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  به نام خدا

 سازمان ملي استاندارد ايران با آشنايي

و  اسکتاندارد  مؤسسکۀ  مقکررات  و قکوانی   اصکح   قکانون  3مکاد   یک   بند موجب به ایران صنعتی تحقیقات و استاندارد مؤسسۀ

اسکتاندارداا    نشکر  و تدوی  تعیی ، وظیفه که است کشور رسمی مرجع تنها 1331 ماه بهم  مصوب ایران، صنعتی تحقیقات

  .دارد عهده به را ملی )رسمی( ایران

بکه   92/6/29نام موسسه استاندارد و تحقیقات صنعتی ایران به موجب یکصد و پنجاه و دومی  جلسه شورا  عالی ادار  مکور   

 جهت  اجرا ابحغ شده است .  92/3/29مور   33333/996سازمان ملی استاندارد ایران تغییر و طی نامه شماره 

مؤسسکات   و مراکز نظران صاحب کارشناسان سازمان ، از مرکب فنی اا  کمیسیون در مختلف اا  حوزه در استاندارد تدوی 

تولیکد ،   به شرایط توجه با و ملی مصالح با امگام وکوششی شود می انجام مرتبط و آگاه اقتصاد  و تولید  پژواشی، علمی،

کننکدگان،  مصکر   تولیدکننکدگان،  شکام   نفکع،  و حک   صکاحبان  منصکفانۀ  و آگااانکه  مشکارکت  از ککه  اسکت  تجار  و فناور 

نکوی    پیش .شود می حاص  دولتی غیر و دولتی اا  سازمان نهاداا، تخصصی، و علمی مراکز کنندگان، وارد و صادرکنندگان

از  پک   و شکود مکی  ارسکا   مربکو   فنکی  اا  کمیسیون اعضا  و نفع ذ  مراجع به نظرخواای برا  ایران ملی استاندارداا 

ایکران   ملی )رسمی( استاندارد عنوان به تصویب صورت در و طر  رشته آن با مرتبط ملی کمیتۀ در پیشنهاداا و نظراا دریافت

 .شود می منتشر و چاپ

کننکد   می تهیه شده تعیی  ضوابط رعایت با نیز صح  ذ  و مند عحقه اا  سازمان و مؤسسات که استاندارداایی نوی  پیش

بکدی  ترتیکب،    .شکود  مکی  منتشکر  و چکاپ  ایکران  ملکی  اسکتاندارد  عنکوان  به تصویب، درصورت و بررسی و طر  ملی درکمیتۀ

ملکی   کمیتکۀ  در و تکدوی   3 شکمار   ایکران  ملی استاندارد در شده نوشته مفاد اساس بر که شوند می تلقی ملی استاندارداایی

 .باشد رسیده تصویب به دادمی تشکی سازمان ملی استاندارد ایران  مربو  که استاندارد

(ISO)اسکتاندارد   المللکی  بکی   سازمان اصلی اعضا  از ایران سازمان ملی استاندارد
المللکی الکتروتکنیک     بکی   ،کمیسکیون  1

9
(IEC) 3 قانونی شناسی اندازه المللی بی  سازمان و

(OIML)  2رابکط  تنهکا  بکه عنکوان   و اسکت
 ککدک  غکیایی    کمیسکیون  

3
(CAC) خکا   اکا   نیازمنکد   و کلی شرایط به توجه ضم  ایران ملی استاندارداا  تدوی  در .کند می فعالیت کشور در 

  .شودمی گیر بهره المللی بی  استاندارداا  و جهان صنعتی و فنی علمی، پیشرفت اا  آخری  از کشور ،

 کننکدگان، حفک    مصکر   از حمایکت  بکرا   قکانون،  در شده بینی پیش موازی  رعایت با تواند سازمان ملی استاندارد ایران می

 از اجرا  بعضی اقتصاد ، و محیطی زیست مححظات و محصولات کیفیت از اطمینان حصو  عمومی، و فرد  ایمنی و سحمت

 اسکتاندارد، اجبکار    عالی شورا  تصویب با وارداتی، اقحم یا/و کشور داخ  تولید  محصولات برا  را ایران ملی استاندارداا 

و  صکادراتی  کالااکا   اسکتاندارد  اجکرا   کشکور،  محصکولات  برا  المللی بی  بازاراا  حف  منظور به تواند می سازمان نماید. 

 فعا  مؤسسات و سازمان اا خدمات از کنندگان استفاده به بخشیدن اطمینان برا  امچنی  نماید.  اجبار  را آن بند درجه

 آزمایشکگاه  محیطی،زیست مدیریت و کیفیت مدیریت اا  سیستم صدورگواای و ممیز  بازرسی، آموزش، مشاوره، در زمینۀ

 اسکاس  بکر  را مؤسسات و اا سازمان گونه ای  سازمان ملی استاندارد ایران سنجش، وسای  کالیبراسیون )واسنجی( و مراکز اا

 بر و اعطا اا آن به صححیت تأیید گوااینامۀ لازم، شرایط احراز صورت در و کند می ارزیابی ایران تأیید صححیت نظام ضوابط

 فلکزات  عیکار  تعیکی   سنجش، وسای  کالیبراسیون )واسنجی( یکااا، المللی بی  دستگاه ترویج .کند نظارت می آن اا عملکرد

 .است سازمان ای  وظایف دیگر از ایران ملی استاندارداا  سطح ارتقا  برا  تحقیقات کاربرد  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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 گفتارپیش

اا  کربنی با استفاده از طیف نولولهاا  نااا  عنصر  در نمونهتعیی  ناخالصی -فناور  نانو "استاندارد 

توسط ستاد توسعه  مربو   اا ونیسیدر کم آن نوی پیش که "سنجی جرمی پحسما  جفت شده القایی

 تصویب مورد  12/9/23 فناور  نانو مور  ملی کمیتۀ یهاجحس اشتمی در  و شده تدوی  و فناور  نانو تهیه

 و استاندارد مقررات سازمان  و قوانی  اصح  قانون 3 ماد  ی  بند استناد به این  ،است گرفته قرار

  شود.منتشر می ایران ملی استاندارد عنوان به ،1331 ماه بهم  مصوب ایران، صنعتی تحقیقات

خدمات،  و علوم صنایع، زمینۀ در جهانی و ملی اا پیشرفت و تحولات با اماانگی و امگامی حف  برا 

ای   تکمی  و اصح  برا  که پیشنهاد  ار و شد خوااد نظر تجدید لزوم مواقع در ایران ملی استاندارداا 

بنابرای ،  . گرفت خوااد قرار توجه مورد مربو  فنی کمیسیون در نظر تجدید انگام شود، ارائه استاندارداا

  .کرد استفاده ملی استاندارداا  تجدیدنظر آخری  از امواره باید

 

 :است زیر شر  به قرارگرفته استفاده مورد استاندارد ای  تهیۀ برا  که  مأخیمنبع و 

ISO/TS 13278:2011, Nanotechnologies — Determination of elemental impurities in samples 

of carbon nanotubes using inductively coupled plasma mass spectrometry 
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 مقدمه

ا  عنصر  متداو  است که ی  روش تجزیه (ICP-MS)طیف سنجی جرمی پحسما  جفت شده القائی 

 ICP-MSرود. طیف سنجیکار میبرا  تعیی  دقی  و سریع مقادیر ناچیز عناصر شیمیائی موجود در نمونه به

 ICP-AES 1ا  دیگر مانند جیب اتمی و طیف سنجی گسی  اتمیاا  تجزیهدارا  مزایایی نسبت به روش

اا  ساده و پیچیده با حداق  تداخحت ماتریسی، به دلی  وجود دمااا  بالا  است. توانایی کار با ماتری 

 ا  است.دارا  حساسیت بالا و قابلیت آشکارساز  قاب  مححظه ICP-MSاست. امچنی    ICPمنبع 

ا  به خاطر خوا  شیمیایی و فیزیکی غیرمعمو  و از طرفی کاربرداا  بالقوه (CNTs)اا  کربنی نانولوله

اا   . وجود کاتالیستبطور خاصی مورد توجه قرار گرفته انداا، در داه گیشته رند دربرخی از حوزهکه دا

، ضرور  میباشند، حی  (CVD) 9اا به روش رسوب دای شیمیایی بخارذرات فلز  در تولید انبوه نانولوله

اا  کلید  یکی از چالش CNTاا  باقی مانده )معمولاً آا ، کبالت یا نیک ( بعد از تولید ای  کاتالیست

ساز ، میزان غلظت ای  بعد از انجام مراح  خالص .اا استاا در بسیار  ازحوزهCNTبرا  کاربرد 

اا  کربنی ممک  شناسی و میزان اکولوژ  در نانولولهشود. نتایج مطالعات سمگیر  میاا اندازهکاتالیست

در مواد مورد آزمون قرار گیرد و اینکه فلزات در خح  اا است مورد تفسیر نادرست ناشی از وجود ناخالصی

وسیله احتراق یا به طرق دیگر آزاد شوند. عحوه بر ای ، نقش مطلوب و عملی مواد نانو دور ریز محصو  به

