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 خدا نامبه

 ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة 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

 مؤسسـات  و مراكز نظران صاحب *مؤسسه كارشناسان از مركب فني هاي كميسيون در مختلف هاي حوزه در استاندارد تدوين

 يـدي، تول شرايط به 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

 نويس 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 عمراج به نظرخواهي براي ايران ملي استانداردهاي

 ايران )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  مـي  تهيـه  شده تعيين ضوابط رعايت با نيز ذيصلاح و مند علاقه هاي سازمان و مؤسسات كه استانداردهايي نويس پيش

 ترتيـب،  بـدين  .شـود  مـي  منتشـر  و چـاپ  ايـران  ملـي  اسـتاندارد  عنوان 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 شود مي تلقي ملي استانداردهايي

  .باشد رسيده تصويب به دهدمي تشكيل استاندارد مؤسسه كه مربوط دارداستان

(ISO)اسـتاندارد   المللـي  بـين  سازمان اصلي اعضاي از ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة
 المللـي  بـين  كميسـيون  1

 كـدكس  كميسـيون  4رابط تنها عنوان به و است (OIML)3 قانوني شناسي اندازه المللي بين سازمان و (IEC)2الكتروتكنيك 

 هـاي  نيازمندي و كلي شرايط به توجه ضمن ايران ملي استانداردهاي تدوين در .كند مي فعاليت كشور در (CAC)5 غذايي 

 .شودمي گيريبهره بينالمللي استانداردهاي و جهان صنعتي و فني علمي، پيشرفتهاي آخرين از كشور، خاص

 مصـرف  از حمايـت  بـراي  قـانون،  در شـده  بينـي  پيش موازين رعايت با تواند مي اناير صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة

 و محيطـي  زيسـت  ملاحظـات  و محصـولات  كيفيـت  از اطمينـان  حصـول  عمـومي،  و فردي ايمني و سلامت حفظ كنندگان،

 ـ وارداتـي،  اقـلام  يا / و ر كشو داخل توليدي محصولات براي را ايران ملي استانداردهاي از بعضي اجراي اقتصادي،  تصـويب  اب

 اجـراي  كشـور،  محصـولات  براي المللي بين بازارهاي حفظ منظور به تواند مي مؤسسه . نمايد اجباري استاندارد، عالي شوراي

 از كننـدگان  اسـتفاده  بـه  بخشـيدن  اطمينـان  بـراي  همچنين . نمايد اجباري را آن بنديدرجه و صادراتي كالاهاي استاندارد

 و كيفيـت  مديريت هاي سيستم صدورگواهي و مميزي بازرسي، آموزش، مشاوره، زمينة در فعال ؤسساتم و زمانها سا خدمات

 و ها سازمان گونه اين استاندارد مؤسسة ، سنجش وسايل )واسنجي( كاليبراسيون مراكز و ها آزمايشگاه محيطي،زيست مديريت

 تأييـد  گواهينامـة  لازم، شـرايط  احـراز  صـورت  در و كنـد  مي ارزيابي ايران صلاحيت تأييد نظام ضوابط اساس بر را مؤسسات

 وسـايل  )واسـنجي ( كاليبراسـيون  يكاهـا،  المللي بين دستگاه ترويج .كند مي نظارت آنها عملكرد بر و اعطا ها آن به صلاحيت

 ايـن  وظايف يگرد از ايران ملي استانداردهاي سطح ارتقاي براي كاربردي تحقيقات انجام و گرانبها فلزات عيار تعيين سنجش،

 .است مؤسسه

  

                                                
 ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد موسسة *

1- International organization for Standardization 
2 - International Electro technical Commission 
3-  International Organization for Legal Metrology (Organization International de Metrology Legal)  
4 - Contact point 
5 - Codex Alimentarius Commission 
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قابليت مصرف محصولات غير فلزي در تماس با آب  -آب  «استانداردتدوين كميسيون فني 

شناسايي مواد آلي قابل   روش: چهارمقسمت  - مصرفي انسان با توجه به تاثير آنها بر كيفيت آب

  » GCMSاستخراج بوسيله تكنيك 

  

  نمايندگييا / سمت و  : رئيس

  مسعود، مدني

  )آلي دكتراي شيمي(

  

  آزاد اسلامي واحد وراميندانشگاه 

    :دبير

  نصراصفهاني، مجتبي

  )معدني دكتراي شيمي(

  

اداره كل استاندارد و تحقيقات صنعتي 

  استان اصفهان

     )اسامي به ترتيب حروف الفبا( :اعضا

  اسديان، پژمان

  )كارشناسي شيمي(

  فر، مينا شريعتي

  ييكارشناسي ارشد صنايع غذا(

  مختاري، مسعود

  )كارشناسي ارشد مديريت صنعتي(

  السادات نكويي، معصوم

  )كارشناسي شيمي(

  يوسفيان، هومن

  )كارشناسي شيمي(

  

  

  شركت صنايع شيميايي اصفهان

   

اداره كل استاندارد و تحقيقات صنعتي 

  استان اصفهان

  شركت پوشش لوله كوهپايه

  

اداره كل استاندارد و تحقيقات صنعتي 

  اصفهاناستان 

  شركت ايران اسپيرال 
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  فهرست مندرجات

 صفحه عنوان

  ج استاندارد مؤسسة با آشنايي

  د  استاندارد تدوين فني كميسيون

  و  پيش گفتار

  1  مقدمه 

  2  هدف و دامنه كاربرد

  2  مراجع الزامي

  2  اصطلاحات و تعاريف

  5  زموناصول آ

  6  مواد

  9  وسايل

  11  ليچيت

  12  ليزروش آنا

  15  بيان نتايج

  17  گزارش آزمون

  19  )اطلاعاتي( پيوست الف

  29  )اطلاعاتي( پيوست ب

  32  )اطلاعاتي( پ پيوست

  35  )اطلاعاتي( پيوست ت
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  پيش گفتار

  

قابليت مصرف محصولات غير فلزي در تماس با آب مصرفي انسان با توجه به تاثير آنها بر  -آب "  استاندارد

 نويس پيش كه " GCMSشناسايي مواد آلي قابل استخراج بوسيله تكنيك   روش: چهارمقسمت  -ت آبكيفي

 در و شده تدوين و تهيه ايران تحقيقات صنعتي و استاندارد توسط مؤسسة مربوط هاي دركميسيون آن

 قرار ويبتص وردم 5/9/87 مورخشيميايي و پليمر استاندارد  ملي كميتة اجلاسهفتصد و هفتاد و سومين 

 تحقيقات و استاندارد مقررات مؤسسة و قوانين اصلاح قانون 3 مادة يك بند استناد به اينك است، گرفته

   .شودمنتشر مي ايران ملي استاندارد عنوان به ، 1371 ماه بهمن مصوب ايران، صنعتي

 خـدمات،  و علوم ،صنايع زمينة در جهاني و ملي هاي پيشرفت و تحولات با هماهنگي و همگامي حفظ براي

اين  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 منبع و ماخذي

 
BS 6920-4-2001: Suitability of non-metallic products for use in contact with water 

intended for human consumption with regard to their effect on the quality of the water- 

Part 4: Method for GCMS identification of water leachable organic substances 
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  مقدمه

توانـد باعـث بخطـر انـداختن سـلامتي       شـود، مـي   مـي  1در اثـر تمـاس بـا منـابع آبّ لـيچ     مواد شيميايي كه 

  :گيرد ي قرار ميبر سلامتي در سه مرحله مورد ارزياباين مواد اثر بالقوه . كنندگان شود مصرف

 از درمعرض قراردهي قسمتي از اين مواد با آب تحت شرايط كنترل شده، 2ها تهيه ليچيت )1

 ها، تجزيه ليچيت )2

 .شده هايي از مواد شناسايي شناختي غلظت ارزيابي سم )3

  :شود دو نوع روش آناليز ميدر برگيرنده ها  معمولاً تجزيه تركيبات آلي موجود در ليچيت

تركيبات آلي است كه از  يارزيابي كمي و نيمه كمي تركيبات آلي نامشخصقادر به ه غربالي كروش يك  •

 شود، مي ساخته نامشخص 

مـواد  ايـن  هاي شيميايي  كه در فرمول خاصيهاي كمي دقيق براي تعيين تركيبات شناخته شده  روش •

     . وجود دارد

) GCMS(سـنجي جرمـي    في گـازي و طيـف  هاي آناليز بر پايـه كرومـاتوگرا   اين استاندارد در برگيرنده روش

هـا،   ايي مانند لولـه  ها از مواد آلي نامشخص حاصل از محصولات آماده استفاده باشد كه براي غربال ليچيت مي

  .شود ها و غيره استفاده مي هاي حفاظتي، غشاء پوشش

انسـان اسـتفاده   هاي حاصل از مواد غير فلزي كه در تماس با آب مورد مصرف  اين روش آزمون براي ليچيت

هاي آنها درج  ها و ليچيت ضمن اينكه در پيوست الف يك راهنماي كلي از تهيه آزمونه. شود، مناسب است مي

  .شده است

، شود شناختي موجود در رابطه با مواد شيميايي شناخته شده ارزيابي مي هاي سم ها با ارجاع به داده نتايج اين آزمون -يادآوري

       .شناختي خود ماده يا مواد ليچيت شده وجود داشته باشد از به آزمون سمبنابراين ممكن است ني

  

  

  

  

  

                                                
1 - Leach 
2 - Leachate 
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قابليت مصرف محصولات غير فلزي در تماس با آب مصرفي انسان با توجه به  -آب

شناسايي مواد آلي قابل استخراج   روش: چهارمقسمت  -تاثير آنها بر كيفيت آب

  GCMSبوسيله تكنيك 

    و دامنه كاربرد هدف 1

از يك محصول بداخل آب براي شناسايي مواد آلي است كه  وشيارائه رتعيين و اين استاندارد تدوين  هدف از

GCMSآناليز د و با وش ميمصرفي انسان ليچ 
اين . استهاي توصيف شده سازگار  استفاده از تكنيكو با  1

     .گيرد استاندارد روش محاسبه غلظت مواد آلي شناسايي شده را نيز در بر مي

  .در ارزيابي سميت سلولي مواد شيميايي كاربرد ندارداين روش آزمون 

        . شده استاين استاندارد نوشته الف اطلاعاتي در پيوست ليچيت يك روش مناسب براي تهيه  -يادآوري

  مراجع الزامي  2

بدين ترتيب آن  .متن اين استاندارد به آنها ارجاع داده شده است مدارك زير حاوي مقرراتي است كه در

  .مقررات جزئي از اين استاندارد محسوب مي شود

 آن بعدي تجديدنظرهاي و ها اصلاحيه باشد شده داده ارجاع انتشار تاريخ ذكر با مدركي به كه صورتي در

 شده داده ارجاع ها آن به انتشار تاريخ ذكر بدون كه مداركي مورد در. نيست ايران ملي استاندارد اين موردنظر

 .است نظر مورد آنها بعدي هاي اصلاحيه و تجديدنظر آخرين همواره ت،اس

  :استفاده از مراجع زير براي كاربرد اين استاندارد الزامي است

فلزي در  قابليت مصرف محصولات غير -كيفيت آب ، 1382سال : 1-7171 شمارهاستاندارد ملي ايران  2-1

 ها ويژگي: بخش اول -يفيت آبتماس با آب مصرفي انسان با توجه به تاثير آن بر ك

2-2 BS 6068:2000, Water quality- Physical, chemical and biochemical methods. 

2-3 BS 6920-2.1:2000, Suitability of non-metallic products for use in contact with water 

intended for human consumption with regard to their effect on the quality of the water- Part2: 

Methods of test- Section 2.1: Samples for testing. 

2-4 BS EN ISO 3696:1995, Water for analytical laboratory use- Specification and test 

methods. 

     ريفااصطلاحات و تع 3

  :رود كار ميه در اين استاندارد اصطلاحات و تعاريف زير ب

                                                
1 - Gas Chromatography Mass Spectroscopy  
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3 -1  

  1واحد جرم اتمي

و در حالت پايه واحد جرم اتمي تعريف ) يعني بدون پيوند(در فاز گازي  12يك دوازدهم جرم يك اتم كربن 

  .شود مي

3 -2  

  As(2( ضريب عدم تقارن

    .شود ميگفته  جذب يك تركيب در طي آناليز گاز كروماتوگرافيبه ميزان 

  .آيد اين ضريب از معادله زير بدست مي -يادآوري

bbaA
s

2/)( +=  

  :كه در آن

a   كند، روي خط پايه كه در آن نقطه يك عمود از نقطه بيشينه پيك خط پايه را قطع ميبر ي اي نقطه پيك تا 3مقدمفاصله لبه  

b   فاصله مطابق باa  پيك 4پشتيولي از لبه.  

