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Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit G

In dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten und von Konze
nichts anderes angegeben wird, gilt fir Reagenzien der Reinheitsgrad
Dichte von Fliissigkeiten 20 °C. Reagenzldsungen ohne Angabe des Losungsmittels sind L8sungen in destilliertem Wasser

oder Wasser entsprechender Reinheit. Bei analytischen Arbeitsgéingen bedeutet Wasser destilliertes Wasser oder Was-

1. Zweck und Anwendung

Diese Norm dient dazu, bei natirlichen und synthetischen
Eisenoxid-Pigmenten die Analysen-Verfahren zur Bestim-
mung des Eisenoxid-Gehaltes und der hauptséchlich vor-
kommenden kationischen und anionischen Bestandteile
festzulegen. Sie ist ebenfalls anwendbar auf Gemische

Pigments; iron oxide pigments; methods for analysis
Pigments; pigments & base d'oxydes de fer; méthodes d'analyse

»Zur Analyse” und als

2.3. Bestimmung

2.3.1. Reagenzien

Salzsdure 1:1

(1 Vol.-Teil Salzsdure, 37%jig (Dichte 1,19 g/cm3) und 1 Vol.-

- 2. Analysen-Verfahren Teil V.Yasser), .
= Salzsdure, 1%ig
23 2.1. Probenahme , _ Salpetersciure, 65%ig (Dichte 14
Z. Fir die Analysen ist nach DIN 53205 eine Durchschnitis- . .
o3 Schwefelséure 1: 4
ﬁﬁ probe von etwa 100 g zu entnehmen.
Wi 2.2. Anzahl der Analysen 4Vol.-Teile Wasser)
2% Die Analysen nach Abschnitt 2.3 bis 2.15 sind mindestens  Flufis@ure, 40%ig
i zweimal durchzufihren. Natriumcarbonat
g.;:
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ntrationen von Lésungen Gewichisprozent. Falls

der Gehalte an Unldslichem in Salzsdure,
an Kieselsdure und an Bariumsulfat

Salzsdure, 37%ig (Dichte 1,19 g/cm3)

(1 Vol.-Teil Schwefelsdure, 98%ig (Dichte 1,84 g/cm3) und
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2.3.2. Lésen der Probe’)

2 g der Probe (Einwaage E)?) werden auf 0,001 g gewogen
und in 50cm3 konzentrierter Salzséure unter Zusatz von
2 cm? konzentrierter Salpetersiure geldst. Die Lésung wird
vorsichtig auf dem Dampfbad zur Trockne eingedampft und
der Rickstand 1 Stunde lang im Warmeschrank bei 135 °C
getrocknet. Nach dem Erkalten wird mit 20 cm3 konzentrier-
ter Salzséure aufgenommen, nochmals zur Trockne einge-
dampft und im Warmeschrank gefrocknet. Dann wird wie-
der mit 50 cm3 SalzsGure 1:1 aufgenommen und nach Zu-
gabe von 50 cm3 heifler 1% iger Salzséiure in einen 250-cm3-
MeBkolben filtriert. Der Riickstand wird mit 125 bis 135 cm3
heiBer 1%iger Salzsiure ausgewaschen. Nach dem Abkuh-
len auf Raumtemperatur wird auf 250 cm3 aufgefilit.
Anmerkung: Das sorgfiltige Einhalten dieser Arbeitsweise
ist wegen des vorhandenen Calciumsulfates unerliBlich; weiter-
Lin ist die so erhaltene Salzsiure-Konzentration fiir die Bestim-
mung des Gesamt-Eisen-Gehaltes nach Abschnitt 2.4 erforder-
lich.

92.3.3. Unlésliches in Salzsdure

Das Filter mit dem Rickstand nach Abschnitt 2.3.2 wird im
Platintiegel verascht und der Riickstand bei 1000 °C bis zur
anndhernden Gewichtskonstanz gegliht. Nach Abkihlen
im Exsikkator auf Raumtemperatur wird der Rickstand ge-

wogen (Auswaage A44).
Der Gehalt an Unléslichem in Salzsdure in % ist:

A
Unlésliches in SalzsGure = Tl 100

Hierin bedeuten:

4, Auswaage in g
E Einwaage in g
2.3.4. Kieselsture (als SiO,)
Falls der Gehalt an Kieselsdure bestimmt werden soll, wird
der Riickstand nach Abschnitt 2.3.3 (Auswaage 4,) zweimal
mit 0,5cm3 Schwefelséure 1:4 und 5 cm3 FluBsdure ab-
geraucht, abermals bei 1000 °C gegliht und gewogen (Aus-
waage A4,).
Der Gehalt an $iO;, in %, ist:

: A - 4,

Gehalt an Si0y = — -100
Hierin bedeuten:
Ay Auswaageing nach Abschnitt 2.3.3

Ay Auswaage in g nach Abschnitt 2.3.4
E Einwaage in g nach Abschnitt 2.3.2

2.3.5. Bariumsulfat (BaSO,)°)

Bariumsulfat und salzsdureunldsliches Aluminiumoxid liegen
— sofern vorhanden — in dem Riickstand nach der Fiuf-
séurebehandlung (Auswaage A, nach Abschnitt 2.3.4) vor.
Ist dieser Riickstand hinreichend groB, so wird er mit der
sechsfachen Menge Natriumcarbonat geschmolzen. Nach
dem Abkihlen wird die Schmelze mit heifliem Wasser be-
handelt und die Losung filtriert. Der Rickstand wird heif3
ausgewaschen, bis das Waschwasser sulfatfrei ist (Filtrat I).
Dann wird der Rickstand mit heifler SalzsGure 1:1 vom
Filter geldst und das Filter grindlich mit Wasser aus-
gewaschen (Filtrat II). Das im Filtrat II enthaltene Barium
wird in der Ublichen Weise mit verdinnter SchwefelsGure
geféllt und als BaSO, gewogen (Auswaage A43).