اا  مطمئ  برا  تعیی  اا  بستگی داشته باشد. بنابرای ، استفاده از روشممک  است که به ای  ناخالصی

 اا  موجود در ای  مواد ضرور  است.مقدار ناخالصی

، میکروسکوپی NAA 3اا عبارتند از آنالیز فعالیت نوترونیCNTاا  موجود برا  آنالیز مقدار خلو روش

، میکروسکوپی الکترون روبشی EELS 3با طیف سنجی اتح  انرژ  الکترون (TEM) 2الکترون عبور 

(SEM)   با آنالیز پاشندگی انرژ  پرتو ایک(EDX) طیف سنجی رام  طیف سنجی فوتوالکترونی پرتو ،

 باشد.می ( XRF)، و طیف سنجی فلورسان  پرتو ایک  (TGA) آنالیز وزن سنجی حرارتی(، XPS)ایک  

 روند.کار میاا  کربنی ت  جداره یا چند جداره  بهاا  برا  تعیی  مشخصات نانولولهتعداد  از ای  روش

اا  عنصر ، محدودیت خا  خود را دارد. روش اا، برا  تعیی  ناخالصیروشاما، بهرحا  ار کدام از ای  

TGA  تواند ی  برآورد تقریبی از محتویات فلز  داشته باشد. روش فقط میNAA  ی  روش کمی و کیفی

اا  اد  است. ای  روش از کارآیی بالایی برا  تعیی  اا و استها  بی  نوتروناا  استهبرپایه واکنش

اا در محدوده ی  بخش در میلیارد و امزمان تعداد  از عناصر عمده و جزئی در انواع مختلف نمونهدقی  

برخوردار است. امچنی ، بدلی  ضریب شایستگی بالا،که شام  (  19-6)( تا ی  بخش در میلیون  2-19)

د مواد مرجع و در تائی  NAAشود، روش می 6صحت و درستی زیاد، دقت خوب و عدم نیاز به ماتری  شااد

روشی نیست که امواره براحتی در دسترس باشد و  امچنی   NAAا  کاربرد دارد. اما، شااد بطور گسترده

                                                 
 1-Atomic Emission Spectrometry 

 2-Chemical Vapor Deposition 

 3-Neutron Activation Analysis   
 4-ransmission electron Microscopy 
 5

 -
Electron Energy Loss Spectrometry 

6-Matrix blank 
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نه تنها ی  حوزه آنالیز  بسیار تخصصی است بکه نیاز به ی  واکنش گر استه ا  ام دارد. از طر  دیگر 

ICP-MS  اا  تجار  ترسی گسترده در اکثر آزمایشگاهنیز قادر به تهیه نتایج با صحت و دقت زیاد و با دس

نمونه باید کامحً قاب  ح  شدن باشد. اضم  برخی  ، ICP-MSاست. اما، در استفاده از نمونه محلو  رایج در 

 اا  آماده ساز  قبلی دارد.اا نیاز به روشاز انواع نمونه

اا و       اا، صخرهولی، شام  خاکاا  معماا  استاندارد  برا  آماده ساز  نمونه انواع ماتری روش

اا و امکان اا  کربنی، به دلی  ساختار بسیار پایدار آناا  بیولوژی  موجود است. در مورد نانولولهنمونه

اایی که         ساز آماده ICP-MSکپسوله شدن فلزات در نقایص ساختار ، باید که قب  از آنالیز بوسیله 

حساسیت بهتر  را نسبت به طیف سنجی جیب  ICP-MSانجام شوند. روش  توانند مخرب ام باشند،می

 کند. چند عنصر  پیشنهاد می     ICP-AESاتمی کوره گرافیتی با سرعتی مشابه سرعت 

ساز  نمونه برا  نانولوله اا  بهینه آمادهاا  لازم برا  روشاد   از ای  استاندارد فراام کردن راانمایی

است تا تعیی  کمی و  (MWCNTSاا  کربنی چندجداره )( و نانولولهSWCNTSه )اا  کربنی ت  جدار

 را میسر سازد.  ICP-MSاا  عنصر  با استفاده از درست ناخالصی

اا  اا  کربنی که بصورت تجار ، با استفاده از روشاا  عنصر  در نانولولها  از تعیی  ناخالصینمونه 

 ست الف آمده  است.شوند در پیوتوصیف شده، تولید می
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 هاي کربنيهاي نانولولههاي عنصري در نمونهتعیین ناخالصي -نانو فناوري

 ده از طیف سنجي جرمي پلاسماي جفت شده القاييابا استف

 

 هدف و دامنه کاربرد           1

اا  مانده به جزء کرب  در نمونهاایی برا  تعیی  عناصر باقیروشارائه ای   استاندارد اد  از تدوی  

را با استفاده از طیف  (MWCNTS)اا  کربنی چند جداره و نانولوله (SWCNTS)نانولوله کربنی ت  جداره 

 .استسنجی جرمی پحسما   جفت شده القائی، 

و  SWCNTاا  ساز  برا  نمونهاا  آمادهز تدوی  ای  استاندارد فراام کردن اضم بهینه و روشاد  ا

MWCNT  اا  عنصر  بوسیله است تا تعیی  کمی و دقی  ناخالصیICP-MS  .را میسر سازد 

 

 جع الزاميامر       2

اا ارجاع شده است.بدی  ه آنمدارک الزامی زیر حاو  مقرراتی است که در مت  ای  استاندارد ملی ایران ب

ترتیب آن مقررات جزئی از ای  استاندارد ملی ایران محسوب میشود. ارگاه که به مدرکی با ذکر تاریخ انتشار 

ارجاع داده شده باشد، اصححیه اا و بازنگر  اا  بعد  آن مورد نظر ای  استاندارد ملی ایران نیست. در 

ار به آنها ارجاع داده شده است، امواره آخری  بازنگر  و اصححیه مورد مدارکی که بدون ذکر تاریخ انتش

 اا  بعد  آن مورد نظر است.

 استفاده از مرجع زیر برا  ای  استاندارد الزامی است:

 
2-1 ISO/TS 80004-3, Nanotechnologies-Vocabulary-Part 3:Carbon nano-objects 

 

 

 اختصاراتاصطلاحات، تعاريف، نماد ها و           7

 اصطلاحات و تعاريف 7-1

اصطححات زیر  ISO/TS 80004-3 در ای  استاندارد عحوه بر اصطححات و تعاریف ارائه شده در استاندارد 

 نیز کاربرد دارند:
7-1-1 

 پلاسماي جفت شده القايي  منبع

اا  الکترومغناطیسی ا  است که ی  پحسما  نگهداشته در گاز آرگون در فشار جو را بوسیله میدانوسیله

 کند.رادیوفرکانسی، تولید می
7-2-1  

 طیف سنجي جرمي پلاسماي القايي
  ICP-MS 
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     ورود نمونه، ی  چشمه پحسما  جفت شده  القایی برا  تولید سامانه ا  متشک  از ی  روشی تجزیه

نج جرمی متشک  از ی  اا  ماده یا مواد مورد بررسی، ی  مرز مشترک پحسما با خحء و ی  طیف سیون

 ، است.ااجداساز  و آشکار ساز  یون سامانهتمرکز کننده یون، و ی  

 
ار به اا را در نمونه اا  وابسته امکان تعیی  کمی خط اثر  عناصر و مقادیر عمده و جزیی آن ICP-MSروش   -يادآوري 

 کند.حوزه کاربرد در شیمی تجزیه ، فراام می

 

7-1-7  

 ناخالصي عنصري

 .یستنداا  کربنی نعناصر بجز کرب  که در ی  نمونه موجودند و به شک  نانولوله

 
 مانند.اا  کربنی بجا  میاا  فلز  بکار رفته در حی  تولید انبوه نانولولهاا عمدتاً از کاتالیستای  ناخالصی - 1يادآوري

اا دانست، MWCNTو  SWCNTاا  حاو  ونهتوان نوع دیگر  از ناخالصی موجود در نمکرب  آمور  را می- 2يادآوري

 ای  استاندارد است.برد ولی ای  موضوع خارج از دامنه کار

 

 نماد ها و اختصارات             7-2

CCT         1فناور  اتاق  برخورد 

Ci              ، ضریب حساسیت برا  مقدار ورودxi   شودتعریف میکه بصورت 

CNT         انولوله کربنین 

    Cs               شده بر مبنا   افزودهمورد انتظار، برحسب میکروگرم برلیتر، از محلو  نمونه خش  و  غلظت 

 محلو  اضافه شده به آن               

CVD        رسوب دای شیمیائی بخار 

DRC         اتاق  واکنش دینامیکی 

ICP-MS     ت شده القاییطیف سنجی جرمی پحسما  جف 

ICP-AES   طیف سنجی گسی  اتمی پحسما  جفت شده القایی 

k              فاکتور پوشش 

Id                     ساز  نمونهفاکتور رقی  بودن محلو  نمونه آنالیز شده، بر طب  امه مراح  آماده 

MWCNT    نانولوله کربنی چند جداره 

MC           ه ، برحسب میکروگرم بر لیتر محلو  نمونه آنالیز شدهگیر  شدغلظت اندازه 

MS           شده افزوده گیر  شده ، برحسب میکروگرم بر لیتر محلو  نمونهاندازه غلظت 

NAA        آنالیز فعالیت نوترونی 

OD          قطر بیرونی 

                                                 
1-Collision cell 
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PTFE        تیل رواپلی تترا فلو  

  SW           وزن نمونه CNT  گرمبرحسب 

 SWCNT    نانولوله کربنی ت  جداره 

  U            عدم قطعیت گسترده 

  UC(y)      عدم قطعیت ترکیبی استاندارد از نتیجه نهایی 

  (U(xi        ، عدم قطعیت استاندارد مربو  به مقدار ورودxi                                                  

   V          ب لیتر، محلو  نمونه آنالیز شده، برحسحجم    

 WT%        درصد وزنی 

 

 واکنشگرهاي شیمیايي نمونه ها و           2

 کلیات  4-1

اائی شام  کرب  آمور  و عناصر اند نوعا حاو  ناخالصیاا  گوناگون تولید شدهاائی که به روشنمونه

کند و اطحعات خط اثر عناصر را فراام می امکان تعیی  مقادیر عمده و جزئی و  ICP-MS روش دیگرند.

