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I IMPREGNACJI Kwinłocen Zamiast 
DREWNA Metody badań produktów techn icznych BN ·66 '6055·01 

w zakresie metod badań 
j form użytkowych 

1 . WSTJP 

1.1. Pr;edmiot normy. Przedmiotem normy są me­
tod3: 

a) sprawdzania czystości kwintocenu metodą chro­
matogra ficzną, 

b) oznaczania zawartości pięciochloronitrobenze­

nu (PCNB) w technicznych produktach i formach u­
żytkowych pylistych metodą polarograficzną , 

c) oznaczania zawarto ści pięciochl oronitrobenz. 

nu (PCNB) i sześ c iochlorobenzenu (HCB) w produk­
tach technicznych i formach użytkowych kwintoce­
nu ~etodą chromatografii cienkowarstwowej i meto­
dą po larograficzną, 

d) oznaczania temperat ury t opnienia kwintocenu, 
e) oznaczania zawartoś ci wody , 
f) oznaczania pH . 

1.2. NorsY zwiąZane 
PN/C-04513 Oznaczanie graniC temperatury topn i e­

nia lub temper a tt.:ry rozkładu substanc j i orga­
nicznych 

PN-66/C-04523 Oznaczanie zawarto ści wody metodą 

de 6 tJ' l acJ' jną 

2. METODY OZNACZANIA 

2 .1, Sprawdzanie czystości kwintocenu metodą 

chromatograflc zną 

2.1.1. Zasada sprawdzania polega na 
stwi erdzeniu na chromatogramie badane j 
ku zanieczyszczeń , które mogą wpłynąć 
) znac zania wykonanego wg 2 . 2 . 

2 . 1 . 2 . Prz;yrzą d.::y 

wizualnym 
prÓbki bra­
na wyniki 

a) Płytka szklana o wy miarach 170 "- 200 mm. 
b) Ko mora s zklana do chromato ;;rafii. 
c) Lampa kwarcowa z filtrem kobaltowym. 
d ) Spryskiwacz . 
e) Pipeta pojemno ści 0 ,1 ml. 

2 .1. 3. Odc zynniki i roztwor;z 
a) Aceton cz.d. a . 
b) Heksan, odczynnik l ub f rakcj a wrząca w t empe­

raturze 68 ~ 70oC. 

Grupa katalogowa X 19 

c) Paza ruchoma, otrzymana przez zmieszaniehek­
sanu z benzenem cz.d.a. w stosunku 9:1. 

d) Żel krzemionkowy G firmy Merck lub inny do 
chromatografii cienkowarstwowej o podobnych włas­
nościach. 

e) Sprężone powietrze, dwutlenek węgla lub azot 
do spryskiwania chromatogramÓw. 

f) Rodamina B, roztwÓr etanolowy 0,1-procentowy. 

2 .1.4. PrZygotowanie płytki chromatograficzne ,j. 
Powierzchni ę płytki no śnej powlec rÓwnomiernie za­
wiesiną 10 g żelu krzemionkowego w 18 ml wod3 tak, 
aby otrzymać warstwę grubości około 0,3 mm.Płytkę 
wysuszyć w temperatu r ze pokojowej i aktywować pr~ 

30 min w t emperaturze 1050 C. Przechowywać w ek­
sykatorze. 

2 .1.5. Przygotowanie roztworu badanej próbki 
technicznej. 0,03 g badanego kwintocenu odważyć z 
dokładności ą do 0,2 mg do kolby pomiarowej pojem­
ności 10 ml, rozpuścić w acetoni e i dopełnić ace­
tonem do kreski . 

2 .1,6. Przygotowanie roztworu badanej formy u­
żytkowej . Badaną próbkę odważyć z dokładnością do 
0,2 mg do kolby pojemności 25 ml, dodać pipetą 

10 ml acetonu i wymieszać . Wielkość odważki powin­
na być tak dobrana, aby roztwÓr zawierał 0 ,003 g 
PCNB " 1 ml. Do nanoszenia na płytkę pobierać roz­
twór znad os adu. 

2 .1.7. Wykonanie oznaczania. Nani eść ilościowo 

na płytkę chromatograficzną 0 ,01 + 0,1 ml roztwo­
r u badanego, w zależno śc i od wymagań normy przed­

miotowej określających dopuszczalną ilość zanie­
czyszczeń. Rozwi j ać chromatogram w komorze do wy_ 
sokości 18 cm. 

