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DEUTSCHE NORMEN

Priifung von Rohstoffen zur Glasherstellung —
Chemische Analyse von Quarzsand mit DIN
mindestens 98 % Silicium(IV)-oxid-Gehalt

Bestimmung des Gesamteisengehaltes berechnet als Eisen(1ll)-oxid Fe;O3

52 342

Teil 4

Testing of raw materials for the production of glass; chemical analysis of arenaceous
quartz with at least 98 % silica; determination of the total content calculated as iron(II1)-

oxide Fe203

Essai des matiéres premieres pour la production du verre; analyse chimique du sable
o e T 14 . .
quartzeux contenent au minimum 98% de silice(IV}; determination de la teneur

exprimée en oxyde de fer(III) FepO3

Allgemeine Angaben (Zweck und Anwendungsbereich, Grundlagen des Analysenganges und der E. inzelbestimmungen,
allgemeine Angaben zu Geraten und Reagenzien, Probenahme und Probenvorbereitung, allgemeine Angaben zur Durch-
fiihrung und Auswertung von Einzelbestimmungen), Priifbericht und Erlauterungen siehe DIN 52342 Teil 1.

In dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten Masseanteile in Prozent (Gewichtsprozent).

1 Mitgeltende Normen

DIN 52342 Teil 1 Priiffung von Rohstoffen zur Glas-
herstellung; Chemische Analyse von
Quarzsand mit mindestens 98 %
Silicium{IV)-oxid-Gehalt; Alige-
meine Angaben und Priifbericht
Priiffung von Rohstoffen zur Glas-
herstellung; Chemische Analyse von
Quarzsand mit mindestens 98 %
Silicium(IV)-oxid-Gehalt; Auf-
schluBverfahren zur Bestimmung
von Al;03. FeoO3 und TiO7 sowie
Ca0, MgO, Nas0 und K50.

DIN 52342 Teil 2

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

In einem aliquoten Teil der AufschiuBBlésung nach
DIN 52342 Teil 2 wird das Eisen als o-Phenanthroiin-
Komplex bei pH-Wert 3,5 |6sungsspektralanalytisch bei
einer Wellenlange von 510 nm bestimmt.

3 Bezeichnung des Verfahrens

Prifung DIN 52342 — T04 — 80

Benennung ___I

DIN-Hauptnummer
Teil-Nummer
zwei letzte Ziffern des Ausgabejahres

4 Geriate

Ubliches Laborgerit und zusatzlich:

— Spektral- oder Filterphotometer geeignet zum Messen
bei einer Wellenlange von 510 nm, mit abgeglichenem
Kivettenpaar

Waage, auf 0,1 mg ablesbar

— Wairmeschrank, auf (110 = 2) °C regelbar, z. B. nach

DIN 50011 Teil 1

pH-MeRkette, Begriff siche DIN 19 261

Biirette, 25 ml Inhalt, z. B. nach DIN 12700 Teil 2
Becher, 100 ml und 250 ml Inhalt, z. B, nach

DIN 12331

Erlenmeyerkolben, 2560 ml Inhalt, z. B. nach

DIN 12380

MeRkolben, 100 ml und 1000 ml inhalt, z. B. nach
DIN 12664

MeRzylinder, 10 ml Inhalt, z. B. nach DIN 12 680

Teil 1

Reagenzien

Ammoniumacetat CH3COONH,4

Eisen(III)-oxid Fe;03

Hydroxylammoniumchlorid NH; - HCL
1,10-Phenanthroliniumchlorid - Monohydrat
C12HgCIN; - H2O

Ammoniumacetat-Lésung: 500 g Ammoniumacetat
werden zu 1 Liter mit Wasser gelost.
Eisen-Stammlosung: Eisen(IIl}-oxid FeoO3 wird
2 Stunden lang bei (110  2) °C getrocknet. Von dem
getrockneten Eisenoxid wird 1,000 g in einen Erlen-
meyerkolben eingewogen. Dazu werden 25 ml Salz-
saure gegeben. Der Kolben wird mit dem Uhrglas be-
deckt und das Eisenoxid unter schwachem Erwéarmen
geldst, Nach dem Abkiihlen wird die Losung im MeR-
kolben mit Wasser zu 1 L aufgefiillt. 1 ml der Lésung
entspricht 1,000 mg FeoO3.
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— Ejsen-Gebrauchsiosung: 10 ml der Eisen-Stammldsung
werden in einen 1000-ml-MeRkolben eingemessen, mit
10 ml Salzsaure und Wasser zu 1 Liter aufgefiillt. 1 ml
der Losung entspricht 0,010 mg Fe2O3.

— Hydroxylammoniumchlorid-Lésung: 100 g Hydroxyl-
ammoniumchlorid NHy - HCl werden zu 1 Liter in
Wasser gelost.

— o-Phenanthrolin-Lésung: 54g 1,10-Phenanthrolinium-
chlorid-Monohydrat Cq2HgCINo - H20 werden zu
1 Liter in Wasser gelost.

