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Nationales Vorwort

Diese Europaische Norm EN 10355:2013 wurde vom Technischen Komitee ECISS/TC 20 ,Chemische
Analyse von Eisen und Stahl* (Sekretariat: SIS, Schweden) des Europaischen Komitees fur die Eisen- und
Stahlnormung (ECISS) ausgearbeitet.

Das zustandige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 021-00-30 AA ,Analyseverfahren®
des Normenausschusses Eisen und Stahl (FES) im DIN.

Eine entsprechende DIN-Norm gab es bisher nicht.
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ICS 77.040.30

Deutsche Fassung

Chemische Analyse von Eisenwerkstoffen —

Analyse von unlegierten und niedrig legierten Stahlen mittels
optischer Emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem
Plasma —

Bestimmung von Si, Mn, P, Cu, Ni, Cr, Mo und Sn nach Ldsen in
Salpeter- und Schwefelsaure [Routineverfahren]

Chemical analysis of ferrous materials — Analyse chimique des matériaux ferreux —
Inductively coupled plasma optical emission spectrometric Analyse des aciers non alliés et faiblement alliés par
analysis of unalloyed and low alloyed steels — spectrométrie d'émission optique avec source a plasma
Determination of Si, Mn, P, Cu, Ni, Cr, Mo and Sn, induit —
following dissolution with nitric and sulphuric acids [Routine Détermination de Si, Mn, P, Cu, Ni, Cr, Mo et Sn, aprés
method] mise en solution par les acides nitrique et sulfurique

[Méthode de routine]

Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 29. Juni 2013 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschéftsordnung 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 Management-Zentrum des CEN-CENELEC oder bei jedem CEN-
Mitglied auf Anfrage erhaltlich.

Diese Europdische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzésisch). 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, der ehemaligen jugoslawischen
Republik Mazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta,
den Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Ruménien, Schweden, der Schweiz, der Slowakei, Slowenien, Spanien, der
Tschechischen Republik, der Tirkei, Ungarn, dem Vereinigten Konigreich und Zypern.
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Vorwort

Dieses Dokument (EN 10355:2013) wurde vom Technischen Komitee ECISS/TC 102 ,Chemische Analyse
von Eisen und Stahl* erarbeitet, dessen Sekretariat vom SIS gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veréffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Februar 2014, und etwaige entgegenstehende
nationale Normen missen bis Februar 2014 zurlickgezogen werden.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
kénnen. CEN [und/oder CENELEC] sind nicht daflir verantwortlich, einige oder alle diesbeziglichen
Patentrechte zu identifizieren.

Entsprechend der CEN-CENELEC-Geschaftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europaische Norm zu Ubernehmen: Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, die
ehemalige jugoslawische Republik Mazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island,
Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal,
Rumanien, Schweden, Schweiz, Slowakei, Slowenien, Spanien, Tschechische Republik, Turkei, Ungarn,
Vereinigtes Konigreich und Zypern.
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1 Anwendungsbereich

Diese Europaische Norm legt ein Verfahren der optischen Emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem
Plasma (ICP-Emissionsspektrometrie) fest, das routinemafig zur Analyse unlegierter und niedrig legierter
Stahle anzuwenden ist, die einen Eisengehalt von mindestens 95 % haben. Diese Norm weicht von der Norm
EN 10351:2011 ab; EN 10351:2011 ist fir die Bestimmung von Si optimiert.

Das Verfahren ist auf die in Tabelle 1 aufgefliihrten Elemente innerhalb der angegebenen Bereiche
anwendbar.

Die beschriebene Herstellung von Proben kann Proben, die sich aus einem hohen Chrom- und erheblichem
Kohlenstoffgehalt zusammensetzen, nicht vollstandig I16sen. Diese unvollstandige Losung kann au3erdem die
Bestimmung von Mangan sowie Molybdan in diesen Proben beeinflussen. Aus diesem Grund ist der
Anwendungsbereich dieses Verfahrens auf einen Chromanteil von <0,9 % beschrankt, wogegen der
Anwendungsbereich der EN 10351 einen Bereich < 1,6 % Cr abdeckt.

