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Testing of raw materials for the production of glass; Chemical analysis
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of limestone with a minimum content of 95% calcium carbonate;

Determination of aluminium 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'alumine

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung
von Aluminiumoxid in Kalkstein mit mindestens 95% Cal-
ciumcarbonat.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

In einem aliquoten Teil der Probenlésung V, nach
DIN 52 240 Teil 2 wird das Aluminium als Chromazurol-S-
Komplex bei pH 6,4 photometrisch bei einer Wellenlange
von 620 nm bestimmt.

3 Gerite

Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 240 Teil 1.
Ubliches Laborgerét sowie zusétzlich:

— Photometer, geeignet zum Messen bei einer Wel-
lenlange von 620 nm mit abgeglichenem Kdivetten-
paar

— pH-MeBgerat
— Warmeschrank

4 Reagenzien

Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 240 Teil 1.
— Aluminium, Band, mindestens 99,95 %
— Ammoniumacetat CH3;COONH
— L(+)-Ascorbinsdure C4gHgOg
— Salzsaure HCL, ¢(HCl) = 6 mol/t (1 + 1)
— Chromazurol S
— Chromazurol-S-Lésung: 0,25 g Chromazurol S
werden in 125 ml Methanol und 100 ml Wasser geldst
und auf 250 ml mit Wasser aufgefiillt.
— Methanol CH;0OH
— Natriumacetat CH;COONa
— Polyvinylalkohol') mit einer Verseifungszahl von

140 und einer Viskositat von (5 £ 1) mPa - s einer
4 %igen Lésung

— Polyvinylalkohol-Ldsung: 4 g Polyvinylalkohol wer-
den in 10 ml Methanol verrihrt, 70 ml Wasser zuge-
geben und erhitzt. Nach dem Abkiihlen wird mit Was-
ser auf 100 ml aufgefiillt. Diese L&sung kann triib sein
und ist mehrere Tage haltbar.

— Salpetersaure HNOg, ¢(HNO3) = 8 mol/L (1 + 1)

— Ascorbinséure-Lésung: 5 g Ascorbinsaure werden
mit Wasser zu 100 ml geldst. Die Ldsung ist stets
frisch anzusetzen.

— Pufferlésung pH 7,2: 137 g Ammoniumacetat und
32,9 g Natriumacetat werden in 250 ml Wasser geldst
und auf 500 ml aufgefiillt.

— Aluminium-Standardlésung: Das Al-Band wird
kurzzeitig in Salpetersaure (1 + 1) getaucht, mit Was-
ser und anschlieBend mit Methanol gespllt und im
Warmeschrank bei 110°C getrocknet.

Von diesem so vorbereiteten Band werden 0,2646 g in
kleinen Stiicken in einen Becher eingewogen und mit
50 ml Salzséure (1 + 1) versetzt. Der Becher wird mit
einem Uhrglas abgedeckt, und die Aluminiumstiicke
werden unter Erwdrmen geldst. Die Losung wird in
einen 1000-ml-MeBkolben bergefihrt und zur Marke
aufgeftillt.

1,0 ml dieser Losung entspricht 0,50 mg Al,O3.

— Aluminium-Stammi&sung: Von der Aluminium-
Standardlésung werden 10,00 ml in einen 1000-mt-
MeBkolben mittels Mikroblirette eingemessen, 20 ml
Salzsaure (1 + 1) zugegeben und mit Wasser wird bis
zur Marke aufgefullt.

1,0 ml dieser Ldsung entspricht 5 pg Al,Os.

Diese Lésung ist stets frisch anzusetzen.

Es kénnen auch handelsiibliche Standardiésungen ein-
gesetzt werden.

5 Durchfiihrung
5.1 Erstellen der Bezugskurve

Von der Aluminium-Stammlésung werden abgestufte
Volumina mit Massenkonzentrationen von 10 bis 50 pg
Al,O3 in 100-ml-Becher gegeben, 5 ml Ascorbinsaure-
Lésung unter Rihren versetzt und mit Wasser auf etwa
35 mi verdiinnt.

Zur Herstellung der Blindwertldsung werden in einen wei-
teren 100-ml-Becher 35 ml Wasser und 5 ml Ascorbin-
sdure eingemessen. Nun werden zu allen Lésungen (ein-
schlieBlich Blindwertlésung) nacheinander je 10,0 ml
Chromazurol-S-Ldsung und 5 ml Polyvinylalkohol-Lésung
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zugeflgt, und mit der Pufferldsung pH 7,2 wird jeweils ein
pH-Wert von 6,4 (pH-MeBgerat) eingestellt. Diese Lésun-
gen werden in 100-ml-MeBkolben ubergeflihrt und mit
Wasser zur Marke aufgefullt.

Nach 45 min werden die Extinktionen der Lésungen im
abgeglichenen Klvettenpaar gegen die Blindwertlésung
bei einer Wellenlange von 620 nm mit einem Photometer
gemessen. Durch Auftragen der gemessenen Extinktions-
werte gegen die zugehodrigen Al,Oz-Konzentrationen in
ein Koordinatensystem wird die Bezugskurve erstellt.

5.2 Photometrische Bestimmung

250 ml (Vgq) der Probeniésung V, nach DIN 52240
Teil 2 werden in einen 1000-ml-MeBkolben gegeben und
mit Wasser zur Marke aufgefillt (Vg,) (Analysenlésung).
Von dieser Lésung werden 10,0 ml (Vgz) in einen 100-
mi-Becher gegeben, 5 ml Ascorbinsdurelésung unter
30 s langem Ruahren zugeflgt und mit Wasser auf 35 ml
verdunnt. Dann werden nacheinander 10,0 ml Chromazu-
rol-S-Lésung und 5 ml Polyvinylalkohol-Lésung zugege-
ben. Mit der Pufferiésung pH 7,2 wird ein pH-Wert von 6,4
(pH-MeBgerat) eingestellt. Diese Ldsung wird in einen
100-ml-MeBkolben Ubergefihrt und mit Wasser bis zur
Marke aufgeflillt. Nach 45 min wird die Ldsung in einem
abgeglichenen Kuvettenpaar bei einer Wellenlange von
620 nm gegen die Blindwertldésung im Photometer

Zitierte Normen
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gemessen. Die dem gefundenen Extinktionswert A ent-
sprechende Al,Oz-Konzentration (8) in ug/100 ml wird
der Bezugskurve entnommen.

6 Auswertung

Der Gehalt an Aluminiumoxid z (Al,O3) in der Probe als
Massenanteil in % errechnet sich nach folgender Glei-
chung:

ﬁ' VA’ VE2' 100

Vgt * Vig * mg - 10°

w(Al;05) =

Hierin bedeuten:

B Al,Os-Konzentration der Probenlésung,
in ug/100 mi

Vs Volumen der Probenidsung der Probe
nach DIN 52 240 Teil 2

Vg1 Aliquot der Probenldsung V,, in ml
VEs Analysenlosung, in ml
Vg3 Aliquot der Analysenlésung Vg,, in ml

mqy Einwaage der Probe in g nach DIN 52240
Teil 2

7 Prifbericht
Nach DIN 52 240 Teil 1

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

Calciumcarbonat; Allgemeine Angaben und Prifbericht

DIN 52240 Teil 2

Frilhere Ausgaben
DIN 52240 Teil 4: 09.85

Anderungen

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

Gegeniiber der Ausgabe September 1985 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
— Es wurden Druckfehler korrigiert sowie prazisierende Festlegungen zu Reagenzien vorgenommen.
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