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Grupa katalogowa X 521)

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
kwas pikrynowy, otrzymywany przez sulfonowa-
nie a nastepnie nitrowanie fenolu, stosowany jako
odczynnik.

Kwas pikrynowy ma:

a) wzor sumaryczny CgH3sN3Og,

b) wzor strukturalny |

¢) mase czasteczkowg 229,11 (1961 r.),
d) nazwe systematyczng — 2, 4, 6-trojnitrofe-
nol lub 1-hydroksy -2, 4, 6-trojnitrofenyl.

1.2. Normy i dokumenty zwigzane

PN-70/C-04956 Odczynniki. Oznaczanie tempera-
tury topnienia

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowa-
nie odczynnikow roztwordéw pomocniczych oraz
roztworow do kolorymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przecho-
wywanie 1 transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Pobieranie probek
i przygotowanie Sredniej probki 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 odczynnikéw chemicznych

Przepisy o przewozie koleja materialow i przed-
miotow niebezpiecznych (PMN) obowigzujgce

1) Symbole wg SWW dla kwasu pikrynowego:
cz.d.a. 1333-111,
CZ. 1331-428.

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

Regulamin miedzynarodowy dla przewozu kolejg
towarow niebezpiecznych (RID), stanowigcy za-
Igcznik 1 do Konwencji Miedzynarodowe]
o przewozie towarow kolejami — CIM (Dz. U.
nr 21 poz. 137 z 29 czerwca 1968 r.)

Specjalne warunki przewozu towarow niebez-
piecznych w miedzynarodowej komunikacji ko-
lejowej, stanowiace zalgcznik nr 4 do Umowy
o miedzynarodowe] kolejowej komunikacji to-
warowej] — SMGS (Dz. T. i Z.K. z 1966 r.
nr 7 poz. 39)

Przepisy bezpieczenstwa ruchu przy przewozie
materialdbw wybuchowych na drogach publicz-
nych (Dz. Urz. M.K. nr 25 poz. 130 z dnia 10
czerwca 1965 r.)

Przepisy bezpieczenstwa pracy przy produkeji,
skladowaniu i transporcie wewnatrzzaklado-
wym materialow wybuchowych wprowadzone
w zycie Zarzadzeniem Ministra Przemyslu
Chemicznego z dnia 23 stycznia 1963 r.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci za-
nieczyszczen rozroznia sie dwa gatunki kwasu
pikrynowego o oznaczeniach:

cz.d.a. — czysty do analizy,

cZ, — gzysty.

2.2. Przyklad oznaczenia kwasu pikrynowego
gatunku cz.d.a.
KWAS PIKRYNOWY cz.d.a. BN-72/6193-32

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Kwas pikrynowy po-
winien mie¢ posta¢ jasnozoltego krystalicznego
proszku, rozpuszczalnego w wodzie i benzenie.

Zjednoczenie Przemystu Tworzyw Sztucznych ,,Erg”
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Tworzyw Sztucznych ,,Erg” dnia 4 kwietnia 1972 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkeji i metod badan od dnia 1 pazdziernika 1972 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 3/1972 poz. 4)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE

RZG — 1324/72 Obj. 0,55 ark. wyd, Naktl. 2400+50 egz. Druk. sat. 3 k1. 70 g. A1l

Cena 2zl 2,40
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3.2. Wymagania fizykochemiczne dla substan-
cji wysuszone]

Gatunki
Wymagania
cz.d.a. CZ.

a) Zawartos¢ kwasu pikryno-

wego, %o, nie mniej niz 99.8 99,0
b) Temperatura topnienia, °C 122+1231 121123
c¢) Zawartos¢ substancji nieroz-

puszczalnych w wodzie, %, nie

mniej niz 0,01 0,02
d) Zawartos¢ substancji nie-

rozpuszczalnych w benzenie, %o,

nie wiecej niz 0,02 ¢,1
e) Zawartos¢ popiotu siarczy-

nowego, %, nie wiecej niz 0,08 0,1
f) Zawartos¢ zanieczyszczen

organicznych wg 5.3.7
g) Zawartos¢ chlorkéw (ClI),

/o, nie wiecej niz 0,0005 0,001
h) Zawartos$¢ siarczanéw i sul-

fonianéw jako SOE_, /o, nie wig-

cej niz (,005 0,01

3.3. Pozostale wymagania. W celu zabezpiecze-
nia przed mozliwoscig wybuchu, kwas pikrynowy
powﬁqien zawiera¢ 20 = 40%0 wilgoci. Dokladna
jej zawarto$¢ powinna by¢ wypisana na etykiecie.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Kwas pikrynowy nalezy pako-
waé i znakowa¢ zgodnie z PN-70/C-80001. Opa-
kowania jednostkowe powinny stanowic¢ sloiki ze
szkla oranzowego uszczelniane podkiadkami ige-
litowymi lub polietylenowymi i zamykane nakret-
kami z tworzywa sztucznego. Na kazdym stoiku
z kwasem pikrynowym nalezy przyklei¢ dodatko-
wo nalepke z napisem ,,Strzec przed zetknigciem
z metalami ciezkimi”.

