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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (EN 12485:2010) wurde vom Technischem Komitee CEN/TC 164 ,Wasserversorgung*
erarbeitet, dessen Sekretariat vom AFNOR (Frankreich) gehalten wird.

Das zustandige deutsche Gremium ist der NA 119-04-02 AA ,Wasseraufbereitung“ im Normenausschuss
Wasserwesen (NAW).

Fur die Anwendung dieser Europaischen Norm in Deutschland wird vom deutschen Fachgremium
NA 119-04-02 AA unter Bezugnahme auf die in der Einleitung der Europaischen Norm angegebenen
Vorbehalte auf die in Deutschland fir Trinkwasser geltenden Rechtsvorschriften, insbesondere die
Trinkwasserverordnung (TrinkwV 2001), verwiesen.

Es wird auf die Moéglichkeit hingewiesen, dass einige Texte dieses Dokuments Patentrechte berliihren kénnen.
Das DIN ist nicht dafur verantwortlich, einige oder alle diesbezlglichen Patentrechte zu identifizieren.

Fir die in diesem Dokument zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden
Deutschen Normen hingewiesen, wobei die EN-ISO-Normen nur dann genannt sind, wenn sie nicht als
DIN-EN-ISO-Normen mit gleicher Zahinummer veréffentlicht sind:

EN ISO 3696 siehe DIN ISO 3696

ISO 5725-2 siehe DIN ISO 5725-2

Anderungen

Gegeniiber DIN EN 12485:2001-10 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Verfahren zur Bestimmung der Parameter bei Magnesiumoxid und Calciummagnesiumcarbonat neu
aufgenommen;

b) Verfahren des zweistufigen Glihverlustes aufgeteilt in zwei Verfahren;

c) Alternativverfahren zur Bestimmung des Gehaltes an zuckerléslichem Calciumoxid und Calciumhydroxid
aufgenommen;

d) Verfahren zur Bestimmung des Ldslichkeitsindex aufgenommen;

e) Abschnitt Giber Malnahmen zur Sicherstellung der analytischen Qualitat gestrichen.

Frilhere Ausgaben

DIN EN 12485: 2001-10
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN ISO 3696, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen

DIN ISO 5725-2, Genauigkeit (Richtigkeit und Prézision) von Messverfahren und Messergebnissen — Teil 2:

Grundlegende Methode fiir die Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichprézision eines vereinheitlichten
Messverfahrens

Verordnung zur Novellierung der Trinkwasserverordnung (Artikel 1 Verordnung (ber die Qualitat von Wasser

fir den menschlichen Gebrauch) (Trinkwasserverordnung — TrinkwV) vom 21.05.2001, Bundesgesetzblatt
Teil 1 (2001), Nr 24, S. 959-980")

1) Nachgewiesen in der DITR-Datenbank der DIN Software GmbH, zu beziehen bei: Beuth Verlag GmbH, 10772 Berlin.
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Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 18. Marz 2010 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschaftsordnung zu erflllen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen
dieser Europaischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben ist. Auf dem letzten Stand befindliche Listen
dieser nationalen Normen mit ihren bibliographischen Angaben sind beim Management-Zentrum des CEN oder bei jedem CEN-Mitglied auf

Anfrage erhaltlich.

Diese Europdische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzésisch). Eine Fassung in einer anderen Sprache,
die von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und dem Management-
Zentrum mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, Estland, Finnland, Frankreich,
Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, den Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen,
Portugal, Rumanien, Schweden, der Schweiz, der Slowakei, Slowenien, Spanien, der Tschechischen Republik, Ungarn, dem Vereinigten
Kénigreich und Zypern.
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EUROPAISCHES KOMITEE FUR NORMUNG
EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION
COMITE EUROPEEN DE NORMALISATION

Management-Zentrum: Avenue Marnix 17, B-1000 Brissel

© 2010 CEN  Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. EN 12485:2010 D
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten.
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Vorwort

Dieses Dokument (EN 12485:2010) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 164 ,Wasserversorgung*
erarbeitet, dessen Sekretariat vom AFNOR gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veréffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Oktober 2010, und etwaige entgegenstehende
nationale Normen missen bis Oktober 2010 zurlickgezogen werden.

Es wird auf die Mdglichkeit hingewiesen, dass einige Texte dieses Dokuments Patentrechte berihren kénnen.
CEN [und/oder CENELEC] sind nicht dafur verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu
identifizieren.

Dieses Dokument ersetzt EN 12485:2001.

Die Anhéange A und B sind informativ.

Wesentliche technische Unterschiede zwischen dieser Ausgabe und EN 12485:2001 sind folgende:

a) Aufnahme eines Verfahrens zur Bestimmung des Gehaltes an zuckerléslichem Calciumoxid und Calcium-
hydroxid (siehe 6.6);

b) Aufnahme eines Verfahrens zur Bestimmung des Loslichkeitsindex (siehe 6.11).

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschaftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europaische Norm zu Ubernehmen: Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland,
Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg,
Malta, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Rumanien, Schweden, Schweiz, Slowakei,
Slowenien, Spanien, Tschechische Republik, Ungarn, Vereinigtes Kénigreich und Zypern.
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1 Anwendungsbereich

Diese Europaische Norm legt die Verfahren zur chemischen Analyse und zur Bestimmung von physikalischen
Eigenschaften von Calciumcarbonat, WeilRkalk, halbgebranntem Dolomit, Magnesiumoxid und Calcium-
magnesiumcarbonat fest. Diese Stoffe werden zur Aufbereitung von Wasser fur den menschlichen Gebrauch
eingesetzt.

Diese Europaische Norm beschreibt Referenzprifverfahren und in einigen Fallen Alternativprifverfahren, die
als gleichwertig angesehen werden kénnen. Im Streitfall ist nur das Referenzverfahren mallgebend.

Werden andere Verfahren angewendet, so sind diese gegen die Referenzverfahren oder gegen international
anerkannte Referenzmaterialien zu kalibrieren, um ihre Eignung nachzuweisen.

ANMERKUNG Der Analysengang ist schematisch im Anhang A dargestellt (siehe Bilder A.1 bis A.6).

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente sind fir die Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlie8lich aller Anderungen).

