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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 12485:2024) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 164 ,Wasserversorgung"”
erarbeitet, dessen Sekretariat von AFNOR (Frankreich) gehalten wird.

Das zustdndige nationale Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 119-07-13 AA , Aufbereitungsstoffe
und -anlagen” im DIN-Normenausschuss Wasserwesen (NAW).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschliefen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die Nutzungs-
bedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafden auch fiir den englischen Text.

Fiir die in diesem Dokument zitierten Dokumente wird im Folgenden auf die entsprechenden deutschen Doku-
mente hingewiesen:

[SO5725-2 siehe DIN IS0 5725-2

Aktuelle Informationen zu diesem Dokument konnen {iber die Internetseiten von DIN (www.din.de) durch eine
Suche nach der Dokumentennummer aufgerufen werden.

Anderungen

Gegeniiber DIN EN 12485:2017-10 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Tabelle 1 - XRF-Methoden hinzugefiigt;

b) Anforderungen an die Wasserqualitat gedndert;

c) Glihverlust 550 °C geandert in 500 °C;

d) unglasiertes Porzellan oder Platin-Tiegel in glasiertes Porzellan oder Platin-Tiegel gedndert;

e) Norm redaktionell iiberarbeitet.
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN ISO 5725-2, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von Messverfahren und Messergebnissen — Teil 2:
Grundlegende Methode fiir die Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichprdzision eines vereinheitlichten
Messverfahrens
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN 12485:2023) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 164 ,Wasserversorgung"”
erarbeitet, dessen Sekretariat von AFNOR gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wird EN 12485:2010 ersetzen.

Anhang A und Anhang B sind informativ. Fiir weitere Informationen zur Methodik siehe [2] bis [6].
Wesentliche technische Unterschiede zwischen dieser Ausgabe und EN 12485:2017 sind folgende:
a) Tabelle 1 - XRF-Verfahren wurden hinzugefiigt;

b) fiir die Anforderungen an die Wasserqualitdt gedndert;

c) Glihverlust 550 °C gedndert auf 500 °C;

d) unglasiertes Porzellan oder Platintiegel, gedndert in glasiertes Porzellan oder Platintiegel.
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1 Anwendungsbereich
Dieses Dokument legt die Verfahren fiir die chemischen Analysen und zur Bestimmung von physikalischen
Eigenschaften von Calciumcarbonat, Weif3kalk, halbgebranntem Dolomit, Magnesiumoxid, Calciummagnesi-

umcarbonat und Dolomitkalk zur Aufbereitung von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch fest.

Dieses Dokument legt die Referenzverfahren und in einigen Fallen ein Alternativverfahren, das als gleichwertig
angesehen werden kann, fest.

Andere Verfahren diirfen unter der Voraussetzung angewendet werden, dass diese gegen die Referenzverfah-

ren oder gegen international anerkannte Referenzmaterialien kalibriert sind, um ihre Gleichwertigkeit nach-
zuweisen.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon oder
ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten Verweisungen gilt
nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug
genommenen Dokuments (einschliefilich aller Anderungen).

EN 459-2, Baukalk — Teil 2: Priifverfahren

EN1017:2014+A1:2017, Produkte zur Aufbereitung von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch —
Halbgebrannter Dolomit

EN 1018:2021, Produkte zur Aufbereitung von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch — Calciumcarbonat
EN 12518:2014, Produkte zur Aufbereitung von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch — Weifskalk

EN 16003:2011, Produkte zur Aufbereitung von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch —
Calciummagnesiumcarbonat

EN 16004:2011, Produkte zur Aufbereitung von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch — Magnesiumoxid
EN 16409:2013, Produkte zur Aufbereitung von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch — Dolomitkalk
EN ISO 3696, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen (1SO 3696)

[SO 3165, Sampling of chemical products for industrial use — Safety in sampling

IS0 4793:1980, Laboratory sintered (fritted) filters — Porosity grading, classification and designation

3 Begriffe
In diesem Dokument werden keine Begriffe aufgefiihrt.

[SO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— ISO Online Browsing Platform: verfiigbar unter https://www.iso.org/obp

— IEC Electropedia: verfiigbar unter https://www.electropedia.org/
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4 Allgemeine Anforderungen
4.1 Anzahl der Bestimmungen

Zur Bestimmung der verschiedenen Bestandteile (siehe Abschnitt 6 bis Abschnitt 9; siehe auch 4.6) sind zwei
Analysen durchzufiihren.

4.2 Analysenverfahren

Die Verfahren, die zur Analyse von halbgebranntem Dolomit, Calciumcarbonat, Weif3kalk, Magnesiumoxid,
Calciummagnesiumcarbonat und Dolomitkalk anzuwenden sind, sowie das Prinzip jedes Verfahrens sind in
Tabelle 1 aufgelistet. Die Analysengange sind schematisch in Anhang A dargestellt (Bild A.1 bis Bild A.7).

Die Anforderungswerte fiir freies MgO und freies Mg(OH) in halbgebranntem Dolomit sind nach EN 1017 als
freies MgO anzugeben. Die gleiche Anforderung gilt fiir freies CaO. Der Anforderungswert fiir MgO in Magnesi-
umoxid ist nach EN 16004 als MgO in der Trockensubstanz anzugeben. Daher ist die Analyse von halbgebrann-
tem Dolomit und von Magnesiumoxid an einer kristallwasserfreien Probe durchzufiihren. Vor der chemischen
Analyse ist der Glithverlust bei 550 °C, wie in 7.2, zu bestimmen. Die Analyse selbst ist dann an dem Material
durchzufiihren, das nach der Bestimmung des Gliihverlustes erhalten wird.

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 7.1 getrockneten Probe durchzufiihren.

Fiir die Bestimmung des wasserloslichen Anteils von Weifdkalk wird das in 7.5 beschriebene Verfahren als Refe-
renzverfahren betrachtet. Das in 7.6 beschriebene Zuckerverfahren kann als Alternativverfahren angewendet
werden, wenn nachgewiesen ist, dass die Ergebnisse, die mit diesem Verfahren erzielt werden, zum Referenz-
verfahren gleichwertig sind.

Die Anforderungswerte flir CaO und MgO in Dolomitkalk sind nach EN 16409 anzugeben. Die Anforderungs-
werte fiir CaO und MgO in Calciummagnesiumdioxid sind als CaO und MgO in der kristall-wasserfreien Sub-
stanz und fiir CaO und MgO in Calciummagnesiumdihydroxidoxid als CaO und MgO in der trockenen und kris-
tallwasserfreien Substanz anzugeben. Daher ist die Analyse von Calciummagnesiumdihydroxidoxid an einer
getrockneten Probe, wie in 7.1 beschrieben, durchzufiihren.

Tabelle 1 — Analysenverfahren

Bestimmung Verfahren Prinzip Norm
Siebriickstand 5.1 Luftstrahlsiebung EN 12518, EN 16409
5.2 Nasssiebung EN 12518

Freies Wasser 7.1 Gravimetrie EN 1018, EN 12518,

EN 16003, EN 16409
Gliihverlust bei 500 °C 7.2 Gravimetrie EN 1017, EN 12518,

EN 16004, EN 16409
Kohlenstoffdioxid 7.3 Gravimetrie EN 1017, EN 12518,

EN 16004, EN 16409
Salzsdureunloslicher Riickstand 7.4 Acidimetrie, Gravimetrie EN 1018, EN 16003
Wasserlosliches Calciumoxid 7.5 Acidimetrische Titration EN 12518
oder Calciumhydroxid
Zuckerlosliches Calciumoxid oder | 7.6 Acidimetrische Titration EN 12518
Calciumhydroxid
Wasserunlosliche Bestandteile 7.7 Gravimetrie EN 12518
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Bestimmung Verfahren Prinzip Norm
Freies Calciumoxid 7.8 Extraktion, acidimetrische EN 1017, EN 16004
Titration
Calciumoxid und Magnesiumoxid | 7.9 Komplexometrische Titration | EN1017,EN 1018,
XRF-Schmelztablette EN16003, EN 16004,
XRF-Pulvertablette EN16409
Sulfat 7.10 Gravimetrie EN 1017
Loslichkeitsindex 7.11 Leitfahigkeit EN 12518
Magnesium 8.1 AAS (Flamme) EN1017,EN 1018,
oder ICP-OES EN 16003, EN 16409,
8.2 XRF-Schmelztablette EN'16004
XRF-Pulvertablette
Silicium, Aluminium, Eisen 8.1 AAS (Flamme) EN1017,EN 12518,
oder ICP-OES EN 16003, EN 16004,
8.2 XRF-Schmelztablette EN16409
XRF-Pulvertablette
Mangan 8.2 ICP-OES EN 12518, EN 16409
XRF-Schmelztablette
XRF-Pulvertablette
Sulfat 8.2 ICP-OES EN 1017
XRF-Schmelztablette
XRF-Pulvertablette
Blei, Cadmium, Chrom, Nickel 9.1 AAS (flammenlos) EN1017,EN 1018,
oder oder EN 12518, EN 16003,
9.2 ICP-OES EN 16004, EN 16409
Arsen, Antimon, Selen 9.3 AAS (Hydrid) EN1017,EN 1018,
EN 12518, EN 16003,
EN 16004, EN 16409
Quecksilber 9.4 AAS (Kaltdampftechnik) EN 1017, EN 1018,

EN 12518, EN 16003,
EN 16004, EN 16409

4.3 Probenvorbereitung

Bei der Probenahme sind die allgemeinen Empfehlungen von ISO 3165 zu beachten. Die Probenahme ist nach
EN 459-2 durchzufiihren. Bei Produkten mit einer Korngrofde von <6 mm muss die Grofde der Stichprobe 11

betragen.

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

Full document details: E DIN EN 12485:2024-03
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Bei der Probenahme von Kalkmilch ist die zu beprobende Menge mit einem Elektroriihrer ausreichender Leis-
tung griindlich zu mischen. Die Kalkmilch ist vor der chemischen Analyse wie in 6.1 beschrieben zu trocknen.

Die zu untersuchenden Teilproben diirfen moglichst wenig mit Luft in Beriihrung kommen, da sie durch
Feuchte- und Kohlenstoffdioxidaufnahme verandert werden. Diese miissen daher in luftdichten Verpackungen
transportiert und gelagert werden, ebenso miissen alle Handhabungen schnellstméglich durchgefiihrt
werden.

4.4 Reagenzien

Alle Reagenzien miissen in einer fiir die verwendeten Verfahren geeigneten anerkannten Analysenqualitat vor-
liegen.

ENISO 3696 definiert drei Typen der Wasserqualitét (grundlegende Anforderungen siehe unten):

— Qualitat 3 fiir die meisten nasschemischen Arbeiten im Laboratorium geeignet (elektrische Leitfahig-
keit < 0,5 mS/m [bei 25 °C]);

— Qualitat 2 sehr wenig verunreinigt und fiir sensible analytische Arbeit geeignet (elektrische Leitfahig-
keit<0,1 mS/m [bei 25 °C]);

— Qualitat 1 im Wesentlichen frei von Verunreinigungen und fiir strengste analytische Anforderungen geeig-
net (elektrische Leitfahigkeit < 0,01 mS/m [bei 25 °C]);

— Inallen Fallen muss die Konzentration des/der zu bestimmenden Elements/Elemente so niedrig sein, dass
die Analyseergebnisse nicht beeinflusst werden. Dies kann durch Analyse der Blindwertlosung tiberpriift
werden.

In dieser Norm haben die fiir die Reagenzien verwendeten konzentrierten Fliissigkeiten folgende Dichten (p)
(in Gramm je Milliliter bei 20 °C):

— Salzsiure 1,16 bis 1,19;
— Salpetersaure 1,40 bis 1,42;
— Ammoniumhydroxidlosung 0,88 bis 0,91;
— Triethanolamin 1,12.

Verdiinnungen werden als Volumensumme angegeben. So bedeutet z.B. verdiinnte Salzsaure (1+2)
1 Volumenanteil konzentrierte Salzsdure vermischt mit 2 Volumenanteilen Wasser.

Die Konzentrationen von Bezugs- und Standardmaf3lésungen werden als Stoffmengenkonzentration c (mol/1),
die von Stamm- und Standardlésungen als Massenkonzentration c (g/1 oder mg/1) angegeben.

