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  به نام خدا

 سازمان ملي استاندارد ايران با آشنايي

و  اسـتاندارد  مؤسسـة  مقـررات  و قـوانين  اصـلاح  قـانون  3مـادة  يـك  بند موجب به ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة
اي اسـتاندارده  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 

بـه   29/6/90نام موسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران به موجب يكصد و پنجاه و دومين جلسه شوراي عالي اداري مـورخ  
  . جهت  اجرا ابلاغ شده است  24/7/90مورخ  35838/206سازمان ملي استاندارد ايران تغيير و طي نامه شماره 

مؤسسـات   و مراكز نظران صاحب ،كارشناسان سازمان  از مركب فني هاي كميسيون در مختلف هاي حوزه در ندارداستا تدوين
توليـدي،   به شرايط 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   مي تهيه شده تعيين ضوابط رعايت با نيز صلاح ذي و مند علاقه هاي سازمان و مؤسسات كه استانداردهايي نويس پيش

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

  .باشد رسيده تصويب به دهدمي سازمان ملي استاندارد ايران تشكيل مربوط كه استاندارد
المللـي الكتروتكنيـك    بـين  كميسـيون ، 1(ISO)اسـتاندارد   المللـي  بـين  سازمان اصلي اعضاي از ايران سازمان ملي استاندارد

2(IEC) 3 قانوني شناسي اندازه المللي بين سازمان و(OIML) كـدكس غـذايي    كميسـيون  4رابـط  تنهـا  بـه عنـوان   و است 
5(CAC) خـاص  هـاي  نيازمنـدي  و كلي شرايط به توجه ضمن ايران ملي استانداردهاي تدوين در .كند مي فعاليت كشور در 

   .شودمي گيريبهره المللي بين استانداردهاي و جهان صنعتي و فني علمي، پيشرفت هاي آخرين از كشور ،
 كننـدگان، حفـظ   مصـرف  از يـت حما بـراي  قـانون،  در شده بيني پيش موازين رعايت با تواند سازمان ملي استاندارد ايران مي

 از اجراي بعضي اقتصادي، و محيطي زيست ملاحظات و محصولات كيفيت از اطمينان حصول عمومي، و فردي ايمني و سلامت

 اسـتاندارد، اجبـاري   عالي شوراي تصويب با وارداتي، اقلام يا/و كشور داخل توليدي محصولات براي را ايران ملي استانداردهاي

و  صـادراتي  كالاهـاي  اسـتاندارد  اجـراي  كشـور،  محصـولات  براي المللي بين بازارهاي حفظ منظور به تواند مي سازمان . نمايد
 فعال مؤسسات و سازمان ها خدمات از كنندگان استفاده به بخشيدن اطمينان براي همچنين . نمايد اجباري را آن بنديدرجه

 آزمايشـگاه  محيطي،زيست مديريت و كيفيت مديريت هاي سيستم صدورگواهي و مميزي بازرسي، آموزش، مشاوره، در زمينة

 اسـاس  بـر  را مؤسسات و ها سازمان گونه اين سازمان ملي استاندارد ايران سنجش، وسايل )واسنجي(كاليبراسيون  و مراكز ها

 بر و اعطا ها آن به حيتصلا تأييد گواهينامة لازم، شرايط احراز صورت در و كند مي ارزيابي ايران تأييد صلاحيت نظام ضوابط

 فلـزات  عيـار  تعيـين  سنجش، وسايل )واسنجي(كاليبراسيون  يكاها، المللي بين دستگاه ترويج .كند نظارت مي آن ها عملكرد

  .است سازمان اين وظايف ديگر از ايران ملي استانداردهاي سطح ارتقاي براي تحقيقات كاربردي انجام و گرانبها
  

                                                 
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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 استانداردتدوين كميسيون فني 

سنجي و روش تركيبي وزن -گيري مقدار سيليسيم كلاندازه - آلومينيم هايكانه"
 "اسپكتروفتومتري

  
  يا نمايندگي/ سمت و  : رئيس

 جواهريان، محمد

  )آليدكتراي شيمي (
   

  دانشگاه شهيدچمران اهواز ت علميهيأ

    :دبير
  مهرمولايي، فاطمه

  )فوق ليسانس شيمي(
  

ت كارشناس اداره كل استاندارد و تحقيقا
 صنعتي استان خوزستان

   )اسامي به ترتيب حروف الفبا(: اعضاء
  سودابه ،احمدي

  )ليسانس شيمي(
  

كارشناس آزمايشگاه گروه ملي صنعتي فولاد 
  ايران

  اقبالي، فريده
  )موادفوق ليسانس مهندسي (
  

تحقيقــات  و اداره كــل اســتانداردكارشــناس 
  خوزستان استان صنعتي

  بهروزي، سحر
  )يليسانس شيم(
  

  كارشناس شركت جهاد زمزم

  بيرگاني نيا، صولت
  )موادليسانس مهندسي (
  

گـروه ملـي صـنعتي     كنتـرل كيفيـت  رئيس 
  فولاد ايران

  پولادگر، عبدالعلي
  )ليسانس مهندسي مكانيك(

رئيس آزمايشگاه گـروه ملـي صـنعتي فـولاد     
  ايران

  
  چراغي، حسين

  )موادمهندسي فوق ليسانس (
تحقيقات  و ندارداداره كل استاكارشناس 

 خوزستان استان صنعتي

  
 امير ،حاتمي

  )شيمي تجزيه فوق ليسانس(
  كارشناس
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  خوشنام، فرزانه
  )فوق ليسانس شيمي(

