FLUXANA

XRF Application Solutions

X-Ray Fluorescence Analysis of hydraulic cement according to ASTM
C114-18 using FLUXANA CRMs, the FLUXANA CEM Application Set
and VITRIOX® ELECTRIC 4+

Introduction

The performance criteria for the analysis of hydraulic cements are described in ASTM C114-18.
For quality check of these criteria only NIST and NIST traceable CRM are allowed.

This report will demonstrate the performance of FLUXANAs certified Reference Materials and
the VITRIOX® ELECTRIC 4+ to meet the tolerances stated in the ASTM norm.
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Procedure

All samples were prepared using the VITRIOX
ELECTRIC® 4+, conducting borate fusion. The
materials were ignited at 950 °C and then fused using
a sample flux ratio of 1 + 8.

A calibration based only on NIST materials was
implemented and used for measurements of the
FLUXANA reference materials. The results of the
materials were checked according to the
performance criteria stated in ASTM C114-18.

This calibration was used to proof the compatibility of
FLUXANA CRMs an NIST CRMs.

Fig. 1: VITRIOX® ELECTRIC 4+ for XRF

A calibration based on the FLUXANA CEM Set was

implemented and used for measurements of FLUXANA and NIST CRMs. The results of the
materials were checked according to the performance criteria stated in ASTM C114-18.
This calibration was used to proof ASTM conformity of the FLUXANA CEM Set.

Sample Preparation

Sample (ignited at 950 °C) 1.0000 g
Flux FX-X65* 8.0000 g

*66% lithium tetraborate + 34% lithium metaborate

Fusion using the VITRIOX® ELECTRIC 4+.

Results

The materials were tested using the NIST based calibration and the calibration based on the
FLUXANA CEM Set.

See Annex for results.
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Summary

The results from the NIST based calibration confirm, that the tested FLUXANA CRMs can be
considered NIST compatible.

The results from the calibration using the FLUXANA CEM Set show, that this Application set can
be calibrated to meet the ASTM C114-18 performance criteria for hydraulic cements.

All displayed results confirm, that the VITRIOX electric 4+ performance meets the requirements
of ASTM C114-18 due to the high precision automation and precise temperature control.
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Annex

Measurements in NIST based calibration, performance criteria from ASTM C114-18, 11b

Al203 CaO Cr203 Fe203 K20 MgO Mn203 Na20 P205 Si02 SO3 SrO TiO2 ZnO

Maximum difference of the average of Duplicates from CRM Certificate Values 02 03 01 005 02 003 005 003 02 01 0,03 0,03
Maximum difference between Duplicates 02 02 0,1 003 0,16 003 003 003 016 01 0,02 0,03

FLX-CRM 101 Certificate 886 4843 001 354 210 172 012 066 0,19 30,29 312 025 046 005

FLX-CRM 101 - SSP0400 - SA FXC08-0226-02 885 4849 001 350 211 169 011 071 019 3026 308 025 046 0,04
FLX-CRM 101 - SSP0399 - SA FXC08-0226-02 8,87 48,58 001 351 211 170 011 0,70 019 30,33 315 025 046 0,04
FLX-CRM 101 Mean 8,86 48,53 001 351 211 169 011 0,70 019 30,30 3,11 025 046 0,04

Diff. between certificate mean of duplicates 0,00 010 0,00 -0,03 0,01 -0,03 0,00 0,04 000 0,01 -0,01 0,00 0,00 0,00
Difference between duplicates -0,02 -0,08 000 0,00 0,01 -0,01 0,00 001 000 -0,07 -006 000 000 0,00

FLX-CRM 103 Certificate 775 5490 001 178 077 444 017 033 009 2695 273 007 037 0,01
FLX-CRM 103 - SSP0397 - SA FXC08-0226-02 769 5465 001 174 078 445 017 030 009 2689 271 007 038 001
FLX-CRM 103 - SSP0396 - SA FXC08-0226-02 7,656 54756 001 174 077 445 017 029 009 2685 270 007 037 001