Tabelle 1 — Anwendungsbereiche

Massenanteil
Element %

min. max.
Si 0,020 0,45
Mn 0,005 1,40
P 0,005 0,10
Cu 0,005 0,60
Ni 0,010 2,00
Cr 0,010 0,90
Mo 0,005 0,60
Sn 0,010 0,10

ANMERKUNG  Fiir Zinn siehe Absatz 11, Anmerkung 2.

Alle angegebenen Bereiche kénnen erweitert oder (nach einer Validierung) so angepasst werden, dass auch
andere Massenanteile zu bestimmen sind, sofern die zu analysierenden Proben einen Eisenanteil von mehr
als 95 % haben.

Das Verfahren darf auch dann angewendet, wenn weitere Elemente enthalten sind. Diese Elemente und ihre
Massenanteile sollten jedoch unter Beriicksichtigung méglicher Stérungen, der Empfindlichkeit, der Auflésung
und der Linearitatskriterien fur jedes ICP-Emissionsspektrometer und fur jede Wellenldnge sorgfaltig Gberprift
werden.

Entsprechend der Empfindlichkeit des jeweiligen ICP-Emissionsspektrometers kann es notwendig sein,
geeignete Verdinnungen der Kalibrier- und der Untersuchungsprobenlésungen anzuwenden.

Obwohl das beschriebene Verfahren zur ,Mehrelementbestimmung® angewendet wird, mussen nicht
unbedingt alle im Anwendungsbereich angegebenen Elemente gleichzeitig bestimmt werden. Die Mess-
bedingungen sind in jedem Priflaboratorium in Abhangigkeit von den Leistungsparametern der verfligbaren
Prifgerate zu optimieren.
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2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fur die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlieRlich aller Anderungen).

EN ISO 648, Laborgeréte aus Glas — Vollpipetten (ISO 648)

EN ISO 1042, Laborgeréte aus Glas — Messkolben (ISO 1042)

3 Kurzbeschreibung

Eine Prifmenge ist in einem Gemisch aus Salpetersdure und Schwefelsdure zu Idsen. Eine
Ammoniumperoxodisulfat-Lésung ist zuzusetzen und zu erhitzen. Nach dem Abkuhlen erfolgt die Zugabe
einer Wasserstoffperoxid-Lésung.

Nach geeigneter Verdinnung und bei Bedarf erfolgt die Zugabe eines internen Referenzelements, das
Zerstauben der Lésung in der Plasmafackel eines Emissionsspektrometers und das Messen der Intensitat des

emittierten Lichts eines jeden Elementes (einschlieRlich des mdglicherweise angewendeten internen
Referenzelements).

4 Reagenzien

Zur Analyse sind nur Reagenzien in anerkannter Analysenreinheit sowie nur destilliertes Wasser oder Wasser
entsprechender Reinheit zu verwenden.

Zur Herstellung der Kalibrierlésungen und der Probenlésungen sollten die gleichen Reagenzien verwendet
werden.

4.1 Salzséaure, HCI (pyg = 1,19 g/ml)

4.2 Salzsaurelosung, verdinnt 1 + 1

Zu 500 ml Wasser sind 500 ml Salzsaure (4.1) hinzuzufiigen.

4.3 Salpeterséure, HNO; (py = 1,33 g/ml)

4.4 Salpetersaurelosung, verdinnt 1 + 1

Zu 500 ml Wasser sind 500 ml Salpetersaure (4.3) hinzuzufiigen.

4.5 Schwefelsdure, H,SO, (o, = 1,84 g/ml)

4.6 Wasserstoffperoxid, H,O, 30 %-L6sung (Masseanteil)

4.7 Wasserstoffperoxid, H,0, 3 %-Ldsung (Masseanteil)

50 ml Wasserstoffperoxid (4.6) sind mit 500 ml Wasser zu verdiinnen.

4.8 Gemisch aus Salpetersaure und Schwefelsaure

50 ml Salpetersaure (4.3) und 50 ml Schwefelsaure (4.5) sind mit 500 ml Wasser zu mischen. Nach dem
Abkuhlen ist die Losung bis auf 1 | mit Wasser aufzufillen und zu mischen.
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4.9 Ammoniumperoxodisulfat, Losung, 20 g/l
10 g Ammoniumperoxodisulfat sind in 500 ml Wasser zu I6sen.
4.10 Chrom, Standardlésung, 1 g/l

(0,5 0,001) g reines Chrom (Reinheit 99,99 %) sind zu wagen und in ein 250-ml-Becherglas zu uberflhren.
40 ml Salzsaure (4.1) sind hinzuzufiigen und vorsichtig zu erhitzen, bis das Chrom vollstandig gelost ist. Nach
dem Abkuhlen ist die Lésung quantitativ in einen 500-mI-Messkolben zu Uberfihren, bis zur Marke mit Wasser
zu verdinnen und gut zu mischen.

