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Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe
Chemische Analyse

von Alumosilicaten der Feinkeramik
AufschluBverfahren
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Testing of ceramic materials; chemical analysis of alumosilicates;

decomposition methods

Essai des matiéres premiéres et des matériaux céramiques;

analyse chimique des produits silico-argileux;
méthode de désagrégation

Ersatz flr Ausgabe 02.78

In dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten Massenanteile in Prozent.

1 Anwendungsbereich

Diese Norm beschreibt zwei unterschiedliche AufschiuB-
verfahren, die dazu dienen, die Analysenprobe in eine
I6sliche Form zu (berflihren. Im Hinblick auf die in den
Folgeteilen festgelegten Bestimmungsverfahren und die
aus den Aufschliissen resultierenden moglichen Stor-
einfliisse wurden folgende Verfahren ausgewahit:

AufschluBverfahren A
FluBsaure-Schwefelséaure-AufschluB mit nachfolgendem
alkalischem SchmelzaufschluB zur Bestimmung von:
— Aluminiumoxid Al,O3

komplexometrisch nach DIN 51083 Teil 4
— Titan(IV)-oxid TiO,

photometrisch nach DIN 51083 Teil 5
— Calciumoxid CaO

komplexometrisch (CaO > 10 %) nach DIN 51083 Teil 7
— Phosphor(V)-oxid P,Og

photometrisch nach DIN 51083 Teil 9

AufschluBBverfahren B
FluBsidure-Schwefelsdure-AufschluB zur Bestimmung von:
— Eisen(Ill)-oxid Fe,0O5 mittels AAS nach DIN 51083
Teil 6
— Mangan(Il)-oxid MnO mittels AAS nach DIN 51083
Teil 6
— Calciumoxid CaO mittels AAS (CaO <10%) nach
DIN 51083 Teil 7
— Magnesiumoxid MgO mittels AAS nach DIN 51083
Teil 8
— Lithiumoxid Li,O, Natriumoxid Na,O und Kaliumoxid
K,O mittels Flammenemission nach DIN 51083
Teil 10
Anmerkung: Die Bestimmung von SiO, einschlieBlich
AufschluBverfahren ist in DIN 51083 Teil 2 be-
schrieben.

2 AufschluBverfahren A
2.1 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die zu untersuchende Probe wird mit FluBsaure-Schwefel-
saure abgeraucht, wobei das Silicium(IV)-oxid als Silicium-
tetrafluorid entfernt und der Abrauchrickstand mit einem
Natriumcarbonat-Dinatriumtetraborat-SchmelzaufschluB in
Lésung gebracht wird.

Der Schmelzkuchen wird mit Salzsdure zersetzt und die
Losung im MeBkolben zu 250 ml aufgefillt (AufschiuB-
lbsung A der Probe, Volumen V). In aliquoten Teilen der
AufschluBlésung A der Probe werden die Bestimmungen
von Al,O3 und CaO komplexometrisch durchgefiihrt. Fur
die photometrischen Bestimmungen von TiO, und P,O5
sind vor dem Uberfiihren der Losung in den MeBkolben die
Borate zu maskieren.

22 Gerite

Es gelten die Festlegungen nach DIN 51083 Teil 1.
Ubliches Laborgerat sowie zusatzlich:

— Analysenwaage mit Fehlergrenzen von 0,1 mg

— Warmeschrank, auf (135 = 5)°C regelbar, z.B. nach
DIN 50 011 Teil 12

— Ofen, bis mindestens 1200 °C regelbar

— Heizplatte, Sand- oder Luftbad, regelbar bis etwa
400°C, bzw. Oberflaichenstrahler, im folgenden Text
kurz Heizgerat genannt

— Platinschale, mit geeigneter Kapazitat, mit Platindeckel,
z.B. aus Pt/Au 95/5

2.3 Reagenzien

Es gelten die Festlegungen nach DIN 51083 Teil 1.
— Dinatriumtetraborat Na,B,O-, wasserfrei

— D(-)-Sorbit CgH 1404

— FluBséure HF, 40 %, ¢ = 1,13 g/ml

— Natriumcarbonat Na,C, wasserfrei

— Salzsaure HCL, ¢(HCl) = 12 mol/L, o= 1,19 g/ml
— Salzséure HCL, c¢(HCL) = 6 mol/l

— Salzséure HCl, ¢(HCL) = 1 mol/l

— Schwefelséure H,SO,4, 0 = 1,84 g/ml

— Schwefelsaure H,S0,, ¢(/; H,804) = 9 mol/l

2.4 Durchfiithrung

Etwa 1 g der feinzerkleinerten und bei (135 + 5)°C bis zur
Massenkonstanz getrockneten Analysenprobe wird auf
02mg in eine geeignete Platinschale mit Deckel
eingewogen (Einwaage mg). Die Probe wird in 1 ml Wasser
aufgenommen und mit 10 ml FluBséure sowie 1 ml Schwe-
felsaure, = 9 mol/|, versetzt. Bis zum Abklingen der ein-
setzenden Gasentwicklung wird die Schale mit dem
Deckel abgedeckt. Wahrend des Aufschlusses ist die
Platinschale mit Inhalt zur Homogenisierung umzu-
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schwenken oder z.B. mit einem Platinspatel umzurihren.
AnschlieBend wird die Schale '/, bis 1 h bei Raumtempe-
ratur stehengelassen.

