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Bestimmung des Gesamteisengehaltes, berechnet als Eisen(111)-oxid
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1 Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung
des Gehaltes an Gesamteisen, das als Eisen(III)-oxid ange-
geben wird, in Dolomit mit mindestens 95% Calcium-
Magnesiumcarbonat.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

In einem aliquoten Teil der Probenlésung nach

DIN 52 241 Teil 2 wird das Eisen als 1,10-Phenanthro-
lin-Komplex beim pH-Wert 3,5 photometrisch bei einer
Wellenldnge von 510 nm bestimmt.

3 Gerite
Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 241 Teil 1.

Ubliches Laborgerat sowie'zusatzlich:
— Photometer geeignet zum Messen bei einer Wellenlange
von 510 nm mit abgeglichenem Kiivettenpaar

— Warmeschrank
— pH-MeRkette, z. B. nach DIN 19 261

4 Reagenzien

Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 241 Teil 1

sowie zusatzlich:

— Ammoniumacetat (CH;COONH,)

— Eisen(III)-oxid(Fe,0)

— Hydroxylammoniumchlorid (HONH,CL)

— 1,10 Phenanthroliniumchlorid-Monohydrat
{C12HCLN,H,0)

— Ammoniumacetat-Ldsung: 500 g Ammoniumacetat
werden zu 1 | mit Wasser geldst

— Eisen-Stammlosung I: Von einem 2 h lang bei 110 °C
getrocknetem Eisen(IlI)-oxid wird 1,000 g in einen Er-
lenmeyerkolben eingewogen und mit 50 mi Salzsaure
(1 + 1) Gbergossen. Der Kolben wird mit einem Uhrglas

Testing of raw materials for the production of glass; chemical analysis of dolomite with a minimum calcium magnesium
carbonate content of 95%; determination of total iron content calculated as iron{IIl} oxide

Essai des matiéres premiéres pour la production du verre; analyse chimigue de la dolomite avec une teneur minimale de
95% en carbonate de calcium et de magnésium; détermination de la teneur en fer total exprimée en Fe 0,

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

— Phenanthrolin-Lésung: 5 g 1,10-Phenthroliniumchlo-
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bedeckt und das Eisenoxid unter schwachem Erwar-
men geldst. Nach dem Abkiihlen wird die Losung im
MeRkolben mit Wasser zu 1 L aufgefiillt.

1,0 ml dieser Losung enthélt 1,000 mg Fe 0.

— Eisen-Stammlésung II: 10,0 ml der Eisen-Stamml6-
sung I werden in einen 1000-ml-MeRkolben gegeben,
mit 10 ml Salzsiure versetzt und mit Wasser zu 1 |
aufgefiillt.

1,0 ml dieser Losung enthalt 0,010 mg Fe,0,.

— Hydroxylammoniumchlorid-Lésung: 100 g Hydroxy!-
ammoniumchlorid werden mit Wasser zu 1 geldst.

rid-Monohydrat werden mit Wasser zu 1 | geldst.

5 Durchfiihrung

5.1 Aufstellen der Bezugskurve

Von der Eisen-Stammldsung II werden abgestufte Volu-
mina mit Konzentrationen von 0,010 bis 0,500 mg
Fe,O jeweils in 100-ml-Becher gegeben. Nach dem Ver-
diinnen mit Wasser werden nacheinander je 5 ml Hydro-
xylammoniumchlorid-L&sung und je 5 ml Phenanthro-
lin-Lésung zugegeben.

Dann wird der pH-Wert der Bezugslosungen elektrome-
trisch mit Ammoniumacetatlésung auf pH = 3,5 ge-
bracht. Die Bezugslésungen werden in 100-ml-MeRkol-
ben iibergefiihrt und mit Wasser bis zur Marke aufgefiillt.
Nach frithestens 10 min werden die Extinktionen der Be-
zugsldsungen in abgeglichenem Kiivettenpaar bei einer
Welleniange von 510 nm gegen eine Blindldsung, die die
entsprechenden Volumina der zum Herstellen der Be-
zugslosungen verwendeten Reagenzien enthilt, gemessen.
Durch Auftragen der Extinktionswerte gegen die zugeho-
rigen Fe,O,-Konzentrationen in einem Koordinatensy-
stem wird die Bezugskurve erstellt.
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5.2 Photometrische Bestimmung

10,00 mt (V) der Probenlésung (V, ) nach

DIN 52 241 Teil 2 werden in einen 100-ml-Becher ge-
geben. Nach Verdiinnen mit Wasser auf ein Volumen von
etwa 40 ml werden nacheinander 5 ml Hydroxylammo-
. niumchlorid-Ldsung und 5 ml Phenanthrolin-Lésung hin-
zugegeben, dann wird mit Ammeoniumacetat-Ldsung
elektrometrisch ein pH-Wert von 3,5 eingestellt und sinn-
gemal weiterverfahren wie in Abschnitt 5.1 beschrieben.
Die dem Extinktionswert A entsprechende Fe,O;-Kon-
zentration (8) in mg je 100 ml wird der Bezugskurve ent-
nommen. Liegt der Eisengehalt nicht im mittleren Be-
reich der Bezugskurve, so ist eine geeignetere Aliquotie-
rung vorzunehmen.

Zitierte Normen
DIN 19 261
DIN 52 241 Teil 1

6 Auswertung

Der Gesamteisengehalt der Probe w (Fe,O3) als Massen-
anteil in Prozent errechnet sich aus folgender Gleichung:
-V, - 100
w(Fe,0,) = ﬁA—_
Vg - m, - 1000
Hierin bedeuten:
V,  Volumen der Probenlésung nach
DIN 52241 Teil 2 in ml

Vg Aliquot der Probenlésung V, in ml

[ bei der Bestimmung nach Abschnitt 5.2 gefundene
Masse an Fe, 05 in mg/100 ml

m Einwaage der Probe nach DIN 52241 Teil 2ing

7 Priifbericht
Nach DIN 52 241 Teil 1.

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

95% Calcium-Magnesiumcarbonat; Allgemeine Angaben und Priifbericht

DIN 52 241 Teil 2

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

95% Calcium-Magnesiumcarbonat; AufschiuRverfahren
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