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Vorwort
Diese Norm wurde vom ArbeitsausschuB8 10 ,Priifverfahren und Kennwerte fiir Pigmente" des Normenausschusses
-Pigmente und Fiillstoffe” ausgearbeitet. Sie ersetzt DIN 55912-2 : 1977-01 nur teilweise. Mit der Herausgabe des Ent-
wurfes DIN ISO 591 : 1997-12 als Norm wird DIN 55912-2 : 1977-01 vollsténdig ersetzt.
Gegeniiber DIN 55912-2 : 1977-01 wurde den Entwicklungen auf dem Gebiet der analytischen Chemie durch die Uber-
arbeitung der Analysenverfahren Rechnung getragen. Als modernes Analysenverfahren wurde die Réntgenfluoreszenz-
analyse als Standardverfahren zur Bestimmung der Nebenbestandteile aufgenommen. Soweit wie méglich, werden
zusatzliche Alternativverfahren beschrieben.
Fir die Bestimmung von Antimontrioxid in Titandioxid im Bereich von 0,01 % bis 0,5 % Sb,O; ist dem Arbeitsausschuf3
kein einfaches und zuverldssiges Verfahren bekannt. Alternativ zur Réntgenfluoreszenzanalyse kénnen die instrumen-
tellen Analysenverfahren Atomabsorptionsspektrometrie-(AAS-)Hydridtechnik und ICP-MS (Induktiv gekoppeltes Plas-
ma — Massenspekirometrie) angewendet werden.
Zur Bestimmung von Zirkondioxid in Titandioxid im Bereich von 0,1 % bis 2 % ZrO, liegt ebenfalls kein einfaches Alter-
nativverfahren zur Réntgenfluoreszenzanalyse vor. Die instrumentellen Analysenverfahren ICP-OES (Induktiv gekoppel-
tes Plasma — Optische Emissionsspektrometrie) und ICP-MS kénnen jedoch angewendet werden.
Die Bestimmung des Titandioxid-Gehaltes im Titandioxid-Pigment wurde im gleichen ArbeitsausschuBB 1992 (iberarbei-
tet. Die Ergebnisse sind im Entwurf DIN ISO 591 zusammengefaBt. In diesem Entwurf werden zwei Bestimmungsverfah-
ren fir Titandioxid beschrieben:
(A) ein Reduktionsverfahren mit Aluminium und
(B) ein Reduktionsverfahren unter Verwendung von Chrom(ll)-chlorid, das den Nachteil hat, Zinkamalgam zu
erfordern.
In Deutschland wird u. a. aus Umweltschutzgriinden nur das Verfahren A angewendet.
DIN 55912 ,Pigmente — Titandioxid-Pigmente” besteht aus:
DIN 55912-1: Technische Lieferbedingungen
DIN 55912-2: Analysenverfahren
DIN 55912-2 Beiblatt 1: Beispiele fiir die Bestimmung von Nebenbestandteilen mit der Réntgenfluoreszenzanalyse
DIN 55912-2 Beiblatt 2: Erstellung einer Kalibrierkurve mit der Réntgenfluoreszenzanalyse
DIN 55912-2, Beiblatt 1 enthalt ein Beispiel fir die Bestimmung von Al, O3, MnO, P,0s, SiO,, ZnO und ZrO, in Titandi-
oxid-Pigmenten durch Réntgenfluoreszenzanalyse.
DIN 55912-2, Beiblatt 2 beschreibt die Erstellung einer Kalibrierkurve am Beispiel der Al,O;-Bestimmung in Titandi-
oxid-Pigmenten durch Rdntgenfluoreszenzanalyse unter Einsatz von Schmelztabletten auf der Basis von Boratauf-
schlissen.
In dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten Massenanteil in Prozent. Falls nichts anderes angegeben wird, gilt
fiir Reagenzien der Reinheitsgrad ,zur Analyse®.

Anderungen

Gegeniiber Ausgabe Januar 1977 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Analysenverfahren Gberarbeitet.

b) Norm redaktionell und fachlich aktualisiert.

Friihere Ausgaben
DIN 55912-2: 1960-11, 1977-01

Fortsetzung Seite 2 bis 7
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1 Anwendungsbereich

Diese Norm gilt fir die Bestimmung des Titandioxid-
Gehaltes und des Gehaltes der Nebenbestandteile in
Titandioxid-Pigmenten.

