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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 14242:2022) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 132 ,Aluminium und
Aluminiumlegierungen” erarbeitet, dessen Sekretariat von AFNOR (Frankreich) gehalten wird.

Das zustandige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 066-02-06 AA ,Analysenverfahren
fiir NE-Metalle“ im DIN-Normenausschuss Nichteisenmetalle (FNNE).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschliefRen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die
Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien auch fiir den

englischen Text.

Aktuelle Informationen zu diesem Dokument kénnen liber die Internetseiten von DIN (www.din.de) durch
eine Suche nach der Dokumentennummer aufgerufen werden.

Gegeniiber DIN EN 14242:2004-12 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Anderung des Anwendungsbereichs;
b) neuer Unterabschnitt 5.15.6;

c) Norm redaktionell iiberarbeitet.
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN 14242:2022) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 132 ,Aluminium und
Aluminiumlegierungen” erarbeitet, dessen Sekretariat von AFNOR gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wird EN 14242:2004 ersetzen.

Gegeniiber der vorherigen Ausgabe wurden die folgenden technischen Anderungen vorgenommen:
— Anderung des Anwendungsbereichs;

— neuer Unterabschnitt 5.15.6;

— diverse redaktionelle Anderungen.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt ein Verfahren fiir die optische Emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem
Plasma (ICP-OES, en: inductively coupled plasma optical emission spectrometric method) zur Analyse von
Aluminium und Aluminiumlegierungen fest.

Dieses Verfahren ist flir die Bestimmung von Silicium, Eisen, Kupfer, Mangan, Magnesium, Chrom, Nickel,
Zink, Titan, Gallium, Vanadium, Beryllium, Bismut, Calcium, Cadmium, Cobalt, Lithium, Natrium, Blei,

Antimon, Zinn, Strontium und Zirconium in Aluminium und Aluminiumlegierungen anwendbar.

Der Gehalt der zu bestimmenden Elemente sollte mindestens 10-mal hoher sein als die Nachweisgrenze des
Verfahrens.

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 (einschlieRlich aller Anderungen).

EN 12258-2:2001, Aluminium und Aluminiumlegierungen — Begriffe — Teil 2: Chemische Analyse

EN 14361, Aluminium und Aluminiumlegierungen — Chemische Analyse — Probenahme von Metallschmelzen
EN ISO 648, Laborgerdte aus Glas — Vollpipetten (I1SO 648)

EN ISO 1042, Laborgerdte aus Glas — Mefskolben (1SO 1042)

EN ISO 3696, Wasser fiir analytische Laborzwecke — Spezifikation und Priifverfahren (1SO 3696)

3 Begriffe
Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach EN 12258-2:2001.

[SO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

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

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

4 Kurzbeschreibung
Eine Einwaage wird geldst mit:

— einer Natriumhydroxidldsung und anschliefiend mit einer Mischung von Salpetersaure und Salzsdure
umgesetzt; oder

— Salpetersaure und Flusssaure; oder
— einer Mischung von Salzsdure und Salpeterséure; oder
— Salzsaure und Wasserstoffperoxid,

je nach Legierungstyp und dem Element, das bestimmt werden soll.
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Nach geeigneter Verdiinnung und gegebenenfalls Zugabe eines internen Referenzelements wird die Losung
in ein Emissionsspektrometer mit induktiv gekoppeltem Plasma zerstdubt und die Intensitdt des emittierten
Lichts (gegebenenfalls auch die des internen Referenzelements) gemessen.

Die Emissionssignale auf den ausgewdahlten Analysenlinien (siehe AnhangA) werden mit denen der
Kalibrierlésungen verglichen.

ANMERKUNG 1 Die Anwendungsbereiche und die Prazision des Verfahrens oder alle abweichenden Schritte werden
vom Laboratorium validiert. Ungefdhre Anwendungsbereiche sind in Anhang A angegeben.

