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 آَه کاوسىگ زر عىاصر يريگ اوسازٌ ي يساز آمازٌ زستًرالعملمًضًع: 

 

َاي  وامٍ استاوسارزَاي اجرايي طرح ( آييه7( ي )6( قاوًن تروامٍ ي تًزجٍ ي مًاز )23تٍ استىاز مازٌ )

وامٍ شمارٌ  ي زر چارچًب وظام فىي ي اجرايي کشًر )مًضًع تصًية 1352مصًب سال  -عمراوي

 امًر وظام فىي 652َيأت محترم يزيران(، تٍ پيًست ضاتطٍ شمارٌ  20/4/1385َـ مًرخ 33497/ت42339

 گروه سوماز وًع « آهن کانسنگ در عناصر یریگ اندازه و یساز آماده دستورالعمل»، تا عىًان اجرايي ي

 شًز. اتلاغ مي

 السامي است. 01/07/1394رعايت مفاز ايه ضاتطٍ زر صًرت وساشته ضًاتط تُتر، از تاريد 
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 خواننده گرامي:

، با استفاده از نظر كارشناسـان برجسـته   ريزي كشور اجرايي سازمان مديريت و برنامه و نظام فني امور

مبادرت به تهيه اين نشريه نموده و آن را براي استفاده به جامعه مهندسي كشور عرضه نمـوده اسـت.   

هـاي مفهـومي، فنـي، ابهـام، ايهـام و      دهايي نظيـر غلـط  با وجود تلاش فراوان، اين اثر مصون از ايرا

 اشكالات موضوعي نيست.

 

ي    رو از اين ـ فن ـكال  ش د و ا را ـ ي ه ا رگون ده ه شاه ت م رد در صور دا ضا  قا ت ه  رامي صميمان ده گ خوانن شما  ز  ، ا

ه را ب ب  ت را د: م يي ا رم ش ف ر زا ر گ زي ت   صور

د. -1 ص كني شخ را م ر  د و صفحه موضوع مورد نظ ره بن  شما

ر -2 د مورد نظ را ي د. ا ري دا ن  ا ت خلاصه بي  را به صور

د. -3 يي سال نما ر ي ا زين جايگ راي  را ب ده  ش ح  صلا ن ا ن مت ت امكا  در صور

د. -4 يي ا رم ر ف ي ذك حتمال س ا تما راي  را ب خود  ي  شان  ن

 نظرهاي دريافتي را به دقت مطالعه نموده و اقدام مقتضي را معمول خواهند داشت. اموركارشناسان اين 

 شود. پيشاپيش از همكاري و دقت نظر جنابعالي قدرداني مي

 

 

 
 

 
 

 

ه :  تب راي مكا ي ب شان ، ريزي كشور سازمان مديريت و برنامهخيابان صفي عليشاه، ، ميدان بهارستانتهران، ن
                                                                          33271مركز تلفن  ،و اجرايي نظام فني امور

Email:info@nezamfanni.ir                                             nezamfanni.ir 





 بسمه تعالي

 

 پيشگفتار
هيات وزيران) به كارگيري معيارهـا، اسـتانداردها و    20/4/1385، مورخ ه 33497/ ت 42339نظام فني و اجرايي كشور (مصوبه شماره

اكيـد  ها را مورد تبرداري در قيمت تمام شده طرحهاي نگهداري و بهرهضوابط فني در مراحل تهيه و اجراي طرح و نيز توجه لازم به هزينه
اجرايـي كشـور وظيفـه تهيـه و تـدوين ضـوابط و        و قانون برنامه و بودجه و نظـام فنـي   23به استناد ماده  امورجدي قرار داده است و اين 

 اي كشور را به عهده دارد.  معيارهاي فني طرحهاي توسعه
سـه   ،يتيها درصد آهن دو ظرف آن نيتر مهم داشته باشد كه ييها يژگيو ييايمياز نظر ش ديسنگ آهن مورد استفاده در صنعت فولاد با

 ـنظ يدهنده آن است. عـلاوه بـر آن عناصـر    ليتشك يها يسنگ آهن و نوع كان ارياز ع يو آهن كل به عنوان شاخص يتيظرف گـوگرد،   ري
 ـتول هـا در كانسـنگ بسـته بـه روش     مقدار آن ديمزاحم هستند كه با باتي) به عنوان تركSiOR2R( سيليس رينظ يباتيفسفر و ترك فـولاد   دي

 و كنترل شود. يريگ اندازه

 ـترك نيـي متـداول تع  يها روش "عناصر در كانسنگ آهن يريگ و اندازه يساز دستورالعمل آماده"با عنوان  ضابطه نيا  بي
 ـمعـدن ارا  يارهايضوابط و مع هيو مزاحم در كانسنگ آهن را در چارچوب برنامه ته ديعناصر مف ييايميش  ـ. در اكنـد  يم ـ هي بـه   ضـابطه  ني

 ـها به تفك آن نيتر و كانسنگ آهن اشاره شده و متداول ياكتشاف يها نمونه هيمتداول در تجز يها روش  ـتجز ،يسـاز  مراحـل آمـاده   كي  هي
 داده شده است. حيهاي هر روش توض و محدوديت ايو محاسبات، به همراه مزا ييايميش

 ضـابطه شاءا... كاربرد عملـي و در سـطح وسـيع ايـن     ست كه إنهايي در متن موجود اي تلاش انجام شده قطعا هنوز كاستيبا همه
 ها را فراهم خواهد نمود.توسط مهندسان موجبات شناسايي و برطرف نمودن آن

همچنين جنـاب آقـاي    و اجرايي در پايان، از تلاش و جديت جناب آقاي مهندس غلامحسين حمزه مصطفوي و كارشناسان امور نظام فني
ي محترم طرح تهيه ضوابط و معيارهاي فني بخش معـدن كشـور در وزارت صـنايع و معـادن، كارشناسـان دفتـر       مجر جعفر سرقيني دكتر

نمايـد. اميـد اسـت شـاهد     برداري معادن و متخصصان همكار در امر تهيه و نهايي نمودن اين نشريه، تشكر و قـدرداني مـي  نظارت و بهره
 ردم شريف ايران اسلامي باشيم.ي اين بزرگواران در خدمت به متوفيق روزافزون همه

 
 

  غلامرضا شافعي                                                                                                                 
                                                                فني و توسعه امور زيربناييمعاون                                                                                                                                  

   1394 تير                                                                                                                         
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  عناصر در کانسنگ آهن يریگ و اندازه يساز دستورالعمل آماده
  )652(نشریه شماره  

  مجري طرح

  وزارت صنایع و معادن -معاون امور معادن و صنایع معدنی   جعفر سرقینیآقاي 
    نویس اصلیتهیه پیش

      علی طاهري آقاي مهندس حسین
 اعضاي شوراي عالی به ترتیب حروف الفبا

  کارشناس ارشد مهندسی صنایع  کشور يزیر و برنامه تیریسازمان مد  رمضانعلیفرزانه آقا 
  کارشناس ارشد مهندسی صنایع  صنعت، معدن و تجارتوزارت   سیف ا... امیري

  مهندسی معدن کارشناس  شناسی و اکتشافات معدنی کشورسازمان زمین   بهروز برنا
  کارشناس ارشد مهندسی معدن  ریزي کشور سازمان مدیریت و برنامه   زاديیمحمد پر

 شناسیکارشناس ارشد زمین  کشور يزیر و برنامه تیریسازمان مد  عبدالعلی حقیقی 
 دکتري مهندسی فرآوري مواد معدنی   وزارت صنعت، معدن و تجارت  جعفر سرقینی

  اقتصادي شناسیکارشناس ارشد زمین    صنعت، معدن و تجارتوزارت    علیرضا غیاثوند
  دنکارشناس ارشد مهندسی مع    دانشگاه صنعتی امیرکبیر     دنیحسن م

  به ترتیب حروف الفبا اکتشاف اعضاي کارگروه
  کارشناس ارشد مهندسی معدن  سازمان توسعه و نوسازي معادن و صنایع معدنی ایران  علی اصغرزاده

  عدنمهندسی م کارشناس شناسی و اکتشافات معدنی کشورسازمان زمین  بهروز برنا 
  شناسی اقتصاديکارشناس ارشد زمین وزارت صنعت، معدن و تجارت      علیرضا غیاثوند 

 دکتراي پترولوژي دانشگاه تربیت مدرس ا... رشیدنژادعمراننعمت

  شناسی اقتصاديدکتراي زمین دانشگاه تربیت معلم       پورعبدالمجید یعقوب     
  به ترتیب حروف الفبا اعضاي کارگروه تنظیم و تدوین     

  دکتراي مهندسی فرآوري مواد معدنی       دانشگاه صنعتی امیرکبیر              نژادمهدي ایرانآقاي 

  دکتراي مهندسی فرآوري مواد معدنی  دانشگاه صنعتی امیرکبیر  بهرام رضایی

  اقتصادي شناسیکارشناس ارشد زمین  صنعت، معدن و تجارتوزارت   علیرضا غیاثوند

  کارشناس ارشد مهندسی معدن  دانشگاه صنعتی امیرکبیر  حسن مدنی

  شناسی اقتصاديدکتراي زمین   خوارزمیدانشگاه   بهزاد مهرابی

  اعضاي گروه هدایت و راهبري پروژه
  و اجرایی رئیس گروه امور نظام فنی  خانم فرزانه آقارمضانعلی

  اونت امور معادن و صنایع معدنیضوابط و معیارهاي مع رئیس گروه  آقاي علیرضا غیاثوند
  و اجرایی کارشناس معدن امور نظام فنی  آقاي اسحق صفرزاده
  و اجرایی کارشناس عمران امور نظام فنی  آقاي علیرضا فلسفی

  
 دهآقاي مهندس حسین عسگرزاگزارش توسط کارشناسان بخش شیمی مرکز تحقیقات فرآوري مواد معدنی ایران به سرپرستی  نیا سینو شیپ

  است. دهیبرنامه رس یعال يشورا بیشده و پس از بررسی و تایید توسط کارگروه اکتشاف، به تصو هیته
  



  فهرست مطالب

  صفحه  عنوان
  1  ........................................................................................................................کلیات - فصل اول

  3  ..........................................................................................................................................................................آشنایی -1-1
  3  ...........................................................................................................................................................تعاریف و مفاهیم -1-2
  5  ....................................................هاي اکتشافی و کانسنگ آهن ی نمونهیهاي متداول در تجزیه شیمیا بررسی روش -1-3

  7  ......................................................................گیري غلظت آهن کل دستورالعمل اندازه - فصل دوم
  9  .........................................................................................................................................................................آشنایی -2-1
  9  .................................................................................................به روش تیتراسیونگیري آهن کل  اندازهدستورالعمل  -2-2

