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Priifung von Glas EN

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

Bestimmung von SiO, Blatt 2

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

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

Allgemeine Angaben (Zweck und Anwendungsbereich, Begriff, Probenahme, Analysenverfahren, Grundlagen des
Analysenganges und der Einzelbestimmungen, allgemeine Angaben zu Geriten, Reagenzien, Durchfiihrung und Aus-
wertung), Priifbericht und Erlduterungen siehe DIN 52 340 Blatt 1.

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

1. Kurzbeschreibung des Verfahrens 3. Reagenzien

Die zu untersuchende Probe wird zunéchst durch Schmel-  Quarzsand von hochster Reinheit
zen mit Natriumcarbonat bei etwa 1000 °C aufgeschlossen, Natriumcarbonat Na,CO4

der Schmelzkuchen mit Wasser und Salpetersaure zersetzt. » :
Das Reaktionsgemisch wird zur Trockne eingedampft. Bors?ure (remst.) HsBO,
Nach Erhitzen im Warmeschrank wird der Riickstand mit Natru.m.lhydromd NaOH
verdiinnter Salpetersiure aufgenommen und filtriert. Der ~ 2,4-Dinitrophenol CgH4N,Og

Filterriickstand, der die Hauptmenge des Silicium(IV)- Ammoniumheptamolybdat (NH4)gMo, 0,4 - 4H,0
oxides SiO4 enthilt, wird bei (1150 * 25) °C 1 Stunde Weinsiure C4HgOg

la‘ng geg]'u!lt und nach dem Abkiihlen gravimetrisch als Natriumsulfit NaySO,4

Si0, bestimmt. Im Filtrat wird die Restkieselsidure als 1-Amino-2-naphthol-4-sulfonsiure C,oHoNO,S
reduzierter Molybdatkomplex (Molybdinblau) Natriumdisulfit NayS, 05

h . : . ‘
photometrisch bestimmt (Me3wellenlinge 925 nm) 0,5 N Salpetersaure

Schwefelsdure (1 + 25)

2 N Natriumhydroxidlosung

Borsdurelosung, 50 g H3BOg/Liter
2,4-Dinitrophenol, gesittigte wilrige Losung
Ammoniummolybdatldsung,

Uhrglas, passend zum Bedecken der Platinschale E‘;? igngu:“l)f Mo, (8)(2)4 ) C4 HI-? O(;L/i;f,l;

elektrisch beheizbarer Muffelofen, auf (1150 + 25) °C einsauteiosung, €U g L4 eV Liter

regelbar Reduktionslosung: 0,7 g Natriumsulfit Na, SOz werden in
20 ml Wasser gelost. Dazu werden 0,15 g 1-Amino-2-

° naphthol-4-sulfonsdure und danach eine Losung von 9 g
Warmeschrank nach DIN 50 011 Blatt 1, auf (115 * 2) °C  Ngpriumdisulfit NayS505 in 180 ml Wasser gegeben.

regelbar Die gut durchmischte Losung ist vor Lichteinwirkung
Filtrierpapier, dicht, zur quantitativen Analyse, z. B. zu schiitzen.

Filtrierpapier 2 ¢ DIN 53135 Silicium(IV)-oxid-Stammldsung: Eine Einwaage von rein-
Mefkolben 100 ml, 250 ml und 11, z. B. nach DIN 12664 stem Quarzsand, die genau 1,000 g SiO, enthilt, wird mit
Platintiegel mit einem Gesamtinhalt von etwa 30 ml der fiinffachen Menge Natriumcarbonat sinngemif3 nach

Exsikkator nach DIN 12 491 mit Phosphor(V)-oxid oder Abschnitt 41 aufgesc}}los§gn, dig Schmelze quantitatiy
wasserfreiem Magnesiumperchlorat als Trocknungsmittel 10 Wasser gelGst und die Losung im MeBkolben zu 1 Liter

2. Gerite

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

Platinschale mit Platindeckel und mit einem Gesamtinhalt
von etwa 130 ml

Wasserbad oder anderes gleichwertiges Heizgerit

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

Vollpipetten mit Nenninhalten von 10 und 20 ml al'Jfg’efiillt. . . .
nach DIN 12 690 Silicium(IV)-oxid-Standardiosung: 10,0 ml der frisch

. . bereiteten SiO,-Stammldsung werden im MeBkolben
M.l.kroburette 10 ml, Skalenwert 0,02 ml zu 1 Liter verdiinnt und sofort in eine Kunststoff-Flasche
Biirette 25 ml, Skalenwert 0,05 ml umgefiillt. Die SiO,-Standardlosung enthélt 0,01 mg
MefRzylinder 250 ml, nach DIN 12 680 Si0, je ml.

