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تعاليسمهاب

                                                          
 

هاي اجرايي، مهندسان مشاور و پيمانكارانبخشنامه به دستگاه
شماره:                        96/1602185

09/10/1396 تاريخ:

(سرب و يرو مس،) هيپا فلزات غلظت گيرياندازه و سازيآماده دستورالعملموضوع: 

هاي اجرايي طرحنامه استانداردهاي ( آيين7( و )6( قانون برنامه و بودجه و مواد )23به استناد ماده )

نامه شماره و در چارچوب نظام فني و اجرايي کشور )موضوع تصويب 1352مصوب سال  -عمراني

امور نظام فني 727هيأت محترم وزيران(، به پيوست ضابطه شماره  20/4/1385هـ مورخ 33497/ت42339

از « ( سرب و يرو مس،) هیپا فلزات غلظت گيرياندازه و سازيآماده دستورالعمل»، با عنوان اجراييو 

شود.ابلاغ مي گروه سومنوع 

الزامي است. 01/04/1397رعايت مفاد اين ضابطه در صورت نداشتن ضوابط بهتر، از تاريخ 

اين کننده نظرات و پيشنهادهاي اصلاحي در مورد مفاد دريافت سازماناين اجرايي و امور نظام فني 

  .کرداعلام خواهد  را بوده و اصلاحات لازم ضابطه

محمد باقر نوبخت 

برنامه و بودجه کشورسازمان 
رياست جمهوري 

رييس سازمان





 اصلاح مدارك فنی 
 

 

 خواننده گرامی:

، با استفاده از نظر کارشناسان برجسـته مبـادرت   کشور برنامه و بودجهاجرایی سازمان  و نظام فنی امور

به تهیه این نشریه نموده و آن را براي استفاده به جامعه مهندسی کشور عرضه نموده است. بـا وجـود   

هاي مفهـومی، فنـی، ابهـام، ایهـام و اشـکالات      نظیر غلطتلاش فراوان، این اثر مصون از ایرادهایی 

 موضوعی نیست.

 

ی    رواز این ـ فن ـکال  ش د و ا را ـ ی ه ا رگون ده ه شاه ت م رد در صور دا ضا  قا ت ه  رامی صمیمان ده گ خوانن شما  ز  ، ا

ه را ب ب  ت را د: م یی ا رم ش ف ر زا ر گ زی ت   صور

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

را به -2 ر  د مورد نظ را ی د. ا ری دا ن  ا ت خلاصه بی  صور

د. -3 یی سال نما ر ی ا زین جایگ راي  را ب ده  ش ح  صلا ن ا ن مت ت امکا  در صور

د. -4 یی ا رم ر ف ی ذک حتمال س ا تما راي  را ب خود  ی  شان  ن

 نظرهاي دریافتی را به دقت مطالعه نموده و اقدام مقتضی را معمول خواهند داشت. امورکارشناسان این 

 شود.پیشاپیش از همکاري و دقت نظر جنابعالی قدردانی می

 

 

 
 

 
 

 

ه :  تب راي مکا ی ب شان نظـام   امور، شورکبرنامه و بودجه سازمان خیابان صفی علیشاه، ، میدان بهارستانتهران، ن
                                                                          33271مرکـــز تلفـــن   ،و اجرایـــی فنـــی

Email:nezamfanni@mporg.ir                                 web: nezamfanni.ir 
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  سمه تعالیاب
  

  

  پیشگفتار

  
هیـات وزیـران) بـه کـارگیري معیارهـا،       20/4/1385، مـورخ  ه 33497/ ت 42339نظام فنی و اجرایی کشور (مصوبه شماره

بـرداري در قیمـت تمـام    هاي نگهداري و بهرهاستانداردها و ضوابط فنی در مراحل تهیه و اجراي طرح و نیز توجه لازم به هزینه
قانون برنامه و بودجه و نظـام فنـی اجرایـی کشـور      23به استناد ماده  امورد تاکید جدي قرار داده است و این ها را مورشده طرح

  اي کشور را به عهده دارد.  هاي توسعهوظیفه تهیه و تدوین ضوابط و معیارهاي فنی طرح
آن (اکسیدي یا سولفیدي) به طور هاي عیاري و نوع فازهاي عناصر سرب، روي و مس از فلزات پایه هستند که باید ویژگی

 گیري شوند. پارانژ، محصولات جانبی و عناصر مزاحم نیز باید اندازهدقیق مشخص شود. علاوه بر غلظت عنصر هدف، عناصر هم

در  ،"گیري غلظت فلزات پایه (مس، روي و سرب)سازي و اندازهدستورالعمل آماده"با عنوان  ضابطهاین 
عت، معدن و تجارت و در چارچوب برنامه تهیه ضوابط و معیارهاي معدن تهیه شده است که راستاي اهداف وزارت صن

گیري به سازي، تجزیه شیمیایی، محاسبات، حدود غلظت اندازهکند. آمادههاي متداول تعیین غلظت فلزات پایه را ارایه میروش
  هاي هر روش توضیح داده شده است.همراه مزایا و محدودیت

کاربرد عملی و در سطح وسـیع ایـن    امید است،هایی در متن موجود است که انجام شده قطعا هنوز کاستیهاي تلاش ي با همه
و جـدیت جنـاب آقـاي     هـا در پایـان، از تـلاش   .آوردها را فراهم توسط مهندسان موجبات شناسایی و برطرف نمودن آن ضابطه

مجـري   جعفـر سـرقینی   دکتـر همچنین جناب آقاي  و اجرایی مهندس غلامحسین حمزه مصطفوي و کارشناسان امور نظام فنی
بـرداري معـادن و متخصصـان    کارشناسان دفتـر نظـارت و بهـره    ،محترم طرح تهیه ضوابط و معیارهاي فنی بخش معدن کشور

ي ایـن  نمایـد. امیـد اسـت شـاهد توفیـق روزافـزون همـه       ، تشکر و قدردانی مـی ضابطه همکار در امر تهیه و نهایی نمودن این
  .به مردم شریف ایران اسلامی باشیمبزرگواران در خدمت 

  
  

   حمیدرضا عدل                                                                                                      
                                                             و تولیدي امور زیربناییفنی، معاون                                                                                               

     1396 آذر ماه                                                                                                    



 

 آقاي مواد معدنی ایران به سرپرستیکارشناسان بخش شیمی مرکز تحقیقات فرآوري نویس این گزارش توسط پیش 
 تهیه شده و پس از بررسی و تایید توسط کارگروه اکتشاف، به تصویب شوراي عالی برنامه رسیده است. مهندس حسین عسگرزاده  

 مجري طرح

 وزارت صنعت، معدن و تجارت -معاون امور معادن و صنایع معدنی جعفر سرقینی

 
 اعضاي شوراي عالی به ترتیب حروف الفبا

 سازمان برنامه و بودجه کشور -کارشناس ارشد مهندسی صنایع فرزانه آقارمضانعلی

 وزارت صنعت، معدن و تجارت -کارشناس ارشد مدیریت کارآفرینی (کسب و کار) عباسعلی ایروانی

 شناسی و اکتشافات معدنی کشورسازمان زمین -کارشناس مهندسی معدن بهروز برنا

 سازمان برنامه و بودجه کشور -کارشناس ارشد مهندسی معدن محمد پریزادي

 شناسیکارشناس ارشد زمین عبدالعلی حقیقی

 وزارت صنعت، معدن و تجارت -دکتراي مهندسی فرآوري مواد معدنی جعفر سرقینی

 وزارت صنعت، معدن و تجارت -شناسی اقتصاديکارشناس ارشد زمین علیرضا غیاثوند

 دانشگاه صنعتی امیرکبیر -کارشناس ارشد مهندسی معدن حسن مدنی

 سازمان نظام مهندسی معدن -کارشناس ارشد مهندسی معدن هرمز ناصرنیا

 حروف الفبااعضاي کارگروه اکتشاف به ترتیب 

 شناسی و اکتشافات معدنی کشورسازمان زمین -مهندسی معدنکارشناس  بهروز برنا

 دانشگاه خوارزمی -پترولوژيدکتراي  سیدمحمدحسین رضوي

 سازمان برنامه و بودجه کشور -کارشناس ارشد مهندسی معدن محمد پریزادي

 تربیت مدرسدانشگاه  -دکتراي پترولوژي ا... رشیدنژادعمراننعمت

 دانشگاه خوارزمی -شناسی اقتصاديدکتراي زمین بهزاد مهرابی

 اعضاي کارگروه تنظیم و تدوین به ترتیب حروف الفبا

 دانشگاه تهران -دکتراي مدیریت صنعتی اصغر خدایاريعلی

 دانشگاه صنعتی امیرکبیر -دکتراي مهندسی فرآوري مواد معدنی بهرام رضایی

 وزارت صنعت، معدن و تجارت  -شناسی اقتصاديکارشناس ارشد زمین علیرضا غیاثوند 

 دانشگاه صنعتی امیرکبیر -کارشناس ارشد مهندسی معدن           حسن مدنی

                              دانشگاه خوارزمی -شناسی اقتصاديدکتراي زمین بهزاد مهرابی

 اعضاي گروه هدایت و راهبري پروژه

 رئیس گروه امور نظام فنی و اجرایی فرزانه آقارمضانعلیخانم 
 ضوابط و معیارهاي معاونت امور معادن و صنایع معدنی رئیس گروه آقاي علیرضا غیاثوند
 و اجرایی کارشناس معدن امور نظام فنی آقاي اسحق صفرزاده

