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Prifung von Glas
Chemische Analyse von ungeférbten Kalk-Natron-Glasern DIN
Teil 8: Bestimmung von Na,O und K,O
mittels Flammenatomemissionsspektrometrie (F AES) 52340-8
ICS 81.040.10 Ersatz fur

Ausgabe 1974-01
Deskriptoren: Prifung, Glas, chemische Analyse, Gehaltsbestimmung, Flam-
menatomemissionsspektrometrie :

Testing of glass — Chemical analysis of colourless soda-lime-glass - Part 8: Deter-
mination of Na,O and K,O by flame atomic emission spectroscopy (AES)

Essai du verre — Analyse chimique des verres incolores siliceux soda-calcique —
Partie 8: Dosage de NayO et K,O par spectrométrie d'émission atomique

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

Vorwort

Diese Norm wurde vom ArbeitsausschuB NMP 351 “Analyse von Glas und Glasrohstoffen” im Normenausschuf3 Materialpri-
fung (NMP) in Zusammenarbeit mit dem Unterausschu3 Glas (UA 1) der Deutschen Glastechnischen Gesellschaft (DGG)
ausgearbeitet.

Anderungen
Gegeniiber der Ausgabe Januar 1974 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Titel gekurzt.
b) Die flammenemissionsspektralanalytische Bestimmung durch die flammenatomemissionsspektrometrische (F AES)
ersetzt.
c) Redaktionell Uberarbeitet.

Frilhere Ausgaben
DIN 52340-8:1974

1 Anwendungsbereich DIN 52340-3 . )

Das Verfahren nach dieser Norm ist geeignet zur Bestim- Erlflf(u:lgtvon (GBII?S_CheAmf'SCQf g‘na:fyshe von ungefarbten

mung der Massenanteile von Natriumoxid (Na,O) bis 16 % alk-Natron-Gilasern — Autschiubiverianren

und von Kaliumoxid (K,O) bis 7% in ungefarbten Kalk- .

Natron-Glasern mittels F AES. 3 Kurzbeschreibung des Verfahrens
ANMERKUNG: Neben diesem Verfahren kann Na,© Nach AufschiuB der Probe mit einem FluBs&ure-Perchlor-
und K,O auch mittels Atomabsorptionsspektrometrie ~ saure-Gemisch nach Verfahren C nach DIN 52340-3 wird

(AAS) bestimmt werden (Norm in Vorbereitung). flammenatomemissionsspektrometrisch durch Messen der
Lichtemission Natrium bei der Wellenlange 589 nm und
2 Normative Verweisungen Kalium bei der Wellenlange 767 nm bestimmt.

Diese Norm enthélt durch datierte oder undatierte Verwei- .

sungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese nor- 4 Geréte

mativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen im Text  Ubliches Laborgerat sowie:

zitiert, und die Publikationen sind nachstehend aufgefiihrt. — Flammen-Atomemissionsspekirometer mit Luft/Acety-

Bei datierten Verweisungen gehdren spétere Anderungen len(Ethin) oder Luft/Propangas-Brenner

oder Uberarbeitungen dieser Publikationen nur zu dieser

Norm, falls sie durch Anderung oder Uberarbeitung eingear-

beitet sind. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Aus-

gabe der in Bezug genommenen Publikation.

DIN 52340-1 .
Prifung von Glas — Chemische Analyse von ungeférbten 5 Reagenzien
Kalk-Natron-Glasern mit den Hauptbestandteilen SiO,, Fir die Durchfiihrung sind nur Reagenzien von bekannter
Ca0, MgO und Na,O - Allgemeine Angaben und Prifbe-  analytischer Reinheit zu verwenden. Dartber hinaus gelten
richt die Festlegungen in DIN 52340-1.

Alternativ kann auch ein Flammen-Emissions-Filterspek-
trometer mit Filtern fUr die Na- und K-Linie eingesetzt
werden.
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5.1 Salzséaure HCL, c¢(HCl) = 12 mol/l, ¢ = 1,19 g/mi
5.2 Salzsaure HCL, ¢(HCl) = 6 molt (1+1)

5.3 Natrium-Stammldsung, S(Na,O) = 240 mg/l

Es werden z.B. 35,61 ml einer handelsiiblichen Element-
[6sung von 1 g/l Na mittels Burette in einen 200-ml-MeBkol-
ben gegeben, mit 10 ml Salzsaure, ~ 12 moll, versetzt, mit
Wasser bis zur Marke aufgefillt und gemischt.

5.4 Kalium-Stammlésung, 8(K>0) = 100 mg/l

Es werden z.B. 16,60 ml einer handelsiblichen Element-
I6sung von 1 g/l K mittels Birette in einen 200-ml-MeBkolben
gegeben, mit 10 ml Salzsaure, = 12 mol/, versetzt, mit Was-
ser bis zur Marke aufgefuillt und gemischt.

