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 بنام خدا

 آشنايي با سازمان ملي استاندارد ايران
 ملی استانداردهاي نشر و تدوين تعيين، وظيفه که است کشور رسمی مرجع قانون تنها موجب به ايران، سازمان ملی استاندارد

 .دارد عهده به را ايران( رسمی)

 علمی، مؤسسات و مراکز نظران صاحب سازمان، کارشناسان از مرکب فنی هاي يسيونکم در مختلف هاي حوزه در استاندارد تدوين

 شرايط به توجه با و ملی مصالح شود استانداردهاي ملی در جهت یمشود. سعی  می انجام مرتبط و آگاه اقتصادي و توليدي پژوهشی،

 کنندگان،  مصرف توليدکنندگان، شامل نفع، و حق صاحبان منصفانۀ و آگاهانه مشارکت از تجاري حاصل و فناوري توليدي،

 نويس پيش. غيردولتی مرتبط باشد و دولتی يها سازمان نهادها، تخصصی، و علمی مراکز واردکنندگان، و صادرکنندگان

 دريافت از پس و شود  می ارسال مربوط فنی هاي يسيونکم اعضاي و ذينفع مراجع به نظرخواهی براي ايران ملی استانداردهاي

 و چاپ ايران( رسمی) ملی استاندارد عنوان به تصويب صورت در و طرح رشته آن با مرتبط ملی کميتۀ در پيشنهادها و نظرها

 .شود می منتشر

 يتۀدر کم کنند می تهيه شده تعيين ضوابط رعايت با نيز ذيصلاح و علاقمند يها سازمان و مؤسسات که استانداردهايی نويس پيش

 تلقی ملی استانداردهايی ترتيب، بدين. شود می منتشر و چاپ ايران ملی استاندارد عنوان به تصويب، در صورت و بررسی و طرح ملی

 سازمان ملی که مربوط استاندارد ملی کميتۀ در و تدوين 5 شمارۀ ايران ملی استاندارد در شده نوشته مفاد اساس بر که شود می

 .باشد رسيده تصويب به دهد  می تشکيل استاندارد

 و 2(IEC) الکتروتکنيک المللی  بين کميسيون ،1(ISOاستاندارد ) المللی ينب سازمان اصلی اعضاي سازمان ملی استاندار ايران از

3(OIML) قانونی شناسی اندازه المللی  بين سازمان
4(CODEX) غذايی کدکس کميسيون رابط تنها عنوان به و است 

 کشور در 

 هاي يشرفتپ آخرين از کشور، خاص هاي يازمندين و کلی شرايط به توجه ضمن ايران ملی استانداردهاي تدوين در. کند می فعاليت

 .شود  می گيري  بهره المللی  بين استانداردهاي و جهان صنعتی و فنی علمی،

 و سلامت حفظ کنندگان، مصرف از حمايت براي قانون، در شده بينی پيش موازين رعايت با تواند می رانسازمان ملی استاندارد اي

 استانداردهاي از بعضی اجراي اقتصادي، و محيطی زيست ملاحظات و محصولات کيفيت از اطمينان حصول عمومی، و فردي ايمنی

 سازمان. نمايد اجباري استاندارد، عالی شوراي تصويب با وارداتی، اقلام يا/  و کشور داخل توليدي محصولات براي را ايران ملی

 اجباري را آن درجه بندي و صادراتی کالاهاي استاندارد اجراي کشور، محصولات براي المللی بين بازارهاي حفظ منظور به تواند می

 آموزش، مشاوره، زمينۀ در فعال مؤسسات و ها سازمان خدمات از کنندگان استفاده به بخشيدن اطمينان براي همچنين. نمايد

واسنج هاي )کاليبره  و ها آزمايشگاه ،محيطی زيست مديريت و کيفيت مديريت هاي سيستم یصدور گواه و مميزي بازرسی،

ايران  صلاحيت تأييد نظام ضوابط اساس بر را مؤسسات و ها سازمان گونه اين استاندارد، یسازمان مل سنجش، کنندگان( وسايل

 نظارتها  آن عملکرد بر نموده و اعطاها  آن به صلاحيت تأييد گواهينامۀ لازم، شرايط احراز صورت در و مورد ارزيابی قرار داده

 تحقيقات انجام و بها گران فلزات عيار تعيين سنجش، کاليبراسيون( وسايلواسنجی ) يکاها، المللی بين دستگاه ترويج. کند می

 است. سازمان اين وظايف ديگر از ايران ملی استانداردهاي سطح ارتقاي براي کاربردي
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 گفتارپیش

-که پيش  "آزمون روش -( 1کانيستر بردارينمونه روش) هوا در فرار آلی شيميايی مواد گيرياندازه "استاندارد 

اجلاس  بيستمين تهيه و تدوين شده و در ايرانسازمان ملی استاندارد مربوط در  هاي يسيونکمنويس آن توسط 

مورد تصويب قرار گرفته است، اينک به استناد بند يک ماده  6/12/92 مورخ محيط زيست کميته ملی استاندارد

، به عنوان استاندارد ملی 1371ماه  يران، مصوب بهمنسازمان ملی استاندارد اقانون اصلاح قوانين و مقررات  3

 .شود یمايران منتشر 

ملی و جهانی در زمينه صنايع، علوم و خدمات،  هاي يشرفتو پبراي حفظ همگامی و هماهنگی با تحولات 

که براي اصلاح و تکميل اين  يشنهاديهر پخواهند شد و  تجديدنظراستانداردهاي ملی ايران در مواقع لزوم 

در کميسيون فنی مربوط مورد توجه قرار خواهد گرفت. بنابراين بايد  تجديدنظراستانداردها ارائه شود، هنگام 

 ملی استفاده کرد. ياستانداردها جديدنظرتهمواره از آخرين 

 که براي تهيه اين استاندارد مورد استفاده قرار گرفته به شرح زير است: يمأخذمنبع و 

 

ASTM D5466: 2007, Standard test method for determination of volatile organic chemicals in 

atmospheres (Canister sampling methodology) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                                                           
1- Canister 
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 آزمون روش -( کانیستر بردارينمونه روش) هوا در فرار آلي شیمیايي مواد  گیرياندازه

دهد. ليکن براي مواردي که جزء دامنه اين پوشش نمی را ين استاندارد تمامی موارد مرتبط به ايمنیا -هشدار

با هده کاربر اين استاندارد است که مربوطه نيز تصريح شده است. بر عکارگيري ايمنی استاندارد باشند، نحوه به

بودنِ  اجرا قابلگذاري کرده و  يهپاي اجرايی ايمن و سلامت مناسب را ها روشي لازم، ها مشورتانجام 

 ي روش اجرايی مشخص نمايد.ريکارگ بهرا قبل از  هاي مطرح شده در دستورالعمل يتمحدود

 هدف و دامنه کاربرد 3

موجود در  1برداري و آناليزِ ترکيبات آلی فراربراي نمونه روش آزمونشرحِ ، اين استانداردهدف از تدوين  3-3

بر اساس  در اين استاندارد مندرجروش آزمون  می باشد. محيط کارهواي و  3فضاي سرپوشيده ،2هواي محيط

به واکنش  5غيرفعالمقاوم و با سطح داخلی  و فولاداز جنس  4کانيستر هوا در ظروف فلزي يها نمونهآوري جمع

فرايند به وسيله به طور انتخابی و جدا شده و مواد آلی فرار  کانيستربراي آناليز نمونه، بخشی از نمونه از  .باشد یم

مواد  گردد. پس از اين مرحله،میحرارتی آزاد  8واجذبِعمل و با تغليظ شده  ، 7گاز يک تلهروي  6ميعانجذب يا 

يا  جرمی سنجطيف آشکارسازروش  و با شده يجداساز 9اه کروماتوگرافی گازيوسيله دستگ مواد آزاد شده به

 فشار درکانيستر را  توسط بردارينمونهروشِ اجرايی اين روش آزمون،  .شود یم يريگ اندازه آشکارسازهاي ديگر

برداري در فشارهاي پايين تر از جو و بالاتر از آن به ترتيب به عنوان، نمونه) اتمسفر فشار از تر پايين و بالاتر

 .دهد یمشرح ( گردد یماطلاق 

 يدتاي و آزمايش داري در کانيستر، موردهنگام نگه شانپايداري که ايويژه فرار مواد براي آزمون روش اين 3-1

در  يدار نگهجهت  ،آميزبه طور موفقيت تعداد زيادي از ترکيبات آلی کلردار، .است اجرا قابل است شده قرارگرفته

هرچند  ،مراجعه شود( 4الی  1 کتاب نامه)به  اند گرفتهتحت آزمون قرار  ،بالاتر از جو فشار داخلی کانيستري با

 در داخل فشار جوِمبين پايداري مواد آلی فرار در فشارهاي زير ، (نه به صورت گسترده) مستنداتِ موجود که

در حال انجام بود، مشخص گرديد مطالعات اوليه روي مواد آلی فرارِ غيرقطبی هنگامی که  .باشند یمنيز کانيستر 

                                                           
1- Volatile organic compounds (VOC) 

2- Ambient 

3- Indoor 

4- Canister 

5- Passivated 

6- Condensation 

7- Trap 

8- Desorption 

9- Gas chromatography 
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)به  داردوجود  ها در کانيسترآن يدار نگه زماندر بسياري از مواد فرار قطبی پايداري  صوصِاتی در خکه اطلاع

 .مراجعه شود( 7الی  5 کتاب نامه

دبی  يها کنندهتنظيمهوا،  هاي یصاف ،ورودي مجارينمونه، شاملِ استفاده از آوري جمعروش اجرايی  3-1

با فشار  يها نمونهيک پمپ هوا در خصوصِ يکپارچه در واحد زمان و  يها نمونهبراي به دست آوردن  جريان

-جمع فرايندِکه به طور خودکار،  شوند یمطراحی  يا گونهبردارهاي کانيستر به نمونه .باشد یم ،بالاتر از فشار جو

 و شيرهاي مجهز به تجهيزات الکترونيکی، شروع و مجدداً متوقف نمايند ها سنج زمانرا با استفاده از  آوري نمونه

بيرون مورد استفاده قرار گيرد در اين صورت، فضاي بردار در اگر نمونه .مراجعه شود( 12الی  8 کتاب نامه)به 

 الزامی است.جهت جلوگيري از اثر هوا  استفاده از حفاظ

 1آميز با اين روش آزمون در درصدِ حجمی بر واحد بيليونترکيبات آلی که به طور موفقيتفهرست  1-4

محدوده  "از مواد آلی فرار يها غلظت محدوده اين روش آزمون براي .آمده است 1جدول در  اند شده يريگ اندازه

بايد با هوا يا  ها نمونه ظت بالاتر از اين محدوده باشد،در مواردي که غل دارد.کاربرد "  ppbv 322تشخيص تا 

 خشکِ خالص رقيق گردند. يتروژنِن

 مراجع الزامي 1

ارجاع داده شده است. بدين ترتيب آن  ها آنمدارک الزامی زير حاوي مقرراتی است که در متن اين استاندارد به 

 .شود یماستاندارد ملی ايران محسوب  يناز امقررات جزئی 

بعدي آن مورد  يهاتجديدنظرو  ها يهاصلاحدر صورتی که به مدرکی با ذکر تاريخ انتشار ارجاع داده شده باشد، 

ارجاع داده شده است،  ها آننظر اين استاندارد ملی ايران نيست. در مورد مدرکی که بدون ذکر تاريخ انتشار به 

 مورد نظر است. ها آنبعدي  هاي يهاصلاحو  ظرتجديدنهمواره آخرين 

 استفاده از مراجع زير براي کاربرد اين استاندارد الزامی است:

 

2-1 ASTM D1356, Terminology Relating to Sampling and Analysis of Atmospheres 

2-2 ASTM D1357, Practice for Planning the Sampling of the Ambient Atmosphere 

2-3 ASTM E260, Practice for Packed Column Gas Chromatography 

2-4 ASTM E355, Practice for Gas Chromatography Terms and Relationships 

2-5 U.S. Environmental Protection Agency, Compendium of Methods for the 

Determination to Toxic Organic Compounds in Ambient Air, Method TO-14A, EPA 

600/R-96/010b 

 

                                                           
1- Parts per billion by volume (ppbv) 
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 اصطلاحات و تعاريف 1

 تعاريف 1-3

کاربرد  ASTM D1356فنی مندرج در استاندارد در اين استاندارد، اصطلاحات و تعاريف زير به همراه اصطلاحات 

  .دارد

 اين استاندارد  ي ژهيوتعاريفِ اصطلاحاتِ  1-1

 مطلقِ کانیستر فشار 1-1-3

کيلو پاسکال يا پوند بر بر حسب در کانيستر فشارسنج  فشارِبرابر با  Pg که در آنباشد می (Pa +Pg به صورت )

  .باشد یمبرابر با فشار هوا  Pa( و kPaو  psi)اينچ مربع 

 فشار مطلق 1-1-1

فشار مطلق بر  باشد.می برخلافِ فشار هوا باشد(وقتی که ) نسبت به فشارِ صفر مطلق شده يريگ اندازهفشار 

 .گردد یمبيان  psiaيا  kPa ،mm Hg حسب 

 1يگذار صحه 1-1-1

 آن در که رددگمی اطلاق( خشک هواي) رطوبت بدون هواي و کاليبراسيون مرطوب گازهاي با تثبيت فرايند به

 .داد نخواهد تغيير را شده آوريجمع و شده بردارينمونه هواي غلظت کانيستر و بردارينمونه هايسامانه اجزاي

 2مخلوطِ سرمازا 1-1-4

 استفاده ايتجزيه هايسامانه تبريد محفظه در پايين بسيار دماي به رسيدن براي آن از که اي سردکننده ماده به

 )نقطه يا نيتروژن مايع (-C 7/185°)نقطه جوش  ماده سرمازاي مرسوم، آرگون مايع .گرددمی اطلاق شود؛ می

 .باشد یم (-C 8/195°جوش 

 1پويا کالیبراسیون 1-1-5

 سازي يقرقکه با  کاليبراسيوناز گازهاي  ياستاندارد يها غلظتا استفاده از ب اي يهتجز يها سامانه کاليبراسيونبه 

 .شود یمگفته  ،شود یمتوليد  گازِ خنثی، مرطوب و خالصاستانداردهاي گازِ متراکم به وسيله غلظتِ معلومی از 

 4بحث 1-1-5-3

                                                           
1- Certification 

2- Cryogen 

3- Dynamic calibration 

4- Disscussion 
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 گيرند.قرار می آناليز هايهستند که تحت فرايند هايینمونه به شبيه بسيار يا و همانند، استانداردهايی چنين

 با مشابه بسيار گردند می وارد اي تجزيه سامانه يا بردارنمونه ورودي داخلِ به که کاليبراسيون استانداردهاي

 .هستند ميدانی موثق هاي نمونه

 1فشار مانومتري 1-1-6

گفته  ، باشد(استبر خلافِ فشار مطلق  )زمانی که فشارِ هواي محيط تر ازبالا که شده گيري اندازهبه فشار 

 .باشد یمبا فشار هواي محيط معادل  ،2فشار مانومتري صفر .شود یم

 3ستون با قطر داخلي بالا 1-1-9

 .شود یمباشد، گفته  mm 52/2قطر داخلی آن بيشتر از به ستون کروماتوگرافی که 

 بحث 1-1-9-3

کروماتوگرافی با قطر  يها ستونبا قطر داخلی بالا به  هايستونبا هدف انجام روش آزمون در اين استاندارد، 

 .دنگرد یماطلاق  mm 53/2داخلی 

 4روبش  -جرمي سنجيطیف 1-1-8

تا تا در طول اجراي کروماتوگرافی گازي،  گردد یم مزدوججرمی سنجی طيفکروماتوگرافی گازي با ه دستگا

 کند. روبش به طور مداوم  را تنظيم شدهاز پيش ي محدوده يبالا هاي يون تمامی

 بحث 1-1-8-3

و توصيفِ ويژگی  یشناسايی کيفروش به عنوان يک اين روش اجرايی  ،اشاره شدکه در متن حاضر  گونه همان

 .رود یمنمونه به کار 

 5پايشِ يون انتخابي -جرمي سنجيطیف 1-1-7

دستگاه هاي ويژه و ناديده گرفتن تمامی مواردِ ديگر،  هاي مربوط به يونتنها براي به دست آوردن داده

پايش يون  مزدوج شدناين عمل با  .گردد یممزدوج ريزي شده، جرمیِ برنامهسنجی طيفبا  کروماتوگرافی گازي

پايشِ يون انتخابی،  -کروماتوگرافی گازيآناليزِ  .گيرد یمصورت  6بازداريزمان  يها کنندهانتخابی با تفکيک 

-میفراهم  گردد،می ريزيبرنامهزمانی که توسط کاربر ، یدهنده گاز نمونه انتخاباجزاء تشکيلبراي نتايج کمی را 

 .کند

 

                                                           
1- Gage pressure 

2- Zero gage pressure 

3- Megabore column 

4- Mass spectrometer (MS)-scan 

5- MS- SIM (selected ion monitoring) 

6- Retention time discriminators 
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 .اندقرار گرفته اندازه گیريکه به وسیله روش کانیستر تحت فرايند ترکیبات آلي فرار نمونه هايي از  -3 جدول

CAS 3عدد ثبتِ  (C°) نقطه ذوب (C°) نقطه جوش وزن مولکولي فرمول )مترادف( شیمیايي ترکیب
 