Fiir die Atomabsorptionspektroskopie (AAS) und die optische Emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppel-
tem Plasma (ICP-OES) sind geeignete Elementlosungen im Handel erhiltlich, die als Stammldsungen verwen-
det werden kénnen. Sie miissen fiir die analytischen Zwecke nach den Herstellerangaben angesetzt werden.
Die entsprechenden Element-Standardldsungen werden nach den Angaben in diesem Dokument hergestellt.

Bezliglich der Haltbarkeitsdauer von Stamm-, Standard- und Bezugsl6sungen werden in diesem Dokument
keine Angaben gemacht. Bei Stammldsungen mit einer Elementkonzentration von 1 g/l wird zumeist vom Her-
steller eine Haltbarkeitszeitspanne von einem Jahr angegeben. Es ist daher ratsam, die Bezugslosungen regel-
mafdig zu liberprifen.

4.5 Glaswaren

Die Glasbehalter sowie die Pipetten sind unmittelbar vor Gebrauch mit heif3er verdiinnter Salpetersdure zu
reinigen und anschliefiend mit Wasser zu spiilen. Fiir die Bestimmung von Spurenelementen ist hierzu Wasser
der Qualitat 2 zu verwenden.
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4.6 Angabe der Ergebnisse
Die Analysenergebnisse der Haupt- und Nebenbestandteile miissen als Massenanteile in %, die der Spurenele-

mente als Massenanteile in Milligramm je Kilogramm als Mittel aus zwei Bestimmungen angegeben werden.
Im Allgemeinen miissen Analysenwerte mit drei signifikanten Stellen angegeben werden.

BEISPIEL

— (Ca0)=91,2%

— (Si0,)=3,70%

— (Mn0,)=0,15%

— (Cr)=0,32mg/kg

— (Hg)=0,05mg/kg

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

Zur Beurteilung der Ubereinstimmung der Analysenergebnisse mit den Anforderungen nach EN 12518 fiir
Weifdkalk, nach EN 1018 fiir Calciumcarbonat, nach EN 1017 fiir halbgebrannten Dolomit, nach EN 16003 fiir
Calciummagnesiumcarbonat, nach EN 16004 fiir Magnesiumoxid und nach EN 16409 fiir Dolomitkalk sind die
Ergebnisse auf die in den oben genannten Normen aufgefiihrten Anforderungsparameter umzurechnen.

In Tabelle 2 sind die Abschnitte dieser Norm aufgelistet, die die entsprechenden Berechnungen enthalten.

Tabelle 2 — Verfahren fiir die Berechnung der Ergebnisse

Anforderungen aus Norm Parameter Erforderlicher Berechnung beschrieben
Wert fiir in

EN1017 CaOfyej, Cal CaCO3 7.12.2.3
C02 MgC03
MgO MgOfrei

EN 1018 Ca0 CaCO3 7.12.2.1
MgO MgCO3

EN 12518 CO, CaCOg3 7.12.2.4

EN 16004 MgO, Gliihverlust bei (CO2 und H,0) 7.12.2.5

(1050+25)°Cund
(500 25)°C

EN 16003 MgO CaMg(CO3); 7.12.2.2
MgC03

EN 16409 Ca0, MgO Ca0 + MgO 7.12.2.6

4.7 Wiederholgrenze und Vergleichgrenze

Wiederholgrenze und Vergleichgrenze wurden in einem Ringversuch (siehe Anhang B) nach ISO 5725-2, an
dem 28 Laboratorien teilnahmen, ermittelt.
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4.8 Analysenbericht

Der Bericht muss folgende Informationen beinhalten:

a) den Bezug zum verwendeten Analysenverfahren;

b) die vollstindige Identitat der Probe;

c) die erhaltenen Ergebnisse und das angewendete Berechnungsverfahren (siehe 4.6);
d) die Probenvorbehandlung, z. B. Aufschlussverfahren (siehe Abschnitt 6);

e) jede Abweichungvon dieser Norm und Angabe aller Umstande, die das Ergebnis beeinflusst haben kénnen.

5 Bestimmung der Siebriickstinde bei Weif3kalk

5.1 Luftstrahlsiebung

5.1.1 Allgemeines

Das Verfahren dient zur Bestimmung des Siebriickstandes mittels Luftstrahlsiebmaschine.
5.1.2 Gerite

5.1.2.1 Luftstrahlsiebmaschine, wie prinzipiell in Bild 1 gezeigt. Das Gerdt muss so eingestellt sein, dass
entlang der Siebe ein Druckgefille von 2 kPa bis 2,5 kPa entsteht.
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3
1

Legende

1 Gehduse 7 Probe

2 Auffangpfanne 8 Uberkorn

3 Siebrahmen 9 Unterkorn

4 Siebdeckel 10 Luftstrahl

5 Schlitzdiise 11 Luftabzug

6 Sieb 12 Druckmessgerat, mit Staubkappe

Bild 1 — Luftstrahlsiebmaschine

5.1.2.2 Analysensiebe, Durchmesser 200 mm, C)ffnungsweiten 0,60 mm und 0,09 mm.
Fiir einen effektiven Betrieb konnen bei einigen Geraten zur Luftstrahlsiebung nicht genormte Siebrahmen
und zusatzliche Dichtungen erforderlich sein. Dies ist unter der Voraussetzung zulassig, dass Siebboden und

allgemeine Bauart den Anforderungen dieses Dokumentes entsprechen.

5.1.2.3 Auffangpfannen oder andere geeignete Behailtnisse ausreichender Grofle zur Aufnahme der
Priifmenge.

5.1.2.4 Analysenwaage, mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg.
5.1.2.5 Weicher Pinsel.
5.1.2.6 Ultraschallbad zur Reinigung der Siebboden.

5.1.2.7 Hammer, wenn das Probenmaterial leicht am Deckel des Gerates haften bleibt, vorzugsweise
Gummi- oder Kunststoffhammer.

5.1.3 Durchfiihrung

Von der trockenen Probe ist eine geeignete Menge (zwischen 10 g und 50 g in Abhéngigkeit des Materials)
auf 1 mg (m) einzuwdgen. Das Sieb mit der Offnungsweite von 0,09 mm ist in das Gerat einzusetzen und die
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gesamte Priifmenge auf den Siebboden zu geben. Es ist darauf zu achten, dass kein Teil der Priifmenge verloren
geht.

Der Siebdeckel ist zu schlief3en und das Gerat ist einzuschalten. Dabei ist sicherzustellen, dass das entstehende
Vakuum den vom Hersteller angegebenen Mindestwert {ibersteigt und die Schlitzdiise korrekt rotiert.

Gegebenenfalls an der Unterseite des Siebdeckels haftendes 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 unter-
brechen, und die Agglomerate sind mit einem weichen Pinsel auseinanderzubrechen.

Nach (5 + 0,2) min ist das Gerat auszuschalten und das Sieb vorsichtig zu entfernen. Das auf dem Sieb verblie-
bene Probenmaterial istin eine Auffangschale oder ein anderes geeignetes Gefaf zu tiberfiihren. Der Siebboden

ist vorsichtig tiber der Auffangschale mit einem weichen Pinsel zu reinigen.

Die Masse des Siebriickstandes einschlief3lich des vom Siebboden mittels Pinsels entfernten Materials ist zu
bestimmen und auf 1 mg anzugeben.

Das Sieb ist wieder in die Siebmaschine einzusetzen und der gesamte Siebriickstand erneut auf den Siebboden
zu geben. Das Wage- und Siebverfahren ist bis zum Erreichen des Endpunkts der Siebung fortzufiihren und die
durch Wagung an diesem Punkt ermittelte Masse ist auf 1 mg anzugeben. Der Endpunkt ist erreicht, wenn die
Masse des Siebdurchgangs in 1 min nicht mehr als als 0,2 % der urspriinglichen Masse der Priifmenge betragt.
Das Analysensieb mit einer Offnungsweite von 0,60 mm ist in die Siebmaschine einzusetzen und das Wige-
und Siebverfahren bis zum Erreichen des Endpunkts der Siebung fortzufiihren. Die durch Wagung an diesem
Punkt ermittelte Masse ist auf 1 mg anzugeben.

5.1.4 Angabe der Ergebnisse

Die Masse des Siebriickstands auf jedem Sieb, angegeben als Massenanteil m (Pg g0 oder ¢ o9) in %, wird nach
folgender Gleichung berechnet:

my X 100

m (Po,600r0,09) = — (1D

Dabei ist
m die Masse der Probe, in Gramm;
my die Masse des Siebriickstandes, in Gramm.
5.2 Nasssiebung
5.2.1 Allgemeines
Das Verfahren dient ausschliefdlich zur Bestimmung des Siebriickstands von Kalkmilch nach EN 12518.
5.2.2 Gerite
5.2.2.1 Analysenwaage, mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg.
5.2.2.2 Weithalsflasche, 500 ml oder anderes geeignetes Gefif, mit Stopfen verschlief3bar.

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

5.2.2.4 Gummi- oder Kunststoffschlauche mit einer Nennweite von 5 mm.
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5.2.2.5 Trockenschrank, thermostatisch regelbar auf (105 * 5) °C.

5.2.2.6 Zwei Sinterglasfiltertiegel, Porositit2 (nachISO4793:1980) (maximale Porenweite 40 um bis
100 um), mit Saugflasche und Trichtereinsatzstiick fiir Filtertiegel.

5.2.2.7 Exsikkator.

5.2.2.8 Waschflasche.
5.2.2.9 Filtriereinrichtung.
5.2.3 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 Wasser zu benetzen. Von der Kalkmilch ist ein Volumen, das (50 + 0,5) g Trockensubstanz ent-
halt, in eine 500-ml-Weithalsflasche zu geben. Die Flasche ist mit einem Stopfen zu verschliefien und etwa 30 s
zu schiitteln. Der Stopfen ist sofort 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 5- mm-Schlauch mit
einem Druck entsprechend 1,2 m Wassersaule (etwa 10 kPa) auf die Siebe zu spiilen. Dann ist der Riickstand
mit dem Strahl (2 + 0,1) Minuten lang auf dem Priifsieb mit 0,60 mm Maschenweite zu waschen. Dabei darf der
Riickstand nicht durch das Sieb gespiilt werden und das untere Sieb darf wahrend des Vorgangs nicht tiber-
schwemmt werden. Anschliefdend ist der Riickstand auf eine Seite des Siebes zu waschen.

Das Analysensieb mit der Offnungsweite 0,60 mm ist zu entfernen und der Riickstand ist mit Hilfe der Waschfla-
sche vom Sieb tiber den Glastrichter in einen der mit der Filtriereinrichtung verbundenen tarierten Glasfilter-
tiegel zu iiberfithren. Wenn der gesamte Riickstand in den Filter gewaschen und das Wasser extrahiert worden
ist, ist der Filter mit dem Riickstand zu entfernen und 1h lang bei (105 £ 5) °C zu trocknen. Der getrocknete
Filter ist im Exsikkator abzukiihlen und erneut zu wagen.

Der Riickstand auf dem Priifsieb mit 0,09 mm Maschenweite ist (5 + 0,2) Minuten lang zu waschen. Der Riick-
stand ist in einen tarierten Glasfiltertiegel zu tiberfiihren und bei (105 * 5) °C bis zur Massenkonstanz zu trock-
nen, dann abzukiihlen und erneut zu wégen, wie oben beschrieben.

5.2.4 Angabe der Ergebnisse

Die Masse des Siebriickstands auf jedem Sieb, angegeben als Massenanteil m (Pg g0 oder 0,09) in %, wird nach
folgender Gleichung berechnet:

mq x 100
m (Po,600r0,00) = ——— (2)

m
Dabei ist

m die Trockenmasse der Priifmenge, in Gramm;

my die Masse des Siebriickstandes, in Gramm.

6 Herstellung der Probenlésungen

6.1 Schmelzaufschluss mit Lithiumtetraborat

6.1.1 Allgemeines

Mit dem Lithiumtetraborat-Schmelzaufschluss werden in Losung gebracht:

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

6.1.2 Prinzip

Nach Verschmelzen der schwerldslichen oxidischen Bestandteile der Probe mit Lithiumtetraborat wird der
Schmelzkuchen in Salzsaure gelost und die Losung in einem 250-ml-Messkolben aufgefiillt. In aliquoten Tei-
len dieser Losung werden Calcium, Magnesium, Silicium, Aluminium, Eisen und Mangan mittels Flammen-
AAS (8.1) oder ICP-OES (8.2) bestimmt.