Nebenbestandteile im Sinne dieser Norm sind die folgen-
den Verbindungen in den angegebenen Bereichen:

— Al,03:0,1% bis 5,0 %;

— MnO: 0,05 % bis 0,5 %;

- P,05:0,1% bis 5,0%;

— Sb,05:0,01% bis 0,5 %;

- Si0,:0,1% bis 11,0 %;

— Zn0:0,1% bis 1,0 %;

— Zr0,:0,1% bis 2,0 %.

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-
gefiihrt. Bei datierten Verweisungen gehdéren 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.

DIN 51401-1
Atomabsorptionsspekirometrie (AAS) — Begriffe

DIN 51401-2
Atomabsorptionsspekirometrie (AAS) — Aufbau von
Atomabsorptionsspektrometern

DIN V 53242-1
Rohstoffe fiir Lacke und Anstrichstoffe — Probenahme
— Begriffe, Allgemeine Regeln

E DIN ISO 591
Titandioxid-Pigmente fiir Beschichtungsstoffe —
Anforderungen und Priifung (ISO/DIS 591.2 : 1997)

3 Probenahme und Probenvorbereitung

Fiir die Bestimmungen nach Abschnitt 5 bis Abschnitt 8
wird nach DIN V 53242-1 eine Endprobe genommen, die
fiir jeweils mindestens zwei Bestimmungen ausreicht.

Vor Beginn der Analyse wird die Probe 2h bei 105°C in
einem Warmeschrank getrocknet.

4 Anzahl der Analysen

Die Bestimmungen nach Abschnitt 4 bis Abschnitt 8 min-
destens zweifach durchfiihren.

5 Bestimmung des Titandioxid-Gehaltes in
Titandioxid-Pigmenten

Den Titandioxid-Gehalt nach E DIN ISO 591 bestimmen.

6 Bestimmung der Gehalte der Nebenbe-
standteile A1203, MnO, P2 05, Sb203, SiOz,
ZnO und ZrO, in Titandioxid-Pigmenten
durch Réntgenfluoreszenzanalyse

6.1 Prinzip

Die Probe wird in einem geeigneten Probenhalter der
Primarstrahlung einer Réntgenréhre ausgesetzt. Die Wel-

lenldngen der dabei entstehenden Réntgenfluoreszenz-
Strahlung sind charakteristisch flr die zu analysierenden
Elemente, und ihre Nettoimpulsraten bei im wesentlichen
gleicher Matrix sind ein MaB fiir den Gehalt der entspre-
chenden Elemente. Die spekirale Zerlegung der Fluores-
zenzstrahlung erfolgt bei wellenldngendispersiven Spek-
trometern durch Beugung an geeigneten Analysatorkri-
stallen.

6.2 Gerate

6.2.1 Einrichtungen zum Herstellen von
Schmelztabletten oder von PulverpreBlingen

6.2.2 Wellenlangendispersives Rontgenfluoreszenz-
Spektirometer

6.3 Reagenzien

6.3.1 FluBmittel (z. B. Lithiumborat).

6.3.2 Kalibrierproben von Titandioxid-Pigmenten mit
bekannten Gehalten an Al,O3;, MnO, P,0Os, Sb,03, SiO,,
ZnO und ZrO,.

6.3.2.1 Schmelztabletten

Zum Herstellen von Schmelztabletten werden Gemische
aus Titandioxid und Oxiden der Nebenbestandteile mit
einem FluBmittel (6.3.1) aufgeschlossen. Dosiert wird gra-
vimetrisch.

6.3.2.2 PulverpreBlinge

Zum Herstellen von PulverpreBlingen werden Titandioxid-
Proben verwendet, in denen die zu bestimmenden Oxide
schon vorhanden sind oder ihnen (bevorzugt durch Fal-
lung) zugemischt werden. In jedem Fall ist eine Gehalts-
bestimmung durch andere geeignete Priifverfahren erfor-
derlich.

6.4 Aufstellen von Kalibrierkurven

Die Kalibrierproben nach 6.3.2 werden in die Probenhalter
des Rontgenfluoreszenz-Spektrometers gegeben, und es
wird ein MeBprogramm zur Aufstellung von Kalibrierkur-
ven durchgefiihrt. Hierbei ist die Bedienungsanleitung des
Gerateherstellers einzuhalten. Die Auswertung der Mes-
sung ist anhand eines Beispiels in DIN 55912-2, Beiblatt 2
beschrieben.

6.5 Probenvorbereitung

Aus der Probe (Abschnitt 3) werden durch Schmelzen mit
einem FluBmittel (6.3.1) Schmelztabletten oder, durch Ver-
pressen zu einer Tablette, PulverpreBlinge hergestellt.

