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Vorwort

Diese Norm wurde vom Arbeitsausschuf3 NMP 261 “Chemische Analyse von oxidischen Roh- und Werkstoffen” im
NormenausschuB Materialprifung (NMP) ausgearbeitet.

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

Allgemeine Angaben siehe DIN 51083-1.

DIN 51083 “Prufung keramischer Roh- und Werkstoffe — Chemische Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik”
besteht aus:

— Teil 1:  Allgemeine Angaben, Prifbericht

— Teil 2: Bestimmung von Silicium(IV)-oxid

— Teil 3: AufschluBverfahren

— Teil 4: Bestimmung von Aluminiumoxid

— Teil 5: Bestimmung von Titan(I1V)-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

— Teil 9: Photometrische Bestimmung von Phosphor(V)-oxid

— Teil 10: Bestimmung von Natrium-, Kalium- und Lithiumoxid

— Teil 11: Bestimmung von Bariumoxid (BaO) und Strontiumoxid (SrO) durch Atomabsorptionsspektrometrie

Anderungen

Gegentiiber der Ausgabe Februar 1978 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Durchfiihrung der Bestimmung in das Bezugskurvenverfahren und Additionsverfahren aufgeteilt.
b) Redaktionelle Anpassungen vorgenommen.

Frithere Ausgaben
DIN 51083-8: 1978-02
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1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung des
Magnesiumoxidgehaltes in Alumosilicaten der Feinkera-
mik fest. SinngemaB ist diese Norm auch fir oxidische
Roh- und Werkstoffe fiir Keramik, z. B. Feldspate, Kaoline,
Tone, anwendbar. Das Verfahren kann fur Proben ange-
wendet werden, die 20% bis 90% Silicium({IV)-oxid und
nicht mehr als 45 % Aluminiumoxid enthalten. (Siehe auch
DIN 51083-1))

Das Verfahren ist geeignet zur Bestimmung von Massen-
anteilen an Magnesiumoxid von 0,001 % bis 5 %.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthalt 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
aufgeflhrt. Bei datierten Verweisungen gehoren spétere
Anderungen oder Uberarbeitungen dieser Publikationen
nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung oder Uberar-
beitung eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen
gilt die letzte Ausgabe der in Bezug genommenen Publi-
kation.
DIN 51083-1
Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe — Chemi-
sche Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik —
Teil 1: Allgemeine Angaben, Prifbericht
DIN 51083-3
Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe — Chemi-
sche Analyse von Alumosilicaten der Feinkeramik —
AufschluBverfahren
DIN 51401-1
Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) — Begriffe
DIN 51401-2
Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) — Aufbau von
Atomabsorptionsspektrometern

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

In einem aliquoten Teil der nach DIN 51083-3 erhaltenen
AufschluBlésung B wird der Massenanteil an MgO in der
Probe durch Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) entwe-
der nach dem Bezugskurvenverfahren oder nach dem
Additionsverfahren ermittelt.

Bei Anwesenheit von schwer aufschlieBbaren Substan-
zen, z. B. Korund, ist der AufschluB A (FluBsdure-Schwe-
felsaure-AufschluB  mit nachfolgendem alkalischen
SchmelzaufschluB nach DIN 51083-3 anzuwenden.

4 Gerite

Ubliches Laborgerit sowie zusatzlich:

— Atomabsorptionsspektrometer fur Flammenbetrieb
nach DIN 51401-1 und DIN 51401-2.

5 Reagenzien

Salzsaure HCL, c¢(HCL) = 0,1 mol/l
Salzsaure HCL, ¢(HCL) = 1 mol/l
Salzsaure HCL, c¢(HCL) = 12 mol/l

Magnesiumoxid MgO als Urtiter, bei 1 000°C bis zur
Massenkonstanz gegluht.