   .كند يممحاسبه عدم تقارن پيك را بطور خودكار  GCMSافزارهاي  برخي از توليدكنندگان نرم -يادآوري

3 -3  

  5در اثر برخورد الكترون شيون

  .دهد رخ مي ها برخورد الكترونكه در اثر  شييون

3 -4  

GCMS  

  .شود مي) MS(سنج جرمي  به يك طيفمتصل ) GC(يك كروماتوگرافي گازي كه شامل گيري  دستگاه اندازه

3 -5  

  GCMS 6كلي  يپيمايشآناليز 

است  روماتوگرافي گازيكدر طي يك دوره  )به ميزان چندين هزار طيف(يك مجموعه طيف جرمي دريافت 

 )m/z(برحسب دامنه گسترده جرم به بار  7روبشيسيكل پيوسته  جرمي در يك سنج طيفا كار كردن ب كه

    .آيد بدست مي

                                                
1 - Atomic mass unit 

2 - Asymmetry factor  
3 - Leading edge 
4 - Trailing edge 
5 - Electron impact ionization 
6 - GCMS general survey analysis 
7 - Scanning 
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3 -6  

  استانداردهاي داخلي

  .شود اضافه ميبه ليچيت تركيبات آلي كه پيش از شروع آناليز با يك غلظت مشخص 

  :شود اخلي به دلايل زير اضافه مياستاندارهاي د -يادآوري

 آميز انجام شده است و براي تشخيص اينكه آناليز بطور موفقيت •

 .گيري كمي ساير مواد براي تامين مرجعي در اندازه •

ترجيح ) ايزوتوپيك(وجود داشته باشد، به همين خاطر استانداردهاي دوتره ليچيت آل استانداردهاي خارجي نبايد در  بطور ايده

  . شود يداده م

3 -7  

  آزمايشگاهي شاهد

ليچيت و به آن استانداردهاي داخلي اضافه شده و مشابه با  ناچيزي استآلودگي ي كه داراي سطح نمونه آب

  .شود آناليز مي

هاي  يا حلال ليچيتدر طي آناليز آزمايشگاهي در احتمالي بررسي وجود آلودگي به منظور  هاي آزمايشگاهيشاهد -يادآوري

  .شود اده مياستخراج  استف

3 -8  

  1ليچيت

آزمون شده كه از تماس آب مورد استفاده در آزمون با مواد مورد آزمون تحت شرايط مشخص  محلول آبي

  .شود حاصل مي

  .پيوست الف ملاحظه شود -يادآوري

3 -9  

  سنجي جرمي قدرت تفكيك طيف

) m/z(به بار جرم  هاي سنج جرمي در تشخيص صحيح دو پيك طيف جرمي با نسبت توانايي طيفبه ميزان 

  .شود گفته مي بصورت دو پيك مجزاو  مشابه

تر و  بزرگ m/zمقدار  m2شود كه در آن  ميتعيين  m2/(m2-m1)قدرت تفكيك بوسيله رابطه  باشد z=1هرگاه  -يادآوري

m1  مقدارm/z اشتدخواهد را تر  كوچك.  

ه ب هاي صحيح جرمقادر به تخصيص بخشي  بطور رضايت 650قدرت تفكيك روي تنظيم   سنج جرمي با يك طيف -يادآوري

  .بودخواهد  m/z 650و  m/z 649در هاي طيف جرمي  پيك

                                                
1 - Leachate 
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3 -10  

m/z   

m/z  باشد مي نسبت جرم به بار يك يونعبارت از.  

شود تك بار هستند، اين نسبت  در اثر برخورد الكترون توليد مي شهايي كه توسط يون با توجه به اينكه بيشتر يون -يادآوري

  .تواند توليد شود غير از يك نيز مي هايهايي با بار هرچند بطور استثنايي يون. منتاظر با جرم يك يون استمعمولاً 

3 -11  

  ياستخراج حلال

  . شود تهيه مي حلال استخراجه بداخل ليچيت تركيبات است كه از انتقال  محلولياستخراج حلالي عبارت از 

3 -12  

  TIC(1(جريان يون مجموع 

  .شود سهيم در يك طيف جرمي حمل ميمنفرد  يها هاي مجزا كه توسط يون ونهاي ي مجموع كليه جريان

3 -13  

   TICكروماتوگرام 

                            .باشد مي برحسب زمان TICنموداري ارائه  TICكروماتوگرام 

  آزمون صولا 4

اضافه كلرومتان  دي همراه با ها ليچيتاز كدام استانداردهاي داخلي پيش از استخراج حلالي به هرمخلوطي از 

هاي تقريبي مواد  براي شناسايي و تعيين غلظت GCMSشود و توسط   استخراج حلالي تغليظ مي. شود مي

  .شود آلي كه در آن وجود دارد، آناليز مي

شود و طيف جرمي توليد و بر روي سامانه داده مكرر استفاده مي 2شيوه روبش كاملسنج جرمي بر روي  طيف

  .گردد ثبت و ذخيره مي GCMS پردازي 

شده شناسايي و بوسيله ارجاع به پاسخ حاصل از استانداردهاي داخلي،  ، هر تركيب تعييندر صورت امكان

    .گردد گيري مي بطور كمي اندازه

هاي  ها و نسبت مساحت سطح به حجم آزمون توسط سازمان ، ماهيت آزمونه)مهاجرت(تعداد و دوره زماني استخراج  -يادآوري

بـر  و  ها ليچيتدر پيوست الف يك مدل نمونه براي تهيه  .شود بر اساس ماهيت محصول و كابرد مورد نظر مشخص مي 3صلاحذي

  .اساس الزامات موجود درج شده است

  

                                                
1 - Total ion current 
2 - Full-scan 

 وزارت بهداشت درمان و آموزش پزشكي، موسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران و وزارت نيرو -3
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در ايـن خصـوص    هرچنـد  شـود،  نمـي ي شناسايي مواد آلي از روي طيف جرمـي  ها روشاين استاندارد در برگيرنده  -يادآوري

  .ضافي در پيوست ت درج شده استبرخي اطلاعات ا

  مواد 5

. با كيفيت آزمايشگاهي استفاده شودمواد شيميايي از بايد فقط بجز در مواردي كه مشخص شده باشد  1- 5

 .بايد داراي خلوص كافي باشد GCMSمواد شيميايي براي اطمينان از عدم تداخل در آناليز كليه 

استفاده از شاهد در فرآيند و آزمايشگاه . ناشي شود مواد پلاستيكي و لاستيكيتواند از انواع منابع، مانند  آلودگي مي -يادآوري

  .كند گيري و شناسايي منبع هرگونه آلودگي كمك مي در اندازه

  مورد استفاده در آزمونآب  2- 5

كربن و عاري از  mg/l 2/0با محتواي كل كربن آلي كمتر از  mS/m 2آب با هدايت الكتريكي كمتر از 

          .دارد ها استخراج GCMSآناليز با امكان تداخل ي كه هاي آل آلودگي

  .زدايي تهيه شود د از تقطير، اسمز معكوس و يا يونتوان ميمناسب آب  -يادآوري

  جرمي حجمي% 30هيدروكلريك اسيد با غلظت  3- 5

  محلول هيدروكلريك اسيد  4- 5

مورد استفاده در ليتر آب  5/0±01/0را به ) 3-5بند (ليتر هيدروكلريك اسيد غليظ  5/0±01/0به آرامي  

  .اضافه كنيد) 2- 5بند (آزمون 

  .در تهيه اين محلول انجام دهيدهاي لازم را  مراقبتشود،  بعلت گرمايي كه توليد مي -يادآوري

  .محلول تعويض شوداين شود ماهيانه  توصيه مي -يادآوري

  جرمي حجمي% 65نيتريك اسيد غليظ  5- 5

  لول نيتريك اسيد مح 6- 5

مورد استفاده در آزمون ليتر آب  5/0±01/0را به ) 4-5بند (ليتر نيتريك اسيد غليظ  5/0±01/0به آرامي  

  .اضافه كنيد) 2-5بند (

  .در تهيه اين محلول انجام دهيدهاي لازم را  مراقبتشود،  بعلت گرمايي كه توليد مي -يادآوري

  جرمي حجمي% 98سولفوريك اسيد غليظ  7- 5

  سولفوريك اسيد نيم مولارمحلول  8- 5

مورد استفاده در ليتر آب  ميلي 300±5را به ) 7-5بند (ليتر سولفوريك اسيد  ميلي 0/14±5/0به آرامي  

  .به حجم برسانيد مورد استفاده در آزمونليتر با آب  ميلي 500±5اضافه كرده و تا ) 2- 5بند (آزمون 

  .محلول انجام دهيددر تهيه اين هاي لازم را  مراقبتشود،  بعلت گرمايي كه توليد مي -يادآوري
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 جرمي حجمي% 5كروميك اسيد  9- 5

g1±50  اكسيد كرم)VI ( سولفوريك اسيد ليتر  1±02/0 را در) حل كنيد) 7-5بند. 

اين ماده يك . خطرناك استكروميك اسيد سازي  ذخيرهاكسيد و انفجار ظرف دربسته  بخاطر آزادسازي كربن دي -يادآوري

اين ماده ممكن ست در تماس . هاي انفجاري بدهد تواند با مواد قابل اكسايش واكنش اكسيدكننده قوي است و بطور بالقوه مي

  .    كند ايي آزاد مي كننده و دود و بخار زننده و تحريكشده شود، تجزيه  كه گرم  زماني. ها مشتعل شود با استن يا الكل

  محلول سديم هيدروكسيد نيم مولار 10- 5

g 1/0± 0/20 ليتر به حجم  1آب مورد استفاده در آزمون حل كنيد و تا  گرم سديم هيدروكسيد را در

  . برسانيد

  .محلول را ماهيانه تعويض كنيد -يادآوري

  1ايي تقطير در ظروف شيشهبا درجه كلرومتان  دي 11- 5

ن نيز به شرط تاييد عدم حضور هرگونه ناخالصي تداخل كننده با موادي كه قرار است تعيي 2از ساير گريدهااستفاده  -يادآوري

 .مجاز است ،شود، استانداردهاي داخلي و يا ورود آلودگي غير قابل قبول

  ايي در ظروف شيشهبا درجه تقطير استن  12- 5

تاييد عدم حضور هرگونه ناخالصي تداخل كننده با موادي كه قرار است تعيين به شرط از ساير گريدها نيز استفاده  -يادآوري

     . مجاز است ،غير قابل قبول ، استانداردهاي داخلي و يا ورود آلودگيشود

  محلول آسكوربيك اسيد 13- 5

محلول را . آب مورد استفاده در آزمون حل كنيدليتر  0/1 ±01/0گرم آسكوربيك اسيد را در  0/4 1/0±

  . كلرومتان استخراج كنيد دي ml 200پيش از استفاده دوباره و هر بار بوسيله 

  .يض شودمحلول تعواين شود ماهيانه  توصيه مي -يادآوري

  استانداردهاي داخلي 14- 5

  :دوتريم زير استفاده كنيد   با ايزوتوپدار شده  نشان از استانداردهاي داخلي

• d6 - بنزن 

• d21 - 2  متيل فنل  4بوتيل سيو دي تر 6و)d21-BHT( 

• d5 - كلرو بنزن 

• d34 - هگزا دكان 

• d8 - نفتالين 

• d10 - فنانترين 

• d5 - فنل 

                                                
1 - Dichloro methane, glass distilled grade  
2 - Grade 
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• d62 - ناسكوالا 

• d10 - پارا زايلن 

  داخلي هاياستاندارد اي ذخيرهه محلول 15- 5

تهيه با استن  14- 5بند مواد از به حجم رساندن استانداردهاي داخلي بصورت زير هاي ذخيره  محلول

  :شود مي

• d6- بنزن                           mg/ml 05/0±0/2 

• d21-BHT                          mg/ml 20/0±0/8 

• d5 - كلرو بنزن                     mg/ml 05/0±0/2 

• d34 - هگزا دكان                   mg/ml 02/0±0/1 

• d8 - نفتالين                        mg/ml 02/0±0/1 

• d10 - فنانترين                      mg/ml 05/0±0/2 

• d5 - فنل                             mg/ml 20/0±0/8 

• d10 - پارا زايلن                      mg/ml 02/0±0/1 

شود حجم  مشكل است، توصيه ميوزن كردن  ابتهيه محلول استاندارد ذخيره آن  بنزن -d6بخاطر فراريت بالاي  -يادآوري

  .شوداستفاده  g/ml 950/0بر اساس چگالي  بنزن -d6از ) با استفاده از ميكرو سرنگ(مناسبي 

• d62 -                            اسكوالينmg/ml 20/0±0/8 

خواهد ماه پايدار  6نگهداري شود، حداقل براي  - C 5±18˚هاي ذخيره به شرطي كه در تاريكي و در دماي  محلول -يادآوري

  .بود

  داخلي هاياستاندارد واسطه  محلول 16- 5

ml 025/0±5/2  ذخيره از محلولd62 -  را در يك بالن حجمي اسكوالانml 25 با استفاده از  به آرامي. بريزيد

  .كنيدتاييد شدن اوليه  با خشكرا كلرومتان  خروج كامل دي .كلرومتان را تبخير كنيد دي روژنجريان گاز نيت

  .تبخير شودوزن ثابت رسيدن به يك يك روش تاييد اين است كه محلول تا  -يادآوري

را داخل بالن حجمي ) 15-5بند (استاندارد باقيمانده هاي ذخيره  محلولهركدام از از  ml 025/0±5/2سپس 

تا خط نشان با را ل  محلو ه است،در آخر اضافه شد بنزن - d6محلول ذخيره با اطمينان از اينكه بريزيد و الا ب

  .برسانيدبه حجم ) 12-5بند (استن 

  .شود ، اين محلول در آخر اضافه ميبنزن -d6به منظور كاهش ناشي از تبخير محلول ذخيره  -يادآوري

خواهد ماه پايدار  6نگهداري شود، حداقل براي  - C 5±18˚ه در تاريكي و در دماي هاي ذخيره به شرطي ك محلول -يادآوري

  .بود
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       داخلي  هاي ستانداردا  GCستونمحلول آزمون  17- 5

كلرومتان  ليتر دي ميلي 8±5/0را به ) 16-5بند (داخلي  هايمحلول واسطه استاندارداز ميكرو ليتر  5±200

          كلرو متان  دي ااضافه كنيد، سپس تا خط نشان ب ml 10در يك بالن حجمي موجود ) 14-5بند (

