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  به نام خدا 

 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

استتاندارداا  میتی سرستمی      نشر و تدوین تعیین، وظیفه که است کشور رسمی مرجع تنها 1331 ماه بهمن مصوب ایران، صنعتی

  .دارد عهده به را ایران

بته   92/6/29ه و دومتین جیسته رتورا  عتادی ادار  متور       موسسه استاندارد و تحقیقات صنعتی ایران به موجب یکصد و پنجا نام

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

مؤسستات   و مراکت   نظتران  صتاحب  کاررناستان ستازمان ،   از مرکب فنی اا  کمیسیون در مختیف اا  حوزه در استاندارد تدوین

تودیتد ،   بته رترایط   توجته  بتا  و میتی  مصادح با امگام وکورشی رود می انجام مرتبط و آگاه اقتصاد  و تودید  پژواشی، ی،عیم

 و کنندگان، صادرکنندگانمصرف تودیدکنندگان، رامل نفع، و حق صاحبان منصفانۀ و آگااانه مشارکت از که است تجار  و فناور 

 میتی  نویس استتاندارداا   پیش  .رود می حاصل دودتی غیر و دودتی اا  سازمان هاداا،ن تخصصی، و عیمی مراک  کنندگان، وارد

 پیشتنهاداا  و نظراا از دریافت پس و رودمی ارسال مربوط فنی اا  کمیسیون اعضا  و نفع ذ  مراجع به نظرخواای برا  ایران

 .رود می منتشر و ایران چاپ میی سرسمی  استاندارد عنوان به تصویب صورت در و طرح ررته آن با مرتبط میی کمیتۀ در

کننتد   متی  تهیته  رتده  تعیتین  ضتوابط  رعایت با نی  صلاح ذ  و مند علاقه اا  سازمان و مؤسسات که استاندارداایی نویس پیش

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

 میی استاندارد کمیتۀ در و تدوین 3 رمارۀ ایران میی استاندارد در رده نورته مفاد اساس بر که روند می تیقی میی اردااییاستاند

 .بارد رسیده تصویب به دادمی سازمان میی استاندارد ایران تشکیل مربوط که

(ISO)استاندارد  ادمییی بین سازمان اصیی اعضا  از ایران سازمان میی استاندارد
9ادمییی ادکتروتکنیتک   بین ،کمیسیون 1

(IEC) و 

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

 کتدکس غتیایی    کمیستیون  
3
(CAC)کشتور  در 

  آخترین  از کشتور ،  ختا   اتا   نیازمنتد   و کیتی  رترایط  بته  توجته  ضمن ایران میی استاندارداا  تدوین در . کند می فعادیت

  .رودمی گیر بهره ادمییی بین استاندارداا  و جهان صنعتی و فنی ، عیمی پیشرفت اا 

 و سلامت ، حفظ کنندگان مصرف از حمایت برا  ، قانون در رده بینی پیش موازین رعایت با تواند سازمان میی استاندارد ایران می

 از اجترا  بعضتی   ، اقتصتاد   و محیطتی  زیستت  تملاحظتا  و محصتوتت  کیفیتت  از اطمینتان  حصتول  ، عمتومی  و فترد   ایمنی

نماید.  استاندارد، اجبار  عادی رورا  تصویب اب وارداتی، اقلام یا /و کشور داخل تودید  محصوتت برا  را ایران میی استاندارداا 

 آن بند و درجه ادراتیص کاتاا  استاندارد اجرا  ، کشور محصوتت برا  ادمییی بین بازاراا  حفظ منظور به تواند می سازمان 

 ، مشتاوره  در زمینۀ فعال مؤسسات و سازمان اا خدمات از کنندگان استفاده به بخشیدن اطمینان برا  امچنین . نماید اجبار  را

 و مراکت   اتا  آزمایشتگاه  ، محیطتی زیستت  متدیریت  و کیفیتت  متدیریت  اتا   سیستت   گواای صدور و ممی   ، بازرسی ، آموزش

 نظتام  ضتوابط  استاس  بر را مؤسسات و اا سازمان گونه این سازمان میی استاندارد ایران ، سنجش وسایل   نجیواس کادیبراسیون س

 آن اتا  عمیکترد  بر و اعطا اا آن به صلاحیت تأیید گوااینامۀ ، تزم ررایط احراز صورت در و کند می ارزیابی ایران تأیید صلاحیت

 انجتام  و گرانبهتا  فیت ات  عیتار  تعیین ، سنجش وسایل   واسنجی کادیبراسیون س ، اایکا ادمییی بین دستگاه ترویج . کند نظارت می

