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NORMA BRANZOWA

PRODUKTY
ORGANICZNE

Produkiy orcaniczre

p-Fenetydyna

Zamiast

BN-63/6026-07

Grupa katalogowa X 217)

1. WSILP
1.1, Przedmiot normy. Prrzedmiotem normy jesti
p-fenetydyna destylowana, otrzymywana przez reduk-

cie p - nitrofenetolu, p- Wenetydyna jest to 1-e-
toksy-4-aminobenzen i ma:

a) wzor sumaryczny: csﬂllox

b) wzér budowy: O0C,H.

¢) mase czasteczkowa: 137,184 (1960)

1.2. Zakres stovsowania przodmioctu normy.p-Fene-

tydyna stosowana jest jako pdtprodukt w przemysle

barwnikéw i w przemyslie farmaceutycuuyo

1.3, Normy zwigzane

PN-87/C-04500 Produkty chemiczne, Wytyczne po-
bierania 1 przygotowywanlia prébek

PN/C-04513 Oznaczanie granic temperatury topnie-

nia lub temperatury rozkiadu substancji orga-
niczrych

PN-60/C-04516 Przyspieszacze wulkanizacji. Meto-
dy badan

PN/C-60008 Chemigzne badania i proby. Przyrzady
do pobierania probek. Zgtebniki do produktow
ciek}ych

PN-T0/N-02120 Zasady zaokraglania 1 zaplsywania
liczb

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transpor-
towych. Znakl 1 znakowanie. Wymagania podsta-

wowe
BN-69/5046-01
Bebny cigzkie z obreczami wyttaczanymi
BN-69,5046-03
Bebny cigzkie z obreczami nasadzanymi

Opakowania transportowe metalove,

Opakowania transportowe metalowe,

2, PODZIAL I OZNACZENIE

2,1, Gatunki, W zaleznoscl od

chloroaniliny rozréznia sie¢ trzy gatunki p-fenety-

zawartosdci p-

dyny ozpaczone cyframi I, II, III,

1) Symbol wg SWWi 1242482,

2,2, Przykiad oznaczenia p=fenetydyny gatunku I:

D ~F*NETYDYNA I BN=-74/6026-62
SWW: 1242-482

3. WYMAGANIA

3.1, Wyglagd zewngtrzny, p-Fenetydyna powinna

byé cileczg przezroczystg, barwy z26itej z dopusz-
czalnyr c<deieni~m srazowym w zwigzku 2z tendencjg
produktun do ciemnienia w czasie, p -Ienetydyna nie

porinna mieé ¢sadu i1 zanieczyszczen mechanicznych,

3,2, Wymaganisn fizyczne i chemiczne - wg tabl.i,

Tablics 1

Gatunki
Wynagania

I II III

p~Ferat,
A);;e :nz jdzzg'1f' 99,0 99,0 99,0

b) p-Chlorcaniliny,

%, nle wiecej niz 0,01 0,03 0,1
¢) Temperatura krzep- . ) )
niec?a.a°c “or 3,574,511 3,5%,5 3,5#,5
d) Rozpussczalnosé ¥ | 4y uita| catkovits catkovita

kwa=ie solny= ug S b4

1342135

wg SJ.h.4
134+135

wg S.hb
134:135

e) Temperatura topnie-
nia acetylopochodnej

o)

1) Wykonuje si¢ na zgdanie odbiorcys

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

tadowaé do
bebnéw metalowych ocynkowanych, z dnami statymi,o
pojemnogci 200 dm3 wg BN-69/5046-01 lub wg BN-69/
5046-03. Opakowania powinny byé szczelnie zamknig-

