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 »تعالی بسمه «

 اندارد و تحقیقات صنعتی ایرانآشنایی با مؤسسه است
 

 است که عهده دار    مرجع رسمی کشور   تحقیقات صنعتی ایران به موجب قانون، تنها       و مؤسسه استاندارد 

 .میباشد) رسمی ( استانداردهای ملی  نشر وظیفه تعیین، تدوین و

، صاحبنظران تدوین استاندارد در رشته های مختلف توسط کمیسیون های فنی مرکب از کارشناسان مؤسسه
سعی بر این   .  مراکز و مؤسسات علمی، پژوهشی، تولیدی واقتصادی آگاه ومرتبط با موضوع صورت میگیرد            

است که استانداردهای ملی، در جهت مطلوبیت ها و مصالح ملی وبا توجه به شرایط تولیدی، فنی و فن                      
دکنندگان ،مصرف کنندگان،   تولی:  آوری حاصل از مشارکت آگاهانه و منصفانه صاحبان حق و نفع شامل              

پیش نویس استانداردهای ملی جهت     .بازرگانان، مراکز علمی و تخصصی و نهادها و سازمانهای دولتی باشد          
نظرخواهی برای مراجع ذینفع واعضای کمیسیون های فنی مربوط ارسال میشود و پس از دریافت نظرات                  

) رسمی(  ت تصویب به عنوان استاندارد ملی        وپیشنهادها در کمیته ملی مرتبط با آن رشته طرح ودر صور           
 .چاپ و منتشر می شود

پیش نویس استانداردهایی که توسط مؤسسات و سازمانهای علاقمند و ذیصلاح و با رعایت ضوابط تعیین                 
شده تهیه می شود نیز پس از طرح و بـررسی در کمیته ملی مربوط و در صورت تصویب، به عنوان                           

بدین ترتیب استانداردهایی ملی تلقی می شود که بر اساس مفاد              .  رمی گردد استاندارد ملی چاپ ومنتش    
تدوین و در کمیته ملی مربوط که توسط مؤسسه تشکیل میگردد به             ))  5((مندرج در استاندارد ملی شماره      

 .تصویب رسیده باشد

 میباشد که در    مؤسسه استاندارد و تحقیقات صنعتی ایران از اعضای اصلی سازمان بین المللی استاندارد               
تدوین استانداردهای ملی ضمن تـوجه به شرایط کلی ونیازمندیهای خاص کشور، از آخرین پیشرفتهای                 

 .علمی، فنی و صنعتی جهان و استانداردهـای بین المـللی استفـاده می نماید

 به منظور   مؤسسه استاندارد و تحقیقات صنعتی ایران می تواند با رعایت موازین پیش بینی شده در قانون                 
حمایت از مصرف کنندگان، حفظ سلامت و ایمنی فردی وعمومی، حصول اطمینان از کیفیت محصولات و 
ملاحظات زیست محیطی و اقتصادی، اجرای بعضی از استانداردها را با تصویب شورای عالی استاندارد                  

لات کشور، اجرای    مؤسسه می تواند به منظور حفظ بازارهای بین المللی برای محصو               .  اجباری نماید 
 .استاندارد کالاهای صادراتی و درجه بندی آنرا اجباری نماید

همچنین بمنظور اطمینان بخشیدن به استفاده کنندگان از خدمات سازمانها و مؤسسات فعال در زمینه                     
مشاوره، آموزش، بازرسی، ممیزی و گواهی کنندکان سیستم های مدیریت کیفیت ومدیریت زیست                     

گاهها و کالیبره کنندگان وسایل سنجش، مؤسسه استاندارد اینگونه سازمانها و مؤسسات را              محیطی، آزمایش 
بر اساس ضوابط نظام تأیید صلاحیت ایران مورد ارزیابی قرار داده و در صورت احراز شرایط لازم،                        

 بین المللی   ترویج سیستم .  گواهینامه تأیید صلاحیت به آنها اعطا نموده و بر عملکرد آنها نظارت می نماید              
یکاها ، کالیبراسیون وسایل سنجش تعیین عیار فلزات گرانبها و انجام تحقیقات کاربردی برای ارتقای سطح                

 .استانداردهای ملی از دیگر وظایف این مؤسسه می باشد
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 -وزن مولکولیو توزیع  وزن مولکولی تعیین متوسط وزنی  -پلیمرها «کمیسیون استاندارد

 »روش آزمون- ژل تراواییکروماتوگرافی

 
 سمت یا نمایندگی                                                            رئیس  6-2

       دانشگاه صنعتى اميرکبير،دانشکده مهندسى پليمر                        ميرمحمد صادقى،گيتى

 )مهندسی پلیمردکتری (

 

  اعضاء  

 نی کمانگر،شیدا                                       پژوهشگاه پلیمر و پتروشیمی ایرانآه

 ) شیمی تجزیهلیسانسفوق (

 

 توکلی طرقی،پروانه                                    دانشگاه آزاداسلامی تهران

 ) شیمی فیزیکلیسانسفوق (

 

 پژوهشگاه پلیمر و پتروشیمی ایران                                       شکراللهی،فاطمه

 )مهندسی پلیمرلیسانس فوق (

 

 طبری نیا،فرزانه                                    اداره کل استاندارد و تحقیقات صنعتی مازندارن

  ) شیمی فیزیکلیسانسفوق (

 پژوهشگاه پلیمر و پتروشیمی ایران              عسکری،فهیمه 

 )مهندسی پلیمرنس لیسافوق (
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 فرهمند ،فرهید                                            پژوهشگاه پلیمر و پتروشیمی ایران        

 )فوق لیسانس شیمی تجزیه(

 
 کیمیایی ، سیمین                                             وزارت صنایع و معادن         

 )لیسانس شیمی (

 
 اداره کل استاندارد و تحقیقات صنعتی استان مازندران                          ی ، سانازنوحی لنگرود

       ) لیسانس شیمی محض( 

         

 ویسه،مهدی                                      رئیس آزمایشگاه شرکت پلاسکوکارسایپا

 )فوق لیسانس شیمی(

 

 دبیر

      اداره کل استاندارد و تحقیقات صنعتی استان مازندران                                                   میری قلعه سری،سیده عظمت    

 ) لیسانس مهندسی پلیمر(

 

 
اعضای چهارصدو سیزدهمین اجلاسیه کمیته ملی  استاندارد شیمیایی و پلیمر  

 9/1385 /11مورخ

 
 ایندگیسمت یا نم                                                            رئیس  6-3

       دانشگاه صنعتى اميرکبير،دانشکده مهندسى پليمر                        ميرمحمد صادقى،گيتى

 )مهندسی پلیمردکتری (
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  اعضاء  

              موسسه استاندارد و تحقیقات صنعتی ایران                       ابراهیم ، الهام

 )شیمیلیسانس (

 

                      نماینده رییس موسسه استاندارد و تحقیقات صنعتی ایراناکبری حقیقی، کریم    

 )لیسانس شیمی(

 

 سازمان حفاظت محیط زیست                                       دارابی ،المیرا

 )لیسانس(

 

 

 موسسه استاندارد و تحقیقات صنعتی ایران                               طلوعی،شهره

 )مهندسی پلیمرسانس لی(

 عالی،علی                                                      شرکت ایران یاسا تایر

 )لیسانس شیمی(

 

 کیمیایی،سیمین                                        کارشناس مسئول پلیمر وزارت صنایع

