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  خدا به نام 

 سازمان ملی استاندارد ايران با آشنايی

 و تحقیقتات  استتاندارد  مؤسسۀ مقررات و قوانین اصلاح قانون 3مادۀ یک بند موجب به ایران صنعتی تحقیقات و استاندارد مؤسسۀ

دهای ملتی ررستمی    استتاندار  نشر و تدوین تعیین، وظیفه که است کشور رسمی مرجع تنها 1331 ماه بهمن مصوب ایران، صنعتی

  .دارد عهده به را ایران

بته   92/6/29دومتین جلسته رتورای عتادی اداری متور        و موسسه استاندارد و تحقیقات صنعتی ایران به موجب یکصد و پنجاه نام

  جهت  اجرا ابلاغ رده است . 92/3/29مور   33333/996سازمان ملی استاندارد ایران تغییر و طی نامه رماره 

مؤسستات   و مراکت   نظتران  صتاحب  ستازمان ، کاررناستان   از مرکب فنی های کمیسیون در مختلف های حوزه در تاندارداس تدوین

تودیتدی،   بته رترایط   توجته  بتا  و ملتی  مصادح با همگام وکورشی رود می انجام مرتبط و آگاه اقتصادی و تودیدی پژوهشی، علمی،

 و کنندگان، صادرکنندگانمصرف تودیدکنندگان، رامل نفع، و حق صاحبان ۀمنصفان و آگاهانه مشارکت از که است تجاری و فناوری

 ملتی  نویس استتانداردهای  پیش  .رود می حاصل دودتی غیر و دودتی های سازمان نهادها، تخصصی، و علمی مراک  کنندگان، وارد

 پیشتنهادها  و نظرها از دریافت پس و رودمی ارسال مربوط فنی های کمیسیون اعضای و نفع ذی مراجع به نظرخواهی برای ایران

 .رود می منتشر و ایران چاپ رسمی ر ملی استاندارد عنوان به تصویب صورت در و طرح ررته آن با مرتبط ملی کمیتۀ در

کننتد   متی  تهیته  رتده  تعیتین  ضتوابط  رعایت با نی  صلاح ذی و مند علاقه های سازمان و مؤسسات که استانداردهایی نویس پیش

،  بتدین ترتیتب    .رتود  متی  منتشتر  و چتاپ  ایتران  ملتی  استتاندارد  عنتوان  بته  ، تصتویب  درصورت و بررسی و طرح لیم درکمیتۀ

 ملی استاندارد کمیتۀ در و تدوین 3 رمارۀ ایران ملی استاندارد در رده نورته مفاد اساس بر که دنرو می تلقی ملی استانداردهایی

 .بارد رسیده تصویب به دهدمی تشکیلسازمان ملی استاندارد ایران  که مربوط

(ISO)استاندارد  ادمللی بین سازمان اصلی اعضای از ایران سازمان ملی استاندارد
9ادمللی ادکتروتکنیتک   بین کمیسیون، 1

(IEC) و 

3 قانونی رناسی اندازه ادمللی بین سازمان
(OIML) 2رابتط  تنها به عنوان و است

 کتدکس غتیایی    کمیستیون  
3
(CAC)کشتور  در 

  آخترین  از ، کشتور  ختا   هتای  نیازمنتدی  و کلتی  رترایط  بته  توجته  ضمن ایران ملی استانداردهای تدوین در . کند می تفعادی

  .رودمی گیریبهره ادمللی بین استانداردهای و جهان صنعتی و فنی ، علمی های پیشرفت

 و سلامت ، حفظ کنندگان مصرف از حمایت برای ، قانون در رده بینی پیش موازین رعایت با تواند میایران  سازمان ملی استاندارد

 از اجترای بعضتی   ، اقتصتادی  و محیطتی  زیستت  ملاحظتات  و فتراورده هتای   کیفیتت  از اطمینتان  حصول ، عمومی و فردی ایمنی

 اجبتاری استتاندارد،   عتادی  رتورای  تصویب اب وارداتی، اقلام یا /و کشور داخل تودیدی فراورده های برای را ایران ملی استانداردهای

-و درجه صادراتی کالاهای استاندارد اجرای ، کشور فراورده های برای ادمللی بین بازارهای حفظ منظور به تواند می سازمان نماید. 

 در زمینۀ فعال مؤسسات و ها سازمان خدمات از کنندگان استفاده به بخشیدن اطمینان برای همچنین . نماید اجباری را آن بندی

 و مراکت   ها آزمایشگاه ، محیطیزیست مدیریت و کیفیت مدیریت های سیستم گواهی صدور و ممی ی ، بازرسی ، آموزش ، مشاوره

 نظتام  ضتوابط  استاس  بر را مؤسسات و ها سازمان گونه این سازمان ملی استاندارد ایران ، سنجش وسایل   واسنجی کادیبراسیون ر

 هتا  آن عملکترد  بر و اعطا ها آن به صلاحیت تأیید گواهینامۀ ، لازم ررایط ازاحر صورت در و کند می ارزیابی ایران تأیید صلاحیت

 انجتام  و گرانبهتا  فلت ات  عیتار  تعیین ، سنجش وسایل   واسنجی کادیبراسیون ر ، یکاها ادمللی بین دستگاه ترویج . کند نظارت می

 . است سازمان این وظایف دیگر از ایران ملی استانداردهای سطح ارتقای برای تحقیقات کاربردی

                                                 
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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 یش گفتارپ

بهینه سازی، کادیبراسیون و معتبر سازی روش طیف سنجی  -فراورده های نفتی و روان کننده ها "استاندارد 

که پیش نویس آن در کمیسیون های  " آیین کار -صریپلاسمای جفت رده ادقایی جهت تج یه عن-نشر اتمی

اجلاس کمیته ملی  سی دهمینتهیه و تدوین رده است و در  سازمان ملی استاندارد ایرانتوسط  مربوط

 3، اینک به استناد بند یک ماده  مورد تصویب قرار گرفته است 93/19/29 مور  فراورده های نفتیاستاندارد 

، به عنوان 1331مصوب بهمن ماه   ، استاندارد و تحقیقات صنعتی ایران موسسهررات قانون اصلاح قوانین و مق

 . استاندارد ملی ایران منتشر می رود

،  ، علوم و خدمات برای حفظ همگامی و هماهنگی با تحولات و پیشرفت های ملی و جهانی در زمینه صنایع

رد و هر پیشنهادی که برای اصلاح و تکمیل این قع د وم تجدید نظر خواهد ااستانداردهای ملی ایران در مو

 ،  . بنابراین ، هنگام تجدید نظر در کمیسیون فنی مربوط مورد توجه قرار خواهد گرفت استانداردها ارائه رود

 . باید همواره از آخرین تجدید نظر استانداردهای ملی استفاده کرد

 

 : اده قرار گرفته به ررح زیر استمنبع و ماخیی که برای تهیه این استاندارد مورد استف
 

 
 

ASTM D7260: 2012, Standard practice for optimization, calibration and validation of inductively 

coupled plasma-atomic emission spectrometry (ICP-AES) for elemental analysis of petroleum 

products and lubricants 
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بهینه سازي، کالیبراسیون و معتبر سازي روش  -فراورده هاي نفتی و روان کننده ها

 آيین کار -پلاسماي جفت شده القايی جهت تجزيه عنصري-طیف سنجی نشر اتمی

 
بهدارتی نورته نشده است. در صورت وجود چنین مواردی، در این استاندارد تمام موارد ایمنی و  -هشدار

  رایط ایمنی و سلامتی مناسب و اجرای آن بر عهده کاربر این استاندارد است.مسئودیت برقراری ر

 

 دامنه کاربرد هدف و  0

 های هفراورددر  تعیین هم مان عناصرو  کادیبراسیون اطلاعاتی جهت هدف از تدوین این استاندراد، ارائه 0-0

(ICP-AES)فت رده ادقایی پلاسمای ج -با استفاده از طیف سنج نشر اتمی ،ها هو روان کنند ینفت
 است.  1

نفتی و روان کننده ها، جهت تعیین خصوصیات ریمیایی آنها ضروری  فراورده هایتج یه صحیح عنصری  0-1

 مورد استفاده قرار می گیرد.  ،فراورده هایاست و جهت انطباق با مشخصات تجاری 

 ASTM C1111, ASTM D4951, ASTM دارد روش آزمون ر به عنوان مثال: استان 19بر اساس حداقل  0-9

D5184, ASTM D5185, ASTM D5600 ASTM D5708, ASTM D6130, ASTM D6349,          

ASTM D6357, ASTM D7040, ASTM D7111, ASTM D7303, ASTM D7691   که در مورد آنادی  

ای جفت رده لاسمپ-سوخت های فسیلی و مواد مرتبط با آنها به چاپ رسیده است، طیف سنجی نشر اتمی

 تج یه ای در صنعت نفت جهت تعیین هم مان عناصر می بارد.  روش هایرد ترین ادقایی یکی از پر کارب

حساسیت بالا برای اندازه گیری بسیاری از عناصر مورد توجه در  رامل، ،ICP-AESم ایای استفاده از  0-4

سیون خطی همراه با گستره غلظتی وسیع، صنعت نفت، تداخلات طیفی و ریمیایی به نسبت پایین، کادیبرا

توانایی اندازه گیری تک عنصری و یا چند عنصری، توانایی کادیبراسیون دستگاه بر اساس استاندارد های عنصری 

بدون توجه به ترکیب ریمیایی عناصر و با در نظر گرفتن محدودیت هایی از قبیل حلادیت و فراریت عناصر در 

به عنوان یک روش برگ یده جهت آنادی  عنصری در صنعت نفت و  روش. بنابراین این هنگام مه پاری، می بارند

 روان کننده ها مطرح می رود.

