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Nationales Vorwort

Der Text von I1SO 23739:2021 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 206 ,Fine ceramics“ der Internationa-
len Organisation fiir Normung (ISO) erarbeitet und als prEN IS0 23739:2023 durch das Technische Komitee
CEN/TC 184 ,Hochleistungskeramik“ iibernommen, dessen Sekretariat von DIN (Deutschland) gehalten wird.

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

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschliefRen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die Nutzungs-
bedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafden auch fiir den englischen Text.

Dieses Dokument enthdltin 7.2.1.2,7.2.3,8.1.6,8.2.2.2,9.16,9.24 und 10.4 Nationale Fufdnoten, die ergdnzende
oder erlauternde Hinweise zur Anwendung des Dokuments geben.

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

[SO 835 siehe DINENISO835
[SO3696  siehe DINISO 3696

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

Anderungen
Gegentiber DIN EN 725-12:2001-06 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) identische Ubernahme der aktuelleren I1SO 23739;

b) Dokument redaktionell iberarbeitet.
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 835, Laborgerdite aus Glas — Messpipetten

DIN ISO 3696, Wasser fiir analytische Zwecke; Anforderungen und Priifungen
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Europaisches Vorwort

Der Text von IS0 23739:2021 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 206 ,Fine ceramics“ der Internationa-
len Organisation fir Normung (ISO) erarbeitet und vom Technischen Komitee CEN/TC 184 ,Hochleistungske-
ramik“ als prEN ISO 23739:2023 libernommen, dessen Sekretariat von DIN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.
Dieses Dokument wird EN 725-12:2001 ersetzen.

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.

Anerkennungsnotiz

Der Text von 1SO 23739:2021 wurde von CEN als prEN IS0 23739:2023 ohne irgendeine Abanderung geneh-
migt.
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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-Direktives, 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 ISO/IEC-Direktives, Teil 2 erarbeitet (siehe
www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte berithren 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 Erlauterung des freiwilligen Charakters von Normen, der Bedeutung ISO-spezifischer Begriffe und
Ausdriicke in Bezug auf Konformitatsbewertungen sowie Informationen dariiber, wie ISO die Grundsatze der
Welthandelsorganisation (WTO, en: World Trade Organization) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse
(TBT, en: Technical Barriers to Trade) beriicksichtigt, siehe 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 vollstindige Auflistung dieser Institute ist unter www.iso.org/members.
html zu finden.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt Verfahren fiir die chemische Analyse von Zirconiumoxidpulvern fest, die als Rohmaterial
fiir Feinkeramik verwendet werden.

Es legt die Verfahren zur Bestimmung der Gehalte von Zirconium, Aluminium, Barium, Calcium, Cer, Kobalt,
Gadolinium, Hafnium, Eisen, Magnesium, Kalium, Silicilum, Natrium, Strontium, Titan und Yttrium in Zirconi-
umoxidpulvern fiir Feinkeramik fest. Die Probe wird durch Sauredruckaufschluss oder Schmelzaufschluss in
Losung gebracht. Die Gehalte von Zirconium und Yttrium werden entweder mittels Fallung und gravimetri-
schem Verfahren oder mittels optischer Emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-OES)

bestimmt. Die Gehalte von Aluminium, Barium, Calcium, Cer, Kobalt, Gadolinium, Hafnium, Eisen, Magnesium,
Kalium, Silicium, Natrium, Strontium und Titan werden mittels ICP-OES-Verfahren 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 (einschlieflich aller Anderungen).

[SO 835, Laboratory glassware — Graduated pipettes

[SO 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

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:

— ISO Online Browsing Platform: verfiigbar unter https://www.iso.org/obp

— IEC Electropedia: verfiigbar unter http://www.electropedia.org/

4 Analyten und Bereiche

— Zirconium (Zr), Konzentrationsbereich von 60 % bis 74 % (Massenanteil).

— Aluminium (Al), Konzentrationsbereich von 0,01 % bis 0,5 % (Massenanteil).
— Barium (Ba), Konzentrationsbereich von 0,01 % bis 0,5 % (Massenanteil).

— Calcium (Ca), Konzentrationsbereich von 0,01 % bis 6 % (Massenanteil).

— Cer (Ce), Konzentrationsbereich von 0,01 % bis 0,5 % (Massenanteil).

— Kobalt (Co), Konzentrationsbereich von 0,01 % bis 0,5 % (Massenanteil).

— Gadolinium (Gd), Konzentrationsbereich von 0,01 % bis 0,5 % (Massenanteil).
— Hafnium (Hf), Konzentrationsbereich von 0,01 % bis 2 % (Massenanteil).