1 ml dieser Losung enthalt 1 mg Cr.
4.11 Kupfer, Standardlésung, 1 g/l

(0,5+0,001) g reines Kupfer (Reinheit 99,99 %) sind zu wagen und in ein 250-ml-Becherglas zu Uberfuhren.
Das Kupfer ist in 10 ml Salpetersaureldsung (4.4) zu lésen. Die Losung ist vorsichtig zu erhitzen, bis das
Metall geldst ist und dann sieden zu lassen, bis Stickoxiddampfe ausgetrieben wurden. Nach dem Abkiihlen
ist die Losung quantitativ in einen 500-mI-Messkolben zu Gberfiihren, bis zur Marke mit Wasser zu verdiinnen
und gut zu mischen.

1 ml dieser Lésung enthalt 1 mg Cu.
4.12 Mangan, Standardlésung, 1 g/l

Um das zur Herstellung der Standardlésung benutzte Mangan von maglichen Oxiden zu reinigen, werden
einige Gramm des Metalls in ein 250-ml-Becherglas eingebracht, das 150 ml bis 160 ml Wasser und 15 ml bis
20 ml Schwefelsaure (4.5) enthalt. Die Losung ist zu schutteln, nach einigen Sekunden absetzen zu lassen,
und dann Wasser hinzuzufiigen. Diese Reinigung mit Wasser ist mehrere Male zu wiederholen. Das
metallische Mangan ist zu entnehmen und mit Aceton zu spllen. AnschlieBend ist das Mangan mit einem
Haartrockner oder in einem Warmeschrank 2 min bei 100 °C zu trocknen. Die Abklhlung erfolgt in einem
Exsikkator.

(0,5+0,001) g des gereinigten Mangans sind zu wagen und in ein 250-ml-Becherglas zu Uberfihren. Das
Mangan ist in 5 ml Salzsaure (4.1) und 10 ml Salpetersaurelésung (4.4) zu l6sen. Die Lésung ist vorsichtig zu
erhitzen, bis das Metall geldst ist. Nach dem Abkdihlen ist die L6sung quantitativ in einen 500-ml-Messkolben
zu Uberfuhren, bis zur Marke mit Wasser zu verdiinnen und gut zu mischen.

1 ml dieser Lésung enthalt 1 mg Mn.

4.13 Molybdan, Standardiésung, 1 g/l

(0,5+0,001) g reines Molybdan (Reinheit 99,99 %) sind zu wagen und in ein 250-ml-Becherglas zu
Uberflihren. Das Molybdan ist in 10 ml Salzsaure (4.1) und 10 ml Salpetersaure (4.3) zu I6sen. Die Lésung ist
vorsichtig zu erhitzen, bis das Metall gelést ist. Nach dem Abkuhlen ist die Lésung quantitativ in einen
500-ml-Messkolben zu uberfiihren, bis zur Marke mit Wasser zu verdiinnen und gut zu mischen.

1 ml dieser Lésung enthalt 1 mg Mo.

414 Nickel, Standardlésung, 1 g/l

(0,5 +0,001) g reines Nickel (Reinheit 99,99 %) sind zu wagen und in ein 250-ml-Becherglas zu Gberflhren.
Das Nickel ist in 10 ml Salpetersaurelésung (4.4) zu l6sen. Die Losung ist vorsichtig zu erhitzen, bis das
Metall gelost ist und dann sieden zu lassen, bis Stickoxiddampfe ausgetrieben wurden. Nach dem Abktihlen
ist die Losung quantitativ in einen 500-mI-Messkolben zu Uberflihren, bis zur Marke mit Wasser zu verdiinnen
und gut zu mischen.

