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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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  استانداردتدوين كميسيون فني 
و روش  يجذب مولكول يسنجفيروش ط -ميسيليمقدار س نييتع - كروم يهاها و كنسانترهكانه«

  »آزمون يهاروش -يسنجوزن
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 پژوهشگاه استاندارد 

  ردائي، احسان 
  )كارشناسي ارشد شيمي تجزيه(
 

  اداره كل استاندارد استان همدان
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  محمدي، رضا
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  فهرست مندرجات

صفحه    عنوان
  ب  سازمان ملي استاندارد ايران با آشنايي

  ج  استاندارد تدوين فني كميسيون
  و  گفتار يشپ

  1  هدف و دامنه كاربرد      1
  1  مراجع الزامي      2
  1   ) جرمي /جرمي( 5/0%تا  05/0%سنجي براي مقادير سيليسيم از روش طيف -روش الف      3
/ جرمـي ( 15%تـا  ) جرمي/جرمي( 5/0%سنجي براي مقادير سيليسيم از روش وزن -روش ب      4

  )جرمي
5  
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  گفتار پيش

و روش  يجذب مولكـول  يسنجفيروش ط -ميسيليمقدار س نييتع -كروم  يهاو كنسانتره هاكانه« استاندارد
توسط شركت رويان پژوهـان سـينا    مربوط هاي دركميسيون آن نويس پيش كه »هاي آزمونروش -يسنجوزن
اسـتاندارد مـواد معـدني مـورخ      ملـي  كميتـة  و هشـتاد و هفتمـين اجلاسـيه    در يكصـد  و شده تدوين و تهيه
مقـررات   و قـوانين  اصـلاح  قـانون  3 مـادة  يـك  بند استناد به اينك ،است گرفته قرار تصويب مورد26/9/1392

منتشـر   ايـران  ملـي  اسـتاندارد  عنوان به ،1371 ماه بهمن مصوب ،موسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران
   .شودمي

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  هتوج 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 5997:1984, Chromium ores and concentrates - Determination of silicon content - 
Molecular absorption spectrometric method and gravimetric method 
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سنجي جذب روش طيف -تعيين مقدار سيليسيم -ي كرومهاها و كنسانترهكانه
   هاي آزمونروش -سنجيمولكولي و روش وزن

  هدف و دامنه كاربرد   1
 ي كرومهاها و كنسانترهقدار سيليسيم كانهگيري مبراي اندازه هاييز تدوين اين استاندارد، تعيين روشهدف ا
   :به شرح زير است هاي الف و بشامل روشاين استاندارد . است

ــف - ــادير سيليســيم از   ،ســنجي جــذب مولكــولي روش طيــف -روش ال ــراي محصــولات داراي مق  05/0%ب
  . كاربرد دارد) جرمي/جرمي( 5/0%تا ) جرمي/جرمي(
 15%تـا  ) جرمـي /جرمـي ( 5/0%لات داراي مقـادير سيليسـيم از   بـراي محصـو   ،روش وزن سنجي -روش ب -
  . كاربرد دارد) جرمي/جرمي(

  .كنيدنيز ملاحظه را  1-2 شود استاندارد بندتوصيه مي -يادآوري

  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 رتيببدين ت

آن  بعـدي  تجديـدنظرهاي  و هـا  اصـلاحيه  باشـد،  شده داده ارجاع انتشار تاريخ ذكر با مدركي به كه صورتي در
ه شـد  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

2-1 ISO 6629, Chromium ores and concentrates - Methods of chemical analysis - 
General ins true tions 

  ) جرمي/جرمي( 5/0%تا  05/0%سيليسيم از روش طيف سنجي براي مقادير  - روش الف  3
   آزموناصول   3-1

در آب حـل مـي   ،ذوب شده يو سپس ماده دشوذوب كردن با مخلوط كمك ذوب تجزيه مي وسيلهآزمونه به
  . شود
pH   دهـد و بـا   ات واكـنش مـي  دسـيليس بـا آمونيـوم موليب ـ   . شـود محلول با هيدروكلريك اسيد تنظـيم مـي

