EURONORM-ZRM

Bundesansal fir Max-Planck-nsitut Staatl, Malericlprifungiamt
Materialpriifung fur Enenforschung Mordrhein-Westfalen
BERLIN-DAHLEM DUSSELDORF DORTMUND

in Yerbindung mit dem
Chemikerausschell des Vereing Deutscher Eisenhittenbeute

Analysen-Kontrollprobe 0421 ==

Fir die Analysenkontrollprobe O42-1 . .werden auf Grund der unten
aufgefilhrten Untersuchungsergebnisse folgende Gehalte bescheini gt

0,108 % Kohlenstoff Ea = 0,005 % C)
0,037 % Silicium 5 = 0,005 % 51i
0,666 % Mangan g = 0,010 % I'Ing
0,007 % Phosphor s = 0,001 %P

0,024 % Schwefel 8 = 0,001 % Sg
0,010 % Aluminium g = 0,001 % Al)
0,016 9% Chrom g = 0,004 % Cr
0,041 % Eupfer (s = 0,002 % Gug
0,029 9% Nickel (s = 0,002 % Ni)
0,0078 % Stickstoff ES = 00007 % N)
0,054 9% Niob s = 0,005 % HNb)
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% C # 51 % Un % P %5 % il % Cir 5 o % Wi %N & Kb

4 0@ 0,080 0645 0,005 0023 0,02 0 000 0,039 0,025 0,0068 D049
2 006 0,03 0658 0,0057 O0eb 00090 0,3 0,080 0,028 0,001 0,050
3 0,107 0,032 0,659 00060 o084 0,000 0,13 0,000 0,028 0,007k 0,050
B o0008 0,036 0,663 0,0062 0,024 0,0095 0,013 0,0k 0028 0,0075 0,050
5 0,108 0,056 0,668  0,0063 0,098 00,0098 0,0k 0,040 0,008 00076 0,05
& 0,408 0,037 0,670 0,000 0,08 0,008 0,005 0,04 0,000 0,007 0,05
70,008 0,037 067k 00075 O.@bk 0,003 0,6 0,048 - 0,089 00080 0,055
8 0,19 3,080 0,675 0,0077 0,025 0,M05 0,018 0,08 0,030  0,0086 0,057
8§ 010 0,00 0,675 0,0097 0,025 0,0M08 0,019 0,08 0,030 0,008% 0,00
0 0,10 0,00k 047 0,007 0,026 0,018 0,004 = 0,05 0,0000 0,063

B 0,08 0,037 0,666 0,0067 0,020 0,099 0,06 0,08 0,009 0,0078 0,054
$1 0,008 0,005 0,0M0 60,0008 0,001 00010 0,008 0,002 0,002 0,0007 0,005

(¥ = Gesamtnittelf s = Standardnbweichung, Streoung der Laboretoritmsmittelwerte un das Gesambmittel X)

Untersuchungsverfahrent

Elpment Werk ; Verfanran
HKohlonstoff 1y 2y 3y 5, 6y 7, 8, 10 Coulometrisch-potertiosstrische Bostimoungy
Verbrenmngsverfehren
L Leitfahigkeitsdif foreng-Hossunay Verbrenmings-
veriahran
il i i Beski § 1 =¥ ol
Siliciun Ty By by 5y By 7y By 9, 0 Mﬁ‘;ﬁiﬁﬁ sﬂmmimmw erfahrens
2 Gewiohtsanalytische Bestizsmung; Perchlorsiure-
Yerfohren
Nangnn 1y 2y By %, 5, 6, B, 9, 0  Photonetrische Bestirmungy Perjodat-Owydation
7 Atomebsorptions=Spaktrocetrie
Fhosphor 1y 2y 3, 4y 5, 6, 9, 0 Photonetrisshe Bestimmung; Vonsdotomolybdatophosphat-
Extroktions=¥erfahran
7 Photometrische Bestireung; Uolybdinbleu-Extraktions—
verfahren
8 Fhotomotrische Bestimwngy Holybdinbl nu-Yerfoheen
Schwelel 1, 8, 9 Coulemetriseh=potent ionetrische Bestissnng;
Verbrennung iz Tiderstandafen
2, Jedometrische Bestinmmg; Verbrennung im Yiderstand-
ol En
3,04 7 Mkalinetrische Bestismungg Verbrenming is
Hiderstandofen
5, 6 Leitfihigkeltsdiffarens-Messung; Verbrennung im
Widerstandofen
hlemindun 1, 7, 8, %0 Photometrisshe Bestiremngy Ericchromcyonin-verfahron
2 Photometrische Bostimmmg; Oxin-Verfshren, nach
hbtrennung des Eisons mittels Ionensustauscher
5 itopabsorptionsbestimung; Entfernung des Eisens
nittels Diisopropylecther )
2] Photonetrische Bestissungg Eriochroucyanin-Verfahren
much Laugentronnung
-] Photometrische Bostiseming} Chrosagurcl-S-Verfahren

