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  به نام خدا

 سازمان ملي استاندارد ايران با آشنايي

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

بـه   29/6/90نام موسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران به موجب يكصد و پنجاه و دومين جلسه شوراي عالي اداري مـورخ  
  . جهت  اجرا ابلاغ شده است  24/7/90مورخ  35838/206سازمان ملي استاندارد ايران تغيير و طي نامه شماره 

مؤسسـات   و مراكز نظران صاحب ،كارشناسان سازمان  از مركب فني هاي كميسيون در مختلف هاي حوزه در ندارداستا تدوين
توليـدي،   به شرايط 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

نـويس   پيش .شود مي حاصل دولتي غير و دولتي هاي سازمان نهادها، تخصصي، و علمي مراكز كنندگان، وارد و صادركنندگان
از  سپ ـ و شـود مـي  ارسـال  مربـوط  فنـي  هاي كميسيون اعضاي و نفع ذي مراجع به نظرخواهي براي ايران ملي استانداردهاي

ايـران   )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   مي تهيه شده تعيين ضوابط رعايت با نيز صلاح ذي و مند علاقه هاي سازمان و مؤسسات كه استانداردهايي نويس پيش

بـدين ترتيـب،    .شـود  مـي  منتشـر  و چـاپ  ايـران  ملـي  اسـتاندارد  عنـوان  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 شوند مي تلقي ملي استانداردهايي

  .باشد رسيده تصويب به دهدمي سازمان ملي استاندارد ايران تشكيل مربوط كه استاندارد
المللـي الكتروتكنيـك    بـين  كميسـيون ، 1(ISO)اسـتاندارد   المللـي  بـين  سازمان اصلي اعضاي از ايران سازمان ملي استاندارد

2(IEC) 3 قانوني شناسي اندازه المللي بين سازمان و(OIML) كـدكس غـذايي    كميسـيون  4رابـط  تنهـا  بـه عنـوان   و است 
5(CAC) خـاص  هـاي  نيازمنـدي  و كلي شرايط به توجه ضمن ايران ملي استانداردهاي تدوين در .كند مي فعاليت كشور در 

   .شودمي گيريبهره المللي بين استانداردهاي و جهان صنعتي و فني علمي، پيشرفت هاي آخرين از كشور ،
 كننـدگان، حفـظ   مصـرف  از يـت حما بـراي  قـانون،  در شده بيني پيش موازين رعايت با تواند سازمان ملي استاندارد ايران مي

 از اجراي بعضي اقتصادي، و محيطي زيست ملاحظات و محصولات كيفيت از اطمينان حصول عمومي، و فردي ايمني و سلامت

 اسـتاندارد، اجبـاري   عالي شوراي تصويب با وارداتي، اقلام يا/و كشور داخل توليدي محصولات براي را ايران ملي استانداردهاي

و  صـادراتي  كالاهـاي  اسـتاندارد  اجـراي  كشـور،  محصـولات  براي المللي بين بازارهاي حفظ منظور به تواند مي سازمان . نمايد
 فعال مؤسسات و سازمان ها خدمات از كنندگان استفاده به بخشيدن اطمينان براي همچنين . نمايد اجباري را آن بنديدرجه

 آزمايشـگاه  محيطي،زيست مديريت و كيفيت مديريت هاي سيستم صدورگواهي و مميزي بازرسي، آموزش، مشاوره، در زمينة

 اسـاس  بـر  را مؤسسات و ها سازمان گونه اين سازمان ملي استاندارد ايران سنجش، وسايل )واسنجي(كاليبراسيون  و مراكز ها

 بر و اعطا ها آن به حيتصلا تأييد گواهينامة لازم، شرايط احراز صورت در و كند مي ارزيابي ايران تأييد صلاحيت نظام ضوابط

 فلـزات  عيـار  تعيـين  سنجش، وسايل )واسنجي(كاليبراسيون  يكاها، المللي بين دستگاه ترويج .كند نظارت مي آن ها عملكرد

  .است سازمان اين وظايف ديگر از ايران ملي استانداردهاي سطح ارتقاي براي تحقيقات كاربردي انجام و گرانبها
  

                                                 
1- International Organization for Standardization 
2 - International Electrotechnical Commission 
3-  International Organization of  Legal Metrology (Organisation Internationale de Metrologie Legale)  
4 - Contact point 
5 - Codex Alimentarius Commission 
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  كميسيون فني تدوين
 » مونزآروش  -سربگيري مقدار اندازه - هاي آهن كانه« 

  )تجديدنظر اول(
  

 يا نمايندگي/ سمت و :رئيس

  رضامحمد، عماد آبادي فتحي
  )تجزيهدكتري شيمي ( 

 

  اهواز ت علمي دانشگاه شهيد چمرانئهي  
 

  :دبير

  حامد ،قانع گل محمدي
  )فوق ليسانس شيمي(
 

 جهاد دانشگاهي خوزستانت علمي يئه 

  )اسامي به ترتيب حروف الفبا( :اعضاء

  آتشي، مژگان
  )فوق ليسانس شيمي(
  

  آقايي، زهرا
  )فوق ليسانس شيمي(
  

  ابراهيمي، محسن
  )فوق ليسانس مهندسي نفت(
  

  اعرابي، مهدي
  )ميفوق ليسانس شي(
  

  حسينچراغي، 
  )متالوژيمهندسي ليسانس فوق(
  

  حاتمي، امير 
  )  فوق ليسانس شيمي(
  

                                                      حبيب زاده، فائزه
  )فوق ليسانس شيمي(
  

  كارشناس
  
  

  كارشناس 
  
  

  هيئت علمي جهاد دانشگاهي خوزستان
  
  

  كارشناس
  
  

كارشناس اداره كل استاندارد و تحقيقات صنعتي 
  خوزستان استان

              
  كارشناس 

  
 

  كارشناس 
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  نژاد، فرزانهخدابخش

  )فوق ليسانس مهندسي محيط زيست(
 

                
 گروه ملي صنعتي فولاد ايرانكارشناس 

  خوشنام، فرزانه                                                 
  )وق ليسانس شيميف(
  

  دايي، مينا
  )فوق ليسانس شيمي(
  

  رضاالاسلام، عليشيخ
  )ليسانس مهندسي متالوژي(
  

  فلاحيان، هاله
  )ليسانس مهندسي شيمي(
  
  قمي، متينه 
  )فوق ليسانس شيمي(
 

صنعتي اداره كل استاندارد و تحقيقات  كارشناس
  خوزستانن استا

  
  كارشناس

  
  

  انگروه ملي فولاد خوزستكارشناس 
  
  

  كارشناس
  
  

 كارشناس

 
  لطيفيان، مرضيه

  )فوق ليسانس شيمي(
 

  كارشناس
          

  

  زاده، مرجانمنجم
  )فوق ليسانس شيمي(
  

  نقدي، تينا
  )فوق ليسانس شيمي(
  
  
  
  

  كارشناس 
  
  

  كارشناس
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  فهرست مندرجات
  
  

  صفحه                                                                                                                عنوان  
 ب                                                                                استاندارد ملي آشنايي با سازمان

                  ج                  كميسيون فني تدوين استاندارد                                                         
  و                                                                          گفتار                            پيش 
  1                                                                                  و دامنه كاربرد هدف     1
                                      1       تيزون                                            سنجي با استفاده از استخراج ديجذب      2
                                      9                                   روش جذب اتمي                                                       3
                                     MIBK                                                           12حذف آهن  -روش جذب اتمي     4
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  پيش گفتار
  