FLX-CRM 103 Mean 767 5470 001 174 078 445 017 029 009 2687 271 0,07 0,37 0,01

Diff. between certificate mean of duplicates -0,08 -0,20 0,00 -0,04 0,01 0,01 0,00 -0,04 0,00 -0,08 -0,02 0,00 0,00 0,00
Difference between duplicates 0,04 -009 000 001 0,00 0,00 0,00 000 000 005 001 000 000 0,00

FLX-CRM 105 Certificate 427 6524 001 250 124 157 004 021 005 2084 337 015 0,18 005
FLX-CRM 106 - SSP0342 - SA FXC08-0226-02 426 6532 001 248 127 159 004 025 0052075 336 015 0,19 005
FLX-CRM 106 - SSP0341 - SA FXC08-0226-02 424 6536 000 243 127 159 004 025 006 2074 336 015 0,19 005

FLX-CRM 105 Mean 425 6534 001 249 127 159 004 025 006 2074 3236 015 019 005

Diff. between certificate mean of duplicates -0,02 0,10 0,00 -0,01 0,03 0,02 0,00 0,04 000 -0.10 -0,01 0,00 0,01 0,00
Difference between duplicates 0,01 -0,05 0,00 0,00 0,01 0,00 0,00 000 000 001 000-001-001 0,00

FLX-CRM 106 Certificate 570 6605 001 198 08 09 016 012 011 2029 301 021 027 001
FLX-CRM 106 - SSP0340 - SA FXC08-0226-02 568 6618 001 196 091 100 016 016 011 2021 302 021 028 0,01
FLX-CRM 106 - SSP0339 - SA FXC08-0226-02 566 6617 001 196 091 099 017 016 011 2015 303 021 028 0,01

FLX-CRM 108 Mean 567 66,18 001 196 091 100 017 016 011 2018 303 021 028 001

Diff. between certificate mean of duplicates -0,03 0,43 0,00 -0,02 0,05 0,04 000 0,04 000 -0,11 0,02 0,00 0,01 0,00
Difference between duplicates 0,02 0,01 0,00 0,00 0,00 0,01 0,00 000 000 006 000 000 000 0,00

FLX-CRM 107 Certificate 423 6719 001 129 070 070 004 018 016 2181 313 015 019 0,01
FLX-CRM 107 - SSP1110 - SSP FXC08-0226-02 420 6727 001 128 073 075 004 022 016 2167 300 015 020 0,01
FLX-CRM 107 - SSP1109 - SSP FXC08-0226-02 420 67,27 001 129 073 075 004 023 016 2167 311 016 020 001

FLX-CRM 107 Mean 420 6727 001 129 073 075 004 023 016 2167 310 0,15 020 0,01

Diff. between certificate mean of duplicates -0,03 008 000 0,00 0,03 0,05 0,00 005 0,00 -014 -0,03 0,00 0,00 0,00
Difference between duplicates 000 000 000 000 000 000 000 -001 000 000 -002 000 0,00 0,00

FLX-CRM 108 Certificate 466 6515 001 297 074 215 022 009 017 2006 331 008 019 0,04
FLX-CRM 108 - SSP0357 - SA FXC08-0226-02 463 6521 001 297 076 218 023 010 017 2002 331 009 020 004
FLX-CRM 108 - SSP0356 - SA FXC08-0226-02 466 6517 001 297 077 222 022 010 017 2002 334 009 019 004

FLX-CRM 108 Mean 464 6519 001 287 077 220 023 010 017 2002 332 009 019 0,04

Diff. between certificate mean of duplicates -0,02 0,04 000 0,00 002 005 001 001 000 -004 001 001 001 0,00
Difference between duplicates 003 003 000 -0,01 001 003 000 000 000 000 -002 000 0,01 0,00

FLX-CRM 110 Certificate 470 6813 000 018 094 065 003 005 004 2201 288 004 0,17 0,00
FLX-CRM 110 - SSP1112 - SSP FXC08-0226-02 469 6828 000 016 094 069 003 007 004 2185 296 005 017 0,00
FLX-CRM 110 - SSP1111 - SSP FXC08-0226-02 467 6832 000 016 094 069 003 006 004 2184 296 004 017 000

