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آنالیزبرداری و راهنمای نمونه  

های شیمیایی محیط کارآلاینده   

(4)جلد    
 

 ترجمه و تدوین:

 گروه عوامل شیمیایی و سموم

  مرکز سلامت محیط و کار 

 ، درمان و آموزش پزشکیوزارت بهداشت
 

 

 

 (NIOSHهای آنالیز )مطابق با آخرین ویرایش کتابچه راهنمای روش
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: مطابق با آخرين  (4)جلد  های شیمیايی محیط کاربرداری و آنالیز آلايندهراهنمای نمونه : عنوان و نام پديدآور

نويسنده جعفر جندقی...] و ديگران[ ؛  /NIOSHهای ارزيابی ويرايش کتابچه راهنمای روش
شیمیايی و سموم مرکز سلامت محیط و کار وزارت بهداشت، ترجمه و تدوين گروه عوامل 

 درمان و آموزش پزشکی.

 ۱4۰4.تهران: وزارت بهداشت، درمان و آموزش پزشکی،  : مشخصات نشر

 .جدول: ۱32ص. : مشخصات ظاهری

 978-622-5964-7۰-9  : شابک دوره

 7-74-5964-622-978 : 4جلد  شابک

 فیپا : وضعیت فهرست نويسی

جوزم، نفیسه نصیرزاده،  گلوردی، فاطمه بهبويهبابايی، فاطمه صادقیجعفر جندقی، فريده گل : نويسندگان

 مانیپ فرشید وفا،  فرزانه مازوچی،  مجتبی انفرادی،  فتیک، منیره خادم، شکسقراط عمری

   انينجار فرانک ی، اري

 کتابنامه. : يادداشت

 تجزيه و آزمايش  --ها آلاينده : موضوع
Pollutants -- Analysis  

 ها آلاينده
Pollutants 

 ۱347-جندقی، جعفر،  : شناسه افزوده

ايران. وزارت بهداشت، درمان و آموزش پزشکی. مرکز سلامت محیط و کار. گروه عوامل  : شناسه افزوده

 شیمیايی و سموم

 ايران. وزارت بهداشت، درمان و آموزش پزشکی : شناسه افزوده

 Iran. Ministry of Health and Medical Education : شناسه افزوده

 TD۱93 : رده بندی کنگره

 52/628 : رده بندی ديويی

 ۱۰۰9272۰  : شماره کتابشناسی ملی

 فیپا : اطلاعات رکورد کتابشناسی
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 و ویرایش اعضای گروه ترجمه، تدوین 

 سمت نام و نام خانوادگی

 طرح مسئول دکتر جعفر جندقی

 ناظر طرح باباییدکتر فریده گل

 مجری طرح دکتر فاطمه صادقی گلوردی

 مجری طرح مهندس فاطمه بهبویه

 مترجم و ویراستار منیره خادم دکتر

 مترجم و ویراستار مهندس سقراط عمری شکفتیک

 مترجم و ویراستار نفیسه نصیرزادهدکتر 

 مترجم دکتر فرشید وفا

 مترجم مهندس فرزانه مازوچی

 مترجم مهندس مجتبی انفرادی

یاری مانیپ مهندس  مترجم 

انینجار فرانک مهندس  مترجم 
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 :NIOSHهای آنالیز درباره کتاب راهنمای روش

و ارائه  قاتیکه مسسوول انجام تحق بوده؛متحده  الاتيا در آژانس فدرال کي (NIOSH)۱ یو بهداشست شس ل یمنيا یموسسسسه مل

ص س یریشگیپ یبرا يیهاهیتو ش یهایماریها و ببیاز آ ستاز کار  ینا ش NIOSH. ا  2یماریاز ب یریشگیاز مرکز کنترل و پ یبخ

) CDC(  يابیهاروش ی. راهنماباشسسسدمی متحده الاتيا یخدمات انسسسساندپارتمان سسسسلامت و در  NIOSH (NMAM)3 ی ارز

بهداشسست  نهیدر زم یشسس ل هایمواجهه یابيارز یکه در سسسطج جهان برا بوده یمعتبر آنالیزو  یربردانمونه یهااز روش یامجموعه

ش ل یصنعت شت ( و ی) ستفاده م یاحرفهيا بهدا شده NMAMکه در  يیهاشود. روشیا شر  در اهداف مواجهه اند، با توجه به منت

بارسسسسنج یابيارز ،یکارهایمحیط يابیو  یبرداربه نمونه در درجه اول NIOSH یها. روششسسسوندیم یو اعت حلیهوا ارز کار م

 ،NMAMدر  کند.راهنماهايی را پیشسسنهاد می ای نیزفلهو  یپوسسست ،یسسسطح ،یکيولوژیب یهانمونه یبرا NMAMاما  پردازند،یم

صلخود روشغیر از به ضوعات را ديگر  یکه تعداد نمايد؛میرا ارائه  يیو راهنما نهیزمشیوجود دارد که پ يیهاها، ف پوشش نیز از مو

 یراهنما ت،یفیک نیتضمکنند؛ اطلاعات ارزشمندی را درباره استفاده می NIOSH یهاشرو افرادی که از ؛ برایفصولاين . دهدیم

را ارائه  یمنبع مناسسب NMAM یهافصسلهمچنین . کنندفراهم میآئروسسل و ...  یروش، جمع آور یابيتوسسعه و ارز ،بردارینمونه

 یروزرسسسسانبه طور مداوم بهاين راهنماها  تقويت نمايند. ها رانمت گريد یجاها موجود در یاطلاعات فنتوانند میکه اغلب  ؛کنندیم

در صسسفحه و   نيبه صسسورت آنلا NMAM. دنشسسویمتری ايجاد ديجد یهاروشها يا تجديدنظر شسسده و يا اين روش رايز ،گرددمی

NIOSH (www.cdc.gov/niosh/nmam)  صورت  شدهمنتشر سر جهان به  سرا ست. کاربران  گانيراآنلاين و و در  در دسترس ا

 فوق مراجعه نمايند. تيساو اری و آنالیز به بردی نمونهراهنما یهاها و فصلروش نيدترياطلاع از جد یبراتوانند می

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                                                                 
1. The National Institute for Occupational Safety and Health (NIOSH) 
2. Centers for Disease Control and Prevention (CDC) 
3. The NIOSH Manual of Analytical Methods (NMAM) 
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 پیشگفتار: 

کار، بروز اثرات نامطلو  ناشی از مواجهه با آنها نیز در همگام با پیشرفت تکنولوژی و استفاده روز افزون از مواد شیمیايی در محیط

نامطلو  ناشی از مواجهه با اين مواد، لازم است پس از میان شاغلین افزايش يافته است. به منظور کنترل مواجهه و کاهش اثرات 

گیری و تعیین شود. بخش مهمی از فرآيند ارزيابی، اندازههای بهداشتی ناشی ازآنها پرداختهشناسايی، به ارزيابی خطرات و ريسک

گیرد. های مرتبط انجام میسط سازمانالمللی ارائه شده توهای استاندارد ملی و بینمقدار کمی مواد شیمیايی است؛ که مطابق با روش

های کاری ارائه ترين مواد شیمیايی مورد استفاده در محیطگیری و ارزيابی مهمهای اندازهبا توجه به اين امر، در مجموعه حاضر روش

صنايع و نیز کارشناسان های بازرسی، بخش خصوصی، ای فعال در زمینهتواند مورد استفاده کارشناسان بهداشت حرفهشود؛ که میمی

 ای قرار گیرد.های بهداشت حرفهآزمايشگاه

گیری از آخرين دستاوردهای علمی، از تجربه کارشناسان و متخصصین حوزه ستادی مرکز سلامت ضمن بهره در تدوين اين راهنما

 شده است.استفاده سراسر کشور  ایفعال در حوزه بهداشت حرفههمکاران وزارت بهداشت، اساتید برجسته دانشگاهی و  محیط و کار

تا بتواند توسط همکاران در  د؛که محصولی فاخر و شايسته ارائه نماي اين بود وزارت بهداشت سلامت محیط و کار مرکزتمام تلاش 

ممکن موعه نیز اين مجبه هر حال  .ی و بعضاً عموم مردم قابل استفاده باشديهای اجراها و دستگاهسراسر کشور و کاربران ساير سازمان

شود با ارائه کارشناسان و صاحبنظران ارجمند دعوت می ،که بدينوسیله از همه متخصصین؛ هايی باشداست دارای نواقص و کاستی

ما را در ارتقاء سطج علمی و نزديکتر کردن هر چه بیشتر محتوای اين رهنمود به نیازهای روز جامعه ياری  ،نظرات و پیشنهادات خود

 های بعدی بکار گرفته شود.ا در ويراستت؛ نمايند

های وزارت بهداشت، درمان و آموزش بر روی تارگاه به منظور دسترسی بهتر کاربران به اين مجموعه، فايل الکترونیکی اين راهنما

 است.رسیدهبسیار محدودی از آنها به چاپ  هایهو تنها نسخ گرفتهقرار  وزرات بهداشت مرکز سلامت محیط و کارو  پزشکی )وبدا(

صمیمانه تشکر و قدردانی  اهنما،تدوين و انتشار اين رکارگروه ترجمه، اندرکاران دست تماماز زحمات  دانیم کهبرخود وظیفه می

 ؛ری خواهند نموديا اين مجموعهما را در بهبود کیفیت  ،کسانی که با ارائه پیشنهادات اصلاحی خودتمامی و پیشاپیش از نموده 

 م.صمیمانه سپاسگزاري

 

 

دکتر جعفر جندقی                                                                              

رئیس مرکز سلامت محیط و کار وزارت بهداشت                                                                             
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 مقدمه مترجمان

فهرست مواد شیمیايی مورد مصرف  های نو، سبب گرديده؛ کهت ییر در شیوه زندگی، نیاز به محصولات جديد و استفاده از تکنولوژی

و آگاهی از اثرات سوء مواد شیمیايی، در بسیاری  شناخت های علمی بشر در مورددر صنعت روز به روز فزونی يابد. علیرغم پیشرفت

باشد. از اين رو لازم است نسبت به پايش مواجهه شاغلین و ثبت آنها اقدام گردد، تا ها محدود میدانش انسانی در مورد آن از موارد،

آوری شده را به کمک متخصصین اپیدمیولوژی های بیولوژيکی، داده ها و اطلاعات جمعبتوان در مقاطع زمانی مختلف همزمان با پايش

ی صحیج حدود مجاز مواجهه ش لی در آينده ياری بازنگرتوانند ما را در ها همچنین میقرار داد. اين دادهش لی مورد تجزيه و تحلیل 

شود؛ تا بتوان با می های سنجش در سطج کشور، يک ضرورت دانستهسازی روشنمايند. به منظور دستیابی به اين هدف، همسان

 آور مواد شیمیايی در بین شاغلین اقدام نمود.های بیولوژيکی و اثرات زيانپايش اطمینان نسبت به تحلیل نتايج سنجش و ارتباط آن با

های هوا، برای تعداد قابل توجهی از سازی و تجزيه نمونهبرداری، آمادههای نمونهباشد که روشمی جلد هشت شامل راهنما اين

است؛ تا کاربران بتوانند شده، سرفصل کلی تمامی جلدها آوردهها ارائه شده است. در ابتدای هر جلد از کتا ترکیبات شیمیايی در آن

ای در انتهای تمامی جلدها تهیه نامهبا مراجعه به هر جلد، روش مورد نظر خود را پیدا کرده و به آن استفاده نمايند. همچنین واژه

پردازد. امید است بتوان در آينده، نسبت اين راهنما میارائه شده در ها، عبارات و اصطلاحات واژهباره به ارائه اطلاعات دراست؛ که شده

برداری و سنجش برای ساير ترکیبات شیمیايی و نیز بازنگری اين مجموعه اقدام های معتبر در نمونهبه تکمیل اين راهنما و ارائه روش

 گردد.
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 هاسرفصل

 جلد اول
 

 مقدمه -
 هدف و دامنه -

 NIOSHبرداری و آنالیز های نمونهراهنمای روشنحوه استفاده از  -

 هاروش یابيو ارز توسعه -
 NIOSHو محدوده دقت روش  یریگاندازه تیقطع عدم -

 موجود در هوا یهاندهياز آلا یبردارنمونه یبرا یکل ملاحظات -

 هاآئروسل یبردارنمونهبر موثر  یفاکتورها -
  هاوآئروسلیب اتیو خصوص یبردارنمونه -

 جلد دوم
 

 آوری نمونه آئروسلاندازه منافذ فیلتر و جمع -

 سنجش الیاف -

 ی محلول فلز باتیترک زیاز فلزات و آنال ینمونه بردار -

 کار هایدر محیط دود ناشی از گازوئیل پايش -
های فیلتر های کربنی و نانوالیاف موجود بر روینانولولهآنالیز  -

 مخلوط با میکروسکوپ الکترونی انتقالیاسترسلولزی 

 و نمادها فيواژه نامه اختصارات، تعار -

 ها(جلد سوم )روش
 

 اند/ ذرات کلبندی نشدهذراتی که در جای ديگر طبقه -

  استات لینيو -
  کیتروآروماتین باتیترک -

  کیکلرواست دیاس -

- p-کلروفنول  
  دیفرمالده -

  کتون -

  نيدیسیآن -

  ديبروما لیمت -
 دیگلوتارآلده -

 دیوالرآلده -

 ها(جلد چهارم )روش
 

  FTIR یسنج فیط با یو معدن یآل یگازها -

  ستریروش کان /C10-C1 از، فرار یآل باتیترک -
 نونیدروکیه -

 رامیت -

 روتنون -
  رترومیپ -

 ديپروکسا ليبنزو -

 نیکنياستر -
  آلی کیآرسن -

- -p نیتروآنلین 

 (ی)به عنوان کربن عنصر زليد ذرات -

 اهیس کربن -
 قلع یآل باتیترک -

 نيديبنز لیمت ید -3،3و  نيديبنز -

  (MWF)یکارفلز الاتیس -

 ها(پنجم )روشجلد 
 

  قلع لیمت یدهايکلر -

 ارگانوفسفره یهاکشآفت -
  نیتروژن آلی هایکشآفت -

 پارچه( ايگرد و غبار)چو   یرو دیفرمالدئ -

 نیآرس -

 نیفسف -
 دیانیس دروژنیه -

 ديفلورا ليسولفور -
 (ويکروويمابا هضم ) ICP عناصر با استفاده از -

 اکیآمون -

 سر  -

 کربن دیمونوکس -

 (ويکروويمابا هضم ) ICP عناصر با استفاده از -

 یسلولز یبردار کپسول داخلعناصر با نمونه -

 PCM با افیال ريو سا آزبست -
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  ها(جلد ششم )روش

 یرو دیاکس -
  یتیشش ظرف کروم -

 یتیشش ظرف کروم -

 قابل استنشاق، توسط دستگاه مادون قرمز  یستاليکر سیلیس -

  IR ذغال سنگ قابل تنفس، توسط کوارتز در گرد و غبار معدن -

  یکروماتوگراف وني لهیبوس یتیظرف شش کروم -

  سر  -

 میدانی قابل حمل یتوسط اسپکتروفتومتر یتیشش ظرف کروم -
 یفلورومتر لهیدر هوا به وس میليبر -

 کيدروفلوریه دیو اس ديفلورا ذرات -

  یوني یکروماتوگراف فرار با یدهایاس -

  (کيفسفر دیو اس کيسولفور دیفرار )اس ریغ یدهایاس -
 در خون تولوئن -

 در بافت عناصر -

 در ادرار ديفلورا -
 در ادرار ونيهگزاند 5و2 -

 کتون در ادرار لیات لیو مت استن -

  در ادرار نیلتیبوت ديکلر یتر -

- O- در ادرار کرزول 

 ها(هفتم )روشجلد 
 

- S- و  دیاس کيمرکپتور ليبنزS-در ادرار  دیاس کيمرکپتور فنیل 

  در ادرار دیاس کیونیبروموپروپ -3 -

  در ادرار دیاس کیکلرواست یتر -
  (ليزوتاي)کر آزبست -

  سازها شیپ ،یرقانونیو مواد مخدر غ نیمتامفتام -

  مجازریغ یو داروها نیمتامفتام -
  (یدر سطج )به روش فلورومتر میليبر -

 یجرم یسنج فیط/عيما یسطوح  با روش کروماتوگراف یرو نیمتامفتام -



10 
 

 جلد هشتم )روشها(
 

  ليدیسیگل لیان بوت -

  کیتروآروماتین باتیترک -

  ديفلور یکلروبنزوتر-پارا -

  دیاکس لنیپروپ -

  نيديریپ -

  هاترپن -

   دروفورانیتتراه -

  تربانتین -

  هالوژنه یهادروکربنیئ -

  کیآرومات یهادروکربنیه -

  ترواتانین -۱-کلروید -۱، ۱ -

  گرادیدرجه سانت 2۱6-36با نقطه جوش  يیهادروکربنیه -

  آن باتیو ترک ومینیآلوم -

  ديدریان کیاست -

  اکیآمون -

  یتیکروم شش ظرف -

  یبه روش اسپکتروفوتومتر یستاليکر سیلیس -

  قابل حمل یبا اسپکتروفتومتر یتیظرف شش کروم -

  متانول -

 ديکلرا لنیمت -

 

  بروموپروپان -2و  ۱ -

  تترابرومواتان-۱،۱،2،2 -

 تتراکلرواتان 2،2،۱،۱ -

 اسید استیک -

 ليتریاستون -

 ليتریلونياکر -
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CAS:  1جدول                                            RTECS 1جدول  :  
                                 1جدول : فرمول شیمیایی

 1جدول  وزن مولکولی:

 مراجعه شود. 1جدول  به مترادف: اسامی

 1جدول  ها:ویژگی

 کامل نوع ارزیابی:

 حدود مجاز

OSHA:  3mg/m 2 

NIOSH: min 15/3mg/m2                                                                      

 سنجش
 

 تبديل فوريه استخراج توسط طیف سنجی مادون قرمز :روش سنجش
(FTIR) 

، QA/QCو الزامات  هادادهبا توجه به اهداف ) ۱جدول  آنالیت:
 .(شوند نییتعترکیبات اضافی ممکن است شناسايی و 

 شود.مراجعه  2به جدول  :فرکانس های آنالیز
 گاز  استانداردهای کالیبراسیون مطابقکالیبراسیون: 

 ایو جستجوهای کتابخانه FTIRفسیر طیف تشناسایی: 
)بسته به ترکیب و طول مسیر مراجعه شود.  2به جدول : گسنره

 جذ (
 مراجعه شود.  2به جدول : حد تشخیص

 شود.مراجعه  Eبه ضمیمه :  دقت

 نمونه برداری
 

)در صورت نیاز  قابل حملتجهیزات قرائت مستقیم  :نمونه بردار

 دارای فیلتر(
لیتر در دقیقه )بسته به نوع  2۰لیتر در دقیقه تا   ۱/۰ دبی:

 سیستم(
 بسته به نوع سیستم حداقل حجم نمونه:
 -: حداکثر حجم نمونه

میلی متر  795و  725) کیلو پاسکال ۱۰3تا  6/96بین  فشار:

 ( جیوه
 درجه سانتیگراد 3۰تا  ۱۰بین  دما:

 گاز نیتروژن يا هوای صفر نمونه های شاهد:

 ویژه مراقبت های
 

 به مورد خاصی اشاره نشده است.

 صحت
 

 شود.مراجعه  Eبه پیوست  محدوده مطالعه:

 مراجعه شود. Eبه پیوست  :تورش 
 مراجعه شود. Eبه پیوست  دقت کلی:

 مراجعه شود. Eبه پیوست  صحت:

 کاربرد
 

[. با مشسسارکت يک تحلیلگر ۱،2]اسسستثابت شسسدهی و مخلوط گازهای احتراق یهوای محیطهای مربوط به نمونهدر  FTIR هایروش فوائد
برای کار استفاده نمود )ز ترکیبات فرار آلی و معدنی موجود در هوای محیطمخلوطی ابرای توصیف خصوصیات  توان از اين روشمیباتجربه 

 .(مراجعه کنید ۱مثال به جدول

 گرهامداخله
 

با اسسستفاده از تجزيه و تحلیل حداقل از اينرو تحلیلگر هر ترکیب تأثیر بگذارد.  مقداربر  ،FTIRها در جذ  طیفهمپوشسسانی ممکن اسسست 
 را به دست آورد. شوند،صحیج ترکیباتی که سبب همپوشانی می غلظت تواندمیمربعات چند مت یره، 

 

 های دیگرروش
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 FTIRطیف سنجی  را با کمکغلظت ترکیبات گازی  باشد کهمی[ 3]های آنپیوستو  EPA320روش هايی از قسمتاساس اين روش بر

 [.4،5،6،7]موجود استنیز با اين روش بوده سازگار که  ASTMچندين استاندارد کند. توصیف می

 

 تجهیزات
 

)منبع، اينترفرومتر سسلول جذ   FTIR سسنجیطیفسسیسستم  -۱

. حداقل پهنای خط رودکار می بهنمونه و دتکتور( که برای جذ  

 سانتیمتر يا کمتر توصیه شده است. 2/۰ (MIL) تجهیزات

ممکن اسسسست برای برخی گازهای ويته تنظیم شسسسود.  MIL توجه:

سل با جنس  ،و آنالیتسطج بین های واکنش رساندن حداقلبهبرای 
 مناسب و جذ  داخلی انتخا  شود.

رم افزار با قابلیت سسسیسسستم کامپیوتری مجهز به سسسخت افزار و ن -2

 مورد نیاز است. آنالیز نمودارهاذخیره اطلاعات و 
نه -3 مپ نمو با دبی پ به  ۱۰تا  ۱/۰برداری فردی  قه  لیتر بر دقی

 همراه فیلترهای جذ  مناسب ذرات 

های ها و لولهشسسسلنگ های غیرقابل واکنش با گازها،کنندهتنظیم -4

 بردارینمونه
با حداقل سسسساير روتامترها و -5 های دقت برای دبی %5تجهیزات 

 برداری و کالیبراسیون گازها نمونه

گیری دمسسا و کنترل تجهیزات برای اجزای سسسسیسسسستم انسسدازه-6
  IRبرداری و سل نمونه برای نمونه

يا بیشستر  ۱۰تجهیزات کنترل دما اگر که دمای هوا کمتر از  توجه :

 ت.گراد باشد مورد نیاز اسدرجه سانتی 3۰از 

سل جذب-7 شار مطلق در  سنجش ف شار برای   %5 صحت ی باگیج ف

متر جیوه مورد نیاز میلی 76۰در فشار مطلق در فشار يک اتمسفر يا 

 است.
گیج  تم )نه در شسسرايط نرمال( پمپ خلا،های سسسیسسسبرای تسسست-8

فیلترهای تنظیم کننده متر جیوه( و میلی ۱۰۰فشسسسار مطلق برای )

 مورد نیاز است. %25و  %5۰بین  ،پرتو مادون قرمز
 

 

 یمصرف ییایمیمواد ش
 

 ، هوا با درجه خلوص بالا بهتر است.گاز نیتروژن يا هوای خالص-۱

  بالاتر.يا  صحت %2کالیبراسیون استاندارد با -2

و طول مسیر جذ   استفاده شدهوابسته به نوع ترکیب  مناسب غلظت
 باشد. سیستم می

 تا 100 به ازای هر متر، برای اتیلن در نیتروژن، غلظت اسسسستاندارد 

ppm4۰۰ 40-10توصسسیه شسسده اسسست. برای مثال اسسستاندارد ppm  
 باشد.متر سل جذبی می ۱۰نیازمند 

نیتروژن مايع برای سسسرد کردن دتکتور ماوراء بنفش ممکن اسسست  -3

 نیاز باشد.

 «به احتیاطات ویژه توجه شود»

 

 ویژهاحتیاطات 
 

 باشد.اين روش نیازمند کاربرد گازهای تحت فشار و مايعات سیروژنیک و مواد شیمیايی سمی می 
 جا شوند.اين مواد خطرناک هستند و بايد توسط افراد با تجربه و بر اساس استانداردهای موجود ايمنی جابه

کند. مسوولیت اجرای دقیق اصول ايمنی و بهداشتی بايستی متوجه یاين روش به تمام شرايط ايمنی که مرتبط با فرآيند کار هستند، اشاره نم

 باشد.های قانونی موجود در اين زمینه کاربر و با عنايت به محدوديت
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که قبل  FTIRلطفاً به توضیحات و ضمائم، در خصوص روشی که در اين متن استفاده شده توجه کنید. چندين روش تست سیستم  توجه:

 شود، بايستی تکمیل گردد.انجام میاز فرآيند 

 دهند.را ارائه می FTIRتوضیحات عمومی در خصوص سیستم اسپکترومتری  ,E D (B,C ,های )پیوست

 هايی از محاسبات برای اجرای اين روش مورد نیاز است.ملاحظات و شرايط استاندارد آزمايشگاهی و نمونه

 مراحل قبل از آزمایش

 

 :(A پیوست) تحلیلگر با تجربه صورت پذيرديک و دو( بايستی تنها توسط يک فرد مراحل اقدامات زير )
سیستم  -۱ سیستم،  FTIRشیوه عملکرد  سخ  ستی در خصوص میزان طول موج تولیدی، حداقل پهنای باند، طول مسیر جذ ، زمان پا باي

ضمیمه  ست Bسطج منحنی باقیمانده و عملکرد دتکتور که در  شده ا شريج  سیستم بررسی گ ،ت تعمیر و يا به تازگی  جديد بوده وردد. اگر 

 قبل از شروع فعالیت بايستی صورت پذيرد.، Bموارد مندرج در ضمیمه  دهی شده باشد،سرويس

 طرح بايستی شامل موارد ذيل باشد: :طرح آزمایش یا تستتهیه  -2
 نمونه نمودارهایشامل طول مسیر جذ  برای  سیستم پیشنهادی،وضعیت ( الف

شاخص   شماره ) مورد انتظار برای هر نمونه LOD( کیفیت اطلاعات دريافتی مناطق قابل تجزيه و  شاهده  Eضمیمه  2به جدول  برای م

 مونه و شیوه محاسبات مراجعه گردد(.های نشاخص
بايستی وجود داشته باشد. فرد آنالیز کننده بايد تجربه لازم در خصوص تمامی مراحلی  سنجش،تمام اپراتورها و آنالیزورها در مراحل  ( نامج

و توانايی انجام تمامی مراحل تست را داشته باشد. اپراتور هم بايستی تجربه لازم جهت اجرای  بودهدارا  ،که جهت انجام تست لیست گرديده

 داشته باشد. جزئی از انجام مراحل تست باشد، گرديده و ممکن استلیست  ،که در زير را 3س4س5س6س7س8س9س۱۰س۱۱س۱2و ۱3مراحل
ها مرتبط که نقشی در کیفیت نتايج تست LODهای موجود و شاخص RSAهای های مختلف سیستم، شاخصدهی قسمت( توانايی شکلد

نیز بايستی توسط اپراتور يا  3س4س5س6س7س8س9س۱۰س۱۱س۱2و ۱3اقدامات زير مراحل .را مشاهده فرمائید(  Eداشته باشند. )ضمیمه  را دارند

 فرد آنالیز کننده ماهر و باتجريه صورت پذيرد.

فراهم نمائید. منبع و دتکتور تنظیم فعال نمائید. زمان لازم و کافی را جهت  ،های شرکت تولید کنندهرا بر اساس توصیه FTIRسیستم  -3
 لازم برسد.دما و پايداری به اجازه دهید دستگاه  باشد،در صورتی که نیاز 

ريزی شده باشد. اگر که سیستم موجود ظرفیت سازی اطلاعات به درستی برنامهبرای ذخیره یاطمینان حاصل کنید که سیستم کامپیوتر -4

ستفاده کن تک پرتو طیفرا ندارد از  IRنمودارهای سازی کامل ذخیره ستم در تهیه یبه جای آن ا سی شد. به دقت و توانايی  و  گیریتیبانپ
 مراحل اجرای آن توجه نمائید.

س -5 سلول جذ  مادون قرمز م میصفر به طور مستق یهوا اي تروژنین انيجر ،یبردارنمونه ستمیبا دور زدن  پاسخ  ی کهزمان، تا رسدیبه 

 پايدار شود. مورد نیاز دون قرمز و سطج رطوبتما

اسسستفاده بردای( جهت ثبت طیف جذبی جريان نمونه در نیتروژن و يا هوای خالص )شسسامل تمام اجزای نمونه FTIR از تمام سسسیسسستم -6
بر اسسسساس  ،برداری و میزان تجاوز آن را. میزان دبی نمونهکنیدريزی شسسسده جهت تعیین طیف نمونه را مشسسسخص های برنامهزمان نمايید.

سخ تنظیم  ستندات زمان پا صفر آزمايش نمائیدکنیدم ساس طیف  ستم را برا سی ساير  ؛ اين طیف.  ضور  در فرآيند  ترکیباتبیانگر عدم ح

سنمونه شد.ل جذبی میبرداری و جذ  در  ساترکیبی  اگر با  اي زیسلول جذ  مادون قرمز را تم اي و یریگنمونه ستمیس یشد، اجزا يیشنا
شدند ترکیباتاگر که  .دیثبت کن ديجد صفر فیط کيو  نمايید نيگزيجا شاخص ،حذف ن ساس  ستی بر ا صله باي در  LODهای نتايج حا

 .را مشاهده نمائید( ۱7و  ۱6،  ۱5 مراحل)رل کیفیت بازنگری و تصحیج گردند حین اقدامات کنت

 

 کالیبراسیون
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ستفاده از -7 ستم نمونه با ا ست آور شیپ CTS فیچند ط ايدو  ،برداریسی س یو از آنها برا ديآزمون بد سبه طول م س ریمحا  ستمیجذ  

انحراف  %5طول مسیر جذ  را با در نظر گرفتن  در نظر بگیريد.زمان مناسب را برای ايجاد طیف نمونه . (B1بخش  B پیوست)دیاستفاده کن

 متر جیوه تنظیم نمائید.میلی 725- 795گراد و فشار بین درجه سانتی ۱۰-3۰مشخص نمائید. دمای نمونه و فشار را بین 

تا  ،در صورت نیاز ممکن است لازم باشد صبر نمائیم . گاهیانجام دهید زير را سیستم بررسی ،بردایفرآيند نمونه قبل ازلزوم در صورت  -8
برداری انجام اگر اينکار پس از نمونه .را مشاهده نمائید( ۱7و  ۱6، ۱5، ۱4) مراحل های کنترل کیفیت به دست آيدو روش بعدی نتايج تست

 ها داشته باشد. LODو  شيآزما جينتا خصوص نظر در ديبه تجد ازیممکن است نشود، 

سی -الف صفر : LOD برر شاخص ،به کاربردن طیف  سبه  ست) RSAهای محا شاخص B2بخش  B پیو  LODهای را ملاحظه نمائید( و 
 B پیوستطول مسیر )مشاهده بررسی نمايید تا گردد. ها مشخص میبرای تست نمونه شده آنالیز نواحی( که در آنها E1بخش  E)ضمیمه 

شاخص B1بخش  شاخص RSAهای (  شند داده آزمون مطابقت دا تیفیبا اهداف ک LODهای موجود و  ست)شته با را  E1بخش  E پیو

 ملاحظه کنید(.
 .دیرا انجام ده B4، بخش B مهیو محاسبات شرح داده شده در ضم دینمونه را ثبت کناز  هیاول فیط کيعدد موج  یريتکرارپذ یبررس - 

 بردارینمونه
 

های مادون قرمز و گازهای محل کار را ثبت کنید. کرده و طیف برداریبندی مشسسخص شسسده در طرح آزمايش، نمونهبا اسسستفاده از زمان -9

در طول  FTIRانجامد يا اگر سسسیسسستم سسساعت به طول می 2هايی که بیشسستر از برای آزمايش .برداری ممکن اسسست ت ییر کندمحل نمونه
سیستم  ،جا گرددبرداری جابهنمونه سخ تک پرتوی  ، تک پرتو رخ دهد فیط یرجذبیغ ینواحدر  %5نمائید. اگر ت ییرات بیشتر از  دقتبه پا

لت تعلیق در آورديد و يک طیف پس زمینه جديد ثبت کنید )مرحله نمونه به حا بايد در هر طیف .را ببنديد( 5برداری را  ناحیه های نمونه 

 نه بازه زمانی کمتر از زمان پاسخگويی سیستم )به مستندات تست سیستم مراجعه کنید(. ،بدست آيد aبرداری برای مدت زمان نمونه

صفر را بدست آوريد صفررا تکرار کنید، حداقل يک طیف  6مرحله  -۱۰ ضور آلاينده يا نیتروژن يا هوای  سیستم نمونه، تا عدم ح گیری در 
 .شودتائید 

تايید ( %5سیستم و جذ  طول مسیر سیستم )تا  تا وضعیت، مراجعه کنید( 7ثبت کنید )مرحله  آزموناز پس  CTSحداقل يک طیف  -۱۱

 شود.
 .)اين مرحله اختیاری استآزمون بدست آوريداز يک طیف پس زمینه پس  -۱2

 

 نمونه تحلیل
 

ستفاده از  -۱3 شده در طرح آزمون نواحیبا ا شخص  ستفاده  ،تحلیلی م سب ا ضی منا ت و نمايید. برای تعیین غلظت اولیه آنالیاز تحلیل ريا
 مراجعه کنید. Eاز طیف نمونه، طیف مرجع، طول مسیر جذ  و فشار گاز به پیوست  ،σ3عدم قطعیت 

 يا از آن هم فراتر رود.  ،را برآورده کند QA/QCها بايد الزامات طیف مرجع برای همه آنالیت توجه:

 باشد. CTSعدد موج و حداقل يک طیف برای کتابخانه مرجع بايد شامل حداقل يک طیف استاندارد  : D پیوست
 نشان داده شده در کتابخانه مرجع برای آن ترکیب بیشتر نباشد. CPPممکن است از مقدار حداکثر  ،هر آنالیتحضور جذ  نمونه به دلیل 

 

 کیفیکنترل 
 

 شود.( فقط توسط يک فرد باتجربه انجام می۱8و  ۱7، ۱6، ۱5، ۱4های زير )مراحل روش
تحلیل کنید. ها را آنالیت همربوط نواحیدر و ( E)مراجعه به پیوست  نمودهرا محاسبه  LOD , RSAمقادير  های صفر،طیف با استفاده از -۱4

 آزمون سازگار هست يا خیر!در های کنونی با اهداف کیفیت داده LODفعلی و  RSAبررسی کنید که طول مسیر سیستم، مقادير 
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 B4 , B3های بخش B پیوستعدد موج شرح داده شده در را برای پذيری های تکرارپذيری و تفکیک، آزمايشاستفاده از هوای مناسب با

است )به  نیاز مورداقدامات اصلاحی  ،دنهمخوانی نداشته باش باهمپذيری عدد موج يا نتايج تفکیکهای تکرارپذيری آزمايشانجام دهید. اگر 

 .مراجعه کنید( ۱7مرحله 

را انجام دهید. اگر سیستم نمونه برداری  در آزمون و تايید عدم موجود آلايندهآزمون و پسپیش صفر درکیفی و يا کمی طیف  آنالیز -۱5
مراجعه  ۱7از باشد )به مرحله مورد نیممکن است اقدامات اصلاحی ند، هايی يافت شوند که دارای اهمیت قابل توجهی در جذ  باشآلاينده

از مقدار  %5دوده آزمون و تايید اينکه طول مسیر جذ  سیستم در محآزمون و پیشپس CTSهای کیفی و يا کمی طیف آنالیزانجام کنید(. 

 ذکر شده در طرح آزمايش مورد نیاز است.
ممکن  ،اگر مطابقت نداشت .(Dطرح آزمايش مطابقت دارند )مراجعه به پیوست بدست آمده با بررسی کنید که طیف مرجع و نتايج  -۱6

موارد ( و برخی از ۱3)مرحله  نمايیدکمی نمونه را بررسی  آنالیزنتايج همچنین  .(۱7باشد )مراجعه به مرحله  مورد نیازاست اقدامات اصلاحی 

که طیف مرجع و  نمايیددستی چک به صورت  لزوم و به صورتبررسی کنید  را، های نسبتاً زياد و نسبتاً کمغلظتاز جمله ، مرتبط به آنها
 E و A پیوستشود. )همانطور که در اطمینان حاصل می آنالیزبه اين ترتیب از عملکرد مناسب  ها مطابقت داشته باشد.نتايج با کیفیت داده

 مقايسه نمايد.های نمونه با طیف اتیبه صورت بصری يا رياضی هايی را تولید کند و آنهاگر بايد چنین طیف. تحلیل(شرح داده شده است

ر ممکن است يک گنشان دهد که اهداف طرح آزمايش به دست نیامده است، تحلیل ۱4، ۱5و  ۱6اگر نتايج مراحل  اقدامات اصلاحی: -۱7

 :ورد از اقدامات زير را انجام دهديا چند م
 RSAهای متوالی برای کاهش گیری طیفمیانگین -

 در تجزيه و تحلیل رياضی ،طیف مرجع آلاينده استفاده از -

 تر يا طیف مرجع تداخلیتوسعه آنالیت دقیق -

 رياضی تجزيه و تحلیلطیف مرجع برای ترکیبات اضافی در  استفاده از -

 ها وجود ندارد.که به وضوح در نمونهآنالیز آنالیت يا ترکیبات تداخلی استخراج نتايج از  -

 برای مطابقت با طیف نمونه )يا بالعکس( ،محدوده طیفی مرجعدر عدم تفکیک يا تنظیم عدد موج  -

 اند(های اصلی )آنهايی که در طرح آزمون گنجانده شدهبازنگری در اهداف کیفیت داده -

در را برای هر آنالیت  LODرا تکرار کند و مقدار  ۱6و  ۱5، ۱4، ۱3گر بايد مراحل پس از انجام هر گونه اقدامات اصلاحی، تحلیلتوجه : 

 .نمايدارزيابی  ترکیب مجددا

 

 گزارش نویسی
 

 برداری، منابه مربوط بهها و شرايط نمونه، مکانFTIRسنج طیف درها ، غلظت عدم قطعیتگرمداخلهشامل غلظت آنالیت و  ؛الزامات گزارش

هر گونه ت ییرات تاندارد است. کلیه گازهای اسبرای و گواهی آنالیز  QA/QCنتايج اقدامات ، CTSطیف مرجع، نتايج تجزيه و تحلیل طیفی 

 طرح آزمايش مستند و گزارش شوند.  ، بايد درهای اصلیهای تست و دادهدر روش
 

 رزیابی روشا
 

سسسیاری از ترکیبات انجام شسسده اسسست برای ب، EPA301، با توجه به روش FTIR سسسنجیطیف های روشبا اسسستفاده از های میدانی ارزيابی

 (.2و  ۱)مراجعه به مثال و منابع 
 

 منابع :
[1] EPA [1993]. Fourier transform infared (FTIR) method validation at a coal fired boiler [www3.epa.gov/ 
ttnemc01/ftir/reports/r03.html]. 
[2] Reagen WK, Wright BD, Krueger DJ, Plummer GM [1999]. Fourier transform infrared method validation at 
a carbon bed solvent recovery unit for four gaseous hydrocarbons. Environ Sci Technol 33(10):1752–1759. 
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[3] EPA [2014]. Method 320 — Measurement of vapor phase organic and inorganic emissions by extractive 
FTIR spectroscopy [www3.epa.gov/ttn/emc/methods/method320.html]. 
[4] ASTM [2012]. D6348-12e1: Standard test method for determination of gaseous compounds by extractive 
direct interface fourier transform infrared (FTIR) spectroscopy. West Conshohocken, PA: ASTM International 
[www.astm.org]. 
[5] ASTM [2015]. D1356-15b: Standard terminology relating to sampling and analysis of atmospheres. West 
Conshohocken, PA: ASTM International [www.astm.org].  
[6] ASTM [2006]. E168-06: Standard practices for general techniques of infrared quantitative analysis 
(withdrawn 2015). West Conshohocken, PA: ASTM International [www.astm.org]. 
[7] ASTM [2013]. E1252-98(2013)e1: Standard practice for general techniques for obtaining infrared spectra for 
qualitative analysis. West Conshohocken, PA: ASTM International [www.astm.org].  
[8] EPA [2014]. Method 301 — Field validation of pollutant measurement methods from various waste media 
[www3.epa.gov/ttn/emc/methods/method301.html].  
[9] EPA [1993]. EPA reference absorbance spectra; EPA reference spectra interferograms [www3.epa. 
gov/ttn/emc/ftir/data.html]. 
[10] NIST [2016]. Quantitative infrared database [webbook.nist.gov/chemistry/quant-ir/].  
[11] EPA [2016]. Software tools and viewers [www3.epa.gov/ttn/emc/ftir/tools.html].  
[12] Griffiths PR, De Haseth JA [1986]. Fourier transform infrared spectrometry. New York: Wiley.  
[13] Hamilton WC [1964]. Method of least squares and theory of linear hypotheses. In: Statistics in physical 
science; estimation, hypothesis testing, and least squares. New York: Ronald Press Co., pp. 124–145.  
[14] Plummer GM, Reagen WK [1996]. An examination of a least squares fit FTIR spectral analysis method. 
Unpublished paper (No. 96-WA65.03) presented at the 89th Annual Meeting of the Air and Waste Management 
Association, Nashville, TN, June 23–28.  
[15] EPA [2012]. EPA traceability protocol for assay and certification of gaseous calibration standards. Research 
Triangle Park, NC: U.S. Environmental Protection Agency, Office of Research and Development, National Risk 
Management Research Laboratory, EPA/600/R-12/531 [cfpub.epa.gov/ 
si/si_public_record_report.cfm?dirEntryId=245292]. 

 : نویسنده روش
Grant M. Plummer, Ph.D. (Rho Squared), William K. Reagen, Ph.D. (3M), and Perry W. Logan (3M). 

 

سئولیت صولی به منزله تایید :رفع م شرکت یا مح ست NIOSH ذکر هیچ  سایت های خارج از .نی ستناد به وب  به منزله  NIOSH علاوه بر این، ا

سازمان های حامی ی NIOSH تأیید ست.از  صولات آنها نی سایت  NIOSHعلاوه بر این،  ا برنامه ها یا مح سئولیتی در قبال محتوای این وب  ها م

 های وب ذکر شده در این سند از تاریخ انتشار قابل دسترسی بودند.همه آدرس ندارد.
 

 

 

 

 

 

 

 های شیمیایی . ترکیبات فرار و داده1جدول 
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OSHA NIOSH 
 (kPa)فشار بخار

   C  20 °در دمای

نقطه 

 جوش

(°C) 

RTEC NO. 
CAS 

NO. 

وزن 

مولک

 ولی

 نام مترادف فرمول تجربی

TWA 250 ppm (590 
mg/m³) 

TWA 1000 ppm 

(2400 mg/m³) 

TWA 250 ppm 
(590 

mg/m³) 
24 56 AL3150000 67-64-1 58.1 CO2)3(CH 

 دی متیل کتون،
 پروپان کتون،

 پروپانون-2
 استون

TWA 50 ppm (35 
mg/m³) 

TWA 25 ppm (18 
mg/m³) 

 ST  35 ppm 

 (27 mg/m³) 

1.01 × 10³ (26°C) -33 BO0875000 7664-41-7 17.0 3NH 

 آمونیاک بی آ ،
 آمونیاک آبی،
 آمونیاک آبدار

 آمونیاک

[1910.1028] TWA 1 

ppm ST 5 ppm 

Ca TWA 0.1 

ppm ST 1 ppm 
10 80 CY1400000 71-43-2 78.1 6H6C 

 بنزول،

 هیدرید فنیل

 

 بنزن

TWA 200 ppm 

 (590 mg/m³) 

TWA 200 ppm 
(590 mg/m³) 

 ST  300 ppm 
(885 mg/m³) 

10.5 80 EL6475000 78-93-3 72.1 3CH2COCH3CH 

اتیل متیل 
 کتون،

MEK متیل ،
 استون،

 متیل اتیل کتون

 

 بوتانون2

TWA 20 ppm C 30 
ppm 100 ppm  

(30 min maximum 
peak) 

TWA 1 ppm 
 (3 mg/m³) 

 ST  10 ppm 
 (30 mg/m³) 

[skin] 

48 (25°C) 46 FF6650000 75-15-0 76.1 2CS 

بی سولفید 
 کربن

 

دی سولفید 
 کربن

[1910.1047] TWA 1 

ppm 5 ppm  
[15 min excursion] 

Ca TWA<0.ppm 
)

3
0.18mg/m( 

)[
3

C5ppm(9mg/m
10 min per day] 

146 11 KX2450000 75-21-8 44.1 O4H2C 

دی متیلن 
 اکسید؛

اپوکسی -۱،2
 ;اتان

 اکسیران

 

 اکسید اتیلن

[1910.1048] TWA 
0.75 ppm ST 2 ppm 

Ca TWA 

0.016ppm 
 C 0.1 ppm [15 

min] 

519‡ (3890 
mmHg, 25°C) 

−19.5§ LP8925000 50-00-0 30.0 CO2H 

 متانال، متیل
 آلدهید، متیلن

 اکسید

 

 فرمالدئید

TWA 500 ppm 
 (1800 mg/m³) 

TWA 50 ppm 
(180 mg/m³) 

17 69 MN9275000 110-54-3 86.2 3CH4)2(CH3CH 

 هگزان، هگزيل
 هیدريد،

 هگزان-نرمال

 

nهگزن 

TWA 3 ppm 

TWA 3 ppm 

 (2.5 mg/m³)  
C 6 ppm 

 (5 mg/m³) 
[15min] 

122 (25 °C) TWA 
3 ppm (2.5 mg/m³) 

C 6 ppm (5 m 
20 MW7875000 7664-39-3 20.0 HF 

 هیدروژن بی آ 
 فلورايد؛ آبدار
هیدروژن 
 فلورايد
)يعنی 

 هیدروفلوريک
 HF-Aاسید(؛ 

هیدروژن 

 فلوراید

 

 

 
 

 های شیمیایی . ادامه ترکیبات فرار و داده1ول جد
 

OSHA NIOSH 
فشار 

در  (kPa)بخار

   C  20 °دمای

نقطه 

 جوش

(°C) 

RTEC NO. 
CAS 

NO. 

