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MOL Petrolkémia minoségellenorzés

Bevezetés

A szakmai gyakorlatot a MOL Petrolkémia Zrt.-nél toltottem a Tiszatjvarosi MinGség-
ellenérzés olajos laborban. Ezen épiiletben torténik a MOLGROUP tobb orszagbol beérkezd,
kiilonbozé mintainak az ellenérzése. Motor benzint, vegyipari benzint, gazolajat, vegyipari
gazolajat, koolajat, kvencsolajat, FAME-t, C8 ¢és C9+ frakciokat, MTBE-t, metanolt és
fazisolajat mérnek, naponta akar tobb ezer mintat.

A szakmai gyakorlat ideje alatt alkalmunk volt megismerkedni a siirliség-, kéntartalom-,
zavarodasi pont-, folyaspont-, hidegsziirhetdség-, biotartalom-, gdznyomas-, gyantatartalom-,
viztartalom-, viszkozitas-, lobbanaspont-, bromszam- ¢s MTBE tartalommér6 szerkezetekkel
és mérési folyamataikkal. A munkank tilnyomo tobbségét a Hazen szinméréssel és kéntartalom
vizsgalattal toltottiik, amelyet bévebben kifejtek késdbb.

Tevékenység

Az els6é héten a céges papirokat irtuk ald és a MOL-nél kotelezd vérvételre, antigéntesztre
mentiink valamint iizemorvosnal és a konzulensiinknél voltunk. Megkaptuk a belépokartyankat
¢s bemutattak a technikusok €és miiszakosok a laborépiiletet, amely négy részbdl all. Ezek a
Miiszeres laborok koziil az Olefin labor, a Vizanalitikai labor és a Poliol labor, valamint ezen
kiviil a Mianyagipari részlegnél a Polimer labor. Az Olefin labor két részbdl all, a Gaz
kromatograf laborbdl és az Olajos laborbdl, utébbiban dolgoztunk tilnyomo tobbséggel az
elmult 6 hét alatt.
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Az ¢lsé héten ismertették a feladatainkat a Hazen szin és a Kéntartalom mérés teriiletén és
bemutatokon vettiink részt az Gsszes labor €s a kozottiik 1évé munkakori 6sszefonodasok
megismerése érdekében. A konzulensiinkkel atnéztik az Olefin-1 lizem mikodésének
tervrajzait €s kezelési feliiletét, azonban mintdkat nem tudtunk megtekinteni mivel tizemkiesés
volt, amit a tobb tiz méteres faklya tornyok langjai jeleztek.

A kovetkezé napokat az Olajos labor Fehéraru laborjaban toltottiik, ahol lobbanaspontot,
stirliséget, viztartalmat, gyantdsodast és bromindexet mértiink Metil-Terc-Butil-Eter, C8,
vegyipari benzin és kvencsolaj mintakon.

A masodik héten megnézhettiik egy 20 éves Herzog HAD 627-es és egy OptiDist desztillacios
folyamatat, valamint az eldbbinek a flitdszal cseréjét és javitasat. A flitdszal amit ki kellett
cserélni, egy hiba miatt elkezdett leolvadni, ezért 1) fiitdszalat kellett szerezni, amit viszont nem
gyartanak mar. Ezért egy régi leselejtezett gép még miikodo flitdszalara cseréltek le.

Megnéztiik, ahogy az el6z0 egy éves kvencsolaj mintdkat elkiildik elemzésre, mivel a
kvencsolaj mintakbol megallapithatd az tizem éves CO2 kibocsatasa és ez fontos a MOL
kornyezettudatos mitkodése felé tartd 1épésben.

Kisebb belelatast nyertiink a cég financidlis miikodésébe is, megtudtuk, hogy a MOL
Petrolkémian beliil két évre eldre sziikséges jelezni a gépekre, javitdsokra és egyéb koltségekre
vonatkoz6 keretigényt.

EBK azaz Egészségvédelem, Biztonsagtechnika ¢s Kornyezetvédelem oktatdson vettiink részt
és tettiink vizsgat beldle. Mieldtt komolyabb feladatokat biznak a szakmai gyakorlatosokra,
kotelezd ezt a vizsgat letenni.

Megtanultuk, hogy a laborban milyen egy reggeli nagy ellenérzés. Minden miiszeren el kell
végezni a megfeleld elsédleges vagy haszndlati etalon méréseket, amelyeknek lejart az
érvényességiik. Amennyiben az etalon mérése megfelel, meghosszabbithatd a miiszer lejarati
datuma.

Meértiink lobbandspontot egy zartterli lobbanaspontmérdvel, amelyre a lobbanaspont értékek
204 ¢és 216 Celsius lett. Az egyik legfontosabb kérdés a miliszereknél a reprodukalhatdsag. Nagy
vonalakban a kiilonb6z6 miiszereken kiilonb6zé emberek azonos meérései mekkora eltérést
eredményezhetnek, ez alapjan mekkora eltérés szamit elfogadhatonak az adott koriilmények
kozott. A zart lobbandspont mérdk esetében egy egyszerii egyenlet adja meg a hatarokat. R =
B * X ahol R a maximalis eltérés reprodukalhatdésag szempontjabol, B a reprodukalhatdsagi
egyiitthato és X a mért eredmények koziil a legalacsonyabb.

A kovetkezd napokban elkezdtiink foglalkozni a Hazen szinmérés alapjaival, megismertiik a
régi mérési modszert. Feladatunk az volt, hogy egy Uj, emberi faktort kikeriild modszert
alkalmazzunk és vezessiink be, mivel egyre nagyobb kdrben van sziikség pontos Hazen szin
mérésre. Eddig csupan megadott hatarok kozott lehetett Hazen szint mérni, mivel a régi
modszerek legtobbszor 100 de maximum 500-as Hazen szinig mértek.
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Anyagot gyljtottiink az j spektrofotométeres modszer hasznalatarol és elméleti mitkodésérol.
Miutan elkésziiltiink, elkezdhettiink méro és kalibraldé oldatokat késziteni, 5, 10, 15, 20, 25
Hazen értékii oldatokat mértiink ki automata pipettakkal. Ezutan elkezdtiik lemérni a kalibralo
oldatokat egyesével és az eltérésiik alapjan faktort allitottunk a miiszeren. Sajnalatos médon a
mérések a PROVE 600-as spektrofotométer amely eredetileg erre a feladatra volt belizemelve,
a fotométer belso hibdja miatt nem tudott reprodukalhatoan jo eredményeket képezni, ugyhogy
a Poliol labor Hunterlab Vista méré miiszerét hasznaltuk, amivel sikeriilt 5%-0S maximum
eltérésti eredményeket mérni.

