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Vorwort

Die vorliegende Europiische Norm wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 51 “Zement und Baukalk”, mit dessen
Sekretariat IBN betraut ist, ausgearbeitet. '
Diese Européische Norm ersetzt EN 196-2 : 1987.
Diese Europdische Norm muB den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Verdffentlichung eines identi-
schen Textes oder durch Anerkennung bis Juni 1995, und etwaige entgegenstehende nationale Normen missen bis Juni
1995 zurtickgezogen werden.
Entsprechend den Gemeinsamen CEN/CENELEC-Regeln sind folgende Lander gehalten, diese Europdische Norm zu
Ubernehmen:
Beigien, Danemark, Deutschland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Luxemburg, Niederlande,
Norwegen, Osterreich, Portugal, Schweden, Schweiz, Spanien und das Vereinigte Kénigreich.

Die Normenreihe EN 196 Uber Prifverfahren fiir Zement besteht aus folgenden Teilen:

EN 196-1:  Bestimmung der Festigkeit

EN 196-2:  Chemische Analyse von Zement

EN 196-3:  Bestimmung der Erstarrungszeiten und der Raumbestandigkeit

ENV 196-4: Quantitative Bestimmung der Bestandteile

EN 196-5:  Priifung der Puzzolanitit von Puzzolanzementen

EN 196-6:  Bestimmung der Mahlfeinheit

EN 196-7:  Verfahren fiir die Probenahme und Probenauswahl von Zement

EN 196-21: Bestimmung des Chlorid-, Kohlenstoffdioxid- und Alkalianteils von Zement



1 Anwendungsbereich

Diese Europdische Norm beschreibt die Verfahren zur
Durchfithrung der chemischen Analyse von Zement.

Die Norm beschreibt die Referenzverfahren und in eini-
gen Fdllen ein Alternativverfahren, dessen Ergebnisse
denen des Referenzverfahrens entsprechen.

Werden andere Verfahren angewendet, so ist nachzuwei-
sen, daB ihre Ergebnisse den Ergebnissen der Referenz-
verfahren entsprechen. Im Streitfall sind die Referenzver-
fahren maBgebend.

Diese Norm gilt fur alle Zemente sowie fiir deren
Bestandteile, wie z. B. Klinker und Huttensand.

In den Anwendungsnormen ist festgelegt, welche Verfah-
ren anzuwenden sind.

2 Normative Verweisungen

Diese Europdische Norm enthalt durch datierte oder
undatierte Verweisungen Festlegungen aus anderen
Publikationen. Diese normativen Verweisungen sind an
den jeweiligen Stellen im Text zitiert und die Publikationen
sind nachstehend aufgefuhrt. Bei datierten Verweisungen
gehéren spatere Anderungen oder Uberarbeitungen die-
ser Publikationen nur zu dieser Europédischen Norm, falls
sie durch Anderung oder Uberarbeitung eingearbeitet
sind. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe
der in Bezug genommenen Publikation.
EN 196-7

Prifverfahren fiir Zement — Verfahren fur die Probe-

nahme und Probenauswahl von Zement

ISO 3534 :1977
Statistics — Vocabulary and symbols

3 Aligemeine Priufanforderungen
3.1 Anzahl der Bestimmungen

Zur Bestimmung der verschiedenen Bestandteile (siehe
Abschnitte 7 bis 13) sind zwei Analysen durchzuflihren
(siehe auch 3.3).

3.2 Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit

Die Wiederholstandardabweichung gibt an, wie gut auf-
einanderfolgende Ergebnisse Ubereinstimmen, die mit
demselben Verfahren am gleichen Material und unter
Uibereinstimmenden Prifbedingungen erhalten werden
(gleicher Laborant (Prifer), dasseibe Gerét, gleiches
Labor und kurze Zeitspanne)?).

Die Vergleichstandardabweichung gibt an, wie gut die ein-
zelnen Ergebnisse lbereinstimmen, die mit demselben
Verfahren am gleichen Material, aber unter unterschiedli-
chen Bedingungen erhaiten werden (verschiedene Labo-
ranten (Prifer), unterschiedliche Geréte, verschiedene
Labors und/oder verschiedene Zeiten)").

Die Wiederhol- und Vergleichstandardabweichung wer-
den in % absolut?) angegeben.

3.3 Angabe von Massen, Volumina, Faktoren
und Gehalten

Massen sind in Gramm auf 0,000 1 g, mit Buretten abge-

messene Volumina in Milliliter auf 0,05 ml anzugeben.

Als Faktoren eingestellter Lésungen gilt das Mittel aus
drei Bestimmungen. Sie sind auf drei Dezimalen anzuge-
ben.

Als Gehalt gilt das Mittel aus zwei Bestimmungen. Er ist
im allgemeinen in % auf zwei Dezimalen anzugeben.
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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 Abweichung.

3.4 Gliihverfahren

Zum Gliihen werden Filter und Inhalt in einen zuvor
geglihten und gewogenen Tiegel (bergefihrt und
getrocknet. Dann werden sie langsam in oxidierender
Atmosphére vollstandig verascht, wobei sie sich nicht ent-
ziinden diirfen. AnschlieBend wird bei der vorgeschriebe-
nen Temperatur gegliht. Tiegel und Inhalt werden in
einem Exsikkator auf Raumtemperatur abgekuhlt und
gewogen.

3.5 Bestimmung der Massenkonstanz

Zum Erreichen der Massenkonstanz ist die Probe mehr-
mals 15 Minuten zu glihen, abzukihlen und danach
jedes Mal zu wiegen. Die Massenkonstanz gilt als
erreicht, wenn die Differenz zwischen zwei aufeinander-
folgenden Wégungen kleiner als 0,000 5 g ist.

3.6 Nachweis der Chloridfreiheit
(Priifen mit Silbernitratlésung)

Nach dem Waschen eines Niederschlags, das im allge-
meinen funf- oder sechsmal durchgefihrt wird, wird der
Ablauf des Trichters mit einigen Wasseriropfen abgesplilt.
Filter und Inhalt werden mit einigen Millilitern Wasser
gewaschen, die in einem Reagenzglas aufgefangen und
mit einigen Tropfen Silbernitratiésung (4.33) versetzt wer-
den. Tritt keine Tribung und kein Niederschlag in der
Lésung auf, ist kein Chlorid vorhanden. Anderenfalls ist
der Waschvorgang zu wiederholen, bis die Prafung mit
Silbernitrat negativ ist.

4 Reagenzien

4.0 Allgemeine Anforderungen

Es sind fir die Analyse nur Reagenzien einer Qualitit
“zur Analyse” sowie destilliertes Wasser oder Wasser
gleichen Reinheitsgrades zu verwenden.

Sofern nicht anders angegeben, bedeutet “Prozent” stets
Massenanteil in Prozent.

In dieser Norm wird bei den fur die Reagenzien verwen-

deten konzentrierten Fllssigkeiten jeweils von folgenden
Dichten (@) ausgegangen (in g/cm3 bei 20°C):

— Salzséure 1,18 bis 1,19
— FluBséure 1,13
— Salpetersiure 1,40 bis 1,42
— Schwefelséure 1,84
— Phosphorsaure 1,71 bis 1,75
— Essigséure 1,05 bis 1,06
— Ammoniumhydroxid 0,88 bis 0,91
— Triethanolamin 1,12

Verdiinnungen werden stets als Volumensumme angege-
ben. So bedeutet z.B. verdiinnte Salzsdure 1 + 2, daB ein
Volumenteil konzentrierte Salzsdure mit zwei Volumentei-
len Wasser zu vermischen ist.

) Definition nach ISO 3534.

2) Die Werte fur die Wiederhol- und Vergleichstandardab-
weichung in dieser Norm sind als vorlaufig zu betrach-
ten. Die Werte werden dann endgliltig festgelegt, wenn
entsprechende Erfahrungen in den Laboratorien vor-
liegen.
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41 Salzsaure, konzentriert (HCY

4.2 Salzséaure, verdiinnt 1+1

4.3 Salzséaure, verdiinnt 1+2

4.4 Salzsaure, verdinnt 1+3

45 Salzsaure, verdinnt 1+9

4.6 Salzséure, verdinnt 1+ 11

4.7 Salzséure, verdinnt 1+19

4.8 Salzséure, verdiinnt 1+99

49 Salzséure, verdinnt von pH 1,60

2 | Wasser werden mit faunf oder sechs Tropfen konzen-
trierter Salzséure versetzt. Der pH-Wert wird unter Ver-
wendung eines pH-Meters eingestellt. Die Lésung ist in
einer Polyethylenflasche aufzubewahren.

410 FluBséaure, konzentriert (HF)

41 FIuBsﬁur;, verdinnt 1+3

412 Salpetersaure (HNO3)

413 Schwefelsidure, konzentriert (H,S0,)

414 Schwefelsaure, verdiinnt 1+1

415 Phosphorséure (H3POy)

416 Borséure (H3BO,)

417 Essigsaure (CHZCOOH)
418 Aminoessigsaure (NH,CH,COOH)

419 Chrom metallisch, gepulvert (Cr)

420 Ammoniumhydroxid,

konzentriert (NH4OH)
4.21 Ammoniumhydroxid,

verdinnt 1+1
4.22 Ammoniumhydroxid,

verdinnt 1+10
4.23 Ammoniumhydroxid,

verdinnt 1+16
4.24 Natriumhydroxid (NaOH)
4.25 Natriumhydroxidiésung 4 mol/l

160 g Natriumhydroxid werden in Wasser zu 1000 ml
gelést. Die Losung ist in einer Polyethylenflasche aufzu-
bewahren.

426 Natriumhydroxidlésung 2 mol/L

80 g Natriumhydroxid werden in Wasser zu 1000 ml
geldst. Die Losung ist in einer Polyethylenflasche aufzu-
bewahren.

4.27 Ammoniumchlorid (NH,CY)

4.28 Zinn(ll)-chlorid (8SnCl, x 2H,0)

4.29 Kaliumperiodat (KIO,)

4.30 Natriumperoxid, gepulvert (Nay0,)
4.31 Natriumcarbonat/Natriumchlorid

7 g Natriumcarbonat (Na,CO3, wasserfrei) werden mit 1 g
Natriumchlorid (NaCl) vermischt.

4.32 Bariumchloridlésung

120 g Bariumchlorid (BaCl, x 2H,0) werden mit Wasser
zu 1000 ml gelost.

4.33 Silbernitratliésung

5 g Silbernitrat (AgNO3;) werden in Wasser gelbst, mit
10 ml konzentrierter Salpetersdure (HNOg) versetzt und
mit Wasser zu 1 000 ml verdinnt.

4.34 Natriumcarbonatlésung

50 g Natriumcarbonat (Na,CO3, wasserfrei) werden mit
Wasser zu 1000 ml geldst.

4.35 Kaliumhydroxidiésung

250 g Kaliumhydroxid (KOH) werden mit Wasser zu
1000 mt gelést.

4.36 Ammoniakalische Zinksulfatlésung

50 g Zinksulfat (ZnSO, * 7H,0) werden in 150 ml Wasser
gelost und mit 350 ml konzentriertem Ammoniumhydro-
xid (NH,OH) versetzt. Die Losung wird stehengelassen
und friihestens nach 24 Stunden filtriert.

4.37 Bleiacetatlésung

Etwa 0,2 g Bleiacetat (Pb(CH3;COO), x 3H,0) werden mit
Wasser zu 100 ml geldst.

4.38 Stirkelésung

1 g Starke (wasseridslich) wird mit 1 g Kaliumiodid (KI)
versetzt und mit Wasser zu 100 ml geldst.

4.39 Polyethylenoxidiésung

In 100 ml Wasser werden 0,25g Polyethylenoxid
(-CH,-CH»-0O-),, von mittlerer Molekularmasse 200000
bis 600 000 unter heftigem Ruhren gelost.

Diese Losung ist etwa zwei Wochen bestandig.

4.40 Borsaurelésung, gesattigt

Etwa 50 g Borsdure (H3BOj3) werden mit Wasser zu
1000 ml geldst.



4.41 Zitronensaureldésung

10 g Zitronenséure (CgHgO7 x H,0) werden mit Wasser
zu 100 ml gelést.

442 Ammoniummolybdatliésung
10 g Ammoniummolybdat ((NH4)gMo;0,4 % 4H,0) wer-
den in Wasser zu 100 ml geldst.

Die Losung ist in einer Polyethylenflasche aufzubewah-
ren. Sie ist etwa eine Woche haltbar.