 )لیسانس شیمی(

 

                          شرکت الپا آابادانمحمدی،علی                              

 )لیسانس مهندسی شیمی(

 

 ن                 خوزستااداره کل استاندارد و تحقیقات صنعتی استان مرادی،نادر                                     
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 )لیسانس شیمی(

 

 شرکت ایران تایر                                                          ملکی،حسن

 ) لیسانس شیمی(

 

 شرکت آذین خودرو                                          منصور روستا،علی      

 ) لیسانس مهندسی پلیمر(

 دفتر تدوین-کمک کارشناس                                           مهدوی،آذر           

 

ــه سری،ســیده عظمــت  ــری قلع ــدران                            می ــیقات صــنعتی اســتان مازن     اداره کــل اســتاندارد و تحق

 ) لیسانس مهندسی پلیمر(

                          
 اداره کل استاندارد و تحقیقات صنعتی استان مازندران                     نوحی لنگرودی ، ساناز

     ) لیسانس شیمی محض( 

  

                               رئیس آزمایشگاه شرکت پلاسکوکارسایپاویسه،مهدی           

 )فوق لیسانس شیمی(

 

 دبیر

 فتحی رشتی ، ام البنین                              موسسه استاندارد و تحقیقات صنعتی ایران

 )لیسانس شیمی(
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 پیش گفتار
ـتانـدارد  رها  «اس ى        -پليم ين متوسط وزن ى    وزن م  تعي ى     ولکول ع وزن مولکول روش - ژل تراواىى   کروماتوگرافى -و توزى

ه  »آزمون  يله ک يمياىى و پليمر     کميسيون  بوس ى صناىع ش دوىن شده و   فن يه و ت ى   چهارصدوسيزدهمين  ته ته مل جلسه کمي
تاندارد وراس ر م يمياىى و پليم اده   ١١/٩/٨۵خ ش ند ىک م تناد ب ه اس نک ب رفته است، اى رار گ ورد تصوىب ق ون ٣م  قان

يقات صنعتى اىران مصوب بهمن ماه             ـتاندارد و تحق ررات موسسه اس ين و مق  به عنوان استانداردملى ١٣٧١اصلاح قوان
 .اىران منتشر مى شود

برای حفظ همگامی و هماهنگی با تحولات و پیشرفتهای ملی و جهانی در زمینه صنایع، علوم و خدمات،                     

ر خواهد شد و هرگونه پیشنهادی که برای اصلاح یاتکمیل          استانداردهای ملی ایران در مواقع لزوم تجدیدنظ      

بنابراین برای مراجعه به     .  این استاندارد ارائه شود، در تجدیدنظر بعدی مورد توجه قرار خواهد گرفت                

 . استانداردهای ملی ایران بایدهمواره از آخرین تجدیدنظر آنها استفاده کرد

است که ضمن توجه به شرایط موجود و نیازهای جامعه، در            در تهیه و تجدیدنظر این استاندارد سعی شده         

حد امکان بین این استاندارد و استانداردهای بین المللی و استاندارد ملی کشورهای صنعتی و پیشرفته                      

 . هماهنگی ایجاد شود

 . منبع و مآخذى که براى تهيه اىن استاندارد به کار رفته به شرح زىر است

 
1-ASTM D6474-99(2002) Standard Test Method for Determining  
Molecular Weight  Distribution and  of Molecular Weight Average of 
Polyolefins  By High Temperature Gel Permeation Chromatography . 
2-ISO 16014-1 (2003)Plastics-Determination of average molecular mass 
and molecular mass distribution of polymers using size-exclution 
chromatography-Part 1: General Principles 
3- ISO 16014-1 (2003)Plastics-Determination of average molecular mass 
and molecular mass distribution of polymers using size-exclution 
chromatography-Part 3:Low- temperature method 
 
4- ASTM D5296 Test Method for Molecular weight averages and 
Molecular weight  
Distribution of Polystyrene by High Performance Size- Exclusion 
Chromatography 

 الف
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5- ASTM D658 Practice for Testing Fixed-Wavelenght Photometrice 
Detectors Used in Liquid Chromatography. 
 

4-Crompton,Thomas Roy,Practical Polymer Analysis,Plenum Press,New 
York,N.Y,1993 
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-1 ژل تراوایی کروماتوگرافی-و توزیع وزن مولکولی وزن مولکولی تعیین متوسط وزنی  -پلیمرها

 روش آزمون

 
 هدف و دامنه کاربرد 1

راى       1-1 ى ب ه روش کل تاندارد ارائ ن اس دوىن اى دف از ت ى ه ع وزن مولکول ى و توزى ين متوسط وزن ا تعي رها  ب  پليم

 . اىن استاندارد  براى پليمرهاىى که داراى حلال باشند، کاربرد دارد. ژل تراواىى استکروماتوگرافىاستفاده از 

راى هموپليمرهاى خطى و غير خطى نظير پليمرهاى شاخه اى ، ستاره اى ،شانه اى ،منظم و غير                        1-2 تاندارد ب ن اس  اى

 .منظم فضاىى و کوپليمرهاى  تصادفى ، توده ، گرافت و هتروفازىک کاربرد دارد

راى     1-3 ن روش ب ا             اى ى ت ا جرم مولکول ى ب ه کار مى رود اما براى نمونه هاىى که  حدود         ٣،٠٠٠،٠٠٠ پليمرهاى ٣٠ ب

 . هستند کاربرد ندارد١٠٠٠درصد اجزا با جرم مولکولى کمتر از

اى ستون کروماتوگرام بيش از                             1-4 ا دم ه در آب حل مى شوند و ى ى ک راى پليمرهاى ن روش ب  درجه سلسيوس   ١٨٠ اى

ى       ا پليمرهاى وىه قابل ملاحظه اى           است و ى رات ثان ه اث دارند به ) نظير جذب ىا پس زدگى به وسيله مواد پرکننده ستون  ( ک
 .کار نمى رود

 . اين روش آزمون مطلق نيست و به کاليبراسيون نياز دارد-1یادآوری

 .گذارى مى شود اغلب بعنوان کروماتوگرافى ژل تراوايى نام٢ کروماتوگرافى اندازه طردى-2یادآوری

اوت بين متوسط وزنى و توزيع وزن مولکولى در پليمرها بر روى  خواص فيزيکى و مکانيکى پليمرها                   -3ادآوریی ـ تف

يار        ر بس ده از آن پليم اخته ش ول س واص محص ت خ ذاب و در نهاي ريان م اخص ج تحکام ،ش وژى ، اس ر مورفول نظي
 .موثراست

 

 مراجع الزامی

دارک      ه در           الزامى  م ى است ک ر حاوى مقررات تن اىن اســتاندارد به آن ها ارجاع داده شده             زى بدىن ترتيب آن  . است م
ى از اىن استاندارد مـحسوب مى شود          ررات جزئ ىا تجدىد نظر، اصلاحيه ها و  /  تارىخ چاپ و   داراىدر مورد مراجع    . مق

دارک            ن م دى اى د نظرهاى بعــ ورد تجدى ن استاندارد،            . ست ني نظر    م نفع اى ران ذى ر است کارب ذا بهت  امـکان کاربـرد   معه
ر را مورد بـررسى قرار دهنــد                  آخرىن  دارک الزامى زى ا و تجدىدنظرهاى م  مــراجع بدون تارىخ    مورددر  .  اصلاحيه ه