3, b itomsbsorption; ohne Entfermmng des Eisers
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Fhotometrigehe Bostimsungy Diphenylearbazid-
Werfahron
lﬂmlytuds—putan.tmtnm Bestimmungs Persulfot-

ﬂmmnl Ta iom mit Elgem(n}mﬂnnﬁsq

Photometrische ﬂast:l.:nu'm Hossung des extrehisrtan
Cuproin-Kcmplexes in der organischen Phasa
Photomctrische Bestismung; Hessung der orgenischen Phase
nech Extraktion mit Bleldissthyldithiccorbennt und
Chlaroform

Photometrisohe Bestimmung; direkte Bessung des
Dithipoxaxid-Kosplexes (ohne Extruktion)
Atooabsorptionsspektrosetrie

Photometrische Bostimang; Biscyclobexnnon-Onmlyldihydrazen
Verfshron (BOD)

Photometrisshe Bestisming; Matriusdisethyldithisearbanst-
Varfehren

Photometrische Bestimung; Ddacetyldioxine=Verfahren;
Wessuny dor orgenischen Phease noch Extraktion des Mickel-
komplexes nit Chloroforn

Photometrische Bestiomung; Dissetyldioxis-Werfahren;
direkts Hessung

Atomabsorptlonsverfahran

Mafonalytische Bestimasng; Losen in verdinnter Siore,
Eindompfen cit Scheafolsiore mm Ronchen, Destillation mit
konzentrierter Natronleuge, ecidimetrische Titration
Photometrisohe Bestimoungy Losen in verdinnter Siure,
Eindoppfen it Scheefelsiure mm Raochen, Destiliotion mik
kenzentrierter Natronleage, Ressler-Yerfahren
Wirmeleitfinigkeitsneasung - Trigergasverfahren,
Mufschaelzen in Grophittisgel

Photometrische Destimeungy Pyridyl-sazo-naphthol-
Extraktiensvorfshren
Photopetrische Bestimmmg; Holimnthicoynnat-¥erfahren



ECISS
EUROPATSCHES FKOMITEE FUR EISEN- UND STAHLNORMUNG
EUROPEAN COMMITTEE FOR IRON AND STEEL STANDARDIZATION
COMITE EUROFPEEN DE NORMALISATION DO FER ET DE L'ACIER

zertifiziertes europiisches Referenzmaterial (EURONORM-ZEM)

EURONORM~-ZRM Nr. 042-1 (unlegierter Stahl)
Zusatzliches Zertifikat fir den Phosphorgehalt

Leboratoriumsmittelverte ERLAUTERNDE PRAAMBEL ZuM REVIDIERTEM PHOSPHORGEHALT

(4 Bestimmungen)

Hassenanteil in X Eines der wesentlichsten Ziele bei der Herstellung wvon Zertifizierten
Heferenzmaterialien (ZRM) et sters die weitestpehends Anndherung der
rertifizierten Werte an die wahren Gehalte.

Lfd. Mr. P
Diese zertifizierten Werte gind jedoch unvermeidbar vom 5tand der

1 0, 0052 Analysentechnik zum Zeftpunkt der Zertifizierung beeinflubt. Die stindig

2 0,0052 fortechreitends Verbesserung der Analysermethoden bieter im Laufe der

3 o, 0052 Zeit die Moglichkeit der zuverldssigeren Anniherung der zertifizierten

L @, 0053 Werte an die wahren Gehalte der IRM.

5 0,0053

& 0, 0054 bies trifft insbesondere zu fir niedrige Phosphorgehalte, die bei der

T 0, 0056 Kerstellung von Stiéhlen hoher Qualitit mehr und mehr sn Bedeutung

B 0,0058 gewlmnen. Deshalb sind in verschiedensn Arbeitsgruppen die Methoden zur

-] 0, 0057 Restimmmg niedriger Phesphorgehalte in letzter Zeit Oberprift und

10 0,0057 verbessert worden.

