
 

 

 
 
 
 

 استاندارد ملي ايران

  
 
 

  جمهوري اسلامي ايران
Islamic Republic of Iran 

  
INSO 

 16472 ايرانملي استاندارد  سازمان 16472

 Iranian National Standardization Organization 1st. Edition  چاپ اول

   1392مرداد 
  
  
 

و  ومينيآلوم نييتع – يسوختمواد نفتي 
 ينشر اتم يسنج فيط لهيوس به سيميليس

 يسنج فيو ط ييجفت شده القا يپلاسما
  روش آزمون -يجذب اتم

  
  

Fuel Oils - Determination of aluminum and 
silicon in fuel oils by Inductively coupled 

plasma atomic emission spectrometry and 
atomic absorption spectrometry – 

Test method 
  
  
  
  
  
  
  
  
  

ICS:75.160.20 

Jul.2013 



  

 ب 

 

  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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  گفتار پيش
سنجي نشـر  وسيله خاكسترسازي، ذوب، طيف به سيمتعيين آلومينيوم و سيلي -سوختي مواد نفتي " استاندارد

 هاي دركميسيون آن نويس پيش كه  "روش آزمون -سنج جذب اتميي و طيفياتمي پلاسماي جفت شده القا

 ملـي  كميتـة  يهاجلاس هزار و يازدهمينيك در و شده تدوين و تهيهوسط شركت رويان پژوهان سينا ت مربوط

 يـك  بند استناد به اينك ،است گرفته قرار تصويب مورد 1/11/1391مورخ صنايع شيميايي و پليمر استاندارد 

 بـه  ،1371 ماه بهمن مصوب ايران، صنعتي تحقيقات و استاندارد مقررات مؤسسة و قوانين اصلاح قانون 3 مادة

  .شودمنتشر مي ايران ملي استاندارد عنوان
خـدمات،   و علـوم  صـنايع،  زمينـة  در جهـاني  و ملي هاي پيشرفت و تحولات با هماهنگي و همگامي حفظ براي

ايـن   تكميـل  و اصـلاح  بـراي  كه پيشنهادي هر و شد خواهد تجديدنظر لزوم مواقع در ايران ملي استانداردهاي
بنـابراين،   ..گرفـت  خواهـد  قـرار  توجه مورد مربوط فني كميسيون در نظر تجديد هنگام شود، ارائه ردهااستاندا

   .كرد استفاده ملي استانداردهاي تجديدنظر آخرين از همواره بايد
  
 :است زير شرح به گرفته قرار استفاده مورد استاندارد اين تهية براي كه خذيأبع و ممن

ASTM D 5184-12: Standard Test Methods for Determination of Aluminum and Silicon in 
Fuel Oils byAshing, Fusion, Inductively Coupled Plasma Atomic Emission Spectrometry, and 
Atomic Absorption Spectrometry 

  
  
  



1 

  

سنجي نشر اتمي وسيله طيفبه سيمتعيين آلومينيوم و سيلي –سوختي  مواد نفتي
  روش آزمون  -جذب اتمي يسنجي و طيفيلاسماي جفت شده القاپ

در صورت وجود چنين مواردي، مسئوليت برقراري . در اين استاندارد تمام موارد ايمني و بهداشتي نوشته نشده است -هشدار
  شرايط ايمني و سلامتي مناسب و اجراي آن به عهده كاربر اين استاندارد است

  هدف و دامنه كاربرد  1
سنجي نشر اتمي پلاسماي  طيف ،روشدو به مقدار آلومينيوم و سيليسيم  تعيين تدوين اين استانداردف از هد

، )روش ب( 2(FAAS)اي  سـنجي جـذب اتمـي شـعله     طيـف و ) روش الـف ( (ICP-AES) 1جفت شده القـايي 
  .باشد مي

     و mg/kg 150و  mg/kg 5 بــه ترتيــب يدر گســترهايــن اســتاندارد بــراي تعيــين آلومينيــوم و سيليســيم  
mg/kg 10  وmg/kg 250  كاربرد دارد سوختي مواد نفتيدر.  

ايـن اسـتاندارد روش   . توانند موجب سايش غير عادي موتور شود مي يسوخت يمواد نفتدر موجود ذرات كاتاليزور  -1يادآوري 
  . دكن كه از اجزاي اصلي كاتاليزورها هستند را ارائه مي تعيين آلومينيوم و سيليسيم

مقـادير داده شـده در پرانتـز     .شوندبه عنوان استاندارد در نظر گرفته مي SIهاي مقادير بيان شده بر حسب واحد -2يادآوري
  .فقط براي اطلاعات بيشتر است

  مراجع الزامي  2
 .اسـت  شـده  داده ارجـاع  هـا  آن بـه  ايران ملي استاندارد اين متن در كه است مقرراتي حاوي زير الزامي مدارك

  .شود مي محسوب ايران ملي استاندارد اين از ييجز مقررات آن بدين ترتيب
آن  بعـدي  تجديـدنظرهاي  و هـا  اصـلاحيه  باشـد،  شده داده ارجاع انتشار تاريخ ذكر با مدركي به كه صورتي در

شـده   ادهد ارجـاع  ها آن به انتشار تاريخ ذكر بدون كه مداركي مورد در .نيست ايران ملي استاندارد اين موردنظر
  .است موردنظر ها آن بعدي هاي اصلاحيه و تجديدنظر آخرين همواره است،

  :است الزامي استاندارد اين براي زير مراجع از استفاده
هـاي  هـا و روش ويژگـي  -ب مورد مصرف در آزمايشـگاه تجزيـه   آ، 1728شمارة  ايران ملي استاندارد  2-1

