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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (EN 1744-1:2009+A1:2012) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 154 ,Gesteins-
kérnungen® erarbeitet, dessen Sekretariat vom BSI (Vereinigtes Kdnigreich) gehalten wird.

Das zustandige deutsche Gremium ist der Gemeinschaftsarbeitsausschuss NA 062-03-13 AA ,Gesteins-
kérnungen; Prifverfahren, Petrographie, Probenahme und Prazision® im Normenausschuss Materialprifung
(NMP).

Fir die in diesem Dokument zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden
Deutschen Normen hingewiesen:

ISO 384 siehe DIN ISO 384

ISO 385 siehe DIN EN ISO 385
ISO 648 siehe DIN EN ISO 648
ISO 1042  siehe DIN EN ISO 1042
ISO 4788  siehe DIN EN ISO 4788

Anderungen
Gegeniiber DIN EN 1744-1:2010-04 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) 11.1, Bestimmung des Gesamtschwefelgehalts durch Saureaufschluss (Referenzverfahren), Uberarbeitet;
b) Abschnitt 12, Bestimmung der saurel6slichen Sulfate, Uberarbeitet;

c) Abschnitt 17, Bestimmung des Glihverlustes, iberabeitet.

Frihere Ausgaben

DIN EN 1744-1: 1998-05, 2010-04

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN ISO 384, Laborgeréte aus Glas — Grundlagen fiir Gestaltung und Bau von Volumenmel3geréten aus Glas
DIN EN ISO 385, Laborgeréte aus Glas — Biiretten

DIN EN ISO 648, Laborgeréte aus Glas — Vollpipetten

DIN EN ISO 1042, Laborgeréte aus Glas — Mel3kolben

DIN EN ISO 4788, Laborgeréte aus Glas — Messzylinder und Mischzylinder
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Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschéftsordnung zu erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen
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Vorwort

Dieses Dokument (EN 1744-1:2009+A1:2012) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 154 ,Gesteins-
kérnungen® erarbeitet, dessen Sekretariat vom BSI gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veréffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Mai 2012, und etwaige entgegenstehende nationale
Normen mussen bis Mai 2012 zurtickgezogen werden.

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

Dieses Dokument ersetzt &) EN 1744-1:2009 4.

Dieses Dokument enthalt die Anderung A1, und wurde vom CEN am 2012-10-15 angenommen.

Anfang und Ende der durch die Anderung eingefligten oder geanderten Texte sind jeweils durch
Anderungsmarken angegeben.

Diese Norm ist Teil einer Normenreihe zu Prufverfahren flr chemische Eigenschaften von Gesteinskérnun-
gen. Prufverfahren fur andere Eigenschaften von Gesteinskérnungen werden in folgenden Europaischen
Normen erfasst:

EN 932 (alle Teile), Priifverfahren fiir allgemeine Eigenschaften von Gesteinskérnungen

EN 933 (alle Teile), Priifverfahren fiir geometrische Eigenschaften von Gesteinskérnungen

EN 1097 (alle Teile), Priifverfahren fiir mechanische und physikalische Eigenschaften von Gesteinskérnungen

EN 1367 (alle Teile), Prifverfahren fiir thermische Eigenschaften und Verwitterungsbesténdigkeit von
Gesteinskdrnungen

Die anderen Teile von EN 1744, Priifverfahren fiir chemische Eigenschaften von Gesteinskérnungen, sind:
— Teil 3: Herstellung von Eluaten durch Auslaugung von Gesteinskérnungen

— Teil 4: Bestimmung der Wasserempfindlichkeit von Fiillern in bitumenhaltigen Mischungen

— Teil 5: Bestimmung der séureléslichen Chloride

— Teil 6: Bestimmung des Einflusses von Ausziigen rezyklierter Gesteinskérnung auf den Erstarrungs-
beginn von Zement

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschéftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europaische Norm zu Ubernehmen: Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, die
ehemalige jugoslawische Republik Mazedonien, 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, Turkei, Ungarn,
Vereinigtes Konigreich und Zypern.
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1 Anwendungsbereich

Diese Européische Norm legt Verfahren fur die chemische Analyse von Gesteinskdrnungen fest. Sie legt die
Referenzverfahren und in bestimmten Fallen ein Alternativverfahren fest, dessen Ergebnisse als gleichwertig
zu denen des Referenzverfahrens angesehen werden.

Sofern nicht anders festgelegt, durfen die in dieser Norm festgelegten Prufverfahren fur die werkseigene
Produktionskontrolle, fir Audits oder fur Erstprifungen angewendet werden.

Diese Norm beschreibt fur die chemische Analyse von Gesteinskérnungen die fir die Erstprifung und in
Streitfallen anzuwendenden Referenzverfahren (sowie Alternativverfahren). Fir die Erstprifung und in Streit-
fallen sollte nur das Referenzverfahren angewendet werden. Fiir andere Zwecke, speziell im Rahmen der
werkseigenen Produktionskontrolle, diirfen andere Verfahren angewendet werden, sofern ein ausreichender
Zusammenhang zum Referenzverfahren nachgewiesen wurde.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente sind flr 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 (einschlieBlich aller Anderungen).

