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Sposob oznaczania zawartodcl kwcsu amidosulfonowego i jego soli

Udzielono patentu z moca od dnia 3 maja 1954 r.

W ostatnich czasach coraz wieksze znaczenie
w technice uzyskuje kwas amidosulfonowy
NH;SO3H. Miedzy innymi znajduje on zasto-
sowanie jako elektrolit dla elektrorafinacji me-
tali. Wyniki elektrorafinacji w duzej mierze za-
leza od utrzymania pewnego, okreslonego steze-
nia kwasu amidosulfonowego w kapieli.

Do chwili obecnej jedynym wskaznikiem za-
wartosci kwasu amidosulfonowego by! pomiar
pH. Przy pomiarze pH pominigta zostaje ta czese
kwasu amidsulfonowego, ktéra zwigzana jest
w postaci soli danego metalu. Brak bylo rowniez
metody pozwalajgcej na bezpoSrednie oznaczanie
zawartosci kwasu amidosulfonowego w prepara-
tach technicznych.

W zwiazku z tym pojawila sie koniecznosé
opracowania dostatecznie szybkiej i dokladnej
metody oznaczania zawarto§ci kwasu amidosul-
fonowego w kapielach elektrolitycznych i pro-
duktach technicznych.

*) WtaSeiciel patentu oswiadezyl, ze twércami wy-
nalazku $3 mgr Alina Golian i mgr inz. Mirostaw
Oktawiec.

Sposdéb wedlug wynalazku gazometrycznego
oznaczania kwasu amidosulfonowego odpowiada
w pelni powyiszym wymaganiom.

Kwas amidosulfonowy reaguje z zakwaszonym
roztworem azotynu sodu z wydzieleniem réw-
nowaznej iloSci azotu. ReakcJa ta przebiega
iloSciowo

NH;SO3H + HNO; — HpSO4 + N3 4 HeO

W czasie reakcji z nadmiarem azotynu sodu
wydzielajg sie tez tlenki azotu, ktére absorbuje
sie¢ w alkalicznym roztworze nadmanganianu po-
tasu. Ten ostatni utlenia nizsze tlenki azotu,
mnieabsorbowane bezposrednio przez lug. Mierzac

objetos¢ wytworzonego azotu i redukujac ja do

warunkéw mnormalnych (0°C i 760 mm Hg)
mozna obliczy¢é zawartod§é kwalsu amidosulfono-
wego w badanej prébce.

Sposéb wedlug wynalazku pozwala na ozna-
czenie zawartoSci wolnego kwasu amidosulfo-
nowego i jego soli w preparatach o dowolnym
stopniu czystoSci i w kapielach . elektrolitycz-
nych.



W celu wykonania oznaczenia zawartoscl kwa-
su amidosulfonowego lub jego (0li nalezy roz-
% * pu$c1c1-w ﬁbdme destsilowane]’,odwazona proéb-
ke badamego pre@fatu

Przy oznaczaniu zawarto$ci kwasu amidosul-
fonowego i jego soli w kapielach elektrolitycz-
nych, zawierajacych ot6w, nalezy ten ostatni
przed oznaczeniem usung¢ przez wytracenie
kwasem siarkowym.

Oznaczenie kwasu amidosulfonowego lub jego
soli przeprowadza sie wedlug wynalazku w apa-
racie przedstawionym na rysunku.

Aparat sklada sie z reaktora 1, naczynia po-
ziomego 2, lejka miarowego 3, zaopatrzonego
w dolnej cze§ci w podziatke w ml, zaworéw
tréjdroznych 4, 5, 6, kapilary 7, absorbera 8

z wypelnieniem np. pierScieniami Raschiga, biu-

rety gazowej 9 i naczynia poziomego 10. Catos¢
umocowana jest na odpowiednim statywie.

Reaktor 1 i naczynie poziome 2 wypelnione
sg rtecia. Absorber 8, biureta gazowa 9 i naczy-
nie poziomowe 10 napelnia sig¢ alkalicznym roz-
tworem nadmanganianu potasu, zawierajacym
np. 50 g KMnOy4 i 50 g NaOH w litrze. Przez
odpowiednie ustawienie zaworéw 4, 5, 6 mozna
uzyskaé kazde wymagane polaczenie skladowych
czeSci aparatu ze sobg lub z otoczeniem.

W celu wykonania oznaczenia zawartosci

kwasu amidosulfonowego lub jego soli naleiy"

badany roztwoér zakwasié 2n HpSO4 i wlaé
przez lejek miarowy 3 do reaktora I.
Nastepnie wypiera sig powietrze z reaktora 1
przez podniesienie naczynia poziomowego 2. Ta
samg droga wciaga sie do reaktora 1 niewielka
ilo$¢ wody destylowanej. Nastgpnie zamyka sig

zawor 4 i napelnia lejek miarowy 3 jednomo-
larnym roztworem NaNO,. Do reaktora 1 wciaga
sie¢ odmierzong ilo$¢ tego roztworu, a ewentual-
ny nadmiar usuwa z lejka miarowego 3 przez
zawory 4, 5 i kapilare 7. Przez 3-minutowy ruch
wahadlowy caltego aparatu miesza sig¢ zawar-

'toéé reaktora 1.

‘Po ukonczonej reakeji przerzuea sie wywia-
zany gaz do absorbera 8 doprowadzajgc ciecz
reakcyjng do zaworu 5. Gaz zawarty w prze-
wodzie miedzy zaworami 5 i 6 przerzuca sie do
absorbera 8 za pomocg wody destylowaiizj
weiagnietej kapilara 7.

W celu przyspieszenia absorbcji tlenkéw azotu
przerzuca sie¢ kilkakrotnie gaz z absorbera 8 do
biurety 9'i z powrotem. Po skoneczonej absorbcji
tlenkéw azotu przerzuca sie gaz do biurety po-
miarowej 9, zamyka zawé6r 6, wyréwnuje po-
ziomy cieczy w biurecie 9 i naczyniu poziomo-
wym 10 i odezytuje objetosé wydzielonego azotu.
Odczytang objeto$¢ redukuje sie za pomocg zna-
nych wzoréw do warunkéw normalnych.

1 ml azotu w warunkach normalnych odpo-
wiada 0,00433 g wolnego kwasu amidosulfono-
wego.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb oznaczania zawarto$ci kwasu amido-
sulfonowego i jego soli, znamienny tym, ze wy-
woluje si¢ reakcje jonéw SO3NHp; — z jonami -
NO; — w Srodowisku kwasnym, z iloSci wy-
dzielonego azotu oblicza sie wedlug znanych za-
sad zawartoéé kwasu amidosulfonowego.-
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