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Grupa katalogowa X 51

1. WSTĘP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jes t kwas borowy stosowany jako odczynnik 
chemiczny.

Kwas borowy ma:

b) ciężar cząsteczkowy -  61,84,
c ) inne nazwy -  kwas borny.

1.2. Gatunki. W zależności od zawartości zanieczyszczeń rozróżnia się dwa gatunki 
kwasu borowego, oznaczone:

1.4. Normy związane 
PN/C-04511 Chemiczne, badania i  próby. Oznaczanie małych zawartości arsenu 
PN/C-04515 Chemiczne badania i  próby. Oznaczanie małych zawartości metali ciężkich 

strącanych siarkowodorem w produktach chemicznych 
FN-54/C-045'17 Chemiczne badania i  próby* Oznaczanie zawartości substancji nieroz

puszczalnych w wodzie w produktach chemicznych 
PN-54/C-04518 Chemiczne badania i  próby. Oznaczanie małych zawartości chlorków w 

produktach chemicznych metodą turbidymetryczną 
PN/C-06500 Odczynniki. Przygotowanie roztworów do kolorym etrii i  nefelom etrii 
PN-54/C-80001 Odczynniki. Opakowanie, znakowanie i  przechowywanie 
PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie próbek i  przygotowanie średniej próbki laborato-

a) wzór chemiczny -  Ĥ BÔ

cz.d .a. -  czysty do analizy, 
cz. -  czysty.

1.3. Przykład oznaczenia kwasu borowego gatunku cz.d .a .:

KWAS BOROWY cz.d .a. BN-64/6191-11
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2.2. Wymagania szczegółowe

Wymagania
Gatunki

c z . d. a . cz.

a ) Zawartość kwasu borowego (H^BO^), %, co naj
mniej 99,0 98,5

b ) Zawartość substancji nierozpuszczalnych w wo
dzie, %, najwyżej 0,01 0,02

c ) Zawartość substancji nierozpuszczalnych
w alkoholu, %, najwyżej wg 4.2.5

d ) Zawartość substancji nielotnych z alkoholem
metylowym, %, najwyżej 0,05 0,2

e ) Zawartość chlorków (C l~ ) 0,001 0,002
f )  Zawartość siarczanów (SO2 - ), %, najwyżej 0,005 0,01
g ) Zawartość fosforanov/ (P0*^~), %, najwyżej
h) Zawartość wapnia (Ca2+), %, najwyżej

0,001'
0,005

0,005
0,01

i )  Zawartość metali ciężkich strącalnych siarko
wodorem (jako Pb2+), %, najwyżej 0,001 0,002

j )  Zawartość żelaza (Fe^+ ), %, najwyżej 0,0005 0,002
k) Zawartość arsenu (As), %, najwyżej 0,0002 0,0005

5. PAKOWANIE. ZNAKOWANIE I  PRZECHOWYWANIE

Kwas borowy należy pakować, znakować i  przechowywać zgodnie z PN-54/C-80001.Rodząj 
opakowania: s ło ik i ze szkła oranżowego zamykane nakrętkami z tworzywa sztucznego. Ma
sa netto: 100, 250 i  500 g.

Na życzenie odbiorców dopuszcza się inny rodzaj i  wielkość opakowania.

4. BADANIA

4.1. Pobieranie próbek. Próbki należy pobierać zgodnie z PN/C-80047. średnią prób
kę laboratoryjną przygotować o masie co najmniej 500 g.

4.2. Rodzaje i  wykonanie badań

4.2.1. Oznaczanie zawartości kwasu borowego (H-̂BOj)

4.2.1.1. Odczynniki i  roztwory
a ) Gliceryna cz.d .a.
b) Chlorek kobaltawy uwodniony cz.d .a.
c ) F io le t  krystaliczny, roztwór 0,01-procentowy.
d) Czerwień metylowa, 0,1-procentowy roztwór w 60-procentowym alkoholu etylowym.
e ) Wodorotlenek sodowy cz.d .a . lub potasowy cz .d .a ., roztwory 1n.
f )  Alkohol etylowy rektyfikowany.
g ) Fenoloftaleina, 1-procentowy roztwór alkoholowy.
h) Roztwór wzorcowy przygotowany w następujący sposób: 0,26 g chlorku kobaltawego, 

odważonego z dokładnością do 0,0001 g, rozpuścić w 500 ml wody, dodać 0 ,2 5  ml roztworu
fio le tu  krystalicznego i  wymieszać. Roztwór przychowywać w kolbie zamkniętej korkiem, 
w ciemnym miejscu. Roztwór nadaje się do użytku w ciągu 1 miesiąca.