  .به حجم برسانيد) 11-5بند (

شود از يك سرنگ مجهز به يك سوزن به طول  ، توصيه ميبنزن -d6وزن ناشي از تبخير به منظور پرهيز از كاهش  -يادآوري

  .كنيد، استفاده ودش  كلرومتان وارد كافي كه پيش از تخليه محتواي سرنگ نوك آن زير سطح دي

استانداردهاي هاي  غلظتدر ايي از تغيير  هر سه ماه يكبار يا قبل از آن اگر در طي استفاده نشانهشود  توصيه مي -يادآوري

  .شودض يعواين استانداردها تداخلي مشاهده شود، 

  استانداردهاي داخلي 1اسپايكينگمحلول  18- 5

ليتر استن در  ميلي 8±5/0را به ) 16-5بند (اردهاي داخلي استاندمحلول واسطه از ليتر  ميلي 01/0±00/1

  .به حجم برسانيد) 12- 5بند (اضافه كنيد و تا خط نشان با استن  ml 10يك بالن حجمي 

ايي از تغيير در استانداردهاي داخلي مشاهده  هر سه ماه يكبار يا قبل از آن اگر در طي استفاده نشانهشود  توصيه مي -يادآوري

  .شودض يعون استانداردها تايشود، 

  )آب بي(سديم سولفات  19- 5

مواد آلي و آب آن را خارج  C 50±500˚در دماي  سديم سولفاتدادن با حرارت ساعت  4به مدت حداقل 

  .سازي كنيد ، ذخيرهجذب نكندو آلودگي   آبمجدداً كنيد و بصورتي كه 

  وسايل 6

  ظروف  1- 6

اثر است،  كه تحت شرايط اين آزمون بي PTFE(2(ورو اتيلن ظروف بايد از موادي مانند شيشه يا پلي تترا فلوئ

  .ساخته شده باشد

 تميزكاري 2- 6

كه داراي اثرگذاري يكساني در  يكار ديگر كارهاي زير يا طبق روش بايد مطابق با هريك از روش تميزكاري

  :، انجام شوداستزدودن كليه آثار قابل تشخيص تركيبات آلي از تجهيزات 

ويژه كه  د بوسيله شستن با يك ماده شوينده آزمايشگاهي و قابل تجزيه در محيط زيستايي باي ظروف شيشه

) 9-5بند (يا كرميك اسيد ) 6-5بند (سپس با محلول هيدروكلريك اسيد  ،تميز شوداست زدودن مواد آلي 

  .شود مورد استفاده در آزمون آبكشي ميدر انتها بطور كامل با آب  و شسته

    .شود نزن توصيه نمي هيدروكلريك اسيد در تميزكاري وسايل يا تجهيزات از جنس فولاد زنگ استفاده از -يادآوري

                                                
1 - Spiking solution  )شود محلولي با يك يا چند آناليت با غلظت ثابت كه در مقادير معلوم به يك محلول افزوده مي: محلول اسپايكينك (  

2 - Polytetrafluoroethylene  
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  هاي شيشه بورسيليكات يك ليتري بطري 3- 6

هاي پيچي از جنس  ايي يا درپوش و مجهز به درپوش شيشهليتر  1ها بايد داراي ظرفيت اسمي  اين بطري

PTFE  از جنس  لايه داخليپوشش ياPTFE باشد.     

  هيزات تغليظتج 4- 6

 ml 200آن از به منظور كاهش حجم و ) 11-3بند ( يبطور خاص براي استخراج حلال بايدتغليظ تجهيزات 

  .باشدطراحي شده  µl 500-50 به

بهرحال در طي اين . استفاده شود اندوت يا تجهيزات مشابه تغليط مي 1دانيش - انواع تجهيزات تجاري مانند كودرنا -يادآوري

شود پاسخ  توصيه مي. بات فرار بايد اساساً كاهش يابد، از دست رفتن تركي)شود يانجام مر چندين مرحله كه د(عمليات 

تجاوز نكند مورد % 50براي اطمينان از اينكه كاهش اين تركيب در مرحله تغليظ از ) بنزن - d6(فرارترين استاندارد داخلي 

  .پيوست ت درج شده استهاي بررسي اين كاهش در  يكي از روش. بررسي قرار گيرد

  دستگاهي 5- 6

  پيلاريادستگاه كروماتوگرافي گازي ك 1- 5- 6

سنج  طيفبه يك باشد كه از طريق يك حد فاصل  مياين دستگاه مجهز به امكانات لازم براي تغيير دما 

  .استده متصل ش) 4-5-6بند (جرمي 

  GCستون كاپيلاري  2- 5- 6

و پر  2گداختهاي سيليكاز بايد  mm 32/0يا  mm 25/0به قطر داخلي ستون كاپيلاري از  m 50حداقل 

) BP-1يا  DB-1مانند ( سيليكون متيل با چسب ديعملكردي معادل و غيرقطبي با اتصالات بوسيله يك فاز 

  .باشدپوشش داده شده 

هاي  دهشود دا توصيه مي .ها با مشخصه كاركردي معادل يا بهتر مجاز است ساير انواع ستوناستفاده از  در اين آزمون -يادآوري

  .ها ارائه شود براي بيان دليل استفاده از اين نوع ستونمناسب اعتباربخشي 

  ) GCMSبراي دستگاه (گاز حامل  3- 5- 6

  .يا بالاتر بايد بعنوان گاز حامل استفاده شود% 999/99گاز هليم با خلوص 

  سنج جرمي طيف 4- 5- 6

 m/z 650 تا m/z 20دامنه و عمل كرده در اثر برخورد الكترون  شكه در شيوه يون سنج جرمي از طيفبايد 

به اندازه كافي ) 9-3بند (سنج جرمي  قدرت تفكيك طيفمشروط بر اينكه ، استفاده شود، دهد را پوشش مي

  .ثبت كندثانيه  1تر از  كوچكروبش باشد تا تفكيك واحد جرم را در بالاترين جرم با يك دوره 

                                                
1 - Kuderna-Danish 
2 - Fused silica 
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  سنجي جرمي طيف پردازي سامانه داده 5- 5- 6

و بتواند  اشدب 4- 5-6سنج جرمي تحت شرايط بند  ها از طيف دادهدريافت  دراين سامانه بايد قا

  و مساحترا انجام  طيف جرميتفريق زمينه ميانگين ، را رسم )TIC(جريان يون مجموع هاي  كروماتوگرام

ها و  همچنين اين سامانه بايد قادر به ايجاد يك خروجي از كروماتوگرام. را محاسبه كند TICهاي  پيك

  .كامپيوتر باشد افزار جرمي بر روي سخت هاي فطي

  كتابخانه طيف جرمي 6- 5- 6

مدارك ، بايد از يستموجود نكتابخانه طيف جرمي ) 5-5- 6بند ( سنج پردازي طيف گر بر روي سامانه دادها -يادآوري

        .   افزاري ديگري استفاده شود سخت

 ليچيت  7

  .ايد طبق پيوست الف تهيه شودها ب ليچيت -يادآوري

   ها آزمونه  ليچيتنگهداري  7-1

را در ليچيت هاي  اگر ضرورت دارد، نمونه. آوري شروع كنيد سرعت بعد از جمعه را بهاي ليچيت  نمونهآناليز 

  .كنيدنگهداري ساعت قبل از انجام استخراج با حلال  48 حداكثر ºC 2±4تاريكي و در دماي 

  هاي شاهد روش اجراي آزمون 7-2

با استفاده از شرايط ) پيوست الف(ها مشخص شده است  صورتي كه براي آزمونهرا بكار آزمون شاهد  روش

) ها و غيره ، نوع ظرف آزمون، درپوشهاي ليچ آب مورد استفاده در آزمون، دماي آزمون، دوره(آزمون يكسان 

  .ها انجام دهيد با حذف آزمونه ليوبراي هركدام از بهرهاي آزمونه 

مورد آزمون  هاي نزن براي بستن دو طرف تكه لوله ي يا صفحات فولاد زنگاي شيشه هاي زمانيكه از درپوش

 مانندء ساير اجزازمانيكه از  مناسب است،شاهد  براي اجراي آزمونايي  يك ظرف شيشهشود،  استفاده مي

 اين اجزاء را در ،شود استفاده مي )، درزگير سيليكون و غيرهPTFEمانند (ها، اتصالات يا درزگيرها  درپوش

در ظروف معرض قراردهي مشابه با ) S/V(نسبت مساحت سطح به حجم همان با و روش اجرايي شاهد 

               . ، بگنجانيدآزمون

  روش آناليز 8

  استخراج  روش 8-1

تواند بر روي درپوش قيف جداكننده ايجاد  كه مي(در طي مرحله استخراج با حلال، فشار اضافي  - اخطار

بخار از آنجايي كه . شود، تخليه شود ف جداكننده و زمانيكه قيف واژگون ميبايد از طريق شير قي) شود

  .شود تخليه فشار قيف جداكننده در زير هود انجام شود ، توصيه ميكلرومتان خطرناك است دي

ول شود كلر باقيمانده با افزودن محل تهيه شده است، توصيه ميشده با استفاده از آب كلرينه  ها ليچيتاگر  -يادآوري

  .خنثي شود) 13-5بند (آسكوربيك اسيد 

www.p
ar

se
th

yle
ne

-k
ish

.c
om



  12

  .ليتري منتقل كنيد 2را به يك قيف جداكننده ليچيت ليتر از نمونه  01/0±1

را با استفاده از يك سرنگ به ) 18- 5بند (ي استانداردهاي داخل محلول اسپايكينگميكرو ليتر از  2±100

درپوش را بگذاريد و . سطح نمونه قرار داردداخل نمونه اضافه كنيد، مطمئن شويد نوك سوزن سرنگ در زير 

  .چرخشي مخلوط كنيد تمحتواي قيف جداكننده را با حرك

pH و يا ) 8- 5بند (در صورت نياز با افزودن قطره قطره محلول سولفوريك اسيد گيري كنيد و  نمونه را اندازه

  .تنظيم كنيد 2±2/0بر روي ) 10-5بند (محلول سديم هيدروكسيد 

آن تنظيم شده است در داخل يك  pHرا به نمونه اسپايكي كه ) 11- 5بند (كلرومتان  ليتر دي ميلي 5±100

. تكان دهيد s 20± min 3در كل براي قيف جداكننده را . قيف جداكننده اضافه كنيد و درپوش را بگذاريد

 ml 5±100. تخليه كنيد) ليتري ميلي 250حداقل (را داخل يك بالن ) لايه زيرين(كلرومتان  دي

كلرومتان  دومين دي. كلرومتان ديگر به قيف جداكننده اضافه كنيد و مرحله استخراج را تكرار كنيد دي

در آن ذخيره شده است اضافه كنيد تا دو استخراج  حلالي افزوده شده را به داخل بالني كه اولين استخراج

  .مخلوط شود

استخراج استفاده اين براي تغليظ بايد كه هي دستگا هرا خشك كنيد، سپس آن را ب حلالي مخلوط استخراج

تا زمان انجام آناليز . كاهش دهيد )ميكروليتر 100-500(و حجم آن را تا كمترين حجم  ردهشود، منتقل ك 

GCMS  با دماي حداقل يخچال استخراج تغليظ شده را در يكºC 5±18- سازي كنيد ذخيره.  

در (بشدت تكان ندهيد، اين كار محتواي قيف جداكننده را تانداردهاي داخلي اسبعد از افزودن محلول اسپايكينگ  -يادآوري

  .منجر به از دست رفتن بيشتر استانداردهاي داخلي فرار خواهد شد) شود نبود حلال استخراج كه بعداً اضافه مي

براي خشك كردن ) 19-5بند (هاي مختلفي مانند فريز كردن يا افزودن مقادير كوچكي از سديم سولفات  روش -يادآوري

ها مجاز است به شرطي كه بر كارآيي اين استاندارد اثر  استفاده از هركدام از اين روش. استمناسب حلالي  هاي استخراج

  .معكوس نگذارد

   GCMSآناليز  8-2

ولت برق متناوب يا برق سه فاز  220-240(معمولاً در ولتاژ اصلي برق شهر  GCMSهاي  دستگاه - اخطار

كه از يك (هاي جرمي  سنج هاي خاص يا اجزاء برخي طيف هرچند بخش. كند كار مي) وبولت متنا 415

 8بيشتر از (هاي الكتريكي بسيار بالايي  پتانسيل) كند برداري مي براي تفكيك جرمي بهرهميدان مغناطيسي 

هاي مستقيم هاي جرمي از تابش فركانس راديويي و ولتاژ سنج در ساير طيف. نسبت به زمين دارد )كيلو ولت

  .ضروري است GCMSهاي  دستگاهكار با بنابراين مراقبت در هنگام . شود براي تفكيك جرمي استفاده مي

  سنج جرمي پارامترهاي عملياتي طيف 8-2-1

  :هاي زير دنبال كنيد سنج جرمي را براي تنظيم پارامتر هاي سازنده طيف دستورالعمل

 )EI(برخورد الكترون :  يونش شيوه •

  eV 70: انرژي الكترون •

 amu 650تا  amu 20شامل : دامنه جرمي •

 در ثانيهروبش حداقل يك : روبشسرعت  •
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 .مكرر: روبششيوه  •

  سنج جرمي پردازي طيف تنظيم سامانه داده 8-2-2

سنج جرمي را در رابطه با بهينه كردن كارآيي و حساسيت دستگاه،  طيفهاي سازنده  دستورالعمل

  .ها دنبال كنيد كاليبراسيون جرم و دريافت و پردازش داده

 سنج جرمي كاليبراسيون جرمي طيفسازي اوليه و  ميزان 8-2-3

جدول كاليبراسيون در دامنه جرمي بايد هاي اصلي مرجع  كليه پيك .هاي سازنده را دنبال كنيد دستورالعمل

شود، وجود داشته  هايي كه به منظور كاليبراسيون استفاده مي روبشجرمي و در  پردازي طيف سامانه داده

  .اشدب

به آن كه طبق قرارداد (پيك پايه از شدت درصد  5داراي حداقل شدت هايي است كه  پيك اصليهاي مرجع  پيك -يادآوري

  .ماده كاليبراسيون مورد استفاده، باشد) شود ميتخصيص داده % 100شدت يك 

 GCMSتنظيم دستگاه  8-2-4

را ) رحسب شماره تفكيك و جذبيعني ب(و عملكرد آن  نصب كنيدطبق دستورالعمل سازنده را  GCستون 

  .هاي عملكردي اين ستون كه توسط سازنده تهيه شده است، تاييد كنيد نسبت به داده

  ).پيوست ت(وجود دارد هاي استاندارد اختصاصي  محلولبه اين منظور  -يادآوري

بند ( GCآزمون ستون محلول داخلي  هايبخش باشد، از استاندارد در صورتي كه عملكرد كلي ستون رضايت

همان برنامه گرمايي . كاركرد اوليه ستون نسبت به استانداردهاي داخلي استفاده كنيد اثباتبراي ) 17- 5

GC  آناليز كه برايGCMS رود را استفاده كنيد بكار مي) 1-9بند ( تغليظ شدهي حلالي ها استخراج.  

