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НастоявдаЯ стандарт устанавливает фотомвтричвснис метода опре­
деления бора а растениях и корках растительного происхс рдения щ л  

агрохимической обслуживании сельскохозяйственного производства.

I .  ОТБОР ПРОБ
Отбор проб кормов д а т е л ь н о го  происхождения -  по ГОСТ 

27262-87, ГОСТ 13566.3*831 ГОСТ 13979*0-86, ГОСТ 7Ш -Ш ,
ГОСТ 1721-85, ГОСТ 1722-85, д ател ьн ы х  проб с полевых опитое -  

по ОСТ 10 106-87.
2* ЯОГОШВРШШ Ш Щ  ОШЩШШШ БОРА С 

АЭОИЕЖЮИАЯ

2 .1 . Сущность метода

Погод основан на сраененш оптической плотности комплексного 
соединения бора е азонетяном As растворов золы растительных нате-

Издание офкдааяыюе Перепечатка воспрецена
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риалов я растворов сравнена* с  известной концентрацией бора.

2 .2» Аппаратура, наторкали, реактивы, растворы 

2 .2  Л . Диг подготовки проб * анализу а ах овод она* п р о п и т ; 
Boot лабораторию 4 -го  класса точностк б наибольшем пределом 

взвешивания 500 г по ГОСТ 24104-60;
сушилку проб корнов СК-1 аха шкаф сушильный лабораторный с  по­

грешность® поддержания таыпературн не более 5°С; 
ц ен трф гу ;
измельчитель проб растений ИЛР-2, соломорезку ИСР-1; 
мельницу лабораторную Ш 1-2;

саго с круглим отверстиями диаметром X юг, изготовленное из 
с т а в  иля ш икни*;

ступку фарфоровую с пестиком;
банка пластмассовые вместимостью 250 см3 с плотно аакдпвпша- 

мася крюками;
печь муфельную по ГОСТ 13474-79; 
шлир; для тягл эй муфельные;
баню водяную яла платку электрическую с регулятором нагрева; 
тигли фарфоровые по ГОСТ 9147-60; 
стекла часовые;
палочки стеклянные оплавленные; 
воронки стеклянные лабораторные диаметром 56 мы по 

ГОСТ 25336-62;
пробирка градуированные со шпфом вместимостью 10 см3 ХСЗ

иля TPZ по ГОСТ 25336-82; 
штатив для пробирок;
дозаторы агрессивных жидкостей с  погрешностью дозирования не 

более 2$ иля бюретки 2 -го  класса точности вместимостью 25 и SO см3 
по ГОСТ 20292-74 для дозирования растворов в объеме I  и 2 см3 ;

кислоту соляную по ГОСТ 3118-77» х .ч * , разбавленную дистилли­

рованной аодой Ы , IV7 по объему»
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воду дистиллированную по ГОСТ 6709-72.

2 .2 .2 . Д м  определения бора в растворе в о т  применяют:

фогоыектроиодороютр Ш  СПвКТрОфОТОМвТр, ВОВВОЖЯВДКЯ JftftfA fb 
в интервале длин волн 400-440 кв ;

веси лабораторная 2 -го  класса тонкости с наибольшем пределом 
веведявашл 300 г  по ГОС? 24104-80;

пробирки градуированные со ш иф м вмес ш естью  10 см8 ХСЗ ш я 

Ш  по ГОСТ 25335-824 
с т а т ь  д м  пробирок;
шприц-дозатор с погрешность» дозирования но более 1£, а ш ш е н - 

кий из материалов. устойчивых к действию применяем» реактивов в  не 
оагрязншдюс т  бором, кш  пипетку 2 -го  класса точности вместимостью
1 см3 по ГОСТ 20292-74 д м  отбора I  см3 раствора волн и растворов 

сравнения;

