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Nationales Vorwort

Das Dokument prEN 15979:2024 wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 187 , Feuerfeste Erzeugnisse und
Werkstoffe" erarbeitet, dessen Sekretariat von BSI (Vereinigtes Konigreich) gehalten wird.

Das zustindige nationale Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-02-66 AA ,Chemische Analyse
von Keramik- und Glaswerkstoffen“im DIN-Normenausschuss DIN-Normenausschuss Materialpriifung (NMP).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlieRen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die Nutzungs-
bedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafden auch fiir den englischen Text.

Fiir die in diesem Dokument zitierten Dokumente wird im Folgenden auf die entsprechenden deutschen Doku-
mente hingewiesen:

[SO5725-2:1994 siehe DINISO 5725-2:2002-12
[SO 5725-4:1994 siehe DIN IS0 5725-4:2003-01
[SO 21068-1 siehe DINENISO 21068-1

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

Anderungen

Gegeniiber DIN EN 15979:2011-04 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Aktualisierung des Titels;

b) Aktualisierung von Abschnitt 4 ,Kurzbeschreibung®;

c) Ergdnzung von Details zur Anwendung eines Simultan-Emissionsspektrometer in Abschnitt 5, Spektrome-
trie”;

d) Ergdnzung des Systems zur Anregung im Gleichstrombogen in Abschnitt 6 ,Priifeinrichtung®;
e) Ergdnzung von Dichloromethan in Abschnitt 7 ,Reagenzien®;

f) Aktualisierung von Abschnitt 9 ,Kalibrierung*;

g) Anderung des zweiten Absatzes in 10.1 ,Standardverfahren in ) in eine Anmerkung;

h) Umbenennung von 10.3 in von ,Wellenldngen und Arbeitsbereich” in ,,Emissionslinien und Arbeitsbe-
reich;

i) Anderung des zweiten Absatzes in Abschnitt 11 ,Berechnung” in eine Anmerkung;
j)  Aktualisierung aller Tabellen in den Anhédngen, insbesondere der Werte in Tabelle A.3 und Tabelle B.1;
k) Aktualisierung der Literaturhinweise;

1) Norm redaktionell iiberarbeitet.
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 21068-1, Chemische Analyse von Siliciumcarbid enthaltenden Rohstoffen und feuerfesten
Erzeugnissen — Teil 1: Allgemeine Angaben und Probenvorbereitung (1SO 21068-1)

DIN IS0 5725-2:2002-12, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von Messverfahren und Messergebnissen —
Teil 2: Grundlegende Methode fiir die Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichprdzision eines vereinheitlichten
Messverfahrens (ISO 5725-2:2019); Text Deutsch und Englisch

DIN IS0 5725-4:2003-01, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von Messverfahren und Messergebnissen —

Teil 4: Grundlegende Methoden fiir die Ermittlung der Richtigkeit eines vereinheitlichten Messverfahrens
(150 5725-4:1994)
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN 15979:2024) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 187 ,Feuerfeste Erzeugnisse
und Werkstoffe" erarbeitet, dessen Sekretariat von BSI gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument ersetzt EN 15979:2011.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt ein Verfahren zur Bestimmung der Massenanteile der Verunreinigungen Al, B, Ca, Cr; Cu,
Fe, Mg, Ni, Ti, V und Zr in pulver- und kornférmigem Siliciumcarbid von keramischen Rohwerkstoffen und kera-
mischen Werkstoffen fest. Die Anwendung ist libertragbar auf weitere metallische Elemente und andere art-
verwandte nichtmetallische pulver- und kornférmige Werkstoffe, wie Carbide, Nitride, Graphite, Rufde, Kokse,
Kohle, sowie eine Reihe weiterer oxidischer Roh- und Werkstoffe nach entsprechender Priifung.

ANMERKUNG  Es liegen positive Erfahrungen zu Materialien wie beispielsweise Graphit, Borcarbid (B4C), Bornitrid
(BN), Wolframcarbid (WC) und verschiedenen refraktdren Metalloxiden vor.