EN 459-2, Baukalk — Teil 2: Priifverfahren

EN 1017, Produkte zur Aufbereitung von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch — Halbgebrannter Dolomit
EN 1018, Produkte zur Aufbereitung von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch — Calciumcarbonat

EN 12518, Produkte zur Aufbereitung von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch — WeilRkalk

prEN 16003, Produkte zur Aufbereitung von Wasser fir den menschlichen Gebrauch — Calcium-
magnesiumcarbonat

prEN 16004, Produkte zur Aufbereitung von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch — Magnesiumoxid
EN ISO 3696:1995, Wasser fiir analytische Laborzwecke — Spezifikation und Priifverfahren (ISO 3696:1987)
ISO 3165, Sampling of chemical products for industrial use — Safety in sampling

ISO 4793:1980, Laboratory sintered (fritted) filters — Porosity grading, classification and designation

3 Prufanforderungen

3.1 Anzahl der Bestimmungen

Zur Bestimmung der verschiedenen Parameter (Abschnitte 5 bis 8) sind zwei Analysen durchzuflihren (siehe
auch 3.6).

3.2 Analysenverfahren

Die Verfahren, die zur Analyse von halbgebranntem Dolomit, Calciumcarbonat, WeilRkalk, Magnesiumoxid
und Calciummagnesiumcarbonat angewendet werden sowie das Prinzip jedes Verfahrens, sind in Tabelle 1
aufgelistet.

Die Anforderungswerte fir freies MgO und Mg(OH), bei halbgebranntem Dolomit sind nach EN 1017 als

freies MgO anzugeben. Die gleiche Anforderung gilt fir freies CaO. Der Anforderungswert fir MgO in
Magnesiumoxid ist nach prEN 16004 als MgO in der Trockensubstanz anzugeben. Daher ist die Analyse von
halbgebranntem Dolomit und von Magnesiumoxid an einer kristallwasserfreien Probe durchzuflihren. Vor der
chemischen Analyse ist der Gluhverlust bei 450 °C, wie in 6.2 beschrieben, zu bestimmen. Die Analyse selbst
ist dann an dem Material zu bestimmen, das nach der Bestimmung des Glihverlustes erhalten wird.
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Die Anforderungswerte fiir Calciumcarbonat, Kalkhydrat und Calciummagnesiumcarbonat sind nach EN 1018,
EN 12518 und prEN 16003 in der Trockensubstanz anzugeben. Daher ist die Analyse dieser Produkte an
einer Probe durchzuflihren, wie in 6.1 beschrieben, getrocknet wurde.

Das in 6.5 beschriebene Verfahren zur Bestimmung des wasserlslichen Anteils von Weiltkalk ist als
Referenzverfahren zu betrachten. Das in 6.6 beschriebene Zuckerverfahren kann als Alternativverfahren
angewendet werden, wenn nachgewiesen ist, dass die Ergebnisse, die mit diesem Verfahren erzielt werden,
zum Referenzverfahren gleichwertig sind.

Tabelle 1 — Analysenverfahren

Full document details: DIN EN 12485:2010-08

Bestimmung Methode Prinzip Norm
Siebruckstand 4.1 Luftstrahlsiebung EN 12518
4.2 Nasssiebung EN 12518
Freies Wasser 6.1 Gravimetrie EN 1018, EN 12518,
prEN 16003
Gllhverlust bei 450 °C 6.2 Gravimetrie EN 1017, EN 12518,
prEN 16004
Kohlenstoffdioxid 6.3 Gravimetrie EN 1017, EN 12518,
prEN 16004
Salzsaureunloslicher Rickstand | 6.4 Acidimetrie, Gravimetrie EN 1018, prEN 16004
Wasserlosliches Calciumoxid 6.5 Acidimetrische Titration EN 12518
oder Calciumhydroxid
Zuckerlosliches Calciumoxid 6.6 Acidimetrische Titration EN 12518
oder Calciumhydroxid
Wasserunldsliche Bestandteile 6.7 Gravimetrie EN 12518
Freies Calciumoxid 6.8 Extraktion, acidimetr. Titration | EN 1017, prEN 16004
Calciumoxid und 6.9 Komplexometrische Titration EN 1017, EN 1018,
Magnesiumoxid prEN 16003, prEN 16004
Sulfat 6.10 Gravimetrie EN 1017
Loslichkeitsindex 6.11 Leitfahigkeit EN 12518
Magnesium 71 AAS (Flamme) EN 1017, EN 1018,
oder oder prEN 16003, prEN 16004
7.2 ICP-OES
Silicium, Aluminium, Eisen 7.1 AAS (Flamme) EN 1017, EN 12518,
oder oder prEN 16003, prEN 16004
7.2 ICP-OES
Mangan 7.2 ICP-OES EN 12518
Sulfat 7.2 ICP-OES EN 1017
Blei, Cadmium, Chrom, Nickel 8.1 AAS (flammenlos) EN 1017, EN 1018,
oder oder EN 12518, prEN 16003,
8.2 ICP-OES prEN 16004
Arsen, Antimon, Selen 8.3 AAS (Hydrid) EN 1017, EN 1018,
EN 12518, prEN 16003,
prEN 16004
Quecksilber 8.4 AAS (Kaltdampftechnik) EN 1017, EN 1018,
EN 12518, prEN 16003,
prEN 16004
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3.3 Probenvorbereitung

Bei der Probenahme sind die allgemeinen Empfehlungen von ISO 3165 zu beachten. Die Probenahme ist
nach den in EN 459-2 enthaltenen Anforderungen durchzufiihren. Bei Produkten mit einer Korngrof3e von
< 6 mm muss die Grolke der Stichprobe 1 | betragen.

Vor Durchfiihrung der chemischen Analysen ist die Probe mit einem Probenteiler und/oder durch Vierteln zu
verringern, um eine angemessene Teilprobe zu erhalten. Das grobkoérnige Material in dieser Probe ist vor der
chemischen Analyse auf eine Grofse von weniger als 0,2 mm zu zerkleinern.

Bei der Probenahme von Kalkmilch ist ein grindliches Mischen der zu beprobenden Menge mit einem
Elektrorthrer ausreichender Leistung erforderlich. Die Kalkmilch ist zur chemischen Analyse bei (105 + 5) °C
zu trocknen (siehe 6.1).

Die zu untersuchende Probe darf mdglichst wenig mit Luft in Berihrung kommen, da sie durch Feuchte- und
Kohlenstoffdioxidaufnahme verandert wird. Daher missen die Proben in Iuftdichten Verpackungen
transportiert und gelagert werden, ebenso mussen alle Handhabungen schnellstmoéglich durchgefihrt werden.

