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Nationales Vorwort

Das Dokument ISO/DIS 9658:2023 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 17 ,Steel”, Unterkomitee SC 1,
»,Methods of determination of chemical composition“ erarbeitet und als prEN ISO 9658:2023 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 auszuschlieflen, 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
ISO 1042 siehe DIN EN ISO 1042
ISO 3696 siehe DIN ISO 3696

[SO 14284 siehe DIN EN ISO 14284

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

Anderungen

Gegentiber DIN EN 29658:1992-07 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a)
b)
c)
d)

e)

2

Neubewertung der Prazisionsdaten;

Aktualisierung der normativen Verweisungen;

Hinzufiigung einiger Anmerkungen, die zur besseren Genauigkeit der Priifmethode beitragen konnten;
redaktionelle Aktualisierung;

Literaturverzeichnis erganzt.
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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 9658:2023) 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 29658:1991 ersetzen.

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

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/DIS 9658:2023 wurde von CEN als prEN ISO 9658:2023 ohne irgendeine Abdanderung
genehmigt.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) und IEC (die Internationale Elektrotechnische
Kommission) bilden das auf die weltweite Normung spezialisierte System. Nationale
Normungsorganisationen, die Mitglieder von ISO oder IEC sind, beteiligen sich an der Entwicklung von
Internationalen Normen in Technischen Komitees, die von der jeweiligen Organisation eingerichtet wurden,
um spezifische Gebiete technischer Aktivititen zu behandeln. Auf Gebieten von beiderseitigem Interesse
arbeiten die Technischen Komitees von ISO und IEC zusammen. Weitere internationale staatliche und
nichtstaatliche Organisationen, die in engem Kontakt mit ISO und IEC stehen, nehmen ebenfalls an der Arbeit
teil. Auf dem Gebiet der Informationstechnologie haben ISO und IEC ein gemeinsames Technisches Komitee,
[SO/IECJTC 1 (JTC, en: Joint Technical Committee), eingerichtet.

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. Im Besonderen sollten die fiir die
verschiedenen 1SO-Dokumentenarten notwendigen Annahmekriterien 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
kénnen. ISO und IEC sind 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 Patenterkldrungen (siehe
www.iso.org/patents).

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 I1SO-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 zweite Ausgabe ersetzt die erste Ausgabe (ISO 9658:1990), die technisch tiberarbeitet wurde.
Die wichtigsten Anderungen gegeniiber der vorherigen Ausgabe sind folgende:

— Neubewertung der Prazisionsdaten;

— Aktualisierung der normativen Verweise;

— Hinzufligung einiger Anmerkungen, die zur besseren Genauigkeit der Priifmethode beitragen kénnten;
— redaktionelle Aktualisierung;

— Literaturverzeichnis erganzt.

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

Dieses Dokument legt ein flammenatomextinktionsspektrometrisches Verfahren zur Bestimmung von
Aluminium im unlegierten Stahl fest.

Das Verfahren ist fiir Aluminiumgehalte zwischen 0,005 % (Massenanteil) und 0,20 % (Massenanteil)
anwendbar.

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).

ISO 385, Laboratory glassware — Burettes

[SO 648, Laboratory glassware — One-mark pipettes

[SO 1042, Laboratory glassware — One-mark volumetric flasks

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

[SO 14284:1996, Steel and iron — Sampling and preparation of samples for the determination of chemical
composition

3 Begriffe
Es werden keine Begriffe in diesem Dokument angegeben.

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

— IEC Electropedia: verfligbar unter https://www.electropedia.org/
— ISO Online Browsing Platform: verfligbar unter https://www.iso.org/obp
31

saurelosliches Aluminium
in Saureldsung gelostes Aluminium

4 Grundziige des Verfahrens

Auflésen einer Testportion in verdiinnter Salz- und Salpetersaure.

Aufschmelzen der sdureunloslichen Riickstinde mit einer Mischung aus Orthoborsdure und Kaliumcarbonat.
Zerstaubung der Testlosung in einer Distickstoffmonoxid-Acetylen-Flamme.

