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DEUTSCHE NORM

] Prifung von Glas . Dl
Chemische Analyse von ungefarbten

Kalk-Natron-Glasern
Bestimmung von Al,O4

52 340

Teil 5

Testing of glass; chemical analysis of colourless soda lime-glass;

determination of Al,O3 content

Ersatz flir Ausgabe 01.74

Essai du verre; analyse chimique des verres incolorés a base de

soude et de chaux; dosage de Al,04

1 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Aus einem aliquoten Teil der AufschiuBlésung (A,B oder
C) der Probe nach DIN 52340 Teil 3 werden Eisen, Titan
und Zirconium aus stark salzsaurer Lésung als Kupfer-
ronkomplexe mit Chloroform extrahiert. Das Aluminium
wird aus der waBrigen Phase beim pH-Wert 5 gleichfalls
mit Kupferron und Chloroform extrahiert. Im Extrakt wird
nach Abdampfen des organischen Lésemittels und
Abrauchen des Ruickstandes mit Perchlorsdure und Sal-
petersdure das Aluminium mit Zinkldsung als Rucktitra-
tionsmittel komplexometrisch titriert.

2 Gerite

Ubliches Laboratoriumsgerat sowie zusétzlich
— Waage mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg
— pH-MeBgerét

3 Reagenzien

Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 340 Teil 1
— Ammoniaklésung NH ,OH, ¢(NH4OH) =~ 13 mol/l
— Ammoniaklésung NH,OH, ¢(NH,OH) = 2 mol/l
— Chloroform CHCl,
— EDTA-L6sung 0,01 mol/l: 3,7224 g Dinatriumdihy-
drogenethylendiamintetraacetat-Dihydrat
C1oH14N,0g + 2H,0 werden in einem 1000-ml-MeB-
kolben in Wasser geldst; danach wird mit Wasser bis
zur Marke aufgefillt und gemischt.
— Essigsaure CH3;COOH, (Eisessig) 100 %
— Kupferron CgHgN4O,, unzersetztes Praparat. Das
dem Préaparat beigegebene textilverpackte Stabilisa-
tionsmittel muB deutlich nach Ammoniak riechen. Es
ist empfehlenswert Kupferron im Kihlschrank aufzu-
bewahren.
— Kupferron-Lésung: 50 g Kupferron werden in Was-
ser gelost und zu 1 Liter aufgefiiilt. Diese Losung ist
stets frisch zuzubereiten.
— Hexamethylentetramin-Lésung: 200 g Hexamethy-
lentetramin CqH 5N 4 werden in 1 Liter Wasser geldst.
— Methyirot-Lésung: 100 mg Methylrot C5H5N30,
wird in 100 ml Ethanol C,H;OH geldst.

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

— Salpetersdure HNO3, c(HNO3) = 15 mol/l

— Salpetersaure HNO4, ¢(HNO3) = 2 mol/l

— Salzsdure HCl, ¢(HCl) = 12 mol/l

— Salzsdure HCl, ¢(HCl) = 6 mol/l

— Zinklésung 0,01 mol/l: Etwa 0,654 g Zink (Min-

destreinheit 99,9 5%) werden auf 0,0001 g gewogen

und in etwa 25 ml Salpetersaure, = 2 mol/|, gelost. Die

Stickoxide werden verkocht und die Lésung in einen

1 000-ml-MeBkolben (bergefiihrt, mit Hexamethylen-

tetramin-Losung auf pH 3 bis 4 eingestellt und bis zur

Marke aufgefullt. Der Titer f, der Losung wird aus der

Einwaage errechnet.
ANMERKUNG: Zur Bestimmung von Aluminium in
Proben mit einem Aluminiumanteil < 0,1% ist es
zweckmaBiger, eine 0,005 molare EDTA-LGsung zu
verwenden. Diese geringen Konzentrationen kon-
nen auch mit der Atomabsorptionsspektrometrie
(AAS) (Norm in Vorbereitung) bestimmt werden.

— Xylenolorange-Lésung: 100 mg Xylenolorange

C31H28N2Na40138 werden in 100 ml Ethanol

C,H50H gel6st.

4 Durchfithrung

4.1 Vorbereiten der Titration

Je nach dem voraussichtlichen Gehalt der Probe an Alu-
miniumoxid werden aliquote Teile zwischen 20 und
100 ml (Volumen Vi) der AufschluBlésung der Probe
nach DIN 52 340 Teil 3 in den 350-ml-Scheidetrichter ein-
gemessen, mit Wasser auf 100 ml aufgefilit und 20 mt
Salzsaure, = 6 mol/l, zugesetzt. Nach Zugabe von 1 ml
Kupferron-Lésung und 10 ml Chioroform wird etwa 30
sec geschuittelt.