— Eisen (Fe), Konzentrationsbereich von 0,01 % bis 0,5 % (Massenanteil).
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— Magnesium (Mg), Konzentrationsbereich von 0,01 % bis 6 % (Massenanteil).
— Kalium (K), Konzentrationsbereich von 0,01 % bis 0,5 % (Massenanteil).

— Natrium (Na), Konzentrationsbereich von 0,01 % bis 0,5 % (Massenanteil).
— Silicium (Si), Konzentrationsbereich von 0,01 % bis 0,5 % (Massenanteil).
— Strontium (Sr), Konzentrationsbereich von 0,01 % bis 0,5 % (Massenanteil).
— Titan (Ti), Konzentrationsbereich von 0,01 % bis 0,5 % (Massenanteil).

— Yttrium (Y), Konzentrationsbereich von 0,01 % bis 15 % (Massenanteil).

5 Vorbereitung von Proben
5.1 Allgemeines

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

5.2 Probenahme

Die Probe muss nach ISO 8656-1 entnommen werden.

5.3 Trocknung

10 g der Probe in ein flaches Wageglas (60 mm x 30 mm) geben und gleichmafig auf dem Boden des Glases
verteilen. Das Wageglas 2 h in ein Luftbad bei (110 +5) °C stellen und anschlieféend 1 h abgedeckt in einem
Exsikkator abkiihlen.

5.4 Wagen

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

6 Angabe der Ergebnisse der Analyse

6.1 Anzahl der Analysen

Die Probe zweimal an verschiedenen Tagen analysieren.

6.2 Blindwertpriifung

Im Rahmen der Analyse eine Blindwertpriifung durchfiihren, um die Messwerte zu Korrigieren.

6.3 Auswertung der Analyseergebnisse

Wenn die Differenz zwischen den beiden Analyseergebnissen den Toleranzwert (Tabelle 1) nicht iiberschrei-
tet, muss der Mittelwert angegeben werden. Wenn die Differenz zwischen den beiden Analyseergebnissen den
Toleranzwert tiberschreitet, miissen zwei weitere Analysen durchgefiihrt werden. Uberschreitet die Differenz
dieser beiden weiteren Analysen den Toleranzwert nicht, muss deren Mittelwert angegeben werden. Uber-

schreitet die Differenz ebenfalls den Toleranzwert, muss der Median von vier Analyseergebnissen angegeben
werden.
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Tabelle 1 — Toleranzen fiir die Analysewerte
Einheiten in % (Massenanteil)

Element Zr Ca, Hf, Mg, Y Al, Ba, Ce, Co, Gd, Fe, K, Na, Si, Sr, Ti
0,012

Toleranz 0,70 0,01
0,1b

Gilt fiir einen Gehalt von weniger als 0,1 %.

Gilt fiir einen Gehalt von mindestens 0,1 %.

6.4 Angabe der Analysewerte

Die Analysewerte miissen in % (Massenanteil) der Trockenmasse angegeben werden. Die Ergebnisse miissen
auf zwei Dezimalstellen angegeben werden (siehe Anhang A).

7 Aufschluss der Probe
7.1 Klassifizierung der Aufschlussverfahren fiir die Probe
a) Sauredruckaufschluss.

b) Schmelzaufschluss zur Bestimmung der Gehalte von Hauptelementen wie Zirconium, Calcium, Hafnium,
Magnesium und Yttrium sowie zur Bestimmung des Siliciumgehalts.

7.2 Siuredruckaufschluss
7.2.1 Reagenzien

Es muss sichergestellt werden, dass die Reagenzien von ausreichend hoher Reinheit sind, um ihre Verwendung
ohne Beeintrachtigung der Richtigkeit der Analyse zu ermdéglichen.

7.2.1.1 Wasser, der Qualitdt 1 oder besser nach ISO 3696.
7.2.1.2  Schwefelsiure (1+1)N1,

7.2.2 Priifeinrichtung und Gerite

Ubliche Laboreinrichtungen und -gerite verwenden zusammen mit:

7.2.2.1 Druckaufschlussgefif. Ein Druckaufschlussgefafs istin Bild 1 dargestellt. Das Gefaf3 ausschliefilich
fiir dieses Verfahren verwenden, um Kreuzkontaminationen zu vermeiden.