CNTمهمی از نظر کمی برا  تعیی  مشخصات میزان خلو  نسبی نمونه اا  
طیف  با تهیه. .کندارائه می 

جرمی پحسما، اطحعاتی تقریبا از امه عناصر جدو  تناوبی در فقط چندی  دقیقه، با محدوده آشکارساز  

 HNO3شود. فراام می برا  اکثر عناصر l/gμ 9.1کمتراز 

 نمونه ها     4-2

 .ستا ااو یا ار دو آن  MWCNTیا   SWCNTاا حاو  نمونه

 

 واکنشگر هاي شیمیائي   7-4

 کلیات 4-7-1

که قبح بوسیله اسید نیتری  و آب بسیار خالص  (PTFE)امه واکنشگراا باید در ظرو  پلی تترافلورو اتیل  

وند. ظر  از جن  پلی پروپییل ، کوارتز، یا مواد دیگر  که قبحً تمیز شده اند، آماده ونگهدار  ششسته شده

 باشند نیز ممک  است مناسب باشند.
  میزان خلوص اسید ها 4-7-2

ساز  با خلو  تضمی  شده( باید برا  تجزیه نمونه و آماده HNO3العاده خالص ) مثحً اسیداا  فوق

   استاندارداا  کالیبراسیون استفاده شود.
 خلوص واکنشگرهاي شیمیايي 4-7-7

ا  که H2O2درصد یا بیشترمثحً  22/22اا باید مواد شیمیائی با درجه خلو  تضمی  شده )در امه آزمون 

خلو  آن تضمی  شده باشد( استفاده شود. مواد مرجع تایید شده در صورت موجود بودن باید مورد استفاده 

 قرار گیرند.
 خلوص آب   4-7-4

 استفاده شود. MΩ.cm 13اا باید از آب با خلو  بسیار زیاد ومقاومت ویژه الکتریکی حداق  آزموندر امه 
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 محلول هاي مادر    4-4

 کلیات 4-4-1

توان مستقیماً بصورت استاندارداا  چند عنصر  از فروشندگان تجار  معتبر یا اا  مادر را میمحلو 

اا را از توان آنشده تهیه کرد. امچنی  می جع تاییدشناسی ملی، به عنوان مواد مرموسسات اندازه

مسائ  مربو  به آلوده شدن  علتاستاندارداا  ت  عنصر  یا مواد مناسب داخلی تهیه کرد، ار چند که به 

اند. خلو  مواد اولیه باید اا  زیر برا  کالیبراسیون دستگاه قاب  تهیهکار دشوار است. محلو  اا، ای آن

 ارزیابی شود.
 ICP-MSبراي  1محلول استاندارد کالیبراسیون شماره      4-4-2

mg/l 199  از ار ی  ازعناصر(Sm ،Sb، Li ،La  ،Hg ،Ge،Gd ،Ce ،Ca  ،Ti  ، W ،Yb ) در ده درصد حجمی

 ( در آب.mol/l  HNO3 6/1) HNO3از 
  ICP-MSبراي  2محلول استاندارد کالیپراسیون شماره    4-4-7

mg/l  199 از ا(ر ی  از عناصرZn ،Se ،Fe ،Be ،B، AS )  در mg/l  6 /1  ازHNO3
 در آب   

 ICP-MSبراي  7محلول استاندارد کالیپراسیون شماره   4-4-4

  mg/l  19  (ز ار ی  از عناصرCo, Cr, Cu, Ga, K, Li, Mg , Mn, Mo , Na,  Ni, Pb,  Rb,  Sr, Te, 

Tl ,U,V، Cd، Bi، Al, Ba، Ag در )mol/l  6/1  ازHNO3  در آب 
 

 استاندارد دستورکار باید روزانه آماده شود. -يادآوري

 

 مادر افزوده شدهمحلول هاي استاندارد    4-5

 کلیات 4-5-1

از فروشندگان تجار  و موسسات اندازه شناسی ملی قاب   ،چند عنصر  افزوده شدهاا  استاندارد محلو 

از استاندارداا  اضافه شده چند عنصر  با اطمینان از خلو   را اا  مادرتوان محلو ی  میاند. امچنتهیه

 اند.آب و اسیداا بصورت داخلی تهیه کرد. محلو  اا  زیر قاب  تهیه
 1محلول شماره    4-5-2

mg/l19   از ار ی  از عناصرZn ،V ،Se ،Ni ، Mn  ،Fe ،Cu ، Cr ،Co  ،Ca ،As     درmol/l 6/1  ازHNO3  در

 آب.
 2شده مادر شماره  افزوده محلول     4-5-7

mg/l 99  از ار ی  از عناصرPb   ،Yb ،W ،V  ،Sr ،Ge، Gd ،Ni ،Fe ،Cd ، Be  در  mol/l6/1  ازHNO3 در

 آب.

 هاي استاندارد داخلي محلول 4-6

 کلیات 4-6-1

تجار  و موسسات اندازه شناسایی ملی  توان از فروشندگاناا  استاندارد داخلی ت  عنصر  را میمحلو 

 تهیه کرد.

                       خلو  آب و   که بشرطی ،توان بصورت بومی تهیه کردرا میاا  غلی  استاندارد داخلی امچنی ، محلو 
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 اا موجودند.اا  استاندارد داخلی مادر زیر برا  کالیپراسیون دستگاهرعایت شود. محلو  اسیداا
  1تاندارد داخلي شماره اس 4-6-2

 mol/l6/1  ازHNO3  حاو l/mg 19   از    Sc    1در آب فوق خالص. 
  2استاندارد داخلي شماره    4-6-7

 mol/l6/1  ازHNO3  حاو l/mg 19   از    Y   .در آب فوق  خالص 
 7استاندارد داخلي شماره       4-6-4

mol/l6/1  ازHNO3  حاو l/mg 19   از    Rh   .در آب فوق خالص 
  4استاندارد داخلي شماره     4-6-5

mol/l6/1 ازHNO3 حاو l/mg 19   از   In   .در آب فوق خالص 
 5استاندارد داخلي شماره  -4-6-6

mol/l6/1  ازHNO3  حاو l/mg 19   از    Tb   .در آب فوق خالص 

 
از ار ی  از  19 الیبراسیون به اندازه مقدار اا و استاندارداا  کغلظت نهائی بکار رفته در نمونه – يادآوري

 استاندارداا  داخلی است.

 

 سازي دستگاههاي استاندارد تنظیممحلول    4-3
 کلیات 4-3-1

توان از ت  عنصر  را می ساز  تنظیماا  استاندارد ساز  دستگاه باید روزانه انجام شود. محلو تنظیم

اا  استاندارد تنظیم ساز  در مح  نیز ات اندازه سنجی ملی تهیه کرد. محلو فروشندگان تجار  و موسس

زیر برا  بهینه  تنظیم ساز اا  استاندارد محلو د. شوکه خلو  آب و اسیداا رعایت  اند بشرطیقاب  تهیه

 ساز  دستگاه موجودند.
 1محلول استاندارد تنظیم سازي   شماره   4-3-2

1/6 mol/l  ازHNO3 از عنصر   1  حاوBe 

  2 شماره  تنظیم سازيمحلول استاندارد     7-3-4

1/6 mol/l   ازHNO3  از عنصر   1  حاوCo 

 7 شماره  تنظیم سازيمحلول استاندارد     4-3-4

1/6 mol/l   ازHNO3  از عنصر   1  حاوIn 

 4شماره      تنظیم سازي محلول استاندارد   5-3-4

1/6 mol/l  ازHNO3  از عنصر   1  حاوBi 

                                                 
1-Ultrapure 
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 ساز  ی  عنصر  استفاده کرد.اا  تنظیمتوان بجا  محلو ساز  چند عنصر  را میی  محلو  تنظیم  -يادآوري 

 ساز  چند عنصر  در بازار موجودند.اا  تنظیمای  محلو 

 

 دستگاه         3

با   ICP-MS  ;عنصر  از ی  دستگاه طیف سنج جرمی پحسما  جفت شده القائی گیر  چندبرا  اندازه