ANMERKUNG 2 Alle Gerate einschlief3lich Software, die in den Laboratorien verwendet werden, sind unterschiedlich
und unterliegen Verdnderungen. Deshalb sind fiir die Kalibrierung und die Messung nur allgemeine Kriterien festgelegt.

5 Reagenzien

Waéhrend der Analyse sind, sofern keine anderslautenden Festlegungen bestehen, nur Reagenzien von
anerkannter Analysenreinheit und Wasser des Reinheitsgrades 2 nach EN ISO 3696 zu verwenden.

Fiir die Herstellung von Kalibrierl6sungen und Probenlésungen sollten die gleichen Reagenzien verwendet
werden.

5.1 Aluminium, Reinheit = 99,999 % Massenanteil.

5.2 Natriumcarbonat (Na,CO3)
5.3 Kaliumcarbonat (K,CO3)
5.4 Natriumnitrit (NaNO,)

5.5 Kaliumdisulfat (K,S,0-)

5.6 Salpetersiure, p ~ 1,40 g/ml.
5.7 Salpetersdurelosung, 1 + 1

400 ml Wasser vorlegen, vorsichtig 500 ml Salpetersadure (5.6) zugeben, abkiihlen lassen, mit Wasser auf 11
verdiinnen und mischen.

5.8 Salpetersiurelésung, 4 mol/l

50 ml Wasser vorlegen, vorsichtig 27,7 ml Salpetersdure (5.6) zugeben, abkiihlen lassen, mit Wasser auf
100 ml verdiinnen und mischen.

5.9 Salzsdure,p =~ 1,19 g/ml
5.10 Salzsdureldsung, 1+ 1

400 ml Wasser vorlegen, vorsichtig 500 ml Salzsaure (5.9) zugeben, abkiihlen lassen, mit Wasser auf 11
verdiinnen und mischen.

5.11 Flusssiure, p = 1,14 g/ml.
5.12 Schwefelsdure, p ~ 1,84 g/ml.

5.13 Wasserstoffperoxid, 30%ige (Massenanteil) Losung.
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5.14 Natriumhydroxidlésung, 400 g/1

400,0 g Natriumhydroxid (NaOH) in einen Kunststoffbecher mit Deckel iiberfithren und vorsichtig 500 ml
Wasser zugeben. Die Losung in einen 1 000-ml-Messkolben aus Kunststoff tiberfiihren.

Bis zur Markierung mit Wasser verdiinnen und mischen.

5.15 Standardlésungen

Die Standardlésungen miissen auf die internationalen SI-Einheiten fiir Masse und Substanzmenge, d. h.
Kilogramm (kg) und Mol (mol) zuriickgefiihrt werden kénnen. Sie sollten aus reinen Metallen oder stochio-

metrischen Verbindungen hergestellt werden.

Flir die Bestimmung von Elementen, die unldsliche Verbindungen mit Sulfationen bilden, diirfen keine
Standardlésungen mit Sulfationen verwendet werden.

Standardlésungen und Kalibrierlésungen mit Elementkonzentrationen von < 50 mg/l kénnen instabil sein
und miissen kurz vor der Verwendung hergestellt werden.

ANMERKUNG 1 Kalibrierlosungen kénnen durch Gewichtsmessung direkt aus Standardldsungen hergestellt werden
(siehe 8.6).

ANMERKUNG 2 Fiir Routineanalysen konnen auch kommerzielle Standardlésungen mit angegebener Riick-
verfolgbarkeit verwendet werden.

5.15.1 Antimon-Standardlésung, 200 mg/1

0,100 g Antimon (Reinheit > 99,99 % Massenanteil) in einen 250-ml-Becher mit Deckel iiberfithren. 50 ml
Salzsaure (5.9) und 2 ml Salpetersaure (5.6) zugeben und bis zur vollstandigen Losung erwarmen. Abkiihlen
lassen. Vorsichtig 50 ml Wasser und 50 ml Salzsdure (5.9) zugeben und die Losung quantitativ in einen
500-ml-Messkolben iiberfiihren. Durch Auffiillen des Volumens mit Wasser verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthalt 200 pg Antimon.