تحقيقات  و اداره كل استانداردكارشناس 
  خوزستان استان صنعتي

 

  زرگر، بهروز
 )دكتراي شيمي(

 

 هيأت علمي دانشگاه شهيدچمران اهواز

    
 ا  سيدصدر، علي رض

  )ليسانس شيمي(
كارشناس آزمايشگاه گروه ملي صنعتي فولاد 

  ايران
  

  نيا، مهنازفتاحي
  )فوق ليسانس شيمي(
  

 كارشناس

  

  قمي، متينه
  )فوق ليسانس شيمي(
  

 كارشناس

  

  كي شمس، ليلي                                               
  )فوق ليسانس شيمي(
  

نشگاه دا كارشناس آزمايشگاه مركزي
  شهيدچمران اهواز

  گل محمدي قانع، حامد
  )فوق ليسانس شيمي(
  

  كارشناس جهاد دانشگاهي خوزستان

  لطيفيان، مرضيه
  )ليسانس شيمي(
  

 كارشناس

  

  نقدي، تينا
  )فوق ليسانس شيمي(
  

 كارشناس

  

  والي زاده، مژگان
  )ليسانس شيمي(

  كارشناس فني شركت جهاد زمزم
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  ست مندرجاتفهر                    
 صفحه عنوان

 ب استاندارد همؤسس با آشنايي

  ج  استاندارد تدوين فني كميسيون
  و  پيش گفتار

  1  هدف و دامنه كاربرد        1
  1  مراجع الزامي        2
  1  اصول آزمون        3
  2  يا واكنشگرها/مواد و        4
  4  وسايل        5
  4  هاازي نمونهسبرداري و آمادهنمونه        6
  4  روش انجام آزمون        7
  9  بيان نتايج        8
  11  گزارش آزمون        9
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  پيش گفتار
  

و  سنجيروش تركيبي وزن - گيري مقدار سيليسيم كلاندازه -هاي آلومينيمكانه " استاندارد
 و تهيه سازمان ملي استاندارد ايرانتوسط  مربوط هاييسيوندركم آن نويس پيش كه "تومترياسپكتروف

 مورد 27/6/90  مورخ مواد معدني استاندارد ملي كميتة اجلاس يكصد و بيست و چهارمين در و شده تدوين

 و استاندارد مقررات مؤسسة و قوانين اصلاح قانون 3 مادة يك بند استناد به اينك ، است گرفته قرار تصويب
  .شودمنتشر مي ايران ملي استاندارد نوانع به ، 1371 ماه بهمن مصوب ايران، عتيصن تحقيقات

خـدمات،   و علـوم  صنايع، زمينة در جهاني و ملي هاي پيشرفت و تحولات با هماهنگي و همگامي حفظ براي
ايـن   لتكمي 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 نظر 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 خذيأمنبع و م

  
ISO 6607: 1985, Aluminium ores - Determination of total silicon content - Combined 
gravimetric and spectrophotometric method 
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سنجي و روش تركيبي وزن -گيري مقدار سيليسيم كلاندازه -هاي آلومينيمكانه
  اسپكتروفتومتري 

 منه كاربرداهدف  و د  1

گيري مقدار متري براي اندازهفتوسنجي و اسپكترووزنتركيبي يين روش هدف از تدوين اين استاندارد، تع
  .هاي آلومينيم استسيليسيم كل در كانه

 25%و ) جرمي/جرمي( 1%اكسيد بين ديبا مقدار سيليسيم ومينيمهاي آلكانهاين استاندارد براي 
  . كاربرد دارد) جرمي/جرمي(

   مراجع الزامي         2
. ها ارجاع داده شده استحاوي مقرراتي است كه در متن اين استاندارد ملي ايران به آنمدارك الزامي زير 

 .شوندبدين ترتيب آن مقررات جزيي از اين استاندارد ملي ايران محسوب مي

ها و تجديد نظرهاي بعدي آن كه به مدركي با ذكر تاريخ انتشار ارجاع داده شده باشد، اصلاحيهدر صورتي
ها ارجاع داده در مورد مداركي كه بدون ذكر تاريخ انتشار به آن. استاندارد ملي ايران نيست مورد نظر اين

  . ها مورد نظر استهاي بعدي آنشده است، همواره آخرين تجديد نظر و اصلاحيه
  :جع زير براي اين استاندارد الزامي استااستفاده از مر

  
2-1     ISO 5725-2, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results - 
Part 2: Basic method for the determination of repeatability and reproducibility of a standard 
measurement method1 