3.4 Reagenzien

Alle Reagenzien miussen in einer fur die verwendeten Verfahren zur instrumentellen Analytik geeigneten
Qualitat ,zur Analyse“ vorliegen. Das verwandte Wasser muss, sofern nicht anders angegeben, der jeweiligen
in EN ISO 3696:1995 festgelegten Qualitat 3 entsprechen. Der Gehalt des Wassers und der Reagenzien an
den zu bestimmenden Parametern muss im Vergleich zur geringsten zu bestimmenden Konzentration
vernachlassigbar klein sein.

In dieser Norm haben die fir die Reagenzien verwendeten konzentrierten Flissigkeiten folgende Dichten p
(in g/ml bei 20 °C):

— Salzsaure 1,16 bis 1,19;
— Salpetersaure 1,40 bis 1,42;
— Ammoniumhydroxidldésung 0,88 bis 0,91;

— Triethanolamin 1,12.

Verdinnungen werden stets als Volumensumme angegeben. So bedeutet z. B. verdinnte Salzsaure (1 + 2),
dass 1 Volumenanteil konzentrierte Salzsaure mit 2 Volumenanteilen Wasser zu vermischen ist.

Die Gehalte von MaRlésungen werden als Stoffmengenkonzentration ¢ (mol/l), die von Stamm- und Standard-
Idsungen als Massenkonzentration ¢ (g/l, oder mg/l) angegeben.

Fir die optische Emissionsspektroskopie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-OES) und die Atom-
absorptionspektroskopie (AAS) sind handelslibliche Elementlésungen erhaltlich, die als Stammldésungen
verwendet werden kdnnen. Sie mussen flr die analytischen Zwecke nach den Herstellerangaben angesetzt
werden. Die entsprechenden Element-Standardlésungen missen nach den Angaben in dieser Europaischen
Norm hergestellt werden.

Bezlglich der Haltbarkeitsdauer von Stamm-, Standard- und Bezugsldsungen werden in dieser Europaischen
Norm keine Angaben gemacht. Bei Stammlésungen mit dem Elementanteil 1 g/l wird zumeist vom Hersteller
eine Haltbarkeitszeitspanne von einem Jahr angegeben. Die Kalibrierldésungen sind daher regelmaRig zu
Uberprifen.
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3.5 Glasgerate

Die Glasbehalter sowie die Pipetten sind unmittelbar vor Gebrauch mit warmer verdinnter Salpetersaure zu
reinigen und anschlielend mit Wasser zu spulen. Fir die Bestimmung von Spurenelementen ist hierzu
Wasser der Qualitat 2 zu verwenden.

3.6 Angabe der Ergebnisse

Die Analysenergebnisse der Haupt- und Nebenbestandteile missen als Massenanteile in %, die der
Spurenelemente als Massenanteile in Milligramm je Kilogramm als Mittel aus zwei Bestimmungen angegeben
werden. Im Allgemeinen missen Analysenwerte mit drei signifikanten Stellen angegeben werden.

BEISPIEL

(Ca0) =91,2%;
(Si0,) = 3,70 %;
(MnO,) = 0,15 %;
(Cr) = 0,32 mg/kg;
(Hg) = 0,05 mg/kg.

Weichen die Ergebnisse einer Doppelbestimmung um mehr als die zweifache Wiederholstandardabweichung
voneinander ab, ist die Bestimmung zu wiederholen. Als Ergebnis gilt dann das Mittel aus den beiden
Ergebnissen mit der geringsten Differenz.

Zur Beurteilung der Konformitat der Analysenergebnisse mit den Anforderungen nach EN 12518 fur WeilRkalk,
nach EN 1018 fiir Calciumcarbonatprodukte, nach EN 1017 fiir halbgebrannte Dolomite, nach prEN 16003 flr
Calciummagnesiumcarbonat sowie nach prEN 16004 fir Magnesiumoxid missen die Ergebnisse auf die
Anforderungsparameter umgerechnet werden.

In Tabelle 2 sind die Unterabschnitte dieser Norm aufgelistet, die die entsprechenden Berechnungen

enthalten.
Tabelle 2 — Verfahren fiir die Berechnung der Ergebnisse
Anforderungen Analytischer Parameter | Wert erforderlich fiir Berec_hnunq
aus Norm beschrieben in
CaOfrei, CaO CaCO3
EN 1017 CO, MgCO, 6.12.2.3
MgO Mgofrei
Ca0O CaCOg
EN 1018 MgO MgCO, 6.12.2.1
EN 12518 CO, CaCOg 6.12.2.4
MgO, Gluhverlust bei (CO, und H,0)
prEN 16004 (1000 £ 50) °C und 6.12.2.5
(450 + 25) °C
prEN 16003 MgO CaMg(COg), 6.12.2.2
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3.7 Wiederholprazision und Vergleichprazision

Die Verfahrenskenndaten (siehe Anhang B) wurden in einem Ringversuch nach I1SO 5725-2, an dem
28 Laboratorien im Jahre 1996 teilnahmen, ermittelt.

3.8 Analysenbericht

Der Bericht muss folgende Informationen beinhalten:

a) den Bezug zum verwendeten Analysenverfahren;

b) die vollstandige Identitat der Probe;

c) die erhaltenen Ergebnisse und das angewendete Berechnungsverfahren (siehe 3.6);
d) die Probenvorbehandlung, z. B. Aufschlussverfahren (siehe Abschnitt 5);

e) jede Abweichung von diesem Verfahren und Angabe aller Umstande, die moglicherweise das Ergebnis
beeinflusst haben.

4 Bestimmung der Siebriickstande bei WeiRkalk
4.1 Luftstrahlsiebung

411 Allgemeines

Das Verfahren dient zur Bestimmung des Siebriickstandes von ungeldschtem Weillkalk und Kalkhydrat nach
EN 12518.

Die Ermittlung der PartikelgréRenverteilung von ungeloschtem WeilRkalk und Kalkhydrat kann mittels Luft-
strahlsiebung erfolgen.

Das Verfahren ist fir Partikel bei ungeléschtem Kalk anwendbar, die eine Abtrennung Uber ein Sieb mit einer
Offnungsweite von 2,0 mm erlauben. Bei Kalkhydrat kann das Verfahren zur Bestimmung der PartikelgroRen-
verteilung von Agglomeraten aus sehr feinen Partikeln, die sich wahrend des Herstellungsprozesses gebildet
haben, angewendet werden. Fiir das Verfahren werden Siebe mit Offnungsweiten von 0,60 mm und 0,09 mm
verwendet.