  .يابدكاهش مي ر سيتريك اسيدحضوآسكوربيك اسيد در 
  . شودانجام مي )640تا  nm )620يا  nm 810سنجي در طول موج گيري طيفاندازه
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  ها واكنش  3-2
و موليبـدات هتـرو پلـي    يكاسيد با آمونيوم موليبدات و تشكيل سيل يككنش سيليسبرهمبر اساس اين روش 
  .يابدمي سيليكو موليبدات آبي كاهشكمپلكس  به يككه با آسكوربيك اسيد  باشدمي اسيد زرد

  واكنشگرها   3-3
  مخلوط كمك ذوب   3-3-1

كه از قبل تا مادامي كـه كـف كـردن متوقـف     (سديم تترابورات  g 50 سديم كربنات بدون آب، g 100مقدار 
هاون فولادي سخت  يكطور كامل در پتاسيم نيترات را مخلوط كنيد و به g 5/0و ) شده است شود، مشتعل 

  . آسياب كنيد 1ندماكور يا
   g/l 50محلول  آمونيوم موليبدات،  3-3-2

. در صورت نياز واكنشگر بايد از قبل مجدد بلوري شود. داري كنيدظرف پلي اتيلني نگه يكاين محلول را در 
آب در حالي كـه   ml 400ليتري منتقل كنيد و در ميلي 600بشر  يكواكنشگر را به  g 250براي اين مورد، 

صـاف   2بافت متراكمي محلول را از طريق كاغذ صاف. شود، حل كنيدانجام مي C80°تا  C70°رت دهي در حرا
و اجـازه   شـوند را اضـافه كنيـد   در حالي كه مخلوط مـي  ])جرمي/جرمي( 96%[ اتانول ml 300كنيد، سپس 

روي كاغـذ صـافي    رسوب را با ايجاد مكش بـر . ها، باقي بمانندرسوبلخته شدن مدت يك ساعت تا ه دهيد ب
  . مرتبه با اتانول شستشو دهيد و در هوا خشك كنيد 3يا مرتبه  2پس سبافت متوسط صاف كنيد، 

  3+1، رقيق شده به نسبت g/ml 19/1  =ρ هيدروكلريك اسيد،  3-3-3
  مخلوط اسيدها   3-3-4

  . آب حل كنيد ml 100آسكوربيك اسيد را در  g 1سيتريك اسيد و  g 5مقدار 
  . به صورت تازه آماده كنيدمخلوط را 

  در ليتر  سيليسيم  mg 50محلول استاندارد مطابق با  سيليسيم،محلول   3-3-5
، تـا ثابـت شـدن جـرم     C1100°تـا    C1000° دماي اكسيد را وزن كنيد و درسيليسيم دي g 1070/0مقدار 

سـپس بـا سـيم    . ه كنيدرا اضاف) 1-3-3بند (مخلوط كمك ذوب  g 2. داخل يك بوته پلاتيني كلسينه كنيد
بوتـه همـراه   . ذوب كنيد C1100°تا   C1000° دمايپلاتيني مخلوط كنيد، با درپوش پلاتيني بپوشانيد و در 

 ml 150تـا   ml 100در را مـاده ذوب شـده   . ليتـري منتقـل كنيـد   ميلـي  1000با ماده ذوب شده را به بشر 
محلول را خنك كنيـد و  . شود، حل كنيداده ميدر حالي كه به آرامي حرارت د g/l 10محلول سديم كربنات 

ليتري منتقـل  ميلي 1000به يك بالن حجمي . رقيق كنيد ml 750تا حدود  g/l 10با محلول سديم كربنات 
ظـرف پلـي    يكاين محلول را در . تا خط نشانه رقيق و مخلوط كنيد g/l 10محلول سديم كربنات  باكنيد و 

