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JL A vizsgalatok célja, indoklasa
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Az iivegipari termékek mindségi kovetelményet kozott szerepel:

-az aru szine
-fényatereszto képessége

Az 0blos iivegek esetén pl. iiditoitalt gyarté cégek nagy hangsulyt fektetnek az
altaluk felhasznalt csomagolo tivegek egyenletes mindségére, igy szinere is.

A sikiiveggyartdas sordn szintén jelent0s min0s€gi szempont az iiveg
fényateresztése.

E tulajdonsagokat az iiveg Fe,O, tartalma jelentésen befolyasolja.

A vizsgalataink célja az iiveggyartasi nyersanyagok Fe,O, tartalmanak
kiillonbozo analitikai moédszerekkel torténé meghatarozasa és a. vizsgalati
eredmények statisztikai értékelése volt.
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po-matrixba

Megnevezés Elméleti képlet

mészKa | CaCO;,
CaCO; . MgCO;,

dolomit

natrium-szulfat

Oldpat (ortoklasz)

A kiemelt alapanyagok
némi szennyezot. A szennye

tartalmu dsvanyoknak van.
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NBS 99a - Natri

NCS DC 60107a - Mészka

MSZ EN ISO/IEC 17025:2018 52
NAH-1-1259/2019 szamon akkre
vizsgdal6laboratérium.
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JL yyel’sa pek kémiai osszetételének meghataroz
S2IKKT! | rontgenfluoreszeé nektrometrias modszerrel

mintaelokészité

N olvasztasosiin Sszités
elonye: kikiiszobél _ ainta elonye: a cTe sorin
Y inhomogenitasabol adode nem torténik hokezelés, igy az
.| hatranya: az ill6 komponcnsek™ omponensek nem tdvoznak a
isége, pl.: Na,0O csokken a 4
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JL A a kémiai osszel&telenek me
SZIKKT rontgenfluore ektrometrias modszerr

LABOR -

< & R Nliﬂglz?;t b
ST e 77 47,24 43,32
: 5i0, 98,18 0,46 ,
ALO, 0.97 20,21 0.31
Fe,0, 0,060 0,066 0,070 0,109
<0,01 55,19 54,13
0,05 0,45 21,13 0,87
SO, <0,01 0,02 0,04
K,0 0,03 0,01 4,85
Na,0 <001 0,05 6,16
TiO, 0,0 0,01 0,01 <0,01 0,01
Mn,0, <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
PO, <001 <001 0,01 <0,01 ™ :
$10 <0,01 0, ! <0,01 0,08 0,02 e kfémlal 085 <
hullamhosszdiszper ens
ZnO <0,01 <0,01 1 <001 <001 analizatorral, olvasz $s7ités
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Sar Intensity [Arbitrary units]
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mészko
99% kalcit (CaCO;)
0,5% kvarc (S10,)
0,5% amorf

=
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Sg° Intensity

nyagok é;svg’i'r&i osszetéte

81+

B4+

494

36

254

16

99%

0,5%
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dolomit
dolomit (CaCO;. MgCO;)
albit (NaAlSi;Oyg)
kvarc (S10,)
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49+

36

25+

Saor Intensity  [Arbitrary units]

97% kvarc (S10,)
3% mikroklin (KAISi;Oy)

1.542
2¥theta [deg] / d IL]
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20,0
DTGH~—
.l CaCO; — CaO + CO, (1)
.
1 DTA
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' 5 —-240 1 eyeY s _ee 3 se
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JL A anyagok Fe,O; tartalmana
meghatarozasa op pektroszkopiai modszere
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anyagok oldasa, feltarasa

L] L] L] ./
optikai emisszos
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A  HF-os elfiistdlést  7-szer
ismételjik. A szdraz fiistolési

