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Prifung von Rohstoffen zur Glasherstellung

Chemische Analyse von Kalkstein
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Testing of raw materials for the production of glass; Chemical analysis

Ersatz flir Ausgabe 09.85

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

Decomposition method

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

de calcium; Méthode de decomposition

1 Anwendungsbereich

In dieser Norm werden Bedingungen zum AufschiuB3 von
Kalkstein mit mindestens 95 % Calciumcarbonat festgelegt.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die nach DIN 52240 Teil 1 erhaltene Kalksteinprobe wird
mit Salzsdure gekocht und vom Riickstand abfiltriert. Das
Filtrat wird in einen MeBkolben Ubergefihrt. Das Filter
wird mit dem Ruckstand in einem Platintiegel verascht,
gegluht und gewogen. Aus dem SiO,-haltigen Ruickstand
wird mit einem FluBsdure-Schwefelsdure-Gemisch das
Silicium(IV)-oxid verfliichtigt. Der nunmehr erhaltene
Rickstand wird mit einem Natriumcarbonat-di-Natriumte-
traborat-Gemisch aufgeschlossen, geldést und mit dem
Filtrat des salzsauren Aufschlusses vereinigt.

3 Gerite

Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 240 Teil 1.
Ubliches Laborgerat sowie zusétzlich:
— Elektrischer Ofen auf (1100 + 25)°C regelbar

— Platintiegel mit Platindeckel, etwa 25 ml Nenn-
volumen.

4 Reagenzien

Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 240 Teil 1.
— Natriumcarbonat Na,CO 5 wasserfrei
— di-Natriumtetraborat Na,B 40, wasserfrei
— FluBséure HF = 40 %
— Salzsaure HCI, ¢(HCL) = 6 mol/L(1 +1)

— Schwefelsédure H,SO4, ¢(1/2 Hy;SO,) = 20 mol/l
(1+1)

5 Probenahme und Probenvorbereitung
Nach DIN 52 240 Teil 1.

6 Durchfiihrung

1000g * 01 mg (my) der nach DIN 52240 Teil1
Abschnitt 5 erhaltenen Probe werden in einem 400-ml-
Becher mit wenig Wasser angefeuchtet, mit einem Uhr-
glas bedeckt, mit 50 mi Salzsdure, = 6 mol/l, vorsichtig
versetzt und 5 min auf der elektrischen Heizplatte
gekocht. Der erhaltene Ruckstand wird (iber ein mittelhar-
tes Filter abfiltriert, mit etwa 200 ml heiBem Wasser aus-
gewaschen und das Filtrat in einem 500-ml-Mef3kolben
aufgefangen.

Das Filtrierpapier mit dem Rickstand wird in den Platin-
tiegel gegeben und bei 120°C im Warmeschrank getrock-
net und nach vorsichtigem Veraschen 1 h im Ofen bei
1100 °C gegluht. Nach Erkalten im Exsikkator wird der Pla-
tintiegel gewogen (m,), der Ruckstand mit einigen Trop-
fen Schwefelséure, c¢(1/2 H,SO, = 10 mol/l, sowie etwa
20 ml FluBsaure, = 40%, versetzt und bis zur Trockene
auf der elektrischen Heizplatte vorsichtig abgeraucht.
Zum vélligen Entfernen der Fluoride wird der Platintiege!
kurzzeitig tber der Flamme auf schwache Rotglut (500
bis 600°C) erhitzt und nochmals 10 min bei 1100°C
gegliiht. Nach Abklhlen des Platintiegels wird erneut
gewogen (m1,). Die Massendifferenz (my - m,) entspricht
dem verfliichtigten Silicium(IV)-oxid. Der so erhaltene
Riickstand wird mit 1 g Natrium-carbonat-di-Natrium-
tetraborat-Gemisch (7 + 1) liber der Flamme bei bedeck-
tem Platintiegel aufgeschlossen. Nach dem Abkihlen
wird der Schmelzkuchen mit 5 ml Salzsaure, = 6 mol/l,
und Wasser unter leichtem Erwarmen geldst. Die Lésung
wird mit dem Filtrat des salzsauren Aufschlusses im 500-
ml-MeBkolben vereinigt und mit Wasser zur Marke aufge-
fdlit. Aliquote Teile dieser Probenldsung V, dienen zur
Bestimmung weiterer Elemente nach DIN 52240 Teil 3
bis Teil 8.

1,00 ml dieser Probenldsung entspricht 20,0 mg Kalkstein.
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Zitierte Normen
DIN 52 240 Teil 1 Prifung von Rohstoffen zur Glasherstellung; Chemische Analyse von Kalkstein mit mindestens 95%
Calciumcarbonat; Allgemeine Angaben und Priifbericht

DIN 52 240 Teil 3 Prafung von Rohstoffen zur Glasherstellung; Chemische Analyse von Kalkstein mit mindestens 95 %
Calciumcarbonat; Bestimmung von Silicium(IV)-oxid

DIN 52240 Teil 4 Prifung von Rohstoffen zur Glasherstellung; Chemische Analyse von Kalkstein mit mindestens 95 %
Calciumcarbonat; Bestimmung von Aluminiumoxid

DIN 52 240 Teil 5 Prifung von Rohstoffen zur Glasherstellung; Chemische Analyse von Kalkstein mit mindestens 95%
Calciumcarbonat; Bestimmung des Gesamteisengehaltes, berechnet als Eisen(III)-oxid

DIN 52 240 Teil 6 Prifung von Rohstoffen zur Glasherstellung; Chemische Analyse von Kalkstein mit mindestens 95%
Calciumcarbonat; Bestimmung von Titan(IV)-oxid

DIN 52 240 Teil 7 Prifung von Rohstoffen zur Glasherstellung; Chemische Analyse von Kalkstein mit mindestens 95%
Calciumcarbonat; Bestimmung des Mangangehaltes, berechnet als MnO

DIN 52 240 Teil 8 Prafung von Rohstoffen zur Glasherstellung; Chemische Analyse von Kalkstein mit mindestens 95%
Calciumcarbonat; Bestimmung von Calciumoxid und Magnesiumoxid

Frithere Ausgaben
DIN 52 240 Teil 2: 09.85

Anderungen
Gegeniiber der Ausgabe September 1985 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
— Préazisierende Festlegungen zu den Reagenzien wurden aufgenommen.
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