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Fragestellung

In dieser EDX-Laborvergleichsstudie wurden an verschiedene Laboratorien polierte Edelstahl-
proben geschickt. Die Quantifizierungsergebnisse ermoglichen jedem Teilnehmer, die eigenen
Ergebnisse mit EDX-Geriten verschiedener Hersteller in anderen Laboratorien zu vergleichen.

Zusammenfassung

Das Ergebnis dieser Laborvergleichsstudie zeigt insgesamt eine erfreulich gute Ubereinstim-
mung der EDX Messergebnisse mit den vorhandenen Referenzdaten beziiglich der zu identifi-
zierenden Hauptelemente (Konzentration > 1%). Deutliche Abweichungen gibt es hingegen bei
den Elementen welche in geringerer Konzentration vorliegen bzw. nachgewiesen wurden.

Aus den Ergebnissen aller EDX-Quantifizierungen folgt eine mittlere Standardabweichung der
Analysen von etwas Uber einem halben Massenprozent (ca. 0,6 %) sowie eine maximale von
0,8%.

Probenmaterial und Praparation

Der fur die Untersuchungen ausgewahlte austenitische Edelstahl-Schweifsdraht tragt die Mate-
rialbezeichnung 1.4455 und hat nach zwei im Internet verfiigbaren Quellen"” neben Eisen fol-
gende Sollzusammensetzung in Massenprozent.

Tabelle 1 - Sollzusammensetzung der Stahlprobe nach im Internet verfiigbaren Quellen™ (in Prozent)

Element Kongentration' (%) | Konzentration® (%) | Konzentration® (%)
Kohlenstoff | max. 0,03 max. 0,04 0,03

Silizium max. 0,95 max. 0,5 0,5

Mangan 6,10 bis 8,90 6,0 7,5

Phosphor max. 0,035

Schwefel max. 0,020

Chrom 18,20 bis 21,30 20,0 20,5

Molybdan | 2,60 bis 3,40 3,0 3,0

Nickel 14,20 bis 16,30 16,5 15,5

Stickstoff 0,12 bis 0,20 0,18 0,18

Je nach Quelle' sollen Elemente wie Vanadium, Wolfram, Titan, Kupfer, Aluminium, Niob und
Bor nicht vorhanden sein bzw. es wird keine Aussage hiertiber getroffen. Alternativ wird auch

die Bezeichnung X2CrNiMnMoN20-16 genannt.

" http://www.metallograf.de/werkstoffkartei/4455/4455.htm
* http://btw-de.pconnect.net/br_thyssen/produkte/hb2002_ger.pdf
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Weder die Werkstoffbezeichnung noch die in der Probe vorhandenen Elemente waren den Teil-
nehmern vor der Messung bekannt. Sie wussten lediglich, dass es sich um ein Stiick geschliffe-
nen und polierten rostfreien Edelstahls handelt. Eventuell nachweisbare Mengen an Kohlen-
stoff sollten bei der Quantifizierung aufSer Acht gelassen werden. Die Wahl der Messparameter
wie Beschleunigungsspannung, Messzeit oder GrofSe des Analysenflecks wurden vollstindig
den Teilnehmern tiberlassen. Die Vorgabe lautete lediglich, an drei verschiedenen Positionen
EDX-Spektren aufzunehmen und das Quantifizierungsergebnis bekannt zu geben.

Alle an die Teilnehmer verschickten Proben wurden aus einem Draht gewonnen, zur Politur auf

demselben Probenhalter montiert und parallel in einem Arbeitsgang prapariert.

