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 خدا نامبه
 راناي صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة با آشنايي

 و اسـتاندارد  مؤسسـة  مقـررات  و قـوانين  اصـلاح  قـانون  3مـادة  يـك  بند موجب به ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة
 اسـتانداردهاي  نشـر  و تدوين تعيين، وظيفه كه است كشور رسمي مرجع تنها 1371 ماه بهمن مصوب ايران، صنعتي تحقيقات

  .دارد عهده به را ايران) رسمي( ملي
 مؤسسـات  و مراكز نظران صاحب *مؤسسه كارشناسان از مركب فني هاي كميسيون در مختلف هاي حوزه در تاندارداس تدوين
 توليـدي،  شرايط به توجه با و ملي مصالح با همگام وكوششي شود مي انجام مرتبط و آگاه اقتصادي و توليدي پژوهشي، علمي،
 كننـدگان، مصـرف  توليدكننـدگان،  شـامل  نفـع،  و حـق  صـاحبان  منصـفانة  و آگاهانـه  مشـاركت  از كـه  است تجاري و فناوري

 نـويس  پيش .شود مي حاصل دولتي غير و دولتي هاي سازمان نهادها، تخصصي، و علمي مراكز كنندگان، وارد و صادركنندگان
 از سپ ـ و شـود مـي  ارسـال  مربـوط  فنـي  هاي كميسيون اعضاي و نفع ذي مراجع به نظرخواهي براي ايران ملي استانداردهاي

 ايـران  )رسمي( ملي استاندارد عنوان به تصويب صورت در و طرح رشته آن با مرتبط ملي كميتة در پيشنهادها و نظرها دريافت
  .شود مي منتشر و چاپ
 كننـد  مـي  تهيـه  شده تعيين ضوابط رعايت با نيز ذيصلاح و مند علاقه هاي سازمان و مؤسسات كه استانداردهايي نويس پيش

 ترتيـب،  بـدين  .شـود  مـي  منتشـر  و چـاپ  ايـران  ملـي  اسـتاندارد  عنـوان  به تصويب، درصورت و بررسي و رحط ملي دركميتة
 ملـي  كميتـة  در و تـدوين  5 شـمارة  ايـران  ملـي  استاندارد در شده نوشته مفاد اساس بر كه شود مي تلقي ملي استانداردهايي

  .باشد دهرسي تصويب به دهدمي تشكيل استاندارد مؤسسه كه مربوط استاندارد
 المللـي  بـين  كميسـيون  1(ISO)اسـتاندارد   المللـي  بـين  سـازمان  اصلي اعضاي از ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة

 كـدكس  كميسـيون  4رابط تنها عنوان به و است (OIML)3 قانوني شناسي اندازه المللي بين سازمان و (IEC)2الكتروتكنيك 
 هـاي  نيازمنـدي  و كلي شرايط به توجه ضمن ايران ملي استانداردهاي تدوين در .كند مي فعاليت كشور در (CAC)5 غذايي 
 .شودمي گيريبهره بينالمللي استانداردهاي و جهان صنعتي و فني علمي، پيشرفتهاي آخرين از كشور، خاص

 مصـرف  از حمايـت  بـراي  قـانون،  در شـده  بينـي  پـيش  موازين رعايت با تواند مي ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة
 و محيطـي  زيسـت  ملاحظـات  و محصـولات  كيفيـت  از اطمينـان  حصـول  عمـومي،  و فـردي  ايمني و سلامت حفظ كنندگان،
 ـ وارداتـي،  اقـلام  يـا  / و ر كشو داخل توليدي محصولات براي را ايران ملي استانداردهاي از بعضي اجراي اقتصادي،  تصـويب  اب