A harmadik héten atlatogattunk a Gdz kromatograf laborba, ahol elmagyaraztdk a
kromatografok miikodését. Ezutan latogatast tettiink az Olefin, a PP és a HDP iizemekbe, ahol
ismertették az tizem legfébb miikodési elveit.

Uj hasznalati etalonokat iktattunk be, amely tobb miiszer esetében 1 hitelesitést igényelt. Tébb
nyomtatvanyt kellett Gjra nyomtatni és beflizni a miiszer hitelesitései kozé. Ugyanakkor
rendezni kellett a vegyipari benzin mintakat is, mivel sziikségiink volt a bizonylatok és a mintak
Osszekapcsolasara, hogy a kénmérésnél kis pontossaggal kéntartalom alapjan sorba lehessen
rendezni a mintakat.

Lehetdségilink volt vizértéket €s bromindexet mérni. A vizértékmérésnél elsddleges etalont
hasznéltunk, aminek az értékétdl kicsit eltért a vizértékmérd, de még béven hataron beliil volt.
Ezt a mérést Hamilton-tlivel végeztiik. A bromindex mérésnél figyelni kellett, hogy nagyon
alacsony mennyiségili, ennél a miiszernél maximum 1 ml legyen a bemért minta, kiilénben az
oldat beopalosodik és ki kell szivattyizni.

Ezek utan elkezdtiink foglalkozni a kéntartalom méréssel nagyjabdl a negyedik héten. A
kalibralast mi végeztiik el, izooktanban oldott DBS torzsoldatbol higitott kalibrald oldatokkal.
A vakot itt az izooktan jelentette, mivel nem vizes oldatot hasznaltunk a higitdshoz, hanem
izooktant. A kalibracio elvégzése utan futtattunk etalonokat a miiszeren és faktoroztuk. Ehhez
az egyik nemzetkozi szabvanyban megadott modszert hasznaltuk. Amikor elkésziiltiink a
faktorozassal, elkezdtilk a mintdk mérését is, amik gyakran eltérnek a bizonylaton szerepld
értekektol.

A kénmérd kalibralasa kozben kisebb akaddlyba iitkoztiink, mivel az egyik koncentracio
atszamitast nem megfeleld egyenlettel alakitottuk 4at, ezért a kalibrald goérbe nem volt
megfelelden linedris, és a program nem fogadta el kalibral6 gorbeként.

A masik probléma amit meg kellett oldanunk az volt, hogy a fényforrds a kénmérében
viszonylag ujnak szadmitott, igy az intenziv fénye miatt kiss€¢ magasabb értéket adott meg mint
amekkora a kéntartalom volt, ezért a faktoron tovabbi valtoztatasok voltak sziikségesek, mire
sikeriilt a miiszer tokéletes kalibralasat elérni. Egyediill a pontos kalibralds utan mért
eredményeket hasznaltam a kénmérés folyamatanak leirasanal.
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Hazen szinmérés

Bevezetés

A hazen szin meghatarozasa a vilagos folyadékok pontos oldott és szemcsés anyag
definialta és allitotta el6, amely alapjan késébb az American Public Health Association az els
standard vizmérés metddussal eldallt az 500 rész/millié szinskéalaval, amely az eredeti rata
(Hazen 500). A mérés azon folyadékok esetében alkalmazhatd, melyek szine a platina-kobalt
skalan helyezkedik el. Olajiparon kiviil szdmos helyen hasznaljak, példaul vizmindség
vizsgalatokban valamint a festékiparban is. Az Olajos laborban egyediil MTBE mintak Hazen
szinét mértiik, melyek alapesetben nem érheti el a 20-as Hazen értéket.

APHA/Pt-co/Hazen/ADMI szinek

Az APHA szin skala volt az els6 ami definidlta és implementalta a platina-kobalt skéla alapjan
alkotott mérést amely eredetileg a vizmindség mérésére szolgalt. A platina-kobalt skala a stabil
folyadékok lathato szinskaldja, mely standardjait klor-platina oldatbdl készitik. Ezen skala O-
tol (desztillalt viz) és 500 (ppm, parts per million) térzsoldat oldat tartalomig terjed ¢s az ASTM
D1209-es szabvanyban meghatarozott higitasi folyamattal van lehetdség szabalyos koztes
standardok készitésére. A platina-kobalt skalat hasznalja a Hazen skéla is. Sokszor a folyadék
szine meghaladja a Hazen 500-as értéket, ezért vannak magasabb, példaul Hazen 1500 szinek
IS.

Tehat az APHA, a Platina-kobalt és a Hazen szin harom kiilonb6zé név, egy szinskala
meghatdrozasara. A kiilonb6zé megnevezéseket kiilonbozd teriileteken is hasznaljak. Sok
gyartasi folyamatban eldirt a platina-kobalt skala alapjan meghatarozott Hazen szin megadasa,
mig vizmindsitésnél inkdbb az APHA szint szoktdk hasznélni, de univerzalis hasznalatra a
platina-kobalt szin hasznalata javallott. Manapsag a harom szinskala egyiitt a viz, kemikaliak,
az olaj, milanyagok és gyodgyszeripari anyagok mindségének jellemzésére hasznaljak.
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A szinnek harom jellemzdje van, az arnyalat, a kroma és az érték. Az arnyalat a szin neve, mint
a kék vagy a piros. A kroma a szin intenzitasat jellemzi, mint a fényes vagy tompa. Az érték
pedig azt irja le, hogy a szin mennyire vilagos vagy sotét. Az ADMI modszer, a skala és annak
atszamolasi képlete amelyet az American Dye Manufacturers Industry hozott 1étre, a szin
értékén alapuld mérés, mely fliggetlen az arnyalattol és a kromatol, ezért 700-400nm-en is 1nm
pontossaggal hasznalhat6. Az ADMI skéla is a platina-kobalt skalan alapszik, igy a sarga
tartomanyon értelmezett mintdk vizsgalatara is tokéletesen alkalmas, akarcsak az APHA ¢és a
Hazen szin, azonban az ADMI skalan mas szinek platina-kobalt értékei is megadhatok.

