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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 12485:2015) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 164 ,Wasserversorgung*
erarbeitet, dessen Sekretariat vom AFNOR (Frankreich) gehalten wird.

Das zustindige deutsche Normungsgremium ist der DIN-DVGW-Gemeinschaftsunterausschuss
NA 119-07-04-01 UA ,Aufbereitungsstoffe und -anlagen® im DIN-Normenausschuss Wasserwesen (NAW).

Um Zweifelsfalle in der Ubersetzung auszuschlieRen, ist die englische Originalfassung der prEN 12485
beigefugt. Die Nutzungsbedingungen fur den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermal3en auch
fur den englischen Text.

Fir die Anwendung dieser Europdischen Norm in Deutschland wird vom deutschen Fachgremium
NA 119-07-04-01 UA unter Bezugnahme auf die in der Einleitung der Europadischen Norm angegebenen
Vorbehalte auf die Trinkwasserverordnung (TrinkwV 2001) verwiesen.

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 I1SO 3696 siehe DIN I1SO 3696
ISO 5725-2 siehe DIN ISO 5725-2

Anderungen
Gegeniiber DIN EN 12485:2010-08 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Prifverfahren fir Dolomitkalk aufgenommen (siehe 3.2);

b) Beschreibung des Verfahrens mittels Luftstrahlsiebung Gberarbeitet (siehe 4.1).

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 Uber die Qualitdt von Wasser fir den menschlichen Gebrauch (Trinkwasserverordnung —
TrinkwV 2001) in der Fassung der Bekanntmachung vom 2. August2013 (BGBI. I, 2013, Nr. 46,
S. 2977-3004), gedndert durch Artikel 4 Absatz 22 des Gesetzes vom 7. August 2013 (BGBI. |, Nr. 48,

S. 3154-3211)")

") Bezugsquelle: Bundesministerium der Justiz (Internet: http://www.gesetze-im-internet.de).

2 Documents

Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 12485:2015-08


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-12485-2015-08
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-12485-2015-08

— Entwurf — CEN/TC 164

Datum: 2015-07

prEN 12485:2015
CEN/TC 164

Sekretariat: AFNOR

Produkte zur Aufbereitung von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch —
Calciumcarbonat, WeiRkalk, halbgebrannter Dolomit, Magnesiumoxid,
Calciummagnesiumcarbonat und Dolomitkalk — Analytische Verfahren

Produits chimiques utilisés pour le traitement de l'eau destinée a la consommation humaine — Carbonate de
calcium, chaux, dolomie semi-calcinée, oxyde de magnésium, carbonate de calcium et de magnésium et chaux
dolomitique — Méthodes d’analyse

Chemicals used for treatment of water intended for human consumption — Calcium carbonate, high-calcium lime,
half-burnt dolomite, magnesium oxide, calcium magnesium carbonate and dolomitic lime — Test methods

ICS: 71.100.80

Deskriptoren

Dokument-Typ: Europaische Norm
Dokument-Untertyp:
Dokument-Stage: CEN-Umfrage
Dokument-Sprache: D

Documents

TD Version 2.
S ersion 2.5a Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 12485:2015-08


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-12485-2015-08
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-12485-2015-08

E DIN EN 12485:2015-08

prEN 12485:2015 (D) — Entwurf —
Inhalt
Seite

2oL, e T 3
1 N1V 4 Lo LB Yo T o 7= =Y o o 4
2 NOIrmative VerweISUNQGEN .......cciiiii i ms e e e s e am s e e e s e e s e n s nmnnns 4
3 Lo 1= T 0 (o (=] T3 T =Y o Y 4
31 Anzahl der BeStIMMUNQGEN ........coooiiiiiiiiiiiiiiiesesesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnssnsssnenenssenemmnenenenenenenennne 4
3.2 ANAlysSenVerfahren..........iii e ——————————— 4
3.3 Probenvorbereitung..........ccucceiiiiiiiinir i —————— 6
3.4 L= T =T 3 2 - o 6
3.5 L6 = =T o =T - | - 6
3.6 Angabe der ErgebnisSSe......uciiiiiimiiii s 7
3.7 Wiederholprazision und VergleiChprazisSion ... e 7
3.8 N B 1T L 1= o o 8
4 Bestimmung der Siebriickstande bei WeiBKalk...........cccccceriiiimiiniisiriicre s 8
4.1 LUftStraRlSIEbUNG.........eoi e 8
4.2 V= L7711 o 11T o 10
5 Herstellung der ProbenloSUNGEN .........coo i s s s 1
5.1 Aufschluss mit Lithiumtetraborat ... s 1
5.2 Nassaufschluss mit SAIZSAUIe ...........eeeeeeeeeeeeeeeececececeeecececeeeeeeeeneennenesnsnsnsrer e e nnnn s s e nnsnnnnnnnnnnnnns 12
5.3 Mikrowellen-Druckaufschluss mit Salpetersaure...........cccccoiririirrrrrrrnrrirrrrrrrrrrr e 13
5.4 Druckaufschluss mit Salpetersaure............ccccccirirrirrrrrrrrnrrrrrrrrrrr s s snnnnes 14
6 Analysen der Haupt- und Nebenbestandteile ..........cccoucimiiniiiiinni s 14
6.1 Bestimmung von freiem WasSer .........cccoiiiiiiimsis s s s 14
6.2 GlUhverlust bei 450 °C....... . s s sssssssssssssssssnsssnsnsnnnnsnnnnnnnnns 15
6.3 Bestimmung von KohlenstoffdioXid............ccccceimmiiiiiciiemriiiisscsssssee s sssss s s s sssme e s e e s esssssnnns 16
6.4 Bestimmung des in Salzsaure unléslichen Riickstandes..........cccccccimiiiiiccccsecrinne s 17
6.5 Bestimmung des Gehaltes an wasserloslichem Calciumoxid und Calciumhydroxid

LT LT =T g AZ=T 0 1] =) o) SRR 18
6.6 Bestimmung des zuckerldslichen Calciumoxids oder Calciumhydroxids

LN LT g E= VAT =Y o - ] =] o PSP 20
6.7 Wasserunlosliche Bestandteile..............ooooiiiiiiiieiiiiiiiee e e s s s e s e s e s s ssssnsssnsnnnns 22
6.8 Bestimmung von freiem Ca0 ... ———————— 23
6.9 Bestimmung von Calciumoxid und MagnesiumoxXid .........cccccvmmminiimmminimn s 24
6.10 Bestimmung von Sulfat........cccccciiiiiii i ———————————— 27
6.11 Bestimmung des Loéslichkeitsindex durch Leitfahigkeitsmessung .........ccccocvvminiinninninnnnsiaenn, 28
6.12 Berechnung der Zusammensetzung des Handelsproduktes............coocceiinmiimiiiniciissnnnnncsscceeees 31
7 Bestimmung der Bestandteile mit modernen Verfahren. ... 33
71 Bestimmung der Nebenbestandteile mittels Atomabsorptionsspektrometrie

(FIAMMEN=AAS) .....eeeceiiiiieieccsserre e e e s s ssssssmne e e e rs s s s s s smne s e e e eesa s s s s mme s e e e eesassaanneenseaassssnnnneeneennnnsssnnnnnennsnnnsn 33
7.2 Bestimmung der Haupt- und Nebenbestandteile mit der

Plasma-Atomemissionsspektrometrie (ICP-OES) .......cccccciiiiiiicccimmmrinrnnsscsssseeee e ssses e s e e ssssssnnes 37
8 Bestimmung der chemischen Parameter............ccccoiciiininncir s 42
8.1 Bestimmung von Blei, Cadmium, Chrom und Nickel mit Graphitrohr-AAS .............ccccocirirnnnneee 42
8.2 Bestimmung von Blei, Cadmium, Chrom und Nickel mit ICP-OES ...........ccooooiiiiiiiiiiieeeeees 47
8.3 Bestimmung von Arsen, Antimon und Selen mit AAS — Hydrid-Verfahren............ccccocnnrrrnn. 51
8.4 Bestimmung von Quecksilber mit der Kaltdampftechnik............ccooommiiiiiiiiciiie 54
Anhang A (informativ) AnalySEeNSCREMA ........cccceiiiimiiminii - 58
Anhang B (informativ) Statistische Kenndaten der Verfahren ...........c.o.iiccceiereee e 65
LiteratUrNiNWEISE .......coiiiieiii i e s r e E e a R R e e e e n R R e na s 67

Documents

2 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 12485:2015-08


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-12485-2015-08
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-12485-2015-08

E DIN EN 12485:2015-08
— Entwurf — prEN 12485:2015 (D)

Vorwort

Dieses Dokument (prEN 12485:2015) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 164 ,Wasserversorgung'
erarbeitet, dessen Sekretariat vom AFNOR gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wird EN 12485:2010 ersetzen.

Die Anhange A und B sind informativ.

Wesentliche technische Unterschiede zwischen dieser Ausgabe und EN 12485:2010 sind folgende:
a) Aufnahme von Prifverfahren fir Dolomitkalk (siehe 3.2);

b) Uberarbeitung der Beschreibung des Verfahrens mittels Luftstrahlsiebung (siehe 4.1).
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1 Anwendungsbereich

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

Diese Europaische Norm beschreibt Referenzprufverfahren und in einigen Fallen Alternativprifverfahren, die
als gleichwertig angesehen werden kdnnen. Im Streitfall ist nur das Referenzverfahren maflgebend.

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

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fur 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 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 — Weil3kalk

EN 16003, Produkte zur Aufbereitung von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch — Calcium-
magnesiumcarbonat

EN 16004, Produkte zur Aufbereitung von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch — Magnesiumoxid

EN 16409, Produkte zur Aufbereitung von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch — Dolomitkalk

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 durchzufiihren (siehe
auch 3.6).

3.2 Analysenverfahren

Die Verfahren, die zur Analyse von halbgebranntem Dolomit, Calciumcarbonat, Weiltkalk, Magnesiumoxid,
Calciummagnesiumcarbonat und Dolomitkalk angewendet werden, sowie das Prinzip jedes Verfahrens sind in
Tabelle 1 aufgelistet. Der Analysengang ist schematisch im Anhang A dargestellt (siehe Bilder A.1 bis A.7).

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

freies MgO anzugeben. Die gleiche Anforderung gilt fur freies CaO. Der Anforderungswert fir MgO in
Magnesiumoxid ist nach EN 16004 als MgO in der Trockensubstanz anzugeben. Daher ist die Analyse von
halbgebranntem Dolomit und von Magnesiumoxid an einer kristallwasserfreien Probe durchzufihren. 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 Gluhverlustes erhalten wird.
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Die Anforderungswerte fiir Calciumcarbonat, Kalkhydrat und Calciummagnesiumcarbonat sind nach EN 1018,
EN 12518 und EN 16003 in der Trockensubstanz anzugeben. Daher ist die Analyse dieser Produkte an einer
nach 6.1 getrockneten Probe durchzufiihren.

Das in 6.5 beschriebene Verfahren zur Bestimmung des wasserléslichen Anteils von Weikalk 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.

Die Anforderungswerte flir CaO und MgO in Dolomitkalk sind nach EN 16409 anzugeben. Die
Anforderungswerte fir CaO und MgO in Calciummagnesiumdioxid sind als CaO und MgO in der kristall-
wasserfreien Substanz anzugeben. Die Anforderungswerte fir CaO und MgO in Calciummagnesium-
dihydroxidoxid sind als CaO und MgO in der wasserfreien und kristallwasserfreien Substanz anzugeben.
Daher ist die Analyse von Calciummagnesiumdihydroxidoxid an einer nach 6.1 getrockneten Probe

durchzufihren.

