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Testing of ceramic materials; chemical analysis of alumosilicates used for ceramics; determination of sodium oxide,

potassium oxide and lithium oxide content

Essai des matiéres premiéres et matériaux céramiques; analyse chimique des silicates d’alumine; détermination de

I'oxyde de sodium, de potassium et de lithium

in dieser Norm bedeuten % bei Angabe von Gehalten Massenanteile in Prozent.

1 Anwendungsbereich

Die Festlegungen dieser Norm dienen zur Bestimmung von
Natrium-, Kalium- und Lithiumoxid in allen Feldspéten,
Tonen, Kaolinen und SiO2-Rohstoffen sowie feinkerami-
schen Werkstoffen,siehe DIN 51083 Teil 1.Dieses Verfahren
ist fiir alle keramischen Roh- und Werkstoffe und im Prinzip
auch fiir praktisch alle sonstigen nichtmetallischen anorga-
nischen Roh- und Werkstoffe geeignet. Sofern das Verfah-
ren auf andere als keramische Roh- und Werkstoffe ange-
wendet werden soll,ist im Einzelfall die Anwendbarkeit des
Verfahrens zu uberpriifen (AufschluB). Bei bestimmten
Roh-und Werkstoffen, z.B. bei zirconoxid- oder korundhalti-
gen Stoffen, ist diese Norm nicht anwendbar.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Nach Abrauchen der Probenmenge mit einem Schwefel-
sdure-FluBsaure-Gemisch wird der Riickstand gelést und
verdiunnt. Aus dieser Losung werden die Gehalte an
Natrium-, Kalium- oder Lithiumoxid photometrisch mit
einem Flammenemissionsspektralphotometer ermittelt.
Aus der erhaltenen Probenlosung werden nach Schuh-
knecht/Schinkel [1] MeBlésungen hergestelit, die hdch-
stens je 10 mg Lithium-,Natrium- und Kaliumoxid,je 5 g Cae-
siumchlorid und 25 g Aluminiumnitrat je Liter enthalten.Der
Zusatz von Caesiumchlorid unterdriickt die lonisierung von
Natrium und Kalium in der Flamme, wéhrend der von Alumi-
niumnitrat weitgehend die Querempfindlichkeit der Erd-
alkalien durch Bildung schwerfliichtiger Erdalkali-Alumi-
nium-Verbindungen unterdriickt. In diesen MeBldsungen
werden die Alkalioxide flammenphotometrisch bei den
Wellenldngen 671 nm fir Lithium, 589 nm fiir Natrium und
768 nm fur Kalium bestimmt, wobei jeweils das gerateab-
hiangige Absorptionsmaximum zu suchen ist.

3 Gerite

Ubliches Laborgerit sowie zusétzlich:

— Flammenemissionsspektralphotometer, gegebenenfalls
Atomabsorptionsspektrometer (Flammenart: Propan/
Luft bzw. bei AAS Acetylen/Luft entsprechend den An-
gaben der Geréatehersteller)

— Platinschale, 40 ml, z. B. aus Pt/Au95/5

— Analysenwaage mit einer Fehlergrenze von 0,1mg

— Halbmikrobiirette, 25 ml, eichfahig

4 Reagenzien

Als Reagenzien sind ausschlieBlich Substanzen von

bekannter analytischer Reinheit, z.B. ,pro analysi‘, sowie

bidestilliertes Wasser bzw. Wasser vergleichbarer Reinheit,

z.B. durch besondere lonenaustauschverfahren bereitetes

Wasser, zu verwenden, im folgenden Text kurz als Wasser

bezeichnet.

