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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 Moéglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
kénnen. DIN ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.

DIN 54387, Priifung keramischer Roh- und Werkstoffe — Chemische Analyse von Borcarbid, Bornitrid, Metall-
boriden und elementarem Bor, besteht aus folgenden Teilen:

— Teil 1: Allgemeine Angaben und Probenvorbereitung

— Teil 2: Bestimmung von Gesamtbor, loslichen Borverbindungen, von HNO3-10slichem Bor in B,C, H,0,-16s-
lichen und unloslichen Anteilen in amorphem Bor und von HE/HNO 3-unléslichen Anteilen in Titanborid

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

Bor

— Teil 4: Bestimmung metallischer Hauptbestandteile und Spurenverunreinigungen
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1 Anwendungsbereich

Dieser Teil 4 der Normenreihe legt nasschemische Aufschlussverfahren fiir die Bestimmung metallischer
Hauptbestandteile und Spurenverunreinigungen, ein Extraktionsverfahren zur Bestimmung salzsdurelds-
licher Eisenverbindungen in Borcarbid, Feststoff-Verfahren zur Bestimmung von Spurenverunreinigungen,
ein Verfahren zur Bestimmung von Lanthan in Lanthanborid mittels Rontgenfluoreszenzanalyse (RFA)
sowie ein photometrisches Verfahren zur Bestimmung von Titan in Titanborid fest. Fiir die Bestimmung der
Analyten in den Probenldsungen, sind libliche Bestimmungsverfahren der Analytik anzuwenden, die in
dieser Norm aber nicht detailliert beschrieben werden. Die Feststoffverfahren werden jeweils an einem
Beispiel ndher beschrieben.

Er gilt fiir Borcarbid, vorliegend als grobstiickiges Rohmaterial, kornférmiges Material oder Pulver sowie
gesintertes und geformtes Borcarbid, amorphes und kristallines Bor und Bornitrid in verschiedenen Rein-
heitsstufen als Pulver oder geformte oder heifigepresste Korper zum Zweck der Bestimmung der ver-
schiedenen chemischen Bestandteile.

Dieses Dokument gilt auch fiir die Metallboride Aluminiumborid, Calciumborid, Chromborid, Lanthanborid,
Magnesiumborid, Molybdadnborid, Titanborid und Zirconiumborid sowie weitere Metallboride nach stoff-
spezifischer Priifung.

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 54387-1, Priifung keramischer Roh- und Werkstoffe — Chemische Analyse von Borcarbid, Bornitrid,
Metallboriden und elementarem Bor — Teil 1: Allgemeine Angaben und Probenvorbereitung

DIN 54387-2, Priifung keramischer Roh- und Werkstoffe — Chemische Analyse von Borcarbid, Bornitrid,
Metallboriden und elementarem Bor — Teil 2: Bestimmung von Gesamtbor, l6slichen Borverbindungen, von
HNO3-1oslichem Bor in B4C, H,0,-l6slichen und unloslichen Anteilen in amorphem Bor und von HF/HNO 3-unlés-

lichen Anteilen in Titanborid

3 Nasschemische Aufschlussverfahren fiir die Bestimmung metallischer Haupt-
bestandteile und Spurenverunreinigungen

3.1 Nasschemische Aufschlussverfahren aus Teil 2 der Normenreihe DIN 54387

In DIN 54387-2 der Normenreihe werden verschiedene Aufschlussverfahren festgelegt, die auch zur
Bestimmung metallischer Hauptbestandteile sowie von Spurenverunreinigungen verwendet werden. Zu
diesen zdhlen die alkalischen Schmelzaufschliisse fiir amorphes Bor, Borcarbid, Bornitrid, Aluminiumborid,
Calciumborid, Chromborid, Lanthanborid, Magnesiumborid, Molybdadnborid, Titanborid und Zirconiumborid
sowie ein kombinierter Sdure-Schmelzaufschluss fiir Lanthanborid. Die erhaltenen Probenlésungen kénnen
dann mit den tblichen instrumentellen Bestimmungsverfahren der Analytik von Ldsungen, wie Atom-
absorptionsspektrometrie (AAS), optische Emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma
(en: inductively coupled plasma optical emission spectrometry (ICP OES)), Massenspektrometrie mit
induktiv gekoppeltem Plasma (en: inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS)), analysiert
werden, wobei Einwaagen und Verdiinnungen der analytischen Fragestellung anzupassen sind.

ANMERKUNG 1 Diese Bestimmungsverfahren sind z. B. in der Norm DIN EN ISO 21587-3 [1] beschrieben.
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Da die bei Schmelzaufschliissen erhaltenen Probenlésungen hohe Salzanteile enthalten, hat fiir die Kalibrier-
l6sungen eine entsprechende Matrixanpassung zu erfolgen. Ebenfalls ist ein fiir hohe Salzanteile geeignetes
Probeneintragssystem zu verwenden.

ANMERKUNG 2 Erfolgt der Probeneintrag iiber einen Zerstduber, so hat sich eine Befeuchtung des Zerstaubergases in
der Praxis als vorteilhaft erwiesen.

