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NORMA BRANZOWA

BN-64

WYROBY PRZEMYStLU Odczynniki 6191-11
CHEMICZNEGO
Kwas borowy

Grupa katalogowa X 51

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest kwas borowy stosowany jako odczynnik
chemiczny.

Kwas borowy me:

a) wzor chemiczny - HBON

b) ciezar czasteczkowy - 61,84,

c) inne nazwy - kwas borny.

1.2. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zanieczyszczen rozroznia sie dwa gatunki
kwasu borowego, oznaczone:

cz.d.a. - czysty do analizy,

cz. - czysty.

1.3. Przykitad oznaczenia kwasu borowego gatunku cz.d.a.:
KWAS BOROAY cz.d.a. BN-64/6191-11

1.4. Normy zwigzane

PN/C-04511 Chemiczne, badania i préby. Oznaczanie matych zawartosci arsenu

PN/C-04515 Chemiczne badania i proby. Oznaczanie matych zawartosci metali ciezkich
stragcanych siarkowodorem w produktach chemicznych

FN-54/C-045'17 Chemiczne badania i préby* Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie w produktach chemicznych

PN-54/C-04518 Chemiczne badania i proby. Oznaczanie matych zawartosci chlorkéw w
produktach chemicznych metodg turbidymetryczng

PN/C-06500 Odczynniki. Przygotowanie roztwordéw do kolorymetrii i nefelometrii

PN-54/C-80001 Odczynniki. Opakowanie, znakowanie i przechowywanie

PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie prébek i przygotowanie $redniej probki laborato-

Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiono przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 26 lutego 1964 r.
loko norma obowiqzujgca w zakresie produkcji od dnia 7 lipca 1964 r.
(Mon. Pol. nr 43/1964 poz. 207)
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2.2. Wymagania szczegO6towe

Wymagania Gatunki
cz.d.a. cz.
a) Zawartos¢ kwasu borowego (H"BO”), %, co naj-
mniej 99,0 98,5
b) Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie, %, najwyzej 0,01 0,02
c) Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych
w alkoholu, %, najwyzej wg 425
d) Zawartos¢ substancji nielotnych z alkoholem
metylowym, %, najwyzej 0,05 0,2
e) Zawartos¢ chlorkéw (Cl~) 0,001 0,002
f) Zawarto$¢ siarczanow (SO2-), %, najwyzej 0,005 0,01
g) Zawartos¢ fosforanov/ (PO*~~), %, najwyzej 0,001 0,005
h) Zawartos¢ wapnia (Ca2+), %, najwyzej 0,005 0,01
i) Zawartos¢ metali ciezkich strgacalnych siarko-
wodorem (jako Pb2+), %, najwyzej 0,001 0,002
j) Zawartos¢ zelaza (Fe™+), %, najwyzej 0,0005 0,002
k) Zawartos¢ arsenu (As), %, najwyzej 0,0002 0,0005

5. PAKOWANIE. ZNAKOWANIE | PRZECHOWYWANIE

Kwas borowy nalezy pakowaé, znakowa¢ i przechowywac¢ zgodnie z PN-54/C-80001.Rodzgj
opakowania: stoiki ze szkia oranzowego zamykane nakretkami z tworzywa sztucznego. Ma-
sa netto: 100, 250 i 500 g.

Na zyczenie odbiorcow dopuszcza sie inny rodzaj i wielko$s¢ opakowania.

4. BADANIA

4.1. Pobieranie probek. Probki nalezy pobiera¢ zgodnie z PN/C-80047. Srednig prob-
ke laboratoryjng przygotowa¢ o masie co najmniej 500 g.

