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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest kwas sulfosalicylowy,
otrzymywany w wyniku reakcji kwasu siarkowego
z kwasem salicylowym, stosowany jako odczynnik che-
miczny.

Kwas sulfosalicylowy ma:
a) wzér sumaryczny C;HsO¢S-2H,0,
b) wzér budowy '

COOH
OH

HO5S -2H20

¢) mas¢ molowg 254,21 g/mol (1961),
d) wilasciwosci zrace.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartoséci gléwnego
sktadnika 1 zanieczyszczen, ustala si¢ dwa gatunki kwa-
su sulfosalicylowego, oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

cz. — czysty.

2.2. Przyktad oznaczenia kwasu sulfosalicylowego
czystego do analizy:
KWAS SULFOSALICYLOWY cz.d.a. BN-84/6193-84

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Kwas sulfosalicylowy od-
czynnik powinien mie¢ posta¢ bezbarwnych krysztatlow
lub krystalicznego proszku, bez zapachu i bez zanie-
czyszczen mechanicznych.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tablicy.

Wymagania Gatunki
cz.d.a. cz.
a) Kwasu sulfosalicylowego
(C:H¢O6S-2H0), %, nie mniej niz 98,0 96,0
b) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie,
%, nie wigcej niz 0,005 0,01
c) Popiotu, %, nie wigcej niz 0,02 0,05
d) Chlorkéw (CI'), %, nie wigcej niz 0,002 0,005
e) Siarczandéw (SO%7), %, nie wigcej niz 0.5 1,0
f) Zelaza (Fe’"), %, nie wigcej niz 0,0001 | 0,0005
g) Metali cigzkich (Pb%"), %, nie wigcej niz 0,0005 0,001
h) Kwasu salicylowego, %, nie wigce] niz 0,05 0,2
1) Przydatno$¢ do oznaczania zelaza wg 5.3.10

4. PAKOWANIF, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie

4.1.1. Opakowania jednostkowe stanowig stoiki ze
szkla oranzowego wg BN-79/6831-13, z nakr¢tka z two-
rzywa sztucznego, wylozonag podktadka polietylenowa
lub pergaminowg. Nakre¢tki nalezy dodatkowo zabez-
pieczy¢ taSma samoprzylepna lub termokurczliwg. Ma-
sa opakowania netto: 250, 500, 1000 g.

4.1.2. Opakowania transportowe stanowig worki po-

~ lietylenowe wg BN-77/6414-06, umieszczone w bgbnach

ze sklejki wg BN-76/7!62-02. Masa opakowania netto
— 50 kg.

4.1.3. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykonac¢ zgodnie z PN-70/C-80001 p. 4.2.3, umieszcza-
jac dodatkowo znak niebezpieczenstwa dla substancji
zracych wg PN-76/0-79251 p. 2.3.10.

4.1.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykonaé¢ zgodnie z PN-70/C-80001 p. 4.3, umieszcza-
jac dodatkowo:

a) znak niebezpieczenstwa dla substancji zracych wg
PN-76/0-79252 p. 2.3.10,

b) klas¢ niebezpieczennstwa — V.
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Znakowanie partii eksportowych powinno by¢ kaz-
dorazowo uzgodnione z odbiorcs.

4.2. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, jednostki tadunkowe nalezy
formowaé¢ na paletach o wymiarach 800 X 1200 mm
wg PN-81/M-78216. Ladunek na palecie powinien by¢
zabezpieczony przed przesuwaniem si¢ 1 deformacjg.

4.3. Przechowywanie. Kwas sulfosalicylowy odczyn-
nik opakowany wg PN-70/C-80001 p. 4.1.1 1 p. 4.1.2
nalezy przechowywac¢ w pomieszczeniach suchych, prze-
wiewnych 1 nienastonecznionych.