  .دقيقه تجاوز نكند درجه سلسيوس در 12از  ايي در هيچ مرحلهدما تنظيم مطمئن شويد سرعت 

  .شود ميآشكار  TICمطئن شويد كه كليه استانداردهاي داخلي بر روي كروماتوگرام 

 45تا  35اسكوالان بين  - d62 1بازداريزمان بنزن از پيك حلال جدا باشد و  - d6مطمئن شويد كه پيك 

  .گيرد ميدقيقه قرار 

 0/2تا  67/0نفتالين در دامنه  - d8فنل و  - d5هاي حاصل از  ، پيكAsن شويد كه ضريب عدم تقارن، ئممط

اگر لازم . شود، علت را بررسي و آن را قبل از ادامه آناليز تصحيح كنيد اگر اين شرط رعايت نمي. گيرد ميقرار 

  .جديد نصب كنيد GCشد يك ستون 

در  از استانداردهاي داخلي موجودسنج جرمي را طوري تنظيم كنيد كه طيف جرمي حاصل  حساسيت طيف

  .رسداشباع نبه  GCدر استانداردهاي داخلي محلول آزمون ستون ) نانوگرم در ميكرو ليتر 16(بالاترين سطح 

هاي  ق نزديك اين طيفاطبانرا براي اطمينان از  GCMSهاي جرمي حاصل از آزمون عملكرد دستگاه  طيف

و تحت همان  GCMSستگاه هاي جرمي كه قبلاً از اين استانداردهاي داخلي در همان د جرمي با طيف

ثابت است پيك پايه  m/zمطمئن شويد كه مقدار  .شرايط عملياتي بدست آمده است، مورد بررسي قرار دهيد

                                                
1 - Retention time 
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از شدتشان % 30، بيش از از پيك پايه هستند% 10تر از  هايي كه داراي شدت بزرگ هاي كليه پيك و شدت

  .كند ست، تغيير نميهاي جرمي كه قبلاً بدست آمده ا هنگام مقايسه با طيف

با  بار در هر روز، اين محلول را يكباشدقبلاً آناليز نشده استانداردهاي داخلي  GCاگر محلول آزمون ستون 

  .استانداردهاي داخلي، آناليز كنيد ي روز جداگانه براي رسيدن به طيف نمونه 5در  GCMSدستگاه 

مشاهده سنج جرمي را با استفاده از  ن جرمي طيفكاليبراسيوگيري شده  براي اطمينان از صحت جرم اندازه

جرم بطور اگر . اسكوالان ، مورد بررسي قرار دهيد - d62در طيف جرمي ) m/z <300(ها  ترين يون سنگين

  .سنج جرمي را مجدداً كاليبره كنيد طيفقبل از ادامه آناليز  ،دوش مينگيري  صحيح اندازه

و قطر داخلي  m 60تا  m 50به طول  GCتوان با استفاده از يك ستون  ميرا  GCMSدر  GCالزامات برنامه اجرايي  -يادآوري

mm 32/0  با پوشش فاز اتصال يافته معادل باOV-1  دماي اوليه ،ºC 30  دقيقه، رشد خطي دما با نرخ  4به مدتºC/min 8  تا

  .تواند مناسب باشد شرايط ديگر نيز مي. دانجام دا ،دقيقه 20داشتن در اين دما به مدت  و ثابت نگه ºC 300دماي نهايي 

  يحلال يها براي آناليز استخراج GCMSشرايط عملياتي  8-2-5

با  GCMSتغليظ شده را با استفاده از شرايط يكسان با آنچه در كنترل عملكرد دستگاه  يحلالي ها استخراج

   .ز كنيد، آنالياستفاده شده استاستانداردهاي داخلي  GCاستفاده از محلول آزمون ستون 

مورد آزمون از شش تا بيشتر بهر اگر يا و شده   هاي حلالي تغليظ استخراجروي بهر در انتهاي هر دور آزمون 

  .كنيدكنترل را  GCMSششمين استخراج حلالي، عملكرد دستگاه بعد از است، 

. كنيدكنترل  را براي اطمينان از اينكه عملكرد دستگاه خراب نشده است، 4- 2- 8معيارهاي مندرج در بند 

بررسي و اصلاح علت اين خطا را نيست آناليز را متوقف و قبل از ادامه آناليز  4- 2- 8اگر دستگاه مطابق با بند 

  .كنيد

  GCMSپردازي  هاي لازم از سامانه داده تهيه خروجي 8-2-6

ام هاي حلالي تغليظ شده انج كه روي استخراج GCMSدر هر دور آزمون  هاي زير  مطمئن شويد كه خروجي

  :آيد شده است، بدست مي

 ،)روبشيدر برگيرنده دامنه جرمي ( TIC 1نمودار افزاري از يك كپي سخت •

در برگيرنده پيك  TICهاي دريافتي در نظر گرفته شده باشد، نمودار  گر تاخير خروج حلال بعنوان بخشي از دادها -يادآوري

  .حلال نخواهد بود

پيك حداكثر  GCMSپردازي  سامانه داده روبشتعداد يا  ،ستتصحيح شده ا s1± با كه هاي بازداري زمان •

 شود، شده است و شامل استانداردهاي داخلي مي آشكار  TICكه در كروماتوگرام هايي  در ميان پيك

 شود، هاي آشكار شده كه شامل استانداردهاي داخلي مي مساحت پيك كليه پيك •

اين كپي بايد . شود از نمونه توليد ميركيبي كه هاي جرمي حاصل از هر ت افزاري از طيف هاي سخت كپي •

هفت طيف  بين ميانگيناز گرفتن بهترين طيف قابل دستيابي باشد كه بطور معمول از تفريق زمينه و 

 .آيد بدست مي جرمي

                                                
1 - Trace 
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. شود ه ميگنجانيدالزامات بالا در شود يا اينكه جزء استانداردهاي داخلي نيست،  تركيباتي كه از نمونه ناشي نمي -يادآوري

مانند  آنهابهمراه منبع احتمالي گيرد،  بندي قرار مي ايي از آن تركيباتي كه در اين طبقه شود نشانه توصيه ميهرچند، 

هايي كه در حلال مورد استفاده در استخراج حلالي وجود دارد يا تركيباتي كه در آب مورد استفاده در آزمون وجود  آلودگي

  .شودآورده دارد، 

  يجبيان نتا 9

  گزارش نتايج 9-1

آنكه مشروط بر آشكار شده است  TICشامل هر پيكي كه بر روي كروماتوگرام  GCMSنتايج حاصل از آناليز 

  :بندي كنيد طبقهرا بصورت زير نفتالين تجاوز كند  - d8مساحت پيك % 50از آن مساحت 

  ،روبشزمان بازداري و تعداد ) الف

  آن، شناسايي) ب

  ،)ميكرو گرم در ليتر برحسب(غلظت تقريبي آن ) پ

  استاندارد داخلي كه براي آناليز كمي استفاده شده است،) ت

   .منبع احتمالي آن) ث

  . هگزا دكان بعنوان جانشين مجاز است -d34باشد، استفاده از پيك واضح ن نفتالين -d8اگر پيك  -يادآوري

  است شدهكه آشكار  يتركيباتشناسايي  9-2

  :به مشخصات تركيبات شناسايي شده استفاده كنيدوابسته  1اطمينانطح ستعريف زير براي  ي از سه طبقه

با طيف جرمي و زمان  GCدهد كه طيف جرمي و زمان بازداري  نشان مي) P(مثبت شناسايي يك ) الف

تحت شرايط يكسان با آنچه و اين تركيب استاندارد خالص روي  GCMSدر يك دور آناليز بازداري حاصل 

  .، يكسان استاج حلالي تغليظ شده استفاده شده استبراي آناليز استخر

 هاي از جستجوي كامپيوتري در بانكاحتمالي تشابه دهد كه يك  نشان مي) T(تجربي  شناسايييك ) ب

جرمي و يا بوسيله  هاي هاي جرمي و يا از جستجوي دستي در بانك اطلاعاتي چاپي طيف اطلاعاتي پايه طيف

هرچند، يك استاندارد خالص . سنجي جرمي بدست آمده است رشناس طيفتفسير اصول اوليه توسط يك كا

اجرا شده حلالي تغليظ شده  جكه براي آناليز استخرا GCMSدستگاه با يكسان  GCMSتحت شرايط نه 

  .دردسترس باشداينكه و نه باشد 

توصيه . گيرد ار نميقربالا  هاي بندي هيچ كدام از طبقهدر شامل تركيبي است كه ) U( معلوم ناشناسايي ) پ

كه %) 100(پيك پايه همراه با به ترتيب كاهش شدت با بيشترين شدت در طيف جرمي   چهار پيكشود  مي

بندي نتايج همراه با زمان  ، در جدول)91، 71، 43،  147مانند، (شود  خط كشيدن زير آن مشخص ميبا 

  .شوديادداشت  تعداد روبشبازداري و 

  .شرح داده شده استدر پيوست پ تركيبات آلي  شناساييي درباره اطلاعات بيشتر -يادآوري

                                                
1 - Confidence level 
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  است شناسايي شدهكه  يگيري كمي تركيبات اندازه 9-3

برحسب (ترين استاندارد داخلي  هر كدام از تركيبات شناسايي شده را با مقايسه پاسخ آن تركيب با نزديك

فنل كه در  - d5به استثناي ( كنيدگيري  بطور كمي اندازه µg/l 8يا  µg/l 2موجود در ) GCزمان بازداري 

  ). شود گيري كمي استفاده نمي اندازه

از معادله زير شناسايي شده است،  نمونه ليچيتاز هر تركيبي كه در  Dبراي محاسبه غلظت يك تركيب 

  :استفاده كنيد

S

D

P

IP
]D[

×
=  

  :كه در آن

[D]  غلظت تركيبD ،برحسب ميكرو گرم در ليتر  

PD  ساحت پيك تركيب مD،  

PS  ،مساحت پيك استاندارد داخلي  

I  غلظت استاندارد داخلي برحسب ميكرو گرم در ليتر.  

  .از روي بازده استخراج نكنيد [D]هيچ كوششي براي تنظيم 

  )QC( 2و كنترل كيفيت) QA( 1كار تضمين كيفيت روش 9-4

  سنج جرمي كاليبراسيون جرمي طيف 9-4-1

صحت و دقت آناليز را بررسي ، شود آناليز ميتغليظ شده هاي حلالي  اجاستخربهر از هر زمان كه يك در 

براي اين منظور استفاده  ،شود كه بطور معمول براي كاليبراسيون جرمي استفاده مي 3از كاليبرانتي. كنيد

سنج جرمي را كاليبره  د، مجدداً طيفوگيري نش هاي كاليبرانت بطور صحيح اندازه كدام از جرم اگر هر. كنيد

  .كنيد

  GCMSعملكرد دستگاه  9-4-2

هاي حلالي تغليظ شده بايد بوسيله آناليز  استخراجبهر از در هر زمان كه يك را  GCMSعملكرد دستگاه 

مساحت (پاسخ .  كنيدكنترل شود،  مياجرا ) 17-5بند (استانداردهاي داخلي  GCمحلول آزمون ستون 

بدست آمده ) 4-2- 8بند ( GCMSاستاندارد داخلي را با آنچه در زمان تنظيم دستگاه حاصل از هر ) پيك

 4-2-8يب عدم تقارن طبق بند اباشد و ضر% 30حدود ها  پيك  مساحتمشروط بر آنكه . است، مقايسه كنيد

  .شود باشد، عملكرد دستگاه مورد قبول در نظر گرفته مي

  آزمون  عملكرد روش 9-4-3

  :در نظر بگيريدقبول   را قابلزير تامين شود، عملكرد اين روش آزمون به شرطي كه معيارهاي 

  .شده باشدآشكار اين دستگاه  TICكليه استانداردهاي داخلي در كروماتوگرام ) الف

                                                
1 - Quality assurance 
2 - Quality control 
3 - Calibrant 
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  .بيشتر باشد% 50اسكوالان از  - d62فنانترين و  - d10نفتالين،  - d8بازيافت استانداردهاي داخلي ) ب