 ب
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صل اول 1 ت -ف کلیا  

 

 

 

 

 1فصل 
 

 کلیات

 



عمل آماد ورال ست زههد دا ن ا ريسازي و  ه ( گی ی ا پ ت  زا فل ت  بغلظ ر س س، روي و   2  )م

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 



صل اول 3 ت -ف کلیا  

 

 آشنایی -1-1

در که  هاي متنوعیبا روشها شناسی و غلظت آندقت و صحت مورد نیاز، ترکیب کانیبسته به معدنی  هاينمونهتجزیه شیمیایی 
و از خود  شوندمیعناصر تحریک  هاي تجزیه،د. در کلیه روشگیرانجام می ،رودمیهاي فیزیکی به کار دامنه وسیعی از پدیدهها آن

گیري یک سیگنال فیزیکی است که مرتبط با غلظت یک عنصر اندازه ،هدف، بنابراین .کنندسیگنال مشخصه منحصر به فرد ساطع می
لظتی از غ ترینشود. پایینهر سیگنال محسوب می ناپذیرجدایی واست که جز 1نمونه است. این سیگنال همیشه همراه با زمینه ياز اجزا

گیري به اي قابل اندازهشود. ثبت هر سیگنال تجزیهگیري است حد تشخیص نامیده میبخشی قابل اندازهعناصر که به طور رضایت
 ،زمینهموجب خطاهاي آماري شامل نسبت سیگنال به  مکن استدو عامل فیزیکی و دستگاهی م هر فاکتورهاي متنوعی وابسته است.

د که نتیجه یکی و دستگاهی نامطلوبی وجود دارها اثرات فیز. در همه روششودو تغییر حساسیت تجزیه  2افیا انحر ،نویز دستگاهی
 3عجهاي تکراري و مرهاي شیمیایی باید از نمونهبراي اطمینان از دقت و صحت تجزیه ،دهند. بنابراینتجزیه را تحت تاثیر قرار می

ن شیمی تجزیه اسازي برداشت از مراحل و نتایج تجزیه شیمیایی توسط متخصصراي یکساناستفاده کرد. تعاریف و مفاهیم بنیادي زیر ب
 هاي شیمیایی باید مورد توجه قرار گیرد.انجام مطلوب تجزیه برايو کاربران 

 تعاریف و مفاهیم -1-2

نمونه  يصر از اجزااي مرتبط با غلظت یک عن(علامت) یک پاسخ فیزیکی است که شامل اطلاعات تجزیه سیگنال :4سیگنال
گیرد. بزرگی یک سیگنال همیشه به طور خطی با غلظت گیري قرار میمورد اندازه ،بنابراین سیگنال مرتبط با غلظت عنصر ،است

ها متنوع و شامل تغییرات هاي تجزیه نیاز است که اثر تصحیحی غیرخطی اعمال شود. سیگنالمرتبط نیست. در تعدادي از روش
ها همراه گیرند. همه سیگنالکه در تجزیه شیمیایی عناصر مورد استفاده قرار می هستند هاشعه ایکس، گاما و نظایر آنوزنی، ولتاژ، ا

 اي نیستند.معمولا شامل اطلاعات سودمند تجزیه واي از سیگنال است ند که بخش ناخواستهابا زمینه

. زمینه داراي دو منبع ندارداي سودمند که اطلاعات تجزیه عنوان زمینه استه اي داراي بخشی بهر سیگنال تجزیه زمینه:
 طبیعی و دستگاهی است.

توان آن را به طور مطمئن از یک و می دارداي که اطلاعات سودمند ترین حد یک سیگنال تجزیهپایین :5حد تشخیص
 گیري کرد.سیگنال زمینه متمایز و به عنوان غلظت اندازه

رود و اي به کار میت کیفی براي تعیین دامنه تشخیص غلظت عناصر براي هر روش تجزیهاین عبارت به صور :6حساسیت

حساسیت بالا و پایین تفکیک به دو گروه با را اي هاي تجزیهروشگیري است. معرف شیب سیگنال به غلظت عنصر مورد اندازه
 دهد.ن میو پایین را نشا داراي حساسیت بالا هايهاي روشویژگی 1-1 شکل ند.کنمی

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

                                                           



عمل آماد ورال ست زههد دا ن ا ريسازي و  ه ( گی ی ا پ ت  زا فل ت  بغلظ ر س س، روي و   4  )م

 

 

 حساسیت بالا و پایین است. دارايهاي هاي روشنمودار غلظت در برابر شدت سیگنال که نشان دهنده ویژگی -1-1شکل 

معرف کمتر یا بیشتر بودن نتایج تجزیه نسبت به میانگین نتایج مورد نظر  اریبیدر مبحث شیمی تجزیه  :1)بایاساریبی (
 است.

تجزیه دستگاهی با گذشت زمان است. این انحراف معمولا ناشی از تغییرات دماي محیط و پایداري  ناشی از تغییر نتایج :انحراف
 مدارهاي الکترونیکی است.

صحت معرف میزان نزدیکی نتایج تجزیه به مقدار واقعی  وگیري دقت معرف تکرارپذیري نتایج یک اندازه :2دقت و صحت
 است.

گیري را مورد ارزیابی قرار داد. نمونه مرجع شامل توان صحت یک اندازهن میاي است که به کمک آنمونه نمونه مرجع:
هاي هاي متفاوت و در آزمایشگاهاند و با روشآمده صورت کاملا یکنواخت دره هستند که ب و یا معدنی پودر شده سیلیکاته هايسنگ

اند. نمونه قرار گرفتهآماري مورد تجزیه و تحلیل نتایج  تمامی سپس براي محاسبه مقدار واقعی و اندشده مختلفی در سطح دنیا تجزیه
 مرجع با استاندارد متفاوت است.

گیرند و ممکن است ها مورد استفاده قرار می) دستگاهکالیبراسیون(واسنجی ی هستند که براي یهااستانداردها نمونه :استاندارد
 شوند.ه تهیهاي شیمیایی با خلوص بسیار بالا عرفی باشند که از میهاهاي مرجع و یا نمونهشامل نمونه

 شود.گیرند ولی غلظت عناصر در یک نمونه تعیین میها مورد تجزیه قرار مینمونه تجزیه و تعیین غلظت:

اي است که مقدار این غیرخطی بودن به غلظت سایر ترکیبات موجود در نمونه بستگی غیرخطی شدن سیگنال تجزیه :3تداخل
 دارد.

1- Bias 
2- Precision and accuracy 
3- Interference 

                                                           



صل اول 5 ت -ف کلیا  

 

گیري غلظت عناصري که در نمونه مورد شناسی زمینه (ماتریکس) در اندازهتداخل ناشی از ترکیب یا ساختار کانی :1ر زمینهاث
 گیرند.تجزیه قرار می

 شیمیایی هايواکنش در کنندهشرکت مواد مقدار بین کمی ارتباط نیز و هاترکیب در عنصرها مقدار نسبت :2استوکیومتري
 کمی ارتباط محصول و دهنده واکنش مواد مقدار بین استوکیومتري روابط از استفاده با. کندرا بیان می) هاو فرآوردهها دهنده واکنش(

 .دشومی برقرار

سازي شده با شرایط تجزیه بدون افزودن نمونه سنگی مورد تجزیه است. غلظت نمونه پوچ یا بلانک نمونه آماده :3نمونه پوچ
 مکن استی مورد استفاده است و همچنین میهاي شیمیاهاي موجود در معرفاز ناخالصی ناشینه پوچ ثبت شده یک عنصر در نمو

 هاي محیط آزمایشگاه باشد.ناشی از آلودگی

 .گرم)میلی 250عنوان مثال ه گیرد (بن و براي تجزیه مورد استفاده قرار مییوزتاي که مقدار نمونه :4آلیکوات

داراي ترکیب کلی ناهمگن هستند. بنابراین اند هاي مجزا تشکیل شدههاي معدنی و سنگی از کانیاز آنجا که نمونه :5همگنی
 و سپس مورد تجزیه قرار گیرد. شود تهیه ،مشخص از نمونه که داراي ترکیب همگن و معرف کل باشد باید مقداربراي تجزیه 

 پایه  فلزاتهاي اکتشافی ی نمونهیهاي متداول در تجزیه شیمیاروش -1-3

 شود:هاي زیر در این نشریه ارایه میبراي تعیین غلظت فلزات پایه بر اساس دستورالعمل هاي اکتشافیتجزیه شیمیایی نمونه
 OES-ICP6دستگاه  استفاده از با سلطانی عنصر مس به روش انحلال مستقیم در تیزاب غلظت گیريدستورالعمل اندازه -
 دستگاه جذب اتمی  استفاده از با 7نصر مس به روش انحلال مستقیم در چهار اسیدعغلظت گیري دستورالعمل اندازه -
 عنصر مس به روش تیتراسیون غلظتگیري دستورالعمل اندازه -
 ICP-OESدستگاه  استفاده از با اسید روي به روش انحلال مستقیم در نیتریک عنصر غلظتگیري دستورالعمل اندازه -

