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Foreword

ISO (the International Organization for Standardization) is a worldwide federation of national standards bodies
(ISO member bodies). The work of preparing International Standards is normally carried out through 1SO
technical committees. Each member body interested in a subject for which a technical committee has been
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al Standards are drafted in accordance with the rules given in the ISO/IEC Directives, Part 2.

task of technical committees is to prepare International Standards. Draft Interpational Standa
y the technical committees are circulated to the member bodies for voting. Publication as
al Standard requires approval by at least 75 % of the member bodies casting.a-vote.
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troduction

This Technical Report summarizes the results of inter-laboratory testing of the chemical analysis of cement by
x-ray fluorescence undertaken by laboratories in Japan, in Asian countries and in Europe. This testing
programme was planned and conducted by the Committee on Cement Chemistry, Japan Cement Association
and extended to the members of ISO in Asia and members of CEN/TC 51/WG 15 (Revision of methods of
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ting cement) in Europe. A total of 42 laboratories participated.

a)
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wet method is a longstanding technique used for chemical analysis of cement. However,
nner of analysis is extremely time-consuming, more rapid methods have been investigated, lea
elopment of chemical analysis of cement by x-ray fluorescence (XRF method).cAs’ a result,
ustrial Standard JIS R 5204 was established in July 2002.

r of validation beads made from certified reference materials satisfy the criteria for both the re
ts and accuracy limits specified in JIS R 5204. Use of this validation system improves the repea
uracy of results obtained by the JIS R 5204 method.

ce an International Standard for this analysis method had not,yet been established, the Japanes
mmittee for ISO/TC 74 (J/TC 74) proposed the “Developmient” of chemical analysis of cemer
brescence” to ISO/TC 74 in June 2004. The English version.of JIS R 5204 was included as the fi
ft at that time.

brder to introduce JIS R 5204 to Asian members of\ISO/TC 74 and to promote technical exchar
m, an inter-laboratory testing programme was organized. This inter-laboratory testing was carrig
participation of 16 laboratories in Japan and 14 outside Japan, mostly Asian members of ISO/T(

this first part of the round-robin testing was taking place, work was in progress within CEN
51/WG 15 to produce a standard method for the chemical analysis of cement by x-ray fluoresg
banese Industrial Standard JIS R 5204 was accepted by this committee and, working jointl
pbanese co-opted member, was,incorporated into the draft for ISO 29581-2. At the invitation of the
ment Association, members 8 ACEN/TC 51/WG 15 were invited to join in the Japanese/Asian r
j in 2005 twelve European laboratories participated. The results of their testing are included in th

pse laboratories that-obtained analyses of JCA-CRM-1 and/or JCA-CRM-2 satisfying the criter
repeatability limits and accuracy limits for all components were defined as “Q-laboratories”. A g
the results for £Q-laboratories” with those obtained from other inter-laboratory testing for all ¢
er than CaO<indicates that the variation was equal to or smaller than that of wet analysis. The
ults for CaQ(in “Q-laboratories” was slightly larger than that by wet analysis. Therefore, this inter|
ting demonstrates that the accuracy of results obtained by the JIS R 5204/1SO 29581-2 method i
same:as that for the wet method.
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TECHNICAL REPORT
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Methods of testing cement — Report of a test programme —
Chemical analysis by x-ray fluorescence
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s Technical Report describes the results of the inter-laboratory testing of the chemicabanalysis
x-ray fluorescence. In the first instance, the inter-laboratory testing was carried outiin/Japan ar

ticipated in the original testing programme. A further 12 European laboratories,participated in tes
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Report, in the process of being circulated for technical enquiry.
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everyday performance of laborateries.

2.1

Th

e materials in 2005 in accordance with EN 196-2, a development By “CEN/TC 51/WG 1
R 5204. The latest version, developed as ISO 29581-2, is, as of the date\of publication of thig

test samples used were Portland cement conforming to CEM | ‘of EN 197-1 and a mixture

prescence analysis (No. 601A) are used for the calibration ‘'standards, and certified referencs
A-CRM-1 and JCA-CRM-2 are used as the validation matetrials.

hstituents analysed include SiO,, Al,O5, Fe;03, Ca0, MgO, SO, Na,0, K,0, TiO,, P,0Og5, Mn(
b |0oss on ignition is also determined.

b |SO round robin is a method-performance study conducted under close to optimum conditions
bration and measurement guidelines. <Tthis is conducive to producing “best practice” values rep

brate to “good practice”. Annex D'séets out the results of some international round robins carrie
je number of laboratories demonstrating the suitability of 1SO 29581-2 as a means for com
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Table 1 — Outline of the inter-laboratory testing

Test method First part — JIS R 5204:2002
Second part — ISO 29581-1

Test samples JCA #1 Portland cement
JCA #2 Cement made by mixing Portland cement with blast
furnace slag (composition corresponding to Portland blast
furnace slag cement Class B specified in JIS R 5211 and
CEM III/A of EN 197-1)

Calibration standards Cement reference materials for x-ray fluorescence analysis,

[ JGANe—B0HA

Validation fnaterials JCA-CRM-1 Ordinary Portland cement
JCA-CRM-2 Portland blast furnace slag cement

Constituenfs determined Si0,, AlL,O5, Fe,0,, Cal, MgO, SO, Na,ONK,0, Ti,,
P,05, MnO, SrO, loss on ignition (LOI)

2.2 Test method and constituents to be determined

The first ghase of this inter-laboratory testing was based on JIS R 5204. The(second phase of this infer-

laboratory
methods. |

Twelve cd

determined by XRF method using glass beads, and loss on ignitioniwere to be evaluated. Although SO5

Portland b

this testing.

3 Sam

3.1 Tes

Two test s
mixture of
Portland b
each samj

3.2 Calibration standards

Cement reg
Associatio

Approxim3
requireme
accordanc

testing was based on I1SO 29581-2. There were no substantial. differences between the
For the remainder of this report they will be referred to as “the XRF method”.

nstituents: SiO,, Al,O3, Fe,0O5;, CaO, MgO, SO5;, Na,Q;) K50, TiO,, P,O5, MnO, and S

ast furnace slag cement was outside the scope of JIStR)»5204, it was an option for Sample #2
ples

[l samples

amples were used: Portland cement (Sample #1) conforming to EN 197-1 CEM |, and a cem

Portland cement and blast_furnace slag (Sample #2). Sample #2 corresponded to the B-ty
ast furnace slag cement specified in JIS R 5211 and CEM III/A of EN 197-1. Approximately 30 g
le was distributed.

ference matérials for x-ray fluorescence analysis (see NOTE), provided by the Japan Cem
n, were used’for the calibration standards.

tely 12°g of each standard of JCA No. 601A was distributed to the foreign laboratories. The g
t was that seven or more calibration standards be used when making calibration equations
e ‘with the XRF method.

WO

ro,
for

ent

pe
of

ent

nly
in

NOTE
blast furnac

3.3 Vali

JCA No. 601A is a set of 15 cement reference materials consisting of nine Portland cements and six Portland

e slag cements.

dation materials

Validation of calibration equations was specified in the XRF method. Certified reference materials JCA-CRM-1
and JCA-CRM-2, provided by the Japan Cement Association, were used as the validation materials.

Approximately 30 g of each CRM was distributed to the laboratories.

© 1SO 2009 — All rights reserved
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3.4 Participating laboratories

3.41 Japan
An announcement of the inter-laboratory testing was sent out to members of the Japan Cement Association.

In response to the announcement, 16 laboratories registered as participants in this testing programme. A list
of participating laboratories is shown in Annex A.

3.4.2 Asia

An|announcement of the inter-laboratory testing was sent out to Asian members registered as P-members or
O-members in ISO/TC 74 (See NOTE). Sixteen laboratories responded to the announcement @nd [expressed
thgir desire to participate, and 14 laboratories registered for the programme. A list of participating laboratories
is shown in the Annex A.

NQTE The announcement was sent out to member bodies registered in ISO/TC74, and to"Cement Asdociations of
thelmembers; see Reference [10].

3.4.3 Europe

Invitations were issued to the members of European Standards Organization Technical Commitjee TC 51,
Cement and building limes, Working Group 15, Methods of testing cement, Task Group 1, Analysjs by x-ray
fluprescence, to nominate participating laboratories. Twelve laboratories undertook to participatg. A list of
participating laboratories is shown in Annex A.

4 | Method for analysis of results

4.1 Statistics

Symbols and definitions of statistical terms, used in this report are shown in Table 2.

Table2'— Definitions of the statistical terms

Statistical term Abbreviation/symbol Definition of the statistical ferm @
i=n
AVerage Av./X B ; *i
X =
n
Maximum value Max. Maximum value in the data
Mipimum value Min. Minimum value in the dafa
Rgnge — Range is equal to max. minug min.
L —\ <
Standard deviation S.D./o ;(xi _x)
n-1
Coefficient of variation C.v./C, cy =2 X; 00 , expressed as a percentage

@ s the number of laboratories; x is the mean value of a pair of results from each laboratory.

© 1SO 2009 — Al rights reserved 3
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4.2 Definition of Q-laboratories

421 Ge

neral

In this inter-laboratory testing, a Q-laboratory is one where the concentration of a pair of validation beads
made from certified reference materials satisfies the criteria for both the repeatability limits and accuracy limits

setoutin

he XRF method.

4.2.2 Validation procedure

4221
reference

4.2.2.2
validation

log(y)

where

o

y

x S

When x is

NOTE

4223

concentrafjon of a pair of validation beads and the “ceriified values” of the certified reference materials

within the

Both JCA
However,
purpose o
CRM-1 or
and/or JCA
were defin
“expert” la

material for all analysis constituents.

Check that the difference in the concentration, rounded off to three decimal placespof a pai
pbeads is within the repeatability limits obtained from Equation (1):

L 0,48 log(x) — 1,499

the repeatability limit, as a percentage;

the mean value of the concentration of a pair of validation beads; as a percentage.
ess than 0,5 %, a limit for y of 0,020 % is applied to all values.

Equation (1) is specified in JIS R 5204.

Check that the difference between the mean:values, rounded off to two decimal places, of

CRM-1 and JCA-CRM-2 are used‘for the validation materials in this inter-laboratory testi
n the XRF method, the use of just one certified reference material is permitted. Therefore, for
this inter-laboratory test, thévalidations are considered as satisfied if the analysis of either J(
JCA-CRM-2 meets the validation criteria. Laboratories that obtained concentrations of JCA-CRN
\-CRM-2 satisfying the criteria for both the repeatability limits and accuracy limits for all constitue
ed as “Q-laboratories’in this inter-laboratory testing. In ISO 29581-2, these are referred to
poratories.

Table 3 — Accuracy limits for analysis validation

Determination of the concentration of a pair of validation beads made from at least one certifijed

of

(1)

he
are

accuracy limits specified according to the level of concentration in Table 3 for each analysed
constituent.

ng.
the
CA-
-1
nts,
as

Level of the certified value Accuracy limits for analysis validation

(% absolute) (% absolute)
6;00t0 049 6,62
0,50 to 0,99 0,03
1,00 to 6,99 0,08
7,00 to 14,99 0,12

15,00 to 29,99 0,15

30,00 to 49,99 0,20

50,00 to 79,99 0,25

80,00 to 100,00 0,30

© 1SO 2009 — All rights reserved
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5 Results and considerations

5.1 Laboratory number

Validation results for all laboratories and results of determination for Q-laboratories are shown in Tables B.1 to
B.8. Laboratories No. 1 to No. 16 represent laboratories in Japan; Laboratories No. 101 to No. 113 represent
ISO member laboratories outside Japan. Although there were 14 participating laboratories outside Japan, the
report submitted by Laboratory No. 114 is mentioned only in Tables B.2, B.4, B.6 and B.8, because the
laboratory carried out XRF analysis by the pellet method. Laboratories No. E1 to E12 represent laboratories
participating in the European stage.

5.2 Validation results for all laboratories

The difference in concentration for each pair of JCA-CRM-1 is shown in Table 4, and that)for JCA-CRM-2 is
shown in Table 5. The difference between the mean values of concentration for each pair of JCA-CRM-1 and
thg certified values is shown in Table 6, and that for JCA-CRM-2 is shown in Table 7.

Data in the shaded cells of Table 4 and Table 5 denote results that did not‘satisfy the required |criteria for
repeatability. Data in the shaded cells of Table 6 and Table 7 represent results‘\that did not satisfy the required
crileria for accuracy limits. “-” in each table indicates that there is no“report from the laboratgry for that
comstituent.

The presence of data in the shaded cells indicates that some validation results did not satisfy tHe required
criferia for repeatability or accuracy limits. Therefore, in determining the Q-laboratories according to the
definition described in 4.2, 27 laboratories were judged as Q-laboratories.

© 1SO 2009 — Al rights reserved 5
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Table 4 — Difference in concentrations for each pair of validation beads
(All laboratories — Validation material: JCA-CRM-1)

Laboratory | SiO, AlL,O, Fe,O,4 CaO MgO SO, Na,O K,0 Tio, P,0Og MnO SrO
ref. % % % % % % % % % % % %
1 0,039 0,028 0,009 0,180 0,006 0,010 0,015 0,007 0,000 0,001 0,000 -
2 0,034 0,004 0,001 0,072 0,005 0,032 0,001 0,003 0,007 0,001 0,001 0,000
3 0,012 0,005 0,017 0,018 0,012 0,028 0,013 0,002 0,003 0,001 0,000 -
4 0,080 0,010 0,013 0,020 0,001 0,009 0,002 0,004 0,004 0,002 0,000 0,000
5 0,032 0,012 0,003 0,004 0,003 0,009 0,001 0,003 0,002 0,001 0,000 0,000
6 0,024 0,027 0,002 0,083 0,039 0,012 0,011 0,007 0,008 0,002 0,002 0,000
7 0,014 0,013 0,003 0,046 0,005 0,006 0,002 0,002 0,005 0,000 0,001 0,000
8 0,040 0,006 0,004 0,115 0,010 0,008 0,007 0,001 0,008 0,001 0,000 0,000
9 0,011 0,017 0,004 0,041 0,003 0,006 0,001 0,001 0,002 0,001 0,000 0,000
10 0,028 0,035 0,003 0,012 0,017 0,017 0,007 0,001 0,003 0,000 0,000 -
11 0,012 0,006 0,008 0,061 0,014 0,018 0,012 0,010 0,004 0,005 0,001 -
12 0,011 0,006 0,006 0,073 0,005 0,024 0,007 0,002 0,011 0,000 0,003 0,001
13 0,018 0,004 0,003 0,042 0,009 0,005 0,002 0,000 0,004 0,000 0,001 0,000
14 0,080 0,029 0,006 0,112 0,006 0,001 0,002 0,018 0,013 05010 0,001 0,000
15 0,090 0,008 0,004 0,038 0,003 0,015 0,002 0,001 0,006 0,000 0,001 0,001
16 0,007 0,011 0,004 0,014 0,003 0,008 0,008 0,001 0,005 0,002 0,000 0,000
101 0,005 0,005 0,007 0,006 0,012 0,130 0,006 0,004 0,003 0,003 - -
102 0,017 0,058 0,004 0,005 0,007 0,001 - 0,000 - - - -
103 0,020 0,020 0,010 0,060 0,170 0,020 0,010 0,010 - - - -
104 0,016 0,020 0,009 0,193 0,011 0,035 0,010 0,016 0,002 0,004 0,001 0,000
105 0,084 0,052 0,008 0,024 0,001 0,006 0,003 0,001 0,011 0,003 0,000 0,001
106 0,118 0,014 0,002 0,090 0,002 0,014 0,017 0,003 - - - -
107 0,006 0,211 0,008 0,045 0,033 0,032 0,005 0,006 - 0,011 0,001 -
108 0,010 0,010 0,010 0,020 0,010 0,010 0,030 0,000 - 0,000 - -
109 0,032 0,009 0,014 0,116 0,003 0,015 - 0,002 - - - -
110 0,122 0,099 0,059 0,041 0,261 0,136 0,082 0,161 - 0,022 - -
111 0,040 0,030 0,010 0,010 0,020 0,000 0,010 0,000 0,010 0,010 0,000 0,000
112 0,110 0,010 0,000 0,020 0,090 0,010 0,000 0,000 - - - -
113 0,030 0,030 0,010 0,150 0,090 0,030 0,010 0,000 0,000 0,010 0,000 0,000
E1 0,112 0,045 0,013 0,039 0,007 0,025 0,009 0,002 0,006 0,000 0,000 0,000
E2 0,001 0,053 0,008 0,016 0,019 0,021 0,002 0,005 0,002 0,003 0,000 -
E3 0,020 0,050 0,040 0,030 0,000 0,060 0,000 0,000 0,000 0,010 0,000 0,000
E4 0,034 0,012 0,009 0,038 0,008 0,003 0,005 0,002 0,000 0,003 0,001 0,000
E5 0,020 0,010 0,020 0,050 0,010 0,010 0,010 0,010 0,010 0,030 0,000 0,000
E6 0,036 0,039 0,003 0,093 0,003 0,042 0,004 0,004 0,001 0,010 0,001 -
E7 0,208 0,051 0,003 0,204 0,051 0,006 0,008 0,006 0,010 0,005 0,001 0,001
E8 0,085 0,036 0,002 0,014 0,004 0,007 0,011 0,001 0,004 0,000 0,001 0,000
E9 0,038 0,039 0,008 0,169 0,028 - 0,009 0,001 0,011 - - -
E10 0,010 0,010 0,020 0,050 0,020 0,000 0,000 0,000 - - - -
E11 0,003 0,005 0,007 0,010 0,021 0,002 0,000 0,002 0,001 0,000 0,001 0,000
E12 0,240 0,014 0,022 0,700 0,001 0,017 0,020 0,011 0,007 0,007 0,001 0,0Q0
Average 0,048 0,028 0,010 0,076 0,025 0,021 0,009 0,008 0,005 0,005 0,001 0,000
Max. 0,240 0,211 0,059 0,700 0,261 0,136 0,082 0,161 0,013 0,030 0,003 0,001
Min. 0,001 0,004 0,000 0,004 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
Range 0,239 0,207 0,059 0,696 0,261 0,136 0,082 0,161 0,013 0,030 0,003 0,001
Certified
analysis 20,99 5,260 2,670 65210 2,130 2,050 0,260 0,560 0,350 0,280 0,060 0,050
Limit
value 0,150 0,080 0,080 0,250 0,080 0,080 0,020 0,030 0,020 0,020 0,020 0,020

