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  خدا نامبه

 ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة با آشنايي

 و اسـتاندارد  مؤسسـة  مقـررات  و قـوانين  اصـلاح  قـانون  3مـادة  يـك  بند موجب به ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة

 اسـتانداردهاي  نشـر  و تدوين تعيين، وظيفه كه است كشور رسمي مرجع تنها 1371 ماه بهمن مصوب ايران، صنعتي تحقيقات

  .دارد عهده به را ايران) رسمي( ملي

 مؤسسـات  و مراكز نظران صاحب *مؤسسه كارشناسان از مركب فني هاي كميسيون در مختلف هاي حوزه در استاندارد تدوين

 يـدي، تول شرايط به توجه با و ملي مصالح با همگام وكوششي شود مي انجام مرتبط و آگاه اقتصادي و توليدي پژوهشي، علمي،

 كننـدگان، مصـرف  توليدكننـدگان،  شـامل  نفـع،  و حـق  صـاحبان  منصـفانة  و آگاهانـه  مشـاركت  از كـه  است تجاري و فناوري

 نويس پيش .شود مي حاصل دولتي غير و دولتي هاي سازمان نهادها، تخصصي، و علمي مراكز كنندگان، وارد و صادركنندگان

 از پـس  و شـود مـي  ارسـال  مربـوط  فنـي  هاي كميسيون اعضاي و نفع ذي عمراج به نظرخواهي براي ايران ملي استانداردهاي

 ايران )رسمي( ملي استاندارد عنوان به تصويب صورت در و طرح رشته آن با مرتبط ملي كميتة در پيشنهادها و نظرها دريافت

  .شود مي منتشر و چاپ

 كننـد  مـي  تهيـه  شده تعيين ضوابط رعايت با نيز ذيصلاح و مند علاقه هاي سازمان و مؤسسات كه استانداردهايي نويس پيش

 ترتيـب،  بـدين  .شـود  مـي  منتشـر  و چـاپ  ايـران  ملـي  اسـتاندارد  عنوان به تصويب، درصورت و بررسي و طرح ملي دركميتة

 ملـي  كميتـة  در و تـدوين  5 شـمارة  ايـران  ملي استاندارد در شده نوشته مفاد اساس بر كه شود مي تلقي ملي استانداردهايي

  .باشد رسيده تصويب به دهدمي تشكيل استاندارد مؤسسه كه مربوط دارداستان

(ISO)اسـتاندارد   المللـي  بـين  سازمان اصلي اعضاي از ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة
 المللـي  بـين  كميسـيون  1

2الكتروتكنيك 
(IEC) 3 قانوني شناسي اندازه المللي بين سازمان و

(OIML) 4رابط تنها عنوان به و است
 كـدكس  كميسـيون  

 غذايي 
5
(CAC) هـاي  نيازمندي و كلي شرايط به توجه ضمن ايران ملي استانداردهاي تدوين در .كند مي فعاليت كشور در 

 .شودمي گيريبهره بينالمللي استانداردهاي و جهان صنعتي و فني علمي، پيشرفتهاي آخرين از كشور، خاص

 مصـرف  از حمايـت  بـراي  قـانون،  در شـده  بينـي  پيش موازين رعايت با تواند مي اناير صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة

 و محيطـي  زيسـت  ملاحظـات  و محصـولات  كيفيـت  از اطمينـان  حصـول  عمـومي،  و فردي ايمني و سلامت حفظ كنندگان،

 ـ وارداتـي،  اقـلام  يا / و ر كشو داخل توليدي محصولات براي را ايران ملي استانداردهاي از بعضي اجراي اقتصادي،  تصـويب  اب

 اجـراي  كشـور،  محصـولات  براي المللي بين بازارهاي حفظ منظور به تواند مي مؤسسه . نمايد اجباري استاندارد، عالي شوراي

 از كننـدگان  اسـتفاده  بـه  بخشـيدن  اطمينـان  بـراي  همچنين . نمايد اجباري را آن بنديدرجه و صادراتي كالاهاي استاندارد

 و كيفيـت  مديريت هاي سيستم صدورگواهي و مميزي بازرسي، آموزش، مشاوره، زمينة در فعال ؤسساتم و زمانها سا خدمات

 و ها سازمان گونه اين استاندارد مؤسسة ، سنجش وسايل )واسنجي( كاليبراسيون مراكز و ها آزمايشگاه محيطي،زيست مديريت

 تأييـد  گواهينامـة  لازم، شـرايط  احـراز  صـورت  در و كنـد  مي ارزيابي ايران صلاحيت تأييد نظام ضوابط اساس بر را مؤسسات

 وسـايل  )واسـنجي ( كاليبراسـيون  يكاهـا،  المللي بين دستگاه ترويج .كند مي نظارت آنها عملكرد بر و اعطا ها آن به صلاحيت

 ايـن  وظايف يگرد از ايران ملي استانداردهاي سطح ارتقاي براي كاربردي تحقيقات انجام و گرانبها فلزات عيار تعيين سنجش،

 .است مؤسسه

  

                                                
  ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد موسسة *

1- International organization for Standardization 

2 - International Electro technical Commission 

3-  International Organization for Legal Metrology (Organization International de Metrology Legal)  

4 - Contact point 

5 - Codex Alimentarius Commission 
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  استانداردتدوين ميسيون فني ك

  » روش الكترود انتخابگر يون –كلريد محلول در آب اندازه گيري  – كانه هاي آهن «

  

  يا نمايندگي/ سمت و  : رئيس

  امجدي ، محمد

  )دكتراي شيمي تجزيه ( 

  

عضو هيئت علمي دانشكده شيمي 

  دانشگاه تبريز

    :دبير

  رضا ابراهيم فر ،

  )ليسانس شيمي كاربردي ( 

  