 دستگاه جذب اتمی استفاده از عنصر روي به روش انحلال مستقیم در چهار اسید با غلظت گیريدستورالعمل اندازه -
 عنصر روي به روش تیتراسیون غلظتگیري دستورالعمل اندازه -
  ICP-OESدستگاه  استفاده از با اسید عنصر سرب به روش انحلال مستقیم در نیتریک غلظتگیري دستورالعمل اندازه -
 دستگاه جذب اتمی  استفاده از با وش انحلال مستقیم در چهار اسیدعنصر سرب به ر غلظتگیري ازهدستورالعمل اند -
 عنصر سرب به روش تیتراسیون غلظتگیري دستورالعمل اندازه -
 
 

1- Matrix effect 
2- Stoichiometry 
3- Blank 
4- Aliquot 
5- Homogeneity 
6- Inductively coupled plasma optical emission spectrometry  

 فلوریدریک اسید، نیتریک اسید، پرکلریت اسید و کلریدریک اسید است. ز انحلال چهار اسید، استفاده ازمنظور ا -7
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عمل آماد 8 ورال ست زههد دا ن ا ريسازي و  یه گی ا پ ت  زا فل ت  ب( غلظ ر س س، روي و   )م

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



م صل دو زه -ف دا ن ا عمل  ستورال سد ت م ري غلظ  9 گی

 

آشنایی -2-1  

گیري غلظت آن در شود که براي اندازهشناسی متفاوت یافت میعنصر مس در غلظت و ترکیب کانیغالبا  ،هاي معدنیدر نمونه
 عنصر مسگیري هاي اندازه. در این فصل روشهایی استفاده شود که قادر به تعیین این مقدار در نمونه باشندها باید از روشنمونه

 ارایه شده است.

استفاده از  به روش انحلال در تیزاب سلطانی با مس عنصر غلظتگیري اندازهدستورالعمل  -2-2

 ICP-OESدستگاه 

 .است ICP-OESتیزاب سلطانی با استفاده از دستگاه قابل حل در  هايمس موجود در نمونهغلظت گیري اندازه ،هدف

 امکانات آزمایشگاهی مورد نیاز -2-2-1

 لیتر میلی 150 تفلونی بشر -

 گراددرجه سانتی 500آزمایشگاهی تا دماي  هیتر -

 Aکلاس  لیترمیلی 100و  50با حجم  ژوژه بالن -

 Aکلاس  لیترمیلی 50و  25، 10،20، 5هاي پیپت -

 ايشیشه قیف -
 با دقت چهار رقم اعشار ترازوي -
 لرزاننده (شیکر) -

 مورد نیازشیمیایی  مواد -2-2-2

𝑔𝑔𝑔𝑔 درصد ( 37 ک اسید غلیظدریهیدروکلری -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 18/1 =ρ(     

𝑔𝑔𝑔𝑔 ( درصد 40فلوریدریک اسید غلیظ هیدرو -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 15/1=ρ(     

𝑔𝑔𝑔𝑔 ( درصد 70پرکلریک اسید غلیظ  -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 67/1=ρ(     

𝑔𝑔𝑔𝑔 ( درصد 65 غلیظ نیتریک اسید -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 51/1=ρ(    

  درصد 98سولفوریک اسید  -

  تجهیزات دستگاهی -2-2-3

  ICP-OESدستگاه 

 هاي نمونهویژگی -2-2-4

 باشد. نمیکرو 60 ابعاد ریزتر ازکاملا همگن و به صورت پودر با  ،نمونه باید فاقد رطوبت

 



1 عمل آماد 0 ورال ست زههد دا ن ا ريسازي و  یه گی ا پ ت  زا فل ت  ب( غلظ ر س س، روي و   )م

 

 سازي نمونهآماده -2-2-5

دستگاه و تشخیص  بابا انجام اسکن اولیه  .شودو به بشر تفلونی منتقل  توزینطور دقیق با ترازو ه گرم نمونه ب 5/0ابتدا مقدار 
بار با آب معمولی و سپس با آب  بشرهاي تفلونی باید قبلا یکافزایش داد. گرم  یک مقدار نمونه را تاتوان می محدوده غلظت تقریبی

در صورت وجود  تیزاب سلطانیتا در هنگام افزودن د نشوها مرطوب نمونه آب مقطر . به کمک مقدار کمیمقطر شسته شده باشند
کلریدریک و قسمت هیدرو 3لیتر تیزاب سلطانی (میلی 15سپس مقدار . نمونه به بیرون جلوگیري شود یدنپاش از یترکیبات کربنات

انحلال تا شود گراد قرار داده درجه سانتی 200تقریبی  دماي درها بر روي هیتر اسید) به بشر اضافه شده و نمونه یک قسمت نیتریک
. براي انحلال کامل کشدطول میساعت  2حداقل ه این فرآیند نمونانحلال بسته به  کاهش یابد.به نصف  حجم محلولانجام گیرد و 

به مدت ها در دماي اتاق پس از این مراحل نمونه .انحلال کامل شودتا لیتر هیدروکلریدریک اسید مجددا به نمونه اضافه شود میلی 2
  .وندش دقیقه خنک 20حدود 

تصحیح  براي .کرد تجزیه ICP-OESدستگاه  باساند و با آب مقطر به حجم ر لیترمیلی 50نمونه را در بالن ژوژه  باید در پایان
هاي مجهول دو نمونه پوچ باید همراه نمونه ،هابه ویژه اسید مواد شیمیاییگیري در عناصر مورد اندازه نبوداثر آلودگی یا تشخیص 

 .شودسازي و تجزیه آماده
است مجددا مقدار یک گرم از نمونه با ترازوي دقیق توزین و در داخل بشر  کل که همان میزان مس پس از تعیین میزان مس

درصد وزنی ریخته شود و به مدت یک ساعت بر روي لرزاننده قرار گیرد و پس  5لیتر سولفوریک اسید میلی 30لیتر حاوي میلی 100
گیري ه شده و مجددا غلظت مس اندازهحجم رساندبا آب مقطر به  لیترمیلی 100نمونه در بالن ژوژه از سپري شدن زمان یاد شده 

غلظت  ،آید. در پایان با کسر کردن غلظت مس اکسیدي از مقدار مس کلشود. با این روش غلظت مس اکسیدي نیز به دست می
 آید. مس سولفیدي به دست می

  ICP-OESروش کار با دستگاه  -2-2-6

روي یکدیگر به دلیل چند عنصري ر گرفتن تداخل طیفی بعضی از عناصر ب در نظرICP-OES نکته در کار با دستگاه  ترینمهم
ها گیريانتخاب طول موج مناسب براي اندازه ،زمانگیري چندین عنصر به صورت همبودن این روش است. با توجه به امکان اندازه

ه باید مورد توجه قرار گیرد. براي رفع این دستگاه نیز این نکت واسنجیهاي استاندارد محلول سازيبراي آمادهبسیار مهم است. 
کند که به عنوان مبنا در ها را محاسبه میافزار میانگین آنتوان چندین طول موج را انتخاب کرد که دستگاه به کمک نرممشکل می

 شود. مراحل انجام تجزیه به شرح زیر است:نظر گرفته می
 گیريعناصر مورد اندازه براي گرم در لیترمیلی 100 و 50 ،10، 1استاندارد  هايمحلول تهیه -

 هاانتخاب عناصر و تعیین طول موج مناسب و ثبت آن -
 تعداد دفعات تکرار و قرائت نمونه تجزیه مانند تعیین شرایط -

 یه بعد از آنبراي رسیدن محلول استاندارد یا نمونه به محیط پلاسما و شروع تجز زمان مورد نیازتعیین زمان شستشو بر اساس  -

 ه شدهآمادهاي استاندارد دستگاه بر اساس محلول واسنجیتعیین محدوده  -
   منحنی واسنجیها و رسم ثبت شدت برايهاي استاندارد قرائت نمونه -

 ).قرائت شودباید یک استاندارد براي کنترل دستگاه  ،نمونه مجهول چهارگیري هاي مجهول (پس از اندازهتجزیه نمونه -

 



م صل دو زه -ف دا ن ا عمل  ستورال سد ت م ري غلظ 1 گی 1 

 

 محاسبات -2-2-7

 شود. تعیین می 1-2از رابطه  عنصر غلظت ،دستگاه بابا توجه به شدت ثبت شده 
)2-1( 𝑊𝑊𝑀𝑀 = (𝑃𝑃1 − 𝑃𝑃0)𝑓𝑓𝑓𝑓/𝑤𝑤     

 :که در آن
WM غلظت عنصر در نمونه )ppm( 

 P1غلظت عنصر )ppm محلول در( 
P0 غلظت عنصر )ppm نمونه پوچ در( 

f  رقتفاکتور 

v لیترمیلی( حجم( 
w  گرم(وزن نمونه(  

 هامحدودیتمزایا و  -2-2-8

زمان چندین گیري همامکان اندازهو همچنین  ICP-OESدستگاه گیري با سازي و اندازهاین روش سرعت در آمادهاز مزایاي 
حساسیت بسیار بالاي این روش به دلیل دماي بالاي پلاسما است که امکان نشر  است. مسگیري عنصر همراه اندازه دیگر بهعنصر 

ر دیگر و ایجاد مزاحمت در عناصهاي طیفی پوشانیاین روش وجود تداخل و هم هايحدودیتکند. از ممی آسانطیف عناصر را 
 است.عنصر مس  غلظت گیرياندازه