Tabelle 1 — Analysenverfahren

Bestimmung Methode Prinzip Norm
Siebriickstand 4.1 Luftstrahlsiebung EN 12518, EN 16409
4.2 Nasssiebung EN 12518
Freies Wasser 6.1 Gravimetrie EN 1018, EN 12518,
EN 16003, EN 16409
Gluhverlust bei 450 °C 6.2 Gravimetrie EN 1017, EN 12518,
EN 16004,
EN 16409
Kohlenstoffdioxid 6.3 Gravimetrie EN 1017, EN 12518,
EN 16004, EN 16409
Salzsaureunloslicher Riickstand | 6.4 Acidimetrie, Gravimetrie EN 1018, EN 16003
Wasserlosliches Calciumoxid 6.5 Acidimetrische Titration EN 12518
oder Calciumhydroxid
Zuckerlosliches Calciumoxid oder| 6.6 Acidimetrische Titration EN 12518
Calciumhydroxid
Wasserunldsliche Bestandteile 6.7 Gravimetrie EN 12518
Freies Calciumoxid 6.8 Extraktion, acidimetr. Titration | EN 1017, EN 16004
Calciumoxid und Magnesiumoxid | 6.9 Komplexometrische Titration EN 1017, EN 1018,
EN 16003, EN 16004,
EN 16409
Sulfat 6.10 Gravimetrie EN 1017
Loslichkeitsindex 6.11 Leitfahigkeit EN 12518
Magnesium 71 AAS (Flamme) EN 1017, EN 1018,
oder oder EN 16003, EN 16004, EN
7.2 ICP-OES 16409
Silicium, Aluminium, Eisen 71 AAS (Flamme) EN 1017, EN 12518,
oder oder EN 16003, EN 16004,
7.2 ICP-OES EN 16409
Mangan 7.2 ICP-OES EN 12518, EN 16409
Sulfat 7.2 ICP-OES EN 1017
Blei, Cadmium, Chrom, Nickel 8.1 AAS (flammenlos) EN 1017, EN 1018,
oder oder EN 12518, EN 16003,
8.2 ICP-OES EN 16004, EN 16409
Arsen, Antimon, Selen 8.3 AAS (Hydrid) EN 1017, EN 1018,
EN 12518, EN 16003,
EN 16004, EN 16409
Quecksilber 8.4 AAS (Kaltdampftechnik) EN 1017, EN 1018,
EN 12518, EN 16003,
EN 16004, EN 16409

Full document details: E DIN EN 12485:2015-08
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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 durchzufihren. Bei Produkten mit einer KorngroRe von
< 6 mm muss die Grole der Stichprobe 1 | betragen.

Vor Durchflihrung der chemischen Analysen ist die Probe mit einem Probenteiler und/oder durch Vierteln zu
verringern, um eine angemessene Teilprobe zu erhalten. Das grobkdrnige Material in dieser Probe ist vor der
chemischen Analyse auf eine GroRe 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 moglichst wenig mit Luft in Berlihrung kommen, da sie durch Feuchte- und
Kohlenstoffdioxidaufnahme verandert wird. Daher missen die Proben in luftdichten Verpackungen
transportiert und gelagert werden, ebenso missen alle Handhabungen schnellstméglich durchgefiihrt werden.

3.4 Reagenzien

Alle Reagenzien miussen in einer fir 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;
— Ammoniumhydroxidlésung 0,88 bis 0,91;

— Triethanolamin 1,12.

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

Die Gehalte von Mafllésungen 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 handelsiibliche Elementlésungen erhaltlich, die als Stammldésungen
verwendet werden kénnen. Sie mussen fir die analytischen Zwecke nach den Herstellerangaben angesetzt
werden. Die entsprechenden Element-Standardldsungen miissen nach den Angaben in dieser Europaischen
Norm hergestellt werden.

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

3.5 Glasgerite
Die Glasbehalter sowie die Pipetten sind unmittelbar vor Gebrauch mit warmer verdiinnter Salpetersdure zu

reinigen und anschliefend mit Wasser zu spulen. Fir die Bestimmung von Spurenelementen ist hierzu
Wasser der Qualitat 2 zu verwenden.
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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

(CaO) = 91,2 %;
(8i0,) = 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 fur Calciumcarbonat, nach EN 1017 fur halbgebrannten Dolomit, nach EN 16003 fur
Calciummagnesiumcarbonat, nach EN 16004 fir Magnesiumoxid und nach EN 16409 fur Dolomitkalk sind die
Ergebnisse auf die Anforderungsparameter umzurechnen.

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
CaOy,,;, Cal CaCO,
EN 1017 CO, MgCO,4 6.12.2.3
MgO Mgofrei
CaO CaCO,
EN 1018 MgO MgCO, 6.12.2.1
EN 12518 CO, CaCOs 6.12.2.4
MgO, Glihverlust bei (CO5 und H,0)
EN 16004 (1000 + 50) °C und 6.12.2.5
(450 + 25) °C
MgO CaMg(CO
EN 16003 9 9(COs); 6.12.2.2
MgCO3
EN 16409 CaO, MgO CaO + MgO 6.12.2.6

3.7 Wiederholprazision und Vergleichprazision

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

Documents
Document Sharing7Hub

Full document details: E DIN EN 12485:2015-08


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-12485-2015-08
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-12485-2015-08

E DIN EN 12485:2015-08
prEN 12485:2015 (D) — Entwurf —

3.8 Analysenbericht
Der Bericht muss folgende Informationen beinhalten:

a) den Bezug zum verwendeten Analysenverfahren;

b) die vollstdndige 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 Weikalk

4.1 Luftstrahlsiebung

411 Allgemeines

Das Verfahren dient zur Bestimmung des Siebriickstandes mittels Luftstrahlsiebung.
41.2 Gerite

41.21 Far 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.

4 8 9 7
3
O,
1
Legende
1 Gehause 7 Probe
2 Auffangpfanne 8 Uberkorn
3  Siebrahmen 9 Unterkorn
4  Siebdeckel 10 Luftstrahl
5 Schlitzduse 11 Luftabzug
6 Sieb 12 Druckmessgerat, mit Staubkappe
Bild 1 — Gerat zur Luftstrahlsiebung
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4.1.2.2 Analysensiebe, Durchmesser etwa 200 mm. Die Offnungsweiten sind 0,60 mm und 0,09 mm.

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 Auffangpfannen oder andere Behaltnisse, zur Aufnahme der Probe.

41.2.4 Analysenwaage, mit Fehlergrenzen von 0,1 mg.

41.2.5 Weicher Pinsel, zur Reinigung der Siebbdden. Hierfur sind Kamelhaarpinsel geeignet.
4.1.2.6 Ultraschallbad zur Reinigung der Siebbdden.

41.2.7 Hammer, wenn das Probenmaterial leicht am Deckel des Gerates haften bleibt. Es sollte ein
Gummi- oder Kunststoffhammer benutzt werden.

4.1.2.8 Trockenschrank (wahlweise), thermostatisch regelbar auf (105 = 5) °C.
4.1.3 Durchfiihrung

Von der Probe ist eine geeignete Menge (zwischen 10 g und 50 g in Abhangigkeit des Materials)auf 1 mg
einzuwiegen. 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 Gbersteigt und die Schlitzdiise
korrekt rotiert.

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 UberfUhren und der Siebboden vorsichtig Uber einer Auffangschale mit einem weichen Pinsel zu reinigen.

Der Siebrickstand einschliellich 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 fortzufiihren 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:

mq X 100

m

m (Pg 60 oder 0,09) = (1)
Dabei ist

m  die Probenmasse, in Gramm;

m4 die Masse des Siebriickstands, in Gramm.
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4.2 Nasssiebung

421 Allgemeines

Das Verfahren dient ausschlie8lich zur Bestimmung des Siebrtickstands von Kalkmilch nach EN 12518.
4.2.2 Gerite

4221 Analysenwaage, mit Fehlergrenzen von 0,1 mg.

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

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

4.2.24 Gummi- oder Kunststoffschlauche, mit einer Nennweite von 5 mm.
4.2.2.5 Trockenschrank (wahlweise), mit Durchliftung, thermostatisch regelbar auf (105 + 5) °C.

4.2.2.6 Zwei Glasfiltertiegel, Porositat 2 nach 1SO 4793:1980 (maximale Porenweite 40 um bis 100 um),
mit Saugflasche und Trichtereinsatzstiick fir Filtertiegel.

4.2.2.7 Exsikkator.
4.2.2.8 Waschflasche.
4.2.29 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 geschittelt. 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 Rickstand nicht durch das Sieb gespllt werden. Das
untere Sieb darf wahrend des Vorgangs nicht Gberschwemmt werden. AnschlieRend ist der Riickstand 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 tberfiihrt. Nach der Uberfiihrung 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 Uberflihren und bei (105 + 5) °C bis zur Massenkonstanz zu trocknen,
dann auf Raumtemperatur abzukuhlen und erneut zu wagen.
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4.2.4 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:

mq X 100 (2)

m (Pg 60 oder 0,09) =

Dabei ist
m  die Probentrockenmasse, in Gramm,;

m4 die Masse des Siebriickstands, in Gramm.

5 Herstellung der Probenlésungen

5.1 Aufschluss mit Lithiumtetraborat

5.1.1 Allgemeines

Mit dem Lithiumtetraborat-Schmelzaufschluss werden:

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

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

— Calciumcarbonat nach EN 1018 zur Bestimmung von Calcium und Magnesium;
— Magnesiumoxid nach EN 16004 zur Bestimmung von Magnesium, Silicium, Aluminium und Eisen;
— Calciummagnesiumcarbonat nach EN 16003 zur Bestimmung von Calcium und Magnesium;

— Dolomitkalk nach EN 16409 zur Bestimmung von Calcium, Magnesium, Silicium, Aluminium, Eisen und
Mangan;

in Losung gebracht.
5.1.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Nach Aufschluss der schwerldslichen oxidischen Bestandteile der Probe mit Lithiumtetraborat wird der
Aufschlusskuchen in Salzsaure geldst und in einem 250-ml-Messkolben aufgefiillt. In aliquoten Teilen dieser
Lésung werden die zu untersuchenden Elemente Calcium, 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 Gerite

Ubliches Laborgerat sowie:

5.1.4.1 Platin-Gold-Tiegel.

5.1.4.2 Heizplatte.
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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 |6sen. Danach ist mit Wasser (3.4) in einen 250-ml-Messkolben zu Uberspllen
und nach dem Abklhlen 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).

5.2 Nassaufschluss mit Salzsaure
5.2.1 Allgemeines

Mit dem Nassaufschluss werden Proben ausschlieBlich 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 Hydroxide des Eisens (III) und Aluminiums unterworfen. Nach erneutem Abfiltrieren wird
das Filtrat in einen geeigneten Messkolben Gbergefihrt.

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

5.2.3.2 Wasserstoffperoxidlésung, ¢ (H,0,) = 30 % Massenanteil.

5.2.3.3 Wasserstoffperoxidlésung, verdinnt, (1 + 9).

5.2.3.4 Ammoniumhydroxidlésung, 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:

5.241 Heizplatte.

5.24.2 Magnetrihrer mit Rihrstabchen.
5.2.4.3 pH-Meter mit Glaselektrode.
5.2.5 Durchfiihrung

(1+0,1) g der Probe sind auf 1 mg zu wagen, in ein 250-ml-Becherglas zu geben, mit 10 ml Wasser zu
befeuchten und dann nach und nach mit 30 ml Salzsdure (5.2.3.1) zu versetzen. Die Lésung 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.
Waéhrend 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.
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Die Lésung noch 3 min am Sieden halten und nach Absetzen des Niederschlags sofort durch ein Filterpapier
(PorengréfRe 2,5 pum) in einen 500-ml-Messkolben filtrieren. Der Filterriickstand ist dreimal mit
ammoniakalischem (5.2.3.5) und dreimal mit Wasser zu waschen. Nach Abkihlen des Filtrates auf
Raumtemperatur ist der Messkolben mit Wasser bis zur Marke aufzufillen und der Kolbeninhalt
(Aufschlusslésung III) gut durchzuschutteln.

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.

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:

5.3.4.1 Mikrowellen-Druckaufschlusssystem, ausgeristet mit Aufschlussbehaltern aus PFA sowie der
programmierbaren Regelungseinheit fiir Druck- und Temperatursteuerung. Leistungsabgabe > 600 W.

5.3.4.2 Polypropylengefalle 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 Aufschlussbehalter 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 gegeniiber der Zeit darzustellen.

Die Probe ist zunachst in einer Aufheizphase mit 500 kPa bis 700 kPa und 90 °C 10 min, anschlief3end in
einer zweiten Stufe bei 1 000 kPa und 120 °C bis 150 °C 15 min bis 20 min zu behandeln. Danach ist der
Aufschlussbehalter 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 Polypropylengefal® zu Gberflihren, 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.