دهد كه مرحله استخراج بطور  اين دستگاه نشان مي TICز استانداردهاي داخلي در كروماتوگرام هر كدام افقدان  -يادآوري

  .كند دستگاه بطور صحيح كار نمياينكه صحيح انجام نشده است يا غلظت استخراج حلالي بطور صحيح انجام نشده است و يا 

   .درج شده است 3-هاي استانداردهاي داخلي درپيوست ت روش محاسبه بازيافت -يادآوري

  گزارش آزمون 10

  كليات 1- 10

  :زير باشدهاي  داراي آگاهيگزارش آزمون بايد 

  اين گزارش، صدورو تاريخ ) مانند گزارش آزمون(عنوان  1- 1- 10

  ،...شماره  ايران مليروش آزمون طبق استاندارد  2- 1- 10

 نشـاني در صـورت تفـاوت   (هـا در آن انجـام شـده اسـت      آزمايشگاه و محلي كه آزمـون  نشانينام و  3- 1- 10

  ،)يشگاه با محل آزمونآزما

شماره گزارش آزمون، علامتي بر روي هر صفحه به منظور اطمينان از اينكـه آن صـفحه قسـمتي از     4- 1- 10

  باشد و علامتي واضح در پايان گزارش آزمون، گزارش آزمون مي

  اين سفارش را داده است،كه مشتري  نشانينام خانوادگي و  ،نام 5- 1- 10

  ،هكنند آزمايشو امضاء نام خانوادگي  ،نام 6- 1- 10

  :شود بايد شامل موارد زير باشد انجام مي ها ليچيتكه بر روي  GCMSگزارش آناليز  نتايج آزمون 2- 10

كـه بـراي محلـول    ) 13-3بند ( TICهاي  يك كپي از كروماتوگرامشود  در هر بار كه آناليز انجام مي 1- 2- 10

  ،بدست آمده استاستانداردهاي داخلي  GCآزمون ستون 
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مقادير عدم تقـارن  : GCها و مخلوط آزمون ستون  هر كدام از نمونه زير براي هاي دادهاز يك جدول  2- 2- 10

 اسكوالان،    -d62فنانترين و  -d10نفتالين،  -d8براي   نفتالين و درصدهاي بازيافت -d8فنل،  -d5براي 

كارهايي كه بـراي دسـتيابي بـه آنهـا      استانداردهاي داخلي دوتره و شرحي از روشآشكارسازي حد  3- 2- 10

 ،تاستفاده شده اس

 ،GCMSروش ) روش كارآيي( 1شرح و نتايج روش اعتباربخشي 4- 2- 10

هاي حلالي كه در يـك جـدول گـزارش شـده      هر كدام از استخراج GCMSنتايج حاصل از بررسي  5- 2- 10

 هاي حلالي، براي هر كدام از استخراج TICاست، همراه با يك كپي از كروماتوگرام 

 :ها طبق فهرست زير جداول داده 6- 2- 10

تـر در   يا بزرگ µg/l 1ده، شامل استانداردهاي داخلي كه در غلظتي معادل با شآشكار هاي  كليه پيك)1

  ،ده استوارد ش ها ليچيت

 آنها،از منابع احتمالي نشانه و با يك  نيستمورد آزمون هايي كه ناشي از محصول  پيك )2

 ،تركيبهويت و  ي كه فهرست شده استيا زمان بازداري هر پيك تعداد روبش )3

پيكي كه از مواد آزمون ناشي شده است برحسـب ميكروگـرم در ليتـر همـراه بـا      غلظت تخميني هر  )4

 ،استانداردهاي داخلي كه براي اين تخمين استفاده شده است

به ترتيب (شده است همراه با چهار يون عمده آنها نا معلوم شناسايي هايي كه در گزارش بصورت  پيك )5

 ).كاهش شدت

در نظر كه ناشي از محصول مورد آزمون آشكار شده تركيبات  طيف جرمي چاپ شده براي هر كدام از  )6

 گرفته شده است،

 ).2-9بند (د وش ميها بر پايه آن شناسايي  شرحي از اصولي كه پيك )7

هاي حلالي حاصل از  شده در شاهدهاي آزمايشگاهي يا روش اجرايي در استخراجآشكار در مواردي كه تركيبات  -يادآوري

از بالاترين غلظت تفاوت نكند، اين % 25باشد و بيش از  µg/l 2، اگر غلظت ظاهري در شاهدها كمتر از شود آشكار نيز  ليچيت

در . ها نشان داده نشود شود هيچ غلظتي در جداول داده شود و توصيه مي ها با اهميت در نظر گرفته نمي ها و تفاوت غلظت

حلالي كمتر از شاهد آزمايشگاهي يا روش اجرايي باشد، هاي ظاهري چنين تركيباتي در يك استخراج  مواردي كه غلظت

هاي  استخراجهاي ظاهري چنين تركيباتي در  هرگاه غلظت. ها نشان داده نشود شود هيچ غلظتي در جداول داده توصيه مي

، يعني شود غلظت منهاي شاهد گزارش شود ، توصيه مي)µg/l 2تر از  بزرگ(تر باشد  ي از شاهدهاي روش اجرايي بزرگحلال

  .شود غلظت ظاهري در شاهد روش اجرايي يا آزمايشگاهي از غلظت ظاهري استخراج حلالي كم 
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  پيوست الف

  )اطلاعاتي(

  ها ليچيتكار تهيه  روش

  مقدمه 1- الف

ها، نسبت مساحت سطح به حجم  ، ماهيت آزمونه)مهاجرت( 1ليچزماني  هاي تعداد و دورهشود  توصيه مي

هايي كه توسط  ساير روشاستفاده از . طابق با اين پيوست انتخاب و انجام شودم 2ليچيتآزمون و دماي تهيه 

و شرايط   آزمونهها شامل الزامات  اين روش. استنيز مجاز  مشخص شده است 3الصلاح ذيمراجع قانوني و 

كه ي براي محصولات ليچيتتهيه نوعي ايي از شرايط   مجموعهگردشي شامل  هاينمودار. باشد ليچيت ميتهيه 

  .است، )2-شكل الف(شود  ميمحل اجرا ي كه در و محصولات) 1- شكل الف(شود  خته ميسا  ارخانهك در 

و يا آب مورد استفاده ) 2- 3-بند الف(با استفاده از آب مورد استفاده در آزمون عاري از كلر تواند  ميها  ليچيت

  .دوشتهيه ) 3-3 -بند الف(در آزمون كلرينه 

   اصطلاحات و تعريف   2- الف

  :رود در اين استاندارد اصطلاحات و يا واژه ها با تعاريف زير بكار مي

  محصول 1- 2- الف

  .باشد ورده ساخته شده، در شكل نهايي آن، كه در تماس با آب ميآهمه يا يك جزء از يك فر

  محصولات كامپوزيتي 2- 2- الف

ول هاي آن محص ايي ساخته شده است كه از ديگر قسمت محصولي كه سطح در تماس با آب آن از ماده

  .متفاوت است

  آزمونه 3- 2- الف

  .شود يبر روي آن انجام ممحصول و يا قسمتي از يك محصول كه آزمون تاثير بر كيفيت آب مصرفي انسان 

  4اجراييروش شاهد  4- 2- الف

 ليچيتاست، وقتي مانند ناچيز شود و سطح آلودگي آن  استفاده ميزمايشگاهي آهاي  در آزموني كه نمونه آب

را اجرايي تشكيل يك نمونه شاهد روش  ،با مواد مورد آزمون قرار نگيرد بر روي آن كار شود ولي در تماس

  .شود ميآناليز ليچيت دهد كه مشابه با  مي

براي بررسي امكان آلودگي در ليچيت آناليز تا ليچيت آزمون از تهيه فرآيند در طي كل اجرايي اهدهاي روش از ش -يادآوري

  .شود ميهاي حلالي استفاده  يا استخراج

                                                
1 - Leaching 

2 - Leachate 

 .استوزارت بهداشت درمان و آموزش پزشكي الصلاح كشور در حال حاضر وزارت نيرو و  مراجع قانوني و ذي -3

4 - Procedual blank 
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  د و وسايل لازمموا 3- الف

  شبكه آبرسانيآب  1-3- الف

و داراي كلر باقيمانده كمتر از شود  تهيه مياز شير متصل به شبكه آبرساني در فشارهاي اصلي شبكه ي كه آب

mg/l 2/0 است.  

  آب مورد استفاده در آزمون 2-3- الف

ز كربن و عاري ا mg/l 2/0محتواي كل كربن آلي كمتر از با  mS/m 2آب با هدايت الكتريكي كمتر از 

  .تداخل كندليچيت  GCMSتجزيه با ممكن است هاي آلي كه  آلودگي

  .زدايي و يا اسمز معكوس تهيه كرد توان از تقطير، يون آب مورد استفاده در آزمون مناسب را مي -يادآوري

 اجراييشاهدهاي روش و  ها براي تهيه كليه استخراج آب مورد استفاده در آزمونبهر از يك شود  توصيه مي

شاهدهاي  باشد،پذير ن اگر امكان. استفاده شودليچ هاي  آزمونه و هركدام از دورهبهرهاي  كدام ازهراز  حاصل

  .انتخاب كنيدمورد استفاده در آزمون  هاي از آب بهر از هرآزمايشگاهي را  اجرايي  روش

  آب مورد استفاده در آزمون كلرينه 3-3- الف

              mg/l 2/0±1با ميزان كلر باقيمانده  2-3-فآب مورد استفاده در آزمون كلرينه مطابق با بند ال

  .گيري شود اندازه 2- 2شود ميزان كلر باقيمانده آزاد مطابق با استاندارد بند  توصيه مي). 4- 3-بند الف(

  سديم هيپوكلريت 4-3- الف

شود و داراي غلظت مشخص  تهيه مي) NaOCl(سديم هيپوكلريت  سديم هيپوكلريت كه از محلول تجاري

  .استوزني كلر آزاد % 1/0حدود 

  .محلول سديم هيپوكلريت ناپايدار است و بهتر است روزانه تهيه و استفاده شود -يادآوري

  آزمون فظرو 5-3- الف

زمون آكه تحت شرايط باشد ) PTFE(از جنس موادي مانند شيشه يا پلي تترا فلورو اتيلن بايد آزمون ظروف 

اثربخشي داراي كه  يكار وشركار زير و يا  با روشمطابق ظروف شود تميزكاري  توصيه مي .استاثر  بي

  .، انجام شودباشد ظروف ميقابل تشخيص مواد آلي از روي هاي  لكهمعادلي در زدودن 

هاي  ايي توسط شستشو با شوينده نزن و صفحات شيشه ، فولاد زنگايي آزمايشگاهي ظروف شيشهبهتر است 

تميزكاري شود،  ،راي زدودن مواد آلي طراحي شده استزيست بويژه آنهايي كه ب  تخريب در محيط  قابل

) 6-5بند (، محلول نيتريك اسيد )نزن فولاد زنگبراي بجز ) (4- 5بند (محلول هيدروكلريك اسيد در سپس 

آبكشي ) 2-5بند (مورد استفاده در آزمون و در نهايت بطور كامل با آب خيسانده ) 9- 5بند (يا كرميك اسيد 
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  ها آزمونه 4- الف

  اتكلي 1- 4- الف

محصول در آب مورد استفاده آن هايي از  ورسازي نمونه يشتر محصولات از غوطههاي ب شود ليچيت توصيه مي

با آب مورد استفاده  آنهااز پر كردن كامل  ها ليچيتها، بهتر است   در مورد آزمون لوله. گرددتهيه در آزمون 

  .در آزمون تهيه شود

  )S/V(نسبت مساحت سطح به حجم  2- 4- الف

آب مورد  cm3 1مساحت سطح نمونه در  cm2 1آزمون اين معمول ) S/V(سطح به حجم  نسبت مساحت

اين نسبت آزمون بسته به . باشد مي) بيان شود dm-1 10يا  cm-1 1تواند بصورت  كه مي(استفاده در آزمون 

ليچيت تهيه الصلاح قبل از  مشورت با كارشناسان ذيبنابراين . كند نوع محصول و كاربرد مورد نظر تغيير مي

  .روري استض

در اين موارد پذير نباشد،  مشخص امكان S/Vنسبت ، ممكن است رسيدن به يك ها نمونهاز در مورد برخي 

و اين نسبت در گزارش آزمون مشخص  گرددترين نسبت قابل دستيابي استفاده  شود از نزديك توصيه مي

  ).6-بند الف(شود 

توصيه . شود تعيين مي) 3- 3-4- و الف 2- 3-4- بند الف(روي قطر داخلي لوله هاي لوله از  نمونه S/Vنسبت  -يادآوري

  .گردداستفاده شود،  هم مقايسه ميبا كه  ييها آزمونيكساني براي  S/Vشود از نسبت  مي

  خاصهاي  انواع آزمونه 3- 4- الف

  شود كه در كارخانه اجرا مي ييها داخلي لوله هاي ها و پوشش لوله 1-3- 4- الف

    .تاييد آن استفاده شود براي  ترين قطر لوله كوچكشود از  توصيه مي ها ليچيتبراي تهيه 

  mm 100لوله با قطر داخلي كمتر از  2-3- 4- الف

  .را براي آناليز فراهم سازدليچيت لوله استفاده شود كه حجم كافي از از  يطولبايد 

. ، درج شده استشود در پيوست ب جزييات دو روشي كه براي بستن دو انتهاي لوله مورد آزمون استفاده مي -يادآوري

  .توان براي بستن دو انتهاي لوله مورد آزمون استفاده كرد نيز مي) 5- 3-يند الف(هاي مناسب  همينطور از درپوش