EN 196-1, Priifverfahren fiir Zement — Teil 1: Bestimmung der Festigkeit
EN 196-2:2005, Priifverfahren fiir Zement — Teil 1: Chemische Analyse von Zement
EN 459-2, Baukalk — Teil 2: Priifverfahren

EN 932-1, Priifverfahren fiir allgemeine Eigenschaften von Gesteinskérnungen — Teil 1: Probenahme-
verfahren

EN 932-2, Priifverfahren fir allgemeine Eigenschaften von Gesteinskérnungen — Teil 2: Verfahren zum
Einengen von Laboratoriumsproben

EN 932-5, Priifverfahren fiir allgemeine Eigenschaften von Gesteinskérnungen — Teil 5: Allgemeine
Priifeinrichtungen und Kalibrierung

EN 932-6, Priifverfahren flir allgemeine Eigenschaften von Gesteinskérnungen — Teil 6: Definitionen fiir die
Wiederholprézision und Vergleichsprézision

EN 933-2, Priifverfahren fiir geometrische Eigenschaften von Gesteinskérnungen — Teil 2: Bestimmung der
KorngréBenverteilung — Analysensiebe, Nennmal3e der Siebéffnungen

EN 1015-4, Priifverfahren fiir Mértel fiir Mauerwerk — Teil 4: Bestimmung der Konsistenz von Frischmértel
(mit Eindringgerét)

EN 1015-9, Prifverfahren fiir Mértel fiir Mauerwerk — Teil 9: Bestimmung der Verarbeitbarkeitszeit und der
Korrigierbarkeitszeit von Frischmortel

EN 1015-11, Priifverfahren fiir Mértel fiir Mauerwerk — Teil 11: Bestimmung der Biegezug- und Druckfestig-
keit von Festmértel

EN 1097-6, Priifverfahren fiir mechanische und physikalische Eigenschaften von Gesteinskérnungen —
Teil 6: Bestimmung der Rohdichte und der Wasseraufnahme

ISO 384:1978, Laboratory glassware — Principles of design and construction of volumetric glassware

ISO 385, Laboratory glassware — Burettes

ISO 648, Laboratory glassware — Single-volume pipettes
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ISO 649-1, Laboratory glassware — Density hydrometers for general purposes — Part 1: Specification
ISO 1042, Laboratory glassware — One-mark volumetric flasks

ISO 4788, Laboratory glassware — Graduated measuring cylinders

DIN 12242-1:1980, Laborgeréte aus Glas; Kegelschliffe fiir austauschbare Verbindungen, Mal3e, Toleranzen

3 Begriffe
Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

3.1
Messprobe
Teilprobe, die in einer einzelnen Untersuchung als Ganzes verwendet wird

3.2

Einzelmessprobe

Probe, die bei Prifverfahren, bei denen mehr als eine Bestimmung einer Eigenschaft erforderlich ist, fur eine
Einzelbestimmung verwendet wird

3.3
Laboratoriumsprobe
Probe, die fiir Untersuchungen im Laboratorium vorgesehen ist

34

Massekonstanz

aufeinander folgende Wagungen nach dem Trocknen im zeitlichen Abstand von mindestens 1 h differieren
nicht mehr als 0,1 %

ANMERKUNG  Haufig kann die Massekonstanz erreicht werden, wenn die Messprobe fiir eine bestimmte Zeit in einem
festgelegten Trockenschrank bei (110 + 5) °C getrocknet wurde. Priiflaboratorien kénnen die erforderliche Zeitdauer bis
zum Erreichen der Massekonstanz fiir spezifische Arten und GréRen von Proben in Abhangigkeit von der Trocknungs-
leistung des angewendeten Trockenschranks selbst bestimmen.

4 Reagenzien

4.1 Allgemeines

411 Soweit nicht anders angegeben, sind nur analysenreine Reagenzien sowie voll entsalztes Wasser
oder Wasser gleichwertiger Reinheit zu verwenden.

ANMERKUNG 1 Soweit nicht anders angegeben, bedeutet ,%" stets ,Massenanteil in %"“.

ANMERKUNG 2  Wenn fir Volumen oder Massen von Reagenzien keine Toleranzen festgelegt sind, gelten die
genannten Werte als Naherungswerte. Fiir Anwendungen der vorliegenden Europaischen Norm werden die in diesen
Fallen erhaltenen Volumina, die mit Messzylindern, und Massen, die mit Waagen nach 5.2.4 und 5.2.5 ermittelt wurden,
als ausreichend genau angesehen.

ANMERKUNG 3  Soweit nicht anders angegeben, werden Lésungen von Reagenzien als langzeitstabil angenommen.

ANMERKUNG 4  Alle Chemikalien sollten als mégliche Gifte mit toxischen Eigenschaften behandelt werden, daher sind
vor deren Gebrauch entsprechende VorsichtsmaRnahmen einzuleiten. Vor Beginn jeder Durchfliihrung muss immer der
Abschatzung mdglicher Gefahren Zeit gewidmet und anschliellend standige Aufmerksamkeit gewahrt werden.
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41.2 Die konzentrierten Reagenzldsungen miissen bei 20 °C folgende Dichten in g/cm3 aufweisen:

— Salzsaure: 1,18 bis 1,19;
— Salpetersaure: 1,39 bis 1,42;
— Schwefelsaure: 1,84;

— Ammoniumhydroxid: 0,88 bis 0,91.
Der Verdinnungsgrad muss als Summe der Volumina angegeben werden.