4.1.2 Gerate

41.21 Fir die Luftstrahlsiebung wird ein Gerat nach Bild 1 (Siebmaschine) verwendet. Das Gerat muss so
beschaffen sein, dass ein Druckgefalle von 2 kPa bis 2,5 kPa entsteht.
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Legende
1 Gehause 7 Probe
2 Auffangpfanne 8 Uberkorn
3  Siebrahmen 9  Unterkorn
4  Siebdeckel 10 Luftstrahl
5 Schlitzdise 11 Luftabzug
6 Sieb 12 Druckmessgerat, mit Staubkappe
Bild 1 — Gerat zur Luftstrahlsiebung
4.1.2.2 Analysensiebe, Durchmesser etwa 200 mm. Die Offnungsweiten sind 0,60 mm und 0,09 mm.

ANMERKUNG Einige Gerate zur Luftstrahlsiebung erfordern gegebenenfalls den Einsatz von nicht genormten
Siebrahmen und zusatzliche Dichtungen. Dies ist unter der Voraussetzung erlaubt, dass Bauart und Siebboden den
Anforderungen der Norm entsprechen.

41.2.3

41.2.4

41.2.5

41.2.6

41.2.7

Auffangpfannen oder andere Behaltnisse, zur Aufnahme der Probe.

Analysenwaage, mit Fehlergrenzen von 0,1 mg.

Weicher Pinsel, zur Reinigung der Siebbdden. Hierflr sind Kamelhaarpinsel geeignet.
Ultraschallbad zur Reinigung der Siebbdden.

Hammer, wenn das Probenmaterial leicht am Deckel des Gerates haften bleibt. Es sollte ein

Gummi- oder Kunststoffhammer benutzt werden.

41.2.8

Trockenschrank (wahlweise), thermostatisch regelbar auf (105 + 5) °C.

4.1.3 Durchfiihrung

Bei Weilifeinkalk sind (10 + 0,5) g (m), bei Kalkhydrat sind (25 + 0,5) g (m) auf 1 mg einzuwagen. Das Sieb mit
der Offnungsweite von 0,09 mm ist in das Gerat einzusetzen und die gesamte Probe auf den Siebboden zu

geben.

Das Gerat muss mit dem Siebdeckel verschlossen und in Betrieb gesetzt werden. Dabei ist sicherzustellen,
dass das entstehende Vakuum den vom Hersteller angegebenen Mindestwert tbersteigt und die Schlitzdise
korrekt rotiert.
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Das an der Unterseite des Siebdeckels haftende Probenmaterial ist mit Hilfe des Hammers durch vorsichtiges
Klopfen auf die Siebdeckelmitte zu entfernen.

Sollte das Probenmaterial unter dem Einfluss des Luftstroms Agglomerate bilden, ist der Siebvorgang zu
unterbrechen, und die Agglomerate sind mit einem weichen Pinsel auseinander zu brechen.

Nach einer Siebdauer von (5 + 0,2) min ist das Gerat auszuschalten und das Sieb vorsichtig zu entfernen.
Das auf dem Sieb verbliebene Probenmaterial ist in eine Auffangschale oder ein anderes geeignetes Gefal
zu Uberflhren und der Siebboden vorsichtig Uber einer Auffangschale mit einem weichen Pinsel zu reinigen.

Der Siebrickstand einschlie3lich des vom Siebboden mittels Pinsels entfernten Materials ist zu wagen und
die Masse auf 1 mg genau anzugeben.

Das Sieb ist in die Siebmaschine einzusetzen und der Siebriickstand erneut auf den Siebboden zu geben.
Das Wage- und Siebverfahren ist bis zum Erreichen des Endpunkts fortzufihren und die durch Wagung an
diesem Punkt ermittelte Masse ist auf 1 mg genau anzugeben. Der Endpunkt ist erreicht, wenn die Masse des
Siebdurchgangs in 1 min weniger als 0,2 % der urspriinglichen Masse des Aufgabegutes betragt.

Das Analysensieb mit einer Offnungsweite von 0,60 mm ist in die Siebmaschine einzusetzen und das

Wage- und Siebverfahren bis zum Erreichen des Endpunkts der Siebung fortzufiihren. Die durch Wagung an
diesem Punkt ermittelte Masse ist auf 1 mg genau anzugeben.

4.1.4 Angabe der Ergebnisse

Die Masse des Siebriickstands auf jedem Sieb, angegeben als Massenanteil m (Pg g oger 0,09) iN %, ist nach
folgender Gleichung gegeben:

my x 100
m

(1)

m (Pg 60 oder 0,00) =
Dabei ist

m die Probentrockenmasse, in Gramm;

m4 die Masse des Siebriickstands, in Gramm.

4.2 Nasssiebung

421 Allgemeines

Das Verfahren dient zur Bestimmung des Siebriickstands von Kalkmilch nach EN 12518.

4.2.2 Gerite
4.2.21 Analysenwaage, mit Fehlergrenzen von 0,1 mg.

4.2.2.2 Weithalsflaschen, mit einem Nennvolumen von etwa 500 ml oder andere geeignete Gefalle mit
Stopfen.

4.2.2.3 Analysensiebe, mit einem Durchmesser von etwa 200 mm und Offnungsweiten von 0,60 mm und
0,09 mm.

4.2.2.4 Gummi- oder Kunststoffschlauche, mit einer Nennweite von 5 mm.

4.2.2.5 Trockenschrank (wahlweise), mit Durchliftung, thermostatisch regelbar auf (105 + 5) °C.
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4.2.2.6 Zwei Glasfiltertiegel, Porositat 2 nach 1SO 4793:1980 (maximale Porenweite 40 ym bis 100 pm),
mit Saugflasche und Trichtereinsatzstlick fur Filtertiegel.