6.1.3 Reagenzien

6.1.3.1 Lithiumtetraborat, Li;B407

6.1.3.2 Salzsdure,p=1,16g/ml.

6.1.3.3 Salzsdure, verdiinnt, (1 +5).

6.1.4 Gerate

Ubliches Laborgerit sowie:

6.1.4.1 Platin-Gold-Tiegel.

6.1.4.2 Heizplatte.

6.1.5 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 (6.1.3.1) zu versetzen. Sie ist bei (1000 £ 25) °C so lange zu gliihen, bis eine klare Schmelze vorliegt.
Anschliefiend ist der Tiegel von der Heizplatte zu nehmen, mit einem Uhrglas zu bedecken und einige Sekunden
in Wasser zu stellen, dann herauszunehmen und bis zum volligen Erkalten stehen zu lassen.

Die kalte Schmelze ist mit etwa 50 ml Salzsdure (6.1.3.3) in ein Becherglas zu tiberfithren und unter Rithren
und Erhitzen auf 100 °C zu l6sen. Danach ist die Losung mit Wasser (4.4) in einen 250-ml-Messkolben zu iiber-
fithren und nach dem Abkiihlen auf Raumtemperatur sind je 10 ml der entsprechenden Reagenzien (8.1.2.6
und 8.1.2.7 flir die AAS-Messung) oder 1 ml Scandiumldsung (8.2.2.2, interner Standard fiir die ICP-Messung)
hinzuzugeben und es ist mit Wasser bis zur Marke aufzufiillen (Aufschlusslésungen (I) fiir AAS und (II) fiir ICP).
6.2 Nassaufschluss mit Salzsdaure

6.2.1 Allgemeines

Mit dem Nassaufschluss mit Salzsaure werden Proben ausschlieflich zur Bestimmung von Calcium und Magne-
sium in Losung gebracht.
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6.2.2 Prinzip

Die Probe wird mit Salzsdure gekocht und die Losung filtriert. Der ph-Wert wird auf 6 bis 7 eingestellt, um
Eisen-(III)- und Aluminium-Hydroxid zu fillen. Nach erneutem Abfiltrieren wird das Filtrat in einen geeigneten
Messkolben tbergefiihrt.

6.2.3 Reagenzien

6.2.3.1 Salzsdure,p=1,16g/ml.

6.2.3.2 Wasserstoffperoxidléosung, c (H,0,) =30 % (m/m).

6.2.3.3 Wasserstoffperoxidldsung, verdiinnt, 1 + 9.

6.2.3.4 Ammoniumhydroxidlésung, c (NH3) =25 % (m/m) Massenanteil.

6.2.3.5 Ammoniumhydroxidlésung, verdiinnt, 1 +9.

6.2.3.6 Ammoniumchlorid, NH4CL

6.2.4 Gerate

Ubliches Laborgerit sowie:

6.2.4.1 Heizplatte.

6.2.4.2 Magnetrithrer mit Magnetriihrstibchen.

6.2.4.3 pH-Messgerit mit Glaselektrode.

6.2.5 Durchfiihrung

(1£0,1) gder Probe sind auf 1 mg zu wagen, in ein 250-ml-Becherglas zu geben, mit 10 ml Wasser zu befeuch-
ten und dann nach und nach mit 30 ml Salzsdure (6.2.3.1) zu versetzen. Die Losung ist mit Wasser auf etwa
100 ml aufzufiillen und 10 min zu kochen. Nach dem Kochen ist die Losung sofort durch ein Faltenfilter (Poren-
grofde 2,5 um) in ein 400-ml-Becherglas zu filtrieren und der Riickstand mit heifem Wasser gut auszuwaschen.
Die Losung ist mit etwa 4g Ammoniumchlorid (6.2.3.6) und einigen Tropfen Wasserstoffperoxidlo-
sung (6.2.3.3) zu versetzen. Dann ist sie mit etwa 150 ml Wasser zu verdiinnen und zum Sieden zu erhitzen.
Wahrend des Kochens ist tropfenweise Ammoniumhydroxidlosung (6.2.3.4) zuzusetzen, um den pH-Wert
auf 6 bis 7 einzustellen und Aluminium- und Eisenhydroxid sowie Kieselsaure zu fallen.

Die Losung ist noch 3 min am Sieden zu halten und nach Absetzen des Niederschlags sofort durch ein Filterpa-
pier (Porengrofde 2,5 pm) in einen 500-ml-Messkolben zu filtrieren. Der Filterriickstand ist dreimal mit Ammo-
niumhydroxidlésung (6.2.3.5) und dreimal mit Wasser zu waschen. Nach Abkiihlen der Losung auf Raumtem-
peratur ist der Messkolben mit Wasser bis zur Marke aufzufiillen und der Kolbeninhalt (Aufschlusslosung I1I)
gut durchzuschiitteln.

6.3 Mikrowellen-Aufschluss mit Salpetersaure

6.3.1 Allgemeines

Das Aufschlussverfahren dient dem Zweck, Spurenelemente aus der begleitenden Matrix freizusetzen und den
Gehalt der verschiedenen Elemente zu bestimmen.
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6.3.2 Prinzip

Das Probenmaterial wird in ein Gefaf3 aus PFA (Perfluoralkoxyethylen) eingewogen und mit Salpetersédure ver-
setzt. Nach dem Einsetzen in das Mikrowellengerit wird aufgeschlossen. Unldsliche Bestandteile werden abfil-
triert, die entsprechenden Elemente werden im Filtrat bestimmt.

6.3.3 Reagenzien

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

6.3.4 Gerite

Ubliches Laborgerit sowie:

6.3.4.1 Mikrowellen-Aufschlusssystem, ausgeriistet mit Aufschlussgefafden aus PFA sowie einer program-
mierbaren Regelungseinheit fiir Druck- und Temperatursteuerung. Leistungsabgabe = 600 W.

6.3.4.2 Polypropylen-Druckgefafd mit Schraubdeckel, 50 ml.
6.3.4.3 Filtriereinrichtung.
6.3.5 Durchfiihrung

Die Masse der Probe richtet sich nach dem Analysenverfahren. Fiir die AAS betragt die empfohlene Masse
(0,5+0,05) g und fiir die ICP-OES (3+0,05) g, eingewogen auf 0,1 mg. Die Probe ist im ersten Fall mit 4 ml
Wasser anzufeuchten und vorsichtig mit 3 ml Salpetersaure (6.3.3.1) zu versetzen, im zweiten Fall mit 5 ml
Wasser anzufeuchten und mit 10 ml Salpetersaure (6.3.3.1) zu versetzen.

Das Aufschlussgefaf’ ist zu verschliefden und in das Mikrowellenaufschlussgerat einzusetzen. Vor der Program-
mierung des Gerates miissen die Aufheizbedingungen festgelegt werden und die Aufzeichnung von Druck und
Temperatur gegeniiber der Zeit vorbereitet werden.

Die Probe ist zundchst in einer Aufheizphase mit 500 kPa bis 700 kPa und 90 °C fiir 10 min, anschlief3end in
einer zweiten Stufe bei 1000 kPa und 120 °C bis 150 °C fir 15 min bis 20 min zu behandeln. Danach ist das
Aufschlussgefafs auf Raumtemperatur abkiihlen zu lassen. Nach Offnen des Aufschlussgefafdes ist die Losung

in einen 100-ml-Messkolben zu spiilen und mit Wasser bis zur Marke aufzufiillen. Die Losung (Aufschlusslo-
sung IV) ist zu filtrieren und in ein Polypropylengefafd zu iiberfithren, um Adsorptionen am Glas zu vermeiden.

6.4 Druckaufschluss mit Salpetersiure
6.4.1 Allgemeines

Das Aufschlussverfahren dient dem Zweck, Spurenelemente aus der begleitenden Matrix freizusetzen und den
Gehalt der verschiedenen Elemente zu bestimmen.

6.4.2 Prinzip

Das Probenmaterial wird in ein PTFE-(Polytetrafluorethylen-)Gefaf3 eingewédgt und mit Salpetersaure versetzt.
Nach dem Einsetzen in einen Druckmantel wird bei 130 °C aufgeschlossen. Unlosliche Bestandteile werden
abfiltriert und die entsprechenden Elemente werden im Filtrat bestimmt.

6.4.3 Reagenzien

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

6.4.4 Geridte
Ubliches Laborgerit sowie:
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6.4.4.1 Druckaufschlusssystem, bestehend aus Aufschlussgefafd aus PTFE, Druckmantelgefafd und Heiz-
vorrichtung.

6.4.4.2 Polypropylen-Druckgefiafd mit Schraubdeckel, 50 ml.

6.4.4.3 Filtriereinrichtung.

6.4.5 Durchfiihrung

Von der Probe sind (0,5 + 0,05) g auf 0,1 mg in das Aufschlussgefafi einzuwagen. Die Probe ist mit 2 ml Wasser
anzufeuchten und vorsichtig mit 5 ml Salpetersaure (6.4.3.1) zu versetzen. Das Druckaufschlussgefafs ist zu
verschliefden, in einen kalten Trockenschrank einzusetzen und auf eine Temperatur von 130 °C zu erwarmen.
Nach etwa 15 min ist das Druckaufschlussgefaf$ aus dem Trockenschrank zu entnehmen und auf Raumtem-
peratur abzukiihlen. Nach Offnen des Druckaufschlusssystems ist die Losung in einen 100-ml-Messkolben zu

spiilen und mit Wasser bis zur Marke aufzufiillen. Die Losung (Aufschlusslosung V) ist zu filtrieren und in ein
Polypropylengefaf? zu iiberfithren, um Adsorptionen am Glas zu vermeiden.

7 Herkommliche Verfahren zur Bestimmung der Haupt- und Nebenbestandteile

7.1 Bestimmung von freiem Wasser

7.1.1 Allgemeines

Unter freiem Wasser ist die dem Produkt anhaftende Feuchte, bei Kalkmilch der Wassergehalt der Suspension
zu verstehen. Das Verfahren gilt nicht fiir Weif3feinkalk, halbgebrannten Dolomit oder Calciummagnesiumdi-
oxid. Die Bestimmung des Wassergehaltes von Kalkmilch ist fiir die Berechnung des wasserldslichen Anteils
des suspendierten Kalkhydrates (siehe 7.5) erforderlich.

7.1.2 Prinzip

Beim Erwarmen einer Probe von Weifdkalkhydrat, Calciumcarbonat, Calciummagnesiumcarbonat oder Calci-
ummagnesiumdihydroxidoxid auf (105 + 5) °C oder von Kalkmilch auf (150 * 5) °C, entweicht das freie Wasser.
Der Masseverlust bei dieser Temperatur wird als freies Wasser bezeichnet.

7.1.3 Gerate

Ubliches Laborgerit sowie:

7.1.3.1 Trockenschrank, thermostatisch auf (105 * 5) °C oder (150 + 5) °C regelbar (Alternativgerat1).
7.1.3.2 Automatische Feuchtewaage, regelbar zwischen (105 = 5) °C und (150 + 5) °C (Alternativgerét 2).
7.1.3.3 Analysenwaage, mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg.

7.1.3.4 Exsikkator mit Trocknungsmittel.

7.1.3.5 Glasierter Porzellan- oder Platintiegel.

7.1.3.6 Pipette.

7.1.4 Durchfiihrung

7.1.4.1 Weif3kalkhydrat, Calciumcarbonat, Calciummagnesiumcarbonat und
Calciummagnesiumdihydroxidoxid

(5%0,1) gder Probe im Anlieferungszustand sind auf 1 mg in einen vorher gewogenen Tiegel einzuwagen. Die
Probe ist bis zur Massenkonstanz im Trockenschrank (7.1.3.1) oder auf der Feuchtewaage (7.1.3.2) zu trock-
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nen. Bei Verwendung des Ofens ist die Trockenzeit auf etwa 2 h zu begrenzen. Nach Herausnahme aus dem
Trockenschrank ist der Tiegel mit dem Deckel zu verschlief3en, um eine Aufnahme von Kohlenstoffdioxid und
Feuchte aus der Umgebungsluft zu verhindern. Nach dem Abkiihlen im Exsikkator erneut wagen.

7.1.4.2 Kalkmilch

Die Kalkmilchprobe ist vor Entnahme des Probenaliquots zu schiitteln, sodass eine homogene Suspension
erhalten wird. Mit Hilfe einer Pipette sind etwa 20 g zu entnehmen und auf 0,1 mg in einen Glastiegel einzuwa-
gen. Die Probe ist bis zur Massenkonstanz im Trockenschrank (7.1.3.1) oder auf der Feuchtewaage (7.1.3.2) zu
trocknen. Nach Herausnahme aus dem Trockenschrank ist der Tiegel mit dem Deckel zu verschliefden, um eine
Aufnahme von Kohlenstoffdioxid und Feuchte aus der Umgebungsluft zu verhindern. Nach dem Abkiihlen im
Exsikkator auf Raumtemperatur ist der Massenverlust zu ermitteln.