ANMERKUNG 1  So bedeutet z. B. in 4.11.4 ,Salzsaure (1+1)“, dass 1 Volumenteil konzentrierter Salzsdure mit 1 Volu-
menteil Wasser zu mischen ist.

ANMERKUNG 2  Alternativ diirfen im Handel erhaltliche gebrauchsfertige Losungen verwendet werden.

4.2 Reagenzien fiir die Bestimmung der wasserloslichen Chloride nach Volhard
(Abschnitt 7)

4.21 Silbernitratibsung (AgNO3), 0,100 mol/l, hergestellt aus etwa 20g bei einer Temperatur von
(110 = 5) °C mindestens 1 h getrocknetem und danach in einem Exsikkator abgeklhltem Silbernitrat, von dem
(16,987 £ 0,001) g in einem Messkolben (5.3.6) mit Wasser zunachst gelést und dann auf 11 aufgeflllt
werden. Die Ldsung ist in einer Reagenzienflasche aus Braunglas (5.2.14) aufzubewahren und vor langerer
Sonneneinwirkung zu schitzen.

4.2.2 Thiocyanatlésung (KSCN oder NH,SCN), etwa 0,1 mol/l, hergestellt, indem in einem Messkolben
9,7 g Kaliumthiocyanat oder 7,6 g Ammoniumthiocyanat mit Wasser zunachst gelést und dann auf 1 | aufge-
fullt werden.

25 ml Silbernitratiésung (4.2.1) sind in einen Erlenmeyerkolben (5.3.5) zu pipettieren und mit 5 ml Salpeter-
saure (4.2.3) und 1 ml Ammonium-Eisen(IlI)-sulfat-Indikatorlésung (4.2.5) zu versetzen.

Aus einer Burette (5.2.13) ist so lange Thiocyanatldsung zuzugeben, bis der erste bleibende Farbwechsel
auftritt, der von weilter Opaleszenz zu einem schwachen Braunton geht. Das Volumen der zugefligten
Thiocyanatldsung ist aufzuzeichnen.
Die Konzentration der Thiocyanatlésung ct (in mol/l) ist nach folgender Gleichung zu berechnen:

CT = 2,5/V1 (1)
Dabei ist

V; das Volumen der zugesetzten Thiocyanatldsung (in ml).

Die Losung ist wdchentlich oder unmittelbar vor Gebrauch einzustellen, falls die Analysen seltener
durchgefiihrt werden.

4.2.3 Salpetersaure (HNO3), etwa 6 mol/l, hergestellt durch Zugabe von 100 ml Salpetersaure (4.1) zu
150 ml Wasser; diese verdinnte Saure ist unter einem Abzug (5.2.17) zu kochen, bis sie farblos geworden ist,
und dann ist sie auf Raumtemperatur abkiihlen zu lassen.

4.2.4 Chloridfreies, technisch reines 3,5-Trimethyl-1-hexanol.

4.2.5 Ammonium-Eisen(III)-sulfat-Indikatorlésung, NH,Fe(SO,), - 12H,0, hergestellt durch Zugabe von
60 g Wasser zu 50 g Ammonium-Eisen(III)-sulfat; das Gemisch ist bis zum Lésen zu erwdrmen und mit 10 ml
Salpetersaure (4.2.3) zu versetzen.

Die Lésung ist auf Raumtemperatur abkihlen zu lassen und in einer Glasflasche (5.2.15) aufzubewahren.
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4.3 Reagenzien fiir die Bestimmung wasserloslicher Chloride durch Potentiometrie
(Abschnitt 8)

4.3.1 Silbernitratibsung (AgNO3), 0,01 mol/l, hergestellt nach dem in 4.2.1 festgelegten Verfahren, wobei
jedoch 1,699 g getrocknetes Silbernitrat in einem 1-I-Messkolben (5.3.6) geldst werden.

4.3.2 Natriumchloridldsung (NaCl), 0,02 mol/l, hergestellt aus etwa 2 g Natriumchlorid, das bei einer
Temperatur von (110 = 5) °C (ber eine Dauer von 1 h bis 2 h getrocknet und danach abgekuhlt wird, von
diesem getrockneten Natriumchlorid werden (1,169 + 0,001) g eingewogen und in einem Messkolben (5.3.6)
mit Wasser zunachst geldst und dann auf 1 | aufgefllt.

4.4 Reagenzien fiir die Bestimmung wasserloslicher Chloride nach Mohr im Rahmen der
werkseigenen Produktionskontrolle (Abschnitt 9)

Kaliumchromatlésung (K,CrO,), hergestellt durch Lésen von 10 g Kaliumchromat in 100 ml Wasser.

4.5 Reagenzien fiir die Bestimmung wasserloslicher Sulfate (Abschnitt 10)

4.5.1 Salzsaurelésung (HCI), hergestellt durch Zugabe von 200 ml konzentrierter Salzsaure (4.1) zu 800 ml
Wasser.

4.5.2 Bariumchloridiésung (BaCl,), hergestellt durch Lésen von 100 g Bariumchlorid (BaCl, - 2H,0) in 11
Wasser, wobei die Ldsung vor Gebrauch durch Filterpapier mittlerer Porositat zu filtrieren ist.

4.6 Reagenzien fiir die Bestimmung des Gesamtschwefelgehalts (Abschnitt 11)

4.6.1 Wasserstoffperoxid (H,0,), Konzentration 30 %.

4.6.2 Methylrot-Indikator (20 mg Methylrot in Pulverform sind in 50 ml Ethanol zu l6sen und mit 50 ml
Wasser aufzufllen).