4.2. Rodzaje i wykonanie badan

4.2.1. Oznaczanie zawartosci kwasu borowego (H/BOj)

4.2.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Gliceryna cz.d.a.

b) Chlorek kobaltawy uwodniony cz.d.a.

c) Fiolet krystaliczny, roztwér 0,01-procentowy.

d) Czerwien metylowa, 0,l1-procentowy roztwor 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 roztwdr alkoholowy.

h) Roztwoér wzorcowy przygotowany w nastepujacy sposéb: 0,26 g chlorku kobaltawego,
odwazonego z doktadnoscig do 0,0001 g, rozpusci¢ w 500 ml wody, doda¢ 0,25 ml roztworu
fioletu krystalicznego i wymieszaé. Roztwor przychowywa¢ w kolbie zamknietej korkiem,
w ciemnym miejscu. Roztwor nadaje sie do uzytku w ciggu 1 miesigca.

4.2.1.2. WyKonanie oznaczania. Okoto 2 g badanego kwasu borowego, odwazonego z do-
ktadnosciag do 0,0002 g, rozpusci¢ w 200 ml dobrze przegotowanej wody w kolbie stozko-
wej pojemnosci 500 ml, zamknietej korkiem. Do roztworu doda¢ 0,01 ml roztworu czer-

nieni metylowej, 0,15 nil roztworu fenoloftaleiny oraz 75 ml zobojetnionej gliceryny i
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miareczkowa¢ roztworem wodorotlenku sodowego lub potasowegQ do uzyskania zabarwienia
roztworu wzorcowego znajdujgcego sie w takiej samej kolbie.
Miareczkowanie roztworu gliceryny roztworem wodorotlenku sodowego wykonuje sie z
mikrobiurety.
Zawartos¢ kwasu borowego ( X ) obliczy¢ w procentach wg wzoru
. V,g ,06184-100
w ktorym: "
V - objetos¢ Scisle 1n roztworu wodorotlenku sodowego lub potasowego zuzyte-
go do miareczkowania, ml,
0,06184 - ilos¢ kwasu borowego odpowiadajaca 1 ml $cisle 1n roztworu wodorotlenku
sodowego lub potasowego, g,
m - odwazka badanego kwasu borowego, g.

4.2.2. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczalnych w wodzie. 20 g badanego
kwasu borowego, odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g, rozpusci¢ w 400 ml wody i wyko-
na¢ oznaczanie wg PN-54/C-04517*

Badany kwas borowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli masa pozostatosci nie prze-
kracza:

dla odczynnika cz.d.a. - 2 ny,

dla odczynnika cz. - 4 mg.

4.2.3. Proba na zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w alkoholu. 2 g badanego
kwasu borowego, odwazonego z dokladnoscig do 0,01 g, rozpusci¢ w 20 ml 95-procentowe-
go alkoholu etylowego ogrzewajgc pod chiodnicg zwrotng do zupelnego rozpuszczenia kwe-
Su.

Badany kwas borowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli dla odczynnika cz.d.a. gora-
cy roztwor kwasu borowego w alkoholu jest zupetnie klarowny, a dla odczynnika cz. wy-
stapi nieznaczne zmetnienie.

4.2.4. Oznaczanie zawartosci substancji nielotnych z alkoholem metylowym

4.2.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84).

b) Kwas solny cz.d.a., roztwor 25-procentowy.
c) Alkohol metylowy cz.d.a.

4.2.4.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego kwasu borowego, roztartego uprzednio w
mozdzierzu agatowym i odwazonego z dokiadnoscig do 0,01 g, umiesci¢ w uprzednio  wy-
prazonej i zwazonej do statej masy misce platynowej pojemnosci 50 ml, doda¢ 25 ml al-
koholu metylowego, 5 kropli roztworu kwasu solnego i odparowa¢ pod wyciggiem na ele-
ktrycznej tazni wodnej do sucha. Do suchej pozostatosci doda¢ 15 ml alkoholu metylowe-
go, 3 krople roztworu kwasu solnego i ponownie odparowa¢ do sucha. Nastepnie doda¢ do
suchej pozostatosci 2 -3 krople kwasu siarkowego i odparowa¢ na tazni piaskowej do
odpedzenia par kwasu siarkowego. Pozostato$¢ wyprazy¢ w temperaturze ciemnoczerwonego
zaru do statej masy.