7.1.5 Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt an freiem Wasser, angegeben als Massenanteil (H,0) in %, wird nach folgender Gleichung berech-
net:

0 (H,0) = =™ 140 (3)

mp

Dabei ist

mq die Masse der Prifmenge vor dem Erwarmen, in Gramm;

my die Masse der Priifmenge nach dem Erwarmen, in Gramm.
7.2 Glithverlust bei 500 °C
7.2.1 Allgemeines
Das Verfahren dient zur Bestimmung des Gliihverlustes nach der Trocknung nach 7.1.
7.2.2 Prinzip
Mit dem Gliihverlust bei 500 °C wird im Wesentlichen das Hydratwasser erfasst.
7.2.3 Gerate
Ubliches Laborgerit sowie:
7.2.3.1 Elektro-Ofen, regelbar auf (500 * 25) °C, mit thermoelektrischer Temperaturanzeige.
7.2.3.2 Analysenwaage, mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg.
7.2.3.3 Exsikkator mit Phosphorpentoxid, P;0s.
7.2.3.4 Glasierter Porzellan- oder Platintiegel.
7.2.4 Durchfiihrung
Von der Probe sind (5+0,1) g in einen vorher gewogenen Tiegel auf 1 mg einzuwagen (m1). Die Probe ist im
Ofen 2 h bei (500 + 25) °C zu glithen und anschliefdend im Exsikkator abzukiihlen. Der Tiegel ist nach der Her-

ausnahme aus dem Ofen abzudecken, um eine Aufnahme von Kohlenstoffdioxid und Feuchte aus der Umge-
bungsluft zu verhindern. Anschlief3end ist er im Exsikkator abkiihlen zu lassen und dann zu wagen (my).
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7.2.5 Angabe der Ergebnisse

Der Gliihverlust bei 550 °C, angegeben als Massenanteil GV in %, wird nach folgender Gleichung berechnet:

(Lol) =

(mq —myp)
2 x 100 (4)

1

Dabei ist
mq die Masse der Probe vor dem Glithen bei (500 * 25) °C, in Gramm;
my die Masse der Probe nach dem Gliihen bei (500 + 25) °C, in Gramm.
7.3 Bestimmung von Kohlenstoffdioxid
7.3.1 Allgemeines

Das Verfahren dient zur Bestimmung von Kohlenstoffdioxid in WeifSkalk nach EN 12518, in halbgebranntem
Dolomit nach EN 1017, in Magnesiumoxid nach EN 16004 und in Dolomitkalk nach EN 16409.

7.3.2 Prinzip

Der Gehalt an Kohlenstoffdioxid in den entsprechenden Materialien wird aus dem Gliihverlust bei 1 050 °C
ermittelt. Mit dem Glithverlust bei 500 °C werden im Wesentlichen freies Wasser und Hydratwasser erfasst.
Die Massendifferenz zwischen dem Gliithverlust bei (1 050 + 25) °C und dem Gliihverlust bei (500 + 25) °C ent-
spricht dem Kohlenstoffdioxidanteil im Produkt.

7.3.3 Gerate

Ubliches Laborgerit sowie:

7.3.3.1 Elektro-Ofen, regelbar auf (1 050 + 25) °C, mit thermoelektrischer Temperaturanzeige.

7.3.3.2 Analysenwaage, mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg.

7.3.3.3  Exsikkator mit Phosphorpentoxid, P;0s.

7.3.3.4 Glasierter Porzellan- oder Platintiegel.

7.3.4 Durchfiihrung

Nach Bestimmung der Masse (m;) aus der Bestimmung des Glithverlustes bei (500 + 25) °C (7.2.5), ist die Probe
3hlang bei (1 050 + 25) °C zu erhitzen. Der Tiegel ist nach der Herausnahme aus dem Ofen abzudecken, um
eine Aufnahme von Kohlenstoffdioxid und Feuchte aus der Umgebungsluft zu verhindern. AnschliefRend ist er
im Exsikkator abkiihlen zu lassen und dann erneut zu wégen (ms).

7.3.5 Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt an Kohlenstoffdioxid, angegeben als Massenanteil CO, in %, wird nach folgender Gleichung berech-
net:

(m = m3)

C(COZ) = my

x 100 (5)

Dabei ist
mq die Masse der Probe vor dem Gliihen bei (550 * 25) °C (7.2.5), in Gramm;

Documents
Document Shari2d Hub

Full document details: E DIN EN 12485:2024-03


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-12485-2024-03
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-12485-2024-03

- Entwurf -

E DIN EN 12485:2024-03
prEN 12485:2024 (D)

my die Masse der Probe vor dem Glithen bei (1 050 + 25) °C, in Gramm;

m3 die Masse der Probe nach dem Gliithen bei (1 050 = 25) °C, in Gramm.
7.4 Bestimmung des in Salzsdure unléslichen Riickstandes
7.4.1 Allgemeines
Das Verfahren dient der Bestimmung des in Salzsdure unléslichen Riickstandes.
7.4.2 Prinzip

Nach Losen der Probe in Salzsaure und Abfiltrieren wird der Filterriickstand gewaschen, getrocknet und bis
zur Massenkonstanz gegliiht, um den unloslichen Anteil gravimetrisch zu bestimmen.

7.4.3 Reagenzien

7.4.3.1 Salzsdure,p=1,16g/ml.

7.4.3.2 Salzsiure, verdinnt, 1 + 1.

7.4.3.3 Salzsidure, verdiinnt, 1 + 3.

7.4.4 Gerate

Ubliches Laborgerit sowie:

7.4.4.1 Magnetrithrer mit Heizplatte.

7.4.4.2 Glasierter Porzellan- oder Platintiegel.

7.4.4.3 Elektro-Ofen, regelbar auf (1 050 + 25) °C, mit thermoelektrischer Temperaturanzeige.
7.4.5 Durchfiihrung

(1+0,1) gder Probe sind auf 1 mg in ein 250-ml-Becherglas einzuwagen. Die Probe ist mit 5 ml bis 10 ml Was-
ser anzuschlammen und mit 25 ml Salzsaure (7.4.3.2) zu losen. Nach 2 min Aufkochen dieser Losung ist, sobald
der Losevorgang eben beendet ist, mit 50 ml Wasser zu verdiinnen und sofort durch ein Filterpapier (Poren-
grofde 2,5 um, Aschegehalt < 0,01 %) in ein 250-ml-Becherglas zu filtrieren. Dabei ist der unlésliche Riickstand
mit Hilfe eines Gummiwischers vollstidndig in das Filter zu tiberfithren. Der Filterriickstand ist zweimal mit
10 ml heif3er verdiinnter Salzsdure (7.4.3.3) und nachfolgend mehrmals mit kleinen Mengen heifsen Wassers
auszuwaschen.

Das ausgewaschene Filter ist in einem gegliithten und vorher gewogenen Platintiegel zu veraschen. Nach dem
Glithen bei (1 050 = 25) °C bis zur Massenkonstanz und anschliefendem Erkalten im Exsikkator ist dieser zu
wagen. Im Allgemeinen reicht eine Glithdauer von 15 min aus, um die Massenkonstanz zu erreichen.

7.4.6 Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt an salzsaureunloslichem Riickstand, angegeben als Massenanteil HCl,,;) in %, wird nach folgender
Gleichung berechnet:

mq X 100

(HClipso1) = o (6)

Dabei ist

mq der Gliihriickstand, in Gramm;
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m die Masse der Probe, in Gramm;

7.5 Bestimmung des Gehaltes an wasserléslichem Calciumoxid oder Calciumhydroxid
(Referenzverfahren)

7.5.1 Allgemeines

Das Verfahren dient zur Bestimmung des wasserloslichen Kalkes (Calciumoxid und Calciumhydroxid) in Weif3-
kalkprodukten nach EN 12518. Es wird ebenfalls zur Bestimmung des wasserldslichen Calciumhydroxides in
Kalkmilch angewendet.

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

7.5.2 Prinzip

Es wird die Menge an wasserloslichem Kalk ermittelt, die nach Aufschluss der Kalkprobe in Wasser mit Salz-
saure titrierbarist. Um ein Vergriefien des Calciumoxids beim Abloschen zu vermeiden, das zu unvollstaindigem
Suspendieren einer Weifskalkprobe fiihren kann, miissen solche Kalke erhitzt werden. Durch den verwendeten
Indikator und die geringe Titrationsgeschwindigkeit ist sichergestellt, dass die Titration im alkalischen Bereich
verlauft.

7.5.3 Reagenzien

7.5.3.1 Salzsdure, Standardmaflosung, c(HCl) = 1 mol/l.

7.5.3.2 Thymolphtalein-Indikatorlésung: 0,5 g Thymolphtalein sind in 50 ml Ethanol zu 16sen und mit
Wasser auf 100 ml zu verdiinnen.

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

7.5.3.4 Wasser der Qualitat 3, frisch abgekocht zur Entfernung von CO, und abgekiihlt.
7.5.4 Gerite

Ubliches Laborgerit sowie:

7.5.4.1 Analysenwaage, mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg.

7.5.4.2 pH-Messgerit mit Glaselektrode.

7.5.4.3 Heizbarer Magnetriithrer mit Magnetriihrstabchen.

7.5.4.4 Pipette.

7.5.5 Durchfiihrung

7.5.5.1 Weifdfeinkalk

(1£0,05) g Weifdfeinkalk sind auf 0,1 mg einzuwagen (m1) und sofort in einen Erlenmeyerkolben zu tiberfiih-
ren, der mit etwa 200 ml Wasser (7.5.3.4) gefiillt ist.

Der Erlenmeyerkolben mit dem Weifdfeinkalk ist mit einem Uhrglas abzudecken, der Inhalt ist unter Riihren
auf dem heizbaren Magnetriihrer zum Sieden zu bringen. Nach einer Siedezeit von 4 min ist die Wandung
des Erlenmeyerkolbens mit etwa 50 ml Wasser (7.5.3.4) abzuspritzen. Danach den Inhalt auf Raumtemperatur
abktihlen lassen.
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7.5.5.2 Weifdkalkhydrat

(1,3+0,05) g Weifskalkhydrat sind auf 0,1 mg einzuwdgen (my) und sofort in einen Erlenmeyerkolben zu
geben, der mit etwa 200 ml Wasser (7.5.3.4) gefiillt ist. Die Analyse der WeifRkalkhydrat-Probe muss direkt
nach Herstellung der Suspension bei Raumtemperatur erfolgen.

7.5.5.3 Kalkmilch

Vor Beginn der Messung muss der Wasseranteil der Kalkmilch nach dem Verfahren nach 7.1 bestimmt wer-
den. Die Kalkmilchprobe ist vor Entnahme des Probenaliquots zu schiitteln, sodass eine homogene Suspen-
sion erhalten wird. Mit einer Pipette ist ein einem Feststoffgehalt von etwa 1,3 g entsprechendes Volumen zu
entnehmen, auf 0,1 mg zu wagen (m3) und unter Riithren in einen Erlenmeyerkolben zu geben, in dem so viel
Wasser (7.5.3.4) ist, dass nach Zugabe der Suspension ein Volumen von 200 ml erreicht ist.

7.5.5.4 Bestimmung

Es sind einige Tropfen der Thymolphtaleinlésung (7.5.3.2) zuzusetzen. Anschliefdend ist unter Riihren lang-
sam Salzsaure (7.5.3.1) zuzutropfen (Titriergeschwindigkeit 12 ml/min), bis sich die Losung gerade entfarbt
hat (pH =9,5). Ohne weitere Salzsaure-Zugabe ist nun 60 s zu rithren und anschlief3end bis zur endgiiltigen
Entfarbung tropfenweise (Titriergeschwindigkeit 4 ml/min) zu Ende zu titrieren. Eine nach wenigen Sekun-
den wiederkehrende Rotfarbung der Losung ist nicht zu beachten.