  -Cl2CF2 91/122 8/29- 2/158 )دي کلرو دي فلورو متان( 12فرئون 

 CH3Cl 49/52 2/24- 1/97- 3-87-74 )کلرو متان( کلريدمتيل 

  -ClCF2CClF2 93/172 1/4 2/94 تترافلورو اتان( -2و2و1و1 -دي کلرو -2و1)114فرئون 

 CH2=CHCl 52/62 4/13- 2/1538- 4-21-75 وينيل کلريد)کلرو اتيلن(

 CH3Br 94/94 6/3 6/93 9-83-74 برميد )برومومتان(متيل 

 CH3CH2Cl 52/64 3/12 4/136- 3-22-75 کلريد )کلرو اتان(اتيل 

  -CCl3F 38/137 7/23 2/111 )تري کلرو فلورو متان(11فرئون

 C2H2Cl2 95/96 7-31 5/122- 4-35-75 دي کلرو اتن( -1و1کلريد )وينيليدن 

 CH2Cl2 94/84 8/39 1/95- 2-29-75 )متيلن کلريد( دي کلرو متان

  -CF2ClCCl2F 38/187 7/47 4/36 تري فلورو اتان( -2و2و 1-تري کلرو -2و1و1)113فرئون

 CH3CHCl2 96/98 3/57 2/97- 3-34-74 دي کلرو اتان -1و1

                                                           
1- Chemical abstract service ( آمريکا تقسيم بندي مواد شيميايی توسط انجمن شيمی ) 
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  -CHCl=CHCl 94/96 3/62 5/82 دي کلرو اتيلن -2و1 -سيس

 CHCl3 38/119 7/61 5/63- 3-66-67 )تري کلرومتان( کلروفرم

 ClCH2CH2Cl 96/98 5/83 3/35- 2-26-127 )اتيلن کلريد( دي کلرو اتان -2و1

 CH3CCl3 41/133 1/74 4/32- 6-55-71 تري کلرو اتان( -1و1و1) کلروفرممتيل 

 C6H6 12/78 1/82 5/5 2-43-71 بنزن

 CCl4 82/153 5/76 2/23- 5-23-56 )تترا کلرو متان( يدکلرتترا  کربن

 CH3CHClCH2Cl 99/112 4/96 4/122- 5-87-78 )پروپيلن دي کلريد( دي کلرو پروپان -2و1

 ClCH=CCl2 29/131 87 2/73- 6-21-79 )تري کلرو اتن( اتيلنتري کلرو 

   CH3CC=CHCl 97/112 76 دي کلرو پروپيلن( -3و1-دي کلرو پروپن)سيس -3و1-سيس

   ClCH2CH=CHCl 97/112 2/112 دي کلرو پروپيلن( -3و1-)ترانس دي کلرو پروپن -3و1-ترانس

 CH2ClCHCl2 41/133 8/113 5/36- 5-22-79 )تري کلريد وينيل( تري کلرو اتان -2و1و1

 C6H5CH3 15/92 6/112 2/95- 3-88-128 )متيل بنزن( تولوئن

 BrCH2CH2Br 88/187 3/131 8/9 4-93-126 )اتيلن دي بروميد( دي برومو اتان -2و1

 Cl2C=CCl2 83/165 1/121 2/19- 4-18-127 )پر کلرو اتيلن( تترا کلرو اتيلن

 C6H5Cl 56/112 2/132 6/45- 7-92-128 کلرو بنزن
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 C6H5C2H5 17/126 2/136 2/95- 4-41-122 اتيل بنزن

  -2C6H4 17/126 1/139 9/47(CH3)-1,3 دي متيل بنزن( -3و1) گزيلن-متا

  2C6H4 17/126 3/138 3/13(CH3)-1,4 دي متيل گزيلن( -4و1) گزيلن-پارا

 C6H5CH=CH2 16/124 2/145 6/32- 5/42/122 )وينيل بنزن( استايرن

 CHCl2CHCl2 85/167 2/146 2/36- 5-34-79 تترا کلرو اتان -2و2و1و1

  -2C6H4 17/126 4/144 2/25(CH3)-1,2 دي متيل بنزن( -2و1) گزيلن -اورتو

 3C6H6 22/122 7/164 7/44- 8-67-128(CH3)-1,3,5 )مزيتيلن( تري متيل بنزن -5و3و1

 3C6H6 22/122 3/169 8/43- 6-63-95(CH3)-1,2,4 تري متيل بنزن -4و2و1

 Cl2C6H4 21/147 2/173 7/24- 1-73-541-1,3 دي کلرو بنزن( -3و1) دي کلرو بنزن -متا

 C6H5CH2Cl 59/126 3/179 2/39- 7-44-122 کلرو تولوئن(-آلفابنزيل کلريد)

 Cl2C6H4 21/147 5/182 2/17- 1-52-95-1,2 دي کلرو بنزن( -2و1) دي کلرو بنزن -اورتو

 Cl2C6H4 21/147 2/174 1/53 7-46-126-1,4 دي کلرو بنزن( -4و 1) دي کلرو بنزن -پارا

 Cl6C4 76/262 215 2/21- 3-68-7 بوتادين -3و1-هگزا کلرو -4و4و3و2و1و1
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 برداري در فشار بالاتر از جونمونه 1-1-31

نهايی کانيستر بالاتر از فشار هوا فشار  در آن کهبا استفاده از يک پمپ نمونه در کانيستر  آوري نمونه هواجمعبه 

 .شود یمباشد گفته 

 کیفي دقت 1-1-33

 .شود یم ترکيبات گفته براي شناسايی اي يهتجزسامانه  به قابليت يک

 کمي دقت 1-1-31

 .شود یمگفته  غلظتِ يک ترکيب مشخص گيري اندازهبراي  اي يهتجزبه قابليت يک سامانه 

 3پايا کالیبراسیون 1-1-31

 .شود یمگفته ، آزمون يها نمونهمتفاوت از  يبا استفاده از استانداردها اي يهتجزسامانه  کاليبراسيونبه 

 بحث  1-1-31-3

 به مستقيماً يی داردت بالاغلظنداردي که مقدار کوچکی از يک نمونه استاکه در آن  پايا کاليبراسيوناز  مثالی

به  ،اي يهتجز محلول استخراج و بخشی از تغليظِ اوليه مربوط به سامانهو  ستون کروماتوگرافی گازي تزريق شده

 .گرددمیجدا مسير فرعی وسيله 

 از جو پايین تربرداري در فشار نمونه 1-1-34

فشار نهايی رسيدن تا ، برداري نمونهبا يا بدون کمک پمپ  2شدهخلاء در يک کانيسترِ  آوري نمونه هواجمعبه 

 .شود یمگفته به زير فشار هوا  کانيستر

 بحث  1-1-34-3

 افزايش يابد. فشار محيطفشار محيط يا تا نزديکی مقدار که فشار داخلی آن تا  شود یمپر  يا گونهبه  کانيستر

به لوله ورودي  برداري نمونهانِ بخشی از سامانه عنوکمکی به  خلاءپمپ يک ممکن است  خلاءبراي ايجاد سريع 

 خلاء مورد نظر را ايجاد کند.نمونه  آوري جمعيا در طولِ  بردارياز نمونه قبل وصل شده و

 روش آزمون خلاصه 4

و بر اساس  مراجعه شود( 22الی  1 کتاب نامه)به بوده  روشِ شرح داده شده، برگرفته از کارهاي منتشر شده 4-3

 سالاين روش از اوايل  .باشد یم 3حفاظت از محيط زيست سازمانمربوط به  TO-14A يروش خلاصه شده

اندازه به منظور  مراجعه شود( 11 کتاب نامه)به  گازهاي هوا را براي بلندمدتی به کار گرفته شد تا روند 1982

                                                           
1- Static calibration 

2- Evacuated 

3- Environmental protection agency (EPA) 
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سمی مراجعه شود( و ارزيابی ميزان  12 کتاب نامه)به  ترکيبات آلی فرار به اوزون ميزان نفوذ و پخش گيري

 .کندگذاري پايه مراجعه شود( 14و  13 کتاب نامه)به  ترکيبات آلی فرار در هواي محيط بودنِ

)پايين تر از فشار هوا(، از يک کانيستر  )بالاتر از فشار هوا( و فشار پايين برداري: فشار بالانمونه روشهر دو  4-1

کانيستر يا  حجمیِ 2%  از تر کوچکبرداري با ظرفيت حجمی نمونه لولهيک  .کنند یمشده استفاده خلاء 

برداري در فشار بالا، نياز نمونه براي .گيرد یممورد استفاده قرار  ،خلاء يک پمپي حجمیِ لوله 2از %  تر کوچک

که برداري دستگاه نمونه با استفاده ازهوا  ينمونه .باشد یمدر کانيستر فشار لازم  تأمينجهت يک پمپ اضافی به 

و تميز شده  خلاء، به داخل کانيستري که از قبل باشد یم بردارينمونه و زمانِ دبیداراي قطعاتِ تنظيم کننده 

 .شود یماست کشيده 

 

 GC-MS-SIMبه وسیله  شده کهانتخاب  رد انتظار براي ترکیبات آلي فرارِيون/فراواني و زمان بازداري مو -1جدول 

 گیرند.ميآنالیز قرار  تحت

واحد بر حسب ) يون/فراواني شیمیاييترکیب 

 (3پیک مبنا اتمي/درصدِجرم 

   زمان بازداري مورد انتظار

 )بر حسب دقیقه(

 122/85 )دي کلرو دي فلورو متان(12فرئون

31/87 

21/5 

 122/52 کلرومتان() يدکلرمتيل 

34/52 

69/5 

 122/85 تترا فلورو اتان( -2و2و1و1-دي کلرو -2و1)114فرئون 

56/135 

33/87 

55/6 

 122/62 وينيل کلريد )کلرو اتن(

125/27 

32/64 

71/6 

 122/94 متيل بروميد )برومو متان(

85/96 

83/7 

                                                           
1- Amu / % base peak 
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 122/64 اتيل کلريد )کلرو اتان(

142/29 

122/27 

43/8 

 122/121 )تري کلرو فلورو متان( 11فرئون

67/123 

97/9 

 122/61 دي کلرو اتيلن( -1و1وينيليدن کلريد )

55/96 

31/63 

93/12 

 122/49 دي کلرو متان )متيلن کلريد(

65/84 

45/86 

21/11 

 122/151 تري فلورو اتان( -2و1و1-تري کلرو -2و1و1)113فرئون

142/121 

92/123 

62/11 

 64/27 دي کلرو اتان -1و1

33/65 

52/12 

 122/61 دي کلرو اتيلن -2و1-سيس

62/96 

44/98 

42/13 

 122/83 کلروفرم )تري کلرو متان(

65/85 

35/47 

75/13 

 122/62 دي کلرو اتان )اتيلن دي کلريد( -2و1

72/27 

31/64 

39/14 
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 122/97 تري کلرو اتان( -1و1و1متيل کلروفرم )

64/99 

61/61 

62/14 

 122/78 بنزن

25/77 

35/52 

24/15 

 122/117 کربن تترا کلريد )تترا کلرو متان(

97/119 

18/15 

 122/63 )پروپيلن دي کلريد(دي کلرو پروپان  -2و1

92/41 

72/62 

83/15 

 122/132 تري کلرو اتيلن )تري کلرو اتن(

92/132 

87/95 

12/16 

 122/75 دي کلرو پروپن 3و1-ترانس

72/39 

32/77 

49/17 

 122/97 تري کلرو اتان )وينيل تري کلريد( -2و1و1

92/83 

82/61 

61/17 

 122/91 تولوئن )متيل بنزن(

57/92 

86/17 

 122/127 دي برومو اتان )اتيلن دي بروميد( -2و1

96/129 

115/27 

48/18 
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 122/166 تترا کلرو اتيلن )پر کلرو اتيلن(

74/164 

62/131 

21/19 

 122/112 کلرو بنزن

62/77 

32/114 

73/19 

 122/91 اتيل بنزن

28/126 

22/22 

 122/91 دي متيل بنزن( -4و3/1و1گزيلن ) -متا و پارا

42/126 

41/22 

 122/124 استايرن )وينيل بنزن(

62/78 

49/123 

81/22 

 122/83 تترا کلرو اتان -2و2و1و1

64/85 

92/22 

 122/91 دي متيل بنزن(-2و1گزيلن ) -اورتو

42/126 

92/22 

 122/125 اتيل تولوئن -4

29/122 

53/22 

 122/125 تري متيل بنزن )مزيتيلن( -5و3و1

42/122 

65/22 

 122/125 بنزنتري متيل  -4و2و1

42/122 

18/23 

 122/146 دي کلرو بنزن( -3و1بنزن )دي کلرو  -متا

65/148 

42/111 

31/23 
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 122/91 کلرو تولوئن( -آلفابنزيل کلريد )

26/126 

32/23 

 122/146 دي کلرو بنزن( -4و1دي کلرو بنزن ) -پارا

65/148 

42/111 

41/23 

 122/146 دي کلرو بنزن( -2و1دي کلرو بنزن ) -اورتو

65/148 

42/111 

88/23 

 122/182 تري کلرو بنزن -4و2و1

98/182 

32/184 

71/26 

-3و1-هگزا کلرو -4و4و3و2و1و1هگزا کلورو بوتادين )

 بوتادين

122/225 

66/227 

62/223 

68/27 

. شودمیبردار جدا از نمونه رکانيستر بسته شده و کانيست جداساز، شيرِ گرديدآوري وقتی که نمونه هوا جمع 4-1

در اين هنگام يک بر چسب شناسايی به کانيستر چسبانده شده و کانيستر جهت آناليز به آزمايشگاه منتقل 

  .گردد یم

جهت مطابق با دستورالعمل آزمايشگاه، اطلاعات موجود روي برچسب کانيستر يادداشت شده و کانيستر  4-4

در موجود در طول آناليز، بخار آب  .گردد یممتصل به يک فشارسنج دقيقِ فشار نهايی کانيستر  گيري اندازه

)اگر عملی باشد( کاهش پيدا کرده و سپس  نفوذپذيرخشک کنِ غشايی  استفاده از يکبه ممکن است جريانِ گاز 

 جاذب دماي تلهپس از اين مرحله،  گردند. تغليظ برودتیدر يک تله مواد آلی فرار با تجمع روي تله جاذبِ يا 

ه ب ،کروماتوگرافی گازي پس از جداسازي باآزاد شده و  اند کردهافزايش پيدا کرده و موادي که در آن تجمع پيدا 

کمی آن با اين  گيري اندازهشناسايی ترکيب شيميايی و  گيرند.قرار می شناسايیمورد جرمی  سنجیطيف وسيله

 .گيرد یمروش آزمون انجام 

ده و به وسيله واجذب ش ،فرار از روي تله به داخل حجم کوچکی از گاز حاملمواد آلی با اعمال گرما،  4-5

جرمی يا  سنجیطيفبه وسيله آشکارساز گردند. پس از جداسازي، اين مواد میجدا کروماتوگرافی گازي 
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روش  .گردند یم گيري اندازه 2ربايش الکترون آشکارسازيا  1يا شعلهيونش  آشکارسازآشکارسازهاي ديگر از قبيل 

 کتاب نامه)به  ستیيا د مراجعه شود( 17الی  15 کتاب نامه)به  به صورت خودکار توان یم را اي يهتجزاجرايی 

براي  يا شعلهيونش  آشکارسازپاسخِ  گيري اندازهيک روش اجرايی براي همچنين  انجام داد. مراجعه شود( 18

 شده است. مستندسازيمواردي که جداسازي با کروماتوگرافی گازي وجود ندارد، 

که با کروماتوگرافی گازي مزدوج شده است( به عنوان يک سنج جرمی طيف) جرمیسنج طيف آشکارساز  4-6

شاملِ  جرمی سنجطيفآشکارسازهاي  باشد.می کمی و کيفی هاي گيري اندازهجهت  مهم يا عمده اي يهتجزابزار 

و مغناطيسی  يها بخشاز  مرکب يها کنندهآناليزچهار لايه جرم،  هاي یصافبخش مغناطيسی آناليز کننده جرم،  

 .باشد یميون  تلهجرمی  سنجطيفآناليزکننده زمانِ حرکت جرم و  بخش الکترواستاتيکی،

 GC/MS-SIMو  (کامل روبش -GC/MS) مقايسه 4-6-3

4-6-3-3 GC/MS - کامل روبش 

  هدفامکان شناسايی ترکيب شيميايی  -1

 GC/MS-SIMحساسيت کم نسبت به  -2

 مورد نياز باشد. تر بزرگبا حجم  يیها نمونهممکن است  SIMدر مقايسه با  -3

 .باشد یم يرپذ امکان 3گرِ شويشیمداخله هاي يونتفکيک  -4

 شناسايی ترکيبات مثبت -5

 کاليبراسيونموجود در فهرست  کمی ترکيباتِ اندازه گيري -6

 وجود ندارند کاليبراسيونکيفی و نيمه کمی ترکيباتی که در فهرست  اندازه گيري -7

4-6-3-1 GC/MS-SIM 

 .باشد ینم هدف غيرِقادر به شناسايی ترکيبات  -1

 باشد.نمی تکنسينمفصل توسط  تفسيربه  ينياز -2

 .باشد یم روبش کامل، - GC-MS  داراي حساسيت بالا نسبت به -3

4-6-1 GC/MS- کامل   روبش 

  روبش تنظيم شده در مدِ و جرمیسنجی طيفروماتوگرافی مويين، مزدوج شده با از يک ستون ک سامانهاين  

  .گردد یمروشِ عادي جستجوي منابع طيفی پشتيبانی به وسيله که  باشد یم

ی را که توسط از ترکيبات يا گستردهطيف شنهاد داده و يپواضح تقريب را براي شناسايی  ترين يکنزداين گزينه، 

 که توسط باشدمی هدفترکيبات محدود به  GC/MS-SIMمد  دهد.میپوشش گردد، تعريف میمنابعِ طيفی 

                                                           
1- Flame ionization detector 

2- Electron capture detector 

3- Eluting 
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 يحساسيت بالاتر ،محدود شده m/zدر مقادير  ترطولانیي ماند ها زمانمزيتِ  دارا بودنبا و  گرديدهکاربر تعريف 

 GC/MS-SIMدر آناليز هم زمان  طوربه  شدهپايش  هاي يونتعداد زمانی که  .دارد GC/MS-SCANنسبت به 

محدوده  .بودخواهد  GC/MS-SCAN مد حساسيتمعادل با افزايش يابد، در اين صورت حساسيتِ اين روش 

 .رسد یم ،اند شدهيون که به طور هم زمان پايش  5الی  4به  GC/MS-SIM مد عملی

 اهمیت و کاربرد 5

پيدا  نشر محيط کارو فضاهاي  سرپوشيدهبه محيط، فضاهاي از طريق منابع مختلف  ترکيبات آلی فرار 5-3

