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NORMA BRANZOWA BN-64
WYROBY . 6191-11
PRZEMYStLU Odczynniki
CHEMICZNEGO Kwas borowy
Grupa katalogowa 1051

1.. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest kwas

borowy stosowany jako odczynnik chemiczny.
Kwas borowy ma:
a) wzdr chemiczny - H3B03,
b) mase molowg - 61,84 g/mol,
¢) inne nazwy - kwas borny.

1.2. Gatunki. W zaleznoéci od zawarto$ci zanieczysz-

czeh rozréznia sie dwa gatunki kwasu borowego, oznaczo-

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

cz. - czysty.

1.3. Przyklad oznaczenia kwasu borowego gatunku

cz.d.a.:

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

2. WYMAGANIA

2.1. Wymagania ogdélne. Kwas borowy powinien mieé

postaé bezbarwnych blyszczgcych krysztaléw 1lub krysta-

licznego proszku barwy biatej, rozpuszczalnych w wodzie.

2.2. Wymagania szczegdlowe

Wymagania Gatunki
cz.d.a. cz,

a) Zawartoéé kwasu borowego (HsBcs) , % (m/m),'co najmniej ' 99,0 98,5
b) Zawartoéé substancji nierozpuszczalnych w wodzie, % (m/m), 0,01 0,02

najwyzej
c) Zawarto$é substancji nierozpuszczalnych w alkoholu, % (m/m),

najwyzej wg 4.2.3
d) Zawarto$é substancji nielotnych z alkcholem metylowym, % (m/m), '

najwyzej 0,05 0,2
e) Zawarto$é chlorkéw, % (m/m) (Cl ), najwyzej 0,001 0,002
f) Zawartoéé siarczandw (SCi—), % (m/m), najwyzej 0,005 0,01
g) Zawartoéé fosforandw (POi-\ , %(m/m), najwyzej 0,001 0,003
h) Zawarto$é wapnia (Caz+) , %5(m/m), najwyzej 0,005 0,01
i) Zawartos¢é metali ciezkich stracalnych siarkowodorem ( jako Pb2+) 5

%(m/m), najwyzej 0,001 0,002
j) Zawarto$é zelaza (Fe3+) , %(m/m), najwyzej 0,0005 0,002
k) Zawartoéé arsenu (As) , %(m/m), najwyzej 0,0002 0,0005

Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 26 lutego 1964 r.
jako norma obowigzujagca w zakresie produkcji od dnia 7 lipca 1964 r.
(Mon. Pol. nr 43/1964 poz. 207)

Wydanie 3 7
WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1986.

Druk. Wyd. Norm. W-wa Ark. wyd. 0,50Nakt. 100+23 Zam. 165/84

Cena zt 18,00




9 BN-64/6191-11

3. PAKOWANIE, ZNAKOWANIE 1 PRZECHOWY WANIE

Kwas borowy nalezy pakowad, znakowaé i przechowy-

waé zgodnie z PN-70/C-80001. Rodzaj opakowania: stoi-

ki ze szkla oranzowego zamykane nakretkami z tworzywa

sztuczneéo. Ma.sa netto: 100, 250 i 500 g.
Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza sie inny rodzaj i

wielkoéé opakowania. - ,

4. BADANIA

4.1. Pobieranie prébek. Prdébki nalezy pobieraé¢ zgod-

nie z PN-70/C-80047. Srednia prébke laboratoryjng przy-
gotowaé o masie co najmniej 300 g.

4L.2. Rodzaje i wykonanie badan

4.2.1. Oznaczanie zawarto$ci kwasu borowego (Hs_lig)g)‘_

4.2.1.1. Cdezynniki i roztwory

a) Gliceryna cz.d.a.
b) Chlorek kobaltawy uwodniony cz.d.a.
c) Fiolet krystaliczny, roztwdr 0,01% (m/m).
d) Czerwien metylowa, 0,1% (m/m) roztwér w 60% (m/m)
alkoholu etylowym. |
e) Wodorotlenek sodowy cz.d.a. lub potasowy cz.d.a.,
roztwor o stezeniu ¢(NaCH) lub (KOH) = 1 mol/1 (N).
- f) Alkohol etylowy rektyfikowany. -
g) Fenoloftaleina, 1% (m/m), roztwér alkoholowy.
h) Roztwdr wzércowy przygotowany w nastepujacy spo-
doktad-
doda¢

séb: 0,26 g chlorku kobaltawego, odwazonego z
nosécig do 0,0001 g, rozpuécié w 300 ml wody,
0,25 ml roztworu fioletu krystalicznego i wymieszacd. Roz-
twér przechowywaé w kolbie zamknigtej korkiem, w ciem-

nym miejséu. Roztwdr nadaje sie do uzytku w ciggu 1 mie-

sigca.

