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1, WSTEP

1.1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy
czteroboran sodowy stosowany Jjako ode¢zynnik
miczny.

Czteroboran sodowy mat

a) wzér chemiczny Na,B,0r 10 H,0,

b) masg czgsteczkowg 381,37 (1961),

c) inng nazwe - boraks,

Jest
che-

1.2, Zakres stosowania normy, Czteroboran sodo-
Wy stosowany Jjest jako odczynnik chemiczny,do wy-

robéw perfumeryjnych, kosmetycznych i w fotogra-
fice,

1 Normy 2z Z

PN-68/C=04511 Ansliza chemiczna, Oznaczenle ma-
tych zawartoscl arsemn

PN/C-800 47 Odczynniki, Pobieranie prébek i
przygotowanie Sredniej prébki laboratoryjnej
PN=64/0=-79021 System wymiarowy opakowan

2, PODZIAL I QZNACZENIE

2.1, Gatunki, W zaleZnosci od zawartosci zanie-
czyszczen rozrdézinia si¢ trzy gatunki czterobora-
nu sodowego:

ch.cz, = chemicznie czysty,

cz.d.8.= czysty do analizy,

CZe - czysty.

2+2, Przyklad oznaczanig czteroboranu sodowego

chemicznie czystegos
CZTEROBORAN SODOWY ch,cz. BN=71/6191-99

WYMAGA

3,1, Wymaganis ogélne, Czteroboran sodowy ma
postaé przeiroczystych bezbarwnych krysztaiow lub

PN-68/C=-06500 Analize chemiczna, Przygotowanie
/ 2 " biatego krystalicznego proszku bez zapachu. Koz-
odczynnikéw, roztwor¢éw pomocnicszych Oraz roze— uszczal wodzie, wietrzeje na powietrzu
tworéw do kolorymetrii i nefelometril P ny w — -0 p 3
PN-70/C=-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowy-
wanie i transport 3.24 Wymagania chemiczne
Gatunkil
Wymagania
ch.cz, cz.d.a, CZ.
a) czteroboranu sodowego (NazB#D?- 10 nao). % 99,5#100,5 99,5+100,5 98,52101,0
b) substancji nierozpuszczalnych w kwasie solnym, %, 0,003 0,005 0,02
nie wig¢ce] ni
c) weglanéw (0032-) wg 5.2.3 nie normalizue
je sie¢
a) starczanéw (50,%7), %, nie wiecej nis 0,005 0,01 0,03
®) fosforandw (P0,’"), %, nie wiecej nit 0,001 0,005 nie normalizu-
. je sie
£) chlorkéw (C1%), %, nie wigcej niz 0,0005 0,002 0,005
g) telaza (Feo'), %, nie wiccej 0,0003 0,0005 0,001
h) wapnia (Caz+). %; nie wigcej niz 0,005 0;01 nie normalizu=
je sie
i) arsenu (As), %, nie wiecej niz 0,0001 0,0004 0,001
j) metali ciezkich w przeliczeniu na Pb>*, %, nie 0,0005 0,001 0,002
wiecej niz
Zaoklady Elektrochemiczne Zgbkowice
Ustanowiona przez Dyrekiora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 29 marca 1971 r.
jako norma obowigzujaca w zakresie produkcji i obrotu towarowego od dnia 1 pazdziernika 1971 r.
(Mon.Pd.nr36/197f poz. 237)
WYDAWNICTWA NORMALIZACYNE Cena =t 2,40

Druk., Wyd. Noem. W.wo Ark. wyd. 0,57 Nokl, 2800+ 50

Zom. 2595/71
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4, PAKOWANTIE T PRZECHOWYWANIE

4,1 Pakowanie, Czteroboran sodowy nalezy pako-
waé 1 znakowaé zgodnie z PN-70/C-80001, Jako o-
pakowania nalezy stosowaé bebny tekturowe powle-
kane szklem wodnym, umieszczajac wewngtrz  worki
polietylenowe pojemnosci 30 kg, oraz sioikli ze
szkla oranzowego, zamykane nakretkami z tworzywa
sztucznego z podkiadkg polietylenowg, pojemnosci
100, 250, 500 i 1000 g, Na zyczenie odbiorcéw do-
puszcza sie inny rodzaj i wielkosé opakowania, O
ile przeprowadzone préby wykaza, ze zabezpiecza
ono produkt w sposéb nie gorszy od wymienionego
opakowania i ma wymiary zgodne z PN=64/0-79021,

