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100 MHz. Auf eine Ringscheibe aus Kovar, die mit
einer 30 y starken Goldschicht Giberzogen worden war,
wurde auf beide Seiten stumpf ein Glasrohr geschmol-
zen. In Lingsrichtung des Glasrohres wurden an beiden
Enden versilberte Messingbolzen eingefiihrt, die — vom
Kovarring durch Calit-Scheiben isoliert — in der Mitte
zusammengeschraubt wurden. Durch diese Leitung
wurden HF-Strome bis zu 90 A gesandt, die in dem
vergoldeten Kovarring Strome der gleichen GroBe
induzierten. Durch diese Anordnung wurde erreicht,
daB in dem vergoldeten Kovarring ein starker HF-
Strom floB, ohne die in ihm entstandene Wirme durch
metallische Kontaktgabe abzuleiten. Wihrend die un-
vergoldeten Anglasungen bei 30, 35 und 36,5 A sprangen

und dabei Temperaturerhohungen von 205—280° auf-
wiesen, konnten die vergoldeten Kovaranglasungen
unter denselben Bedingungen mit 90 A belastet werden,
ohne zu Bruch zu gehen. Sie zeigten dabei nur Tem-
peraturerhdhungen von etwa 60—100° C. Die Unter-
schiede innerhalb der vergoldeten Gruppe erkliren sich
durch schwankende Dicken der Goldschicht.

Welches Verfahren zur Veredelung der Kovar-
schichten sich auf die Dauer durchsetzen wird, steht
noch nicht fest, doch 148t sich schon heute iibersehen,
daB den Kovaranglasungen durch Veredelung der
Oberfliche auch bei starker Strombelastung das Gebiet
hochster Frequenzen nicht verschlossen bleiben wird.

(22491)
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Aufgabestellung
Reproduzierbarkeit und Genauigkeit — Ergebnis.

1. Einfithrung und Aufgabestellung.

Die quantitative chemische Bestimmung der Alka-
lien in silikatischen Stoffen erfordert immer noch einen
langwierigen Arbeitsaufwand. Es wurde und wird daher
vielfach versucht, mit Hilfe physikalisch-chemischer Me-
thoden einfachere und schnellere Analysenverfahren zu
erreichen, z. B. unter Anwendung des Spektrographen
[1, 2] oder des Flammenphotometers!). Doch geht dabei
die Schnelligkeit meist auf Kosten der Genauigkeit. Es
liegt somit die Aufgabe nahe, fur die Bestimmung der
Alkalien in silikatischen Stoffen mittels des Flammen-
photometers ein Verfahren zu entwickeln, das der che-
mischen Analysengenauigkeit moglichst nahe kommt,
aber einen geringeren Arbeitsaufwand erfordert und
eine allgemeine Anwendbarkeit besitzt. Es sei vorweg-
genommen, daf3 diese Aufgabe nur durch eine Kombi-
nation von chemischen und physikalischen Methoden
sowie durch einen Ausgleich zwischen Genauigkeit und
Schnelligkeit gelost werden konnte.

Es wurde zunichst nur die Na-Bestimmung be-
handelt und das Verfahren am Tafelglas ausgearbeitet,
von dem eine geniigende Anzahl von genauen che-
mischen Analysen zur Uberpriifung der flammenphoto-
metrischen Analysenergebnisse zur Verfiigung stand.

2. Apparatur.

Die folgenden Untersuchungen sind mit dem Flam-
menphotometer?) der Fa. C. Zeiss, Jena, ausgefihrt

1)7Ausfiihrlichc Literaturangaben befinden sich in den
Veroffentlichungen [3—5] und in den Referaten der Glas-
techn. Ber. 26 (1953) S. 41—43.

