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Prufung von Glas

Chemische Analyse von ungeférbten DIN
Kalk-Natron-Glasern 52340-6

Teil 6: Bestimmung von Gesamteisenoxid als Fe,04

ICS 81.040.10

Deskriptoren: Kalk-Natron-Gias, Glas, Priifung

Testing of glass — Chemical analysis of colourless soda-lime-glass —

Part 6: Determination of total iron oxides as Fe,04

Essai du verre — Analyse chimique des verres incolores a base de soude et de chaux —
Partie 6: Détermination de la teneur totale en oxydes de fer sous forme de Fe,O4

Vorwort

Diese Norm wurde vom ArbeitsausschuB NMP 351 “Glasanalyse” im NormenausschuB3 Materialprifung (NMP) auf der
Grundlage von Verfahrensvorschriften ausgearbeitet, die im FachausschuB I der Deutschen Glastechnischen Gesell-
schaft “Physik und Chemie des Glases und der Glasrohstoffe” erstellt worden sind.

Allgemeine Angaben zur Durchfliihrung der Chemischen Analyse von ungefdrbten Kalk-Natron-Glasern sind in

DIN 52340-1 festgelegt.

Anderungen

Gegeniiber der Ausgabe Januar 1974 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Titel gekiirzt
b) AAS-Bestimmung aufgenommen
c) Redaktionelle Anderungen vorgenommen.

Frithere Ausgaben
DIN 52340-6 : 1974-01

1 Kurzbeschreibung des Verfahrens

In einem aliquoten Teil der AufschluBlésung der Probe
nach DIN 52340-3 wird das Eisen als o-Phenanthrolin-
komplex beim pH-Wert 3,5 photometrisch bei 510 nm
oder mittels Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) bei
einer Wellenldnge von 248,3 nm bestimmt.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthélt durch datierte oder undatierte Ver-
weisungen Festlegungen aus anderen Publikationen.
Diese normativen Verweisungen sind an den jeweiligen
Stellen im Text zitiert, und die Publikationen sind nachste-
hend aufgeflhri. Bei datierten Verweisungen gehéren
spétere Anderungen oder Uberarbeitungen dieser Publi-
kationen nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung
oder Uberarbeitung eingearbeitet sind. Bei undatierten
Verweisungen gilt die letzte Ausgabe der in Bezug
genommenen Publikation.
DIN 52340-1
Prifung von Glas mit den Hauptbestandteilen SiO,,
Ca0, MgO und Na,O — Chemische Analyse von
ungefarbten Kalk-Natron-Glasern; Allgemeine Anga-
ben und Prifbericht
DIN 52340-3
Prifung von Glas — Chemische Analyse von unge-
farbten Kalk-Natron-Glasern — AufschluBverfahren

3 Geriate

Ubliches Laborgerét sowie zusétzlich:
— Analysenwaage mit einer Fehlergrenze von 0,2 mg

NormenausschuB Materialpriifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
ArbeitsausschuB Glas (A Glas) im DIN

Ersatz fir Ausgabe 1974-01

— pH-MeBgerat

— Spektral- oder Filterphotometer, geeignet zum
Messen bei einer Welienlange von 510 nm, mit abge-
glichenen Kiivettensétzen

— Flammen-Atomabsorptionsspekirometer mit der
Atomisierungseinheit Luft/Ethin (Acetylen) und ele-
mentspezifischem Linienstrahler

— Kolbenhubbirette

4 Reagenzien
Es gelten die Festlegungen nach DIN 52340-1.

41 Eisen(Il)-oxid Fe,03

4.2 Eisen-Stammiésung

1,5 g Eisen(IIl)-oxid werden 2 h bei (115 = 5)°C getrock-
net. Von dem getrockneten Eisenoxid wird 1,000g in
einen Erlenmeyerkoiben eingewogen und 25 ml Saiz-
sdure, = 12 mol/l, zugegeben. Der Kolben wird mit einem
Uhrglas bedeckt und das Eisenoxid unter schwachem
Erwédrmen geldst. Nach dem Abkiihlen wird die Lésung
im MeBkolben mit Wasser zu 1 | aufgefiillt.

