» BAM

Bundesanstalt fur Materialforschung und —prifung

in Zusammenarbeit mit dem Chemikerausschuss der GDMB

Zertifiziertes Referenzmaterial

BAM-S002
Wolframmetallpulver

Die Sicherheitshinweise sind zu beachten (siehe Seite 6)

Zertifizierte Werte

/ Element Massenanteil Unsicherheim
in mg/kg in mg/kg

Al 294 + 09
Ca 45 + 49
Co 45 + g¥
Cr 47.0 + 14
Cu 28 4 + 29
Fe 53 + 53
K 40,0 + 189
Mg 388 + 279
Mn 16,7 + 192
Mo BQ + 4%
MNa 41 + §5Y
Mi 29 + 49
Si 106 +10%
\ Sn 42 L g2 /
Informativer Wert
Element Massenanteil Unsicherheit"
in mg/kg in mg/kg
=] 7.2 + 1,3

" Halbe Breite des Vertrauensbereichs (absolut bel einem Verrauensgrad von §5%, ermittelt
aus der Standardabweichung des Mitlelwertes der Messrelhenmittelwerle der beteiligten

. Laboratorien) N

Halbe Breite des Vertrauensbereichs wie ', erweltert um den aus dem Homogenitatstest
resultierenden zusitzlichen Unsicherheitsanteil innerhalb der Proben

7 Halbe Breite des Vertrauensberelchs wie ', erweltert um den aus dem Homogenitatstest
resultierenden zusitzlichen Unsicherheitsanteil zwischen den Proben

Beschreibung der Probe
Die Proben liegen in Pulverform vor und sind in Glasflaschen zu je 100 g abgefilit.
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Massenanteile in ma/kg

Messreihenmittelwerte fiir je ein Analysenverfahren in einem Laboratorium

Lfd. Nr. Al Ca Co Cr Cu Fe K Mg Mn Mo Na Ni Si Sn P
1 41,5 428 - 253 438 vz - 142 - - - 772 45 5
2 - 41.8 435 - 262 475 8,0 156 142 50 53 269 88,5 ars 633
3 25 42 441 - 272 482 382 a7 145 515 355 27 98,3 381 6,50
4 275 425 441 418 275 493 8.2 v 153 528 363 271 102 383 7.30
5 276 428 445 - 276 50,5 9.2 vz 155 540 65 275 1025 386 8.08
6 278 436 - 434 277 50,8 83 a7 E 157 555 wT 275 1040 39 825
7 281 44.0 447 437 277 51,2 88 w7 163 56,1 8.0 278 1042 382 .18
8 282 441 448 441 278 51,3 40 w7 16,4 56,3 82 28,2 1063 388
9 287 445 448 46,2 278 51,3 40 s 16,4 56,8 96 28,4 1077 401