Der Gehalt an BaSO, in % ist:

Az
Gehalt an BaSO, = - - 100

Hierin bedeuten:
A3 Auswaageing nach Abschnitt 2.3.5
E  Einwaage in g nach Abschnitt 2.3.2

2.3.6. Salzsdureunldsliches Aluminiumoxid®)

Ist im salzsdureunldslichen Anteil (siche Abschnitt 2.33)
auBerdem Aluminiumoxid vorhanden, so wird das Filtrat I
nach Abschnitt 2.3.5 mit Salzsdure schwach angesduert und
dem Hauptfiltrat nach Abschnitt 2.3.2 in dem 250-cm3-Mef3-
kolben vor dem Auffiillen zugefiigt. Der Gehalt an Alumi-
niumoxid wird dann gemeinsam mit dem salzsdureldslichen
Anteil nach Abschnitt 2.5 bestimmt.

2.4. Bestimmung des Gesamt-Eisen-Gehaltes

(als Fe,03)
2.4.1. Reagenzien
Salzséure 37%ig (Dichte 1,19 g/cm3)
Zinn(II)-chlorid-l8sung
(60 g kristallines Zinn(II)-chlorid, SnCl, - 2H,0O und 500 cm?
Salzsdure, 37%ig (Dichte 1,19 g/cm3) mit Wasser auf 1000 cm3
aufgefillt)
Quedksilber(II)-chlorid-Lésung, gesdttigt
Phosphorsc‘iure-SchwefeIsaure-Gemisch
(310 cm3 Schwefelséure, 98%ig (Dichte 1,84 g/cm3); 250 cm3
Phosphorsdure, 85%ig (Dichte 1,7 gf/cm3) und 440 cm3 Wasser)
0,1 N Kaliumdichromat-Ldsung
Indikator-Lésung
(0,4%ige wafrige Lésung von Bariumdiphenylaminsulfonat,
filtriert)

2.4.2. Durchfiihrung

25 cm3 des Filtrates nach Abschnitt 2.3.2 werden mit 5cmd
Wasser und 20 cm? konzentrierter Salzsdure versetzt. Nach
Aufkochen wird tropfenweise bis zur Entfdrbung Zinn(II)-
chlorid-Lésung zugegeben, dabei wird die Lésung davernd
heif} gehalten. Nach Entférbung werden noch 3 bis 5 Tropfen
Zinn(II)-chlorid-Lésung zugegeben. Dann wird schnell, ohne
zu schitteln, auf Raumtemperatur abgekihlt, mit 200 cm3 aus-
gekochtem Wasser und 15 cm3 Quedksilber(II)-chlorid-Losung
versetzt und durchgemischt, wobei unnétiges Einschiitteln
von Luft vermieden werden muf. Nach Abspilen der Waénde
des Geféfies mit ausgekochtem Wasser werden sofort 40 cm3
Phosphorsiiure-SchwefeIs&ure-Gemisch und 0,2 bis 0,4cm3
Indikator-Lésung zugegeben. Unmittelbar anschliefend wird
schnell, zum Schlu tropfenweise, mit 0,1 N Kaliumdichromat-
Lasung bis zum Umschlag titriert. Fir je 0,1 cm3 der zugesetz-
ten Indikator-Lésung werden 0,01 cm3 vom Verbrauch an
0,1 N Kaliumdichromat-Lésung abgezogen {Verbrauch a).
Der Gehalt an Fe,O in % ist:

Gehalt an Fe,03 = —————0’007925 a-10 190 = 7.985-a

E
Hierin bedeuten:
a korrigierter Verbrauch in cm3 an 0,1 N Kaliumchromat-
Lésung
E Einwaage in g nach Abschnitt 2.3.2

2.5. Bestimmung des Aluminium-Gehaltes

(als ALO3)
2.5.1. Bestimmung durch Fillung als Hydroxid
2.5.1.1. Anwendung
Das nachfolgend angegebene indirekte Verfahren ist in den
Fallen anwendbar, in denen keine allzu hohen Genauig-
keitsanforderungen gestellt werden.

2.5.1.2. Reagenzien

Ammoniak-Lsung 1: 1

(1 Vol.-Teil Ammoniak-Lésung 35%ig (Dichte 0,88 g/cm3) und
1 Vol.-Teil Wasser)

Salzséure 1:1

(1 Vol.-Teil Salzséure 37%ig (Dichte 1,19 g/cm3) und 1 Vol.-
Teil Wasser)

Bromwasser, gesattigt

1, 2) und 3) siehe Seite 3
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