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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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  ستاندارداتدوين كميسيون فني 
  جذب مولكولي  طيف سنجيروش  - سيليسيمگيري مقدار اندازه - كرومهاي ها و كنسانترهكانه "

  " و روش وزن سنجي

  
  

  يا نمايندگي/ سمت و  : رئيس
  بهروززرگر، 

 )تجزيه دكتري شيمي(

  

  هيات علمي دانشگاه شهيد چمران اهواز

    :دبير
  چراغي، حسين

 )فوق ليسانس مهندسي مواد(

 
  نام، فرزانهخوش

 )فوق ليسانس شيمي(

  

كارشناس اداره كل استاندارد و تحقيقات 
 صنعتي استان خوزستان

 
 

تحقيقات  و اداره كل استانداردكارشناس 
  خوزستان استان صنعتي

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

  )ليسانس شيمي(
  

كارشناس آزمايشگاه گروه ملي صنعتي فولاد 
  اناير

  اقبالي، فريده
  )موادفوق ليسانس مهندسي (
  

تحقيقــات  و اداره كــل اســتانداردكارشــناس 
  خوزستان استان صنعتي

  بهروزي، سحر
  )ليسانس شيمي(
  

  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

  
    



 د 

  

 امير ،حاتمي

  )شيمي تجزيه فوق ليسانس(
  

 كارشناس

  

 سيدصدر، علي رضا  

  )ليسانس شيمي(
كارشناس آزمايشگاه گروه ملي صنعتي فولاد 

  ايران

 

  نيا، مهنازفتاحي
  )فوق ليسانس شيمي(
  

 

 كارشناس

  

  قمي، متينه
  )وق ليسانس شيميف(
  

 كارشناس

  

  كي شمس، ليلي                                               
  )فوق ليسانس شيمي(
  

دانشگاه  كارشناس آزمايشگاه مركزي
  شهيدچمران اهواز

  گل محمدي قانع، حامد
  )فوق ليسانس شيمي(
  

  جهاد دانشگاهي خوزستان هيات علمي

  لطيفيان، مرضيه
  )ليسانس شيمي(

 كارشناس

 

  
  مهرمولايي، فاطمه

  )فوق ليسانس شيمي(
  

تحقيقات  و اداره كل استانداردكارشناس 
  خوزستان استان صنعتي

  نقدي، تينا
  )فوق ليسانس شيمي(
  

 كارشناس

  

  والي زاده، مژگان
  )ليسانس شيمي(

  كارشناس فني شركت جهاد زمزم
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  فهرست مندرجات
  

صفحه عنوان
 ب رداستاندا مؤسسة با آشنايي

  ج  استاندارد تدوين فني كميسيون
  و  گفتارپيش

  1  هدف و دامنه كاربرد      1
  1  مراجع الزامي      2
جرمي ( 5/0% تا  05/0% براي مقادير سيليسيم از  طيف سنجيروش  -روش الف      3
  )جرمي/

1  

جرمي ( 15% تا  5/0% روش وزن سنجي براي مقادير سيليسيم از  -روش ب      4
  ) جرمي/

  

5  
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  پيش گفتار
  

جذب مولكـولي و   طيف سنجيروش  -سيليسيمگيري مقدار اندازه -كرومهاي ها و كنسانترهكانه " استاندارد
 و تهيـه   سازمان ملي استاندارد ايرانتوسط  مربوط هايدركميسيون آن نويس پيش كه " روش وزن سنجي

 مـورد  17/7/90مـورخ  مواد معدني كميته ملي استاندارد  د و بيست و هفتمين اجلاسيكص 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 عنوان به ، 1371 ماه بهمن مصوب ايران، صنعتي تحقيقات

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 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 5997:1984, Chromium ores and concentrates - Determination of silicon content - 
Molecular absorption spectrometric method and gravimetric method 
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جذب مولكولي و  طيف سنجيروش  -سيليسيمگيري مقدار اندازه - كرومهاي ها و كنسانترهكانه
  روش وزن سنجي

