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Vorwort

Diese Norm wurde vom ArbeitsausschuB NMP 261 “Chemische Analyse von oxidischen Roh- und Werkstoffen” im

NormenausschuB3 Materialpriifung (NMP) ausgearbeitet.

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

Anderungen

Gegenliber der Ausgabe Februar 1978 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Wahiweise Verwendung von Isobutylmethylketon (IBMK) oder Trichlormethan (CHClg).

b) redaktionelle Anpassungen vorgenommen.

Frithere Ausgaben
DIN 51083-4: 1978-02

1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung des
Gehaltes an Aluminiumoxid in oxidischen Roh- und Werk-
stoffen fir Keramik, z. B. Feldspéten, Kaolinen, Tonen, fest.

Das Verfahren ist zur Bestimmung von Massenanteilen
Aluminiumoxid von 5 bis 45% geeignet. Bei héheren Mas-
senanteilen bis 95% ist die Bestimmung nach
DIN 51077-3 durchzufihren.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthélt durch datierte oder undatierte Ver-
weisungen Festlegungen aus anderen Publikationen.
Diese normativen Verweisungen sind an den jeweiligen
Stellen im Text zitiert, und die Publikationen sind nachste-
hend aufgeflinrt. Bei datierten Verweisungen gehéren
spatere Anderungen oder Uberarbeitungen dieser Publi-
kationen nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung
oder Uberarbeitung eingearbeitet sind. Bei undatierten
Verweisungen gilt die letzte Ausgabe der in Bezug
genommenen Publikation.
DIN 19263
pH-Messung — Giaselektroden
DIN 51077-3
Priifung keramischer Roh- und Werkstoffe — Chemi-
sche Analyse von feuerfesten Stoffen mit Gehalten
von 45 bis 95% Aluminiumoxid — Bestimmung von
Aluminiumoxid

DIN 51083-1
Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe — Chemi-
sche Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik —
Allgemeine Angaben, Prafbericht

DIN 51083-3
Priifung keramischer Roh- und Werkstoffe — Chemi-
sche Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik —
AufschluBverfahren

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

In einem aliquoten Teil der nach DIN 51083-3 erhaltenen
AufschiuBlésung A der Probe wird nach starkem Ans&u-
ern mit Kupferron versetzt, wodurch Kupferronkomplexe
von Zirconium, Eisen und Titan ausfallen, die mit Isobutyl-
methylketon (IBMK) extrahiert werden.

Aus der verbleibenden wéaBrigen Phase wird bei einem
pH-Wert von 5,8 bis 6,0 das Aluminium mit Zinkldsung als
Riicktitrationsmittel komplexometrisch bestimmt.

4 Gerite

Ubliches Laborgerat und zusétzlich:
— pH-MeBgerdat mit  pH-Glaselektrode
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5 Reagenzien

5.1 Ammoniak-Lésung NH,OH,
¢(NH,OH) = 6 mol/l

5.2 Natriumhydroxid-Losung NaOH,
¢(NaOH) = 5 mol/I

5.3 Salzsaure HCL, ¢(HCL) = 6 mol/l
5.4 Salzsdure HCl, c(HCI) = 2 mol/l

5.5 Isobutylmethylketon (IBMK) oder wahlweise
Trichiormethan CHCl4

5.6 Hexamethylentetramin, CgH N,

5.7 Xylenolorange-Indikatormischung:
1 g Xylenolorange Cj;HogNo,Na,043S werden mit 99 g
Kaliumnitrat KNOg verrieben.

5.8 Zinklésung, c(Zn?") = 0,05 mol/l: Etwa 3,27 g Zink
(mindestens 99,9% Zink) werden auf 0,0001 g in einen
600-ml-Becher eingewogen und unter Erwdrmen in
150 ml Salzsaure, c(HCl) = 2 mol/, geldst.

ANMERKUNG: Zum Herstellen der Zinkldsung,
c(Zn2+) = 0,05 mol/l, soll granuliertes Zink (99,9 %
Zn) verwendet werden, da Zink in Pulverform zum
Teil mit Oxidschichten belegt sein kann und daher
einen falschen Titer ergibt. Ein Teil der Zinkkérner
besitzt einen in eine Spitze auslaufenden Fortsatz.
Hiervon kdénnen fir die Einwaage kleinere Zink-
mengen mit einer sauberen Zange oder Schere
relativ leicht abgetrennt werden.

Nach Zugabe von 250 ml Wasser wird unter Verwendung
des pH-MeBgerdtes mit pH-Glaselektrode und unter
intensivem Riihren mit dem Magnet-Rihrgerat so lange
Ammoniak-Lésung, ¢(NH,OH) = 6 mol/l, zugeflgt, bis
der pH-Wert 5,8 bis 6,0 betrdgt. Diese Lésung wird durch
Nachspilen mit Wasser in einem MeBkolben auf 1 | auf-
gefiillt. Der Titerfaktor f, der Ldsung wird aus der Ein-
waage errechnet.