2-2     ISO 6995,   Aluminium     ores     -     Determination    of      titanium     content  - 4 , 4'-
Diantipyrylmethane spectrophotometric method2 

 اصول آزمون          3

  :شودهاي زير تجزيه ميبا استفاده از يكي از روشآزمونه 
  .شودداده ميآزمونه با مخلوطي از هيدروكلريك اسيد، نيتريك اسيد و سولفوريك اسيد واكنش    3-1

نده حاصل ، باقيماسيليكايا بوهميت و همچنين هنگامي كه پس از تبخير /يبسيت وگهاي داراي اين روش براي كانه -يادآوري
  .شودآزمونه باشد، پيشنهاد ميجرم  1%از تجزيه آزمونه، كمتر از 

                                                 
 .برداري موجود استجهت بهره 7442- 2ارد ملي ايران شماره استاند  - 1

 .برداري موجود استجهت بهره 8534استاندارد ملي ايران شماره   - 2
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اب با استفاده از مذ. شودمي ي ذوبطور جزيشده و سپس به 1كلوخهآزمونه به همراه سديم پراكسيد    3-2
  . شودمي سولفوريك اسيد حل

براي تجزيه  مانده، باقيسيليكاپس از تبخير و همچنين هنگامي كه  2هاي داراي دياسپوراين روش براي كانه -يادآوري
  . شودآزمونه باشد، پيشنهاد ميجرم  1%اسيدي، بيشتر از 

  .شودمي ذوب ISO 6995استاندارد  3- 1- 5-7و بند  اين بند آزمونه با روش ارائه شده در    3-3
شود و سپس با مي مشتعلصاف شده و ناخالص  سيليكاي. شوندها حل مينمك شده وزدايي آب سيليكا

سديم / يم كربناتذوب سدمانده با كمكباقي. شودسيد و سولفوريك اسيد واكنش داده ميهيدروفلوئوريك ا
  .شودمذاب با سولفوريك اسيد حل شده و به محلول اصلي افزوده مي. شودمي تترابورات ذوب

شود تا ارت داده ميحر يك قسمت كسري از محلول اصلي با سديم هيدروكسيد اضافي واكنش داده و
با  اسيدي شده و ،محلول با استفاده از سولفوريك اسيد .پيوندهاي پليمري سيليكا در محلول شكسته شوند

موليبدوفسفريك اسيد و موليبدوآرسنيك اسيد با . رسدمي 40/1برابر  pHبه  افزودن آمونيوم موليبدات
موليبدوسيليسيك اسيد به كمپلكس آبي  -تاب. شوندتخريب ساختاري مييك اسيد افزودن بيشتر سولفور

  . شودگيري مياندازه nm810 حدود جذب در طول موج. يابدكاهش مي

  يا واكنشگرها/مواد و         4
اي معين و آب مقطر يا آب بـا خلـوص معـادل اسـتفاده     فقط از واكنشگرهاي با خلوص تجزيهدر طول تجزيه 

  . كنيد
  سديم پراكسيد      4-1

اي شدن كرد، از آن كسيد در برابر رطوبت محافظت شود و هنگامي كه شروع به كلوخهپراشود سديم توصيه مي -يادآوري
  .استفاده نشود

  سديم تترابورات/ ذوب سديم كربناتكمك      4-2
سديم تترابورات بدون آب ذوب قسمت جرمي كمك 1ذوب سديم كربنات بدون آب و قسمت جرمي كمك 3

 .را مخلوط كنيد

  ºC20در دماي  g/ml13/1برابر با  و جرم حجمي) جرمي/جرمي( 40% هيدروفلوئوريك اسيد،     4-3

 1:1، رقيق شده به نسبت ºC20در دماي  g/ml84/1برابر با  با جرم حجمي سولفوريك اسيد،     4-4

 1:3سبت ، رقيق شده به نºC20در دماي  g/ml84/1با جرم حجمي برابر با  سولفوريك اسيد،     4-5

  1:9، رقيق شده به نسبت ºC20در دماي  g/ml84/1با جرم حجمي برابر با  سولفوريك اسيد،     4-6

                                                 
1- Sinter 
2- Diaspore 
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  1:39، رقيق شده به نسبت ºC20در دماي  g/ml84/1با جرم حجمي برابر با  سولفوريك اسيد،      4-7
  مخلوط اسيد       4-8

ml225  آب را در يك بشرl1 مخلوط كردنراه با قرار داده و با احتياط هم ،ml175  جرم با (سولفوريك اسيد
با (هيدروكلريك اسيد  ml150تا دماي اتاق خنك كرده و . اضافه كنيد) ºC20ي در دما g/ml84/1 حجمي

اضافه ) ºC20ي در دما g/ml42/1با چگالي ( نيتريك اسيد ml50و  )ºC20ي در دما g/ml17/1 جرم حجمي
  .كرده و مخلوط كنيد

  .را دور بريزيد محلول استفاده نشدهها آماده كرده و گيريصورت تازه براي هر سري از اندازهرا بهاين محلول 
   g/l50محلول  آسكوربيك اسيد،    4-9
g5 را در  آسكوربيك اسيدml100 آب حل كنيد.  