UV/VIS spektroszkopias meghatarozasi metédus

Hasznalt eszkozok

- Uveg/miianyag kiivetta (Hazen>50 esetén legaldbb 100mm jelmagassag kiivetta,
Hazen<50 esetén legalabb 150mm jelmagassagu 10x10mm, 10x50mm, 50x10mm és
50x50mme-es kiivettak)

- PROVE 600, vagy Hunterlab Vista UV/VIS Spektrofotométer
- Automata pipetta
- Mérdélombik

- Méréhenger

Hasznalt anyagok

- Hazen 500 standard torzsoldat (berendelt, vagy helyben készitett)
Amennyiben a torzsoldatot helyben kell elkésziteni, szlikséges még

- Kobalt-klorid-hexahidrat
- Kalium-hexakloro-platina vagy
- Klor-platinasav
- Sésav
- Desztillalt viz

- MTBE (Metil-tercbutil-éter) minta
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Torzsoldat készités (ha nincs berendelt Hazen 500 standard)

Az MLSZ 15981 szerint 1000 cm3-es mérélombikba bemériink 1,000 g kobalt-klorid-
hexahidratot és 1,245 g kalium-hexakloro-platinatot vagy 1,050 g kloér-platinasavat, (illetve
0,500 g platinat). Hozzaadunk 100 cm?® sésavat, vizzel jelig kiegészitjiik és kevergetjiik. Ha a
sosav hozzdadasa utan az oldat zavaros marad, kitisztulasig melegiteni kell. Ezutan az oldatot
lehtitjiik és jelig kiegészitjiik. Az oldat szine 500 HAZEN egységnek felel meg. A Hazen skéla
oldatait ugy kell elkésziteni, hogy egy 100cm3-es mérélombikba 0.2ml Hazen 500-as
torzsoldatot kell onteni a Hazen skéala minden egész értékéhez, majd 100cm3-ig tdlteni
desztillalt vizzel. Ezek alapjan az alabbi tablazatban néhany értéket lehet latni.

Hazen 500 torzsoldat mennyisége (ml) Hazen szin értéke
0.2 1
1 5
4 20
100 500

Vizualis ellenorzés

Hazen szin vizsgalatakor elézetesen ellendrizziik, hogy a minta a Hazen skalan helyezkedik el.
Amennyiben nem feleltethetd meg a szine a Hazen skaldéval, az anyag Hazen értékének az
anyag szinét adjuk meg. Ha a minta szine a Hazen skalan beliil taldlhatd, a minta mérése
megkezdddhet.

Kalibracio és faktorozas

A Hazen 500 torzsoldat szavatossaga 1 év, az ebbdl késziilt higitott Hazen mérdoldatoké 3
honap. Kalibracional és alapjaraton a mérések eltt mindig fontos megbizonyosodni, hogy a
mérdoldatok €s a torzsoldat nem jart le. Kalibracidt a tényleges minta méréshez hasonloan kell
elvégezni. A nullpont bedllitasa (desztillalt vizes kiivetta mérése) utan a mérdoldatos kiivettat
behelyezziik a spektrofotométerbe €s lemérjiik (ajanlott ehhez az ADMI 2518-as metddust
valasztani, pontossaga miatt). A kapott eredményt Osszevetjiik az elméleti értékkel (az altalunk
hasznalt mérbéoldat névleges értékével) és ez adja meg a korrekt faktort. A szamolas egyenlete
a kovetkezo:
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Névleges érték (pt-co)
X ADMI faktor = Korrektalt ADMI faktor

Kapott érték (pt-co)

ADMI faktor: Az ADMI 2517 és 2518 metodus altal hasznalt faktor mely az abszorbancia érték
(dimenziomentes) platina-kobalt értékre valo dtvaltasara szolgal. Eredetileg 1365
alapbeallitason

Korrektalt ADMI faktor: Az abszorbancia értékbol (dimenziomentes) platina-kobalt értéket ad
meg, figyelembe véve a mérdoldatok névleges értékének a mert értékektol valo eltérését.

Hazen szin mérés (Elmélet)

A torzsoldat és a higitott Hazen oldat elkészitése utan desztillalt vizzel nullpontméréses vagy
z€rozasos standardizalast kell alkalmazni a késziiléken. Ez utan a mintdkat és a
referenciaoldatot/oldatokat a PROVE 600-as Spektrofotométerrel a 2517 (10-600 pt-co) vagy
a 2518 (2.0-100.0 pt-co) beépitett metddussal, vagy a Hunterlab Vista spektrofotométerrel
mérjiik. A leolvasott értékeket excel tablazatba illesztjiik majd kalibracids gorbét és R2 értéket
adunk hozza. A megmaradt mintat és standard oldatot a szlop tartalyba Ontjilk, minden
szennyezddést feltisztitunk és a mérésre hasznalt eszkdzoket alaposan elmossuk.

Hazen szin mérés (Gyakorlat)

A gyakorlatban mind a PROVE 600 és a Hunterlab Vista spektrofotométereket hasznaljuk,
hogy ellendrizni tudjuk a mérést és a lehetd legjobb eredményt kapjuk. A két gép alapvetden
két fontos részben kiilonboznek.

PROVE 600

A PROVE 600 spektrofotométerben alapvetd programként szerepel az ADMI 2017 és 2018
modszer, elobbi 10-600 pt-co kozott, utdbbi 2.0-100.0 pt-co kozt mér. Mindkét esetben
nullpontmérést kell alkalmazni, majd faktorozni kell. Ebben a szerkezetben a faktort
manudlisan kell bedllitani a standardok mérése alapjan. A 2017 ¢és 2018-as metddusok
hasznélata kdzben nem lehet mas paramétert allitani, ha valtoztatni akarunk a metoduson,
manualisan kell 0j programot allitani.
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Hunterlab Vista

