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DEUTSCHE NORMEN

Dezember 1980

der Wasserbesténdigkeit der Innenoberflache
von Behéltnissen aus Glas und Klasseneinteilung
Titrimetrische Bestimmung Teil 1

Priifung von Glas . —
Autoklavenverfahren zur Prifung DIN

52 339

1 Zweck und Anwendungsbereich

stimmung beschrieben.

Frithere Ausgaben:
DIN 52 329: 04.67

2 Mitgeltende Normen
DIN 12 111

Klassen

DIN 12 380
kolben, enghalsig

DIN 12 691 Laborgerdte aus Glas;

gemeine Bestimmungen

blretten

3 Begriff

4 Analytisches MaB

Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V., Berlin, gestattet.

sdure in ml.

diese Werte sind.

1) Uber die Fehlergrenzen siehe DIN 16 005

zeichnung des Verfahrens aufgenommen. Norm vollsténdig

Autoklaven verlangert. Klasseneinteilung geédndert. Be-
Uberarbeitet. Siehe auch Erlauterungen.

Gegeniber DIN 52 329, Ausgabe April 1967, Priifdauer im

Anderung bezember 1980:

Testing of glass; autoclave method for testing the hydrolytic resistance of the interior
surfaces of glass containers and classification; determination by titration

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Priifung der
chemischen Widerstandsfahigkeit der Innenoberflache
von Behaltnissen aus Glas gegen heiBes Wasser und zur
Einteilung der Behiltnisse in Behiltnisklassen. Es wird
das titrimetrische Bestimmungs-Verfahren angewendet.

In DIN 52 339 Teil 2 ist die flammenphotometrische Be-

Prifung von Glas; GrieBverfahren zur
Prifung der Wasserbestandigkeit von
Glas als Werkstoff bei 98 °C und Ein-
teilung der Glaser in hydrolytische

Laborgerate aus Glas; Erlenmeyer-

mit einer Marke, schnellablaufend,
Wartezeit 15 Sekunden, Klasse AS

DIN 12 700 Teil 1 Laborgerdte aus Glas; Biretten; All-

DIN 12 700 Teil 6 Laborgerate aus Glas; Biretten; Mikro-

Die Wasserbestandigkeit nach dieser Norm ist die che-
mische Widerstandsfahigkeit der Innenoberflache von
Behiltnissen aus Glas gegen Wasser von 121 °C.

Als MaB fiir die Wasserbesténdigkeit dient in dieser Norm
die Menge der Basen, die aus Glas-Behéltnissen gleicher
Herstellbedingungen unter den Bedingungen dieser Norm
bei 121°C nach einer Stunde in der Lésung gefunden
werden. Die Menge dieser Basen wird bestimmt durch
die zu ihrer Titration notwendige Menge 0,01 mol/l Salz-

Die Wasserbestandigkeit:-ist um so groBer, je kleiner

Ersatz fur DIN 52 329

Essai du verre; méthode a l'autoclave pour la détermination de la résistance hydrolytique
de la surface intérieure des récipients en verre et classification; méthode titrimétrique

Uber den Zusammenhang mit dem Européischeh Arzneibuch (Ph. Eur.) und mitinternationalen Normen siehe Erlauterungen.

5 Bezeichnung des Verfahrens

Priifung DIN 52 339 - T 01 - 80
Benennung ]
DIN-Hauptnummer
Teil-Nummer
zwei letzte Ziffern des Ausgabejahres

6 Geréte und Priifmittel

— Autoklav fiir einen Druck von 2,5 bar (Uberdruck von
1,5 bar), der gestattet, die im Abschnitt 9.2 enthaltenen
Prifbedingungen einzuhaiten. Er enthéalt im wesent-
lichen:

— Heizeinrichtung

— Sicherheitsventil

~ EntHliftungsventil

- Fein-DruckmeBgerat 0O bis 2,5 bar Klasse 11), das
moglichst als Kontakt-DruckmeBgerédt zum Regeln
der Heizung iiber eine geeignete Schaltvorrichtung
eingerichtet ist

~ Gestell zum Einsetzen der Proben oberhalb des
Wasserspiegels

Esist empfehlenswert, den Autoklaven mit einer Tempe-
raturmeBeinrichtung auszustatten.

Autoklav und Hilfsgerate sollen vor Benutzung griindlich
gesaubert werden.