  9  ..........................................................................................................................امکانات آزمایشگاهی مورد نیاز -2-2-1
  9  ........................................................................................................................مورد نیاز هاي محلولها و  معرف -2-2-2
  10  ...............................................................................................................................................نمونه هاي ویژگی -2-2-3
  10  ................................................................................................................................................سازي نمونه آماده -2-2-4
  10  ............................................................................................................................................................محاسبات -2-2-5
  11  ...........................................................................................................................................ها. حدودیتمزایا و م -2-2-6

  11  .......................................................................................گیري آهن کل به روش اسپکتروفتومتري دستورالعمل اندازه -2-3
  11  ...............................................................................................................................................امکانات مورد نیاز -2-3-1
  12  ................................ ......................................................................................هاي مورد نیاز ها و محلول معرف -2-3-2
  12  ............................................................................................................................................تجهیزات دستگاهی -2-3-3
  12  ...............................................................................................................................................هاي نمونه ویژگی -2-3-4
  12  ............................................................................................................................................................روش کار -2-3-5
  12  ............................................................................................................................................ها حدودیتمزایا و م -2-3-6

  13  .........................................................گیري غلظت آهن دو ظرفیتی دستورالعمل اندازه - فصل سوم
  15  ..........................................................................................................................................................................آشنایی -3-1
  15  .....................................................................................آهن دو ظرفیتی به روش تیتراسیون گیري اندازهورالعمل دست -3-2

  15  .......................................................................................................................امکانات آزمایشگاهی مورد نیاز -3-2-1
  15  .....................................................................................................................هاي مورد نیاز ها و محلول معرف -3-2-2
  15  .............................................................................................................................................سازي نمونه آماده -3-2-3
  16  .........................................................................................................................................................محاسبات -3-2-4
  16  .............ها........................................................................................................................... حدودیتمزایا و م -3-2-5

  16  ............................................................................تريگیري آهن دو ظرفیتی با روش اسپکتروفتوم دستورالعمل اندازه -3-3
  16  .......................................................................................................................امکانات آزمایشگاهی مورد نیاز -3-3-1
  16  ....................................................................................................................هاي مورد نیاز ا و محلوله معرف -3-3-2
  17  ........................................................................................................................................تجهیزات دستگاهی -3-3-3
  17  ............................................................................................................................................هاي نمونه ویژگی -3-3-4
  17  .........................................................................................................................................................روش کار -3-3-5

    پ



  17  ........................................................................................................................................ها حدودیتممزایا و  -3-3-6
  19  ....................................................................غلظت گوگرد گیري اندازهدستورالعمل  - فصل چهارم

  21  ..........................................................................................................................................................................آشنایی -4-1
  21  .................................................................................... سنجی (رسوبی) گوگرد به روش وزن گیري اندازهدستورالعمل  -4-2

  21  .......................................................................................................................ت آزمایشگاهی مورد نیازامکانا -4-2-1
  21  .................................................................................................................مورد نیاز هاي محلولو  شناساگرها -4-2-2
  21  ............................................................................................................................................هاي نمونه ویژگی -4-2-3
  21  .............................................................................................................................................سازي نمونه آماده -4-2-4
  22  ........................................................................................................................................................محاسبات -4-2-5
  22  .............ها........................................................................................................................... حدودیتمزایا و م -4-2-6

  22  ................................................ ن با دستگاه کربن و گوگرد (لکو)گیري گوگرد در نمونه سنگ آه اندازهدستورالعمل  -4-3
  22  ...............................................................................................................................................امکانات مورد نیاز -4-3-1
  22  .....................................................................................................................................................مواد مورد نیاز -4-3-2
  22  ............................................................................................................................................تجهیزات دستگاهی -4-3-3
  22  ...............................................................................................................................................هاي نمونه ویژگی -4-3-4
  23  ............................................................................................................................................................روش کار -4-3-5
  23  ...................................................................................ها........................................................ حدودیتممزایا و  -4-3-6

  TiO2.......................... 25 .و P ،SiO2 ،CaO ،MgO ،Al2O3 گیري غلظت دستورالعمل اندازه - فصل پنجم
  27  ..........................................................................................................................................................................آشنایی -5-1
  27  ..........................پودري WD-XRFبه روش TiO2 .و P ،SiO2 ،CaO ،MgO ،Al2O3 گیري دستورالعمل اندازه -5-2

  27  ...............................................................................................................................................امکانات مورد نیاز -5-2-1
  27  ....................................................................................................................................................مواد مورد نیاز -5-2-2
  27  ............................................................................................................................................تجهیزات دستگاهی -5-2-3
  27  ...............................................................................................................................................هاي نمونه ویژگی -5-2-4
  27  ............................................................................................................................................................روش کار -5-2-5
  28  .................ها........................................................................................................................... حدودیتمزایا و م -5-2-6

  29  ..............................ذوبی WD-XRFبه روش  TiO2.و P ،SiO2 ،CaO ،MgO ،Al2O3گیري دستورالعمل اندازه -5-3
  29  ............................................................................................................................................امکانات مورد نیاز -5-3-1
  29  ..................................................................................................................................................مواد مورد نیاز -5-3-2
  29  ........................................................................................................................................تجهیزات دستگاهی -5-3-3
  29  ...........................................................................................................................................هاي نمونه ویژگی -5-3-4
  29  .........................................................................................................................................................ش کاررو -5-3-5
  30  ........................................................................................................................................ها محدودیتمزایا و  -5-3-6

  31  .............................................................گیري میزان پرت حرارتی دستورالعمل اندازه -فصل ششم
  33  ..........................................................................................................................................................................آشنایی -6-1
  33  ................................................................................................................میزان پرت حرارتی گیري اندازهدستورالعمل  -6-2

  33  ...........................................................................................................................................امکانات مورد نیاز -6-2-1
  ت



  33  ..................................................................................................................................................مواد مورد نیاز -6-2-2
  33  ........................................................................................................................................تجهیزات دستگاهی -6-2-3
  33  ............................................................................................................................................هاي نمونه ویژگی -6-2-4
  33  .........................................................................................................................................................روش کار -6-2-5
  34  .............ها........................................................................................................................... حدودیتمزایا و م -6-2-6

  35  .......................................................................جزییگیري عناصر  دستورالعمل اندازه - فصل هفتم
  37  ..........................................................................................................................................................................آشنایی -7-1
  37  ...........................................................................................................اتمی دستگاه جذب با جزییگیري عناصر  اندازه -7-2

  37  ...............................................................................................................................................امکانات مورد نیاز -7-2-1
  37  .....................................................................................................................................................مواد مورد نیاز -7-2-2
  37  ............................................................................................................................................تجهیزات دستگاهی -7-2-3
  37  ...............................................................................................................................................هاي نمونه ویژگی -7-2-4
  37  ................................................................................................................................................سازي نمونه آماده -7-2-5
  38  .........................................................................................................................روش کار با دستگاه جذب اتمی -7-2-6
  38  ............................................................................................................................................................محاسبات -7-2-7
  39  ...................................ها......................................................................................................... حدودیتمزایا و م -7-2-8
  ICP-OES ....................................................................................................  39با دستگاهجزیی گیري عناصر  اندازه -7-3
  39  ...............................................................................................................................................امکانات مورد نیاز -7-3-1
  39  .....................................................................................................................................................مواد مورد نیاز -7-3-2
  40  ............................................................................................................................................تجهیزات دستگاهی -7-3-3
  40  ...............................................................................................................................................هاي نمونه ویژگی -7-3-4
  40  ................................................................................................................................................سازي نمونه آماده -7-3-5
  ICP-OES.......................................................................................................................  40روش کار با دستگاه  -7-3-6
  41  ...........................................................................................................................................................محاسبات -7-3-7
  41  .................ها........................................................................................................................... حدودیتمزایا و م -7-3-8

  

  

  

  

  

  

  

  

 ث





ت -فصل اول 1 كليا  

 

 

 

 

 1فصل 
 

 كليات

 



عمل آماد ستورال زه  ه د دا ري سازي و ان ن گي سنگ آه اصر در كان  2  عن

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 



ت -فصل اول 3 كليا  

 

 آشنايي -1-1

گرفته هاي فيزيكي به كار  دامنه وسيعي از پديدهها  در آنكه  هاي متنوعي سيليكاتي و معدني با روش هاي سنگتجزيه شيميايي 
 .كنند نحصر به فرد ساطع ميو از خود سيگنال مشخصه م شوند ميهاي تجزيه، عناصر تحريك  د. در كليه روشگير انجام مي ،شود مي

نمونه است. اين سيگنال  يگيري يك سيگنال فيزيكي است كه مرتبط با غلظت يك عنصر از اجزا اندازه ،هدف مطلوب، بنابراين
0Fهميشه همراه با زمينه

ترين غلظتي از عناصر كه به طور رضايت بخشي  شود. پايين هر سيگنال محسوب مي ناپذير جدايي واست كه جز 1
 هر گيري به فاكتورهاي متنوعي وابسته است. اي قابل اندازه شود. ثبت هر سيگنال تجزيه گيري است حد تشخيص ناميده مي ل اندازهقاب

1Fيا انحراف ،نويز دستگاهي ،زمينه موجب خطاهاي آماري شامل نسبت سيگنال به  مكن استدو عامل فيزيكي و دستگاهي م

و تغيير  2
دهند.  ها اثرات فيزيكي و دستگاهي نامطلوبي وجود دارند كه نتيجه تجزيه را تحت تاثير قرار مي روشحساسيت تجزيه باشد. در همه 

استفاده كرد. تعاريف و مفاهيم بنيادي  2F3عجهاي تكراري و مر هاي شيميايي بايد از نمونه براي اطمينان از دقت و صحت تجزيه ،بنابراين
ن شيمي تجزيه و كاربران به منظور انجام مطلوب ايج تجزيه شيميايي توسط متخصصسازي برداشت از مراحل و نتا زير براي يكسان

 هاي شيميايي بايد مورد توجه قرار گيرد. تجزيه

 تعاريف و مفاهيم -1-2

بايد با  بخش معدنن اگيرند و متخصص چندين عبارت فني و تخصصي به طور گسترده در شيمي تجزيه مورد استفاده قرار مي
ترين اين عبارات فني عبارتند  ن شيمي تجزيه برقرار كنند. مهماداشته باشند تا بتوانند ارتباط علمي مناسبي با متخصصها آشنايي  آن
 از:

3Fسيگنال

نمونه  ياي مرتبط با غلظت يك عنصر از اجزا (علامت) يك پاسخ فيزيكي است كه شامل اطلاعات تجزيه سيگنال :4

گيرد. بزرگي يك سيگنال هميشه به طور خطي با غلظت  گيري قرار مي مورد اندازه ،ربنابراين سيگنال مرتبط با غلظت عنص ،است
ها متنوع و شامل تغييرات  هاي تجزيه نياز است كه اثر تصحيحي غيرخطي اعمال شود. سيگنال مرتبط نيست. در تعدادي از روش