— Apparatur — Analysenprinzip — Atbeitsvorschrift — Eichkurve — Analysenbeispicle —

worden, dessen Zusatzgerite z. T. erheblich verindert
wurden, woriiber in einer demnichst in dieser Zeit-
schrift erscheinenden Arbeit [6] berichtet wird. Es kann
daher an dieser Stelle von einer Beschreibung der Ap-
paratur abgesehen werden, zumal das Gerit so, wie es
von Zeiss geliefert wird, verwandt werden kann, wenn
man sich an die in der dazu gehorigen Druckschrift
angegebenen Vorschriften hilt und auBerdem die fol-
genden, zur Genauigkeitssteigerung notwendigen Ver-
besserungen anbringt: Nachtrigliche Kriimmung der
Photometerskala nach dem Kreisbogen mit dem
Radius r = 300 cm und ein zusitzliches, geneigtes Fein-
manometer mit der Steigung 1:10 zur genauen Kon-
trolle des Acetylendrucks. AuBerdem ist die Anwen-
dung eines Na-Interferenzfilters an Stelle des mitge-
lieferten Farbfilters zu empfehlen.

Die in dieser Arbeit angegebenen Lichtintensititen
sind nicht mit der mitgelieferten Selen-Zelle, sondern
mit einem Sekundirelektronen-Vervielfacher der Fa.
Maurer, Neuffen, unter- Anwendung eines Spannungs-
Stabilisierungsgerites der Fa. RSV, Miesbach, und einer
Kompensationsschaltung fiir den Dunkelstrom und
Leerausschlag gemessen worden. Doch wird das Prinzip
des Analysenverfahrens durch diese MeBvorrichtung
nicht betroffen.

3. Analysenprinzip.

Das hier entwickelte Analysenverfahren beruht auf
der Anwendung einer Bezugslésung von bekannter

2) Der Apparat wurde von der Deutschen Forschungs-

gemeinschaft, Bad Godesberg, zur Verfigung gestellt, woftir
auch an dieser Stelle gedankt sei.
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und stets derselben Na-Konzentration. Der Na-Intensi-
titswert der Probelosung (Ip) wird als Mittelwert aus
mehreren Einzelmessungen (Direktmessungen) be-
stimmt; sofort anschlieBend wird in gleicher Weise der
Na-Intensititswert der Bezugslosung (Ib) festgestellt.
Mit dem Logarithmus des Verhiltnisses dieser beiden

Ip
Ib
demselben Verfahren gewonnene Eichkurve -einge-
gangen.

Die Eichkurve hat als Ordinate Logarithmus der Na-

Konzentration (log ¢) und als Abszisse Logarithmus des
Verhiltnisses der Na-Intensitit der Eichlosung (Ie) zu der

Na-Intensititswerte, also mit log , wird in die nach

Na-Intensitit der Bezugslésung (Ib), also —E— (Bild 1).

Die Bezugslosung wird deswegen herangezogen,
weil es, wie festgestellt wurde, praktisch nicht moglich
ist, beim Zeiss’schen Flammenphotometer die Arbeits-
bedingungen auf lingere Zeitdauer hin so gleich-
bleibend einzuhalten,
wie es fiir genauere
Messungen noétig ist.
Man wird daher mit
einfachen Direktmes-
sungen der Na-Inten-
sititen, auch wenn
keine anderen storen-
den Begleitelemente
vorliegen, keine sehr

genauen  Analysen-

werteerzielenkénnen, ——4 | —
esseidenn, man gabelt 467  49-7 12" ar

die Lésung unbekann-  Bild 1. Eichkurve fiir Natrium im

ter Konzentration je-
desmal zwischen zwei
nahe  benachbarten
Eichlosungen ein, wie
es A. ZwerscH [7]
vorgeschlagen  hat.
Das aber wiirde einen
betrichtlich groBeren Arbeitsaufwand erfordern als die
Anwendung einer Bezugslosung.