وزن 

مول

 کولی

فرمول 

 تجربی
 نام مترادف
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TWA 200 ppm 

 (260 mg/m³) 

TWA 200 ppm 
 (260mg/m³)  

ST  250 ppm 
(325 mg/m³) [پوست] 

12.3 65 PC1400000 67-56-1 32.0 OH3CH 

 کاربینول، کلمبیا
 الکل، متانول،
 روح پیرولین،

 الکل چو ، چو 
 نفتا، روح چو 

 متانول

TWA 25 ppm 
 ST 125 ppm 

Ca 47.4 40 PA8050000 75-09-2 84.9 2CL2CH 

 دی کلرومتان،
 متیلن دی کلرايد

 متیلن کلرايد

 

TWA 25 ppm 

 (46mg/m³) 
 برای RELتوجه:  

قرار گرفتن در معرض 
 زباله

 گاز بیهوشی

5.06 × 10³ -88.5 QX1350000 
10024-

97-2 
44.0 O2N 

دی نیتروژن 

 مونوکسید،
 هیپونیتروس اسید
 انیدريد، خنديدن

 گاز

 اکسید نیتروژن

 

TWA 100 ppm 
 C 200 ppm 
 600 ppm 

 دقیقه 5) 

 حداکثر اوج در
 ساعت( 3هر 

 

TWA 50 ppm 
 (215 mg/m³)  

ST  100 ppm 
 (425 mg/m³) 

0.67 145 WL3675000 100-42-5 
104.1

‡ 2CH=CH5H6C 

 اتنیل بنزن،
 فنیل اتیلن،

 مونومر استايرن،
استايرول، وينیل 

 بنزن

 استايرن

TWA 5 ppm 
 (13 mg/m³) 

TWA 2 ppm 
 (5 mg/m³) 
 ST  5 ppm 

 (13 mg/m³) 

330 -10 WS4550000 
7446-09-

5 
64.1 2SO 

 اسید سولفور
 انیدريد، گوگرد
اکسید، اکسید 

 گوگرد

 دی اکسید گوگرد

  
3.27 ×10³‡ 

(24500 

mmHg, 25 °C) 

−75.9§ KX4000000 116-14-3 
100.0

‡ 2C=CF2F 

 تترافلوئورواتن؛
 پرفلوئورواتیلن؛
پرفلوئورواتن؛ 

TFE 

 تترا فلوئورواتیلن

TWA 200 ppm 
 (590 mg/m³) 

TWA 200 ppm 

 (590 mg/m³) 
 ST  250 ppm 
 (735 mg/m³) 

19.3 66 LU5950000 109-99-9 72.1 O8H4C 

 دی اتیلن اکسید؛
اپوکسی -۱،4

 بوتان؛
 تترا متیلن اکسید؛

THF 

 تتراهیدروفوران

 

 

 

 
 

 

 
 

 

 
 
 

 

 
 

 های شیمیایی. ترکیبات فرار و داده1جدول 
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OSHA NIOSH 
فشار 

در  (kPa)بخار

   C  20 °دمای

نقطه 

 جوش

(°C) 

RTEC 

NO. 

CAS 

NO. 

وزن 

مولک

 ولی

فرمول 

 تجربی
 نام مترادف

TWA 200 ppm 
 C 300 ppm  

500 ppm (10 min 

maximum peak) 

TWA 100 ppm 
 (375 mg/m³) 
ST 150 ppm 

(560 mg/m³) 

3.8 (25 °C) 111 XS5250000 
108-
88-3 

92.1 3CH5H6C 

تولوئن متیل 
 بنزن،

متیل بنزول، 
 فنیل

 متان، تولوول

 تولوئن

TWA 100 ppm 
 C 200 ppm 

 300 ppm (5 min 

maximum peak in 
any 2 h) 

Ca 7.8 87 KX4550000 
79-01-

6 
87 2CLCH=CCL 

 اتیلن تری کلريد،
TCE تری ،

 کلرواتن،

 تريلین

 تری کلرواتیلن

 

 
TWA 1 ppm 
 C 5 ppm [use 
1910.1017] 

3.57 ×10³* 
(35.2 atm) 

-83 KW0560000 
75-38-

7 
-83 2C=CH2F 

-۱،۱-دی فلورو
 اتیلن؛

دی -۱،۱

 فلوئورواتن.
دی -۱،۱

 ;فلوئورواتیلن
هالوکربن 

۱۱32A; 
VDF; 

 وينیلیدين
 دی فلورايد

وينیلیدين 

 فلورايد

TWA 100 ppm 
 (435 mg/m³) 

TWA 100 ppm 

 (435 mg/m³) 
ST 150 ppm 
(655 mg/m³) 

0.7 139 ZE2275000 
108-
38-3 

139 2)3(CH4H6C 

 بنزن؛دی متیل -
-mمتا زايلن؛ 

Xylol 
m-Xylene 

TWA 100 ppm 
 (435 mg/m³ 

TWA 100 ppm 
 (435 mg/m³) 
ST 150 ppm 

(655 mg/m³) 

0.7 144 ZE2450000 
95-47-

6 
144 2)3(CH4H6C 

دی متیل -۱،2
 بنزن؛

-o ارتو زايلن؛

Xylol  

o-Xylene 

TWA 100 ppm 
 (435 mg/m³) 

TWA 100 ppm 

(435 mg/m³) 
 ST  150 ppm 
(655 mg/m³) 

0.9 138.4 ZE2625000 
106-
42-3 

138.4 2)3(CH4H6C 

دی متیل -۱،4
پارا زايلن؛  بنزن؛

p-Xylol 

 

p-Xylene 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 1های مادون قرمز برای ترکیبات جدول . داده2جدول 
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 Analytical ماده

)1-Region (cm 

Reference 

Spectrum 

Filename* 

LOD at 

10 m† 

(ppm) 

Maximum 

concentration 

at 10 m‡ (ppm) 

Maximum 

)1-(cmRSA§ 

Reference 

Spectrum 

Source 

 **to 1265 192mav01.spc 0.95 148 0.0211 EPA 1163 استون

 ††to 1131 nh3mav01.spc 0.77 470 0.0363 3M 998 آمونیاک

 **to 3150 015mav01.spc 0.32 149 0.036 EPA 3000 بنزن

 ††to 1235 mekmav01.spc 0.27 463 0.0233 3M 1127 بوتانون-2

 **to 2200 028mav01.spc 0.13 151 0.0123 EPA 2109 دی سولفید کربن

 **to 3070 084mav01.spc 0.11 138 0.0025 EPA 3059 اکسید اتیلن

 ‡‡ **to 2844 087bb.spt 0.4 1125 0.0267 EPA 2727 فرمالدئید

-n2778 هگزان to 3051 095mav01.spc 0.1 150 0.0639 EPA** 

 ††to 4206 21hfrav 0.93 15.8 0.15 3M 4034 هیدروژن فلورايد

 **to 1100 104mav01.spc 0.28 151 0.0447 EPA 941 متانول

 **to 789 117mav01.spc 0.31 150 0.062 EPA 701 متیلن کلرايد

 ††to 1333 n2omav01.spc 0.36 904 0.0301 3M 1226 اکسید نیتروژن

 **to 944 147mav01.spc 1.84 150 0.0363 EPA 738 استايرن

 §§to 1410 so2.spc 0.35 ~200§§ 0.1394 NIST 1290 دی اکسید گوگرد

 ††to 1215 tfemav05.spc 0.17 25.7 0.093 3M 1080 تترا فلوئورواتیلن

 ††to 3085 thf405.spc 0.18 41 0.0782 3M 2750 تتراهیدروفوران

 **to 768 tolmav01.spc 1.16 463 0.0499 EPA 701 تولوئن

 ††to 966 tcemav01.spc 0.43 464 0.1071 3M 762 تری کلرواتیلن

 ††to 1215 dfemav05.spc 0.21 25.7 0.093 3M 1080 وينیلیدين فلورايد

-m782 زايلن to 805 172mav01.spc 1.36 146 0.0377 EPA** 

-o709 زايلن to 781 171mav01.spc 0.65 150 0.0444 EPA** 

-p749 زايلن to 840 173mav01.spc 1.17 151 0.0561 EPA** 

 استفاده می شود.  LODدر محاسبات * 
† LOD   سیر جذ شده برای محاسبه های طیفی مرجع نقلشده، و داده، مناطق تحلیلی نقلRSAمتر. مقادير معمولی  ۱۰تقريبی برای طول م

LODمعادله  ، مطابق باE1 .استفاده شد ، 

ابزاری به ابزار ديگر و روز به روز متفاوت باشسد.  ، ازديگر ی به تحلیگرتحلیلگراز ممکن اسسست از آزمايشسسگاهی به آزمايشسسگاه ديگر،  LODتوجه: 

های مقادير زير فقط تخمین گردد.گزارش  ،شسسسودنمونه اسسسستفاده می آنالیز که برای ايد در شسسسرايط يکسسسسانبنابراين، هر گونه تعیین مقدار ب
 کارانه از عملکرد مورد انتظار اين روش هستند.محافظه

 است.مقدار موجود برای ترکیب در طیف مرجع  ppm.mحداکثر  ‡

 مراجعه کنید. E1، بخش E. به پیوست LODمطابق با مقادير  ،در مناطق تحلیلی مشخص شده RSAحداکثر §

کوتاه 5/۰ اندازهبه  های با غلظت پايین. نمودارهاطیفمراجعه کنید. میانگین جذ  و مقادير غلظت اسسستاندارد پذيرفته شسسده برای  9 منبع**به 

 ديزاسیون مثلثی استفاده شده است.شدند و از آپا

 داده های موجود از نويسندگان.††

 [.9درجه سانتی گراد] ۱۰۰ثبت شده در  EPAطیف مرجع  ‡
 در 5/۰با وضسسسوح  ی،داکثر غلظت ذکر شسسسده برای دی اکسسسسید گوگرد بر اسسسساس مطالعات طیفح. NIST [۱۰] پايگاه داده مادون قرمز کمی

 شود.می ppm.m۱۰۰۰در  %۱۰آپاديزاسیون مثلثی است. جذ  غیرخطی منجر به خطاهای کمتر از 

 

 

 اصطلاحات – A پیوست

 شود.محاسبه می   = 0log(I/I-A(از رابطه  A،  میزان جذ  Iو شدت انتقال  0Iبر حسب شدت برخورد  -(bsorbanceA) جذب
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( در i)طیف نمونه(، جذ  نمونه برای هر عدد موج )با شسسساخص Sزمینه( و طیف ) طیف پسFTIR Bاز يک جفت طیف تک پرتو 
   BiIsi/log(I-=iA(طیف برابر است با

 توسط شده گیریاندازه جذ  طیفی، چنین برای ؛(آل ايده) جذ  طیف سسس ويتگی(Absorbance linearity) خطی بودن جذب

 (C1شود. )معادله می توصیف بیر قانون

ستهیبه هم پ یعدد موج هیناح کي-(Absorption band) جذب نوار ( یطیف جذبای از نقاط )به طور معادل، مجموعه فیاز ط و

 کند.در آن جذ  از يک میزان حداکثری يا يک سری حداکثر عبور می که

ست، سیال نمونه يک حاوی که ساختاری-(Absorption cell) سلول جذب شار دما، در نمونه از نور دهدمی اجازه اما ا  طول و ف

 .کند عبور ،مشخص جذ  مسیر

سیر جذب صله اندازه-(Absorption path length) طول م سطج نمونهفا شی، بین  شار پرتو تاب شده در جهت انت ی که اگیری 

 شود.ج میخاراز آن  انرژی تابشی کهای  سطج نمون آيد وانرژی تابشی روی آن فرود می

 در و مولکول هر در خاص ترکیب يک توسسسط که فرودی فروسسسرخ تابش از کسسسری گیریاندازه -(Absorptivity) جذبقابلیت 

 .ببینید را C1 معادله. شودمی جذ ، جذ  مسیر طول

 يک اسسست ممکن تحلیلگراناسسست.  FTIRبر  مبتنیروش  هایجنبه تمام اجرای در تجربه با و آشسسنا فردی -(Analyst) تحلیلگر

  اجرا کنند. را روش از خاص بخشچندين بخش يا 

 آن دقیق تعیین شده باشد. ترکیبی که غلظت آن در نمونه مورد توجه است و بايد کمیت -(Analyte) آنالیت

سته )به طور معادل، مجموعه -(Analytical region) ناحیه تحلیلی سته  یجذبنقاط ای از يک ناحیه عدد موج پیو در به هم پیو

 شود.رای يک يا چند آنالیت استفاده میکمی ب آنالیز( که در طیف

 چندين ناحیه از طیف داده بدست آيد.های ، ممکن است بر اساس داده: نتايج کمی برای يک آنالیت منفردتوجه

 کند.یزيکی قطر پرتو نور را محدود میيک دستگاه نوری که از نظر ف -(Aperture) دیافراگم

 عنصسسر موقعیت با آن اندازه که،وزن تابع يک توسسسط آن افزايش طريق از نترفروگراميااصسسلاح  -(Apodization)آپادیزاسیییون

 .است متفاوت سنجتداخل متحرک

به دسسست حضسسور نمونه بدون  ولی ترکیبات،تمام وجود که با  طیف تک پرتويی -(Background spectrum) طیف پس زمینه

 نمونه(.ا در حضور گاز غیر جاذ  جايگزين (آيدمی

برای ايجاد يک نقطه مرجع که نشسسسان دهنده  ،هر خط )يا تابع صسسساف عدد موج( که روی يک طیف جذبی -(Baseline) خط مبنا

 .باشدتابعی از توان تابشی بر روی يک نمونه در يک طول موج 

 نمونه همگن با غلظت آن. تناسب مستقیم جذ  يک ترکیب در  -(Beer’s lawبیر )قانون 

گیری گاز ترکیبی اسسستاندارد که برای اندازه (Calibration transfer standard gas:CTS)-گاز اسیتاندارد کالیبراسییون 

 . شودطول مسیر جذ  نمونه استفاده می

 ای با ساختار مولکولی متمايز و منحصر به فرد.ماده -(Compound) ترکیب

يه( ""ppmواحد نمونه اسسسست که براسسسساس موجود يک ترکیب در يک مقدار  -(Concentration)غلظت پا يا مول،  بیان )عدد، 

 .شود و معادل مبنای حجمی برای گازهای ايده آل استمی

سیر غلظت صول طول م سیر  (Concentration-path length product:CPP)-مح ضی غلظت و طول م ضر  ريا صل  حا

قسسسمت در  "آن شسسود. واحدمسسستقیماً از قانون بیر تعیین می قداری اسسست کهم نمونه،های يک طیف مرجع. برای طیفبرای  ،جذ 

 ( است. ppm.m) "میلیون در متر

مقادير تخمینی  د خاصسسی از اين روش، از جملهپارامترهای مربوط به کاربر -(Data quality objectives) اهداف کیفیت داده

LOD .برای هر ترکیب است 
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صل کردن ی با هايهنای کامل در نیم حداکثر( از طیفهايی با وضسوح کمتر )بالاترين پبرای تشسکیل طیف -(Deresolve) حل و ف

 شود.استفاده می وضوح بالاتر )کمتر از عرض کامل به نصف حداکثر(

ساز شکار  ازی، ولتاژ خروجیچنین آشسکارسس ايده آل(؛ درIR(زمشسخصسه يک آشسکارسسا -(Detector linearity)خطی بودن آ

شود، يک خط مستقیم را باند پهن بر روی آشکارساز رسم می IRدر يک سیگنال  IR، هنگامی که در برابر کل گیری شده استاندازه

 تشکیل خواهد داد.

ستيا جذب سيک طیف عبور -(Double-beam spectrum) طیف دو پرتو سیم طیف تک پرتو نم ی ا سط طیف که از تق ونه تو

  .آيدپس زمینه به دست می

زمینه به طور نگارهای پسشود که در آن نمونه و تداخلبرای نشان دادن طیفی استفاده می در جای ديگری "دو پرتو"نکته: اصطلاح 
کند که در آن نمونه و پس زمینه وجود دارد. اشسساره میشسسوند. اينجا اصسسطلاح مسسسیرهای جذ  به طیفی آوری میجمعهمزمان 

 شوند.آوری میلف در طول يک مسیر جذ  جمعهای مختنگارها در زمانتداخل

 سلول به خاص مکان يک در گاز، از نمونه جريان يک انتقال و استخراج شامل که سنجیطیف نوع -(Extractiveقابل استخراج)

 جدا جذبی سسسلول در نمونه آن در که سسسنجیطیف ديگر انواع. اسسست در فرآيند آنالیز جذبی سسسلول در نمونه جداسسسازی و جذبی

 .هستند «local open path» و «remote»، «open path» هایتکنیکشلمل  شود،نمی

 یریگر. شسسامل فاکتوهيفور لي( به تبدتالیجيگسسسسسسته )د بيتقر -(FFT:Fast Fourier transform) سیری  فوریه تبدیل

 .صفر هستند یپراکنده که عمدتاً حاو یهاسيدر ماتر یاصل یهاداده

سیله( ۱)-(Filter)فیلتر ست اثر بی مواد از شده ساخته ایو  حذف گاز جريان از فیزيکی صورت به را مايع و جامد فاز ذرات که ا

سیله يک( 2. )کندمی شی که نوری و شی انرژی از بخ سری "مش" و "خنثی چگالی" فیلترهایشود. از آن منتقل می ،تاب  تقريباً ک

 .کنندمی منتقل مشخص محدوده يک در را تابش هایموج طول تمام از ثابت

𝜈 نور برای. زمان واحد در دورها تعداد-(ν( )Frequency) فرکانس = C/λ، شود. در اين فرمولتعريف می c و نور سرعت 

λ  که است محیطی از مستقل نور فرکانس هستند، محیط واسطه به وابسته که موج طول و سرعت خلاف بر. است نور موج طول 
 در) زيرا ،شودمی استفاده FTIR سنجیطیف در(، w) موج عدد دادن نشان برای اغلب "فرکانس" عبارت. کندمی عبور آن از نور

 .است متناسب فرکانس با موج عدد( فعال محیط

 فرکانس-دامنه تابع يک به( گسسته غیر) زمان-دامنه تابع يک تبديل برای رياضی فرآيند -(Fourier transform) فوریه تبدیل

 است.  بالعکس يا

کند. می استفاده میانه منبع يک از که تحلیلی سیستم يک -(Fourier transform infrared:FTIR) فروسرخ فوریه تبدیل

ساز شده، شناخته جذ  مسیر طول با نمونه سلول سنج، تداخل قرمز، مادون تابش شکار صر قرمز، مادون آ شعشعات که نوری عنا  ت

سخبرای  کامپیوتری سیستم و يک دهندمی انتقال اجزاء بین را قرمز مادون ساز پا شکار  تبديل توسط( اينترفروگرام) زمان در طول آ

 . آيد دست به قرمز مادون فرکانس مقابل در قرمز مادون توان از نمايشی تا ،شودمی پردازش فوريه
 .کمی هایگیریاندازه انجام برای FTIR سیستم يک از استفاده-(FTIR spectrometry)سنجی طیف

 .نمونه رابط يک و FTIR سنج طیف يک از ترکیبی  FTIR-سیستم

ستم پیکربندی  يک از امکان، حد تا بازتولید، برای نیاز مورد پارامترهای از ایمجموعه -(FTIR system configuration) سی

 آپوديزاسیون، تابع جذ ، مسیر طول اسمی، MIL( حداقل) شامل مجموعه اين. شودمی حاصل بعدی زمان در FTIR خاص سیستم

شار گاز، دمای  ادغام، زمان مرجع، کتابخانه هایطیف منابع جذ ، باندهای ،شده گیریاندازه موج اعداد صفر، شدن پر ضريب گاز، ف
 است. (افزاری نرم و افزاری سخت تنظیمات شامل) آشکارساز بهره سريال، شماره و آشکارساز نوع

ستم  سی سخگویی   FTIR ستمیس کي یخروج یحداقل زمان لازم برا -FTIR (FTIR system response time)زمان پا

 .گاز نمونه بیدر ترک یناگهان رییت  صحیجمنعکس کردن  یبرا



24 
 

پهنای کامل جذ  متقارن،  پهنای کي یبرا -(full-width-at-half-maximum (FWHM)عرض کامل در نصییف حداک ر )

 شود.تعريف می آن یحداکثر سطوح جذ  نسب%  5۰ در( cm-1اعداد موج ) براساسعرض 

 دهد.یعبور م عيگاز را از فاز ما انياثر، که جر ینمونه، ساخته شده از مواد ب یدستگاه جمع آور -(impingerایمپنجر )

 شده وارد فروسرخ توان کل با متناسب ولتاژی( آل ايده حالت در) که دستگاهی -(infrared detector) قرمز مادون آشکارساز

 تا اغلب و) دارد کردن خنک به نیاز کهMCT)) تلوريد-کادمیم-جیوه آشسسکارسسساز( ۱: از عبارتند هامثال. کندمی تولید را آن روی بر
 .کندمی کار ،محیط دمای در اغلب که(DTGS)شده دوتره سولفات گلیسین تری آشکارساز)2 و( شودمی خنک مايع نیتروژن دمای

گاهی -(Infrared source) قرمز مادون منب  يدار موج طول و شسسسدت با الگويی که دسسسست  طیف در قرمز مادون تابش از پا

سترده شته. کندمی ساطع قرمز مادون هایموج طول از ایگ صر يا بالا دمای با هایر  فوکوس هایاپتیک با ارتباط در سرامیکی، عنا

 .شوندمی استفاده اغلب مناسب،

 و) گراتداخل يک تولید برای منفرد هایاسسسسکن سسسسنجی تداخل نتايج که اسسسست زمانی کل -(Integration time) ادغام زمان

 تعداد ادغام، زمان جای به افزارینرم هایبسسسته اکثر. شسسودمی محاسسسبه میانگین طور به( آن بعدی پرتوی دو و پرتو تک هایطیف

 واقعاً آن در شده انتخا  اسکن تعداد که زمانی بازه( از کمتر همیشه اما)با  است برابر تقريباً ادغام زمان. نندکمی انتخا  را هااسکن
 .شودمی اجرا

مورد  آنالیتاز  غلظت چند يا يک دقیق تعیین برای بايد نمونه طیف يک در آن حضسسسور که ترکیبی -(Interferantگر )مداخله

 .ندارد دقیق تعیین به نیازی آن غلظت اما ،نظر شناسايی شود

 گیریاندازه ،تاخیر از تابعی عنوان به که تداخل سسسیگنال جزء به IR آشسسکارسسساز پاسسسخ ثبت -(Interferogramاینترفروگرام )

 .شودمی

 مسیر اختلاف يک کند،می تقسیم مسیر چند يا دو به را تابشی انرژی پرتو يک که دستگاهی -(Interferometer) سنج تداخل

 .شوند تکرار تا کندمی ترکیب دوباره را آنها و کندمی ايجاد پرتوها بین نوری
 .است متفاوت نوری ماندگی عقب عنوان به تداخل حداقل و حداکثر

 يا يک آن موجب به که ایمحاسسسبه– (least squares fitting (LSF) algorithm:LSF) مربعات حداقل برازش الگوریتم

 تخمین ،شسده تعريف تحلیلی منطقه يک در بیر قانون خطای مجذور رسساندن حداقل به با نمونه طیف يک در ترکیباز  غلظت چند

 شود.می زده

در  RSA اسسساس بر خاص آنالیت يک تشسسخیص قابل غلظت کمترين از تخمینی -(limit of detection:LOD) تشیخی  حد

 .شده انتخا  تحلیلی منطقه يک برای آنالیت يکپارچه جذ  و FTIR سیستم

 نمايید. مراجعه "ابزار خط پهنای حداقل" و "حداکثر نصفه در کامل عرض" به -(linewidth) خط پهنای

 کامل جريان سسسرعت از %2 حد در را گاز جريان نرخ مجدد تنظیم امکان که گازی شسسیر -(metering valve) گیریاندازه شیر

 .کندمی فراهم

  cm5۰۰۰-1 تا cm 4۰۰-1 تقريباً در بازه الکتروم ناطیسی طیف از ایناحیه -(infrared-Mid) میانی قرمز مادون

قل نای حدا ندی و FTIR سسسسنج طیف يسک برای -(Minimum instrumental linewidth:MIL)رابزا خط په  پیکرب

 شده بیان تاخیر عنوان اغلب به MIL موج، اعداد در باشد.جذبی می باند هر برای شده گیریاندازه FWHM ، حداقلFTIRسیستم

 یرکورد زمان یها در ابتدا و انتها یوسستگیناپ یهموارسساز) apodization تابع انتخا  به MILشسود. می زده تخمین مترسسانتی در

 .است تاخیر از شده برآورد MIL از بزرگتر اغلب و دارد بستگی( شده ینمونه بردار

بش مادون قرمز از نمونه گاز، بیش از يک سسسسلول جذبی که از آينه برای عبور تا -(Multi-pass cellسییلول دارای چند روزنه)

 .شودجذ  بزرگتر از طول فیزيکی میکند. اين منجر به طول مسیر يکبار استفاده می

با تجربه در اجرای  -(Operator) اپراتور اسسسست. اپراتورها ممکن اسسسست  FTIRروش مبتنی های برخی از جنبهفردی آشسسسنا و 

 انجام شود.« تحلیلگر»های خاصی روش بايد توسط يک اين روش را انجام دهند، اما اجرای بخش های زيادی ازشبخ
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 مراجعه کنید. "باند جذ "به  -(Peakپیک )

 .نمونه يک در خاص ترکیبات وجود عدم يا وجود تعیین برای نمونه هایطیف بررسی -(Qualitative analysis) کیفی آنالیز

ص مجموعه يک واقعی غلظت تخمین -(Quantitative analysis) کمی انالیز ستفاده با ،ترکیبات از یخا  خاص مجموعه يک از ا

 .تحلیلی نواحی از

 مسسیر طول براسساس شسده ثبتشسده و  شسناخته شسیمیايی ترکیبات با گازها جذ  طیف -(Reference spectra) مرج  طیف

 .شودمی استفاده گاز هاینمونه کمی آنالیز در که جذ ،

 طیفی مصنوعات و يا( سیستماتیک و تصادفی) نويز گیریندازها -(Residual squared area (RSA)ه )باقیماند مرب  مساحت

 رياضسسی تعريف کنید. مراجعه B2 بخش ،B پیوسسست به رياضسسی تعريف يک برای. تحلیلی مناطق از برخی در جذبی طیف يک برای

RSA تخمین برای توانمی را LOD سیستم پیکربندی با که معین ترکیب يک FTIR کرد. استفاده شود،می گیریاندازه معین 

 تأخیر" يا "نوری مسسسیر تفاوت" عنوان به همچنین. سسسنجتداخل يک در پرتو دو بین نوری مسسسیر تفاوت -(Retardationتاخیر)

ستاندارد سنجتداخل مورد در. شودمی شناخته "نوری سون، ا سافتی برابر دو سادگی به تاخیر مايکل ست م سط که ا  در آينه يک تو
 .کندحرکت می اسکن طول در سنجتداخل

 نشسسان گاز جريان توسسسط معلق جسسسم عمودی جابجايی با را گاز يک حجمی جريان نرخ که دسسستگاهی -(Rotameter)روتامتر

 .دهدمی

 پرو  شامل اين. است تماس در کالیبراسیون گازهای يا/و نمونه با که FTIR سیستم از بخشی -(Sample interface) نمونه رابط

سطوح هایدريچه نمونه، پمپ نمونه، خط نمونه، فیلتر نمونه، شار، گیج جذ ، سلول داخلی گاز،   و هواکش خطوط نمونه، روتامتر ف
 .است (روتامترها و ها کننده تنظیم گاز، سیلندرهای) کالیبراسیون اجزای

 .شوندمی نمونه رابط وارد نمونه گازهای که فضا در اینقطه -(Sampling location) برداری نمونه محل

 .طیف يک در جذ  مقادير برای ضربی عامل يک از استفاده -(Scaling) شدن پوسته پوسته

  آشکارساز خروجیاز  ديجیتالی نمايش -(Scan) اسکن

 دهنده نشان است که موج عدد مقابل در پاسخی فوريه، با شده تبديل اينترفروگرام -(Single-beam spectrum) پرتو تک طیف

 .باشدمی نسبی یآشکارساز

 مسسسیر يک در زمینهپس و نمونه نگارهایتداخل آن در که طیفی هر دادن نشسسان برای ديگر جاهای در "پرتو تک" اصسسطلاح توجه:

ستفاده شوند،می ثبت فیزيکی جذ  ستفاده چنین. شودمی ا ستفاده با که هايیطیف از را هايیطیف ای، چنینا  نگارهایتداخل از ا

 در(. کنید مراجعه بالا در «دوگانه پرتو طیف» به) کندمی متمايز ،اندشسسده ثبت مجزا فیزيکی جذ  مسسسیر دو امتداد در شسسدهثبت

 گردد.می اطلاق شود،می استفاده نمونه جذ  و عبور طیف محاسبه در مستقیماً که طیفی دو به( مثال برای) اصطلاح اين اينجا،

ستم طیف ستفاده با که( صفر هوای يا نیتروژن) یغیرجذب گاز ی ازجذب طیف -(system zero (SZ) spectrum) صفر سی  آن از ا
 .آيدمی دست به واقعی نمونه گازهای آوردن بدست برای ،بردارینمونه رابط از هايیبخش

سبت -(,Transmittance) انتقال شی توان ن سال تاب شی توان به نمونه توسط شده ار  با FTIR سنجیطیف در. نمونه بر وارد تاب

 .شودمی ارائه طیفی هاینمايش درT( %۱۰۰×T ) صورت به اغلب بوده و زمینه پس و طیف پرتو تک نمونه نسبت تشکیل

 غلظت تعیین در احتمالی خطای تخمین برای که ،LSFروش يک در شسده تعیین رياضسی کمیت يک -(Uncertainty)قطعیت عدم

 . شودمی استفاده روش يک در نمونه

صله -(wavelength, λ) موج طول ست.  الکتروم ناطیسی امواج طیف در متوالی هایماکزيمم بین فیزيکی فا  سرعت و موج طولا

 .دارد بستگی کندمی عبور آن از نور که محیطی به نور

 واحد حسسسب بر معمولاً که طول، واحد در نور هایموج طول تعداد همچنین موج، طول عکس -(Wavenumber, w) موج عدد

 1-cm کندمی عبور آن از نور که محیطی به موج عدد کند،می صسسدق نور موج طول و سسسرعت مورد در که همانطور. شسسودمی بیان 

 .ببینید پیوست اين در را «فرکانس» و C4 بخش ،C پیوست. )دارد بستگی
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جدد تخصسسسیص -(Wavenumber adjustment) موج عدد تنظیم قادير م ، پرتو دو ياپرتو و  تک هایطیف با مرتبطcm-1م

 FFTطول در لیزر موج عدد ت ییر با يا، شسسود انجام موج عدد مقیاس کشسسش يا جابجايی با محلی صسسورت به اسسست ممکن تنظیمات

 شود. کشیده

سی چند جذ  سلول يک برای جايگزين نام -(White cell) سفید سلول برگرفته از  که( کنید مراجعه بالا در "پاس چند" به) پا

 است. آن مخترعنام 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 سیستم مربوط به های:  تستBپیوست 
 

 و مجدد مونتاژ و جداسازی ،قطعات تعويض)های تعمیر يا ت ییر يافته سیستم يا جديد هایسیستم در بار يک حداقل بايد هارويه اين

 فرآيندهای يا آزمون از قبل سازیآماده مراحل طی در بايد نیز B4 و B2 هایبخش در شدهدادهشرح هایآزمايش. شود انجام( غیره
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 در) و آشکارساز قرمز، مادون منبع تثبیت برای کافی زمان و کنید فعال را FTIR سیستم موارد، همه در. شوند تکرار کیفیت تضمین
 را فراهم سازيد.  دما کنترل هایسیستم( نیاز صورت

 

B1جذب مسیر : طول 

 همان از مرجع CTS طیف يک فشار و دما در( ppm·m 300 تاppm·m  200 در اتیلن CTS ( گاز يک از جذبی طیف چند يا يک
 ؛کنید محاسبه را شده مشخص جذ  مسیر طول طیف، هر برای. آوريد بدست ترکیب

 

  (B1)فرمول                                     

 
 : در اين فرمول

SL=  طیف با که مسیر طول CTS نمونه) m( است، شده داده نشان 

RL=  طیف مسیر طول CTS مرجع)m( ، 

SA= نمونه طیف مساحت)CTS 1-( cm، 

RA= مرجع طیف مساحت )CTS 1-( cm، 

SP= طیف فشار CTS نمونه)kPa( ،  

RP= مرجع طیف فشار (kPa) CTS.  
 

 و مرجع CTS طیف مسسیر طول. دهید اختصساص طیفی تک نتايج میانگین به اسست، دسسترس در CTS طیف چندين که هنگامی

 .باشد بالا کیفیت با و چندگانهطیف  براساس بايد استفاده مورد غلظت

 را معیارهايی بايد تحلیلگر(. کنید مراجعه D5 بخش ،D پیوسست به)را در نظر بگیريد  فیزيکی طول گیریاندازه و گاز اسستانداردهای
 .نمايد مستند ،شده گرفته بکار اصلاحی روش و تحلیلی ناحیه انتخا  برای

 

:B2باقیمانده مرب  مساحت 

 با را آنها ،(۱7 و ،۱6 ،۱5 ،۱4 مراحل) شسسود انجام QC هایروش از بخشسسی عنوان به يا آزمايش حین در زير محاسسسبات اگر: توجه

 ضسسبط در میدانی آزمايش برای شسسده انتخا  ادغام زمان از .دهید انجام "آ  بخار" جای به کاری فضسسای هوای طیف از اسسستفاده

ستفاده زير در شده داده شرح هایطیف ستفاده با. کنید ضبط را صفر هوای يا خشک نیتروژن گاز از ایزمینه پس طیف. کنید ا  از ا
 و پاسکال کیلو 6/96 بین مطلق فشار با را پرتو تک طیف يک و کنید صفر را هوا جريان کنید. يا مرطو  را نیتروژن مناسب، ايمپنجر

 .دهید تشکیل را آ  بخار نمونه اين جذ  طیف. کنید ثبت( جیوه متر میلی 795 و جیوه متر میلی 725) پاسکال کیلو ۱۰3
 

 (B2)فرمول 
 
 
 

RSA یابعاد دارای (1-cm )تحلیلی ناحیه در آ  تفريق مصسسنوعات و يکپارچه طیفی نويزهای جذ  برای معیاری عنوان به و اسسست 

 گیرد.قرار می مقايسهمورد  ترکیب LOD تخمین برای ناحیه همان در ترکیب يک کل جذ  با RSA  .کندمی عمل

 (.کنید مراجعه E1 بخش ،E پیوست و D9 بخش ،D پیوست به) 

سبه در ضیج بالا در که ایمحا ست هانمونه در قرمز مادون جاذ  تنها آ  ها،آنالیت بر علاوه که شودمی فرض شد، داده تو  تنها و ا
شته وجود ديگر هایکنندهتداخل يا هاآنالیت اگر .شودمی جذ  تحلیلی ناحیه هر در آنالیت يک شند، دا  را ترکارانهمحافظه RSA با

ضافی ترکیبات جذ  افزودن با توانمی ستفاده با طیف به ا سب، مرجع هایطیف از ایمجموعه از ا  با آنها جذ  کردن کم سپس منا

 .زد تخمین ،متفاوت مرجع هایطیف از ایمجموعه از استفاده
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B3 : ابزاری خط پهنای حداقل 

 هوای نمونه طیف .کنید ثبت را زمینهپس و کرده تخلیه( جیوه مترمیلی ۱۰۰) پاسسسسکال کیلو 3/۱3زير  فشسسسار تا را جذ  سسسسلول

 .کنید ثبت را نمونه اين جذ  طیف .نمايید تهیهاسسست، ( جیوه متر میلی 3۰۰) پاسسسکال کیلو 4۰ تقريباً مطلق فشسسار با را کارمحیط
 .(cm  ۱9۱8-2779-1به نزديک خطوط مثال، برای) شود.می انجام آ  بخار خط دو حداقل در ،FWHM خط پهنای در گیریاندازه

MIL ،هایگیریاندازه میانگین FWHM است. 
 

B4 موج عدد : تکرارپذیری 

 اين ،(کنید مراجعه ۱۰ و 6 مراحل به) شسسود انجام QC هایروش از بخشسسی عنوان به يا آزمايش طول در محاسسسبه اين اگر: توجه

 .دهید انجام آ  بخار جای به کاری فضای هوای طیف از استفاده با را هاتعیین
 

 B2 بخش در شده داده شرح جذب طیف

را  و 2ws, 1swمرکزی موج عدد مقادير ،شده ثبت آ  بخار طیف يک از استفاده بااست،  شده داده توضیج 2B بخش در که همانطور
ديگری  شده جدا خطوط هر اگرچه اند،شده پیشنهاد cm 2779-1و cm ۱9۱8-1به نزديک هایقله. کنید تعیین آ  بخار جذ برای 

شتر يا cm 5۰۰-1 نیز که دارای عدد موج  شند نیز  بی سببا ستند منا  برای و WR 1wR ,2مرکزی موج عدد مقادير با را نتايج اين. ه

شابه جذ  هایويتگی ستاندارد در م سه مرجع کتابخانه با مرتبط آ  بخار موج شماره ا  زير شرح به کمی آنالیزهای در تا ،کنید مقاي

 .نمايید محاسبه صورت به جذ  باند دو از يک هر برای را ،RWموج عدد تکرارپذيری: شود استفاده
 

                         (B3)فرمول            

 
 

 تکرارپذيری اگر .نمايید مراجعه B3 بخش به. کنید مقايسسه FTIR سسیسستم برای MIL با را مقدار دو اين حداکثر.i = 1, 2 برای 

 رياضی تنظیمات .باشد نمونه هایطیف برای موج عدد مقیاس تنظیم به نیاز است ممکن شود، بیشتر %2 از MIL نسبت به موج عدد

ست ممکن موج عدد  FFT طول در لیزری موج عدد ت ییر با يا شود، انجام موج عدد مقیاس کشش يا جابجايی با محلی صورت به ا

شان MIL) از بیشتر يا ٪5 حدود در) بزرگ هایجابجايی حال، اين با .شود کشیده  نیاز فیزيکی تنظیمات به سیستم که دهدمی ن

 دارد.