 الزامیمراجع   1

 .  به آن ها ارجاع داده رده استمدارک اد امی زیر حاوی مقرراتی است که در متن این استاندارد ملی ایران 

 . رد ملی ایران محسوب می رودن ترتیب آن مقررات ج ئی از این استاندابدی

                                                 
1 Inductivity Coupled Plasma-Atomic Emission Spectrometry 
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 اصلاحیه ها و تجدید نظرهای بعدی آن  ، در صورتی که به مدرکی با ذکر تاریخ انتشار ارجاع داده رده بارد

تاریخ انتشار به آن ها ارجاع داده رده ذکر . در مورد مدارکی که بدون  استاندارد ملی ایران نیست مورد نظر این

 . ظر و اصلاحیه های بعدی آن ها مورد نظر است، همواره آخرین تجدید ن است

 : استفاده از مراجع زیر برای این استاندارد اد امی است

تعیین آدومینیوم و سیلیسیم به  –مواد نفتی سوختی ، 1321: سال 16239 استاندارد ملی ایران رماره 1-0

 روش آزمون. -سنجی جیب اتمی سنجی نشر اتمی پلاسمای جفت رده ادقایی و طیف وسیله طیف

روغنهای روان کننده اندازه گیری عناصر مواد اف ودنی در  ،1336: سال 2333استاندارد ملی ایران رماره  1-1

 . پلاسمای جفت رده ادقایی -روغنهای روان کننده به وسیله دستگاه های طیف سنج نشر اتمی

 .نفتی های اری دستی از مواد و فرآوردهبرد رورهای نمونه، 1333: سال 2132استاندارد ملی ایران رماره  1-9

 

2-4 ASTM D4307, Practice for preparation of liquid blends for use as analytical standards. 

2-5 ASTM D6299, Practice for applying statistical quality assurance and control charting 

techniques to evaluate analytical measurement system performance. 

2-6 ASTM D6792, Practice for quality system in petroleum products and lubricants testing 

laboratories. 

2-7 ASTM C1111, Test method for determining elements in waste streams by inductively 

coupled plasma-atomic emission spectroscopy. 

2-8 ASTM C1109, Practice for analysis of aqueous leachates from nuclear waste materials using 

inductively coupled plasma-atomic emission spectroscopy. 

2-9 ASTM D1976, Test method for elements in water by inductively- coupled argon plasma 

atomic emission spectroscopy. 

2-10 ASTM D5185, Test method for determination of additive elements, wear metals, and 

contaminants in used lubricating oils and determination of selected elements in base oils by 

inductively coupled plasma atomic emission spectrometry (ICP-AES). 

2-11 ASTM D5600, Test method for trace metals in petroleum coke by inductively coupled 

plasma atomic emission spectrometry (ICP-AES). 

2-12 ASTM D5708, Test methods for determination of nickel, vanadium, and iron in crude oils 

and residual fuels by inductively coupled plasma (ICP) atomic emission spectrometry. 

2-13 ASTM D6130, Test method for determination of silicon and other elements in engine 

coolant by inductively coupled plasma-atomic emission spectroscopy. 
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2-14 ASTM D6349, Test method for determination of major and minor elements in coal, coke, 

and solid residues from combustion of coal and coke by inductively coupled plasma—atomic 

emission spectrometry. 

2-15 ASTM D6357, Test methods for determination of trace elements in coal, coke, and 

combustion residues from coal utilization processes by inductively coupled plasma atomic 

emission spectrometry, inductively coupled plasma mass spectrometry, and graphite furnace 

atomic Ab. 

2-16 ASTM D7040, Test method for determination of low levels of phosphorus in ILSAC GF 4 

and similar grade engine oils by inductively coupled plasma atomic emission spectrometry. 

2-17 ASTM D7111, Test method for determination of trace elements in middle distillate fuels by 

inductively coupled plasma atomic emission spectrometry (ICP-AES). 

2-18 ASTM D7303, Test method for determination of metals in lubricating greases by inductively 

coupled plasma atomic emission spectrometry 

2-19 ASTM D7691, Test method for multielement analysis of crude oils using inductively 

coupled plasma atomic emission spectrometry (ICP-AES) 

2-20 ASTM E1479 Practice for describing and specifying inductively- coupled plasma atomic 

emission spectrometers. 

2-21 IP 437 Determination of additive elements in unused lubricating oils and additive packages 

by inductively coupled plasma-atomic emission spectrometry. 

2-22 ISO/TC 17/SC 1 N 883 Guidelines for the preparation of standard methods of analysis using 

inductively coupled plasma-atomic emission spectrometry and for use of ICP spectrometry for 

the determination of chemical composition (1991). 

 

 آيین کار خلاصه  9

به منظور تعیین ترکیب عنصری بسیاری از نمونه های مایع به کار می رود. ج ئیات در  ICP-AESدستگاه  9-0

 دستورادعمل های مربوط به ،ررح داده رده است. در این آیین کار 99-9بند  مورد اج اء دستگاه در استاندارد

 ت مختصر بیان رده است. دستگاه به صور کادیبراسیون و اعتبار سنجی کارایی

 تجهیزات  4

و یا  nm  93/9طیف سنج نشری پلاسمای جفت رده ادقایی با پهنای خطوط طیفیدستگاه  - 0طیف سنج 4-0

قابلیت اندازه گیری هم مان عناصر و یا تعیین عناصر با روبش  نیاز است. طیف سنج ممکن استکمتر مورد 

                                                 
1  Spectrometer 
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نوری  ریخاب رده ، می توان از هوا، گاز بی اثر و یا خلاء در مسی انتمتناوب را دارته بارد. بر اساس خطوط طیف

 ند به صورت آنادوگ و یا دیجیتال بارد. امی تو استفاده نمود.  سیستم قرائت

ربکه معمولا از چندین ج ء تشکیل رده است که رامل مودد فرکانس رادیویی،  ICP-AES یک دستگاه 4-1

ی پلاسما، سیستم ورودی نمونه، ادقایی، مشعل پلاسما، سیستم جرقه زن سیم پیچ،  1انطباق مقاومت ظاهری

موج های  ه جهت تفکیک و اندازه گیری ردت طولجمع آوری نور، رکاف ورودی و عنصر پخش کنند سیستم

نور نشر رده به جریان ادکتریکی یا ودتاژ، یک یا چند ردت نشر رده از پلاسما، یک یا چند دستگاه جهت تبدیل 

اگر می بارد.  ،آنادوگ به دیجیتال و یک کامپیوتر به همراه چابگر ه آنادوگ، یک و یا چند مبدلتقویت کنندپیش 

CCDاز آرکارسازهای حادت جامد 
CIDو یا  9

استفاده گردد، ممکن است نیازی به مبدل های اضافی آنادوگ به  3

ن دستگاه های مجه  به دوده های فوتو تکثیر دیجیتال نبارد. اخیرا دستگاه های مجه  به این آرکارسازها جایگ ی

ی تشخیص تعداد طول ، اما توانایقدرت تفکیک بالایی ندارته بارند رده اند. این آرکارسازها ممکن است 2کننده

 دارند.  موج های بالایی را به صورت هم مان

گیری کرد. اندازه گیری  ردت نور نشر رده از پلاسما را می توان به دو صورت محوری و رعاعی اندازه 4-1-0