- Kolben DIN 12 380 - EE 100 und
Kolben DIN 12 380 - EE 250

- Pipetten VPAS nach DIN 12 691 mit 25, 50 und 100 ml
Nennvolumen

—- Mikroburette nach DIN 12 700 Teil 6 mit einem Nenn-
volumen von 2 ml und einem Skalenwert von 0,01 ml
fur Titrationen mit einem Saureverbrauch von hoéch-
stens 2 ml. Fir alle anderen Titrationen Biiretten nach
DIN 12 700 der Klasse AS mit einem Nennvolumen von
25 mt und einem Skalenwert von 0,05 mi.

7 Chemikalien

Einfach destilliertes oder vollentsalztes Wasser zu Wasch-
zwecken

Doppelt destilliertes oder vollentsalztes Wasser. Das Was-
ser wird in Behaltnissen aus Glas der hydrolytischen Klas-
se 1 nach DIN 12111 oder aus Quarzglas (Kieselglas) durch

Fortsetzung Seite 2 bis 4
Erlauterungen Seite 5 bis 7

NormenausschuB Materialpriifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
NormenausschuB Laborgerate und Laboreinrichtungen (FNLa) im DIN
NormenausschuB Medizin (NAMed) im DIN
ArbeitsausschuB Glas im DIN
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Seite 2 DIN 52 339 Teil 1

Auskochen wahrend 15 Minuten weitestgehend von
Kohlendioxid (CO,) befreit. Beim Erkalten ist das Wasser
z. B. durch Uberstiilpen eines ausgedampften Bechers der
hydrolytischen Klasse 1 nach DIN 12 111 gegen Um-
gebungsiuft zu schiitzen. Nach Zusatz von zwei Tropfen
(etwa 0,1 ml) Methylrot-Natrium-Losung zu 25 ml Wasser
soll es eine orange-rote (nicht violett-rote oder gelbe)
Farbung (entsprechend einem pH-Wert von 5,5 & 0,1) an-
nehmen. Anderes als orange-rot gefarbtes Wasser ist zu
verwerfen. Das Wasser soll sich bei Prifung unmittelbar
vor Gebrauch als frei von Schwermetail-Spuren erweisen
(insbesondere frei von Kupfer, Zink, Aluminium und Zinn;
Prifung z.B. mit Dithizon oder anderen organischen
Spezialreagenzien). Die Leitfihigkeit soll 1- 107* S/m bei
20 °C nicht liberschreiten. Dieses Wasser wird im folgen-
den ,Fullwasser” genannt.

Salzsaure, HCL, 0,01 mol/l und etwa 2 mol/l, zur Analyse

Methylrot-Natrium, C,5H4sN3NaO,. Es wird eine Losung
von 25 mg des Salzes in 100 ml Fillwasser hergestellt.

FluBsaure, HF, 400 g H,F, je Liter LOosung, zur Analyse

8 Proben
8.1 Probenart

Als Proben dienen ungebrauchte offene Ampullen, ge-
schlossene Ampullen, z. B. ,Aufbrennampullen®, Flaschen
oder sonstige Behaltnisse, die nach einem Zufallsverfahren
einem einheitlichen Bestand (Charge, Fertigungslos) ent-
nommen werden.

8.2 Probenanzahl

Die Probenanzahl und Priiflésungsmenge sind Tabelle 1
zu entnehmen.

Tabelle 1. Probenanzahl und Priiflosungsmenge

Nennvolumen *) Anzahl Prifidsungs-
der Behaltnisse | der Behaltnisse menge
ml ml

bis 2 20 . 25,0
iber 2bis 5 15 50,0
iber 5 bis 30 10 50,0
liber 30 4 100,0
*) Nennvolumen: das beim bestimmungsgemaBen

Gebrauch tatsdchlich eingefillte Volumen

8.3 Probenvorbereitung

Offene Behaltnisse werden mit einfach destilliertem Was-
ser zweimal grindlich ausgespiilt, 10 bis 20 Minuten lang
mit einfach destilliertem Wasser gefiillt stehengelassen
und unmittelbar vor der Fillung zum Erhitzen im Auto-
klaven mit dem Fillwasser nachgesplilt.

Geschlossene Ampullen werden nur gedffnet und nicht
gespuit.