اداره كل استاندارد و تحقيقات صنعتي 

  آذربايجانشرقي

   )اسامي به ترتيب حروف الفبا: (اعضاء

  اخياري ، شهاب

  )فوق ليسانس شيمي فيزيك ( 

  

  حضرتي ، راحله

  )فوق ليسانس شيمي آلي ( 

  

  رستمي ، شهرام 

  )فوق ليسانس شيمي معدني ( 

  

   سالك زماني ، مريم

  )فوق ليسانس علوم تغذيه ( 

  

   فاطمه،  سلماسي

  )ليسانس شيمي ( 

  

  

  

  

  

  

اداره كل استاندارد و تحقيقات صنعتي 

  آذربايجانشرقي

  

كارشناس آزمايشگاه طرح توليد 

  آلومينا از نفلين سليسيت

  

رئيس آزمايشگاه طرح توليد آلومينا از 

  نفلين سليسيت 

  

تحقيقات صنعتي اداره كل استاندارد و 

  آذربايجانشرقي

  

اداره كل استاندارد و تحقيقات صنعتي 

  آذربايجانشرقي
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  فهرست مندرجات

  عنوان
 صفحه

 ج استاندارد مؤسسة با آشنايي

  د  استاندارد تدوين فني كميسيون

  و  پيش گفتار

  هدف و دامنه كاربرد   1

  مراجع الزامي   2

   اصول آزمون   3

   واكنشگرها   4

  وسايل لازم    5

  نمونه هانمونه برداري و    6

  روش آزمون    7

  روش محاسبه و بيان نتايج   8

  گزارش آزمون    9

  نمودار گردشي روش پذيرش مقادير تجزيه اي مربوط به آزمايه –) الزامي(پيوست الف   10

  استخراج معادلات مربوط به تكرار پذيري و رواداري هاي مجاز –) الزامي(پيوست ب   11

  نمايش نموداري داده هاي مربوط به دقت بدست آمده از آزمايش هاي تجزيه اي –) الزامي(ت پ پيوس  12

  بين المللي         

1  

1  

1  

2  

4  

5  

5  

8  

11  

12  

13  

14  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  



و   

  پيش گفتار

  

 يسنو پيش "روش الكترود انتخابگر يون  –آب كلريد محلول در اندازه گيري  –كانه هاي آهن   " استاندارد

 در و شـده  تـدوين  و تهيـه  ايـران  تحقيقات صنعتي و استاندارد توسط مؤسسة مربوط هاي دركميسيون آن

 تصـويب  وردـم 25/12/86استاندارد شيميايي و پليمر مورخ  ملي كميتة اجلاس چهارمينو بيست و  پانصد

 و اسـتاندارد  مؤسسـة مقـررات   و قـوانين  اصـلاح  قـانون  3 مـادة  يك بند استناد به اينك ، است گرفته قرار

   .شودمنتشر مي ايران ملي استاندارد عنوان به ، 1371 ماه بهمن مصوب ايران، صنعتي تحقيقات

خـدمات،   و علوم صنايع، زمينة در جهاني و ملي هاي پيشرفت و تحولات با هماهنگي و همگامي حفظ براي

اين  تكميل و اصلاح براي كه پيشنهادي هر و شد خواهد نظر تجديد لزوم مواقع در ايران ملي استانداردهاي

بنـابراين،   . گرفت خواهد قرار توجه مورد مربوط فني كميسيون در نظر تجديد هنگام شود، ارائه استانداردها

   .كرد استفاده ملي استانداردهاي تجديدنظر آخرين از همواره بايد

  

  :است زير شرح به فتهگر قرار استفاده مورد استاندارد اين تهية براي كه منابع و ماخذي

ISO 9517: 2007, Iron ores - Determination of water-soluble chloride – 

Ion-selective electrode method  
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1روش الكترود انتخابگر يون –اندازه گيري كلريد محلول در آب  –هن آكانه هاي 
 

  

توضيح نها أمربوط به كات ايمني نگرفته شده است كه  كي به كارتجهيزات خطرنا عمليات و     ،مواد ،در اين استاندارد –هشدار 

   .عهده كاربر مي باشد آزمون بر تعيين كاربرد محدوديت هاي مقرراتي پيش از مسئوليت رعايت نكات ايمني و. است داده نشده

  و دامنه كاربرد هدف   1

اندازه گيري كسر جرمي كلريد  الكترود انتخاب گر يون براي، تعيين روش استانداردهدف از تدوين اين 

كلريد درصد  1/0 تادرصد  007/0 اين روش در گستره كسر جرمي. كانه هاي آهن استآب  محلول در

 4ايه ــهاي كلوخ رآوردهــل فـشام 3و يا همجوش 2ها محلول در آب كانه هاي آهن طبيعي، كنسانتره

  .كاربرد دارد
  

با محلول آبي  5خيسانيدن كسر جرمي كلريد در كانه آهني است كه به وسيلهقسمتي از  ، كلريد محلول در آب – آوري ديا

  .استاستخراج قابل تحت شرايط خنثي 

  

  مراجع الزامي   2

. مدارك الزامي زير حاوي مقرراتي است كه در متن اين استاندارد ملي ايران به آنها ارجاع داده شده است

  .ملي ايران محسوب مي شودبدين ترتيب آن مقررات جزئي از اين استاندارد 

تجديد نظرهاي بعدي آن  در صورتي كه به مدركي با ذكر تاريخ انتشار ارجاع داده شده باشد، اصلاحيه ها و

در مورد مداركي كه بدون ذكر تاريخ انتشار به آنها ارجاع داده شده . ستنيمورد نظر اين استاندارد ملي ايران 

