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Stellungnahme vorgelegt.

Weil die beabsichtigte Norm von der vorliegenden Fassung abweichen kann, ist die Anwendung dieses Entwurfs 
besonders zu vereinbaren.

Stellungnahmen werden erbeten

Anwendungswarnvermerk
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Glasartikel –

Wasserbeständigkeit der inneren Oberfläche von Glasbehältern –

Teil 2: Bestimmung durch Flammenspektrometrie und Klasseneinteilung 

(ISO 4802-2:2016);

Text Deutsch und Englisch

Glassware –
Hydrolytic resistance of the interior surfaces of glass containers –
Part 2: Determination by flame spectrometry and classification (ISO 4802-2:2016);
Text in German and English

Verrerie –
Résistance hydrolytique des surfaces internes des récipients en verre –
Partie 2: Détermination par spectrométrie de flamme et classification (ISO 4802-2:2016);
Texte en allemand et anglais
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DIN ISO 4802-2:2012-12
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Chemical Durability and Analysis
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Laboratory glassware — Burettes

Hydrolytic resistance of glass grains at 98 degrees C — Method of test and classification

Glass — Hydrolytic resistance of glass grains at 121 °C — Method of test and classification

Laboratory glassware — One-mark volumetric flasks

Laboratory glassware — Beakers

Injection equipment for medical use – Part 1: Ampoules for injectables
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Behandlung der inneren Oberfläche der Glasbehälter mit Reagenzien, um eine entkarbonatisierte 
(dealkalisierte) Oberfläche zu erreichen und um eine signifikant geringere Freisetzung von 
Alkalimetallionen (und Erdalkaliionen) zu bewirken 

Anmerkung 1 zum Begriff  Die Oberflächenbehandlung wird angewendet, um z. B. einen Behälter aus Kalk-
Natron-Silicatglas der Wasserbeständigkeitsklasse HCF 3 in einen Behälter der Wasserbeständigkeitsklasse HCF 2 zu 

verwandeln. Behandelte Behälter werden vor dem Gebrauch durchgespült. 

kleiner Behälter mit Flachboden, aus Röhrenglas oder Hüttenglas hergestellt 

Anmerkung 1 zum Begriff  Fläschchen sind üblicherweise dickwandig und haben ein Fassungsvermögen bis zu 
100 ml. Sie werden üblicherweise mit einem Verschluss aus einem anderen Material als Glas verschlossen, und nicht mit 
einer Flamme. 

 

Dieses Prüfverfahren ist eine Oberflächenprüfung, die für Glasbehälter wie hergestellt und/oder wie 
geliefert gilt. 

Die zu prüfenden Behälter werden mit einem spezifischen Wasser bis zu einem festgelegten Fassungsver-
mögen gefüllt. Sie werden lose verschlossen und dann unter festgelegten Bedingungen erhitzt. Der Umfang 
der hydrolytischen Auslaugung wird durch Flammenspektrometrie der Extraktionslösungen gemessen. 

 

Während der Prüfung sind nur analysenreine Chemikalien zu verwenden, sofern nicht anders festgelegt. 

, das wie folgt aufbereitet wird: 

 Aufbereiten des Prüfwassers von destilliertem Wasser (5.6) durch Mehrfachdestillation. Entfernen des 
Kohlenstoffdioxids durch anhaltendes Sieden für mindestens 15 min vor Nutzung in einem Kochkolben (6.3) 
aus Quarzglas (Kieselglas) oder Borosilicatglas und durch Kühlen. 

ANMERKUNG 1 Jede andere geeignete Methode kann angewendet werden. 

Beim Prüfen unmittelbar vor der Verwendung muss sich das Wasser, das wie oben beschrieben aufbereitet 
wurde, eine orange-rote (keine violett-rote oder gelbe) Farbe annehmen entsprechend zum Neutralpunkt 
des Methylrotindikators bei einem pH-Wert von 5,5  0,1, wenn 0,05 ml der Methylroten Indikatorlösung 
(5.5) zu 50 ml des zu prüfenden Wassers gegeben wird. 

Dieses Wasser darf also auch  Referenzlösung (siehe 8.4) verwendet werden. 

Die Leitfähigkeit des Wassers darf 1 µS/cm, bestimmt bei 25 °C durch einen linearen Leitfähigkeitsmesser, 
nicht überschreiten. 

 ANMERKUNG 2 Diese Beschreibung basiert auf die Europäische Pharmakopoe [12]. In der Europäische 
Pharmakopoe ist das oben beschrieben Wasser als Wasser R1 bezeichnet. 