In der Tabelle 1 sind als typisches, den Versuchen
entnommenes Beispiel die MeBwerte der Na-Intensi-
titen zweier verschieden zusammengesetzter Losungen
(Mittelwerte einer MeBreihe aus je 10 Einzelablesungen)
angefiihrt sowie die Verhiltniszahlen ihrer Intensitits-
werte und auBerdem die aus den Verhiltniszahlen er-
rechnete Reproduzierbarkeit.

Bereich von 0,01 bis 0,049, Na.
(Bezugslosung 0,021 9, Na)
cp = Konzentration der Bezugs-
losung
I, = Intensitit der Eichlosung
Ip = Intensitit der Probelsung
Ip = Intensitit der Bezugslosung

Die Messung der einzelnen Wertepaare erfolgte im
Abstand von etwa 5 bis 20 Minuten, um die zeitlichen
Verinderungen der Arbeitsbedingungen mit einzube-
ziehen. (In der Zwischenzeit wurden mit der Apparatur
andere Losungen zerstiubt.) Wihrend der gesamten
Arbeitsdauer von etwa 2 Std. verinderte sich der
Acetylendruck um rund 3 mm H,O und der Luftdruck
um rund 0,01 atii. Ferner wurde die Blendentffnung
vor dem Interferenzfilter einmal verstellt.

Die Vorteile der Relativmessung unter An-
wendung einer Na-Bezugslosung sind leicht einzusehen.
Zwar verdoppelt sich die Anzahl der notwendigen MeB-
reihen, und der mittlere Fehler des Intensitits-Verhilt-
niswertes von Probe- und Bezugslosung ist rein rech-

Tabelle 1.
Reproduzierbarkeit des Verhiltniswertes:
11, = Na-Intensitit von Losung 1; Il, = Na-Intensitit von
Losung 2. Mittelwerte aus je 10 Einzelablesungen.

. 11

Uhrzeit 11, Tl, Il:
16,15 517,0 387,2 1,336
16,22 524.5 390,0 1,343
16,36 522,6 387,6 1,348
16,47 517,0 386,4 1,338
16,52 517,8 386,6 1,340

Blende verstellt
17,01 470,2 350,0 1,344
17,20 461,7 3445 1,340
17,26 466,7 346,4 1,347
17,38 462,3 3441 1,343
17,44 463,2 345,9 1,337
1755 462,2 3431 1,347
Mittel: 1,342 + 0,00136

mittl. relativer Fehler der Einzelmessung
0,00316, d. h. 4- 0,319, vom Wert

nerisch um /2 groBer als der mittlere Fehler der ein-
zelnen MeBreihe. Doch ist die Reproduzierbarkeit
der Verhiltniswerte (+ 0,3 bis 0,4%,) bei dem neuen Ver-
fahren erheblich besser als die der einfachen MeBreihen,
bei denen unter den vorhandenen Arbeitsbedingungen
die Reproduzierbarkeit zwischen + 1 und 39, liegt. Im
Gegensatz zu dem ,,Direktverfahren® wird man nun
von den zeitlichen Verinderungen (Selenzellenermii-
dung, Druckschwankungen, Verinderungen im Zer-
stiuber) weitgehend und vor allem von der Blenden-
stellung?) vollig unabhingig. Es muf} also nicht wie
bei der ,,Direktmessung® mit groBem Apparateauf-
wand und peinlicher Sorgfalt auf die Konstanthaltung
der Arbeitsbedingungen geachtet werden. Es gelang
auch mit der verbesserten Apparatur nicht, eine ebenso
gute Reproduzierbarkeit der einzelnen MeBreihen zu
erreichen wie bei Anwendung der Verhiltniswerte.
Uberdies bietet das stindige Einschalten der Bezugs-
losung eine stete Kontrolle der Arbeitsbedingungen
(wichtig z. B. bei verunreinigter Diise).