NOTE Data in shaded cells represent results that did not satisfy the required criteria for repeatability specified for “expert”
laboratories for the XRF method.

6 © 1SO 2009 — All rights reserved
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Table 5 — Difference in concentrations for each pair of validation beads
(All laboratories — Validation material: JCA-CRM-2)

Laboratory | SiO, Al,O, Fe,0,4 Cao MgO SO, a Na,O K,O Tio, P,O; MnO SrO
ref. % % % % % % % % % % % %
1 0,001 0,001 0,003 0,002 0,002 0,00 0,005 0,006 0,001 0,000 0,000 -
2 0,051 0,010 0,001 0,020 0,018 0,03 0,003 0,002 0,014 0,002 0,000 0,000
3 0,032 0,010 0,013 0,013 0,009 - 0,009 0,001 0,000 0,000 0,001 -
4 0,008 0,016 0,006 0,047 0,010 0,02 0,003 0,003 0,000 0,001 0,003 0,000
5 0,038 0,019 0,001 0,012 0,009 0,02 0,001 0,001 0,002 0,000 0,000 0,000
6 0113 0044 0018 0105 0025 003 0012 0007 0007 0002 0000 0,000
7 0,009 0,003 0,001 0,038 0,026 0,00 0,000 0,001 0,002 0,001 0(00 0,000
8 0,005 0,016 0,003 0,040 0,003 0,00 0,000 0,000 0,007 0,001 0,00 0,000
9 0,094 0,016 0,001 0,101 0,012 - 0,002 0,002 0,004 0,000 0,00 0,000
10 0,035 0,091 0,015 0,183 0,040 - 0,011 0,002 0,003 0,000 0,00 -
11 0,020 0,030 0,002 0,100 0,047 0,00 0,016 0,000 0,014 0,001 0,00 -
12 0,006 0,052 0,020 0,022 0,004 - 0,014 0,004 0,006 0,000 0,00 0,001
13 0,010 0,008 0,003 0,058 0,008 0,01 0,002 0,000 0,005 0,000 0,00 0,000
14 0,071 0,052 0,006 0,156 0,009 0,01 0,008 0,004 0,014 0,015 0,00 0,001
15 0,052 0,006 0,005 0,021 0,001 0,01 0,006 0,002 0,003 0,001 0,00 0,000
16 0,054 0,046 0,006 0,019 0,011 0,03 0,005 0,002 0,003 0,000 0,00 0,001
101 0,005 0,039 0,011 0,060 0,013 - 0,017 0,001 0,001 0,000 - -
102 0,022 0,011 0,004 0,029 0,008 0,00 - 0,001 - - - -
103 0,020 0,070 0,010 0,000 0,140 0,03 0,010 0,000 - - - -
104 0,034 0,039 0,010 0,188 0,009 0,02 0,007 0,017 0,003 0,001 0,00 0,000
105 0,043 0,019 0,002 0,010 0,020 0,00 0,004 0,004 0,010 0,005 0,00 0,000
106 0,057 0,045 0,043 0,107 0,015 - 0,002 0,001 - - - -
107 0,121 0,014 0,048 0,012 0,015 4 0,009 0,005 - 0,002 0,00 -
108 0,250 0,060 0,000 0,250 0,020 0;03 0,070 0,000 - 0,010 - -
109 0,054 0,023 0,013 0,057 0,002 0,02 - 0,010 - - - -
110 0,022 0,119 0,018 0,138 0,037 0,02 0,021 0,019 - 0,008 - -
111 0,060 0,050 0,010 0,070 0,030 0,02 0,000 0,000 0,010 0,020 0,00 0,000
112 - - - - - - - - - - - -
113 0,050 0,050 0,020 0,050 0,030 - 0,010 0,010 0,010 0,000 0,00 0,000
E1 0,045 0,063 0,025 0,121 0,002 0,179 0,008 0,005 0,007 0,007 0,00 0,001
E2 0,003 0,003 0,008 0,017 0,002 0,025 0,005 0,005 0,001 0,006 0,002 -
E3 0,010 0,010 0,010 0,030 0,030 0,020 0,000 0,000 0,000 0,010 0,00 0,000
E4 0,062 0,054 0,001 0,111 0,026 0,047 0,013 0,001 0,001 0,002 0,004 0,002
E5 0,040 0,030 0,010 0,120 0,100 0,030 0,015 0,000 0,003 0,010 0,00 0,002
E6 0,002 0,019 0,008 0,041 0,033 - 0,000 0,003 0,000 0,007 0,002 -
E7 0,118 03052 0,001 0,179 0,008 0,013 0,003 0,002 0,003 0,005 0,00 0,001
E8 0,049 0,003 0,014 0,070 0,038 0,005 0,008 0,002 0,000 0,004 0,00 0,000
E9 0,063 0,025 0,006 0,082 0,008 - - 0,001 0,016 - - -
E10 0,010 0,010 0,010 0,040 0,000 0,000 0,000 0,000 - - - -
E11 0/086 0,030 0,006 0,052 0,009 0,003 0,008 0,001 0,000 0,001 0,00 0,001
E12 0,260 0,193 0,023 0,430 0,005 - 0,016 0,003 0,003 0,009 0,00 -
Average 0,052 0,036 0,010 0,080 0,021 0,022 0,009 0,003 0,005 0,004 0,00 0,000
Max. 0.260 0.193 0,048 0.430 0,140 0.179 0.070 0.019 0.016 0.020 0.00 0,002
Min. 0,001 0,001 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
Range 0,259 0,192 0,048 0,430 0,140 0,179 0,070 0,019 0,016 0,020 0,006 0,002
Certified
analysis 25,66 8,940 2,080 56,330 3,050 - 0,240 0,310 0,500 0,070 0,150 0,070
Limit
value 0,150 0,120 0,080 0,250 0,080 - 0,020 0,020 0,030 0,020 0,020 0,020
NOTE Data in shaded cells represent results that did not satisfy the required criteria for repeatability specified for “expert”

laboratories for the XRF method.

a SO, for JCA-CRM-2 is outside the scope of JIS R 5204.
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Table 6 — Differences between the mean value of the concentrations
of a pair of validation beads and the certified value
(All laboratories — Validation material: JCA-CRM-1)

Sio, AlLLO, Fe,O, CaO MgO S0,
Laboratory % % % % % %
ref. Mean | nige b | Mean | piep | Mean | pipp | Mean | i o | Mean | pig p | Mean | g b
value value value value value value
1 20,96 -0,03 5,27 0,01 2,61 -0,06 65,29 0,08 2,11 -0,02 2,08 0,03
2 20,92 -0,07 5,26 0,00 2,65 -0,02 65,33 0,12 2,13 0,00 2,02 -0,03
3 20,94 -0,05 5,25 -0,01 2,68 0,01 65,11 -0,10 2,14 0,01 2,08 0,03
4 20,97 -0,02 5,26 0,00 2,68 0,01 65,20 -0,01 2,14 0,01 2,08 0,0
5 20,93 -0,06 5,26 0,00 2,67 0,00 65,24 0,03 2,13 0,00 2,09 0;0¢
6 20,93 -0,06 5,24 -0,02 2,61 -0,06 65,17 -0,04 2,12 -0,01 2,07 0,0p
7 21,00 0,01 5,27 0,01 2,66 -0,01 65,20 -0,01 2,17 0,04 2;06 0,0
8 20,92 -0,07 5,27 0,01 2,68 0,01 65,05 -0,16 2,16 0,03 2,06 0,01
9 20,91 -0,08 5,26 0,00 2,61 -0,06 65,21 0,00 2,12 -0,01 2,07 0,0p
10 20,96 -0,03 5,24 -0,02 2,63 -0,04 65,32 0,11 2,11 -0,02 2,08 0,08
11 21,02 0,03 5,28 0,02 2,67 0,00 65,21 0,00 2,12 <0;01 2,07 0,0p
12 20,98 -0,01 5,27 0,01 2,68 0,01 65,27 0,06 2,14 0,01 2,09 0,04t
13 21,03 0,04 5,27 0,01 2,68 0,01 64,98 -0,23 244 0,01 2,05 0,0p
14 21,00 0,01 5,28 0,02 2,72 0,05 65,40 0,19 2,15 0,02 2,07 0,0p
15 21,04 0,05 5,26 0,00 2,67 0,00 65,21 0,00 2,11 -0,02 1,98 -0,07
16 21,01 0,02 5,29 0,03 2,67 0,00 65,18 -0,03 2,15 0,02 2,09 0,0¢
101 21,05 0,06 5,29 0,03 2,62 -0,05 65,34 0,13 2,12 -0,01 2,03 -0,02
102 21,17 0,18 5,21 -0,05 2,64 -0,03 66,29 1,08 2,13 0,00 2,43 0,38
103 20,98 -0,01 5,21 -0,05 2,64 -0,03 65;25 0,04 2,14 0,01 2,08 0,08
104 20,98 -0,01 5,24 -0,02 2,63 -0,04 64,96 -0,25 2,10 -0,03 2,08 0,08
105 21,02 0,03 5,27 0,01 2,64 -0,03 65,38 0,17 2,18 0,05 2,06 0,0
106 20,95 -0,04 5,26 0,00 2,67 0,00 65,13 -0,08 2,12 -0,01 2,06 0,01
107 21,06 0,07 5,42 0,16 2,69 002 64,47 -0,74 2,15 0,02 2,04 -0,01
108 20,90 -0,09 5,26 0,00 2,62 0,05 65,17 -0,04 2,10 -0,03 2,06 0,01
109 20,98 -0,01 5,26 0,00 2,63 -0,04 65,50 0,29 2,11 -0,02 1,95 -0,10
110 20,91 -0,08 5,25 -0,01 2,61 -0,06 65,13 -0,08 2,17 0,04 1,99 -0,06
111 20,92 -0,07 4,98 -0,28 2,62 -0,05 64,68 -0,53 2,38 0,25 2,00 -0,05
112 21,00 0,01 5,86 0,60, 2,58 -0,09 64,77 -0,44 2,06 -0,07 1,80 -0,25
113 22,98 1,99 5,24 -0,02 2,64 -0,03 65,28 0,07 2,02 -0,11 2,06 0,01
E1 20,91 -0,08 5,26 0,00 2,66 -0,01 65,16 -0,05 2,14 0,01 2,20 0,1p
E2 20,80 -0,19 5,30 0,04 2,61 -0,06 65,00 -0,21 2,11 -0,02 2,07 0,0p
E3 20,79 -0,20 517 -0,09 2,71 0,04 65,17 -0,04 2,27 0,14 1,98 -0,07
E4 20,93 -0,06 5,28 0,02 2,65 -0,02 65,01 -0,20 2,17 0,04 2,04 -0,01
E5 21,01 0,02 5,25 -0,01 2,65 -0,02 65,33 0,12 2,14 0,01 2,07 0,0p
E6 20,95 -0,04 5,23 -0,03 2,68 0,01 65,16 -0,05 2,15 0,02 2,13 0,08
E7 21,00 0501 5,27 0,01 2,69 0,02 65,34 0,13 2,15 0,02 2,07 0,0p
E8 20,89 +0,10 5,27 0,01 2,58 -0,09 65,13 -0,08 2,14 0,01 2,07 0,0p
E9 20,99 0,00 5,22 -0,04 2,68 0,01 65,21 0,00 2,15 0,02 - -
E10 21309 0,10 5,16 -0,10 2,61 -0,06 65,14 -0,07 2,11 -0,02 2,01 -0,04
E11 20,75 -0,24 5,27 0,01 2,67 0,00 65,52 0,31 2,17 0,04 1,99 -0,06
E12 20,88 =011 5,29 0,03 2,67 0,00 64,91 =0;30 215 0,02 2;05 0,0
Average 21,01 5,27 2,65 65,19 2,14 2,06
Max. 22,98 5,86 2,72 66,29 2,38 2,43
Min. 20,75 4,98 2,58 64,47 2,02 1,80
Range 2,23 0,88 0,14 1,82 0,36 0,63
S.D. 0,325 0,111 0,033 0,268 0,053 0,085
C.V. 1,5 2,1 1,3 0,4 2,5 4,1
Certified
value 20,99 5,26 2,67 65,21 2,13 2,05
8 © 1SO 2009 — All rights reserved
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laboratories specified for the XRF method.

@  “Mean value” is the mean value of the concentrations of a pair of validated beads.