  .حيه هاي بعدي آنها مورد نظر استاصلا است، همواره آخرين تجديد نظر و

  :  استفاده از مراجع زير براي كاربرد اين استاندارد الزامي است 

  آماده سازي نمونه  –، كانه آهن  1382سال :  973استاندارد ملي ايران شماره   2-1
2-2   ISO 7764: Iron ores – preparation of predried test sample for chemical analysis  

2-3   ISO Guide 35: Reference materials - General and statistical principles for certificated 

 

  اصول آزمون   3

، انتقال سوسپانسيون به بالن حجمي و به حجم رساندن آن، صاف پتاسيم سولفاتدر آب حاوي  6ههضم آزمون

از محلول صاف شده، افزودن بافر خنثي، پتاسيم پرسولفات به حجم معيني  لكردن محلول، افزودن محلو

يومتري غلظت كلريد با استفاده از الكترود سافزودن محلول تنظيم كننده قدرت يوني و اندازه گيري پتان

   7دوگانه –يون و الكترود مرجع اتصال  انتخابگر
_________________________________________ 

1- Ion-selective electrode method 

2- Concentrates   
3- Agglomerates  
4- Sinter products 

5- leaching 

6-Test portion  
7- Double-junction  
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  واكنشگرها   4

آن  آب معادل يا بار تقطير دومقطر آب  اي و درجه خلوص تجزيه واكنشگرهايي با از فقط ،آزمونطي  در

  .استفاده شود

بايد در يك  7و 6، 5عمليات مشخص شده در بندهاي  همه وكاليبراسيون  محلول هاي تهيه واكنشگرها و

  .انجام پذيرد مي شود،استفاده اسيد  كلريكدرآنجا از هيدرومناطقي كه از  1مجزا شده "فضاي كاملا

  گرم بر ليتر 2با غلظت  ،)K2SO4(سولفاتپتاسيم محلول   4-1

  ليتر گرم بر 4با غلظت  ،)K2SO4(سولفات پتاسيم محلول    4-1

  ميلي ليتر 100گرم بر  5/1با غلظت  ،)K2S2O8(پرسولفات تاسيم پمحلول   4-3

  .دنآزمايش به صورت تازه تهيه شو سري براي هر

  مول بر ليتر 5با غلظت  ،)NaNO3(نيتراتسديم محلول   4-4

ميلي ليتري منتقل كنيد،  100ميلي ليتر آب حل و به بالن حجمي  60 تقريباَ گرم نيترات سديم را در 5/42

  .هم بزنيد م رسانيده وبه حج و

  محلول بافر فسفات    4-5

 )Na2HPO4( سفاتدي سديم هيدروژن ف گرم 84/2 و )KH2PO4(فسفات دي هيدروژن پتاسيم  گرم 72/2

و ه به حجم رسانيد و نيدكميلي ليتري منتقل  100ل و آن را به بالن حجمي ــميلي ليتر آب ح 40 را در

  .هم بزنيد

  م زن محلول شستشوي ميله ه  4-6

اسيد فسفريك ميلي ليتر  150و ) گرم بر ميلي ليتر 84/1جرم حجمي (اسيد سولفوريك ميلي ليتر  150

  .لي ليتر آب به افزاييد و هم بزنيدمي 700را با دقت به ) گرم بر ميلي ليتر 70/1جرم حجمي (

  ميلي ليتريك ميكرو گرم كلريد در  A ، 1000محلول استاندارد كلريد   4-7

مدت يك ساعت خشك كنيد و آن را در ه سانتيگراد ب جهدر 105گرم كلريد سديم را در دماي حدود دو 

ميلي ليتر از آب حل  50 تقريباَآن را در  گرم از ماده خشك شده را وزن كنيد و 824/0. دسيكاتور سردكنيد

  .به حجم برسانيد و هم بزنيد و كنيدميلي ليتري منتقل  500به بالن حجمي  و

  .ميكروگرم كلريد است 1000، حاوي Aيتر محلول استاندارد كلريد ميلي ل يك

  ميلي ليتر يك ميكروگرم كلريد در  B ، 50محلول استاندارد كلريد   4-8

يد و به حجم برسانيد و ميلي ليتري بريز 500را در بالن حجمي   Aميلي ليتر محلول استاندارد كلريد  25

  . هم بزنيد

  .ميكروگرم كلريد است 50حاوي  Bندارد كلريد ميلي ليتر از محلول استا يك

  ميلي ليتريك ميكروگرم كلريد در  C، 20محلول استاندارد كلريد   4-9

و به حجم  ميلي ليتري بريزيد 500ن حجمي الرا در يك ب Aميلي ليتر از محلول استاندارد كلريد  0/10

  .هم بزنيدبرسانيد و 

_____________________  
1-Isolated 
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  .ميكروگرم كلريد است 20حاوي  Cي ليتر از محلول استاندارد كلريد ميل يك

  .دنبايد به صورت تازه تهيه شو )9- 4طبق بند ( Cو  )8- 4طبق بند (  Bهاي استاندارد محلول

  اسيونربيلهاي كا محلول  4-10

ده در اسيون براي گستره مورد انتظار از كسر جرمي كلريد را طبق مشخصات ارائه شرليباهاي ك محلول

  .جدول يك تهيه كنيد 

گرم ميكرو 0/10ميكروگرم،  0/5راسيون حاويليبكا محلول هاي جرمي كلريد، درصورت نامشخص بودن كسر

درصد باشد،  012/0اگر كسر جرمي كلريد كمتر از . گرم كلريد در ميلي ليتر را تهيه كنيدميكرو 0/50و 

