Jede Art der Vervielfaltigung, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fir Normung e.V, Berlin, gestattet.

Full document

DK 666.113°46°41°33°28 : 6201 : 543.7

DEUTSCHE NORM

Juli 1990

Priifung von Glas
Chemische Analyse

von ungefarbten Kalk-Natron-Glasern
AufschluBverfahren

o
Z

I
52
Tei

40
3

decompaosition methods

methodes de dissolution

1 Anwendungsbereich

In dieser Norm werden drei Verfahren fur den Aufschiuf3
von Proben ungeféarbter Kalk-Natron-Glaser festgelegt.
Als Verfahren A wird ein SchmelzaufschluB mit Natrium-
carbonat, als Verfahren B ein FluBsaure-Schwefelsaure-
AufschluB und als Verfahren C ein FluBsaure-Perchior-
saure-AufschluB beschrieben. Die nachfoigenden Bestim-
mungen von Silicium(IV})-oxid, Calciumoxid, Magnesium-
oxid, Aluminiumoxid, Eisen(III)-oxid, Titandioxid, Natrium-
oxid und Kaliumoxid werden nach DIN 52 340 Teil 2 sowie
Teil 4 bis Teil 8 durchgefihrt. ‘

2 Kurzbeschreibung der Verfahren
21 Verfahren A

Die Analysenprobe wird durch Schmelzen mit Natrium-
carbonat aufgeschlossen und der Schmelzkuchen
anschlieBend mit Wasser und Salpetersaure in Ldsung
gebracht.

21 Verfahren B

Die Analysenprobe wird mit einem FluBsaure-Schwefel-
sdure-Gemisch abgeraucht und der Rickstand mit Salz-
saure aufgenommen.

2.3 Verfahren C

Die Analysenprobe wird mit einem FluBsaure-Perchlor-
saure-Gemisch abgeraucht und der Ruckstand mit Salz-
séure aufgenommen.

3 Verfahren A

31 Geréate

Ubliches Laborgerat sowie zusétzlich:
Waage mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg

Platinschale mit Platindeckel, mit einem Gesamtinhalt
von etwa 130 ml

Muffelofen auf (1000 * 25) °C regelbar
Wasserbad oder anderes gleichwertiges Heizgerat

3.2 Reagenzien

Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 340 Teil 1.
— Natriumcarbonat Na,CO, wasserfrei

— Salpetersidure HNOg3, ¢(HNO3) = 8 mol/L (1+1)
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3.3 Durchfithrung

Von der nach DIN 52331 vorbereiteten Probe werden
etwa 1,0 g auf 0,1 mg in die Platinschale eingewogen (Ein-
waage mg), mit 2,0 g Natriumcarbonat gut durchgemischt
und mit weiteren 1,0 g Natriumcarbonat Uberschichtet.
Die mit Platindeckel versehene Platinschale wird in einen
auf 600°C vorgeheizten Muffelofen gebracht, auf 1000°C
aufgeheizt und 15 bis 20 min bei dieser Temperatur
belassen.

Nach Abkulhlen der Schmelze wird der Platindeckel mit
etwa 30 ml heiBem Wasser quantitativ abgespult und der
Schmelzkuchen mit diesem Spulwasser auf dem Wasser-
bad unter gelegentlichem Umrihren so lange digeriert,
bis der Schmelzkuchen restlos zerfallen ist. Dann wird die
waBrige Suspension vorsichtig mit Salpetersaure neutrali-
siert, wobei die Platinschale soweit wie méglich mit einem
Uhrglas bedeckt gehalten wird, um Spritzverluste zu ver-
meiden; danach werden noch 5ml Salpetersaure im
UberschuB3 zugegeben.

Nach Beendigung der Gasentwicklung wird das Uhrglas
entfernt und mit Wasser quantitativ in die Platinschale
abgespult.

Diese Losung dient als AufschluBlésung A. Sie ver-
bleibt in der Platinschale und wird entsprechend
DIN 52 340 Teil 2 weiter bearbeitet.

4 Verfahren B

41 Gerite

Ubliches Laborgerét sowie zusétzlich:

— Waage mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg

— Platinschale mit Platindeckel, Gesamtinhalt etwa 90 ml
— Muffelofen auf (550+25) °C regelbar

4.2 Reagenzien

Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 340 Teil 1.