ANMERKUNG 3 Wasser mit dem Grad 2 nach ISO 3696 [2] ist für das Prüfen geeignet. 
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Lösung, c(HCl)  2 mol/l. 

Lösung, c(HCl)  6 mol/l (  1  1). 

 c(HF)  22 mol/l (d. h.  400 g HF/l Lösung). 

aufbereitet durch Destillation,  durch Ionen-Austausch, durch Umkehrosmose 
oder jeder anderen geeigneten Methode zur Wasseraufbereitung für Wasser mit Trinkwasserqualität. 

ANMERKUNG 1  Siehe nationale und regionale Bestimmungen für Wasser, das vorgesehen ist für menschliche 
Ernährung.

ANMERKUNG 2  Wasser, das mit dem Grad  nach ISO 3696 [2] übereinstimmt, ist geeignet. 

ANMERKUNG 3  In der Europäische Pharmakopoe ist das oben beschrieben Wasser als Wasser R bezeichnet. 

 (Cäsiumchloridlösung, CsCl). 

80 g Cäsiumchlorid sind in etwa 300 ml Prüfwasser (5.1) aufzulösen, 10 ml Salzsäure (5.3) sind hinzuzu-
geben und die Lösung ist in einen 1 000-ml-Messkolben (6.3) zu überführen. Mit dem Prüfwasser (5.1) ist bis 
zur Marke zu verdünnen und zu vermischen. 

 

Natriumchlorid, Kaliumchlorid und Calciumkarbonat sind bei (110  5) °C für 2 h zu trocknen. Mit 
dem Prüfwasser (5.1) sind direkt von den Chloriden und vom Calciumkarbonat nach dem Auflösen in der 
Mindestmenge an Salzsäure wässrige Stammlösungen herzustellen, so dass alle Lösungen Konzentrationen 
von 1 mg/ml haben, berechnet jeweils als Natriumoxid, Kaliumoxid und Calciumoxid. 

Handelsüblich verfügbare Standardlösungen dürfen ebenfalls verwendet werden. 

 

Durch Verdünnung der Stammlösungen (5.7) mit dem Prüfwasser (5.1) sind Standardlösungen 
herzustellen, um Konzentrationen zu erhalten, die für die Herstellung der Referenzlösungen in einer 
geeigneten Weise geeignet sind, z. B. jeweils mit Konzentrationen von 20 µg/ml Natriumoxid, Kaliumoxid 
oder Calciumoxid. 

Handelsüblich verfügbare Standardlösungen dürfen ebenfalls verwendet werden. 

 

Die Referenzlösungen zum Erstellen der Kalibrierkurve (Reihe von Kalibrierlösungen) müssen durch 
Verdünnung geeigneter konzentrierter Standardlösungen (5.8) mit dem Prüfwasser (5.1) hergestellt 
werden. Sie müssen für den optimalen Arbeitsbereich der spezifischen Elemente entsprechend dem 
angewendeten Messgerät gelten. Typische Konzentrationsbereiche der Referenzlösungen sind: 

  für die Bestimmung durch Flammen-Atomemissionsspektrometrie (FAES) von Natriumoxid und 
Kaliumoxid: bis zu 10 µg/ml; 

  für die Bestimmung durch Flammen-Atomabsorptionsspektrometrie (FAAS) von Natriumoxid und 
Kaliumoxid: bis zu 3 µg/ml; 
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  für die Bestimmung durch Flammen-Atomabsorptionsspektrometrie (FAAS) von Calciumoxid: bis zu 
7 µg/ml; 

Bei der Messung der Behälter mit der Wasserbeständigkeit der Behälterklassen HCF 1, HCF 2 oder HCF B 

(Borosilicatglas oder widerstandsfähigere Gläser) müssen die Referenzlösungen ohne Zugabe der spektro-
chemischen Pufferlösung (5.6) verwendet werden. 

Trotzdem ist es empfehlenswert, falls die Prüfung für Schiedsspruchverfahren erfolgt, dass die spektro-
chemische Pufferlösung ebenfalls zu diesen Behälterklassen hinzugegeben wird. 

Bei der Messung der Behälter mit der Wasserbeständigkeit der Behälterklassen HCF 3 oder HCF D (Kalk-

Natron-Silicatglas) müssen die Referenzlösungen einen Volumenanteil von 5 % (V/V) der 
spektrochemischen Pufferlösung (5.6) enthalten. 

