CESKY METROLOGICKY INSTITUT
M I CERTIFIKACNI ORGAN PRO REFERENCNI MATERIALY PRAHA
- V Botanice 4, 150 72 Prah_g_f\, tel: 02/ 5732 4096, fax: 02/ 5’_@4982

CERTIFIKAT

CERTIFIKOVANY REFERENCNi MATERIAL CZ 2001

SADA NiZKO A STREDNE LEGOVANYCH OCELI
PRO SPEKTROMETRII Z PEVNEHO VZORKU
CRM 180189 A,B

Sada je uréena pro kalibraci a validaci metod spektrometrické analyzy z plochy pevného
vzorku s prumérem analyzované oblasti alespon 4 mm: atomovou emisni spektrometrii s
buzenim jiskrou, doutnavym vybojem nebo laserem a rentgenfluorescenéni spektrometrii.

Sada pokryva obvykld rozmezi koncentraci legujicich prvkli a neCistot nizko a stfedné
legovanych oceli. SloZeni kazdého CRM je vyvazeno tak, aby se predeslo nadmérnym vlivim
matrice a rozmezi byla dostate¢né pokryta. Jednotlivé CRM proto nemusi odpovidat urcité
znacce oceli.

CRM je mozno pouzit jako deseti¢lennou sadu nebo jednotlive.

P¥iprava a technické parametry. Vychozi material byl vakuove taven a odlit, tvafen a tepeln¢
zpracovan pod dozorem vyrobce s vyjimkou typu 180, Cistého Zeleza peclivé vybraného
z obchodni nabidky.

Vzorky jsou valce o priméru piiblizné 44mm a vysce 13 nebo 25mm.

Homogenita byla testovana atomovou emisni spektrometrii s buzenim jiskrou s primérem
analyzované oblasti piiblizn& 4 mm, podpofena metodou spalovaci s IC molekularni absorpéni
spektrometrii a metodou termoevoluéni s méfenim na ziklad¢ teplotni vodivosti.

Testovala se ndhodna homogenita, axialni trendova homogenita postupné podél ty¢i a radialni
trendova homogenita na analytické plose.

Stabilita a skladovéani. Material a certifikované slozky CRM jsou stabilni po celou dobu
platnosti. CRM musi byt uchovavany v suchém a nekorozivnim prostiedi.

Vyrobce:

CKD Technické laboratofe, Na Harfé 9, 190 02 Praha, Ceska Republika
Fax: +420 2 66036578, E-mail: standardy@quick.cz
Zodpovédny pracovnik: Ing. Miroslav Gorny

Vyrobce ma certifikovan systém fizeni jakosti podle ISO 9001. Priprava, nakup, zkouSeni a
certifikace sady byla v souladu s ISO Guide 34 ( 2000 ).

Cislo certifikdtu: & 017-CM-2001-01 Datum vystaveni: 5.12.2001 Platnost do: 1.12.2015
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CERTIFIKACE

Princip a navaznost. Certifikace mezilaboratornim experimentem s vyuZitim nékolika nezavislych
analytickych metod byla provedena v souladu s ISO Guide 35 ( 1989 a koneény navrh pro revizi v roce
2002 ). Vysledky byly navazany na primarni latky a validovany CRM odpovidaji matrice.

Metody. Byla vyuzita atomova emisni spektrometrie z plochy pevného vzorku s buzenim jiskrou a
doutnavym vybojem, spektrometrie rentgenfluorescenéni a hmotnostni spektrometrie s buzenim
doutnavym vybojem. Ttisky byly analyzoviany metodou spalovaci s IC molekuldrni absorpcni
spektrometrii, metodou termoevoluni s méfenim teplotni vodivosti, instrumentalni neutronovou
aktivaéni analyzou a metodami analyzy z roztoku: atomova emisni spektrometrie a hmotnostni
spektrometrie s induktivné vazanou plazmou pifimo a s generaci hydridi; atomova absorpéni
spektrometrie plamenova pfimo a s generaci hydridi, elektrotermicka atomova absorpéni spektrometrie -
grafitova kyveta; molekularni absorpéni spektrometrie ( spektrofotometrie ), titrimetrie a gravimetrie.

