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Vorwort

Diese Norm wurde vom ArbeitsausschuB NMP 351 “Analyse von Glas und Glasrohstoffen” im
NormenausschuB Materialprifung (NMP) in Zusammenarbeit mit dem UnterausschuB Glas

Deskriptoren: Prifung, Glas, chemische Analyse, Gehaltsbestimmung

Testing of glass — Chemical analysis of colourless soda-lime-glass —
Part 11: Determination of BaO, CaO, MgO, Al,O3, Fe,03, Cr03
content by flame atomic absorption spectrometry (F AAS) and Na,O and K,O
by flame atomic emission spectrometry (F AES)

Essai du verre — Analyse chimigque des verres incolore soda-calcique —
Partie 11: Dosage de BaO, CaO, MgO, Al,O3, Fe>03, CryO3 par

spectrométrie d’absorption atomique dans la flamme (F AAS) et de Na,O et K;0
par spectrométrie d’emission atomique dans la flamme (F AES)

(UA 1) der Deutschen Glastechnischen Gesellschaft (DGG) ausgearbeitet.

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm ist geeignet zur Bestimmung der in Tabelle 1 angegebenen
Massenanteile in ungefarbten Kalk-Natron-Glasern sowie im Sinne dieser Norm auch geférb-
ten Kalk-Natron-Glasern mit den aufgefUhrten hoheren Chrom- und Eisen-Konzentrationen.

Weitere Festlegungen sind in DIN 52340-1 getroffen.

Tabelle 1: Exemplarische Massenanteile von ungeféarbten Kalk-Natron-Glédsern

Analyt Massi/?anteil
Aluminiumoxid Al,O4 < 3
Bariumoxid BaO < 2
Calciumoxid Ca0O 6 bis < 12
Gesamt-Cr angegeben als Cro03 > 0,005
Gesamt-Fe angegeben als Eisenoxid  Fe,Og3 > 0,05
Kaliumoxid KoO < 6
Magnesiumoxid MgO < B
Natriumoxid Na,O 12 bis 16

Gegebenenfalls lassen sich aus der Probenlésung (7.1.1) mit diesem Verfahren weitere

Elemente bestimmen.
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2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthélt durch datierte oder undatierte Verwei-
sungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese nor-
mativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen im Text
zitiert, und die Publikationen sind nachstehend aufgefiihrt.
Bei datierten Verweisungen gehéren spatere Anderungen
oder Uberarbeitungen dieser Publikationen nur zu dieser
Norm, falls sie durch Anderung oder Uberarbeitung eingear-
beitet sind. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Aus-
gabe der in Bezug genommenen Publikation.

DIN 1310
Zusammensetzung von Mischphasen (Gasgemische,
Lésungen, Mischkristalle) — Begriffe, Formelzeichen

DIN 51401-1 :1992-11
Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) — Begriffe

DIN 52331
Prufung von Glas — Zerkleinerung und Trocknung von
Proben fir chemische Analysen

DIN 52340-1
Priifung von Glas — Chemische Analyse von ungeféarbten
Kalk-Natron-Glésern mit den Hauptbestandteilen SiOs,
Ca0, MgO und Na,O — Allgemeine Angaben und Prif-
bericht

DIN ISO 3696
Wasser flr analytische Zwecke — Anforderungen und
Priifungen; Identisch mit ISO 3696 : 1987

3 Begriffe
Die Begriffe 3.1 bis 3.8 sind aus DIN 51401-1:1992-11.

3.1 MeBlésung
Jede Ldsung, die unmittelbar der Messung zugefiihrt wird.

3.2 Stammlésung

Lésung geeigneter Zusammensetzung (Losemittel, Saureart,
Sauregehalt und dergleichen), die den Analyten in hoher und
bekannter Konzentration enthalt. Die Stammlésung dient der
Herstellung von Bezugsldésungen.

3.3 Bezugslésung (Referenzlésung)

Lésung, die den Analyten in bekannter Konzentration und je
nach Erfordernis die bei der Erstellung der Probenlésung
verwendeten Chemikalien und die die Messung beeinflus-
senden Bestandteile in gleicher oder &hnlicher Konzentration
wie die Probenlésung enthalt.

