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  به نام خدا 

 سازمان ملی استاندارد ايران با آشنايی

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

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

  .دارد عهده به را ایران

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

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

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

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

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

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

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

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

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

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

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

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

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

(IEC) و 

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

 کتدکس غتیایی    کمیستیون  
3
(CAC)کشتور  در 

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

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

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

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

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

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

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

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

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

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

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

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

                                                 
1- International Organization for Standardization 

2 - International Electrotechnical Commission 

3-  International Organization of  Legal Metrology (Organisation Internationale de Metrologie Legale)  

4 - Contact point 

5 - Codex Alimentarius Commission 
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 يش گفتارپ

 ،فسفر ،کیسی  ،گیر  باری اندازه –اا و اف ودنی ااکنندهروان اج اءآنادی  عنصر   –اا کنندهروان"استاندارد 

نویس آن در پیشکه  "با پارندگی طول موج X سنجی فیوئورسانس ارعهگوگرد و رو  به روش طیف

اجلاس  بیست و پنجمینتهیه و تدوین رده است و در  سازمان میی استانداردتوسط  مربوطاا  کمیسیون

مورد تصویب قرار گرفته است، اینک به استناد  91/19/29 مور  اا  نفتینفت و فراورده کمیته میی استاندارد

مصوب بهمن ماه   ندارد و تحقیقات صنعتی ایران،استا موسسهقانون اصلاح قوانین و مقررات  3بند یک ماده 

 ، به عنوان استاندارد میی ایران منتشر می رود.1331

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

برا  اصلاح و تکمیل این  قع د وم تجدید نظر خوااد رد و ار پیشنهاد  کهااستاندارداا  میی ایران در مو

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

 باید امواره از آخرین تجدید نظر استاندارداا  میی استفاده کرد.

 ر است:منبع و ماخی  که برا  تهیه این استاندارد مورد استفاده قرار گرفته به ررح زی

 
ASTM  D4927:2010, Standard Test Methods for Elemental Analysis of Lubricant and Additive 

Components— Barium, Calcium, Phosphorus, Sulfur, and Zinc by Wavelength-Dispersive X- ay 

Fluorescence Spectroscopy 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 ز 
 

 مقدمه

اا، کننده، آنتی اکسیدانعنوان مواد پاکروند که، بهمی بند فی   فرمول -اا  آدی ودنیاا با افبعضی از روغن

کیسی ،  اا رامل یک یا چند تا از عناصر باری ،کنند. بعضی از این اف ودنیعامل ضدسایش، و غیره عمل می

  را برا  تعیین غیظت عناصر اوسییهارائه رده در این استاندارد، اا  آزمون و رو  استند. روشگوگرد فسفر، 

 . استاا ا  از محتوا  اف ودنی این روغننشانه در واقعکند که فراا  می
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                              –ها و افزودنی هاکنندهروان اجزاءآناليز عنصري  –ها کنندهروان

                                                             گوگرد و روي  ،فسفر ،کلسيم ،گيري باريماندازه

 با پاشندگی طول موج X سنجی فلوئورسانس اشعهبه روش طيف

 

  دامنه کاربرد هدف و  2

  اا سی ، فسفر و رو  در روغنیگیر  باری ، کتعیین روری برا  اندازه ،استاندارداین ادف از تدوین    2-2

 است.  1در محدوده غیظت عنصر نشان داده رده در جدول  کننده کارنکردهروان

 بعد از رقیق ااامچنین اف ودنی، و نمونهحاصل از  با رقیق کردن آزمونه ،اا  باتترغیظت استاندارد برا این 

  عبارتند از:در این استاندارد به کار رفته آزمون متفاوت . دو روش کاربرد دارد ،کردن

فیورسانس  بین عنصر  روش استاندارد داخیی ، استاندارداا  داخیی برا  جبران اثراتس Aروش آزمون    2-2-2

  . را ملاحظه کنید 6-1-3تا  1-1-3اا  بندس رونداستفاده می Xارعه  تهییجو 

  ،گیر  رده برا  عنصر داده ردهاندازه Xردت فیورسانس ارعه  روش تصحیح ریاضی ،س B روش آزمون   2-2-1

   تا 1-9-3بنداا  س رود، تصحیح میپتانسییی از سایر عناصر موجود در نمونه 1اضی، برا  تداخلصورت ریبه

 را ملاحظه کنید . 3-9-3

 .کاربرد داردیا رو   گوگردجرمی باری ، کیسی ، فسفر،  درصدبا واحد  این استاندارد برا  تعیین غیظت   2-1

تعیین ررایط ایمنی و سلامتی مناسب و  گیرد.به استفاده از آن را دربر نمیکییه موارد ایمنی مربوط این استاندارد  -احتياط

 حصول اطمینان از انطباق با مقررات میی بر عهده کاربر این استاندارد است.

 الزامیمراجع   1 

 .  به آن اا ارجاع داده رده استمدارک اد امی زیر حاو  مقرراتی است که در متن این استاندارد میی ایران 

 . ن ترتیب آن مقررات ج ئی از این استاندارد میی ایران محسوب می رودبدی

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

رجاع داده رده تاریخ انتشار به آن اا اذکر . در مورد مدارکی که بدون  استاندارد میی ایران نیست مورد نظر این

ستفاده از مراجع زیر برا  این ا ، امواره آخرین تجدید نظر و اصلاحیه اا  بعد  آن اا مورد نظر است. است

 : استاندارد اد امی است
2-1 ASTM  D6299: 2010 Practice for Applying Statistical Quality Assurance Techniques to 

Evaluate Analytical Measurement System  Performance 

                                                 
1 - Interference 
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 آزمون اصول           8

باری ،  با ناسبتردت خطوط فیورسانس مگیرد و قرار می  Xدر معرض تابش ارعه نمونهه حاصل از آزمون   8-2

غیظت استاندارداا، تعیین عوامل پاسخ دستگاه مربوط به رود. گیر  میکیسی ، فسفر، گوگرد و رو  اندازه

 مورد نظرعنصر  Xفیورسانس ارعه  کااشسازد. اف ایش یا می پییرامکانمورد آزمون را  اا اصر آزمونهغیظت عن

  برا  جبران ارگونه اثر تداخل ررح B و Aس اتفاق بیفتد. دو روش آزمونممکن است ، در نمونه با عنصر م اح 

 ه رده است. ددا

روند اا استفاده میاستاندارداا و آزمونهاستاندارداا  داخیی با  ،)روش استاندارد داخلی( A روش آزمون  8-1

 بین عنصر  را جبران کند.  بادقوه تا اثرات

رامل قیع یا تیتانی  برا  س با محیول استاندارد داخیی منفردکه آزمونه باريم، کلسيم، فسفر و روي،     8-1-2

