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Kalk-Natron-Glasern
Titrimetrische Bestimmung von CaO und MgO
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Testing of glass; chemical analysis of colourless soda lime-glass;

titrimetric determination of CaO and MgO

Ersatz flir Ausgabe 01.74

Essai du verre; analyse chimique des verres incolorés a base
de soude et de chaux; détermination titrimétrique de CaO et MgO

Die Bestimmung von Calcium und Magnesium zusammen mit weiteren Elementen wie Aluminium, Barium, Chrom,
Eisen, Kalium und Natrium kann mittels Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) festgelegt werden. (Norm in Vorberei-

tung).

in dieser Norm bedeuten % bei Angabe von Gehalten Massenanteile in Prozent.

1 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Aus einem aliquoten Teil der AufschluBlésung nach
DIN 52 340 Teil 3 werden Aluminium, Eisen, Titan und Zir-
conium aus essigsaurer Losung als Kupferron-Komplex
mit Chloroform extrahiert. In der verbleibenden wéBrigen
Phase werden Calcium und Magnesium durch komplexo-
metrische Titration ermittelt.

2 Gerite
Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 340 Teil 1.

3 Reagenzien

Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 340 Teil 1.
— Bromwasser gesattigt
— Calcium-Standardiésung 0,05 mol/l: 50045 g bei
180°C getrocknetes Calciumcarbonat werden in
60 ml Salzsaure, 2 mol/l, gelést. Nach Vertreiben von
Kohlenstoffdioxid wird die Ldsung mit Wasser im
1000-ml-MeBkolben zu 1 Liter aufgefillt
— Calconcarbonsaure-Indikatorverreibung: 1 g Cal-
concarbonsaure C,H{4N,0,S -+ 3H,O werden mit
200 g wasserfreiem Natriumsulfat (Na,SO,) verrieben
— Chloroform CHCl,
— EDTA-L6sung 0,05 mol/l: 18,612 g Dinatriumdihy-
drogenethylendiamintetraacetat-Dihydrat
CoH14N20g + 2H,0 werden in einem 1000-ml-MeB-
kolben geldst; danach wird mit Wasser bis zur Marke
aufgefiillt und gemischt
— Eriochromschwarz T-Indikatorverreibung: 1 g Erio-
chromschwarz T C,oH 1,N3NaO; wird mit 100 g Natri-
umchlorid NaCl innig verrieben.
— Essigsaure CH;COOH, (Eisessig) 100 %
— Kupferron CgHgN3O,, unzersetztes Praparat. Das
dem Préaparat beigegebene textilverpackte Stabilisa-
tionsmittel muB deutlich nach Ammoniak riechen. Es
ist empfehlenswert, Kupferron im Kihlschrank aufzu-
bewahren.
— Kupferron-Losung: 5 g Kupferron werden in Was-
ser gelést und zu 1 Liter aufgefiillt. Diese Lésung ist
stets frisch zuzubereiten.

— Magnesium-Standardiésung 0,05 mol/l: 2,0160 g
bei 1000°C frisch geglihtes Magnesiumoxid werden
in 60 ml Salzsdure, 2 mol/, in einem 1000-mi-MeB-
kolben geldst; danach wird mit Wasser bis zur Marke
aufgefdllt und gemischt.

— Methylrot-Lésung: 1 g Methyirot C;5HsN3O, wird
in 100 ml Ethanol C,H5;OH gel6st

— Natriumhydroxid-Lésung 200 g/l: 200 g Natrium-
hydroxid NaOH werden vorsichtig mit Wasser gelost
und zu 1 Liter aufgefillt

— Pufferlésung pH 10,5: 70 g Ammoniumchlorid N-
H,Cl und 570 ml Ammoniaklésung NH,OH, o =
0,91 g/ml, werden mit Wasser zu 1 Liter gelost

— Salzséure HCl, ¢(HCl) = 6 mol/l

— Salzséaure HCL, ¢(HCl) = 2 mol/l

Die Titerfaktoren der EDTA-LGsung fiir Calcium f¢, und
flr Magnesium fy;, werden getrennt bestimmt.

Zum Einstellen der EDTA-Lésung fiir Calcium f, ist so zu
verfahren, daB 20,0 ml der Calcium-Standardiésung,
0,05 mol/l, vorgelegt und nach Zugabe von 10,00 mi
Magnesium-Standardiésung, 0,05 mol/l, nach Verdinnen
mit Wasser nach Abschnitt 4.2 titriert werden.

Zum Einstellen der EDTA-Lésung flr Magnesium fy, ist
so zu verfahren, daB 20,0 mt der Magnesium-Standard!6-
sung, 0,05 mol/l, vorgelegt und ebenfalls nach
Abschnitt 4.2 titriert werden.

4 Durchfiihrung
4.1 Vorbereiten der Probe

50,0 mt der AufschluBlésung nach DIN 52 340 Teil 3 wer-
den in einen 350-mi-Scheidetrichter gegeben, mit 2 bis
3 Tropfen Methylrot-Lésung und mit Natriumhydroxid-
Lésung 200 g/l bis zum Umschlag des Indikators nach
geib versetzt.

