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Diese Européische Norm wurde von CEN am 1997-04-03 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschaftsordnung zu erfiillen, in
der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen dieser Européischen Norm ohne jede
Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben ist.

Auf dem letzten Stand befindliche Listen dieser nationalen Normen mit ihren bibliographi-
schen Angaben sind beim Zentralsekretariat oder bei jedem CEN-Mitglied auf Anfrage
erhaltlich.

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

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Ddnemark, Deutschland,
Finnland, Frankreich, Griechenland, Iland, Island, Italien, Luxemburg, Niederlande, Norwe-
gen, Osterreich, Portugal, Schweden, Schweiz, Spanien, der Tschechischen Republik und
dem Vereinigten Konigreich.
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Vorwort

Diese Europdische Norm wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 104 "Beton (Eigenschaften, Herstellung,
Verarbeitung und Gitenachweis)" erarbeitet, dessen Sekretariat vom DIN gehalten wird.

Diese Norm wurde vom Unterkomitee (SC 3) "Zusatzmittel fir Beton, Mértel und EinpreBmértel" des TC 104
vorbereitet.

Diese Norm gilt in Zusammenhang mit den Normen der Reihe EN 480 und EN 934.

Diese Europdische Norm muf3 den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Verdffentlichung eines
identischen Textes oder durch Anerkennung bis April 1998, und etwaige entgegenstehende nationale Normen
mussen bis April 1998 zuriickgezogen werden.

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschéftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden Lander
gehalten, diese Europaische Norm zu Ubernehmen:

Belgien, Dén_emark, Deutschland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Luxemburg, Niederlande,
Norwegen, Osterreich, Portugal, Schweden, Schweiz, Spanien, die Tschechische Republik und das Vereinigte
Koénigreich.

1 Anwendungsbereich

Diese Européische Norm beschreibt ein Verfahren zur Bestimmung des Alkaligehalts (Natrium plus Kalium) von
Zusatzmitteln flir Beton, Mértel und EinpreBmortel nach den Normen der Reihe EN 934.

2 Normative Verweisungen

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

EN 196-21
Prufverfahren fiir Zement — Bestimmung des Chlorid-, Kohlenstoffdioxid- und Alkalianteils von Zement

EN 934-2
Zusatzmittel flir Beton, Mértel und EinpreBmértel — Teil 2: Betonzusatzmittel, Definitionen und Anforderungen

ISO 648
Laboratory glassware — One-mark pipettes

ISO 1042
Laboratory glassware — One-mark volumetric flask
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Grundlage des Verfahrens

Fur die Messung des Natriums und Kaliums in verdiinnten Salpetersaureextrakten oder -ldsungen von Zusatzstoffen
wird ein Atom-Absorptionsspektrophotometer verwendet. Der Extrakt wird in eine Luft-/Acetylenflamme eingespriht,
und die Absorption der Natrium- oder Kaliumstrahlung wird beim Durchstréomen der Flamme gemessen. Die Absorp-
tionsmenge ist direkt proportional zum Natrium- und Kaliumgehalt des Extrakts bei niedrigen Konzentrationen. Die
Natrium- und Kaliumgehalte werden getrennt gemessen und ihre Summe wird als Molekulmasse als aquivalenter
Gesamtgehalt an Na,O (Alkali) angegeben.

Als Alternative zum Atom-Absorptionsspektrophotometer darf ein geeignetes kalibriertes Flammenphotometer far die
Bestimmung des Natriums und Kaliums in den nach dieser Norm hergestellten Priifldsungen verwendet werden.

4 Reagenzien
a) Konzentrierte Salpetersédure "zur Analyse".
b) Destilliertes oder entionisiertes Wasser: Fiir die Vorbereitung der Kalibrierldsungen und der Probenextrakte
ist dieselbe Wasserquelle zu verwenden.
¢) Natriumstammiltsung (100 mg Na,O je Liter): 0,188 g Natriumchlorid "zur Analyse" sind bei (105 = 5) °C zur
Massenkonstanz zu trocknen, mit Wasser (siehe b)) zu versetzen und mit 1 | (siehe Abschnitt 5b)) Wasser in
einem Mef3kolben zur Marke aufzuf[]llen.1)
d) Kaliumstammidsung (100 mg K,O je Liter): 0,158 g Kaliumchlorid "zur Analyse" sind bei (105 + 5) °C zur
Massenkonstanz zu trocknen, mit Wasser (siehe b)) zu versetzen und mit 1 | Wasser in einem Mef3kolben zur
Marke aufzufl'JIIen.1)
e) Kalibrierlt')sungz). Die geforderte Menge der Stammldsung ist, wie in Tabelle 1 angegeben, abzupipettieren
und die Salpetersaure in einem Kunststoff-MeRBzylinder abzumessen. Die Ldsung ist in einen 1-I-MeBkolben zu
geben und mit Wasser zur Marke aufzufiillen. Es ist sorgfaltig zu mischen und die Ldsung ist in eine saubere
und trockene Kunststoffflasche mit einem wasser- und luftdichten Verschluf3 zu geben, wie in Abschnitt 5 e)
beschrieben.
Tabelle 1: Kalibrierlésungen
Na,O- und K,0- Natriumstammidsung Kaliumstammldsung Salpeterséure
Konzentration (siehe ¢)) (siehe d)) (siehe a))
mg/l ml ml ml