Ilos¢ kwasu pikrynowego w sloiku w przelicze-
niu na suchg mase moze wynosi¢ 250 g, 500 2,
1000 g, 2500 g, 5000 g.

Sloiki z kwasem pikrynowym nalezy pakowac
do skrzynek drewnianych wg BN-63/7161-06
i przeklada¢ tekturg falistg lub innym miekkim
tworzywem. Wolne przestrzenie wewnatrz skrzy-
nek powinny by¢ Wpe}nione miekkim materia-
tem pakowym np. watg drzewna.

Na skrzyniach zawierajacych kwas pikrynowy
nalezy umiesci¢ wyrazny czerwony napis podaja-
cy nazwe materialu i nalezy umiesci¢ nalepki
zgodnie z PN-67/0-79252 rys. 1, 8, 10.

Za zgoda odbiorcy lub na jego zyczenie dopusz-
cza sie inne rodzaje i wielkosci opakowan zabez-
pieczaja one produkt co najmniej w takim stop-
niu jak poprzednio wymienione opakowania.

4.2. Przechowywanie. Kwas pikrynowy w opa-
kowaniu wg 4.1 nalezy przechowywa¢ zgodnie
z Przepisami bezpieczenstwa pracy przy produk-
cji, sktadowaniu i transporcie wewnagtrzzaktado-
wym materialéw wybuchowych, wprowadzonymi
W zycie Zarzadzeniem Ministra Przemysiu Che-
micznego z dnia 23 stycznia 1963 r.

4.3. Transport. Kwas pikrynowy w opakowa-
niu wg 4.1 nalezy przewozic:

— kolejg w obrocie krajowym zgodnie z prze-
pisami o przewozie kolejg materialow i przed-
miotéw niebezpiecznych,

— kolejg w obrocie zagranicznym zgodnie z Re-
gulaminem miedzynarodowym dla przewozu ko-
leja towarow niebezpiecznych (RID) oraz zgodnie
ze Specjalnymi warunkami przewozu towarow
niebezpiecznych w miedzynarodowej komunikacji
kolejowe] stanowigcymi zalgcznik nr 4 do Umowy
o miedzynarodowe]j kolejowej komunikacji towa-
rowej (SMGS),

— drogami publicznymi zgodnie z Przepisami
bezpieczenstwa ruchu przy przewozie materiaiéw
wybuchowych na drogach publicznych.

5. BADANIA

5.1. Wielkos§¢ partii. Partie stanowi szarza kwa-
su pikrynowego o masie nie wiekszej niz 50 kg.

5.2. Pobieranie probek. Probki nalezy pobierac
zgodnie z PN-70/C-80047!). Masa $redniej probki
laboratoryjnej powinna wynosi¢ okolo 200 g.

5.3. Opis badan
5.3.1. Oznaczanie zawartosci wilgoci i przygo-
towanie probki do dalszych badan

5.3.1.1. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okolo
15 g probki z doktadnoscia do 0,0001 g i wysu-
szy¢ w naczynku wagowym do stalej masy w tem-
peraturze 60 = 70°C.
Zawarto$¢ wilgoci (X4) obliczyé w procentach
wg wzoru
m—a

X, = - 100 (1)
m
w ktorym:
m — odwazka probki, g,
a — masa kwasu pikrynowego po wysusze-
niu, g.

5.3.1.2. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sred-
nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwodch
oznaczan roéznigcych sie miedzy sobg nie wiece]
niz o 0,5%o.

5.3.1.3. Probki kwasu pikrynowego po oznacze-
niu zawarto$ci wilgoci pozostawi¢ do wykonania
dalszych oznaczan.

5.3.2. Oznaczanie zawarto$Sci kwasu pikryno-
wego

1) Patrz postanowienia przej$ciowe.
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5.3.2.1. Odczynniki i roztwory
a) Wodorotlenek potasowy cz.d.a. roztwor 0,2n.
b) Fenoloftaleina, 1l-procentowy roztwoér alko-

holowy.

5.3.2.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okotlo
1 g préobki wg 5.3.1.3 z doktadnoscig do 0,0001 g
i rozpusci¢ w 100 cm? cieptej wody, po czym mia-
reczkowac¢ 0,2n roztworem wodorotlenku potaso-
wego wobec 4 = 5 kropli fenoloftaleiny do pierw-
szej zmiany barwy z zoltej na czerwona.

