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ICS 81.040.10

Testing of raw materials for the production of glass; Chemical analysis

Ersatz fur Ausgabe 09.85

of limestone with a minimum content of 95% calcium carbonate;

Determination of titanium(IV)oxide

Essai des matiéres premiéres pour la production du verre; Analyse
chimique de calcaire avec une teneur minimale de 95% en carbonate

de calcium; Dosage de l'oxyde du titane(IV)

1 Anwendungsbereich

Diese Norm dient zur Bestimmung des Gehaltes an
Titan(IV)-oxid in Kalkstein mit mindestens 95% Calcium-
carbonat.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

In einem aliquoten Teil der Probenlésung V, nach
DIN 52240 Teil 2 wird das Titan mit di-Natrium-4,5-dihy-
droxylbenzol-1,3-disulfonat (Tiron) als Komplex bei pH-
Wert 4,0 photometrisch bei einer Wellenldnge von 400 nm
bestimmt.

3 Geriate

Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 240 Teil 1.
Ubliches Laborgerat sowie zusatzlich:

— Photometer, geeignet zum Messen bei einer Wel-
lenlange von 400 nm mit abgeglichenem Kiivetten-
paar.

4 Reagenzien

Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 240 Teil 1.
— Ammoniumsulfat (NH,4)»,SO,
— Essigséure CH;COOH 96% o = 1,06 g/ml
— Natriumacetat CH;COONa
— Mercaptoessigséure (Thioglykolsaure) C,H,0,S
— di-Natrium-4,5-dihydroxylbenzol-1,3-disulfonat
CgH4Na,04S, + H,O (Tiron)
— Schwefelséure H,SO4 c(1/2 H,SO,) = 20 mol/l
(1+1)
— Titan(I'V)-oxid TiO,, 99,8 %
— Pufferlésung pH 4,0: 136 g Natriumacetat werden
in einem 1000-ml-MeBkolben in 400 mt Wasser

geldst, mit 390 ml Essigsdure 96% versetzt und mit
Wasser bis zur Marke aufgefullt.

— Tironlésung: 12,5 g Tiron werden mit Wasser zu
250 ml geldst. Die Lésung ist frisch anzusetzen und
bereits bei einer beginnenden Gelbfarbung zu ver-
werfen.

— Thioglycolsdure (1 +4): 25ml Thioglycolsaure,
= 800 g/l, werden in einem 100-mi-MeBkolben mit
Wasser bis zur Marke aufgefiillt.

— Titan(IV)-oxid-Standardiésung:

1,000 g Titan(IV)-oxid und 15 g Ammoniumsulfat wer-
den in einen 250-ml-Becher Ubergeflihrt, mit 40 ml
Schwefelsédure, = 20 mol/l, versetzt und unter Erhit-
zen geldst. Nach dem Abkihlen wird die Lésung in
einen 1000-mi-MeBkolben Gbergefiihrt, in den vorher
etwa 100 ml Wasser vorgelegt wurden. Dann wird mit
Wasser der Kolben nachgesplilt, unter Umschiitteln
werden noch 20 ml Schwefelsaure, =~ 20 mol/l, zuge-
geben und bis zur Marke aufgefilit.

1,0 mlt dieser Lésung enthélt 1,00 mg TiO,.

— Titan(IV)-oxid-Stamml&sung:

10,0 ml der Titan(IV)-oxid-Standardiésung werden in
einen 1000-mi-MeBkolben gegeben, mit 20 ml Schwe-

felsdure, = 20 mol/l, versetzt und mit Wasser zur
Marke aufgefullt.

1,0 ml dieser Lésung enthalt 0,010 mg TiO,.

Es kbénnen auch handelsubliche Standardiésungen ver-
wendet werden.

5 Durchfiihrung
51 Erstellen der Bezugskurve

Abgestufte Volumina der Titan(IV)-oxid-Stammldsung mit
Massenkonzentrationen von 0,010 mg bis 0,150 mg TiO,
werden in 50-ml-MeBkolben gegeben und mit Wasser auf
etwa 15 ml verdlinnt. Nacheinander werden jeweils unter
Umschiitteln 25 ml Pufferlésung pH 4,0, 5 ml Tironlésung,
2 ml Thioglykolsaure (1 + 4) hinzugegeben und dann die
Kolben mit Wasser bis zur Marke aufgefuillt.

Nach genau 1 h werden die Extinktionen der abgestuften
Bezugsiésungen gegen eine Blindwertldsung, die die ent-
sprechenden Volumina der zur Herstellung der Bezugslé-
sungen verwendeten Reagenzien enthalt, bei einer Wel-
lenl&nge von 400 nm im abgeglichenen Kiivettenpaar
photometrisch bestimmt.

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