رود. ریخته می Xل سل ارعه ترکیب رده است، به داخ و نیکل برا  رو   ،باری  و کیسی ، زیرکونی  برا  فسفر

-زمینه  برا  ار عنصر و استاندارد داخیی مربوط به آن در طول موجپس-پیکردت سخادص کل  اا رمارش

اا  از رو  منحنی ،استاندارد داخیی اا  عنصر  ورمارشبین  اا نسبترود. اا جمع میآن با اا  متناسب

 رود. میتبدیل اا یا ترکیبی از آن ،سی ، فسفر یا رو اا  باری ، کیمحاسبه و به غیظت کادیبراسیون

 رود. آنادی  می 1-9-3رود و طبق بند آزمونه با محیول استاندارد داخیی سرب مخیوط می، گوگرد   8-1-1

 سایر عناصر با، برا  تداخل مورد نظرگیر  برا  عنصر ردت اندازه، روش تصحيح رياضی()B روش آزمون  8-8

مستی م آن است که ردت تمام عناصر روش آزمون رود. این تصحیح میصورت ریاضی بهونه، آزم موجود در

 آمده بارد. موجود در نمونه آزمونه به دست

گیرد و ردت خطوط فیورسانس باری ، کیسی ، فسفر، گوگرد و قرار می  Xدر معرض تابش ارعه هآزمون   8-8-2

آوردن تصحیح پس زمینه دسته به دور از خطوط فیورسانس برا  بهگیر  مشابرود. اندازهگیر  میرو  اندازه

  عنصربین اا  خادص در مقابل ضرایب تصحیح با مقایسه سیگنال ،نظرغیظت عناصر مورد رود. می انجام

 گردد. اا  استاندارداا  کادیبراسیون ایجاد رده است، تعیین میکه از پاسخ ،ناسبتم

به روش به منظور تعیین  ،  مناسبابتدا با یک سر  از استاندارداا Xرعه سنج فیورسانس اطیف   8-8-1

 .رودکادیبره می ،اا  دستگاهضرایب پاسخنی  ضرایب تصحیح بین عنصر  و ، با 1یابیبرونآنادی  

از استفاده با  که فقط ضرایب پاسخ دستگاه نیاز به تعیین مجدد دارند،، به ددیل اینکادیبراسیون بعد    8-8-8

گیرد، یکی از این که آنادی  در حج  بات صورت میدر موارد   آید.از استاندارداا به دست میتعداد کمتر  

 .به کار برد پایش انحراف دستگاهتوان برا    را میاختیار  ساخته رده قر سیا یک  استاندارداا

اا  عنصر  در غیظت تان با روغن پایه توان بعد از رقیق کرداا  اف ودنی را میمواد اف ودنی و بسته   8-4

 تعیین کرد.   1-1در بند  رده ارائهمحدوده 
 

                                                 
1 - Regression analysis 
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 يمحدوده کاربر  - 2جدول 

 % جرمیمحدوده،  عنصر

 باری 

 کیسی 

 فسفر

 گوگرد

 رو 

 3/3تا  92/9

 9/1 تا 91/9

 3/9تا  91/9

 9/2تا  1/9

 6/9تا  91/9

 هاتداخل          4

تحت  مختیفیدرجات با  را گیر  رده از عناصراا  اندازهکننده، ردتاا  رواننعناصر اف ودنی موجود در روغ

توسط عناصر  نظر،منتشر رده از عنصر مورد  Xارعه  ،کنندهروان اا روغن ، درطور کییتاثیر قرار خوااد داد. به

نصر دیگر را بیشتر امچنین ارعه منتشر رده از یک عنصر ممکن است عرود. جیب می ،دیگر در ماتریس نمونه

برا   ،جرمی 1 % تا ،ترعناصر سنگین برا  ،جرمی 93/9 % اا  مختیف ازبرانگیخته کند. این اثرات در غیظت

صورت ریاضی برا  جیب توان بهیک عنصر را میگیر  رده برا  ردت اندازهقابل توجه است.  ،ترعناصر سبک

توان امچنین با استاندارداا  داخیی مناسب میتصحیح کرد. د در آزمونه، وشر رده از سایر عناصر موجتابش ن

موجود بارد و تصحیح درون عنصر  برا   بات یظتبا غ  را جبران کرد. اگر عنصر Xاثرات درون عنصر  ارعه 

 بارد.  زیاد ،سبب اف ایش یا به ک  ،سبب جیب بارد، ممکن است نتایج به نرفته کاربه این عنصر 

 لوساي          5

 ،برا  حساسیت مطیوب .Å19تا  Å1نرم در محدوده  xتابش ارعه  آرکارساز بهمجه  ، Xاشعه  سنجطيف   5-2

 سنج با وسایل زیر مجه  رده است:طیف

 . توان استفاده نمودمیاا  دیگر نی  ادفاز کروم، رادیوم، اسکاندیوم.  ادف از جنسبا   ،Xلامپ اشعه     5-2-2

 . عار  از آدودگی مسیر نور  ایجادبرا  هليم،    5-2-1

، یا  PETس  ، گرافیت، یا پیی اتیین ترفتاتتLiF200س ژرمانیوم، فیورید دیتی هاي قابل تعويض، کريستال  5-2-8

 اا  دیگر نی  مجاز است. اا. استفاده از کریستالترکیبی از آن

 یا سایر وسایل افتراق انرژ . ارتفاع پالس، آناليزور    5-2-4

 . رمارنده سنتیلاسیونجریان و  ، یا متناسب با1سنتیلاسیون، متناسب با جریان، یا آشكارساز   5-2-5

                                                 
1 - Sintillation 
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  .l 1تا  ml 39اا  بطر  اجرا دربا قابییت  ،1فراصوتهمزن مكانيكی، يا حمام ، 2دهندهتكان     5-1
-مناسب عبارتند از: پیی اا با پنجره فیی  مناسب. فیی  ،Xهاي پلاستيكی يكبار مصرف اشعه سل   5-8

 .μm3/3 تا  μm 3/6آمید، با ضخامت فیی  بین پروپیین، یا پیی

فیی  در  از امان بچو گیرد قرار می ارزیابیآدودگی مورد  می اناستند.  نظراا حاو  آدودگی عناصر مورد بعضی از فیی  -يادآوري

 د. روستفاده میاکل آنادی  

 کنشگرهاخلوص مواد و/يا وا           6

 اا باید از مواد ریمیایی خادص استفاده کرد. مگر در موارد  که غیر از آن ذکر رده بارد. مواد با در تمام آزمون

 و استفاده از آن از دقت آزمون نکااد.  یی بارددارا  خیو  باتبه ررطی که  نی  قابل استفاده است خیو سایر 

