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DEUTSCHE NORM

Prifung von Rohstoffen zur Glasherstellung
Chemische Analyse von Dolomit mit mindestens

95% Calcium-Magnesiumcarbonat
Bestimmung des Mangangehaltes, berechnet als MnO

DIN
52 241

Teil 7

Testing of raw materials for the production of glass; chemical anatysis of dolomite with a minimum calcium magnesium
carbonate content of 95%; determination of manganese content calculated as MnO

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; détermination de la teneur en manganése exprimée en MnO

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

1 Anwendungsbereich

Diese Norm dient zur Bestimmung des Mangangehaltes,
der als MnO angegeben wird, in Dolomit mit mindestens
95% Calcium-Magnesiumcarbonat.

2 Kurzbeschreibung der Verfahren

In einem aliquoten Teil der Probenldsung V, nach

DIN 52 241 Teil 2 wird das MnO entweder nach Ver-
fahren A photometrisch als Permanganat oder nach Ver-
fahren B mittels AAS bestimmt.

3 Gerite
Es gelten die Festlegungen in DIN 52 241 Teil 1.
Ubliches Laborgerat sowie zusatzlich:

Fur Verfahren A:

— Photometer, geeignet zum Messen bei einer Wellen-
lange von 530 nm mit abgeglichenem Kiivettenpaar

— Wasserbad
— Heizplatte, regelbar

— Zentrifuge mit Zentrifugenglasern von mindestens
25 ml Inhalt

Fiir Verfahren B:

— Atomabsorptionsspektrometer (AAS-Gerat) mit Bren-
ner fiir eine Acetylen-Luft-Flamme und Linienstrahler
fir Mangan

4 Reagenzien

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

Reagenzien fiir Verfahren A:

— Mangan(II)-sulfat-1-hydrat (MnSO, - H,0) mindestens
99,0%

— Calciumcarbonat {CaCO,4) 99,9%

— Phosphorsaure (H,PO,) 0=1,71 g/ml

- Natriumperiodat (NalO,)

— Schwefelséure ¢(H,SO,) = 1 mol/l

— Silbernitrat-Lésung c{AgNO,) = 0,1 mol /L

— Mangan-Stammlésung I a: 2,383 g Mangan(II)-sulfat-
1-hydrat werden mit 10 ml H,SO,, 1 mol/L, geldst
und im MeRkolben zu 1000 ml aufgefiillt.
1,0 ml dieser Losung enthalt 1000 ug MnO.

— Mangan-Stammldsung I a: 50,0 ml der Mangan-
Stammldsung I a werden mit 10 ml H,S0, 1 mol /L
versetzt und im MeRkolben zu 1000 ml aufgefilit.
1,0 ml dieser Lésung enthalt 50 pg MnO.

— CaCO,-Lésung: 10 g CaCO, werden in einen 400-ml -
Becher eingewogen, mit einem Uhrglas abgedeckt und
dann mit 50 ml Salzsdure (1 + 1) versetzt. Danach
wird zum Sieden erhitzt, abkiihlen gelassen, in einen
250-ml -MeBkolben libergefiihrt und zur Marke aufge-
fullt.

1,0 ml dieser Lésung enthalt 40 mg CaCO,.

Zusitzliche Reagenzien fiir Verfahren B:

— Lanthanoxid (La,0,) fiir AAS, Ca-Anteil hdchstens
0,005% ' :

— Lanthanpufferldsung: 14,7 g Lanthanoxid werden
mit Wasser durchgefeuchtet und unter anteilweiser
Zugabe von 60 ml Salzsiure geldst. Im 250-ml-MeR-
kolben wird mit Wasser bis zur Marke aufgefillt.

— Mangan-Stammldsung I b: 2,383 g Mangan(II)-sulfat-
1-hydrat werden in einem MeRkolben mit 5 ml Salz-

_ saure (1 + 1) geldést und mit Wasser auf 1000 ml auf-
gefiillt.
1,0 ml dieser Lésung enthélt 1000 pug MnO.

— Mangan-Stammlosung II b: 100 ml der Mangan-
Stammidsung I b werden in einen 1000-ml -MeRBkol-
ben gegeben, mit 5 ml Salzsdure (1 + 1) versetzt und
mit Wasser bis zur Marke aufgefiillt.

1,0 ml dieser Losung enthalt 100 ug MnO.
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Seite 2 DIN 52 241 Teil 7

5 Durchfiihrung
5.1 Verfahren A
5.1.1 Aufstellen der Bezugskurve

Alle Bestimmungen sind in chloridfreier Atmosphare
durchzufihren!