Płytkę wysuszyć na powi etrzu pod wyciągiem i po 
wysus zeniu spryskać roztworem rodaminy. Gotowy 
chromatogram naświetlać lampą kwarcową bez filtru 
pr zez około 3 min. Następnie obserwować w świetle 
lampy kwarcowej, przechodzącym przez filtr kobal­
towy, występowanie plamek poniżej plamki głównego 
składnika, bez uwzględniania plamki w miejscu na­
niesienia pr óbki. Brak pl amek wskazuj e, że ilość 

Zjednoczen ie Prze mysłu Organi cznego 
Ustanowiono przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysiu Organicznego d nia 10 lipca 1970 r. 

jako norma obowiqzujaca w zak re si e me tod badań ad d nia 1 kwietnia 1971 r. 
(Mon. Pol. nr44/ 1970poz.35 4 ) 

W YDAWNIC TWA NORfł.Alll A CY;NE C eno Ii 2 ,40 
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poszczególnych zanieczyszczeń przy naniesieniu 
0,1 ml nie przekracza 0,5% i proporcjonalnie wię­
cej przy mniejszyoh nanoszonych objętościach. 

2.2. Oznaczanie zawartości PCNB w technic;nych 
produktaoh i formach użytkowyoh pylistych metoda 
polarografiozna 

2.2.1. Zasada oznaczania ~olega na oznaczaniu 
sWIl;y nitrozwiązków metodą polarograf'iozną - w 
przeliczeniu na PCNB. 

2.2.2. Zakres stosowania. Metodę można stosować 
do oznaczania PCNB w technicznych produktach i 
formach użytkowych, w przypadku gdy nie wykryto w 
nich zanieczyszczeń wg 2.1. 

2.2.3. Apąraturl', 

a) Polarograf z anodą rtęciową. 
b) Ultratermostat. 

2.2.4. OdCZYnniki i roztwory 
a) Zelatyna spożywcza, roztwór O,25-procentowy. 
b) Roztwór podstawowy I, przygotowany w nastę­

pujący sposóbl zmieszać 400 mI O,1n roztworu 
olalorlru litowego, 400 mI 1n roztworu tr6jetanoloa­
miny i 28 ml kwasu octowego lodowatego. 

o) Azot. 
d) Aceton cz.d.a. 
e) Pięciochloronitrobenzen, wzorzec chromatogra­

ficznie czysty, o temperaturze topnienia nie niż­
szej niż 143°C, otrzymany z technicznego produktu 
przez krystalizac,ję kolejno z etanolu i benzenu, a 
następnie wykrystalizowany z ługu maoierzystego 
po krystalizacji w benzenie. 

f) Roztwór wzorcowy PCNB, przygotowany w nastę­
pujący sposóbl odważyć 0,02 g wzorcowego pięcio­

chloronitrobenzenu z dokładnością do 0,2 mg,prze­
nieść ilo ściowo do kolby pomiarowej pojemnOŚCi 

50 mI, rozpuścić w acetonie i dopełnić acetonem do 

kreski. 

2.2.5. PrzygotOWanie do oznaCZania 

2.2.2.1. Przygotowanie roztworu badanej pr6bki 
te0hniczneJ. Odważyć 0,02 g badanej próbki z do~ 

kładnośoią do 0,2 mg, przenieść ilościowo do kol­
by pomiarowej pojemnośoi 50 ml, rozpuścić w ace­
tonie i dopełnić acetonem do kreski. Do naczyńka 

polarograficznego odmierzyć 3,0 ml roztworu, do­
dać 2,,0 ml roztworu podstawowego i 3 krople żela­
'.;yny. 

2.2.5.2. Przygotowanie roztworu badanej formy 
użytkowej. Odważyć badaną próbkę z dokładnością do 
0,2 mg do kolby pojemności 100 ml, dodać pipetą 

50 mI acetonu i wymieszać. Wielkoś ć odważki po­
w1nD.a być tak dobrana, aby roztwÓr zawiera! 
0,0004 g PCNB w 1 ml roztworu. Pobrać znad osadu 
nośnika do naczyńka polarograficznego 3,0 ml roz­
tworu, dodać 2,0 ml roztworu podstawowego i 2 kro­
ple roztworu żelatyny. 

2.2.6. W,konanie oznaczania. Naczyńko polarogra­
ficzne z badanym roztworem umieścić w termostacie 
° .tałęj temperaturze 22 ± 0,20 C i przepuszczać 

przez roztw6r azot w oiągu 10 min. Rejestrować 

krzywą polarograficzną w zakresie potencjał ów -~2V 

do -0,9 V, stosując taką czułoś ć polarografu, aby 
wysokoś ć fal i polarograficznej wynosiła nie mniej 
niż % szerokości taśmy papieru. 