4,2, Przechowywanie, Czteroboran sodowy nalezj
przechowywaé zgodnie z PN-70/C=80001, w zamknieg=

tych opakowaniach w suchych pomieszczeniach,

2s BADANTA

5.1. Pobieranie prébek, Prébki nalezy pobieraé
zgodnie z PN/C-80047. Masa $redniej prdébki labo-

ratoryjnej powinna wynosié co najmniej 400 g.
5.2, Opis badan

5.2+1. Ozngczanie zawartosci czteroboranu sodo=
WERZO

5:2s1s1, Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. roztwér 0,1n,
b) Oranz metylowy, roztwér O,1-procentowy.

¢) Joda destylowana nie zawierajgca  dwutlenku
wegla,
522,1,2, Wykonanie oznaczania okoto 00,5000 g

badanego czteroboranu sodowego rozpuscié¢ w50 cm?
wody destylowanej w kolbie stozkowe] pojemnosci
300 en’ i miareczkowaé 0,1n roztworem kwasu soOl=-
nego w obecnoscl oraniu metylowego do zmiany bar-
wy roztworu na rdézowo-—-pomaraiczowg.
Zawartosé czteroboranu sodowego(Na2B407' 1OH53
(X) obliczyé w procentach wg wzoru
V - 0,01907 - 100
w ktoérym: - m
V - objetosé S$cisle 0,1n roztworu

kwasu
solnego zuzytego do miareczkowania,
cm5,
0,01907 - ilo$¢ czteroboranu sodowego odpowla-
dajgca 1 cm? scisle 0,1n roztworu kwa~
su solnego, g,
m - odwazka badanego czteroboranu sodowe=
80, Be
5.2.2, Oznaczanie zawartosci substancii
rozpuszczalnych w kwasie solnym

éz 2- 24.;1‘

a) Kwas solny cz.d.a. roztwdér 25-=procentowy.
b) Woda destylowana.
c) Azotan srebra, roztwér 0,1n,

5.2.2.2, \Viykonanie oznaczania, 50,00 g badane-
go czteroboranu sodowego rozpusécié, ogrzewajgac W
450 cm” wody destylowanej pojemnosci
600 cm”,

nie-

Odczynniki i roztwory

w - zlewce

Do roztworu doda¢ 25 cn® roztworu kwasu solnego
i ogrzewal przez 1 godz na lazni wodnej, a nastep-
nie przesgczy¢ przez wysuszony do staiej masy w
temperaturze 105 + 110°C i zwazyé z dokladnaécid
do 0,0002 g tygiel szklany do sgczenia G4.

Pozostato$é na tyglu szklanym przemywaé gorgcs
wodg do zaniku reakcji na Jjon Cl (préba z azota=-
nem srebra) 1 suszyé w temperaturze 105 = 110°¢
do statej masy.,

Badany czteroboran sodowy odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli masa pozostatosci nie przekracza
dla odczynnikas

ch.cz. =~ 1,5 mg,

cze.d.a. =~ 2,5 mg,

CZe - 10 ms.

5:2.3. Oznaczanie zawartosci weglanow

5¢2¢3.1s Odczynniki 1 roztwory
a) Kwas solny cz.d.a., roztwdr 25-procentowy,.
b) Woda destylowana.

5.2,3.2, Wykonanie oznaczania, 2,00 g cztero-
boranu sodowego umieszczonsgo w zlewce szklane]

pojemnosci 50 e’ rozpuscié w 30 cm” wody desty-
lowanej, ogrzewajgc 1 stale mieszajgc. Nastepnie
do goracego roztworu doda¢ ostroznie po kropli
5 cm TOZWOIW kwasu solnego.

Badany czteroboran sodowy odpowiada Wymaganiom
normy, Jjezeli dla odczynniksa ch.cz. 1 cz.d.a. nie
zauwazy sie wydzielania pegcherzykéw gazu.

5.2.4., Oznaczanie zawartosci siarczandw
5.2.4.1, Odeczynniki i roztwory

a) Chlorek barowy cz.d.a., roztwér
towy. |

b) Kwas solny cz.d.a., roztwdér 10-procentowy.