Das Verfahren ist fur Massenanteile der o. g. Verunreinigungen von etwa 1 mg/kg bis etwa 3 000 mg/kg, nach
Uberpriifung, anwendbar. In manchen Féllen ist es moglich, den Bereich auf bis zu 5 000 mg/kg zu erweitern,
je nach Element, Emissionslinien, DCArc-Parametern und Probenmasse.

2 Normative Verweisungen

Es gibt keine normativen Verweisungen in diesem Dokument.

3 Begriffe

In diesem Dokument werden keine Begriffe aufgefiihrt.

4 Kurzbeschreibung

Mit DCArc-OES werden die Verunreinigungen direkt aus der pulverférmigen Siliciumcarbidprobe gemessen,
wodurch die Nachteile des tiblicherweise angewendeten nasschemischen Aufschlusses von Siliciumcarbid wie
hoher Zeitaufwand, Einsatz gefahrlicher Chemikalien, Verdiinnung der Probe und die Moglichkeit systemati-
scher Fehler durch Einbringen von Verunreinigungen sowie Analytverluste vermieden werden. Verglichen mit
nasschemischen ICP-OES-Verfahren erfordert die DCArc-OES einen hoheren Aufwand fiir die Entwicklung von
Verfahren und ist daher besonders geeignet, wenn viele Proben einer Matrix gemessen werden miissen. Mit
DCArc-OES konnen Verunreinigungen in Siliciumcarbid kostengiinstig, mit hohem Probendurchsatz und mit
einer Nachweisempfindlichkeit bis in den unteren mg/kg-Bereich gemessen werden.

Bei der DCArc-OES wird die pulverférmige Siliciumcarbidprobe verdampft und im Gleichstrombogenplasma
des Gleichstrombogen-Systems angeregt. Die Verbrennung bzw. Verdampfung des pulverféormigen Probenma-
terials erfolgt im Bogenplasma in einer Atmosphdre aus Sauerstoff, einer Mischung von Argon und Sauerstoff
oder in Luft. Die metallischen Spuren in der Siliciumcarbidprobe werden im Lichtbogenplasma zur Emission
von optischer Strahlung angeregt. Die optische Strahlung vom Gleichstrombogen-System wird mittels Licht-
leiteroptik oder durch Direktkopplung in ein simultanes Emissionsspektrometer geleitet. Wenn die Kopplung
tiber Lichtwellenleiter erfolgt, kann das simultane Emissionsspektrometer ein handelsiibliches ICP-OES-Gerat
sein, vorausgesetzt die Messung kann bei ausgeschaltetem Plasma gestartet werden.

ANMERKUNG  Dadie zur Kopplung verwendeten Lichtwellenleiter in der Regel aus Quarz bestehen, konnen Emissions-
linien mit Wellenldngen kleiner als etwa 220 nm aufgrund von Absorption nicht langer gemessen werden.

Literatur zum Gleichstrombogen siehe [1], [3], [4], [5], [6], [8], [9] und [10].

5 Spektrometrie

Die optische Emissionsspektrometrie beruht auf der Entstehung von Linienspektren angeregter Atome oder
Ionen, wobei jeder Emissionslinie ein Element zugeordnet ist und die Linienintensititen den Massenanteilen
der Elemente in der analysierten Probe proportional sind (siehe [6], [7] und [12]).

In einem simultanen Emissionsspektrometer, beispielsweise in Paschen-Runge- oder Echelle-Aufstellung, wird
die optische Strahlung gestreut. Die Intensitdten von geeigneten Emissionslinien oder Hintergrundpositionen
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werden mit geeigneten Detektoren wie Photomultipliern (PMT), ladungsgekoppelten Bauelementen (CCD),
komplementdren Metall-Oxid-Halbleitern (CMOS), Ladungsinjektionsbauelementen (CID) und seriell gekop-
pelten Bauelementen (SCD) gemessen. Durch Vergleich der Intensitdten der elementspezifischen Emissions-
linien der Probe mit Kalibrierproben bekannter Zusammensetzung werden die Massenanteile der Spurenele-
mente in der Probe bestimmt.