  . داري كنيداتيلني نگه

                                                 
1- Corundum 
2- close-texture filter paper 
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  مـل كنيـد و بـا آب تـا حج ـ   ـليتري منتقميلي 500ر ـبش يكاز اين محلول را به  ml 25يپت ـاده از پبا استف
ml 350  تاml 400 و بـا تنظـيم   ) 3-3-3بند ( اين محلول را با هيدروكلريك اسيد . رقيق كنيدpH ،5/1   تـا
ليتـري  ميلي 500حجمي  سپس اين محلول را به يك بالن. اسيدي كنيد) 3-4-3بند (متر  pHبه وسيله  7/1

  . رقيق و مخلوط كنيد ،منتقل كنيد و با آب تا خط نشانه
ml 1  از اين محلول حاويmg 0050/0 باشدسيم مييسيل .  
  وسايل   3-4

  :وسايل زيربه همراه آزمايشگاه معمول وسايل 
   .، با درپوش پلاتيني و سيم پلاتينيبوته پلاتيني  3-4-1
  يا  ،تابش براي تغييرات پيوسته گربا گزينش ،سنجطيف  3-4-2
  .با گزينش گر تابش براي تغييرات ناپيوسته ،سنجطيف  3-4-3
3-4-4   pH متر.   
  روش انجام آزمون   3-5
  آزمونه   3-5-1

  . نمونه آزمون را وزن كنيدg 1/0مقدار 
   آزمون شاهد   3-5-2

  .را در سرتاسر همه مراحل تجزيه انجام دهيد شاهد آزمون
  آزمونه  تجزيه  3-5-3

بنـد  (مخلوط كمـك ذوب   g 2 مقدار .منتقل كنيد) 1-4-3بند (را به يك بوته پلاتيني ) 1-5-3بند ( آزمونه 
) 1-4-3بنـد  (مخلـوط كنيـد و بـا درپـوش پلاتينـي      ) 1-4-3بند (را اضافه كنيد و با سيم پلاتيني ) 3-3-1

ذوب شده را خنـك كنيـد و بـه     يمادهحاوي  يبوته. ذوب كنيد C1100°تا   C1000°بپوشانيد و در دماي  
كه به آرامي حرارت داده ذوب شده را در حالي يماده. ليتري منتقل كنيدميلي 250تيكي سبشر فلوروپلا يك
سپس محلـول را خنـك   ). محلول را صاف كنيد در صورت لزوم(  حل كنيدآب  ml 80تا  ml 70در شود، مي

) 4-4-3بنـد  ( متـر   pHبـا اسـتفاده از    7/1تـا   pH ،5/1ا تنظـيم  ب) 3-3-3بند (كنيد، با هيدروكلريك اسيد 
  . ليتري منتقل كنيد و با آب تا خط نشانه رقيق و مخلوط كنيدميلي 100اسيدي كنيد، به بالن حجمي 

  سازي محلول آزمونآماده  3-5-4
بـه  (بسته به مقدار سيليسـيم مـورد نظـر نمونـه     را محلول از  يبرداشتي مناسب هايبا استفاده از پيپت، حجم

  . ليتري منتقل كنيدميلي 100بالن حجمي  دوبه ) مراجعه كنيد 1جدول 
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محلـول   ml 5. آب را به هر بالن اضافه كنيد ml 65تا  ml 60و ) 3-3بند (هيدروكلريك اسيد  ml 5/1مقدار 
مـدت   هكنيد، مخلوط كنيد و اجازه دهيد محلول ب ها اضافهرا به يكي از بالن) 2-3-3بند (آمونيوم موليبدات 

  . دقيقه باقي بماند 10
رقيق كنيد و سـپس   هبا آب تا خط نشان .را به دو بالن اضافه كنيد) 4-3-3بند(مخلوط اسيدهاي  ml 5مقدار 

  . دقيقه باقي بماند 15ت دمخلوط كنيد و اجازه دهيد به م
  د انتظارحجم برداشتي براي مقدار سيليسيم مور -1جدول