¢) Roztwér wzorcowy siarczanbw przygotowany wg
PN-68/C-06500 i rozcienczony w stosunku 10 + 990;
1 cm5 rozcienczonego roztworu wzorcowego

Dis
0,01 mg 804 .

Ds2s4.2. Wykonanie ogggczania. 1,00 g cztero-
boranu sodowego rozpuscié ogrzewajgc, w 30 cm3wo-
dy. Po ostudzeniu roztwér zobojetnié roztworem
kwasu solnego wobec papierka lakmusowego. Nastep-
nie doda¢ 1 cm’ nadmiaru kwasu sc nego, 3 cm” roz—
tworu chlorku barowego i wymieszac. ‘

Badany czteroboran sodowy odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli zmetnienie powstate w badanym roz-
tworze nie bgdzie silniejsze po upiywie 30 min
niz zmetnienie roztworu poréwnawczego przygotowa=-
nego rownoczesnie i zawlerajgcego w takiej same]
objetosci, po dodaniu 1 cm” roztworu kwasu solne~
go, 3 cm” roztworu chlorku barowego oraz:

dla odczynnika ch.cz. - 0,05 ng 5042-,

dla odczynnika cZ.d.a. - 0,1 mg SO 2‘,

I
dla odczynnika czs - 0,3 mg SO, °~,

4

20=~procen=-

zawiersa

5.2.5, Ozngczanie zawartosci fosforandw

5.2,5.1, Odczynniki i roztwory
a) Kwas azotowy (1,4) cz.d.a. oraz
procentowy.

roztwoér 25«
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b) Metawanadan amonowy (NH4V03J ¢z.d.8., Iroz-
twér: 2,5 g metawanadanu amonowego rozpusScié w
500 cm3 wrzgcej wody, po ozigbieniu dodaé 20 e’
kwasu azotowego (1,4) i uzupeilnié wodg do 1 dm3.

c) Molibdenian amonowy cz.d.a., roztwér 10-pro-
centowy.

d) Mieszanina reagujaca: mieszaé rdéwne ilosci
nastepujacych roztworéw w nastepujacej kolejnos—
ci: kwasu azotowego, metawanadanu amonowego, mo-
lidbenianu amonowego.

e) Roztwér wzorcowy fosforandw przygotowany wg
PN-68/C=06500 i rozcienczony w stosunku 10 + 990,
1 cm3 rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera

0,01 mg PO,”",
5.2.9.2, Wykonanie oznaczania, 1,00 g badanego

czteroboranu sodowego rozpuscié w 12 cm” goracej
wody. Po ochodzeniu roztwdr zobojetnié 25-procen-
towym roztworem kwasu azotowego ,wobec papierka
lakmusowego, dodaé¢ 1 cn’ nadmiaru kwasu, rozcieli-
czy¢é wodg do 15 cm5 w cylindrze kolorymetrycznym
pojemnosci 100‘cm5, doda¢ 10 cm’ mieszaniny rea-
gujacej, po czym rozcienczy¢ roztwdér woda do ob-
jetosci 50 cm3.

Badany czteroboran sodowy odpowiada wymaganiom-

normy, jezeli Z6ite zabarwienie powstaie w bada-
nym roztworze nie bedzie silniejsze po 1 min niz
zabarwienie przygotowanego rdéwnoczesnie roztworu
poréwnawczego, zawierajacego w tej samej objetos-
ci 1 cm’ kwasu azotowego (1,4) 10 cm? mieszaniny
reagujacej oraz:

dla odczynnika chemicznie
20,%", 5

dla odczynnika cz.d.a. - 0,05 ng PO4"3.

5.,2.6, Oznaczanie zawartosci chlorkow

5.2,6,1, Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy (1,15) cz.d.a., i roztwdér 1-pro-
centowy.

b) Azotan srebra cz.d.a., roztwér O,1n.

