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Testing of ceramic materials; Chemical analysis of silicon carbide as main or
minor constituent of ceramic materials; Determination of SiC in materials with

oxidic components and binding materials

Essai des matieres et des matériaux céramiques; Analyse chimique du
carbure de silicium des matériaux ceramiques; Dosage de SiC dans les

matériaux contenant des oxydes et des liants

In dieser Norm bedeuten % bei Angabe von Gehalten Massenanteile in Prozent.
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1 Anwendungsbereich

In dieser Norm sind die Bedingungen zur Analyse von
Siliciumcarbid (SiC) als Haupt- oder Nebenbestandteil in
Werkstoffen bzw. geformten und ungeformten feuerfesten
Erzeugnissen festgelegt. Der Gehalt an Gesamtkohlen-
stoff wird nach DIN 51 075 Teil 3 und der Gehalt an freiem
Kohlenstoff nach DIN 51075 Teil 5 bestimmt. Bei Proben-
material, das flliichtige Bestandteile enthélt, ist eine Vor-
behandlung durch Glihen im Argonstrom bei einer
Temperatur von (750 = 20) °C erforderlich.

Nicht anwendbar ist dieses Verfahren bei Anwesenheit
von mehr als 0,6% V,0g oder Borsdure sowie bei Antei-
len von jeweils metallischem Eisen und Silicium >1%
(siehe auch DIN 51075 Teil 4). Der nicht als SiC-gebun-
dene Kohlenstoffanteil soll 5% nicht Uberschreiten, z.B.
kénnen SiC-Kohlenstoffsteine nach diesem Verfahren
nicht untersucht werden. Als FluBmittel wirksame Alkalio-
xide oder Alkalicarbonate stren diese Bestimmung.

2 Begriff

Siliciumcarbidhaltige Erzeugnisse im Sinne dieser Norm
sind Roh- und Werkstoffe, die neben technischem SiC
noch Bindemittel sowie oxidische Zusatzstoffe, wie z.B.
Korund, enthalten kdnnen.

NormenausschuB Materialprifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fur Normung e.V.

3 Formelzeichen
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Ersatz fur DIN 51 076/08.70

durch Abrieb eingebrachtes Wolfram als Massen-
anteil in % in der zerkleinerten Probe (getrocknete
Analysenprobe)

durch Abrieb eingebrachtes Eisen als Massenan-
teil in % in der zerkleinerten und getrockneten
Probe (getrocknete Analysenprobe)

Einwaage in g der zerkleinerten und getrockneten
Probe zwecks Argonglihung

Auswaage in g des Argongluhruckstandes
Massenénderung in % beim Glihen in Argon
Gehalt an Gesamtkohlenstoff als Massenanteil in
% der in Argon gegluhten Probe

Massenanderung in % beim Glihen in Luft der
vorher in Argon gegliihten Probe

Gluhriickstand als Massenanteil in % nach dem
Glihen an Luft der vorher in Argon gegliihten
Probe

Gesamtkohlenstoff als Massenanteil in % des
Glihrickstandes an Luft der vorher in Argon
geglihten Probe

Massenanteil SiC in % der in Argon geglihten
abriebhaltigen Probe

Fortsetzung Seite 2 bis 5
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Cuar Massenanteil an freiem Kohlenstoff in % der in
Argon gegliihten abriebhaltigen Probe

Cit Massenanteil an nichtfliichtigem Kohlenstoff in %
der Ausgangsprobe und auf Abwesenheit von
Abrieb korrigiert

SiC  SiC-Gehalt als Massenanteil in % der Ausgangs-
probe und auf Abwesenheit von Abrieb korrigiert

Cy  Gehalt an freiem Kohlenstoff als Massenanteil in %
der Ausgangsprobe und auf Abwesenheit von
Abrieb korrigiert

Aus formalen Grinden gelten die Formelzeichen Ciya
my, Ran Cr ap SiCpn und Cyia, auch bei der Untersu-
chung gebrannter Produkte (m3 = 0), bei der keine Glih-
behandlung an Argon erforderlich ist. Dann bezieht sich
z.B. SiC,, auf die abriebhaltige Analysenprobe und SiC
auf das abriebfreie Priifgut.

4 Probenahme
41 Probenentnahme

Bei der Probenentnahme von ungeformten Erzeugnissen
ist nach DIN 51061 Teil 2 sowie bei geformten Erzeug-
nissen nach DIN 51061 Teil 3*) zu verfahren.

Bei der Probenentnahme von grobstiickigem Material ist
zu beachten, daB die Einzelproben aus verschiedenen
Stellen einzelner Stiicke entnommen werden.

Sollen Vergleichsuntersuchungen in verschiedenen Labo-
ratorien durchgefihrt werden, so ist eine Probe zu ver-
wenden, die im AnschluB an eine gemeinsame
Probenentnahme nach Abschnitt 42 fein zerkleinert
worden ist.

4.2 Probenaufbereitung

Aligemein anwendbar ist die anschlieBend beschriebene
Zerkleinerung mit Laborbackenbrecher und Stahlmérser,
die bei vorschriftsmaBiger Durchfiihrung zu einem Mahl-
abrieb fuhrt, der unterhalb der zuldssigen Grenze von 1%
metallischem Eisen liegt.

