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Prifung von Glas m
Zerkleinerung und Trocknung von Proben —
fur chemische Analysen 52331
ICS 81.040.10 Ersatz fiir Ausgabe 1988-04

Deskriptoren: Glas, Priifung, chemische Analyse, Zerkleinerung, Trocknung

Testing of glass — Crushing and drying of samples for chemical analysis
Essai des verres — Broyage et séchage des échantillons pour 'analyse chimique

Vorwort

Diese Norm wurde vom ArbeitsausschuB NMP 351 “Analyse von Glas und Glasrohstoffen” im Normenausschuf8
Materialprifung (NMP) erstelit. Die entsprechenden Vorarbeiten sind vom UnterausschuB “Glasanalyse” des Fach-
ausschusses I “Physik und Chemie des Glases und der Glasrohstoffe” der Deutschen Glastechnischen Geselischaft
(DGG) geleistet worden. Bei der Erstellung der Norm wurde DIN 51062 berticksichtigt.

Anderungen
Gegenlber der Ausgabe April 1988 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Trocknungstemperatur der Analysenprobe von (110 £ 5)°C auf (115 + 5)°C erhéht
b) Prazisierende Angaben zur Probenvorbereitung fiir die Spurenelement-Bestimmung aufgenommen.

Frithere Ausgaben
DIN 52331: 1970-06, 1977-11, 1988-04

1 Anwendungsbereich 3 Zerkleinerung
Die Norm trifft Festlegungen fir das Zerkleinern und 3.1 Priifsiebe
Trocknen von Proben fiir chemische Analysen von Glas.  7,m Apsieben der in 3.2 und 3.3 angegebenen Kornklassen

sind Prufsiebe mit einer lichten Maschenweite von 10 mm,
1 mm und 0,1 mm nach DIN ISO 3310-1 zu verwenden.

2 Normative Verweisungen 32 Vorzerkleinerung

Diese Norm enthélt durch datierte oder undatierte Ver- Die zur Analyse vorliegende Laboratoriumsprobe wird
weisungen ngtlegungep aus a’.‘defe“ Pub!|kat|9_r1en. von Hand so vorzerkleinert, daB anschlieBend die Fein-
Diese nprmatwe_n Verwelsu_ngen ?'nd. an den jeweiligen zerkleinerung nach 3.3 auf Analysenfeinheit vorgenom-
Stellen im Text zitiert, und die Publikationen sind nachste- men werden kann

hend aufgefiihrt. Bei datierten Verweisungen gehdren ANMERKU‘NG' Soll die Fei Klei hi
spétere Anderungen oder Uberarbeitungen dieser Publi- - S0ll die Feinzerkieinerung maschi-
kationen nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung nell durchgefiihrt werden, genugt es, auf eine
oder Uberarbeitung eingearbeitet sind. Bei undatierten \}fg:gjizfﬁziwétrroﬁ'ﬁéog%" I;/gi:zl(:ﬁlr:asi;e;ir:g Tomn

Verweisungen gilt die letzte Ausgabe der in Bezug Hand vorgenommen werden, so ist ein Vorzerklei-

genommenen Publikation. . - 0
DIN ISO 3310-1 nern auf eine Kornklasse mit KorngréBen von
héchstens 2 mm erforderlich.

Analysensiebe — Anforderungen und Prifung — Ana-
Iyser¥siebe mit Metallgewebe'g g Bei der Vorzerkleinerung ist darauf zu achten, daB Geréte
identisch mit ISO 3310-1 :19950 und Hilfsmittel verwendet werden, die mdglichst keine

DIN 51062 Verunreinigungen in die Probe gelangen lassen.

Priifung keramischer Roh- und Werkstoffe — Herstel- Soweit im Falle spezieller Glassorten bei der Vorzerkleine-
lung und Trocknung von Proben fiir chemische Ana- rung Besonderheiten zu beachten sind, wird darauf bei den
jeweiligen Normen fiir die chemische Analyse hingewiesen.
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3.3 Feinzerkleinerung

Die vorzerkleinerte Probe wird entweder von Hand in
einer Reibschale oder maschinell in einer Muahle feinzer-
kleinert, bis eine ausreichende Menge als Analysenprobe
(20 bis 50 g) mit einer KorngréBe von hichstens 0,1 mm
vorhanden ist. Die Anteile mit einer KorngréBe lber
0,1 mm werden verworfen. Die erhaltene Analysenprobe
ist in einem trockenen Wégeglas aufzubewahren.
Zum Zerkleinern von Silicatgldsern sollen Reibschale,
Pistill und Muhle aus Achat, eisenfreiem Hartmetall,
Zirconoxid, Woframcarbid oder Korund verwendet wer-
den.
Soweit bei speziellen Glassorten Besonderheiten bezlig-
lich der Werkstoffe fiir die Gerate und Hilfsmittel zur Fein-
zerkleinerung beachtet werden miissen, wird darauf in
den jeweiligen Normen fiir die chemische Analyse beson-
ders hingewiesen.
ANMERKUNG 1: Das Zerkleinern in Reibschalen
und Midhien fiihrt zur Kontaminierung der Analy-
senprobe, z.B. tritt bei Mihlen aus eisenfreiem
Hartmetall eine leichte Graufarbung auf, die
jedoch auf das Analysenergebnis keinen Einflu
hat, solange keine Spurenelemente bestimmt
werden.
ANMERKUNG 2: Fir die Spurenelement-Bestim-
mung muB eine spezielle Probenvorbereitung

durchgefiihrt werden. Dazu wird z.B. der zu zer-
kleinernde Glasbrocken in einen Kieselglastiegel
gelegt, im Ofen auf 700 bis 800°C erhitzt und dort
2 bis 3 min belassen. Danach wird der Glasbrok-
ken in einen Kunststoffbecher mit hochreinem
Wasser fallen gelassen, wobei die Glasprobe
zerspringt. Das Wasser wird abgegossen und der
GlasgrieB kann durch kurze S&ureeinwirkung
weiter greinigt oder mit hochreinem Methanol
gewaschen und getrocknet werden.

4 Trocknung der Analysenprobe

Damit der Feuchtigkeitsgehalt die mit der Analysenprobe
auszufiihrenden Bestimmungen nicht beeinfluBt, wird die
nach 3.3 erhaltene Analysenprobe bei (115 £ 5)°C bis zur
Massenkonstanz getrocknet, im Exsikkator lber geeig-
nete Trocknungsmittel, z. B. Phosphorpentoxid oder Silica-
gel, auf Raumtemperatur abgekihit und dort bis zur
Durchfiihrung der Analyse aufbewahrt. Massenkonstanz
gilt als erreicht, wenn die Massendifferenz zweier Trock-
nungs- und Wageoperationen im Abstand von einer
Stunde nicht gréBer als 0,2 mg ist.

Aus dieser Probe werden maglichst sofort nach beende-
ter Trocknung die fiir die einzelnen Bestimmungen erfor-
derlichen Einwaagen entnommen.
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