5.4.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Das Probenmaterial wird in einen PTFE-(Polytetrafluorethylen-)Becher eingewagt und mit Salpetersaure
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

5.4.31 Salpetersdure, p (HNOj3) = 1,40 g/ml.

5.44 Gerite
Ubliches Laborgerat sowie:

54.4.1 Druckaufschlusssystem, bestehend aus Aufschlussgefa® aus PTFE, Druckmantelgefald und
Heizvorrichtung.

5.4.4.2 Polypropylengefalle 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 Druckaufschlussgefal® aus dem Trocken-
schrank zu entnehmen und auf Raumtemperatur abzukiihlen. Nach Offnen des DruckaufschlussgefaRes ist
die Ldsung in einen Messkolben, Nennvolumen 100 ml, zu Gberspulen und mit Wasser auf 100 ml aufzufillen.
Die Losung (Aufschlussldsung V) ist zu filtrieren und in ein Polypropylengefal zu Uberfihren, um Adsorp-
tionen am Glas zu vermeiden.

6 Analysen der Haupt- und Nebenbestandteile

6.1 Bestimmung von freiem Wasser

6.1.1 Allgemeines

Unter freiem Wasser ist die dem Produkt anhaftende Feuchte, bei Kalkmilch der Wassergehalt der
Suspension zu verstehen. Das Verfahren gilt nicht fir Weildfeinkalk oder Calciummagnesiumdioxid. Die
Bestimmung des Wassergehaltes von Kalkmilch ist fiir die Berechnung des wasserloslichen Anteils des
Kalkhydrates (siehe 6.5) erforderlich.

6.1.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Beim Erwarmen einer Probe von Weillkalkhydrat, Calciumcarbonat, Calciummagnesiumcarbonat oder

Calciummagnesiumdihydroxidoxid auf (105 + 5) °C im Trockenschrank entweicht das freie Wasser. Der
Massenverlust bei dieser Temperatur wird als freies Wasser bezeichnet.
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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 WeiBkalkhydrat, Calciumcarbonat, Calciummagnesiumcarbonat und
Calciummagnesiumdihydroxidoxid

(5+0,1) g der Probe im Anlieferungszustand sind auf 1 mg in einen vorher gewogenen 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.

6.1.4.2 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 verschlieRen, um eine Aufnahme von Kohlenstoffdioxid und
Feuchte aus der Umgebungsluft zu verhindern. Nach dem Abkiihlen im Exsikkator auf Raumtemperatur ist die
Massenabnahme zu ermitteln.

6.1.5 Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt an freiem Wasser ist als Massenanteil (H,O) in % nach folgender Gleichung gegeben:

(H,0) = @ 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.

6.2 Gluhverlust bei 450 °C

6.2.1 Allgemeines

Das Verfahren dient zur Bestimmung des Gluhverlustes nach der in 6.1 beschriebenen Trocknung.
6.2.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Mit dem Glihverlust bei 450 °C wird im Wesentlichen das Hydratwasser erfasst.
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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

Von dem zu untersuchenden Material sind (5 + 0,1) g (m4) in einen vorher gewogenen Tiegel auf 1 mg genau

einzuwagen. Die Probe ist im Ofen 2h bei (450 +25)°C zu glihen und anschliefend im Exsikkator
abzukuhlen. 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.

6.2.5 Angabe der Ergebnisse

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

(GV) = lom = m3) 400 4)

my
Dabei ist

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

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, in Magnesiumoxid nach EN 16004 und in Dolomitkalk nach EN 16409.

6.3.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Der Gehalt an Kohlenstoffdioxid in den entsprechenden Materialien wird durch Glihverlustbestimmung bei
1 000 °C ermittelt. Mit dem Glihverlust 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 Gerite
Ubliches Laborgerat 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.
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6.3.4 Durchfiihrung

Nach Bestimmung des Glihverlustes 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 Abkuihlen 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,) = (my = m3) 400 (5)
m

Dabei ist

m4 die Masse der Probe vor dem Gllhen bei (450 + 25) °C (6.2.5), in Gramm;
m, die Masse der Probe vor dem Glihen 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 unloslichen Riickstandes

6.4.1 Allgemeines

Das Verfahren dient der Bestimmung des in Salzsaure unléslichen Riickstandes.
6.4.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Probe wird in Salzsdure geldst und abfiltriert. Der Filterriickstand wird gewaschen, getrocknet und nach
Gluhen bis zur Massenkonstanz wird der salzsgureunldsliche Anteil gravimetrisch bestimmt.

6.4.3 Reagenzien

6.4.3.1  Salzsdure, p=1,16 g/ml.
6.4.3.2  Salzsdure, verdunnt, (1 + 1).
6.4.3.3  Salzsdure, verdunnt, (1 + 3).
6.4.4 Gerite

Ubliches Laborgeréat sowie:

6.4.4.1 Magnetrihrer mit Heizplatte.
6.4.4.2 Platintiegel.

6.4.4.3 Regelbarer Elektro-Ofen, mit thermoelektrischer Temperaturanzeige, zu betreiben bei
(1000 + 50) °C.
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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 Salzsdure (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 (PorengréRe 2,5 um, Aschegehalt < 0,01 %) in ein 250-ml-Becherglas zu
filtrieren. Dabei ist der unldsliche Riickstand mit Hilfe eines Gummiwischers vollstandig in das Filter zu
Uberfihren. Der Filterriickstand ist zweimal mit 10 ml heilRer verdiinnter Salzsaure (6.4.3.3) und nachfolgend
mehrmals mit kleinen Mengen heillen Wassers auszuwaschen.

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

6.4.6 Angabe der Ergebnisse

Der Massenanteil an salzsdureunldslichem Ruckstand, angegeben als (HCI
Gleichung berechnet:

unl) in %, wird nach folgender

(6)

(HClum) _ mq X 100
m

Dabei ist

m4 der Gluhriickstand, in Gramm;

m  die Masse der Probe, in Gramm.

6.5 Bestimmung des Gehaltes an wasserldslichem Calciumoxid und Calciumhydroxid
(Referenzverfahren)

6.5.1 Allgemeines

Das Verfahren dient zur Bestimmung des wasserldslichen Kalkes (Calciumoxid und Calciumhydroxid) in
Weillkalk nach EN 12518. Es wird ebenfalls zur Bestimmung des wasserldslichen Calciumhydroxides in
Kalkmilch angewendet.

Dieses Verfahren erfasst diejenigen Bestandteile der Kalkprobe, die unter den Bedingungen dieser spezifi-
schen Verfahren die Reaktion eingehen. Die Auswertung der Ergebnisse, die mit den folgenden Verfahren
erzielt werden, muss unter Beachtung dieser einschrankenden Definition vorgenommen werden.

6.5.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Es wird die Menge an freiem Kalk ermittelt, die nach Aufschluss der Kalkprobe in Wasser mit Salzsaure
titrierbar ist. Um ein VergrieRen des Calciumoxids beim Abléschen zu vermeiden, das zu unvollstdndigem
Suspendieren einer Weillkalkprobe flihren kann, missen solche Kalke erhitzt werden. Durch die geringe
Titrationsgeschwindigkeit ist sichergestellt, dass die Titration im alkalischen Bereich verlauft.

6.5.3 Reagenzien
6.5.3.1  Salzsaure-MaRIdsung, ¢ (HCI) = 1 mol/l.

6.5.3.2 Phenolphthalein-Indikatorlésung, 0,5 g Phenolphthalein sind in 50 ml Ethanol zu I6sen und mit
Wasser auf 100 ml zu verdiinnen.

6.5.3.3  Ethanol, p=0,79 g/ml.

6.5.3.4 Wasser der Qualitat 3, frisch aufgekocht zur Entfernung von CO, und auf Raumtemperatur abge-
kihlt.
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6.5.4 Gerite

Ubliches Laborgerat sowie:

6.5.4.1  Analysenwaage, mit Fehlergrenzen von 0,1 mg.
6.5.4.2 pH-Meter mit Glaselektrode.

6.5.4.3  Heizbarer Magnetrihrer mit Riuhrstédbchen.
6.5.4.4  Pipette.

6.5.5 Durchfiihrung

6.5.5.1  WeiBfeinkalk

(1 £ 0,05) g Weilfeinkalk () sind auf 0,1 mg einzuwagen und sofort in einen Erlenmeyerkolben einzuriihren,
in dem etwa 200 ml Wasser (6.5.3.4) vorgelegt sind.

Der Erlenmeyerkolben ist mit einem Uhrglas abzudecken, der Inhalt ist unter Rihren auf dem heizbaren
Magnetrihrer zum Sieden zu bringen. Nach einer Siedezeit von 4 min ist die Wandung des Erlenmeyer-
kolbens mit etwa 50 ml Wasser (6.5.3.4) abzuspritzen. Danach ist auf Raumtemperatur abzukiihlen.

6.5.5.2 WeiRkalkhydrat

(1,3 £0,05) g Weilkalkhydrat (m,) sind auf 0,1 mg einzuwagen und sofort in einen Erlenmeyerkolben zu

geben, der mit etwa 200 ml Wasser (6.5.3.4) gefiillt ist. Die Prifung der Weil3kalkhydrat-Probe muss direkt
nach Herstellung der Suspension bei Raumtemperatur erfolgen.

6.5.5.3  Kalkmilch

Vor Beginn der Messung muss der Wasseranteil der Kalkmilch nach dem Verfahren nach 6.1 bestimmt
werden. Die Kalkmilchprobe ist vor Entnahme des Probenaliquots zu schitteln, sodass eine homogene
Suspension erhalten wird. Mit einer Pipette ist ein einem Feststoffgehalt von etwa 1,3 g entsprechendes
Volumen zu entnehmen, auf 0,1 g zu wégen (m3) und unter Rihren in einen Erlenmeyerkolben zu geben, in

dem so viel Wasser (6.5.3.4) ist, dass nach Zugabe der Suspension ein Volumen von 200 ml erreicht ist.
6.5.5.4 Bestimmung

Es sind einige Tropfen der Phenolphthaleinlésung (6.5.3.2) zuzusetzen. Anschlielend ist unter Ridhren
langsam Salzsaure (6.5.3.1) zuzutropfen (Titriergeschwindigkeit 12 ml/min), bis sich die Ldsung gerade
entfarbt hat (pH = 9,5). Ohne weitere Salzsaure-Zugabe ist nun 60 s zu rihren und unmittelbar anschlief3end
bis zur Entfarbung tropfenweise (Titriergeschwindigkeit 4 ml/min) zu Ende zu titrieren. Eine maoglicherweise
nach wenigen Sekunden wiederkehrende Rotfarbung der Lésung bleibt unbeachtet.

Zur Bestimmung der wasserunléslichen Bestandteile (6.7) ist die austitrierte Losung aufzubewahren.
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6.5.6 Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt an wasserléslichem CaO oder Ca(OH), in der Trockensubstanz, angegeben als Massenanteil
wasserlosliches (CaO) oder wasserlosliches (Ca(OH),) in %, wird nach den folgenden Gleichungen
berechnet:

28,04 x 7V x100 2804 x V
1000 x my m

WeiRfeinkalk: (CaO) = (7)

Weitkalkhydrat: (Ca(OH),) = Sr02 X V" >x 100 _ 3,705 x ¥

(8)

1000 x my oy
Kalkmileh: (Ca(OM),) = 102(7)’2222?110000—X (LOZOO)) " x:z17 (())65—X (VH20)) ©)
Dabei ist
14 das Volumen der verbrauchten Salzsaure (6.4.3.1), in Milliliter;
my die Masse der CaO-Probe, in Gramm);
moy die Masse der Ca(OH),-Probe, in Gramm;
ms die Masse der Kalkmilch-Probe, in Gramm;

(H,O) das in der Kalkmilch enthaltene Wasser (6.1.5), als Massenanteil in %.

6.6 Bestimmung des zuckerloslichen Calciumoxids oder Calciumhydroxids
(Alternativverfahren)

6.6.1 Allgemeines

Das Verfahren dient zur Bestimmung des verfligbaren Kalkanteils in Feinkalk und Kalkhydrat. Es kann
ebenfalls zur Bestimmung des verfligbaren Calciumhydroxidanteils in Kalkmilch verwendet werden.

Dieses Verfahren erfasst diejenigen Bestandteile der Kalkprobe, die unter den Bedingungen dieser spezifi-
schen Verfahren die Reaktion eingehen. Die Auswertung der Ergebnisse, die mit dem folgenden Verfahren
erzielt werden, muss unter Beachtung dieser einschrankenden Definition vorgenommen werden.

6.6.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Probe wird in Wasser eingeloscht und dispergiert. Um ein VergrieBen des Calciumoxids beim Abléschen
zu vermeiden, das zu unvollstandigem Suspendieren einer Feinkalkprobe fiihren kann, miissen solche Kalke
erhitzt werden. Der Kalk wird durch die Reaktion mit Zucker als Calciumsaccharat in Losung gebracht und
wird anschliefend durch Titration mit Salzsdure gegen Phenolphthalein als Indikator bestimmt.