Hierzu wird die bei ungeformten Erzeugnissen erhaltene
Probe, die nach DIN 51061 Teil 2/04.78, Tabelle 1 und
gegebenenfalis durch Teilen erhalten wurde bzw. die nach
DIN 51061 Teil 3*) erhaltene Probe im Warmeschrank bei
(135£5)°C bis zur Massenkonstanz getrocknet und im
Laborbackenbrecher auf eine Korngrée < 2,5 mm zer-
kieinert. Die Probe wird zundchst durch ein 2,5-mm-Sieb
abgesiebt. Der Siebrickstand wird im Laborbackenbre-
cher zerkleinert und abgesiebt. Dieser Vorgang wird
solange wiederholt, bis die Probe restlos das Sieb
passiert hat. Hierzu ist es erforderlich, die letzten grébe-
ren Kérner im Stahlmérser zu zerkleinern, da der Labor-
backenbrecher bei dieser kleinen Menge nicht mehr wirk-
sam ist. AnschlieBend wird die auf eine KorngréBe von
<2,5mm zerkleinerte Probe sorgfaltig gemischt.

Es folgt das repréasentative Verjlingen der Probe auf 1kg,
z.B. mit Probenteiler.

Die 1-kg-Probe mit einer KorngréBe < 2,5 mm wird nun-
mehr auf eine KorngréBe < 1 mm zwischenzerkleinert,
was in der gleichen Weise wie in diesem Abschnitt
beschrieben im Laborbackenbrecher durchgefiihrt wird,
bis die Probe restlos das 1-mm-Sieb passiert hat. Die auf
< 1 mm zerkleinerte Probe wird gut gemischt und im
Probenteiler auf 100 g verjlingt.

Die weitere Zwischenzerkleinerung auf eine KorngréBe
<05 mm wird in einem geeigneten Gerat, z.B. Stahl-
mdrser, analog zur Brechzerkleinerung durchgefiihrt.

*) Z.Z. Entwurf

Zunéachst wird die auf 100 g verjliingte Probe mit einer
Korngrée < 1 mm durch ein 0,5-mm-Sieb gegeben. Der
Ruckstand wird portionsweise zerkieinert (etwa 3 bis 5 g
bei Verwendung eines Stahimérsers). Dieser Vorgang
wird solange wiederholt, bis auf dem 0,5-mm-Sieb kein
Ruckstand mehr verbleibt. Nach sorgfaltigem Mischen
wird die Probe auf 25 g verjlingt. SchlieBlich wird die
Probenmenge von 25 g mit einer KorngréBe < 0,5 mm in
gleicher Weise auf eine KorngroBe < 0,063 mm zerklei-
nert und gut gemischt.

Das Probegut < 1 mm kann auch in einer Muihle mit
Wolframcarbid-MahlgefaB feinzerkleinert werden, wenn
fiir das zu zerkleinernde Material bekannt ist, daB der ent-
stehende Abrieb unter 0,2% liegt. Nach besonderer Ver-
einbarung kann diese Aufbereitung auch bis zu Abrieban-
teilen entsprechend 1% Wolfram eingesetzt werden.

4.3 Beriicksichtigung eventueller Abriebe

Ein beim Mahlen eingebrachter Anteil an Gesamteisen
>0,2% ist durch die Differenzbestimmung gegenuber
einer in Hartmetall zerkleinerten Probe zu ermitteln, z.B.
nach DIN 51083 Teil 6, und bei der Berechnung zu
berticksichtigen. Uberschreitet der Anteil an Gesamteisen
in der im Stahlmdrser zerkleinerten Analysenprobe den
Wert von 1%, so ist sicherzustellen, daB der Anteil an
metallischem Eisen 1% nicht (iberschreitet. Die Bestim-
mung kann nach dem Handbuch fir das
Eisenhittenlaboratorium Band 1a, Abschnitt C 4.1 (1971),
[1] Brom-Methanol-Verfahren, erfolgen, wobei folgende
Anderungen vorzunehmen sind: Einwaage 5 g; Unter-
druckfiltration durch ein Planfilter aus Glasfaser. Unter
diesen Bedingungen 4Bt sich die erforderliche Standard-
abweichung von maximal 0,3 % Fe erzielen.

Bei einer Mahlung in Wolframcarbid-Hartmetall sind in
entsprechender Weise Anteile von > 0,2% Wolfram zu
bestimmen und zu beriicksichtigen. Die Wolframbestim-
mung und die Begriindung einer vereinfachten Korrektur
wird in der Literatur [2] beschrieben. Bei einer mittleren
Zusammensetzung des Hartmetalls von 90 % Wolframcar-
bid und 10 % Cobalt ergibt sich die folgende Korrektur:

% Hartmetall = 1,184 - wyy

Der geringe Kohlenstoffanteil von etwa 0,05% und die
Auswirkung der Wolframcarbid-Oxidation auf die Bestim-
mung der Massenanderung beim Glihen kénnen ver-
nachlassigt werden.

5 Bestimmung der Massenanderung beim
Gliihen in Argon m;

5.1 Gerate (siehe Bild 1)

Ubliches Laborgerét sowie zusétzlich:

— Argon 99,997 % (v/v) in Druckgasflasche

— U-Rohr mit Schiliffstopfen und Magnesiumperchlorat-
Fullung

— Elektrisch beheizter Ofen auf (750 £20)°C heiz- und
regelbar

— Thermoelement mit Anzeigegerat bis etwa 1200°C

— keramisches Rohr mit Schliffkernen oder einer ande-
ren gasdichten Verbindung mit einem Innendurch-
messer = 16 mm, z.B. aus Porzellan, Sillimanit, Quarz

— offene Verbrennungsschiffchen aus unglasiertem
keramischem Material, deren Lange der temperatur-
konstanten Zone des Ofens angepaBt ist und die so
breit sind, daB sie die zur Bestimmung erforderliche
Probenmenge aufnehmen

— Gas-DurchfluBmeBgerat mit einem Skalenendwert
von etwa 20 /h.



