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Vorwort

Dieses Dokument wurde vom Arbeitsausschuss NA 062-02-64 AA ,Chemische Analyse von nichtoxidischen
keramischen Roh- und Werkstoffen“ im DIN-Normenausschuss Materialpriifung (NMP) erarbeitet.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
kénnen. DIN [und/oder die DKE] sind nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen
Patentrechte zu identifizieren.

DIN 54387 ,Priifung keramischer Roh- und Werkstoffe — Chemische Analyse von Borcarbid, Bornitrid,
Metallboriden und elementarem Bor“ besteht aus:

— Teil 1: Allgemeine Angaben und Probenvorbereitung

— Teil 2: Bestimmung von Gesamtbor, ldslichen Borverbindungen, von HNOs-l6slichem Bor in B,C,
H,0,-I6slichen und -unléslichen Anteilen in amorphem Bor und von HF/HNOj-unldslichen Anteilen in
Titanborid

— Teil 3: Bestimmung der nichtmetallischen Haupt- und Nebenbestandteile Gesamtkohlenstoff,
Gesamtsauerstoff und Gesamtstickstoff sowie des freien Kohlenstoffs in B,C und des Trocknungsverlustes

von amorphem Bor

—  Teil 4: Bestimmung metallischer Hauptbestandteile und Spurenverunreinigungen?)

1) Zum Zeitpunkt der Erstellung dieser Norm befand sich Teil 4 noch in Vorbereitung.
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1 Anwendungsbereich

Dieser Teil 3 der Normenreihe legt die Bestimmung von Gesamtkohlenstoff, Gesamtsauerstoff und
Gesamtstickstoff als Haupt-, Neben- und Spurenbestandteile sowie von freiem Kohlenstoff in B,C und die

Bestimmung des Massenverlustes, angegeben als Trocknungsverlust von amorphem Bor, fest.

Dieser Teil 3 der Normenreihe gilt fiir Borcarbid, vorliegend als grobstiickiges Rohmaterial, Kdrnungen oder
Pulver sowie gesintertes und geformtes Borcarbid, amorphes Bor und Bornitrid in verschiedenen
Reinheitsstufen als Pulver oder geformte oder heifdgepresste Korper zum Zweck der Bestimmung der
verschiedenen chemischen Bestandteile.

Dieses Dokument gilt auch fiir die Metallboride Aluminiumborid, Calciumborid, Chromborid, Lanthanborid,
Molybdanborid, Titanborid und Zirkoniumborid sowie weitere Metallboride nach stoffspezifischer Priifung.

ANMERKUNG  Detaillierte Angaben zum Anwendungsbereich der einzelnen Bestimmungsverfahren, siehe 3.2.1,
3.3.1,4.1,5.2.1,5.3.1und 6.1.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fiir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlieRlich aller Anderungen).

DIN 51061-2, Priifung keramischer Roh- und Werkstoffe — Teil 2: Probenahme keramischer Rohstoffe

[SO 5022, Shaped refractory products — Sampling and acceptance testing

3 Bestimmung des Gehaltes an Gesamtkohlenstoff w(Cges)
3.1 Allgemeines

Der Gehalt an Gesamtkohlenstoff, w(Cges), kann nach seiner Verbrennung unter Sauerstoff zu Kohlenstoff-
dioxid (CO,) liber verschiedene, alternative Verfahren bestimmt werden.

Die Verbrennung selbst kann erfolgen in:

— einem Widerstandsrohrenofen mit Bleiborat als Aufschlussmittel und Reaktionsbeschleuniger oder
— einem Induktionsofen mit Metallzuschliagen als Kopplungsmittel und Reaktionsbeschleuniger.

Als moégliche Endbestimmungsverfahren kénnen wahlweise dienen:

— Coulometrie;

— Gravimetrie;

— Konduktometrie;

— Infrarotabsorptionsmessung;
— Wairmeleitfahigkeitsmessung.

In dieser Norm sind die Bestimmung des Gesamtkohlenstoffs durch die Infrarot-Messung nach Verbrennung
im Induktionsofen und die coulometrische Bestimmung nach Verbrennung im Widerstandsofen beschrieben.