  آزمون
  برداريهاي نمونهروش -هاي نفتيفرآورده، 4189شمارة  ايران ملي استاندارد  2-2

2-3 ASTM D 4177, Practice for Automatic Sampling of Petroleum and Petroleum 
            Products 
2-4 ASTM D 6299, Practice for Applying Statistical Quality Assurance Techniques to 

                                                 
1- Inductively coupled plasma (ICP) atomic emission spectrometry  
2- Flame atomic absorption spectrometry 
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            Evaluate Analytical Measurement System Performance 
2-5 ASTM E 135, Terminology Relating to Analytical Chemistry for Metals, Ores, and 
           Related Materials 

  اصطلاحات و تعاريف  3
  :رود كار ميه بزير ت و تعاريف حالادر اين استاندارد اصط

3-1    
  سنجي نشريطيف

  .عه شودمراج 5-2 استاندارد بند به
3-2    

  1واسنجي
تعيـين   ،يـك عنصـر مشـخص    ي براي تجزيـه  ين نسبت بين شدت سيگنال و غلظت عنصرآفرايندي كه در 

  .شود مي
3-3    

  استاندارد كنترلي
به طـور نمونـه   استاندارد اين اي  گيري دوره اندازه از در واسنجي، نتايج حاصلگيري  براي ارزيابي فرايند اندازه

   .شود رسم مي ،لروي نمودار كنتربر 

  اصول آزمون  4
مـواد قابـل احتـراق بـا     . شود اده ميهمگن در يك ظرف پلاتيني تميز حرارت د ي نمونهوزني از يك   4-1

بـا   مانـده  بـاقي . شـود حذف مي )C˚)25±550 در دمايفلي ام كربن در كوره در نهايتسوختن حذف شده و 
مخلـوط ذوب شـده در محلـول تارتاريـك     . شودذوب مي ليتيم فلورايد/استفاده از كمك ذوب ليتيم تترابورات

به داخـل پلاسـماي    حاصلمحلول . شودميبا آب رقيق تا حجم مشخصي اسيد و هيدروكلريك اسيد هضم و 
هـاي آلومينيـوم و سيليسـيم    هـاي تـابش نشـر شـده در طـول مـوج      شدت و 2شدهپاش ي مهيجفت شده القا

 ، مقايسـه هاي آلومينيوم و سيليسيم براي پاش و شدتواسنجي مههاي همچنين محلول. شوندگيري مي هانداز
   .شوندميگيري هانداز

هـاي جـذب   شدت و پاشاي مه سنج جذب اتمي شعله به داخل طيفحاصل محلول  )روش ب(در روش ديگر 
 هـاي پـاش و شـدت  هاي استاندارد واسـنجي مـه  همچنين محلول .شوند مي گيري اندازهآلومينيوم و سيليسيم 

مراجعـه   ]3[و  ]2[براي اطلاعات بيشـتر بـه   (شوند گيري مي، اندازه اي مقايسهجذب آلومينيوم و سيليسيم بر
  ).كنيد

                                                 
1- Calibration 
2- Aspirated 
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  وسايل  5
   .g 150و ظرفيت  mg 1/0گيري تا هبا قابليت انداز ،ترازو  5-1
 1همزمـان مجهـز بـه مشـعل     ياسنج ترتيبي طيف، يايشده الق جفتسنج نشر اتمي پلاسماي طيف  5-2

ICP مناسب است ي پايدارو يك مولد راديو فركانس جهت تشكيل پلاسما.  
بـراي عناصـر   توخالي تلفيقي يا ديگر منـابع نـوري   كاتد هاي  لامپ، مجهز به سنج جذب اتميطيف  5-3

  .ثبت مناسب امانهساز و ساستيلن، آشكار /اكسيدمونو ژنمشعل گاز نيترو ،آلومينيوم و سيليسيم
  .سرعت بالا جهت همگن ساختن نمونه يكن برشهواده، مخلوط، غير سازهمگن  5-4

  .اند گرفتهدر اين روش آزمون مورد استفاده قرار ن اولتراسونيكي 2سازهاي از نوع درگاهحمام اولتراسونيك و همگن -يادآوري

  .)25±925(˚Cو ) C˚)25±550دما در  داري نگهبا قابليت ، مافليكوره الكتريكي   5-5
  .بدون همزن مغناطيسي با همزن مغناطيسي يا، الكتريكيصفحه داغ   5-6
  .C˚60تا  C˚50دما در  داري نگهبا قابليت ، گرمخانه  5-7
  .ml 100و  ml 10 ،ml 25 ،ml 50، هاي مدرجاستوانه  5-8
  .ml 25و  ml 1 ،ml 2 ،ml 5 ،ml 10 ،ml 20، هاپيپت  5-9
  .مك ذوب پتاسيم هيدروژن سولفاتك ا، تميز شده بml 100، با ظرفيت پلاتينيظرف   5-10
  .ml 1000و  ml 100، سنجيهاي حجمبالن  5-11

با به خوبي و تميز ) 1+1(به دقت با هيدروكلريك اسيد  بايد براي كمينه كردن ميزان آلودگي،اي همه ظروف شيشه -يادآوري
  .شوداستفاده از محلول تميز كننده كروميك اسيد پيشنهاد نمي. دشونآبكشي آب 