4.7 Reagenzien fiir die Bestimmung des saureldslichen Sulfidgehalts (Abschnitt 13)

471 Bleiacetatldsung, hergestellt durch Lésen von etwa 0,2 g Bleiacetat (Pb(CH3COO), - 3H,0) in
Wasser und Auffillen auf 100 ml.

4.7.2 Ammoniakalische Zinksulfatlésung, hergestellt durch Lésen von 50 g Zinksulfat (ZnSO, - 7H,0) in
150 ml Wasser und Zugabe von 350 ml konzentriertem Ammoniumhydroxid (NH,OH). Die Ldsung ist
mindestens 24 h stehen zu lassen und durch ein Filterpapier mittlerer Porositat zu filtrieren.

4.7.3  Zinn(II)-chlorid (SnCl, - 2H,0).
4.7.4 Metallisches Chrom (Cr) in Pulverform.

4.7.5 Kaliumiodat-/-iodid-Standardlésung, die 0,016 7 mol/l enthalt, hergestellt durch Lésen von
(3,6 £0,1) g Kaliumiodat (KIO3) (6.3), das auf 0,1 mg eingewogen und bei (110 £ 5) °C getrocknet wurde,
sowie zwei Platzchen (etwa 0,4 g) Natriumhydroxid (NaOH) und 25 g Kaliumiodid (KI) der Reihe nach in frisch
abgekochtem und abgekihltem Wasser in einem 1-I-Messkolben. Die Lésung ist mit frisch abgekochtem und
abgekiihltem Wasser bis zur Marke aufzufiillen.

ANMERKUNG 1  Eine Spur von Natriumhydroxid unterstltzt die Stabilisierung dieser Losung. Die LOsung sollte
verworfen werden, wenn sie farblos wird.

Der Faktor F der Lésung wird nach folgender Gleichung errechnet:

my

- 2
3,566 8 @

Dabei ist

m4 die Masse der Einwaage an Kaliumiodat, in g.
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ANMERKUNG 2 Der Zahlenwert des Faktors FF der Ldsung sollte aus dem Mittelwert von drei Bestimmungen,
angegeben auf drei Dezimalstellen, berechnet werden.

ANMERKUNG 3  Wenn der Massenanteil von Sulfid weniger als 0,1 % betragt, sollten verdinnte Lésungen mit einer
zehnmal geringeren Konzentration verwendet werden. Sie werden hergestellt, indem 100 ml der Lésungen (4.7.5 und
4.7.6) in jeweils einen 1-I-Messkolben pipettiert und mit Wasser bis zur Marke aufgefiillt werden.

4.7.6 Natriumthiosulfatldsung, etwa 0,1 mol/l, hergestellt durch Ldésen von 24,82 g Natriumthiosulfat
(Nay,S,04 - 5H,0) in Wasser und Auffillen auf 1 1.

Vor jeder Priifreihe ist der Faktor fdieser Loésung nach einem der beiden folgenden Verfahren zu bestimmen.
a) Einstellen der Lésung (bevorzugtes Verfahren) mit der Kaliumiodat-/-iodid-Standardlésung (4.7.5).

In einen 500-ml-Erlenmeyerkolben sind 20 ml der Kaliumiodat-/-iodid-Standardlésung zu pipettieren und mit
etwa 150 ml Wasser zu verdiinnen. Die Lésung ist mit 25 ml Salzsaure (1 + 1) anzusduern, dann ist mit der
Natriumthiosulfatidsung von etwa 0,1 mol/l zu titrieren, bis eine hellgelbe Farbung entsteht.

Dann sind 2 ml Starkeldsung (4.7.7) hinzuzuflgen, die Titration ist fortzusetzen, bis ein Farbumschlag von
Blau nach Farblos erfolgt.

Der Faktor fdieser Lésung wird nach folgender Gleichung errechnet:

fe 20- 0,0;26%78- ,2;/124’01.1: _20 Viz (3)
Dabei ist

F  der Faktor der Kaliumiodat-/-iodid-Standardlésung (4.7.5), in mol/l;

V, das Volumen der beim Titrieren verbrauchten Natriumthiosulfatidésung mit etwa 0,1 mol/l.

ANMERKUNG 1 3,566 8 g/l Kaliumiodat entsprechen einer Losung mit genau 0,016 67 mol/l Kaliumiodat, und 214,01
ist die molekulare Masse von KIO,.

b) Einstellen der Lésung mit einer bekannten Menge Kaliumiodat

(70 £ 5) mg Kaliumiodat sind in einen 500-ml-Erlenmeyerkolben zu geben und mit etwa 150 ml Wasser zu
I6sen.

Der Inhalt ist mit etwa 1 g Kaliumiodid zu versetzen, mit 25 ml Salzsdure (1 + 1) anzusduern und mit der
Natriumthiosulfatidsung von etwa 0,1 mol/l zu titrieren, bis eine bis hellgelbe Farbung entsteht. Danach sind
2 ml Starkeldsung (4.7.7) zuzugeben, und die Titration ist fortzusetzen, bis ein Farbumschlag von Blau nach
Farblos erfolgt.