— FluBsaure HF, 40%

— Salzsédure HCL, o =1,19 g/ml

— Schwefelsdure HySOy4, 0 =1,84 g/ml

— Pufferlosung: 50 g Casiumchlorid und 250 g Aluminium-
nitrat-9-Hydrat werden mit Wasser zu einem Liter gettst

— Alkali-Standardlésung mit je 0,1 mg Lithium-, Natrium-
und Kaliumoxid je ml: 247,3 mg Lithiumcarbonat, vorher
1h bei (110 + 2)°C getrocknet, werden in einem mit
einem Uhrglas abgedeckten Becher mit Wasser auf-
geschlammt und durch Zugabe einer Mindestmenge
Salzsaure ¢ =1,19g/ml geldst. Hierauf wird durch Er-
hitzen Kohlenstoffdioxid vertrieben und auf 20°C ab-
gekihlt. In dieser Losung werden dann 188,6 mg
Natriumchlorid und 158,3mg Kaliumchlorid, vorher
jeweils 30min bei (500 + 20)°C getrocknet, geldst.
Diese Lésung wird quantitativ in einen 1000-ml-MeBkoi-
ben ibergefiihrt und mit Wasser bis zur Marke aufgefuillt.
Zum Aufbewahren wird die Losung in eine Kunststoff-
flasche, z. B. aus Polyethylen, Gibergefiihrt.

5 Probenahme
Nach DIN 51083 Teil 1

Anmerkung: Es kénnen auch weitere einschldgige Unterla-
gen verwendet werden.

6 Durchfiihrung

6.1 Aufstellen der Bezugskurve

Zum Ansetzen von 6 Bezugslosungen werden je 5 ml FluB-
sdure, 40 %, und 0,5 ml Schwefelsaure, o = 1,84 g/ml, in Pla-
tinschalen abgeraucht. Die Riickstande werden mit je 2 ml
Salzsdure, g =1,19g/ml, aufgenommen und mit Wasser
quantitativ in je einen 100-ml-MeBkolben iibergefiihrt. Zu
jedem der sechs 100-ml-MeBkolben werden die in der
Tabelle 1 angegebenen Mengen an Alkali-Standardlésung
und Pufferlosung zugegeben. Dann werden die 100-ml-
MeBkolben mit Wasser bis zur Marke aufgefiilit und gut
geschiittelt.

Fortsetzung Seite 2 und 3
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Seite 2 DIN 51083 Teil 10

Tabelle 1. Bezugsldésungen ')
Ste_a_ndard— Pu frer- Massenkonzentration je 100 ml
Nr der I6sung 16sung
100-ml- ml ml
MeBkolben LioO NazQ, KoO CsCl AL(NO3)3 - 9H-0
fiir 100 mt Bezugslésung mg mg mg g g
1 10 10 1,0 1,0 1,0 0,5 2,5
2 8 10 0,8 0,8 0,8 0,5 2,5
3 6 10 0,6 0,6 0,6 0,5 2,5
4 4 10 0,4 04 04 0,5 2,5
5 2 10 0,2 0,2 0,2 0,5 25
6 0 10 0 0 (¢ 0,5 2,5

Die meBfertigen Lésungen sind in luftdicht verschlossenen
Polyethylenflaschen aufzubewahren. Beim Messen dient
die Lésung mit der hdchsten Alkalikonzentration (L6sung 1)
zum Einstellen der Geriteempfindlichkeit, so daB sich
beim Messen dieser Losung der héchste MeBwert (M)
ergibt. Zum Einstellen des Nullpunktes dient Wasser.
AnschlieBend werden fir samtliche Bezugsiosungen bei
unveranderter Gerateeinstellung die jeweiligen MeBwerte

ermittelt. Der niedrigste MeBwert der Bezugslosung 6 (Null- Lithiumoxid-
wert-Lésung 1)) ergibt den Untergrund (U). i
o)) erg grund (U) g Proben- | Blindwert- | Puffer-

M-U=N I5sung I6sung 16sung
N bedeutet den korrigierten MeBwert. % ml ml ml
Um fiir die Bezugslésungen 1 bis 5 die korrigierten MeB- .
werte zu erhalten, ist von den Werten der Bezugsldsungen von 0,01 bis 1,0 50 - 10
der Wert fiir den Untergrund abzuziehen. von 1,0 bis 2,5 20 30 10
Zum Aufstellen der Bezugskurven werden die korrigierten von 2,5 bis 5,0 10 40 10

MeBwerte getrennt fiir Lithium-, Natrium- und Kaliumoxid
in einem Koordinatensystem gegen die gegebene, in
100 ml Lésung enthaltene Alkalimenge in mg Lithium- bzw.
Natrium- bzw. Kaliumoxid aufgetragen und durch einen