. تدوين شد 1382نخستين بار در سال  " زمونآروش  -سرب مقدار گيرياندازه -هاي آهن كانه"  استاندارد
-نكميسيوايران و تأييد  استاندارد ادهاي رسيده و بررسي توسط سازمان ملياين استاندارد بر اساس پيشنه

ي ملي اجلاس كميته يكصد و سي و نهمينهاي مربوط براي نخستين بار مورد تجديدنظر قرار گرفت و در 
 قانون 3ي اينك اين استاندارد به استناد بند يك ماده. شد تصويب 14/12/1390 مورخ مواد معدني استاندارد

 عنوان به ،1371 ماه بهمن مصوب ايران، صنعتي تحقيقات و استاندارد مقررات مؤسسة و قوانين اصلاح

  .شودمنتشر مي ايران ملي استاندارد
خدمات،  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
بنابراين،  .گرفت خواهد قرار توجه مورد مربوط فني كميسيون در نظر تجديد هنگام شود، ارائه ااستاندارده

  .كرد استفاده ملي استانداردهاي تجديدنظر آخرين از همواره بايد

  .است 1364سال : 2295ي اين استاندارد جايگزين استاندارد ملي ايران شماره 

  :است زير شرح به گرفته قرار استفاده مورد داستاندار اين تهية براي كه منبع و ماخذي
JIS M 8229: 1983, Methods for Determination of Lead in Iron Ores  
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  زمونآروش  -سربمقدار گيري اندازه -هاي آهن كانه
  

   و دامنه كاربرد هدف       1 
  .هاي آهن استانهگيري سرب در كهايي براي اندازهروش تعيينهدف از تدوين اين استاندارد، 

 شـماره  ندارد ملـي ايـران  ا اسـتا هاي آهن بايد مطابق بگيري كانههاي اندازهدستورهاي كلي مشترك در روش
  .باشد 656

  .هاي آهن كاربرد داردگيري مقدار سرب در كانهاين استاندارد براي اندازه
  :ي زير باشدهااز روش يهاي آهن بايد مطابق با يكگيري سرب در كانهروش اندازه

 5/0%سرب زير  مقداربا  يااين روش بايد براي نمونه: زونيتسنجي با استفاده از استخراج ديجذب )1(
 .رودكار به) كسر جرمي(

 1/0%تا ) كسر جرمي( 01/0%سرب بين  مقداربا  ايبراي نمونهبايد اين روش : اتمي روش جذب )2(
 .رودكار به )كسر جرمي( 1/0%به جز ) كسر جرمي(

 كمتر ازسرب  مقداربا  اياين روش بايد براي نمونه: روش جذب اتمي - MIBK وسيلهبهحذف آهن  )3(
   .رود كاربه) كسر جرمي( %025/0

 زونيتسنجي با استفاده از استخراج ديجذب       2

  اصول آزمون    2-1
- شود تا دود سفيد پركلريكاسيد تجزيه مياسيد و پركلريكاسيد، نيتريكنمونه با استفاده از هيدروكلريك 

مايع  و شدهمانده نامحلول صاف باقي . شوندهاي محلول در آب حل ميسپس نمك. اسيد متصاعد شود
قرار  اسيدهيدروفلوئوريك اثر تحتمانده نامحلول باقي. شودزيرصافي به عنوان محلول اصلي ذخيره مي

سيترات و محلول آمونيوماين محلول با دي pH .شودبا محلول اصلي تركيب ميمحلول حاصل و  گرفته
استخراج . دنشوكلروفرم استخراج مي -زونيتدي شود و سرب يا تركيباتي مشابه آن باآمونياك تنظيم مي

و محلول  ، سديم سيانيدسيتراتآمونيوممحلول با دي pH .شوداسيد انجام ميبرگشتي آن با هيدروكلريك
  .شودگيري ميبنزن استخراج و جذب آن اندازه - زونيتديستفاده از اشود سپس با آمونياك تنظيم مي

گيري بايد طبق روش ديگري انجام هنگامي كه بيسموت در نمونه وجود دارد، اندازه زمينه كاربردي،    2-2
  .شود

  يا واكنشگرها/ مواد و      2-3
قط از آب مقطر يا آب با خلوص اي مشخص و فدر هنگام تجزيه فقط از مواد شناخته شده با خلوص تجزيه

  .معادل استفاده كنيد
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  g/ml  19/1حجميبا جرم محلولاسيد، هيدروكلريك     2-3-1

  1:1رقيق شده به نسبت  ،)1-3- 2بند ( اسيدهيدروكلريك     2-3-2

  1:100رقيق شده به نسبت  ،)1-3- 2بند ( اسيدهيدروكلريك     2-3-3

   g/ml  4/1حجمي جرم محلول با، اسيدنيتريك     2-3-4

  1:1شده به نسبت  رقيق، )4-3- 2بند (اسيدنيتريك    2-3-5

  g/ml  67/1حجميبا جرم محلول، اسيدپركلريك    2-3-6

  1:100رقيق شده به نسبت  ،اسيدپركلريك    2-3-7

  g/ml  14/1حجميبا جرم محلول، اسيدهيدروفلوئوريك    2-3-8

   g/ml  9/0حجميول با جرممحل ،محلول آمونياك    2-3-9

  1:1رقيق شده به نسبت  ،محلول آمونياك    2-3-10

  1:100رقيق شده به نسبت  ،محلول آمونياك    2-3-11

  كلروفرم    2-3-12

  بنزن    2-3-13

  آمونيوم نيترات    2-3-14

  98/99%حداقل خلوص سرب،      2-3-15

  )C6H5 C6H5N2H2CSN2(تيزون دي     2-3-16

  )حجمي محلول اتانول/ وزني 04/0(محلول برموتيمول بلو،      2-3-17

  )30%اشباع شده در حدود ( تيسولفمحلول سديم     2-3-18
                   محلول  ml 5. بريزيد ml200 جداكننده از محلول را داخل يك قيف ml 100 حدود
دهيد و اين عمل را عمل استخراج و جداسازي را انجام . به آن اضافه كنيد) 23- 3- 2بند ( كلروفرم - زونيتدي

 )12-3- 2بند ( كلروفرم ml 5  سپس حدود. رنگ يا سبز شودكلروفرم بي - زونيتكه ديادامه دهيد تا زماني
ه كنيد تا فيعمل استخراج و جداسازي را انجام دهيد و محلول را با تكرار اين عمل تص. به آن اضافه كنيد

كلروفرم را با حرارت دادن اين محلول خارج كنيد سپس محلول حاصل را . رنگ شودكلروفرم بيكه فاز زماني
  .مورد استفاده قرار دهيد
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  ))حجمي /وزني(20%محلول با غلظت ( سيانيدمحلول سديم   2-3-19
ml 100 جداكننده از اين محلول را داخل يك قيفml 200 و  ريختهml 5 د بن( كلروفرم- زونيتمحلول دي
سپس مقدار كمي پودر كربن فعال به . عمل استخراج و جداسازي را انجام دهيد. به آن اضافه كنيد) 23- 3- 4

صاف ) A5 نوع(محلول را با استفاده از يك كاغذ صافي. كنيد طها را مخلوتكان دادن آن باآن اضافه كنيد و 
  .رد استفاده قرار دهيدمورا  حاصل سپس محلول كلروفرم را با حرارت دادن خارج كنيد .كنيد

  سيتراتآمونيوممحلول دي   2-3-20
g 50 حدود  دررا  سيتراتآمونيومديml 70 3-2بند (     بلو قطره محلول برموتيمول 3ا ت 2. آب حل كنيد -