 . است سازمان این وظایف دیگر از ایران میی استاندارداا  سطح ارتقا  برا  تحقیقات کاربرد 

                                                 
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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 گفتاریشپ

 

 ایکس پارنده توروش اسپکتروسکوپی فیوئورسانس پرمقادیر ناچی  فی ات در کک نفتی به گیر اندازه"استاندارد 

تهیه و تدوین رده  ررکت پرریا پژواش رریفتوسط  مربوطکه پیش نویس آن در کمیسیون اا   "موجطول

مورد تصویب قرار  96/11/1329 مور  اا  نفتیوردهآفراجلاس کمیته میی استاندارد  افدامین است و در

استاندارد و تحقیقات صنعتی  موسسهمقررات  قانون اصلاح قوانین و 3گرفته است، اینک به استناد بند یک ماده 

 ، به عنوان استاندارد میی ایران منتشر می رود.1331مصوب بهمن ماه   ایران،

برا  حفظ امگامی و اماانگی با تحوتت و پیشرفت اا  میی و جهانی در زمینه صنایع، عیوم و خدمات، 

لاح و تکمیل این د و ار پیشنهاد  که برا  اصقع د وم تجدید نظر خوااد رااستاندارداا  میی ایران در مو

 ه رود، انگام تجدید نظر در کمیسیون فنی مربوط مورد توجه قرار خوااد گرفت. بنابراین، استاندارداا ارای

 باید امواره از آخرین تجدید نظر استاندارداا  میی استفاده کرد.

 ار گرفته به ررح زیر است:منبع و ماخی  که برا  تهیه این استاندارد مورد استفاده قر

ASTM D6376; 2010, Standard Test Method for Determination of Trace Metals in Petroleum 

Coke by Wavelength Dispersive X-ray Fluorescence Spectroscopy 
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 توروش اسپکتروسکوپی فلوئورسانس پرادير ناچیز فلزات در کک نفتی بهمق گیرياندازه

 طول موج پاشنده ايکس

کند. در صورت وجود چنین مواردي، اين استاندارد به تمام موارد ايمنی مرتبط با کاربرد آن اشاره نمی -هشدار

 باشد.مسئولیت برقراري ايمنی، سلامتی و تعیین قوانین حدود کاربردي قبل از استفاده به عهده کاربر می

 دامنه کاربرد هدف و         8

خام اا  ناچی  فی ات در نمونه مقادیرو کل گوگرد  گیر اندازهروری برا   تعیین، استاندارداین تدوین ادف از 

با استفاده  ردهگیر اندازهاست. عناصر  روش اسپکترومتر  فیوئورسانس پرتو ایکسبهکک نفتی  1رده کیسینه یا

 اند.فهرست رده 1از این استاندارد در جدول 

 کنندهآنادی  اا، نوع اسپکترومتر، بیور با بافت برا  ار عنصر بهینه غیظتیاا  و محدودهحد تشخیص، حساسیت 

 و دیگر ررایط و پارامتراا  دستگاه تغییر خوااند کرد.

اا رامل امه روند. این آنادیتگ ارش میامین صورت رده و به اندازاگیر صورت عنصر  اا بهامه آنادیت

 استند.  1رده در جدول  عناصر فهرست

 هاي غلظتی قابل کاربردمحدوده -8جدول 

 عنصر
 محدوده غلظتی
 سقسمت در میییون 

 39-399 سدی 

 39-399 آدومینی 

 99-399 سیییسی 

 19/9-9/3 گوگرد، برحسب درصد

 99-399 کیسی 

 19-999 تیتانی 

 99-9999 وانادی 

 19-999 منگن 

 99-1999 آان

 99-399 نیکل

 

یا ، برا  عناصر مناسبکادیبراسیونی  طرواب ارایهاستاندارداا  کافی برا   وجودرد، در صورت این استاندا

 کاربرد دارد.اا  غیظتی دیگر محدوده

اصیی برا  تعیین مناسب بودن کک برا   عواملتیف در یک کک نفتی، خحضور و غیظت گوگرد و عناصر فی   م

                                                 
1- Calcined 
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 ااداف مختیف استند.  