4,1, Pakowanie, p-Fenetydyne nalezy

te. Znakowanie opakowan nalezy wykonaé zgodnie %
PN-67/0-79252 w sposéb widoczny, umieszczajac na
kazdym opakowaniu napis zawlerajacy oo najmnie}
nastepujace dane:

a) nazwe lub znak wytwérni,

b) oznaczenie wg 2.2,

¢) numer partii 1 date produkcji,

d' mase brutto i netto,

Pakowanie i znakowanie partii eksportowych na-

lézy kazdorazowoe uzgodnié z eksporterem,

Zijednoczenie Przemystu Orgenicznego ORGANIKA
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego ORGANIKA dnia 2 siycznia 1974 r.
joko norma obowigzujaca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 pazdziernika 1974 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 12/1974 poz. 34)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1974,

Welyw do WN 11.1.74 Oddanc do skladu 20.3.74 Druk vkorczene w lipcu 74

Ceno zt 2,40

Obj.0,50a. w. Naktad 2500 +50 egz. Zam. 1067/74
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4.2, Przechowywanie. p-Fenetydyne nalezy maga-

zynowa¢ w zblornikach i bgbnach ocyrkowanych, w

pomieszczeniaoch krytych,

4.3, Transport p-Tenetydyny w Ptebnach moze
odbywa¢ sig¢ dowolnym €rodkiem transportu. Pray

przewozie kolejg n2lezy tadowad do granic pelnego
wykorzystania wapgonu, zabezplecza;gc opakowany wg
4,1 produkt przed przemieszczaniem ,8i¢ podczas
transportu w sposdéb zgodny z przepisami kolejowy-
mil) .
tadowaé¢ zgodnie z Instrukcjg o tadowaniu samoche-
déw ciezarowych i przyczep?), Transport

tydyny moze odbywaé sig¢ réwniez w cysternach sa-

W transporcie samochodowym produkt nalezy

p~fene=-

mochodowych ocynkowanych,

5. BADANIA

5,1. Hodzaje badan
a) oznaczanie zawarto$éci p-Yenetydyny (3,2a),
b) oznaczanie zawartosci p-chloroaniliny(3.2b),

¢) oznaczanie temperatury krzepnigcia (3.2¢),

d) oznaczanie rczpuszczalnosci w kwasie
(3.2d),

e) oznaczanie
chodnej (3.2e),

solnym

temperatury topnienia acetyiopo-

5,2, Wielkosé partii., Partig p-fenetydyny
nowi najwyzej 50 bebnéw lub zawartosé jednej cys—

sta=-

terny.

5,3, Pohieranie prdbek, Przy pobieraniu prébek

nalezy stosowaé¢ zasady podane w PN-67/C-04500, Z
przedstawionej do badan partii nalezy wylosowaé na
$lepo opakowania w liczbie podanej w tabl, 2.

Tablica 2

Liczba opakowan | Liczba opakowan, ktérg nalezy wybraé
w partii do pobrania prébek
sztuk
do 6 wszystkie
715 6
16+25 9
2663 12

Probki z opakowa:d jednostkowych nalezy pobieraé
zgigbnikiem 2 o diugosci 1000 mm wg PN/C-60008 lub
szklang rurg o zwezonym na Kkorcu przekroju, zanu-
rzajgc ja do dna opakowania, Zawartosé opakowania
przed pobraniem prébek nalezy dokladnie wymieszaé,
Ilos¢ pobicranych prébek pierwotnych z jednego o-
pakowania powinna byc¢ taka, Zeby po sporzadzeniu
prébki ogélnej i wydzieleniu $redniej prébki la-
boratoryjnej masa $redniej prébki laboratoryjnej
nie byta mniejsza uiz 1500 g, §redniq prébke la-
boratoryjng nalezy przygotowaé przez zmieszanie
prébek jednostkowych i podzielié na dwie czesei,
Cz¢s¢ srednie) probki laboratoryjnej w ilosci nie
mniejszej niz 500 g nalezy przechowywaé do anali-
zy kontrolnej przez 3 miesigce od daty wystania
- przez 6

produnktu, prébki partii el:sportowych

12) patrz Informacje dodatkowe.

miesigcy, w buteikach 2z clemnego szkta z dogzli-

fowanym korhiem,

5.4, Cpis badap

5.4.1, Oznaczaniz zawartosci p-fenetvdyny

5.4.1.1, Oiczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz., (1,19),

b) Azotyn sodowy cz., roztwér fa.