Mit dem Heizgerat wird bis zum beginnenden Rauchen
der Schwefeisaure eingedampft. Hierbei ist die Tempe-
ratur so zu regulieren, daB ein Substanzverlust durch
Verspritzen nicht eintreten kann. Nach dem Abkuhlen der
Schale wird das Abrauchen mit den gleichen Saure-
mengen wiederholt und zur Trockene bis zum volligen
Verschwinden von Schwefelsdurenebeln eingedampft.
Der Riickstand wird danach etwa 5 min in der abgedeck-
ten Schale bei etwa 600 °C im Ofen gegliht.

Nach dem Abkihlen der Schale wird der Riickstand mit
2,5 g Natriumcarbonat und 1,0 g Dinatriumtetraborat zu-
nachst Gber einem Brenner und anschlieBend 5 min bei
950 bis 1000°C im Ofen aufgeschlossen. Die Platinschale
ist mit einem Deckel abzudecken.

Werden Titan und Phosphor photometrisch bestimmt, so
werden zum Maskieren der Borate 1g D(-)-Sorbit und
30ml Salzsaure, ~ 6 mol/l, zugegeben. Die Lésung wird
zur Trockene eingedampft, bis der Riickstand nicht mehr
nach Salzsaure riecht.

Die abgekihlte Schmelze bzw. der nach dem Maskieren
von Borsaure verbliebene Rickstand wird in 75 ml Salz-
sdure, = 6 mol/l, gelést. Die Lésung wird zum Sieden
erhitzt und, nachdem sie véllig klar ist, in einen 250-ml-
MeBkolben tbergefiihrt. Nach Temperieren auf (20 +2)°C
wird der MeBkolben bis zur Marke mit Wasser aufgefullt
und gemischt.

Die Losung dient als AufschiuBlésung A der Probe
(Volumen V,) fir die Bestimmung weiterer Bestandteile.

3 AufschluBverfahren B
3.1 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Analysenprobe wird durch Abrauchen mit FluBséure
und Schwefelsdure loslich gemacht, wobei das
Silicium(IV)-oxid als Siliciumtetrafiuorid entfernt wird. Der
Schaleninhalt wird mit Salzsaure, = 1 mol/l, aufgenom-
men, in einen 250-ml-MeBkolben gespllt und bis zur
Marke mit Wasser aufgefillt (AufschiuBlésung B der
Probe, Volumen V). In aliquoten Teilen der AufschluB-
I6sung B der Probe werden Fe,O3, MnO, CaO und MgO
mittels AAS bestimmt.

3.2 Gerite
Es gelten die Angaben nach Abschnitt 2.2.

3.3 Reagenzien
Es gelten die Festlegungen in DIN 51083 Teil 1.

— Dinatriumtetraboratdekahydrat (Borax)
Na,B,0; - 10H,0

— Schwefelsdure H,SO,, 0= 1,84 g/ml

— Salzsaure HCL, ¢(HCl) = 12mol/l, g = 1,19g/ml

— Salzsdure HCL, ¢(HCL) = 1 mol/l

— FluBséure HF, 40 %, ¢ = 1,13g/ml

3.4 Durchfithrung

Etwa 1 g der feinzerkleinerten und bei (135 £ 5)°C bis zur
Massenkonstanz getrockneten Analysenprobe wird auf
0,2mg in eine Platinschale eingewogen (Einwaage mg).
Die Probe wird in 1ml Wasser aufgenommen und mit
10 mlFluBsaure sowie mit 1 ml Schwefelséure, o= 1,84 g/ml,
versetzt.

Nach der Saurezugabe ist die Platinschale mit Inhalt zur
Homogenisierung umzuschwenken oder z.B. mit einem
Platinspatel umzuriihren. AnschlieBend wird die Schale A
bis 1 h bei Raumtemperatur stehengelassen.

Die Platinschale wird dann auf ein Heizgerat gebracht
und der Inhalt bis zur Trockene abgeraucht.

Nach dem Abkihlen der Schale wird das Abrauchen mit
den gleichen Sauremengen wiederholt.

Um die Schwefelsdure weitgehend zu entfernen, wird der
Schaleninhalt erneut zur Trockene bis zum vélligen Ver-
schwinden von SOj-Nebeln abgeraucht. Nach dem
Abkiihlen der Schale wird der Schaleninhalt mit
10 ml Salzsaure, = 1 mol/l, und 30 ml Wasser aufgenom-
men. Die Schale wird auf einem Luftbad so lange vorsich-
tig erwarmt, bis der Schaleninhalt klar gel6st ist.

Ein eventuell verbleibender geringer Ruckstand ist erfah-
rungsgeman auf das Vorliegen von Korund bzw. schwer-
I6slichen Erdalkalisulfaten in der Analysenprobe zurick-
zufiihren. Dieser Rickstand muB abgetrennt und unter
Zugabe von 1gNayB4,0; - 10H,0 bei einer Temperatur
von mindestens 1200°C aufgeschlossen und nach dem
Losen in 25mt  Salzséure, = 1 mot/l, dem Filtrat zugefugt
werden. Die hierbei zugesetzte Salzsdure kann bei der
weiteren Durchfiihrung unbericksichtigt bleiben.

Der geléste AufschluB wird in einen 250-ml-MeBkolben
gespult und nach Temperieren auf (20 = 2)°C mit Wasser
bis zur Marke aufgefllt.

Diese Lésung dient als AufschluBlosung B der Probe
(Volumen V) fir die Bestimmung weiterer Bestanditeile.

Anmerkung: Sollen Eisen und Mangan photometrisch
pestimmt werden, so sind vor dem Uberfiihren der
Lésung in den MeBkolben die Borate nach
Abschnitt 2.4 zu maskieren.

4 Priifbericht
Nach DIN 51083 Teil 1.
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