1 ml dieser Lésung enthalt 1 mg Ni.
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4.15 Phosphor, Standardlésung, 1 g/l

(2,197 £ 0,001) g getrocknetes Kaliumdihydrogenphosphat sind zu wagen, in ein 250-ml-Becherglas zu
Uberflhren und in Wasser zu I6sen. Die Lésung ist quantitativ in einen 500-mlI-Messkolben zu Uberfihren, bis
zur Marke mit Wasser zu verdinnen und gut zu mischen.

1 ml dieser Lésung enthalt 1 mg P.

4.16 Silizium, Standardlésung, 1 g/l

(3,171 £ 0,001) g getrockneten Ammoniumhexafluoridsilikats [(NH4),SiFg] sind unter Verwendung eines
geeigneten Becherglases aus Kunststoff in heillem Wasser (~ 80 °C) zu lésen.

Nach dem Abkihlen ist die Losung quantitativ in einen 500-mI-Messkolben aus Polyethylen zu iberfiihren, bis
zur Marke mit Wasser zu verdiinnen und gut zu mischen.

1 ml dieser Lésung enthalt 1 mg Si.

4.17 Zinn, Standardlosung, 1 g/l (frisch angesetzt)

(0,5+0,001) g reines Zinn (Reinheit 99,99 %) sind zu wagen und in ein 250-ml-Becherglas zu Uberfihren.
Das Zinn ist in 50 ml Salzsaure (4.1) zu l6sen. Die Lésung ist vorsichtig zu erhitzen, bis das Metall geldst ist.
Nach dem Abkulhlen ist die Lésung quantitativ in einen 500-mI-Messkolben zu Gberflhren, bis zur Marke mit
Wasser zu verdinnen und gut zu mischen.

1 ml dieser Lésung enthalt 1 mg Sn.

ANMERKUNG Anstelle der Standardldsungen, deren Herstellung in 4.10 bis 4.17 beschrieben wird, kénnen im Handel
erhaltliche Standardldsungen angewendet werden, vorausgesetzt, sie werden von einem anerkannten Hersteller bezogen
und ihre Ruckverfolgbarkeit ist vollstdndig dokumentiert.

4.18 Interne Referenzelement-L6osung, 1 g/l

Es ist ein geeignetes Element auszuwahlen, das als internes Referenzelement zuzugeben ist; fur dieses
Element ist eine Losung mit 1 g/l herzustellen.

ANMERKUNG Elemente wie z. B. Sc und Y werden oft zur Validierung angewendet.
4.19 Reines Eisen

Das ausgewahlte Eisen darf hochstens einen Anteil von einem Zehntel des unteren Grenzwertes aufweisen,
der fiur jedes Element im Anwendungsbereich angegeben ist.

5 Gerate

Alle Volumenmessgerate aus Glas missen Klasse A entsprechen und nach EN ISO 648 oder EN ISO 1042
kalibriert sein.

5.1 Mikrowellensystem
5.2 Gravimetrischer oder volumetrischer Spender
5.3 Optisches Emissionsspektrometer mit induktiv gekoppeltem Plasma

Das Spektrometer muss mit einer Spriheinrichtung ausgestattet sein. Das verwendete Gerat ist
danneinsatzbereit, wenn nach dem Optimieren der Bedingungen entsprechend der Anleitung des Herstellers
die in Anhang A angegebenen Leistungskriterien erflllt sind.
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6 Probenahme

Die Probenahme ist nach EN ISO 14284 oder nach einer fir Stahl geeigneten nationalen Norm
durchzufihren.

7 Herstellung von Probelosungen
7.1 Allgemeines

Das Verfahren ist optimiert fir die Verwendung automatischer Systeme mit offenem Mikrowellensystem (5.1)
und gravimetrischer Spriheinrichtung (5.2).

ANMERKUNG Dieses Verfahren wurde auch schon bei geschlossenen Mikrowellensystemen gepriift, nachdem eine
entsprechende Optimierung der mafigeblichen Betriebsbedingungen (Temperaturen und Zeiten) vorgenommen wurde.

Das Verfahren kann aulerdem in der klassischen Vorgehensweise mit Heizelementen und manuellen
Erganzungen ausgefuhrt werden.

7.2 Prifmenge

250 mg der Analysenprobe ist auf 1 mg zu wagen.

