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Nationales Vorwort

Der Text von ISO 21814:2019 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 206 ,Fine ceramics” der Internatio-
nalen Organisation fiir Normung (ISO) erarbeitet und als EN ISO 21814:2022 durch das Technische Komitee
CEN/TC 184 ,Hochleistungskeramik“ iibernommen, dessen Sekretariat von DIN (Deutschland) gehalten wird.

Das zustdndige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-02-66 AA ,Chemische Analyse
von Keramik- und Glaswerkstoffen“ im DIN-Normenausschuss Materialpriifung (NMP).

Fiir die in diesem Dokument zitierten Dokumente wird im Folgenden auf die entsprechenden deutschen Doku-
mente hingewiesen:

ISO 3696 siehe DINISO 3696
[SO 21068-3:2008 siehe DINENISO 21068-3:2008-12
[SO 26845:2008 siehe DIN ENISO 26845:2008-06

Aktuelle Informationen zu diesem Dokument konnen iiber die Internetseiten von DIN (www.din.de) durch eine
Suche nach der Dokumentennummer aufgerufen werden.

Anderungen

Gegeniiber DIN EN 725-4:2006-07 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) identische Ubernahme der aktuelleren ISO 21814;

b) Norm redaktionell iiberarbeitet.

Friihere Ausgaben

DINVENV 725-4:1994-03
DINEN 725-4:2006-07
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 21068-3:2008-12, Chemische Analyse von Siliciumcarbid enthaltenden Rohstoffen und feuerfesten
Erzeugnissen — Teil 3: Bestimmung des Gehaltes an Stickstoff, Sauerstoff sowie metallischen und oxidischen
Bestandeteilen (1SO 21068-3:2008); Deutsche Fassung EN 1SO 21068-3:2008

DIN EN ISO 26845:2008-06, Chemische Analyse feuerfester Erzeugnisse — Allgemeine Anforderungen an die
nasschemische Analyse, Atomabsorptionsspektrometrie (AAS)-Verfahren, Atomemissionsspektrometrie mit
Anregung durch ein induktiv gekoppeltes Plasma (ICP-AES) (ISO 26845:2008); Deutsche Fassung
EN1S026845:2008

DIN ISO 3696, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen
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EUROPAISCHE NORM ENISO 21814
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE November 2022

ICS 81.060.30 Ersetzt EN 725-4:2006

Deutsche Fassung

Hochleistungskeramik —
Verfahren zur chemischen Analyse von
Aluminiumnitridpulvern (ISO 21814:2019)

Fine ceramics Céramiques techniques —
(advanced ceramics, advanced technical ceramics) — Méthodes d'analyse chimique des poudres de nitrure
Methods for chemical analysis of aluminium nitride d'aluminium (ISO 21814:2019)

powders (ISO 21814:2019)

Diese Europdische Norm wurde vom CEN am 21. November 2022 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschaftsordnung zu erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter
denen dieser Europaischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben ist. Auf dem letzten Stand
befindliche Listen dieser nationalen Normen mit ihren bibliographischen Angaben sind beim CEN-CENELEC-Management-
Zentrum oder bei jedem CEN-Mitglied auf Anfrage erhaltlich.

Diese Europdische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzdsisch). Eine Fassung in einer anderen
Sprache, die von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und dem
Management-Zentrum mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, Estland, Finnland,
Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, den Niederlanden, Norwegen,
Osterreich, Polen, Portugal, der Republik Nordmazedonien, Ruménien, Schweden, der Schweiz, Serbien, der Slowakei, Slowenien,
Spanien, der Tschechischen Republik, der Tiirkei, Ungarn, dem Vereinigten Kénigreich und Zypern.
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Europaisches Vorwort

Der Text von ISO 21814:2019 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 206 ,Fine ceramics“ der Internationa-
len Organisation fiir Normung (ISO) erarbeitet und vom Technischen Komitee CEN/TC 184 ,Hochleistungske-
ramik“ als ENISO 21814:2022 {ibernommen, dessen Sekretariat von DIN gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veréffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Mai 2023, und etwaige entgegenstehende nationale Nor-
men miissen bis Mai 2023 zuriickgezogen werden.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren kon-
nen. CEN ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.

Dieses Dokument ersetzt EN 725-4:2006.

Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des
Anwenders gerichtet werden. Eine vollstandige Liste dieser Institute ist auf den Internetseiten von CEN abruf-
bar.

Entsprechend der CEN-CENELEC-Geschéftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europaische Norm zu tibernehmen: Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, die
Republik Nordmazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien,
Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Ruminien, Schwe-
den, Schweiz, Serbien, Slowakei, Slowenien, Spanien, Tschechische Republik, Tiirkei, Ungarn, Vereinigtes
Konigreich und Zypern.