استفاده از با  در چهار اسید وش انحلال مستقیمبه ر مسعنصر  غلظت گیرياندازهدستورالعمل  -2-3

 دستگاه جذب اتمی

 .استدستگاه جذب اتمی  ازاستفاده  و با چهار اسیدقابل حل در  هاينمونهموجود در مس  عنصر غلظتگیري اندازه ،هدف

 امکانات آزمایشگاهی مورد نیاز -2-3-1

 لیتر میلی 150 تفلونی بشر -

 گراددرجه سانتی 500 آزمایشگاهی تا دماي هیتر -

 Aکلاس  لیترمیلی 100و  50 حجم با ژوژه بالن -

 Aکلاس  لیترمیلی 50 و 25، 10،20، 5هاي پیپت -

 ايشیشه قیف -
 با دقت چهار رقم اعشار ترازوي -
 )شیکرلرزاننده ( -
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 مورد نیاز مواد شیمیایی -2-3-2

𝑔𝑔𝑔𝑔درصد ( 37 ک اسید غلیظدریهیدروکلری -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 18/1 =ρ(     

𝑔𝑔𝑔𝑔( درصد 40فلوریدریک اسید غلیظ هیدرو -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 15/1=ρ(     

𝑔𝑔𝑔𝑔( درصد 70پرکلریک اسید غلیظ  -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 67/1=ρ(     

𝑔𝑔𝑔𝑔( درصد 65 غلیظ نیتریک اسید -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 51/1=ρ(     

     درصد 98سولفوریک اسید  -

  تجهیزات دستگاهی -2-3-3

 دستگاه جذب اتمی 

 نمونههاي ویژگی -2-3-4

 باشد. نمیکرو 60 ریزتر ازابعاد کاملا همگن و به صورت پودر با  ،نمونه باید فاقد رطوبت

 سازي نمونهآماده -2-3-5

 کلریدریک اسید غلیظلیتر هیدرومیلی 15. انتقال داده شود تفلونی بشر به و توزینبا ترازوي چهار رقم اعشار  نمونه گرم یک مقدار
گراد درجه سانتی 200روي هیتر با دماي دقیقه بر  60بشر به مدت  .ظرف اضافه شود اسید غلیظ به فلوریدریکلیتر هیدرومیلی 10 و

 لیترمیلی 4 و لیتر نیتریک اسید غلیظمیلی 16 بعد از آن .یابد کاهش آن حجم به تدریج و گیردتا فرآیند انحلال انجام  قرار داده شود
لیتر میلی 10مقدار  ادامه در. کاهش یابدتا حجم محلول داخل بشر  داده شود حرارت محلول و شدهاضافه  پرکلریک اسید غلیظ

نمونه در  باید در پایان انجام گیرد.کامل به طور  انحلال تا داده شود حرارت کمی و اضافه شده نمونه به کلریدریک اسید غلیظهیدرو
تصحیح اثر آلودگی یا تشخیص  براي .شودتجزیه  جذب اتمیدستگاه  باو  شدهه با آب مقطر به حجم رساند لیترمیلی 50بالن ژوژه 

 شود.سازي و تجزیه هاي مجهول دو نمونه پوچ آمادهباید همراه نمونه ،هابه ویژه اسید مواد شیمیاییگیري در عناصر مورد اندازه نبود
و در داخل بشر  توزینونه با ترازوي دقیق گرم از نم یکاست مجددا مقدار  کل مس غلظتکه همان  مس غلظتپس از تعیین 

و  داده شودقرار  لرزانندهساعت بر روي  و به مدت یک شده وزنی ریختهدرصد  5 اسید لیتر سولفوریکمیلی 30لیتر حاوي میلی 100
و مجددا غلظت مس  شده هبا آب مقطر به حجم رساند لیترمیلی 100نمونه در بالن ژوژه  یاد شدهپس از سپري شدن زمان 

 تا غلظت از مس کل کسر شوددر پایان مقدار مس اکسیدي  آید.ه دست میبا این روش میزان مس اکسیدي نیز ب شود.گیري اندازه
  آید.دست ه مس سولفیدي ب

 روش کار با دستگاه جذب اتمی -2-3-6

شود  آماده واسنجیهاي استاندارد از عناصر مورد نیاز براي محلول ،گرم در لیترمیلی 1000 هاي استانداردبا استفاده از محلول -
 ).گرم در لیترمیلی 10 و 5 ،2 ،1 هاي(به عنوان مثال استاندارد
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و  هاي استانداردشود به محلولها اضافه میسازي به نمونهمقدار اسیدي که در حین آماده )سکماتریزمینه (تصحیح اثر  براي -
 اضافه شود. پوچبه نمونه 

 در جاي مخصوص قرار داده شود. (مس) دستگاه روشن و لامپ عنصر مورد نظر -
 شعله (برنر) مناسب در جاي مخصوص قرار داده شود.  -
 تنظیمات دستگاه مطابق با دستورالعمل دستگاه انجام گیرد. -
 رسم شود. واسنجیمنحنی  ،شده آمادههاي استاندارد با استفاده از محلول -

 .دنشوهاي مجهول تجزیه نمونه واسنجیبعد از رسم منحنی  -

 محاسبات -2-3-7

 شود. تعیین می 1-2از رابطه  عنصر غلظتدستگاه  بابا توجه به شدت ثبت شده 
 𝑊𝑊𝑀𝑀 = (𝑃𝑃1 − 𝑃𝑃0)𝑓𝑓𝑓𝑓/𝑤𝑤     

 :که در آن
WM غلظت عنصر در نمونه )ppm( 

 P1غلظت عنصر )ppm محلول در( 
P0 غلظت عنصر )ppm نمونه پوچ) در 

f  رقتفاکتور 

v لیتر)(میلی حجم 
w  (گرم)وزن نمونه  

 هامحدودیتمزایا و  -2-3-8

. از هاي مشابه دیگر استاین روش سرعت بالا و صحت قابل قبول و همچنین اقتصادي بودن روش نسبت به روشاز مزایاي 
 است.هاي مشابه و تک عنصري بودن روش روش تکرارپذیري در حد متوسط نسبت به روشاین  هايحدودیتم

 تیتراسیون مستقیم  شبه رو مسعنصر  غلظت گیريدستورالعمل اندازه -2-4

 امکانات آزمایشگاهی مورد نیاز -2-4-1

 Aکلاس  لیترمیلی 500ارلن مایر  -

 گراددرجه سانتی 500آزمایشگاهی تا دماي  هیتر -

 A کلاس لیترمیلی 50 و 25، 10،20، 5هاي پیپت -
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 مورد نیاز شیمیایی مواد -2-4-2

𝑔𝑔𝑔𝑔درصد ( 37 ک اسید غلیظدریهیدروکلری -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 18/1 =ρ(     

     یک درصدمعرف چسب نشاسته  -
     فلوراید اشباعمحلول آمونیم هیدروژن دي -
𝑔𝑔𝑔𝑔( درصد 65 غلیظ نیتریک اسید -

𝑐𝑐𝑐𝑐3 51/1=ρ(    
 سولفاتسدیم تیو نرمال 078/0محلول  -
 درصد 999/99مس خالص  -
  سنجpHکاغذ  -
 درصد 99با خلوص  (KI) پتاسیم یدید -

  تجهیزات دستگاهی -2-4-3

 Aلیتر کلاس میلی 25بورت اتوماتیک 

 هاي نمونهویژگی -2-4-4

 میکرون باشد. 60 ریزتر ازکاملا همگن و به صورت پودر  ،نمونه باید فاقد رطوبت

 سازي نمونهآماده -2-4-5
شود. نمونه  اضافهدرصد به آن  65لیتر نیتریک اسید میلی 15مقدار و  شده لیتر ریختهمیلی 500در ارلن مایر گرم نمونه  5/0ابتدا 

 20بعد از آن با افزودن . خشک شودو تا مرحله خشک شدن حرارت داده شود تا رسوب کاملا  شده روي هیتر با دماي ملایم قرار داده
دهی تا خشک شدن رسوب انجام کلریدریک اسید) مرحله حرارتنیتریک با هیدرو 3یک به لیتر محلول تیزاب سلطانی ( نسبت میلی

تا رسوب به طور  اده شودلیتر هیدروکلریدریک اسید و آب مقطر رسوب از ته ظرف جدا و مجددا حرارت دمیلی 10شود. در انتها با 
 کامل حل شود.

اي رنگ رسوب قهوهن اجازه داده شود تا محلول سرد شده و با افزایش قطره قطره آمونیاك رقیق، پس از آن با گذشت زما
محلول بین  pH(هدف تنظیم  یابدهیدروکسید آهن مشاهده شود. پس از آن تا متصاعد شدن بوي آمونیاك افزایش قطره قطره ادامه 

 سنج کنترل شود).pH است که با کاغذ 5تا  4

) به آن اضافه 2F2H4NHفلوراید (دروژن ديو پس از سرد شدن محلول آمونیم هی شده چند دقیقه جوشانده محلول مجددا براي
چند دقیقه محلول در مجاورت معرف  پس از گرم پتاسیم یدید به محلول اضافه و 5/1از آن حدود  بعدشود تا رسوب کاملا حل شود. 