 اجـراي  كشـور،  محصـولات  براي المللي بين بازارهاي حفظ منظور به تواند مي مؤسسه . نمايد اجباري استاندارد، عالي شوراي
 از كننـدگان  اسـتفاده  بـه  بخشـيدن  اطمينـان  بـراي  همچنـين  . نمايد اجباري را آن بنديدرجه و صادراتي كالاهاي استاندارد
 و كيفيـت  مديريت هاي سيستم گواهيصدور و مميزي بازرسي، آموزش، مشاوره، زمينة در فعال مؤسسات و زمانها سا خدمات
 و ها سازمان گونه اين استاندارد مؤسسة ، سنجش وسايل )واسنجي( كاليبراسيون مراكز و ها آزمايشگاه محيطي،زيست مديريت
 تأييـد  گواهينامـة  لازم، شـرايط  احـراز  صـورت  در و كنـد  مـي  ارزيابي ايران صلاحيت تأييد نظام ضوابط اساس بر را مؤسسات
 وسـايل  )واسـنجي ( كاليبراسـيون  يكاهـا،  المللي بين دستگاه ترويج .كند مي نظارت آنها عملكرد بر و اعطا ها آن به صلاحيت
 ايـن  وظـايف  ديگر از ايران ملي استانداردهاي سطح ارتقاي براي كاربردي تحقيقات انجام و گرانبها فلزات عيار تعيين سنجش،
 .است مؤسسه

  

                                                 
 ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد موسسة *

1- International organization for Standardization 
2 - International Electro technical Commission 
3-  International Organization for Legal Metrology (Organization International de Metrology Legal)  
4 - Contact point 
5 - Codex Alimentarius Commission 
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  كميسيون فني تدوين استاندارد
روش اسپكتروفتومتري  -گيري مقدار سيليس اندازه –كريوليت طبيعي و مصنوعي  « 

  » موليبدوسيليكات احيا شده
  

  يا نمايندگي/ سمت و  : رئيس
  مشرفي مقدم ، علي

  )فوق ليسانس شيمي فيزيك(
  

عضو هيئت علمي دانشگاه شهيد باهنر 
  كرمان

    :اندبير
  حافظي اردكاني ، پرتو

  )ليسانس شيمي(
  

  ئي ، آناهيتا علا
)                                 فوق ليسانس شيمي كاربردي(

كارشناس امور استاندارد اداره كل 
استاندارد و تحقيقات صنعتي استان 

  كرمان
كارشناس مسئول صنايع غير فلزي 
اداره كل استاندارد و تحقيقات صنعتي 

  ان كرماناست
    )اسامي به ترتيب حروف الفبا(: اعضا
 اسدزاده، محمد حسينبني

  )فوق ليسانس معدن(
  

  بهاالديني بيگي ، فائزه
  )ليسانس شيمي(
  

  دهقاني ، فاطمه
  )ليسانس شيمي(
  

  سالاروند ، زهره
  )فوق ليسانس شيمي معدني(
  

  كيانفر ، مريم
  )فوق ليسانس شيمي تجزيه(
  

  مقيمي نژاد، فرشته
  )وق ليسانس مهندسي موادف(
 

عضو هيئت علمي دانشگاه آزاد اسلامي 
  واحد كرمان

  
كارشناس صنايع سازمان صنايع و 

  معادن استان كرمان
  

ها اداره كل  رئيس امور آزمايشگاه
استاندارد و تحقيقات صنعتي استان 

  كرمان
عضو هيئت علمي موسسه استاندارد و 

  تحقيقات صنعتي ايران
  

  استاندارد و تحقيقات معاون اداره كل 
  صنعتي استان كرمان

  
  مسئول فني شركت آلومينيم هزار
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  يش گفتارپ
ــتاندارد ــنوعي  " اس ــي و مص ــت طبيع ــدازه –كريولي ــيليس  ان ــدار س ــري مق ــپكتروفتومتري  -گي روش اس

 و اسـتاندارد  توسـط مؤسسـة   مربـوط  هـاي  دركميسـيون  آن نـويس  پـيش  كه " موليبدوسيليكات احيا شده
شـيميايي و   استاندارد ملي كميتة اجلاس چهلمين و ششصد در و شده تدوين و تهيه ايران يتحقيقات صنعت