از كلريد در هر ميلي ليتر را تهيه ميكروگرم  0/3 وميكروگرم  0/2اسيون بيشتري حاوي ربيلهاي كا محلول

  .تهيه كنيد 1اضافي مورد نياز را مطابق جدول هاي  محلول ،كلريد براي كسرهاي جرمي بالاتر. كنيد 

  

  راسيون مورد نياز براي هر گستره كسر جرمي كلريدبيلهاي كا محلول -1جدول 

  1جرمي از كلريد در آزمايه كسر

  درصد

  اسيونربيلكاغلظت در محلول 

µg/ml 

  0/10، 0/5، 0/3، 0/2  025/0تا  005/0

  0/10، 0/5  025/0تا  012/0

  0/50،  0/25،  0/10  10/0تا  025/0

  

  

هاي  ميلي ليتري حجم 100نياز، در بالن هاي حجمي  اسيون موردرليبكا محلول هايآماده سازي براي 

  . را بريزيد 2ل كلريد تعيين شده در جدو استاندارد محلول هاياز معين 

  

  كاليبراسيون محلول هايتهيه  -2جدول 

  كاليبراسيونغلظت كلريد درمحلول 

g/mlµ  

 حجم هاي معين - محلول استاندارد

ml 
  محلول استاندارد

0/2  0/10  C  )9- 4طبق بند(  

0/3  0/15  C  )9- 4طبق بند(  

0/5  0/10  B  )8- 4طبق بند(  

0/10  0/20  B )8- 4طبق بند(  

0/25  0/50  B  )8- 4طبق بند(  

0/50  0/5  A  )7-4طبق بند(  

  

ميلي ليتر از  6 ،وده سپسفزااز محلول استاندارد را تعيين شده ميلي ليتري حجم  100بالن حجمي هر در

  ،)2-4طبق بند (ات ـلول پتاسيم سولفـميلي ليتر از مح 35، )3- 4طبق بند (ات ـپرسولفديم ـسلول ـمح

_______________  
1-Test sample  
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 )4-4 بند طبق(نيترات سـديم ميلي ليتر از محلول  2و )5 -4بند طبق (از محلول بافر فسفات ميلي ليتر  2

  .هم بزنيدبه حجم برسانيد و . اضافه كنيد) تنظيم كننده قدرت يوني(

بايد در همان روز  ميكروگرم كلريد در هر ميلي ليتر 0/10ميكروگرم تا 0/2راسيون حاويليبكا محلول هاي

  .دنتهيه شو ،فمصر

  

  وسايل لازم    5

  :وسايل معمول آزمايشگاهي و نيز وسايل مشروح زير

  ).مراجعه كنيد 4- 6-7اختياري، به پارگراف (هم زن مغناطيسي    1- 5

1صفحه داغ/ هم زن مغناطيسي  2- 5
  

ا ميلي متر ت 25به طول  ،2رافلوئورواتيلنتميله هاي هم زن پوشيده شده با پلي اتيلن يا پلي ت  3- 5

  .ميلي متر 30

براي . كلريد و كانه هاي آهن رفع شودناشي از قبل از استفاده، ميله هاي هم زن بايد تميز شوند تا آلودگي  

دقيقه  30دقيقه و سپس در آب به مدت  30به مدت  )6- 4طبق بند ( در محلول شستشواين كار آن ها را 

  .تميز استفاده كنيد  3پنس هايده، فقط از به جا كردن ميله هاي هم زن تميز ش براي جا. قرار دهيد

سلولزي به قطر  ءغشا 4با ريز صافي هايات، ــه، شيشه اي يا پلاستيك پلي كربنـوسايل تصفي  4- 5

  .ميكرومتر 1كمتر از هاي ميلي متر و اندازه منفذ  50تا ميلي متر  25

  .تميز استفاده شود پنسبه جايي ريز صافي ها از  براي جا بهتر است

يا ميلي ولت متر با مقاومت ظاهري  متر با حساسيت بالا، pH الكترودمتر انتخابگر يوني يا  5- 5

  .ميلي ولت 1/0، قابليت خوانايي با حساسيت بالا

  .، الكترود مرجع5اتصال دوگانه مجزا، با جريان آزادانتخابگر يوني كلريد و  دالكترو  6- 5
  

زنده نگهداري و استفاده شود، محلول محفظه بيروني الكترود دو الكترود بايد مطابق دستورالعمل هاي سا هر

اتصال محل سرعت جريان در . در مواقع معين تعويض و يا در صورت لزوم دوباره پرشود بهتر استمرجع 

ً به گونه اي باشد كه سطح محلول محفظه بيروني با سرعتي تقريبا توصيه مي شودمحلول آزمون / نيترات 

  .ميلي متر در روز پايين آيد 5تا ر ميلي مت 4ر با براب

در معرض نور مستقيم  نبايستيبعضي از الكترودهاي انتخابگر يون كلريد به نور حساس مي باشند، چون 

  .خورشيد يا نورهاي خيلي درخشان روز مورد استفاده قرار گيرد
  

  .نه نيستند مناسب نمي باشندبه الكترود مرجع و اتصال دوگا زمجه كه معمولاَ 6الكترودهاي تركيبي – يادآوري

_____________________  
1-Magnetic stirrer/hotplate  
2-PTFE  
3-Tweezers  
4-Microfilters  
5-Free- flowing   
6-Combined electrod  
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  نمونه برداري و نمونه ها   6

  نمونه آزمايشگاهي  1- 6

بق استاندارد ملي ميكرومتر كه ط 100تر از ابعاد كماندازه ذرات به ، از يك نمونه آزمايشگاهي با آزمونبراي 

حاوي مقدار  ،در حالتي كه كانه هاي موجود .و آماده شده است استفاده كنيد برداشته 973ايران به شماره 