  .ml 50تا  ml 30، داراي درپوش و ظرفيت بوته زيركونيوم  5-12

  واكنشگرها يا/مواد و  6
هـاي  ممكـن اسـت از درجـه    .اي استفاده شـود تجزيه يي با درجهيبايد از مواد و واكنشگرها ها در تمام آزمون

گيـري  هنـداز اكاهشـي در صـحت   ديگر نيز استفاده شود به شرط آنكه خلوص ماده به حد كافي بالا باشـد تـا   
  .صورت نگيرد

  .باشدمطابق  1-2استاندارد بند  2آب درجه  با ، آب مورد استفاده بايدخلوص آب  6-1
  .ليتيم فلورايد 10% ليتيم تترابورات و  90% مخلوط ، كمك ذوب  6-2

  .است لازمدماي ذوب كاهش خوردگي ظروف پلاتيني با فلزات سنگين و براي جلوگيري از ليتيم فلورايد  -يادآوري

                                                 
1- Torch 
2- Probe 
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   .)كسر جرمي( 36%  ،هيدروكلريك اسيد  6-3
   كمك ذوب ،هيدروژن سولفات مپتاسي  6-4
  )ايزوپزوپيل الكل(پروپانول  -2  6-5

  . ممكن است منفجر شودخشك شدن  قابل اشتعال بوده و در هنگام  تبخير تا نزديك به - هشدار

  هاي استاندارد آبيمحلول  6-6
  مينيومهاي استاندارد آلومحلول  6-6-1

  .كنيدتهيه  ياز سيم آلومينيوماستاندارد را يا  آماده به مصرف استفاده كنيد استانداردهاي  از محلول
  استاندارد آماده به مصرف، )mg/l 1000( آبي محلول آلومينيوم  6-6-1-1
  )mg/l 1000(محلول آلومينيوم   6-6-1-2

 mm 2سـيم آلومينيـوم بـا قطـر     (ا برش دهيـد  ر 99/99%سيم آلومينيوم با كمينه خلوص دلخواهي از  طول
 تقريـب       گيـري كـرده و تـا    هانـداز  cm 1/0تقريبـي   ي اندازهسيم آلومينيومي با طولي از ). رضايت بخش است

g 001/0  سيم آلومينيـومي   ي ازرا براي سيم آلومينيوم تعيين كرده و طولمتر سانتيكسر جرم بر . كنيدوزن
 )g )005/0±000/1كه جرم را تا مادامي اضافي سيم. را برش دهيد باشد g 000/1ز ا يشتربكمي وزنش كه را 

سپس . هيدروكلريك اسيد غليظ حل و به آرامي حرارت دهيد ml 50سيم آلومينيوم را در . ، برش دهيدشود
  .منتقل و تا خط نشانه با آب رقيق كنيدليتري ميلي 1000خنك كرده و محلول را به بالن حجمي 

  استاندارد سيليسيم هاي محلول  6-6-2
  .كنيداكسيد تهيه دياز سيليسيم را و يا استانداردآماده به مصرف تهيه كنيد استاندارد آبي يك محلول 

  استاندارد آماده به مصرف ،)mg/l 1000( آبي محلول سيليسيم  6-6-2-1
   )mg/l 1000(محلول سيليسيم   6-6-2-2

 g 8را بـا  ) 99/99%خلـوص  (اكسـيد  ديسيليسيم) g  )0107/0±140/2دارببا استفاده ار بوته زيركونيوم در
خنك و سپس ماده ذوب شده . كنيد ذوبكه ماده ذوب شده شفافي بدست آيد، سديم هيدروكسيد تا مادامي

حجـم آب مخلـوط    2يك قسمت هيدروكلريك اسـيد را بـا   ) (1+2(محلول هيدروكلريك اسيد  ml 100را در
منتقل و تا خط نشانه با آب رقيـق  ليتري ميلي 1000سپس اين محلول را به بالن حجمي حل كرده و ) كنيد
  .پلاستيكي منتقل كنيد بطريمحتواي بالن را به يك  به سرعت. كنيد

  هيدروكلريك اسيد/ محلول تارتاريك اسيد  6-7
g 5  ا در حدود رتارتاريك اسيدml 500  آب اسيدي شده باml40   حـل كنيـد و    هيدروكلريك اسـيد غلـيظ

  .با آب رقيق كنيد ml 1000سپس تا حجم 
  )1+1(پروپانول -2/محلول تولوئن  6-8

  .پروپانول مخلوط كنيد-2يك حجم تولوئن را با يك حجم 
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 (QC) هاي كنترل كيفيتنمونه  6-9

 ـ ي ادهيك يا چند نوع م ازبه طور ترجيحي هاي كنترل كيفيت نمونه وده نفتي كه از پايداري كافي برخوردار ب
 توان به صورتي كـه در بنـد  ميرا  QCهاي نمونه اين .شوند تشكيل مي  ،دنهاي مورد آزمون باشو معرف نمونه

  .شرح داده شده براي بررسي صحت فرايند آزمون استفاده كرد 17

  )QC( هاي كنترل كيفيتسازي نمونه آماده  7
  .)10و  9، 8هاي بند( دشوننمونه مورد آزمون آماده  همانندهاي كنترل كيفيت بايد نمونه

  بردارينمونه  8
هـاي  بنـابراين نمونـه   .اي اسـت كـه بيـانگر نمونـه واقعـي باشـد      بـرداري، بدسـت آوردن نمونـه   هدف از نمونه

حدود تا  ليتري كه 4يك ظرف به عنوان مثال . برداريد 3-2و يا  2-2آزمايشگاهي را مطابق استانداردهاي بند

