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Teil 1

Testing of raw materials for the production of glass; chemical analysis of dolomite with a minimum calcium magnesium

carbonate content of 95%; general data and test report

Essai des matiéres premiéres pour la production du verre; analyse chimique de la dolomite avec une teneur minimale de
95% en carbonate de calcium et de magnésium; généralités et procés-verbal d'essai

In dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten Massenanteile in Prozent.
Die Reihe der Normen DIN 52 241 ,,Chemische Analyse von Dolomit mit mindestens 95% Calcium-Magnesiumcarbo-

nat” ist gegliedert in:

Teil 1 Allgemeine Angaben und Priifbericht
Teil 2  AufschluBverfahren

Teil3 Bestimmungvon SiO,

Teil 4 Bestimmung von Al,O,

Teil 5 Bestimmung von FexO3

Teil 6 Bestimmung von TiO,

Teil 7 Bestimmung von MnO

Teil 8 Bestimmung von CaO und MgO

1 Anwendungsbereich

Die Verfahren nach dieser Norm dienen der Bestimmung
der guantitativen Zusammensetzung von Dolomiten mit

einem Massenanteil von mindestens 95% Calcium-Magne-
siumcarbonat.

2 Grundlagen des Verfahrens und der
Einzelbestimmungen

Zur Bestimmung der einzelnen Elemente wird ein Auf-
schluR mit Salzsiure durchgefiihrt. Der hierbei verblei-
bende Riickstand wird gegliiht, gewogen, mit einem FluB-
saure-Schwefelsiure-Gemisch abgeraucht und zur Be-
stimmung der abscheidbaren Kieselsaure erneut gewogen.
Der wiederum verbleibende Riickstand wird mit Natrium-
carbonat-Dinatriumtetraborat-Gemisch aufgeschlossen,
geldést und mit dem Filtrat des salzsauren Aufschlusses
vereinigt. Aus den vereinigten AufschluBldsungen bzw. de-
ren Aliquoten werden folgende Bestimmungen ausgefiihrt:
— Si0, Ermittlung des geldsten Silicium(IV)-oxids
photometrisch mit Hexaammoniumheptamo-
iybdat. Zur Ermittlung des Gesamtgehaltes an
Silicium(IV)-oxid muR der Anteil des abge-
schiedenen Silicium(IV)-oxids addiert werden.

photometrisch mit Chromazurol S
photometrisch mit 1,10-Phenanthrolin

photometrisch mit Dinatrium-4,5-dihydroxy-
1,3-benzendisuifonat (Tiron)

— AL,O,
— Fe,04
- TiO,

— MnO  a) photometrisch als Permanganat
b) mittels Atomabsorptionsspektrometrie
(AAS)
— CaO durch Titration mit EDTA
-~ MgO durch Titration mit EDTA

3 Allgemeine Angaben zu Geraten

Die beim Arbeiten mit dieser Norm verwendeten MeR-
kolben, Pipetten und Biiretten miissen geeicht sein.
Volumenmessungen sind bei der Bezugstemperatur, im
allgemeinen 20 ©C, vorzunehmen.

Die Analysenwaage darf eine Fehlergrenze von héchstens
* 0,1 mg aufweisen.

4 Allgemeine Angaben zu Reagenzien

Bei der Durchfiihrung der Bestimmungen nach dieser -
Norm sind — soweit nicht anders angegeben — Reagenzien
des Reinheitsgrades ,,.zur Analyse’’ zu verwenden.

In Sonderfillen werden Reagenzien von noch gréoRerem
Reinheitsgrad in den zutreffenden Priifnormen gefordert.
Als Wasser ist stets frisch bidestilliertes Wasser oder Was-
ser mit einer vergleichbaren Qualitit {elektrische Leitfa-
higkeit von max. 1S/cm bei 25 °C bzw. Abdampfriick-
stand < 1 mg/l) zu verwenden, im folgenden nur als Was-
ser bezeichnet.