10 290 447 45.0 46.5 28,0 51,8 40,4 s 16,6 573 98 28,7 108,7 40,2

1 29 448 45.0 46.5 28 521 40,6 s 16,7 578 40,7 289 1092 40,7

12 293 453 45.0 46,7 28,0 52,5 40,6 are 16,8 578 412 292 1083 40,7

13 295 455 451 47.0 28,2 53,5 40,8 385 16,8 579 413 292 1104 42

14 295 458 452 48.0 28,4 5398 40,8 385 169 597 41,4 295 1106 428

15 2549 46.0 456 483 28,5 54 413 387 169 598 416 296 1123 48

16 304 46,2 457 486 28,8 54,2 41,4 38 17,0 60,0 422 297 11684 54,2

17 305 46,3 457 48.8 28,9 543 423 152 17,0 60,2 426 237 119 56

18 305 472 458 48,8 29 54,5 428 83 17,2 608 437 298 - -

19 A 47.5 458 491 295 546 - 402 17,2 &1 438 0,5 125 -

20 3 47.7 458 50,2 298 551 40,2 17,2 61,2 - 0,7 -

2 s 47.7 458 523 0,7 55,7 40,3 173 61,3 447 08

22 330 478 45 - 33 55,8 40,8 17,4 61,5 473 M2

23 - 48,5 46.1 - M7 55,8 430 175 618 48,2 1B

24 - 57.5 46,6 - 56,3 446 17,5 63,3 M7

25 - 47.8 - 57,2 - 17,5 63,8 34

26 - - 57,8 19,2 64,0 -

27 - - 19.3 - -

M: 294 456 452 47.0 28,4 52,8 40,0 188 16,7 58,5 40,8 294 1063 418 7.2

S5m0 1.81 326 1,04 268 147 323 1,51 202 123 373 3,54 1.75 10,91 5,74 1.41

5 172 172 1,88 244 1.18 2,83 1,65 1,33 124 245 146 1.61 361 225 0.66

Ju: 0.84 138 0.44 138 0.63 1.31 0.75 0.87 0.49 1.54 1.61 0.74 543 2,95 1.3

Die durch Pliitz A l , die nach einem statistischen Test als AusreiRer erkannt und entfernt wurden.

Die durchlaufende N ist nicht mit der Labcrcode Nr. zu uerwechseln Kursiv gedruckfe Angaben haben den Status von informativen Werten.

I: I Mittel der k t le t der h b ]

s A isches Mittel der b .unler A I Jungen

up: Halbe Breule des Vertrauensbereichs {absolut bei einem Vertravensgrad von 85%, ermittelt aus der i | g des Mit der M. litel der

ohne B

der aus der

der Probe
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Analysenverfahren
Verwendete Abklirzungen

DCarc-0ES Optische Emissionsspekirometrie mit Gleichstrombogen
DCP OES Optische Emissionsspekirometrie mit Gleichstromplasma
ET AAS Atomabsorptionsspektrometrie mit elektrothermischer Atomisierung
F AAS Flammen-Atomabsorptionsspektrometrie
F AES Flammen-Atomemissionsspekirometrie
GDMS Glimmentladungs-Massenspekirometrie
ICP-M5 Massenspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma
ICF OES Optische Emissionsspekirometrie mit induktiv gekoppeltern Plasma
K- INAA Ko-Instrumentelle MNeutronenaktivierungsanalyse
MAA Meutronenaktivierungsanalyse
PAA Photonenaktivierungsanalyse
UNVAIS NVAYIS-Spekirometrie
Element Lfd. Nr. Analysenverfahren
Al (1), (20, (24) oo, DCarc-0ES
O 18, 2T e ET AAS
A B e, F AAS
7.8,10, 11,12, 13, 14, 15, 17,19, 20, (23)........ ICP OES
e e e e e e e i ICP-MS
Fa-IMAR
Ca 2,23,028) ... evierveo.. DCarc-0ES
3,10, 12,137, 15" 16,20,21,24 . FAAS
1,4, 5 6, 8 9, 14 17, 18, 19 22, {25] .............. ICP QES
U RRTPRT | = 1 1
1 S PAA
Co (B), 25... i .. DCarc-0ES
3, 12, 13, 18, 20, 21, 23, |:26“] .......................... F AAS
9,10, 11, 14, 15,16, 17, 19, 22, 24 (27).......... ICP OES
B ST ICP-MS
IMAA
K INAL
MaDDTC-Extraktion; ICP OES
PAA,
Cr 1213, (22 ... DCarc-OES
18... etriereieiiiienennn.. ET AAS
(1™ (3), 16, 19, 21, (23)._. e F AAS
(2), (5} 6.7.10. 11,17, 20.. ... ICPOES
9, 14 e e e e . ICP-MS
. U o INAA
8. . KarlNAA

15, oo ne PAA

Cu 4, (24)_. eeriereianniienenen.. DCarc-0ES
1, 3, 14, 15 151' 1? 18 21 eeeenee. FAAS
2,568 9 11,12, 13,19, 20 23 (25}........... ICP QES
e L U . ICP-MS
B e an e . WaDDTC-Extraktion; ICP QES
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Analysenverfahren
Verwendete Abklirzungen