Na,O K,0 Tio, P,0Og MnO SrO
Laboratory % % % % % %
ref. Mean | pigeb | Mean | poge b | Mean | pp | Mean | g | Mean | pyg | Mean | pog b
value value value value value value
1 0,26 0,00 0,54 -0,02 0,34 -0,01 0,29 0,01 0,07 0,01 - -
2 0,26 0,00 0,53 -0,03 0,35 0,00 0,28 0,00 0,07 0,01 0,04 -0,01
3 0,26 0,00 0,57 0,01 0,36 0,01 0,28 0,00 0,06 0,00 - -
4 0,26 0,00 0,56 0,00 0,36 0,01 0,29 0,01 0,06 0,00 0,04 -0,01
5 0,26 0,00 0,56 0,00 0,36 0,01 0,28 0,00 0,06 0,00 0,04 -0,01
19} 027 0501 0758 0702 0737 =050 0729 0501 0706 0700 00 -0,01
7 0,25 -0,01 0,56 0,00 0,36 0,01 0,28 0,00 0,06 0,00 0,04 -0,01
8 0,25 -0,01 0,56 0,00 0,35 0,00 0,28 0,00 0,06 0,00 0,04 -0,01
9 0,26 0,00 0,57 0,01 0,35 0,00 0,29 0,01 0,07 0,01 0,04 -0,01
10 0,24 -0,02 0,57 0,01 0,35 0,00 0,28 0,00 0,07 0,01 - -
11 0,25 -0,01 0,53 -0,03 0,36 0,01 0,29 0,01 0,06 0,00 - -
12 0,27 0,01 0,57 0,01 0,35 0,00 0,28 0,00 0,06 0,00 0,04 -0,01
13 0,26 0,00 0,56 0,00 0,36 0,01 0,29 0,01 0,06 0,00 0,04 -0,01
14 0,27 0,01 0,58 0,02 0,33 -0,02 0,30 0,02 0;06 0,00 0,04 -0,01
15 0,27 0,01 0,56 0,00 0,35 0,00 0,29 0,01 0,06 0,00 0,04 -0,01
16 0,26 0,00 0,58 0,02 0,35 0,00 0,28 0,00 0,06 0,00 0,04 -0,01
101 0,23 -0,03 0,57 0,01 0,35 0,00 0,29 0,01 - - - -
102 - - 0,60 0,04 - - - - - - - -
103 0,28 0,02 0,58 0,02 - - - - - - - -
104 0,24 -0,02 0,56 0,00 0,34 -0,01 0,27 -0,01 0,07 0,01 0,04 -0,01
105 0,25 -0,01 0,60 0,04 0,35 0,00 0,29 0,01 0,07 0,01 0,04 -0,01
106 0,27 0,01 0,57 0,01 - { - - - - - -
107 0,25 -0,01 0,56 0,00 - - 0,28 0,00 0,06 0,00 - -
108 0,26 0,00 0,59 0,03 - - 0,28 0,00 - - - -
109 - - 0,57 0,01 - - - - - - - -
110 0,28 0,02 0,58 0,02 & - 0,29 0,01 - - - -
111 0,28 0,02 0,57 0,01 0,38 0,03 0,36 0,08 0,07 0,01 0,04 -0,01
112 0,19 -0,07 0,58 0,02 - - - - - - - -
113 0,26 0,00 0,58 0,02 0,35 0,00 0,28 0,00 0,07 0,01 0,04 -0,01
E1 0,26 0,00 0,56 0,00 0,35 0,00 0,29 0,01 0,06 0,00 0,04 -0,01
E2 0,27 0,01 0,57 0,01 0,34 -0,01 0,29 0,01 0,07 0,01 - -
E3 0,26 0,00 0,55 -0,01 0,35 0,00 0,30 0,02 0,07 0,01 0,04 0,00
E4 0,27 0,01 0,57 0,01 0,34 -0,01 0,29 0,01 0,07 0,01 0,04 -0,01
E5 0,27 0,01 0,58 0,02 0,35 0,00 0,28 0,00 0,07 0,01 0,04 -0,01
E6 0,13 -043 0,56 0,00 0,35 0,00 0,31 0,03 0,06 0,00 - -
E7 0,27 0,01 0,56 0,00 0,36 0,01 0,28 0,00 0,06 0,00 0,04 0,00
E8 0,27 0,01 0,57 0,01 0,34 -0,01 0,28 0,00 0,07 0,01 0,04 -0,01
E9 0,26 0,00 0,56 0,00 0,34 -0,01 - - - - - -
E10 0729 0,03 0,57 0,01 - - - - - - - -
E11 0,25 -0,01 0,57 0,01 0,34 -0,01 0,28 0,00 0,06 0,00 0,04 0,00
E12 0,25 -0,01 0,57 0,01 0,35 0,00 0,29 0,01 0,07 0,01 - -
Average 0,26 0,57 0,35 0,29 0,06 0,04
Max:. 0,29 0,60 0,38 0,36 0,07 0,05
Min. 0,13 0,53 0,33 0,27 0,06 0,04
Range 0,16 0,07 0,05 0,09 0,01 0,01
S.D. 0,027 0,015 0,010 0,015 0,005 0,003
C.V. 10,2 2,6 2,7 53 8,4 6,9
Certified
value 0,26 0,56 0,35 0,28 0,06 0,05
NOTE Data in shaded cells represent concentrations that did not satisfy the required criteria for accuracy limits for “expert”

b “Diff." is the difference between the mean value of the concentrations of a pair of validated beads and the certified value for the
validation material.
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Table 7 — Differences between the mean value of the concentrations
of a pair of validation beads and the certified value
(All laboratories — Validation material: JCA-CRM-2)

Sio, AlLLO, Fe,O, CaO MgO S0, a
Laboratory % % % % % %
ref. Mean | pig c | Mean | pigec | Mean | g ¢ | Mean | o o | Mean | i ¢ | Mean | g
value Value value value value value
1 25,65 -0,01 8,94 0,00 2,14 0,06 56,49 0,16 3,05 0,00 2,56 -
2 25,55 -0,11 8,92 -0,02 2,09 0,01 56,47 0,14 3,03 0,02 2,57 -
3 25,52 -0,14 8,94 0,00 2,10 0,02 56,53 0,20 2,97 -0,08 - -
4 25,64 -0,02 8,93 -0,01 2,10 0,02 56,38 0,05 3,04 -0,01 2,58 -
5 25,61 -0,05 8,93 -0,01 2,08 0,00 56,43 0,10 3,03 -0,02 2,57 -
6 25,59 -0,07 9,00 0,06 2,14 0,06 56,56 0,23 3,06 0,01 2,53 -
7 25,69 0,03 8,95 0,01 2,07 -0,01 56,48 0,15 3,08 0,03 2,60 -
8 25,57 -0,09 8,90 -0,04 2,04 -0,04 56,15 -0,18 3,06 0,01 2,37 -
9 25,58 -0,08 8,93 -0,01 2,14 0,06 56,49 0,16 3,06 0,01 - -
10 25,59 -0,07 8,90 -0,04 2,13 0,05 56,53 0,20 2,98 -0,07 - -
11 25,69 0,03 8,88 -0,06 2,08 0,00 56,41 0,08 3,02 -0,03 2,61 -
12 25,68 0,02 8,94 0,00 2,08 0,00 56,43 0,10 3,04 -0,01 - -
13 25,73 0,07 8,92 -0,02 2,08 0,00 56,24 -0,09 3,06 0,01 2,63 -
14 25,75 0,09 8,94 0,00 2,12 0,04 56,51 0,18 3,06 0,01 2,64 -
15 25,58 -0,08 8,96 0,02 2,09 0,01 56,32 -0,01 3,02 -0,03 2,60 -
16 25,68 0,02 8,96 0,02 2,08 0,00 56,52 0,19 3,04 -0,01 2,59 -
101 25,63 -0,03 8,92 -0,02 2,12 0,04 56,56 0,23 3,02 -0,03 - -
102 25,60 -0,06 8,92 -0,02 2,13 0,05 56,66 0,33 3,07 0,02 1,32 -
103 25,66 0,00 8,96 0,02 2,16 0,08 56:53 0,20 2,99 -0,06 2,56 -
104 25,53 -0,13 8,87 -0,07 2,12 0,04 56,32 -0,01 3,03 -0,02 1,89 -
105 25,63 -0,03 8,92 -0,02 2,12 0,04 56,55 0,22 3,08 0,03 2,57 -
106 25,52 -0,14 8,94 0,00 2,07 -0,01 56,56 0,23 3,02 -0,03 - -
107 25,57 -0,09 8,94 0,00 2,06 -0,02 56,48 0,13 2,88 -0,17 - -
108 25,74 0,08 8,95 0,01 2,13 0,05 56,64 0,31 3,04 -0,01 2,56 -
109 25,72 0,06 8,98 0,04 2,15 0,07 56,51 0,18 3,08 0,03 2,44 -
110 25,65 -0,01 8,88 -0,06 2,07 -0,01 56,55 0,22 3,07 0,02 1,92 -
111 25,31 -0,35 8,62 -0,32 2,10 0,02 56,30 -0,03 3,24 0,19 1,27 -
112 - - - - - - - - - - - -
113 25,72 0,06 8,94 0,00 2,13 0,05 56,82 0,49 3,12 0,07 - -
E1 25,65 -0,01 8,92 20,02 2,08 0,00 56,43 0,10 3,04 -0,01 2,38 -
E2 25,58 -0,10 8,92 -0,02 2,12 0,04 56,52 0,19 3,03 -0,02 2,58 -
E3 25,35 -0,31 8(72 -0,22 2,12 0,04 56,35 0,02 3,21 0,16 2,52 -
E4 25,59 -0,07 8,87 -0,07 2,12 0,04 56,10 -0,23 2,99 -0,06 - -
E5 25,65 -0,01 8,93 -0,01 2,10 0,02 56,23 -0,10 3,03 -0,02 - -
E6 25,57 -0,09 8,87 -0,07 2,10 0,02 56,42 0,09 3,05 0,00 - -
E7 25,79 043 8,91 -0,03 2,09 0,01 56,45 0,12 3,04 -0,01 2,62 -
E8 25,61 0,05 8,93 -0,01 2,15 0,07 56,40 0,07 3,04 -0,01 2,71 -
E9 25,68 0,02 8,89 -0,05 2,10 0,02 56,54 0,21 3,06 0,01 - -
E10 2550 -0,16 8,64 -0,30 2,13 0,05 57,10 0,77 2,97 -0,08 2,16 -
E11 ,’23,50 -0,16 8,99 0,05 2,14 0,06 57,04 0,71 3,11 0,06 2,50 -
E12 25,65 =001 8,96 0,02 2,09 0,01 56,46 0,13 3,09 0,04 = =
Average 25,61 8,91 2,11 56,49 3,05 2,40
Max. 25,79 9,00 2,16 57,10 3,24 2,71
Min. 25,31 8,62 2,04 56,10 2,88 1,27
Range 0,48 0,38 0,12 1,00 0,36 1,44
S.D. 0,097 0,079 0,028 0,191 0,059 0,376
C.V. 0,4 0,9 1,4 0,3 1,9 -
Certified
value 25,66 8,94 2,08 56,33 3,05 -
10 © 1SO 2009 — All rights reserved
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b

laboratories specified for the XRF method.
a SO, determination for JCA-CRM-2 is outside the scope of JIS R 5204.

“Mean value” is the mean value of the concentrations of a pair of validated beads.

Na,O K,0 Tio, P,0Og MnO SrO
Laboratory % % % % % %
ref. Mean | pige c | Mean | pec | Mean | pg ¢ | Mean | pg o | Mean | g ¢ | Mean | pug c
value value value value value value
1 0,27 0,03 0,31 0,00 0,50 0,00 0,07 0,00 0,16 0,01 - -
2 0,24 0,00 0,32 0,01 0,51 0,01 0,07 0,00 0,16 0,01 0,07 0,00
3 0,22 -0,02 0,32 0,01 0,51 0,01 0,08 0,01 0,16 0,01 - -
4 0,24 0,00 0,32 0,01 0,51 0,01 0,08 0,01 0,15 0,00 0,06 -0,01
5 0,24 0,00 0,32 0,01 0,50 0,00 0,08 0,01 0,15 0,01 0,07 0,00
& 624 6;66 6;32 6;64 854 6;6+4 6;6F 6;66 ;16 6;64 6561 0,00
7 0,23 -0,01 0,32 0,01 0,50 0,00 0,07 0,00 0,15 0,00 0,01 0,00
8 0,23 -0,01 0,32 0,01 0,50 0,00 0,08 0,01 0,16 0,01 0,04 -0,01
9 0,25 0,01 0,31 0,00 0,50 0,00 0,07 0,00 0,16 0,01 0,04 -0,01
10 0,23 -0,01 0,32 0,01 0,51 0,01 0,07 0,00 0,16 0,01 - -
11 0,25 0,01 0,32 0,01 0,50 0,00 0,08 0,01 0,16 0,01 - -
12 0,24 0,00 0,33 0,02 0,51 0,01 0,08 0,01 0,16 0,01 0,04 -0,01
13 0,24 0,00 0,32 0,01 0,51 0,01 0,08 0,01 0,15 0,00 0,01 0,00
14 0,25 0,01 0,33 0,02 0,48 -0,02 0,09 0,02 0,15 0,00 0,01 0,00
15 0,25 0,01 0,32 0,01 0,52 0,02 0,08 0,01 0,16 0,01 0,04 -0,01
16 0,24 0,00 0,31 0,00 0,50 0,00 0,08 0501 0,15 0,00 0,01 0,00
101 0,21 -0,03 0,32 0,01 0,51 0,01 0,07 0,00 - - - -
102 - - 0,31 0,00 - - - - - - - -
103 0,24 0,00 0,31 0,00 - - = - - - - -
104 0,26 0,02 0,32 0,01 0,50 0,00 0,07 0,00 0,16 0,01 0,01 0,00
105 0,23 -0,01 0,34 0,03 0,51 0,01 0,08 0,01 0,16 0,01 0,04 -0,01
106 0,25 0,01 0,33 0,02 - - - - - - - -
107 0,26 0,02 0,33 0,02 - - 0,07 0,00 0,16 0,01 - -
108 0,24 0,00 0,32 0,01 - < 0,08 0,01 - - - -
109 - - 0,31 0,00 - - - - - - - -
110 0,23 -0,01 0,32 0,01 r - 0,08 0,01 - - - -
111 0,27 0,03 0,33 0,02 0,52 0,02 0,02 -0,05 0,16 0,01 0,04 -0,01
112 - - - - - - - - - - - -
113 0,24 0,00 0,32 0,01 0,50 0,00 0,08 0,01 0,16 0,01 0,04 -0,01
E1 0,25 0,01 0,32 0,01 0,50 0,00 0,08 0,01 0,16 0,01 0,01 0,00
E2 0,28 0,04 0,32 0,01 0,50 0,00 0,08 0,01 0,16 0,01 - -
E3 0,24 0,00 0,31 0,00 0,49 -0,01 0,08 0,01 0,18 0,03 0,0 0,01
E4 0,24 0,00 0,32 0,01 0,50 0,00 0,07 0,00 0,16 0,01 0,04 -0,01
E5 0,23 -0,01 0,32 0,01 0,51 0,01 0,07 0,00 0,16 0,01 0,0 0,01
E6 0,12 -0,12 0,32 0,01 0,50 0,00 0,11 0,04 0,15 0,00 - -
E7 0,25 0,01 0,32 0,01 0,50 0,00 0,08 0,01 0,16 0,01 0,0 0,01
E8 0,26 0,02 0,32 0,01 0,51 0,01 0,07 0,00 0,16 0,01 0,04 -0,01
E9 - - 0,33 0,02 0,53 0,03 - - - - - -
E10 0,26 0,02 0,34 0,03 - - - - - - - -
E11 0,23 -0,01 0,33 0,02 0,50 0,01 0,08 0,01 0,16 0,01 0,0 0,01
E12 0,25 0,01 0,32 0,01 0,50 0,01 0,08 0,01 0,18 0,03 - -
Average 0,24 0,32 0,50 0,08 0,16 0,07
Max. 0,28 0,34 0,53 0,11 0,18 0,08
Min. 0,12 0,31 0,48 0,02 0,15 0,06
Rallge G,1U u,uS u,uG G,Gg u,uS 0,02
S.D. 0,025 0,007 0,009 0,013 0,007 0,008
C.V. 10,3 2,4 1,8 18,0 4,5 10,7
Certified
value 0,24 0,31 0,50 0,07 0,15 0,07
NOTE Data in shaded cells represent concentrations that did not satisfy the required criteria for accuracy limits for “expert”

¢ “Diff.” is the difference between the mean value of the concentrations of a pair of validated beads and the certified value for the
validation material.
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5.3 Test results of Q-laboratories

5.3.1 Differences in concentration for each pair of test samples

The differences in concentration for each pair of Sample JCA #1 and Sample JCA #2 is shown in Table 8 and
Table 9.