Andere Kombinationen von Verbrennungsgerat und Nachweisverfahren als oben genannt sind méglich.

ANMERKUNG  Zu den genannten aber in dieser Norm nicht beschriebenen Endbestimmungsverfahren kénnen der
EN ISO 21068-2 [1] Informationen entnommen werden.
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3.2 Bestimmung des Gehaltes an Gesamtkohlenstoff durch Infrarot-Messung nach
Verbrennung im Induktionsofen

3.2.1 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist anwendbar auf Borcarbid (B4C), Bornitrid (BN), Metallboride, amorphes Bor und
Gemische aus diesen, wie z. B. Gemische aus BN und Titanborid (TiB,), BN und Zirkondioxid (ZrO,) oder B,C

und Siliziumcarbid (SiC). Es ist anwendbar auf grobstiickiges Rohmaterial, kornférmiges Material und Pulver
sowie gesinterte und geformte Korper, gegebenenfalls nach Zerkleinerung. Das festgelegte Verfahren gilt fiir
einen Bestimmungsbereich des Massenanteils von W(Cges) von 0,005 % bis etwa 30 %.

ANMERKUNG Wiéhrend bei B,C mit einem C-Gehalt um 20 % zu rechnen ist, liegt dieser bei BN und Metallboriden
signifikant niedriger (<< 1 %).

3.2.2 Kurzbeschreibung

Das pulverformige Probenmaterial wird im Hochfrequenzofen mit metallischen Zuschlagen im
Sauerstoffstrom verbrannt. Anschlieflend wird das entstandene Kohlenstoffdioxid (CO,) in der Infrarot-

Messzelle gemessen. Das ermittelte Messsignal wird als Kohlenstoff berechnet.

3.2.3 Maogliche Stérungen
Siehe Angaben der Geratehersteller.

Auch sogenannte ,kohlenstofffreie“ Zuschlige konnen bei sehr niedrigen Kohlenstoffgehalten zu
Fehlmessungen filihren; gegebenenfalls sind diese Zuschlige vor ihrer Verwendung zu reinigen
(siehe 3.2.8.1).

3.2.4 Gerite
Ubliches Laborgerit sowie zusétzlich:

3.2.4.1 Analysegerit zur Kohlenstoffbestimmung mittels Infrarot-Messzelle mit Induktionsofen
(siehe Anhang B.1 und Bild B.1);

3.2.4.2 Analysenwaage, ablesbar auf mindestens 0,01 mg;
3.2.4.3 Messloffel, wie vom Geratehersteller als Zubehor geliefert.

3.2.5 Reagenzien und Hilfsmittel

Als Reagenzien sind ausschliefllich Chemikalien von bekannter und fiir den Bestimmungszweck
ausreichender analytischer Reinheit und destilliertes oder durch lonenaustauschverfahren voll entsalztes
Wasser zu verwenden.

Jede neue Chemikalienlieferung ist auf Ihren Blindwert zu priifen.

3.2.5.1 Keramiktiegel, z. B. aus Mullit oder Al,05.

3.2.5.2 Tiegeldeckel, mit Loch, z. B. aus Mullit oder Al,05.

3.2.5.3 Eisengranulat.

3.2.54 Wolframgranulat.

ANMERKUNG  Eisen- und Wolframgranulate mit sehr niedrigen Kohlenstoffgehalten speziell fiir die Kohlenstoff-
bestimmung sind im Handel erhéltlich und werden auch von den Geréteherstellern angeboten.
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3.2.5.5 Kalibriersubstanzen, mit definierten Kohlenstoffgehalten, vorzugsweise zertifizierte Referenz-
materialien, die nach Zusammensetzung und Kohlenstoffgehalt dhnlich dem zu analysierenden Material sind.

ANMERKUNG 1 Als geeignete Kalibriersubstanz erwies sich liber einen breiten Anwendungsbereich Calciumcarbonat.
ANMERKUNG 2 Im Zusammenhang mit der Erarbeitung dieser Norm wurden auf Basis verschiedener nichtoxidischer
keramischer Werkstoffe zertifizierte Referenzmaterialien erstellt, die fiir die Uberpriifung der Richtigkeit des
Verfahrens herangezogen werden konnen. Dabei handelt es sich um Siliclumnitrid, Siliciumcarbid, Borcarbid und
Bornitrid. Zertifiziert wurden Haupt-, Neben- und Spurenbestandteile (sieche Anhang D).