4.2.1.2. WyKonanie oznaczania. Około 2 g badanego kwasu borowego, odważonego z do
kładnością do 0,0002 g, rozpuścić w 200 ml dobrze przegotowanej wody w kolbie stożko
wej pojemności 500 ml, zamkniętej korkiem. Do roztworu dodać 0,01 ml roztworu czer
nieni metylowej, 0,15 nil roztworu feno lo fta le in y  oraz 75 ml zobojętnionej gliceryny i
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miareczkować roztworem wodorotlenku sodowego lub potasowegQ do uzyskania zabarwienia 
roztworu wzorcowego znajdującego się w tak ie j samej kolb ie.

Miareczkowanie roztworu gliceryny roztworem wodorotlenku sodowego wykonuje się z 
mikrobiurety.

Zawartość kwasu borowego ( X ) obliczyć w procentach wg wzoru

V -0 ,06184-100 — "■■■■
m

w którym:
V -  objętość śc iś le  1n roztworu wodorotlenku sodowego lub potasowego zużyte

go do miareczkowania, ml,
0,06184 -  ilo ść  kwasu borowego odpowiadająca 1 ml śc iś le  1n roztworu wodorotlenku 

sodowego lub potasowego, g, 
m -  odważka badanego kwasu borowego, g.

4.2.2. Oznaczanie zawartości substancji nierozpuszczalnych w wodzie. 20 g badanego 
kwasu borowego, odważonego z dokładnością do 0,01 g, rozpuścić w 400 ml wody i  wyko
nać oznaczanie wg PN-54/C-04517*

Badany kwas borowy odpowiada wymaganiom normy, je ż e l i  masa pozostałości nie prze
kracza:

dla odczynnika cz.d .a . -  2 mg, 
dla odczynnika cz. -  4 mg.

4.2.3. Próba na zawartość substancji nierozpuszczalnych w alkoholu. 2 g badanego 
kwasu borowego, odważonego z dokładnością do 0,01 g, rozpuścić w 20 ml 95-procentowe- 
go alkoholu etylowego ogrzewając pod chłodnicą zwrotną do zupełnego rozpuszczenia kwa
su.

Badany kwas borowy odpowiada wymaganiom normy, je ż e l i  dla odczynnika cz.d .a . gorą
cy roztwór kwasu borowego w alkoholu je s t zupełnie klarowny, a dla odczynnika cz. wy
stąpi nieznaczne zmętnienie.

4.2.4. Oznaczanie zawartości substancji nielotnych z alkoholem metylowym

4.2.4.1. Odczynniki i  roztwory
a ) Kwas siarkowy cz.d .a. (1 ,84 ).
b ) Kwas solny c z .d .a ., roztwór 25-procentowy.
c ) Alkohol metylowy cz.d .a.

4.2.4.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego kwasu borowego, roztartego uprzednio w 
moździerzu agatowym i  odważonego z dokładnością do 0,01 g, umieścić w uprzednio wy
prażonej i  zważonej do s ta łe j masy misce platynowej pojemności 50 ml, dodać 25 ml a l
koholu metylowego, 5 kropli roztworu kwasu solnego i  odparować pod wyciągiem na e le 
ktrycznej łaźn i wodnej do sucha. Do suchej pozostałości dodać 15 ml alkoholu metylowe
go, 3 krople roztworu kwasu solnego i  ponownie odparować do sucha. Następnie dodać do 
suchej pozostałości 2 - 3  krople kwasu siarkowego i  odparować na łaźn i piaskowej do 
odpędzenia par kwasu siarkowego. Pozostałość wyprażyć w temperaturze ciemnoczerwonego 
żaru do s ta łe j masy.