5.15.2 Beryllium-Standardlosung, 1 g/1

1,000 g Beryllium (Reinheit > 99,99 % Massenanteil) in einen 400-ml-Becher mit Deckel tiberfiihren. 20 ml
Salzsdurelésung (5.10) zugeben. Falls erforderlich, bis zur vollstdndigen Losung leicht erwdrmen, abkiihlen
lassen und die Losung quantitativ in einen 1 000-ml-Messkolben iiberfiithren. Durch Auffiillen des Volumens
mit Wasser verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthilt 1 mg Beryllium.

5.15.3 Bismut-Standardlosung, 1 g/1

1,000 g Bismut (Reinheit > 99,99 % Massenanteil) in einen 400-ml-Becher mit Deckel iiberfiihren. 18 ml
Salzsdure (5.9), 6 ml Salpetersdure (5.6) und 10 ml Wasser zugeben. Falls erforderlich, bis zur vollstandigen
Losung leicht erwdarmen. 160 ml Salzsdurelosung (5.10) zugeben und die Losung quantitativ in einen

1 000-ml-Messkolben uberfiihren. Durch Auffiillen des Volumens mit Wasser verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthalt 1 mg Bismut.
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5.15.4 Cadmium-Standardlésung, 1 g/1

1,000 g Cadmium (Reinheit > 99,99 % Massenanteil) in einen 400-ml-Becher mit Deckel iiberfiihren. 10 ml
Wasser und 30 ml Salpetersdure (5.6) zugeben. Falls erforderlich, bis zur vollstindigen Losung leicht
erwdrmen, abkiihlen lassen und die Losung quantitativ in einen 1 000-ml-Messkolben iiberfiihren. Durch
Auffiillen des Volumens mit Wasser verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthélt 1 mg Cadmium.
5.15.5 Calcium-Standardlésung, 1 g/1

2,4973 g Calciumcarbonat (Reinheit > 99,99 % Massenanteil), das zuvor bei 200 °C bis zur Massenkonstanz
getrocknet wurde, in einen 400-ml-Becher mit Deckel iiberfiihren. In 40 ml Salzsaurelésung (5.10) l16sen und
die Losung quantitativ in einen 1 000-ml-Messkolben tiberfiithren. Durch Auffiillen des Volumens mit Wasser
verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Lésung enthélt 1 mg Calcium.
5.15.6 Chrom-Standardlésung, 1 g/1
5.15.6.1 Herstellung mit Chrommetall

0,5g Chrom (Reinheit>99,99 % Massenanteil) in einen 250-ml-Becher mit Deckel iberfiihren. 40 ml
Wasser und 20 ml Salzsdure (5.9) zugeben. Falls erforderlich, bis zur vollstandigen Losung leicht erwdrmen,
abkiihlen lassen und die Losung quantitativ in einen 500-ml-Messkolben iiberfiihren. Durch Auffiillen des
Volumens mit Wasser verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthalt 1 mg Chrom.
5.15.6.2 Herstellung mit Kaliumdichromat

2,828 9 g Kaliumdichromat (K,Cr,0-), das zuvor bei 130 °C bis zur Massenkonstanz getrocknet wurde, in

einen 400-ml-Becher mit Deckel iiberfiihren. 40 ml Wasser, 20 ml Salzsdurel6sung (5.10) und tropfenweise
20 ml Wasserstoffperoxid (5.13) zugeben. Leicht erwdrmen, ohne zu kochen, um das iiberschiissige
Wasserstoffperoxid zu verdampfen. Abkiihlen lassen und die Losung quantitativ in einen 1 000-ml-
Messkolben tiberfiihren. Durch Auffiillen des Volumens mit Wasser verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthalt 1 mg Chrom.
5.15.7 Cobalt-Standardlésung, 1 g/1

