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Drawe: Analyse des Kieselfluornatriums.

[ Zeitschrift fir
angewandte Chemie,

Bestimmung des spezifischen Gewichtes des Kautschuks. H o w 1 ¢381)
hat sich mit der Bestimmung desjStickstoffs im Kautschuk be-
schiftigt. Eine Schnellbestimmung von Goldschwefel in Kaut-
schukmischungen gibt Schmit z38?) an, Zur Bestimmung der
Cellulose im Kautschuk behandelt G. H. Hille n%3) den fein ge-
raspelten Kautschuk mit Schweizers Reagens und fillt die
Cellulose aus der ammoniakalischen Lésung mit Siure aus. Uber
einige Besonderheiten bei der Acetonextraktion von Kautschuk und
die Bestimmung von Kolophonium in Mischung mit Kautschuk-
harzen hat Hutin3®1) Mitteilungen gemacht. Derselbe For-
scher?®%) hat die Analyse des Kautschuks auch noch um eine Schwefel-
bestimmung bereichert, er bestimmt den Gesamtschwefel durch
Oxydation der organischen Substanz mit Salpetcrsiiure, dampft zur
Sirupdicke ein, macht mit Alkalilésung alkalisch, setzt Magnesia zu,
trocknet das Gemenge und verascht. Der Riickstand wird in Salz-
siure gelost, und der Schwefel durch Ausfillen mit Bariumchlorid
als Sulfat bestimmt. B ernstein3®) behandelt die feingepulverte
Kautschuksubstanz mit gesidttigtem Bromwasser. Nach erfolgter
Oxydation wird der Schwefel in bekannter Weise bestimmt. Hin -
richsen®7?) hat eine elektrolytische Schwefelbestimmung aus-
gearbeitet. Von der American Soc. for Testing Materials3®8) werden
einige Vorschriften zur Priiffung des in der Gummiindustrie viel ge-
brauchten Lithopone angegeben. Gardener®? macht Mit-
teilungen aber die physikalische Prifung von Lithoponen. Die Be-
stimmung von Bariumcarbonat und Bariumsulfat in vulkanisiertem
Kautschuk wird von Tuttle im Journal Franklin Inst.399) be-
sehrieben. J. B. Peregrin?®!) bestimmt die Beschwerungsmittel
in Kautschukprodukten durch Lésen der Kautschuksubstanz in
Anisol, Verdiinnen der erhaltenen Kautsehuklosung mit Benzol und
Ausschleudern der ungelosten Fillstoffe. IFrank und Mark-
w a 1d392) empfehlen fur die zum Lésen von Kautschuk benutzten
Mittel, dic von K. Dietrich angegebene Dracorubinprobe fir
Motorbetriebsstoffe. B ouch e t3%3) hat beobachtet, daBl vulkani-
sierter Kautschuk unter dem Einfluf} eines clektrostatischen Feldes
eine Kontraktion erfihrt in der Richtung der Kraftlinien. Mit der
Bestimmung der Dielektrizititskonstante des Kautschuks haben
sich Rubens und Jaeger3®) beschiftigt. Uber cinen Apparat
zur Messung der Plastizitit von Kautschuk und Kautschukmischun-
gen berichten Grundy und Schidrowit2z3%). Lewis und
Hoyer®®) haben auf der Frithjahrsversammlung der ,,American
Society of Mechanical Enginecrs® in New Orleans ein neues Viscosi-
meter vorgefithrt. Ferncr ist noch ein Apparat3®?) zur Bestimmung
des Schmelzpunktes des in der Kautschukindustric verwendeten
Paraffinwachses konstruiert worden. Weiter bleiben noch Unter-
suchungen zu erwihnen iiber den Feuchtigkeitsgehalt von Gewcben
fiir die Autoreifenfabrikation®®8), iiber die Bestimmung der Gas-
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durehlissigkeit?®?) von Ballonstoffen, uber die Priifung von Gummi-
schlduchen fiir Aeroplane???), iiber die Elastizitdat4?!) der hierzu ver-
wendeten Gewebe, iliber die Brauchbarkeit4°? von parallel und
diagonal dublierten Ballonstoffen, iiber wasserdichte Verbandstoffe
und iiber die Priifung wasscrundurchlissiger Gewebe4?%), [A. 122.]