Badany kwas borny odpowiada wymaganiom normy, je ż e l i  masa wyprażonej pozostałości 
nie przekracza:

dla odczynnika cz.d .a . -  1 mg, 
dla odczynnika cz. -  4 mg.
W razie potrzeby do wyniku oznaczania wprowadza się poprawkę na zawartość części 

nielotnych z alkoholem metylowym w odczynnikach użytych do oznaczania.

4.2.5. Oznaczanie zawartości chlorków (C l~ ). 5 g badanego kwasu borov/ego, odważone
go z dokładnością do 0,01 g, rozpuścić w 20 ml wody lekko ogrzewa.iąc (nie doprowadza-
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jąc do wrzenia) w kolbie przykrytej lejkiem . Po ostudzeniu roztwór przesączyć przez 
sączek, uprzednio dokładnie przemyty roztworem kwasu azotowego ( 1 + 9 ), a następnie 
gorącą wodą, odrzucając pierwsze 1 Ą 4 ml przesączu. Następnie pobrać pipetą 5 ml 
przesączu (1,25 g ) umieścić w kolbie stożkowej pojemności 50 ml, dodać 20 ml wody i  
wykonać oznaczanie wg EN-54/C-04518.

Do roztworów porównawczych dodaćs
dła odczynnika cz.d .a . -  0,0125 mg C l",
dla odczynnika cz. -  0,025 mg Cl“ .

2—4.2.6. Oznaczanie zawartości siarczanów (SÔ  )

4 .2 .6 .1 . Odczynniki i  roztwory
a ) Kwas solny cz.d .a. (1 ,12 ). '
b ) Chlorek barowy cz .d .a ., roztwór 10-procentowy.
c ) Alkohol etylowy rektyfikowany.
d) Roztwór wzorcowy zawierający jony S0^“ , przyrządzony wg PN/C-06500 i  rozcieńczo

ny w stosunku 10 : 1000. 1 ml rozcieńczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg S0^~.

4 .2 .6 .2 . Wykonanie oznaczania. 10 g badanego kwasu borowego, odważonego z dokład
nością do 0,01 g, rozpuścić ogrzewając w 50 ml wody. Roztwór oziębić i  przesączyć przez 
sączek przemyty gorącą wodą. Pobrać pipetą 5 ml przesączu, dodać 2,5 ml kwasu solnego,
10 ml wody, 10 ml alkoholu etylowego, a następnie 3 ml roztworu chlorku barowego.

Badany kwas borowy odpowiada wymaganiom normy, je ż e l i  zmętnienie powstałe w roz
tworze badanym po 50 min nie będzie intensywniejsze od zmętnienia powstałego w roztwo
rze porównawczym, przygotowanym równocześnie i  zawierającym w te j  samej ob jętości te 
same i lo ś c i  odczynników oraz: 2_

dla odczynnika cz.d .a . -  0 ,0 5  mg S0a ,
2—dla odczynnika cz. -  0 ,1  mg SÔ  .

4.2.7. Oznaczanie zawartoćci fosforanów (P0^~)

4.2.7.1. Odczynniki i  roztwory'
a ) Kwas solny c z .d .a ., roztwór 5n.
b ) Molibdenian amonowy cz .d .a ., 10-procentowy roztwór wodny świeżo przyrządzony.
c ) Metawanadan amonowy cz .d .a ., roztwór przyrządzony w następujący sposób: 2,4 g 

metawanadanu amonowego, odważonego z dokładnością do 0,01 g, rozpuścić ogrzewając w 
około 100 i- 200 ml wody. dodać 20 ml kwasu azotowego, ostudzić, przelać do kolby po
jemności 1 1 i  uzupełnić wodą do kreski.

d ) Roztwór wzorcowy zawierający jory P0^“  przyrządzony wg EN/C-06500 i  rozcieńczo
ny w stosunku 10 : 1000. 1 ml rozcieńczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg PO -̂ .

4 .2 . 7 . 2 . Wykonanie oznaczania. 1 g badanego kwasu borowego, odważonego z dokładno
ścią do 0,01 g,rozpuścić ogrzewając w 20 ml wody. Do roztworu dodać 6,5 ml roztworu 
kwasu azotowego, 2 ,5  ml roztworu metawanadanu amonowego, oraz 2 ,5  ml roztworu molib- 
denianu amonowego. Roztwór wymieszać i  przelać do płaskodennej probówki z bezbarwnego 
szkła.