ساختمانی  مصالحتجهيزات و نشر از طريق استفاده از محصولاتِ مختلف،  طی آنمواردي که بر  علاوه .کنند یم

که منتشر يندهاي توليد وجود دارد فرا مثلمنابع محيطی مربوط به  يمستقيم يا گذراانتشار ، گيردصورت می

بنابراين  .باشند یممزمن يا شديد  يها سمبسياري از اين مواد فرار،  .باشندمی اي يچيدهپترکيب هواي کننده 

 .باشد یمسلامتی افراد ضروري بر  ها آن تأثيربررسی در هوا براي  ها آن  اندازه گيري

)براي مثال  در هوابا قابليت فراريت بالا و پايدار  یآناليز ترکيباتآوري و براي جمعاستفاده از کانيسترها  5-1

 .باشد یموينيل کلريد( مناسب 

 هاي يتمحدوددر معرضِ ، دهدقرار می آناليزتحت آوري کرده و گاز را جمع يها نمونهاين روش آزمون که تمامی 

  .گيرد ینمبالا قرار  فراريتِمربوط به 

 يها نمونهآوري جمع .گردند یمآوري موفقيت در کانيسترهاي فولادي رويين شده جمعآلی فرار با  ترکيبات 5-1

 :گيرد یمهوا در کانيسترها با اهداف زير انجام 

 (h 24الی  h 8)براي مثال  هوا در يک بازه زمانی مشخص يها نمونهسازي مطلوب يکپارچه -1

 آزمايشگاه مرکزي يزهايآنالو برداري از راه دور نمونه -2

  ها نمونهو جابجايی  داري نگهراحتی  -3

 خيلی کممقدار آوري نمونه به جمعقابليت  -4

  اي يهتجزسامانه مربوط به مناطق مختلف با يک  يها نمونهآناليز  -5

در محدوده  اي يهتجزوارد شده به دستگاه   نمونهحفظِ اندازه جهت  يا تغليظِ اضافی نمونه سازي يقرق -6

 کاليبراسيون

 يها سامانهبا  ها آنيا آناليز يا هر دوي  گيري اندازهآوري حجمِ کافی از نمونه براي ارزيابی دقتِ جمع  -7

 مختلف اي يهتجز

برق ، اگر دبیکنترل کننده  خلأ ونمونه در مناطقی با دسترسی کم با استفاده از يک تنظيم کننده  آوري جمع -8

 وجود نداشته باشد. در آن مناطق
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کانيستر به  ح داخلیسطجهت حذف يا پوشش دادن مناطقِ فعال موجود روي سطحِ داخلی کانيستر،  5-4

دهی سيليسِ و فرايندِ پوششالکتريکی  دهیپوليش يندهايفرا از قبيل رويين کردن مختلفهاي وسيله فرايند

 .گردد یموري آمذاب عمل

بازيابی به طور کمی از کانيستر  توانند یمبرداري و آناليزِ ترکيباتی که براي نمونه تواند یماين روش آزمون  5-5

را هستند، راي اين روش آزمون قابل اجي نوعی مربوط به ترکيبات آلی فرار که بمحدوده به کار برده شود.گردند، 

 .باشندمی C 25°در  Pa 15 بالاتر از يداراي فشار بخار اشباع شدههستند که  هايیمحدوده

آوري بايد قبل از مطالعات مربوط به پايداري و جمع اند نشدهفهرست  1براي ترکيباتِی که در جدول  5-6

 انجام گيرد.از اين روش آزمون  استفاده

 ها يتمحدودو  ها تداخل 6

 يیها آن الخصوص یعلترکيب آلی فرار  هاي يظتغلاي مهم است چرا که پيش  يهتجزمشکل  مديريت آب يک 6-3

. آب کنند یم، بخار آب را به همراه ترکيباتِ آلی فرار تجميع کنند یمکه از ميعانِ دماي تقليل يافته استفاده 

 يها سامانهرا تغيير داده و روي بازداري  يها زمانجريانِ هواي نمونه را محدود و يا متوقف کرده،  تواند یم

غشايی نفوذپذير به  يها کن خشک داشته باشد. تأثير جرمی سنجیطيف يها سامانه الخصوص یعل آشکارساز

را براي تعدادي از  1محصولاتِ مصنوعی، قبل از تغليظ مورد استفاده قرار گرفته و مکررو هم راستا  صورت

اقدامات احتياطی، توليد رعايت يک سري  به شرطِهستند  اين روش آزمون هدفترکيباتی که در فهرستِ 

نمونه هوا از يک کانيسترِ فشار بالا که حاوي هواي  آزادسازي. مراجعه شود( 21و22 کتاب نامه)به  کنند ینم

تا زمانی که آب ميعان شده روي  ،آزاد شده ي نمونههواي  افزايش منظمِ رطوبتِ، منجر به باشد یممرطوب 

 مراجعه شود(. 22 کتاب نامه)به  گردد یم، سطوحِ داخلی کانيستر باقی بماند

کن )به بند ، اگر رطوبت در خشکگيردکنِ غشايی مورد استفاده قرار براي کاربردهايی که در آن خشک 6-1

روش اجرايی  .افتد یمتداخل در آناليزِ نمونه اتفاق تجمع پيدا کند در اين صورت  مراجعه شود( 12-1-1-3

، در زمان تخليه هوا، هر گونه رطوبت به کند یمگرم  C 122°کن را تا دماي خشک يا دورهخودکار که به صورت 

 .برد ینماين روش اجرايی يکپارچگی نمونه را از بين  .سازد یمدور وجود آمده را 

 يیغشا کنپمپ شده و از دستگاه خشک ،که به طور جداگانه GC/MS يها سامانهدر  ها نمونهحذف رطوبت از  -3يادآوري

 .الزامی نيست، کنند ینمده ااستف

علاوه  ه گردد.رداري آلودبسامانه نمونهممکن است اگر کانيستر قبل از استفاده تميز نگردد در اين صورت  6-1

تميز گردند  جريان( بايد کاملاً يها کننده)براي مثال: پمپ و کنترل  بردارنمونهديگر تمامی تجهيزاتِ  بر کانيستر،

                                                           
1- Artifacts 
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و براي تميز کردنِ کانيستر  نخواهند شد. ها نمونهتا اطمينان حاصل گردد که تجهيزاتِ پرکننده موجب آلايندگی 

سامانه به علاوه،  مراجعه کنيد. 2-11و  1-11 يبندهادر يی مندرج ها دستورالعملبه ، برداريسامانه نمونه تأييد

، آن را قرار گيرند تا به محض آلوده شدنشاهد زمينه بايد تحت آناليز  يها نمونهو  بايد به کار گرفته شده مناسب

 شناسايی کنند.

 بخار آب انتخابی حذفِ معادل آن جهتيا کنِ غشايی نفوذپذير از يک خشک GC/MS اي يهتجزاگر سامانه  6-4

غشاها نفوذ خواهند به اين در اين صورت ترکيبات آلی قطبی همزمان با رطوبت ، استفاده کنداز جريان نمونه 

براي  نمايد. کاليبرهتحت آزمون،  ويژه مواد متشکله آلیسامانه خود را با يک آناليز کننده بايد  . نتيجتاًکرد

 مورد اي يهتجز يها سامانههاي غشايی نفوذپذير ممکن است در  کن خشکترکيبات قطبی، کمی  يزهايآنال

 قرار نگيرند. استفاده

 دستگاه 9

که از منابع مختلف  گويند ا پوشش سيليسی يا پوليش الکتريکیبا سطوح داخلی رويين شده ب يکانيستربه  9-3

 .باشد تأمينقابل تجاري 

 آزمونِ براي باشدمیموجود  تجاريکه به صورت  فشار پايينو  بالا فشار برداري کانيسترسامانه نمونه 9-1

 مراجعه شود(. 12الی 8 کتاب نامه)به  شده است  گرفتهرد ارزيابی قرار مو ،لی فرار در هواترکيبات آ

برداري کانيستر مورد استفاده به عنوان واحد نمونه تواند یماستاندارد  يافزارها سختمختلفی از  هاي يکربنديپ

 قرار گيرد.

 .مراجعه شود( 1 )به شکل فشار پايين تر از فشار هوا 9-1-3

 خطوط ورودي 9-1-3-3

 .شود یمورودي نمونه گفته ي دريچهبردار به جهت اتصالِ نمونه زنگاي از فولاد ضد به لوله

 کانیستر 9-1-3-1

( داشته و شير و L 6)براي مثال  و بدون نشتی که حجم مناسبضد زنگ از جنس فولاد  ظروف فشاريبه 

 .شود یمگفته  ،باشد شدهرويين  هاآن سطوح داخلی

 خلأ/سنجفشار 9-1-3-1

       الی kPa 2) يا فشار (in Hg  32الی  2يا  kPa 2الی  -kPa 122) خلأ گيري اندازه قابليتبايد اين وسيله 

kPa 222  الی  2ياpsig 32) بايد تميز و بدون هيچ گونه نشتی  1هاسنجه برداري داشته باشد.را در سامانه نمونه

 باشند.

                                                           
1- Gages 
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 جرمي و کنترل کننده سنجدبي 9-1-3-4

و تحت شرايطِ  بردارينمونه h 24زمانی  ( در طول بازه ± 12)%  دبی داشتن نگهثابت  قابليتاين وسيله بايد 

 ( و رطوبت را داشته باشد.C42°الی  C22°) تغييرات دما

 صافي 9-1-3-5

 .شود می گفته µm 7 با تخلخلو  زنگ ضد فولاداز جنس به صافی 

 الکترونیکي سنج زمان 9-1-3-6

و متوقف  مراجعه شود( 7-1-2-7)به بند در زمان شروع  سوپاپ مغناطيسی سازي فعال قابليتبايد  سنج زماناين 

 آوري نمونه به صورت خودکار را داشته باشد.به منظور جمعکردنِ جريان ورودي به کانيستر 

 سوپاپ مغناطیسي  9-1-3-9

مغناطيسی دما  يها سوپاپواشر و قسمت ميانی الاستومري يا اين سوپاپ به طور الکتريکی کار کرده و داراي 

 .باشد یمپايين 

 1و قطعات اتصال  لوله 9-1-3-8

. باشد یمو از نوع کروماتوگرافی و قطعات اتصال جهت اتصالات داخلی ضد زنگ از جنس فولاد  اي لولهشامل 

بايد از جنس فولاد ضد  باشندمی از قبيل آناليت و گازهاي پشتيبان هايیتمامی موادي که در تماس با نمونه

 باشند. زنگ

 هیتر 9-1-3-7

)در صورت  بردار در حد بالاتر از دماي محيطجهتِ حفظِ دماي داخل محفظه نمونه کننده دمابه عنوان کنترل

 .باشد یملزوم( 

 فن 9-1-3-31

 .باشد یم)در مواقع لزوم(  برداريسرد کردن سامانه نمونهجهت 

 ترموستات 9-1-3-33

 .کند یمبه طور خودکار عملکرد فن را کنترل 

 کمینه و بیشینه گیري اندازهدماسنجِ با قابلیت  9-1-3-31

 .دنکن یمثبت  برداري نمونه کمترين و بيشترين دما را در طول ها دماسنجاين 

 شیر قطع کن  9-1-3-31

 .گيرد یممورد استفاده قرار  خلأفشار/ گيري اندازهبدون نشتی بوده و جهت  فولاد ضد زنگ و از نوع

                                                           
1- Tubing and fitting 
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 )اختیاري( کمکي خلأپمپ  9-1-3-34

کشيده و به صورت نمونه در اي هاي چند شاخهاز طريق لوله L/min 12اين پمپ به طور پيوسته هوا را با دبی 

استفاده از  .گردد یمپايين استخراج شده و هواي اضافی خارج  دبیاي با هاي چند شاخهلوله نمونه در .آورد یم

تماس  اثردر را  ها نمونهاحتمال آلوده شدنِ  و ورودي شده درموجود  هاي يندهآلا سازي يقرقموجب ی بالا هاي یدب

 5از %  تر کوچک  1ورودي يا شاخهلوله چند اگر  .دهد یمکاهش  ،با مناطق جاذبِ فعال موجود در ديواره ورودي

 باشد.الزامی نمیدر اين صورت استفاده از پمپ  ،نمونه نهايی باشد
 

 
 . باشند یمتمامی قطعات اتصال از نوع فولادِ ضد زنگ  -يادآوري

 .باشند یم mm 2/3از جنس فولاد ضد زنگ و به اندازه  هالولهتمامی  -يادآوري

 .باشد یممحدوده کنترل شده از نظر دمايی  گرِنشان طرح  -يادآوري

 

 

 پايین تر از فشار هوابرداري کانیستر در فشار بردار جهت نمونهپیکربندي نمونه -3شکل

 
                                                           
1- Manifold 
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 سنج زمان 9-1-3-35

 .باشد یمثانيه  با مقياس زمانیبرداري زمان نمونه گيري اندازهداراي قابليت 

جاي کنترل به ممکن است  خلأيا تنظيم کننده  و قابل تنظيم با روزنه ثابت نشيرِ ميکرومترِ مويي 9-1-3-36

يکپارچه هستند به کار  مدت، که در بازه زمانی کوتاه يیها نمونهيا  ها نمونه گرفتنِ جهتِ دبی کننده الکترونيکی

، به کارگيري رددر اين استاندا نياز دارند. سازي فعالو غير سازي فعالبه دستورالعملِ  يیها سامانهچنين  رود.

يا کمتر از ظرفيتِ کلِ  62% آوري شدهي جمعها نمونهدر مواقعی که  تنهابا روزنه ثابت و بدونِ پمپ،  بردارنمونه

  h 6تا برداري را حداکثر ذکر شده، زمان نمونه فرايند ، مثالبراي  .باشد یم، مناسب دهند یمرا تشکيل کانيستر 

 .کند یممحدود کانيستر  L 15بر   h 22کانيستر يا  L 6بر 

 بالاتر از فشار هوافشارهاي  9-1-1

 مراجعه شود. 2و  1 يها شکلبه 

 پمپِ نمونه 9-1-1-3

را  kPa 222فشار خروجی  قابليت وبوده  1پر قدرتو از نوعِ کشنده  از جنس فولاد ضد زنگبايد دماغه پمپ 

و از هر گونه آلايندگی به وسيله روغن يا ترکيبات آلی ممانعت  داشته باشد. پمپ بايد تميز بدون نشتی بوده

 گردد.

سامانه  .گردند یمکه موجب تنظيمِ فشار کانيستر با هواي نمونه  اند کردهبرداري مختلفی توسعه پيدا نمونه يها سامانه -1يادآوري

هوا  هواي غيرآلوده،يک پمپِ  .کنند یمشستنِ سريعِ ورودي نمونه استفاده کمکی جهت  خلأاز يک پمپ  2شرح داده شده در شکل

 .کند یمروزنه تنظيم کننده جريان کشيده و به داخل کانيستر وارد وسيله  را از لوله ورودي به

 مواد پشتیباني کننده ديگر 9-1-1-1

 16-1-2-7الی  1-1-1-2-7بندهاي مطابق با اجزاء بحث شده شبيه بهبرداري فشار بالا، سامانه نمونهساير اجزاء 

 .باشند یم

 تجهیزات آنالیز نمونه 9-1

 (SIMکامل و   روبش)  GC/MS اي يهتجزسامانه  9-1-3

را  FULL SCAN- MS در مدِبرداشت و پردازش داده  قابليتبايد  GC/MS-SCAN اي يهتجزسامانه  9-1-3-3

را داشته  MS-SIMدر مدِ  ها دادهبرداشت و پردازش  قابليتبايد  GC/MS-SIM اي يهتجزسامانه  داشته باشند.

 باشد.