Die Konzentration der Bezugslosung liegt zweck-
mifig etwa in der Mitte des Konzentrationsintervalles
der Eich- bzw. Probelésungen. Fiir eine sehr genaue
Na-Bestimmung kommt nur der Bereich von 0,01 bis
0,079, Na in Frage, weil hier der mittlere Fehler der
Einzelmessung am kleinsten ist und die Eichkurve bei
doppellogarithmischer Auftragung hinreichend linear
verlduft. Trotz dieser Einschrinkung gelingt es nicht,
die Steilheit der Eichkurve von Arbeitstag zu Arbeits-
tag mit der notwendigen Genauigkeit zu reproduzieren,
wofir noch keine Erklirung gegeben werden kann. Es
ist daher notwendig, an jedem neuen Arbeitstag die
Steilheit der Kurve zunichst festzulegen. Ubrigens zei-
gen auch die nach dem ,,Direktverfahren® gewonnenen
Eichkurven eine entsprechende Steilheitsschwankung.

3) Bei dem ,,Direktverfahren muf3 die Blendenstellung
mit Hilfe einer Standardlosung auf einen fiir die jeweilige
Eichkurve festgelegten Ausgangs-Intensititswert einregu-
liert und dann wegen der zeitlichen Verinderungen der
Arbeitsbedingungen wihrend der Messungen immer wieder
nachgestellt werden. Aus diesem zwangsliufigen Zwischen-
schalten einer Standardlésung ergab sich die Anregung zu
dem beschriebenen Relativverfahren, bei dem sich u. a.
auch die etwas langwierige Ermittlung des Ausgangswertes
eriibrigt.
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Die Anderung in der Steilheit der Eichkurve duBert
sich in einer Drehung um den Punkt, der dem Logarith-
mus der Konzentration der Bezugslosung entspricht.

; : Ib :
Dieser liegt wegen log T 0 zwangsliufig im 0-Punkt

der Abszisse (Bild 1). Um die Steilheit festzulegen, muf3
also nur noch ein einziger Eichpunkt der Kurve, die im
angegebenen Konzentrationsbereich eine Gerade ist,
bestimmt werden.

Bei Probelosungen, deren Na-Konzentrationen nur
wenig (+ 0,019 Na) von der der Bezugslosung ab-
weichen, kann man auf die erneute Bestimmung der
Steilheit verzichten, da der durch die Abweichung der
Eichkurve hervorgerufene Fehler zu vernachlissigen ist,
dies gilt z. B. bei Serienanalysen von 4hnlich zusammen-
gesetzten Substanzen. Desgleichen ertibrigt sich eine
Steilheitsbestimmung, wenn die Analysengenauigkeit
nur + 1,59%, des jeweiligen Gehaltswertes betragen soll.

4. Arbeitsvorschrift.

Der im Folgenden beschriebene Arbeitsgang fiir die
Na-Bestimmung einer Tafelglasprobe 143t sich bei ent-
sprechenden Anderungen (AufschluB, Einwaage) auch
auf andersartige Stoffe tbertragen, wenn die zur Zer-
stiubung gelangende Probelésung nicht mehr Kalium
als K:Na = 2:1 enthilt. Fir hohere K-Gehalte ist eine
Na-Bestimmung neben K nach dieser einfachen Me-
thode mit einer Genauigkeit unter + 19, des jeweiligen
Gehalts nicht mehr méglich [8, 6].

Stirker als K stort Ca [8]. Wie in der Arbeit [6]
erlautert, lassen sich reproduzierbare Ca-Korrektur-
werte, die eine hinreichende Analysengenauigkeit
garantieren wirden, nur umstindlich ermitteln. Bei den
meisten flammenphotometrischen Verfahren wird der
durch die Anwesenheit von Ca hervorgerufene Fehler
durch entsprechende Ca-Zusitze bei den Eichlosungen
umgangen. Dadurch legt man sich jedoch auf Ana-
lysensubstanzen von sehr dhnlicher Zusammensetzung
fest, deren Ca-Gehalte man angenihert kennt. Es wird
deswegen hier der universellere, wenn auch fiir Serien-
analysen umstindlichere Weg gewihlt und das Ca vor-
her aus der Analysenlésung abgetrennt.