 روش انجام آزمون       7

 )روش استاندارد داخلی( Aن روش آزمو    7-2

 مواد و/ يا واکنشگرها   7-2-2

 .سنجبرا  مسیر نور  طیفهليم،    7-2-2-2

 .جریانبا متناسب  رمارشحجمی متان، برا   19حجمی آرگون و % P-10، %29 يونيزاسيونگاز    7-2-2-1

کروسین، نفت سفید،  مثال برا سفسفر  و گوگردحلال مناسب عار  از فی ات،  ،کنندهحلال رقيق  7-2-2-8

 .اا زایین
 مواد استاندارد داخلی   7-2-2-4

 جرمی نیکل.   9/3±1/9س% ترجیحا رامل ، 8نيكل اتوئاکت   7-2-2-4-2

جرمی نیکل   3/9±1/9س% توان استفاده کرد، حداقل غیظتی که می] تر بارداگر غیظت نیکل باتتر یا پایین

برا  بازدای سطح غیظت نیکل  1-9-1-3رده در بند  بردارتهمقدار نمونه به تنظی  ، آزمایشگاه نیاز [است

و گوگرد فی ات، سایر سعار  از  اا  آدی رامل نیکلسایر ماتریستوان از میمعادل در استاندارد داخیی دارد. 

          باتر یا مساو  ]ب رگ مشخص باردغیظت با که نیکل در محیول پایدار و ، به ررطیاستفاده نمودفسفر  

آزمایشگاه نیاز به تنظی   باردنجرمی نیکل   9/3±1/9ساودیه نیکل %  اگر غیظتو  [جرمی نیکل  3/9±1/9س% 

 بازدای سطح غیظت نیکل معادل در استاندارد داخیی دارد.برا   1-9-1-3رده در بند  بردارتهمقدار نمونه 

                                                 
1 - Shaker 

2 - Ultrasonic Bath 

3 - Nickel Octoate 
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 اگر از مس به. رودبیشتر میعمر اف ایش کنند که ردت آن با می مس منتشر X، ارعه Xاا  ارعه بسیار  از تمپ -يادآوري

عنوان اگر نیکل بهمشکیی وجود ندارد.  متناوباا  در صورت انجام کادیبراسیون ،عنوان استاندارد داخیی برا  رو  استفاده رود

 رود.  یح داده میداخیی رو  استفاده رود مشکیی وجود ندارد و نیکل به عنوان ماده استاندارد داخیی ترج

جرمی تیتانی  یا قیع است.   9/3±1/9س % ترجیحا رامل، اکتوئات قلعاتيل اکسيد يا -1تيتانيم   7-2-2-4-1

جرمی   9/2±1/9س% توان استفاده کرد سحداقل غیظتی که می تر بارداگر غیظت تیتانی  یا قیع باتتر یا پایین

بازدای سطح برا   1-9-1-3نظی  مقدار نمونه گرفته رده در بند آزمایشگاه نیاز به ت، تیتانی  یا قیع است 

سعار  از فی ات  اا  آدی رامل تیتانی  یا قیعسایر ماتریس غیظت تیتانی  یا قیع معادل در استاندارد داخیی دارد.

غیظت که تیتانی  یا قیع در محیول پایدار و با و فسفر  مجاز است که جایگ ین رود، به ررطیگوگرد دیگر، 

و آزمایشگاه نیاز به تنظی  مقدار نمونه  [تیتانی  یا قیعجرمی   2/9±1/9تر یا مساو  % س]ب رگ مشخص بارد

معادل در استاندارد داخیی دارد، اگر  تیتانی  یا قیعبازدای سطح غیظت برا   1-9-1-3گرفته رده در بند 

  بارد. عتیتانی  یا قیجرمی   9/3±1/9س%  تیتانی  یا قیعغیظت اودیه 

جرمی زیرکونی  است. اگر در آزمایشگاه از   9/19±1/9س% ترجیحا رامل ، زيرکونيم اکتوئات   7-2-2-4-8

        ، برا  بازدای محیول حاو  رودتر زیرکونی  استفاده میجرمی پایین درصدزیرکونی  با سطح غیظت  اکتوئات

اا  سایر ماتریسه حلال نفتی را با تبخیر خارج کند. که آزمایشگا استجرمی زیرکونی ، نیاز   9/19 ±1/9س% 

که زیرکونی  و فسفر  مجاز است که جایگ ین رود، به ررطیگوگرد سعار  از فی ات دیگر،  آدی رامل زیرکونی 

اگر غیظت زیرکونی  جرمی زیرکونی  نبارد.   9/19±1/9س% و بیش از در محیول پایدار و با غیظت مشخص بارد 

ست که اجرمی زیرکونی ، نیاز   9/19 ±1/9س %جرمی بارد، برا  بازدای محیول حاو    9/19±1/9س%  تر ازک 

 آزمایشگاه حلال نفتی را با تبخیر خارج کند.

 بارد. جرمی سرب می  9/92±1/9س%  حاو نفتنات سرب،     7-2-2-4-4

 مواد استاندارد کاليبراسيون   7-2-2-5

تاندارداا  چند عنصر  ، اس3-3-1-1-3تا  1-3-1-1-3اا  ند  کادیبراسیون مشخص رده در بعلاوه بر استاندارداا -يادآوري

که استاندارداا  کادیبراسیون مورد استفاده ررطی، تهیه روند بهاا  آنادی  ردهمواد مشابه نمونهیا تک عنصر  نی  ممکن است از 

سنجی  برا  ایجاد سطح درصد جرمی غیظت عنصر  سنجی یا حج برا  مثال وزنس اا  آنادی   مستقل اودیهاز قبل با تکنیک

 مشخص رده بارند. 

بهتر از  تایید رده با خیو  جرمی باری  و 2%  ≤اا  با غیظتاتيل اکسيد يا سولفونات، -1باريم   7-2-2-5-2

     و 1-1-3-1-3 اا طبق بندتوان استاندارداا  کادیبراسیون را می بنابراین،  23 سحد اطمینان % ± %1/9 

 .تهیه کرد 3-1-3-1-9

   تایید رده با خیو  بهتر ازجرمی کیسی  و  2%  ≤اا  با غیظتکلسيم،  اکتوئاتسولفونات يا   7-2-2-5-1

     و 1-1-3-1-3توان طبق بنداا   ، بنابراین استاندارداا  کادیبراسیون را می23سحد اطمینان %  ± %1/9 

 تهیه کرد. 3-1-3-1-9
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سایر توان میجرمی فسفر .  69/2% س  23 با خیو  %اتيل هگزيل(هيدروژن فسفات، -1بيس)   7-2-2-5-8

که فسفر در محیول ، به ررطیکردجایگ ین  را  گوگردفی ات و سایر فسفر سعار  از  دارا اا  آدی ماتریس

بارد،   23 اطمینان %سحد  ± 1/9% بهتر از  و تاییدرده با خیو جرمی  2%  ≤پایدار بارد و غیظت فسفر  

