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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 10177:2018) wurde vom Technischen Komitee ECISS/TC 102 ,Methods of chemical
analysis for iron and steel” erarbeitet, dessen Sekretariat von SIS (Schweden) gehalten wird.

Das zustdndige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 021-00-30 AA
»Analysenverfahren im DIN-Normenausschuss Eisen und Stahl (FES).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlieRen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die

Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien auch fiir den
englischen Text.

Anderungen

Gegeniiber DIN EN 10177:1990-04 wurden folgende wesentlichen Anderungen vorgenommen:
a) redaktionelle Anderungen;

b) Aktualisierung von Referenzen und Stahlbezeichnungen;

c) Aktualisierung der Beschreibungen zur Versuchsprozedur und zur Versuchsauswertung.
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN 10177:2018) wurde vom Technischen Komitee ECISS/TC 102 ,Methods of chemical
analysis for iron and steel” erarbeitet, dessen Sekretariat von SIS gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wird EN 10177:1989 ersetzen.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument beschreibt eine Methode zur Bestimmung von Calciumin unlegierter und niedrig legierter
Stahle mittels Flammenatomabsorptionsspektroskopie (FAAS).

Diese Methode ist anwendbar fiir Calciumanteile von 0,0004 % bis 0,012 %.

Diese Methode kann fiir hohere Calciumgehalte angewandt werden, wenn die Probengrofien und
Losungsvorgange angepasst werden, sofern die in 6.2.2 und 6.2.3 angegebenen Kriterien erfiillt werden.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon
oder ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlieflich aller Anderungen).

EN ISO 648, Laborgerdte aus Glas - Vollpipetten (1SO 648:2008)
EN ISO 1042, Laborgerdte aus Glas - Messkolben (1SO 1042:1998)

3 Begriffe

Es werden keine Begriffe in diesem Dokument angegeben. ISO und IEC stellen terminologische Datenbanken
fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden Adressen bereit:

— IEC Electropedia: unter http://www.electropedia.org/

— ISO Online Browsing Platform: unter http://www.iso.org/obp

4 Grundziige des Verfahrens
Aufloésung einer Probe in Salzsdure gefolgt von Oxidation mit Salpetersaure
ANMERKUNG  Konigswasser kann fiir die gleichzeitige Auflosung und Oxidation der Probe verwendet werden

Zugabe einer Losung Kaliumchlorid und Vernebelung der Probenldsung in eine Acetylen / Lachgasflamme
eines Atomabsorptionsspektrometers

Calcium wird durch spektrometrische Messung der Atomabsorption des von einer Calcium-
Hohlkathodenlampe emittierten Spektrallinie von 422,7 nm ermittelt.

ANMERKUNG  Andere geeignete Strahlenquellen diirfen auch verwendet werden, sofern die in 6.2.2 und 6.2.3
angegebenen Kriterien erfiillt werden.

5 Reagenzien

Fiir die Analyse sind nur Reagenzien von bekannter Analysequalitit und nur destilliertes Wasser oder
Wasser von gleichem Reinheitsgrad zu verwenden.

Die folgenden Konzentrationen und Mengen diirfen eingestellt werden, vorausgesetzt die Anderungen
werden gemafd Abschnitt 8.3 und Kapitel 9 berticksichtigt.

5.1 Reines Eisen.
5.2 Salzsaurelosung, 1 +1

500 ml Salzsdure (mit etwa p2o = 1,19 g/ml werden) werden mit 500 ml Wasser gemischt.
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5.3 Salpetersdurelosung, 4 + 6

400 ml Salpetersadure (mit etwa p2o = 1,40 g/ml) werden mit 600 ml Wasser gemischt.

5.4 Kaliumchloridlésung, 190g/1.

5.5 Calcium-Standardlésung, 1 g/1.

(2,500 £ 0,001) g reines Calciumcarbonat werden eingewogen, bei 105°C getrocknet und in ein Glas
geeigneter Grofle uberfiihrt. Es werden 20ml Wasser hinzugegeben dann langsam 20 ml Salzsdure
hinzugefiigt (5.2). Sobald geldst, wird diese Losung auf ungefdhr 100 ml mit Wasser verdiinnt und in einen
1000-ml-Messkolben tibergefiihrt bzw. mit Wasser verdiinnen mit und gemischt.