Der Aufschluf3 der Glasprobe wird mit HCIO,+HF
vorgenommen. Da simtliche Perchlorate loslich sind,
besteht nicht die Gefahr wie beim H,SO,-HF-Verfahren,
daB Na durch etwa vorhandenes BaSO, und PbSO,
zurlickgehalten wird.

4,1. Herstellung der Probeldsungen.

Etwa 200 mg in einer Korundreibschale feinst zer-
riebene Tafelglasprobe werden in einer Platinschale mit
3 cem HCIO, (65%ig) und 8 ccem HF versetzt, auf
einem Sandbad erhitzt und die tberschiissigen Siuren
abgeraucht. Man regelt die Sandbadtemperatur dabei
so, daB3 der Aufschluf3 nach etwa 30 Minuten vollendet
ist. Ist die Substanz fein genug gepulvert und am Boden
der Platinschale gut verteilt und ist ferner die Sandbad-
temperatur nicht zu hoch, so ist ein Verspritzen der
Analysensubstanz wihrend des Abdampfens ausge-
schlossen und der Aufschlul nach Vertreiben der
Sauren hinreichend vollstindig.

Der Riickstand wird mit 20 ccm H,O in der Platin-
schale aufgenommen und zur Ca-Abtrennung bei Siede-
hitze mit 4 ccm HCI, 1:10 verdiinnt, und mit 2,5 ccm
einer 4%,igen Oxalsiure versetzt. Unter Umriithren gibt

man dann 4 ccm NH,, 1:10 verdiinnt, hinzu. Nach
30 Minuten Abkuhlen filtriert man den CaC,0O,-Nieder-
schlag durch ein Blaubandfilter in eine Porzellan-
kasserolle. Der Niederschlag wird mit H,O griindlich
ausgewachen?).

Der Inhalt der Porzellankasserolle wird auf dem
Sandbad bei gelinder Temperatur eingedampft und durch
allmihliche Steigerung der Temperatur die Haupt-
menge der Ammonsalze vertrieben. Durch Bestrahlen
mit einer Ultrarot-Heizlampe wihrend des Eindampfens
wird das Verspritzen von Substanzanteilen vermieden
und die Dauer des Eindampfens erheblich herabgesetzt.
Der Riickstand wird mit wenig Wasser aufgenommen,
unter sehr grindlichem Aufrithren bis zum Sieden
erhitzt und nach Abkiihlen (auf einer Stein- oder Metall-
platte) durch ein WeiBbandfilter (wegen der Hydro-
lyseprodukte der Al- und Fe-Salze) in einen 100-ccm-
MeBkolben filtriert (T = 20°). Es kann sofort zur Mes-
sung ibergegangen werden, vorausgesetzt, dall das
Photometer bereits ,,eingebrannt® ist.

Wenn man auf den AufschluBl eingearbeitet ist, so
ist der Zeitbedarf fiir die Vorbereitung der Probe-
losung 2—21/, Stunden. Man kann also bei einiger
Ubung nach etwa 3 Stunden das Analysenergebnis er-
halten, falls simtliche Losungen (s.u.) bereits vor-
bereitet sind. Bei Serienanalysen verringert sich der
Zeitaufwand fiir die Einzelanalyse entsprechend.

4,2. Flammenphotometrische Messung.

Die Eichkurve wird mit reinen Na-Losungen her-
gestellt. Die Wahl des Anions richtet sich nach der Art
des Aufschlusses. Bei den vorliegenden Untersu-
chungen ist mit NaClO,-Eichl6sungen gearbeitet wor-
den, die durch Abrauchen der entsprechenden Ein-
waage von NaCl mit HCIO, gewonnen werden.