 تهیه کرد.   9-1-3-1-3 و 1-1-3-1-3 اا توان طبق بنداستاندارداا  کادیبراسیون را می بنابراین

         بهتر از تایید رده با خیو  جرمی رو  و 2%  ≤اا  با غیظتروي،  اکتوئاتسولفونات يا   7-2-2-5-4

و  1-1-3-1-3 اا توان طبق بندارداا  کادیبراسیون را میاستاند بنابراین، بارد  23سحد اطمینان %  ± %1/9 

 تهیه کرد. 3-1-3-1-9

اا  آدی سایر ماتریستوان می . گوگردجرمی  2/91%  س 23 با خیو  % ،سولفيد بوتيل -ان -دي  7-2-2-5-5

      گوگرد ظت در محیول پایدار بارد و غیگوگرد که ، به ررطیرا جایگ ین کردس عار  از فی ات  گوگرد  دارا 

استاندارداا  کادیبراسیون را  بنابراین، بارد  23سحد اطمینان %  ± 1/9%  بهتر از خیو با  گوگرد جرمی 9 % ≤

 تهیه کرد. 9-1-3-1-3طبق بند توان می

اایی کننده یا اف ودنیاایی از یک یا چند روغن روانترجیحا بخش(،  QC) هاي کنترل کيفيتنمونه   7-2-2-6

آزمون  انجام توان برا  بررسی اعتبار روشرا می QCاا  استند. نمونه نظرمورد اا  پایدار و نماینده نمونهکه 

 کرد. استفاده 3-1-3بند طبق و عمیکرد دستگاه 

 تهيه استانداردهاي داخلی      7-2-1

  39±1/9س g ،[نیکل جرمی  9/3±1/9س% ]نیکل  اکتوئات  929±3/9سg ، باريم،کلسيم، فسفر و روي   7-2-1-2

، و [جرمی قیع  9/3±1/9س% ] قیع اکتوئات  39±1/9س g، یا [جرمی تیتانیوم  9/3±1/9س% ] اتیل اکسید-9تیتانی  

g یک بطر  کننده را در حلال رقیق  239±1سl 1  بری ید. بطر  را به مدتmin 19  .اگر تکان داده یا ا  ب نید

              و 1-2-1-1-3صراحت در بنداا  به  که اا  عنصر  مختیفاز مواد داخیی با غیظت در آزمایشگاه

آوردن غیظت عنصر  معادل در تدسبرا  به آزمایشگاه که استرود تزم استفاده می آمده است، 3-1-1-2-9

 :تنظی  کند ،روندمطابق با معادتت زیر تهیه میکه ترکیب استاندارد داخیی، مقدار نمونه را 

 A= 240×(5/x)                     1معادده س       

 B= 30×(8/y)           9معادده س       

 C= 720 – (A+B)                3معادده س       

 که در آن:

A               نیکل در ترکیب، بر حسب مواد داراg ؛ 

B               تیتانی  یا قیع در ترکیب، بر حسب مواد داراg؛              

C              رقیق کننده برا  اضافه کردن به ترکیب، برحسبg؛ 

x              جرمی و      درصد  عنوان استاندارد داخیی، برحسب نیکل در مواد انتخاب رده به 

y              جرمی درصد  عنوان استاندارد داخیی، برحسبتیتانیوم یا قیع در مواد انتخاب رده به . 
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 کند.عنوان استاندارد داخیی مناسب عمل می جرمی سرب که به 92 % با نفتنات سرب، ،گوگرد    7-2-1-1

   بحث بیشتر در مورد این ترکیب ضرور  نیست. 
بیع یا تماس با پوست نشاق بخارات، تو بهتر است اقدامات احتیاطی تزم برا  جیوگیر  از است نفتنات سرب سمی اس -هشدار

 گیرد. انجام 

 استانداردهاي کاليبراسيون سازيآماده   7-2-8

 باريم، کلسيم، فسفر و روي   7-2-8-2

، 933/9، 939/9، 993/9، 91/9، 99/9جرمی، استاندارداا  حاو   1/9% اا  کمتر از برا  غیظت  7-2-8-2-2

 کننده تهیه کنید.در حلال رقیق ار عنصر مربوطه، از درصد جرمی 1/9و 

، 33/9، 39/9، 93/9، 19/9، 99/9جرمی، استاندارداا  حاو   1/9% اا  بیشتر از برا  غیظت   7-2-8-2-1

 کننده تهیه کنید. ارعنصر مربوطه، در حلال رقیقاز جرمی درصد  99/1و

7-2-8-2-8   g داخل یک  را 3-2-1-1-3بند  طبقمحیول استاندارد داخیی زیرکونیوم   999/1 ±991/9س

 جداگانه تهیه کنید.  ظرف. برا  ار استاندارد کادیبراسیون ی یدبر ml  39  بطر 

7-2-8-2-4    g ظرف داخلرا  1-9-1-3بند  طبق محیول استاندارد داخیی  999/1 ±991/9س ml  39 بری ید .

 استاندارد کادیبراسیون این کار را انجام داید.  ظروفبرا  تمام 

7-2-8-2-5    g استاندارداا  داخیی اضافه کنید و مربوطه حاو   ظرفدارد را به از ار استان  99/3 ±991/9س

   تا اج ا مخیوط روند. min 19سحداقل  ب نیدخوبی تکان داید یا ا به

 گوگرد  7-2-8-1

 ، تهیه کنید.کنندهدر حلال رقیقگوگرد جرمی   99/9 تا 99/9س % پنج استاندارد در محدوده   7-2-8-1-2

7-2-8-1-1   g ظروفرا به داخل استاندارد داخیی سرب   999/1 ±991/9س ml 39  برا  ار  ظرفسیک

 بری ید.استاندارد  

7-2-8-1-8    g مربوطه حاو  استاندارد داخیی اضافه کنید.  ظرفاز ار استاندارد را به   999/2 ±991/9س

 .یا ا  ب نید یدن داتکا min 19به مدت  ،9-3د را با استفاده از دستگاه تعریف رده در بن ظرفمحتویات 

 و روي  گوگردکاليبراسيون دستگاه براي باريم، کلسيم، فسفر،     7-2-4

اا  استاندارد کادیبراسیون پرکنید. اطمینان را حداقل تا نصف با محیول  Xاا  مربوطه ارعهکاپ  7-2-4-2

 مسطح بارد.حاصل کنید که فیی  ایچ چین و چروک و برآمدگی ندارته بارد. فیی  باید صاف و 

و سیگنال  زمینه  سیگنال آنادیتپسردت  -ردت اوجس گیر  و ثبت ردت خادصبرا  اندازه  7-2-4-1

 X، در معرض پرتو ارعه 9ج و ررایط پیشنهاد رده در جدول اا  نمونه را مطابق طول موکاپاستاندارد داخیی، 

استفاده رود. این کار را برا  ار  s 69 بیش ازدوره رمارش قرار داید. در ار موقعیت طول موج ممکن است 

 یک از استاندارداا  کادیبراسیون برا  ار عنصر انجام داید. 
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اند و با توجه به دستگاه مورد استفاده متفاوت فقط برا  راانمایی ارائه رده 9پارامتراا  نشان داده رده در جدول  -يادآوري

 خوااد بود.  