 و قوانين اصلاح قانون 3 مادة يك بند استناد به اينك ، است گرفته قرار تصويب مورد 13/11/88 مورخپليمر 
 ايران ملي تاندارداس عنوان به ، 1371 ماه بهمن مصوب ايران، صنعتي تحقيقات و استاندارد مقررات مؤسسة

   .شودمنتشر مي
خـدمات،   و علـوم  صنايع، زمينة در جهاني و ملي هاي پيشرفت و تحولات با هماهنگي و همگامي حفظ براي

ايـن   تكميل و اصلاح براي كه پيشنهادي هر و شد خواهد نظر تجديد لزوم مواقع در ايران ملي استانداردهاي
بنـابراين،   . گرفـت  خواهد قرار توجه مورد مربوط فني كميسيون در ظرن تجديد هنگام شود، ارائه استانداردها

   .كرد استفاده ملي استانداردهاي تجديدنظر آخرين از همواره بايد
  

  :است زير شرح به گرفته قرار استفاده مورد استاندارد اين تهية براي كه منابع و ماخذي
 

ISO 1976:1620 , Cryolite, natural and artifical – Determination of silica content- Reduced 
molybdosilicate spectrophotometric method. 
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  مقدمه
63، فلورايديا سديم آلومينيم  1كريوليت AlFNa كاني كميابي است كه يا به صورت طبيعي وجود دارد و يا ،

مهمترين كاربرد . شود و بيكربنات سديم ساخته مي فلورايدومينات، سديم به صورت مصنوعي از سديم آل
آلومينيم از سنگ معدني نظير بوكسيت استخراج . كريوليت استفاده از آن در فرايند توليد آلومينيم است

هاي گوناگوني از هيدروكسيد آلومينيم نظير بوهميت، دياسپور و گيبسيت  بوكسيت حاوي فرم. گردد مي
بر  هاي آلومينيم از اكسيژن براي توليد فلز آلومينيم فرايندي بسيار مشكل و هزينه اري نمودن اتمع. است
كريوليت مصارف ديگري . كند تر مي استفاده از كريوليت به عنوان الكتروليت اين فرايند را آسان و ارزان. است

  .عاب و مينا استفاده كردتوان براي تهيه شيشه سفيد، ل به عنوان مثال از كريوليت مي. هم دارد
  
  

                                                 
1 - Cryolite 
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روش اسپكتروفتومتري  -گيري مقدار سيليس اندازه – كريوليت طبيعي و مصنوعي
  موليبدوسيليكات احيا شده

  هدف  و دامنه كاربرد  1
 گيري مقدار سيليس به روش اسپكتروفتومتري موليبدوسيليكات احيا شده اندازه استانداردهدف از تدوين اين 

(نسبت مولي  كه 1و مصنوعي و نيز مواد طبيعي و ساختگيدر كريوليت طبيعي 
3AlF

NaF (در  تقريبا آن
  .باشد مياست،  3تا  7/1 گستره

، كاربرد باشد 02/0در آنها كمتر از ) 52OP(اكسيد فسفر  جرمي پنتا كسرمحصولاتي كه اين استاندارد براي 
  .دارد

  زاميمراجع ال        2
. مدارك الزامي زير حاوي مقرراتي است كه در متن اين استاندارد ملي ايران به آنها ارجاع داده شده است

  .شود بدين ترتيب آن مقررات جزئي از اين استاندارد ملي ايران محسوب مي
عدي آن ها و تجديدنظرهاي ب در صورتي كه به مدركي با ذكر تاريخ انتشار ارجاع داده شده باشد، اصلاحيه

ها ارجاع داده  در مورد مداركي كه بدون ذكر تاريخ انتشار به آن. مورد نظر اين استاندارد ملي ايران نيست
  .ها مورد نظر است هاي بعدي آن شده است، همواره آخرين تجديدنظر و اصلاحيه