Spektrometrische Messung der Extinktion der von einer Aluminium-Hohlkathodenlampe emittierten
Spektrallinie bei 309,3 nm.

ANMERKUNG  Andere geeignete Strahlungsquellen kénnen ebenfalls verwendet werden, sofern die Kriterien in 6.5.1
bis 6.5.4 weiterhin erfiillt sind.
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5 Reagenzien

Fiir die Analyse sind, sofern nicht anders angegeben, nur Reagenzien von anerkannter analytischer Qualitat
und nur destilliertes Wasser oder Wasser von gleichwertiger Reinheit gemaf3 ISO 3696 zu verwenden.

5.1 Reines Eisen, das weniger als 0,000 1 % (Masseanteil) oder weniger Aluminium mit bekanntem
Aluminiumgehalt enthalt.

5.2 Fluorwasserstoffsiure, p etwa 1,15 g/ml

5.3 Salzsdure, p etwa 1,19 g/ml, 1 + 1 verdiinnt.

5.4 Salzsdure, p etwa 1,19 g/ml, 2 + 100 verdiinnt.
5.5 Schwefelsaure, p etwa 1,84 g/ml, 1 + 1 verdiinnt.
5.6 Salzsdure-Salpetersiure-Gemisch.

Man mischt drei Volumenanteile Salzsdure (p ca. 1,19 g/ml), ein Volumenanteil Salpetersdure (p ca. 1,40
g/ml) und zwei Volumenanteile Wasser.

Diese Mischung ist unmittelbar vor der Verwendung herzustellen.

5.7 Schmelzmischung.

Man mischt 1 Masseanteil Orthoborsaure (H3BO3) und 1 Masseanteil wasserfreies Kaliumcarbonat (K,C03).
5.8 Losung der Schmelzmischung.

20,0 g der Schmelzmischung (5.7) werden in Wasser aufgel6st und auf 100 ml verdiinnt.

5,0 ml dieser Losung enthalten 1,0 g der Schmelzmischung (5.7).

5.9 Aluminium-Stammlésung, 2,0 g/l1.

2,000 g Aluminium hoher Reinheit (99,9 % Masseanteil) auf 0,001 g Genauigkeit abwiegen und in 40 ml
Salzsdure (p etwa 1,19 g/ml) und 10 ml Salpetersdure (p etwa 1,40 g/ml) auflésen. Aufkochen, um
Stickoxide zu entfernen. Abkiihlen lassen und die Lésung quantitativ in einen 1 000-ml-Messkolben mit
Markierung iiberfiihren, mit Wasser bis zur Marke verdiinnen und mischen.

1 ml dieser Losung enthalt 2,0 mg Al

5.10 Aluminium-Standardldsung, 0,20g/1.

20,0 ml der Stammldsung (5.9) werden in einen 200-ml-Messkolben mit einer Markierung gegeben. Bis zur
Marke mit Wasser verdiinnen und mischen.

Diese Standardlosung wird unmittelbar vor der Verwendung zubereitet.
1 ml dieser Losung enthalt 0,20 mg Al
5.11 Aluminium-Standardlésung, 0,020g/1.

20,0 ml der Stammldsung (5.9.1) werden in einen 200-ml-Messkolben mit einer Markierung gegeben. Bis zur
Marke mit Wasser verdiinnen und mischen.
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Diese Standardlésung wird unmittelbar vor der Verwendung zubereitet.

1 ml dieser Losung enthilt 0,020 mg Al.

6 Gerate
Alle Laborgerate aus Glas miissen der Klasse A gemaf$ ISO 385, ISO 648 bzw. ISO 1042 entsprechen.

Wahrend der Analyse sind, sofern nicht anders angegeben, gewdhnliche Laborgerate und folgende Gerate zu
verwenden.

Alle Glasgerate sind zundchst in Salzsaure (5.3) und dann in Wasser zu waschen. Die Menge des Aluminiums
in den Becherglasern und Flaschen kann durch Messung der Absorption von destilliertem Wasser, das nach
der Sduresptilung in die Glaser eingebracht wird, gepriift werden.