DCarc-0ES Optische Emissionsspekirometrie mit Gleichstrombogen
DCP OES Optische Emissionsspekirometrie mit Gleichstromplasma
ET AAS Atomabsorptionsspektrometrie mit elektrothermischer Atomisierung
F AAS Flammen-Atomabsorptionsspektrometrie
F AES Flammen-Atomemissionsspekirometrie
GDMS Glimmentladungs-Massenspekirometrie
ICP-M5 Massenspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma
ICF OES Optische Emissionsspekirometrie mit induktiv gekoppeltern Plasma
K- INAA Ko-Instrumentelle MNeutronenaktivierungsanalyse
MAA Meutronenaktivierungsanalyse
PAA Photonenaktivierungsanalyse
UNVAIS NVAYIS-Spekirometrie
Element Lfd. Nr. Analysenverfahren
Al (1), (20, (24) oo, DCarc-0ES
ET AAS
, F AAS
7. B, 11] 11,12, 13, 14, 15, 17,19, 20, {23)........ ICP OES
5, 18 . e e e e e e e i ICP-MS
B e e e e Fa-IMAR
Ca 2,23,028) ... evierveo.. DCarc-0ES
3,10, 12,137, 15" 16,20,21,24 . FAAS
1,4, 5 6, 8 9, 14 17, 18, 19 22, {25] .............. ICP QES
U RRTPRT | = 1 1
1 S PAA
Co (B), 25... i .. DCarc-0ES
3, 12, 13, 18, 20, 21, 23, |:26“] .......................... F AAS
9,10, 11, 14, 15,16, 17, 19, 22, 24 (27).......... ICP OES
B ST ICP-MS
IMAA
K INAL
MaDDTC-Extraktion; ICP OES
PAA,
Cr 1213, (22 ... DCarc-OES
18... etriereieiiiienennn.. ET AAS
(1™ (3), 16, 19, 21, (23)._. e F AAS
(2), (5} 6.7.10. 11,17, 20.. ) ... ICPOES
9, 14 e e e e cvvernnnn ICP-MS
. S INAA

Cu 4, (24)_. eeriereianniienenen.. DCarc-0ES
1, 3, 14, 15 151' 1? 18 21 eeeenee. FAAS
2,568 9 11,12, 13,19, 20 23 (25}........... ICP QES
e L U . ICP-MS
B e an e . WaDDTC-Extraktion; ICP QES

BAM-5002 Seite 3 von 8



Element Lfd. Nr. Analysenverfahren

Fe 1,18 23.. . e cieaee e . DCarc-QES
2 11" 14,21, 22,25 26 . FAAS
345 7 89 10 15 16,17, 19,20, 24 .. ICP OES
8,12 . e i ICP-MS
2T) o Ky INAA
BB e .. NaDDTC-Extraktion; ICP OES
K " 2" 3% 5 e, 7 9 10, 11" 12, 13, 15,
BB, T8 oo F AAS
BB e F AES
LN T = ICP OES
Ma (1, 2, 1 e DCarc-0ES
4.9, 10, 12, 16% 20, 23,24, (25" .. F AAS
3,6,7,8, 11,13, 14,15, 17,18, 21,22 ... ICP OES
B e ICP-MS
M o, A8 e e DCarc-0OES
8" 11,12, 17,22, 23,25, 27 ......... F AAS
2,5.6,7,10, 15,16, 19, 21, 24, 26 ICP OES
! ICP-MS
Ko NAA
MaDDTC-Extraktion; ICP OES
PAA
Mo R T DCarc-0ES
19 - Extraktion (¥anthogenatkomplex): DCP OES
2,3, 7" 14,20,22, 24,25 o . EAAS
6.8.9, 10, 11,15, 17, 18,21, 23, 26, (27)....... ICP OES
129 13 — ICP-MS
T PSPPI Kl NAA
L PAA
Na (1'",2" 3,4, 7,8 10, 12, 13, 14, 15, 16, 19,
b B SO F AAS
F AES
ICP OES
ICP-MS
Mi DCarc-OES
ET AAS
F AAS
3 5.8 9. 10, 14, 16, 18, 21, 22, (26) .. ICP OES
T A ICP-MS
< U NaDDTC-Extraktion; ICP CES
L= S S PAA
Si DCarc-0ES
Destillation; DCP OES
ET AAS
F AAS
ICFP OES
ICP-MS
Photometrie
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Element Lfd. Mr. Analysenverfahren