 .  الزامى ارجاع داده شده مورد نظر استمدارکىا تجدىد نظر آن / ىا تجدىدنظر، آخرىن چاپ و / چاپ و 
 :ارد الزامى است  زىر براى کاربرد اىن استاندمراجع از استفاده

 .راهنماىى آناليز و شناساىى پليمرها: ١٣٨٥ سال ٧١٨٥استاندارد ملى اىران شماره   2-1
                                                 

1 - Gel Permeation Chromatography 
2 - Size Exclusion Chromatography 
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 . آناليز و شناساىى مقدماتى-پليمرها : ١٣٨٤ سال ٨٣٩١ استاندارد ملى اىران شماره2-2

 

 اصطلاحات و تعاریف

 :رودار مىکها با تعارىف زىر بهدر اىن استاندارد ، اصطلاحات و ىا واژه
 کروماتوگرافی ژل تراوایی یا کروماتوگرافی اندازه طردی 3-1

ر اساس حجم هيدرودىناميکى مولکولهاى شوىشى در ستون                         ه در آن جداسازى ب ع است ک ىک روش کروماتوگرافى ماى
 .د غير جاذب با ابعاد خلل و فرج مشابه با اندازه مولکولهاى جداشونده، انجام مى شوپرشده با مواد متخلخلِ

 جرم مولکولی 3-2

 .مجموع جرم اتمهاى تشکيل دهنده ىک مولکول که اغلب وزن مولکولى نيز گفته مى شود

   متوسط جرم مولکولی 3-3

 :چهارنوع متوسط جرم مولکولى که با معادلات زىر بيان مى شوند براى پليمرها  تعرىف شده است

ادلات    ن مع داد مولکولها،     Ni در اى  هوىنک ساکوادا گرفته شده – نماىى که از معادله مارک a جرم مولکولى وi Mتع
 .است

:             بيان مى شود  Mn متوسط عددى جرم مولکولى که با 3-3-1
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:                 بيان مى شود Mw متوسط وزنى جرم مولکولى که با 3-3-2
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:                    بيان مى شود Mz وزن مولکولى که با Zمتوسط  3-3-3
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 :          بيان مى شود MVوىسکوزىته وزن مولکولى که با  متوسط3-3-4
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 . است١-٢استاندارد بند ساىر اصطلاحات مطابق با 3-3-5

 

 اصول روش

دازه مولکولى کار مى کند           ر اساس اصل تفکيک ان ابتدا نمونه پليمر در حلال مناسب حل . کروماتوگرافى ژل تراواىى ب
واد     ا م ده ب تون پرش ه س پس ب ود و س ى ش ت      ( م ان اس ا ىکس تفات ى رج م ل و ف اد خل ه داراى ابع ا ژل ک ى  )ب زرىق م ت

ه نمونه پليم     .شود  در اىن . رى از ستون عبور مى کند، اىن ستون ،مولکولها را بر حسب اندازه آنها جدا مى کند     همچنان ک
رج شوند و بنابراىن سرىعتر خارج مى شوند               ل و ف ند داخل خل ر نمى توان دازه بزرگت ا ان در حاليکه . روش مولکولهاى ب
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ر خارج مى شوند            رج شده و دىرت ل و ف ند وارد خل ر مى توان ه     ب .مولکولهاى کوچکت رتيب مولکولهاى جداشده ب ن ت ه اى
ود   ى ش بت م ده و برحسب غلظت ث اب ش ى وارد ردى دازه مولکول اهش ان رتيب ک ان اقامت  .ت يون ، زم ق کاليبراس مطاب

ل و فرج ستون به وزن مولکولى تبدىل مى شود              ) دسته (هرجزء  پارامترهاى وزنى  وزن مولکولى و   .از مولکولها در خل
ى از  داده          ع وزن مولکول تفاده از منحنى                .هاى غلظت محاسبه مى شود         توزى ا اس ى در هر شوىش ستون ب جرم مولکول

 .گرددکاليبراسيون پليمر استاندارد مرجع، با جرم مولکولى  توزىع بارىک تعيين مى
 

      وسایل لازم5

ده حلال و ظرف حلال مصرفى                      گاز ، پمپ،سيستم) سيستم درىافت کننده حلال(اجزاء ضرورى شامل ظرف نگهدارن
ونه         زرىق نم تم ت ونه  (زدا، حلال، سيس نده دما، مجموعه شيلنگ        )درىافت نم رل کن تم کنت نده، سيس بت کن ، ستون پرشده، ث

البته براى بالا بردن کاراىى ممکن است اجزا دىگرى نيز به       .،آشکار ساز جرم خروجى و سيستم پردازشگر داده ها است         
 . است١کل نماى ساده اى از اىن مجموعه مطابق ش. کار رود

  

  نمایش کلی سیستم ژل کروماتوگرافی-1شکل 

 

 باىد ظرفيت کافى براى نگهدارى حلال موردنياز براى کاليبراسيون ستون و چند    سیسـتم دریافـت کنـنده حـلال،        5-1

تفاده از آن خارج شود                          بل از اس د ق رى را داشته باشدهواى موجود در حلال باى دازه گي  به اىن منظور حلال در ظرف     .ان
رى          يت هواگي ه قابل اهش فشار   (مناسبى ک يد ىا با           ) ک رار ده ام اولتراسونيک ق رار داده و آن ظرف را در حم را دارد ، ق

نده حلال و پمپ آن را هواگيرى کنيد          ين درىافت کن تم خلا ب رار دادن سيس سيستم در ىافت کننده حلال باىد در مقابل آب .ق
وا     واد درى       ) رطوبت (موجود در ه ند       محافظت شود و م د خالص باش ى باى ذرات و ناخالصيها ممکن است با صاف         . . افت

 کردن از حلال جدا شوند

د جرىان نسبتا       سیستم پمپ     5-2 در حالت معمول ، .ثابت حلال  را با کمترىن پالس به داخل ستون فراهم کند"  ، باى

ين        د ب ا    ١/٠سرعت باى ستون تقرىبا هشت ميلى متر است سرعت  ميلى ليتر بر دقيقه باشد و در حالتى که قطر داخلى         ٥ ت
نهاد مى شود                يقه پيش ر دق ر ب ى مت ) که سازنده ستون تعيين کرده است(فشار برگشتى نباىد از حدود مشخص شده .ىک ميل

ند   د در محدوده     .تجاوز ک   درصد سرعت تعيين شده تحت شراىط و  فاصله زمانى لازم    ± ٣/٠  دقت سرعت جرىان باى
ز باشد    ا براى پليمرهاى                سرعت جرىا  .آنالي الا و ى ى ب ا جرم مولکول ا ب راى پليمر ه ر مکعب ب انتى مت ر از ىک س ن کمت

Shear sensitive    رد دارد راى ثابت نگهداشتن سرعت جرىان ، کنترل دما در حالت   .  و حلال هاى وىسکوز کارب ب
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دار و با حداقل     ا استفاده از استاندارد داخلى و ىا سرعت جرىان باىد به طور متناوب ب  .  درجه سلسيوس  لازم است       ± ١پاى
دازه گيرى حجم ىا جرم پاىش شود و چنانچه انحراف قابل توجهى داشت           ر ان تقيم نظي   ±  ٣/٠در محدوده (روش هاى مس