3.2.5.6 Sauerstoff, mindestens 99,99 % (Volumenanteil).

3.2.5.7 Pneumatikgas, z. B. Stickstoff, 99,9 % (Volumenanteil).

3.2.6 Kalibrierung

Die Kalibrierung ist taglich bei Gebrauch unter Beriicksichtigung der Angaben des Gerateherstellers
durchzufiihren und in regelméfdigen Abstanden, auch innerhalb einer Messreihe, zu iiberpriifen.

Die Kalibrierung hat so zu erfolgen, dass die Masse des Kohlenstoffs bei der Kalibrierung mdglichst in der
gleichen Grofienordnung liegt wie in der zu analysierenden Teilprobe.

ANMERKUNG  Dies wird erreicht durch Wahl einer geeigneten Kalibriersubstanz (3.2.5.5) und einer angepassten
Einwaage.

Die Kalibrierung ist sinngemaf3 nach 3.2.8 durchzufiihren. Es ist der Mittelwert von mindestens drei Einzel-
werten flir die Kalibrierung heranzuziehen.

3.2.7 Probenvorbereitung

Nach Teil 1 dieser Normenreihe, d. h. DIN 54387-1.
3.2.8 Durchfiihrung der Priifung

3.2.8.1 Vorbereitung

Keramiktiegel (3.2.5.1) und Tiegeldeckel (3.2.5.2) sind vor Gebrauch 1h bei 1200 °C auszuglithen und in
einem Exsikkator aufzubewahren.

Im Fall, dass gegeniiber dem zu erwartenden Gehalt in den zu analysierenden Proben ein zu hoher oder
stark schwankender Kohlenstoff-Leerwert auftritt, ist etwa 1 g Eisengranulat (3.2.5.3) in den Tiegel (3.2.5.1)
vorzulegen, dieser mit dem Tiegeldeckel (3.2.5.2) zu verschliefien, in den Hochfrequenzofen des Gerétes zur
Kohlenstoffbestimmung (3.2.4.1) einzusetzen und das Eisengranulat im Sauerstoffstrom zu schmelzen, um
den im Eisen vorhandenen Kohlenstoff auszutreiben.

Alternativ darf die Vorreinigung des Eisengranulats im Fall von Massenanteilen an Kohlenstoff in der zu
analysierenden Probe kleiner 100 mg/kg durch Ausglithen unterhalb des Schmelzpunktes bei etwa 800 °C
liber eine Dauer von 1 h in Wasserstoffatmosphare erfolgen.

3.2.8.2 Ermittlung des Leerwertes

Es ist sinngemaf? nach 3.2.8.3 vorzugehen, jedoch ohne Einbringen der Probe.
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3.2.83 Bestimmung des Kohlenstoffgehaltes

Je nach Kohlenstoffgehalt der Probe sind 20 mg bis 150 mg des Probenmaterials auf der Analysenwaage auf
10,01 mg in den nach 3.2.8.1 vorbereiteten Tiegel einzuwiegen.

ANMERKUNG 1 Die Einwaage fiir Borcarbid betrdgt 20 mg bis 30 mg, die Einwaage fiir BN und Metallboride betrégt
50 mg bis 150 mg.

ANMERKUNG 2 Bei modernen Gerdten mit Berechnung und Angabe des Massenanteils Kohlenstoff in % wird die
Probenmasse iiber eine Tastatur eingegeben, bei Gerdten mit Angabe der Absolutmasse Kohlenstoff wird die
Probenmasse zur spateren Berechnung festgehalten.

Die Teilprobe ist mittels eines Messloffels (3.2.4.3) mit etwa 1g Eisengranulat (3.2.5.3) und etwa 2 g
Wolframgranulat (3.2.5.4) zu iiberschichten. Falls bereits vorgeschmolzenes Eisen im Tiegel vorliegt, entfallt
die Uberschichtung mit Eisengranulat. Die Zugabe von Eisen- und Wolframgranulat darf auch durch
Einwiegen erfolgen, damit wird eine etwas hohere Genauigkeit erreicht (genauere Blindwertkorrektur).