برابر می رود. با وجود این، وابسته به طول موج های  19در راستای محوری سبب اف ایش حساسیت تا حدود 

 کاهش یابد ممکن است این اف ایش حساسیت ،تداخلات حاصله از نشر های مودکودیو انتخابی و بافت نمونه 

 .ربخصو  در مورد محلول های آدی در برابر آبی 

تجاری مورد استفاده قرار  پلاسمای اخیرا توری های پله ای در چندین طیف سنج -5طیف سنج پله اي  4-1-1

گرفته اند. در این دستگاه از منشور به منظور اف ایش در توان تفکیک تکفامساز استفاده می رود. جهت استفاده 

 مرتبه های پراش متفاوتی بکار گرفته رود.، طیف سنج باید در ها از این دستگاه در محدوده وسیعی از طول موج

با کامپیوتر انجام می این مرحله رامل برنامه پیچیده روبش طول موج است که توسط تکفامساز کنترل رده 

در ناحیه عملکرد نسبتا  ثابت است، قدرت تفکیک عملی جود اینکه قدرت تفکیک تکفامساز توری دار گیرد. با و

طور ذاتی توان تفکیک تئوری ج تغییر کند. با طول موند به طور قابل ملاحظه ای بمی توایک تکفامساز پله ای 

. حد تشخیص بدست آمده در این طیف سنج ها قابل مقایسه بالاتری در مرتبه های پراش بالاتر حاصل می رود

  با طیف سنج های توری دار می بارد. 

 

                                                 
1 Impedance matching network 
2 Charge coupled device 
3 Charge injection device 
4 Photomultiplier tube 
5 Echelle spectrometers 
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 محیط طیف سنج  4-9

ورودی نمونه فراهم  ر نوری و محیطیجهت ثابت نگه دارتن دما در مسبرخی از سازندگان سیستمی را  4-9-0

ای  ه گونهسایر سازندگان طیف سنج را ب نمی بارد. کنترل دمای خارجی در محدوده خا  کرده اند و نیازی به

طراحی کرده اند که بدون نیاز به کنترل دمای داخلی دستگاه، در محدوده مشخصی از تغییرات دمایی محیط، 

 . یط پایداری دارته باردسنج ررا طیف

 ز و سیستم قرائتاز آنجایی که تغییرات رطوبت و دما ممکن است بر سیستم ورودی نمونه، آرکارسا 4-9-1

جهت تعیین مکان طیف  بارد، بسیاری از تودید کنندگان مشخص نموده اند که دقت کافی باید نمونه تاثیر گیار

  سبی به حداقل برسد و کاربر نیاز به فراهم کردنیرات دمایی و رطوبت نکه تغیبطوری ،رفته رودسنج در نظر گ

یکی از مهمترین فاکتور های تاثیر گیار جهت کارایی بهینه  ،. این عملدارد را ی با مشخصات ذکر ردهمحیط

 است. ICP-AESسیستم 

اثر قابل توجهی بر روی  توان خروجی ژنراتور و جریان گاز پلاسما تعیین کننده دمای  پلاسما است و  4-9-9

جهت کنترل نسبت نشر نمونه به  نشر  توان اعمادی و جریان گاز دردت نشر نمونه و زمینه دارد. بنابر این، بای

 زمینه و همچنین کنترل ردت نشر حاصله از بافت نمونه تنظیم گردند. 

 مسیر نوري 4-4

ایش می یابد، کارایی دستگاه های  اف  nm 999 از آنجایی که جیب اکسیژن در طول موج های زیر 4-4-0

     در این محدوده کاهش می یابد و به طور کلی در طول موج های زیر استفاده کننده از هوا در مسیر نوری،

nm 129  .مفید نمی بارند 

ه جیب پایینی در این مسیر نوری با گاز های نیتروژن ، آرگون و یا سایر گازهایی ک نمودن 1پالایش 4-4-1

لی، بشود. به طور ک nm 163 طول موج های زیرطول موجی به سبب گسترش ناحیه  است ، ممکنحیه دارندنا

 مسیر نوری ه ینه پایین تری نسبت به استفاده از سیستم های خلاء دارند.  استفاده از این گازها جهت پالایش

 انتخاب طول موج 4-5

مورد  9رانگ-ان ثابت در چند فام کننده های پارنزمانی که در مواردی خا ، طول موج هایی در مک 4-5-0

در طیف  .تگاه و کاربر، از اهمیت زیادی برخوردار استدس سازندههمکاری ن دیک بین  ،استفاده قرار می گیرند

 سنج هایی که از دوربین به عنوان آرکارساز استفاده می گردد، این مشکل وجود ندارد.

                                                 
1 Purging 
2 Paschen-Runge polychromator 
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تا  199تخاب کنبد که ردت سیگنال نشری مربوط به آن در حدود را اندر صورت امکان طول موجی  4-5-1

تخاب رده نبرابر ردت سیگنال حد تشخیص بارد. همچنین باید اطمینان حاصل رودکه طول موج ا 1999

 تداخلی با سایر عناصر ندارته بارد. 

ه منظور جلوگیری از که ب خاب می گردندتنموارد بجای استفاده از خطوط  اتمی، خطوط یونی ادر اغلب  4-5-9

می  بر اساس نوع نمونه و بافت مربوط به آن تداخلات طیفی و اف ایش حساسیت می بارد. انتخاب این خطوط

 بارد. 

تفاوت در ویسکوزیته محلول نمونه های مورد آزمایش و محلول های استاندارد می  -پمپ پريستالتیک 4-7

دد که به طور نامطلوبی بر می ان صحت آنادی  تاثیر گیار تواند سبب اختلاف در سرعت مکش این محلول ها گر

است. این اثرات با استفاده از یک  پمپ پریستادتیک رو یا استاندارد داخلی  به حداقل می رسد. در صورت 

ها و جایگ ینی آنها  در صورت د وم قبل از رروع آزمون  باید انجام رود. ده از پمپ، بازبینی روزانه دوده استفا

بررسی کنید و آن را روی سرعت مورد نظر تنظیم نمایید. جهت جلوگیری از آسیب به  را ت مکش نمونه هاسرع

سازگاری محلول مورد آزمون با دوده ها باید در نظر گرفته رود. برای این منظور انواع مختلفی از دوده  ،دوده ها

سازگاری آنها مورد  ،ل و یا نمونهملی ساده توسط یک حلای در دسترس هستند که با یک تست عهای پلیمر

نمونه مورد نظر به مدت بافت بررسی قرار می گیرد. به طور کلی غوطه ور نمودن دوده انتخاب رده در حلال و یا 

 یک ربانه روز نباید باعث نرم ردن، ترک خوردن و آسیب به آن رود.

می تواند   1عت های مکش آزاد طبیعیسرر جریان کمتر از  ، جریان ناکافی حلالبر اساس طراحی مه پاش 4-7

اثر نامطلوب بگیارد. جریان یکنواخت و ثابت نمونه می تواند به اف ایش حساسیت اندازه گیری  آئروسلدر تودید 

 کمک کند. 

مربوطه،  انجام تعمیراتدر صورت نیاز  رسی مشعل قبل از آزمون جهت حیف ناخادصی ها وباز -1مشعل 4-8

مشعلی پاکی ه و عاری از هر گونه کربن  مورد استفاده قرار بگیرد. در صورت اکسیداسیون . باید می بارد مناسب

در اثر  ممکن استجایگ ین و یا تمی  گردد. ریشه نی   این سیم پیچ بایدو یا نشت خنک کننده، سیم پیچ بار 

 مات رود.  ،مه پاش  نوک ناحیه  درت ریق اکسیژن، 

لا بعنوان یک  دستگاه خطرناک رناخته نمی رود. هرچند رعایت نکات معمو ICP-AES دستگاه -ايمنی 4-3

ایمنی با توجه به بخارات، گرمای تودید رده و تابش نور ماوراء بنفش باید رعایت رود. تجهی ات مربوط به 

ده مورد استفاده قرار بگیرند. هیچ تلاری جهت باز نمودن قسمت های گاه باید بر اساس دستورادعمل سازندست

                                                 
1 Natural free aspiration rates 
2 Torch 
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اخلی دستگاه نکنید و تمامی پورش های ایمنی باید در مکان مربوط به خود قرار بگیرند. قبل از دست زدن به د

 قسمت های گرم دستگاه، زمان کافی برای سرد ردن آنها باید در نظر گرفته رود. 