 گازي يکروماتوگراف 9-1-3-1

                                                           
1- Bellows 
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گاز،  ي دبیها کنندهتنظيم استانداردِ ديگر از قبيل  يها طرحريزي دمايی براي آون با برنامه قابليتاين دستگاه 

 .باشد یماختياري  يا شعلهيونش  آشکارسازاستفاده از  .باشد یمکنترل خودکار شيرها و يکپارچه سازها و... را دارا 

 کروماتوگرافي آشکارساز 9-1-3-1

 سامانه .شود یممربوطه باشند، گفته  افزارهاي نرمجرمی که مجهز به رايانه و سنجی طيفهاي آشکارسازبه 

GC/MS  تنظيم شده و  ،روبشدر مدMS  مواد آلی فرار  يها گونهکمی و شناسايی  هاي گيري اندازهنمونه را براي

 .کند یم روبش

 مجهز به مجموعه کنترل دما تله برودتي 9-1-3-4

ممکن است  ها تله مراجعه شود. 4-1-1-12جهت تکميل توضيحاتِ مربوط به تله و مجموعه کنترل دما، به بند 

 د.نموجود اضافه گرد يواحدهابه قرار داده شده يا  یکروماتوگرافدستگاه  به وسيله توليدکننده، در داخلِ

 

 

 

 برداري کانیستر در فشار بالابردارِ جايگزين براي نمونهپیکربندي نمونه -1شکل 
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   دبي جرميالکترونیکي  يها کنندهکنترل 9-1-3-5

 کار به دبی هاي ناهنجاري نمايش براي آنالوگ خروجی ارائهو  گاز نمونه دبی گاز حامل و داشتن نگهبراي ثابت 

 .رود می

 خلأپمپ  9-1-3-6

که براي انتقال ) حجم مشخصبا  یمخزندر خلاء ايجاد رف عمومی و با قابليت پمپ آزمايشگاهی جهت مصابه 

 .شود یمگفته  برودتیحجمِ مشخصی از نمونه از وسطِ تله کشيدنِ براي يا  (گيرد یمنمونه مورد استفاده قرار 

از جنس  ها لولهاتصال مربوط به  کروماتوگرافی و قطعاتِنوعِ و از  ضد زنگاز جنس فولاد  ايلوله 9-1-3-9

 مراجعه شود. 8-1-2-7براي توضيحات بيشتر به بند  -فولاد ضد زنگ 

 مراجعه شود( 1)به جدول ستون کروماتوگرافي 9-1-3-8

 .باشد یماين ستون به منظور جداسازي ترکيبات 

به شرطی که سامانه، نيازهاي مصرف کننده  دي متيل پلی سيلوکسان( 94 % سيانو پروپيل فنيل و 6% ) ها ستونساير  -1يادآوري

 آبِ، در معرضِ گرفتگی ناشی از (mm 53/2)تر از قطوربا قطر داخلی  يیها ستون مورد استفاده قرار گيرد. تواند یمنمايد  تأمينرا 

  وجود نخواهد داشت. ها سامانهدر اين  نفوذپذيرکنِ غشايی استفاده از خشکبه قرار نگرفته و در نتيجه نياز  تله افتاده به

 )اختیاري( سنج از جنس فولاد ضد زنگ خلأفشار/ 9-1-3-7

( را در سامانه kPa 222الی  kPa 2فشار )( و kPa 2الی  -kPa 122) خلأ گيري اندازه قابليتبايد اين وسيله 

 بايد تحت آزمون قرار گرفته و تميز و بدون هر گونه نشتی باشند. هاسنجه داشته باشد. برداري نمونه

 از جنس فولاد ضد زنگ 2مخزنفشار  1تنظیم کننده 9-1-3-31

گازهاي هيدروژن، نيتروژن، هليم و هواي  فشار ،يا مرحلهکار دو وبا ساز استاندارد وبه صورت  ها کنندهاين تنظيم

 کنند.را تنظيم می مخزن ( موجود درppm 1/2هيدروکربن کم )کمتر از  محيط داراي

 

 

 

 

 

                                                           
1- Regulators 

2- Cylinder 
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 جرمي و کروماتوگرافي گازيسنجي طیف متداول شرايط کارکردِ -1جدول

 

 311 %  3با اتصالات عرضي (µm 39ضخامتِ فیلم ) دي متیل پولي سیلوکسان -mm11/1 ×m51قطر داخلي  ستون کروماتوگرافي

cm) هليم گاز حامل
3
/min 2/2  در°C 252) 

 (µL 3الی  µL 1) ثابت حجمِ تزريق

 2بدونِ انقطاع مدِ تزريق

  برنامه دمايی

 -C52° دماي اوليه ستون

 min 2 3زمانِ توقفِ اوليه

  C 152°الی   C/min 8° برنامه

 min 15 زمان توقف نهايی

 amu 252الی  amu 18 محدوده جرم

 s/scan 1  روبشزمان 

 eV 72 4شرايط يونشِ الکتريکی

 تبعيت گردد. يون انتخاب و مدِ پايشِ انتخابی جرم آشکارسازجهت انتخاب  بايد منتشر شده توسط توليدکننده يها دستورالعملاز  5جرمی  روبش

 6يونِ مضاعف آشکارساز مدِ آشکارساز

  7يا شعلهيونشِ  آشکارسازسامانه 

cm دبی هيدروژن
3
/min 32 

cm دبی گاز حامل
3
/min 32 

cm مشعلدبی هواي 
3
/min 422 

                                                           
1- Crosslinked 

2- Splitless 

3- Initial hold time 

4- Electrical ionization (EI) 

5- Mass scan 

6- Multiple detector 

7- Flame ionization detector (FID) 
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 گاز يها کنندهتصفیه 9-1-3-33

 به کار می رود.آلی از بخاراتِ گاز  هاي یناخالصکربن يا الک مولکولی، براي حذف رطوبت و 

 از خروجی جريان کردن جدا براي مرده حجم حداقل با( اختياري) پرسی يا شکل تی دهندهشکاف 9-1-3-31

 .رود می به کار GC ستون

 يها لولهکه در داخلِ  باشد یم نفوذپذيرهم محور با غشاي  هاي لولهشامل  -)اختیاري( ها کن خشک 9-1-3-31

 مراجعه شود. 3-1-1-12. براي توضيحات بيشتر به بند باشند یمتجاري موجود بزرگ تر قرار گرفته و به صورت 

 

 

 

 

 کانیستر یزکنندهتمدستگاه  -1شکل

 

 اي يچهدرشير کروماتوگرافی شش  9-1-3-34

 .مراجعه شود( 1)به شکل کانیستر سازي پاکسامانه  9-4

 :راهنما

A - ايشير فشار هواي چند شاخه 

B -  ايچند شاخه خلأشير 

C - ياشير تخليه فشار چند شاخه 

D - سازي آناي جهتِ اتصالِ کانيستر براي پاکقسمتِ چند شاخه 
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  kPa 2264/2کانيسترهاي نمونه تا فشار مطلق کمتر در  لاءايجاد خداراي قابليت  -خلأپمپ  9-4-3

 همزمان چند کانيستر  تميز کردنساخته شده از فولاد ضد زنگ با اتصالاتی براي  -يا شاخهلوله چند  9-4-1

 1خاموش -شيرهاي دو حالتیِ روشن -کنندهشيرهاي قطع 9-4-1

      تا فشار مطلقِ يا شاخهچند  در لوله خلأ گيري اندازهداراي قابليت  -ضد زنگفولاد از جنس  خلأ سنجه 9-4-4

kPa 2264/2 

و به شکل   ضد زنگِفولاد از جنس بازِ  يا لولهساخته شده از تله  -مورد نياز است( دو عدد) تله برودتی  9-4-5

u و براي  خلأهوا جهتِ جلوگيري از نفوذِ برگشتی پمپ  سازي خالصبراي اهدافِ و  نيتروژن مايع سرد شده که با

 .روند یمو تميز به کار کانيسترهاي حاوي نمونه هواي بدون رطوبت  يساز آماده

 هواي بدون رطوبتجهت پايشِ فشار  kPa 352 صفر تا  -فشار از جنس فولادِ ضد زنگ هاي سنجه 9-4-6

 به داخل کانيسترها هواي بدون رطوبتشير کنترل جريان از جنسِ فولاد ضد زنگ براي تنظيمِ جريان  9-4-9

يک کانيستر رويين شده با يک ) فشار بالابا قابليتِ کاربرد در يک حباب سازِ آبی  شامل مرطوب کننده، 9-4-8

کروماتوگرافی  خلوصبا  غيرِ يونیآبِ  مرطوب کننده شاملِ -تيوبِ عميق و شيرهاي دوتايی اشغال شده است(

 .باشد یم 2با عملکردِ بالا مايع

 براي گرم کردن کانيسترها -)انتخابی( آون همدما 9-4-7

کننده بالاتر رود تا از تخريبِ سطح کانيسترِ ، از دماي اعلام شده توسط توليدسازي پاکدماي آون نبايد طی عملياتِ  -4يادآوري

 جلوگيري گردد. سازي پاکرويين شده هنگام 

 .مراجعه شود( 4)به شکل  يا شاخهو لوله چند  کالیبراسیونسامانه  9-5

 I.D. mm 125) از جنس فولاد ضد زنگ يا شيشه يا شاخهچند  ي لوله -کاليبراسيون يا شاخهلوله چند  9-5-3

و حصولِ اطمينان از مخلوط  دبیبرداري و مخلوط کننده داخلی براي توزيعِ نمونه هاي يچهدربا  (mm 662در 

 شدنِ مناسب

 HPLC درجهبا  غيرِ يونیحاوي آب  ml 522به حجم  3لايه گيرِمرطوب کننده، فلاسکِ آ 9-5-1

 ml/min 52و ديگري صفر تا  L/min 5يکی صفر تا  -جرمی  الکترونيکی دبی يها کنندهکنترل 9-5-1

 براي کنترل ويژه mm 47فلوئورو کربنِ  صافیفلوئورو کربن،  هاي یصاف -تري فلوئورو اتيلن 9-5-4

                                                           
1- On-off 

2- HPLC 

3- Implinger flask 
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 واکنشگرها و مواد 8

 بالا خيلی خلوصبا  هواي بدون رطوبتگاز هليم، هيدروژن، نيتروژن و  مخازن  8-3

 :از هر کدام از ترکيبات زير به دلخواه ppmv 12حاوي تقريباً  مخازن –گاز  کاليبراسيوناستانداردهاي   8-1
 برومو اتاندي  -2و1 وينيل کلريد

 تترا کلرو اتيلن وينيليدن کلريد

 کلرو بنزن تري فلوئورو اتان -2و1و1 -تري کلرو -2و1و1

 بنزيل کلريد دي کلرو بنزن -پارا

 بوتادين -3و1 -هگزا کلرو کلروفرم

 متيل کلروفرم دي کلرو اتان -2و1

 تترا کلريد کربن بنزن

 تري کلرو اتيلن تولوئن

 دي کلرو پروپن -3و1-سيس متان دي کلرو دي فلوئورو

 دي کلرو پروپن -3و1-ترانس متيل کلريد

 تترا فلوئورو اتان -2و2و1و1-دي کلرو -2و1 اتيل بنزن

 دي کلرو بنزن -اورتو تري کلرو بنزن -4و2و1

 گزيلن -اورتو متيل بروميد

 گزيلن -متا اتيل کلريد

 گزيلن -پارا ئورو تري کلرو متانوفل

 استايرن دي کلرو متان

 تترا کلرواتان -2و2و1و1 دي کلرو اتان -1و1

 تري متيل بنزن -5و3و1 دي کلرو اتان -2و1 -سيس

 تري متيل بنزن -4و2و1 دي کلرو پروپان -2و1

 دي کلرو بنزن -متا تري کلرو اتان -2و1و1
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-نمونهسامانه ، )ب( اي يهتجزسامانه  کالیبراسیونالف( ، )يا شاخهو چند  کالیبراسیونسامانه از  شماتیکي -4شکل 

 تهیه استانداردهاي انتقالِ کانیستر برداري کانیسترِ آزمون، )پ(

 

يا ، 1استاندارد و تکنولوژي المللی ينبموسسه مواد استاندارد مرجعِ موجود در مطابق با بايد  مخازن 8-1-3

NIST-EPA .خريداري شوند. مختلف مخزندر چند  يا به طور مجزا مخزنترکيبات ممکن است در يک  باشند 

شده توسط  هاي اعلامترکيبات آلی فرار در مخازن گازي، به ويژگی براي راهنماي خريد و مخلوط کردنِ

 مراجعه شود. توليدکننده

کروماتوگرافی آونِ  يکار خنکهواي تميز و  يها تله( تنها براي -C 8/195°با نقطه جوش نيتروژن مايع ) 8-1

 .رود یمدارند، به کار  -C 7/185°نمونه که نياز به کنترلِ فعال تا  تغليظ يها تلهو گازي 

کنترل  -C 7/185° دماي  تاکه نمونه  يها تله(، براي -C 7/185°)با نقطه جوش اثر بیمايع  آرگون 8-4

 .رود یم، به کار شوند یم

                                                           
1- National institute of standards and technology (NIST) 
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و  هواي بدون رطوبتهيدروژن، نيتروژن و  مخازنکربن يا الک مولکولی، متصل بين  -سازهاي گازخالص 8-5

 آلی از بخارات گاز هاي یناخالصزدايش رطوبت و  ، جهتسامانهخط داخلی 

 )براي مرطوب کننده( بالا خيلی، با درجه خلوص HPLC درجهبا  -غيرِ يونیآب  8-6

 GC/MSسامانه برومو فلوئورو بنزن براي تنظيمِ  -4  8-9

 واکنشگر با درجه خلوص برداري، نمونهسامانه اجزاء  سازي پاکبراي  -متانول 8-8

 بردارينمونهسامانه  7

 سامانهشرح  7-3

 مراجعه شود(. 2و 1 يها شکلبرداري در فشار زير فشار اتمسفر )به نمونه 7-3-3

يا  kPa 2264/2 فشارآوري نمونه زير فشار اتمسفر، کانيستر تا جمع کانيستر جهت يساز آمادهبراي  7-3-3-3

اختلافِ فشار  شودباز  است حاوي ترکيبات آلی فرارکه به اتمسفري  کانيسترهنگامی که  .شود یمخلاء کمتر 

)در  ها نمونه آورياين روش ممکن است براي جمع که نمونه به داخل کانيستر جريان پيدا کند. گردد یمسبب 

از طريق اين عمل  .به کار رود (h 24الی  h 12يکپارچه )زمان  يها زماننمونه هاي با يا  (s 32الی  s 12زمان 

انجام يا روزنه بحرانی(  خلأجرمی، تنظيم کننده  دبیکنترل کننده يک محدود کننده داخلی )به عنوان مثال 

 گيرد.می

 اين صورت در نزديک شود،فشار اتمسفر فشار به روزنه بحرانی، اگر  دبی درمحدود کننده  استفاده از با 7-3-3-1

به  برداري نمونه جرمی، سامانه دبیک کنترل کننده ياستفاده از با اين حال با  کاهش خواهد يافت. دبیميزان 

با  الکترونيکی دبیبه عنوان مثال يک کنترل کننده  افزايش يابد. تواند یممحدود کننده اندازه دليل تنظيمِ 

 cc/min در حدود( 5 % را در يک مقدار ثابت )با تغييرات کمتر از دبی تواند یم cc/min 52محدوده دبی صفر تا 

 زير فشار اتمسفري نگه دارد. kPa 7 فشار کامل تا خلأاز  52

 مراجعه شود. 1به شکل  -در فشار بالاتر از فشار اتمسفر برداري نمونه 7-3-1

يی دارند، حجم بالايا  گردندبالا جمع می زمانی که در مدت يها نمونهبراي  برداري در فشار بالا،نمونه 7-3-1-3

      خودبه فشار نهايی کانيستر رسيدن  تانمونه  دبی،با استفاده از يک پمپ و آرايه کنترل  .رود یمبه کار 

(kPa222- kPa122) خلاء شده با حجم به عنوان مثال يک کانيستر .دگرد یم آوريجمع L 6، نرخ با تواند یم 

ml/min 1/7 مدت  و درh 24 فشار نهايی حدود  تاkPa  67 رسدب. 

 برداري نمونهآب در کانيسترهاي  ميعانممکن است باعث  بالا فشار و در شرايط در محيط مرطوب  نمونهآوري جمع -5 يادآوري

ترکيباتِ هدف روي  داري نگهبازيافتِ ترکيبات قطبی را از کانيستر کاهش داده و زمان شده ممکن است  ميعانوجود آب  شود.

 ستون کروماتوگرافی گازي را تغيير دهد.
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کشيده و  يا شاخهکانيسترِ فشار بالا، يک پمپِ فلزي دم دستی هوا را از لوله چند  برداري نمونهدر  7-3-1-1

 .کند یمکانيستر را پر کرده و داراي فشار 

 ي کلیبردارهانمونه 7-3-1

يک وسيله کنترل کننده دبی  برداري، ازيستر در بازه زمانی نمونهکان درثابت دبی در مقدار براي حفظِ  7-3-1-3

 kPa 1/88تا حدود شود ) یمبرداري پر انی نمونهکانيستر در بازه زم ،دبی پس از مشخص شدن .شود یم استفاده

برداري در نمونه برداري در فشار زير فشار اتمسفر يا تا حدود يک اتمسفر بالاتر از فشارِ متعارف برايبراي نمونه

 :شود یمبه روش زير محاسبه  توان یم دبی. فشارهاي بالا(

(1          )                                               (62×t( / )V×P = )F 

 که در آن:

F  بر دقيقه ليتر ميلیبر حسب  دبیبرابر است با 

P برابر است با فشار نهايی کانيستر، مطلقِ اتمسفري- P  (پاسکال يلوک مقدار بر حسب/)122[+1تقريباً برابر با[ 

 .باشد یم

V  ليتر ميلیبرابر است با حجم کانيستر بر حسب 

t باشد یمبرداري بر حسب ساعت برابر با زمان نمونه. 

در اين ، پر شود h 24 مدت در kPa 222فشار مطلق تا   L 6 براي مثال اگر يک کانيستر با ظرفيت 7-3-1-1

 :گردد یمبه روش زير محاسبه  دبیصورت 

(2)                                     ml/min 3/ 8(=62×24( / )6222×2 =)F 

 وصل يا قطع پمپ مناسب، يها نازم در که شود یمبه نحوي تنظيم  سنج زماندر عملکرد خودکار،  7-3-1-1

باز شده و  کند یمرا کنترل کند تا وقتی که پمپ شروع به کار  يديسلونوئد شير باي سنج زمانهمچنين  .شود

 بسته شود. ،وقتی پمپ از کار بيفتد

، يا شير دما پايين از هر گونه افزايش دماي قابل توجه که به وسيله چفت يدسلونوئاستفاده از  7-3-1-4

 تواند یمافزايشِ دما در شير  .کند یم، جلوگيري دهد یمبرداري رخ زمان نمونه در طولمرسوم  يدهايسلونوئ

شير  سبب خروجِ گاز ترکيبات آلی از مرکز شير شود که بايد جلوگيري گردد تا اثرات زمينه کاهش يابد.

    s 5شود )می ريزي برنامهکوتاه  هايبراي مدت زماندارد که  یالکترونيک سنج زمانچفت نياز به يک  يدسلونوئ

 .  (s 62الی 

 مکانيکی متداول نشان داده شده است. سنج زمانمداراتِ پالس الکتريکی ساده براي شيرهاي چفت با  5در شکل 
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به  ها آننمونه و کانيستر بايد تا حد امکان کوتاه باشد تا حجم  وروديخطوطِ متصل کننده بين  7-3-1-5

 2-1-1-9به بند بماند )برداري ثابت داخل کانيستر بايد در تمام مدت نمونه دبی وارد شده بهحداقل برسد. 

 مراجعه شود(.