ها همراه  گيرند. همه سيگنال ناصر مورد استفاده قرار ميكه در تجزيه شيميايي ع هستند ها وزني، ولتاژ، اشعه ايكس، گاما و نظاير آن
 اي نيستند. معمولا شامل اطلاعات سودمند تجزيه واي از سيگنال است  ند كه بخش ناخواستها با زمينه

. زمينه داراي دو منبع ندارداي سودمند  عنوان زمينه است كه اطلاعات تجزيهه اي داراي بخشي ب هر سيگنال تجزيه زمينه:

 بيعي و دستگاهي است.ط
4Fحد تشخيص

توان آن را به طور مطمئن از يك  و مي دارداي كه اطلاعات سودمند  ترين حد يك سيگنال تجزيه پايين :5

 گيري كرد. سيگنال زمينه متمايز و به عنوان غلظت اندازه

                                                             
1- Background 
2- Drift 
3- Reference 
4- Signal 
5- Detection limit 
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5Fحساسيت

رود و  اي به كار مي يهاين عبارت به صورت كيفي براي تعيين دامنه تشخيص غلظت عناصر براي هر روش تجز :1

حساسيت بالا و پايين تفكيك به دو گروه با را اي  هاي تجزيه روشگيري است.  معرف شيب سيگنال به غلظت عنصر مورد اندازه
 دهد. و پايين را نشان مي داراي حساسيت بالا هاي هاي روش ويژگي 1-1 شكل ند.كن مي

 

 هاي با حساسيت بالا و پايين است. هاي روش نشان دهنده ويژگينمودار غلظت در برابر شدت سيگنال كه  -1-1شكل 

معرف كمتر يا بيشتر بودن نتايج تجزيه نسبت به ميانگين نتايج مورد نظر  اريبيدر مبحث شيمي تجزيه  :6F2)باياساريبي (

 است.

تغييرات دماي محيط و پايداري ناشي از تغيير نتايج تجزيه دستگاهي با گذشت زمان است. اين انحراف معمولا ناشي از  :انحراف
 مدارهاي الكترونيكي است.

7Fدقت و صحت

صحت معرف ميزان نزديكي نتايج تجزيه به مقدار واقعي  وگيري  دقت معرف تكرارپذيري نتايج يك اندازه :3

 است.
ه مرجع شامل گيري را مورد ارزيابي قرار داد. نمون توان صحت يك اندازه اي است كه به كمك آن مي نمونه نمونه مرجع:

هاي  هاي متفاوت و در آزمايشگاه اند و با روش آمده صورت كاملا يكنواخت دره هستند كه ب و يا معدني  هايي پودر شده سيليكاته سنگ
اند. نمونه  قرار گرفتهآماري مورد تجزيه و تحليل نتايج  تمامي سپس براي محاسبه مقدار واقعي ومختلفي در سطح دنيا مورد تجزيه 

 مرجع با استاندارد متفاوت است.

گيرند و ممكن است  ها مورد استفاده قرار مي ) دستگاهكاليبراسيون(واسنجي ي هستند كه براي يها استانداردها نمونه :استاندارد

 شوند. ه ميتهيهاي شيميايي با خلوص بسيار بالا  ي باشند كه از معرفيها هاي مرجع و يا نمونه شامل نمونه
 شود. گيرند ولي غلظت عناصر در يك نمونه تعيين مي ها مورد تجزيه قرار مي نمونه تجزيه و تعيين غلظت:

                                                             
1- Sensitivity 
2- Bias 
3- Precision and accuracy 
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8Fتداخل

اي است كه مقدار اين غيرخطي بودن به غلظت ساير تركيبات موجود در نمونه بستگي  غيرخطي شدن سيگنال تجزيه :1

 دارد.
9Fاثر زمينه

گيري غلظت عناصري كه در نمونه مورد  اسي زمينه (ماتريكس) در اندازهشن تداخل ناشي از تركيب يا ساختار كاني :2

 گيرند. تجزيه قرار مي

10Fاستوكيومتري

 شيميايي هاي واكنش در كنندهشركت مواد مقدار بين كمي ارتباط نيز و ها تركيب در عنصرها مقدار نسبت :3
 كمي ارتباط محصول و دهنده واكنش مواد مقدار بين استوكيومتري بطروا از استفاده با. كند را بيان مي) ها ها و فرآورده دهنده واكنش(

 .دشو مي برقرار

11Fنمونه پوچ

سازي شده با شرايط تجزيه بدون افزودن نمونه سنگي مورد تجزيه است. غلظت  نمونه پوچ يا بلانك نمونه آماده :4
 مكن استي مورد استفاده است و همچنين ميمياهاي شي هاي موجود در معرف از ناخالصي ناشيثبت شده يك عنصر در نمونه پوچ 

 هاي محيط آزمايشگاه باشد. ناشي از آلودگي

12Fآليكوات

 .گرم) ميلي 250عنوان مثال ه گيرد (ب ن و براي تجزيه مورد استفاده قرار مييوزتاي كه  مقدار نمونه :5

13Fهمگني

داراي تركيب كلي ناهمگن هستند. بنابراين  اند هاي مجزا تشكيل شده هاي معدني و سنگي از كاني از آنجا كه نمونه :6

 مشخص از نمونه كه داراي تركيب همگن و معرف كل باشد تهيه و سپس مورد تجزيه قرار گيرد. بايد مقداربراي تجزيه 

 هاي اكتشافي و كانسنگ آهن ي نمونهيهاي متداول در تجزيه شيميا بررسي روش -1-3

  عبارتند از: هاي اكتشافي و كانسنگ آهن هاي متداول در تجزيه شيميايي نمونه روش
 ]Determination of total iron by spectrophotometer[ اسپكتروفتومتري روش به كل آهن غلظت تعيين -
 ]Determination of total iron by titration[ تيتراسيون روش به كل آهن غلظت تعيين -
 ]Determination of iron oxide by spectrophotometer[اسپكتروفتومتري  روش به آهن اكسيد غلظت تعيين -

 ]Determination of iron oxide by titration[ تيتراسيون روش به كل آهن اكسيد غلظت تعيين -
 ]Determination of sulphur by gravimetery[ گراويمتري روش به گوگرد غلظت تعيين -
 ]Determination of sulfur & carbon by Leco[لكو  دستگاه وسيله به كربن و گوگرد غلظت تعيين -
 Determination of major[ سازي پودري) تعيين غلظت عناصر اصلي به روش فلورسانس اشعه ايكس (روش آماده -

elements by WD-XRF (press powder)[ 
 Determination of major[ سازي قرص ذوبي) تعيين غلظت عناصر اصلي به روش فلورسانس اشعه ايكس (روش آماده -

elements by WD-XRF (fused bead)[ 

                                                             
1- Interference 
2- Matrix effect 
3- Stoichiometry 
4- Blank 
5- Aliquot 
6- Homogeneity 
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 ]Determination of L.O.I (loss on ignition)[حرارتي ) پرت( افت مقدار تعيين -
 ]Determination of trace element by atomic absorption[ اتمي جذب روش به جزيي عناصر غلظت تعيين -
 ]ICP-OES ]Determination of trace element by ICP-OES تعيين غلظت عناصر جزيي به روش -
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 گيري دستورالعمل اندازه

 غلظت آهن كل 
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 آشنايي -2-1

به صورت دو ظرفيتي و سه ظرفيتي وجود دارد كه مجموع اين دو به عنوان غلظت آهن كل ناميده آهن  ،هاي معدني در نمونه
 گيري آهن كل ارايه شده است. هاي اندازه شود. در اين فصل روش مي

P0Fگيري آهن كل اندازهالعمل دستور -2-2

١
P به روش تيتراسيون 

 كرومات بعد از احيا با كلريد قلع است. گيري آهن كل قابل حل در اسيد به روش تيتراسيون با دي اندازه ،هدف

 امكانات آزمايشگاهي مورد نياز -2-2-1

 ليتر  ميلي 150بشر  -
 شيشه ساعت -
 د)كراستفاده  نيز ليتر يليم 10 دار از بورت حباب توان مياتوتيتراتور ( -
 مگنت و همزن مغناطيسي برقي -
 ترازوي با دقت چهار رقم اعشار -

 هاي مورد نياز ها و محلول معرف -2-2-2

     )ρ= 18/1( غليظ اسيد كدريهيدروكلري -
     )ρ=83/1( اسيد غليظسولفوريك  -
  )وزني درصد 40(اسيد غليظ هيدروفلوريدريك  -
   )ρ=7/1( ظاسيد غليفسفريك  -
  درصد) w/v 5 اسيد (اشباعبوريك  -
 به حجم يك ليتر  6:1:1/4به نسبت  به ترتيب مقطر آب، اسيدفسفريك ، اسيدسولفوريك مخلوط چند اسيد: مخلوط  -
ليتر  ميلي 200توزين و در  )SnClR2R. 2HR2RO( گرم از كلريد قلع 100ر ليتر: دگرم  100 دو ظرفيتي محلول كلريد قلع -
ليتر رسانده شود. اين محلول  1و با آب مقطر به حجم شده سپس محلول سرد  غليظ با حرارت دادن حل شود، ك اسيددريكلريهيدرو

 اي تيره نگهداري شود. بايد در ظرف شيشه
 ر ليتر    دگرم  HgClR2R( 50( دو ظرفيتي محلول كلريد جيوه -
KR2RCrR2ROكرومات  ديپتاسيم استاندارد  شناساگر گرم از 6نرمال:  1/0كرومات  ديپتاسيم محلول استاندارد  - R7R با خلوص) 

 مدت دو ساعت خشك و در دسيكاتور تا دماي اتاق سرد شود. هب گراد درجه سانتي 150تا  140 ) را در آون در دمايآزمايشگاهي
 گرم از آن به دقت توزين و در آب مقطر حل شود و سپس با دقت به حجم يك ليتر برسد. 903/4

                                                             
1- Total Fe 
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  باريم  نمك از .استاحيا -اكسيداسيون شناختاولين شناساگر   آمين فنيل  دي :آمين سولفانات فنيل دي ر باريم شناساگ -
براي تهيه محلول  .شود كرومات استفاده مي ديپتاسيم  آمين سولفانات) در تيتراسيون با فنيل دي  آمين سولفونيك اسيد (باريم فنيل دي

 با فرمول آمين سولفانات فنيل دي  باريم شناساگر د.شوليتر آب مقطر حل  ميلي 100ر گرم از آن د 2/0شناساگر، مقدار 
CR24RHR20RBaNR2ROR6RSR2R بالا و   شناساگر در غلظت .استرنگ  بي احيا  بنفش و در حالت اندر حالت اكسيدpH طي تيتراسيون  اسيدي

ه جاي تغيير رنگ به بنفش به كرومات ب ديپتاسيم  زياد مقادير طوري كه حتي در حضوره دهد ب رفتار ديگري از خود بروز مي ، آهسته
 شود. جددا تكرارم  افتاد بايد آزمايش اتفاقي   اگر چنين ،ماند صورت سبز باقي مي