 ممکن هاروش اين و دارد نیاز کمی طیفی آنالیز با ارتباط در يابیدرون روشبه  نوعی به رياضسسسی موج عدد تنظیمات اين، بر علاوه
 تا هايیتنظیم چنین ضسرورت .نیسست گیریاندازه قابل راحتی به آنالیز دقت بر آن اثرات که ،شسود طیفی تطابق عدم به منجر اسست

 يکمنجر به  آ  جذ  نوارهای از بسیاری که آنجايی از .دارد بستگی طیفی آنالیز در درگیر ترکیبات جذ  هایپیک عرض به حدی

سبتاً هایمحدوديت نیازمند معمولاً دقیق آنالیز يک شوند،می کار محیط هوای IR آنالیز در تداخل ست دقیقی ن  روی بر بالا در که ا

سبت شته MIL به موج عدد تکرارپذيری ن ست شده گذا سبت اين که زمانی حال، اين با .ا صیه حد از ن  توانمی رود، فراتر شده تو
ست نتايج ممکن تحلیلگر. شوندمی گرفته کار به گسترده جذ  هایويتگی فقط که زمانی خصوص به آورد، دست به دقیقی نتايج  ا

 ، تأيید نمايد.رود فراتر شده توصیه حد از نسبت اين که زمانیرا  آمده دست به آنالیز

 
 
 

B5: سیستم پاسخگویی زمان 

 ناگهانی طور به .نمايید ثبت ثانیه 3۰ تقريباً فواصسسل در را هاطیف و کنید هدايت نمونه رابط کل طريق از را صسسفر هوای يا نیتروژن
سخ زمان. دهید ادامه هاطیف ثبت به و کنید جايگزين CTS گاز با را صفر یهوا يا نیتروژن گاز جريان  مورد بعدی زمان سیستم، پا

( پايدار) نهايی غلظت مقدار %95 بهباشد،  CTS ی ازترکیب شدهمحاسبه غلظت آن در که جذبی طیف .است FTIR سیستم برای نیاز

 .رسدمی
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B6: آشکارساز بودن خطی 

 پرتو مسسسیر در( مش يا خنثی چگالی) فیلترها دادن قرار( 2 يا ديافراگم تنظیمات ت ییر( ۱ با شسسده، انتخا  اپتیکی پیکربندی برای

 مادون توان سسطج از ٪25 و ٪5۰ ،٪۱۰۰ در ببینید(. تقريباً را C1 )شسکل .دهید کاهش را آشسکارسساز در برق جريان قرمز، مادون

 که نمايید بررسی و کنید مقايسه طیف سه برای را CTS باندهای مساحت .شودمی آوریجمع CTS طیف و زمینه پس جفت قرمز،
 هایداده روی ،سازنده دستورالعمل اساس بر را افزار نرم خطی اصلاحات نیست، اينطور اگر .هستند میانگین مقدار از ٪5 با برابر آنها

 اصلاحات يا/و کنید مشخص را سیستم بودن غیرخطی( ۱ است لازم نیست، دسترس در گزينه اين اگر .نمايید اعمال سنجی تداخل

 تنظیم نمايید. آشکارساز خطی پاسخ از اطمینان برای را سیستم( 2 يا کنید اعمال را مناسب غلظت
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 : توصیف کلی طیف سنجی C پیوست

 

 1C  اجزای طیف سنج .TIRF  
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صويری از C1شکل  سنج  ت شان می FTIRطیف  شده از منبع مورد نیاز برای آنالیز فاز گازی را ن ساطع  دهد. اين تابش مادون قرمز 
ست. 2۰تا  2های بین شامل طول موج (IR)مادون قرمز  اين بخش از طیف الکتروم ناطیس به عنوان مادون قرمز میانی  میکرومتر ا

 شود.شناخته می

سنجی  ست. cm-1 5۰۰۰تا  5۰۰بین  معمولا ( عدد موج cm-1 موج يا  )عدد FTIRدر طیف  شعه  ا سنج  IRا از درون يک تداخل 

ل روزنه وارد ستعديل شده از طريق يک  IRسپس پرتو  ،کنداز آن عبور می IRکه  ،کند. تداخل سنج معمولاً يک آينه استعبور می
 معمولاً از برمید پتاسیم يا سولفید روی است( روزنه)جنس  گرددو جذ  می شده

سیر  ،دهدطول فیزيکی که اين اتفاقات در آن رخ می سطول م سیر جذ ، در  « چند وجهی»های جذبی لجذ  نام دارد. در طول م

سل عبور میچندين بار مستقیماً از آينه IRپرتو  ،«سفید»يا  تا  4تواند از ، طول مسیر جذ  میهايیسلکند. در چنین های درون 
شد. )طول مسیر جذ  بیشتر، برابر يا بیشتر از طول فیزيکی  5۰ سیت بیشتر میسل با از طريق  IRسپس پرتو  شود(.باعث حسا

ی از های گازمستلزم انتقال نمونه ،شود. اين تکنیک استخراجیمتمرکز می IRو روی يک دتکتور  شدهنمونه خارج سل دوم از  روزنه

 برداری از اهمیت بالايی برخوردار است.است. بنابراين طراحی و يکپارچگی سیستم نمونه FTIR یجذب طريق سل
  

 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 و مسیر پرتو FTIR: اجزای طیف سنج  C1شکل 

 

 طولدر  IRولتاژ آشسکاز سساز را براسساس دهد. يک کامپیوتر عملکرد تداخل خروجی ی را نشسان میبردارسسیسستم نمونه C2شسکل 
است. کامپیوتر  IRآل، ولتاژ آشکارساز متناسب با توان کل پرتو کند. در حالت ايدهکنترل و ثبت می ،حرکت المنت نوری تداخل سنج

بايد با دقت ولتاژ آشکارساز را به عنوان تابعی از موقعیت عنصری متحرک در تداخل سنج ثبت کند. بنابراين يک سیستم نوری ثانويه 

صر متحرکمولاً برای اندازهمع ،مبتنی بر لیزر ستفاده می ،گیری موقعیت عن ساير خیلی دقیق ا شرايط حرکت آينه يا  شود. در بیشتر 

 شود.عناصر نوری تکرار می

 



31 
 

 
 

 

 
 

 

 
 

 

 
 

 
 برداری و مسیرهای نمونههای نمونههمولف :C2شکل 

 

گرا( نشان داده شده است. اين تداخل نگاشت )تداخل، در مقابل موقعیت عنصر نوری سیگنال مادون قرمز حاصلقدرت  C3در شکل 
نیتروژن يکی از معدود ترکیباتی است که  است. یاسکن با گاز نیتروژن )و مقدار کمی سطج بخار آ ( موجود در سل جذب 64نتیجه 

شته  سیگنال در ابتدای تداخلبا تششعشات مادون قرمز واکنش ندارد. توجه دا شید که  ست، جايبا در ی که تفاوت فاز سنج بزرگ ا

 آيد.میدر طول تراز سیستم نوری بدست  IRسرعت تخمینی قدرت سیگنال  اغلب با ZPDقرار دارد.  (ZPD)صفر انفجار وضعیت 

 
 

 

 
 

 

 
 

 
 

 
 : اينتروفراگرام مادون قرمز میانی C3شکل 

 

C2 :FFT 

. امکان گرددمیحاوی اطلاعات شسسدت طول موج مادون قرمز اسسست که از منبع به آشسسکارسسساز منتقل  ده در روی اينتروفراگرامهر دا

شدت صورت تابع طول موج از طريق اعمال يک  ،بازيابی اطلاعات  ست( وجود دارد. FTIR)نام تکنیک  FFTبه  شده ا  از آن گرفته 
هنگام  ،اضسسی در نظر گرفت. مدولاسسسیون نوری به پرتو مادون قرمزتوان به عنوان معکوس رياين تبديل ديجیتالی اينترفروگرام را می
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سنج اعمال می شدت )بلندی( را در مقابل طول موج عبور از تداخل  ست که اطلاعات  سان ا شبیه م ز و گوش ان شود. عملکرد آن 
توجه داشته باشید که مانند يک اينترفروگرام، هر  کند.شوند، ارائه میهای پیچیده )امواج صوتی( که روی پرده گوش وارد میسینگال

با اين حال گوش و م ز به  حاوی اطلاعات شسسسدت در مورد هر گام موجود در موج اسسسست. ،يک موج صسسسوتی پیچیدهروی نقطه در 

 دهد. را می درک فوری مخاطب سمفونی اين امکان
 

C3 دیزاسیون و ا: وضوح ابزار، تاب  آپMIL  

دهند. را ارائه می FTTها و کاربرد آوری دادهچندين گزينه مرتبط با جمع، FTIRهای افزاری ارائه شده با سیستمهای نرماکثر بسته
ستند و به نوبه خود در زير به آنها پرداخته می سیار مهم ه سنجی کمّی ب ضوح ابزاراين پارامترها در طیف  سی ،شود. و سا ترين و ا

 FTIRکند. هر ابزار مشسسخص می cm-1با واحد  FWHMنهايی را در هر پیک طیفی در خروجی ترين پارامتر ابزار اسسست. ابزار مهم

سکن مشخص  FWHMدارای حداقل  سنج در طول يک ا صر متحرک تداخل  شده توسط عن ست که توسط حداکثر مسافت طی  ا

 شود.می
سون اولیه سنج مايلک ست با  )FWHM ) 1-cm ،برای تداخل  سافت ، )d2( -۱برابر ا سط يک آين dم ست که تو سافتی ا ه متحرک م

اطلاعات طیفی بیشستری نسسبت به  ،پايین FWHMواضسج اسست ابزارهايی با  .متر طی می شسودطی يک اسسکن بر حسسب سسانتی

FWHM های بالای طراحی، سسساخت، اندازه، پايداری مکانیکی، قابلیت حمل، بالاتر دارد. با اين حال، اين اطلاعات اضسسافی با هزينه
 آيد.ابزارها بدست می RSAو  سرعت

 کنند.پايین را ارائه می FWHMهای طیفی ويتگی« رزولوشسسسن بالا»ابزارهايی با قدرت تفکیک بالا يا در ، FTIRها طیف سسسسنج

مشخصات مربوط به قدرت تفکیک  ،کمتر است cm-1وقتی از يک  ،مشخص می شود cm-1هنگامی که وضوح اسمی بر حسب واحد 

دارای مقادير  ،دارندرا مناسسسب برای اسسستفاده در میدان  FTIRسسسنج های تجاری که باشسسد. اکثر طیفمیبالاتر يا رزولوشسسن بالاتر 
FWHM  است. 5/۰هايی هستند که وضوح طیفی اسمی آنها بالاتر از يعنی آنها سیستم ،کنندرا ارائه می 5/۰بزرگتر يا مساوی 

ضوح بالاتر ) ستفاده در محیط ،کمتر( هستندFWHM اکثر ابزارهايی که دارای و سیار پايدارفقط برای ا شگاهی ب مناسب  ،های آزماي

 FWHMبالاتر از حد واقعی  FWHMهايی با مقادير هايی را برای ضسسبط طیفهمیشسسه گزينه FTIRهسسستند. نرم افزار اسسستاندارد 
 .دهند )يا موارد ديگر عنصر نوری(ها به سادگی آينه را حرکت میدهند. اين گزينهدستگاه ارائه می

پايین ئه می FWHMتر )طیف وضسسسوح  ند دهد اما در اغلب موارد میبالاتر( اطلاعات کمتری ارا  RSAبا  در مدت زمان کمتری،توا

انتخا  کند.  FTIRاسسستفاده در تولید طیف تواند تابع آپاديزاسسسیون را برای . اپراتور ابزار همچنین میکندوضسسوح بالاتر تولید ، کمتر

ست که می ضی در اينترفروگرام ا سیون يک ت ییر ريا ستاندارد ابداع  FFTتواند قبل از اعمال آپاديزا شود. چندين تابع ت ییر ا انجام 
شی متفاوتشده شن ابزار، هر انتخا  مزايا گذراند. همانند انتخا  رزولوبر طیف جذ  نهايی گاز نمونه تاثیر می ،اند و هر کدام به رو

 و معايبی دارد.

سیون جعبهاپا»رين انتخا  که به عنوان تابع تساده سبی و همچنین  FWHMترين شود، منجر به پايینشناخته می« ایديزا افت ن
شوند. شناخته می« با وضوح کم»های اغلب به عنوان طیف ،ایهای تولید شده با عملکرد جعبهطیف شود.می S/Nويز سینگنال به ن

در بالاتر  FWHMبالاتری به منظور کسب  S/Nديزاسیون ديگر( نسبت ، نورتون سسسس بیر و چندين توابع آپاهای ديگر )مثلثیانتخا 

سنجی کمی ارائه می سیون ارائه میهای توابع آپاتری از ويتگیشرح کامل ۱2مرجع  دهند.طیف  سیون دهد. انتخا  تابع ديزا آپاديزا

 کند.می MILبا  یقادر به تولید نوارهای جذب را FTIR ،ستمهر سیدر 
 

C4 : طیف تک پرتو 

های تک پرتو نشان دهنده قدرت مادون شود. طیفطیف تک پرتو نامیده می آپاديزه شده، ( IR)که برای تداخل  FFTنتیجه رياضی 

ستندقرمز  ست که معمولاً با واحد ند. طیفشومنتقل می FTIRکه از طريق  ه  cm-1سنج به عنوان تابعی از عدد موج مادون قرمز ا
طول موج تابش مادون قرمز است. در خلاء طول موج و فرکانس  به گیری فرکانس نسبتشود. عدد موج در واقع اندازهنشان داده می

 cm/s( C(و S-1 )هرتز يا برحسسسسب (فرکانس  cm  ،v برحسسسسب طول موج  با هم ارتباط دارند. که در آن /v=cاز طريق رابطه 

  =v/c=/1wاز رابطه بوده و  cm-1عدد موج با واحد( اسسست. براسسساس اين تعريف 2.99792954×1010)در خلاء برابر با سسسرعت نور 



33 
 

 (%1≥) ی ازهای متفاوتغلظتدر  (%99≤)طیف تک پرتويی را برای دو نمونه که عمدتاً از گاز نیتروژن  C4شسسکل  آيد.بدسسست می
 .دهداند، نشان میبخار آ  تشکیل شده

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 رطوبت ی ازنیتروژن در سطوح مختلف یطیف تک پرتوي: C4شکل 

 
C5 طیف دو پرتو، عبور و جذب : 

نشسسان داده شسسده اسسست، به عنوان طیف دو پرتوی نامیده  C4که در شسسکل   BوS های تک پرتو، مانند جفت طیف ترکیبی از جفت

سنجی می ست.، دو پرتويیکنند. يکی از انواع طیف فراهم می FTIRشود. آنها مبنای کمی را برای طیف  صد عبور  طیف عبوری ا در
 آيد. بدست می Bپس زمینه  يیبا توجه به طیف تک پرتو S يیگاز نمونه دارای طیف تک پرتو

𝑇 در رابطه = 100 ×
𝐼𝑆

𝐼𝐵
شدت S, I BIکه در اين رابطه   ستند،های هر دو  يک مقدار عبور برای هر عدد موج از دو طیف  مربوطه ه

ست. شده ا ست B يیاز آنجايی که آ  تنها ترکیب جاذ  موجود در طیف تک پرتو تعريف  شکل  انتقال ،ا شده در  شان داده  طیف )ن

C5  آ  نزديک است.  عبوری( تقريباً به درصد طیف 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 آ  يی: طیف انتقال دو پرتو C5شکل 
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نمايش داده شده است. جذ  مقداری است که طبق قانون بیر، براساس  C6در شکل  B وS  یطیف جذ  آ ، توسط دو طیف پرتوي
 افتد. يک معادله خطی اتفاق می

 

 
 

 

 
 

 

 
 

 

 
 يی: طیف جذ  آ  دو پرتوC6شکل

 

C6: قانون بیر 

شسسود. مراجعه کنید( تعیین می C5ی يک گاز شسسفاف مادون قرمز و گاز نمونه )به بخش يهای تک پرتواز طیفی يک گاز، طیف جذب

 شود.قانون بیر نامیده می کند،می مرتبطرابطه اساسی که طیف جذ  گاز نمونه را به غلظت ترکیبات تشکیل دهنده نمونه 
 

  (C1)فرمول                                  

 
i: دهد.نمونه نشان می یشاخصی که فرکانس مقادير جذ  شده را در طیف جذب 

iA  در شدت: جذ  مشاهده شده thI عدد موج 

sL  طول مسیر جذ  نمونه :)m( 

j دهد.: شاخصی که ترکیبات جذ  کننده نمونه را نشان می 

ijA  قابلیت جذ  ترکیب :thj  در عدد موجth(ppm/m) i  

jC  غلظت حجمی ترکیب :th(ppm) j 

M تعداد ترکیبات جاذ  در نمونه : 
 دهند.توصیف شده در اين روش همگی به پارامترهايی مرتبط هستند که قانون بیر را تشکیل می هایشیوه

 دهد.و روابط را در يک زمینه کلی توضیج می هاشیوهلیست زير اين 

غلظت و طول مسیر مشخص، ثبت کنید، سپس جذ   با ،نمونه رقیق شده با نیتروژن ترکیبی ازمرجع برای هر  یيک طیف جذب -۱
 کند.تقسیم کنید. اين فرآيند طیف جذبی را با طیف مرجع، برای هر ترکیب ايجاد می CPPرا در هر نقطه از آن طیف بر

 .(در بالا مراجعه کنید 9و  5گیری کنید )به مراحل ترکیبات را اندازه iAجذ  مخلوط  -2

 .در بالا مراجعه کنید( 7و  5)به مراحل  نمايیدگیری جريان تعیین را برای اندازه sLطول مسیر -3

شدی مورد نظر برای فرآيند آنالیز میهاای از فرکانسمجموعهشامل که  ای از طیف را انتخا  کنیدناحیه -4 برای تعیین غلظت و  با
 گردد.های مورد نظر تعیین تا غلظت ،را به صورت رياضی معکوس کنید C1سپس معادله  .هر ترکیب استفاده شود
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کند. با اين حال جزئیات عملکردی را بیان می ترکیب ی آنتنها مشسسسخصسسسه سسسساختار ،توجه: قابلیت جذ  واقعی يک ترکیب گازی
تنها تقريبی از طیف  FTIRای هگیریاندازه ،به طور مشسابه گذارد.بر قابلیت جذ  و دقت مشساهده شسده تاثیر می FTIRسسیسستم 

 .هستندتقريبی به اندازه کافی دقیق مقادير دهند. اگر چه در بسیاری از شرايط، جذ  واقعی مخلوطی از ترکیبات گازی را ارائه می

 دارند.های مرجع تطابقت کامل نمونه با طیف هایکند که طیف نمايد و اطمینان حاصلگر است که تائید اين مسوولیت تحلیل

به موضسسوعات توسسسعه و اسسستفاده از  Dد. ضسسمیمه ندهرا شسسرح می هامحاسسسبات مربوط به تحلیلهای بعدی اين پیوسسست، بخش
 دهد.يک مثال گويا از طراحی و ارزيابی فرآيند تحلیلی کمی ارائه می Eپردازد. ضمیمه های طیفی مرجع میکتابخانه

 

C7 . های تعیین غلظت با الگوریتمLSF : 
 شود. ساده می C1هنگامی که يک گاز دارای يک ترکیب جاذ  باشد، معادله 

 

 (C2)فرمول                  
 

توان از مقادير طیف جذبی )معمولاً متعدد( برای ، میشسسسودمیکه فقط يک گاز جذ   ناحیه از طیفاين بدان معناسسسست که در هر 

 استفاده کرد. Cبدست آوردن غلظت 
 توان به صورت زير نوشت.( را می i=qتا  i=p از برای يک طیف تک جزء در يک ناحیه ) یناحیه جذب

 

 (C3)فرمول                      
 

RA ست.مورد نظر ای در طیف مرجع برای ترکیب : ناحیه سبه طول جذ   ا ست که در مرحله  sLاين مبنای محا ضمیمه  Vا ، Bو 

 توضیج داده شده است. B1بخش 

تری نسبت به محاسبه به نتايج بسیار دقیق C3، معادله باشدمیاز آنجايی که محاسبه ناحیه جذ  شامل نقاط زيادی در طیف نمونه 
د، نبا اين حال هنگامی که بسیاری از ترکیبات جاذ  در يک نمونه وجود دار شود.منجر می C2ای ارائه شده توسط معادله تک نقطه

شانی دارند. در اين مورد معمولاً يک  مجزا برای هر ترکیبی که در آن ترکیب  ناحیهالگوهای جذ  ترکیبات مختلف اغلب با هم همپو

ای برای تعیین غلظت اجزاء، وجود ندارد. هیچ نقطه جذ  واحدی و هیچ ناحیه جذ  سسساده ،کندتابش مادون قرمز را جذ  میفقط 
ست. سب نی ستفاده از الگوريتم ساده در اين مورد منا ست. الگوريتم LSFترين روش برای تعیین غلظت، ا از اين واقعیت  LSFهایا

تحلیلی معین،  ناحیهرا در قانون بیر برای هر « خطای مربع»که  ،های تخمینی وجود داردای از غلظتکه مجموعهکنند،اسسستفاده می

 رساند.از ترکیبات به حداقل می

د. از آنجايی که هر ناين اسست که بايد تعداد کافی نقاط داده را در خود داشسته باشس ،ناحیه تحلیلی انتخا  شسدهتنها شسرط لازم در 
ست FTIRطیف  شه برآورده می ،حاوی هزاران مقدار جذ  ا شده )به جای اگر از غلظت شود.اين نیاز تقريباً همی های تخمین زده 

)يعنی در هر نقطه از منطقه تحلیلی ما( مقداری خطا تخمین زده  iدر هر مقدار  ،های واقعی( در قانون بیر اسسسستفاده کنیمغلظت

 .شودمی
 

 (C4)فرمول                                          
 

 شود.میتخمین زده  با استفاده از غلظت ،خطای مجذور تخمینی )يا واريانس( در قانون بیر
 

 (C5)فرمول                                       

 
 دهد.تعداد مقادير جذ  در ناحیه تحلیلی را نشان می N اين فرمول، در
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 ؛دهد کهنشان می ۱3مرجع 
 رساند.که خطای مربع تخمینی را به حداقل می ،تخمینی وجود دارد jDهای مجموعه منحصر به فردی از غلظت N>Mبرای  (۱

 .قابل محاسبه است و C5وC1,C2,C3,C4اين مجموعه مقادير از مقادير شناخته شده در معادلات  (2

 نیز از همان مقادير قابل محاسبه است. jDدر مقادير  jبرآورد عدم قطعیت  (3

نه به طور j3اين مقدار  به عنوان يک تخمین محافظا نه از عدم قطعیت آماریکلی  پذيرفته  ،مربوطه LSFدر غلظت تخمینی ،کارا
 شود:برآورده می C6در هر نقطه در منطقه تحلیلی از معادله  LSFمراجعه کنید.( خطای  4شود )به مرجع می

 

 (C6)فرمول                                     
 

برای سسساير ترکیبات ارائه دهد. علاوه بر اين  LODتواند تخمینی از که می ،شسسوديک طیف باقیمانده ذخیره میآنالیز، معمولاً پس از 

اما در رياضسسسی  ،تواند به تحلیلگر اجازه دهد تا ترکیباتی را که در واقع در گاز وجود دارندمی ،طیف باقیمانده و عدم قطعیت غلظت
 دهد. ها را ارائه میای از اين روشنمونه Eاند، شناسايی کند، ضمیمه لحاظ شده

 دهد. ساده و قابل تفسیر را ارائه می LSFحلیل توضیحات بالا يک ت
 

C8 .های مرجعکالیبراسیون انتقال و کتابخانه 

نشان  FTIRسنجی پذير( را در طیف)جذ  ija)طول مسیر جذ ( و  SLهای اهمیت کمیت C2. C3, C 4, C5, C 6C ,1معادلات 
های میدانی بدون نیاز به کالیبراسسسسیون ،های کمّیمرجع برای تحلیلهای دهد. تخمین دقیق اين مقادير با اسسسستفاده از کتابخانهمی

برای اطمینان از تناسسب پیکربندی  اند،شسرح داده شسده Bهای سسیسستمی که در ضسمیمه پذير اسست. آزمايشخاص ترکیبی امکان

 در میدان کاربرد دارند. CTSهای برای طیفهای کالیبراسیون، در انتقالسیستم 

  دهد.های کتابخانه مرجع توضیج میهايی را برای ضبط و پردازش طیفروش Dضمیمه 
 

.C9 سنجیدر طیفاز قانون بیر  اصلاحات انحرافFTIR 

های گازی که در تعادل حرارتی هسسستند و تحت تاثیر تثبیت شسسده اسسست. اين کاملاً برای نمونه مبنای اصسسول فیزيکی، قانون بیر بر
 صادق است.  قرار دارند،فرآيندهای انتشار و جذ  القايی )و نه خود به خودی( 

شود، تحت هر شرايطی از قانون بیر گیری میاندازه FTIRبا اين حال اين بدان معنا نیست که جذ ، همانطور که توسط طیف سنج 

را نشسسان  FTIRشسسود. با اين حال آنها نادرسسستی در طیف اغلب مشسساهده می FTIRدر طیف  ،از قانون بیرکند. انحرافات پیروی می

های مرجع تک جزئی ثبت شسده ای از طیف. برای مثال، انحراف از قانون بیر معمولاً توسسط مجموعهقانون بیر را« نقض»دهند نه می
 شود.در طیف وسیعی از سطوح جذ  نشان داده می

يابند، به افزايش نمی CPP ، ديگر صسورت خطی با هسستند که اين طیف ی ازترباندهای قوی iA، نقاط بزرگ جذ دير در مقا

می کند. اگر فرض خطی بودن  های مرجع فهرست شده مشخصرا برای طیف ppm.mحداکثر مقدار  2همین دلیل است که جدول 

اثرات مشسسابه اغلب در طیف مرجع و نمونه وجود دارد. اين مبنای آزمايش  ،مراجعه کنید( Bسسساز برقرار نباشسسد )به ضسسمیمه آشسسکار

 داده شده است. B6، بخش Bسیستم در ضمیمه 
ضی صحیج ريا ست آمده  از ت شود، اغلب ،قانون بیر درتخمین غلظت به د شاهده  منجر به کاهش تواند می زمانی که اثر غیرخطی م

 گردد.نمونه  آنالیزخطا در 

شان دهنده رفتار خطی ايدهخط توپر و خط چ ست. مقادير دقیق منطقی از موقعیت محور ین ن ساس کمترين جذ  ا قابل  xآل بر ا
که مربع خطا را  ،( را با استفاده از طیف مرجع C6، بايد باقیمانده )معادله بردگر چنین اصلاحاتی را به کار برداشت است. اگر تحلیل

ساند )معادله به حداقل می سبهC5ر سازندگان تحلیل کند. ( محا صلاحی ديگری را برای بهبود دقت روش FTIRگران و   آنالیزهای ا

 اند.افزار موجود گنجانده شدههای نرمبستهدر که در برخی از موارد  ،اندنمونه در چنین شرايطی ابداع کرده
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 مرجع تک جزئیای از طیف های : مثالی از غیرخطی بودن جذ  برای مجموعه C7شکل 

 

شديد، مانند آنچه که توسط برخی لیزرها تولید می شعشعات مادون قرمز  های های غیر تعادلی حالتتواند جمعیتمی ،شودتوجه : ت

شی يک مولکول را القا  شده در طیف . با اين حال منبع مادوننمايدانرژی چرخشی سسسس ارتعا ستفاده  های تجاری سنجقرمز حرارتی ا
FTIR منابع حرارتی تجاری موجود، نرخ انتقال را القا یتر از گونه لیزرها هسسستند. در گازهای تحت فشسسار اتمسسسفربسسسیار ضسسعیف ،

های حالت توانند جمعیتو نمی دارندبرخوردی کوچک  ،سسازیکه در مقايسسه با فرآيندهای آرام های انرژی کوانتومیکنند. حالتمی

 انرژی غیرتعادلی را القا کنند.

های مادون قرمز متوسسسط، بسسسیار بزرگتر از نرخ انتشسسار خود به مربوط به جذ  و انتشسسار در فرکانسعلاوه بر اين نرخ انتقال القايی 
تا  ،کنندهای مادون قرمز میانی از قانون بیر پیروی میدر فرانس FTIRهای دقیق گیریدر نتیجه تمام اندازهخودی )طبیعی( اسسست. 

 گیری نمايد.ها را اندازهطیف S/Nط به نسبت در عدم قطعیت مربو
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 های طیفی مرجع: اهداف استفاده از کتابخانه D پیوست

 

D1 . های طیفی مرج اهداف کتابخانه 

ست. برای گازها، اندازه جذ  يک جزء متکی به اطلاعات کتابخانه FTIR آنالیز منفرد های طیفی مرجع در مورد ترکیبات مورد نظر ا
)برای فازهای متراکم، اغلب بر  شسود.اغلب مسستقل از غلظت گازهای ديگر نمونه اسست و معمولاً طیف مرجع تک جزئی اسستفاده می

 ها نیاز است.(های طیفی مرجع مخلوطهای قوی بین اجزاء وجود دارد و معمولاً به کتابخانههمکنش

ست برای اندازهکتابخانه ها در يک مخلوط، های طیفی تداخل کنندهغلظت آنالیت، برای حذف ويتگی گیری کمیهای مرجع ممکن ا
يا صرفاً برای شناسايی ترکیبات در يک مخلوط استفاده شوند. واضج است که میزان دقت کمی کتابخانه مورد نیاز برای اين سه کار 

که هیچ اطلاعات کمی برای حذف تداخل و متفاوت اسسسست. بالاترين کیفیت برای تعیین غلظت آنالیت مورد نیاز اسسسست، در حالی 

 است که های میدانی دقیقیگیریاندازه ،استخراجی FTIRهای مفید طیف سنجی شناسايی ترکیب، مورد نیاز نیست. يکی از ويتگی

سیاری از ترکیبات فراهم می سون میدانی کند، اما روشبرای ب شامل میهای کالیبرا موجود در هر شود. بخار آ  فقط دو ترکیب را 
برای کالیبره کردن  CTSکند. يک گاز عمل می FTIR یطیف جذب (X)برای کالیبره کردن محورهای عدد موج  ،نمونه هوای محیط

 .شوداستفاده می ( Yمحورهای مربوط به غلظت آنها )

کند، ترکیب ا توصسسسیف میکه ترکیبات اضسسسافی ر ،هنگامی که اين دو کالیبراسسسسیون میدانی با يک کتابخانه طیفی مرجع مناسسسسب
شسود. اگر کتابخانه مرجع با دقت آماده شسود و به درسستی مورد اسستفاده قرار گیری تکنیک عملاً محدود میشسوند، قابلیت اندازهمی

های آزمايش میدانی شسسود، زيرا مواد کالیبراسسسیون فقط يک بار و فقط در تواند منجر به کاهش شسسديد هزينهگیرد. اين ويتگی می

 مايشگاه بايد مورد استفاده قرار بگیرند.آز
 

D2 .  مرج  و پیکربندی سیستمFTIR  

توان بر روی ابزار میدانی تهیه کرد، اما اين اغلب غیرعملی اسسسست. کتابخانه مرجع معمولاً بر آل، کتابخانه مرجع را میدر حالت ايده
 ، آنالیزهای مرجع ضبط شده بر روی يک ابزار خاصکتابخانه .شودکار گرفته میشده و بههای آزمايشگاهی خاص تهیه روی سیستم

شده بر روی ابزارهای ديگر تنها زمانی ارائه میرا برای طیف یکمی دقیق ضبط  ستمدهند که پیکربندیهای  سی های مختلف با های 

 کند.فهرست میرا پارامترهای پیکربندی سیستم مرجع  D1هم سازگار باشند. جدول 
 

D3 . طیف استاندارد عدد موج 
قابل تشخیص  ،حتی در طول مسیر جذ  بسیار کوتاه ،توسط بخار آ  در هوای محیط کار IRبه جز در شرايط بسیار خشک، جذ  

های نمونه دهد تا دقت عدد موج طیفگر اجازه میبه تحلیل ،است. موقعیت عدد موج بخار آ  نشان داده شده توسط سیستم مرجع
سیستم  شده در  ستفاده میمختلف را در میدان تايید کند. طیف FTIRثبت  شوند به عنوان طیف های مرجعی که برای اين منظور ا

 شوند.استاندارد عدد موج نامیده می

سیستم يکسان ستاندارد عدد موجی که تحت پیکربندی  ش ،هر طیف در يک کتابخانه مرجع بايد با يک طیف ا ست جمع آوری  ده ا
ستم مرجع  سی شد. حتی زمانی که  ست FTIRمرتبط با صیه می ،در يک محیط پايدار ا ستاندارد عدد موج با تو شود که يک طیف ا

گر بايد جديدترين طیف استاندارد عدد موج را در مقابل طیف استاندارد عدد های مرجع، تحلیلقبل از ثبت طیف سیستم ثبت شود.

س ،موج قبلی ضمیمه در کتابخانه برر شده به  صیه  سبات تو مراجعه کنید. اگر تکرار پذيری عدد موج  B4، بخش Bی کند. برای محا

 های میدانی مناسب نباشد.طیف مرجع ممکن است برای استفاده کمی در ساير سیستم ،سیستم ضعیف باشد
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 : پارامترهای پیکربندی سیستم مرجع و میدانیD1جدول
 

 مرجع و میدانیهای الزامات سیستم مقدار

 مراجعه کنید. B3، بخش Bبه ضمیمه  MILگیری باشد. برای تکنیک اندازه میدانی MILمرجع بايد کمتر يا مساوی با  MIL خطوطحداقل پهنای 

 دمای گاز
دقیق آل فقط در اين محدوده کوچک دمايی دمای زمینه چگالی بر اسسساس قانون گاز ايده .گراددرجه سسسانتی 2۰دمای مرجع در 

 باشد.و میزان دقت آنها وابسته به ترکیب می ،باشدمی

 فشار گاز
شار مرجع در  شار میدان مطلق 2۰ف صد ف ساس قانون گاز ايده .در شار بر ا صلاحات ف ست. اما ا آل حداقل در اين محدوده دقیق ا

 ها دقیق است.گیریدقت آنها وابسته به ترکیب است. فشار اتمسفر برای همه اندازه

شند. يک مجموعه واحد از توابع رفرنس و آپا بع آپاديزاسیونتا سیون میدان بايد يکسان با تواند زمینه و نمونه( میمرجع )پس هایاينترفروگرامديزا

 با استفاده از توابع آپاديزاسیون مختلف باشد. ،های جذبی متعددای از طیفبرای تولید مجموعه

زمینه و نمونه( مرجع )پسهای اينترفروگرامبايد يکسسسان باشسسند. يک مجموعه واحد از  ،مرجع و فیلد صسسفر فاکتورهای پر کننده ضريب پر شدن صفر

های جذبی متعدد با اسسستفاده از فاکتورهای مختلف پر ای از طیفتواند برای تولید مجموعهمی ،ثبت شسسده بدون پر کردن صسسفر

 استفاده شود. ،کننده صفر

شسود، بايد اگر به يک کتابخانه موجود اضسافه میشسود. ت باندهای جذ  در يک طیف اسستاندارد مشسخص میعدد موج، با موقعی عدد موج

 ها تا حد ممکن مطابقت داشته باشد.تمام طیف xدقت شود که عدد موج با محورهای 

های ادغام میدان مورد تر يا مساوی زمانبزرگنمونه( بايد های اينترفروگرامزمینه و هم برای های ادغام مرجع )هم برای پسزمان ادغام زمان

 شود.ترين زمان ادغام عملی توصیه میهای مرجع، طولانیانتظار باشد. برای کتابخانه

شماره  ساز و  شکار نوع آ

 سريال

، سازهای غیرخطی بالقوه در سیستم مرجع استفاده شود، ممکن است برای اطمینان از خطی بودنيا ديگر آشکار MCTاگر يک 

ضعیف  ضمیمه  IRت شد. به  شکارمراجعه کنید B6، بخش Bلازم با صی از . چون هر آ ست خطی بودن را تا حد خا ساز ممکن ا

 ربندی سیستم گنجانده شود.ر ساز بايد در هر مشخصاتی از پیکخود نشان دهد، شماره سريال آشکا

 

D4 :  گازهای مرج  استانداردتهیه 

ستفاده در تهیه کتابخانه مرجع محدود می هب FTIR در دقت هر آنالیز کمی ستانداردهای گاز مورد ا شود. بنابراين مهم دقت غلظت ا

از بسیاری از  NIST در سنجی قابل رديابی. استانداردهای وزنشوداست که از استانداردهای گاز با بالاترين کیفیت موجود استفاده 

تورالعملی را در مورد تهیه همچنین دس EPAشوند. نقل قول می %2با دقت منابع تجاری در دسترس هستند و در بسیاری از شرايط 
 منتشر کرده است. گازها 

های تحلیلی اعمال اگرچه اينها فقط برای تعداد محدودی از ترکیبات در دسسترس هسستند. کاربران بايد مسستندات مربوط به تکنیک

صورت امکان،  های پايداری )غلظت و زمان( ترکیبات موجودشده و محدوديت شندگان گاز دريافت کنند. در  سیلندرها را از فرو در 
پذير، خورنده يا دارای نقطه اسسسستفاده کرد، به ويته برای ترکیباتی که واکنشها برای تائید غلظت ،بايد از يک روش تحلیلی جايگزين

 جوش نسبتاً بالايی هستند.

سنجی، های وزنگر ممکن است گازهای مرجع را بر اساس روشاشد، تحلیلاگر استانداردهای سیلندر برای يک ترکیب در دسترس نب

شار و جريان صورت جرم، ف سنجی يا دينامیکی تهیه کند. در هر  شار تا حدامکان  NISTهای مربوطه بايد با تجهیزات قابل رديابی ف
ندازه به طور کلینشسسسو گیریا ندارد را هايی که جريان، روشد،  ئه میهايی از گازهای اسسسستا های دينامیکی( نتايج کنند )روشارا

برداری استانداردها و سیستم نمونهممکن است با دهند، زيرا غلظت گازهای ساکن های استاتیک ارائه میتری نسبت به روشمطمون

 .باشدمستعد ت ییر واکنش دهد و  جذبی يا سل
 

D5 مرج  جذب مسیر طول . تعیین 

سیر طولدر  که دقتی به FTIR در کمی تحلیل هر دقت شخص یجذب لس م ست م  تک یجذب هایسل برای .شودمی محدود ،ا
 برای .کرد گیریاندازه بالا دقت با فیزيکی صسورت به توانمی را مسسیر طول کند،می عبور آن از شسده همسسو IR پرتو يک که روزنه،

سیر طول ،ایچند روزنه هایسل سمی م سیر طول از توانمی را ا  پرتوهای که آنجا از حال، اين با .زد تخمین هاسلپا تعداد و پايه م

ستند، نیاز مورد ایروزنه چندهای سل در منحنی هایآينه و متمرکز سیر طول ه  طور به تواندمی روش اين به ،شده زده تخمین م
 گاز استانداردهای با سنجیطیف و فیزيکی هایگیریاندازه از ترکیبی دلیل، همین به .باشد متفاوت واقعی مسیر طول با توجهی قابل
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CTS ایروزنه چند یجذب هایسل واقعی مسیر طول تعیین برای بايد ای،ی تک روزنهجذب هایسل و( به زير مراجعه کنید.) متعدد 
 .شوند استفاده

 

D6 .  ثبت طیفCTS 

 .شودمی استفاده FTIR میدان و مرجع هایسیستم جذ  مسیر طول کردن مشخص برای CTS گاز

 برای ،  3۰۰ از بیشتر مقادير با هايیطیف .باشد هاسیستم برای 3۰۰ و ppm·m ۱۰۰  بین نیتروژن، در اتیلنشود غلظت توصیه می

 .(ببینید زير در را D9 و D8 هایبخش) شوند آنالیز دقت به دهند لذا بايستیرا نشان می خطی غیر جذ  اتیلن

 که هستند اتیلن هایطیف حاوی NIST و EPA کتابخانه دو هر و بوده دسترس در راحتی به % 2 دقت با گاز اين طبق استانداردها،

ستفاده ،شده انجام های گیریاندازه در توانندمی  مناسب IR جذ  هایويتگی با ديگری پايدار ترکیب هر تقريباً حال، اين با .شوند ا

 CTS هایطیف میدان، در .شسسود اسسستفاده دقیق میدانی هایگیریاندازه برای و مسسستقل مرجع کتابخانه يک توسسسعه در تواندمی

ستفاده با ،نمونه هایطیف آمدندستبه از بعد هم و قبلتوانند هم می  ۱۱ و 7 مراحل به) شوند ثبت سیستمی پیکربندی همان از ا
 (.کنید مراجعه بالا در

 طیف يک با حداقل بايد مرجع طیف هر. نمايد ثبت روزانه حداقل را CTS هایطیف بايد تحلیلگر مرجع، هایطیف توسسسسعه هنگام

CTS کیفیت اگرکند.  استفاده شود،می استفاده مرجع هایطیف درثبت  که سیستمی پیکربندی همان از بايد تحلیلگر .باشد همراه 
 زمانی از کمتر است ممکن CTS هایطیف برای استفاده مورد ادغام زمان باشد، کافی مرجع هایطیف برای ،حاصل CTS هایطیف

 .شودمی استفاده مرجع هایطیف جذ  مسیر طول دقیق برای تعیین که باشد

 تمام جمله از شسسوند،می تولید هاآن از CTS جذ  هایطیف که را هايیاينترفروگرام تمام تحلیلگر که شسسودمی توصسسیه شسسدت به

 برای مرجع یجذب طیف افزودن و يا FFT محاسسسسبات تأيید برای روش ترينمسسسستقیم. نمايد زمینه را ذخیرهپسهای اينترفروگرام
 است. سنجی تداخل هایداده ، استفاده ازديزاسیونآپا تابعساير  انتخا 

 

 :D7مرج  طیف ضبط 

ستانداردهای سیستم، پیکربندی پارامترهای سیستم، بررسی برای شده مشخص الزامات مرجع، هایطیف ثبت از قبل  تعیین گاز، ا

شار همچنین .کنید را بررسی B ضمیمه و پیوست اين به مربوط هایبخش در شده داده شرحCTS  طیف و جذ  مسیر طول  و ف

يد نیز نمونه گاز دمای ب ،طیف ثبت حین در ایدوره صسسسورت به با  تمام تحلیلگر که شسسسودمی توصسسسیه شسسسدت هبررسسسسی گردد. 
 . کند زمینه را ذخیرهپسهای اينترفروگرام تمام جمله از د،شومی تولید آنها از ،مرجع جذ  هایطیف که را هايیاينترفروگرام

مربوط به  هایمحدوديت حال، اين با .کندمی توصسسسیف را غلظت برابر در قرمز مادون جذ  بودن خطی (C1) معادلهدر بیر  قانون

 از بسسسیاریدر  غیرخطی رفتار به منجر اغلب شسسوند،می اسسستفاده میدانی FTIR هایطیف تولید برای معمولاً که ابزارهايی وضسسوح
 .شوندمی پايین جذ  سطوح در حتی ترکیبات،

 که؛ شودمی حاصل زمانی تنها خاص ترکیب يک برای FTIR بر مبتنی های گیریاندازه نتايجدر  انتظار مورد دقت

 .شود مشخص تا مقادير حداکثر  CPP مقادير کافی تعداد در مرجع جذ ( ۱

 آن برای مرجع کتابخانه در که ،اسسسست CCP مقدار حداکثر از یکمتر مقداری دهنده نشسسسان ،ترکیب هر مربوط به نمونه جذ ( 2
 .است شده ارائه ترکیب

 ثبت جذ  مسسسسیر طول در( طیف چهار حداقل يعنی) غلظت مقدار دو از يک هر در را مرجع طیف دو آنالیت هر تحلیلگر بايد برای

 بايد تحلیلگر ها،طیف اين ثبت از پس. شودمی توصیه 5 ضريب حداکثر و شوند جدا هم از ۱۰ضريب بیش از  با نبايد غلظت دو. کند
 شده گیریاندازه CPP محدوده در را جذ  بودن خطی . سپسکند ثبت را شده گیریاندازه CPP حداکثر و سیستم پارامترهای ابتدا

 نامناسسب بعدی میدانی هایگیریاندازه برای CPP مقدار حداکثر يا جذ  بودن خطی که صسسورتی در .(D8 بخش) نمايد مشسسخص

 .گردد ثبت آنالیت برای اضافی مرجع طیف که شود لازم است ممکن باشد،
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 :D8خطی  هایبررسی 

 به عملی مثال يک با و اسسست FTIR سسسنجی طیف از مهمی جنبه ،مرجع هایطیف از ایمجموعه روی خطی هایبررسسسی عملکرد

شان شکل بهترين ساس بر زير مثال .شودمی داده ن  فلوئورواتیلن تترا ترکیب روی بر شده انجام مرجع های گیریاندازه سری يک ا
 شود.مشخص می TFEبه صورت  اين از که ،است

 ،هستند شده ثبت IR میانی موج اعداد محدوده کل در هاطیف اين. است شده داده نشان D1 شکل در TFE برای یجذب طیف پنج

  ، مورد نظر است.دهدمی نشان را TFE شديدترين که طیف از یقسمت فقط اما

 
 

 

 

 

 

                            
  

 

 
 
 

 است( شده کوتاه x )محور TFEمرجع  طیف جذ  :  D1شکل

 
 را ببینید( D1)شکل  TFEپارامترهای پیکربندی سیستم برای طیف مرجع، D2جدول

 

 هایادداشت/مقدارها پیکربندی سیستمپارامترهای 

MIL (cm-1) 0.5 

 1080 (120 s per spectrum × 9 spectra) (s) زمان های ادغام

 10.23 (m) طول مسیر جذ 

 15 (C°) دمای گاز

 101.3 ± 1.3 (760 mmHg ± 10 mmHg) (kPa) فشار گاز

 Triangular تابع آپاديزاسیون

 Zero ضريب پر شدن صفر

 MCT آشکارسازنوع 

 Jumpers B, C, and D بهره آشکارساز )سخت افزار(

 1 بهره آشکارساز )نرم افزار(

 j2kety.spc مرجع CTSطیف 

 j2kety.spc طیف استاندارد عدد موج
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 سسسیلندردر  TFE غلظت .شسسدند تولید اسسستاندارد یگاز سسسیلندر يک در نیتروژن با سسسازیاسسستفاده از رقیق با مرجع گاز هاینمونه
ستاندارد سط) ا شنده تو  با سیلندر گاز جريان نرخ و تعیین NIST در رديابی قابل ،سنجی وزن هایگیریاندازه به توجه با( گاز فرو

 .شد گیریاندازه حجمی دستگاه

 در آن از اسسستفاده سسسپس و طیف پنج اين از شسسده نرمال میانگین يک تشسسکیل مجموعه، اين بودن خطی بررسسسی برای تکنیک يک

صلی طیف پنج خطی تحلیل ست ا ست آن CPP بر طیف هر تقسیم شامل سازینرمال .ا ساس بر مقادير، اين. ا  مشتق مسیر طول ا
 D2شکل  .است شده آورده D3 جدول در ،جديد طیفی هایفايل نام است. گاز واقعی غلظت با همراه متر، 33/۱۰برابر  CTS از شده

 اسسساس بر ،tfe01n.spc طیف  فقط. هسسستند برابر يکديگر با تقريباً هاطیف اين بیر، قانون طبق .دهدمی نشسسان را شسسده نرمال طیف

 .است تشخیص قابل ،ديگر هایطیف از راحتی به ppm 53/25 اصلی طیف
 

 TFE هایطیف برای سازیعادی عوامل :D3 جدول

 طیف نرمال شده  (ppm·m)مسیرطول  (ppm)  غلظت طیف اصلی

tfe01.spc 2.50 25.5 tfe01n.spc 

tfe02.spc 6.63 67.8 tfe02n.spc 

tfe03.spc 13.3 133 tfe03n.spc 

tfe04.spc 20.4 208 tfe04n.spc 

tfe05.spc 25.1 257 tfe05n.spc 

 

 TFE برای شده نرمال مرجع جذ  طیف D2:شکل

 
 CPPمنفرد با مرجع طیف يک عنوان به شسسده نرمال طیف میانگین از اسسستفاده با را خطی مربعات حداقل تحلیل نتايج، D4 جدول

) mppm· 1.001 طیفی محدوده ( در-cm  ۱۰5۰ 1 تا-cm ۱4۰۰ دهدمی نشان.  