  . صورت روزانه تهيه كنيداين محلول را به
  g/l100محلول  آمونيوم موليبدات،   4-10
g100 يوم موليبدات چهار آبهآمون [(NH4)6Mo7O24.4H2O]  را درl1 آب حل كنيد.  

  .هنگامي كه محلول شروع به رسوب كرد آن را دور بريزيد
   g/l160محلول  سديم هيدروكسيد،    4-11
g160  سديم هيدروكسيد را درl1 آب در يك بشر پلاستيكي حل كنيد.  

  .محلول را در يك بطري پلاستيكي نگهداري كنيد
  اكسيد در ليترديسيليسيم mg400 معادلمحلول استاندارد  ،سيليكا    4-12

از  g400/0 .ساعت بسوزانيد و در يك دسيكاتور خنك كنيد 1به مدت  C1000°در دماي خالص را  سيليكاي
سديم كربنات بدون آب  g0/4. در يك بوته پلاتيني وزن كنيد g001/0سوزانده شده را با تقريب  سيليكاي

  . ذوب كنيد C1000 دماي دقيقه در 10با دقت براي مدت . كاملاً مخلوط كنيد اسپاتوله كرده و با يك اضاف
اضافه كرده و تا انحلال آب داغ  ml200. منتقل كنيد ml400خنك كرده و به يك بشر پلاستيكي مخلوط را 

  .كامل مذاب، به هم بزنيد
تا خط . منتقل كنيد ml1000نشانه سنجي تكمصورت كمي، به يك بالن حجمحلول را خنك كرده و به

  .نشانه رقيق كرده و كاملاً مخلوط كنيد
  .بلافاصله به يك بطري پلاستيكي منتقل كنيد

  اكسيد در ليترديسيليسيم mg4 معادلمحلول استاندارد  ،سيليكا    4-13
ml10  سنجي درون يك بالن حجمپت توسط پيرا ) 12-4بند (استاندارد  سيليكايمحلولml1000  تك

  . محلول را كاملاً مخلوط كنيد. و تا خط نشانه رقيق كنيد نشانه منتقل كرده
  .اين محلول را بلافاصله پيش از استفاده آماده كنيد
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  محلول شاهد كاليبراسيون    4-14
ماده ، آكا، اما حذف سيلي13- 4و  12- 4با انجام مراحل ذكر شده در بندهاي يك محلول شاهد كاليبراسيون 

  .كنيد
  محلول شناساگر فنل فتالئين،   4-15
g05/0  فنل فتالئين را درml50  اتانول حل و تا حجمml100  رقيق كنيدبا آب.  

  وسايل        5
  .اي ضد خراشيدگي از وسايل زير استفاده كنيدعلاوه بر وسايل معمول آزمايشگاهي و ظروف شيشه

  با درپوش ml30با ظرفيت تقريبي  بوته پلاتيني،     1- 5
  Aرده  از ml25و  ml5 ،ml10 ،ml15 ،ml20 نشانه،هاي تكپتپي       2- 5
  ml150با ظرفيت تقريبي  بشرهاي پلاستيكي،       3- 5
با امكان عبور جريان  C1100تا  C480قادر به تأمين دما در محدوده  كوره مافل آزمايشگاهي،      4- 5

  گرم شدههوا از درون محفظه 
  ml40با ظرفيت تقريبي  بوته زيركونيومي،       5- 5

5 -6       pH متر  
  nm810گيري جذب در طول موج تقريبي براي اندازه متر،فتواسپكترو      7- 5
  به عنوان جاذب رطوبت (P2O5) اكسيد پنتوفسفر ديحاوي  دسيكاتور،       8- 5

  هاسازي نمونهبرداري و آمادهنمونه         6
، مطابق  µm150زمايشگاهي برداشته شده بايد تا حدي خرد شوند كه از يك الك با اندازه منافذ هاي آنمونه

  . هاي مشخص شده در استانداردهاي مربوطه عبور كنندبا روش

  روش انجام آزمون          7
  ها گيريتعداد اندازه       7-1

  .ام دهيدصورت دوتايي و مستقل روي هر نمونه كانه انجها را بهتجزيه
ها را يك شخص تجزيهكه در صورتي. گر استگر تغيير شخص آزمونطور ضمني بيانبه "صورت مستقلبه"عبارت  -يادآوري
  . هاي متفاوت انجام شودآزمون بايد در زمان روش، انجام دهد

  آزمونه       7-2
  .آن را ثبت كنيد (m1)وزن كرده و جرم  g001/0از نمونه آزمون را با تقريب  g1حدود 
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  آزمون شاهد       7-3
. تجزيه اما با حذف آزمونه آماده كنيدزمان با تجزيه آزمونه، يك محلول آزمون شاهد را مطابق روش هم

-تواند از يك آزمون بهگيرد، مقدار شاهد ميهنگامي كه تجزيه روي چندين نمونه و در يك زمان انجام مي