1,000 g Cobalt (Reinheit > 99,99 % Massenanteil) in einen 400-ml-Becher mit Deckel tberfiihren. 10 ml
Wasser, 18 ml Salzsdure (5.9) und 6 ml Salpetersaure (5.6) zugeben. Falls erforderlich, bis zur vollstandigen
Losung leicht erwdrmen, abkiihlen lassen und die Losung quantitativ in einen 1 000-ml-Messkolben
tiberfiihren. Durch Auffiillen des Volumens mit Wasser verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthélt 1 mg Cobalt.

5.15.8 Kupfer-Standardlésung, 1 g/1

1,000 g Kupfer (Reinheit> 99,99 % Massenanteil) in einen 400-ml-Becher mit Deckel iiberfiihren. 40 ml
Salzsaureldsung (5.10) und schrittweise unter Rithren 5 ml Wasserstoffperoxid (5.13) zugeben. Erwarmen,
bis die Losung kocht, abkiihlen lassen und die Losung quantitativ in einen 1 000-ml-Messkolben iiberfiihren.

Durch Auffiillen des Volumens mit Wasser verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthalt 1 mg Kupfer.
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5.15.9 Gallium-Standardlésung, 1 g/1

1,000 g Gallium (Reinheit > 99,99 % Massenanteil) in einen 400-ml-Becher mit Deckel iiberfithren. 10 ml
Wasser und 30 ml Salpetersdure (5.6) zugeben. Falls erforderlich, bis zur vollstindigen Losung leicht
erwarmen, abkiihlen lassen und die Losung quantitativ in einen 1 000-ml-Messkolben iiberfiihren. Durch
Auffiillen des Volumens mit Wasser verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthalt 1 mg Gallium.
5.15.10 Eisen-Standardlésung, 1 g/1

1,000 g Eisen (Reinheit > 99,99 % Massenanteil) in einen 400-ml-Becher mit Deckel iiberfithren. 40 ml
Salzsdureldsung (5.10) zugeben. Falls erforderlich, bis zur vollstdndigen Losung leicht erwdrmen, abkiihlen
lassen und die Losung quantitativ in einen 1 000-ml-Messkolben tiberfiihren. Durch Auffiillen des Volumens
mit Wasser verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthélt 1 mg Eisen.
5.15.11 Blei-Standardlésung, 1 g/1

1,000 g Blei (Reinheit >99,99 % Massenanteil) in einen 250-ml-Becher mit Deckel tberfithren. 10 ml
Wasser und 10 ml Salpetersaurelosung (5.7) zugeben. Falls erforderlich, bis zur vollstdndigen Losung leicht
erwarmen, anschliefSend kochen, bis die Stickstoffdimpfe ausgestofien wurden. Abkiihlen lassen und die
Losung quantitativ in einen 1 000-ml-Messkolben tberfiihren. Durch Auffiillen des Volumens mit Wasser
verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthalt 1 mg Blei.
5.15.12 Lithium-Standardlésung, 1 g/I

5,3240 g Lithiumcarbonat (Reinheit > 99,99 % Massenanteil), das zuvor bei 200 °C bis zur Massenkonstanz
getrocknet wurde, in einen 400-ml-Becher mit Deckel tiberfithren. In 40 ml Salzsdurel6sung (5.10) 16sen und
die Losung quantitativ in einen 1 000-ml-Messkolben tiberfiihren. Durch Auffiillen des Volumens mit Wasser
verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthélt 1 mg Lithium.
5.15.13 Magnesium-Standardlésung, 1 g/1