Table 8 — Differences in concentrations for each pair of test sample
(Q-laboratories —Test sample: Sample JCA #1)

Laboratory SiO, AlLO, Fe,O, CaO MgO SO, Na,O K,0 Tio, P,0O; MnO Srd
ref. % % % % % % % % % % % %o
1 0,066 0,021 0,008 0,128 0,002 0,002 0,012 0,019 0,002 0,001 0,000 -9
2 0,015 0,008 0,003 0,066 0,005 0,030 0,003 0,001 0,002 0,004 0,002 0,040
3 0,082 0,021 0,023 0,139 0,027 0,020 0,003 0,001 0,005 0,001 9,000 -
4 0,098 0,008 0,007 0,015 0,016 0,001 0,008 0,008 0,006 0,003 0,001 0,001
5 0,008 0,006 0,002 0,027 0,006 0,014 0,001 0,001 0,000 0,001 0,000 0,040
6 0,085 0,030 0,005 0,175 0,006 0,019 0,018 0,011 0,006 04001 0,000 0,0do
7 0,016 0,004 0,003 0,062 0,013 0,001 0,005 0,000 0,000 0,001 0,001 0,0do
8 0,064 0,001 0,002 0,007 0,005 0,007 0,000 0,002 0,003 0,001 0,003 0,0do
9 0,010 0,001 0,003 0,062 0,000 0,007 0,000 0,001 0,003 0,003 0,000 0,040
10 0,050 0,024 0,001 0,120 0,031 0,010 0,014 0,001 0,002 0,010 0,000 -
11 0,005 0,046 0,017 0,224 0,006 0,040 0,001 0,007 0,005 0,003 0,002 -
12 0,022 0,006 0,004 0,079 0,010 0,020 0,003 0,002 0,006 0,000 0,000 0,001
13 0,028 0,010 0,001 0,083 0,006 0,007 0,002 0,001 0,001 0,001 0,001 0,040
14 0,058 0,003 0,003 0,026 0,004 0,014 0,000 0,001 0,009 0,001 0,000 0,040
15 0,056 0,035 0,018 0,199 0,022 0,030 0,011 0,003 0,003 0,002 0,002 0,040
16 0,022 0,014 0,002 0,108 0,008 0,003 0,006 0,003 0,001 0,004 0,001 0,040
104 0,102 0,035 0,040 0,135 0,010 0,029 0,005 0,019 0,007 0,004 0,001 0,040
106 0,083 0,007 0,011 0,128 0,001 0,025 0,004 0,002 - - - -
108 0,020 0,000 0,000 0,060 0,010 0,010 0,000 0,000 - 0,000 - -
109 0,034 0,000 0,003 0,053 0,008 0,012 - 0,007 - - - -
E1 0,023 0,060 0,022 0,077 0,015 0,013 0,011 0,003 0,013 0,007 0,001 0,001
E4 0,079 0,020 0,003 0,066 0,007 0,026 0,006 0,004 0,002 0,000 0,000 0,004
E5 0,020 0,060 0,010 0,120, 0,050 0,000 0,000 0,010 0,012 0,012 0,004 0,001
E6 0,024 0,017 0,011 0,189 0,004 0,015 0,004 0,000 0,001 0,004 0,001 -
E7 0,120 0,032 0,019 0,070 0,034 0,020 0,003 0,004 0,001 0,011 0,001 0,002
E8 0,019 0,021 0,017 0,091 0,021 0,002 0,011 0,001 0,004 0,002 0,000 0,040
E9 0,088 0,050 0,009 0,138 0,006 - 0,013 0,010 0,012 - - -
Average 0,049 0,033 09,011 0,101 0,018 0,012 0,006 0,004 0,006 0,005 0,001 0,042
Max. 0,120 0,060 0,022 0,189 0,050 0,026 0,013 0,019 0,013 0,012 0,004 0,004
Min. 0,019 0,000 0,000 0,060 0,004 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,040
Range 0,101 0,060 0,022 0,129 0,046 0,026 0,013 0,019 0,013 0,012 0,004 0,004
Mean
analysis 20,94 5,09 3,03 65,95 1,37 2,21 0,21 0,50 0,31 0,24 0,10 0,09
Limit
value 0150 0,080 0,080 0,250 0,080 0,080 0,020 0,030 0,030 0,020 0,020 0,040
a “-” indicates that there was no result reported by the laboratory.
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Table 9 — Differences in concentrations for each pair of test sample
(Q-laboratories — Test sample: Sample JCA #2)

Laboratory SiO, AlLO, Fe, 0,4 CaO MgO SO, a Na,O K,0 TiO, P,Og MnO SrO
ref. % % % % % % % % % % % %
1 0,014 0,011 0,002 0,077 0,002 0,006 0,000 0,003 0,001 0,000 0,000 -b
2 0,027 0,006 0,006 0,022 0,018 0,004 0,002 0,001 0,006 0,001 0,000 0,001
3 0,015 0,000 0,005 0,013 0,006 - 0,003 0,000 0,002 0,000 0,000 -
4 0,015 0,005 0,005 0,017 0,005 0,008 0,000 0,000 0,003 0,002 0,001 0,000
5 0,019 0,008 0,003 0,083 0,004 0,018 0,001 0,002 0,001 0,002 0,000 0,001
6 0,066 0,003 0,022 0,050 0,011 0,052 0,004 0,001 0,004 0,006 0,000 0,000
7 0,015 0,006 0,000 0,002 0,014 0,002 0,002 0,001 0,004 0,001 0,00 0,000
8 0,061 0,001 0,001 0,014 0,002 0,003 0,006 0,001 0,002 0,001 0,00p 0,000
9 0,012 0,013 0,002 0,010 0,004 - 0,000 0,000 0,003 0,001 0,00 0,000
10 0,081 0,016 0,002 0,204 0,011 - 0,007 0,000 0,000 0,001 0,00 -
11 0,067 0,065 0,015 0,120 0,017 0,038 0,008 0,002 0,005 0,001 0,00 -
12 0,039 0,045 0,028 0,115 0,027 - 0,004 0,005 0,006 0,001 0,00 0,001
13 0,011 0,064 0,007 0,109 0,007 0,013 0,001 0,003 0,012 0,003 0,00p 0,000
14 0,094 0,040 0,006 0,061 0,001 0,013 0,002 0,000 0,001 0,001 0,00p 0,000
15 0,003 0,024 0,004 0,047 0,040 0,039 0,008 0,003 0,002 0,000 0,00p 0,000
16 0,013 0,018 0,001 0,050 0,015 0,024 0,008 0,002 0,007 0,002 0,00 0,000
104 0,038 0,022 0,011 0,045 0,006 0,036 0,010 0,016 0,003 0,007 0,00 0,001
106 0,082 0,077 0,013 0,187 0,011 - 0,004 0,001 - - - -
108 0,020 0,010 0,000 0,100 0,050 0,030 0,020, 0,000 - 0,000 - -
109 0,041 0,019 0,052 0,142 0,012 0,090 = 0,004 - - - -
E1 0,045 0,063 0,025 0,121 0,002 0,179 0,008 0,005 0,007 0,007 0,00 0,001
E4 0,062 0,054 0,001 0,111 0,026 0,047 0,013 0,001 0,001 0,002 0,004 0,002
E5 0,040 0,030 0,010 0,120 0,100 0,030 0,015 0,000 0,003 0,010 0,00 0,002
E6 0,002 0,019 0,008 0,041 0,033 - 0,000 0,003 0,000 0,007 0,00p -
E7 0,118 0,052 0,001 0,179 0,008 0,013 0,003 0,002 0,003 0,005 0,00 0,001
E8 0,049 0,003 0,014 0,070 0,088 0,005 0,008 0,002 0,000 0,004 0,00p 0,000
E9 0,063 0,025 0,006 0,082 0,008 - - 0,001 0,016 - - -
RAverage 0,041 0,026 0,009 0,081 0,018 0,033 0,005 0,002 0,004 0,003 0,00 0,001
Max. 0,118 0,077 0,052 0,204 0,100 0,179 0,020 0,016 0,016 0,010 0,004 0,002
Min. 0,002 0,000 0,000 0,002 0,001 0,002 0,000 0,000 0,000 0,000 0,00p 0,000
Range 0,116 0,077 0,052 0,202 0,099 0,177 0,020 0,016 0,016 0,010 0,004 0,002
Mean
pnalysis 26,00 8,81 162 56,12 3,35 2,82 0,21 0,42 0,39 0,24 0,09 0,05
Limit
value 0,150 0,120 0,080 0,250 0,080 - 0,020 0,020 0,020 0,020 0,02p 0,020
NOTE Data in shaded-Cells represent results that did not satisfy the required criteria for repeatability specified [for “expert”
laporatories for the XRR.method.
a S04 determination’for sample JCA #2 is outside the scope of JIS R 5204.
b «indicates that there was no result reported by the laboratory.
5.3.2— Distribution-of concentrationsfortest samples

Each concentration obtained by Q-laboratories for Sample JCA #1 and Sample JCA #2 is shown in Table 10
and Table 11. “Mean value” represents the average of two concentrations, and “Diff.” represents the
difference between the “Mean value” and the average, respectively. Data in parentheses are “outliers” by the
Grubbs test, which was excluded from statistic calculation of the results.

The Grubbs test specified in 7.3.4 of 1ISO 5725-2:1994 was carried out when analysing results. “Outlier”
means 5% “outlier” by the Grubbs test and “Outliers in Q-laboratory” are shown in the histograms. However,
although both the minimum of K,O and the maximum of SrO for Sample JCA #2 were judged as “outliers”, it
was concluded that they were not “extreme results” and therefore, they were not excluded.
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With regard to judgment of validation for results obtained by XRF analysis using validated calibration, it would
be unlikely that the analytical accuracy of the results varies significantly in the same kind of sample without a
failure in one of the processes of XRF analysis. For example, both JCA-CRM-1 and Sample JCA #1 are
Portland cement, and both JCA-CRM-2 and Sample JCA #2 are Portland blast furnace slag cement.

It is normal practice that when there is a statistical “outlier” it is necessary to conduct an investigation to
determine the cause.

The histograms of concentrations of test samples for all constituents are shown in Figure 1 to Figure 23. The
data group shown by the shaded bars indicates the data of Q-laboratories, and the white bars indicate the

data of thg-etherlaberateries{ronr-Q-laberateries—Hhe—average—and-two-times—the-standard-deviatior{20)
shown in the histograms were calculated after excluding “outliers”.
The concgntrations obtained by Q-laboratories were generally distributed between the average + 2c for| all
constituengs. On the other hand, the distribution of concentrations of non-Q-laboratories was wider-than tha of
Q-laboratdries, and there were some concentrations that were far from the average. As reported above, if is
important for accurate analysis to use calibration equations validated in accordance with this XRF method.
Table 10 — Concentrations for sample JCA #1 — Q-laboratories
Sio, AlLO, Fe,O, Ca0 MgO SO,
Laboratory % % % % % %
ref. Meana Diff. © Meana Diff. b Meana Diff. b Meana Diff b Meana Diff. © Meana Dife|
value value value value value value
1 20,93 | -0,03 5,11 0,01 2,99 -0,04 | 65,97 0,08 1,36 0,00 2,23 0,0p
2 20,85 | -0,11 5,10 0,00 3,02 -0,01 65,95 0,06 1,36 0,00 2,19 | -0,02
3 20,96 0,00 5,11 0,01 3,03 0,00 65,86 | -0,03 1,34 | -0,02 | 219 | -0,02
4 20,88 | -0,08 5,10 0,00 3,04 0,01 65,87 | -0,02 1,36 0,00 2,25 0,0¢t
5 20,90 | -0,06 5,12 0,02 3,04 0,01 65,94 0,05 1,36 0,00 2,22 0,0[
6 21,04 0,08 5,12 0,02 2,99 -0;04° | 65,91 0,02 1,34 | -0,02 | 2,23 0,0p
7 20,92 | -0,04 5,10 0,00 3,03 0,00 65,76 | -0,13 1,36 0,00 2,21 0,0p
8 20,96 0,00 5,13 0,03 3,03 0,00 65,80 | -0,09 | 1,38 0,02 2,21 0,0p
9 20,83 | -0,13 5,10 0,00 2,98 -0,05 | 65,89 0,00 1,36 0,00 2,23 0,0p
10 20,98 0,02 5,08 -0,02 3;01 -0,02 | 66,10 0,21 1,36 0,00 2,22 0,0[
11 21,01 0,05 5,12 0,02 3,05 0,02 65,89 0,00 1,36 0,00 |(1,99)¢ -
12 20,96 0,00 5,11 0501 3,05 0,02 65,84 | -0,05 | 1,34 | -0,02 | 217 | -0,04
13 21,08 0,12 5,12 0,02 3,06 0,03 65,68 | -0,21 1,37 0,01 2,21 0,0p
14 20,96 0,00 5,13 0,03 3,10 0,07 66,15 0,26 1,37 0,01 2,20 | -0,01
15 21,07 0,11 5012 0,02 3,05 0,02 65,86 | -0,03 1,33 | -0,03 | 2,16 | -0,05
16 20,96 0,00 5,12 0,02 3,04 0,01 65,77 | -0,12 1,38 0,02 2,21 0,0p
104 20,95 | -0,01 5,09 -0,01 3,00 -0,03 | 6551 | -0,38 | 1,37 0,01 2,15 | -0,06
106 (20,47) © - 5,05 -0,05 2,97 -0,06 |(64,61)¢ - 1,33 | -0,03 | 217 | -0,04
108 21,01 0405 5,12 0,02 3,00 -0,03 | 6588 | -0,01 1,36 0,00 2,22 0,0[1
109 20,80 /1N ¥0,16 5,06 -0,04 3,00 -0,03 | 6588 | -0,01 1,35 | -0,01 2,11 0,10
E1 20,89\ -0,06 5,12 0,01 3,04 0,01 65,86 | -0,03 1,36 0,00 2,30 0,0p
E4 20,94 | -0,01 5,10 -0,01 2,99 0,03 | 6571 | -0,18 | 1,30 | -0,06 | 2,21 0,0p
E5 21,06 0,10 5,07 -0,03 3,02 -0,01 66,00 0,11 1,39 0,03 2,22 0,0[
E6 2446 0:44 5:40 064 3,08 9:06 66,37 048 4,37 002 224 9:9
E7 20,86 | -0,10 5,09 -0,01 3,08 0,05 65,83 | -0,06 1,37 0,01 2,22 0,01
E8 20,92 | -0,04 5,10 0,00 2,98 -0,04 | 65,91 0,02 1,37 0,01 2,22 0,01
E9 21,01 0,05 5,13 0,02 3,04 0,01 65,91 0,02 1,35 | -0,01 - -
Average 20,96 5,10 3,03 65,89 1,36 2,21
Max. 21,10 5,13 3,10 66,37 1,39 2,30
Min. 20,80 5,05 2,97 65,51 1,30 2,11
Range 0,30 0,08 0,13 0,86 0,09 0,19
S.D. 0,078 0,021 0,033 0,160 0,018 0,037
c.V. 0,4 0,4 1,1 0,2 1,4 1,7
14 © ISO 2009 — Al rights reserved


https://standardsiso.com/api/?name=2399ff8ccb22e284ac97758b33bead87

Table 10 (continued)

ISO/TR 12389:2009(E)

