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Mechanische, physikalische und elektrische Laborgerate
VolumenmeBgerate mit Hubkolben
Photometrische, titrimetrische und mit MeBgefaBen durch-
gefuhrte Prifung der meBtechnischen Zuverlassigkeit
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Mechanical, physical and electrical laboratory apparatus; piston operated
volumetric apparatus; testing of the metrological reliability, photo-
metrically, titrimetrically and with volumetric calibrated vessels

Einspriiche bis 29. Feb 1984

Anwendungswarnvermerk
auf der letzten Seite beachten!

Appareils de laboratoire mécaniques, physiques et électriques; instruments
volumétriques a piston; essai de sécurité métrologique de fonctionnement,

photométrique, volumétrique et avec verrerie jaugée

1 Anwendungsbereich

Diese Norm beschreibt photometrische, titrimetrische

und mit MeRgefaRen durchgefiihrte Verfahren fir die

Priifung von VolumenmeRgeraten mit Hubkolben und

zwar

— der Richtigkeit, der Prazision, der Einhaltung vorge-
gebener Fehlergrenzen sowie der auftretenden Ver-
schleppung mit photometrischen oder titrimetrischen
Methoden

— der Einhaltung vorgegebener Fehlergrenzen mit MeR-
gefalen.

Anmerkung: Die gravimetrische Priifungistin DIN 12 650

Teil 6 beschrieben.

2 Begriffe

Nach DIN 12650 Teil 1, DIN 58960 Teil 1, Teil 2 und
Teil 3, DIN 8120 Teil 1, Teil 2 und Teil 3.

3 Priifung der Richtigkeit, der Prazision und
der Einhaltung vorgegebener Fehlergrenzen

3.1 Allgemeine Priifbedingungen

Die Prifmittel sind so auszuwahlen, daB8 die Auflosung
des angewandten Verfahrens etwa 1/10 des zu prifenden
Fehlers betragt.

VolumenmeBgerate aus Glas sollen der Klasse A oder AS
angehoren.

Gerate, die im bestimmungsgemaBen Gebrauch ausein-
andergenommen und wieder zusammengesetzt werden
miissen, z.B. zur Reinigung, missen vor der Priifung
bereits einmal nach der vom Hersteller mitgelieferten
Betriebsanleitung auseinandergenommen und wieder
zusammengesetzt worden sein (siehe Erlauterungen).

Im iibrigen sind die Gerate gemaR der vom Hersteller
gegebenen Betriebsanleitung zu handhaben.

3.2 Priifvolumen

3.2.1 Bei festeingestellten Gerdten ist das Priifvolumen
das Nennvolumen.

3.2.2 Bei einstellbaren Gerdten werden drei Volumen
geprift:

— das Nennvolumen

— etwa 50 % des Nennvolumens

— das kleinste einstellbare Volumen, jedoch nicht
weniger als 10 % des Nennvolumens.

Fir das Einstellen des Priifvolumens miissen die vorhan-
denen Einstellmitte! (z. B. Zeiger, Skalen, Rasten) aus-
reichen.

3.3 Photometrische Methode

3.3.1 Gerite ‘

Das verwendete Photometer soll vorzugsweise ein Ab-
sorptionsphotometer mit einem Extinktions-Skalen-
teilungswert von 0,001 sein.

Fiir die Messungen werden auBer dem Photometer fol-

gende Gerate bendtigt:

— Prazisionskivetten nach DIN 58 963 Teil 2 mit einer
Schichtdicke von 1,0 cm oder entsprechende Durch-
fluBkiivetten.

Anmerkung: Fir Messungen im sichtbaren Bereich
brauchen die Kivetten nicht aus Kieselglas
(Quarzglas) zu bestehen.

— Vollpipetten nach DIN 12691
— MeRkolben nach DIN 12664 Teil 1
— Feinwaage (Analysenwaage) nach DIN 8120 Teil 1

3.3.2 Durchfiihrung

3.3.2.1 Als Priiffiissigkeit ist eine Losung jeder stark
absorbierenden Substanz geeignet, die in dem zu pri-
fenden Extinktionsbereich das Lambert-Beer’sche Gesetz
erfillt, chemisch bestdndig und mdoglichst wenig tempe-
ratur- und pH-empfindlich ist. Die MeRwellenlange muR
so dicht wie mdglich am jeweiligen Absorptionsmaximum
liegen.

3.3.2.2 Die Konzentration der Stammlsung richtet sich

nach dem zu prifenden Volumenbereich. Sie sollte so

gewahlt werden, dall die zu priifende Losung in einem

glinstigen Extinktionsbereich liegt.

Anmerkung: Bei einer Fehlergrenze der Transmission
von = 1% liegt z. B. der geringste photometrische
Fehler mit AE/E = 2,7% bei einer Extinktionvon
0,398, wogegen der Fehler bei einer Extinktion
von 1 bei 4,4% liegt, also um einen Faktor 1,6
héher.
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Der Unterschied der relativen Ablesefehler auf
der Extinktionsskale ist demgegeniiber vernach-
lassigbar.