 ممکن استمراجعه شود(  6-1-2-7به بند ) يهثانوالکترونيک  سنج زمانبه عنوان يک انتخاب، يک  7-3-1-6

را  ورودي نمونهبرداري به کار رود تا خطِ ساعت قبل از زمان نمونه چندبه مدت براي شروع به کار پمپ کمکی 

 و آماده نمايد. داده شستشو

 گذاري شوندصحه رطوبتبدون هواي  برداري بايد قبل از استفاده، به وسيلههاي نمونهتمامی سامانه 7-3-1-9

ه دقت به لحاظ نشتی بررسی شوند. تمامی کانيسترها بايد به ها بايد ببست تمامیمراجعه شود(.  2-11 به بند)

 مراجعه شود(. 1-11بند به ) گذاري شوندوسيله هواي بدون رطوبت صحه

 برداريفرايند نمونه 7-1

 تحت آزمون قرار گيرد.  1-11شده و مطابق با بند  تميزکانيستر نمونه بايد  7-1-3

شده و  مونتاژنشان داده شده است،  2و  1 يها شکلکه در  طور همانآوري کننده نمونه جمعسامانه يک  7-1-1

 را بگذراند. 3-2-11بند ، مطابق با گذاري صحه بايد الزاماتِ

 بايد در يک محفظه قرار گيرند. شوند یمآوري جمع محيط يها نمونهبرداري هنگامی که نمونهسامانه  -6 يادآوري

استفاده را با  هاي گزينشیآناليزيکسري هد برداري، کاربر ممکن است بخوانمونهسامانه قبل از قرار دادن  7-1-1

آناليز گزينشی، از  به دست آمدهاطلاعات  انجام دهد. اندآوري شدهجمع زمانی کوتاه يها بازهر هايی که داز نمونه

سامانه با آناليز  اي که درهاي بالقوهتداخل شناسايی بالقوه به منظور آناليز ومحدوده غلظتی  تعيينِجهت 

GC/MS اين تصريح شده در  يندهايفرابايد با استفاده از  آزمون يها نمونه .روند یمبه کار افتد، اتفاق می

 .شود یمانجام  ،116-2-7مطابق با بند بردارِ ساده برداري با استفاده از يک نمونهنمونه استاندارد آناليز شوند.

 دارد رانمونه، دماي متعارف، رطوبت و فشارِ محلی که نمونه بردار در آن قرار  آوري جمعبلافاصله قبل از  7-1-4

 ثبت کنيد.

 است. 1 مربوط به شکل يبعد مندرج در بندتوضيحِ  -9 يادآوري

-استفاده میبرداري نمونهسامانه در  شده تخليهيک کانيسترِ از برداري، نمونه بی صحيحد تأييد ايبر 7-1-5

 متصل کنيد. صافی، دقيقاً در قسمت جلوي يا شاخهيک دبی سنجِ جرمی را به خطِ دهانه لوله چند  .ددگر

شده را با کنترل کننده  گذاري صحهجرمی  سنجدبی يها دادهبردار را روشن کرده و کنيد. نمونهنيستر را باز کا

جرمی  سنجدبیدر غير اين صورت،  باشد. ±12%مقادير بايد در محدوده  بردار مقايسه کنيد.جرمی نمونه دبی

 تعمير گردد. مجدداً، سامانهبردار بايد در صورت پيدا شدنِ نشتی در شده يا نمونه کاليبراهبردار بايد مجدداً نمونه
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، کند یمکه با پمپ کار  يا سامانهبراي   مورد نياز است. و کانيسترِ معمولی سنجدبی، شار پايينبردارِ فبراي يک نمونه -8 يادآوري

 .باشد ینمباشد، مورد نياز  گيري اندازهقابل  شود یمدر صورتی که جريانی که وارد کانيستر  معمولیکانيسترِ 

تنظيم  صفردستگاه را روي ، ممکن است انحراف داشته باشند. شوند یمجرمی خوانده  دبی سنجاعدادي که از روي  -7 يادآوري

کانيستر را پس از  دبی ورودي به، هر گونه انحراف از تنظيمِ ياد شده را جمع يا تفريق کنيد. دبیو موقع خواندن يا تنظيم کرده 

 hبه مدتِ  ml/min 5/3)به عنوان مثال بردار نمونه دبیاز واحد کنترل کننده زمانِ گرم شدن، با استفاده از دو دقيقه سپري شدن 

24 ،ml/min 7  ِبه مدتh 12.و ثبت نماييد. گيري اندازهجريانِ نهايی واقعی را  ( تنظيم کنيد 

 را مجدداً روي صفر تنظيم کنيد. سنج زماننمونه بردار را خاموش کرده و  7-1-6

 بردار صبر کنيد.براي روشن کردنِ مجدد نمونه s32، حداقل شود یمنمونه بردار خاموش هر زمانی که  -31 يادآوري

 
 

 مکانیکي سنج زمان، به همراه چفت یديسلونوئاندازي شیر راه جهتمدارات پالس الکتريکي  -5شکل
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سامانه مراجعه شود( تميز را به  1-11به شکل ) يسترکانسنج را قطع کنيد. يک و دبی اتصالِ کانيستر 7-1-9

 تصل کنيد.م

 / فشار را باز کنيد.خلأ سنجهشير کانيستر و شير  7-1-8

، ثبت شود یم/ فشار نشان داده خلأ سنجه بردارکه با نمونه طور همانر را در کانيستر، / فشاخلأمقدارِ  7-1-7

 کنيد.

 / فشار را ببنديد و دماسنج داراي بيشينه و کمينه دما را مجدداً تنظيم کنيد.خلأ سنجهشير  7-1-31

 طی شده را ثبت کنيد. یزمان و مقاديرِ زمان

مناسب، شروع  يها زمانبرداري را در الکترونيکی را به نحوي تنظيم کنيد که بازه زمانی نمونه سنج زمان 7-1-33

متوقف در زمان مشخص، و  شده شده، شروع ريزي برنامهالکترونيکی  سنج زمانبرداري با نمونه و متوقف نمايد.

 .شود یم

،  مقدار بيشينه، کمينه، دماي داخلی فعلی و دماي برداريزمانی نمونه يها بازهسپري شدن پس از  7-1-31

 بت کنيد.بت، فشار متعارف و داخل اتاق را ثرطو ،دبیمقاديرِ کنترل کننده  نماييد.متعارف و داخل اتاق را ثبت 

روي نمونه بردار را باز و بسته  موجود / فشارخلأ سنجه، مختصراً شير برداري نمونهی در پايانِ بازه زمان 7-1-31

 در کانيستر را ثبت کنيد. خلأکرده و مقدار فشار/ 

اتمسفر باشد  ، اگر کانيستر وقتی که بررسی فشار نهايی انجام گرفت، در فشاربردار زير فشار اتمسفرنمونهسامانه براي  -33 يادآوري

زمانی  ثبت شود. مقادير برداري نمونه يها دادهاين اطلاعات بايد روي برگه  برداري مشکوک خواهد بود.نمونه در اين صورت زمان

 طی شده را ثبت کنيد.

-نمونهسامانه برداري را از کانيستر قطع کرده و کانيستر را از ببنديد. اتصالِ خط نمونه شير کانيستر را 7-1-34

شده را به مدخلِ چند شاخه  گذاري صحهسنجِ با فشار زير اتمسفري، يک دبیسامانه براي يک  برداري جدا کنيد.

 نهايی را ثبت نماييد. دبیخط متصل کرده و  ، داخلصافیدر جلوي 

 .باشددبی الزامی نمی سنج جرمی و ثبتِاتصالِ دبی اوليه و نهايی کانيستر ثبت شود، خلأمقدار در صورتی که  -31يادآوري

 شود. گيري اندازه تواند یمبردار ل از خاموش شدن نمونهحت فشار، جريان نهايی مستقيماً قبتسامانه براي يک  -31يادآوري

نماييد. شماره سريال کانيستر، شماره نمونه، محل و تاريخ را يک برچسب شناسايی به کانيستر متصل  7-1-35

 روي برچسب يادداشت نماييد.

 اي يهتجزسامانه  31
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 سامانهشرح  31-3

 (SIM)روبش کامل و  GC/MSسامانه  31-3-3

جريان/  يها نسبتجرمی که براي همه  آشکارسازداراي  GCعبارت است از يک  اي يهتجزسامانه  31-3-3-3

در هر بخش از آناليز که به عنوانِ  ها يونمدِ روبش کامل( يا براي تعداد محدودي از ) يا يهتجزشارژ، در محدوده 

 هاي یطراحجرمی با  سنجیطيف يها سامانهانواع مختلفی از  تنظيم شده باشد.پايش يون انتخاب شده است، 

به همراه يک ستون مويينه دي متيل  GCاز يک  GC/MS سامانه .اند شدهمختلف براي پايش يون انتخاب 

 افزار نرمهمچنين شاملی يک رايانه و سامانه  ( يا معادل آن تشکيل شده است.m 52در  mm 32/2سيليکون )

کن با موجود در نمونه از طريق عبور از يک خشک. هواي باشد یمبرداري، پردازش و گزارش مناسب براي داده

هر چند بسياري از اين ترکيبات قطبی با استفاده از اين فرايندِ خشک کردن، مورد . شود یمغشاي تراوا زدوده 

ترکيبات  غلظت .شود یمتله برودتی عبور داده  و سپساز يک شيرِ کروماتوگرافی  نمونه .گيرند ینمشناسايی قرار 

گزارش  خودکار يها دادهکه قبلاً نصب شده است با يک برنامه پردازشِ  کاليبراسيونبا استفاده از يک جدولِ 

با روبش پيوسته محدوده جرمی بين جرمی را  سنجطيف يها داده GC/MS سامانه ،روبش کامل در مدِ .شود یم

amu 18  الیamu 252  سامانه يک  .دهد یمبه دستSIM بقيه  تنها براي ترکيبات هدف و بدون در نظر گرفتن

 .باشد یم ml 522يا بالاتر براي نمونه هواي  ppbv 1در نتيجه حساسيتِ آن در حدود  .کند یمترکيبات، عمل 

 2)به جدول انتخاب شده هاي يونو فراوانی نسبی  بازداري يها زمانبر پايه ترکيب ، SIMآناليزِ  31-3-3-1

نمونه  يها دادهو با نگه داشته شده  GC/MSديسک رايانه روي هارد ها کنندهاين توصيف  .باشد یممراجعه شود( 

 min 12±به عنوان مثال بازداريزمان  يتوصيف کننده .روند یمبراي شناسايی هر پيکِ کروماتوگرافی به کار 

 .شود یميک ترکيب، تعيين  مرجع بازداريزمان نسبت به 

     وينيل کلريد و متيلن کلريد که به عنوان مثال)به جز  ±15%  مقدار پردازش براي وفور نسبی به عنوان مثال

 .دنشو یم گيريسه يون براي بيش از چهل بار اندازه .آيد یماز فراوانی مورد انتظار به دست  است( ± 25 %

 دار علامتمردود شود،  ها آزمونهر پيک که در هر يک از ، گيرد یمبا رايانه انجام  هنگامی که شناسايی ترکيب

گر براي تعيينِ دليل به صورت دستی توسط آزمايش يدباهمه داده  .شود یم)به عنوان مثال با علامت ستاره( 

ي ها قضاوتدر صورتی که اين امر سبب اضافه شدنِ  و اعلامِ وجود آن ترکيب بررسی شود. شدن دار علامت

 باتجربه مشخص گردد. تکنسينِبايد به وسيله يک مشکلات شناسايی توسط رايانه  شود،  شخصی به آناليز

براي تشخيصِ بيشينه  بازرسی دستی نتايج کمی انجام شود.ي خارج از محدوده، بايد ها غلظتبراي تأييد 

 بايد براي هر ترکيب يا گروهی از ترکيبات به نحوي انتخاب شوند که بازداريزمانی  يها پنجره، SIMحساسيت 

 شناسايی شده در يک روبش، سه يا چهار تا نگه داشته شود. هاي يون تعداد

غشاي تراوا  براي زدودن انتخابی بخار آب از بخار نمونه به کار رود. تواند یمغشاي تراوا  کنيک خشک 31-3-3-1

مونومر هاي فلوئورو سولفونيک است که به صورتِ هم شاملِ يک لوله ساخته شده از کوپليمرِ تترا فلوئورو اتيلن و 
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 و به آب کند یمبخار نمونه از لوله داخلی غشاي تراوا عبور  قرار داده شده است. تر بزرگمحور در داخل يک لوله 

که با عبور از فضاي حلقوي بين غشاي نيمه تراوا و لوله  دهد یم)و ساير ترکيباتِ سبک و قطبی( اين امکان را 

 به بخارِ هواي خشک نفوذ کند. ها يوارهدنی از بيرو

فرايندِ تميز کاري شامل گرم جلوگيري از تجمع رطوبتِ اضافی و هر نوع اثرِ حافظه در خشک کننده، يک براي 

و خشک  هواي بدون رطوبتبا  حينِ خالی کردن (min 22به مدت  C 122°) متناوبِ خشک کننده کردن

(min/ml 522 ِبايد به عنوان ).فرايند تميز کردن در هر مرحله از آناليز  بخشی از روش کار استاندارد انجام گيرد

يک روش ديگر براي  لازم به کار برده شود. عِ گرم کردنِ خشک کننده بايد دقتبا اين حال، موق .گردد یمتکرار 

و خالی کردنِ ترکيبات شامل منجمد کردنِ آب در يک تله و به دنبال آن افزايشِ دما  نمونه هوا  خشک کردن

است.  باقيماندهاين در حالی است که بيشترِ آب آن  .شود یموارد  به داخلِ فاز گاز از يک تله بخارهدف است که 

آورده شده است انجام  1نبايد براي غير از ترکيباتی که در جدولزدودنِ آب با يک خشک کننده غشاي تراوا 

ترکيبات قطبی ممکن است از  گذاري آناليزِ اين ترکيبات انجام شود.مگر اين که مطالعاتِ کاملی براي ارزش شود.

 مشترک غشاي تراوا از خارج شوند. فصلِ

انجام شود،  GCفرايندِ تميز کردن به ويژه هنگامی که پيش تغليظِ برودتی ترکيبات آلی فرار و به دنبال آن آناليز  -34 يادآوري

مشکل اين  .شود یم زمعکوس بر دقتِ آنالي تأثيرآبِ اضافی جمع شده در تله و ستون سببِ بسته شدهِ آن و زيرا ؛ مهم و مفيد است

. به علاوه بهبودِ زدايش آب از بخارِ نمونه باعث آناليزِ مقادير باشد یمبسيار مشخص  GC/MSDيها سامانههنگام استفاده از 

 براي ترکيباتِ هدف را نياز خواهد داشت. ها سامانهبيشتري از هواي نمونه در عمل شده و حساسيتِ بالاترِ 

براي خشک کردنِ بخار گاز نمونه که  کند یمکه به صورت ديفرانسيلی پمپ  GC/MS اي يهتجزسامانه که هنگامی  -35 يادآوري

( به GC/MSD) انتخابی آشکارسازبا  GC/MASSبا نوعِ بايد  يا کننده، چنين خشکغشاي تراوا ندارد ي کنندهنيازي به خشک

 يها سامانهنسبت به  يشتريببه مقاديرِ اضافی رطوبت، حساسيت  GC/MSD يواحدهادليل اين کار اين است که  کار رود.

 .دهد یمقرار  تأثيررا تحت  آشکارسازرطوبت، به طورِ برعکس دقت  دارند. GC/MS اي يهتجز

و نمونه گرم شده  s 62در مدت  C 222°و نه بيشتر از  C 122°تله برودتی نمونه حداقل تا   31-3-3-4

گرم کردنِ سريعِ تله موجب انتقال موثر ترکيبات نمونه به ستونی  .شود یمآزمايشی به ستونِ مويينه تزريق 

که  شود یمعلامت داده  MSبه رايانه  GCرايانه از محضِ تزريق نمونه به ستون، به  .شود یمکروماتوگرافی گازي 

، در محدوده از GCبخار گاز  را آغاز کند. شوند یمترکيباتی را که از داخل ستون شسته مربوط به ي آشکارساز

     محدوده بايد بين ،1 براي شناسايی ترکيبات در جدول. شود یمپيش انتخاب شده واحد جرم اتمی روبش 

amu 18  الیamu 252  که سرعتِ تکرار باشدHZ 5/1  شش بار روبش براي هر پيکِ  .دهد یمرا به دست

 اتترکيبکدام از انتخابِ پيک رايانه خودکار يا انتخاب دستی هر  .آيد یماتوگرافی در اين سرعت به دست کروم

پس از اين مرحله، جستجوي  .شود یمکننده دستگاه انجام بر اساسِ مشخصات اعلام شده توسط توليدهدف 

خواصِ کيفی نمونه  .گردد یمبراي هر پيک فهرست  ها انتخابانجام شده و تا ده عدد از بهترين  ها شدهذخيره 

 .شود یمتوسطِ اين فرايند مشخص 
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واحد خنک کننده، از يک  .رود یميک لوله فلزي براي دماي کاهش يافته و ترکيبات آلی فرار به کار  31-3-3-5

تشکيل شده  82الی  62با مشِ بورو سيليکات  اي يشهش يها دانهبا و  mm 32قطر خارجی با حلقه لوله نيکل 

 است.

 (w 1222الی  w 522) يا لولهيتر هداراي يک  کهمی يا برنجی ودر يک بلوک آلوميني تواند یمحلقه لوله نيکل  -36 يادآوري

-استوانه تله يبرا( w 25) یفشنگگرم کننده  پيچانده شود. (w2 52) اياستوانهبه شکلِ  يا لولهاست قرار گيرد يا توسطِ يک هيتر 

 تا گرماي شود یماين هيتر با وات پايين بين دو صفحه فلزي در داخل و بيرون تله ساندويچ  .باشد یمپيچانده شده، مورد نياز  اي

( با تماسِ s 55+ در مدت C 122°الی  -C 178°) گرم کردنِ سريع انتقال ايجاد کند. ي لولهاضافی را براي حذفِ نقاط سرد در 

 يعِماقرار داده شده در آلومينيم يا برنج با قرار دادن در يک  يها تلهخنک کاري  .شود یم بين هيتر و لوله تله انجامگرمايی مستقيم 

در مخلوطِ سرمازا انجام  يور غوطهيا  ها آنبا بخارِ دور  اياستوانهپيچانده شده  يها تلهخنک کاري  .شود یمسرد کننده انجام 

سرمازاي بخار شده به با محدود کردنِ مخلوطِ  (s 225در مدت  -C 178°+ الی C 122°) خنک کاري موثر در پوسته، .شود یم

     مدلِ GCوقتی که با دستگاه  یکروماتوگرافمجموعه تله و شير  .شود یمحجمِ باز و کوچکِ اطرافِ مجموعه تله انجام 

Hewlett-Packard 5880  پايه در داخلِ نواحی تزريق و کمکِ، روي يک صفحه شود یمکار GC  ،روي يک صفحه عايق

 مستقيماً بالاي آون قرار دارد.