6 Priifeinrichtung

6.1 Ubliche Laborausriistung sowie die folgenden Geriite:

6.2 Emissionsspektrometer, simultan, mit der Moglichkeit, transiente Emissionssignale mit einer
Abtastrate von mindestens 5 Hz zu messen, geeignet fiir den synchronisierten Start des Gleichstrombogen-
Programms und fiir die Erfassung der Emissionssignale und Moglichkeit zur Kopplung mit dem
Gleichstrombogen-System.

ANMERKUNG1 Wenn die Kopplung des Gleichstrombogen-Systems mit dem Emissionsspektrometer iiber Lichtwel-
lenleiter erfolgt, kann das simultane Emissionsspektrometer ein handelsiibliches ICP-OES-Gerit sein, vorausgesetzt die
Messung kann bei ausgeschaltetem Plasma gestartet werden.

6.3 Gleichstrombogen-System, mit Stallwood-Diise, geregelten Gasstromen fiir Argon und Sauerstoff, vor-
zugsweise mit Massenstromregelung, und geregelter Einstellung des Lichtbogenstroms, vorzugsweise mit der
Moglichkeit programmierbarer Strom-Zeit-Programme mit frei definierbaren Rampen- und Halteschritten.
ANMERKUNG 2  Beim Arbeiten in Luftatmosphare konnen Stallwood-Diise und Gasflussregler entfallen.

6.4 Pinzette, selbstschlief3end.

6.5 Analysenwaage, mit einer Auflosung von mindestens 0,01 mg.

6.6 Presswerkzeug zum Pressen der Probe in die Elektrode.

6.7 Wirmeschrank auf (60 £ 5) °C regelbar.

ANMERKUNG3  Ein Warmeschrank ist nur dann erforderlich, wenn nass vermischte und anschliefiend getrocknete Pro-
ben verwendet werden.

6.8 Riihrkugeln aus Polytetrafluorethylen (PTFE), und einem Durchmesser von beispielsweise 6 mm.

ANMERKUNG4  Riihrkugeln sind nur erforderlich, wenn nass vermischte und anschlief3end getrocknete Proben ver-
wendet werden.

6.9 Kunststoffgefafd, mit Schraubverschluss, Volumen 25 ml, beispielsweise aus Polyethylen (PE) oder Poly-
propylen (PP).

ANMERKUNG5  Kunststoffgefafie sind nur dann erforderlich, wenn vermischte und anschlief3end getrocknete Proben
verwendet werden.

6.10 Hochwiderstands-Kohlenstoffelektroden oder Graphitelektroden, spektralrein, spitzenformige
oder elliptische Gegenelektrode (Kathode), napfformige Tragerelektrode (Anode) mit Auskehlung oder
Verjlingung.
7 Reagenzien
Sofern nicht anders festgelegt, miissen Reagenzien mit analytischer Reinheit verwendet werden.
7.1 Kalibrierproben mit definierten Massenanteilen an Spuren, vorzugsweise zertifizierte Referenzmate-
rialien (ZRM).
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ANMERKUNG  Fir Haupt-, Neben- und Spurenbestandteile ist zertifiziertes Referenzmaterial verfiigbar (siehe
AnhangE).

7.2 Sauerstoff mit einer Reinheit = 99,99 % (Volumenanteile).
7.3  Argon mit einer Reinheit 299,99 % (Volumenanteile).
7.4 Dichlormethan, CH,Cl,.

ANMERKUNG  Dichlormethan wird nur bendtigt, wenn nass vermischte und anschlief}end getrocknete Proben verwen-
det werden.

8 Probenahme und Probenvorbereitung

Die Probenahme muss so erfolgen, dass die zu analysierende Probe reprasentativ fiir die Gesamt-
Materialmenge ist, beispielsweise nach ISO 5022 [13], ISO 8656-1 [14], ISO 21068-1 [15].