ق منحنى کاليبراسيون به دست مى آىند دانستن سرعت                     .تصحيح شود   ) درصد  ١ تاىج مطاب تاندارد ، ن ن اس ه در اى از آنجاک
 .رى نيستجرىان ،چندان ضرو

   سیستم تزریق نمونه5-3

ونه             زرىق ، عمل تحوىل نم تم ت نظور از سيس ول (م ه داخل خط جرىان است که علاوه بر آن،تواناىى      ) محل جهت ورود ب
ه     ونه ب دارى نم ه نگه ادر ب د ق زرىق باى تم ت م دارد ، سيس ى را ه ير فرع بورحلال از مس  ع

ونه  ناى ب           گ ا په ه داخل ستون ب ونه را ب ه نم د اى باشد ک به اىن منظور نصب تجهيزات . حداقل و افت فشار تزرىق کند   ١ان
راى سيستم تزرىق نياز است ، البته مى توان از سرنگ نيز براى تزرىق مستقيم                          وا ب نده شراىط ه ين کن ا تام ا ى رل دم کنت

رد        تفاده ک ونه اس ين شير ىک تا شش قسمتى براى درىافت ىا تزرىق کننده حجمى متغير براى اىن                 . نم  عمل مناسب   همچن
 . است

       ستون5-4

دازه مولکولهاى آن از نظر جرمى است                 5-4-1 ر طبق ان ونه ب ا ، جداسازى مولکولهاى نم ستون هاى  .وظيفه ستون ه

ستون . فولادضدزنگ با دىواره داخلى صاف و ىکنواخت براى کروماتوگرافى ژل تراواىى با دماى بالا پيشنهاد مى گردد       

ا طول    ا ١٥ب انتى  ٥٠ ت ا اتصالات انتهاىى با     س ر ب .  مناسب است٢ خاص طراحى شده،جهت کاهش حجم مرده Fritsمت
تاىرىن                           ى اس رکننده ، کوپليمرهاى پل واد پ وما م ه عم رکننده است ک واد پ در کروماتوگرافى ژل تراواىى     (ستون حاوى م

ى  تند            ) غيرآب تاىرىن هس زن اس يل بن رده      . مخصوصا کوپليمرهاى دى وىن يمه سخت آلى  و ىا          و در بعضى از کارب ا ژل ن
يليکا ترجيح داده مى شود                 ا س رج دار  ى ل و ف .  ميکرومتر است      ٣-٢٠اندازه  ذرات دى وىنيل بنزن استاىرىن ،       .شيشه خل

دازه                    رکننده ستون ، دارى  اشکال و ان واد پ دازه تحت عنوان       ٠ممکن است م م ان بتا ه ا ذرات نس رج مختلف ى ل و ف "خل

Mixed bed " ند ا ستون . باش نه وسيع جرمى، از مواد پرکننده با اندازه متفاوت      ه راهم ساختن دام ى ذکرشده، جهت ف
ر مى         رج پ ل و ف م اندازه بودن خلل و فرج ، پيشنهاد مى شود ستون ها به   . شود درخل منظور افزاىش اندازه در صورت ه

م فشار آشکارساز متصل شوند                     يه ک ه سمت ناح رج ب ل و ف ا قطر آن ىا اندازه ذرات هيچ محدودىتى در طول ستون ى   .خل
رکننده ستون نيست        اى باشد که پس از ناحيه تزرىق گستره ىا دامنه وزن مولکولى بزرگتر        گونهها باىد به  چيدمان ستون .پ
 . چيده شود١٠٦ تا١٠٤به طور مثال از گستره جرمى .به ترتيب نزولى باشد

ــاز5-5 ت پلي     آشکارسـ ته غلظ رى پيوس دازه گي يت  ان د قابل تون  ،باى بورى از س ول ع ر در محل ا(م راهم ) ه را ف

ند  دازه کافى حساس باشد و بطور خطى به غلظت ماده عبورى ، مستقل از  وزن مولکولى پاسخ         .ک ه ان د ب آشکارساز باى

 ) RI(در آشکارساز با ضرىب شکست) dn/dc(شدت سيگنال به مقدار نمونه تزرىق شده و شاخص انکسار وىژه . دهد  

وع             و جذب در واحد غلظ        راى آشکار ساز از ن رابطه خطى بين غلظت ماده حل شده و         .  بستگى دارد   UVت جرمى ب
د   رار باش ده برق يم ش دار تنظ ان مق تن حساسيت در هم رار داش ا ق د ب يک باى اع پ راى .ارتف نهادى ب ول پيش حساسيت معم

دود از ضرىب شکست ح ا ١٠-٥ RI آشکارس الا در حدود (١٠-٤ ت ا ١٠-٨ RI حساسيت ب ا ١/٠ و) ١٠-٧ ت  در ٩/٠ ت

ى  UVآشکارساز   الا در آشکارساز    (معمول  باىد حجم داخلى کمى داشته RIآشکارساز  .است   ) ١٠-٤ UVحساسيت ب
رادىان غلظت در طى عبور حلال و پليمر چشم پوشى نگردد                       ا از گ براى پلى الفين ها حجم سل آشکارساز باىد        . باشد ت

ا مساوى        ر ى تاى         ٣٠کمت ى اس راى پل ر و ب ر از      ميکروليت ع بارىک جرم مولکولى از    ١٥رىن کمت ر باشد و توزى  ميکروليت
ئورى کل بشقابک ها و فاکتور تفکيک ستون باشد             داد ت ظ تع ا ستون و حف دا شده ب متداولترىن آشکارساز بر .. مولکول ج

ادون قرمز ى                               الا ، جذب م اى ب ا دم راى کروماتوگرافى ب ه ب ى استوارند ک ا مرئ رابنفش  ى ابش  ف ا شاخص اساس جذب ت
تند ) ضرىب شکست   (انکسار  ين در کروماتوگرافى با کاراىى بالا نيز فتومتر ها برپاىه اندازه گيرىهاى شاخص            .هس همچن

 ٢٠٠نسبت سيگنال به نوىز پيشنهادى بزرگتر از      . . ، فلورسانس سنجى و جذب مادون قرمز است        UVانکسار ،  جذب       
                                                 

1 - band broadening 
2 -Dead Volume 
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ى قابل پذىرش است که تو               ر از ان در حالت ها با غلظت   زىع جرم مولکولى بسيار گسترده باشد ىا اندازه گيرى        و نسبت کمت
 . باشد ٢٠در اىن حالت نسبت سيگنال به نوىز باىد بزرگتر از . کم نمونه با جرم مولکولى  زىاد انجام گيرد

يه جرم                           تاندارد در ناح ى اس ر جرم مولکول تفاده شد، غلظت هاى بالات وع وىسکومترى اس ولى مولکاگر از آشکارساز ن
 .گيرى شودتر اندازههاى پاىينهاى شوىش نمونه باىد درغلظتتر نياز است و زمانپاىين

 

  مجموعه شیلنگ و اتصالات 5-6

ورد استفاده براى اتصال سيستم تزرىق نمونه به ابتداى ستون ، ستونها به ىکدىگر و آخرىن ستون           ى  شيلنگ م قطر داخل
ه آشکارساز باىد کوچک و طول آن کوتا          ه باشد به گونه اى که از مخلوط شدن مجدد اجزا جدا شده جلوگيرى کرده و از                  ب