4.2.2.7 Exsikkator.
4.2.2.8 Waschflasche.

4.2.2.9 Filtriereinrichtung.

4.2.3 Durchfiihrung

Das Sieb mit der Offnungsweite 0,60 mm ist auf dasjenige mit der Offnungsweite 0,09 mm zu setzen, und
beide Siebe sind mit destilliertem Wasser zu benetzen. Von der Kalkmilch ist eine Probenmenge mit einem
Feststoffgehalt von (50 + 0,5) g in eine 500-ml-Weithalsflasche zu geben. Die Flasche ist mit einem Stopfen
zu versehen und wird etwa 30 s geschiittelt. Der Stopfen ist zu entfernen und der Inhalt der Flasche auf die
Siebe zu geben. Die in der Flasche und am Stopfen anhaftenden Partikel sind mittels eines Wasserstrahls
aus dem Schlauch mit einem Druck entsprechend 1,2 m Wassersaule (etwa 10 kPa) auf die Siebe zu spulen.
Dann ist mit dem Wasserstrahl der Siebriickstand auf dem Analysensieb mit der Offnungsweite 0,60 mm fiir
die Dauer von (2 + 0,1) min zu waschen. Dabei darf der Riickstand nicht durch das Sieb gesplilt werden. Das
untere Sieb darf wahrend des Vorgangs nicht Uberschwemmt werden. AnschlieRend ist der Rickstand auf
eine Seite des Siebes zu waschen.

Das Analysensieb mit der Offnungsweite 0,60 mm ist zu entfernen und der Riickstand wird mit Hilfe der
Waschflasche vom Sieb Uber den Glastrichter in einen der mit der Filtriereinrichtung verbundenen tarierten
Glasfiltertiegel Uberfihrt. Nach der Uberfilhrung des Riickstandes und dem Extrahieren des Wassers ist der
Filter mit dem Rickstand zu entfernen und eine Stunde bei (105 + 5) °C zu trocknen. Der getrocknete Filter ist
im Exsikkator auf Raumtemperatur abzukihlen und erneut zu wagen.

Der Riickstand auf dem Sieb mit der Offnungsweite 0,09 mm ist (5 + 0,2) min zu waschen. Der Riickstand ist

in einen tarierten Glasfiltertiegel zu Uberfiihren und bei (105 + 5) °C bis zur Massenkonstanz zu trocknen,
dann auf Raumtemperatur abzukihlen und erneut zu wagen.

4.2.4 Angabe der Ergebnisse

Die Masse des Siebrlckstands auf jedem Sieb, angegeben als Massenanteil m (Pg g0 oger 0,09) in %, ist nach
folgender Gleichung gegeben:

mq X 100 (2)

m (Pg 60 oder 0,09) =

Dabei ist
m  die Probentrockenmasse, in Gramm;

m4 die Masse des Siebriickstands, in Gramm.
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5 Herstellung der Probenldosungen
5.1 Aufschluss mit Lithiumtetraborat

5.1.1 Allgemeines

Mit dem Lithiumtetraborat-Schmelzaufschluss werden:

— Weiltkalk nach EN 12518 zur Bestimmung von Silicium, Aluminium, Eisen und Mangan;

— Halbgebrannter Dolomit nach EN 1017 zur Bestimmung von Magnesium, Silicium, Aluminium und Eisen;
— Calciumcarbonat nach EN 1018 zur Bestimmung von Calcium und Magnesium;

— Magnesiumoxid nach prEN 16004 zur Bestimmung von Magnesium, Silicium, Aluminium und Eisen sowie
— Calciummagnesiumcarbonat nach prEN 16003 zur Bestimmung von Calcium und Magnesium

in Lésung gebracht.

5.1.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens
Nach Aufschluss der schwerldslichen oxidischen Bestandteile der Kalkprobe mit Lithiumtetraborat wird der
Aufschlusskuchen in Salzsaure gelost und in einem 250-ml-Messkolben aufgefiillt. In aliquoten Teilen dieser

Lésung werden die zu untersuchenden Elemente Magnesium, Silicium, Aluminium, Eisen und Mangan mittels
der Flammen-AAS (7.1) oder der ICP-OES (7.2) bestimmt.

5.1.3 Reagenzien

5.1.3.1  Lithiumtetraborat, Li,B,O-.

5.1.3.2  Salzsaure, p=1,16 g/ml.

5.1.3.3  Salzsaure, verdinnt, (1 + 5).

5.1.4 Gerate
Ubliches Laborgeréat sowie:
5.1.41 Platin-Gold-Tiegel.

5.1.4.2 Heizplatte.

5.1.5 Durchfiihrung

(0,25 £ 0,02) g der Probe sind auf 0,1 mg in einem Platin-Gold-Tiegel einzuwagen und mit 1,5 g Lithiumtetra-
borat (5.1.3.1) zu versetzen und bei (1 000 + 25) °C so lange zu glihen, bis eine klare Schmelze vorliegt.
Dann ist der Tiegel von der Heizplatte zu nehmen, mit einem Uhrglas zu bedecken und einige Sekunden in
Wasser abzuschrecken. Nach Herausnahme ist die Schmelze bis zum vélligen Erkalten stehen zu lassen.

Die kalte Schmelze ist in ein Becherglas mit etwa 50 ml Salzsaure (5.1.3.3) zu geben und unter Rihren und
Erhitzen auf etwa 100 °C zu I6sen. Danach ist mit Wasser (3.4) in einen 250-mI-Messkolben zu Uberspllen
und nach dem Abkihlen auf Raumtemperatur sind je 10 ml der entsprechenden Reagenzien (7.1.2.6 und
7.1.2.7 fur die AAS-Messung) oder 1 ml Scandiumlésung (7.2.2.2, interner Standard fir die ICP-Messung)
hinzuzugeben und es ist mit Wasser bis zur Messmarke aufzufillen (Aufschlusslésungen (1) fir AAS und (1)
fur ICP).
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5.2 Nassaufschluss mit Salzsaure

5.2.1 Allgemeines

Mit dem Nassaufschluss mit Salzsdure wird Calciumcarbonat nach EN 1018 oder Calciummagnesium-
carbonat nach prEN 16003 zur Bestimmung von Calcium und Magnesium in Lésung gebracht.

5.2.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens
Die analysenfein aufgemahlene Probe wird mit Salzsdure gekocht und filtriert. Das Filtrat wird bei pH 6 bis

pH 7 der Fallung der Oxide des Eisens (III) und Aluminiums unterworfen. Nach erneutem Abfiltrieren wird das
Filtrat in einen geeigneten Messkolben tUbergeflhrt.

5.2.3 Reagenzien
5.2.3.1  Salzsaure, p=1,16 g/ml.

5.2.3.2  Wasserstoffperoxidlésung, ¢ (H,O,) = 30 % Massenanteil.

5.2.3.3 Wasserstoffperoxidlésung, verdinnt, (1 + 9).

5.2.3.4 Ammoniumhydroxidldsung, c (NH3) = 25 % Massenanteil.

5.2.3.5 Ammoniumhydroxidlésung, verdinnt, (1 + 9).

5.2.3.6  Ammoniumchlorid, NH,CI.

5.2.4 Gerite

Ubliches Laborgerat sowie:

5.2.4.1 Heizplatte.

5.2.4.2 Magnetrihrer mit Rihrstdbchen.

5.24.3 pH-Meter mit Glaselektrode.