Na,O K,0 Tio, P,0Og MnO SrO
Laboratory % % % % % %
1 0,21 0,00 (0,45) ¢ - 0,31 0,00 0,24 0,00 0,10 0,00 - -
2 0,21 0,00 0,50 0,00 0,32 0,01 0,24 0,00 0,10 0,00 0,05 0,00
3 0,19 -0,02 0,50 0,00 0,32 0,01 0,23 -0,01 0,09 -0,01 - -
4 0,21 0,00 0,50 0,00 0,32 0,01 0,24 0,00 0,10 0,00 0,05 0,00
5 0,21 0,00 0,49 -0,01 0,32 0,01 0,24 0,00 0,10 0,00 0,05 0,00
6 0,23 0,02 0,52 0,02 0,31 0,00 0,24 0,00 0,09 -0,01 0,04 -0,01
7 0,20 -0,01 0,49 -0,01 0,32 0,01 0,24 0,00 0,10 0,00 0,04 0,00
8 0,19 -0,02 0,49 -0,01 0,32 0,01 0,24 0,00 0,09 -0,01 0,04 0,00
9 0,21 0,00 0,50 0,00 0,31 0,00 0,24 0,00 0,10 0,060 0,04 -0,01
10 0,18 -0,03 0,50 0,00 0,32 0,01 0,24 0,00 0,10 0,00 - -
11 0,19 -0,02 0,52 0,02 0,32 0,01 0,24 0,00 0,10 0,00 - -
12 0,21 0,00 0,48 -0,02 0,32 0,01 0,24 0,00 0,09 -0,01 0,04 0,00
13 0,21 0,00 0,49 -0,01 0,31 0,00 0,25 0,01 Q,09 -0,01 0,04 0,00
14 0,21 0,00 0,49 -0,01 0,30 -0,01 0,25 0,01 0,10 0,00 0,04 0,00
15 0,18 -0,03 0,49 -0,01 0,31 0,00 0,24 0,00 0,10 0,00 0,01 0,00
16 0,21 0,00 0,50 0,00 0,32 0,01 0,24 0,00 0,09 -0,01 0,04 0,00
104 (0,13) ¢ - 0,49 -0,01 0,31 0,00 0,23 0,01 0,09 -0,01 0,04 -0,01
106 0,20 -0,01 0,49 -0,01 - - - - - - - -
108 (0,13) ¢ - 0,49 -0,01 - - 0,24 0,00 - - - -
109 - - 0,50 0,00 - - - - - - - -
E1 0,20 -0,01 0,49 0,00 0,32 0,01 0,24 0,00 0,10 0,00 0,04 0,00
E4 0,23 0,02 0,49 -0,01 0,31 0500 0,24 0,00 0,09 0,00 0,04 0,01
E5 0,23 0,03 0,51 0,01 0,31 0,00 0,23 -0,01 0,10 0,00 0,04 0,00
E6 (0,10) © - 0,50 0,00 0,31 0,00 0,27 0,03 0,09 -0,01 - -
E7 0,21 0,00 0,50 0,00 0,32 0,01 0,24 0,00 0,10 0,00 0,04 0,01
E8 0,21 0,00 0,50 0,00 0,31 0,00 0,24 0,00 0,10 0,00 0,04 0,00
E9 0,26 0,05 0,51 0,01 0,30 -0,01 - - - - - -
Average 0,21 0,50 0,31 0,24 0,10 0,05
Max. 0,26 0,52 0,32 0,27 0,10 0,06
Min. 0,18 0,48 0,30 0,23 0,09 0,04
Range 0,08 0,04 0,02 0,04 0,01 0,02
S.D. 0,019 0,009 0,007 0,008 0,005 0,005
C.V. 8,9 1,8 2,1 3,4 4,9 10,8
a8 | “Mean value” is the mean‘value of the concentrations of a pair of analysis beads.
b | “Diff.” is the differénce between the mean value of the concentrations of a pair of analysis beads and the av¢rage for all
Q-|aboratories.
¢ | Concentrations-in parentheses are the “outliers” by the Grubbs test.
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Table 11 — Concentrations for Sample JCA #2 — Q-laboratories

Sio, AlL0, Fe,0, Ca0 MgO 80,2
Laboratory % % % % % %
ref. Mean | pige c | Mean | pige o | Mean | pp ¢ | Mean | g o | Mean | o o | Mean | g ¢
value value value value value value
1 26,02 | 0,01 8,83 0,03 1,62 0,00 56,03 | -0,06 | 3,34 0,02 2,90 0,04
2 2583 | -0,18 8,76 0,04 1,63 0,01 56,14 | 0,05 3,31 -0,01 2,90 0,04
3 2599 | -0,02 8,82 0,02 1,56 0,06 | 56,25 | 0,16 329 | -0,03 - -
4 26,00 | -0,01 8,78 0,02 1,65 0,03 5590 | -0,19 | 3,32 0,00 2,92 0,06
5 2595 | -0,06 8,80 0,00 1,62 0,00 56,16 | 0,07 3,31 -0,01 2,89 0,03
6 26,16 | 0,15 | (8,98)¢ - 1,63 0,01 56,00 | 0,11 3,38 0,06 283 | 0,03
7 2599 | -0,02 8,82 0,02 1,61 -0,01 56,06 | -0,03 | 3,35 0,03 2,95 0,0p
8 26,04 | 0,03 8,77 0,03 | (1,514 - 55,63 | -0,46 | 3,34 0,02 2,68-\)-0,18
9 2591 | -0,10 8,77 0,03 1,63 0,01 56,01 | -0,08 | 3,32 0,00 N -
10 2594 | -0,07 8,77 0,03 1,63 0,01 56,09 | 0,00 329 | -0,03 : -
11 2591 | -0,10 8,72 0,08 1,61 -0,01 56,08 | -0,01 328 | -0,040[2272 | 014
12 26,03 | 0,02 8,79 -0,01 1,58 0,04 | 5595 | -014 | 3,33 0,01 - -
13 26,10 | 0,09 8,83 0,03 1,63 0,01 5590 | -0,19 | 3,32 0,00 2,96 0,1p
14 26,06 | 0,05 8,81 0,01 1,64 0,02 56,11 0,02 3,31 -0,01 2,97 0,1ft
15 26,15 | 0,14 8,87 0,07 1,64 0,02 5582 | -027 | 3;30_)| -002 | 293 0,0y
16 26,02 | 0,01 8,80 0,00 1,61 -0,01 56,21 0,12 8,32 0,00 2,93 0,0y
104 2598 | -0,03 8,78 0,02 1,63 0,01 56,08 | -0,01 3,31 0,01 | (1,809 -
106 2597 | -0,04 8,80 0,00 1,57 0,05 | 5598 | -044 328 | -0,04 - -
108 26,07 | 0,06 8,76 0,04 1,63 0,01 56,22 |~6,13 3,32 0,00 2,88 0,0p
109 26,15 | 0,14 8,85 0,05 1,66 0,04 56,50+ | < 0,41 3,35 0,03 |(1,66)49 -
E1 2595 | -0,06 8,84 0,04 1,62 0,00 5610\ 0,02 3,32 0,00 252 | -0,3
E4 2587 | -0,14 8,80 0,00 1,60 0,02 |(55,31)4 - (3,23)d - (3,75) -
E5 26,00 | -0,01 8,75 -0,05 1,60 0,02 (56,11 0,02 3,32 0,00 |(2,09)49 -
E6 26,07 | 0,06 8,79 -0,01 1,64 0,02 56,53 | 0,44 3,36 0,04 - -
E7 2595 | -0,06 8,76 0,04 1,63 0(07 5593 | -016 | 3,32 0,00 2,94 0,0f
E8 26,03 | 0,02 8,81 0,02 1,63 0,01 5594 | -015 | 3,34 0,02 2,88 0,0p
E9 26,09 | 0,08 8,87 0,07 1,58 0,04 | 5629 | 0,20 3,34 0,01 - -
Average 26,01 8,80 1,62 56,09 3,32 2,86
Max. 26,16 8,87 1,66 56,53 3,38 2,97
Min. 25,83 8,72 1,56 55,63 3,28 2,52
Range 0,33 0,15 0,10 0,90 0,10 0,45
s.D. 0,083 0,087 0,025 0,192 0,024 0,121
C.V. 0,3 0,4 1,5 0,3 0,7 42
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Na,O K,0 Tio, P,0Og MnO SrO
Laboratory % % % % % %
ref. Mean | pige c | Mean | pec | Mean | pg ¢ | Mean | pg o | Mean | g ¢ | Mean | pug c
value value value value value value
1 0,25 0,03 0,40 -0,02 0,40 0,01 0,24 0,00 0,10 0,01 - -
2 0,23 0,01 0,43 0,01 0,39 0,00 0,24 0,00 0,09 0,00 0,05 0,00
3 0,21 -0,01 0,43 0,01 0,40 0,01 0,24 0,00 0,10 0,01 - -
4 0,22 0,00 0,42 0,00 0,39 0,00 0,24 0,00 0,09 0,00 0,05 0,00
5 0,22 0,00 0,43 0,01 0,39 0,00 0,24 0,00 0,09 0,00 0,05 0,00
6 0,19 -0,03 0,42 0,00 0,39 0,00 0,23 -0,01 0,09 0,00 0,0 0,00
7 0,21 -0,01 0,43 0,01 0,39 0,00 0,24 0,00 0,09 0,00 0,04 0,00
8 0,22 0,00 0,43 0,01 0,40 0,01 0,24 0,00 0,09 0,00 0,04 0,00
9 0,23 0,01 0,41 -0,01 0,40 0,01 0,23 -0,01 0,10 0,01 0,04 0,00
10 0,21 -0,01 0,43 0,01 0,40 0,01 0,23 -0,01 0,10 0,01 - -
11 0,20 -0,02 0,42 0,00 0,38 -0,01 0,24 0,00 0,09 0,00 - -
12 0,23 0,01 0,42 0,00 0,40 0,01 0,23 -0,01 0,09 0,00 0,04 0,01
13 0,22 0,00 0,43 0,01 0,40 0,01 0,25 0,01 Q,08 -0,01 0,04 0,00
14 0,22 0,00 0,43 0,01 0,38 -0,01 0,25 0,01 0,09 0,00 0,04 0,00
15 0,20 -0,02 0,43 0,01 0,38 -0,01 0,25 0,01 0,09 0,00 0,04 0,00
16 0,22 0,00 0,42 0,00 0,38 -0,01 0,24 0,00 0,09 0,00 0,04 0,00
104 0,19 -0,03 0,42 0,00 0,39 0,00 0,23 0,01 0,09 0,00 0,04 0,00
106 0,24 0,02 0,43 0,01 - - - - - - - -
108 (0,15) d - 0,43 0,01 - - 0,23 -0,01 - - - -
109 - - 0,43 0,01 - - - - - - - -
E1 0,21 -0,01 0,43 0,01 0,39 -0,01 0,25 0,01 0,09 -0,01 0,04 0,00
E4 0,23 0,01 0,42 -0,01 0,39 0,00 0,23 -0,01 0,10 0,01 0,04 0,00
E5 0,23 0,01 0,43 0,01 0,40 0,01 0,23 -0,01 0,09 0,00 0,04 0,00
E6 (0,10)d - 0,43 0,01 0,38 -0,01 0,27 0,03 0,08 -0,01 - -
E7 0,23 0,01 0,43 0,00 0,39 0,00 0,24 0,00 0,09 0,00 0,04 0,01
E8 0,22 0,00 0,42 0,00 0,40 0,00 0,23 -0,01 0,10 0,00 0,04 0,00
E9 - - 0,42 0,00 0,43 0,03 - - - - - -
Average 0,22 0,42 0,39 0,24 0,09 0,05
Max. 0,25 0,43 0,43 0,27 0,10 0,06
Min. 0,19 0,40 0,38 0,23 0,08 0,05
Range 0,06 0,03 0,05 0,04 0,02 0,01
S.D. 0,014 0,008 0,010 0,009 0,006 0,003
C.V. 6,6 1,8 2,6 3,9 6,4 5,8
8 | SO, for sample JCA #2-is-outside the scope of JIS R 5204.
b | “Mean value” is the.mMean value of the concentrations of a pair of analysis beads.
¢ | “Diff.” is the_difference between the mean value of the concentrations of a pair of analysis beads and the average for all
Q-Jaboratories,
d | Concentrations in parentheses are the “outliers” by the Grubbs test.
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Sample JCA #1 - SiO,
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Figure 1 — The histogram of concentrations (Sample JCA #1, constituent SiO,)
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Figure 2 — The histogram of concentrations (Sample JCA #1, constituent Al,0,)
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Figure 3 — The histogram of concentrations (Sample JCA #1, constituent Fe,0,)
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Sample JCA#1 -CaO
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Figure 4 — The histogram of concentrations (Sample JCA #1; constituent CaO)

Sample JCA #1 - MgO
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Figure 5 — The histogram of concentrations (Sample JCA #1, constituent MgO)
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Figure 6 — The histogram of concentrations (Sample JCA #1, constituent SO,)
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20
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Figure 7 — The histogram of concentrations (Sample JCA #1, constituent Na,0)
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Figure 8 — The histogram of concentrations (Sample JCA #1, constituent K,0)
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Figure 9 — The histogram of concentrations (Sample JCA #1, constituent TiO,)
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Figure 10 — The histogram of concentrations (Sample JCA #1, constituent P,0g)
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Figure 11 — The histogram of concentrations (Sample JCA #1 — constituent MnO)
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Figure 12 — The histogram of concentrations (Sample JCA #1, constituent SrO)
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Figure 13 — The histogram of concentrations (Sample JCA #2, coné{&)ent Si0,)
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Figure 14 — The hi jram of concentrations (Sample JCA #2, constituent Al,0,)
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Figure 15 — The histogram of concentrations (Sample JCA #2, constituent Fe,0,)

22 © 1SO 2009 — All rights reserved


https://standardsiso.com/api/?name=2399ff8ccb22e284ac97758b33bead87

ISO/TR 12389:2009(E)

Sample JCA#2 -CaO

20
ONon-Q-Laboratories Av 56,09
16 EQ-Laboratories I
Outlier Q-Lab
12 A

-20 55,71 +20 56,47

]

55,31- 55,51- 55,71- 5591- 56,11- 56,31- 56,51- 56,71- 56,91-C)~57,31-
55,50 55,70 55,90 56,10 56,30 56,50 56,70 56,90 57,30 57,50

CaOo (%)

Figure 16 — The histogram of concentrations (Sample JCA #2, constituent CaO)
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Figure 17 —The histogram of concentrations (Sample JCA #2, constituent MgO)
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Figure 18 — The histogram of concentrations (Sample JCA #2, constituent Na,0)
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Figure 19 — The histogram of concentrations (Sample JCA #2, cor@‘éﬁent K,0)
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Figure 20 — The %@gram of concentrations (Sample JCA #2, constituent TiO,)
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Figure 21 — The histogram of concentrations (Sample JCA #2, constituent P,O¢)
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Figure 22 — The histogram of concentrations (Sample JCAgl\Qconstituent MnO)
Voad

N7
Sample JCA#2 - SrO O‘\

30 &
U Non-Q-laboratories Av 0,05 Q
25 1 [ Q-laboratories " Q
N
O
20 Q
-20 0,04 +20 0,06
15 |
n
10 1
5
0 a\\c’
0, 0,05 0,06 0,07
SI0 (%)
O

\J
Figure 23\®Q1e histogram of concentrations (Sample JCA #2, constituent SrO)
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6 Conclusions

6.1 Result of test sample analyses

The average and the standard deviations of reproducibility of test samples obtained from the inter-laboratory
testing by x-ray fluorescence are shown in Table 12.

For comparison, standard deviations of reproducibility obtained from the wet-chemistry methods in Inter-
laboratory testing, 2004-OC in accordance with JIS R 5202 are also shown in Table 12.

Inter-laboratory testing, 2004-OC was conducted by the Japan Cement Association and the stand

deviation ¢f the reproducibility was calculated using only data from the laboratories of cement companiey i

Japan. Mot of these laboratories participated in the inter-laboratory testing by x-ray fluorescence.

NOTE

“xxxx” stands for the year in which the inter-laboratory testing was conducted.