باید توسط یک  ماوراء بنفش، ن تشکیل رده در اثر تابشزوتوسط پلاسما و هر گونه ابخارات تودید رده  4-3-0

راسیدها می توا نند ناری از هادوژن ها و یا سودفات ها و نیترات های موجود در  دودکش مقاوم به گرما و اسید

 و مجه  به فنی با قدرت کافی خارج گردند.  محلول بارند  

ناسب باید در جای م ،بنفش ماوراء -مرئییک پنجره جاذب نور  ،رو پوست کارب جهت محافطت از چشم 4-3-1

 قرار بگیرد.

سمی و خطرناک هستند. دیا،  ICP-AES استفاده در آنادی  دو حلال های مور اغلب نمونه های آدی 4-3-9

ر گرفته کار کردن با این مواد باید در نظ جهت جلوگیری از صدمه به کاربر، تمامی احتیاط های لازم در هنگام

 لازم است.   ،کار کردن با مواد مورد نظرقبل  از  ،و سایر اطلاعات ایمنی MSDSروند. بررسی 

 تداخلات  5

موثر هستند. به طور  ICP-AESاصر توسط  طیف سنج مختلفی بر عدم صحت نتایج تعیین عنتداخلات  5-0 

 کلی این تداخلات به سه دسته تقسیم می روند، طیفی، فی یکی و ریمیایی.

 تداخلات طیفی  5-1

  ررح داد ه رده است. 19-9استاندارد بند فی به همراه ج ئیات در روش عملی تصیح تدخلات طی -يادآوري

رده از    همپورانی با خطوط طیفی نشر1تدخلات طیفی را می توان به چند دسته طبقه بندی کرد ر 5-1-0

از پدیده های  ه  تاثیر طیف زمینه حاصل3  همپورانی با طیف نواری ناری از ترکیبات مودکودی ر9اصر رسایر عن

 طیف سنج با با غلظت بالا. یرهای سرگردان نشر رده توسط عناصر  تاثیر طیف زمینه ناری از نو2ر ستهپیو

و یا چند طول موج، برخی از تداخلات طیفی را  9ت خطوط نشری در رد، می توان با اندازه گیری های پله ای

   مشخص نمود. 

اندازه گیری  بدست آمده توسط کامپیوتر و با ح داده هایتصحیاین تداخلات با  -تداخلات بین عنصري 5-1-1

تا  ی رود. سیستم های تج یه ای مختلف، جبران مننده در طول موج مورد نظرردت نشر عنصر تداخل ک

حدودی سطوح متفاوتی از تداخلات را نشان می دهند. بنابراین اثرات م احمت برای هر یک از سیستم ها باید 

 ول بارد.تصحیح ممکن است قابل قب 9 % جداگانه بررسی روند. حداکثر



3 
 

احتمال همپورانی  طیفی ناری از حضور سایر عناصر را می توان با اندازه گیری نشر حاصل از محلول  5-1-1-0

استفاده از   ،خادص تک عنصری عناصر تداخل کننده تخمین زد. به هنگام تج یه نمونه هایی با ترکیب مجهول

 مربوط انی احتمادی بسیار مفید است. همپورانی ممکن است در طول موججداول طیفی جهت آگاهی از همپور

ظاهر گردد. در صورتیکه همپورانی طیفی  طیف زمینهانتخابی نقطه  9و یا در یکی از  پیک عنصر مورد نظر

تغییر خطوط انتخابی ممکن است سبب کاهش تداخلات طیفی رود.   39% یار ردید بارد ر به عنوان مثالبس

صحیح نقاط طیف زمینه ممکن است باعث جلوگیری و یا کاهش م احمت های طیفی در اندازه گیری انتخاب 

، از محلول عناصر ایجاد کننده تداخلات طیفی بررسی و ارزیابیجهت  ،هم مان عناصر رود. پیشنهاد می رود

با  ی چند عنصریباید توجه دارت که تهیه محلول ها های چند عنصری با درجه خلو  بالا استفاده گردد. 

  فل ی، همواره امکان پییر نخواهد بود. -بخصو  محلول های استاندارد آدی خلو  بالا ،

اید در نظر گرفته ، احتمال تداخلات طیفی نی  ب1نتخاب طول موج در پلی کروماتور هادر فرایند ا 5-1-1-1

، حتی دهمپورانی مطلوب می بار احتمال ، تغییر خطوط طیفی برای جلوگیری ازهای متوادیرود. در دستگاه 

 در طول موج انتخاب رده کمتر بارد.   اگر حساسیت اندازه گیری 

امکان همپورانی طیفی توسط عناصر مشخص نشده نی  وجود دارد. در دستگاه های تج یه ای  5-1-1-9

یا  9عنصر در ر عناصر و یا تعیین یک هم مان ممکن است نصب چند سخت اف ار اضافی جهت تصحیح تاثیر سای

در دستگاههای متوادی با اندازه گیری ردت نشر سایر خطوط عناصر م احم،  چند طول موج  مورد نیاز بارد. 

 تصحیح تاثیر آنها در طول موج مورد نظر امکان پییر می رود. 

نبارند، تصحیح زمانی که م احمت های بین عنصری قابل چشم پوری  -مزاحمت هاي بین عنصري 5-1-9

انجام می گیرد. ج ئیات  19-9بند مرجع در  نرم اف ار های مربوطه و یا روش تجربی ررح داده رده باید با لازم

ررح داده رده است. هرگاه امکان تعیین خطوط تج یه ای و م احمت ها  3-9بند  مرجع بیشتر در این مورد در

فاده قرار نمی گیرد. یک کاربر با هر بطور تکرار پییر و دقیق وجود ندارته بارد، این روش تجربی مورد است

احتمال حضور عناصر غیر قابل انتظار جهت تودید خطوط طیفی م احم را  که کار می کند، باید همواره سیستمی

 . بدهد

وش تجربی تصحیح م احمت های طیفی، از فاکتورهای تصحیح تعیین رده توسط محلول های در ر 5-1-9-0

ررایط مشابه با آنادی  گونه مورد نظر بدست آمده اند، جهت تصحیح م احمت که در  ،تک عنصری با خلو  بالا

یط پلاسما می تواند به طور صحیح روزانه تکرار رود، طیفی محلول مجهول استفاده می رود. با اینکه ررا های

صر بر نتایج بدست آمده خواهد گیارت، باید در هنگام تج یه عن ی مشخصفاکتور تصحیح تداخلات که تاثیر

 مورد نظر تعیین رود.

                                                 
1 polychromators 
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این تداخلات از همپورانی طیفی باند مودکودی با طول موج مورد نظر ایجاد می  -تداخلات نوار مولکولی 5-1-4

 که با انتخاب دقیق طول موج می توان آن را حیف نمود. ،رود

طول موجی  را می توان با اندازه گیری ردت طیف زمینه درتداخلات  این -تداخلات طیف زمینه 5-1-5

. نسبت سیگنال در طول موج مورد نظر و انجام تصحیحات لازم، جبران نمود به خطوط طیفی آنادیت ن دیک 

 بارد. 3تا  3 ل نسبت به طیف زمینه باید حداق

و حداقل م احمت بارد. زمانی مناسب رکل پیک ی بالا، باید دارای حساسیتطول موج انتخاب رده  5-1-5-0

 تصحیح زمینه ضروری است.ار پایین مورد سنجش قرار می گیرد، یبسکه عنصری با غلظت 

ه تخاب مناسب طول موج ها برای تصحیح زمینه در تعیین تعدادی از عناصر بسیار بحرانی است. بنا 5-1-5-1

یک است و به خط نشری آرگون بسیار ن د    nm 223/333عنوان مثال، از آنجایی که خط نشری غادب سدیم ر

نمونه و محلول های استاندارد در طول موج  بنایراین پیشنهاد می رود که طیف، طیفی می گردد سبب تداخل

 .نشری سدیم با یکدیگر مقایسه گردند تا از صحت سیگنال های حاصله اطمینان حاصل رود

گیرد ر به عنوان مثال خط نشری  قرار می شری بر روی یک زمینه با ردت بالاخطوط ن زمانی که 5-1-5-9

ئه نتایج صحیح نشود. در ابه ار ینه در یک طول موج ممکن است منجرم در  بالا  اندازه گیری ردت نشر زمدیس

 ،اد می رود. علاوه بر اینبالاتر و پایین تر خط نشری پیشنه های طول موجن موارد تصحیح طیف زمینه در ای

ت تفکیک پایینی هستند، ممکن است، که دارای قدر دوده فوتو تکثیر کننده از طیف سنج های مجه  بهبرخی 

