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Priifung von Glas D N
Chemische Analyse von ungefarbten Kalk-Natron-Glasern

mit den Hauptbestandteilen SiO,, CaO,MgO und Na,O

Bestimmung von TiO,

52 340
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determination of TiOy

Ca0, MgO et NayO; dosage de TiO,

1. Kurzbeschreibung des Verfahrens

In einem aliquoten Teil der Stammldsung der Probe nach
DIN 52 340 Blatt 3 wird Titan als Komplex mit
Brenzcatechindisulfonsiure (Tiron) bei pH 4,0 photo-
metrisch bei 400 nm bestimmt.

2. Gerite

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

Becher 250 ml, z. B. nach DIN 12 331

MefBzylinder 10 ml und 500 ml nach DIN 12 680
MeBkolben 50 ml und 1000 ml nach DIN 12 664

Biirette 25 ml, z. B. nach DIN 12 700

Spektral- oder Filterphotometer, geeignet zum Messen
bei 400 nm, mit abgeglichenen Kiivettensitzen

3. Reagenzien
Titan(IV)-oxid, TiO,, dessen Gliihverlust GV mit einer

den Einwaage der Standardsubstanz beriicksichtigt wird.
Ammoniumsulfat (NH4),S0,

Natriumacetat CoH3zNaOy - 3H, 0
Brenzcatechindisulfonsiure-(3,5), Dinatriumsalz (Tiron)
CGH4N3.20882 . H20

EiseSSig 02H402

Thioglycolsdure CoH404,S
Titan(IV)-oxid-Stammlssung: 1,000 g Titan(IV)-oxid 1)
und 15 ¢ Ammoniumsulfat werden in einen 250-ml-
Becher iibergefiihrt, mit 40 ml Schwefelsaure versetzt
und unter Erhitzen mit dem Bunsenbrenner gelost. Man
14Rt abkiihlen und iiberfiihrt die Losung in einen 1-1-Mef3-
kolben, in welchen man vorher etwa 100 ml Wasser

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

1) Bei der Einwaage my in g ist der Glithverlust GV in %
des TiO, nach folgender Zahlenwertgleichung zu

beriicksichtigen:
1,000 - 100
mg= —-—
(100—GV)

Testing of glass; chemical analysis of colourless soda-lime-glass with SiO,, Ca0, MgO and Na, O as main constituents;

Essai du verre; analyse chimique des verres incolorés a base de soude et de chaux constitués principalement de SiO,,

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

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

Einwaage von etwa 1 g bestimmt und bei der anschlief3en-

Fachnormenausschuf3 Materialpriifung (FNM) im Deutschen Normenausschufs (DNA)
Arbeitsausschuf3 Glas im DNA

eingemessen hat, spiilt mit Wasser nach, fligt unter Um-
schiitteln noch 20 ml Schwefelsdure (1 + 1) zu und fullt
bis zur Marke auf. 1 ml der Losung enthalt 1,000 mg TiO,.
Titan(IV)-oxid-Standardlosung: 10 ml der Titan(IV)-oxid-
Stammlosung werden in einen 1-1-MeBkolben eingemessen,
mit 20 ml Schwefelsdure (1 + 1) versetzt und mit Wasser
zur Marke aufgefiillt. 1 ml der Losung enthidlt 0,010 mg
TiO,.

Pufferlosung mit dem pH-Wert 4,0: 136 g Natriumacetat
werden in einem 1-1-MeBkolben in 400 m] Wasser geldst
und mit 390 ml Eisessig versetzt. Die Losung wird mit
Wasser zur Marke aufgefiillt.

Thioglycolsidurelosung 1 + 4
Brenzcatechindisulfonsiure-(3,5), Dinatriumsalzlosung,

50 g/l die taglich frisch anzusetzen und bei einer begin-
nenden Gelbfiarbung zu verwerfen ist.