Table 12 — Comparison between standard deviation obtained by Q-laboratories, in this testing anc
that obtained from data of the wet method in Inter-laboratory testing; 2004-OC

An “Inter-laboratory testing, xxxx-OC” has been conducted by the Japan Cement Association since 19

Q-laboratories this inter-laboratory

Inter-laboratory testing 2004-OC

testing
Constitpent Sample oo o
Average Reprosdtljjmblllty Reprosdtljjmblllty Number of
% o o laboratories,
% %
sio Sample #1 20,96 0,078 0.129 22
Sample #2 26,01 0,083
ALOL Sample #1 5,10 0,021 0,068 2
Sample #2 8,80 0,037
Fe,d, Sample #1 3,03 0,033 0,049 o1
Sample #2 1,62 0,025
Sample #1 65,89 0,160
Ca( 0,117 22
Sample #2 56,09 0,192
Sample #1 1,36 0,018
Mgd 0,042 22
Sample #2 3,32 0,024
S0, Sample-#1 2,21 0,037 0,039 o7
Samiple #2 (2,86)2 (0,121)2
Na, Sample #1 0,21 0,019 0.014 2
Sample #2 0,22 0,014
K,Q Sample #1 0,50 0,009 0,009 23
Sample #2 0,42 0,008
Tio, Sample #1 0,31 0,007 0,012 2
Sample #2 0,39 0,010
P,O, Sample #1 0,24 0,008 0,027 2
Sample #2 0,24 0,009
Sample #1 0,10 0,005
MnO 0,007 22
Sample #2 0,09 0,006
Sample #1 0,05 0,005
SrO - -
Sample #2 0,05 0,003

@  Concentrations in parentheses are the “outliers” by the Grubbs test.
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The standard deviations of Q-laboratories are almost equal to or less than those of Inter-laboratory testing,
2004-OC, except for CaO. Therefore, the accuracy of XRF analysis according to the XRF method is
considered to be generally equal to that of wet analysis.

For CaO, a few laboratories obtained results that are not within the average + 2 times the standard deviation,
even if the results are not “outliers”. Factors affecting the determination of CaO should be investigated further.

As reported in 5.3.2, there are some “outliers”, even in the analyses by Q-laboratories. The principle of the
method assumes that extreme results should not arise, provided that the calibration used for sample analysis
satisfied the criteria for both repeatability limits and accuracy limits. The possibility of error factors in these

Th
iferia for repeatability limits and accuracy limits for certified reference materials. This-validation i
accurate analysis.

6.3

1S(
An
de
lab

Factors affecting conformity with the validation criteria

XRF method requires that, when analysing a sample by XRF analysis, it is neeessary to

e laboratories were unable to satisfy the validation criteria in this inter-laboratory testing.

these cases, it is recommended that those laboratories re-check general matters for chemica
h as weighing of samples, performance of spectrometer and general facilities for accurate XRF 3

e following matters should also be checked:

bead preparation conditions, such as fusion temperature, flux-to-sample ratio;
repeatability of bead preparation;

procedure for preparing ignited sample;

agreed basis for calculating results, e.g.,~as-received or loss-free;

procedure for establishing calibration equations, such as range of contents or application of co
inter-element effect;

measurement conditions.for light elements, especially Na,O, MgO and Al,O5.

b Application to‘other international inter-laboratory testing
D 29581-2 is intended for use under everyday conditions in laboratories that operate to “goog

monstrating) ‘the suitability of ISO 29581-2 as a means for comparing the everyday perfo
oratories:

satisfy the
5 essential

| analysis,
nalysis.

rrection for

practice”.

hex D sets out the results of some international round robins carried out by a large number of laboratories

rmance of
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Annex A
(informative)

List of participating laboratories

A.1 Japanese lahoratories:

Ube-Mitsupishi Cement Research Institute Corporation, Ube Center
Ube-Mitsupishi Cement Research Institute Corporation, Kurosaki Center
Ube-Mitsupishi Cement Research Institute Corporation, Saitama Center
Ube-Mitsupishi Cement Research Institute Corporation, Sendai Concrete Center
Nippon Steel Blast-Furnace Slag Cement Co., Ltd., Production and Technical Dept.) Quality Assurance Group
Sumitomo|Osaka Cement Co., Ltd., Production and Technical Dept., Analytical Center

Sumitomo|Osaka Cement Co., Ltd.,, Cement/Concrete Research Laboratory, Cement Chemistry Reseafch
Group

Sumitomo|Osaka Cement Co., Ltd., Cement/Concrete Researegh:Laboratory, Cement Technology Group
Taiheiyo Jement Corporation, Ofunato Plant, Production Dept., Quality Assurance Section

Taiheiyo Jement Corporation, Kamiiso Plant, Production Dept., Quality Assurance Section

Taiheiyo Jement Corporation, Oita Plant(Saiki),-Production Dept., Quality Assurance Section

Taiheiyo Qonsultant Co., Ltd., Quality AsSurance Dept., Chemical Analysis Group

Chuken Consultant Co., Ltd., Kanto(Branch, Technical Dev., Material Analytical Section

Tokuyama| Corporation, Cement Manufacturing Dept., Technical Section 1

Tosoh Corporation, Cement'and Energy Manufacturing Dept., Cement Testing Div.

Japan Cerpent Assgciation, R & D Laboratory, Basic Research on Cement/Environment Group

A.2 ISOlmember laboratories — Outside Japan:

China, People’s Republic of — China Building Materials Academy
Asia Cement Co., Ltd.
Hanil Cement Co., Ltd.
Hyundai Cement Co., Ltd., Danyang Plant
Hyundai Cement Co., Ltd., Yongwol Plant

Lafarge Halla Cement Corporation
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Korea, Republic of —

Lithuania, Republic of —

Ph

Lonin R Dblio
T
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Ssangyong Cement Industrial Co., Ltd.

Yongwol Plant

Sungshin Cement Co., Ltd.

Tong Yang Cement Corporation, Samchok Plant

Prustitas Co., Ltd.

Camani-ManfactiracAccaciatianlARO-Camant-C
A4 3 L -y

Vi

9

Ita
Frd

Ge

Be
Tu
Un
Nej
Sp
Cz
Po

NO
dis

H H o ant £
PPTICST TIY]CPoUoNC O tric

tnam, Socialist Republic of —

acnaration
A4 P\JI alvTt
Union Cement Corporation, Lugait Plant

Butson Cement Company

National Cement Association

.3 CEN member laboratories:
y — Italcementi Group, Bergamo
nce — Three laboratories co-ordimated by ATILH, Paris
rmany — VDZ, Research Instituteof the Cement Industry, Duesseldorf
HeidelbergCement-Technology Center GmbH, Leimen
gium — CRIC, Brussels
key — Turkish €ement Manufacturing Association, Ankara
ted Kingdom — Castle Cement Technical Centre, Clitheroe
therlands — ENCI B.V. Vestiging, Maastricht
Bin — IECA, Madrid
ech Republic — Research Institute for Binding Materials, Brno
and - IMMB, Krakow
TE One CEN member laboratory was unable to meet the validation criteria and withdrew. It was s
covered-that the x-ray tube was unstable.

ibsequently

© 1SO 2009 — All rights reserved

29


https://standardsiso.com/api/?name=2399ff8ccb22e284ac97758b33bead87

ISO/TR 12389:2009(E)

Annex B
(informative)

Individual results of all laboratories

Tables B.1 to B.8 list the results of all laboratories participating in the test programme: Chemical analysis of

cement by x-ray fluorescence.

Table B.1 — Individual results for all laboratories — JCA-CRM-1
Labcr);fatorw 8122 AIS/OOS Feozos COZO M%O 3023
' Results Mean Results | Mean | Results | Mean | Results Mean Results | Mean |} Results | Mean
| [ oo | 528 [ | 25 [sore | 0y [ sawr | 10 e | 207 [ o
2| | 2000 | 297 | 5385 | 5755 | Feas | 258 | esce | 5% | Faze | 2132 | Gow | 29
3| | 2045 | 2099 | S5a0 | 524 | Fera | 292 | esoar | 89108 orer | 217 | Gogr | 29
4 ;;:ggg 20,966 :égg 5,255 g:g;g 2,676 22:;22 65,198 ;12? 2,136 g:ggg 2,078
o | 2ot Toomo | 32 Tomo | 2% [ oo | ota{fsass | 212 | 2o | 2% | aoh
6 ooa | 20033 | 2050 | 5206 | 2007 | 2607 | 2700 | esies | 5n | 2122 | 5000 | 20p7
7 é?:g?g 21,003 2%8 5,266 ;:ggg 2,662 22;;; 65,200 5:122 2,166 ;:823 2.060
8 ;8:232 20,925 2522 5,269 ;g?; 2,679 gi:;gg 65,046 ;121 2156 ;:82‘2‘ 2058
9 ;8:2;? 20,906 géig 5,258 2:283 2,611 22:?;2 65,206 ;1;(7) 2,118 g:g;g 2,073
10 ;8:2‘;5 20,956 2;;2 5,236 ;:gg; 2,630 222?; 65,325 ;152 2,114 ;:82; 2,076
11 518% 21,021 2;32 5,277 g:gg 2,673 ggfgg 65,210 ;ﬁ; 2,120 2822 2,074
o | | B roome | 27 oo | 2990 | o | 5510 [ | 2087 [ | 299 [ aol
13 51:8‘2‘2 21,033 2:;23 5,267 ;:g?? 2,678 gigg? 64,978 ;12; 2,142 ;:82? 2,054
14 s0oe0 | 21000 | 220 | 5282 | 2000 | 271 | 020 | esser | 2U00 | 2451 | S0h | 2,068
15 ;g:ggg 21,041 2;22 5,256 ;:g;g 2,672 22:;25 65,211 5:182 2,108 1:2;? 1,984
6 | 2% [ or00s | 227 | o202 | 2577 | 2ee0 | 10 [ontan | 2150 [ 2se | 2088 [ 2ol
102 ;11% 21,170 2;2? 5,212 ;:ggi 2,636 222522 66,286 glgz 2,130 ;:f'ég 2,430
103 ggg?g 20,980 g;gg 5,210 gggg 2,645 gg;gg 65,250 gﬁgg 2,145 gggg 2,080
104 ;8:232 20,981 :égg 5,238 ggg; 2,626 22:323 64,964 ;:?gi 2,098 g:gg; 2,074
105 | Sroge | 21920 | o4 | 5798 | Fene | 26% | eoyy | 65384 | e | 2178 | Siogy | 2081
30 © 1SO 2009 — All rights reserved
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Table B.1 (continued)

ISO/TR 12389:2009(E)

Lab(r::tory Nil/io K"2A>O T‘i’;32 Pf’/? ° M"ZO S"FA:O Total
Results | Mean |Results| Mean |Results| Mean |Results| Mean |Results| Mean |Results| Mean
0,272 0,541 0,344 0,287 0,069 -
1 0257 | %*®* | o548 | @°* | 0344 | %% | 0286 | %% | 00ee | 0| . - | 99835
0,264 0,533 0,356 0,283 0,066 0,044
2 0063 0,264 D65 0,534 0,349 0,352 0.284 0,284 0.065 0,066 0.044 0,44 | 99,853
S e P P e e e e e ) I
0,260 0,560 0,358 0,288 0,063 0,043
4 0.258 0,259 0.564 0,562 0.354 0,356 0,286 0,287 0.063 0,063 P 0,048 | 99,879
0,262 0,560 0,357 0,283 0,064 0,044
5 0.263 0,262 0.563 0,562 o 0,356 0.284 0,284 0.064 0,064 Ko, 0,046 | 99,901
0,265 0,581 0,341 0,287 0,066 0,042
6 0.276 0,270 D588 0,584 0,349 0,345 0,285 0,286 0.064 0,065 " 0,04p | 99,725
0,253 0,566 0,359 0,282 0,065 0,044
7 0255 0,254 0.564 0,565 0.354 0,356 0,282 0,282 0,064 0,064 . 0,044 | 99,922
8 gégj 0,248 8:22? 0,562 g:gii 0,348 8:;22 0,282 8:821 0,061 g:g:g 0,048 | 99677
o | oane |05 Tosra | 258 osun | 225 | ogue] 2050 | ooms | 2541 oo | anre
0 | o5e | 920 | oser | %% | oaso | °%° | osard %21 | coes | 000 | 1 | | [ o
11 gégi 0,248 ggig 0,528 gggi 0,355 g:igg 0,286 81822 0,062 - 99 854
| 0% s | 95 Lo | 05 o 028 Tozms | 295 | oves | 005 | [ranov
5| 0% s | 0% | asso | 0750 {Gose | 221 | oasr | 28 | oasa | 2% | oo [ oo
14 8:;23 0,268 g:ggg 0,577 g:gg; 0,334 g:ggi 0,297 g:ggg 0,064 882: 0.045 | 100.202
|08 o | 5% ok | 025 |oosr | 220 oasr | 8¢ | oosa | 5% | o | nses
16 8:;22 0,259 g:g;g 0,576 8:22; 0,354 g;gg 0,283 g:ggg 0,063 81822 0,04 | 99,976
101 8;22 0,226 g:gsg 0,571 g:gz 0,346 g;gg 0,286 - . 99,879
102 ) 31232 059 | - - - -| [ 100,460
103 g;;g 0,275 g:gsg 0,575 - ) ) ) 99,160
o0 08 Tz | 9% s | 05 |0z | 27 | ozra | 5% [ oune | 392 | o | s
405 2‘52? 0,250 2’222 0,598 gif’j 0,346 2’§21 0,292 2’223 0,067 g‘gfj 0,04p | 100,142
© 1SO 2009 — Al rights reserved 31
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Table B.2 — Individual results for all laboratories — JCA-CRM-1

Laboratory SLOZ AlyO, Fe, 04 CoaO Mogo SO
ref. % % % %o % %
Results Mean | Results | Mean | Results | Mean | Results | Mean | Results [ Mean | Results | Mean
20,890 5,251 2,673 65,088 2,123 2,058
106 21.008 20,949 5.265 5,258 2675 2,674 65.178 65,133 2125 2,124 2,072 2,065
21,055 5,526 2,687 64,449 2,167 2,055
107 21,061 21,058 5.315 5,420 2,695 2,691 64.494 64,472 2134 2,150 2023 2,039
108 322; 20,905 232 5,255 523 2,615 2212 65,170 51; 2,105 52; 2,065
20,992 5,256 2,636 65,555 2,109 1,939
109 20.960 20,976 5.265 5,260 2622 2,629 65.439 65,497 2112 2,110 1954 1;946
110 ;82?2 20,913 258? 5,252 zgi; 2,610 Z:ﬁ; 65,134 ;gg? 2,172 ;ng 1,993
20,94 4,97 2,62 64,67 2,39 2,00
111 20.90 20,920 5,00 4,985 263 2,625 6468 64,675 237 2,380 2,00 2,000
20,95 5,86 2,58 64,78 2,10 1,81
112 2106 21,005 5.87 5,865 258 2,580 6476 64,770 201 2,055 1.80 1,8p5
113 ;;Zgg 22,975 2;?3 5,245 ;228 2,645 Z:i;g 65,285 ?g;g 2,025 ;828 2,065
114 21;2 21,655 2(2)3 5,180 igj 2,890 2:3? 65,760 f;g 2,005 ;?(7) 2,285
o || T oo | 52 | samo | 205 |auen | ot [ibder | 2058 [aree| 227 | o
o | |20 Ter | 525 oo | 2 [ o | 5288 oo | 2088 [ e | 230 [ ol
E3 ;g;gg 20,790 :138 5,165 2;28 2,710 2:128 65,165 ;Zg 2,270 ;g?g 1,980
E4 ;gg‘g 20,930 :;Z? 5,275 2222 2,654 Zigg? 65,006 ;1;2 2,171 2822 2,085
es | | 2920 [an0m0 | 2250 ['gaus | 200 pagg | 5580 [ g5 | 2190 |05 | 2070 T ol
co | | 2% [0sus | 228 [ 5200020 | pamn | 72 [ggrsq | 2057 [ osn | 2794 T g
E7 z??zé 20,996 :;g: 5,270 22:2 2,688 Z::ig 65,342 ;1;; 2,152 2822 2,085
E8 ;ggg? 20,895 :;gg 5,268 22;2 2,577 Z:Eg 65,133 ;1:2 2,140 282; 2,066
29 | | Joora | 20 aaes | 522 | Sars | 2977 | saras | 2% | 3he |28 T | -
E10 | | 5yoea 120085 | oreo | 5185 | S0 | 2610 | oot [esass | 000 | 210 | 20 | 2000
E11 ;g;:Z 20,755 :;22 5,266 22;2 2,667 Z::?: 65,523 ;1?; 2,168 1 Zg? 1,990
E12 5;322 20,880 2532 5,286 52:2 2,667 2?222 64,910 512? 2,151 igig 2,052
32 © 1SO 2009 — All rights reserved
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Table B.2 (continued)