Ist der Trockenzustand der Probe nicht sichergestellt, muss die Probe bei (110 + 10) °C bis zur Massenkon-
stanz (Schwankung < 0,5 %) getrocknet werden. Die Probe muss anschliefdend im Exsikkator auf Raumtempe-
ratur abgekiihlt und aufbewahrt werden.

ANMERKUNG  Eine Trocknung iiber 2 h ist gewohnlich ausreichend.

Die Teilchengrofie des Probenmaterials muss <150 um (Maschenweite 100) sein. Wenn erforderlich, muss
die Probe zerkleinert, gemahlen und homogenisiert werden. Beziiglich moglicher Verunreinigungen muss das
Material der verwendeten Ausriistung fiir die Analyseaufgabe geeignet sein.

9 Kalibrierung

Die Kalibrierung muss fiir jeden Messzyklus mit Kalibrierproben (7.1) definierter Massenanteile an Spuren
nach Abschnitt 10 durchgefiihrt werden. Kalibrierproben miissen zu Beginn und Ende eines Messzyklus
gemessen werden. Innerhalb des Kalibrierbereiches muss mindestens eine Drei-Punkt-Kalibrierung
durchgefiihrt werden (siehe [4], [8]).

Als unbekannte Probe miissen Kalibrierproben (7.1) gleichen oder dhnlichen Materials, wenn moglich Refe-
renzmaterialien oder matrixangeglichene synthetische Kalibrierproben verwendet werden. Die Massenanteile
an Spuren in den Kalibrierproben sollten innerhalb der Gréf3enordnung derer des Probenmaterials liegen.

Die Kalibrierfunktion fiir jede Emissionslinie muss unter Anwendung der Analytmassen der verwendeten Kali-
brierproben und der fiir diese Analytmassen gemessenen Netto-Intensitdten der Emissionslinie berechnet
werden. Wichtig ist ein monotoner Anstieg der Kalibrierfunktionen mit ausreichend hoher Steigung.

ANMERKUNG  Die Berechnung der Kalibrierfunktionen wird tiblicherweise als lineare Regression durchgefiihrt, wobei
fir die graphische Darstellung der Kalibrierfunktionen die Analytmassen auf der x-Achse und die gemessenen Netto-

Intensitdten der Emissionslinien auf der y-Achse aufgetragen werden. Falls erforderlich, kann auch eine quadratische
Regression angewendet werden.

10 Durchfiihrung
10.1 Standardverfahren

Die nach Abschnitt 8 vorbereitete Probe wird in die Tragerelektrode eingefiillt. Eins der drei folgenden Verfah-
ren muss angewendet werden:

a) Fillen der Tragerelektroden unter Verwendung kleiner, passgenauer Trichter und mechanische Verdich-
tung der eingefiillten Probensubstanz;
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b) Fiillen der Trigerelektrode durch wiederholtes Pressen des Elektrodennapfes (von der Offnung abwirts)
auf das Probenmaterial, das auf einem sauberen Trager liegt (beispielsweise Filterpapier);

c) Einwéagen einer Teilprobe des Probenmaterials in einem bestimmten engen Massenbereich, beispielsweise
4,5 mg bis 5,5 mg auf mindestens 0,01 mg in die Tragerelektrode. Die Masse der eingewogenen Teilprobe
muss dokumentiert werden. Nach dem Einwdgen muss die Teilprobe anschlief3end durch vorsichtiges Sto-
Ren der Anode (Tragerelektrode) auf einer festen Unterlage oder Klopfen mit dem Spatel gegen die die
Tragerelektrode haltende Pinzette auf dem Napfboden verdichtet werden.