4
  .بخش است شده باشد، رضايتپر ن آ 3

  نمونهسازي  آماده  9
  همگن سازي  9-1

اي كـه   آزمونـه (ي معـرف   بـراي بدسـت آوردن يـك آزمونـه     در ظرف نمونهسوختي مواد نفتي همگن سازي 
  .بسيار مهم است، )ي كل نمونه باشد نماينده

هاي غير معرفي حاصل  يج شود چون آزمونهممكن است موجب بي اعتباري نتا سازيروش همگنكوتاهي در اجراي  -هشدار
  .دنشومي خواهند شد كه منجر به نتايج نادرست

نمونه  رسيدن دمايظرف نمونه را تا . در گرمخانه قرار دهيد C˚60تا  C˚50ظرف نمونه را در دماي   9-2
سر ميلـه از  ي  اصلهفساز با سرعت بالا را به نحوي كه  همگن ي ميله. يددار نگهدر گرمخانه به دماي ذكر شده، 

  .مخلوط كنيد min 5نمونه را براي مدت زمان . كنيدور غوطه باشد، mm 5در حدود ظرف نمونه  كف

  آزمونهي زسا آماده  10
 يخـوب بـه   ينمونـه  g 50 تـا  به سـرعت . توزين كنيد g 1/0را با دقت نزديك به تميز  پلاتينيظرف   10-1

 g 3/1 حـاوي بـه طـور ترجيحـي    (منتقـل كنيـد    پلاتينـي ف را بـه ظـر   )نباشـد  g 20كمتر از (مخلوط شده 
دسـت  بـه  آزمونهتوزين كنيد تا وزن  g 1/0و محتويات آن را تا نزديك  پلاتينيظرف  هدوبار ،)باشد آلومينيوم

  .آيد

 آزمونـه جـرم   مشـابه مـي باشـند،    سـوختي  مـواد نفتـي  با توجه به اينكه غلظت دو عنصر سيليسيم و آلومينيوم در  -يادآوري
  .بر اساس محتواي آلومينيوم كافي استپيشنهاد شده 
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كه نمونه شروع به سوختن كند حرارت را به آرامي بر روي شعله بونزن تا ماداميظرف و محتويات آن  10-2
كـربن و  تنهـا   و كرده تا بيشتر مواد قابـل احتـراق حـذف شـده     داري نگهمحتويات ظرف را در اين دما  .دهيد

  .خاكستر باقي بماند

چنـين   راگ ـ. شـود  وادم كاهشتواند باعث  مي ريز شدنرشامل مقادير قابل توجهي رطوبت باشد كف و س آزمونهاگر  -ادآوريي
اگـر  . پروپانول اضافه كنيـد  -2ميلي ليتر  2تا  1تازه  ي آزمونهرا دور ريخته و قبل از گرما دادن به  آزمونهمواردي اتفاق بيافتد، 

چندين كاغذ صافي . مخلوط كنيدبه طور كامل پروپانول اضافه و  -2ولوئن و تخلوط مساوي از م ml 10اين مقدار كافي نباشد 
شروع به سوختن كنند، بخش بيشتري از  هاهنگامي كه كاغذ صافي. بدون خاكستر را در مخلوط قرار داده و به آرامي گرم كنيد

  .آب حذف شده است

كه همـه كـربن   تا مادامي. قرار دهيد) C˚)25±550در دماي  مافلي را در كوره ظرف و محتويات آن  10-3
اسـت ايـن فراينـد بـيش از ده      مكـن م. كنيـد  داري نگهكوره را در اين دما  ،حذف و فقط خاكستر باقي بماند

  .به طول انجامد مافليساعت در كوره 
 .مخلـوط كنيـد  خاكستر  اگرم كمك ذوب را افزوده و ب 4/0سپس  ،دماي اتاق خنك كنيد تاظرف را   10-4

و از ظرف را برداشـته   .كنيد داري نگه min 5براي مدت ) C˚)25±925ظرف را در كوره قرار داده و در دماي 
) C˚)25±925ظـرف را در كـوره قـرار داده و در دمـاي     . اطمينان حاصل كنيدخاكستر با كمك ذوب  تماس

  .كنيد داري نگه min 10براي مدت
تاريك اسـيد  رمحلول تا ml 50.را تا رسيدن به دماي اتاق خنك كنيد مذابو سپس  برداريدظرف را   10-5
قـرار داده و تـا دمـاي     ظـرف و محتويـات آن را بـر روي صـفحه داغ    . هيدروكلريدريك اسيد را اضافه كنيـد / 

  .دهيد حرارت، انحلال مذابتا . كنيد داري نگه C˚80تقريبي

منجر به نتايج  شود كهسيليس  ي ازولرسوب نامحلبب تشكيل ممكن است سمايع از  يقابل توجهمقادير تبخير  -هشدار
  .شودمي نادرست

هم زدن يا اسـتفاده از  . لازم باشدحرارت دادن طولاني مدت ، ممكن است براي انحلال كامل مذاب و حصول محلول -يادآوري
  .كمك مي كند مذابزن مغناطيسي به سرعت انحلال هم

منتقـل  ليتـري  ميلـي  100به بـالن حجمـي   همراه با آب را پس آناجازه دهيد محلول سرد شود و س  10-6
با آب تا خط نشـانه بـه   . اطمينان حاصل كنيدآن از انتقال كامل  وظرف را چندين مرتبه شستشو داده  .كنيد