  :استفاده از مراجع الزامي زير براي اين استاندارد الزامي است
  ها داري آزمايه سازي و نگه آماده -، كريوليت طبيعي و مصنوعي 12079 يران شمارهاستاندارد ملي ا   1- 2

  اصول آزمون      3
حل  اضافي شده و سپس در نيتريك اسيد قليايي سديم كربنات و بوريك اسيد ذوبمخلوط ابتدا آزمونه با 

يا اگر محلول تا /و 9/0تا  7/0 در گستره ml500 حجم نهايي محلول رقيق شده تا pHشود، به طوريكه  مي
ml250 باشد رقيق شده pH  باشد 5/0تا  3/0 در گسترهآن.  

اسيديته، (در شرايط مشخص در حجم مناسب محلول نمونه و ) زرد رنگ( موليبدو سيليكات اكسيد شده
احيا انتخابي كمپلكس در محيط سولفوريكي شديدا  . تشكيل مي شود) زماندما و غلظت واكنشگرها، 

نانومتر با  815در طول موج  احيا شده كمپلكس رنگيغلظت  .شود مي انجام حضور تارتاريك اسيد اسيدي در
  .شود گيري مي اسپكتروفتومتر اندازه

  واكنشگرها         4
  .راستفاده كنيديقطدو بار تو همچنين آب  اي بايد از واكنشگرهاي با درجه خلوص تجزيه ونآزم ايندر 

                                                 
1 - Synthetic  
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  دون آبسديم كربنات، ب       4-1
  )33BOH(بوريك اسيد        4-2
  مولار 8 تقريبا نيتريك اسيد، محلول      4-3

ml540  نيتريك اسيد با چگالي تقريبيg/ml40/1 را با احتياط به يك بالون حجمي يك  68جرمي  و كسر
  . آب است اضافه كنيد و به حجم برسانيد ml400ليتري كه حاوي 

  مولار 8/0، تقريبا  g/l195 م موليبدات، محلول سدي      4-4
g 5/19  سديم موليبدات دو آبه)OHMoONa 242 در آب داغ ) PTFE(تترافلورواتيلن  را در يك بشر پلي) .2

  .با آب به حجم برسانيد ml100 در يك بالون حجميپس از خنك شدن . حل كنيد
 آن را ليس است نگهداريد و در صورت نياز قبل از استفادهمحلول را در يك بطري كه جنس آن عاري از سي

  .صاف كنيد
   g/l100تارتاريك اسيد، محلول       4-5
  مولار 8سولفوريك اسيد، محلول تقريبا       4-6

ml450  سولفوريك اسيد با چگالي تقريبيg/ml84/1  را با احتياط به  96جرمي  كسروml500  آب اضافه
  .كنيد رسانده و مخلوط يك ليتري با آب به حجم در يك بالون حجمينيد و محلول را خنك ك. كنيد

  محلول احيا كننده      4-7
 :از دو محلول زير يكي را انتخاب كنيد

  g/l  5/1نفتالن سولفونيك اسيد، محلول -1-هيدروكسي -3-آمينو-4         4-7-1
32(سديم سولفيت بدون آب  g7: محلول الف SONa ( را درml50 3-آمينو-4گرم  5/1. آب حل كنيد -

SNOHC( نفتالن سولفونيك اسيد-1- هيدروكسي    .به آن اضافه كنيد) 4910
522(سديم متا بي سولفيت بدون آب  g90: محلول ب OSNa ( را درml900 آب حل كنيد.  