Zum Vermischen ist der Tiegel vorsichtig zu schwenken, mit dem Tiegeldeckel mit Loch (3.2.5.2) zu
verschliefden, in den Hochfrequenzofen des Gerates zur Kohlenstoffbestimmung (3.2.4.1) einzusetzen, und
die Verbrennung ist zu starten. Bei modernen Gerdten wird der Kohlenstoffgehalt berechnet und am
Bildschirm oder Drucker ausgegeben.

ANMERKUNG 3  Fiir Kohlenstoffgehalte von mehreren Prozent (B,C etwa 20 %) ldsst sich die Wiederholprézision
verbessern, wenn Gerdte verwendet werden, bei denen das entstehende CO, zundchst in einer Falle (en: trap)
gesammelt und danach wieder kontrolliert freigesetzt wird. Dieses Verfahren gleicht Unterschiede im

Verbrennungsverhalten der Probe von Messung zu Messung und zwischen Probe und Kalibriersubstanz aus.

Es sind mindestens Doppelbestimmungen durchzufiihren. Weichen die Einzelwerte der Mehrfach-
bestimmung mehr als um einen in Abhangigkeit von der Wiederholprazision des Verfahrens vorgegebenen
Wert voneinander ab, ist die Priifung nach 3.2.8 zu wiederholen; gegebenenfalls ist nach 3.2.7 neu zu
homogenisieren.

3.2.9 Berechnung

Der Kohlenstoffgehalt W(Cges) jeder Probe ist als Mittelwert der um den Leerwert berichtigten Einzelwerte

als Massenanteil in % zu berechnen. Bei der Berechnung ist gegebenenfalls den Herstellerangaben des
Analysengerates zur Kohlenstoffbestimmung zu folgen.

ANMERKUNG  Bei modernen Analysengerdten erfolgt eine gerdteinterne Leerwertkorrektur nach Eingabe der
ermittelten Leerwerte.

3.2.10 Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt an w(Cg) als Mittelwert der Einzelwerte der Mehrfachbestimmung ist als Massenanteil in %

anzugeben und auf eine der Messunsicherheit angepasste Anzahl Dezimalstellen zu runden (detaillierte
Angaben zur Messunsicherheit siehe Anhang C).

3.2.11 Prazision

Die bei einem Ringversuch an B,C ermittelten Prazisionsdaten sind im Anhang A dargestellt.

3.2.12 Priifbericht

Nach Teil 1 dieser Normenreihe, d. h. DIN 54387-1.
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3.3 Bestimmung des Gehaltes an Gesamtkohlenstoff durch coulometrische Messung nach
Verbrennung im Widerstandsrohrenofen

3.3.1 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist anwendbar auf Borcarbid, Bornitrid, Metallboride, amorphes Bor und Gemische aus
diesen, wie z. B. Gemische aus BN und TiB,, BN und ZrO, oder B4C und SiC. Es ist anwendbar auf

grobstiickiges Rohmaterial, kornférmiges Material und Pulver sowie gesinterte und geformte Korper,
gegebenenfalls nach Zerkleinerung. Das festgelegte Verfahren gilt fiir einen Bestimmungsbereich des
Massenanteils von w(Cye) von 0,005 % bis etwa 30 %.

Nicht anwendbar ist das Verfahren auf BN oder Gemische aus BN und TiB, oder BN und ZrO,, wenn die
Stérungen durch die entstehenden Stickoxide nicht eliminiert werden.

ANMERKUNG Wiéhrend bei B,C mit einem C-Gehalt um 20 % zu rechnen ist, liegt dieser bei BN und Metallboriden
signifikant niedriger (<< 1 %).