 )9-3-2 بند( محلول آمونياك شودرنگ محلول سبز كه سپس تا زماني. به عنوان شناساگر اضافه كنيد) 17
جداكننده اين محلول را به يك قيف. رقيق كنيد ml 100 تا حجم كرده و با اّبآن را سرد . كنيد به آن اضافه

ml 200 وسيله اضافه كردن عمل استخراج و جداسازي را به. منتقل كنيدml 5 كلروفرم - زونيتمحلول دي 
. رنگ يا سبز شودده بيكه محلول استخراج شزمانيتا  كنيد تكرارانجام دهيد و اين عمل را ) 23- 3- 4بند (

عمل استخراج و جداسازي را انجام دهيد و محلول را . به آن اضافه كنيد )12-3-2بند ( كلروفرم ml 5حدود 
لول خارج كلروفرم را با حرارت دادن اين مح. رنگ شودكه فاز كلروفرم بيتكرار اين عمل تصفيه كنيد تا اين با

  .قرار دهيدكنيد سپس محلول حاصل را مورد استفاده 
  فتالاتهيدروژن محلول پتاسيم   2-3-21
g 5/2 فتالات و هيدروژن پتاسيمg 5 تا حجم حدود  آب دررا  )14-3-2بند ( نيتراتآمونيومml 70  حل

كه سپس تا زماني. به عنوان شناساگر اضافه كنيد) 17-3- 2بند ( بلوقطره محلول برموتيمول 3 تا 2. كنيد
سپس آن را تا . آن را سرد كنيد. به آن اضافه كنيد )9- 3-2بند ( محلول آمونياكرنگ محلول سبز شود 

عمل استخراج و . منتقل كنيد ml 200جداكننده اين محلول را به يك قيف. با آب رقيق كنيد ml 100حجم 
عمل را انجام دهيد و اين ) 23-3-2بند (كلروفرم  - تيزونمحلول دي ml 5وسيله اضافه كردن جداسازي را به

 )12-3- 2بند ( كلروفرم ml 5حدود سپس . رنگ يا سبز شودكه محلول استخراج شده بيتا زماني كنيد تكرار
- اينتا  را با تكرار اين عمل خالص كنيد محلولو  دهيد انجامعمل استخراج و جداسازي را . به آن اضافه كنيد

محلول خارج كنيد سپس محلول حاصل را مورد  كلروفرم را با حرارت دادن اين .رنگ شودفاز كلروفرم بي كه
  .استفاده قرار دهيد

  محلول شستشو   2-3-22
را ) 18- 3- 4بند ( تيسولفمحلول سديم ml 5و  )11- 3-2بند ( محلول آمونياك ml100  مخلوطي شامل

  .مورد استفاده قرار دهيد

  كلروفرم -زونيتمحلول دي   2-3-23
g 5/0 16-3-2بند (  زونيتدي ( حدود در راml 100 كلروفرم ) آن را به يك قيف. حل كنيد )12-3-2بند-

 باها را آنسپس . اضافه كنيدبه آن  )22-3-2( محلول شستشو ml 200. منتقل كنيد ml 500جداكننده 
فاز كلروفرم را حاوي لايه زيرين . سپس بگذاريد ساكن بماند. دقيقه مخلوط كنيد 1مدت تكان دادن شديد به
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كمي اسيدي آن را  مانده داخل قيفبه باقي) 2- 3- 2بند ( اسيدقطره قطره هيدروكلريكبا افزودن  و ريدبردا
دقيقه به شدت  1جداكننده را به مدت  قيف. اضافه كنيد قيفبه  )12- 3- 2بند ( كلروفرم ml  100.كنيد

ديگري   ml  200داكننده ج فاز كلروفرم را به قيفحاوي لايه زيرين  .سپس بگذاريد ساكن بماند. تكان دهيد
شسته را با تكان دادن، مخلوط كنيد تا  محتويات قيف. آب به آن اضافه كنيد ml 50حدود . منتقل كنيد

كرده و اي رنگي منتقل فاز كلروفرم را به بطري قهوهحاوي لايه زيرين . ساكن بماندقيف سپس بگذاريد  شوند
داري در يك مكان تاريك و سرد نگهآن را  .رقيق كنيد ml500تا حجم ) 12-3- 2بند (با افزودن كلروفرم 

  .كنيد

  بنزن -زونيتمحلول دي   2-3-24
g 01/0 16- 3- 2بند (  زونيتدي(  حدود  درراml 10 بنزن ) آن را به يك قيف. حل كنيد )13-3-2بند 

ها را با نسپس آ. به آن اضافه كنيد) 22-3-2( محلول شستشو ml 100. منتقل كنيد ml 200جداكننده 
فاز محلول حاوي لايه زيرين . سپس بگذاريد ساكن بماند .دقيقه مخلوط كنيد 1مدت  تكان دادن شديد به

آن . ديگري منتقل كنيد ml 200جداكننده آن را به يك قيف .صاف كنيد) A5 نوع( با يك كاغذ صافيآبي را 
- 3-2بند ( بنزن ml 20حدود . يدي كنيدكمي اس) 2-3- 2بند (اسيد با افزودن قطره قطره هيدروكلريك را

 .سپس بگذاريد ساكن بماند. دقيقه به شدت تكان دهيد 1جداكننده را به مدت  به آن اضافه كنيد و قيف )13
ها را با آن .جداكننده اضافه كنيدقيف آب به ml  50 و حدود دور بريزيدفاز محلول آبي را حاوي لايه زيرين 

و فاز  دور ريختهفاز محلول آبي را حاوي لايه زيرين . كن بماندسپس بگذاريد سا. كان دادن، مخلوط كنيدت
 رقيق كنيد ml 100تا حجم  )13- 3- 2بند ( بنزنافزودن اي رنگ بريزيد و با يك بطري قهوه را داخل بنزن

  .داري كنيدمكان تاريك و خنك نگه در يكمحلول را سپس 

  )سرب mg/ml 1/0غلظت  محلول با(محلول استاندارد سرب    2-3-25
g 1000/0 آن را به يك بشر . وزن كنيد )15-3-2بند ( سربml 100 منتقل كنيد .ml 30 اسيدنيتريك 
 )6- 3-2بند ( اسيدپركلريك ml 10 سپس .كنيد حل دادنحرارت با به آن اضافه كنيد و آن را ) 5-3- 2بند (

اسيد به صورت دود سفيد كتا نيتري تبخير كنيددادن حرارت با دقيقه  10محلول را به مدت . اضافه كنيد
 منتقل ml 1000گيري محلول را به يك بالن اندازه. كرده و در آب حل كنيد خنكآن را . شود زدودهرنگي 
  .كنيدو مخلوط و با آب تا خط نشانه رقيق  كرده

م كار با محلول محتوي آن بسيار مواظب سيانيد به شدت سمي است، بايد الزاماً هنگاكه محلول سديمبه دليل اين -يادآوري
  .باشيد

  .وزن كنيد 1جدول  مطابق با، طبق قاعده، بايد نمونه راكردن مقداري از نمونه، وزن    2-4
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  شدهسرب در نمونه وزن مقدار -1جدول 
  سربمقدار
)%(  

  مقدار نمونه وزن شده
g 

  05/0زير 
  5/0جز به 5/0تا  05/0بين 

0/1  
50/0  

  

  روش انجام آزمون    2-5

  .كنيد سازيبه صورت زير آماده ول نمونه رامحل ،سازي محلول نمونهآماده      2-5-1
 .و در آن را با يك شيشه ساعت بپوشانيد كردهمنتقل  ml 300نمونه وزن شده را به يك بشر   2-5-1-1