این  اا  کک کاربرد دارد.گیر  سریع گوگرد و عناصر فی   مه  تجار  در نمونهدازهاین استاندارد برا  ان

منظور به برا  استفاده خریداران و فرورندگان در یک مبادده تجار  کک نفتی راانمایی عنوانبه ،استاندارد

 .رودکار میبه اا  مادهتعیین انطباق ویژگی

آدودگی  منشأیک  عنوانبه  ،SOxس اکسیداا تشکیل بادقوه گوگردتوان برا  ارزیابی مقادیر گوگرد را می

 کار برد.اتمسفر ، به

 مراجع الزامی        2

 است. اا ارجاع داده ردهبه آنمدارک اد امی زیر حاو  مقرراتی است که در متن این استاندارد میی ایران 

 ب می رود.ی از این استاندارد میی ایران محسون ترتیب آن مقررات ج یبدی

 نظراا  بعد  آن اا و تجدیداصلاحیه در صورتی که به مدرکی با ذکر تاریخ انتشار ارجاع داده رده بارد،

اا ارجاع داده رده تاریخ انتشار به آنذکر استاندارد میی ایران نیست. در مورد مدارکی که بدون  نظر اینمورد

 نظر است.اا مورداا  بعد  آن، امواره آخرین تجدیدنظر و اصلاحیهاست

 : استفاده از مراجع زیر برا  این استاندارد اد امی است

 بردار  اا  نمونهروش -اا  نفتی، فراورده2132استاندارد میی ایران رماره      2-8

روش  -جیب اتمی روش فی ات ک  مقدار به ر یگ اندازه -کک نفتی، 13322استاندارد میی ایران رماره     2-2

 آزمون

2-3      ASTM D346, Practice for Collection and Preparation of Coke Samples for Laboratory Analysis 

2-4     ASTM D1552, Test Method for Sulfur in Petroleum Products (High-Temperature Method) 

2-5   ASTM D5600, Test Method for Trace Metals in Petroleum Coke by Inductively Coupled 

Plasma Atomic Emission Spectrometry (ICP-AES) 

2-6    ASTM D6969, Practice for Preparation of Calcined Petroleum Coke Samples for Analysis 

2-7    ASTM D6970, Practice for Collection of Calcined Petroleum Coke Samples for Analysis 

2-8    ASTM E11, Specification for Woven Wire Test Sieve Cloth and Test Sieves 

 اصطلاحات و تعاريف        9

 رود: حات و تعاریف زیر به کار میدر این استاندارد اصطلا

9-8  

 شدهکک نفتی کلسینه 

 رده است. ر آوعملصورت حرارتی ساختار بیور ، به گسترشمنظور خروج ماده فرار و بهکک نفتی که  
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9-2    

 کک نفتی سبز 

 مشابه کک نفتی خام است. 

9-9    

 کک نفتی

مانده از نفت خام سنگین یا مواد نفتی باقی اا برش دار جامد که از طریق تج یه حرارتیماند کربنمواد ته

 رود.یا ار دو تودید می 1تصفیه نفت خام

9-1    

 کک نفتی خام

 است. کک نفتی که کیسینه نشده

9-5   

 آلفا 

 است.رده اا استفادهتداخلجبران برا   که ضریب تصحیح 

9-6    

 اينمونه تجزيه

برا  عبور از یک  خردکردنوسییه بهاندازه آن رده و یک کسر نماینده که از جرم ب رگتر  از کک نفتی بردارته 

 کااش یافته است.  999سمش  mµ 33ادک 

9-7    

 2قرص

 آید.وسییه فشار به رکل قر  در میو سپس به ردهبا ا  آسیاب ماده چسبنده و  مخیوطی از نمونه خشک

9-1    

 هاي مرجعنمونه

 روند.استفاده می ایکس اا  معیومی که در کادیبراسیون اسپکترومتر فیوئورسانس پرتواایی حاو  غیظتنمونه 

                                                 
1-  Cracked stocks 

2- Pellet 
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 اصول آزمون         1

  خشک رده و سپس 119±19س °Cیدن به جرم ثابت در دما  یک نمونه نماینده از کک نفتی تا رس    1-8

ا  با رده از این نمونه تج یهیک قسمت توزین. رودمیخرد   999سمش  µm33 ک ادک برا  عبور از ی

صورت یک قر  مسطح و کوچک مخیوط و آسیاب رده و به دیگر مناسب ماده چسبندهیا  1استئاریک اسید

گیرد. پرتواا  تحت تابش قرار میایکس  از پرتو ا وسییه باریکه. قر  بهرودمیمناسب برا  آنادی ، فشرده 

طول موج  وسییه اسپکترومتر پرتو ایکس پارندهجدا رده و به مشخصه عناصر آنادی رده برانگیخته و ایکس

ن حاصل از رده، با استفاده از یک رابطه کادیبراسیوگیر اندازهاا  پرتو ایکس ردترود. این آرکارساز  می