 هاي نمونه  ويژگي -2-2-3

هاي  ر نمونهكاربرد دارد. دك اسيد دريهيدروكلريهاي اكتشافي و كانسنگ آهن قابل انحلال در  گيري نمونه اين روش براي اندازه
نتايج ك اسيد دريهيدروكلريدر كانسنگ هاي پيريتي) به دليل عدم انحلال كامل  (سنگ آهن درصد 2 يش ازبا غلظت ب دارگوگرد

 .شود است و استفاده از اين روش توصيه نميتجزيه ي خطاي ادار

 سازي نمونه آماده -2-2-4

، با دقت چهار رقم اعشار توزين و در بشر و همگن شده رطوبت پودر گرم از نمونه فاقد 3/0تا 1/0تخريب با اسيد: حدود  -الف
 5هايي كه حاوي سيليس هستند حداكثر  (در نمونه شود غليظ به آن اضافهك اسيد دريهيدروكلريليتر  ميلي 30 ريخته شود. سپس

درجه  80زير نقطه جوش (حدود  تاو محلول  پوشيده شوددرب بشر  .نيز اضافه شود) HF غليظك اسيد درييفلورهيدرو ليتر ميلي
(دقيقا زير دماي جوش)  يابدطور كامل تخريب شود. سپس دما افزايش ه تا نمونه ب داده شودبه مدت يك ساعت حرارت  گراد) سانتي

 .به عمل آيدتا از تخريب كامل نمونه اطمينان  داده شوددقيقه حرارت  30و به مدت 
شود   درنگ در حالي كه محلول داغ در بشر هم زده مي و بيشده گرم شسته  قطرهاي بشر با آب م احيا: درب و ديواره -ب
رنگ شود. سپس يك  و محلول بي بروداز بين  سه ظرفيتيقطره قطره به آن اضافه شود تا رنگ زرد كلريد آهن   SnClR2Rمحلول

اسيد بوريك  ليتر ميلي 10 ،افه شده باشدبه نمونه اضك اسيد دريريولفهيدرواضافه شود و اگر در مرحله تجزيه  SnClR2Rقطره ديگر 
د و شوزمان با هم زدن به آن اضافه  همدو ظرفيتي ليتر محلول كلريد جيوه  ميلي 8و محلول سرد شود. سپس شده اشباع اضافه 

 دقيقه بماند. 5محلول 
 شناساگرقطره  5افزودن  و پس ازشده اسيد به محلول اضافه فسفريك -اسيدسولفوريك ليتر مخلوط  ميلي 30تيتراسيون:  -پ

نرمال تيتر شود. نقطه پاياني با تغيير رنگ محلول به  1/0كرومات  ديپتاسيم محلول  فنيل آمينو سولفونات سديم به سرعت با دي
 شود. بنفش مشخص مي

زمايشات يك استاندارد و تعدادي نمونه تكراري براي بررسي تكرارپذيري و دقت روش به همين آهر سري از  كنترل: در -ت
 گيري شود. سازي و اندازه روش آماده

 محاسبات -2-2-5

 شود. انجام مي 1-2محاسبات بر اساس رابطه 



م 11 ه -فصل دو ز دا عمل ان ستورال ن كل د ت آه ري غلظ  گي

 

KR2RCrR2RO R7R+6FeClR2R+14HCl→2CrClR3R+6FeClR3R+2KCl+7HR2RO 

W
FVm ××

=
5585.0  )2-1( 

 :كه در آن
m درصد آهن 
F كرومات فاكتور دي 
V مصرفي كرومات حجم دي 
W حسب گرم بر وزن نمونه 

 شود: نرمال ساخته شده به دو روش زير تعيين مي 1/0كرومات  فاكتور دي
هاي استاندارد آهن سه ظرفيتي (تيترازول آهن با نرماليته مشخص) و محاسبه از  تيتراسيون با استفاده از محلول ،در روش اول

  .حجم تيترازول است VR2Rكرومات و  حجم دي VR1Rنرماليته تيترازول،  NR2Rكرومات،  نرماليته دي NR1Rكه  شود انجام مي 2-2رابطه 
)2-2( F=NR1RVR1R/NR2RVR2 

با استفاده از استانداردهاي خاكي با غلظت و عيار معين و با جايگذاري معلومات در فرمول محاسبه آهن كل و از  ،در روش دوم
 .شود كرومات محاسبه مي ديپتاسيم اكتور ف 1-2رابطه 

  ها حدوديتمزايا و م -2-2-6

 72تا   30هاي اكتشافي، كانسنگ آهن و كنسانتره در محدوده غلظتي گيري آهن كل در نمونه استفاده از اين روش براي اندازه
درصد و واناديم كمتر از  1/0كمتر از ها  هايي كه درصد مس و موليبدن در آن درصد وزني آهن مناسب است. اين روش براي نمونه

هاي داراي  كاربرد دارد. نمونهك اسيد دريهيدروكلريهاي سنگ آهن قابل انحلال در  گيري نمونه براي اندازهو درصد است  05/0
وش و استفاده از اين ر داردهاي پيريتي) به دليل عدم انحلال كامل خطاي تجزيه  (سنگ آهن درصد 2 يش ازببا غلظت گوگرد 

 شود. توصيه نمي

 گيري آهن كل به روش اسپكتروفتومتري دستورالعمل اندازه -2-3

 امكانات مورد نياز -2-3-1

 Aليتر كلاس  ميلي 10و  5 ،2پيپت در انواع  -

 Aليتر كلاس  ميلي 50بالن ژوژه  -

 گراد درجه سانتي 250و همزن مغناطيسي تا دماي پليت  هات -

 عشار رقم ا با دقت چهار ترازوي -

 هاي مورد نياز ها و محلول شناساگر -2-3-2
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 درصد 99كلرايد  مينوآم هيدروكسيل -

 درصد 99بافر سديم سيترات  -

 ppm 1000استاندارد مرجع آهن  -

 درصد  37ك اسيد دريهيدروكلري -

 درصد 40اسيد غليظ هيدروفلوريدريك  -

 با خلوص آزمايشگاهي تهيه شود) فنانترولين (كه بايد از نمك فنانترولين 1:10محلول نمك  -

 تجهيزات دستگاهي -2-3-3

 دستگاه اسپكتروفتومتر

 هاي نمونه ويژگي -2-3-4

 شود.  درصد توصيه مي 1/0 بيش از غلظت هاي با نمونهاين روش براي تجزيه آهن كل در 

 روش كار -2-3-5

همان روشي كه نمونه مجهول  هاي مجهول به اه نمونهغلظتي مورد نياز انتخاب و به همر محدودههاي مرجع آهن در  ابتدا نمونه
ليتر محلول  ميلي 15گرم از نمونه مجهول با ترازو توزين و  5/0تا  1/0حدود . گيرند قرار ميانحلال  شوند، تحت شرايط سازي مي ادهآم

 10و اسيد غليظ) نيتريك ليتر  ميلي 8اسيد غليظ+سولفوريك ليتر  ميلي 33اسيد غليظ+هيدروفلوريدريك ليتر  ميلي 100( تركيبي
تا نزديك خشك (حجم اسيد  كاهشپس از  .انجام گيردتا انحلال  گيردقرار پليت  هاتو بر روي  ليتر آب مقطر به آن اضافه ميلي
 تا گيردقرار پليت  هاتو مجددا بر روي  شوداضافه  )ليتر ميلي 5غليظ و كمي آب (حدود اسيد نيتريك  ليتر ميلي 8مجددا  )شدن

مجزا  ليتر ميلي 100به يك بالن از آن  ليتر ميلي 5رسانده و در نهايت  ليتر ميلي 250سپس محلول فوق را به حجم  شود.انحلال كامل 
 5پس از  .شوداضافه  درصد 10كلرايد  منيوآم هيدروكسيل ليتر ميلي 5آب مقطر و در نهايت  ليتر ميلي 20تا  15پس از آن  .شودمنتقل 
 ليتر ميلي 20) و pH(به منظور تنظيم  درصد 10سديم سيترات  ليتر ميلي 10و در نهايت  شود مي تبديل 2به  3هاي  همه آهندقيقه 

و پس از به  نمونه بمانددقيقه تا يك ساعت  45 به مدتو پس از تشكيل كمپلكس قرمز رنگ شده اضافه  درصد 10ارتوفنانترولين 
و  استانداردهاپوچ، هاي  كليه موارد براي همه محلول .دنشو تومتر منتقل ميفاسپكتروكنار دستگاه ها به  حجم رساندن همه محلول

نسبت به صورت ميزان جذب  واسنجيو نمودار  شود ميقرائت نانومتر  510در طول موج ابتدا جذب استانداردها  .دشوها انجام  مجهول
 .شود مي تعيينهاي مجهول  ت آهن در نمونهگيري مقدار جذب نمونه مجهول، غلظ و با اندازهشده م يرستغلظت  به

 ها حدوديتمزايا و م -2-3-6

درصد و يا  1/0ي با غلظت كمتر از يها در نمونه دارد ودرصد دقت بيشتري  1/0 بيش از غلظت به يها انجام اين روش در نمونه
 مناسب نيست. ،شود ميايجاد ن محلول رنگي مناسب ها ناخالصيبه دليل وجود مواردي كه 
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 3فصل 
 

گيري  دستورالعمل اندازه 

 غلظت آهن دو ظرفيتي
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 آشنايي -3-1

ظرفيتي نيز به صورت  اكتشافي، معدني و كانسنگ آهن بايد علاوه بر غلظت آهن كل، مقدار آهن دو هاي نمونهدر تجزيه 
 و ظرفيتي روش تيتراسيون و اسپكتروفتومتري است.تعيين غلظت آهن د هاي روشترين  شود. متداول گيري اندازهجداگانه 

 آهن دو ظرفيتي به روش تيتراسيون گيري اندازهدستورالعمل  -3-2

 امكانات آزمايشگاهي مورد نياز -3-2-1

  ليتر ميلي 250 ارلن ماير تخليه -
  ليتر ميلي 10 اتوتيتراتور يا بورت حبابدار -
 همزن مغناطيسي برقي –

 مورد نياز  هاي محلولو ها  شناساگر -3-2-2

 درصد آزمايشگاهي 37اسيد هيدروكلريدريك  -
 )ρ=83/1(اسيد غليظ سولفوريك  -
 )وزني درصد 40(اسيد غليظ ك دريهيدروفلوري -
   )ρ=7/1(اسيد غليظ فسفريك  -
 )درصد w/v5 اسيد (اشباع بوريك  -
  شود.ليتر رقيق  1 تا حجم 6:1:1/4ت نسبترتيب به  بهمقطر  آب و اسيد فسفريك ،اسيدسولفوريك مخلوط  -
 )دشوليتر آب مقطر حل  ميلي 100گرم از آن در  2/0براي تهيه محلول شناساگر، مقدار ( آمين سولفانات فنيل دي شناساگر باريم  -

