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NORMA BRANZOWA BN-74 
6026-16 

PRODUKTY 
ORGANICZNE 

Produkty organiczne 
Za miast 

p-Anizydyna BN-64 / 6026-16 

1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. P rzedmiotem normy jest 
p-anizydyna techniczna otrzymywana przez re­
dukcję p-nitroanizolu, stosowana jako półprodukt 

w przemyśle barwników. 
p-Anizydyna ma: 

a) wzór sumaryczny: C7H9NO 
b) wzór budowy: 

o 
c) masę cząsteczkową: 123,15 (1958), 
d) nazwa systematyczna: 1-metoksy-4-amino­

benzen. 

1.2. Normy związane 
PN-65/C-04086 Przetwory naftowe. Oznaczanie za­

wartości wody metodą Fischera 
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne 

pobierania i przygotowywania próbek 
PN/C-04514 Oznaczanie temperatury krzepnięcia 

substancji organicznych 
PN/C-60010 Chemiczne badania i próby. Przyrzą­

dy do pobierania próbek. Zgłębniki do produk­
tów sypkich i w kawałkach 

PN-68/M-78216 Palety ładunkowe płaskie jedno­
płytowe drewniane czterowejściowe bez skrzy­
deł 800 X 1200 

PN-70/N-02120 Zasady zaokrąglania i zapisywania 
liczb 

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach trans­
portowych . Znak i i znakowanie. Wymagania 
podstawowe 

BN-69/5046-01 Opakowania transportowe metalo­
we. Bębny ciężk ie z obręczami wytłaczanymi 

J) Symbol wg SWW: 1242'-481. 

Grupa katalogowa X 211) 

BN-69/5046-03 Opakowania transportowo-metalo­
we. Bębny ciężkie z obręczami nasadzanymi 

2. OZNACZENIE 

p-ANIZYDYNA BN-74/ G026- 16 
SWW 1242-481 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wygląd zewnętrzny. p-Anizydyna tech nicz­
na powinna mieć postać łusek o szarobrązowym 
zabarwieniu. 

3.2. Wymagania ,fizyczne i chemiczne - wg 
tabl. 1. 

Tablica 1 

Wymagania 

a) p-Anizydyny, %, nie mniej niż 98,6 
b) p-Chloroaniliny, %, nie więcej niż l 
c) o-Anizydyny, %, n ie więcej n iż 0,5 
d) Temperatura krzepnięcia, oC, nie 

niższa niż 57 
e) Wody, %, nie więcej niż 0,1 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie. p-Anizydynę należy ładować do 
bębnów metalowych ocynkowanych z obręczami 

wytłaczanymi z dnem zdejmowanym pojemności 

200 dm3 wg BN-69/5046-01 oraz do bębnów me­
talowych ocynkowanych z obręczami nasadzanymi 
z dnem zdejmowanym pojemności 200 dm3 wg 
BN-69/5046-03. Opakowan ia powinny być szczel­
nie zamknięte. Znakowanie opakowań należy wy­
konać zgodnie z PN-67/0-79252 w sposób widocz­
ny, umieszczając na każdym opakowaniu napis 
zawierający co na jmniej: 

a) nazwę lub znak wytwórni, 
b) oznaczenie wg 2, 
c) numer partii i datę produkc ji, 
d) masę brutto i netto. 
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Pakowanie i znakowanie partii eksportowych 
należy każdorazowo uzgodn i ć z eksporterem. 

4.2. Formowanie jednostek ładunkowych. W 
przypadku s tosowania paletyzacji , jednostki ła­

dunkowe powinny być formowa ne na paletach wg 
P N-6 8/M-7 82 16. Ładunek na palecie należy zabez­
pieczyć przed przesuwaniem i deformacją. 

4.3. Przechowywanie. p-An izydynę należy ma­
gazynować w zb iornikach i bębnach ocynkowa­
nych , w pomieszczen iach krytych. 

4.4. Transport p-anizydyny może odbywać się 

dowolnym środkiem transpor tu. Przy przewozie ko­
l ej ą należy ładować do granic pełnego wykorzy ­
stania wagonu, zabezpieczając opakowany wg 4.1 
pr odukt przed przemieszcza n iem się w czasie trans­
portu w sposób zgodny z przepisami kolejowy­
mi 1). W transporcie samochodowym produkt na­
leży ładować zgodnie z instrukcją o ładowaniu sa­
mochodów ciężarowych i przyczep 1). 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań. Badania obejmują: 
a) sprawdzenie wyglądu zewnętrznego (3 .1), 
b) oznaczanie zawartości p-anizydyny (3.2a), 
c) oznaczanie zawartości p-chloroaniliny (3.2b), 
d) oznaczanie zawartości o-anizydyny (3.2c) , 
e) oznaczani e t mperatury krzepnięcia (3.2d), 
f) oznaczanie zawartości wody (3 .2e). 

