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Priifung von Rohstoffen zur Glasherstellung
Chemische Analyse von Dolomit mit mindestens
95% Calcium-Magnesiumcarbonat
Bestimmung von Silicium (I'V)-oxid

DIN
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Teil 3

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

carbonate content of 95%; determination of silicon{IV)-oxide

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; dosage de la silice

In dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten Massenanteile in Prozent.

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung
von Silicium{IV)-oxid SiO, in Dolomit mit mindestens
95% Calcium-Magnesiumcarbonat.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Nach dem Abtrennen der Hauptmenge an Silicium{IV)-
oxid und nachfolgendem Abrauchen des Riickstandes mit
einem FluRsaure-Schwefelsdure-Gemisch nach DIN 52 241
Teil 2 wird im Filtrat der geloste Anteil an Silicium(IV)-
oxid photometrisch mit Hexaammoniumheptamolybdat

— Quarzsand, mit mindestens 99,5% Si02, bei 1100 bC

— L{(+)-Weinsaure (C,HgO4)
— Hexaammoniummolybdat-Lésung: 15 g Hexaamonium-

1 Stunde lang gegliiht

heptamolybdat werden in 300 ml Wasser geldst,

100 ml Schwefelsdure, 0,5 mol /L, zugegeben und zu
500 ml aufgefiilit.

Diese Losung ist hdchstens eine Woche lang haltbar.
Natriumhydroxid-Losung: ¢(NaOH) = 0,1 mol /L
Reduktions-Lésung: in 20 ml Wasser werden zunichst
0,7 g Natriumsulfit (Na,SO4) und anschlieBend 0,15 g

bestimmt. 1-Amino-2-hydroxynaphthalin4-sulfonsaure gelést.
In 180 ml Wasser werden 9 g Natriumdisulfit geldst.
3 Gerate Die Teilldsungen werden erst kurz vor Gebrauch zur

Reduktionsldsung vereinigt. Sie ist vor Lichteinwirkung
zu schiitzen.
— Salzsdure ¢{HCL) = 0,1 mol /l
Schwefelséure ¢c{H,SO,) = 0,5 mol /L
Silicium(IV)-oxid-Stammloésung A:
100 mg gemahlener Quarzsand werden mit 500 mg Na-
triumcarbonat in einem Platintiegel mit Platindeckel
aufgeschlossen, die Schmelze quantitativ in Wasser ge-
16st, in einen 500-mL-MeRkolben iibergefiihrt und zur
Marke aufgefiillt. Die Lésung ist in einer Polyethylen-
flasche aufzubewahren.
1,0 ml dieser Losung enthalt 0,20 mg Si0,.
Silicium(IV)-oxid-Stammlésung B:
50,0 ml der Silicium{IV)-oxid-Stammldsung A werden
in einen 1000-ml -MeBkolben gegeben und bis zur
Marke aufgefiillt und sofort in eine Polyethylenflasche
umgefiillt. Diese Losung ist jeweils frisch anzusetzen.
1,0 ml dieser Lésung enthélt 10 pug Sio,
— Weinsdure-Losung: 40 g L(+)-Weinsdure werden mit
Wasser zu 500 ml gelst.

Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 241 Teil 1.
Ubliches Laborgerét sowie zusétzlich:

— Photometer, geeignet zum Messen bei einer Wellen-
lange von 810 nm mit abgeglichenem Kiivettenpaar -

pH-MeRkette, z. B. nach DIN 19 261 -
Polyethylenflasche, 500 ml und 1000 mt Inhalt
Platintiegel, etwa 25 ml Inhalt mit Platindeckel

4 Reagenzien

Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 241 Teil

sowie zusatzlich:

— 1-Amino-2-hydroxynaphthalin4-sulfonsiure -
(C,oHgNO,S)

— Hexaammoniumheptamolybdat
[(NH,) MO,0,, -4 H,0]