Es ist zu priifen, ob die Reinheit des verwendeten Aufschlussmittels fiir die analytische Fragestellung aus-
reichend ist. Fiir die Bestimmung von Hauptbestandteilen gelten hierbei geringere Anforderungen an die
Reinheit als fiir die Bestimmung von Spurenverunreinigungen.

ANMERKUNG 3 Bei Schmelzaufschliissen besteht die Gefahr, dass die Analyten mit dem Tiegelmaterial legieren und es
so zu Minder- oder Mehrbefunden kommt. Durch die Einwirkung reduzierender Probenmaterialien wie z. B. Borcarbid
kann die Legierungsbildung noch verstarkt werden (aus der Praxis ist dies z. B. bei Platintiegeln fiir Eisen bekannt). Bei

leichtfliichtigen Elementen kénnen ebenfalls Minderbefunde auftreten. Weiterfiithrende Literatur siehe [2].

3.2 Siure-Druck-Aufschluss von Borcarbid, Bornitrid, Calciumborid, Titanborid und
Zirconiumborid

3.2.1 Anwendungsbereich des Verfahrens

Das Verfahren ist anwendbar zum vollstindigen Aufschluss von pulverférmigem Borcarbid, Bornitrid,
Calciumborid, Titanborid und Zirconiumborid.

3.2.2 Kurzbeschreibung

Die Probenmaterialien werden mit Sdaure oder einem Sduregemisch in geeigneten Gefifden bei erhdohter
Temperatur und Druck vollstandig aufgeschlossen. Die so erhaltene Probenlésung wird zur Bestimmung der
Hauptbestandteile und Spurenverunreinigungen verwendet.

3.2.3 Gerate

Ubliches Laborgerit sowie zusétzlich:

3.2.3.1 Analysenwaage, ablesbar auf min. 0,01 mg.

3.2.3.2  Aufschlusssystem, bestehend aus Heizung, regelbar auf + 5 °C im Bereich von 150 °C bis 250 °C,
Druckbehdltern und dazu passenden, gegeniiber den verwendeten Sduren resistenten Aufschlussgefafien
mit Deckel und einem Volumen bis 250 ml und einer Temperaturbestiandigkeit bis 250 °C.

ANMERKUNG  Zum Erwadrmen der Druckbehdlter ist z.B. ein Trockenschrank mit Absaugung geeignet. Die
Erwdrmung der Druckbehélter kann auch mittels Mikrowellenstrahlung erfolgen, wodurch sich die fiir den voll-
standigen Aufschluss der Probe bendtigte Zeit signifikant verringert. Hierfiir gibt es kommerziell erhaltliche Mikro-

wellen-Aufschlussgerate mit speziellen Druckbehdltern und Aufschlussgefafien.

3.2.3.3 Messkolben, 100 ml], resistent gegeniiber den verwendeten Sduren, z. B. aus Glas, Polypropylen
(PP), Polymethylpenten (PMP), Polytetrafluorethylen (PTFE), oder Perfluoralkoxyalkan (PFA).

3.2.4 Reagenzien und Hilfsmittel
Als Reagenzien sind ausschlief3lich Chemikalien von bekannter und fiir den Bestimmungszweck ausreich-
ender analytischer Reinheit und destilliertes oder durch lonenaustauschverfahren voll entsalztes Wasser zu

verwenden.

3.2.4.1 Salpetersdure, HNO;, ¢(HNO3) = 65 % Massenanteil = 14 mol/l.
3.2.4.2 Flusssaure, HF, c¢(HF) = 40 % Massenanteil = 23 mol/l.
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3.2.43 Schwefelsiure, H,50,, ¢(H,S0,) = 96 % Massenanteil = 18 mol/l.

3.2.5 Probenvorbereitung
Nach DIN 54387-1.
3.2.6 Durchfiihrung

WARNUNG — Beim Losevorgang werden nitrose Gase und Siuredidmpfe freigesetzt. Die Bedienung
des Aufschlusssystems hat nach den Angaben des Herstellers zu erfolgen.

Eine fiir den Analysenzweck ausreichende Menge Probenmaterial ist in das Aufschlussgefaf (3.2.3.2) auf
+ 0,01 mg einzuwagen, die erforderliche Menge Sdure zuzugeben (siehe Tabelle 1) und das Aufschlussgefafs
mit dem Deckel zu verschlief3en. Bei Titanborid ist zunédchst die Flusssaure (3.2.4.2) zuzugeben. Die Zugabe
der Salpetersdure (3.2.4.1) hat danach in kleinen Volumenschritten zu erfolgen.

ANMERKUNG 1 Zum Dosieren der Salpetersaure eignet sich z. B. eine Kunststoffmesspipette.

WARNUNG — Beim Aufschluss von Titanborid findet bei Zugabe der Salpetersdure eine heftige, meist
verzogert einsetzende exotherme Reaktion unter Freisetzung von nitrosen Gasen und Flusssiure-
didmpfen statt.

