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DIN EN 3976:2007-04

Nationales Vorwort

Die Europaische Vereinigung der Hersteller von Luft- und Raumfahrtgerat (AECMA) ist vom Europaischen
Komitee fir Normung (CEN) fir zustandig erklart worden, Europaische Normen (EN) fir das Gebiet der Luft-
und Raumfahrt auszuarbeiten. Durch die Vereinbarung vom 3. Oktober 1986 wurde AECMA Assoziierte
Organisation (ASB) des CEN.

Die vorliegende Norm EN 3976 wurde von ASD-STAN, Fachbereich Metallische Werkstoffe, unter Mitwirkung
deutscher Experten des Normenausschusses Luft- und Raumfahrt erarbeitet.

Entsprechend Beschluss 57/9 des Technischen Ausschusses des Beirats des Normenausschusses Luft- und
Raumfahrt (NL) im DIN Deutsches Institut fir Normunge.V. sind die europaischen Luft- und Raumfahrt-
Normungsergebnisse zweisprachig, in Deutsch und Englisch, in das Deutsche Normenwerk zu Uberfiihren. Aus
diesem Grund wurde der Deutschen Fassung dieser EN-Norm die Englische Fassung hinzugefiigt.
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EUROPAISCHE NORM EN 3976
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE Dezember 2006

ICS 49.025.30

Deutsche Fassung

Luft- und Raumfahrt — Titan und Titanlegierungen —
Prufverfahren — Chemische Analyse zur Bestimmung des
Wasserstoffgehaltes

Aerospace series — Titanium and titanium alloys — Test Série aérospatiale — Titane et alliages de titane —
method — Chemical analysis for the determination of Méthode d'essai — Analyse chimique pour détermination
hydrogen content de la teneur en hydrogéne

Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 18. Oktober 2006 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschéftsordnung zu erfillen, 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 oder bei jedem CEN-Mitglied auf Anfrage
erhéltlich.

Diese Europaische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzdsisch). 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, Danemark, Deutschland, Estlgnd, Finnland, Frankreich, Griechenland,
Irland, Island, Italien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, den Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Rumanien,
Schweden, der Schweiz, der Slowakei, Slowenien, Spanien, der Tschechischen Republik, Ungarn, dem Vereinigten Konigreich und Zypern.

. — |

EUROPAISCHES KOMITEE FUR NORMUNG
EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION
COMITE EUROPEEN DE NORMALISATION

Management-Zentrum: rue de Stassart, 36 B-1050 Briissel

© 2006 CEN  Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. EN 3976:2006 D
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten.
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EN 3976:2006 (D)

Vorwort

Dieses Dokument (EN 3976:2006) wurde vom Verband der Europaischen Luft-, Raumfahrt- und Verteidi-
gungsindustrie — Normung (ASD-STAN) erstellt.

Nachdem Umfragen und Abstimmungen entsprechend den Regeln dieses Verbandes durchgefiihrt wurden,
hat diese Norm die Zustimmung der nationalen Verbande und offiziellen Behoérden der Mitgliedslander der
ASD erhalten, bevor sie CEN vorgelegt wurde.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Verdffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Juni 2007, und etwaige entgegenstehende nationale
Normen mussen bis Juni 2007 zurtickgezogen werden.

Es wird auf die Méglichkeit hingewiesen, dass einige Texte dieses Dokuments Patentrechte berihren kénnen.
CEN [und/oder CENELEC] sind nicht dafur verantwortlich, einige oder alle diesbezlglichen Patentrechte zu
identifizieren.

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschéaftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europdische Norm zu Ubernehmen: Belgien, Danemark, Deutschland, Estland,
Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, Niederlande,
Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Rumanien, Schweden, Schweiz, Slowakei, Slowenien, Spanien,
Tschechische Republik, Ungarn, Vereinigtes Kénigreich und Zypern.
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EN 3976:2006 (D)

Einleitung

Diese Norm gehort zu der Reihe von EN-Normen Uber metallische Werkstoffe fir Anwendungen in der Luft-
und Raumfahrt. Die allgemeine Gliederung dieser Normenreihe ist in EN 4258 beschrieben.

1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt die Anforderungen an die chemische Analyse zur Bestimmung des Wasserstoffgehaltes von
Titan und Titanlegierungen flr Anwendungen in der Luft- und Raumfahrt unter Verwendung des Warmeleit-
fahigkeits-Inertgasschmelzverfahrens fest.

Dieses Verfahren bezieht sich auf Wasserstoffgehalte von mehreren Mikrogramm je Gramm bis zu mehreren
hundert Mikrogramm je Gramm.

Sie ist anzuwenden, wenn in den Technischen Lieferbedingungen oder der Werkstoffnorm auf sie verwiesen
wird, falls nicht anders in der Zeichnung, Bestellung oder Priufanweisung angegeben.

ANMERKUNG Das bei der Regelprifung nicht angewandte absolute Verfahren besteht in der Festkdrper-Vakuum-
heilRextraktion mit anschlie®Rendem Messen von Volumen und Druck. Aufgrund seiner Komplexitat ist es im Anhang A nur
in zusammengefasster Form angegeben.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente sind fir 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).