3.3.2 Kurzbeschreibung

Das pulverformige Probenmaterial wird mit Bleiborat als Aufschlussmittel und Reaktionsbeschleuniger in
einem Widerstandsréhrenofen im Sauerstoffstrom erhitzt. Der Kohlenstoff wird dabei zu Kohlenstoffdioxid
verbrannt. Die Verbrennungsgase werden iiber eine Percarbamid-Vorlage geleitet, um die
Oxidationsprodukte des eventuell in der Probe enthaltenen Schwefels zu absorbieren. Das Kohlenstoffdioxid
wird in einer alkalischen Bariumperchlorat-L6sung absorbiert und coulometrisch bestimmt.

3.3.3 Mogliche Storungen und ihre Beseitigung

Oxidationsprodukte von Schwefel (SO,) und Stickstoff (Stickoxide) storen die Bestimmung und fithren zu
Fehlbefunden (vorwiegend Mehrbefunden).

Das Leiten der Verbrennungsgase iliber eine Percarbamid-Vorlage eliminiert die Stérungen durch Schwefel.

Storungen durch Stickoxide kdnnen durch Einleiten der Verbrennungsgase in eine zwischen R6hrenofen und
Coulomaten geschaltete Waschflasche mit Chromschwefelsdure eliminiert werden.

ANMERKUNG  Borcarbid wie auch die Metallboride enthalten in der Regel Schwefel nur im Spurenbereich
(< 100 mg/kg), storende Gehalte sind jedoch nicht auszuschliefen.

3.3.4 Gerite
Ubliches Laborgerit sowie zusétzlich:

3.3.4.1 Widerstandsrohrenofen mit Keramikrohr, bis 1 200 °C £ 25 °C regelbar (siehe Anhang B.2 und
Bild B.2).

ANMERKUNG 1 Die regelbare Temperatur bezieht sich auf die Heizzone, in der sich die Probe befindet.

Die tatsdchliche Temperatur am Ort des Verbrennungsschiffchens ist mit einem externen Thermoelement zu
iiberpriifen.

3.3.4.2 Analysengerit fiir die coulometrische Titration, ausgeriistet mit einer Pumpe zur Gasteilung
(1:1/1:10) (siehe Anhang B.2 und Bild B.2).

ANMERKUNG  Widerstandsrohrenofen und Analysengerat fiir die coulometrische Titration werden zumeist von
demselben Hersteller angeboten und bilden héufig eine Einheit.
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3.3.4.3 Analysenwaage, ablesbar auf mindestens 0,01 mg.
3.3.5 Reagenzien und Hilfsmittel

Als Reagenzien sind ausschliefllich Chemikalien von bekannter und fiir den Bestimmungszweck
ausreichender analytischer Reinheit und destilliertes oder durch lonenaustauschverfahren voll entsalztes
Wasser zu verwenden.

Jede neue Chemikalienlieferung ist auf ihren Blindwert zu priifen.

3.3.5.1 Verbrennungsschiffchen aus unglasiertem, keramischem Material, in Linge und Breite an die
Heizzone des Ofens angepasst und mit einem Fassungsvermoégen, geeignet, die fiir die Bestimmung
erforderliche Probenmenge aufzunehmen.

3.3.5.2 Bariumperchlorat-Losung, Ba(ClO,),, A(Ba(Cl0,4),) = 200 g/1.

3.3.5.3 Bariumcarbonat, BaCO;.

3.3.5.4 Wasserstoffperoxid, adsorbiert an Harnstoff, H,0, X CO(NH,), (Percarbamid).
3.3.5.5 Schwefelsdure, H,SO,, c¢(H,S0,) = 18 mol/L

3.3.5.6 Natriumhydroxid auf Trager, z. B. Natronkalk, Korngréf3e 2 mm bis 3 mm.
3.3.5.7 Sauerstoff, mindestens 99,99 % (Volumenanteil).

3.3.5.8 Bleiborat, 2 PbO - B,03 Zur Herstellung werden 45 g Bleioxid, PbO, mit 7 g Boroxid, B,03 zur

Analyse, flir die Dauer von 10 min bei (950 £ 25) °C geschmolzen und zum Abkiihlen auf ein sauberes
Aluminiumblech gegossen. Danach wird das Bleiborat pulverisiert.