FLX-CRM 110 Mean 468 6830 000 016 094 089 003 006 004 2185 296 004 017 0,00

Diff. between certificate mean of duplicates -0,02 0,17 000 -0,02 0,00 0,04 000 0,01 0,00 -016 008 0,00 0,00 0,00
Difference between duplicates 0,01 -0,04 0,00 000 000 0,01 0,00 000 0,00 001 001 000 000 0,00

d

FLX-CRM 113 Certificate 514 6461 001 280 063 25 024 009 014 2131 251 007 023 0,03
FLX-CRM 113 - SSP0T14 - SSP FXC08-0226-02 512 6437 001 278 060 255 024 011 014 2130 247 007 023 003
FLX-CRM 113 - SSP0T13 - SSP FXC08-0226-02 511 6436 001 277 061 253 023 0,10 014 2125 247 007 023 003

FLX-CRM 113 Mean 512 6437 001 277 060 254 024 011 014 2127 247 007 0,23 0,03
Diff. between certificate mean of duplicates -0,02 -0,24 000 -0,03 -0,03 0,02 0,00 0,02 0,00 -0,04 -004 0,01 0,00 0,00
Difference between duplicates 0,01 0,01 0,00 000 000 002 0,00 001 000 004 000 000 000 0,00

FLX-CRM 117 Certificate 772 5444 000 137 092 296 013 022 004 2816 355 0,10 057 0,02
FLX-CRM 117 - AT0026 - SSP FXC08-0226-02 766 5433 001 143 080 291 019 021 004 2801 2363 010 056 002
FLX-CRM 117 - AT0025 - SSP FXC08-0226-02 764 5429 001 143 091 295 019 021 003 2800 361 010 056 002

FLX-CRM 117 Mean 7,65 5431 001 143 091 293 013 021 003 2800 362 0,10 056 0,02

Diff. between certificate mean of duplicates -0,07 -0,413 000 0,06 -0,01 -0,03 0,00 -001 0,00 -046 0,07 0,00 -0,01 0,00
Difference between duplicates 0,02 0,04 0,00 0,00 -0,01 -0,04 0,00 000 000 001 001 -001 001 0,00
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Al203 CaO Cr203 Fe203 K20 MgO Mn203 Na20 P205 Si02 S03 SrO TiO2 ZnO

FLX-CRM 118 Certificate 731 5841 001 408 103 219 019 019 0,17 2272 312 009 032 0,06
FLX-CRM 118 - SSP0365 - SSP FXC08-0226-02 7,27 5865 001 405 105 220 019 020 0,7 2273 308 009 031 0,05
FLX-CRM 118 - SSP0364 - SSP FXC08-0226-02 7,29 5865 001 404 104 217 019 019 0,16 2275 309 009 031 0,05
FLX-CRM 118 Mean 7728 5365 001 405 104 219 019 019 0,17 2274 309 009 031 0,05

Diff. between certificate mean of duplicates -0,03 0,24 0,00 -0,03 0,01 0,00 0,00 0,00 -0,01 0,02 -0,03 0,00 0,00 0,00
Difference between duplicates -0,03 0,00 000 0,01 000 003 0,00 001 000 -002 -001 000 000 000

FLX-CRM 119 Certificate 781 65705 001 323 130 142 004 031 016 2550 258 017 037 0,04
FLX-CRM 119 - SSP0718 - SSP FXC08-0226-02 7,75 57,30 001 323 131 143 004 029 016 2529 247 017 036 0,04
FLX-CRM 119 - SSPOT17 - SSP FXC08-0226-02 7,75 57,27 001 324 131 141 004 030 016 2531 248 017 036 0,04
FLX-CRM 119 Mean 775 67,28 001 323 131 142 004 029 016 2630 248 017 036 0,04

Diff. between certificate mean of duplicates -0,06 0,23 000 0,00 0,01 0,00 0.00 -0,02 0,00 -0,20 -0,10 0,00 0,00 0,00
Difference between duplicates 0,00 004 000 0,00 000 001 000 -002 0,00 -002 -0,01 0,00 0,00 0,00