  و دامنه كاربرد هدف    1 
 كروم يهاكنسانترهها و كانهيم سيليگيري مقدار سهايي براي اندازهروشتعيين ، استانداردهدف از تدوين اين 

  . باشدمي
  جذب مولكولي طيف سنجيروش  -روش الف
  وزن سنجيروش  - روش ب

    مقادير سيليسيم ازروش ب براي  و )جرمي/جرمي ( 5/0% تا  05/0% از  سيليسيمبراي مقادير  روش الف 
  .كاربرد دارد) جرمي/جرمي ( 15% تا  %5/0 

  مراجع الزامي       2
 .ها ارجاع داده شده استبه آنملي ايران  استاندارداين متن  ك الزامي زير حاوي مقرراتي است كه درمدار

  .شود محسوب ميملي ايران بدين ترتيب آن مقررات جزيي از اين استاندارد 
 نظر مورد هاي بعدي آن نظر و تجديد ها ارجاع داده شده باشد، اصلاحيهدر صورتي كه مدركي با ذكر تاريخ 

، همواره ها ارجاع داده شده است به آناريخ داركي كه بدون ذكر تدرمورد م .يستاين استاندارد ملي ايران ن
  .مورد نظراست ها  آن بعدي هاي و اصلاحيه تجديد نظرآخرين 

  :براي اين استاندارد الزامي است  مرجع زير استفاده از
2-1   ISO  6629, Chromium ores and concentrates - Methods of chemical analysis - General 
instructions 

  ) جرمي/جرمي ( 5/0% تا  05/0% از  سيليسيمبراي مقادير  طيف سنجيروش  -روش الف         3
  اصول آزمون    1- 3 

ا بمحلول  pH. شودتخريب شده و مذاب در آب حل ميذوب كمك  مخلوطا بآزمونه به وسيله ذوب 
ا آمونيوم موليبدات واكنش داده و با اسكوربيك اسيد در حضور ب سيليكا. شودتنظيم ميهيدروكلريك اسيد 

انجام  nm 640تا  nm620يا   nm810در طول موج  طيف سنجيگيري اندازه. شودسيتريك اسيد احيا مي
  .گيردمي

  هاواكنش    3-2
   زرد و موليبدات هترو پلي اسيدروش براساس واكنش سيليسيك اسيد با آمونيوم موليبدات و تشكيل سيليك

  .شودموليبدات آبي احيا ميسيليكو باشد كه با اسكوربيك اسيد به كمپلكس مي
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  يا واكنشگرها/مواد و     3-3
  ذوبكمك  مخلوط 3-3-1
g100 ّرا با  بسديم كربنات بدون آg50 از قبل مشتعل شده تا توليد كف متوقف شده ( سديم تترابورات

  .اسيم نيترات مخلوط كرده و كاملاً در يك هاون فولادي سخت يا كوراندومي خرد كنيدپت g5/0و ) باشد
  g/l50، محلول با غلظت آمونيوم موليبدات 3-3-2

 صورت نياز، واكنشگر بايد از قبل تبلور مجدد يافته در. دارنده پلي اتيلني نگه داريدمحلول را در ظرف نگه
آب در حالي كه در  ml400انتقال داده و در  ml600ا به درون بشرواكنشگر ر g250براي اين منظور  .باشد
از ميان كاغذ صافي با بافت بسته صاف كرده را محلول . شود حل كنيدحرارت داده مي Cº80تا  Cº70دماي

  و اجازه دهيد براي يك ساعت تا انعقاد نيد افزودهكدر حالي كه مخلوط مي m/m % (96(اتانول  ml300و 
  .اكن بماندس ،رسوبات

 سه بار با اتانول شسته و در هوا يابار كاغذ صافي با بافت متوسط صاف كرده و دو  رويرسوب را با مكش 
  .خشك كنيد

  1:3رقيق شده به نسبت  g/ml 19/1 با جرم حجمي ،هيدروكلريك اسيد 3-3-3
  مخلوط اسيدها 3-3-4
g5  سيتريك اسيد وg1  آسكوربيك اسيد را درml100 نيدآب حل ك.  