ضوح به ،خطی روش در تورش شهود جدول چهارم ستون در و ست م  در و زياد خیلی ،غلظت کمترين در که هايیغلظت آنالیز که ،ا
ستند  پايین حد از بیش ،غلظت بالاترين شان که جدول ستون دهد. آخرينشان مین راه صد دهنده اختلاف ن  غلظت بین مطلق در

 .(کنید مراجعه 3 مرجع به) است %2/3نیز برابر  "کسری کالیبراسیون قطعیت عدم" است. شده محاسبه و واقعی

 مورد CPP مقدار حداکثر تا مرجع هایطیف اين برای غلظت محدوده .اسسسست حد از بیش خطای میانگین دهنده نشسسسان مقدار اين

ستفاده شان می آنالیز در ا شتر، دقت به نیاز صورت رود درمی انتظار دهد.را ن صلاحات يا آنالیزها از بی  بالا در آنچه مانند ،غیرخطی ا
 گردد. استفاده(، B6بخش ،B پیوست) شد بحث
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 TFE مرجع طیف برای خطی مربعات حداقل تحلیل : نتايج  D4جدول

 تفاوت درصد مطلق (ppm) تمرکز واقعی محاسبه شده  (ppmتمرکز واقعی) (ppmه )تمرکز محاسبه شد   TFE طیف مرجع

tfe01.spc 2.69 2.50 0.19 7.7 

tfe02.spc 6.64 6.63 0.01 0.2 

tfe03.spc 12.8 13.0 −0.2 1.4 

tfe04.spc 19.8 20.4 −0.6 2.9 

tfe05.spc 24.2 25.1 −0.9 3.7 

 
 

D9   . محاسبهLOD  

، اسسست RSAکه در آن سسسطج جذ  هر ترکیب برابر با  ناحیه طیفی تحلیلی،، طیف مرجع، و براسسساس پیکربندی سسسیسسستم داده
LODآيد. های تخمینی برای تعیین کمترين غلظت بدست می)DLLOD (  شود؛ از فرمول زير محاسبه میبرای يک ترکیب 

 

 (D1)فرمول 

                                                        

RSA سسسیسسستم از FTIR  1 در تحلیلیطیفی  ناحیه عرض و جذ  در مربع میانگین ريشسسهبا  معمولی نويز سسسطجو-cm تشسسکیل 

 را شسسده شسسناخته طیفی تداخلات تفريق در داده رخ خطای بايد RSA تخمین(. کنید مراجعه B2 بخش ،B ضسسمیمه به)شسسودمی
 .دهدمی ارائه را LOD و RSA محاسبات از مفصلی هاینمونه E1 بخش ،E ضمیمه. سازد منعکس

 

 .D10موجود مرج  هایکتابخانه از استفاده 

 نتايج که شودمی توصیه اکیداً اما کند، استفاده آنالیز برای ،دسترس در عمومی مرجع هایکتابخانه از يک هر از است ممکن تحلیلگر

 اگر. کنندمی برآورده را پیوسسسست اين در بحث مورد الزامات که باشسسسد هايیکتابخانه هایطیف اسسسساس بر فقط ،هاآنالیت برای کمی

 نظر از را ها طیف بايد تحلیلگر ،باشد شده ثبت میدانی سیستم از متفاوت طیفی وضوح با که باشد هايیطیف شامل ،مرجع کتابخانه

ضی صل اطمینان سپس و کند جدا میدانی هایداده با ريا سب طور به ایکتابخانه هایداده که نمايد حا  گیریاندازه محدوده در منا
 .هستند خطی نظر مورد
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  محاسباتمثالی از .  Eپیوست
 

ست سبات همراه با ،کار محیط هوای در (DFE) فلوئورواتیلن دی-۱،۱ و TFE آنالیز در اين پیو شدهLOD و RSA محا ست.بیان   ا
 فرض FTIR سیستم پیکربندیاست. گرفته قرار بررسی مورد زير در نیز آنالیزیطیف  يک تصحیج و تايید و اعمال طراحی، مباحث

 .دارند مطابقت 2جدول در شده ارائه LOD مقادير با پارامترها اين. است شده آورده زير در ،مجموعه اين برای شده

 
System Configuration Parameters  Values/Notes  

MIL 0.5 (cm-1) 

 m 10 طول مسیر جذ 

 Triangular تابع آپاديزاسیون

 K 293 دمای گاز

 kPa 101.3 فشار گاز

 None ضريب پر شدن صفر

  and 2779  1918 تعداد موج نوارهای آ 

 NIST, EPA منابع کتابخانه مرجع

 s (64 scans) 70 زمان ادغام:

 MCT نوع آشکارساز

 Gain jumpers A, D, and H سخت افزار -بهره آشکارساز 

 1.0 نرم افزار -بهره آشکارساز 

 

E1  آنالیز .RSA و LODs  

ست اکسیدکربن دی و آ  از مربوط به بالقوه طیفی تداخل تنها بنابراين شود، انجام کار محیط هوای در بايد آنالیز اين  E1 شکل. ا

 دی اسسسست؛ کارمحیط هوای متعلق به، شسسسده داده نشسسسان آ  طیف .دهدمی نشسسسان را آ  و  TFE،DFE مرجع طیف از اینمونه

 و DFE طیف ،واقع در E2 شسکل در شسده داده نشسان طیفی ناحیه نتیجه، در. شسودنمی جذ  هاطیف از يک هیچ در اکسسیدکربن

TFE  دهد.نشان می کار محیط هوای دررا 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 و آ . TFE ،DFE برای طیف مرجع جذ  .E1شکل 
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  ظاهر شود تحلیلینواحی که ممکن است در طیف E2.  شکل

شتر جزئیات با شان ،ممکن تحلیلی ناحیه طیفی دو و مرجع طیف سه ،2E شکل در بی ست شده داده ن  cm-از ،۱ ناحیه طیفی .ا

 cm ۱2۱5-1) 2 . ناحیه طیفیدارد تداخل نمونه طیف در TFE جذ  با که باشدمی آبی نوارهای شامل بوده وcm ۱295-1تا 1۱37۰
ممکن  cm 3۰۰۰-1به نزديک هایطیف رچهگ .باشسسد DFE و TFE نمونه  دو هر برای انتخا  بهترين اسسست ممکن( cm ۱۱۰۰-1تا

 آنالیت دو بین طیفی همپوشسسانی دارای اما ،کنندمی جلوگیری آ  با TFE تداخل ازها باشسسند، اين طیف DFE اسسست، مطلق به 

 تواندمی ناحیه دو از يک کدام که نیسسست معلوم نشسسود، مشسسخص هانمونه در آ  و TFE، DFE نسسسبی غلظت که زمانی تا. هسسستند

 تخمین .اسسست شسسده داده توضسسیج زير در ناحیه دو هر برای محاسسسبات بنابراين دهد. ارائه TFE برایرا  غلظتبهتری از  تخمین

LODبرای ها TFE و DFE محاسبه نیازمند RSA هستند. شده انتخا  تحلیلی ناحیه طیفی روی بر ،واقعی نمونه طیف در 

سبه  واقعی نمونه طیف از ستفاده غلظت قطعیت عدم جهت تعیین( کنید مراجعه C6 معادله به)باقیمانده  جذ برای محا  شود.می ا

 نمونه ماتريس با توجهی قابل طور به واقعی نمونه ماتريس اگر. هسسستند تخمینی شسسده مشسستق LOD و RSA کهداشسست  توجه بايد
، محاسسسبات در آمده بدسسست LOD و RSA مقادير با اسسست ممکن ها LOD و واقعی هایقطعیت عدم باشسسد، متفاوت شسسده فرض

 .شسسودمی ظاهر نواحی طیفی از يک هر در مطموناً که اسسست تداخلی ترکیب تنها آ  کار، محل هوای هاینمونه برای. باشسسد متفاوت

 در FTIR سسسیسسستم پیکربندی همان از اسسستفاده و با ،آ  مختلف هایغلظتدر نظر گرفتن  با RSA گرايانهواقع تخمین بنابراين

  .است دسترس
 بعدی هایآنالیز .شسسوندمی جذ  واقعی نمونه طیف در ایملاحظه قابل طور به آنالیت و آ  فقط که دشسسومی فرض آنالیت، هر برای

ندمی واقعی نمونه ماتريس براسسسساس  چنین از هايینمونه .شسسسود LOD تخمین و قطعیت عدم بالاتر، يا کمتر غلظت به منجر توا

  .است آمده تفصیل به زير در آنالیزهايی
شان را جذبی طیف دو E4 و E3 هایشکل ستفاده با که دهندمی ن  آنها. اندشده ثبت ،بالا در شده داده شرح سیستم پیکربندی از ا

 .دهندمی نشان %4۰ و %2۰ نسبی رطوبت در را کار محیط هوای طیف
 

 
 

 طیف جذبی آ  E4و  E3شکل 
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شان را باقیمانده طیف دو E5 شکل سته عوامل. دهدمی ن سته پو ستقل LSFآنالیز در شدن پو  تعیین تحلیلی ناحیه طیفی دو در م
 .است صفر باقیمانده طیف هر میانگین مقدار بنابراين شد، تعیین آنالیز طول در نیز شیب و offset) پايه خطی اصلاحات(.ه استشد

سبات اين ستفاده با محا ستشد انجام ANOVA آزمون از ا  و شده تعريف C2 معادله در باقیمانده هایطیف برای RSA مقادير .ه ا

 .(شد انجام STDEV تابع اعمال با اکسل برنامه در همچنین محاسبات) است شده ارائه E1 جدول در ،مربوطه محاسبات
 
 

 

 

 

 
 

 

 
 

 

 

 

 طیف باقیمانده آ  .E5شکل 

 
 

 

 از طیف مرجع آ  RSA آنالیزنتايج . E1لجدو

Analytical Region (cm-1)   Calculated 

Scaling Factor 

Scaling Factor 
Uncertainty (1σ) 

Residual RMS Standard 

Deviation (Absorbance)  

RSA; Equation B2(cm-1)    

1370 to 1295 1.636 0.003 0.00575 0.431 

1215 to 1080 1.870 0.008 0.00069 0.093 

 
 

 CPPs مرجع طیف ،(AR 1-cm,) تحلیلی هایطیف محدوده در مرجع هایطیف جذ  نواحی، ) ppm ،LD (هاLOD از تخمین

)PCP, ppm·m(، نمونه جذ  مسسسسیر طول L(m) مقادير و RSA  ((,ARs 1-cm)با جذ  نواحی طیفتوان اسسسستفاده کرد. ، می 

 مقاديری به منجر ،پايه اصسلاحات ها،طیف اين برای) شسد تعیین پايه خط اصسلاح بدون ،اسستاندارد ایذوزنقه تقريب يک از اسستفاده

 TFE طیفی هایويتگی E6 شکل .(است شده گرفته ناديده کمتر از آن و ٪3 از باشد ) بیشمی متفاوت کمتر مقادير با که شودمی

 است. ) = 197.8CPP (برابر  spc05dfeav. و  = ppm·m 256.7CPP برابر   RAن در آ که، دهدمی نشان را DFE و
 

 (                              E1)فرمول                              

 

ضی، نظر از سبه میE1) )فرمول  توسط LOD تخمین ريا صل هایLOD و مربوطه مقادير E2 جدولشود. محا  و DFE برای را حا

TFE 1 از تحلیلی در ناحیه طیفی که دندهمی نشان نتايج. دهدنشان می شده گرفته نظر در تحلیلی ناحیه طیفی دو در-cm  ۱2۱5 

 .دهد ارائه راتری احتمالا مقدار دقیق TFE غلظت cm  ۱۰8۰-1 تا
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 برای محاسبات سطج جذ . DFEو  TFE. طیف E6شکل 

 

 

 طیف مرجع آ  RSA آنالیزاز  DFEو  TFEبرای  E2 .LOD جدول

 Reference Spectra 

 

System Configuration 

 

Analytical Region Compound File Name CPP 

(ppm·m) 

Absorbance 

Area (cm-1) 

RSA 

(cm-1) 

L (m) Estimated 

LOD 

(ppm) 

1370 to 1295 TFE tfe05.spc 256.7 16.03 0.431 10.0 0.69 

1215 to 1080 TFE tfe05.spc 256.7 13.97 0.093 10.0 0.17 

1215 to 1080 DFE dfe05.spc 197.8 8.72 0.093 10.0 0.21 

 

LSF. E2  غلظت تعیینبرای TFE و DFE 

 همیشه که همانطور .است شده ارائه کارمحیط هوای هاینمونه در DFE و TFE ترکیب دو برای LSF آنالیز از شرحی بخش اين در

 هنگام در( محیط هوای) فرضی ماتريس در ترکیبات مخلوط برای واقعی داده هیچ شود،می انجام واقعی هایگیریاندازه انجام از قبل
 برای موجود مرجع هایطیف از شسسده تولید هایطیف اسسساس بر زير توضسسیحات اسسساس، اين بر .نبود دسسسترس در آنالیزها اين انجام

TFE، DFE تکنیک اينکه برای .اسسست آ  و FTIR یمرجع هایطیفتحلیل شسسد و  نمونه هایطیف در نويز سسسطوح ،موثر باشسسد 

 سعیبايد با احتیاط رفتار کند و  تحلیلگریای است که مرحله، دوره اين. دهندمی ارائه را بهینه آنالیز زياد احتمال به شد کهاستفاده
  نمايد. بینیپیش ناشناخته اساساً شرايط در را FTIR روش عملکرد کند

 

E2A  شده )سنتز شده(ساختهطیف نمونه  آنالیز: تولید و TFE و DFE 

ضی نمونه E3 جدول شرح آنالیز شدهساختههای تولید ريا ست LSF را برای  ضیج میکه در ادامه آمده ا هر طیف نمونه از  .دهد، تو

  TFE (tfe4.spc.CPP=208.3ppm.m ، )DFE ((dfeav05.spc.CPP=197.8ppm.m مرجع مقیاس شده برایهای مجموع طیف

ست(  wat02bl.spcو آ  )  شده ا شکیل  ذکر  هایشده در غلظتساختههای نمونه برای تولید طیفپارامترهايی  E3 در جدول .ت

 است.ارائه شدهمتر  ۱۰شده و طول مسیر جذ  فرضی 
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 و آ   TFE،DFEحاویشده ساختههای نمونه های مورد استفاده برای تولید طیفپارامتر: E3جدول 

TFE 

Scaling 

Factor 

TFE 

Synthetic 

Concentration (ppm) 

DFE 

Scaling 

Factor 

DFE 

Synthetic 

Concentration (ppm) 

Water 

Scaling 

Factor 

Synthetic 
Sample 

Spectrum 

File Name 

0 0 0 0 0.6 S001.spc 

0 0 0 0 1.2 S002.spc 

1.200 25.0 1.264 25.0 0.6 S551.spc 

1.200 25.0 0.253 5.00 0.6 S511.spc 

0.240 5.00 1.264 25.0 0.6 S151.spc 

1.200 25.0 1.264 25.0 1.2 S552.spc 

1.200 25.0 0.253 5.00 1.2 S512.spc 

0.240 5.00 1.264 25.0 1.2 S152.spc 
 

 

ست يک طیف صادفی ا شان دهنده نويز جذ  ت شده،به هر طیف  ،که ن ساخته  ضافه  نمونه  ستفاده از تابعگرديد. ا  اين طیف نويز با ا

RANDOM  در برنامه GRAMS/32 V4.11 تولید شسسد (Galactic, Inc.; see the Array Basic User’s Guide, V4.1, 

page 316   .)ساير برنامه شابه نیز در  ، با مقادير جذ  گسسته Rبرای طیف نويز  .دسترس هستندری در دستنرم افزاهای توابع م

کند(، را تعريف می RSA مراجعه کنید، که B2 نويز جذبی )به معادله (RMS) ، ريشسسه میانگین مربعاتi = p - q برای اعداد موج

 .بود ۱282تا  cm ۱438-1منطقهدر  ۰۰۰34/۰، برابر تحلیلی و با استفاده از معادله زيرنواحی طیفی اساس بر
 

𝑁𝑅𝑀𝑆 =  √∑
𝑅𝑖

2

𝑞 − 𝑝,

𝑖=𝑞

𝑖−𝑝

 

سیار نزديک به مقدار واقعی طیف جذ  شرکت اين مقدار ب شده توسط  ست که MIDAC ) ارائه  سیستم در منطقه (ا با پیکربندی 

که هیچ  "مخلوط")شسسامل يک  DFE و TFE چهار مخلوط مختلف از سسساخته شسسده، نمونهطیف  .ثبت شسسده اسسست 932تا  ۱۰۰5

سطج رطوبت متفاوت ارائه میرا ترکیبی ندارد(،   LSF (program 4FTIMD V15, Rho نتايج يک تحلیل E4 دهد. جدولدر دو 

Squared; see reference 14 برای ) TFE و DFE   ناحیه طیفی و آ مرجع های با اسسسستفاده از طیف ۱۰8۰تا  ۱2۱5را در 

TFE3.spc   (CPP = 133.2 ppm · m  ، )dfeav04.spc (CPP = 133.3 ppm · m  و )wat01bl.spc  توجه دهدارائه می .

و اينکه نتايج برای اند استفاده شده شده،ساخته های نمونهای مرجعی نیستند که در تولید طیفهها همان طیفداشته باشید که اين

  .آ  در واحدهای دلخواه است

صفر مطلو ، و متفاوت از غلظت DFE و TFE هایبرای طیف LSF نتايج ساختهغیر  ست. در هر مورد  ٪3شده و کمتر از های   ا

اين پارامترهای درصد عدم قطعیت  باشد.می LSF آماری تعیین شده از آنالیز σ3 مقادير E4 عدم قطعیت غلظت ذکر شده در جدول

های مهمی از کیفیت حداقل مربعات در آنالیز هسسستند که در بخش بعدی بیشسستر مورد شسساخص  LSFماندههای باقیو وضسسوح طیف

ساخته DFE و TFE نتايج گیرد.بحث قرار می ( هستند، S001 و  S002)  DFEو  TFE شده که فاقد ويتگی جذبیبرای دو طیف 

نیز کوچکتر  LSF های مربوط به آنالیزعیتو عدم قط LOD (. تخمینppm ۱4/۰را کوچک نشسسان داد )حداکثر  LSF نتايج غلظت

اين بیانیه  اتفاق نظر وجود ندارد.  σ3های محاسبه شده و عدم قطعیت غلظت LODهستند. متأسفانه، در محاسبات رياضی نیز بین 

 دهد. است، که سه روش مختلف را مورد بحث قرار میبیان شده A2 توسط در بخش
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 و آ   TFE،DFE حاوی شدهساختههای نمونه طیفاصلی برای  LSF : نتايج E4جدول 

Synthetic  TFE*   DFE†   Water‡ 

Sample 

Spectrum 

File Name 

Synthetic 

Concentration 

(ppm) 

LSF 

Result 

LSF 3σ 

Uncertainty 

(% ) 

Synthetic 

Concentration 

(ppm) 

LSF 

Result 

LSF 3σ 

Uncertainty 

(% ) 

LSF 

Result 

(arbitrary) 

LSF 3σ 

Uncertainty 

(% ) 

S001.spc 0 0.02 52.5 0 0.07 13.7 1.12 1.23 

S002.spc 0 0.03 32.2 0 0.14 8.95 2.24 0.80 

S551.spc 25.0 24.41 0.26 25.0 24.30 0.29 0.87 11.8 

S511.spc 25.0 24.43 0.25 5.00 4.88 1.43 0.87 11.5 

S151.spc 5.00 4.88 0.41 25.0 24.33 0.09 1.07 3.04 

S552.spc 25.0 24.43 0.26 25.0 24.35 0.29 1.99 5.20 

S512.spc 25.0 24.45 0.26 5.00 4.95 1.43 1.99 5.11 

S152.spc 5.00 4.90 0.43 25.0 24.39 0.10 2.19 1.56 

%  3۱/۰نیز برابر  σ3در  میانگین عدم قطعیت د.بو %24/2برابر   LSF، واقعیو  شدهنمونه ساخته، میانگین اختلاف غلظت S002 و S001 هایبه استثنای نمونه ،TFEبرای*

 بود.

نیز برابر  σ3میانگین عدم قطعیت در  .بود %34/2برابر  LSF واقعیو  شسدهنمونه سساختهمیانگین اختلاف بین غلظت ، S002 و S001 های، به اسستثنای نمونهDFE برای †

 % بود. 6۱/۰

 % بود. 38/6نیز برابر  σ3میانگین عدم قطعیت در ، S002 و S001 هایبرای آ ، به استثنای نمونه ‡
 

 

E2b تجزیه طیف های نمونه مصنوعی با یک ترکیب تداخلی : 

، ممکن با شکست مواجه شود. با اين حال، نتايج FTIRطیف سنجیروش ، از جمله روش آنالیزهر در صورت وجود ترکیبات تداخلی، 

را تنظیم  آنالیزتواند فرايند تحلیلگر باتجربه اغلب می . يکدهدهايی را ارائه تواند سرنخ، میگرهامداخلهدر حضور  FTIR طیفی آنالیز

 را بدست آورد.نتايج دقیقی  ،گرپارامترهای مداخله نمودن نموده و با لحاظ

های يک نسخهمعرفی گرديد.  E3 در جدول ،تشريج شده ی، يک تداخل طیفFTIR برای نشان دادن اين جنبه مهم از طیف سنجی

و ppm۱۰که اين ترکیب را در دو غلظت )   (HFP)( از ترکیب هگزافلوئوروپروپیلن hfpav06.spc, 256.6 ppm·mطیف مرجع )

توضیج داده شده  E5 در جدول ،نهايی شدهساختهطیف نمونه پارامترهای  .گرديداضافه  شدهساخته نمونه به طیف ،دهد( نشان می5

 ه است.شد بیان E6 جدولدر HFP ، آ  وTFE ،DFE ساخته شده نهايی حاوی برای نمونه ،حداقل مربعات آنالیز .است

 

 HFP ، آ  وTFE ،DFEحاوی شدهساختههای نمونه های مورد استفاده برای تولید طیفپارامتر: E5جدول 

Original Synthetic 

Sample Spectrum File Name 

HFP 

Scaling 

Factor 

HFP Synthetic 

Concentration (ppm) 

Final Synthetic 

Sample Spectrum File 

Name 

S001.spc 0.195 5.00 S0011.spc 

S002.spc 0.390 10.0 S0022.spc 

S551.spc 0.195 5.00 S5511.spc 

S151.spc 0.195 5.00 S1511.spc 

S512.spc 0.195 5.00 S5121.spc 

S511.spc 0.390 10.0 S5112.spc 

S552.spc 0.390 10.0 S5522.spc 

S152.spc 0.390 10.0 S1522.spc 
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 HFP ، آ  وTFE ،DFE نهايی حاوی شدهساختههای نمونه برای طیف LSF نتايج اصلی:  E6جدول 

Synthetic  TFE*   DFE†   Water‡ 

Sample  

Spectrum  

File Name 

Synthetic  

Concentration 

(ppm) 

LSF 

Result  

LSF 3σ  

Uncertainty 

(% ) 

Synthetic  

Concentration 

(ppm) 

LSF 

Result  

LSF 3σ  

Uncertainty 

(% ) 

LSF 

Result 

(arbitrary) 

LSF 3σ  

Uncertainty 

(% ) 

S0011.spc 0 1.00 39.6 0 −1.58 26.5 1.65 0.89 

S0022.spc 0 2.01 39.5 0 −3.16 26.4 3.29 1.78 

S5511.spc 25.0 25.06 1.51 25.0 22.65 1.89 1.43 43.3 

S5112.spc 25.0 25.73 2.90 5.00 1.57 53.8 1.99 61.4 

S1511.spc 5.00 5.53 6.64 25.0 22.67 1.84 1.63 37.0 

S5522.spc 25.0 25.73 2.90 25.0 21.05 4.01 3.10 39.2 

S5121.spc 25.0 25.09 1.52 5.00 3.29 13.1 2.55 24.4 

S1522.spc 5.00 6.20 11.87 25.0 21.09 3.96 3.30 36.4 

  .بود%  σ 3   ،56/4 ، میانگین عدم قطعیتS002و S001 های، به استثنای نمونهTFE*برای

  .بود%  σ3  ،۱/۱3، میانگین عدم قطعیت S002و S001 های، به استثنای نمونهDFEبرای†

 .بود σ3 ،3/4۰%، میانگین عدم قطعیت S002 و S001 هایبرای آ ، به استثنای نمونه ‡

 

هنگام ، و آ  TFE ،DFE  درصد عدم قطعیت غلظت برای،  DFE و TFE حاوی ساخته شده،نمونهمیانگین بیش از شش طیف در 

نسسسبت به  ،بیش از ده برابر E6 ، میانگین درصسسد عدم قطعیت جدولDFEو TFE برای .بیشسستر اسسست،  HFP مداخله وجود طیف

 دهد که؛اين روش نشان می است. E4 جدول

 های قابل توجههای نمونه حاوی غلظتبرای طیف TFE وDFEتداخل ، HFP باعث افزايش زيادی در عدم قطعیت غلظت 

TFE و DFE شودمی. 

 از های کم يا صسسفرهای نمونه حاوی غلظتبرای طیف TFE وDFE ،شسساخص قابل اعتمادی برای تداخل ،هاعدم قطعیت 

HFP  در مقايسسه با برآورد توجه داشسته باشسید که غلظت .یسستندن LOD نتايج ی اين ترکیب منفی و بزرگ هسستند )برا

لزوماً نشسسان  و از نظر آماری معتبر هسسستند اسسست. اين نتايج LOD با به معنی کوچکتر بودن آن در مقايسسسه غلظت منفی

 .(ندنیست در آنالیزدهنده شکست 

 

 

 

 

 

 

 

 

 HFPطیف باقیمانده با و بدون وجود تداخل  .E7شکل
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 نشسان غیرعادی رفتار نیز آنالیزها از ماندهباقی هایطیف دهد، نشسان را بالا در شسده ذکر موارد مانند هايیناهنجاری غلظت نتايج اگر

 هایطیف آنالیز از حاصسل ماندهباقی هایطیف با مقايسسه در دهد.می نشسان آنالیز چهار برای را باقیمانده طیف E7 شسکل ،دهندمی

 مرجع طیف سه توسط توانندنمی کهدهند می نشان را زيادی جذ  هایويتگی دارند، HFP تداخل که هايیآن ،HFP تداخل بدون

 بصسری مقايسسه با تواندمی اغلب اين. کند شسناسسايی را مزاحم ترکیب اقدام، از قبل بايد تحلیلگر .شسوند سسازیمدل اسستفاده مورد

 (. E8 شکلانجام شود ) احتمالی، هایکنندهتداخل از تعدادی مرجع طیف با ،مشکوک ماندهباقی هایطیف

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 های باقیمانده، نمونه و مرجع. مقايسه طیفE8 شکل
 

 مرجع طیف 9 از يکی با تنها خوبی به( بالا ردپای) ماندهباقی طیف در نسسسبی پیک سسسه هایموقعیت که دهدمی نشسسان E8 شسسکل

شان گانهنه هایطیف)دارند  مطابقت  جذ  نوار يک .(هستند فلوئوردار کاملاً يا حدی تا سبک، هایهیدروکربن از همگی شده داده ن

 . بررسی(شکل بالای از سوم و دوم رديابی) دارد مطابقت نمونه طیف دو هر در بزرگ پیک يک با نیز منفرد مرجع طیف اين از اضافی

 هایويتگی و باقیمانده طیف شکل بین نزديک رابطه يک وضوح به اين .است شده داده نشان E9 شکل در مرجع طیف اين تردقیق

  .دهدمی نشان را HFP جذ 
 

 

 HFP باقیمانده و LSFطیف مرجع  .9E شکل
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سايی اين اگرچه شی شنا ست، آزماي  ،TFE هایغلظت E7 جدول .کرد آزمون LSF آنالیز در HFP گنجاندن با را آن توانمی اما ا

DFE  دهد.می توضیج را آ  و  

 

 ، آ  TFE ،DFEنهايی حاوی  شدهساختههای نمونه برای طیف LSFنتايج نهايی  .E7 جدول

 
  .بود%  σ 3   ،35 ، میانگین عدم قطعیتS0022 و S0011 های، به استثنای نمونهTFE *برای

  .بود%  σ 3  ،7۱، میانگین عدم قطعیت S0022 و S0011 های، به استثنای نمونهDFE برای†

 .بود%  σ 3 ،74/6، میانگین عدم قطعیت S0022 و S0011 هایبرای آ ، به استثنای نمونه ‡

 
 عدم درصسسد و آ  نشسسان داده شسسده اسسست.  TFE، DFE برای E3 جدول در( بالا) کیفیت با نتايج آنالیز در  HFPگنجاندن نتايج

 يک تعیین برای طیفی اطلاعات مقدار هماناز آنجايی که  .اسست اصسلی تحلیل از بیشستر کمی ،نهايی تحلیل در نسسبی هایقطعیت

ضافی پارامتر ستفاده نهايی تحلیل در ا شد.، اين نتايج قابل انتظار میشودمی ا سترش با توانمی احتمالاً را آنالیز کیفیت با ناحیه  گ

 .  بخشید بهبود است، شده داده نشان E9 شکل در که HFP جذ  باند کل دربرگرفتن برای تحلیلی طیفی
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 ، روش کانیسترC10 تا   C1ترکیبات آلی فرار،

 
    Volatile Organic Compounds, C1 to C10, Canister Method  

 39۰۰ :شماره روش
 :تاریخ انتشار 

30/08/2018 

CAS:  1جدول                                                       RTECS:  1جدول   
 1جدول   فرمول شیمیایی:

 1جدول  وزن مولکولی:

هگزان ديون، دی کلرومتان، تری کلرومتان، هگزان، بنزن، تولوئن، -2،3پنتانديون، -2،3بوتانديون،  -2،3پروپانول، استون، -2اتانول،  ها:آنالیت

 پینن، دی لیمونن -αزايلن، متیل متاکريلات،  o-m-pاتیل بنزن، 
 ۱جدول : هاویژگی

 کامل نوع ارزیابی:

 [1-3]   مجاز: ودحد

OSHA : 3جدول 

NIOSH:  3جدول 

 سنجش
 

 ، طیف سنجی جرمیگاز کروماتوگرافی :سنجشروش 

 ۱ترکیبات جدول  ترکیبات آنالیت:

( برای ppbسسسطوح   )در لیترمیلی 5۰۰تا  25تزريق  حجم پیش تغلیظ:

( ppbسسسطوح   لیتر )درمیلی 25۰تا  25لیتری، تزريق  6ر کانیسسستيک 
کانیسسسستر  يک  قه میلی 4۰۰/45۰برای    میلی لیتری )در ۱لیتری، حل

 (ppmسطوح 
 شرایط پیش تغلیظ:

خالی( ۱ ماژول - جذ  در  -C  °2۰در متمرکز  :)  ،C  °۱۰ 

 دقیقه(؛  7) C  °۱5۰ پخت در دمای
شیشه ای(: )دانه 2ماژول  - ، جذ  در  -C  °8۰در متمرکزهای 

 C°۱9۰در ، پخت C°۱8۰دمای

  -C°۱5۰ در متمرکز(: متمرکز کننده) 3ماژول  -
 : GC/MSشرایط 

 ۱۰۰℃ تزریق: -

  28۰℃ آشکارساز: -

 )شسسیب دما ۱7۰℃ دقیقه نگه داشسستن( تا 2) 35℃ ستون: -

min/℃ 8شیب دما  ،) /min℃2۰ دقیقه نگه  3) 22۰℃ تا

 داشتن( 

  MS  ℃23۰:بعمن -

  ۱5۰℃ چهار قطبی: -

 بردارینمونه
 

با روکش سسیلیس ذو   اسستیل ضسد زنگکانیسستر  بردار:نمونه

 لیترمیلی 4۰۰يا  45۰لیتر،  6 هایشده با حجم
  لیتر بر دقیقهمیلی  5۰تا  ۰6/۰دبی: 

 کانیستروابسته به حجم  حداقل حجم نمونه:

 معمول روش انتقال نمونه:
یداری  نه:پا تانول،  C  °25 (3۰روز در  58 نمو -2روز برای ا

پینن -α  روز برای ppb ۱۰  ،  )2۱پروپانول و اسسستون با غلظت 

 ppm 8/۰و دی لیمونن در غلظت 

 بردارینمونه شاهد در هر مرتبه نمونه ۱ :های شاهدنمونه
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 دقیقه5/4 تاخیر حلال:مدت زمان  -

 MS   :35-350 amuکن سا -

 میلی لیتر بر دقیقه ۱هلیم، :  گاز حامل -

 Capillary, fused silica, 60 m x 0.32-mm ID; 1-μm  ستون:

film 100% dimethylpolysiloxane 

 کانیستر در یهای فاز گازآنالیت کالیبراسیون:
 b4و  a4جداول  گستره:

  b4و  a4جداول   تشخیص:حد 

  b4و  a4جداول  دقت نمونه بردار:

 های ویژهاحتیاط

سرطانو تری کلرومتاندی کلرومتان  شده و بنزن زاهای ح،  یوانی تايید 
ها قابل ( . ترپنIARC) زای تايید شسسده برای انسسسان اسسستيک سسسرطان

تمامی سسسازی آماده .شسسوندمی اشسستعال هسسستند و محرک محسسسو 

مناسب انجام شود. در  در مکانی با تهويه های استانداردها بايستیمحلول
یت عال نه برداطول ف يههای نمو ظت فردی  ،ری و تجز فا از تجهیزات ح

ستفاده  سب ا شیمیايی شود.منا ستکش  ،هنگام کار با مواد  ستفاده از د ا

 .مناسب، محافظ چشم، روکش آزمايشگاهی و غیره ضروری است

 صحت

 b4و  a4جداول محدوده مطالعه: 
 b4و  a4جداول   :تورش

 b4و  a4جداول : کلی )        ( دقت

 b4و  a4جداول : صحت

 کاربرد

[ توسعه يافته است، اما ممکن است در 4های بهداشتی ]های مراقبتیعی از ترکیبات آلی فرار در محیطگیری طیف وساين روش برای اندازه
پروپانول، -2: اتانول، استون، ه استهای زير ايجاد شدگیری آنالیتاين روش برای اندازه .مورد استفاده قرار گیرد نیز ساير محیط های ش لی

نديون، -2،3دی کلرومتان، هگزان، تری کلرومتان،  نديون، و -2،3بوتا -oهگزان ديون، بنزن، متیل متاکريلات، تولوئن، اتیل بنزن، -2،3پنتا

m-p  ،زايلن، متیل متاکريلاتα- سته به آنالیت ،کاری. گسترهپینن، دی لیمونن سط، ppb 22تا  24/۰(، از a 4)جدول  ب  جبرای تجزيه در 
ppb   وppm ۰7/۰ - 2 سطجد ست.ppm  ر  ستفاده ا ساير ترکیبات آلی فرار که پايداری،  قابل ا ست برای  ، دقت و میلاين روش ممکن ا

شان می شدصحت قابل قبولی را ن ستفاده با ساز  .دهند، قابل ا شکار شعله، آ سیون  ساز يونیزا شکار سازهای جايگزين )به عنوان مثال، آ شکار آ

، GCهایهای کانیستر، ستون(، حجمزمان پرواز سنج جرمیطیفو   (time-of-fligh)، زمان پروازآشکارساز هدايت حرارتیجذ  الکترون، 

موزش آ ، مورد اسسسستفاده قرارگیرند.ارزيابی و احراز عملکرد در محدوده قابل قبول ممکن اسسسست پس از ،اسسسستانداردهای داخلی و تجهیزات
 گرددای انجام شود تا اطمینان حاصل طور دورهبايد به ،های پیش ت لیظ و همچنین آزمايش مهارتتمسازی فشار و سیسهای رقیقتکنیک

 حفظ شده است.که بهینه روش کانیستر 

  گرهامداخله

سان، ترکیبات و يونساير  ست های با زمان ماند يک به عنوان  .پینن(ها، بتا ها، آروماتیکها، کتونشوند )مانند الکلتداخل منجر به ممکن ا
سان با  ستات دارای وزن مولکولی يک ستون  بودهبوتانديون -2،3مثال، وينیل ا شابهی در  شوی م ست ش شده برای آن و زمان  صیه  ست.تو  ا

 .دنشوبین رفتن ترکیبات محلول در آ  از و منجر به ممکن است آ  متراکم تشکیل دهند  ،های با رطوبت بالا که تحت فشار هستندنمونه

سازی تلهحتوای آ  در طول پیش ت لیظ نمونهم شکافتن جريان ، بايد با پاک ها با هلیوم، کاهش حجم تزريق نمونه به پیش ت لیظ کننده، يا 
 .نمونه قبل از ت لیظ و/يا تزريق کروماتوگرافی گازی مديريت شود

 های دیگرروش

اين روش  باشسسسد.میهای حاوی مخلوطی از ترکیبات فوق در محیط( و جهت ارزيابی مواجهه C10  تا C1 ،)VOCsاين روش برای تعیین

 [. همچنین5] باشدمی  ppm ین در سطجاست و شامل تجزيه مواد شیمیايی خاص و فرار با غلظت پايEPA-TO-15 ش ی رواصلاح شده

ASTM D546  [ .6شود]رداری و تجزيه کانیستر شناخته میببه عنوان راهنمايی برای نمونه 
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 تجهیزات
 

صال به . ۱ سنج جرمی با قابلیت ات ستم طیف  سی کروماتوگراف گازی/
 سیستم پیش ت لیظ کننده 

 5۰۰تا  25از با قابلیت تزريق  ،سسسسیسسسستم پیش ت لیظ کننده هوا .2

 لیتر میلی
 لیتری میلی ۱یستر با سیستم تزريق حلقه خودکار کان بردارنمونه . 3

 گیری انتقال فشار یت اندازهسازی گاز با قابلسیستم رقیق .4

ر خلاء در کانیستر به به ايجاد فشاسیستم تمیز کردن گرم که قادر  .5

سکال قبل ۰۰66/۰میزان  برداری و چرخش خلاء و گاز از نمونهکیلو پا
 مرطو   باشد.

برداری جريسان مويرگی يسا ديسافراگمی برای نمونسهرگولاتور دبی . 6

برداری فوری با فیلتر ذرات فولاد ضسسسد محدود، متناسسسسب برای نمونه
 میکرومتر  2زنگ با تخلخل  

يا میلی 45۰ لیتری،میلی 4۰۰دار های روکشکانیسسسستر .7  6لیتری 

 لیتری با پوشش سیلیس ذو  شده 
گاز،  .8 های  نگ  میکرولیتر،  25۰لیتر، میلی ۱میلی لیتر،  5/2سسسسر

 میکرولیتر  ۱۰میکرولیتر و  25میکرولیتر، ۱۰۰

 ای يکبار مصرفپیپت شیشه .9

 لیتری 2ای ظرف شیشه .۱۰

 مواد شیمیایی مصرفی
 

 *. اتانول، درجه معرف۱
 *درجه معرفپروپانول،  -2. 2

 *درجه معرف ،. استون3

 *درجه معرف ،بوتانديون – 2.3. 4

 *درجه معرف ،پنتانديون – 2.3. 5

 *درجه معرفهگزاديون،  – 2.3. 6

 *. دی کلرومتان7

 *درجه معرف ،کلرمتان. تری 8

 *درجه معرف ،. هگزان9

 *درجه معرف ،بنزن .۱۰

 *درجه معرف ،. تولوئن۱۱

 *درجه معرف ،. اتیل بنزن۱2

۱3 .o – ،درجه معرفزايلین*  

۱4 .m –درجه معرف ،زايلین* 

۱5 .p –درجه معرف ،زايلین*  

 *درجه معرف ،. متیل متاکريلات۱6

۱7  .α - درجه معرف ،پینن* 

 *درجه معرف ،لیمونن. دی ۱8

 . هوا با خلوص فوق العاده بالا.۱9

 نیتروژن با خلوص فوق العاده بالا.  2۰

 هلیوم با خلوص فوق العاده بالا. 2۱
) بروموکلرومتان؛  - - ppb 20@ سسسیلندر اسسستاندارد داخلی.  22

 ؛ و بروموفلوئوروبنزن( d5-دی فلوروبنزن؛ کلروبنزن-۱،4

 (18MOhm, low VOC contentآ  مقطر، ديونیز). 23
 

 .به اقدامات احتیاطی ویژه مراجعه کنید*
 

 به مورد خاصی اشاره نشده است. آماده سازی کپسول های داخلی قبل از نمونه برداری:

 بردارینمونه
 

 .برداری تخلیه کنیدکیلو پاسکال قبل از نمونه ۰۰66/۰کانیستر را تا . ۱

لیتر( برای  6بزرگ )مثلاً  يا مويرگی( در يک کانیستر یکنترل کننده جريان )به عنوان مثال، ديافراگمنمونه برداری ممکن است با يک  .2

کننده جريان انتخا  کنترل .لیتر( برای نمونه برداری شخصی انجام شودمیلی 45۰يا  4۰۰ستر کوچک )مثلاً يا يک کانی ،برداری از سطجنمونه

 بستگی دارد. ،ضروری است مواجههبرداری که برای مشخص کردن تر مورد استفاده و دوره نمونهبه اندازه کانیس ،و نرخ جريان مناسب
 دیمناسب دنبال کن یبا دب ونیبراسیکال یسازنده را برا یهاهيرو، در هر روز برداریاز نمونه قبلهای جريان ديافراگمی، کنندهبرای کنترل .3

 84/۱فشار نهايی در کانیستر بايد کمتر از  .ساعته( دنبال کنید 8کاری در يک شیفت لیتری 6کانیستر لیتر در دقیقه برای يک میلی ۱۰)مثلاً 

 کیلو پاسکال باشد.
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ده کنید از يک کنترل کننده جريان استفا .شودريان توسط طول و قطر داخلی مويرگ کنترل میهای جريان مويرگی، جبرای کنترل کننده .4

 .کیلو پاسکال تجاوز نکند 6/5۰نمونه نهايی  از فشار نمايد وبرداری پر کیلو پاسکال در طول دوره نمونه 4/3۰که حجم کانیستر را تا 

ها هنگام نمونه برداری کنترل کننده های جريان و کانیستربرای محافظت از میکرومتر،  2تخلخل جنس فولاد ضد زنگ و بااز فیلتر ذرات  . 5

 .غبارآلود استفاده کنید هایمحیطدر 
 آماده سازی نمونه

 

سطج .6 ستر ppbبرای تجزيه در  ستقیمخودکار يا  برداررا از طريق يک نمونه ، کانی صل کنید م اگر نمونه نیاز به  .به پیش ت لیظ کننده مت

يا هوا انجام دهید و  (UHP) بالا العادهفوق خلوصسازی فشار را با نیتروژن رقت قبل از آنالیز دارد، فشار قرار دادن برای افزايش حجم،تحت 
کیلو پاسکال باشد تا پتانسیل رقت نمونه به دلیل 6/5۰، بايد بیشتر از فشار نمونه نهايی پس از تجزيه حاسبه اعمال کنید.رقت را در م ضرايب

 نشت سیستم محدود شود.