1 ml dieser Losung enthalt 1 mg Calcium.

5.6 Calcium-Standardlésung, 0,02 g/1

5,0 ml Calcium-Standardlésung (aus 5.5) werden in einem 250-ml-Mef3kolben mit Wasser aufgefiillt und
gemischt.

Diese Losung ist unmittelbar vor Gebrauch zuzubereiten.
1 ml dieser Lésung enthélt 0,02 mg Calcium.
5.7 Calcium-Standardlésung, 0,002 g/I1.

20,0 ml Calcium-Standardlésung (5.6) werden in einem 200-ml-Mefdkolben mit Wasser aufgefiillt und
gemischt.

Diese Losung ist unmittelbar vor Gebrauch zuzubereiten.

1 ml dieser Lésung enthélt 0,002 mg Calcium.

5.8 Eisenbasislosung, 50 g/1.

10,00 g reines Eisen (aus 5.1) werden in ein hitzebestindiges Becherglas geeigneter Grofée auf 0,01 g
Genauigkeit eingewogen. Es werden 100 ml der Salzsdure (aus 5.2) hinzugegeben und das Becherglas mit
einer Uhrglasschale abgedeckt und behutsam aufgewdrmt, bis die Reaktion abgeklungen ist. Es werden 25
ml der Salpetersaure (aus 5.3) hinzugegeben und die Losung fiir 5 Minuten Dauer aufgekocht, um Stickoxide
zu entfernen.

Nach dem Abkiihlen wird die Losung in einen 200 ml-Messkolben iibergefiihrt.

Es werden 2,5 ml Perchlorsdure (5.6) hinzugefiigt, mit Wasser aufgefiillt und gemischt.

6 Gerate
6.1 Gewohnliche Laborgerite

Alle volumetrischen Glasbehélter miissen der Klasse A entsprechen und gemafd EN ISO 648 oder EN ISO
1042 geeignet sein.

Alle Glaswaren miissen in Salzsdure (5.2.) und dann in Wasser gesplilt werden. Die Menge an Calcium, die in

den Bechern und den Messkolben vorhanden ist, kann durch Messen der Absorption von destilliertem
Wasser, das nach dem Waschen mit Saure in die Glaswaren eingebracht wird, tiberpriift werden.
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6.2 Atomabsorptionsspektrometer

6.2.1 Allgemeines

Das Spektrometer muss mit einer Calcium-Hohlkathodenlampe oder einer anderen, geeigneten
Strahlenquelle ausgestattet sein und mit Stickstoffoxid und Acetylen mit ausreichender Reinheit versorgt
werden, um eine brennstoffarme, gleichmifRig klare Flamme, frei von Wasser, Ol und Calcium zu
gewahrleisten.

Das verwendete Atomabsorptionsspektrometer ist brauchbar, wenn bei optimaler Einstellung gemaf$ 8.3.4
die Nachweisgrenze und die Empfindlichkeit mit den Herstellerangaben iibereinstimmen und den in 6.2.2
und 6.2.3 gegebenen Giiteanforderungen geniigen.

6.2.2 Mindestprazision

Die Standardabweichung soll aus 10 Messungen der Extinktion der Bezugslosung mit der hdchsten
Konzentration berechnet werden und darf 3 % der mittleren Extinktion nicht iibersteigen.

Die Standardabweichung soll aus 10 Messungen der Extinktion der Bezugslésung mit der niedrigsten
Konzentration (ausgenommen der Leerwertlosung) berechnet werden und darf 1 % der mittleren Extinktion
der Bezugslosung mit dem hdchsten Gehalt nicht libersteigen.

6.2.3  Zusatzliche Leistungsanforderungen

6.2.3.1 Allgemeines

Ferner sollte das Instrument den in 6.2.3.2 und 6.2.3.3 angegebenen, zusatzlichen Leistungsanforderungen
entsprechen.

6.2.3.2 Charakteristische Konzentration

Die charakteristische Konzentration von Calcium in einer Matrix, die der Zusammensetzung der Mef3losung
entspricht, soll weniger als 0,05 pg /ml betragen.