1 ml Lésung enthélt 1,000 mg Fe,03.

Es dirfen auch handelsiibliche Elementlésungen einge-
setzt werden.

4.3 Eisen-Standardiésung I

6,99 ml einer handelstblichen Elementlidsung mit
1000 mg Fe/l oder 10 ml der Eisen-Stammlésung werden
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mittels Biirette bzw. Pipette in einen 1000-ml-MeBkolben
gegeben, mit 10 ml Salzsdure, = 12 mol/l, versetzt, mit
Wasser bis zur Marke aufgefillt und geschittelt.

1 ml der Lésung enthélt 0,010 mg Fe,O3.

4.4 Eisen-Standardlésung II

34,95 ml einer handelsiiblichen Elementlésung von
1000 mg/l Fe oder 50 ml der Eisen-Stammidsung
werden mittels Blrette bzw. Pipette in einen 1000-ml-
MeBkolben gegeben, mit 50 ml Salzséure, = 12 mol/|,
versetzt, mit Wasser bis zur Marke aufgefillt und
geschittelt.

1 ml der Lésung enthalt 0,050 mg Fe,O3.

4.5 Hydroxylammoniumchlorid-Lésung, 100 g/l

100 g Hydroxylammoniumchlorid NH,OH - HCl werden
in 1000 mi Wasser gelost. :

4.6 Ammoniumacetat-L.6sung, 500 g/l

500 g Ammoniumacetat NH,C,H30, werden in 1000 ml
Wasser gel6st.

4.7 o-Phenanthrolin-L6sung, 5 g/l

500 mg 1,10-Phenanthroliniumchlorid-Monohydrat
C42HgCIN, * H,0 werden in 100 ml Wasser geldst.

4.8 Salzséaure, ¢(HCl) = 12 mol/t

49 Salzsaure, ¢(HCl) =6 mol/L (1 +1).

1 Volumenteil HCL, = 12 mol/l, wird mit 1 Volumenteil
Wasser vermischt.

4.0 Lanthan-Pufferlésung

23,45 g Lanthanoxid, La,05 werden mit 100 ml Salz-
sdure, = 12 mol/l, unter Erwadrmen gelést, in einen
1000-ml-MeBkolben {ibergefiihrt und mit Wasser bis zur
Marke aufgefiillt.

5 Durchfiihrung
5.1 Photometrische Bestimmung

511 Erstelien der Bezugskurve

Abgestufte Volumina, z. B. 1,00; 3,00; 5,00; 8,00; 10,00 und
12,00 ml der Eisen-Standardiésung I werden in 100-ml-
Becher pipettiert, mit Wasser auf etwa 40 mt ergénzt und
nacheinander mit je 5 ml Hydroxylammoniumchlorid-
Lésung und je 5 ml o-Phenanthrolin-Ldsung versetzt.

Dann wird der pH-Wert jeder Bezugslésung mit Ammoni-
umacetatiésung gegen eine pH-Elektrode auf pH 3,5
eingestellt. Die Bezugslésungen werden quantitativ in
100-ml-MeBkolben Ubergefiihrt und mit Wasser bis zur
Marke aufgefilit. Nach 10 min werden die Extinktionen A
der jeweiligen Bezugslésungen in abgeglichenen Kiivet-
tenpaaren mittels eines Spektral- oder Filterphotometers
bei einer Wellenlédnge von 510 nm gegen eine Blindwert-
I6sung, die die entsprechenden Volumina der zum Her-
stellen der Bezugslésungen verwendeten Reagenzien
ohne Eisen- Standardlésung 1 enthélt, gemessen.

Die erhaltenen Werte flir die Extinktion A werden gegen
die zugehdrigen Konzentrationen an Fe,O; in mg je
100 ml aufgetragen und so die Bezugskurve erstellt.