  نرمال تا ظهور رنگ شیري و زایل شدن رنگ آبی تیتر شود. 078/0چسب نشاسته با محلول تیوسولفات سدیم 
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 محاسبات -2-4-6

سپس با مس  سولفات با ترازوي دقیق توزین و در بالن یک لیتري به حجم رسانده شود.گرم سدیم تیو 3581/19ابتدا مقدار 
با حاصل ضرب حجم مصرفی در ضریب  صد مس موجود در نمونه برابردر دست آید.ه گرم نمونه ب 5/0خالص، ضریب محلول براي 

 است. محلول

 هامحدودیتمزایا و  -2-4-7

تا  2 هاي اکتشافی، کانسنگ آهن و کنسانتره در محدوده غلظتیکل در نمونه مس غلظت گیرياستفاده از این روش براي اندازه
از  .هاي اشاره شده عنصر مس استدقت و صحت بسیار بالا براي غلظت این روشاز مزایاي مس مناسب است و درصد وزنی  90

هاي مان نسبتا بالا در مقایسه با روشو ز تک عنصري بودن و نیاز به نیروي انسانی ماهر توان بهنیز می این روش هايحدودیتم
 دیگر اشاره کرد.
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 3فصل 
 

 گیريدستورالعمل اندازه

 رويغلظت  
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 آشنایی -3-1

و با گرم در تن گرم در تن و یا میلی در حد متفاوت گاه در حد درصد و گاههاي در غلظت رويعنصر  ،هاي معدنیدر نمونه
ها که قادر به تعیین این مقدار شودهایی استفاده گیري غلظت آن باید از روشاندازه برايشود که یافت میترکیب شیمیایی گوناگون 

 ارایه شده است. غلظت عنصر رويگیري هاي اندازه. در این فصل روشدندر نمونه باش

استفاده با  اسید در نیتریک به روش انحلال مستقیم رويعنصر غلظت  گیرياندازهدستورالعمل  -3-2

 ICP-OESدستگاه از 

 .است ICP-OESگیري با دستگاه و اندازه اسید نیتریکقابل حل در  هاينمونهموجود در  رويغلظت گیري اندازه ،هدف

 امکانات آزمایشگاهی مورد نیاز -3-2-1

 لیتر میلی 150تفلونی بشر -

 گراددرجه سانتی 500دماي آزمایشگاهی تا  هیتر -

 Aکلاس  لیترمیلی 100و  50 حجم با ژوژه بالن -

 Aکلاس  لیترمیلی 50و  25، 20، 10، 5هاي پیپت -

 ايشیشه قیف -
 با دقت چهار رقم اعشار ترازوي -

 مورد نیاز مواد شیمیایی -3-2-2

𝑔𝑔𝑔𝑔درصد ( 37 ک اسید غلیظدریهیدروکلری -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 18/1 =ρ( 

𝑔𝑔𝑔𝑔( درصد 65 غلیظ اسید نیتریک -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 51/1=ρ( 

 تجهیزات دستگاهی -3-2-3

 ICP-OESدستگاه 

 هاي نمونهویژگی -3-2-4

 باشد. نمیکرو 60 ریزتر ازکاملا همگن و به صورت پودر  ،نمونه باید فاقد رطوبت

 سازي نمونهآماده -3-2-5

دستگاه و تشخیص  بابا انجام اسکن اولیه  .شودو به بشر تفلونی منتقل  توزینطور دقیق با ترازو ه گرم نمونه ب 5/0ابتدا مقدار 
بار با آب معمولی و سپس با آب  بشرهاي تفلونی باید قبلا یکافزایش داد. گرم  یک توان مقدار نمونه را تامی محدوده غلظت تقریبی
در صورت  اسید نیتریکتا در هنگام افزودن د نشوها مرطوب نمونه آب مقطر به کمک مقدار کمی بعد از آن. مقطر شسته شده باشند
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غلیظ به بشر اضافه و  اسیدلیتر نیتریک میلی 15مقدار  پس از آننمونه به بیرون جلوگیري شود.  یدنپاش از یوجود ترکیبات کربنات
به نصف حجم محلول نمونه  گیرد وانحلال انجام تا د نشوگراد قرار داده درجه سانتی 200تقریبی  دماي درها بر روي هیتر نمونه

لیتر میلی 2 ،انحلال کامل براي اطمینان ازو کشد طول میساعت  2حداقل ه این فرآیند نمونانحلال بسته به  کاهش یابد.
 .وندش خنک دقیقه 20حدود به مدت ها در دماي اتاق پس از این مراحل نمونه .اسید مجددا به نمونه اضافه شودهیدروکلریدریک 

 براي .دادقرار  تجزیهمورد  ICP-OESدستگاه  بابا آب مقطر به حجم رساند و  لیترمیلی 50نمونه را در بالن ژوژه  باید در پایان
هاي مجهول دو نمونه باید همراه نمونه ،هابه ویژه اسید مواد شیمیاییگیري در عناصر مورد اندازه نبودتصحیح اثر آلودگی یا تشخیص 

 شود.سازي و تجزیه آماده پوچ

 ICP-OESروش کار با دستگاه  -3-2-6

روي یکدیگر به دلیل چند عنصري ر در نظر گرفتن تداخل طیفی بعضی از عناصر ب ICP-OESنکته در کار با دستگاه  ترینمهم
ها گیريانتخاب طول موج مناسب براي اندازه ،زمانگیري چندین عنصر به صورت همبودن این روش است. با توجه به امکان اندازه

دستگاه نیز این نکته باید مورد توجه قرار گیرد. براي رفع  واسنجیهاي استاندارد براي محلول آماده کردنبسیار مهم است. در هنگام 
. مراحل انجام گرفتنا در نظر به عنوان مبرا ها افزار میانگین آنبه کمک نرم و کرد توان چندین طول موج را انتخاباین مشکل می

 تجزیه به شرح زیر است:
  گیرياز عناصر مورد اندازهگرم در لیتر میلی 100و 50 ،10 ،1استاندارد  هايمحلول تهیه -
 هاانتخاب عناصر و تعیین طول موج مناسب و ثبت آن -
 تعداد دفعات تکرار و قرائت نمونه مانند تجزیه تعیین شرایط -

 براي رسیدن محلول استاندارد یا نمونه به محیط پلاسما و شروع تجزیه بعد از آن زمان مورد نیازتعیین زمان شستشو بر اساس  -

 ه شدهآمادهاي استاندارد دستگاه بر اساس محلول واسنجیتعیین محدوده  -

 منحنی واسنجیها و رسم ثبت شدت برايهاي استاندارد قرائت نمونه -

 ).قرائت شودباید یک استاندارد براي کنترل دستگاه  ،نمونه مجهول چهارگیري هاي مجهول (پس از اندازهونهتجزیه نم -

 محاسبات -3-2-7

 شود. تعیین می 1-2از رابطه  عنصر غلظتدستگاه  بابا توجه به شدت ثبت شده 
 𝑊𝑊𝑀𝑀 = (𝑃𝑃1 − 𝑃𝑃0)𝑓𝑓𝑓𝑓/𝑤𝑤     

 :که در آن
WM غلظت عنصر در نمونه )ppm( 
 P1عنصر غلظت )ppm محلول در( 
P0 غلظت عنصر )ppm نمونه پوچ) در 

f  رقتفاکتور 

v لیتر)(میلی حجم 
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w  (گرم)وزن نمونه  

 هامحدودیتمزایا و  -3-2-8

زمان چندین گیري همامکان اندازهو همچنین  ICP-OESدستگاه گیري با سازي و اندازهاین روش سرعت در آمادهاز مزایاي 
و حساسیت بسیار بالاي این روش به دلیل دماي بالاي پلاسما است که امکان نشر  رويگیري عنصر همراه اندازهدیگر به عنصر 

ر دیگر و ایجاد مزاحمت در عناصهاي طیفی پوشانیاین روش وجود تداخل و هم هايحدودیتکند. از ممی آسانطیف عناصر را 
 است. رويگیري عنصر اندازه

با دستگاه  در چهار اسید به روش انحلال مستقیم رويعنصر غلظت  گیرياندازهدستورالعمل  -3-3

 جذب اتمی

 گیري با دستگاه جذب اتمی و اندازه اسیدچهار قابل حل در هاي نمونهموجود در روي  عنصر غلظتگیري اندازه ،هدف

 امکانات آزمایشگاهی مورد نیاز -3-3-1

 لیتر میلی 150تفلونی بشر -

 گراددرجه سانتی 500آزمایشگاهی تا دماي  هیتر -

 Aکلاس  لیترمیلی 100و  50حجم  با ژوژه بالن -

 Aکلاس  لیترمیلی 50و  25، 20، 10، 5هاي پیپت -

 ايشیشه قیف -
 با دقت چهار رقم اعشار ترازوي -
 )شیکرلرزاننده ( -

 مورد نیاز مواد -3-3-2

𝑔𝑔𝑔𝑔درصد ( 37 ک اسید غلیظدریهیدروکلری -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 18/1 =ρ( 

𝑔𝑔𝑔𝑔( درصد 40فلوریدریک اسید غلیظ هیدرو -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 15/1=ρ( 

𝑔𝑔𝑔𝑔( درصد 70پرکلریک اسید غلیظ  -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 67/1=ρ( 

𝑔𝑔𝑔𝑔( درصد 65 غلیظ نیتریک اسید -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 51/1=ρ( 