4.43 Kupfersulfatiésung

0,45 g Kupfersulfat (CuSO, x 5H,0) werden in einem
50-ml-MeBkolben in Wasser geldst und bis zur Marke
aufgefllt.

444 Ammoniumacetat

250 g Ammoniumacetat (CH;COONH,) werden in Was-
ser zu 1000 ml gelést.

4.45 Triethanolaminlésung 1+4
{(N(CH,CH,0H),)

4.46 Reduktionslésung

In Wasser werden der Reihe nach 0,15g 1-Amino2-
hydroxy-naphthalinsulfonsdure-(4) (C;gHgNO,S), 0,7 g
Natriumsulfit (Na,SO4, wasserfrei) und 9,0 g Natriumdi-
sulfit (Na,S,05) zu 100 ml geldst.

Die Lésung ist héchstens eine Woche lang bestandig.

4.47 Pufferlésung, pH 1,40

7505 g Aminoessigsaure (NH,CH,COOH) und 5,850 g
Natriumchlorid (NaCl) werden in Wasser zu 1000 ml
geldst. 300 ml dieser Lésung werden mit Salzsdure
1+ 99 zu 1000 ml verdinnt.

4.48 Kaliumiodat-/-iodid-Ldsung,
eingestellt, etwa 0,016 6 mol/[%)

In frisch ausgekochtem und abgekiihltem Wasser werden
der Reihe nach in einem 1000-ml-MeBkolben (3,6 £ 0,1) g
(m,) Kaliumiodat (KIO5 bei 120°C getrocknet), zwei Platz-
chen Natriumhydroxid (NaOH) und 25 g Kaliumiodid (KI)
gelost. Die Lésung wird mit frisch ausgekochtem und
abgekiihltem Wasser bis zur Marke aufgefiillt.

Der Faktor F der Lésung wird nach folgender Gleichung
berechnet:

ny
F =
3,566 8

Dabei ist:
my die Einwaage an Kaliumiodat, in Gramm.

1

4.49 Natriumthiosulfatlésung, etwa 0,1 mol/1%)
4491 Herstellen

24,82 g Natriumthiosulfat (Na,S,03 x 5 H,0) werden mit
Wasser zu 1000 ml geldst. Vor jeder Prufungsreihe ist der
Faktor f dieser L6sung nach 4.49.2 zu bestimmen.

4.49.2 Einstellen

4.49.21 Das Einstellen der Lésung erfolgt vorzugsweise
mit der eingestellten Kaliumiodat-/-iodid-Lésung (4.48).
Dazu werden in einen 500-ml-Erlenmeyerkolben 20 ml
der eingestellten Kaliumiodat-/-iodid-Lésung pipettiert,
mit etwa 150 ml Wasser verdunnt, mit 25 ml Salzséure
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1+1 angesduert und mit der einzustellenden, etwa
0,1 mol/l Natriumthiosulfatiésung bis Hellgelb titriert.

Danach werden 2 ml Starkeldsung (4.38) zugegeben und
zum Umschlag von Blau nach Farblos weitertitriert.

Der Faktor f dieser Lésung wird nach folgender Glei-
chung berechnet:

20x001667 x 21401 xF _F

20 — @)
3,566 8 x V| V,
Dabei ist:
F der Faktor der eingestellten Kaliumiodat-/
-iodid-Ldsung (4.48);
Vi der Verbrauch der beim Titrieren verwen-

deten etwa 0,1 mol/l Natriumthiosulfatio-
sung, in Milliliter;

3,5668 die Masse des Kaliumiodats, in Gramm,
entsprechend einer Kaliumiodat-/-iodid-
Lésung von genau 0,016 67 mol/l;

214,01 die Molekularmasse von Kaliumiodat.

4.49.2.2 Das Einstellen kann auch mit einer bekannten
Menge Kaliumiodat erfolgen.

Hierfir werden (0,07 & 0,005) g Kaliumiodat (,) in einen
500-ml-Erlenmeyerkolben gegeben und mit etwa 150 ml
in Wasser geldst.

Der Inhalt wird mit etwa 1 g Kaliumiodid versetzt, mit
25 ml Salzsadure 1+ 1 angesduert und mit der etwa
0,1 mol/l Natriumthiosulfatidsung bis Hellgelb fitriert.
Danach werden 2 ml Starkelésung (4.38) zugegeben und
zum Umschlag von Blau nach Farblos weitertitriert.

Der Faktor f der Lésung wird nach folgender Gleichung
berechnet:

1000 x o my
f=——-=2803634— 3)
35668 x V, V,
Dabei ist:
Mo die Einwaage an Kaliumiodat, in Gramm;
Vv, der Verbrauch der beim Titrieren verwen-

deten etwa 0,1 mol/l Natriumthiosulfatl6-
sung, in Milliliter;

3,566 8 die Masse des Kaliumiodats, in Gramm,
entsprechend einer Kaliumiodat-/-iodid-
Lésung von genau 0,016 67 mol/L.

450 Mangan-Stammiésung

4501 Mangansulfat, wasserfrei

Wasserhaltiges Mangansulfat (MnSO, x H,0) wird bei
(250 *+ 10)°C zur Massenkonstanz getrocknet. Die Sub-
stanz hat danach eine Zusammensetzung, die der Formel
MnSO, entspricht.

4.50.2 Herstellen
Etwa 2,75 g getrocknetes Mangansulfat werden in einen
1000-ml-Mef3kolben auf 0,000 1 g eingewogen, in Wasser
geldst und bis zur Marke aufgefiillt. Der Gehalt G dieser
Lésung an Mangan(Il)ionen in mg MnZ*/ml ergibt sich
nach folgender Gleichung:
-_Ms
2,748 5
Dabei ist:
mg die Einwaage an Mangansulfat, in Gramm.

(4)

%) Bei niedrigem Sulfidgehalt (< 0,1 %) ist es zweckmaBig,
die Lésungen auf ein Zehntel der Konzentration zu
verdiinnen. Hierflir werden 100 ml der Lésungen nach
4.48 und 4.49 jeweils.in 1000-ml-MeBkolben pipettiert
und mit Wasser zur Marke aufgefillt.
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4.50.3 Aufstellen der Bezugskurve

Zur Aufstellung der Bezugskurve werden von der
Mangan-Stammldsung je 20 ml in je einen 500-mi-(Nr 1)
und 1000-ml-MeBkolben (Nr 2) pipettiert und mit Wasser
zur Marke aufgefiilit. Von der Lésung im MeBkolben Nr 2
werden je 100 ml in je einen 200-ml-(Nr 3), 500-ml-(Nr 4)
und 1000-ml-MeBkolben (Nr 5) pipettiert und mit Wasser
zur Marke aufgefiillt.

Von den in den MeBkolben Nr 1 bis Nr 5 befindlichen
Lésungen werden je 100 ml in je einen 400-ml-Becher
pipettiert, mit 20 ml Salpetersdure angeséauert, mit 1,5 g
Kaliumperiodat (4.29) und 10 ml Phosphorséure (4.15)
versetzt, zum Sieden erhitzt und 30 Minuten schwach sie-
dend gehalten. Danach wird auf 20°C abgekuhlt und der
Inhalt eines jeden Bechers in einen 200-mi-MeBkolben
(bergefuhrt. Kolben und Inhait werden auf 20°C abge-
kahlt und mit Wasser zur Marke aufgefutlt.

Die Extinktion dieser Losungen wird mit einem Photome-
ter (5.9) bei einer Wellenlange von etwa 525 nm gegen
Wasser in einer oder mehreren Kiivetten geeigneter
Dicke gemessen (5.10). Die Extinktion ist auf drei Dezima-
len zu ermitteln.

Die Extinktion dieser Bezugsldésungen E 1 bis E 5 werden
fir jede Kuvettendicke getrennt Gber den zugehérigen
Mangankonzentrationen in mg Mn/200 ml aufgetragen.
Die entsprechenden Mangankonzentrationen sind in
Tabelle 1 aufgefiihrt. Sie kénnen unmittelbar verwendet
werden, sofern der nach 450.2 ermittelte Gehalt G den
Zahlenwert 1,0000 aufweist. Andernfalls sind die in
Tabelle 1 angegebenen Mangankonzentrationen mit G zu
multiplizieren.

Tabelle 1: Mangankonzentration der Bezugslésungen

Bezugsldsung E1|E2|E3|E4|ES5

Mangankonzentration 40 20| 10|04 02

4515 Ausgleichslosungen

Die Ausgleichslésungen werden in Ubereinstimmung mit
dem Verfahren zur Bestimmung von Siliciumdioxid (13.3
bis 13.5) hergestellt. Dabei sind die in Tabelle 2 angege-
benen Reagenzmengen zu 500 ml mit Wasser aufzu-

fallen.

Tabelle 2: Zusammensetzung der
Ausgleichslésungen fiir ein Volumen von 500 ml

in mg Mn/200 ml

451 SiO,-Bezugsléosung

4.511 Siliciumdioxid (SiO), nach dem Gliihen
wenigstens 99,9 %ig

4512 Natriumcarbonat, wasserfrei (Na,CO3)

4513 Stammidsung

0,2000 g bei (1175 £ 25)°C frisch gegliihtes Siliciumdi-
oxid werden in einen Platintiegel eingewogen, der bereits
2,0 g Natriumcarbonat enthalt.

Das Gemisch wird erhitzt und wenigstens 15 Minuten bei
heller Rotglut geschmolzen. Nach dem Abkihlen auf
Raumtemperatur wird die Schmelze in einem Polyethy-
lenbecher in Wasser geldst und in einen 200-ml-MeBkol-
ben Ubergefiihrt und zur Marke aufgefiillt.

Die Lésung ist in einer Polyethylenflasche aufzubewah-
ren.

Sie enthélt 1 mg SiO, je ml.

4.514 Bezugslosung

Von der Siliciumdioxid-Stammldésung werden 5ml in
einen 250-ml-MeBkolben pipettiert und mit Wasser bis
zur Marke aufgefullt. Die Lésung wird in einer Polyethy-
lenflasche aufbewahrt. Sie enthalt 0,02 mg Siliciumdioxid
je ml. Diese Lésung ist hdchstens eine Woche lang
besténdig.

Abscheiden | Abscheiden | AufschiuB
mit Poly- durch mit HCL
ethylen- | doppeltes | und NH,Cl

oxid Eindampfen

(13.3) (134) (13.5)
HCL konz. | ml 70 75 15
HySO,4 1+1] ml 1 1 —
HNOg,
konz. ml — — 1
Polyethy-
lenoxid-
lésung ml 5 — —
NH,ClL g — — 1
Nach3 g 1 ,75 1 75 1,75
NaCl g 0,25 0,25 0,25
Na,O, g 3 3 —

4.51.6 Aufstellen der Bezugsgeraden

In 100-ml-Polyethylenbechern, in denen sich bereits je ein
Ruhrmagnet befindet, werden die in Tabelle 3 aufgefiihr-
ten Volumina an SiO,-Bezugslosungen bdrettiert, mit
20 ml Ausgleichslosung (Pipette) versetzt und mit Wasser
aus einer Blrette zu 40 ml ergénzt. Die dazu erforderli-
chen Volumina sind ebenfalls in Tabelle 3 aufgefihrt.
Unter Riihren mit einem Magnetrihrer wird die Lésung
mit 15 Tropfen FluBsdure 1 + 3 versetzt und wenigstens
1 Minute geriihrt. Danach werden 15 ml Borsdurelésung
(4.40) in die Lésung pipettiert.

Der pH-Wert der Losung wird durch tropfenweise Zugabe
von Natriumhydroxidlésung (4.25) bzw. Salzséure 1 +2
auf 115 + 0,05 eingestellt. Der pH-Wert ist mit einem pH-
Meter zu priifen, das zuvor mit einem geeigneten Puffer,
z.B. 1,40 (4.47), kalibriert worden ist. Danach werden 5 ml
Ammonium-Molybdatldsung (4.42) in die Losung pipet-
tiert (Nullzeit). AnschlieBend wird der pH-Wert der Losung
durch tropfenweise Zugabe von Natriumhydroxidlésung
(4.25) bzw. Salzsaure in einen 100-ml-MeBkolben liberge-
flhrt. Dabei ist mit verdiinnter Salzséure (pH = 1,60) (4.9)
nachzuspdilen.

Nach 20 Minuten werden 5 ml Zitronensaureldsung (4.41)
in den MeBkolben pipettiert, umgeschuittelt und 5 Minuten
stehengelassen.