5.2. Wielkość partii. Partię p-anizydyny stanowi 
najwyżej 100 opakowań. 

5.3. Pobieranie próbek. Przy pobieraniu próbek 
należy stosować zasady podane w PN-67/C-04500 . 
Z każdej partii w zależności od l iczności opakowań 

na l eży wybrać losowo następujące l iczby opako­
wall jednostkowych do p obi erania próbek (tabl. 2) . 

Tablica 2 

I Li czba opakowań , jaką na-

I Liczba opakowall w partii l eży wybrać do pobier ania 
próbek 

do 5 wszystkie 
6 "';- 15 5 

16 ...;- 25 7 

I 26 ·';- 63 8 
I 

I 
C4 ...;- 100 

I 
9 

Próbki z opakowań jednostkowych należy po­
bierać zgłębnikiem 1 w g PN/C-60010. Ilość p obie­
ranych prób p ierwotnych z jedn ego opakowania 
powinna być taka, żeby masa próbki ogólnej nie 
była mniejsza niż 2000 g. Próbkę ogólną po wy­
mieszaniu należy podzielić na dwie części. Część 
tak przygotowanej średniej próbki laboratoryjnej, 
w ilości nie mniejszej niż 500 g, należy przecho­
wywać do analizy kontrolne j przez 3 miesiące 

l) P atrz Informac je d odatkowe. 

od daty wysłania produktu, próbki partii ekspor­
towych - przez 6 miesięcy w słoikach ' z doszlifo­
wanym korkiem. 

5.4. Opis badań 

5.4.1. Sprawdzenie wyglądu zewnętrznego wy -
konać przez oględziny. 

5.4.2. Oznaczanie zawartości p-anizydyny 

5.4.2.1. Odczynnil.:i i roztwory 

a ) Kwas solny cz. (1,18). 
b ) Azotyn sodowy cz.d.a ., roztwór In. 
c) Bromek potasowy cz. , roztwór 10-proce'ntowy. 
d) P apierki jodoskrobiowe. 

5.4.2.2. Wykonanie oznaczania. Około 5 g p-ani­
zydyny technicznej, odważonej z dokładnością do 
0,001 g, rozpuścić w zlewce pojemności 1000 cm~ 
w 25 cm3 kwasu solnego i 500 cm3 wody, dodać 
10 cm3 bromku potasowego i miareczkować roz­
tworem azotynu sodowego w temperaturze poniżej 
10°C. Koniec miareczkowania sprawdza się pa­
pierkiem jodoskrobiowym po 10 min od dodan ia 
ostatniej porcji azotynu sodowegó. Miareczkowa­
nie należy uważać za zakończone, gdy papierek 
ulegnie trwałemu ciemnemu zabarwieniu. 

Zawartość p-anizydyny (Xl) obliczyć w procen­
tach wg wzoru 

0,1232' V· 100 

m 

w którym: 
V - obj ętość ściśle In roztworu azotynu 

sodowego zużytego do miareczlwwan ia, 
cm3, 

m -

0, 1232 -
odważk a p- a ni zydyny, g , 
ilość p-anizydyny odpowiadająca SCJ ­

śl e 1 cm:l In roztworu azotyn u sodo-
wego, g. 

5.4.2.3. Wyn ik. Za wynik należy przyjąć śred­

nią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch 
oznaczań różniących się między sobą nie więcej 
niż o 0,5%. 