 تجهیزات دستگاهی -3-3-3

 دستگاه جذب اتمی 
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 هاي نمونهویژگی -3-3-4

 میکرون باشد. 60 ریزتر ازکاملا همگن و به صورت پودر با ابعاد  ،نمونه باید فاقد رطوبت

 سازي نمونهآماده -3-3-5

کلریدریک لیتر هیدرومیلی 15 سپس ،انتقال داده شود تفلونی بشر به و توزینبا ترازوي چهار رقم اعشار  نمونه گرم یک مقدار
روي هیتر با دماي دقیقه بر  60بشر به مدت پس از آن  .اضافه شودظرف  غلیظ بهاسید  فلوریدریکلیتر هیدرومیلی 10 و غلیظ اسید
 و غلیظ اسیدلیتر نیتریک میلی 16 سپس .یابد کاهش آن حجم تدریجا و تا فرآیند انحلال انجام شود قرار گیردگراد درجه سانتی 200

لیتر میلی 10مقدار  ادامه در. کاهش یابدتا حجم محلول داخل بشر  شود داده حرارت مجددا اضافه و غلیظ اسیدپرکلریک  لیترمیلی 4
 .شودحرارت داده کامل  انحلال تا و شده فزودها نمونه به غلیظ اسیدکلریدریک هیدرو

تصحیح اثر  براي .کرد تجزیهجذب اتمی دستگاه  بابا آب مقطر به حجم رساند و  لیترمیلی 50نمونه را در بالن ژوژه  باید در پایان
هاي مجهول دو نمونه پوچ باید همراه نمونه ،هابه ویژه اسید مواد شیمیاییگیري در عناصر مورد اندازه نبودآلودگی یا تشخیص 

 .شودسازي و تجزیه آماده
 کمتر گرم یکاز  باید نمونه اولیه توزین شدهوزن درصد  2بالاتر از  هايغلظتمحدوده در روي عنصر  غلظتگیري براي اندازه

 یابد.کاهش گرم 1/0 و یا 5/0حد  تاو  باشد

 کار با دستگاه جذب اتمی روش -3-3-6

تهیه شود (به عنوان  واسنجیبراي  رويهاي استاندارد از محلول ،گرم در لیترمیلی 1000 هاي استانداردبا استفاده از محلول -
 ).گرم در لیترمیلی 10و  5، 2، 1 هايمثال استاندارد

و به نمونه  هاي استانداردشود به محلولها اضافه میسازي به نمونهس مقدار اسیدي که در حین آمادهکتصحیح اثر ماتری براي -
 اضافه شود. پوچ

 در جاي مخصوص قرار داده شود. روي ویژه دستگاه روشن و لامپ -
 شعله (برنر) مناسب در جاي مخصوص قرار داده شود.  -
 مطابق با دستورالعمل دستگاه انجام گیرد.تنظیمات دستگاه  -
 رسم شود. واسنجیمنحنی  ،ه شدهآمادهاي استاندارد با استفاده از محلول -

 .دنشوهاي مجهول تجزیه نمونه واسنجیبعد از رسم منحنی  -

 محاسبات -3-3-7

 شود. تعیین می 1-2از رابطه  عنصر غلظت ،دستگاه بابا توجه به شدت ثبت شده 
 𝑊𝑊𝑀𝑀 = (𝑃𝑃1 − 𝑃𝑃0)𝑓𝑓𝑓𝑓/𝑤𝑤     

 :که در آن
WM غلظت عنصر در نمونه )ppm( 
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 P1غلظت عنصر )ppm محلول در( 
P0 غلظت عنصر )ppm نمونه پوچ) در 

f  رقتفاکتور 

v لیتر)(میلی حجم 
w  (گرم)وزن نمونه  

 هامحدودیتمزایا و  -3-3-8

. از است رويگرم و میکروگرم در تن عنصر میلیهاي در حد دقت و صحت بسیار بالا براي غلظت این روشاز مزایاي 
 .هاي دیگر اشاره کردمان نسبتا بالا در مقایسه با روشو ز توان به هزینهنیز می این روش هايحدودیتم

 مستقیم گیري عنصر روي به روش تیتراسیوندستورالعمل اندازه -3-4

 با استفاده از تیتراسیونو  روي در کنسانتره روي به روش شیمی تر گیري عنصراندازه ،هدف

 امکانات آزمایشگاهی مورد نیاز -3-4-1

 لیتر میلی 150تفلونی بشر -
 لیترمیلی 250بشر  -

 گراددرجه سانتی 500آزمایشگاهی تا دماي  هیتر -

 Aکلاس  لیترمیلی 250حجم با ژوژه بالن -

 Aکلاس  لیترمیلی 50و  25، 20، 10، 5هاي پیپت -

 ايشیشه قیف -
 با دقت چهار رقم اعشار ترازوي -
 30شماره  کاغذ صافی واتمن -

 لیترمیلی 100 مایر ارلن -

 شیشه ساعت -

 مورد نیازشیمیایی  مواد -3-4-2

𝑔𝑔𝑔𝑔درصد ( 37 ک اسید غلیظدریهیدروکلری -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 18/1 =ρ( 

 درصد 98غلیظ  اسیدسولفوریک  -
𝑔𝑔𝑔𝑔( درصد 65 غلیظ نیتریک اسید -

𝑐𝑐𝑐𝑐3 51/1=ρ( 
 EDTA1مولار  1/0محلول  -

1- Ethylene diamine tetra acetic acid  
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  درصد 99 مکلرید آمونی -
 گزینول اورانژ -

 غلیظ آمونیاك -

 تجهیزات دستگاهی -3-4-3

 Aلیتر کلاس میلی 50لیتر و یا میلی 25 خودکاربورت 

 هاي نمونهویژگی -3-4-4

 میکرون باشد. 60 ریزتر ازکاملا همگن و به صورت پودر با ابعاد  ،نمونه باید فاقد رطوبت

 سازي نمونهآماده -3-4-5
به آن اضافه  سلطانی محلول تیزاب لیترمیلی 20 سپس .لیتر منتقل شودمیلی 250به بشر و توزین  گرم از نمونه یک تا 5/0حدود 

به آن غلیظ  اسیدلیتر سولفوریک میلی 5 ،پس از سرد شدن بشر .تا حدي که نمونه خشک نشود داده شود حرارت هیترو روي شود 
که  ادامه یابد حديتا  . حرارتخارج شوداز آن رنگ  تا بخار سفید گیردگراد قرار درجه سانتی 200هیتر با دماي و بر روي  شوداضافه 

 در نهایت .شودمحلول روي کاغذ صافی صاف  و به بشر اضافهلیتر آب مقطر میلی 50از سرد شدن پس  .خشک نشودکاملا محلول 

تا تشکیل  و کرد اضافهبه آن  درصد 10لیتر کلرید آمونیم میلی 15 باید و شودگراد گرم درجه سانتی 60تا دماي  زیر صافیمحلول 
و  شود شوو با آب داغ شست شده صاف حاصل رسوبسپس  .دادتا حد جوش حرارت در انتها و  این عمل را ادامه داد ،آهنهیدروکسید 

 به حجم رسانده شود. لیترمیلی 250در بالن ژوژه  صافی عبور کرده ازمحلول 

 روش کار  -3-4-6

و سپس چند قطره منتقل  لیتریلمی 100مایر  به ارلن هالیتر از هر یک از محلولمیلی 50 هاو نمونه هااستاندارد سازيپس از آماده
 EDTA 1/0 محلول با ) در انتهاpH = 7تا  5/6( شود خنثی )1:1رقیق ( اسیدلفوریک سو باو  شود به آن اضافه معرف گزینول اورانژ

 .مصرفی ثبت شودمحلول و حجم  یابدادامه  مولار تا تغییر رنگ معرف از بنفش به زرد روشن تیتراسیون
 رساند.لیتري با آب مقطر به حجم میلی 50کرد و در بالن  نیوزت گرم از آن را 1/0ورانژ باید تهیه معرف گزینول ا براي

 محاسبات -3-4-7

 شود.انجام می 1-3محاسبات بر اساس رابطه 

𝑊𝑊𝑍𝑍𝑍𝑍 =
𝑉𝑉𝐸𝐸𝐸𝐸𝐸𝐸𝐸𝐸 × 0.6537 × 𝑉𝑉

𝑉𝑉1 ×𝑊𝑊
 )3-1( 

 که در آن:

𝑉𝑉𝐸𝐸𝐸𝐸𝐸𝐸𝐸𝐸 حجم مصرفی EDTA 

𝑉𝑉 حجم اولیه 
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𝑉𝑉1 حجم برداشت شده 

𝑊𝑊 وزن نمونه 

 هامحدودیتمزایا و  -3-4-8

نیز  این روش هايحدودیت. از ماستعنصر روي  درصد 5بالاي هاي دقت و صحت بسیار بالا براي غلظت این روشاز مزایاي 
 هاي دیگر اشاره کرد.زیاد در مقایسه با روشو زمان نسبتا  توان به هزینهمی
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 4فصل 
 

گیري دستورالعمل اندازه 

 سربغلظت 
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 آشنایی -4-1

یافت گرم در تن گرم در تن و یا میلی در حد متفاوت گاه در حد درصد و گاههاي در غلظت سربعنصر  ،هاي معدنیدر نمونه
 . دنه تعیین این مقدار در نمونه باشکه قادر ب کردهایی استفاده گیري غلظت آن در نمونه باید از روشاندازه برايشود که می