9 Durchfiihrung
9.1 Fiillen der Behiiltnisse

Die Behéaltnisse werden mit der dem Fiillvolumen 2) ent-
sprechenden Menge des Filllwassers gefiillt. Ist dies bei
Ampullen im Sonderfall nicht moéglich, so ist ein das Zu-
schmeilzen erlaubendes Volumen abzufiillen. Dies ist im
Priifbericht besonders anzugeben.

Ampullen werden durch Abschmelzen an der dafiir vor-
gesehenen Stelle verschlossen, indem man den oberen
SpieBteil abzieht. Dadurch wird verhindert, daB Flammen-
gase in das Ampulleninnere gelangen. Die Flamme soll
gerade so heiB sein, daB das Zuschmelzen sicher-

" gestellt ist.

Flaschen und ahnliche Behéiltnisse werden mit einem
lose sitzenden VerschiuB aus inertem Werkstoff, z. B. ge-
reinigter Aluminiumfolie oder Ubergestilpten ausge-
dampften Bechern aus Borosilicatglas, versehen.

9.2 Autoklavenerhitzung

Die vorbereiteten und gefiillten Behaltnisse werden auf
dem vorgesehenen Gestell in den mit der notwendigen
Menge Wasser gefiiliten Autoklaven eingebracht. Nach
VerschlieBen des Deckels wird zunéachst bei offenem Ent-
luftungsventil erhitzt, bis ein lebhafter Dampfstrom ab-
blast. Dieses Erhitzen wird 10 Minuten lang fortgesetzt,
dann das Ventil geschlossen und die Temperatur mit 1°C
je Minute so gesteigert, daB nach 20 bis 22 Minuten ein
Druck von 2bar (Uberdruck von 1 bar) entsprechend
121 °C Innentemperatur erreicht wird. Dieser Zustand wird
(60 = 1) Minuten lang mit & 1°C aufrechterhalten. Nach
Ablauf dieser Priifdauer 18t man durch Regein der Warme-
zufuhr und durch Beliiften des Autoklaven die Temperatur
derart absinken, daB mit einer mittleren Abkiihlgeschwin-
digkeit von 0,5°C je Minute in 40 bis 45 Minuten Atmo-
spharendruck erreicht wird. Die Proben werden hei aus
dem Autoklaven genommen und innerhalb 30 Minuten
auf Raumtemperatur von 18 bis 28 °C abgekiihit.

9.3 Bestimmen des Titrationswertes

Die Auslauglosungen kleiner Behaltnisse, insbesondere
der Ampullen, werden zundchst so in Kolben entleert,
daB ein intensiver Kontakt der Umgebungsiuft verhindert
wird (Schutz vor Atemluft: CO,!). Es wird ein Volumen
vereinigt, das etwas groBer ist, als in Tabelle 1 unter
Priiflosungsmenge angegeben. Aus dieser vereinigten
Losung wird mit Hilfe einer Vollpipette die in Tabelle 1
angegebene Pruflosungsmenge zur Titration entnommen.

Bei groBen Behaltnissen kann zur Bestimmung der Be-
héltnisklasse die Titration entweder

a) in den vereinigten Auslauglésungen oder

b) in den Auslauglosungen der einzelnen Behaltnisse
durchgefiihrt werden. Im Fall b) sind die Titrationswerte
zu ermitteln. die einzelnen Titrationsergebnisse geben Aus-
kunft liber die Streuung.

Die Pruflosungen werden je 50 ml mit 4 Tropfen (etwa
0,2 ml) der Methylrot-Natrium-L&sung versetzt und mit der
0,01 mol/l Salzsaure bis zum Umschlagpunkt orange-rot
(pH-Wert = 5,5) titriert. Als Vergleichslosung dient ein
gleiches Volumen Fiillwasser, das ebenfalls mit 4 Tropfen
Indikatorlosung je 50 ml versetzt und gegen die AuBenluft
mittels Aluminiumfolie oder Uhrglas abgeschirmt wurde.