Zawartos¢ kwasu pikrynowego (Xs) obliczyc¢

w procentach wg wzoru

- 0,04582 - V - 100 @)
m
w ktorym:

V — objetos¢ scisle 0,2n roztworu wodo-
rotlenku potasowego zuzytego do
miareczkowania, cm?,

m — odwazka probki, g,

0,04582 — ilos¢ kwasu pikrynowego odpowia-
dajgca 1 cm? scisle 0,2n roztworu
wodorotlenku potasowego, g/cm?.

5.3.2.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjg¢ sred-
nig arytmetyczna wynikow co najmniej dwoch
oznaczan roznigcych sie miedzy sobg nie wigcej
niz o 0,2%o.

5.3.3. Oznaczanie temperatury topnienia. Oznacza-
nie temperatury topnienia kwasu pikrynowego
nalezy przeprowadzi¢ zgodnie z PN-70/C-04956
przyrzgdu typu Thiele i oleju parafinowego ja-
ko cieczy podgrzewajace].

5.3.4. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych

w wodzie

5.3.4.1. Wykonanie oznaczenia. Odwazy¢ okolo
5 g probki wg 5.3.1.3 z dokladnos$cig do 0,0001 g,
rozpusci¢ w 500 cm? goracej wody, po czym roz-
twor ochlodzié do temperatury pokojowej 1 prze-
sgczy¢ przez tygiel Schotta G-4, wysuszony
uprzednio do stalej masy w temperaturze 60 —-
T0°C.

Po odsaczeniu roztworu nalezy przemywac ty-
giel ciepla wodg az do zaniku zabarwienia wody
poplucznej kwasem pikrynowym, po czym wy-
suszy¢ go do stalej masy w tej samej temperatu-
rze i zwazyec.

5.3.4.2. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ substan-
cji nierozpuszczalnych w wodzie (X3) obliczy¢
w procentach wg wzoru

X; =271 100 (3)
m
w ktorym:
a; — masa wysuszonego tygla przed proba, g,
as — masa wysuszonego tygla po probie, g,

m — odwazka probki, g.

0.3.4.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sred-
nig arytmetyczng wynikow co najmniej dwoch
oznaczan roznigcych si¢ miedzy soba nie wiecej
niz o 0,005%.

2.3.5. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych
w benzenie

5.3.5.1. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okolo
5 g probki wg 5.3.1.3 z dokladnoscig do 0,0001 g
i rozpusci¢c w 100 cm? benzenu. Otrzymany roz-
twor przesgezy¢ przez tygiel Schotta G-4, wysu-
szonym uprzednio do statlej masy w temperatu-
rze 60 — 70°C. Po odsgczeniu roztworu nalezy ty-
giel przemywac¢ benzenem az do zaniku zabar-
wienia roztworu poplucznego kwasem pikryno-
wym, po czym wysuszy¢ tygiel do stalej masy
w temperaturze 60 — 70°C i zwazye¢.

5.3.5.2. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ substan-
cji nierozpuszczalnych w benzenie (X4) obliczyc¢
w procentach wg wzoru

X, =2"%.100 (4)
m
w ktorym:
@y — masa wysuszonego tygla przed probg, g,
a, — masa wysuszonego tygla po probie, g,

m — odwazka probki, g.

9.3.5.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjac sred-
nig arytmetyczng wynikow co najmniej dwoch
oznaczan roéznigcych sie miedzy soba nie wigcej
niz o 0,005%o.

5.3.6. Oznaczanie popiolu siarczynowego

5.3.6.1. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ w ty-
glu porcelanowym okolo 2,5 g probki wg 5.3.1.3
z dokladnoscia do 0,0001 g i zwegli¢c na grzejni-
ku elektrycznym. Nastepnie zwilzy¢ reztworem
20-procentowego kwasu siarkowego 1 prazyc
w temperaturze okoto 800°C do statej masy. Po-
zostatos¢ po prazeniu ochlodzi¢ w eksykatorze
i zwazye¢.

5.3.6.2. Obliczanie wynikow. Zawartosc popiolu
siarczynowego (X;) obliczy¢ w procentach wg
WZoru

X, = —— -+ 100 (5)
m
w ktorym:
a — masa pozostaloSci po prazeniu, g,
m — odwazka probki, g.

5.3.6.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Sred-
nig arytmetyczng wynikow co najmniej dwoch
oznaczan roznigcych sie miedzy sobg nie wigce]
niz o 0,01%b.
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5.3.7. Oznaczanie zanieczyszczen organicznych

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory

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

b) Kwas pikrynowy, roztwor 0,8-procentowy
przygotowany z badanego kwasu pikrynowego.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 0,20 g probki wg
5.3.1.3 rozpusci¢c na gorgco w 20 cm? wody, do-
da¢ 0,5 cm? roztworu wodorotlenku sodowego
i odstawi¢ na 15 min, po czym dopeini¢ wodg do
50 cm?.