Der Faktor fdieser Lésung wird nach folgender Gleichung errechnet:

__1000-mp _ 2803634 - 72 (4)
35668 Vs 2

f
Dabei ist

my die Masse der Einwaage an Kaliumiodat, in g;

V3 das Volumen der beim Titrieren verbrauchten Natriumthiosulfatiésung von etwa 0,1 mol/l.

ANMERKUNG 2 3,566 8 g/l Kaliumiodat entsprechen einer Losung mit genau 0,016 67 mol/l Kaliumiodat.

ANMERKUNG 3 Der Zahlenwert des Faktors f fur die Lésung sollte aus dem Mittelwert von drei Bestimmungen,
angegeben auf drei Dezimalstellen, berechnet werden.

4.7.7 Starkelosung, hergestellt aus 1 g (wasserloslicher) Starke, durch Zugabe von 1 g Kaliumiodid Ki,
Loésen in Wasser und Aufflllen auf 100 ml.
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4.8 Reagenzien fiir die Bestimmung leichtgewichtiger Verunreinigungen (siehe 14.2)

4.8.1 Zinkchloridlésung, hergestellt durch Lésen von 7 kg ZnCl, in 31 Wasser, so dass eine geséttigte
Lésung mit einer Dichte von (1,98 + 0,02) g/cm3 bei (20 + 3) °C erhalten wird. Die relative Dichte der Lésung
ist nach Abkuhlen auf Raumtemperatur mit einem geeigneten Ardometer (5.9.3) zu Uberprifen.

ANMERKUNG  Zinkchloridldsung kann eine maRige Reizung der Haut und der Schleimhaute hervorrufen.

4.8.2 Natriumpolywolframatlésung (alternativ. zu 4.8.1), hergestellt durch Ldsen von kristallinem
3Na,WQ, - 9WO5 - H,0 in Wasser unter kraftigem Rdihren, bis die Lésung, in der dann keine ungel6sten
Wolframat-Kristalle mehr vorhanden sind, bei (20 + 3) °C eine Dichte von (1,98 + 0,02) g/cm3 erreicht hat. Die
relative Dichte der Lésung ist nach Abkuhlen auf Raumtemperatur mit einem geeigneten Ardometer (5.9.3) zu
Uberprifen.

4.9 Reagenzien fiir die Bestimmung des méglichen Vorhandenseins von Humus
(siehe 15.1)

491 3%ige Natriumhydroxidlésung, die hergestellt wird, indem 30 g Natriumhydroxid-Platzchen in Wasser
gel6st, auf Raumtemperatur abgekihlt und in einem Messkolben auf 1 | verdiinnt werden.

4.9.2 Farbbezugslésung, die hergestellt wird, indem 45,0g FeCl; - 6H,0 und 5,50 g CoCl, - 6H,0 in
279,5 g Wasser, das 1 ml konzentrierte HCI enthalt, gelést werden.

Diese Loésung ist in einer Glasflasche aufzubewahren.
ANMERKUNG 1 Die Lésung sollte mindestens zwei Wochen stabil sein.

ANMERKUNG 2 Die Farbbezugsldsung (Mandarine-Orange) entspricht der Gardner-Farbzahl 11 oder ,Organic Plate
Number* 31).

4.10 Reagenzien fiir die Bestimmung des Fluvosauregehalts (siehe 15.2)
4.10.1 Salzsaure, verdinnt (1 + 23) (4.1).
4.10.2 Zinnchloridlésung, hergestellt durch Lésen von 22,5 g SnCl, - 2H,0 sind in 1 | Salzsdure (4.10.1).

ANMERKUNG Die Ldsung sollte mindestens zwei Wochen stabil sein.

4.11 Reagenzien fiir die Bestimmung von Freikalk durch Komplexometrie (siehe 18.2)
4.11.1 Ethandiol (Ethylenglycol), frisch destilliert, wasserfrei.

4.11.2 2-Propanol (Isopropylalkohol), wasserfrei.

4.11.3 Filterpapierbrei, in wasserfreiem Ethylenglycol.

4.11.4 Salzsaure, verdinnt (1 + 1) (4.1).

4.11.5 Triethanolamin.

1) Farbvergleichsscheiben und entsprechende Standardlésungen kénnen bezogen werden von:
Tintometer Ltd, Lovibond House, Solar Way, Solstice Park, Amesbury, Wiltshire, SPA 7SZ, UK
Tel:+44.1980.664800 Fax: +44.1980.625412
E-Mail: sales@tintometer.com Website: www.tintometer.com
oder
Intertest Benelux v.o.f. P.O. Box 373 NL - 4870 AJ Etten-Leur
Phone: +31 (0)76 501 53 51 Fax: +31 (0)76 503 31 81
E-Mail: intertest@intertest.nl oder info@intertest.nl Website: www.intertest.nl

Diese Angabe dient nur zur Unterrichtung der Anwender dieser Europaischen Norm und bedeutet keine Anerkennung
dieses genannten Produktes durch CEN. Gleichwertige Produkte diirfen verwendet werden, wenn sie nachweislich zu
den gleichen Ergebnissen fiihren.
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4.11.6 m-Nitrophenol (Lésung von 0,1 g in 100 ml H,0).

4.11.7 Natriumhydroxidlésung, 2 mol/l, die hergestellt wird, indem 80 g Natriumhydroxid-Platzchen in Wasser
gel6st, auf Raumtemperatur abgekuihlt und in einem Messkolben auf 1 | verdiinnt werden.