¢) Roztwér wzorcowy chlorkdéw przygotowany wg
PN-68/C=06500 i rozcienczony w stosunku 10 + 990,
1 cm? rozcienczonego roztworu zawiera 0,01 mg Cl.

czystego - 0,01 g

5.2,6.2, Wykonanie oznaczania. 2,0 g badanego
czteroboranu sodowego odwazonego z  dokiadnoscig

do 0,01 g-rozpuscié¢ w 40 cm3 goracej wody. Roz-
twér ozigbié, zobojetnié kwasem azotowym i dodac
4 cm3 nadmiaru roztworu kwasu azotowego. Roztwér
przesaczyé przez bezpopiolowy sgczek, uprzednio
przemyty gorgcqg wodg do zaniku reakcji na jon
chlorkowy, dokladnie przemyé¢ 1-procentowym  roz-
tworem kwasu azotowego do zaniku reakcji na jony
chlorkowe (préba z azotanem srebra). Do przesaczu
dodaé¢ 1 cm” roztworu azotanu srebra i1 wymieszad,
Badany czteroboran sodowy odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli opalizacja powstala w badanym roz-
tworze nie bedzie silniejsza po 20 min, niZz opa=
lizacja réwnoczeénie przygotowanego roztworu po-
réwnawczego, zawlerajgcego w tej samej objetosci
4 cm® kwasu azotowego, 1 cm’ azotanu srebra orazs

- tak przygotowanego roziworu

dla odczynnika ch.¢z, - 0,01 mg C1,
dla odczynnika cz.d,a. - 0,04 mg C1l,
dla odczynnika cz,. - 0,10 mg Cl.
5.2.7., Ozngczanie zawartosci zelaza

5:2:7.,1, Odcgynniki i roztwory

a) Alkohol izoamylowy cz.d.a.

b) Rodanek amonowy ¢ z.d.a., roztwér 30=-procen=
towy.

c) Kwas solny cz.d.a., roztwér 25-procentowy.

d) Kwas azotowy cz.d.a., roztwdor 25-procento-
WYe

e) Roztwdr wzorcowy zelaza przygotowany wg PN-EE/
C-06500 i rozciehczony w stosunku10 + 990, 1 cm”
wzorcowego zawiera
0,01 mg Feo*.

5.2,7.2, Wykonanie ozngczanig, 2,00 g

czteroboranu sodowego rozpuscié w 40 cm
roztworu
oziebieniu

badanego
wody O~
grzewajgc, nast¢pnie dodac 1 cm” xwasu
azotowego i gotowac przez 2 min., Po
roztworu, doda¢ 0,5 cm5 roztworu kwasu solnego O~
raz 4 cm5 roztworu rodanku amonowego i uzupelnié
objetosé roztworu wodg do 50 cm3, doda¢ 10 cm” al~
koholu izoamylowego i ponownie wymieszal.

Badany czteroboran sodowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstale zabarwienie warstwy alko-
holowej badanego roztworu nie bedzie silniejszé
niz zabarwienie warstwy alkoholowej roztworu po-
rownawczego zawierajgcego 0,5 cm3 roztworu kwasu
solnego, 4 cm3 rodanku amonowego i wody w tej sa-
mej objetosci co badana proéba oraz:

dla odczynnika ch.cz, - 0,006 mg Fe5+,

' dla odczynnika cz.d.a. = 0,01 mg Fe>,
dla odczynnika cz. - 0,02 mg Fe5+.

5.2.8, Oznaczanie zawartoscl wapnia

DaSe8,1, Odczxnnikiri roztwory

a) Kwas solny, roztwdr 1n,

b) Mureksyd cz.d.a.,, roztwér
trwaty przez 1-2 dni,

c) uodorotlenek sodowy, roztwér 1a,

d) Roztwér wzorcowy wapnia przygotowany wg PN-68/
C=06500 rozcienczony w stosunku 10 + 990,71 ml tak
przygotowanego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg
Ca2+.

2:2,8,2, Wykonanie oznaczanig, 1,00 g badanego
czteroboranu sodowego rozpusci¢ w 50 cm? wody,
lekko ogrzewajac. Po ostudzeniu roztworu, zobojegt-
nié¢ roztworem kwasu solnego wobec papierka lakmu-
sowego, uzupeinié wodg w kolbie pomiarowej do
100 c 3 i wymieszaé., 10 cm” roztworu (0,1 g)prze-
la¢ do probéwki z bezbarwnego szkia pojemnoéci
35 cm3, doda¢ mieszajac 1,5 cm” roztworu wodorow-
tlenku sodowego i 1 cm3 roztworu mureksydu, pH
roztworu badanego przed.dodaniem mureksydu powin-
no wynosié 13, Nieznikajgcy w.ciggu 2 min rézowy
odcien rézowo=fioletowego zabarwienia badanego
roztworu, poréwnywalny w Swietle przéchodzqcym.na
tle mlecznego szkia, nie moze byé intensywniejszy