Zur Bestimmung der wasserunloslichen Bestandteile (7.7) ist die austitrierte Losung aufzubewahren.
7.5.6 Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt an wasserloslichem CaO oder Ca(OH), der Produkte, angegeben als Massenanteil wasserlosliches
(Ca0) oder wasserlosliches (Ca(OH)3) in %, wird nach einer der folgenden Gleichungen berechnet:

28,04 x V' x100 2,804 xV

fiir Weifdfeinkalk: (Ca0) = 1000xm,  ~  m (7)
fiir Weifdkalkhydrat: (Ca(OH),) = 37,05 x ¥ x 100 = 3705 xV (8)
1000 X my my
firr Kalkmilch: (Ca(OH),) = 37,05 XV x 100 x 100 _ 370,5xV ©
1000 x m3 x (100 — (H,0)) m3 x (100 — (H,0))
Dabei ist
%4 das Volumen der verbrauchten Salzsaure (7.4.3.1), in Milliliter;
mq die Masse der Probe des CaO-Produktes, in Gramm;
my die Masse der Probe des Ca(OH),-Produktes, in Gramm;
ms3 die Masse der Kalkmilch-Probe, in Gramm;
(H20) der Wassergehalt der Kalkmilch (siehe 7.1.5).
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7.6 Bestimmung des zuckerloslichen Calciumoxids oder Calciumhydroxids
(Alternativverfahren)

7.6.1 Allgemeines

Das Verfahren dient zur Bestimmung des verfiigbaren Kalkanteils (nicht gebundenes Calciumoxid oder Cal-
ciumhydroxid). Es kann ebenfalls zur Bestimmung des verfiigbaren Calciumhydroxidanteils in Kalkmilch ver-
wendet werden.

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

7.6.2 Prinzip

Die Probe wird in Wasser eingeldscht und dispergiert. Um ein Vergriefden des Calciumoxids beim Abléschen
zu vermeiden, das zu unvollstandigem Suspendieren einer Weif3kalkprobe fiihren kann, miissen solche Kalke
erhitzt werden. Der Kalk wird durch die Reaktion mit Zucker als Calciumsaccharat in Losung gebracht, welches
anschliefdend durch Titration mit Salzsdure gegen Thymolphtalein als Indikator bestimmt wird.

7.6.3 Reagenzien

7.6.3.1 Salzsdure, Standardmaflésung, c¢(HCl) = 1 mol/l.

7.6.3.2 Natriumhydroxidlésung, c (NaOH) = 0,1 mol/L

7.6.3.3 Thymolphtalein-Indikatorlésung: 0,5 g Thymolphtalein sind in 50 ml Ethanol zu 16sen und mit
Wasser auf 100 ml zu verdiinnen.

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

7.6.3.5 Wasser der Qualitat 3, frisch abgekocht zur Entfernung von CO, und abgekiihlt.

7.6.3.6  Zuckerlosung:

Eine Losung aus 400 g/1 raffiniertem Rohrzucker und CO,-freiem Wasser ist unter Riihren in einem grofien
Becherglas herzustellen und mit einigen Tropfen Thymolphtalein-Indikatorldsung zu versetzen. Unter Rithren
ist NaOH-Loésung (0,1 mol/l) zuzutropfen, bis eine schwache Rosafirbung verbleibt. Zur Vereinfachung darf
eine Zucker-Stammldsung hergestellt werden; diese sollte jedoch nicht langer als zwei Tage aufbewahrt wer-
den. Alternativ kann die Aciditdt jeder einzelnen Zuckercharge bestimmt und als Korrekturfaktor fiir die Titra-
tion verwendet werden.

7.6.4 Gerite

Ubliches Laborgerit sowie:

7.6.4.1 Analysenwaage, mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg.

7.6.4.2 Heizbarer Magnetriithrer mit Magnetriihrstabchen.

7.6.4.3 Kiihlbad.

7.6.4.4 Biichner-Trichter.

7.6.4.5 Biirette, 50 ml.

7.6.4.6  Erlenmeyerkolben, 500 ml.
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7.6.4.7 Heizplatte.
7.6.5 Durchfiihrung
7.6.5.1 Fiir Feinkalk

(1+0,05) g Feinkalk sind auf 0,1 mg einzuwagen (m1) und sofort in einen 500-ml-Erlenmeyerkolben zu geben,
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 Rithren auf dem heizbaren Magnetriihrer
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 Abkiihlen auf
Raumtemperatur in ein Kiihlbad zu stellen.

7.6.5.2 Fiir Kalkhydrat

(1,3 £0,05) g Kalkhydrat sind auf 0,1 mg einzuwagen (m;) und sofort in einen 500-ml-Erlenmeyerkolben zu
geben, in dem etwa 150 ml Wasser vorgelegt sind.

7.6.6 Zuckerextraktion

50 ml der neutralisierten Zuckerlosung (7.6.3.6) (oder alternativ 20 g raffinierter Zucker und 50 ml Wasser)
sind zuzugeben. Der Kolben ist zu verschlief3en, zu schwenken und fiir eine Reaktionszeit von (10 * 2) min
stehen zu lassen. Wahrend der Reaktion ist der Kolben alle 4 min zu schwenken.

7.6.7 Bestimmung

Der Stopfen ist zu entfernen, 4 bis 5 Tropfen der Thymolphtalein-Indikatorl6sung sind zuzusetzen, der Stopfen
und die Gefaflwandung sind mit Wasser abzuspiilen.

Anschliefiend ist unter Rithren langsam Salzsdure aus einer 50-ml-Biirette zuzutropfen (Titriergeschwindig-
keit 12 ml/min), bis sich die Losung gerade entfarbt hat. Ohne weitere Salzsdure-Zugabe ist nun 60 s zu rithren
und anschliefiend bis zur Entfirbung tropfenweise (Titriergeschwindigkeit 4 ml/min) zu Ende zu titrieren.
Eine eventuell nach einigen Sekunden wiederkehrende Rotfarbung der Losung ist nicht zu beachten.

7.6.8 Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt an verfiigharem Kalk, angegeben als Massenanteil verfiigbares CaO oder verfiighares Ca(OH); in
den Produkten, ¢ (Ca0) oder ¢ (Ca(OH)3), in %, wird nach einer der folgenden Gleichungen berechnet:

28,04 xV x100 2,804 xV

fiir Feinkalk: available lime (Ca0) = 1000xm;,  ~  my (10)
fiir Kalkhydrat: available lime (Ca(OH),) = 37,05 XV x 100 _ 3,705 xV (11)
1000 X my my
Dabei ist
V  das Volumen der verbrauchten Salzsaure (7.6.3.1), in Milliliter;
mq die Masse der Probe des CaO-Produktes, in Gramm;
my die Masse der Probe des Ca(OH);,-Produktes, in Gramm.
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7.7 Wasserunlosliche Bestandteile
7.7.1 Allgemeines

Das Verfahren der Bestimmung der wasserunloslichen Bestandteile wird bei den Weifskalkprodukten nach
EN 12518 angewendet.

7.7.2 Prinzip

Die wasserunléslichen Anteile in den titrierten Losungen nach 7.5.5 werden nach Filtration der Losungen und
Trocknung der Riickstdnde gravimetrisch bestimmt.

7.7.3 Gerate

Ubliches Laborgerit sowie:

6.7.3.1 Trockenschrank, thermostatisch regelbar auf (105 * 5) °C.
6.7.3.2  Filtriereinrichtung.

7.7.4 Durchfiihrung

Sofort nach Beendigung der Titration nach 7.5.5 ist die Losung durch ein vorher gewaschenes, getrocknetes
und gewogenes Filterpapier (Porengrofie 2,5 um) zu filtrieren und der Riickstand ist viermal mit je 10 ml Was-
ser zu waschen. Der Filter mit Riickstand ist im Trockenschrank bei (105 * 5) °C bis zur Massenkonstanz zu
trocknen und zu wagen.

7.7.5 Angabe der Ergebnisse

7.7.5.1 Weifdfeinkalk, Weifdstiickkalk und Weif3kalkhydrat

Die Anteile an wasserunldslichen Bestandteilen in der Probe, angegeben als Massenanteil (H,0,,]) in %, wer-
den nach der folgenden Gleichung berechnet:

my X 100

(HZOinsol) = T (12)

Dabei ist
mq die Masse nach dem Trocknen, in Gramm;
m die Masse der Probe des Ca0O- oder Ca(OH),-Produkts nach 7.5.5, in Gramm.

7.7.5.2 Kalkmilch

Die Anteile an wasserunloslichen Bestandteilen in der Probe, ¢ (H20,,41), angegeben als Massenanteil (HyOyp1)
in %, werden nach der folgenden Gleichung berechnet:

my X 100 x 100

(HxOmsol) = oo 0) (13)
Dabei ist
my die Masse nach dem Trocknen, in Gramm;
ms3 die Masse der Probe des Ca(OH);-Produkts nach 7.5.5, in Gramm;
C (H,0) der Wassergehalt der Kalkmilch (siehe 7.1.5).
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7.8 Bestimmung von freiem CaO
7.8.1 Allgemeines

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

7.8.2 Prinzip

Die Probe wird in einer Zuckerldésung suspendiert und nach Filtration mit Salzsdure gegen Thymolphtalein als
Indikator titriert.

7.8.3 Reagenzien
7.8.3.1 ZucKer, raffiniert, handelsiiblich.
7.8.3.2 Salzsdure-Standardmaflléosung, c(HCI) = 0,1 mol/L

7.8.3.3 Thymolphtalein-Indikatorlésung: 0,5 g Thymolphtalein sind in 50 ml Ethanol zu l6sen und mit
Wasser auf 100 ml zu verdiinnen.

7.8.3.4 Ethanol, p=0,79 g/ml.
7.8.4 Gerate

Ubliches Laborgerit sowie:
7.8.4.1 Filtriereinrichtung.
7.8.5 Durchfiihrung

(1+0,05) gder Probe sind auf 0,1 mg einzuwagen und unter Schwenken gleichmafiig in 50 ml Wasser in einem
300-ml-Erlenmeyerkolben einzususpendieren. Es sind 5 g Zucker (7.8.3.1) zuzugeben, der Kolben ist zu ver-
schlieflen und die Suspension ist 12 min bis 15 min zu rithren. Uber eine Feinfilterpapier-Doppellage (Poren-
grofde 2,5 um) ist durch einen Biichner-Trichter abzufiltrieren. Mit sechs 25-ml-Portionen kaltem Wasser ist
der Filter auszuwaschen und das Filtrat gegen Thymolphtalein (7.8.3.2) als Indikator mit Salzsaure (7.8.3.3)
zu filtrieren.

7.8.6 Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt an freiem Ca0, angegeben als Massenanteil (CaOgi) in %, wird nach folgender Gleichung berechnet:

2,804 XV x 100 _ 0,2804 XV
1000 xm m

(CaOfree) = (14)

Dabei ist
V das bei der Titration verbrauchte Volumen Salzsdure in Milliliter;
m die Masse der Probe, in Gramm.

7.9 Bestimmung von Calciumoxid und Magnesiumoxid

7.9.1 Allgemeines

Das Verfahren ist geeignet:
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— zur Bestimmung von Calciumoxid und Magnesiumoxid in Calciumcarbonat nach EN 1018 mit einem Mas-
senanteil an 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.

7.9.2 Prinzip

In einem aliquoten Teil der Probenldsung wird zunachst Calciumoxid komplextitrimetrisch mit EDTA-L6sung
bei pH =13 bestimmt. Der Endpunkt wird durch den Farbumschlag eines calciumspezifischen Indikators ange-
zeigt. Wahrend der Titration reagieren zunachst die freien Calciumionen mit EDTA, anschliefiend die an den
Indikator gebundenen; dieser schlagt dabei scharf von Weinrot nach Blau um.

In gleicher Weise wird bei pH =10 das gesamte Calciumoxid und Magnesiumoxid (X CaO + Mg0O) durch Titra-
tion mit EDTA und Eriochromschwarz T als Indikator bestimmt. Wahrend der Titration reagieren zunéchst die
freien Calcium- und Magnesiumionen mit EDTA, anschlief3end die an den Indikator gebundenen; dieser schlagt
dabei von Rot nach Blau um. Der Magnesiumgehalt ¢ (Mg0) ergibt sich aus der Differenz der Stoffmengenkon-
zentrationen c¢ (CaO + Mg0) und ¢ (Ca0).