Mefzylinder 25 ml, aus Kunststoff
MeRpipette 256 ml nach DIN 12697 (z. Z. noch Entwurf)
Becher 250 ml, aus Kunststoff

Spektral- oder Filterphotometer, geeignet zum Messen
bei 925 nm, mit abgeglichenen Kiivettensitzen

Fortsetzung Seite 2

Fachnormenausschuf3 Materialpriifung (FNM) im Deutschen Normenausschuf3 (DNA)
- Arbeitsausschuf3 Glas im DNA
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4. Durchfiihrung

4.1. Aufschiul

Etwa 1,0 g der nach DIN 52 331 vorbereiteten Probe
wird auf + 0,2 mg in die Platinschale eingewogen (Ein-
waage mg) mit 2,0 g Natriumcarbonat gut durchmischt,
mit weiteren 1,0 g Natriumcarbonat iiberschichtet. Die
mit einem Deckel versehene Platinschale wird in einen
auf 600 °C vorgeheizten Muffelofen eingesetzt, auf
1000 °C aufgeheizt und 15 bis 20 Minuten lang bei
dieser Temperatur belassen.

4.2. Bestimmung des Hauptanteiles an Silicium(IV)-oxid
Nach dem Abkiihlen der nach Abschnitt 4.1 erhaltenen
Schmelze wird der Platindeckel mit etwa 30 ml heiBem
Wasser quantitativ abgespiilt und der Schmelzkuchen mit
diesem Spiilwasser auf dem Wasserbad unter gelegent-
lichem Umriihren so lange digeriert, bis der Schmelz-
kuchen restlos zerfallen ist. Dann neutralisiert man die
wiBrige Suspension vorsichtig mit Salpetersdure (1 + 1),
wobei die Platinschale soweit wie moglich mit dem Uhr-
glas bedeckt gehalten wird, um Spritzverluste zu vermeiden,
und gibt schlieBlich noch 5 ml Salpetersdaure (1 + 1) im
Uberschuf$ zu.

Sobald die Gasentwicklung aufgehort hat, wird das Uhr-
glas entfernt und mit Wasser quantitativ in die Platin-
schale abgespiilt. AnschlieSend wird auf dem Wasserbad
zur Trockne eingedampft. Die Schale mit Riickstand wird
mindestens zwei Stunden lang im Wirmeschrank bei 110
bis 115 °C getrocknet und danach der Riickstand mit

8 ml Salpetersdure (1 + 1) und 50 ml heiBem Wasser auf-
genommen und die Losung unter mehrmaligem Umriihren
10 bis 15 Minuten lang auf dem Wasserbad digeriert. Die
abgeschiedene Kieselsdaure wird durch dichtes Filtrier-
papier filtriert. Das Filtrat wird in einem 250-ml-Mef3-
kolben aufgefangen. Der Riickstand wird 10mal mit je
etwa 10 ml heier Salpetersdure (1 + 99) sorgfiltig aus-
gewaschen. Es wird zur Marke aufgefillt (MeBlosung fiir
die Bestimmung der Restkieselsdure). Das Filter wird im
vorher auf 0,2 mg gewogenen Platintiegel bei etwa 600 °C
vorsichtig verascht, die Asche im Muffelofen bei

(1150 £ 25) °C 1 Stunde lang gegliiht und nach dem Ab-
kiihlen im Exsikkator auf Raumtemperatur auf 0,2 mg
gewogen (Gewicht m,). Dann werden einige Tropfen
Wasser, 5 Tropfen Schwefelsiure (1 + 1) und 10 ml FluB-
sdure zugegeben. Es wird bis zum Auftreten von SO3-Nebeln
abgeraucht, noch einmal mit 2 ml Flu3saure versetzt,
wieder abgeraucht und zuletzt die Schwefelsiure durch
Abrauchen vertrieben. Der Tiegel mit dem Abrauchriick-
stand wird etwa 5 Minuten lang bei (1150 £ 25) °C gegliiht
und nach dem Abkiihlen im Exsikkator riickgewogen
(Gewicht my). Dieser Riickstand darf hochstens 3 mg
betragen, andernfalls ist die Bestimmung zu wiederholen.