را برا   اااا  استاندارد داخیی خادص متناظر با آنشخادص به رمار اا  عنصر، رمارشRنسبت،   7-2-4-8

 محاسبه کنید:  2طبق معادده ستمام عناصر خادص و استاندارداا 

 R=E/I                                              2س معادده              

 که در آن:

E      و ؛اا  عنصر خادصرمارش 

I       است استاندارد داخیی خادصاا  رمارش. 

کنند و  اطلاعات را در محاسبه می خودکارصورت این نسبت را به Xارعه  پیشرفته سنجیاا  طیفبسیار  از دستگاه -يادآوري

    کنند. سامانه کامپیوتر دستگاه ذخیره می

-اا  عنصر خادص به رمارشعنصر کادیبراسیون با نسبت معین رمارش یابی را برا  اربرونآنادی      7-2-4-4

جرمی  رو  کاغی گراف خطی، یا از طریق سامانه درصد س اا  استاندارد داخیی خادص در مقابل غیظت عنصر

جداگانه  یابیر مجموعه کادیبراسیون دو آنادی  برونرود که برا  اکامپیوتر  دستگاه انجام داید. توصیه می

یابی، ریب و بروند. آنادی  انجام گیر 9-1-3-1-3 و 1-1-3-1-3 اا بند کیسی ، فسفر و رو  طبق برا  باری ،

اا  مورد اا  عنصر  نمونهکه در تعیین غیظتکند را برا  ار عنصر کادیبراسیون تعیین می عرض از مبدا

 آزمون استفاده خوااد رد.  

 (QCهاي کنترل کيفيت )آناليز نمونه   7-2-5

باید  QCنمونه  ،منظور بررسی روش آزمون و عمیکرد دستگاه گیرند، بهقرار میاا مورد آنادی  ار روز که نمونهدر 

 . رفتار رود 6-1-3بند  طبقباید  QCاا  بر رو  نمونهمجاز است. نی   بیشتر QCاا  نمونه آنادی آنادی  گردد. 

    آزمون انجام روش    7-2-6

 تعيين باريم، کلسيم، فسفر و روي    7-2-6-2

 ml 39 ظرف  آزمونه را در یک 999/3±991/9س gجرمی است،  1اگر غیظت عنصر کمتر از %    7-2-6-2-2

  از محیول استاندارد 999/1±991/9س gو  1-9-1-3محیول استاندارد داخیی بند   از 999/1±991/9س gحاو  

 قت مخیوط کنید.  به د min 19دانده حداقل به مدت اده از وسییه تکانبری ید. با استف 9-9-1-3داخیی بند 

 کننده رقیق کنید، بدینجرمی است، آزمونه را با حلال رقیق 1اگر غیظت عنصر بیشتر از %    7-2-6-2-1

رده را از آزمونه رقیق  999/3±991/9س g یابد.جرمی کااش می 3/9در ترکیب به حدود %  محیولترتیب غیظت 

  999/1±991/9س gو  1-9-1-3ستاندارد داخیی بند محیول ا  از 999/1±991/9س gحاو   ml 39 ظرفدر یک 

به  min 19دانده حداقل به مدت با استفاده از وسییه تکان بری ید. 9-9-1-3از محیول استاندارد داخیی بند 

 دقت مخیوط کنید.  
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 پارامترهاي پيشنهادي براي روش استاندارد داخلی -1جدول 

 θ1ه، زاوي Å طول موج، خط 

 Lα1 33326/9 13/33 باری 
 Kα1,2 33223/3 92/113 کیسی 

 Lγ1 99113/3 33/26   داخیی برا  باری قیع ساستاندارد
 Lα1 3222/3 33/196 داخیی برا  کیسی   قیع ساستاندارد
  Kα2 33916/9 93/36 برا  باری  و کیسی   جایگ ینتیتانی  ساستاندارد داخیی 

 Kα1,2 336/9 36/32 فسفر
 Lα1 3233/9 26/33 دارد داخیی برا  فسفر زیرکونی  ساستان

 Kα1,2 23622/1 39/21 رو 
 Kα1,2 63321/1 63/23 نیکل ساستاندارد داخیی برا  رو  

 Kα1,2 32132/1 93/23 مس ساستاندارد داخیی متغیر برا  رو  
 Kα1,2 2326/9 33/33 دگوگر

 Mα1 2323/9 21/32  سرب ساستاندارد داخیی برا  گوگرد
عنوان تابعی از دستگاه، تمپ، کریستال و ادف مورد استفاده، متفاوت عنوان پیشنهاد استند. پارامتراا  بهینه ممکن است بهاین ررایط فقط به -ورييادآ

 بارد.می LiF200بارند. این ررایط برا  استفاده با ادف کروم و 

ید و بری  1-2-1-3ا  به داخل سل در بند ر 9-1-6-1-3 بند یا 1-1-6-1-3آزمونه بند بخشی از    7-2-6-2-8

 3-2-1-3آورید. نسبت بین عنصر و استاندارد داخیی را طبق بند  دستبه 9-2-1-3بند  اا را طبقرمارش

آورید. نتایج نمونه رقیق نشده را مستقیما  دستاز منحنی کادیبراسیون مربوطه به محاسبه کنید. غیظت عنصر را

 گ ارش کنید. 

استاندارداا  چند عنصر  یا تک عنصر  نی  ممکن است  ،19علاوه بر استاندارداا  کادیبراسیون مشخص رده در بند  -يادآوري

اا  آنادی   که استاندارداا  کادیبراسیون مورد استفاده از قبل با تکنیکررطیاا  آنادی  رده تهیه روند بهاز مواد مشابه نمونه

 مشخص رده بارند.  سنجی  برا  ایجاد سطح درصد جرمی غیظت عنصر یا حج سنجی برا  مثال وزنس مستقل اودیه

 رود:محاسبه می  3سطبق معادده یا ترکیبی از آن  فسفر یا رو  جرمی باری ، کیسی ، درصد     7-2-6-2-4

 

 % جرمی نمونه   =   M                                        3معاددهس

 که در آن:

M        از منحنی کادیبراسیون، برحسب % جرمی؛    غیظت عنصر 

S          جرم آزمونه، بر حسبg؛ 

D        ب کننده، بر حسجرم حلال رقیقg .است 

 گوگردتعيين     7-2-6-1
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 ظرف     از آزمونه را به داخل   999/2±991/9س g، باردجرمی  9 گوگرد کمتر از % مقداراگر     7-2-6-1-2

ml 39   حاو g انتقال داید. مراجعه کنید 9-9-1-3به بند س داخیی سرباستاندارد   999/1±991/9س   

کننده جرمی با حلال رقیق 3/1%  تا  1 تقریبا % است،جرمی  9 گوگرد بیشتر از % مقداراگر      7-2-6-1-1

  999/1±991/9س gاو  ح ml 39 ظرفرده را به داخل آزمونه رقیقاز   999/2±991/9س gرقیق کنید. 