Badany kwas borowy odpowiada wymaganiom normy, je ż e l i  zabarwienie badanego roztwo
ru po 10 min, obserwowane wzdłuż osi probówki na t le  mlecznego szkła, nie będzie in
tensywniejsze niż zabarwienie roztworu wzorcowego, przygotowanego równocześnie i  za
wierającego w t e j  samej ob jętości w tak ie j samej probówce te  same ilo ś c i odczynników 
oraz:

dla odczynnika cz.d .a . -  0,01 mg P0^“ ,

dla odczynnika cz. -  0 ,0 3  mg P0^~.
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pj.
4.2.8. Oznaczanie zawartości wapnia (Ca )

4 .2.8.1. Odczynniki i  roztwory
a ) Kwas octowy lodowaty cz.d .a. (1,055).
b ) Szczawian amonowy cz .d .a ., roztwór 4-procentowy.2+  /c) Roztwór wzorcowy zawierający jony Ca , przyrządzony wg FN/C-0650G i  rozcienca>*

ny w stosunku 10:1000. 1 ml rozcieńczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Ca2+.

4.2.8.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego kwasu borowego, odważonego z dokładno
ścią  do 0,01 g, rozpuścić ogrzewając w 25 ml wody, ochłodzić i  przesączyć. Do przesą
czu dodać 1 ml kwasu octowego i  5 ml roztworu szczawianu amonowego.

Badany kwas borowy odpowiada wymaganiom normy, je ż e l i  zmętnienie powstałe w bada
nym roztworze po 25 min nie będzie intensywniejsze niż zmętnienie roztworu porównaw -  
czego, przygotowanego równocześnie i  zawierającego w te j samej objętości te  same i l o 
ści odczynników oraz:

dla odczynnika cz.d .a. -  0,05 mg Ca2+, 
dla odczynnika cz. -  0,1 mg Ca2+.

4.2.9. Oznaczanie zawartości metali ciężkich (Pb2+). 2 g badanego kwasu borowego, 
odważonego z dokładnością do 0,01 g , rozpuścić ogrzewając w 50 ml wody. Po ochłodź&- 
niu roztwór przesączyć i  wykonać oznaczanie wg PN/C-04515. Do roztworów porównawczych 
dodać:

dla odczynnika cz.d .a . -  0,02 mg Pb2+, 
dla odczynnika cz.' -  0,04 mg Pb2+.

4.2.10. Oznaczanie zawartości żelaza (Fe^+ )

4.2.10.1. Odczynniki i  roztwory
a) Woda amoniakalna cz .d .a ., roztwór 10-procentowy.
b ) Kwas solny c z .d .a ., roztwór 25-procentowy.
c ) Kwas sulfosalicylowy c z .d .a ., roztwór 10-procentowy.
d) Roztwór zawierający jony Fe^+, przyrządzony wg PN/C-06500 i  rozcieńczony w sto-

5+sunku 10:1000. 1 ml rozcieńczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Fe .

4.2.10.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego kwasu borowego, odważonego z dokładno
ścią do 0,01 g, rozpuścić ogrzewając w 50 ml wody, po oziębieniu dodać 1 ml roztworu 
kwasu solnego, 2 ml roztworu kwasu sulfosalicylowego, wymieszać^ dodać 5 ml roztworu 
amoniaku i  dokładnie wymieszać.

Badany kwas borowy odpowiada wymaganiom normy, je ż e l i  powstałe zabarwienie roztworu 
badanego po upływie 10 min nie będzie intensywniejsze n iż zabarwienie roztworu porów
nawczego, przygotowanego równocześnie i  zawierającego w te j  samej ob jętości te  same 
i lo ś c i odczynników oraz:

3+dla odczynnika cz.d .a . - 0,005 mg Fe^ , 
dla odczynnika cz. -  0,02 mg Fe^ .

4.2.11. Oznaczanie arsenu -  wg PN/C-04511.

K O N I E C
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