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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
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 

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 استاندارد 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  پـس  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 تشكيلسازمان ملي استاندارد ايران  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 حمايـت  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 صلاحيت 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

- يسنجو وزن ينور يسنجفيط يبيروش ترك -كل سيليسيممقدار  نييتع -ومينيآلوم يهاكانه« استاندارد
 تدوين و تهيهتوسط شركت رويان پژوهان سينا  مربوط هاي دركميسيون آن نويس پيش كه »روش آزمون

 مورد 26/9/1392استاندارد مواد معدني مورخ  ملي كميتة در يكصد و هشتاد و هفتمين اجلاسيه و شده
موسسه استاندارد و مقررات  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 ،تحقيقات صنعتي ايران
خـدمات،   و علـوم  ع،صـناي  زمينة در جهاني و ملي هاي پيشرفت و تحولات با هماهنگي و همگامي حفظ براي

ايـن   تكميـل  و اصلاح براي كه پيشنهادي هر و شد خواهد تجديدنظر لزوم مواقع در ايران ملي استانداردهاي
بنـابراين،   .گرفـت  خواهـد  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 خذيأبع و ممن

ISO 6607:1985, Aluminium ores - Determination of total silicon content - Combined 
gravimetric and spectrophotometric method 
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سنجي نوري و طيفي روش تركيب -كل ليسيمسيتعيين مقدار  -هاي آلومينيومكانه
  روش آزمون -سنجيوزن

  هدف و دامنه كاربرد  1
سـنجي نـوري بـراي    طيف روشو  سنجيارائه يك روش تركيبي مبتني بر وزند، هدف از تدوين اين استاندار

   .استهاي آلومينيوم كل در كانه سيليسيمتعيين مقدار 
اكسـيد كـاربرد   دي سيليسيم) جرمي/ جرمي( 25% و) جرمي/ جرمي( 1%حاوي هاي اين استاندارد براي كانه

  . دارد

  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   داده 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
روش طيـف   –اندازه گيري مقدار تيتانيوم  –كانه هاي آلومينيوم : 8534 استاندارد ملي ايران شماره  2-1

  روش آزمون –دي آنتي پريل متان  4و  4سنجي با استفاده از 
 2-2 ISO 5725, Precision of test methods - Determination of repeatability and  

             reproducibility by in tra-labora tory tests 

  آزموناصول   3
  :شودهاي زير انجام مييكي از روش يوسيلهتجزيه آزمونه به

  .آوري با مخلوط هيدروكلريك اسيد، نيتريك اسيد و سولفوريك اسيدعمل  3-1

 سيليسيمانحلال آزمونه پس از تبخير  يماندهو هنگامي كه باقي 2بوهميت يا/ و 1تسيبهاي گياين روش براي كانه -يادآوري
  . شودجرم آزمونه باشد، پيشنهاد مي 1% كمتر از 

 . ماده ذوب شده با سولفوريك اسيد انحلالبه دنبال آن ذوب مختصر و  ،سازي با سديم پروكسيدهخكلو  3-2

  

                                                 
1- Gibbsite 
2- Boehmite 
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براي تجزيه اسيدي، بيش از  سيليسيممانده پس از تبخير كه باقيو هنگامي 1هاي حاوي دياسپوراين روش براي كانه -يادآوري
  يا  ،شودجرم آزمونه باشد، پيشنهاد مي %1 
  .1-2 استاندارد بند 3-1-5-7بند و زير بند  اينه شده در يروش ذوب ارا  3-3

-عمـل  و ناخـالص  سيليسيمكردن و مشتعل نمودن ها، صاف، انحلال نمكسيليسيمزدايي آبدر طي آزمون، 

سـديم  / كربنـات سـديم  گـدازآور مانـده بـا   باقي. شودآوري با هيدروفلوريك اسيد و سولفوريك اسيد انجام مي
جهت عدم  .شودشود و ماده ذوب شده با سولفوريك اسيد حل و به محلول اصلي اضافه ميتترابورات ذوب مي