   انتقال داید. نیدمراجعه ک 9-9-1-3بند به س استاندارد داخیی سرب

عنوان استاندارد اجرا کنید. نسبت  به ،را تحت ررایط مشابه 9-9-6-1-3یا  1-9-6-1-3بنداا     7-2-6-1-8

اا  ید. برا  محاسبه نمونهآوردسترا از منحنی کادیبراسیون به گوگردگوگرد به سرب را محاسبه کنید و غیظت 

 مراجعه کنید.  2-1-6-1-3رقیق رده به بند 

 (تصحيح رياضی)روش  Bروش آزمون     7-1

 مواد و/ يا واکنشگرها   7-1-2

 .سنجبرا  مسیر نور  طیف ،هليم   7-1-2-2

 .جریانبا متناسب  رمارشبرا  حجمی متان،  19 حجمی آرگون و % P-10  ،% 29 گاز يونيزاسيون   7-1-2-1

کروسین، نفت سفید،  برا  مثالسفسفر  وحلال مناسب عار  از فی ات، گوگرد  ،کنندهحلال رقيق   7-1-2-8

 .اا زایین
 مواد استاندارد کاليبراسيون  7-1-2-4

 ، به± 1/9 بهتر از % مطیق خیو و جرمی باری   3%  ≤اا  با غیظت ،هگزوئيداتيل -1باريم    7-1-2-4-2

اا  آدی سایر ماتریستوان از میتهیه کرد.  1-9-9-3توان طبق بند میاستاندارداا  کادیبراسیون را که طور 

که باری  در محیول پایدار بارد و  ، به ررطیکرد  استفاده فسفرو  گوگرد ،سایر فی اترامل باری  سعار  از 

 بارد.   23 % سحد اطمینان ± 1/9%  بهتر از خیو  مطیقجرمی با  3%  ≤غیظت باری   

- طور  ، به± 1/9%  بهتر از  خیو  مطیقو  کیسی جرمی  2%  ≤اا  با غیظت، کلسيم اکتوئات  7-1-2-4-1

اا  آدی رامل سایر ماتریستوان از میکرد.  تهیه 1-9-9-3توان طبق بند که استاندارداا  کادیبراسیون را می

که کیسی  در محیول پایدار بارد و غیظت  ، به ررطیکردده و فسفر  استفاگوگرد فی ات، سایر کیسی  سعار  از 

 بارد.  23 سحد اطمینان % ± 1/9%  بهتر از خیو  مطیقجرمی با  2%  ≤کیسی   

سایر توان میجرمی فسفر .  69/2 س% 23، با خیو  %فسفات اتيل هگزيل( هيدروژن-1بيس)  7-1-2-4-8

که فسفر در محیول  ، به ررطیکردجایگ ین  را  گوگردو  ات سایر فیاا  آدی رامل فسفر سعار  از ماتریس

 بارد، به  23 سحد اطمینان % ± 1/9%  بهتر ازخیو  مطیق جرمی با  3/9%   ≤پایدار بارد و غیظت فسفر  

 تهیه کرد.   1-9-9-3توان طبق بند که استاندارداا  کادیبراسیون را می طور 

که  طور  ، به± 1/9%  بهتر از  خیو  مطیقو  جرمی رو  3/9%  ≤ا  ا، با غیظتروي اکتوئات  7-1-2-4-4

اا  آدی رامل رو  سایر ماتریستوان از می. کرد تهیه 1-9-9-3توان طبق بند می استاندارداا  کادیبراسیون را

 رو        در محیول پایدار بارد و غیظتکه رو   ، به ررطیکردو فسفر  استفاده گوگرد  ات، سایر فیعار  از س

 بارد.  23 سحد اطمینان % ± 1/9%  بهتر از  خیو  مطیقجرمی با  %3/9  ≤
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اا  سایر ماتریستوان از می . گوگردجرمی  2/91% س 23 با خیو  % ،بوتيل سولفيد -ان -دي   7-1-2-4-5

پایدار بارد و در محیول گوگرد که  ، به ررطیکردفی ات و فسفر  استفاده  سایر سعار  ازگوگرد آدی رامل 

که  طور  به ،بارد  23 حد اطمینان %س ± 1/9% بهتر از  خیو  مطیقجرمی با  3/3 % ≤گوگرد غیظت 

 تهیه کرد.   1-9-9-3طبق بند توان استاندارداا  کادیبراسیون را می

 2-1-9-3و  3-1-1-3 ا ابندسبه کرد ستفاده اگواای کادیبراسیون تجار  قابل  دسترس توان از مخیوط دارا  می -يادآوري

 مراجعه کنید .

اایی کننده یا اف ودنیاایی از یک یا چند روغن روانترجیحا بخش(،  QC) هاي کنترل کيفيتنمونه   7-1-2-5

آزمون  انجام توان برا  بررسی اعتبار روشرا می QCاا  استند. نمونه نظرمورد اا  که پایدار و نماینده نمونه

 کرد.  استفاده 2-9-3بند  بقطدستگاه و عمیکرد 

استانداردهاي کاليبراسيون سازيآماده       7-1-1  

استاندارداا  کادیبراسیون را با رقیق کردن دقیق ار کدام از عناصر را که مطابق با اد امات بنداا        7-1-1-2

 تهیه کنید. 3در جدول رده  پیشنهاداا  کننده برا  غیظت، با حلال رقیقاستند 3-2-1-9-3تا  3-9-1-2-1

دامنه غیظت  اا برا  کنشا  از تمام ترکیبات ممکن عناصر و دیست خلاصه  3چه جدول  اگر    7-1-1-1

توان برا  تعیین ضرایب تصحیح ریاضی عناصر مختیف، مورد آزمون قرار داد، ودی رق  استاندارداا و است که می

 بارد. اا  عناصر در ماتریس کافی میدرجه تنوع غیظت

 کاليبراسيون    7-1-8

اا  استاندارد کادیبراسیون پرکنید. اطمینان را حداقل تا نصف با محیول  Xاا  مربوطه ارعهکاپ  7-1-8-2

 حاصل کنید که فیی  ایچ چین و چروک و برآمدگی ندارته بارد. فیی  باید صاف و مسطح بارد.
زمینه  ار عنصر و در ار کادیبراسیون پسردت  -اوجردت س گیر  و ثبت ردت خادصبرا  اندازه  7-1-8-1

قرار  X، در معرض پرتو ارعه 2اا  نمونه را مطابق طول موج و ررایط پیشنهاد رده در جدول کاپاستاندارد، 

 . استفاده رود s69دوره رمارش بیش از داید. در ار موقعیت طول موج  ممکن است 

اند و با توجه به دستگاه مورد استفاده متفاوت فقط برا  راانمایی ارائه رده 2دول پارامتراا  نشان داده رده در ج -يادآوري

 خوااد بود.  