 . نتایج صحیحی را ارائه نکنند

. ولا در اثر فرایند مه پاری و انتقال نمونه ایجاد می گردندمعماین م احمت ها  -ت هاي فیزيکیممزاح 5-9

در به خطاهای قابل توجهی بخصو   د منجرویسکوزیته و کشش سطحی می توان تغییر در خصوصیاتی از قبیل

بالایی از حل رونده جامد و یا غلظت بالایی از اسید هستند، روند. جهت  ونه هایی که حاوی غلظتمورد نم

 1ر انتقال نمونه می توان از مه پاش بابینگتونیاندازه گیری نمونه های روغنی برای جلوگیری از انسداد در مس

خی از این اثرات را تا حدی کاهش دهد. بر ینتواند ا ریستادتیک میپاستفاده کرد. همچنین استفاده از پمپ 

برابر مقدار اودیه آن و یا استفاده از روش اف ایش استاندارد تا  19م احمت ها را می توان با رقیق سازی نمونه تا 

ای ناری از تبخیر حدود زیادی کاهش داد. اگرچه، رقیق سازی نمونه و یا روش  اف ایش استاندارد م احمت ه

 را جبران نمی کند.   ابرخی از گونه ه

 .گرفتگی ورودی مشعل توسط دوده های کربنی یکی از مشکلات جدی می بارد آدی، یدر محلول ها 5-9-0

ته نشینی نمک های  همچنین، این اتفاق در مورد محلول های آبی حاوی غلظت بالایی از مواد حل رده، توسط

                                                 
1 Babington nebulizer  
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نمونه های آدی نسبت به نمونه های آبی ردیدتر می  این اثر در مورد . با این وجود،مختلف، مشاهده می رود

بارد. بافت پیچیده در محلول های آدی سبب می رود عواملی نظیر فراریت، قطبیت، کشش سطحی و 

د. بدون رک، سرعت تبخیر نمونه اثر چشمگیری بر ابل توجهی بر انتقال نمونه بگیارویسکوزیته محلول تاثیر ق

 اهد گیارت. انتقال نمونه و صحت نتایج خو

ق و سایر ذرات حاصل از فرسایش در روغن های کارکرده تاثیر نامطلوبی بر صحت نتایج می ذرات معل 5-9-1

ونه جهت دستیابی به نتایج صحیح از اهمیت زیادی برخوردار است. در اغلب ارند. بنابراین، یکنواخت کردن نمگی

دتراسونیک و یا یک هم ن یکنواخت می روند. احمام  موارد روغن های کارکرده پیش از آزمون توسط یک

، باید به حداقل بین یکنواخت نمودن و سنجش نمونه همچنین ، جهت جلوگیری از تجمع ذرات، فاصله زمانی

 برسد. بنابر این در این موارد ، نمونه بردار خودکار مورد استفاده قرار نمی گیرد. 

که ناری  ین کاهش تداخلات طیفیانتقال نمونه و همچن دره حداقل رساندن تاثیرات نامطلوب جهت ب 5-9-9

های روغن می بارند، نمونه و  با ویسکوزیته بالا ، بهبود دهنده های ویسکوزیته و یا اف ودنی از نمونه هایی

همچنین روغن بارند.  19% استاندارد ها را تا حد ممکن رقیق کنید. نمونه ها واستاندارد ها نباید حاوی بیش از

 لاتری رقیق می روند، نسبت رقیق سازی روغن به حلال باید ذکرکه نمونه ها با ضریب رقیق سازی با زمانی

 را مطادعه کنید. 9-6در مورد حلال های رقیق کننده بند رود. 

می توان به جای رقیق سازی نمونه ها و استفاده از روش اف ایش استاندارد، از استاندارد داخلی استفاده  5-9-4

پایین اسید است. یک راه  ر مورد نمونه های اسیدی، بیشترین ناپایداری مربوط به نمونه هایی با غلظتنمود. د

ر به عنوان  از اسید برای جلوگیری از این مشکل، استفاده از نمونه و استاندارد هایی با غلظت یکسان حل معمول

 اسید نیتریک  می بارد.  9% مثال

برخی از بهبود دهنده راخص گرانروی که ممکن است در  -خص گرانرویر بهبود دهنده های راتاثی 5-9-5

ستفاده قرار گرفته بارد، می توانند منجرب به بروز  خطا  در نتایج روند. چند درجه ای مورد اروان کننده های 

. عناصری به حداقل برسد استاندارد درونیاستفاده از  اگرچه این خطاها ممکن است با استفاده از رقیق سازی و با

درونی مورد استفاده قرار گرفته اند.  با موفقیت بعنوان استاندراد Ag,Be,Cd, Co,La, Mn,Pb,Sc,Y از قبیل،

از محلول های رقیق بهبود دهنده  ،جهت به حداقل رساندن تاثیرات نامطلوب بر خصوصیات روان کننده ها

 راخص گرانروی استفاده می رود. 

نبارد. استاندارد درونی  عناصراید توجه دارت که نمونه حاوی ستاندارد درونی ، بدر صورت استفاده از ا 5-9-7

. ودن استاندارد درونی مورد آزمون اودیه قرار دادنمونه را قبل از اف  نظور می توان با چندین روش،برای این م

 ، بارد. طیفی می روند ایی که سبب تداخلاتهمچنین استاندارد درونی باید فاقد عناصر نمونه و سایر م احمت ه
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 مزاحمت هاي شیمیايی 5-4

، اثرات یونی اسیون و سایر فرایند های م احمت های ریمیایی به ددیل تشکیل ترکیبات مودکودی 5-4-0

می روند. به طور معمول این  می افتد حاصلریمیایی که در طول فرایند اتمی ردن نمونه در پلاسما اتفاق 

یت پلاسما عپیچ ادقایی، موقز پارامترها از قبیل : توان سیم ند و با تنظیم برخی ااثرات چندان بارز نمی بار

 . تانداردها با نمونه، به حداقل خواهند رسیدرمحوری یا رعاعی ، اف ایش استاندارد و انطباق بافت محلول های اس

می  روسه مه پاری انجامعناصر در طول پ این انتخابی های فرار در نمونه، تبخیردر صورت حضور گونه  5-4-1

ه های گون سایر ه به غلظت نسبیتکه می ان آن وابسد. این عمل، باعث بروز خطا در نتایج حاصله خواهد رد گیر

،  H2S از قبیل. برخی از این گونه های  فرار عبارتند از : ترکیبات گوگردی ی باردد در نمونه مریمیایی موجو

 لیکونی.برخی از ترکیبات سی آدکیل های سرب و

، احتمال تشکیل نمک در نوک مه پاش می بارد ر غلظت بالا از حل رونده های جامد در محلول هایی با 5-5

ل با به عنوان مثال، محلول هایی که توسط ذوب قلیایی و سپس رقیق سازی با اسید تهیه می روند . این عم

، در مورد محلول های هت کنترل این مسئلها خواهد رد. جسانات پلاسمتاثیر بر سرعت جریان آئروسل، باعث نو

 آبی، قبل از پروسه مه پاری باید آرگون مرطوب گردد که می تواند با رقیق سازی نمونه حاصل رود. 

مشعل را بازرسی نمایید. در صورت در طول زمان گرم ردن، جهت اطلاع از تشکیل کربن،  -تشکیل کربن 5-7

لاح این رت نمایید تا مراحل مناسب برای اصو با ررکت سازنده مشو تجمع کربن، مشعل را بسرعت تعویض کرده

 وضعیت طی رود.

 کربن تشکیل رده در نوک دوده ت ریق نمونه به مشعل را می توان با استفاده از جریان گاز آرگون حاوی 5-7-0

دن ، اکسیژن ممکن است سبب جیب برخی از خطوط نشری و سرد ربا وجود ایناکسیژن حیف نمود.  %1

حضور اکسیژن سبب از بین رفتن خلو  اتمسفر مسیر نوری و یا خلاء ایجاد رده برای  ،پلاسما رود. همچنین

  . ،خواهد رد nm 129 خطوط زیر

0 کربن تجمع یافته را می توان با قرار دادن مشعل در کوره با دمای 5-7-1
C 399   ساعت،  3تا  1به مدت

 بسته به می ان کربن ، پاکسازی کرد. 

