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Nasschemische Fe**-Analysen

Beurteilung des Redoxzustandes von Glasschmelzaggregaten

Dirk Diederich®)

Das IGR - Institut fir Glas- und
Rohstofftechnologie GmbH ist ein
unabhingiges, neutrales Institut,
welches physikalisch-chemische
Analysen von Glas, Glasrohstoffen
und Glasrecycling durchfiihrt.
Ebenso bietet das IGR Sachverstin-

Im Consultingbereich berdt das IGR welt-
weit verschiedene Glashiitten, Rohstofflie-

tionsoptimierung und Glasfehlerbehebung
gehdren ebenso zu seinen Dienstleistungen.

Der Forschung und Entwicklung gilt das
besondere Engagement, ebenso wie der
Schulung und Ausbildung. Wichtig hierbei
ist das QM-System, welches der DIN EN
ISO/IEC 17025 entspricht.

Zusdtzlich beschdftigt sich das IGR auch
mit den Bereichen Streusalzkontrolien,
Baustoffen sowie Untersuchung von ge-
sundheitsgefahrdenden Stoffen wie Asbest
oder kunstliche Mineralfasern,

Zu seinen analytischen Dienstleistungen
zahlen z.B:
® Chemische Analysen von Glas, Roh-

stoffen und Schwermetallen mit der ICP-

QES, hierzu gehéren auch die Elemente

Bor und Lithium.
® Nachweise von diversen organischen

Verbindungen, z.B. Kohlenstoff- und

CSB- Analysen,
® Kunststoff- und Olprobenanalysen sowie

die OH-Analytik im Glas mit der FTIR.

@ Bestimmungen der Farbortkennzahlen
mit der UV-VIS.

#® Anwendungen von Nd-Magnetabschei-
der zur Rohstoffaufbereitung.

® Schwermineralbestimmungen  inklusive

digengutachten zu Glassplitter- feranten sowie Recyclinguntemehmen in Korund mit der StoBherdtechnologie.
identifizierungen und Bruch- den Bereichen Gemenge, Schmelze, Form- @ Glasspezifische Untersuchungen wie z.B.
analysen an. gebung, Kithlung und Vergiitung. Produk- Beurteilungen von Briichen, Gipsen und
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Tabelle: Gegeniibersetzung von ermittelten Fe**-Ergebnissen

Glas Glashiitte

KNG weill GH1

Solar-Flachglas

KNG weil Oko GH2

KNG weill - durch Altglas GH2

reduziert in kohlegelb

KNG weill - durch Altglas GH3

reduziert in griin

KNG griin GH4

KNG braun GH5

Boro 3.3 weill GHG6
Blasen, Einschliissen, Korrosionstests,

Glasdichten und Spannungen.

® Probennahme, Analysen von Haufwer-
ken (Lot).

@ REM-EDX-Analysen fiir Partikel, Asbest
oder kiinstlichen Mineralfasern.

Nasschemische Modellierte

Analyse nach IGR  Berechnung aus

in Anlehnung an Transmission

DIN EN IS0 14719 und ICP
227 235
343 335
65,6 64,5
62,5 37,3
24,1 222
80,7 782
30,8 278

Masschemische Fe**-Analysen nach IGR
In den vergangenen Jahren war die Mach-
frage beim IGR nach reproduzierbaren
Fe-Analysen in silikatischen Werkstoffen
von der glasproduzierenden Branche recht
hoch. Die bekannten Probleme hierbei

Leading Heat Technology

CARBOLITE

Transmission RZ
nach 2000 kg SiO,
Bamford / Hudson
245 2.3
24,5 3.8
26,3 -16,1
321 -13.8
12,9 87
53 -264
7.6 59

sind die zT strenden Umwelteinfliis-
se wdhrend der Analysendurchfithrung.
Unter anderen wird durch die DIM EN
150 14719 ,Chemische Analyse von feu-
erfestem Werkstoff, Glas und Glasuren -
Spektralphotometrische Bestimmung wvon

Das wichtigste Element fur Ihre
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Fe® und Fe'* mit 1,10-Phenanthrolin {ISO
14719:2011); Deutsche Fassung EN SO
14719:2011" eine mogliche Analytik auf-
gezeigt. Jedoch zeigen aktuelle Untersu-
chungen - ua. von §. Bartolomey, RWTH
Aachen - Unstimmigkeiten bei der Durch-
fithrung dieser Methode.

Das IGR hat sich seit Anfang 2013 mit
der praktischen Durchfuhrung der Fe®-
Analytik in silikatischen Roh- und Werk-
stoffen beschdftigt. Anfdnglich wurden
umfangreiche Literaturrecherchen worge-
nommen, hier sind zusdtzlich zur Norm
besonders die Verdffentlichungen won
P Brosch und H. Hahn (1992) sowie das ICG-
Verfahren (1999) zu nennen. Im Anschiuss
hieran hat sich das IGR mehrere Monate
mit der praktischen Umsetzung der Fe™-
Analytik beschéftigt und eine an die Norm
angelehnte, reproduzierbare Analysenme-
thode aufgebaut. Diese Analytik ist weitge-
hend robust und somit frei von storenden
Umwelteinfliissen (UV-Strahlung, Schutz-
gasanwendung) sowie Stérungen durch
polyvalente Elemente in der Glasmatrix.