A Hunterlab Vista egy modern spektrofotométer. Megfeleld standardizalas utdn, azonos
kiivettat hasznalva a mérések soran és megfeleld paraméterallitassal az eltérés 5% alatt tarthato
(3. Abra). A szerkezetben megtalalhaté mind az APHA mind az ADMI mérési modszer,
azonban ezek megfeleld hasznalatdhoz néhany egyszeri paraméter beallitds sziikséges.
Lényeges 1épése a mérésnek a standardizalas, ahol APHA és ADMI mérésnél RTRANS vagyis
Reference Transmittance legyen beallitva, kiilonben a mérés nem miikddik. Tovabba lényeges,
hogy a felhaszndlo6 sajat maga tudja allitani legfontosabb paramétereket, mint a
fényforrasfajtdja, megfigyeld eszkdz mennyisége, a haszndlt szinskala és a kiirt értékek
viszonyitasa. ADMI és APHA moddszernél a kovetkezd szabvanyok vannak érvényben:

Fényforras | Megfigyelé | Szinskala lef’ere’n,c 'a Indexek Nézetek
szamitas
D65 2/10 CIE Lab dL*a*b ADMI Atment/sikertelen
c 2/10 CIELCh | di*c*h | APHAUPE | oerancia
Co/Hazen)

Gyakorlat

A gyakorlatban a HAZEN szinmérést 4 kiilonb6z6 eszkozon végeztiik. A legrégebben hasznalt
modszer két milanyag cs6 Osszeforrasztasa melybe egy-egy hosszll iiveghenger alaku
kémcsovet lehet helyezni amelyekbe egyik oldalra a mintat, masik oldalra a Hazen skala alapjan
alkotott standardot kell onteni és Osszehasonlitani fehér, megvilagitott hattérnél. Evvel a
modszerrel az a baj, hogy nem mér teljes pontossdggal, mivel a Hazen standardok iddvel
megvaltoznak valamint emberi faktor is kozrejatszik.

A masodik modszer a Filteres régi modszer (Pulfrich-fotométer és foto-kolorimetrias modszer),
amely hasonlo6 elven miikddik mint az el6bbi, azonban a Hazen standard helyett desztillalt vizet
kell az egyik oldalon 1év6 csébe tenni, és folotte egy Hazen filtert forgatva kiilonb6z6 Hazen
szine lesz a desztillalt viznek. Ezt nézve kell 6sszehasonlitani a mintaval. Ebben a médszerben
hasonloképp megjelenik az emberi faktor, azonban a mérés minden esetben pontos, mivel a
filter nem folyadék, hanem egy szilard, szinezett feliilet, amely nem halvanyodik el. Ezt a
mérést hasznaltuk a fotométerek ellendrzésére is.

Miutan végeztiink a kalibracidval €s zéroztuk a kiivettat, a PROVE 600-as miiszeren vizsgalva
MTBE mintdk Hazen szinét, észrevettiik, hogy feltiinben magas értékek jonnek ki, ezért
parhuzamosan ellendriztiik a Hunterlab Vista miiszerrel €s a filteres modszerrel is.
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A Hunterlab Vista és a filteres mdodszer minden mérésnél hasonld értéket adott ki (filteres
mérésnél 5-re kerekitve lehet megadni az értéket, tehat ami Hunterlab Vistaval mérve 52 Hazen
szinli, az 50-es a filteres modszerrel). Eles helyzetben hasznalva a PROVE 600-as
spektrofotométer sajnos nagyon eltérd értékeket adott, altaldban tobb mint 2-3-szoros értéket
mutatott mint Hunterlab Vista ¢és a filteres. Mivel a muszeres vizsgalatok bevezetésének
Iényege az volt, hogy az emberi faktort elvetve lehessen mérni megfelelden és megbizhatdéan
Hazen szint, ezért a gyakorlatot sikeresen teljesitettiik, a Hunterlab Vista mérésének eltérése
maximum 5% volt.

