UNSIDER

22° Sottocommissione Metodi di analisi Chimica Materiali Ferrosi
8° CIRCUITO INTERLABORATORIO ANALISI ACCIAI ALTOLEGATI

Introduzione

La 22° sottocommissione UNSIDER “Metodi di analisi chimiche e chimico-fisiche dei materiali ferrosi”
ha deliberato nella riunione del 26 novembre 2009 [listituzione di un circuito interlaboratorio
denominato UNSIDER 8 per le analisi chimiche su un campione di acciaio altolegato.

Il campione in forma solida di dimensioni circa 50 X 50 X 50 mm & stato spedito a 10 laboratori, 9 di
questi hanno inviato i risultati.

Elaborazione statistica e risultati

Non é stato fissato alcun limite alle tecniche analitiche da utilizzarsi cosi come non € stata imposta
nessuna restrizione alla precisione (cifre significative) né alla metodologia preparativa del campione.
Le tecniche di analisi utilizzate sono state: OES-spark, ICP-OES, AAS, XRF, Combustione + IR
(HFIR), fusione + termoconducibilita (Co.Therm)

Alcuni laboratori hanno partecipato inviando i dati ottenuti con piu di una tecnica analitica.

| valori ottenuti da un laboratorio con la stessa tecnica ma in giornate diverse sono stati mediati.

E stata fatta una valutazione statistica sui dati raccolti con I'obiettivo di individuare eventuali dati
discordanti applicando il test statistico di Grubbs.

Sono stati analizzati in totale 25 elementi, gli elementi in tracce sono stati determinati solo da alcuni
laboratori, in questi casi la valutazione statistica non é stata applicata.

Ogni laboratorio e stato codificato con un numero da 1 a 24 e ogni laboratorio potra identificare i
propri dati confrontandoli con il numero assegnato e comunicato via mail.

Nel report i risultati sono stati tabulati ed evidenziati in forma grafica, i dati si trovano corredati da
informazioni relative al numero di laboratori che hanno fornito i risultati.

Dopo la rimozione dei dati considerati errati si fornisce il numero dei valori rimasti, media ottenuta,
deviazione standard e RSD%.
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LABORATORIO C [ mMn [ si [ P [ s [ Ni [ Cr [ Mo Cu [ sn [ Al [ V [ Nb |
1 OES 0,098 0,45 0,32 0022 0002 0365 8738 0939 0075 0,006 0004 0212 0,084
2 HFIR Co.Therm 0,098 0,0021
3 OES 0,41 0,28 0,023 0,06 0,057
4 FRX 0,37 8,83 0,96
5 HFIR Co.Therm 0,098 0,0024
6 OES 0,45 0,32 0,024 0,35 8,80 0,94 0,07 0,005 0003 0221 0,079
7 FRX 0,45 0,36 8,77 0,94 0,07 0225 0,080
8 HFIR Co.Therm 0,094 0,002
9 OES 0,11 0,45 0,32 0024 <0002 037 8,9 0,96 0,07 0,006 0,20 0,08
10 HFIR Co.Therm 0,10 <0,002
11 AAS 0,45 0,33 0,020 0,40 8,8 0,90 0,067 0,002
12 FRX 0444 0200 0,023 0362 8879 0906 0,062 0216 0,079
13 HFIR Co.Therm 0,108 0,0020
14 OES 0,096 0,45 0,31 0025  <0,005 0,39 8,7 0,94 0,068 0,22 0,077
15 HFIR Co.Therm 0,093 <0,005
16 IcP 0,43 0,31 0,03 0,37 0,9 0,09 0,23 0,07
17 OES
18 HFIR Co.Therm
19 IcP 0,47 0,32 0,37 8,97 0,97 0,09 0,21 0,06
20 HFIR Co.Therm 0,088 0,002
21 OES 0,108 0456 0355 0016 | 0003 | 0449 | 8898 1011 0078 0002 0007 0214 0,077
22 OES 0,32 003 00027 0,35 8,84 0,92 0,070 0,22 0,07
23 IcP 0,40 0,40 0,07 | 0,40 8,52 0,93 0,072 0,22
24 HFIR Co.Therm 0,097 0,0018
All data n° data 12 12 12 12 9 13 13 13 13 3 5 12 11
media 0,099 0442 0323 0,031 00022 0,378 8,77 094 0072 0004 0004 0214 0,074
std dev 0,007 0020 0031 0,018 00004 0,027 0,18 003 0009 0002 0002 0014 0,009
GRUBBS n° data 12 12 11 10 8 12 12 13 13 3 5 11 11
95% significance [media 0,099 0442 0,315 0,024 0,0021 0,372 8,80 0,94 0,072 0,004 0,004 0,217 0,074
level
std dev 0,007 0020 0020 0,004 00003 0017 0,12 003 0009 0002 0002 0008 0,009
RSD% 6,69 4,45 620 17,68 1349 4,56 1,33 328 1246 4804 4622 3,71 11,61




LABORATORIO Ti | As | B | ca | Ppb | sb | Bi | Co | zZr | w | N | O
1 OES 0,002 0,0031 00002 0,0002 0,0022 0,0005 0,0008 00146  0,0001  0,0125
2 HFIR Co.Therm 0,0357  0,0042
3 OES <0,01
4 FRX
5 HFIR Co.Therm 0,035
6 OES 0,002 0,0004  0,0003 0,016 0,012
7 FRX 0,015
8 HFIR Co.Therm 0,036
9 OES 0,039
10 HFIR Co.Therm 0,035
11 AAS
12 FRX 0,011
13 HFIR Co.Therm 0,0372
14 OES 0,016 0,035
15 HFIR Co.Therm 0,037
16 ICP <0,01
17 OES
18 HFIR Co.Therm
19 ICP 0,01
20 HFIR Co.Therm
21 OES 0,001 0,002
22 OES 0,02
23 ICP 0,02
24 HFIR Co.Therm 0,037
All data n°data 3 1 2 2 1 1 1 9 1 2 9 1
media 0,002  0,0031  0,0003 0,0003 00022 0,0005 0,0008 0,014  0,0001  0,0123  0,0363  0,0042
std dev 0,001 0,0001 0,006 0,0004  0,0013
GRUBBS n°data 3 1 2 2 1 1 1 8 1 2 9 1
95% significance | media 0,002 0,0031 0,0003 0,0003 0,0022 0,0005 0,0008 0,015 0,0001 0,0123 0,0363 0,0042
level
std dev 0,001 0,0001 0,004 0,0004  0,0013
RSD% 34,64 47,14 23,70 2,89 3,55
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