Danach werden 2 ml der Reduktionslésung (4.46) in den
MeBkolben pipettiert. Die Ldsung wird mit verdinnter
Salzsadure (pH = 1,60) (4.9) zur Marke aufgefillt und
umgeschiittelt. Genau 30 Minuten nachdem die Ammoni-
ummolybdatidsung pipettiert wurde (Nullzeit + 30 Minu-
ten), wird die Extinktion in einem Photometer (5.9) gegen
eine in gleicher Weise hergestellte Blindiésung bei der
Wellenlange gréBter Extinktion nahe 815 nm in einer
1-cm-Klvette gemessen. Die ermittelten Extinktionen
werden (ber die zugehérigen SiO,-Gehalte nach
Tabelle 3 aufgetragen.
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Tabelle 3: Zusammensetzung der SiO,-Bezugslosungen und ihr SiO,-Gehalt

Lfd. Nr der Lésung Blindlésung| 1 2 3 4 5 6 7 8
Si0,-Bezugslésung in ml 0 2 4 5 6 8 10 15 |20
Wasser in ml 20 18 16 15 14 12 10 5 0
Gehalt der MeBIésung in mg SiO,/100 ml 0] 0,04| 008| 0,10| 0,12| 0,16| 0,20| 0,30| 0,40

Als Blindlésung kann die fur die Aufstellung der Bezugs- fo = 50 x my = 16,65 M4 (5)
geraden verwendete Blindlésung benutzt werden. Aus der 100,09 x 0,03 x V5 \Z
Bezugsgeraden ergibt sich der Siliciumdioxidgehalt der Dabei ist:

Ldsung in mg SiO,/100 ml.

4.52 Calciumionen-Bezugslésung,
etwa 0,01 mol/l

4521 Bei 200 °C getrocknetes Calciumcarbonat
(CaCO,), wenigstens 99,9 %ig

4.52.2 Bezugslésung

Etwa 1 g Calciumcarbonat wird zusammen mit etwa
100 ml Wasser in einen 400-ml-Becher gegeben. Der
Becher wird mit einem Uhrglas abgedeckt und mit etwa
10 ml Salzsaure 1 + 2 vorsichtig versetzt. Nachdem das
Calciumcarbonat volistandig geldst worden ist, wird das
Kohlenstoffdioxid verkocht. Dann 148t man die Ldsung
abkudhlen und fillt sie in einem MefBkolben zu 1000 ml
auf.

4.53 EDTE-L8sung, etwa 0,03 mol/l

4531 Ethylendiamintetraessigséure, Dinatriumsalz,
Dihydrat (EDTE)

4.53.2 Herstellen

11,17 g EDTE werden in Wasser zu 1000 ml geldst. Die
Lésung ist in einer Polyethylenflasche aufzubewahren.

4.53.3 Einstellen

In einen fir das MeBgeréat (5.11) passenden Becher wer-
den 50 ml der Calciumionen-Bezugslésung (4.52) pipet-
tiert und mit Wasser zu einem fiir die Messung geeigne-
ten Volumen verdiinnt.

Der pH-Wert dieser Losung wird unter Verwendung eines
pH-Meters mit Natriumhydroxidlésung(en) (4.25 und 4.26)
auf 12,5 eingestellt.

Die Titration ist nach einem der beiden folgenden Verfah-
ren durchzufihren:

a) Photometrische Titration (Referenzverfahren)

Die Lésung wird mit etwa 0,1 g Murexidindikator (4.57)
oder Mischindikator (4.63) versetzt. Danach wird der
Becher in ein auf eine Wellenldnge von 620 nm bei
Murexid bzw. 520 nm bei Mischindikator eingestelltes
MeBgerat (5.11) eingesetzt. Die Ldsung wird unter
Rudhren mit 0,03 molt/l EDTE-LGsung titriert. Die MeB-
werte der Extinktion in der Ndhe des Umschlags wer-
den in Abhéangigkeit des zugegebenen EDTE-Volu-
mens in ein Diagramm eingetragen. Das verbrauchte
Volumen Vj ist durch den Schnittpunkt der Geraden
mit der gréBten Steigung in der Ndhe des Umschlag-
punkts mit der Geraden, die eine nahezu konstante
Extinktion nach dem Umschlag hat, zu bestimmen.

Der Faktor fp, dieser Lésung wird nach folgender
Gleichung berechnet:

my die Einwaage an Calciumcarbonat bei
der Herstellung der Calciumionen-
Bezugsldsung (4.52), in Gramm;
V3 der Verbrauch an EDTE-Lésung bei
der Titration, in Milliliter.
b) Visuelle Titration (Alternativverfahren)
Die L6sung wird mit etwa 0,1 g Calcon-Indikator (4.59)
versetzt und unter Ruhren mit 0,03 mol/l EDTE-
Lésung bis zum Umschlag von Rosa nach Blau titriert.
Der Endpunkt ist erreicht, wenn ein weiterer Tropfen
die Blaufarbung nicht weiter vertieft. Das verbrauchte
Volumen V5 dient zur Berechnung des Faktors fp
nach Gleichung (5).

4.54 Kupfer-EDTE-Lésung

In einen 400-ml-Becher werden 25 ml Kupfersulfatiésung
(4.43) pipettiert und aus einer Blrette mit der aquivalen-
ten Menge an 0,03 mol/l EDTE-Lésung (4.53) versetzt.
Das erforderliche Volumen an EDTE-L6sung ist wie folgt
2u bestimmen:

Von der Kupfersulfatiésung (4.43) werden 10 ml in einen
600-ml-Becher pipettiert, mit Wasser zu etwa 200 ml auf-
geflllt, mit 10 ml konzentriertem Ammoniumhydroxid und
mit etwa 01 g Murexid-Indikator (4.57) versetzt. Die
Lésung wird mit 0,03 mol/l EDTE-Lésung (4.53) bis zum
Umschlag von Rosa nach Violett titriert.

Aus dem Verbrauch V, ergibt sich das Volumen Vy an
0,03 mol/l EDTE-Lésung, dem 25 ml Kupfersulfatiésung
zuzusetzen ist, um die Kupfer-EDTE-Ldsung herzustellen,
nach folgender Gleichung:

Vs=25xV, (6)

455 EGTE-Lésung, etwa 0,03 mol/l

4.551 Ethylenglycol-bis(2-aminoethyl)-tetraessig-
saure (EGTE)

4.55.2 Herstellen

In einen 600-ml-Becher werden etwa 11,4 g EGTE einge-
wogen, mit etwa 400 ml Wasser und 10 ml Natriumhydro-
xidlésung (4.26) versetzt. Das Gemisch wird erhitzt, bis
das EGTE vollsténdig in Lésung gegangen ist. Danach
1a8t man auf Raumtemperatur abkihlen. Der pH-Wert die-
ser Lésung wird unter Verwendung eines pH-Meters
durch Zutropfen von verdlinnter Salzsdure 1+ 2 auf 7
eingestellt. Die Lésung wird vollstdandig in einen 1000-
mi-MeBkolben (bergefliihrt und mit Wasser zur Marke
aufgeflilit. Die Lésung ist in einer Polyethylenflasche auf-
zubewahren.

4.55.3 Einstellen
In einen flir das Geréat (511) passenden Becher werden
50 ml der Calciumionen-Bezugslésung (4.52) pipettiert,
mit Wasser zu einem fir die Messung geeigneten Volu-
men verdinnt und mit 25 ml der Triethanolaminlésung
1 + 4 (4.45) versetzt.
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Der pH-Wert dieser Lésung wird unter Verwendung eines
pH-Meters mit Natriumhydroxidlésung(en) (4.25 und 4.26)
auf 12,5 eingestellt.

Die Losung wird mit etwa 0,1 g Murexid-Indikator (4.57)
bzw. Calcein-Indikator (4.58) versetzt. Der Becher wird in
ein auf eine Wellenlange von 620 nm bei Murexid bzw.
520 nm Calcein eingestelltes MeBgerat (5.11) eingesetzt.
Die Lésung wird unter Rihren mit der 0,03 mol/l EGTE-
Losung titriert.

In der Ndhe des Umschlagpunkts werden die MeBwerte
der Extinktionen in Abhéngigkeit vom zugegebenen Volu-
men der EGTE-Lésung in einem Diagramm dargestellt.
Das verbrauchte Volumen Vj ist durch den Schnittpunkt
der Geraden mit der groBten Steigung in der Nahe des
Umschlagpunkts mit der Geraden, die eine nahezu kon-
stante Extinktion nach dem Umschlag hat, zu bestimmen.

Der Faktor fg wird nach folgender Gleichung berechnet:

50 x mg msg
fo= =16,65 — (7)
100,09 x 0,03 x Vg Ve

Dabei ist:

ms die Einwaage an Calciumcarbonat bei der
Herstellung der Calciumionen-Bezugsldsung
(4.52), in Gramm;

Ve der Verbrauch an EGTE-LGsung bei der Titra-
tion von 50 ml der Calciumionen-Bezugslo-
sung (4.52), in Milliliter.

456 DCTE-Lésung, etwa 0,01 mol/l

4.561 Trans-1,2-Diamino-cyclohexantetraessig-
séaure (DCTE) Monohydrat

456.2 Herstellen

In einen 600-ml-Becher werden 3,64 g DCTE eingewo-
gen, mit etwa 400 ml Wasser und 10 ml Natriumhydroxid-
I6sung (4.26) versetzt. Das Gemisch wird erwérmit, bis das
DCTE vollstandig in Lésung gegangen ist. Danach 1aBt
man auf Raumtemperatur abkuhlen. Der pH-Wert dieser
Lésung wird unter Verwendung eines pH-Meters durch
Zutropfen von verdinnter Salzsdure 1 +2 auf 7 einge-
stellt. Die Lésung wird vollsténdig in einen 1000-ml-MeB-
kolben (ibergefiihrt und mit Wasser zur Marke aufgefallt.
Sie ist in einer Polyethylenflasche aufzubewahren.

4.56.3 Einstellen

In einen fir das MeBgerat (511) passenden Becher wer-
den 50 ml Calciumionen-Bezugslosung (4.52) pipettiert
und mit Wasser zu einem fiir die Messung geeigneten
Volumen verdinnt.

Der pH-Wert dieser Lésung wird unter Verwendung eines
pH-Meters mit konzentriertem Ammoniumhydroxid auf
10,5 eingestelit.

Danach wird etwa 0,1 g Murexid-Indikator (4.57) oder Cal-
cein-Indikator (4.58) zugesetzt. Der Becher wird in ein auf
eine Wellenlénge von 620 nm bei Murexid bzw. 520 nm
bei Calcein eingestelltes MeBgerét (5.11) eingesetzt. Die
Losung wird unter Riihren mit der DCTE-Lésung titriert. In
der Nahe des Umschlagpunkts werden die MeBwerte der
Extinktionen in Abhangigkeit vom zugegebenen Volumen
der DCTE-Lésung in einem Diagramm dargestellt. Das
verbrauchte Volumen V- ist durch den Schnittpunki der
Geraden mit der gréBten Steigung in der N&he des
Umschlagpunkts mit der Geraden, die eine nahezu kon-
stante Extinktion nach dem Umschlag hat, zu bestimmen.

Der Faktor f, wird nach folgender Gleichung berechnet:

50 x Mg Mg
f = = 49,955 —° @)
100,09 x 0,01 x V, a

Dabei ist:
mg die Einwaage an Calciumcarbonat bei der
Herstellung der Calciumionen-Bezugslésung
(4.52), in Gramm;
V, der Verbrauch an DCTE-Lésung bei der
Titration, in Milliliter.

4.57 Murexid-Indikator

1 g Murexid (Purpurséure, Ammoniumsalz) wird mit 100 g
Natriumchlorid (NaCl) vermahlen.

458 Calcein-Indikator

4581 Calcein
Bis-[bis (carboxymethyl)-aminomethyl]-2’-7’-fluorescein

458.2 Herstellen
1 g Calcein wird mit 99 g Kaliumnitrat (KNOg) vermahlen.

4.59 Calcon-Indikator

4591 Calcon
2-Hydroxy-1-(2-hydroxynaphthyl-1-azo)naphthalinsul-
fonsaure-(4), Natriumsalz

459.2 Herstellen

1 g Calcon wird mit 100 g wasserfreiem Natriumsulfat
(Na,S0,) vermahlen.