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO 21814:2019 wurde von CEN als EN ISO 21814:2022 ohne irgendeine Abdanderung genehmigt.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler Normungsinsti-
tute (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird iiblicherweise von Tech-
nischen Komitees von ISO durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an einem Thema hat, fiir
welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee vertreten zu sein. Inter-
nationale staatliche und nichtstaatliche Organisationen, die in engem Kontakt mit ISO stehen, nehmen eben-
falls an der Arbeit teil. ISO arbeitet bei allen elektrotechnischen Normungsthemen eng mit der Internationalen
Elektrotechnischen Kommission (IEC) zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die fiir die weitere Pflege
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Direktiven, Teil 1 beschrieben. Es sollten insbesondere die unter-
schiedlichen Annahmekriterien fiir die verschiedenen ISO-Dokumentenarten beachtet werden. Dieses Doku-
ment wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der 1SO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet (siehe
www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren kon-
nen. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren. Details
zu allen wahrend der Entwicklung des Dokuments identifizierten Patentrechten finden sich in der Einleitung
und/oder in der ISO-Liste der erhaltenen Patenterklarungen (siehe www.iso.org/patents).

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname dient nur zur Unterrichtung der Anwender und bedeutet
keine Anerkennung.

Fiir eine Erlduterung des freiwilligen Charakters von Normen, der Bedeutung [SO-spezifischer Begriffe und
Ausdriicke in Bezug auf Konformitdtsbewertungen sowie Informationen dariiber, wie ISO die Grundsitze der
Welthandelsorganisation (WTO, en: World Trade Organization) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse
(TBT, en: Technical Barriers to Trade) berticksichtigt, sieche www.iso.org/iso/foreword.html.

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 206, Fine ceramics erarbeitet.
Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des

Anwenders gerichtet werden. Eine vollstandige Auflistung dieser Institute ist unter www.iso.org/members zu
finden.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt Verfahren fiir die chemische Analyse von feinen Aluminiumnitridpulvern fest, die als
Rohstoffe fiir Hochleistungskeramik verwendet werden.

Dieses Dokumentlegt die Verfahren zur Bestimmung der Gehalte an Aluminium, Gesamtstickstoff, Bor, Calcium,
Kupfer, Eisen, Magnesium, Mangan, Molybdan, Nickel, Kalium, Silicium, Natrium, Titan, Wolfram, Vanadium,
Zink, Zirconium, Kohlenstoff, Chlor, Fluor und Sauerstoff in Aluminiumnitridpulvern fest. Der Aluminiumge-
halt wird entweder mittels CyDTA-Zink-Riicktitration nach Sduredruckaufschluss oder mittels optischer Emis-
sionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-OES, en: inductively coupled plasma-optical emis-
sion spectrometry) nach Sdureaufschluss bestimmt. Der Gesamtstickstoffgehalt wird mittels acidimetrischer
Titration nach Sauredruckaufschluss und Destillationstrennung, acidimetrischer Titration nach direktem Auf-
schluss und Destillationstrennung oder mittels thermischer Konduktometrie nach Inertgas-Schmelzextraktion
bestimmt. Die Gehalte an Bor, Calcium, Kupfer, Eisen, Magnesium, Mangan, Molybdéan, Nickel, Kalium, Silicium,
Natrium, Titan, Wolfram, Vanadium und Zink werden mittels ICP-OES nach Sdureaufschluss oder Sauredruck-
aufschluss bestimmt. Die Gehalte an Natrium und Kalium werden mittels Flammenemission nach Sduredruck-
aufschluss oder mittels Atomabsorptionsspektrometrie nach Sduredruckaufschluss bestimmt. Der Sauerstoff-
gehalt wird mittels IR-Absorptionsspektrometrie nach Inertgas-Schmelzextraktion bestimmt, der Kohlenstoff-
gehalt mittels IR-Absorptionsspektrometrie nach Verbrennung oder mittels konduktometrischer Bestimmung
nach Verbrennung. Die Gehalte an Chlor und Fluor werden mittels Pyrohydrolyse und anschlief3ender Ionen-
chromatographie oder Spektrophotometrie bestimmt.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon oder
ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten Verweisungen gilt
nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug
genommenen Dokuments (einschliefilich aller Anderungen).

