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1. GERATE

Enghals-Mefkolben B 500 In TGL 7898 GerHteglas 4%
Becherglas 600 TGL 0=~12 331

Tiegel A 3C TGL 3047 Pt

Exsikkator nach TGL 8204

Vollpipette 200 A = TGL 11 992

Elektriesche Helzplatte

Elektrisch beheizter Muffelofen

Analysenwaage 0,1 mg WHgegenaulgkelt, WHgebereich bis 50 g
Gasanschluf{ mit Brenner

2, CEEMIKALIEN

Ammoniumchlorid NH401, zur Analyse (z,A,) nach TGL 8499
Chlorwasserstoffsdure HCLl, z,A,, konzentriert, 1:4 verdunnt
Ammoniumhydroxid NH,O0H, z,4,, Dichte 0,91

Ammoniumnitrat NHy4NO4, z,A,, nach TGL 8905, L¥sung (WaschflUissigkelt) 1%
Silvernitrat AgNO;, z,A,, Ldsung 1%

Methylrot Cq5Hq402N3Ne, z,A,, wHlrige L¥sung 0,2%

Trockenmittel, zum Belspiel Calciumchlorid kristallisiert reinst nach
TGL 39575

Wasser Hp0, destilliert

S PROBEGUT

Filtrat nach TGL 15 636

4, DURCHF UHRUNG

4.1, DBestimmung der Summe der Oxide des Eisens,
Aluminiums und Titans (Fe,0x+41;0%+T1i0,)

Das Filtrat aus der Bestimmung des Silicium(IV)=-oxides nach TGL 15 636 1ist
in den MefBkolben tberzuflihren und der Kolben mit Wasser bls zur Marke an-
zufyllen, Sollte das Volumen des Filtrates 500 ml Uberschreiten, so 1st das
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Tiltrat entsprechend weit einzudampfen, Fir die Bestimmung sind aem Mefkel-
benn 200 m1l zu entnehmen und in das Becherglas wberzufthren, Dexr L3sung im
Becherglas sind 5 g Ammeniumchlerid und einige Tropfen Methylretlsung zu-
gusetzen, Auf der Heizplatte i1at die LUsung bis nahe zum Sieden zu erhitzen
und zur vollstMndigen Oxydation des Eisen(II) zu Eisen(III) 1 ml Bromwasaser
suzusetzen, Die LUsung ist etwa S min zu kochen,

Zum Fillen der Hydroxide und Oxidhydrate ist der heiflen L¥sung tropfenweise
Ammoniumhydroxid zuzusetzen, bis die rote LUsung gerade in geldb umschligt,

Danach ist kurxz aufzukochen und das Gemisch der Hydroxide von Aluminium,
Eisen und der Oxidhydrate von Titan durch ein aschefreies Filter zu filtrie-
ren, Das Filtrat darf nur sochwach nach Ammoniumhydroxid riechen, da ein
Uberschufl an Ammoniumhydroxid einen Teil der Hydroxide wieder l¥sen wirde,
Niederschlag und Becherglas sind mit m3glichst heifler Waschfltissigkeit funf-
mal auszuwaschen, Auswaschen mit Wasser wiirde durch eine gewisse Li¥slichkeit
des Niederschlages zu Verlusten fihren, Ym etwa mitgerissene geringe Mengen
an Caleium und Magnesium abzutrennen, 1st der Niederschlag von dem Filter
mit heifer Chlorwasserstoffsiure zu l¥sen, Das Filter ist mit Wasser auszu=-
waschen und dann das FMllen mit Ammoniumhydroxid in der beschriebenen Weise
zu wiederholen, Dabei ist zweckmifBig, duroch das bei der ersten FHllung bde-
nutzte Filter zu filtrieren und mit heifer Waschfliissigkeit auszuwaschen,
bis das Filtrat beli Zugabe von Silbernitratllsung keine Trilbung zeigt,

zur Uberprufung der restlosen Abscheidung ist das Filtrat durch Kochen auf
etwa 300 ml einzuengern und dann einige Tropfen Ammoniumhydroxid bis zum Um-
sochlag des Indikators nach gelb zuzusetzen, Nach einsttindigem Stehen sind
etwa ausgeschiedene Flocken zu filtrieren und nach dem Auswaschen mit der
Hauptmenge der Ammoniumhydroxidféllung zu vereinigen,