— FluBsédure HF, 40 %

— Salzsaure HCL, ¢(HCl) = 6 mol/t, (1+1)

— Schwefelsaure HySO,, (/> HySOy4) = 20 mot/l, (1+1)

4.3 Durchfiihrung

Von der nach DIN 52 331 vorbereiteten Probe werden etwa
2,5 g auf 0,1 mg in die Platinschale eingewogen (Einwaage
mg), mit 3 ml Wasser durchfeuchtet und vorsichtig mit
20 ml FluBsaure und 2 mi Schwefelsaure versetzt.
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Dann wird das Reaktionsgemisch auf der Heizplatte lang-
sam bis zum beginnenden Rauchen der Schwefelsdure
erhitzt, wobei darauf zu achten ist, daB jeglicher Substanz-
verlust vermieden wird. Dazu muB bei beginnender Gasent-
wicklung die Schale so lange mit einem Platindeckel
bedeckt werden, bis die Zersetzung der Fluoride beendet
ist. Nach dem Abkiihlen wird der Deckel mit wenig Wasser
abgespult. Danach werden weitere 5 ml FluBsédure zuge-
setzt. Dann wird wiederum vorsichtig bis zum beginnenden
Rauchen der Schwefelsdure bei héchstens 300°C bis zur
Trockene abgedampft. Danach wird die Platinschale erneut
mit dem Platindeckel bedeckt, in den auf (550 * 25)°C
erhitzten Muffelofen gestellt und 15 bis 20 min dort
belassen.

AnschlieBend werden in die auf 60°C bis 70°C abge-
kihlte Schale 10 ml Salzsdure gegeben. Das Reaktions-
gemisch wird 5 min in der Schale belassen, dann mit
Wasser in den 400-ml-Becher gespult und mit Wasser
auf etwa 200 ml aufgefillt. Die Losung wird zum Sieden
erhitzt und 5 bis 10 min gelinde gekocht, wobei der
Becher mit dem Uhrglas bedeckt bleibt. Die Losung muB
nach Beendigung des Kochens vollkommen klar sein.

Die Lésung wird unter Nachwaschen mit Wasser in den
500-mlI-MeBkolben Ubergefiihrt, nach dem Abklhlen auf
Raumtemperatur mit Wasser zur Marke aufgefillt und
geschuttelt.

Diese Ldsung dient als AufschluBlIésung B.

5 Verfahren C
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Ubliches Laborgerét sowie zusétzlich:

— Waage mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg

— Platinschale mit Platindeckel, Gesamtinhalt etwa 90 ml

Zitierte Normen
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5.2 Reagenzien

Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 340 Teil 1.
— FluBsaure HF, 40 %

— Perchlorsiure HCIO,, ¢(HCIO,4) = 9 mol/l

— Salzdure HCL, ¢(HCl) = 6 mol/(; (1+1)

5.3 Durchfiihrung

Von der nach DIN 52331 vorbereiteten Probe werden
etwa 1,09 auf 01 mg in die Platinschale eingewogen
(Einwaage mig). Dann wird mit 3 ml Wasser angefeuchtet
und mit 10 ml FluBsaure sowie mit 2 ml Perchlorsaure
versetzt.

Anmerkung: Beim Umgang mit Perchlorsdure sind nur
dazu zugelassene Abzige bzw. AufschluBappara-
turen zu verwenden. Es dirfen sich keine orga-
nischen Reste in der Probe befinden.

Nach dem Umrihren mit einem Platinspatel wird die
Schale ", bis 1 h bei Raumtemperatur stehengelassen.

Die Platinschale wird dann auf ein Heizgerat gestellt und
der Inhalt bis zur Trockene abgeraucht. Nach dem Abkih-
len der Schale wird das Abrauchen mit den gleichen Sau-
remengen wiederholt und der Schaleninhalt anschlieBend
mit 2 ml Salzsaure und 5 ml Wasser versetzt und der
Schaleninhalt erneut bis zur Trockene abgeraucht. Nach
dem Abkuhlen der Schale wird der Schaleninhalt mit
10 ml Salzsdure und 30 ml Wasser aufgenommen. Die
Schale wird auf einem Luftbad so lange vorsichtig
erwérmt, bis der Schaleninhalt klar gelést ist. Die Losung
wird in einen 100-ml-MeBkolben ubergefiihrt, nach dem
Abkiihlen mit Wasser bis zur Marke aufgeflllt und
geschuttelt.

Diese Losung dient als AufschluBlésung C.
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Anderungen

Gegenliber der Ausgabe Januar 1974 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) SchmelzaufschluBverfahren mit Natriumcarbonat und SaureaufschluBverfahren mit FluBsaure-Perchiorsaure aufge-
nommen. ‘

b) Neuer Haupttitel aufgenommen sowie Schreibweise den Forderungen nach DIN 1310 und DIN 32 625 angepaBt und
redaktionelle Anpassungen vorgenommen.
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