P

> SiF, + 2 H,O -, 3 " ' T, alétromsayyal _ismé

EIRS el mely tartalma
a nyersa alk0to]a

a S1 kivételéve®™
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A foldpat feltérgs\a, oldasa
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7 olvasztas / Omlesztés

elektromos
itokemencében

befagyott olvade

A ,,visszataras”
kioldasat a kovasav %
szlrletével egyesitjiik

szUrés utan Pt tégelyben
szirOpapir hamvasztésa,
kovasav izzit4sa

p.d

O vizes mosas

pd

, forr

pd

szurés

befagyott olvadék a
Pt tégelyben, melyet 6vatos
melegitéssel / forralassal
teljesen ki kell oldani

| a tégelybol

megomleszt]
(,,visszataras”™)
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nészko, dolon

"'t) feltarasa,

majc

az oldrrae
maradék

észko / dolomit

befagyott olvadék a ———

Pt tégelyben, melyet 6yatos

—1  melegitéssel / forraldsgal =
teljesen ki kell oldani [uf{
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. [ optikai spektroszkopia J

-atomabszorpcios spektrofotometria (AAS)
-langfotometria (FES)

-induktiv csatolast plazma optikai emisszios
spektrometria (ICP-OES)

-atomfluoreszcens spektroszkopia (AFS)

Uvegipari Szakmai Konferencia, 2019. %

- UV-VIS spektrofotometria
- infravoros spektroszkopia (IR)
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JL Atomspektnggzkopia, molekulaspektros
SZIKKTI 4 S ;

LABOR AAS, ICP-OES :
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vajtkatod-
lampa

levegd

acetilén

‘ - l minta

AAS-gazégo

Segédgaz =
N
Eghet6 gaz -
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beallitas
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kapillaris

-
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régzito

‘ Hulladék
gylijté

...........

Aramlastoré
Porlaszto

Leflvato
nyilasok

- Levegd v. oxigén
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MSZ 12736-5:1978
(visszavont szabvany) O b Fe?
Kvarchomok vegyvizsgalata. Vas(I1I)-

\OXid (Fe,O,) tartalom meghatarozasa 1,10- fenantrohn

k (orto —fenantrolin)
7
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23+ jonok szines vegyiiletté
alakitasalto#Zfelhasznalhato reagen{e_k
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CN- — Fe(SCN),

50,

o
: o ¢ .
MSZ 12757-6:1976 COM + Fo'' = »o-c\O._:}::--o P

(visszavont szabvany) HOYS A
Agyagasvanyok vizsgalata. Vas(I1I)-
\OXid (Fe,0,) tartalom meghatarozasa

5-szulfoszalicilsav :
.. \ &
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érogorbeék a ,s\pektrofoto
nereésekhez
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i oldat + hidroxil-amin-
onium-acetat-puffer

as-tartalmua oldat +

5- 'lliil ilsav+ammonia oldat

fibs

ma/100crm?

0,1000 0,200

10,2500 0,260
: ) 02000 D39 D | 020 e S i
- L ———— 0.5000 0,513
0.100 0.500 mg/100cm TRV VIR ' | ISCT R TN 1N I:I.S'E'E-

. o TE Tl
1l Gorbe il r1=0.9999 1,250 mg/100cm’ L, cL i

\ 0.4000 0,791 s P —

Fiss [K&;gtil(,ezﬁ Ers 0: I et '; ,,,,,,,,, Gérbe ill, r¥=1,0000 1.0000 1.026
drbe i Q, | . Kévetkess .

'I S Girbe gt 1,2500 1,285

A =1,0252- ¢ + 0,0015

A = 1,9530- ¢ + 0,0071 N
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%, SRM 99a - fildpat