  .اين مخلوط را به صورت تازه تهيه كنيد
  در هر ليتر سيليسيم mg50محلول استاندارد معادل با ، سيليسيم 3-3-5
g1070/0 دي اكسيد در دماي سيليسيمCº 1000  تاCº 1100  بوتهدرون يك  ثابتتا رسيدن به جرم 

يم پلاتيني مخلوط كرده و با افزوده و با يك س) 1- 3-3بند (ذوب كمك  مخلوط g2.يدپلاتيني كلسينه كن
 ml1000را با مذاب به بشر  بوته. ذوب كنيد  Cº1100تا  Cº1000يك درپوش پلاتيني بپوشانيد و در دماي 

در حالي كه به آرامي حرارت مي g/l10محلول سديم كربنات  ml150تا  ml100مذاب را در . انتقال دهيد
رقيق كرده  ml750تا حدود حجم  g/l 10سديم كربنات  محلول را خنك كرده و با محلول. دهيد، حل كنيد

تا خط نشانه  g/l 10 انتقال داده و با محلول سديم كربنات ml1000تك نشانه و به يك بالن حجم سنجي 
  .داري كنيدمحلول را در ظروف پلي اتيلني نگه. رقيق كرده و مخلوط كنيد

ml25  از اين محلول را به يك بشرml500 نتقل كرده و با آب تا حجم پت متوسط پيml350  تاml400 
محلول هيدروكلريك  بامتر  pHتوسط كنترل با  7/1تا  5/1برابر  pHمحلول را تا رسيدن به . رقيق كنيد

منتقل كرده و با آب تا خط نشانه رقيق و  ml500محلول را به يك بالن حجم سنجي . اسيد، اسيدي كنيد
  .مخلوط كنيد

ml 1 مل از اين محلول شاmg0050/0 باشدمي سيليسيم.  
  وسايل    3-4

  .شوندوسايل زير استفاده مي وسايل معمول آزمايشگاهي  به همراه
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  با در پوش پلاتيني و سيم پلاتيني ،پلاتيني بوته  3-4-1
  با انتخابگر تابشي براي انحرافات پيوسته ،طيف سنج  3-4-2
  ت غير پيوستهبا انتخابگر تابشي براي انحرافا ،طيف سنج  3-4-3
3-4-4  pH متر  
  روش انجام آزمون     3-5
  آزمونه  3-5-1
g1/0 را وزن كنيد از نمونه آزمون.  
  آزمون شاهد  3-5-2

  .تمام مراحل تجزيه انجام دهيدآزمون شاهد را در 
  تخريب آزمونه  3-5-3

) 1-3- 3بند (ذوب ك كممخلوط  g2منتقل كرده و  )1-4-3بند ( پلاتيني بوتهرا به  )1-5-3بند ( آزمونه
پوشانده و در  )1-4-3بند ( را با درپوش پلاتيني بوته. مخلوط كنيد) 1-4- 3بند (افزوده و با سيم پلاتيني 

ورو پلاستيكي ذاب را خنك كرده و به درون بشر فلحاوي م بوته. ذوب كنيد Cº1100تا  Cº1000دماي 
ml250 آرامي در  به كنيدمذاب را در حالي كه گرم مي. انتقال دهيدml70   تاml80 در (آب حل كنيد

 اسيدي كنيد )3-3- 3بند (ا خنك كرده و با هيدروكلريك اسيد محلول ر). صورت لزوم محلول را صاف كنيد
محلول را به بالن حجم سنجي . تنظيم شود 7/1تا  5/1 در مقدار) 4- 4- 3بند (متر  pH وسيلهبه pHتا 
ml100 ه رقيق و مخلوط كنيدمنتقل كرده و با آب تا خط نشان.  
  آماده سازي محلول آزمون  3-5-4

