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tion d’ozone dans les chambres d’essai

Zusammenhang mit dem von der International Organization for Standardization (ISO)
bearbeiteten ISO/CD 1431-3.2 : 1990 siehe Erlduterungen.
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1 Anwendungsbereich und Zweck

Das Analysenverfahren dient zur Ermittlung der Ozonkon-
zentration in Prifkammern fiir die Bestimmung der
Besténdigkeit gegen RiBbildung unter Ozoneinwirkung
nach DIN 53509-1.

Es handelt sich um ein Referenz-Verfahren; dies bedeu-
tet, daBB auch andere gebrauchliche Verfahren, z.B. elek-
frochemische, photometrische oder andere iodometri-
sche, angewendet werden kénnen, wenn diese reprodu-
zierbare Werte liefern und durch das in dieser Norm
beschriebene Referenz-Verfahren kalibriert werden.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Bei der Absorption von Ozon in einer neutral gepufferten
Kaliumiodid-Lésung wird eine aquivalente Menge lod frei:

Og+ 2Kl +Hy0— 0, +2KOH + 1, ()

Wird vor dem Einleiten von Ozon Natriumthiosulfat zuge-
fugt, so wird das entstehende lod unmittelbar umgesetzt:

|2 +2 N328203 -2 Nal + Na28406 (2)

Dabei sind 1 mol Ozon 2 mol Thiosulfat &quivalent.

Die Menge des umgesetzten Thiosulfats kann nach
2 Verfahren ermittelt werden:

— Verfahren A

Hierbei wird ein UberschuB an Thiosulfat vorgelegt.
Das nicht umgesetzte Thiosulfat wird nach Beendi-
gung der Absorption durch Titration mit lodldsung mit
elektrometrischer Ermittlung des Umschlagspunktes
bestimmt (Rticktitration).
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— Verfahren B

Hierbei wird weniger Thiosulfat vorgelegt, und dieses
durch die Absorption des Ozons volistandig umge-
setzt. Der Umschlagspunkt wird wéahrend des Einlei-
tens wiederum elektrometrisch ermittelt und einem
Schreiberdiagramm entnommen.

Verfahren B solite bevorzugt angewendet werden.

3 Verfahren A
3.1 Chemikalien, Reagenzien

3.1.1 Chemikalien, Wasser

Es werden Chemikalien vom Reinheitsgrad “zur Analyse”
verwendet. Das verwendete Wasser ist doppelt zu destil-
lieren.

3.1.2 Gepufferte Kaliumiodid-Losung

Es wird eine Lésung von Kaliumiodid mit einer Massen-
konzentration von B(KI) = 30 g/l in einem Phosphatpuffer
mit einer Stoffmengenkonzentration von ¢(X) = 0,1 mol/l
verwendet. Zu ihrer Herstellung werden die foigenden
Substanzen in Wasser geldst und auf 1 | aufgefillt:

— 17,8 g Dinatriumhydrogenphosphat-Dihydrat

(Na,HPO, - 2 H,0) oder die entsprechende Menge

eines anderen Hydrats,

— 13,6 g Kaliumdihydrogenphosphat (KH,PO ),

— (30 % 2) g Kaliumiodid (KI).
Diese Lésung soll einen pH-Wert von 6,8 aufweisen. Vor
Gebrauch wird die Lésung auf freies lod uberpriift. Dazu
werden etwa 10 ml mit einigen Tropfen verdiinnter Salz-
séure und 0,5 ml Starkeldésung versetzt. Bei Verfarbung
muf die L6ésung neu angesetzt werden.

Die Lésung ist in einer verschlossenen braunen Flasche
kihl und lichtgeschtitzt aufzubewahren.

Fortsetzung Seite 2 bis 6
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3.1.3 Natriumthiosulfat-Lésung mit einer Aquivalent-
konzentration von c(1/1 NayS,03) = 0,1 mol/l

Diese Ldsung kann leicht aus dem im Handel erhéltlichen
standardisierten Konzentrat durch Auffullen mit Wasser in
einem MeBkolben auf in der Regel 1 | hergestellt werden.
Sie ist in einer verschlossenen braunen Flasche kiihl und
lichtgeschiitzt aufzubewahren. Unter diesen Bedingungen
kann der Titer mehrere Monate konstant bleiben.

Eine Uberpriifung des Titers nach ldngerer Lagerung
kann mit Kaliumiodat erfolgen. Dazu werden etwa 30 mg
KlOg4, bei 180°C getrocknet, auf 0,1 mg gewogen und in
etwa 100 ml Wasser geldst. Dann werden etwa 0,2 g K, in
etwas Wasser geldst, sowie etwa 10 ml Salzséure, c¢(HCl)
= 2 mol/|, zugegeben.

Die Natriumthiosulfat-Losung wird auf c(1/1 NayS,03)
= 0,02 mol/l verdiinnt und mit dieser Losung die vorge-
legte Kaliumiodat-Losung unter Verwendung einer 50-ml-
Biirette titriert. Der Titer ¢ errechnet sich nach der Gleichung

. m
0,713V
Hierin bedeuten:

m Einwaage des KIO; in mg
V Volumen der Natriumthiosulfat-Lésung
in ml mit ¢(1/1 Na,S,03) = 0,02 mol/L.
Die tatséchliche Aquivalentkgnzentration (AK) ergibt sich
durch Multiplikation der Soll-AK mit dem Titer ¢.