کاهش سرعت پمپ، تنظیم سرعت جریان گاز آرگون به طور کلی احتمال تشکیل کربن را می توان با  5-7-9

میانی، استفاده از محفظه اسپری سرد، رقیق سازی نمونه، انتخاب قطر داخلی مناسب برای دوده ورودی نمونه به 

ت، به حداقل رساند. .در انتخاب حلال دستورادعمل دستگاه اراره رده اسسایر پارامتر هایی که در  مشعل و یا

حلال انتخابی سبب تبخیر گونه  ،بطوریکه دقت کافی در نظر گرفته رود جهت رقیق سازی نمونه های آدی باید
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مورد نظر در طی رقیق سازی نگردد. در اغلب موارد اف ایش جریان گاز آرگون ممکن است تنها راه جلوگیری از 

 د ذکر رده کارایی بالایی ندارند. تشکیل کربن بارد و سایر موار

 ، سبب اف ایش کارایی دستگاه می رود.گاز کنترل دقیق تر جریان گاز آرگون توسط چند جریان سنج 5-7

 و مواد واکنشگر ها  7

 ، باید عاری از گونه های مورد نظر واستفاده جهت رقیق سازی نمونه ها روغن پایه و سایر حلال های مورد 7-0

 ارند. ن دیک به نمونه های مورد آنادی  بق دارای ویسکوزیته ای در دمای اتا

 بارند. جهت آماده سازی محلول های استاندارد روان کننده ممکن است حاوی گوگرد روغن های پایه 7-0-0

 .استفاده نمود 1گوگرد، باید از روغن سفید

ورد استفاده قرار می گیرد. زمایشگاه ها مزایلن و کروزین در آاورتو مخلوط زایلن،  -حلال هاي رقیق کننده 7-1

سایر واکنشگر های مورد استفاده باید عاری از عناصر مورد اندازه گیری بارند. پویش طیفی می تواند  وحلال 

فایل تصویری از طول موج های نشری را نشان که یک پرو ICPحضور ناخادصی ها را مشخص کند. در دستگاه 

توسط اسپری کردن حلال و مشاهده خطوط نشری حلال در نواحی پیک می دهد، چک کردن خلو  حلال 

های نشری عناصر مورد نظر انجام می گیرد. عدم حضور پیک های نشری در این نواحی، نشان دهنده مناسب 

 بودن حلال از نظر خلو  طیفی می بارد. 

پایدار سازی و یکنواخت سازی اغلب، پایدار کننده های ریمیایی به محلول های استاندارد و راهد جهت  7-9

 د. ، اضافه می گردعناصر در محلول

 ، باید دارای خلو  کافی بارند. تفاده جهت آماده سازی نمونه هاآب، اسیدها، قلیاها و سایر مواد مورد اس 7-4

 رد و در ادامه با آب مقطتمی  گردن 19% ظروف ریشه ای و پلاستیکی جهت پاکسازی باید با اسید نیتریک 7-5

، باید کاملا از این ظ از عناصر مورد مطادعه بوده اندرستشو داده روند.  ظروفی که قبلا حاوی محلول هایی غلی

عناصر عاری گردند. با اندازه گیری طیف نشری محلول راهدی که یک ربانه روز در این ظروف نگهداری رده 

 . ن از تمی ی آنها اطمینان حاصل نموداست ، می توا

 

 

                                                 
1 White oil 
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 راسیونکالیب  7

طول خواهد کشید، بر اساس دستورادعمل  min 39 بعد از سپری ردن زمان گرم ردن دستگاه که حداقل 7-0

برخی از سازندگان، زمان های طولانی تری را برای گرم ردن دستگاه، بمنظور به  دستگاه رروع به کار نمایید.

 ند.    حداقل رسیدن تغییرات در ریب منحنی کادیبراسیون، پیشنهاد می کن

بوسیله این پروفایل می توان طیفی صحیح از اهمیت زیادی برخوردار است.  ثبت یک نیمر  -0نیمرخ طیفی 7-1

 مشخص نمود.بر روی خطوط نشری عناصر مورد نظر، احتمال تداخلات طیفی سایر عناصر را 

جهت  s 39 حداقلمایید. دستگاه را در ابتدا با اسپری کردن محلول های راهد و  استاندارد کادیبره ن 7-9

 از و رسیدن دستگاه به حادت تعادل صبر نمایید. پس اسپری ردن نمونه، پس از رسیدن نمونه به مه پاش،

توسط حلال مسیر را رستشو دهید. با کمک یک  min 9 تا min 3/1 خوانش نشر مربوط به هر محلول، به مدت

 ی هر منحنی محاسبه نماید.کامپیوتر ریب، عرض از مبداء و ضریب همبستگی را برا

نقطه ای مورد استفاده قرار می گیرد. با وجود این، رسم یک منحنی با  9در اغلب موارد یک کادیبراسیون  7-4

غلظتی عناصر کمک چند محلول استاندارد، این امکان را فراهم می کند تا از خطی بودن منحنی در محدوده 

 ل رود.مورد نظر اطمینان حاص

محلول استاندارد یا چند  یکبا استفاده از آزمون نمونه های مجهول، اعتبار منحنی کادیبراسیون را پیش از  7-5

. پیشنهاد می گردد تا حد امکان بافت محلول های راهد و از عناصر مورد نظر، ارزیابی کنید با غلظت مشخص

 ند. ، روغن پایه و سایر موارد یکسان بارندارد از دحاظ حلال مورد استفادهاستا

جهت به حداقل رساندن م احمت های فی یکی ایجاد رده در پروسه انتقال محلول ر به ددیل تغییرات در  7-7

ویسکوزیته و غلظت  می توان از یک پمپ پریستادتیک استفاده نمود. همچنین می توان از یک استاندارد داخلی 

 بجای استفاده از پمپ و یا همراه آن استفاده نمود. 

 زمینه تصحیح 7-7

اد طیف پیوسته زمینه می روند. ورود کترون و تابش های سرگردان سبب ایجاد -ترکیب مجدد یون 7-7-0

همچنین، اف ایش پدیده ترکیب مجدد که  آئروسل به پلاسما ممکن است باعث تغییر در ردت طیف زمینه رود. 

 یش طیف زمینه گردند.     ناری از یونهای حل رده در محلول نمونه است، نی ، ممکن است سبب اف ا

                                                 
1 Wavelength Profiling 
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ل موجی ن دیک به طول موج نشری تصحیح زمینه با اندازه گیری ردت نشر زمینه در طوبه طور کلی،  7-7-1

دازه گیری رده در طول موج عنصر هدف حاصل نمودن ردت این نشر از ردت نشر ان ر مورد مطادعه و کمعنص

در نظر گرفته رود بطوریکه تداخلی با طول موج های خواهد رد. در انتخاب این طول موج باید دقت کافی 

 نشری حاصله از نشر سایر عناصر موجود در نمونه ندارته بارند. 

 9اندازه گیری ردت نشر زمینه در  در صورتیکه ردت نشر طیف زمینه با طول موج تغییر کند، نیاز به 7-7-9

ل موج مورد نظر با کمک برون نشر در طوطول موج عنصر مورد مطادعه و تخمین ردت  طول موج در طرفین

 ، می بارد.یابی

 استاندارد درونی 7-8

اجباری از استاندارد درونی می  انجام می گیرد، نیاز به استفاده ICPروش آزمون که بوسیله  در چند 7-8-0

ندارد و . این عمل رامل اف ودن عنصری به عنوان استادارد درونی با غلظتی مشخص به محلول های استابارند

داد نمونه می بارد. به طور معمول استاندارد درونی با حلال رقیق کننده مخلوط می رود که در هنگام تهیه تع

. با این وجود، باید تاثیر رقیق ردن حلال توسط نمونه را در نظر گرفت. به زیادی از محلول ها  کارآمد است

سبب ایجاد غلظت  ،حاوی استاندارد درونی یتوسط حلادبرابری یک محلول  19، رقیق سازی عنوان مثال

وسط همین حلال صورت برابری ت 199رقیق سازی متفاوتی از استاندارد درونی در مقایسه با محلودی است که  

گرفته است. همچنین استاندارد درونی می تواند به صورت جداگانه به محلول ها اضافه گردد، که سبب خواهد 

 ها یکسان و مشخص بارد.  رد غلظت آن در تمامی محلول

 . باید توجه رود که اینروش زیر انجام خواهد گرفت 9نی به یکی از تصحیح اثرات استاندارد درو 7-8-1

تصحیحات بر روی محلول راهد نی  اعمال گردد. حضور ناخادصی های موجود در محلول استاندارد درونی ممکن 

 ا باید تصحیحات لازم در این مورد نی  انجام پییرد. است سبب تاثیر منفی بر روی صحت نتایج بشود، دی

منحنی کادیبراسیون بر اساس نسبت نشر آنادیت به نشر استاندارد درونی رسم می رود و غلظت  7-8-1-0

 عناصر مورد نظر مستقیما از روی این منحنی بدست می آید. 