سطج .7 شار قرار دهید )مثلاً ppm برای تجزيه در ستر را تحت ف سکال يا  ۱52، کانی ساس کیلو پا شار کافی برای برا سازنده( تا ف صیه  تو

تواند تزريق با حجم کم از کانیستر می ،سازیکمی جهتن برای استفاده از حلقه يک جايگزيد. میلی لیتری به دست آوري ۱شستشوی حلقه 
 .انجام دهید ppb ر سطجهای فشار را در منحنی کالیبراسیون دسپس، رقت .ای بررسی محدوده غلظت آنالیت استبر

 

 براسیون و کنترل کیفیکالی
 

تا  ppm 2/۰ میلی لیتر حجم اسمی تزريق( و 5۰۰تا  25) ppb  2۰تا ۱. طیف سنج جرمی را تنظیم کنید و با استانداردهايی در محدوده 8

کالیبراسسسیون در محدوده دينامیکی بايد  پنج تا هفت نقطه از .میلی لیتر نمونه( کالیبره کنید ۱۰۰میلی لیتر حلقه شسسسسسته شسسده با  ۱) 2

 شود.نمونه به پیش ت لیظ کننده اضافه میقبل از انتقال  ( ppb 2۰لیتر در میلی 5۰استاندارد داخلی ) .استفاده شود

 تولید شود.سازی استاندارد فاز گازی ها بايد قبل از آماده. مخلوطی از آنالیت9

ه بخش محاسبه مراجعه لیتری با افزودن حجم مشخصی از مخلوط شیمیايی )ب 2ای توان در حبا  شیشهرا می ی. استانداردهای فاز گاز۱۰

 شود.جم مخلوط تعیین میاز غلظت آنالیت در مخلوط و ح . جرم تزريق شده به ظرفف تهیه کردکنید( به ظر

شود رای الکل ها و کتون ها توصیه نمیبا  گرم شده بروش تهیه ح .ممکن است در حضور گرما واکنش نشان دهندها، ها و کتوننکته: الکل
دو روش جايگزين برای روش آماده سسسازی حبا  گرم، تولید بدون گرما در يک  .شسسود، میزيرا واکنش باعث ت ییر غلظت گاز تولید شسسده

 .يا خريد يک سیلندر کالیبراسیون است ،نور مقاوم در برابرتدلار(  مثلکیسه بی اثر بزرگ )

سانتیگراد گرم می 6۰ا دمای دقیقه ت 3۰ف به مدت . ظر۱۱ قبل از اينکه حجم  .گرددتا دمای اتاق خنک شود شود و اجازه داده میدرجه 

نمونه يک جايگزين برای آماده سازی  ،منتقل شود ،به کانیسترهای کالیبراسیون تخلیه شده (از طريق يک سرنگ مخصوص تزريق گاز)گاز 
ای گرم شده، خريد استانداردهای گاز در غلظت های شناخته شده و استفاده از سیستم رقیق سازی گاز برای شیشهاستاندارد توسط حبا  

مثال، برای ) دنخريداری شسسسوگاز بايد از يک تولید کننده مرجع معتبر  گیریهای اندازهد. اسسسستانداراسسسست لازم اندازه گیری انتقال فشسسسار

شود   ISO 17034 گواهینامه صیه می  ستاندارد گاز .[7] (تو در  ،سال 2به مدت  ،ترکیب )نیتروژن متعادل( ۱7از  ppm 2 تقريباً  یيک ا
 باشد.میاز مقدار تايید شده اصلی پايدار  ± ٪2يک سیلندر آلومینیومی تحت فشار با انحراف 

يا هوا  UHP و با نیتروژن نمودهلیتری خلاء شده اضافه کنید، گاز استاندارد را اضافه  6میکرولیتر آ  مقطر تمیز را به يک کانیستر  8۰. ۱2

 .رقیق کنید(  RH ~ %4۰)يعنی کیلو پاسکال۱72تا 

سخ را برای هر آنالیت۱3 ستاندارد دا ،. فاکتورهای پا ستفاده از نرم به نزديکترين ا سنج جرمی و يون کمی افزار کمیخلی، با ا سازی طیف 
 [.8شوند]به صورت زير محاسبه می (RF) فاکتورهای پاسخ .نمايید محاسبه)اولیه( مناسب 

 

𝑅𝐹 =
𝐴𝑥 × 𝐶𝑖𝑠

𝐴𝑖𝑠 × 𝐶𝑥

 

𝐴𝑥 )مساحت يون کمی برای آنالیت )شمارش = 
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 Ais )مساحت يون کمی برای استاندارد داخلی )شمارش = 

 Cis غلظت استاندارد داخلی = (ppb)  

Cx  = غلظت آنالیت (ppb) 

شگاهی شاهد يک نمونه . ۱4 ستاندارديک نمونه و (  RH ~ %4۰)مثلا  خیسآزماي ستاندارد چک( ا سی کننده )ا )مثلا  خیس ppb ۱۰ برر
4۰% ~ RH ،)  تعیین شسده توسسط  خارج از معیارهای پذيرش ،نمونه اسستاندارد چکزمانی که  .دنسساعته تجزيه شسو 24بايد در يک دوره

سعه يافته شگاه تو شد، آزماي سیون کامل را انجام دهیدبا ستاندارد  .کالیبرا سی کنید که بازيابی ا ستیابی  ٪۱۱۰تا  ٪9۰برر شدقابل د ، اما با

بايد در  ،چک ک استانداردي .نمونه انجام شود ۱۰برای  ديباارزيابی تکرارپذيری  تا حد امکان،.شودممکن است بیشتر يا کمتر  ،بسته به ابزار
 .است ٪۱2۰تا  ٪8۰که بازيابی هر ترکیب بین  ،گرددشود تا اطمینان حاصل  آنالیز، نزديکی انتهای توالی تحلیلی

 

 سنجش
 

 .تنظیم کنید اين استانداردرا بر اساس توصیه شرکت سازنده و تحت شرايط ارائه شده در  GC/MSدستگاه . ۱5
 را تزريق کنید. ppb 2۰ لی لیتر استاندارد داخلی با غلظتمی  5۰. ۱6

تا زمانی که  .تزريق کنید ppm میلی لیتر نمونه برای آنالیز در سسسطج ۱و  ppb لیتر نمونه برای آنالیز در سسسطجمیلی 5۰۰تا  2۰۰بین  .۱7

 .جايگزين استفاده کردهای تزريق توان از حجمنمونه تايید شده باشد، می آنالیز قبل از کارايی
نمايید رقیق  ،یبا استفاده از يک سیستم گاز UHP ، با نیتروژنباشد: اگر مساحت پیک بالاتر از محدوده خطی استانداردهای کاری ۱نکته  

 .و ضريب رقت مناسب را در محاسبات اعمال کنید نمودهدوباره آنالیز سپس های کوچکتر را تزريق کنید، يا حجم نمونه

 .و گزارش شوند آنالیزبايد با هم  شوند،با هم شستشو داده می ،که در ستون p-xylene و m- xylene : ايزومرهای2نکته 

 

 محاسبات
 

 ایشیشه ()ظرف ( در  حبا  Cbulb;ppmکالیبراسیون ) برای. محاسبه غلظت آنالیت ۱8

 

𝐶𝑏𝑢𝑙𝑏 =  
C𝑎𝑉𝑚Y × 22.4

𝑀𝑊𝑠 × 𝑉𝑏𝑢𝑙𝑏

×
𝑇𝑙𝑎𝑏

273.15
×

760

𝑃𝑙𝑎𝑏

 

 در آن: 

 Ca  غلظت آنالیت در مخلوط = (mg/mL) 

 Vm   حجم مخلوط تزريق شده در حبا = (mL) 

 Y  (۱تا  ۰= خلوص آنالیت )مقیاس 

 MWs وزن مولکولی آنالیت = (g/mol) 

 Vbulb3 (ای= حجم حبا  شیشهm( شود.که به صورت تجربی تعیین می 

 Tlab دمای آزمايشگاه =(K) 

 Plab آزمايشگاه = فشار (mm Hg) 

اتحاديه بین المللی شسیمی محض و  تعیین شسده توسسط دمای اسستاندارد K° ۱5/273اسست.  76۰برابر  فشسار اتمسسفر اسستانداردتوجه:  
 .است STP حجم مولی در لیتر، 4/22و  (IUPAC) کاربردی

 کالیبراسیون انتقال دهید. جهت ،به يک کانیستر خلاء شدهرا حبا  . مقدار کمی از گاز داخل ۱9

 ;محاسبه کنید فرمول زير را بر اساس (Cfinal; ppb) غلظت نهايی در کانیستر .2۰

𝐶𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙 =  𝐶𝑏𝑢𝑙𝑏 × 1000 ×
𝑉𝑖𝑛𝑗

V𝑐𝑎𝑛

×
𝑃𝑎𝑡𝑚

𝑃𝑓
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 در آن : 

Cbulb  ای شیشه حبا = غلظت در (ppm) 

Vinj  کانیستر= حجم منتقل شده به (mL) 
Vcan  کانیستر= حجم (mL) 

 Patmفشار اتمسفر = (kPa) 

Pf  کانیستر= فشار نهايی (kPa) 
 

 :با توجه به معادله زير تعیین کنید ppm يا ppb را بر حسب (Cx) غلظت آنالیت

𝐶𝑥 =
𝐴𝑥 × 𝐶𝑖𝑠

𝐴𝑖𝑠 × 𝑅𝐹
 

𝐴𝑥 )مساحت يون کمی برای آنالیت )شمارش = 

 Ais )مساحت يون کمی برای استاندارد داخلی )شمارش = 

 Cis غلظت استاندارد داخلی = (ppb)  
RF .ضريب پاسخ که با استفاده از رگرسیون خطی محاسبه شده است = 

سیون در پايگاه دادهتوجه:  شرطی که اطلاعات کالیبرا شوند،  های کمیبه  غلظت  توانندمی اافزارهآن نرماکثر نرم افزارهای آنالیز داده وارد 

 .باشدنیاز هنگامی که نتايج بالاتر از حد تشخیص آنالیت باشد، ممکن است اصلاح ضروری  کنند.آنالیت را محاسبه 
 اعمال شود. هاه( بايد در استانداردها يا نمونهرقت )نسبت حجم نهايی به حجم اولی ضرايب صورت لزوم،در . 2۱

 

 ارزیابی روش
 

پروپانول، دی کلرومتان، هگزان، تری کلرومتان، بنزن، متیل -2ترکیب آلی فرار ) اتانول، اسسستون،  ۱4، دقت، صسسحت و پايداری برای تورش
[ توسسسسط کندی و 4] ppm و ppb هایپینن، دی لیمونن( در غلظت -αزايلن، متیل متاکريلات،  o-m-pمتاکريلات، تولوئن، اتیل بنزن، 

شد ستههمکاران تعیین  ضافی )پس از اين مطالعه، [. 9]ا ضافه هگزان ديون( -2،3پنتانديون، و -2،3بوتانديون، -2،3سه آنالیت ا ست ا به لی

خطای استاندارد  )يعنی استشدهمحاسبه  تورشمیانگین و  بالا و پايین %95حد اطمینان  .استگرديدهو دقت در طی مطالعات ارزيابی  هشد
شند %۱۰کمتر از  یبايد قدر مطلق ،دن، هر دو حد خطابرای قابل قبول بو .(±96/۱ برابر شته با شته  %۱۰حدود  يا قدر مطلق ،دا شدا  د.نبا

شی با معیار  صله، نمايدبرآورده را  " % 25 دقت " ،NIOSHبرای اينکه رو شد ٪25با فرمول تقريب هذلولی بايد زير  ، %95اطمینان  فا  .با

مقدار مطلق پايداری  .کنديا بیشتر با میانگین غلظت در روز صفر مقايسه می 3۰است که میانگین غلظت را در روز  تورشپايداری معیاری از 

 از 58پايداری روز  [.4]اسسته و همکاران به دسست آمد LeBouf مطالعات  از 3۰. پايداری روز گرددتا قابل قبول  ،باشسد %۱۰بايد کمتر از 
دهد که اين در حالی که عملکرد روش بر اساس آنالیت متفاوت است، نتايج اعتبارسنجی نشان می [.۱۰]استهبه دست آمد  NIOSHروش 

سب برای اندازه آنالیزهوا و روش از برداری روش يک روش نمونه سیعی از ترکیبمنا مواجهه  هایات آلی فرار انتخابی، در محیطگیری طیف و

  .است
در  ،آنالیت هدف ۱7مورد از  ۱6، تمام معیارهای دقت برای ppb های سسسسطجگیری غلظتاندازهجهت  ،روش پیش ت لیظ مورد اسسسستفادهبا

رد کرد و نتايج اعتبارسسسنجی صسسحت  ppb های سسسطجرا در غلظت %95پروپانول معیار دقت  -2(.  a4) جدول محدوده قابل قبولی بودند

شان داد.غیرقطعی  سط آ ، پیش ت لیظ شايد به اين دلیل که مرحله را ن غلظت اين آنالیت را به دلیل ماهیت قطبی آن تحت تأثیر قرار  تو

 تورشمیانگین مقادير  آنالیت قابل قبول بود. ۱7برای همه  تورش .با اين حال، اتانول با وجود قطبیت مشابه، معیار دقت را رد کرد .استداده
شتر از -2برای  شد ٪95حدود اطمینان  ه و دربود ن قابل قبولبود، اما همچنا ٪۱۰پروپانول و متیل متاکريلات بی سبه  ست.محا ارزيابی  ه ا

ممکن اسست تحت تأثیر خطای ارائه  تورشبیش از حد ضسروری اسست، به ويته به اين دلیل که مقادير تورش بیشستر برای تأيید يا رد نتیجه 

ساز شه ای يا رقیق  شی ستانداردها )مانند تزريق مايع به حبا   شدشده در طول تهیه ا  ۱7سازی . پايداری ذخیرهی غلظت( قرار گرفته با
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ستثنای اتانول، برای اکثر آنالیت ppb ۱۰روز در حدود 58به مدت  ،آنالیت ست-2ها به ا شده 3۰ون )پايدار برای پروپانول و ا ست روز( تايید  ا

 [ .۱۰.4(] a4جدول )

ناموفق بود، مقدار  ppb متفاوت( برای سسسسطج یهادر غلظت متفاوت [ )يعنی دقت9از آنجايی که تری کلرومتان در آزمون همگنی بارتلت]

شده ادغام شده بود، محاسبه های بررسیبر اساس مقداری برای دقت که در تمام غلظت ( a4شده در جدول دادهنشان)دقت برای اين آنالیت 
شد ساس بدترين حالت دقت و  .ن سب تورشدر عوض، مقدار دقت بر ا صلاحخاص غلظت و يک محا های آزادی کاهش شده که درجهه دقت ا

شدنآوريافته را به حسا  می سبه  سطج .د، محا ستفاده از روش  ست ppb بررسی بیشتر در مورد دقت تری کلرومتان با ا در اين  .ضروری ا

 .آگاه باشد ،گیریمت یرهای اندازهوابستگی به غلظت توان برای تعیین کمیت اين آنالیت استفاده کرد، اما تحلیلگر بايد از میان، روش را می
ستفاده  سطجگیری غلظتاندازه جهتبرای روش حلقه مورد ا های قابل قبول برای هر در محدوده تورش، تمام معیارهای دقت و  ppm های 

شان داد که دقت اندازه .( b 4آنالیت بودند)جدول  ستکلرومتان و متیل متاکدی هایبرای غلظتگیری آزمايش بارتلت ن  .ريلات غیرهمگن ا

ساس بدترين حالت دقت و  شده که کاهش درجه آزادی  تورشمقادير دقت برای اين دو آنالیت بر ا صلاح  سبه دقت ا خاص غلظت و يک محا
ر روز پايدا 2۱لیمونن، که به مدت -پینن و دی - αروز پايدار بودند، به جز 3۰ها به مدت همه آنالیت .آورد، محاسسسبه شسسدرا به حسسسا  می

ستپینن و دی لیمونن ممکن  -α (. زمان نگهداری کمتر برای  b 4ماندند)جدول  شی از واکنش ،ا ساير به دلیل تلفات نا شیمیايی با  های 

ستر، به ويته وجودگونه سید کنندهای اهمحتويات کانی شدمانند ازن يا راديکال ،ک سیل و نیترات با طبیعی در هوای که به طور  ،های هیدروک

 [.۱2.۱۱شوند]خانه يافت میداخل 
 

 مطالعه بین آزمایشگاهی -

ها از آزمايشسسگاه های معتبر انجمن بهداشست آزمايشسسگاه/[. ۱۰آزمايشسسگاه انجام شسسد] 9قت از يک مطالعه بین آزمايشسسگاهی برای تخمین د

ست (AIHA) صنعتی آمريکا شگاه ملی محیط زي شی آزماي های زات لازم برای آنالیز نمونهتجهی که تجربه و (NELAP) يا برنامه اعتباربخ

شدند کانیستر شتند، انتخا     ppm برای غلظت 47/۰تا  ۱/۰و از  ppb در غلظت55/۰تا  ۰4/۰برای تکرارپذيری از های دقیق تخمین .را دا

سطج  ppm در غلظت 58/۰تا  ۱9/۰و از  ppb در غلظت 62/۰تا  ۱/۰ای دقیق برای بازتولیدپذيری از برآورده .مت یر بود سته به آنالیت و  ب
سمی مت یر بود شگاهی نتايج که  k و h نمودارهای آماری .ا شده گیری میرا اندازهبین و درون آزماي سازگاری نتايج گزارش   در بینکند، نا

شگاه های آزم شان می 7، و 6، 5اي شگاهندهرا ن سازگار مورد بررسی قرار گرفتندد. اين آزماي شان داد که.ها برای تعیین علت نتايج نا  نتايج ن

 گرديد.حفظ  ،های شسسرکت کنندهتايج به دلیل تعداد کم آزمايشسسگاهاما ن .دلیل آن بودندمشسسکلات مربوط به زمان نگهداری و رعايت روش 

سیستمهای رقیقآموزش تکنیک شار و  شود تا اطمینان حاصل طور دورهبايد به ،های پیش ت لیظ و همچنین تست مهارتسازی ف ای انجام 

 دارند.کانیستر را  در روش سازیبهینه ها، شرايط، که آزمايشگاهگردد

 

 مطالعات چمبر  -

برداری و برای ارزيابی نمونه ،ها[ تحت شسسرايط محیطی مختلف و غلظت آلفا ديکتون۱۰روش کانیسسستر در مطالعات محفظه آزمايشسسگاهی]

شد ، به  ASTM D6246در روش آنالیز صحت سرعت باد و غلظت گرديد؛شرايط زير ارزيابی در اين روش  .چالش کشیده   .دما، رطوبت، 
يابی تورشهای آزمايش با افت نرخ جريان ) هایبرای ارز های جريان مويرگی کنندهبرداری( برای کنترلدر طول دوره نمونه ٪۱3~مرتبط 

برداری ارزيابی ر ابتدا و انتهای دوره نمونههای اوج مواجهه، دزمانبرای  ،هاگیریاسسستفاده از تفاوت در اندازهبا تورش نرخ جريان،  .انجام شسسد

شد بردارانبی تنوع بین روز و بین نمونههايی نیز برای ارزياآزمايش .شد ستم تولید و نمونه .انجام  سی برای ات آلی فرار، ترکیباز برداری يک 
شناتولید غلظت شده در يک محفظه نمونههای  شهخته  شی شدپورت نمونه ۱8ای با برداری  ستفاده  ستم در يک محفظه  .برداری ا سی اين 

های سیلیس و لوله Swagelok های جريان مويرگی با استفاده از اتصالاتکنندهکنترل .برای تنظیم دما قرار داده شد ،کنترل محیطی بزرگ

لیتری میلی 45۰دقیقه در يک کانیسسستر  ۱5لیتر در دقیقه به مدت میلی ۱5های هوا با سسسرعت ونهآوری نمبرای جمع ،ذو  شسسده غیرفعال

بالا العاده خلوص فوق ها با نیتروژنکانیستر .نمايندکیلو پاسکال را آزمايش  6/5۰ ،فشار پر کردن نمونه توصیه شدهتا حداکثر  ،ساخته شدند
ستفاده از يک شار قرار گرفتند و با ا ستم نمونه تحت ف صل به کروماتوگرافی گازی/طیف ،کنندهخودکار/پیش ت لیظدار برسی سنج جرمی مت

نتايج برای رقت فشار تصحیج شد و با غلظت نظری محاسبه شده از رقت جريان استاندارد گاز مورد استفاده در سیستم تولید  .آنالیز شدند
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سه  شد دربرای هر آنالیت  صحت .گرديدمقاي سبه  برای تقسیم تأثیر  ،صحتبرآوردهای واريانس برای هر عامل مؤثر بر  .شرايط ترکیبی محا

شد ستفاده  شرط آزمون بر عملکرد کلی روش ا سبی هر  برای  ۰85/۰ود: ب 25/۰ها زير برای همه آنالیت (A95) حد اطمینان بالای دقت .ن

ستیل،  هگزان ديون -2،3کلی برای  صحتشد. در نظر گرفته .hexanedione- 2،3 برای ۱94/۰، و pentanedione-2،3برای  ۱42/۰دی ا

با توجه به افت  تورش)يعنی اثر يک پالس  مواجههشسسسرايط اوج  .از کل واريانس به دلیل تنوع بین روز بیشسسسترين بود ٪4/27با  ۰6۱/۰در 
از ت ییرپذيری را بدون در نظر گرفتن آنالیت به خود اختصسساص داده اسسست، به اين  % 6برداری( کمتر از سسسرعت جريان در طول دوره نمونه

سرعت جريان از کنترل شده در  شناخته  ستمعنی که افت  برای ارزيابی تاثیر رطوبت بر عملکرد  .کننده جريان مويرگی بیش از حد نبوده ا

-αتری کلرومتان، متیل متاکريلات، هگزان، بنزن، تولوئن، زايلن ها، اتانول، اسسستون، ايزوپروپیل الکل، دی کلرومتان، ) VOCsروش، سسساير 

های  VOC برای A95 (، ۱۰برای آزمايش رطوبت بالا )تعداد =  شدند.در نظر گرفتهرطوبت کم و بالا  در طول آزمايش با (پینن، دی لیمونن

عداد برای آزمايش رطوبت ک .جز اتانول و متیل متاکريلات بود به 25/۰اضسسسافی زير  اتانول و ايزوپروپیل الکل  برای ، به جز95A ، (5م )به ت

ستر يک روش نمونه برداری و  .ودب 25/۰کمتر از   ست برای انواع آنالیتک بودهقوی  آنالیز قابل اعتماد وروش کان   تا  C1ها )ماننده ممکن ا

(C10  حت شرايط محیطی متفاوت استفاده شودت. 

 

 برداری فردینمونه های جریان برایکنندهکنترل -

ضد زنگ که ديافراگم را نگه می ی،های جريان ديافراگمکنندهکنترل ستند و آنها را برای نمونه سنگین ،داردبه دلیل بدنه فولادی   برداریه

را فراهم های جريان وزن سسبکی دارند و محدوده دينامیکی وسسیعی از نرخ ،های جريان مويرگیکنندهکنترل .کندشسخصسی ناخوشسايند می

[. کنترل 8نمايند]لیتری فراهم میلی 4۰۰/45۰سسسساعت( را در يک کانیسسسستر  ۱2-8آوری نمونه با شسسسیفت کامل )امکان جمع تاکنند می
همانطور که کانیستر  [.۱4کنند]میکنترل را کانیستر داخل های جريان مويرگی، جريان توسط طول و قطر داخلی مويرگ و فشار در کننده

اين کاهش باعث کاهش جزئی و غیرخطی دبی در طول زمان  .يابدر بین جو و داخل کانیسسستر کاهش میر می شسسود، اختلاف فشسسابا نمونه پ

اثر کاهش شناخته  .( کاهش داد٪5۰)نه بیشتر از  ٪3۰توان با نگه داشتن حجم نمونه نهايی در کانیستر در حدود اثر ت ییر را می .می شود

های يکپارچه زمانی غلظت آنالیت تأثیر گیریبر اندازه اسست که اين کاهش، نتايج نشسان دادهارزيابی شسده اسست تورششسده در جريان نرخ 
 [.۱۰.۱4]باشدبرداری گذارد، حتی زمانی که اوج غلظت در آغاز يا پايان دوره نمونهنمی

 مطالعه نمايید.[ ۱5، 5آزمايش نشت و فشار کانیستر ]ی و بردارها، نمونهز کردن کانیستررا برای تمی EPA هایاضافی دستورالعمل راهنمای

ستر شده را با هوای مرطو  و حرارت بالای کانی سیلیکا ذو   سانتی گراد تمیز نکنید 8۰های  شده و  .درجه  دما برای از نیتروژن مرطو  
 [.6]استفاده نمايیدکانیستر  آنالیزبرداری و مونهین به عنوان راهنمايی برای نهمچن .های سیلیکا ذو  شده استفاده کنیدتمیز کردن کانیستر
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 NIOSH از خارج هایسایتوب به استناد براین،علاوه. نیست NIOSH آن توسط دییتأ منزله به محصولی یا شرکت نام هیچ ذکر: مسئولیت رفع

 این محتوای قبال در مسئولیتی NIOSH براین،علاوه. نیست NIOSH لهیوسبهها آن محصولات یا هابرنامه یا حامی هایسازمان تأیید منزله به

 .بودند یدسترسقابل انتشار تاریخ از سند این در ذکرشده وب هایآدرس همه. ندارد هاتیساوب
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 فیزیکیهای های مولکولی و ویژگیها، وزنها، فرمول. مترادف 1جدول 

فشار بخار در 

بر  C  20 °دمای

 (kPa)  حسب

فشار بخار در 

بر  C  20 °دمای

 (mm Hg)  حسب

نقطه 

 جوش

(°C) 

 وزن مولکولی
فرمول 

 تجربی
CAS # / RTECS نام آیوپاک / مترادف 

5.87 44 78.3 46.۰7 C2H6O 63۰۰۰۰ KQ  /64-۱7-5 اتانول / اتیل الکل 

4.4 33 82.3 6۰.۱ C3H8O 8۰5۰۰۰۰ NT  /67-63-۰ 2-پروپانول / ايزوپروپیل الکل 

24 ۱8۰ 56.۱ 58.۰8 C3H6O 3۱5۰۰۰۰ AL  /67-64-5  / پروپانون-2استون 

6.96 52.2 88 86.۰9 C4H6O2 2625۰۰۰ EK  /43۱-۰3-8 2،3-بوتانديون / دی استیل 

2.85 2۱.4 
۱۱۰-

۱۱2 
۱۰۰.۱2 C5H8O2 ۱85۰۰۰۰ SA  /6۰۰-۱4-6 2،3- / استیل پروپیونیلپنتانديون 

۱.33 ۱۰ ۱28 ۱۱4.۱4 C6H10O2 3848-24-6 2،3-هگزان ديون / استیل بوتیريل 

46.7 35۰ 4۰ 84.93 CH2Cl2 8۰5۰۰۰۰ PA/ 75-۰9-2 دی کلرومتان / متیلن کلرايد 

2۱.3 ۱6۰ 6۱.3 ۱۱9.38 CHCl3 67-66-3 تری کلرومتان / کلروفرم 

۱6.5 ۱24 68.7 86.۱8 C6H14 9275۰۰۰  MN/ ۱۱۰-54-3  /هگزانn-هگزان 

۱۰ 75 8۰.۱ 78.۱۱ C6H6 ۱4۰۰۰۰۰ CY  /7۱-43-2 بنزن / بنزول 

2.93 22 ۱۱.6 92.۱4 C7H8 525۰۰۰۰ XS  /۱۰8-88-3 تولوئن / متیل بنزن 

۰.93 7 ۱36.2 ۱۰6.۱7 C8H10 ۰7۰۰۰۰۰ DA  /۱۰۰-4۱-4 اتیل بنزن / فنیل اتان 

۰.93 7 ۱44.2 ۱۰6.۱7 C8H10 245۰۰۰۰ KQ/ 95-47-5 o- / دی میتیل بنزن-۱،2زايلین 

۱.2 9 ۱39.۱ ۱۰6.۱7 C8H10 2275۰۰۰ ZE  /۱۰8-38-3 m- / دی میتیل بنزن-۱،3زايلین 

۱.2 9 ۱38.2 ۱۰6.۱7 C8H10 2625۰۰۰ ZE  /۱۰6-42-3 p- / دی میتیل بنزن-۱،4زايلین 

3.87 29 ۱۰۰.5 ۱۰۰.۱2 C5H8O2 
80-62-6/ OZ5075000 

5۰75۰۰۰ OZ  /8۰-62-6 

پروپنات / متیل -2-متیل -2-متیل

 متاکريلات

۰.63 (° C 25 (4.75 ۱56.2 ۱36.23 C10H16 7۰۰۰۰۰۰ DT  /8۰-56-8 
-[هپت3.۱.۱تری متیل بی سیکلو] -6،6،4

 پینن-2پینن / -α / ان-3

۰.۱9 ۱.43 ۱78 ۱36.23 C10H16 8۱۰۰۰۰۰ OS  /5989-27-5 

(R4)-۱-ايل -2-ان  - ۱-پروپ-4-متیل

دی -۱،8-منتا-پی /لیمونن-سیکلوهگزن/د

 ("R")ان، 
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 سازیمورد استفاده برای کمی (M/Z) . مشخصات جرمی2جدول 

 ماده یون اولیه یون ثانویه

 اتانول 45 46.43

 پروپانول-2 45 43

 استون 43 58

 بوتانديون-2،3 86 43

 پنتانديون-2،3 ۱۰۰ 57.43

 هگزان ديون-2،3 7۱ 43.۱۱4

 دی کلرومتان 84 49.86

 تری کلرومتان 83 85.47

 هگزان 57 4۱.43

 بنزن 78 77.52

 تولوئن 9۱ 92

 اتیل بنزن 9۱ ۱۰6

۱۰6.۱۰5 9۱ o-زايلین 

۱۰6.۱۰5 9۱ m,p-زايلین 

 متیل متاکريلات ۱۰۰. 4۱

9۱.92 93 -αپینن 

 لیمونن- دی 68 93.67

  Aبروموکلرومتان ۱3۰ 49.93

  Aدی فلوروبنزن -4،۱ ۱۱4 93.88

 5Aکلرو بنزن دی ۱۱7 82.۱۱9

                                                           
 A  استانداردهای داخلی 
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 [16،17( ]PPM.حدود مواجهه بر حسب )  3جدول 

per  3mg/m

ppm 

NIOSH 

STEL 

NIOSH 

TWA 
OSHA Peak 

OSHA 

TWA 
 ماده

 اتانول ۱۰۰۰ - ۱۰۰۰ - ۱.89

 پروپانول-2 4۰۰ - 4۰۰ 5۰۰ 2.46

 استون ۱۰۰۰ - 25۰ - 2.38

 بوتانديون-2،3 - - ۰.۰۰5 ۰.۰25 3.52

 پنتانديون - - ۰.۰۰93 ۰.۰3۱ 4.۰9

 هگزان ديون-2،3 - - - - 4.67

3.47 )Bca( N/AA ۱25 25 دی کلرومتان 

4.88 (min6۰)2 - 5۰ -  تری کلرومتان 

 هگزان  5۰۰ - 5۰ - 3.53

3.۱9 (ca)۱ (ca)۰.۱ 5 ۱  بنزن 

 تولوئن 2۰۰ 5۰۰ ۱۰۰ ۱5۰ 3.77

 اتیل بنزن ۱۰۰ - ۱۰۰ ۱25 4.34

4.34 ۱5۰ ۱۰۰ - ۱۰۰ o- زايلین 

4.34 ۱5۰ ۱۰۰ - ۱۰۰ m - زايلین 

4.34 ۱5۰ ۱۰۰ - ۱۰۰ p- زايلین 

 متیل متاکريلات ۱۰۰ - ۱۰۰ - 4.۰9

5.57 - - - - -αپینن 

 لیمونن- دی - - - - 5.57

 N/AA غیر کاربردی = 

 caB  سرطانزا = 
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 [4،10( ]PPbکل، دقت و صحت برای مقادیر در سطح) تورش.حدود ،  4جدول 

 روزه 58ثبات 

(% )  

 

 صحت کلی

(% )  

 

  )rTS (دقت کلی

 

 بایاس کلی

(% )  

 

محدوده غلظت نمونه 

 های تولید شده
 ماده

 اتانول 9.9-۱.3 -9.3 ۰.۰58 ± 22.2 - ۰.5( روز3۰)

 پروپانول-2 ۱۰.۰-۱.3 -۱2.3 ۰.۰98 ± 28.9 7.8( روز3۰)

 استون ۱۰.۰-۱.3 -3.2 ۰.۰64 ± ۱8.6 3.۱( روز3۰)

 بوتانديون-2،3 2۱.5-38۱ 2.2 ۰.۰32  ± 8.5 4.۱

 پنتانديون-2،3 2۰.8-377 4.8 ۰.۰48 ± ۱4.2 2.7

 هگزان ديون-2،3 2۰.4-368 -6.۰ ۰.۰6۱ ± ۱9.4 -2.9

 دی کلرومتان ۱.3-9.8 2.9 ۰.۰۱7 ± 7.۱ ۰.22

 تری کلرومتان  ۱.3-9.8 -۰.3 ۰.۰2۰* ± ۱6.5* 3.۱

 هگزان  ۱.3-9.9 -۰.۱ ۰.۰2۰ ± 5.5 3.6

 بنزن  ۱.3-9.8 -3.۰ ۰.۰22 ± 8.3 3.6

 تولوئن ۱.3-9.9 -4.۰ ۰.۰2۰ ± 8.6 ۱.6

 اتیل بنزن ۱.3-9.9 -4.4 ۰.۰2۰ ± 9.۱ -۰.6

3.5- ۱2.3 ± ۰.۰27 6.۰- ۱.3-9.8 o- زايلین 

8.۱- ۱2.6 ± ۰.۰25 6.7- ۱.3-9.8 m,p-زايلین 

 متیل متاکريلات ۱.3-9.9 -۱۰.2 ۰.۰66 ± 24.9 ۱.5

3.3- ۱۱.4 ± ۰.۰28 4.7- ۱.3-9.8 -αپینن 

 لیمونن- دی ۱.3-9.8 -4.6 ۰.۰69 ± 2۱.۱ -۱.9

 هادر مورد همگنی واريانس بین غلظت *بدترين برآورد دقیق از زمان شکست آزمون بارتلت

rTS  =دقت تلفیقی به عنوان انحراف استاندارد نسبی در سطوح چندگانه غلظت 

  95A، صحت= حد بالای اطمینان در صحت کلی

  )غلظت در روز ذخیره سازی((/  (۰)غلظت در روز -۱)×   %۱۰۰   پايداری )%( =
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 [4( ]PPMکل، دقت و صحت برای مقادیر در سطح ) تورش.حدود ،  4جدول 

 روزه 58ثبات 

(% )  

 

 صحت کلی

(% )  

 

  )rTS (دقت کلی

 

%) بایاس کلی )  

 

محدوده غلظت 

نمونه های تولید 

 شده

 ماده

 اتانول ۰.8۱-۱.8 9.4 ۰.۰28 ۱7.۰ -9.2

 پروپانول-2 ۰.82-۱.8 8.9 ۰.۰27 ۱6.۱ -2.9

 استون ۰.82-۱.8 8.7 ۰.۰۱9 ۱3.8 -۱.6

 دی کلرومتان ۰.79-۱.8 3.۰  ۰.۰4۱* ۱7.8* -4.7

 تری کلرومتان  ۰.8۰-۱.8 5.7 ۰.۰۱2 8.9 -۱.9

 هگزان  ۰.8۱-۱.8 6.۱ ۰.۰۱2 9.4 ۰.۱

 بنزن  ۰.8۰-۱.8 6.3 ۰.۰۱۱ 9.3 7.3

 تولوئن ۰.8۱-۱.8 5.5 ۰.۰۱5 9.3 6.4

 اتیل بنزن ۰.8۱-۱.8 4.7 ۰.۰۱7 9.2 ۰.8

۰.3- ۱۰.3 ۰.۰۱9 5.4 ۰.8۰-۱.8 o- زايلین 

2.۱- 8.8 ۰.۰۱9 3.9 ۰.8۰-۱.8 m,p-زايلین 

 متیل متاکريلات ۰.8۱-۱.8 5.7 ۰.۰۱6* ۱5.6* ۱.4

 پیننα- ۱.8-۰.8۱ 6.7 ۰.۰22 ۱2.5 ۰.۱( روز2۱)

 لیمونن- دی ۱.8-۰.8۰ ۱3.۱ ۰.۰39 24.۰ 7.8( روز2۱)

 هاهمگنی واريانس بین غلظتبدترين برآورد دقت از زمان شکست آزمون بارتلت در مورد *

rTS  =دقت تلفیقی به عنوان انحراف استاندارد نسبی در سطوح چندگانه غلظت 

  95A، صحت کلی: حد بالای اطمینان در صحت

  )غلظت در روز ذخیره سازی((/  (۰)غلظت در روز -۱)×   %۱۰۰   پايداری )%( =
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 PPB [ ،4.10 ] برای سطوح صحتگیری، و اندازه، محدوده (LOD) های تشخیصمحدودیت  .A5جدول 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 شود.های تشخیص استفاده می، برای بهبود محدوديتحالت پايش يون انتخا  شده*

A :ريشه میانگین مربعات خطا 

 

 

 

 

 

 

 

ضریب 

همبستگی 

 R2خطی 

 دقت

(RMSEA) 
Range (ppb) LOD (ppb) ماده 

۰.999 ۰272 2۱.4-۰.25 ۰.4 
 اتانول

۰.998 ۰.۰77 22.۰-۰.27 ۰.5 
 پروپانول-2

۰.999 ۰.۰8۰ 2۰.6-۰.27 ۰.4 
 استون

۰.999 ۰.۰33 2۱.۰-۰.26 ۰.3 
 *بوتانديون-3،2

۰.999 ۰.۱48 ۱8.4-۰.26 ۰.2 
 *پنتانديون-3،2

۰.999 ۰.238 ۱8.۰-۰.24 ۰.4 
 *هگزان ديون-3،2

۰.999 ۰.۰49 2۰.8-۰.26 ۰.2 
 دی کلرومتان

۰.999 ۰.۰44 2۱.6-۰.27 ۰.۱ 
 تری کلرومتان 

۰.999 ۰.۰3۰ 2۱.8-۰.27 ۰.2 
 هگزان 

۰.999 ۰.۰32 2۱.6-۰.27 ۰.2 
 بنزن 

۰.999 ۰.۰23 2۱.4-۰.27 ۰.3 
 تولوئن

۰.999 ۰.۰۱9 2۱.۰-۰.26 ۰.3 
 اتیل بنزن

۰.999 ۰.۰۱9 2۱.۰-۰.26 ۰.3 
o- زايلین 

۰.999 ۰.۰۱5 22.۰-۰.27 ۰.4 
m,p-زايلین 

۰.999 ۰.۰35 2۰.4-۰.25 ۰.5 
 متیل متاکريلات

۰.999 ۰.۰۱9 2۱.۰-۰.26 ۰.5 -αپینن 

 لیمونن- دی ۰.8 2۰.8-۰.26 ۰.۱36 ۰.999
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 PPM [ ،4 ] برای سطوح صحتگیری، و ، محدوده اندازه(LOD) های تشخیصمحدودیت  .B5جدول 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

:A  خطای استاندارد برآورد از منحنی رگرسیون 

 

  

ضریب 

همبستگی 

 R2خطی 

 دقت 

(SEEA)  
Range (ppm)  LOD (ppb)  ماده 

 اتانول ۰.2 ۱.9-۰.۰7 ۰.۰58 ۰.998

 پروپانول-2 ۰.2 2.۰-۰.۰7 ۰.۰66 ۰.998

 استون ۰.3 ۱.9-۰.۰8 ۰.۰7۱ ۰.998

 دی کلرومتان ۰.4 ۱.9-۰.۱5 ۰.۰99 ۰.999

 تری کلرومتان  ۰.3 ۰.۱9-۰.۱۱ ۰.۰93 ۰.999

 هگزان  ۰.2 2.۰-۰.۱۱ ۰.۰72 ۰.999

 بنزن  ۰.2 ۰.۱9-۰.۱۱ ۰.۰64 ۰.999

 تولوئن ۰.3 ۰.۱9-۰.۱۱ ۰.۱۰۱ ۰.998

 اتیل بنزن ۰.3 ۰.۱9-۰.۱۱ ۰.۱۰8 ۰.998

۰.998 ۰.۰3۱ ۱.3-۰.۱۱ ۰.۱ o- زايلین 

۰.998 ۰.۱۱۰ ۰.۱9-۰.۱۱ ۰.3 m,p-زايلین 

 متیل متاکريلات ۰.2 ۰.۱9-۰.۱۱ ۰.۰89 ۰.998

۰.999 ۰.۱۱6 ۰.۱9-۰.۱۱ ۰.3 -αپینن 

 لیمونن- دی ۰.4 ۰.۱9-۰.۱۱ ۰.۱56 ۰.999



69 
 

 

 

 
 هیدروکینون

 

 HYDROQUINONE 

 5004 :شماره روش

 :تاریخ انتشار 
 2016فوریه  26 

CAS: 123-31-9                        RTECS: MX3500000  
                                 HOC6H4OH فرمول شیمیایی:

 110.11 مولکولی:وزن 
 دی هیدروکسی بنزن -1،4بنزندیول؛ هیدروکینول؛ کینول؛  -1،4  اسامی مترادف:

در دمای  3mg/m 0.11mm Hg;  5-10 × 1.8،  فشار بخار mmHg 730در فشار  285℃ ، دمای جوش170℃جامد، دمای ذوب ها:ویژگی

℃25 

 کاملنوع ارزیابی: 

 حدود مجاز

OSHA: 3mg/m 2 

NIOSH :3mg/m15/min 2                                                            

 سنجش
 

 مجهز به آشکار ساز ماوراء بنفش  HPLC :سنجشروش 

 هیدروکینون ترکیبات آنالیت:
 ٪۱میلی لیتر اسید استیک  ۱۰ استخراج:

 میکرولیتر ۱۰۰ حجم تزریق:
 در آ : يک میلی لیتر در دقیقه ٪۱اسید استیک  فاز متحرک:

، دمای محیط،  cm × 4.6-mm ID C18/USP L1 25ستون  ستون:

 psi (2800-4100 kPa )  6۰۰تا  4۰۰
 نانومتر 29۰آشکار ساز ماوراء بنفش در طول موج  آشکارساز:

 ٪۱محلول هیدروکینون در اسید استیک آبی  کالیبراسیون:
 گرم به ازای هر نمونهمیلی 8/۰-/۰6 گستره کالیبراسیون:

 [2در هر نمونه ] mg ۰6/۰-۰8/۰  تشخیص:حد 
 [۱] 03/0 بردار:دقت نمونه

 

 نمونه برداری
 

 میکرومتر 8/۰فیلتر غشايی استر سلولزی  بردار:نمونه

 لیتر بر دقیقه  ۱-4 دبی:
  گرم بر متر مکعبمیلی 2لیتر در غلظت  3۰ حداقل حجم نمونه:
 لیتر 180 حداکثر حجم نمونه:

-میلی ۱۰لافاصله به شیشه حاوی فیلتر را ب روش انتقال نمونه:

 منتقل کنید. ٪۱لیتر اسید استیک 

    C °25روز در دمای  7حداقل  نمونه: پایداری
 نمونه برداری بارنمونه شاهد در هر  ۱۰تا  2 نمونه های شاهد:

 های ویژهاحتیاط
 

 به مورد خاصی اشاره نشده است.

 صحت
 

 لیتری( 9۰[ ) نمونه ۱]3mg/m 4- 8/۰ مطالعه:گستره 
 %4.4 بایاس:

 ۰6۱/۰ دقت کلی:
 15± % صحت:
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 کاربرد
 

لیتری  3۰میلی گرم بر متر مکعب برای نمونه هوای  25تا  2يا  ،لیتری 9۰گرم بر متر مکعب برای نمونه هوای میلی 8تا  7/۰گستره کاری 

 .قابل توجهی از بخار هیدروکینون وجود نداشته باشد اين روش زمانی قابل استفاده است که غلظت .است
 

 گرهامداخله
 

 .تثبیت شود %۱ آوری در اسید استیکبوده و بايد بلافاصله پس از جمعهیدروکینون روی محیط جمع آوری ناپايدار  .شناخته شده نیست
 

 های دیگرروش
 

 .]4[وجود دارد NIOSH در استاندارد توصیه شدهاين روش همچنین است. اصلاح شده ]S57  ]2، همان روشاين روش
 

  تجهیزات
 

متری حاوی فیلتر غشسسسايی اسسسستر میلی 37: کاسسسست بردار. نمونه۱

 میکرومتر و پد پشتیبان سلولزی8/۰سلولزی 

های شسسسیلنگلیتر در دقیقه، با  4تا  ۱پمپ نمونه برداری فردی، . 2

 پذيراتصال انعطاف

صل به 3 شار بالا، مت ساز. کروماتوگراف مايع با ف شکار طول  درUV آ

 نانومتربه همراه ستون کروماتوگرافی مربوطه  29۰ موج

و  PTFE واشر دارایلیتر، میلی 6۰با حجم ساده ایظرف شیشه. 4

 درپوش پیچی

سیستم  ۱۰۰سرنگ . 5 خودکار برای  بردارینمونهمیکرولیتری، يا  
 تزريق نمونه

 استانداردی نمونهسازی های میکرولیتری برای آمادهسرنگ. 6

 .لیتری ۱لیتری و میلی 25و  ۱۰های حجمی. بالن7
 

 مصرفی شیمیایی مواد
 

 معرفهیدرو کینون، درجه . ۱

 آ  مقطر. 2

 (جامد)سید استیک . ا3

ستیک . 4 سید ا ستیک را با آ  مقطر  ۱۰،  % ۱ا سید ا  ۱میلی لیتر ا

ید یلیتر نه. رقیق کن حل نمو جه: اين محلول در م برداری برای تو

 .ها مورد نیاز استنمونه

گرم در میلی میلی 6/3، با غلظت کالیبراسیونبرای محلول استوک . 5

 %۱میلی لیتر اسسسید اسسستیک  25را در گرم هیدروکینون  ۰9/۰.لیتر

مرتبه به شکل تازه تهیه روزانه و در دو  . محلول را به صورتحل کنید
 .کنید

 برداری: به مورد خاصی اشاره نشده است.های داخلی قبل از نمونهآماده سازی کپسول

 نمونه برداری
 

 

 کالیبره کنید. ،برداری تعیین شدهبرداری فردی را با ست نمونههای نمونهمپ.  پ۱

 شود.میانجام ی لیتر ۱8۰تا  3۰ یبرای حجم نمونه ،لیتر در دقیقه 4تا  ۱برداری با سرعت جريان بیننمونه .2

ساين روش هیدروکینون در  توجه: صورت آئرو شار بخار  شود.جمع آوری می لتنها ب ست عامل مهمی در دماهای بالا  معادلف )که ممکن ا

 است. 25℃در دمای  ،گرم بر متر مکعبمیلی ۱۱/۰برابر  باشد(

میلی لیتر ۱۰نمايید.میلی لیتری منتقل  6۰ای به ظرف شیشه پنسبرداری، فیلتر )شامل پد پشتیبان نباشد( را با بلافاصله پس از نمونه . 3

 .اضافه کنید به آن ٪۱استیک 
 .ای ارسال کنید. فیلترها را در ظرف شیشه4

 

 آماده سازی نمونه
 

 .میلی لیتری منتقل کنید 25به يک بالن حجمی  ،ایمحلول نمونه را از ظرف شیشه. 5

محلول را به  %۱با اسید استیک  .به بالن حجمی اضافه کنیدشو داده و و% شستمیلی لیتر اسید استیک  5ای را دو بار با  . ظرف شیش6

 .حجم برسانید
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 کالیبراسیون و کنترل کیفی
 

 .یلی گرم هیدروکینون در هر نمونه انجام شودم 8/۰-۰۱/۰در محدوده استاندارد نمونه بصورت روزانه با حداقل شش .کالیبراسیون 7

میلی لیتری اضافه کنید و با به  25های حجمی در بالن %۱یون را به اسید استیک کالیبراسبرای محلول استوک از مقادير شناخته شده  .آ 
 .نمايیدحجم رساندن رقیق 

  .(۱۰و  9های شاهد را آنالیز کنید )مرحله های اصلی، نمونه . به همراه نمونه

 .گرم هیدروکینون( را تهیه کنیدون )مساحت پیک در مقايسه با میلیج. نمودار کالیبراسی

 گرم هیدروکینون( را تهیه کنید.بازيافت )بازيافت در مقايسه با میلینمودار د. 