4.60 Sulfosalicylsaure-indikator
Salicylsulfonsaure-(5), Dihydrat

4.61 PAN-Indikator

4.611 PAN
1-(Pyridyl-2’-azo)-naphthol-2

4612 Herstellen
0,1 g PAN werden in 100 ml Ethanol (C,HsOH, ¢ = 0,79 g/
cm?®) geldst.

462 Methylthymolblau-indikator

4.621 Methylthymolblau

3', 3”-bis-[bis(carboxymethyl)-aminomethyl]-thymol-sul-
fonphthalein, Natriumsalz

4.62.2 Herstellen
1 g Methylthymolblau wird mit 100 g Kaliumnitrat (KNO3)
vermahlen.

463 Calcein-Methylthymolblau-Mischindikator

0,2g Calcein und 01 g Methylthymolblau werden mit
100 g Kaliumnitrat (KNO3) vermahlen.

5 Geriéte
51 Waage(n) mit einer Fehlergrenze von 0,000 1 g

5.2 Porzellan- und/oder Platintiegel
von 20 bis 25 ml Inhalt mit Deckel
5.3 Tiegelunterlage(n) aus feuerfestem
keramischem Material
Die Unterlage verhindert eine Uberhitzung des Tiegels.
Sie muB sich bei Einsetzen des Tiegels im Temperatur-
gleichgewicht mit dem Ofen befinden.



5.4 Porzellanschale von etwa 200 ml Inhalt

5.5 Elektroofen(-6fen) mit natirlicher
Beliiftung, einstellbar auf folgende
Temperaturen: 500 °C, 925 °C, 975 °C und 1175°C

5.6 Exsikkator(en) mit getrocknetem
Magnesiumperchlorat [Mg(ClO ) 5]

5.7 Kugelkiihler

5.8 Gerit zur Bestimmung des Sulfidgehalts

Das Gerat ist in Bild 1 dargestellt.

Dem Gerét kann eine Woulfesche Flasche zur Regulie-
rung des Gasstroms vorgeschaltet werden.

Als Schiauchverbindung ist schwefelfreies Material zu
waéhlen (Polyvinylchlorid, Polyethylen 0. 4)).

1 Bleiacetatldsung (4.37)

2 Luft, Stickstoff oder Argon

3 ammoniakalische Zinksulfatlésung (4.36)
4 Zersetzungskolben

Bild 1: Beispiel eines Geréts zur Bestimmung des
Sulfids

5.9 Ein oder mehrere Photometer, mit dem
(denen) die optische Dichte einer Lésung
bei etwa 525 nm und 815 nm gemessen
werden kann

510 Photometerkiivetten

511 Geréat, mit dem die optische Dichte einer
Losung in einem Becher unter Ruhren mit
einem Magnetriihrer bei 520 nm und
620 nm gemessen werden kann

512 Magnetriihrer mit PTFE-ummanteltem
Ruhrmagneten

Seite 9
EN 196-2 : 1994

513 Warmebad, einstellbar auf (105 + 3) °C

514 Sandbad oder Heizplatte, einstellbar auf
etwa 400°C

515 Papierfilter
Es sind aschefreie Papierfilter zu verwenden.

ANMERKUNG: Papierfilter mit Poren von etwa
2 um Durchmesser werden als feinporig, mit
Poren von etwa 7 um Durchmesser als mittelporig
und mit Poren von etwa 20 um Durchmesser als
grobporig bezeichnet.

516 VolumenmeBgerite aus Glas

Die VolumenmeBgerate aus Glas miissen Analysenge-
nauigkeit aufweisen, das heiBt sie missen der Klasse A
der ISO-Normen fir Laborgeréte aus Glas entsprechen.

6 Vorbereitung der Zementprobe

Vor der chemischen Analyse wird aus der nach EN 196-7
entnommenen Laborprobe eine Probe fir die Prifung
hergestellt.

Dazu wird die entnommene Probe mit einem Probeteiler
oder durch Vierteln auf eine Teilprobe von etwa 100 g
reduziert. Die Teilprobe wird auf einem Sieb mit einer
Maschenweite von 150 oder 125 um gesiebt, bis sich der
Ruckstand nicht mehr verandert. Aus dem Siebrickstand
wird mit einem Magneten das metallische Eisen entfernt.
Der dann verbleibende eisenfreie Riickstand wird auf
einem Durchgang durch ein 150- oder 125-um-Sieb
gemahlen. Die Probe wird in eine saubere, trockene und
luftdicht schlieBende Flasche gefiillt und kréaftig geschuit-
telt.

Alle Arbeitsgénge sind so schnell wie méglich auszufih-
ren, damit die Probe der Luft nur kurze Zeit ausgesetzt ist.

ANMERKUNG: Die Probe wird in dem Zustand
analysiert, in dem sie angeliefert wird. Sofern sie
Partikel metallischen Eisens enthalt, die durch das
Mahien in den Zement gelangen kénnen, ist eine
volistdndige Abscheidung dieser Eisenpartikel mit
einem Magnetrihrer in einer Suspension, z.B. in
Cyclohexan, durchzufihren.

7 Bestimmung des Gliihverlustes

71 Prinzip

Der Gliihverlust wird durch Gldhen in oxidierender Atmo-
sphare (Luft) bestimmt. Durch Glihen an Luft bei
(975 + 25)°C werden Kohlenstoffdioxid und Wasser aus-
getrieben und gegebenenfalls vorhandene oxidierbare
Bestandteile oxidiert. Gegebenenfalls ist eine Korrektur
vorzunehmen, die den EinfluB einer Sauerstoffaufnahme
zur Berticksichtigung der Oxidationswirkung auf den
Gliihverlust bericksichtigt.

72 Durchfithrung

In einen zuvor gegliihten und gewogenen Tiegel werden
(1 £0,05) g Zement (m-) eingewogen. Der Tiegel wird mit
einem Deckel verschlossen und in einen auf
(975 £ 25)°C vorgeheizten Elektroofen (5.5) eingesetzt.
Nach 5 Minuten wird der Deckel entfernt und der offene
Tiegel weitere 10 Minuten gegliht. Danach 148t man den
Tiegel in einem Exsikkator auf Raumtemperatur abkiih-
len, wiegt ihn und bestimmt die Massenkonstanz
nach 3.5.
ANMERKUNG: Bei sulfidhaltigen Zementen ist der
Sulfatgehalt vor und nach der Bestimmung des
Gllihveriustes zu ermitteln, um eine genaue
Bestimmung des Gillhverlustes sicherzustellen.
Die dann erforderlichen Korrekturen sind in 74
angegeben.
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73 Auswertung

Der unkorrigierte Glihverlust wird nach folgender Glei-
chung berechnet:

"Gliihverlust, _ (7 — mg)

unkorrigiert ~ e %100 in Prozent 9

Dabei ist:
my; die Einwaage, in Gramm);
mg die Auswaage der gegliihten Probe, in Gramm.

74 Fehlerursachen und Korrekturen

Bei Anwesenheit von Kohlenstoff, Sulfid, metallischem Eisen,
zweiwertigem Eisen und zweiwertigem Mangan treten Fehler
auf. Der durch die Oxidation dieser Bestandteile hervorgeru-
fene Fehler I&Bt sich korrigieren. Eine Korrektur ist jedoch
nur bei Anwesenheit von Sulfid erforderlich. Die anderen
Fehier kénnen im allgemeinen vernachldssigt werden.
Fur Sulfid betragt die Korrektur 1,996 x S2°, dementspre-
chend ist

korrigierter Glihverlust = unkorrigierter

Gliihverlust + (1,996 x S$%°).
Dabei sind S2” und die Glihverluste in Prozent ausgedriickt.
Wenn der Sulfatgehalt vor und nach der Bestimmung des
Glithverlustes bestimmt wird, gilt die Gleichung:

S04 (nach Glihen) - SO4 (vor Glihen) =

S0, aus Sulfidoxidation. v

Als Korrektur ergibt sich dann:

Sauerstoffaufnahme beim Gliihen =

0,8 x SO4 aus Sulfidoxidation

und

korrigierter Gilihverlust = unkorrigierter
Gllhverlust + Sauerstoffaufnahme beim Glihen.

Dabei sind alle Werte in Prozent ausgedriickt.

Alle vorgenommenen Korrekturen sind in den Prifbericht
aufzunehmen.

im Streitfall ist die Korrektur fir Sulfid zu verwenden.

75 Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit

Die Wiederholstandardabweichung betrégt 0,04 %, die Ver-
gleichstandardabweichung 0,08 %.

8 Gravimetrische Bestimmung des Sulfats
81 Prinzip

Die Suifationen des Zements werden durch Salzséure geldst
und in der Siedehitze bei einem pH-Wert von 1 bis 1,5 mit
einer Bariumchloridlésung entsprechend folgender Glei-
chung geféllt:

SO3+ Ba®" -~ BaS0,.
Die Bestimmung wird gravimetrisch durchgefiihrt; der Sulfat-
gehalt wird als SO; angegeben.

8.2 Durchfiihrung

In einen 250-ml-Becher werden (1 £ 0,05)g Zement ()
eingewogen, mit 90 ml kaltem Wasser und unter kréftigem
Riihren mit 10 ml konzentrierter Salzséure versetzt. Die
Lésung wird vorsichtig erhitzt und die Probe mit dem abge-
flachten Ende eines Glasstabs solange zerstoBen, bis der
Zement sich augenscheinlich volistdndig zersetzt hat.
Danach 148t man die Probe 15 Minuten bei einer Temperatur
dicht unterhalb des Siedepunkts digerieren.

Der Rickstand wird durch ein mittelporiges Filter in einen
400-ml-Becher filtriert und mit heiBem Wasser chloridfrei
gewaschen. Hierzu wird mit Silbernitratidsung nach 3.6
gepruft.

Die Lésung wird mit Wasser auf etwa 250 ml verdinnt;
gegebenenfalls wird sie mit Salzsdure 1 + 11 oder Ammoni-
umhydroxid 1 + 16 auf einen pH-Wert von 1,0 bis 1,5 einge-
stelit.

Die Lésung wird 5 Minuten gekocht. Bleibt sie dabei trib, ist
die Bestimmung mit einer neuen Probe zu wiederholen. Der
kochenden Losung werden unter kréaftigem Ruahren 10 ml
Bariumchloridiésung (4.32) tropfenweise zugesetzt, die zuvor
fast zum Sieden erhitzt worden ist. Danach 148t man weiter
15 Minuten sieden, damit sich der Niederschlag gut ausbil-
den kann. AnschlieBend Ia8t man die Lésung 12 bis 24 Stun-
den bei einer Temperatur unterhalb der Siedetemperatur,
jedoch oberhalb einer Temperatur von 60°C, stehen. Dabei
ist sicherzustellen, da die Losung nicht eindampft. Der Nie-
derschlag wird durch ein feinporiges Filter filtriert und mit
siedendem Wasser chloridfrei gewaschen. Hierzu wird mit
Silbernitrailésung nach 3.6 gepriift.

AnschlieBend wird bei (925 £ 25)°C zur Massenkonstanz
(3.5) gegliiht (3.4). Im allgemeinen reicht eine Gliihdauer von
15 Minuten aus, um die Massenkonstanz zu erreichen.

8.3 Auswertung

Der Gehalt an Sulfat, ausgedrickt als SOg, wird nach folgen-
der Gleichung berechnet:
LT x 0,343 x 100 — Mo

SO; = 343 — (10)
my My
Dabei ist:

mg die Einwaage, in Gramm;

my, die Auswaage an BaSO,, in Gramm.

8.4 Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit

Die Wiederholstandardabweichung betragt 0,07 %, die Ver-
gleichstandardabweichung 0,08 %.

9 Bestimmung des in Salzsdure und
Natriumcarbonat unloéslichen
Riickstands

91 Prinzip

Es handelt sich um ein herkdmmliches Verfahren, bei dem
der unlésliche Riickstand von Zement dadurch bestimmt
wird, daB die Zementprobe mit Salzsdure geldst wird, die so
stark verdiinnt ist, daB ein Ausfallen von Siliciumdioxid weit-
gehend vermieden wird. Der Riickstand wird mit siedender
Natriumcarbonatlésung behandelt, um Spuren ausgefallenen
Siliciumdioxids zu l6sen. Nach dem Gliihen wird der Rick-
stand gravimetrisch bestimmt.

9.2 Durchfiihrung

In einen 250-ml-Becher werden (1 * 0,05) g Zement einge-
wogen (44), mit 90 ml kaltem Wasser und unter kraftigem
Ruhren mit 10 ml konzentrierter Salzséure versetzt.

Die Loésung wird vorsichtig erhitzt und die Probe mit dem
abgeflachten Ende eines Glasstabs solange zerstoBen, bis
der Zement sich augenscheinlich vollsténdig zersetzt hat.
Danach 148t man die Probe 15 Minuten bei einer Temperatur
dicht unterhalb des Siedepunkts digerieren.

