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Prifung von Rohstoffen zur Glasherstellung

Chemische Analyse von Kalkstein

mit mindestens 95 % Calciumcarbonat
Bestimmung des Mangananteils, berechnet als MnO
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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 manganese content calculated as MnO

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

MnO

1 Anwendungsbereich

Diese Norm dient zur Bestimmung des Mangangehalites,
der als Mangan(Il)-oxid (MnO) angegeben wird, in Kalk-
stein mit mindestens 95 % Calciumcarbonat.

2 Kurzbeschreibung der Verfahren

In einem aliquoten Teil der Probenlésung V, nach
DIN 52240 Teil 2 wird das MnO entweder nach Verfah-
ren A photometrisch als Permanganat oder nach Verfah-
ren B flammenatomabsorptionsspektrometrisch bestimmt.

3 Gerite

Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 240 Teil 1.

Ubliches Laborgerat sowie zuséatzlich die in den
Abschnitten 3.1 und 3.2 angegebenen.

3.1 Fir Verfahren A

— Photometer, geeignet zum Messen bei einer Wel-
lenlange von 530 nm mit abgeglichenem Kiivetten-
paar

— Zentrifuge mit Zentrifugengldsern von mindestens
25 ml Nennvolumen

3.2 Fir Verfahren B

— Flammenatomabsorptionsspektrometer (FAAS-
Gerat) mit Brenner flr eine Acetylen{Ethin)-Luft-
Flamme und Linienstrahler fir Mangan

4 Reagenzien
Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 240 Teil 1.

41 Reagenzien fiir Verfahren A
- Mangan(Il)-sulfat-Monohydrat MnSO, - H,0O, Gehalt
(komplexometrisch bestimmt): 99 bis 100%
— Calciumcarbonat CaCO3, 99,9%
— Phosphorsaure H3PO,, 0= 1,71 g/ml
— Natriumperiodat NalO,

— Salpeterséure ¢(HNOg) = 15 mol/l

— Salzsaure ¢(HCLl) =6 mol/L (1 + 1)

— Schwefelsaure ¢{1/2 H,SO,) = 20 mol/l

~— Schwefelsdure ¢(1/2 H,S0,) = 1 mol/|

— Silbernitrat-Lésung ¢(AgNO3) = 0,1 mol/l

— Mangan-Standardldsung A:

2,383 g Mangan(Il)-sulfat-Monohydrat werden mit

10 ml H,S04, = 1 mol/L, geldst und im MeBkolben zu

1000 ml aufgefuillt.

1,0 ml dieser Lé6sung enthalt 1,00 mg MnO.
ANMERKUNG: Gegebenenfalls ist diese Konzen-
tration zu (berpriifen.

— Mangan-Stammldsung T A:

50,0 ml der Mangan-Standardlosung A werden mit

10 ml H,SOy4, = 1 mol/l, versetzt und in einem MeB-

kolben zu 1000 ml aufgefiillt.

1,0 ml dieser Lésung enthdlt 0,050 mg MnO.

— CaCOg3-L6sung: 10 g CaCO4 werden in einen 400-

ml-Becher eingewogen, mit einem Uhrglas abgedeckt

und dann mit 50 ml HCL, = 6 mol/l, versetzt. Danach

wird bis zum Sieden erhitzt, abgekihlt, in einen 250-

ml-MeBkolben dbergefiihrt und mit Wasser bis zur

Marke aufgefullt.

1,0 ml dieser Lésung enthélt 40 mg CaCOs.

42 Zusatzliche Reagenzien fiir Verfahren B
— Lanthanoxid La,O5 fiir FAAS, Massenanteile Ca
héchstens 0,005 %

— Lanthan-Pufferlésung: 14,7 g Lanthanoxid werden
mit Wasser durchgefeuchtet und unter anteilweiser
Zugabe von 60 ml HCl geldst. In einem 250-ml-MeB-
kolben wird mit Wasser bis zur Marke aufgefiillt.

— Mangan-Standardldésung B:

2,383 g Mangan(ll)-suliat-Monohydrat werden in
einem MeBkolben mit 5 ml HCI, = 6 mol/l, gelést und
mit Wasser auf 1000 ml aufgefullt.

1,0 ml dieser L6sung enthélt 1,00 mg MnO.
— Mangan-Stammlésung I B:

100 ml der Mangan-Standardlésung B werden in einen
1000-ml-Mef3kolben gegeben, mit 5 ml HCL, = 6 mol/|,
versetzt und mit Wasser bis zur Marke aufgefuilt.

1,0 ml dieser Lésung enthélt 0,100 mg MnO.

Es kénnen auch handelsiibliche Standardlésungen ver-
wendet werden.
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5 Durchfithrung
5.1 Verfahren A

511 Erstellen der Bezugskurve

Alle Bestimmungen sind in chloridfreier Atmosphére
durchzufihren!