 پايينبا دماي  قسمترا در در ابتدا، بشر . به آن اضافه كنيد )1- 3- 2بند ( اسيدهيدروكلريك ml 30سپس 
)ºC60  تاºC100 ( در اين وضعيت حفظساعت  1مدت حدود صفحه داغ قرار دهيد و آن را به يكنارهدر 

وسيله بهدقيقه  10به مدت حدود منتقل كنيد و نمونه را  زيادبا دماي  يسپس بشر  را به قسمت .كنيد
اسيد  پركلريك ml 10و  )4-3-2بند ( اسيدتريكني ml 5. تجزيه كنيد تا اندكي قبل از جوشيدن ،حرارت

سپس آن را به  .درپي با حرارت دادن تبخير كنيدمحلول را به صورت پي .به آن اضافه كنيد) 6-3- 2بند (
و كند  در بشر شروع به متصاعد شدن رنگيكه دود سفيدحرارت دهيد رايطي ش تادقيقه  10مدت حدود 

بعد از خنك كردن  .شود رفلاكسبشر داخلي  ديواره در امتداداسيد كپركلري بخارو بوده داخل بشر شفاف 
مانده باقي. هاي محلول را با حرارت دادن حل كنيدو نمك كرده آب گرم به آن اضافه ml 50حدود  بشر،

- 2بند ( اسيدمرتبه با پركلريك 4يا  3آن را . صاف كنيد) B5 نوع( نامحلول را با استفاده از يك كاغذ صافي
 هايمحلولمحلول صاف شده و  .كه آب شستشو عاري از اسيد شودزمانيد تا ييسپس با آب گرم بشوو ) 7- 3

تبخير  ml 50حدود تا حجم با حرارت دادن محلول را . آوري كنيدجمع ml 300شستشو را در يك بشر 
  .داري كنيدنگه عنوان محلول اصلياين محلول را به. كنيد

كه مرطوب هستند داخل يك بوته پلاتيني  در حاليهمراه كاغذ صافي  بهرا  حلولمانده نامباقي  2-5-1-2
تا حد در دماي  آن را  كاملاً سوخته شد،كه كاغذ صافي  از اين بعد. ها را خشك كنيدآن و )يادآوري(ريخته 

بند (اسيد پركلريك ml 2و  )4-3- 2بند ( اسيدنيتريك ml 2 پس از خنك كردن، .خاكستر كنيد امكان پايين
بوته را به آرامي . به بوته پلاتيني اضافه كنيد )8- 3- 2بند ( اسيدهيدروفلوئوريك ml 5 حدودو ) 6- 3- 2

و  اسيداكسيد، نيتريكديو سيليكوناسيد متصاعد شود پركلريك غليظ كه دود سفيدحرارت دهيد تا اين
هاي محلول را با اضافه كردن مقدار كمي نمك    پس از خنك كردن بوته،. شوند زدوده اسيدهيدروفلوئوريك

  .تركيب كنيد 1-1-5-2بند  ذخيره شده درسپس اين محلول را با محلول . آب به بوته پلاتيني حل كنيد
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در آن وجود ندارد، عمليات بر روي  سربيمانده كم است و هيچ در ابتدا مشخص است كه مقدار باقي هنگامي كه -يادآوري
  .شوددور ريخته مجاز است كه مانده نامحلول شود و باقيحذف مي) 2-1-5-2بند ( ماندهباقي

  جداسازي سرب    2-5-2
ml  10 ضافه ا 1-5-2آمده در بند دستبه محلول نمونه بهرا ) 20- 3- 2بند ( سيتراتآمونيوممحلول دي
آن را  كرده وظيم تن 10در حدود ) 10-3-2بند ( محلول آمونياكاستفاده از محلول را با  pHسپس . كنيد
 كلروفرم - زونيتمحلول دي ml 10. منتقل كنيد ml 200جداكننده  به يك قيف آن را سپس .نيدك كخن

. به شدت تكان دهيد تا مخلوط شونددقيقه  1به مدت حدود ها را و آن كردهاضافه به آن ) 23-3- 2بند (
 ml 200جداكننده  كلروفرم را به قيف فازحاوي سپس لايه زيرين . جداكننده ساكن بماند بگذاريد قيف

 ml 50 رنگ نشدكلروفرم بي - زونيتدي محلولاگر رنگ سبز . اين عمل را تكرار كنيد. ديگري منتقل كنيد
جداكننده را و قيف كردهاضافه شده آوريجمعكلروفرم - زونيتديبه محلول ) 22- 3-2بند ( محلول شستشو

فاز كلروفرم را به  سپس. هيد تا مخلوط شوند و محلول شسته شودشديداً تكان د دقيقه 1 حدود به مدت
. به آن اضافه كنيد) 3- 3-2بند ( اسيدهيدروكلريك ml 20  . ديگري منتقل كنيد ml 200جداكننده قيف
دقيقه شديداً تكان دهيد تا مخلوط شوند و سرب، روي و غيره به داخل فاز  1جداكننده را به مدت حدود قيف

به محلول فاز  )12-3-2بند ( كلروفرم ml 5). را ببينيد يادآوري( فاز كلروفرم را دور بريزيد. شوند آبي منتقل
زون را استخراج كنيد و اين عمل را يتمانده ديباقي. ها را با تكان دادن مخلوط كنيدآبي اضافه كنيد و آن

- داخل قيف. منتقل كنيد ml 100شر آبي را به يك ب محلول فاز. شودرنگ بي كه محلولاينتا تكرار كنيد 

            اسيدنيتريك ml 2. جداكننده را با مقدار كمي آب بشوييد و آب شستشو را با محلول اصلي تركيب كنيد
با حرارت دقيقه  10به مدت حدود محلول را . اضافه كنيد )6- 3- 2بند ( اسيدپركلريك ml 2و  )4-3-2بند (

 زدودهاسيد اسيد و نيتريكاسيد متصاعد شود و هيدروكلريكود سفيد پركلريككه ددادن تبخير كنيد تا اين
محلول را تا . آب گرم حل كنيد ml 50حدود  با افزودنو محتواي آن را  كردهسپس بشر را خنك . شوند

و با آب تا خط نشانه  كردهمنتقل  ml 250گيري محلول را به يك بالن اندازه سپس .كنيد خنكدماي اتاق 
   .يق كنيدرق

- هتكرار عمل جداسازي استخراج برگشتي ب بابايد الزاماً سرب يا بيشتر است،  ml 50وقتي كه مقدار فاز كلروفرم  -يادآوري
  .بازيابي شود) 1:100رقيق شده به نسبت ( اسيدهيدروكلريك وسيله

  ي شدنرنگ       2-5-3

  هاي عاري از بيسموتنمونه   2-5-3-1
متناسب با  2معمولاً، طبق جدول  به صورت جداگانه، را 2- 5-2از بند  آمدهدستمقدار ثابتي از محلول به

 حدودتا حجم با افزودن آب منتقل كنيد و آن را  ml 200جداكننده  و به يك قيف اشتهمحتوي سرب برد
ml 50 رقيق كنيد .ml 2 20- 3-2بند (آمونيوم سيترات محلول دي( ،ml 1 سيانيدل سديممحلو ) 3-2بند -
با دقت، سپس . اضافه كرده و با تكان دادن مخلوط كنيدبه آن  )9-3-2بند ( محلول آمونياك ml 10و ) 19
ml 20 تكان دادن  بادقيقه  10به مدت حدود ها را اضافه كنيد و آن) 24- 3- 2بند ( بنزن -زونيتمحلول دي
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را دور ) يادآوري( محلول فاز آبيحاوي ين سپس لايه زير. ساكن بماند محلولبگذاريد . شديد مخلوط كنيد
با تكان ثانيه  30به مدت حدود ها را آناضافه كرده و به آن ) 22-3-2بند ( محلول شستشو ml 50. بريزيد
  .آبي را دور بريزيدفاز محلول سپس . ساكن بماندمحلول بگذاريد . كنيدمخلوط  شديددادن 