ISO/TR 12389:2009(E)

Lab(r::tory Nil/io K"2A>O T‘i’;32 Pf’/? ’ M"ZO S"FA:O Total
Results | Mean |Results| Mean |Results| Mean |Results| Mean |Results| Mean |Results| Mean
0,282 0,569 - R R -
106 0265 | %27 | o566 | ©598 ] - ) . ) . _ i 99,045
0,247 0,563 - 0,273 0,061 -
107 gos0 | 970 | gs7 | 290 | . "~ | o284 | %%"® | 0060 | 20| . - | 9898
108 2’532 0,255 2’22 0,590 - 2’52 0,280 - - 99,240
- 0,569 R - - .
109 ] - o571 | 0570 ] - ] - ] - ] d 98,988
0,240 0,662 - 0,276 - -
110 0322 | 0281 | gsor | 0582 ] - 0208 | 0287 ] - ) . 99,224
0,280 0,57 0,38 0,35 0,07 0,04
11 0200 | 0285 | o5z | 0570 | g3 | 0385 | g | 0355 | o | 0070017 o, | 004D | 99,290
0,190 0,58 - R R R
"2 0100 | %190 | osg | %980 | - . - ] - ] -| | 98,850
113 gégg 0,255 8:228 0,580 g:g:g 0,350 8:;:8 0,285 8:8;8 0,070 g:g:g 0,040 | 101,820
4 g;lg 0,710 g::j 0540 | - , - -| [100,975
|02 [ome [ 05 [ | 325 [oase | S22 ol | 222 | on | 5 | oo | o
22| oo | %7 | oser | 957 | o | %31 | oses | 0% | coes | 008 | L | | | oeers
E3 8:;28 0,260 g:g:g 0,550 8:228 0,350 g:ggg 0,295 g:g;g 0,070 82828 0.05p | 99,655
o [0 oo | 352 o | 226 (e [ 02 [ | 357 o | 29 oo | o
E5 g;;g 0,265 g:ggg 0,575 gggg 0,345 g;gg 0,275 g:g;g 0,070 8828 0.04b | 100,000
0,124 0,564 0,348 0,313 0,059 -
=0 0128 | 1% | 0560 | 2°% | 0347 | *%*® | 0303 | %% | 0060 | 20| - || 90698
E7 S:ZS 0,274 g:gg; 0,564 8:221 0,356 g:igé 0,284 8:822 0,063 8:822 0.05% | 100,105
o |02 oot [ome [ 024 T [ 228 oz [ 2557 oo | 292 | ot [ o
e A R
E10 32538 0,290 812;8 0570 | - - - -| | 98,985
E11 8:2:’3 0,249 g:gg 0,570 8:223 0,341 g:igg 0,280 g:ggg 0,064 82828 0.05p | 99,920
Et2 2‘532 0,253 222 0,566 2‘222 0,352 2’§§? 0,285 223; 0,071 - 99,471
© 1SO 2009 — Al rights reserved 33
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Table B.3 — Individual results for all laboratories — JCA-CRM-2

Laboratory SLOZ AlyO, Fe, 04 CoaO Mogo SO
ref. % % % %o % ,
Results Mean | Results | Mean | Results | Mean | Results | Mean | Results [ Mean | Results | Mean
25,651 8,943 2,137 56,491 3,055 2,588
1 25,652 25,652 8,944 8,944 2140 2,138 56,489 56,490 3,053 3,054 2557 2,558
25,573 8,915 2,087 56,482 3,022 2,553
2 25,522 25,548 8.925 8,920 2,088 2,088 56,462 56,472 3,040 3,031 2586 2,570
s | B [ g | 8992 [ gy [ 2007 [0 [08% [ o [ 297 || - |
25,633 8,924 2,104 56,406 3,035 2,569
4 25,641 25,637 8,940 8,932 2,098 2,101 56,359 56,382 3.045 3,040 2,590 2:680
o [ B e | 3 [oomw | 2% oo | 2 [ | 3% [omo| 257 aeh
25,651 9,027 2,152 56,617 3,073 2,544
6 25,538 25,594 8,983 9,005 2134 2,143 56,512 56,564 3,048 3,060 2510 2,5p7
25,695 8,948 2,071 56,462 3,097 2,602
7 25,686 25,690 8.951 8,950 2072 2,072 56,500 56,481 3,071 3,084 2,603 2,602
o |25 oo | 52 [aom | 208 [owe | 219 [oorr | 359 som | 257 | oo
9 ;ggg: 25,584 :gig 8,931 2122 2,138 gggjg 56,494 ggg? 3,055 -
10 ;gggg 25,586 222; 8,902 212; 2,130 2222(7) 56,528 ;ggg 2,976 -
| 25 T agenr | 02 [aarn | 2900 | o0g0 | 94T cg 07 | 308 Ty | 2605 Tl
o | [ e | 3 [ | 200 oo {200 [ | 9% [son | |
13 ;222 25,731 ggi? 8,925 2822 2,084 22;:; 56,242 282? 3,057 2222 2,698
|27 Tonrsa | 558 [ogon | 2025 oz | 928 [assos | 292 [a0ss | 2647 [l
15 ;22;2 25,584 gggg 8,965 igg; 2,090 2225; 56,316 281: 3,018 2282 2,600
16 ;2;; 25,685 ggg; 8,960 28;2 2,075 22:?2 56,524 28;2 3,040 2233 2,590
o | [ 25 oo | 35 oo | 202 [ | 232 [somo | 352 [omo| - | -
102 | | poerr | 28 gom | 8% | 37 | 219 | sers | %8 | ogg | 30 | 1 | 192
103 ;22?8 25,660 gzgg 8,965 2128 2,155 22:28 56,530 2828 2,990 2238 2,555
104 ;::?g 25,533 ggig 8,866 21?2 2,118 22;;; 56,317 2822 3,028 12?}8 1,890
105 522?2 25,632 22,1{1] 8,920 5152 2,124 222‘51; 56,552 2222 3,083 523? 2,570
34 © 1SO 2009 — All rights reserved
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Table B.3 (continued)

ISO/TR 12389:2009(E)

Lab(r::tory Nil/io K"2A>O T‘i’;32 Pf’/? ° M"ZO S"FA:O Total
Results | Mean | Results| Mean |Results| Mean |Results| Mean [Results| Mean |Results| Mean
0,273 0,309 0,505 0,074 0,162 -
! 0268 | %% | 0315 | %" | 004 | %% | 0074 | %% | 0162 | @17 | . - | 100,198
0,242 0,322 0,500 0,073 0,155 0,069
2 0245 | %24 | 0320 | @32 | g's1a | 9597 | oo7s | 0074 | o 4ss | ©155 | goes | O68 | 99:998
S P el e e ) R B
0,240 0,320 0,506 0,076 0,151 0,065
4 0,237 0,238 0,317 0,318 0,506 0,506 0.075 0,076 0.154 0,152 0,065 0,06p | 100,027
5 g;:; 0,240 82;? 0,320 g:g; 0,503 88;2 0,075 81:2 0,155 g‘ggg 0,06p ([ 100,017
6 g;gi 0,240 82?2 0,316 g::): 0,512 88;‘21 0,073 81:2 0,155 gggg 0,06p | 100,255
0,231 0,322 0,502 0,074 0,154 0,068
7 0231 | 9231 | 0323 | 9322 | g'sos | 0593 | glo7s | 0074 | o'y 0,154 0068 | OO0 | 100,231
8 g;z: 0,234 gzzg 0,323 gggg 0,500 88;2 0,076 81:; 0,158 gggg 0,06B | 99,434
9 g:;gi 0,253 8:212 0,311 g::gg 0,502 8:8;2 0,074 8:122 0,162 g:gg: 0,066 | 97,569
10 g;g? 0,226 8:2;2 0,325 g::g?, 0,506 8:8;2 0/074 8:1 :g 0,158 . 97,411
i | 9% Loz | %1% [osre [ 952 [osos | 9% [ oors | %% [oss | -~ | - | smess
0 |22 oawo | 922 omo | 2598 Tosi| 9% [oar | 215 [aree | 0% | oo | row
| 927 oz [ 920 [0z | %% [Gsos | 9% T gop0 [ 218 [g16s [ 2999 | ooqh | 10000
o[22 e |03 oaar [S%2 T oaes | 955 oo | 215 Tavn | 29 [ty | onces
15 gzii 0,250 gg;g 0,321 8:?; 0,520 ggg; 0,082 8122 0,155 882: 0,066 | 99,966
o |52 o | 2ot [ 054 s | 29 Tors | 325 [ s | 298 o o
101 8;(1)3 0.208 ggii 0.324 8::82 0,506 g:g;i 0074 | - -| | 97,362
- 0,309 - - - -
102 ) - 0,310 0,310 ) - ) - ) - ) - 98,016
103 8523 0245 g:g 0310 | - i - ) - ] -| | 99410
0 08 T a | 057 o | T2 oo | D07 | woms | 01 | s | O | oop | oo
105 2§§§ 0,228 222? 0,343 22(112 0,513 222? 0,084 212 0,161 2222 0,06p | 100,275
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Table B.4 — Individual results for all laboratories — JCA-CRM-2

Laboratory SLOZ AlyO, Fe, 04 CoaO Mogo SO

ref. i % % %o % ,
Results Mean | Results | Mean | Results | Mean | Results | Mean | Results [ Mean | Results | Mean
25,547 8,962 2,047 56,510 3,009 -

106 25,490 25,518 8.917 8,940 2,090 2,068 56,617 56,564 3,024 3,016 ] R
25,510 8,944 2,033 56,456 2,885 -

107 25,631 25,570 8,930 8,937 2,081 2,057 56,468 56,462 2,870 2,878 ) -
108 52212 25,745 gzig 8,950 3122 2,130 igzzg 56,645 2222 3,040 iizg 2,555
25,752 8,996 2,154 56,542 3,076 2,454
109 25,608 25,725 8.973 8,984 2141 2,148 56,485 56,514 3,074 3,075 2,430 2,442
o | [ 25 o | o2 [owo | 202 | s | 2982 [som | 3050 [sorz | 180 b
25,280 8,650 2,110 56,340 3,230 1,260
111 25,340 25,310 8,600 8,625 2100 2,105 56,270 56,305 3.260 3,245 1280 1,20
o | [ B s | 253 [owos | 20 [ | 200 [ o | 500 oo | - | -
14| | asa0 | 2 | aeon | % | 2ag0 | 27 | somao | 8P a0 | 260 | o0 | 290
o | [ B et | 2o [wor | 205 | aoms | 20 [aadn | 3020 oo | 232 |2
E2 ;22;: 25,555 ::g;? 8,918 21 1? 2,115 22:?,3(3) 56,517 2822 3,034 igzg 2,581
o | [ o o | 2in [T [ oo 2 [sms | 2550 [
o | [ B oo | 200 [ oo | 200 [ 20 | 208 [ | 280 s | - |
ES reang | 25650 | gono | 90 | 20| 200 | 22210 | sszs0 | T00 fsoso | :
co | [ B avems | o0 w2 | aoms | 20 [n | 305 [ | |
=7 | | 2ne0e | 7% | soey (P | zoms | 2% | soasr | P45 | 3005 | 292 | g | 298
= | | zseo0 | 2 | 4o | ®%%° | arar | 2 | seu0s | 0% | sous | 29| Greo | 7Y
E9 ;2;23 25,682 g:;g 8,894 2??; 2,104 gggig 56,539 283; 3,058 -
E10 ;2:;8 25,500 2228 8,635 2128 2,125 2;??8 57,095 ;g;g 2,965 2213 2,160
e | | e | 390 [ | 207 [ovr | 208 v [ 32 [or | 350 oo
E12 iggig 25,650 2'2?2 8,961 5221 2,087 22§22 56,455 222: 3,088 -
36 © 1SO 2009 — All rights reserved
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Table B.4 (continued)

ISO/TR 12389:2009(E)

Lab(r::tory Nil/io K"2A>O T‘i’;32 Pf’/? ’ M"ZO S"FA:O Total

Results [ Mean | Results | Mean | Results| Mean | Results| Mean |Results | Mean |[Results| Mean
0,253 0,328 - - - -

10 0251 | 92%2 | 0320 | 0328 | - ] - ) - ] - | 96,686
0,252 0,332 - 0,075 0,159 -

7 0261 | %% | oa37 | 2% - ] 0073 | 2974 | 0162 | 0160 ] - | 96728

108 2522 0,235 2252 0,320 - 2’232 0,075 - - 99,695
- 0,307 - _ B .

1 - “ osr7r | 9312 - ] - ] - ] 2| | 99,200
0,220 0,331 - 0,086 - -

1o 0241 | 920 | 9312 | %322 - ) 0078 | 9082 . - > - | 98783
0,270 0,330 0,530 0,010 0,160 0,060

111 0270 | %279 | 0330 | 3% | g's20 | %525 | 0loso | @920 | o1e0 | O189 1} 000 | OO | 98225

N D N N R e N N I I S I

113 g;gg 0,235 8228 0,325 g::)g 0,505 8828 0,080 8128 0,160 gggg 0,068p | 98,085

" giggg 0660 8:238 0275 | ; , - -| | 96,945

E1 g;ig 0,249 82;2 0,325 gggi 0,501 8822 07078 81:2 0,156 gggg 0,068 | 99,877

o[22 ome | 252 oo | 25 [oom | 508 oo [0 [on | - | -| [rom
0,240 0,310 0,490 0,080 0,180 0,080

E3 0.240 0,240 0.310 0,310 0,490 0,490 0,080 0,080 0.180 0,180 0,080 0,08p | 99,635

E4 8;22 0,238 g:g 0,318 8282 0,505 gg;g 0,070 glgg 0,162 gggg 0,05p | 97,014

es | 02 [ oz | 030 [oars [ 00 [osng | 070 [oomg | 760 g pen | 9970 ook T a7.0s

E6 8112 0,116 gg;g 0,321 822: 0,495 21?2 0,112 8122 0,145 - 97,195

E7 gziﬁ 0,248 g:; 0,318 ggg; 0,500 gg;? 0,076 8122 0,156 88:5 0,081 | 100,280

E8 8;;; 0,264 8212 0,316 8282 0,507 gg;i 0,075 8128 0,160 8825 0,063 | 100,221

=9 ) gg;? 0.328 8:2? 0527 | - - -1 | 97.130
0,260 0,340 - - - -

E10 0,260 0.260 0,340 0.340 - ) - ) i - ) - 99,080

E11 8;2: 0,233 gg;g 0,329 8282 0,504 gg;g 0,080 81:; 0,157 88;: 0,07p | 100,652

€2 | 020 | 0% | onog | 092 | gogs | 050 | ypes | 0078 | iz 075 | [ | -] | oneve
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Table B.5 — Individual results for all laboratories — Sample JCA #1