که دارا  توان    ICP-MSی  طیف سنج جرمی چهار قطبی یا میدان قطاعی، یا از نوع دیگر  از دستگاه 

در  CCTیا  DRCاز فناور   ،شود. توصیه میکنیدتفکی  حداق  ی  واحد جرم اتمی است، استفاده 

 تا تداخحت طیفی حی  و یا به حداق  برسد.  کنیداستفاده  ،وجود باشدکه مصورتی

 

 آماده سازي نمونه           6

   ICP-MSآماده سازي نمونه براي تجزيه         6-1

توصیف  کتابنامهه در چمشابه آن نمونه، با استفاده از ی  پروتک  ساز اا  آمادهاماانگ ساز  دستورالعم 

توانایی تولید مجدد و اعتماد بخشی نتایج اثر  ، براا با بهبود دای تکرار پییر گیر دازهدر کیفیت ان شد،

-گیر  قاب  قیاس با مقادیر تولید شده در آزمایشگاهنتایج اندازه از اطمینانامر موجب حصو  دارد. که ای  

 .استاا  دیگر 

ساز  نمونه باشند. مختلفی از تجهیزات آمادهاا  مختلف ممک  است دارا  انواع با توجه به اینکه آزمایشگاه

د . در اینجا سه روش شواا  فراام  CNTاا  اولیه مفید است که بیش از ی  گزینه برا  آماده ساز 

تحت فشار بالا،  1تر مِاا اضشود، ای  روشساز  اولیه نمونه شر  داده  میمختلف موجود برا  آماده

و امچنی  آماده ساز  نمونه به کم  مایکروویو برا  ح  کردن  تر ترکیبی از خاکسترساز  خش  با اضم

اا نتایج شوند. ای  روش، را شام  می ICP-MSقب  از آنالیز   CNTاا  عنصر  در نمونه اا  ناخالصی

اا معاد  ای  روشبدست می داند. امه   ICP-MSگیر  قاب  اعتماد و تکرار پییر   را با استفاده از اندازه

. در میان سه  دستورالعملی که توصیف شده گزینه مناسب برا  ی  آزمایشگاه خا  بر اساس ستندام ا

تجهیزات موجود یا دیگر فاکتوراا  ویژه آزمایشگاای قاب  انتخاب است و امچنی  بررسی اثرات ممک  

 Hg،Se،Asاند مث  ییاا  گرماعناصر  با فراریت بالا که موضوع اتح قرار باشد نمونه باید انجام شود. اگر 

اا  بسته اضم اسید  به کم  مایکروویو یا ظرو  سامانهاا با استفاده از در آنصورت نمونه شوند،تعیی  

PTFE شوند.دربسته و تحت فشار بالا اضم می 

اا  امراه با ار بسته از نمونه اا  افزوده  شده استاندارداا  زیر، تعداد انتخابی از نمونهدر ار ی  از روش

اا  افزوده نشده درصد تعداد نمونه 19اا  افزوده شده حداق  ند. تعداد نمونهشوافزوده نشده آماده می

 د.شواا  افزوده شده ای  است که میزان بازیافت ماده مورد آنالیز محاسبه خوااد بود. اد  از تولید نمونه

 شود.یشر  داده م 9-3 بندمقدار بازیافت استاندارد افزوده شده در 

                                                 
- Wet Digestion 1- 
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 هضم تر تحت فشار زياد        6-2

را به تعداد مطلوب اختیار کنید، در نظر داشته باشید که ار ظر  برا  تهیه فقط  PTFEظرو  اضم    -الف

اا  افزوده شده بکار رود. ظرو  محتو  نمونه ی  نمونه استفاده شود و امچنی  تعداد مطلوبی از نمونه

 )افزوده شده( بر چسب بزنید و بقیه ظرو  برچسب  spikedبا کلمه اا  افزوده شده استاندارد را 

)unspiked .افزوده نشده( داشته باشد 

 را درون ار ظر  بریزید. CNTاز نمونه  mg 99تا  mg19به اندازه  -ب

 

براحتی و توان گرم را نمیاا  درحد میلی، یعنی نمونهاستند نوعاً دارا  ی  بار استاتی  PTFEظرو    -1يادآوري 

از اختح  وزن بی  حضور و فقدان   PTFEدر ظرو   mg99تا  mg 19اا اضافه کرد. وزن دقی  نمونه مستقیماً به ای  ظر 

 گردد.محاسبه می CNTنمونه 

باید از   CNTبرا  تهیه ی  نمونه امگ  و واکنشگر کافی نباشد ماده  CNTاز ماده  mg19در صورتیکه مقدار  -2يادآوري

 گ  شود.قب  ام

 

با  HNO3لیتر از ی  مخلو  حاو  سه قسمت حجمی مادر و ی  قسمت حجمی ازمیلی 2به ار ظر   -پ 

 درصد کسر جرمی اضافه نمائید. 3

اا  استاندارد افزوده  شده مادر را در ار ظر  با بر لیتر یا بیشتر از محلو  یا محلو میلی 1/9مقدار  -ت

 بریزید.   spikedچسب  
 

اا  باقی مانده در نمونه اا  نانولوله کربنی مورد   یا ار دو محلو  استاندارد افزوده  شده، بسته به ناخالصیی -7يادآوري 

 استفاده قرار میگیرند.

 

 ا  احتراقی اکسیژن )ی  ظر  به ازا  ار بمب( محکم کنید.ارا داخ  بمب PTFEظر  اا   -ث

ساعت گرم کنید. سپ   19برا   mpa  2تیگراد و فشار درجه سان 139اا را در ی  اون در دما  بمب -ج

 اا را بیرون آورده و بگیارید که تا دما  اتاق سرد شوند.بمب

بمب را باز کنید تا ببینید که فرآیند اضم کام  شده است که با نبود ار باقی مانده سیاه رنگ ای   -چ

 ( را انجام داید. در صورتیکه کام  شده شود. در صورتیکه اضم کام  شده باشد مرحله اطمینان حاص  می

لیتر از امان مخلو  که در مرحله )پ( استفاده شد را به ار ظر  اضافه کنید و میلی 6تا  2بود مقدار 

مراح  ث  تا چ را تکرار نمائید. تا اینکه فرآیند اضم کام  شود. نوعاً سه یا چهار چرخه گرمایش مورد نیاز 

 است.

% )کسر 9را تا رسیدن به خشکی اولیه )تقریباً خش ( تبخیر نمائید. سپ   ار محلو  اضم شده -ح

% 9لیتر( اضافه کنید. در صورت لزوم با استفاده از میلی 3را به ی  حجم ثابت )مثحً   HNO3 حجمی( از

 تر نمائید.رقی  ICP-MSمحلو  را جهت آنالیز HNO3 )کسر حجمی( ازدیگر
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نیاز به ظر  سرباز دارد، باید دقت کرد که آلودگی محیط در حداق  ممک  باشد مثح محیط با از آنجا که تبخیر  -4يادآوري 

 صا  شود.  HEPA فیلتراستفاده از

 

 ترکیب خاکستر سازي خشک و هضم اسیدي 6-7

اا  کوارتز انتخاب کنید. در نظر بگیرید که ار بوته برا  تهیه ی  نمونه و تعداد مناسبی از بوته -الف

اند اا  افزوده شدهاایی که حاو  نمونهرود. بوتهتعداد مناسبی از نمونه اا  افزوده شده، بکار می امچنی 

 برچسب بزنید. Spikedرا با کلمه 

 را داخ  ار بوته کوارتز بریزید. CNTمیلی گرم از نمونه  39تا  93حدود   -ب

را در ار ظر  با بر چسب   ه مادراا  مناسب افزوده شدلیتر از محلو  یا محلو میلی 1/9مقدار -پ

Spiked .بریزید 

 
مانند مورد اا  کربنی بجا  میاا  نانولولهاایی که در نمونهی  یا ار دو محلو  افزوده شده، بسته به ناخالصی - 1يادآوري 

 .گیرداستفاده قرار می

 

اا ا  خاکستر شدن نمونهساعت در دمایی که بر 3اا را در ی  کوره دربسته برا  مدت بیش از بوته -ت

 مناسب است قرار داید.

 
شوند در یا بیشترتجزیه می C  0399اا در دمایی حدودSWCNTاست.  o C  339دما  سوخت  کرب  آمور  - 2يادآوري

که نوع ترکیبات ی   شوند. وقتیدر شرایط  فوق الیکر تجزیه می o C 399تا  o C699بی   اا در دما MWCNTحالیکه 

 باید بکار رود. o C 339 یابی شده باشد، ی  دما شناخته بخوبی مشخصهنمونه نا

ا  تغییر داد که محلو  نمونه به اا  افزوده شده خاکستر شوند، باید دقت شود که دما را به گونهکه نمونه وقتی  -7يادآوري

 رود. آاستگی تبخیر شود، در غیر اینصورت نمونه مورد آنالیز از دست می

 

ور بگیارید و اجازه داید که تا دما  اتاق سرد شوند. سیکاتد اا را از کوره دربسته بیرون برده دربوته -ث

oغلی  و داغ ) HNO3لیتر میلی 2تا  3سپ  خاکستراا  حاص  را با استفاده از 
 C05)   به ظروPTFE 

 منتق  کنید.