6.6 Durchfiihrung und Auswertung

Die hergestellten Schmelztabletten oder Pulverprellinge
(6.5) in den Probenhalter des Réntgenfluoreszenz-Spek-
trometers geben und eine quantitative Analyse durchfiih-
ren. Hierbei ist die Bedienungsanleitung des Gerateher-
stellers einzuhalten. Die Auswertung erfolgt iber Kalibrier-
kurven, die fiir jedes Element mit Hilfe von Kalibrierproben
(6.3.2) erstellt wurden.

Die ermittelten Gehalte der entsprechenden Elemente
werden mit dem jeweiligen stéchiometrischen Faktor der
Oxide umgerechnet.

6.7 Prazision

Bei einem durchgefiihrten Ringversuch wurden die in
Tabelle 1 dargestellten Verfahrenskenndaten ermittelt:
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Tabelle 1
Parameter L N X Sr Vi Si Vi
% % % % %
Al,O4 3 18 0,19 0,019 9.8 0,01 54
3 18 1,49 0,022 1,5 0,01 08
3 18 4382 0,098 20 0,02 04
MnO 3 18 0,30 0,011 36 0,002 06
3 18 032 0,020 6,3 0,006 23
P,0O54 3 18 0,15 0,034 23 0,006 39
3 18 0,62 0,027 44 0,014 23
3 18 2,86 0,064 22 0,014 05
Sb, 0, 2 12 0,036 0,003 71 0,001 22
2 12 0,41 0,025 6,3 0,003 038
SiO, 3 18 0,13 0,013 11 0,013 11
3 18 0,99 0,040 41 0,009 0,9
3 18 8,76 0,10 1,2 0,023 0,3
ZnO 2 12 0,45 0,028 6,3 0,005 1,0
ZrO, 2 12 0,47 0,035 74 0,004 0,9
2 12 1,07 0,069 54 0,005 04
L  Anzahl der Laboratorien
N  Anzahl der Messungen
X Gesamt-Mittelwert
Sr Vergleich-Standardabweichung
Vg Vergleich-Variationskoeffizient
S;  Wiederhol-Standardabweichung
Vi Wiederhol-Variationskoeffizient

7 Bestimmung der Gehalte der
Nebenbestandteile Al,O;, ZnO und MnO
in Titandioxid-Pigmenten durch
Atomabsorptionsspektrometrie

71 Prinzip

Die Atomabsorptionsspektrometrie beruht auf der Mes-
sung der selektiven Absorption einer elementspezifi-
schen Strahlung durch den Atomdampf der zu analysie-
renden Probe. Die Absorption kommt zustande durch die
Anregung der Valenzelektronen vom Grundzustand in
angeregte Elektronenzusténde durch geeignete mono-
chromatische Strahlung (siehe auch DIN 51401-1 und
DIN 51401-2).

ANMERKUNG: Folgende Abkiirzungen sind eingefiihrt
und werden auch in dieser Norm angewendet:

— AAS fir Atomabsorptionsspektrometrie;
— AAS-Gerét fur Atomabsorptionsspektrometer.

7.2 Gerate
Ubliche Laborgerite, zusammen mit:

7.2.1 Analysenwaage, mit der auf 0,1 mg gewogen wer-
den kann.

Full document details: DIN 55912-2:1999-10

7.2.2 AAS-Gerdat mit einer geeigneten Lichtquelle
(z. B. einer elementspezifischen Hohlkathodenlampe).

Die von der Herstellerfirma des Gerates angegebenen
Betriebsbedingungen sind zu beachten. Als Atomisie-
rungsgerate-Einheiten werden Brennerkdpfe fiir Acetylen/
Lachgas bzw. Acetylen/Luft angewendet.

7.2.3 Platintiegel, etwa 50 ml Nennvolumen.

7.3 Reagenzien

7.3.1 Destilliertes Wasser oder Wasser vergleichbarer
Reinheit

7.3.2 FluBsédure, w(HF) = 48 %.
7.3.3 Salzsaure, w(HCI) = 37 %.
7.3.4 Borsédurelésung, f(H;BO;) =40g/1.

7.3.5 Stammldsungen fiir die AAS
7.3.5.1 Aluminium, f(Al) = 1,000 mg/ml.
7.3.5.2 Zink, f(Zn) = 1,000 mg/ml.
7.3.5.3 Mangan, (Mn) = 1,000 mg/ml.

7.3.6 Standardiésungen fiir die AAS, hergestellt durch
Verdlinnen der Stammlésungen (7.3.5).

7.3.7 Acetylen, reinst, in einer Druckgasflasche.
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