ISO Guide 30:1992, Terms and definitions used in connection with reference materials

ISO Guide 31, Reference materials — Contents of certificates and labels

ISO Guide 35, Reference materials — General and statistical principles for certification

EN 2003-10, Luft- und Raumfahrt — Titan und Titanlegierungen — Priifverfahren — Teil 10: Probenentnahme
fiir die Bestimmung des Wasserstoffgehaltes 1)

EN 4258, Luft- und Raumfahrt — Metallische Werkstoffe — Allgemeine Gliederung der Normung — Ver-
knipfung der Arten von EN-Normen und ihre Anwendung

EN 4259, Luft- und Raumfahrt — Metallische Werkstoffe — Definition allgemeiner Begriffe 1)

1) Verdffentlicht als ASD-Vornorm zum Zeitpunkt der Herausgabe dieser Norm.
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3 Begriffe

Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.
31

allgemeine Begriffe

Definitionen siehe EN 4259

3.2

zertifizierte Referenzmaterialien

C.R. M.
Definitionen siehe ISO Guide 30

4 Gesundheit und Sicherheit

Grundausstattung, Probestiicke, Proben, Priufmittel, Prifgerate und Prifverfahren missen den geltenden
Gesundheits- und Sicherheitsvorschriften/-gesetzen der Lander entsprechen, in denen die Priifung durchge-
fuhrt werden soll.

Werden Mittel und/oder Reagenzien spezifiziert, die eine Gefahrdung fir die Gesundheit darstellen kénnen,

missen im Einklang mit den ortlichen Vorschriften und/oder Gesetzen geeignete Vorsichtsmalinahmen
getroffen werden.

5 Kurzbeschreibung

5.1 Allgemeines

Die Prifung besteht in der thermischen Zersetzung der in Titan und Titanlegierungen vorhandenen hydrierten
Verbindungen (meist in Form von Metallhydriden).

Der entgaste Wasserstoff wird in einem Inerttragergasstrom in einen Detektor (Warmeleitfahigkeits-Messzelle)
gefihrt, mit der der Wasserstoffgehalt quantitativ bestimmt werden kann (Vergleichsmessung).

Es gibt zwei Extraktionsarten, je nachdem ob ein Schmelzflussmittel verwendet wird oder nicht (Tabelle 1).

Tabelle 1
Verfahren Extraktionsart Temperatur Tragergas
1 mit Flussmittel 1800 °C Stickstoff oder Argon
2 ohne Flussmittel 2100 °C Argon

5.2 Verfahren 1

Das Schmelzflussmittel ist zur Verflissigung des Gemisches (zur leichteren Gasextraktion) und zur Verhinde-
rung der moglichen Nitridbildung bestimmt. Der Schmelzvorgang erfolgt in einem Graphittiegel bei einer
Temperatur von etwa 1 800 °C:

— entweder in Stickstofftragergas, das es ermdglicht, den Stickstoff in der Probe mit dem Kohlenmonoxid zu
vernachlassigen, das zusammen mit dem Stickstoff einen sehr geringen Unterschied in der Leitfahigkeit
aufweist. (Der Kohlenstoffiiberschuss und die Temperatur, bei der das Schmelzen erfolgt, verhindert die
Kohlendioxidbildung; es muss jedoch ein Mittel zum Auffangen geringer Mengen dieses moglicherweise
vorhandenen Gases vorgesehen werden, indem man z. B. ein Molekularsieb verwendet);
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— oder in Argontragergas, das die Nitridbildung verhindert und eine héhere Empfindlichkeit ergibt, da Argon
im Vergleich zu Wasserstoff einen groReren Unterschied in der Leitfahigkeit aufweist. Ein Abscheiden
von Stickoxid und Kohlenoxid ist erforderlich sowie, bei Verwendung eines Hochfrequenzofens, eine
angepasste Frequenz, um Entladungen durch lonisierung zu vermeiden.

5.3 Verfahren 2

Der Schmelzvorgang erfolgt in einem Graphittiegel bei einer Temperatur von etwa 2 100 °C und ist in Argon-
tragergas (Stickstoff wiirde in diesem Fall Nitridbildung verursachen) durchzufiihren.

6 Priufanordnung
6.1 Grundausstattung

6.1.1 Gerite

Es gibt Gerate in zahlreichen Baumustern, die jedoch im Allgemeinen alle folgenden Elemente enthalten:
— Vorrichtung zum Einflhren der Proben;

— Heizvorrichtung (Induktionsofen oder Widerstandsofen);

— Tragergas-Spulsystem;

— Anlage zum Abscheiden von Gasen (falls erforderlich);

— Warmeleitfahigkeits-Messzelle.

Wenn ein Hochfrequenzofen mit Argontragergas verwendet wird, muss die Frequenz angepasst werden, um
Entladungen durch lonisierung zu vermeiden.

6.1.2 Materialien und Reagenzien

6.1.2.1  Zertifizierte Referenzmaterialen (Titanlegierung mit zertifiziertem Wasserstoffgehalt)

Nach ISO Guide 31 und 35 sollten diese zertifizierten Referenzmaterialien (C. R. Ms.) von einer Zertifizie-
rungsstelle hergestellt werden, mit nachgewiesenen Verfahren auf SI-Einheiten riickverfolgbar und mit einem
Zeugnis ausgestattet sein.

Der Wert des zertifizierten Wasserstoffgehaltes muss eine Unsicherheit mit festgelegtem Vertrauensniveau
aufweisen.

6.1.2.2 Reagenzien

Bei der Analyse durfen nur Reagenzien anerkannter analytischer Qualitét verwendet werden.
— Salpetersaure, pyo = 1,38 g/ml;

— Flusssaure, 40%ige wassrige Losung, p2 = 1,13 g/ml;

— 95 Volumenanteil % oder 96 Volumenanteil % Ethylalkohol;

— Zinngranulat als Schmelzflussmittel;

— Absorptionsreagenzien, Trennsaulen nach den Angaben des Gerateherstellers;
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