 مربوط بهروند. این رابطه کادیبراسیون حساسیت و زمینه آنادی اا  مواد استاندارد به غیظت عنصر  تبدیل می

 کند.ویژه را تعریف مییک اسپکترومتر پرتو ایکس 

 روند.رده با این استاندارد استفاده میگیر اندازهبرا  امه عناصر  9آدفا -Kخطوط طیفی    1-2

 هاتداخل         5

منظور توسعه و کاربرد . بهرا مرور کنید 9رده در جدول  طیفی بادقوه برا  عناصر فهرست اا تداخلامه    5-8

 پیرو  کنید. سازنده از راانما  عمییاتی ااتداخلبرا  جبران این  مقادیر آدفا

اف ار ، با نرم3سیونکار رگراروش عنوان بخشی ازبه درون عنصر  با استفاده از مقادیر آدفا جبران اثرات  5-2

 است.رده اسپکترومتر فراا 

داد. بنابراین، اا  پرتو ایکس آنادیت را تحت تاثیر قرار میتغییرات در غیظت گوگرد در نمونه، ردت  5-9

 کار ببرید.کرده و در تصحیح مناسب به را اندازاگیر بر رو  ار عنصر فی    می ان اثر گوگرد

 د و/يا واکنشگرهاموا        6

اا باید از واکنشگراا  خادص ریمیایی استفاده رود.  ج  موارد مشخص رده در این استاندارد در امه آزمون به

گیر  استفاده  اندازه درستیاندازه کافی بات و بدون کااش   توانند مشروط بر دارا بودن خیو  به درجات دیگر می

 روند.

استفاده  جریان –گاز  تناسبی  با آرکارسازاا  متان 19آرگون ، %  29 %س P-10گاز  گاز آشکارساز،   6-8

 رود. می

اا  طیفی ایجاد باید از استئاریک اسید یا ماده چسبنده مناسب دیگر  که تداخل ماده چسبنده قرص،  6-2

 کند، استفاده رود.نمی

                                                 
1  - Stearic acid 

2- K-alpha 

3- Regression 
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اا  مرجع ا . نمونهاا  تج یهنهاا  عنصر  از نموبرگیرنده گسترهاز کک نفتی در مرجع،هاي نمونه  6-9

 تجار  این نوع از چندین منبع در دسترس استند.

 وسايل        7

  39±91/9س gبا قابییت توزین ترازو،    7-8

 MPa 936با قابییت اعمال نیرو  حداقل پرس هیدرولیک،    7-2

 شرايط عملیاتی دستگاهی مناسب -2جدول 

  2زاويه  عنصر

 aب درجهبر حس

 زمینه

 aبر حسب درجه

 aکنندهبلور آنالیز 

 A 39°تقریبا برابر با  d9چندتیه،  33/92، 33/96 93/93 سدی 

 PET 13/123 13/123 آدومینی 

 InSb 33/129، 93/123 23/122 سیییسی 

 Ge 13/113 63/119 گوگرد

 LiF (200) 99/116 93/113 کیسی 

 LiF (200) 13/32 13/36 تیتانی 

 LiF (200) 23/33 23/36 وانادی 

 LiF (200) 23/69 23/69 منگن 

 LiF (200) 99/32 39/33 آان

 LiF (200) 29/23، 29/22 66/23 نیکل
a مناسب  ،و پییرش صنعت عمومی ااآن حساسیت خاطررده، بهه فهرستاا  طول موج و بیوراا  آنادی کنندزاویه

دستگاه را  عمییاتیگیرد. دیگر ررایط رود، صورت می گیر اندازهکه قرار است اا براساس عنصر  استند. این انتخاب

را  تداخلرود که امیشه سعی رود فقط از ررایطی که حساسیت بهینه با حداقل کار برد اما توصیه میتوان بهمی

مورد ااداف بهینه، انتخاب بیور و ار گونه محدودیت حد  اا دربرا  توصیه بهتر استکند، استفاده رود. فراا  می

 مشورت رود. با سازنده دستگاه خود غیظت در واحد

 از کک نفتی به یک نمونه قابل عبور در مدت حداکثر  g 99با قابییت کااش اندازه ، 8آسیاب يا خردکن   7-9

  ، بدون ورود آدودگی به آن999سمش  µm33 دقیقه از ادک  19

 برا  مخیوط کردن نمونه و ماده چسبندهمخلوط کن/آسیاب،    7-1

 ردهاا  فشردهدار  قر برا  نگه مخروطی،  اختیار از جنس آلومینیم، )، 2قرص دارينگه فنجان   7-5