1" 0, 0058

12 0, 0058 Die europdischen Hersteller von 2RM, die stets umdie Verbesserung fhrer

13 o, 0058 Produkte bemht gind, haben denach entschieden, bestismte IRM, deren

1% 0,0059 Phosphorgehalte unter 0,02 ¥ Liegen, zu Gberprifen. Als Ergebnis zeigte

15 0, 0040 sich bei 12 EUROMORM-ZRM, dab die ursprunglich zertifizierten Uerte

18 0, 0060 geringfigig zu hoch Liegen.

17 0,0060

18 0, 0062

1w 0, 0085 Zertifizierte Werte

(Massenanteil in %)
My 0,0057 P
ty 0, 0004 M, 0,0057
By 0, 0003 Sy 0, 0004
Fy: Hittelwert der Laboratoriumsaitteluerte sy: Standardabweichung der Laboratoriumsmitteluerte
gyt Wittlere Standsrdsbweichung innerhalb d. Laboratorien sy Standardabueichung zwischen den Laboratorien
Die Laboratoriumsmittelwerte sind Zur Aussonderung won AusreiBerwerten
gy = L,I’ th * ."2;;. statistizch untersucht worden. Die mit ®-* gekennzeichneten Plitze stehen fir
Ausreiberwerte, die nicht in die Tebelle sufgenomsen wurden.

BESCHREIBUNG DER PROBE
bas Material besteht aus feinen Spdnmen (je 100 g in Glasflaschen abgefOllt).

pie Probe wird herausgegeben von der Arbeitsgemeinschaft "Zertifiziertes Referenzmaterial Eisen und Stahl" in der
pundesrepubl ik Deutschland unter der Schirsherrschatt der Keordinierungskemmizion fUr die Womenklatur der Stahlerzeug-
nisse (COCOR} - Eurcpdisches EComitee flr Kolile- und Stahlnormmng (ECISS).

Die Arbeitspemeinschaft wird gebildet sus: Bundesanstalt 1lr Materialforschung wnd -prifung (BAM), Berlin, Staatliches
Materialprifungsame Wordrhein-Westfalen (MPA WRW), Dortmund, Max-Planck-lnstitut fir Eisenforschung Gebé (WPL}, Dis-
selgori, und Verein Deutscher Eisenhdttenieute (Chemikersusschug), Disseldorf (Geschiftsflhrung fir die Arbeitsgemeine

schafr).

pie Zertifizierung erfolgte durch die Herstellergemeinschafy fir europliszche zertifizierte Referenmmaterialien (ELRO-
WORM-ZRM) nach Zustimmung ihrer Mitglieder, dem Institur de Recherches de la Sidérurgie Francaise (IRSID), Frankreich,
dem Bureau of Analysed Samples Ltd. (BAS), Grosbritamnien, und der obengenannten deutschen Arbeitspemeinschaft souie

der beteiligten Laboratorien, Der Wertrieb der Proben fir die Arbeitsgemeinschaft erfolgt durch die fundeganstalt fur
Material forschung wwd -prifung (BAM), 1000 Berlinm 45.

MErz 1988, (Zusatz zum Zertifikat wom Movesber 15721



EXPLANATORY FREAMBLE REGARDING THE
REVISED FHOSIHORUS CONTERT

One of the main aims in the preparation of Certified Reference
marerigls {CAMS) is niways that the certified values should
e &5 sccurate a5 possible.

Inevitably these certified values are dependent upon the
sitate of the snalytical art at the time of certification, The
progreszive improvement of analyticel methods over the years
Is therefore reflected in the better determination of the
true contents of CRMS.

This is particular the case for Low phosphorus contents which
have become more and more fmportant in the field of high
performance fabrication steels.

Hence, in several cases, the methods for the determination
of low phosphorus contents have recently been improved,

The Europesn producers of CRMs, slways preoccupied with
improving the quality of their products, heve therefore
decided 1o check certain ChMs inwhich the phosphorus content
i% Less than 0,02 X, The result has been that the initial
eertified values have been found tobe alightly high in twelve
CRMs,

PREAMBULE EXPLICATIF DE LA TENEUR
REVISEE EN PHOSPHORE

Des teneurt certifiées sussi justes gue passible constituent
toujours | 'um des buts & atteirdre lors de la préparation de
Hatérisun de Référence Certifiés (MRC).