Wykreślić styczne do odcinka krzywej między 42V 
a -0,4 V do odcinka prądu granicznego oraz do 
grzbi etu fali. W punktach przecięcia dwóch stycz­
nych wykreślić proste równoległe do odciętej. Od­
ległość między prostymi zmierzyć z dokladn0 6c ią do 
0,5 mm. Odległość ta jest wysokością fali polaro­
grafioznej pr óbki. 

W ten sam spos6b postępować z roztworem wzorco­
wym, 

2 1 2.7. Obliczanie wyników. Zawartość związków 

nitrowyoh (nitrozwiąZkÓW) w przeliczeniu na PCNB 

w badanej próbce (Xi ) obliczyć w procentach wg 
wzoru 

w którym: 
h - wysokość fali polarografi cznej roztworu 

wzorcowego, mm, 
hi - wysokoś ć fali polarograficznej roztworu ba-

danego, mm, 
In - odważka wzorca, g, 
m1 - odważka badanej próbki, g. 

2.2.8, Wynik. Za wynik oznaczania należy przyjąć 
średnią arytmetyczną wyników co na jmniej 2 ozna­
czań nie różniących się więcej niż o 4% od wyniku 
mniejszego. 

2.3. OznaCZanie PCNB i RCB w produktach tech­
nicznych i f ormach użytkowych kwintocenu metodą 

0hromatografii cienkowarstwowej i metodą pol aro­
graf1cznf4 

2.3.1. Zasadą oznaczania opiera się na rozdziale 
badanej próbki techniką chromatofrafi~ cienkowar­
stwowej i polarograficznym. oznaczaniu PCNB i RCB. 

2.3.2. Zakres stosowania. Metodę należ~ stosować 
do oznaczania PCNB w przypadku, gdy w badaniach wg 
2.1.7 wykryto zanieczyszczenia, oraz do oznac~ 
HCB. 

2.3.3. Przyrzad:v 
a) Przyrządy wg 2.1.2 a) + d) oraz 2.2.3. 
b) Pipeta pojemnośoi 0,2 ml z działką 0,01 mI. 

2.3,4. Odczynniki i roztwory 
a) Odczynniki i roztwory wg 2.1.3 oraz 2.2.4. 
b) Etanol 96-procentowy. 
c) Roztwór podstawowy III 0,5n roztw6r chlorku 

czterometyloaminowego w 80-procentowym etanolu. 
d) Sześciochlorobenzen, ~zorzec chromatograficz­

nie czysty o temperaturze topnienia nie niższej 

niż 226°C, otrzymany z produktu technicznego pIZaZ 
wielokrotną krystalizaoję z benzenu. 
e) Roztw6r wzorcowy RCB przygotowany w następu­

jący sposób I odważyć 0,015 g sześciochlorobenzenu 
cz.d.a. z dokładnością do 0,2 mg do kolby pomia-
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rowej pojemn~ści 25 ml, ro&puścić w etanolu i do­
pełnić etanolem do kreski. 

f) Roztw6r wzorcowy FClfB przygotowany w nasttpu­
jący spos6ba odwa~yć 0,04 g wzorcowego ' pięcia­

chloronitrobenzenu z dokładnością do 0,1 mg do 
kolby pomiarowej pojemności 10 ml, rozpuścić w a­
cetonie i dopełnić acetonem do kreski. 

2.3.5. Prz:rgotowaaie do oznaczania 

2.3.5.1. Prz:ygotowpaie pbtki chromatografiog1 
- wg 2.1.4. 

2.3.5.2. Prpgoto!anie roztworu bAdanej l'.&,6bki 
tecbp1czpej. Odwa~yć 0,05 g badanej pr6bki z do­
kładnością do 0,2 mg do kolby pomiarowej pojemno­
ści 10 mI, rozpuścić w acetonie i dopełnić aceto­
nem do kreski. 

2.3.5.3. Przygotowanie roztworu badaQej fQrmy 
uhtkowej. Bad.a.nlł pr6bkę odwdyć z dokladnośoiądo 
0,2 mg do kolby pojemności 25 ml. Dodać pipetą 

10 ml acetonu. Wymieszać. Wielkość odwa~ki powin­
na być tak dobrana, aby roztw6r zawierał 0,005 g 
PCNB w 1 ml. 

Do nanoszenia na p łytkę chromatograficzną po­
bierać roztw6r znad osadu. 

