DK 666.122.2: 620.1: 543.7 : 546.824-31 DEUTSCHE NORMEN Januar 1980
Priifung von Rohstoffen zur Glasherstellung —
Chemische Analyse von Quarzsand mit DIN
mindestens 98 % Silicium(IV)-oxid-Gehalt 52 342

Bestimmung von Titan(IV)-oxid TiO2 Teil 5

Testing of raw materials for the production of glass; chemical analysis of arenaceous
quartz with at least 98 % silica; determination of titanium(IV)-oxide TiO2

Essai des matiéres premiéres pour la production du verre; analyse chimique du sable
quartzeux contenent au minimum 98% de silice(IV); détermination de |‘oxyde de
titane(IV) TiO2

Allgemeine Angaben (Zweck und Anwendungsbereich, Grundlagen des Analysenganges und der Einzelbestimmungen,
allgemeine Angaben zu Geréten und Reagenzien, Probenahme und Probenvorbereitung, allgemeine Angaben zur Durch-
fiihrung und Auswertung von Einzelbestimmungen), Priifbericht und Erliuterungen siehe DIN 52 342 Teil 1, siehe auch
Bemerkungen zu Teil 1, Teil 3 und Teil 4.

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

1 Mitgeltende Normen \ — Waage, auf 0,0001 g ablesbar, mit einer Fehlergrenze
von + 0,0002 g

— Becher 250 ml Inhalt, z. B. nach DIN 12331

— MeRzylinder 10 ml und 500 ml Inhalt, z. B. nach

DIN 52342 Teil 1 Priifung von Rohstoffen zur Glas-
herstellung; Chemische Analyse von
Quarzsand mit mindestens 98 %

Silicium(IV)-oxid-Gehalt;  Alige- DIN 12680 Teil 1 ,

meine Angaben und Priifbericht — MeRkolben 50 ml'und 1000 ml Inhalt, z. B. nach
DIN 52342 Teil 2 Priifung von Rohstoffen zur Glas- DIN 12664

hersteliung; Chemische Analyse von — Biirette 26 ml Inhalt, z. B. nach DIN 12 700 Teil 2

Quarzsand mit mindestens 98 %

Silicium(IV)-oxid-Gehalt; Auf-

schluBverfahren zur Bestimmung g Reagenzien

von Aly03, Fe203 und TiO2 sowie .
CaO, MgO, Nazo und KzO. — Ammoniumsulfat (NH4)2SO4

Essigsaure CH3COOH 96 %ig

— Natriumacetat CH3COONa - 3H20

— Thioglykolsaure CoH402S

— Tiron CgH4Naz0gS2 - H2O Dinatriumsalz der Brenz-
catechindisulfonsaure-(3,5)

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

In einem aliquoten Teil der AufschluRlésung der Probe
nach DIN 52342 Teil 2 wird das Titan mit Brenzcate-
chindisulfonsiaure-(3,5) Dinatriumsalz (Tiron) als Kom-

"plex bei pH 4,0 Iésungsspektralanalytisch bei einer ~ — Titan(IV)-oxid TiO2, dessen Gliihverlust GV mit einer
Wellenlidnge von 400 nm-bestimmt. Einwaage von etwa 1 g bestimmt und bei der anschlie-
Renden Einwaage der Standardsubstanz beriicksichtigt

wird.

3 Bezeichnung des Verfahrens Pufferlsund pH-Wert 4.0: 136 o Natri .
. — Pufferlésung pH-Wert 4,0: g Natriumaceta
Prifung DIN 52342 — T05 - 80 CH3COONa - 3H,0 werden in einem 1000-ml-MeR-
Benennung I kolben in 400 ml Wasser gel6st und mit 390 ml Essig-
saure CH3COOH versetzt. Die Losung wird mit Wasser
zur Marke aufgefiillt.

— Thioglykolsaureldsung (1 +4): 1 Volumenteil Thio-
glykolsdure CoH40,S wird mit 4 Volumenteilen
Wasser vermischt.

DIN-Hauptnummer
Teil-Nummer
zwei letzte Ziffern des Ausgabejahres
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4 Geriate S N .

o ) o — Tironldsung: 50 g Dinatriumsalz der Brenzcatechin-

Ubliches Laborgerat und zusatzlich: disulfonsaure-(3,5) CgH4Nap0gSo - HoO (Tiron)

— Spektral- oder Filterphotometer, geeignet zum Messen werden mit Wasser zu 1 Liter geldst. Die Losung ist
bei einer Wellenlange von 400 nm, mit abgeglichenem taglich frisch anzusetzen und bereits bei einer begin-
Kiivettenpaar nenden Gelbfarbung zu verwerfen.
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— Titan(IV)-oxid-Stammlésung: 1,000 g Titan{IV}-oxid
TiO21) und 15 g Ammoniumsulfat (NH4) 2S04 werden
in einen 250-ml-Becher iibergefiihrt, mit 40 ml Schwe-
felsaure versetzt und unter Erhitzen gelost. Nach dem
Abkiihten wird die Lésung in einen 1000-ml-MeRkol-
ben tbergefiihrt, in welchen vorher etwa 100 ml Wasser
eingemessen wurden. Dann wird mit Wasser nachge-
spiilt, unter Umschiitteln noch 20 ml Schwefelsaure
(1 + 1) zugegeben und bis zur Marke aufgefiillt. 1 ml
der Losung entspricht 1,000 mg TiO2.