FLX-CRM 121 Certificate 917 4642 001 317 285 147 012 128 0,12 3218 266 015 0236 0,03
FLX-CRM 121 - SSP1134 - SSP FXC08-0226:02 9,10 4669 001 213 285 146 011 130 0,11 3216 25 015 026 0,03
FLX-CRM 121 - SSP1133 - SSP FXC08-0226:02 909 4675 001 312 285 147 011 131 012 3221 25 015 0236 0,03
FLX-CRM 121 Mean 909 4672 001 312 285 146 011 130 0,12 3218 25 015 0236 0,03

Diff. between certificate mean of duplicates -0,08 0,30 0,00 -0,05 0,00 -0,01 0,00 0,02 0,00 0,00 -0,10 0,00 0,00 0,00
Difference between duplicates 0,01 -0068 000 0,00 -0,01 -0,01 0,00 000 000 -005 001 000 000 000

FLX-CRM 122 Certificate 588 6201 001 176 095 212 012 021 007 2306 344 014 037 0,03
FLX-CRM 122 - SSP1241 - SSP FXC08-0226-02 589 6208 001 181 095 212 012 019 007 2204 338 014 038 0,03
FLX-CRM 122 - SSP1240 - SSP FXC08-0226:02 587 6214 001 181 095 210 012 021 007 2282 337 013 037 0,03
FLX-CRM 122 Mean 588 6211 001 181 08 211 012 020 007 2293 3237 014 037 0,03

Diff. between certificate mean of duplicates 0,00 0,10 0,00 0,06 0,00 -0,01 0,00 -0,01 000 -0,13 -0,07 0,00 0,00 0,00
Difference between duplicates 0,02 -0.06 000 0,00 000 001 000 -002 000 003 001 000 0,01 0,00

FLX-CRM 130 Certificate 11

FLX-CRM 130 - SSP1122 - SSP FXC08-0226-02 11,62 56,75 0,02 285 072 1,87 0,06 025 006 1434 10,97 005 056 0,02
FLX-CRM 130 - SSP1121 - SSP FXC08-0226-02 11
FLX-CRM 130 Mean 11

Diff. between certificate mean of duplicates 0,00 0,19 0,00 -0,03 0,04 0,01 0,00 -0,01 0,00 0,00 0,10 0,00 0,00 0,00

Difference between duplicates -0,01 -0,08 000 0,00 0,00 0,04 0,00 -0,03 000 -003 -0,08 000 000 0,00

FLX-137 Cerificate 499 6477 307 077 164 027 0,17 2078 2,17 008 022 003

FLX-137 - SSP1245 - SSP FXC08-0226-02 499 6495 001 204 078 162 027 012 017 2059 309 008 023 003
FLX-137 - SSP1244 - SSP FXC08-0226-02 498 6497 001 203 078 161 026 010 017 2053 308 008 023 0,03
FLX-CRM 137 Mean 498 6496 001 303 078 161 027 011 017 205 309 008 023 003

Diff. between certificate mean of duplicates -0,01 0419 001 -0,04 0,02 -0,03 0,00 011 0,00 -0,20 -0,08 0,00 0,01 0,00
Difference between duplicates 0,01 -002 000 000 000 002 000 003 000 005 000-001 000 0,00

FLX-138 Certificate 439 6860 178 077 108 010 015 011 1900 344 019 022 002
FLX-138 - SSP0395 - SSP FXC08-0226-02 443 6884 001 178 079 111 010 017 0,11 1886 347 019 023 0,01
FLX-138 - SSP0394 - SSP FXC08-0226-02 4,43 6867 001 177 079 110 011 017 0,11 183 348 019 023 0,01
FLX-138 MW 443 6885 001 178 079 111 011 017 0,11 1836 348 019 023 001

Diff. between certificate mean of duplicates 0,04 0,05 0,01 0,00 0,02 0,02 0,01 0,02 0,00 -0,14 0,04 0,00 0,01 0,00
Difference between duplicates 0,01 -0,03 000 0,01 -0,01 0,01 0,00 000 000 000 -0,01 0,00 000 000