در صورت نياز محلول را . برسانيد و مخلوط كنيد ml1000محلول الف و ب را مخلوط كنيد و با آب به حجم 
كهربايي رنگ از جنس عاري از سيليس و در محل خنگ نگهداري  ياين محلول را در يك بطر. صاف كنيد

  .كنيد
   g/l20آسكوربيك اسيد، محلول       4-7-2

  .اين محلول را بلافاصله قبل از مصرف تهيه كنيد
  سيليسيم دي اكسيد) g/l  500/0(يليس، محلول استاندارد س       4-8

  :وزن كنيد در يك بوته پلاتيني g001/0 تقريبيكي از مواد زير را با 
-  g500/0  2(سيليسيم دي اكسيدSiO ( كه از سيليسيك اسيد خالص)32 SiOH( در  تهيه شده است و

تا زماني كه حاصل دو توزين متوالي پس از خنك كردن در ( سوزانده شده باشدتا جرم ثابت  C1000 ˚دماي 
  ). تفاوت نداشته باشد g001/0دسيكاتور بيش از 



3 
  

-   g500/0 در دماي  به مدت يك ساعتقبلا  بخوبي آسياب شده و  پودر كوارتز كه˚ C1000  سوزانده و در
   .دسيكاتور خنك شده باشد

خوب مخلوط كنيد، بهتر است اين كار را با يك اسپاتول . اضافه كنيد) 1-4بند (سديم كربنات  g 5به بوته 
به بوته آب داغ . ذوب كنيد به مدت يك ساعت C1000 ˚دماي  در سپس با دقت مواد را. پلاتيني انجام دهيد

واد مجنس  ازمحلول را با دقت به يك بشر . اضافه كرده و به آرامي حرارت دهيد تا مواد كاملا حل شوند
رقيق كنيد و با دقت به يك بالون  ml500محلول را خنك كرده و تا حدود  .عاري از سيليس منتقل كنيد

مواد جنس  از به يك بطريو فورا  با آب به حجم برسانيد و مخلوط كنيد. حجمي يك ليتري منتقل كنيد
  .عاري از سيليس منتقل كنيد

  .سيليسيم دي اكسيد است mg 500/0ليتر از اين محلول استاندارد شامل  يك ميلي

  سيليسيم دي اكسيد) g/l  020/0(محلول استاندارد سيليس،        4-9
ml0/40  آن را به حجم . به يك بالون حجمي يك ليتري منتقل كنيد) 8-4بند (از محلول استاندارد سيليس

  .برسانيد و خوب مخلوط كنيد
 . سيليسيم دي اكسيد است mg 020/0ليتر از اين محلول استاندارد شامل  يك ميلي

 سيليسيم دي اكسيد) g/l  005/0(محلول استاندارد سيليس،        4-10
ml0/50  به يك بالون حجمي ) 9-4بند (از محلول استاندارد سيليسml200 آن را به حجم . منتقل كنيد

  .برسانيد و خوب مخلوط كنيد
  . سيليسيم دي اكسيد است mg 005/0ليتر از اين محلول استاندارد شامل  يك ميلي

                  .اين محلول را بلافاصله قبل از مصرف تهيه كنيد

  وسايل لازم       5
  :وسايل معمول آزمايشگاه و 

، داراي درپوشي از جنس mm 35 عمقو  mm 70قطر ابعادي در حدود، ، ته صاف با پلاتيني وتهب     1- 5
  پلاتين

  )C)25±550 ˚تنظيم در دماي كوره الكتريكي، قابل      2- 5
  )C)25±750 ˚كوره الكتريكي، قابل تنظيم در دماي      3- 5
5 -4      pH  متر  
  اسپكتروفتومتر     5- 5

سپس ابتدا با آب و . سولفوريك اسيد داغ بشوريد-محلول كروميك بارا با دقت و احتياط اي  تمامي ظروف شيشه -آوري ياد
  .ظروف را خشك نكنيد. كشي كنيد ببعد با آب دوبار تقطير كاملا آ

  .استفاده نكنيدهاي قليايي  اي براي محلول ظروف شيشهاز 
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  روش انجام آزمون           6
  آزمونه       6-1

 3-3مطابق بند ( خشك كنيد  C110 ˚وزن كنيد و در دماي  g 001/0 تقريبيك گرم آزمايه را با دقيقا 
  ).  12079استاندارد ملي ايران شماره 