Sobald die Phasen getrennt sind, wird die organische
Phase abgelassen und die waBrige Phase nochmals mit
0,5 ml Kupferron-Losung und 5 ml Chloroform extrahiert.
Die von Eisen, Titan und Zirconium befreite Lésung wird
mit 2 Tropfen Methylrot versetzt. Die Hauptmenge der
Saure wird mit Ammoniakldsung, = 13 mol/l abgestumpft.
Der Farbumschlag des Indikators von rot nach gelb wird
mit Ammoniakiosung, = 2 mol/l, eingestellt. Nach Zu-
gabe von 1 ml Eisessig, wobei ausgefallenes Aluminium-
hydroxid wieder in Lésung geht, wird auf Raumtemperatur
abgekiihit. Danach werden 2 ml Kupferron-Lésung und
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20 ml Chloroform zugegeben. Die Lésung wird 5 min
geschiittelt und dabei das Aluminium als Kupferronkom-
plex extrahiert. Dann wird die organische Phase in einen
400-ml-Becher abgelassen und das Extrahieren mit 1 ml
Kupferron-Lésung und 10 ml Chloroform wiederholt,
wobei eine Schitteldauer von 3 min ausreicht.

Die vereinigten organischen Extrakte, die das Aluminium
enthalten, werden unter gelindem Erwérmen zur Trockne
eingedampft. Der Ruckstand wird nach Zufligen von
10 ml Salpetersaure, = 15 mol/l, und 5 ml Perchlorséaure,
=~ 9 mot/l, naB verascht. Die Perchlorsaure wird bis auf
etwa 0,5 ml abgeraucht. Sollte die Lésung nicht farblos
sein, muB nochmals mit dem Perchlorsaure-Salpeter-
saure-Gemisch abgeraucht werden. Dann wird der RUck-
stand mit 20 ml Wasser aufgenommen, die Lésung 2 min
zum Sieden erhitzt und anschlieBend auf etwa 50°C
abgekuhlt.

4.2 Titration

Die vorbereitete Losung wird mit einer genau abgemes-
senen Menge (Volumen V,) in die EDTA-LSsung,
0,01 mol/L, im UberschuB zum Sieden erhitzt. Der Uber-
schuB der EDTA-L6sung soll 10 bis 25 ml betragen. Dann
wird die Lésung mit Wasser auf etwa 150 ml verdinnt
und in dem mit einem Uhrglas bedeckten Becher 5 min
bei Siedetemperatur gehalten. Die Lésung wird in der
Hitze mit Hexamethyientetramin-Lésung auf pH 5 bis 5,5
eingestellt, auf Raumtemperatur abgekihit, mit 05 ml
Xylenolorange-Losung versetzt und mit Zinklésung,
0,01 mol/l, bis zum Farbumschlag von gelb nach rot
titriert.

Zitierte Normen
DIN 52 340 Teil 1

5 Auswertung

Der Gesamtgehalt an Aluminiumoxid w(Al,O3) als Mas-
senanteil in % wird nach folgender Gleichung errechnet:

VSt * (V1 ° f1 - V2 ° f2) * 0,5098 .
Vg * mg

100

w(Al03) =

Hierin bedeuten:

Vg Volumen der AufschluBlosung der Probe
nach DIN 52 340 Teil 3 in ml

Vg fur die Titration entnommenes Volumen der
AufschluBlésung der Probe in ml

Vi fir die Titration vorgelegtes Volumen an
EDTA-L6sung, 0,01 mol/L, in ml

Vv, bei der Titration verbrauchtes Volumen an
Zinkiésung, 0,01 mol/L, in ml

fi Titer der EDTA-L6sung

fs Titer der Zinkldsung

0,5098 Faktor zum Umrechnen der verbrauchten
EDTA-Lésung, 0,01 mol/l, auf Aluminium-
oxid in mg

mg  Einwaage der Probe nach DIN 52 340 Teil 3
ing

6 Priifbericht
Nach DIN 52 340 Teil 1

Priifung von Glas; Chemische Analyse von ungeféarbten Kalk-Natron-Glésern mit den Hauptbestand-

teilen SiO,, Ca0, MgO und Na,0, Allgemeine Angaben und Prifbericht

DIN 52 340 Teil 3

Frihere Angaben
DIN 52 340 Teil 5: 01.74

Anderungen

Priifung von Glas; Chemische Analyse von ungeféarbten Kalk-Natron-Glédsern; AufschluBverfahren

Gegeniiber der Ausgabe Januar 1974 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Titel gekdrzt.
b) Voltametrisches Verfahren gestrichen.

¢) Anpassungen nach den Forderungen in DIN 1310 vorgenommen.

d) Redaktionelle Anpassungen durchgefihrt.

Erlduterungen

Diese Norm wurde vom ArbeitsausschuB NMP 351 ,Glasanalyse® im Normenausschuf3 Materialpriifung (NMP) auf der
Grundlage 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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