  .كار يكسان بوده و واكنشگرهاي استفاده شده از يك بطري باشنددست آيد، به اين شرط كه مراحل 

  آزمون بررسي       7-4
به اين تجزيه بايد . در هر بار آزمون، يك ماده مرجع تأييد شده از همان نوع كانه بايد مورد تجزيه قرار گيرد

  . زمان و تحت شرايط يكسان با تجزيه نمونه كانه انجام شودصورت هم
هاي نمونه مورد كه ويژگيدر صورتي. شود ماده مرجع تأييد شده از همان نوع نمونه مورد تجزيه باشدصيه ميتو -يادآوري

توان طور اساسي تغيير پيدا كند، نمياي بهاي متفاوت باشند كه نياز باشد فرايند تجزيهتجزيه و ماده مرجع تأييد شده، به اندازه
  .ها را از يك نوع در نظر گرفتآن

  سنجي سيليسيمگيري وزناندازه         7-5

  تجزيه آزمونه     7-5-1
كه تجزيه بر اساس صورتي در. ادامه دهيد 1- 1- 5-7اسيدي است، مطابق بند  اگر تجزيه بر اساس تخريب

  .ادامه دهيد 2- 1-5- 7قليايي است، مطابق بند  زينتر كردن

  تجزيه اسيدي   7-5-1-1
تازه ) 8- 4بند (مخلوط اسيد   ml60منتقل كرده، با آب مرطوب و  ml400 را به يك بشر) 2-7بند (آزمونه 

  . حرارت دهيد تا نمونه تجزيه شود C80بشر را پوشانده و در دماي . تهيه شده اضافه كنيد
راي شود حرارت دادن اوليه بتوصيه مي ] Fe2O3) جرمي/جرمي( 15%بيشتر از  [هاي با مقدار آهن زياد براي نمونه -يادآوري

  .يك مدت طولاني انجام گيرد
را محلول . هاي بشر را بشوييداي رنگ متوقف شد، با دقت درپوش و ديوارههنگامي كه تشكيل بخارات قهوه

مجدداً درپوش بشر را قرار داده و . تبخير كرده تا بخارات غليظ سولفوريك اسيد تشكيل شود درپوشبدون 
در محلول ) C)10±210تنظيم شده براي ايجاد دماي  غصفحه داروي يك دقيقه  60به مدت به شدت 

  .حرارت دهيد
فرو برده شده است  mm10كه درون آن يك دماسنج تا عمق سولفوريك اسيد  حاوي جداگانه آزمون از يك بشر -يادآوري

  . استفاده كنيد براي تعيين تنظيم دما

  1قليايي كلوخهتجزيه    7-5-1-2
) 1-4بند (سديم پراكسيد  g10منتقل كرده، ) 5-5بند (زيركونيومي خشك را به بوته ) 2-7بند (آزمونه 

 45بوته و محتويات آن را به مدت . خشك مخلوط كنيد اسپاتولاضافه كرده و با دقت با استفاده از يك 
بوته و محتويات آن . تنظيم شده، قرار دهيد C500تا  C480كه در دماي ) 4- 5بند ( مافلدقيقه در كوره 

                                                 
1- Alkali sinter decomposition 
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 ).ثانيه 30حدود (ت آمده ذوب شود دسبه ك شعله حرارت دهيد تا كلوخهكوره خارج كرده و روي ي را از
  . ادامه دهيددر حين چرخاندن مذاب دقيقه  2حرارت دادن را براي مدت زمان كل 

توان از يك قطعه فلزي براي تسريع اين مرحله استفاده مي(اجازه دهيد بوته تا دماي محيط خنك شود 
روي آن را پوشانده و با احتياط . قرار دهيد ml400سپس آن را از قسمت كناري درون يك بشر ). كرد
ml140  از قسمت پشت بوته اضافه كنيد) 6- 4بند (محلول سولفوريك اسيد .ml20  محلول سولفوريك اسيد

طور كامل ههنگامي كه محتويات بوته ب. شوند شستهاضافه كرده و هضم كنيد تا محتويات بوته ) 4-4بند (
  . شدند، بوته را خارج كرده و به خوبي در محلول درون بشر شستشو دهيد شسته

محلول بدون پوشش را تبخير كنيد تا بخارات غليظ . با دقت درپوش و ديواره بشر را شستشو دهيد
حه دقيقه روي يك صف 60مجدداً درپوش بشر را قرار داده و به شدت به مدت . سولفوريك اسيد تشكيل شود

  .در محلول حرارت دهيد) C)10±210داغ تنظيم شده براي ايجاد دماي 

  انحلال و صاف كردن     7-5-2
آب اضافه  ml130با احتياط  را تا دماي اتاق خنك كرده و 2-1-5-7يا بند  1-1-5- 7محلول حاصل از بند 

طور ها بهارت دهيد تا نمكحر C90تا  C80دقيقه در دماي  40مدت  محلول را به همراه با هم زدن .كنيد
داغ است، آن را از روي يك كاغذ صافي با بافت متوسط عبور داده و  در حالي كه محلول. ل حل شوندكام