ابعاد كمتر از اندازه ذرات به د، از نمونه هايي با نقابل اكسيد شدن باش تركيباتقابل توجهي آب تركيبي يا 

  .استفاده كنيد مترميكرو 160
  

استاندارد ي در يد شدن راهنمايي هاـقابل اكسي تركيباتادير قابل توجهي از آب تركيبي يا ـمق ودـمورد وج در –ياد آوري 

  .ارائه شده است 2-2بند 
  

  آزمايه هاي از پيش خشك شده سازيآماده   2- 6

آزمايه اي را كه نمايانگر  ،از آن ءچندين جزبا برداشتن نمونه آزمايشگاهي را به طور كامل مخلوط كنيد و 

0 آزمايه را در دماي. ه دست آوريدبباشد كل محتويات ظرف 
C 2± 0

C 105 2-2بند استاندارد ق ـطب 

  .خشك كنيد

  

  روش آزمون  7

  اندازه گيري هاد تعدا  7-1

  .كنيدطور مستقل و مطابق با پيوست الف اندازه گيري ه بار ب دو دست كمهر آزمايه خشك شده 
  

  .نتيجه هاي قبلي قرار بگيرد هر نتيجه ديگر بعدي نبايد تحت تاثير واز واژه مستقل اين است كه نتيجه دوم  منظور –ادآوريي
  

 به وسيله يك فرد در اي دــاست كه تكرار آزمايش بايــيه اي اين شرط بدين معنزاين روش خاص تج در

  .راسيون مجدد انجام شودليبكاد و در هر مورد زمان هاي متفاوت يا توسط آزمايشگرهاي مختلف انجام گير

  آزمون شاهد و آزمون كنترل  7-2
  

 2-4-7براي اين مورد به بند . آزمون شاهد به دلايل فني، براي روش هاي انتخابگر يون نمي تواند انجام شود – يادآوري

  .مراجعه شود 
  

ع همان كانه بايد به موازات اندازه گيري در هر آزمايش، يك اندازه گيري برروي ماده مرجع تائيد شده از نو

آزمايه از پيش خشك شده مربوط به ماده مرجع تائيد شده بايد . نمونه كانه تحت شرايط يكسان انجام شود

  .تهيه گردد )2-6طبق بند (

ماده  دو شده است و مشخصات هر ياز نوع نمونه اي باشد كه اندازه گير بايستيماده مرجع تائيد شده 

مورد به تغييرات قابل توجهي در  به اندازه كافي مشابه باشد، تا اين اطمينان حاصل شود كه در هر بايستي

  .ش تجزيه اي نياز نخواهد بودرو
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مقدار  نوع كانه انجام گيرد، مي توان ازيك زماني كه اندازه گيري به طور همزمان روي چندين نمونه از 

  .رديك ماده مرجع تائيد شده استفاده كتجزيه اي 

  

  تنظيم دما  7-3

     صفحه داغ /هم زن مغناطيس   1- 7-3

0 ر آب را بينـميلي ليت 35دوداً ــد كه دماي حـصفحه داغ را به گونه اي انجام دهيتنظيم دماي 
C 90 تا 

0
C 95 نگه دارد .  

  آزمايشگاهي  صفحه داغ  2- 7-3

ميلي ليتر آب  50دقيقه دماي  25شود كه ظرف مدت  تنظيمبه گونه اي  از قبل گرم كنيد تارا صفحه داغ 

0به ) بدون جوشيدن(را 
C 90 برساند .  

  مقدماتي      هاي آزمون   7-4

  آزمون كنترل سيستم الكترود  7-4-1

رودها را ـرد الكتـوص عملكـخص ون كنترل درـون ها، آزمـآزم الكترودها براي هر سري ازاز قبل از استفاده 

  .به شرح زير انجام دهيد

را  )4- 4طبق بند (نيترات سديم ميلي ليتر محلول  2و  )3-5طبق بند (تر آب، يك ميله هم زن ميلي لي 10

اخل محلول قراردهيد و به د الكترودها را در. ميلي ليتري اضافه كنيد 250ميلي ليتري يا  150به داخل بشر 

  . ثبت كنيد) 1E(ه هم بزنيد و پتانسيل الكترود را برحسب ميلي ولت قدقي 5مدت 

  .اب هاي هوا از سطح الكترود جدا شود، اما گردابي ايجاد نشودحبزنيد كه تمامي بهم ا سرعتي ب

 هدقيق 5فه كنيد، براي مدت زمان را اضا )7- 4طبق بند( A دريـدارد كلـــول استانــمحل از يك ميلي ليتر

ميلي ليتر از  10. نيدرا ثبت ك) 2E(زنيد و اجازه دهيد عدد ثابتي به دست آيد و پتانسيل الكترود بهم 

زنيد و دوباره به هم قدقي 5به مدت  و دـه كنيـاضاف را) 7-4طبق بند ( Aريد ـلك داردـانـول استـمحل

  .  را ثبت كنيد) 3E(پتانسيل الكترود 

 ره دماييـدر گست 3E و 2Eكه تفاوت بين  ،در نظر گرفته مي شود رضايت بخشالكترودها هنگامي كاركرد 
0
C 20 0 تا

C 25  باشدميلي ولت، ) 57±2(آزمون  محلول هايبراي.  