1,000 g Magnesium (Reinheit > 99,99 % Massenanteil) in einen 400-ml-Becher mit Deckel iiberfiihren. In
kleinen Portionen 40 ml Salzsdureldsung (5.10) zugeben. Falls erforderlich, bis zur vollstdndigen Lésung
leicht erwdrmen, abkiihlen lassen und die Losung quantitativ in einen 1 000-ml-Messkolben {iberfiihren.
Durch Auffiillen des Volumens mit Wasser verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthalt 1 mg Magnesium.
5.15.14 Mangan-Standardlésung, 1 g/1

Das zur Herstellung der Losung verwendete Mangan (Reinheit 299,99 % Massenanteil) wird von einem
eventuell vorhandenen Oberflichenoxid befreit, indem einige Gramm Metall in einen 250-ml-Becher mit
150 ml bis 160 ml Wasser und 15 ml bis 20 ml Schwefelsdure (5.12) zugegeben werden. Schiitteln und nach
einigen Sekunden die Losung absetzen lassen und Wasser zugeben. Die Reinigung mit Wasser mehrere Male
wiederholen. Das metallische Mangan entnehmen und mit Aceton spiilen. Das Metall in einem Ofen bei
100 °C fiir 2 Minuten oder mit einem Haartrockner trocknen. In einem Exsikkator kiihlen.
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1,000 g Mangan, wie oben beschrieben gereinigt, in einen 400-ml-Becher mit Deckel iiberfiihren. 40 ml
Salzsdureldsung (5.10) zugeben. Falls erforderlich, bis zur vollstdndigen Losung leicht erwdrmen, abkiihlen
lassen und die Losung quantitativ in einen 1 000-ml-Messkolben {iberfiihren. Durch Auffiillen des Volumens
mit Wasser verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthalt 1 mg Mangan.
5.15.15 Nickel-Standardlésung, 1 g/l

1,000 g Nickel (Reinheit > 99,99 % Massenanteil) in einen 400-ml-Becher mit Deckel iiberfiihren. 40 ml
Salzsdureldsung (5.10) zugeben. Falls erforderlich, bis zur vollstdndigen Losung leicht erwdrmen, abkiihlen
lassen und die Losung quantitativ in einen 1 000-ml-Messkolben {iberfiihren. Durch Auffiillen des Volumens
mit Wasser verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthalt 1 mg Nickel.
5.15.16 Natrium-Standardlésung, 1 g/1

2,3051 g Natriumcarbonat (Reinheit > 99,99 % Massenanteil), das zuvor bei 200 °C bis zur Massenkonstanz
getrocknet wurde, in einen 400-ml-Becher mit Deckel tiberfiihren. In 40 ml Salzsaureldsung (5.10) 16sen und
die Losung in einen 1 000-ml-Messkolben liberfiithren. Durch Auffiillen des Volumens mit Wasser verdiinnen
und mischen.

1 ml dieser Losung enthélt 1 mg Natrium.
5.15.17 Silicium-Standardlésung, 100 mg/1

In einem groflen Platintiegel mit Deckel 0,21392 g reines Siliciumdioxid (SiO,, Reinheit >99,999 %

Massenanteil) einwiegen, das zuvor bei 1000 °C bis zur Massenkonstanz gegliiht wurde, mit 2 g einer
Mischung von gleichen Teilen Natriumcarbonat (5.2) und Kaliumcarbonat (5.3) aufschliefsen. Den Aufschluss
fortsetzen, bis die Schmelze klar ist. Abkiithlen lassen, die Schmelze in einen 600-ml-PTFE-Becher mit Deckel
tiberfithren und die aufgeschlossene Masse mit 400 ml Wasser l6sen. Bis zur vollstindigen Losung leicht
erwarmen. Langsam 40 ml Salpetersdure (5.6) unter kraftigem Riihren, wenn moglich mit einem
Magnetriihrer, zugeben. Die Losung quantitativ in einen 1 000-ml-Messkolben tiberfiihren, durch Auffiillen
des Volumens mit Wasser verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthalt 100 pg Silicium.