بشر را با آب شسته و . جمع كنيد ml250نشانه سنجي تكمحلول حاصل از صاف كردن را در يك بالن حجم
صورت كمي به كاغذ مانده را بهشر را تميز كرده و باقياي با سر پلاستيكي، ببا استفاده از يك ميله شيشه

محلول حاصل از صاف كردن و . آب داغ بشوييد ml10تا  ml5با  مرتبه 5مانده را كاغذ و باقي. منتقل كنيد
ناخالص  سيليكايكاغذ صافي حاوي . داري كنيدنگه 4-5- 7محلول حاصل از شستشو را براي استفاده در بند 

  . ادامه دهيد 3- 5-7مطابق بند  را نگه داشته و
  .زياد است، ممكن است نياز به افزايش حجم محلول شستشو باشد سيليكادر مواردي كه مقدار  -يادآوري

  ناخالص سيليكاي يات رويعمل     7-5-3
آن را . كه قبلاً مشتعل و توزين شده منتقل كنيد) 1- 5بند (ناخالص را به بوته پلاتيني  سيليكايكاغذ حاوي 

طور كامل به خاكستر تبديل به C700تا  C600به آرامي خشك كرده و بسوزانيد و سپس با افزايش دما به 
) 25±1075(Cكه در دماي ) 4-5بند (دقيقه در كوره مافل  30و براي مدت  گذاشتهبوته را درپوش . كنيد

  .ا خنك شوددقيقه در هو 2دقيقه تا  1سپس اجازه دهيد به مدت . كنيدتنظيم شده مشتعل 
  . اجازه دهيد تا دماي محيط خنك شده و سپس وزن كنيد. قرار دهيد) 8- 5بند (بوته را درون دسيكاتور 

  . دقيقه باشد 10شود زمان خنك كردن حدود توصيه مي -1 يادآوري

. تكرار كنيد g0005/0 زمان رسيدن به جرم ثابت در محدودهمراحل اشتعال، خنك كردن و وزن كردن را تا 
  . را ثبت كنيد (m2)رم بوته و محتويات آن ج
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قطره محلول  8. طور كامل خيس شودقطره قطره آب اضافه كنيد تا زماني كه به مانده درون بوتهبه باقي
با احتياط حرارت . اضافه كنيد) 3- 4بند (هيدروفلوئوريك اسيد  ml5و سپس ) 4-4بند (سولفوريك اسيد 

  . شكيل بخارات غليظ سفيد رنگ متوقف شودداده و تبخير كنيد تا زماني كه ت
دقيقه در ) 15±2(و براي مدت  گذاشتهبوته را درپوش به آرامي روي يك شعله ضعيف حرارت داده، سپس 

دقيقه  1اجازه دهيد به مدت . تنظيم شده مشتعل كنيد) 25±1075(Cكه در دماي ) 4-5بند (كوره مافل 
  .دقيقه در هوا خنك شود 2تا 

  . سپس آن را وزن كنيد. اجازه دهيد تا دماي اتاق سرد شود ون دسيكاتور قرار داده وبوته را در
تكرار  g0005/0زمان رسيدن به جرم ثابت در محدوده مراحل واكنش با اسيد، تشكيل بخارات و اشتعال را تا 

  .را ثبت كنيد (m3)جرم بوته و محتويات آن  .كنيد
توصيه جرم بوته ثابت بماند،  1%مقداري بيشتر از  جزيه اسيدي، چنانچه جرم در ش تدر هنگام استفاده از رو -2 يادآوري

  .شده استفاده شود قلياييطور جايگزين از تجزيه شود بهمي

  مانده باقي ليات رويعم     7-5-4
g)1/0±7/0 (ذوب از كمك) تا  دقيقه 4براي مدت . اضافه كنيد 3- 5-7مانده حاصل از بند را به باقي) 2- 4بند
بوته را خارج كرده، اندكي . كنيد ذوب C1000در دماي بيشتر از ) 4-5بند (دقيقه در كوره مافل  5

  .دقيقه درون كوره قرار دهيد 2دقيقه تا  1بچرخانيد و مجدداً به مدت 
فه كرده و گرم كنيد تا جرم اضا) 6-4بند ( محلول سولفوريك اسيد  ml10. اجازه دهيد بوته خنك شود

سنجي استاندارد تك نشانه درون بالن حجم) 2- 5- 7بند (سپس آن را به محلول ذخيره شده . شود حل مذاب
ml250 بوته را با آب شسته و محلول حاصل از شستشو را به محلول ذخيره شده منتقل كنيد. منتقل كنيد .

