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1 Mitgeltende Normen

DIN 52342 Teil 1 Priifung von Rohstoffen zur Glas-
herstellung; Chemische Analyse von
Quarzsand mit mindestens 98 %
Silicium(IV)-oxid-Gehalt; Allge-
meine Angaben und Priifbericht
Priifung von Rohstoffen zur Glas-
herstellung; Chemische Analyse von
Quarzsand mit mindestens 98%
Silicium{IV)-oxid-Gehait; Auf-
schluBverfahren zur Bestimmung
von Aly03, FepO03 und TiO2 sowie
Ca0, MgO, Na5s0 und K50.

DIN 52342 Teil 2

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

In einem aliquoten Teil der AufschluBlosung der Probe
nach DIN 52342 Teil 2 werden Calciumoxid CaO und
Magnesiumoxid MgO atomabsorptionsspektralanalytisch
bestimmt. Diese Bestimmung kann auch emissionsspek-
tralanalytisch unter Verwendung einer Plasmafackel
durchgefiihrt werden, Dazu ist der Zusatz von Lithium-
lonen erforderlich,

Wellenlange fir Ca: 422,7 nm
Wellenlange fiir Mg: 285,2 nm
Anmerkung: Bei Anwendung der Plasmafackel
wird anstelle der Lanthanlésung jeweils die Lithium-
lsung zugesetzt (5 ml Lithiumlésung/100 ml Probe-
16sung als Elektronendonator).

3 Bezeichnung des Verfahrens

Benennung ____J

DIN-Hauptnummer

Teil-Nummer
zwei letzte Ziffern des Ausgabejahres

Testing of raw materials for the production of glass; chemical analysis of arenaceous
quartz with at least 98 % silica; determination of CaO and MgO

Essai des matiéres premiéres pour la production du verre; analyse chimique du sable
quartzeux contenent au minimum 98 % de silice(IV); determination de CaO et MgO

Allgemeine Angaben (Zweck und Anwendungsbereich, Grundlagen des Analysenganges und der Einzelbestimmungen,
allgemeine Angaben zu Geréten und Reagenzien, Probenahme und Probenvorbereitung, allgemeine Angaben zur Durch-
fiihrung und Auswertung von Einzelbestimmungen), Priifbericht und Erléuterungen siehe DIN 52342 Teil 1.

In dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten Masseanteile in Prozent (Gewichtsprozent)

Prifung DIN 52342 — T06 — 80

Normenausschu® Materialpriifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normunge.V.

4 Geridte

Ubliches Laborgerat und zusatzlich:

— Atomabsorptionsspektralphotometer
emissionsspektralphotometer

— Waage, auf 0,1 mg ablesbar

— Biirette, 10 ml Inhalt, z. B. nach DIN 12700 Teil 2

— MeRkolben, 100 ml und 1000 ml Inhalt, z. B. nach
DIN 12664

oder Plasma-

5 Reagenzien

— Calciumcarbonat CaCO3

— Lanthanoxid La203

— Lithiumcarbonat LioCO3

— Magnesiumoxid MgO, frisch gegliht

— Calcium-Stammldsung: 1,7848 g bei 180°C getrock-
netes Calciumcarbonat CaCO3 werden in 25 ml Salz-
saure (1 +5) geldst. Das Kohlendioxid wird unter Er-
wirmen vertrieben, und nach dem Abkiihlen wird die
Lésung mit Wasser zu 1 Liter im MeBkolben aufgefiilit.
1 mldieser Lésung entspricht 1 mg CaO.

— Calcium-Gebrauchsldsung: 100 mlder Calcium-Stamm-
I6sung werden mit Wasser zu 1 Liter verdiinnt. 1 ml
dieser Losung entspricht 100 ug CaO.

— Lanthan-Losung: {Lanthan-Puffer) 58,65 g Lanthan-
oxid LapO3 werden mit Wasser angeteigt, vorsichtig
in kleinen Mengen mit insgesamt 250 ml Salzsaure
versetzt und mit Wasser zu 1 Liter aufgefiillt. Diese
Ldsung enthalt 50 mg Lanthan in 1 mt.

— Lithium-L&sung: 10 gLithiumcarbonat LipCO3 werden
in 200 ml Salzsaure gelost und mit Wasser zu 1 Liter
aufgefilit. 1 ml dieser Losung entspricht4,0 mg LioO.

— Magnesium-Stammlésung: 1,000 g frisch bei 1000°C
bis zur Gewichtskonstanz gegliihtes Magnesiumoxid
MgO wird in 50 ml Salzsdure (1 + 5) gelost und im
MeRkolben zu 1 Liter mit Wasser aufgefiillt, 1 mldieser
Lésung entspricht 1 mg MgO.
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— Magnesium-Gebrauchslosung: 10 ml der Magnesium-
Stammlésung werden mit Wasser zu 1 Liter verdiinnt.
1 ml dieser Losung entspricht 10 ug MgO.

6 Durchfiihrung

6.1 Aufstellen der Bezugskurven in anderen Teilen,

2. B. Teil 5, Bestandteil der Durchfiihrung
6.1.1 Aufstellen der Bezugskurve fiir Calciumoxid
Von der Calcium-Gebrauchsldsung werden jeweils Volu-
mina von 1 bis 10 ml in 100 ml-MeRkolben eingemessen
{entsprechend 200 bis 1000 pg Ca0/100 ml), 10 ml Lan-
thanpuffer zugefiigt und mit Wasser bis zur Marke aufge-
fult,
Als Blindlésung dient eine Losung von 10 ml Lanthan-
puffer mit Wasser im MeBkolben zu 100 ml aufgefiillt.