 یک قطر مناسب برا  استفاده در اسپکترومتر بااایی قر  تهیه منظوربهسازي، قالب قرص   7-6

                                                 
1- Grinder 

2  - Pellet Cup 
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 ASTM E11 ، مطابق استاندارد 999سمش  µm 33 با قطر منافی الک،   7-7

  119±19س °Cدار  یک دما  حداقل با قابییت نگه، کنخانه خشکگرم   7-1

آدفا برا  امه  -Kنرم خطوط طیفی  ایکس برا  آرکارساز  پرتو مجه ، اسپکترومتر پرتو ايکس  7-3

زیر مجه   مواردحساسیت به اف ایش برا  اه باید دستگاند. رده اندازاگیر این استاندارد وسییه به  که عناصر

 بارد:

رود بیور . توصیه میرودگیر  انجام میاین انتخاب براساس عنصر مورد اندازهنده، آنالیزکنبلورهاي    7-3-8

 باید بیور یکسانی اااستاندارداا و مجهول  کند. برا  فراا را ااتداخلبا حداقل  رده، حساسیت بهینهانتخاب

 ببینید.را  9جدول رده برا  بیوراا  توصیه تفاده رود.اس

 گاز-جریان آرکارساز رامل ااعناصر مورد بحث مناسب بارد. انتخاب گیر اندازهبرا  آشکارساز،    7-3-2

 . ا  استندو آرکارسازاا  جرقهآرکارساز درزبند  نسبتی ، نسبتی

 در خلا مسیر نوري،    7-3-9

 انرژ  تمای وسایل  دیگر یا، پالسیرتفاع آنالیزورهاي ا   7-3-1

و ااداف دوتایی مناسب  مودیبدن، پلاتین، رودی  یا تنگستنروم، با ادف کمناسب،  ايکس لوله پرتو   7-3-5

 بسیار مفید است. سبکرناخته ردند. دوده اسکاندی  برا  عناصر 

 سازي آزمونهبرداري و آمادهنمونه        1 

اا  اا  کک نفتی مورد استفاده در این استاندارد باید نماینده نمونهتمامی نمونهسی، هاي اسافرضیه   1-8

، ASTM D 4057اا  رده یا سب  بارند. باید از استانداردیک محموده یا بهر محصول کک کیسینهاز ا  تج یه

ASTM D 346 ،ASTM D 6969  وASTM D 6970 ا  باید از یک ادکتبعیت رود. نمونه تج یه µm 33 

رده ری  اا و آنادی اا  برنامهتمامی آزمون برا کردن نمونه فراا  منظوربهعبور کرده و   3-3سبند   999سمش 

گوگرد و محتویات برا  اا  تکرار  گیر اندازه منظوربه بارد. کافیکمی  از دحاظباید  ،برا  بهر ویژه کک نفتی

فقط برا  این ا  از نمونه تج یهیا بیشتر  g 39مانده، باید ونه باقیوسییه این استاندارد و برا  یک نمفی   به

 رود. آزمون فراا 

طور ران بهاایی بارند که اندازها  حاو  ذرهاا  تج یهکه نمونهنتایج وابسته به ذره استند و در صورتی -يادآوري

. ممکن آور  رونداا  ارتباه جمعاست دادهممکن  اا  مرجع متفاوت بارد،اا  موجود در نمونهدار  از ذرهمعنی

ل دروار ایبارند. اکثر مس ضرور اا  مرجع ا  و نمونهاا  تج یهبودن نمونهاا برا  اطمینان از معادلگیر است اندازه

است  در این مورد، بهتر اا  مرجع بسیار ری  موجود بارد.اا  کک نفتی دررت و نمونهافتند که نمونهانگامی اتفاق می

 دست آید.اا  مرجع بهیک توزیع اندازه مشابه نمونه تاروند  خردا  اا  تج یهکه نمونه
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 هاانواع نمونه   1-2

اا  فی یکی، مشابه نمونه خصوصیاتاا باید از نظر اج ا  تشکیل دانده و این نمونههاي مرجع، نمونه   1-2-8

از رود، یک گستره وسیع کار میاا  مرجع بهرا  آنادی  دادهسیون بااف ار رگرکه نرما  بارند. انگامیتج یه

اا  اا  عنصر  باید مقادیر مورد انتظار در نمونهاست. غیظت تزماا برا  آرکارساز  اثر درون عنصر  غیظت