Die Masse der Teilprobe kann in Abhangigkeit von der Grofse und Form der Tragerelektrode variieren. Im Falle
von Spurenverunreinigungen mit Massenanteilen oberhalb des kalibrierten Bereichs kann die Probenmasse
auf ein Minimum von etwa 1 mg verringert werden. In diesem Fall muss der Tragerelektrode ein Material des
gleichen Typs, das die zu messenden Elemente nicht enthalt, zugesetzt und mit der Teilprobe vermischt wer-
den. Dabei muss die Gesamtmasse des in der Tragerelektrode enthaltenen Materials der Kalibrierprobe (7.1)
entsprechen. Anstelle des Reinmaterials gleicher Matrix kann auch Graphitpulver in Spektralqualitat verwen-
det werden.

Um Verunreinigungen zu vermeiden, darf die Pinzette (6.4) nur im Klemmbereich der Tragerelektrode des
Elektrodenhalters des Gleichstrombogensystems-Systems verwendet werden.

Die Tragerelektrode muss mit dem Elektrodenhalter des Gleichstrombogen-Systems im Beobachtungsfenster
befestigt werden. Der Abstand zur oberen Gegenelektrode (Kathode) muss auf 0,1 mm in einem Bereich von
3,5 mm bis 4,0 mm eingestellt werden.

ANMERKUNG1 Der Abstands zwischen den Elektroden kann je nach Durchmesser der Elektroden variieren.

Die Position der Elektroden, und damit der Bogenentladung in Bezug auf die optische Achse des Abbildungssys-
tems, muss stets die gleiche sein. Jede Dejustierung der optischen Einstellung fiihrt zu abweichenden Ergebnis-
sen. Keinesfalls diirfen Teile der Elektroden selbst in das Emissionsspektrometer abgebildet werden. Dies gilt
insbesondere fiir die obere Elektrode (Kathode), wogegen die untere Elektrode (Anode) durch beschleunigten
Abbrand nur wesentlich kiirzere Zeit im Beobachtungsfester verbleiben kann.

ANMERKUNG2  Im Beobachtungsfenster sichtbare Elektroden fiihren in bestimmten Spektralbereichen zu starker
Erh6hung des spektralen Untergrunds.

Die Bogenentladung muss zur gleichen Zeit der Datenerfassung am Emissionsspektrometer (6.2) gestartet
werden.

Die Verdampfung bzw. Verbrennung der Probe im Gleichstrombogen muss vorzugsweise unter Schutzgas mit
einem Ausschluss von Anteilen an Stickstoff durchgefiihrt werden. Das Mischungsverhaltnis der Schutzgasat-
mosphare betragt etwa 70 Volumenteile Argon zu 30 Volumenteilen Sauerstoff bei einem konstanten Gesamt-
gasstrom von etwa (4 + 1) 1/min.

Die Verbrennung kann auch mit reinem Sauerstoff bzw. in Luft erfolgen. Bei Verbrennung in Luft muss jedoch
mit besonderer Sorgfalt auf spektrale Interferenzen, beispielsweise CN-Banden, geachtet werden. Zusatzlich
kann ein negativer Einfluss auf die Vergleichprazision erwartet werden.

WARNUNG — Es darf nicht ohne Augenschutz in das Bogenplasma geblickt werden (UV- und IR-Strahlung).
Auch Reflexionen an spiegelnden Flachen konnen gefahrlich sein.

Jede Probe muss mindestens dreifach gemessen werden. Wenn die Einzelwerte der Mehrfachbestimmungen
der Analytgehalte in Abhédngigkeit von der Wiederholprazision des Verfahrens um mehr als ein bestimmtes

Mafd abweicht, muss die Analyse nach Abschnitt 10 wiederholt werden.

Bei fortgesetzter schlechter Vergleichprazision der Messwerte fiir die Gehalte eines oder mehrerer Analyten
muss die Probe homogenisiert werden, z. B. mithilfe eines Morsers.
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ANMERKUNG3  Wenn die gemessenen Analytgehalte nahe der Bestimmungsgrenze liegen, verbessert die Homogeni-
sierung die Vergleichprazision in der Regel nicht und dieser zusatzliche Schritt kann entfallen.