Mérés szama| mérdesrkz | metdius | Né Erték | Té Erték | Eérés|pt-co) | Eérés% | Hasznalt Faktor | Korrektt Faktor Kinvetta Kiivetts Jelzésének Alisa Megjezyzés Tisztasig
1 PROVE 500 2518 5,00 5,70| 0,70 14% 1400 1228 10XLOMM FémyTomras felé Tiszta
2 PROVE 600 2518 5,00 5,10 0,10 % 1228 1204 1OXLOMM Fényforrds felé TiEzla
3 PROVE 600 2518 10,00 5,00 1,00 103 1225 1354 LOxLOmm Fényfomss felé Tiszia
4 PROVE 600 2518 10,00 5,50 0,20 E ] 1364 1382 10xL0mm Fényfomss felé Tiszia
5 PROVE 600 2518 15,00 14,40 0,60 % 1364 1421 L0xL0mm Fényforras feld Tiszta
[ PROVE 600 2518 15,00 15,00 0,00 o 1420 1420 L0 0mm Fényforras feld Tizziz
7 PROVE 600 2518 20,00 15,80 0,20 1% 1420 1434 L0wL0mm Fényforrss felé Tiszta
E PROVE 600 2518 20,00 20,60 0,60 3% 1435 1353 L0wL0mm Fényforrss felé Tiszta
] FROVE 600 2518 20,00 20,40 0,40 2% 1420 1382 L Omm Fényforras felé Tiszta
10 FROVE 600 2518 20,00 20,20 0,20 1% 1420 1405 L Omm Fényforras felé Tiszta
11 PROVE 500 2518 20,00 20,10 0,10 1% 1420 1413 100cL0mm Fényforras fele Tisrta
12 PROVE 500 2518 20,00 20,20 0,20 1% 1420 1405 100cL0mm Fényforras fele Tisrta
13 FROVE 600 2518 25,00 25,30 0,30 1% 1410| 1353 L0xL0mm Fényfomss felé Tienta
14 FROVE 600 2518 25,00 25,10 0,10 0% 1410| 1404 L0xL0mm Fényfomss felé Tienta
15 PROVE 500 2518 25,00 25,20 0,20 1% 1410 1388 10XLOMM FémyTomras felé Tiszta
15 PROVE 500 2518 25,00 25,10 0,10 0% 1410 1404 10XLOMM FémyTomras felé Tiszta
17 PROVE 600 2518 25,00 24,50 0,10 o 1400 1405 LOxLOmm Fényfomss felé Tiszia
15 PROVE 600 2518 25,00 24,50 0,20 1% 1400 1411 LOxLOmm Fényfomss felé Tiszia
15 PROVE 600 2518 25,00 24,50 0,20 1% 1400 1411 L0xL0mm Fényforras feld Tiszta
20 PROVE 600 2518 25,00 24,60 0,40 2 1400 1423 L0xL0mm Fényforras feld Tiszta
21 PROVE 600 2518 25,00 24,50 0,10 o 1405 1411 L0wL0mm Fényforrss felé Tiszta
2 PROVE 600 2518 25,00 25,00 0,00 o 1405 1405 L0wL0mm Fényforrss felé Tiszta
23 FROVE 600 2518 5,00 3,70 1,30 26% 1405 1ESS L Omm Fényforras felé Nagy mértéki yhe
24 FROVE 600 2518 5,00 3,70 1,30 26% 1405 1ESS L Omm Fényforras felé Nagy mértéki yhe
25 FROVE 600 2518 5,00 3,60 1,40 26% 1405 1551 L0 Omm Fényforras felé Nagy mértékil hé
26 PROVE 500 2518 5,00 3,70| 1,30 26% 1405 1525 100cL0mm Fényforras fele Nazy mértekil hé
2 FROVE 600 2518 5,00 5,00 0,00 % 1500| 1500 L0xL0mm Fényforés felé Nagy mértekil hé
25 FROVE 600 2518 5,00 5,00 0,00 0% 1500| 1500 L0xL0mm Fényfomss felé Nagy mértekii <
28 FROVE 600 2518 5,00 4,80 0,20 4% 1500| 1878 L0xL0mm Fényfomss felé Nagy mértekii
30 PROVE 500 2518 10,00 B,20| 1,80 15% 1900 2317 10XLOMM FémyTomras felé Nagy mérékil
31 PROVE 600 2518 10,00 7,70 2,30 23% 1405 1625 1OXLOMM Fényforrds felé Magy mEréki y
32 PROVE 600 2518 10,00 7,70 2,30 23% 1405 1625 LOxLOmm Fényfomss felé Nagy merteki ¥
33 PROVE 600 2518 10,00 12,60 2,60 26% 2317| 1535 10xL0mm Fényfomss felé Nagy merteki ¥
34 PROVE 600 2518 10,00 10,40 0,40 % 1524 1754 L0xL0mm Fényforras feld Nagy merteki yhe
35 PROVE 600 2518 10,00 10,50 0,50 5% 1524 1737 L0 0mm Fényforras feld Magy merteki yhe
35 PROVE 600 2518 25,00 26,40 1,40 £ 1405 1330 L0wL0mm Fényforrss felé Nagy mérteki yhe
37 PROVE 600 2518 25,00 24,50 0,50 2% 1405 1434 L0wL0mm Fényforrss felé Nagy mérteki yhe
38 FROVE 600 2518 25,00 23,80 1,20 5% 1405 1475 L Omm Fényforras felé Nagy mértéki yhe
38 FROVE 600 2518 25,00 23,00 2,00 EX 1405 1537 L Omm Fényforras felé Nagy mértéki yhe
40 PROVE 500 2518 25,00 24,80 0,20 1% 1405 1416 100cL0mm Fényforras fele Nazy mértekil hé
a1 PROVE 500 2518 25,00 24,50 0,50 2% 1405 1434 100cL0mm Fényforras fele Nazy mértekil hé
a2 FROVE 600 2518 25,00 24,10 0,50 4% 1405 1457 L0xL0mm Fényfomss felé Nagy mértekii
a3 FROVE 600 2518 25,00 24,10 0,50 4% 1405 1457 L0xL0mm Fényfomss felé Nagy mértekii
44 PROVE 500 2518 25,00 23,30 1,70 % 1405 1508 10XLOMM FémyTomras felé Nagy mérékil
45 PROVE 600 2518 25,00 24,00 1,00 4% 1405 1459 1OXLOMM Fényforrds felé TiEzla
a5 PROVE 600 2518 25,00 23,40 1,60 5% 1405 1501 LOxLOmm Fényfomss felé Tiszia
47 PROVE 600 2518 10,00 7,30 2,70 2TH 1405 1825 10xL0mm Fényfomss felé Tiszia
45 PROVE 600 2518 10,00 B,50 1,50 15% 1405 1653 L0xL0mm Fényforras feld Tiszta
45 PROVE 600 2518 10,00 7,30 2,70 27H 1405 1825 L0 0mm Fényforras feld Tizziz
50 PROVE 600 2518 10,00 7,50 2,50 254 1405 1873 L0wL0mm Fényforrss felé Tiszta
51 PROVE 500 2518 10,00 5,70 1,30 13% 1405 1615 10w Omm Detektor felé Tisrta
52 PROVE 500 2518 10,00 5,70 1,30 13% 1405 1615 L0wOmm Detektor felé Tiszta
53 PROVE 500 2518 10,00 5,80 1,20 12% 1405 1507 L0wOmm Detektor felé Tiszta
54 PROVE 500 2518 10,00 7,30| 2,70 2% 1405 1825 100c1.0mm Fényforras fele Tisrta

1. Abra
A PROVE 600-as spektrofotométerrel végzett mérések és eredményeik. Lathato, hogy sem a
faktorozassal, sem a mintak maximalis tisztasaganak elérésével nem sikeriilt megfelel6 eredményeket
elérni.
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Eltérés % (Teljes) Eltérés % (Kiugrd eredmények nélkil)
10007%: 0
B0
50T 0%
e 0%

2. Abra
A PROVE 600-as spektrofotométer eltérése a Hazen standard méréoldatokhoz képest %-os aranyban.
Lathato, hogy az eltérés elfogadhatatlanul magasan tér el, ezért a Hunterlab Vista miiszeren folytattuk
tovabb munkalatainkat.