با استفاده  ،یابیبرونبا آنادی   ،خط کادیبراسیون عرض از مبداعنصر  و ریب و بین  ضرایب تصحیح  7-1-8-8

طبق مدل مشابه یک  ، یا با بودنرس دست در صورتس امراه دستگاه خا  مورد استفاده از برنامه ارائه رده به

          آید:دست می به  6معادده س

 Ci= (Di+EiIi)(1+ΣiαijCj)                              6س معادده
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  هاي پيشنهادي براي استانداردهاي روش تصحيح رياضیغلظت – 8جدول 

 جرمی هستند(بر حسب درصد )تمام مقادير 

اريمب کلسيم فسفر گوگرد روي  استاندارد 

3/9  9 3/9  39/9  9 1 

9 9 9 9 9/1  9 

3/9  9 3/9  9 1 3 

9 3/1  3/9  39/9  9 2 

93/9  33/9  93/9  29/9  3/9  3 

3/9  3/1  3/9  9 9 6 

3/9  3/1  9 9 9/1  3 

9 3/1  3/9  9 9/1  3 

3/9  3/1  9 39/9  9 2 

93/9  33/9  93/9  29/9  3/9  19 

9 3/1  9 39/9  9/1  11 

3/9  3/1  3/9  39/9  9/1  19 

9 9 3/9  9 9 13 

9 9 9 39/9  9 12 

93/9  33/9  93/9  29/9  3/9  13 

9 9 3/9  39/9  9/1  16 

9 3/1  9 9 9 13 

3/9  9 9 9 9 13 

3/9  9 9 39/9  9/1  12 

93/9  33/9  93/9  29/9  3/9  99 
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 سنج براي روش تصحيح رياضیتنظيمات پيشنهادي طيف – 4جدول 

 روي دگوگر کلسيم کلسيم باريم 

 A 33/9 33/3 13/6 33/3 23/1،پیکطول موج 

 LiF200 گرافیت ژرمانی  LiF200 LiF200 نادی  ردهآکریستال 

 θ9 13/33 1/113 29/129 99/196 32/21،پیکزاویه 

 θ9 3/33 3/112 29/129 99/193 6/23زاویه زمینه،

 a FS F F F FSآرکارساز

a  Fجریان،   با = آرکارساز متناسبSکارساز جرقه،  = آرFSار دو آرکارساز = 

 

 که در آن:

Ci         غیظت عنصر آنادیتi؛ 

Di       منحنی کادیبراسیون برا  عنصر عرض از مبداi؛ 

Ei        ریب منحنی کادیبراسیون برا  عنصرi؛  

Ii         اندازه ردت خادص برا  عنصرi؛ 

αij       ضریب تصحیح بین عنصر  برا  تاثیر عنصرj رو  آنادی  عنصر i و 

Cj         غیظت عنصر م احj  است. 

 روند. و مجموعه ضرایب تصحیح بین عنصر  برا  ار نمونه آنادیت محاسبه می عرض از مبدا ریب،

 ،در ابتدا ،و ضرایب تصحیح بین عنصر  عرض از مبداآوردن ریب، دستکادیبراسیون اودیه برا  به 7-1-8-4

تحت تاثیر  اممکن است کادیبراسیون ر آزمون بعد از ار تعمیر و نگهدار  اصیی دستگاه کهکه روش  زمانییعنی 

 کارورو به نظر  ه و غیر اا  جدید اضافه ردهجدید نصب رده، کریستال Xارعه سبرا  مثال، تمپ  قرار داد

. پس از آن یردگانجام می ،توسط نتایج نمونه کنترل کیفیت ایجاب سبرا  مثال،  گرددضرور  تیقی می

عناصر کادیبراسیون با غیظت اسمی در محدوده  کادیبراسیون مجدد با حداقل سه استاندارد که رامل اریک از

توان پایدار انتخابی را می قر  گیرد.انجام می عرض از مبدامنظور بررسی مقادیر ریب و کادیبراسیون مربوطه، به

 تهیه کرد.  اهپایش انحراف دستگمنظور ا  بهصورت دورهبه
 هاي کنترل کيفيتآناليز نمونه       7-1-4

باید  QCنمونه  ،منظور بررسی روش آزمون و عمیکرد دستگاهگیرند، بهاا مورد آنادی  قرار میار روز که نمونهدر 

 ر رود. رفتا 3-9-3باید طبق بند  QCاا  رو  نمونهبر مجاز است. نی   بیشتر QCاا  نمونه آنادی آنادی  گردد. 

    آزمون انجام روش       7-1-5

اا پرکنید. مطمئن روید که فیی  ایچ چین و را حداقل تا نصف با آزمونه  Xاا  مربوطه ارعهکاپ 7-1-5-2

 چروک و برآمدگی ندارته بارد. فیی  باید صاف و مسطح بارد.

 ستاندارد توضیح داده رده است، بهااا در روری که برا  اا  تمام عناصر را برا  تمام نمونهردت 7-1-5-1

  . مراجعه کنید 9-3-9-3بند به س آوریددست
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گیر  رده در ترکیب با ضرایب اا  اندازهبرا  ار آزمونه با استفاده از ردت صر اا  عنغیظت 7-1-5-8

 .  مراجعه کنید 3-3-9-3به بند س رودمحاسبه میحاصل از روش کادیبراسیون  تصحیح

جرمی  9 جرمی برا  باری ، کیسی ، فسفر، یا رو  یا % 1 اا  عنصر  بیش از %که غیظتد درموار 7-1-5-4

-اا  رقیق رده نی  تکرار میآزمونه برا  3-3-9-3 تا 1-3-9-3 اا بند اا  آزمونروش بارد،گوگرد برا  

 .رود

 گزارش آزمون          3

  گ ارش کنید.  X.XX ،0.XXX ،0.0XXXس دارمعنیعنصر را با سه رق   مقداردرصد جرمی   3-2
 .را معین کنید روش آزمون مورد استفاده نوع  3-1