 پورش داند. ا  راتج یه

 رود. اندازاگیر ا ااایی که قرار است گوگرد و محتویات فی   آننمونه، ايتجزيههاي نمونه   1-2-2

 هاسازي معمول استانداردها و آزمونهآماده       1-9

 خانه با دما در یک گرم g 3 حداقل ثابت جرمیابی به ا  را تا دستیک بخش کافی از نمونه تج یه  1-9-8

 C° خشک کنید.119±19س   

1-9-2   g ا  خشک را توزین کنید.  از نمونه تج یه3±91/9س 

1-9-9  g کرده و به مدت حداقل اضافهرا   9-6سبند  ماده چسبنده  از 1±91/9س s 99  آسیاب کنید. نسبت

 اا و استاندارداا ثابت بماند./کک باید برا  نمونهماده چسبنده

، به  3-3سبند   999سمش  µm33مناسب برا  تودید ذرات عبور  از یک ادک  خرد کردناا  زمان   1-9-9-8

-عنصر اثر می پیک بیشتر، بر ردت خردکردناا  زمانییرات کک بستگی دارد. ده و تغراستفاده خردکننوع 

 کاملا بررسی و بهینه روند. خردکردناا  گیارد. این امر مه  است که زمان

جرم  ساز  نمونه یکسان سراملکار آمادهطور دقیق از روشا  و مرجع، بهاا  تج یهضرور  است که برا  تمامی نمونه -يادآوري

کار، نیازمند این است که تمامی حتی یک تغییر کوچک در روشو غیره  تبعیت رود.  خردکردن، ماده چسبندهنمونه، جرم و نسبت 

اا، باید ا  استفاده رده با آناا  تج یهاا  مرجع و نمونهتمامی نمونهکار تغییرکرده، مطابقت کند. اا  مرجع جدید با روشنمونه

 انجام روند. g 91/9اا با تقریب وش آماده روند. تمامی توزینامان ردقیقا به

قرار داید.   9-3سبند  پرس ایدرودیک رو بر دا  نصب رده را در   3-3سبند قر  دار نگه فنجان   1-9-1

-نگه فنجانا  با حداکثر ارتفاع باتتر از دبه منتقل کنید تا تودهفنجان رده را به این اندازه کافی خرد مخیوط به

سطح ا  دار فنجان نگهمتراک  کنید تا مخیوط پودررده با دبه وسییه یک اسپاتول مسطح تودید رود. به ،دار 

 رود.

فشار اجازه داید تا  زمان کافیمدت کار ببرید. یابی به یک قر  پایدار، فشار کافی بهمنظور دستبه  1-9-5

 دارید.در این فشار نگه ثانیه 3مدت حداقل برسد و به MPa 936 ا بهتقریب

 آرامی آزاد کرده و قر  را از قادب خارج کنید. فشار را به  1-9-6
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 فشار جلوگیري شود. 8آرامی آزاد کنید تا از آسیب احتمالی به سنجه فشار را به  -هشدار

که رود . توصیه میبه منظور اطمینان از مسطح و عار  از ترک بودن، سطح قر  را بازرسی کنید  1-9-7

 بارد. mm 3تا  mm 3 ا  رکلضخامت قر  استوانه

  99%  از مقدار حدودرا با استفاده  3-3-3تا  9-3-3ه قر  خییی نازک است، بنداا  کانگامی  1-9-1

 مخیوط پودررده، تکرار کنید.مقدار تر از بیش

کنید. درصورتی  پاکمی ، ت دستمالقر  را با استفاده از یک پارچه یا دار  فنجان نگهسطح بیرونی   1-9-3

 دار  کنید. درستی آن را رناسایی و در یک مکان خشک نگهرود، مه  است که بهدار  میکه قر  نگه

-اا پایدارند. قر دار  روند، عموما تا سالا  که در ررایط فوق آماده و نگهنشدهاا  استفادهآزمونه  1-9-81

تر صورت مشااده تغییرات ب رگ ررایط دستگاه استفاده کرد. در تثبیتتوان روزانه برا  اا  نمونه مرجع را می

اا  قر رده، رده برا  ار عنصر در یک قر  استفادهاا  محاسبهغیظت در  19سبرا  سییسی  %  3از % 

 اا برطرف نشد، دستگاه را مجددا کادیبره کنید.اگر انحراف نمونه مرجع باید مجددا آماده روند.

 سازي دستگاهادهآم        3

از  ،XRF 9اسپکتروسکوپی فیوئورسانس پرتو ایکس س ساز  واحدمنظور نصب اودیه، تثبیت ررایط و آمادهبه   3-8

 دستورکاراا  سازنده پیرو  کنید.

