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Priifung von Rohstoffen zur Glasherstellung
Chemische Analyse von Dolomit mit mindestens

959% Calcium-Magnesiumcarbonat
Bestimmung von Titan (IV)-oxid
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Testing of raw materials for the production of glass; chemical analysis of dolomite with a minimum calcium magnesium
carbonate content of 95%; determination of titanium(IV) oxide

Essai des matieres 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'oxyde de titane(IV)

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

1 Anwendungsbereich

Diese Norm dient zur Bestimmung des Gehaltes an
Titan(IV)-oxid in Dolomit mit mindestens 95% Calcium-
Magnesiumcarbonat.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

In einem aliquoten Teil der Probenldsung V, nach

DIN 52 241 Teil 2 wird das Titan mit Dinatrium-4,5-
dihydroxy-1,3-benzendisulfonat (Tiron) als Komplex bei
pH = 4,0 photometrisch bei einer Wellenlange von 400 nm
bestimmt.

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

Ubliches Laborgerat sowie zusatzlich:
— Photometer, geeignet zum Messen bei einer Wellenldnge
von 400 nm mit abgeglichenem Kiivettenpaar

4 Reagenzien

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

— Ammoniumsulfat [(NH,},S0,)]

— Essigsdure (CH;COOH) 96 %ig, 2= 1,06 g/ml
— Natriumacetat (CH;COONa - 3H,0)

— Mercaptoessigsaure (Thioglykolsdure) C,H,0,S

Dinatrium-4 5-dihydroxy-1,3-benzendisulfonat
CgH,yNa, 058, - H,0 (Tiron)

Titan(IV)-oxid {TiO,) 99,8%

Pufferlosung pH = 4,0:136 g Natriumacetat
(CH3COONa - 3H,0) werden in einem 1000-ml-
MeRkolben in 400 ml Wasser geldst, mit 390 ml Essig-
sdure versetzt und mit Wasser bis zur Marke aufgefiillt.
Tironlésung: 12,56 g Tiron werden mit Wasser zu

250 ml geldst. Die Losung ist frisch anzusetzen und
bereits bei einer beginnenden Gelbfiarbung zu verwer-
fen.

Titan{IV)-oxid-Stammlésung I: 1,000 g Titan(IV)-
oxid und 15 g Ammoniumsulfat werden in einen
250-ml -Becher iibergefiihrt, mit 40 ml Schwefelsiure
versetzt und unter Erhitzen geldst. Nach dem Abkiih-
len wird die Losung in einen 1000-ml-MeRkolben
ubergefiihrt, in dem vorher etwa 100 ml Wasser einge-
messen wurden. Dann wird mit Wasser nachgespiilt,
unter Umschiitteln noch 20 ml Schwefelsdure (1 + 1)
zugegeben und bis zur Marke aufgefiillt.

1,0 ml dieser Losung enthalt 1,00 mg TiO,.

Titan(IV)-oxid-Stammldsung IT: 10,0 ml der Titan(IV)-
oxid-Stammldsung I werden in einen 100-ml-MeR3-
kolben gegeben, mit 20 ml Schwefelsdure (1 + 1) ver-
setzt und mit Wasser zur Marke aufgefillt.

1,0 mt dieser Losung enthalt 0,010 mg TiO,,.
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5 Durchfithrung

5.1 Aufstellen der Bezugskurve

Abgestufte Volumina der Titan{IV)-oxid-Stammiésung II
mit Konzentrationen von 0,010 mg bis 0,150 mg TiO,,
werden in 50-ml-MeRkolben gegeben und mit Wasser auf
etwa 15 ml verdiinnt. Man gibt nacheinander jeweils un-
ter Umschiitteln 25 ml Pufferldosung pH =4,0, 5 ml Ti-
ronldsung, 2 ml Thioglykolsaure (1 + 4) hinzu und fiillt
_mit Wasser zur Marke auf.

Nach 60 min werden im Photometer die Extinktionen
der abgestuften Bezugsldsungen gegen eine Blindldsung,
die die entsprechenden Volumina der zur Herstellung
der Bezugslésungen verwendeten Reagenzien enthdit,

bei einer Wellenlange von 400 nm in abgeglichenem
Kiivettenpaar gemessen.

Durch Auftragen der gemessenen Extinktionswerte gegen
die zugehdrigen TiO,-Konzentrationen in einem Koordi-
natensystem wird die Bezugskurve erstellt.

5.2 Photometrische Bestimmung

15,0 ml (V) der Probenldsung V, nach DIN 52 241
Teil 2 werden in einen 50-mL-MeRkolben gegeben. Dazu
werden nacheinander jeweils unter Umschiittein 25 ml
Pufferlosung, 5 ml Tironlosung, 2 ml Thioglykolsdure
(1 + 4) hinzugegeben und mit Wasser zur Marke aufge-
fullt. Die Messung erfolgt nach 60 min sinngemal wie
unter Abschnitt 5.1 beschrieben.

Zitierte Normen
DIN 52 241 Teil 1

Die dem Extinktionswert entsprechende TiO,-Konzen-
tration (8) in mg/50 ml wird der Bezugskurve entnom-
men.

Liegt der Titan(IV)-oxid-Gehalt nicht im mittleren Be-
reich der Bezugskurve, so ist eine geeignetere Aliquotie-
rung vorzunehmen.

6 Auswertung
Der Gehalt an Titan(IV)-oxid der Probe w (TiO,) als
Massenanteil in % errechnet sich nach folgender Glei-
chung:
w(Ti0,) = ——————va mﬁ - 11((])?)0
E (o}
Hierin bedeuten:
Volumen der Probenlésung V, nach DIN 52 241
Teil 2 in ml
Vg Aliquot der Probenlésung V, fiir die photometri-
sche Messung in ml
Ji) nach Abschnitt 5.2 gefundene Masse an TiO, in
mg/50 ml
m Einwaage der Probe nach DIN 52 241 Teil 2 ing

7 Prifbericht
Nach DIN 52 241 Teil 1.

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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