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NORMA BRANŻOWA BN-72 

WYROBY 6193-32 
PRZEMYSŁU Odczynniki 

CHEMICZNEGO 
H was pikrynowy 

1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jes t 
kwas pikrynowy, otrzymywany przez sulfonowa
nie a następni e nitrowanie fenolu, stosowany jako 
odczynniik. 

Kwas pikrynowy ma: 

a) wzór sumaryczny C6H3N30 7, 

b) wzór strukturalny pH 
o,N-I~'JI-NO, 
~/ 

I NO, 
c) masę cząsteczkową 229,11 (1961 r.), 

d) nazwę systematyczną - 2, 4, 6-trójnitrofe
nol lub 1-hydroksy -2, 4, 6-trójnitrofenyl. 

1.2. Normy i dokumenty związane 

P N-70/C-04956 Odczynniki. Oznaczanie tempera
tury topnienia 

PN-68/C-06500 Analiza ch emiczna. Przygotowa
nie odczynników roztworów pomocniczych oraz 
roztworów do kolorymetrii i nefelometrii 

PN -70/C-8000 1 Odczynniki. Pakowanie, przecho
wywanie i transport 

PN -70/C-8004 7 Odczynnild. Pobieranie próbek 
i przygotowanie średniej próbki laboratoryjnej 

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

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe 
z tarcicy do odczynników chemicznych 

Przepisy o przewozie koleją materiałów i przed
m iotów niebezpiecznych (PMN) obowiązujące 

J) Symbole wg SWW dla kwaSlu pikrynowego: 
eZ.d.a. 1333-11 1, 
cz. 1331-428. 

Grupa katalogowa X 52') 

od 15 września 1968 r. (Dz. T i Z.K. nr 20 
poz. 84) 

Regulamin międzynarodowy dla przewozu koleją 
towarów niebezpiecznych (RID) , stanowiący za
łącznik 1 do Konwencji Międzynarodowej 

o przewozie towarów kolejami - CrM (Dz. U. 
nr 21 poz. 137 z 29 czerwca 1968 r.) 

Specjalne warunki przewozu towarów niebez
piecznych w międzynarodowej komunikacji ko
lejowej, stanowiące załącznik nr 4 do Umowy 
o międzynarodowej kolejowej komunikacji to
warowej - SMGS (Dz. T. i Z.K. z 1966 r. 

nr 7 poz. 35) 
Przepisy bezpieczeństwa ruchu przy przewozie 
materiałów wybuchowych na drogach public~

nych (Dz. Urz. M.K. nr 25 poz. 130 z dnia 10 
czerwca 1965 r.) 

Przepisy bezpieczeństwa pracy przy produkcj i, 
składowaniu i transporcie wewną trzzakłado

wym materiałów wybuchowych wprowadzone 
w życie Zarządzeniem Ministra Przemysb 
Chemicznego z dnia 23 stycznia 1963 r. 

2. PODZIAL I OZNACZENIE 

2.1. Gatunki. W zależności od zawartości za
nieczyszczeń rozróżnia się dwa gatunki kwasu 
pikrynowego o oznaczeniach: 

cZ.d.a . - czysty do analizy, 
cz. - czysty. 

2.2. Przykład oznaczenia kwasu pikrynowego 
gatunku cZ.d.a . 

KWAS P IKRYNOWY ez.d .a. BN-72/6·193-32 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Kwas pikrynowy po
winien mieć postać jasnożółtego krystalicznego 
proszku, rozpuszczalnego w wodzie i benzenie. 

Zjednoczenie Przemysłu Tworzyw Sztucznych "Erg" 
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Tworzyw Sztucznych "Erg" dnia 4 kwietnia 1972 r . 

jako norma obowiązująca w zakresie produkcji i m etod badań od dnia 1 października 1972 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 3/1972 poz. 4) 

WYDAWNICTVIoA NORMALIZACYJNE RZG - 1324/72 Obj . 0,55 ark. wyd. Nakł. 2400+50 egz. Druk. sat. 3 kI. 70 g. Al Cena zł 2,40 
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3.2. Wymagania fizykochemiczne dla substan-
., . 