¢) Bromek potasowy cz., roztwér 10-procentowy,
d) Papierki jodoskrobiowe.

D.4.1.2. Wykonanie oznaczania, Ckolo 3 g p-fene-

tydyny, odwazonej z dokiadnoscig do 0,001 g, roz—
puscié¢ w zlewce pojemnosci 1000 em® w 25 cm3 kwa-
su solnegec 1 500 e wody, doda¢ 10 cm3 bromku po-
tasowego i miareczkowaé¢ roztworem azotynu sodowe-
go do trwatego zabarwienia papierka Jjodoskrobio-~
wego po 10-minutowym odczekaniu, Zawartosé p-fe-
netydyny (X1) nalezy obliczyé, w procentach, wg

wzoru
0,1372 + V - 100
X =
1 m
w ktérym:
0,1372 - ilos¢ p-fenetydyny odpowiadajgca $cid~

le i cm3 in roztworu azotynu sodowe~
g0, &,

V - objetos¢ scisle in roztworu azotynuso-
dowego zuzytego do miareczkowania, cnp.
m - odwazka p-fenetydyny, g,

5.4.1.3, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé <$redniag

arytmetyczna wynikéw co najmniej dwéch oznaczan i
réznigcych si¢ migedzy sobg nie wigcej niz o 0,5%.,

5.4,2. Oznaczanie zawartoscl p-chloroaniliny me-

todg chromatografil cienkowarstwowej

5.4.2,1. Zasada metody. Metoda polega na roz-
dziale metoda chromatografii cienkowarstwowej roz-
tworu p-fenetydyny, wywolaniu chromatogramu przez
zdwuazowanie tlenkami azotu 1 sprze¢gnig¢cie z dwu-
chlorowodorkiem N-i~naftyloetylenodwuaminy oraz

w badanej

pordéwnaniu zawartosci p-chloroaniliny
prébece ze skalg wzorcowq.

5.4.2.2. Aparatura

a) Piytki szklane o wymiarach 20X 20 cm,

b) Cylindry pomiarowe lub probéwki z doszlifo-
wanym korkiem, pojemnosci 10 lub 20 oma.

¢) Mikrostrzykawka pojemnosci 10 mm3 lub mikro-
pipeta z dzialkg co 1 mma.

d) Dwie komory chromatograficzne -
szklane z pokrywka o wymiarach co najmniej

X 22 X 25 cm,
5.4.2.3. Odezynniki i roztwory
a)Cykloheksan cz.d.a. lub alkohol etylowy bez-

wodny.
b) Chlorek metylenu cz, bezwodny lub chloroben-

naczynia
19 X

zen cz,
c¢) Dwuchlorowodorek N-i-naftyloetylenodwuamino-
wy cz.d.a. 0,5-procentowy roztwér alkoholowy.
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d) Azotyn sodowy cz.
e) Kwas solny cz. roztwér 10-procentowy.

f) Zel krzemionkowy z gipsem firmy Merck,
roztwér 0,01- i

0,001-procentowy przygotowane w nastgpujacy
s4b,

g) p-Chloroanilina cz.d.a.

Spo=—

Odwazyé 0,01 g p~chloroaniliny z doktadnosciado
0,0002 g, przeniesé ilosciowo do kolby pomiarowej
pojemnosci 100 cmu i uzupeinié¢ cykloheksanem lub
alkoholem etylowym do kreski. Nastgpnie odmierzyé
10 cm3 otrzymanego 0,01-procentowego roztworu i
rozcienczy¢é w drugiej kolbie pomiarowej pojemnos-—
ci 100 cm3 cgkloheksanem lub alkoholem etylowym do
1 cm

kreski. tak przyvgotowanego 0,001-procentowe—

#0 roztworu zawiera 0,00001 g p-chloroaniliny.