 به ازا  ار بمب ی  ظر (اا  احتراق اکسیژن محکم کنید. ) را در داخ  بمب PTFEاا  ظر   -ج

اا را ساعت گرم کنید، سپ  بمب 2برا   MPa2 و در فشار o C139اا را در ی  آون در دما  بمب -چ

 بیرون آورده و اجازه داید که تا دما  اتاق سرد شوند.

سیاه  بمب اا را بازکنید تا ببینید آیا فرآیند اضم کام  شده است، که ای  با عدم وجود ار باقی مانده  -ح

غلی     HNO3  لیتر ازمیلی 2تا  3بروید . اگر کام  نبود  چشود. اگر کام  شده بود، به مرحله رنگ تایید می

 را تکرار کنید تا اضم کام  شود.  ( را به ار ظر  اضافه کنید و مراح  پ تا o C39و داغ )



2 
 

 HNO3  % )کسر حجمی( از9تبخیر کنید. سپ  ار محلو  اضم شده را تا خشکی اولیه )تقریباً خش (   -خ

 % دیگر)کسر حجمی( از9لیتر( اضافه کنید. در صورت نیاز با استفاده از میلی 3را به ی  حجم ثابت )مثحً 

HNO3  محلو  را برا  آنالیزICP-MS  تر کنید.رقی 

 
-اا  اسید  را مصر   میبالا مقدار کمتر  از معر در فشار  ترفرآیند ترکیبی خاکستر ساز  خش  با اضم  -4يادآوري 

 ( نیاز دارد.مراجعه شود 6-9 به بندمستقیم )فشار بالا   ترکند و ی  زمان اضم کوتااتر  را نسبت به روش اضم 

 

 هضم به کمک مايکروويو )ريز موج(    6-4

ر نظر دموجود انتخاب کنید،   ساز  ریزموجآماده سامانهرا برا   PTFEتعداد مناسبی از ظرو  اضم   -الف

رود. اا  افزوده شده بکار میبگیرید که ار ظر  برا  آماده ساز  فقط ی  نمونه و تعداد مناسبی از نمونه

 بزنید. spikedشده خوااند بود را بر چسب  افزودهاا  ظروفی را که محتو  نمونه

 بریزید. CNTاز نمونه  mg19در ار ظر    -ب

اا  برا  نمونه ml19و  SWCNTبرا  نمونه اا   ml 5غلی  یعنی  HNO3ار  از به ار ظر  مقد -پ

MWCNT .اضافه کنید 

 
ا  بیشتر است از مقدار  که نوعاً برا  اضم میکرویو  )ریزموجی( انواع مقدار اسید بکار رفته بطور قاب  مححظه -1يادآوري 

 رود.اا  زیست محیطی و بیولوژیکی بکار میاا، مانند نمونهدیگر نمونه

 

را در ار  اا (  استاندارد افزوده شده مادرکه مناسب باشدلیتر از محلو  )یا محلو میلی 1/9به اندازه      -ت

 بریزید. spikedظر  با بر چسب  

 
 اند.وده شده قاب  استفادهزدو محلو  اف ی  یا،اا  نانولوله کربنی اا  باقی مانده در نمونهبه ناخالصی با توجه  -2يادآوري 

 

انجام با استفاده از پارامتراا  زیر  ریزموجیدرب ظرو  برا  اضم را محکم کرده و اجازه داید اضم  -ث

 .شود

 وات 399=  ریزموجتوان 

 o C 999دما  بیشینه برا  اضم شدن = 

 دقیقه. 69به اندازه  MWCNTدقیقه و برا   39به اندازه  SWCNTزمان در دما  بیشینه = برا  

توان ریزموجی بالاتر  قاب  استفاده است. بعد از اینکه برنامه ریز موج به اتمام ، به تعداد ظرو   با توجه

 رسید، ظرو  اضم را بردارید و اجازه داید که تا دما  اتاق سرد شوند.

ی ایچ باقی مانده سیاای مشااده درب ظرو  را باز کنید تا ببینید که فرآیند اضم کام  شده است، یعن  -ج

غلی  را به ار طر  اضافه  لیتر از اسید میلی 6تا  2بروید. در غیر اینصورت، ث نشود. سپ  به مرحله 

 و پ را تکرار کنید تا فرآیند اضم کام  شود. تکرار دو یا سه بار انجام ای  فرایند لازم است.  کنید و مراح  
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 HNO3درصد )کسر حجمی( اسید  9شدگی تقریبی تبخیر کنید. سپ  شده را تا خش ار محلو  اضم  -چ

درصد )کسر  9در صورت لزوم  ICP-MSلیتر( اضافه کنید، برا  آنالیز  میلی 3را به ی  حجم ثابت )مثحً 

 تر شود.اضافه کنید تا محلو  رقی HNO3حجمی( دیگر از اسید 

 
 ریزموجاا  کربنی با استفاده از احتراق اکسیژنی به کم  اا  بالقوه کارآتر  برا  تجزیه نانولولهسامانهامروزه  - 7وريآياد

 در دسترس می باشد.

 

 

 ويژگي هاي فني              3

 ICP-MS  رويه هاي تجربي        3-1

اا  با استفاده از محلو را برا  ی  فرآیند کیفی سنجی استفاده کنید. دستگاه را  ICP-MSدستگاه 

استاندارد کالیبراسیون خارجی کالیبره نمائید. ی  روش دیگر کالیبراسیون را مث  افزودن استاندارد یا 

بکار گرفت. در صورتیکه عم  کالیبراسیون با  ICP-MSتوان برا  کالیبره نمودن استاندارد داخلی، می

با  ICP-MSظت عناصر مورد نظر با کالیبره نمودن دستگاه  د، غلشواا  استاندارد انتخاب استفاده از محلو 

 تعیی  خوااد شد. اشاره شده است، 2استفاده از استاندارداا  کالیبراسیون که در پیوست 

شود. برا  اطمینان از کارایی انداز  میا  دستگاه راهاا  کارخانهبر طب  دستورالعم  ICP-MSدستگاه 

 ند: شوپارامتراا  زیر قب  از انجام آنالیز بهینه ، دشوبهینه دستگاه، توصیه می

 سرعت جریان پحسما  -

 سرعت جریان گاز آرگون کمکی -

  1پاشسرعت جریان گاز آرگون دردستگاه مه -

 توان رادیو فرکانسی اعمالی -

 9زمان انتظار -
 

 ت است.اا  ساخته شده متفاو بهینه ساز  پارامتراا  دستگاه در بی  دستگاه -یادآور  

 

  ICP-MSتداخلات در         3-2

تر نسبت جرم ار یون به بار الکتریکی یا بطور دقی  u شدت را در ار واحد جرم اتمی ) ICP-MSدستگاه 

ا  طیفی اگیرد. تداخ ، اندازه میu939تا u3شود( در گستره جرمی شخص می  m/zاش که با برچسب 

سید  که بکار رفته و امچنی  ماتری  نمونه ناشی می شود. ی  ، اسازد میرگونی که پحسما را آ گازاز

آنالیت ) نمونه  نمونهشبیه    m/zمعلوم دارا  گونهزمانی واقع می شود که ی   ایزوبار تداخ  چند اتمی یا 
 مانند:مورد آنالیز( داشته باشد و توان تفکیک طیف سنج برای تفکیک دو قله مجاورهم، 

                                                 
1-Nebulizer 
2- Dwell time 
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 است.  U3/9معمولاً حدود  ICP-MSتوان تفکی  ی  دستگاه چهار قطبی 

 
اا  چند بیاورند. تداخ ا  بوجود توانند مشکحت طیفی قاب  مححظهمی   H2SO4و  ,HCl ،HClO4 ,    H3PO4  -يادآوري

اایی از ای  تداخ  آیند. مثا . بوجود می+Ar+,Hاا  دیگر ماتری / پحسما مث  .در الحاق با یون  +P   .و+Cl.و+Sاتمی بوسیله .