FLX-CRM 1001 Certificate 806 5691 001 309 142 142 004 029 025 2470 297 0,17 039 0,04
FLX-CRM 1001 - SSP0391 - SSP FXC08-0226:02 810 5681 001 205 143 148 004 030 028 2479 302 0,17 039 0,04
FLX-CRM 1001 - SSP0390 - SSP FXC08-022602 8,10 5680 001 206 143 146 004 031 028 2475 305 017 039 0,04
FLX-CRM 1001 MW 810 5680 001 205 143 147 004 031 028 2477 303 0,17 039 0,04

Diff. between certificate mean of duplicates 0,04 -0,11 0,00 -0,04 0,01 0,05 0,00 0,02 0,03 007 0,06 000 000 -0,01
Difference between duplicates -001 001 000 -0,01 0,00 002 0,00 -001 000 003 -0,03 0,00 0,00 0,00

FLX-CRM 1002 Certificate 6,02 62,23 201 080 162 012 015 0,14 2248 3386 0,36
FLX-CRM 1002 - SSP0393 - SSP FXC08-0226-02 597 6223 001 202 080 171 012 016 014 2250 378 021 035 0,01
FLX-CRM 1002 - SSP0292 - SSP FXC08-0226-02 597 6222 001 202 080 168 012 017 014 2241 377 021 036 0,01
FLX-CRM 1002 MW 597 6222 001 202 080 170 012 017 014 2246 378 021 035 0,01

Diff. between certificate mean of duplicates -0.05 -0,01 0,01 0,01 0,01 0,08 0,00 0,02 0,00 -0,02 -0,08 0,21 -0,01 0,01
Difference between duplicates 0,00 002 000 0,01 000 002 000 -001 000 008 001 0,00 000 0,00
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Measurements in FLUXANA CEM calibration, performance criteria from ASTM C114-18, 11b

Al203 Ca0 Cr203 Fe203 K20 MgO Mn203 Na20 P205 Si02 sO3 SrO  TiO2 ZInO

Allowed difference between mean of duplicates and certified value 0.2 0,3 01 0,05 0,2 0,03 0,05 0,03 0,2 01 0,03 0,03
Allowed difference between duplicates 0.2 0,2 01 003 016 003 003 0,03 0,16 0.1 0,02 003

NIST 1881a Certificate TAT 5851 0,06 314 125 303 OMN 020 015 2262 342 0,04 037 005

NIST 1881a - SSP1126 - SSP FXC08-0194-06 7,22 5877 006 311 1,26 303 010 018 015 2263 335 004 037 005
NIST 1881a - SSP1125 - SSP FXC08-0194-06 723 5873 006 311 1,27 303  oOMN 0,21 015 2266 333 004 037 005
NIST 1881a Mean 723 5875 0,06 311 1,26 303 0N 020 015 2265 334 004 037 005

Diff. between certificate mean and duplicates 0,06 0,24 0,00 -0,03 0,02 0,00 0,00 0,00 0,00 0,03 -0,08 0,01 0,00 0,00
Difference between duplicates -0,01 005 000 o000 000 000 000 -001 0,00 -0,03 0,01 0,00 000 000
FLX-CRM 1001 Certificate 806 5691 0,01 300 142 142 004 029 025 2470 297 017 039 004]

FLX-CRM 1001 - SSP03¢1 - SSP FXC08-0194-06 8,18 56,91 0,01 3,06 1,44 1,43 0,04 032 028 2481 305 018 039 004
FLX-CRM 1001 - SSP0390 - SSP FXC08-0194-06 818 5690 00 3,06 1,44 142 004 033 028 2478 307 017 039 004
FLX-CRM 1001 Mean 818 5690 001 306 144 143 004 032 028 2479 3068 017 039 004

Diff. between certificate mean and duplicates 0,12 -0,01 0,00 -0,03 0,02 0,01 0,00 0,03 0,03 0,09 0,09 0,00 0,00 -0,01
Difference between duplicates -0,01 001 000 -001 000 002 000 -002 000 003 -003 000 000 000