نان حاصل شود           ميلى متر ٢٥/٠قطر داخلى از محل تزرىق نمونه تا آشکارساز نباىد بزرگتر از . عملکرد دستگاه  اطمي
ت و رابط ها باىد کمترىن    کليه اتصالا . مگاپاسکال طراحى شود   ٤٢باشد و ضخامت دىواره آنها باىد براى فشار در حدود             

راى جلوگيرى از مخلوط شدن داشته باشند همچنين قطر آنقدر نباىد کوچک باشد که شکست زنجير پليمر            رده را ب حجم م
 .و ىا جرىان آشفته در سل آشکارساز را سبب شود

 

 کنترل کننده دما  5-7

ونه اى عمل کند که در ستون ، پمپ ، سيستم ت         ه گ د ب ا باى نده دم رل کن زرىق نمونه و مجموعه شيلنگ تغييرات دماىى کنت
 .بسيار کمى اعمال شود

 

 ثبات و رسام  5-8

ى   يک، سطح خط پاىه ،     SECدر منحن اع پ طور واضح باىد ثبت و  و پيک هاى جداشده، بهSIGNAL DRIFT ، ارتف
 .رسم شود

 

      سیستم های پردازش داده ها5-9 

  دریافت داده ها5-9-1

د ا        ا باى ا انتهاى خروج و ارائه پيک ىا زمانى که سيگنال به خط پاىه افت مى کند                        درىافت داده ه ونه ت زرىق نم ز شروع ت
ام شود    د حداقل               .انج ا خواندن باى اط داده  ى داد نق ى باشد     DECADE نقطه در هر       ٥٠تع تعداد نقاط باىد به .جرم مولکول

 .گونه اى باشد که سطح زىر پيک و زمان شوىش در پيک لحاظ شود
 

 ی داده و تصحیح کروماتوگرام هاارزیاب 5-9-2

رام    /٣کمتر از ) شوىنده(باىدبه منظور تعيين خطا در زمان شوىش استاندارد داخلى ىا حجم ىا جرم حلال    SECکروماتوگ
 .مقدار کاليبره شده در هر بار استفاده پاىش شود  ±  ٠/١ىا بيشتر از ±  ٣/٠درصد و  ± ٠/١درصد ىا بين± ٠

درصد است ، ±  ٣/٠و  ± ٠/١درصد است تصحيح نياز نيست و اگر خطا بين ± ٣/٠تر از اگر خطاى سرعت جرىان کم      
ا بيشتر از حد مجاز است داده باىد حذف شود و اندازه گيرى تکرار شود و تصحيح پيک              تصحيح لازم است و اگر خط

 .نياز نيست

يه مراحل ترسيم نمودار و ثبت داد       د   5-9-3 ر کل تم هاى امروزى ، کامپيوت ه ها را انجام مى دهد و ممکن است ر سيس

 .نرم افزار هاى کاربرى دستگاه مطابق سازندگان متفاوت باشند
 

    سایرملزومات5-10

 .....خطوط فيلتر حلالهاى خاص ، فشارسنج ها ، اتلاف کننده هاى پالس ، جرىان سنج ها، آون هاى ترموستات دار و 
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ى از وسايل بيان شده  از بن         -یـادآوری     که بتواند روش اجراى آزمون را پاسخگو باشد مورد          ١٠-٥ تا   ١-٥د   هرترکيب

 .پذيرش است
 

            مواد لازم6

ا اجزائ دستگاه سازگار باشد و پليمر را در خود حل کند حلال مناسبى است                       ،١ حـلال  6-1 ه ب ى ک خلوص .  هرنوع  حلال

ا در حالت کلى حلال             تفاوت است ام رد آن م ا کارب ياز حلال ب ورد ن باىد عارى از هرگونه آلودگى و موادى باشد که با م
داخل داشته باشد                      ا آشکارسازى پليمر ت نکه ب ا اى د ى بطور مثال در کروماتوگرافى ژل تراواىى با دماى        .پليمر واکنش ده

ين ها ، حلال باىد داراى نقطه جوش بالاتر از دماى عملياتى داشته باشد که                      ى الف الاى پل شنهاد  ترى کلروبنزن پي   ٤-٢-١ب
 . مى شود و براى پلى استاىرىن ، تتراهيدروفوران مناسب است

تخاب آشکارساز براى يک سيستم کروماتوگرافى اهميت دارد، انتخاب حلال نيز  بر انتخاب                     - یـادآوری  ه ان  همانطور ک

قدار کمتر يا مساوى م(طور مناسبى بالا باشد تا ويسکوزيته ماده عبورى کم باشد  دما بايد به  .گذارددماى عمليات اثر مى   
واز مناسب است          از در سل آشکار ساز نشود                            ) يک سانتى پ ا خروج گ ه سبب جوشيدن ي م باشد ک دازه اى ک ه ان . و ب

تخاب آشکارساز ، حلا لها نيز با شاخص انکسار خاصى انتخاب مى شوند                   ين در ان بطور مثال تولوئن نمى تواند     .همچن
ا آشکارساز      ر  ٢٥٤ (UVب مى توان   . بايد در انتخاب حلال لحاظ شود      ٢خلوص و سازگارى حلال    .داستفاده شو   )  نانومت

رى از تخريب حلال ، تجمع مولکولهاى پليمر و جذب پليمر روى مواد پرکننده ستون ، افزودنى هاى                         نظور جلوگي ه م ب
يدان ى اکس ر آنت ودنظي تفاده نم ا و نمک  اس ين ممکن.ه نه سازى حلااست مخلوطى ازحلالهمچن ا جهت بهي يت و ه ل

از متحرک به کار رود                اهش هزينه ف ا ک براى مثال حلال تتراهيدروفوران بايد علاوه بر افزودن آنتى         .شاخص انکسار ي
،جهت جلوگيرى از تشکيل پروکسيد ،بايد       ) حجمى هيدروکسى تولوئن بوتيله شده    / درصد وزنى  ٠٢٥/٠-١/٠(اکسيدان   

 . مراجعه کنيد٢-٢ت انتخاب حلال مناسب به استاندارد بندجه.به طور پيوسته با گاز خنثى نظير هليم اسپرى شود
 

    معرف برای ارزیابی ستون6-2

ى تقارنى و فاکتور جداسازى                     تور ب ئورى بشقابک هاى ستون ، فاک داد ت ين تع راى تعي ين ب ى پاى ا جرم مولکول ى ب ترکيب
 .ستون به کار مى رود

 

    استانداردهای جرم مولکولی6-3

ى کاليبراسيون      Mwمقدار .با استفاده از استاندارد هاى جرم مولکولى و توزىع بارىک جرم مولکولى تهيه مى شودمنحن

ا   /و ور                Mnى رق ن ر تف ق نظي تاندارد از روش هاى مطل ، اسمومتر ى غشاىى ،  )٣-٢مطابق استاندارد ملى اىران بند    ( اس
شاخص پراکندگى با تقسيم مقدار مطلق      .ن مى شود  اسمومترى فشار بخار، اولتراسانترىفوژ، آناليز گروههاى انتهاىى تعيي         

Mw  به مقدار مطلق  Mn  پليمر باىد در گستره داده هاى زىر باشد شاخص پراکندگى استاندارد هاى.به دست مى آىد: 
Mp<   :٢*١٠٣  :     Mw  /Mn=٢٠/١ 
٢*١٠٣≤ Mp < ١٠٦:     Mw  /Mn=١٠/١ 
١٠٦≤ Mp <:     Mw  /Mn=٢٠/١ 
Mp :محاسبه مى شود) ١(ى در ماکزىمم پيک با استفاده از معادله جرم مولکول: 