дозаторы с погрешностью дозирования не более 255, выполкеюше 

ив материалов, устойчивые и д е й с т в  применявши реактивов и не ea r- 
равняющих юс бором, или бюретки с  Ираном 2 -го  класса точности вмес­
тило стьи 80 см® цо ГОСТ 20292-74 для дозирования растворов в объошх 
4 в 5 см®;

пипетку 2 -го  класса точности вместилоспв 5 см® и бюретку с 
краном 2 -го  класса точности вместимостью 5 см® по ГОС? 20292-74;

колбы мерные 2 -го  классе тоадестм е  премированными пробками 
вместимостью ГО, 100 я 1000 ем® по ГОСТ 177)-74;

бумагу индикаторную универсальную для определения 
pH 1 ,0 -1 0 ,0 ;

кислоту серную по ГОСТ 4204-77, х .ч # , разб&яхекиую дистиллиро­
ванно! водой 144 по объему;

кислоту соляную по ГОС? 3118-77, х .ч ., разбавленную диетшшфо-
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ванной водой М О  по объему;

п е х о т у  аскорбиновую по Г^СТ 4815-76, ч .д .* . ;

Ап-кислоты моно натриевую соль Ц-йАлсно-Й-нафгод-З.б-дисульфо- 
иислот мононатриевую соль, 1,5-водную);

альдегид салшрловнй по ГОСТ 9866-74, ч .д .а ,; 

аниошШ уксуснокислый та ГОСТ 3117-78, х . г  иди ч .Д .а  

отихакдхваош-fJ  рМ ,К ‘ Ж -тетр ауксус нс а кислоты яш атриовув 
сол ь, 2-водкую Стрихон Б) по ПОСТ 10652-73, ч .д .а .;

калия гидроокись по ГОСТ 2 4363 -80 ,1 ,4 . идя ч ,д .а ., р а сп ор  с 

массов о В дохай ГОЯ;
спирт этиловый ре* Токико ванный технический по ГОСТ 18300-87; 

п е х о т у  борцу» по ГОСТ 9656-75, х .ч . ;  

воду дистиллированную по ГОСТ СТО9 -7 2 .

П р и к а ч а н  к о. Допускается использовать аппаратуру, пер­

нув посуду и другие средства измерений, имещие такие ха иля луч­

шие технические и метрологические характеристики.

2 .3 . Подготовка к анализу
2 ,3 .1 . Подготовка растительного материала 

Среднюю пробу сена, силоса, сенажа, соломы, зеленых кернов из­

мельчает на отрезки длиной 1-3  см , корнеплода разрезают на пластин­

ки (ломтики) толщиной до 0,8 см. Методом квартования выделяют часть 

средней (фобы, масса которой после высуякванхл должка быть не менее 
106 г . Высушивание проб проводят в сушильном зха^у при температу­

ре С0-65°С до вээдудао-сухого состояния,

После высушивания воздушно-сухую пробу размалывают на лабора­

торной мельнице и просеивают через си то, О т т о к  на сите измельчают 

ножницами иди в ступке,добавляют в просеянной частя и тщательно 

перемешивают.

Подготовленные и анализу пробы хранят в пластыассовьз; банках с
крьш аш  в сухом место.
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2 .3 .2* Синтез еа ом п н в  Да
16.0 г  моконатркеюй свая Ла-кхслоты растворяют щ я осторож­

ном нагревании (45-S0°C) в 1000 см8 дистиллированной вода ж 4 ш т -  

руют раствор в коническую колб/ вместимостью 2 -2  да0. Раствор в 
колба нейтрализуют раствором гидроокиси к а ш  до pH 7  (примерно
30 см8) по укп арсш л ой  индикаторной бумаге* Прибавляют по к аш и  
концентрированную соляную кислоту, кеярермвно серемокквая раствор» 
до получения pH 2-3  (примерно 4  см3) .  Затем небольшое п о д а м  
(3 -5  см0) прибавляют 20 см0 саяш рш ьдегадж* помещают колбу с  рас­
твором в водяную баню, нагретую до 6Q-65°C, л  ввдерливают при этой 
тлшературе в течение 15-20 мин» периодически перемешивал раствор* 
Затем колбу с  теплым раствором помещают на макаккческий а стр я ш а - 
техь и взбалтывают в течение 1 ч* Колбу с  раствором оставляют на 
ночь при комнатной теюературе для полнот выделения азометина До, 