محلول اصلي با سديم هيدروكسـيد اضـافي و   حجم برداشتي از  آوريعملشدن سيليسيم در محلول،  2بسپار
شـود و بـه   تنظـيم مـي   40/1آن تا  pHمحلول با سولفوريك اسيد، اسيدي شده و . شودمي انجامدهي حرارت

موليبـدو فسـفريك اسـيد و موليبـدو آرسـنيك اسـيد بـا        تخريب . شوددنبال آن آمونيوم موليبدات اضافه مي
  . شودميانجام بيشتر،  اسيد سولفوريك

β- يابد و جذب آن در طول موج موليبدو سيليسيك اسيد به كمپلكس آبي كاهش ميnm 810 گيـري  اندازه
  . شودمي

  يا واكنشگرها/ مواد و  4
اي و آب مقطر يا آب با خلـوص معـادل اسـتفاده    در طي تجزيه، فقط از واكنشگرهايي با درجه خلوص تجزيه

  . كنيد
  سديم پراكسيد  4-1

شود و استفاده از آن به يكباره جهت آغاز كلوخه شدن، توصيه م پراكسيد در برابر رطوبت توصيه ميحفاظت سدي -يادآوري
  . شودنمي

  سديم تترابورات/ گدازآور سديم كربنات  4-2
سديم تترابورات بدون آب را مخلوط  گدازآوركربنات بدون آب و يك قسمت جرمي قسمت جرمي سديم سه

  . كنيد

  .g/ml 13/1  =ρ، )جرمي/ جرمي( 40%  هيدروفلوريك اسيد،  4-3
 .1+1رقيق شده به نسبت  g/ml 84/1  =ρ سولفوريك اسيد، 4-4

  .3+1، رقيق شده به نسبت g/ml 84/1  =ρ سولفوريك اسيد  4-5
  .9+1، رقيق شده به نسبت g/ml 84/1  =ρ سولفوريك اسيد  6-4
  .39+1، رقيق شده به نسبت g/ml 84/1  =ρ سولفوريك اسيد  4-7

                                                 
1- diaspore 
2- Depolymerize 
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  مخلوط اسيدي  4-8
 (g/ml ك اسـيد ـسولفوري ـ ml 175ت با مخلوط كردن، ـدق ته و بهـريخآب  ml 225ك ليتري، ـبشر يدرون 

84/1=ρ (سـپس  را اضافه كنيد، تا دماي اتاق خنك كنيد و ml 150    هيـدروكلريك اسـيدg/ml) 17/1=ρ ( و
ml 50  نيتريك اسيدg/ml) 42/1=ρ (يدرا اضافه كنيد و سپس مخلوط كن .  

  . محلول استفاده نشده را دور بريزيد. آماده كنيد ،تعيين ياين محلول را به صورت تازه براي هر مجموعه
  g/l 50محلول  ،آسكوربيك اسيد  4-9

  . اين محلول را به صورت روزانه آماده كنيد. آب حل كنيد ml 100آسكوربيك اسيد را در  g 5مقدار 
   g/l 100محلول آمونيوم موليبدات،   4-10

. را در يـك ليتـر آب حـل كنيـد    ] [6 MO7 O24. 4H2O(NH4)تتراهيـدرات  موليبـدات  آمونيوم  g 100مقدار 
  . شروع به رسوب كردن، دور بريزيد محلول را هنگام

  g/l 160محلول  سديم هيدروكسيد،  4-11
  . سديم هيدروكسيد را در يك ليتر آب و در يك بشر پلاستيكي حل كنيد g 160مقدار 

  . داري كنيدمحلول را در يك بطري پلاستيكي نگه اين
  در هر ليتر mg 400 ،SiO2محلول استاندارد مطابق با ، سيليسيم  4-12

بـا  . به مدت يك ساعت مشتعل كنيد و در يك خشـكانه خنـك كنيـد    C1000°خالص را در دماي  سيليسيم
سـديم كربنـات    g 4. ي وزن كنيـد مشتعل شده را در يك بوتـه پلاتين ـ  سيليسيم g 4/0 مقدار،g 001/0دقت 

