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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie w wodach leczniczych kwasu metaborowego me-
todg alkacymetryczna po oddzieleniu boru w postaci
estru metylowego kwasu borowego.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Podana
metoda nalezy oznacza¢ kwas metaborowy w wodach
leczniczych w stgzeniu powyzej 100 mg/1.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania. Bor oddestylowuje si¢ w po-
staci lotnego estru metylowego kwasu borowego, do-
daje gliceryny w celu utworzenia jednozasadowego
kwasu, ktdry nast¢pnie miareczkuje sic mianowanym
roztworem wodorotlenku sodowego wobec fenolofta-
leiny.

2.2. Przygotowanie prébki do badan. Prébke do ozna-
czania boru nalezy pobraé¢ do naczyn polietylenowych
lub ze szkla, z ktdrego bor nie ulega wytugowaniu.
W takich samych naczyniach nalezy przechowywaé
wzorzec oraz inne odczynniki uzywane do oznaczania.
W oznaczaniu przeszkadza obecno$é fluorkéw, ktore
kompleksuje si¢ przed destylacja za pomoca chlorku
glinowego.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol metylowy cz.d.a.

b) Gliceryna cz.d.a. zobojg¢tniona kwasem solnym
(f) wobec fenoloftaleiny.

c) Woda podwoéjnie destylowana.

d) Kwas siarkowy H:SOs cz.d.a. (1,84).

e) Wodorotlenek sodowy cz.d.a.,, roztwdr o
¢(NaOH) = 0,2 mol/l.

f) Kwas solny cz.d.a., roztwér o ¢(HCl) = 0,2 mol/1.

g) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwdér mianowa-
ny o ¢(NaOH) = 1 mol/l.

h) Czerwien metylowa, roztwér 0,1%(m/m) w alko-
holu metylowym 60% (V/V).

i) Fenoloftaleina, roztwor 1% (m/m) w alkoholu
etylowym 60% (V/V).
j) Chlorek glinowy AICl; - 6H,O cz.d.a.

2.4, Aparatura i przyrzady

a) Parownica platynowa lub kwarcowa pojemnosci
100 ml.

b) Zestaw do destylacji ze szkla kwarcowego lub
innego nie zawierajacego boru.

c) Laznia glicerynowa.

2.5. Wykonanie oznaczania. Do parownicy platyno-
wej lub kwarcowej odmierzyé pipeta 50,0 ml wody
badanej, doprowadzi¢ pH do wartosci okoto 8 wobec
papierka wskaznikowego stosujac roztwoér wodorotlen-
ku sodowego (2.3e). Nastgpnie dodac jeszcze 1 ml wo-
dorotlenku sodowego i odparowa¢ na tazni wodnej do
postaci suchej. Do suchej pozostatosci dodaé¢ 2 ml
H;SO4 (2.3d) i po kilku minutach przenie$¢ roztwor
do kolby aparatu destylacyjnego. Parownic¢ poptukaé
dwukrotnie 15 ml porcjami alkoholu metylowego (2.3a),
wla¢ roztwdr do kolby destylacyjnej 1 umiesci¢ na tazni
glicerynowej'). Polaczyé poszczegblne czeéci aparatu
destylacyjnego. Koniec chtodnicy zanurzy¢ w odbieral-
niku zawierajagcym 25 ml wody podwdjnie destylowa-
nej, wolnej od dwutlenku wegla (wygotowanej) zalkali-
zowanej wodorotlenkiem sodowym (2.3e) wobec czer-
wieni metylowej (2.3h). Po oddestylowaniu metanolu
kolb¢ destylacyjng ostudzi¢ i doda¢ ponownie 20 ml
metanolu, po czym powtérnie destylowac jak wyzej.

Roztwoér w odbieralniku doprowadzi¢ za pomoca
kwasu solnego (2.3f) do warto$ci pH = 5 + 6 (przej-
$ciowe zabarwienie czerwieni metylowej), zagotowac do
wrzenia, w celu odpgdzenia dwutlenku wegla. Po ostu-
dzeniu dodaé 20 ml gliceryny oraz 2 + 3 krople fe-
noloftaleiny do wystgpienia lekko czerwonego zabar-
wienia. Miareczkowa¢ mianowanym roztworem wodo-
rotlenku sodowego (2.3g). Miareczkowanie uwaza si¢
za zakonczone, jezeli dodatek nowej porcji gliceryny
nie powoduje odbarwienia roztworu.

') W przypadku wod fluorkowych nalezy dodaé 0,5 g AlCls.
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2.6. Obliczan_ie wyniku. Zawarto$¢ kwasu metaboro- V — objgtos¢ probki badanej, ml,
wego (X) w mg/l wody badanej obliczyé wg wzoru 4,382 — ilo$¢ kwasu metaborowego odpowiadajaca
. . 1 ml mianowanego roztworu wodorotlenku
X = a 4’38; Ll sodowego o ¢(NaOH) = 0,1 mol/], mg.
w ktérym: 2.7. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig aryt-

a — ilo$¢ mianowanego roztworu wodorotlenku metyczng wynikéw co najmnigj dwoéch réwnolegle wy-
sodowego o «(NaOH) = 0,1 mol/]1 zuzyta konanych oznaczafh nie réznigcych si¢ wigcej niz 0,5%
na zmiareczkowanie probki badanej, ml, wyniku mniejszego.
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