6.6.3 Reagenzien
6.6.3.1 Salzsaure, Standardlésung, ¢ (HCI) = 1 mol/l.
6.6.3.2  Natriumhydroxidldsung, ¢ (NaOH) = 0,1 mol/l.

6.6.3.3  Phenolphthalein-Indikatorlésung: 0,5 g Phenolphthalein sind in 50 ml Ethanol zu lésen und mit
Wasser auf 100 ml zu verdinnen.

6.6.3.4  Ethanol, p=0,79 g/ml.

6.6.3.5 Wasser der Qualitdt 3, frisch abgekocht zur Entfernung von CO, und auf Raumtemperatur
abgekdahlt.
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6.6.3.6  Zuckerldsung:

Eine Lésung von 400 g/l Zucker in CO,-freiem Wasser ist in einem Becherglas mit einigen Tropfen

Phenolphthalein-Indikatorlésung zu versetzen. Unter Rihren ist NaOH-Lésung (0,1 mol/l) zuzutropfen bis eine
schwache Rosafarbung verbleibt. Eine Zucker-Standardlésung sollte zum sofortigen Gebrauch hergestellt
werden und nicht Ianger als zwei Tage aufbewahrt werden. Alternativ kann die Aciditat einer jeden einzelnen
Zuckermenge bestimmt und als Korrekturfaktor verwendet werden.

6.6.4 Gerite

Ubliches Laborgerat sowie:

6.6.4.1  Analysenwaage, mit Fehlergrenzen von 0,1 mg.
6.6.4.2 Heizbarer Magnetrihrer mit Rihrstadbchen.
6.6.4.3 Kuhlbad.

6.6.4.4  Bdlrette, 50 ml.

6.6.4.5 Pipette.

6.6.4.6 Erlenmeyerkolben, 500 ml.

6.6.4.7 Heizplatte.

6.6.5 Durchfiihrung

6.6.5.1 Feinkalk

(1£0,05) g Feinkalk (m) sind auf 0,1 mg einzuwagen und sofort in einen 500-ml-Erlenmeyerkolben einzu-
rihren, in dem etwa 50 ml CO,-freies Wasser vorgelegt sind. Der Kolben ist auf eine Heizplatte zu stellen und
sofort mit 50 ml kochendem Wasser zu versetzen.

Der Kolben ist mit einem Uhrglas abzudecken, der Inhalt ist unter Rihren auf dem heizbaren Magnetrihrer
zum Sieden zu bringen. Nach einer Siedezeit von 5 min ist die Wandung des Erlenmeyerkolbens mit etwa
50 ml Wasser abzuspritzen. Nach Entfernen von der Heizplatte ist der Kolben lose abgedeckt und zum
Abkuhlen auf Raumtemperatur in ein Kiihlbad zu stellen.

6.6.5.2 WeiRkalkhydrat

(1,3 = 0,05) g Weilikalkhydrat (m,) sind auf 0,1 mg einzuwégen und sofort in einen 500-ml-Erlenmeyerkolben
einzurdhren, in dem etwa 150 ml Wasser vorgelegt sind.

6.6.6 Zuckerextraktion

50 ml der neutralen Zuckerlésung (6.6.3.6) (oder, alternativ, etwa 20 g raffinierten Zuckers und 50 ml Wasser)
sind zuzugeben. Der Kolben ist zu verschlieRen, zu schwenken und fir eine Reaktionszeit von (10 + 2) min
stehen zu lassen. Dabei ist der Kolben alle 4 min zu schwenken.

6.6.7 Bestimmung

Der Stopfen ist zu entfernen, 4 bis 5 Tropfen der Phenolphthaleinlésung sind zuzusetzen, der Stopfen und die
Gefallwandung sind mit wenig Wasser abzusplilen.

AnschlieRend ist unter Rihren langsam Salzsdure aus einer 50-ml-Birette zuzutropfen (Titriergeschwindigkeit
12 ml/min), bis sich die Lésung gerade entfarbt hat. Ohne weitere Salzsaure-Zugabe ist nun 60 s zu rihren
und unmittelbar anschliefend bis zur Entfarbung tropfenweise (Titriergeschwindigkeit 4 ml/min) zu Ende zu
titrieren. Eine eventuell nach einigen Sekunden wiederkehrende Rotfarbung der Lésung bleibt unbeachtet.
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6.6.8 Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt an verfugbarem Kalk, angegeben als verfiigbares CaO oder verfligbares Ca(OH), in der Probe,
(Ca0) oder (Ca(OH),), und angegeben als Massenanteil in %, wird nach einer der folgenden Gleichungen
berechnet:

28,04 x V x 100 2,804 x V
1000 x my m

fur Feinkalk: verfugbarer Kalk (CaO) =

fiir Kalkhydrat: verfiigbarer Kalk (Ca(OH),) = <102 x V" x 100 _ 3,705 x ¥

1000 x my my
Dabei ist
14 Volumen der verbrauchten Salzsaure (6.6.3.1), in Milliliter;
iy Masse der CaO-Probe, in Gramm;
Moy Masse der Ca(OH),-Probe, in Gramm.

6.7 Wasserunlosliche Bestandteile
6.7.1 Allgemeines

Die Bestimmung der wasserunloslichen Bestandteile wird bei den WeilRkalkprodukten nach EN 12518 ange-
wendet.

6.7.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die wasserunléslichen Anteile in den titrierten Losungen nach 6.5.5 werden nach Filtration der Losungen und
Trocknung der Rickstande gravimetrisch bestimmt.

6.7.3 Gerite

Ubliches Laborgerat sowie:

6.7.3.1  Trockenschrank, auf (105 + 5) °C einstellbar.
6.7.3.2  Filtriereinrichtung.

6.7.4 Durchfiihrung

Sofort nach Beendigung der Titration nach 6.5.5 ist die L6sung durch ein vorher gewaschenes, getrocknetes
und gewogenes Filterpapier (PorengréfRe 2,5 uym) zu filtrieren. Der Rickstand wird viermal mit 10 ml Wasser
gewaschen. Der Filter mit Riickstand ist im Trockenschrank bei (105 + 5) °C bis zur Massenkonstanz zu
trocknen und zu wiegen.

6.7.5 Angabe der Ergebnisse
6.7.5.1  WeiBfeinkalk, WeiBstilickkalk und WeiRkalkhydrat

Die Anteile an wasserunloslichen Bestandteilen in der Probe, angegeben als Massenanteil (H,O,) in %,
werden mit der folgenden Gleichung berechnet:

mq x 100
m

(H20un) = (12)

Dabei ist

m4 die Auswaage nach dem Trocknen, in Gramm;

m  die Masse an CaO- oder Ca(OH),-Produkt nach 6.5.5, in Gramm.
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6.7.5.2 Kalkmilch

Die Anteile an wasserunléslichen Bestandteilen in der Probe, angegeben als Massenanteil (H,O,) in %,
werden mit der folgenden Gleichung berechnet:

mo x 100 x 100

(H2Oun) = m3 % (100 —¢(H,0)) (13)
Dabei ist

moy die Auswaage nach dem Trocknen, in Gramm);

ms die Masse an Ca(OH),-Produkt nach 6.5.5, in Gramm;

¢ (H,0)  das in der Kalkmilch enthaltene Wasser (siehe 6.1.5), als Massenanteil in %.

6.8 Bestimmung von freiem CaO
6.8.1 Allgemeines

Das Verfahren dient zur Bestimmung von freiem, nicht gebundenem Calciumoxid in halbgebranntem Dolomit
nach EN 1017 und in Magnesiumoxid nach EN 16004.

6.8.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Probe wird in einer Saccharoselésung suspendiert und nach Filtration mit Salzsdure gegen
Phenolphthalein titriert.

6.8.3 Reagenzien
6.8.3.1 Saccharose, Zucker, raffiniert, handelstblich.
6.8.3.2  Salzsaure-MaRlésung, ¢ (HCI) = 0,1 mol/l.

6.8.3.3  Phenolphthalein-Indikatorlésung: 0,5 g Phenolphthalein sind in 50 ml Ethanol zu I6sen und mit
Wasser auf 100 ml zu verdinnen.

6.8.3.4  Ethanol, p=0,79 g/ml.

6.8.4 Gerite

Ubliches Laborgerat sowie:

6.8.4.1 Filtriereinrichtung.

6.8.5 Durchfiihrung

Die auf 0,1 mg eingewagte Probe von (1 0,05) g ist unter Schwenken gleichmafRig in einen mit 50 ml
gefiillten 300-ml-Erlenmeyerkolben einzususpendieren. Nach Zugabe von 5 g Saccharose (6.8.3.1) ist die
Suspension im verschlossenen Kolben 12 min bis 15 min zu rihren. Uber eine Feinfilterpapier-Doppellage
(PorengréfRe 2,5 um) ist durch einen Blchner-Trichter abzufiltrieren. Mit sechs 25-ml-Portionen kaltem

Wasser ist der Filter auszuwaschen und das Filtrat gegen Phenolphthalein (6.8.3.3) als Indikator mit
Salzsaure (6.8.3.2) zu filtrieren.
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6.8.6 Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt an freiem CaO, angegeben als Massenanteil (CaOyg.;) in %, wird nach folgender Gleichung

berechnet:
2804 x ¥V x100 02804 xV
CaOyg) = = = 14
(CaOfre) 1000 x m m (14)
Dabei ist

V' das bei der Titration verbrauchte Volumen Salzsaure, in Milliliter;
m  die Masse der Probe, in Gramm.

6.9 Bestimmung von Calciumoxid und Magnesiumoxid

6.9.1 Allgemeines

Das Verfahren ist geeignet

— zur Bestimmung von Calciumoxid und Magnesiumoxid in Calciumcarbonat nach EN 1018 mit
Massenanteilen (MgO) > 1 %,

— zur Bestimmung von Calciumoxid und Magnesiumoxid in halbgebranntem Dolomit nach EN 1017,

— zur Bestimmung von Calciumoxid und Magnesiumoxid in Dolomitkalk nach EN 16409.

6.9.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

In einem aliquoten Teil der Probenldsung wird zunachst Calciumoxid komplextitrimetrisch mit EDTA-Ldsung
bei pH =13 bestimmt. Der Endpunkt wird durch den Farbumschlag eines calciumspezifischen Indikators
angezeigt. Wahrend der Titration reagieren zunachst die freien Calciumionen mit EDTA, anschlieRend die an
den Indikator gebundenen; dieser schlagt dabei scharf von weinrot nach blau um.

In gleicher Weise wird bei pH = 10 die Summe Calciumoxid + Magnesiumoxid (X CaO + MgO) mit EDTA als
Titrationsmittel und Eriochromschwarz T als Indikator bestimmt. Wahrend der Titration reagieren zunachst die
freien Calcium- und Magnesiumionen mit EDTA, anschlieRend die an den Indikator gebundenen; dieser
schlagt dabei von Rot nach Blau um. Der Magnesiumgehalt ¢ (MgO) ergibt sich aus der Differenz der
Stoffmengenkonzentrationen ¢ (CaO + MgO) und ¢ (Ca0).

6.9.3 Reagenzien

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

6.9.3.2  Salzsaure, verdiinnt, 1 + 1.

6.9.3.3  Triethanolamin, ¢ [N(C,H5OH)3)] = 99 % Massenanteil.

6.9.3.4  Triethanolaminldésung, verdinnt, 1 + 1.
6.9.3.5 Natriumhydroxidlésung, ¢ (NaOH) = 4 mol/l.

6.9.3.6  Ammoniumhydroxidlésung, ¢ (NH3) = 25 % Massenanteil.

6.9.3.7 Ammoniumchlorid, NH,CI.
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6.9.3.8  Ethylendiamintetraessigsure (EDTA), Dinatriumsalz (C4oH 4NoNa,Og - 2H,0), vor der Einwaage
bei 80 °C bis zur Massenkonstanz getrocknet.

6.9.3.9  Calciumcarbonat, ¢ (CaCO3) = 99,9 % Massenanteil (bei 150 °C getrocknet).

6.9.3.10 Pufferlosung, 70 g Ammoniumchlorid (6.9.3.7) sind mit 570 ml Ammoniumhydroxidiésung (6.9.3.6)
im 1-I-Messkolben mit Wasser bis zur Marke aufzufillen.