4.2.1.2. Wykonanie oznaczania. Ckolo 2 g badanego

kwasu borowego, odwazonego z dokia;dnoéciac do 0,0002 g,
rozpuécié¢ w 200 ml dobrze przegotowanej wody w kolbie
stozkowej pojemnosci 500 ml, zamknietej korkiem.Do roz-
tworu dodaé 0,01 ml roztworu czerwieni metylowej, 0,15ml
roztworu fenoloftaleiny oraz 75 ml zobojetnionej gliceryny
i miareczkowaé roztworem wodorotlenku sodowego lub po-
tasowego do uzyskania zabarwienia roztworu wzorcowego
znajdujgcego sie w takiej samej kolbie. '

Miareczkowanie roztworu gliceryny roztworem ' wodo-
rotlenku sodowego wykonuje sie z mikrobiurety.

Zawarto$é kwasu borowego (X) obliczyé w procentach
~ wg wzoru
WV «0,06184+ 100

m

X =

w ktérym :

V - objeto$é roztworu wodorotlenku sodowego
lub potasowego o stezeniu .c(NaOH) lub‘ (KOH) =
= 1,0000 mol/1 zuzytego do miareczkow;ania,

mi,

0,06184 - iloéé kwasu borowego odpowiadajgca 1 mlroz-
tworu wodorotlénku sodowego lub potasowe-
go o stezeniu c(NaOH) lub (KOH) =1 mol/l, g,

m - odwazka badanego kwasu boroweéo, g.

4.2.2. Oznaczanie zawarto$éci substancji nierozpuszczl-

nych w wodzie. 20 g badanego kwasu borowego, odwazone-

go z dokladnoscig do 0,01 g, rozpuscié w 400 ml wody i wy-
konaé oznaczanie wg PN-54/C-04517.

Badany kwas borowy odpowiada wymaganiom normy, je-
zeli ‘masa pozostalosdci nie przekracza:

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

dla odczynnika cz. - 4 mg.

4.2.3. Prdba na zawarto$éé substancji  nierozpuszczal-

nych w alkoholu. 2 g badanego kwasu borowego, odwazone-

95-pro-
chiddnica

go z dokladnosécig do 0,01 g, i*ozpuécié w 20 'ml
centowego alkoholu etylowego ogrzew;ajacc pod
zwrotng do zupelnego rozpuszczenia kwasu.
Badany kwas borowy odpowiada wymaganiom normy, je-
zeli dla odczynnika cz.d.a. goracy roztwér kwasu  boro-
wego w alkoho'lu jest zu;pelnj,e klarowny, a dla odczynnika

cz. wystapi nieznaczne zmetnienie.

4.2.4. Oznaczanie zawartoéci substancji nielotnych z al- -

koholem metylowym

T bl 1, Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a., d = 1,84 g/1. .
b) Kwas solny cz.d.a., roztwdr 25% (V/V).
c) Alkohol metylowy cz.d.a.

4.2.4.2, Wykdnanie oznaczania. 2 g badanego kwasu

borowego, roztartego uprzednio w mozdzierzu agatowym i
odwazonego z doktadnosécig do 0,01 g, umies$cié w uprzed--
nio wyprazonej i zwazonej do stalej masy misce platynowej
pojemnosci 50 ml, dodaé 25 ml alkoholu metylowego, 5 krop-
li roztworu kwasu solnego i odparowaé pod wyciggiem na
elektrycznej tazni wodnej do sucha. Do suchej pczostatosci
dodaé 15 ml alkoholu metj;lowego, 3 krople roztworu kwasu
solnego i ponownie odparowaé do sucha. Nastepnie dodaddo
suchej pozostalosci 2 - 3 krople kwasu siarkowego i od-

parowaé na lazni piaskowej do odpedzenia par kwasu siar-

kowego. Pozostalo$§é wyprazyé w temperaturze ciemnoczer-

wonego zaru do stalej masy.

Badany kwas borny odpowiada wymaganiom normy, jeze-
li masa wypfazonej pozostalosci nie przekracza: |

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

dla odczynnika cz. - 4 mg.