با  اسید در نیتریک به روش انحلال مستقیم سربعنصر  غلظت گیرياندازهدستورالعمل  -4-2

 ICP-OESدستگاه استفاده از 

 .است ICP-OESگیري با دستگاه اسید و اندازه نیتریکحل در  نمونه قابلموجود در  سربغلظت گیري اندازه ،هدف

 امکانات آزمایشگاهی مورد نیاز -4-2-1

 لیتر میلی 150بشرتفلونی -

 گراددرجه سانتی 500آزمایشگاهی تا دماي  هیتر -

 Aکلاس  لیترمیلی 100و  50 محج با ژوژه بالن -

 Aکلاس  لیترمیلی 50و  25، 20، 10، 5هاي پیپت -

 ايشیشه قیف -
 با دقت چهار رقم اعشار ترازوي -

 مورد نیازشیمیایی  مواد -4-2-2

𝑔𝑔𝑔𝑔درصد ( 37 ک اسید غلیظدریهیدروکلری -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 18/1 =ρ( 

𝑔𝑔𝑔𝑔( درصد 65 غلیظ نیتریک اسید -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 51/1=ρ( 

 تجهیزات دستگاهی -4-2-3

 ICP-OESدستگاه 

 هاي نمونهویژگی -4-2-4

 باشد. نمیکرو 60 ریزتر ازابعاد کاملا همگن و به صورت پودر با  ،نمونه باید فاقد رطوبت

 سازي نمونهآماده -4-2-5

دستگاه و تشخیص  بابا انجام اسکن اولیه  .شودو به بشر تفلونی منتقل  توزینطور دقیق با ترازو ه گرم نمونه ب 5/0ابتدا مقدار 
بار با آب معمولی و سپس با آب  بشرهاي تفلونی باید قبلا یکافزایش داد. گرم  یک مقدار نمونه را تاتوان می محدوده غلظت تقریبی

در صورت  اسید نیتریک تا در هنگام افزودند نشوها مرطوب نمونه آب مقطر سپس به کمک مقدار کمی. مقطر شسته شده باشند
شده  غلیظ به بشر اضافه اسیدلیتر نیتریک میلی 15مقدار  پس از آنشود. نمونه به بیرون جلوگیري  یدنپاش از یوجود ترکیبات کربنات
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کاهش به نصف حجم محلول نمونه  و کامل شودانحلال تا  گیردگراد قرار درجه سانتی 200تقریبی  دماي درها بر روي هیتر و نمونه
لیتر میلی 2انحلال کامل مقدار  براي اطمینان ازو کشد طول می ساعت یا بیشتر 2حداقل ه این فرآیند نمونانحلال بسته به  یابد.

 .وندش دقیقه خنک 20حدود به مدت ها در دماي اتاق پس از این مراحل نمونه .شودمجددا به نمونه اضافه  اسیدهیدروکلریدریک 
تصحیح  براي .کرد تجزیه ICP-OESدستگاه  بابا آب مقطر به حجم رساند و  لیترمیلی 50نمونه را در بالن ژوژه  باید در پایان

هاي مجهول دو نمونه پوچ باید همراه نمونه ،هابه ویژه اسید مواد شیمیاییگیري در عناصر مورد اندازه نبوداثر آلودگی یا تشخیص 
 شود.و تجزیه  سازيآماده

 ICP-OESروش کار با دستگاه  -4-2-6

روي یکدیگر به دلیل چند عنصري ر تداخل طیفی بعضی از عناصر بدر نظر گرفتن  ICP-OESنکته در کار با دستگاه  ترینمهم
ها گیريانتخاب طول موج مناسب براي اندازه ،زمانعنصر به صورت هم گیري چندبودن این روش است. با توجه به امکان اندازه

ه باید مورد توجه قرار گیرد. براي رفع دستگاه نیز این نکت واسنجیهاي استاندارد براي محلول سازيبسیار مهم است. در هنگام آماده
به عنوان مبنا در  و کند ها را محاسبهافزار میانگین آنتوان چندین طول موج را انتخاب کرد که دستگاه به کمک نرماین مشکل می

 . مراحل انجام تجزیه به شرح زیر است:نظر گیرد
 همراه با سرب گیرياز عناصر مورد اندازهگرم در لیتر میلی 100و  50و  10و  1 ماننداستاندارد  هايمحلول تهیه -

 هاانتخاب عناصر و تعیین طول موج مناسب و ثبت آن -
 تعداد دفعات تکرار و قرائت نمونه مانندتعیین شرایط  -

 يه بعدبراي رسیدن محلول استاندارد یا نمونه به محیط پلاسما و شروع تجزی زمان مورد نیازتعیین زمان شستشو بر اساس  -
 شده آمادههاي استاندارد دستگاه بر اساس محلول واسنجیتعیین محدوده  -

 منحنی واسنجیها و رسم هاي استاندارد به منظور ثبت شدتقرائت نمونه -

 ).قرائت شودباید یک استاندارد براي کنترل دستگاه  ،نمونه مجهول 4گیري هاي مجهول (پس از اندازهتجزیه نمونه -

 محاسبات -4-2-7

 شود. تعیین می 1-2از رابطه  عنصر غلظتدستگاه  بابا توجه به شدت ثبت شده 
 𝑊𝑊𝑀𝑀 = (𝑃𝑃1 − 𝑃𝑃0)𝑓𝑓𝑓𝑓/𝑤𝑤     

 :که در آن
WM غلظت عنصر در نمونه )ppm( 
 P1غلظت عنصر )ppm محلول در( 
P0 غلظت عنصر )ppm نمونه پوچ) در 

f  رقتفاکتور 

v لیتر)(میلی حجم 
w  (گرم)وزن نمونه  



صل  31 مف ر زه -چها دا ان عمل  ستورال بد سر ت  ري غلظ  گی

 

 هامحدودیتمزایا و  -4-2-8

عنصر  زمان چندگیري همامکان اندازهو همچنین  ICP-OESدستگاه گیري با سازي و اندازهاین روش سرعت در آمادهاز مزایاي 
و حساسیت بسیار بالاي این روش به دلیل دماي بالاي پلاسما است که امکان نشر طیف  سربگیري عنصر دیگر به همراه اندازه

گیري ر دیگر و ایجاد مزاحمت در اندازهعناصهاي طیفی این روش وجود تداخل و همپوشانی هايحدودیتکند. از ممی آسانعناصر را 
 است. سربعنصر غلظت 

دستگاه  با در چهار اسید به روش انحلال مستقیم سربعنصر غلظت  گیرياندازهدستورالعمل  -4-3

 جذب اتمی

 گیري با دستگاه جذب اتمی و اندازه اسیدچهار حل در  نمونه قابلموجود در  سربغلظت گیري اندازه ،هدف

 امکانات آزمایشگاهی مورد نیاز -4-3-1

 لیتر میلی 150تفلونی بشر -

 گراددرجه سانتی 500آزمایشگاهی تا دماي  هیتر -

 Aکلاس  لیترمیلی 100و  50م حج با ژوژه بالن -

 Aکلاس  لیترمیلی 50و  25، 20، 10، 5هاي پیپت -

 ايشیشه قیف -
 با دقت چهار رقم اعشار ترازوي -
 )شیکرلرزاننده ( -

 مورد نیاز مواد -4-3-2

𝑔𝑔𝑔𝑔درصد ( 37 ک اسید غلیظدریهیدروکلری -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 18/1 =ρ( 

𝑔𝑔𝑔𝑔( درصد 40اسید غلیظ هیدرو فلوریدریک  -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 15/1=ρ( 

𝑔𝑔𝑔𝑔( درصد 70پرکلریک اسید غلیظ  -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 67/1=ρ( 

𝑔𝑔𝑔𝑔( درصد 65 غلیظ نیتریک اسید -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 51/1=ρ( 

 تجهیزات دستگاهی -4-3-3

 دستگاه جذب اتمی 

 هاي نمونهویژگی -4-3-4

 میکرون باشد. 60 از ریزترکاملا همگن و به صورت پودر با ابعاد  ،نمونه باید فاقد رطوبت



عمل آماد ورال ست زهساهد دا ن ا یه زي و  ا پ ت  زا فل ت  ري غلظ ب(گی ر س س، روي و  3 )م 2 

 

 سازي نمونهآماده -4-3-5

کلریدریک لیتر هیدرومیلی 15 سپس. انتقال داده شود تفلونی بشر به و شده با ترازوي چهار رقم اعشار وزن نمونه گرم یک مقدار
روي هیتر با دماي دقیقه بر  60بشر به مدت  پس از آن .شود ظرف اضافه غلیظ به اسید فلوریدریکلیتر هیدرومیلی 10 و غلیظ اسید
 4 و غلیظ اسیدلیتر نیتریک میلی 16 سپس .یابد کاهش محلول حجم و شود کاملتا فرآیند انحلال  دقرار گیرگراد درجه سانتی 200
لیتر میلی 10مقدار  ادامه در. تا حجم محلول داخل بشر کمتر شود داد حرارت مجددا و کرد اضافه غلیظ اسیدپرکلریک  لیترمیلی