7.3 Herstellung der Probenlésung

7.3.1 Automatisches System, offenes System

Die Prufmenge (7.2) ist in ein PTFE-Rohr zu Uberfuhren.

10 g des Gemischs aus Salpeter- und Schwefelsaure (4.8) sind hinzuzufiigen und mit einer geeigneten
Abdeckung abzudecken (PTFE oder einem anderen, fiir die Mikrowelle geeigneten, transparenten Material,
perfekt sauber und frei von Verunreinigungen. Schraubabdeckungen sind bei Systemen mit offenen Einheiten
zu vermeiden.).Die Probe ist durch das Mikrowellensystem aufzuheizen und zwar auf eine Temperatur von
etwa 120 °C fur etwa 7 min und im Anschluss fiir 10 min abzukuhlen.

5 g der Ammoniumperoxodisulfat-Lésung (4.9) sind hinzuzufligen, abzudecken und flr etwa 3 min durch das
Mikrowellensystem bei einer Temperatur von etwa 120 °C zu erhitzen und im Anschluss fur 10 min abkihlen
zu lassen.

5 g der Wasserstoffperoxid-Lésung (4.7) sind hinzuzufiigen und gut zu mischen. 10 min abkuhlen lassen.

Die Kuhlzeit darf verlangert werden, um sicherzustellen, dass die Gasentwicklung beendet ist, bevor mit der
Analyse begonnen wird.

Zur Vermeidung der Hydrolyse des Siliziums und des Zinns kann 2 g HCI (4.1) zuzugeben werden.

Wird ein internes Referenzelement verwendet, ist eine geeignete Menge der internen Referenzldsung (4.18)
zuzugeben, die Probeldsung auf 50 g, gewogen aufs Milligramm, zu verdiinnen und gut zu mischen.

Falls notwendig, ist die Losung durch ein trockenes, feinporiges Filterpapier zu filtern. Der erste Teil des
Filtrats darf nicht verwendet werden.

Es wird empfohlen, diese MaRnahmen an frisch zubereiteten Lésungen durchzufiihren, um eine Hydrolyse
des Siliziums zu vermeiden.
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7.3.2 Manuelles Verfahren

Die Prifmenge (7.1) ist in einen 100-ml-Erlenmeyerkolben aus gewdhnlichem oder quartzhaltigem Glas zu
Uberfiihren (oder in ein 100-mI-PTFE-Becherglas).

ANMERKUNG Es konnte nachgewiesen werden, dass ein perfekt gereinigter, aus gewohnlichem oder quarzhaltigem
Glas bestehender Erlenmeyerkolben sogar zur Bestimmung von Si geeignet ist.

Andere Kunststoffmaterialien diirfen verwendet werden, wenn sie hitzebestandig und fei von Verunreinigung
sind.

10 ml des Gemischs aus Salpeter- und Schwefelsaure (4.8) sind hinzuzufligen. Wenn Becherglaser genutzt
werden, ist ein PTFE-Uhrglas?) als Abdeckung zu nutzen; das Ganze ist zu erhitzen, bis es leicht siedet. (Die
Temperatur der Heizelemente ist so anzupassen, dass ein leichtes Sieden der Probeldsung moglich ist.) Das
Sieden ist fur 7 bis 10 min aufrecht zu halten und im Anschluss fir 10 min abkihlen zu lassen.

5 ml der Ammoniumperoxodisulfat-Ldsung (4.9) sind hinzuzufigen, abzudecken und zu erhitzen, bis es leicht
siedet. Das Sieden ist fur 3 bis 5 min aufrecht zu halten und im Anschluss fir 10 min abkuhlen zu lassen.

5 ml der Wasserstoffperoxid-Losung (4.7) sind hinzuzufligen und gut zu mischen. 10 min abkihlen lassen.

Die Kihlzeit darf verlangert werden, um sicherzustellen, dass die Gasentwicklung beendet ist, bevor mit der
Analyse begonnen wird.

Die Lésung ist in einen 50-ml-Messkolben zu tberfihren und im Anschluss ist, falls ein internes Referenz-
element verwendet wird, mittels einer kalibrierten Pipette eine ausreichende Menge der internen Referenz-
element-Lésung (4.18) hinzuzugeben.