Lésungen ohne Angabe des Losemittels sind waRrige Lo-
sungen.
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Seite 2 DIN 52 241 Teil 1

Die Konzentrationsangabe g/l bedeutet immer Gramm
Substanz im Liter Lésung.
Als Trocknungsmittel sind Phosphor(V)-oxid oder was-
serfreies Magnesiumperchlorat bzw. diese Stoffe enthal-
tende Praparate zu verwenden.
Die zur Durchfiihrung nach dieser Norm erforderlichen
Lasungen von Sduren und Ammoniak werden in den ein-
zelnen Teilen dieser Norm unter den entsprechenden Ab-
schnitten ,,Reagenzien’’ nicht besonders aufgefiihrt.
Es werden, falls nicht ausdriicklich anders angegeben, fol-
gende konzentrierte Lésungen verwendet:
Ammoniaklésung (NH,OH) ©=0,91 g/ml

mindestens 25%

Salpetersaure (HNO) ©0=1,40 g/ml
mindestens 65%

Salzsaure (HCL) 2=1,19 g/ml
mindestens 37 %

Schwefelsaure (H,S0,) 0=1,84g/ml
etwa 95 bis 97%

Perchlorsdure (HCLO,) 0=1,67 g/ml
etwa 70%

FluBsaure (HF) €=1,13 g/ml

etwa 38 bis 40%
Angaben der Dichte obeziehen sich auf 20 °C.

Bei Verwenden von verdinnten Ldsungen wird deren
Stoffmengenkonzentration in mol /L angegeben bzw. mit
wieviel Volumenteilen Wasser ein Volumenteil dieser kon-
zentrierten Losungen zu verdiinnen ist, z. B. bedeutet
Salzsaure {1 + 9) verdiinnte Salzsiaure, hergestellt durch
Mischen von einem Volumenteil Salzsdure, 0= 1,19 g/ml
mit neun Volumenteilen Wasser.

Die Gehalte aller Stammldsungen sind mittels geeigneter
analytischer Verfahren zu priifen und gegebenenfalls Kor-
rekturfaktoren in die Rechnungen entsprechend einzu-
beziehen.

Erlduterungen

5 Probenahme und Probenvorbereitung

Eine fiir die jeweilige Lieferung reprasentative Durch-
schnittsprobe von etwa 500 g wird bei {110 £ 2) °C ge-
trocknet und mittels Probenteiler auf 40 g Endteilprobe
gebracht. Diese 40 g Dolomit werden dann in Achatge-
faRen gemorsert und auf eine KorngroRe von kleiner als
60 um gebracht. Danach wird 2 Stunden lang bei

(110 £ 2) OC bis zur Massenkonstanz getrocknet.

6 Allgemeine Angaben zur Durchfiihrung und
Auswertung von Einzelbestimmungen

Es sind jeweils mindestens zwei voneinander unabhangige,
aus getrennten Aufschlissen stammende Einzelbestim-
mungen auszufiihren. Ferner sind mit jeder Reihe von Be-
stimmungen mindestens zwei Blindwertbestimmungen
mit den gleichen Reagenzien durchzufiihren und deren
Ergebnisse (Mittelwert) bei der Auswertung zu beriick-
sichtigen.

7 Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm und

die herangezogenen einschlagigen Normen anzugeben:

a) Art und Bezeichnung des untersuchten Dolomites

b) Art der Probennahme und Menge der Laboratoriums-
probe

¢) Art und Anzahl der durchgefiihrten Bestimmungen

d) Analysenergebnisse nach Magabe der herangezogenen
entsprechenden Normen, Einzelwerte und Mittelwerte,
bezogen auf die bei (110 + 2) OC bis zur Massenkon-
stanz getrocknete Analysenprobe

e) gegebenenfalls Abweichungen von dieser Norm

f) Prifdatum

Diese Norm wurde vom ArbeitsausschuR NMP 351 ,, Analyse von Glas und Glasrohstoffen’’ erstellt.
Die entsprechenden Vorarbeiten wurden im UnterausschuR I ,,Glasanalyse’ in der Deutschen Glastechnischen Gesell-

schaft e.V., Frankfurt, durchgefiihrt.
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