 كاليبراسيون منحنيتهيه        6-2

 تهيه محلول پايه       6-2-1
g 12  1- 4بند (سديم كربنات ( وg 4  بوريك اسيد) وزن كنيد و ) 1- 5بند (پلاتيني  وتهرا درون ب) 2- 4بند

  .بهتر است اين كار را با يك اسپاتول پلاتيني انجام دهيد. با احتياط مخلوط كنيد
دقت كنيد . بگذاريد) 25±550(C ˚در دماي ) 2- 5بند (رار دهيد و آنها را در كوره را روي آن ق وتهدرپوش ب

  .نگهداريد تا واكنش فروكش كند) C)25±550 ˚دما را . با كف كوره تماس نداشته باشد وتهب

  .كنيدهاي پلاتيني استفاده  براي اين كار از پايه. از تماس ظروف پلاتيني با مواد نسوز جلوگيري كنيد -آوري ياد
و مانند قبل از تماس آن با كف . است منتقل كنيد) 25±750(C ˚كه دماي آن ) 3-5بند (را به كوره  وتهب

را خارج كرده و در هواي  وتهسپس ب. دقيقه در اين دما باقي بماند 5نبايد بيش از . كوره جلوگيري كنيد
  .محيط خنك كنيد

پس از آن كه كمي خنك . دنكاملا حل شومواد د تا آب جوش اضافه كنيد و به آرامي حرارت دهي وتهبه ب
با . است، اضافه كنيد) 3- 4بند (نيتريك اسيد محلول  ml 20كه حاوي  PTEFرا به بشر  وتهشد، محتويات ب

محلول نيتريك اسيد و سپس آب داغ بشوييد و حاصل شستشو را به  ml 18و درپوش آن را با  وتهاحتياط ب
  .را به آرامي چند دقيقه در دماي نزديك جوش حرارت دهيدبشر . اضافه كنيد PTEFبشر 

و بعد از . منتقل كنيد ml 100پس از آن كه بشر كمي خنك شد، محلول را با دقت به يك بالون حجمي 
  .خنك شدن به حجم برسانيد و به خوبي مخلوط كنيد

  pHآزمون اوليه براي كنترل و تنظيم      6-2-2 
ml 20  به بشر  .را به يك بشر با حجم مناسب منتقل كنيد) 1-2- 6 بند( از محلول پايهml 15  ،آبml 15 

اضافه كرده و مخلوط ) 4- 4بند ( محلول سديم موليبدات ml 5و ) 10-4بند (محلول استاندارد سيليس 
  .گيري كنيد محلول را اندازه pH) 4- 5بند (متر  pHتوسط دستگاه . كنيد

در غير اين صورت با استفاده از يك پيپت يا بورت مدرج به آهستگي . دباش 90/0تا  85/0 ازبايد  pHميزان 
تا . اضافه كرده و پس از افزودن هر قطره محلول را مخلوط كنيد) 3 - 4بند (قطره قطره محلول نيتريك اسيد 

به آن پس از آن در صورت نياز محلول را رقيق كنيد تا حجم . در گستره گفته شده قرار گيرد pHزمانيكه 
ml 65 مجددا . برسدpH  باشد 90/0تا  85/0 را كنترل كنيد تا بين.  

  .را ياداشت نموده و سپس محلول را دور بريزيد pHحجم نيتريك اسيد اضافه شده جهت تنظيم  
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  سنجي هاي استاندارد رنگ محلول تهيه         6-2-3

  .استفاده كنيد cm 1بر با هاي اسپكتروفتومتري از سل با مسير عبور نور برا گيري براي اندازه
ml 20  بالون حجمي  6به طور جداگانه در ) 1-2-6بند طبق (محلول پايهml 100 سپس برابر حجم . بريزيد

ها  ايد، به هر كدام از بالون استفاده كرده )2-2- 6بند طبق (محلول اوليه  pHنيتريك اسيدي كه براي تنظيم 
محلول استاندارد سيليس  1ها مطابق جدول  سپس به بالون .اضافه كنيد) 3-4بند (محلول نيتريك اسيد 

