DK 666.113°46°41°33°28 : 620.1 : 543.7 DEUTSCHE NORMEN Januar 1974

Priifung von Glas E N

Chemische Analyse von ungefarbten Kalk-Natron-Gldsern -
mit den Hauptbestandteilen SiO,, CaO,MgO und Na,O 52 340

Bestimmung von SO5 Blatt 10

Testing of glass; chemical analyses of colourless soda-lime-glass with SiO,, CaO, MgO and Na, O as main constituents;
determination of SO3 .

Essai du verre; analyse chimique des verres incolorés a base de soude et de chaux constitués principalement
de SiO,, CaO, MgO et NayO; dosage du SO3

Allgemeine Angaben (Zweck und Anwendungsbereich, Begriff, Probenahme, Analysenverfahren, Grundlagen des Ana-
lysenganges und der Einzelbestimmungen, aligemeine Angaben zu Geriten, Reagenzien, Durchfiihrung und Auswertung),
Priifbericht und Erlduterungen siehe DIN 52 340 Blatt 1.

Die Angabe % bedeutet in dieser Norm Gewichts(Masse)-Prozent.

MaBe in mm

1. Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Probe wird mit Natriumcarbonat bei 1100 °C auf-
geschlossen und die Kieselsdure nach einmaligem Ein- 7
dampfen mit Salzsdure abfiltriert. Die Sulfationen im
Filtrat werden durch Sdulen-Chromatographie abgetrennt,
mit Ammoniaklosung eluiert und mit iiberschiissiger
Bariumchloridlgsung als Bariumsulfat gefillt. Der Uber-
schuf an Bariumchlorid wird komplexometrisch mit
(Athylen-bis-[ oxyithylennitrilo])-tetraessigsiure (DGCTE)
unter Verwendung von Indikator-Puffertabletten titriert.

2. Gerite

Waage, auf 0,0001 g ablesbar, mit einer Fehlergrenze von
+0,0002 g

Platinschale mit Platindeckel und mit einem Gesamtin-
halt von etwa 90 ml

Uhrglas, passend zum Bedecken der Platinschale
elektrisch beheizbarer Muffelofen, auf 1000 bis 1100 °C
regelbar

Wasserbad

Filtrierpapier, dicht, zur quantitativen Analyse, z. B.
Filtrierpapier 2 ¢ DIN 53135

Mef3zylinder 50 ml, nach DIN 12 680

Biirette, 25 ml, z. B. nach DIN 12 700

MeBkolben, 1000 ml, nach DIN 12 664
Erlenmeyer-Kolben, 300 ml, z. B. nach DIN 12 380
Becher, 250 ml, z. B. nach DIN 12 331

Filterrohr fiir Sdulen-Chromatographie gemaf Bild mit X
Aufgabetrichter (1) (Fassungsvermégen etwa 1000 ml), -‘-
Rohrteil (2) mit Fritte aus Glas mit einer maximalen

Porenweite zwischen 150 bis 200 pm (3) und Schliff- X
hahn (4). ;

Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des Deutschen Normenausschusses, Berlin 30, gestattet.

Uber der Fritte ist Glaswolle so aufzubringen, daf} eine

Durchlaufgeschwindigkeit von etwa 5 ml/min erreicht 07

wird.

Filtrierapparat nach Witt, 200 mm hoch, 150 mm Durch- Filterrohr fiir Siulen-Chromatographie

messer oder gleichwertiges Gerit.

Fortsetzung Seite 2

Fachnormenausschuf3 Materialpriifung (FNM) im Deutschen Normenausschuf3 (DNA)
Arbeitsausschuf3 Glas im DNA
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Alleinverkauf der Normblétter durch Beuth-Vertrieb GmbH, Berlin 30 und Kéln DIN 55 540 i21. 10 Jan. 1974 Preisgr. 4
1.74 Document Sharing Hub

Full document details: DIN 52340-10:1974-01


http://www.avadocuments.com/doc/din-52340-10-1974-01
http://www.avadocuments.com/doc/din-52340-10-1974-01

Seite 2 DIN 52 340 Blatt 10

3. Reagenzien

Siehe auch DIN 52 340 Blatt 1.