  آزمون كنترل آلودگي   7-4-2

بدون اضافه كردن  ،)6-7طبق بند ( گرها به كلريدشبراي حصول اطمينان از عدم آلودگي دستگاه ها و واكن

عدد خوانده ميلي ولت  20 دهمحدو در بهتر استپتانسيل الكترود براي ده شده خوانعدد  .آزمونه عمل كنيد

و . كردن تكرار شود تميز مراحل ، توصيه مي شوداين صورت غير در. باشد )1-4-7بند طبق ( 1Eبراي شده 

سولفات پتاسيم از منبع ديگر  ،نباشد 1Eميلي ولت  20 ، در فاصلهبازهم 1Eگر پتانسيل خوانده شده از ا

  .پرسولفات يا واكنشگرهاي بافر ديگر استفاده كنيدپتاسيم استفاده كنيد و سپس در صورت لزوم، از 

  آزمونه  7-5

  .گرم وزن كنيد001/0 را با دقت )2-6ق بند طب(گرم از آزمايه از پيش خشك شده  2تقريباً 

  اندازه گيري   7-6
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  كلريد محلول در آب 1استخراج  7-6-1

  و يك ميله هم زن  منتقل كنيد، ميلي ليتري 150به يك بشر  پنساستفاده از  بارا  )5- 7طبق بند (آزمونه 

سولفات پتاسيم ميلي ليتر از محلول  35، درون آن قرار دهيد )3- 5طبق بند (با روكش پلاستيكي تميز شده 

 )1-3- 7طبق بند (رم شده ـاز پيش گ ه داغــصفح /مغناطيسي هم زنروي . اضافه كنيد )1-4طبق بند (

از روي  .زنيدبد و به مدت يك ساعت هم يروي آن را بپوشان قرار دهيد و دماي مورد نياز را تنظيم كنيد،

     اد جامد معلق را به داخل يك بالن حجمي ومحلول و م .سرد كنيد ، برداريد و در حمام آب صفحه داغ

  . دقيقه صبر كنيد تا ته نشين شود 10براي مدت . كنيد و به حجم برسانيد لميلي ليتري منتق 50

  صاف كردن   7-6-2

ر خشك سوار ـميلي ليت 250 يـن صافـروي يك بال پنسرا با استفاده از  )4- 5طبق بند (ه ريزصافي دستگا

 هر مقدار ازبدون شستشو . در آن قرار دهيدرا  )4-5طبق بند (غشاء ريزصافي و با استفاده از پنس  ،كنيد

اف كردن را ـص ،ستشوبه صافي منتقل كنيد و بدون شكه ممكن باشد، د معلق را ــــل و مواد جامـومحل

  .تمام كنيد 

  عمليات مربوط به محلول آزمايش   7-6-3

ده را درون بشر ـاف شـصمحلـول  از) ميلي ليتر  0/25 + ميلي ليتر 0/20(ي ليتر ـميل 0/45حجمي برابر

 ميلي ليتر 0/1و  )3- 4طبق بند (پرسولفات پتاسيم ميلي ليتر از محلول  3و  بريزيد 2ميلي ليتري بلند 100

از پيش گرم شده  صفحه داغمحلول را روي . را به آن اضافه كنيد )5-4طبق بند (از محلول بافر فسفات 

و به داخل بالن كنيد سرد  ،در حمام آب. دقيقه حرارت دهيد 30قرار دهيد و به مدت  )2- 3-7طبق بند (

يك . منتقل كنيد هاي جاري استفاده نشده است، در آزمون 1-6- 7ميلي ليتري كه در بند 0/50حجمي 

را به داخل بشر اضافه كنيد، و در حال آبكشي به بالن  )4-4طبق بند (نيترات سديم ميلي ليتر از محلول 

  .به حجم برسانيد و هم بزنيد. نيدحجمي منتقل ك

  اندازه گيري پتانسيل الكترود  7-6-4

همراه با محلول آزمون در يك را تهيه كنيد و آن ها را  )10-4طبق بند ( كاليبراسيون مناسبهاي  محلول

وقتي كه تعادل برقرار شد، همه محلول ها را از حمام آب خارج . با دماي محيط نگهداريدهم دما حمام آب 

 هم زنميله  ،پنسميلي ليتري باقي مانده منتقل و با استفاده از  100محلول آزمون را به داخل بشر . كنيد

دقيقه بماند تا با  15اجازه دهيد به مدت . درون آن قرار دهيدرا  )3- 5طبق بند (داراي پوشش پلاستيكي 

    سيستم الكترود را داخل بشر قراردهيد و پس از هم زدن مغناطيسي روي . دماي محيط به تعادل برسد

    دقيقه در دماي محيط، اجازه دهيد تا عدد ثابت 5به مدت  )1-5طبق بند ( صفحه داغبدون  هم زن

  .الكترود را ثبت كنيد بدست آيد، پتانسيل

هم دماي  صفحه داغ/  هم زنيد كه ودر دسترس نيست، مطمئن ش صفحه داغ بدونمغناطيسي  هم زناگر 

 هم زنقرار دهيد تا از اثرات حرارتي  زن ا را بين بشر و همودر هر دو مورد، يك تكه از مق. محيط باشد

  .جلوگيري شود
_____________________  

1- Leaching  
2- 100 ml tall-form beaker  
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دا شوند، اما گردابي ـطح الكترود جسكه تمامي حباب هاي هوا از  انجام شود هم زدن بايستي به گونه اي

  .ايجاد نشود 

  كاليبراسيونتهيه نمودار   7-6-5

راهنماي پتانسيل  از مقاديربا استفاده متناسب با غلظت كلريد  )10- 4طبق بند (ليبراسيون محلول هاي كا

  .انتخاب كنيد 3شده در جدول داده مقابل غلظت كلريد  در

  پتانسيل هاي مربوط به غلظت كلريد - 3جدول 

  غلظت كلريد

mlg /µ  

  الكترود پتانسيل

mv 

  190تا  260  10تا  1

  155تا  195  50تا  10

  اندازه گيري غلظت كلريد  7-6-6

و پتانسيل هاي الكترود را به ترتيب صعودي  آماده كنيد )4- 6-7طبق بند (راسيون را يبكال محلول هاي