                                     mm 100تر از  لوله با قطر داخلي بزرگ 3-3- 4- الف

ورسازي قطعاتي از لوله در  غوطه توان از را ميليچيت هايي كه از مواد يكنواخت ساخته شده است،  براي لوله

  .لازم برسد، تهيه كرد S/Vب مورد استفاده در آزمون بطوري كه به نسبت آ

مقدمات تهيه آزمون كه توان يكي از   مي، استپوشش داخلي داراي هايي كه  هاي كامپوزيتي يا لوله براي لوله

  .استفاده كرد ،مشخص شده S/Vاست را براي رسيدن به نسبت درج شده جزييات آن در پيوست پ 

آن كمتر  S/Vاز آب مورد استفاده در آزمون پر شود، نسبت  mm 100تر از  كه لوله با قطر داخلي بزرگ  در صورتي -يادآوري

  .خواهد شد cm-1 1از 
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  محصولات سيماني 4- 4- الف

طبق بايد  ها مساحت سطح آزمونه. تهيه شود) 8- 6يا  15- 5بندهاي ( 3-2 طبق استاندارد بندبايد ها  آزمونه

ساعته در  24حداكثر سه دوره آغاز شود، كردن ليچ را قبل از اينكه ها  آزمونه. الزامات اين استاندارد باشد

  .كنيدپيش تثبيت تهاجمي تماس با آب غير 

  آزمونهسازي  ذخيره 5- 4- الف

روف ها يا ظ جعبه مانند و در يك محيط عاري از آلودگي ºC 4±21 ها بهتر است در تاريكي و دماي آزمونه

  .سازي شود ذخيره ،دانه يا پيچيدن در دستمال كاغذي بدون رنگو فلزي 

  ليچيتتهيه  5- الف

  ها آزمونه 1سازي آمادهپيش  1-5- الف

بند (ها را در جرياني از آب شبكه آبرساني  شود آزمونه توصيه ميشود،  در همان روزي كه آزمون شروع مي

   يا  2-3-بند الف(در آزمون مربوطه  آب مورد استفادهدر و سپس  بشوييدبه مدت ده دقيقه ) 1-3- الف

  .فرو بريددقيقه  5تا  2به مدت ) 3-3- الف

  ليچ كردن 2-5- الف

ظروف آزمون يا . شروع گردد) 1-5- بند الف(آزمونه سازي  آماده شود تهيه ليچ فوراً بعد از پيش توصيه مي

بطوري ) 3- 3-يا الف 2-3- بندهاي الف(قطعات لوله مورد آزمون بايد با آب مورد استفاده در آزمون مربوطه 

  .در بالاي آن باقي نماند، بطور كامل پر شودخالي كه هيچ فضاي 

و يا  2- 3-بند الف(ها و دماي ليچ كردن مربوطه در آب مورد استفاده در آزمون  بايد در دوره ها آزمونهساير 

واهد شد صلاح مشخص خال توسط مراجع ذيتعداد و دوره زماني ليچ كردن . ور شود غوطه) 3-3- الف

  ).ملاحظه شود 2يادآوري (

  ).3-5- بند الف(شود  ميآوري  ها براي آناليز جمع  يتدر انتهاي دوره ليچ كردن، ليچ

ها   يتايي براي استفاده در تهيه ليچ شيشه هاي با دري) ليتر 4تا  5/3حجم (مخازن كروماتوگرافي لايه نازك  -1 يادآوري

      .مناسب است

  يتساعته ليچ 72ساعته و يا  48آوري و آناليز  جمعالصلاح  توسط مراجع ذيممكن است از موارد  در بسياري -2يادآوري 

با استفاده از آب مورد استفاده در آزمون تازه مجدداً كار ليچ كردن  در اين موارد روش. ساعته الزام شود 24هاي  يتعلاوه بر ليچ

ورسازي مجدد مواد آزمون در انتهاي  ساعته آنهايي است كه از غوطه 48هاي   يتليچ .شود تكرار مي ،دوره ليچ كردنبراي هر 

بطور  .شود در آب مورد استفاده در آزمون تازه تهيه مي C 2±23˚دماي و ساعت  48±2ساعته به مدت  24 يتاولين دوره ليچ

ساعته به مدت  48ن دوره ليچ ورسازي مجدد مواد آزمون در انتهاي دومي ساعته آنهايي است كه از غوطه 72 يتمشابه دو ليچ

  .شود در آب مورد استفاده در آزمون تازه تهيه مي C 2±23˚دماي  وساعت  3±72

                                                
1 - Pre-treatment 
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  ها  يتآوري ليچ جمع 3-5- الف

        گيري ايي نمونه براي آناليز، بطري شيشه هاآنآوري  پيش از جمع، يتهاي ليچ آوري نمونه هنگام جمع

بطور كامل از  ،نماندباقي فضاي خالي بطري وري كه در بالاي بط. بشوييد يتاز ليچقسمتي را با ) 3- 6بند (

  .نمونه پر كنيد

  .شود اين كار به منظور جلوگيري از تبخير مواد فرار از نمونه انجام مي – يادآوري

آنكه بعد از و  شود تهيه مي) 3- 3-بند الف(كه با استفاده از آب كلرينه  تيهاي ليچي آوري نمونه هنگام جمع

پيش از آنكه نمونه مانند ) 13-5بند (محلول اسكوربيك اسيد  ml 2 يت شسته شد،از ليچسمتي بطري با ق

  .اضافه كنيدگيري  به بطري نمونهآوري شود،  بالا جمع

شود، هيچ الزامي در  تهيه مي) 2-3-بند الف(كه با استفاده از آب مورد استفاده در آزمون  تيهاي ليچي براي نمونه – يادآوري

  .ودن آسكوربيك اسيد وجود نداردخصوص افز

  گزارش آزمون 6- الف

  كليات 1- 6- الف

  :زير باشدهاي  داراي آگاهي، گزارش آزمون بايد 10بر الزامات بند اضافه 

 ،شود از موارد آزمون شده بصورتي كه در زير تنظيم مي واضحيگذاري  شرح و علامت 1-1- 6- الف

ساير اشخاص استفاده كه توسط آزمايشگاه يا آزمونه كار تهيه  برداري يا روش ارجاع به نمونه 2-1- 6- الف

 ،آن 1انتقال و دسترسى ،كنترلزنجيره شده است و جزييات 

 ها، آزموننجام تاريخ دريافت موارد آزمون و تاريخ ا 3-1- 6- الف

 انحراف اضافي يا نقصاني از روش آزمون، 4-1- 6- الف

شامل نسبت مساحت سطح به حجم مورد استفاده در آزمون، دماي  يتجزييات كامل تهيه ليچ 5-1- 6- الف

 زماني ليچ كردن و نوع آب مورد استفاده در آزمون، هاي هليچ كردن، تعداد و دور

با حداقل الزامات مندرج در بند مطابق ها كه بايد   يتجزييات كامل نتايج آزمون حاصل از ليچ 6-1- 6- الف

 .باشد 10-2

   هاي محصولات مورد آزمون نمونهكليه  2- 6- الف

  :ر باشدزيهاي  داراي آگاهيمحصول، گزارش آزمون  هاي  شود براي كليه نمونه توصيه مي

  تركيب كلي محصول، 1- 2- 6- الف

  

                                                
1 - Chain of custody 
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  ،آني تعلامت تجارنشاني كامل توليدكننده و يا  2- 2- 6- الف

  ماهيت ماده، مانند لاستيك نيتريل، پلي اتيلن، 3- 2- 6- الف

  ،)به ماه و سال(تاريخ توليد  4- 2- 6- الف

  ، )به ماه و سال(تاريخ انقضا قابليت مصرف  5- 2- 6- الف

  سازماني كه محصول را براي آزمون تحويل داده است، 6- 2- 6- الف

 ،)متفاوت است 6- 2-9 اگر با بند(ها  سازمان مسئول در تهيه نمونه 7- 2- 6- الف

 ،)اگر معلوم است(برداري  يند نمونهآشرحي از فر 8- 2- 6- الف

 بندي در تماس با محصول مورد آزمون، شرايط وصول توسط آزمايشگاه، شامل بسته 9- 2- 6- الف

 آغاز آزمون،زمان مونه و زمان تحويل ندر فاصله بين نگهداري شرايط  10- 2- 6- الف

، ظاهر، ماتي و نوع )متر بر حسب ميلي(ل، ابعاد شرح كاملي از آزمونه شامل نوع ماده، رنگ، شك 11- 2- 6- الف

 ،)لازم باشداگر (اجزاء تشكيل دهنده 

آزمون قرار مورد استفاده در  مساحت سطح يك نمونه از اين محصول كه در معرض آب 12- 2- 6- الف

 ،و از روي ابعاد واقعي محاسبه شده است گيرد مي

 يك آزموندر زم اين محصول كه براي رسيدن به مساحت سطح لااز هايي  نمونه تعداد 13- 2- 6- الف

cmبرحسب (
 ،شود لازم مي )2

  و شود زمون استفاده ميآتك كه براي يك ) برحسب ليتر(حجم آب آزموني  14- 2- 6- الف

   .)dm-1برحسب (آزمون ) s/v(نسبت مساحت سطح به حجم  15- 2- 6- الف

  محصولات سيماني 3- 6- الف

  :زير باشدهاي  داراي آگاهيشود براي محصولات سيماني گزارش آزمون  توصيه مي

 pHتثبيت، همراه با مقادير  شامل شاخص تهاجمي آب پيش تثبيت شجزييات هرگونه پي 1- 3- 6- الف

  تثبيت متوالي و هاي پيش  يتليچ

 .شود ميكه به جرم مشخصي از سيمان اضافه جزء اختلاطي ، حجم 1اجزاء اختلاطي 2- 3- 6- الف

ها توسط توليدكننده يا  و آزمونه شود به شكل پوشش در كارخانه اجرا ميكه محصولاتي  4- 6- الف

  شود كننده تهيه مي تامين

ها توسط توليدكننده يا  شود و آزمونه شود براي محصولاتي كه به شكل پوشش در كارخانه اجرا مي توصيه مي

  :زير باشدهاي  داراي آگاهيشود، گزارش آزمون  كننده تهيه مي تامين

                                                
1 - Admixture 
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  ،محصوليا اعمال  روش اجرا 1- 4- 6- الف

  ،دماي محيط در زمان تهيه 2- 4- 6- الف

  ،تاريخ تهيه نمونه 3- 4- 6- الف

  ،شرايط سخت شدن 4- 4- 6- الف

   اينكه كه محصول بر روي آن اجرا شده است وآيندي  زير 5- 4- 6- الف

  .تهيه شده است جراهاي ا آيا محصول مطابق با دستورالعمل 6- 4- 6- الف

سازها  ها، روان مانند گريسشود،  استفاده مي قطعات در كارخانهدر سوار كردن كه  يمحصولات 5- 6- الف

ه شد تهيه ) 1-2 بند( BS 6920-2.1هاي حلالي كه آزمونه توسط آزمايشگاه مطابق با استاندارد  و سيمان

  است

ها،  مانند گريسشود  استفاده ميدر سوار كردن قطعات در كارخانه ي كه شود براي محصولات توصيه مي

) 1- 2بند ( BS 6920-2.1هاي حلالي كه آزمونه توسط آزمايشگاه مطابق با استاندارد  سازها و سيمان روان

  :اشدير بهاي ز بايد داراي آگاهيشود، گزارش آزمون  تهيه مي

هاي اجرا تهيه  ، مانند اينكه آيا نمونه مطابق با دستورالعمل)اگر معلوم باشد( روش تهيه آزمونه 1-5- 6- الف

  شده است و

  .باشدآزمون، استفاده شده آغاز چنانچه قبل از شرايط سخت شدن  2-5- 6- الف

  شود ي كه در محل اجرا ميمحصولات 6- 6- الف

  :شامل موارد زير باشد، گزارش آزمون شود شود براي محصولاتي كه در محل اجرا مي توصيه مي

  هاي محصول، كاربرد 1-6- 6- الف

اگر اين اطلاعات ). همينطور ساير محصولات(شود  شماره بهر محصولاتي كه در محل اجرا مي 2-6- 6- الف

  در دسترس نباشد، بايد در گزارش نهايي ذكر شود،

 C 12˚يا  C 7˚و قابل دستيابي در محل، در مورد دماهاي سخت شدن بالاي   بينانه شرايط واقع 3-6- 6- الف

  بطور قابل اعتمادي بدست خواهد آمد، در محله اين شرايط و چگون) به موردبسته (

هاي كاربر تهيه شده است، به اضافه  و اينكه آيا نمونه مطابق با دستورالعملروش تهيه آزمونه،  4-6- 6- الف

  تعداد و ماهيت پوشش اجرا شده، شرايط سخت شدن و غيره،

 www.p
ar

se
th

yle
ne

-k
ish

.c
om



  26

، زمان و دماي سخت )لازم باشداگر (ء هاي اختلاط اجزا جزييات كامل تهيه نمونه شامل نسبت 5-6- 6- الف

بايد  استانداردي براي اين محصول استفاده شده است شرايط سخت شدن غيراز اگر . شدن و شرح نمونه

 و  كند در گزارش آورده شود ي مشخصي كه اين شرايط را بيان مي جمله

د شامل اطلاعات شو تهيه شده است، توصيه مي هايي كه در محلي غير از آزمايشگاه براي نمونه 6-6- 6- الف

 :اضافي زير باشد

 محل، 1-6-6- 6- الف

 ها در آنجا تهيه شده است و ايي كه نمونه شرحي از تجهيزات مورد استفاده و ناحيه 2-6-6- 6- الف