[SO 2828, Aluminium oxide primarily used for the production of aluminium — Determination of fluorine
content — Alizarin complexone and lanthanum chloride spectrophotometric method

ISO 3696, Water for analytical laboratory use — Specification and test methods

[SO 8656-1, Refractory products — Sampling of raw materials and unshaped products — Part 1: Sampling
scheme

[SO 21068-3:2008, Chemical analysis of silicon-carbide-containing raw materials and refractory products —
Part 3: Determination of nitrogen, oxygen and metallic and oxidic constituents

ISO 21438-2, Workplace atmospheres — Determination of inorganic acids by ion chromatography — Part 2:
Volatile acids, except hydrofluoric acid (hydrochloric acid, hydrobromic acid and nitric acid)

[SO 21438-3, Workplace atmospheres — Determination of inorganic acids by ion chromatography — Part 3:
Hydrofluoric acid and particulate fluorides

[SO 26845:2008, Chemical analysis of refractories — General requirements for wet chemical analysis, atomic

absorption spectrometry (AAS) and inductively coupled plasma atomic emission spectrometry (ICP-AES)
methods

3 Begriffe
In diesem Dokument werden keine Begriffe aufgefiihrt.

ISO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:
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— IS0 Online Browsing Platform: verfiigbar unter https://www.iso.org/obp

— IEC Electropedia: verfligbar unter https://www.electropedia.org/

4 Analyten und Bereiche

a) Aluminium (Al), Bereich von 40 % bis 70 % (Massenanteil).

b) Gesamtstickstoff (T.N), Bereich von 20 % bis 40 % (Massenanteil).
c) Bor (B), Bereich von 0,001 % bis 0,03 % (Massenanteil).

d) Calcium (Ca), Bereich von 0,001 % bis 0,03 % (Massenanteil).

e) Kupfer (Cu), Bereich von 0,001 % bis 0,03 % (Massenanteil).

f) Eisen (Fe), Bereich von 0,001 % bis 0,03 % (Massenanteil).

g) Magnesium (Mg), Bereich von 0,001 % bis 0,03 % (Massenanteil).
h) Mangan (Mn), Bereich von 0,001 % bis 0,03 % (Massenanteil).
i) Molybdéan (Mo), Bereich von 0,001 % bis 0,03 % (Massenanteil).
j)  Nickel (Ni), Bereich von 0,001 % bis 0,03 % (Massenanteil).

k) Kalium (K), Bereich von 0,001 % bis 0,03 % (Massenanteil).

1) Silicium (Si), Bereich von 0,001 % bis 0,03 % (Massenanteil).
m) Natrium (Na), Bereich von 0,001 % bis 0,03 % (Massenanteil).
n) Titan (Ti), Bereich von 0,001 % bis 0,03 % (Massenanteil).

o) Wolfram (W), Bereich von 0,001 % bis 0,03 % (Massenanteil).
p) Vanadium (V), Bereich von 0,001 % bis 0,03 % (Massenanteil).
q) Zink (Zn), Bereich von 0,001 % bis 0,03 % (Massenanteil).

r) Kohlenstoff (C), Bereich von 0,01 % bis 6 % (Massenanteil).

s) Chlor (Cl), Bereich von 0,001 % bis 0,5 % (Massenanteil).

t) Fluor (F), Bereich von 0,001 % bis 0,2 % (Massenanteil).

u) Sauerstoff (O), Bereich von 0,05 % bis 5 % (Massenanteil).

5 Probenvorbereitung
5.1 Allgemeines

Die Probenvorbereitung muss nach ISO 8656-1 erfolgen, sofern zwischen dem Analysator und dem Kunden
nichts anderes vereinbart wurde.
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5.2 Probenahme

Die Probe muss nach ISO 8656-1 entnommen werden.

5.3 Trocknung

10 g der Probe werden in ein flaches Wageglas (60 mm x 30 mm) gegeben und gleichmafiig auf dem Boden des
Glases verteilt. Das Glas wird unbedeckt fiir 2 h in ein Luftbad bei (110 £ 5) °C gestellt und anschlief3end fiir 1 h
zugedeckt in einem Exsikkator (Trockenmittel: Magnesiumperchlorat) abgekiihlt.

5.4 Wagen

Die Probe wird mit einer Waage auf 0,1 mg der erforderlichen Menge eingewogen.

6 Angabe der Analysewerte

6.1 Anzahl der Analysen

Die Probe wird zweimal an verschiedenen Tagen analysiert.

6.2 Blindprobe

Nach der Analyse wird ein Blindversuch durchgefiihrt, um die Messwerte zu korrigieren.

6.3 Auswertung der Analysewerte

Uberschreitet die Differenz zwischen den beiden Analysewerten nicht den Toleranzwert (Tabelle 1), muss der
Mittelwert angegeben werden. Uberschreitet die Differenz zwischen den beiden Analysewerten den Toleranz-
wert, werden zwei weitere Analysen durchgefiihrt. Uberschreitet die Differenz dieser beiden weiteren Analy-
sen den Toleranzwert nicht, muss deren Mittelwert angegeben werden. Uberschreitet die Differenz auch den
Toleranzwert, muss der Median von vier Analysewerten angegeben werden.