— Natriumcarbonat (Na,CO) wasserfrei

— Natriumdisulfit (Na,S,0¢)

— Natriumsulfit (Na,SO;)

Jede Art der Vervielfdltigung, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V., Berlin, gestattet.
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5 Durchfiihrung

5.1 Aufstellen der Bezugskurve

Von der Silicium(IV)-oxid-Stammldsung B werden abge-
stufte Volumina mit Konzentrationen von 0 bis 600 pg
SiO, in 100-ml -Becher eingemessen, mit Wasser auf etwa
30 ml verdiinnt und mit Salzsaure, 0,1 mol/l, elektro-
metrisch auf einen pH-Wert von 1,9 bis 2,0 gebracht. Die
Losungen werden jeweils in einen 10 m{ Hexaammonium-
heptamolybdat-Losung enthaltenden 100-ml-MeBkolben
ibergespilt.

Nach 10 min werden 5 ml Weinsdure-Lésung und sofort
danach 10 ml Reduktionslésung zugefiigt. Die Lésungen
werden mit Wasser zur Marke aufgefilit.

Nach 1 h Standzeit werden die Extinktionen A der Lé-
sungen in abgeglichenem Kiivettenpaar gegen eine Blind-
16sung, die die entsprechenden Volumina der zur Herstel-
lung der Bezugsldsung verwendeten Reagenzien enthalt,
bei einer Wellenlange von 810 nm mit einem Photometer
gemessen. Durch Auftragen der gemessenen Extinktions-
werte gegen die zugehorigen Konzentrationen in ein Ko-
ordinatensystem wird die Bezugskurve erstellt.

5.2 Photometrische Bestimmung

10,00 ml (Vi) der Probenidsung V, nach DIN 52 241
Teil 2 werden in einen 100-mt-Becher gegeben, mit
Wasser auf etwa 30 ml verdiinnt und mit Natriumhy-
droxyd-Lésung, 0,1 mol /L, elektrometrisch ein pH-Wert
von 1,9 bis 2,0 eingestellt. Dann wird wie beim Aufstel-
len der Bezugskurve nach Abschnitt 5.1 weiterverfahren.

Zitierte Normen
DIN 19 261
DIN 52 241 Teil 1

Der dem gemessenen Extinktionswert entsprechende An-
teil an gelostem Silicium(IV)-oxid (f) wird der Bezugs-
kurve entnommen.

6 Auswertung

Der Gesamtgehalt an Silicium (IV)-oxid w(SiO,} in der
Probe als Massenanteil in % errechnet sich nach folgender
Gleichung:
100 - (m, —m,) . V8- 100
Vg -m, - 108

w (Si0,) =

(o]

Hierin bedeuten:

m,;  Masse des Platintiegels mit Gliihrickstand in g vor
dem Abrauchen mit HF-H,SO, nach DIN 52 241
Teil 2

m, Masse des Platintiegels mit Glihriickstand in g nach
dem Abrauchen mit HF-H,SO, nach DIN 52 241
Teil 2

Konzentration an SiO, der Prabenlésung in
pg/100 ml nach Abschnitt 5.2

V.,  Volumen der Probenlosung der Probe nach
DIN 52 241 Teil 2 in ml
Vg Aliquot der Probenlésung in ml nach Abschnitt 5.2

m, Einwaage Dolomit in g nach DIN 52 241 Teil 2

7 Priifbericht

" Nach DIN 52 241 Teil 1.

pH-Messung; Begriffe fiir MeRverfahren mit Verwendung galvanischer Zellen
Priifung von Rohstoffen zur Glasherstellung; Chemische Analyse von Dolomit mit mindestens

95% Calcium-Magnesiumcarbonat; Allgemeine Angaben und Prifbericht

DIN 52 241 Teil 2

Priifung von Rohstoffen zur Glasherstellung; Chemische Analyse von Dolomit mit mindestens

95% Calcium-Magnesiumcarbonat; AufschiuRverfahren
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