شوند. لیا، در صورت امکان اجتناب می، +51Vرو     75As+     ،16O+ 35 Clرو    40Ar+ 35Cl اا  ایزوبار شام  مواردیون

 د.شو.. توصیه میICP-MSدر   H2SO4و  ,HCl ،HClO4 ,    H3PO4 ز..ا

 

 انتخاب ايزوتوپ   3-7

اا ،در روبش شوند، معمولاً فقط چند تایی از آن  ICP-MSتوانند با استفاده از عنصر  که می 39از میان 

اا  طیفی و فراوانی اخ شوند. بر پایه امکان تدیافت می CNT اا  گیر  ،در نمونهاا  قاب  اندازهغلظت

 مورد بررسی قرار گیرند:  ICP-MSاا  زیر باید برا  آنالیز توسط ایزوتوپی، ایزوتوپ

53
Cr

+
, 

55
Mn

+
, 

54
Fe

+
, 

57
Fe

+
, 59Ni

+
, 60Co

+
, 63Cu

+
, 65Cu

+
, 66Zn

+
, 68Zn

+
, 

95Mo
+
,172Yb

+
, 182W

+
, and 184W

+
 

 

اایی اا  دیگر  برا  آنالیتاند نیز ایزوتوپامدهنیفهرست اا  مورد نظر برا  آنالیتی که در ای  ایزوتوپ

تواند بر اند که ای  گزینش میشخص آنالیز گیرنده قرار دارند و قاب  گزینش توسط فهرستاستند که در ای  

. در نمونه، انجام شود اا اا  دستگاای و یا فاکتوراا  مربو  به ویژگیاا  آزمایشگاای، ویژگیپایه ویژگی

 بر پایه آرگون بکار گرفت تا توان برا  حی  تداخ  اا  چند اتمیرا می DRCیا  CCTروش  ،صورت امکان
54

Fe
+
, 

60
Ni

+
, 

63
Cu

+
 و ,

52
Cr

+
توان برا  اا  انحح  ماتری  را میسامانه آشکارساز  شوند، در حالیکه ,

اا  ایزوبار تداخ  توان برا  تفکی اا  میدان قطاعی میاا  اکسید  بکار برد: از دستگاهاحیا  گونه

. ی  مشک  عمده برا  +ArCبدلی  دارا بودن توان بالاترتفکی  اا  طیفی، استفاده کرد. تداخ  چند اتمی 

  1 است . بطور روزانه باید بهینه ساز  دستگاه با ی  محلو  استانداردتنظیم کننده ) +Crآشکارساز 

( با  PC( انجام شود. داده اا  خام معمولاً رو  ی  رایانه ) 2-3 ندطب  ب U، وBe ،Inاز ار ی  از عناصر 

اا  عنصر  باید برا  آنالیز کمی شوند. نواحی قله دار سیگنا استفاده از نرم افزار مناسب جمع آور  می

 استفاده شوند.

 نمودار کالیبراسیون استاندارد  3-4
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باشند برا  تهیه    199   تا   1  از استاندارداا  کالیبراسیون که دارا  گستره غلظتی 

اا  غلیظی که در استاندارداا  کار  با رقی  کردن محلو  روند.نموداراا  کالیبراسیون مناسب بکار می

 د.شوشوند. حداق  از چهار استاندارد کالیبراسیون استفاده تهیه میروزانه  ،شر  داده شد 2-2 ندب

الیبراسیون را به صورت تابعی از پاسخ نسبی بر حسب غلظت رسم کنید؛ شیب نمودار را و نموداراا  ک

امچنی  عرض از مبدا و ضریب امبستگی نمودار کالیبراسیون را به روش رگرسیون خطی تعیی  کنید. 

شود. باشد، در غیر اینصورت، دستگاه باید دوباره کالیبره ب 0.95  ضریب امبستگی باید بزرگتر یا مساو 

 ممک  است ICP-MSغلظت  ی  نمونه خا  امچنی  از طری  آنالیز مواد مرجع قاب  تائیدند. پاسخ  

وابسته به نوع ماتری  باشد. بنابرای ، استاندارداا و نمونه اا باید با ماتری  سازگار باشند، یعنی اینکه 

 ترکیبات اسید  استاندارداا و نمونه اا باید تقریباً یکسان باشند.

 

 استاندارد  محلول ارزيابي روش ريکاوري با استفاده از افزودن  3-5

اا  شااد امراه با محلو  توان استفاده کرد.استاندارد برا  ارزیابی روش ریکاور  میمحلو  از افزودن 

 شوند.گیر  میاند، اندازهمحلو  استاندارد افزوده شده و نشده که برا  آنالیز آماده شده

 محلو  شااد را اندازه بگیرید شدت ی   -الف

 نشده را اندازه بگیرید افزودهشدت محلو  نمونه   -ب

 شدت محلو  نمونه ا  که، با غلظت معلوم از ار عنصر، افزوده شده است را اندازه گیر  کنید.   -پ

( جعه شودمرا 3 -9 به بندریکاور  را برا  ار عنصر که به آن ی  محلو  استاندارد افزوده شده است )   -ت

 محاسبه نمائید.

 درصد پییرفته است. 119تا  29ریکاور  معمولاً بی     -ث

 
گیر  محلو  شااد میتواند متفاوت از حساسیت محلو  افزوده شده، برا  بسیار  از میزان حساسیت اندازه -1يادآوري 

شااد صورت گیرد. )یعنی فقط ی  عناصر، باشد و ای  امر بدان خاطر است که مطمئ  شوید ی  تصحیح دقی  در محلو  

 کند(.تصحیح شدت خام کفایت نمی

 
می تواند بکار رود ولی در ای   ICP-MSبرا  کالیبراسیون ی  آنالیز  عنوان روشیاستاندارد نیز به محلو  افزودن   -9یادآور  

 استاندارد به آن نمی پردازیم.

 

 ICP-MSاستفاده از استانداردهاي داخلي در      3-6

 د( اضافه نمائید.مراجعه شو 2-6 ه بنداا  اضم شده )باستاندارد داخلی را بطور کمی برا  نمونه -فال

، 3، استاندارد داخلی  شماره 9، استاندارد داخلی شماره 1محلو  استاندارد داخلی مادر شماره  3از  -ب

اا  جرم اتمی ونده در گسترهبرا  ماده آنالیز ش  3و استاندارد داخلی شماره  2استاندارد داخلی شماره 

 در سراسر آزمایش استفاده کنید.    u 992تا  u993و     u133تا  u33   ,..u23تا  u 61  ،u63بترتیب از
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بردار  شده و تا آنجا که ممک  است بطور اا  استاندارد داخلی باید نمونهمواد مورد آنالیز و ایزوتوپ  -پ

 یر  شوند.گامزمان اندازه

 
اد  از انجام بند ج ای  است که به موثرتری  روش نوفه ناشی از ورود نمونه و پحسما جبران شده و دقت    - 1 يادآوري

 د.شومطلوب حاص  

شود که ی  دستگاه جمع کننده چند تایی موجود باشد، در غیر گیر  امزمان فقط زمانی ممک  میاندازه  -2يادآوري 

اا  چهار قطبی و میدان شود. دستگاهزمان پرواز میسر می امانهلت با استفاده از ساینصورت نزدیکتری  رویکرد به ای  حا

 قطاعی ت  آشکار ساز بصورت امزمان نیستند و بصورت ترتیبی انجام میشوند.

 

 آنالیز داده ها و تفسیر نتايج            8

 محاسبه کسر جرمي ناخالص عنصري در نمونه آزمون   8-1

ه از ارتفاع قله یا مساحت زیر نمودار برا  کمیت سنجی سینگا  استفاده شود باید تصمیم در مورد اینک

 د.شوگیر  مساحت زیر نمودار توصیه میتوسط شخص آنالیز کننده صورت گیرد، ار چند که اندازه

 با استفاده از رابطه زیر محاسبه نمائید: را mg/kgبر حسب  CNTکسر جرمی ی  ناخالص عنصر  در نمونه 

(1) 

                                                                      

          که در آن:جائیکه                                              

 Mc   غلظت بدست آمده از نمودار کالیبراسیون محلو  نمونه آنالیز شده، بر حسب میکروگرم بر لیتراست 

V     .حجم نهایی بر حسب لیتر، محلو  نمونه آنالیز شده است 

Id     .فاکتور رقت محلو  نمونه آنالیز شده،با احتساب امه مراح  آماده ساز  نمونه است 

SW     وزن نمونه CNT.بر حسب گرم است ، 

 

 

 محاسبه  ريکاوري محلول استاندارد افزوده شده    8-2

ی است برا  بررسی اینکه آیا ی  نتیجه بدست آمده کمی و دقی  است ریکاور  استاندارد افزوده شده روش

به  % باشد مورد قبو  است. ریکاور  محلو  استاندارد افزوده شده119%  تا 29یا خیر. ریکاوریهایی که از 

 د.شوبا استفاده از رابطه زیر محاسبه می%R صورت  

    (9                                           )                    

        X 100  R% 

 که در آن:

 MS   اا  افزوده شده بر حسب میکروگرم بر لیتر، بعد از مقدار میانگی  غلظت اندازه گیر  شده در محلو

 تصحیح نمونه خالی است.
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MC   لیتر، بعد از تصحیح  گیر  شده محلو  افزوده نشده، بر حسب میکروگرم برمقدار میانگی  غلظت اندازه

 نمونه خالی است.