5.4.3. Oznaczanie zawartości p-chloroaniliny 
i o-anizydyny metodą chromatografii cienkowar­
stwowej 

5.4.3.1. Zasada metody polega na r ozdziale me­
todą chromatografii cienkowarstwowej roztworu 
p-anizydyny, wywołaniu chromatogramu przez 
zdwu8zowanie tlenkami azotu i sprzęgnięcie z 
dwu chlorowodorkiem N -l-nafty loetylenodwuami­
ny oraz porównaniu zawartości p-chloroaniliny 
i o-al'lizydyny w badanej próbce ze skalą wzor­

cową · 

5.4.3.2. Aparatura 
a) Płytki szklane o wymiarach 20 X 20 cm. 
b) Cylindry pomiarowe lub probówki z doszli­

fowanym korkiem pojemności 10 lub 20 cm3 . 

c) Mikrostrzykawka pojemności 10 mm3 lub 
20 mm~ bądź mikropipeta z działką co 1 mm3. 
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d) Dwie komory ch romatograficzne - naczy­
n ia szklane z pokrywą, o wym iarach min im um 
15 X 22 X 25 cm. 

5.4.3.3. Odczy nniki i roztwory 
a) Alkoh ol etylowy cZ.d.a. bezwodny l ub ace­

ton cz.d .a. 
b) Chlorobenzen cz. l ub chloroben zen + eta­

nol bezwodny (10 :1). 
c) Dwuchlorowodorek N-1-nafty loetylenodwu­

aminy cz.d.a., 0,5-procen towy roztwór alkoholo­
wy lub sól sodowa kwasu R, roztwór l-procento­
wy w 25-procentowym r oztworze amoniaku. 

d) Azotyn sodowy cz. 
e) Kwas solny cz. roztwór 10-procentow y. 
f) Zel krzemionkowy z gipsem fi r my Merck. 
g) p-Chloroani li na cZ.ct .a. 
h) p-Anizydyna cZ.d .a. 

5.4.3.4. Przygotowanie roztworu wzorcowego 
p-chloroaniliny. Odważyć 0,02 g p-chlor oanilin y 
z dokładnością do 0,0002 g, przenieść ilościowo 

do kolby pomiarowej pojemności 100 cm3 i uzu­
pełn ić alkoholem etylowym lub acetonem do kre­
ski. 1 cm3 tak przygotowanego roztworu zawiera 
0,0002 g p-chloroaniliny. 

5.4.3.5. Przygotowanie roztworu wzorcowego 
o-anizydyny. Odważyć HO,Ol g o-an izydyny z dok­
ładnością do 0,0002 g, przen ieść ilościowo do kolby 
pom iarowej pojemności 100 cm3 i uzupełnić alko­
holem etylowym lub acetonem do k r eski . 1 cm3 

tak przygotowanego roztwor u zawiera 0,0001 g 
o-anizydyny . 

5.4.3.6. Przygotowanie pły tek do chromatografii. 
W zl ewce pojemności około 25 cm3 odważyć 4 g 
żelu krzemionkowego z dokładnością do 0,1 g, do­
dać 12 cm3 w ody i dokładnie wymieszać na jed­
nolitą zawiesi n ę . Pokryć n ią równomiernie płytkę 
szk l aną i pozostaw ić na 1 godz w celu zw i ązan i a 

warstwy adsorpcyjnej z płytką. Następn ie płytkę 

aktywować przez wygrzewanie w suszarce w tem­
peraturze 105 -7- 110°C w c iągu 1 godz. P o upły­
wie tego czasu wstawić płytkę do pojemnika h er­
metycznie zamkniętego w celu zab ezpieczenia 
przed wi lgoc i ą. Tak przygotowaną pły tkę używać 

rnożna w ciągu 3 dni . 

5.4.3.7. Przygotowanie komory chromatografi­
cznej. Do wypoziomowanej i wyłożonej bibułą 

filtracyjną komory ch romatograficzne j wpr owa­
dzić chlorobenzen lub chlorobenzen + e tanol bez­
wodny (10 : 1) w tak ie j ilości, aby stanowił war ­
stwę grubości 1 cm. Komorę zamknąć pokrywą 

i pozostawić w tempera t urze pok ojowej przez co 
najmniej 1 godz w cel u n asycenia param i. 

5.4.3.8. Wykonanie oznaczania. W naczyńku 

wagowym odważyć 2 g p-anizydy ny z dokładno-

ścią do 0,0002 g, przenieść ilościowo do kolby po­
m iarowej pojemności 100 cm3 i uzupełnić alkoho­
le m etylowym lub acetonem do kreski. Roztwór 
badanej p-anizydyny i wzorce p-chloroaniliny 
oraz o-anizydyny nanosić na płytki chromatogra ­
ficzne za pomocą mikrostrzykawki lub mikropipe­
ty p o 5 mm3. Roztwory te nanosić na płytk i chro­
matograficzne w taki sposób , aby powstała mała 

plamka o średnicy nie większej niż 6 m m . Plamki 
nanosić w odl egłości 2,5 cm od dolnej krawędzi 

płytki i nie mniejszej niż 2,5 cm od bok u płytki . 