©)

3.1.4 Natriumthiosulfat-Lésung mit einer Aquivalent-
konzentration von ¢(1/1 NayS,03) = 0,002 mol/l

Diese Lésung muB3 am Tage der Messung aus der Lésung
nach Abschnitt 3.1.3 durch entsprechende Verdinnung
frisch hergestellt werden. Beispielsweise werden 5 ml der
Natriumthiosulfat-Lésung, ¢(1/1Na,S,03) = 0,1 mol/l, in
einen 250-ml-MeBkolben einpipettiert und mit frisch aus-
gekochtem Wasser bis zur MeBmarke aufgefiillt.

3.1.5 lod-Lésung mit einer Aquivalentkonzentration
von ¢(1/21,) = 0,1 mol/l

Diese Lésung kann leicht aus dem im Handel erhéltlichen
standardisierten Konzentrat durch Verdiinnen mit Wasser
in einem MeBkolben auf in der Regel 1 | hergestellt wer-
den. Sie ist in einer verschlossenen braunen Flasche kil
und lichtgeschitzt aufzubewahren. Unter diesen Bedin-
gungen bleibt der Titer mehrere Monate konstant.
Eine Uberpriifung des Titers nach langerer Lagerung
kann durch Titration gegen die Natriumthiosulfat-Lésung,
c(1/1 NayS,04) = 0,1 mol/l, nach dem in Abschnitt 3.3.2
beschriebenen Verfahren erfolgen. Hierzu werden 10 ml der
Natriumthiosulfat-Lésung, ¢(1/1 NayS,03) = 0,1 mol/l, in
etwa 100 ml Wasser vorgelegt. Fiir den Titer #; gilt dann
V1n
h =t v 4

Hierin bedeuten:
try, Titer der Natriumthiosulfat-Lsung,
¢(1/1 NayS,03) = 0,1 mol/l
Vin Volumen der Natriumthiosulfat-Lésung,
¢(1/1 NayS,03) = 0,1 mol/l
Vi Volumen der lod-Lésung,
c(1/215) = 0,1 mol/L.

Die tatsachliche AK ergibt sich durch Multiplikation der
Soll-AK mit #.

) Ubér Bezugsquellen gibt Auskunft:
DIN-Bezugsquellen fiir normgerechte Erzeugnisse im
DIN, BurggrafenstraBe 6, 10787 Berlin

3.16 lod-Lésung mit einer Aquivalentkonzentration
von ¢(1/21,) = 0,002 mol/l

Diese Lésung wird analog zu Abschnitt 3.1.4 zubereitet.

3.2 Gerite

3.2.1 Herstellung der Reagenzien
— Analysenwaage mit Fehlergrenzen von 0,0001 g,
— MeBkolben mit Nennvolumina von 250 ml und
1000 ml nach DIN 12664-1,
— Vollpipette mit einem Nennvolumen von 5 ml nach
DIN 12690.

Fiir die Uberprifung des Titers werden benétigt:
— MeBkolben mit einem Nennvolumen von 50 mt
nach DIN 12664-1,
— Vollpipette mit einem Nennvolumen von 10 ml
nach DIN 12690,
— Burette mit einem Nennvolumen von 50 ml, Feh-
lergrenzen 0,05 mi,
— Becherglaser, z.B. nach DIN 12331.

3.2.2 Absorptionseinrichtung
Es sind nur Materialien zu verwenden, die praktisch kein
Ozon absorbieren. Die Verbindungsleitungen, z.B. aus
Glasrohr, sollen einen Durchmesser von mindestens
4 mm haben und mdglichst kurz sein. Nicht vermeidbare
Schlauchleitungen, z.B. aus Siliconkautschuk, sollen eine
mdoglichst geringe Beriihrungsfliche mit dem Ozon auf-
weisen. Alle Materialien missen vor der Analyse mehrere
Stunden dem Ozon ausgesetzt werden.

— 2 Gas-Waschflaschen nach DIN 12596, bzw.

1 Doppelwaschfiasche nach Bild 1; Fritten diirfen

nicht verwendet werden,

— 1 Laboratoriumspumpe fir Durchfliisse von

1 bis 3 l/min,

— 1 DurchfluBmeBgerat, Fehlergrenzen 1%, fir
1 bis 3 /min,

— 1 Thermometer mit einem Skalenteilungswert von
0,5°C oder eine andere addquate Temperatur-MeB-
einrichtung,

— 1 DruckmefBgerét.

3.23 Titration
— MeBkolben mit einem Nennvolumen von 100 ml
nach DIN 12664-1,

— Vollpipette mit einem Nennvolumen von 2 ml nach
DIN 12690,

— Blrette mit einem Nennvolumen von 2 ml, Fehler-
grenzen 0,005 ml

— MeBzylinder mit einem Nennvolumen von 100 ml
nach DIN 12680-1,

— Becherglas mit einem Nennvolumen von 250 mli,
z.B. nach DIN 12331.

Ferner eine MeBeinrichtung zur elekirometrischen

Umschlagpunktbestimmung nach Bild 2, bestehend aus
— 2 Platinelektroden, 25 mm lang, 2,5 mm Durch-
messer oder
— 1 Platin-Doppelelekirode *), Lange der Einzelelek-
troden 6 mm, Durchmesser 1 mm, Elektrodenkdpfe
Durchmesser 1,5 mm, gegenseitiger Abstand der
Elektrodenkodpfe 0,7 mm,

— 1 Batterie 1,5V,

— 1 StrommeBgerét 0 bis 20 pA (2 separate Platin-
elektroden) oder 0 bis 1 pA (Platin-Doppelelektrode),
— 1 Widerstand 30 000 €,
— 1 Potentiometer 1 000 Q.
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