Badany kwas borny odpowiada wymaganiom normy, jezeli masa wyprazonej pozostatosci
nie przekracza:

dla odczynnika cz.d.a. - 1 mg,

dla odczynnika cz. - 4 mg.

Wrazie potrzeby do wyniku oznaczania wprowadza sie poprawke na zawartosc czesci
nielotnych z alkoholem metylowym w odczynnikach uzytych do oznaczania.

4.2.5. Oznaczanie zawartosci chlorkéw (Cl~). 5 g badanego kwasu borov/ego, odwazone-
go z dokiadnoscig do 0,01 g, rozpusci¢ w 20 ml wody lekko ogrzewa.igc (nie doprowadza-
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jac do wrzenia) w kolbie przykrytej lejkiem. Po ostudzeniu roztwor przesaczyc¢ przez
saczek, uprzednio doktadnie przemyty roztworem kwasu azotowego (1 + 9), a nastepnie
gorgca woda, odrzucajac pierwsze 1 A 4 ml przesgczu. Nastepnie pobra¢ pipeta 5 ml
przesaczu (1,25 g) umiesci¢ w kolbie stozkowej pojemnosci 50 ml, doda¢ 20 ml wody i
wykona¢ oznaczanie wg EN-54/C-04518.

Do roztwordw porownawczych dodacs

dta odczynnika cz.d.a. - 0,0125 mg CI",

dla odczynnika cz. - 0,025 ng CI*.

4.2.6. Oznaczanie zawartosci siarczanow (802_)

4.2.6.1. Odczynniki i roztwory

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

b) Chlorek barowy cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

c) Alkohol etylowy rektyfikowany.

d) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony SO, przyrzadzony wg PN/C-06500 i rozcienczo-
ny w stosunku 10:1000. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 nmg SO0™~.

4.2.6.2. Wykonanie oznaczania. 10 g badanego kwasu borowego, odwazonego z doktad-
noscig do 0,01 g, rozpusci¢ ogrzewajgc w 50 ml wody. Roztwér oziebi¢ i przesaczy¢ przez
sagczek przemyty gorgcg wodg. Pobraé¢ pipeta 5 ml przesgczu, doda¢ 2,5 ml kwasu solnego,
10 ml wody, 10 ml alkoholu etylowego, a nastepnie 3 ml roztworu chlorku barowego.

Badany kwas borowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli zmetnienie powstate w roz-
tworze badanym po 50 min nie bedzie intensywniejsze od zmetnienia powstatego w roztwo-
rze poréwnawczym, przygotowanym réwnoczesnie i zawierajgcym w tej samej objetosci te
same ilosci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,05 ng SO%—,

dla odczynnika cz. - 0,1 ng S& .

4.2.7. Oznaczanie zawartoc¢ci fosforanéw (PO™~)

4.2.7.1. Odczynniki i roztwory"

a) Kwas solny cz.d.a., roztwér 5n.

b) Molibdenian amonowy cz.d.a., 10-procentowy roztwdr wodny Swiezo przyrzadzony.

c) Metawanadan amonowy cz.d.a., roztwOr przyrzadzony w nastepujgcy sposéb: 2,4 g
metawanadanu amonowego, odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g, rozpusci¢ ogrzewajac w
okoto 100 i- 200 ml wody. doda¢ 20 ml kwasu azotowego, ostudzi¢, przela¢ do kolby po-
jemnosci 1 1 i uzupeini¢ wodg do kreski.

d) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jory PON przyrzadzony wg EN/C-06500 i rozcienczo-
ny w stosunku 10:1000. 1 ml rozciericzonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 ng PO™ .