10.2 Verfahren unter Zusatz von Verdampfungshilfen (en: carrier)
Dieses Verfahren ist insbesondere fiir niedrige Analytgehalte anzuwenden.

Die Probe, der Trager und das Graphitpulver in Spektralqualitdt miissen auf 0,1 mg in ein Kunststoffgefaf? (6.9)
eingewogen werden. Das optimale Mischungsverhaltnis sowie die Auswahl der geeigneten Verdampfungshilfe
(siehe [2] und [11]) muss fiir jedes Probenmaterial experimentell ermittelt werden.

Einige Rithrkugeln (6.8) und 6 ml Dichlormethan (7.4) werden hinzugefiigt. Das Kunststoffgefafs muss ver-
schlossen und mindestens 10 min geschiittelt werden. Das Kunststoffgefafs muss geoffnet, in einen Warme-
schrank gestellt und das Dichlormethan 1 h bei 60 °C verdampft werden. Die Kunststoffflasche muss verschlos-
sen und das getrocknete Gemisch durch leichtes Schiitteln gelockert werden. Dieses Gemisch muss fiir die Ana-
lyse verwendet werden.

WARNUNG — Dichlormethan sollte mit Vorsicht gehandhabt werden; die 6rtlichen Sicherheitsvorschriften
miissen beachtet werden.

ANMERKUNG  Niedrigere Bestimmungsgrenzen werden durch Zugabe eines Tragermaterials erreicht. Geeignete Tra-
germaterialien sind Halogenide wie Silberchlorid (AgCl) und Bariumchlorid (BaCl,).

Flir Materialien wie Siliciumcarbid (SiC) und Wolframcarbid (WC), aber auch Oxide wie Molybdanoxid
(Mo0O3), Wolframoxid (WO03), Tantaloxid (Ta03) und Nioboxid (Nb,03) wird BaCl, als Trager und ein
Massen-Mischungsverhaltnis Probe : Graphit: BaCl, von 10: 4 : 1 empfohlen. Im Einzelfall sollte dieses jedoch
uberpriift und gegebenenfalls optimiert werden.

Die Kalibrierproben (7.1) miissen in der gleichen Weise behandelt werden.
Das Befiillen der Tragerelektrode und die Messung muss nach 10.1 durchgefiihrt werden.
10.3 Emissionslinien und Arbeitsbereiche

Bei der Auswahl der Emissionslinien, die zur Bestimmung des Gehalts eines Analyten verwendet werden, muss
darauf geachtet werden, dass diese frei von Storungen sind, die von der Probenmatrix und anderen Verunreini-
gungen stammen. Es diirfen ausschliefdlich Emissionslinien ausgewahlt werden, bei denen unter den gewahl-
ten Arbeitsbedingungen weder Selbstabsorption noch Selbstumkehr auftreten konnen. Es muss ebenfalls auf
Ordnungsstorungen geachtet werden, die insbesondere bei Echelle-Spektrometern auftreten konnen.

ANMERKUNG1 Empfohlene Emissionslinien und Informationen zu Arbeitsbereichen sind in Anhang B angegeben.
ANMERKUNG 2  Mogliche Storungen und deren Beseitigung sind in Anhang C angegeben.

Der obere Arbeitsbereich wird begrenzt durch Abnahme der Empfindlichkeit (Steigung der Kalibrierkurve)
auf etwa 80 % des Anfangswertes. Falls erforderlich diirfen weniger empfindliche Emissionslinien verwendet
werden, um den Arbeitsbereich zu erweitern. Um richtige Messergebnisse sicherzustellen, sollte vorzugsweise
mehr als eine Emissionslinie fiir jedes Element ausgewadhlt werden.