6.1 Filtermedien, 0,45 um Zellulosenitratfilter.

6.2 Filtertrichter,

Zweiteiliger saurebestandiger Filtertrichter mit einem Stiitzsieb zwischen Trichterkorper und Stiel,
konzipiert fiir die Vakuumfiltration von Fliissigkeiten. Der Kolben des Trichters ist mit einer geschliffenen
Glaskappe oder einem Gummistopfen zum Einsetzen in eine Offnung des Vakuumgefifes versehen.

6.3 Vakuumgefif3,

Kolben mit einem Fassungsvermégen von 500 ml oder grofs genug, um einen 100-ml-Messkolben mit einer
Marke aufzunehmen, mit einer Offnung, in die der Gummistopfen des Filtertrichterschafts eingefiihrt werden
kann.

6.4 Platin-Tiegel, mit einem Fassungsvermdgen von 30 ml.

6.5 Atomabsorptionsspektrometer,

WARNUNG — Befolgen Sie die Anweisungen des Herstellers zum Ziinden und Léschen der Luft-/
Acetylenflamme, um mogliche Explosionsgefahren zu vermeiden. Tragen Sie eine getonte
Schutzbrille, wenn der Brenner in Betrieb ist.

Das Spektrometer muss mit einer Aluminium-Hohlkathodenlampe oder einer anderen geeigneten
Strahlungsquelle ausgestattet sein oder einer anderen geeigneten Strahlungsquelle ausgestattet sein und mit
ausreichend reinem Distickstoffmonoxid und Acetylen versorgt werden, um eine gleichmafiige,
brennstoffarme, wasser- und 6lfreien und aluminiumfreien Flamme zu erzeugen.

Das verwendete Atomabsorptionsspektrometer gilt als zufriedenstellend, wenn nach der Optimierung
gemafd 8.3.4, die Nachweisgrenze und die charakteristische Konzentration in angemessener
Ubereinstimmung mit den vom Hersteller angegebenen Werten sind mit den vom Hersteller angegebenen
Werten iibereinstimmen und es die in den Abschnitten 6.5.1 bis 6.5.3 genannten Leistungskriterien erfiillt.
Das Gerat sollte auch die zusatzliche Leistungsanforderung gemaf 6.5.4 erfiillen.

6.5.1 Mindestpréazision

Die Standardabweichung von 10 Messungen der Absorption der hochstkonzentrierten Kalibrierlosung darf
1,5 % der mittleren Absorption dieser Losung nicht {iberschreiten.
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Die Standardabweichung von 10 Messungen der Absorption der am wenigsten konzentrierten
Kalibrierlésung (ohne den Nullteil) darf nicht mehr als 0,5 % der mittleren Absorption der am starksten
konzentrierten Kalibrierlésung betragen.

6.5.2 Nachweisgrenze

Die Nachweisgrenze ist eine in Konzentrationseinheiten (oder Menge) ausgedriickte Zahl, die das niedrigste
Konzentrationsniveau (oder Menge) eines Elements beschreibt, das sich statistisch gesehen von einer

analytischen Blindprobe unterscheidet.

Die Nachweisgrenze fiir Aluminium in einer der endgtltigen Priiflésung dhnlichen Matrix muss weniger als
0,1 ug/ml betragen.

6.5.3 Linearitdt der Kalibrierung

Die Steigung der Kalibriergeraden fiir die oberen 20 % des Konzentrationsbereichs (ausgedriickt als
Anderung der Extinktion) darf nicht weniger als das 0,7-Fache des Wertes der Steigung fiir die unteren 20 %
des Konzentrationsbereichs betragen, die auf die gleiche Weise bestimmt wurde.

Bei Gerdten mit automatischer Kalibrierung unter Verwendung von zwei oder mehr Standardlésungen ist
vor der Analyse durch Messung der Extinktion festzustellen, ob die oben genannten Anforderungen an die
Kalibrierungslinearitat erfiillt sind.

