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Prifung von Rohstoffen zur Glasherstellung
Chemische Analyse von Dolomit mit mindestens

959% Calcium-Magnesiumcarbonat
Bestimmung von Calciumoxid und Magnesiumoxyd

DIN
52 241

Teil 8

Testing of raw materials for the production of glass; chemical analysis of dolomite with a minimum calcium magnesium
carbonate content of 95%; determination of caicium oxide and magnesium 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 |'oxyde de calcium et de I’oxyde de magnésium

1 Anwendungsbereich

Die Verfahren dieser Norm dienen zur Bestimmung von
Calciumoxid und von Magnesiumoxid in Dolomit mit min-
destens 95% Calcium-Magnesiumcarbonat.

2 Kurzbeschreibung der Verfahren

In einem aliquoten Teil der Probenlésung V, nach

DIN 52 241 Teil 2 wird Calcium- und Magnesiumoxid
nach Ausfallen der stérenden Elemente titrimetrisch mit
EDTA-LOsung bestimmt.

3 Gerite

Es gelten die Festlegungen nach DIN 52 241 Teil 1.

Ubliches Laborgerat sowie zusatzlich:

— Atomabsorptionsspektrometer (AAS-Gerat) mit Bren-
ner fir Acetylen-Luft-Gemisch sowie Linienstrahler
fir Magnesium

— pH-MeRkette, z. B. nach DIN 19 261
— Glasfiltertiegel G3

— 25-ml-Biirette mit Skalenteilung 0,05 mt oder Kol-
benbiirette nach DIN 12 650 Teil 5

4 Reagenzien

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

4.1 Reagenzien zur titrimetrischen CaO- und
MgO-Bestimmung

-~ Ammoniumchlorid (NH,CL)

— Ammoniumnitrat (NH,NO,)

— Calciumcarbonat (CaCO;) 99,9%

— Calconcarbonséure (C,,H,,N,0,S - 3H,0) Verrei-
bung mit NaCl (1 +99) oder

— Mischindikator: Verreibung von 400 mg Calconcarbon-
saure, 250 mg Methylorange und 50 g Natriumchlorid

—~ EDTA (C;oH,4N,Na,0g - 2H,0)

— EDTA-L6sung 0,1 mol /L

— Pufferlosung pH = 10,5: 65 g Ammoniumchlorid wer-
den mit 570 ml Ammoniaklosung im 1000-m!-MeR-
kolben mit Wasser bis zur Marke aufgefiillt.

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

— Eriochromschwarz T{(C,4H
mit NaCl (1 +99).

~ Wasserstoffperoxid (H,0,) 30%

— Salzsdure ¢(HCL) = 1 mol/l

— Natriumhydroxid-Lésung ¢(NaOH) = 5 mot /L

— Ammoniumnitrat-Losung: 20 g werden zu 1 | mit
Wasser gelost

— Ethanol (C,H,OH)

— Triethanolamin-Lésung (C‘5 15NO5): 3 Volumenteile

Triethanolamin (2,2’,2""-Nitrilotriethanol) werden mit
7 Volumenteilen Wasser gemischt

— Magnesiumnitrat [Mg{NO,), - 6 H,0]

— Natriumchlorid (NaCl )

— Titerlosung: 2,0000 g bei 180 °C getrocknetes Cal-
ciumcarbonat (CaCO,) und 5,0000 g Magnesium-
nitrat (Mg(NO,), -6 H,0) werden in 100 ml Salzsiure
(1 + 5) geldst und im MeRkolben mit Wasser zu 1 |
aufgefiillt.

12N3Na0,S) Verreibung

5 Durchfiihrung

5.1 Bestimmung von Calciumoxid

100,0 ml (VE1) der Probenlésung V, nach DIN 52 241
Teil 2 werden in einen 400-ml- Becher gegeben, mit3 g
Ammoniumchlorid und einigen Tropfen Wasserstoff-
peroxid-Losung (1 + 9) versetzt und mit etwa 150 ml
Wasser verdiinnt. Die Losung wird elektrometrisch mit
Ammoniak-Loésung (1 + 1) auf einen pH-Wert von 7,5 bis
8,0 eingestelit und 10 min lang gekocht. Nach Absitzen
des Niederschlages wird heill Gber ein mittelhartes Filter
in einen 500-mt -MeRRkolben filtriert, Becher und Filter
mit etwa 200 ml heiBer NH, NO, -Lésung gut gewaschen.
Nach Erkalten wird der MeRkolben bis zur Marke aufge-
fiiflt (Analysenidsung I = Vi, ).