5.2.5 Durchfiihrung

(1£0,1) g der Probe sind auf 1 mg zu wéagen, in ein 250-ml-Becherglas zu geben, mit 10 ml Wasser zu
befeuchten und dann nach und nach mit 30 ml Salzséaure (5.2.3.1) zu versetzen. Die Ldsung ist mit Wasser
auf etwa 100 ml aufzufillen und 10 min zu kochen. Nach dem Kochen ist sofort durch ein Faltenfilter
(PorengréfRe 2,5 um) in ein 400-ml-Becherglas zu filtrieren und der Rickstand mit heiRem Wasser gut
auszuwaschen.

Die Losung ist mit etwa 4 g Ammoniumchlorid (5.2.3.6) und einigen Tropfen Wasserstoffperoxidldsung
(5.2.3.3) zu versetzen. Dann ist sie mit etwa 150 ml Wasser zu verdinnen und zum Sieden zu erhitzen.
Wahrend des Kochens ist tropfenweise Ammoniumhydroxidlésung (5.2.3.4) zuzusetzen, um bei pH 6 bis pH 7
Aluminium- und Eisenhydroxid sowie die salzsaureldsliche Kieselsaure zu fallen.

Die Loésung noch 3 min am Sieden halten und nach Absetzen des Niederschlags und sofort durch ein
Filterpapier (PorengréofRe 2,5 uym) in einen 500-ml-Messkolben filtrieren. Der Filterriickstand ist dreimal mit
ammoniakalischem (5.2.3.5) und dreimal mit Wasser zu waschen. Nach Abklhlen des Filtrates auf
Raumtemperatur ist der Messkolben mit Wasser bis zur Marke aufzuflillen und der Kolbeninhalt
(Aufschlusslésung III) gut durchzuschutteln.
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5.3 Mikrowellen-Druckaufschluss mit Salpetersaure

5.3.1 Allgemeines

Das Aufschlussverfahren dient dem Zweck, Spurenelemente aus der begleitenden Matrix freizusetzen und
den Gehalt der verschiedenen Elemente zu erfassen. Das Verfahren wird bei Weilkalk nach EN 12518, bei
Calciumcarbonat nach EN 1018, bei Calciummagnesiumcarbonat nach prEN 16003, bei Magnesiumoxid nach
prEN 16004 und bei halbgebranntem Dolomit nach EN 1017 angewendet.

5.3.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Das Probenmaterial wird in einen Aufschlussbehalter aus PFA (Perfluoralkoxyethylen) eingewogen und mit
Salpetersaure versetzt. Nach dem Einsetzen in das Mikrowellengerat wird druck- und temperaturgeregelt
aufgeschlossen. Unlésliche Bestandteile werden abfiltriert, die entsprechenden Elemente werden im Filtrat
bestimmt.

5.3.3 Reagenzien

5.3.3.1  Salpetersaure, p= 1,40 g/ml.

5.3.4 Gerite
Ubliches Laborgerat sowie:

5.3.41  Mikrowellen-Druckaufschlusssystem, ausgerlstet mit Aufschlussbehéltern aus PFA sowie der
programmierbaren Regelungseinheit fir Druck- und Temperatursteuerung. Leistungsabgabe > 600 W.

5.3.4.2 Polypropylengefale mit Schraubdeckel, 50 ml.

5.3.4.3  Filtriereinrichtung.

5.3.5 Durchfiihrung

Die Einwaage der Probe richtet sich nach dem Analysenverfahren. Fir die AAS sollte die Einwaage
(0,5+0,05) g, fur die ICP-OES (3 +0,05) g auf 0,1 mg betragen. Die Probe ist im Aufschlussbehéalter im
ersten Fall mit 4 ml Wasser anzufeuchten und mit 3 ml Salpetersaure (5.3.3.1), im zweiten Fall mit 5 ml
Wasser und mit 10 ml Salpetersaure (5.3.3.1) vorsichtig zu versetzen.

Der Aufschlussbehalter ist zu verschliefen und in das Mikrowellenaufschlussgerat einzusetzen. Es ist
erforderlich, die Aufheizbedingungen vor der Programmierung des Gerates festzustellen und in einem
Diagramm Druck und Temperatur gegenuber der Zeit darzustellen.

Die Probe ist zunachst in einer Aufheizphase mit 500 kPa bis 700 kPa und 90 °C 10 min, anschlieBend in
einer zweiten Stufe bei 1 000 kPa und 120 °C bis 150 °C 15 min bis 20 min zu behandeln. Danach ist der
Aufschlussbehélter auf Raumtemperatur abzukiihlen. Nach Offnen des Druckaufschlusssystems ist die
Lésung in einen Messkolben, Nennvolumen 100 ml, zu Uberspllen und mit Wasser auf 100 ml aufzufillen.
Die Losung (Aufschlusslosung 1V) ist zu filtrieren und in ein Polypropylengefa® zu Uberflihren, um Adsorp-
tionen am Glas zu vermeiden.
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5.4 Druckaufschluss mit Salpetersaure

5.4.1 Allgemeines

Das Aufschlussverfahren dient dem Zweck, Spurenelemente aus der begleitenden Matrix freizusetzen und
den Gehalt der verschiedenen Elemente zu erfassen. Das Verfahren wird bei Weilkalk nach EN 12518, bei
Calciumcarbonat nach EN 1018, bei Calciummagnesiumcarbonat nach prEN 16003, bei Magnesiumoxid nach
prEN 16004 und bei halbgebranntem Dolomit nach EN 1017 angewendet.

5.4.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens
Das Probenmaterial wird in einen PTFE-(Polytetrafluorethylen-)Becher eingewagt und mit Salpetersdure

versetzt. Nach dem Einsetzen in einen Druckmantel wird bei 130 °C aufgeschlossen. Unlésliche Bestandteile
werden abfiltriert, die entsprechenden Elemente werden im Filtrat bestimmt.