Odległość między plamkami pow inna wynosi ć 2 
cm. Na płytce w odległości 15 cm od p unktu na­
niesienia zaznaczyć drogę rozwijania chroma to­
gram LI. Płytkę umieścić w komorze chromatogra­
f icznej na czas potrzebny do rozwinięcia chroma­
togramu na wyznaczone j drodze . Następnie wy­
jąć płytkę, wysuszyć w strumieniu ciepłego po­
wietrza i poddać działaniu tlenków azotu wytwa­
rzanych w drugiej komorze szklanej z azotynu 
sodowego i kwasu solnego. Po kilku m inutach 
wyjąć płytkę z komory, usunąć nadmiar tlenków 
azotu strumieniem powietrza i spryskać równo­
miernie roztworem dwuchlorowodorku N-1-nafty­
loetylenodwuaminy. Porównać intensywność za­
barwienia plamki p-chloroaniliny i o-anizydyny 
w badanej p-anizydynie z intensywnością odpo­
wi edniego wzorca . 

5.4.3.9. Wynik. p-Anizydyna odp owiada w yma­
ganiom normy, j eżeli zabarwienie plamk i p-chI 0 -

roaniliny o-anizydyny w badanej próbce jest równe 
lub m niej intensywne niż zabarwienie plamki od­
powiedniego wzorca. 

5.4.4. Oznaczanie tempera tury krzepnięcia na­
leży wykonać zgodnie z PN/C-04514 po uprzed­
nim wysuszeniu p-anizydyny do stałej masy w 
eksykatorze próżniowym . 

5.4.5. Oznaczanie zawartości wody należy wy­
konać wg PN-65/C-04086, odważając do analizy 
5 g badanej p-anizydyny r ozpuszczone j w ID cm3 

b ezwodnego m etanolu. 

5.5. Zaokrąglanie i zapisywanie liczb dotyczą­
cych końcowych wynik ów oznaczań p arametrów 
w g 3.2 należy wykonać zgodn ie z PN-70/N-02120 
p . 3.3.2. 

5.6. Ocena w yników badań. Partie p-anizydyny 
należy uznać za zgodne z wymaganiam i nor my, 
jeżeli w ynik i badań podanych w 5. 1 są zgod ne 
z w ymaganiami w 3.2. 

5.7. Zaświadczenie o wynikach badań. Każda 

par tia wysłan ej p-anizydyny powinna mieć za­
świadczen ie o wynikach badań stwierdzających 

zgodność z wymaganiami n or my. 

K O N IEC 
In[Nmacj c dodCltl'::O WC 
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1. Is totne zmian~' w stosunku do BN-64 / Ii026- 16 

a) rozszerzono zakres wymagań technicznyc h o para­
metr określający zawartość p-chloroaniliny i o- anizydyny 
oznaczonych metod ą chromatografi i cienkowarstwowej, 

b) podwyższono zawartość p-anizydyn y do 98,fi% oraz 
temperaturę krzepn ięcia do 57 0 C, 

c) obniżono zawartość wody z max 0,2% do max 0,1%, 

d) zrezygnowano z oznaczania części nieroz pl1~7.czaln ych 
\\. kwasie soln y m . 

2. Odpowiedniki w normac h zagranicznych 
In d ia 18: 5646-1970 8PECIFICATION P OR p - ANISIDI­

NE - norma nierównoważna. 
NRD TGL 71 64 p-ANI8IDIN - norma ni erównoważn a. 

3. I stniejące przepisy kolejowe i samochodowe 
a) P rzepisy o ładowaniu i wyładowywaniu wagon ów 

towarowych w komunikacji wewnętrznej. Załącznik nr 10 
(do art. 27 u st. 4 p. 4 DKPt 

b) Instrukcja o ładowaniu i rozladowy"vaniu samo­
chodów ciężarowych i przyczep . Załącznik do Zarządze­
nia Ministra Komu nikacji z dnia 7 marca 1963 1". 

E RRATA nO RN -74 / {;024;-I(; 

Na ~ tr. :3, lam lewy, wiersz 26 od gó r y (p. 5.4 .3.5) 
zamia, ( 110.01 g powinno b.\·(' U,O I g. 
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