 10فلزي مخلوط كنيد و با دقـت بـه مـدت     قاشقكطور كامل با استفاده از يك بدون آب را اضافه كنيد و به
  . ليتري منتقل كنيدميلي 400خنك و به يك بشر پلاستيكي سپس . ذوب كنيد C1000°دقيقه در 

ml 200 خنك كنيد و اين محلول را به صـورت  . ده هم بزنيدآب داغ را افزوده و تا انحلال كامل ماده ذوب ش
 . طور كامل مخلوط كنيدتا خط نشانه رقيق و به. ليتري منتقل كنيدميلي 1000كمي به بالن حجمي 

  . بلافاصله اين محلول را به يك بطري پلاستيكي منتقل كنيد
  در ليتر mg 4 ،SiO2محلول استاندارد مطابق با ، سيليسيم  4-13

ليتري ميلي 1000را به يك بالن حجمي ) 12-4بند (سيم يمحلول استاندارد سيل ml 10ه از پيپت، با استفاد
  . طور كامل مخلوط و رقيق كنيدمنتقل كنيد و تا خط نشانه به

  . اين محلول را بلافاصله قبل از استفاده آماده كنيد
  محلول شاهد واسنجي  4-14

  . آماده كنيد سيليسيماما با حذف  13-4و  12-4محلول شاهد واسنجي را به ترتيب از مراحل 
  محلول شناساگرفنول فتالئين،   4-15

 . رقيق كنيد ml 100اتانول حل كنيد و تا حجم  ml 50فنول فتالئين را در  g 05/0مقدار 
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  وسايل  5
  :به همراه وسايل زيرآزمايشگاه  يوسايل معمول

   .با درپوش، همراه ml 30با ظرفيت تقريبي  بوته پلاتيني،  5-1
  .ml 25و  ml 5، ml 10،  ml15،  ml20با ظرفيت  Aكلاس  ها،پيپت  5-2
  . ml 150، با ظرفيت تقريبي بشرهاي پلاستيكي  5-3
   .C1100° تا C480° داري دما در، با قابليت نگهكوره مافلي آزمايشگاهي  5-4
  .ml 40با ظرفيت تقريبي بوته زيركونيم،   5-5
5-6  pH متر.  
  .nm 810گيري جذب در طول موج براي اندازه ج نوري،سنطيف  5-7
   .اكسيد به عنوان خشك كننده (V)حاوي فسفر خشكانه،   5-8

  هاسازي نمونهبرداري و آمادهنمونه  6
 . عبور دهيد µm 150هاي آزمايشگاهي گرفته شده را آسياب كنيد و از الك آزمون نمونه

  روش انجام آزمون  7
  تعداد تعيين  7-1

  . را به صورت تكراري و مستقل بر روي هر نمونه كانه انجام دهيد تجزيه

دهد، روش تجزيه را انجام مي اگر شخص يكسان .تجزيه دلالت دارددهنده انجام  شخصي به تغيير »نهمستقلا«بيان  -يادآوري
  . هاي مختلف انجام دهدآزمون را بايد در زمان

  آزمونه  7-2
  . ثبت كنيد m1نمونه آزمون وزن كنيد و اين جرم را به عنوان  g 1، در حدود g 001/0با دقت 

  آزمون شاهد  7-3
. به موازات تجزيه آزمونه، محلول آزمون شاهد را مطابق بـا روش تجزيـه، امـا بـا حـذف آزمونـه آمـاده كنيـد        

يـك   يوسـيله شـود، مقـدار شـاهد بـه    كه تجزيه بر روي چندين نمونه در يك زمان يكسان انجام ميهنگامي
   .استفاده شده يكسان باشند كه روش آزمون و واكنشگرهايمشروط بر آن، شودآزمون بيان مي

  آزمون كنترل  7-4
در هر اجرا، يك تجزيه از مواد مرجع گواهي شده از نوع يكسان كانه بايد به موازات و تحت شرايط يكسان بـا  