In der Tabelle sind nasschemisch ermit-
telte Fe**-Analysen nach der IGR-Methode
von diversen Kalknatrongldsern (KNG) so-
wie Borosillkatglas (Boro) aufgelistet. In der
5. Spalte sind die traditionellen Fe*-Werte
aus den Ublichen Transmissionsmessungen
dargestellt, Zum direkten Vergleich sind
in der Spalte 3 die nasschemischen Fe™-

Analysenergebnisse nach der IGR-Metho-
de abgebildet. Neben den zu erwartenden
Unterschieden bei den Buntglasern konn-
ten hier jedoch zum Teil auch erhebliche
Unterschiede bei den WeiBgldsern er-
mittelt werden. Zusdtzlich beinhaltet die
Tabelle in Spalte 6 die Redoxzahlen (RZ),
die aus den chemischen Fe™-Ergebnissen
nach IGR berechnet wurden und sich auf
die von M. Nix und H.P. Williams (1990)
beschriebenen 2000 kg 5i0, beziehen. Au-
Rerdem istin Spalte 4 eine IGR interne Fe™-
Modellierung, die sich aus Berechnungen
diverser Transmissionswerte der UV-VIS-
Analytik und mehreren chemischen Para-
metern der ICP-OES-Analytik ergeben, zum
Vergleich dargestellt.

Weitere Fe-Analysenergebnisse,
die nach der reproduzierbaren nassche-
mischen IGR-Methode ermittelt wurden,
sind in der Grafik in Abhdngigkeit mit den
entsprechenden  ICP-OES  analysierten
50,-Konzentrationen zu ersehen. Zusétz-
lich sind noch die entsprechenden Redox-
zahlen in Abhingigkeit zu den jeweiligen
50.-Konzentrationen dargestelit,

In dieser Grafik sind neben typischen
Kalknatrongldsern der Farben weil, grin
und braun auch laubfarbene sowie sehr
stark reduzierte Weilgliser erfasst. So
ist z.B. aus der Grafik erkennbar, dass ein
Gringlas mit einem nach der IGR-Metho-
de nasschemisch ermittelten Fe*-Ergebnis

von 36 Gew.% entsprechend eine Redox-
zahl von +2 aufweist. Die dazugehdrige
S0,-Konzentration betragt 0,12 Gew.%.

Die Besonderheit, die das Institut fiir
Glas- und Rohstofftechnologie mit dieser
Grafik belegt, liegt zum einen an den re-
produzierbaren Zuordnungen der drei Ein-
zelparameter Fe™ - SO, - RZ sowie in der
Uberlappung der entsprechenden Kurven,

Fazit

Die reproduzierbaren und weitestgehend

frei von starenden FEinflissen ermittelten

nasschemischen Fe™-Analysen nach der

IGR-Methode fithren zu deutlichen Verbes-

serungen fir die Beurteilung der Redoxzu-

stinde von Glasschmelzaggregaten. Hierzu

zdhlen:

® Erfassung des Redoxpotentials.

® Beurteilung der reduzierenden Eigen-
schaften von Fremdscherben.

@ Vorzeitige Erkennung von ungewiinsch-
ten Glasfirbungen.

@ Steuerung der Fe*-Konzentration.

® Einsparungsmdglichkeiten im Bereich
Energie- und Rohstoffversorgung.

@ Reduzierung von notwendigen Entfir-
bungsmitteln.

® Nachweis von Farbschlieren im Braun-
glas.

® Untersuchungen von Rohstoffen und Er-
zen sind nach bisherigen Erkenntnissen
auch maglich.

- Von Makroskop bis Mikroskop

Sauberkeitsanalyse

Das Software-Modul  Leica
Application Suite (LAS) Clean-
liness Expert von Leica Micro-
systems steht nun fiir eine gra-
fere Auswahl an Mikroskopen
zur Werfugung. Damit kann
ein enweiterter Anwenderkreis
mit einem breiteren Anforde-
rungsspektrum von den prazi-
sen Messungen profitieren, die
das Gerat fur industrielle An-
wendungen bietet. Der Leica

WWWw.cam.de

Der schneliste

Mulfeloien der Welt
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Cleanliness Expert fiihrt Rest-
schmutzbestimmungen durch,
wie sie etwa in der Automo-
bilindustrie benﬁligt werden.
Anwender konnen Lingen-,
Breiten- und Hohenmessungen
von Partikeln  wornehmen
und reflektierende und nicht-

reflektierende  Partikel unter-
scheiden,

Zu den Leistungen der
Software gehdrt auch die Do-
kumentation der Ergebnisse,
die wollstindig reproduzierbar
sind. Da solche detailreichen
Messungen bei der Sauber-
keitsanalyse nicht immer erfor-
derlich sind, hat Leica Micra-
systems den Leica Cleanliness
Expert fur verschiedene zu-
sédtzliche Anforderungen ange-
ppasst.

Amwvender des Leica Clean-
liness Expert schdtzen die be-
nutzerfreundliche  Bedieno-
berflache, den Algorithmus zur
Differenzierung reflektierender
und nicht-reflektierender Par-
tikel, die Messung der Linge,

Breite und Hohe der meistens
nicht gleichmdBig geformten
Partikel sowie die Transparenz
der Ergebnisse’, erkldrt Dr. Kay
Scheffler, Produktmanager bei
Leica Microsystems.

Das Mikroskopsystem Lei-
ca DMS300 Cleanliness Expert
beispielsweise erlaubt Lingen-
und Breitenmessungen kleins-
ter Partikel bis 20 Mikrome-
ter sowie die Differenzierung
zwischen reflektierenden und
nicht-reflektierenden Partikeln.

Software-Modul

fiir Sauberkeitsanalyse

Leica Microsystems,
www.leica-microsystems.com
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