0,05~-procentowy
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od zabarwienig roztworu wzorcowego réwnoczesnie
przygotowanego i zawierajgcego w tej samej Objg-—
tosei 1,5 cw’ roztworu wodorotlenku sodoweg0,1
roztworu mureksydu oraz:
dla odczyfhika cir.cz., = 0,005 mg Ca
dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg Ca,

2.2.9. Oznaczanie zawartosSci arsenu
- wg PH-c8/-04511,

2+
1

y & 1. Odczynniki 1 roztwo

5.2.9,.2, Wykonanie oznaczania. 0,5 g badanego
czteroboranu sodowego umiescié w kolbie aparatu
do oznaczania arsenu i rozpuscic¢ w 30 cm3 wody O
grzewajac., Po ozigbleniu, zobojetnié 10-procen=-
towym roztworem kwasu solnego wobec papierka lak-
musowego, Badanie wykona¢ wg PN=68/C=04511 Pe«2.6,

Czteroboran sodowy odpowiada wymaganiom normy,
jezell zabarwienie krgzka nasyconego roztworem
bromku rtecioweg0 wywolane przez arsenowoddér nie
jest silniejsze od zabarwienia wywolanego  przez
rownoczesdnie przygotowany roztwdr pordwnawczy za-
wierajacy te same ilosci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika ch.cz - 0,0005 mg As,

dla odczynnika cz.d.a. - 0,0025 mg As,

dla odczynnika cz. - 0,005 mg As.

5:2,10, Oznaczanie zawartosci metali cigzkich

gtrac ch siarkowodorem (Pb +

5.2:10,1, Odczynniki i roztwory

a) Kwas octowy lodowaty cz.d.a.
b) Woda siarkowodorowa przygotowana wg
0-06500 P- 2. 2. ‘q'On

PN=-6B/

¢) Roztwdr wzorcowy otowiu przygotowany z octa=-
nu otowiawego wg PN-68/C~06500 p. 3:2.1.36 roz~-
cienczony w stosunka 1 + 99, 1 cm5 tak przygoto=-
wanego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Pbet,

Rozcienczony roztwér wzorcowy ze wzgledu na
nietrwatosé powinien by¢é przyrzadzony bezposred-
nio przed uzyciem,

5,2410,2, \iykonanie ozngczania, 4,0 g badanego

czteroboranu sodoweg0 rozpuscié w 35 cm” wody o~
grzewajgc. Po ozigbieniu zobojetnié roztwodr kwa=-
sem octowym wobec papierka lakmusowego. Nastepnie
dodaé 1 cm”? nadmiaru kwasu octowego i 10 cm3‘ Wo=
dy siarkowodorowej, doktadnie wymieszacl.

Badany czteroboran sodowy odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli zabarwienie badanego roztworu nie
Jjest intensywniejsze niz zabarwlienle roztworu po-

- réwnawczego przygotowanego roéwnoczesnie, zawiera-

jacego te same ilosci wody, kwasi octowego, wody
siarkowodorowej oraz:

dla odczynnika ch.cz., = 0,02 mg Pb,

dla odczynniks cz. 0,08 mg Pb,

dla odczynnika cz.d.a. 0,04 mg Pb.

KONIEGC

INFORLACJE DODATKOWE do PN=71/6191-99

1, Notychczagowe normy, Niniejszg normg opraco-
wano na podstawie PN/C- 80273, w stosunku do kto-
rej wprowadzono nastgpujgce zmlanyi

a) oznaczanie cz¢Sci nierozpuszczalnych w kwasie
solnym zamiast .w wodzie,

b) oznaczanie fosforanu dla gatunku
cZe.dea.,

¢) oznaczanie wapnia dla gatunku ch.cz, 1 cz.d.a,

d) zaostrzono zawartosé substancjl nierozpusz-

ch.,cz. 1

czalnych w kwasie solnym w gatunku ch.cz, i1 cz.d.a

2, Zalecenig normalizacyine
RWPG PC 1131-67 PearTusH., HarTpuiiTeTpacopHOKUCAHH

(Bypa)

3, Symbol wg SWW: cz.dea. = 1331, ch.cz. =
1331435, ©z. 1331425, boraks kosmetyczny =
1324382,