  .اضافه كنيد) 10- 4بند (
  سنجي هاي استاندارد رنگ تهيه محلول برايهاي لازم  حجم -1جدول 

 )10-4طبق بند(محلول استاندارد سيليس
ml 

  جرم معادل سيليسيم دي اكسيد
mg 

  ªصفر
0/5  
0/10  
0/15  
0/20  
0/25  

  صفر 
025/0  
050/0  
075/0  
100/0  
125/0  

a – محلول شاهد استاندارد )Compensation solution(  

  .رقيق كنيد ml 60ها را تا حدود  محلول
  ر رنگوظه         6-2-4

و پس از مخلوط كردن اجازه دهيد به  اضافه كنيد) 4- 4بند (محلول سديم موليبدات  ml 5به هر بالون، 
) 5-4بند (محلول تارتاريك اسيد  ml 5 سپس. باقي بمانند C25 ˚تا  C20 ˚دقيقه در دماي  20تا  15مدت 

 )2- 7- 4يا  1-7-4بندطبق (محلول احيا كننده  ml 2و در آخر ) 6- 4بند (ريك اسيد ومحلول سولف ml 11و 
  .به حجم برسانيد و مجدد مخلوط كنيد. افزوده و مخلوط كنيد

  يگيري اسپكتروفتومتر اندازه         6-2-5
     بند(ها، با اسپكتروفتومتر  آناز ساخت  بعددقيقه  40دقيقه تا  10 ها را پس از مدت لولمقدار جذب مح

تنظيم  محلول شاهد استاندارددستگاه را با جذب صفر  .كنيد  گيري نانومتر اندازه 815در طول موج ) 5- 5
  .كنيد

  .گيري را با دقت كاليبره كنيد براي اندازه مورد استفادههاي  سل -آوري ياد

 كاليبراسيون منحنيرسم         6-2-6
  سنجي در  محلول استاندارد رنگ ml 100گرم سيليسيوم دي اكسيد در كاليبراسيون را بر اساس ميليمنحني 
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  .، رسم كنيدعموديمقدار جذب در محور  نسبت به افقي محور 
  گيري اندازه 6-3
  تهيه محلول آزمون       6-3-1
  ذوب آزمونه         1- 6-3-1
g 12  1-4بند (سديم كربنات ( وg 4  بوريك اسيد) وزن كنيد) 1- 5  بند( پلاتيني  بوتهرا درون ) 2- 4بند .

بهتر است اين كار را با يك اسپاتول پلاتيني . را افزوده و با احتياط مخلوط كنيد) 1-6بند (سپس آزمونه 
  .انجام دهيد

دقت كنيد . بگذاريد) 25±550(C ˚در دماي ) 2- 5 بند(را روي آن قرار دهيد و آنها را در كوره  بوتهدرپوش 
) C)25±550 ˚دقيقه در دماي  30حدود آن را . با كف كوره تماس نداشته باشد، تا ناخالصي ايجاد نشود بوته

  .نگهداريد تا واكنش فروكش كند
ن با كف و مانند قبل از تماس آ. است منتقل كنيد) 25±750(C ˚كه دماي آن ) 3-5بند (را به كوره  بوته

ن شود كه دماي ئآزمايشگر بايد مطم. دقيقه در اين دما باقي بماند 30به مدت  حداقل. كوره جلوگيري كنيد
˚ C)25±750 (دقيقه ثابت خواهد ماند 20به مدت  حداقل.  