با را  شود یمگر ممکن است بخواهد بخارِ گازي که از ستون خارج به عنوان يک انتخاب، آزمايش 31-3-3-6

 آشکارسازبه ( ml/min 2/1شکل، به حجم کم تقسيم کند که يک سوم از گاز نمونه ) Tاستفاده از يک لوله 

   استفاده از آشکارسازِ ويژه برود. يا شعلهيون  آشکارسازيک  به( ml/min 2/2انتخابی جرمی و دو سوم بقيه )

(MS- SCAN همراه با )غير ويژه آشکارساز (FID) ِبه دست آمده را نسبت به آناليز تکی  يها داده، امکان افزايش

 .کند یمفراهم 

 :کند یمت زير را براي کاربر فراهم اامکان FIDبه طور ويژه 

 اي يهتجزتصوير زمان شبه واقعی از پيشرفت طرح  -1

 .دهد یمرا به دست  FIDکه تنها نتايجِ  ها يشگاهآزماهمزمان با ساير  MSبا آناليز  گذاري صحه -2

 GC-FIDبا قابليتِ فقط  اي يهتجز هاي يشگاهآزمابا ساير  GC-FIDمقايسه  قابليت  -3

 GC/MS-SCAN-SIMسامانه معیارهاي عملکردِ  31-1

 GC/MSسامانه  عملکرد 31-1-3

 و بررسی کنيد. سرهم کردها دستورالعمل توليدکننده، برا مطابق  GC/MSسامانه قبل از آناليز،  31-1-3-3

 .دهد یمانتخابی را نشان  FIDبا  GC/MS-SCAN-SIMسامانه شرايط عملکرد عمومی  3 جدول 31-1-3-1

و نتايج اين چالش بايد  مراجعه شود( 2-2-11)به بند  بدون رطوبتبا هواي  GC/MSسامانه چالشِ  31-1-3-1

 ناليزِ نمونه باشد.آلی فرارِ هدف گذاري شده قبل از آترکيباتِ  براي ppbv 2/2کمتر از 

 GC/MSتنظیمِ روزانه  31-1-1



36 

 

قابل  عملکردرا تنظيم کنيد تا معيارهاي  GC/MSسامانه  ، کاليبراسيوندر شروع هر روز يا قبل از  31-1-1-3

 قبول به دست آيد.

تزريقِ سامانه به وسيله يک  بروموفلوئورو بنزن -4حاوي  مخزنگاز را از يک  ،GC/MSبراي تنظيمِ  31-1-1-1

تهيه کرده و  بروموفلوئورو بنزن -4از يک طيف جرمی با پيش زمينه تصحيح شده  وارد کنيد.نمونه شير حلقوي 

 برومو فلوئورو بنزن کاليبراسيونالزاماتِ  برآورده شده باشد. نيد که همه معيارهاي فراوانی يونِ کليديبررسی ک

و جرمی را تکرار کرده  سنجطيفگر بايد اگر معيارها به دست نيامده باشد آزمايش آورده شده است. 4در جدول

که به صورت خودکار  اند شدهبه نحوي طراحی  ها سامانهبرخی  به دست آيد. يارهامعهمه آزمون را ادامه دهد تا 

 .کند یمتنظيم شوند. در نتيجه اين عمل، فرايند را تسهيل 

بروموفلوئورو بنزن بيش  -4اگر مشاهده گردد که فراوانی يونِ کليدي هنگامِ بررسی و تنظيمِ جرمی  31-1-1-1

يا از فراوانی مطلقی که طی تنظيمِ قبلی مشاهده شده متفاوت باشد، دستگاه را مجدداً تنظيم نماييد  12%از 

  را مجدداً آناليز نماييد تا شرايط بالا به دست آيد. کاليبراسيوننمونه و گازهاي 
 

 برومو فلوئورو بنزن و معیار فراواني يوني -4يون هاي کلیدي  -4 جدول

 يونمعیار فراواني  جرم

 95از جرم  42% الی  %15  52

 95از جرم  62% الی  %32  75

 12% پيک اصلی،  فراوانی نسبی  95

 95از جرم  9% الی %5  96

 174از جرم  2% کمتر از  173

 95از جرم  52% بيشتر از  174

 95از جرم  9% الی  %5  175

 174از جرم  121% و کمتر از  95% بيشتر از  176

 176از جرم  9% الی  5% 177

 

و يک استاندارد داخلی به کار  GCممکن است براي تشخيصِ عملکردِ  GC/MSاستانداردِ تنظيمِ  31-1-1-4

 رود.

  GC/MS کالیبراسیون 31-1-1

)سه يا پنج سطح به اضافه هواي  يا نقطهديناميکی چند  کاليبراسيونابتدا يک  -اوليه کاليبراسيون 31-1-1-3

 )به شکل شود یمانجام  کاليبراسيونسامانه مک يک قبل از آناليز نمونه به ک GC-MSسامانه روي  (بدون رطوبت

يا  ،استاندارد و تکنولوژي المللی ينبقابل رديابی موسسه  ياستانداردها ،کاليبراسيون . سامانهمراجعه شود( 4
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)شامل مخلوطی از ترکيبات آلی فرارِ  داراي فشار مخازنبراي  استانداردهاي سازمان حفاظت از محيط زيست،

را به عنوان استانداردهاي  (مراجعه شود( 2-8)به بند  حجمی در نيتروژن ppm 12اسمی  يها غلظتهدف در 

با دبی  در حال کار استانداردِ مخازن ويتمح .برد یمبه کار ، شوند یمکه با هواي بدونِ رطوبت رقيق  اجرايی

ml/min 2 هواي بدون رطوبتدر آن جا با بخار گاز  شده و گيري اندازه ،گرم يکننده طدر داخل محفظه مخلو 

. به اين مراجعه شود( 4 )به شکل براي هر ترکيب برسند ppbv 12 کاليبراسيونتا به مخلوط  شوند یممخلوط 

پس از زمان  به تعادل برسد. h 24 که جريان پيدا کرده و به مدت حداقل شود یممخلوط استاندارد اجازه داده 

 1-3-7       )به بند شود یم برداري نمونهزمان واقعی، در  GC/MS سامانهاستانداردِ گاز به وسيله  تعادل، مخلوطِ

 مراجعه شود(.

و غلظت در مقايسه با جرمی انجام شده  دبی با استفاده از مقاديرِ دبیو ارزيابی  يري شدهگيننتايج آناليزها ميانگ

هواي  شد، نمونه کاليبرهدر سه يا پنج غلظت،  GC/MSپس از اين که  .گردد یممقادير به دست آمده محاسبه 

اين  گذاري صحهآزمونِ هواي بدون رطوبت جهت  .شود یمعبور داده شده و آناليز سامانه از داخلِ رطوبت  بدونِ

 .شود یماز ترکيباتِ هدف( انجام  ppbv 2/2کمتر از تميز بوده است ) GC/MSسامانه که 

 (ppbv1222صفر الی ) کاليبراسيونتا زمانی که محدوده  کاليبراسيونجايگزين براي توليد استانداردهاي  هاي يهرو -39 يادآوري

 .باشد یمو رطوبت به دقت حفظ شود، قابل قبول  بوده

)سه تا پنج سطح به اضافه هواي  يا نقطهاستاتيکِ رطوبتِ چند  کاليبراسيونبه عنوان جايگزين،   31-1-1-1

استاتيکِ رطوبت، سه کانيستر  کاليبراسيونطی آناليزهاي  به کار رود. GC/MSسامانه در  تواند یم بدونِ رطوبت(

با  کاليبراسيون يا شاخهاز يک لوله چند  ppbv 22الی  ppbv 1مختلف بين  يها غلظتهر کدام در رويين شده 

. سپس کانيسترها به )پ( مراجعه شود( 4)به شکل  شوند یمجرمی پر  دبیو کنترلِ  استفاده از آرايه پمپ

GC/MS  به کار روند. کانيسترها با  کاليبراسيونستانداردهاي تا به عنوان ا شوند یممنتقلMS  ِدر روبشSIM 

مراجعه  5 و 4)به جداول  داري مورد انتظار و فراوانی يونیزمانِ نگه .شود یم. هر آناليز دو بار انجام شوند یمآناليز 

براي هر نمونه  کاليبراسيونپارامتر پاسخِ  .رود یمبه کار  GC/MSسامانه عملکردِ صحيح  گذاري صحهشود( براي 

 نشان داده شده است. 5 تعيين شده و در جدول

)و قبل از هر  يا نقطهيک  کاليبراسيونبا و روزانه به صورت  GC/MSسامانه  -عادي کاليبراسيون 31-1-1-1

ود( يا با مراجعه ش 4)به شکل ديناميک کاليبرسيونيا با فرايندِ  GC/MSسامانه  .شود یم کاليبره آناليز نمونه(

پر  کاليبرسيوناي  هاز لوله چند شاخرطوبت  کاليبرسيونکه با استانداردهاي  L6  ي شدهيک کانيسترِ رويين 

 اي يهتجزسامانه ، يا نقطهتک  کاليبراسيونپس از  مراجعه شود(. 2-3-2-12به بند ) گردد یم کاليبرهشده است 

GC/MS  به مقدار  اي يهتجزسامانه مينان حاصل شود که تا اط شود یمبا يک بخارِ گاز بدون رطوبت مقايسه

 از مواد آلی انتخاب شده(. ppbv 2/2کمتر از )برسد مشخص 

 اي يهتجزفرايند  31-1
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 کانیستر دريافت 31-1-3

. هر کانيستر بايد با يک برچسب شناسايی نمونه شود یممشاهده نمونه شرايط کلی هر کانيستر  31-1-3-3

 دريافت شود.

همچنين روي برچسب شناسايی، تاريخ  .شود یمهر کانيستر در يک گزارش روزانه آزمايشگاهی ثبت  31-1-3-1

 .شود یمو دريافت کننده يادداشت 

اين ثبت با تاريخ مربوطه اين کمک را  بايد نگهداري شود.بوده و يک گزارش شاملِ کاربرد و تاريخچه هر کانيستر  -38 يادآوري

يا دماي متعارف کانيسترهاي به کار رفته براي هواي داخلی اتاق  بابرداري اصلی کانيسترهاي به کار رفته براي نمونهکه  کند یم

 .شوند ینممخلوط 

تا  شوند دار علامتبه کار رفته براي استانداردهاي سطحِ بالا يا ترکيباتِ آلی فرارِ سطح بالا، بايد  يها نمونه

 مربوط به شاهد پس از آناليز نمونه انجام گيرد. هاي یبررس

باز  شيرِ کانيستر مختصراً .شود یمبه دهانه کانيستر بررسی فشار  سنجهفشار کانيستر با اتصالِ يک  31-1-3-1

 .گردد یم( ثبت kPaو  psig)بر حسب  و فشار شده
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                  ترکیبِ تجزيه ايو زمان بازداري مورد انتظار براي ( (ppbv  / سطح) شمارش)  پارامترهاي پاسخ -5 جدول

GC-MS-SIM 

 ((ppbv/   سطح) شمارش)  پاسخ پارامترهاي ترکیبات
 انتظارزمان بازداري مورد 

 )بر حسب دقیقه(

 21/5 6725/2 12فرئون 

 64/5 293/4 متيل کلريد

 55/6 4928/2 114فرئون 

 71/6 343/2 وينيل کلريد

 83/7 647/2 متيل بروميد

 43/8 954/2 اتيل کلريد

 87/9 5145/2 11فرئون 

 93/12 237/1 وينيليدن کلريد

 21/11 255/2 دي کلرو متان

 52/11 9231/2 فلوئورو اتانتري کلرو تري 

 52/12 273/1 دي کلرو اتان -1و1

 42/13 363/1 دي کلرو اتيلن -2و1-سيس

 75/13 7911/2 کلروفرم

 39/14 217/1 دي کلرو اتان -2و1

 62/14 7278/2 متيل کلروفرم

 24/15 236/1 بنزن

 18/15 5852/2 تترا کلريد کربن 

 83/15 422/2 دي کلرو پروپان -2و1

 12/16 383/1 تري کلرو اتيلن

 96/16 877/1 دي کلرو پروپن -3و1 -سيس

 49/17 338/1 دي کلرو پروپن -3و1 -ترانس

 61/17 891/1 تري کلرو اتان -2و1و1

 86/17 9426/2 تولوئن

 48/18 8662/2 دي برومواتان -2و1

 21/19 7357/2 تترا کلرو اتيلن

 73/19 8558/2 کلرو بنزن

 22/22 6243/2 اتيل بنزن

 41/22 7367/2 گزيلن -متا و پارا

 82/22 888/1 استايرن

 92/22 235/1 تترا کلرو اتان -2و2و1و1

 92/22 7498/2 گزيلن -اورتو

 53/22 6181/2 اتيل تولوئن -4

 65/22 7288/2 تري متيل بنزن -5و3و1

 18/23 7536/2 تري متيل بنزن -4و2و1

 31/23 9643/2 دي کلرو بنزن -متا

 32/23 422/1 بنزيل کلريد

 41/23 8912/2 دي کلرو بنزن -پارا

 88/23 224/1 دي کلرو بنزن -اورتو

 71/26 152/2 تري کلرو بنزن -4و2و1

 68/27 4117/2 هگزا کلرو بوتادين
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 تابا خصوص بالا باشد، کاربر ممکن است بخواهد فشار کانيستر را با استفاده از نيتروژن  kPa 83اگر فشار، کمتر از  -37  يادآوري

kPa 137 تواند یمتا اطمينان حاصل کند که نمونه کافی براي آناليز خواهد داشت. با اين حال بالا بردنِ فشار کانيستر  بالا ببرد 

بخشی از  ها يتمحدودداشته باشد که اين را افزايش دهد. کاربر بايد توجه  موجب خطاي اضافی شده و محدوده شناسايی کمينه

 .شود یمثبت  مخزنفشار نهايی  اهدافِ برنامه او قبل از بالا بردنِ فشار است.

-نمونه يها دادهو در برگه  گرديده، محاسبه سازي يقرقيک عامل اگر فشار کانيستر افزايش يابد،  31-1-3-4

 :شود یمبرداري ثبت 

(3                )                                                     

 که در آن:

  kPa, psig بر حسب، سازي يقرقبرابر است با فشار مطلق کانيستر قبل از    

 .باشد یم kPa, psigبر حسب  سازي يقرقفشار مطلق کانيستر بعد از برابر با    

تا غلظت در  شود یمضرب  سازي يقرقلی فرارِ شناسايی شده،در عاملِ آترکيبات  يها غلظت ،پس از آناليز نمونه

 هواي نمونه به دست آيد.

31-1-1 GC/MS-SCAN-  آنالیزSIM 

پيش  يها پنجرهبينِ  به منظور پايش، ها يون تمامیدر مدِ روبش کامل قرار گيرد،  MSهنگامی که  31-1-1-3

، رسد یم MS گروهی از ترکيبات که به آشکارسازطيفِ جرمی مشخصه هر ترکيب يا  .شوند یمروبش  ،تنظيم

 سنجطيف، SIMدر مدِ عملکردي  براي شناسايی کيفی و کمی مورد استفاده قرار گيرد. تواند یمثبت شده و 

به طورِ پيوسته بين دو محدوده جرمی  و ها جرمروبش همه به جاي از پيش انتخاب شده را  هاي يونتنها  ،جرمی

مشخص  ي ناشناختهبا مصرفِ ترکيبات  تواند یم ،در نتيجه حساسيت بيشتر و آناليز کمی بهتر .کند یمپايش 

 کننده کيفی به دست آيد.

شود. هواي بدونِ رطوبت بايد مورد استفاده قرار گرفته و  مونتاژبايد به طور مناسب  اي يهتجز سامانه 31-1-1-1

 گردد. کاليبرهدقيق ترکيبات آلی فرار  اندازه گيريبايد براي  سامانه

جريان صحيح  يها سرعتکه  گردد یمشده و به نحوي تنظيم  بازرسیکنترل کننده جريانِ جرمی،  31-1-1-1

 را براي سامانه نشان دهد.

. براي شود یممتصل  GC/MS-SIMيا  GC/MS-SCAN اي يهتجزکانيستر نمونه به دهانه سامانه  31-1-1-4

گرفته شير کانيستر باز شده و جريانِ کانيستر  ، وروي کانيستر قرار داراي فشار، يک کنترل کننده دبی يها نمونه

که  دهد یمرخ  يا گونه. اين عمل به شود یمخلاء  (ml/min 75) اي يهتجزو سامانه شکل  Tبه داخلِ دهانه 

و با جريانِ  (ml 42)نوعاً  گاز نمونه ه وسيلهشش دهانه خروجی، ب به همراه نمونهسامانه دهانه تا شيرِ تزريق 
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مخلوطِ سرمازا توسط تا زمانی که که  شود یميم تنظ يا گونهبرودتی، متصل شده و به تله  سريع شسته شود.

 شود، درست عمل کند.میخنک 

 .باشد ینمنمونه مهم  از کافیبه اندازه به دست آوردنِ حجم  دبی -11 يادآوري

 دبی .شوند یمبه طور مستقيم به دهانه متصل  هستند، فشار زير فشار متعارف ی که داراييها نمونه 31-1-1-5

غليظ به بخشِ خالی )با فشار پايين( در  که از بخشِ تا به نمونه هوا اجازه دهد شود یمکانيستر کنترل  در نمونه

نه که از داخلِ حلقه عبور ، اغلب براي پايشِ حجمِ نموافزايشِ فشار در پايينِ مخزن  پايينِ مخزن عبور کند.