  .غلظت، مشابه روش محلول هاي آزمون اندازه گيري كنيد

  .دستمال خشك كنيدكرده و با  يبين اندازه گيري ها الكترودها را آبكش

ساس براي تميز كردن غشاء حرا دستورالعمل هاي سازنده ) دقيقه 5از  كمتر( باشد اگر پاسخ الكترود كند

  .الكترود از رسوبات احتمالي دنبال كنيد

اگر اين اتفاق افتاد، بايد زمان كافي براي . قرار گيردتغييرات زياد دمايي  در معرض دالكترود نبايمجموعه 

  . كاليبراسيون داده شود رسيدن به دماي تعادل بين محلول هاي آزمون و

ا، مقادير خوانده شده در مورد محلول هاي كاليبراسيون اولين سري از اعداد به عنوان راهنمگرفتن  در نظربا 

 ،غلظت كلريد قرائت ها را در يك دهه ازمجموعه  گروه بندي كرد وو آزمون را مي توان به ترتيب صعودي 

با . اعداد دومين سري را به عنوان نتايج قطعي قبول كنيد. كامل كردپيش از پرداختن به سري بعدي 

ر نيمه لگاريتمي، نمودارهاي جداگانه كاليبراسيون را براي هر ده غلظت از كلريد تهيه استفاده از كاغذ نمودا

  .كاهش پتانسيل الكترود را روي محور خطي ترسيم كنيد روي محور لگاريتمي و اغلظت كلريد ر. كنيد
  

   .   خواهد شدانحناء مشاهده  قدريميكروگرم از كلريد در هر ميلي ليتر،  3در غلظت هاي كمتر از  – يادآوري
  

  .غلظت كلريد محلول آزمون را از نمودار كاليبراسيون بخوانيد

  

  بيان نتايج و  روش محاسبه  8

  محاسبه كسر جرمي كلريد محلول در آب  1 -8

 )1(جرمي تا پنج رقم اعشاري با استفاده ازمعادله  كلريد محلول در آب در آزمايه، بر حسب درصدكسرجرمي 

  :محاسبه مي شود

)                                                                                           1( معادله
m

wCI
200

1.11
(%) CIρ

=                                                    
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  :آن  كه در

CIρ   اسيون برحسب ميكروگرم در ميلي ليتر از نمودار كاليبر بدست آمدهغلظت كلريد محلول آزمون  

m   جرم آزمونه برحسب گرم  

   0/45بر  0/50نسبت  11.1

  ارزيابي عمومي نتايج  8-2

  تكرار  پذيري و رواداري مجاز   1- 2 - 8

  .1ير محاسبه مي شودز با معادلات رگرسيون آزموندقت اين روش 

6045.00381.0                                                                                          )  2(معادله  XR d =  

7267.01298.0                                                                                      )       3(معادله  XP =  

6045.00135.0                                                                                        )     4(معادله  Xd=σ  

7410.00456.0                                                                                           )  5(معادله  XL=σ  

  
  :كه در آن 

X  صورت درصد جرمي بيان شده، كه به است كسر جرمي كلريد محلول در آب آزمايه از پيش خشك شده

  :شرح زير محاسبه مي شودبه 

   2دوتاييميانگين حسابي مقادير : )4(و  )2(معادله هاي معادلات درون آزمايشگاهي  -

 )3-2-8طبق بند (ن حسابي نتايج نهايي ميانگي: )5(و  )3(معادله هاي معادلات بين آزمايشگاهي  -

 مربوط به دو آزمايشگاه 

Rd   مستقل دوتايي حد  

P    رواداري مجاز بين آزمايشگاهي  

dσ   مستقل  دوتاييانحراف استاندارد  

Lσ   انحراف استاندارد بين آزمايشگاهي  

  عيين نتيجه تجزيه ت  8-2-2

، با استفاده از روش شرح dRمستقل دوتاييرا، با حد ) 1(مستقل حساب شده طبق معادله  دوتايينتايج 

  .)را ببينيد 5-2-8بند  ( را بدست آوريد µداده شده در پيوست الف، مقايسه كنيد و نتيجه نهايي 

  زمايشگاهي دقت بين آ  8-2-3

دقت بين آزمايشگاهي براي تعيين موافقت بين نتايج نهايي گزارش شده توسط دو آزمايشگاه مورد استفاده 

  .پيروي كرده اند 2-2- 8آزمايشگاه از روش شرح داده شده در بند  فرض مي شود كه هر دو. قرار مي گيرد

  : مقدار زير را حساب كنيد

                                                                            )                       6(معادله 
2

21
2,1

µµ
µ

+
=  

________________________________________________________________  
  .مراجعه كنيد پبه پيوست هاي ب و براي آگاهي  -1

2-Duplicate  
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  :كه در آن 

1µ  1نتيجه نهايي گزارش شده توسط آزمايشگاه  

2µ  2نتيجه نهايي گزارش شده توسط آزمايشگاه  

2,1µ  ميانگين نتايج نهايي  

2,1µ  را به جايX  قرار دهيد و ) 3(در معادلهP را حساب كنيد.  

−≥Pاگر  21 µµنتايج نهايي موافقت دارند ،.  