 

Gewöhnliche Laborgeräte und solche nach 6.1 bis 6.6. 

oder geeignet einem Druck von mindestens 250 kPa (2,5 bar) zu 
widerstehen und den in 8.3 festgelegten Autoklavierzyklus durchzuführen. Er muss zur Aufrechterhaltung 
einer Temperatur von (121  1) °C geeignet sein, ausgerüstet mit einem kalibrierten Thermometer oder 
einem kalibrierten Thermoelement mit Aufzeichnungsgerät, einem Druckmesser und einem 
Entlüftungshahn. 

Falls notwendig und angebracht müssen der Autoklavbehälter und die Zusatzausrüstung vor der 
Verwendung des Prüfwassers nach 5.1 sorgfältig gereinigt werden, um eine Verunreinigung zu vermeiden, 
die die Prüfergebnisse beeinflussen kann. 

Die aktuellen Autoklaven-Modelle sind nicht mit einem Entlüftungshahn, der manuell bedienbar ist, 
ausgestattet. Der Anwender wird auf die Benutzeranweisungen und/oder technischen Beschreibung 
hinsichtlich der Funktionsweise des Entlüftungsvorganges verwiesen, die von dem Hersteller des 
Autoklaven zur Verfügung gestellt wird. Ein Zeit-/Temperaturausdruck kann als Nachweis für eine korrekte 
Entlüftungsphase verwendet werden. 

Für Autoklaven, die einen Dampf-Sterilator verwenden, ist es nicht notwendig die Temperatur für 10 min bei 
100 °C zu halten. 

mit einem für das analytische Verfahren geeigneten Fassungsvermögen und entsprechend 
den in ISO 385 für Büretten der Klasse A festgelegten Anforderungen und hergestellt aus Glas der 
Klasse HGA 1 der Wasserbeständigkeit von Glasgrieß, wie in ISO 719 odervISO 7201 festgelegt. 

mit einem Nennvolumen von 1 000 ml und den Anforderungen an 
Messkolben der Klasse A in ISO 1042 entsprechend. 

dazu geeignet auf etwa 80 °C erhitzt zu werden. 

oder

                                                                 

1) Glas mit der Klasse ISO 719-HGB 1 der Wasserbeständigkeit von Glasgrieß erfüllt angemessen die Anforderungen 
der in ISO 720 festgelegten Klasse HGA 1. 
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FAAS-Geräte müssen mit Linienquellen für Natrium, Kalium und Calcium ausgerüstet sein; sie müssen für die 
Messung von Natrium und Kalium mit Anschlüssen und Brennern für Luft/Propangas oder Luft/Acetylengas 
und für die Messung von Calcium mit einem Anschluss und Brenner für Distickstoffoxid/Acetylengas 
ausgerüstet sein. 

FAES-Geräte müssen für die Messung von Natrium und Kalium mit Anschlüssen und Brennern für 
Luft/Propangas oder Luft/Acetylengas ausgerüstet sein. 

mit einem geeigneten Fassungsvermögen und entsprechend den in ISO 3819 festge-
legten Anforderungen. 

Vor dem ersten Gebrauch muss jeder Kolben vorbehandelt werden, indem er mit gereinigtem Wasser (5.6) 
gefüllt und dem Autoklavieren bei 121 °C für mindestens 1 h ausgesetzt wird (siehe 8.3). 

z.B. aus Aluminium oder rostfreiem Stahl hergestellt. 

 

 

Für jedes zu prüfende Behälterfassungsvermögen ist in Tabelle 1 die Anzahl der einzeln zu messenden 
Behälter festgelegt. 

[Volumen entsprechend dem Füllvolumen 
(siehe 7.2)]

ml   

 20 2 

  15 2 

  10 2 

  5 1 

 100 3 1 

 

 

 

 ml) oder drei Behälter (mit einem Fassungsvermögen 
 100 ml) werden willkürlich von der Probencharge ausgewählt und jeglicher Schmutz oder Staub sind 

durch Schütteln der Behälter zu entfernen. Die trockenen Behälter sind auf Raumtemperatur zu 
 30 ml auf 0,01 g zu wägen 

und auf 0,1 g bei Behältern mit einem Nennvolumen  30 ml. Die Behälter sind auf eine horizontale Fläche 
zu stellen und sie sind bis fast an die Oberkante mit gereinigtem Wasser (5.5) unter Vermeidung des 
Überlaufens und des Einschlusses von Luftblasen zu füllen. Der Füllstand ist jeweils bis zum 
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