 .رود یمبه کار  ،کند یم

 .شوند یمخنک  -C178°و  -C52° در به ترتيب)محل تزريق(  تله برودتی GCآون  31-1-1-6

کروماتوگرافی  شيرهاي برسد، -C 178°نقطه تنظيم در  ترين يينپابه محض اين که تله برودتی به  31-1-1-9

 .کندبه کار می عشرونمونه  آوري جمع جهت يا نقطهشش ورودي  با

 .رود یمبه کار  نمونه براي کانيستر اي يقهدقآوري ده زمان جمع 31-1-1-8

اي بر تر بزرگيا  تر کوچکهاي کانيسترها در نمونه هدف، آناليت وجرمی و غلظتِ  آشکارسازبسته به حساسيت واحد  -13 يادآوري

 .رود یمآناليز به کار 

دهانه  به موقعيتِ GCبردار  پس از اين که نمونه در يک تله برودتی پيش تغليظ شد، شير نمونه 31-1-1-7

مويينه واجذب  گرما روي سرِ ستون هاي به تله افتاده، در اثرِناليتآ .گردد یمو تله برودتی گرم  شود یمچرخانده 

با  C 152°شروع به گرم شدن تا  ،min 2 گذشت و پس از -C 52°تا در  شود یم ريزي برنامه GCآونِ  .شود یم

 نمايند. min / °C8 سرعتِ

آوري داده تا جمع شود یمتوسط رايانه علامت داده  MS سامانه تزريقِ نمونه به ستون، به به محضِ 31-1-1-31

 سرعت با amu 252الی  amu 38از جرمی سنج طيف حاملِ عبوري از منبعِ گازِ روبش،در مدِ  را شروع کند.

 .باشد یم 1شويش اين، معادلِ شش روبش در پيک کروماتوگرافیِ .شود یمروبش HZ 5/1 تکرارشوندگی

 .ها داده، پردازش و گزارشِ ها داده آوري جمع: شود یمکی در سه فاز انجام آناليز ت 31-1-1-33

ذخيره  هاي يفطشويشی در مقايسه با  هاي يونو وفورِ نسبی  بازداريشناسايی اوليه بر اساسِ زمان  31-1-1-31

 .افتد یماتفاق  GC/MS  يها دادهرايانه مربوط به  يسکِهارددشده روي 

ي ويژه مربوط به آناليز ها زمانشود تا اجزاء ترکيبِ ويژه را در  یمآوري داده تنظيم جمع افزار نرم، SIM سامانه در

در شود، انجام میداده  آوري جمعزمان با برنامه بعدي که به طور خودکار پس از هم ها دادهپايش کند. پردازشِ 

شناسايی شده و  ها يکپيونِ به دست آمده استخراج می شود.  هاي يلپروفکامل می شود.  GCپايانِ آزمونِ 

                                                           
1- Elute 
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استفاده يک کروماتوگرامِ يونی با  رايانه اي ايجاد می شود. افزار نرمآوري می شود و يک گزارشِ تجميعی با جمع

تکميلِ برنامه،  با .گرددچاپ میتاريخ و مقاديرِ ثابت برنامه به دست آمده و پارامترِ مورد نياز مثل زمان، از 

 ي موجودهابرنامه گزارشِ داده از ،مناسب کاليبراسيونجدولِ يک  ها، حاصل می شود.دهی دادهگزارش افزار نرم

برنامه ماکرو  آوري جمعداري و پارامترهاي پاسخ به فايلِ و زمان نگه ايجاد شدهرايانه، مجدداً در هاردديسکِ 

به طور خودکار شناسايی شده  ها يکپ، اندز قبل تعيين شدهبا مراجعه به معيارهاي پذيرشی که ا اعمال می شود.

 کمی و خلاصه گزارشِ نهايی آماده می شوند. رِمقادي و

مراجعه  2-3-2-12)به بند  ( با استفاده از پارامترهاي منتشر شده قبلیppbv)بر حسب غلظت  31-1-1-31

 نشان داده شده است، محاسبه می گردد. 5 که در جدولشود(

اصلاح می  سازي يقرق، در اين صورت با به کار گيري ضريبِ مناسب، اين اگر کانيستر قبل از آناليز رقيق شود -11 يادآوري

 مراجعه شود(. 4-1-3-12گردد)به بند 

براي شروع سامانه،  min 15براي هر آناليز نمونه،  min 64در يک آناليز نوعی، به طور تقريب مدتِ  31-1-1-34

min 14  نمونه،  آوري جمعبراي min32  براي آناليز وmin 5 که طی آن گزارش چاپ سازي بعدي براي متعادل

 .دارد نيازمی شود، زمان 

  گذاري صحهبرنامه کردن و  تمیز 33

  گذاري صحهکردنِ کانیستر و  تمیز 33-3

 از هر نوع آلودگی عاري شود. آوري نمونهو قبل از جمعده ش تميزتمامی کانيستر بايد  33-3-3

نشتی قرار می  ، تحت آزمونِهواي بدون رطوبتبه وسيله  kPa 222فشار آن تا حدود  افزايشکانيستر با  33-3-1

 گيرند.

شده و شير کانيستر  گيري اندازهفشار اوليه  تواند به اين منظور به کار رود.می 3 کانيستر در شکل کردنِ تميزسامانه  -11 يادآوري

در  kPa 8/13±، فشار نبايد بيش از شود. اگر نشتی وجود نداشته باشدبررسی می  h 24شود. فشار نهايی پس از گذشتِ بسته می

 تغيير کند. h 24بازه زمانی 

و  خلأمخلوطِ سرمازا به هر دو پمپِ  ساخته شود. 3 کننده کانيستر می تواند مطابق با شکل تميزسامانه  33-3-1

کانيسترها به لوله چند شاخه اي متصل شده و شير قطع  اضافه می شود. هواي بدون رطوبتتله هاي توليد 

 خلأپمپِ  کننده خروجی و شيرهاي کانيستر باز می شوند تا هر نوع فشارِ باقيمانده در کانيسترها خارج شود.

کانيسترها  باز می شود. خلأجی بسته شده و شير قطع کننده قطع کننده خروشروع به کار کرده و سپس شير 

 می شوند.خلاء  kPa 2264/2کمتر از   ميزان تادر کمتر از يک ساعت 
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چرخه  طی فرايندشوند تا آبِ به تله افتاده خلاء  هاي برودتی بايد با هواي بدون رطوبت، تله روزانه يا در صورتِ نياز -14 يادآوري

 کردنِ کانيسترِ قبلی زدوده شود. تميز

باز می شود تا  هواي بدون رطوبت/ فشار، بسته شده و شير قطع کننده خلأ سنجهشيرهاي قطع کننده  33-3-4

به  بدون رطوبتاگر يک سامانه مولدِ گاز  برسند. kPa 222به فشاري تا حدود  هواي بدون رطوبتکانيسترها با 

 محدود نگه داشته شود. دبی، هواي بدون رطوبتممکن است نياز به اين باشد که براي حفظِ کيفيت  کار رود،

شيرِ قطع کننده  ی شود که کانيستر تا فشار اتمسفر برسد.شير قطع کننده، بسته شده و اجازه داده م 33-3-5

ي چرخهمرتبه سه  دو مرتبه به صورتِبه تعداد بالاتر از ، 5-1-11 الی 3-1-11خروجی بسته شده و مراحلِ 

 می شود. ، براي هر سري از کانيسترها تکرارايتخليه

 هواي بدون رطوبتبه وسيله  kPa222کانيستر تا فشار   فشارو افزايشِ فشار، خلاء ي در پايان هر چرخه 33-3-6

 سازي پاکعملياتِ کانيستري که  آناليز کنيد. GC-FID-ECDيا  GC/MSبالا می رود. کانيستر را با سامانه آناليزِ 

استفاده از ترکيباتِ آلی فرارِ هدف با  هواي بدون رطوبتآناليزِ مستقيمِ )در مقايسه با  روي آن انجام نشده باشد

به  بدون رطوبتبررسی کنيد که هواي  نبايد مورد استفاده قرار گيرد.  (ppbv 2/2کمتر از  با غلظت گذاري شده

 ترکيباتِ آلی فرارِ مربوط به ppbv2/2)کمتر از  در کانيستر پر شده، و کانيستر قابل اطمينان باشد 122% مقدار 

 ،. بررسی شاهد ممکن است نشان دهنده کاهش درصدِ يک مجموعه مربوط به کانيستر بوده و معيارِ شاهد(هدف

 تمامی مشخصاتِ مجموعه را نشان دهد.

آن را خالی  kPa 2264/2 کمتر ازفشار کرده و تا  اي متصلي چند شاخهکانيستر را مجدداً به يک لوله 33-3-9

دربِ کانيستر را با يک درپوش از  کننده جدا نماييد. بسته و کانيستر را از سامانه تميز شير کانيستر را کنيد.

يک برچسبِ  هر نوع نمونه آماده می باشد. آوري جمعدر اين مرحله کانيستر براي  جنس فولاد ضد زنگ ببنديد.

ميدانی و مسائل مربوط به کنترل و حفاظت را  هاي يادداشتکانيستر بچسبانيد تا  شناسايی را به قسمتِ گردن

 د.داري نگهاده در اين شرايط فکانيستر را تا زمان است روي آن يادداشت کنيد.

، کانيستر را در يک آون هم دماي بدون رطوبتکردنِ هواي  تميزروشِ اجرايی در  انتخاب عنوان يکبه  33-3-8

 .گرم کنيدشرح داده شد،  3-1-11بند با استفاده از دستگاهی که در  C 122°کمتر از 

          تر، کانيستر مطابق با مراحلِتر و پيچيدهآلی فرارِ سنگين مربوط به ترکيبات يها مخلوطبرداري براي نمونه -15 يادآوري

گرم شوند. به محضِ گرم  ،سازي پاکنبايد طی اين فرايند  شيرهاي کانيستر د.گرم می شو C 252°تا دماي  7-1-11الی  11-1-3

بدون کردن، فشارِ کانيسترها را با هواي خلاء در پايانِ چرخه گرم کردن/  می شوند.خلاء  kPa 2264/2 فشار شدن، کانيسترها تا

قرار نگرفته  سازي پاککانيسترهايی که تحت عملياتِ  آناليز کنيد. استاندارددر اين تصريح شده  يندهايفرا، بالا برده و با رطوبت

تا  را ، کانيسترهاسازي پاکپس از عمليات  نبايد مورد استفاده قرار گيرند. از ترکيباتِ هدف گذاري شده( bbpv 2/2)کمتر از  باشند

kPa 2264/2  ،گرم کردنِ مجدد کانيستر ها ممکن است سطح  د.داري نگهخلاء و تا زمان استفاده در حالتِ  کردهخلاء يا کمتر

)سالانه(  بررسی متناوب ها ممکن است اتفاق بيفتد.شده کانيسترها را تخريب کرده و در نتيجه تخريبِ زودرس نمونه عملياتی

 انجام شده است، صورت پذيرد. ها آنروي  هايی که مکرراً عملياتِ گرمايشیبايد در کانيستر کاليبراسيونپايداري استانداردهاي 



44 

 

 برداريسامانه نمونه سازي پاکو  گذاري صحه 33-1

 بردارياجزاي سامانه نمونه سازي پاک 33-1-3

غيرفلزي با  يها قسمت می شوند. سازي پاکبرداري برداري از هم جدا شده و قبل از نمونهاجزاء نمونه 33-1-3-3

 يیها قسمت شوند.خشک می C 52°در دماي  خلأشسته شده و در آونِ  HPLC خلوص درجهبا  آبِ غيرِ يونی

در حمامِ فراصوتی به با قرار گرفتن در بشرِ حاوي هگزان  ها پوشباشند به همراه در ضد زنگکه از جنس فولاد 

 می شوند. اين فرايند با متانول به عنوان حلال، مجدداً تکرار می شود. سازي پاک min 15 مدت

   به مدت  C 122°در دماي  خلأشسته شده و در آونِ  HPLCآبِ غيرِ يونی با درجه خلوص اجزاء   33-1-3-1

h 12  الیh 24 .خشک می شوند 

 سازي پاک h 24به مدت  بدون رطوبتشود، کل سامانه با هواي  مونتاژبردار، به محضِ اين که نمونه 33-1-3-1

 می شود.

 بدون رطوبتهواي  گذاري صحه 33-1-1

 ppbv 2/2به مقدارِ کمتر از  ترکيب آنگذاري شده در هدف ، عناصرِدر صورتی که براي هر ترکيب 33-1-1-3

-سامانه نمونه سازي پاک رود.به کار میلوص بالا خ باهواي مرطوبِ بخارِ شود در اين شرايط، آزمونِ  گيري اندازه

يک کانيسترِ خالی شده به شکل زير انجام  و بدون رطوبتهواي استفاده از با  ، بردارآزمونِ نمونه به همراهبرداري 

 می شود.

)با يک کانيسترِ  بردارنمونه می شود. مونتاژ 4 و لوله چند شاخه اي مطابق شکل کاليبراسيونسامانه  33-1-1-1

شود تا بخارِ گازِ می فعال هواي بدون رطوبت مخزنشده( به لوله چند شاخه اي متصل شده و خلاء برداري نمونه

 توليد کند. کاليبراسيونرا به لوله چند شاخه اي  (L/min 2) مرطوب

و در  عبور کرده برداري نمونه، در سامانه کاليبراسيوناز لوله چند شاخه اي  بدون رطوبتبخارِ گاز  33-1-1-1

را با  هواي بدون رطوبتبردار، آزمونِ اگر نمونه می شود. آوري جمعشده ي تميز خلاء  برداري نمونهيک کانيسترِ 

غلظتی موردِ  آلی فرارِ انتخاب شده، در سطوحِ حاوي ترکيباتِ کاليبراسيون با استانداردهاي گازموفقيت بگذراند، 

، تحت آزمون قرار 3-2-11و مطابق با بند  (ppbv 22الی  ppbv 5برداري ميدانی )به عنوان مثال انتظار در نمونه

 می گيرد.

 GC-FID-ECD سامانهبه عنوان، يک جايگزين ممکن است ، GC/MSاستفاده از  در زمانِ يیجو صرفهبراي  -16 دآورييا

 ه اي بايد شاملِ فصلِ مشترک غلظتِچنين سامان شده مورد استفاده قرار گيرد. تأييدبراي آناليزِ کانيستر با استفاده از استانداردهاي 

همچنين آن بايد با استفاده از  باشد.مراجعه شود(  3-12)به بند  به کار می رود GC/MSبرابر با موردي که براي آناليز  نمونه

زمانِ نگهداري، با استفاده از  گردد. کاليبرهبه کار می رود،  GC/MSاستانداردهاي تهيه شده به همان روشی که براي آناليزِ 

 می گردد. گذاري صحهترکيباتِ استانداردِ شناخته شده 
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 مرطوب کالیبراسیونبرداري با استانداردهاي گازِ سامانه نمونه گذاري صحه 33-1-1

 کنيد. مونتاژ 4 اي را مطابق شکلو لوله چند شاخه پويا کاليبراسيونسامانه  33-1-1-3

خاصی، آلوده خواهد  اغلب با ترکيباتِگذاري  صحهبراي  برداري نمونهدر فرايند شده،  گذاري صحه ايلوله چند شاخه -19 يادآوري

مرطوب، مورد استفاده قرار  کاليبراسيوننسبت به گازِ  يريقرارگو در معرض  گذاري صحهاي مجزا بايد براي لوله چند شاخه شد.

ي لوله به طور جايگزين، يک  ، جلوگيري شود.گيرد تا از بروزِ خطا در نتايج در نتيجه انتقالِ ترکيبات در لوله چند شاخه اي آزمون

 گردد. تميز کاملاً، گذاري صحهاين لوله بايد قبل از شروع آزمونِ  استفاده قرار گيرد ليکن، دواند مورچند شاخه اي هم می ت

 کاليبراسيوناستانداردهاي گازِ  گذاري صحههاي جريان بايد طی مراحلِ اي و تنظيم کنندهاجزاء لوله چند شاخه -18 يادآوري

 ، اطمينان حاصل شود.درگير ترکيباتِتا از بخار شدنِ کامل گاز گرم شوند  مرطوب، 

 به کار گيريگاز، با  کاليبراسيونو بدونِ استانداردهاي  برداري بخار گاز مرطوبنمونهاستفاده از با  33-1-1-1

تميز می  کاليبراسيونکنيد که سامانه  تأييدمراجعه شود(  1-11شده )به بند  گذاري صحهو  تميزيک کانيستر 

 .از ترکيباتِ هدف گذاري شده( ppbv 2/2کمتر از باشد )

از ترکيباتِ هدف در داخل آن يافت  ppbv 2/2، اگر کمتر از مونتاژ پس از پويا کاليبراسيونسامانه  33-1-1-1

 می شود. گذاري صحهشود، 

 مراجعه شود( 2-8)به بند  کاليبراسيونگازِ  مخازنمرطوب،  کاليبراسيونبراي توليد استانداردهاي  33-1-1-4

 کاليبراسيون، به سامانه ترکيباتِ آلی فرارِ انتخابی حجمی نيتروژندرصد  ppm 12اسمی  يها غلظتحاوي 

 دبی، از کنترل کننده هاي ml/min 52صفر تا  دبیبا گازي  يها مخلوطگاز، باز شده و  مخازن متصل می شوند.

 توليد شود. کاليبراسيوناز استانداردهاي  ppbvعبور داده می شود تا مقاديرِ 

شده و خلاء برداري )شاملِ يک کانيسترِ سامانه نمونهپس از رسيدن به زمان تعادل مناسب،  33-1-1-5

 به لوله چند شاخه اي متصل کنيد. 4 را مطابق با شکل شده( گذاري صحه

 برداري نمونه 2-9مطابق با بند  ،برداري نمونهبا استفاده از سامانه  پويا و کاليبراسيوناز بخار گاز  33-1-1-6

 کنيد.

با  ،کاليبراسيونواقعی مربوط به بخارِ گاز پايشِ زمان ، برداري نمونهسامانه  همزمان با عملياتِ 33-1-1-9

 ،گذاري صحهو خطِ تغذيه گازِ آزمون  به طور مستقيم به يک کنترل کننده دبیکانيستر که يک نمونه  آوري جمع

 که به نمونه بردارها منتقل غلظتِ گازِ استاندارد تأييدآناليزِ اين نمونه بايد براي  می شود.متصل شده است، انجام 

 گردد. گذاري صحهشده است، انجام شده و 

شده  بينی يشپ برداري نمونه)به طور معمول، همان زمانی که براي  برداري نمونهدر پايانِ زمانِ  33-1-1-8

آناليز شده و نتايج با کانيسترِ مرجع مقايسه می شود تا در صورتی که غلظتِ  ،برداري نمونه، کانيسترِ سامانه است(

 افزايش يا کاهش يافته باشد، مشخص گردد. برداري نمونهبا سامانه  ترکيباتِ آلی فرارِ هدف گذاري شده
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براي تقريباً همه ترکيباتِ آلی فرارِ هدف گذاري  115% الی  85% بينِ بازيافتی به طور متوسط،  33-1-1-7

 باشد. 122% الی  82% ، بايد بين گذاري صحهبراي  منفردترکيباتِ  يافتبازميزان  شده، انتظار می رود.