Mp=(Mn×Mw)0.5           (1) 
رمال لگارىتمى باشد            ع ن ونه پليمرى ، توزى ى نم ع وزن مولکول ا    (اگر توزى يک ه ه پ ى ک ى زىادى را با وضوح در حالت

 ).نشان مى دهد بلندترىن پيک را در نظر بگيرىد

                                                 
1 - Eluent 

2 - cosistency 
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 )استاندارد داخلی( سرعت جریان معرف برای نشانگر کردن6-4

راى ارزىابى داده ها  در گستره مورد                       ثال ب ان شوىش ، بطور م اىش صحت زم راى پ ين ب ى پاى ا جرم مولکول ى ب ترکيب
 انتظاربه کار مى رود

  افزودنی ها 6-5

ونه و                      بود عملکرد دستگاه و ممانعت از  تخرىب نم راى به ه حلال اضافه شود      ..... ممکن است ب مثال ، ليتيم  به طور   .ب

رىلو نيترىل ، به عنوان افزودنى ، به              ى اک رى از تجمع پل راى جلوگي راىد ب يم  کل روماىد و ليت دى متيل فرماميد – N,Nب
 .اضافه مى شود و ىا سدىم ترى فلوئورواستات به هگزافلوئوراىزوپروپانول در آزمون پلى آميدها افزودن مى شود

 

 های آزمون    روش7

هاى مورد استفاده در اين آزمون سمى يا داراى قابليت آتشگيرى بالا هستند ، کاربر اين استاندارد بايد                  حلال -یـادآوری 

 .کليه ملاحظات ايمنى بيان شده در مراجع ذيربط را رعايت کند

         نمونه برداری7-1

 .جهت اطمينان از اىنکه نمونه نماىنده واقعى پليمر است ، خردکردن آن پيشنهاد مى شود

  آماده سازی محلول 7-2

 محلول های استاندارد جرم مولکولی 7-2-1

ى مورد استفاده براى تهيه منحنى کاليبراسيون ، باىد  گستره جرم مولکولى پليمر مورد آناليز                      تانداردهاى جرم مولکول اس
ار مى رود                    ه ک رى ب دازه گي تاندارد در هر ان اند و حداقل دو اس ول هاىى که شامل بيش   .را بپوش  از ىک ممکن است محل

ود   تفاده ش ز اس ند ني ى باش ک وزن مولکول ع بارى ا در     .توزى تاندارد ه ه اس ود ک ى ش تفاده م ا اس ى از آن ه ط زمان ا فق ام
املا جدا از هم و مشخص باشند            رام ،  ک  باىد ١�٠٠٠�٠٠٠محلول هاى استاندارد جرم مولکولى بزرگتر از       .کروماتوگ

 .جداگانه تهيه شوند
تاندارد ه    ز، اس ر در آنالي ى          اگ ت، منحن ترس نيس ى در دس ونه آزمون ابه نم يمياىى مش ا ساختارش ى ب رم مولکول اى ج

 .کاليبراسيون ، ممکن است با استفاده از استانداردهاىى شامل چند نوع مختلف از پليمر تهيه شود
ا تکان دادن آرام و حرارت ملاىم پيشنهاد مى شود          م زدن و ى ر، ه راى تسرىع در حل شدن پليم وگيرى از به منظور جل.ب

 .شکست زنجير هاى پليمرى ، زمان باىد کوتاه و دما نباىد بسيار بالا باشد
دود شدن آن ، ضرورى است  رى از مس تون و جلوگي راى محافظت از س ول ب ردن محل ن حالت صافى . صاف ک در اى

 .ىک ميکرومتر باىد به کار رود١ تا ٢/٠ ىا صافى هاى فلزى آبکش مانند با قطر سوراخ بين ١غشاىى
اده جامد روى صافى ، بيانگر اىن است که کاملا حل نشده است و فراىند حل کردن باىد تکرار شود           اگر صافى .حضور م

 . باىد نسبت به حلال مورد استفاده خنثى باشندbackingغشاىى استفاده شد، غشاء و 

تداول، در خلال        -یـادآوری  زمان ذخيره محلول . فاده کنيد ساعت پس از آماده سازى محلول ، آن را است٤٨در حالت م

ر در صورتى امکان دارد که           ه مدت طولانى ت محلول در جاى تاريک و )به منظور جلوگيرى از تخريب حلال و پليمر(ب
 . سرد نگهدارى شود

 :غلظت هاى پيشنهادى براى محلول هاى استاندارد

 رم بر مول، گ pM  گستره غلظت،ميلى گرم بر سانتى مترمکعب

 کمتر از    ٥ *١٠٤ ٤/٠
 ١٠٦ و کمتر از ٥*١٠٤بيشتر از   ٢/٠

                                                 
1 -  Memberan Filter 
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 ١٠٦بيشتر ىا مساوى  ١/٠
 

 محلول نمونه 7-2-2

ا    ١٠حدود    الن      ٢٥٠ ت ونه را درون ب رم از نم ى گ رى خشک و تميز  ٥٠ ميل ى ليت ميلى گرم  ١٠در صورت استفاده از ( ميل
جهت انتخاب حلال مناسب    ( داده و حلال مربوط به پليمر را اضافه کنيد         قرار)  ميلى ليترى استفاده کنيد    ١٠نمونه ، از بالن     

ند        تاندارد ب ه اس يد     ٢-٢ب راجعه کن م بزنيد تا محلول ، کاملا حل شود        ) .  م ياز، آن راه دقت شود که زمان هم (در صورت ن
 ).١-٢-٧ابق بند مط(، سپس آن را صاف کنيد)زدن باىد بسيار کوتاه باشد تا شکست زنجيرهاى پليمرى را سبب نشود

 :غلظت هاى محلول نمونه نباىد از محدوده هاى زىر تجاوز کند
 ، گرم بر مولMwگستره غلظت،ميلى گرم بر سانتى مترمکعب

 کمتر از     ١٠٥ ٥
 ١٠٦و کمتر از ١٠٥بيشتر از   ٢
 ١٠٦بيشتر ىا مساوى  ٥/٠

 

 يا ويال هاى مقاوم در برابر  Auto sampler ممکن است نمونه هاى پليمرى مستقيم در داخل ويال هاى  -یادآوری

ه داراى يک درپوش است وزن و سپس  مواد آنتى اکسيدان اضافه شوند                     ر ک مقدار مواد آنتى اکسيدان    .حرارت بزرگت
ال را بگذاريد  و درصورت نياز         ٢٥٠حدود    ن حالت ، درپوش وي رحلال است در اي ر ليت رم ب ى گ با توجه به نوع ( ميل

مراقب باشيد که دماهاى خيلى بالا ، زمان طولانى      . ا استفاده از دما ، پليمر را کاملا در حلال حل کنيد           ب ) پليمر و حلال    
حل شدن و وسايل اولتراسونيک ممکن است سبب تخريب پليمر شوند همزن مغناطيسى يا دستى يا يک وسيله با                               

 .چرخش نسبتا کند در گرمخانه براى حل شدن کامل پيشنهاد مى شود

  و آماده سازی دستگاه و ملزومات تنظیم 7-3

نده حلال برىزىد و آن را گاززداىى کنيد                     7-3-1 تم درىافت کن دارى از حلال را در سيس حلال را به کليه قسمت ها ،   .مق