Bariumchlorid BaCl, - 2H,0

Kaliumsulfat K5SO4

Natriumcarbonat Na,COg3
(Athylen-bis-[oxyithylennitrilo])-tetraessigsiure (DGCTE)
C14H26N2040

Aluminiumoxid Al, O3 zur chromatographischen
Adsorptionsanalyse, standardiziert nach Brockmann
Indikator-Puffertabletten zur Bestimmung der Wasser-
harte

Aceton C3H603

Bariumchloridlosung 0,005 molar: 1,2216 Bariumchlorid
BaCl, - H, O werden in Wasser gelost. Die Losung wird

im 1--Mef3kolben bis zur Marke aufgefiillt.
DGCTE-Losung 0,005 molar: 1,9020 g bei 105 °C getrock-
netes DGCTE werden unter Zugabe von 2 g Natriumhydro-
xid in Wasser geldst, die Losung wird im 1-I-Mef3kolben
zur Marke aufgefiillt; sie ist in einer Polyéthylenflasche

bis zu 1 Monat haltbar.

Kaliumsulfat-Standardlésung 0,005 molar: 0,8712 g bei
300 °C getrocknetes Kaliumsulfat werden in einem
1-1-Mefkolben gelost, die Losung wird zur Marke auf-
gefiillt.

4. Einstellen der Bariumchloridlosung

Die Bariumchloridlosung und die DGCTE-Ldsung miissen
untereinander genau dquivalent sein, um eine einfache
Ausrechnung zu erreichen. Dazu wird die Bariumchlorid-
16sung mit der DGCTE-Losung titriert. Man mit mit

einer Biirette 20 ml Bariumchloridlosung ab, gibt 5 ml
Ammoniaklosung, 50 ml Wasser, 2 Indikator-Puffertabletten
und 50 ml Aceton zu. AnschlieBend wird mit der DGCTE-
Losung bis zum Indikatorumschlag von rot nach griin
titriert. In der Regel sind beide Losungen einander genau
dquivalent. Ist dies nicht der Fall, dann wird ein definierter
Anteil der starkeren Losung entsprechend verdiinnt.

Zum Einstellen der Bariumchloridldsung mit man nun
mit der Biirette 30 ml der Kaliumsulfat-Standardlésung
ab, gibt: 2 ml Salzsdure (1 + 10) und 40 ml Bariumchlorid-
16sung 2G. Nach 12stiindigem Stehen werden 5 ml
Ammoniaklosung, 2 Indikator-Puffertabletten und 50 ml
Aceton zugegeben. Dann wird der Uberschuf3 an Barium-
chloridlosung mit der DGCTE-Losung zuriicktitriert. Aus
der vorgelegten Menge Kaliumsulfat-Standardlésung und
dem Verbrauch an Bariumchloridlosung wird der Faktor f
- der Bariumchloridlosung berechnet.

5. Durchfiihrung

5.1. Aufschluf®

Etwa 2,5 g der nach DIN 52 331 zerkleinerten und getrock-
neten Laboratoriumsprobe werden auf 0,0002 g in die
Platinschale eingewogen (Einwaage mg) mit 6 g Natrium-
carbonat gut durchmischt und mit weiteren 1,5 g Natrium-
carbonat tiberschichtet. Die bedeckte Schale wird 10 Minu-
ten lang im Muffelofen auf 1100 °C erhitzt.