Осадок отфильтровывают на воронке Бюхнера» црошаают пять раз ети- 
ловмм спиртом порциями по 20-25 см3 м висушгаают ори температуре 
100-1Ю'°С в течение 3 ч . Подученный продукт оракмаого цвета хра­
нят в склянке с ярктертой пробкой в твдом  месте,

2.3.3, Приготовление раствора азометина As е массовой 

долей 0 ,9$
0,900 г  азометина Да м 2 ,0  г  аскорбиновой кислоты растворяют 

в дистиллированной воде при осторожном нагревания на водяной бане. 
Полученный раствор переносят в мерную колбу вместимостью 100 см0 и 
доливают до метки дистиллированной водой, Хранят раствор в холодиль­
нике не более двух недель* Шсли при хранении раствор мутнеет, то 
перед анализом его подогревают на водяной бане до просветления*

2 .3 .4 , Приготовление буферного маскирующего раствора
500.0 г уксуснокислого аммония и 10,0 г  трилоиа В растворяют 

в дистиллированной воде и доводят объем до 1000 см3.  К полученному
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раствору приливают разбавленную 1+4 серьге кислоту до |Н 5*2*0 *2.
2 .3 «5 . Приготовление смотанного окражявашего раствора

Смешивают раствор азометкна Ал к буферный маскирующий раствор 
в отношении 1 :1 , Р аспор готовят в дана проведения ан аш а.

2 .3 .6 . Приготовление раствора бора с массовой концентрацией 
1 ыг/си3 (р асп ор  А)

5 *7Ш г борной юаслоты(На9033 растворяет в дастадшфоаашшй 
воде* доводят объем раствора дистиллированной водой до 1000 см® в 
мерной колбе к перемешивает. Раствор хранят не более I года.

2 .3 .7 . Приготовление раствора бора с  массовой концентрацией 

50 ю г /  см3 {раствор Б)
В мери?» колбу вместимостью 100 см® помотают 5 см® раствора А* 

доливав; до метки разбавленной 1+40 соляной кислотой и перемешива­
ют. Раствор хранят не белее I ыес.

2 .3 .6 . Приготовление растворов сравнения
В девять мерных колб вместимостью 50 ciр  т  бюретки наливаю? 

указанные в табл.1 объемы раствора Б* доливает до метки разбавлен­
ной 1+40 соляной кислотой и перемешивают. Растворы используют для 
градуировки фотоэлектроколориметра или спектрофотометра,

2 .4 . Проведение анализа

2 .4 ,1 . Оэодение растительного материала и растворение золи

Пробы растительного материала массой 2 г  взвешивают с погреш­
ностью не более 6*02 г  и помешают в тигли. Титла ставят в хол оду» 
муфельную печь, повываю? температуру до 250-300°С и обугливают об­
разом до прекращения ввделенкя дана. Затем повьештт температуру до 
(525+25)°С и выдергивают пробы пра этой температуре в течение 3 ч. 
После охдаадшог золу смачивают дистягдированной водой* приливают 
дозатором иди из беретки I см3 разбавленной 1+1 соляной кислоты и 
упариваю? досуха на кипящей водяной бане или электрической плитке*
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Таблица I

Номер
раствора
сравне­
ния

; Объем 
: раствора
• <*»
;

i j g i H j  . ^ - ^ - ; а а г ь я г а д . . '
• • • а г а :  — я и  а г г а а к

:  ю т/см 3 :ном н а п л ы в ,
• • .я г *  (нр/кг)