4.4. Transport. Transport kwasu sulfosalicylowego
odczynnika powinien si¢ odbywa¢ zgodnie z przepisa-
mi dotyczacymi przewozu materialdow niebezpiecznych
(klasa V)'). Przy przewozie koleja nalezy tadowa¢ do
granic pelnego wykorzystania wagonu, zabezpieczajgc
produkt przed przemieszczaniem si¢ w czasie transpor-
tu, w sposdb zgodny z Przepisami o tadowaniu i wy-
tadowywaniu wagonow towarowych w komunikacji we-
wn¢trznej. W transporcie samochodowym produkt na-
lezy tadowa¢ zgodnie z Instrukcja o tadowaniu 1 wy-
tadowywaniu samochodéw ci¢zarowych 1 przyczep.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wymagan ogélnych (3.1),

b) oznaczanie zawarto$ci kwasu sulfosalicylowego
(3.2.a),

C) oznaczanie zawartosci
nych w wodzie (3.2b),

d) oznaczanie zawartosci

€) oznaczanie zawartosci

f) oznaczanie zawartosci

g) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2f),

h) oznaczanie zawartosci metali cigzkich (3.2g),

1) oznaczanie zawartosci kwasu salicylowego (3.2h),

J) oznaczanie przydatnosci do oznaczania zelaza
(3.21).

5.2. Pobieranie probek. Przy pobieraniu probek nale-
zy stosowac zasady zgodne z PN-70/C-80047. Prébki
nalezy pobiera¢c probnikiem 14 =+ 16 wg PN-74/
C-60008. Masa Sredniej probki laboratoryjnej powinna
by¢ nie mniejsza niz 500 g. |

Osoba pobierajgca probki pierwotne powinna stoso-
wac sprz¢t ochrony osobistej — rekawice gumowe
1 okulary.

5.3. Opis badan

5.3.1. Sprawdzenie wymagan ogdlnych nalezy wyko-
na¢ wizualnie.

5.3.2. Oznaczanie zawartoSci kwasu sulfosalicylowego

5.3.2.1. Odczynniki i roztwory

substancji nierozpuszczal-

popiotu (3.2c¢),
chlorkéw (3.2d),
siarczanow (3.2e),

a) Wodorotlenek sodowy c¢z.d.a., roztwér o
c¢(NaOH) = 0,1000 mol/l.
b) Fenoloftaleina cz.d.a., roztwér alkoholowy

1% (m/m).
5.3.2.2. Wykonanie oznaczania. W kolbie stozkowe]j
pojemnosci 250 ml umiesci¢ okoto 0,5000 g badanego

') Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

kwasu sulfosalicylowego 1 rozpusci¢ w 100 ml wody.
Otrzymany roztwor miareczkowaé roztworem wodoro-
tlenku sodowego wobec fenoloftaleiny do barwy czer-
wonej, nie znikajacej w ciggu 30 s.

Zawarto$¢ kwasu sulfosalicylowego (X1) obliczyé

w procentach wg wzoru
Vi-0,01271 - 100

X, = . - 2,646 - X» (1)
w ktorym:

Vi — objetos¢ roztworu wodorotlenku sodo-
wego o stezeniu ¢(NaOH) = 0,1000 mol/I,
zuzytego do miareczkowania badanej
probki, ml,

m — odwazka badanego kwasu sulfosalicylo-
wego, g,

X, — zawarto$¢ siarczandw oznaczona Wwg
5.3.6.2, %,

0,01271 — ilo$¢ kwasu sulfosalicylowego odpowia-

dajgca 1 ml roztworu wodorotlenku so-
dowego o stezeniu ¢(NaOH) =
= 0,1000 mol/l, g,

2,646 — wspoiczynnik do przeliczania siarczanow
na kwas sulfosalicylowy.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. 20,00 g badanego kwasu sulfosali-
cylowgo rozpuscic w 100 ml wody. Otrzymany roz-
twor przesgczy¢ przez uprzednio wymyty i wysuszony
do statej masy tygiel szklany G4. Pozostatos¢ na tyglu
przemy¢é 100 ml goracej wody. Tygiel z pozostatoscia
suszy¢ w temperaturze 105 =+ 110°C do stalej masy.

Badany kwas sulfosalicylowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa wysuszonej pozostatosci nie

przekroczy:
dla odczynnika cz.d.a. — 1 mg,
dla odczynnika cz. — 2 mg.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci popiotu nalezy wykonaé
zgodnie z PN-78/C-04958 p. 2.2, odwazajac 10,000 g
badanego kwasu sulfosalicylowego.