5.5 Spektrochemischer Puffer (“Caesium-Pufferldsung”)

Es werden 80 g Caesiumchlorid CsCl eingewogen, mit Was-
ser versetzt und mit 10 ml Salzsaure, = 12 moll, geldst. Die
Lésung wird in einen 1000-mi-MeBkolben Ubergeflhrt, mit
Wasser bis zur Marke aufgefullt und gemischit.

5.6 Calciumnitrat-Lésung (“Matrixlésung”)

ﬂ(Ca(NO3)2 M 4 HQO) = 1 g/l
1 g Ca(NOj3), - 4 H,O werden in Wasser gel6st, im 1 000-mt-
MeBkolben bis zur Marke aufgeflllt und gemischt. Diese
Lésung dient zur Anpassung der nach dem AufschluB3 ver-
bliebenen Glasmatrix.

6 Durchfihrung

Zur Durchfihrung dieser Bestimmung ist die Kenntnis der
ungefahren Alkalioxid-Gehalte erforderlich. Genaue Konzen-
trationen der Stufungen der Bezugs- und MeBlésung kénnen
nicht festgelegt werden, da sie von der Art des verwendeten
Flammenphotometers und von der Zusammensetzung der
Probe abhéngen.

6.1 Herstellen der Bezugslésungen

Es werden zwei Bezugslosungen benétigt. Die Bezugs-
Idsung I enthalt die niedrigen Alkalikonzentrationen (berech-
net auf Na,O und K,0), die Bezugslosung Il die héheren
Alkalikonzentrationen. Sie sind jeweils so zu wéhlen, daf3
diese Konzentrationen etwas unterhalb bzw. etwas oberhalb
des zu erwartenden Na,O- bzw. K,O-Gehaltes in der MeB-
I6sung nach 6.2 liegen.

Dazu werden entsprechende Voiumina der Natrium- bzw.
Kalium-Stammldsung nach 5.3 bzw. 5.4 in jeweils 100-ml-
MeBkolben pipettiert, 10 ml Caesium-Pufferiésung und 1 ml
Calciumnitrat-Lésung zugegeben. Entsprechend dem Aliquot
der Stammlésung ist noch so viel HCL, = 6 moll, zuzugeben,
daB das Gesamtvolumen an dieser freien HCL 10 ml je
100-mt-MeRkolben betragt. Mit Wasser wird bis zur Marke
aufgefillt und gemischt.

6.2 Herstellen der MeBidsung

Entsprechend der ungefihren Alkalioxidkonzentration wird
ein Aliquot aus der AufschluBlésung C nach DIN 52340-3 in
einen 100-ml-MeBkolben pipettiert und 10 ml Caesium-Puf-

feridsung zugegeben. Entsprechend dem Aliquot der Auf-
schluBlésung ist noch so viel HCL, = 6 molll, zuzugeben, daf3
das Gesamtvolumen an dieser freien HCl 10 ml je 100 ml
MeBkolben betrégt. Mit Wasser wird bis zur Marke aufgefuilt
und gemischt.

6.3 Messung

Das Emissionsspektrometer ist entsprechend den Angaben
der Hersteller einzustellen. Dann wird in der Reihenfolge
Bezugsldsung I, MeBlosung, Bezugsldsung II die Konzentra-
tion von Natrium bei einer Wellenlange von 589 nm und von
Kalium bei einer Wellenlange von 767 nm mehrfach (minde-
stens 6mal) gemessen.

7 Auswertung

nach dem Eingabelungsverfahren
Aus den jeweils ermittelten MeBwerten der Dreierkombina-
tion Bezugslosung 1, MeBlésung, Bezugsldsung II wird der
Gehalt an Natriumoxid w(Na,O) bzw. an Kaliumoxid w (K,O)
als Massenanteil in % nach folgender Gleichung berechnet:

w (Nay0) bzw. w (K;0) =
M -M V. F,
p E,1 1
|:ME,2 _ME,1 ‘ (CE’2 - CE‘1 )* CEJ} W10
Hierin bedeuten:
M, MeBwert der MeBI6sung in pg/ml

p
Mg 1 MeBwert der Bezugsldsung mit niedriger Alkali-

konzentration in pg/ml

Mg » MeBwert der Bezugslsung mit héherer Alkali-
konzentration in pg/mt

Cg1 Massenkonzentration der Bezugslosung mit
niedriger Alkalikonzentration in pg/ml

Cgo Massenkonzentration der Bezugslosung mit
hoherer Alkalikonzentration in pg/ml

VvV Volumen der MeBIésung in ml

Fy Verdinnungsfaktor bezogen auf die Proben-
lésung

W  Einwaage inmg

Die so erhaltenen Einzelwerte werden gemittelt und der
MeBwert auf 2 Stellen nach dem Komma angegeben.

8 Priifbericht

Im Prifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzu-
geben:

a) Art und Kennzeichnung der Probe,

b) Gehalt an Na,O und K,O als Massenanteil in %, auf
2 Stellen nach dem Komma angegeben,

¢) gegebenenfalls Einzelwerte und Mittelwert,
d) gegebenenfalls Abweichungen von dieser Norm,
e) Prufdatum.
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