  

   1درستي كنترل  8-2-4

يا يك ماده  CRM(2( ماده مرجع تاييد شده مورد به كار بردن آن در يك ا روش تجزيه بايد ب درستي

را طبق  CRM/RMبراي  )µ( آزموننتيجه  .)را ببينيد 2-7پاراگراف سوم بند ( كنترل شود 3)RM(مرجع

دو . مقايسه كنيد Acتاييد شده يا مرجع مقدار آن را با  محاسبه كنيد و 3-2-8تا  1-2- 8و  1- 8بندهاي 

  : احتمال وجود دارد

−≥C - الف  21 µµ مقدار تاييد شده از نظر يامقدار مرجع  در اين مورد، تفاوت بين نتيجه گزارش شده و 

  .تاس امعنبي آماري 

Ccc -ب  >Α−µ تاييد شده از نظر يا مقدار مقدار مرجع  در اين مورد، تفاوت بين نتيجه گزارش شده و

  .آماري معنادار است

  :كه در آن

cµ براي نتيجه نهايي CRM/RM   

cΑ  مرجع براي ياتاييد شده مقدار CRM/RM  

C  يك مقدار وابسته به نوعCRM/RM مورد استفاده است.  

 3-2دارد بند ـطبق استان ور آماده وــمواد مرجع تاييد شده مورد استفاده براي اين منظتوصيه مي شود 

  .تاييد شده باشد

  : برنامه آزمون بين آزمايشگاهيتاييد شده توسط   CRM/RMبراي 

)(2
2

2

c

d

L AV
n

C ++=
σ

σ  

  
  
  
  
  
  
  
  

__________________________________  
1- Trunesss 

2- Certified reference material 

3- Reference material  
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  :كه در آن

)( cAV  مرجع  ياتاييد شده واريانس مقدار
cΑ )براي يك  برابر صفرCRM/RM قط يك تاييد شده توسط ف

  ؛ )آزمايشگاه

n  تعداد تكرار اندازه گيري هاي انجام شده رويCRM/RM است.  

 هاي تاييد شده توسط فقط يك آزمايشگاه اجتناب كرد، مگر اينكه معلوم شود مقدار CRMاز  بهتر است

  .بدون خطاي يك سويه استتاييد شده 

  

  محاسبه نتيجه نهايي    8-2-5

رقم اعشاري  5قابل قبول براي آزمايه كه تا  مونآزنتيجه نهايي عبارت است از ميانگين حسابي مقادير 

  :تا سه رقم اعشاري به شرح زير گرد مي شود محاسبه و

رقم سوم اعشاري بدون تغيير  است، كنار گذاشته مي شود و 5وقتي كه رقم چهارم اعشار كمتر از  –الف 

  .نگهداشته مي شود

در رقم پنجم اعشاري وجود دارد يا وقتي عددي به غير از صفر  است و 5وقتي كه رقم چهارم اعشاري  –ب 

  .است، رقم سوم اعشاري يك رقم افزايش مي يابد 5كه رقم چهارم اعشاري بزرگتر از 

كنارگذاشته مي شود و رقم  5عدد ، است و رقم پنجم اعشاري صفر است 5وقتي كه رقم چهارم اعشاري  –ج 

باشد يك رقم  9،7،5،3،1اگر  اشته مي شود وباشد، بدون تغيير نگه د 8،6،4،2سوم اعشاري چنانچه صفر،

  .افزايش مي يابد

  

  گزارش آزمون    9

  :گزارش آزمون بايد شامل اطلاعات زير باشد

  نشاني آزمايشگاه انجام دهنده آزمون  نام و –الف 

  تاريخ صدور گزارش آزمون  –ب 

  ارجاع به اين استاندارد ملي  –پ 

  جزئيات لازم براي شناسايي نمونه  –ت 

   آزموننتيجه  –ث 

مشخص ملي كليه مشخصات مشاهده شده در حين اندازه گيري، و تمامي عملياتي كه در اين استاندارد  – ج

 مواد مرجع تاييد شده / آمده در مورد آزمايه و ماده يا دست نشده و ممكن است تاثيري روي نتيجه به 

  .داشته باشد

   امضاي آزمون كننده ونام و نام خانوادگي  –چ 
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  پيوست الف

  )الزامي ( 

  نمودار گردشي روش پذيرش مقادير تجزيه اي مربوط به آزمايه

  

  قلتمس دوتاييشروع با نتايج 

  
  

  Rdتعريف شده است 1-2- 8بند  در.  

  

  

  

  

  خير

  خير

  خير

  بلي

  بلي

  بلي

  اندازه گيري مجدد

  اندازه گيري مجدد

  )4321 ,,, XXXX(ميانه=µ 
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  پيوست ب

  )اطلاعاتي (

  استخراج معادلات مربوط به تكرارپذيري و رواداري هاي مجاز

  

به وسيله ارزيابي آماري نتايج آزمون هاي تجزيه اي بين المللي  1- 2-8ه در بند معادلات رگرسيون داده شد

 18در ) مراجعه كنيد -1 به جدول ب(روي سه نمونه از كانه  1984و  1983انجام شده در سال هاي 

  .كشور به دست آمده است 6آزمايشگاه در 

  .ده استنشان داده ش پرسي نموداري داده هاي مربوط به دقت در پيوست بر

  

  كسر جرمي كلريد محلول در آب در آزمايه ها -  1جدول ب 

  كسر جرمي كلريد محلول در آب  نمونه

%  

Mt Newman, fines 0073/0  

Usinor KDF 0172/0  

Malmberget(synthetic) 0961/0  
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  پپيوست 

  )اطلاعاتي ( 

  تجزيه اي بين المللي هاي آزمايش زبدست آمده اداده هاي مربوط به دقت نمايش نموداري 

  

  .است 1- 2-8اين شكل نمايش نموداري معادلات بند  – يادآوري

  

  

  
  
X  مي كلريد محلول در آب، درصدكسر جر  

Y  دقت ، درصد  

  

  كلريد محلول در آببراي  Xكوچكترين مربعات دقت در مقابل مقدار   - 1 پشكل 
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