 پیرو  کنید. عمییات و تنظی  کنترلاز دستورکاراا  سازنده برا     3-2

ردن اا  مرجع موردنیاز و بعد از مشخصاز آنادی  تمامی نمونه بعدهاي شدت زمینه و پیک، گیرياندازه   3-9

-رود. روش پیشنهادرده برا  زمان رمارش براساس نمونهحساسیت، در مورد زمان رمارش تصمی  گرفته می

 صورت زیر است:اا  مرجع به

 آید:دست میبه 1زمان رمارش از رابطه    3-9-8

100)/(1))/()((                                               1س 2/12/12/1

bpt RRT   خطا  نسبیدرصد  

 که در آن:

 tT  .زمان رمارش کل برا  پیک و زمینهtT معیوم یا  به صورتدیگر،  عباراتتوان مانند تمامی را می

 ؛محاسبه کرد، ردهگیر اندازه

pR برا  پیک؛ نر  رمارش 

bR .نر  رمارش برا  زمینه است 

 رود:تخمین زده می 9بند  زمان رمارش براساس پیک و زمینه با استفاده از رابطه تقسی    3-9-2

                                                 
1  - Gauge  

2-  X-ray fluorescence spectroscopy  
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/)/(2/1                                                                                                                      9س bpbp RRTT 

 
که در آن:
 

pT    زمان رمارش پیک؛ 

bT    زمان رمارش زمینه؛ 

pR  وbR توسط تا ک  یک ماده مرجع استاندارد با غیظت ماا  ردت رده برا  انعکاس دادهر استفادهیمقاد

 است.

 هاي مرجع و کالیبراسیوننمونه        81

 شده براي کالیبراسیونهاي استفادهنمونه    81-8

 آماده کرد. محلتوان خریدار  کرده یا در اا  مرجع برا  کادیبراسیون را مینمونه   81-8-8

برا  گوگرد،  ASTM D 1552وسییه استاندارد ن، بهرده برا  کادیبراسیواا  مرجع استفادهرده است که نمونهتوصیه -يادآوري

اا  دربرگیرنده برا  فی ات، یا با استفاده از دیگر روش 13322استاندارد میی ایران رماره یا  ASTM D 5600استاندارد 

 روند. تاییداستاندارداا در صنعت مانند اسپکتروفتومتر ، 

اا  ا  را پورش داند. حداقل تعداد نمونهاا  تج یهنهاا  نمواا  نمونه مرجع باید غیظتغیظت   81-8-2

 است: 3صورت رابطه مرجع به

3)2(                                                                                          3س N اا  مرجعتعداد نمونه 

 که در آن:

N      سیون است.اوسییه برنامه آنادی  رگربهرده تعداد تصحیحات محاسبه 

منجر  ردهتعریف خارج از محدوده اا  مرجع بسیار ک  ممکن است به خطوطیاستفاده از نمونه   81-8-2-8

 بارند. بستهوا ا به توانند به می ان زیاد  که امان گوگرد و وانادی  استند که می رود

 کالیبراسیون      81-2

 آور  کنید.جمع 11انجام آزمون بند  با استفاده از روشاا را داده   81-2-8

سیون با استفاده از اوسییه آنادی  رگرضرایب تصحیح گوگرد، ریب و عرض از مبدا خط کادیبراسیون به   81-2-2

 آید:دست میبه 2اف ار اسپکترومتر یا یک مدل مشابه رابطه نرم

))(1(                                                                                                     2س sisiiii CREDC   

 که در آن:

iC       عنصرغیظت i ؛آنادیت 

iD        عنصرعرض از مبدا منحنی کادیبراسیون برا i؛ 
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iE        عنصریبراسیون برا  ریب منحنی کاد i؛ 

iR        عنصررده برا  گیر اندازه خادص مجموع ردت i؛ 

is    عنصرعنصر  برا  اثر گوگرد بر  بینضریب تصحیح i آنادیت؛ 

sC   .غیظت گوگرد است 

 ب تصحیح گوگرد، باید برا  ار عنصر فی   محاسبه رود.یک ریب، یک عرض از مبدا و یک ضری   81-2-9

 .کردمحاسبه  ویژهاف ار توان از نرم  را نی  میisضرایب تصحیح گوگرد س   81-2-1

رود.  گر استفادهدستگاه پایش 1انحرافبرا  ا  صورت دورهگر  باید بهیک قر  پایدار سنمونه پایش   81-2-5