های کادیبراسیون بر اساس ردت نشر  برای هر یک از عناصر مورد نظر و استاندارد درونی، منحنی 7-8-1-1

وطه صر مورد نظر از روی منحنی های مربهای اندازه گیری رده رسم خواهند رد و غلظت تصحیح نشده عنا

بدست خواهند آمد. این غلظت ها در فاکتور تصحیحی که برابر با نسبت غلظت واقعی استاندارد درونی به غلظت 

 رده بدست خواهند آمد.    روند و مقادیر تصحیح، ضرب می بدست آمده توسط آنادی  است
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 9منحنی درجه  ،با وجود اینکه بطور معمول منحنی کادیبراسیون خطی می بارد، در برخی از موارد 7-8-1-9

 حداقل ،خواهد رد. اگرچه در این موارد، برای رسم منحنی کادیبراسیون دستیابی به نتایج صحیح تری منجر به

 د نیاز است.محلول استاندار 3به 

فل ی موجود در محلول استاندارد درونی باید در حلال رقیق کننده حل روند. پایداری  -ترکیبات آدی 7-8-9

استاندارد این محلول باید چک گردد و در صورت عدم پایداری، باید از محلول های تازه استفاده نمود. غلظت 

مناسب می  mg/kg (20-10)در حدود  ه، غلظتیبرابر حد تشخیص بارد ک 199باید در حدود  درونی حداقل

بارد. استاندارد درونی باید پایداری خود را در حضور محلول نمونه نی  حفظ کند و در اثر حضور ناخادصی های 

 . ی تشکیل ندهداحتمادی  موجود در نمونه رسوب

د، نادی  حضور دارته بارورد آندر محلول نمونه ماستاندارد درونی نباید عناصر ، الدر حادت ایده  7-8-4

و این خطوط باید در ناحیه مشابه طیفی با   ه باید مشابه با خطوط آنادیتصیات طیفی خطوط  انتخاب ردخصو

ن اید با سایر عناصر موجود در نمونه برهمکنشی دارته بارند و نشر ایی نبآنادیت بارد. عناصر استاندارد درون

 . و ردت نشر آنها تا حد ممکن ربیه نشر آنادیت بارد ه گیری روندانداز خطوط باید هم مان با نشر آنادیت

ذکر رده  درونی که رامل تمامی ررایط ممکن است انتخاب عنصری به عنوان استاندارد ،در عمل 7-8-4-0

یکی از خطوط استاندارد درونی به عنوان خط مرجع برای تمامی خطوط آنادیت  ،معمول بطور عملی نبارد. بارد

 گرفته می رود.در نظر 

 لیبراسیوناستاندارد هاي کا  8

لظت مشخصی غدارد چند عنصری که حاوی نمحلول های استا -استاندارد هاي کالیبراسیون چند عنصري 8-0

تهیه محلول های  از ، تهیه نمود. قبلندارداز هر یک از عناصر است را می توان از یک محلول تجاری استا

از محلول های استاندارد اودیه را جهت تعیین هر گونه ناخادصی باید مورد آزمون  ، هر یککادیبراسیون استاندارد

ا حلال مورد استفاده برا د عنصری، سازگاری هر یک از عناصر دارد چننقرار داد. در هنگام تهیه محلول های استا

د جهت اف ایش پایداری موار در برخی از پیشنهاد می رود باید مورد بررسی قرار داد. مچنین با سایر عناصرو ه

 ، از پایدار کننده ها استفاده گردد. تعداد محلول های استاندارد کادیبراسیون وابسته به ماهیت ریمیاییمحلول

تخاب می ن. در مواردی که خطوط نشری با حساسیت پایین تر انمونه و محدودیت های دستگاهی می بارد

  ی استاندارد بیشتری استفاده گردد.ل هاروند، ممکن است جهت اف ایش محدوده خطی از محلو

در تهیه محلول های استاندارد چند عنصری باید از همگن بودن محلول ها اطمینان دارت. برای این  8-0-0

منظور استفاده از هم ن مکانیکی و یا حمام ادتراسونیک پیشنهاد می گردد. محلول های استاندارد چند عنصری 

 تجاری نی  مناسب می بارد.
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غلظت عناصر در محلول های استاندارد باید به گونه ای بارد که ردت نشر اندازه گیری رده به طور  8-0-1

باعث رسم منحنی کادیبراسیون خطی با محدوده همچنین  ی بالاتر از ردت طیف زمینه بارد وقابل ملاحظه ا

 قابل قبول رود.

ودفوناتی فل ات تهیه می گردند و بنابراین فل ی توسط مشتقات س -برخی از محلول های تجاری آدی 8-0-9

، غلظت در نمونه مورد مطادعه لظت گوگردهستند. دیا در هنگام اندازه گیری غ ی از گوگردحاوی مقادیر بالای

در محلول هایی با  وجود در صورت اندازه گیری گوگرد در این محلول ها باید محاسبه گردد. با این دقیق گوگرد

 است از سایر استاندارد های اودیه که فاقد این ترکیبات بارد استفاده رود.غلظت پایین، بهتر  

فل ی مورد استفاده قرار  -هت تهیه محلول های استاندارد آدینفتی نی  ممکن است، ج مواد اف ودنی 8-0-4

 .ددخطا در نتایج نگربگیرند. ادبته باید غلظت فل ات در این اف ودنیها کاملا مشخص بارد و سبب ایجاد 

، صحت غلظت این محلول ها را توسط سنجش آنها با ده از محلول های استاندارد تجاریقبل از استفا 8-0-5

 مورد بررسی قرار دهید. و یا با سایر روش ها، سایر استاندارد های خریداری رده

د از محلول راین در این موارممکن است با گیرت زمان تغییر کند، بنابغلظت محلول های استاندراد  8-0-7

 های استاندارد جدید استفاده نمایید

های  تهای استاندارد تک عنصری  و با غلظاین نمونه ها بوسیله محلول   -نمونه هاي کنترل مزاحمت 8-1

 ردد. مشابه با نمونه ها تهیه می گ

ن را مشابه محلول های استاندارد مورد نیاز جهت بررسی صحت منحنی کادیبراسو -استاندارد هاي کنترلی 8-9

پیشنهاد می گردد که این  با روش های ذکر رده در تهیه محلول های استاندارد کادیبراسیون تهیه نمایید.

 فل ی تهیه روند. -محلول ها توسط سایر منابع تایید رده استاندارد های آدی

ر ه مورد استفاده قرال هایی بارد که در تهیه محلول نموناید رامل تمامی واکنشگر ها و حلامحلول راهد ب 8-4

 د باید تا حد ممکن مشابه با محلول های نمونه بارد. گرفته اند. همچنین غلظت این موا

 آيین کار  3

 نمونه برداری 3-0

صحیح نماینده کل نمونه بارد. برای این  طوراز نمونه است که ب هدف از نمونه برداری انتخاب بخشی 3-0-0

حت نتایج بدست آمده تاثیر عه نمایید. نحوه نمونه برداری می تواند روی صمراج 3-9استاندارد بند  منظور به

 ارد.گیار  ب
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، باید از ، نفت خام و یا باقیمانده سوخت های نفتیهنگام نمونه برداری از روغن های کار کردهدر  3-0-1

یا حمام  یکنواخت بودن نمونه ها اطمینان دارت. برای این منظور می توان از یک هم ن مغناطیسی و

0 اده نمود. همچنین اف ایش دما تا حدودادتراسونیک استف
C 69  است جهت اف ایش حلادیت یا بالاتر ممکن و

، اف ایش دما سبب خروج قابل ملاحظه ترکیبات هبر این است کاین موارد فرض مورد استفاده قرار بگیرد. در 

  هیدروکربنی سبک و سایر ترکیبات فرار از نمونه نخواهد رد.