Verwendete Gerate und Messbedingungen

Die Wahl der Messbedingungen war jedem Teilnehmer selbst iiberlassen’.
- Die Messzeit variierte zwischen 73 s (lifetime) und 500 s (lifetime)
- Die verwendeten Beschleunigungsspannungen lagen zwischen 15 und 25 kV
- Die genutzten EDX-Spektrometer waren von den Herstellern (in alphabetischer Reihen-

folge)
0 Bruker (Rontec)
o EDAX
0 Kevex
0 Noran
o Oxford

’ Die angegebenen Werte stammen aus den freiwilligen Angaben der Teilnehmer. Allerdings liegen nicht
alle Angaben vor.
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Darstellung der wichtigsten Ergebnisse

Alle zwolf Teilnehmer haben folgende Elemente identifiziert und quantifiziert.
- Eisen
- Chrom

- Nickel
- Silizium

Ein Teil der Laboratorien gab zusitzlich die Konzentrationen weiterer Elemente an.

- Mangan 11 von 12 Teilnehmern)
- Molybdin 11 von 12 Teilnehmern)
- Vanadium 7 von 12 Teilnehmern

- Wismut 1 von 12 Teilnehmern

(
(
(
- Aluminium® (3 von 12 Teilnehmern
(
- Schwefel (

)

)

)

1 von 12 Teilnehmern)

Dariiber hinaus merkten einige Teilnehmer an, es gebe noch Hinweise auf folgende Spurenele-
mente, die jedoch nicht mehr quantifizierbar waren.

- Kupfer (2 von 12 Teilnehmern)
- Phosphor (1 von 12 Teilnehmern)

*Von einem Teilnehmer wurde angemerkt, dass Aluminium ein Priparationsartefakt sein konnte, so dass
er die Ergebnisse sowohl unter Beriicksichtigung von Aluminium als auch ohne ausgewertet hat. Hier
wurden die Ergebnisse #if Aluminium verwendet.
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Tabelle 2 gibt die Quantifizierungsergebnisse der einzelnen Teilnehmer in Massenprozent wie-
der’.

Tabelle 2 — Quantifizierungsergebnisse in Massenprozent

Teilnehmer Fe Cr Ni Mn Mo Si V Al S Bi
000 51,6 21,4 16,1 7,5 2,8 0,4 0,14
001 52,0 21,0 16,0 7,5 2,8 0,5 0,15
002 52,1 20,7 16,3 7,4 2,7 0,8
003 51,8 21,3 16,8 7,6 2,2 0,2 0,19
004 52,6 19,9 16,8 7,5 2,8 0,5
005 53,2 20,3 16,1 7,5 2,6 0,4 0,02
006 52,3 21,4 15,5 7,9 2,5 0,4 0,10
007 58,1 21,7 19,0 0,3 0,3 0,7
008 51,8 20,7 16,0 7,7 2,8 0,7 0,4
009 52,7 18,7 16,1 8,0 3,4 0,6 0,19 0,3
010 50,8 20,9 15,2 8,0 3,1 0,8 0,30 0,9
011 51,2 21,0 16,8 7,5 2,8 0,7

Das Ergebnis des Teilnehmers Nummer 007 wurde ausschliefSlich mittels automatischer Identi-
fizierung (Geratesoftware) erhalten. Da es sich sehr stark von den anderen Teilnehmern, den
Sollwerten laut den beiden genannten Quellen"” und den ICP-OES-Werten aus Tabelle 4 unter-
scheidet, wird es im weiteren Verlauf als AusreifSer behandelt und bei statistischen Berechnun-
gen vernachlassigt.

Tabelle 3 — Statistische Werte, gewonnen aus allen Angaben der Tabelle 2, ohne Ausreifler Nr. 007

Fe Cr Ni Mn Mo Si \Y Al Bi
ML 10 520 | 207 | 161 | 76 | 28 | 05 | 016 | 06 | 04
Massenprozent
absolute

Standardabweichung 0,7 0,8 0,5 0,2 0,3 0,2 | 0,09 0,4
in Massenprozent
relative

Standardabweichung 1,3 3,9 3,2 2,9 12 39 56 69
in Prozent

Diese Werte werden auch in den graphischen Darstellungen der einzelnen Elementkonzentrati-
onen im Anhang ab Seite 6 verwendet.

