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Die chemische Analyse
eines Natron-Borsidure-Tonerde-Silikatglases
mit hohem Gehalt an Kieselsdure und Borsiure,
bezeichnet als Standardglas Nr.2 1),

Nach einem Bericht des analytisch-chemischen Ausschusses
der Society of Glass Technology.

Zusammengestellt von KArL REmv, Mainz.

Nach Veroffentlichung des ersten Berichtes gleichen
Titels?) wurde dieser jetzt von der British Standards Institu-
tion TC—GLC/3 neu gefallt und vor allem eine neue Methode
zur Bestimmung der Borsiure auf Grund von Gemeinschafts-
analysen gegeben. — Die gefundenen Mittelwerte in 9, der
Glaszusammensetzung und deren mittlere Fehler sind:
SiO, 80,08 (+ 0,10), ALO, 2,49 (+ 0,16), Fe,O4 0,075
(+ 0,004), TiO, 0,035 (+ 0,005), CaO 0,20 (+ 0,05),
Na,O 3,85 (+ 0,05), K,O 0,23 (+ 0,04), B,O, 12,86
(+ 0,06), Glithverl. bei 550—600° C 0,14 (+ 0,06).

Hetstellung der Proben: Vot Gebrauch im Achatmorser
mehlfein zerrieben, 1 Std. bei 110° C getrocknet, in Wigeglas
verschlossen im Exsikkator aufbewahrt. — Angabe der
Reinheit, Herstellung und Konzentration der Reagenzien,
sowie der Standardldsungen.

Si0,.

0,5 g Substanz in 75 ml Platinschale mit 0,5 + 0,5 ¢
Na,CO, aufgeschlossen, mit HCl und Methanol auf Dampf-
bad zur Trockne, nach Aufnahme mit konz. HCl und H,O
durch grobes Filter filtriert und mit HCl und Wasser ge-
waschen bis Cl-frei. Filtrat nochmals mit HCl und Methanol
zur Trockne ecingedampft, dann Riickstand 15 min. auf
110° C erhitzt. Aufnehmen mit konz. HCl und HyO und Cl-frei
waschen. Beide Filter erst vorsichtig verascht, dann 1/, Std.
bei 1200° C gegliiht bis zur Gewichtskonstanz. Mit HF und
H,S0O, abgeraucht, zur Gewichtskonstanz geglitht und SiO,-
Gehalt ermittelt.

ALO,.

Riickstand von SiO, mit 0,2 g Na,CO, aufgeschlossen,
mit H,O und HCl gelést und zum Hauptfiltrat der SiO,-
Abscheidung gegeben. Nach Abstumpfen der Siure Ab-
scheidung des Pt und sonst. Metalle der Schwefelwasser-
stoffgruppe mit H,S. Im Filtrat H,S verkocht, mit 0,5 ml
HNO, oxydiert und Sesquioxyde mit Ammoniak gegen
Methylrot gefillt. Die mit ammonnitrathaltigem Wasser
gewaschenen Sesquioxyde werden nochmals umgefillt und
mit der geringen Menge, die nach Einengen des Filtrats auf
100 ml sich noch abscheidet und ebenfalls umgefillt wird,
vereinigt und 30 min. bei 1200° C zur Konstanz geglitht. Der
Al,O4-Gehalt ergibt sich nach Abzug der Fe,O4- und TiO,-
Gehalte.

Ist keine SiO,-Bestimmung erforderlich, kann auch
1,0 g Substanz mit HF-H,SO, aufgeschlossen werden. Nach
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HNO,-Zugabe wird zweimal zur Trockne abgeraucht, mit
HCI aufgenommen, H,S ecingeleitet und R,O, wie oben
abgeschieden und bestimmt.

CaO.

Die vereinigten Sesquioxydfiltrate werden angesiuert,
auf 150 ml eingeengt, mit 0,5 g Oxalsidure versetzt und mit
Ammoniak gegen Methylrot neutralisiert. Nach Stehen,
Filtration usw. wird der Niederschlag umgefillt und bei
1200° C bis zur Gewichtskonstanz gegliitht und als CaO gewo-
gen. Das Filtrat wird verwotfen.

Na,O.

0,1 g Glas wird mit HF-HCIO, aufgeschlossen, zur
Trockne abgeraucht, mit 1 ml verd. HCl aufgenommen und
Na mit vorgeschriebener Zinkuranylacetatlosung abgeschie-
den. Nach Filtration, Waschen mit Reagenz- und Waschlosung
sowie Alkohol und Ather wird, nach 30 min Aufbewahrung
im Waagengehiuse, gewogen.

K,O.

0,5 g Glas wetrden mit HF-HCIO,-HNOj; aufgeschlossen,
abgeraucht, mit verd. HCI aufgenommen und K mit vorge-
schricbenem Kobaltnitritreagenz gefillt. Nach Filtration und
Trocknen bei 110° C wird gewogen.

B,0,.

0,2 g Glas werden mit 1,2 g Na,COjy aufgeschlossen, mit
10 ml H,O aufgenommen, in einen Quarzglaskolben oder
in einen Kolben aus borfreiem Glas gegeben, mit HCI geldst,
2 g CaCO; zugegeben und 10 min. am RiickfluBkiihler ge-
kocht. Die Losung wird dutch einen Buchnertrichter abge-
saugt, der Riickstand nochmals ausgekocht, filtriert, dann
der Riickstand in HCI gel6st und nach CaCO,-Zugabe abet-
mals ausgekocht und filtriert. Das Gesamtfiltrat wird mit HCl
gegen Methylrot gerade angesduert, 10 min. am Riickflul3-
kiihler gekocht, worauf man unter Unterdruck erkalten 146t.
Nach Zugabe von Bromthymolblau wird mit CO,-freier
n/20 NaOH neutralisiert und dann die Borsiure nach Zusatz
von 5 g Mannit titriert (pyg = 7,0, Pufferlsg. zum Vergleich).

Gliihverlust.

1,0 g pulv. Glas nach Trocknen bei 110° C 1 Std. bei 550° C
gegliiht.

Fe, 0, (Gesamt-Eisen).

0,2 ¢ Glas mit HF-H,SO,-HNO; abgeraucht, mit HCl
aufgenommen, mit Weinsiure, Thioglykolsiure und Am-
moniak versetzt und Extinktion in 4 cm Schicht bei 540 nm
bestimmt. Oder visuelle titrimetrisch-kolorimetrische Eisen-
bestimmung in Vergleichszylindern durch Zugabe ciner
Standardeisenlésung.

TiO,.

1 g Glas mit HF-H,SO,~-HNQOj, aufgeschlossen und nach
Aufnehmen mit HySO, und H,0,-Zusatz photometrische
Ti-Bestimmung bei 410—430 nm oder vergleichstitrime-
trisch-kolorimetrische Bestimmung durch Zugabe ciner

Titan-Standardlosung in Vergleichszylindern bis zur Fatb-
gleichheit. (28897)
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