 .در هر مجموعه بررسی کنید (spikek media blanksسه نمونه شاهد اسپايک ) با حداقل . بازيافت را 8

 6۰ایفیلتر را به ظرف شیشه نمايید.مستقیماً به فیلتر اضافه  ،مقدار کمی از محلول ذخیره کالیبراسیون را با يک سرنگ میکرولیتری. آ

 .و بگذاريد يک شب بماند نمودهبه آن اضافه  %۱میلی لیتر اسید استیک  ۱۰لیتری منتقل کنید، میلی
  .(۱۰و  9، 6، 5همراه با استانداردهای کاری )مرحله  آنالیز نمونهو   . تهیه

 ([ .بازيافتمیلی گرم  -گرم شاهد ( بازيافت ])میلی گرم اضافه شده/میلیمحاسبه  .ج
 

 

 سنجش
 

9 .HPLC  میلی لیتری را تزريق کنید ۱۰۰نمونه  نمايید.را روی شرايط ارائه شده تنظیم. 

 .(دقیقه است 2/5حدود زمان ماند در اين شرايطنمايید )گیری اندازه. مساحت پیک را ۱۰
 
 

 محاسبات
 

 محاسبه کنید.( B)برداری شاهد واسطه نمونهرا در جرم آنو میانگین  (Wگرم در نمونه اصلی ). جرم هیدرو کینون را برحسب میلی۱۱

 محاسبه کنید. بر حسب لیتر ،(Vرا در حجم هوای نمونه برداری شده )( C. غلظت هیدروکینون )۱2

𝐶(𝑚𝑔/𝑚3 ) =  
(𝑊 − 𝐵) × 103

𝑉
 

 

 ارزیابی روش
 

با استفاده  ،متر جیوهمیلی 762فشار  و 2۰ ℃در دمای ،گرم بر متر مکعبمیلی 4تا 8/۰گستره شد و در  ارائه ۱976نوامبر  26در  S57 روش

 تورشدهنده يک ، که نشانبود ٪۱۰5 بازيافتنگین با میا /۰6۱، ( rTSدقت کلی ) [. 5،۱است]لیتری اعتبارسنجی شده 9۰های هوای از نمونه
غلظت آئروسل به طور مستقل توسط  .گرديدبه هوای خشک تولید  آن کردن محلول آبی هیدروکینون و انتقالاتمیزه بااتمسفر  .ناچیز است

تی هیچ اف .بود 3mg/m 4  ،۱۰۰% در غلظت آوریراندمان جمعمیانگین  گرديد.های فیلتر تأيید مستقیم بر روی نمونه UVسپکتروفتومتریا

 ۱8۰ با حجم اضافه شده بود و سپس برای نمونه برداری از هوای تمیز به آنها میکروگرم هیدروکینون 72۰که ) اسپايک هایدر فیلتر نمونه

با اين حال، در دمای بالا،  نبود.دهد فشار بخار هیدروکینون در اين شرايط قابل توجه نگرديد. اين نشان می، مشاهده (ه بوداستفاده شد یلیتر
به مدت  ،اسید استیک در دمای محیط %۱مواجهه يافته با سازی با نگهداری فیلترهای مطالعات ذخیره .سهم بخار ممکن است قابل توجه باشد

 .اهده نشدهیچ ت ییری در غلظت هیدروکینون مش گرفت.هفت روز انجام 
 
 

 مناب :
1. [1] NIOSH [1976]. Backup data report No. S57. In: Ten NIOSH analytical methods, set 2. Unpublished. Available as 

Order No. PB 271-464, from NTIS, Springfield, VA.  

2. [2] NIOSH [1977]. Hydroquinone: Method S57. In: Taylor DG, ed. NIOSH manual of analytical methods. 2nd ed. (vol 

2) Cincinnati, OH: U.S. Department of Health, Education, and Welfare, Center for Disease Control, National Institute 

for Occupational Safety and Health, DHEW (NIOSH) Publication No. 77-157-B.  

3. [3] A.D. Little, Inc. [1983]. User check. NIOSH Sequence #4121Q. Unpublished.  

4. [4] NIOSH [1978]. Criteria for a recommended standard-occupational exposure to hydroquinone. Cincinnati, OH: U.S. 

Department of Health, Education, and Welfare, Center for Disease Control, National Institute for Occupational Safety 

and Health, DHEW (NIOSH) Publication No. 78-155.  
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5. [5] NIOSH [1980]. NIOSH research report-development and validation of methods for sampling and analysis  of 

workplace toxic substances. Cincinnati, OH: U.S. Department of Health and Human Services, Centers for Disease 

Control, National Institute for Occupational Safety and Health, DHHS (NIOSH) Publication No. 80-133  

 نویسنده روش: 
6.Jerome Smith, Ph.D., NIOSH; S57 originally validated under NIOSH Contract 210-76-0123 

 NIOSH از خارج هایسایتوب به استناد براین،علاوه. نیست NIOSH آن توسط دییتأ منزله به محصولی یا شرکت نام هیچ ذکر: مسئولیت رفع

 این محتوای قبال در مسئولیتی NIOSH براین،علاوه. نیست NIOSH لهیوسبهها آن محصولات یا هابرنامه یا حامی هایسازمان تأیید منزله به

 .بودند یدسترسقابل انتشار تاریخ از سند این در ذکرشده وب هایآدرس همه. ندارد هاتیساوب
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 تیرام 
 

THIRAM  

 5005 :شماره روش

 :تاریخ انتشار 
 2016مارس  15 

  CAS: 137-26-8                                         RTECS: JO1400000  
                             NC(=S)S2)3((CH-(2 فرمول شیمیایی:

 43/24۰ وزن مولکولی:
 آمیدیمتیل تیوپروکسی داتیورام دی سولفید؛ تترامتیلبیس )دی متیل تیوکاربامويل( دی سولفید؛ تتر  اسامی مترادف:

 فشار بخار ناچیز ،۱55℃نقطه ذو  ;لیتر میلی در گرم29/۱با چگالی سفید؛  پودرکريستالی: هاویژگی

 کامل :نوع ارزیابی

 حدود مجاز

OSHA: 3mg/m 5 

NIOSH: 3mg/m 5 ،گروه یک آفت کشها 
 

 سنجش
 

 ساز ماوراء بنفشمجهز به آشکار  HPLC:سنجش

 تیرام ترکیبات آنالیت:
 ٪۱استیک میلی لیتر اسید  ۱۰: استخراج

 میکرولیتر ۱۰۰ حجم تزریق:
 میلی لیتر در دقیقه ۱آ ،  ٪4۰استونیتريل/ 6۰%: فاز متحرک

، دمای  C18 (30 cm × 3.9-mm-ID stainless steelستون:  ستون

 محیط

 ۱نانومتر، سلول  254آشکار ساز ماوراء بنفش در طول موج  ساز:آشکار

 متریسانتی

 تیرام در استونیتريلمحلول استاندارد  کالیبراسیون:
 گرم به ازای هر نمونهمیلی 3 -۱/۰ :گستره کالیبراسیون

 [۱در هر نمونه ] mg ۰۰5/۰  تشخیص: حد
 [۱]۰۱2/۰ :دقت نمونه بردار

 

 نمونه برداری
 

 میکرومتری PTFE ۱غشايی فیلتر  بردار:نمونه

  لیتر بر دقیقه ۱-4 دبی:
 لیتر  ۱۰ حداقل حجم نمونه:

 لیتر 4۰۰ نمونه:حداکثر حجم 
 معمولی روش انتقال نمونه:

 25 ℃روز در دمای 7حداقل  نمونه: پایداری
 برداریبرای هر نمونهنمونه  ۱۰تا  2  شاهد: نمونه
 (مطلو ) گرم 5تا  ۱ :ای(فله )توده نمونه

 های ویژهاحتیاط
 

تیرام . در زير هود با آن کار کنید تنها .استونیتريل سمی و قابل اشتعال است
محرک پوسسست و غشسساهای مخاطی، حسسساس کننده پوسسست و مشسسکوک به 

 [.5تراتوژن است]

 صحت
 

 لیتری ( 24۰[ ) نمونه ۱] 3mg/m ۱2- 3مطالعه:  گستره

   -%  18/0: تورش

 ۰55/۰دقت کلی: 

 ۱۰/67±%صحت: 

 کاربرد
 

از تیرام به  زمانی کهاز اين روش  NIOSHمحققان مؤسسه  لیتری. 2۰۰ر مکعب برای نمونه هوای گرم بر متمیلی ۱5تا  5/۰گستره کاری 

 گیرند.شود، بهره میکش استفاده معنوان حشره
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 گرهامداخله

 .شناخته شده نیست

  های دیگرروش
 

 زياد روش تجزيه، به دلیل تنوع ،[3( ]P&CAM 228) روش اسپکتروفتومتری قبلی است.است، که بازنگری شده ]S57  ]2همان روشاين 

 [.4بازنگری نشده است]
 

 تجهیزات 
 

میکرومتری با قطر  ۱ (PTFE) تترا فلوئورواتیلنبردار: فیلتر غشسسسايی پلینمونه. ۱

با پد پشسستیبان، که  ایمتر، نگهدارنده فیلتر کاسسست پلی اسسستايرن دو تکهمیلی 37

 نفوذ ناپذير شده باشد. ار مخصوص از نظر نشتی،بوسیله نو
 لیتر در دقیقه و اتصالات انعطاف پذير. 4تا  ۱برداری فردی با دبی پمپ نمونه. 2

به  ،نانومتر 29۰ طول موج درUV آشکارساز دارایکروماتوگراف مايع با فشار بالا .3

 همراه ستون کروماتوگرافی مربوطه

ضد زنگ برای و نگهدارنده فیلتر فPTFE (13mm × 5 µm ) فیلترهای. 4 ولادی 

 . LC از ستونمحافظت 

 PTFEدرپوش پیچی لیتر، شیشه با میلی 2۰ويال . 5

  (luer lock) لوئر لاک ، با اتصالاتلیتریمیلی ۱. سرنگ6

 لیتریمیلی ۱۰. پیپت حبابدار 7

 . پنس8

 لیتریمیلی ۱۰های حجمی بالن. 9
 

 مواد شیمیایی مصرفی
 

 .، درجه معرفاستو نیتريل. ۱

 يا آ  ديونیزه آ  مقطر. 2

 (جامداسید استیک، ) .3

يا نیتروژن تحت فشسسسار، برای خشسسسک کردن . 4 هوا 

 سرنگ

گرم میلی75/۰در  کالیبراسیونبرای محلول استوک . 5
با وزن دقیق را در 5/7. یترلدر میلی میلی گرم تیرام 

ستونیتريل حل کرده و تا  نمايید. میلی لیتر رقیق  ۱۰ا

 دو بار تهیه نمايید. روزانه  اين محلول را

 .به اقدامات احتیاطی ویژه مراجعه کنید*

 برداری: به مورد خاصی اشاره نشده است.های داخلی قبل از نمونهآماده سازی کپسول

 نمونه برداری
 

 کالیبره کنید. ،برداری تعیین شدهبرداری فردی را با ست نمونههای نمونه. پمپ۱

گرم میلی 2از  کل گرد و غبار روی فیلترانجام شود.  لیتر  4۰۰تا  ۱۰برای حجم  ،دقیقهلیتر در  4تا  ۱برداری با سرعت جريان بین نمونه .2
 .تجاوز نکند

 .جدا از فیلترها ارسال شود صورتنموده و بهآوری جمع PTFE ای با درپوشگرم( را در يک ويال شیشه 5تا  ۱)اینمونه فله يک. 3
 

 سازی نمونهآماده
 

 لیتری قرار دهید.میلی 2۰يک ويال از کاست خارج کرده و در  پنس. فیلتر را با 4

  در  ويال را ببنديد. نموده واضافه به آن میلی لیتر استونیتريل  ۱۰. 5
  .در  ويال را ببنديد لیتری بريزيد.میلی 2۰شسته و آنرا در يک ويال  لیتر استونیتريلمیلی ۱۰بالای فیلتر کاست را با  قسمت. 6

 .هم بزنید ،سازی کاملدقیقه، جهت جدا 3۰به مدتها را نمونه .7
 

 کیفیکالیبراسیون و کنترل 
 

 گرم تیرام در هر نمونه انجام شود.میلی 3تا  ۰۰۰5/۰در محدوده  ،استاندارد نمونه بصورت روزانه با حداقل شش.کالیبراسیون 8

به حجم رساندن  نموده و بالیتری اضافه میلی ۱۰حجمی  هایاستونیتريل، در بالنبرای کالیبراسیون مقادير شناخته شده محلول استوک   .آ 
 رقیق کنید.

  .(۱۰و  9های شاهد را آنالیز کنید )مرحله های اصلی، نمونه . به همراه نمونه

 .ج. نمودار کالیبراسیون )مساحت پیک در مقايسه با میلی گرم تیرام( را تهیه کنید
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 سنجش
 

9 .HPLC  بین هر تزريق سرنگ را بشويید و خشک کنید .میکرو لیتری را تزريق کنید ۱۰نمونه  نموده ورا روی شرايط ارائه شده تنظیم. 

 گیری کنید.. مساحت قله را اندازه۱۰
 
 

 محاسبات
 

ی شاهد واسطهمقادير کردن با لحاظ  ،(Wt) و حجم شستشو شده در مرحله قبل (Wfگرم نمونه اصلی )را برحسب میلی تیرام. جرم ۱۱
 .از نمودار کالیبراسیون بخوانید ،(B) نمونه

 محاسبه کنید.  ( بر حسب لیترVبرداری شده )را در حجم هوای نمونه  3mg/m( بر حسب C. غلظت تیرام )۱2
 

𝐶(𝑚𝑔/𝑚3) =  
(𝑊𝑓 + 𝑊𝑡 − 𝐵) × 103

𝑉
 

 

 ارزیابی روش
 

برابر  2و  ۱، 5/۰نمونه ) شش نمونه با غلظتهای   ۱8آوری با جمع[. در اين روش 2گرديد]شر تمن ۱979ژوئن  8در S256 روش

و همچنین  (Thiram: Mayer Chemical Co ٪65  )  65با استفاده از تیرام  ،( از اتمسفرهای دينامیک تولید شده OSHAاستاندارد
[ . نتايج نمونه ۱،4اعتبارسنجی شد] ه بود،به مدت هفت روز در دمای اتاق نگهداری شد پايداریکه برای ايجاد  ،ای از شش نمونهمجموعه

ديگر  بردارنمونه ۱8 بود.سازی کافی برای هفت روز پايداری ذخیره یدهندهپس از يک روز، نشان آنالیزشدههای نمونهاز  %۱/2در  ذخیره شده

یقی انحراف استاندارد نسبی تلف (. OSHAبرابر استاندارد 2و  ۱، 5/۰کدام شش نمونه با  )هر به عنوان نمونه اسپايک تهیه شد به طور مستقیم
برای اين روش  تورشیبنابراين، هیچ د. بو %8/99برای هر سه سطج  بازيافتمیانگین  .ه دست آمدب ۰۱2/۰ها برای اين سه مجموعه از نمونه

با  یاتمسفرهای آزمايش .بود ۰22/۰شده از اتمسفر آزمايشی آوریمجموعه نمونه جمعانحراف استاندارد نسبی تلفیقی برای سه  .وجود ندارد

تیرام  مقدار از هیچ .برداری شدندو سپس بابلرهای حاوی استونیتريل نمونه PTFE با فیلترهایگرم بر متر مکعب تیرام، همراه میلی ۱2ت غلظ

 .دهد فشار بخار تیرام ناچیز است( که نشان می LOD = 0.005قابل تشخیص نبود)ها در حبا 
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Disease Control, National Institute for Occupational Safety and Health, DHHS (NIOSH) Publication No. 80-
133.  

 نویسنده روش: 
Yvonne T. Gagnon, NIOSH; S256 originally validated under NIOSH Contract 210-76-0123.  

 NIOSH از خارج هایسایتوب به استناد براین،علاوه. نیست NIOSH آن توسط دییتأ منزله به محصولی یا شرکت نام هیچ ذکر: مسئولیت رفع

 این محتوای قبال در مسئولیتی NIOSH براین،علاوه. نیست NIOSH لهیوسبهها آن محصولات یا هابرنامه یا حامی هایسازمان تأیید منزله به

 .بودند یدسترسقابل انتشار تاریخ از سند این در ذکرشده وب هایآدرس همه. ندارد هاتیساوب
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 روتنون

 

ROTENONE   

 5007 :شماره روش

  :یخ انتشارتار

 2016فوریه  26

CAS: 83-79-4                                                      RTECS: DJ2800000  
       C23H22O6  فرمول شیمیایی:

 43/394 وزن مولکولی:
 مکعبتوباتوکسین؛   اسامی مترادف:

 . فشار بخار ناچیز.3g/cm ۱ با چگالی mmHg 5/۰در فشار  22۰℃ ، دمای جوش۱8۱℃يا ۱63℃ جامد، دمای ذو : هاویژگی

 کامل نوع ارزیابی:
 ود مجازحد

OSHA:  
3mg/m 5 

NIOSH:, 3mg/m 5 ،هاکشگروه دو آفت   

                                                                     

 سنجش
 

 مجهز به آشکارساز ماوراء بنفش  HPLC:سنجشروش 

 روتنون ترکیبات آنالیت:
 دقیقه 3۰میلی لیتر استونیتريل،  4 استخراج:

 میکرولیتر ۱۰ حجم تزریق:
 دقیقهلیتر در میلی 2آ ،  ٪4۰متانول/  ٪6۰ فاز متحرک:

 ، دمای محیط C18 (30 cm × 3.9-mm-ID stainless steelستون ستون:

  UV @ 290 nm; 0.1A full-scale; 1-cm cell آشکار ساز:

 ن در استونیتريلمحلول استاندارد روتنو: کالیبراسیون

 گرم به ازای هر نمونهمیلی۱-۰4/۰کالیبراسیون:ی گستره

 [۱،2نمونه ] برای هر μg 4  تشخیص: حد
 [۱] ۰24/۰ بردار:دقت نمونه

 بردارینمونه
 

 میکرومتر( ۱با پورسايز  PTFEغشايی فیلتر ) بردار:نمونه

  لیتر بر دقیقه ۱-4: دبی

 لیتر  8 :حداقل حجم نمونه

 لیتر 4۰۰ :حداکثر حجم نمونه

 معمولی: روش انتقال نمونه

یداری نه: پا قل  نمو مای  7حدا و در  C  °  25روز در د

 تاريکی
 برداریبرای هر نمونهنمونه شاهد  ۱۰تا  2  شاهد: نمونه

 (مطلو ) گرم ۱ای(:ای)تودهنمونه فله

 های ویژهاحتیاط
 

از تنفس بخارات استونیتريل اجتنا  شود؛ ممکن است باعث تحريک پوست 

 گردد.

 صحت
 

 لیتری ( 24۰[ ) نمونه ۱] 3mg/m ۱2- 3مطالعه:  گستره

   - ۱8/۰% :تورش

 ۰55/۰دقت کلی: 

 ۱۰/67±%صحت: 

 کاربرد
 

 .های تجاری قابل استفاده استاين روش برای فرمولاسیونلیتری.  ۱۰۰، برای نمونه هوای گرم بر متر مکعبمیلی ۱۰تا 4/۰گستره کاری 
 

 گرهامداخله
 

توکسسیکارول، α-مانند، سسوماترول،  از سساير ترکیبات، HPLC توسسطرا  توان آناسست که می کش طبیعیروتنون، يک حشسره ناشسناخته.

 .روتنون به تجزيه نوری حساس است [.4نمود][ موجود در ترکیبات جدا 3] دگولین، الیپتون، مالاکول و تفروزين
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 های دیگرروش

 است. است، که بازنگری شده ]S300  ]2اين همان روش

 

 تجهیزات
 

 

نه۱ فذ با، (PTFE)فلوئورواتیلن: فیلتر غشسسسايی پلی تترا بردار. نمو نا  ۱ قطر م

ستايرن دو تکهمیلی 37میکرومتر و قطر  ست پلی ا ای با پد متر، نگهدارنده فیلتر کا

 پشتیبان

در غیر اين صسسورت فیلتر را در برابر نور  ،توجه: از يک کاسسست مات اسسستفاده کنید
عد از نمونهتا تجزيه نو نمايیدمحافظت  به حداقل  برداریری روتنون در طول و ب

 .برسد

 لیتر در دقیقه و اتصالات انعطاف پذير. 4تا  ۱برداری فردی با دبی . پمپ نمونه2
همراه سسستون  بهUV آشسسکارسسساز متصسسل به. کروماتوگراف مايع با فشسسار بالا 3

 کروماتوگرافی مربوطه

 PTFEدرپوش  میلی لیتری با 6۰ای . ظرف شیشه4

 PTFEدرپوش  لیتر، بامیلی 4. ويال 5

 میلی لیتری  5. سرنگ 6

سیون مجهز به فیلترهای سیستم. 7  ۱منافذ  متر، بامیلی ۱3با قطر PTFE فیلترا

 . PTFEمیکرومتری، يا سرنگ با فیلترهای 
 لیتریمیلی ۱۰های حجمی . بالن8

 استاندارد هاینمونه سازیولیتر، برای تزريق نمونه و آماده. سرنگ با مقیاس میکر9

 لیتریمیلی 4ر . پیپت حبابدا۱۰

 مواد شیمیایی مصرفی
 

  HPLC. استو نیتريل مناسب برای ۱

  HPLCمناسب برای . متانول 2

 %97. روتنون با خلوص 3
 HPLCمناسب برای . آ  مقطر 4

در  گرممیلی 3کالیبراسسسیون برای . محلول اسسستوک 5

با حل کردن  یلی گرم م ۰75/۰میلی لیتر. اين محلول 

میلی لیتر اسسستونیتريل آماده شسسده و تا  25روتنون در 
روزانه تهیه را  شود. اين محلولمیمیلی لیتر رقیق  ۱۰

 کنید.

فت، . محلول 6 يا با میلی 5۰باز که  گرم در میلی لیتر 
میلی  ۱۰گرم روتنون در اسسسستون و تا 5/۰حل کردن 

را  اين محلول لیتر به حجم رسسساندن آماده می شسسود.

 روزانه تهیه کنید.

 .به اقدامات احتیاطی ویژه مراجعه کنید*

 برداری: به مورد خاصی اشاره نشده است.های داخلی قبل از نمونهسازی کپسولآماده

 بردارینمونه
 

 برداری تعیین شده کالیبره کنید.برداری فردی را با ست نمونههای نمونه.  پمپ۱

سرعت جريان نمونه .2 شود. کل گرد و غبار روی فیلتر لیتر  4۰۰تا  8برای حجم  ،لیتر در دقیقه 4تا  ۱بین برداری با  گرم میلی 2از  انجام 
 .تجاوز نکند

 نمايید.و جدا از فیلترها ارسال  آوری کنیدجمع PTFE ای با درپوشگرم( را در يک ويال شیشه ۱)ای فلهيک نمونه  . 3
 

 سازی نمونهآماده
 

 ای قرار دهید.کاست خارج کرده و در ظرف شیشه. فیلتر را از 4

  در  ويال را ببنديد.به آن اضافه نمايید.  میلی لیتر استونیتريل 4. 5
سرنگ .  هر نمونه 6 ستفاده از يک  سرنگمیلی 5را با ا ستميا  PTFE یلیتری با فیلتر  سیون فیلتر  سی  4فیلتر را در يک ويال  نمايید.فیلترا

 .دهیدمیلی لیتری تحويل 
 

 کالیبراسیون و کنترل کیفی
 

 روتنون در هر نمونه انجام شود.برای گرم میلی ۱تا  ۰۱/۰نمونه استاندارد در محدودهبا حداقل شش  ،کالیبراسیون  بصورت روزانه. 7

ستوک  .آ شده محلول ا شناخته  ستونیتريل را در بالنکا ، جهتمقادير  سیون ا ضافه  ۱۰های حجمی لیبرا و با به حجم  نمودهمیلی لیتری ا

 رقیق کنید. ،رساندن

  .(۱۰و  9های شاهد را آنالیز کنید )مرحله های اصلی، نمونه  . به همراه نمونه



79 
 

 .ج . نمودار کالیبراسیون )مساحت پیک در مقايسه با میلی گرم روتنون( را تهیه کنید

 .نمايید( بررسی 7هر نمونه در محدوده کالیبراسیون )مرحله نمونه شاهد برای را با حداقل سه  (R) بازيافت. 8

 نموده و در هوا خشک نمايید.به فیلترهای خالی اضافه  ،را با يک سرنگ میکرولیتری بازيافتالف. مقدار کمی محلول  

 .(۱۰و  9، 6تا  4)مرحله  انجام شود استانداردهای کاریهای نمونههمراه با  هاآنالیز نمونه .
 محاسبه نمايید.را  میلی گرم خالی(/میلی گرم اضافه شده[ - بازيافت])میلی گرم بازيافتج. 

 .را آماده کنید( Rبازيافت )د. نمودار 
 

 سنجش
 

9 .HPLC تزريق کنیدمیکرو لیتری را  ۱۰نمونه  نمايید.تنظیم ، را بر اساس توصیه شرکت سازنده و تحت شرايط ارائه شده.  
دوباره آنالیز کنید و ضريب رقت مناسب را  کرده وبالاتر از محدوده خطی نمودار کالیبراسیون است، نمونه را رقیق  ،توجه: اگر مساحت پیک 

 در محاسبات اعمال کنید.

 گیری کنید.. مساحت قله را اندازه۱۰
 

 اسباتمح
 

برداری ی نمونهشاهد واسطهرا در  جرم آن ( و میانگینWگرم در نمونه اصلی )برحسب میلیشده برای بازيابی( را . جرم روتنون )تصحیج ۱۱
(Bاز نمودار کالیبراسیون بخوانید  ). 

 محاسبه کنید.، ( بر حسب لیترVبرداری شده ) ، در حجم هوای نمونه3mg/mبر حسبرا ( C. غلظت روتنون )۱2

𝐶 (𝑚𝑔/𝑚3) =  
(𝑊 − 𝐵) × 103

𝑉
 

 

 ارزیابی روش
 

 76۰فشار  و 25℃ در دمای ،گرم بر متر مکعبمیلی ۱/۱۱تا  ۱6/۱حدوده [. در اين روش م2]منتشر شد ۱979مه  ۱۱در S300 روش

که نشان  ؛بود ٪4/۱۰۰با میانگین بازيابی  ŜrT )۰79/۰[ . دقت کلی)۱،5لیتری اعتبارسنجی شد] ۱۰۰های جیوه، با استفاده از نمونه مترمیلی

 Ortho Rotenone غلظت روتنون )تولید شده توسط دستگاه سازنده گرد و غبار رايت با استفاده از گرد و غبار .یز استناچ تورشدهنده يک 

  ..تأيید شد HPLC درتجزيه دی اکسان  و آوریبه طور مستقل با جمع رسید وروتنون  ٪۱۰تا ( % [  ۱   [Chevron Chemical ]شرکت

بود و  ٪99بیشتر از  PTFE آوری فیلترراندمان جمع .هر نمونه بود برایمیکروگرم روتنون  ۱۰۰۰تا  25۰در محدوده  %98/۰بازيافت برابر 

 گرم بر متر مکعب،میلی 8/۱۱در غلظت  PTFE فیلترهایحاوی  ۱۰2کروموزور   هایجاذ روی  (   = LOD 4)یهیچ روتنون قابل تشخیص
 .مشاهده نشد ، نیزدر دمای اتاق ذخیره شده بودندو که به مدت هفت روز در تاريکی ، نمونه اسپايکهیچ افتی در فیلترهای حاوی  .يافت نشد

 مناب :
[1] NIOSH. Backup data report. Unpublished. Available as Order No. PB 82-114729 from NTIS, Springfield, VA.  
[2] NIOSH [1979]. Rotenone: Method S300. In: Taylor DG, ed. NIOSH manual of analytical methods. 2nd ed. 
(Vol 5). Cincinnati, OH: U.S. Department of Health, Education, and Welfare, Center for Disease Control, National 

Institute for Occupational Safety and Health, DHEW (NIOSH) Publication No. 79-141.  
[3] Gunther FA, Blinn RG [1975]. Analysis of insecticides and acaricides. NY: Interscience, pp 419-420.  

[4] Bushway RJ, Engdahl BS, Colvin BM, Hanks AR [1975]. Separation of rotenoids and the determination of 
rotenone in pesticide formulations by high-performance liquid chromatography. J Assoc Off Anal Chem 

58(5):965-970. 
 
[5] NIOSH [1980]. NIOSH research report-development and validation of methods for sampling and analysis of 
workplace toxic substances. Cincinnati, OH: U.S. Department of Health and Human Services, Centers for Disease 
Control, National Institute for Occupational Safety and Health, DHHS (NIOSH) Publication No. 80-133.  
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 نویسنده روش: 
Jerome Smith, Ph.D., NIOSH; S300 originally validated under NIOSH Contract 210-76-0123.  

 NIOSH از خارج هایسایتوب به استناد براین،علاوه. نیست NIOSH آن توسط دییتأ منزله به محصولی یا شرکت نام هیچ ذکر: مسئولیت رفع

 این محتوای قبال در مسئولیتی NIOSH براین،علاوه. نیست NIOSH لهیوسبهها آن محصولات یا هابرنامه یا حامی هایسازمان تأیید منزله به

 .بودند یدسترسقابل انتشار تاریخ از سند این در ذکرشده وب هایآدرس همه. ندارد هاتیساوب
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  پیرتروم
 

                     PYRETHRUM  

 5008 :شماره روش

  :تاریخ انتشار 

 2016فوریه  25 

CAS: 8003-34-7                                                   RTECS: UR4200000  
      3O30H20to C 3O28H20C: فرمول شیمیایی

 4/372– 4/3۱6 وزن مولکولی:

 .  II و I و سینرين II و I ، جاسمولینII و I پیرترين ،ترکیبات فعال عبارتند از: اسامی مترادف

 ای چسبناک يا جامد؛ فشار بخار ناچیز.رزين قهوه ها:ویژگی

 کامل نوع ارزیابی:
 ود مجازحد

OSHA: 
3mg/m 5 

NIOSH:, 3mg/m 5 ،هاکشگروه دو آفت   
 
 

 سنجش
 

 مجهز به آشکار ساز ماوراء بنفش  HPLC: سنجشروش 

 شش جزء فعال پیرتروم ترکیبات آنالیت:
 دقیقه 3۰میلی لیتر استونیتريل،  ۱۰: ستخراجا

 میکرولیتر 25 حجم تزریق:
میلی لیتر در  ۱آ ، ايزوکراتیک،  ٪۱5استونیتريل/  ٪85: فاز متحرک

 (psi4۰۰کیلو پاسکال ) 2۰۰۰دقیقه، دمای اتاق، 

  ، C18, reverse phase, 10-μm packing, 25 to 30 cm ستون  ستون:

 نانومتر 225ماوراء بنفش در آشکار ساز  آشکار ساز:

 محلول استاندارد پیروتروم در استونیتريل کالیبراسیون:
 به ازای هر نمونه mg 8/۱- ۱/۰ :گستره کالیبراسیون

 [۱،2در هر نمونه ] μg ۰۱/۰  تشخیص: حد
 [۱]۰4/۰ دقت نمونه بردار:

 
 
 
 

 

 بردارینمونه
 

 میکرومتر( ۱با پورسايز )فايبرگلاس فیلتر  :بردارنمونه

  لیتر بر دقیقه ۱-4 دبی:
 لیتر  2۰حداقل حجم نمونه: 
 لیتر 4۰۰ حداکثر حجم نمونه:

جداگانه ارسال ، های فله، نمونهمعمولی: روش انتقال نمونه

 د.نشو

 25℃ روز در دمای 7حداقل : نمونه پایداری

 برداریدر هر نمونه نمونه ۱۰تا  2  :شاهد نمونه

 های ویژهاحتیاط
 

p- ست سمی ا شاق يا بلعیدن  ستن ستی، ا و يک  ،کلروفنول  از راه جذ  پو
درجه  ۱2۱. نقطه اشسسستعال شسسسودها محسسسسو  میمحرک قوی برای بافت

 .سانتیگراد داشته و قابل احتراق است

 صحت
 

 لیتری ( 24۰[ ) نمونه ۱] 3mg/m ۱2- 3مطالعه:  گستره

  % -۱8/۰: تورش

 ۰55/۰دقت کلی: 

 ۱۰/67±%صحت: 
 

 کاربرد
 
 

 لیتری 2۰۰هوای گرم بر متر مکعب برای نمونهمیلی ۱۰تا  5/۰کاری  گستره
 

 گرهامداخله

 [.۱نیاز باشد]مايع با آشکار سازجذ  الکترون  -ی يا کروماتوگرافی گازممکن است برای تايید به طیف سنجی جرم ناشناخته.
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 های دیگرروش
 

توصیه  یجذ  الکترون مايع با آشکارساز-های حجیم، کروماتوگرافی گازبرای نمونهاست. شدهاست، که بازنگری  ]S298  ]2اين همان روش
نیز مورد  با متانول/آ  يا استونیتريل، ايزوکراتیکريزی شده ، برنامهC8 اصلاح شده ) با استفاده از ستون  HPLC [. يک روش3شده است]

 [.4استفاده قرار گرفته است]
 

 تجهیزات

 

متر، با پد سسسلولزی در نگهدارنده میلی 37فايبر گلاس با قطر  : فیلتر بردارنمونه. ۱
 اند.فیلتر که بصورت يکپارچه درآمده

 لیتر در دقیقه و اتصالات انعطاف پذير. 4تا  ۱با دبی . پمپ نمونه برداری فردی، 2

 225در طول موج  UV آشسسکارسسساز مجهز به. کروماتوگراف مايع با فشسسار بالا 3
 نانومتر

 پیچی PTFEدرپوش  میلی لیتری ( با 6۰اونس ) 2ای . ظرف شیشه4

 پنس. 5

 لیتریمیلی ۱۰. پیپت حبابدار 6
 میلی لیتری ۱۰های حجمی . بالن7

 فیلتر سرنگ همراه بامیلی لیتری  ۱۰ سرنگ . 6

 یمیکرولیتر ۱۰۰تا  5. سرنگ يا پیپت، 7

 مواد شیمیایی مصرفی

 پیروتروم . ۱
  .نگهداری شودخورشید توجه: دور از نور مستقیم 

 شوند.پیرتروم در هوا اکسید و تجزيه میاجزای فعال 

 HPLCمناسب برای استو نیتريل . 2
 HPLCمناسب برای . آ  مقطر 3

 . ايزوپروپانول4

گرم میلی  6۰جهت کالیبراسیون محلول استوک . 5

 در ايزوپروپانول
 

 .مراجعه کنیدبه اقدامات احتیاطی ویژه *

 به مورد خاصی اشاره نشده است. برداری:های داخلی قبل از نمونهسازی کپسولآماده

 بردارینمونه
 

 برداری تعیین شده کالیبره کنید.برداری فردی را با ست نمونهمونههای ن.  پمپ۱

 .انجام شود لیتر  4۰۰تا  2۰برای حجم کل نمونه  ،لیتر در دقیقه 4تا  ۱برداری با سرعت جريان بین نمونه .2
 

 سازی نمونهآماده
 

 ای قرار دهید.در ظرف شیشه پنس. فیلتر را با دقت بوسیله 3

فیلتر  دقیقه 3۰حدود  .تا فیلتر خیس شود ،را ببنديد و به آرامی بچرخانید ایدر  شیشه نمايید.اضافه  به آن میلی لیتر استونیتريل ۱۰. 4

 .را بچرخانید ظرف یگهگاهنگهداريد و  در اين حالت را
 .صاف کنید یمحلول نمونه را از طريق فیلتر سرنگ. 5

 

 کالیبراسیون و کنترل کیفی
 

 هر نمونه انجام شود. به ازایگرم پیرتروم میلی 8/۱تا  ۰۱/۰در محدوده  ،بصورت روزانه با حداقل شش استاندارد کاری. کالیبراسیون 6

نموده و آن را رقیق میلی لیتری اضسافه  ۱۰های حجمی لیبراسسیون اسستونیتريل را در بالنکاجهت محلول اسستوک  ی ازمقادير مشسخصس  .آ
 .نمايید

  .(۱۰و  9های شاهد را آنالیز کنید )مرحله های اصلی، نمونه  . به همراه نمونه

  کنید.میلی لیتر پیروتروم( را تهیه  ۱۰ج . نمودار کالیبراسیون )مساحت پیک در 

ستفاده  (R) بازيافت. 7 سته از فیلترهای مورد ا سطج  .نمونه برداری تعیین کنید دررا حداقل يک بار برای هر د سه فیلتر در هر يک از پنج 
 .به اضافه سه نمونه شاهد آماده کنید

 .اجازه دهید فیلترها در هوا خشک شوند .آن را روی فیلترها بريزيد یمحلول ذخیره کالیبراسیون يا رقیق شده الف. مقدار مشخصی از 

 .ای نگهداری کنیدها را يک شب در ظرف شیشه . نمونه 
 .انجام دهید( ۱۱تا  9( و تجزيه همراه با استانداردهای کاری )مرحله 5و  4سازی )مرحله ج. آماده 
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 .گرم پیرتروم تهیه کنیدنسبت به میلی R زد. نموداری ا

ستی برای اطمینان از  .8 سیون و نموداردر سپايک نا معلوم، R نمودار کالیبرا سه نمونه ا سپايک سه نمونه جهت کنترل کیفیت و ،   جهتا

 .تجزيه را تعیین مقدار کنید
 

 سنجش
 

 .تنظیم کنیدسازنده و تحت شرايط ارائه شده را بر اساس توصیه شرکت  HPLC.  دستگاه 9
 .برداری خودکار تزريق کنید. مقدار کمی از نمونه را با استفاده از سرنگ، يا سیستم نمونه۱۰

 .گیری کنید. مساحت قله را اندازه۱۱

در روش   .شودتعیین مقدار میتشخیص و (  = tr 5 - 7پیرتروم مخلوطی از حداقل شش ترکیب است که در دو پیک اصلی ) دقیقه  نکته: 

 [.۱،4ترکیبات پیروتروم ممکن است با کروماتوگرافی گازی جدا شوند] .پیرتروم نیستند شدههای جزئی نشان داده طیف سنجی جرمی قله
 

 محاسبات
 

جرم ( و میانگین Wنمونه اصلی )گرم در بازيافت( را برحسب میلیجرم پیروتروم )تصحیج شده برای  با استفاده از نمودار کالیبراسیون، .۱2

 ( پیدا کنید.B)برداری ی نمونهشاهد واسطهرا در  آن
 محاسبه کنید. ( بر حسب لیترVبرداری شده )را در حجم هوای نمونه 3mg/m( بر حسب C. غلظت پیروتروم )۱3

 

𝐶 (𝑚𝑔/𝑚3) =  
(𝑊 − 𝐵) × 103

𝑉
 

 
 

 ارزیابی روش
 

اسسستفاده از  ، باگرم بر متر مکعبمیلی 5/8تا  4/۱محدوده [. اعتبار سسسنجی اين روش در 2منتشسسر شسسد ] ۱979وسسست آگ 3در S298 روش

[. اسسستانداردها و ۱]شسسد( انجام  Premium Pyrocide 175 (McLaughlin Gormley King Co.)اتمسسسفرهای تولید شسسده از ترکیب )
شدند GC/MS های فیلتر توسطنمونه شگاهی  .آنالیز  شدهتست آزماي بود به  با فیلترهايی که به عنوان نمونه و اتمسفرهای دينامیک ايجاد 

و بابلر حاوی ايزواکتان و آنالیز کروماتوگرافی گازی PTFE  به روش فیلتر صسسسحت آن گرفت.روش اتمیزه کردن محلول هیدروکربنی انجام 

 7/۰های حاوی نمونه .ط طیف سسسنجی جرمی تأيید شسسد(آشسسکارسسساز جذ  الکترون تأيید شسسد )عدم وجود پیرتروم در بابلر توسسس مجهز به

 .(٪2/98يدار بودند )میانگین بازيابی = به مدت هفت روز در شسسرايط محیطی پا ،شسسده از اتمسسسفر آزمايشسسیآوریگرم پیرتروم جمعمیلی

   .است %7/99 برابر با ،بر متر مکعبگرم میلی 9، در لیتر در دقیقه ۱با  ،لیتری جمع آوری شده ۱2۰های آوری برای نمونهراندمان جمع
 
 

 مناب :

[1] NIOSH [1979]. Backup Data Report: Method S298. Unpublished.  
[2] NIOSH [1980]. Pyrethrum: Method S298. In: Taylor DG, ed. NIOSH manual of analytical methods. 2nd ed. 
(Vol 6) Cincinnati, OH: U.S. Department of Health and Human Services, Centers for Disease Control, National 
Institute for Occupational Safety and Health, DHHS (NIOSH) Publication No. 80-125.  
[3] Association of Official Analytical Chemists (AOAC) [1982]. Changes in official methods of analysis. J 
Assoc Off Anal Chem 65: 455-456.  
[4] Hultquist A, Izumi RM [1982]. NIOSH sequence reports 3481-J and 4151-J. Salt Lake City, UT: Utah 
Biomedical Test Laboratory. Unpublished.  
[5] NIOSH [1981]. Occupational health guidelines for chemical hazards. Cincinnati, OH: U.S. Department of 
Health and Human Services, Centers for Disease Control, National Institute for Occupational Safety and Health, 
DHHS (NIOSH) Publication No. 81-123.  