Magnesiumoxid-Stammldsung: 1,000 0 g Magnesiumoxid
werden in einen 1 000-ml-MeBkolben gebracht, an-
schlieBend werden 50 ml Wasser und 100 ml Salzs&ure,

(c(HCl) = 1 mol/l), zugegeben; die Mischung ist auf 50°C
zu erwarmen, bis alles MgO geldst ist. Nach dem Abkiih-
len wird mit Wasser bis zur Marke aufgefiillt und gemischt.

Die Konzentration dieser Ldsung entspricht 1 000 mg/l
MgO.

Es darf auch eine handelsibliche Lésung bekannter Kon-
zentration flir die AAS eingesetzt werden.

Magnesiumoxid-Standardiésung I: 10,0 ml Magnesium-
oxid-Stammldésung werden in einen 100-ml-MeBkolben
mit Salzsaure, c(HCL) = 0,1 mol/l, bis zur Marke aufgeftillt
und gemischt.

Die Konzentration dieser Lésung entspricht 100 mg/l
MgO.

Magnesiumoxid-Standardiésung II: 10,0 ml Magnesium-
oxid-Standardlésung I werden in einem 100-ml-MeBkol-
ben mit Salzsaure, c(HCl) = 0,1 mol/l, bis zur Marke auf-
gefillt und gemischt.

Die Konzentration dieser Ldésung entspricht 10,0 mg/l
MgO.

Lanthan-Pufferlésung: Zu 58,65 g Lanthanoxid La,Oj
werden 700 ml Wasser und 100 ml Salzsaure, c(HCl) =
12 mol/l, gegeben und zum Sieden erhitzt, bis sich das
Lanthanoxid 16st. Nachdem die Lésung abgekiihlt ist, wird
sie in einen 1000-ml-MeBkolben gebracht und bis zur
Marke mit Wasser aufgefillt und gemischt.

6 Durchfiihrung

Bei der Durchfiihrung der Bestimmung ist DIN 51083-1
zu beachten.

6.1 Herstellen der Bezugslésungen und
Leerwertlésung

Je nach dem zu erwartenden MgO-Gehalt werden abge-
stufte Mengen, z.B. 0 ml, 1 ml, 2 ml, 4 ml oder 5 ml, der
Magnesiumoxid-Standardiésung Il in je einen 100-ml-
MeBkolben gegeben, 20 ml Lanthan-Pufferlésung hinzu-
geflgt und die MeBkolben mit Wasser auf 100 ml aufge-
fullt und gemischt.

Die MeBempfindlichkeit des Gerates muf bericksichtigt
werden, der lineare MeBbereich ist einzuhalten.

6.2 Messen der Probenlésung
6.2.1 Allgemeine Festlegungen

Die Gerateparameter des Atomabsorptionsspektrometers
werden entsprechend den Angaben des Herstellers ein-
gestellt. Magnesium wird bei einer Wellenldnge von
285,2 nm bestimmt. Als Atomisierungseinheit ist vorzugs-
weise ein Ethin(Acetylen)/Luft-Brenner einzusetzen.

Wahlweise dirfen auch andere Brenngase, wie Distick-
stoffoxid(Lachgas)/Ethin(Acetylen) mit entsprechendem
Brenner, angewendet werden, wenn nachgewiesen wird,
daB die Ergebnisse mit der gleichen Zuverlassigkeit
ermittelt werden. In diesem Fall ist es notwendig, andere
Pufferldésungen zuzugeben, wie zum Beispiel CsCL

6.2.2 Messung nhach dem Bezugskurven-Verfahren

Von der AufschluBlésung B nach DIN 51083-3 mit dem
Volumen V; wird ein aliquoter Teil (V5) in einen 100-ml-
MeBkolben pipettiert, 20 ml Lanthan-Pufferlésung zuge-
setzt und mit Wasser bis zur Marke aufgefillt und
gemischt (Volumen der MeBldsung V).

Aus den gemessenen Extinktionen der Leerwertlésung
und der Bezugslésungen wird die Bezugskurve ermittelt.
Gegen diese Bezugskurve wird die MeBldsung gemes-
sen. Sollte die maximale Extinktion Uberschritten werden
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