  انحلال توده ذوب شده         2- 6-3-1
اضافه كنيد و به آرامي حرارت  آب جوش بوتهبه . را از كوره خارج كنيد تا در دماي محيط خنك شود بوته

      كه حاوي PTEFرا به بشر  بوتهپس از آن كه كمي خنك شد، محتويات . دنكاملا حل شومواددهيد تا 
ml 20  (آهن  آنبيشتر كه [باقيمانده . است، اضافه كنيد) 3-4بند (محلول نيتريك اسيدш (را ] است اكسيد

 .اضافه كنيد PTEFحل كرده و به بشر محلول نيتريك اسيد  ml 18با  ،چسبيده است بوتهكه هنوز به ديواره 
بشر را چند . اضافه كنيد PTEFآب داغ بشوييد و حاصل شستشو را به بشر و درپوش آن را با  بوتهسپس 

، محلول را با دقت به نپس از خنك شد .، تا انحلال كامل شوددقيقه در دماي نزديك جوش حرارت دهيد
محلول را به يك فورا  .به حجم برسانيد و به خوبي مخلوط كنيد. منتقل كنيد ml 250يك بالون حجمي 

  .ظرف با جنس عاري از سيليس منتقل كنيد
  واكنش تشكيل رنگ          6-3-2
  هاي مورد نياز برداشتن حجم       6-3-2-1

شر و ديگري را در يك حجم را در يك ب. برداريد را )2-1- 3-6طبق بند(از محلول آزمون  ml 0/50دو حجم 
  .بريزيد ml 100بالون حجمي  

  pHآزمون اوليه براي كنترل و تنظيم      6-3-2-2
ml 5  اضافه كرده و مخلوط  ،را به محلول آزمون كه در بشر قرار دارد) 4-4بند (محلول سديم موليبدات

در را  pHميزان  2-2- 6د مطابق بن .گيري كنيد محلول را اندازه pH) 4-5بند (متر  pHتوسط دستگاه . كنيد
  .تنظيم كنيد و محلول را دور بريزيد 90/0تا  85/0 گستره
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  ر رنگوظه         6-3-2-3
محلول  pHايد، برابر حجم نيتريك اسيدي كه براي تنظيم  ريخته ml 100به محلول آزموني كه در بالون 

   تا آن را سپس. اضافه كنيد) 3-4د بن(محلول نيتريك اسيد  ايد، استفاده كرده) 2-2-3- 6بند طبق (اوليه 
ml 60 انجام دهيد 4- 2- 6فرايند ظهور رنگ را مطابق بند . رقيق و مخلوط كنيد.  

  گيري اسپكتروفتومتري اندازه         6-3-2-4
  .عمل كنيد 5-2-6در بند  روش ارايه شدهپس از تنظيم جذب صفر براي آب، مطابق با 

  آزمون شاهد       6-3-3
  تهيه محلول       6-3-3-1

  .باشد ml 250انجام دهيد، فقط حجم نهايي برابر با  1-2- 6آزمون شاهد را مطابق با بند 
  ظهور رنگ        6-3-3-2

  .عمل كنيد 3-2-3-6مطابق با بند 
  گيري اسپكتروفتومتري اندازه        6-3-3-3

  .عمل كنيد 4-2-3-6مطابق با بند 

  بيان نتايج         7
گيري  هاي اندازه حجم اب معادل، مقدار سيليس )6-2-6بند طبق (كاليبراسيون  منحني با توجه به

  .اسپكتروفتومتري در محلول آزمون و شاهد را تعيين كنيد
  :آيد دله زير به دست مياجرمي، از مع كسربر حسب ) 2SiO(مقدار سيليس 

( )
21000

500 10
10

mm
mm

−
=×−  

  :كه در آن
0m : 2(جرم سيليسSiO ( موجود در حجمي از محلول آزمون) شاملg 200/0 كه ) آزمايه خشك شده

  .گرم گيري  قرار گرفته است، بر حسب ميلي مورد اندازه
1m : 2(جرم سيليسSiO (لول شاهدموجود در حجم استفاده شده در مح.  

  گزارش آزمون       8
  :گزارش آزمون بايد شامل موارد زير باشد

  .شماره اين استاندارد ملي   -
  .ها بيان آن شكلنتايج و    -
  .پديده غير عادي مشاهده شده در حين آزمون هر   -
ت بيان نشده، يا هر گونه عملياتي كه در اين استاندارد و استانداردهايي كه به آنها ارجاع داده شده اس   -

  .اختياري تلقي شده باشد


