CWICZENIE 1.

SYNTEZA TLENOWYCH ZWIAZKOW BORU.

I. Wykonanie ¢wiczenia.

Czesé 1. Wykona¢ podane nizej syntezy:

Synteza kwasu trioksoborowego (ortoborowego)- H3iBO3

6.9 g sproszkowanego boraksu rozpusci¢ w 15 ml cieptej wody. Jesli boraks zawierat
nierozpuszczalne zanieczyszczenia, roztwor przesaczy¢ na goraco przemywajac zlewke i1
saczek 4 ml goracej wody. Wodg nalezy podgrzewac na plaszczu grzejnym. Nastgpnie do
klarownego roztworu dodawaé kroplami 1 ml st¢zonego roztworu kwasu siarkowego(VI)
intensywnie mieszajac.

Otrzymany roztwor umiesci¢ w tazni lodowe;.

Wydzielone krysztaty odsaczyc¢ i przemy¢ je zimna woda destylowana. Saczenie wykonujemy
na lejku Buchnera, przy pomocy pompki wodnej 1 kolby ssawkowe;.

Nastgpnie otrzymany kwas ponownie rozpusci¢ w 20 ml goracej wody. Roztwor przesaczy¢
na goraco. Przesacz umiesci¢ w tazni lodowej. Wytracony osad odsaczy¢, przemy¢ mala
ilo$cig zimnej wody. Suszy¢ na powietrzu w temperaturze 50-60°C. Zwazy¢.

Synteza nadtlenooksoboranu sodowego - [NaBO2:H202¢3H20]

8 g sproszkowanego boraksu rozpusci¢ w 12 ml cieptej wody i1 doda¢ powoli roztwor
zawierajacy 1.6 g NaOH w 15 ml wody. Roztwdr ochtodzi¢ do temperatury pokojowej i
doda¢ 5 ml 30% roztworu nadtlenku wodoru. Mieszaning reagujaca nalezy co kilka minut
zamiesza¢ bagietka. Po pewnym czasie z mieszaniny wypadaja krysztaty. Otrzymany produkt
odsaczy¢, przemy¢ najpierw zimna woda, a nastgpnie kolejno 4 ml alkoholu etylowego 1 4 ml
eteru dietylowego. Osad zwazy¢ po 20 minutach.

Cze$¢ 11. Przeprowadzi¢ analizy otrzymanych substancji:

Analiza kwasu trioksoborowego (ortoborowego)

Odwazy¢ z doktadnoscia do 0.1 mg ok. 0.1 g kwasu trioksoborowego. Odwazke
rozpusci¢ w 30 ml wody, doda¢ 1 ml gliceryny i miareczkowaé¢ 0,1 mol/dm’ mianowanym
roztworem NaOH w obecnosci fenoloftaleiny. Kiedy pojawi si¢ jasno rézowy kolor, doda¢
0,5ml gliceryny. Jezeli barwa zniknie, to kontynuowa¢ miareczkowanie do ponownego
powstania zabarwienia roztworu. Procedurge powtarza¢ do momentu uzyskania trwalego (w
czasie 1 min.) zabarwienia roztworu. Zanotowac zuzyta objetos¢ titranta.

Analiza [NaBO2°H20223H20)]

Odwazy¢ z doktadnoscia do 0,1 mg ok. 0,1 g otrzymanego zwiazku. Odwazke rozpuscic¢
w roztworze przygotowanym z 9 ml wody i 1 ml 20% roztworu kwasu siarkowego w kolbie
stozkowej ( Erlenmayera ) ze szklanym korkiem. Nastepnie doda¢ 1 g jodku potasu, kolbke
zamknaé, zamieszac¢ i odstawi¢ na 20 minut w ciemne miejsce. Wydzielony jod miareczkowac
0,05 mol/dm® roztworem tiosiarczanu sodu w obecno$ci skrobi. Zanotowaé zuzyta objetosé
titranta.