  نمونه حاوي بيسموت   2-5-3-2
 2جدول  مطابق، طبق قاعده به صورت جداگانه، را 2- 5- 2آمده از بند دستمقدار ثابتي از محلول به 

-هيدروژن محلول پتاسيم ml 10. منتقل كنيد ml 200ي سرب برداشته و به يك بشر امتناسب با محتو

ل را با اضافه كردن محلو pH. رقيق كنيد ml 50 حدوداضافه كرده و با آب تا حجم به آن ) 21- 3-2( فتالات
 ml 200جداكننده محلول را به يك قيفسپس  .ظيم كنيدتن 3تا  5/2بين ) 10- 3-2بند ( محلول آمونياك

دقيقه با  1به مدت حدود و  كردهاضافه به آن  )24- 3- 2بند (بنزن  - زونيتمحلول دي ml 10. منتقل كنيد
به را  محلول فاز آبيحاوي سپس لايه زيرين  .ساكن بماند محلولبگذاريد . تكان دادن شديد مخلوط كنيد

ها را با تكان دادن آب به فاز بنزن اضافه كرده و آن ml 5 .ديگري منتقل كنيد ml200جداكننده  قيف
 ml 10. تركيب كنيد قبليسپس لايه زيرين را با محلول آبي . ساكن بماندمحلول بگذاريد  .مخلوط كنيد
. را تكرار كنيدجداسازي استخراجي و  كرده به محلول آبي اضافه) 24-3-2بند ( بنزن - زونيتمحلول دي

- 2بند ( محلول آمونياك ml 10و  )19-3-2بند ( سيانيد محلول سديم ml 1. سپس فاز بنزن را دور بريزيد
به آن اضافه كنيد و ) 24-3-2بند ( بنزن - زونيتمحلول دي ml 20با دقت . اضافه كنيدبه محلول آبي  )9- 3
ساكن بماند و لايه زيرين محلول بگذاريد . تكان دادن شديد مخلوط كنيد بادقيقه  1به مدت حدود ا را هآن

    .)را ببينيد يادآوري( محلول فاز آبي را دور بريزيدحاوي 
ml 50 ثانيه با تكان دادن  30ها را به مدت حدود آنو  كردهاضافه  محلولبه  )22- 3- 2بند ( محلول شستشو

  .محلول فاز آبي را دور بريزيدساكن بماند و محلول بگذاريد  .كنيدشديد مخلوط 
  برداشته شده سرب براساس حجم نمونه مقدار - 2جدول

   سربمقدار
(%)  

  حجم نمونه 
ml  

  01/0كمتر از 
  1/0به جز  1/0تا  01/0 از
  5/0به جز  5/0تا  1/0 از

50  
25  
5  

سيانيد است، لازم است كه محلول فاز آبي حاوي سديمبه دليل اين - يادآوري
 .در هنگام كار با آن مراقب باشيد
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 را با استفاده از يك كاغذ صافي خشك 3-5- 2آمده در بند دستفاز بنزن به گيري جذب،اندازه   2-5-4
قسمتي از محلول صاف شده را سپس  .شده را دور بريزيد قسمت اول محلول صاف .صاف كنيد) A5 نوع(

عنوان با استفاده از بنزن بهو  nm 520موج نزديك به بريزيد و جذب را در طول نجنورسداخل يك سل جذب 
  .گيري كنيدمحلول مقايسه اندازه

  تهيه منحني كار     2-6

 ml 5   و ml 0 ،ml 1 ،ml 2 ،ml 3 ،ml 4 هايحجم ،با دقت ترتيب وبه  ml 100 هايبشر به يك سري 
سپس . هر كدام اضافه كنيد و بشرها را با شيشه ساعت بپوشانيد به ،)25- 3- 2بند ( محلول استاندارد سرب

ml 2 4- 3-2بند ( اسيدنيتريك( و ml 2 اسيدپركلريك ) به ها را محلول. ها اضافه كنيدبه آن) 6- 3- 2بند
پس از خنك . اسيد متصاعد شودبا حرارت دادن تبخير كنيد تا دود سفيد پركلريكدقيقه  10مدت حدود 
را تا دماي اتاق خنك  بشرها و آب گرم حل كنيد ml 50 حدودها را با اضافه كردن محتواي آن كردن بشرها،

و با آب تا خط نشانه رقيق  كرده منتقل ml 250 سنجيحجمبه يك بالن  محتويات هر بشر راسپس . كنيد
يري كرده و گمقدار جذب را اندازه. عمل كنيد 4- 5-2 و 3- 5- 2كار بندهاي از اين پس طبق روش. كنيد

يادآوري را ( دست آوريدهاي رنگي را با استفاده از منحني كار بهرابطه بين جذب و مقدار سرب در محلول
  .)ببينيد
ها تركيبات آنسرب مشخص كه  مقاديرتواند با استفاده از چند نمونه استاندارد كانه آهن با يك منحني كار مي -يادآوري

جذب  مقادير. دنانتخاب شو مختلف سرب مقاديرنمونه استاندارد با  3 حداقل بايد اين صورت، در. مشابه نمونه هستند تهيه شود
د و رابطه نشوگيري مياندازه 4-5-2 تا بند 1- 5-2كارهاي بند مطابق با روش ،هاي استانداردعمل كردن بر روي اين نمونه با

  .دآيدست ميسرب با استفاده از منحني كار به مقداربين جذب و 

  محاسبات    2-7
- هب 6-2در منحني كار تهيه شده در بند  4-5-2آمده از بند دستمقدار جذب به گذاريجا بامقدار سرب بايد 

  :زير محاسبه شود رابطه ازبايد  بر حسب درصد سرب در نمونه مقدارآيد و  دست
)1(                                                                                      100(%) 




BW

A
M  

  :كه در آن
  (%)M  ؛بر حسب درصد ،سرب در نمونهمقدار  
        A برحسب گرم؛برداشته شده محلول نمونهحجم مقدار سرب در ،  

W       مقدار وزن نمونه، برحسب گرم؛  
        B باشدمينسبت حجم محلول نمونه برداشته شده به حجم كل محلول نمونه.  