  . كانه انجام شود يتجزيه يك نمونه
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هاي نمونه مورد اگر ويژگي .دار از نوع يكسان، مشابه با نمونه تجزيه شده باشندمواد مرجع گواهي شودتوصيه مي -يادآوري
داري به ميزاني اختلاف داشته باشند كه روش آزمون بايد تغيير كند، چنين مواد مرجع گواهيتجزيه از مواد مرجع گواهي شده 

  .توان از نوع يكسان در نظر گرفترا نمي

  سيليسيمسنجي  تعيين وزن  7-5
  تجزيه آزمونه  7-5-1

كـه تجزيـه براسـاس    در صـورتي . اقدام كنيـد  1-5-7باشد، مطابق با بند اگر تجزيه براساس حمله اسيدي مي
  . اقدام كنيد 2-1-5-7باشد، مطابق با بند سازي قليايي ميكلوخه

  تجزيه اسيدي  7-5-1
  . كنيدليتري منتقل ميلي 400را به يك بشر ) 2-7بند (آزمونه 

را اضافه  ، مخلوط آماده شده به صورت تازه،)8-4بند (مخلوط اسيدي  ml 60 و آزمونه را با آب مرطوب كنيد
  . جهت تجزيه نمونه حرارت دهيد C80°بشر را بپوشانيد و در دماي . كنيد

تدايي براي يك مدت طولاني دهي ابانجام حرارت )< 15) %جرمي /جرمي( Fe2O3( هايي با مقدار آهن بالابا نمونه -يادآوري
  .شودتوصيه مي

 شپوشمحلول بدون . هاي بشر را آبكشي كنيدو ديواره شپوشاي، به دقت هنگام متوقف شدن بخارهاي قهوه
 ـ  درپوش . را تا ايجاد بخارهاي چگال سولفوريك اسيد، تبخير كنيد  60مـدت   هرا تعويض كنيد و بـه شـدت ب

  . حرارت دهيد) C)10 ± 210°يم شده با دماي تنظصفحه داغ دقيقه بر روي 

ليتري سولفوريك اسيد، ميلي 10ور در عمق را با استفاده از بشر آزمون جدا، حاوي دماسنج غوطه ييتنظيمات دما -يادآوري
  . تعيين كنيد

  سازي قلياييتجزيه كلوخه  7-5-1-2
را ) 1-4بنـد  (سديم پراكسـيد   g 10. منتقل كنيد) 5-5بند (خشك  زيركونيومي را به بوته) 2-7بند (آزمونه 

بوته و محتويات آن را در يك كوره مافلي قـرار  . فلزي خشك مخلوط كنيد قاشقكافزوده و با استفاده از يك 
 ـ C500°تا  C480°دهيد و در دماي  بوتـه و محتويـات آن را از كـوره     .داري كنيـد دقيقـه نگـه   45مـدت   هب

بـه صـورت پيوسـته و بـا      .حـرارت دهيـد  ) ثانيـه  30ر حدود د(برداشته و بر روي شعله تا ذوب شدن كلوخه 
  . دقيقه حرارت دهيد 2چرخش ماده ذوب شده براي زمان كل 

-يك قالب فلزي براي سرعت بخشيدن به اين فرايند اسـتفاده مـي  (اجازه دهيد بوته تا دماي اتاق خنك شود 

 ml 140د و با احتياط در عقـب بوتـه،   بپوشانيسپس . ليتري قرار دهيدميلي 400و بوته را در يك بشر ) شود
را اضافه كنيـد  ) 4-4بند (محلول سولفوريك اسيد  ml 20. را اضافه كنيد) 6-4بند (محلول سولفوريك اسيد 

-صورت كامل شستشو داده مـي بهآن بوته را هنگامي كه محتويات . و با شستشوي محتويات بوته، هضم كنيد

هـاي بشـر را آبكشـي    به دقـت پوشـش و ديـواره   . ل بشر آبكشي كنيدشود، برداريد و به خوبي در داخل محلو
پوشش را تعويض كنيـد  . محلول بدون پوشش را تا ايجاد بخارهاي چگال سولفوريك اسيد، تبخير كنيد. كنيد