5.4.2,4. Przypotowanie skall wzorcowej, Do cy-
lindra lub probéwki z doszlifowanym korkiem od-

mierzyc 1 cm8 0,001-procentowego roztworu p-chlo-

roaniliny 1 4 cm3 cykloheiksanu lub alkoholu
lowego(wzorzec dla gatunku I,).

ety-

Do drugiego cylindra odmierzyé 3 cm3 0,001-pro-

centowego roztworu p-chloroaniliny i 2 cma roz-
puszczalnika (wzorzec dla gatunku I11),

Do trzeciego cylindra odmierzyé 1 cm3 0,01-pro-
centowego roztworu p-chloroaniliny i 4 cm™ roz-

puszczalnika (wzorzec dla gatunku XI1’,

5,4,2.5, Przypotowanie piytek do chromatografii,

W zlewce pojemnosci okolo 25 ch odwazyé 4 g ze-

lu krzemionkowego zdoktadnoscin do0,1 g, dodaé 6 cm’

wody i dokYadnie wymieszaé¢ na jednolita zawiesine.

Zawiesina ta nalezy réwnomiernie pokryé piytke
szllana 1 pozostawi¢ na 1 godz w celu 2zwigzania
warstwy adsporpecyjnej z plytks. Nastepnie plytke

aktywowac przez wygrzewanie w suszarce w tempera-—
turze i05 = 110°C w ciagu 1 godz,

Po uplywie tego czasu wstawié¢ plytke do pojem-—
nika hermetycznie zamknigtego w celu zabezpiecze-
nia przed wilgocig. Uzywaé¢ jg mozna w ciggu 3 dni.
W powyzszy sposdéb nalezy przygotowaé co
2 ptytki,

najmniej

5.4.2,6, Przygotowanie komory chromatograficz-
nej. Do wypoziomowanej i wylozonej bibulg filtra-
chlo-
rek metylenu lub chlorobenzen w takiej ilodci,ze-

cyjng komory chromatograficznej wprowadzic¢

by stanowil warstwe grubodci 1 cm. Komorg zamknaé

pokryws i pozostawi¢ w temperaturze pokojowe]j

przez co najmniej 1 godz w celu nasycenia parami.

K

5.4.2.7. Wykonanic oznaczania. W naczynku wago-

wym odwazyé 1 g p-fenetydvny z  dokladnoscia do
0,0002 g, przenies¢ ilofciowo do kolby pomiaro-

wej pojemnosci 50 ch i uzupelrni¢ cyklohecksanem

lub alkoholem etylowym do kreski, Roztwory skali
wzorcowej przygotowane wg p, 5,4.2.,4 oraz badany
roztwér p-renetydyny naniesé¢ rownolegle na dwie

pitytki chromatograficzne, przy uzyciu mikrostrzy=-
kawki lub mikropipety, po 5 lub 10 mm3 w ten spo-
sob, aby powstata plamka miala Srednice¢ nie wigk-

sza niz 6 mm, Plamki naleZzy nanosi¢ w odlegtodecl

2,5 cm od dolnej krawedzi plytki i nie mniejsze}
niz 2,5 em od boku plytki. Odleglosé pomiedzy
plamkami powinna wynosié¢ 2 cm, Na plytkach w od-
legtoséeci 15 cm  od punktu naniesienis nalezy za-
Plytki

umiescié w komorzes chromatograficznej na czas po-

znaczys droge rozwijania chromatogramu.
trzebny do rozwiniecia chromatogramu na wyznaczo-
prytki,

strumieniu ciepiego powietrza i poddaé

wysuszyé w
dziataniu

nej drodze, Nastgpnie wyjaé

tlenkow azotu wylwarzanych w drugiej komorze

szklanej z azotynu sodowego 1 kwasu solnego., Po
kilku minutach wvjaé ptytki z komory, usungé nad-
miar tlenkéw azotu strumieniem powietrza 1 sprys-
kaé rdéwnomicrnie roztworem dwuchlorowodorku N-i-
naftyloetylenodwuaminy. Pordéwnaé¢ intensywnosé za-
barwienia plawmek p-chloroaniliny w badanej p-fe-