In eine Reihe von 250-ml -Bechern, breite Form, werden
abgestufte Volumina der Mangan-Stammldsung Ila mit
Konzentrationen von 0 bis 800 ng MnO eingemessen. Die-
sen L8sungen werden jeweils 20 ml der CaCO,-Ldsung
sowie 2 ml Schwefelsaure {1 + 1) zugegeben und auf der
Heizplatte bis zur Trockene abgeraucht.

Nach Abkithlen der Becher werden 10 ml Wasser und

0,5 ml Schwefelsaure (1 + 1) zugegeben, danach wird
wiederum bis zur Trockene eingedampft. In die erkalteten
Becher werden 20 ml Wasser gegeben und auf der Heiz-
platte 5 min erwarmt. Die LOsungen werden einschlieR-
lich Riickstand guantitativ in 100-ml -MeRkolben iberge-
fiilhrt und mit Wasser auf ein Volumen von 60 ml ge-
bracht. Es werden 10 ml HNO, und 5 ml H PO, zuge-
geben und durch Umschwenken vermischt. Danach wer-
den 2 ml der AgNO,-Ldsung und 0,6 g festes Natrium-
periodat zugefiigt und ebenfalls durch Umschwenken ver-
mischt. Die Mekolben werden 60 min in einem Wasser-
bad bei Siedetemperatur belassen, wobei mehrmaliges
Umschwenken notwendig ist. Nach langsamem Abkiih-
len, um ein Ausfallen von Calciumsulfat zu verhindern,
wird bis zur Marke aufgefiillt. Gegebenenfalls noch vor-
handene Trilbbungen sind durch Zentrifugieren in trocke-
nen Zentrifugengldsern zu eliminieren.

Die Extinktionen der Bezugsldsungen werden anschlie-
Rend im Photometer gegen Wasser als Blindldsung bei
einer Wellenlange von 530 nm gemessen. Durch Auftragen
der gemessenen Extinktionswerte gegen die zugehérigen
Konzentrationen von MnO in einem Koordinatensystem
wird die Bezugskurve erstellt.

5.1.2 Photometrische Bestimmung

40,0 ml (V) der Probenlésung V, nach DIN 52 241
Teil 2 werden in einen 250-mL-Becher, breite Form,
gegeben. Nach Zugabe von 2 ml Schwefelsaure (1 + 1)
erfolgt die weitere Behandlung der Probenldsung wie

Zitierte Normen
DIN 52 241 Teil 1

beim Aufstellen der Bezugskurve nach Abschnitt 5.1.1 be-
schrieben. Aus der Bezugskurve wird die Konzentration
an MnO Probenldsung in ug/100 ml (8) abgelesen.

5.2 Verfahren B
5.2.1 Herstellen der Bezugslésungen

In 100-ml -MelRkolben werden abgestufte Volumina der
Mangan-Stammlésung II b mit Konzentrationen von
0 bis 500 g MnO gegeben, mit 20 ml Lanthan-Puffer-
16sung versetzt und mit Wasser zur Marke aufgefillt.

5.2.2 Herstellen der Probenlosungen

Von der Probenlésung (V, } nach DIN 52 241 Teil 2

werden 50,0 ml (V) in einen 100-ml-MeRkolben einge-

messen, 20 ml der Lanthan-Pufferiésung zugegeben und

mit Wasser zur Marke aufgefiillt.

5.2.3 Messen der Bezugs- und Probenldsungen
Verfahren B

Die nach den Abschnitten 5.2.1 und 5.2.2 erhaltenen

Lésungen werden bei einer Wellenldnge von 279,5 nm

gemessen. Der MeRBwert der Probenlésungen soll zwischen

denen der Bezugslosungen liegen.

Aus den MeBwerten der Bezugslosungen wird die Bezugs-
kurve erstellt und daraus die MnO-Konzentration (f) der
Probenldsung ing/100 ml abgelesen.

6 Auswertung fiir Verfahren A und B

Der MnO-Gehalt der Probe w (MnO) als Massenanteil in %
errechnet sich aus folgender Gleichung:

BV, -100

w(MnO) =
g m, 108

Jii MnO-Konzentration der Probenlésung in pug/100 ml

V,  Volumen der Probenldsung V5 nach DIN 62 241
Teil 2 in mt

Vg Aliquot der AufschluRldsung in ml
m Einwaage der Probe in g nach DIN 52 241 Teil 2

7 Prifbericht
Nach DIN 52 241 Teil 1.

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

95% Calcium-Magnesiumcarbonat; Aligemeine Angaben und Priifbericht

DIN 52 241 Teil 2

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

95% Calcium-Magnesiumcarbonat; AufschluRverfahren
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