512 Messen der Probenlésung

Von der nach DIN 52340-3 hergestellten AufschiuBlésung
der Probe wird ein aliquoter Teil (Volumen Vi) der GréBe

stellten MeBlosung im mittleren Bereich der Bezugskurve
liegt. Das entnommene aliquote Volumen wird in einen
100-ml-Becher gegeben. Dazu werden nacheinander
5ml Hydroxylammoniumchlorid-Lésung und 5ml
o-Phenanthrolin-Lésung gegeben, mit Ammoniumacetat-
Lésung gegen eine pH-Elekirode ein pH-Wert von 3,5
eingestellt und sinngemaB weiterverfahren wie in 5.1.1
beschrieben. Bei der photometrischen Messung ist das
gleiche Kuvettenpaar wie beim Erstellen der Bezugskurve
zu verwenden. »

Der dem gefundenen Extinktionswert A entsprechende
Fe,O3-Gehalt (m,) in mg je 100 ml wird der Bezugskurve
entnommen.

5.2 Bestimmung mit der AAS

5.2.1 Erstellen der Bezugskurve

Abgestufte Volumina, z. B. 5,00; 10,00; 15,00 und 20,00 ml
der Eisen-Standardliésung I werden in einen 200-ml-
MeBkolben gegeben, 10 ml Lanthan-Pufferlésung sowie
3,75; 3,50; 3,25 und 3,00 ml Salzsdure, = 6 mol/|, zuge-
setzt, mit Wasser zur Marke aufgefllt und geschiittelt. Als
Leerwert dient eine Lésung ohne Zusatz der Eisen-Stan-
dardiésung, versetzt mit 4,00 mi Salzséure, = 6 mol/t und
10 ml Lanthan-Pufferldsung. Die Gerateparameter des
Atomabsorptionsspektrometers  werden entsprechend
den Angaben des Gerateherstellers eingestelit. Die Wel-
lenlénge zur Eisenbestimmung betragt 248,3 nm, als Ato-
misierungseinheit ist ein Ethin/Luft-Brenner einzusetzen.

Aus den Extinktionen A der Bezugslésungen und der
Leerwertlésung wird die Bezugskurve erstellt.

5.2.2 Messen der Probenlésung

Von der nach DIN 52340-3 Verfahren C, hergestellten Auf-
schluBlésung der Probe wird ein aliquoter Teil (Volumen Vg),
dessen Eisengehalt im anndhernd linearen Bereich der
Bezugskurve liegt, in einen 200-ml-MeBkolben einpipettiert
und mit 10 ml Lanthan-Pufferldsung versetzt. Entsprechend
dem Aliquot der AufschluBlésung wird analog zu 5.2.1 so viel
Salzsiure, = 6 mol/l, zugesetzt, daB die Gesamtsaure-Kon-
zentration dieser MeBlosung der Sé&urekonzentration der
Bezugslésungen und der Leerwertldsung entspricht, z.B.
bei einem Aliguot von 10 ml miissen 3,00 ml Salzséure,
=~ 6 mol/l, zugesetzt werden. Die Messung erfolgt sinnge-
maB wie in 5.2.1 beschrieben.

Der dem gefundenen Extinktionswert A entsprechende
Fe,05-Gehalt (m;) in mg je 100 ml wird der Bezugskurve
entnommen.

6 Auswertung

Aus den erhaltenen Werten wird der Gesamteisengehalt
der Probe w(Fe,03) als Massenanteil in % nach folgen-
der Gleichung errechnet:

VSt cmy - 100
wFe20a) = o 1000

Hierin bedeuten:

Vst Volumen der AufschluBlésung der Probe
nach DIN 52340-3 in ml

Vg flr die Messungen entnommenes Volumen
der AufschluBlésung der Probe in ml

m, bei der Bestimmung nach 5.1.2 bzw 522
gefundene Menge an Fe, 05 in mg

myg Einwaage der Probe in g

7 Priifbericht
Nach DIN 52340-1.

entnommen, daB der Eisengehalt der nach 5.1.1 herge-

Documents

Document Sharing Hub

Full document details: DIN 52340-6:1995-01


http://www.avadocuments.com/doc/din-52340-6-1995-01
http://www.avadocuments.com/doc/din-52340-6-1995-01