Badany kwas sulfosalicylowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa pozostalo$ci po prazeniu nie
przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. — 2 mg,

dla odczynnika cz. — 5 mg.

Pozostato$¢ po prazeniu zachowaé¢ do oznaczania
metali ci¢zkich.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci chlorkéw (Cl)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04518
jo . B

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego kwa-
su sulfosalicylowego rozpusci¢ w 50 ml wody, dodac
I ml roztworu kwasu azotowego, 1 ml roztworu azota-
nu srebra i dobrze wymieszad.

Badany kwas sulfosalicylowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstate po 10 min zmegtnienie
roztworu badanego nie bgdzie intensywniejsze od zmgt-
nienia roztworu poréwnawczego, przygotowanego row-
nocze$nie 1 zawierajacego w tej samej objetosci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,04 mg CI,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg CI,
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1 ml roztworu kwasu azotowego i 1 ml roztworu azo-
tanu srebra. '

5.3.6. Oznaczanie zawartosci siarczanéw (SO

5.3.6.1. Odczymniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a., roztwor 25% (m/m).

b) Kwas solny cz.d.a. (1,12).

c) Chlorek barowy cz.d.a., roztwéor 10% (m/m).

d) Oranz metylowy cz.d.a., roztwér 1% (m/m).

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego kwa-
su sulfosalicylowego rozpusci¢ w 100 ml wody, zobo-
jetni¢ roztworem amoniaku wobec oranzu metylowego,
zakwasi¢ 1 ml kwasu solnego 1 ogrza¢ do wrzenia.
Do goracego roztworu doda¢ 5 ml roztworu chlorku
barowego 1 zostawi¢ do ostygni¢cia. Wytrgcony osad
przesaczy¢ przez twardy, bezpopiolowy saczek. Osad
przemy¢ goragcg woda do zaniku reakcji na jon chlor-
kowy (CIl'). Saczek z osadem umiesci¢ w tyglu porce-
lanowym, uprzednio wyprazonym do stalej masy i su-
szy¢ w temperaturze 105°C przez 2 h, po czym probkg
prazy¢ w temperaturze 800°C do stalej masy.

Zawartos$¢ siarczandéw (X>) obliczy¢ w procentach wg
wzoru

(mz-m;)-0,4115 - 100

X; = (2)
m
w ktéorym:
m — odwazka badanego kwasu sulfosalicylo-
wego, g,
m; — masa tygla, g,
m, — masa tygla z wyprazonym osadem, g,
0,4115 — wspotczynnik do przeliczania siarczanu

barowego na SO/

5.3.7. Oznaczanie zawartoéci zelaza (Fe*)

5§.3.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/
C-04521.05.

§.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego kwa-
su sulfosalicylowego umiesci¢ w zlewce pojemnosci
50 ml 1 rozpusci¢ w 20 ml wody. Dalsze oznaczania
wykonaé wg PN-81/C-04521.05 p. 7.

Badany kwas sulfosalicylowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli barwa roztworu badanego nie bg-
dzie intensywniejsza od barwy roztworu porOwnawcze-
go, przygotowanego réwnoczesnie i zawierajagcego w tej
samej obj¢tosci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,005 mg Fe*’,

. dla odczynnika cz. — 0,025 mg Fe*’
i te same ilo$ci odczynnikow.

5.3.8. Oznaczanie zawartoéci metali cigzkich (Pb*")

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-80/C-04515
p. 2.3.2.

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. Do pozostatosci
z p. 5.3.4 doda¢ 2 ml 25% (m/m) roztworu kwasu sol-
nego, 1 ml 25% (m/m) roztworu kwasu azotowego,
odparowa¢ na wrzacej tazni wodnej do sucha. Pozo-
stalo$¢ ostudzi¢ i rozpusci¢ w 1 cm?® kwasu solnego.
Roztwér przenies¢ ilosSciowo do kolby stozkowej po-
jemnosci 50 ml, zoboje¢tni¢ amoniakiem wobec papierka
wskaZnikowego uniwersalnego do pH = 7 1 dopetni
objeto$¢ roztworu woda do 30 ml. Dalsze oznaczanie
wykonaé wg PN-80/C-04515 p. 2.3.3.