W razie potrzeby do wyniku oznaczania wprowadza sie
poprawke na zawarto$é czes$ci nielotnych z alkoholem me-
tylowym w odczynnikach uzytych do oznaczania.

& 255, Oznaczanie zawarto$ci chlorkéw (C17). 5g bada-

nego kwasu borowego, odwazonego z doktadnoécig do0,01 g,
rozpuécié¢ w 20 ml wody lekko ogrzewajgc (nie doprowadza-

jac do wrzenia) w kolbie przykrytej lejkiem. Po ostudze-
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niu roztwdr przesgczy¢ przez sgczek, uprzednio dokladnie
przemyty roztworem kwasu azotowego (1 + 9), a nastepnie
goracg wodg, odrzucajac pierwsze 1 3 4 ml przésqczu. Na-
stepnie pobraé pipetg 5 ml przesgczu (1,25 g) umiescié w
kolvie stozkowej pojemnoséci 50 ml, dodaé 20 ml wody i wy-
koraé oznaczanie wg PN-82/ C-04518. \

Do roztwordw pordwnawczych dodaé:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,0125 mg C1,

dla odczynnika cz. - 0,025 mg C1™.

. . 2 ” 2-'
4.2.6. . Oznaczanie zawartoéci siarczandw (504 )

4.2.6.1. Odczynniki
a) Kwas solny cz.d.a., d = 1,12 g/1.

i roztwory -

b) Chlorek barowy cz.d.a., roztwdér 10% (m/m).
c) Alkohol etylowy rektyfikowany.
przyrza-

stosunku

d) Roztwdér wzorcowy zawierajacy jony 802-,
dzony wg PN-81/C-06503 i

10 : 1000. 1 ml rozcieniczonego roztworu wzorcowego za-

2~
wiera 0,01 mg SC)4 . ~

rozciedczony w

4.2.6.2. Wykonanie oznaczania. 10 g badanego kwasu bo-

rowego, odwazonego z dokladnoscig do 0,01 g, rozpudcié

ogrzewajac w 50 ml wody. Roztwdr oziebié¢ i przesgczyé
przez sgczek przemyty goraca wodg. Pobraé pipeta 5 ml
przesgczu, dodaé¢ 2,5 ml kwasu solnego, 10 ml wody, 10 ml
alkoholu etylowego, a nastepnie 3 ml roztworu chlorku ba-
rowego.

Badany kwas borowy odpowiada \}maganiom normy, je-
zeli zmgtnienie powstale w roztworze badanym po 30min nie
bedzie intensywniejsze od zmetnienia powstalego = w roz-
tworze poréwnawczym, przygotowanym rdwnoczednie i za-

odczynni-

\

wierajacym w tej samej objetosci te same iloéci

kéw oraz:
dla odczynnika cz.d.a. - 0,05 mg so‘Zj
dla odczynnika cz. - 0,1 mg SOZ_.

4.2.7. Oznaczanie zawartoéci fosforandw (PO?-)
okl

4.2.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwdr o
= 5 mol/1 (5N).
b) Molibdenian amonowy cz.d.a., 10% (m/m)

stezeniu c(HCI) =

roztwér
wodny $wiezo przyrzadzony.

¢) Metawanadan amonowy cz.d.a., roztwér przyrzadzo-
ny w nastgpujacy sposéb: 2,4 g metawanadanu amonowegé,
odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g, rozpuscié ogrzewa-
jac w okoto 100 : 200 ml wody, dodaé 20 ml kwasu azoto-
wego, ostudzié, przelaé¢ do kolby pojemnosci 11 i uzupei-
ni¢ wodg do kreski.

d) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony POi- przyrza-
dzony wg PN-81/C-06503 i rozciehiczony w stosunku 10: 1000,
1 m:: rozciefdczonego roztworu wzorcowego Zawiera 0,01 mg

PO&'

4.2.7.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego kwasu

borowego, odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g, rozpus-
cic’: ogrzewajac w 20 ml wody. Do roztworu dodaé 6,5 ml
roztworu kwasu azotowego, 2,5 ml roztworu metawanadanu
amonowego, oraz 2,5 ml roztworu molibdenianu amonowe-
go. Roztwdr wymieszad i przelaé do ptaskodennej probdw-
ki z bezbarwnego szkla.