محلول آزمون اين . محلول را تا دماي محيط خنك كرده، با آب تا خط نشانه رقيق كرده و مخلوط كنيد
  . است

  ماندهباقي سيليكايمتري فتوگيري اسپكترواندازه       7-6
  . بايد روي محلول آزمون و محلول آزمون شاهد انجام شود زيرجز در موارد معين شده، مراحل به

) 3-5بند (درون يك بشر پلاستيكي  )2-5بند (پت وسيله پيبه از هر محلول را ml10يك قسمت كسري 
-4بند (اضافه كرده، با محلول سديم هيدروكسيد ) 15-4بند (فتالئين  فنلقطره محلول  يك. كنيد منتقل

  . رقيق كنيد ml25تا حجم  محلول را .ديگر اضافه كنيد ml2خنثي كرده و ) 11
  . حرارت داده و سپس خنك كنيد C70دقيقه در دماي  15در يك حمام آب به مدت 

بند (محلول سولفوريك اسيد  ml7. خنثي كنيد) 6-4بند (سولفوريك اسيد محلول را با استفاده از محلول 
در صورت نياز با . باشد 4/1±1/0برابر با  pHبررسي كنيد كه . رقيق كنيد ml50اضافه كرده و تا حجم ) 7- 4

  . را تنظيم كنيد pHاستفاده از محلول سديم هيدروكسيد يا محلول سولفوريك اسيد 
  . نگه داريد C25تا  C15ها را در محدوده رنگ، دماي محلول از اين مرحله تا تشكيل

ml2  اجازه دهيد براي  ، كاملاً مخلوط كرده وبه هر محلول اضافه كرده) 10- 4بند (محلول آمونيوم موليبدات
  . دقيقه باقي بماند 10مدت 
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ml20  جازه دهيد براي مدت به هر محلول اضافه كرده و مخلوط كنيد و ا) 5- 4بند (محلول سولفوريك اسيد
  .دقيقه باقي بماند 10
ml5  نشانه سنجي تكهاي حجمبه هر محلول اضافه كرده و به بالن) 9- 4بند (اسيد  آسكوربيكمحلول
ml100 هاي حاصل از با مقادير كم آب شسته و محلول مرتبهبشرها را چندين . جداگانه منتقل كنيد

براي  اجازه دهيد تا رنگ. ه تا خط نشانه رقيق كرده و مخلوط كنيدبلافاصل. ها اضافه كنيدشستشو را به بالن
  . تشكيل شودساعت  1

گيري كرده و با استفاده از آب به عنوان محلول مرجع اندازه nm810حدود طول موج ها را در محلول جذب
  : صورت زير ثبت كنيدها را بهآن
T جذب محلول آزمون  
B جذب محلول آزمون شاهد  

  :در محلول را با استفاده از رابطه زير محاسبه و ثبت كنيد با سيليكا جذب معادل
  

                                                                                                                 A=T-B 

  كاليبراسيون       7-7
بند (ترتيب از محلول استاندارد سيليكا را به ml25و  ml0، ml5، ml10 ،ml15 ،ml20هاي كسري قسمت

منتقل  1جداگانه مطابق جدول ) 3- 5بند ( ml150شش بشر پلاستيكي  پت به درونبا استفاده از پي) 13- 4
از محلول  ml0و  ml25 ،ml20 ،ml15 ،ml10 ،ml5هاي كسري در همان شش بشر، به ترتيب قسمت. كنيد

  . قرار دهيد 1ابق جدول ، مط) 14-4بند (شاهد كاليبراسيون 
  

  هاي كاليبراسيونمحلول -1جدول 
 سيليكاحجم محلول استاندارد

  )13-4بند (
ml 

حجم محلول شاهد كاليبراسيون 
 )14-4بند (

ml 

  ml100در سيليكا جرم 
  
µg 

0  25  0  
5  20  20  
10  15  40  
15  10  60  
20  5  80  
25  0  100  

  
هاي كسري براي قسمت 6-7مطابق روش تعيين شده در بند  هاي استاندارد،در مورد هر يك از محلول

  . آزمون، عمل كنيد
  :صورت زير ثبت كنيدگيري كرده و بهاندازهبا استفاده از آب به عنوان مرجع ها را محلول جذب

                                                           A0, A5, A10, A15, A20, A25 
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  :صورت زير تهيه كنيدبه سيليكارسم مقادير جذب در مقابل جرم با استفاده از  سيون رامنحني كاليبرا
                                      

  سيليكا جذب
µg 

A0-A0 0  
A5-A0 20  
A10-A0 40  
A15-A0 60  
A20-A0 80  
A25-A0 100  

  
  بيان نتايج         8

  كل سيليكايمحاسبه مقدار       8-1
  :آيددست ميصد جرمي نمونه آزمون با استفاده از رابطه زير بهدر، بر حسب سيليكا مقدار

  
كل يسيليكا  %(m/m) = سنجيوزن يسيليكا  %(m/m) + ماندهباقي يسيليكا  % (m/m) =            

11

3232
0025.0

100
)()(

2

m

m

m

mmmm SiObb



  

  :كه در آن
 m1  ؛بر حسب گرم  جرم آزمونه برداشته شده  
 m2  ؛بر حسب گرم ،)3-5-7بند (حتويات آن بعد از اشتعال جرم بوته و م  
 m3   ؛بر حسب گرم ،)3-5- 7بند (با هيدروفلوئوريك اسيد  واكنشجرم بوته و محتويات آن بعد از  

m2b  ؛بر حسب گرم ،گيري شاهدجرم بوته و محتويات آن بعد از اشتعال براي اندازه  
m3b  ؛بر حسب گرم ،گيري شاهددروفلوئوريك اسيد براي اندازهبا هي واكنشجرم بوته و محتويات آن بعد از  

mSiO2  باشدميبر حسب ميكروگرم كاليبراسيون  منحنيدست آمده از بهسيليكا جرم.  