In eine Reihe von 250-ml-Bechern, breite Form, werden
abgestufte Volumina der Mangan-Stammldsung I A mit
Massenkonzentrationen von 0 bis 800 ug MnO einge-
messen. Diesen Ldésungen werden jeweils 20 ml der
CaCOj;-L6sung sowie 2 ml H,SO,, =~ 10 mol/l, zugegeben
und auf der Heizplatte bis zur Trockene abgeraucht.

Nach Abkihlen der Becher werden 10 ml Wasser und
0,5 ml H,SO,, = 10 mol/l, zugegeben, danach wird wie-
derum bis zur Trockene eingedampft. Die erkalteten
Becher werden mit 20 ml Wasser versehen und auf der
Heizplatte 5 min erwdrmt. Die Ldsungen werden ein-
schlieBlich Ruckstand quantitativ in einen 100-ml-MeBkol-
ben Ubergefiihrt und mit Wasser auf ein Volumen von
60 ml gebracht. Es werden 10 ml HNO3 und 5 ml HzPO,
zugegeben und durch Umschwenken vermischt. Danach
werden 2 ml der AQNO3-Ldsung und 0,6 g festes Natri-
umperiodat zugefligt und ebenfalls durch Umschwenken
vermischt. Die MeBkolben werden 60 min im Wasserbad
bei Siedetemperatur belassen, wobei mehrmaliges
Umschwenken notwendig ist. Nach langsamem Abkuihlen,
um ein Ausfallen von Calciumsulfat zu verhindern, wird
bis zur Marke aufgefullt. Gegebenenfalls noch vorhan-
dene Tribungen sind durch Zentrifugieren in trockenen
Zentrifugenglasern zu eliminieren.

Die Extinktionen der Bezugsldésungen werden anschlie-
Bend im Photometer gegen Blindwertlésung bei einer
Wellenlange von 530 nm gemessen. Durch Auftragen der
gemessenen Extinktionswerte gegen die zugehdrigen
Konzentrationen von MnO in einem Koordinatensystem
wird die Bezugskurve erstellt.

51.2 Photometrische Bestimmung

40,0 ml (V) der Probenldsung V, nach DIN 52 240 Teil 2
werden in einen 250-ml-Becher, breite Form, gegeben.
Nach Zugabe von 2 ml H,SO,, = 10 mol/l, erfolgt die wei-
tere Behandlung der Probenlésung wie beim Aufstellen
der Bezugskurve nach Abschnitt 5.1.1.

Aus der Bezugskurve wird die Konzentration (3) an MnO
der Probenldsung in g/ 100 ml abgelesen.

Zitierte Normen
DIN 52 240 Teil 1

5.2 Verfahren B

5.21 Herstellen der Bezugslésungen

In 100-ml-MeBkolben werden abgestufte Volumina der
Mangan-Stammlésung IIb mit Konzentrationen von 0 bis
500 ug MnO gegeben, mit 20 ml Lanthan-Pufferlésung
versetzt und mit Wasser zur Marke aufgefiillt.

5.2.2 Herstellen der Probenlésungen

Von der Probenldsung V, nach DIN 52 240 Teil 2 werden
50,0 ml (VE) in einen 100-ml-MeBkolben eingemessen,
20 ml der Lanthan-Pufferldsung zugegeben, und dann
wird mit Wasser bis zur Marke aufgefiillt.

523 Messen der Bezugs- und Probenlésungen
Verfahren B

Die nach den Abschnitten 52.1 und 522 erhalienen
Losungen werden bei einer Wellenldnge von 2795 nm
mit dem nach Angaben des Gerateherstellers optimierten
FAAS-Gerat gemessen. Der MeBwert der Probenlésun-
gen muB zwischen denen der Bezugsldsungen liegen.

Aus den MeBwerten der Bezugslosungen wird die
Bezugskurve erstelit.

Aus der Bezugskurve wird die MnO-Konzentration § in
der Probenldsung in ug/100 ml ermittelt.

6 Auswertung fiir Verfahren A und B
Der Gehalt Manganoxid 2 (MnO) der Probe als Massen-
anteil in % errechnet sich aus folgender Gleichung:
B V- 100
w(MnO) = ¥ g - 10°
Hierin bedeuten:

B MnO-Konzentration der Probeniésung, in pg/
100 mi

Va Volumen der Probenlésung V, nach
DIN 52 240 Teil 2, in ml

Vg Aliquot der AufschluBldsung, in ml

myg Einwaage der Proben in g nach DIN 52240
Teil 2.

7 Prufbericht
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

Frithere Ausgaben
DIN 52 240 Teil 7: 09.85

Anderungen

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

Gegenliber der Ausgabe September 1985 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
— Es wurden prézisierende Festlegungen zu den Reagenzien vorgenommen.
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