1 о 0 0

2 0 ,5 0 ,5 2 ,5

3 1.0 1 .0 5
4 2 ,0 2 ,0 10

5 3,0 3,0 15
6 4,0 4 .0 20
7 5 ,0 5 ,0 25
8 8 ,0 8 ,0 40

9 10,0 10,0 50

не допуская разбрызгивания я прокаливают остатка.
К остаткам в тнгдях дозатором шш из беретки приливают по Z си3 

разбавленной 1+7 соляной кислоты, кшфшавт тигли чвдош ю  стекла­
ми а ввдерливают на шиш ей водяной бане в течение 15 мин. Содержи­

мое тиглей с  покосы; палочек» не фильтруя» переносят через воронки 
в пробирки вместимость» 10 см3. Ополаскивает тигли, палочки и во­
ронка дистиллированной водой и доводят объемы растворов в пробирках 
до меток. Содержимое пробирок перемешивают а  оставляют до сведущ е­
го  для для отстаивания или центрифугируют.

Одновременно ставят в трех повторениях контрольный опыт, вклю­
чающий все стадии анализа, дрене взятия пробы растительного мате­
риала.

2 .4 ,2 . Определение бора в растворе золы
Из растворов золы растительных материалов к растворов сравне­

ния впркц-дозаторок или готеткой берут пробы по I  см3 и помещай в
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сухие пробирки, установленные в отатив. Дозаторами ш т  из биреток 

приливают по 5 см® дистиллированной вода, по 4  см3 см еш н ого  окра­
шивающего раствора, перемешивают содержимое пробирок и оставляют 

на 2  ч . Окраска растворов устойчива более 24 ч. Растворы фотометри- 

р у ст  в юззетах с  толщиной просвечиваемого слоя 10-20 ш  относитель­

но первого раствора сравнения, не содержащего бор , при длине волны 

420 ш  шли используя светофильтр с максимумом пропускания в облас­
ти 400-440 нм. Одновременна проводят контрольный опыт*

Если значение оптической плотности анализируемого раствора пре­

вышает значение оптической плотности девятого раствора сравнения, 

раствор золы р азбави т? дистиллированной водой и повторяют анализ. 
При таком же разбавлении повторяют а контрольный опыт.

2 .5 . Обработка результатов

2 .5 .1 . По результатам фотомотрирозанял растворов сравнения 

строят градуировочный график, откладывая по оси абсцисс массовые 

концентрации бора в растворах сравнения в  пересчете на массовые до­
ли в растительном материале в млн” 1 (ь с /к г ) ,  указанные в табл Л , а 

по оси ординат -  соответствующие им значения оптической плотности.

По градуировочному графику находят кассовые концентрации бора в рас­

творах золы и растворах, полученные в  контрольном опыте, в пересче­

та на массовые доли в растительном материале в мжн’ * (к г /к г ).
2 .5 .2 , Массовую долю бора в воздушно-сухом растительном мате­

риале СХ) в млн- * вычисляют по формуле
X -  КСС -  C j) ,

где К -  коэффициент, учитывающий разбавление раствора золы и раст­
вора t полученного в контрольном опыте; при анализе неразбав­

ленных растворов K -I , при разбавлении в 2  раза К»2 и т »д . I 

С -  кассовая концентрация бора в  растворе золы в  пересчете на 

массовую доли в растительном материале, иш Г*;
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C j- среднее арф и и  т есное эначаяЯ т е со в о й  концентрация бора» 
полученных а контрольном о п т е »  в пересчете на массовую 
долю в растительном материале, млн"1.

Значение результата контрольного о п т а  но долею  цревтать 
1 /3  от т е со в о й  давя бора в растительном а в тор ш е.

За окончательный результат ан аш а цркнямвт среднее арифмети­
ческое результатов двух параллельных определенжй. результат вячис- 

ш т  до второго десятичного знака а округляют до первого десятяч- 
кого знака.

Допускается проведение а н аш а без параыахыяж опредвлаой 
при налички стандартных образцов дкя контроля я достаточной точное- 
та контрольных а н аш е в щл проведении внеонвго и внутрихаборвтср- 
кого контроля. В этой случае выборочный контроль сходимости парал­
лельных определен** проводит в соответствия с утверждении» нор- 
аатавнэ-тешическшш документами по вчутрилабораторному контролю.