4.11.8 Murexid-Indikator, hergestellt, indem 1 g Murexid (Ammoniumpurpurat) und 100 g NaCl mit einem
StoéRel in einer Reibschale vermahlen werden.

411.9 EDTA-L6sung, 1/112mol/l, (3,3+0,1)g von bei 80 °C bis zur Massekonstanz getrocknetem
Dinatriumsalz der Ethylendiamintetraessigsaure sind in Wasser zu 16sen und auf 1 | aufzuflllen. Diese Lésung
muss gegen eine Lésung mit bekanntem Calciumgehalt eingestellt werden (4.11.10).

4.11.10 Calcium-Standardiésung (1 ml =1 mg Calciumoxid). (1,785 + 0,001) g reines Calciumcarbonat
(4.11.11), das bei (110 + 5) °C getrocknet wurde, ist unter einem geringen Uberschuss von Salzsaure (1 + 4)
zu lésen. Die Losung ist zum Austreiben von Kohlenstoffdioxid zu kochen, abzudecken, auf Raumtemperatur
abzukihlen und in einem Messkolben (5.3.6) mit Wasser auf 1 | zu verdiinnen.

ANMERKUNG Im Handel sind eingestellte Lésungen erhaltlich, z. B. (1,000 + 0,002) g CaOl/l.

4.11.11 Calciumcarbonat (CaCO), gefallt, Urtitersubstanz.

4.11.12 Natriumkalk, kornig.

4.12 Reagenzien fiir die Bestimmung von Freikalk durch Konduktometrie (siehe 18.3)
Ethandiol (4.11.1).

4.13 Reagenzien fiir die Bestimmung von Freikalk durch Azidimetrie (siehe 18.4)
4.13.1 Ethylacetoacetat (Acetessigsaureethylester), wasserfrei.

4.13.2 2-Methyl-1-propanol, (Isobutylalkohol), wasserfrei.

4.13.3 Thymolblau (Thymolsulfonphthalein) als Indikator.

4.13.4 Salzsaure (4.1).

4.13.5 Losemittelgemisch aus 450 ml Acetessigsaureethylester in 3 | 2-Methyl-1-propanol.

4.13.6 Thymolblau-Indikator, 0,1 g Thymolblau-Pulver werden in 100 ml 2-Methyl-1-propanol geldst.
4.13.7 Salzsaurelésung, etwa 0,2 mol/l.

Um diese LOsung herzustellen, sind 17 ml Salzsaure (4.1) mit 2-Methyl-1-propanol auf 1 | aufzufillen.

Zum Einstellen dieser Losung sind (100 + 0,1) mg Calciumcarbonat (4.11.11) in einen Tiegel (5.6.2) einzu-
wagen und 1 h bei 1 000 °C zu gluhen. Der Freikalk ist nach 18.4.3 zu extrahieren und zu titrieren.

Der Faktor k dieser Lésung ist nach folgender Gleichung zu berechnen:

56,08 -100
_ (5)
100,09 - V4
Dabei ist
V, das hinzugefiigte Volumen der Salzséaure (in ml);

k  Zahlenwert fur die Menge des in mg angegebenen freien CaO je ml der eingestellten
Salzsaureldsung.

ANMERKUNG Der Zahlenwert des Faktors & fur die Losung sollte aus dem Mittelwert von drei Bestimmungen,
angegeben auf drei Dezimalstellen, berechnet werden.

4.13.8 Natriumhydroxid auf Trager, gekérnt, etwa 0,8 mm bis 1,6 mm, fir die Elementaranalyse.
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4.14 Reagenzien fiir die Bestimmung der Volumenzunahme von Stahlwerksschlacke
(siehe 19.3)

4.14.1 Silicondl.

4.14.2 Salzsaure, verdinnt (1 + 5)

5 Prufeinrichtungen

5.1 Allgemeine Anforderungen

Alle Prifeinrichtungen missen die allgemeinen Anforderungen nach EN 932-5 erfillen.

Falls nicht anders festgelegt, mussen alle Volumenmessgerate aus Glas hinsichtlich der Genauigkeit der
Klasse B entsprechen, die in ISO 384:1978 fir Laborglasgerate definiert ist. Fir Audit- und Typprifungen

mussen Volumenmessgerate aus Glas der Klasse A benutzt werden.

ANMERKUNG  Wenn fiir MalRe keine Toleranzen festgelegt sind, gelten die genannten Werte als Naherungswerte.

5.2 Prifeinrichtungen fiir allgemeine Zwecke

5.2.1 Trockenschrank mit guter Luftumwalzung, mit einer Regelung zur Einhaltung einer konstanten
Temperatur im Bereich von 40 °C bis 150 °C mit einer Genauigkeit von £+ 5 °C und ausgestattet mit einem
hitzebesténdigen Einsatz aus einem korrosionsbestandigem Material.

5.2.2 Elektrischer Muffelofen, mit einer Regelung zur Einhaltung einer konstanten Temperatur im Bereich
von 800 °C bis 1 100 °C mit einer Genauigkeit von + 25 °C.

5.2.3 Einrichtung zum Brechen und Mahlen von Gesteinskérnungen zur Herstellung von Korngrofien, die
durch Siebe fir spezielle Priifungen hindurchgehen; dabei muss der Feinanteil gering gehalten werden.