 مقدار سيليسيم مورد انتظار
  )جرمي/ جرمي% (

  حجم برداشتي
ml  

  10  05/0تا  25/0
  5  05/0تا  25/0

  

  سنج گيري طيفاندازه  3-6
 در ) 3-4-3بنـد  (ســنج  طيـف  يـا  nm 810در ) 2-4-3بنـد  (ج ـسنلول را با استفاده از طيفـذب هر محـج

nm 620  تاnm 640  محلـول  بـه آن  ليتـري در برابـر محلـولي كـه     ميلـي  50تا  ليتريميلي 20 هايسلدر
  . گيري كنيدآمونيوم موليبدات اضافه نشده است، به عنوان مرجع اندازه

  سازي نمودار واسنجي آماده  3-7
 ml 0، ml 2 ،ml ليتـري مقـدار  ليمي 100هاي حجمي تايي از بالنشش يبا استفاده از بورت در هر مجموعه

4،  ml6 ،ml 8  و  ml 10     مطـابق بـا   )5-3-3بنـد  (محلـول سيليسـيم اسـتاندارد ،mg 0،  mg005/0،  

mg010/0، mg  015/0، mg 02/0،  mg025/0 سيليسيم را وارد كنيد .ml 5/1 3بنـد  ( هيدروكلريك اسيد-
3-3( ،ml 60  تاml 65  آب وml 5  دات بوليممحلول آمونيوم) را اضافه كنيد و سـپس مخلـوط   ) 2-3-3بند

را اضافه كنيـد و  ) 4-3-3بند ( مخلوط اسيدها ml 5 .باقي بماند min 10مدت  هد و اجازه دهيد محلول بكني
جـذب هـر محلـول را    . بـاقي بماننـد   min 15رقيق و مخلوط كنيد و اجازه دهيد به مدت با آب تا خط نشانه 

  . يدگيري كنو با استفاده از محلول انطباق به عنوان مرجع اندازه 6-3مطابق بند 
  . نمودار واسنجي را با رسم تصوير جذب در برابر مقدار سيليسيم اسمي آماده كنيد

  بيان نتايج   3-8
  محاسبات   3-8-1
و كم كردن مقدار جذب خوانده شده براي آزمون شاهد، جذب خوانـده  ) 7-3بند (نمودار واسنجي  يوسيلهبه

  . شده براي محلول آزمون را به مقدار سيليسيم تبديل كنيد
  :محاسبه كنيد زيررا بر حسب درصد جرمي و با استفاده از معادله  (Si)مقدار سيليسيم 

                      K
m

m




1000

100

2

1  
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  : كه در آن
m1  گرم؛ ب ميليبر حس ،جرم سيليسيم در حجم برداشتي از محلول آزمون به دست آمده از نمودار واسنجي  
m2  بر حسب گرم؛ ،جرم آزمونه مطابق با حجم برداشتي محلول آزمون  
 K مقدار سيليسيم بر اساس خشك  بيان ضريب تبديل براي.   

  

  تكراري هايتعيينمجاز براي  هايرواداري  3-8-2
  رواداري مجاز براي مقدار سيليسيم - 2جدول 

 مقدار سيليسيم
  )جرمي/ جرمي% (

  رواداري مجاز
ml  

  05/0تا  25/0  02/0
  25/0تا  50/0  05/0

  

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

  آزموناصول   4-1
  . تجزيه كنيد 2يا روش  1روش  يوسيلهآزمونه را به

سيد و پركلريك اسـيد، تجزيـه   آوري با هيدروكلريك اذوب كردن سديم پروكسيد و عمل يوسيلهبه -1روش 
  . را انجام دهيد

  .ري با نيتريك اسيد و پركلريك اسيد، تجزيه را انجام دهيدآوعمل يوسيلهبه -2روش 
 ،باقيمانـده . شـود جدايي سيليسيك اسيد به وسيله بخار كردن با پركلريك اسـيد و صـاف كـردن انجـام مـي     