Der Riickstand wird durch ein mittelporiges Filter filtriert und
mit heiBem, fast siedendem Wasser griindlich gewaschen.
Filter und Inhalt werden in denselben Becher zuriickgege-
ben, in dem die Zementprobe gelést worden ist,



mit 100 ml Natriumcarbonatiésung (4.34) versetzt und
15 Minuten gekocht. Danach wird durch ein mittelporiges Fil-
ter filtriert. Der Rickstand wird mit fast siedendem Wasser
anschlieBend viermal mit heiBer verdinnter Salzséure 1 + 19
bis zu einem pH-Wert von < 2 und dann mindestens zehn-
mal mit fast siedendem Wasser chloridfrei gewaschen.
Hierzu wird mit Silbernitratlésung nach 3.6 geprdift.
AnschlieBend wird bei (975 £ 25)°C zur Massenkonstanz
(35) gegliiht (3.4). Im atlgemeinen reicht eine Gliihdauer von
30 Minuten aus, um die Massenkonstanz zu erreichen.
ANMERKUNG: Sofern das Filtrat getriibt ist, wird
nochmals durch ein feinporiges Filter filtriert und
griindlich mit heiBem Wasser gewaschen. Die beiden
Rucksténde auf den Filtern werden vereint weiter
verarbeitet. Bleibt trotzdem eine Triibung des Filtrats
bestehen, so darf ihre Auswirkung auf den unidsli-
chen Riuckstand vernachidssigt werden.

9.3 Auswertung

Der Gehalt an unléslichem Riickstand wird nach folgender
Gleichung berechnet:

m
unléslicher Riickstand = —2 x 100 in Prozent  (11)
myy

Dabei ist:
my; die Einwaage, in Gramm);
my, die Auswaage des geglihten unldslichen
Ruckstands, in Gramm.

9.4 Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit

Die Wiederholstandardabweichung betragt 0,04%, die
Vergleichstandardabweichung 0,06 %.

10 Bestimmung des in Salzséure und
Kaliumhydroxid unléslichen Riickstands

101 Prinzip

Es handelt sich um ein herkdmmliches Verfahren, bei
dem die Zementprobe mit verdiinnter Salzsdure gelGst
wird. Der Riickstand wird mit siedender Kaliumhydroxidlé-
sung behandelt, gegliiht und anschlieBend gravimetrisch
bestimmt.

10.2 Durchfiihrung

In eine Porzellanschale (5.4) werden (1 + 0,05) g Zement
(m,3) eingewogen, mit 25 ml kaltem Wasser versetzt und
mit einem Giasstab fein verteilt. Danach werden 40 ml
konzentrierter Salzsiure zugegeben. Die Ldsung wird
vorsichtig erhitzt und die Probe mit dem abgeflachten
Ende eines Glasstabs solange zerstoBen, bis der Zement
sich augenscheiniich vollstindig zersetzt hat. Danach
wird das Gemisch auf einem Wasserbad zur Trockne ein-
gedampft. Dies wird zweimal nach Zugabe von 20 ml kon-
zentrierter Salzsdure wiederholt.

Der Eindampfungsrickstand wird mit 100 ml verdinnter
Salzsaure 1 + 3 aufgenommen, erwéarmt, durch ein mittel-
poriges Filter filtriert und mit fast siedendem Wasser
wenigstens zehnmal chloridfrei gewaschen. Hierzu wird
mit Silbernitratiésung nach 3.6 gepriift.

Filter und Inhalt werden in einen 250-ml-Erlenmeyerkol-
ben mit Kugelkihler (bergeflihrt und mit 100 ml Kalium-
hydroxidlésung (4.35) versetzt. Das Gemisch 148t man
16 Stunden bei Raumtemperatur stehen. Danach wird es
zum Sieden erhitzt und 4 Stunden am RiickfluB gekocht.
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Das Gemisch wird anschlieBend durch ein mittelporiges
Filter filtriert, zundchst mit Wasser, dann mit 100 ml ver-
dinnter Salzsdure 1+ 9 und danach nochmals mit
nahezu siedendem Wasser chloridfrei gewaschen. Hierzu
wird mit Silbernitratldsung nach 3.6 gepriift.

Der Riickstand wird bei (975 £ 25)°C zur Massenkon-
stanz (3.5) gegliht (3.4). Im aligemeinen reicht eine Glih-
dauer von 30 Minuten aus, um die Massenkonstanz zu
erreichen.

10.3 Auswertung

Der Gehalt an unldslichem Riickstand wird nach folgen-
der Gleichung berechnet:

m
unlbslicher Riickstand = —= x 100 in Prozent (12)
M43
Dabei ist:
mq die Einwaage, in Gramm;
my, die Auswaage des gegiihten unlGslichen
Rickstands, in Gramm.

10.4 Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit

Die Wiederholstandardabweichung betragt 0,15%, die
Vergleichstandardabweichung 0,18 %.

11 Bestimmung des Sulfids

11 Prinzip

Sulfid wird unter reduzierten Bedingungen mit Salzséure
als Schwefelwasserstoff ausgetrieben und mit einem
Gasstrom in eine ammoniakalische Zinksulfatlésung ein-
geleitet. Das ausgeféllte Zinksulfid wird iodometrisch
titriert.

1.2 Durchfiihrung

Es ist das in 5.8 beschriebene Gerat zu verwenden. In
einem 250-ml-Rundkolben mit Schliff wird (1 £ 0,05) g%
der Probe (m5) eingewogen, mit etwa 2,5 g Zinn(Il)-
chlorid (4.28) und 0,1 g Chrom5) (4.19) versetzt und mit
50 ml Wasser aufgeschldmmt. Der Kolben wird am Schiliff
des Tropftrichters befestigt. Das Einleitungsrohr, das in die
Vorlage taucht, die 15 ml ammoniakalische Zinksulfatlé-
sung (4.36) und 285 ml Wasser enthéft, wird an den Kih-
ler angeschlossen. Danach wird der Gasstrom (Luft,
Stickstoff oder Argon) angestellt und auf etwa 10 ml je
Minute eingestellt. AnschlieBend wird der Gasstrom abge-
stelit. Aus dem Tropftrichter werden 50 ml Salzsdure 1 + 1
in den Kolben gegeben, wobei ein Rest an S&ure als
Sperrflissigkeit im Tropftrichter verbleiben muB. Darauf
wird der Gasstrom erneut angestellt, der Inhalt des Kol-
bens zum Sieden erhitzt und 10 Minuten gekocht. Das
Einleitungsrohr wird von dem Gerat genommen. Es dient
beim Titrieren als Ruihrstab.

Die Vorlage wird auf 20°C abgekiihit, mit 10 ml Kaliumio-
dat-/-iodid-Lésung (4.48) versetzt, mit 25 ml konzentrier-
ter Salzsdure angesauert und mit etwa 0,1 mol/l Natri-
umthiosulfatiésung (4.49) bis Hellgeib titriert. Danach wer-
den 2 ml Starkeldsung (4.38) hinzugegeben und bis zum
Umschlag von Blau nach Farblos weitertitriert.

*) Bei niedrigem Sulfidgehalt (< 0,10%) ist die Einwaage
entsprechend zu erhéhen.

%) Die Zugabe von Chrom tragt zur Lésung von Pyrit
(FeS,) bei, der im Zement enthalten sein kann.
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11.3 Auswertung

Der Sulfidgehalt wird nach folgender Gleichung berech-
net:

(Vg x F— Vg x f) x 1,603 x 100
1000 x AT
(Ve x F— Vo x 1)

Mmys

8% =

=0,1603 in Prozent (13)

Dabei ist:

Vs das Volumen an Kaliumiodat-/-iodid-Lésung,
in Milliliter;

F der Fakior der Kaliumiodat-/-iodid-Ldsung
nach 4.48;

Vg der Verbrauch an Natriumthiosulfatiésung bei
der Titration, in Milliliter;

f  der Faktor der Natriumthiosulfatiésung nach
4.49;

mys die Einwaage nach 11.2, in Gramm.

11.4 Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit

Die Wiederholstandardabweichung betragt 0,02%, die
Vergleichstandardabweichung 0,04 %.

12 Photometrische Bestimmung
des Mangans

12.1 Prinzip

Das in der Probe enthaltene Mangan wird mit Kaliumperi-
odat zu Permanganat (MnO, ) oxidiert. Die optische
Dichte der violetten Lésung wird bei 525 nm gemessen.
Die Eisen(III)-ionen werden mit Phosphorséure maskiert,
die auBerdem die Bildung des Permanganats begunstigt
und die Farbe der Lésung stabilisiert.

12.2 Durchfiihrung

Von der zu untersuchenden Probe werden entsprechend
dem zu erwartenden Mangangehalt®) 0,1 g bis 1,0g in
einen 250-ml-Becher eingewogen, mit etwa 75 mt Wasser
aufgeschlammt und vorsichtig mit 15 ml konzentrierter
Salpetersaure versetzi. Das Gemisch wird zum Sieden
erhitzt und gekocht, bis gegebenenfalls vorhandener
Schwefelwasserstoff (H,S) vollsténdig ausgetrieben und
die Probe sich augenscheinlich vollstandig zersetzt hat?).

Danach wird das Gemisch durch ein mittelporiges Filter in
einen 400-ml-Becher filtriert. Der Rilickstand wird mit hei-
Bem Wasser gewaschen, bis die Filtratmenge 120 ml
betragt. Das Filtrat wird mit 10 ml Phosphorséure (4.15)
und nach Umschiitteln mit 1,5 g Kaliumperiodat (4.29)
verseizt. Die Lésung wird zum Sieden erhitzt, bis die rosa
Farbung des Permanganats erscheint. Falls die Farbung
nicht auftritt, wird der Sauregehalt durch Zusatz einiger
Tropfen konzentriertem Ammoniakhydroxid vermindert.
Nach Erscheinung der Farbung wird die Lésung noch
30 Minuten schwach siedend gehalten. Nach dem Abki(ih-
len wird der Inhalt des Bechers in einen 200-ml-MeBkol-
ben tibergefihrt.

Danach wird auf 20°C abgekihlt und mit Wasser zur
Marke aufgefiillt.

Die Extinktion dieser Lésung wird in einem Photometer
(5.9 und 5.10) bei einer Wellenldnge von etwa 525 nm
gegen Wasser gemessen. Die Extinktion ist auf drei Dezi-
malen zu ermitteln.

Aus der flir die verwendete Klvettendicke maBgeblichen
Bezugskurve ergibt die abgelesene Extinktion die Man-
gankonzentration C der Lésung in mg Mn/200 ml. Die
Mangankonzentration der Lésung ist auf drei Dezimalen
zu ermitteln.

12.3 Auswertung

Der Mangangehalt wird nach folgender Gleichung
berechnet:

Cx100 C .
Mn = ———— = 0,1 —in Prozent (14)
1000 x myg AT
Dabei ist:
C die Mangankonzentration der Lésung, in
mg/200 ml;

m,¢ die Einwaage nach 12.2, in Gramm.

Der Gehalt an Mangan in Prozent kann nach den folgen-
den Gleichungen in Mangan(Il)- oder Mangan(III)oxid
umgerechnet werden:

MnO  =1,291 2 x Mn in Prozent (15)
Mn,O3 = 1,436 8 x Mn in Prozent (16)

12.4 Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit

Die Wiederholstandardabweichung betrégt 0,003 %, die
Vergleichstandardabweichung 0,03 %.

13 Bestimmung der Hauptbestandteile

13.1  Prinzip

Die Analyse wird nach vollstandigem AufschluB3 der Probe
durchgefuhrt.

Die Zementprobe wird durch Sintern mit Natriumperoxid
oder durch Behandlung mit Salzsdure in Gegenwart von
Ammoniumchlorid aufgeschlossen. Im ersten Fall wird
nach Lésen des Aufschlusses mit Salzsaure die Haupt-
menge an Siliciumdioxid entweder mit Salzsdure in
Gegenwart von Polyethylenoxid oder durch zweimaliges
Eindampfen abgeschieden. Im zweiten Fall wird die
Hauptmenge an Siliciumdioxid beim L&sen abgeschie-
den. Das ausgefallte verunreinigte Siliciumdioxid wird mit
FluBsdure und Schwefelsdure abgeraucht, der Rickstand
mit einer Mischung aus Natriumcarbonat und Natrium-
chlorid aufgeschlossen, mit Salzsaure geldst und mit dem
Filtrat des Siliciumdioxids vereinigt.