5.2.4 Waage, mit der Massen bis zu 10 kg gewogen und auf 1 g abgelesen werden kénnen.

5.2.5 Waage, mit der Massen bis zu 1 kg gewogen und auf 0,01 g abgelesen werden kénnen.

5.2.6 Analysenwaage, mit der Massen bis zu 100 g gewogen und auf 0,1 mg abgelesen werden kénnen.
5.2.7 Heizplatte mit Magnetrihrer.

5.2.8 pH-Messgerat, ablesbar auf 0,1 pH-Einheiten.

5.2.9 Becherglaser, Erlenmeyerkolben, Trichter und Filterpapier.

5.2.10 25-ml-, 50-ml- und 100-ml-Pipetten, die den Anforderungen nach ISO 648 entsprechen.

5.2.11 10-ml-, 250-ml- und 500-mI-Messzylinder, die den Anforderungen nach ISO 4788 entsprechen.
5.2.12 Spritzflaschen, die vollentsalztes Wasser enthalten.

5.2.13 50-ml-Biretten mit einer Teilung von 0,1 ml, die den Anforderungen nach ISO 385 entsprechen.
5.2.14 Reagenzienflaschen aus Braunglas.

5.2.15 Reagenzienflaschen aus Normalglas.

5.2.16 Exsikkatoren.

5.2.17 Abzug.

5.2.18 Uhrglas.
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5.3 Zusatzlich erforderliche Priifeinrichtungen fiir die Bestimmung wasserléslicher Chloride
nach Volhard (siehe Abschnitt 7)

5.3.1 Analysensieb, Lochblech mit quadratischen Offnungen und einer Offnungsweite von 16 mm, das den
Anforderungen nach EN 933-2 entspricht.

5.3.2 Zwei Weithalsflaschen oder -Erlenmeyerkolben aus Glas, Kunststoff oder Metall mit gut schlielenden
Stopfen.

ANMERKUNG Es sollten fir die Priufung von groben Gesteinskdrnungen oder Leichtzuschlagen Flaschen mit einem
Fassungsvermogen von etwa 5 |, fiir die Prifung von feinen Gesteinskdrnungen Flaschen von 2 | und fiir die Priifung von
Fillern Erlenmeyerkolben mit einem Fassungsvermdgen von 300 ml verwendet werden.

5.3.3 Mechanische Schiittelmaschine oder Rollenbank, fiir die Aufnahme der Extraktionsflaschen (5.3.2).

5.3.4 Zwei Filternutschen, mit einem Durchmesser von etwa 100 mm, mit mittelporigem und feinporigem
Filterpapier, das einen Durchmesser passend zum Durchmesser der Filternutschen hat.

5.3.5 100-ml- und 250-ml-Erlenmeyerkolben mit Stopfen.

5.3.6 Zwei 1-I-Messkolben, die den Anforderungen nach ISO 1042 entsprechen.

5.4 Zusatzlich erforderliche Priifeinrichtungen fiir die potentiometrische Bestimmung
wasserloslicher Chloride (siehe Abschnitt 8)

5.41 Potentiometrischer Titrator, fur die Bestimmung der Chloridionenkonzentration geeignet und mit
einem Elektrodensystem, bestehend aus:

a) Indikatorelektrode — ausgestattet mit einer Silber-Elektrode (vorzugsweise chloriert) oder eine
chloridionenselektive Elektrode;

b) Bezugselektrode — eine Quecksilbersulfat- oder eine Doppelelektrolyt-(Doppelkammer-)Silber-/Silber-
chlorid-Elektrode mit chloridfreiem Elektrolyten in der dufReren Zelle.

5.5 Zusatzlich erforderliche Priifeinrichtungen fiir die Bestimmung von wasserloslichen
Chloriden nach Mohr im Rahmen der werkseigenen Produktionskontrolle
(siehe Abschnitt 9)

Zwei 1-I-Weithalsflaschen aus Kunststoff, mit Stopfen.

5.6 Zusatzlich erforderliche Priifeinrichtungen fiir die Bestimmung wasserloslicher Sulfate
(siehe Abschnitt 10)

5.6.1 Filtertiegel aus gesintertem Quarzglas, Porositat 4, Durchmesser etwa 35 mm, Héhe 40 mm.

5.6.2 Schmelztiegel, als Alternative zu 5.6.1, mit einem Durchmesser von etwa 35 mm und einer Hohe von
40 mm, der in der Lage ist, beim Erhitzen auf 1 100 °C eine konstante Masse beizubehalten.

ANMERKUNG  Porzellan, Quarzglas oder Platin sind geeignete Werkstoffe fir Schmelztiegel.
5.6.3 Spektralphotometer.

ANMERKUNG Der Gehalt wasserloslicher Sulfate wird aus der gemessenen Extinktion mit Hilfe einer Kalibrierkurve
bestimmt. Die Kalibrierkurve wird erstellt, indem bekannte Calciumsulfatmengen in heilem Wasser geldst und die
Extinktion der Priflésungen gemessen wird. Es sollte die Extinktion von mindestens 5 unterschiedlichen Lésungen in
einem Bereich des Sulfatgehalts von 0 % bis 1,3 % bestimmt werden. Die Extinktion der Blindwertlésung sollte bestimmt
und von der Priiflésung subtrahiert werden.
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5.7 Zusatzlich erforderliche Prifeinrichtungen fiir die Bestimmung des
Gesamtschwefelgehalts (siehe Abschnitt 11)

Einrichtung fir Verbrennungen bei hoher Temperatur; ein Induktionsofen, der innerhalb einer Prifdauer von
40 s eine Temperatur von mindestens 2 000 °C erreichen kann. Ein geeigneter Beschleuniger sollte ver-
wendet werden (z. B. Wolframtrioxid oder Vanadiumpentoxid). Entstehender Wasserdampf sollte wirksam
aufgefangen werden.