netydynie z intensywnoscig odpowiednich wzorcéw,

5.4.2,8, Wynik., p-Fenetydyna odpowiada wymaga-

niom normy dla gatunku I, II lub III, jezell za-
ptytkach
intensywne

barwienie plamek p-chloroaniliny na obu
w badanej proébie jest rdéwne lub mniej

niz zabarwienie plamek odpowiednich wzorcéw,

5.4,3, Oznaczanie temperatury krzepnigcia - wg
PN-60/C-04516,

>.4.4, Oznaczanie rozpuszczalnosci w kwasie sol-

nym, 2 g p-fenetydyny przenieéé do kolby stozko-
wej poiemnosci 150 cm”, w ktdérej uprzednio zmie-
szano 40 cm3 wody destylowanej i 2 cm3 kwasu sol-
nego c¢z.(1,19). Po wytrzasaniu kolby
przez 15 min prébka powinna sig catkowicie rozpus-

zawartosci

cié. Dopuszczalna jest opalizacja.

5,4.5, Oznaczanie temperatury topnienia acety-
lopochodnej

5.4,5.1.

Odczynniki

a) Benzen cz.
b) Bezwodnik octowy cz,

5.4.5.2, Przygotowanie acetylopochodnej, 10 g
p ~fenetydyny wlaé¢ do kolby kulistej, rozpudcié w
50 g benzenu, dolaé¢ 10 g bezwodnika kwasu octowe-
go i ogrzewaé pod chtodnicg zwrotng w temperatu-
rze wrzenia przez 2 godz, Po ostudzeniu powstaly
osad odsgczyé przez lejek sitowy, przemyc trzy-
krotnie woda destylowang, przeniesé na szkietko
zegarkowe 1 wysuszyé w temperaturze 105°C do sta-

iej masy.

5.4.5.3. Wykonanie oznaczania nalezy wykonaé
zgodnie z PN/C-04513 przyjmujac za wynik $rednig
arytmetyczng poczatkowej i kornicowej temperatury

topnienia,

5.5. Zaokraglanie i zapisywanie liczb dotycza~
cych koncowych wynikdéw oznaczail parametréw wg 3,2
nalezy wykona¢ zgodnie z PN-70/N-02120 p. 3.3.2,

5.6. Ocena wynikéw badan, Parti¢ p-fenetydyny

nalezy uzna¢ za zgodng z wymaganiami normy,jezeli

wyniki badan podanych w 5,1 sg zgodne 2
niami podanymi w rozdz. 3.

wymaga-
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5.7. Zacwiadczenie o wynikach badan, Do kazdej ne zaswiadezenie o wynikach badan stwierdzajace
wystanej partii p-fenetydyny powinne by¢ dolgczo- ich zzodnos¢ z wymaganiami normy,

KONIEC

INFORMACJ% DODATKUWE do BN=73/6026-62

1e Istotne zmiany w stosunku do BN-63/6026-07
a) wprowadzono podzial na trzy gatunki,

b) zaostrzono wymagania przez podwyzszenie zawartoéci p-fenetydyny i temperatury krzepnigcia w gatunku II i III,
¢) zastgpiono oznaczanie chloru organicznie zwigzanego oznaczaniem p-chloroaniliny,

d) wprowadzono nowy $rodek transportn - cysterny samochodowe,

24 lstniejgce przepisy kolejowe i c=amochodowe

a) Przepisy o tadowaniu i wyladowywaniu wagonéw towarowych w komunikacji wewnetrznej. Zatgcznik Nr 10 (do art. 27,
ust, 4, pkt, 4 DKP),

b) Instrukcja o tadowaniu i rozladowywaniu samochodéw cig¢zarowych i przyczep., Zalgcznik do Zarzgdzenia Ministra Ko=-
munikacjl z dnia 7 marca 1963 r,
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