2.3.6. WykoQapie ozpaczania 

2.3.6.1. Rozdział Ohromatograficzny. Na plytkę 

chromatograficzną świe~o aktywowaną nanieść ko­
lejno ilościowo w 2 punktach po 0,2 ml roztworu 
wzorcowego PCNB, łącznie z 0,1 ml roztworu wzor­
cowego BeB i w 2 punktach po 0,2 mI roztworu ~ 
ki badanej. Rozwijać chromatogram w komorze do wy­
sokości 18 om. Płytkę wysuszyć na powietrzu pod 
wyoiągiem, po czym spryskać ją roztworem rodaminy. 
W przypadku niedostateoznego rozdziału powt6rzyć 

rozwijanie. Gotowy chromatogram naświetlać lampą 

kwarcową bez filtru przez około 3 min do momentu 
ukazania się plamek BOB. Następnie w Świetle lam­
py kwarcowej, przechodzącym przez filtr kobaltowy, 
zaznaczyć(z marginesem szerokości 3 mm) kontury 
plamek wzorc6w i plamek substancji badanych,le~~ 
cych na tej samej wysokości (patrz chromatogram). 

2.3.6.2. Oznaczanie polarograficzne PCNB. Ostrą 

metalową łopatką zeskrobać plamkę badanej substan­
cji z płytki chromatograficznej i przenieść ją i­
lo ściowo do naczyńka polarografi cznego. Dodać 
3, 00 mI acetonu, 2,00 mI roztworu podstawowego I 
i 2 krople ~elatyny. Dalej postępować ~ w 2.2.6. 

W ten sam spos6b postępować z plamką substan­
cji wzorcowej. 

2.;.6.3. Oznaczani e pOl arograf i czne ReB. Ze­
s~a6 plamkę badanej substancji z płytki chroma­
tograficznej i przenieść ją ilościowo do naczyńka 
polarograficznego. Dodać 4,00 ml etanolu i 1,00 ml 

roztworu podstawowego II. 
Wstawić naczyńko do termostatu o stałej tempera­

turze 22 ± 0,20 0. Przepuszczać przez roztw6r azot 
w ciągu 20 min. Wykonać pomiar polarograficzny w 
granicach potenojału -1,2 V do -1,7 V, przy tak1~ 

ozułośoi pOlarografu, 'aby wysokość fali polarogra­
ficznej nie była mniejsza od 3/4 szerokości taś~ 
papieru. Wykreślić styczne do odcinka krzywej mio­
dzy -1,10 V a -1,25 V, do odcinka prądu granicz­
nego oraz do grzbietu fali. W punktach dw6ch 
styoznyoh wykreślić proste równoległe do odciętej. 
Odległość między prostymi zmierzyć z dokładnośoią 
do 0,5 1IDIl. Odległość ta jest wysokością fali pola­
rograficznej pr6bki. 

W ten, sam spos6b postępo!ać z plamką wzorcowego 
sześcioohlorobenzenu. 

a) b) 

2 

; 

16G51 061 

~omatogram cienkowarstwowy, a ) kwintocenu, b ) mieszani­
ny wzorcowej 

1 - Bześciochlorobenzen, 2 - pięciochloronitrobenzen, 3 -
czterochloronitrobenzen , 4 - t r 6 jchlorouitrobenzen. 5 -

chlorauil 

2.3.7. ObliCZanie w:tnik6w. Zawartość PCNB (X 2 ) 

i HOB (X , ) w badanej pr6bce obliczyć w procentach 
wg wzoru 

W kt6ryml 
h - wysokość fali polarograficznej roztworu z 

plamki substancji wzorcowej, mm, 
hi - w;ysokość fali polarograficznej roztworu z 

plamki substanc j i badanej, mm, 
m - masa substancji wzorcowej w objętości na­

niesionej na płytkę chromatograficzną, g, 
mi - masa próbki badanej w objętości naniesionej 

na pl~tkę chromatograficzną, g. 



4 BN-70/6051-06 

2.3.8. Wynik. Za wynik oznaczania PCNB przyjąć 

Średnią arytmetyczną wynik6w co najmniej 2 ozna­
czań nie r6tniących się od siebie więcej nit o 5~ 
względem wyniku mniejszego. 

Za wynik oznaczania HCB przyjąć średnią arytme­
tyczną wynik6w co najmniej 2 oznaczań nie r6tnią­
cych się od siebie więcej nit o 10% względem wy_ 
niku mniejszego. 

2.4. Oznaczanie temperatur;y topnienia nalety wy_ 
konać wg PNjC-04513. 

2.5. Oznaczanie zawartości WOdY nalety wykonać 

wg FN-66jC-04523. 

2.6. Oznaczanie pH, Do kolby stotkowej odwatyć 
10 g kwiAtocenu z dokładnością do ~0,1 g i 
wstrząsać przez 10 min ze 100 ml wod;y deatylow~. 

Odczyn wyciągu wodnego oznaczać za pomooą peha­
metru. 

K O N I E C 
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