 نمونه سازي آماده -3-2-3

هيدروكلريدريك  ليتر ميلي 20قل و مقدار منت ليتر ميلي 250 ده و به يك ارلن مايرشگرم نمونه با ترازو وزن  3/0تا  1/0 مقدار
غليظ به آن اضافه شود. به منظور جلوگيري از اكسيداسيون و تبديل آهن دو ظرفيتي ريدريك اسيد فلوهيدرو  غليظ و چند قطرهاسيد 

نمونه  ،يطجريان يابد تا موجب خروج گاز اكسيژن از محيط واكنش شود. در اين شرا ها نمونهبه روي   COR2Rبه سه ظرفيتي گاز
 30وزني و  درصد 5اسيد بوريك  ليتر ميلي 10تا به طور كامل انحلال انجام گيرد. پس از كاهش حجم محلول،  شود حرارت داده 

 شناساگر. سپس چند قطره شود رسانده ليتر  ميلي 200و حجم كل محلول به شده محلول مخلوط اسيد آماده شده اضافه  ليتر ميلي
نرمال به سرعت تيتر شود. براي جلوگيري  1/0كرومات  ديپتاسيم و با محلول شده اضافه  درصد 2/0 ولفاناتس فنيل آمين ديباريم 

 محلول نبايد در مجاورت هواي آزاد براي مدت زياد نگه داشته شود. آهن دو ظرفيتياز اكسيداسيون 
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 محاسبات  -3-2-4

 .شود ميانجام  1-3محاسبات بر اساس رابطه 
)3-1(     

W
FVm ××

=
7185.0  

 كه در آن: 
m درصد اكسيد آهن دو ظرفيتي 
F كرومات فاكتور دي 
V مصرفي كرومات حجم دي 
W بر حسب گرم وزن نمونه 

 ها محدوديتمزايا و  -3-2-5

آهن  درصد 72تا  غلظتي بازهاكتشافي، كانسنگ آهن و كنسانتره در  هاي نمونهظرفيتي در  آهن دو گيري اندازهاين روش براي 
 05/0و واناديم كمتر از  درصد 1/0كمتر از  ها آنرود كه درصد مس و موليبدن در  يي به كار ميها نمونهاين روش براي  .مناسب است

قابل حل هستند كاربرد دارد و در هيدروكلريدريك اسيد ي سنگ آهن كه در ها نمونه گيري اندازهاين روش براي  باشد.درصد 
هيدروكلريدريك اسيد نمونه در هاي پيريتي) به دليل عدم انحلال كامل  (سنگ آهن درصد 2غلظت بيش از با  داري گوگردها نمونه
 .شود نميو استفاده از اين روش توصيه  داردخطا 

 آهن دو ظرفيتي با روش اسپكتروفتومتري گيري اندازهدستورالعمل  -3-3

 امكانات آزمايشگاهي مورد نياز  -3-3-1

 Aكلاس  ليتر ميلي 10و  5 ،2پيپت انواع  -

 Aكلاس  ليتر ميلي 50بالن ژوژه  -

 گراد درجه سانتي 250و همزن مغناطيسي تا دماي  پليت هات -

 رقم اعشار  با دقتترازوي  -

 ي مورد نيازها محلولها و  شناساگر -3-3-2

 درصد 99بافر سديم سيترات  -

 ppm 1000استاندارد مرجع آهن  -

 درصد  37 اسيدهيدروكلريدريك  -

 درصد 40اسيد غليظ هيدروفلوريدريك  -

 فنانترولين (بايد از نمك فنانترولين با خلوص آزمايشگاهي تهيه شود) 1:10محلول نمك  -
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 تجهيزات دستگاهي -3-3-3

 دستگاه اسپكتروفتومتر

 هاي نمونه  ويژگي -3-3-4

 شود.  ه ميدرصد توصي 1/0 بيش از غلظت بااين روش براي تجزيه آهن دو ظرفيتي 

 روش كار -3-3-5

 و حلسازي  آماده روش يكسان)با (غلظتي مورد نياز انتخاب و به همراه نمونه مجهول  محدودههاي مرجع آهن در  ابتدا نمونه
يد اسهيدروفلوريدريك ليتر  ميلي 100(تركيبي ليتر محلول  ميلي 15گرم از نمونه مجهول با ترازو توزين و  5/0تا  1/0حدود  د.شو مي

و بر روي  شود ليتر آب مقطر به آن اضافه ميلي 10و اسيد غليظ) نيتريك ليتر  ميلي 8+ اسيد غليظسولفوريك ليتر  ميلي 33+ غليظ
اسيد نيتريك ليتر  ميلي 8(تا نزديك خشك شدن) مجددا  حجم اسيد كاهشپس از  .ردگي انجامتا انحلال شود قرار داده  پليت هات

به  ياد شدهسپس محلول  ،دشوتا انحلال كامل  گيردقرار  پليت هاتو مجددا بر روي شود اضافه  ليتر) ميلي 5غليظ و كمي آب (حدود 
تا  15پس از آن  انتقال يابد.ليتر مجزا  ميلي 100و به يك بالن شود ليتر برداشته  ميلي 5و در نهايت شده ليتر رسانده  ميلي 250حجم 

ليتر  ميلي 20) و pH(به منظور تنظيم  درصد 10ليتر سديم سيترات  ميلي 10نهايت ده و در شليتر آب مقطر اضافه  ميلي 20
(كليه موارد  بمانددقيقه تا يك ساعت  45نمونه به مدت پس از تشكيل كمپلكس قرمز رنگ  .اضافه شود درصد 10ارتوفنانترولين 

 .دنشو ها به كنار دستگاه اسپكتروفتومتر منتقل  محلولد) و سپس همه گيرها انجام  مجهول و استانداردها پوچ،هاي  براي همه محلول
غلظت رسم و با  نسبت بهبه صورت ميزان جذب واسنجي شود و نمودار  قرائت مينانومتر  510در طول موج ابتدا جذب استانداردها 

  شود. گيري  هاي مجهول اندازه گيري مقدار جذب نمونه مجهول، غلظت آهن در نمونه اندازه

 ها محدوديتايا و مز -3-3-6

درصد و يا  1/0ي با غلظت كمتر از يها در نمونه دارد ودرصد دقت بيشتري  1/0 بيش از غلظت باهايي  انجام اين روش در نمونه
 شود، مناسب نيست. ها محلول رنگي مناسب ايجاد نمي مواردي كه به دليل وجود ناخالصي
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 4فصل 
 

 گيري دستورالعمل اندازه

 غلظت گوگرد 
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 آشنايي -4-1

هاي معدني بايد بسيار پايين باشد كه  و مقدار آن در نمونه شود ميعنوان يك عنصر مزاحم در صنعت فولاد محسوب ه گوگرد ب
 ت پيريت، پيروتيت، كالكوپيريت و نظاير آن است.به فناوري مورد استفاده بستگي دارد. معمولا گوگرد به صورحد مجاز آن 

 (رسوبي) سنجي وزنگوگرد به روش  گيري اندازهدستورالعمل  -4-2

 امكانات آزمايشگاهي مورد نياز -4-2-1

 گراد سانتيدرجه  1000كوره آزمايشگاهي تا دماي -

 ترازوي با دقت چهار رقم اعشار -

 مورد نياز هاي محلولها و  شناساگر -4-2-2

ليتر به آن آب مقطر  5/2و تا حجم شده ليتري تيره رنگ ريخته  5/2برم مايع در يك شيشه  ليتر ميلي 100 حدود آب برم: -
 .گيردو همگن شود. اين محلول بايد به مدت يك تا دو شب در جاي آرام و دور از نور قرار  ضافها

 )اسيدنيتريك به هيدروكلريدريك اسيد  1/3(نسبت سلطاني تيزاب  -
 درصد وزني 10 يداكلرباريم محلول  -
 درصد 37غليظ هيدروكلريدريك اسيد  -

 درصد 65اسيد غليظ نيتريك  -

 درصد 999/99پودر روي خالص  -

 هاي نمونه ويژگي -4-2-3

 ها مناسب است و محدوديتي ندارد. اين روش براي كليه نمونه

 نمونه  سازي آماده -4-2-4

 ليتر ميلي 30آب برم و  ليتر ميلي 300و بر روي آن تا حدود  شده ريخته ليتر ميلي 400در بشر  گرم نمونه را 5/0 تا 2/0حدود 
جاي ه . اگر نمونه داراي كاني پيريت باشد بايد بشود تيزاب سلطاني افزوده و بر روي هيتر به ملايمت تا خشك شدن حرارت داده 

شده اضافه هيدروكلريدريك اسيد  ليتر ميلي 5دوباره  ،د. پس از خشك شدناسيد اضافه شونيتريك  ليتر ميلي 30، تنها سلطاني تيزاب
افزوده و تا حل مواد موجود حرارت هيدروكلريدريك اسيد  ليتر ميلي 10. بعد از آن مجددا شود و تا مرحله خشك شدن حرارت داده 

. پس شوددر روي، آهن موجود احيا و محلول صاف . اگر در محلول رسوب وجود داشته باشد و يا محلول زرد رنگ باشد با پوشود داده 
و بعد از چهار ساعت  شود اضافه  ،وزني درصد 10 ايدكلرباريم  ليتر ميلي 20از شستن بشر، رسوب به محلول زير صافي در حال جوش 

 .اده شودساعت قرار د 1به مدت  گراد سانتيدرجه  850و در كوره در دماي شده رسوب صاف 
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 محاسبات -4-2-5

 :شود محاسبه مي 1-4رصد وزني گوگرد از رابطه د

 كه در آن:
m درصد وزني گوگرد 

WRs R وزن رسوب 
w وزن نمونه 

 ها محدوديتا و يمزا -4-2-6

صرف آن طولاني بودن و  هاي حدوديت) و از مدرصد 1/0خطاي نسبي حدود ( از مزاياي اين روش تكرارپذيري و دقت بالاي آن
 هاي ديگر است.  زمان زياد در مقايسه با روش

0Fكربن و گوگرد (لكواي  تجزيهگوگرد در نمونه سنگ آهن با دستگاه  گيري اندازهدستورالعمل  -4-3

1(  

 امكانات مورد نياز -4-3-1

 گراد سانتيدرجه  1100بوته چيني يا سراميكي با ظرفيت تحمل حرارتي  -

 انبر بلند مخصوص كوره -
 چهار رقم اعشاربا دقت ترازوي  -

 مواد مورد نياز  -4-3-2

 واسنجيكربن و گوگرد براي  اي تجزيهاستانداردهاي مورد نياز دستگاه 

 تجهيزات دستگاهي -4-3-3

 كربن و گوگرد  تجزيهدستگاه  -

دتا از دستگاه ساخت شركت لكو اما در ايران عموجود دارد هاي متنوعي  دستگاههاي معدني  كربن و گوگرد در نمونه تجزيهبراي 
 هاي تجزيه كربن و گوگرد ساخت ساير سازندگان معتبر نيز استفاده كرد. توان از دستگاه شود. مي استفاده مي

 هاي نمونه ويژگي -4-3-4

ن ميكرو 60 بندي زير و تنها نمونه بايد كاملا همگن، جامد و با دانه دارددر اين روش محدوديت خاصي ن گيري اندازهنمونه مورد 
 باشد.