6.5.4 Charakteristische Konzentration

Die charakteristische Konzentration fiir Aluminium in einer der endgiiltigen Priiflésung dhnlichen Matrix
muss grofder als 1 pg/ml sein.

6.5.5 Ergianzende Ausriistung

Die Skalenerweiterung kann so lange eingesetzt werden, bis das beobachtete Rauschen grofier als der
Ablesefehler ist, und wird fiir Extinktionen unter 0,1 immer empfohlen. Wenn die Skalenexpansion
verwendet werden muss und das Gerdt nicht iber die Moglichkeit verfiigt, den Wert des

Skalenexpansionsfaktors abzulesen, kann der Wert berechnet werden, indem eine geeignete Losung mit und
ohne Skalenexpansion gemessen und dann die erhaltenen Signale dividiert werden.

7 Probenahme und Vorbereitung der Probenabschnitte

Die Probenahme und Vorbereitung der Probenabschnitte ist in Ubereinstimmung mit ISO 14284 oder mit
vergleichbaren nationalen Normen fiir Stahl durchzufiihren.

8 Durchfiihrung
8.1 Testportionen

Falls erforderlich, wird die Probe durch Reinigung in einem geeigneten Losungsmittel entfettet. Die letzten
Spuren des Losungsmittels werden durch vorsichtiges Erwdrmen verdampft.

Etwa 2,0 g der Probe werden auf 0,1 mg genau abgewogen.
8.2 Blindversuch
Anstelle der Testportion wird parallel zur Bestimmung und nach demselben Verfahren ein Blindversuch bei

gleichen Mengen aller Reagenzien durchgefiihrt, einschliefilich des reinen Eisens. Eine Nullpunktkorrektur
kann erforderlich sein.
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8.3 Ermittlung der Werte
8.3.1 Herstellung der Priiflosung
8.3.1.1 Auflésung der Probenportion

Die Probenportion (8.1) wird in ein 250-ml-Becherglas gegeben. Man gibt 40 ml des Sduregemisches (5.6)
hinzu und deckt das Becherglas mit einem Uhrglas ab. Erhitzen, bis die Sdurewirkung nachladsst. Aufkochen,
um Stickoxide zu entfernen und abkiihlen.

8.3.1.2 Filtration der Priiflésung

Ein Filter (6.1) wird auf das Stiitzsieb eines Filtertrichters (6.2) gesetzt. Den Filter mit Wasser befeuchten
und den Schaft des Trichters verbinden. Den Stopfen des Filtertrichterstiels in ein Vakuumgefafd (6.3)
einsetzen. Das Vakuumgefaf? leicht ansetzen und die Losung filtrieren.

Die Trichterseiten und den Riickstand abwechselnd mit warmer Salzsdure (5.4) und warmem Wasser
waschen, bis sie sichtbar frei von Eisen sind.

Das Vakuum vorsichtig abstellen.
Das Filtrat wird in ein 500-ml-Vakuumgefaf3 aufgefangen:

— Wenn das Volumen des Filtrats und der Waschfliissigkeit weniger als etwa 70 ml betragt, wird die
Losung in ein 100 ml-Becherglas tiberfiihrt.

— Betragt das Volumen des Filtrats und des Waschwassers mehr als etwa 70 ml, so wird die Losung
quantitativ in ein 200-ml-Becherglas iiberfiihrt.

Abkiihlen lassen und dann quantitativ in einen 100-ml-Messkolben mit einer Markierung tberfiihren, und
weiter mit 8.3.1.3.

Wird das Filtrat direkt in einen 100-ml-Messkolben mit einer Markierung aufgefangen, der in das
Vakuumgefafd platziert wird:

— Wenn das Volumen des Filtrats und der Waschfliissigkeit weniger als etwa 70 ml betragt, fahren Sie mit
8.3.1.3 fort;

— Ist das Volumen des Filtrats und des Waschwassers grofder als etwa 70 ml, so wird die Losung in ein
200-ml-Becherglas iiberfiihrt, das Volumen der Lésung durch Verdampfen auf etwa 70 ml reduzieren,
abkiihlen und quantitativ wieder in den urspriinglichen 100-ml-Messkolben mit einer Markierung
tiberfiihren und mit 8.3.1.3 fortfahren.

