DEUTSCHE NORM Marz 1997

Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe D | N
Chemische Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik oIiN
Teil 5: Bestimmung von Titan(IV)-oxid 51083-5

Ersatz fir Ausgabe 1978-02

ICS 81.060.10
Deskriptoren: Prifung, Keramik, chemische Analyse, Alumosilicat, Titanoxid

Testing of ceramic materials — Chiemical analysis of alumosilicates — Part 5: Determination
of titanium oxide
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. Vorwort _
Diese Norm wurde vom ArbeitsausschuB NMP 261 “Chemische Analyse von oxidischen Roh- und Werkstoffen” im Normen-
ausschu3 Materialpriifung (NMP) ausgearbeitet.
In dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten Massenanteile in Prozent.
Aligemeine Angaben siehe DIN 51083-1.
DIN 51083 besteht aus:

— Teil1:  Allgemeine Angaben, Prifbericht

— Teil2:  Bestimmung von Sificium(IV)-oxid

— Teil 3:  AufschluBverfahren

— Teil4: Bestimmung von Aluminiumoxid

— Teil 5:  Bestimmung von Titan(IV)-oxid

— Teil 6:  Bestimmung des Gesamtgehaltes an Eisen und Mangan durch Atomabsorptionsspektrometrie
— Teil 7. Bestimmung von Calciumoxid (CaO)

— Teil 8  Bestimmung von Magnesiumoxid (MgO) durch Atomabsorptionsspektrometrie (z. Z. Entwurf)
— Teil9:  Photometrische Bestimmung von Phosphor(V)-oxid

— Teil 10: Bestimmung von Natrium-, Kalium-, Lithiumoxid
- Teil 11: Bestimmung von Bariumoxid (BaO) und Strontiumoxid (SrO) durch Atomabsorptionsspektrometrie

Anderungen
Gegeniiber der Ausgabe Februar 1978 wurde folgende Anderung vorgenommen:
— Inhalt redaktionell Gberarbeitet.

Frithere Ausgaben
DIN 51083-5: 1978-02

gefiihrt. Bei datierten Verweisungen gehoren spétere An-
derungen oder Uberarbeitungen dieser Publikationen nur
zu dieser Norm, falls sie durch Anderung oder Uberarbei-
tung eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen gilt
die letzte Ausgabe der in Bezug genommenen Publikation.

1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung des Gehal-
tes an Titan(IV)-oxid von Alumosilicaten der Feinkeramik
fest. Diese Norm ist auch fiir oxidische Roh- und Werk-
stoffe fur Keramik und Glas, z. B. Feldspate, Kaoline, Tone,

anwendbar. (Siehe auch DIN 51083-1).

Das Verfahren ist geeignet zur Bestimmung von Massen-
anteilen Titan(IV)-oxid von 0,005 % bis 5 %.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthélt durch datierte oder undatierte Verwei-
sungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese
normativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen im
Text zitiert, und die Publikationen sind nachstehend auf-

DIN 51083-1
Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe — Che-
mische Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik —
Teil 1: Allgemeine Angaben, Prifbericht

DIN 51083-3
Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe — Che-
mische Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik —
Teil 3: AufschluBverfahren
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3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

In einem aliquoten Teil der nach DIN 51083-3 erhaltenen Auf-
schluBldsung wird Titan als Komplex mit Brenzcatechindisul-
fonsaure (Tiron) bei einem pH-Wert von 4,0 photometrisch
bei einer Wellenlange von 380 nm bestimmt.

4 Gerate

Ubliches Laborgerat und zusétzliche Gerdte nach 4.1 und
4.2.

4.1 Spektralphotometer mit abgeglichenen 2-cm-Kivetten

4.2 Analysenwaage mit Fehlergrenzen von 0,1 mg

5 Reagenzien

5.1 Als Reagenzien sind ausschlieBlich Chemikalien von
bekannter analytischer Reinheit zu verwenden. Als Wasser
ist ausschlieBlich destilliertes oder entionisiertes Wasser zu
benutzen.

5.2 Schwefelséure, c(H,SO,) = 18 moll;

5.3 Schwefelsiure, ¢(H,S0,) = 1,5 mol/l;

5.4 Essigsiure, ¢(CH,COOH) =17 moll;

5.5 Thioglycolsdure-Losung, «w(C,H,0,S) =20 %: 200 g
Thioglycolsaure, ¢(C,H,0,S) = 14,4 mol/l, werden in 800 ml
Wasser gelost;

5.6 Ammoniumsulfat, (NH,),SO,;
5.7 Natriumacetat, CH,COONa;

5.8 Brenzcatechindisulfonsdure-3,5 Dinatriumsalz-
Monohydrat, C;H,Na,0,S, - H,0;

5.9 Tiron-Lésung: 5g Brenzcatechindisulfonsdure-3,5 Di-
natriumsalz (Tiron) werden mit Wasser zu 100 ml geldst. Diese
Lésung ist vor Gebrauch frisch anzusetzen und bei einer begin-
nenden Gelbfarbung zu verwerfen.