4. Durchfiihrung

4.1. Aufstellen der Eichkurve

Man entnimmt von 0 bis 15 ml abgestufte Mengen der
Titan(IV)-oxid-Standardldsung, z. B. 1, 3, 5, 8, 10, 12
und 15 ml, entsprechend 0,010 bis 0,150 mg TiO,, iiber-
fiihrt jeweils in 50-ml-MeBkolben, verdiinnt mit Wasser
auf je 15 ml und gibt nacheinander jeweils unter Um-
schiitteln 25 ml Pufferlosung (pH 4,0) und 5 ml der
Losung des Dinatriumsalzes der Brenzcatechindisulfon-
sdure und 2 ml der Thioglycolsdurelosung hinzu.

Dann wird mit Wasser zur Marke aufgefiillt. Nach 1 Stunde
mift man die Extinktionen E der jeweiligen Eichidsungen
in abgeglichenen Kiivettenpaaren mittels eines Spektral-
oder Filterphotometers bei 400 nm gegen eine Blind-
16sung, die die entsprechenden Volumen der zum Her-
stellen der Eichldsungen verwendeten Reagenzien ohne
TiO,-Standardiosung enthilt. Die erhaltenen Werte fiir
E werden gegen die zugehdrigen Konzentrationen an
TiO, in mg/50 ml auf Millimeterpapier aufgetragen. Man
erhilt so die Eichkurve, die bei richtiger Arbeitsweise
und ausreichend monochromatischem Licht geradlinig
verlduft.

Fortsetzung Seite 2

Documents

Alleinverkauf der Normblatter durch Beuth-Vertrieb GmbH, Berlin 30 und Kdln

1.74

Full document details: DIN 52340-7:1974-01

DiN 52 340 BIOT Ujonn 19745 Prejsgrid


http://www.avadocuments.com/doc/din-52340-7-1974-01
http://www.avadocuments.com/doc/din-52340-7-1974-01

Seite 2 DIN 52 340 Blatt 7

4.2. Messung der Probenldsung

Von der nach DIN 52 340 Blatt 3 hergestelliten Stamm-
16sung der Probe wird ein aliquoter Teil (Volumen Vg),
dessen TiO,-Gehalt dem mittleren Bereich der Eichkurve
(etwa 0,1 mg TiO,) entspricht, in einen 50-ml-Me3kolben
gegeben. Dazu fiigt man nacheinander jeweils unter Um-
schiittein 25 ml Pufferlosung (pH 4,0), 5 ml der Lésung
des Dinatriumsalzes der Brenzcatechindisulfonsiure und
2 ml der Thioglycolsiurelosung zu. Dann wird mit Wasser
zur Marke aufgefiillt, gut durchgemischt, 1 Stunde stehen
gelassen und weiter sinngemif wie im Abschnitt 4.1
beschrieben verfahren.

Bei der photometrischen Messung ist das gleiche Kiivetten-
paar wie beim Aufstellen der Eichkurve zu verwenden.
Der dem gefundenen Extinktionswert E entsprechende
TiO4-Gehalt (m,) in mg/50 ml wird der Eichkurve ent-
nommen.

Schrifttum

5. Auswertung

Aus den erhaltenen Werten wird der Gesamtgehalt der
Probe an TiO, in % nach folgender Zahlenwertgleichung
errechnet:
o Vgt - mq - 100
halt an TiOp = ————
Gesamtgehalt an TiO, Ve mg - 1000
Hierin bedeuten:

Vg  Fiir die photometrische Messung enthommenes
Volumen der Stammlosungen der Probe in ml

Vst Volumen der Stammlosung der Probe nach
DIN 52 340 Blatt 3 in ml

m; Bei der Bestimmung nach Abschnitt 4.2 gefundene
Menge an TiO, in mg

mg Einwaage der Probe in g

Rigg T., Wagenbauer, H. A.: ,,Spectrophotometric Determination of Titatinium in silicate Rocks* Anal. Chem. 33

(1961), S. 134749
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