 ،مشتعل شده با هيدروفلوريك اسيد و سـولفوريك اسـيد  آوري باقيمانده عمل. شودمشتعل و سپس توزين مي
  . شودمشتعل كردن و با توزين مجدد انجام مي

  واكنشگرها  4-2
   .سديم پراكسيد  4-2-1

. داري كنيدسديم پراكسيد را دور از رطوبت نگه. اي ايمني استفاده كنيدهاي شيشهدر طي ذوب كردن، از عينك -هشدار
  . هاي انفجاري اجتناب كنيدن وارد شود و از امكان آلودگياجازه ندهيد مواد آلي به آ

   .بدون آب ،سديم كربنات  4-2-2
   .1+1، رقيق شده به نسبت g/ml 84/1=ρ، سولفوريك اسيد  4-2-3
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  .g/ml 50/1=ρ، پركلريك اسيد  4-2-4

ها و ر محفظه را دور از شعلهبخارهاي موث. خطر مسموميت به وسيله استنشاق، بلعيدن يا تماس با پوست وجود دارد -هشدار
  . از استنشاق بخارها و تماس با پوست، چشم و لباس اجتناب كنيد. غيره نگه داري كنيد

  .g/ml 19/1=ρ هيدروكلريك اسيد،  4-2-5
 .4+1، رقيق شده به نسبت هيدروكلريك اسيد  4-2-6

  .9+1، رقيق شده به نسبت هيدروكلريك اسيد  4-2-7
  .100+1رقيق شده به نسبت ، هيدروكلريك اسيد  4-2-8
   .)جرمي/جرمي( 40%، محلول g/ml 13/1 =ρ هيدروفلوريك اسيد،  4-2-9
  .g/ml 4/1 =ρ، نيتريك اسيد  4-2-10
  وسايل   4-3

  :وسايل زير به همراهوسايل معمول آزمايشگاهي 
  .ميله نيكلي يكبا  بوته آهني يا نيكلي،  4-3-1
   .بوته پلاتيني  4-3-2
  .C1100°تا  C1000°داري دما در قادر به نگه، كوره مافلي  4-3-3
  روش انجام آزمون   4-4
  آزمونه   4-4-1

  . و مطابق با مقدار سيليسيم مورد نظر انتخاب كنيد 3وزن جرم نمونه آزمون را از جدول 
  انتخاب جرم آزمونه -3جدول 

 مقدار سيليسيم مورد انتظار
  )جرمي/ جرمي% (

  هجرم آزمون
g  

  0/1  5/0تا  5/2
  5/0  5/2تا  15/0

  
  آزمون شاهد   4-4-2

  . مراحل تجزيه انجام دهيد يآزمون شاهد را در سرتاسر همه
  تجزيه آزمونه   4-4-3

اگر تجزيـه  . را انجام دهيد 1-3-4-4در بند شده شود، روش شرح داده انجام مي 1اگر تجزيه بر اساس روش 
  . را انجام دهيد 2-3-4-4 شود، روش شرح داده شده در بندانجام مي 2بر اساس روش 
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 g 10تـا   g8  مقـدار  آهنـي و يـا نيكلـي قـرار داده و     يبوته يكرا در ) 1-4-4بند (آزمونه   4-4-3-1
مخلـوط  ) 1-3-4بنـد  (نيلكـي   يميلـه  يـك محتويات بوته را با . را اضافه كنيد) 1-2-4بند (پروكسيد سديم 

تـا   C800°بپوشـانيد و در دمـاي   ) g 2تـا   g 1(قـدار  بـه م ) 1-2-4بنـد (اي از سديم پروكسيد كنيد و با لايه
°C850 طور منظم محتويات بوته را با چرخش مخلوط كنيدبه. ذوب كنيد .  