78 Hunteriab vista | APHAC/2 20 20,08 0,08 o - a 10w10mm| Detektor felé Tiszta
78 Hunteriab Vista | APHAC/2 20 20,06 0,06 % - E 10w10mm| Detektor felé Tiszta
0 Hunteriab Vista | APHAC/2 20 20,16 0,16 1% - - 10x10mm| Detektor felé Tizta
B Hunterab Vista | APHAC/2 15 15,33 0,33 % - - 10x10mm| Detektor feie Tiza
52 Hunteriab vista | APHAC/Z 15 15,26 0,26 2% - - 10w10mm| Detektor feié Tz
53 Hunteriab vista |APHAC/Z 15 15,36 0,36 2% - - 10w10mm| Detektor felé Tizta
B4 Hunteriab Vista |APHAC/2 15 15,35 0,35 2% - - 10x10mm | Fényforrds felé Tiszta
BS Hunteriab vista | APHA C/2 15 15,4 0,4 3% - - 1A 0mm| Detektor felé Tiszta
56 Hunterab Vista | APHAC/2 15 15,35 0,35 % - - 10x10mm| Detektor feie Tiza
&7 Hunteriab vista | APHAC/Z 100 55,28 4,71 5% - - 10w10mm| Detektor felé Tz
58 Hunteriab vista |APHAC/Z 100 95,36 4,54 5% - - 10w10mm| Detektor felé Tizta
59 Hunteriab Vista | APHAC/2 100 95,48 4,51 5% - E 10w10mm| Detektor felé Tiszta
20 Hunteriab vista | APHA C/2 100 95,51 448 a% - - 1A 0mm| Detektor felé Tiszta
B Hunterab Vista | APHAC/2 100 85,5 4.5 5% - - 10x10mm| Detektor feie Tiza
52 Hunteriab Vista | APHAG/2 100 52,54 17,46 17 - - i | Detekior fele Nem ait erek ! [Tisztz
=3 Hunteriab vista | APHAC/Z 100 95,36 4,54 5% - - 10w10mm| Detektor felé Tiszta
a1 Hunteriab Vista | APHAC/2 100 95,5 4,5 5% - E 10w10mm| Detektor felé Tiszta
o5 Hunteriab Vista | APHAC/2 100 95,5 4,5 5% - E 10x10mm| Datektor felé Tiszta
B Hunterab Vista | APHAC/2 100 96,25 3,75 2% - - Detektor feie Tiza
B Hunterab vista | APHAC/Z 100 95,14 3,86 a% - - Detekior feié Tina
B Hunteriab vista | APHAC/Z 100 25,3 3,7 a% - - 10w50mm| : Tiszta
B Hunteriab Vista |APHAC/2 100 95,5 3,5 a% - E 10w50mm| Tiszta
100 Hunteriab Vista | APHAC/2 100 95,41 3,50 a% - E 10w50mm| Tiszta
101 Hunterab Vista | APHAC/2 100 96,42 3,58 2% - - 10x50mm| Tiza
102 Hunterab vista | APHAC/Z 100 24,58 5,32 5% - - Detekior feié Tina
103 Hunteriab vista | APHAC/Z 100 24,67 5,33 5% - - Detektor felé Tiszta
104 Hunteriab vista | APHAC/Z 100 24,76 5,24 5% - - Detektor felé Tiazta
Meévleges értek / Tényleges erték diagram Eltéres %
0%
170
100 ll. 165%
80 |I
|
|
1
II 0%
' I
| g
I
a
1345678 a 517 18 19 20 21 22 23 34 25 36 17
T
T ! 15 15 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 I7

3. Abra
Ezen tablazatok a Hunterlab Vista spektrofotométerrel mért eredményeket és a valds értéktdl vald
abszolut eltérését mutatja %-osan. Lathato, hogy a kritikus értéktdl eltekintve az 6sszes mérés 5%-0n
beliil talalhato, amely megfelel az MTBE ¢és egyéb olajos mintdk mérésére.
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105 FROVE 600 2517 50 53 3 5% 1405 1335 10w10mm | Fényforris felé vakkal 2érdzott Erék! Tiza
106 PROVE 500 2517 50 52 ] a% 1405 1351 10ox10mm | FényToris felé vakkal 2érdzot dmék! TiEza
107 FROWE 500 2517 50 52 z a% 1405 1351 10w10mm | Fényfomas felé vakkal 2&rdzott dnsk! Tiszta
108 PROVE 500 2517 50 53 3 5% 1405 1325 10w10mm | Fényforras felé vakkal 2&rozott rek! Tiszta
108 PROVE 500 2517 50 52 2 a% 1405 1351 10x10mm | Detektor felé vakkal 2érdzott k! Tistta
110 FROVE 600 2517 50 52 2 % 1405 1351 10w10mm | Detektor felé Vakkal 2érdzott Erek! Tizta
111 PROVE 600 2517 50 52 2 % 1405 1351 10x10mm | Detektor figlé vakkal 2érdzom émék! Tisza
112 PROVE 600 2517 50 51 1 2% 1405 1377 10x10mm | Detektor felé vakkal 2érozott rtek! Tiszta
113 PROVE 600 2517 50 52 2 % 1405 1351 10x10mm | Detektor felé vakkal 2érdzott ének! Tiszta
114 PROVE 500 2517 50 51 1 2% 1405 1377| 10x10mm | Detektor felé vakkal 2érdzott k! Tiszta
115 FROWE 600 2517 50 52 2 % 1405 1351 10w10mm| Detektor felé Vakkal 2érdzott Erek! Tizta
116 Hunteriab vista | APHAC/2 50 52,61 2,61 5% 10x50mm | Detekor felé vakkal 2érdzot dmék! TiEza
17 Hunteriab Vista |APHAC/2 50 52,75 2,75 &% 10xS0mm | Detektor felé vakkal 28zt Snsk! Tiszta
118 Hunteriab Vista | APHAC/2 50 52,71 2,71 5% 20x50mm| Detektor felé vakkal 2&rozott rek! Tiszta
118 Hunteriab Vista |APHAC/2 50 52,72 2,72 5% 10x50mm| Detektor felé vakkal 28rozott Erek! Tiszta
120 Hunteriab Vista | APHAC/2 50 52,66 2,66 5% 10ws0mm | Fényforris felé Vakkal 2érdzott Erek! Tizta
121 Hunteriab vista | APHAC/2 50 52,61 2,61 5% 10xs0mm | FényTords felé vakkal 2érdzot énék! Tiszta
122 Hunteriab Vista |APHAC/2 50 52,57 2,57 s% 10xS0mm | Fényfomas felé vakkal 28zt Snsk! Tiszta
123 Hunteriab Vista | APHAC/2 50 52,61 2,61 5% 10wS0mm | Fényforis felé vakkal 2&rozott rek! Tiszta
124 Hunteriab Vista |APHAC/2 50 52, 2,8 =1 10x50mm | Fényforras felé Vakkal 28rdzott k! Tiszta

4. Abra
Ezen tablazatban lathatok az utolsé mérési adatok, amelyeket tesztelésként vakkal (desztillalt vizzel)
standardizaltunk zérdzas (iires, tiszta kiivettaval) helyett. Az értékek csupan 2 szazalékos romlast
mutatnak az eredeti mérésekhez képest. Azonban ez megmutatta, hogy (f6leg magas értékeknél) fontos,
hogy a zérdzast és nullazast nem szabad dsszecserélni.