  .پلاستيكي منتقل كنيد بطريحجم رسانده و سپس به 

شود، انتقال محلـول  قيق حاوي فلوئوريك اسيد حاصل ميمحلول اسيدي ردر اثر انحلال كمك ذوب، به دليل اينكه  -يادآوري
حمله قابل توجـه  ) تا يك هفته(در كوتاه مدت دهند كه نشان مي داري نگههاي آزمون. ي پلاستيكي مطلوب استرآزمون به بط

  .شودنمي بيشتر mg/l 5از  محلولغلظت يون فلوريد دهد و خ نميراي ظروف شيشهبه 
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  اي واسنجيهسازي محلولآماده  11
  محلول شاهد  11-1

هيـدروكلريك اسـيد    /محلول تارتاريك اسيد ml 50ماده كمك ذوب و  g 4/0حاوي  ي كه تنهامحلول شاهد
  .پلاستيكي منتقل كنيد بطري و سپس به رقيق كنيد ml 100تا حجم  را تهيه و آن را  باشد

  آلومينيوممحلول   11-2
 تـا بـا آب   mg/l 1000محلـول اسـتاندارد    ml 25رقيـق كـردن   را با  mg/l 250آلومينيوم  كاري محلوليك 

    مـاده كمـك ذوب و   g 4/0، ليتـري ميلـي  100 سـنجي بالن حجـم  4به هر يك از . تهيه كنيد ml 100حجم 
ml 50 هـا  به ترتيب به هر يـك از بـالن  . هيدروكلريك اسيد اضافه كنيد/ محلول تارتاريك اسيدml 2 ،ml 4 ،
ml 10  وml 20 آلومينيوم  كاري محلولmg/l 250    را افزوده و با آب تـا حجـمml 100   ايـن  . رقيـق كنيـد

  .دنباشآلومينيوم مي mg/l 50و  mg/l 5 ،mg/l 10 ،mg/l 25 حاوي به ترتيب هاي واسنجيمحلول
  سيليسيممحلول   11-3

 بـا آب تـا    mg/l 1000محلـول اسـتاندارد    ml 25را با رقيـق كـردن    mg/l 250سيليسيم كاري محلول يك 
    مـاده كمـك ذوب و   g 4/0، ليتـري ميلـي  100سـنجي  حجـم بالن  4 از به هر يك. تهيه كنيد ml 100حجم 

ml 50 ها بالن زبه ترتيب به هر يك ا. هيدروكلريك اضافه كنيد/ محلول تارتاريك اسيدml 2 ،ml 4 ،ml 10 
هـاي  اين محلول. رقيق كنيد ml 100م را افزوده و با آب تا حج mg/l 250سيليسيم كاري محلول  ml 20و 

  .دنباشسيليسيم مي mg/l 50  و mg/l 5 ،mg/l 10، mg/l 25 به ترتيب حاويواسنجي 
  .پلاستيكي منتقل كنيد هاي بطريهمه استانداردهاي واسنجي را به   11-4

كـه   ييهـا ت ناشي از معرفشوند، جهت جلوگيري از مشكلاتعيين مي مهنگامي كه دو عنصر آلومينيوم و سيليسي – يادآوري
 تـا  mg/l 5هـاي واسـنجي   محلـول  ،شوند استفاده مي 2-6-6و  1-6-6در بندهاي مذكور هاي استاندارد سازي محلولدر آماده

mg/l 50  دربا يكديگر تركيب كتوان  ميرا.  

  ييطيف سنجي نشر اتمي پلاسماي جفت شده القا -روش آزمون الف  12
   ICPسازي دستگاه آماده  12-1
ي از يسـنجي نشـر اتمـي پلاسـماي جفـت شـده القـا        اندازي و كار با دستگاه طيفبراي راه دستگاه،  12-1-1

و تفـاوت در   ICPهـا، منبـع تحريـك    هاي طراحي بين دستگاهاختلاف. نده آن استفاده كنيدزدستورالعمل سا
مـورد نيـاز را   عملكردي يات شرايط ئجزتعيين  هاي مجزا سنجبراي طيفمختلف هاي گزينش شده طول موج

  .سازد غير عملي مي
هاي پمـپ را بازرسـي و   ، لولهشوداستفاده مي كه از پمپ پريستالتيكدر صورتي، پمپ پريستالتيك  12-1-2

سرعت مكش محلول را بررسي و سرعت مطلوب را تنظـيم  . كنيد در صورت لزوم قبل از شروع به كار تعويض
  .كنيد
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در طي گرم شـدن آب را  . قبل از اجراي تجزيه روشن كنيد min 30داقل ا حر ،ICPمنبع تحريك   12-1-3
  .پاش كنيدمه
، هر نمودار طول موجي كه در عملكرد معمولي دستگاه مشخص شده است را اجـرا  نمايش طول موج  12-1-4

  .كنيد
مورد  ، پارامترهاي عملكردي مناسب را طوري اختصاص دهيد كه بتوان عناصرپارامترهاي عملكردي  12-1-5

، ضرايب )اختياري(ها، نقاط تصحيح زمينه اين پارامترها عبارتند از عناصر، طول موج. نظر را تعيين كرد
  .تاييهاي چندگيريگيري و انتگرال، زمان انتگرال)اختياري(تصحيح بين عنصري 

  ICP واسنجي  13
 دسـته از  هـر  ي اي تجزيـه را در ابتـد  واسـنجي شامل شاهد و استانداردهاي اي  نقطه 5واسنجي يك   13-1

هنگامي كه نتايج . استاندارد كنترلي استفاده كنيدبراي بررسي كاليبره بودن هر عنصر، از . اجرا كنيد ها آزمونه
تجزيه آزمونه را  ،هاي مورد انتظار براي هر عنصر باشدغلظت 5%بدست آمده از استاندارد كنترلي در محدوده 