ليتري قرار دهيـد و آن را بـا شيشـه    ميلي 500بشر فلوروپلاستيكي  يكبوته را خنك كنيد و سپس آن را در 
شيشـه سـاعت و   . شستشو دهيـد  آب ml 200تا  ml 150ذوب شده را با  يماده. اتيلني بپوشانيدساعت پلي

را بـه  ) 5-2-4بنـد  (بـه دقـت هيـدروكلريك اسـيد     . برداريـد  شستشو داده و بوته را از بشربوته را با آب داغ 
اي بشـر شيشـه   يـك محلول را بـه  . محتويات بشر تا مادامي كه هيدروكسيدهاي آهن حل شوند، اضافه كنيد

مخلوط كنيد و تـا  . را اضافه كنيد) 4-2-4بند (پركلريك اسيد  ml 60س ليتري منتقل كنيد و سپميلي 600
كـه تبلـور   حرارت دهي پيوسته در اين مرحله را تا مادامي. ظهور بخارهاي سفيد پركلريك اسيد حرارت دهيد

  . ها آغاز شود، ادامه دهيدنمك
و پـس از  ) 7-2-4بنـد  (اسـيد   هيدروكلريك ml 30هاي دروني بشر از ديوارهمحلول را خنك كنيد و با دقت 

  . ها حرارت دهيدآب را ريخته و تا انحلال نمك ml 200تا  ml 150آن 
. آوري كنيـد جمـع ، بـدون خاكسـتر   خمير كاغذحاوي مقدار كمي  بافت متراكمبر روي كاغذ صافي را رسوب 

پلاسـتيكي بـراي حـذف    اي نوك ميله شيشه يكبا استفاده از ) 8-2-4بند (بشر را با هيدروكلريك اسيد داغ 
مرتبه با هيدروكلريك اسـيد   12تا مرتبه  10مانده را باقي. آبكشي كنيد همه ذرات چسبيده سيليسيك اسيد

صافي و شستشوها  زيرمايع . مرتبه با آب داغ شستشو دهيد 3الي  2شستشو داده و سپس ) 8-2-4بند (داغ 
پركلريك  ml 10. داري كنيدنده بر روي صافي را نگهماباقي. ليتري جمع آوري كنيدميلي 600بشر  يكدر را 

حـرارت  . صافي افزوده و تا ظهور بخار سفيد پركلريك اسـيد تبخيـر كنيـد    زيررا به مايع ) 4-2-4بند (اسيد 
 mlتا  ml 40. ك كنيدـحلول را خنـم. ها آغاز شود، ادامه دهيدكه تبلور نمكدهي در اين مرحله را تا مادامي

  .حرارت دهيدها نمك جهت انحلال و افزوده، مخلوط كنيد آب داغ را 50
اصـلي سيليسـيك اسـيد     يمانـده با باقيرا دست آمده علاوه محلول بههمانده بصاف كنيد و باقي امانده رباقي

  . ادامه دهيد 4-4-4داري كنيد و مطابق با بند ها را نگهماندهكاغذهاي صافي همراه با باقي. تركيب كنيد
. آب مرطـوب كنيـد   ml 5ليتري قرارداده و با ميلي 250را در يك بشر ) 1-4-4بند (آزمونه   4-4-3-2

ml 50  تاml 70  4-2-4بند (پركلريك اسيد ( وml 5  نيتريك اسيد) بشـر را  . را اضـافه كنيـد  ) 10-2-4بند
ي را تـا اكسـيد   ده ـحـرارت . با شيشه ساعت بپوشانيد و تا ظهور بخار سفيدرنگ پركلريك اسيد حرارت دهيد

  . شدن كروم ادامه دهيد

- هاي پركلريك توصيه نميدهي نمكتبخير به صورت كامل تا خشك شدن به دليل خطرات ايجاد شده در حرارت -يادآوري

  . شود
هـاي بشـر   قطره در امتداد ديوارهرا قطره) 5-2-4بند (شيشه ساعت را برداشته و به دقت هيدوركلريك اسيد 

