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Nationales Vorwort

Das Dokument ISO/DIS 10714:2023 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 17 ,Steel“, Unterkomitee SC 1,
»,Methods of determination of chemical composition“ erarbeitet und als prEN ISO 10714:2023 durch das
Technische Komitee CEN/TC 459/SC 2 ,Chemische Analyse von Eisen und Stahl“ ibernommen, dessen
Sekretariat von SIS (Schweden) gehalten wird.

Das zustdndige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 021-00-30 AA , Analysenverfahren”
des DIN-Normenausschusses 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.

Fiir die in diesem Dokument zitierten internationalen Dokumente wird im Folgenden auf die entsprechenden
deutschen Dokumente hingewiesen:

ISO 385 siehe DIN EN ISO 385
ISO 648 siehe DIN EN ISO 648
[SO 1042 siehe DIN EN ISO 1042
ISO 3696 siehe DIN ISO 3696

ISO 14284 siehe DIN EN ISO 14284

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

Anderungen
Gegeniiber DIN EN ISO 10714:2002-11 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Eine umfassende Neubewertung der Prazisionsdaten.

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 385, Laborgeriite aus Glas — Bliretten
DIN EN ISO 648, Laborgerdite aus Glas — Vollpipetten
DIN EN ISO 1042, Laborgerdte aus Glas — Messkolben

DIN EN ISO 14284, Stahl und Eisen — Entnahme und Vorbereitung von Proben fiir die Bestimmung der
chemischen Zusammensetzung

DIN ISO 3696, Wasser fiir analytische Zwecke; Anforderungen und Priifungen
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 10714:2023) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 17 ,Steel”, Unterkomitee
SC 1, ,Methods of determination of chemical composition“ in Zusammenarbeit mit dem Technische Komitee
CEN/TC 459/SC 2 ,Chemische Analyse von Eisen und Stahl” erarbeitet, dessen Sekretariat von SIS gehalten
wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wird EN ISO 10714:2002 ersetzen.

Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des
Anwenders gerichtet werden. Eine vollstdndige Liste dieser Institute ist auf den Internetseiten von CEN
abrufbar.

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/DIS 10714:2023 wurde von CEN als prEN ISO 10714:2023 ohne irgendeine Abdanderung
genehmigt.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler
Normungsinstitute (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird
tiblicherweise von Technischen Komitees von ISO durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an
einem Thema hat, fiir welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee
vertreten zu sein. Internationale staatliche und nichtstaatliche Organisationen, die in engem Kontakt mit ISO
stehen, nehmen ebenfalls an der Arbeit teil. ISO arbeitet bei allen elektrotechnischen Normungsthemen eng
mit der Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC) zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die fiir die weitere Pflege
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC Directives, Teil 1, beschrieben. Es sollten insbesondere die
unterschiedlichen Annahmekriterien fiir die verschiedenen ISO-Dokumentenarten beachtet werden. Dieses
Dokument wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der ISO/IEC Directives, Teil 2, erarbeitet
(siehe www.iso.org/directives).

ISO weist auf die Moglichkeit hin, dass die Anwendung dieses Dokuments mit der Verwendung eines oder
mehrerer Patente verbunden sein kann. ISO bezieht jedoch in dieser Hinsicht keinerlei Stellung beziiglich
Nachweis, Giiltigkeit oder Anwendbarkeit jeglicher beanspruchten Patentrechte. Zum Zeitpunkt der
Veroffentlichung dieses Dokuments lag ISO keine Mitteilung liber ein Patent bzw. mehrere Patente vor,
welche/s zur Umsetzung dieses Dokuments erforderlich sein kdnnte/n. Anwender werden jedoch darauf
hingewiesen, dass dies moglicherweise nicht der aktuelle Informationsstand ist. Dieser kann jedoch der
Patentdatenbank unter www.iso.org/patents entnommen werden. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige
oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname dient nur zur Unterrichtung der Anwender und bedeutet
keine Anerkennung.

Fiir eine Erlauterung des freiwilligen Charakters von Normen, der Bedeutung ISO-spezifischer Begriffe und
Ausdriicke in Bezug auf Konformitatsbewertungen sowie Informationen dariiber, wie ISO die Grundséatze der
Welthandelsorganisation (WTO, en: World Trade Organization) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse
(TBT, en: Technical Barriers to Trade) berticksichtigt, siehe www.iso.org/iso/foreword.html.