Bei der Tafelglasanalyse gentigen wegen des gerad-
linigen Verlaufs der Eichkurve zwei Eichlésungen,
z. B. 0,016% Na und 0,026% Na. Die Bezugslésung
hat dann zweckmiBig etwa 0,0209, Na.

Von den einzelnen Eichlésungen stellt man sich
mindestens 1000 ccm her. Um sicher zu gehen, daB die
Konzentrationen der Losungen stimmen (Fehlerquellen:
Einwaage, Verspritzen beim Abrauchen) mufl man fiir
die Losungen Einzeleinwaagen vornehmen.

Die Bezugslosung wird zweckmiBig durch Ver-
diinnen einer aufstehenden hoher konzentrierten NaClO,-
Losung hergestellt.

Nach etwa 20 —30 Minuten ,,Einbrennen® der Ap-
paratur mit einer beliebigen Na-Losung (Ermiidungs-
erscheinungen, Einregulierung der Ventile usw. vergl.
Zeiss-Druckschrift) zerstdubt man etwas Bezugslésung
und reguliert mit der Irisblende den Skalenausschlag in
dem Bereich von 300 —400 mm (giinstigster MeBbe-
reich). Bei Verwendung einer Kompensationsschaltung
stellt man unter Zerstiubung von aqua dest. den Null-
punkt ein, um den Dunkelstrom des Sekundirelek-
tronen-Vervielfachers, die Eigenintensitit der Flamme
und den ,,Wasserausschlag® auszuschalten. Wird aber
mit der Selen-Zelle (normale Apparatur) gemessen, so
ermittelt man den ,Leerausschlag®, der dann von
simtlichen MeBwerten abzuziehen ist.

4) Soll der CaC,0O,-Niedetschlag zur Ca-Bestimmung
(Titrieren mit KMnO, mit Mikrobiirette) verwandt werden,
so muB3 mit einer 0,19%igen Ammonoxalatlésung ausge-
waschen werden.
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Vor dem MeBbeginn stellt man sich in Petrischalen
(Durchmesser etwa 8 cm) folgende Losungen bereit:
a) Bezugslosung, b) eine Eich-Losung zur Steilheits-
bestimmung und c) die Probelésungen. Nun wird die
Bezugslosung zerstiubt und nach etwa 30 Sekunden
Wartezeit eine MeBreihe aus 10 Einzelablesungen auf-
genommen. AnschlieBend wird sofort nach Abtrocknen
des Saugstutzens mit nichtfaserndem Zellstoff (Tempo-
Taschentuch) die Probe- bzw. Eichlosung zetstiubt und
nach einer abermaligen Wartezeit von 30 Sekunden die
MeBreihe aufgenommen. Die Mittelwerte beider MeR-
reihen bilden bei der Auswertung ein Wertepaar (Ib
und Ip bzw. Ib und le). Auf diese Weise wetrden in
rascher Folge simtliche Losungen mindestens je drei-
mal durchgemessen. Zur Aufnahme eines Wertepaares
bendtigt man etwa 2 Minuten. Ein Nachregulieren des
Druckes ist i.a. nicht notwendig, da Druckschwan-
kungen von + 3 mm H,O fiir Acetylen und + 0,01 atii
fiir Luft das Verhiltnis der Wertepaare nicht merklich
beeinflussen. Es ist nicht notwendig, zwischen den Mes-
sungen destilliertes Wasser zu zerstiuben, da nach Aus-
wechseln der Losungen nach etwa 30 Sekunden (Vor-
zerstduben) der in die Flamme gelangende Losungs-
nebel frei von der vorher zerstiubten Substanz ist.

Fiir die Auswertung wird von den einzelnen Werte-
paaren log Ip — log Ib bzw. log Ie — log Ib berechnet.
Mit dem Mittelwert der drei oder mehr aus der Eich-
losung gewonnenen Wertepaare legt man den zuge-
horigen Eichpunkt, also die Steilheit der Eichkurve,
fest. Mit dem Mittelwert der aus den Probelésungen
gewonnenen Wertepaare geht man in die Eichkurve
ein und erhilt damit die gesuchte Na-Konzentration.