كروم به حالت سـه ظرفيتـي، كـاهش    . كروميل كلريد متوقف شود، اضافه كنيداي قهوهرهاي كه بخاتا مادامي
دهي به محلول را تا تشكيل اكسيد كروم بـه صـورت   ساعت روي بشر را تعويض كنيد و حرارتشيشه. يابدمي
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شيشـه  . رار كنيدشود، تكصورت كامل تجزيه كه آزمونه بهتقطير كروميل كلريد را تا مادامي. كامل ادامه دهيد
. و حرارت دهي را تا مادامي كه اتمسفر درون بشر شفاف شود، ادامه دهيدكرده  تعويضساعت بر روي بشر را 
پركلريك اسيد تبخير شود، حفظ كنيد، اما از تبخير تا خشك شدن اجتناب  بيشتركه اين مرحله را تا مادامي

  . كنيد

. استنشاق، بلعيدن يا تماس با پوست اجتناب كنيد يوسيلهاز مسموميت بهدر هنگام كار كردن با كروميل كلريد  -هشدار
از استنشاق بخارها و تماس با پوست، چشم و لباس اجتناب . داري كنيدها و غيره نگهبخارهاي موثر محفظه را دور از شعله

  . كنيد
تكان دهيد و به . كنيد را اضافه) 6-2-4بند (هيدروكلريك اسيد  ml 50اجازه دهيد بشر خنك شده و سپس 

رسـوب بـر   . آب داغ را افزوده و هم بزنيد ml 50در حدود . هاي قابل حل، حرارت دهيدآرامي تا انحلال نمك
بشـر را بـا   . آوري كنيـد خاكسـتر را جمـع  بدون  خمير كاغذحاوي مقدار كمي  بافت متراكمروي كاغذ صافي 

اي نوك پلاسـتيكي بـراي حـذف همـه ذرات     ميله شيشه و با استفاده از) 8-2-4بند (هيدروكلريك اسيد داغ 
كـه  تـا مـادامي  ) 8-2-4بنـد  (مانده را با هيدروكلريك اسيد داغ باقي. چسبيده سيليسيك اسيد، آبكشي كنيد

صـافي و   زيـر مـايع  . مرتبه بـا آب داغ شستشـو دهيـد    3تا مرتبه  2هاي آهن باشد و در نهايت عاري از نمك
  . شستشوها را دور بريزيد

خشـك قـرار دهيـد، كاغـذ صـافي را در      ) 2-3-4بند ( مانده همراه با كاغذ صافي را در يك بوته پلاتينيباقي
سـديم   g 3 تـا   g 2. اجازه دهيد بوته خنك شود. به خاكستر تبديل كنيد و مشتعل C800°تا  C750°دماي 

 اثر ذوب تا C1000°تا  C900°مخلوط كنيد و در دماي  قاشقكرا اضافه كنيد و با يك ) 2-2-4بند (كربنات 
  . ، مشتعل كنيدكامل

 ml 50. بشر را با شيشـه سـاعت بپوشـانيد   . اجازه دهيد بوته خنك شود، سپس آن را در بشر اوليه قرار دهيد
. را اضافه كنيد و به آرامي به منظور انحلال ماده ذوب شـده حـرارت دهيـد   ) 6-2-4بند (هيدروكلريك اسيد 

  . نيد و سپس آن را از بشر برداريدبوته را با آب آبكشي ك
ي پوشش را از بشر حذف كنيد و تا يرا اضافه كنيد و به صورت جز) 4-2-4بند (پركلريك اسيد  ml 30مقدار 

  . ظهور بخارهاي سفيد رنگ چگال پركلريك اسيد حرارت دهيد
اين . اف شود، ادامه دهيدكه اتمسفر درون بشر شفدهي را تا ماداميبشر را به صورت كامل بپوشانيد و حرارت