Wenn beim Loésen mit Salzsdure in Gegenwart von
Ammoniumchlorid der nach Abrauchen des verunreinig-
ten Siliciumdioxids mit FluBsdure und Schwefelséure
erhaltene Ruckstand 0,5% Ubersteigt, ist dieses Verfahren
nicht geeignet. Der Zement ist dann mit Natriumperoxid
aufzuschlieBen.

in der vereinigten, auf 500 ml aufgeflilten Loésung wird
das geldste Siliciumdioxid photometrisch, Eisen(III)-oxid,
Aluminiumoxid, Calciumoxid und Magnesiumoxid kom-
plexometrisch bestimmt.

Der Analysengang ist schematisch in Bild 2 dargestellt.

Das in Bild 2 dargestellte Verfahren fiihrt unabhéngig von
der Art der Bestimmung zum gleichen Ergebnis fir das
gesamte Siliciumdioxid.

13.2 AufschluB mit Natriumperoxid

In einen Platintiegel (5.2) werden (1 +0,05) g Zement
(m47) und 2 g Natriumperoxid (4.30) eingewogen und mit

% Fir Manganoxidgehalte von etwa 0,01 % ist eine Ein-
waage von etwa 1 g zweckmaBig, flir andere Gehaite
sind entsprechende Einwaagen zu wéhlen.

) Bei Zementen mit einem hohen unldslichen Riickstand
kann ein SchmelzaufschluB mit einer anderen Probe
erforderlich sein, um die Probe volistindig zu Iésen.
Dazu wird das fir die Bestimmung der Hauptbestand-
teile vorgeschriebene Verfahren des Sinterns mit Natri-
umperoxid angewandt (siehe 13.2).



einem Spatel innig vermischt. Anhaftende Teile werden
vom Spatel in das Gemisch zurlickgepinselt. Danach wird
das Gemisch mit 1 g Natriumperoxid lberschichtet. Der
Platintiegel wird mit Deckel am OfeneintaB (5.5) vorsichtig
etwa 2 Minuten lang erwdrmt und dann auf die feuerfeste
Unterlage (5.3) in die Zone gleichmaBiger Temperatur
(500 * 10) °C gesetzt.

Nach 30 Minuten nimmt man den Platintiegel aus dem
Ofen und 148t ihn auf Raumtemperatur abkiihien. Die ge-
sinterte AufschluBmasse darf nicht an den Tiegelwandun-
gen haften. Anderenfalls ist der AufschluB bei einer um
etwa 10 °C niedrigeren Temperatur zu wiederholen.

Der gesinterte Inhait des Platintiegels wird in einen 400-
mi-Becher Ubergefiihrt, und der Tiegel wird mit 150 ml
kaltem Wasser ausgespililt.

Der Becher wird mit einem Uhrglas bedeckt und solange
erwarmt, bis sich die Festsubstanz volistandig geldst hat.
Danach werden 50 ml Salzsdure vorsichtig hinzugege-
ben. Die Lésung muB danach volisténdig klar sein. Ande-
renfalis ist sie zu verwerfen und der AufschluB mit Natri-
umperoxid mit einer um 10 °C héheren Temperatur zu
wiederholen, oder die Verweilzeit im Ofen ist zu verdop-
peln. Die Lésung wird mit 1 ml verdiinnter Schwefelsaure
1 +1 versetzt, zum Sieden erhitzt und 30 Minuten lang
gekocht.

Diese Lésung ist gebrauchsfertig. Sie dient zur Abschei-
dung des Siliciumdioxids nach 13.3 oder 13.4.

13.3 Abscheiden und Bestimmen des
Siliciumdioxids — Verfahren mit
Polyethylenoxid (Referenzverfahren)

13.31 Durchfiihrung

Die nach 13.2 vorbereitete Lésung wird zur Trockne ein-
gedampft.

Nach Abktihien des Bechers wird der Riickstand mit 5 ml
Wasser und 10 ml konzentrierter Salzsdure aufgenom-
men. Unter Rilhren werden dem Gemisch einige asche-
freie Filterpapierflocken und danach 5 ml Polyethylen-
oxidlosung (4.39) zugesetzt. Es ist darauf zu achten, daB
insbesondere auch der an den Wandungen haftende Nie-
derschiag mit dem Polyethylenoxid gut vermischt wird.
Nachdem das Gemisch gut durchgeriihrt worden ist, wer-
den 10 ml Wasser hinzugegeben, danach wird kurz
umgerihrt und 5 Minuten stehengelassen.

Danach wird durch ein mittelporiges Filter in einen 500-
ml-MeBkolben filtriert und mit heiBer verdlnnter Salz-
saure 1 + 19 nachgespiiit. Anhaftende Niederschlagsteile
sind mit einem Gummiwischer zu l6sen. Filter und Nie-
derschlag werden wenigstens flinfmal mit heiBer Salz-
saure 1+ 19 und dann mit heiBem Wasser chloridfrei
gewaschen, wobei darauf zu achten ist, daB der Riick-
stand im Filter aufgewirbelt wird. Die Priifung auf Chlorid-
freiheit wird mit Silbernitrat nach 3.6 durchgefuhrt.

Das Waschwasser wird in demseiben 500-ml-MeBkolben
aufgefangen.

Filter und Riickstand werden in einen Platintiegel bei
(1175 + 25)°C zur Massenkonstanz (3.5) gegliiht (3.4). Im
allgemeinen reicht eine Gluhdauer von 60 Minuten aus,
um die Massenkonstanz zu erreichen (m,g).

Der Riickstand des Aufschlusses wird abgeraucht (13.6).
Dem in einem 500-ml-MeBkolben befindlichen, mit dem
Waschwasser vereinigten Filtrat wird der aufgeschlos-
sene Abrauchrickstand nach 13.7 zugesetzt. Die verei-
nigten Lésungen dienen zur photometrischen Bestim-
mung des nicht abgeschiedenen Siliciumdioxids (13.8)
sowie zur komplexometrischen Bestimmung von
Eisen(1II)-oxid (13.10), Aluminiumoxid (13.11), Calciumoxid
(1312 oder 13.14) und Magnesiumoxid (13.13 oder 13.15).
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13.3.2 Auswertung
Der Gehalt an verunreinigtem Siliciumdioxid wird nach
folgender Gleichung berechnet:

m
SiO,, verunreinigt = — x 100 in Prozent (17)
mz
Dabei ist:
my; die Einwaage nach 13.2, in Gramm;
m,g die Auswaage nach 13.3.1, in Gramm.

13.4 Abscheiden und Bestimmen des
Siliciumdioxids — Verfahren mit doppeltem
Eindampfen (Alternativverfahren)

13.41 Durchfiihrung

Die nach 13.2 vorbereitete Lésung wird auf einem War-
mebad bei (105 + 3)°C (5.13) zur Trockne eingedampft,
mit einigen Tropfen konzentrierter Salzsdure angefeuchtet
und 1 Stunde gerdstet.

Nach Abkiihlen auf Raumtemperatur wird der Rickstand
mit 10 ml konzentrierter Salzsdure aufgenommen, nach
einigen Minuten mit 50 ml Wasser verdiinnt, zum Sieden
erhitzt und heil durch ein mittelporiges Filter in einen
500-ml-MeBkolben filtriert. Filter und Riickstand werden
dreimal mit heiBem Wasser gewaschen. Filtrat und
Waschwasser werden in gleicher Weise eingedampft, mit
10 ml konzentrierter Salzsdure aufgenommen, mit 50 ml
Wasser verdunnt, gekocht und danach durch dasselbe
Filter in einen 500-ml-MeBkolben filtriert.

Filter und Ruickstand werden mit heiBem Wasser chlorid-
frei gewaschen. Hierzu wird mit Silbernitratlésung nach
3.6 geprift. Das Waschwasser wird in demselben 500-
mi-MeBkolben aufgefangen.

AnschlieBend werden Filter und Riickstand in einem Pla-
tintiegel bei (1175 £25)°C zur Massenkonstanz (3.5)
gegliiht (3.4). Im allgemeinen reicht eine Glihdauer von
60 Minuten aus, um die Massenkonstanz zu erreichen
(m,g). Das Siliciumdioxid des Rickstands wird abge-
raucht (13.6). Dem in einem 500-ml-MeBkolben befindli-
chen, mit dem Waschwasser vereinigten Filtrat wird der
aufgeschlossene Abrauchriickstand nach 13.7 zugesetzt.
Die vereinigten Lésungen dienen zur photometrischen
Bestimmung des nicht abgeschiedenen Siliciumdioxids
(13.8) sowie zur komplexometrischen Bestimmung von
Eisen(III)-oxid (13.10), Aluminiumoxid (13.11), Calciumoxid
(13.12 oder 13.14) und Magnesiumoxid (13.13 oder 13.15).

13.4.2 Auswertung

Der Gehalt an verunreinigtem Siliciumdioxid wird nach
folgender Gleichung berechnet:

m
SiO,, verunreinigt = — x 100 in Prozent (18)
My
Dabei ist:
my; die Einwaage nach 13.2, in Gramm;
myg die Auswaage nach 13.4.1, in Gramm.

13.5 AufschluB mit Salzsdure und
Ammoniumchiorid und Féllen des
Siliciumdioxids (Alternativverfahren)
ANMERKUNG: Dieses Verfahren ist nur zu ver-
wenden, falls nach Abschnitt 9 ermittelte Rick-
stand nicht mehr als 1,5 % betragt.

13.51 Durchfiihrung

In einen 100-ml-Becher werden (1 £ 0,05) g Zement ein-
gewogen (my0), mit 1 g Ammoniumchlorid (4.27) versetzt
und mit einem Glasstab innig vermischt. Der Becher wird
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AufschluB von 1g der Probe mit

8 Uberschreitet der unlésliche Riickstand in Salzsaure und Natriumcarbonat 1,5% (siehe Abschnitt 9), ist das AufschluB3-
verfahren mit Natriumperoxid zu verwenden.
% Wenn das Ammoniumchlorid-Verfahren verwendet wird und der Riickstand nach dem Abrauchen mit FluBséure und

AufschluB von 1g der Probe mit8)

Nas0» oder HCl + NH4Cl
(13.2) (13.5)
Abscheiden mit HCl und Abscheiden mit HCl durch
Polyethylenoxid oder doppeltes Eindampfen
(13.3) (13.4)
Abrauchen von SiOs, rein 9) (I) ]
SIOz,

— mit HF + HoSO4

(13.6)

Riickstand aufschlieBen mit
Na2003 + NaCl

verunreinigt

Filtrat

und Lésen
(13.7)
I Gesamtlosung, 500 ml
| oder l__‘
[ I
20ml 100 ml 25ml 50ml 50ml 50 ml
I I I I I I
SiO,, Fe,O3 CaO MgO CaO CaO + MgO
geldst (1I)
photo- EDTE EGTE DCTE EDTE EDTE
metrisch
(13.8) (13.10) (13.12) (13.13) (13.14) (13.15)
I+ 1I Al,O3
Si0,, MgO
gesamt EDTE durch
Differenz
(13.9) (13.11)

Bild 2: Schematische Darstellung des Analysengangs

Schwefelsaure mehr als 0,5 % betragt, ist die Analyse mit einem AufschluB mit Natriumperoxid zu wiederholen.



mit einem Uhrglas bedeckt und vorsichtig mit 10 ml kon-
zentrierter Salzséure versetzt, wobei darauf zu achten ist,
daB sie an der Becherwand herablauft. Nach Beendigung
der heftigen Reaktion werden 10 Tropfen Salpetersiure
zugesetzt und mit dem Glasstab umgerihrt.

Der bedeckte Becher wird 30 Minuten auf einem sieden-
den Wasserbad erhitzt. Der Inhalt wird durch ein grobpori-
ges Papierfilter in einen 500-ml-MeBkolben filtriert. Dabei
ist die gelartige Masse méglichst vollstandig ohne Ver-
diinnen in das Filter zu Uberfiihren, wobei man die
Loésung durch das Filter abiaufen 14aBt. Alle am Becher
anhaftenden Niederschlage werden mit einem Gummiwi-
scher abgelést.

Becher und Niederschlag werden mit heiBer verdiinnter
Salzséure 1+ 99 gespiilt. Danach werden Niederschlag
und Filter zwéifmal mit kleinen Mengen heiBen Wassers
chloridfrei gewaschen. Hierzu wird mit Silbernitratlésung
nach 3.6 gepruft. Das Waschwasser wird in demselben
500-ml-MeBkolben aufgefangen.