— Titan(IV)-oxid-Gebrauchslésung: 10 mlder Titan(IV)-
oxid-Stammlésung werden in einen 1000-ml-MeBkol-
ben eingemessen, mit 20 ml Schwefelsdure (1+1) ver-
setzt und mit Wasser zur Marke aufgefiillt. 1 ml der
Lésung entspricht 0,010 mg TiO5.

6 Durchfiihrung

6.1 Aufstellen der Bezugskurve

Es werden abgestufte Mengen der Titan(IV)-oxid-Ge-
brauchsldsung fiir einen Bereich von 0,010 bis 0,150 mg
TiO5 in 50-ml-MeRkolben eingemessen und mit Wasser
auf etwa 15 ml verdiinnt. Man gibt nacheinander jeweils
unter Umschiitteln 25 ml Pufferiésung, 5 ml Tironldsung,
2 ml Thioglykolsaureldsung hinzu und fiillt mit Wasser
zur Marke auf. Nach genau einer Stunde werden im
Photometer die Extirtktionen E der abgestuften Bezugs-
I6sungen gegen eine Blindldsung, die die entsprechenden
Volumina der zur Herstellung der Bezugsldsungen ver-
wendeten Reagenzien enthilt, bei einer Wellenlange von
400 nm in abgeglichenem Kiivettenpaar gemessen.

Durch Eintragen der gemessenen Extinktionswerte gegen
die zugehdrigen TiO,-Konzentrationen in einem Koordi-
natensystem wird die Bezugskurve erstellt.

6.2 Messen der Probeniésung

Von der nach DIN 52342 Teil 2 hergestellten AufschluB-
I16sung (Volumen V) der Probe wird ein aliquoter
Teil (Volumen Vg) in einen 50-ml-MeRkolben pi-
pettiert. Dazu werden nacheinander jeweils unter
Umschiitteln 25 ml Puffertosung, 5 mt Tironlosung, 2 ml
Thioglykolsaureldsung hinzugegeben und mit Wasser zur
Marke aufgefiilit. Die Messung erfolgt nach genau 1 Stunde
sinngemaR wie unter Abschnitt 5.1 beschrieben.

Der dem gefundenen Extinktionswert E entsprechende
TiOy-Gehalt (m4) in mg/50 ml wird der Bezugskurve
entnommen.

Liegt der Titan(IV)-oxid-Gehalt nicht im mittleren Be-
reich der Bezugskurve, so ist erforderlichenfalls eine
Zwischenverdiinnung vorzunehmen.

Weitere Normen

7 Auswertung

Der Gesamttitangehalt der Probe in % errechnet sich nach
folgender Gleichung:

VA cmq o 100

Gesamtgehalt in % an TiOg = Ve -m - 1000
E-Mm:

Hierin bedeuten:

Va Volumen der AufschluBlisung der Probe nach
DIN 52342 Teil 2 in ml

Vg Entnommenes Volumen der AufschiuBBiésung der
Probe fiir die photometrische Messung in ml

my Nach Abschnitt 6.2 gefundene Menge an TiO5 in mg

m Einwaage der Probe nach DIN 52342 Teil 2 in g

8 Priiffehler

Die Fehlerberechnung erfolgt nach dem Fehlerfortpflan-
zungsgesetz nach GauRB. Basierend auf den von K. Dorfel
formulierten ,, Toleranzen’ 2) fir Wagung, Volumenmes-
sung, Extinktionsmessungen usw. wurden die verallge-
meinbaren , methodischen Streuungen’ fiir die in dieser
Norm aufgefiihrte Titan-Bestimmung errechnet.

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

2
Rumme der Quadrate der relativen Streuungen.

Sie stellen somit die ,mittlere methodische Gesamt-
streuung” §g dar, wahrend K.Dorfel die ,maximale
Gesamtstreuung’’ sg max €rhalt, wenn er die ,relativen
Streuungen” addiert. Sie wurden fiir die in dieser Norm
beschriebene Bestimmungsmethode wie folgt gefunden:

Sg =+1,41%

$G max — 2,14 %
Fiir ein Signifikanzniveau von 99% miiten die Werte
mit dem Faktor 2,58 und fiir ein in der Praxis im allge-

meinen hinreichendem Niveau von 95 % mit dem Faktor 2
multipliziert werden.

T) Bei der Einwaage von TiO2 (mg) in g ist der Gliihver-
lust GV in % des TiOo nach folgender Zahlenwert-
gleichung zu beriicksichtigen:

1,000 - 100

(100 — GV)

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

mg =

DIN 12331 Laborgerate aus Glas; Becher; hohe Form
DIN 12680 Teil 1 Laborgerate aus Glas; MeRBzylinder; mit Strichteilung
DIN 12664 Laborgerite aus Glas; MeRkolben mit einer Marke

DIN 12700 Teil 2 Laborgerate aus Glas; Biiretten; Biiretten mit geradem Hahn
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