6.9.3.11 EDTA-LGsung, ¢ (EDTA) = 0,04 mol/I:
a) Herstellung

Zur Herstellung sind 14,89 g EDTA (6.9.3.8) in Wasser zu I6sen und bis zur Marke in einem 1-I-Mess-
kolben aufzufillen.

b) Einstellen der EDTA-Lésung

In einen 400-ml-Becher sind 50 ml der Calciumionen-Bezugslésung (6.9.3.12) zu pipettieren und mit
100 ml Wasser zu verdinnen. Der pH-Wert dieser Lésung ist unter Verwendung eines pH-Messgerates
mit Natriumhydroxidlésung (6.9.3.5) auf pH =13 einzustellen. Nach Zugabe von 0,1g Calcon-
carbonsaure-Indikator (6.9.3.13) ist mit der einzustellenden EDTA-Ldsung bis zum Farbumschlag nach
Blau zu titrieren.

Der Faktor ¢ der EDTA-L6sung wird nach folgender Gleichung berechnet:

o 50 x m 12,489 x m
100,09 x 004 x V 4

(15)

Dabei ist
m  die Einwaage an Calciumcarbonat bei der Herstellung der Calciumionen-Bezugslésung, in Gramm;
V' das Volumen der bei der Titration verwendeten EDTA-L6sung, in Milliliter.

6.9.3.12 Calciumionen-Bezugslésung, ¢ (Ca2*)=0,01 mol/l: (1+0,002)g Calciumcarbonat (6.9.3.9) ist
zusammen mit etwa 100 ml Wasser in ein 400-ml-Becherglas zu geben. Das Becherglas ist mit einem
Uhrglas abzudecken und mit etwa 10 ml Salzsaure (6.9.3.2) vorsichtig zu versetzen. Nachdem das
Calciumcarbonat vollstandig geldst worden ist, ist das Kohlenstoffdioxid zu verkochen. Nach Abkihlen der
Lésung auf Raumtemperatur ist in einem Messkolben auf 1 | aufzufiillen.

6.9.3.13 Calconcarbonséaure-Indikator: 0,2 g Calconcarbonsaure sind mit 20 g wasserfreiem Natriumsulfat in
einer Reibschale intensiv zu verreiben.

6.9.3.14 Eriochromschwarz T-Indikator: 1 g Eriochromschwarz T wird mit 100 g Natriumchlorid in einer
Reibschale intensiv verrieben.

6.9.4 Gerite
Ubliches Laborgeréat sowie:
6.9.4.1 Magnetrihrer mit Rihrstabchen.

6.9.4.2 pH-Messgerat mit Glaselektrode.
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6.9.5 Durchfiihrung
6.9.5.1 Bestimmung von CaO

Zur Bestimmung des Calciumoxidgehaltes sind 25 ml (V;) aus dem Messkolben mit der Analysenldsung (I, 11

oder III) in einem 400-ml-Becherglas mit etwa 150 ml Wasser zu verdiinnen und mit 5 ml Triethanolamin-
I6sung (6.9.3.4) zu versetzen.

Der pH-Wert dieser Losung ist unter Verwendung eines pH-Meters mit Natriumhydroxidlésung (6.9.3.5) auf 13
einzustellen. Es ist sicherzustellen, dass der pH-Wert wahrend der Titration nicht unter 13 fallt. Nach Zugabe
von 0,1 g Calconcarbonsaure-Indikator (6.9.3.13) ist unter standigem Ruhren mit Hilfe eines Magnetrihrers
mit der EDTA-L6sung bis zum Farbumschlag von Weinrot nach Blau zu titrieren. Bei der Titration darf ein
pH-Wert von 13 nicht unterschritten werden.

6.9.5.2 Summenbestimmung von (CaO + MgO)

In einem 400-ml-Becherglas sind etwa 150 ml Wasser und 25 ml (¥,) aus dem Messkolben mit der

Analysenlésung (I, II oder III) zu geben. Nach Zugabe von 5 ml Triethanolaminldsung (6.9.3.4) ist der
pH-Wert dieser Lésung unter Verwendung eines pH-Messgerates mit Pufferldsung (6.9.3.10) auf 10,5
einzustellen. Dann sind etwa 90 % der bei der Calciumoxidtitration nach 6.9.5.1 verbrauchten Menge an
EDTA-L6sung zuzugeben. Nach Zusatz von 0,1 g Eriochromschwarz T-Indikator (6.9.3.14) ist die Losung bis
zum Umschlag von Rot nach Blaugrin zu titrieren.

6.9.6 Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt der Probe an Calciumoxid, angegeben als Massenanteil (CaO) in %, wird nach folgender
Gleichung berechnet:

V' x 0,04 x 56,08 x ¢ x V3 x 100

Ca0) =
¢(Ca0) V, x 1000 x m

(16)

Dabei ist
vV das Volumen der Aufschlusslésung I, 11 nach 5.1.5 oder I1I nach 5.2.5, in Milliliter;
Z die Aliquot der Aufschlusslosung zur Titration nach 6.9.5.1, in Milliliter;
Va der Verbrauch an EDTA-L6sung fir die CaO-Bestimmung nach 6.9.5.1, in Milliliter;
c der Faktor der EDTA-L6sung nach 6.9.3.11;

m die Masse der Probe nach 5.1.5 oder 5.2.5, in Gramm.

Der Gehalt der Probe an Magnesiumoxid, angegeben als Massenanteil (MgO) in %, wird nach folgender
Gleichung berechnet:

V x 0,04 x 40,311 x ¢ x (V4 —V3) x 100
Vo x 1000 x m

¢ (Mg0) = (17)

Dabei ist

vV das Volumen der Aufschlusslésung I, 11 nach 5.1.5 oder I1I nach 5.2.5, in Milliliter;
Vo die Aliquot der Aufschlusslosung zur Titration nach 6.9.5.2, in Milliliter;

V3 der Verbrauch an EDTA-L6sung fir die CaO-Bestimmung nach 6.9.5.1, in Milliliter;
V4 der Verbrauch an EDTA -Losung fir die Bestimmung der Summe (CaO + MgO) nach 6.9.5.2, in

Milliliter;
c der Faktor der EDTA-L6sung nach 6.9.3.11;
m die Masse der Probe nach 5.1.5 oder 5.2.5, in Gramm.
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6.10 Bestimmung von Sulfat

6.10.1 Allgemeines

Das Verfahren dient zur Bestimmung des Sulfatgehaltes in halbgebranntem Dolomit nach EN 1017.
6.10.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die in der Probe vorliegenden Sulfatverbindungen werden in Salzsaure geldst. Der pH-Wert wird auf pH = 1
bis pH=1,5 eingestellt, um eine Fallung der Hydroxide von Eisen und Aluminium zu verhindern. Der
Sulfatgehalt wird gravimetrisch nach Fallung von schwerloslichem Bariumsulfat mit einer Bariumchloridlésung
in der Siedehitze ermittelt.

6.10.3 Reagenzien

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

6.10.3.2 Salzsdure, verdinnt, (1 + 11).

6.10.3.3 Salzsaure, verdinnt, (1 + 50).

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

6.10.3.5 Ammoniumhydroxidlésung, ¢ (NH3) = 25 % Massenanteil.

6.10.3.6 Ammoniumhydroxidlésung, verdinnt, (1 + 16).
6.10.3.7 Bariumchlorid, BaCl, - 2H,0.

6.10.3.8 Bariumchloridlésung, 120 g Bariumchlorid sind mit Wasser in einem 1-I-Messkolben zu lésen,
welcher dann mit Wasser bis zur Marke aufzufllen ist.

6.10.3.9 Silbernitrat, AGNO,.

6.10.3.10 Silbernitratiésung, 5 g Silbernitrat sind mit Wasser in einem 1-I-Messkolben zu I16sen und mit 10 ml
Salpetersaure (6.10.3.4) zu versetzen, anschlief3end ist mit Wasser bis zur Marke aufzufiillen.

6.10.4 Gerite

Ubliches Laborgerat sowie

6.10.4.1 Heizplatte oder Sandbad.
6.10.4.2 Muffelofen.

6.10.5 Durchfiihrung

Von dem Probegut sind (1 + 0,1) g auf 1 mg in ein 250-ml-Becherglas einzuwagen, mit 90 ml kaltem Wasser
und unter kraftigem Rihren mit 10 ml Salzsaure (6.10.3.1) zu versetzen. Die Lésung ist vorsichtig im Abzug
auf einer Heizplatte oder einem Sandbad bis knapp unter den Siedepunkt zu erhitzen und etwa 15 min bei
dieser Temperatur zu belassen. Durch ein Filterpapier (Porengrofie 2,5 uym) ist in ein 400-ml-Becherglas zu
filtrieren. Der Ruickstand ist mehrmals mit kleinen Mengen heil3er, verdinnter Salzsaure (6.10.3.3) auszu-
waschen.

Das Filtrat ist mit Wasser auf etwa 250 ml zu verdliinnen; gegebenenfalls ist es mit Salzsaure (6.10.3.2) oder
Ammoniumhydroxidlésung (6.10.3.6) auf einen pH-Wert von 1 einzustellen. Die Losung ist 5 min zu kochen.
Der siedenden Ldsung sind unter stdndigem RuUhren tropfenweise 10 ml heiller Bariumchloridldsung
(6.10.3.8) zuzusetzen. Die Ldsung ist weitere 15 min am Sieden zu halten, damit sich der Niederschlag gut
ausbilden kann. Anschliefend ist sie im Fallungsgefall auf einer etwa 60 °C warmen Heizplatte Gber Nacht
stehen zu lassen. Dabei ist sicherzustellen, dass die Lésung nicht eindampft.
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Der Niederschlag ist durch ein feinporiges Filterpapier zu filtrieren (Porengréfe 2,5 um, Ascheanteil < 0,01 %)
und mit siedendem Wasser chloridfrei zu waschen. Hierzu ist mit Silbernitratiésung (6.10.3.10) zu prufen.
Nach dem Waschen des Niederschlages ist der Ablauf des Trichters mit einigen Wassertropfen zu spilen.
Filter und Inhalt sind mit einigen Millilitern Wasser zu waschen, die in einem Reagenzglas aufgefangen und
mit einigen Tropfen Silbernitratldsung versetzt werden. Tritt keine Tribung und kein Niederschlag in der
Lésung auf, ist kein Chlorid vorhanden. Anderenfalls ist der Waschvorgang zu wiederholen, bis die Priifung
mit Silbernitrat negativ ist.

Anschlieend ist das Filterpapier mit Rickstand in einen gewogenen Platintiegel zu Uberfiihren und bei
(925 + 25) °C im Muffelofen bis zur Massenkonstanz zu glihen. Im Allgemeinen reicht eine Gluhdauer von
15 min aus, um die Massenkonstanz zu erreichen.

6.10.6 Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt an Sulfat, angegeben als Massenanteil (SO42—) in %, wird nach folgender Gleichung berechnet:

04116 x my x100 _ 4116 x my

m m

(S04%) (18)

Dabei ist

m4  die Auswaage an BaSO,, in Gramm;

m die Masse der Probe, in Gramm.
6.11 Bestimmung des Loslichkeitsindex durch Leitfahigkeitsmessung
6.11.1 Allgemeines

Das Verfahren dient zur Bestimmung der Reaktivitat (Auflésegeschwindigkeit) von Kalkmilchprodukten sowie
Kalkhydraten. Das Verfahren ist weiterhin zur Feststellung der Qualitat von unterschiedlichen Kalkmilchtypen
geeignet. Die Suspensionen werden beispielsweise zur Verringerung der Gesamtharte von Trinkwasser durch
Kalk eingesetzt. Die Prozesse der Entsduerung und Enthartung durch Kalk hadngen von der LOse-
geschwindigkeit und der chemischen Reaktivitdt des eingesetzten Kalkproduktes ab. Das Prifverfahren
entspricht dem heutigen Stand der Laborgeratetechnik und ist auf einfache Weise reproduzierbar.