11 Berechnung

Die am Emissionsspektrometer (6.2) erfassten Intensititen der Emissionslinien miissen um die an den Unter-
grundmessstellen gemessenen Untergrundintensitdten zu Netto-Intensitdten berichtigt werden. Mithilfe der
Kalibrierfunktionen miissen die Netto-Intensitaten den entsprechenden Massen der jeweiligen Analyten in der
gemessenen Probe zugeordnet werden (siehe Abschnitt 10), die dann zusammen mit den Probenmassen zur
Berechnung der Massenanteile der Analyten in der Probe verwendet werden miissen.
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ANMERKUNG  Um die Genauigkeit zu verbessern, kann das Verfahren des internen Standards angewendet werden. Fiir
diesen Zweck wird das Verhéltnis der Intensitaten der Emissionslinien der Analytelemente zur Intensitiat der Emissionsli-
nie eines Referenzelements verwendet, um Matrixeffekte und veranderte Anregungsbedingungen auszugleichen. Fiir die
Analyse von Siliciumcarbid kann beispielsweise Silicium als interner Standard verwendet werden.

12 Angabe der Ergebnisse
Die Gehalte der analysierten Elemente in der Probe miissen als Mittelwert der durchgefiihrten Mehrfachbe-

stimmungen in Massenprozent angegeben werden. Die Ergebnisse miissen entsprechend der Messunsicher-
heit gerundet werden (siehe Anhang D).

13 Prazision

ANMERKUNG  Definitionen, siehe ISO 5725-2 [16].

13.1 Wiederholpriazision

Die absolute Differenz zwischen zwei voneinander unabhangigen einzelnen Priifergebnissen, die mit demsel-
ben Verfahren an dem gleichen Probenmaterial in demselben Laboratorium von demselben Analytiker mit der-
selben Apparatur innerhalb eines kurzen Zeitabstandes gewonnen werden, wird die Wiederholgrenze r nicht

in mehr als 5 % der Fille tiberschreiten.

Die Wiederholprazision des DCArc-OES-Verfahrens wurde in einem Ringversuch mit drei verschiedenen
Siliciumcarbid-Proben bestimmt (siehe Anhang A).

13.2 Vergleichprazision
Die absolute Differenz zwischen zwei einzelnen Priifergebnissen, die mit demselben Verfahren an dem gleichen
Probenmaterial in verschiedenen Laboratorien von verschiedenen Analytikern mit unterschiedlichen Appara-

turen gewonnen werden, wird die Vergleichsgrenze R nicht in mehr als 5 % der Fille tiberschreiten.

Die Vergleichprazision des DCArc-OES-Verfahrens wurde in einem Ringversuch mit drei verschiedenen
Siliciumcarbid-Proben bestimmt (siehe Anhang A).

14 Priifbericht

Die Priifberichte miissen die folgenden Angaben enthalten:

a) Probenbezeichnung;

b) eine Verweisung auf dieses Dokument;

c) Priifergebnisse, angegeben als Mittelwert der Einzelwerte der Mehrfachbestimmungen nach Abschnitt 12;
d) falls gefordert, Unsicherheit des Mittelwertes (siehe Anhang D) oder Standardabweichung;

e) falls gefordert, Angaben zur Kalibrierung;

f) alle Abweichungen von diesem Dokument;

g) Name und Anschrift des Priiflaboratoriums, Datum der Priifung und, falls gefordert, Unterschrift des Ver-
antwortlichen.
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Anhang A
(informativ)

Ergebnisse des Ringversuchs

Es wurde ein Ringversuch mit sechs verschiedenen SiC-Proben durchgefiihrt. Die Analytgehalte (Massenan-
teile) jeder einzelnen Probe wurden auf der Basis der Kalibrierfunktionen der flinf anderen Proben berechnet.
Diese Verfahrensweise wurde fiir drei ausgewahlte Siliciumcarbid-Proben angewendet und die dabei gewon-
nenen Ergebnisse zur Berechnung der statistischen Daten verwendet [5]. Die maximale Korngrofe aller Pro-
ben war kleiner 50 um. Die Auswertung der Ergebnisse erfolgte nach ISO 5725-2 [16]. Die Siliciumcarbidprobe
»,8517“ wurde auch als das zu priifende Material fiir die Zertifizierung des Referenzmaterials BAM-S003a ver-
wendet. Die berechneten Prazisionsdaten fiir die drei Siliciumcarbidproben sind in Tabelle A.1, Tabelle A.2 und
Tabelle A.3 aufgefiihrt. Tabelle A.3 zeigt zusatzlich einen Vergleich mit den zertifizierten Elementgehalten von
BAM-S003a und stellt damit Informationen iiber die Richtigkeit des DCArc-OES-Verfahrens zur Verfiigung. In
Tabelle A.4 ist der Bereich der Prazisionsdaten angegeben.