را نشان  ، یک تغییر عمده یا مشکیی که در تجهی ات اتفاق افتادهانحرافدر ضریب  ±19ر بیش از % یک تغیی

با برا  ار عنصر  ،d انحراف،نیاز بارد. ضریب کادیبراسیون مجدد احتمادی، مورد اا وداد. ممکن است بررسیمی

 رود:محاسبه می 3رابطه استفاده از 

nRRd                                                                                                                                               3س /1  

 که در آن:

1R        کار کادیبراسیون؛گر در طول روشردت نمونه پایش 
nR  روند.گیر  میاا  مجهول اندازهکه نمونهگر انگامیه پایشردت نمون 

 روش انجام آزمون         88

      ایکسدارنده نمونه قرار داده و ار دو را داخل اسپکترومتر پرتو ا  را به درون نگهقر  نمونه تج یه   88-8

 ، اجتناب کنید.کندمی آدودهح را که سطح نمونه مسط دیگر کاراایی کردن یاقرار داید. از  دمس  2-3سبند 

 .در ررایط خلا قرار دایدمسیر نور  را    88-2

آور  اا  مناسب، جمعیا جایگ ین 9رده در جدول دادهاا و تحت ررایط نشاناا  ردت را در زاویهداده  88-9

 کنید.

 ید.استفاده کن جریان -تناسبی گازارتفاع پادسی را در آرکارساز  گیارتمای    88-1

وسییه استفاده ا  بهاف ار محاسبه، برا  تودید نتایج تج یهآور  داده و نرموسییه عمییات جمعنتایج را به   88-5

مخفی  ،، محاسبه کنید. بنابراین محاسبات در برنامه کامپیوتر 19در بند  بیان ردهاا  کادیبراسیون از رابطه

 استند.

                                                 
1- Drift  
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 8دقت و انحراف        82

صورت دست آمده، دقت این استاندارد بهبه آزمایشگاایبررسی آمار  نتایج آزمون درون که از طور امان   82-8

 زیر است:
 مقادير تکرارپذيري و تجديدپذيري -9جدول 

 تجديدپذيري تکرارپذيري آنالیت

 قسمت در میییون 36 قسمت در میییون 96 سدی 

 قسمت در میییون 11 قسمت در میییون 3 آدومینی 

 قسمت در میییون 66 قسمت در میییون 23 یییسی س

 99/9%  19/9%  گوگرد، برحسب درصد

 قسمت در میییون 11 قسمت در میییون 2 کیسی 

 قسمت در میییون 9 قسمت در میییون 9 تیتانی 

 قسمت در میییون 39 قسمت در میییون 92 وانادی 

 قسمت در میییون 3 قسمت در میییون 9 منگن 

 قسمت در میییون 93 سمت در میییونق 12 آان

 قسمت در میییون 12 قسمت در میییون 19 نیکل

 تکرارپذيري   82-8-8

که توسط یک کاربر با یک دستگاه تحت ررایط عمییاتی ثابت رو  مواد  اا  متوادیبین نتایج آزمون اختلاف

ون به دست آمده است. نباید یک آزمون مشابه که در مدت زمان طوتنی و در عمییات عاد  و صحیح روش آزم

 تر بارد.بیش 3رده در جدول مورد از مقدار ارایه 99مورد از 

 تجديدپذيري   82-8-2

اا  مختیف رو  ماده  بین نتایج دو آزمون مستقل و مج ا که توسط کاربراا  متفاوت در آزمایشگاه اختلاف

حیح روش آزمون به دست آمده است. نباید یک آزمون مشابه که در مدت زمان طوتنی و در عمییات عاد  و ص

 تر بارد.بیش 3رده در جدول مورد از مقدار ارایه 99مورد از 

 انحراف   82-8-9

 .داردنستاندارد با مقدار واقعی اختلاف از تجدیدپییر  این ا تر، بیشاین استاندارد از یک نتیجهفقط 

 گزارش آزمون         89

 امل اطلاعات زیر بارد:گ ارش آزمون باید حداقل ر

 روش آزمون استفاده رده مطابق این استاندارد میی؛   89-8

                                                 
1- Bias 
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 نام آزمایشگاه ؛  89-2

 گ ارش ار نوع تغییر در روش آزمون؛  89-9

 ؛انجام آزمون خیتار   89-1

 گر؛نام و نام خانوادگی آزمون  89-5

طور اختیار  این استاندارد میی بیان نشده یا به ار گونه عمییاتی که ممکن است بر نتایج اثر گیارته و در  88-6

 رود.در نظر گرفته می

 


