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Prifung von Rohstoffen zur Glasherstellung
Chemische Analyse von Dolomit mit mindestens Dl__N
95% Calcium-Magnesiumcarbonat 52 241
Bestimmung von Aluminiumoxid Teil 4

Testing of raw materials for the production of glass; chemical analysis of dolomite with a minimum calcium magnesium
carbonate content of 95%; determination of aluminium 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 I“alumine

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

1 Anwendungsbereich — Polyvinylalkohol'} mit einer Verseifungszahl von 140
Die Verfahren nach dieser Norm dienen zur Bestimmung uqd einer Viskositét von (5 * 1}mPa - s einer 4%igen
von Aluminiumoxid in Dolomit mit mindestens 95% Losung
Calcium-Magnesiumcarbonat. — Salpetersiure (HNO3) (1+ 1)
— Salzsdure (HCL) {1 + 1)

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens — Ascorbinsdure-Lésung: 5 g Ascorbinsdure werden zu

. . . . 100 ml in Wasser geldst. Die Losung ist frisch anzu-
In einem aliguoten Teil der Probenlésung nach setzen

DIN 52 241 Teil 2 wird das Aluminium als Chromazu-
rol-S-Komplex bei pH 6,4 photometrisch bei einer Wel-
fenlange von 620 nm bestimmt.

— Chromazurol-S-Lésung: 0,25 g Chromazurol-S werden
in 125 ml Methano! und 100 ml Wasser gelést und auf
250 ml mit Wasser aufgefiillt.

— Polyvinylalkohol-Lésung: 4 g Polyvinylalkohol wer-

3 Gerite den in 10 ml Methanol verriihrt, 70 ml Wasser zuge-
Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 241 Teil 1. geben und erhitzt. Nach dem Abkiihlen wird mit Was-
Ubliches Laborgerat sowie zusatzlich: ser auf 100 ml aufgefiillt. Diese Losung kann triib sein
— Photometer, geeignet zum Messen bei einer Wellen- und ist mehrere Tage lang haltbar.

linge von 620 nm mit abgeglichenem Kiivettenpaar — Pufferlésung pH = 7,2: 137 g Ammoniumacetat und
— pH-MeRkette, z. B. nach DIN 19 261 32,9 g Natriumacetat werden in 25C ml Wasser geldst
— Wasserbad und zu 500 ml aufgefillt.
— Wairmeschrank — Aluminium-Stammldsung I: Das Al-Band wird kurz-

zeitig in Salpetersdure (1 + 1) getaucht, mit Wasser und
anschlieBend mit Methano! gespiilt und im Warme-
schrank bei 110 ©C getrocknet.

Von diesem so vorbereiteten Band werden in kleinen
Stiicken 0,2646 g in einen Becher eingewogen und mit

4 Reagenzien

Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 241 Teil 1
sowie zusatzlich:

— Aluminium, Band mindestens 99,95% Al 50 ml Salzsdure (1 + 1) versetzt. Der Becher wird mit

— Ammoniumacetat {CH,COONH,) einem Uhrglas abgedeckt und die Aluminiumstiicke

— L(+)-Ascorbinsiure (CgHgO4) unter Erwdrmen gel6st. Die Lésung wird in einen
1000-ml-MeRBkolben lbergefiihrt und bis zur Marke

~ Chromazurol S
— Methanol (CH;0H)
~ Natriumacetat (CH,COONa)

aufgefiillt.