° Dabei wurde ungeachtet der Originalangaben der Teilnehmer auf eine einheitliche Zahl von Nach-
kommastellen gerundet.
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Aus demselben Draht wurde zum Vergleich auch eine Probe mittels optischer Emissions-
spektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-OES) untersucht. Hierzu wurde der Stahl
aufgeschlossen und in Losung gebracht. Tabelle 4 zeigt das Ergebnis in Massenprozent.

Tabelle 4 — Quantifizierungsergebnis mittels ICP-OES (in %)

Fe Cr Ni Mn Mo Si \Y
ICP-OES 53,0 20,3 16,6 7.4 2,4 0,4 0,16

Zudem fanden sich bei der ICP-OES-Analyse Hinweise auf Kupfer, Natrium und Schwefel im
Bereich der Nachweisgrenze, welche fir Schwefel bei 0,1% oder noch darunter liegen soll.

Das Ergebnis steht in guter Ubereinstimmung zu den Ergebnissen der EDX Analysen.

Anmerkungen

Die ,,Stolpersteine“ bei der Analyse aus EDX-Sicht waren
1. eine mogliche Uberlagerung von Molybdin mit Schwefel (Blei kann dank der nicht vor-
handenen L-Serie [Hauptlinie bei rund 10,5 keV] ziemlich sicher ausgeschlossen wer-
den) und

2. das zwischen Chrom und Eisen ,,versteckte“ Mangan.

Bezuiglich der ersten Hiirde waren sich zehn der zwolf Teilnehmer einig, dass nur Molybdan in
der Probe nachweisbar ist. In einem Fall wurde Molybdian komplett als Schwefel interpretiert,
wihrend es in einem weiteren Fall eine Mischung aus Molybdidn und Wismut sein sollte. Zum
Vergleich: Aus der einen Quelle' fiir die Sollzusammensetzung folgt, dass das Verhiltnis von
Molybdin zu Schwefel mindestens 130 : 1 betrdgt, und aus der ICP-OES-Analyse folgt ein
Verhiltnis von mindestens 24 : 1; Wismut wird nirgends erwahnt.

Die zweite Hiirde wurde bis auf eine Ausnahme von allen Teilnehmern genommen, wobei die
relative Genauigkeit der Angaben zum Mangangehalt recht hoch ist. Sie ist die zweithochste
nach Eisen! Anders ausgedriickt ist es etwas erstaunlich, dass Chrom und Nickel mit einer gro-
Seren relativen Unsicherheit bestimmt wurden als Mangan, obwohl deren Gehalt in der Probe
deutlich hoher liegt und beide K,-Linien nahezu ganz ,,frei“ im Spektrum stehen.

Aluminium wurde von drei Teilnehmern in signifikanter Menge nachgewiesen, wobei ein Teil-
nehmer zu bedenken gab, dass es sich hierbei um ein Priparationsartefakt handeln konne. Ne-
ben dieser Moglichkeit fiigen wir noch an, dass es sich auch um Rontgenfluoreszenzstrahlung
handeln konnte, die in den aus Aluminium bestehenden Probenhaltern oder anderen Proben-
kammerbestandteilen angeregt worden sein konnte. Wie weiter oben beschrieben, wurden alle
Proben simultan prapariert. Man sollte daher erwarten konnen, dass im Falle eines Praparati-
onsartefaktes (Riickstinde von Poliermitteln oder Querkontamination mit zuvor praparierten
Proben) alle Proben einen vergleichbaren Aluminiumgehalt aufweisen sollten.
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Schlussbemerkung - Ende der Ergebnisdarstellung

Die in dieser Ergebnisdarstellung zusammengefassten Analytikergebnisse beziehen sich aus-
schlieSlich auf das zur Verfiigung gestellte Informations- und Probenmaterial und den jeweils
untersuchten Probenbereich zum Zeitpunkt der Analyse. Weitergehende Schlussfolgerungen auf

Basis dieser Befunde liegen im alleinigen Verantwortungsbereich der Teilnehmer.
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