كنيـد، امـا از تبخيـر تـا خشـك شـدن        ظشوند، حفكه بيشتر پركلريك اسيدها تبخير ميمرحله را تا مادامي
. را اضـافه كنيـد  ) 6-2-4بند (هيدروكلريك اسيد  ml 50د بشر خنك شود و سپس ياجازه ده. اجتناب كنيد

هـاي بشـر را آبكشـي    سـپس ديـواره  . ل حل حرارت دهيدهاي قاببشر را تكان داده و به آرامي تا انحلال نمك
  . با آب داغ رقيق كنيد ml 100كنيد و تا حدود  

بشر را . بدون خاكستر، صاف كنيد خمير كاغذحاوي مقدار كمي  بافت متراكممحلول را از طريق كاغذ صافي 
لاستيكي بـراي حـذف همـه    اي نوك پو با استفاده از يك ميله شيشه) 8-2-4بند (با هيدروكلريك اسيد داغ 

مرتبه با هيـدروكلريك اسـيد داغ    12تا مرتبه  10مانده را باقي. ذرات چسبيده سيليسيك اسيد آبكشي كنيد
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-مانـده را نگـه  كاغذ صافي همراه با بـاقي . مرتبه با آب داغ شستشو دهيد 3تا مرتبه  2و سپس ) 8-2-4بند (

  . ادامه دهيد 4-4-4داري كنيد و مطابق با بند 
  مانده آوري باقيعمل  4-4-4

كاغذ صافي را در يـك   .همراه با كاغذ صافي را در يك بوته پلاتيني خشك قرار دهيد) 3-4-4بند (مانده باقي
تا ثابت شدن جرم، مشـتعل و بـه خاكسـتر تبـديل      C1100°تا  C1000°در دماي ) 1-3-4بند (كوره مافلي 

  . كنيد
  مانده را بـا چنـد قطـره سـولفوريك اسـيد     باقي. و سپس وزن كنيداجازه دهيد تا در يك خشكانه خنك شود 

  . را اضافه كنيد) 9-2-4بند (محلول هيدروفلوريك اسيد  ml 5تا  ml 3مرطوب كنيد و ) 3-2-4بند (
دقيقـه در   15مـدت   هدر نهايت بوته را ب. به آرامي تا حذف سيليسيك اسيد و سولفوريك اسيد حرارت دهيد

  . مشتعل كنيد C1100°تا  C1000°دماي يك كوره مافلي در 
آوري را بــا ســولفوريك اســيد و عمــل. اجــازه دهيــد تــا در يــك خشــكانه خنــك شــود و ســپس وزن كنيــد

  . دست آيد، تكرار كنيدبهثابت هيدروفلوريك اسيد تا مادامي كه جرم 
  بيان نتايج   4-5
  محاسبات  4-5-1

  : محاسبه كنيد زيررا با استفاده از معادله  ، بيان شده بر حسب درصد جرمي(Si)مقدار سيليسيم 
  

      
K

m

mmmm



1004674.0

0

2121

      
K

m

mmmm



74.46

0

2121  

   :كه در آن
m0   جرم آزمونه، بر حسب گرم؛  
m1  جرم بوته پلاتيني حاوي سيليس خام، بر حسب گرم؛  
m2  ها، برحسب گرم؛ جرم بوته پلاتيني حاوي ناخالصي  

m�1  اوي سيليس خام در آزمون شاهد، بر حسب گرم؛جرم بوته پلاتيني ح  
m�2  ها در آزمون شاهد، بر حسب گرم؛جرم بوته پلاتيني حاوي ناخالصي  

K   ضريب تبديل براي بيان مقدار سيليسيم براساس خشك.   
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  هاي تكراينبراي نتايج تعيي مجازرواداري   4-5-2

  رواداري مجاز -4جدول 
 مقدار سيليسيم

  )رميج/ جرمي% (
  رواداري مجاز

  )جرمي/ جرمي% (
  08/0  0/1تا  5/0
  10/0  0/1تا  0/2
  15/0  0/2تا  0/4
  20/0  0/4تا  0/8
  25/0  0/8تا  0/15

  