ANMERKUNG  Diese Losung kann ungefahr zwei Wochen verwendet werden.

5.15.18 Strontium-Standardlésung, 1 g/1

1,685 0 g Strontiumcarbonat (Reinheit > 99,99 % Massenanteil), das zuvor bei 150 °C bis zur Massen-
konstanz getrocknet wurde, in einen 400-ml-Becher mit Deckel {iberfiihren. In 40 ml Salzsdurelésung (5.10)
l6sen und die Losung quantitativ in einen 1 000-ml-Messkolben iiberfithren. Durch Auffiillen des Volumens
mit Wasser verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthalt 1 mg Strontium.

5.15.19 Zinn-Standardlésung, 500 mg/1

0,500 g Zinn (Reinheit > 99,99 % Massenanteil) in einen 400-ml-Becher mit Deckel iiberfiihren. 100 ml
Salzsaure (5.9) zugeben. Bis zur vollstindigen Losung leicht erwdrmen, abkiihlen lassen und die Losung
quantitativ in einen 1 000-ml-Messkolben iiberfiihren. Durch Auffiillen des Volumens mit Wasser verdiinnen
und mischen.

1 ml dieser Losung enthalt 500 pg Zinn.
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5.15.20 Titan-Standardlésung, 1 g/1

0,200 g Titan (Reinheit > 99,99 % Massenanteil) in einen 250-ml-Becher mit Deckel iliberfithren. 50 ml
Salzsaureldsung (5.10) und 5 Tropfen Flusssdure (5.11) zugeben. Falls erforderlich, bis zur vollstandigen
Losung leicht erwdrmen, abkiihlen lassen und die Losung quantitativ in einen 200-ml-Messkolben
tiberfiihren. Durch Auffiillen des Volumens mit Wasser verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthéalt 1 mg Titan.

5.15.21 Vanadium-Standardlésung, 1 g/1

0,5 g Vanadium (Reinheit = 99,99 % Massenanteil) in einen 250-ml-Becher mit Deckel iiberfithren. 30 ml
Salzsdure (5.9) und 10 ml Salpetersaure (5.6) zugeben. Falls erforderlich, bis zur vollstandigen Losung leicht
erwarmen, abkiihlen lassen und die Losung quantitativ in einen 500-ml-Messkolben tiberfiihren. Durch
Auffiillen des Volumens mit Wasser verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthélt 1 mg Vanadium.

5.15.22 Zink-Standardlésung, 1 g/1

1,000 g Zink (Reinheit >99,99 % Massenanteil) in einen 400-ml-Becher mit Deckel iiberfiihren. 40 ml
Salzsdureldsung (5.10) zugeben. Falls erforderlich, bis zur vollstdndigen Losung leicht erwarmen, abkiihlen
lassen und die Losung quantitativ in einen 1 000-ml-Messkolben {iberfiithren. Durch Auffiillen des Volumens
mit Wasser verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthalt 1 mg Zink.

5.15.23 Zirconium-Standardlésung, 1 g/1

1,3508 g Zirconiumdioxid ZrO, (Reinheit > 99,99 % Massenanteil), das zuvor bei 1 000 °C bis zur Massen-
konstanz gegliiht wurde, in einen grofden Platintiegel mit Deckel einwiegen und mit 10 g Kaliumdisulfat (5.5)

aufschlieflen. Abkiihlen lassen und die aufgeschlossene Masse mit 25 ml Salzsdureldsung (5.10) 16sen. Die
Losung quantitativ in einen 1 000-ml-Messkolben tberfiihren. Durch Auffiillen des Volumens mit Wasser
verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthalt 1 mg Zirkonium.