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 17, Steel, Unterkomitee SC 1, Methods of
determination of chemical composition erarbeitet.

Diese zweite Ausgabe ersetzt die erste Ausgabe (ISO 10714:1992), die technisch iiberarbeitet wurde.

Die wesentlichen Anderungen sind folgende:

— Eine umfassende Neubewertung der Prazisionsdaten.

Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des

Anwenders  gerichtet werden. Eine vollstindige Auflistung dieser Institute ist unter
www.iso.org/members.html zu finden.
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1 Anwendungsbereich

Die vorliegende Internationale Norm legt ein fotometrisches Verfahren zur Bestimmung des
Phosphorgehaltes von Eisen und Stahl mit folgenden Einschriankungen fest.

Das Verfahren ist bei Phosphoranteilen zwischen 0,0010 % (Masseanteil) und 1,0 % (Masseanteil)
anwendbar.

Arsen, Hafnium, Niob, Tantal, Titan und Wolfram stéren die Bestimmung des Phosphorgehaltes, jedoch
konnen die Stérungen teilweise durch Bildung von Komplexen und Anwendung geringer Probemengen
iberwunden werden. In Abhéngigkeit von der Konzentration der stérenden Begleitelemente gelten die in
Tabelle 1 angegebenen Anwendungsbereiche und Probemengen.

Der untere Wert des Anwendungsbereiches kann nur in Proben mit geringen Anteilen an storenden
Begleitelementen erreicht werden.

Tabelle 1 — Anwendungsbereiche und Einwaagen

Maximal zuladssiger Anteil der storenden Begleitelemente, Einwaage, | Anwendungsbereich,
% (Masseanteil) g % (Masseanteil)
As Hf Nb Ta Ti w 1,0 0,001 bis 0,010
0,05 0,1 1 0,1 2 2 0,25 0,005 bis 0,040
0,2 0,5 5 0,5 10 8 0,10 0,010 bis 0,100
0,5 1,5 10 1,0 25 25 0,25 0,100 bis 1,00

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 (einschlielich aller Anderungen).

[SO 385, Laboratory glassware — Burettes

[SO 648, Laboratory glassware — Single volume pipettes

10 1042, Laboratory glassware — One mark volumetric flasks

ISO 3696, Water for analytical laboratory use — Specification and test methods

[SO 14284, Steel and iron — Sampling and preparation of samples for the determination of chemical
composition

3 Begriffe
In diesem Dokument werden keine Begriffe aufgefiihrt.

ISO 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: verfligbar unter https://www.electropedia.org/
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4 Verfahren

Die Analysenprobe wird in einer oxidierenden Sduremischung aufgelost.
Es wird mit Perchlorsdure abgeraucht; Chrom wird als fliichtiges Chromylchlorid entfernt.

Aus Silizium und den Elementen des Feuerfestmaterials werden mit Flusssdure Komplexe gebildet; aus der
tiberschiissigen Flusssaure wird mit Orthoborsdure ein Komplex gebildet.

Phosphor wird in einer Lésung aus Perchlorsdure und Salpetersaure in Phosphovanadomolybdat umgesetzt.

Phosphovanadomolybdat wird mit 4-Methyl-2-Pentanon unter Anwesenheit von Zitronensdure zur
Komplexbildung von Arsen extrahiert.

Die fotometrische Messung wird bei einer Wellenldnge von 355 nm durchgefiihrt.

5 Reagenzien

Sofern nichts anderes angegeben ist, werden bei der Analyse ausschlief3lich Reagenzien von anerkannter
Analysenreinheit und Wasser der Giite 2 nach ISO 3696 verwendet.

Durch Blindwertbestimmungen (8.2) wird nachgewiesen, dass die entsprechenden Reagenzien frei von
Phosphor sind oder nur einen geringen Phosphorgehalt haben. Gegebenenfalls miissen die Ergebnisse
entsprechend korrigiert werden. Reagenzien, die hohe Blindwerte ergeben (hoéher als 10 pg), sind ungeeignet
und miissen verworfen werden.

5.1 Salzsdure, petwa 1,19 g/ml.

5.2 Salpetersdure, p etwa 1,40 g/ml.

5.3 Salpetersdure, p etwa 1,40 g/ml, 1+4 verdiinnt.

5.4 Perchlorsaure, p etwa 1,54 g/ml.

5.5 Flusssdure, 40 % (m/m), p etwa 1,14 g/ml.

5.6 Zitronensaure, Losung 500 g/1.

500 g Zitronensaure-Monohydrat (H,C,O,-H,0) werden in Wasser aufgel6st, auf 1000 ml verdiinnt und
gemischt.