يد        ا جرىان ده ر از ستون ه در ... مجموعه ستون را به سيستم وصل کنيد و کليه اتصالات را از نظر نشتى حلال و   . غي
 .رسى کنيدشراىط آزمون باز

تم را در شراىط آزمون قرار دهيد            7-3-2 . بطور مثال سرعت جرىان، حساسيت آشکارساز  و دما را تنظيم کنيد           .  سيس

 .تا خط صاف و مستقيمى به دست آىد
 .دماى ستون باىد بر اساس قابليت حل شدن نمونه ،وىسکوزىته و نقطه جوش حلال و دماى اتاق انتخاب شود

 زریق  جرم و حجم ت7-3-3

ى،  به ابعاد ستون و حساسيت آشکارساز بستگى دارد                          ونه تزرىق ول نم ونه پليمرى و حجم محل دار جرم نم جرم بهينه  .مق
ى به دست آمده است ،حدود            ه صورت تجرب ه ب ونه پليمرى ک بدون ( ميلى گرم بر سانتى متر مکعب ستون خالى٠١/٠نم

 . ميلى گرم در سانتى مترمکعب ستون خالى باشد١/٠بيشترىن جرم تزرىق شده باىد کمتر از .است) پرکننده
ى به دست آمده است،                 ه طور تجرب ه ب ونه ، ک ول نم نه محل  سانتى مترمکعب در سانتى مترمکعب ستون ٠٠٥/٠حجم بهي

ى است      ر از           ..خال د کمت زرىق شده باى مقدار حجم هاى تزرىق .  سانتى مترمکعب ستون خالى باشد٠١/٠بيشترىن حجم ت
تاند    ول اس ادل محلول نمونه باشد       محل د مع ى باى همچنين مقدار حجم هاى تزرىق محلول ترکيبات با جرم . ارد جرم مولکول

 . سانتى مترمکعب در سانتى مترمکعب ستون خالى باشد٠٠٥/٠مولکولى  پاىين  باىد کمتر از 
 

      روش اجرا ی آزمون8

    آماده سازی برای آنالیز8-1
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ند         ق ب ولهاى پليمرى را مطاب يد     ٢-٢-٧ محل اده کن ى به هر محلول اضافه          .  آم تاندارد داخل زرىق ،اس بل از ت ممکن است ق
ود ازى         .ش اده س راى آم ى ب رىان خروج رعت ج اىش س راى پ ى ب تاندارد داخل امل اس ره ش ول ذخي ک محل يد ى ى توان م

 . آماده کنيد٦وساىل را مطابق بند.محلولهاى نمونه استفاده کنيد

    تزریق محلولهای نمونه8-2

ند    ق ب ورد استفاده آن ، براى کاليبراسيون ، ىکسان باشد                    ١١مطاب دار م ا مق د ب زرىق باى افزاىش چشمگير حجم،  با  . حجم ت
زرىق  بيانگر مشکل جدى در دستگاه کروماتوگرافى است و باىد قبل از ادامه آزمون ،                           الس در فشار برگشتى حين ت پ

 .برطرف شود

 .هر نمونه انجام شود  حداقل دو اندازه گيرى باىد براى 8-3
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    محاسبه و بیان نتایج9

  منحنى کاليبراسيون 9-1

ى کاليبراسيون  با ترسيم لگارىتم         به دست مى ) ب( پيوست ٣ در مقابل زمان هاى عبور و شوىش مطابق شکل         Mpمنحن

 .  از طرىق ىکى از روش هاى زىر به دست مى آىد Mpمقدار .آىد

  استاندارد از طرىق برگه مشخصات مواد9-1-1

ه           9-1-2 ا محاسبه از طرىق معادل ر      ١ ب رگه مشخصات مواد استاندارد  قابل                 Mn  و    Mw ، از مقادى ا ب راجع ى ه از م ک

 .دستيابى است

ه  9-1-3 رىق معادل به از ط ا محاس ر ١ب ا   Mw ، از مقادى ا    Mnى بت آن ه رگه ) PDI( و نس ا ب راجع ى ه از م ک

 .تيابى استمشخصات مواد استاندارد  قابل دس

  بيان داده ها در جداول9-1-4

م سطوح برش خورده و هم ارتفاع کروماتوگرام را در حجم هاى خروجى          زار هاى خاص  ه رم اف ) فواصل خروجى(ن
 .مقادىر مناسب براى وزن مولکولى در هر حجم خروجى از منحنى کاليبراسيون به دست مى آىد. ثبت مى کند

   ارزیابی داده ها 9-1-5

 ش استاندارد داخلى  رو-

ول نمونه ، گوگرد اضافه مى شود و محلول به ستون                               ه محل راهيدروفوران باشد، ب ه حلال تت ثال ،در صورتى ک راى م ب
 . بعد از پيک هاى سيستم ، سولفور از ستون ها خارج مى شود.تزرىق مى شود

  روش اندازه گيرى مستقيم -
 . ترازو به طور مستقيم اندازه گيرى مى شودحجم ىا جرم ماده شوىشى ، با استوانه مدرج ىا

 

   محاسبه متوسط وزنی وزن مولکولی9-1-6

ى و   ددى ، وزن ى متوسط ع Z) nwzوزن مولکول MMM ر   ,, ادلات زى ق مع ده مطاب بت ش اى ث تفاده از داده ه ا اس  ب

 .محاسبه مى شود
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 .Mn به Mwسبت و شاخص پراکندگى برابر است با ن

 )توزىع جزء وزنى تجمعى( توزىع  وزن مولکولى 9-1-6
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        گزارش آزمون10

 :گزارش آزمون باىد داراى اطلاعات زىر باشد

  ليست لوازم و تجهيزات مورد استفاده1- 10

و اگر آماده سازى به اضافه افزودنى ها (  نوع سيستم ، نوع ستون ها، ابعاد و سازنده ستون، دماى عمليات،حلال             10-1-1

ود  اىش جرىان              )ب ا پ تانداردداخلى ى ار رفت   (، سرعت جرىان حلال، اس ه ک ىا هر دو، حجم تزرىق، غلظت محلول ) اگر ب
 نمونه پليمرى به ميلى گرم بر ليتر

  قدرت تفکيک و تعداد بشقابک ها10-2

تفاده10-2-1 ورد اس تاندارد م ا ، تفکيک، اس قابک ه داد بش راى تع ى ب ول آزمون ورد  محل ه م به تفکيک، معادل  در محاس

 استفاده براى محاسبه تفکيک

  کاليبراسيون هاى استاندارد10-3

)استانداردهاى پليمر ، وزن مولکولى استانداردهاى پليمر و پيک حجم هاى تاخير 10-3-1 )rV. 

