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

Bestimmung von Na;0O und KO

DIN
52 342

Teil 7

Bemerkungen zu Teil 1, Teil 3 und Teil 4.

1 Mitgeltende Normen

DIN 52342 Teit 1 Prifung von Rohstoffen zur Glas-
herstellung; Chemische Analyse von
Quarzsand mit mindestens 98 %
Silicium (IV)-oxid-Gehalt; Allge-
meine Angaben und Priifbericht
Priifung von Rohstoffen zur Glas-
herstellung; Chemische Analyse von
Quarzsand mit mindestens 98%
Silicium(IV)-oxid-Gehalt; Auf-
schluBverfahren zur Bestimmung
von AlO3, Fe303 und TiO7 sowie
Ca0, MgO, Na>0 und K,0.

DIN 52342 Teil 2

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

in einem aliquoten Teil der AufschluBlosung der Probe
nach DIN 52342 Teil 2 werden die Alkalioxide flam-
menemissionsspektralanalytisch durch Messen der Licht-
emission bei der Wellenlange 589 nm fir Natrium und
768 nm fir Kalium bestimmt.

3 Bezeichnung des Verfahrens
Prifung DIN 52342 — T07 — 80

Benennung __j

DIN-Hauptnummer
Teil-Nummer
zwei letzte Ziffern des Ausgabejahres

4 Geriate

Ubliches Laborgerat und zusatzlich:

— Flammenemissionsspektralphotometer
— Waage, auf 0,1 mg ablesbar

Testing of raw materials for the production of glass; chemical analysis of arenaceous
quartz with at least 98 % silica; determination of Naz O and K70

Essai des matidres premiéres pour la production du verre; analyse chimique du sable
quartzeux contenent au minimum 98 % de silice(IV); détermination de NapO et K20

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 Erléuterungen siehe DIN 52 342 Teil 1, siehe auch

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

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

Vollpipetten, 5mi, 10 ml, 20 ml und 100 mt, z. B.
nach DIN 12691

MeRzylinder aus Glas oder Kunststoff, 10 ml und
100 ml Inhalt, z. B, nach DIN 12680

Biiretten, z. B. nach DIN 12700 Teil 2

Reagenzien

Aluminiumchlorid AlClz - 6H20

Caesiumchlorid CsCl

Kaliumchlorid KCLl

Natriumcarbonat NapCO3, wasserfrei
Caesium-Aluminium-Losung: (Cs-Al-Puffer) Es werden
50 g Caesiumchlorid CsClund 161 g Aluminiumchlorid
AlCl3 - 6H20 in Wasser gelost, 20 ml Salzsdure zuge-
fiigt und mit Wasser zu 1 Liter aufgefillt.
Kalium-Stammlésung: 1,6829 g bei 350 °C getrockne-
tes Kaliumchlorid KCl werden in Wasser geldst und zu
einem Liter Losung verdiinnt. 1 ml dieser Losung ent-
spricht 1 mg K50.

Kalium-Gebrauchsiésung: 100 mt der Kalium-Stamm-
16sung werden mit Wasser zu 1 Liter Lésung verdiinnt.
1 mldieser Losung entspricht 100 ug K20.
Natrium-Stammldsung: 1,7103 g bei 350 °C getrock-
netes wasserfreies Natriumcarbonat NapCO3 werden
in 10 ml Salzsaure (1 + 1) gelost. Das Kohlendioxid
wird durch gelindes Erhitzen ausgetrieben, und nach
dem Abkiihlen wird mit Wasser zu 1 Liter aufgefiilit.
1 mldieser Lésung entspricht 1 mg NaO.
Natrium-Gebrauchslésung: 100 mt ~ der Natrium-
Stammlosung werden mit Wasser zu 1 Liter Losung
verdiinnt. 1 ml dieser Losung entspricht 100 ug Na5O.
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6 Durchfiihrung

6.1 Aufstellen der Bezugskurven

6.1.1 Aufstellen der Bezugskurve fiir Na,O

Von der Natrium-Gebrauchslosung werden abgestufte
Mengen, entsprechend 200 ug bis 1000 pg Naz0, in
100-ml-MeBkolben eingemessen, mit 10 mt Cs-Al-Puffer
versetzt und mit Wasser zur Marke aufgefiillt. Diese
Bezugslosungen enthalten 2 bis 10ug NapO/ml. Als
Blindlésung werden 10 ml Cs-Al-Puffer in einen 100-ml-
MeRkolben gegeben und mit Wasser zur Marke aufgefiillt.