  .واسنجي را تكرار كنيددوباره  يمات مورد نياز دستگاه را انجام داده وير اين صورت تنظغدر . انجام دهيد
اسـتاندارد  محلـول   تـرين ظيمحلـول شـاهد و غل ـ  اي شامل  نقطه 2يك واسنجي  به عنوان جايگزين،  13-2

  .استفاده كنيداز استاندارد كنترلي  1-13بند  همانند. اجرا كنيد را واسنجي

  روش انجام آزمون  14
  ICP روش  14-1
  آزمونهتجزيه   14-1-1

نقاط  ،گيريزمان انتگرال با(همانند استانداردهاي واسنجي را ) مراجعه كنيد 10بخش به ( آزمونههاي محلول
پاش كردن ها با مهآزمونهمشعل پلاسما را در بين . تجزيه كنيد) يكسان تصحيح زمينه، شرايط پلاسما و غيره

 آزمونـه هاي محلول آلومينيـوم و سيليسـيم در محلـول    غلظت اگر. شستشو دهيد S 10مان زآب براي مدت 
را با محلـول شـاهد رقيـق كنيـد تـا در گسـتره اسـتانداردهاي         آزمونهبيش از گستره واسنجي باشد، محلول 

  .واسنجي قرار گيرد
  تجزيه استاندارد كنترلي 14-2

هاي مورد انتظار قرار غلظت 5% يدهدر محدو غلظتاگر . تجزيه كنيد ، استاندارد كنترلي رانمونه 5 هربعد از 
بعـد از آخـرين    ي هـاي نمونـه  محلـول  .، اقدامات اصلاحي را انجام داده واسنجي را تكـرار كنيـد  ه باشدنداشت

  .دوباره تجزيه كنيد را استاندارد كنترلي قابل قبول
  محاسبات و گزارش   14-3
  .مراجعه كنيد 17بخش به 
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  ايي شعلهطيف سنجي جذب اتم - روش آزمون ب   15
   AASآماده سازي دستگاه   15-1
سـنجي جـذب اتمـي از دسـتورالعمل سـازنده آن      اندازي و كار با دستگاه طيف، براي راهدستگاه      15-1-1

  .سازد غير عملي ميتعيين جزئيات شرايط عملكردي را ها هاي طراحي بين دستگاهاختلاف. استفاده كنيد
تواند ميبازگشت شعله . نتايج مورد نياز استاعتبار اطمينان از براي  صحيح كرديهاي عملوشر   15-1-1-1

بـه درسـتي    و خـاموش كـردن   مراحل روشـن  ،شود مگر آنكه سر مشعل، سرعت جريان گازيك انفجار باعث 
  .انجام شوند

   يه آلومينيومزتنظيمات براي تج    15-1-2
بـه  (طـول مـوج مشـخص شـده      درسنج را فآلومينيوم را قرار داده و طي توخالي لامپ كاتد  15-1-2-1

  .تنظيم كنيد حداكثر خروجيحصول جهت موج را  قرار دهيد و كنترل طول) مراجعه كنيد 1جدول 
  تنظيمات دستگاه براي آلومينيوم -1جدول 

  nm 3/309طول موج،
  استيلن سوخت
  اكسيد ژن مونونيترو اكسنده

  توصيه سازنده به جريان لامپ
  

بـا دسـتورالعمل   مطـابق  اسـتيلن و  / اكسـيد   ژن مونوتفاده از مشعل مناسب براي نيتروبا اس  15-1-2-2
     بـراي مثـال  (اسـتاندارد آلومينيـوم   . اسـتيلن را مشـتعل كنيـد   / اكسـيد   نيتروژن مونو ي شعله ،ي آنندهزسا

mg/l 25 (را بـراي   سـرعت جريـان اسـتيلن   همترازي مشـعل،  مشعل، ارتفاع . پاش كنيدرا به داخل شعله مه
در  ترين تقويـت ش ـيبكنتـرل تقويـت را بـراي حصـول     . تنظيم كنيد) يا كمينه عبور(حصول بيشترين جذب 

  .تنظيم كنيد سنج، طيفي كاري پيشنهادي  ناحيه
  تنظيمات براي تجزيه سيليسيم  15-1-3
بـه  (طـول مـوج مشـخص شـده      درسنج را سيليسيم را قرار داده و طيف كاتد توخاليلامپ   15-1-3-1

  .جهت خروجي حداكثر تنظيم كنيد) مراجعه كنيد 2جدول 
  تنظيمات دستگاه براي سيلسيم - 2جدول 

  nm 6/251طول موج،
  استيلن سوخت
  اكسيد ژن مونونيترو اكسنده

  توصيه سازنده به جريان لامپ
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شعله  را به داخل) mg/l 25براي مثال (استاندارد سيلسيم  2-2-1-15با روش مشابه با بند   15-1-3-2
  .پاش كنيدمه

  روش انجام آزمون    16
   آزمونهواسنجي جذب اتمي و تجزيه    16-1
  .داردبستگي جذب اتمي  سنجطيف خروجيشيوه واسنجي به نوع        16-1-1
هـا و بعـد از تغييـر در شـرايط دسـتگاه بـه دليـل        واسنجي بايد قبل از تجزيه هر گـروه از نمونـه         16-2