CJI wysuszoneJ 

Wymagania 

a) Zawartość kwasu pikryno
wego, Ofo, nie mniej niż 

b) Temperatura topnienia, oC 

c) Zawartość substanc ji nieroz
puszczalnych w wodzie, % , nie 
mnie j niż 

d) Zawartość substancji nie
rozpuszczalnych w benzenie, 0/0, 
nie więcej niż 

e) Zawartość popiołu siarczy
nowego, '0/0, nie więcej niż 

f) Zawartość 

organicznych 
zanieczyszczeń 

g) Zawartość chlorków (C]-), 

0/0, nie więcej niż 

h) Zawartość siarczanów l sul

fonianów J'ako S02- % me wi"-4 " '1: 

cej niż 

Gatunki 

cZ.d.a. cz .. 

99,8 99,0 

122...,..123 121...,..123 

0,01 U,02 

0,02 U,l 

0,08 0,1 

wg 5.3.7 

I 
0,0005 0,001 

q,005 0,01 

3.3. Pozostałe wymagania. W celu zabezpiecze
nia przed możliwością wybuchu, kwas pikrynowy 

~ 

powinien zawierać 20 -: 40010 wilgoci. Dokładna 
jej zawartość powinna być wypisana na etykiecie. 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie. Kwas pikrynowy należy pako
wać i znakować zgodnie z PN-70/C-80001. Opa
kowania jednostlmwe powinny stanowić słoiki ze 
szkła oranżowego uszczelniane podkładkami ige
litowymi lub polietylenowymi i zamykane nakręt
kami z tworzywa sztucznego. Na każdym słoiku 
z kwasem pikrynowym należy przykleić dodatko
wo nalepkę z napisem "Strzec przed zetknięciem 
z metalami ciężkimi". 

Ilość kwasu pikrynowego w słoiku w przelicze
niu na suchą masę może wynosić 250 g, 500 !.., 
1000 g, 2500 g, 5000 g. 

Sło~ki z kwasem prkrynowym należy pakować 
do skrzynek drewnianych wg BN-63/716l-06 
i przekładać tekturą falistą lub innym miękkim 
tworzywem. Wolne przestrzenie wewnątrz skrzy-

• 

nek powinny być wypełnione miękkim materia-
łem pakowym np. watą drzewną· 

Na skrzyniach zawierających kwas pikrynowy 
należy umieścić wyraźny czerwony napis podają
cy nazwę materiału i należy umieścić nalepki 
zgodnie z PN-67/0-79252 rys. 1, 8, 10. 

Za zgodą odbiorcy lub na jego życzenie dopusz
cza się inne rodzaje i wielkości opakowań zabez
pieczają one produkt co najmniej w takim stop
niu jak poprzednio wymienione opakowania. 

4.2. Przechowywanie. Kwas pikrynowy w opa
kowaniu wg 4.1 należy przechowywać zgodnie 
z Przepisami bez~ieczeństwa pracy przy produk
cji, składowaniu i transporcie wewnątrzzakłado
wym materiałów wybuchowych, wprowadzonymi 
w życie Zarządzeniem Ministra Przemysłu Che
micznego z dnia 23 stycznia 1963 r. 

4.3. Transport. Kwas pikrynowy w opakowa
niu wg 4.1 należy przewozić: 

- koleją w obrocie krajowym zgodnie z prze
pisami o przewozie koleją materiałów i przed
miotów niebezpiecznych, 

- koleją w obrocie zagranicznym zgodnie z Re
gulaminem międzynarodowym dla przewozu ko·
leją towarów niebezpiecznych (RID) oraz zgodnie 
ze Specjalnymi warunkami przewozu towarów 
niebezpiecznych w międzynarodowej komunikacji 
ko.lejowej stanowiącymi załącznik nr 4 do Umowy 
o międzynarodowej kolejowej komunikacji towa
rowej (SMGS), 

- drogami publicznymi zgodnie z Przepisami 
bezpieczeństwa ruchu przy przewozie materiałów 

• 

wybuchowych na drogach publicznych. 