Danach wird mit der Blindldsung der Nullpunkt und mit
der 10 pg-NapyO/ml-Lésung der Maximalwert eingestellt.

Diese Einstellung wird mehrfach kontrolliert und an-
schlieRend werdendie weiteren Bezugsiosungen gemessen.
Durch Eintragen der erhaltenen Skalenwerte gegen die
entsprechenden Konzentrationen der Bezugsldsungen in
ein Koordinatensystem wird die Bezugskurve erstellt.

A nmerkung: Dieangegebenen Entnahmen zum
Aufstellen der Bezugskurve dienen als Richtwerte. Sie
sind dem jeweiligen Geratetyp anzupassen.

6.1.2 Aufstetlen der Bezugskurve fiir K20

Es wird sinngemaR wie beim Aufstellen der Bezugskurve
fiir Na2O verfahren.

6.2 Messen der Probenldsung

Von der nach DIN 52342 Teil 2 erhaltenen AufschluB-
I6sung (Volumen V4 ) wird ein aliquoter Teil (Volumen
Vg) in einen 100-ml-MeBkolben gegeben, mit 10ml
Cs-Al-Puffer versetzt und mit Wasser zur Marke aufge-
fiillt (Volumen Vp).

Die Abnahme soll so gewahlit werden, daB sie in den mitt-
leren Konzentrationsbereichen der NayO- bzw. K20O-Be-
zugskurven liegt; sie soll 25 ml nicht iibersteigen.

Sollte die Konzentration fiir eine der Alkalien nicht in
die entsprechende Bezugskurve passen, so ist eine geson-
derte Abnahme vorzunehmen, wobei entweder zwischen-
verdiinnt wird oder die Abnahme in einen 50-ml-MeRkol-
ben eingemessen wird,

Nach einer orientierenden Messung der Probenlosung
werden diejenigen beiden Bezugslosungen, die direkt
unterhalb (Bezugslosung I) und oberhalb (Bezugsldsung
II) des MeBwertes der Probenlosung liegen, verwendet.
Man stellt den Nullpunkt mit der Blindidsung und den
Maximalwert mit der 10 ug NasO/ml Ldsung ein. Dann
wird in der Reihenfolge Bezugslosung I, Probenlosung,
Bezugsldsung II gemessen und diese MeBfolge noch zwei-
mal wiederholt.

Weitere Normen
DIN 12664
DIN 12680 Teil 1

DIN 12691
Klasse AS

7 Auswertung

Aus den jeweils ermitteiten MeBwerten der Dreierkombi-
nationen werden die Gehalte an Naz0 in pg/mlin den
Probenlosungen durch lineares Interpolieren ermittelt.
Die so erhaltenen drei Einzelwerte werden arithmetisch
gemittelt (m;) und nach folgender Gleichung ermittelt:

VA-m1~Vp~100
VE‘m-106

Gehalt in % an Na0 bzw. K20 =

Hierin bedeuten:

Vs Volumen der AufschluBldsung der Probe nach
DIN 52342 Teil 2 in ml

Vg fiir die Messung entnommenes Volumen der Auf-

_ schluRlésung der Probe in ml

Vp Volumen der verdiinnten Probenlésung Vg in ml

mq bei der Bestimmung nach Abschnitt 6 gefundene
Mengen an Nas0 bzw, K20 in ug/ml

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. Dérfel
formulierten , Toleranzen” 1) fiir Wagung, Volumenmes-
sung, Extinktionsmessungen usw, wurden die verallge-
meinbaren , methodischen Streuungen” fiir die in dieser
Norm aufgefilhrte NapsO- und K,0-Bestimmung errech-
net.

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

2 7
—l/ Summe der Quadrate der relativen Streuungen.

Sie stellen somit die ,mittlere methodische Gesamt-
streuung’’ 5g dar, wahrend K.Dérfel 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 =+1,73%

SG max = 3,22 %
Fir ein Signifikanzniveau von 99% miiten die Werte
mit dem Faktor 2,568 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

Laborgerate aus Glas; MeBkolben mit einer Marke
Laborgerate aus Glas; MeRzylinder mit Strichteilung
Laborgerate aus Glas; Vollpipetten mit einer Marke; schnellablaufend, Wartezeit 15 Sekunden,

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