5.7 4-Methyl-2-Pentanon (Methyl-iso-butylketon)
Zur Analyse einer Serie von Proben wird die gleiche Charge von 4-Methyl-2-Pentanon verwendet.
5.8 Ammoniummolybdatlésung, Losung 150 g/1.

150 g Hexaammoniumheptamolybdat-Tetrahydrat [(NH,)¢Mo050,,4 - 4H,0] werden in Wasser gelost, auf
1 000 ml verdiinnt und gemischt.

Diese Losung muss jeden Tag frisch hergestellt werden.

Hohe und schwankende Blindwerte kdnnen besonders bei diesem Reagenz auftreten. In entsprechenden
Fallen ist eine andere Charge zu verwenden.
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5.9 Ammoniumvanadatlésung, Losung 2,5 g/1.

2,5 g Ammoniummetavanadat (NH,VO3) werden in Wasser gelost, auf 1 000 ml verdiinnt und gemischt.

5.10 Natriumnitrit, Lésung 50 g/L.

50 g Natriumnitrit (NaNO,) werden in Wasser gelost, auf 1 000 ml verdiinnt und gemischt.

5.11 Borfluorid, Losung.

75 g Orthoborsdure (H3BO3) werden in 600 ml Wasser in einem Kunststoffbecher aufgeldst. 50 ml Flusssaure

(5.5) werden zugegeben, auf 1 000 ml mit Wasser verdiinnt und gemischt. Die Losung kann, wenn die
Borsdure ausfallt, vorsichtig erwdrmt werden.

Die Losung ist in einer Kunststoffflasche aufzubewahren.
5.12 Phosphor, Stammlésung.
5.12.1 Phosphorstammlosung, 1 g/1.

Von zuvor bei einer Temperatur von 110 °C bis zur Massenkonstanz getrocknetem und in einem Exsikkator
abgekiihltem Kaliumdihydrogenorthophosphat (KH,P0,) werden 4,393 6 g auf 0,000 1 g eingewogen.

Das Reagenz wird in einen 1 000-ml-Messkolben iiberfiihrt, in Wasser gelost, bis zur Marke verdiinnt und
gemischt.

1 ml dieser Stammldsung enthélt 1 mg Phosphor.
5.12.2 Phosphorstammlésung, 10 mg/1.

Von der Stammldsung (5.12.1) werden 10,0 ml in einen 1 000-ml-Messkolben tiberfiihrt, bis zur Marke mit
Wasser verdiinnt und gemischt.

Diese Standardlésung wird unmittelbar vor der Verwendung hergestellt.

1 ml dieser Standardlésung enthélt 10 pg Phosphor.

6 Gerate

Die volumetrischen Glasgerate miissen Klasse A nach ISO 385, ISO 648 bzw. ISO 1042 entsprechen.
Ubliche Laborgerite und folgende sind zu verwenden.

6.1 Spektrometer, geeignet zur Messung der Extinktion bei einer Wellenldnge von 355 nm.

Die Extinktion der farbentwickelten und extrahierten Blindwertlésung (siehe 8.3.2) wird mit der vom
Geratehersteller empfohlenen Spaltbreite und 4-Methyl-2-Pentanon (5.7) als Kompensationslésung bei einer
Wellenldnge von etwa 340 nm bestimmt. Die Wellenldnge wird dann bis zum Erreichen der maximalen
Extinktion (in der Regel bei einer Wellenldnge von 355 nm, sieche Anmerkung) schrittweise erh6ht. Diese
Wellenldnge ist fiir die Bestimmungen anzuwenden.

ANMERKUNG 355 nm entspricht nicht der Wellenldnge, bei der der Komplex die starkste Extinktion aufweist. Dieses
Maximum kann jedoch nicht genutzt werden, weil 4-Methyl-2-Pentanon das Licht bei einer Wellenldnge zu absorbieren
beginnt, die Kleiner als die Wellenldnge ist, bei der ein Extinktionsmaximum erreicht wird. Die Wellenldnge von 355 nm
wurde ausgewdhlt, um die stiarkste Extinktion ohne negative Extinktionswerte bei geringen Konzentrationen infolge von
Lichtabsorption des Losemittels zu erreichen.
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