مورد انتظار نمونه بستگي دارد، توسط پي سيليسيمبه مقدار  حجم آن، كه از محلول را هاي مناسبقسمت
  .)مراجعه كنيد 1به جدول ( منتقل كنيد ml100پت درون دو بالن حجم سنجي 

ml5/1  و ) 3-3-3بند (هيدروكلريك اسيدml60  تاml65  هر بالن اضافه كنيدبه آب .ml 5 آمونيوم  محلول
دقيقه ساكن  10ها براييد محلولافزوده مخلوط كنيد و اجازه ده هالنبا يكي از به) 2-3- 3بند (موليبدات 

  .بماند
ml 5  به هر دو بالن افزوده، با آب تا خط نشانه رقيق و مخلوط كنيد، اجازه ) 4- 3- 3بند(مخلوط اسيدها

  .بمانددقيقه  15دهيد براي 
  هاي برداشته شده بر اساس مقدار سيليسيم مورد انتظارحجم قسمت -1جدول

  مقدار سيليسيم مورد انتظار
(m/m)% 

  قسمت برداشته شده
ml  

25/0 -05/0  
5/0 -25/0  

10  
5  
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  طيف سنجيگيري اندازه   3-6
) 3- 4- 3بند ( طيف سنجيا  nm810در طول موج ) 2- 4-3بند ( طيف سنجمحلول را با استفاده از جذب هر 

هايي كه محلول آمونيوم در مقابل محلول mm50تا  mm20هاي در سل nm640تا  nm620در طول موج 
  .گيري كنيدرجع اندازهشده است، به عنوان مناضافه ها موليبدات به آن

  كاليبراسيون منحنيآماده سازي   3-7
، ml0/0 ،ml0/2، با استفاده از بورت ml100حجم سنجي  هايايي بالنتهاي شش به هر كدام از سري

ml0/4 ،ml0/6 ،ml0/8  وml0/10  بايد كه معادل اضافه كن) 5-3-3بند (استاندارد  سيليسيممحلول mg0/0 ،
mg005/0، mg010/0،mg 015/0 ،mg020/0  وmg025/0 باشدمي سيليسيم .ml5/1  هيدروكلريك اسيد

مخلوط و اجازه  افزوده ،) 2-3- 3بند (وم موليبدات محلول آموني ml5آب و  ml65تا  ml60، )3-3- 3بند (
افزوده با آب تا خط نشانه رقيق  )4-3-3بند (مخلوط اسيدها  ml5سپس . ساكن بمانددقيقه  10دهيد براي 

  .بمانددقيقه ساكن  15براي محلول اجازه دهيد  .كنيدمخلوط  و
  .گيري كنيدبا استفاده از محلول جبران كننده به عنوان مرجع اندازه 6-3جذب هر محلول را مطابق بند 
  .اسمي رسم كنيد سيليسيممقادير جذب در مقابل مقدار منحني كاليبراسيون را با رسم 

  بيان نتايج      3-8
  اسبه مح  3-8-1

به مقدار سيليسيم ) 3-7بند(ون يمنحني كاليبراس استفاده از محلول آزمون را باجذب قرائت شده براي 
  .شاهد را كم كنيد نمونه تبديل كنيد و جذب قرائت شده براي

  .آيد، بر حسب درصد جرمي به وسيله رابطه زير به دست مي)Si( سيليسيممقدار 
  

                   )1         (                                                        K
m

m
K

m

m








101000

100

2

1

2

1  

  
  :كه در آن 

m1    ؛ي كاليبراسيون بر حسب گرممنحنمحلول آزمون به دست آمده از  قسمتي ازدر  سيليسيمجرم  
m2   ؛محلول آزمون بر حسب گرم ي ازقسمت مربوط بهه رم آزمونج  
K     باشدمي بر اساس خشك سيليسيمي مقدار ضريب تبديل برا.  