Sn 13,17, {(18) ....... DCarc-0ES
4. 5 10,12, 14 . ET AAS
1S e F AAS
1,3, 8,9 16, (19) ICP OES
2T M e ICP-MS
5 TR KorlNAA
P GDMS
ICP-MS
Photometrie
INV-VIS

' Atomabsorptionsspektrometrie ohne Angabe der eingesetzten Atomisierungstechnik
i] Bestimmung mit AAS und (aufgeschliossener ROckstand) mit ICP-MS

" Bestimmung mit ICP-MS und {aufgeschlossener Rickstand) mit ICP OES

4 Bestimmung mit F AES und (aufgeschlossener Rickstand) mit ICP-MS

In Klammermn gesetzte laufende Mummern beziehen sich auf Werte, die nicht in die
Berechnung des zerifizierten Wertes einbezogen wurden.

Beteiligte Laboratorien

AB Sandvik Coromant, Stockholm, Schweden
Bundesanstalt flir Materialforschung und —prifung, Berlin
Labor: Aktivierungsanalyse, Gasanalytik
Labor: Elementspurenanalytik, Spektralanalyse
Labor: Isotopenverdinnungs- und Kembrennstoffanalyse
Labor: Metallanalytik
revierlabor, Chemische Laboratorien fir Industrie und Umwelt GmbH, Essen
Elektroschmelzwerk Kempten GmbH, Kempten
Forschungszentrum Karlsruhe, Institut fir Materialforschung, Eggenstein-Leopoldshafen
H.C. Starck GmbH & Co. KG, Werk Goslar, Goslar
H.C. Starck GmbH & Co. KG, Werk Laufenburg, Laufenburg
Johannes Gutenberg Universitat, Institut fir Kernchemie, Mainz
Institute Josef Stefan, Ljubljana, Slowenien
Kennametal Hertel Aktiengesellschaft, Mistelgau
Kennametal, Inc./ Technology Center, Latrobe, USA
Max-Planck-Institut fur Metallforschung. Stuttgart
Mitsubishi Materials Corporation. Omija. Saitama, Japan
Osram GmbH, Mlnchen
Csram Sylvania, Towanda, USA
Plansee Aktiengesellschaft, Reutte, Osterreich
Rheinmetall W & M GmbH, Unterlif
Rogers Tools Works Inc., Rogers, USA
Sandvik Hard Materials, Coventry, UK.
Thyssen Krupp Stahl AG, Duisburg
Treibacher Industrie AG, Althofen, Ostarmreich
University of South Africa, University of Stellenbosch, Stellenbosch, Stdafrika
Wolfram Bergbau- und Hiltten GmbH, Hitte Bergla, Sankt Peter i. 5., Osterreich
Zhuzhou Cemented Carbide Works, Zhuzhou, P.R. China
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Hinweise zur Handhabung und Probenvorbereitung

Der Homogenittstest des Materials wurde flr die meisten Analyten mit 1g Teillprobenmenge
je Bestimmung durchgeflihrt, bei der Chrombestimmung mit 03 g. Wird diese
Teilprobenmenge bei der Analytik wesentlich unterschritten, so  kdnnen merkliche
VergréfRerungen der Ergebnisunsicherheit aufireten. Zur reprisentativen Entnahme einer fir
die Analyse bendtigten Teilprobenmenge ist die das ZRM enthaltende Flasche mit der Hand
ca. 2 min lang unter Schitteln in werschiedene Raumrichtungen zu halten. Jede
Teilprobenmenge ist separat aus der Flasche nach Schitten zu entnehmen. Fir die
Bestimmung des Analyten Chrom muss bei der Probenvorbehandlung ein Schmelzaufschluss
vor dem Massaufschluss, bzw. eine direkte Feststoff-Methode verwendet werden, da es
ansonsten zu Minderbefunden kommen kann. Die Zeitdauer, wahrend der die Flaschen zur
Probeentnahme gedfinet werden, sollten so gering wie mdglich gehalten werden. MNach
Gebrauch ist der eine Spezialdichtung enthaltene Deckel der Flasche fest zu verschlielfen.