9.4 Priifung
auf Vergiitung der Behéltnisoberfliche

Wenn eine Vergitung der Behaitnisoberflaiche fest-
gestellt werden soll, ist eine Oberflachenpriifung nach
Abatzen durchzufiihren:

Die bereits im Anlieferungszustand gepriften Behaltnisse
werden mit einfach destilliertem Wasser gespiilt, bis zum

2) Hinweis: ,Fillvolumen® bedeutet in dieser Norm: %0
des Uberlaufvolumens (E: overflow capacity).
,Uberlauf-Volumen* bedeutet fiir Flaschen usw. ,Rand-
vollvolumen®, fir Ampullen ,Inhalt bis zur spateren
Abschmelzstelle”.
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Uberlaufen mit einer Mischung aus einem Raumanteil der
FluBsdure mit neun Raumteilen der 2 mol/l Salzséure von
etwa Raumtemperatur gefillt und 10 Minuten lang bei
Raumtemperatur stehengelassen. Danach werden die
Behaltnisse vorsichtig entleert und dreimal mit destillier-
tem, anschlieBend zweimal mit Fullwasser griindlich nach-
gespiilt. Dann werden die Behdltnisse wie lblich gefullt
und der Autoklavenerhitzung mit anschlieBender Titration
unterworfen.

10 Auswertung

10.1 Auswertung bei Priifung im Anlieferungs-
zustand

Der durch Titration nach Abschnitt 9.3 bestimmte, auf
100,0 ml Auslauglosung bezogene Titrationswert ist mit
den in Tabelle 2 fur das entsprechende Fiillvolumen an-
gegebenen Grenzwerten zu vergleichen. Der erhaltene,
bei groBen Behiltnissen gemittelte Titrationswert darf den
fiir die betreffende Behéltnisklasse in der Tabelle 2 angege-
benen Titrationswert nicht Uberschreiten.

10.2 Auswertung bei Priifung auf Vergiitung der
Behiltnisoberflache (nach Abatzen)

Ist die Prifung nach Abschnitt 9.4 auf Vergltung der
Behaltnisoberflache durchgefiihrt worden, sind die durch
Titration nach den Abschnitten 9.3 und 9.4 bestimmten,
auf 100,0 ml Auslauglosung bezogenen Titrationswerte
mit den in Tabelle 3 fiir das entsprechende Fiillvolumen

DIN 52 339 Teil 1 Seite 3
angegebenen Grenzwerten zu vergleichen. Die erhaltenen,
bei groBen Behaltnissen gemittelten Titrationswerte durfen
die fiir die betreffenden Behaltnisklassen in der Tabelle 3
angegebenen Titrationswerte nicht liberschreiten.

11 Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzu-

geben:

Art der Proben

- Anzahi der gepriiften Proben

Fillvolumen der Proben

Abgefiilltes Volumen, falls bei Ampullen das Fallvolu-

men 2) nicht einfillbar war

Titrationswert (bei Titration einzeiner Behéltnisse:

Mittelwert der Titrationswerte der Behéltnisse)

- Ob Wiederholung der Prifung nach Zwischenbehand-

lung mit FluBsdure (Abatzen) vorgenommen wurde und

deren Ergebnis

Bei Behaltnissen von 100,0 m{ und mehr Nennvolumen

gegebenenfalls auch Einzelwerte der Titration

Behaltnisklasse, und zwar

- in verbaler Form entsprechend folgendem Beispiel:
Glas der Behiltnisklasse 1-2 nach DIN 52 339-80

- in Kurzschreibweise entsprechend folgendem Bei-
spiel:

Gias DIN 52 339-80-BK-1-2
2) Siehe Seite 2

~

Tabelle 2. Zuldssige Titrationswerte in ml 0,01 mol/l HCL fiir verschiedene Filllvolumen der Behiltnisse bei den verschie-
denen Behiltnisklassen auf Grund der Priifung im Anlieferungszustand
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Behaltnisklasse fiir Behaltnisse fur
Injektabilia Sonderzwecke
1-2 | 3 B D
Fullvolumen Glasart
nach Europaischem Arzneibuch
| oder Il | 1} - -
Hochstzulassige Titrationswerte in ml je 100 ml Auslauglosung
ml ml ml ml ml
bis 1 2,0 20,0 4,0 32,0
iiber 1bis 2 1,8 17,6 3,6 28,0
Gber 2bis 5 1,3 13,2 2,6 21,0
iiber 5bis 10 1,0 10,2 2,0 17,0
iiber 10 bis 20 0,80 8,1 1,6 13,5
tiber 20 bis 50 0,60 6,1 1,2 9,8
tiber 50 bis 100 0,50 4,8 1,0 7.8
{iber 100 bis 200 0,40 3,8 0,80 6,2
tiber 200 bis 500 0,30 2,9 0,60 4,6
uiber 500 0,20 2,2 0,40 3,6
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