  
   تكراري هايگيرينتايج اندازه رواداري قابل قبول براي 3-8-2

  .نشان داده شده است 2هاي تكراري در جدول گيريرواداري قابل قبول براي نتايج اندازه
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  هاي تكراريگيريهاي قابل قبول براي نتايج اندازهرواداري - 2جدول
 ممقدار سيليسي

(m/m)% 
  رواداري مجاز

(m/m)%  
25/0-  05/0  
5/0 - 25/0  

02/0  
05/0  

  

  ) جرمي/جرمي ( 15% تا  5/0% از  سيليسيمروش وزن سنجي براي مقادير  - روش ب        4
    اصول آزمون    1- 4 

  .شودتخريب مي 2يا روش  1آزمونه به وسيله روش 
سپس واكنش با هيدروكلريك اسيد و پركلريك اسيد سديم پراكسيد و آزمونه به وسيله ذوب با  :1روش 

  .شودتخريب مي
  .شودواكنش با نيتريك اسيد و پركلريك اسيد تخريب ميبه وسيله آزمونه  :2روش 

مانده را سوزانده و باقي. شودبا افزودن پركلريك اسيد و ظاهرشدن دود، جدا شده و صاف ميسيليسيك اسيد 
شده را با هيدروفلوئوريك اسيد و سولفوريك اسيد واكنش داده، سوزانده و  مانده سوزاندهباقي .وزن كنيد

  .مجدداٌ وزن كنيد
  يا واكنشگرها/مواد و    4-2
  سديم پراكسيد 4-2-1

براي  .كنيد داريكرده و آن را دور از رطوبت نگهاز عينك ايمني استفاده هنگام ذوب سديم پراكسيد  -هشدار
  .با مواد آلي جلوگيري كنيدآن از تماس الي، اجتناب از خطرات انفجار احتم

  بدون آبسديم كربنات،     4-2-2
  1:1رقيق شده به نسبت   ،g/ml 84/1  با جرم حجميسولفوريك اسيد،     4-2-3
  g/ml 50/1  با جرم حجميپركلريك اسيد،     4-2-4

هود با كارايي مناسب و  زير در .، بلعيدن و تماس با پوست احتمال مسموميت وجود دارددر صورت تنفس -هشدار
  .پوست و لباس اجتناب كنيد از تنفس بخارات و تماس با چشم، .دور از شعله نگه داري كنيد

  g/ml 19/1  با جرم حجميهيدروكلريك اسيد،     4-2-5
  1:  4رقيق شده به نسبت  هيدروكلريك اسيد،    4-2-6
  1 : 9رقيق شده به نسبت  هيدروكلريك اسيد،    4-2-7
  1:  100رقيق شده به نسبت  هيدروكلريك اسيد،    4-2-8
  )جرمي/جرمي( 40% ، محلولg/ml 13/1  با جرم حجميهيدروفلوئوريك اسيد،    4-2-9
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  g/ml 4/1 با جرم حجمينيتريك اسيد،     4-2-10
  وسايل    4-3

  .مايشگاهي از وسايل زير استفاده كنيدوسايل معمول آزعلاوه بر 
  با ميله نيكلي ،نيكلي يا آهني بوته  4-3-1
  پلاتيني بوته 4-3-2
  Cº1100تا  Cº1000قادر به تامين دماي كوره مافل،   4-3-3
  روش انجام آزمون     4-4
  آزمونه  4-4-1

  .وزن كنيد 3بر اساس مقدار سيليسيم مورد انتظار از جدول آزمونه را  جرمي از
  

  سيليسيم مورد انتظار جرم آزمونه برداشته شده بر اساس مقدار -3جدول
 مقدار سيليسيم مورد انتظار

(m/m)% 
 جرم آزمونه

g  
5/2 -5/0  
0/15 -5/2  

0/1  
5/0  

  
  آزمون شاهد  4-4-2

  .آزمون شاهد را با پيروي از تمام مراحل تجزيه انجام دهيد
  تخريب آزمونه  4-4-3

اگر تخريب آزمونه بر اساس  و 1- 3- 4- 4باشد مطابق دستور كار بند  1بر اساس روش آزمونه اگر تخريب 
  .عمل كنيد 2- 3-4- 4باشد مطابق دستور كار بند  2روش 