  ايدقت تجزيه      2-8
  .باشد 3جدول دقت آورده شده در  مانندبايد  اي اين روشدقت تجزيه
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  اي روشدقت تجزيه -3جدول 
   سرب مقدار

(%)  
انحراف استاندارد درون آزمايشگاهي

(%) 
 راف استاندارد بين آزمايشگاهيانح

(%)  
  166/0  تا 003/0 از 
  )يادآوري( 166/0جزء به

0008/0+[Pb(%)]×0207/0  
  

0032/0+[Pb(%)]×0727/0  

گيري دقت ي استفاده شده  براي اندازهمقادير عددي در اين جدول ميانگين كمترين و بيشترين مقادير محتواي سرب در نمونه - يادآوري
  .نداي هستتجزيه

  روش جذب اتمي        3
  روش آزمون     3-1

بعد از خشك كردن، نمونه در . شودتجزيه مي اسيدنيتريكو  اسيدنمونه با استفاده از هيدروكلريك
هاي رسوبيا رسوبي اكسيد ديسيليكون مانند رسوبهممانده نامحلول باقي. شوداسيد حل ميهيدروكلريك

روي  از عمليات بر پس. شودداري ميل صاف شده به عنوان محلول اصلي نگهشود و محلوصاف مي آن مانند
محلول حاصل و شود ميسولفات ذوب ديپتاسيم وسيلههبتركيب اسيد، محلول با هيدروفلوئوريكنامانده باقي

ز مقدار جذب با استفاده ا ،محلول با مقدار ثابتي آب سازيپس از رقيق. شودبا محلول اصلي تركيب مي
   .شودگيري ميجذب اتمي اندازهنورسنج 

  يا واكنشگرها / مواد و     3-2
اي مشخص و فقط از آب مقطر يا آب با خلوص در هنگام تجزيه فقط از مواد شناخته شده با خلوص تجزيه

  .معادل استفاده كنيد
  g/ml  19/1حجميمحلول با جرم، اسيدهيدروكلريك   3-2-1

   1:1رقيق شده به نسبت  ،)1- 2-3بند ( اسيدهيدروكلريك   3-2-2

   2:100رقيق شده به نسبت  ،)1- 2-3بند ( اسيدهيدروكلريك   3-2-3

  g/ml  4/1حجمي محلول با جرم، اسيدنيتريك    3-2-4

   1:1رقيق شده به نسبت ، )4-2-3بند ( اسيدنيتريك    3-2-5

  g/ml  14/1حجميبا جرم محلول، اسيدهيدروفلوئوريك    3-2-6

  1:1رقيق شده به نسبت  و g/ml 84/1 حجميجرممحلول با  ،اسيدسولفوريك    3-2-7
  آهن    3-2-8

سرب آن تا حد امكان  مقداركه هيچ سربي نباشد يا اين حاويتا حد امكان از آهن با درجه خلوص بالا كه 
  .كم و مشخص باشد استفاده شود
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  وسولفاتپير پتاسيميا  سولفاتدي پتاسيم    3-2-9

  )سرب mg/ml 1محلول با غلظت ( محلول استاندارد سرب    3-2-10
g 0000/1 95/99%خلوص  حداقلبا  ( سرب (وسيلههرا ب  ml30 اسيدنيتريك ) با حرارت دادن  )5- 2- 3بند

و با آب تا خط نشانه  كرده منتقل ml 100 سنجيحجمبه يك بالن  پس از خنك كردن آن را. تجزيه كنيد
  .نيدرقيق ك

  .وزن شود از نمونه بايد g0/1 طبق قاعده ه،وزن كردن مقداري از نمون        3-3

  عمليات        3-4

  .يك محلول نمونه به صورت زير تهيه شود ،سازي محلول نمونهآماده    3-4-1
 ml. را با يك شيشه ساعت بپوشانيد بشرمنتقل كنيد و  ml 300نمونه وزن شده را به يك بشر  3-4-1-1

تا  ºC60(در ابتدا، بشر را در محلي با دماي كم . به آن اضافه كنيد )1- 2- 3بند ( اسيدهيدروكلريك 30
ºC100 (ساعت در اين وضعيت حفظ كنيد 1مدت حدود در اطراف يك صفحه داغ قرار دهيد و آن را به .

وسيله حرارت تا قيقه بهد 10و نمونه را به مدت حدود  كردهمنتقل  بالاسپس بشر را به قسمتي با دماي 
اضافه كنيد تا آهن يا  )4-2-3بند ( اسيدنيتريك ml 5سپس به محلول . اندكي قبل از جوشيدن تجزيه كنيد

 ml ،پس از خنك كردن. حرارت دادن را ادامه دهيد تا تقريباً خشك شود. دنمانند آن اكسيد شوتركيبات 
پس از . با حرارت دادن خشك كنيد دوباره آن را. يداضافه كنبه آن  )1- 2- 3بند ( اسيدهيدروكلريك 10

هاي محلول را با حرارت دادن اضافه كرده و نمكبه آن ) 2- 2-3بند ( اسيدهيدروكلريك ml 20 خنك كردن،
مانده نامحلول را با باقي .تكان دادن مخلوط كنيد باها را آب گرم اضافه كنيد و آن ml 50 سپس .حل كنيد

ديواره داخلي بشر را با . همراه با مقدار كمي خمير كاغذ صافي، صاف كنيد) A5 نوع( افياستفاده از كاغذ ص
كنيد و ماده چسبيده را به كاغذ صافي منتقل  تميزلوله پلاستيكي  مجهز بهاي استفاده از يك ميله شيشه

گ زرد رنديگر كه يد تا زمانييبشوگرم ) 3-2-3بند ( اسيدكاغذ صافي را با هيدروكلريك. كنيد
كه آب يد تا زمانييسپس كاغذ صافي را با آب گرم بشو. كلريد بر روي كاغذ صافي مشاهده نشود)III(آهن

. آوري كنيدجمع  ml 300را درون يك بشر  هامحلول زير صافي و آب شستشو. شستشو عاري از اسيد شود
  .داريدآن را با حرارت دادن تغليظ كنيد و به عنوان محلول اصلي نگه

پس از خشك  .منتقل كنيد  مانده نامحلول را همراه با كاغذ صافي به يك بوته پلاتينيباقي  3-4-1-2
مانده را با باقي. بوته پلاتيني را خنك كنيدسپس . پايين خاكستر كنيد تا حد امكان آن را در دماي كردن،

و  كردهاضافه به آن  )6-2-3بند ( اسيدهيدروفلوئوريك ml 5حدود . مرطوب كنيد) 7- 2- 3( اسيدسولفوريك
 پس از خنك كردن،. اسيد تبخير شوندسولفوريك   اكسيد وديآرامي حرارت دهيد تا سيليكونمحلول را به

g 0/1 در ابتدا آن را به آرامي . بگذاريدبوته را  پوشبه آن اضافه كرده و در )9- 2-3بند ( سولفاتدي پتاسيم
به رنگ  حرارت دادن تا يك حالت گرم بامانده را ايش دهيد و باقيدما را افز تدريجحرارت دهيد سپس به

- 1-4- 3بوته پلاتيني را به درون محلول اصلي ذخيره شده در بند  پس از خنك كردن،. ذوب كنيد تيرهقرمز 
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و مذاب را به آرامي حرارت دهيد تا  ردهاضافه كبه آن ) 1- 2-3(اسيد هيدروكلريك ml 5    سپس. بريزيد 1
  .تخليه كنيدآن را داخل سپس بوته پلاتيني را با آب گرم بشوييد و . دحل شو

، آن پس از خنك كردن. تغليظ كنيد ml 50 حدودتا حجم ي داغ بر روي يك صفحهمحلول را   3-4-1-3
 يادآوري(و با آب تا خط نشانه رقيق كنيد  كردهمنتقل  ml 100 سنجيحجمبه يك بالن وسيله شستشو به را

  ).درا ببيني
اكسيد،  اكسيد، منيزيماكسيد، كلسيمتوان منگنز، مس، آلومينيوممي 3-1-4-3دست آمده از بند با محلول به  -يادآوري

  .گيري كردنيكل، كروم، روي، بيسموت و كبالت را اندازه

  گيرياندازه   3-4-2
جذب  نورسنج يك وسيلههب استفاده كنيد و مقدار جذب را 1- 4-3دست آمده در بند به از محلولاز قسمتي  

  . گيري كنيداندازه 4گيري آورده شده در جدول شرايط اندازه مطابق بااتمي 
  جذب اتمي نورسنجگيري  با استفاده از دستگاه شرايط اندازه -4جدول 