Tabelle A.1 — Préazisionsdaten fiir die Siliciumcarbid-Probe ,nmp1*“

Element pj m Sy r vy SR R VR
Al 13 83,54 10,95 30,66 13,11 30,37 85,03 36,35
B 11 6,03 0,89 2,49 14,76 2,47 6,92 40,99
Ca 12 3,35 0,87 2,43 25,88 1,45 4,05 43,10
Cr 7 3,42 0,24 0,68 7,12 1,41 3,93 41,05
Cu 12 1,22 0,29 0,82 24,00 0,64 1,79 52,15
Fe 13 274,56 22,61 63,32 8,24 77,55 217,13 28,24
Mg 13 3,50 0,30 0,83 8,47 1,05 2,94 30,01
Ni 13 64,71 4,54 12,72 7,02 17,99 50,38 27,80
Ti 13 155,58 16,14 45,20 10,38 45,16 126,45 29,03
\' 12 141,74 17,46 48,87 12,31 42,86 120,00 30,24
Zr 10 21,96 2,13 5,97 9,72 6,99 19,56 31,82

Legende

pj Anzahl der teilnehmenden Labore

m Mittelwert, in mg/kg

sy Wiederholstandardabweichung, in mg/kg

r Wiederholgrenze: r = 2,8 x s, in mg/kg

vr Variationskoeffizient der Wiederholstandardabweichung, in Prozent, relativ

SR Vergleichstandardabweichung, in mg/kg

R Vergleichgrenze: R=2,8 x SR, in mg/kg

vy Variationskoeffizient der Vergleichstandardabweichung, in Prozent, relativ

Tabelle A.2 — Prizisionsdaten fiir die Siliciumcarbid-Probe ,628“

Element pj m Sy r vy SR R VR
Al 13 286,28 19,67 55,07 6,87 30,12 84,33 10,52
B 12 38,67 3,09 8,65 7,98 3,75 10,50 9,69
Ca 12 22,37 2,35 6,58 10,50 3,07 8,60 13,72
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Tabelle A.2 ( fortgesetzt)

Element pj m Sy r vy SR R 4
Cr 7 3,94 0,33 0,93 8,39 0,41 1,14 10,34
Cu 12 2,97 0,48 1,36 16,34 0,67 1,87 22,58
Fe 13 408,41 23,75 66,51 5,82 44,36 124,21 10,86
Mg 13 2,21 0,19 0,53 8,60 0,37 1,04 16,77
Ni 13 101,41 6,17 17,27 6,08 10,07 28,20 9,93
Ti 13 95,40 9,02 25,26 9,46 11,44 32,04 11,99
\ 12 434,35 31,81 89,08 7,32 51,45 144,06 11,85
Zr 10 15,24 1,33 3,71 8,70 1,59 4,46 10,46

Legende

pj Anzahl der teilnehmenden Labore

m Mittelwert, in mg/kg

sy Wiederholstandardabweichung, in mg/kg

r Wiederholgrenze: r = 2,8 x s, in mg/kg

v, Variationskoeffizient der Wiederholstandardabweichung, in Prozent, relativ

Sr Vergleichstandardabweichung, in mg/kg

R Vergleichgrenze: R=2,8 x SR, in mg/kg

vy Variationskoeffizient der Vergleichstandardabweichung, in Prozent, relativ
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