سديم پر  g10تا  g8قرار داده و  )1- 3-4بند ( را در بوته آهني يا نيكلي) 1- 4-4بند (آزمونه   4-4-3-1
  .اضافه كنيد) 1- 2-4بند(اكسيد 

- 2-4بند (و با يك لايه از سديم پر اكسيد مخلوط كرده  )1- 3- 4بند ( محتواي بوته را به وسيله ميله نيكلي
1) (g1  تاg2  (بپوشانيد و در دمايCº800  تاCº850 به طور مرتب محتواي بوته را به وسيله . ذوب كنيد

  .چرخاندن، مخلوط كنيد
قرار داده و روي آن را با شيشه ساعت پلي  ml500بوته را خنك كرده و آن را درون بشر فلوروپلاستيكي 

 بوتهرا با آب گرم بشوييد و  بوتهشيشه ساعت و . آب بشوييد ml200تا  ml150مذاب را با . وشانيداتيلني بپ
 هابه محتواي بشر افزوده تا آهن هيدروكسيد) 5- 2- 4بند (با دقت هيدروكلريك اسيد . را از بشر خارج كنيد

افزوده و ) 4- 2-4بند ( پر كلريك اسيد ml60منتقل كرده و  ml600اي محلول را درون بشر شيشه. حل شود
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براي باقي ماندن در اين مرحله و  .ظاهر شود مخلوط كنيد و حرارت دهيد تا دودهاي سفيد پر كلريك اسيد
  .حرارت دادن را ادامه دهيدها، تا شروع تبلور نمك

بريزيد ) 7- 2-4بند (هيدروكلريك اسيد  ml30بشر  داخلي هايمحلول را خنك كرده و با دقت روي ديواره
  .ها حل شودآب اضافه كرده و حرارت دهيد تا نمك ml200تا  ml150سپس 

بشر . بدون خاكستر جمع آوري كنيدحاوي مقدار كمي خمير كاغذ رسوب را روي كاغذ صافي با بافت بسته 
اي سر لاستيكي براي جدا كردن همه با استفاده از ميله شيشه) 8- 2- 4بند (را با هيدروكلريك اسيد داغ 

) 8-2- 4بند (بار با هيدروكلريك اسيد داغ  12بار تا  10مانده را باقي. ليسيك اسيد چسبيده بشوييدذرات سي
جمع  ml600شده و حاصل از شستشو را درون بشر صاف محلول . يا سه بار با آب داغ بشوييدبار و سپس دو 

به محلول صاف ) 4- 2- 4بند (پر كلريك اسيد  ml10. را روي كاغذ صافي نگه داريد ماندهباقي رده وآوري ك
شروع اين مرحله تا  درحرارت دادن را . ظاهر شود شده افزوده و تبخير كنيد تا بخارات سفيد پر كلريك اسيد

حرارت . آب داغ اضافه كرده و مخلوط كنيد ml50تا  ml40محلول را خنك كرده و .ادامه دهيدها نمك تبلور
  .اف كرده و صافي را مانند قبل بشوييدمانده را صباقي. ها حل شوددهيد تا نمك

با  همراه صافي را هايكاغذ. مخلوط كنيدمانده اصلي سيليسيك اسيد را با باقيبه دست آمده مانده باقي
  .ادامه دهيد 4-4- 4مطابق بند  و داريد نگه  هاماندهباقي

پر  ml70تا  ml50. وب كنيدآب مرط ml5و با  قرارداده ml250را در بشر ) 1-4-4(آزمونه بند   4-4-3-2
بشر را با شيشه ساعت پوشانده . اضافه كنيد) 10- 2-4بند (نيتريك اسيد  ml5و ) 4-2- 4بند (كلريك اسيد 