Badany kwas sulfosalicylowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstate po 10 min zabarwienie
roztworu badanego nie begdzie intensywniejsze od za-
barwienia roztworu poréOwnawczego, przygotowanego
rownocze$nie i zawierajgcego w tej samej objgtosci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg Pb*’,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Pb**

i te same iloSci odczynnikow.

5.3.9. Oznaczanie zawartosci kwasu salicylowego

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Eter etylowy cz.d.a.

b) Alkohol etylowy cz.d.a.

c) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor o st¢zeniu
¢(NaOH) = 0,1000 mol/I.

d) Fenoloftaleina cz.d.a.,
1% (m/m).

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. Okoto 5,0000 g ba-
danego kwasu sulfosalicylowego, umiesci¢ w rozdziela-
czu pojemnosci 100 ml, doda¢ 20 ml wody. Do roz-
tworu dodaé¢ 20 ml eteru etylowego, energicznie skto-
ci¢, a nastepnie pozostawi¢ na 15 min. Dolng warstwg
odrzuci¢, a gorng warstw¢ eterowa przemycC trzykrot-
nie woda, porcjami po 20 ml. Przemyty wyciag etero-
wy umies$ci¢ w kolbie stozkowej pojemno$ci 100 ml.
Rozdzielacz przemy¢ 5 m] eteru etylowego, dotaczajac
eter do wyciggu eterowego.

Do zebranego wyciggu eterowego doda¢ 20 ml alko-
holu etylowego, uprzednio zobojgtnionego roztworu
wodorotlenku sodowego, wobec fenoloftaleiny, a na-
stepnie miareczkowaé roztworem wodorotlenku sodo-
wego do zmiany barwy na rézowa.

Zawarto$¢ kwasu salicylowego (X3) obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru

roztwor  alkoholowy

0,01381 -V, - 100

X3 = (3)
m
w ktérym:

V, — objetos¢ roztworu wodorotlenku sodo-
wego o st¢zeniu ¢(NaOH) = 0,1000 mol/1,
zuzyta do miareczkowania badanej prob-
ki, ml,

m — odwazka badanego kwasu sulfosalicylo-
wego, g,

0,01381 — ilo$¢ kwasu salicylowego odpowiadajaca

1 ml roztworu wodorotlenku sodowego
o stezeniu ¢(NaOH) = 0,1000 mol/l, g.

5.3.10. Oznaczanie przydatnosci do oznaczania zelaza

5.3.10.1. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a., roztwér 10% (m/m).

b) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Fe®', przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.75. 1 ml tak przy-
gotowanego roztworu zawiera 1 mg Fe".

Do kolby pomiarowej pojemno$ci 1 1 odmierzyé
10 ml roztworu wzorcowego, dopeini¢ do kreski roz-

: : 1
tworem kwasu siarkowgo o stezeniu ¢(—— H2:SO4) =

2
= 0,01 mol/l i doktadnie wymiesza¢. 1 mol tak przy
gotowanego rozcienczonego rozZtworu wzrocowego za-
wiera 0,01 mg Fe’’.
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Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml odmierzy¢
10 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego, dopetnic¢
wodg do kreski i dokladnie wymieszaé. 1 ml tak przy-
gotowanego roboczego roztworu wzorcowego zawiera
0,001 mg Fe'".

5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. W dwoch cylindrach
pomiarowych pojemnosci 50 ml, z doszlifowanym kor-
kiem, umiesci¢ po 15 ml wody, 5 ml 10% (m/m) roz-
tworu badanego kwasu sulfosalicylowego 1 5 ml roz-

tworu amoniaku. Do pierwszego cylindra doda¢ 3 ml
roboczego roztworu wzorcowego.

Badany kwas sulfosalicylowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale w pierwszym cylindrze
z6tte zabarwienie bgdzie intensywniejsze od zabarwie-
nia roztworu w drugim cylindrze pomiarowym.

5.4. Zaokraglenie i zapisywanie liczb dotyczacych
koncowych wynikdw oznaczan wykonaé zgodnie

z PN-70/N-02120 metoda Z.

