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1 Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung
von Silicium(IV)-oxid in Kalkstein mit mindestens 95%
Calciumcarbonat.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Nach dem Abtrennen der Hauptmenge an Silicium(IV)-
oxid und nachfolgendem Abrauchen des Rickstandes
mit einem FluBsaure-Schwefelsdure-Gemisch nach
DIN 52240 Teil 2 wird im Filirat der gelste Anteil an
Silicium(IV)-oxid photometrisch mit Ammoniumhepta-
molybdat bestimmt.

3 Gerite

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

— Photometer, geeignet zum Messen bei einer Wel-
lenldnge von 810 nm mit abgeglichenem Kiivetten-
paar

— pH-MeBgerét
— Platintiegel, etwa 25 ml Nennvolumen mit Platin-
deckel.

4 Reagenzien

Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 240 Teil 1.
— Ammoniumheptamolybdat-Tetrahydrat
(NH4)6M07024 -4 H2O
— 1-Amino-2-hydroxynaphthalin-4-sulfonsaure
CyoHgNO,4S
— Ammoniumheptamolybdat-Lésung: 15 g Ammoni-
umheptamolybdat-Tetrahydrat werden in 300 ml Was-
ser geldst, 100 ml Schwefelsaure, c¢(1/2 H,SO,) =
1 mol/l, zugegeben und zu 500 ml aufgefiillt. Diese
Ldésung ist nur kurze Zeit haltbar.

— Natriumcarbonat Na,CO 3, wasserfrei

— Natriumdisulfit Na,S,05

— Natriumhydroxid-Lésung: ¢(NaOH) = 0,1 mol/l
— Natriumsulfit Na,SO4

— Quarzsand, mit einem Massenanteil von minde-
stens 99,5% SiO,, bei 1100°C 1 h gegliht

— L(+)-Weinsaure C4HgO¢
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— Reduktions-Lésung: 0,7 g Natriumsulfit werden in
20 ml Wasser geldést, 015g 1-Amino-2-hydroxy-
naphthalin-4-sulfonséure zugegeben und ebenfalls in
Lésung gebracht.

In einem zweiten Becher werden 9 g Natriumdisulfit in
180 ml Wasser geldst. Beide Lésungen werden erst
kurz vor Gebrauch vereinigt. Sie sind vor Lichteinwir-
kung zu schutzen.

— Salzsaure, c(HCl) = 0,1 mol/l

— Schwefelsdure, ¢(1/2 H,SO,4) = 1 mol/l

— Silicium(IV)-oxid-StandardIdsung:

100 mg gemahiener Quarzsand werden mit 500 mg
Natriumcarbonat im Platintiegel mit Platindeckel auf-
geschlossen, die Schmelze wird quantitativ in Wasser
geldst, in einen 500-mi-MeBkolben Ulbergefiihrt, zur
Marke aufgefiillt und sofort in die Polyethylenflasche
umgefullt. Die Ldsung ist in der Polyethylenflasche
aufzubewahren.

1,0 ml dieser L6sung enthélt 0,20 mg SiO,.

— Silicium(IV)-oxid-Stammlésung:

50,0 ml der Silicium(IV)-oxid-Standardldsung werden
in einen 1000-ml-MeBkolben gegeben, bis zur Marke
aufgefillt und sofort in die Polyethylenflasche umge-
fullt. Diese L&sung ist jeweils frisch anzusetzen.

1,0 ml dieser Lésung enthalt 10 ug SiO..

— Weinséaure-Lésung: 40 g L(+)-Weinsédure werden
mit Wasser zu 500 ml gelést.

Es kénnen auch handelsibliche Standardlésungen
eingesetzt werden.

5 Durchfithrung
5.1 Erstelien der Bezugskurve

Von der Silicium(IV)-oxid-Stammlésung werden abge-
stufte Volumina mit Massenkonzentrationen von O bis
300 ug SiO, in 100-mi-Becher eingemessen, mit Wasser
auf etwa 30 ml verdinnt und mit Salzsdure, = 0,1 mol/|,
auf einen pH-Wert 1,9 bis 2,0 (pH-Mef3gerat) gebracht. Die
Lésungen werden jeweils in einen 10 ml Ammoniumhep-
tamolybdat-Lésung  enthaltenden  100-ml-MeBkolben
Ubergesplilt.

Nach 10 min werden 5 ml Weinsédure-L6sung und sofort
danach 10 ml Reduktionslésung zugefiigt. Die Ldsungen
werden mit Wasser zur Marke aufgeflit.
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Nach 1 h Standzeit werden die Extinktionswerte A der
Lbsungen im abgeglichenen Kiivettenpaar gegen eine
Blindwertidsung, die die entsprechenden Volumina der
zur Herstellung der Bezugslésung verwendeten Reagen-
zien enthalt, bei einer Wellenlange von 810 nm mit dem
Photometer gemessen. Durch Auftragen der gemessenen
Extinktionswerte gegen die zugehdrigen Konzentrationen
in ein Koordinatensystem wird die Bezugskurve erstellt.

5.2 Photometrische Bestimmung

10,00 ml (Vg) der Probenldsung V, nach DIN 52240
Teil 2 werden in einen 100-ml-Becher gegeben, mit Was-
ser auf etwa 30 ml verdiinnt und mit Natriumhydroxid-
Ldsung, = 0,1 mol/l, auf einen pH-Wert 1,9 bis 2,0 (pH-
MeBgerét) eingestellt. Dann wird wie beim Aufstellen der
Bezugskurve nach Abschnitt 5.1 weiterverfahren. Die dem
gemessenen Extinktionswert entsprechende Konzentra-
tion an geléstem Silicium(IV)-oxid (f) in ug/100 ml wird
der Bezugskurve entnommen.

6 Auswertung

Der Gesamtgehalt an Silicium(IV)-oxid w(SiO,) in der
Probe als Massenanteil in % errechnet sich nach folgen-
der Gleichung:

Zitierte Normen
DIN 52 240 Teil 1

100 - (mq — my) Vi B+ 100
i = +
w(SIOQ) mo VE M mo ‘ 106
Hierin bedeuten:

my Masse des Platintiegels mit GlGhriickstand, in
g vor dem Abrauchen mit FluBsaure-Schwefel-
sdure nach DIN 52 240 Teil 2

m, Masse des Platintiegels mit Gliihrickstand, in
g nach dem Abrauchen mit FluBsédure-Schwe-
felséure nach DIN 52 240 Teil 2

B Konzentration an SiO, der Probenldsung,
in g/ 100 ml nach Abschnitt 5.2

Vi Volumen der Probenidsung der Probe nach
DIN 52 240 Teil 2, in ml

Vg Aliquot der Probenlésung, in ml nach
Abschnitt 5.2

mg Einwaage Kalkstein, in g nach DIN 52240
Teil 2

7 Prifbericht
Nach DIN 52 240 Teil 1

Priifung von Rohstoffen zur Glasherstellung; Chemische Analyse von Kalkstein mit mindestens 95 %

Calciumcarbonat; Allgemeine Angaben und Priifbericht

DIN 52 240 Teil 2

Friihere Ausgaben
DIN 52 240 Teil 3: 09.85

Anderungen

Prifung von Rohstoffen zur Glasherstellung; Chemische Analyse von Kalkstein mit mindestens 95 %
Calciumcarbonat; AufschiuBverfahren

Gegenuber der Ausgabe September 1985 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
— Es wurden neben kleineren redaktionellen Anpassungen prézisierende Festlegungen zu den Reagenzien vor-

genommen.
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