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Vorwort

Diese Norm wurde vom Arbeitsausschu3 NMP 261 “Chemische Analyse von oxidischen Roh- und Werkstoffen” im Normen-
ausschuB Materialprifung (NMP) ausgearbeitet.

In dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten Massenanteile in Prozent.
Allgemeine Angaben siehe DIN 51083-1.
DIN 51083 “Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe — Chemische Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik”

besteht aus:
— Teil 1: Allgemeine Angaben, Prifbericht
— Teil 2: Bestimmung von Silicium(1V)-oxid
—~ Teil 3: AufschiuBverfahren
- Teil 4. Bestimmung von Aluminiumoxid
— Teil 5: Bestimmung von Titan(lV)-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 Atomabsorptionsspekirometrie (z. Z. Entwurf)

— Teil 9: Photometrische Bestimmung von Phosphor(V)-oxid
— Teit 10: Bestimmung von Natrium-, Kalium- und Lithiumoxid
- Teil 11: AAS-Bestimmung von Bariumoxid (BaO) und Strontiumoxid (SrO) (z. Z. Entwurf)

Anderungen
Gegenuber der Ausgabe Februar 1978 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Fortfall der Fremdionenabtrennung mittels Extraktion.

b) Durchfiihrung der Bestimmung mittels Atomabsorptionsspektrometrie nach dem Bezugskurvenverfahren, dem
Eingabelungsverfahren und dem Additionsverfahren.

¢) Abschnitt “Prazision des Verfahrens” (bisher “Priiffehler”) sachlich geéndent.
d) Redaktionelle Anpassungen vorgenommen.

Friihere Ausgaben
DIN 51083-7: 1978-02
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1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung des Calcium-
oxidgehaltes in Alumosilicaten der Feinkeramik fest. Sinnge-
még ist diese Norm auch fir oxidische Roh- und Werkstoffe
fur Keramik, z.B. Feldspéate, Kaoline, Tone, anwendbar.
(Siehe auch DIN 51083-1.)

Das Verfahren ist geeignet zur Bestimmung von Massenan-
teilen Calciumoxid von 0,01 % bis 20 %.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthalt durch datierte oder undatierte Verwei-
sungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese nor-
mativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen im Text
zitiert, und die Publikationen sind nachstehend aufgeflhrt.
Bei datierten Verweisungen gehoren spatere Anderungen
oder Uberarbeitungen dieser Publikationen nur zu dieser
Norm, falls sie durch Anderung oder Uberarbeitung eingear-
beitet sind. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Aus-
gabe der in Bezug genommenen Publikation.
DIN 19263
pH-Messung — Glaselektroden
DIN 51083-1
Priifung keramischer Roh- und Werkstoffe — Chemische
Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik — Teil 1: All-
gemeine Angaben, Prifbericht
DIN 51083-3
Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe — Chemische
Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik — Teil 3: Auf-
schluBverfahren
DIN 51401-1
Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) — Teil 1: Begriffe
DIN 51401-2
Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) — Teil 2: Aufbau
von Atomabsorptionsspektrometern

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens
In einem aliquoten Teil der nach DIN 51083-3 erhaltenen Auf-
schluBiésung der Probe wird das Calciumoxid entweder

— bei CaO-Massenanteilen > 10 % komplexometrisch mit
EDTA oder

— bei CaO-Massenanteilen <5% durch Atomabsorp-
tionsspektrometrie (AAS) bestimmt;

—~ bei CaO-Massenanteilen von 5% bis 10% kdénnen
beide Verfahren angewendet werden. Gegebenenfalls ist
bei Schiedsanalysen zu vereinbaren, welches Verfahren
anzuwenden ist.

Beim komplexometrischen Verfahren wird eine Stdrung
durch Aluminium, Eisen und Titan durch Komplexieren mit
Triethanolamin verhindert.

4 Komplexometrische Bestimmung
mit EDTA (Massenanteil an CaO >10%)
4.1 Gerite
Ubliches Laborgerat sowie zusatzlich:
~ pH-MeBgerat mit pH-Glaselektrode nach DIN 19263

4.2 Reagenzien
Es gelten die Festlegungen nach DIN 51083-1.

4.2.1 Salzséure HCL, ¢(HCL) ~ 6 molWt

4.2.2 Calcium-Standardiésung, ¢(CaCO;) = 0,05 moWl:
5,004 5 g des bei 150 °C 24 h getrockneten Calciumcarbona-
tes CaCO; werden auf 0,0001 g eingewogen und in einen
1000-ml-MeBkolben Ubergefithrt. Dann werden etwa
100 ml Wasser und 50 ml Salzséure (c(HCl) = 6 mol/l) zuge-

geben. Nachdem die CO,-Entwicklung beendet ist, wird mit
Wasser zu 1 000 mt aufgefullt. Die Massenkonzentration der
Calcium-Standardiésung, berechnet auf CaO-Gehalt, wird
aus der Einwaage berechnet.