5. BADANIA 

5.1. Wielkość partii. Pa.rtię stanowi szarża kwa
su pikrynowego o masie nie większej niż 50 kg. 

5.2. Pobieranie próbek. Próbki należy pobierać 
zgodnie z PN-70/C-80047 1). Masa średniej próbki 
laboratoryjnej powinna wynosić około 200 g. 

5.3. Opis badań 
5.3.1. Oznaczanie zawartości wilgoci 1 przygo

towanie próbki do dalszych badań 

5.3.1.1. Wykonanie oznaczania. Odważyć około 
15 g próbki z dokładnością do 0,0001 g i wysu
szyć w naczyńku wagowym do stałej masy w tem
peraturze 60 -: 70°C. 
Zawartość wilgoci (Xl) obliczyć w procentach 

wg wzoru 
m-a 

Xl = . 100 (1) 
m 

w którym: 

m - odważka próbki, g, 
a - masa kwasu pikrynowego po wysusze

niu, g. 

5.3.1.2. Wynik. Za wynik należy przyjąć śred
nią arrytmetyc!zną wyników co najmn'iej dwóch 
oznaczań różniących się między sobą nie więcej 
ni,ż o 0,511/0. 

5.3.1.3. Próbki kwasu pikrynowego po oznacze
niu zawartości wilgoci pozostawić do wykonania 
dalszych oznaczań. 

5.3.2. Oznaczanie zawartości kwasu pikryno
wego 

I) Patrz postanowienia pTzejś·oiowe . 
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5.3.2.1. Odczynniki i roztwory 
a) Wodorotlenek potasowy cz:d.a. roztwór 0,2n. 
b) Fenoloftaleina, l-procentowy roztwór alko

holowy. 

5.3.2.2. Wykonanie oznaczania. Odważyć około 

1 g próbki wg 5.3.1.3 z dokładnością do 0,0001 g 
i rozpuścić w 100 cm3 ciepłej wody, po czym mia
reczkować 0,2n roztworem wodorotlenku potaso
wego wobec 4 -: 5 kropli fenoloftaleiny do pierw
szej zmiany barwy z żółtej na czerwoną· 
Zawartość kwasu pikrynowego (X2) obliczyć 

w procentach wg wzoru 

w którym: 

X
2 

= 0,04582 . V . 100 

m 
(2) 

V - objętość ściśle 0,2n roztworu wodo
rotlenku potasowego zużytego do 
miareczkowania, cm3, 

m - odważka próbki, g, 
0,04582 - ilość kwasu pikrynowego odpowia

dająca 1 cm3 ściśle 0,2n roztworu 
wodorotlenku potasowego, gIcm3• 

5.3.2.3. Wynik. Za wynik należy przyjąć śred
nią a.rytmetyczną wyników co najmniej dwóch 
oznaczań różniących się między sobą nie więcej 
niż o 0,2%. 

5.3.3. Oznaczanie temperatury topnienia. Oznacza
nie temperatury topnienia kwasu pikrynowego 
należy przeprowadzić zgodnie z PN-70/e-04956 
przyrządu typu Thiele i oleju parafinowego ja
ko cieczy podgrzewającej. 

5.3.4. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych 
w wodzie 

5.3.4.1. Wykonanie oznaczenia. Odważyć około 

5 g próbki wg 5.3.1.3 z dokładnością do 0,0001 g, 
rozpuścić w 500 cm3 gorącej wody, po czym roz
twór ochłodzić do t emperatury pokojowej i prze
sączyć przez tygiel Schotta G-4, wysuszony 
uprzednio do stałej masy w temperaturze 60-: 
70oe. 

Po odsączeniu roztworu należy przemywać ty
giel ciepłą wodą aż do zaniku zabarwienia wody 
popłucznej kwasem pikrynowym, po czym wy
suszyć go do stałej masy w tej samej temperatu
rze i zważyć. 

