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KURZE MITTEILUNGEN

Bis am 20. des Monats bei der Redaktion eingehende kurze Mitteilungen werden in der Regel am 15. des folgenden Monats veriffentlicht

Verbesserte titrimetrische Bestimmung von Bor in Eisenmetallen*®

Schon ein sehr geringer Gehalt an Bor kann die Eigen-
schaften von Stihlen und Gufleisen erheblich verandern;
deshalb ist auch die Anwesenheit dieses Elementes in
Roheisen von Bedeutung. Bereits im Jahre 1921 hatte
R. WALTER? eine giinstige Wirkung sehr geringer Bor-
gehalte auf die Hartbarkeit von Stahl festgestellt. Aber
erst seit 1939 beschiftigte man sich griindlicher mit dem

* Eingegangen am 20.Juni 1957.
1 R. WALTER, U.S. Pat. Nr. 1159 388 (16.Dezember 1924).

giinstigen Einflu eines Borzusatzes zu Stihlen?. Durch
zahlreiche Arbeiten wurde in der Folge ermittelt, dal}
ein Borgehalt die Eigenschaften von Einsatz- und Ver-
giuitungsstahlen wesentlich verbessern kann. Die GréBen-
ordnung eines solchen Zusatzes geht daraus hervor, dafl
nach geltenden Normen ein Stahl dann in die Kategorie
der «borhaltigen Stihle» einzuordnen ist, wenn er einen

2 Zur Entwicklung des Borstihle vgl. A. KonnN, Rev. Métallurgie
56 (1949) 859.
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betrigt dabei + 0,0001%. Die Erfassungsgrenze lafit
sich dabei noch durch eine vergroflerte Einwaage er-
weitern. Man titriert dabei auf einen pH-Wert von 7,5,
wobei Abweichungen bis etwa 7,6 zulidssig sind, wenn
man nur vor und nach der Zugabe von Mannit den glei-
chen Wert erreicht.

Unter Beriicksichtigung fritherer Angaben! kommen
wir damit zu folgender Arbeitsvorschrift:

10 g Probegut (je nach Borgehalt mehr oder weniger) werden
in 60 cm® HC1 (2: 1) unter dem RiickfluBBkiihler vorsichtig ge-
lést. Nach dem Lésen oxydiert man unter fortwahrendem
Kiihlen mit 30 cm® Wasserstoffsuperoxyd 15prozentig. Das
H,0, darf nicht durch den Kiihler zugegeben werden und wird
anschlieend unter dem RiickfluBlkiihler verkocht.

Nach Zufiigen von 10 g Zinkchlorid wird der Kolben an die
Destillationsapparatur angeschlossen und das Wasser bis zum
Erreichen einer Siedetemperatur von 120°C abdestilliert. Das
Destillat wird in einer Lésung von 2 g NaOH in 10 cm® Wasser
aufgefangen, wobei die Vorlage wihrend des ganzen Versuches
mit Eis gekiihlt wird.

Nachdem die Siedetemperatur 120°C erreicht hat, wird der
Riickstand im Gefil von auflen her mit PreBluft auf 70°C
abgekiihlt. Dann werden 40 cm® Methanol zugegeben und wie-
der destilliert, bis die Temperatur auf 110°C gestiegen ist. Man
kiihlt wieder auf 70°C ab und wiederholt das Ganze noch zwei-
mal mit je 30 cm® Methanol.

Man priift das Destillat mit Lackmuspapier und gibt, falls
notig, Lauge bis zur alkalischen Reaktion zu. Nun wird auf
dem Wasserbad eingedampft. Dabei muf} ein Sieden peinlichst
vermieden werden, da Bor sich auch aus alkalischer Losung

14 Chemikerausschufl der Gesellschaft Deutscher Metallhiitten-
und Bergleute e. V., Analyse der Metalle, Bd. 1: Schiedsverfahren,
S. 106, Berlin 1942.
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mit Alkohol verfliichtigen kann. Ist aller Alkohol abgedunstet,
so wird zum Binden der Kohlensiure die Losung mit 20 cm?
heiBgesittigter Bariumhydroxyd-Lésung versetzt. Es wird nun
bis fast zur Trockene eingedampft und dann mit 30 cm? heilem,
kohlensiurefreiem Wasser verdiinnt. Man gibt nun ganz wenig
Natriumsuperoxyd zu und 148t noch einige Minuten auf dem
Wasserbad stehen. AnschlieBend wird durch ein Schwarzband-
filter unter Verwendung von Trichter und Becher aus Poly-
dthylen filtriert. Das Nachwaschen mufl mit kohlensiure-
freiem Wasser erfolgen.

Das Filtrat wird mit verdiinnter Salzsdure auf pH = 17,50
neutralisiert und in ein 100-ml-Becherglas gespiilt. Einige
Tropfen Naphtolphtalein erleichtern dabei das Einstellen, da
die Losung bei diesem pH-Wert eine braunlichgriine Fiarbung
annimmt. Der pH-Wert dieser Losung wird nun mit einem
entsprechenden Mefgerit gepriift; er soll 7,50 betragen. Man
fiigt dann 5 g sdurefreies Mannit zu und titriert mit 0,02-n
NaOH unter Verwendung einer Mikrobiirette auf pH = 7,50
zuriick. Die zu titrierende Lésung soll nicht mehr als 1 mg Bor
enthalten, im Minimum jedoch 0,02 mg. 1 cm?® 0,02-n NaOH
entspricht 0,216 mg Bor. .

Bei hochlegierten Stihlen muf3 nach dem Losen und Oxydieren
die gutgekiihlte Losung filtriert werden. Der Riickstand wird
mit dem Filter im Platintiegel mit NaKCO; aufgeschlossen.
Der Aufschlufl wird mit wenig Wasser in einer Platinschale aus-
gelaugt und unter gutem Kiihlen mit Salzsiure angesiuert,
filtriert und zu dem ersten Filtrat gegeben. Dann kann in
iiblicher Weise destilliert werden. Silikathaltiges Probegut wird
direkt im Platintiegel mit NaKCO, aufgeschlossen. Beim An-
sduern soll der Uberschul an konzentrierter Salzsiure 5 cm?
betragen.

Die alkalischen Losungen diirfen immer nur mit borfreiem
Glas oder mit Polyithylen in Berithrung kommen.
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