7.2.2.2 Polytetrafluorethylen(PTFE)-Flasche, mit Deckel.

7.2.2.3 Luftbad, geeignet zum Erhitzen auf (230 + 5) °C.

N1 Nationale Fufdnote: Schwefelsdaure, H,SOy4, (1+1): Schwefelsaure 96 % (p = 1,84 kg/1) zu gleichen Volumenanteilen mit

Wasser (7.2.1.1) verdiinnt.
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Bild 1 — Beispiel fiir ein Druckaufschlussgefif3

7.2.3 Durchfiihrung

0,2 g der Probe in eine Polytetrafluorethylenflasche (7.2.2.2) einwdgen und 10 ml Schwefelsdure (7.2.1.2) hin-
zugeben. Die PTFE-Flasche in ein Druckaufschlussgefafs (7.2.2.1) stellen und das Gefafs nach den Anweisungen
des Herstellers verschlief3en. Das Gefafs in ein Luftbad stellen und 16 h bei (230 + 5) °C erwdrmen.

Nach dem Abktihlen das Gefaf3 auseinandernehmen und die Aufschlusslésung in ein 150-ml-Becherglas iiber-
fithren. Die FlascheN? sechs Mal mit jeweils etwa 10 ml warmem Wasser waschen und die Waschlésung im
Becherglas auffangen. Die Losung in einen 200-ml-Messkolben liberfiihren, mit Wasser bis zur Marke verdiin-
nen und gut mischen. Diese Losung wird als Probenlésung bezeichnet.

7.2.4 Blindwertpriifung

Den in 7.2.3 beschriebenen Arbeitsgang ohne Probe durchfiihren, um den Blindwert zu erhalten. Die resultie-
rende Losung wird als Blindwertldsung bezeichnet.

N2 Nationale Fufdnote: PTFE-Flasche
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7.3 Schmelzaufschluss
7.3.1 Reagenzien

Es muss sichergestellt werden, dass die Reagenzien von ausreichend hoher Reinheit sind, um ihre Verwendung
ohne Beeintrachtigung der Richtigkeit der Analyse zu ermdglichen.

7.3.1.1 Wasser, der Qualitdt 1 oder besser nach ISO 3696.

7.3.1.2 Lithiumtetraborat (Li,B407), pulverférmig, mit einer Reinheit von iiber 99,995 % (Spurenmetall-
Basis).

Handelsiibliches Lithiumtetraborat kann bestimmte Verunreinigungen wie Kalzium, Kalium, Silicium und
Natrium enthalten. Vor der Verwendung ist die Eignung fiir die Analyseaufgabe zu tiberpriifen.

7.3.1.3  Salzsidure (35 %, Massenanteil).
7.3.2 Priifeinrichtung und Gerite
Ubliche Laboreinrichtungen und -gerite verwenden zusammen mit:

7.3.2.1 Platintiegel (30 ml), 15 min auf (1 200 + 50) °C erwdrmt und anschliefend in einem Exsikkator auf
Raumtemperatur abgekiihlt.

7.3.2.2 Platindeckel.

7.3.2.3 Elektroofen, der bis 1 300 °C betrieben werden kann.

7.3.2.4 Ultraschallbad.

7.3.3 Durchfiihrung

0,2 g Probe und 1,0 g Lithiumtetraborat (7.3.1.2) in einem Platintiegel (7.3.2.1) mischen. Zu der gemischten
Probe 1,0 g Lithiumtetraborat hinzugeben. Nach dem Abdecken des Tiegels mit einem Platindeckel (7.3.2.2)

den Tiegel in einen Elektroofen (7.3.2.3) stellen.

Die Temperatur des Ofens allméahlich erhohen und den Tiegel bei (1 200 + 50) °C erwdrmen, bis der Inhalt voll-
stdndig aufgeschlossen ist.

Den Tiegel aus dem Ofen nehmen und auf Raumtemperatur abkiihlen.

Tiegel und Platindeckel in ein 150-ml-Becherglas mit 20 ml Salzsdure (7.3.1.3) und 100 ml Wasser (7.3.1.1)
stellen. Das Becherglas mit einem Uhrglas abdecken und das Becherglas im Ultraschallbad (7.3.2.4) erwarmen,
bis sich die Schmelze vollstdndig in der Losung aufgeldst hat.

Das Becherglas aus dem Ultraschallbad entnehmen. Das Uhrglas, den Tiegel und den Platindeckel mehrmals
mitinsgesamt etwa 50 ml Wasser waschen und die Waschlosung im Becherglas auffangen. Nach dem Abkiihlen
die Losung in einen 200-ml-Messkolben tliberfiihren, mit Wasser bis zur Marke verdiinnen und gut mischen.
Diese Losung wird als Probenlésung bezeichnet.

7.3.4 Blindwertpriifung

Den in 7.3.3 beschriebenen Arbeitsgang ohne Probe durchfiihren, um den Blindwert zu erhalten. Die so erhal-
tene Losung wird als Blindwertl6sung bezeichnet.
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