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Anwendungswarnvermerk

Dieser Norm-Entwurf mit Erscheinungsdatum 2019-03-01 wird der Offentlichkeit zur Priifung und
Stellungnahme vorgelegt.

Weil die beabsichtigte Norm von der vorliegenden Fassung abweichen kann, ist die Anwendung dieses Entwurfs
besonders zu vereinbaren.

Stellungnahmen werden erbeten

- vorzugsweise online im Norm-Entwurfs-Portal von DIN unter www.din.de/go/entwuerfe bzw. fiir Norm-
Entwiirfe der DKE auch im Norm-Entwurfs-Portal der DKE unter www.entwuerfe.normenbibliothek.de,
sofern dort wiedergegeben;

- oder als Datei per E-Mail an fes@din.de mdglichst in Form einer Tabelle. Die Vorlage dieser Tabelle kann im
Internet unter www.din.de/go/stellungnahmen-norm-entwuerfe oder fiir Stellungnahmen zu Norm-
Entwiirfen der DKE unter www.dke.de/stellungnahme abgerufen werden;

- oder in Papierform an den DIN-Normenausschuss Eisen und Stahl (FES), 40042 Diisseldorf,
Postfach 10 51 45, Sohnstr. 65, 40237 Diisseldorf.

Die Empfanger dieses Norm-Entwurfs werden gebeten, mit ihren Kommentaren jegliche relevanten
Patentrechte, die sie kennen, mitzuteilen und unterstiitzende Dokumentationen zur Verfiigung zu stellen.
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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 439:2019) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 17 ,Steel”, Unterkomitee
SC 1 ,Methods of determination of chemical composition®, dessen Sekretariat von JISC (Japan) gehalten wird
in Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN TC 459/ SC 02 ,Chemische Analyse von Eisen und
Stahl“ erarbeitet, dessen Sekretariat von SIS (Schweden) gehalten wird.

Das zustdndige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 021-00-30 AA ,Analyseverfahren”
des DIN-Normenausschusses Eisen und Stahl (FES).

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.

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

[SO 3698:1987  siehe DIN ISO 3696:1991
[SO 14284 siehe DIN EN ISO 14284

Anderungen
Gegeniiber DIN EN ISO 439:2010-08 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Neubewertung der Messergebnisse aus Vergleichsversuchen (Round-Robin Tests);

b) redaktionelle Anderungen.

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN ISO 3696:1991, Wasser fiir analytische Zwecke; Anforderungen und Priifungen

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

Dieses Dokument (prENISO 439:2019) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 17 ,Steel” in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 459/SC 2 ,Chemische Analysen von Eisen und
Stahl” erarbeitet, dessen Sekretariat von SIS gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wird EN ISO 439:2010 ersetzen.

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/DIS 439:2019 wurde von CEN als prEN ISO 439:2019 ohne irgendeine Abadnderung
genehmigt.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler
Normungsorganisationen (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 Themen 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-Direktiven, 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-Direktiven, Teil 2 erarbeitet
(siehe www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.
Details zu allen wahrend der Entwicklung des Dokuments identifizierten Patentrechten finden sich in der
Einleitung und/oder in der ISO-Liste der erhaltenen Patenterklarungen (siehe www.iso.org/patents).

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

Fiir eine Erlduterung des freiwilligen Charakters von Normen, der Bedeutung ISO-spezifischer Begriffe und
Ausdricke in Bezug auf Konformitatsbewertungen sowie Informationen dariiber, wie ISO die Grundsatze 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 dritte Ausgabe ersetzt die zweite Ausgabe (ISO 439:1994), die technisch liberarbeitet wurde.
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1 Anwendungsbereich

Die vorliegende Internationale Norm legt ein gravimetrisches Verfahren zur Bestimmung des
Gesamtsiliziumgehaltes in Stahl und Eisen fest.

Das Verfahren ist auf einen Siliziumgehalt zwischen 0,10 % (m/m) und 5,0 % (m/m) anwendbar.

ANMERKUNG Bei Proben, die Molybdan, Niobium, Tantal, Titan, Wolfram, Zirkonium oder einen hohen Anteil an Chrom
enthalten, werden weniger prazise Ergebnisse als bei unlegierten Stahlen erzielt.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fiir 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
(einschlieflich aller Anderungen).