 ايخط تجزيه
nm 

  شعله مورد استفاده

  استيلن -هوا  3/283) 0/217(
ستگاه دز، مجاز است كه مطابق با موج آورده شده در پرانتطول - يادآوري

  .استفاده شود

  كارتهيه منحني      3-5
 درون هر يك از بشرها بريزيد) 8-2-3بند ( شدهاز آهن وزن g 600/0. تهيه كنيد ml 300چند بشر  
-عمل كنيد و محلول آهن را آماده 2-1-4-3و  1- 1- 4-3كار بند طبق روشها با آن). را ببينيد 1يادآوري (

به هر كدام از بشرها را ) را ببينيد 2يادآوري (با دقت محلول استاندارد سرب  ترتيب وسپس به . زي كنيدسا
و با آب تا خط نشانه رقيق كرده منتقل  ml 100 سنجيحجميك بالن  محتويات هر بشر را به. بيافزاييد

-بين مقدار جذب اندازه طهرابعمل كنيد و منحني  2-4- 3مطابق بند   هابر روي هر يك از محلول. كنيد

  .دست آوريد نمونه و مقدار سرب با استفاده از منحني كار به مربوط بهگيري شده 

  .منحني كار لازم استدر تهيه سرب است، تصحيح  حاويوقتي كه آهن مورد استفاده  -1يادآوري 

  .استفاده قرار دهيد برابر رقيق شده را مورد 10كه  يدر صورت نياز، محلول استاندارد سرب -2يادآوري 

  محاسبات      3-6
 5-3منحني كار تهيه شده در بند  در 2- 4-3دست آمده در بند مقدار جذب به گذاريجا بامقدار سرب بايد 

  :از رابطه زير محاسبه شود با استفاده بايد بر حسب درصد مقدار سرب نمونهدست آيد و به
)2(                                                                                              100(%) 

W

A
T 
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  :كه در آن
T        بر حسب درصد؛ ،مقدار سرب نمونه  
A   مقدار سرب در محلول نمونه، برحسب گرم؛        

 W        باشدبرحسب گرم مي ،وزن شدهمقدار نمونه.  

  ايدقت تجزيه  3-7
  .باشد 5جدول دقت آورده شده در بايد مانند  اي اين روشقت تجزيهد 

 اي روشدقت تجزيه -5جدول 

   سرب مقدار 
(%)  

انحراف استاندارد درون آزمايشگاهي
(%)  

 انحراف استاندارد بين آزمايشگاهي
(%)  

  022/0  تا 0 /002 از
  )يادآوري( 022/0جز به

0005/0+[Pb(%)]×0237/0  
  

0007/0+[Pb(%)]×0016/0  

گيري ي استفاده شده براي اندازهمقادير عددي در اين جدول ميانگين كمترين و بيشترين مقادير محتواي سرب در نمونه - يادآوري
  .اي هستنددقت تجزيه

  

   MIBK وسيلهبه حذف آهن -روش جذب اتمي       4
  ناصول آزمو    4-1

اسيد متصاعد و دود سفيد پركلريك شده اسيد تجزيهاسيد و پركلريكاسيد، نيتريكنمونه با هيدروكلريك
مانده نامحلول صاف باقي. شونداسيد و آب حل ميهيدروكلريك وسيلهههاي محلول بسپس نمك. شودمي
وسيله مانده نامحلول بهيباق عمليات روي. شودعنوان محلول اصلي ذخيره ميو محلول زير صافي به شده

اين  ازبعد از استخراج آهن . شودمي اين محلول با محلول اصلي تركيبو  شدهاسيد انجام هيدروفلوئوريك
 نزديكمحلول تا و  شوداسيد دوباره تكرار مي، عمليات پركلريككه بايد حذف شود MIBK وسيلههمحلول ب
مقدار ثابتي، مقدار جذب آن با استفاده از يك  تا لمحلوسازي پس از رقيق. شودتبخير مي شدنخشك

  .شودگيري ميجذب اتمي اندازهنورسنج 

  يا واكنشگرها/ مواد و     4-2
اي مشخص و فقط از آب مقطر يا آب با خلوص در هنگام تجزيه فقط از مواد شناخته شده با خلوص تجزيه

  .معادل استفاده كنيد
  g/ml  19/1حجميبا جرم محلول، اسيدهيدروكلريك   4-2-1 

  10:6 رقيق شده به نسبت، )1-2-4بند ( اسيدهيدروكلريك   4-2-2
  1:1 ، رقيق شده به نسبتاسيدهيدروكلريك   4-2-3
  2:100 رقيق شده به نسبت ،اسيدهيدروكلريك   4-2-4
  g/ml  4/1حجمي محلول با جرم، اسيدنيتريك   4-2-5
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  1:1 رقيق شده به نسبت ،)5- 2- 4بند ( اسيدنيتريك   4-2-6
  g/ml  67/1حجميبا جرم محلول، اسيدپركلريك   4-2-7
  g/ml  14/1حجميبا جرم محلول، اسيدهيدروفلوئوريك   4-2-8
  آهن   4-2-9

سرب آن تا حد امكان كم  مقدارهيچ سربي نباشد يا اينكه  حاويتا حد امكان از آهن با درجه خلوص بالا كه 
  .فاده شودو مشخص باشد است

  )MIBK(، )CH3COH2CH(CH3)2( پنتانون -2 -متيل -4    2-10- 4
  )سرب μg/ml 10با غلظت  ( محلول استاندارد سرب    4-2-11
g 0000/1 12-2-4بند ( سرب(   وسيلهبهرا ml 30 اسيد نيتريك) حرارت دادن حل كنيد با) 6- 2-4بند .

. با آب تا خط نشانه رقيق كنيد و كردهمنتقل  ml 1000ي گيربه يك بالن اندازه را پس از خنك كردن، آن
به صورت جداگانه در هر بار  ،محلول استاندارد سربتهيه براي . است ذخيرهعنوان محلول اين محلول به

  .رقيق كنيد برابر 100 تا با آببه دقت و آن را  شتهبردارا  ذخيرهمقدار مورد نياز از اين محلول 

  95/99%خلوص  با درجه سرب،  4-2-12

  .وزن شودبايد  از نمونه g 0/1 طبق قاعده: مقدار نمونه وزن شده        4-3

  عمليات         4-4

  .محلول نمونه را مطابق زير تهيه كنيد ،سازي محلول نمونهآماده     4-4-1
 ml. انيدرا با يك شيشه ساعت بپوش بشرمنتقل كنيد و  ml 300نمونه وزن شده را به يك بشر   1- 4-4-1

تا  ºC60(در ابتدا، بشر را در محلي با دماي كم . به آن اضافه كنيد )1- 2- 4بند ( اسيدهيدروكلريك 30
ºC100 (ساعت در اين وضعيت حفظ كنيد 1مدت حدود در اطراف يك صفحه داغ قرار دهيد و آن را به .