Eltérés %

3 L 5 -1 T =B 9 1 11 1Z 13 14 15 16 17 1B 19 IO
5. Abra
A 4. tablan ismertetett eltérés adatok abrazolasa

Referenciak (Hazen szin mérés)

ADMI Color Measurement — Supelco Analytical Products leiras PDF

Standard Test Methods for Color of Clear Liquids (Platinum-Cobalt Scale) D1209 nemzetkozi
szabvany
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Kéntartalom mérés

Bevezetés

Az Olajos laborban Analytik Jena altal gyartott Multi EA 5000 Elemanalizalé miszerrel
mériink kéntartalmat. A gépezet f6 moduljahoz tartozo kénméro kiegészitd modullal egytittesen
lehet szilard, folyékony és légnemii halmazallapoti anyagok (olajos laborban féleg vegyipari
benzinek) kéntartalménak mérését végezni kulometrikus modszerrel.

Az organikus kéntartalmu anyagok a f6 modulban elégnek, ezzel kén-dioxid, kén-trioxid, szén-
dioxid ¢és viz keletkeznek. A kén-dioxid tartalom igy aranyos lesz a teljes kéntartalommal. A
1étrehozott gaz egy szallitd csdovon at a kénmérd modulba keriil és a mér6 cellaban a kén-dioxid
molekulak elektrolitban oldédnak és reagalnak joddal, aminek kovetkeztében a cellapotencial
csOkken. Egy bizonyos akkumulécios idé utan a titralds megkezdddik, a jod ionok jodda
oxidaldédnak és ez noveli a mérd cella potencialt. Addig folytatodik ez, mig a cellapotencial
eléri az eredeti allapotat.

A detektor elkiildi a jelet a szamitogépre, amin az Analytik Jena szoftvere fut és egy bizonyos
gorbét vesz fel a cellapotencidl alapjan. A mérés befejezésekor a gorbét integralja és az értéket
tobb egyenleten atvezeti és végiil megadja a kéntartalom mértékét mg/kg formaban.

Hasznalt eszkozok

- Analytik Jena Multi EA 5000 {6, kénmér6 és LPG modul
- 5 cm3 Uvegfiola és kupak
- 500cm3 mérélombik

- liveg mintatarolo

- milanyag pipetta

- elszivo fiilke

- véddkesztyli

- szlop tartaly

- tisztitdszer

- f6z6pohar

- véddruha
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Hasznalt anyagok

- Magyarorszagrol, Romaniabol, Szlovakiabol, Szerbiabol, Horvatorszagbol,
Németorszagbodl és Bulgariabol beérkezo vegyipari benzinek

- 7,6 mg/kg kéntartalmua hasznalati (masodlagos) Etalon

- 1000 mg/kg kéntartalmu izooktan

- Tiszta izooktan

- C8 frakci6

Multi EA 5000 Elemanalizalo hasznalata - kalibralas

A program elinditdsa utan a kalibralashoz ra kell kattintani a “calibration — start” gombra, ami
behozza a kalibracios mentit. A kalibracios gorbéhez 1 tisztitas és 10 mérés sziikséges, az MSZ
EN ISO 20846-o0s szabvany szerint az alabbi tdblazatban leirtaknak megfelelden:

1 kalibracios gorbe 2 .kalibrécios gorbe 3 kalibracios gorbe
kéntartalom mérése kéntartalom mérése kéntartalom mérése
0,5 mg/kg 5 mg/kg 50 mg/kg
2 mg/kg 10 mg/kg 150 mg/kg
5 mg/kg 30 mg/kg 350 mg/kg
10 mg/kg 60 mg/kg 500 mg/kg

A kiilonb6z6 gorbéken 1évd azonos kéntartalmu oldatokat egyszer is elég lemérni, igy 10 mérés
lesz sziikséges a kalibracidhoz. A kalibracids meniiben megadjuk, hogy egy tisztitast szeretnénk
végezni elsdként izooktannal és 10 mérést kiilonb6zd kéntartalommal. Minden mérést kiilon
sorba osztunk, majd a sliriségiiket, a meghatdrozdsok darabszamat ¢és az elméleti
kéntartalmukat beirjuk. A fioldkat megjeldljiik majd ezek alapjan kiontjiik sorba a mintakat
(koriilbeliil 3-4 ml minta fér egy fiolaba) és a megfelel helyekre beillesztjitk a miiszerbe. Ha
minden készen 4ll, akkor elinditjuk a mérést.

A miszer egyesével felveszi a mintakat és kiszamolja az értékiiket 2-3 alkalommal, ez
nagyjabol 15-20 perc mintanként. Amikor elkésziilt a mérés, megkapjuk a mért adatokat €s
ezeket a fentebb lathato tabla alapjan négyesével rendezziik a kalibracids gorbére. Ha a gorbe
linearis és annak észleli a miiszer is, akkor a kalibracio megfelelt és a ”Link to method” gombbal
bedllitjuk a gorbéhez tartozd tartomanyon. Ezt mind a harom kalibracios gorbénél
megcsinaljuk. Evente valamint fényforrascserénél sziikséges elvégezni a kalibralést.
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A kalibraci6 mérés szakasza utan le kell mérni a megfeleld etalonnal a késziiléket, hogy
megbizonyosodjunk a kalibracié pontossagarol. Amennyiben az etalon lemérése utdn az
eredmény kissé eltér (7,6-os etalonnal 2 egész eltérés megengedett), a miiszert ajanlott
faktorozni. A faktort az etalon névleges értékének és az etalon mért értékének hanyadosa adja
meg. Ha kiszamoltuk a faktort, meg kell nyomni a ”Calibration — Edit” gombot ¢és a megfeleld
tartomanyon a faktort at kell irni. Fontos, hogy kiilonb6z6 tartomanyokhoz kiilonb6z6 etalont
kell hasznalni és kiilon faktor tartozik hozza. Ha a kalibracid Osszes 1épése megtortént, csak
akkor lehet elkezdeni a mérést.