8.3.1.3 Vorbereitung der Testlosung fiir die Bestimmung von Gesamtaluminium

Den Filter, der den unléslichen Riickstand enthélt, in einen Platintiegel (6.4) geben. Den Riickstand bei
niedriger Temperatur verkohlen und langsam auf 1 000 °C erhitzen. Den Tiegel abkiihlen lassen. Einige
Tropfen Wasser, einige Tropfen Schwefelsdure (5.5) und 5 ml Flusssdure (5.2) hinzugeben. Zur Trockne
eindampfen und erneut

langsam auf 1 000 °C glithen. Man lasst den Tiegel abkiihlen und gibt 1,0 g der Schmelzmischung (5.7) hinzu.
Den Inhalt des Tiegels in einem Muffelofen bei 1 000 °C 15 Minuten lang schmelzen. Den Tiegel abkiihlen
lassen und der erstarrten Schmelze 1 ml oder 2 ml Salzsaure (5.3) und 8 ml Wasser zur erstarrten Schmelze
zugeben. Leicht erwdrmen, um die Schmelzprodukte aufzulésen. Man lasst den Tiegel abkiihlen und gibt
diese Losung portionsweise zum Filtrat in den 100-ml-Messkolben mit einer Markierung geben.
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Bis zur Marke mit Wasser verdiinnen und mischen.

ANMERKUNG  Zubereitung der Testlosung fiir die Bestimmung von sdurel6slichem Aluminium gemafd Anhang D.
8.3.2 Herstellung der Bezugslosungen

8.3.2.1 Aluminiumgehalte kleiner als 0,010 % (Masseanteil)

In eine Reihe von 250-ml-Bechern (2,00 = 0,01) g reines Eisen (5.1) geben, 40 ml Sduremischung (5.6) in
keinen Portionen jedem Becherglas hinzugeben und jeweils mit Uhrglasern abdecken. Erhitzen, bis das Eisen
aufgelost ist, dann kochen, um die Stickoxide zu entfernen. Abkiihlen lassen und die Losungen in fiinf 100-
ml-Messkolben mit einer Markierung umfiillen. Die Volumina der Aluminium-Standardlésung (5.9.2) wie in

Tabelle 1 angegeben, zugeben.

Jedem Kolben werden 5,0 ml der Schmelzmischungslésung (5.8) zugesetzt. Man kiihlt ab und lasst das
entstehende Kohlendioxid entweichen, dann mit Wasser bis zur Marke verdiinnen und mischen.

Tabelle 1 — Bezugslosungen fiir Aluminiumgehalte kleiner als 0,010%

Menge der Aluminiumium- Entsprechende Entsprechender
Standardbezugslosung (5.9.2) Aluminiumkonzentration nach Aluminiumgehalt
ml abschlief3ender Verdiinnung in der Probe
ug/ml %
o 0 0
2,5 0,5 0,002 5
5,0 1,0 0,005 0
7,5 1,5 0,007 5
10,0 2,0 0,0100
1) Leerwert

8.3.2.2 Aluminiumgehalte zwischen 0,010 % (Masseanteil) und 0,20 % (Masseanteil)
Es ist entsprechend wie in 8.3.2.1 dargelegt zu verfahren und Tabelle 2 anstatt Tabelle 1 anzuwenden.

Tabelle 2 — Bezugslosungen fiir Aluminiumgehalte (Masseanteile) zwischen 0,010% und 0,20%

Menge der Aluminiumium- Entsprechende Entsprechender
Standardbezugslosung (5.9.1) Aluminiumkonzentration nach Aluminiumgehalt
ml abschlief3ender Verdiinnung in der Probe
ug/ml %
(V) 0 0
5,0 10,0 0,050
10,0 20,0 0,100
15,0 30,0 0,150
20,0 40,0 0,200
1) Leerwert
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