5.10 Pufferlésung, pH = 4,0: 136 g Natriumacetat werden
in einem 1000-ml-MeBkolben in 400 ml Wasser geldst und
mit 390 ml Essigsaure versetzt. Die Losung wird mit Wasser
bis zur Marke aufgefiillt;

5.11 Titan(IV)-oxid, bis zur Massenkonstanz gegliihtes
TiO,, p. A.;

5.12 Titan(IV)-oxid-Stammlésung, S(TiO,) = 1 g/l:

1,000 g Titan(IV)-oxid (siehe 5.11) und 15 g Ammoniumsulfat
(siehe 5.6) werden in einem 250-ml-Becherglas mit 40 ml
konzentrierter Schwefelsaure (siehe 5.2) versetzt und unter
Erhitzen (mit dem Bunsenbrenner) gelost. Die Lésung wird
abkiihlengelassen und in einen 1000-ml-MeBkolben, in den
etwa 100 ml Wasser vorgelegt wurden, Gberfihrt. Dann wird
mit Wasser nachgespiilt und unter Umschttein mit der ver-
diinnten Schwefelsaure (siehe 5.3) bis zur Marke aufgefullt.

5.13 Titan(IV)-oxid-Standardlésung, B(TiO,) = 10 mg/l:
10 ml der Titan(IV)-oxid-Stammlosung (siehe 5.12) werden in
einen 1000-ml-MeBkolben gegeben, mit 20 ml verdinnter

Extinktionen Ay, der jeweiligen Kalibrierldsungen in abgegli-
chenen 2-cm-Kivetten mittels des Photometers bei einer
Wellenlange von 380 nm gegen Wasser gemessen.

Zum Aufstellen der Bezugskurve werden die um den Blind-
wert Ag, korrigierten Extinktionen A (A = Ag, — Ay)) als Ordina-
tenwerte gegen die zugehdrigen Massenkonzentrationen an
TiO, in Milligramm je Liter als Abszissenwerte aufgetragen.
Die so erhaltene Kurve ist Ublicherweise linear.

6.2 Messen der Probenlésungen

Von der nach DIN 51083-3 hergestellten AufschluBldsung
(V,) wird ein aliquoter Teil (V) in einen 100-mi-MeBkolben
(V,) pipettiert. Unter Umschitteln werden nacheinander
25 ml der Pufferlésung (siehe 5.10), 5 ml der Tironldsung
(siehe 5.9) und 2 ml der Thioglycolsaure-Ldsung (siehe 5.5)
zugefugt. Es wird mit Wasser bis zur Marke aufgefllt, gut
durchmischt und weiter, wie unter 6.1 beschrieben, photome-
triert. Uberschreitet der Extinktionswert Ap, der Probenldsung
den mittleren Bereich der Kalibrierkurve, ist das Entnahme-
volumen entsprechend zu verringern.

7 Auswertung

Der Massenanteil an Titan(IV)-oxid w(TiO,) in Prozent der
bei (135 + 5) °C getrockneten Probe wird nach folgender Glei-
chung berechnet:

A+ Vy - Vg-100

w(Ti0,) =
2) b-V,-m-106

Dabei ist:
Ap,  Extinktion der Probenlésung;
Vi Volumen der AufschluBidésung, in Millilitern;

b Steigung der Bezugskurve (A/B), in Litern je Milli-
gramm;

V,  Volumen des aus der AufschluBBlésung entnom-
menen aliquoten Teils, in Millilitern;

Vs Volumen der Probenlésung, in Millilitern;

m Einwaage der Probe nach DIN 51083-3, in
Gramm.

8 Prazision des Verfahrens

Die Bestimmung ist zu wiederholen, wenn die in Tabelle 1
aufgefiihrten Werte (bisherige Erfahrungswerte) fir die kriti-
sche Wiederholdifferenz zwischen 2 Mittelwerten aus jeweils
2 Einzelbestimmungen unter Wiederholbedingungen fur ein
vorgegebenes Vertrauensniveau von P = 95 % Uberschritten
werden.

Tabelle 1: Kritischer Wiederholdifferenzbetrag
in Abhédngigkeit vom Massenanteil an Titan(IV)-oxid

Schwefelsaure (siehe 5.3) versetzt und mit Wasser bis zur : " Kritischer
Marke aufgefiilit. Massenanteil an TIO, Wiederholdifferenzbetrag

. % absolut % relativ
6 Durchfiihrung > >

0,005 bis 0,1 30
6.1 Aufstellen der Bezugskurve
In eine Reihe von 100-ml-MeBkolben werden 1 ml, 3 ml, 5ml, tber 0,1 bis 1,0 20
10 ml, 15 ml, 20 ml und 25 ml der Titan(IV)-oxid-Standard- iiber 1.0 10
lésung (siehe 5.13) pipettiert. Mit Wasser wird auf je 25 ml ’
verdinnt und jeweils unter Umschitteln mit 50 ml Puffer-
l6sung (siehe 5.10), 10 ml der Tironldsung (siehe 5.9) und - .
5 ml der Thioglycolsaure-Losung (siehe 5.5) versetzt. Dann 9 Prifbericht
wird mit Wasser bis zur Marke aufgefiillt. Nach 1 h werden die Nach DIN 51083-1
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