2 ,5 .3 . Допускаемые расхождения между результатами двух парал­
лельных определений при доверительной вероятности Р=0,95 на должки 
превмвать 32$ при кассовой доле бора от 0 ,8  до 3 ,0  мдн“ * , 20% -  
при т е со в о й  доле св , 3 ,0  до 10,0 ю н "*  я  11$ -  оря те со в о й  доле 

свш е 10,0 ю н *1 .

з. ш т я ш т ш  ывдд опвдшшш бора с
ХИНАЛИЗАДМОМ

3 .1 . Суиность метода

Ш тод основан на сравнении оптической плотности комплексного 
соединения бора с  хлиализарлнон растворов золя растительных мате-
риалов я растворов сравнения с известной концентрацией бора*

3 .2 . Аппаратура, материалы, реактивы, распоры  
3.2*1* Для подготовки проб л а н а ш у я их оэолвешя -  по

п *2 .2 *1 .
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3 *2 .2 . Д и  оцрададенхя бора в р асп ор е золы п р и ш и т ; 

фатомвктрокодориметр ахи спектрофотометр* возводящий работать 
в интервале дджн волн 590-625 в » ;

веем лабораторию 2 -го  м а сса  точности с  наибодыпм пределом 
взвешивания 200 г по ГОСТ 24104-00;

жодбм мерные 2-га м а ссе  точности с приятафовашшии пробками 
вместимость» SO, 100 ж 1000 см9 по ГОСТ Г7Я>-74;'

пробцрга градуированные со  охяфом вцостююстъ» 10 см3 3003 
иди ХС2 по ГОСТ 25336-02; 

штатив дал пробирок;

шприц-дозатор с  погрешность» дозирования не более I t ,  выпошшн- 
кий же материалов! устойчивых к действии применяемых реактивов и не 
загрязнявши их бором* иля пипетку 2 -го  м а сса  точности вместимость»
2 см3 по ГОСТ 20292-74 дал отбора I  см3 раствора волн и растворов 
сравнения;

пипетку 2 -го  класса точности вместимость» 5 см3 я беретки с кра* 
ном 2 -го класса точности вместимость* 5 и 100 ем3 по ГОСТ 20292-74;

кислоту серную по ГОСТ 4204-77, плотностью 1,84 г/см 3 , х .Ч ., 

иди ч ,д .е .;
кислоту соляную до ГОСТ 3118-77, х .ч ,, разбавленную дистиллиро­

ванной водой 1*40 по объему;
кислоту борную по ГОСТ 9656-75» х .ч .; 
хиш изарим (1»2,5*8-тэтраокс1ш гградаон). ч .д .а .; 

воду яистихлжроааняув по ГОСТ 6709-72.
П р и м е ч а н и е .  Допускается использовать аппаратуру* мер- 

«у »  посуду и другие средства измерения, кмещие такие же идя луч­
шие технхчеекке и метрологические характеристики.

3 ,3 . Подготовка к анализу
3 ,3 .1 . Подготовка растктадького материала
Готовят по п .2 .3 ,1 .
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3,3*2. Щ я готоахенжо гласного раствора хтипф ом
0,160 г ш ш м рп» растворяет * серной шсхоте(дхЛ»64 г/ см*)

■ кодгаственнэ переносят в мерную хахбу вместхмосты) 100 см*, дмм- 
вают до нота серной пехотой л  татажьно переметах?. Раствор хра­
нят в сжхлнхе с протертой пробной в темней места до 1 года*

3.3.3. Прмготояханяв рабочего распора янш м рв!
10 см* запасного росттора хтшпэарша помещают а мерную кохбу 

амеслмость» 1000 см9, дотает до мопм серной пехотой 
Спх.1,04 г/см®) м переметшая1. Раствор хранят а склянке с притертей 
пробкой в темшм места до 2 мае.