  .سيد شوداك كرومرت دادن را ادامه دهيد تا و حرا ظاهر شود و حرارت دهيد تا بخارات سفيد پركلريك اسيد

شود تبخير به صورت كامل تا هاي پركلرات توصيه ميام حرارت دادن نمكبه دليل مواد خطرناك آزاد شده هنگ -يادآوري
  .ك شدن انجام نشودشخ

 در طول) 5- 2- 4بند (هيدروكلريك اسيد   قطره قطره  صورت و به با دقت و برداشته  شيشه ساعت را
سه ظرفيتي احيا به حالت  كروماي كروميل كلريد متوقف شده و هاي بشر اضافه كنيد تا بخارات قهوهديواره
 اكسيد طور كاملكرم بهشيشه ساعت را مجدداً روي بشر قرار داده و حرارت دادن را ادامه دهيد تا . شود
شيشه ساعت را مجدداً  .طور كامل تجزيه شود ادامه دهيدتقطير كرميل كلريد را تا زماني كه آزمونه به .شود

زماني كه  اين مرحله را تا .فاف شود، حرارت دهيدروي بشر قرار داده و تا زماني كه فضاي درون بشر ش
  .اما از تبخير تا خشك شدن اجتناب كنيد ر كلريك اسيد تبخير شود حفظ كنيد،پقسمت اعظم 

در . جتناب كنيدكردن، بلعيدن، يا تماس با پوست اتوسط تنفس  مسموميتهنگام كار با كروميل كلريد از  -هشدار
  .از تنفس بخارات و تماس با پوست، چشم و لباس اجتناب كنيد. كار كنيدر از شعله و دو با كارايي مناسب هود زير 

بشر را تكان داده و به . بيافزاييد) 6- 2-4بند ( هيدروكلريك اسيد  ml50 اجازه دهيد بشر خنك شده و 
ب را رسو .آب داغ افزوده و به هم بزنيد ml50حدود  .هاي قابل حل، حل شونددهيد تا نمك ارتآرامي حر

بشر را با . جمع آوري كنيد كاغذ صافي با بافت بسته حاوي مقدار كمي خمير كاغذ بدون خاكسترروي 
لاستيكي براي حذف همه ذرات اي سربا استفاده از ميله شيشهداغ ) 8-2-4بند ( هيدروكلريك اسيد
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تا عاري شدن از اغ د) 8-2- 4بند (مانده را با هيدروكلريك اسيد باقي. سيليسيك اسيد چسبيده بشوييد
محلول حاصل از شستشو و محلول صاف شده  .هاي آهن و در نهايت دو بار يا سه بار با آب داغ بشوييدنمك

  .را دور بريزيد
كاغذ صافي را تبديل به  .قرار دهيد و خشك كنيد )2-3-4بند ( پلاتيني بوتهمانده را با كاغذ صافي در باقي

سديم  g3تا  g2خنك شده و  بوتهاجازه دهيد . مشتعل كنيد Cº800 تا Cº750خاكستر كرده و در دماي 
تا ذوب كامل  Cº1000تا  Cº900افزوده و با يك اسپاتول مخلوط كرده و در دماي ) 2- 2- 4بند (كربنات 

  .مشتعل كنيد
 ml50. بشر را با شيشه ساعت بپوشانيد. خنك شده و سپس آن را در بشر اصلي قرار دهيد بوتهاجازه دهيد 

را با آب بشوييد و از  بوته. افزوده و به آرامي حرارت دهيد تا مذاب حل شود) 6-2-4بند (هيدروكلريك اسيد 
  .بشر خارج كنيد

ml30 افزوده و به طور جزئي در پوش بشر را برداشته و حرارت دهيد تا بخارات ) 4- 2- 4بند (كلريك اسيد پر
  .سفيد متراكم پر كلريك اسيد ظاهر شود

اين مرحله را تا اين كه بيشتر . ملاً بپوشانيد و حرارت دادن را ادامه دهيد تا محيط بشر شفاف شودبشر را كا
  . پر كلريك اسيد تبخير شود ادامه دهيد اما از تبخير شدن تا خشك شدن اجتناب كنيد