 عیارِ عملکرد و تضمینِ کیفیتم 31

 1عملیات استاندارد هاي اجراييروش 31-3-3

زير انجام  هاي يتفعالطبقِ  ،در هر آزمايشگاهبا شرح و مستندسازي لازم بايد  عمليات استاندارد هاي اجرايیروش

 گيرد:

 ويژه و تجهيزاتِ مورد استفاده برداري نمونهسامانه  ، بررسی نشتی و عملياتِکاليبراسيون، مونتاژ -1

 هاداري، حمل و نقل و بررسی نمونهتهيه، نگه -2

تجهيزاتِ ويژه ي به کار و عملياتِ سامانه تجزيه اي، با مشخص کردنِ  کاليبراسيون، بررسی نشتی، مونتاژ -3

 رفته

 کانيستر سازي پاک نگهداري و -4

 رايانه اي به کار رفته افزارهاي نرمو  افزارها سختثبت شده و عمليات، شامل فهرستی از  همه جنبه هاي -5

عملياتی استاندارد، تهيه شده و قابل فهم و استفاده  يندهايفرامرحله به مرحله بايد در  يها دستورالعمل 31-3-1

 د.نپرسنلِ آزمايشگاه باشبراي 

 روشِ خطي بودن و دقتِ نسبي 31-1

بازرسی  مخزناز يک تواند می مراجعه شود( 2-8به بند هاي ترکيباتِ آلی فرار )استاندارد با تزريقِدقت،  31-1-3

ز شده و که در کانيسترِ بازرسی وجود دارد آناليسپس، مقادير براي ترکيباتی  به يک نمونه بردار تعيين شود.

 زير محاسبه می گردد: درصدِ دقتِ نسبی به صورت

(4  )                                    122×X(/Y-X )= دقت نسبی بر حسب درصد 

 که در آن:

Y .برابر است با غلظتِ ترکيبِ هدف که از نمونه بردار به دست آمده است 

X  بازرسی  مخازنبرابر است با غلظتِ ترکيبِ آلی فرارِ هدف گذاري شده درEPA-CRM  ياNIST-SRM 

، بر سازي پاکنمونه بردار بايد جدا شده و پس از نباشد،  122% الی  82% اگر دقتِ نسبی در محدوده  31-1-1

 شود. گذاري صحه، مجدداً 3-2-11و  2-2-11 يبندهااوليه مطابق با  گذاري صحه يندهايفرااساسِ 

 اصلاح روش 31-1

 برداري نمونه 31-1-3

                                                           
1- Standard operating procedures 
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در روشِ آزمون )به شرح داده شده  برداري نمونهسامانه  -نمونه بردارِ آلاينده هاي سمی هواي شهري 31-1-3-3

  هواي شهري  آلاينده هاي سمیدر برنامه مطرح شده ، ممکن است مانند نمونه بردار مراجعه شود( 1شکل

EPA’s FY-90 مراجعه شود(.  6)به شکل اصلاح شود 

 
 نماي سه بعدي از نمونه بردارِ برنامه آلاينده هاي سمي هواي شهري -6شکل

 

  آنالیز 31-1-3-1

)همان دماي چند شاخه  گرم کنيد  C 52°را تا دماي  کاليبراسيونلوله چند شاخه اي  مربوط به لوله داخلی -1

 .شودتا با اين روش، از متراکم شدن روي ديواره داخلی سامانه جلوگيري  (کاليبراسيوناي 

         يا GC/MS-SCANبه روش مقاديرِ کمی  اندازه گيريشامل شناسايی و  اي براي اين آزمونروش تجزيه -2

 آشکارسازبه دليل اين که سامانه ي  اين روشِ شناسايی، حساس و خيلی ويژه می باشد. باشد.می  -SIMمدِ 

             تر از کاربردِ آشکارسازهاي غير ويژه يمتق گرانتر و خيلی پيچيده( -SIMيا  GC/MS-SCANويژه )

(GC-FID-ECD-PID)  مقدار کمی مربوط   گيري اندازهآزمايش گر ممکن است آناليزِ تکميلی و است، در نتيجه

مجهز به چند  GCاي که شامل ترکيباتِ قطبی است با استفاده از سامانه به ذرات ترکيبات آلی فرار را در نمونه 

-میچند آشکارساز  مجهز بهسامانه ي  انجام دهد.  GC/MSرا قبل از آناليز (GC-FID-ECD-PIDآشکارساز )
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( يک تصويرِ لحظه اي از GC-FID-ECD-PID) سامانه مقدار کمی تخمينی به کار رود.  اندازه گيريتواند براي 

 فراهم می آورد که به آزمايش گر امکانِ تعيينِ موارد زير را می دهد.اجزاء متشکله نمونه را 

قرار می گيرد يا نياز به  GC/MS-SCAN-SIMآناليز   کاليبراسيونآيا اجزاء متشکله در محدوده  -الف

 بيشتر دارد. سازي يقرق

داشته باشد يا  GC/MS-SCANغير منتظره اي وجود دارد که نياز به شناسايی بيشتر از طريق  هاي يکپآيا  -ب

 باشد.می مناسب براي آناليز،  GC/MS-SIMآيا سامانه 

 مراجعه شود( 9 تضمین کیفیت )به شکل 31-4

 برداري نمونهسامانه  31-4-3

با  برداري نمونهقبل و بعد از  هاي يريگ اندازهنياز به  2-9بند ، انجام برداري نمونهبراي تأييد سامانه  31-4-3-3

 دارد.شده  گذاري صحه دبیکنترل کننده 

  یزمانبازه در  kPa (14 ± 222)از به آن دارد که همه کانيسترها، تحتِ آزمون فشار تا ني 1-11بند 31-4-3-1

h 24 .قرار گيرند 

هواي مرطوب  گذاري صحهنياز به اين دارد که همه کانيسترها از طريق يک برنامه  1-11بند 31-4-3-1

 .آلی فرار هدف گذاري شده( از ترکيباتِ ppbv 2/2شوند )کمتر از  سازي پاک

 گذاري صحه، ابتدا از طريقِ برنامه برداري نمونههاي نياز به اين دارد که همه سامانه  2-2-11بند 31-4-3-4

از ترکيباتِ آلی فرار هدف گذاري  ppbv 2/2)کمتر از  گردند گذاري صحهشده و  سازي پاک بدون رطوبتهواي 

 .شده(

 کاليبراسيونگازِ  گذاري صحه، برداري نمونهنياز به اين دارد که همه سامانه هاي   3-2-11بند  31-4-3-5

را با درصدِ بازيافتِ  ](ppbv 22الی  ppbv 5/2در سطح غلظتِ ترکيبات آلی فرار )به عنوان مثال  [  مرطوب

 را بگذرانند. 92بالاتر از 

 GC/MS-SCAN-SIMمعیار عملکرد سامانه  31-4-1

 گذاري صحهقبل از آناليزِ نمونه از طريقِ  GC/MSنياز به اين دارد که سامانه تجزيه اي  1-2-12بند 31-4-1-3

 گردد. گذاري صحهشده و  سازي پاک، بدون رطوبتهواي 

و اين که يون هاي کليدي و معيارِ برومو فلوئورو بنزن  -4با  GC/MSنياز به تنظيم  2-2-12بند 31-4-1-1

 را برآورده سازد، دارد. 4فراوانی يون مطابق با جدول

چند نقطه اي اوليه )سه سطح به انضمامِ هواي  رطوبتِ يپايا کاليبراسيونبه هر دو  نياز 3-2-12بند 31-4-1-1

 دارد. GC/MSسامانه تجزيه اي  نقطه اي( تک) روزانه کاليبراسيونو  (بدون رطوبت
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در محدوده متوسطِ منحنی  کاليبراسيوننياز به اين دارد که يک بررسی  3-3-2-12بند 31-4-1-4

که اطمينان حاصل شود شود تا  انجام برداري نمونهيک بار در هر روز و يا يک بار در هر هشت  کاليبراسيون

GC/MS .هنوز معتبر بوده و تحت کنترل می باشد 

 دقت و انحراف 31

دقتِ نوعی  شده،  تغيير خواهد کرد.  اندازه گيريآناليز نمونه گازي، بسته به ترکيبِ آلی فرارِ  تکرارپذيريدقتِ 

      ،h 8مقدارِ نمونه ثابت در يک بازه زمانی   اندازه گيريبراي بايد  ،1درصد ضريب تغييرگزارش شده به صورتِ 

يا بيشتر از آن باشد، دستگاه بايد مجدداً تنظيم شده و  به اين مقدار نرسد GC/MSاگر آناليزِ  باشد. 32± %

آناليز شده و در  h 12، در يک بازه زمانی شده براي هفت بار آناليزِ تکراري گيري اندازهدقتِ  گردد. کاليبرهدوباره 

 آورده شده است. 6جدول

 بازرسی فرايند که توسط يمربوط به اين فرايند، با نمونه انحراف ميزانِ گيري اندازهبراي  يیها آزمون 31-1

که توسط موسسه استانداردهاي  تهيه شده و با مراجعه به مخلوطِ گازِ استانداردِ اوليه سازمان محيط زيست

مطابق با اين  ،GC/MSفرايندِ گاز مرطوب در سامانه  ياستانداردها تهيه شده است، انجام گيرد. المللی ينب

ي عملکرد چهار نمونه  غشاي تراوا آناليز شدند. يها کن خشکو با روش اجرايی زير، بدونِ استفاده از  استاندارد

نتايج آزمون که در  در يک بازه  ده ماهه تحت آناليز قرار گرفتند. ppbv 12الی  ppbv 2در محدوده غلظتی 

 نشان داده شده است، با استفاده از اين سامانه حاصل شده اند. 8و7جداولِ 

 

                                                           
1- Coefficient of variation (CV) 
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 سامانه هاي تجزيه اي مختلف کنترل کیفیت/ تضمین کیفیتِ سامانه به همراه هاي یتفعال -9شکل
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 مواد آلي فرار  اندازه گیريکانیستر براي  برداري نمونهنتايج دقت براي روشِ  -6جدول

 

 ي تشخیصِ دستگاهيمحدوده CV % انحراف استاندارد ترکیب

 22/2 5/12 15/2 بوتادين -3و1

 38/2 3/12 11/2 وينيل کلريد

 95/2 8/16 18/2 پروپيلن

 48/2 4/12 13/2 کلرو متان

 56/2 8/7 12/2 کلرو اتان

 22/2 5/18 27/2 برومو متان

 23/2 7/49 44/2 متيلن کلريد

 66/2 4/16 22/2 دي کلرو اتان -2و1 -ترانس

 26/2 3/6 28/2 دي کلرو اتان -1و1

 26/2 2/8 28/2 نکلرو پرِ

 23/2 3/4 26/2 برومو کلرو متان

 81/2 1/6 26/2 کلروفرم

 72/2 9/15 22/2 تري کلرو اتان -1و1و1

 29/2 2/9 23/2 تترا کلريد کربن

 12/2 2/9 24/2 بنزن

 21/2 2/5 28/2 دي کلرو اتان -2و1

 15/2 2/14 24/2 تري کلرو اتان
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 16/2 1/6 27/2 دي کلرو پروپان -2و1

 46/2 7/9 14/2 برومو دي کلرو متان

 23/2 7/5 27/2 دي کلرو پروپن -3و1-ترانس

 52/2 5/24 17/2 تولوئن

n- 21/1 7/22 32/2 اکتان 

 14/2 4/8 25/2 دي کلرو پروپن -3و1-سيس

 96/2 2/12 31/2 تري کلرو اتان -2و1و1

 27/2 2/19 28/2 تترا کلرو اتن

 11/2 3/26 24/2 دي برومو کلرو متان

 22/2 5/7 27/2 کلرو بنزن

 73/2 9/7 23/2 اتيل بنزن

 23/1 1/11 41/2 گزيلن -پارا -متا

 46/2 9/37 15/2 استايرن

 71/2 2/16 23/2 گزيلن -اورتو

 12/2 5/6 23/2 بروموفرم

 22/2 7/6 29/2 تترا کلرو اتان -2و2و1و1

 27/2 7/8 29/2 دي کلرو بنزن -متا

 11/2 9/12 24/2 دي کلرو بنزن -پارا

 38/2 9/8 14/2 بنزن دي کلرو -اورتو

 17/2 2/4 25/2 دي کلرو اتن -1و1
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 24/2 7/6 28/2 دي کلرو اتان -2و1

 19/2 2/5 26/2 دي کلرو اتن( -2و1-سيس

 18/2 8/4 26/2 )تري کلرو فلوئورو متان(11فرئون

 22/2 3/5 26/2 (تري فلوئورو اتان -2و2و1 -تري کلرو-2و1و1)113فرئون

 27/2 5/7 29/2 تترا فلوئورو اتان( -2و2و1و1-کلرودي  -2و1)114فرئون

 26/2 9/6 28/2 دي کلرو دي فلوئورو متان()12فرئون

 63/2 7/16 22/2 استو نيتريل

 27/2 2/7 29/2 آکريلو نيتريل

 18/2 8/4 26/2 بنزيل کلريد

 41/2 9/12 13/2 اتيل تولوئن -4

 21/1 8/26 32/2 تري کلرو بنزن -4و2و1

 52/2 8/13 17/2 تري متيل بنزن -4و2و1

 42/2 6/12 13/2 تري متيل بنزن -5و3و1

 21/1 8/16 32/2 بوتادين -3و1 -هگزا کلرو

 

 

 

 



54 

 

ممیزي    3166ممیزي    3151ممیزي    3364ممیزي   

3476 

 

 مرجع ترکیب

(ppbv) 

 گزارش

(ppbv) 

حسب  بر میزان انحراف 

 درصد

 مرجع

(ppbv) 

 گزارش

(ppbv) 

 میزان انحراف بر حسب

 درصد

 مرجع

(ppbv) 

 گزارش

(ppbv) 

 مرجع میزان بر حسب درصد

(ppbv) 

 گزارش

(ppbv) 

 بر حسب درصدمیزان انحراف 

 -11/31 2/1 4/1 -33/33 1/1 6/1 -36/8 5/4 7/4 -1/11 8/1 6/1 وينیل کلريد

 -A39/54 3/3 4/1 -41/33 3/1 5/1 -51/31 1/4 8/4 -8/1 5/1 6/1 برومو متان

 17/34 6/5 7/4 -74/6 9/6 1/9 -34/9 3/7 8/7 1/4 7/9 1/9 متیلن کلريد

 53/8 3/5 7/4 -57/11 4/5 6/9 -18/38 6/9 1/7 4/3 1/9 7/6 دي کلرو اتیلن -1و3-ترانس

 11/1 6/1 6/1 -11/19 7/1 7/1 -51/11 7/1 3/5 -1/31 1/1 8/1 کلرو اتاندي  -3و3

 81/11 7/1 4/1 86/11 4/3 5/1 51/31 4/5 8/4 6/8 8/1 5/1 کلروفرم

 51/31 9/1 4/1 33/33 1/4 6/1 18/1 7/4 8/4 1/34 ¼ 6/1 تري کلرو اتان -3و3و3

 14/31 6/1 1/1 31/31 9/1 1/1 -11/11 6/1 5/4 1/1 4/1 1/1 تترا کلريد کربن

 -36/8 5/4 7/4 11/31 1/8 1/9 16/6 5/31 7/7 -3/4 1/9 1/9 بنزن

 -51/31 1/2 4/1 69/66 1/6 6/1 11/3 3/31 1/31 1/1 6/1 6/1 تري کلرو اتیلن

 -11/38 1/4 1/5 55/11 8/8 1/9 43/11 7/5 7/4 -9/1 1/9 4/9 دي کلرو پروپان -1و3

 -85/1 5/2 6/1 -16/5 6/1 8/1 -81/7 6/4 3/5 7/9 3/4 8/1 تولوئن

 A1/17 1/5 6/5 67/9 8/1 6/4 15/13 6/1 8/2 67/9 1/5 8/1 تترا کلرو اتیلن

 -A71/15 5/9 5/5 69/16- 3/5 4/4 91/31 6/6 1/31 1/15 5/7 6/9 کلرو بنزن 

 -A1/46- 1/5 6/4 11/8- 9/1 5/1 4786- 5/1 4/2 11/4 1/1 9/1 استايرن

 69/3 3/6 1/6 -57/13 7/6 8/8 -81/15 7/8 1/31 -3/7 1/8 8/8 گزيلن -اورتو

 -99/1 3/5 1/5 -79/15 9/5 9/9 -41/13 1/9 5/31 -1/31 8/6 8/9 اتیل بنزن

A با هدفِ کیفیت داده  ±11 % بیشتر از 

 قابل رديابي، منتشر شده توسط موسسه بین المللي استاندارد GC/MSنتايجِ ممیزي -9دولج
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 ها یزيممعداد عملکردِ متوسط نسبت به ت -8جدول 

 n استاندارد متوسطانحراف  ترکیب

 8 4/14 -9/3 وينيل کلريد

 8 7/19 5/5 برومو متان

 8 9/9 9/5 متيلن کلريد

 8 9/12 -2/4 دي کلرو اتيلن -2و1-ترانس

 8 5/12 -9/7 دي کلرو اتان -1و1

 5 3/5 -9/15 کلروفرم

 8 6/5 9/8 تري کلرو اتان -1و1و1

 8 6/12 2/6 تترا کلريد کربن

 8 5/12 6/5 بنزن

 8 2/24 1/9 تري کلرو اتيلن

 8 2/15 2/7 دي کلرو پروپان -2و1

 8 3/12 6/1 تولوئن

 7 1/15 3/18 تترا کلرو اتيلن

 6 4/22 2/4 کلرو بنزن

 7 9/32 7/25 استايرن

 4 8/12 -7/13 گزيلن -اورتو

 8 9/7 -7/13 اتيل بنزن
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