  . حرارت دهيد) C)10 ± 210°دقيقه بر روي صفحه داغ تنظيم شده در دماي  60 ه مدتو به شدت ب
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  نانحلال و صاف كرد  7-5-2
آب را اضافه كنيـد   ml 130با احتياط . را تا دماي اتاق خنك كنيد 2-1-5-7يا  1-5-7محلول حاصل از بند 

. هـا، حـرارت دهيـد   ن و تا كامل شدن انحلال نمكدزدقيقه با هم 40براي حداقل  C90°تا  C80°و تا دماي 
مايع زيـر صـافي را   . سط، صاف كنيدباشد، با استفاده از يك كاغذ صافي بافت متودر حالي كه محلول داغ مي

اي نـوك  بشر را با آب و با استفاده از يك ميله شيشـه . آوري كنيدليتري جمعميلي 250در يك بالن حجمي 
-بـاقي  كاغذ و .مانده را به صورت كمي به كاغذ منتقل كنيدبشر را تميز كنيد و باقي. پلاستيكي آبكشي كنيد

مايع زير صافي و شستشـوها را بـراي اسـتفاده در     .آب داغ شستشو دهيد ml 10تا  ml 5مرتبه با  5مانده را 
ادامـه   3-5-7كاغذ صافي حاوي سيليس ناخلص را نگه داشـته و مطـابق بـا بنـد     . داري كنيدنگه 4-5-7بند 
  . دهيد

  . باشدبراي مقادير سيليس بالا، افزايش حجم محلول شستشو ضروري مي-يادآوري

  ناخالص  يمآوري سيليسعمل  7-5-3
. منتقـل كنيـد  ) 1-5بنـد  (مشتعل شـده  از قبل وزن خالص را به بوته پلاتيني كاغذ حاوي سيليسيم ناخالص 

به صورت كامـل بـه خاكسـتر تبـديل      C700°تا  C600°با افزايش دما به . خشك و به آرامي بسوزانيدسپس 
  . كنيد

داري دقيقه نگه 30به مدت ) 25 ± 1075(C°در . مشتعل كنيد) 4-5بند (بوته را بپوشانيد و در كوره مافلي 
قـرار  ) 8-5بنـد  (كاتور سـي سـپس در د . دقيقه خنك شود 2دقيقه تا  1مدت  هكنيد و اجازه دهيد تا در هوا ب

  . كنيد نداده و اجازه دهيد تا دماي اتاق خنك شود و پس از آن وز

   .است دقيقه 10زمان مجاز براي سرمايش در حدود  -يادآوري
جـرم بوتـه و   . تكـرار كنيـد   ،g 0005/0ثابـت شـدن جـرم در حـدود      تعال، سرمايش و توزين را تامراحل اش

مانده در بوته، تامادامي كه به صـورت كامـل   قطره آب را به باقيقطره. ثبت كنيد m2محتويات آن را به عنوان 
وفلوريك اسـيد  هيـدر  ml 5و سـپس  ) 4-4بنـد  (قطره محلول سولفوريك اسيد  8. مرطوب شود، اضافه كنيد

كه بخارهاي سفيد چگال بيـرون آمـده متوقـف    با احتياط حرارت دهيد و تا مادامي. اضافه كنيد را) 3-4بند (
كم حرارت دهيد و سپس بوته را بپوشانيد و در يك كوره مـافلي   يبه آرامي بر روي شعله. شوند، تبخير كنيد

اجازه دهيد تـا  . دقيقه مشتعل كنيد) 15 ± 2(ت به مد) 25 ± 1075(C°داري شده در دماي نگه) 4-5بند (
قرار دهيد و اجازه دهيد تا در دماي اتاق خنك  خشكانهدر . دقيقه خنك شود 2يك دقيقه تا  ه مدتدر هوا ب

  . وزن كنيد سپس و شود
جـرم  . تكرار كنيد، g 0005/0و اشتعال را تا ثابت شدن جرم در حدود  آوري اسيدي، بخار كردنمراحل عمل