Cr, fondamentalement, ces valeurs certifides sonr tributei-
res de |"état de 1'Art Analytigue su moment de (o
eertification, Le perfectionnement progressif des méthodes
de dosage dans le Temps e peut donc gue s& réperculer sur
ls meilleure estimation des temeurs les plus probables des
MRC.

Tel est le cos, en particulier, pour les basses Ceneurs en
phosphore gui premnent de plus en plus d' importance dans e
cadre de la fabrication d'sciers & hautes performances.

Ainsi, dans diverses instances, les méthodes de dosage des
basses teneurs en phosphore ont #ré smél jorées récemment.

Les producteurs européens de MRC tou]ours précccupss de
parfaire la qualité de leurs produits, ont donc &té smenés
# faire controler certains WRC pour lesquels les tereurs en
phespnore étaient inférieures & 0,020 2. 1L en résulte gue
les valewrs initislement certifides s'avkrent légerement
surdvaludes pour douze MAC,

UNTERSUCHUNGEVERFAHREN

Element Lfd.lr. Verfehren
1,2,5,4,5,6,7,8,11,12,13,14,16,17  Photometrie; Vansdatemolybdatophosphat, Extrsktion
,10,18 Photemetrie; Molybdinblau, Extraktien
F 15 Photometrie; Molybdinbleu, chme Extraktion
19 Flasma-Emissionsspektrometrie

TEILMNEHMNENDE

Britizsh Steel Corporation

Brivish Steel Corporation

Burdesanstalt fir Haterislforschung und -prifung (BAM)
Eisenwerk-Gesel lechaft Maximilisnshitte moH
Hoesch Stahl AG

Ingtitut de Recherches de le Sidérurgie Francaise
Elgckner Stahl Gmod

Elockner Stahl Geb#, Georgsmariemserke

Krupp Stashl AG

Krupp Stahl AG

Mannesmarn Bohren-Werke AG

Max-Flanck-Institur fdr Eisenforschumg GmbH
Ridsdale & Co. Lud.

Rotherham Engineering Steels

Sollec

Solmer

Stahlwerke Peine-Salzgitter

Thyssen Stehl AG

Usinor Aciers

METTERE INFORMATION

FURTHER INFORMATION

LABORATORIEN

Corby (GroBbritamnien)

Pert Talbot (Grofbritanmien)

Berlin (Bundesrepubl ik Deutschland)

Sul thach-Rosenberg (Buncesrepubl ik Deutschiand)
Dortmssd (Bundesrepubl ik Deutsehland)
Malzieres les Metz (Frankreich)

Bremen (Buncesrepubl ik Deutschland)
Osnabrick (Bundesrepublik Deutschland)
Bochum (Bundesrepubl ik Deutschland)
Siegen (Burdesrepublik Deutschland)
Dulsburg (Bundesrepubl ik Deutschland)
blsseldor! (Bundesrepubl ik Deutschland)
Hiddlesbrough (GroBoritamnien)
Eotherhsa (GroBoritannien)

Florange (Frankreich)

Fos sur Mer (Frankreich)

Salzgitter (Bundesrepublik Deutszchiasnd)
Duisburg (Bundesrepubl ik Deutschland)
Dunkergue (Frankreich)

AUTRE INFORMATION

Des inforsations compl émentaires sur la

Weitere Angaben Uber die Herstellung
und Zertifizierung dieser Europdiischen
Iertifizierten Referenzmaterial ien
(EUROMORM -IRM) sowie die Bezugsmag-
lichkeiten finden sich in der Mittei-
lurg Mr, 1 der ECISS, zu beziehen durch
die nationalen Normenorganisationen.
{In Deutschlard bei der Beuth-Verlag
GmbH, Burggrafenstrade &-10, 1000 Ber-
Lin 303.

For information regarding the prepara-
tion and certification of these Eure-
pean Certified Reference Haterials (EU-
ROMORM-CRH3) and sources of supply
please refer to EC1SS Information Cir-
cular Ho. 1 available from the national
standardization institution in your
country. (Im the UK this is the BS1, 2
Park Street, Lordon WIA 2BS).

fabrication et la certificstion des
Meatérimux de Référence Certifiés Euro-

plers (ELRONGRM-MREEY ainsi que sur les

posgibilitdes d'approvisionmement se
Trouvent dans la circulaire
gtinformation Ko. 1 de L'ECISS. On peut
se procurer cette circulaire auprés des
organismes nationaux de normal ization.
{Pour la Framce: AFWOR, Tour Europe -
Cedex 7, 92080 Paris Lo Défense).