7.9.3 Reagenzien

7.9.3.1 Salzsdure,p=1,16g/ml.

7.9.3.2 Salzsiure, verdiinnt, 1 + 1.

7.9.3.3 Triethanolamin, c [N(C;H50H)3] =99 % (m/m).

7.9.3.4 Triethanolaminlésung, verdiinnt, 1 + 1.

7.9.3.5 Natriumhydroxidlésung, c (NaOH) =4 mol/l.

7.9.3.6 Ammoniumhydroxidléosung, c (NH,OH) =25 % (m/m).

7.9.3.7 Ammoniumchlorid, NH4CL

7.9.3.8 Ethylendiamintetraessigsiure (EDTA), Dinatriumsalz (CigH14N;Nay;0g - 2H,0), vor der
Einwaage bei 80 °C bis zur Massenkonstanz getrocknet.

7.9.3.9 Calciumcarbonat, c (CaCO3) =99,9 % (bei 150 °C getrocknet).

7.9.3.10 Pufferlésung, 70 g Ammoniumchlorid (7.9.3.7) und 570 ml Ammoniumhydroxidlésung (7.9.3.6)
sind in einem 1-1-Messkolben mit Wasser bis zur Marke aufzufiillen.

7.9.3.11 EDTA-Losung, c (EDTA) = 0,04 mol/1.
a) Herstellung:

14,89 g EDTA (7.9.3.8) sind einem 1-1-Messkolben in Wasser zu l6sen, anschliefsend ist bis zur Marke aufzufiil-
len.

b) Einstellung:

In ein 400-ml-Becherglas sind 50 ml der Calciumionen-Bezugslosung (7.9.3.12) zu pipettieren und mit 100 ml
Wasser zu verdinnen. Der pH-Wert dieser Losung ist unter Verwendung eines pH-Messgerates mit Natrium-
hydroxidlosung (7.9.3.5) auf pH = 13 einzustellen. Es sind 0,1 g Calconcarbonsaure-Indikator (7.9.3.13) zuzu-
geben und mit der einzustellenden EDTA-Losung bis zum Farbumschlag nach Blau zu titrieren.
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Die Konzentration der EDTA-L6sung wird nach folgender Gleichung berechnet:

50xm  12489xm

€= 100,09x004xV v (15)

Dabei ist

m die Ausgangsmasse an Calciumcarbonat, die zur Herstellung der Calciumionen-Bezugslosung verwen-
det wurde, in Gramm;

V' das Volumen der bei der Titration verwendeten EDTA-L6sung, in Milliliter.

7.9.3.12 Calciumionen-Bezugslosung, c (Ca®*)=0,01 mol/l: (1% 0,002) g Calciumcarbonat (7.9.3.9) und
etwa 100 ml Wasser sind in ein 400-ml-Becherglas zu geben. Das Becherglas ist mit einem Uhrglas abzude-
cken und vorsichtig mit etwa 10 ml Salzsdure (7.9.3.2) zu versetzen. Nachdem das sich das Calciumcarbonat
vollstidndig geldst hat, ist das Kohlenstoffdioxid zu verkochen. Anschliefiend ist die Losung abkiihlen zu lassen
und in einem Messkolben auf 11 aufzufiillen.

7.9.3.13 Calconcarbonsiure-Indikator: 0,2 g Calconcarbonsaure sind mit 20 g wasserfreiem Natriumsul-
fat in einem Morser intensiv zu zermahlen.

7.9.3.14 Eriochromschwarz T-Indikator: 1 g Eriochromschwarz T sind mit 100 g Natriumchlorid in einem
Morser intensiv zu zermahlen.

7.9.4 Gerite

Ubliches Laborgerit sowie:

7.9.4.1 Magnetriihrer mit Magnetriihrstabchen.
7.9.4.2 pH-Messgerit mit Glaselektrode.

7.9.5 Durchfiihrung

7.9.5.1 Bestimmung von CaO

Zur Bestimmung des Calciumoxidgehaltes sind 25 ml (V1) aus dem Messkolben mit der Analysenlésung (1, I1
oder III) in ein 400-ml-Becherglas zu geben, mit etwa 150 ml Wasser zu verdiinnen und mit 5 ml Triethanola-
minlésung (7.9.3.4) zu versetzen.

Der pH-Wert dieser Losung ist unter Verwendung eines pH-Messgerates mit Natriumhydroxidlosung (7.9.3.5)
auf 13 einzustellen. Es ist sicherzustellen, dass der pH-Wert wahrend der Titration nicht unter 13 fallt. Es
sind 0,1 g Calconcarbonsaure-Indikator (7.9.3.13) zuzugeben und unter stindigem Rithren mit Hilfe eines
Magnetriihrers ist mit der EDTA-Losung bis zum Farbumschlag von Weinrot nach Blau zu titrieren. Bei der
Titration darf ein pH-Wert von 13 nicht unterschritten werden.

7.9.5.2 Bestimmung des Gesamtgehaltes an CaO und MgO

In ein 400-ml-Becherglas sind etwa 150 ml Wasser und 25 ml (V) aus dem Messkolben mit der Analysenlo-
sung (I, IT oder III) zu geben. Es sind 5 ml Triethanolaminlésung (7.9.3.4) zuzugeben und der pH-Wert dieser
Losung ist unter Verwendung eines pH-Messgerites mit Pufferlosung (7.9.3.10) auf 10,5 einzustellen. Dann
sind etwa 90 % der bei der Calciumoxidtitration (nach 7.9.5.1) verbrauchten Menge an EDTA-Lésung zuzu-
geben. Nach Zusatz von 0,1 g Eriochromschwarz T-Indikator (7.9.3.14) ist die Losung bis zum Umschlag von
Weinrot nach Blau zu titrieren.
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7.9.6 Angabe der Ergebnisse

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

berechnet:
( O)_V><0,O4><56,08><c><V3><100 16
c At = V. x 1000 x m (16)
Dabei ist

V das Volumen der Aufschlusslosung], II (6.1.5) oder 11 (6.2.5), in Milliliter;

V1 das fiir die Titration nach 7.9.5.1 verwendete Aliquot der Aufschlusslésung, in Milliliter;
V3 der Verbrauch an EDTA-L6sung fiir die CaO-Bestimmung nach 7.9.5.1, in Milliliter;

¢ dienach 7.9.3.11 bestimmte Konzentration der EDTA-Losung;

m die Masse der Priifmenge nach 6.1.5 oder 6.2.5, in Gramm.

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

berechnet:
V % 0,04 x 40,311 x ¢ X (V —V3) x 100
M = 17
c (Mg0) 1, x 1000 x m (17)
Dabei ist

V' das Volumen der Aufschlusslosung I, 11 (6.1.5) oder 111 (6.2.5), in Milliliter;
V, das fiir die Titration nach 7.9.5.2 verwendete Aliquot der Aufschlusslosung, in Milliliter;
V3 der Verbrauch an EDTA-L6sung fiir die CaO-Bestimmung nach 7.9.5.1, in Milliliter;

V4 der Verbrauch an EDTA-Losung fiir die Bestimmung des gesamten CaO und MgO nach 7.9.5.2, in Milli-
liter;

¢ dienach 7.9.3.11 bestimmte Konzentration der EDTA-Losung;
m die Masse der Priifmenge nach 6.1.5 oder 6.2.5, in Gramm.
7.10 Bestimmung von Sulfat
7.10.1 Allgemeines
Das Verfahren dient zur Bestimmung des Sulfatgehaltes in halbgebranntem Dolomit nach EN 1017.
7.10.2 Prinzip
Die in der Probe vorliegenden Sulfatverbindungen werden in Salzsaure gelost. Der pH-Wert wird auf pH=1
bis pH=1,5 eingestellt, um eine Fallung der Hydroxide von Eisen und Aluminium zu verhindern. Der Sulfat-
gehalt wird gravimetrisch durch Kochen der Losung und Fallen von schwerldslichem Bariumsulfat mit einer
Bariumchloridlosung bestimmt.
7.10.3 Reagenzien
7.10.3.1 Salzsidure,p=1,16 g/ml

Documents
Document ShariBdd Hub

Full document details: E DIN EN 12485:2024-03


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-12485-2024-03
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-12485-2024-03

- Entwurf -

E DIN EN 12485:2024-03
prEN 12485:2024 (D)

7.10.3.2 Salzsiure, verdiinnt, 1 + 1.

7.10.3.3 Salzsiure, verdiinnt, 1 + 50.

7.10.3.4 Salpetersdure, p=1,40 g/ml.

7.10.3.5 Ammoniumhydroxidlésung, c (NH3) =25 % (m/m) Massenanteil.
7.10.3.6 Ammoniumhydroxidlésung, verdiinnt, 1 + 16.

7.10.3.7 Bariumchlorid, BaCl, - 2H,O0.

7.10.3.8 Bariumchloridlésung: 120 g Bariumchlorid sind mit Wasser in einem 1-1-Messkolben zu 16sen,
welcher dann mit Wasser bis zur Marke aufzufiillen ist.

7.10.3.9 Silbernitrat, AgNOs.

7.10.3.10 Silbernitratlosung: 5 g Silbernitrat sind mit Wasser in einem 1-1-Messkolben zu l6sen und mit
10 ml Salpetersaure (7.10.3.4) zu versetzen, anschliefdend ist mit Wasser bis zur Marke aufzufiillen.

7.10.4 Gerite

Ubliches Laborgerit sowie:

7.10.4.1 Heizplatte oder Sandbad.
7.10.4.2 Muffelofen.

7.10.5 Durchfithrung

Von der Probe sind (1+0,1) g auf 1 mg in ein 250-ml-Becherglas einzuwégen, mit 90 ml kaltem Wasser und
anschliefiend unter kraftigem Rithren mit 10 ml Salzsdure (7.10.3.1) zu versetzen. Die Losung 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. Diese ist dann durch ein Filterpapier (Porengrofe 2,5 um) in ein
400-ml-Becherglas zu filtrieren und der Riickstand ist mehrmals mit kleinen Mengen heifser, verdiinnter Salz-
saure (7.10.3.3) auszuwaschen.

Das Filtrat ist mit Wasser auf etwa 250 ml zu verdiinnen und, sofern erforderlich, mit Salzsaure (7.10.3.2) oder
Ammoniumhydroxidlosung (7.10.3.6) auf einen pH-Wert von 1 einzustellen. Die Losung ist 5 min zu kochen.
Der noch siedenden Losung sind anschliefdend unter standigem Riithren tropfenweise 10 ml heifse Barium-
chloridlosung (7.10.3.8) zuzusetzen. Die Losung ist weitere 15 min am Sieden zu halten, damit sich der Nie-
derschlag gut ausbilden kann. Anschlieflend ist sie im Fallungsgefaf3 auf einer etwa 60 °C warmen Heizplatte
iiber Nacht stehen zu lassen. Dabei ist sicherzustellen, dass die Losung nicht eindampft.

Der Niederschlag ist durch ein feinporiges Filterpapier zu filtrieren (Porengrofde 2,5 um, Ascheanteil < 0,01 %)
und der Riickstand mit siedendem Wasser chloridfrei zu waschen. Hierzu ist das Filtrat mit Silbernitratlo-
sung (7.10.3.10) zu priifen. Nach dem Waschen des Niederschlages ist der Ablauf des Trichters mit einigen
Wassertropfen zu spiilen. Filterpapier und Inhalt sind mit einigen Millilitern Wasser zu waschen, die in einem
Reagenzglas aufzufangen und mit einigen Tropfen Silbernitratlésung zu versetzen sind. Tritt keine Triibung
und kein Niederschlag in der Losung auf, ist kein Chlorid vorhanden. Anderenfalls ist der Waschvorgang zu
wiederholen, bis die Priiffung mit Silbernitrat negativ ist.

Anschliefiend ist das Filterpapier mit Riickstand in einen vorher gewogenen Platintiegel zu liberfiihren und

bei (925 + 25) °C im Muffelofen bis zur Massenkonstanz zu glithen. Im Allgemeinen reicht eine Glithdauer von
15 min aus, um die Massenkonstanz zu erreichen.
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7.10.6 Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt an Sulfat, angegeben als Massenanteil SO4%" in %, wird nach folgender Gleichung berechnet:

2 0,4116 xmy X 100 41,16 x m4
(504 ) = - = - (18)

Dabei ist

mq die resultierende Masse an BaSQy, in Gramm;

m die Masse der Priifmenge, in Gramm.
7.11 Bestimmung des Loslichkeitsindex durch Leitfahigkeitsmessung
7.11.1 Allgemeines

Das Verfahren dient zur Bestimmung der Reaktivitat (Auflosegeschwindigkeit) von Kalkmilch sowie Kalkhy-
drat mittels Leitfahigkeitsmessung. Das Verfahren kann zur Feststellung der Qualitat von unterschiedlichen
Kalkmilchsuspensionen verwendet werden. Diese Suspensionen werden beispielsweise zur Verringerung der
Gesamtharte von Trinkwasser durch Kalk eingesetzt. Die Prozesse der Entsauerung und Enthartung durch Kalk
hangen von der Losegeschwindigkeit und der chemischen Reaktivitat der eingesetzten Kalkprodukte ab. Das
Prifverfahren entspricht dem heutigen Stand der Laborgeratetechnik und ist auf einfache Weise reproduzier-
bar.