Uéastnické laboratore (proobatypy AaB):

Analytika, Praha, CR Shiva Technologies, Cicero, New York, USA
Applied Research Laboratories, Ecublens, Svycarsko Shiva Technologies Europe, Ramonville, Francie
Baird Europe, Zoeterwoude, Nizozemi Skoda, Plzeii, CR

BUIO, Praha-Plzei, CR Spectro, Kleve, Némecko

Brammer Standard Company, Houston, Texas, USA Trinecké zelezarny, Ttinec, CR

CKD Technické laboratofe, Praha, CR Ustav jaderné fyziky AV CR, Rez u Prahy, CR
Hilger Analytical, Margate, Velk4 Britanie Valcovny plechu, Frydek-Mistek, CR

Hoesch Stahl, Dortmund, Némecko Vychodoslovenské zeleziarne, Kosice, Slovensko
Institut CRM, Jekatérinburk, Rusko Vysoka 3kola chemicko technologicka, Praha, C.R.
Jobin-Yvon, Longjumeau, Francie VUHZ, Dobré u Frydku-Mistku, CR

Leco Instrumente Plzefi, Plzeii, CR ZDAS, Zdar nad Sazavou, CR

Nordstahl, Diisseldorf, Némecko Zelezarny a dratovny Bohumin, Bohumin, CR
Nova Hut, Ostrava, CR Zelezarny Hradek, Hradek u Rokycan, CR

Poldi Ocel, Kladno, CR

Vyhodnoceni. Soubory laboratornich primérti byly podrobeny technickému posouzeni opravnénosti
vylouceni pfipadnych odlehlych vysledkii. Po ovéfeni normélnosti rozdéleni laboratornich prumeérti
v souboru pro kazdy CRM a prvek byly vypoéteny nezaokrouhlené aritmetické priméry a jejich
smérodatné odchylky.

Certifikované hodnoty jsou priméry nejméné 3esti pfijatych laboratornich priamérd, jejichz normélni
rozdéleni nebylo vylougeno, zaokrouhlené shodné s udaji jejich nejistot s vyjimkou nékolika hodnot
vyjadfenych jedinou &islici, kde hodnota nejistoty muze byt vyjadiena dalsim desetinnym mistem.
* Hodnoty Al s. jsou konvenéné definovéany pouZitim rozpoustéci smési v poméru 3 dily (v/v) HCI, 1 dil
HNOj; a 2 dily vody.

Nejistota byla odhadnuta podle ISO Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement, 1993 a
ISO Guide 35 - Certification of Reference Materials: General and Statistical Principles jako kombinovana
nejistota, rozsitena koeficientem 2-2,5 odpovidajicim poétu pijatych laboratornich prumért a pfipadnému
pfispévku  standardni nejistoty homogenity. Je vyjadfena jako + polointerval s vyjimkou nulovych
certifikovanych hodnot, kde plati pouze + polointerval. Zdrojem pro odhad nejistoty byla standardni
nejistota priiméru laboratornich priméri a prispévek standardni nejistoty homogenity, pokud byl zjistén
Jako statisticky vyznamny. Nejistota je uvadéna nejvyse dvéma platnymi &islicemi a plati pro metody
pouZiti s analytickou oblasti o priméru alespori 4 mm.

Necertifikované hodnoty jsou uvedeny v piipadech méné nez Sesti pfijatych laboratornich priméra jako
dopliiujici charakteristika matrice. Nesmi byt pouZity pro kalibraci a/nebo validaci.

Necertifikované hodnoty matri¢niho prvku Fe byly urCeny vypoctem, a to odeftenim souétu
certifikovanych a necertifikovanych hodnot a opravy 0,01% na nestanovené necistoty od 100,0%.

Pokyny pro uZiti. Priprava analytického povrchu CRM musi byt shodni s piipravou povrchu
analyzovanych vzorki a v souladu s ndvodem pfistroje. Zejména pii analyze nizkych obsahli C, Si, Al
musi byt vénovéna pozornost mozné kontaminaci brusivy. Béhem brouseni nesmi dojit k pfehfati povrchu
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