 

 نویسنده روش:
James E. Arnold, NIOSH. 
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 Pyrethrum . ترکیبات فعال1جدول 

 # CAS جرم مولکولی فرمول ترکیب

Cinerin I 3O28H20C 3۱6.44 6-۰6-254۰2 

Cinerin II 5O28H21C 26۰.45 ۰-2۰-۱2۱ 

Jasmolin I 3O30H21C 33۰.47 2-۱4-4466 

Jasmolin II 5O30H22C 374.48 ۰-63-۱۱73 

Pyrethrin I 3O28H21C 328.45 ۱-2۱-۱2۱ 

Pyrethrin II 5O28H22C 372.26 9-29-۱2۱ 
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 بنزویل پروکساید 
 

                                 BENZOYL PEROXIDE   

 5009 :شماره روش

 :نتشاراریخ ات
 2016فوریه  25 

CAS: 96-34-0                                          RTECS: DM85750000  
 2O2CO)5H6(C  فرمول شیمیایی:

 22/242 وزن مولکولی:
 دی بنزوئیل پراکسید، بنزوئیل سوپراکسید  اسامی مترادف:

  8۰℃فشار بخار ناچیز، دمای احتراق خود بخودی ،25 ℃در دمای ذو  g/ml 334/۱ چگالی، ۱۰3℃ دمای ذو جامد،  ها:ویژگی

 کامل نوع ارزیابی:
 ود مجازحد

OSHA: 
3mg/m 5 

NIOSH:, 3mg/m 5 ،هاکشگروه دو آفت   

 سنجش
 

 مجهز به آشکار ساز ماوراء بنفش  HPLC:سنجشروش 

 بنزويل پروکسايد ترکیبات آنالیت:

 میلی لیتر اتیل اتر ۱۰ استخراج:
 (psi ۱3۰۰کیلوپاسکال )  9۰۰۰ فشار ستون:

   حجم آ  3۰حجم اتانول و  7۰آ  و اتانول با نسبت  :متحرکفاز 
 mm x 3 mm-ID stainless steel; spherical silica 250ستون:

particles with 5% bonded coating of octadecyl groups, US 

Pharmacopeia (USP) L1 ، 
  نانومتر 254در UV آشکاز  ساز:شکارآ

 بنزويل پروکسايد در اتیل اتر کالیبراسیون:

 به ازای هر نمونه mg 7/۱- 2/۰ گستره کالیبراسیون:

 [2در هر نمونه ] mg ۰۱/۰  تشخیص:حد 
 [۱]۰24/۰ :دقت نمونه بردار

 بردارینمونه
 

 میکرومتر(8/۰فیلتر)غشايی استر سلولزی با پورسايز  :بردارنمونه

  لیتر بر دقیقه ۱-3 دبی:
 3mg/m 5لیتر در غلظت  4۰حداقل حجم نمونه:
 لیتر 4۰۰ حداکثر حجم نمونه:

 دمال يخچالدر  روش انتقال نمونه:
یداری نه: پا فت در وزن فیلتر %9 نمو مای 7پس از  ،ا  روز در د

℃25  

 برداریدر هر نمونه نمونه شاهد ۱۰تا  2 های شاهد:نمونه
 

 های ویژهاحتیاط
 

بنزوئیل پراکسسید يک جامد قابل اشستعال اسست و ممکن اسست هنگام 

ها  ها و پوششها، لاستیکگردد. با برخی از پلاستیکگرم شدن منفجر 

[. اتیل اتر بسسیار قابل اشستعال اسست و در تماس با 4د]ندهواکنش می
 .دهدهوا پراکسیدهای انفجاری تشکیل می

 صحت
 

 لیتری( 9۰نمونه ) 3mg/m 9- 3 [1 ] مطالعه: گستره
 -%52/0 :تورش

 06/0دقت کلی:

 ±%82/11 صحت:

 کاربرد
 

 کاربرد دارد.لیتری  9۰گرم بر متر مکعب برای نمونه هوای میلی ۱9تا  2کاری یگستره 

 گرهامداخله

   به موردی اشاره نشده است.

 های دیگرروش
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شده ]S253  ]2اين همان روش ست، که بازنگری  ستا صی و . همچنین به يک ا صا سنجی غیر اخت سنجی غیر يک روش وزن  روش رنگ 

 .[4در سند معیار اشاره شده است] ،اختصاصی

 تجهیزات
 

 8/۰اندازه منافذ  ی با: فیلتر غشسسسايی اسسسستر سسسسلولزبردار. نمونه۱

نده فیلتر میلی 37میکرومتر، قطر  بان در نگهدار پد پشسسستی با  متر، 

 .کاست
لیتر در دقیقه و اتصالات  3تا  ۱با دبی  ،برداری فردی. پمپ نمونه 2

 انعطاف پذير.

 کیسه يخ يا. آيس پک 3
 با پوشسسش پلی تترا فلوئورواتیلن دار،میلی لیتر، درپوش 2۰. ويال 4

(PTFE) 
5.HPLC  آشکارساز مجهز به UV  نانومتر، شیر  254در طول موج

خارجی  نه  قه نمو يک حل با  نه  تری، فیلتر میکرولی 2۰تزريق نمو
 .خودکاربردار يکپارچه ساز و ستون کروماتوگرافی يا نمونه، یسرنگ

 پنس. 5

 .میکرولیتری ۱۰۰و  ۱۰های  . سرنگ7

 های مختلفی در اندازهمیلی لیتر 25و  ۱۰های حجمی . بالن8
  لیتریمیلی ۱۰. پیپت حبابدار 9

 مواد شیمیایی مصرفی
 

  %99. بنزويل پروکسايد با خلوص ۱

 ، بدون تثبیت کنندهاتیل اتر خالص. 2

 . متانول، تقطیر شده در شیشه3
 ديونیزه و يا آ  مقطر . آ 4

 لیتر میلی گرم درمیلی ۱۰. محلول استوک برای کالیبراسیون 5

 25ر اتیل اتر حل کرده و تا دگرم بنزوئیل پراکسید را میلی 25۰. 6
 .پايدار است 4 ℃ حداقل يک هفته در دمای نمايید.لیتر رقیق میلی

 

 .به اقدامات احتیاطی ویژه مراجعه کنید*

 به مورد خاصی اشاره نشده است. برداری:زی کپسول های داخلی قبل از نمونهآماده سا

 بردارینمونه
 

 های نمونه برداری فردی را با ست نمونه برداری تعیین شده کالیبره کنید..  پمپ۱

انجام شود. نبايستی وزن ذرات روی فیلتر   لیتر  4۰۰تا  4۰برای حجم کل نمونه  ،لیتر در دقیقه 3تا  ۱رداری با سرعت جريان بین بنمونه .2

 .کندگرم تجاوز میلی 2از 

 .( حمل کنیدرف عايق با آيس پک) مبرد کیسه ایها را در يک ظ. نمونه3
 سازی نمونهآماده

 

 .ها را بلافاصله در يخچال نگهداری کنیده، نمونهس از دريافت در آزمايشگا.  پ4

 ای قرار دهید.در ظرف شیشه پنس. فیلتر را با دقت بوسیله 5

 در  شیشه را ببنديد و به آرامی بچرخانید تا کاملا مخلوط شود. فه کنید.اضای از اتیل اتر به هر ويال میلی لیتر ۱۰با پیپت  .6
 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 

 در هر نمونه انجام شود.گرم میلی 7/۱تا  ۰۱/۰، در محدوده با حداقل شش استاندارد کاری ،بصورت روزانه .کالیبراسیون را7

میلی لیتری اضافه کنید و با  ۱۰های حجمی میکرلیتری به بالن ۱۰ر را با پیپت اتیل ات ، بامحلول استوک کالیبراسیون ی ازمقادير مشخص .آ 

 .نمايیدقیق به حجم رساندن ر

  .(۱2و  ۱۰های شاهد را آنالیز کنید )مرحله های اصلی، نمونه  . به همراه نمونه
 .میلی گرم بنزوئیل پراکسايد در هر نمونه را تهیه کنید ۱۰مساحت پیک برای   ،نمودار کالیبراسیونبا استفاده از ج . 

ستفاده  (R)بازيافت. 8 سته از فیلترهای مورد ا سايد را حداقل يک بار برای هر د سه  .(7)مرحله  تعیین کنیددر نمونه برداری بنزوئیل پرک

 .فیلتر در هر يک از پنج سطج به اضافه سه نمونه شاهد آماده کنید
 .بريزيدهد واسطه شاآ. مقدار مشخصی از محلول ذخیره کالیبراسیون را با يک سرنگ میکرولیتری روی فیلترهای  
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 انجام شود. (۱2تا  ۱۰و  6، 5همراه با استانداردهای کاری )مرحله ها  . تجزيه نمونه 

 .گرم بنزوئیل پراکسید را تهیه کنیدنسبت به میلی بازيافتج. نمودار 

سه نمونه اسپايک کنترل کیفیت و نمونه اسپايک نامعلوم، برای همخوانی دارند، سه  R . برای اطمینان از اينکه نمودار کالیبراسیون و نمودار9

 .نمايیدرا تجزيه جهت آنالیز 
 سنجش

 

 نمايید.را بر اساس توصیه شرکت سازنده و تحت شرايط ارائه شده تنظیم  HPLC.  دستگاه ۱۰

 .دیکن قيخودکار تزر بردارنمونهبا و  دی( شستشو دهتریل یلمی ۱/۰حلقه نمونه را به طور کامل با نمونه ). ۱۱

 نمايید.گیری . مساحت قله را اندازه۱2
 محاسبات

( و Wجرم بنزوئیل پراکسسايد )تصسحیج شسده برای بازيابی( را برحسسب میلی گرم در نمونه اصسلی )با اسستفاده از نمودار کالیبراسسیون، . ۱2

 ( پیدا کنید.B) بردارینمونهی شاهد واسطهجرم آنرا در میانگین 

 محاسبه کنید. ( بر حسب لیترVبرداری شده )برای حجم هوای نمونه 3mg/m( بر حسب Cغلظت بنزوئیل پراکسايد ). ۱3
 

𝐶(𝑚𝑔/𝑚3) =  
(𝑊 − 𝐵) × 103

𝑉
 

 

 ارزیابی روش
 

و  26℃دمای گرم بر متر مکعب در میلی۱/۱9تا  ۱/3. اعتبارسسنجی اين روش در محدوده [3منتشسر شسد] ۱977ژانويه  2۱در S253 روش

شسسسرايطی که هیچ مقداری از [. راندمان جمع آوری در ۱.5شسسسد] انجاملیتری  9۰های متر جیوه ، با اسسسستفاده از نمونه میلی 764فشسسسار 

 ،ها نشان دادمطالعات بر روی میزان ثبات نمونهبرابر يک تعیین گرديده است.  پراکسايد در فیلتر دوم )پشتیبان( وجود نداشته باشد،بنزوئیل
سايد پس از يک هفته که مقدار ب سايد در اتیل اتر در دمای اتاق به مدت يک هفته پايدار کا %3/9نزوئیل پراک ست. بنزوئیل پراک هش يافته ا

نمونه اسپايک  ۱8نمونه، برای  گرممیلی 9/۰تا  225/۰های صد بازيافت برای محدودهمی باشد. در ۰6/۰( برابر  ŜrTبوده و دقت کلی روش )

 تخمین زده شده است. %97 برابر

 مناب :
[1] NIOSH [1976]. Backup data report: S253 for Benzoyl Peroxide. In: Ten NIOSH analytical methods (Set 2). 
Available as order No. PB 271-464 from NTIS. Unpublished.  
[2] Wade R [1980]. Memorandum: UBTL analytical laboratory report for benzoyl peroxide, Sequence #2182-J. 
Salt Lake City, UT: Utah Biomedical Test Laboratory. Unpublished.  
[3] NIOSH [1978]. Benzoyl peroxide: Method S253. In: NIOSH manual of analytical methods. 2nd ed. (Vol 4). 
Cincinnati, OH: U.S. Department of Health, Education, and Welfare, Center for Disease Control, National Institute 
for Occupational Safety and Health, DHEW (NIOSH) Publication No. 78-175.  
[4] NIOSH [1977]. NIOSH criteria for a recommended standard: occupational exposure to benzoyl peroxide. 
Cincinnati, OH: U.S. Department of Health, Education, and Welfare, Center for Disease Control, National Institute 
for Occupational Safety and Health, DHEW (NIOSH) Publication No. 77-166.  
[5] Gunderson EC, Anderson CC [1980]. Development and validation of methods for sampling and analysis of 
workplace toxic substances. Cincinnati, OH: U.S. Department of Health and Human Services, Centers for Disease 
Control, National Institute for Occupational Safety and Health, DHHS (NIOSH) Publication No. 80-133.  

 نویسنده روش:
Charles Neumeister, NIOSH. 

 NIOSH از خارج هایسایتوب به استناد براین،علاوه. نیست NIOSH آن توسط دییتأ منزله به محصولی یا شرکت نام هیچ ذکر: مسئولیت رفع

 این محتوای قبال در مسئولیتی NIOSH براین،علاوه. نیست NIOSH لهیوسبهها آن محصولات یا هابرنامه یا حامی هایسازمان تأیید منزله به

 .بودند یدسترسقابل انتشار تاریخ از سند این در ذکرشده وب هایآدرس همه. ندارد هاتیساوب
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 استریکنین
 

STRYCHNINE  
 

 3، شماره  5۰۱6 شماره روش:
 :انتشارتاریخ  

 ۱985 مه ۱5 ؛1 شماره

 2۰۱6 فوريه 26 ؛3 شماره

CAS:   57-24-9                                     RTECS: WL2275۰۰۰ 
                                  2O2N22H12C فرمول شیمیایی:

 42/334 وزن مولکولی:

 ۱-۱۰-استريکنیدين اسامی مترادف:
 ، فشار بخار ناچیز268℃، نقطه ذو جامد ها:ویژگی

 کامل نوع ارزیابی:
 ود مجازحد

OSHA: 3mg/m ۱5/۰ 

NIOSH:, 3mg/m ۱5  هاکشگروه يک آفتساعت،  ۱۰به ازای    

 سنجش
 

 UV مجهز به آشکارساز HPLC :سنجشروش 

 استريکنین :ترکیبات آنالیت

 متحرک فاز لیتر میلی 5 :واجذب

 میکرولیتر 2۰ :حجم تزریق

سید سولفونیک هپتان-۱ :متحرک فاز  ;PH 5/3 با CH3CN + آبی ا

 دمای محیط در دقیقه در لیتر میلی ۱

سه :ستون سته متر، میلی 2/4 × متر سانتی 25 شنا   با شده بندی ب

Pharmacopeia (USP) L1 C18/US، میکرومتر ۱۰ سايز ذره 

 نانومتر 254در طول موج  UV :آشکارساز

 متحرک فاز در استريکنین هایمحلول :کالیبراسیون

 نمونه هر در میکروگرم 7۰ تا ۱۰:گستره کالیبراسیون

 [۱،2] نمونه هر در میکروگرم 8/۰ :تشخی حد 

 نمونه هر در میکروگرم 62 تا ۱3 به ازای۰42/۰ (:𝑺̅𝒓) کلی دقت

 بردارینمونه
 

 (مترمیلی 37 شیشه، الیاف) فیلتر :بردارنمونه

 دقیقه در لیتر 3 - ۱ :دبی

 گرم بر متر مکعبمیلی ۱5/۰ يا لیتر 7۰ حداقل حجم نمونه:

 لیتر ۱۰۰۰ :حداک ر حجم نمونه

 معمولی :روش انتقال نمونه

 [۱]25 ℃دمای در روز 7 حداقل :نمونه پایداری

 بردارینمونه در هر نمونه ۱۰ تا 2 شاهد: هاینمونه

 

 های ویژهاحتیاط
 

 از آن به زدن دست هنگام. را داردآور  تشنج پتانسیل ايجاد استريکنین

ستکش نفوذ، قابل لباس غیر صورت و د ستفاده شیلد   از[. 3،4]کنید ا
ست تماس سید با پو ستیک ا ست ممکن زيرا ،کنید خودداری ا  باعث ا

 .شود شديد سوختگی

 صحت

ستره   ۱8۰ب در لی گرم بر متر مکعمی 43/۰ تا۰73/۰ :مطالعه گ

 ]3[نمونهلیتر 

 % 4/4 :تورش

 ]۰59/۰ ]۱ (:𝑺̅𝒓)دقت کلی

 ±٪6/۱4 :صحت

 کاربرد

 هوا. نمونه لیتر 2۰۰ برای مکعب متر بر گرممیلی ۱۰ تا ۰5/۰ کاری محدوده
 

 خله گرهامدا

 نشده شناخته
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 های دیگرروش

 [.2]باشدمی S302شده روش  اصلاح روش اين
  تجهیزات

 

نه. ۱ نده متر،میلی 37 قطر فايبرگلاس، فیلتر: بردارنمو هدار  در نگ

 .کاست فیلتر

 اتصسسسال با لوله دقیقه، در لیتر 3 تا ۱ ،فردی برداری نمونه پمپ. 2
 پذير انعطاف

3 .HPLC  جذ  آشسکارسسازمجهز به UV نانومتر، ضسبط 254 در 

 ستون. و ساز يکپارچه کننده،

 منافذ اندازه نايلون ممبران، پروپیلن، پلی محفظه سسسسرنگ، فیلتر. 4

 .میکرومتر 2/۰

 میکرولیتر. 2۰ سرنگ،. 5

 .میکرولیتر ۱۰۰ تا ۱۰ سرنگ، يا میکروپیپت. 6

 پلی روکش با پیچی درپوش با اسسسسکوات، پماد شسسسیشسسسه، کوزه،. 7

 (PTFE) تترافلورواتیلن

 .لیتریمیلی ۱۰ ای،شیشه حجمی، هایفلاسک. 8

 .پیپت بالب با لیتری، میلی 5 پیپت،. 9

 .پنس .۱۰

 .اولتراسونیک حمام. ۱۱

 مواد شیمیایی مصرفی
 

 *98 استريکنین،. ۱

 کروماتوگرافی مناسب برای استونیتريل،. 2

 مقطرآ   کروماتوگرافی،آ  مناسب برای . 3
 آ  و اسسستونیتريل از مسسساوی حجم(. v/v) ۱:۱ آ ،: اسسستونیتريل. 4

 شده مخلوط مقطر

 يخ زده استیک، اسید . 5
 گلاسیال استیک اسید لیتر میلی 6/۰. نرمال ۰۱/۰ استیک،  اسید. 6

vh کنید. رقیق مقطر آ  لیتر ۱ با 

 .%95 اسید سولفونیک هپتان سديم نمک-۱. 7

 استريکنین لیتر میلی در گرم میلی ۱ کالیبراسیون، استوک محلول .8
 به کمک برای اولتراسسسونیک حمام ازنرمال.  ۰۱/۰ اسسستیک اسسسید در

 کنید.  استفاده انحلال

سید سولفونیک هپتان-۱ سديم نمک گرم ۱.۱۰۱4: متحرک فاز. 9  ا
ستونیتريل لیتر میلی 98۰ در را ساوی از ا سبت م کنید.  حل آ  با ن

pH   به وسیله . نمايید تنظیم 5/3 رویبر  گلاسیال استیک اسید بارا

 قرار يخچال در و کرده فیلتر ، نمونه رامیکرومتری PTFE  45/۰فیلتر

 کنید. تهیه تازهنمونه  هفته هر ،شد ظاهر بخاری از ان اگر و. دهید
 

 .به اقدامات احتیاطی ویژه مراجعه کنید*

 

 -کپسول های داخلی قبل از نمونه برداری:آماده سازی 

 نمونه برداری

 .کنید کالیبره خط در نماينده بردار نمونه يک با را شخصی برداری نمونه پمپ هر. ۱ 

 برداری نمايید. نمونه لیتر ۱۰۰۰تا  7۰ نمونه کل حجم برای دقیقه در لیتر 3 تا ۱ بین دقیق جريان سرعت با. 2

 آماده سازی نمونه

 .کنید منتقل ایشیشه ظرف به يک پنس از استفاده با احتیاط با را فیلتر. 3

 .شود خیس فیلتر تا بچرخانید آرامی به و ببنديد را شیشه. کنید اضافه لیتری میلی 5/۰ متحرک فاز. 4

 .کنید فیلتر سرنگی فیلتر طريق يک از را نمونه محلول. 5

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 میکروگرم ۱4 تا ۰.2)کنید  نمونه به صورت روزانه کالیبره هر ،استريکنین میکروگرم 7۰ تا ۱ محدوده در کاری استاندارد شش حداقل با. 6

 (.لیتر میلی در

 رقیق و کنید اضسسافه لیتری میلی ۱۰ حجمی هایفلاسسسک در متحرک فاز با را کالیبراسسسیون برای اسسستوک محلول شسسده شسسناخته مقادير. آ

 نمايید.

  .(۱2و  ۱۰های شاهد را آنالیز کنید )مرحله های اصلی، نمونههمراه نمونه . به 
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 .میلی گرم بنزوئیل پراکسايد در هر نمونه را تهیه کنید ۱۰ج. با استفاده از نمودار کالیبراسیون، مساحت پیک برای  

ستفاده در نمونه برداری تعیین کنید (R). بازيافت7 سته از فیلترهای مورد ا سايد را حداقل يک بار برای هر د سه  (.7)مرحله  بنزوئیل پرک

 .فیلتر در هر يک از پنج سطج به اضافه سه نمونه شاهد آماده کنید

 انجام شود. (۱2تا  ۱۰و  6، 5ها همراه با استانداردهای کاری )مرحله  . تجزيه نمونه
 .گرم بنزوئیل پراکسید را تهیه کنیدنمودار بازيافت نسبت به میلیج. 

همخوانی دارند، سسسه نمونه اسسسپايک نامعلوم، برای کنترل کیفیت و سسسه نمونه  R . برای اطمینان از اينکه نمودار کالیبراسسسیون و نمودار9

 .اسپايک جهت آنالیز را تجزيه نمايید
 سنجش

 

 توصیه شرکت سازنده و تحت شرايط ارائه شده تنظیم نمايید.را بر اساس  HPLC.  دستگاه ۱۰

 .دیکن قيخودکار تزر بردارنمونهبا و  دی( شستشو دهتریل یلمی ۱/۰حلقه نمونه را به طور کامل با نمونه ). ۱۱

 گیری نمايید.. مساحت قله را اندازه۱2
 محاسبات

سیون، جرم ۱2 ستفاده از نمودار کالیبرا ستريکنین. با ا صلی ) ا سب میلی گرم در نمونه ا شده برای بازيابی( را برح صحیج  ( و میانگین W)ت

 ( پیدا کنید.Bبرداری )ی نمونهرا در شاهد واسطهجرم آن

 ( بر حسب لیتر محاسبه کنید.Vبرداری شده )برای حجم هوای نمونه 3mg/m( بر حسب C) استريکنین. غلظت ۱3
 

𝐶(𝑚𝑔/𝑚3) =  
(𝑊 − 𝐵) × 103

𝑉
 

 

 ارزیابی روش
 

 ۱8۰ نمونه يک از اسسسستفاده با ،یکروگرم در متر مکعبم 34/۰ ات ۰۰73/۰ محدوده در و[ 2] شسسسدمطرح  ۱978 فوريه ۱7 در S302 روش
𝑆̅) کلی دقت[. ۱،5] گرديد ارزيابی لیتری

𝑟𝑇) اسسسپکتروفتومتر با فیلتر هاینمونه آنالیز با مسسستقل طور به اسسستريکنینUV نانومتر 254 در 

 لیتری۱8۰ نمونه برای %8/98 حداقل آوری جمع راندمان. بود نمونه هر در کروگرممی ۱/54 تا 5/۱3محدوده  در %98بازيافت  بدسسسست آمد.

 هفت هاینمونه برای %8/98 مقابل در، ٪۱۰5 روزه يک هاینمونه برای بازيافت میانگین. شد تعیین لیتر میلی بر یکروگرمم ۱5/۰ غلظت در

 . بود اتاق دمای در روزه

 منابع:
[1] NIOSH [1976]. Back-up data report for Strychnine. In: Ten NIOSH analytical methods. Available as order No. 
PB288-629 from NTIS. Unpublished. 
[2] NIOSH [1979] Strychnine: Method S302. In: Taylor, DG ed. 2nd ed. (Vol 5). NIOSH manual of 
analytical methods. Cincinnati, OH: U.S. Department of Health, Education, and Welfare, Center for Disease 
Control, National Institute for Occupational Safety and Health, DHEW (NIOSH) Publication No. 79-141. 
[3] NIOSH [1978]. NOSH criteria for a recommended standard: occupational exposure during the manufacture 
and formulation of pesticides. Cincinnati, OH: U.S. Department of Health, Education, and Welfare, Center for 
Disease Control, National Institute for Occupational Safety and Health, DHEW (NIOSH) Publication No. 78-174. 
Available as order No. PB81-227001 from NTIS. 
[4] NIOSH [1981]. Occupational health guidelines for chemical hazards. Cincinnati, OH: U.S.Department of 
Health and Human Services, Centers for Disease Control, National Institute for Occupational Safety and Health, 
DHHS (NIOSH) Publication No. 81-123. 
[5] NIOSH [1980]. Development and validation of methods for sampling and analysis of workplace and 
toxic substances. Cincinnati, OH: U.S. Department of Health and Human Services, Centers for 
Disease Control, National Institute for Occupational Safety and Health, DHHS (NIOSH) Publication  
No. 80-133. 
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 نویسنده روش: 
M.J. Seymour, NIOSH 

 از خارج هایسایتوب به استناد براین،علاوه. نیست NIOSH آن توسط دییتأ منزله به محصولی یا شرکت نام هیچ ذکر: مسئولیت رفع

NIOSH لهیوسبهها آن محصولات یا هابرنامه یا حامی هایسازمان تأیید منزله به NIOSH براین،علاوه. نیست NIOSH قبال در مسئولیتی 

 .بودند یدسترسقابل انتشار تاریخ از سند این در ذکرشده وب هایآدرس همه. ندارد هاتیساوب این محتوای
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 آرسنیک، ارگانیک
 

ARSENIC, organo-  
 

 3، شماره  5۰22 :شماره روش
 :انتشارتاریخ 

                                                                                                                                    ۱985 مسسه ۱5 :1 شممممممماره

 2۰۱6 مارس 3 :3 شماره

 

CAS:      

(۱)  ۱24-58-3  

(2)  75-6۰-5  

(3)  98-5۰-۰  

RTECS:  

(۱)  PA  ۱575۰۰۰  

(2)  CH  7525۰۰۰                         

(3)  CF  875۰۰۰  

 

 فرمول شیمیایی:
(۱)2H3AsO3CH           

(2)  H2AsO2) 3(CH      

(3) H2AsO4H6HNC    
 وزن مولکولی:

(۱) 96/۱39      

(2) 99/۱37        
(3) ۰7/2۱7     

  اسامی مترادف:

 . متانارسونیک اسید: متیلارسونیک اسید (۱)

 اکسید آرسین متیل هیدروکسید. کاکوديلیک اسید: اسید آرسینیک متیل دی( 2)
 آتوکسیلیک آرسنیلیک اسید، اسید-p: آمینوفنیل-p آرسونیک اسید( 3)

 ویژگی ها:

  ۱6۱℃نقطه ذو  ;(جامد۱)

 ۱95℃نقطه ذو  ;جامد ;(جامد2)

 232℃نقطه ذو  ;جامد ;(جامد3)
 کامل نوع ارزیابی:

 حدود مجاز

OSHA:- 

NIOSH:, 3mg/m 5/۰ 

 سنجش
 

 هیدريد اتمی جذ /يونی کروماتوگرافی: روش سنجش

 AsH3 (AAS) ؛(IC) هاآنیون :ترکیبات آنالیت
 لیتر  میلی 25 کربنات،-بورات بافر :استخراج

 تزريق :وماتوگرافیکر

 لیتر میلی 8/۰ :حجم تزریق

 متر میلی ۱5۰× 3 آنیون دو ستون، :ستون

نده نات-بورات بافر :شمموی قه؛ در لیتر میلی 5/2. کرب  کیلو 345۰ دقی

 محیط . دمای(psi 5۰۰) پاسکال

 سانتیگراد درجه 8۰۰ :کوره

 (D2 بدون) نانومتر 7/۱93 :موج طول

 آ  در آرسنیک آلی مواد :کالیبراسیون

 نمونه برداری 
 

 (PTFEمیکروگرم  ۱) فیلتر :بردارنمونه

 دقیقه در لیتر 3 - ۱ :دبی

 میلی گرم بر متر مکعب ۱/۰لیتر يا  5۰ :حداقل حجم نمونه

 لیتر ۱۰۰۰ :حجم نمونهحداکثر 

 معمولی :روش انتقال نمونه

 پايدار :نمونه پایداری

 بردارینمونه برای هر نمونه ۱۰ تا 2 های شاهد:نمونه
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 نمونه هر در میکروگرم 2 تا 5/۰ :گستره کالیبراسیون

 [۱] نمونه هر در میکروگرم 2/۰ :حد تشخیص

 ۱ جدول :(𝑆𝑆𝑟𝑟̅) دقت
 

 های ویژهاحتیاط
 

 عینک و آزمايشسگاهی روپوش دسستکش، از شسیمیايی مواد با کار هنگام

ستفاده ايمنی سولفات. شود انجام هودزير  در بايد کارها تمام. کنید ا  پر

 است سمی بسیار آرسین گاز. است قوی کننده اکسید عامل يک پتاسیم

سساخت  در اسستفاده مورد آرسسنیک ترکیبات. باشسد کشسنده تواندمی و

 .[3]هستند سمیهای استانداردها نمونه

 صحت
 

  ]۱،2[میلی گرم بر متر مکعب  2/۰ تا ۰۰5/۰ :مطالعه گستره

 قابل چشم پوشی: تورش

 (:𝑺̅𝒓𝑻)دقت کلی

 ]۱[میکروگرم در متر مکعب  ۰2/۰@۰47/۰ 

 ]۱[میکروگرم در متر مکعب ۰۰5/۰ @۱4/۰

 یکروگرم در متر مکعبم ۰2/۰ @ ± ٪2۰ :صحت
 

 کاربرد
 

آلی  ترکیبات کمیت تعیین برای روش اين شسسود.اسسستفاده می لیتری ۱۰۰ هوای نمونه يک برای3mg/m (As ) ۱۰تا ۰۰5/۰ کاریگسسستره 
 است. شده طراحی آرسنیک ذراتحاوی 

 

  گرهامداخله
 

از هم جدا  B ندهيدو با شو نياما ممکن است ا شود،ی، شستشو مA ندهيبا استفاده از شو دیاس کیآرسنلیمت یبا د  (III)یمعدن کیآرسن

ساز یدر نمونه م ،بالا یهادر غلظتا، هوني ريسا. شوند سن یوانند در جدا ستفاده از ها  کیآر   3O2As کنند. جادياختلال ا یکروماتوگرافبا ا

 .دیمراجعه کن 79۰۱به روش  ،بیآن ترک یساز یکم ی. براشودینم یبرداربردار نمونهنمونه نيبه طور موثر توسط ا
 

 های دیگرروش

صلاح روش اين شدمیP&CAM 320شده روش  ا سط Asکل  ذرات 72۰۰ روشدر   [.2]با  روششود. می گیریاندازه AAS/هیدريد تو
 باشد. داشته وجود آئروسل و بخار صورت به تواندمی کهشود می 3O2As گیریاندازهبرای  79۰۱

 

 تجهیزات 

 منافذ اندازه ،PTFE اتیلن پلی باهمراه  غشسسسايی فیلتر: بردارنمونه. ۱

 فیلتر نگهدارنده در پشسسستیبان پد با متر میلی 37 قطر میکرومتر، ۱
 کاست.

 هایشسسسیلنگ با دقیقه، در لیتر 3 تا ۱ ،فردی برداری نمونه پمپ. 2

 .پذير انعطاف اتصال

. شسسده پس بای آشسسکارسسساز و متوقف کننده با يونی کروماتوگراف. 3

سا  PTFE (0.3mm ID×0.6mm OD )لوله  طريق از را ستون پ

 (.۱ شکل) کنید هدايت آرسین منبع به مستقیماً

  سبک اتصالات با لیتری،میلی ۱۰ پلاستیکی، سرنگ،. 4

 سسسسیم، همراه با جريان نرخ دارای تناسسسسبی پمپ: آرسسسسین منبع. 5

 و دور 5 ،(1.5mm ID × 3.5mm OD) منیفولد اختلاط هایپیچ

شه OD کانکتورهای دور، 2۰  (T"1.5mm ID × 3.5mm" ایشی

(OD ،متر۱(. 2 شسسسکل) انبسسسساط محفظه و مايع و گاز جداکننده 

 مواد شیمیایی مصرفی
 زهیونيآ  د .۱

 کيدريکلر دیاس . 2

𝐶𝑂3 مولار یلیم 3HCO / 9/۱ مولار یلیم A  (4/2 ندهيشسسو .3
−2 / ۱ 

𝐵4𝑂7 مسولار یلسیسمس
 گسرم3NaHCO ،8۰55/۰ گسرم8۰67/۰ . )2−

3CO2Na گرم5257/۱، و O2H10• 7O4B2Na  زهیونيآ  د تریل 4را در 

 .دیحل کن

𝐵4𝑂7مولار یلیم B (5 نسدهيشسسسو. 4
7O4B2Na گرم 6284/7(.  2−

O2H10• دیشده حل کن زهیونيد آ  لیتر 4 را در. 

 )v/v( %۱5، اشسسباع شسسده در 8O2S2K م،یمحلول پرسسسولفات پتاسسس. 5
HCl. 

 .  KOH (w/v)% 2/۰در  4NaBH (w/v) ،%۱ م،يسد ديدریه بورو. 6

 5۰۰. تا دیاضسسافه کن زهیونيرا به آ  د KOH گرم ۱و  4NaBH گرم 5
 .دیتازه آماده کنو  یهفتگبه صورت محلول را شود.  قیرق تریل یلیم

 :تریل یلی/ م آرسنیک کروگرمیم ۱۰۰۰ ،استانداردهای استوک محلول. 7
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صالات سه عدد يک چهارم اينچی؛  PTFE ODلوله يک   PTFE ات

 در لیتر میلی 9۰۰ تا ۱۰۰) مترتارو و ID Swagelok چهارم اينچی

 (.دقیقه

 65/۰ متقابل UV خطی پراکندگی) اتمی جذ  اسسسسپکتروفتومتر. 6
 .الکترود بدون تخلیه لامپ عنوان به(. مترمیلی بر نانومتر

 ID ۱6 درز بدون کوارتز لوله) اتمیزاسسسسیون سسسسلول وت ذيه  منبع

له با متر میلی ۱3  × مترسسسسانتی  4 در مترسسسسانتی ۱8 ورودی لو
دارای  Ω/m) ۱4) نیکروم سیم با ،(مرکز در شده ذو  ID مترمیلی

 حرارت برابر در مقاوم نوار با که هاپیچ بین یمترمیلی 3 تا 2 فاصسسله

شده ستپیچیده  سط سلول در دما (.3 شکل( )ا  8۰۰) ترموکوپل تو
 AAS مشعل سر روی را سلول. شودمی گیریاندازه( سانتیگراد درجه

 .نمايید تنظیم ،مشعل تراز هایکنترل با و کنید نصب شکافی تک

  لیتری میلی 5۰ بشر. 7

 اولتراسونیک آ  حمام. 8
 لیتری میلی 5۰۰ و ۱۰۰ ،۱۰ حجمی هایفلاسک. 9

 لیترمیلی ۱ تا ۱/۰ و میکرولیتر 25 پیپت،. ۱۰

 
شه ظروف تمام**  باو  کنید، خیس ملايم شوينده مواد در را ایشی

 .بشويید3HNO (۱۰% ) و ديونیزه آ 

حل  زهیونيدر آ  د را2H3AsO3CH گرم934۱/۰) کیلارسونیمت دی. اسآ

 (.شود قیرق تریل یلیم 5۰۰تا  دیکن

سن لیمت ید .  س کیآر را در آ   3(CH(H2AsO2 گرم 92۱۰/۰) .دیا

 (.شود قیرق تریل یلیم 5۰۰تا  دیحل کن زهیونيد

سونینوفنیآم-p .ج س کیلار )2H3AsO4H6NC2H-p گرم4485/۱( دیا

 5۰۰تا  زهیوني. با آ  ددیحل کننرمالNaOH (۱  ) تریل یلیم 5را در 

 محلول را دور از نور خورشید نگهداری نمايید.. نمايید قیرق تریلیلیم

 یترل یلیم 5در را  )3O2As گرم 66۰2/۰) .کیآرسسسسن دیاکسسسس یتر .د

NaOH  (۱  )مال با آ  ددیحل کننر  قیرق تریلیلیم 5۰۰تا  زهیوني. 

 نمايید.

 یترل یلیم 5در را  )5O2As گرم 7669/۰)  کیآرسسسن دیه. پنتوکسسسس

NaOH  (۱  )مال با آ  ددیحل کننر  قیرق تریلیلیم 5۰۰تا  زهیوني. 

 نمايید.

سیکال رهیمحلول ذخ. 8  مخلوط. تیآنال تریل یلیبر م کروگرمیم ۱ با ونیبرا

ستوک نمونه از هر تریل یلیم ۱/۰  شوينده را با (.REAGENTS, 7) ا

A   به محلول را . دیکن قیرق یتریل یلیم ۱۰۰ یفلاسسسسک حجم کيدر

 .دیکن هیتازه تهو روزانه صورت 

 آرگون. 9

 

 .به اقدامات احتیاطی ویژه مراجعه کنید*

 

 -برداری:های داخلی قبل از نمونهآماده سازی کپسول

 بردارینمونه
 

  بردار استاندارد کالیبره نمايید. نمونه يک با را فردی برداری نمونه پمپ هر .۱

 لیتر انجام گیرد. ۱۰۰۰تا  5۰ نمونه کل حجم برای ،دقیقه در لیتر 3 تا ۱ بین جريان سرعت با برداری . نمونه2

 .کنید بندی بستهطور ايمن جايی آنها را بهجهت جابه  و ببنديد را هاکاست . درپوش3
 
 

 ازی نمونهسآماده
 

 .کنید پیپت تمیز لیتری میلی 5۰ بشر يک در را A شوينده لیتر میلی 25 نمونه، هر برای .4

ست را باز  .5 شر منتقل کن در ان قرار دهید زیرا با پنس تم PTFE لتریف ،کردهکا سمت باز فدیو آن را به ب را در تماس با محلول قرار  لتری. 
 .ظرف را بپوشانید. دیده

تا زمان  شسسسوند،نمی آنالیز بلافاصسسسله نمونه اسسسستخراجی اگر. بزنید هم اولتراسسسسونیک آ  حمام در دقیقه 3۰ مدت به را ظرف . محتويات6

 نگهداری نمايید. 4℃ دمای درگیری، اندازه
 

 کیفیکالیبراسیون و کنترل 
 

 انجام دهید. را میکروگرم( کالیبراسیون۰8/۰ تا ۰۰8/۰) نمونه هر در میکروگرم 2 تا 2/۰ محدوده در کاری استاندارد شش حداقل با . روزانه7

صی مقادير. آ شخ ستوک محلول از م سیونرا برای  ا سک در A شوينده به کالیبرا ضافه لیتری میلی ۱۰ حجمی هایفلا علامت  تا و کنید ا

 .نمايید رقیق مشخص شده

 (.۱2 تا 8 مرحله) کنید آنالیز های شاهد را نیزی اصلی، نمونههانمونه با همراه  .



95 
 

 .کنید تهیه( میکروگرم آرسنیک مقابل در ارتفاع يا مساحت پیک) آرسنیک گونه هر برای را کالیبراسیون نمودار .ج

 سنجش
 

شده  شرايط روی را يونی کروماتوگراف. 8 صیه  صال از قبل. کنید تنظیمتو سا  ات سین، منبع به پ  شوينده با تا دهید اجازه هاستون به آر

 .شوند متعادل ساعت ۱ بیشتر از

سازی امکان A شوينده :نکته سید جدا سونیک ا سونینوفنیآم-p ،(دقیقه2 =(tr) ماند زمان) متیلار سید کیلار   و( قهیدق4 =)زمان ماند ا

 سیگنالی اگر. شودنمی حل( قهیدق۱ =)زمان ماند آرسنیک متیل دی اسید و (III) آرسنیک. دهدمی را( قهیدق5/7 =)زمان ماند (vآرسنیک )

 از استفاده با را دوم آنالیز داشته باشند، وجود نمونه در ترکیب دو هر اگر يا ،ه باشدآمد دست به اخیر ،ترکیب دو تقريبی نگهداری زمان در

 ترکیبات موثر طور به  A، شويندهاستنداشته  وجود ترکیب دو اين از يکی مشخص شود که اگر. دهید انجام کمتر( يونی )قدرتB  شوينده
 هایمحل و يابندمی تجمع سسستون روی و دارند تریطولانی بسسسیار ماندگاری زمان هاگونه سسساير ،B شسسوينده با. کندمی تعیین را مانده باقی

 مجدداً B شوينده با بیشتر آنالیز از قبل و دهید شستشو A شوينده با را ستون نمونه، ۱5 تا ۱۰ هر از پس بنابراين،. بندندمی را فعال رزين

 کنید. برقرار را تعادل

 :کنید وصل ،آرسین منبع به را پسا  .9

 دقیقه در لیتر میلی8O2S2K :        8/۰اشباع محلول

 دقیقه در لیتر میلی 4NaBH :                2محلول

 دقیقه در لیتر میلی Ar                   :3۰۰ حامل گاز
 

 آرگون حامل گاز توسط سپس و شوندمی جدا مايع محلول از( 2 شکل) مايع-گاز جداکننده از استفاده با ابتدا تولید شده، آرسینگاز  :نکته

 .شوندمی منتقل شده گرم کوارتز کوره به PTFE لوله طريق از

صیه با مطابق را AAS ست. ۱۰ ستفاده با را کوارتز سلول. کنید تراز نوری مسیر در را کوارتز سلول. کنید تنظیم سازنده شرکت هایتو  از ا

 .کنید گرم 8۰۰ ℃ دمای تا تدريج به مت یر ترموکوپل و ترانسفورماتور

 شستشو را تزريق حلقه و کرده تزريق کروماتوگرافیدستگاه  به را( لیتر میلی 3 تا 2 حدود) نمونه از کمی مقدار سرنگ، يک از استفاده . با۱۱

شی آلودگی از تا دهید شويید ديونیزه آ  با را سرنگ. شود جلوگیری قبلی تزريق از نا شک هانمونه بین و ب  يکبار هایسرنگ از يا کنید خ

 .نمايید استفاده مصرف

 .کنید گیریاندازه را قله مساحت يا ارتفاع. کنید شناسايی را مؤلفه های. پیک۱2
 

 محاسبات
 

 .کنید محاسبه را( B) نمونه شاهد و( W) اصلی نمونه هر در آرسنیک( μg) مقدار کالیبراسیون، به وسیله نمودارهای. ۱3

 :کنید محاسبه را V (L) شده، برداری نمونه هوای حجم در )C، )3mg/m آرسنیک، غلظت. ۱4
 

𝐶 (𝑚𝑔/𝑚3) =
𝑊 − 𝐵

𝑉
 

 

 ارزیابی روش
 

 فیلترهای از استفاده با روش کلی دقت. است شده ارائه[ ۱] ۱ جدول در روش اين در شده توصیه شرايط در آمده دست به گیریاندازه دقت

ستم يک در شده بارگذاری سل دينامیک بردارینمونه/تولید سی سنیک از آلی ترکیب سه ذرات با آئرو  سطوح. گرفت قرار آزمايش مورد آر

سته. بود هوا مکعب متر هر ازای به میکروگرم 2۰ و ۱۰ ،5 گونه هر برای آزمايش مورد غلظت ستاندارد انحراف گونه، و غلظت به ب سبی ا  از ن

 .بود مت یر سطج بالاترين در %7/4 تا سطج ترينپايین در4/۱4%
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سنیکال برای روش آوریجمع راندمان ستفاده با ،مکعب متر بر میکروگرم 2۰ تا 5 محدوده در هاارگانوآر شتر %99 ،لیتری 3۰۰ نمونه از ا  بی

 .نشد مشخص معدنی آرسنیک برای روش آوریجمع کارايی. بود

 اشسعه فلورسسانس و( NAA) نوترون سسازیفعال آنالیزهای از اسستفاده با ،مجموعه هر از اضسافی آئروسسل هاینمونه آنالیز با کلی روش دقت

 کل آرسسسنیک ،کنندشسسناسسسايی می را عنصسسری کل آرسسسنیک فقط XRF و NAA هایتکنیک که آنجايی از. شسسد تعیین( XRF) ايکس
 .بود مت یر XRF و NAA توسط ،آمده دست به مقادير %۱2۰ تا 9۰ بین دقت. شد استفاده مقايسه برای IC-AAS آنالیز از آمدهدستبه

 

 منابع:
[1] Colovos G, Hester N, Ricci GR, Shepard, LS. [1980]. Development of a method for the determination of 
organoarsenicals in air. NIOSH Contract #210-77-0134, NTIS No. PB83-180794. 
[2] NIOSH [1980]. Particulate arsenicals: Method P&CAM 320. In: Taylor, DG, ed. NIOSH manual of analytical 
methods, 2nd ed. Cincinnati, OH: U.S. Department of Health and Human Services, Centers  for Disease Control, 
National Institute for Occupational Safety and Health, DHHS (NIOSH) Publication 
No. 80-125. 
[3] Budavari S, [1989]. Merck Index. 11th ed. Rahway, NJ: Merck & Co., Inc. 