 کنترل کيفيت         3

 2-9-3 بندیا  A برا  روش آزمون 3-1-3بند س نمونه  QCس عمیکرد روش آزمون را با آنادی  کنترل کیفی 3-2

 تایید کنید.  Bبرا  روش آزمون 

تایید ، برا  ثبت رده بارد ،آزمون مدارکدر  قبلا  QAس تضمین کیفیت/ QC اا پروتکل در موارد  که 3-2-2

 . کرداستفاده  توانمی ،قابییت اطمینان نتیجه آزمون

عنوان  به ادفپیوست از توان می، ثبت نشده باردآزمون  مدارکدر  QC/QAاا  پروتکل در موارد  که 3-2-1

 استفاده کرد. QC/QA  سامانه

 2اريبیو دقت          20

از نتایج آزمون بین آزمایشگاای به ررح زیر تعیین  اا  آمار عنوان آزمون اا  آزمون بهدقت این روش  20-2

 :رودمی

با وسایل یکسان تحت  کارورآمده توسط یک دستاا  متوادی بهاختلاف بین نتایج آزمون ،تكرارپذيري  20-2-2

روش آزمون، فراتر از  معمولدر درازمدت، با عمیکرد صحیح و  ررایط عمییاتی ثابت رو  مواد آزمون یکسان

 مقادیر زیر، تنها یک مورد در بین بیست مورد خوااد بود.  

توان با مقادیر ار عنصر برا  ار غیظت داده رده در دامنه این روش آزمون را می ،Aروش آزمون   20-2-2-2

 آورد.  دست به 1ا  نشان داده رده در رکل ایا منحنی 3استفاده از مقادیر تصریح رده در جدول 

توان با مقادیر ار عنصر برا  ار غیظت داده رده در دامنه این روش آزمون را می ،B روش آزمون  20-2-2-1

 آورد. دست به 1اا  نشان داده رده در رکل یا منحنی 3استفاده از مقادیر تصریح رده در جدول 
 

                                                 
1 - Bias 
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 پذيريتكرارپذيري و تجديد – 5جدول 

 تجديدپذيري تكرارپذيري عنصر

 روش استاندارد داخلی

932/1 باری 
 X93912/9

 932/1
 X93193/9 

 X  9933/9+993/9س33/9 کیسی 
 X  933/9+993/9س33/9

336/9 فسفر
 X9211/9 

336/9
 X933/9 

 X93266/9 X9923/9 گوگرد

33/9 رو 
 X9133/9 

33/9
 X9333/9 

 روش تصحيح رياضی

 X99993/9 X1323/9 باری 

31/9 کیسی 
 X913/9 

31/9
 X93321/9 

319/9 فسفر
 X933/9 

319/9
 X1133/9 

 X ×1662/9+991/9س X ×93333/9+991/9س گوگرد

 X ×9123/9+991/9س112/1 رو 
 X ×1996/9+991/9س112/1

 

اا  یشگاهمختیف در آزما کاروراختلاف بین دو نتیجه منفرد و مستقل که توسط دو  ،تجديدپذيري   20-2-1

روش آزمون، فراتر از مقادیر زیر،  معمولمتفاوت رو  مواد یکسان انجام گرفته، در درازمدت، با عمیکرد صحیح و 

   تنها یک مورد در بیست مورد خوااد بود.

توان با مقادیر ار عنصر برا  ار غیظت داده رده در دامنه این روش آزمون را می،  Aروش آزمون   20-2-1-2

 آورد. دست به 1اا  نشان داده رده در رکل یا منحنی 3از مقادیر تصریح رده در جدول  استفاده

توان با مقادیر ار عنصر برا  ار غیظت داده رده در دامنه این روش آزمون را می ،B روش آزمون   20-2-1-1

 آورد. دست به 1اا  نشان داده رده در رکل یا منحنی 3استفاده از مقادیر تصریح رده در جدول 

اا  برا  این روش اریبیرده، مواد مرجع مناسب با ترکیب رناخته به ددیل در دسترس نبودن اريبی،  20-1

   آزمون تعیین نشده است. 
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 ، در مقادير انتخاب شدهR ،، و تجديدپذيريrتكرارپذيري، – 2شكل 

 

 

 

 



13 

 

 

 ادامه - 2شكل 
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 ادامه - 2شكل 
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 ادامه - 2شكل 
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 پيوست الف

 )اطلاعاتی(

 کنترل کيفيت

 .   تایید کنیدQCس یا روش آزمون را با آنادی  نمونه کنترل کیفیت عمیکرد دستگاه   2-الف

مقدار متوسط را تعیین کرده و حدود نمونه گیر ، کاربر این استاندارد باید فرآیند اندازه پایشقبل از    1-الف

 مراجعه کنید .  ASTM MNL7و  ASTM D6299 اا استاندارد بهس کنترل کیفیت را کنترل کند

اا  آمار  در راستا  معیوم کردن نتایج کنترل کیفیت و آنادی  را با نموداراا  کنترل یا سایر تکنیک    8-الف

مراجعه  ASTM MNL7و ASTM D6299 اا به استانداردس روش آزمون، ثبت کنیدوضعیت کنترل آمار  کل 

اا یابی رود. نتایج حاصل از بررسیت ارگونه اطلاعات خارج از کنترل برا  بررسی عیت ریشهبهتر اس کنید .

 رود. د وما باعث کادیبراسیون مجدد دستگاه نمی

حساسیت  به QCتعداد دفعات آزمون  در صورت عدم وجود اد امات صریح و رورن در روش آزمون،  4-الف

  QCطور کیی یک نمونه  زمون، و اد امات مشتر  بستگی دارد. بهثبات نشانگر فرآیند آکیفیت مورد آزمون، 

آنادی  روزمره بیشتر است، بهتر است که مورد اا  رود. اگر تعداد نمونهاا  روزمره آنادی  میروزانه امراه نمونه

 QCتکرار  گیرد،اف ایش یابد. با این حال اگر نشان داده رود که آزمون تحت کنترل آمار  انجام می  QCتکرار

یابد. برا  اطمینان از کیفیت اطلاعات، بهتر است که دقت آزمونه با دقت روش آزمون کااش  ممکن است

ASTM  .بررسی رود  

گیرد معرف طور منظ  مورد آزمون قرار می که به  QCرود در صورت امکان، نوع  نمونهتوصیه می   5-الف

فراوانی از ماده  مقدارر است در طول دوره استفاده در نظر گرفته رده، بهترود، بارد. ا  که روزمره آنادی  میماده

 دار  پیش بینی رده امگن و پایدار بارد.   ررایط نگه در دسترس بارد و باید تحت QCنمونه 

       اا اا  کنترل کیفیت و نموداراا  کنترل به استانداردبرا  راانمایی بیشتر در مورد تکنیک   6-الف

ASTM D6299 وASTM MNL7 مراجعه کنید. 

 

 

      