Das Aufschlussgefafs wird in den Druckbehalter (3.2.3.2) eingesetzt, dieser verschlossen und in das Heiz-
system (3.2.3.2) gestellt. Die erforderliche Aufschlusstemperatur ist Tabelle 1 zu entnehmen. Bei Ver-
wendung eines Trockenschrankes zum Erwdrmen der Druckbehilter ist eine Aufschlusszeit von min. 14 h
erforderlich.

ANMERKUNG 2 Erfolgt die Erwdrmung der Druckbehélter mittels Mikrowellenstrahlung, verringert sich die fiir den
vollstdndigen Aufschluss der Probe erforderliche Zeit signifikant.

Nach Ablauf der Aufschlusszeit werden die Druckbehdlter aus dem Heizsystem entnommen und nach
Abkiihlen nach der vom Hersteller vorgeschriebenen Prozedur geoffnet.

WARNUNG — Druckbehilter nur im Abzug éffnen (Uberdruck! Entweichen von Siuredimpfen und
nitrosen Gasen).

Die Aufschlusslosung wird in einen 100-ml-Messkolben (3.2.3.3) iiberfiihrt, Aufschlussgefafd und Deckel
mehrmals mit wenig Wasser gesplilt und die Waschloésung ebenfalls in den Messkolben gegeben. An-
schliefiend wird bis zur Marke mit Wasser aufgefiillt. Die so erhaltene Probenlésung wird zur Bestimmung
der Hauptbestandteile und Spurenverunreinigungen verwendet. Von jeder Probe werden mindestens zwei
Aufschliisse durchgefiihrt. Fiir die Korrektur des Leerwertes sind nach beschriebener Prozedur mindestens
zwei Leeraufschliisse ohne Einsatz von Probenmaterial durchzufiihren. Vor einer erneuten Verwendung der
Aufschlussgefifie miissen diese gereinigt werden. Hierzu ist ein Leeraufschluss ohne Einsatz von Proben-
material durchzufiihren.

ANMERKUNG 3 Hinsichtlich der Reduzierung von Blindwerten hat es sich bewéhrt, die gereinigten Aufschlussgefifie
mit Wasser zu fiillen und so bis zur nachsten Verwendung aufzubewahren.

Documents
8 Document Sharing Hub

Full document details: DIN 54387-4:2017-12


http://www.avadocuments.com/doc/din-54387-4-2017-12
http://www.avadocuments.com/doc/din-54387-4-2017-12

DIN 54387-4:2017-12

Tabelle 1 — Parameter fiir Siure-Druck-Aufschluss

Probenmaterial Einwaage Aufschlusssiaure/Volumen ﬁel:rflspf:::tslfr
mg °C
B,C 200 bis 1200 | HNO5(3.2.4.1), 10 ml 230
BN 200 bis 1200 | HF (3.2.4.2), 10 ml + HNO3 (3.2.4.1), 5 ml 220
CaBg 200 bis 1200 | HNO3(3.2.4.1),10 ml 220
TiB, 200 bis 1200 | HF (3.2.4.2), 10 ml + HNO; (3.2.4.1), 5 ml 170
ZrB, 200 bis 1200 | HNO5(3.2.4.1), 5 ml + H,S0, (3.2.4.3), 5 ml 240

3.3 Saureaufschluss von Zirconiumborid

3.3.1 Anwendungsbereich des Verfahrens

Das Verfahren ist anwendbar zum Aufschluss von pulverférmigem Zirconiumborid.

3.3.2 Kurzbeschreibung

Zirconiumborid wird in einer Mischung aus Flusssdure und Salpetersdure bei erhohter Temperatur geldst.
Dabei wird die Probe nicht vollstandig aufgeschlossen. Der sdureunlésliche Riickstand besteht hauptsachlich
aus Kohlenstoff. Ebenfalls werden bei den anzuwendenden Aufschlussbedingungen einige Spurenverun-
reinigungen, die z. B. als refraktdre Carbide oder Nitride vorliegen, nicht oder unvollstdndig in L6sung gehen.
Die erhaltene Probenlésung wird zur Bestimmung der Hauptbestandteile Bor und Zirkonium und der

Spurenverunreinigungen Calcium, Hafnium, Eisen und Titan verwendet.

ANMERKUNG  Im Vergleich zu dem unter 3.2 beschriebenen Verfahren ist dieses Aufschlussverfahren deutlich ein-
facher und schneller.

3.3.3 Gerite

Ubliches Laborgerit sowie zusétzlich:

3.3.3.1 Analysenwaage, ablesbar auf min. 0,01 mg.

3.3.3.2  Aufschlussgefif3, 125 ml, mit Schraubdeckel, Perfluoralkoxyalkan (PFA).
3.3.3.3 Becher, 400 ml], Glas, hohe Form.

3.3.3.4 Messkolben, 500 ml, resistent gegeniiber den verwendeten Sauren, z. B. aus Polypropylen (PP),
Polymethylpenten (PMP,), Polytetrafluorethylen (PTFE), oder Perfluoralkoxyalkan (PFA).

3.3.3.5 Trockenschrank, mit Absaugung, einstellbar auf eine Temperatur von (105 + 5) °C.
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