0 0 0 10

2,5 25 25 10

5 50 50 10

5 Gerite

a) Waage mit einem MeBbereich bis zu 200 g und einer Genauigkeit von 0,1 mg.
b) 100-ml- und 1-I-MeBkolben der Klasse A nach ISO 1042.

¢) Kalibrierte Pipetten der Klasse A nach ISO 648.

d) 10-ml- und 20-ml-Mef3zylinder.

e) 1-I-Kunststoffflaschen mit wasser- und luftdichtem VerschluB. Der Kunststoff mu3 so beschaffen sein, dai3
innerhalb von sechs Monaten kein Natrium oder Kalium in der 1 %igen Salpetersdure extrahiert wird.

f) Atom-Absorptionsspektrophotometer (AAS) mit Brennern fir Luft-/Acetylenflammen und einer Na/K-Kombina-
tions-Hohlkatodenlampe mit getrennten Na- und K-Lampen.

g) Flammphotometer (nach EN 196-21) wenn dieses nach Abschnitt 3 alternativ verwendet wird.

Fir spektroskopische Anwendungen dirfen im Handel erhaltliche Kalibrierldésungen verwendet werden.

Die in Tabelle 1 angegebenen Volumen der Stammldsungen kdnnen ungeeignet sein, wenn im Handel erhéltliche
spektroskopische Lésungen verwendet werden. AuBerdem kdnnen einige Atom-Absorptionsspektrophotometer
einen geringeren Bereich an Na,O- und K,-Konzentration fiir die Kalibrierung und Verwendung erfordern. In
diesem Fall sind die Kalibrierlésungen entsprechend zu andern.
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6 Vorbereitung der Kalibrierkurve

AAS oder Flammphotometer sind nach den Anweisungen des Herstellers in Betrieb zu setzen. Wahrend des
Sprihens mit Wasser ist die Wellenlange auf ungefahr 589 mm (flir Na) einzustellen, um das Héchstsignal auf dem
MeBfluhler zu erzielen.

5,0 mg/l der Kalibrierldsung sind einzusprihen und die H6he des Brenners und der Acetylenstrom sind so
einzustellen, daf3 die Héchstabsorption erzielt wird. Dann ist die 0-mg-Ldsung einzusprahen und die Verstarkerre-
gelung ist auf eine Absorption von 0 % einzustellen; danach sind jeweils die anderen Kalibrierlésungen einzusprihen
und fUr jede Lésung ist die Absorption aufzuzeichnen.

Das Verfahren ist bei einer auf 768 nm (fir K) eingestellten Wellenlange zu wiederholen.

Einige Gerate durfen als Gerate mit direkter Ablesung der Konzentration verwendet werden. Wenn dieses Verfahren
angewandt wird, sind die Anweisungen des Herstellers fur die Kalibrierung zu befolgen.

7 Durchfiihrung der Priifung
7.1 Vorbereitung der Priiflésung
711 Flissige Zusatzmittel

Die Proben sind sorgféltig zu mischen und ungefahr 1 ml sind in ein vorher gewogenes Wageschiffchen zu geben.
Die Masse der Zusatzmittelprobe (m,) ist in Milligramm auf 0,1 mg anzugeben.

Die Probe ist mit 150 ml bis 250 ml Wasser (siehe Abschnitt 4 b)) in einen 1-I-MeBkolben (sieche Abschnitt 5 b)) zu
fillen und es sind 10 ml Salpetersdure (siehe Abschnitt 4 a)) hinzuzufiigen. Es ist mit Wasser bis zur Marke
aufzufillen, und der Inhalt ist sorgfaltig zu mischen.

7.1.2  Pulverférmige Zusatzmittel

Die Probe ist sorgfaltig zu mischen, und es ist ungefahr 1 g einzuwiegen, wobei die Istmasse (m,) in Milligramm auf
0,1 mg anzugeben ist. Die Probe ist dann in einen 500-ml-Glasbecher zu fillen, und es sind 150 ml bis 250 ml
Wasser (siehe Abschnitt 4 b)) und 10 ml Salpetersaure (siehe Abschnitt 4 a)) hinzuzuflgen. Der Inhalt ist auf einer
Heizplatte bis zum Sieden zu erhitzen und dieser Zustand ist fiir (15 + 5) min aufrechtzuerhalten.