Bild 2 zeigt die Leitfahigkeiten von verschiedenen Konzentrationen technischer Kalkhydrate gegen die Zeit
gemessen bei 20 °C. Die Leitfahigkeit steigt steil an und nahert sich asymptotisch dem Endwert an. Bereits ab
einer Konzentration von 300 mg/l Calciumhydroxid, unterhalb der Ldslichkeitsgrenze von 1 600 mg/l, besteht
kein linearer Zusammenhang mehr zwischen Konzentration und Leitfahigkeit.
Zur Erzielung von besten Ergebnissen ist die Bestimmung mit einer 1%igen Calciumhydroxidlésung vorzu-
nehmen. Das Probenvolumen hangt von der Dimension der Messzelle ab, die Konzentrationen der
Messldsungen sollten aber gleich sein.
6.11.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens
Der Test basiert auf der Auswertung einer Leitfahigkeits-Zeit-Kurve, die durch Aufzeichnung derjenigen Zeit
erhalten wird, die das Produkt zum Auflésen unter kontrollierten Bedingungen bendétigt. Der Anstieg der
Leitfahigkeit in Wasser wird hervorgerufen durch die Bildung von Calcium- und Hydroxylionen nach
Dissoziation von Calciumhydroxid entsprechend Gleichung (19):

Ca(OH), — Ca2* + 2 OH- (19)
6.11.3 Reagenzien
6.11.3.1 Kaliumchloridlésung, ¢ (KCI) = 0,01 mol/l.
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6.11.3.2 Kaliumchloridlésung, ¢ (KCI) = 3 % Massenanteil.

6.11.3.3 Stickstoff, N,.

6.11.4 Gerate
Ubliches Laborgeréat sowie

6.11.4.1 Konduktometer mit RS-232-Schnittstelle und einem Anschluss fiir einen externen PT 100-Tempe-
raturfihler.

6.11.4.2 Computer mit geeigneter Software zur Datenerfassung.

6.11.4.3 Leitfahigkeitsmesszelle, bestehend aus Glasgefall mit Thermostatmantel und einem RuUhrwerk
sowie einer Kunststoffabdeckung der Messzelle mit vier Schlifféffnungen, die eine Begasung mit Inertgas,
einen Gasauslass, die Probenzufiihrung sowie eine feste Positionierung der Messelektrode ermdglichen.

6.11.4.4 Thermostat.

6.11.4.5 Pipette.

6.11.5 Durchfiihrung

6.11.5.1 Vorbereitung der Apparatur

Fir die Messung der Leitfahigkeits-Zeit-Kurve sind die Dimensionen des MessgefalRes und die Zellkonstante
von grofder Wichtigkeit. Zu Beginn jeder Messreihe ist die Zellkonstante der Elektrode mit Kaliumchloridlésung
(6.11.3.1) zu ermitteln.

Es sind nur Losezeiten aussagekraftig, die groRer sind als die Zeit, die die Suspension benétigt, um als
homogene Mischung im Messgefal} vorzuliegen. Die zum Erreichen einer homogenen Mischung erforderliche
Mischzeit hangt von verschiedenen Faktoren wie Ruhrerart, Ruhrgeschwindigkeit, Gefalldimension und
Position der Elektrode ab. Deswegen ist die Messapparatur sehr genau zu definieren.

6.11.5.2 Bestimmung der Homogenisierungszeit

Im Probengefall sind 100 ml Wasser vorzulegen und auf 25 °C zu temperieren. Das Gefal} ist wahrend der
Messung mit Stickstoff zu spulen, um eine CO,-Aufnahme zu verhindern. Bei laufendem Rihrer und nach

Starten der Messwerterfassung sind 1,5 ml KCI-Ldsung (6.11.3.2) mit der Pipette in das vorgelegte Wasser zu
dosieren.

Fir verschiedene Messgefalgroflien kann eine Homogenisierungszeit nach der Einspritzung der 3%igen
KCI-Lésung von < 2,5 s erreicht werden.

6.11.5.3 Bestimmung der Auflésegeschwindigkeit

Zu Beginn der Messung ist bei Kalkmilchproben die Trockensubstanz nach dem in 6.1.4.2 beschriebenen
Verfahren zu ermitteln.

Zunachst ist der Kalkmilch ein &aquivalentes Volumen zu entnehmen, um eine Suspension mit einer
Massenkonzentration von 1 g Feststoff in 100 ml Probenvolumen zu erhalten. Die Kalkmilch ist vor der
Entnahme des aquivalenten Volumens zur Homogenisierung gut zu schitteln. Das aquivalente Volumen ist
mit einer Pipette zu entnehmen, in einen Messkolben zu Gberfiihren und mit Wasser auf 100 ml aufzufillen.

Von Kalkhydraten wird ebenfalls eine Suspension mit einer Massenkonzentration von 1 g/100 ml hergestellt.
Die Proben sind mindestens 30 Minuten ruhig stehen zu lassen (vollstindige Benetzung der Hydrat-
oberflache) und vor der Entnahme des Messvolumens kurz aufzurihren.

1,5 ml der Probe sind mdglichst schnell in das im Probengefal auf 25 °C temperierte Wasser (100 ml) zu
dosieren.
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6.11.6 Angabe der Ergebnisse
6.11.6.1 Festlegung des Startpunktes (¢ = 0) und Definition der Endleitfahigkeit

Die Leitfahigkeit ist alle 0,1 s zu registrieren. Die Startzeit (z=0) wird fir den ersten Messwert festgesetzt,
nach dem sich die Leitfahigkeit um mehr als 20 uS/(cm x 0,1 s) andert.

Die Endleitfahigkeit e, ist erreicht, wenn sich die Leitfahigkeit um nicht mehr als 10 uS/cm in 1 min andert.
&, Wird als Mittelwert aus den Messwerten ab Erreichen der Endleitfahigkeit (ber ein Zeitintervall von
1 min berechnet. Bild 2 zeigt Beispiele dieser Kurven.

6.11.6.2 Ablesen der Losezeiten und Angabe der Ergebnisse

Die Leitfahigkeiten @ (x %) =63 %, 80 %, 90 % und 95 % der Endleitfahigkeit (s, werden nach
Gleichung (20) berechnet.

X X &max

2 (%)= 50

(20)

Die entsprechenden Ldsezeiten #(x %) (Bild 2), abgelesen aus den Leitfahigkeits-Zeit-Kurven, werden als
Ergebnis angegeben.

Wird ein anderes Messgerat als das in 6.11.4 beschriebene verwendet, sollte sichergestellt sein, dass die in
6.11.5.2 erwahnte Homogenisierungszeit erreicht wird. Fir die Bestimmung der Homogenisierungszeit sollte
das Volumen der Suspension so gewahlt werden, dass die Endleitfahigkeit (900 + 50) uS/cm erreicht.

1200
——
—
1000 {ﬁ —
~— 600
400
200
0
0 10 20 30 40 50 60
2
Legende

1 Leitfahigkeit, in um/cm
2 Zeit,ins

Bild 2 — Leitfahigkeits-Zeit-Kurven von drei unterschiedlichen Kalkmilchprodukten
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6.12 Berechnung der Zusammensetzung des Handelsproduktes
6.12.1 Allgemeines

Zur Beurteilung der Konformitat der Analysenergebnisse mit den Anforderungen an WeilRkalk nach EN 12518,
an Calciumcarbonat nach EN 1018, an halbgebrannten Dolomit nach EN 1017, an Magnesiumoxid nach
EN 16004, an Calciummagnesiumcarbonat nach EN 16003 sowie an Dolomitkalk nach EN 16409 mussen die
Ergebnisse auf die Anforderungsparameter umgerechnet werden.

6.12.2 Berechnungen
6.12.2.1 Werte fiir Calciumcarbonat

Die Anforderungswerte fiir Calciumcarbonat sind nach EN 1018 in der Trockensubstanz anzugeben. Der
Massenanteil an Calciumcarbonat, angegeben als (CaCOj;) in %, sowie der Gesamtmassenanteil an

Calciumcarbonat und Magnesiumcarbonat, angegeben als (CaCOj;+ MgCOQO3) in %, werden nach den
folgenden Gleichungen berechnet:

(CaCO3) = 1,784 8 x ¢ (Ca0) (21)
(CaCO3 + MgCO3) = 1,784 8 x (CaO) + 2,092 x (MgO) (22)
Dabei ist

(CaO) der Gehalt an Calciumoxid (CaO) nach 6.9.6, als Massenanteil in %;
(MgO) der Gehalt an Magnesiumoxid (MgQO) nach 6.9.6, als Massenanteil in %.
6.12.2.2 Werte fiir Calciummagnesiumcarbonat

Die Anforderungswerte fir Calciummagnesiumcarbonat sind nach EN 16003 in der Trockensubstanz
anzugeben. Der Massenanteil an Calciummagnesiumcarbonat, angegeben als (CaMg(COs),) in %, sowie der

Massenanteil an Magnesiumcarbonat, angegeben als (MgCO;) in %, werden nach den folgenden
Gleichungen berechnet:

(CaMg(CO3),) = 4,575 3 x (MgO) (23)
(MgCO,3) = 2,092 x (MgO) (24)
Dabei ist

(MgO) der Gehalt an Magnesiumoxid (MgO) nach 6.9.6 oder 7.2.8.2, als Massenanteil in %.
6.12.2.3 Werte fiir halbgebrannten Dolomit

Die Anforderungswerte fir freies MgO und freies Mg(OH), bei halbgebranntem Dolomit sind nach EN 1017
als freies MgO anzugeben. Nach 3.2 ist die chemische Analyse von CaO, MgO, CO, und freiem CaO an einer

kristallwasserfreien Probe durchzufiihren. Entsprechend den Anforderungen nach EN 1017 miussen fiir den
halbgebrannten Dolomit sowohl der Massenanteil an Calciumcarbonat, angegeben als (CaCOs) in %, als

auch der Massenanteil an freiem Magnesiumoxid und Magnesiumhydroxid, angegeben als (MgOy;) in %,
berechnet werden. Der Massenanteil an Calciumcarbonat wird aus (CaO) (6.9.6) abziglich (CaOy,;) (6.8.6)
berechnet. Der Massenanteil an Magnesiumcarbonat wird aus (CO,) (6.3.5) abziglich des auf CaCO,
entfallenden Massenanteils an CO, berechnet. Der Massenanteil an freiem Magnesiumoxid und
Magnesiumhydroxid schlieSlich wird aus (MgO) (6.9.6 oder 7.2.8.2) abziiglich des auf MgCO;, entfallenden
Massenanteils an MgO berechnet.
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Die Parameter werden nach den folgenden Gleichungen berechnet:

(CaCO,) = [(CaOgesamt) —(CaOy,)] x 1,784 8 (25)

(MgCO3) =[(CO,) — (CaCO3) x 0,439 71 x 1,915 8 (26)

(MgOs;ei) = (MgOgesamt) —(MgCO3) x 0,478 (27)
Dabei ist

(CaOggsamt)  der Gehalt an Calciumoxid (CaO) nach 6.9.6, als Massenanteil in %;

(MgOgyesamt)  der Gehalt an Magnesiumoxid (MgO) nach 6.9.6 oder 7.2.8.2, als Massenanteil in %;
(CaOy) der Gehalt an freiem Calciumoxid (CaO) nach 6.8.6, als Massenanteil in %;

(CO,) der Gehalt an Kohlenstoffdioxid (CO,) nach 6.3.5, als Massenanteil in %.

6.12.2.4 Werte fiir WeiBkalk

Die Anforderungswerte fiir Kalkhydrat und Kalkmilch sind nach EN 12518 in der Trockensubstanz anzugeben.
Der Gehalt an Calciumcarbonat in Weilkalk ist zu berechnen .

Der Massenanteil an Calciumcarbonat, angegeben als (CaCOj3) in %, wird nach folgender Gleichung
berechnet:

(CaC03) =2,274 2 x (CO,) (28)
Dabei ist

(CO,) der Gehalt an Kohlenstoffdioxid (CO,) nach 6.3.5, als Massenanteil in %.

6.12.2.5 Werte fiir Magnesiumoxid

Der Gehalt an Magnesiumoxid ist nach EN 16004 als Massenanteil (MgO) in der Trockensubstanz in %
anzugeben. Nach 3.2 ist die chemische Analyse von Magnesiumoxid an einer kristallwasserfreien Probe
durchzufiihren. Der Glihverlust ist als Massenanteil (CO, + H,0) in % anzugeben. Dies erfolgt mit dem Wert

der CO,-Bestimmung bei (1 000 + 50) °C, wie in 6.3.5 beschrieben, sowie mit dem Wert der Bestimmung des
Gluhverlustes bei (450 + 25) °C, wie in 6.2.5 beschrieben.