وسيله حرارت تا دقيقه به 10د سپس بشر را به قسمتي با دماي زياد منتقل كنيد و نمونه را به مدت حدو
اضافه كنيد تا آهن يا  )5-2-4بند ( اسيدنيتريك ml 5سپس به محلول . اندكي قبل از جوشيدن تجزيه كنيد

محلول را با  پي در پياضافه كنيد و  )7- 2-4بند ( اسيدپركلريكml 15 . تركيبات مانند آن اكسيد شوند
  .عد شودحرارت دادن تبخير كنيد تا دود سفيد متصا

 ml 5 پس از خنك كردن،. ها شروع به رسوب كردند حرارت دادن را متوقف كنيدكه نمك هنگامي
را با حرارت  هاي محلولنمك. اضافه كنيدبه آن آب گرم  ml 20 حدودو ) 3- 2- 4بند ( اسيدهيدروكلريك

مراه با مقدار كمي خمير ه) B5 نوع(مانده نامحلول را با استفاده از يك كاغذ صافي باقي. دادن حل كنيد
اي مجهز به لوله پلاستيكي تميز كنيد ديواره داخلي بشر را با استفاده از ميله شيشه .كاغذ صافي، صاف كنيد

بشوييد  گرم) 4- 2-4بند (اسيد صافي را با هيدروكلريك كاغذ. منتقل كنيدكاغذ صافي  بهو ماده چسبيده را 
ب گرم آسپس كاغذ صافي را با  .يد بر روي كاغذ صافي مشاهده نشودكلر)III(كه ديگر رنگ زرد آهنتا زماني

محلول زير صافي و آب شستشوها را درون يك بشر . محلول شستشو عاري از اسيد شود كهزمانيبشوييد تا 
ml 300 آن را با حرارت دادن تغليظ كنيد و به عنوان محلول اصلي ذخيره كنيد. آوري كنيدجمع.  
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پس از خشك كردن، . منتقل كنيد ده نامحلول را همراه با كاغذ صافي به يك بوته پلاتينيمانباقي  2- 4-4-1
 ml 2مانده را با باقي .سپس بوته پلاتيني را خنك كنيد. آن را تا حد امكان در دماي پايين خاكستر كنيد

-يدروفلوئوريكه ml 5 حدودو  )5- 2- 4بند ( اسيدنيتريك ml 3. مرطوب كنيد )7-2- 4بند ( اسيدپركلريك

اسيد متصاعد آرامي حرارت دهيد تا دود سفيد پركلريكمحلول را به. اضافه كنيدبه آن  )8- 2-4بند ( اسيد
سپس آن را تبخير كنيد تا تقريباً . شوند زدودهاسيد اسيد و فلوئوريكاكسيد، نيتريكديشود و سيليكون

حرارت  باها را نمك. اضافه كنيدبه آن ) 3- 2-4(اسيد هيدروكلريك ml 5 پس از خنك كردن،. خشك شود
اين محلول سپس . تركيب كنيد 1- 1- 4- 4بند  شده در ذخيرهاين محلول را با محلول اصلي . دادن حل كنيد

ها نشين شدن نمكتبخير را تا آغاز ته. حرارت دادن تبخير كنيد تا دود سفيد متصاعد شود وسيلهرا دوباره به
  .ادامه دهيد

  ف آهنحذ    4-4-2
) 2-2-4بند (اسيد هيدروكلريك ml 15، آن را با 1- 4-4دست آمده در بند هاي بهكردن نمك پس از خنك

-  به يك قيف) 2- 2- 4بند (اسيد هيدروكلريك ml 20سپس آن را با استفاده از شستشو با . حل كنيد
را به ها آنضافه كنيد و جداكننده ا قيف به) 10- 2- 4بند ( ml 50 MIBK .منتقل كنيد ml 300جداكننده 

لايه زيرين . لايه جدا شوند 2تا  بماند ساكن محلولبگذاريد . كنيدمخلوط  با تكان دادن شديددقيقه  1مدت 
 ml، بالاييدر لايه  MIBKبه سپس . ديگري منتقل كنيد ml 300محلول آبي را به قيف جداكننده حاوي 

. دقيقه هم بزنيد 1وسيله تكان دادن به مدت به حلول را م. اضافه كنيد) 2- 2- 4بند (اسيد هيدروكلريك 10
. جداكننده قبلي تركيب كنيد محلول فاز آبي را با قيفحاوي سپس لايه زيرين . بگذاريد محلول ساكن بماند

ml 50 MIBK ) با تكان دادن شديد دقيقه  1حدود مدت ها را بهو آن كردهاضافه آن به ) 10-2- 4بند
محلول فاز آبي را با حاوي سپس لايه زيرين . لايه جدا شوند دوساكن بماند تا  محلولاريد بگذ. مخلوط كنيد

- نيتريك ml 5. آن تبخير شود MIBKرا به آرامي حرارت دهيد تا بيشتر سپس آن . بشر اصلي تركيب كنيد

شود و محلول متصاعد  اسيدپركلريكاضافه كنيد و پي در پي حرارت دهيد تا دود سفيد  )5- 2-4بند ( اسيد
به آن ) 3-2-4بند (اسيد هيدروكلريك ml 5 پس از خنك كردن، . را تغليظ كنيد تا اينكه تقريباً خشك شود

 سپس آن. آن را تا دماي اتاق خنك كنيد. ها حل شوندآرامي حرارت دهيد تا نمكمحلول را به. اضافه كنيد
  .ا خط نشانه رقيق كنيدمنتقل كرده و با آب ت ml 50گيري را به يك بالن اندازه

  گيرياندازه     4-4-3
وسيله يك جذب اتمي استفاده كنيد و مقدار جذب را به 2- 4- 4دست آمده در بند از قسمتي از محلول به 

  .گيري كنيداندازه 6گيري آورده شده در جدول مطابق با شرايط اندازه
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  اتمي گيري  با استفاده از دستگاه جذبشرايط اندازه -6جدول 
 ايخط تجزيه

Nm 

  شعله مورد استفاده

  استيلن -هوا  3/283) 0/217(
موج آورده شده در پرانتز، مجاز است كه مطابق با دستگاه طول - يادآوري

 .استفاده شود

  تهيه منحني كار    4-5

س به سپ. )را ببينيد يادآوري(اضافه كنيد ) 9-2- 4بند (آهن وزن شده  ml 300 g600/0بشر  به يك سري
ها از آنبه هر كدام  )11-2-4بند ( محلول استاندارد سرب ml 25تا  ml 0هاي بين حجم دقت اب ترتيب و

عمل كنيد و منحني رابطه بين مقدار  3-4- 4تا  1-4-4مطابق بند   هابر روي هر يك از محلول. اضافه كنيد
  .منحني كار به دست آوريدگيري شده مربوط به نمونه و مقدار سرب با استفاده از جذب اندازه

  .وقتي كه آهن مورد استفاده شامل سرب است، تصحيح در تهيه منحني كار لازم است -يادآوري 
  محاسبات      4-6

 5-4در منحني كار تهيه شده در بند  3- 4-4دست آمده در بند مقدار سرب بايد با جاگذاري مقدار جذب به
  :صد بايد با استفاده از رابطه زير محاسبه شوددست آيد و مقدار سرب نمونه بر حسب دربه

)5                                                                                             (100(%) 
W

A
T 

  :كه در آن
T       بر حسب درصد؛ ،مقدار سرب نمونه  
A       مقدار سرب در محلول نمونه، برحسب گرم؛  

W       باشدبرحسب گرم مي ،مقدار نمونه وزن شده.  

  ايدقت تجزيه      4-7
  .باشد 7بايد مانند دقت آورده شده در جدول  اي اين روشدقت تجزيه 

 اي روشدقت تجزيه - 7جدول 

   سرب مقدار 
 (%)  

 رد درون آزمايشگاهيانحراف استاندا
(%) 

  انحراف استاندارد بين آزمايشگاهي
(%)  

  022/0تا  0006/0 از 
  )يادآوري( 022/0جز به

0001/0+[Pb(%)]×0086/0  
  

0002/0+[Pb(%)]×0176/0  

گيري دازهي استفاده شده براي انمقادير عددي در اين جدول ميانگين كمترين و بيشترين مقادير محتواي سرب در نمونه - يادآوري
  .اي هستنددقت تجزيه

  