5.3.4.2. Obliczanie wyników. Zawartość substan
cji nierozpuszczalnych w wodzie (X'3) obliczyć 

w procentach wg wzoru 

X
3 
= a2- a, . 100 

m 
(3) 

w którym: 

al masa wysuszonego 
a2 masa wysuszonego 
m - odważka próbki, g. 

tygla przed próbą, g, 
tygla po próbie, g, 

5.3.4.3. Wynik. Za wynik należy przYJąc śred
nią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch 
oznaczań różniących się między sobą nie więcej 
niż o 0,005%. 

5.3.5. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych 
w benzenie 

5.3.5.1. Wykonanie oznaczania. Odważyć około 

5 g próbki wg 5.3.1.3 z dokładnością do 0,0001 g 
i rozpuścić w 100 cm3 benzenu. Otrzymany roz
twór przesączyć przez tygiel Schotta G-4, wysu
szonym up,rzednio do stałej masy w temperatu
r.ze 60 --:-- 70oe. Po odsączeniu roztworu należy ty
giel przemywać benzenem aż do zaniku zabar
wienia roztworu popłucznego kwasem pikryno
wym, po czym wysuszyć tygiel do stałej masy 
w temperaturze 60 -: 700 e i zważyć. 

5.3.5.2. Obliczanie wyników. Zawartość substan
cji nierozpuszczalnych w benzenie (X4 ) obliczyć 

w procentach wg wzoru 

a2 -a, 
X, = . · 100 (4) 

m 
w którym: 

al - masa wysuszonego tygla przed próbą, g, 

a2 - masa wysuszonego tygla po próbie, g, 

m - odważka próbki, g. 

5.3.5.3. Wynik. Za wynik należy przyjąć śred
nią arytmetyczną wyniików co najmniej dwóch 
oznaczań różniących się między sobą nie więcej 
niż o 0,005%. 

5.3.6. Oznaczanie popiołu sIarczynowego 

5.3.6.1. Wykonanie oznaczania. Odważyć w ty
glu porcelanowym około 2,5 g próbki wg 5.3.1.3 
z dokładnością do 0,0001 g i zwęglić na grzejni
ku elektrycznym. Następnie zwilżyć roztworem 
20-procentowego kwasu siarkowego l prażyć 

w temperaturze około 800 0 e do stałej masy. Po
zostałość po prażeniu ochłodzić w eksykatorze 
l zważyć. 

5.3.6.2. Obliczanie 
siarczynowego (X5) 

wzoru 

wyników. Zawartośt popiołu 
obliczyć w procentach wg 

a 
X 5 =-·100 

1n 

w którym: 

a - masa pozostałości po prazemu, g, 

rn - odważka próbki, g. 

' . ' 

(5) 

5.3.6.3. Wynik. Za wynik należy przyjąć śred
nią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch 
oznaczan różniących się między sobą nie więcej 
niż o 0,0.1%. 
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5.3.7. Oznaczanie zanieczyszczeń organicznych 

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory 

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwór 20-
-procentowy. 

b) Kwa,s pikrynowy, roztwór 0,8-procentowy 
przygotowany z badanego kwasu pikrynowego. 

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 0,20 g próbki wg 
5.3.1.3 rozpuścić na gorąco w 20 cm3 wody, 'do
dać 0,5 cm3 roztworu wodorotlenku sodowego 
i odstawić na 15 min, po czym dopełnić wodą do 
50 cm3• 

Badana próbka odpowiada wymaganiom normy, , 
jeżeli zabarwienie otrzymanego roztworu nie jest 
ciemniejsze niż zabarwienie 0,8-procentowego roz
tworu kwasu pikrynowego bez dodatku wodoro
tlenku sodowego. 

5.3.8. Oznaczanie zawartości chlorków 

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy cz.d.a., roztwór 25-procen

towy. 
b) Azotan srebra cz.d.a., roztwór O,ln. 
c) Roztwory wzor,cowe chlorków przygotowane 

w następujący sposób: odważyć 2 g kwasu pikry
nowego, z dokładnością do 0,0001 g, wolnego od 
jonów CI- i SO:-, otrzymanego z kwasu pikry
nowego cz.d.a., przekrystalizowanego z wody 
dwukrotnie destylowanej i rozpuścić w 40 cm3 

wody z dodatkiem 1 cm3 roztworu kwasu azoto
wego; w ten sposób przygotować w kuwetach lub 
zlewkach dwie próbki, do jednej z nich dodać 
1 cm3, a do drugiej 2 cm3 pomocniczego roztwo
ru chlorków przygotowanego wg PN-68/C-06500 
i rozcieńczonego wodą w stosunku 1: 99 (1 cm:) 
rozcieńczonego roztworu zawiera 0,01 mg CI- ), 
co odpowiada 0,0005010 i 0,001010 zawartości chlor·
ków, po czym oba naczynia dopełnić wodą do 
objętości 50 cm3• 