KONIEC

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca Zaktady Chemiczne

ORGANIKA-ARGON, Lodz.

norme —

2. Istotne zmiany w stosunku do PN/C-80501

a) zmodyfikowano metod¢ oznaczania kwasu salicylowego,

b) zmieniono przeliczanie zawartosci kwasu sulfosalicylowego na
preparat dwuwodny,

¢) zmodyfikowano metod¢ oznaczania zawarto$ci metali cigzkich
Pb”,

d) zmodyfikowano metodg oznaczania zawarto$ci k wasu sulfosali-
cvlowego,

¢) zmodyfikowano metod¢ oznaczania przydatnosci kwasu sul-
fosalicylowego do oznaczania zelaza.

Dotychczas PN/C-80501
z dniem | pazdziernika 1984 r,

obowigzujgca zostaje uniewazniona

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-80/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
metali cigzkich

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
chlorkow metodg turbidymetryczng '

PN-78/C-04958 Odczynniki. Oznaczanie pozostatoéci po prazeniu

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw do
kolorymetrii i nefelometrii

PN-74/C-60008 Prabniki do pobierania prébek produktéw bez-
ksztattnych

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i transport

PN-70/C-80047 Wytyczne pobierania probek i przygotowania $red-
niej probki laboratoryjnej

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe plaskie jednopltytowe czterowej-
Sciowe bez skrzydel drewniane 800 X 1200-EUR

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe z zawartoscig. Znaki i zna-
kowanie. Wymagania podstawowe

PN-76/0-79252 Transportowe jednostki opakowaniowe. Znaki i1 zna-
kowanic. Wymagania podstawowe

BN-77/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych.
Worki polietylenowe otwarte, ptaskie, bez fald bocznych, zgrze-
wane

BN-79/6831-13 Opakowania jednostkowe szklane. Butelki typu
POCH do odczynnikéw chemicznych
BN-76/7162-02 Opakowania transportowe drewniane. B¢bny ze

sklejki

Przepisy o przewozie kolejag materiatow i przedmiotéw niebezpiecz-
nych (PMN) obowigzujgce od dnia 15 wrzeénia 1968 r.
(Dz. TiZK nr 20 poz. 84 z 1968 r.)

Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji i Spraw Wewngtrznych
z dnia 27 listopada 1971 r. w sprawie bezpieczenstwa ruchu
przy przewozie materialéw niebezpiecznych na drogach publicz-
nych (Dz. U. nr 35 poz. 310 z dnia 17 grudnia 1971 r.)

Obwieszczenie Ministrow Komunikacji i Spraw Wewngtrznych z dnia
1 wrzesnia 1972 r. w sprawie zatwierdzenia szczegétowych prze- '
pisOw bezpieczefistwa ruchu przy przewozie materialdw niebez-
piecznych na drogach publicznych (Dz. TiZK nr 26, poz. 115
z 1972 r.)

Specjalne warunki przewozu towarow niebezpiecznych w migdzy-
narodowej komunikacji kolejowej. Zalgczniki nr 4 do umowy
SMGS (Dz. T.iZK nr 7, poz. 35 z 1966 r.)

Regulamin miedzynarodowy dla przewozu kolejg towaréw niebez-
piecznych (RID). Zatacznik nr 1 do konwencji CIM (Dz. U. nr 21,
poz. 137 z dnia 29 czerwca 1968 r.)

Przepisy o tadowaniu i wyladowywaniu wagonéw towarowych w ko-
munikacji wewngtrznej. Zatacznik nr 10 do DKP (Dz. T.iZK
z 1968 r. nr 4, poz. 10) wraz z pdzniejszymi zmianami

Instrukcja o tadowaniu i wyladowywaniu samochodéw cigzarowych
i przyczep. Zalacznik do Zarzadzenia Ministra Komunikacji
z dnia 7 marca 1963 r. (Mon. Pol. nr 24/1963 r., poz. 123)
4. Symbol wg SWW
— cz.d.a. 1331-111,

— cz. 1331-428.
5. Autor projektu normy — mgr Barbara Gluszek — Zaktady

Chemiczne ORGANIKA-ARGON, Lédz.