Danach wird mit der Blindlésung der Nullpunkt und mit
der 1000 pg CaO/100 ml-Lésung der Maximalwert einge-
stellt.

Diese Einstellung wird mehrfach kontrolliert, und an-
schiieBend werden die weiteren Bezugslosungen gemessen.
Durch Eintragen der erhaltenen Skalenwerte gegen die
entsprechenden Konzentrationen der Bezugsldsungen in
ein Koordinatensystem wird die Bezugskurve erstellt,
Anmerkung: Dieangegebenen Entnahmen zum
Aufstellen der Bezugskurven fiir CaO bzw. MgO dienen
als Richtwerte. Sie sind dem jeweiligen Gerédtetyp anzu-
passen.

Bei Anwendungder Plasmafackel wird anstelleder Lanthan-
I6sung jeweils die Lithiumlésung zugesetzt (5 ml Lithium-
I6sung/100 ml Probeldsung als Elektronendonator).

6.1.2 Aufstellen der Bezugskurve filr Magnesiumoxid
Es ist sinngemaR wie beim Aufstellen der Bezugskurve fir
Ca0 zu verfahren. Vorteilhaft hat sich ein Konzentra-
tionsbereich von 50 ug bis 200 pg MgO/100 ml erwiesen.

6.2 Messen der Probenlosung

Von der nach DIN 52342 Teil 2 erhaltenen Aufschlu3-
I6sung der Probe (Volumen V) wird ein aliquoter Teil
(Volumen Vg) in einen 100-ml-MeBkolben gegeben,
mit 10 ml Lanthanpuffer bzw. 5 ml Lithium-Ldsung
versetzt und mit Wasser zur Marke aufgefillt. Die Ab-
nahme (Vg) soll so gewahlt werden, daB sie in den mitt-
leren Konzentrationsbereichen der CaO- bzw. MgO-
Bezugskurven liegt; sie soll 25 ml nicht Gibersteigen.
Sollte die Konzentration fiir eine der Erdalkalien nicht in
die entsprechende Bezugskurve passen, so ist eine geson-
derte Abnahme vorzunehmen, wobei entweder zwischen-
verdiinnt wird, oder die Abnahme in einen 50-ml-MeR-
kolben eingemessen wird.

Nach einer orientierenden Messung der Probenldsung
(Volumen Vp) werden diejenigen beiden Bezugslésungen,
die direkt unterhalb (Bezugslosung I) und oberhalb (Be-
zugsiésung II) des MeBwertes der Probenlésung liegen,

Weitere Normen
DIN 12664

verwendet, Man stellt den Nullpunkt mit der Blindldsung
und den Maximalwert mit der 10-ug-CaO/ml-Lésung bzw.
2-pg-MgO/ml-Lésung ein.
Dann wird in der Reihenfolge Bezugsldsung I, Proben-
I6sung, Bezugslésung II gemessen und diese MeRfolge
noch zweimal wiederholt.

7 Auswertung

Aus den jeweils ermittelten MeRBwerten der Dreierkombi-
nationen werden die Gehalte an CaO und MgO in ug/ml
in den Probenlosungen durch lineares Interpolieren er-
mittelt. Die so erhaltenen jeweiligen drei Einzelwerte
werden arithmetisch gemittelt (mq) und nach folgender
Gleichung ermittelt:

Va-mq-Vp-100

VE-m105

Gehalt an % in Ca0 bzw. MgO =

Hierin bedeuten:

V4 Volumen der AufschluBlésung der Probe nach
DIN 52342 Teil 2 in ml

Ve fiir die Messung entnommenes Volumen der Auf-
schluBlésung der Probe in ml

Vp Volumen der verdiinnten Probenldsung Vg in ml

mq bei der Bestimmung nach Abschnitt 6 gefundenen
Mengen an CaO bzw. MgO/ug/ml

m Einwaage der Probe nach DIN 52342 Teil 2 in g

8 Priiffehler

Die Fehlerberechnung erfolgt nach dem Fehlerfortpflan-
zungsgesetz nach GauB. Basierend auf den von K, Dérfel
formulierten ,, Toleranzen” 1} fiir Wagung, Volumenmes-
sung, Extinktionsmessungen usw, wurden die verallge-
meinbaren , methodischen Streuungen’ fiir die in dieser
Norm aufgefiihrte CaO- und MgO-Bestimmung errechnet.
Fiir die aus der Norm erkennbaren messenden Schritte
wurden die methodischen Streuungen erhalten als geo-
metrische Summen aus:

2
-V Summe der Quadrate der relativen Streuungen.

Sie stellen somit die ,mittlere methodische Gesamt-
streuung” g dar, wahrend K.Doérfel die ,,maximale
Gesamtstreuung’’ Sg max erhdlt, wenn er die , relativen
Streuungen’’ addiert. Sie wurden fiir die in dieser Norm
beschriebene Bestimmungsmethode wie folgt gefunden:

5G =+ 1,00%

$G max = 148%
Fir ein Signifikanzniveau von 99 % miiSten die Werte
mit dem Faktor 2,68 und fiir ein in der Praxis im allge-

meinen hinreichendem Niveau von 95 % mit dem Faktor 2
multipliziert werden,

1) Klaus Dérfel: Beurteilung von Analysenverfahren und
Ergebnissen; Springer 1965.

Laborgerate aus Glas; MeBkolben mit einer Marke

DIN 12700 Teil 2 Laborgerate aus Glas; Biiretten; Biiretten mit geradem Hahn
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