 شـكاف به دلايلي از قبيل ايجـاد رسـوب بـر روي    . شود شود، انجامدستگاه ايجاد مي كردعملتغييراتي كه در 
بايد هر چند وقت به اين ترتيب . نيز تغيير كند براي كوتاه مدتممكن است خواندن  كننده، پاشمشعل يا مه

پـاش  مه ،هانهنمو يك گروه ازدر طي واحد جهت بررسي تغييرات ايجاد شده در واسنجي يك استاندارد يكبار 
  .است يمفيد بررسي ،شرايط براي تشخيص تغييرشعله  شكل ظاهري. شود

  .شودتوصيه مي آزمونه 5هر در آزمون كنترل انجام  -يادآوري
  هاي نواري كنندههاي با ثبت سنجطيف  16-3
 گيـر  رائت اندازهقپاش كرده و هاي واسنجي و محلول شاهد را پي در پي به درون شعله مهاستاندارد     16-3-1

  .پاش كنيدمه آزمونهشاهد را بين هر . را ثبت كنيد
جـذب خـالص   بـا مقـدار   منحني واسنجي يك سنج در مقدار جذب خطي است، اگر خروجي طيف   16-3-2

از ايـن منحنـي واسـنجي    . ترسيم كنيد را در برابر غلظت) هاي واسنجي منهاي جذب شاهدجذب استاندارد(
  .استتعيين قابل همانند محاسبه جذب خالص  آزمونهدر هر محلول  ،ا سيليسيمغلظت آلومينيوم و ي

  .محاسبه كنيد 1 از رابطهاست، جذب خالص را  عبور سنج متناسب بااگر خروجي طيف   16-3-3

  )1(                 )log(
1d

d
A o   

  :كه در آن
d   ؛شاهدمقدار خوانده شده براي 

1d   آزمونهمحلول استاندارد يا مقدار خوانده شده براي.  
از  از طريق غير شونده كنترل(ي انحناء  مجهز به تصحيح كنندهبا ثبت ديجيتالي و  يهاسنجطيف  16-4

  تسهيلات بسط مقياس و) ريز پردازنده
  .ه آن استفاده كنيدبراي راه اندازي و كار با دستگاه از دستورالعمل سازند   16-4-1

ي ديجيتـالي را بـراي قرائـت     قرائـت كننـده  و كرده پاش هاي واسنجي مناسب و محلول شاهد را مهاستاندارد
  .تنظيم كنيددر صورت لزوم اجراي برنامه تصحيح انحناء و ) در واحدهاي غلظتي مورد نياز(مستقيم 
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از غلظت ثبت شده توسط نمايشگر ور مستقيم به طو شاهد را  آزمونههاي غلظت هر يك از محلول   16-4-2
  .سنج بخوانيدديجتال طيف

  ريز پردازندهمنحني واسنجي از طريق كنترل تسهيلات با ثبت ديجيتالي و  يهاسنجطيف  16-5
هـاي شـاهد و   محلـول . براي راه اندازي و كار با دستگاه از دستورالعمل سـازنده آن اسـتفاده كنيـد     16-5-1

غلظـت را  به طور مسـتقيم   ،پاش و با استفاده از برنامه واسنجي پيشنهاد شدهي مناسب را مهاستاندارد واسنج
  .بخوانيد

-توان به طور مستقيم پـس از مـه  را مي آزمونهغلظت آلومينيوم و سيليسيم در هر محلول بنابراين  16-5-2

  .پاش كردن بدست آورد
اگـر غلظـت آلومينيـوم و    . ي واسنجي تجزيـه كنيـد  هارا به همان شيوه استاندارد آزمونههاي محلول  16-6

را بـا محلـول شـاهد     آزمونـه خطي واسنجي باشد، محلـول   يبيش از گستره آزمونههاي سيليسيم در محلول
  .استانداردهاي واسنجي قرار گيرد يرقيق كنيد تا در گستره

  محاسبات  17
  .محاسبه كنيد 3و2 از روابطكيلوگرم  بر گرم بر حسب ميليغلظت نمونه را   17-1

  )2(                  MdCkgmgAl  1100    
  )3(                 MdCkgmgSi  2100  
  :كه در آن

M   ؛بر حسب گرم ،شده هبرداشت ي  جرم نمونه  
d   ؛در صورت نياز ،سازي نسبت رقيق  
1C،2C   دستگاه  خروجيگرم بر ليتر كه بر حسب ميلي) ببه ترتي(هاي آلومينيوم و سيليسيم غلظتICP  يا

  .آيده جذب اتمي بدست ميدستگااز مستقيم  به طورمنحني واسنجي يا 

  كنترل كيفيت  18
براي روش آزمـون   14بند (يد كنيد يكنترل كيفيت تا ي روش انجام آزمون را با تجزيه نمونه درستي  18-1

  )براي روش آزمون ب 15الف و يا بند 
قبـل بـراي تسـهيل آزمـون     از  (QA) تضمين كيفيـت  (QC)/كنترل كيفيت هاي نامهينيوقتي كه آ  18-1-1

  .يد نتايج استفاده كرديتوان براي تاتدوين شده باشند مي
  .استفاده كرد QC/QAتوان از پيوست الف به عنوان سامانه ها مينامهينيدر صورت نبود اين آ  18-1-2
  .مراجعه كنيد ]1[به  QA/QCي بيشتر در مورد هابراي راهنمايي 18-1-3
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 بيان نتايج  19

  .گزارش كنيد mg/kg 1هاي الف يا ب را با تقريب بدست آمده با استفاده از روش مقدار آلومينيوم وسيليسيم