4.2.3 EDTA-Lésung, ¢(EDTA) ~ 0,05 moWL: 18,612 g Di-
natriumdihydrogenethylendiamintetraacetat Dihydrat
Cy0H14N2NayOg - 2 HyO (EDTA st bis zur Massenkonstanz
bei 105°C zu trocknen) werden im 1000-ml-MeBkolben mit
Wasser gelost und danach der Mef3kolben mit Wasser bis zur
Marke aufgefiillt. Die CaO-Aquivalenzkonzentration der
EDTA-MaBlosung wird nach 4.3 mit 25,00 mt Calcium-
Standardlésung ermitteit. 1 mt EDTA-Losung mit ¢(EDTA) =
0,05 moV/l wiirde 2,804 mg CaO entsprechen.

4.2.4 Natriumacetat-Losung: 272,2g  Natriumacetat
C,H3NaO, - 3 H,O werden in einem MeBkolben zu 1 L geldst.

4.2.5 Methylrot-Lésung: 0,02g Methylrot Cys5H5N3O0,
werden in 60 ml Ethanol gelést und mit 40 ml Wasser ver-
dannt.

4.2.6 Kaliumhydroxid-Losung, ¢(KOH) = 1 moUl, oder
Natriumhydroxid-Losung, c(NaOH) = 1 mol/t

4.2.7 Triethanolamin-Lésung: 500 mt Triethanolamin
CeH45NO3 werden mit 500 ml Wasser gemischt.

4.2.8 Calconcarbonséure-Indikator: 1g Calconcarbon-
séure C,1H{4N5,0;S - 3 H,O wird mit 100 g Natriumsulfat
Na,SO, verrieben.

4.3 Ermittlung der Konzentration
der EDTA-Lésung

25,00 ml der Calcium-Standardlésung (4.2.2) (Masse mg,q)
werden in einen 250-ml-Erlenmeyerkolben gegeben und
nach Verdinnen mit Wasser, wie in 4.4 beschrieben, mit
EDTA-L6sung (4.2.3) titriert. Die CaO-Aquivalenzkonzentra-
tion (B34, der EDTA-Losung errechnet sich in Milligramm
CaOje l\(}lilliliter nach folgender Gleichung:

Mstd
ﬁAqu = v, (1)

Hierin bedeuten:

mgy Masse an CaO in der vorgelegten Caicium-
Standardiésung, in Milligramm;

Vy  Verbrauch der EDTA-Lésung, in Millilitern.

4.4 Durchfiihrung

Ein aliquoter Teil (V) der nach DIN 51083-3 erhaltenen Auf-
schiuBlésung A der Probe (V,), der etwa 30 mg CaO enthal-
ten muB3, wird in einen 250-mi-Erlenmeyerkolben pipettiert.

Dann werden 5 ml Triethanolamin-Lésung (4.2.7) zuge-
geben. Mit Kaliumhydroxid- oder Natriumhydroxid-Lésung
(4.2.6) wird ein pH-Wert von 12 eingestellt. Die Lésung muB
klar bis schwach getriibt sein. Jetzt werden 50 bis 100 mg
Calconcarbonsaure-Indikator (4.2.8) zugesetzt und mit
EDTA-L6sung (4.2.3) von Rot nach Blaugrin titriert. Ist der
Umschlag schleppend und nicht klar zu erkennen, wird die
Bestimmung mittels AAS nach Abschnitt 5 durchgefihrt.

Fur einen scharfen Umschlag muf3 Magnesium in der Pro-
benlésung vorhanden sein (mindestens 1/5 der Stoffmenge
von Calcium). Enthélt die Probenlésung kein Magnesium, so
mufB vor der Titration eine Spatelspitze Magnesiumchlorid-
Hexahydrat MgCl, - 6H,0 zugesetzt werden.

Um eine Mitfallung von Calciumcarbonat zu vermeiden, muf3
carbonatfreie Natriumhydroxid-Lésung (4.2.6) verwendet
werden. Als alternatives, carbonatfreies Reagenz wird zum
Einstellen des pH-Wertes vor der Titration Diethylamin emp-
fohlen.
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