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DEUTSCHE NORM

Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe I
Chemische Analyse von Siliciumcarbid 1IN

als Rohstoff und als Bestandteil von Werkstoffen
Soda-Borsaure-Aufschluf3

Z

51079

Teil 1

Testing of ceramic materials; chemical analysis of silicon carbide used as raw material and as constituent in materials;

decomposition with sodium carbonate and boric acid

Essai des matiéres et matériaux céramique; analyse chimique du carbure de silicium utilisé comme matiére premiére
ou composant de matériau; procédé de désagrégation par 'acide borique et sodium carbonate

1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt die Bedingungen eines AufschluBverfah-
rens fir Siliciumcarbid und far Werkstoffe mit Silicium-
carbid als Haupt- oder Nebenbestandteil fest.

Das AufschluBverfahren ist geeignet zur Bestimmung des

Gesamtgehaltes an Silicium sowie von Massenanteilen

jeweils Uber 0,05% z.B. an Eisen, Mangan, Aluminium,

Titan, Calcium und Magnesium. Soll der AufschiuB zur

Bestimmung von Massenanteilen < 0,05% angewendet

werden, ist dies im Einzelfall, z.B. auf Verluste durch

Diffusion, zu prufen. Ferner ist gegebenenfalls der bei der

Zerkleinerung nach Abschnitt 6 entstandene Abrieb zu

bericksichtigen.

Die Gehalte an Silicium, Eisen, Mangan, Aluminium, Cal-

cium, Magnesium und Titan kdnnen z.B. nach Verfahren

nach DIN 51070 Teil 1 bis Teil 8 bzw. DIN 51083 Teil 1 bis

Teil 10 bestimmt werden.

Anmerkung: Fur die Réntgenfluoreszenz-Analyse (RFA)
sind unter anderem fur SiC-haltige Stoffe allge-
meine Angaben zu stoffgruppenbezogenen Auf-
schluBverfahren im Beiblatt 1 zu DIN 51001 Teil 1
aufgefihrt.

2 Begriffe
Nach DIN 51075 Teil 1 und DIN 51076 Teil 1.

3 Gerite

Ubliches Laborgerat sowie zusatzlich:

— Warmeschrank auf (135 £ 5)°C heiz- und regelbar,
z.B. nach DIN 50011 Teil 12

— Hartstoffmérser oder geeignete Mihle mit Hartstoff-
mahlkdrpern

— Probenteiler
— Analysenwaage mit Fehlergrenzen G = 0,1 mg
— Platintiegel mit Platindeckel

4 Reagenzien

Bei der Durchflihrung der Bestimmung nach dieser Norm
sind, falls nicht anders angegeben, Reagenzien von
bekannter analytischer Reinheit, z.B. ,Suprapur*, zu ver-
wenden. Als Wasser ist entionisiertes Wasser, gegebe-
nenfalls bidestilliertes Wasser oder Wasser gleicher Rein-
heit zu verwenden.

— Borséure H3BO,

— Kaliumnitrat KNO4

— Natriumcarbonat Na,CO4

— Salzsaure HCL, ¢ =119 g/ml

5 Probenahme

Nach DIN 51061 Teil 2 bzw. Teil 3*). Bei grobstickigem
Siliciumcarbid sind die Einzelproben von verschiedenen
Stellen einzelner Stlicke zu entnehmen.

6 Probenaufbereitung

Die Probe wird in einem Hartstoffmérser oder geeigneter
Muihle mit Hartstoffmahlkérper auf eine KorngréBe kleiner
63 um zerkleinert. Eine Korrektur hinsichtlich Abrieb aus
dem Zerkleinerungsgerat ist sinngemat nach DIN 51075
Teil 1 vorzunehmen. Dazu siehe auch [1].

7 Durchfliihrung

Etwa 250 mg der nach Abschnitt 6 erhaltenen und im
Warmeschrank bei (135 t 5)°C bis zur Massenkonstanz
getrockneten Probe werden auf 0,1 mg in den Platintiegel
eingewogen und mit 6 g einer Mischung aus 2 Teilen
Natriumcarbonat und 1 Teil Borsaure versetzt.

Nach dem Mischen, z.B. durch vorsichtiges Drehen des
Platintiegels, wird der Platintiegel mit dem Platindeckel
abgedeckt und zunéchst alimahlich mit einem Gasbren-
ner vorsichtig erhitzt. Nach Abklingen der ersten Reaktion
wird der SchmelzfluB mit voller oxidierender Gasflamme
fortgefihrt, bis der AufschluB beendet ist.

Da in den meisten Fallen eine geringe Menge der Probe
an den Deckel spritzt, ist es zweckmaBig, wahrend des
Aufschlusses etwas Natriumcarbonat-Borséaure-Gemisch
auf die Innenseite des heiBen Deckels zu streuen und
den Tiegel sofort wieder damit abzudecken. Solite die
Probe nach 45 min noch nicht quantitativ aufgeschlossen
sein, wird eine Spatelspitze Kaliumnitrat zugegeben.
Nach dem Erkalten der Schmelze wird diese mit heiBem
Wasser, am besten in einem Kunststoffbecher, geldst.
Nach dem Abkdlhlen unter weiterer Kiihlung (z.B. Eis-
wasser) werden vorsichtig 10 ml Salzsaure, ¢ = 1,19 g/ml,
zugegeben, wahrend die Losung laufend umgeschwenkt
wird. Dann werden Platintiegel und -deckel nach grind-
lichem Abspulen entfernt. Die AufschluBlésung wird in
einen 250-ml-MeBkolben (bergeflhrt, mit Wasser bis zur
Marke aufgefillt und gemischt. Diese Ldsung dient als
Stammidsung fur die Bestimmung der einzelnen
Bestandteile.