«

Analyse des' Kieselfluornatriums.

Von Dr. PavL DrawE, Gorlitz
(Eingeg. 30./7. 1919.)

Die bisher gebriuchlichen Methoden zur Bestimmung von Kiesel-
fluornatrium in Handelsprodukten, von denen wohl die von mir
herrithrende Arbeitsweise!) am meisten angewendet wird, geben nur
dann zutreffende Resultate, wenn es sich um hochprozentige Ware
handelt, oder wenn die Beimengungen und Verunreinigungen neu-
tral reagieren, beispielsweise aus Kochsalz, Fluornatrium, Kiesel-
saure bestehen. Enthilt dagegen die Ware alkalisch reagierende
Stoffe, so zersetzen dicse beim Auflésen in heilem Wasser einen
Teil des Na,SiFy in Fluornatrium und Kieselsiurehydrat, letzteres
scheidet sich unléslich ab und gibt der Losung ein milchiges Aus-
schen. Filtriert man nun diese Losung und titriert das Filtrat nach
der fritheren Vorschrift mit !/,-n.Lauge und Phenolphthalein, so findet
man so viel weniger Na,SiF,, als durch den alkalisch wirkenden Stoff
zersetzt wurde. )

Gegenwirtig kommen Produkte im Handel vor, die aus Gemischen
von Kieselfluornatrium, Fluornatrium, Natriumsilicat und Kiesel-
siurehydrat bestehen. Bekanntlich wird das kieselsaure Natrium
beim Auflosen in Wasser hydrolysiert; in der Losung befindet sich
Atznatron, das in der eben beschriebenen Weise auf Kieselfluor-
natrium zersetzend einwirkt. Die nach der bisherigen Vorschrift
ausgefithrte Analyse ergibt demnach einen geringeren Gehalt an
Na,SiFg als in der Ware tatsdehlich vorhanden ist.

TUm den wirklichen Gehalt zu ermitteln, ist cine Uminderung
der analytischen Bestimmung des Kieselfluornatriums erforderlich.
Es muf} die Wirkung des Alkalis auf das Na,SiFg beim Auﬂosen ver-
hindert werden.

Durch besondere Versuche stellte ich fest, daB kalte verdiinnte
Salzsiiure ohne EinfluB auf Na,SiF, ist, und ferner daf} dieses Salz
den Indicator Dimethylaminoazobenzol (oder Methylorange) nicht
beeinfluft.

Diese Beobaehtungen benutzte ieh folgendormaﬁon, um das vor-
hin angedeutete Ziel zu erreichen.

Es wurden 0,6—1,0 g der feinpulverigen Handelsware abgewogen
und in ciner Porzellanschale mit einem UberschuB von 1/,-n.Salzsiure
vermischt. Der UberschuB8 wurde durch die Rotfirbung von Methyl-
orange angezcigt. Darauf wurde der Schaleninhalt mit Wasser ver-
diinnt und mit !/;-n.Lauge versetzt, bis die goldgelbe Farbung eintrat,
die der Farbstoff mit destilliertem Wasser gibt.

Diese neutralisierte Losung wurde mit Phenolphthalein versetzt,
erhitzt wund wie bei der fruheren Analysenmethode mit !/,-n.Lauge
titriert, bis Rotfirbung eintrat.

Fir die Berechnung dionte die Umrcchnungsgleichung

Na,SiFg + 4 KOH = 2 NaF + 4 KF + Si(OH),, nach der
4000 cem Normallauge 188,3 g Na,SiFg anzeigen.

Als Beispiel fithre ich folgende Bestimmung an, Abgewogen wur-
den 0,9657 g Substanz, diese wurde mit 10,0 cm !/,-n.Salzsdure ver-
rithrt, es wurden 7,0 ecru der Sdure mit !/,-n.Lauge zuriicktitriert,
mithin hatte die Substanz zur Neutralisation 3,0 ccm !/,-n.Salzsiure
verbraucht. Das in der Substanz enthaltene Na,SiF; brauchte zur
Titration 67,3 cem !/,-n.Lauge; sie enthielt demnach 81,29, Na,SiF,.

[Art. 124.]
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