FLX-CRM 1002 Certificate 602 6223 201 080 162 012 015 014 2248 386 0,36

FLX-CRM 1002 - SSP0393 - SSP FXC08-0194-06 602 6226 001 201 081 166 012 017 014 2250 377 021 036 001
FLX-CRM 1002 - SSP0392 - SSP FXC08-0194-06 601 6225 001 200 081 164 012 018 014 2241 377 021 036 001
FLX-CRM 1002 Mean 602 6226 001 201 081 165 012 018 014 2246 377 021 036 001

Diff. between certificate mean and duplicates 0,00 0,03 0,01 0,00 0,02 0,03 0,00 0,03 0,00 -0,02 -0,09 0.1 0,00 0,01
Difference between duplicates 0,00 002 000 001 0,00 002 000 -001 0,00 0,08 0,01 0,00 000 000

FLX-CRM 108 Certificate 466 6515 0,01 297 074 215 022 008 017 20,06 33 0,08 019 004

FLX-CRM 108 - SSP0357 - SA FXC08-0194-06 465 6520 OO 29r 077 215 023 010 017 2000 332 009 019 004
FLX-CRM 108 - SSP0356 - SA FXC08-0194-06 469 6516 0O 298 078 218 023 010 017 2000 334 009 019 004
FLX-CRM 108 Mean 467 6518 0,01 29r 078 217 023 010 017 2000 333 009 019 004

Diff. between certificate mean and duplicates 0,01 0,03 0,00 0,00 0,03 0,02 0,01 0,01 0,00 -0,06 0,02 0,01 0,00 0,00
Difference between duplicates -0,03 003 000 -001 -000 -003 000 000 000 0,00 -002 000 001 0,00

FLX-CRM 110 Certificate 470 6813 000 018 094 065 003 005 004 2201 288 004 017 000

FLX-CRM 110 - SSP1112 - SSP FXC08-0194-06 471 6824 000 012 09 063 003 007 004 218 299 005 017 000
FLX-CRM 110 - SSP1111 - SSP FXC08-0194-06 470 6828 000 012 095 062 003 006 004 2183 298 004 017 000
FLX-CRM 110 Mean 471 8826 000 012 095 063 003 007 004 2184 298 004 017 000

Diff. between certificate mean and duplicates 0,01 0,13 0,00 -0,06 0,01 -0,02 0,00 0,02 0,00 -0,17 0,10 0.00 0,00 0,00
Difference between duplicates 001 004 000 000 000 001 000 000 000 001 001 000 000 000

FLX-137 Certificate 499 6477 3,00 077 164 027 017 2078 317 008 022 003

FLX-137 - S5P1245 - S5P FXC08-0194-06 502 6495 001 304 080 158 027 043 017 2058 311 0,08 023 003
FLX-137 - SSP1244 - SSP FXC08-0194-06 502 649 001 304 080 157 o027 040 017 2053 310 008 023 003
FLX-137 Mean 502 6496 001 304 080 157 027 oM 017 2056 310 008 023 003

Diff. between certificate mean and duplicates 0,03 0,19 001 -0,03 0,03 -0,07 0,00 011 0,00 0,22 -0,07 0,00 0,01 0,00
Difference between duplicates 0,01 -0,02 000 000 000 002 000 003 000 005 000 -0.01 000 0,00

FLX-138 Certificate 439 6860 178 077 109 010 015 011 1900 344 019 022 0,02

FLX-138 - SSP0395 - SSP FXC08-0194-06 446 6859 000 176 080 106 011 017 012 1883 348 019 023 001
FLX-138 - SSP0394 - SSP FXC08-0194-06 445 6862 000 176 080 105 011 018 012 1883 349 019 023 001
FLX-138 Mean 446 6861 000 176 080 105 011 018 012 1883 348 019 023 001

Diff. between certificate mean and duplicates 0,07 0,01 0,00 -0,02 0,03 -0,04 0,01 0,03 0,00 -0,17 0,04 0.00 0,01 -0,01
Difference between duplicates 0,01 -0,03 000 0,01 -001 0,01 0,00 000 0,00 0,00 -0,01 0,00 000 000

“When seven CRM cements are required, as for demonstrating the performance of rapid test
methods, at least six of the seven shall be within the prescribed limits and the seventh shall
differ by no more than twice that value.” [1]

References

[1] ASTM C114-18 (2018)
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