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

5.3.8. Oznaczanie zawartosci chlorkow

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a.,, roztwor 25-procen-
towy.

b) Azotan srebra cz.d.a., roztwor 0,In.

c) Roztwory wzorcowe chlorkéow przygotowane
w nastepujgcy sposob: odwazy¢ 2 g kwasu pikry-
nowego, z doktadnoscig do 0,0001 g, wolnego od
jonow Cl i SO?~, otrzymanego z kwasu pikry-
nowego cz.d.a., przekrystalizowanego z wody
dwukrotnie destylowanej i rozpusci¢c w 40 cm?
wody z dodatkiem 1 cm?® roztworu kwasu azoto-
wego; w ten sposob przygotowa¢ w kuwetach lub
zlewkach dwie probki, do jednej z nich dodac
1 ecm?®, a do drugiej 2 cm?® pomocniczego roztwo-
ru chlorkow przygotowanego wg PN-68/C-06500
i rozcienczonego wodg w stosunku 1:99 (1 cm?
rozcienczonego roztworu zawiera 0,01 mg Cl ),
co odpowiada 0,0005%0 i 0,001%0 zawartosci chlor-
kéw, po czym oba naczynia dopelni¢ wodg do
objetosci 50 cm?3.

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. Odwazyc¢ okolo
2 g probki wg 5.3.1.3 z doktadnoscig do 0,0001 g
i rozpusci¢c w 40 cm3 wrzgcej wody z dodatkiem
1 em?® roztworu kwasu azotowego. Otrzymany roz-
twor ochlodzi¢ do okoto 2°C ponizej temperatury
otoczenia, przesaczy¢ do kuwety lub zlewki 1 do-
pelni¢ wodg do objetosci 50 cm?. Jednoczesnie do
badanej probki doda¢ po 1 cm? roztworu azotanu
srebra i roztworéw wzorcowych sporzgdzonych
wg 5.3.8.1 ¢) i dokladnie wymiesza¢. Intensywnos¢
zmetnienia roztworow badanego i wzorcowych,

przechowywanych w ciemnos$ci, poréwnaé¢ po 10
min. Badana probka odpowiada wymaganiom nor-
my, Jezell otrzymane zmetnienie jest mniejsze
lub roéwne zmetnieniu roztworu wzorcowego.

9.3.9. Oznaczanie zawarto$ci siarczanow i sul-
fonianow

9.3.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwor 25-procentowy.

b) Kwas azotowy cz.d.a., roztwoér 25-procen-
towy.

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

d) Roztwory wzorcowe siarczanow przygotowa-
ne w nastepujgcy sposob: odwazy¢ 2 g kwasu pi-
krynowego, z dokiadnoscig do 0,0001 g, wolnego
od jonow Cl i SOj;~, otrzymanego z kwasu pi-
krynowego cz.d.a., przekrystalizowanego z wody
dwukrotnie destylowanej i rozpusci¢ w 40 cm?
wody z dodatkiem 3 cm? roztworu kwasu solnego;
w ten sposodb przygotowac w kuwetach lub zlew-
kach dwie probki, do jednej z nich dodac¢ za po-
mocg mikrobiurety lub po6ilmikrobiurety 0,1 cm?,
a do drugiej 0,02 cm?® pomocniczego roztworu siar-
czanow przygotowanego wg PN-68/C-06500 (1 cm?
roztworu zawiera 1 mg SO7) co odpowiada
0,005%0 i 0,01%0 zawartosci siarczanow, po czym
oba naczynia dopeilni¢ wodg do objetosci 50 cm?.

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ w ty-
glu porcelanowym okolo 2 g probki wg 5.3.1.3
z dokladnoscig do 0,0001 g, doda¢ 10 cm?® roztwo-
ru kwasu azotowego i odparowa¢ do sucha na
tazni wodnej. Sucha pozostato$¢ rozpuscic w 40
cm? wrzgcej wody z dodatkiem 3 cm? roztworu
kwasu solnego, ochtodzi¢c do okolo 2°C ponize]
temperatury otoczenia, przesgczy¢ do kuwety lub
zlewki i dopelni¢ wodg do objetosci 50 cm3. Na-
stepnie jednocze$nie doda¢ do badanej probki po
3 cm? roztworu chlorku barowego i roztworow
wzorcowych sporzgdzonych wg 5.3.9.1 d) i doklad-
nie wymiesza¢. Intensywnos¢ roztworéw badane-
go 1 wzorcowych porownac¢ po 15 min.

Badana probka odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli otrzymane zmetnienie jest mniejsze
lub réwne zmetnieniu roztworu wzorcowego.

6. POSTANOWIENIA PRZEJSCIOWE

Do dnia 1 lipca 1973 r. nalezy stosowa¢ PN/
C-80047.

KONIEC