Hinweise zur Lagerung

Die Lagerung sollte in staubfreier und trockener Umgebung erfolgen.

Ende der Nutzungsdauer

Bei sachgemaliier Handhabung und Lagerung endet die Nutzungsdauer 3 Jahre nach dem
Erwerb des Materials. Damit ist nicht ausgeschlossen, dass die Wente der zertifizierten
Parameter auch nach diesem Zeitraum weiterhin Giltigkeit haben.

Sicherheitshinweise

1. Erste-Hilfe-Malknahmen
Bei Berihrung mit der Haut mit VWasser und Seife abwaschen. Bei
Augenkontakt die Augen bei gedffneten Lidern ausreichend lange mit Wasser spllen. Bei
Verschlucken des Produktes Erbrechen ausldsen und Arzt konsultieren.

2. Mafinahmen bei unbeabsichtigter Freisetzung
Personenbezogene Vorsichtsmalnahmen: Ziindguellen beseitigen. Staubentwicklung und
Staubablagerung vermeiden. Flr wirksame Absaugung sorgen.
Verfahren zur Reinigung/Aufnahme: Mechanisch aufnehmen; Staubbildung vermeiden. In
gekennzeichnete, verschliefbare Behalter fillen. TRGS 200/201 beachten.

3. Handhabung

Staubentwicklung und Staubablagerung wermeiden. Ausreichende Liftung, gof.
Absaugung, bei Handhabung und Umflllen des Produktes.

4. Mafinahmen zur Brandbekdmpfung
Geeignete Laschmittel: trockener Sand, Metallbrandpulver
Aus Sicherheitsgrinden ungeeignete Laschmittel: \Wasser
Besondere Gefdhrdungen: Bei Brand Entstehung von Wolframtrioxid.
Schutzausriistung bei Brandbek&mpfung: Bei Brandbekdmpfung Atemschutz mit
unabhangiger Luftzufuhr erforderlich.

5. Expositionsbegrenzung und persdnliche Schutzausriistungen
Atemschutz: Filtergerat mit Filtertyp P nach DIN EN 143
Handschutz: Schutzhandschuhe
Augenschutz: Schutzbrille
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6. Hinweise zur Entsorgung
Ungebrauchtes Material: Wenn maglich, Wiederverwertung zuflhren. Hersteller
ansprechen.
Oder: Kann unter Beachtung der &rilichen behdérdlichen Vorschriften auf geeigneter
Deponie abgelagert werden.

Hinweise auf Richtlinien

“Bestimmung wvon Silicium in Wolframmetall und Wolframoxid" in: Analyse der Metalle,
1. Ergdnzungsband zu den Banden | Schiedsanalysen und |l Betriebsanalysen, GDMB-
Informationsgesellschaft Clausthal-Zellerfeld, 1993, 5. 203-206.

“Bestimmung von Molybdan in Woelframpulver® in: Analyse der Metalle, 2. Ergdnzungsband
zu den Bénden | Schiedsanalysen wund |l Betriebsanalysen, GDMB-
Informationsgesellschaft Clausthal-Zellerfeld, 1993, 5. 216-218.

“Bestimmung von Phosphor in Wolframpulver', ebenda, 5. 219-221.

“Bestimmung wvon Silicium in Wolfram und Wolframoxid nach destillativer Abtrennung”,
ebenda, 5. 222-228.

‘Plasmaemissionsspektrometrische  Bestimmung wvon Verunreinigungen in Wolfram®,
ebenda, 5. 232-235.
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Berlin, den

BAM Berlin
Abteilung |
Analytische Chemie;
Referenzmaterialien

Prof. Dr. A, Zschunke
{Abteilungsleiter)

BAM Berlin

Fachgruppe 1.1
Anorganisch-chemische Analytik;
Referenzmaterialien

DOr. R. Matschat
(Fachgruppenleiter)

Vertrieb durch die Bundesanstalt fir Materialforschung und —prifung,
Richard-Willstatter-Strafie 11, D-12489 Berlin

Telefon: (030) 8104 2061 Telefax: (030) 8104 1117

E-Mail: sales.crm@bam.de
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