Multi EA 5000 Elemanalizalo hasznalata — analizis

Az analizdland6 mintdkat cimkézett fioldkba kiontjiik és a miszerbe illesztjiik. Ezutan
megnyitjuk az ”Analysis — Start” meniit és beirjuk a megfeleld sorokba a minta jelét, nevét,
stirliségét ¢és a meghatdrozdsok darabszdmat. Amint ezeket elkészitettiik és ellendriztiink
mindent, az ”OK” majd a ”Start measurement” gombra kattintva elinditjuk a mérést.

Multi EA 5000 Elemanalizalo hasznalata — Elemzés

Amint végzett a miszer az analizissel, az “Analysis — Results” gombra kattintva
megtekinthetjiilk az analizis eredményeit. Az eredményt mg/kg-ban adja meg legtobbszor,
azonban amikor nem éri el az 1mg/kg értéket a kéntartalom, akkor pg/kg-ban fogja megadni.
Ha tobb informacio sziikséges mint a mért érték, akkor kétszer az eredményre kattintva meg
lehet tekinteni a mérést bovebben. Eléfordul, hogy egy meghatarozas egy mérésben nagy
mértékben eltér a tobbitdl, ilyenkor azt ki lehet venni a mérésbdl a pipak kivételével.

Néhany mérésnél magas az eltérés a mérési eredmények €s a bizonylatokon szerepld adatok
kozott. Ez sok esetben amiatt torténik, mert a kiilfoldi tizemekben van egy megadott hatar, ami
f61¢ nem mehet a kéntartalom értéke és ha ez teljesiil, akkor a hatarértéket irjak fel a bizonylatra
és rairjak, hogy a megadott értéknél kisebb a kéntartalom. Eltérés abbdl is fakadhat, hogy tobb
tiz azonos anyagot szallitd tartalykocsikbol mindossze egy mintat vesznek, emiatt a minta
amely az egész tartalykocsi sor anyagtartalmanak jellemzésére szolgalna, nem feltétlen egyezik
meg az 0sszes kocsi kéntartalmanak atlagaval. Az ilyen eltérések gyakran eléfordulnak, emiatt
nem a mintdk €s bizonylatok Osszehasonlitdsa, hanem az etalonok mérése szolgdl az eszkoz
pontossaganak vizsgalatara.
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Mérés szama Miszer Orszag | Meérés iddpontja | Mintavetel iddpontia | Névleges erték (mgikg)  Koncentracio (mgrkg) Slrlség | Eherés mgikg, mgil % 2. merés (mg/kg)
[ Multi EA 5000 | 7,6 mg'kg Etalon | Magyar | 2021.08.02 08.02 TG 10,8254 0,450
1 Multi EA 5000 21545 MNemet 2021.08. 0,250 1 0,150
2 Multi EA 5000 42080 MNemeat 2021 1,020 0,020
3 Multi EA 5000 B2T3-3 Roman 2021 1,300 0,100
4 Multi EA 5000 BN Roman 2021 1,130 0,070
5 Multi EA 5000 " B30T Roman 2021 1,720 0,020
] Multi EA 5000 " Roman 2021.08.02 2,020 0,080
T Multi EA 5000 Roman 2021.08.02 2,520 0,120
k] Multi EA 5000 Szerb 2021.08.02 T.85TD 33270 T.24
9 Multi EA 5000 Roman  2021.08.02 3,380 1,840 3.z8
10 Multi EA 500D Roman  2021.08.02 4,430 1,870 4,56
11 Multi EA 5000 Roman 2021.08.02 5,910 1,190
12 Multi EA 5000 Roman  2021.08.02 2,430 2,110 248
12 Multi EA Z000 Bolgar 2021.08.02 48,440 1,440
14 Multi EA 5000 Horvat 2021.08.02 51,320 48,680 50,81
15 Multi EA 5000 Szerb 2021.08.02 E74,070 21,070
16 Multi EA 5000 Szerh 2021.08.02 848610 35,610
i7 Multi EA 5000 Szerh 2021.08.02 822,300 16,700
18 Multi EA 5000 Szlovak  2021.08.02 | 502,910 257,090 513.27
13 Multi EA Z000 Memet 2021.08. .1 0,285 0,185
20 Multi EA S000 Memst o1 0,231 2,131
21 Multi EA 5000 Memet 0, 0,200
Iz Multi EA 5000 MNemet 0 0,045
el Multi EA 5000 MNemeat 0.9 0.0z2
4 Multi EA 5000 Memet 0.9 0,110
5 Multi EA 5000 Roman 1.4 0,250
25 Multi EA 2000 Roman A 1.7 0,330
T Multi EA Z000 Roman 5,03 1.8 0,080
25 Multi EA 5000 Roman | 2021.08.03 22 0,650
ez} Multi EA 5000 Szerb 46 3,550 T.87
30 Multi EA 5000 Szerh . ET1.0 E74.200 3,500
21 Multi EA 5000 Szerh . 5240 BGT 180 26,820
iz Multi EA 5000 Szlovak | 2021.08.02 40,0 640,580 88,320
a3z Multi EA 5000 Szlovak  2021.08.03 8800 973,520 93,520 I ERROR ]
34 d Roman 2021.08.04 8.3 5.86 0.6972 344 1
6. Abra
A tablazat a Multi EA 5000-es gép Osszes mérését mutatja, amit a szakmai gyakorlat alatt elvégeztiink
A magasan kiugré eredményeket megprobaltuk lemérni tobbszor, azonban ezek nem mutattak eltérést,
emiatt valdsziniisithet6, hogy nem a miszer hibas, hanem a bizonylaton levé érték nem felel meg.
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7. Abra
A 6. Tablazatban leirt eredmények %-os eltérés diagramja
Referenciak

Endress+hauser Analytik Jena multi EA 5000 Manuals | ManualsLib — Analytik Jena Multi EA 5000
haszndlati kézikbnyv

MSZ EN ISO 20846 — Asvényolajtermékek, Gépjarmu-hajtdanyagok kéntartalmanak meghatarozasa
Ultraibolya fluoreszcencias médszerrel magyar nyelv(i nemzetkozi szabvany.
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