Kurvenzug verbunden. Ergeben sich stetige Kurven, so ist Natriumoxid-

die MeBanordnung geeignet. Die Verwendung der korri- bzw. Kaliumoxid- Proben- | Blindwert- puffer-
gierten MeBwerte beim Aufstellen der Bezugskurve ist des- anteil l.r.o en I|"‘1 wer I..u er
halb erforderlich, weil die Verunreinigungen bzw. der osung osung osung
Natriumgehalt der Pufferldsung unterschiedlich ist. Die % ml ml mi
zum Ansetzen der Probenlésung ') und von Bezugsldsun- i

gen bzw. Blindwertldsungen ') verwendeten Reagenzien von 001bis 10 50 - 10
missen daher jeweils aus der gleichen Lieferung entnom- von 10 bis 25 20 30 10
men werden. von 25 bis 50 10 40 10
6.2 Herstellen und Messen der Probenlésung von 12’2 E!s ;(2)’2 ; :2 :8
0,100 g (Einwaage mg) der nach Abschnitt 5 erhaltenen und von 14, s

getrockneten Analysenprobe werden in eine Platinschale
eingewogen, mit wenig Wasser angefeuchtet und nach
Zugabe von etwa 0,56 ml Schwefelsédure, ¢ = 1,84 g/ml, und
5ml FluBsiure, 40 %, vorsichtig abgeraucht. Im allgemei-
nen geniigt einmaliges Abrauchen.

Der Abrauchriickstand wird mit 2 ml Salzsaure, 0=1,19 g/ml,
aufgenommen und die Lésung durch vorsichtiges Erwér-
men auf etwa 0,5ml eingeengt. Die eingeengte Losung
wird guantitativ in einen 100-ml-MeBkolben tibergefiihrt,
nach dem Abkiihlen auf Raumtemperatur mit Wasser bis
zur Marke aufgefiillt und gut gemischt (Probenldsung,
Volumen Vy).

Eventuell ungeldst gebliebene Teilchen, die erfahrungsge-
maB alkalifrei sind, 148t man absitzen. Eine geringe Trilbung
der Uberstehenden Losung ist ohne EinfluB auf die Mes-
sung. Um das Anhaften in der Zerstauberdiise bei der Emis-
sionsmessung zu vermeiden, kann die Tribung durch Fil-
trieren durch ein trockenes, hartes Filter (Porenweite etwa
1,5um) beseitigt werden.

Eine Blindwertldsung ist in gleicher Weise mit den gleichen
Reagenzien, jedoch ohne Probeneinwaage, anzufertigen.
Es ist ratsam, 250 bis 500 ml von dieser Blindwertlosung
herzustellen, je nach dem wie gro8 die Anzahl der zu mes-
senden Probenlosungen ist.

Tabelle 2. MeBliésungen fiir Lithiumoxid

Fir 100 ml MeBlosung sind erforderlich

Tabelle 3. MeBldsungen fiir Natrium- und Kaliumoxid

Fiir 100 ml MeBIdsung sind erforderlich

Das Herstellen der MeBlésung erfolgt je nach dem Alkali-
gehalt der Probe durch Mischen geeigneter Volumina
von Probenldsung, Blindwertlésung und Pufferlésung in
100-ml-MeBkolben nach Tabelle 2 bzw. Tabelle 3 und Auf-
fiillen der Mischungen mit Wasser auf 100 ml.

Nun wird die Lichtemission der MeBIgsung gleichzeitig mit
den zum Erstelien der Bezugskurve nach Abschnitt 6.1 ein-
gesetzten Bezugslésungen bei einer Wellenldnge von 671 nm
fiir Lithium, 589 nm fiir Natrium und 768 nm fiir Kalium gemes-
sen und die Massenkonzentration 8 an Lithium- bzw.
Natrium-bzw. Kaliumoxid in der MeBIésung aus der nach
Abschnitt 6.1 erhaltenen Bezugskurve abgelesen.

7 Auswertung

Die Gehalte an Lithiumoxid w(LioO), an Natriumoxid
w(Na,0) und an Kaliumoxid w (K20), bezogen auf die bei

1) Begriff siche DIN 51401 Teil 1
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