DIN EN ISO 17947:2023-06 (D)

Hochleistungskeramik — Verfahren zur chemischen Analyse von feinen Pulvern aus
Siliciumnitrid (ISO 17947:2014); Deutsche Fassung EN ISO 17947:2023

Inhalt Seite
D00 Ta00 0 TR 4 LT 0] a0 o . 8
0 ) 9
00 1T 13 U D, 10
1 ANWendungShereiCh. ... ————————————————— 11
2 JAVEO) o 4 b U T e ) 11
3 Analyten und Bereiche ... 12
4 Vorbereitung von Proben ... s 12
4.1 Probenalme.... s ——————————— 12
4.2 TTOCKIUING wouviuiisisessssmssssssnsssssssssssssssssssssassssssassssssssassess sassssssasassess sassssesasss sess sas e e sasss e e RRR RS RERERRR R R R R R AR R R R R AR R R RRRRE RS 12
4.3 L V) 12
5 Priifeinrichtung und Reagenzien ... 12
6 33 11T L) 5 13
7 Bestimmung des Gesamtsiliciumgenhalts ... —————— 13
7.1 Klassifizierung der Bestimmungsverfahren.......sss, 13
7.2 Gravimetrie und ICP-OES nach alkalischem Schmelzaufschluss ..., 13
7.2.1 KurzbescChreibung......ummsisssssssssssssssssssssssssssssssssssss s ssssssssssssssssssssssssssasss 13
0 2 - 1 1 VA4 () ¢ 13
7.2.3 Priifeinrichtungen und Gerate ... ———————————— 13
70/ SN 11D ol 0 U131 o1 o, 14
T 2 114 s A=) ol o . 15
7.2.6 Erstellen der KaliDrierKUIVe ......ccoiimeimimesmsssssssmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasssssssssassassssassnssssssans 15
70 20 A = 1 oo 11 0L 15
7.3 Rontgenfluoreszenzanalyse (XRF) mit Schmelzaufschluss-Verfahren.......mmn. 15
8 Bestimmung des Gesamtstickstoffgehalts...........ooiniininnnn s ————— 16
8.1 Klassifizierung der Bestimmungsverfahren.......msss 16
8.2 Acidimetrische Titration nach Sauredruckaufschluss und Destillationstrennung.........c.cecoeuuu 16
8.2.1 KUIZbeSCRIeiDUNG ...t s 16
£ T/ N 2 - 1 1 V.4 () 16
8.2.3  PrifeinriChtUNG. ... e RS 17
8.2.4 DUIChfilNIUNG .o s 20
8.2.5 MeSSuNg der AUSDEURE ... s 20
£ 2/ ST 2 o o1 0L 21
8.3 Thermische Konduktometrie nach Trigergas-Schmelzextraktion ... 21
8.3.1 KUIZbeSCRIreibDUNG ... s s A s s 21
8.3.2  REAZENZICI ... A AR E RS RRR R RRRARRA SRR RS 21
£ 0 TS T o o110 (1 0 (ol 1 L1 ., 22
£ T ' (=TT o) o 1 22
8.3.5 DUrchfilRIrUNG . ——————————————————— 23
£S 70 TG T 2 114 s A7) ] ) ol o . 23
8.3.7 Berechnung des Kalibrierkoeffizienten..........mmmssssssssssssssmns 24
8.3.8  BeIeCHIUNG ....ccciiiiisisismssss s s s s s AR RE R R R E SRR AR AR AR SRR AR RS AR AR AR AR R R RS 24
8.4 Acidimetrische Titration nach Schmelzen und Ammoniaktrennung.........nnnnn. 24