CS  .غلظت مورد انتظار محلو  افزوده شده بر پایه نوع افزودنی، بر حسب میکروگرم بر لیتر است 

 

 برآورد مقدار عدم قطعیت          9

. دشوگیر  نیز باید محاسبه و ثبت بنا به ضرورت اا  بی  المللی، مقدار عدم قطعیت مربو  به نتایج اندازه

گیر  برا  بیان مقدار عدم قطعیت در اندازه ISOاا  کار بر اساس دستورالعم شود که ای توصیه می

(GUM ( اا  عدم قطعیت برا  امه منابع قاب  مححظه ایجاد عدم قطعیت در فرایند . مولفهانجام شود

موارد  مث  مراح  آماده  ICP-MSشود. بطور مثا ، منابع مهم عدم قطعیت در آنالیز گیر  لحاظ میاندازه

اا اامیت دارد(، CNTاا  خریدار  شده مث  ساز  نمونه امچون توزی ، اضم )که بویژه در مورد نمونه

گیر  و اعما  روش را شام  مقادیر اعحم شده استاندارداا  کالیبراسیون، کالیبراسیون دستگاه، دقت اندازه

ا  ازعدم قطعیت تعیی  شد، ای  ارد برا  منابع قاب  مححظهاا  استاندشود. وقتی که ت  ت  عدم یقی می

شوند. ی  مقدار شوند و به ی  عدم قطعیت مبسوطی در ی  سطح از اطمینان تبدی  میمقادیر ترکیب می

است،  Xiکمیت ورود   Nتعیی  شده است تابعی از  ICP-MS، که با استفاده از Yکسر جرمی عنصر  ،

عدم قطعیت ترکیبی استاندارد  ،GUM. با استفاده ازرویکرد Y=F(X1,X2….XN) نییع     i=1,2,…N جائیکه

، با ترکیب ت  ت  عدم قطعیت اا  استاندارد برطب   C U( Yمربو  به مقدار کسر حجمی تعیی  شده،)

 قانون زیر مشهور به جمع عدم قطعیت بدست می آید :

(3  ) 

                                                                    Uc(y)= 

 که در آن:

Ci      ضریب حساسیت برا  مقدار ورودxi است. به صورت 

 ((xi U   استاندارد مربو  به مقدار ورود   قطعیت عدمxi .است 

                                ساده ساز  معمولاًگیرد. ای  در قانون انتشار عدم قطعیت را نادیده می  1( جمحت ام پراکنش3معادله )

 دارد. uc ( yپیامداا  ناچیز  در مقدار برآورد شده )

در ی  فاکتور شش  uc ( y)، با ضرب کردن عدم قطعیت ترکیبی استاندارد، uعدم قطعیت جمع شده نهایی، 

k  بدست می آید 

(2                                               )                                                  uc(y)  U = k 

 که در آن:

U      عدم یقی  بسط یافته ؛ 

(y ) uc .عدم قطعیت ترکیبی استاندارداز نتیجه نهایی است 

K     .فاکتور پوشش است 

                                                 
1- Covariance 
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محاسبه  uc ( y)د  موثر مربو  به توان برا  ی  سطح معینی از اطمینان بر پایه درجات آزارا می kمقدار 

 کرد.

توان می شود، اما اا  دیگر برآورد مییا روش Welch-satterthwaiteدرجات موثر آزاد  با استفاده از فرمو  

  23 %ای  رویکرد نوعاً منجر به ی  اطمینانی از مرتبه تقریبا ً  است، چون =k 2فرض کرد که 

 د.شومی

 

 گزارش آزمون          11

 گزارش آزمون باید  موارد ذی  را شام   شود

آزمون شده، شام  کد کارخانه سازنده، شماره کاتالوگ یا فرمولاسیون شماره  CNTاا  معرفی نمونه -الف

 بحر یا تاریخ ساخت، نام تجار  و غیره

اره سریا  یا اا  مورد استفاده، مث  مد  کارخانه یا شماره کاتالوگ، شممعرفی امه تجهیزات و دستگاه -ب

 تاریخ ساخت، شماره برند، غیره

اا  آماده ساز  نمونه، شام  نوع اسید، روش اضم، درجه حرارت و ی  شر  مختصر از دستورالعم   -پ

 شرایط دیگر برا  اضم تر، و غیره.

  ICP-MSاا  تجربی ی  شر  مختصر از دستورالعم   -ت

 طعیت آنهاگیر  و برآورداا  عدم قامه نتایج اندازه  -ث

 دانشدهساز  و در سرتاسر مراح  آزمون، استفاده امه اطحعات کمکی که در خح  آماده  -ج

 (SIمناسب بی  المللی )یکااا  استفاده از سیستم   -چ
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 پیوست  الف

 )اطلاعاتي(

 هاي کربنيهاي عنصري در نانولولهمثالي ازتعیین ناخالصي

 

 MWCNT,SWCNTنمونه هاي    1-الف

   شام  تخلیه قوس الکتریکی، تبخیر لیزر ، و تجزیه کاتالیکی اا  کربنینانولولهاا  اصلی برا  تولید روش

بکار رفته اند. کاتالیست  CNTSاا تاکنون بطور موفقیت آمیز  برا  ساخت اا می شود. ای  روشایدروکرب 

ی  لانتانید یا ی  فلز ، VIIIیا  VII,VI,Vگروه  می تواند ی  ت  عنصر از CNTبکار رفته در مراح  ساخت 

تهیه شده بوسیله  MWCNT,و SWCNTپارامتراا  انتخابی از 1-اا باشد. جدو  الفواسطه یا ترکیبی از آن

از چندی   MWCNT,SWCNTاز  TEMداد. شک  الف تصاویر چندی  فروشنده و شرکت تجار  را می

 کند.اا  فلز  را بیان میاا ناخالصی  تعریف شده بوسیله پیکانکند. نواحی تاریفروشنده  را ارائه می

 

 

 
 

 .داداا  فلز  را نشان مینواحی تاری  )که بوسیله پیکان اا مشخص شده است( وجود ناخالصی  -يادآوري 

-از فروشندگان مختلف نمونه MWCNT و SWCNT   نمونه هاي تازه تخلیص شده  TEMتصاوير   -1-شکل الف

 شوند.مجدداً توسط فروشندگان خالص سازي مي CNTSتازه تخلیص شده  هاي
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 شوندعرضه مي فروشندگان مختلف که توسط MWCNT,SWCNTپارامترهاي مربوط به  1 -الف جدول

درصدکرب  

آمور  

Wt% 

رسانندگی 

گرمایی 

W/m K 

رسانندگی 

الکتریکی 

S/CM 

مساحت 

سطح ویژه 

m2/g 

ASH 

Wt% 

 خلو 

Wt% 

 طو 

μm 

قطر 

 بیرونی

nm 

 نمونه

  199<  293<  3/1>  29< 39تا 3  9تا 1   1-SWCNT 

3>  2999~   239<  3>  29<  <99 <9 2- SWCNT 

  199<  119<  3/1>  23< 39تا19  39تا99   4- SWCNT 

  199<  339<  3/1>  23< 9تا 3/9  99تا19   5- SWCNT 

  199<  139<  3/1>  23<  39~ 99تا19   6- SWCNT 

3>  9999~ 399تا  29     9/9>  23< 13تا3   

9یا ی  تا  

39تا19  7- SWCNT 

3>  9999~ 399تا  29    9/9>  23< 13تا3   

9یا ی  تا  

39تا19  8- SWCNT 

3>  9999~ 399تا  29    9/9>  23< 13تا3   

9یا ی  تا  

99تا19  9- SWCNT 

3>  9999~ 399تا  29    9/9>  23< 13تا3   

9یا ی  تا  

29تا99   

3>  9999~ 399تا  29    9/9>  23< 13تا3   

9یا ی  تا  

69تا29  11- SWCNT 

399تا  29     9/9>  23< 13تا3   

9یا ی  تا  

199تا69  12- SWCNT 

3>  9999~ 39تا39      9/ 3تا 3  1/3  13- SWCNT 

     29<  9/ 3تا 3  1/3 14- SWCNT 
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 تجهیزات   2 -الف

. سرعت جریان تشده اساستفاده  1(Thermo  Elemental  x7با اتاق  برخورد شش قطبی  )  ICP-MSاز 

بود. سرعت جریان گاز آرگون برا  دستگاه مه پاش  /330 و13پحسما و آرگون کمکی بترتیب 

 بود. ms 999وات بود. زمان انتظار    1999اعمالی مستقیم   RFو توان  /l/min  330ا شیشه

 ونههاي آماده سازي نمتوصیف مفصل دستورالعمل      7-الف  

گفته    6-9طب  روش اضم تر در فشار بالا  معلوم که در بخش  CNTاا  ، نمونه ICP-MSقب  از آنالیز 

گرم نمونه و ی  میلی 99تا  19حاو   PTFEای  روش شام  قرار دادن ظر   شد، کامحً اضم شدند.