Filtrat und Waschwasser werden aufbewahrt und dienen
zusammen mit dem nach 13.7 aufgeschlossenen
Abrauchriickstand zur photometrischen Bestimmung des
gel6sten Siliciumdioxids nach 13.8. AnschlieBend werden
Filter und Riickstand in einem Platintiegel bei
(1175 £ 25)°C zur Massenkonstanz (3.5) gegliiht (3.4). Im
allgemeinen reicht eine Glithdauer von 60 Minuten aus,
um die Massenkonstanz zu erreichen (m,,). Das Silicium-
dioxid des Riickstands wird abgeraucht (13.6).

13.5.2 Auswertung

Der Gehalt an verunreinigtem Siliciumdioxid wird nach
folgender Gleichung berechnet:

SiO,, verunreinigt = LicaIN 100 in Prozent (19)
Mo
Dabei ist:
myo die Einwaage nach 13.51, in Gramm);
myy die Auswaage nach 1351, in Gramm.

13.6 Bestimmung von reinem Siliciumdioxid

13.6.1 Durchfiihrung

Der Riickstand nach 13.3.1 (m,g), 13.4.1 (n1,9) 0der 13.5.1
(m2) wird mit etwa 0,5 bis 1 ml Wasser angefeuchtet, mit
etwa 10 ml FluBsaure und zwei Tropfen Schwefelsiure
versetzt. Das Gemisch wird im Abzug auf einem Sandbad
oder einer Heizplatte (5.14) eingedampft und darliber hin-
aus erhitzt, bis keine weiBen Schwefelsduredampfe mehr
auftreten.

Tiegel und Abrauchriickstand werden in einem Laborofen
(5.5) 10 Minuten bei (1175 %+ 25)°C gegliiht, in einem
Exsikkator auf Raumtemperatur abgekihlt und gewogen
().

Der Abrauchriickstand wird nach 13.7 aufgeschlossen.
Ubersteigt der nach diesem Verfahren erhaltene
Abrauchriickstand 0,5 %, so ist der Zement mit Natrium-
peroxid (13.2) aufzuschlieBen.

13.6.2 Auswertung
Der Gehalt an reinem Siliciumdioxid wird nach folgender
Gleichung berechnet:

Moy — M
—2 22, 100 in Prozent (20)

SiO,, rein =
a3
Dabei ist:
My, die Auswaage nach 13.61, in Gramm;

mys die Einwaage nach 13.2. (my;) oder 1351
(myg), in Gramm;

my, die Auswaage nach 13.3.1 (myg) oder 13.4.1
(m4g) oder 13.5.1 (m154), in Gramm.
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13.7 AufschlieBen des Abrauchriickstands

Der Abrauchriickstand nach 13.6.1 wird mit etwa 2 g
Natriumcarbonat/Natriumchlorid-Mischung (4.31) versetzt
und mit einem Laborgasbrenner bei heller Rotgiut
geschmolzen. Die Schmelze ist haufig umzuschwenken.
Das Erhitzen wird beendet, sobald der Abrauchriickstand
von der Schmelze vollstdndig aufgenommen worden ist.
Durch Augenschein tiberzeugt man sich, da keine Reste
des Abrauchriickstands am Boden des Platintiegels ver-
bleiben. Tiegel und Inhalt 148t man abklhlen, (berfiihrt
beides in einen 250-ml-Becher, versetzt mit etwa 100 ml
Wasser und séuert mit einigen Millilitern konzentrierter
Salzséure an.

Nachdem sich die AufschluBmasse volistdndig gelést hat,
wird der Tiegel aus der Lésung genommen und mit Was-
ser abgesplilt.

Die Lésung muB vollstandig klar sein. Anderenfalls ist
durch ein mittelporiges Papierfilter zu filtrieren, zu
waschen, zu veraschen, zu glithen und erneut wie zuvor
beschrieben aufzuschlieBen. Die Ldsung wird in den 500-
ml-MeBkolben Ubergefihrt, der das Filtrat und das
Waschwasser der Siliciumdioxidféallung nach 13.3.1, 13.4.1
oder 13.5.1 enthalt. Der MeBkolben wird danach mit Was-
ser zur Marke aufgefiillt. Die Lésung ist nach Umschiitteln
gebrauchsfertig.

Sie dient zur photometrischen Bestimmung des nicht
abgeschiedenen Siliciumdioxids (13.8) sowie zur komple-
xometrischen Bestimmung von Eisen(IIl)-oxid (13.10),
Aluminiumoxid (13.11), Calciumoxid (13.12 oder 13.14) und
Magnesiumoxid (13.13 oder 13.15).

13.8 Bestimmung von geldstem Siliciumdioxid

13.81 Durchfiihrung

Von der nach 13.7 vorbereiteten Lésung in einem 500-
ml-MeBkolben werden 20 ml in einem Polyethylenbecher,
in dem sich bereits ein Ruhrmagnet befindet, pipettiert
und mit 20 ml Wasser versetzt. Unter Rihren mit einem
Magnetrihrer wird das Gemisch mit 15 Tropfen verdiinn-
ter FluBsdure 1+ 3 versetzt und danach wenigstens
1 Minute geriihrt. Danach werden 15 ml Bors&ure (4.40) in
die Lésung pipettiert. Der pH-Wert der Lésung wird durch
tropfenweise Zugabe von Natriumhydroxidigsung (4.25)
bzw. Salzsdure 1 + 2 auf 1,15 + 0,05 eingestellt. Der pH-
Wert ist mit einem pH-Meter zu Gberprifen, das zuvor mit
einem geeigneten pH-Puffer, z.B. 1,40 (4.47) kalibriert
worden ist. Danach werden 5 ml Molybdatlésung (4.42) in
die Losung pipettiert (Nullzeit). AnschlieBend wird der
pH-Wert der Ldsung durch tropfenweise Zugabe von
Natriumhydroxidlésung (4.25) bzw. Salzsdure 1+ 2 auf
1,60 eingestellt. Die Lésung wird in einen 100-ml-MeBkol-
ben Ubergefiihrt. Dabei ist mit verdinnter Salzséure (pH =
1,60) (4.9) nachzuspilen. Nach 20 Minuten werden 5 ml
Zitronenséureldsung (4.41) in die Lésung pipettiert. Nach
Umschwenken bleibt die Lésung 5 Minuten stehen.
Danach werden 2 ml Reduktionslésung (4.46) in die
Lésung pipettiert, die danach mit verdinnter Salzsdure
(pH = 1,60) zur Marke aufgefiillt und umgeschiittelt wird.
30 Minuten nach dem Pipettieren der Ammoniummolyb-
datlésung (Nullizeit + 30 Minuten) wird die Extinktion in
einem Photometer (5.9) gegen eine in gleicher Weise her-
gestellte Blindiésung bei derselben Wellenldnge und mit
derselben Kiivettendicke gemessen, die zum Aufstellen
der Bezugsgeraden (4.51) verwendet wurde. Aus der
Bezugsgeraden ergibt sich die Konzentration der Lésung
in mg SiO,/ 100 ml.

13.8.2 Auswertung

Der Gehalt an geldstem Siliciumdioxid wird nach folgen-
der Gleichung berechnet:
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500 X 17155 X 100

SiO,, gelost =
20 x 1000 x my3
_ Mps .
=25 — in Prozent (21)
Mag
Dabei ist:

mys die Einwaage nach 132 (my;) oder 1351
(myg), in Gramm;

mys der Gehalt der Lésung an Siliciumdioxid in
mg SiO,/100 ml nach 13.8.1.

13.9 Siliciumdioxid-Gesamtgehalt

13.91 Auswertung

Der Gesamtgehalt an Siliciumdioxid ist die Summe des
Gehalts an reinem Siliciumdioxid (13.6) und des Gehalts
an Siliciumdioxid in der Lésung (13.8).

13.9.2 Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit

Die Wiederholstandardabweichung betragt 0,10%, die
Vergleichstandardabweichung 0,25 %.

13.10 Bestimmung von Eisen(III)-oxid

13.10.1 Durchfiihrung
Von der nach 13.7 vorbereiteten Lésung von insgesamt
500 ml werden 100 ml in einen fir das MeBgeréat (5.11)
passenden Becher pipettiert und mit Wasser zu einem fir
die Messung geeigneten Volumen verdunnt.
Die Lésung wird mit 0,5 g Aminoessigséure (4.18) und 0,3
bis 0,4 g Sulfosalicylsédure-Indikator (4.60) versetzt.
Der pH-Wert dieser Lésung wird unter Verwendung eines
pH-Meters mit Ammoniumhydroxid 1 + 1 (4.21) und 1 + 10
(4.22) auf 1,5 £ 0,1 eingestellt.
Die Lésung wird auf (47,5 £ 2,5)°C erwarmt. Danach wird
der Becher in ein auf eine Wellenidnge von 520 nm ein-
gestelites MeBgerat (5.11) eingesetzt. Die Lésung wird
unter Riihren mit 0,03 mol/l EDTE-Lésung (4.53) titriert.
Die MeBwerte der Extinktion werden in der Nahe des
Umschlagpunkts in Abhangigkeit vom zugegebenen Volu-
men der EDTE-L6ésung in einem Diagramm dargestelit.
Das verbrauchte Volumen Vg ist durch den Schnittpunkt
der Geraden mit der gréBten Steigung in der Nahe des
Umschlagpunkts mit der Geraden, die eine nahezu kon-
stante Extinktion der Lésung nach dem Umschlag hat, zu
bestimmen.
Wahrend der Titration darf die Temperatur der L3sung
50°C nicht (ibersteigen; anderenfalls ist die Bestimmung
zu wiederholen.
Die titrierte L6sung dient zur Bestimmung des Gehalts an
Aluminiumoxid nach 13.11.1. TiO, kann in Gegenwart von
Peroxid die Bestimmung von Fe,Og stéren. Daher muB
Peroxid vollsténdig zerstért werden.
ANMERKUNG: TiO, beeinfluBt die Geschwindig-
keit der Eisentitration mit EDTE. Fehler, die sich
dadurch ergeben kénnen, lassen sich vermeiden,
wenn die Titration langsam, z. B. mit einer automa-
tischen Birette, ausgeftihrt wird. Das TiO, kann
auch durch Zusatz von 2 ml Schwefelsaure 1 + 1
vor der Titration maskiert werden.

1310.2 Auswertung

Der Gehalt an Eisen(IIl)-oxid wird nach folgender Glei-
chung berechnet:

0,03 x 159,692 X 500 X Vo X fpy
2 x 1000 x 100 x 1155

100

Fe203 =

Vin X
=11977 —m—f—D in Prozent (22)

o3

Dabei ist:
Vyo der Verbrauch an 0,03 mol/l EDTE-Losung
bei der Titration, in Milliliter;
fo der Fakior der 0,03 mol/l EDTE-L&ésung
nach 453.3;
my die Einwaage nach 132 (my;) oder
1351 (myg), in Gramm. ‘

13.10.3 Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit

Die Wiederhoistandardabweichung betrdgt 0,08%, die
Vergleichstandardabweichung 0,15 %.

1311 Bestimmung von Aluminiumoxid

13.113 Durchfiihrung

Die nach 13.10.1 austitrierte Lésung wird auf Raumtempe-
ratur abgekdihlt und mit 5 ml Essigsdure (4.17) versetzt.
Durch Zutropfen von Ammoniumacetatiésung (4.44) wird
der pH-Wert der Lésung auf 3,05 = 0,05 eingestellt. Die-
ser Bereich ist genau einzuhalten und mit einem pH-
Meter zu kontrollieren. Der pH-Wert von 3,1 darf auf
keinen Fall Uberschritten werden. Die Lésung wird zum
Sieden erhitzt und mit drei Tropfen Kupfer-EDTE-Ldsung
(4.54) und zehn Tropfen PAN-Indikator-Lésung (4.61) ver-
setzt.

Wahrend des Titrierens muB die L&sung sténdig leicht
sieden (Ausflihrung der Bestimmung im Abzug). Die
Lésung wird mit 0,03 mol/l EDTE-L&sung (4.53) bis zum
Umschlag von Rosaviolett nach Strohgelb titriert. Wenn
die Lésung danach wieder rosa wird, muB tropfenweise
0,03 mol/l EDTE-LOsung zugegeben werden, bis die
Gelbfarbung mindestens 1 Minute sichtbar bleibt.