5.16 Interne Referenzelementlésungen

5.16.1 Lanthanldésung, 1 g/I

1,173 g Lanthanoxid La,03 (Reinheit = 99,99 % Massenanteil), das zuvor bei 150 °C bis zur Massenkonstanz
getrocknet wurde, in einen 400-ml-Becher mit Deckel iiberfiihren. 40 ml Salzsdurel6sung (5.10) zugeben, die

Losung in einen 1 000-ml-Messkolben tiberfithren, durch Auffiillen des Volumens mit Wasser verdiinnen
und mischen.
5.16.2 Lanthanlésung, 200 mg/]

20,0 ml der Lanthanlésung (5.16.1) in einen 100-ml-Messkolben tiberfithren, 1 ml Salzsdurelésung (5.10)
zugeben, durch Auffiillen des Volumens mit Wasser verdiinnen und mischen.

5.16.3 Scandiumlésung, 0,1 g/1

100,0 mg Scandium (Reinheit >99,99 % Massenanteil) in einen 400-ml-Becher mit Deckel tberfiihren.
20 ml Salzsdureldsung (5.10) zugeben. Falls erforderlich, bis zur vollstindigen Losung leicht erwarmen.
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Abkiihlen lassen, die Losung in einen 1 000-ml-Messkolben iiberfiihren, durch Auffillen des Volumens mit
Wasser verdiinnen und mischen.

ANMERKUNG  Scandiumldsungen kdnnen instabil sein.
5.16.4 Scandiumlésung, 20 mg/1

20,0 ml der Scandiumlésung (5.16.3) in einen 100-ml-Messkolben tiberfiihren, 1 ml Salzsaurelésung (5.10)
zugeben, durch Auffiillen des Volumens mit Wasser verdiinnen und mischen.

5.16.5 Molybdinlésung, 1 g/1

1,84 g Ammoniummolybdat (NH4)¢Mo-0,4 X 4 H,0 in einen 1 000-ml-Messkolben mit Wasser zugeben und
auflésen. Durch Auffillen des Volumens mit Wasser verdiinnen und mischen.

5.16.6 Molybdinlésung, 200 mg/1

20,0 ml der Molybdanlosung (5.16.5) in einen 100-ml-Messkolben tiberfiihren, 1 ml Salzsaurelésung (5.10)
zugeben, durch Auffiillen des Volumens mit Wasser verdiinnen und mischen.

6 Priifeinrichtung

Alle Volumenmessgerite aus Glas miissen der Klasse A angehéren und in Ubereinstimmung mit EN ISO 648
bzw. EN ISO 1042 kalibriert sein.

Ubliche Laborausriistung und die folgenden Gerite.

6.1 Optisches Emissionsspektrometer, ausgestattet mit induktiv gekoppeltem Plasma.

Das Spektrometer muss mit einem Zerstaubungssystem ausgertistet sein. Das verwendete Gerat ist zufrie-
denstellend, wenn es nach der Optimierung in Ubereinstimmung mit den Anweisungen des Herstellers die in
Anhang B aufgefiihrten Leistungskriterien erfiillt.

Das Spektrometer kann entweder ein Simultan- oder ein Sequenzspektrometer sein (fiir Analysenlinien
siehe Anhang A). Wenn ein Sequenzspektrometer mit einer zusatzlichen Anordnung zur gleichzeitigen
Messung der internen Referenzelementlinie ausgestattet werden kann, kann es mit dem internen Referenz-
verfahren verwendet werden. Wenn das Sequenzspektrometer nicht mit dieser Anordnung ausgestattet ist,
kann keine interne Referenz verwendet werden, und es muss eine alternative Messtechnik ohne internes
Referenzelement verwendet werden.

Bei flusssdurehaltigen Losungen muss das Gerdt mit einem fluoridbestdndigen Zerstauber ausgestattet sein.

Der Zerstauber sollte gewissenhaft ausgewdahlt werden. Viele der verfiigbaren fluoridbestédndigen Zerstauber
sind nicht so stabil wie Glaszerstauber.