Bild 2 zeigt die Leitfahigkeiten von verschiedenen Konzentrationen technischer Kalkhydrate gemessen bei
20°C gegen die Zeit. Die Leitfdhigkeit steigt steil an und nahert sich dann asymptotisch dem Endwert an.
Bereits ab einer Konzentration von 300 mg/1 Calciumhydroxid, weit unterhalb der Loslichkeitsgrenze von
etwa 1 600 mg/l], besteht kein linearer Zusammenhang mehr zwischen Konzentration und Leitfahigkeit.
Beste Ergebnisse konnen durch die Verwendung einer 1%igen Calciumhydroxidsuspension fiir die Messung
erzielt werden. Das Probenvolumen hangt von der Dimension der Messzelle ab, die Konzentrationen der Pro-
benlésungen sollten letztlich gleich sein.
7.11.2 Prinzip
Der Test basiert auf der Auswertung einer Leitfahigkeits-Zeit-Kurve, die durch Aufzeichnung derjenigen Zeit
erhalten wird, die das Produkt zum Auflosen unter kontrollierten Bedingungen benoétigt. Der Anstieg der Leit-
fahigkeit in Wasser wird hervorgerufen durch die Bildung von Calcium- und Hydroxylionen nach Dissoziation
von Calciumhydroxid entsprechend Gleichung (19):

Ca(OH); — Ca®* + 2 OH" (19)
7.11.3 Reagenzien
7.11.3.1 Kaliumchloridlésung, ¢ (KCI) = 0,01 mol/L
7.11.3.2 Kaliumchloridlésung, c (KCI) = 3 % Massenanteil.
7.11.3.3  Stickstoff, N,.
7.11.4 Gerite
Ubliches Laborgerit sowie:

7.11.4.1 Konduktometer mit RS-232-Schnittstelle und einem externen PT 100-Temperaturfiihler.

7.11.4.2 Computersystem zur Datenerfassung und zur Berechnung der Leitfahigkeits-Zeit-Kurven.
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7.11.4.3 Messzelle, bestehend aus Glasgefafs mit Thermostatmantel und einem Rithrwerk sowie einer dicht
abschliefienden Abdeckung mit vier Schlifféffnungen fiir die Inertgaszuleitung, den Gasauslass, die Probenzu-
fithrung sowie fiir eine feste Positionierung der Messelektrode.

7.11.4.4 Thermostat.

7.11.4.5 Pipette.

7.11.5 Durchfithrung

7.11.5.1 Vorbereitung der Apparatur

Fiir die Messung der Leitfahigkeits-Zeit-Kurve sind die Dimensionen der Messzelle und die Zellkonstante des
Leitfahigkeitssensors von grofder Wichtigkeit. Zu Beginn jeder Messreihe ist daher die Zellkonstante der Elek-
trode mit Kaliumchloridlésung (7.11.3.1) zu ermitteln.

Nur Losezeiten, die grofier sind als die Homogenisierungszeit der Messzelle, konnen korrekt gemessen werden.
Die zum Erreichen einer homogenen Mischung erforderliche Mischzeit hangt von Riihrerart, Rithrgeschwin-
digkeit, Gefafdimension und Position der Messfiihler ab. Deswegen ist die Messapparatur sehr genau zu defi-
nieren.

7.11.5.2 Bestimmung der Homogenisierungszeit

In der Messzelle sind 100 ml Wasser vorzulegen und mittels Thermostat auf 25 °C zu temperieren. Das Gefafd ist
wahrend der Messung mit Stickstoff zu spiilen, um eine Kohlenstoffdioxid-Aufnahme zu verhindern. Schlief3lich
ist der Riihrer einzuschalten, und es sind 1,5 ml Kaliumchlorid-Losung (7.11.3.2) mit der Pipette in das Wasser
zu dosieren.

Flr verschiedene Gefafdgrofien kann eine Homogenisierungszeit nach der Einspritzung der 3%igen
Kaliumchlorid-Losung von < 2,5 s erreicht werden.

7.11.5.3 Bestimmung der Auflésegeschwindigkeit

Vor Beginn der Messung ist bei Kalkmilchproben die Trockensubstanz nach dem in 7.1.4.2 beschriebenen Ver-
fahren zu ermitteln.

Zunachst ist der Kalkmilch ein Aliquot zu entnehmen, um eine Suspension zu erhalten, die 1,000 g je 100 ml
enthalt. Die Kalkmilch ist vor der Entnahme des Probenaliquotes zur Homogenisierung gut zu schiitteln. Das
aliquote Volumen ist mit einer Pipette zu entnehmen, in einen Messkolben zu tiberfithren und mit Wasser auf
100 ml aufzufiillen.

Zur Priifung von festen Kalkhydraten wird ebenfalls eine Suspension mit einer Massenkonzentration von
1,000 g/100 ml hergestellt. Die Suspension ist mindestens 30 min stehen zu lassen (vollstdndige Benetzung

der Oberflache). Die Suspension ist vor der Entnahme des Aliquotes fiir die Messung gut zu schiitteln.

1,5 ml der Probe sind moglichst schnell in das Probengefafd zu geben, welches 100 ml auf 25 °C temperiertes
Wasser enthalt.

7.11.6 Auswertung
7.11.6.1 Startzeit (t=0) und Definition der Endleitfihigkeit

Die Leitfahigkeit ist mindestens alle 0,1 s zu registrieren. Die Startzeit (t=0) wird fiir den ersten Messwert
festgesetzt, bei dem sich die Leitfahigkeit um mehr als 20 uS/(cm x 0,1 s) dndert.

Die Endleitfahigkeit ae,,x ist erreicht, wenn sich die Leitfahigkeit um nicht mehr als 10 uS/cm in 1 min dndert.
@®max wird dann als Mittelwert aller Messwerte von Endpunkt zu Endpunkt + 1 min berechnet. Bild 2 zeigt ein

Beispiel.
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7.11.6.2 Auswertung der Leitfahigkeits-Zeit-Kurven und Berechnung der Ergebnisse

Die Leitfahigkeiten ae (x %) flir x (%) =63 %, 80 %, 90 % und 95 % der Endleitfahigkeit (ae;,,x) werden nach
der folgenden Gleichung (20) berechnet:

X X ®&max

@ (x%) = —q9

(20)

Die entsprechenden, aus den Leitfahigkeits-Zeit-Kurven entnommenen Losezeiten t(x %) (Bild 2) in s werden
als Ergebnis angegeben.

Wird ein anderes Messgerdt als das in 7.11.4 beschriebene verwendet, sollte sichergestellt sein, dass die in
7.11.5.2 erwahnte Homogenisierungszeit erreicht wird. Fiir die Bestimmung der Homogenisierungszeit sollte
das Volumen der Suspension so gewahlt werden, dass die Endleitfahigkeit (900 + 50) uS/cm erreicht.

1200

1000 {//
800 V

600

400

200

Legende
1 Leitfahigkeit, in pm/cm
2 Zeit,ins

Bild 2 — Leitfihigkeits-Zeit-Kurven von drei Kalkmilchproben
7.12 Berechnung der Zusammensetzung eines Handelsproduktes
7.12.1 Allgemeines
Zur Beurteilung der Ubereinstimmung der Analysenergebnisse mit den Anforderungen an Weifdkalk
nach EN 12518, an Calciumcarbonat nach EN 1018, an halbgebrannten Dolomit nach EN 1017, an Magnesi-

umoxid nach EN 16004, an Calciummagnesiumcarbonat nach EN 16003 sowie an Dolomitkalk nach EN 16409
miissen die Ergebnisse auf die Anforderungsparameter der oben genannten Normen umgerechnet werden.
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7.12.2 Berechnungen
7.12.2.1 Werte fiir Calciumcarbonat
Die Anforderungswerte fiir Calciumcarbonat sind nach EN 1018 in der Trockensubstanz anzugeben. Der Gehalt

an Calciumcarbonat (CaCO3) in %, sowie die Summe der Gehalte an Calciumcarbonat und Magnesiumcarbonat
(CaC0O3) + (MgCO03) in %, werden nach den folgenden Gleichungen berechnet:

(CaC03)=1,7848 x ¢ (Ca0) (21)
(CaCO3 +MgC03) =1,7848 x (Ca0) + 2,092 x (Mg0) (22)
Dabei ist

(Ca0) der Gehalt an CaO, angegeben als Massenanteil in % nach 7.9.6;
(Mg0O) der Gehalt an MgO in % nach 7.9.6.
7.12.2.2 Werte fiir Calciummagnesiumcarbonat
Die Anforderungswerte fiir Calcilummagnesiumcarbonat sind nach EN 16003 in der Trockensubstanz anzuge-

ben. Der Gehalt an Calciummagnesiumcarbonat (CaMg(CO3)3) in %, sowie der Gehalt an Magnesiumcarbonat
(MgCO03) in %, werden nach den folgenden Gleichungen berechnet:

(CaMg(C03),) = 4,5753 x (Mg0) (23)
(MgCO03) = 2,092 x (MgO0) (24)
Dabei ist

(MgO) der Gehalt an MgO in % nach 7.9.6 oder nach 8.2.8.2.
7.12.2.3 Werte fiir halbgebrannten Dolomit

Die Anforderungswerte fiir freies MgO und freies Mg(OH),sind nachEN 1017 als freies MgO anzugeben.
Nach 4.2 ist die chemische Analyse von Ca0, MgO, CO; und CaOgf.j an der kristallwasserfreien Substanz
durchzufithren. Entsprechend EN 1017 miissen sowohl der Gehalt an Calciumcarbonat (CaCO3) in %, als
auch der Gehalt an freiem Magnesiumoxid und Magnesiumhydroxid (MgOfei) in %, berechnet werden. Der
Gehalt an Calciumcarbonat wird aus (CaO) (7.9.6) abziiglich (CaOgi) (7.8.6) berechnet und der Gehalt an
Magnesiumcarbonat wird aus (CO3) in % (7.3.5) abziiglich des auf (CaCO3) in % entfallenden Anteils an CO,
berechnet. Der Gehalt an freiem Magnesiumoxid und Magnesiumhydroxid schliefdlich wird aus (MgO) in %
(7.9.6 oder 8.2.8.2) abziiglich des auf MgCO3 entfallenden Anteils an MgO berechnet.

Die Bestandteile werden nach den folgenden Gleichungen berechnet:

(CaC0O3) = [(CaOgesamt) — (CaOfrei)] x 1,7848 (25)

(MgC03) =[(CO,) — (CaCO3) x0,4397]x1,9158 (26)

(MgOfrei) = (Mg0Ogesame) — (MgCO3) x 0,478 (27)
Dabei ist

(CaOgesamt) der Gehalt an CaO nach 7.9.6 in %;

(MgOgesamt) der Gehalt an MgO nach 7.9.6 oder nach 8.2.8.2 in %;

Documents
36 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 12485:2024-03


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-12485-2024-03
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-12485-2024-03

- Entwurf -

E DIN EN 12485:2024-03
prEN 12485:2024 (D)

(CaOgpei) der Gehalt an freiem CaO nach 7.8.6 in %;
(Ca0y) der Gehalt an Ca0Oy nach 7.3.5 in %;
7.12.2.4 Werte fiir Weif3kalk

Die Anforderungswerte flir Weif3kalkhydrat und Kalkmilch sind nach EN 12518 in der Trockensubstanz anzu-
geben. Der Gehalt an Calciumcarbonat in WeifRkalkprodukten ist zu berechnen.