5.9 EDTA-L6sung, c(CigH4sNoNaOg -2 H,0) =
0,05 mol/I:

186 g Dinatriumdihydrogenethylendiamintetraacetat-
Dihydrat (EDTA) C,oH4NoNa,Og + 2 H,O werden im
MeBkolben mit Wasser zu 1 | gelést. Zum Bestimmen des
Titerfaktors f; werden 20,00 ml der EDTA-Lésung vorge-
legt und, wie im Abschnitt 6 beschrieben, titriert.

5.10 Kupferron, CqHgN3O,, unzersetztes weiBes Pra-
parat: Das dem Praparat beigegebene textilverpackte
Stabilisierungsmittel muB deutlich nach Ammoniak rie-
chen. Zum Herstellen der Kupferron-Ldsung werden
unmittelbar vor Gebrauch 3 g weies Kupferron in 50 ml
kaltem Wasser geldst und die Lésung falls erforderlich fil-
triert. Die Temperatur der Lésung darf 20°C nicht uber-
schreiten.

6 Durchfiihrung

Zum Entfernen von Zirconium, Eisen und Titan werden je
nach dem voraussichtlichen Gehalt der Probe an Alumini-
umoxid nach Tabelle 1 ein aliquoter Teil (Volumen V) der
AufschiuBlésung A (V) der Probe nach DIN 51083-3 in
einen 250-ml-Scheidetrichter pipettiert, der etwa 25 ml

Danach wird Salzsaure, c(HCLl) = 6 mol/l, nach Tabelle 1
zugefiigt. Nach Zugabe von 5 ml Kupferron-Ldsung wird
der Scheidetrichter verschlossen und sofort etwa 1 min
kraftig geschiittelt. Nach Druckausgleich und Phasentren-
nung wird die organische Phase abgetrennt und verwor-
fen. Durch Zugeben von einigen Tropfen Kupferron-
Lésung zu der waBrigen Phase wird auf Vollstdndigkeit
der Extraktion gepruft. Tritt eine auch beim Umschwenken
der Lésung bestehenbleibende Féllung ein, werden wei-
tere 5 ml Kupferron-Ldsung und 25 mt IBMK oder CHCl4
zugegeben. Es wird wie oben beschrieben geschiittelt,
die organische Phase abgetrennt und abermals auf Voll-
standigkeit der Extraktion gepruft.

Tabelle 1: Aliquote Volumina der AufschluBlosung A,
Probenmenge und erforderliche Menge an Salzsdure
in Abhéngigkeit vom Gehalt der Probe an
Aluminiumoxid

Aluminium- | AufschluB3- | Proben- Salzsdure
oxid I6sung A | menge | c¢(HCl) = 6 mol/l
% ml g ml
5 bis 10 100 0,4 50
Gber 10 bis 45 50 0,2 25

Tritt auf weiteren Zusatz von Kupferron keine Fallung ein,
wird das Schiitteln und Trennen so oft mit je etwa 20 ml
IBMK wiederholt, bis das IBMK farblos bleibt. Wahrend
des Schutteins ist, falls erforderlich, durch Kihlen (Eis
aus destilliertem Wasser) daflir Sorge zu tragen, daB die
Temperatur der Lésungen im Schiitteltrichter 20°C nicht
ubersteigt.

Die so erhaltene salzsaure Losung wird in einen 600-ml-
Becher Ubergespult und zum Entfernen von restlichem
IBMK einige Minuten erhitzt. Je nach voraussichtlichem
Gehalt der Probe an Aluminiumoxid wird nach
Tabelle 2 mit einer Vollpipette oder Birette eine abge-
messene Menge EDTA-L6sung zugegeben. Dann wird
5 min siedengelassen.

Ohne abzukiihlen wird der pH-Wert mit Natriumhydroxid-
Lésung, ¢(NaOH) = 5 mol/l, auf pH = 5,5 und anschlie-
Bend durch Zugeben von Hexamethylentetramin (5.6) auf
einen pH-Wert = 5,5 eingestellt. Die Losung wird erneut
zum Sieden gebracht und nach dem Abklhlen auf etwa
150 ml mit Wasser verdinnt. Nach Zugeben von 100 mg
Xylenolorange-Indikatormischung wird mit der Zinkldsung
(5.8) titriert, bis der Farbumschiag von Gelb nach Rosarot
eben bestehenbleibt.

Tabelle 2: Aliquote Volumina der AufschluBlésung A
und Menge der EDTA-MaBIldsung in Abhédngigkeit
vom Gehalt der Probe an Aluminiumoxid

Aluminiumoxid | AufschluBIésung A | EDTA-L&sung
% mi ml
5 bis 10 100 25

Uber 10 bis 35 50 40

Uber 35 bis 45 50 50

7 Auswertung

Aus den Ergebnissen der Titration wird der Gehalt an Alu-
miniumoxid als Massenanteil w(Al,O3) in %, bezogen auf
die bei (135 +5)°C getrocknete Probe, wie folgt er-

IBMK enthilt. rechnet: Documents
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