6.2 PTFE-Becher, 400 ml, mit Deckel.
6.3 Platin-Tiegel, 100 ml bis 120 ml, mit Deckel.
6.4 Kunststoffflaschen, ungefahr 100 ml, mit schmalem Hals und Deckel.

Die Kunststoffgerdte sollten gewissenhaft ausgewahlt werden, um Verluste und Kontaminationen zu
vermeiden.
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7 Probenahme

7.1 Allgemein
Probenahmen aus Aluminiumschmelzen miissen nach EN 14361 durchgefiihrt werden.

Das Analysenergebnis sollte die durchschnittliche chemische Zusammensetzung einer Analysenprobe, einer
Laborprobe bzw. einer Priifeinheit wiedergeben.

7.2 Analysenprobe
Die Probe wird normalerweise in Form von Fras- oder Bohrspanen entnommen.

Falls angenommen wird, dass die chemische Zusammensetzung der Analysenprobe nicht einheitlich ist, z. B.
im Fall von Rohformen, muss die Probenvorbereitung nach einem dokumentierten Verfahren erfolgen, um
die geforderte Reprasentativitdt sicherzustellen.

Falls erforderlich, z. B. fiir die Bestimmung von niedrigen Alkali- oder Erdalkaligehalten, sollte die Analysen-
probe in Ubereinstimmung mit einem geeigneten Verfahren (Losung, Temperatur und Zeit) gereinigt
werden. Das Reinigungsverfahren muss der Legierung, den Analyten und den Gehalten, die bestimmt
werden sollen, angepasst sein.

Die Analysenprobe sollte fiir die Menge der Einwaage ausreichend homogen sein.

8 Durchfiihrung

8.1 Einwaage

Ungefahr 0,5 g der Analysenprobe auf 0,001 g einwiegen.
8.2 Loseverfahren I mit Natriumhydroxidlésung

8.2.1 Dieses Verfahren ist fiir die Bestimmung von Silicium, Eisen, Kupfer, Mangan, Magnesium, Chrom,
Nickel, Zink, Titan, Vanadium, Beryllium, Cadmium, Cobalt, Blei, Antimon, Zinn, Strontium und Zirconium in
Aluminium und Aluminiumlegierungen anwendbar.

8.2.2 Die Einwaage (8.1) in einen 400-ml-PTFE-Becher mit Deckel (6.2) oder einen Platintiegel mit
Deckel (6.3) iiberfiihren.

8.2.3 Die Einwaage mit Wasser bedecken. Mit einer Kunststoffpipette 6 ml Natriumhydroxidldosung (5.14)
zugeben. Wenn die Losereaktion nachlédsst, 1 ml Wasserstoffperoxid (5.13) zugeben. Bis zur vollstindigen
Losung leicht erwdrmen.

8.2.4 Wenn der Siliciumgehalt der Probe mehr als 0,5 % Massenanteil betragt, vorsichtig bis zur Sirup-
konsistenz eindampfen. Etwas abkiihlen lassen, vorsichtig 30 ml Wasser zugeben und bis zur vollstandigen
Losung leicht erwdrmen. Falls ein Platintiegel (6.3) benutzt wurde, die Lésung quantitativ in einen
400-ml-PTFE-Becher iiberfiihren, der 25 ml Salpetersdurelosung (5.7) und 10 ml Salzsdurel6sung (5.10)
enthalt.

8.2.5 Mit Wasser auf etwa 100 ml auffiillen und unter Rithren 25 ml Salpetersdurel6sung (5.7) und 25 ml
Salzsdureldsung (5.10) zugeben. Die Losung sofort unter hdufigem und vorsichtigem Schiitteln bis zur
vollstandigen Losung erwdrmen. Falls Mangan(IV)-oxidhydrat ausgefallen ist (bei Legierungen mit hohem
Mangangehalt), die Ausfallung mit einer Spatelspitze Natriumnitrit (5.4) 16sen. Abkiihlen lassen und die
klare Losung in einen 500-ml-Messkolben iiberfiihren.
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