5.4.3 Reagenz

5.4.3.1  Salpetersaure, p (HNO3) = 1,40 g/ml.

5.4.4 Gerate
Ubliches Laborgeréat sowie:

5.4.4.1 Druckaufschlusssystem, bestehend aus Aufschlussgefa® aus PTFE, Druckmantelgefall und
Heizvorrichtung.

5.4.4.2 Polypropylengefale mit Schraubdeckel, 50 ml.

5.4.4.3  Filtriereinrichtung.

5.4.5 Durchfiihrung

Von der Probe sind (0,5 + 0,05) g auf 0,1 mg in das Aufschlussgefal einzuwagen. Die Probe ist mit 2 ml
Wasser anzufeuchten und mit 5ml Salpetersdure (5.4.3.1) vorsichtig zu versetzen. Das Druck-
aufschlussgefal ist verschlossen in einen kalten Trockenschrank einzusetzen und auf eine Temperatur von
130 °C zu erwarmen. Nach etwa 15 min Aufschlussdauer ist das Druckaufschlussgefall aus dem Trocken-
schrank zu entnehmen und auf Raumtemperatur abzukiihlen. Nach Offnen des DruckaufschlussgefaRes ist
die Losung in einen Messkolben, Nennvolumen 100 ml, zu Ubersptilen und mit Wasser auf 100 ml aufzufullen.
Die LAsung (Aufschlusslésung V) ist zu filtrieren und in ein Polypropylengefal® zu tberfihren, um Adsorp-
tionen am Glas zu vermeiden.

6 Analysen der Haupt- und Nebenbestandteile
6.1 Bestimmung von freiem Wasser

6.1.1 Allgemeines

Das Verfahren dient zur Bestimmung von freiem Wasser in WeilRkalk nach EN 12518, in Calciumcarbonat
nach EN 1018 und in Calciummagnesiumcarbonat nach prEN 16003. Bei Weillkalkhydrat, bei Calcium-
carbonat und bei Calciummagnesiumcarbonat ist darunter die dem Produkt anhaftende Feuchte, bei
Kalkmilch der Wassergehalt der Suspension zu verstehen. Das Verfahren gilt nicht fir Weilfeinkalk. Die
Bestimmung des Wassergehaltes von Kalkmilch ist fur die Berechnung des wasserlslichen Anteils des
Kalkhydrates (siehe 6.5) erforderlich.
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6.1.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens
Beim Erwarmen einer Probe von Weillkalkhydrat, Calciumcarbonat oder Calciummagnesiumcarbonat auf
(105 £ 5) °C im Trockenschrank entweicht das freie Wasser. Der Massenverlust bei dieser Temperatur wird

bei Weillkalkhydrat, Calciumcarbonat und Calciummagnesiumcarbonat als freies Wasser bezeichnet, bei
Kalkmilch als der Massenanteil Wasser in der Suspension.

6.1.3 Gerite

Ubliches Laborgerat sowie:

6.1.3.1  Trockenschrank, thermostatisch regelbar auf (105 + 5) °C.
6.1.3.2  Analysenwaage, mit Fehlergrenzen von 0,1 mg.

6.1.3.3  Exsikkator mit Trocknungsmittel.

6.1.3.4  Unglasierter Porzellan- oder Platin-Tiegel.

6.1.3.5 Pipette.
6.1.4 Durchfiihrung

6.1.4.1 WeiRkalkhydrat, Calciumcarbonat und Calciummagnesiumcarbonat

(5+0,1) g der Probe im Anlieferungszustand sind auf 1 mg in einen vorher gewogenen Tiegel einzuwagen.
Die Probe von WeilRkalkhydrat, Calciumcarbonat oder Calciummagnesiumcarbonat ist im Trockenschrank bis
zur Massenkonstanz bei (105 + 5) °C zu trocknen. Nach Herausnahme aus dem Trockenschrank ist der
Tiegel mit dem Deckel zu verschlieRen, um eine Aufnahme von Kohlenstoffdioxid und Feuchte aus der
Umgebungsluft zu verhindern. Nach dem Abkihlen im Exsikkator auf Raumtemperatur ist die Massen-
abnahme zu ermitteln.

6.1.4.2 Kalkmilch

Die Suspension ist vor der Enthahme eines Probenaliquotes durch Schitteln zu homogenisieren. Mit Hilfe
einer Pipette sind etwa 20 g zu entnehmen und auf 0,1 mg in einen Tiegel einzuwagen. Die Probe ist im
Trockenschrank bis zur Massenkonstanz bei (105 +5)°C zu trocknen. Nach Herausnahme aus dem
Trockenschrank ist der Tiegel mit dem Deckel zu verschlielen, um eine Aufnahme von Kohlenstoffdioxid und

Feuchte aus der Umgebungsluft zu verhindern. Nach dem Abkuhlen im Exsikkator auf Raumtemperatur ist die
Massenabnahme zu ermitteln.

6.1.5 Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt an freiem Wasser in Weillkalkhydrat, in der Kalkmilch, in Calciumcarbonat oder in Calciummagne-
siumcarbonat ist als Massenanteil (H,O) in % nach folgender Gleichung gegeben:

(H,0) = w x 100 (3)

Dabei ist
m  die Masse der Probe vor dem Erwarmen, in Gramm;

m4 die Masse der Probe nach dem Erwérmen, in Gramm.
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6.2 Gliihverlust bei 450 °C

6.2.1 Allgemeines

Das Verfahren dient zur Bestimmung des Gluhverlustes in Weillkalk nach EN 12518, in halbgebranntem
Dolomit nach EN 1017 und in Magnesiumoxid nach prEN 16004.

6.2.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens
Mit dem Glihverlust bei 450 °C wird im Wesentlichen das Hydratwasser erfasst.
6.2.3 Gerite

Ubliches Laborgerat sowie:

6.2.3.1 Regelbarer Elektro-Ofen, mit thermoelektrischer Temperaturanzeige, zu betreiben bei
(450 £ 25) °C.

6.2.3.2 Analysenwaage, mit Fehlergrenzen von 0,1 mg.
6.2.3.3  Exsikkator mit Phosphorpentoxid, P,Og.
6.2.3.4  Unglasierte Porzellan- oder Platintiegel.

6.2.4 Durchfiihrung

6.2.4.1 WeiRfeinkalk, WeiRkalkhydrat, Magnesiumoxid und halbgebrannter Dolomit

Von dem zu untersuchenden Material im Anlieferungszustand sind (5 + 0,1) g (m4) in einen vorher gewogenen

Tiegel auf 1 mg genau einzuwagen. Die Probe ist im Ofen 2 h bei (450 + 25) °C zu glihen und anschliel3end
im Exsikkator abzukihlen. Der Tiegel ist nach der Herausnahme aus dem Ofen abzudecken, um eine
Aufnahme von Kohlenstoffdioxid und Feuchte aus der Umgebungsluft zu verhindern. Nach dem Abkuhlen im
Exsikkator ist die zweite Massenreduzierung (m,) zu ermitteln.