Badany kwas borowy odpowiada wymaganhiom normy, je-
zeli zabarwienie badanego roztworu po 10 min, obserwowa-
ne wzdluz osi probdéwki na tle mlecznego szkta, nie bedzie
intensywniejsze niz zabarwienie roztworu wzorcowego,
przygotowanego réwnoczednie i zawierajgcego w tej samej
objetoséci w takiej samej probéwce te same ilosci  odczyn-

nikow oraz:

dla odczynnika cz.d.a, - 0,01 mg POi:
dla odczynnika cz. - 0,03 mg POi-. ,

- . 24
.4.2.8. Oznaczanie zawarto$ci wapnia (Ca™ )

4.2.8.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas octowy cz.d.a. oc(CHSCOOH) - 1,065, gf1.

b) Szczawian amonpowy cz.d.a., roztwdr 4%(m/m).
|

. ) . . : 2+
¢) Roztwdr wzorcowy zawierajgcy jony Ca , przyrzg-
dzony wg PN-81/C-06503 i

10 : 1000. 1 ml rozciericzonego roztworu wzorcowego za-

rozcienczony w stosunku

wiera 0,01 mg Cz12+

4.2.8.2, Wykonanie oznaczania. 1 g badanego kwasu bo-

rowego, odwazonego z doktadnoécig do 0,01 g, rozpuscié
ogrzewajgc w 25 ml wody, ochlodzié i przesaczyé. Doprze- .
sgczu dodaé 1 ml kwasu octowego i 5 ml roztworu  szcza-
wianu amonowego.

Badany kwas borowy odpowiada wymaganiom normy, je-

zeli zmetnienie powstale w badanym roztworze po 25 min
nie bedzie intensywniejsze niz zmetnienie roztworu po-
réwnawczego, przygotowanego réwnoczesnie i zawierajg-

cego w tej samej objetosci te same ilosci odczynnikéw o-
raz:

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

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

2
4.2.9. Oznaczanie zawartoéci metali ciezkich (Pb~ 1.2 g

badanego kwasu borowego, odwazonego z dokladnoscia do
0,01 g, rozpuscié ogrzewajac w 50 ml wody. Po ochtodze-
niu roztwér przesaczyé i wykonaé oznaczanie wg PN-80/
C-04515. Do roztwordw pordwnawczych dodaé:

. 0,02 mg Pb=*,

2+

dla odczynnika cz.d.a.

dla odczynnika cz. - 0,04 mg Pb

3+

4.2.10. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe" )

4.2.10.1. Odczynniki i roztwory

a) Woda amoniakalna cz.d.a., roztwdr 10% (V/V).

b) Kwas solny cz.d.a., roztwdr 25% (m/m) (V/V).
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¢) Kwas sulfosalicylowy cz.d.a., roztwér 10% (m/m).

d) Roztwdr zawierajgcy jony Fe +, przyrzadzony wg
PN-81/C-06503 i rozciericzony w stosunku 10 : 1000. 1 ml

rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Fe3+.

4.2.10.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego kwasu bo-

rowego, odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g, i‘ozpus’cic’

ogrzewajac w 30 ml wody, po oziebieniu dodaé 1 ml roz-

tworu kwasu solnego, 2 ml roztworu kwasu sulfosalicylo-
wego, wymieszacé, dodaé¢ 5 ml roztworu amoniaku i doklad-

nie wymieszad.

Badany kwas borowy odpowiada wymaganiom normy, je-
zeli powstale zabarwienie roztworu badanego po upltywie
10 min nie bedzie intensywniejsze niz zabarwienie roztwo-
ru poréwnawczego, przygotowanego réwnoczeénie i  za-
wierajacego w tej samej objetoéci te same ilo$ci odczynni-
kéw oraz:

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

dla odczynnika cz. - 0,02 mg Feo*,

4.2.11. Oznaczanie arsenu - wg PN-81/C-04511.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Normy zwigzane

PN-81/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie  matych
zawartos$cl arsenu

PN-80/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych
zawartos$ci metali cigzkich

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie
substancji nierozpuszczalnych w wodzie i produktach

chemicznych
PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-

wartoéci chlorkéw metodg turbidymetryczng

PN-81/C " 06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie

roz-
twordw do kolorymetrii i nefelometrii
PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie

i transport
PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prdbek

i przygotowanie $redniej prébki laboratoryjnej

2. Wydanie 3 - stan aktualny: grudzied 1985 - wuaktual-

niono normy zwigzane i okreélenia stezen roztwordw.