:ﬂ? National Institute of Standards & Technology
- Uertificate of Analysis C S

N
\‘ Standard Reference Material 99a ——r— s R |

S Chemiid womposiiion (W) LRAT
== S0, | ARGy | Feo, | T, | cun K Ma A
Soda Feldspar NCSDC | Conified Valus | 100 | 024 | 11 | 0010 | s4sa | ::? anst | 605 |
Certified Value! Zeo)ls_| Siedwd Devisca | 000 | 082 [ 002 | 000z | 000 | ose | oom | noom
Constitnents percent by weight MESDC | Conmifiod Valan | 208 | 0,33 0.17 cnls 5160 | 228 047 | ooz
6010k | Stndied Devistion | 006 | i) 0g | o002 o15 | ook | oo Qo
— ) Imolpo | s | o [me | Lot | oo, |
MNCS D Certifind Values | 00067 | 00081 GIE 0,003 n&T LRk {93 12y
i i0Ts | Saandied Deviation | 00013 | oooos Ogos | 00004 | daod nm
NCSDC | Conified Valuss | 0.0089 | 00061 | 0016 | 0oods | 138 | s | oo
O0MRa_ | Steodwrd Deviation | 0.0022 | 00017 | 000 | ocom 08y | a0

0,065 ™/_%
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™
D17 atolt referenciaanyagok
spektrofotemetrias sgéla

Fe,O; tartalom, ™/ _% Fe,O; tartalom, ™/ %
SRM 99a - foldpat NCS DC 60107a - mészko

o-fenantrolin  szulfo-szalicilsav |  o-fenantrolin szulfo-szalicilsav
1 0,0652 0,0695 0,1025 0,1082
2 0,0665 0,0779 0,1039 0,1125
3 0,0622 0,0707 0,1053 0,1096
4 0,0652 0,0695 0,1025 0,1082
5 0,0622 0,0721 0,1039 0,1125
atlag 0,0643 0,0719 0,1036 0,1102

Uvegipari Szakmai Konferencia, 2019. novm
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R%=

)

36
-100=94,18°

23 100=98.,92°
il 0,11

R%=
g

R%=

) )

02
-100=100,18%

L2 100=110,62 %
ittt > 0,11

0,065

»
¥ .
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tartalmanak st

a0k, mészko és dolomit Fe,O,

as meghatarozasa

pfotometri

SZIKKTI | A -
LABOR homok Fe,O; e,0; dolomit Fe,O,
tartalom, ™/ % tartalo _ tartalom, ™/ %
] szulfo- . szulfo- szulfo-
o-fenantrolin N o-fenantrolin
szalicilgav

0,056

0,058

0,0543

0,0550

0,0564

0,0557

| ~

szalicilsa : alicilsav
0,0571 0 v

— -

0,0550
()
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F-pl’(’)ba'(\

F

szamitott —

A vizsgélt anyag

Gyakorisag

Fkritikus Fszérm’tott

V4
_ _ t-proba
f1 a nagyobb empirikus szérdsnégyzetli minta elemszamanak, 3,610 z I
f2 pedig a masik minta elemszamanak eggyel kisebbitett értéke elvegeZhetO
f1
f2 1 2 3 1 5 6 . o
1 161.45 199.50 215.71 224.58 230.16 233.99 meSZko
2 18.51 19.00 19.16 19.25 19.30 19.33
3 10.13 9.55 9.28 9.01 8.94
4 7.71 6.4 6.59 6.26 G.16
5 6.61 5.79 5.41 5.19 5.05 4.95 o
6 5.99 5.14 4.76 453 4.39 4.28 dolomit
7 5.59 4.74 4.35 4.12 3.97 3.87
8 5.32 4.46 4.07 3.84 3.69 3.58
9 5.12 4.26 3.86 3.63 3.48 3.37
10 4.96 4.10 3.71 3.48 3.33 3.22

Uvegipari Szakmai Konferencia, 2019. november me
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, “\
t-proba
(speRtrofetometrias mérések)

|)_(szulfosza 1cils _ fenentrolinosl

(stulfo — 1) d SDgzu]fo o (No—fen g
o+ No_fen 2

-

Lszamitott =

Az n szabadsiigfoki Student-eloszlis ¢, kritikus értékei killonbéizd « értékekre

pe0 | 080 | 070 | 060 | 050 | 040 | 030 0,20 0,10 0,08 0,01 | 00l

1| 0158 | 0328 | 0810 ) 0727 | 1,000 | 1,976 | 1963 | 3078 | 6314 | 12,06 | 3181 | 63,657 | 636619
20| 0042 | 0289 | 0445 | 0617 | 0816 | 1,061 | 1386 | 1886 | 2920 | 4303 | 6965 | 9925 | 31,598
30| 0137|027 | 0424 | 0584 | 0765 | 0978 | 1250 | 1,638 | 235 é:t 458 | SB4 | 12941
4 2776
5 ]