6.12.2.6 Werte fir Dolomitkalk
Der Gehalt an Calciumoxid und Magnesiumoxid ist fur Calciummagnesiumdioxid als (CaO + MgO) in % in
wasserfreier Substanz und fir Calciummagnesiumdihydroxidoxid als (CaO + MgO) in % in trockener und
kristallwasserfreier Substanz nach EN 16409 anzugeben.
Der Gehalt an Kristallwasser ist als Glihverlust bei 450 °C, wie in 6.2 beschrieben, zu bestimmen.
Der Faktor F ist nach folgender Gleichung zu berechnen:

F=100/(100 — w7) (29)
Dabei ist

W+ = Gehalt an Kristallwasser in %

Um die analytischen Werte mit EN 16409, Tabelle 1, vergleichen zu kdénnen, sind diese Werte vorher durch
Multiplikation mit dem Faktor F zu korrigieren.
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7 Bestimmung der Bestandteile mit modernen Verfahren

7.1 Bestimmung der Nebenbestandteile mittels Atomabsorptionsspektrometrie
(Flammen-AAS)

7.1.1 Alilgemeines
Das Verfahren ist geeignet zur Bestimmung von Magnesium, Silicium, Aluminium, Eisen und Mangan.

Zur Messung wird die Probenldsung entweder in die Ethin-(C,H,-)Luft-Flamme oder die Ethin-Distickstoff-
monoxid-(N,O-)Flamme eines Atomabsorptionsspekirometers verspriiht. Es ist sicherzustellen, dass das

Absorptionssignal Uber einen bestimmten Bereich proportional zur Konzentration des Elementes in der
Messldsung ist.

Abhangig von den Begleitsubstanzen im Probenmaterial kann bei der Bestimmung in der Ethin-
(CyHo-)Luft-Flamme die Messempfindlichkeit verringert sein. Mégliche Stérungen des Messsignals kénnen

durch Zusetzen eines spektrochemischen Puffers zu Proben- und Bezugslésungen beseitigt werden. Durch
die Zugabe von Lanthanoxid als Abfangsubstanz kann verhindert werden, dass das zu bestimmende Element
eine thermisch stabile und damit schwer dissoziierbare Verbindung eingeht, da Lanthan bevorzugt mit
stérenden Anionen aus der Matrix reagiert. Bei Messung in der Ethin-Distickstoffmonoxid-Flamme ist mit einer
Storung durch lonisation zu rechnen, da bei den héheren Temperaturen ein gréRerer Anteil der Atome des zu
bestimmenden Elements ionisiert wird. In einem solchen Fall fungieren Alkalisalze als lonisationspuffer.

Transportinterferenzen, die das Zerstauben der Probe und den Transport des Aerosols in die Flamme
beeinflussen, sind durch Anpassen der Matrix in der Probenlésung und den zur Kalibrierung eingesetzten
Vergleichslésungen zu korrigieren.

Die Aufschlusslosung I (5.1) sowie die matrixangepassten Bezugslésungen werden nacheinander mit einer
Abfangsubstanz und einem lonisationspuffer versetzt und mit Wasser auf das erforderliche Probenvolumen
verdinnt.

Tabelle 3 gibt eine Ubersicht tiber die Flammenart, die Messwellenléange und den Konzentrationsbereich, in
dem die direkte Bestimmung der einzelnen Parameter aus der Aufschlussldsung mdglich ist. Wird der
angegebene Konzentrationsbereich Uberschritten, ist die Aufschlussldsung zu verdinnen. Dabei mussen die
Zugaben von Abfangsubstanz und lonisationspuffer entsprechend erhéht werden, um die erforderlichen
Konzentrationen beizubehalten.

Tabelle 3 — Flammentypen, Messwellenldnge und Konzentrationsbereich

Element | Gasgemisch der Flamme Messwc:l:nlénge Konzentre:rt]igo/lnsbereich
Mg Luft/CyH, 202,6 ¢ (Mg) 2 bis 20
Si N,O/C,H, 251,6 ¢ (Si) 5 bis 50
Al N,O/C,H, 309,3 c(Al) 2bis5
Fe Luft/CoH, 248,3 c(Fe) 1bisb
Mn Luft/C,H, 279,5 ¢ (Mn) 0,2 bis 2

7.1.2 Reagenzien
71.21 Salzséure, p= 1,16 g/ml.

7.1.2.2  Calciumcarbonat, c (CaCO3) = 99,9 % Massenanteil (bei 150 °C getrocknet).
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71.23 Lanthanoxid, La,O5.
71.24 Caesiumchlorid, CsCl.

7.1.2.5 Calcium-, Lithiumtetraborat-Matrixlésung, ¢ (Ca?*)~2,5¢/l, ¢ (Li,B4,O7) ~ 30 g/l: Etwa 6,259
Calciumcarbonat (7.1.2.2) sind portionsweise mit etwa 30 g Lithiumtetraborat (5.1.3.1) bei (1 000 + 50) °C zu
schmelzen. Nach dem Abkulhlen ist die kalte Schmelze vorsichtig in einem geeigneten Becherglas mit 170 ml
Salzsaure (7.1.2.1) zu versetzen. Das Becherglas ist abzudecken und der Inhalt ist unter Riihren und Erhitzen
zu lésen. Nach dem Abkuhlen ist die Lésung in einem Messkolben mit Wasser auf 1 | aufzufullen.

7.1.2.6 Spektrochemische Pufferlésung, 23,5 g Lanthanoxid (7.1.2.3) sind in 200 ml Salzsaure (7.1.2.1)
zu I6sen, anschlieend ist mit Wasser auf 1 | aufzufullen.

7.1.2.7 lonisationspuffer-Lésung, 25 g Caesiumchlorid (7.1.2.4) sind in wenig Salzsaure (7.1.2.1) zu
I6sen; die Losung ist mit Wasser auf 1 | aufzufillen.

7.1.2.8 Element-Stammldsung [c (Mg, Si, Al, Fe, Mn) =1 g/l]
7.1.29 Element-Standardlésungen

— Standardlésung I [c (Mg, Si)=100 mg/l, ¢ (Mn)=10mg/l]: Je 10 ml der Mg- und Si-Stammldsung
(7.1.2.8) sowie 1 ml der Mn-Stammldsung (7.1.2.8) sind in einem 100-ml-Messkolben mit Wasser auf
100 ml aufzufillen.

— Element-Standardiésung II [c (Al, Fe) =100 mg/l]: Je 10 ml der Al- und der Fe-Stammldsung (7.1.2.8)
sind in einem 100-ml-Messkolben mit Wasser auf 100 ml aufzuftillen.

7.1.2.10 Element-Bezugslosungen, in finf 100-ml-Messkolben sind nacheinander je 1 ml, 2ml, 5ml,
10 ml und 20 ml aus der Standardlésung I sowie 1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 ml und 5 ml aus der Standardlésung II zu
pipettieren. Die Kolben sind mit 20 ml der Matrixlésung (7.1.2.5) und mit je 10 ml der beiden Pufferlésungen
(7.1.2.6 und 7.1.2.7) zu versetzen, mit Wasser bis zur Marke aufzuflllen und gut zu schutteln. Tabelle 4 zeigt
die Massenkonzentrationen der einzelnen Elemente in den Bezugsldsungen.

Tabelle 4 — Massenkonzentrationen in den Bezugslosungen

Massenkonzentrationen, ¢ (El)
Elemente
mg/I
Mg 1 2 5 10 20
Si 1 2 5 10 20
Al 1 2 3 4 5
Fe 1 2 3 4 5
Mn 0,1 0,2 0,5 1 2

7.1.2.11 Blindwertlésung fiir Kalibrierung: Die Blindwertldsung ist in der gleichen Weise herzustellen wie
die Bezugslésungen, aber unter Weglassen der Elementlésungen.

7.1.212 Probenblindwertlésung: Die Probenblindwertlésung ist in der gleichen Weise und mit den
gleichen Reagenzien parallel zu den Probenldsungen, aber ohne Probensubstanz, herzustellen.
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7.1.3 Gerite
Ubliches Laborgerat sowie:
7.1.3.1  Atomabsorptionsspektrometer, ausgerustet:

— fiur den Betrieb mit der Ethin-(C,H,-)Luft-Flamme und der Ethin-Distickstoffmonoxid-Flamme;

— mit Untergrundkompensator;

— und mit Hohlkathodenlampe oder elektrodenloser Entladungslampe als Strahlungsquelle fir die entspre-
chende Elementbestimmung.

7.1.3.2  Gasversorgung mit Luft, Ethin und Distickstoffmonoxid.
7.1.4 Storungen

Die haufigste spektrale Interferenz in der Flammen-AAS ist die Untergrundabsorption, die durch Strahlungs-
streuung an Partikeln verursacht wird. Diese Stoérung kann durch Einsatz einer geeigneten Untergrund-
korrektur beseitigt werden

Bei der Bestimmung von Magnesium, Aluminium, Eisen und Mangan wird den Mess- und Kalibrierldsungen
ein Lanthansalz zugesetzt, um chemische Interferenzen durch Bildung schwer schmelzbarer Verbindungen zu
korrigieren. Mdogliche Stérungen durch lonisation in der Ethin-Distickstoffmonoxid-Flamme werden durch
Zugabe von Casiumsalzen zu den Mess- und Kalibrierlésungen behoben.

Transportinterferenzen koénnen durch unterschiedliche physikalische Eigenschaften von Proben- und
Bezugslésung hervorgerufen werden. Fehimessungen werden durch Unterschiede in der Dichte, der
Viskositat, der Oberflachenspannung und der Temperatur hervorgerufen. Diese Parameter beeinflussen beim
Zerstauben die Grolenverteilung der Tropfchen im Aerosol, sodass die Verdampfung von Partikeln verzégert
wird. Eine Korrektur dieser Stérungen muss durch die Anpassung der Matrix in der Probenlésung und der zur
Kalibrierung eingesetzten Bezugslésungen erfolgen.

7.1.5 Durchfiihrung
7.1.5.1 Gerateeinstellungen

Vor Beginn der Messung sind die Gerateparameter nach der Betriebsanleitung des Gerateherstellers
einzustellen. Dies gilt insbesondere fiir die Optimierung des Zerstaubers, der Flammenbedingungen und die
Lampenjustierung. Das Spektrometer ist mit eingeschalteter Untergrundkompensation bei der fir jedes
Element empfohlenen Wellenlange (siehe Tabelle 3) zu betreiben.

7.1.5.2 Kalibrierung

Mit Hilfe einer Bezugslésung sind der Zerstauber, der Brenner und die Flammenbedingungen zu optimieren.
Der Nullpunkt des Gerates ist durch Einspriihen von Wasser in die Flamme abzugleichen. Danach sind zur
Kalibrierung die Blindwertlosung (7.1.2.11) und die finf Bezugslésungen (7.1.2.10) in steigender
Konzentration in die Flamme zu versprihen. Die Messwerte sind zu registrieren. Nach jeder Bezugslésung ist
der Nullpunkt zu kontrollieren.

7.1.5.3 Bestimmung

Die Messung der Blindwertldsung (7.1.2.12) und der Probenlésungen ist in zwei Messreihen durchzufihren.
Dabei muss im linearen Bereich der Kalibriergeraden (7.1.6.1) gemessen werden. Uberschreitet der Messwert
der Probe den Giiltigkeitsbereich der Bezugskurve, so ist die Aufschlusslésung entsprechend zu verdinnen.
Nach jeder Probenserie, mindestens jedoch nach 10 bis 20 Messungen, ist mit der Blindwertldsung und einer
Bezugslésung zu kontrollieren, ob die entsprechenden Absorptionswerte noch mit der Bezugskurve
Ubereinstimmen. Wenn dies nicht der Fall ist, ist zu rekalibrieren und die Probenserie seit der letzten
erfolgreichen Uberpriifung der Kalibrierung ist zu wiederholen.
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7.1.6 Berechnung und Angabe der Ergebnisse
7.1.6.1  Aufstellen der Bezugskurve

Die Bezugsfunktion ist durch Regressionsrechnung aus den Messdaten der Bezugslésungen zu erfassen.
Dazu sind die Absorptionswerte der jeweiligen Konzentrationen zu mitteln. Zur graphischen Auswertung
anhand der Bezugskurve sind in einem Diagramm die um den Blindwert korrigierten Extinktionen als
Ordinatenwerte gegen die Konzentrationswerte der jeweiligen Element-Bezugslosungen in mg/l auf der
Abszisse aufzutragen. Auswertungssysteme mittels Rechner dirfen ebenso benutzt werden.