Der Becher ist von der Heizplatte zu nehmen und auf Raumtemperatur abklhlen zu lassen.

Ein vollsténdiges Lésen ist nicht erforderlich. Falls unlésliche Rickstande vorhanden sind, ist die Losung durch ein
mittelfeines Filterpapier zu geben und mit Wasser sorgféltig zu waschen, wobei Filtrat und Waschwasser im
MeBkolben aufgefangen werden.

Die Probe ist in einen 1--MeBkolben (siehe Abschnitt 5 b)) zu flllen, und es ist mit Wasser (siehe Abschnitt 4 b)) bis
zur Marke aufzuftllen. Der Inhalt ist sorgféltig zu mischen.

7.2 Messung des Natriums und Kaliums

Das AAS ist nach den Angaben des Herstellers mit eingebauter Na-/K-Lampe in Betrieb zu setzen. Wahrend des
Sprihens mit Wasser ist die Wellenlange auf ungefahr 589 m (flir Na) einzustellen, um das Héchstsignal auf dem
MeBfihler zu erzielen.

Es sind die im Kalibrierverfahren festgelegte Héhe des Brenners und Einstellungen des Brennstoffs anzuwenden.
Die Verstarkerregelung ist so einzustellen, daf3 beim Einspriihen der 0-mg/l-Kalibrierlésung eine Absorption von 0 %
erzielt wird.

Es sind eine oder mehrere Kalibrierldsungen einzusprihen, um zu bestatigen, daf3 die Kalibrierkurve gultig ist. Falls
erforderlich, ist eine neue Kalibrierkurve zu erstellen. Die Probenldsung ist einzusprihen und die Absorption ist auf-
zuzeichnen. Es ist auf die Kalibrierkurve zuriickzugreifen und die Konzentration der Probenlésung ist in Milligramm
Na,O/Liter aufzuzeichnen.

Wenn die Absorption auBBerhalb des Anzeigebereichs liegt, ist ein verdinnter Extrakt herzustellen, indem 10,0 ml der
Probenldsung in einen 100-ml-MeBkolben pipettiert werden und mit 0-mg/l-Kalibrierldsung bis zur Marke aufgefulit
wird, d. h. Verdiinnung D = 10.

Es ist sorgfaltig zu mischen, und das Verfahren ist zu wiederholen. Es kénnen weitere Verdiinnungen erforderlich
sein. Die Masse m, des Na,O ist in Milligramm auf 1 | Lésung anzugeben.

Die Wellenlange ist auf ungefahr 768 nm (fir K) einzustellen, und das oben beschriebene Verfahren ist zu
wiederholen. Die Masse mg des K,O ist in Milligramm auf 1 | Lésung anzugeben.
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7.3 Auswertung der Ergebnisse

Der Na,O- und K,O-Gehalt des Zusatzmittels ist in Massenprozent nach folgenden Gleichungen zu berechnen:

m
Na, O-Gehalt =2 x100 D% Massenanteil )
m
_m3 o : 2
K, O-Gehalt o x 100 D % Massenanteil
1
Dabei ist:

m, die Masse der Zusatzmittelprobe, in mg;

D  die verwendete Verdiinnung, falls erforderlich.
Der aquivalente Alkaligesamtgehalt des Zusatzmittels ist nach folgender Gleichung zu berechnen:
Aquivalenter Gesamtgehalt in Massenprozent:

Na,O-Gehalt + 0,658 K,0O-Gehalt
Der aquivalente Na,O-Gehalt ist in Massenprozent auf 0,1 % anzugeben.

ANMERKUNG: Anhand von 12 Mef3ergebnissen von verschiedenen Laboratorien ergab sich nach Zur(ickwei-
sung einer Reihe als Ausrei3er ein Variationskoeffizient von 5 % des Mittelwerts der Alkaligehalte im Bereich
von 1,0 % bis 3,5 % des &quivalenten Na,O-Gehalts.

8 Priifbericht

a) Name oder Handelsmarke des gepriften Zusatzmittels (mit Angabe seiner Kennzeichnung);
b

) Prifdatum;

¢) Name des Labors;
)
)

d

e

Name des Priifers;

Art der Gerate;

f) Ursprung der Probe und Probenahmedatum;
9) Na,O-Gehalt,

h) K,O-Gehalt;

i) &aquivalenter Na,O-Gehalt.