1,0 ml dieser Losung entspricht 0,50 mg Al,O,.
Aluminium-Stammlésung II: Von der Aluminium-
Stammldsung I werden 10,0 ml in einen 1000-ml-
MeRkolben mittels Mikropipette eingemessen, 20 ml
Saizsaure {1 + 1) zugegeben und mit Wasser bis zur

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

1) Uber Bezugsquellen gibt Auskunft: Marke aufgefiillt.
DIN-Bezugsquellen fiir normgerechte Erzeugnisse im 1,0 ml dieser Lésung entspricht 5 ug AL,0,.
DIN, BurggrafenstraRe 6, 1000 Berlin 30 Diese Losung ist stets frisch anzusetzen.
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5 Durchfiihrung

5.1 Aufstellen der Bezugskurve

Von der Aluminium-Stammidsung II werden abgestufte
Volumina mit Anteilen von 10 bis 50 pg Al,0, in 100-mt-
Becher gegeben, 5 ml Ascorbinsdure-Losung unter Riih-
ren zugefiigt und mit Wasser auf etwa 35 ml verdiinnt.

Zum Herstellen der Blindwertiésung werden in einen wei-
teren 100-ml-Becher 35 ml Wasser und 5 ml Ascorbin-
saure-Ldsung eingemessen. Nacheinander werden nun
einschlieRlich Blindwertldsung je 10,0 ml Chromazurol-
S-Lésung und 5 ml Polyvinylalkohol-L6sung zugegeben,
und mit der Pufferlosung pH = 7,2 jeweils ein pH-Wert
von 6,4 elektrometrisch eingesteilt. Dann werden die L6-
sungen in 100-ml-MeRkolben tbergefiihrt und mit Wasser
bis zur Marke aufgefiillt.

Nach 45 min werden die Extinktionen der Losungen im
abgeglichenen Kiivettenpaar gegen die Blindwertlosung
bei der Wellenlange von 620 nm mit einem Photometer
gemessen. Durch Auftragen der gemessenen Extinktions-
werte gegen die zugehérigen Konzentrationen in ein Ko-
ordinatensystem wird die Bezugskurve erstellt.

5.2 Photometrische Bestimmung

25,0 mt (V) der Probenlésung V,, nach DIN 52 241
Teil 2 werden in einen 1000-ml-MeRkolben gegeben

und mit Wasser bis zur Marke aufgefillt (Vo) (Analysen-
I6sung). Von dieser Losung werden 10,0 ml (Vi) in ei-
nen 100-ml-Becher gegeben, 5 ml Ascorbinsdure-Ldsung
unter Rihren (30 s) zugefliigt und mit Wasser auf 35 ml
verdiinnt. Dann werden nacheinander 10,0 ml Chroma-
zurol-S-Lésung und 5,0 ml Polyvinylalkohol-Lésung zu-
gegeben. Nun wird mit der Pufferlésung pH = 7,2 ein
pH-Wert von 6,4 elektrometrisch eingesteltt. Nach Uber-

Zitierte Normen
DIN 19 261
DIN 52 241 Teil 1

fiihren der Losung in einen 100-ml-MeRkolben wird mit
Wasser bis zur Marke aufgefiilit.

Nach 45 min wird die Losung in einem abgeglichenen
Kiivettenpaar bei einer Wellenldnge von 620 nm gegen die
Blindwertlosung im Photometer gemessen.

Die dem gefundenen Extinktionswert A entsprechende
Al,05-Konzentration in j1g/100 ml wird der Bezugskurve
entnommen.

6 Auswertung

Der Gehalt an Aluminiumoxid w(Al,0,) als Massenanteil
in Prozent errechnet sich nach folgender Gleichung:

BV, - Vg, - 100

1" Veg " m, * 10°

w(ALO,) =

Hierin bedeuten:
i) AL,0,-Konzentration der Probenlésung in pg/100 ml

Vs Volumen der AufschluBldsung der Probe nach
DIN 52 241 Teil 2 in ml

Vg, Aliquot der AufschiuBlésung V, in ml

Veo Analysenldsung in ml

Ve Aliguot der Analysenlosung Vg, in ml

m Einwaage der Probe in g nach DIN 52 241 Teil 2

7 Priifbericht
Nach DIN 52 241 Teil 1.

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

95% Calcium-Magnesiumcarbonat; Allgemeine Angaben und Priifbericht

DIN 52 241 Teil 2

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

95% Calcium-Magnesiumcarbonat; AufschluBverfahren
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