0134 | 0271 | 0414 | 0569 | 0741 | 0941 | L1%0 | 1,583 FA R ) 347 | 460 8610 1 54 A 1 14 VOO7e
0,132 | 0,267 | 0408 | 0,559 1 0727 | 0920 | L1% | 1476 | 2013 1365 | 40m2 6,859 A VlzsgalatOk eredmenyel alap jan ¢ =
. t - préba isztikai szamitiasok (paros F-és t-proba)
A vizs sl
tklritikus tsza’lml’tott homok, meszko és
nincs szignifikan 8
kvarchomok s 2071 st en az o-fena -
eltéres R
o ° 3 Vd Z l m r Z
— nincs szignifikans | 5% S
mészko R/ 0,471 - ’
eltérés tartalom azo
. Ay nincs szignifikans
dolomit 2, TTOR> 7/ fg )
eltéres .

Uvegipari Szakmai Konferencia, 2019. november}Q\Bu
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monokromator
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régzits
Segédgaz ..

Eghetd gaz -

Porlasztas
beallitas

Mintabevezeto £ Hulladék
kapillaris gylijté

Aramlastoré
Porlaszto

Lefavato
nyilasok

- Leveg6 v. oxigén

jelerdsitd

;;;;;;;

KijelzG

|

Giézadagold
egység, Ar

RF generator
27 MHz v.
40 MHz

Porlaszto és

kamra

1

Perisztaltikus

—— porlasztd-
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1

|

Szimitogépes adatgylijtd és vezérlo
egység

see

Leképezd, |

egyseg

A 4

Fényfelbonto egység,

polikrométor

Optikai
detektor.
CCD-méirix

plazma sugarforrds

CID-matrix
CCD-sor




rpcios spektrofgtometriés
SSHTER-OES mérés

AAS és ICP-OES méréseket ¥ aktrofotometrias

spektromct rést,
cel végeztiikk a vas A = 248;
A7, ] racios 1dot 6

alkalmazasaval. (Dr.
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%, SRM 99a - fildpat

f?\" National Institute of Standards & Technology

Nt

N ertificate of Analysis
\‘ Standard Reference Material 99a

Soda Feldspar

cwiﬁndvax.,;'
Constituents perceat by weight
itk 62
P 006
Tio: 00T
Ca0 214
BaO 026
M 002
N Fe,0, E
nos \ 0,065™ % /) o
Laoss on Ighitior .26

" - S0y | ALO, | Fe0,
RCSDC | Cenified Valuss 109 0.24 0.11
601070 | Stedwd Devistica | 0.1) 002 | 002
NCSDC | Cenifind Vadacs 245 0.33 0.17
L 50108y | Sundied Devidtion | 006 0.0) 000
S | MO | PO, | SO, |
NCSDC | Certifiod Values | 04067 | 00081 | 0018
_%60107a_ | Standand Deviation | 0.0013 | 00005 | onos
RCSDC | Contified Valoss | 00089 | 00061 | 0018
601¢8a | Stredied Devistion | 0.0022 | 00017 0.0

002|015

0 | o
| .03 08
L0 | 006
5161 225
J_00%__
| Sie® | LOL_|
057 43,12
0 | 00
1.J8 234
003 | am

KO
Q08¢
000}
0.17
000 |
4312

“29)

2O
0.017 |
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atomabszorp
Analitikai mérogorbe