است. ای  بمب تا در ی  بمب احتراق اکسیژن  H2Oو ی  قسمت  HNO3قسمت  3لیتر  از میلی 2مخلو  

شود. اگر اضم ون گرم میساعت در ی  آ 19مگا پاسکا  برا   2گراد و در ی  فشار درجه سانتی 139

د. وقتی که شود و عم  اضم تکرار میشو)شیمیایی( ناقص صورت گیرد، مخلو  بیشتر  از اسید افزوده می

           نهایی تا ی  حجم ثابتی تنظیم شود و محلوعم  اضم به اتمام رسید، باقیمانده بیرون کشیده می

و در  انجام می شودکردن  سید نیتری   و رقی  ساز  و سانترفیوژدرصد ا 9د ای  کار با استفاده از شومی

 .شودآنالیز می ICP-MSنهایت با 

 

 ICP-MSآنالیز     4-الف

 ی  اتاق  برخورد شش  مجهز به ICP-MSاا  اضم شده  نهایی در ابتدا با استفاده از روش محلو 

 :مانند یاایقطبی برا  شناسایی وجود عناصر شیمیائی جداساز  و غربا  گردیدند. ایزوتوپ
53Cr, 55Mn, 54Fe, 57Fe, 59Ni, 60Co, 63Cu, 65Cu, 66Zn, 68Zn, 95Mo 

 ,+40Ar, ArO+, Na2O .اا  چند اتمی( برا  حی  تداخ CCTدیده شدند. روش اتاق  برخورد)

NaAr+,. .... 54 و عناصر دیگر در آشکارسازFe, 59Ni, 63Cu, 52Cr .. و غیره بکار گرفته شد. بهینه ساز  با

اطحعات خام با استفاده از ی    و( انجام 1 وU ، IN،  CO ،Be)ی  محلو  نرما  تنظیم کننده روزانه 

 رفتند.برا  آنالیز کمی بکار می ICP-MSاا  عنصر  اا  سیگنا . مساحت قلهشد( جمع آور  PCرایانه )

در اولی، محلو  ICP-MS . دو آزمایش با محلو  استاندارد افزوده شده برا  تعیی  دقت روش انجام گردید

بعد از آماده ساز  قبلی  CNTاا  استاندارد عنصر  با غلظت معلوم به محلو  اا  اضم شده نمونه اا  

اا  استاندارد عنصر  ارزیابی شود. برا  دومی، محلو  ICP-MSگیر  هاضافه میگردید تا دقت سامانه انداز

شد، و لیا دقت امه روش کار ارزیابی ساز  با اسید اضافه میاولیه قب  از آماده CNTمخلو  به نمونه اا  

اا  استاندارد مخلو  شده شد. چندی  محلو  غلی  استاندارد عنصر  منفرد مخلو  شدند تا محلو می

  CNTاز نمونه اا   gg 19از محلو  استاندارد عنصر  با غلظت معلوم به  lμ 199گردند . سپ  تهیه

-ICPاولیه قب  از آماده ساز  با اسید اضافه گردیدند. نسبت افزودگی برا  ار عنصر در محلو  نهایی برا  
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MS  بود. نمونه اا  افزوده شده و افزوده  نشده  1:1بصورتCNT ده ساز  ا  امانند مواجه با روش آما

 تعیی  شدند.    ICP-MSروش اضم شیمیایی تر در فشار بالا بودند و نهایتاً با  

 

 NAAآنالیز     5-الف

ساعت در جریان  3اا به مدت شوند. نمونهاتیل  محصور میگرم از نمونه در کپسو  پلیمیلی 99مقدار 

ا  آب سنگی  تابش دای شدند. ی  راکتور استه با استفاده از n cm-2 s-1 1913 33/3نوترون گرمایی   

اخی شد. توان تفکی  انرژ   HPGeطیف گاما با استفاده از ی  طیف سنج مجهز به ی  آشکارساز 

درصد و نسبت  93آشکارساز  نسبی اش   است و کارآئی 60Coدر  keV  1339برا  قله kev  26/1دستگاه

اا  شیمیایی مخلو  شده آماده به ی  بود. مقدار  از محلو  23 برابر 11ارتفاع قله پیش زمینه به کامپتونی

 اا  معلوم بودند.اا حاو  عناصر مورد نظر در غلظتبه عنوان مقایسه کننده بکار گرفته شدند. ای  محلو 

 

 ICP-MSمثالي از نتايج آنالیز     6-الف

اا  بترتیب در نمونه ICP-MCسیله درصد جرمی عناصر ناخالصی تعیی  شده  بو  3-و الف 9-اا  الفشک 

SWCNTوMWCNT داد که ای  اندرا نشان میداد. نتایج نشان میاا  مختلف تهیه شدهکه از شرکت

CNTا از اعما  فرآینداا  بعد  ا  فلزات باقی مانده اند.ارچند که آناا  تجار  حاو  مقادیر قاب  مححظه

 اند.اش مقادیر کربنی آمور  و فلز  برخوردار بودهاا  تولیدکننده برا  کااز ساخت توسط شرکت

 
 راانما:

  X   شماره نمونه 

 Y   ( مقدار ناخالصی اا  فلزwt%) 
 

  SWCNTهاي در پنج نمونه درصدهاي جرمي کلي ناخالصي 2 -شکل الف

 که بوسیله سازندگان مختلفي تهیه شده اند.

 

                                                 
1-Compton         
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 داد .گیر  مستق  از ام را نشان میر سه اندازهاطحعات برا  ار نمونه مقدار متوسط انحرا  معیا

 

 

 
 

 راانما:

X    شماره نمونه 

Y    مقدار ناخالصی فلز 
 

 که MWCNTهاي فلزي در نمونه هاي درصد جرمي کلي ناخالصي     7-شکل الف

 اند.توسط سازندگان مختلفي تهیه شده 

 

 

 داد.اندازه گیر  مستق  از ام را نشان می اطحعات برا  ار نمونه مقدار متوسط و انحرا  معیار سه

 MWCNTاا  در نمونه  ICP-MCاا  فلز  تعیی  شده بوسیله درصد جرمی کلی ناخالصی 2-شک  الف

داد . قطراا  بیرونی را قب  و بعد از تخلیص بیشتر با استفاده از ی  روش رفحک  اسید مخلو   نشان می

MWCNT اند اایی که تازه از فروشنده تحوی  گرفته شده. نمونهیگر متفاوتندبایکد برا  ار ی  از سه نمونه

در ی  مخلو  غلی  از اسید سولفوری  و اسید نیتری  رفحک  شدند. سپ  توسط آب مقطر شسته 

شوند، اا کامحً زدوده  نمی CNTاا  فلز  باقی مانده در داد که ناخالصینشان می  2-شدند. شک  الف

 نیز استفاده شود. قو ی  مرحله تخلیص حتی اگر که از ا
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 راانما:

X    شماره نمونه 

Y    مقدار ناخالصی فلز  (WK%) 

a   قب  از تخلیص بیشتر 

b    بعد از تخلیص بیشتر 
 

تعیین  MWCNTدر نمونه هاي  ICP-MSدرصدهاي جرمي کلي ناخالصیهاي فلزي که با استفاده از      4-شکل الف

 رصدها براي قبل و بعد از تخلیص بیشتر با استفاده از روش رفلاکس اسید مخلوط شده است.شده اند اين د

 

 

 گیر  مستق  از ام را ارائه می کند.اطحعات برا  ار نمونه مقدار متوسط و انحرا  معیار سه اندازه

 

 NAA,ICP-MSهاي مقايسه نتايج بدست آمده بوسیله روش     3-الف

است که بوسیله  MWCNT,SWCNTاا  از کسر جرمی عناصر ناخالصی در نمونه ا مقایسه 9-جدو  الف

NAA,ICP-MS  تعیی  شده است. نتایج بدست آمده بوسیله ای  دو روش تواف  با مقادیر مشااده شده را با

 CNTبه عنوان روش مرجع در غیاب مواد مرجع  NAAداد از درصد را نشان می 2اختح  نسبی کمتر از 

 شده است.استفاده 

 گیر  مستق  بر حسب ار مقدار بصورت مقدار متوسط، به اضافه یا منها  انحرا  معیار سه اندازه

 بیان شده است.
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  CNTمقايسه اي از کسرهاي جرمي عناصر ناخالصي در نمونه هاي   2-الفجدول 

 تعیین شده است.  ICP-MCکه بوسیله 

 

 

 نمونه

SWCNT                      MWCNT                      

NAA 

 

ICP-MS 

 

NAA 

 

ICP-MS 

 
 

Cr 29±1139 32±1123 3/2±126 19±132 

Fe 19±99999 33±12333 326±3339 99±3393 

Co 1/9±29/6 93/9±3/6 93/9±91/1 3/9±3/1 

Ni 13±232 31±219 33±232 93±231 

Zn 32/9±1/93 3±39 39±332 92±313 

Mo 919±6939 6±3393 2/3±1393 93±1396 

La 1/9±1/1 91/9±3/9 92/9±61/1 93/9±2/1 

W 3/9±33/3 92/9±3/2 93/9±93/9 92/9±93/9 

 
رب است و خدارا  چندی  مزیت شام  دقت بالا و حساسیت بالاست. ای  روش در ضم  غیر م NAAروش   

در اکثر آزمایشگاه براحتی در  NAAلیز ندارد. اما، ساز  مخرب برا  نانولوله قب  از آنانیاز به ایچ پیش آماده

اا  تجزیه موجود است. از آنجا معمولاً در بسیار  از آزمایشگاه ICP-MSگیرد. در مقاب ، دسترس قرار نمی

که در آن مشخصات و کسراا  جرمی  ستموجود نی CNTبه عنوان مرجع برا   ا که انوز ایچ ماده

به عنوان ی  روش  دقی  برا  کمیت سنجی و  NAAباشد، استفاده از  ناخالصی اا  فلز  معلوم شده

ICP-MS روند.ا  شیمیایی بکار میبه عنوان ی  روش تجزیه 
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