4.2.7.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego kwasu borowego, odwazonego z doktadno-
Scig do 0,01 g,rozpusci¢ ogrzewajagc w 20 ml wody. Do roztworu doda¢ 6,5 ml roztworu
kwasu azotowego, 2,5 ml roztworu metawanadanu amonowego, oraz 2,5 ml roztworu molib-
denianu amonowego. Roztwér wymiesza¢ i przela¢ do ptaskodennej probéwki z bezbarwnego
szkta.

Badany kwas borowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli zabarwienie badanego roztwo-
ru po 10 min, obserwowane wzdtuz osi probéwki na tle mlecznego szkta, nie bedzie in-
tensywniejsze niz zabarwienie roztworu wzorcowego, przygotowanego réwnoczesnie i za-
wierajgcego w tej samej objetosci w takiej samej probdéwce te same ilosci odczynnikow
oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg PO,

dla odczynnika cz. - 0,03 ng PO™~.
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. . . i
4.2.8. Oznaczanie zawartosci wapnia (Ca ™ )

4.2.8.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas octowy lodowaty cz.d.a. (1,055).

b) Szczawian amonowy cz.d.a., roztwOr 4-procentowy.

c) RoztwoOr wzorcowy zawierajgcy jony Ca2+, przyrzadzony wg FN/C-0650G i rozcierfca>*
ny w stosunku 10:1000. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Ca2+.

4.2.8.2. Wykonanie oznaczanhia. 1 g badanego kwasu borowego, odwazonego z dokfadno-
scig do 0,01 g, rozpusci¢ ogrzewajgc w 25 ml wody, ochtodzi¢ i przesaczy¢. Do przesa-
czu doda¢ 1 ml kwasu octowego i 5 ml roztworu szczawianu amonowego.

Badany kwas borowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli zmetnienie powstate w bada-
nym roztworze po 25 min nie bedzie intensywniejsze niz zmetnienie roztworu poréwnaw -
czego, przygotowanego rownocze$nie i zawierajgcego w tej samej objetosci te same ilo-
sci odczynnikéw oraz:

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

dla odczynnika cz. - 0,1 ng Ca2+.

4.2.9. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich (Pb2+). 2 g badanego kwasu borowego,
odwazonego z dokladnoscig do 0,01 g , rozpusci¢ ogrzewajac w 50 ml wody. Po ochtodz&
niu roztwoér przesgczy¢ i wykona¢ oznaczanie wg PN/C-04515. Do roztwordéw poréwnawczych
dodac:

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

dla odczynnika cz.' - 0,04 ng Pb2+.

4.2.10. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe”+)

4.2.10.1. Odczynniki i roztwory

a) Woda amoniakalna cz.d.a., roztwdér 10-procentowy.

b) Kwas solny cz.d.a., roztwo6r 25-procentowy.

c) Kwas sulfosalicylowy cz.d.a., roztwdr 10-procentowy.

d) Roztwoér zawierajacy jony Fe™+, przyrzadzony wg PN/C-06500 i rozciericzony w sto-
sunku 10:1000. 1 ml rozcieniczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 nmg Fe™ .

4.2.10.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego kwasu borowego, odwazonego z dokiadno-
Scig do 0,01 g, rozpusci¢ ogrzewajac w 50 ml wody, po oziebieniu doda¢ 1 ml roztworu
kwasu solnego, 2 ml roztworu kwasu sulfosalicylowego, wymiesza¢™ doda¢ 5 ml roztworu
amoniaku i doktadnie wymieszac.

Badany kwas borowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli powstate zabarwienie roztworu
badanego po uptywie 10 min nie bedzie intensywniejsze niz zabarwienie roztworu poréw-
nawczego, przygotowanego réwnoczesnie i zawierajgcego w tej samej objetosci te same
ilosci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,005 ng Fe’3+,

dla odczynnika cz. - 0,02 mg Fe™ .

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

KONIEC
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