و به بشر را تكان داده . اضافه كنيد )6-2-4بند ( هيدروكلريك اسيد ml50ك شده و ناجازه دهيد بشر خ
 ml100هاي بشر را شسته و با حدود سپس ديواره. هاي حل شدني، حل شوندآرامي حرارت دهيد تا نمك

  .ق كنيدآب داغ رقي
بشر را . حاوي مقدار كمي خمير كاغذ بدون خاكستر صاف كنيدمحلول را از ميان كاغذ صافي با بافت بسته 

اي سر لاستيكي براي جدا كردن همه ذرات يله شيشهداغ با استفاده از م) 8- 2- 4بند (با هيدروكلريك اسيد 
داغ و ) 8- 2- 4بند (بار با هيدروكلريك اسيد  12بار تا  10مانده را باقي. سيليسيك اسيد چسبيده بشوييد

ادامه  4- 4-4مانده را نگه داريد و مطابق بند كاغذ صافي و باقي. بار با آب داغ بشوييد سهبار يا  دوسپس 
  .دهيد

  ماندهليات روي باقيعم  4-4-4
كاغذ را تبديل به . پلاتيني قرار داده و خشك كنيد بوتهرا همراه با كاغذ صافي در ) 3- 4-4بند (مانده باقي

تا رسيدن به جرم ثابت مشتعل  Cº1100تا  Cº1000  در دماي) 1- 3-4 بند(ل فكوره ماخاكستر كرده و در 
  .كنيد

  .زن كنيداجازه دهيد در دسيكاتور خنك شده و و
مرطوب كرده و سه قطره تا پنج قطره محلول ) 3- 2-4بند (مانده را با چند قطره سولفوريك اسيد باقي

  .فزاييديب) 9- 2- 4بند (ريك اسيد ئوهيدروفلو
در دقيقه  15براي را  بوته در نهايت. شودبه آرامي حرارت داده تا سيليسيك اسيد و سولفوريك اسيد حذف 

  .مشتعل كنيد Cº1100تا  Cº1000دماي  ل درفكوره ما
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ريك اسيد تا ئوعمليات را با سولفوريك اسيد و هيدروفلو. اجازه دهيد در دسيكاتور خنك شده و وزن كنيد
  .رسيدن به جرم ثابت تكرار كنيد

  بيان نتايج    4-5

  ه محاسب  4-5-1
  .دمحاسبه مي شو 1بر حسب درصد جرمي، با استفاده از معادله  ، w مقدار سيليسيم،

       

                          )1(                           
    

K
m

mmmm
w 


 1004674.0

0

2121 

 

             
K

m

mmmm



 74.46

0

2121  

 :كه در آن

0m   ؛گرمبر حسب  جرم آزمونه  
1m   بر حسب گرم؛ جرم بوته پلاتيني حاوي سيليكا خام  
2m    بر حسب گرم؛بوته پلاتيني حاوي ناخالصي جرم  
1m   در آزمون شاهد بر حسب گرم؛ جرم بوته پلاتيني حاوي سيليكا خام  
2m   جرم بوته پلاتيني حاوي ناخالصي در آزمون شاهد بر حسب گرم؛  
 K      خشك است پايه مادهمقدار سيليسيم بر ضريب تبديل براي.  

   هاي تكراريگيريهاي مجاز براي نتايج اندازهرواداري  4-5-2
  .نشان داده شده است 4هاي تكراري در جدول گيريرواداري قابل قبول براي نتايج اندازه

 هاي تكراريگيريرواداري قابل قبول براي نتايج اندازه -4جدول 

 مقدار سيليسيم
(m/m)% 

  رواداري مجاز
(m/m)%  

0/1 -5/0  
0/2-0/1  
0/4-0/2  
0/8 -0/4  
0/15 -0/8  

08/0   
10/0   
15/0   
20/0   
25/0  

  