 بهر،هاي  هاي اختلاط و شماره شرح كاملي از تهيه نمونه، نسبت 3-6-6- 6- الف

نمودار تغييرات به آزمونه و روش انتقال به آزمايشگاه و  كنترل و انتقال و دسترسىزنجيره  4-6-6- 6- الف

 ي آزمونه در هنگام انتقال به آزمايشگاه جهت سخت شدن نهايي،ادم

           .زمان و دماي سخت شدن نهايي 5-6-6- 6- الف
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  شود خته ميسا  كارخانهكه در  يمراحل آزمون محصولات -1-شكل الف

 10به مدت  كشي آزمونه آب

دقيقه در جريان آب متصل به 

پس آبكشي به شبكه آبرساني و س

دقيقه در آب مورد  5تا  2مدت 

  استفاده در آزمون

 

 آب مورد استفاده در آزمون

 HPLCعاري از كلر با گريد 

 آب مورد استفاده در آزمون

با گريد ) mg/l 1(كلرينه 

HPLC 

 )پر يا لوله(ظرف آزمون 

 GCMSكلي  روبش

 اولين ليچيت
 ساعت رهاسازي 24 ساعت رهاسازي 24

آناليز  انتخابي دومين 

 ليچيت

 ساعت رهاسازي 48 ساعت رهاسازي 48

 سومينآناليز  انتخابي 

 ليچيت

 

آناليز  انتخابي چهارمين 

 ليچيت

 

 ساعت رهاسازي 72

 ساعت رهاسازي 72 ساعت رهاسازي 72

 ساعت رهاسازي 72

 تعويض آب آزمون

 تعويض آب آزمون

 ونتعويض آب آزم

 تعويض آب آزمون

 تعويض آب آزمون

 تعويض آب آزمون

 )پر يا لوله(ظرف آزمون 
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  شود كه در محل اجرا مي مراحل آزمون براي محصولاتي -2-شكل الف

دقيقه  10به مدت  آبكشي آزمونه

در جريان آب متصل به شبكه 

آبرساني و سپس آبكشي به مدت 

دقيقه در آب مورد استفاده  5تا  2

  در آزمون

 

 آب مورد استفاده در آزمون

 HPLCبا گريد عاري از كلر 

 آب مورد استفاده در آزمون

با گريد ) mg/l 1(كلرينه 

HPLC 

 ظرف آزمون

آناليز انتخابي اولين 

 ليچيت
 ساعت رهاسازي 1 ساعت رهاسازي 1

آناليز  انتخابي دومين 

 ليچيت
 ساعت رهاسازي 23 ساعت رهاسازي 23

سومين  GCMSآناليز 

 ليچيت

 

آناليز  انتخابي چهارمين 

 ليچيت

 

 ساعت رهاسازي 24

 ساعت رهاسازي 24 ساعت رهاسازي 24

 ساعت رهاسازي 24

 تعويض آب آزمون

 تعويض آب آزمون

 تعويض آب آزمون

 تعويض آب آزمون

 تعويض آب آزمون

 تعويض آب آزمون

 ظرف آزمون

 تعويض آب آزمون

 ساعت رهاسازي 72

 تعويض آب آزمون

 ساعت رهاسازي 72

 تعويض آب آزمون

 تعويض آب آزمون

 ساعت رهاسازي 72

 ساعت رهاسازي 72

آناليز  انتخابي پنجمين 

 ليچيت

 

 GCMSكلي  روبش

 ششمين ليچيت
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  پيوست ب

  )اطلاعاتي(

  طع لولهاغير قابل نفوذ كردن دو مق  روش

   )1- مطابق با شكل ب( صفحات فلزيو   غير قابل نفوذ كردن با استفاده از بست 1-ب

  وسايل لازم 1-1-ب

  نزن صفحات فولاد زنگ 1-1-1-ب

طول هر طرف از . شوداست، استفاده نزن صيقلي ساخته شده  فولاد زنگكه مربعي صفحات از شود  توصيه مي

صفحات بايد داراي ضخامت . قطر خارجي لوله باشد تر از بزرگ mm 20تا  mm 10اين صفحات بايد حداقل 

دو انتهاي مقاطع لوله باشد و چهار  نكافي براي جلوگيري از خمش آنها تحت فشار در هنگام بسته شد

  .ده باشددر آنها ايجاد ش دار  هاي اتصال رزوه براي عبور ميلهسوراخ 

را ) 5-3- بند الف(صفحات . باشد پر و تخليه كردنامكان براي دار  درپوشصفحه بالايي بايد داراي دو روزنه 

و در آزمايشگاه با آب آبكشي كنيد ) 1-3-بند الف(شبكه آبرساني آب متصل به با صفحات را . تميز كنيد

. يدويبش) 2- 3-بند الف(رد استفاده در آزمون با آب موسپس و  4-2 استاندارد بند 3مطابق با الزامات گريد 

كاري فقط صفحاتي كه بايد فوراً استفاده شود را تميز. هوا خشك شوددر اجازه دهيد آب صفحات چكيده و 

كار و قبل از استفاده  شده است مجدداً با استفاده از اين روش سازي  شود صفحاتي كه ذخيره كنيد، توصيه مي

  .تميزكاري شود

  همقطع لول 2-1-1-ب

  .بصورت گرد و صاف باشدمطمئن شويد كه انتهاي مقاطع لوله كه بايد غيرقابل نفوذ گردد، 

  سيليكوني 1درزگير 3-1-1-ب

  .ها استفاده گردد شود از درزگير سيليكوني با سميت پايين مورد استفاده در آكواريم يه ميتوص

  2سوار كردن مجموعه 2-1-ب

با دو روزنه بر روي (صفحه بالايي . نزن قرار دهيد تميز را بر روي مركز صفحه فولاد زنگو خشك مقطع لوله 

بين مقطع لوله و  تا  و محكم كنيد هاي اتصال را وارد و مهره  پيچرا قرار دهيد، سپس ) بالاي مقطع لوله

  .صفحه پاييني نسبت به آب غير قابل نفوذ شود

اتصال پاييني بين لوله و صفحه خارج در  براي جلوگيري از نشت آب، استفاده از مقدار كمي درزگير سيليكوني –يادآوري 

  .مجاز است) 3- 1-1- بند  ب(فلزي 

  

                                                
1 - Sealant 
2 - Unit assembly 
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  ايي غيرقابل نفوذ كردن با استفاده از صفحات شيشه 2-ب

  وسايل  لازم 1- 2-ب

   ايي صفحات شيشه 1- 1- 2-ب

. شده باشدتهيه از شيشه فلوت عاري از نقائص قابل تشخيص  ايي چارگوش شود صفحات شيشه توصيه مي

  .باشدتر  بزرگاز قطر خارجي لوله  mm 20تا  mm 10بايد حداقل طول هر طرف از اين صفحات 

آبكشي ) 1-3-بند الف(متصل به شبكه آبرساني شير صفحات را با آب . را تميز كنيد) 5-3- بند الف(صفحات 

و در انتها با آب مورد استفاده در  4- 2استاندارد بند  3و در آزمايشگاه با آب مطابق با الزامات گريد  كنيد

فقط صفحاتي كه . هوا خشك شوددر اجازه دهيد آب صفحات چكيده و . آبكشي كنيد) 2- 3-بند الف(ون آزم

شده است مجدداً با  سازي  شود صفحاتي كه ذخيره كنيد، توصيه مي كاريبايد فوراً استفاده شود را تميز

  .كار و قبل از استفاده تميزكاري شود استفاده از اين روش

               مقطع لوله 2- 1- 2-ب

گردي و  .كه بايد غيرقابل نفوذ گردد، بصورت گرد و صاف باشد اييه طع لولهامطمئن شويد كه انتهاي مق

انتهاي به اين صورت كه شود،  تاييد ميآن از انتهاي بالايي ايستاده قرار دادن لوله صافي مقطع لوله با 

ايي به ابعاد مناسب  صفحه شيشهسازي شده را با آب مورد استفاده در آزمون خيس كنيد و سپس يك  آماده

ايي را نگاه كنيد و سطح انتهاي لوله را از نظر وجود  دور تا دور صفحه شيشه .بر روي اين انتها قرار دهيد

  .نظمي و يا فضاي خالي مورد بررسي قرار دهيد هرگونه شواهدي از بي

نظمي يا فضاي خالي در محل برش لوله وجود  ه بييي كها يرقابل نفوذسازي در مقاطع لولهغاين روش ز ستفاده اا –يادآوري 

  .، مناسب نيستدارد

  چسب اپوكسي 3- 1- 2-ب

  .با گرانروي پايين استفاده شود دو جزيي هاي تجاري شود از چسب توصيه مي

  سوار كردن مجموعه 2- 2-ب

مقدار . قرار دهيدايي  شيشهروي مركز صفحه مقطع لوله را . استخشك و تميز لوله انتهاي مطمئن شويد كه 

هاي توليدكننده تهيه كنيد و سپس به آرامي مقداري از آن را دور  از رزين اپوكسي را طبق دستورالعمل كمي

  . محل اتصال شيشه و لوله پخش كنيدخارج تا دور 

، اين احتمال وجود دارد كه رزين در رخ دهدايي  هنگام كار يك جابجايي جزيي بين مقطع لوله و صفحه شيشهاگر  –يادآوري 

    .براي اين كاربرد مناسب نخواهد بود ايي مجموعهچنين آب مورد استفاده در آزمون قرار گيرد، بنابراين  تماس با

  .هاي سازنده چسب رها كنيد مجموعه سوار شده را تا سخت شدن كامل طبق دستورالعمل

ين در اثر خاصيت رزاز اگر هر مقدار . مجموعه سوار شده را سر و ته كنيد و اتصال با شيشه را بررسي كنيد

در اين براي كاربرد سوار شده اين مجموعه مويينگي يا از طريق فضاهاي خالي بداخل لوله نفوذ كرده باشد، 

  .يستمناسب نآزمون 
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  بست فلزي براي غيرقابل نفوذ كردن مقاطع لولهشمايي از  - 1- شكل ب

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

 لوله

 درزگير

 صفحه 

 پيچ

 دار ميله رزوه

اجراي درزگير سيليكوني 

بر روي خارج محل اتصال 

 لوله با صفحه
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  پيوست پ

  )اطلاعاتي(

  با قطر بزرگ هايي از لوله  هاي مناسب براي تهيه استخراج  روش

تر از  بزرگ(هايي با قطر بزرگ  ها و قطعات لوله هاي مناسب تهيه استخراج از تكه روش 2-و پ 1-هاي پ شكل

mm 100 (دهد را نشان مي.  

انجام نيست، از لايه قابل ار اگر اين ك. غيرقابل نفوذ كنيد) پيچ و مهره(مكانيكي تجهيزات را با  1وسايل آزمون

سمتي كه با آب تماس (خارج با يك درزگير مناسب و يا استفاده كنيد  )PTFE( پلي تترا فلوئورو اتيلن يا نوار

  .آزمونه را غيرقابل نفوذ كنيد) ندارد

را با  پر كنيد و آنها) 3-3-يا الف 2-3- بند الف(وسايل آزمون را بطور كامل از آب مورد استفاده در آزمون 

  .هاي مناسب غيرقابل نفوذ كنيد درپوش

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

                                                
1 - Test rigs 
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  1طرح آزمون  - 1- شكل پ

  

A:  نزن ايي يا فولاد زنگ پوشش شيشه  

B  :روزنه پر كردن و يا تخليه هوا  

C  : نزن از جنس فولاد زنگقطعه انتهاي  

D  :طول آزمونه =L  

E  :آزمونه  

F  : پيچبست يا  

G  :ايي كه بطور كامل از مايع آزمون پر شده است آزمونه  www.p
ar
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  2طرح آزمون - 2- شكل پ

A:   نزن شيشه يا فولاد زنگصفحه بالايي از جنس  

B  :ديواره لوله  

C  : نزن فولاد زنگاستوانه از جنس شيشه يا  

D  :است مايع آزمون كه بطور كامل پر شده  

E  : واشرPTFE بين مقطع لوله و صفحه  

F  :نزن صفحه پاييني از جنس شيشه يا فولاد زنگ  

G  :روزنه پر كردن يا تخليه هوا در صفحه بالايي  
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  پيوست ت

  )اطلاعاتي(

  1اجراييتكميلي جزييات 

 كلي شناسايي تركيبات آشكار شده هاي رئوس روش 1-ت

، عموماً بر روي يدآ ميهاي حلالي بدست  براي هريك از استخراج GCMSكار دستگاه طي ه در هايي ك داده

ر هنگام دريافت و دشود  جداگانه ذخيره مي ايي يك فايل دادهصورت سنج جرمي ب پردازي طيف سامانه داده

  .گيرد ميها مورد بررسي قرار  ها يا بعد از تكميل دريافت داده داده

يون  جريانمجموع بصورت كروماتوگرام  VDU(2(پردازي  ها بر روي نمايشگر سامانه داده اين دادهمعمولاً 

)TIC ( كروماتوگرام يون مجدداً ساخته شده بصورت يا و)RIC(3 هر تركيب آشكار شده . شود نمايش داده مي

تواند  مي هاي جرمي حاصل از هر تركيب طيفشود و  ظاهر مي RICيا  TICبصورت يك پيك در كروماتوگرام 

  .نمايش داده شود VDUبا استفاده از دستور مربوطه بر روي 

غلظت تركيب مورد كه شود، زماني توليد خواهد شد  انتخاب ميبراي نمايش كه بطور معمول، طيف جرمي 

اگر اين احتمال وجود داشته باشد كه هرچند  ).پيك ي قلهيعني در ( آن پيك باشدحداكثر نقطه نظر در 

