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Die chemische Analyse eines Natron-Borsidure-Ton-

erde-Silikatglases mit hohem Gehalt an Kieselsdure
und Borsdurel).

(Nach cinem Bericht des Technischen Ausschusses Nr. 1 der
Society of Glass Technology.)

Zusammengestellt von KArRL REnm, Landshut.

Als Fortsetzung det fritheren Untersuchungen zur Analyse
cines einfachen Na-Ca-Mg-Silikatglases®) witrd ein Glas vom
Pyrextyp (Glas Nr. 2) von verschiedenen Laboratorien nach
bestimmten Richtlinien untersucht, die Ergebnisse werden
statistisch ausgewertet und zusammengestellt.

Reagentien und Vorbereitung der Analysensubstanz sind
die gleichen wie in der vorhergehenden Untersuchung.

$i0,.

0.5 g pulv. und bei 110° C getrocknetes Glas werden wie
frither aufgeschlossen, dann aber nach Ansiduern mit HCl und
weitgehendem Eindampfen mit 5 cm?® Methanol versetzt, um
beim Eindampfen zur Trockne die Borsiure als Ester zu ent-
fernen. Die Alkoholzugabe wird bei jeder SiO,-Entwisserung
wiederholt. Die Kieselsdure wird dann, wie frither beschrie-
ben, weiter behandelt.

Metalle.

Es wird entweder ein HF-H,SO,-Aufschlufl durchgefiibrt
oder das Filtrat der SiO,-Abscheidung verwendet, zu dem
noch der angesiduerte Sodaaufschlufl des SiO,-Abrauchrestes
gegeben wird. Aus der Losung werden Platin und Elemente
der H,S-Gruppe abgeschieden, H,S verkocht, die Loésung
durch Kochen mit 0,5 cm? konz. HNO, oxydiert und dann
die Sesquioxyde, CaO und MgO wie frither abgeschieden und
bestimmt. K,O, Na,O, Fe,O,, TiO,, SO, und Gliihverlust
werden in weiteren Aufschliissen wie frither bestimmt.

B,0..

Dic Borsiure wird als Methylester abdestilliert und nach
Mannitzusatz mit N2OH titriert. Die Destillationsapparatur
besteht aus einem 250 cm3-Fraktionierkolben (mit Sicdekapil-
lare und aufgesetztem Hg-Sicherheitsventil), in dem sich etwa
200 cm3 Methanol befinden, dann einem 50 cm3-Fraktioniet-
kolben mit weitem Einleitungsrohr und einem Ableitungs-
rohr, das mit cinem (15 cm langen) Kiihler verbunden ist.
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Das Kiihlerende ragt durch einen doppelt durchbohrten
Stopfen in den Hals eines 350 cm® Rundkolbens, dessen
zweite Bohrung ein wassergefiilltes U-Rohr trigt. Die Appa-
ratur soll aus Bor-freiem Glas bestehen. — In den Borsiure-
destillationskolben werden durch einen weiten Trichter 10,0 g
wassetfreies CaCl,, dann der SodaaufschluB3 des Glases ge-
geben. Hierzu werden 0,1—0,2 g pulv. Glas in einem Pt-
Tiegel mit 0,6 g Na,CO, vor dem Mekerbtenner aufgeschlos-
sen und die Schmelze durch 2—3 cm?® H,O zerlegt. Der Pt-
Tiegel wird mit 3 cm® HCI (1:1) und wenig H,O nachge-
spiilt, wobei die gesamte H,O-Menge 8 cm? nicht iibersteigen
soll. Nach Zusammensetzen der Apparatur wird der Methyl-
alkohol durch ein untergesetztes Wasserbad zum Sieden ge-
bracht und das Wasserbad des Borsiute-Destillationskolbens
ebenfalls erhitzt, so daf stets 5—10 cm® CH;OH im Kolben
vorhanden sind. Nach Abdestillieren von 175 cm® CH;OH
wird die Destillation unterbrochen, 7 cm3? 2 n-NaOH in die
Vorlage gegeben und der Alkohol frei abgedampft (Pt-Schale
oder B-freies Glas). Der Riickstand wird in einen Erlenmeyer
gegeben, der Kiihler mit 1 cm® HCI (1:1) und H,O ausge-
spiilt, die Lésung mit HCI (1:1, dann 0,2 n) gegen Methylrot
schwach angesiuert, 10 Min. am RiickfluBkiihler gekocht und
an der Wasserstrahlpumpe erkalten gelassen. Nach Zugabe
von 0,5 cm® Bromthymolblau (40 mg in 1,3 cm® 0,05 n-NaOH
gelsst, auf 100 cm? verdiinnt und filtriert) wird mit 0,05 n-
NaOH (CO,-frei; Herstellung s. u.), bis auf pg = 7,0 titriert.
Der Endpunkt wird gegen einer Puffetldsung von py = 7,0
(aus 1,69 g Zitronensiure und 11,7 g Na,HPO,, auf 500 cm?
verdiinnt und mit der gleichen Indikatormenge versetzt) er-
kannt. Nach Zugabe von 2 g Mannit wird mit CO,-freier
0,05 n-NaOH bis auf py = 7,0 titriert. Vom NaOH-Ver-
brauch wird der Leerwert abgezogen, der beim Aufschlufl
von 0,07 g SiO, mit 0,6 g Na,CO, und in gleicher Weise aus-
gefiihrter Destillation und Titration ermittelt wurde.
Herstellung der 0,05 n-NaOH: 20 g NaOH werden
in einem B-freien Reagensglas mit 20 cm3 H,O versetzt und
die Losung verschlossen bis zur Klirung stehen gelassen.
Hiervon werden 2,50 cm?® abpipettiert und mit ausgekochtem,
CO,-freiem H,O auf 1 Liter aufgefiillt. Die 0,05 n-NaOH
wird gegen Borax odet B,O, eingestellt. Hierzu werden
0,05 g gereinigter Borax mit 0,07 g teiner SiO, und 0,5 g
Na,CO, aufgeschlossen und in gleicher Weise wie das Glas
destilliert und titriert., — Oder es werden 0,07 g SiO, mit 0,6 g
Na,COj aufgeschlossen, mit H,O in den Destillationskolben
gegeben, 2,00 cm® Standard-B,0,-Lésung, dann 3 cm® HCI
(1:1) zugefiigt und wie oben destilliert. Fiir die B,0;-Stan-
dardlésung werden 10 g H,BO, in einer Platinschale einge-
schmolzen, 30 Min. vor dem Geblise gegliiht, in cinem Ex-
sikkator abkiihlen gelassen, gewogen und mit CO,-freiem
H,O auf ein Volumen von 500 cm3 gebracht. — Bei 12,709,
B,0, wird cine Fehlergrenze von + 0,20%, zugelassen.
(20824)