9 Bestimmung von Aluminium, Eisen und CalCilm ... 25
9.1 KurzbeSChreibung.......sss s 25
9.2 T YL 1 174 L) o 25
9.3 Priifeinrichtungen Und GETate. ... s 25
9.4 LD 10 Q] 0T 1D 0 25
9.5 29 00500 L7231 ol 26
9.6 Erstellen der KalibrierKUIVe ... 26
9.7 2 QT 011 111D 26
10 Bestimmung von SAUersStoff...... s ————————————— 27
10.1 KurzbeSCRreiDUNE.....coormimnmmisssmsisssmsssssss s sssss s sms s s s sesssms s e s sms s 27
BT LT V) 1A L= L 27
10.3  PrifeinriChEUNG ... e s 27
2 R ) (1] L . 27
10.5 DUFChflINTUNG ..ot A R AR AR AR SRR R RS R R R R SR SRR AR RS 27
10.6  BlNAVEISUCH..... s A A AR e e 27
10.7 Berechnung des Kalibrierkoeffizienten.........ns 28
10T S 27 o/ Tl 1) LD 28
11 Bestimmung von Kohlenstoff ... 29
11.1 Klassifizierung der Bestimmungsverfahren ... 29
11.2 IR-Absorptionsspektrometrie nach Verbrennung (Hochfrequenz-0fen) .........cccuusmsmsmssssnsesessssnses 29
11.2.1 KurzbeSCRreibUNg......coismsmmisssmsisssmssssisssnssissssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssessssssssssmssssessssssnsns 29
0 A 2 T 1 4 = o 29
11.2.3 Priifeinrichtung ... s 29
0 I ) (T L - | 30
11.2.5 DUIChfUINTUNG .oucoiitiiisnsnissnsnsessssnssssssssssssss s s s s R AR R R R AR SRR RS R R R R AR SRR AR RS 30
0 I ST 24 104 0 L) 1 e o 30
11.2.7 Berechnung des Kalibrierkoeffizienten........cummmmmmmmmmssssssssssssssssssssssms 31
11.2.8 BeIECHIIUINE ..cotiuicsmsesassmssssssssssssssssssssssssssssasssssssssssssssasssssssssssesssassesssmssssesssnssess smssssesesesms e sesmssssesERRR R SRR R RS BE R RRR R RS 31
11.3 Coulometrie nach Verbrennung (Widerstandsofen).........ssssssss 32
11.4 Gravimetrie nach Verbrennung (Widerstandsofen) ... 32
11.5 Konduktometrie nach Verbrennung (Widerstandsofen) ... 32
12 Bestimmung von FIUOr Und ChIOr .. 32
12.1  KurzbeSCRIeiDUNE... .o s s e s e e s 32
7207 20 2 ¥ 1 4 T 1 . 32
12.3  Priifeinrichtung Und GETAte.......cciiimss s —————— 33
124  DUFChfUNTUNG ...t A A AR RS E RS E e E R E R RS 33
12.4.1 Extraktion von Fluor und Chlor aus der Probe..........cmimmmemsmesssssssnssssssssssssssssns 33
12.4.2 Bestimmung von FIUuor und ChIOr ... 33
12.5  BlNAVEISUCH .. A A AR s eSS 34
12.6 Erstellen der KaliDIierKUI'Ve ....cuciemimnminessnssssinsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasss 34
720 2 1) o] 1) LD 0 34
13 Angabe der Ergebnisse der ANalySe.......cmmssssssssssssssssss 35
13.1  ANZAhl der ANAlYSEN..imiimsismsnssisssnssssssssnss s s s ss s s ssses s sr s sas s snsnsassE R SRR SR SRR SRR R SRR R R SR SRR RER R RS 35
13.2 Auswertung der AnalySenergebniSSe ... mmmmmmmmsmmss————————————- 35
13.3 Angabe der AnalySenergebniSSe ... ——————————————— 35
14 o0 1 {073 Tl 1L 36
Anhang A (informativ) Liste von handelsiiblichen zertifizierten Referenzmaterialien.........ccoeuvsinuina 37
Anhang B (informativ) Analysenergebnisse aus einem Ringversuch.........mnnnnn. 38
Anhang C (informativ) ICP-OES-SpeKtrallinien......commmmmmmmmsmmmsssssssssssssssssssssssssms 45
00 Lc) i LD 010 0N T 46



Bilder

Bild 1 — Beispiel fiir ein verschlossenes Aufschlussgefaf3...........connm———. 18
Bild 2 — Beispiel fiir ein DampfdestillationSGeTrat........ourmmsmsmsmmmsmsmsmsmsssmssmssssmssssssssssssssssssssssssas 19
Bild 3 — Beispiel fiir einen Graphittiegel.........coummmms———————————————————- 22
Bild 4 — Blockdiagramm der thermischen Konduktometrie nach Trigergas-Schmelzextraktion...... 23

Bild 5 — Blockdiagramm eines Analysators fiir Kohlenstoff fiir die IR-Spektrometrie nach
VEIDIE@IIUILG c.vucurissiansrssssssnsssssssssssssssnsssssasssasssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss snssass sessansss sesnssssssnsnssssnsssnssnsnsnssssnsesns 30

Tabellen
Tabelle 1 — Toleranzwerte fiir die AnalySenergebnisse .......cummmmmm—————————— 36

Tabelle B.1 — Analysenergebnisse mit JCRMRO003 fiir Haupt- und Nebenelemente
in % (Massenanteil) ... ————————————————————— 38

Tabelle B.2 — Analysenergebnisse mit JCRM R 004 fiir Haupt- und Nebenelemente
N % (MasSeNANTEIl) ..o e 40

Tabelle B.3 — Analysenergebnisse mit JCRMRO005 fiir Haupt- und Nebenelemente
in % (MassSenanteil) ... ——————————————————————— 42

Tabelle B.4 — Analysenergebnisse mit JCRMs fiir Fluor und Chlor in % (Massenanteil) .......ccocusnsnens 44



		2026-07-03T16:47:19+0000
	DIN Deutsches Institut fuer Normung e. V.
	Dokument ist zertifiziert