Diese Lésung wird mit 0,5 ml Eisessig angesduert; hier-
bei 16sen sich gegebenenfalls ausgefallene Hydroxide
wieder auf.

Beim nachfolgenden Ausschutteln muB die Temperatur
unter 20°C bleiben. Unter Umschwenken werden 2 ml
Kupferron-Lésung und 20 mt Chloroform zugegeben und
5 min geschiittelt.
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Die organische Phase wird abgelassen und verworfen
und die Extraktion der wéaBrigen Phase mit 0,5 ml Kupfer-
ron-Lésung und 10 ml Chloroform wiederholt (Schiittel-
dauer 2 min). Die organische Phase wird wiederum ver-

5 Auswertung

Die Gehalte der Probe an Calciumoxid w(CaO) und
Magnesiumoxid w(MgO) als Massenanteil in % werden

worfen und die waBrige Phase noch einmal mit 10 ml nach folgenden Gleichungen errechnet:

Chloroform, aber ohne Kupferron, 1 min geschlittelt. Vst * @ fca - 2804

Die wéaBrige Phase wird quantitativ in einen 400-ml- w(Ca0) = Ve m M
Becher Ubergefthrt und mit Wasser auf etwa 180 ml ver- E B
diinnt. Die so vorbereitete Lésung wird tropfenweise mit Ve, - b+ fag - 2016
5 ml Natriumhydroxid-Lésung unter kraftigem Ruhren w(MgO) = St MgO <
versetzt. Die Titration nach Abschnitt 4.2 ist unmittelbar Vg * mg
anschlieBend durchzufihren.

4.2 Titration In den Gleichungen (1) und (2) bedeuten:

In der nach Abschnitt 4.1 erhaltenen Lésung wird das Vg Volumen  der  AufschluBlésung  nach

Calcium nach Zugabe einer Spatelspitze Calconcarbon- DIN 52 340 Teil 3 in ml

sdure-Indikatorverreibung mit EDTA-L6sung, 0,05 mol/l, Vg fiir die Titration entnommenes Volumen der

unter kraftigem Rihren bis zum Farbumschlag von Wein- AufschluBlésung in ml

rot nach Reinblau titriert (Verbrauch a in ml). Der Aquiva- 1A ;

lenzpunkt darf nicht (iberschritten werden. Hieran schlief3t a gg:%zt’;nnfgesmgb‘r?s?r?%ﬂo’os mol/L, bei

sich in derselben Lésung die Magnesiumbestimmung an. "g .
. s . N b  Verbrauch an EDTA-L6sung, 0,05 mol/l, bei

Dazu wird die Ldsung mit Salzséure, 6 mol/l, elektro- der Magnesiumbestimmuna in mi

metrisch auf etwa pH = 3,0 eingestellt. Dann werden ; 9 9 .

3 Tropfen Bromwasser zur Zerstdrung des Indikators myg Einwaage der Probe nach DIN 52340 Teil 3 -

zugegeben und 5 min stehen gelassen. Nach Zugabe von ng

5ml Pufferlésung pH = 10,5 wird auf 50 bis 60°C

erwdrmt. Es wird eine Spatelspitze Eriochromschwarz

T-Indikatorverreibung zugegeben und das Magnesium

unter kraftigem Riihren mit EDTA-LSsung, 0,05 mol/l, bis

zum Umschlag von Rot nach Reinblau titriert (Verbrauch

b in ml).

(@)

6 Priifbericht
Nach DIN 52 340 Teil 1.

Zitierte Normen

DIN 52340 Teil 1 Prifung von Glas; Chemische Analyse von ungefarbten Kalk-Natron-Glasern mit den Hauptbestand-

teilen SiO,, CaO, MgO und Na,O; Allgemeine Angaben und Prifbericht

DIN 52340 Teil 3 Prifung von Glas; Chemische Analyse von ungefarbten Kalk-Natron-Glasern; AufschluBverfahren

Frithere Ausgaben ~
DIN 52 340 Teil 4: 01.74

Anderungen

Gegenliber der Ausgabe Januar 1974 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Titel gekurzt.

b) Titration mit voltametrischer Indikation gestrichen.

Schreibweise den Festlegungen nach DIN 1310 und DIN 32 625 angepaft.
redaktionelle Anderungen vorgenommen.

Hinweis auf AAS-Bestimmung aufgenommen.

Lacg

Erlauterungen

Diese Norm wurde vom ArbeitsausschuB NMP 351 ,Glasanalyse” im NormenausschuB Materialprifung (NMP) auf der
Grundiage von Verfahrensvorschriften ausgearbeitet, die im FachausschuB | der Deutschen Glastechnischen Gesellschaft
~Physik und Chemie des Glases und der Glasrohstoffe“ erstellt worden sind.
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