در مورد نمونه هایی که نیاز به تخریب ریمیایی  قبل از آزمون دارند ر به عنوان مثال: ذوب و خاکستر   3-0-9

و یا 11-9استاندارد بند ، ذوب و خاکستر سازی زغال سنگ به روش 1-9استاندارد بند سازی نفت کوره به روش 

 توجه رود: وارد زیراید به م  ب19-9استاندارد بند خاکستر سازی نفت خام به روش 

 یکنواختفت کوره و نفت خام را بطور کامل جهت بدست آوردن نمونه نماینده مناسب، نمونه های ن 3-0-9-0

 در نتایج خواهید دارت. کنید. در غیر اینصورت خطای بارزی

گرمایی رطوبت بارد، از تودید کف در طول پروسه صورتیکه نمونه حاوی مقادیر قابل ملاحظه ای در  3-0-9-1

پروپانول باید به -9-پروپانول و یا تودوئن-9جلوگیری کنید. دما باید بتدریج  اف ایش یابد و یا مقادیر کمی از 

 نمونه اضافه گردد. 

ف نمونه قرار دهید و در صورت ، سرپوش مناسبی بر روی ظرون کورهبرای  جلوگیری از آدوده رد 3-0-9-9

 ، آنها را تعویض نمایید.ه کورهادمنت ها و یا دیوار تخریب و فرسایش

از دستورادعمل دستگاه جهت انجام آزمون استفاده نمایید. طول موج های مختلفی را برای هر یک از عناصر  3-1

، حد تشخیص، محدوده خطی دینامیکی، تاثیرات مداخله  . حساسیت1 جدولنمایید ردر ررایط متفاوت انتخاب 

 هر نمونه و دستگاه بصورت جداگانه مورد بررسی قرار بگیرند.رد طیف زمینه باید در مو گرها و تصحیح

 sبطور معمول زمان ثبت نشر  نمونه ها را در ررایطی یکسان با استاندارد ها اندازه گیری نمایید. ردت نشر 3-9

هش ر را توسط حلال کافی رستشو دهید. کایی انتقال نمونه، مسها برای جلوگیری از آدودگی دوده می بارد. 19

ان رویش وابسته به . نحوه رویش و زمآدوده ردن مسیر، دیده رود ، ممکن است در اثرثابتی در نشر نمونه ها

بارد. توسط حلال انتخاب رده باید به  ایر پارامتر های دستگاه متفاوتسیستم ت ریق نمونه و س ،بافت نمونه ها

محلول های استاندارد بارد، باید غلظت  لاتر ازمسیر رستشو داده رود و در صورتیکه غلظت نمونه با s 69 مدت

 بعد از ت ریق آن زمان رستشو را اف ایش داد. 

، یک محلول استاندارد با ادید، جهت اطلاع از ررایط دستگاهنمونه را مورد آزمون قرار د 3بعد از اینکه  3-4

صورتیکه ظار بارد. در غلظت مورد انت ±3% شخص را سنجش نمایید. غلظت حاصله باید در محدودهغلظت م

 نتیجه خارج از این محدوده بارد، ررایط را بررسی و در صورت نیاز دستگاه را دوباره کادیبره نمایید.
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 ICP-AESتعدادي از طول موج هاي مورد استفاده در  -0جدول 

 عنصر a ،nmطول موج

 یمآدومین 291/322، 322/936، 133/326، 931/392، 313/933، 91/933، 913/393

 باریم 219/223، 293/233، 33/933

 bبرم 333/922، 63/922، 32/139

 کلسیم  63/299، 323/326، 22/362، 363/323، 233/313، 333/313

 کروم 363/933، 29/923، 316/963، 339/993

 کبادت 616/993

 مس 996/912، 332/392

 آهن 333/932، 992/933، 229/932، 22/931

 سرب 332/639، 396/933، 633/992، 333/999

 دیتیم 332/639

 منی یم 91/933، 939/939، 932/932، 333/932، 63/923

 منگن  299/922، 23/923، 31/923، 619/933

 مودیبدن  622/993، 323/992، 616/931، 939/999

 نیکل 232/339، 36/916، 623/991، 99/933، 236/321، 692/931

  bفسفر 29/933، 212/912، 69/913، 932/133، 31/133

 پتاسیم  326/362، 221/366

 اسکاندیم  933/933

 سیلیکون 211/939، 331/939، 219/919، 611/931، 132/933

 نقره   963/393

 سدیم 329/332، 3/332، 223/333، 92/339

 bگوگرد 69/139، 92/139، 331/139

 قلع 23/929، 232/132

 یتانیم ت  39/339، 221/332، 939/333

 وانادیم 626/929، 93/311، 939/319، 31/392، 293/929

 ایتریم  939/331

 روی 93/231، 33/332، 336/913، 331/999، 992/996، 23/999
a  .در صورت نیاز می توان طول موج های اراره رده در این جدول، تنها تعدادی از طول موج های مورد استفاده برای هر عنصر است

 موج های اراره رده در دستورادعمل دستگاه نی  استفاده نمود. طولاز سایر 
b  طول موج هایی از برم، فسفر و گوگرد که در محدوده زیرnm 129   کامل مسیر نوری توسط آرگون   پالایشقرار دارند، نیاز به

  دارند.

 

 



12 

 

، در صورت امت اج پییری این زمانیکه غلظت یکی از نمونه ها فراتر از محدوده خطی کادیبراسیون بارد 3-5

نمونه در روغن پایه، نمونه ای با غلظت پایین تر تهیه نمایید. در صورت عدم امت اج پییری نمونه در روغن پایه، 

می توان از حلال هایی نظیر کروزین و زایلن جهت رقیق سازی، استفاده نمود. از سویی دیگر، در مواردی که 

  سبب 1-3-3و پلیمری بارد، رقیق سازی نمونه توسط حلال انتخابی ربند نمونه رامل ترکیبات سیلوکسان 

 دستیابی به نتایج صحیح تر خواهد رد.

در صورتیکه غلطت بدست آمده بددیل حضور ناخادصی ها و یا غلظت بسیار پایین عناصر مورد مطادعه، مورد  2-6

پییرد. با وجود این، این عمل ممکن است اطمینان نبارد، ممکن است یکنواخت نمودن بافت نمونه ها انجام 

 سبب حیف تداخلات طیفی نگردد و دیا تغییر خطوط طیفی عناصر مورد مطادعه پیشنهاد می گردد. 

غلظت عناصر مورد نظر را پس از تصحیح نتایج بدست آمده جهت حیف اثرات تداخلات طیفی ، محاسبه  3-7 

      نمایید. 

 / تضمین کیفیتکنترل کیفیت  01

QCر مون را توسط سنجش نمونه کنترل کیفیتهمچنین آزررایط دستگاهی و  01-0
   مورد ارزیابی قرار دهید.1

 مراجعه نمایید. 6-9و 3-9بند  برای اطلاعات بیشتر به استاندارد های

 نباید مشابه با محلول های استاندارد کادیبراسیون دستگاه  بارد.  QCدر صورت امکان ، نمونه  01-1

 آزمون مورد ارزیابی قرار بگیرند.  جهت بررسی مراحلنتایج بدست آمده باید توسط رورهای آماری  01-9

بررسی قرار دهید و  خارج از محدوده آماری مورد نظر بارد، ررایط را مورد QCتیکه نتایج تست در صور 01-4

 ددا مورد آزمون قرار دهید.نمونه های سنجش رده را نی  مج ،را انجام دهید. در صورت نیاز تصحیحات لازم

نمونه های مورد  صورتیکه تعدادو در ورت روزانه مورد سنجش قرار بگیرد باید به ص QCبطور معمول نمونه  01-5

باید توسط روش های استاندارد مورد  QC. دقت تست را چندین بار تکرار کنید QC، تست آزمون زیاد بارد

 مراجعه نمود.  6-9بند  توان به استاندارد ارزیابی قرار بگیرد. برای این منظور می

 دستگاه می توان از نمونه های مرجع ر به عنوان مثال، دررایط بهینه عملکردر صورت نیاز جهت تایید  01-7

9نمونه های تهیه رده از 
NIST استفاده نمود. معتبر   و یا سایر تهیه کنندگان 
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 گزارش  00

را بصورت درصد جرمی، در روان کننده ها و روغن های  بسته های اف ودنیمواد اف ودنی و  ت عناصر درغلظ 00-0

رقم با  9و تا  mg/kgتقطیری بصورت  میان و سوخت های رقم با معنی و در نفت گاز 3و تا  mg/kgپایه بصورت 

یر ، تعداد ارقام با معنی جهت گ ارش نتایج ممکن است تغیفراورده هایمعنی گ ارش دهید. بر اساس مشخصات 

 کند. 

عنصر بارد، نتیجه را باید بهمراه  یک در صورتیکه غلظت تعیین رده زیر حد تشخیص دستگاه برای 00-1

 حدتشخیص دستگاه برای آن عنصر گ ارش داد.

   

 

   

  