Zur exakten Durchfiihrung der Bestimmung ist es not-
wendig, eine Vortitration durchzufiihren, um die Vorlage
an EDTA-L6sungrichtig zu dosieren. Dazu werden 50,0 ml
der Analysenlosung I in einen 500-ml-Erlenmeyerkolben
gegeben und mit etwa 150 ml Wasser versetzt. Zur Mas-
kierung gegebenenfalls vorhandenen Mangans werden

5 ml Triethanolamin-Lésung zugesetzt. Nach Zugabe ei-
ner Spatelspitze Calconcarbonsiure oder Mischindikator
wird mit Natronlauge 5 mol /L, elektrometrisch ein
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pH-Wert von 13,0 bis 13,5 eingestellt und anschlieRend In den Abschnitten 6.1 und 6.2 bedeuten:

mit EDTA-L6sung 0,1 mot /L bei Calconcarbonsiure nach V, .Volumen der Probenlésung V, nach DIN 52 241
rotstichfreiem Blau, bei Mischindikator nach Reingriin Teil 2

titriert. Vg, Aliguotin mt der Probenl6sung V, nach

Zur exakten Bestimmung des Calciumoxid-Gehaltes wer- DIN 52 241 Teil 2

den 50,0 ml (V,) der Analysenlésung I in einen 500-ml - V,, Volumen der Analysenldsung I in ml

Erlenmeyerkolben eingemessen und mit etwa 150 ml
Wasser und 5 ml Triethanolamin-Lésung versetzt. Zu die-
ser Losung werden 95% der bei der Vortitration benétig-
ten Menge EDTA-L6sung 0,1 mol /L und eine Spatelspitze a
Calconcarbonsaure oder Mischindikator zugegeben. Es

Ve Aliquot in ml der Analysenldsung I (V) zur Titra-
tion .
Verbrauchte ml der EDTA-Ldsung 0,1 mol/L ein-
schlielich des vorgelegten Volumens

wird wiederum mit Natronlauge 5 mol /L elektrometrisch fca Titerfaktor der EDTA-Lésung 0,1 mol/L fiir CaO
ein pH-Wert von 13,0 bis 13,5 eingestellt und wie bei der b Verbrauchte ml der EDTA-LGsung 0,1 mol /L fiir
Vortitration bis zum Umschlag titriert {a). Summentitration

Der Titerfaktor /-, der EDTA-Lésung wird durch Titra- fsa Titerfaktor der EDTA-L6sung 0,1 mol/L fiir Sum-
tion der Ca-Titer-Losung I 0,1 mol/l — wie oben beschrie- mentitration

ben — bestimmt. m_  Probeneinwaage in g nach DIN 52 241 Teil 2*)

5.2 Bestimmung von Magnesiumoxid

Zur Summentitration von CaO + MgO werden 50,0 ml 7 Prazision der Verfahren

(Vi) der Analysenidsung I in einen 300-ml-Becher, hohe Fir die Préazision der Verfahren gelten fiir die Wiederhol-
Form, gegeben, mit etwa 100 ml Wasser verdiinnt und mit standardabweichung o, sowie fiir die Vergleichstandard-
5 ml Triethanolamin-L&sung versetzt. Nach Zugabe von abweichung og , bezogen auf den Mittelwert m folgende
5 ml Pufferldsung pH 10 und einer Spatelspitze Erio- Werte, bei einer Uberschreitungswahrscheinlichkeit von
chromschwarz-T-Verreibung wird mit EDTA-L8sung 5%:

0,1 mol/l von Violett nach Reinblau titriert (b).
Die dem MgO-Gehalt dquivalente Masse ergibt sich aus der Tabelle.

Differenz der fiir die Summentitration und fiir den Gehalt A .
an Calciumoxid verbrauchten Menge an EDTA-L&sung. ) Wiederhol- | Vergleich-
Der Titerfaktor fg,, der EDTA-LSsung 0,1 mol /l wird Mittelwert stan'de:]rd- ts)tan.dird-
durch Titration der Titer-Lésung — wie oben beschrie- abweichung | abweichung
ben — bestimmt. m Or IR
% abs. % abs. % abs.

6 Auswertung Ca0 30,88 0,091 0,120
6.1 Der Gehalt an Calciumoxid w (CaO) als Massenanteil

" in % errechnet sich nach folgender Gleichung: MgO 19,85 0,081 0,148

V, Vo *@ *fe, 5,608 - 100

Vigr * Vigg * - 1000

(1)

w(Ca0) = Bei groReren Abweichungen sind die Bestimmungen zu

wiederholen.

Die Ergebnisse sind als Massenanteil in %, sowohl fiir
Calcium-als auch fiir Magnesiumoxid, auf die 2. Dezimale
gerundet, anzugeben.

6.2 Der Gehalt an Magnesiumoxid als Massenanteil
w{MgO) in % nach dem titrimetrischen Verfahren errech-
net sich nach folgender Gleichung:

1%
w(MgO) = 24

Ve (b fsu 0 fca) 40304 100 8 Ppriffbericht
Vi1 Vg *m, * 1000 Nach DIN 52 241 Teil 1.

Zitierte Normen

DIN 12 650 Teil 5 Mechanische, physikalische und elektrische Laborgerate; VolumenmeRgerate mit Hubkolben;
Kolbenbiiretten

DIN 19 261 pH-Messung; Begriffe flir MeBverfahren mit Verwendung galvanischer Zellen

DIN 52 241 Teil 1 Priifung von Rohstoffen zur Glasherstellung; Chemische Analyse von Dolémit 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; AufschiuBverfahren
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