  پارامتر هاى محاسبه10-4

ولکولى متوسط هاى وزن مولکولى و توزىع وزن م 10-4-1
n

w

M
M

D = 

 شماره استاندارد ملى اىران که آزمون بر اساس آن انجام شده است  10-5

 
 

 
 
 
 

 )الف( پیوست

 استاندارد های توزیع باریک جرم مولکولی

 )الزامی(

 پلیمر گستره جرم مولکولی

 پلى استاىرىن ٢*١٠٧     تا   ٥*١٠٢
 تاىرىنمتيل اس-١پلى  ١*١٠٦     تا   ١*١٠٣
 پلى متيل متا اکرىلات ٥/١*١٠٦     تا   ٢*١٠٣
 پلى اتيلن گليکول ٢/٢*١٠٤     تا   ٢*١٠٢
 پلى اتيلن اکساىد ١*١٠٦     تا   ٢*١٠٣
 پلى اىزوپرن ٣*١٠٦     تا   ١*١٠٣
 پلى تتراهيدروفوران ٥*١٠٥     تا  ١*١٠٣
 پلى بوتادىن ١*١٠٦     تا   ١*١٠٣
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 پلى اتيلن ٢/١*١٠٦     تا   ١*١٠٣
 پلى پروپيلن ٥/٣*١٠٥      تا   ٨/٤*١٠٤

 
 
 
 
 

 )ب(پیوست

 ارزیابی ستون و پارامترهای عملیاتی

 )الزامی(

 

  ارزیابی عملکرد ستون و تعیین پارامترهای عملیاتی

   ارزیابی سرعت جریان 1

ه توصيه سازنده دستگاه و ستون توجه کنيد                 تخاب سرعت جرىان ب  سانتى مترمکعب   ١±١/٠ى حدود سرعت جرىان .در ان
ر دقيقه پيشنهاد مى شود      به منظور اطمينان از ثابت بودن سرعت جرىان   . سرعت جرىان باىد بطور مرتب بررسى شود      .ب

ا  پيک حاصل از افزودن ماده اى با وزن مولکولى                  ٣/٠در حدود     وا ى يک ه ر پ ان تاخي ه زم نهاد مى شود ک  درصد پيش
ين نظير تولوئن اندازه گير     درصد شد پمپ باىد تعوىض ىا سروىس ٣/٠اگر اختلاف سرعت جرىان متجاوز از .ى شودپاى

 . شود

   تعیین تئوری تعداد بشقابک های ستون2

ا استفاده از ترکيبى با جرم مولکولى پاىين  نظير اتيل بنزن ، پيک                N(را به دست آورىد و تعداد بشقابک ها )  ١شکل (ب
 .را از معادله زىر محاسبه کنيد) 
2)/(×16= WtN e                                               

2
2/1 )/(×55.5= WtN e 

 : که در  آن

te حلال تا  ماکزىمم پيک ، ) عبور( ، زمان شوىش 

W1/2       يک و زىمم پ اع ماک يک در نصف ارتف ين  مقطع   :  W ، عرض پ (   دو تانژانت پيک و خط پاىه است١اختلاف ب
 )١ شکل مطابق

                                                 
1 - Intersection 
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رىبا تقارن و تق يک خروجى م نکه پ ا فرض اى ين ب ند،" همچن روى مى ک ين پي ع گوس ر Nاز تاب ه زى واند از معادل  مى ت
 :محاسبه شود

22 )(16=)(×)
1
(×16=

W
V

N
W
V

LL
N rr 

ه در آن،    ان ىا دقيقه،                  : rVطول کل ستون ،      : Lک ا زم ر ى ى ليت اده عبورى ، ميل يک حجم م در واحد عرض پيک    : Wپ

 . است ١،قاعده مثلثى مطابق شکل ) دقيقه(ىا زمان) ميلى ليتر(حجم

تجاوز از هزار               الا م اى ب ا دم ر است   N ستون ب داد بشقابک باىد بطور منظم پاىش شود و تنظيم ستون بدون در  . در مت تع
 .نظر گرفتن اىن الزامات مورد تاىيد نيست

 
 1   تعیین فاکتور تفکیک 3

تور تفکيک      و جرم ٣شخصه اى از جداسازى است و  از معادله زىر و با استفاده از منحنى کاليبراسيون و شکل         م Rفاک
 .با توزىع جرم مولکولى بارىکى از جرم مولکولى به دست مى آىد) ٢شکل (مولکولى استاندارد  

                              )×(
1= WstdDR 

ه در آن    ، ى کال : Dک يب منحن ونه و  ش يک نم وک پ يون در ن رم    : Wstdيبراس تاندارد ج ه اس ط پاى يک در خ عرض پ
 .مولکولى است

                                                 
1- Resolution Factor 
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 )عدم تقارن(1 تعیین فاکتور بی تقارنی 3

ى      ى تقارن تور ب ه دست آمده از پيک                              Asفاک تفاده از داده هاى ب ا اس ر و ب ه زى ه از معادل  ، مشخصه اى از ستون است ک
 :محاسبه مى شود) ١شکل(نظير اتيل بنزنحاصل از ترکيب با جرم مولکولى پاىين 

)a×2/()b+a(=As 

a  و   bمطابق شکل مى باشند . 

     ارزیابی آشکارساز  5

يد     5-1 ل کن ازنده آن عم يه س ق توص از مطاب ردى آشکارس ى عملک ون ارزىاب يگنال   .در آزم ک س ت تفاضلى ، ى شکس

راى اختلاف در شاخص انکسار            زمانيکه حجم . بين حلال و ماده عبورى در ستون فراهم مى کند) ∆RI(مناسبى را ب

87 در محدوده ∆RI ميکروليتر است آشکارساز باىد به ١٠سل کمتر ىا مساوى 1010  .  پاسخ دهد-

ار  5-2 اخص انکس  ش
dc
dn

ى   رم مولکول ر  ٥٠٠٠  در ج رم ب ت    گ ت اس ا ثاب ين ه ى الف راى پل ول ب خ  . م راىن پاس بناب

ر از          ر کمت دار                  ٥٠٠٠آشکارساز در مقادى تفاده  از مق ا اس د ب ر مول باى رم ب  گ
dc
dn

کاليبراسيون وزن مولکولى تصحيح      

وع شکست دىفرانسيلى براى پلى الفين ها اىن است که دما               ه از معاىب اساسى آشکارساز از ن در سل آشکارساز شود ک
د در حدود       همچنين براى پلى استاىرىن نيز فشار و سرعت جرىان باىد به دقت            . درجه سلسيوس کنترل شود        ٠٠٠١/٠باى

براى مثال بيشتر ماىعات آلى ضرىب دماىى معادل         .کنترل شود 
K
RI410     دارند که  RI       ٤ سل آشکارساز باىد در حدود-

 . کنترل شود١٠

ز  5-3 نده         بن نوان ىک شروع کن اىد بع تاىرىن است     ) رادىکال آزاد (ىيل پروکس ى اس رىل پل راى نيت وجود غلظت هاى   . ب

يد است و              زوىل پراکس زوات، حاصل از تخرىب بن روه بن ر گ نده شامل کروموفورها نظي تقات شروع کن کوچک از مش

ى پليمر مى تواند مشخصه هاى جذب              نوان گروههاى انتهاى ز آنجاىيکه غلظت نسبى اىن گروههاى      را تغيير دهد ا   UVبع
تهاى با کاهش جرم مولکولى پليمر افزاىش مى ىابد ، رابطه بين پاسخ آشکارساز و غلظت پليمر                    جذب مولى در قانون   (ان

ر  رت -بي ا جرم مولکولى تغييرکند        ) لامب  و فلورسانس به حضور گروههاى      UVآشکارسازهاى نورسنجى   .ممکن است ب

                                                 
1 - Asymmetry Factor 
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رىک حساس      ى کروموف تند  انتهاى تخاب نوع آشکارساز و طول موج براى اطمينان از پاسخ غلظت وابسته          . هس راىن ان بناب
 .به جرم مولکولى بسيار مهم است
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ICS: 83.100 

 27 :  صفحه
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