3.4 Leerwertlésung

Lésung, die die bei der Erstellung der Probenldsung verwen-
deten Chemikalien und die die Messung beeinflussenden
Bestanditeile in gleicher oder ahnlicher Konzentration wie die
zu analysierende Probe enthalt, der jedoch ausdricklich der
Analyt nicht zugefigt ist.

3.5 Blindwertlésung

Ldsung, die die bei der Erstellung der Probenlésung verwen-
deten Chemikalien, jedoch nicht die Probenmatrix enthalt.

3.6 Nullwertlésung

Lésung, die zur Einstellung des Nullpunktes dient. Sie kann
das Lésemittel, die Blindwertlésung oder die Leerwertldsung
sein.

3.7 Probenlésung

Losung, die nach Behandeln der zu analysierenden Probe
nach der Analysenvorschrift entstanden ist. Sofern keine
weiteren Verfahrensschritte erforderlich sind, ist sie bereits
MeBIésung.

3.8 Bezugsfunktion (Kalibrierfunktion)
Mathematische Beziehung zwischen dem MeBwert, z. B. der
Extinktion A oder der zeitintegrierten Extinktion A;;; und dem
Gehalt, z. B. Massenkonzentration B, Massenanteil w (siehe
DIN 1310) oder der Masse m:

A = f(B); A = f'(w); A = f"(m)

Diese Beziehungen gelten fiir das angewandte Verfahren
und das fir die Messung benutzte Atomabsorptionsspektro-
meter. Die graphische Darstellung der Bezugsfunktion ist die
Bezugskurve (Kalibrierkurve).

ANMERKUNG: Die friiher verwendeten Abkirzungen
sind durch SI- oder davon abgeleitete Einheiten zu
ersetzen, z. B. mg/kg, pg/l.

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Nach einem FluBsaure-Perchlorsaure-AufschluB werden in
der Probenlésung BaO, CaO, MgO, Al,O3, FesO5 und CryOg
mit der Flammen-Atomabsorptionsspektrometrie F AAS
sowie Na,O und K,O mit der Flammen-Atomemissions-
spektrometrie F AES bei den elementspezifischen Spektral-
linien bestimmt.

5 Gerite
Ubliches Laborgerat sowie zusétzlich:

— Flammen-Atomabsorptionsspektrometer, umristbar
zu einem Flammen-Emissions-Spektrometer mit der Ato-
misierungseinheit Luft/Ethin (Acetylen)- bzw. Distickstoff-
monoxid/Ethin (Lachgas/Acetylen)-Brenner;

— Platinschale mit Platindeckel mit einem Gesamtinhalt
von etwa 90 m;
— Heizgerat mit Leistungsregelung, Luftbad;

— AufschluBsystem mit nachfolgender Absorption der
entstehenden Dé&mpfe in alkalischer Loésung, z.B.
NaOH/Ca(OH), bzw. ein fir Perchlorsaure zugelassenes
Abzugssystem.

6 Chemikalien

Es gelten die Festlegungen in DIN 52340-1.

Sofern nichts anderes angegeben ist, sind fir die analyti-
schen Bestimmungen nur Chemikalien zu verwenden, deren

Verunreinigungen, bezogen auf die zu bestimmenden Ele-
mente, vernachlassigbar klein sind.

6.1 Wasser der Qualitit 2 nach DIN ISO 3696
6.2 FluBs&ure, w(HF) = 40 %

6.3 Perchlorsiure HCLO,, c(HCLO,) = 9 mol/l (w(HCLO )
=~ 60 %)

6.4 Salzséure HCL, ¢(HCl) = 12 mol/l (w(HCI) = 36 %)
6.5 Salzséure HCL, ¢c(HCl) = 6 mol/d (1 + 1)

6.6 Pufferlésungen

6.6.1 Lanthan-Pufferlésung (Spektrochemischer Puffer)
23,45 g La,Og mit 100 ml Salzséure (6.5) unter Erwédrmen
l6sen, in einen 1 000-ml-MeBkolben Uberfihren, mit Wasser
bis zur Marke auffillen und mischen.

6.6.2 Césium-Pufferlésung

nach SCHUKNECHT-SCHINKEL
50g Casiumchlorid CsCl und 250g Aluminiumnitrat
Al(NO3)3 * 9 HoO in einen 1 000-ml-MeBkolben mit Wasser
[6sen, bis zur Marke auffillen und mischen.
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