  . ثبت كنيد m3را به عنوان آنته و محتويات بو

 بيش از جرم بوته g 01/0تر از ها در مقدار بزرگمانده جرماگر باقيشود، هنگامي كه تجزيه اسيدي استفاده مي -يادآوري
  . شوداي توصيه مي، جايگزيني تجزيه كلوخهثابت شوند
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  ماندهآوري باقيعمل  7-5-4
) 2-4بند ( سديم تترابورات/ گدازآور سديم كربنات )g )1/0± 7/0 مقدار ،3-5-7د حاصل از بن يماندهبه باقي

ذوب ) 4-5بند (دقيقه در كوره مافلي  5دقيقه تا  4حدود  ه مدتب C1000°در دماي بالاتر از . را اضافه كنيد
 ـ . كنيد دقيقـه   2ه تـا  دقيق ـ 1مـدت  ه بوته را برداشته و ماده ذوب شده را بچرخانيد، سپس بوته را به كـوره ب

را اضافه كنيد و تا انحلال ) 6-4بند (محلول سولفوريك اسيد  ml 10اجازه دهيد بوته خنك شود، . برگردانيد
ليتري منتقـل  ميلي 250در يك بالن حجمي ) 2-5-7بند ( ذخيره شدهمحلول به . جرم ذوب شده گرم كنيد

تا دماي اتاق خنك كنيد و با آب تـا  . تقل كنيدكنيد و بوته را با آب آبكشي كنيد و به محلول ذخيره شده من
  . باشداين محلول، محلول آزمون مي. خط نشانه رقيق و مخلوط كنيد

  مانده سنجي نوري سيليس باقيتعيين طيف  7-6
  :د مشخص شده، مراحل زير را بر روي دو مرحله آزمون و محلول آزمون شاهد انجام دهيدربه غير از موا

) 3-5بند (حجم برداشتي از هر محلول را به يك بشر پلاستيكي  ml 10 مقدار ،)2-5بند ( تپبا استفاده از پي
بنـد  (را اضافه كنيد و با محلول سديم هيدروكسيد ) 15-4بند (يك قطره محلول فنول فتالئين . منتقل كنيد

  . رقيق كنيد ml 25بيشتر را اضافه كنيد و تا حجم  ml 2. خنثي كنيد) 4-11
محلول را با محلـول  . دقيقه حرارت دهيد و سپس خنك كنيد 15مدت  هب C70°آب در دماي بر روي حمام 

را اضافه كنيد و تـا حجـم   ) 7-4بند (محلول سولفوريك اسيد  ml 7. خنثي كنيد) 6-4بند (سولفوريك اسيد 
ml 50 كنترل كنيد كه . رقيق كنيدpH ،1/0 ± 4/1 وكسـيد  در غير اين صورت، با محلول سـديم هيدر  .باشد

تـا   C15° ياز اين مرحله تا ظهور رنگ، دماي محلـول را در گسـتره  . يا محلول سولفوريك اسيد تنظيم كنيد
°C25 داري كنيدنگه .  

صورت كامل مخلوط كنيـد  به. را به هر محلول اضافه كنيد) 10-4بند (محلول آمونيوم موليبدات  ml 2مقدار 
  . دقيقه باقي بماند 10مدت  به و اجازه دهيد

را به هر محلول اضافه كنيد، مخلوط كنيد و اجازه دهيد به ) 5-4بند (محلول سولفوريك اسيد  ml 20مقدار 
  . دقيقه باقي بماند 10مدت 
هاي را به هر محلول اضافه كنيد و به صورت جداگانه به بالن) 9-4بند (محلول آسكوربيك اسيد  ml 5مقدار 

را  هارها را چند مرتبه با مقدار كمي آب، آبكشي كنيـد و شستشـو  بش. ميلي ليتري منتقل كنيد 100حجمي 
اجازه دهيد تا ظهور رنگ براي يك ساعت . بلافاصه تا خط نشانه رقيق و مخلوط كنيد. به هر بالن اضافه كنيد