                                                             
1- Leco 

)4-1( 
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×
×
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w
Wm S 
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 روش كار  -4-3-5

. سپس شودگونه رطوبت  تا عاري از هر دهند ميدر دماي پايين براي چند دقيقه در كوره قرار را بوته چيني يا سراميكي  اابتد
 ترسيمي پايدار شود. برا گراد سانتيدرجه  1300تا شرايط دمايي كوره ثابت و در دماي  شود ميكربن و گوگرد روشن  تجزيهدستگاه 
 1/0واسنجي دستگاه، بسته به محدوده غلظت مورد نظر (دهم درصد تا درصد) با استفاده از استانداردهاي انتخاب شده حدود  منحني

وارد  ها آنسپس وزن  شده وهاي استاندارد با دقت توزين و به صورت يكنواخت در كف بوته پخش  از نمونه يكگرم از هر  5/0تا 
. پس از آن استانداردها به بندند را ميو سپس درب كوره كنند  ميبا دقت به داخل كوره منتقل را ها  در نهايت بوته .شود ميافزار  نرم

. پس از تعيين منحني شود ميترسيم  واسنجيها ثبت و در منحني  و پيك شوند ميترتيب قرارگيري در داخل دستگاه، قرائت 
هاي  . قبل از شروع تجزيه نمونهشود ميدستگاه قرار داده شده و نتايج ثبت هاي مجهول نيز به همين روش در  نمونه واسنجي
 گيرند. ها مورد تجزيه قرار پس از آن نمونه و با چند نمونه استاندارد كنترل شود منحني واسنجيابتدا دقت  ،مجهول

 ها محدوديتمزايا و  -4-3-6

 سانتره محدوديت خاصي ندارد. محدوده غلظتي اين روش بينهاي اكتشافي، كانسنگ آهن و كن انجام اين روش بر روي نمونه
 درصد است.  100تا گرم در تن  150
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 آشنايي -5-1

 گيري اندازهحدود غلظت برخي از عناصر فرعي اهميت دارد كه بايد با روش مناسب  ،هاي سنگ آهن در صنايع كاربرد نمونه در
WD-XRFترين روش مورد استفاده  . متداولشود P

 
0F

١
P .است 

P، SiOR2R، CaO،MgO ،AlR2 گيري اندازهدستورالعمل  -5-2 ROR3R  و TiOR2R  به روشWD-XRF پودري 

 امكانات مورد نياز  -5-2-1

 دستگاه پرس هيدروليك -

 متر) ميلي 40ظرف نمونه با قطر متناسب با دستگاه (معمولا  -

 ها شيكر براي همگن كردن نمونه -

 دو رقم اعشاربا دقت ترازوي  -

 مواد مورد نياز  -5-2-2

 اسيد صنعتي بوريك  -

 با خلوص آزمايشگاهياسيد بوريك  -

 استن صنعتي -

 تجهيزات دستگاهي -5-2-3

  WD-XRFدستگاه

 هاي نمونه   ويژگي -5-2-4

ابعاد و با  ها بايد كاملا همگن نمونه .درصد بسته به استانداردهاي موجود باشد 70تا  30ها  محدوده غلظتي عنصر آهن در نمونه
 باشند. نميكرو 60بندي زير  دانه

 روش كار -5-2-5

اسيد بوريك گرم  75/0ها مقدار  دار توزين و به همه آن گرم از استانداردهاي مرجع را با ترازو در يك ظرف مناسب درب 3ابتدا 
گن شوند. سپس در كف هر يك از دستگاه شيكر به مدت يك ساعت هم به وسيلهها بايد  اضافه شود. نمونه با خلوص آزمايشگاهي

و با دستگاه پرس شود هاي همگن به داخل ظروف نمونه ريخته  و نمونهشده اسيد صنعتي ريخته بوريك مقدار معيني   ظروف نمونه
KN/mPفشار با اتوماتيك 

2
P100 سازي شوند. هاي مجهول نيز بايد با دقت و به همين روش آماده نمونه درآيد. به صورت قرص پودري 

                                                             
1- Wavelength dispersive x-ray fluorescence 
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ها، هدف  شده و با توجه به نوع نمونه  WD-XRFدستگاهافزار  ها وارد نرم شخصات آنم س از آماده كردن استانداردهاي مرجع،پ
 شود: مي وصيهبه قرار زير تاي  يك برنامه تجزيهتجزيه، شرايط بهينه تجزيه و مراحل كار 

 ثانيه) 6ك به مدت ي ثانيه و حداقل دو زمينه هر 14(پيك هر عنصر  گيري اندازهزمان  -

 معرفي نوع ظرف نمونه مورد استفاده  -

 مشخص كردن نوع نمونه (قرص پودري و يا قرص ذوبي) -

 شدگي و شروع تجزيه پس از آن ثانيه براي زمان قفل 10تنظيم  -

 1-5تنظيم شرايط هر كدام از عناصر طبق جدول  -

   WD-XRFدر دستگاه عناصرشرايط و پارامترهاي بهينه  -1-5جدول 

ولتاژ  عنصر
)kV( 

شدت جريان 
)mA( 

  كوليماتور كننده بلور تفكيك خط طيفي
 (ميكرون)

 اشعه ايكس لامپفيلتر  دتكتور

1Fنوع جرياني Kα Ge 550 95 28 فسفر

1 - 
 - نوع جرياني Kα PE 550 95 28 سيليسيم
 - نوع جرياني Kα LiF 200 150 95 28 كلسيم
ريانينوع ج Kα PX1 550 95 28 منيزيم  - 

 - نوع جرياني Kα PE 550 95 28 مينيموآل
 - نوع جرياني Kα LiF 200 150 95 28 تيتانيم

 

 هاي طيفي  مشخص كردن همپوشاني عناصر در صورت وجود و حذف تداخل -

2Fكننده عنوان نمونه پايشه هاي مرجع ب مشخص كردن يكي از نمونه -

3Fبه منظور كنترل انحراف 2

 روزانه دستگاه 3

 دستگاهافزار  نرمها به  رد كردن نام استانداردها و غلظت تمام عناصر موجود در آنوا -

 منحني واسنجيهاي استاندارد در دستگاه و رسم  قرار دادن نمونه -

 ها هاي مجهول در دستگاه و شروع تجزيه شيميايي آن قرار دادن نمونه -

 ها حدوديتمزايا و م -5-2-6

شوند و عليرغم پرس نمونه در فشار بالا و حذف اثرات  صورت پودري تهيه ميه ها ب مونهدر اين روش به دليل اين كه ن
 كاربه . اين روش در مواردي خطاي نسبي دارد درصد 5بنابراين اين روش حدود  ،كامل نيست منحني واسنجيهمپوشاني، پوشش 

هاي  با نمونه WD-XRFهاي شيمي تر و  ه روشباشد. از مزاياي اين روش سرعت عمل نسبت ب مجازكه اين مقدار خطا  رود مي
 ذوبي است.

                                                             
1- Flow detector 
2- Monitor 
3- Drift 
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P، SiOR2R، CaO،MgO ،AlR2 گيري اندازهدستورالعمل  -5-3 ROR3R  و TiOR2R  به روشWD-XRF ذوبي 

 امكانات مورد نياز  -5-3-1

  هاي ذوب دستگاهساير گراد و يا دستگاه ذوب فونيكس و يا  درجه سانتي 1200كوره  -
 و بشقابك پلاتيني بوته -

 انبر بلند مخصوص كوره  -

 وسايل ايمني كار با كوره -

 چهار رقم اعشاربا دقت ترازوي  -

 مواد مورد نياز  -5-3-2

 كمك ذوب مناسب (معمولا تركيب ليتيم متابورات و ليتيم تترابورات) -

 )KIو يا  NaIيا  NHR4RIيا  NaClيا  LiCl(مواد نچسب مناسب  -

 تجهيزات دستگاهي -5-3-3

   WD-XRFدستگاه  -

 كن گرمحمام اولتراسونيك داراي  -

 هاي نمونه  ويژگي -5-3-4

ها بايد  درصد بسته به استانداردهاي موجود باشد و نمونه 70تا  30ها بهتر است از حدود  محدوده غلظتي عنصر آهن در نمونه
 باشند. نميكرو 60بندي زير  دانهابعاد كاملا همگن و با 

 روش كار   -5-3-5

گرم كمك ذوب  7تا  6ها مقدار  دار توزين و به همه آن گرم از هر يك از استانداردها با ترازو در يك بوته مناسب درب 5/0مقدار 
توان از ليتيم تترابورات و يا در صورت عدم تجزيه عنصر سديم، از كمك ذوب سديم  بسته به عناصر مورد تجزيه مي. اضافه شود

به آن اضافه و بوته در داخل كوره با  )LiCl به عنوان مثال( گرم مواد نچسب مناسب 02/0قدار تترابورات استفاده كرد. در نهايت م
دقيقه  15بار در فواصل زماني  دودقيقه قرار داده شود. به منظور اطمينان از شرايط ذوب حداقل  35تا  25درجه به مدت  1100حدود 

، و نمونه كاملا به صورت همگن درآيد. پس از ذوب كامل شود د ذوب كاملينآتا فر اپراتور بايد نمونه را به كمك انبر تكان دهد
انبر به داخل بشقابك ريخته شود تا به صورت قرص ذوبي درآيد. اين كار بسيار پرخطر است و اپراتور بايد  به وسيلهها  بوته محتواي

كفش ايمني) استفاده كند.  و د حرارت بالادستكش بلند ض ،ضمن داشتن تجربه و آموزش كامل از تجهيزات ايمني مناسب (عينك
شود جدا  ،صورت قرصه دقيقه از بشقابك ب 25و بعد از گذشت حدود شده بعد از تخليه نمونه در بشقابك، نمونه در دماي اتاق سرد 

گراد به  جه سانتيدر 70ها بايد در دستگاه حمام اولتراسونيك و در دماي حدود  ها و بشقابك بوته آماده تجزيه است. پس از اين و
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اين در مواردي  ،ند. بسته به نوع نمونهشو عاريمانده  تا كاملا تميز و از هر گونه مواد مذاب باقيگيرد ساعت قرار  2مدت حدود 
صورت ه نوك تيز و يا ب يها را با اشيا و بشقابك ها ساعت نيز طول بكشد. به هيچ عنوان نبايد سطح بوته 3زمان ممكن است تا 