، )اند جدا نشده GCتوسط ستون بخوبي يعني دو يا چند تركيب كه (ظر يك پيك مخلوط است پيك مورد ن

، )استه بدين خاطر كه از دامنه ديناميك طيف جرمي تجاوز كرد( باشدشده  يا اگر طيف جرمي اشباع 

  .ها مجاز است انتخاب نمايش ساير طيف

در % 100جرمي وجود بيش از يك پيك با شدت يك نشانه آشكار از به اشباع رسيدن يا اضافه بار يك طيف 

هاي  قبل يا بعد از شدتكه  ييها روبشحاصل از هاي جرمي  طيفشود از  توصيه مي. طيف جرمي است

، استفاده شودبراي رسيدن به يك طيف جرمي نماينده براي تركيب مورد نظر بدست آمده است حداكثر 

  .يستن 4كه اين طيف واپيچيدهباشد طيف انتخاب شود، بايد معلوم تك هرچند اگر يك 

سنج جرمي  طيفروبش در ضمن يك تك   سنج جرمي بطور قابل ملاحظه طيفبه اگر غلظت تركيب ورودي 

گيري بر روي  ممكن است رخ دهد، ميانگينجرمي هاي  در طيفكه ي كاهش واپيچشبراي ، كند تغيير 

زماني كه كار اين . مجاز است) فرد باشدبه شرطي كه آن پيك ناشي از يك تركيب من(سرتاسر يك پيك 

شود  هرچند توصيه مي. دهد تواند رخ  مي) است s 3تا  s 2يعني فقط داراي عرض (خيلي تيز است  GCپيك 

معلوم شود كه آيا هيچ يك اشباع  يك پيك، براي هر طيفبراي طيف  ينگيري روي چند قبل از ميانگين

از دست   العاده فوق ها طيفگيري   ميانگينارزيابي نتايج نگام ه، شده است و اگر هركدام اشباع شده است

 .شود ايجاد  5رفته

                                                
1 - Additional procedural details 
2 - Data system visual display unit 
3 - Rconstructed ion chromatogram 
4 - Distorted 
5 - Due allowance 
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سنج جرمي يا  باقيمانده داخل طيفهواي هاي مزاحمي كه از  به منظور حذف پيكشود  همچنين توصيه مي

و هم بر روي طيف  روبشتك هم بر روي طيف جرمي حاصل از يك تفريق زمينه شود،  توليد مي GCستون 

  .انجام شود  يانگينم

بسته به . گيرد سي قرار ميربطور كلي طيف جرمي حاصل از هر پيك آشكار شده ابتدا بطور چشمي مورد بر

هاي  جع طيفاسنج جرمي، امكان شناسايي تركيب بر اساس طيف بدون مراجعه به مر تجربه كارشناس طيف

  .شود، وجود دارد نگهداري مي) جعپردازي يا كتب مر بر روي سامانه داده(جرمي كه در كتابخانه 

پردازي  ايي بر روي سامانه داده معمولاً يك جستجوي كتابخانهاگر طيف جرمي با چشم قابل شناسايي نباشد، 

هاي  انطباق بين طيفمعمولاً ميزان  .كار معكوس استفاده شود شود از روش توصيه مي. شود انجام مي

بهترين انطباقي  هرچند .شود بيان مي 2نا جفتو  ، خالص1جفت ايي و ناشناخته برحسب سه متغير كتابخانه

و  شود تركيب ناشناخته نمييك الزاماً منجر به شناسايي  ،شود پردازي انتخاب مي كه توسط سامانه داده

به منظور  GCسنجي جرمي بايد قضاوت خود را اعمال و از فاكتورهايي مانند زمان بازداري  كارشناس طيف

اين خصوص كه آيا شناسايي كه بوسيله جستجو در بانك اطلاعاتي پيشنهاد شده است مورد  گيري در تصميم

  .برداري كند ، بهرهيا خير باشد قبول مي

 3تجربيبايد بعنوان يك شناسايي شناسايي از آن اگر هرگونه ترديدي در رابطه با يك شناسايي وجود دارد، 

و  شودتهيه يك استاندارد خالص از تركيب مورد سوال بايد ياد كرد و اگر تاييد اين شناسايي ضروري است، 

در شناسايي نتايج حاصل از  .داده شود GCMSآن به دستگاه  GCمقايسه طيف جرمي و زمان بازداري براي 

  .استفاده شودبايد از اصول يكساني هاي جرمي موجود در كتب مرجع  بررسي دستي مجموعه طيف

كروماتوگرافي جرمي مخلوطي از دو يا چند تركيب است،  TICكه پيك  ردكه اين احتمال وجود دا درصورتي

انتخاب دقيق با مورد استفاده قرار گيرد و  چنين احتمالي صحيح است،گيري اينكه آيا  در تصميمتواند  مي

پيدا كرده  4شويشبا هريك از اجزايي كه با هم تناظر هاي م اين امكان وجود دارد كه طيفهاي جرمي  طيف

پذير  هاي بازداري يكساني هستند، اين كار امكان هرچند درجايي كه دو تركيب داراي زمان .ايجاد شود است

  .سنجي جرمي دارد تر بستگي به تجربه كارشناس طيف نيست و جداسازي دقيق

فقط بطور زيادي از تركيبات آشكار شده بخش  GCMSهاي  آزمونپذيري در بسياري از نا  بطور اجتناب

مرجعي هاي جرمي  بطوري كه مجموعه طيف ،ماند شود و برخي از آنها ناشناخته باقي مي اسايي ميشنتجربي 

كه در  ايي از تركيبات آلي شناخته شده%) 10كمتر از (كه تاكنون در دسترس است سهم بسيار كوچكي 

  .شود را شامل مي قابل دريافت است GCMSآناليز 

  هاي حلالي تغليظ استخراجبررسي قابليت تجهيزات مورد استفاده در  2-ت

كاهش ميكرو ليتر بدون  500تا  50به  ml 200كلرومتان از حدود  هاي حلالي دي كاهش حجم استخراج

  .استضروري ي كه ممكن است در نمونه ليچ وجود داشته باشد، تركيبات فرارعمده در 

                                                
1 - Fit 
2 - Reverse fit 
3 - Tetative identification  
4 - Co-eluting 
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 GCمحلول آزمون ستون از  µl 500شود مقدار  اين كار، توصيه مي ي براي تاييد انجام رضايتمندانه

رقيق كنيد و محلول حاصل را با استفاده از  ml 200 را با دي كلرومتان تا) 17-5بند (استانداردهاي داخلي 

تحت دقيقاً  GCMSاين مايع تغليظي را به دستگاه . تغليظ كنيد  µl 500وسايل يا تجهيزات مربوطه تا 

بخشي  به منظور بررسي رضايت GCد آزمون ستون همان شرايطي كه هنگام استفاده از محلول استاندار

  RICو  TICحاصل را با كروماتوگرام  RICو  TICو كروماتوگرام  وارد كنيداستفاده شده است،  GCعملكرد 

به شرطي كه كاهش فرارترين . شود، مقايسه كنيد وارد مي GCحاصل هنگامي كه استاندارد آزمون ستون 

هاي حلالي  بيشتر نباشد، اين تجهيزات براي استفاده در تغليظ استخراج% 50 از) بنزن - d6( استاندارد داخلي

  .شود مناسب در نظر گرفته مي

  استانداردهاي داخلي  محاسبه بازيافت  روش 3-ت

، هاي استاندارد داخلي هاي انواع محلول غلظتباشد،  µl 500حلالي تغليظ شده   هرگاه حجم نهايي استخراج

هاي  بصورتي است كه كروماتوگرام GCMSبه دستگاه شده هاي تزريقي  حجمحجم ليچيت آناليز شده و 

TIC  توليدي از استانداردهاي داخلي محلول آزمون ستونGC ) و استخراج تغليظ شده) 17-5بند        

  :شودها استفاده  براي محاسبه درصد بازيافت دتوان معادله زير ميو د وش مستقيماً قابل مقايسه مي) 1-8بند (

s

e

P

P
R

100×
=  

  :كه در آن

R  ،بازيافت استاندارد داخلي برحسب درصد  

Pe ،مساحت پيك استاندارد داخلي انتخابي براي مقايسه در استخراج  

Ps مساحت پيك استاندارد داخلي انتخابي براي مقايسه در استاندارد است.  

  GCبراي بررسي عملكرد ستون هاي استاندارد  محلول 4-ت

 GCهاي  ايي براي ارزيابي كارآيي ستون هاي ويژه مخلوط كروماتوگرافيهاي  دستگاهت سازنده چندين شرك

ها بيشتر اوقات  اين مخلوط. اند هاي جاذب يا فعال ستون، توليد كرده شامل بازده ستون و موقعيت

كروماتوگرام آزمون ايي است كه  مورد استفاده از سازنده GCاگر ستون . شود ناميده مي 1هاي گروب مخلوط

ها با استفاده از اين گونه  هاي حلالي ليچيت مناسبي ندارد، اين ستون بايد پيش از استفاده براي استخراج

     .هاي آزمون مورد ارزيابي قرار گيرد مخلوط

  استاندارد اين ايندههاي آزم كارآيي داده 5-ت

كارهاي  روش 4بين آزمايشگاهيو  3درون آزمايشگاهي 2عملكردي هاي حاصل از آزمون دادهايي از  خلاصه

هاي داراي  آزمايشگاه .درج شده است 2- و ت 1-در اين استاندارد شرح داده شده در جداول ت ايي كه تجزيه

 .دنباشها  نظير اين دادهي يها را دارند بايد قادر به توليد دادهاستاندارد كه قصد استفاده از اين  يصلاحيت

                                                
1 - Grob mixtures 
2 - Performance testing 
3 - Within-laboratory  
4 - Inter-laboratory 
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  آزمايشگاهي براي استانداردهاي داخلي هاي عملكردي درون داده - 1جدول ت

  مساحت پيك  الف نمونه

d6 - بنزن  d5 - كلرو بنزن  d10- پارا زايلن  d5 - فنل  d8 - نفتالين  d21-BHTب  d34- هگزا دكان  d10- فنانترين  d62- اسكوالان  

PE-TW (1) 7211  8522  2981  9844  2739  56153  2739  14583  90672  

PE-TW-Cl (1) 5588  10633  1815  10635  3700  56423  4668  19328  100599  

GRP-TW (1) 5754  9923  3685  13097  2753  61581  3160  16134  99354  

GRP-TW-Cl (1) 8994  10401  3820  14973  3369  57335  4567  21121  101328  

BIT-TW (1) 5603  6327  1318  7156  2302  48171  3638  16048  85730  

BIT-TW-Cl (1) 6916  11074  2969  9627  4402  57669  4469  16901  54348  

PB-TW (1) 12190  13005  2887  10916  4029  65931  4728  15546  102366  

PB-TW-Cl (1) 9215  10259  2671  8351  3744  48374  4523  14240  78070  

PE-TW (2) 6498  9329  3311  7335  3868  83707  3531  14276  85766  

PE-TW-Cl (2) 4665  9183  3188  6197  2929  62658  4435  17728  113155  

GRP-TW (2) 5766  7986  2087  12357  2531  50362  5212  16965  87439  

GRP-TW-Cl (2) 5410  11762  3473  13804  2375  62799  6283  20480  100379  

BIT-TW (2) 4714  6008  4194  9691  2534  39768  2037  13363  36799  

BIT-TW-Cl (2) 5702  9184  3345  14796  2609  47853  3479  15293  54239  

PB-TW (2) 7207  11073  3163  6846  2765  49139  4875  14024  88095  

PB-TW-Cl (2) 6444  7862  2702  7097  2175  54553  6013  15490  85893  

  85265  16345  4274  54467  3052  10170  3038  9533  6742  ميانگين

SD 1955  1890  681  2934  695  6882  1125  2311  20579  

% RSD 29%  20%  22%  29%  23%  13%  26%  14%  24%  

آب مـورد اسـتفاده در   = TWشـاهد روش اجرايـي،   = PBپوشش داخلي بر روي چدن نشـكن،  = BITپلي استر تقويت شده با الياف شيشه، = GRPپلي اتيلن، = PE: شود ها بصورت زير نامگذاري مي نمونه) الف

  .2بهر )= 2(، 1بهر )= 1(آب مورد استفاده در آزمون كلرينه، = TW-Clآزمون، 

  .متيل فنل -4دي ترشياري بوتيل  -6وBHT =2) ب
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  الف آزمايشگاهي براي استانداردهاي داخليبين اي عملكردي ه آزمون) RSD%(واريانس  - 2جدول ت

      

  آزمايشگاه

  

  شماره بهر

%RSD هاي استانداردهاي داخلي پيك   مساحت  

d6- بنزن  d5- كلرو بنزن  d10 - ايلنپارا ز  d5- فنل  d8- نفتالين  d21-BHTب  d34 - هگزا دكان  d10 - فنانترين  d62 - اسكوالان  

1 1 16  15  37  24  18  23  52  15  26  

2  25  19  27  51  42  16  21  19  21  

2  1  30  19  26  24  21  11  19  14  19  

2  15  20  19  35  19  14  32  15  30  

  33  10  24  36  27  32  68  15  -  1  ب3

2  -  35  27  63  44  53  84  36  96  

4  2/1  -  10  8  12  12  14  15  9  47  

   .هر بهر از هشت آناليز تشكيل شده است. ها حاصل از سه نمونه دوتايي همراه با شاهدهاي روش اجرايي را آناليز كرده است ليچيت زمايشگاههر آ) الف

  .كند پيروي نمي GCMSهاي مربوط به شرايط آناليز  از دستورالعمل 3آزمايشگاه ) ب
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ICS: 13.060.20 ; 13.060.50 

   39: صفحه  
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