  . دنباقي بمان
هـا  آن .نيدگيري كو با استفاده از آب به عنوان محلول مرجع اندازه nm 810ها را در طول موج جذب محلول
  . اهد ثبت كنيدش، جذب محلول آزمون B، جذب محلول آزمون و T ،را به عنوان

  . محاسبه و ثبت كنيد A=T-Bجذب معادل با سيليس در محلول را به عنوان 
  واسنجي   7-7
  ،ml 0،  ml5،  ml10هـاي برداشـتي   مجزا، به ترتيب حجمml 150 مقدار )3-5بند (بشر پلاستيكي  6در  

ml15، ml 20 و ml25در . منتقـل كنيـد   1را مطابق بـا جـدول   ) 13-4بند ( يم، از محلول استاندارد سيليس
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محلـول  هاي برداشتي از حجم ml0 و  ml 25،  ml20،  ml15،  ml10،  ml5بشر يكسان، به ترتيب  6داخل 
  .اضافه كنيد 1 بق با جدولارا مط) 14-4بند (شاهد واسنجي 

  هاي واسنجيمحلول -1جدول 
حجم محلول استاندارد

  )13-4بند (سيليسيم 
ml  

  حجم واسنجي محلول شاهد
  )14-4بند (

ml 

  ml 100جرم سيليسيم در 
  

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

  
آوري هاي برداشتي آزمـون، عمـل  براي حجم 6-7هر محلول استاندارد را مطابق با روش مشخص شده در بند 

  ،A0 ،A5هـا را بـه عنـوان    كنيـد و آن  گيريها را با استفاده از آب به عنوان مرجع، اندازهجذب محلول .نيدك
A10 ،A15 ،A20 ،A25 ثبت كنيد.  

 . نمودار واسنجي را به وسيله جذب در برابر جرم سيليس، آماده كنيد

  
  سيمسيلي جذب

A0 – A00  
A5 – A020  
A10 – A040  
A15 – A060  
A20 – A080  
A25 – A0100  

  بيان نتايج  8
  كل يممحاسبه مقدار سيليس  8-1

  .مقدار سيليس را برحسب درصد جرمي نمونه آزمون و با استفاده از معادله زير محاسبه كنيد
  

  )جرمي/ جرمي(كل  سيمسيلي) = % جرمي/ جرمي(وزني  سيمسيلي) + % جرمي/ جرمي( سيممانده سيليباقي%       
  

   
11

3232 0025/0
100 2

m

m

m

mmmm SiObb 
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  :كه در آن
m1  جرم آزمونه گرفته شده، بر حسب گرم؛  
m2   برحسب گرم؛)3-5-7بند (جرم بوته و محتويات پس از اشتعال ،  
m3  برحسب گرم؛  ،)3-5-7بند (آوري با هيدروفلوريك اسيد جرم بوته و محتويات پس از عمل  

m2b  بر حسب گرم؛ ،شاهد جرم بوته و محتويات پس از اشتعال براي تعيين  
m3b  آوري با هيدروفلوريك اسيد براي تعيين شاهد، برحسب گرم؛جرم بوته و محتويات پس از عمل  

mSiO2  گرمدست آمده از نمودار واسنجي، برحسب ميكروجرم سيليس به.  
  آوري كلي نتايجعمل  8-2
  دقت  1- 8-2

پـذيري و  تجزيه، تكرار پذيريو بر حسب  عييندقت اين روش آزمون، در يك برنامه آزمون بين آزمايشگاهي ت
  . بيان شده است 2شاخص تجديدپذيري در جدول 

  سيمهاي سيليداده دقت براي تعيين -1جدول 
 ميانگينSiO2مقدار  نمونه

  )جرمي/ جرمي% (
  شاخص تجديدپذيري  اجزاء انحراف استاندارد

2s  rR  
MT/1212  53/1  035/0  072/0  16/0  
MT/1212  57/2  034/0  025/0  085/0  
MT/1212 04/5  045/0  070/0  17/0  
MT/1212 59/21  059/0  19/0  39/0  