ANMERKUNG Die Verbrennungseinrichtung sollte regelmafig mit Referenzmaterialien, einschliellich der zu
untersuchenden Gesteinskérnungen und Pyrit, kalibriert werden. Die Referenzmaterialien sollten den fiir den Schwefel-
gehalt erwarteten Bereich abdecken. Falls Ergebnisse auRerhalb dieses Bereichs ermittelt werden, sollte die Verbren-
nungseinrichtung erneut mit geeigneten Referenzmaterialien kalibriert und die Prifung wiederholt werden. Es sollten
Blindwertversuche durchgefiihrt werden, und wenn Schwefel in der Verbrennungseinrichtung nachgewiesen wird, sollte
diese gereinigt werden, bis bei den Blindwertversuchen kein Schwefel mehr gefunden wird.

5.8 Zusatzlich erforderliche Priifeinrichtungen fiir die Bestimmung des Sulfidgehalts
(siehe Abschnitt 13)

Das Ubliche Gerat zur Bestimmung des Sulfidgehalts ist in Bild 1 dargestellt.

Legende

1 Bleiacetatlésung (4.7.1)

2  Stickstoff oder Argon

3 Ammoniakalische Zinksulfatlésung (4.7.2)
4  Reaktionskolben

Bild 1 — Beispiel fiir ein Gerat zur Bestimmung von Sulfid
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5.9 Zusatzlich erforderliche Priifeinrichtungen fiir die Bestimmung von leichtgewichtigen
Verunreinigungen (siehe 14.2)

5.9.1 300-pm- und 250-uym-Analysensiebe nach EN 933-2.
5.9.2 Abdampfschale aus Porzellan.
5.9.3 Ardometer, Messbereich von 1,950 bis 2,000, das den Anforderungen nach ISO 649-1 entspricht.

5.10 Zusatzlich erforderliche Priifeinrichtungen fiir die Bestimmung des moglichen
Vorhandenseins von Humus (siehe 15.1)

5.10.1 4-mm-Analysensieb, nach EN 933-2.

5.10.2 Durchsichtige, zylindrische Glasflasche mit Stopfen, mit einem Fassungsvermdgen von etwa 450 ml
und einem aufleren Durchmesser von etwa 70 mm.

ANMERKUNG Die Ungefahrmalie sind dafir vorgesehen, im Handel erhaltlichen Glasflaschen zu entsprechen. Eine
Flasche anderer Grofke kann den Vergleich mit der Standardfarbe beeinflussen.

5.11 Zusatzlich erforderliche Priifeinrichtungen fiir die Bestimmung des Fulvosauregehalts
(siehe 15.2)

5.11.1 Rduhrstab aus Glas.
5.11.2 Filternutschen aus Glas.
5.11.3 Filterpapier mittlerer Porositat, Durchmesser 180 mm.

5.11.4 Heizplatte.

5.12 Zusatzlich erforderliche Priifeinrichtungen fiir die Bestimmung von organischen
Verunreinigungen nach dem Mortelverfahren (siehe 15.3)

5.12.1 Stoppuhr oder Kurzzeitmesser, ablesbar auf 1 s.

5.12.2 Schalen aus feuerfestem Porzellan oder Quarzglas in einer GroRRe, die in den Muffelofen passt.
5.12.3 Eindringgerat, das den Anforderungen nach EN 1015-4 entspricht.

5.12.4 Mischgerat, das den Anforderungen nach EN 196-1 entspricht.

5.12.5 Prifeinrichtung zur Bestimmung der Verarbeitbarkeitszeit nach EN 1015-9.

5.12.6 Prifeinrichtung zur Bestimmung der Biegezug- und Druckfestigkeit, die den Anforderungen nach
EN 1015-11 entspricht.

5.12.7 Elektrischer Muffelofen, mit einer hinreichenden Kapazitat flir das Glihen einer Gesteinskérnungs-
Einwaage von 2 kg und der eine Temperatur von (480 + 25) °C aufrechterhalten kann.

5.13 Zusatzlich erforderliche Priifeinrichtungen fiir die Bestimmung von Freikalk durch
Komplexometrie (siehe 18.2)

5.13.1 250-ml-Erlenmeyerkolben, mit Schiliffstopfen.

5.13.2 500-ml-Messkolben, der den Anforderungen von ISO 1042 entspricht.

5.13.3 Magnetruhrer mit temperaturgeregeltem Wasserbad.

5.13.4 Filtertiegel aus Sinterglas, mit Poren von 10 um bis 16 um Durchmesser

5.13.5 Titrationseinrichtung flr die photoelektrische Endpunktbestimmung, mit Galvanometer.

5.13.6 Analysensieb, Drahtgewebe mit einer Offnungsweite von 63 um, das den Anforderungen von
EN 933-2 entspricht.
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