Zur Vermeidung der Hydrolyse des Siliziums und des Zinns kann 2 ml HCI (4.1) zuzugeben werden.
Die Losung ist bis zur Marke mit Wasser zu verdiunnen und gut zu mischen.

Falls notwendig, ist die Losung durch ein trockenes feinporiges Filterpapier zu filtern. Der erste Teil des
Filtrats darf nicht verwendet werden.

Es wird empfohlen, diese Malnahmen an frisch zubereiteten Lésungen durchzufiihren, um eine Hydrolyse
des Siliziums zu vermeiden.

8 Kalibrierverfahren
8.1 Schritte

Beim Kalibrierverfahren ist zwischen einer Kalibrierung und einer Nachkalibrierung zur Driftkompensierung zu
unterscheiden.

8.2 Herstellung von Kalibrierlésungen fiir Mehrelementbestimmungen

2,500 g reines Eisen (4.19) sind zu wagen, in ein 500-ml-Becherglas einzubringen sowie 100 ml des
Gemischs aus Salpetersaure und Schwefelsaure hinzuzufligen. Das Ganze ist tber eine Dauer von 7 min bei
ungefahr 120 °C zu erhitzen.

50 ml der Ammoniumperoxodisulfat-Losung (4.9) sind hinzuzugeben, abzudecken und fir 3 min bei ungefahr
120 °C zu erhitzen. Erhitzen, bis es leicht siedet und im Anschluss 10 min abkiihlen lassen.

50 ml der Wasserstoffperoxidldsung (4.7) sind hinzuzufiigen und gut zu mischen. Das Ganze ist in einen
250-ml-Messkolben zu Uberfiihren, bis zur Marke mit Wasser zu verdiinnen und gut zu mischen.

1) Abdeckungen kénnen auch aus anderen geeigneten Materialien bestehen, vorausgesetzt diese sind frei von
Verunreinigungen.
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Jeweils 50 ml der eisenhaltigen Lésung sind in vier 100-ml-Messkolben einzubringen sowie mittels kalibrierter
Pipetten die Mengen (Volumina) der Standardldsungen fir die einzelnen Elemente (4.10 bis 4.17) oder der im
Handel erhéltlichen, in Tabelle 2 aufgefihrten Standardidsungen hinzuzufiigen.

Falls ein internes Referenzelement angewendet wird, ist mit einer kalibrierten Pipette ein geeignetes Volumen
des internen Referenzelementes (4.18) hinzuzufligen; dieses Volumen muss zweimal so grol3 sein wie
dasjenige, das der Probenldsung (7.3) hinzugefiigt wurde.

Zur Vermeidung der Hydrolyse des Siliziums und des Zinns kann 4 ml HCI (4.1) zugegeben werden.
Die Losung ist bis zur Marke mit Wasser zu verdinnen und zu mischen.

Es wird empfohlen, die MalRnahmen der optischen Emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma
an frisch zubereiteten Lésungen durchzuflhren, um eine Hydrolyse des Siliziums zu vermeiden.

In einen finften 100-ml-Messkolben sind weitere 50 ml der vorstehenden 10 g/I-Eisenlésung einzubringen.
Die Ldsung ist bis zur Marke mit Wasser zu verdinnen und zu mischen.

Diese Lésung ist zu benutzen, um zu Uberprifen, ob der niedrigste Anteil jedes Elementes hoch genug ist, um
als ,abweichend vom Nullpunkt* wahrgenommen zu werden.

Es sollte sehr sorgfaltig darauf geachtet werden, dass die Menge der S&uren in den Kalibrierlésungen
(besonders bei Anwendung von im Handel verfiigbaren Standardiésungen), in den Probenlésungen und
in den Ldsungen der CRM (zertifizierten Referenzmaterialien), die zur Uberprifung der Richtigkeit der
Kalibrierung angesetzt werden, gleich bleibt.

Die ermittelten Kalibrierkurven koénnen in einem Computer gespeichert werden, der mit dem
ICP-Emissionsspektrometers verbunden ist.

Die Richtigkeit dieser Kalibrierfunktionen sollte Uberprift werden, indem mindestens zwei geeignete CRM-

oder IRM-Probenlésungen gemessen werden (unmittelbar oberhalb des unteren und unmittelbar unterhalb
des oberen Wertes flr jeden Kalibrierbereich).
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