  

  :كه در آن
r  تكرارپذيري؛  

R پذيريديدتج.  
  )مراجعه كنيد 2-2به استاندارد بند ( ايقابليت پذيرش مقادير تجزيه  2- 8-2

دار دست آمده براي مـواد مرجـع گـواهي    اي بهكه مقدار تجزيهاي براي نمونه آزمون بايد هنگاميمقدار تجزيه
كـه اخـتلاف   باشد و هنگـامي  2مشابه، در توافق با مقدار گواهي شده در حد شاخص تجديدپذيري در جدول 

كـه در   rبه عنـوان محاسـبه شـده از مقـدار مناسـب      (نباشد  r 77/2بين دو مقدار براي نمونه آزمون بيش از 
  . پذيرفته شود) ه شده استيارا 2جدول 
دست آمده براي مواد مرجع گواهي شده خـارج از شـاخص تكرارپـذيري باشـد،     اي بهكه مقدار تجزيههنگامي

. انجام دهيد با يك آزمون شاهدو  آزمون و مواد مرجع گواهي شده يزمان با يك نمونهتجزيه را به صورت هم
مطـابق بـا   (آزمـون  نمونه ر براي پذيرش مقدا جهت شدهدست آمده براي مواد مرجع گواهيبه ايمقدار تجزيه

دست آمده براي مواد مرجع گواهي شده مجدد خارج از حدود باشـد،  هاگر مقدار ب. بايد آزمون شود) روش بالا
كه دو مقدار قابل پذيرش براي نمونه آزمون روش آزمون بايد با مواد مرجع گواهي شده يكسان كانه تا مادامي

  . به دست آيد، تكرار شوند
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هـاي اضـافي را   تجزيـه  ،باشد r 77/2دو مقدار براي نمونه آزمون بيش از  )اختلاف مطلق(كه گستره  هنگامي
زمان با تجزيه مـواد مرجـع گـواهي شـده نـوع      صورت همبايد بر روي يك نمونه آزمون با يك آزمون شاهد به

قابليـت پـذيرش    بـا رد آزمون در هـر مـو   يپذيرش چنين مقادير اضافي براي نمونه .يكسان كانه انجام دهيد
  . مقدار به دست آمده براي مواد مرجع گواهي شده بايد كنترل شود

  محاسبه نتيجه نهايي  3- 8-2
رقـم اعشـار و گـرد شـده تـا       4اي قابل پذيرش محاسبه شده تـا  نتيجه نهايي، ميانگين حسابي مقادير تجزيه

  :استدومين رقم اعشار به شرح زير 
باشد، اين رقم را حذف كرده و دومين رقم اعشار را بدون تغيير  5شار كمتر از كه سومين رقم اعهنگامي -الف

  . حفظ كنيد
باشد و رقمي به غير از صفر در چهارمين رقـم اعشـار موجـود باشـد يـا       5كه سومين رقم اعشار هنگامي -ب

  . يدباشد، به دومين رقم اعشار، يك واحد اضافه كن 5تر از هنگامي كه سومين رقم اعشار بزرگ
را  5باشد و رقمي به غير از صفر در چهارمين رقم اعشار موجود نباشـد،   5كه سومين رقم اعشار هنگامي -پ

باشد، يك واحد بـه   8يا  6، 4، 2، 0در صورتي كه . حذف كنيد و دومين رقم اعشار را بدون تغيير حفظ كنيد
  . شودمي 9يا  7، 5، 3، 1آن اضافه كنيد، كه در اين صورت 

  ارش آزمونگز  9
  :اطلاعات زير باشد دارايگزارش آزمون بايد حداقل 

  ؛ارجاع به اين استاندارد ملي ايران  9-1
  ؛جزئيات لازم براي شناسايي نمونه  9-2
  ؛نتايج تجزيه  9-3
  عدد ارجاع نتيجه؛  9-4
  .هر گونه انحراف از روش آزمون كه ممكن است بر نتايج تاثيرگذار باشد  9-5