5.2. Entfernen der Hauptmenge an SiO,

Nach dem Abkiihlen der nach Abschnitt 5.1 erhaltenen
Schmelze gibt man etwa 30 ml heifles Wasser in die Platin-
schale, spritzt den Deckel ab und 1d6t den Schmelzkuchen
auf dem Wasserbad unter gelegentlichem Umriihren zer-
fallen. Die Schale wird dann mit einem Uhrglas bedeckt;
durch die am Schalenausguf3 bleibende Offnung setzt man

Full document details: DIN 52340-10:1974-01

langsam und tropfenweise etwa 30 ml Salzsdure zu. Nach
beendeter Kohlendioxid-Entwicklung wird das Uhrglas
abgespiilt und entfernt. AnschlieSend wird auf dem
Wasserbad zur Trockne eingedampft. Der Riickstand
wird mit 5 ml Salzsdure (1 + 1) und 50 ml heiBem Wasser
aufgenommen und 10 bis 15 Minuten lang auf dem
Wasserbad digeriert. Die abgeschiedene Kieselsdure wird
durch dichtes Filtrierpapier filtriert und der Riickstand

4 mal mit je etwa 10 ml Salzsdure (1 + 100) sorgfiltig aus-
gewaschen. Filtrat und Waschwasser werden vereinigt.
Das Fliissigkeitsvolumen soll etwa 100 ml betragen.

5.3. Abtrennen der Sulfationen

Die Sulfationen werden durch Siulen-Chromatographie
abgetrennt. Dazu wird das Rohrteil (2) des Filterrohres
mit etwa 20 ml (Schiittvolumen) Aluminiumoxid gefiillt.
Die so vorbereitete Adsorptionssdule 1) wird mit 30 ml
Wasser gewaschen und mit 10 ml Salzsidure (1 + 20) ange-
sduert. Dann wird die nach Abschnitt 5.2 erhaltene Lo-
sung mit etwa 5 ml/min durch die Sdule gesaugt und

mit 50 ml Salzsdure (1 + 20) und 50 ml Wasser nachge-
waschen.

Nach dem Wechseln des Erlenmeyer-Kolbens wird das
adsorbierte Sulfat mit 5 ml Ammoniaklosung (1 + 10)
eluiert und die Sdule portionsweise mit insgesamt 40 ml
Ammoniaklosung (1 + 100) nachgewaschen. Wihrend des
Eluierens kann eine geringfiigige Triibung auftreten, die
keinen erkennbaren Einflul auf das Analysenergebnis
hat. Eluat und Waschfliissigkeit werden gemeinsam nach
Abschnitt 5.4 weiterverarbeitet.

5.4. Indirekte Bestimmung der Sulfationen

Die nach Abschnitt 5.3 erhaltene ammoniakalische
Losung wird durch Kochen vom Ammoniak befreit und
nach dem Abkiihlen mit 2 ml Salzsaure (1 + 10) ange-
sduert.

Zum Fillen der Sulfationen gibt man einen gemessenen
Uberschuf} an eingestellter Bariumchloridlgsung (Volu-
men V;) zu. Die Bariumsulfatfallung 1468t man 12 Stun-
den lang stehen. Danach gibt man 5 m! Ammoniakiosung,
2 Indikator-Puffertabletten und 50 ml Aceton zu. An-
schlieBend wird der Bariumiiberschu3 mit der DGCTE-
Losung zuriicktitriert (Volumen V5).

6. Auswertung

Aus den erhaltenen Werten wird der Gesamtgehalt der
Probe an SO3 in % nach folgender Zahlenwertgleichung
errechnet:
(Vi —Vy) - f-0,4003

1~ Va) . 100

Gesamtgehalt an SO4 =
1000 M mE
Hierin bedeuten:
i Volumen der vorgelegten Bariumchloridlosung

in ml

Vo Volumen der DGCTE-L6sung, die fiir die Titra-
tion der nicht verbrauchten Bariumchloridiosung
benotigt wurde in ml

f Nach Abschnitt 4 ermittelter Faktor der Barium-
chloridlosung

mg Einwaage der Probe in g

0,4003 MaBanalytisches SO3z-Aquivalent der 0,005 mo-

laren Bariumchloridlosung in mg/ml

1) Die Saule ist vor der ersten Benutzung durch mehrma-
liges Be- und Entladen zu aktivieren. Bei Nichtgebrauch
wird die Sidule unter Ammoniaklosung (1 + 100) auf-
bewahrt.
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