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(57) Спосіб екстракційно-фотометричного визна-
чення пікринової кислоти, який включає в себе 

утворення іонного асоціату пікринової кислоти з 
органічною основою, екстракцію його органічним 
розчинником і наступне фотометрування екстрак-
тів, який відрізняється тим, що як органічну осно-
ву використовують поліметиновий барвник астра-
зоновий фіалковий 3R, а як органічний розчинник - 
бутилацетат, переведення в іонний асоціат прово-
дять при концентрації барвника астразонового 
фіалкового 3R 0,00006-0,00016 моль/л, кислотнос-
ті середовища 2,5-9,5 рН. 

 
 

 
 

Винахід відноситься до аналітичної хімії, а са-
ме до способів фотометричного визначення трині-
трофенолу (пікринової кислоти). 

Пікринова кислота, як і інші нітрофеноли, во-
лодіє індикаторними властивостями, змінюючи 
колір внаслідок зміни рН водного розчину з жовто-
го в безбарвний. Тому можливе її пряме фотомет-
ричне визначення. Проте інтенсивність забарв-
лення речовини, а, значить, і чутливість такого 
способу її фотометричного визначення невисока. 
Молярний коефіцієнт поглинання в максимумі 
(395нм) становить 1,3·10

4
. Селективність методу 

також невисока: всі нітрофеноли поглинають світ-
ло в області 360-420нм [1]. 

Відомий фотометричний спосіб визначення 
ПК, що базується на відновленні її при нагріванні з 
глюкозою та лугом [2]. Утворюється пікрамінат 
натрію (натрієва сіль 4,6-динітро-2-амінофенолу), 
що забарвлює розчин в коричнево-червоний колір. 
Чутливість способу невисока: молярний коефіцієнт 
світлопоглинання забарвлених розчинів - 0,85·10

4
. 

Крім того, метод передбачає температурну оброб-
ку зразку протягом тривалого часу (щонайменше 
п'яти хвилин). 

Більш ефективними можуть бути методи ви-
значення пікринової кислоти, ПК, що базуються на 
її здатності утворювати комплекси (іонні асоціати) 
з органічними реагентами. 

Використання основного барвника родаміна 
6Ж покращує деякі хіміко-аналітичні характеристи-

ки методу. Так, іонний асоціат ПК з барвником ро-
даміном 6Ж [3] характеризується доволі високою 

інтенсивністю забарвлення ( =4,3·10
4
 при 540нм). 

Проте, ІА утворюється у вузькому інтервалі рН 5,0-
6,0, а калібрувальний графік підлягає закону Бера 
лише до 2мкг/мл ПК. Заважають визначенню над-
лишки пікрамінової, пікролонової та деяких інших 
кислот. Використані екстрагенти (бензол) є висо-
котоксичними. 

Найбільш близьким за технічною сутністю та 
досягаємим результатам до заявляємого є спосіб 
фотометричного визначення пікринової кислоти, 
який передбачає використання як аналітичної фо-
рми для екстракційно-фотометричного визначення 
пікринової кислоти її асоціату з барвником ціаніно-
вого ряду катіонним червоно-фіолетовим [4]. Для 
визначення необхідно створювати великий над-
лишок реагенту (20-50 кратний). Продукти реакції 
мають склад 1:1, а їх максимум світлопоглинання 
знаходиться при 560нм. Закон Бера справджуєть-
ся в інтервалі 0-2мкг/мл ПК. Молярний коефіцієнт 
світлопоглинання забарвлених екстрактів стано-
вить 5,0·10

4
. Проте селективність методу залиша-

ється невисокою. Визначенню заважає чимало 
сторонніх іонів, в тому числі надлишки пікраміно-
вої, пікролонової та деяких інших кислот, а також 
динітрофенолів. Суттєво знижує аналітичну цін-
ність методу вузький інтервал оптимальної екстра-
кції комплексу (рНопт.=1,1). Використані екстраген-
ти (бензол) є високотоксичними. 
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Завданням винаходу є збільшення чутливості 
та селективності методики екстракційно-
фотометричного визначення пікринової кислоти, 
спрощення методики та покращення інших метро-
логічних характеристик. 