Der Gehalt an Calciumcarbonat (CaCO3) wird nach folgender Gleichung berechnet:

(CaC03)=2,2742 x (CO3) (28)
Dabei ist

(Ca07) der Gehalt an CaOy nach 7.3.5 in %;

7.12.2.5 Werte fiir Magnesiumoxid
Der Gehalt an Magnesiumoxid ist nach EN 16004 als (MgO) in der Trockensubstanz in % anzugeben. Nach
4.2 ist die chemische Analyse von MgO an einer kristallwasserfreien Substanz durchzufiihren. Der Glithver-
lust ist als die Summe von (CO; und H,0) in % anzugeben. Dies erfolgt mit dem Wert des Gliihverlustes bei
(1050 £ 25) °Cnach 7.3.5 sowie mit dem Wert des Glithverlustes bei (550 + 25) °C nach 7.2.5.
7.12.2.6 Werte fiir Dolomitkalk
Der Gehalt an Calciumoxid und Magnesiumoxid ist fiir Calciummagnesiumdioxid als (CaO + Mg0) in % in Kkris-
tallwasserfreier Substanz und fiir Calciummagnesiumdihydroxidoxid als (CaO + MgO) in % in trockener und
kristallwasserfreier Substanz nach EN 16409 anzugeben.
Der Gehalt an Kristallwasser ist als Glithverlust bei (550 = 25) °C nach 7.2 zu bestimmen.
Der Faktor F ist nach folgender Gleichung zu berechnen:

F=100/(100-W+) (29)
Dabei ist

Wt der Gehalt an Kristallwasser in %.

Um die analytischen Werte mit EN 16409:2013, Tabelle 1, vergleichen zu konnen, sind diese durch Multiplika-
tion mit dem Faktor F zu korrigieren.

8 Bestimmung der Bestandteile mit modernen Verfahren

8.1 Bestimmung der Nebenbestandteile mittels Flammen-AAS

8.1.1 Allgemeines

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

Zur Bestimmung wird die Probenlésung entweder in die Ethin- (CyH;-)Luft-Flamme oder die
Ethin-Distickstoffmonoxid-(N,0-)Flamme  eines  Atomabsorptionsspektrometers  verspritht. Um

sicherzustellen, dass das Absorptionssignal iiber einen bestimmten Bereich proportional zur Konzentration
des Elementes in der Probenldsung ist, wird eine entsprechende Priifung durchgefiihrt.
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Begleitsubstanzen im Probenmaterial konnen bei der Bestimmung in der Ethin-Luft-Flamme zu einer Verrin-
gerung des Absorptionssignals fithren. Die meisten Storungen des Messsignals kdnnen durch Zusetzen eines
spektrochemischen Puffers zu Proben- und Bezugslosungen beseitigt werden. Durch die Zugabe von Lanthan-
oxid 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 Bestimmung unter Verwendung einer Ethin-Distickstoffmonoxid-Flamme kann mit einer
Storung durch lonisation gerechnet werden, da bei den hoheren Temperaturen ein grof3erer Anteil der Atome
des zu bestimmenden Elements ionisiert wird. In einem solchen Fall konnen Alkalisalze als lonisationspuffer
fungieren.

Transportinterferenzen, die das Zerstauben der Probe und den Transport in die Flamme beeinflussen, sind
durch Anpassen der Matrix in der Probenlosung und den zur Kalibrierung eingesetzten Bezugslosungen zu
korrigieren.

Die Aufschlusslosungl(6.1) sowie die entsprechenden Bezugslosungen werden nacheinander mit einer
Abfangsubstanz, einem lonisationspuffer und einer Calcium-Matrixlosung versetzt und mit Wasser auf das
erforderliche Probenvolumen verdiinnt.

Tabelle 3 gibt eine Ubersicht iiber die Flammenart, die Messwellenlinge und den Konzentrationsbereich, in
dem die direkte Bestimmung der einzelnen Bestandteile aus der Aufschlusslosung moglich ist. Wird der ange-
gebene Konzentrationsbereich iiberschritten, ist die Aufschlusslosung zu verdiinnen. Dabei miissen die Zuga-
ben von Abfangsubstanz und lonisationspuffer entsprechend erhoht werden, um die erforderlichen Konzen-
trationen beizubehalten.

Tabelle 3 — Flammentypen, Wellenlidnge und Konzentrationsbereich

Element Gasgemisch der Messwellenldnge Konzentrationsbereich
Flamme nm mg/
Mg Luft/C2H2 202,6 c(Mg) 2 bis 20
Si N20/C2H2 251,6 c(Si) 5 bis 50
Al N20/C2H2 309,3 c(Al) 2 bis 5
Fe Luft/C2H2 248,3 c(Fe) 1 bis 5
Mn Luft/C2H2 279,5 ¢(Mn) 0,2 bis 2

8.1.2 Reagenzien

8.1.2.1 Salzsaure,p=1,16 g/ml

8.1.2.2 Calciumcarbonat, c (CaC03) =99,9 % (m/m) (bei 150 °C getrocknet).
8.1.2.3 Lanthanoxid, La;0s3.

8.1.2.4 Caesiumchlorid, CsCl.

8.1.2.5 Calcium-, Lithiumtetraborat-Matrixlésung c (Ca%*) etwa 2,5 g/l, ¢ (Li;B407) etwa 30 g/I, herge-
stellt aus Calciumcarbonat und Lithiumtetraborat. Etwa 6,25 g Calciumcarbonat (8.1.2.2) sind portionsweise
mit etwa 30 g Lithiumtetraborat (6.1.3.1) bei (1 000 £ 50) °C zu schmelzen. Nach dem Abkiihlen ist die kalte
Schmelze vorsichtig in einem geeigneten Becherglas mit 170 ml Salzsaure (8.1.2.1) zu versetzen. Das Becher-
glas ist abzudecken und der Inhalt ist unter Rithren und Erhitzen zu 16sen. Nach dem Abkiihlen ist die Losung
in einem Messkolben mit Wasser auf 11 aufzufiillen.

8.1.2.6 Abfangsubstanz-Lésung, hergestellt durch Losen von 23,5 g Lanthanoxid (8.1.2.3) in 200 ml Salz-
saure (8.1.2.1) und Auffiillen mit Wasser auf 11.
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8.1.2.7 lonisationspuffer-Losung, hergestellt durch Losen von 25 g Caesiumchlorid (8.1.2.4) in wenig Salz-
saure (8.1.2.1) und Auffiillen mit Wasser auf 11.

8.1.2.8 Element-Stammlésung [c(Mg, Si, Al, Fe, Mn) =1 g/1].
8.1.2.9 Element-Standardlésungen:

— Element-Standardlésungl [c(Mg, Si)=100mg/l, c¢(Mn)=10mg/l], hergestellt durch Auffiillen von
je 10ml der Mg- und Si-Stammldsung (8.1.2.8) sowie 1ml der Mn-Stammlosung (8.1.2.8) in einem
100-ml-Messkolben mit Wasser bis zur Marke;

— Element-StandardlésungII [c(A], Fe) = 100 mg/1], hergestellt durch Auffiillen von je 10 ml der Al- und der
Fe-Stammldsung (8.1.2.8) in einem 100-ml-Messkolben mit Wasser bis zur Marke.

8.1.2.10 Element-Bezugslosungen, hergestellt durch Pipettieren von je 1ml, 2 ml, 5ml, 10 ml und 20 ml
aus der Element-Standardlésung I sowie 1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 ml und 5 ml aus der Element-StandardlésungII in
fiinf 100-ml-Messkolben, Zugabe von 20 ml der Matrixlosung (8.1.2.5) und je 10 ml der beiden Pufferlosun-
gen (8.1.2.6 und 8.1.2.7) zu jedem Kolben, Auffiillen mit Wasser bis zur Marke und gutem Schiitteln. Tabelle 4
zeigt die Massenkonzentrationen der einzelnen Elemente in den Bezugslosungen.

Tabelle 4 — Massenkonzentrationen der Bezugslésungen

Elemente Konzentrationen c (El)
mg/1
Mg 1 2 5 10 20
Si 1 2 5 10 20
Al 1 2 3 5
Fe 1 2 3 5
Mn 0,1 0,2 0,5 2

8.1.2.11 Blindwertldsung fiir die Kalibrierung, hergestelltin der gleichen Weise wie die Bezugslosungen,
aber unter Weglassen der Elementlosungen.

8.1.2.12 Probenblindwertlosung, hergestellt in der gleichen Weise und mit den gleichen Reagenzien par-
allel zu den Probenldsungen, aber ohne Probensubstanz.

8.1.3 Gerite

Ubliches Laborgerit sowie:

8.1.3.1 Atomabsorptionsspektrometer ausgeriistet:

— fiir den Betrieb mit einer Ethin-Luft-Flamme und einer Ethin-Distickstoffmonoxid-Flamme;
— mit Untergrundkompensator; und

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

8.1.3.2  Gasversorgung mit Luft, Ethin und Distickstoffmonoxid.
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8.1.4 Interferenzen

Die einzige signifikante spektrale Interferenz in der Flammen-AAS ist die Untergrundabsorption, die durch
Strahlungsstreuung an Partikeln verursacht wird. Diese Storung kann durch Einsatz einer geeigneten Unter-
grundkorrektur beseitigt werden

Bei der Bestimmung von Magnesium, Aluminium, Eisen und Mangan wird den Proben- und Bezugslosungen ein
Lanthansalz zugesetzt, um chemische Interferenzen durch Bildung thermisch stabiler Verbindungen zu korri-
gieren. Mogliche Storungen durch Ionisation in der Ethin-Distickstoffmonoxid-Flamme werden durch Zugabe
von Casiumsalzen zu den Proben- und den fiir die Kalibrierung verwendeten Bezugslosungen eliminiert.

Transportinterferenzen konnen durch unterschiedliche physikalische Eigenschaften von Proben- und Bezugs-
16sung hervorgerufen werden. Fehlmessungen werden durch Unterschiede in der Dichte, der Viskositdt, der
Oberflachenspannung und der Temperatur hervorgerufen. Diese Parameter beeinflussen beim Zerstduben die
Grofienverteilung der Tropfchen im Aerosol, sodass die Verdampfung von Partikeln verzogert wird. Eine Kor-
rektur dieser Storungen muss durch die Anpassung der Matrix in der Probenlosung an die in den zur Kalibrie-
rung eingesetzten Bezugslosungen erfolgen.

8.1.5 Durchfithrung
8.1.5.1 Spektrometereinstellungen

Vor Beginn der Bestimmung sind die Betriebsparameter des Spektrometers nach der Betriebsanleitung des
Herstellers einzustellen. Dies gilt insbesondere fiir die Optimierung des Zerstaubers, der Flammenbedingun-
gen und die Lampenjustierung. Das Spektrometer ist mit eingeschalteter Untergrundkompensation bei der fiir
jedes Element optimalen Wellenlange (siehe Tabelle 3) zu betreiben.

8.1.5.2 Kalibrierung

Mit Hilfe einer Bezugslosung sind der Zerstauber, der Brenner und die Flammenbedingungen zu optimieren.
Der Nullpunkt des Gerétes ist durch Einspriihen von Wasser in die Flamme abzugleichen. Danach sind zur Kali-
brierung die Blindwertlésung (8.1.2.11) und die fiinf Bezugslosungen (8.1.2.10) in steigender Konzentration in
die Flamme zu verspriihen. Die Messwerte sind zu registrieren. Nach jeder Bezugslosung ist der Nullpunkt zu
kontrollieren.

8.1.5.3 Bestimmung

Die Messung der Blindwertlésung (8.1.2.12) und der Probenlésungen ist in zwei Messreihen durchzufiihren.
Dabei muss im linearen Bereich der Bezugskurve (8.1.6.1) gemessen werden. Uberschreitet der Analysenwert
der Probe den Giiltigkeitsbereich der Bezugskurve, so ist die Aufschlusslésung entsprechend zu verdiinnen.
Nach jeder Serie von Probenlésungen, mindestens jedoch nach 10 bis 20 Messungen, ist mit der Blindwertl6-
sung und einer Bezugslosung zu kontrollieren, ob die gemessenen Extinktionswerte noch mit der Bezugskurve
libereinstimmen. Wenn dies nicht der Fall ist, ist zu rekalibrieren und die Messungen seit der letzten erfolgrei-
chen Uberpriifung der Kalibrierung sind zu wiederholen.

8.1.6 Berechnung und Angabe der Ergebnisse

8.1.6.1 Bezugskurve

Die Bezugsfunktion ist durch Regressionsrechnung aus den Messdaten der Bezugslosungen zu erfassen. Dazu
sind die Extinktionswerte der jeweiligen Konzentrationen zu mitteln. Alternativ sind zur graphischen Auswer-
tung anhand der Bezugskurve in einem Diagramm die um den Blindwert korrigierten Extinktionen als Ordi-

natenwerte gegen die Konzentrationswerte der jeweiligen Element-Bezugslosungen in Milligramm je Milliliter
auf der Abszisse aufzutragen. Auswertungssysteme mittels Rechner konnen ebenso verwendet werden.
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