6.2.3.3 Nachweisgrenze
Die Nachweisgrenze ist eine Zahl, ausgedriickt in Einheiten der Konzentration (oder Menge), welche das
geringste Konzentrationsniveau (oder Menge) eines Elements beschreibt, welches als statistisch

unterschiedlich zum analytischen Leerwert bestimmt werden kann.

Die Nachweisgrenze fiir Calcium in einer Matrix mit dhnlicher Zusammensetzung wie die endgiiltige
Mefilosung soll weniger als 0,025 pg/ml Calcium betragen.

7 Probennahme

Die Probennahme ist in Ubereinstimmung mit der EN ISO 14284 oder anderen geeigneten Stahl- und
Gusseisennormen durchzufiihren.

Die Chips sind mit einem geeigneten Losungsmittel (Aceton, Ethylether usw.) zu entfetten, um eine
Kontamination der Probe bei der Handhabung zu vermeiden.

Calcium unterliegt im gesamten Stahl einer ungleichméafdigen Verteilung, und es wird empfohlen, dass die
Laborprobe nicht weniger als 25 g Chips enthalt, aus denen die Probe (8.1) entnommen werden sollte.
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8 Durchfithrung der Analyse

ANMERKUNG  Die nachfolgenden Konzentrationen, Mengen und Glasbehaltnisvolumina diirfen gedndert werden,
vorausgesetzt, daf? die Anderungen in allen entsprechenden Unterabschnitten der Abschnitte 8 und 9 beriicksichtigt
werden.

8.1 Einwaage
Es ist eine Probe von etwa 2,0 g auf 1 mg Genauigkeit einzuwégen.
8.2 Blindwertermittlung

Mit jeder Durchfiihrung wird parallel zur Mefdwertbestimmung ein Blindwert ermittelt, wobei die gleichen
Ablaufe, Mengen und Reagenzien anzuwenden sind.

8.3 Bestimmung
8.3.1 Herstellung der Probenlésung

Die Einwaage (8.1) wird in einem 400-ml-Becherglas mit 20ml Salzsaure (5.2) gelost. Das Becherglas wird
mit einer Uhrglasschale abgedeckt und solange behutsamt erwarmt, bis die Sdurereaktion nachlésst.

Die Losung ist mit 5 ml Salpetersdure (5.3) zu oxidieren und danach 5 Minuten lang zu kochen, um Stickoxide zu
entfernen.

8.3.2 Aufbereitung der Probenlésung
8.3.2.1 Calciumgehalte bis zu 0,006 %
Die Losung wird abgekiihlt und in einen 100-ml-Messkolben libergefiihrt.

WARNUNG - nicht filtern, wenn nicht unbedingt nétig. Falls unvermeidlich, diirfen nur Filter benutzt
werden, die bekanntlich frei von Calcium sind.

0,5 ml Kaliumchlorid werden hinzugefiigt (5.4), mit Wasser aufgefiillt und vermischt.

Flir Probenldsungen, die eine Calciumabsorption von mehr als 0,6 ergeben, sollte die Probenlésung verdiinnt
und mit den auf die gleiche Weise verdiinnten Kalibrierungslosungen verglichen werden. Diese stirker
verdlinnten Losungen sollten auch verwendet werden, wenn Probleme mit der Brennerblockierung
auftreten.

8.3.2.2 Calciumgehalte von 0,004 % bis 0,012 %

Die Losung wird abgekiihlt und in einen 200-ml-Messkolben iibergefiihrt.

WARNUNG - nicht filtern, wenn nicht unbedingt nétig. Falls unvermeidlich, diirfen nur Filter benutzt
werden, die bekanntlich frei von Calcium sind.

0,5 ml Kaliumchlorid werden hinzugefiigt (5.4), mit Wasser aufgefiillt und vermischt.
Flir Probenldsungen, die eine Calciumabsorption von mehr als 0,6 ergeben, sollte die Probenlésung verdiinnt
und mit den auf die gleiche Weise verdiinnten Kalibrierungslosungen verglichen werden. Diese stiarker

verdinnten Losungen sollten auch verwendet werden, wenn Probleme mit der Brennerblockierung
auftreten.
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