ISO 3696:1987, Water for analytical laboratory use; Specification and test methods

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

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: verfligbar unter http://www.electropedia.org/

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

4 Kurzbeschreibung
Eine Priifmenge wird durch Salzsidure und Salpetersiure angegriffen.

Sédureldsliche Siliziumverbindungen werden in hydratisiertes Siliziumdioxid durch Eindampfen mit
Perchlorsdure bis zur Entwicklung eines weifRen Rauchs umgewandelt. Das hydratisierte Siliziumdioxid und
saureunlosliche Siliziumverbindungen werden abfiltriert, zur Bildung eines unreinen Siliziumdioxids wird
ausgegliiht und anschliefdend gewogen.

Der ausgegliihte Riickstand wird mit Fluorwasserstoffsaure und Schwefelsdure behandelt und anschliefsend
ausgegliiht und gewogen.

5 Reagenzien

Zur Analyse sind, sofern nicht anders festgelegt, ausschlief}lich Reagenzien von anerkannter analytischer
Reinheit und Wasser der Qualitdt 2, wie in ISO 3696 festgelegt, zu verwenden.

5.1 Salzsdure, pvonetwa 1,19 g/ml.
5.2 Salzsdure, pvon etwa 1,19 g/ml, Verdliinnung 1 + 1.
Einer Menge von 500 ml Salzsdure (5.1) sind 500 ml Wasser hinzuzufiigen und zu vermischen.

5.3 Salzsaure, pvon etwa 1,19 g/ml, Verdliinnung 1 + 19.

Einer Menge von 10 ml Salzsdure (5.1) sind 190 ml Wasser hinzuzufiigen und zu vermischen.
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5.4 Salpetersiure, pvon etwa 1,40 g/ml, Verdiinnung 3 + 1.

Einer Menge von 150 ml Salpetersdure, p von etwa 1,40, sind 50 ml Wasser hinzuzufligen und zu
vermischen.

5.5 Fluorwasserstoffsdure, pvon etwa 1,14 g/ml.
5.6 Perchlorsiure, pvon etwa 1,67 g/ml

WARNUNG — Perchlorsauredampfe konnen in Anwesenheit von Ammoniak, Dampfen nitroser Gase
oder organischen Stoffen im Allgemeinen Explosionen verursachen.

ANMERKUNG  Perchlorsdure (pvon etwa 1,54 g/ml) darf ebenfalls verwendet werden.
5.7 Schwefelsdure, Verdiinnung 1 + 1.

Eine Menge von 50 ml Salpetersidure, p von etwa 1,84 g/ml, ist vorsichtig einer Menge von 50 ml Wasser
zuzufithren und zu vermischen und dabei kiihl zu halten.

6 Gerate

Ubliche Laborgerite und die folgenden Gerite:

6.1 Platintiegel, mit einem Fassungsvermdgen von etwa 30 ml.
6.2 Muffelofen, einstellbar auf 800 °C bis 1 100 °C.

6.3 Filterpapier, mittlere Porengrofie, bekannter niedriger Aschegehalt.

7 Probenahme

Die Probenahme ist nach ISO 14284 oder entsprechenden nationalen Normen fiir Stahl und Gusseisen
durchzufiihren.

8 Durchfiihrung
8.1 Priifmengen
Es sind Fras- oder Bohrspdne mit einer Hochstdicke von 0,2 mm zu verwenden.

Entsprechend dem angenommenen Siliziumgehalt ist eine Priifmenge mit der folgenden Masse (m,) auf
1 mg einzuwagen:

a) bei einem Siliziumgehalt zwischen 0,10 % (m/m) und 0,50 % (m/m): my =5 g;
b) bei einem Siliziumgehalt zwischen 0,50 % (m/m) und 2,5 % (m/m): my = 2,5 g;
c) Dbeieinem Siliziumgehalt zwischen 2,5 % (m/m) und 5,0 % (m/m): my =~ 1 g.
8.2 Blindwertpriifung

Parallel zur Bestimmung ist eine Blindwertpriifung nach demselben Verfahren und unter Verwendung der
gleichen Mengen fiir alle Reagenzien durchzufiihren.
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8.3 Bestimmung
8.3.1  Angriff der Priifmenge durch Siure und Bildung von hydratisiertem Siliziumdioxid
Die Priifmenge (8.1) ist in ein Becherglas aus sdurebestiandigem Glas geeigneter Grofde zu geben.