6.2.4.2 Kalkmilch

Der Wasseranteil der Kalkmilch ist nach 6.1.4.2 zu ermitteln. An der so getrockneten Probe ist die Bestim-
mung entsprechend 6.2.4.1 vorzunehmen.

6.2.5 Angabe der Ergebnisse

Der Gluhverlust bei 450 °C, angegeben als Massenanteil (GV) in %, wird nach folgender Gleichung
berechnet:

(GV) = lm = m3) 400 (4)

my
Dabei ist

m4 die Masse der Probe vor dem Gliihen bei (450 + 25) °C, in Gramm;

m, die Masse der Probe nach dem Gliihen bei (450 * 25) °C, in Gramm.
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6.3 Bestimmung von Kohlenstoffdioxid

6.3.1 Allgemeines

Das Verfahren dient zur Bestimmung von Kohlenstoffdioxid in WeiRkalk nach EN 12518, in halbgebranntem
Dolomit nach EN 1017 und in Magnesiumoxid nach prEN 16004.

6.3.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Der Gehalt an Kohlenstoffdioxid in den entsprechenden Materialien wird durch Glihverlustbestimmung bei
1 000 °C ermittelt. Mit dem Gluhverlust bei 450 °C werden im Wesentlichen freies Wasser und Hydratwasser
erfasst. Die Massendifferenz zwischen dem Glihverlust bei (1 000 + 50)°C und dem Glihverlust bei
(450 + 25) °C entspricht dem Kohlenstoffdioxidanteil im Produkt.

6.3.3 Gerate
Ubliches Laborgeréat sowie:

6.3.3.1 Regelbarer Elektro-Ofen, mit thermoelektrischer Temperaturanzeige, zu betreiben bei
(1000 £ 50) °C.

6.3.3.2  Analysenwaage, mit Fehlergrenzen von 0,1 mg.
6.3.3.3  Exsikkator mit Phosphorpentoxid, P,Og.

6.3.3.4  Unglasierte Porzellan- oder Platintiegel.

6.3.4 Durchfiihrung bei WeiRfeinkalk, WeiBkalkhydrat, Kalkmilch, Magnesiumoxid und
halbgebranntem Dolomit

Nach Bestimmung des Gllhverlustes bei (450 +25)°C (m,) (6.2.5) ist die Probe anschlieBend bei

(1 000 £ 50) °C 3 h zu gluhen. Der Tiegel ist nach der Herausnahme aus dem Ofen abzudecken, um eine
Aufnahme von Kohlenstoffdioxid und Feuchte aus der Umgebungsluft zu verhindern. Nach dem Abkuhlen im
Exsikkator ist die zweite Massenreduzierung (m3) zu ermitteln.

6.3.5 Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt an Kohlenstoffdioxid wird als Massenanteil (CO,) in % nach folgender Gleichung berechnet:

¢ (CO,) = (’"2m;1’"3) x 100 (5)

Dabei ist

m4 die Masse der Probe vor dem Gliihen bei (450 + 25) °C (6.2.5), in Gramm;
m, die Masse der Probe vor dem Gllhen bei (1 000 + 50) °C, in Gramm);

mq die Masse der Probe nach dem Gliihen bei (1 000 + 50) °C, in Gramm.

6.4 Bestimmung des in Salzsaure unléslichen Riickstandes

6.4.1 Allgemeines

Das Verfahren dient der Bestimmung des in Salzsaure unldslichen Rickstandes in Calciumcarbonat nach
EN 1018 und in Calciummagnesiumcarbonat nach prEN 16003.
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6.4.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Probe wird in Salzsdure geldst und abfiltriert. Der Filterrickstand wird gewaschen, getrocknet und nach
Glihen bis zur Massenkonstanz wird der salzsaureunlésliche Anteil gravimetrisch bestimmt.

6.4.3 Reagenzien
6.4.3.1  Salzsaure, p=1,16 g/ml.
6.4.3.2  Salzsaure, verdinnt, (1 + 1).

6.4.3.3  Salzsdure, verdunnt, (1 + 3).

6.4.4 Gerite

Ubliches Laborgerat sowie:

6.4.4.1 Magnetrthrer mit Heizplatte.
6.4.4.2 Platintiegel.

6.4.4.3 Regelbarer Elektro-Ofen, mit thermoelektrischer Temperaturanzeige, zu betreiben bei
(1000 + 50) °C.

6.4.5 Durchfiihrung

(1+£0,1) g der Probe sind auf 1 mg genau in ein 250-ml-Becherglas einzuwagen. Das Probegut ist mit 5 ml
bis 10 ml Wasser anzuschlammen und mit 25 ml Salzsaure (6.4.3.2) zu I6sen. Nach 2 min Aufkochen der
salzsauren Losung ist, sobald der Lésevorgang eben beendet ist, mit 50 ml heilem Wasser zu verdiinnen
und sofort durch ein Filterpapier (PorengrofRe 2,5 um, Aschegehalt < 0,01 %) in ein 250-ml-Becherglas zu
filtrieren. Dabei ist der unlésliche Rickstand mit Hilfe eines Gummiwischers vollstandig in das Filter zu
Uberfiihren. Der Filterriickstand ist zweimal mit 10 ml heif3er verdiinnter Salzsaure (6.4.3.3) und nachfolgend
mehrmals mit kleinen Mengen heilden Wassers auszuwaschen.

Das ausgewaschene Filter ist in einem geglihten und gewogenen Platintiegel zu veraschen. Anschlieend ist
bei (1 000 £+ 50) °C bis zur Massenkonstanz zu glihen und nach dem Erkalten im Exsikkator zu wiegen. Im
Allgemeinen wird eine Gluhdauer von 15 min ausreichend sein, um die Massenkonstanz zu erreichen.

6.4.6 Angabe der Ergebnisse

Der Massenanteil an salzsiureunléslichem Ruickstand, angegeben als (HCI,,) in %, wird nach folgender
Gleichung berechnet:

() = 21190 6)

m
Dabei ist

m4 die Gluhruckstand, in Gramm;

m die Masse der Probe, in Gramm.
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