سازي شوند. پس از آماده كردن استانداردها  هاي مجهول بايد به دقت و به همين روش آماده استانداردها و نمونه تميز كرد. مكانيكي
 :شود توصيه ميبراي انجام اين تجزيه  زير شرايط بهينه .شود افزار دستگاه شده و يك برنامه براي تجزيه نوشته مي اطلاعات وارد نرم

 ثانيه) 6يك به مدت  ثانيه و حداقل دو زمينه هر 14يك هر عنصر (پ گيري اندازهزمان  -

 معرفي نوع ظرف نمونه مورد استفاده  -

 مشخص كردن نوع نمونه (قرص پودري و يا قرص ذوبي) -

 شدگي و شروع تجزيه پس از آن ثانيه براي زمان قفل 10تنظيم  -

 )2-5تنظيم شرايط هر كدام از عناصر (جدول  -

   WD-XRFدر دستگاه تجزيه عناصريط و پارامترهاي بهينه شرا -2-5جدول 

 عنصر
 ولتاژ

 
)kV( 

 شدت جريان
 )mA( 

 كننده بلور تفكيك خط طيفي
 كوليماتور
 (ميكرون)

 اشعه ايكس لامپفيلتر  دتكتور

 - نوع جرياني Kα Ge 550 95 28 فسفر
 - نوع جرياني Kα PE 550 95 28 سيليسيم
 - نوع جرياني Kα LiF 200 150 95 28 كلسيم
 - نوع جرياني Kα PX1 550 95 28 منيزيم

 - نوع جرياني Kα PE 550 95 28 مينيموآل
 - نوع جرياني Kα LiF 200 150 95 28 تيتانيم

 

 هاي طيفي  مشخص كردن همپوشاني عناصر در صورت وجود و حذف تداخل -

 انحراف روزانه دستگاه گيري اندازهده به منظور كنن عنوان نمونه پايشه هاي مرجع ب مشخص كردن يكي از نمونه -

 افزار دستگاه ها در نرم هاي استانداردها و ثبت غلظت تمام عناصر موجود در آن وارد كردن مشخصات و داده -

 منحني واسنجيهاي استاندارد در دستگاه و رسم  قرار دادن نمونه -

 ها شيميايي آنهاي مجهول در دستگاه و شروع تجزيه  قرار دادن نمونه -

 ها حدوديتممزايا و  -5-3-6

 :استمزاياي زير داراي اين روش به دليل ذوب شدن نمونه 
 ها تعديل يا حذف اثرات ماتريكس در نمونه -

 همگن شدن كامل نمونه طي عمليات ذوب  -

 هاي شيمي تر دقت و صحت نتايج تجزيه عناصر اصلي در مقايسه با روش تشابه -

 درصد) 1و خطاي نسبي بسيار مناسب (در حد  منحني واسنجينقاط بر روي  قرارگيري مناسب -

ها و   ها توسط دستگاه اولتراسونيك و هزينه بالاي تهيه بوته اين روش زمان طولاني براي تميز كردن كروزه هاي حدوديتاز م
 سازي به روش پودر پرسي است. دهساله در مقايسه با روش آما ها در هر بازه زماني يك هاي پلاتيني و ترميم آن بشقابك
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 گيري  دستورالعمل اندازه

 ميزان پرت حرارتي
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 آشنايي -6-1

OHP و HR2ROافت يا پرت حرارتي معرف ميزان درصد نسبي مواد فرار نظير 

-
P  پيوندي وCOR2R ها است كه در اثر حرارت از  در نمونه

 د. شو نمونه خارج مي

 ميزان پرت حرارتي  گيري اندازهدستورالعمل  -6-2

 امكانات مورد نياز  -6-2-1

 گراد درجه سانتي 1100بوته چيني يا سراميكي به وزن رسيده با ظرفيت تحمل حرارتي  -

 دسيكاتور -

 انبر بلند مخصوص كوره -

 چهار رقم اعشار با دقت ترازوي  -

 مواد مورد نياز  -6-2-2

 سيليكاژل -

 تجهيزات دستگاهي -6-2-3

 گراد درجه سانتي 1100كوره  -

 هاي نمونه   ويژگي -6-2-4

 باشد.ن ميكرو 60كمتر از آن بندي  دانهابعاد نمونه بايد كاملا همگن و 

 روش كار   -6-2-5

 بايد ت شود). سپسداشديك گرم نمونه با ترازو توزين و به داخل بوته چيني به وزن رسيده منتقل شود (وزن بوته خالي يامقدار 
برسد. بوته مدت زمان يك  ياد شدهتا كوره به دماي  دادد و اجازه كردرجه تنظيم  1050روشن و براي رسيدن به دماي را كوره 

شود براي خروج مواد فرار از  شود تا مواد فرار به طور كامل از نمونه خارج شوند. توصيه مي ساعت و نيم در اين شرايط نگه داشته مي
نمونه از كوره خارج و به داخل دسيكاتور  ياد شدهبار درب كوره باز و بسته شود. پس از اتمام زمان  محيط كوره هر نيم ساعت يك

 شود. محاسبه مي L.O.Iميزان  1-6ده و بر اساس رابطه شانتقال داده شود. پس از خنك شدن در دسيكاتور بوته مجددا وزن 

)6-1(
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ا عمل آم ستورال زه  ه دد دا ن سازي و ان سنگ آه اصر در  عن ري  3 گي 4 

 

 كه در آن:
L درصد پرت حرارتي 

1m وزن اوليه 

2m وزن ثانويه 

 ها محدوديتمزايا و  -6-2-6

 .در اين روش محدوديت خاصي وجود ندارد
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 گيري دستورالعمل اندازه

 عناصر جزيي 

 



عمل آماد ستورال زه  ه د دا اصر در  سازي و ان عن ري  نكانگي 3 سنگ آه 6 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



زه –هفتمفصل  37 دا عمل ان ستورال ز د ج عناصر  ري  ييگي  

 

 آشنايي -7-1

ها  گيري غلظت آن شوند و در مواردي كه نياز به اندازه ي محسوب مييدرصد به عنوان عناصر جز 02/0عناصر با غلظت كمتر از 
 د.كنن استفاده مي ICP-OESهاي جذب اتمي و  باشد معمولا از روش

 دستگاه جذب اتمي  با جزييگيري عناصر  زهاندا -7-2

 امكانات مورد نياز  -7-2-1

 HF خوردگي از جلوگيري به منظور تفلوني بشر -

 گراد درجه سانتي 500آزمايشگاهي تا دماي  هيتر -

 ليتر ميلي 100و  50هاي  حجم با ژوژه بالن -

 ليتر ميلي 50، 25، 10،20، 5هاي  پيپت -

  قيف -
 چهار رقم اعشار با دقت ترازوي -

 مواد مورد نياز  -7-2-2

 درصد 65 آزمايشگاهي غليظ اسيدنيتريك  -

 درصد 40 اسيدهيدروفلوريدريك  -

 درصد 70 اسيد پركلريك -

 درصد 37 اسيدكلريدريك هيدرو -

 )HClOR4R قسمت 1 و HF قسمت 3( مخلوط چند اسيد -
 آب مقطر  -

 تجهيزات دستگاهي -7-2-3

 دستگاه جذب اتمي 

 هاي نمونه ويژگي -7-2-4

 باشد. نميكرو 60بندي زير  دانهابعاد كاملا همگن و به صورت پودر با  ،نمونه بايد فاقد رطوبت

 سازي نمونه  آماده -7-2-5

دستگاه و تشخيص  بابا انجام اسكن اوليه  .شودو به بشر تفلوني منتقل  توزينطور دقيق با ترازو ه بگرم نمونه  5/0ابتدا مقدار 
بار با آب معمولي و سپس با آب  بشرهاي تفلوني بايد قبلا يكافزايش داد. گرم  1 توان مقدار نمونه را تا مي ده غلظت تقريبيمحدو

اسيد در صورت نيتريك تا در هنگام افزودن د نشوها مرطوب  نمونه آب مقطر سپس به كمك مقدار كمي. مقطر شسته شده باشند
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 درو  اضافه شود اسيد به نمونهنيتريك  ليتر ميلي 5پس مقدار مونه به بيرون جلوگيري شود. سن يدنپاش از يوجود تركيبات كربنات
اسيد خطر انفجار و پركلريك در مرحله افزودن  در صورت وجود تركيبات آلي تا قرار گيرددقيقه  40 تا 35حرارت ملايم هيتر به مدت 

در شرايط آزمايشگاه براي سرد شدن كامل نمونه قرار دقيقه  20و حدود  دشو روي هيتر برداشته اشتعال از بين برود. ظرف نمونه از
 يتركيبات سيليس به ويژهانحلال نمونه  به منظور )HClOR4Rقسمت  1و  HFقسمت  3( از مخلوط اسيدسي  سي 8مقدار . سپس دگير

ه نمونانحلال بسته به  كاهش يابد.ول نمونه تا حجم محلشود گراد قرار داده  درجه سانتي 200تقريبي  دماي درو شده  اضافه به نمونه
و يا دوباره تكرار شود  مخلوط اسيدمرحله افزودن  .اي درآيد صورت ژلهه بكشد تا نمونه  طول مي ساعت يا بيشتر 2حداقل اين فرآيند 

 انجام گيرد و در صورتي به صورت كامل يند انحلال بايدآفر .ساعت بعد انجام گيرد 24مراحل بعدي اينكه پس از اضافه كردن اسيد 
 برايبه نمونه  )HClOR4R(سيد ا پركلريك ليتر  ميلي 2مقدار  نيست.به تكرار اين مرحله  ينيازدر اسيد حل شوند به آساني ها  كه نمونه

 نگه داشته شود.حدود يك ساعت ) شدن اي تا حد كاهش حجم (ژله دمادر همان شود و  اضافه از محلول HFاطمينان ازخارج شدن 
اسيد كلريدريك هيدرو ليتر ميلي 10مقدار  ،و در نهايت وندش خنكدقيقه  20حدود به مدت ها در دماي اتاق  پس از اين مراحل نمونه

 ليتر ميلي 5توان از  در مرحله آخر مي .داده شودحرارت ملايم اندكي حرارت  باو شده  افزودهانحلال كامل نمونه  برايبه آن  )1:1(

  كرد.درصد استفاده  50جاي محلول ه خالص بد اسي كلريدريكهيدرو
به  .دادقرار  تجزيهمورد  جذب اتميدستگاه  بابا آب مقطر به حجم رساند و  ليتر ميلي 50نمونه را در بالن ژوژه  بايد در پايان

هاي مجهول دو  اه نمونهبايد همر ،ها ها به ويژه اسيد گيري در معرف عناصر مورد اندازه نبودمنظور تصحيح اثر آلودگي يا تشخيص 
 و مورد تجزيه قرار گيرد. شود سازي آمادهنمونه پوچ 