  بررسي كلي نتايج       8-2

  دقت     1- 8-2
نشان داده شده  2هاي تكرارپذيري، تجديدپذيري و شاخص تجديدپذيري در جدول دقت اين روش از جنبه

  .است
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  هاي سيليسيمگيريهاي دقت براي اندازهداده - 2جدول 

 SiO2مقدار ميانگين   نمونه

%(m/m) 

  شاخص تجديدپذيري  هاي انحراف استانداردمؤلفه
2s  r R 

MT/12/2  53/1  035/0  072/0  16/0  
MT/12/1  57/2  034/0  025/0  085/0  
MT/12/4  04/5  045/0  070/0  17/0  
MT/12/6  59/21  059/0  19/0  39/0  

  
  :كه در آن

r تكرارپذيري؛  
R تجديدپذيري است.  

  )مراجعه كنيد ISO 5725-2به استاندارد (اي پذيرش مقادير تجزيه     2- 8-2
دست آمده براي اي بهاي براي نمونه آزمون بايد زماني مورد پذيرش قرار گيرد كه مقدار تجزيهمقدار تجزيه

، با مقدار تأييد شده  2محدوده شاخص تجديدپذيري ارايه شده در جدول ماده مرجع تأييد شده مربوطه، در 
تجاوز نكند  r77/2تطابق داشته و همچنين اختلاف بين دو مقدار براي نمونه آزمون از مقدار محاسبه شده 

  .آيددست ميبه 2از جدول  rكه در آن مقدار مناسب 
جع تأييد شده، خارج از حدود شاخص تجديدپذيري دست آمده براي ماده مراي بههنگامي كه مقدار تجزيه
زمان روي يك نمونه آزمون و يك ماده مرجع تأييد شده به همراه يك آزمون طور هماست، بايد يك تجزيه به

دست آمده براي ماده مرجع تأييد شده، بايد مطابق فوق براي پذيرش اي بهمقدار تجزيه. شاهد انجام گيرد
دست آمده براي ماده مرجع تأييد شده كه مقدار بهدر صورتي. د بررسي قرار گيردمقدار نمونه آزمون مور

مجدداً خارج از محدوده باشد، بايد فرايند را با يك ماده مرجع متفاوت از همان نوع كانه تكرار كرد تا زماني 
  .دست آيدكه دو مقدار قابل قبول براي نمونه آزمون به

هاي باشد، بايد تجزيه r77/2دو مقدار براي نمونه آزمون، بيشتر از ) اختلاف مطلق(كه محدوده هنگامي
زمان با يك تجزيه روي يك ماده مرجع تأييد طور هماضافي روي يك نمونه آزمون و يك آزمون شاهد، به

پذيرش چنين مقادير اضافي براي نمونه آزمون بايد در هر مورد، با توجه . شده از همان نوع كانه انجام گيرد
  .دست آمده براي ماده مرجع تأييد شده انجام شودبه پذيرش مقدار به

  محاسبه نتيجه نهايي     3- 8-2
اي قابل پذيرش است كه تا چهار رقم اعشار محاسبه شده و تا دو ، ميانگين حسابي مقادير تجزيهنتيجه نهايي

  :رقم مطابق زير گرد شده است
  ماند؛باقي مياست حذف شده و دومين رقم اعشار بدون تغيير  5هنگامي كه سومين رقم اعشار كمتر از  - الف
و چهارمين رقم اعشار عددي غير از صفر است يا هنگامي كه سومين  5هنگامي كه سومين رقم اعشار   -ب

  يابد؛واحد افزايش مي 1است، دومين رقم اعشار  5رقم اعشار بيشتر از 
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كه حذف شده و در صورتي 5قم اعشار صفر است، عدد و چهارمين ر 5هنگامي كه سومين رقم اعشار   -پ
يا  7، 5، 3، 1ماند و چنانچه دومين رقم اعشار است، بدون تغيير باقي مي 8، يا 6، 4، 2، 0دومين رقم اعشار 

  .يابدواحد افزايش مي 1است،  9

  گزارش آزمون         9
  :گزارش آزمون بايد شامل اطلاعات زير باشد

  زم براي شناسايي نمونه؛اطلاعات لا     9-1
  ؛ملي استاندارد اين ارجاع به     9-2
  ؛نتايج تجزيه     9-3
مشخص نشده  اين استانداردو هر نوع عملياتي كه در  گيرياندازههرگونه مورد مشاهده شده در طول    9-4

  .  تواند روي نتايج تأثير بگذاردو مي