5. Reproduzierbarkeit und Genauigkeit.

Zur Bestimmung der Genauigkeit des beschriebe-
nen Analysenverfahrens wurde zunichst die Reprodu-
zierbarkeit der Verhiltniswerte errechnet, die bei
+ 0,3-0,49, vom jeweiligen Wert (s.Tabelle 1) liegt.
Sodann wurde die Reproduzierbarkeit der flammen-
photometrischen Analysenergebnisse ermittelt und
schlieBlich die auf chemischem Wege gewonnenen
Na,O-Gehalte mehrerer Tafelglasproben mit den flam-
menphotometrisch erhaltenen Werten verglichen.

Beispiel: Von einer Glasprobe, welche die Deutsche
Tafelglas Aktiengesellschaft, Werk Witten (Ruhr), mit
Angabe des Na,O-Gehaltes (15,32%, und 15,379,
Mittelwert 15,34,9, Na,O) in dankenswerter Weise zur
Verfiigung gestellt hatte, wurden vier Aufschliisse aus-
gefithrt. Mit den vier anfallenden Losungen wurden
(nach der chemischen Ca-Abtrennung) je zweimal, d. h.
an zwei verschiedenen Atrbeitstagen, die Na,O-Gehalte

aus je drei MeBreihen-Verhiltnissen flammenphotome-
trisch bestimmt (Tabelle 2). AnschlieBend werden die
aus der Streuung errechneten Fehler angegeben und
diskutiert.

Tabelle 2.
Reproduzierbarkeit det Analysenergebnisse:
Einwaage Na,O-Gehalt (Gew.-9%,)

g flammenphotomettrisch
0,1818 15,41
15,35
0,1631 15,42
15,40
0,1946 15,54
15,47
0,1108 15,34
15,42

Mittel: 15,4187 + 0,0229, Na,O

Mittlerer Fehler des Einzelergebnisses
/ > A2
Bm=g (n—l)
= + 0,064%, Na,O
Mittlerer relativer Fehler des Einzelergebnisses in

— |- 0,064

100 ./ XA
Prozenten = + =8 (nZL—AT)
= + 0,429%, vom jeweiligen Gehaltswert.

Grolite Abweichung vom Mittelwert - 0,129,
Na,O = + 0,7789, vom Gehaltswert und
— 0,089, Na,O = — 0,529, vom Gehaltswert
Abweichung vom chemischen Mittelwert (15,34;9%,
Na,0) =—0,07%, Na,O = — 0,459, vom Gehaltswert.
Nach den bisher gemachten Erfahrungen dirfte die
Analysengenauigkeit um + 0,5%, vom jeweiligen Ge-
haltswert liegen. Die ,,absolute’ Genauigkeit ist sowohl
bei dem chemischen als auch bei dem flammenphoto-
metrischen Verfahren schwer festzustellen, da die Werte
beider Methoden nicht als ,,absolut® gelten konnen.

Ergebnis.

Die entwickelte Arbeitsvorschrift zur Bestimmung
des Na im Tafelglas mittels eines von den Verfassern
verbesserten Flammenphotometers der Fa. C. Zeiss,
Jena, beruht auf der Anwendung einer Bezugslésung
von bekanntem Na-Gehalt (Relativverfahren). Das
vorhandene Ca wird nach dem Aufschlufl der Probe
auf chemischem Wege abgetrennt. Die Genauigkeit des
Verfahrens, das bei entsprechender Beriicksichtigung
der K-Gehalte auch auf andere Substanzen iibertragbar
ist, liegt bei + 0,59, des jeweiligen Na,O-Gehalts-
wertes. (22.533)
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