  دقت و انحراف   20
  دقت  20-1

آزمايشـگاه   8مطالعـه  در اين . دقت اين روش آزمون با تحليل آماري نتايج بين آزمايشگاهي تعيين شده است
  .]4[ اندتكراري تجزيه كردهرا به صورت نمونه  9

  تكرار پذيري  20-1-1
ثابت  لكرديعم تحت شرايط يكسان وسايل ي به وسيله اختلاف بين دو نتيجه آزمون كه توسط يك آزمايشگر

از مقادير  ردمو 20فقط در يك مورد از  روي مواد آزمون يكسان در شرايط صحيح آزمايشي بدست آمده است
  .بيشتر است 4و  3ول اجد

  تكرارپذيري -3جدول 
 mg/kgتكرارپذيري،  mg/kgگستره،  عنصر

ICP AAS  
Al 7139تا X0660/0  32X 2968/0  
Si  10236تا X0643/0  32X3539/0  

X=ظت ميانگين، غلmg/kg 

 

  انتخابيهاي در غلظت )mg/kg( محاسبه شده تكرارپذيري -4جدول 
 mg/kg                             ICP                                                                AASغلظت، 

AlSi Al  Si  
5  3/0 3/0 9/0 0/1 

10  7/0 6/0 4/1 7/1 

20  3/1 3/1 2/2 6/2 

50  3/3 2/3 1/4 9/4 

100  6/6 4/6 5/6 7/7 

250  ... 16 ... 14 

  تجديدپذيري  20-1-2
هـاي متفـاوت بـا    هاي مختلف در آزمايشگاهكه توسط آزمايشگر جزااختلاف بين دو نتيجه آزمون مستقل و م

مـورد از مقـادير    20فقط در يـك مـورد از    ،مواد آزمون يكسان در شرايط صحيح آزمايشي بدست آمده است
  .بيشتر است 6و  5جداول 

  انحراف  20-2
به دليل نبود استاندارد مرجع مناسب بـراي مـواد آلومينيـوم و سيليسـيم، انحـراف بـراي ايـن عناصـر قابـل          

 .باشدگيري نمي اندازه
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  پذيري تجديد -5جدول 

 mg/kgتكرارپذيري،  mg/kgگستره،  عنصر
ICP AAS  

Al 7139تا X337/0  32X7890/0  
Si  10236تا X332/0  32X338/1  

X= ،غلظت ميانگينmg/kg  
 

  هاي انتخابيدر غلظت )mg/kg(تجديدپذيري محاسبه شده  -6جدول 
 mg/kg                             ICP                                                               AASغلظت، 

AlSi Al  Si  
5  7/1 7/1 3/2 1/4 

10  4/3 3/3 7/3 5/6 

20  7/6 6/6 9/5 10 

50  17 17 11 19 

100  34 33 17 30 

250  ... 83 ... 56 
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  پيوست الف
  )اطلاعاتي(

  كنترل كيفيت
كـه در صـورت    (QC)روش آزمون را به وسيله آزمون يك نمونه كنتـرل كيفيـت    يادستگاه  كردعمل  1-الف

  .دييد كنيهاي تجزيه شده باشد، تاامكان معرف نمونه
 ـحدود  گيري، كاربر اين استاندارد، نيازمند تعيين ميانگين مقدار وهقبل از پايش فرايند انداز  2-الف  يكنترل

  ).را ببينيد ASTM MNL7و  4-2بند  استانداردهاي. (است QCنمونه 
جهـت تعيـين   معـادل،  يا ديگر فنـون آمـاري    ي كنترليهارا ثبت كنيد و به وسيله نمودار QCنتايج   3-الف

را  ASTM MNL7و  4-2اسـتانداردهاي بنـد   (تحليـل كنيـد    ،هاي آزمونوضعيت كنترل آماري تمام فرايند
نتـايج ايـن   . اصلي باشـد ) علل(محركي براي بررسي علت  ،ترلخارج از كن ي شود هر دادهتوصيه مي). ببينيد

  .بررسي ممكن است، نه البته لزوماً، به واسنجي مجدد دستگاه منجر شود
به بحرانـي بـودن كيفيـت مـورد      QCدر صورت نبود الزامات داده شده در روش آزمون، تكرار آزمون   4-الف
همزمـان   QCبه طور كلي، نمونه . امات مشتري بستگي داردگيري، وجود پايداري در فرايند آزمون و الزهانداز

ها در صورتي كه تعداد بيشتري از نمونه QCشود تكرار آزمون توصيه مي. شودهاي معمولي تجزيه ميبا نمونه
تـوان  ميبا اين وجود هنگامي كه مشخص شود آزمون تحت كنترل آماري است . شوند، افزايش يابدتجزيه مي

در برابر دقت اين روش آزمون، كنتـرل شـود    QCشود دقت نمونه توصيه مي. ا كاهش دادر QCتكرار آزمون 
  .ها اطمينان حاصل شودتا از كيفيت داده

شود بيـانگر نمونـه   كه به طور منظم آزمايش مي QCشود كه در صورت امكان، نوع نمونه توصيه مي  5-الف
براي دوره زماني مورد نظـر موجـود    QCاز مواد نمونه شود ذخيره كافي توصيه مي. معمول مورد آزمون باشد
  .و پايدار باشد همگن ،داري نگهباشد و بايد تحت شرايط 

و فنــون كنتــرل نمــودار بــه اســناد مربوطــه مراجعــه كنيــد  QCبــراي راهنمــائي بيشــتر در مــورد   6-الف
  ).را ببينيد ASTM MNL7و  4-2استانداردهاي بند (
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