3.3.4. Приготовление раствора бора с массовой концентраций 
I иг/см* (раствор А)

Готовят по п.2.3.6.
3.3.5. Приготовление раствора бора с массовой концентрацией 

50 иг/см* (раствор Б)
Готовят 0 0  а,2.3*7.
3,3,6* Приготовление распоров сравнеш
В семь норма кохб вмоепшоетъю 50 см® хэ берега наливают 

ушаюше в тебл.2 объеж распора Б .доливают до мега разбавленной
Таблица 2

Номер бьем {массовая концентра-: шссовая концёнтрофш бора в р&- 
растаора;распора:щя бора в р*споре:створе сравнеш в пересчете на 
g f  Ke“ :Б( см® 'сравнения, мнг/см® Я№ |№ тпвхыад мл-
2 2 -------J ---------1 _ _____!________ ‘тмим*. ми-МигАг)_________

1 О 0 0
2 0,5 0,5 2,5
3 М 1.0 5
4 2,0 2.0 10
5 3,0 3,0 IS
С 4,0 4,0 го
7 5,0 5,0 25
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I+40 соляной кислотой и перемаоив1ш г. Растворы используют для гра­

дуировки фотоэлектроколориметра vura спектрофотометра.

3 .4* Проведшие анализа

3 .4*1  * Озоленме растительного материала и  р а с т в о р т е  золы
Проводят по п .2 .4 .1 *

3 .4 .2 . Определение бора в растворе золы

Из растворе» золи растительных материалов и растворов сравне­

ния ецрлц-дозатором или пипеткой берут дроби со  1 см3 и помещают в 

сухие пробирки, установленные в зтатнв. Из бюретки приливают по 

9 см9 рабочего раствора хин ализарина, закрывают пробирки пробками, 

перем еш аю т содержимое пробирок и оставляют на 30 мин в темном мес­
т е . Затем раствори фотометрхруют в кюветах с  толщиной проезочивае- 

мого слоя 2D ми относительно первого раствора сравнения, не содер­

жащего бор при длине волны 620 ни или используя светофильтр с  мак­

симумом пропускания в области 590-625 нм. Допускается фотоиетркро* 

ваш е растворов в пробирках при наличии соответствующих приставок 
к приборам» Дробирки, используемые для фотометрарооания, доданы быть 

одного размера, без дефектов стекла,и при заполнении одним и тем же 

раствором должны показывать одинаковую оптическую плотность. Одно­

временно проводят контрольный опыт.
Если значение оптической плотности анализируемого раствора 

превш ает значение оптической плотности седьмого раствора сравнения, 

раствор золы разбавляют дистиллированной водой и повторяют анализ.

Лрн таком же разбавлении повторяет и контрольный опыт.

3*5 . Обработка результатов

3 .5 * 1 . По результатам фотомэтрироэшшя растворов сравнения 

строят градуировочный график, откладывал по с си абсцисс массовые 

концентрации бора в растворах сравнения в пересчете на массовые доли
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в растительном матерною в мяк*1 (м г /к г ), ухдааннме в та б* ,2 , а  
по оса ординат -  соответствудае им вкачены оптической плотное те . 
По градуировочному графику находят массовые концентрации бора в 
растворах воды в растворах! подученных в контрольной опыте9 в пе­

ресчете на массовые дета в растительном матерные в т н *  С м г/гг).

3 *5 .2 . Шссовую дота бора в воздано н^ухом растительном мате­
риале вычисляют по п .2 .5 ,2 »

3 ,5 ,3 . Допускаемые расхождения м од у  результатами двух парал­
лелью# определения при доверительной вероятности Р*0,95 не долж­

ны превшать 24% при массовой доле бора от 0 ,8  до 3 ,0  мя»Г*, 23$ -  
при массовой доле св« 3 ,0  до 10,0 мхн*1 я 13$ при массовой дохе 
св , 10,0 млн” 1*
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