7.1.6.2 Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt der Probe an dem zu bestimmenden Element, angegeben als Massenanteil an Elementoxid
(EIXOy) in %, wird in allgemeiner Form nach folgender Gleichung berechnet:

(c(EI)—c(EI)b)x Vi x V3 x F x100
1000 x 1000 x Vo x m

(ELO,) = (30)

Dabei ist

c (El)  die Massenkonzentration des zu bestimmenden Elementes in der Messldsung, in Milligramm je
Liter;

c (El), die Massenkonzentration des zu bestimmenden Elementes in der Probenblindwertlésung, in
Milligramm je Liter;

V4 das Volumen der Aufschlussldsung I (5.1), in Milliliter;

Vs das aus der Aufschlusslosung entnommene Volumen zur Herstellung der Messlosung, in
Milliliter;

Va das Volumen der Messlésung, in Milliliter;

F der Umrechnungsfaktor auf ELO,;

m die Masse der Probe (5.1), in Gramm.

Berechnung der einzelnen Parameter:

¢ (Mg) x V3 x 0,0415

(MgO) = (31)
V2 X m
(Si0,) = ¢ (Si) x V3 x 0,053 475 (32)
V2 X m
(ALO,) = ¢ (Al) x V3 x 0,047 24 (33)
Vo x m
(Fe,05) = ¢ (Fe) x V'3 x 0,035 75 (34)
V2 X m
(MnO,) = ¢ (Mn) x V3 x 0,039 57 (35)
V2 X m
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7.2 Bestimmung der Haupt- und Nebenbestandteile mit der
Plasma-Atomemissionsspektrometrie (ICP-OES)

7.2.1 Allgemeines

Das Verfahren ist geeignet zur Bestimmung von Magnesium, Silicium, Aluminium, Eisen, Schwefel und
Mangan.

Das induktiv gekoppelte Plasma (ICP) stellt die am weitesten verbreitete Anregungsquelle in der optischen
Atomemissionsspektrometrie (OES) dar. Das Plasma wird durch lonisierung des Gases Argon im Feld der um
ein durchstromtes Quarzrohr gelegten Induktionsspule eines Hochfrequenzgenerators erzeugt. Die Proben-
I6sung wird mittels eines Zerstaubers in einen Argon-Tragergasstrom vernebelt, der das Aerosol axial in das
Plasma transportiert. Bei den in der Fackel herrschenden Temperaturen von 6 000 K bis 8 000 K wird ein sehr
hoher Anregungsgrad erzielt, sodass die generierten Atome und lonen zur Aussendung ihres charakteris-
tischen Emissionsspektrums gebracht werden. Das ausgesendete Licht wird durch den Eintrittsspalt auf das
dispergierende Element eines Mono- oder Polychromators abgebildet, um die Analysenlinie von benachbarten
Spektrallinien anderer Elemente abzutrennen.

Bei der sequentiellen Mehrelement-Bestimmung wird mit einem durch Schrittmotor angetriebenen Mono-
chromator gearbeitet, bei dem das Gitter nacheinander auf die entsprechenden Element-Wellenlangen fahrt.
Fir die simultane Mehrelement-Bestimmung sind Eintrittsspalt, Konkavgitter und Austrittsspalte fest auf dem
Rowland-Kreis montiert. Dabei wird gleichzeitig eine spektrale Zerlegung polychromatischer Strahlung und
eine Fokussierung erreicht. Die Intensitat der Elementlinien wird mit Photomultipliern zu einem elektrischen
Strom verstarkt und in Konzentrationseinheiten umgerechnet.

Im Unterschied zur AAS besteht bei der OES ein linearer Zusammenhang zwischen der Intensitat der Emis-
sionslinie und der Elementkonzentration Gber mehrere Zehnerpotenzen.

Tabelle 5 gibt eine Ubersicht (iber die zu messenden Elemente, die haufig verwendeten Emissionslinien und
die Bestimmungsgrenzen.

Tabelle 5 — Messwellenldange und untere Grenze des Anwendungsbereiches

Element-Linie Untere Grenze des
Element Verbindung Anwendungsbereiches
nm o
Massenanteil in %
21 2
Al 308,215 Al,O, 0,0
396,152 0,02
Fe 259,940 Fe,04 0,02
279,079 0,5
Mg 279,553 MgO 0,01
Mn 257,610 MnO, 0,005
S 182,040 8042— 0,05
251,611 0,05
Si 212,412 SiO, 0,1
288,158 0,1
7.2.2 Reagenzien
7.2.21  Salzséaure, p= 1,16 g/ml.
7.2.2.2 Scandium-L6ésung (interner Standard) [¢ (Sc) = 1 g/l].
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7.2.2.3 Element-Stammlésungen [c (Mg, Al, Fe, Si, Mn, SO42—) =1 g/l].
7.2.2.4 Element-Standardlésung

Mehrelement-Standardlésung [¢ (Mg, Si, Al, Fe) =50 mg/l; ¢ (8042—) =150 mg/l; ¢ (Mn) = 10 mg/l]: Je 50 ml
der Mg-, Al-, Fe-, Si-Stammldsung (7.2.2.3), 150 ml der SO42—-Stammlbsung (7.2.2.3) und 10 ml der

Mn-Stammldsung (7.2.2.3) sind in einem 1-I-Messkolben mit 10 ml Salzsaure (7.2.2.1) zu versetzen und mit
Wasser auf 1 | aufzufillen.

7.2.2.5 Element-Bezugslésungen

In finf 100-mI-Messkolben sind nacheinander je 1 ml, 2 ml, 10 ml, 20 ml und 40 ml aus der Mehrelement-
Standardlésung (7.2.2.4) zu pipettieren. Die Lésungen sind mit 20 ml der Matrixlésung (7.1.2.5) zu versetzen.
Bei Messung mit internem Standard ist in jeden Messkolben 0,4 ml der Scandiumlésung (7.2.2.2) zu
pipettieren. Die Messkolben sind mit Wasser bis zur Marke aufzufiillen und gut zu schitteln. Tabelle 6 zeigt
die Massenkonzentrationen der einzelnen Elemente in den Bezugsldsungen.

Tabelle 6 — Massenkonzentrationen in den Bezugslosungen

Element Massenkonzentrationen, ¢ (El)
mg/|
Mg 0,5 1 5 10 20
Si 0,5 1 5 10 20
Al 0,5 1 5 10 20
Fe 0,5 1 5 10 20
S0,%- 1,5 3 15 30 60
Mn 0,1 0,2 1 2 4

7.2.2.6 Blindwertlosung fiir Kalibrierung

Die Blindwertldsung ist in der gleichen Weise herzustellen wie die Bezugslésungen, aber unter Weglassen der
Elementlésungen.

7.2.2.7 Probenblindwertlésung

Die Probenblindwertlésung ist in der gleichen Weise und mit den gleichen Reagenzien parallel zu den
Probenlésungen, aber ohne Probensubstanz, herzustellen.

7.2.3 Gerite

Ubliches Laborgerat sowie:

7.2.3.1 Atomemissionsspektrometer, ausgeristet mit

— induktiv gekoppeltem Plasma,

— geeignetem Zerstaubersystem auf pneumatischer Basis,

— mit Untergrundkorrektursystem und

— mit Computersystem zur Geratesteuerung und Datenverarbeitung.

7.2.3.2  Gasversorgung mit Argon.
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7.2.4 Spektrale Storungen

7.241 Linienkoinzidenzen

Diese Stérung zeigt sich in einer Uberlappung von Spektrallinien. In Bild 3 ist eine solche spektrale Interferenz
auf der Schwefellinie bei 180,734 nm durch 500 mg/l Calcium dargestellt. Eine Linienkoinzidenz macht sich

haufig erst bei einem hohen Konzentrationsverhaltnis von Stér- und Analysenelement bemerkbar.

7.24.2 Bandenkoinzidenzen

Mehratomige Teilchen (OH-, N,*, NO™), die sich im Plasma aus der Begleitmatrix bilden, kénnen Banden
emittieren, die mit den Analysenlinien koinzidieren.

7.2.4.3 Untergrundbeeinflussung

Der spektrale Untergrund wird durch Rekombinationskontinua verursacht und hangt stark von der Matrix ab.
So zeigt Bild 4 die Untergrundbeeinflussung durch 500 mg/l Calcium auf der Aluminiumlinie bei 396,152 nm.

7.24.4 Linienumkehr

Wenn die Konzentration eines Elements in den aueren (kiihleren) Zonen des Plasmas zunimmt, wird hier die
aus den heilken Zonen kommende Strahlung des Elements absorbiert. Dieses Phanomen verursacht eine
Verringerung der Intensitaten.

7.2.4.5 Fehlstrahlung

Nichtelementspezifischer Signalanteil durch Streulichtanteil von anderen Linien.

5 180,734 nm
10 gl 5

a00 mofl Ca

nrm

Bild 3 — Spektrale Interferenz von Calcium auf der Schwefellinie 180,734 nm

Al 396152 nm
1 gl Al

a00 mofl Ca

nn

Bild 4 — Calcium als Matrixelement verursacht einen spektralen Untergrund auf der Aluminiumlinie
396,152 nm
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7.2.5 Nicht-spektrale Storungen
7.2.5.1 Storung durch physikalische Eigenschaften der Losungen

Unterschiede der Viskositat, der Oberflachenspannung oder der Dichte zwischen Bezugs- und Proben-
I6sungen koénnen die Zerstdubungseigenschaften und den Aerosoltransport beeinflussen.

7.2.5.2  Stérung durch Ablagerungen

Hohe Salzgehalte der Lésungen konnen zu Auskristallisationen im Zerstaubersystem fiihren.
7.2.5.3 Storung durch Verschleppen

Rickstande im Probenzufihrungssystem kénnen zu Fehimessungen fuhren (Memory-Effekt).
7.2.6 Verfahren zur Beseitigung oder Verringerung von Stérungen

7.2.6.1  Spektrale Stérungen

Bei spektraler Interferenz einer Analysenlinie kann auf eine ungestdrte Linie ausgewichen werden. Daher ist
die Schwefelbestimmung auf der weniger empfindlichen Linie bei 182,040 nm vorzunehmen. Der Einfluss
eines Stoérelements kann im Regressionsprogramm mathematisch korrigiert werden.

Die Messung des spektralen Untergrundes muss unter Verwendung einer drehbaren Quarz-Refraktorplatte im
Strahlengang erfolgen. Ist von der Probenmatrix her ein konstanter spektraler Untergrund zu erwarten, genigt
die Messung des Untergrundes mit einer matrixangepassten Blindwertlésung auf der Analysenlinie.

7.2.6.2 Nicht-spektrale Stérungen

Storungen infolge unterschiedlicher physikalischer Eigenschaften von Proben- und Bezugslosungen kénnen
durch Matrixanpassung kompensiert werden. Da zur Analyse der Kalkprodukte verschiedene Aufschluss-
reagenzien zum Einsatz kommen und die Calciumgehalte der einzelnen Produkte schwanken, sollte die
Messung mit internem Standard vorgenommen werden.

7.2.7 Durchfiihrung
7.2.71 Gerateeinstellungen

Vor Beginn der Messung sind die Gerateparameter nach der Betriebsanleitung des Gerateherstellers
einzustellen. Dies muss insbesondere fir die Optimierung des Zerstaubers, der Plasmabedingungen und die
Reprofilierung der Optiken sowie die Uberpriifung der Stabilitat des Spektrometers gelten. Bei der Erstellung
des Messprogramms sind die Positionen zur Untergrundmessung festzulegen.

7.2.7.2 Kalibrierung

Zu Beginn der Messung ist fur jedes zu bestimmende Element eine Bezugsgerade aufzustellen. Zur
Grundkalibrierung sind die Blindwertlésung (7.2.2.6) und die funf Bezugslésungen (7.2.2.5) in der Reihenfolge
steigender Konzentrationen in das Plasma zu zerstduben. Nach jeder Bezugslosung ist das System mit der
Blindwertldsung zu spulen. Die Bezugsfunktion wird von der Rechnereinheit automatisch ermittelt.

7.2.7.3 Messung mit internem Standard

Die Messung sollte mit internem Standard erfolgen, wenn Unterschiede der Viskositat, der Oberflachen-
spannung oder der Dichte zwischen Proben- und Bezugsldsungen nicht beseitigt werden kénnen. Als interner
Standard eignen sich vorzugsweise solche Elemente, die nicht in der Analysenprobe vorhanden sind, wie zum
Beispiel Lanthan (408,670 nm), Scandium (361,380 nm) oder Yitrium (371,030 nm). Fur die Verfahren in
dieser Norm sollte Scandium als interner Standard verwendet werden. Bei Messung mit internem Standard
werden die Bezugsldsungen mit 0,4 ml, die Probenlésungen mit 1 ml Scandiumlésung (7.2.2.2) vor dem
Auffullen auf das Endvolumen versetzt.
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