Laboratory | Loss on S‘i)/CD) 2 Al;)03 Fe0203 C;ZO Moio SOZ) 3
ref. ignition
Results | Mean | Results | Mean [ Results | Mean | Results | Mean | Results | Mean | Results | Mean
20,896 5,103 2,984 65,905 1,360 2,233
1 1,97 20,962 20,929 5.124 5,114 2,092 2,988 66.033 65,969 1362 1,361 2231 2,232
20,845 5,100 3,022 65,920 1,355 2,203
2 1,98 20,860 20,852 5.108 5,104 3.019 3,020 65.986 65,935 1.360 1,358 2173 2,188
3 2,02 32’2l§ 20,957 §123 5,112 22‘212 3,032 2§ng 65,862 1222 1,342 5122 2,189
20,826 5,091 3,047 65,875 1,368 2,247
4 1,98 20,924 20,875 5,009 5,095 3,040 3,044 65.860 65,868 1352 1,360 2,246 2,246
20,898 5,125 3,040 65,931 1,362 2,223
5 1,96 20,906 20,902 5119 5,122 3,038 3,039 65.958 65,944 1368 1,365 5509 2,216
21,086 5,136 2,994 65,993 1,342 2,236
6 2,04 21,001 21,044 5.106 5,121 2,089 2,992 65.818 65,906 1348 1,345 2217 2,2p6
20,930 5,101 3,032 65,725 1,368 2,215
7 1,98 20914 20,922 5.105 5,103 3.035 3,034 65.787 65,756 1356 1,362 2214 2,214
20,989 5,132 3,032 65,802 13378 2,206
8 1,98 20925 20,957 5.131 5,132 3,030 3,031 65.795 65,798 1373 1,376 2213 2,210
9 2,01 iggig 20,834 ggg; 5,096 ;gs; 2,980 2222:53 65,894 1 gg; 1,357 5522 2,282
10 2,05 i?ggg 20,981 gggg 5,076 231(1) 3,010 gggig 66,100 1223 1,364 ;;;1 2,216
11 1,95 21 882 21,006 2;32 5,119 2822 3,048 22223 65,892 1222 1,361 ;3:1 1,991
12 1,96 igggg 20,957 21;; 5,108 2825 3,048 22:22 65,842 1223 1,344 ;1;2 2,166
13 1,97 21822 21,078 21;2 5,120 282; 3,064 22;‘212 65,684 12;2 1,371 ;;g; 2,206
14 2,01 igggg 20,959 212? 5,130 232: 3,096 2212; 66,148 12;2 1,374 ;fg; 2,200
15 2,00 2183‘? 21,066 212? 5,120 282; 3,046 22;22 65,862 12‘212 1,334 ;1‘7‘; 2,162
16 1,96 283;? 20,962 :1?2 5,123 2823 3,038 22??: 65,772 12?2 1,378 ;;12 2,214
101 - 2;8(2)2 20,966 g;gg 5,100 5332 2,982 ggg;; 65,926 1 22: 1,346 ;2?2 2,467
102 2,00 21222 21,322 212; 5,146 282; 3,052 gggg 67,384 1222 1,384 ;:;g 2,517
103 2,04 z?ggg 20,995 gg:g 5,050 2828 3,010 ggggg 66,005 1 ggg 1,470 ;;28 2,240
104 1,74 gggg; 20,950 2;3; 5,090 gg;; 2,997 222;3 65,506 12;1 1,366 ;123 2,154
105 2,00 52221 20,736 2;21 5,084 522: 2,966 22:@? 65,090 1222 1,389 ifgg 2,192
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Table B.5 (continued)

ISO/TR 12389:2009(E)

Lab(r::tory Nil/io K"2A>O T‘i’;32 Pf’/? ’ M"ZO S"FA:O Total
Results | Mean | Results| Mean |Results| Mean |Results| Mean [Results| Mean |Results| Mean
214 4 241 7 -
1 8:202 0,208 8422 0,454 82??) 0,309 81242 0,242 8837 0,097 i - 99,903
0,211 0,500 0,314 0,241 0,096 0,048
2 0,208 0,210 0,499 0,500 0.316 0,315 0.237 0,239 0,094 0,095 0,048 0,048 | 99,882
3 | qipn | 0190 | Joog | 0500 | 0 [0t | (000202 | gy Joosa | T | - | ooms
0,213 0,496 0,320 0,239 0,095 0,048
4 0,205 0,209 0.504 0,500 0.326 0,323 0.242 0,240 0.096 0,096 0,047 0,04B | 99,904
0,210 0,491 0,316 0,238 0,096 0,049
5 0.211 0,210 0,490 0,490 0.316 0,316 0.239 0,238 0.096 0,096 0'049 0,04p | 99,987
0,236 0,521 0,317 0,244 0,092 0,045
6 0.218 0,227 0.510 0,516 0.311 0,314 0.243 0,244 0,092 0,092 0,045 0,04p | 100,072
0,205 0,494 0,319 0,238 0,096 0,048
7 0,200 0,202 0,494 0,494 0.319 0,319 0.237 0,238 0,097 0,096 0,048 0,04B | 99,788
8 3122 0,193 8:22 0,494 gglg 0,316 8;2; 0,238 8822 0,094 gg:g 0,04p | 99,885
o [0 Tomo |03 Tomme | 337 oo | 2% [0 027 [ o | 304 | ool [ e
© | o170 | ©17° | oiss | %% | oarr | 9% | sy %2 | ey 0067 | 1 | | |toom
" | onsa | %1% | ass | °%'® | aars | O |oae | 0% | oges | 0% | 1 | | | oot
0 02 oo | 2% T [ 057 ot 025 | o | 901 [ oot | 322 | o | soms
0,212 0,493 0,313 0,246 0,094 0,049
13 0.214 0,213 0,494 0,494 0.312 0,312 0.245 0,246 0,095 0,094 0,049 0,04p | 99,931
14 8;12 0,213 gjgg 0,492 gggg 0,304 8223 0,246 gggg 0,095 8828 0,05p | 100,307
o o o |8 o 15 oo | 928 Taass | 357 | aoun | 37 | oo | oo
16 8;?? 0,208 8282 0,504 821: 0,318 gigg 0,238 gggi 0,094 ggig 0,04B | 99,897
101 812; 0,152 gigg 0,500 82;; 0,310 8222 0,237 - - 99,086
102 3 821; 0,516 - - - -1 101,321
103 g:;gg 0,260 81218 0,510 - ) ) ) 99,540
04135 0,503 0,313 0,234 0,092 0,044
104 0.130 0,132 0.484 0,494 0.306 0,310 0.230 0,232 0,093 0,092 0.044 0,044 | 99,367
@5 | (500 | 0218 | o [ 0810 | e | 0910 | 5o | 0297 | g, | 0095 | o | 004 | o0s70
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ISO/TR 12389:2009(E)

Table B.6 — Individual results for all laboratories — Sample JCA #1

Laboratory | Loss on Sjyco)Z Al;)03 Feozoa C;ZO Mog/goo 80(/23
ref. ignition
Results | Mean | Results | Mean [ Results | Mean | Results | Mean | Results | Mean | Results | Mean
20,512 5,058 2,979 64,670 1,334 2,180
106 2,06 20.429 20,470 5,051 5,054 2,968 2,974 64.542 64,606 1335 1,334 2155 2,168
21,354 5,367 3,173 66,389 1,438 2,255
107 2,02 21305 21,330 5,356 5,362 3.142 3,158 66,335 66,362 1459 1,448 2224 2,240
108 1,95 31222 21,010 §1§2 5,120 2222 3,000 22212 65,880 1232 1,365 5522 2,225
20,783 5,065 2,998 65,852 1,346 2,113
109 2,00 20817 20,800 5,065 5,065 2,095 2,996 65.905 65,878 1.354 1,350 2101 2407
110 - ;ggg? 20,610 :;21 4,861 ;232 2,952 22(1)2; 65,122 152? 1,322 5?;; 2,190
111 - ;g;?g 20,720 :;;8 4,765 igsg 2,975 22338 64,695 1 sig 1,710 ;gig 2,050
112 - ;gggg 20,880 gsfg 5,680 ;228 2,920 2‘51358 64,910 1223 1,290 1222 1,920
20,780 5,160 3,010 65,400 1440 2,230
113 2,03 20,850 20,815 5110 5,135 3,030 3,020 65.540 65,470 1420 1,430 2.160 2,195
114 - i?gjg 21,015 22?8 5,115 gizg 3,335 22;;8 66,345 13?3 1,045 ;g?g 2,345
E1 - igggi 20,894 g:)g 5,117 ggzg 3,040 222;; 65,860 1222 1,361 ;282 2,302
E2 2,00 282;2 20,850 21;; 5,107 iz?g 3,004 2:;;51 65,825 1221 1,361 ;;‘:’2 2,2p2
e | - |25 s | %0 [oss | 370 [ 436|020 T 00 | 1950 [ s [ 2710,
E4 - igggg 20,943 Z?gg 5,095 532523 2,994 223:? 65,708 1 gg: 1,300 ;;?g 2,206
E5 1,96 218;8 21,060 2;28 5,070 23;8 3,015 22228 66,000 1:;8 1,385 ;;28 2,20
E6 2,12 21??: 21,099 2;22 5,097 28;3 3,082 22421;: 66,369 12;2 1,374 ;;Zg 2,243
E7 2,02 283;2 20,858 g?g: 5,092 2823 3,079 22?22 65,828 122? 1,368 ;;ég 2,218
E8 2,07 283??} 20,920 g;;g 5,103 533523 2,984 22222 65,911 1228 1,370 ;;1; 2,216
E9 1,94 2;822 21,010 2122 5,127 282; 3,036 2222; 65,912 1223 1,347 -
so | - |28 o001 | 5% (o0 | 2550 [ pess [ 8090 g 00 | 1970 [ g [ 2220 1
E11 2,04 28;2: 20,784 2?32 5,106 2813 3,019 22522 66,295 1222 1,434 ;122 2,159
E12 1,99 52222 20,955 2;;2 5,104 222: 3,033 22222 65,720 122; 1,356 ifzj 2,206
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Table B.6 (continued)

ISO/TR 12389:2009(E)

Lab(r::tory Nil/io K"2A>O T‘i’;32 Pf’/? ’ M"ZO S"FA:O Total
Results | Mean | Results| Mean |Results| Mean |Results| Mean [Results| Mean |Results| Mean
0,201 0,491 - - - -
106 0.205 0,203 0,489 0,490 i - ] - ) - ] _ 97.299
0,265 0,510 - 0,237 0,081 -
107 0.275 0,270 0.510 0,510 i - 0.237 0,237 0,091 0,086 i - 101,003
108 2122 0,130 2222 0,490 - 2222 0,240 - - 99,460
- 0,504 - - - -
109 i - 0,497 0,500 i - i - i - i - 98,696
0,243 0,490 - 0,230 - -
110 0.220 0,232 0.511 0,500 i - 0.238 0,234 i - > - 98,023
0,250 0,500 0,350 0,320 0,100 0,040
111 0.260 0,255 0.500 0,500 0.340 0,345 0,300 0,310 0.100 0,100 0,040 0,04D | 98,465
0,230 0,510 - - - -
112 0.230 0,230 0.510 0,510 i - ] - ) = ) _ 98,340
113 g;:)g 0,205 8218 0,510 gg:g 0,340 8;28 0,240 8128 0,100 gg:g 0,04p | 99,500
4 gggg 0.645 8238 0430 | - ] , ] - ] -| [100275
= | ome | °2" | oase | %% | oz | % | 02 Q" | oose | ©%% | oaan | 0% | 857
E2 8;83 0,208 gigg 0,499 821? 0,312 gigg 0,238 ggg; 0,097 - 99,721
E3 8;28 0,220 gi?g 0,475 8218 0,310 gi:g 0,250 8118 0,110 8828 0,06p | 100,365
E4 8;22 0,231 gigg 0,492 828? 0,306 822: 0,238 gggi 0,092 8822 0,054 | 99,658
o [ 92w | 250 Tason [ 9% oo | 28 oaao | 32 [ o0 | 3% [ o [roor
© | gor | %% | ougr | %49 | gis | % | oag | %71 | gom | 000 | D | -] [roosse
e | 02 [ oara | 048 aar | 0518 [Toarg | 028 g p0g [ 9958 T 100 [ 9967 T oeh [ ag s
E8 8;?2 0,210 ggg; 0,502 8282 0,307 gigg 0,239 ggg: 0,096 883: 0,04p | 99,900
B9 8:2?? 07205 812?1 0,506 8]232 0302 | - - -| | 97,504
F10 gig 0215 81218 0510 | - - - -| | 98595
1 S oz | 2% oy | 950 T ooms | 927 | n | 352 | oo | 5% | oef | oo
€2 | o/ige | 9297 | glaeq | 0499 | gyl | 0316 | oy [ 029 | iy [oos | T | | | sere
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ISO/TR 12389:2009(E)

Table B.7 — Individual results for all laboratories — Sample JCA #2

Laboratory | Loss on S‘i)/CD) 2 Al;)03 Fe0203 C;ZO Moio SOZ) 3
ref. ignition
Results | Mean | Results | Mean [ Results | Mean | Results | Mean | Results | Mean | Results | Mean
26,015 8,827 1,623 56,064 3,340 2,901
1 0,09 26,029 26,022 8,838 8,832 1625 1,624 55,987 56,026 3.338 3,339 2,895 2,898
25,839 8,768 1,629 56,130 3,318 2,903
2 0,21 25,812 25,826 8.762 8,765 1623 1,626 56,152 56,141 3.300 3,309 2,907 2,905
3 0,63 igiiz 25,994 2212 8,816 122? 1,558 igzij 56,250 2523 3,291 -
25,990 8,781 1,643 55,904 3,325 2,920
4 0,18 26,005 25,998 8.786 8,784 1648 1,646 55,887 55,896 3.320 3,322 2912 29116
25,955 8,805 1,624 56,205 3,310 2,879
5 0,19 25,936 25,946 8.797 8,801 1621 1,622 56,122 56,164 3.314 3,312 5897 2,888
26,196 8,986 1,638 56,229 3,382 2,857
6 0,12 26,130 26,163 8.983 8,984 1616 1,627 56,179 56,204 3.371 3,376 2,805 2,881
25,999 8,820 1,607 56,058 3,359 2,949
7 0,11 25,984 25,992 8.826 8,823 1607 1,607 56,060 56,059 3.345 3,352 2.047 2,948
26,014 8,774 1,509 55,662 31345 2,682
8 0,14 26,075 26,044 8.775 8,774 1510 1,510 55,636 55,629 3343 3,344 2,685 2,684
9 0,16 2:28? 25,907 2;;3 8,766 1 22; 1,628 228(1)2 56,009 2222 3,322 5223 2,888
10 0,30 2:222 25,938 2;2? 8,774 1 222 1,627 :g;z; 56,089 g;gs 3,292 ;ggg 2,903
11 0,14 2::‘;2 25,908 2322 8,716 1 25; 1,614 :Z;?; 56,077 2;;; 3,280 ;;g; 2,793
12 0,12 igggg 26,028 2;:; 8,794 1 :Zg 1,580 :22;? 55,954 22‘112 3,330 -
13 0,11 22?33 26,104 2?2; 8,829 1252 1,628 :2223 55,902 221; 3,316 ;g?? 2,964
e | orz [0 oo | 852 [ oo W7 [ 0iq | BT g0 | 3315 [agrz | 2578 [l
15 0,08 2212; 26,150 2:;2 8,867 1222 1,636 :2%2 55,820 22;2 3,296 ;ggg 2,996
16 0,11 228?2 26,018 g;ﬁ; 8,800 121; 1,612 :Zfzg 56,211 2222 3,316 ;ggg 2,984
101 - 228?2 26,024 g;sg 8,780 12;2 1,610 :ngg 56,188 2232 3,300 ;2;2 2,454
102 0,08 2:32‘11 25,922 2;2? 8,736 1:2; 1,596 :Zi:g 56,258 222: 3,344 1213 1,6[18
103 0,13 zgg;g 25,990 2;28 8,805 1 ggg 1,645 :Zg;g 56,020 2:28 3,405 ;ggg 2,895
0 | 000s] 25 [asars | 5798 [gzrr | 1998 [y [ 30102 [g gy | 3910 oy [ 1814 1l
105 0,11 52132 26,162 2’;2? 8,818 1 252 1,624 2§2:2 56,368 2222 3,372 5233; 2,904
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