3.3.2.3 Die Messung kann nach zwei verschiedenen

Methoden erfolgen:

— Von einer Stammldsung ungefahr bekannter, in Ab-

hangigkeit von den spateren Mel-Verdinnungen
gewahliter Konzentration wird mit dem zu priifenden
VolumenmeRgerdt und z.B. einer Pipette eine ge-
eignete verdinnte Losung hergestellt.
Eine Vergleichslosung wird mit Vollpipette und Mel3-
kolben im selben Verdiinnungsverhaltnis angesetzt
oder durch Wagen hergestellt. Aus dem Unterschied
der Extinktionen der beiden Losungen 1aRkt sich dann
das Volumen des zu priifenden Gerates errechnen.

Hierin bedeuten:
V, das bekannte Volumen der Vollpipette
V, das Volumen der zu priifenden Pipette
E, die Extinktion der Vergleichslosung
E, die Extinktion der Priflosung
— Die Stammloésung kann auch genau eingewogen
werden. Dann erfolgt die Auswertung durch Vergleich
der Extinktion der mit dem zu priifenden Gerat her-
gesteliten verdlinnten Losung mit einer (vorher auf-
genommenen) Eichkurve.
Beide Methoden lassen sowohl die Prifung von Volumen
als auch die von Verdinnungsverhaltnissen zu. Fur die
Bestimmung von Volumen mufl aber das Verdiinnungs-
volumen genau bekannt sein.

Anmerkung: Fir Messungen in einem Verdinnungsbe-
reich von 1 : 1001 ist z. B. eine Kaliumdichromat-
I6sung von etwa 9 g KoCr07 in 0,1 | Schwefel-
saure von ¢ {H2804) = 0,56 mmol/l geeignet. Eine
solche Losung hat bei der genannten Verdiinnung
und bei einer Welleniange von 350 nm bei einer
Schichtdicke von 1,0cm eine Extinktion von
etwa 1.

Die Messungen sollen bei einer auf = 0,5°C kon-
stanten Temperatur durchgefihrt werden, die
zwischen 20 und 25°C liegt.

Anmerkung: Die Empfindlichkeit der Priifung kann da-
durch verbessert werden, daR die Unsicherheit
der verwendeten VolumenmeRgerate aus Glas
bestimmt und in die Berechnung einbezogen
wird.

3.4 Titrimetrische Methode

3.4.1 Kurzbeschreibung

Die Titration erfolgt mit einer Birette (Klasse AS),
einer Kolbenbirette von Hand oder mit einem Titrier-
gerdt mit automatischer Aquivalenzpunktbestimmung.
Als Indikator werden Kaliumchromat (KoCrO4) ent-
sprechend dem Verfahren nach Mohr oder die potentio-
metrische Messung mit einer geeigneten ElektrodenmeR-
kette eingesetzt. Wegen der groReren erreichbaren
Genauigkeit ist der potentiometrischen Methode der
Vorzug zu geben.

3.4.2 Gerate

Fiir die Messungen werden auler der Titrationsvorrich-
tung folgende Geréate bendtigt:

— Vollpipetten nach DIN 12 691
— MeRkolben nach DIN 12664 Teil 1
— Feinwaage (Analysenwaage) nach DIN 8120 Teil 1

3.4.3 Durchfiithrung

Als Priifflissigkeit und Titriermittel sind nur Lésungen
geeignet, die einfach und genau aus Urtitersubstanzen
zubereitet werden kénnen und die durch die Bestandteile
der Luft (Kohlenstoffdioxid, Sauerstoff) den Wirkwert
(Titer) nicht verandern. Die gesteliten Anforderungen
werden sehr gut durch die Fallungstitration von Chlorid-
mit Silberionen erfiilit. Die potentiometrische Anzeige
des Aquivalenzpunktes erfolgt mit einer chloridsensitiven
Elektrode (z. B. Silberelektrode mit Silberchloridschicht,
Kristallmembran- oder Polymermembran-Elektrode) und
einer fir die Titration von Chloridionen geeigneten
Bezugselektrode. Zur visuellen indikation einer Titration
von Hand wird Kaliumchromat (KoCrOy4) als Indikator
in der Methode nach Mohr angewendet. Dabei ist die
in Tabelle 1 genannte Vorlage ohne Zusatz von Salpeter-
saure (HNO3) anzuwenden. Als Priifflissigkeit dient
Kaliumchloridlésung, als Titriermittel Silbernitratidsung.
Die Konzentrationen richten sich nach den zu priifenden
Volumen (siehe Tabelle 1).

Tabelte 1.
Priflésung _ Titrierlosung Vorlage
Priifvolumen ¢{KCl) ¢(AgNO3) Ho0 %) HNO3 ¢ = 1 mol/L
mol/l mol/l ml ml
5 bis 100 pl 1 0,01 100 2
0,1bis 1ml 1 0,1 100 2
1 bis 10ml 0,1 0,1 100 2
10  bis 200 ml 0,01 0,1 100 2
*} Destilliertes Wasser nach DAB (in der jeweils giiltigen Fassung)

Anmerkung: Das Vorlagevolumen wurde gewahit, um Fehler durch Einschliisse im ausgefaliten Silber-
chlorid niedrig zu halten.
Die Zugabe des Titriermittels soll langsam und unter gutem Rihren erfolgen, um Einschlisse
im ausgefallten Silberchlorid zu vermeiden.
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