Das Filter mit dem Niederschlag ist zun#ohst vorsichtig Uber der Gasflamme
in einem vorher gegltthten und tarierten Tiegel zu veraschen und anschliefend
im elektrisch beheizten Muffelofen bei 1200 9%¢ * 50 grd 3 h zu gluhen, Das
Glihen 1st bei der hohen Temperatur voen 1200 °0 vorzunehmen, weil das Alu-
miniumoxidhydrat nur bei sehr hohen Temperaturen in nichthygreskopischea
a=0x1d umgewandelt wirad,

Nach dem Abktlhlen im Exsikkator {ilber einem Trockenmittel auf Raumtemperatur
18t der Tiegel mit dem GlUhrdckstand auf 0,2 mg genau zu wWHgen und die Masse
des Gluhrtickstandes festgustellen,

Der GlUhriickstand enthdlt die 0xide des Elsens, Aluminiums und Titans und

Spuren von Silicium(IV)-oxid, Die Restmenge an Silicium(IV)=-oxid im Gltth=-

rtckstand ist nach TGL 15 636 zu ermitteln und von der Masse des Gluhriick-
standes abzuziehen,

4.2, Berechnung der Summe der Oxide des Eisens,
Aluminiums und Titans (Fey0s+Al50%+Ti05)

a\ Y °
Summe der 0xide = & 2;5 100 [%]

Darin bedeuten:

ax, = Masse des Giuhruckstandos nach Abzug der Restmenge
an Silicium(IV)-oxid in mg

E = Einwaage nach TGL 15 636 in mg.
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5. BERECHNUNG DES ALUMINIUMOXIDES
Alp03 = Summe der Oxide - (Feg03 + T103) [%]
Darin bedeuten:

Summe der 0xide: Berechnung nach Abschnitt 4,2, in 4

Fep04: Bestimmung nach TGIL 13 717 in ¢
Prifung Keramischer Roh- und Werkstoffe;
Bestimmung des Eisen(III)~oxides mit
Titan(IXI)-chlorid-Lisung

T10, 3 Bestimmung nach TGIL 9340 Bl,2 in ¢
Priifung keramischer Reh- und Werkstoffe;
Bestimmung des Titan(IV)-oxides, photometrisch.

6. WIEDERHOLSTREUBEREICH
Bei 2 Parallelbestimmungen mit Gehalten

bis 1% Alz03 in der Prodbe % 0,14 absolut
tber 1 bdis 10% Alg03 in der Probe X 0,2% absolut
Uber 10 bis 50% Alp0,3 in der Prodbe £ 0,25 absolut

Bei gri¥feren Abweichungen ist die Bestimmung zu wiederholen,

7. PRUFBERICHT

Im Prifbericht sind unter Hinweis auf diesen Standard anzugeben:

Prifende Stelle
Bezeichnung der Probde
Alp04~Gehalt in %
Datum dexr Pr#ifung
Name des Priifers

Hinweise:

Dieser Standard ist entétandon unter Beriicksichtigung von GOST 2642+60 und
DIN 51 071 Ausg,5,57.

Anderungen gegeniiber GOST 2642-60 und DIN 51 071 Ausg,5,57:.

Fep03 und Ti0p werden nach bestehenden Standards bestimmt und die Differenz
zur Summe der Oxide gebildet;
redaktionell Htberarbdbeitet,

Prifung keramischer Roh- und Werkstoffe, Bestimmung des Aluminiumoxides,
komplexometrisch siehe TGL 13 384 Bl,2,

et 722,06/2