Поставлене завдання досягається таким чи-
ном, що згідно способу екстракційно-
фотометричного визначення пікринової кислоти, 
який включає в себе утворення іонного асоціату 
пікринової кислоти з органічною основою, екстрак-
цію його органічним розчинником і наступне фото-
метрування екстрактів, який відрізняється тим, що 
в якості органічної основи використовують поліме-
тиновий барвник астразоновий фіалковий 3R, а в 
якості органічного розчинника - бутилацетат; пе-
реведення в іонний асоціат проводять при концен-
трації барвника астразонового фіалкового 3R 
0,00006-0,00016моль/л, кислотності середовища 

2,5-9,5рН. 
За таких умов молярний коефіцієнт поглинан-

ня екстрактів іонного асоціату становить 11,3·10
4
 

(при 565нм), а визначенню не заважають великі 
кількості фенолів, їх моно- та динітропохідних. 

Забарвлення екстрактів іонного асоціату стійке 
щонайменше годину. Закон Бера справджується в 
межах 0,1-4,2мкг/мл. Межа визначення, розрахо-
вана за 3S-критерієм (n=10; Р=0,95), становить 
0,07мкг/мл. Крім того, за таких умов практично не 
спостерігається сигналу фону, що дуже рідко спо-
стерігається для систем з участю основних барв-
ників. 

Нижче приведено експериментальні дані 
(табл.1-4), що доказують суттєвість рН водного 
розчину, концентрацій барвника, пікринової кисло-
ти та часу екстракції. 

 
Таблиця 1 

  
Вплив кислотності середовища на оптичну густину екстрактів іонного асоціату 

  

РН 0 1 2 2,6 3 4 5 9 10 11 

Α 0,48 0,70 0,75 0,84 0,90 0,90 0,89 0,86 0,60 0,25 

  
Таблиця 2 

  
2 Вплив концентрації барвника АФ 3R на оптичну густину екстрактів іонного асоціату 

  

С(АФ 3R), 10
-5

М 1,0 1,7 2 2,8 3,6 4 4,8 5,6 8 

Α 0,21 0,37 0,45 0,54 0,67 0,65 0,64 0,65 0,66 

  
Таблиця 3 

  
Залежність оптичної густини екстрактів від концентрації пікринової кислоти 

  

СПК 10
-5

 0 0,5 1,0 1,4 2,0 

Α 0,02 0,19 0,35 0,490 0,70 

  
Таблиця 4 

  
Вплив часу екстракції на оптичну густину екстрактів іонного асоціату 

  

Час екстракції, с 5 10 15 30 40 50 60 120 

Α 0,60 0,64 0,64 0,65 0,66 0,66 0,64 0,64 

 
Для експериментальної перевірки запропоно-

ваного способу проведено визначення пікринової 
кислоти в модельних сумішах. 

Аналізуємий розчин вносять в градуйовані 
пробірки з притертими пробками, добавляють 
1,5мл 2·10

-4
моль/л розчину ББЧ, 1мл аміачно-

ацетатного буферного розчину з рН 3 і доводять 
об'єм дистильованою водою до 5мл. Вміст пробі-
рок перемішують, а тоді добавляють 5мл бутила-
цетату і екстрагують на протязі 40 секунд. Після 
розділення фаз екстракт відділяють, центрифугу-
ють і вимірюють оптичну густину на фотоколори-

метрі КФК-2МП при еф.=540нм в кюветі з І=0,5см 
відносно дистильованої води. Вміст пікринової 
кислоти визначають за калібрувальним графіком, 
побудованим аналогічно. Закон Бера справджу-
ється в інтервалі зміни концентрації ПК 0,1-
4,2мкг/мл. Межа визначення, розрахована за 38-

критерієм (n=10; Р=0,95), становить 0,07мкг/мл. 
Відносне стандартне відхилення (Sr) при визна-
ченні 1-21мкг ПК складає 0,016-0,042 (n=5, 
Р=0,95). 

Таким чином, використання запропонованого 
способу екстракційно-фотометричного визначення 
пікринової кислоти забезпечує високу чутливість і 
селективність аналізу. Спосіб є простим, не потре-
бує використання токсичних екстрагентів. Суттє-
вою перевагою способу є можливість проводити 
визначення в присутності інших нітрофенолів, а 
також практично повна відсутність сигналу фону. 

Спосіб може бути використаний у заводських, 
науково-дослідних, хіміко-аналітичних лабораторі-
ях. 
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