ANMERKUNG  Bleiborat kann auch iiber den Laborchemikalien-Handel bezogen werden.
3.3.5.9 pH-Kalibrierlésungen, z. B. mit einem pH-Wert von 4,0, 7,0 oder 9,0.

3.3.5.10 Kontrollsubstanz, mit definiertem Kohlenstoffgehalt z. B. CaCO3 oder vorzugsweise zertifizierte

Referenzmaterialien, die nach Zusammensetzung und Kohlenstoffgehalt dhnlich dem zu analysierenden
Material sind.

ANMERKUNG  Im Zusammenhang mit der Erarbeitung dieser Norm wurden auf Basis verschiedener nichtoxidischer
keramischer Werkstoffe zertifizierte Referenzmaterialien erstellt, die fiir die Uberpriifung der Richtigkeit des
Verfahrens herangezogen werden kdnnen. Dabei handelt es sich um Siliciumnitrid, Siliclumcarbid, Borcarbid und
Bornitrid. Zertifiziert wurden Haupt-, Neben- und Spurenbestandteile (siehe Anhang D).

3.3.6 Kalibrierung
Die Coulometrie ist eine Absolut-Methode, eine Kalibrierung ist deshalb nicht erforderlich.

Um die Richtigkeit des Analysenergebnisses sicherzustellen, ist jedoch das gesamte Analysensystem auf
korrekte Funktion zu liberpriifen. Dies erfolgt in regelméfiigen Abstdnden, auch innerhalb einer Messreihe,
mit zur Priifung geeigneten Kontrollsubstanzen (3.3.5.10).

3.3.7 Probenvorbereitung

Nach Teil 1 dieser Normenreihe, d. h. DIN 54387-1.
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3.3.8 Durchfiihrung der Priifung
3.3.8.1 Vorbereitung

Die Verbrennungsschiffchen (3.3.5.1) sind vor Gebrauch 1 h bei 1 100 °C £ 25 °C auszuglithen und in einem
Exsikkator aufzubewahren Der Widerstandsrohrenofen und das Analysengerit fiir die coulometrische
Titration sind gemafd der Betriebsanleitung des Herstellers in Betrieb zu setzen und mit den pH-Kalibrier-
losungen (3.3.5.9) einzustellen. Anschlief3end ist das gesamte Analysensystem auf korrekte Funktion zu
iiberpriifen (siehe 3.3.6).

3.3.8.2 Ermittlung des Leerwertes

Es ist sinngemaf? nach 3.3.8.3 vorzugehen, jedoch ohne Einbringen der Probe.

3.3.8.3 Bestimmung des Kohlenstoffgehaltes

50 mg bis 150 mg der Probe sind auf +£0,01 mg in das Verbrennungsschiffchen (3.3.5.1) einzuwiegen, dabei
moglichst gleichmafiig auf dem Boden des Schiffchens zu verteilen und mit 1g Bleiborat (3.3.5.8) zu
liberschichten.

Das Schiffchen ist in die Mitte der Heizzone des Ofens, die auf eine Temperatur von (1050 + 25) °C
vorgeheizt wurde, zu bringen. Der Sauerstoffstrom ist so einzustellen, dass ein Ansaugen von Aufdenluft
verhindert wird.

Der Volumenstrom des Verbrennungsgases mit dem darin enthaltenen Kohlenstoffdioxid ist im Falle von
B4C oder einem Gemisch aus B,C und SiC tiber Gasteilung (3.3.4.2) auf 1:10 zu reduzieren. Die Messung von

Probenmaterialien mit geringem Kohlenstoffgehalt erfolgt unter Normalteilung (1:1).
Die Verbrennung ist gewohnlich nach etwa 5 min abgeschlossen. Die Messzeit ist auf 10 min zu begrenzen.

Es sind mindestens Doppelbestimmungen durchzufithren. Weichen die Einzelwerte der
Mehrfachbestimmung mehr als um einen in Abhdngigkeit von der Wiederholprazision des Verfahrens
vorgegebenen Wert voneinander ab, ist die Priifung nach 3.3.8 zu wiederholen; gegebenenfalls ist nach 3.3.7
neu zu homogenisieren.