 روش كار با دستگاه جذب اتمي -7-2-6

تهيه شود (به عنوان  واسنجيهاي استاندارد از عناصر مورد نياز براي  محلول ،ppm 1000 هاي استاندارد با استفاده از محلول -
 ).ppm 10 و 5 ،2 ،1 هاي مثال استاندارد

و به  هاي استاندارد شود به محلول ها اضافه مي سازي به نمونه س مقدار اسيدي كه در حين آمادهكبه منظور تصحيح اثر ماتري -
 اضافه شود. پوچنمونه 

 دستگاه روشن و لامپ عنصر مورد نظر در جاي مخصوص قرار داده شود. -
 شعله (برنر) مناسب در جاي مخصوص قرار داده شود.  -
 يمات دستگاه مطابق با دستورالعمل دستگاه انجام گيرد.تنظ -
 رسم شود. واسنجيمنحني  ،هاي استاندارد ساخته شده با استفاده از محلول -

 .شودهاي مجهول تجزيه  نمونه واسنجيبعد از رسم منحني  -

 محاسبات  -7-2-7

 :شود تعيين مي 1-7مجهول از رابطه  درصد عنصر مورد نظر در نمونه ،ثبت شده (ميزان جذب) با توجه به شدت پيك

)7-1(      wfvPPWM /)( 01 −= 

 :كه در آن
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MW  غلظت عنصر در نمونه بر حسبppm 

 1Pبر حسب  غلظت عنصرppm محلول در 
 0P بر حسب  صرغلظت عن ppm نمونه پوچدر 
 f  رقتفاكتور 

v ليتر بر حسب ميلي حجم 
w  بر حسب گرموزن نمونه  

 ها محدوديتمزايا و  -7-2-8

كه نمونه بر اساس  دارداست. هر عنصر لامپ مخصوص به خود  يعنصر تكگيري  اندازهقابليت  جذب اتمي از مزاياي دستگاه
هاي محلول در  گيري نمونه پذيري و دقت بالايي است. اين روش براي اندازه شود و داراي تكرار گيري مي جذب شدت نور منبع اندازه

مجهز به كوره  جذب اتمي از دستگاه ppbدر حد  گيري غلظت گيرد. براي اندازه ميقرار بيشتر مورد استفاده  ppmمحدوده غلظتي 
 شود كه حساسيت بيشتري نسبت به سيستم شعله دارد. گرافيتي استفاده مي

 ICP-OESبا دستگاه  جزييگيري عناصر  اندازه -7-3

 امكانات مورد نياز -7-3-1

 HF خوردگي از جلوگيري براي تفلوني بشر -

 گراد درجه سانتي 500آزمايشگاهي تا دماي  هيتر -

 ليتر ميلي 100و  50هاي  در حجم ژوژه بالن -

 ليتر ميلي 50 و 25، 10،20، 5 هاي پيپت -

 قيف -
 رقم اعشار چهاربا دقت  ترازوي -

 مواد مورد نياز -7-3-2

 درصد 65 آزمايشگاهي غليظ اسيدنيتريك  -

 درصد 40 اسيدهيدروفلوريدريك  -

 درصد 70 اسيدپركلريك  -

 درصد 37 اسيد لريدريككهيدرو -

 )HClOR4R قسمت 1 و HF قسمت 3( مخلوط چند اسيد -
 آب مقطر -
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 تجهيزات دستگاهي -7-3-3

 ICP-OESدستگاه  -

 هاي نمونه ويژگي -7-3-4

 ميكرومتر باشد. 60بندي زير  دانهابعاد كاملا پودر و همگن و با  ،نمونه بايد فاقد رطوبت

 سازي نمونه  آماده -7-3-5

دستگاه و تشخيص  بابا انجام اسكن اوليه  .شودو به بشر تفلوني منتقل  توزينطور دقيق با ترازو ه گرم نمونه ب 5/0ار ابتدا مقد
بار با آب معمولي و سپس با آب  بشرهاي تفلوني بايد قبلا يكافزايش داد. گرم  1 توان مقدار نمونه را تا مي محدوده غلظت تقريبي
اسيد در صورت نيتريك تا در هنگام افزودن د نشوها مرطوب  نمونه آب مقطر كمك مقدار كميسپس به . مقطر شسته شده باشند

 درو  اضافه شود اسيد به نمونهنيتريك  ليتر ميلي 5پس مقدار نمونه به بيرون جلوگيري شود. س يدنپاش از يوجود تركيبات كربنات
اسيد خطر انفجار و پركلريك در مرحله افزودن  ت وجود تركيبات آليدر صور تا قرار گيرددقيقه  40 تا 35حرارت ملايم هيتر به مدت 

در شرايط آزمايشگاه براي سرد شدن كامل نمونه قرار دقيقه  20و حدود  شود روي هيتر برداشته اشتعال از بين برود. ظرف نمونه از
 يتركيبات سيليس به ويژهلال نمونه انح به منظور )HClOR4Rقسمت  1و  HFقسمت  3( از مخلوط اسيدسي  سي 8مقدار . سپس دگير

ه نمونانحلال بسته به  كاهش يابد.تا حجم محلول نمونه شود گراد قرار داده  درجه سانتي 200تقريبي  دماي درو شده  اضافه به نمونه
و يا اره تكرار شود دوب مخلوط اسيدمرحله افزودن  .اي درآيد صورت ژلهه بكشد تا نمونه  طول مي ساعت يا بيشتر 2حداقل اين فرآيند 

 انجام گيرد و در صورتي به صورت كامل يند انحلال بايدآفر .ساعت بعد انجام گيرد 24مراحل بعدي اينكه پس از اضافه كردن اسيد 
 يبرابه نمونه  )HClOR4R(سيد ا پركلريك ليتر  ميلي 2مقدار  نيست.به تكرار اين مرحله  ينيازدر اسيد حل شوند به آساني ها  كه نمونه

 حدود يك ساعت نگه داشته شود.) شدن اي تا حد كاهش حجم (ژله دمادر همان شود و  اضافه از محلول HFخارج شدن  اطمينان از
اسيد كلريدريك هيدرو ليتر ميلي 10مقدار  ،و در نهايت وندش دقيقه خنك 20حدود به مدت ها در دماي اتاق  پس از اين مراحل نمونه

 ليتر ميلي 5توان از  در مرحله آخر مي .داده شودحرارت ملايم اندكي حرارت  باو شده  افزودهكامل نمونه انحلال  براي) به آن 1:1(

با آب مقطر به  ليتر ميلي 50نمونه را در بالن ژوژه  بايد در پايان كرد.درصد استفاده  50جاي محلول ه خالص بكلريدريك اسيد هيدرو
گيري در  عناصر مورد اندازه نبودبه منظور تصحيح اثر آلودگي يا تشخيص  .دادقرار  زيهتجمورد  جذب اتميدستگاه  باحجم رساند و 

 و مورد تجزيه قرار گيرد. شود سازي هاي مجهول دو نمونه پوچ آماده بايد همراه نمونه ،ها ها به ويژه اسيد معرف

  ICP-OESروش كار با دستگاه  -7-3-6

روي يكديگر به دليل چند عنصري ر در نظر گرفتن تداخل طيفي بعضي از عناصر بICP-OES نكته در كار با دستگاه  ترين مهم
ها  گيري انتخاب طول موج مناسب براي اندازه ،زمان گيري چندين عنصر به صورت هم بودن اين روش است. با توجه به امكان اندازه

نيز اين نكته بايد مورد توجه قرار گيرد. براي رفع اين دستگاه  واسنجيهاي استاندارد براي  بسيار مهم است. در هنگام ساختن محلول
كند كه به عنوان مبنا در  ها را محاسبه مي افزار ميانگين آن توان چندين طول موج را انتخاب كرد كه دستگاه به كمك نرم مشكل مي

 شود. مراحل انجام تجزيه به شرح زير است: نظر گرفته مي
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 گيري از عناصر مورد اندازه ppm 100 و 50و  10و  1نظير  ppm استاندارد بر حسب هاي محلول تهيه -

 ها انتخاب عناصر و تعيين طول موج مناسب و ثبت كردن آن -
 تعيين شرايط نظير تعداد دفعات تكرار و قرائت نمونه -

 و شروع تجزيه بعد از آنبراي رسيدن محلول استاندارد يا نمونه به محيط پلاسما  زمان مورد نيازتعيين زمان شستشو بر اساس  -

 هاي استاندارد ساخته شده دستگاه بر اساس محلول واسنجيتعيين محدوده  -

   منحني واسنجيها و رسم  هاي استاندارد به منظور ثبت شدت قرائت نمونه -

 ئت شود)قرابايد يك استاندارد براي كنترل دستگاه  ،نمونه مجهول 4گيري  هاي مجهول (پس از اندازه تجزيه نمونه -

 محاسبات -7-3-7

 شود.  تعيين مي 1-7از رابطه  دستگاه درصد عنصر بابا توجه به شدت ثبت شده 

 ها محدوديتمزايا و  -7-3-8

زمان چندين عنصر و حساسيت بسيار بالاي اين روش به دليل دماي بالاي  گيري هم امكان اندازه ICP-OESاز مزاياي دستگاه 
 هاي طيفي است. اين روش وجود تداخل و همپوشاني هاي حدوديتكند. از م مي آسانف عناصر را پلاسما است كه امكان نشر طي
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 گرامي خواننده

 و تحقيقـاتي  فعاليـت  سال چهل از بيش گذشت با ،ريزي كشور اجرايي سازمان مديريت و برنامه و نظام فني امور

 دسـتورالعمل،  معيـار،  نامـه، آيـين  قالـب  در فنـي،  -تخصصـي ضـابطه   عنـوان  ششصـد  بر افزون خود، مطالعاتي

 در حاضـر  ضـابطه . اسـت  كرده ابلاغ و تهيه ترجمه، و ليفات صورت به مقاله، و نشريه ،عمومي فني مشخصات

 عمراني هاي فعاليت بهبود و كشور در علوم گسترش و توسعه به نيل راه در تا شده، تهيه شده ياد موارد راستاي

  د.باشمي دستيابي قابل 0Tnezamfanni.ir0T رساني پايگاه اطلاع در شده منتشر ضوابط فهرست. شود برده كار به

 
 اجراييو نظام فني  امور                  

http://tec.mporg.ir/
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 اين نشريه

هاي تجزيه شيميايي كمي متداول براي  روش
تعيين غلظت عناصر مفيد و مزاحم در كانسنگ آهن را 

ها شامل دستورالعمل  كند. اين روش ارايه مي
ظرفيتي، گوگرد،  آهن دو گيري غلظت آهن كل، اندازه

  SiOR2R ،CaO،MgO ،AlR2ROR3R فسفر و تركيباتي نظير

سازي، تجزيه،  به همراه مراحل آماده TiOR2R و
 هر روش است. هاي حدوديتمحاسبات، مزايا و م
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