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. Odważyć około 
2 g próbki wg 5.3.1.3 z dokładnością do 0,0001 g 
i rozpuścić w 40 cm3 wrzącej wody z dodatkiem 
1 cm3 roztworu kwasu azotowego. Otrzymany roz
twór ochłodzić do około 2°C poniżej temperatury 
otoczenia, przesączyć do kuwety lub zlewki i do
pełnić wodą do objętości 50 cm3. Jednocześnie do 
badanej próbki dodać po 1 cm3 roztworu azotanu 
srebra i roztworów wzorcowych sporządzonych 

wg 5.3.8.1 c) i dokładnie wymieszać. Intensywność 
zmętnienia roztworów badanego i wzorcowych, 

przechowywanych w ciemności, porównać po 10 
min. Badana próbka odpowiada wymaganiom nor
my, jeżeli otrzymane zmętnienie jest mniejsze 
lub równe zmętnieniu roztworu wzorcowego. 

5.3.9. Oznaczanie zawartości siarczanów i sul
fonianów 

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory 

a) Kwas solny cz.d.a., roztwór 25-procentowy. 
b) Kwas azotowy cz.d.a., roztwór 25-procen

towy. 
c) Chlorek barowy cz.d.a., roztwór 20-procen

towy. 
d) Roztwory wzorcowe siarczanów przygotowa

ne w następujący sposób: odważyć 2 g kwasu pi·· 
krynowego, z dokładnością do 0,0001 g, wolnego 
od jonów CI- i SO;- , otrzymanego z kwasu pi
krynowego cz.d.a., przekrystalizowanego z wody 
dwukrotnie destylowanej i rozpuścić w 40 cm:) 
wody z dodatkiem 3 cm3 roztworu kwasu solnego; 
w ten sposób przygotować w kuwetach lub zlew
kach dwie próbki, do jednej z nich dodać za po
mocą mikrobiurety lub półmikrobiurety 0,1 cm3 , 

a do drugiej 0,02 cm3 pomocniczego roztworu siar
czanów przygotowanego wg PN-68/C-06500 (1 cm:l 

roztworu zawiera 1 mg SO!-) co odpowiada 
0,005% i 0,0<1 % zawartości siarczanów, po czym 
oba naczynia dopełnić wodą do objętości 50 cm3• 

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. Odważyć w ty
glu porcelanowym około 2 g próbki wg 5.3.1.3 
z dokładnością do 0,0001 g, dodać 10 cm3 roztwo
ru kwasu azotowego i odparować do sucha na 
łaźni wodnej. Suchą pozostałość rozpuścić w 40 
cm3 wrzącej wody z dodatkiem 3 cm3 roztworu 
kwasu solnego, ochłodzić do okola 2°C poniżej 

temperatury otoczenia, przesączyć do kuwety lub ., 
zlewki i dopełnić wodą do objętości 50 cm3• Na-
stępnie jednocześnie dodać do badanej próbki po 
3 cm3 roztworu chlorku barowego i roztworów 
wzorcowych sporządwnych wg 5.3.9.1 d) i dokład
nie wymieszać. Intensywność roztworów badane
go i wzorcowych porównać po 15 min. 

Badana próbka odpowiada wymaganiom nor
my, jeżeli otrzymane zmętnienie jest mniejsze 
lub równe zmętnieniu roztworu wzorcowego. 

6. POSTANOWIENIA PRZEJŚCIOWE 

Do dnia 1 lipca 1973 r. należy stosować PNI 

C-80047. 

KONIEC 