 .شود داده حرارت تا انحلال کامل و شده فزودها هانمونه به غلیظ اسیدکلریدریک هیدرو
تصحیح اثر  براي .کرد تجزیهجذب اتمی دستگاه  بابا آب مقطر به حجم رساند و  لیترمیلی 50نمونه را در بالن ژوژه  باید در پایان

هاي مجهول دو نمونه پوچ باید همراه نمونه ،هابه ویژه اسیدمواد شیمیایی گیري در عناصر مورد اندازه نبودآلودگی یا تشخیص 
 د.تجزیه قرار شو و سازيآماده

گرم کمتر  یکاز  باید وزن نمونه اولیه توزین شده درصد 2هاي بالاتر از ري غلظت عنصر سرب در محدوده غلظتگیبراي اندازه
 یابد.گرم کاهش  1/0و یا  5/0و تا حد باشد 

 روش کار با دستگاه جذب اتمی -4-3-6

تهیه شود (به عنوان  واسنجیبراي  سربهاي استاندارد از محلول ،گرم در لیترمیلی 1000 هاي استانداردبا استفاده از محلول -
 ).گرم در لیترمیلی 10و  5، 2، 1 هايمثال استاندارد

و به نمونه  هاي استانداردشود به محلولها اضافه میسازي به نمونهاسیدي که در حین آماده س مقدارکتصحیح اثر ماتری براي -
 اضافه شود. پوچ

 در جاي مخصوص قرار داده شود. سرب ویژه و لامپ شده دستگاه روشن -
 شعله (برنر) مناسب در جاي مخصوص قرار داده شود.  -
 گیرد.تنظیمات مطابق با دستورالعمل دستگاه انجام  -
 رسم شود. واسنجیمنحنی  ،شده آمادههاي استاندارد با استفاده از محلول -

 .شوندهاي مجهول تجزیه نمونه واسنجیبعد از رسم منحنی  -

 محاسبات -4-3-7

 شود. تعیین می 1-2از رابطه سرب  عنصر غلظتدستگاه  بابا توجه به شدت ثبت شده 

 
 
 

𝑊𝑊𝑀𝑀 = (𝑃𝑃1 − 𝑃𝑃0)𝑓𝑓𝑓𝑓/𝑤𝑤     

 :که در آن
WM غلظت عنصر در نمونه )ppm( 
 P1غلظت عنصر )ppm محلول در( 



صل  33 مف ر زه -چها دا ان عمل  ستورال بد سر ت  ري غلظ  گی

 

P0 غلظت عنصر )ppm نمونه پوچ) در 
f  رقتفاکتور 

v لیتر)(میلی حجم 
w  (گرم)وزن نمونه  

 هامحدودیتمزایا و  -4-3-8

. از است سربگرم و میکروگرم در تن عنصر هاي در حد میلیدقت و صحت بسیار بالا براي غلظت این روشاز مزایاي 
 .هاي دیگر اشاره کردزیاد در مقایسه با روشو زمان نسبتا  توان به هزینهنیز می این روش هايحدودیتم

 مستقیم به روش تیتراسیون سربعنصر غلظت گیري دستورالعمل اندازه -4-4

 با استفاده از تیتراسیونو  به روش شیمی تر سربدر کنسانتره  سرب گیري عنصراندازه هدف،

 امکانات آزمایشگاهی مورد نیاز -4-4-1

 لیتريمیلی 250بشر  -

 گراددرجه سانتی 500آزمایشگاهی تا دماي  هیتر -

 Aکلاس  لیترمیلی 200حجم با ژوژه بالن -

 Aکلاس  لیترمیلی 50 و 25، 10 ،20، 5هاي پیپت -

 ايشیشه قیف -
 با دقت چهار رقم اعشار ترازوي -
 30شماره  کاغذ صافی واتمن -

 لیترمیلی 100 مایر ارلن -

 شیشه ساعت -

 مورد نیاز مواد -4-4-2

𝑔𝑔𝑔𝑔درصد ( 37 ک اسید غلیظدریهیدروکلری -
𝑐𝑐𝑐𝑐3 18/1 =ρ( 

 درصد 98غلیظ  اسیدسولفوریک  -
𝑔𝑔𝑔𝑔( درصد 65 غلیظ نیتریک اسید -

𝑐𝑐𝑐𝑐3 51/1=ρ( 
 EDTAمولار  1/0محلول  -

 مآمونی استات -
 گزینول اورانژ -
 اسید اسکوربیک -



عمل آماد ورال ست زهساهد دا ن ا یه زي و  ا پ ت  زا فل ت  ري غلظ ب(گی ر س س، روي و  3 )م 4 

 

 تجهیزات دستگاهی -4-4-3

 Aلیتر کلاس میلی 50لیتر و یا میلی 25 خودکاربورت 

 هاي نمونهویژگی -4-4-4

 میکرون باشد. 60 ریزتر ازکاملا همگن و به صورت پودر با ابعاد  ،نمونه باید فاقد رطوبت

 سازي نمونهآماده -4-4-5

به آن اضافه  سلطانی محلول تیزاب لیترمیلی 20 سپس .شود لیتر منتقلمیلی 250به بشر و توزین  گرم از نمونه یک تا 5/0حدود 
اضافه به آن غلیظ  اسید لیتر سولفوریکمیلی 5 ،پس از سرد شدن بشر .تا حدي که نمونه خشک نشود شود داده حرارت هیترو روي 

که  یابدادامه  حديتا  بایدحرارت  .خارج شوداز آن رنگ  ار سفیدتا بخ گیردگراد قرار درجه سانتی 200با دماي  ،هیترو بر روي  شود
محلول روي کاغذ صافی صاف  و شده به بشر اضافهلیتر آب مقطر میلی 50پس از سرد شدن  .خشک نشود به طور کامل محلول

و رسوب  هداد بشر اولیه را زیر قیف قرار .ه شودشستشو دادچندین بار با آب مقطر  پس ازرسوب روي کاغذ صافی  در نهایت .شود
حرارت داده شود تا سولفات سرب  ،هیترروي  . محلوله شودانتقال دادبه بشر اولیه  درصد 25لیتر استات آمونیم میلی 25با  همراه

 د.لیتر رسانمیلی 200به حجمبا آب مقطر  باید را یاد شدهمحلول ، پس از سرد شدن بشر .کاملا حل شود

 روش کار  -4-4-6

. چند انتقال داد لیتریلمی 100مایر  ها را به ارلنباید از هر یک از محلول لیترمیلی 50 هاو نمونه هااستاندارد کردنپس از آماده 
مولار تا تغییر رنگ معرف از  EDTA 1/0 محلول با در انتها شود وبه محلول اضافه  اسید اسکوربیک قطره معرف گزینول اورانژ

 .مصرفی ثبت شودمحلول و حجم  شده زرد روشن تیتربنفش به 
 رساند. یتري با آب مقطر به حجملمیلی 50و در بالن  کرد را توزینگرم از آن  1/0براي تهیه معرف گزینول اورانژ باید 

 محاسبات -4-4-7

 شود.انجام می 1-4محاسبات بر اساس رابطه 

𝑊𝑊𝑃𝑃𝑃𝑃 =
𝑉𝑉𝐸𝐸𝐸𝐸𝐸𝐸𝐸𝐸 × 2.072 × 𝑉𝑉

𝑉𝑉1 × 𝑊𝑊
 )4-1( 

 آن:که در 

𝑉𝑉𝐸𝐸𝐸𝐸𝐸𝐸𝐸𝐸 حجم مصرفی EDTA 

𝑉𝑉 حجم اولیه 

𝑉𝑉1 حجم برداشت شده 

𝑊𝑊 وزن نمونه 
 



صل  35 مف ر زه -چها دا ان عمل  ستورال بد سر ت  ري غلظ  گی

 

 هامحدودیتمزایا و  -4-4-8

این  هايحدودیت. از ماست سربعنصر  درصد 5بالاي هاي در حد دقت و صحت بسیار بالا براي غلظت این روشاز مزایاي 
 هاي دیگر اشاره کرد.مقایسه با روشزیاد در و زمان نسبتا  توان به هزینهنیز می روش
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 گرامی خواننده

 مطالعاتی و تحقیقاتی فعالیت سال چهل از بیش گذشت با ،کشور برنامه و بودجهاجرایی سازمان  و نظام فنی امور

 فنـی  مشخصـات  دستورالعمل، معیار، نامه،آیین قالب در فنی، -تخصصیضابطه  عنوان ششصد بر افزون خود،

 یاد موارد راستاي در حاضر ضابطه. است کرده ابلاغ و تهیه ترجمه، و لیفات صورت به مقاله، و نشریه ،عمومی

. شود برده کار به عمرانی هايفعالیت بهبود و کشور در علوم گسترش و توسعه به نیل راه در تا شده، تهیه شده

  د.باشمی دستیابی قابل nezamfanni.ir رسانیپایگاه اطلاع در شده منتشر ضوابط فهرست

 
 اجراییو نظام فنی  امور                  

http://tec.mporg.ir/
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 این نشریه

هاي تجزیه شیمیایی کمی متداول براي روش
کند. این را ارایه میفلزات پایه تعیین غلظت 

مس، گیري غلظت ها شامل دستورالعمل اندازهروش
سازي، تجزیه، به همراه مراحل آماده روي و سرب

 هر روش است. هايحدودیتمحاسبات، مزایا و م
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