4.3. Bestimmung der Restkieselsiure
4.3.1. Aufstellen der Eichkurve

Man mif3t von 0 bis 30 ml abgestufte Mengen der Sili-
cium(IV)-oxid-Standardlésung, z. B. 0, 1, 5, 10, 15, 20
und 25 ml, entsprechend 0 bis 0,25 mg SiO, in 250-ml-
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Becher aus Kunststoff und mischt mit je 2,5 ml Flu3sdure
(1 +5). Nach 10 Minuten werden je 40 ml Borsaurelosung
und nach weiteren 5 Minuten einige Tropfen 2,4-Dinitro-
phenol-Losung und tropfenweise 2 N Natriumhydroxid-
16sung bis zur schwach alkalischen Reaktion zugegeben.

Anschlieend wird mit 0,5 N Salpetersdure neutralisiert,
wobei ein Uberschuf3 an Salpetersidure unbedingt zu ver-
meiden ist. Nun werden je 5 ml Ammoniumimolybdat-
16sung und je 5 ml Schwefelsdure (1 + 25) zugegeben,

und es wird 15 Minuten lang bis zur vollen Farbentwick-
lung des gelben Molybdatosilicatkomplexes gewartet,
Dann werden diese Losungen mit je 5 ml Weinsaurelosung
und je 2 ml Reduktionslosung versetzt, in 100-ml-MeB3-
kolben iibergefiihrt und mit Wasser zur Marke aufgefiillt.
Nach einer Stunde mi3t man die Extinktionen E der je-
weiligen Eichlosungen in abgeglichenen Kiivettenpaaren
bei 925 nm gegen eine Blindlosung, die die entsprechenden
Volumen der zum Herstellen der Eichlosungen verwendeten
Reagenzien ohne Silicium(IV)-oxid-Standardlosung ent-
hélt.

Die erhaltenen Werte fiir £ werden gegen die zugehorigen
Konzentrationen an SiO4 in mg/100 ml auf Milimeter-
papier aufgetragen. Man erhilt so die Eichkurve, die bei
Anwenden von ausreichend monochromatischem Licht
geradlinig verlauft.

4.3.2. Messung der Probenlosung

Von der nach Abschnitt 4.2 frisch hergestellten Me316sung
werden je nach SiO,-Konzentration 20 oder 25 ml in
einen 250-ml-Kunststoff-Becher eingemessen. Es werden
2,5 ml Flusdure (1 + 5) und nach 10 Minuten 40 ml
Borsidurelosung zugegeben. Dieses Reaktionsgemisch wird
weiter sinngemil3 nach Abschnitt 4.3.1 behandelt. Bei

der photometrischen Messung ist das gleiche Kiivetten-
paar wie bei den Messungen zum Aufstellen der Eichkurve
zu verwenden.

Fiir die gemessene Extinktion E wird aus der Eichkurve
die entsprechende SiOy-Menge in mg entnommen. Nach
Umrechnen auf das Gesamtvolumen der MeBldsung er-
hélt man die Restkieselsdure mg3; mg soll 3 mg SiO4 nicht
tiberschreiten.

5. Auswertung

Aus den nach Abschnitt 4.2 und 4.3.2 erhaltenen Werten
wird der Gesamtgehalt der Probe an SiO, in % nach fol-
gender Zahlenwertgleichung errechnet:

my -mg +mg

Gesamtgehalt an SiO4y = -100

mg
Hierin bedeuten:

my Gewicht des Gliihriickstandes und Platintiegels vor
dem Abrauchen mit FluBsdure-Schwefelsdure in g

mo  Gewicht des Glihriickstandes und Platintiegels nach
dem Abrauchen mit FluBsdure-Schwefelsaure in g

mg Gewicht der in Losung verbliebenen Restkiesel-
sdure in g

myg Einwaage der Probe in g
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