3.3.9 Berechnung
Wird die zur Neutralisation des CO, erforderliche Ladungsmenge durch einen dazu proportionalen

Messwert am Gerat angezeigt oder ausgedruckt, ist der Kohlenstoffgehalt W(Cges) jeder Probe als Mittelwert
der um den Leerwert berichtigten Einzelwerte als Massenanteil in % mit Hilfe von Gleichung (1) zu

berechnen:
100-F-[(I-/HH—U"-f
W(Caee) = e ()
Dabei ist

I  der an der Probe ermittelte Messwert;

[ der Faktor der Gasteilung fiir die Probe;

I' der fiir den Leerwert ermittelte Messwert;

[ der Faktor der Gasteilung fiir die Leerwertbestimmung;
mg die Einwaage der Probe, in mg;

F  ein gerdateabhingiger Proportionalitatsfaktor zur Umrechnung des Messwertes in mg Kohlenstoff.

ANMERKUNG  Moderne coulometrische Messsysteme erfassen direkt die zur Neutralisation des CO, erforderliche
Ladungsmenge und geben nach Eingabe der Einwaage direkt den Massenanteil Kohlenstoff in % aus.
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3.3.10 Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt an w(Cg) als Mittelwert der Einzelwerte der Mehrfachbestimmung ist als Massenanteil in %

anzugeben und auf eine der Messunsicherheit angepasste Anzahl Dezimalstellen zu runden (detaillierte
Angaben zur Messunsicherheit siehe Anhang C).

3.3.11 Prazision

Die bei einem Ringversuch an B,C ermittelten Prazisionsdaten sind im Anhang A dargestellt.

3.3.12 Priifbericht

Nach Teil 1 dieser Normenreihe, d. h. DIN 54387-1.

4 Coulometrische Bestimmung des freien Kohlenstoffs in Borcarbid nach
nasschemischer Oxidation

4.1 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist anwendbar auf B,C oder einem Gemisch aus B4C und SiC als grobstiickiges Rohmaterial,

kornférmiges Material und Pulver sowie gesinterte und geformte Korper. Das festgelegte Verfahren gilt fiir
einen Bestimmungsbereich des Massenanteils von freiem Kohlenstoff (Cy.;) von 0,01 % bis etwa 10 %.

4.2 Kurzbeschreibung

Der freie Kohlenstoff der Probe wird in einem Chromschwefelsdure-lodsaure-Gemisch bei 80 °C bis 100 °C
zu Kohlenstoffdioxid (CO,) oxidiert und im Tragergasstrom zu einem coulometrischen Messsystem

transportiert. Das Kohlenstoffdioxid wird in einer alkalischen Bariumperchlorat-Losung absorbiert und
coulometrisch bestimmt.

ANMERKUNG  Weitere geeignete Messsysteme konnen konduktometrische oder Systeme mit Infrarot-Absorption
sein.

4.3 Modgliche Storungen und ihre Beseitigung

Abhdngig von der spezifischen Oberfliche des untersuchten Materials wird durch das in 4.8 beschriebene
Verfahren auch ein mehr oder minder grofder Massenanteil der Matrix selbst angegriffen, wodurch ein
zusatzlicher Anteil an freiem Kohlenstoff vorgetduscht wird. Diese Stérung kann weitgehend durch ein

entsprechendes Auswerteverfahren korrigiert werden (siehe Anhang B.3).

ANMERKUNG 1 Eingeschrankte Korrekturméglichkeiten sind dann gegeben, wenn sich in einer Probe ein geringer
Feinstkornanteil befindet der iiberwiegend im Zeitbereich der Reaktion des freien Kohlenstoffs reagiert. Dieser
Feinstkornanteil wird teilweise als Cy,; erfasst und fiihrt so zu Mehrbefunden.

ANMERKUNG 2 Eine Abschatzung dieser Fehlermdglichkeit ist durch eine Korngréflenverteilungsanalyse gegeben.
4.4 Gerite

Ubliches Laborgerit sowie zusétzlich:

4.4.1 Analysengerit fiir die coulometrische Titration (siehe Anhang B.3 und Bild B.3).

4.4.2 Glasapparatur zur nasschemischen Oxidation (siehe Anhang B.3 und Bild B.3).
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