*y Z.Z. Entwurf
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Seite 2 DIN 51079 Teil 1

Zitierte Normen und andere Unterlagen

DIN 50011 Teil 12
Beiblatt 1 zu

DIN 51001 Teil 1
DIN 51061 Teil 2
DIN 51061 Teil 3

DIN 51070 Teil 1

DIN 51070 Teil 2

DIN 51070 Teil 3

DIN 51070 Teil 4

DIN 51070 Teil 5

DIN 51070 Teil 6

DIN 51070 Teil 7

DIN 51070 Teil 8

DIN 51075 Teil 1

DIN 51076 Teil 1

DIN 51083 Teil 1

DIN 51083 Teil 2

DIN 51083 Teil 3

DIN 51083 Teil 4

DIN 51083 Teil 5

DIN 51083 Teil 6

DIN 51083 Teil 7

DIN 51083 Teil 8

DIN 51083 Teil 9

DIN 51083 Teil 10

Klimate und ihre technische Anwendung; Klimaprifeinrichtungen; KlimagréBe: Lufttemperatur
Prifung oxidischer Roh- und Werkstoffe; Réntgenfluoreszenz-Analyse (RFA); Stoffgruppenbezogene
AufschluBverfahren

Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe; Probenahme; Keramische Rohstoffe und feuerfeste
ungeformte Erzeugnisse

(z.Z. Entwurf) Prafung keramischer Roh- und Werkstoffe; Probenahme und Annahmekontrolle;
Geformte feuerfeste Erzeugnisse

Prufung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von feuerfesten Stoffen mit den
Hauptbestandteilen Aluminiumoxid und Silicium(lV)-oxid; Allgemeine Anforderungen, Prifbericht,
Erlauterungen

Prafung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von feuerfesten Stoffen mit den
Hauptbestandteilen Aluminiumoxid und Silicium(IV)-oxid; Bestimmung von Silicium(IV)-oxid

Prafung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von feuerfesten Stoffen mit den
Hauptbestandteilen Aluminiumoxid und Silicium(IV)-oxid; Bestimmung von Aluminiumoxid

Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von feuerfesten Stoffen mit den
Hauptbestandteilen Aluminiumoxid und Silicium(IV)-oxid; Bestimmung von Titan(IV)-oxid

Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von feuerfesten Stoffen mit den
Hauptbestandteilen Aluminiumoxid und Silicium(IV)-oxid; Bestimmung von Gesamteisenoxid,
berechnet als Eisen(lll}-oxid

Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von feuerfesten Stoffen mit den
Hauptbestandteilen Aluminiumoxid und Silicium(IV)-oxid; Bestimmung von Mangan(ll)-oxid

Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von feuerfesten Stoffen mit den
Hauptbestandteilen Aluminiumoxid und Silicium(IV)-oxid; Bestimmung von Calcium- und Magnesium-
oxid

Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von feuerfesten Stoffen mit den
Hauptbestandteilen Aluminiumoxid und Silicium(IV)-oxid; Bestimmung von Kalium-, Natrium- und
Lithiumoxid

Prafung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von Siliciumcarbid; Probenvorberei-
tung, Berechnung des Gehaltes an Siliciumcarbid (SiC), Prufbericht

Prufung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von Siliciumcarbid als Haupt- oder
Nebenbestandteil von Werkstoffen; SiC-Bestimmung in Werkstoffen mit oxidischen Bestandteilen
und Bindemitteln

Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik;
Allgemeine Angaben, Prifbericht

Prufung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik;
Bestimmung von Silicium(IV)-oxid

Prufung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik;
Aufschiu3verfahren

Prufung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik;
Bestimmung von Aluminiumoxid

Prufung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik;
Bestimmung von Titan(lV)oxid

Prafung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik;
Bestimmung des Gesamteisenoxides berechnet als Eisen(lll)-oxid

Prafung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik;
Bestimmung von Calciumoxid (CaO)

Prufung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik;
Bestimmung von Magnesiumoxid (MgO)

Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik;
Photometrische Bestimmung von Phosphor(V)-oxid

Prufung keramischer Roh- und Werkstoffe; Chemische Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik;
Bestimmung von Natrium-, Kalium- und Lithiumoxid

[1] ,Berdcksichtigung des Mahlwerkzeugabriebs bei der Siliciumcarbidbestimmung in Feuerfestmaterial“, H. Bosch/
+Brennstoff, Warme, Kraft“ Bd. 40, 1988 S.38 ff

Erlduterungen

Diese Norm wurde vom ArbeitsausschuB NMP 264 ,Chemische Analyse von nichtoxidischen keramischen Roh- und
Werkstoffen* im NormenausschuB Materialprufung (NMP) ausgearbeitet.
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