Es sind 30 ml Salzsdure (5.1) hinzuzufiigen, und anschliefdend ist das Becherglas, das mit einem Uhrglas
abgedeckt ist, leicht zu erwdrmen, bis die Reaktion abgeklungen ist. Durch eine vorsichtige Zugabe von 15 ml
Salpetersaure (5.4) ist die Priifmenge zu oxidieren. Sobald die ziemlich starke Reaktion abgeklungen ist, ist
das Uhrglas mit einer geringen Menge an heifem Wasser zu spiilen, und die Spiilfliissigkeiten sind im
Becherglas aufzufangen. Es ist ein in Tabelle 1 angegebenes Volumen an Perchlorsaure (5.6) zuzugeben.

Tabelle 1 — Volume der Perchlorsaure (5.6)

Masse der Priif- Volumen der Perchlorsaure (5.6)
menge (8.1) ml
g p=1,67g/ml p=154g/ml
5 60 75
2,5 40 50
1 25 35
WARNUNG — Um Uberkochen infolge einer sehr starken Reaktion zu vermeiden, muss

Perchlorsiaure (5.6) in kleinen Mengen vorsichtig zugegeben werden, vor allem wenn eine
Priifmenge von 5 g verwendet wurde.

Das unbedeckte Becherglas ist leicht zu erwdrmen, bis der Sdureangriff vollstindig abgeschlossen ist,
anschliefdend ist kréftiger zu erhitzen. Sobald sich die ersten weifsen Perchlorsduredampfe zeigen, ist das
Becherglas mit dem Uhrglas zu bedecken, und das Abrauchen ist etwa 20 min fortzusetzen.

ANMERKUNG  Wenn die Legierung Chrom mit Gehalten von mehr als 1% enthalt, wird empfohlen, auf das Erscheinen
der charakteristischen roten Farbe der Chromsiure abzuwarten. In diesem Stadium kann Chrom als Chromylchlorid
entfernt werden: langsam entlang der Seiten des Bechers 1 bis 2 ml Salzsdure (5.1) abgiefden. Es ist weiter zu erhitzen,
bis reichlich perchlorhaltige Dampfe entstehen und Chrom wieder oxidiert. Dieser Vorgang ist so oft wie nétig zu
wiederholen, bis die perchlorierten Dampfe nicht mehr orangefarben sind, wenn Salzsdure zugesetzt wird.

Es ist abkiihlen zu lassen, vorsichtig mit 5 ml Salzsaure (5.1) anzufeuchten leicht zu erwédrmen, bei 70 °C bis
80 °C mit 100 ml Wasser zu verdiinnen und erneut zu erwdrmen, bis die Salze aufgeldst sind (wobei darauf
zu achten ist, dass die Losung nicht zum Kochen gebracht werden darf).

8.3.2 Filtration und Waschen

Mit einem Glasstab, dessen Spitze mit Gummi iiberzogen ist, sind hydratisiertes Siliziumdioxid oder
saureunlosliche Siliziumverbindungen, die am Becherglas haften konnen, von den Wanden abzulésen und
sofort durch ein Filterpapier (6.3), das mit ein wenig Papierpulpe der gleichen Qualitit versehen ist, zu
filtrieren.

Das Becherglas und das Filter sind mit heifRer Salzsdure (5.3) zu waschen, wobei das hydratisierte
Siliziumdioxid und saureunlésliche Siliziumverbindungen auf das Filter iiberfiihrt werden, und anschliefRend
ist zuerst mit heifder Salzsdure (5.2) und dann mit kaltem Wasser bis zur vollstindigen Entfernung der
Eisensalze zu waschen (siehe Anmerkung).

ANMERKUNG  Das Filter sollte sorgfiltig gewaschen werden, um beim Ausglithen das Herausfallen und einen Verlust
an Riickstand, das auf die Perchlorsaure zuriickzufiihren ist, zu vermeiden.
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