F 4

Fe,O; tartalom, ™/ %

sonvlatolt refere 1Iciaanyago

pektrofotometrias vizsgala

9,000775 - ¢+ 0,02132 - ¢ + 0,0018

SRM 99a - foldpat

g

.02+

0,014

Fe,O; tartalom, ™/ %
NCS DC 60107a - mészké

AAS ICP-OES AAS ICP-OES

1 0,0701 0,0653 0,0840 0,1112

2 0,0684 0,0631 0,0800 0,0962

3 0,0678 0,0617 0,0892 0,1188
4 0,0708 0,0654 0,0934 0,1209
5 0,0751 0,0678 0,0936 0,1256
atlag 0,0704 0,0647 0,0880 0,1146
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Xj

Xpof

R%=

2-OES
-10(

visszanyerés’’) szamitasa ¢
éréseknél

Wy,

NCS DC 60107a-

‘

R"/—O 0704 100=108.31%
°"70,065 s

)

0,11

80
-100=80,00%

)

0,0647
R%= -100=99,54%

ICP-OES =
0,065

)

0,11

46
-100=104,18%
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JL HomOK ko és dolomit F;a203 tartalm
meghatarozaSe és ICP- OES modszerrel

SZIKKTI

¥

LABOR homok Fe,O; e,0; dolomit Fe,O,
tartalom, ™/ % tartalom, W tartalom, ™/ %
ICP-OES AAS ICP-OE S ICP-OES
0,0569 0,0538 . . 0,0
3\ 2

0.0581
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f1 a nagyobb empirikus szérdsnégyzet{i minta elemszdamanak,
f2 pedig a masik minta elemszamanak eggyel kisebbitett értéke

fi
o 1 3 3 1 5 5
1 161.45 199.50 215.71 224.58 230.16 233.99
2 18.51 19.00 19.16 19.25 19.30 19.33
3 10.13 9.55 9.28 9.01 8.94
4 7.71 G.94 6.59 6.26 G.16
5 6.61 5.79 5.4l 519 5.05 4.95
G 5.99 5.14 4.76 4.53 4.39 4.28
7 5.59 4.74 4.35 4.12 3.97 3.87
8 5.32 4.46 4.07 3.84 3.69 3.58
9 5.12 4.26 3.86 3.63 3.8 337
10 4.96 41.10 3.71 3.48 3.33 3.22

A vizsgalt
Fkritikus Fszéml’tott
-proba nem
kvar 516 p p, uhd e,,
végezheto
mészko , 12 ”
elvégezhe
t-préba
dolomit 6,39 P

Uvegipari Szakmai Konferencia, 2019. november Bum
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t-proba
s AAS mérések)

f

T—

tszamitott =

(Naas — 1) - SDAas + (Njcp — 1) - SB

Az n szabadsiglokd Student-eloszlis . kritikus értékei killonboz0 » értekekre

Naas + Nicp — 2

1) A kvarchomok eS¢

modszerrel mért eredmények nen

3) A mészko

\ K 0,90 080 0,70 I:l,ﬁﬂ lﬂl,iﬂl 0,40 0,30 0,20 a,10 0,0!- nol .01 0,001
\J 1| 0458 | 0325 | 0510 ) 0727 | 1,000 | 1% | 1963 | 307 | 6314 | 12,006 | 31,821 | 83,657 | 636619
1| 0042 | 0289 | 0445 | 0617 | 0816 | 1061 | 1,38 | 1886 | 2920 4,303 6,965 5,925 | 31,598
i 0137 | 0277 | 0424 | 0,584 | 0,765 | 0978 | 1,250 1,638 2353 4,541 584 12541
4 | 013 | 0271 | 0414 | 0569 | 0,941 | 0941 | 1,1% 1,533 211 A6 D M 4,604 £.600
§ 10132 0,559 | 0727 | 0920 | 1,156 1,476 2015 1 1,368
t - proba
tszz’lrm’tott
kvarchomok - nem értelmezheto
o nincs szignifikans
mészko 2,776 y
eltérés
dolomit 2,776 < ignifikans eltérés

meghatarozott

Bu

Uvegipari Szakmai Konferencia, 2019. november
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SRM 99a — foldpat
o = bizonylatolt relcreéneis nyag yizsgalati eredme