6.4 Darstellung der Analysewerte

Die Analysewerte miissen in % (Massenanteil), bezogen auf die Trockenmasse, angegeben werden.

a) Aluminium, Gesamtstickstoff und Sauerstoff: Angabe der Ergebnisse vierstellig mit zwei Dezimalstellen.

b) Sonstige: Angabe der Ergebnisse mit drei Dezimalstellen.

Tabelle 1 — Toleranzen fiir die Analysewerte
Einheiten: % (Massenanteil)

Si, Ti, Fe, Ca, Mg, V, Mo, W, Cu, Ni
El t Al G t-N » 1L, ve, La, Mg, V, M0, W, Lu, N1, 0 C
emen esam Zn, Mn, B, Na, K, F, Cl
0,202 0,20¢ 0,001¢
Toleranz 0,05 0,005
0,30° 0,404 0,005f

a  CyDTA-Zink-Riicktitration nach Sduredruckaufschluss.

b ICP-OES nach Saureaufschluss.

¢ Acidimetrische Titration nach Siuredruckaufschluss (oder direktem Aufschluss) und Destillationstrennung.

d  Thermische Konduktometrie nach Inertgas-Schmelzextraktion.
€ Anwendbar bei einem Gehalt von weniger als 0,01 % (Massenanteil).
f Anwendbar bei einem Gehalt von mindestens 0,01 % (Massenanteil).
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7 Bestimmung des Aluminiumgehalts

7.1 Einteilung der Bestimmungsverfahren

Verfahren A, ICP-OES nach Saureaufschluss.

Verfahren B, CyDTA-Zink-Riicktitration nach Sduredruckaufschluss.

Sind Analyseergebnisse mit vier signifikanten Stellen erforderlich, wird Verfahren B angewendet; wenn zwei
oder drei signifikante Stellen erforderlich sind, kann Verfahren A angewendet werden.

7.2 ICP-OES nach Saureaufschluss

7.2.1 Kurzbeschreibung

Ein Teil der Probe wird in Wasser, Schwefelsdure und Wasserstoffperoxid aufgeschlossen. Nach Auffiillen des
erforderlichen Volumens wird die Emissionsintensitit des in der Priiflésung enthaltenen Aluminiums mittels
ICP-OES bei mindestens einer der folgenden Wellenldngen gemessen: 396,15 nm, 309,28 nm und 394,40 nm.

7.2.2 Reagenzien

Es miissen Reagenzien mit analytischer Reinheit verwendet werden. Die Reagenzlésungen miissen in Kunst-
stoffflaschen aufbewahrt werden.

7.2.2.1 Wasser, Grad 1 oder besser, nach ISO 3696.

7.2.2.2 Schwefelsiure (1+9, 1+180).

7.2.2.3 Salzsiure (1+1, 1+3).

7.2.2.4 Aluminium-Stammlésung (Al 10 mg/ml).

Die Oberflache des Aluminiums (mehr als 99,999 % Reinheit Massenanteil) wird mit einer Salzsdurel6sung
(1+3) gewaschen. Die oxidierte Schicht wird mit Wasser, Ethanol (99,5 %) und Diethylether gewaschen. Das
Aluminium wird in einem Exsikkator getrocknet (Trockenmittel: Magnesiumperchlorat). 5 g Aluminium wer-
den in ein PTFE-Becherglas eingewogen und mit einem PTFE-Uhrglas abgedeckt. 50 ml Salzsdurel6sung (1+1)
werden zugegeben und die Losung wird auf einem Dampfbad bis zur Auflosung erwarmt. Nach dem Abkiihlen
wird die Losung in einen 500-ml-Messkolben tiberfiihrt, mit Wasser bis zur Marke verdiinnt und gut gemischt.
ANMERKUNG  Die Sl-riickfiithrbare handelstibliche Standardlésung ist ebenfalls erhaltlich.

7.2.2.5 Aluminium-Standardlésung (Al 1 mg/ml).

10 ml Aluminium-Stammldsung (7.2.2.4) werden in einen 100-ml-Kunststoffmesskolben gegeben, mit Schwe-
felsdure (1+180) bis zur Marke verdiinnt und gut gemischt.

7.2.3 Priifeinrichtung und Gerite

Fiir die chemischen Analysen werden die iiblichen Laboreinrichtungen und -gerdte nach 1SO 26845:2008,
Abschnitt 4, verwendet.

7.2.3.1 ICP-OES.
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