13.11.2 Auswertung
Der Gehalt des Zements an Aluminiumoxid wird nach fol-
gender Gleichung berechnet:

0,03 x 101,961 x 500 x V,; x fj

ALLO, = x 100
2 x 1000 x 100 * 11y

Vo, X
=07647 Y * o i1 progent (23)
a3
Dabei ist:
V,; der Verbrauch an 0,03 mol/l EDTE-Lésung
bei der Titration, in Milliliter;
fo der Faktor der 0,03 mol/l EDTE-LOsung
nach 4.53.3;
mys; die Einwaage nach 132 (my;) oder
13.5.1 (m15g), in Gramm,

13.11.3 Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit

Die Wiederholstandardabweichung betragt 0,10%, die
Vergleichstandardabweichung 0,25 %.

13.12 Bestimmung von Calciumoxid mit EGTE
(Referenzverfahren)

13.121 Durchfiihrung

Von der nach 13.7 vorbereiteten Lésung von insgesamt
500 ml werden 25 ml in einen fiir das MeBgerat (5.11)
passenden Becher pipettiert, mit Wasser auf das Volu-
men verdiinnt, das auch beim Einstellen der 0,03 mol/l
EGTE-L6sung (4.55.3) gewahlt worden ist, und mit 25 ml
Triethanolaminlésung 1 + 4 (4.45) versetzt. Der pH-Wert
wird unter Verwendung eines pH-Meters mit Natriumhy-
droxidlésung (4.25) auf 12,5 eingestelit. Die Lésung wird
mit etwa 0,1 g Murexid-Indikator (4.57) oder Calceinindi-
kator (4.58) versetzt. Nach Einsetzen des Bechers in ein
auf eine Wellenldnge von 620 nm bei Murexid bzw.
520 nm bei Calcein eingestellites MeBgerat (5.11) wird
unter Rihren mit der 0,03 mol/l EGTE-Lésung (4.55)
titriert. In der Ndhe des Umschlagpunkts wird der MeBwert



des MeBgeréts in Abhéngigkeit vom zugegebenen Volu-
men der EGTE-Lésung in einem Diagramm dargestelit.
Das verbrauchte Volumen V,, ist durch den Schnittpunkt
der Geraden mit der gréBten Steigung in der Nahe des
Umschlagpunkts mit der Geraden, die eine nahezu kon-
stante Extinktion der Lésung nach dem Umschlag hat, zu
bestimmen.

13122 Auswertung

Der Gehalt des Zements an Calciumoxid wird nach fol-
gender Gleichung berechnet:

_ 003 %5608 %500 Vip % fg_
1000 x 25 X 11,4

CaO 100

Vs X
=33648 —2 fo

in Prozent (24)
a3
Dabei ist:
Vi» der Verbrauch an 0,03 mol/l EDTE-L6sung
bei der Titration, in Milliliter;
fo der Faktor der 0,03 mol/l EDTE-L&sung
nach 4.55.3;
my, die Einwaage nach 132 (my;) oder
13.51 (1m15g), in Gramm.

ANMERKUNG: Strontiumoxid wird mitbestimmt
und als CaO angegeben.

13.12.3 Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit

Die Wiederholstandardabweichung betragt 0,18%, die
Vergleichstandardabweichung 0,37 %.

13.13 Bestimmung von Magnesiumoxid mit
DCTE (Referenzverfahren)

13131 Durchfiihrung

Von der nach 13.7 vorbereiteten Lésung von insgesamt
500 ml werden 50 ml in einen fir das MeBgerat (5.11)
passenden Becher pipettiert und mit 50 ml Triethanola-
minlésung 1 + 4 (4.45) und mit einem Volumen Vi3 an
EGTE-Lésung versetzt.

Das dafiir erforderliche Volumen V.3 wird nach folgender
Gieichung berechnet:

V13 =2 V12 + 1,5 ml (25)
Dabei ist:

Vio der Verbrauch an EGTE-Losung bei der
Titration nach 13.12.1, in Milliliter;

Vi3 das Volumen der EGTE-Ldsung, in Miliiliter.

Nach Zugabe des berechneten Volumens der EGTE-
Lésung wird mit Wasser zu einem fur die Messung geeig-
neten Volumen verdinnt.

Der pH-Wert dieser Losung wird unter Verwendung eines
pH-Meters mit konzentrierter Ammoniumhydroxidlésung
auf 10,5 eingestellt.

Nach Zusatz von etwa 0,1 g Methylthymolblau-Indikator
(4.62) wird der Becher in das auf eine Wellenlange von
620 nm eingestellte MeBgerat (5.11) eingesetzt. Die
Lésung wird unter Rithren mit 0,01 mol/t DCTE-L6sung
(4.56) titriert. In der Nahe des Umschlagpunkts werden
die MeBwerte der Extinktionen in Abhédngigkeit vom zuge-
gebenen Volumen der DCTE-Ldsung in einem Diagramm
dargestellt. Das verbrauchte Volumen V,, ist durch den
Schnittpunkt der Geraden mit der gréBten Steigung in der
Néhe des Umschlagpunkts mit der Geraden, die eine
nahezu konstante Extinktion nach dem Umschlag hat, zu
bestimmen.

13.13.2 Auswertung

Der Gehalt des Zements an Magnesiumoxid wird nach
folgender Gleichung berechnet:
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0,01 x 40,311 X 500 X Vi,  f,
= X

MgO 100
1000 x 50 X 1155
Vi, %
=0,4031 ——E—JE in Prozent (26)
Mip3
Dabei ist:

Vs der Verbrauch an 0,01 mol/l DCTE-Lésung
bei der Titration, in Milliliter;

f. der Faktor der 0,01 mol/l DCTE-L6&sung
nach 4.56.3;

m,; die Einwaage nach 132 (my;) oder
13.5.1 (m15), in Gramm.

13.13.3 Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit

Die Wiederholstandardabweichung betragt 0,15%, die
Vergleichstandardabweichung 0,15 %.

134 Bestimmung von Calciumoxid mit EDTE
(Alternativverfahren)

13.14.1 Anwendbarkeit des Verfahrens

Vor Anwendung dieses Verfahrens muf3 die Bestimmung
des Mangangehalts durchgefiihrt werden (siehe 13.15.1).

13.14.2 Durchfiihrung

Von der nach 13.7 vorbereiteten Lésung von insgesamt
500 ml werden 50 ml in einen fiir das MeBgerat (5.11)
passenden Becher pipettiert, mit Wasser zu einem fir die
Messung geeigneten Volumen verdiinnt und mit 50 ml
der verdinnten Triethanolaminlésung 1+ 4 (4.45) ver-
setzt.

Der pH-Wert dieser Lésung wird unter Verwendung eines
pH-Meters mit Natriumhydroxidldsung (4.25) auf 12,5 ein-
gestellt.

in diese Lésung werden etwa 0,1 g Murexid-Indikator
(4.57) oder Calcein-Indikator (4.58) gegeben. Danach wird
der Becher in ein auf eine Wellenldnge von 620 nm bei
Murexid bzw. 520 nm bei Calcein eingestelltes MeBgerét
(5.11) eingesetzt. Die Lésung wird unter Ruhren mit
0,03 mol/l EDTE-L&sung (4.53) titriert. Die MeBwerte der
Extinktionen werden in der Nahe des Umschlagpunkts in
Abhéangigkeit vom zugegebenen Volumen der EDTE-
L&sung in einem Diagramm dargestelit. Das verbrauchte
Volumen Vs ist durch den Schnittpunkt der Geraden mit
der groBten Steigung in der Nahe des Umschlagpunkts
mit der Geraden, die eine nahezu konstante Extinktion
der Lésung nach dem Umschlag hat, zu bestimmen.

13.14.3 Auswertung

Der Gehalt des Zements an Calciumoxid wird nach fol-
gender Gleichung berechnet:

0,08 X 56,08 X 500 Vi X fiy

Ca0 = 100
1000 x 50 X 115
Vi X
= 16824 Y1 1o 1 brozent 27)
Mg
Dabei ist:

Vs der Verbrauch an 0,03 mol/l EDTE-L&sung
bei der Titration, in Milliliter;

fo der Faktor der 0,03 mol/l EDTE-L&sung
nach 4.53.3;

myy die Einwaage nach 132 (my;) oder
13.51 (myg), in Gramm.

ANMERKUNG: Strontiumoxid wird mitbestimmt
und als CaO angegeben.
13.14.4 Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit

Die Wiederholstandardabweichung betrdgt 0,15%, die
Vergleichstandardabweichung 0,43 %.
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13.15 Bestimmung von Magnesiumoxid mit
EDTE (Alternativverfahren)

13.15.1 Anwendbarkeit des Verfahrens

Wenn — was selten vorkommt — der Mn,0O3-Gehalt 0,5 %
Ubersteigt, ist zur Bestimmung des MgO das Verfahren
mit DCTE nach 13.13 anzuwenden, da das nachstehend
beschriebene Alternativverfahren mit EDTE in diesem Fall
zu hohe Werte liefert, sofern die Hydroxide nicht zuvor
abgetrennt wurden.

13.15.2 Durchfithrung

Von der nach 13.7 vorbereiteten Lésung von insgesamt
500 ml werden 50 ml in einen fir das MeBgerét (5.11)
passenden Becher pipettiert, mit Wasser zu einem fiir die
Messung geeigneten Volumen verdinnt und mit 50 ml
der verdinnten Triethanolaminldsung 1+ 4 (4.45) ver-
setzt.

Der pH-Wert der Lésung wird mit verdinntem Ammoni-
umhydroxid 1 + 1 unter Verwendung eines pH-Meters auf
einen Wert von 10,5 eingestellt.

Aus einer Burette wird dann die Menge V.5 der EDTE-
Lésung zugegeben, die bei der CaO-Bestimmung nach
13.14.2 verbraucht wurde.

Danach werden der Lésung etwa 0,1 g Methylthymolblau
(4.62) zugesetzt.

Der Becher wird in ein auf eine Wellenldnge von 620 nm
eingestelltes MeBgerét (5.11) eingesetzt. Die Lésung wird
unter standigem Rihren mit 0,03 mol/l EDTE-Lésung
(4.53) titriert. Die MeBwerte der Extinktionen werden in
der Néhe des Umschlagpunkts in Abhangigkeit vom
zugegebenen Volumen der EDTE-LSsung in einem Dia-
gramm dargestellt. Das verbrauchte Volumen Vg ist
durch den Schnittpunkt der Geraden mit der gréBten Stei-
gung in der Nédhe des Umschlagpunkts mit der Geraden,
die eine nahezu konstante Extinktion der Lésung nach
dem Umschlag hat, zu bestimmen.

13.15.3 Auswertung

Der Gehalt an Magnesiumoxid wird nach folgender Glei-
chung berechnet:

_ 0,03 x 40,311 X 500 X (Vig — Vig) X fiy |
1000 x 50 X 77155
(Vie— Vis) X fp

M3

100

MgO

=1,2093 in Prozent (28)

Dabei ist:

Vi der Verbrauch an 0,03 mol/l EDTE-L6sung fir
die Bestimmung von Calciumoxid nach 13.14.2,
in Milliliter;

Vi¢ der Verbrauch an 0,03 mol/l EDTE-Lésung fur
die Bestimmung von Calciumoxid und Magne-
siumoxid nach 13.15.2, in Milliliter,

fo  der Fakior nach 4.53.3;

myy die Einwaage nach 132 (my;) oder 13.5.
(M), in Gramm.

1315.4 Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit

Die Wiederholstandardabweichung betragt 0,21 %, die Ver-
gleichstandardabweichung 0,25 %.

1316 Bemerkungen zur visuellen Titration fiir
die Bestimmung von Calciumoxid und
Magnesiumoxid
Bei den in 13.12, 13.13, 13.14 und 13.15 beschriebenen Ver-
fahren werden photometrische Bestimmungen angewendet.

Diese Bestimmungen konnen auch visuell, jedoch mit gerin-
gerer Genauigkeit durchgefiihrt werden, sofern ein Photo-
meter nicht verfligbar ist.

Die daftir gebréauchlichsten indikatoren sind z.B..
a) fiir die Bestimmung von Calciumoxid mit EGTE:
Mischindikator:  Calcein und  Methylthymolblau
{Umschiag von Hellgriin nach Rosa)
Dieser Indikator eignet sich auch fiir die photometrische
Titration.
b) fiir die Bestimmung von Magnesiumoxid mit DCTE:
Methylthymolblau-Indikator (4.62) (Umschlag von Biau
nach Grau)
c) fiir die Bestimmung von Calciumoxid mit EDTE:
Calcon-Indikator (4.59) (Umschlag von Rosa nach Blau)
d) fir die Bestimmung von Magnesiumoxid mit EDTE:

Gemisch von 1g Phthaleinpurpur mit 100 g festem
Natriumchlorid (Umschlag von Violett nach Hellrosa)