LABOR ,

A bizonylaton feltiintetett Fe,O, tart 0,065 ™/ %

vizsgalati 1 <
M R =
foldpa . X orto-

enantrolin szalicilsav
064

‘

0,072 0,070 ).06 1

g, %

SD), ™/, % - 0,002 0,0035 0,0029 0,0023
(RSD), % s 30 . 4,08 3,63
G : 0.0016 ‘%
‘

0,070 | 0,064 = 0,003

0,072 % 0,006 | 0,070 = 0,005 | 0,065 + 0,004

meérési bizonytalansag

N
Uvegipari Szakmai Konferencia, 20109. november\i\Bu ‘




NCS DC 60107a— mészké

: : gy
S = bizonylatolt reicfémeiaanyag vizsgalati eredme

A bizonylaton feltiintetett Fe,O, tart 0,11 ™/ %

vizsgalati 1 <
NCS DG, igaanctria e

méSZk | . - X Orto_

enantrolin szalicilsav
0,110 0,088

0,0022 0,0060

e N : 6,77 10,03
: 0,0010 Q0T o 0,004 '
-~ | ———

D,088 + 0,010

g, %
SD), ™/ %

0,109 | 0,104 £+ 0,002

0,110 + 0,004
meérési bizonytalansag

N7 N
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%1 dszerek

spektrofotometria
XRF szulfo ‘k .
fenan{ro >
atlag, ™/, % 0,059 0,0 0, —aLa
éras (SD), ™, % 0,0010 0,0019 0,0047 0.0019
sz6rds (RSD), % 1 3,45 7.70 3,45
1((;5 m iervalinm : 0,008 197 5]1:0,0039 0,0016
eny (/%)
+ 0,060 | 0,059 + 0,002 [ 0,057 £ 0,004 | 0,061 * 0,008 | 0,057 0,003 |
meérési bizonytalansag

Uvegipari Szakmai Konferencia, 2019. november 18 ‘Bud¥



_— T
JL salati eredményei
SZIKKTI ‘ -

LABOR | \, -
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V1ZSOe dszerek
spektrofotometria
XRF szulfo AL

fenantra

atlag, ™/ %
oras (SD), ™/ %

0,056 0,0 SO0ST-
===
0,0016 0,0030 0,0026 :

szoras (RSD), % 5,24 5,03 6,90
ko 1a intervallum
- T W 0:0021 2
(95%), - 002
eny ("/;, %) :
+ 0,060 | 0,056 = 0,003 | 0,057 £ 0,006 | 0,052 £+ 0,004 | 0,051 + 0,006
meérési bizonytalansag

.
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sgalati eredményei
LABOR 1

3

——

—

V1

XRF

spektrofotometria

¢ dszerek

fenantra

atlag, ™/ %

szulfo

0,055
oras (SD), ™/ %

0,054

0,0013

szoras (RSD), %

0,0021

A WA
|

e —

0,0024

——

U

ko 1a intervallum
(95%),
eny (/%)
+

+ 0,060

D,055 + 0,002
meérési bizonytalansag

3,99

4,15

2,77

0,054 *+ 0,004

-..: N

D,058 + 0,004

Uvegipari Szakmai Konferencia, 2019. november 18 ‘Bud¥
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0,046 + 0,003 |
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-

archomok, mészkd és dolomit minta 0, tartalma az orto-

és a szulfoszalicilsavas szinkép c ofotometrias
aarozva Statis AZONO0S CresMcT § >

AAS és ICP-OES o
soldatok, mint a spektrofotome

Az atomspektrQ
asznalhatOk ugyand
¢sekhez.

folytatni...
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. Wojnarovits Laszloné Dr. Hrapka Ilc syvezeto igazgato
(SZIKKTI Labor Szilikatkémiai Anyagvizsga ilil

(Allatorvos
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