6 Durchfiihrung

6.1 Aufstellen der Bezugskurve

Der Eisen-Gebrauchslosung werden abgestufte Mengen
entsprechend 0,010 bis 0,260 mg Fe;03-Gehalt ent-
nommen und jeweils in 100-mt-Becher iberfiihrt. Nach
dem Verdiinnen mit Wasser auf je 40 ml werden nachein-
ander je 5ml Hydroxylammoniumchlorid-L6sung und
je 5ml o-Phenanthrolin-Losung zugegeben. Dann wird
der pH-Wert jeder der Bezugslésungen mit Ammonium-
acetatldsung elektrometrisch auf pH 3,6 eingestelit. Die
Bezugslosungen werden in 100-ml-MeRkolben iberge-
fiihrt und mit Wasser zur Marke aufgefillt. Nach frihe-
stens 10 Minuten werden die Extinktionen E der jeweili-
gen Bezugslosungen in abgeglichenem Kiivettenpaar bei
einer Wellenlange von 510 nm gegen eine Blindidsung,
die die entsprechenden Volumina der zum Herstellen der
Bezugslosungen verwendeten Reagenzien enthalt, gemes-
sen.

Durch Eintragen der Extinktionswerte gegen die zuge-
horigen FepO3-Konzentrationen in einem Koordinaten-
system wird die Bezugskurve erstellt.

6.2 Messen der Probenlosung

Von der nach DIN 52342 Teil 2 hergestellten, Auf-
schluidsung (Volumen V, ) der Probe wird ein aliquoter
Teil (Volumen Vg) in einen 100-ml-Becher pipettiert.
Nach dem Verdiinnen mit Wasser auf ein Volumen von
40 ml werden nacheinander 5 ml Hydroxylammonium-
chlorid-Losung und 5 ml o-Phenanthrolin-Lésung hin-
zugegeben, mit Ammoniumacetatiésung wird dann auf
einen elektrometrisch gemessenen pH-Wert von 3,56
eingestellt und sinngemaB weiter verfahren wie in Ab-
schnitt 6.1 beschrieben,

Der dem gefundenen Extinktionswert E entsprechende
FeoO3-Gehalt (my) in mg je 100 ml wird der Bezugs-
kurve entnommen.

Weitere Normen

Liegt der Eisengehalt nicht im mittleren Bereich der
Bezugskurve, so ist erforderlichenfalls eine Zwischen-
verdiinnung vorzunehmen.

7 Auswertung

Der Gesamteisengehalt in % als FepOgz in der Probe
wird nach folgender Gleichung errechnet:

Va -mq - 100

Gesamteisengehalt als FeoO3= —————

Vg - m - 1000

Hierin bedeuten:

Va4 Volumen der Aufschluflésung der Probe nach
DIN 52342 Teil 2inml

Vg fiir die photometrische Messung entnommenes Volu-
men der AufschluBldsung der Probe in ml

my bei der Bestimmung nach Abschnitt 6.2 gefundene
Menge an FeoO3 in mg

m Einwaage der Probe nach DIN 52342 Teil 2 in g

8 Priiffehler

Die Fehlerberechnung erfolgt nach dem Fehlerfortpflan-
zungsgesetz nach GauB. Basierend auf den von K. Dorfel
formulierten , Toleranzen” 1) fiir Wagung, Volumenmes-
sung, Extinktionsmessungen usw. wurden die verallge-
meinbaren , methodischen Streuungen” fiir die in dieser
Norm aufgefiihrte Eisen-Bestimmung errechnet.

Fiir die aus der Norm erkennbaren messenden Schritte
wurden die methodischen Streuungen erhalten als geo-
metrische Summen aus:

L)

2
_l/ Summe der Quadrate der relativen Streuungen.

Sie stellen somit die ,mittlere methodische Gesamt-
streuung”’ 5 dar, wahrend K.Déorfel die ,maximale
Gesamtstreuung’’ sG max €rhélt, wenn er die , relativen
Streuungen’ addiert. Sie wurden fir die in dieser Norm
beschriebene Bestimmungsmethode wie folgt gefunden:

SG =+1,71%

SG max = 2.76%
Fir ein Signifikanzniveau von 99% mii8ten die Werte
mit dem Faktor 2,68 und fiir ein in der Praxis im allge-
meinen hinreichendem Niveau von 95 % mit dem Faktor 2
multipliziert werden,

1) Klaus Dorfel: Beurteilung von Analysenverfahren und
Ergebnissen; Springer 1965

DIN 12331 Laborgerate aus Glas; Becher; hohe Form
DIN 12380 Laborgerate aus Glas; Erlenmeyerkolben enghalsig
DIN 12664 Laborgerate aus Glas; MeRBkolben mit einer Marke

DIN 12680 Teil 1
DIN 12700 Teil 2

Laborgerate aus Glas; MeRzylinder; mit Strichteilung
Laborgerite aus Glas; Biiretten; Biretten mit geradem Hahn

pH-Messung; Begriffe fiir MeRverfahren mit Verwendung galvanischer Zellen
Werkstoff-, Bauelemente- und Geratepriifung; Warmeschranke; Begriffe, AnforderungerDoc umen tS

DIN 19261
DIN 50011 Teil 1
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