 نویسنده روش: 
Mary Ellen Cassinelli, NIOSH 

 از خارج هایسررایتوب به اسررتناد براین،علاوه. نیسررت NIOSH آن توسررط دییتأ منزله به محصررولی یا شرررکت نام هیچ ذکر: مسمئولیت رفع

NIOSH لهیوسرربهها آن محصررولات یا هابرنامه یا حامی هایسررازمان تأیید منزله به NIOSH براین،علاوه. نیسررت NIOSH قبال در مسررئولیتی 

 .بودند یدسترسقابل انتشار تاریخ از سند این در ذکرشده وب هایآدرس همه. ندارد هاتیساوب این محتوای
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-pنیتروآنلین 
 

p-NITROANILINE  
 

   2، شماره  5۰33 :شماره روش
 : انتشارتاریخ  

ماره                                                                                                                                           ۱994 آگوسسسست ۱5 :1 شمم
 2۰۱6 فوريه 29 :3 شماره

CAS:  ۱۰۰-۰۱-6                                     RTECS: BY  ۰۰۰7۰۰۰      
                                  NO4H6NC2H فرمول شیمیایی:
  14/۱38وزن مولکولی: 

 آمین نیتروفنیل-p آمینونیتروبنزن،-p نیتروبنزنامین،-4 اسامی مترادف:
 2۰℃در  پاسکال ۰2/۰ ، و فشار بخار332 ℃نقطه جوش  ،۱46 ℃با نقطه ذو  های زردجامد؛ کريستال ها:ویژگی

 کامل نوع ارزیابی:
 ود مجازحد

OSHA:3mg/m 6 )برای پوست( 

NIOSH:, 3mg/m 3 )برای پوست( 
 

 اندازه گیری
 

 UV مجهز به آشکارساز HPLC: سنجشروش 

 نیتروآنیلین-p ترکیبات آنالیت:
 لیتر ايزوپروپانول میلی 5 استخراج:

پانول ٪4۰: متحرکفاز   لیتر میلی۱ ايزوکراتیک، هگزان ٪6۰/  ايزوپرو

 دقیقه در
 فولاد متر میلی 4/6×  متر میلی 6/4×  متر سانتی 25) سیلیس: ستون

 ((USP) L18 متحده ايالات داروسازی زنگ، ضد
 نانومتر 375در  UVآشکارساز  :آشکارساز

 ايزوپروپانول در نیتروآنیلین -p محلول :کالیبراسیون

 [۱]نمونه هر به ازای میکروگرم 2۰۰۰ تا ۱۰۰ :کالیبراسیونگستره 

 [۱] نمونه هر در میکروگرم 2۰ :حد تشخیص

 ۰2۰/۰ [۱] :(𝑺̅𝒓) کلی دقت

 نمونه برداری
 

 (مخلوط غشاء سلولز استر یکرومترم 8/۰ ) فیلتر: نمونه بردار

 دقیقه در لیتر 3 - ۱ دبی:
 متر مکعبمیلی گرم بر  6 /لیتر ۱6 حداقل حجم نمونه:
 لیتر 35۰ حداکثر حجم نمونه:

 معمولی روش انتقال نمونه:
  25℃در  روز7: نمونه پایداری

 بردارینمونه برای هر نمونه ۱۰ تا 2: های شاهدنمونه

 های ویژهاحتیاط
 

 p-اسسست سسسمی بلعیدن يا اسسستنشسساق پوسسستی، جذ  در کلروفنول .

 ۱2۱℃ اشستعال نقطه با بوده که بافت برای قوی محرک يک همچنین
 شود. انجام زير هود در بايد کار. است احتراق قابل

 صحت
 

 ]۱[گرم بر متر مکعبمیلی 9/۱2 تا 9/3مطالعه:  گستره

 %7/۱ :تورش

 ]۱[برای محدوه مورد مطالعه۰54/۰ (:𝑺̅𝒓𝑻)دقت کلی

  ±٪۱۱ صحت:

 کاربرد
 

ستفاده می لیتری 9۰ هوای نمونه برای مکعب متر بر گرم میلی 22 تا ۱/۱ کاری محدوده سل برای روش اين شود.ا  قابل نیتروآنیلین-p آئرو

 .نیست استفاده قابل باشد، داشته وجود بخار است ممکن که هايیمحیط برای اما بوده، استفاده
 

 شناسايی نشده است. گرها:مداخله
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   [.2]باشدمی S7شده روش  اصلاح روش اين های دیگر:روش
 تجهیزات

 

نه .۱  37)غشسسسايی فیلتر ((MCEسسسسلولز اسسسستر مخلوط: بردارنمو

 نگهدارنده يک در( مترمیلی 37) سسسسلولز پشسسستیبان پد و( مترمیلی

 .اندگرفته قرار هم کنار در که تکه 2 فیلتر

مپ. 2 نه پ یت با شسسسده، کالیبره ،فردی برداری نمو  8 کارکرد قابل
 .پذير انعطاف اتصال شیلنگ با دقیقه، در لیتر 3 تا ۱ با ساعت

3 .HPLC آشسسکارسسساز  باUV  (375 انومترن)، سسسیلیس سسستون 

(USPL18)، ،الکترونیکی کننده يکپارچه و انتکتور. 

 مختلف سايزهایدر  میکرولیتری سرنگ. 4

 مختلف هایاندازه حجمی در هایفلاسک. 5

 تترافلوئورواتیلن پلی واشرهای با، در دار اسکوات شکل هایشیشه. 6

(PTFE )پیچی هایدرپوش و. 

 .حبابدار پیپت با لیتر، میلی 5 پیپت،. 7

 پنس. 8

 مواد شیمیایی مصرفی
 

۱ .p- ،99 نیتروآنیلین%. 

 شیشه در شده تقطیر ايزوپروپانول،. 2

 شیشه در شده تقطیر هگزان،. 3

. لیتر میلی در گرم میلی ۱۰ کالیبراسسسیون،برای  اسسستوک محلول. 4
 .کنید پروپانول حل -2میلی لیتر  ۱۰ در نیتروآنیلین را-p مگر ۱/۰
 

 .به اقدامات احتیاطی ویژه مراجعه کنید*
 

 -برداری:های داخلی قبل از نمونهآماده سازی کپسول

 نمونه برداری
 

 .کنید کالیبره را فردای برداری نمونه پمپ. ۱

صله را عقب و جلو هایدر . 2  متصل فردی برداری نمونه پمپ به پذير انعطاف هایلوله با را بردار نمونه و برداريد برداری نمونه از قبل بلافا
 هوا را جمع آوری کنید. لیتر 35۰ تا ۱6 و دقیقه انجام دهید در لیتر 3 تا ۱ بین مشخص دبی بارا  برداری نمونه. کنید

 .کنید ثبت را( محیط فشار و دما مدت،) نمونه به مربوط هایداده تمام و نمونه ماهیت بگذاريد، درپوش را روی فیلترها. 3

 از هوايی هیچ که تفاوت اين با کنید، آماده( نقل و حمل و کردن موم و مهر کردن، باز)های اصسسلینمونه همانند را شسساهد نمونه فیلترهای. 4
 های شاهد عبور داده نشود.نمونه

 .کنید حمل مناسب ظرف درها را نمونه. 5
 

 آماده سازی نمونه
 

 .کنید منتقل ف دردارظر به را سلولزی استر مخلوط فیلتر هر پنس از استفاده با و کرده باز را فیلتر نگهدارنده. 6

 .است شده خیس کاملا فیلتر که شويد مطمون تا بچرخانید را شیشه و ببنديد را آن در  ،نموده اضافهبه آنها  ايزوپروپانول لیتر میلی 5. 7
 
 

 کالیبراسیون و کنترل کیفی
 

 .کاری کالیبراسیون را انجام دهید استاندارد شش حداقل با صورت روزانهبه . 8

 .کنید رقیق حجمی هایفلاسک در ايزوپروپانول با رانیتروآنیلین -p استوک محلول از کمی مقدار. آ

 .کنید تهیه را( نمونه هر در نیتروآنیلین-p میکروگرم مقابل در پیک سطج) کالیبراسیون نمودار  .

 .کنید مورد نظر تعیین محدوده در فیلتر هر برای بار يک حداقل را فیلترها( R) بازيافت. 9

 دهید اجازه. تهیه نمايید ايزوپروپانول در نیتروآنیلین-p از مختلف غلظت سسسطج 3 در را فیلتر 6 میکرولیتری، سسسرنگ يک از اسسستفاده با. آ
 .گردد تبخیر حلال تا شوند خشک شب باقی مانده و يک فیلترها

 بازيافت را رسم کنید. نمودار. کنید آنالیز رافیلترها   
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ستی از اطمینان برای. ۱۰ سیون نمودار در سپايک نمونه سه بازيافت، نمودار و کالیبرا سپايکنمونه  سه و کیفیت کنترل نامعلوم برای ا را  ا

 .کنید آنالیز

 سنجش
 

۱۱ .HPLC کنید تنظیم سازنده شرکت هایتوصیه با مطابق را. 

 انجام دقیقه در لیتر میلی ۱ سسرعت با ،هگزان %6۰/ايزوپروپانول %4۰ متحرک فاز از اسستفاده با سسیلیکا سستون يک روی بر جداسسازی. ۱2

 .کنید تزريق را میکرولیتر نمونه 2۰ مقدار. شودمی

ستانداردهای خطی محدوده از بالاتر پیک سطج اگر :توجه شد کاری ا سب رقت ضريب و شده رقیق ايزوپروپانول با ،با سبات در را منا  محا

 .نمايید اعمال

 .کنید گیریاندازه را سطوح پیک. ۱3
 

 محاسبات
 

 .کنید تعیین( B) نمونه شاهد و( W) اصلی نمونه در هر ،(بازيافت برای تصحیج) میکروگرمرا بر حسب  نیتروآنیلین-p جرم. ۱4

 :کنید محاسبهV(L)  شده، برداری نمونه هوای حجم دررا )میلی گرم در مترمکعب(  C نیتروآنیلین-p غلظت. ۱5

 

𝐶 (𝑚𝑔/𝑚3) =
𝑊 − 𝐵

𝑉
 

 

 روش ارزیابی
 

 از کمتر که دندهمی نشسسسان هاآزمايش حال، اين با. نیسسسست اسسسستفاده قابل ،دارد وجود نیتروآنیلین-p بخار که هايیمحیط برای روش اين

 فیلترهای اسسستخراج راندمان[. ۱] دارد وجود گرادسسسانتی درجه 4۰ دمای در بخار صسسورت به ،نیتروآنیلین-p مکعب متر بر گرممیلی۰4/۰

 برای شسسده تولید هاینمونه[. ۱] بود ٪6/94 و ٪7/94 ،٪6/96 ترتیب به نیتروآنیلین-p گرم میلی۱۱2/۱ يا ،556/۰ ،278/۰ حاوی اسسسپايک
ندازه ندمان گیریا  ،%9/95 ترتیب به مکعب متر بر گرم میلی88/۱2 و 75/6 ،9/3 غلظت برای ،دقیقه در لیتر 5/۱ در ،فیلتر آوری جمع را

 [.۱]بود %6/98 روزه 7 هاینمونه برای بازيافت میانگین[. ۱]بود  %9/۱۰۰ و 8/98%
 

 منابع:

 
[1] NIOSH [1977]. Back-up data report for p-Nitroaniline: Method S7. Unpublished. 
[2] NIOSH [1977]. p-Nitroaniline: Method S7. In: Taylor DG, ed. NIOSH manual of analytical methods. 2nd ed. 
Cincinnati, OH: U.S. Department of Health, Education, and Welfare, Center for Disease  Control, National Institute 
for Occupational Safety and Health, DHEW (NIOSH) Publication No. 77-157-B. 
[3] NIOSH [1981]. Occupational health guidelines for chemical hazards. Cincinnati, OH: U.S. Department of 
Health and Human Services, Centers for Disease Control, National Institute for Occupational Safety and Health, 
DHHS (NIOSH) Publication No. 81-123. Available as #PB 83-154609 from NTIS. 

 

  نویسنده روش:
Charles Neumeister, NIOSH 

 از خارج هایسررایتوب به اسررتناد براین،علاوه. نیسررت NIOSH آن توسررط دییتأ منزله به محصررولی یا شرررکت نام هیچ ذکر: مسمئولیت رفع

NIOSH لهیوسرربهها آن محصررولات یا هابرنامه یا حامی هایسررازمان تأیید منزله به NIOSH براین،علاوه. نیسررت NIOSH قبال در مسررئولیتی 

 .بودند یدسترسقابل انتشار تاریخ از سند این در ذکرشده وب هایآدرس همه. ندارد هاتیساوب این محتوای
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 ی()به عنوان کربن عنصر زلیذرات د

 

DIESEL PARTICULATE MATTER 

(as Elemental Carbon) 

 4، شماره   5۰4۰:شماره روش
 :تاریخ انتشار

                                                                                                                                            ۱996می  ۱5: 1شماره 

 2۰۱6مارس  ۱۰ :2شماره 

CAS: -                                                                      RTECS: - 
 C    :  فرمول شیمیایی

 ۰۱/۱2 وزن مولکولی:

 ایذرات معلق ديزل، اگزوز ديزل، دوده ديزل، انتشار گازهای گلخانه اسامی مترادف:
 جامد غیرفرار ها:ویژگی

 کامل :نوع ارزیابی

 ود مجازحد

OSHA:- 

NIOSH:- 
 

 سنجش
 

نوری؛ آشکارساز يونیزاسیون شعله  -آنالیز حرارتی :سنجشروش 

(FID) 

شود، اما (. کربن کل تعیین میECکربن عنصری ) ترکیبات آنالیت:

 . است يک نشانگر مواجهه پیشنهاد شده
 [۱سانتیمتر مربع ] 5/۱ :اندازه منافذ فیلتر

 تزريق متان کالیبراسیون:
 :کالیبراسیونگستره 

 میکروگرم در قسمت فیلتر  ۱۰5تا  ۱ تشخیص: حد
 [۱میکروگرم در قسمت فیلتر ] 3/۰ :حد تشخیص

 72تا  ۱۰برای  ۰۱/۰میکروگرم، غلظت  ۱ برای ۱9/۰ (:𝑺̅𝒓)کلی دقت 

 میگروگرم غلظت
 

 نمونه برداری
 

؛ (میلی متر 25میلی متر يا  37فیبر کوارتز، فیلتر ): نمونه بردار

 [۱نیاز باشد ] ذرات بردار انتخابی اندازهاست به نمونهممکن 

 لیتر در دقیقه )معمول( 4 - 2 دبی:
 میلی گرم بر متر مکعب 4۰/لیتر ۱42 حداقل حجم نمونه:
 متر مکعب ۱9 :حداکثر حجم نمونه

 معمولی روش انتقال نمونه:
 پایدار نمونه: پایداری

 بردارینمونه برای هر نمونه ۱۰تا  2 :های شاهدنمونه

 های ویژهاحتیاط 
 

صحیج از  ستفاده  ست. کاربران بايد با ا شتعال ا هیدروژن يک گاز قابل ا
شنا  شتعال آ شتعال و غیرقابل ا سیلندرها و رگولاتورهای قابل ا گازها، 

صول لیزری کلاس  ستگاه، اين ابزار يک مح سازنده د شند. به گفته   Iبا

، اما اسسست. نور لیزر ضسسعیف پراکنده در حین کار قابل مشسساهده اسسست
کند. منبع لیزر داخلی يک محصول کلاس خطری برای کاربر ايجاد نمی

IIIb  سطج آينه مانند ستقیم يا از روی  شاهده م صورت م ست که در  ا

کند. برای چشسسم ايجاد می)يعنی انعکاس های چشسسمی( خطر احتمالی 

ب IIIbلیزرهای کلاس  کنند. ازتا  پراکنده خطرناکی تولید نمیمعمولاً 
تعمیرات سسیسستم نوری و سساير تعمیراتی که نیاز به برداشستن محفظه 

 د.نابزار دارند، بايد فقط توسط يک تکنسین ماهر انجام شو

 صحت
 

  ]۱[میکروگرم بر متر مکعب 24۰تا  23 مطالعه: گستره

 %7/۱ :تورش

 ۰7/۰ (:𝑺̅𝒓𝑻دقت کلی)

 ]۱[میکروگرم در مترمکعب 23در  ±٪7/۱6 دقت:
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 کاربرد
 

با میلی 37، که روی يک فیلتر لیتری 96۰برای يک نمونه هوای  ،میکروگرم بر متر مکعبLOD ~ 2با  محدوده کاری،   منافذقطر متری 
ست، بین سانتی متر مربع 5/۱ شده ا شد. میکروگرم بر متر مکعب می 63۰تا  6جمع آوری  شد، می LODاگر با توان از کمتری مورد نظر با

 LODمتری، _میلی 25، روی فیلتر لیتری ۱92۰مثال، يک نمونه  )برایمتری اسسسستفاده کرد میلی 25با قطر  حجم نمونه بزرگتر و/يا فیلتر

ممکن است نادرست ( EC( به کربن عنصری )OC) کربن آلی . اگر انتقال نمونه خیلی کم باشد، تقسیم(دهدمیکروگرم بر متر مکعب می 4/۰
بالای  EC مقدارممکن است زمانی که  OC-ECبه شدت لیزر بستگی دارد. به طور کلی، تقسیم ، آوری شدهمقدار کربن عنصری جمعباشد. 

کم )و مت یر( را به همراه  ECد نتايج توانمی آوری شده،زياد بودن مقدار آلاينده جمعشد، نادرست باشد. متر مربع بامیکروگرم بر سانتی 2۰

شند شته با شود ECزيرا دبی تا زمانی که مقداری از  ،دا سبتاً ثابت می ،اکسید ن صاص کم و ن ماند. در چنین مواردی، تقسیم بايد دوباره اخت

آوری جمعمتر مربع( تعیین کرد. میکروگرم بر سسانتی 9۰میکروگرم بر متر مکعب ) 8۰۰ توانرا می  ECداده شسود )قبل از پیک(. حد بالای
 .[۱نیاز داشته باشد] صحت( همچنین ممکن است به تقسیم دستی برای بهبود LODمثال، نزديک به  برای) کربن عنصری کم،

 

 گرهامداخله
 

 OCزيرا تداخل  ؛شسودمواجهه در محیط کار توصسیه میبه عنوان معیاری برای  ECشسود، اما روش تعیین میاين ( با ECو  OCکربن کل )

کربن موجود در دود سیگار  %۱کنند. کمتر از دخالت نمی ECها معمولاً در تعیین [. دود سیگار و کربنات۱،2]ممکن است وجود داشته باشد
انتخابی )ايمپکتور و/يا  ذرات بردار اندازهشسسود، بايد از يک نمونهت يا گرد و غبار آلی پیش بینی عنصسسری اسسست. اگر بارهای سسسنگین کربنا

شود ] ستفاده  سیکلون و ديزل در معادن زغال ECگیری [. برای اندازه۱سیکلون( ا با نقطه برش زير میکرومتر برای به ايمپکتور سنگ، يک 

وجود داشته باشد، ممکن است در محیط  ECو غبار حاوی مورد نیاز است. اگر گرد آوری شده جمعسنگ حداقل رساندن  گرد و غبار زغال

 های کار ضروری باشد.يک سیکلون و/يا ايمپکتور در محل
 

 

 های دیگرروش
 

ده شسسده اسسست. ها معادل روشسسی نیسسستند که در اينجا توضسسیج دااند، اما اين روشاسسستفاده شسسده OCو  ECهای ديگری برای تعیین روش 

ت ییر  NIOSHراهنمای  ويرايش چهارم شسسیوه انجام اين روش در[. ۱شسسده اسسست ] بیاندر جای ديگری ها، روشاطلاعات در مورد سسساير 

 است.روزرسانی شدهدر ويرايش پنجم بهاما فصل راهنمای ديزل  است،نکرده
 

 

 تجهیزات 
 

کوارتز، از پیش تمیز شده )در دمای پايین -: فیلتر الیافبردارمونه. ن۱
ساعت در دمای  2تا  ۱يا کوره صدا خفه کن به مدت  ،ساعت 3تا  2

تکه با  3تر، در يک کاسسسست ممیلی 37گراد(، درجه سسسسانتی 8۰۰

کوارتز  لتریف اي ،یفولاد ضد زنگ، پد سلولزصفحات فیلتر ) پشتیبان
های جايگزين ی ممکن است به نمونههای گرد و غبارحیط(. در مدوم

 [.۱نیاز باشد]

بدون  :1نکته  بالا و  ندمان  بالا، را با خلوص  یاف کوارتز  فیلترهای ال

شوند ) ستفاده  سب بايد ا  Pall Gelman Sciencesمثال،  برایچ

Pallflex Tissue quartz 2500Q AT-UP.QAT-UP .).

دسسسسترس  فیلترهای از پیش تمیز شسسسده از چندين آزمايشسسسگاه در
. فیلترها بايد در مودنتوان خريداری و تمیز هستند. فیلترها را نیز می

درجه سانتیگراد به مدت  9۰۰-8۰۰يک کوره صدا خفه کن با دمای 

 مواد شیمیایی مصرفی
 

گرم میلی 3تا  ۱/۰+%( ساکارز، 99های آبی با درجه معرف )لول. مح۱
 در هر میلی لیتر محلول. 

2.O2H  فوق خالص نوعI يا معادل آن 

برای حذف اکسسسسیتن همچنین  ،%( 999/99) فوق خالص . هلیوم3
 مورد نیاز است.اسکرابر 

 سیلندر يا منبع ژنراتور هیدروژن (،٪99.995خالص ) . هیدروژن4

 )هیدروکربن کم( فوق العاده صفر یهوا. 5

 باشد.فوق خالص هلیوم، هر دو گاز  با اکسیتن در تعادل ۱۰%. 6

 .هر دو گاز فوق خالص باشدهلیوم، با متان در تعادل  5٪. 7
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سی )تجزيه و تحلیل( کنید  ۱-2 شوند. فیلترها را برر تا ساعت تمیز 

صل کنید.  OCهای از حذف آلاينده سازیدوره يک اطمینان حا  پاک

 ممکن است موثر باشد. مدت نیز کوتاه

یکروگرم م ۱/۰میز کردن بايد کمتر از پس از ت بلافاصسسسله OCنتايج 
ه راحتی در فیلترهای تمیز ب OCمتر مربع باشسسد. بخارات بر سسسانتی

د، نشوی میشوند. حتی زمانی که در ظروف در بسته نگهدارجذ  می

ته از  OC آوریجمع ند هف عد از چ میکروگرم 5/۰ممکن اسسسست ب
 سانتی متر مربع مت یر باشد.بر

شتیبان :2نکته  ضد پ صفحات فولاد  سبت به  سلولز، ن های از جنس 

شتری برای  ،یو فیلترهای کوارتززنگ،  ضاهای خالی بی ايجاد  OCف

توان را می بردارنمونه پايیندر قسسسسمت کنند. فیلترهای کوارتز می

 [.۱برای تصحیج بخار جذ  شده استفاده کرد]

 انعطاف پذير هایشیلنگبا  فردی. پمپ نمونه برداری 2

 [۱آنالیزور حرارتی نوری]. 3

سانتی متر مربع  5/۱، . پانچ فلزی برای برداشتن قسمت مستطیلی4

 از فیلتر.

آن اسسستفاده شسسود، اما  ی کوچکترممکن اسسست از يک ناحیه توجه:

ناحیه بايد به اندازه کافی بزرگ باشد تا کل پرتو لیزر را در خود جای 
مسسسساحت از اطراف آن(.  ونه عبور کند، نهدهد )يعنی پرتو بايد از نم

بايد به طور دقیق مشخص باشد و نمونه بايد به دقت قرار گیرد  ناحیه

ستی تراز  ضريب عبور فیلشد)هنگامی که نمونه به در شدت ،  تر به 

قسسسسمتی از فیلتر بسسا مسسسسساحسست بزرگتر از يسسابسسد(. کسساهش می
متر توصسسسیه سسسسانتی ۱کمتر از مربع با قطر يا عرض مترسسسسانتی5/۰

 شود.می

 میکرولیتری ۱۰. سرنگ، 5
 . فويل آلومینیومی6

 . سوزن )برای بالا بردن قسمت پانچ فیلتر(7

 . پنس8

 .Aهای حجمی، کلاس . فلاسک9

 . بالانس تحلیلی.۱۰
 

 -برداری:ونههای داخلی قبل از نمآماده سازی کپسول

 نمونه برداری
 

 .را کالیبره کنید فردیپمپ نمونه برداری  .۱

ستفاده نکته سته ا ست روباز و ب سوبات يکنواختی را . هر دو پیکربندی معموشود: از هر دو کا  4های بالاتر )مثلاً دهند. در دبیارائه میلاً ر

ستلیتر در دقیقه(، لکه ستفاده از کا شاهده میهای کوچکی در مرکز فیلترها هنگام ا سته م شکل از های رو به ب شود. اين ماده احتمالاً مت

ها تأثیر خوبی داشسستند، بنابراين لکه های متعدد فیلترها مطابقتبرای بخش EC آگلومراهای ديزلی نهفته و/يا ذرات غیرديزلی اسسست. نتايج

نمونه  ی ازبخشآن زيرا  ،يکنواخت ضروری استته نشینی توانند مورد استفاده قرار گیرند. های ديگر نیز میبردارهتحلیلی کمی داشتند. نمون
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آنالیز شود. ممکن است در برخی موارد بايد نماينده کل ماده ته نشین شده باشد. اگر رسو  همگن نباشد، کل نمونه بايد  شود،که آنالیز می

 .به يک ايمپکتور/سیکلون نیاز باشد

 .وصل کنید فردیبردار را به پمپ نمونه برداری خروجی نمونه .2

 برایهای کمتر )قه اسست )توجه داشسته باشسید: جريانلیتر در دقی 4-2برداری کنید. محدوده معمولی با دبی دقیق شسناخته شسده نمونه .3
 شود(.میلیتر در دقیقه( در معادن برای جلوگیری از اضافه بار استفاده  ۱مثال، 

 .برای ارسال به آزمايشگاه بسته بندی کنید ،و به طور ايمن نمايیدتعويض  و. پس از نمونه برداری، قطعه بالايی کاست را برداشته 4

دماهای بالا  مواجهه درمعمولاً نیازی به حمل و نقل در يخچال ندارند، مگر اينکه احتمال  ،های شسس لیهای ذرات ديزل از محیطنمونه نکته:

سیار بالاتر از دمای ج شد. نمونهمع)يعنی ب شته با شگاهی پايدار هستند. اگر نمونهآوری( وجود دا شرايط آزماي ها حاوی های فیلتر معمولاً در 

OC  ،ممکن اسسست مقداری از از منابع ديگر )مثلاً دود سسسیگار( باشسسندOC  در طول زمان از دسسست برود. جذ  بخارOC آوری پس از جمع
 دهد. (، رخ نمی%8۰بالايی دارند )برای مثال  ECهايی که محتوای نمونه، حتی با نمونه

 

 سازی نمونهآماده
 

شدهرا فیلتر نمونه  سطج فويل آلومینیومی تازه تمیز  ستفاده فويل میار دهید. برای تمیز کردن قر ،روی  ستون ا توان از ايزوپروپیل الکل يا ا
سطج  ستفاده اجازه دهید حلال باقیمانده از  شود. فیلتر کرد. قبل از ا شید که .  در جايی تثبیت کنید بخش نماينده فیلتر راتبخیر  مراقب با

. استفاده کنید شدهپانچ قسمتفیلتر از  جدا کردنيک سوزن برای از شده را بهم نزنید و از تماس دست با نمونه خودداری کنید. مواد رسو 

ستند که خارجی قلا ابزارهای جديدتر دارای يک  شتیبانی از نگهدارنده نمونه کوارتز ه ش ، زمانیبرای پ شده و نمونه که نمونه قبلی بردا ته 
توان از رويکردهای جايگزين نیز جلوگیری شود، مینی که از آلودگی بسته به ترجیج کاربر، تا زماگردد. ، استفاده میشودمی جاگذاریجديد 

 .استفاده کرد
 

 کالیبراسیون و کنترل کیفی
 

 5۰ از بیش هایمجموعه برای. کنید تکرار را هانمونه از ٪۱۰ نمونه، 5۰ بالای هایمجموعه برای. کنید آنالیز را مجددا نمونه يک حداقل. 6
 نبايد مورد اين باشسد، شسده بندی آ  درسستی به کاسست اگر) رسسدمی نظر به ناهموار فیلتر رسسو  اگر. کنید تکرار را هانمونه از %5 نمونه،

 .برداريد ،رسو  يکنواختی آنالیز برای را( 5 مرحله) دوم بخش ،(باشد

 (.است معمولی ٪3 تا ۱) است ٪5 از بهتر معمولاًآنالیز در تکرار  دقت :توجه

سیون اينکه از اطمینان برای. 7 ست، کنترل تحت کالیبرا سپايکنمونه  سه ا سپايک  سهنمونه  نامعلوم و ا سازی و انالیز جهت آنالیز، آمادها

 :کنید آماده زير صورت به را اسپايکهای نمايید. نمونه

 برای. قرار دهید شده تمیز قبل از( 5 مرحله) فیلتر روی مستقیماً را OC استاندارد محلول از مقداری ،(ديگر يا) میکرولیتری ۱۰ سرنگ با. آ
 .شود تمیز نمونه کوره در دوباره استفاده از قبل بايد فیلتر پانچ ،بهتر نتايج

 مطمونلیزر  از اسسسستاندارد پرتو تا کنید پخش فیلتر انتهای يک در را اسسسستاندارد محلول( میکرولیتر ۱۰ ≥ مثال، برای) کم مقادير با :نکته

 .کنند نفوذ فیلتر زيرين قسمت به توانند می راحتی به بزرگتر های حجم. شويد

 (.۱۰ و 9 مرحله) کنید آنالیز های شاهدهمران نمونه را اسپايک های. نمونهشود تبخیر آ  دهید اجازه  .

 هایقسمت دهید اجازه افتاد، اتفاق اين اگر ت. نشان دهنده اتلاف آ  اس زیآنال يی اولدر مرحله دما لتریکاهش قابل توجه در عبور ف :توجه

 دستور سريع، کردن خشک برای. شوند خشک فر درمی توانند  نیز شده اسپايک های پانچ توانمی تمايل صورت در. شود خشک بیشتری

ستگاه  منو دررا  "تمیز فر" ست ممکن مجاز زمان. نمايید ل و ثانیه 4 حدود از پس و کنید انتخا د ستگی ابزار به ا شته ب شد، دا  دمای اما با

شد سانتیگراد درجه ۱۰۰ از کمتر بايد فر شاندن از تا ،با ست راحت رويکرد اين. شود جلوگیری محلول جو  آلی بخارات احتمالی جذ  از و ا
 .باشند نداشته را ويتگی اين است ممکن افزار نرم هاینسخه از برخی. کندمی جلوگیری آزمايشگاه هوای در

 .کنید تعیین نمونه مجموعه هر برای را( شده تمیزتازه  فیلتر با آنالیز نتايج) های شاهد. نمونه8
 

 سنجش
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 .دهید قرار نمونه فر داخل را نمونه .کنید تنظیم سازنده هایتوصیه با مطابق را روآنالايز تنظیمات. 9

 دمای و ترطولانی زمان مدت به اکسیداتیو حالت طول در است ممکن ،(گرافیت مانند) است دشوار آنها شدن اکسید که کربنی اشکال :نکته

 زمان( شود ادغام کالیبراسیون پیک با نبايد هرگز EC اوج) است شده حذف EC تمام که شود حاصل اطمینان تا ،باشند داشته نیاز بالاتری
 .باشد نیاز مورد نبايد سانتیگراد درجه 94۰ بالای دمای کنید. حداکثر تنظیم آن با متناسب را دما و

سب  ،(OC و) EC جرم. ۱۰ سب بر روآنالايز نتايج. کنید تعیین میکروگرمرا بر ح . شودمی گزارش C مربع مترسانتی بر میکروگرم واحد ح

ساس بر معمولاً شدهگزارش مقادير ست مربع مترسانتی 5/۱با مساحت  نمونه قسمتی از يک ا ستاندارد پانچ مساحت که ا  توسط شدهارائه ا
 در مقدار يا) کنید ر ض 5/۱ در را نتیجه است، متفاوت ocecpar.txt فايل در شده وارد مقدار با استفاده مورد مساحت اگر. باشدمی سازنده

ضر  و( ocecpar.txt فايل صل صحیج نتیجه تا نمايید تقسیم شده آنالیز واقعی مساحت بر را حا  نتیجه: يعنی) آيد بدست مساحت شده ت

صلاح نتیجه=  واقعی مساحت /5/۱ × شده گزارش مقدار واقعی مساحت  اگر ديگر، طرف از(. مربع متر سانتی بر میکروگرم حسب بر شده ا

 هایپانچ از که زمانی رويکرد اين اما آيد،می دست به داده محاسبه برنامه با صحیج نتايج شود، وارد( ocecpar. txt) آوری دادهجمع فايل در
 . آمد نخواهد دست به پانچ هایاندازه همه برای نتايج و است خطا مستعد شود،می استفاده نمونه مجموعه يک برای مختلف نواحی

 

 

 اسباتمح
 

 بر میکروگرم( )شسسده تصسسحیج يا) شسسده گزارش EC نتیجه ،(WEC) نمونه هر روی EC میکروگرمبر حسسسب  کل، جرم محاسسسبه برای .۱۱
 همین. کنید ضر ( متریمیلی 37 فیلتر يک برای مربع مترسانتی 5/8 معمولاً) مربع مترسانتیبرحسب  فیلتر، سطج در را( مربع مترسانتی

 محاسسسبه مشسسابه طور به OC جرم. نمايید محاسسسبه را( Wb) های خالینمونه در موجود جرم و دهید انجام های شسساهدنمونه برای را کار

شاهدنمونه میانگین اما شود،می ست ممکن OCی برای میدان های  صل OC مقدار ا ست را شده جذ  بخار از حا  کوارتز فیلتر. بگیرد کم د

 .[۱] دهد ارائه شده جذ  OC از بهتری تخمین تواندمی نمونه فیلتر زير در شده داده قرار

 به شرح زير خواهد بود: V (L)  شده برداری نمونه هوای حجم (در𝐶𝐸𝐶) EC غلظت محاسبه. ۱2
 

𝐶𝐸𝐶(𝑚𝑔/𝑚3) =
𝑊𝐸𝐶 − 𝑊𝑏

𝑉
 

 
 

 ارزیابی روش
 

 بیننتايج  مقايسسسه از ایخلاصسسه شسسامل فصسسل اين. اسسست شسسده ارائه[ ۱] ديزل مربوط به NIOSH راهنمای در روش اين ارزيابی جزئیات
 الزاماتروش و  از اسسستفاده مورد در راهنمايی و زمینه پس اطلاعات. اسسست شسسده انجام روش اولیه انتشسسار زمان از که ،اسسست آزمايشسسگاهی

ست شده ارائه نیز ،بردارینمونه ست عمومی، صنعت در. ا سب هوابرداری از نمونه برای معمولاً متری میلی 25 يا متری میلی 37 هایکا  منا

 شود، استفاده سنگزغال معادن در بايد ،میکرومتری زير برش نقطه دارای ايمپکتور با سری سیکلون يک. دارد وجود استثناهايی اما هستند،

[. 3] اسست کرده توصسیه غیرفلزی و فلزی معادن در را ايمپکتور /سسیکلون بردارنمونه از اسستفاده (MSHA) معدن سسلامت و ايمنی اداره و
 ممکن( سیکلون يا/و ايمپکتور از اعم) انتخابی ذرات اندازه با بردارنمونه يک. است دسترس در SKC, Inc طريق از تجاری صورتايمکتور به

ست شد، نیاز مورد نیز[ ۱] غباری و گرد هایمحیط ساير در ا شد کربنی غبار و گرد اگر ويتهبه با شد، کربنات حاوی یانمونه اگر. با   کربن با

(CC) عنوان هب OC پیک جداگانه ادغام طريق از يا نمونه بخش کردن اسسسیدی طريق از توانمی را کربنات کم نتیجه. شسسد خواهد تعیین 
ست به[ ۱] کربنات  ريختن از آنالیز تخريب نمايند. طول در را کوارتز کوره ديواره توانندمی سديم حاوی ترکیبات ساير و ترونا: نکته) آورد د

صلی در هاروش اين .(کنید خودداری مواد اين مکرر آنالیز و نمونه کوره در ضیج[ ۱] راهنما اين از ف ست شده داده تو  حرارتی-نوری روش. ا

 آوری جمع برای که فرار نیمه يا فرار مواد برای روش اين. اسسست اسسستفاده قابل EC) و OC، CCذرات يعنی) غیرفرار کربن هایگونه برای

 .نیست مناسب دارند،نیاز  جاذ  به نیاز کارآمد
 
 

 منابع:
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 کربن سیاه
 

CARBON BLACK 
 

 ۱، شماره 5۱۰۰ :شماره روش
 :انتشارتاریخ 

                                     2۰۱5 آوريل 3۰

CAS: 4-86-۱333                                  RTECS: FF  58۰۰۰۰۰   
 C فرمول شیمیایی:

 ۰۱/۱2 :وزن مولکولی

 یلامپ مشک اه؛یکربن آمورف؛ کوره س اه؛یس لنیاست: اسامی مترادف

 ( باشد.PAHs) یاچند هسته کیآرومات یهادروکربنیهی جامد؛ ممکن است حاو :ویژگی ها

 کامل: نوع ارزیابی
 

 مجازحدود 
OSHA:3mg/m 5/3 

NIOSH:3mg/m  5/3 ( در حضورPAHs برای ،PAHs  3سرطانزاmg/m  ۱/۰ کلوهگزانیقابل استخراج س با بخش ) 
 

 سنجش
 

 سنجیوزن :سنجشروش 

 کربن سیاه ترکیبات آنالیت:
آوری نمونه از قبل و بعد از جمع یلی گرم؛م ۰۰۱/۰حسساسسیت  تعادل:

 همان تعادل استفاده کنید.

های ، وزنه(NIST)موسسسسسسه ملی اسسستاندارد و فناوری کالیبراسمیون:

 ASTM1 های کلاس يا وزنه S-1.1 کلاس
 به ازای هر نمونه 5تا  mg 25/۰ محدوده کالیبراسیون:

 برای هر نمونه ۰75/۰ تشخیص: حد

 [5] گرم از نمونهمیلی 2در  ۰3۱/۰ :(𝑺̅𝒓) کلی دقت
 
 

 بردارینمونه
 

 5تا  2 ،یمتر یلیم PVC ،37 لتریف) کپسول داخلی نمونه بردار:

ست( PVCکه در محفظه  یکرومتریم  متر میلی 37 ،قرار گرفته ا
 ایدر کاسکت دو تیکه

 دقیقه )معمول( در لیتر 2 -۱ دبی:
 میلی گرم بر متر مکعب5/3/لیتر 75 حداقل حجم نمونه:
 متر مکعب گرم برمیلی 5/3لیتر/ ۱4۰۰ :حداکثر حجم نمونه

 معمولی روش انتقال نمونه:
 روز 28 نمونه: پایداری

 بردارینمونه برای هر نمونه 2حداقل  نمونه های شاهد:

 های ویژهاحتیاط
 

مات یهادروکربنیه یحاو اهیکربن سسسس ته کیآرو ند هسسسس  یاچ

به  دي( باw/w) وزنی %۱/۰از  شیمواد قابل استخراج( ب - کلوهگزانی)س

 [.3د ]نمشکوک در نظر گرفته شو یزاسرطان کيعنوان 

 صحت
 

 به ازای هر نمونهمیکروگرم  4/۰ تا ۱/۰: مطالعهگستره 

 ]5[۰58/۰: تورش

 ۰59/۰ دقت کلی:
 ±%  5/15 صحت:

 

 کاربرد
 

ست. ا یتریل 2۰۰ ینمونه هوا یگرم بر متر مکعب برایلیم 25تا  5/۱ یمحدوده کار س" نییتع یروش برا نيا  "کلوهگزانیمواد محلول در 

 یابيارز ديبا ،که ممکن است وجود داشته باشد ،ذرات معلق ري. اطلاعات مربوط به ساباشدمی یاختصاص ری. روش غستی[ قابل استفاده ن3]
 شود.

 

 گرهامداخله
 

 نيدر ا کیبگذارند. کنترل رطوبت و به حداقل رسسساندن اثرات اسسستات ریتأث یوزن یهایریتوانند بر اندازه گیسسساکن م تهیسسسيرطوبت و الکتر
 است. یروش وزن سنج کي نيا رايتداخل مثبت است ز کي ،شده ی. وجود ذرات معلق در هوا نمونه بردارردیگیروش مورد توجه قرار م
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 های دیگرروش
 

شماره 5۰۰۰روش بر روش  نيا شابه روش  تی[ ارجح6] 2،  شدهی که در جای ديگر طبقهذرات" یبرا ۰5۰۱دارد و م ست ] "اندبندی ن [. 8ا
شابه )برا کي OSHA-PV2121روش  شاققابل ذرات  یبردارنمونه یروش م ستن ستفاده از ا ص نيگزيجا بردارطرح نمونه کي( را با ا  فیتو

 [.9]کندیم
 

 تجهیزات
 

و پد  PVCمعادل متصسسسل به محفظه  زيآبگر لتریف اي کرومتریم 5تا  2منافذ  ی، غشسسساPVC متریلیم 37 ،ی: کپسسسسول داخلبردار . نمونه۱

 .یمتریلیم 37تکه  2کاست  لترینگهدارنده در نگهدارنده ف

 حاصل شود. نانینمونه اطم یپس از جمع آور یکامل کپسول داخل یساخته شوند که از آ  بند یابه گونه ديها با: کاستنکته

 رياتصال انعطاف پذ شیلنگبا  قه،یدر دق تریل 2تا  ۱ ،فردی بردار. پمپ نمونه2

 گرمیلمی ۰۰۱/۰قادر به وزن  کروبالانسی. م3

 .شود نيگزيجا دیتول خياز نه ماه پس از تار شیب ;Po210. به عنوان مثال، کیکننده استات ی. خنث4

 (یکیپلاست حایمثال، فورسپس )ترج رایب ،یداخل یهاکپسول يیجابجا یبرا ی. ابزار5

 (% 5۰ ± 5 یو رطوبت نسب گرادسانتی درجه 2۰ ± ۱)مثلاً  سازیتعادل یبراای . محفظه6
 

 برداریهای داخلی قبل از نمونهلکپسوآماده سازی
 

سول. ۱ شده با مح اي نيمنطقه توز کيرا در  PVC لتریف یهاکپ نگهداری نمايید تا ساعت  24حداقل به مدت  ،ستيز طیمحفظه کنترل 

 .شوندمتعادل 

 .نیست ضروری اما است، مطلو  ،باشد شده کنترلبايستی محیطی  نظراز که  محفظه يک: نکته

 .دهید قرار فیلتر کاست پايین هایقسمت در را پشتیبان . پدهای2

 .کنید يادداشت را( W1) گرمرا برحس میل کپسول خالص وزن. کنید وزن شده،کنترل محفظه يا محل يک در را فیلتر های. کپسول3

 .کنید صفر را ترازو کردن وزن هر از قبل. آ

سول ستاتیک آنتی تابش منبع روی از را ان. برداريد پنس با را فیلتر  .کپ سول اگر. دهید عبور ا  در يا و شودنمی جدا پنس از راحتی به کپ

 فیلتر را اشتباه نشان دهد. وزن باعث تواندمی ساکن الکتريسیته. کنید تکرار را مرحله اين کند،می جذ  را تعادل ظرف که صورتی

را  فیلتر کاست دهانه. نشود ايجاد داخلی کپسول اطراف در نشتی تا ببنديد محکم و کنید جمع فیلتر هایکاست در را فیلتر های. کپسول4

 نشسدنی پاک جوهر با را کاسست نوار روی و شسود خشسک دهید اجازه دهید، قرار فیلتر کاسست اطراف در سسلولزی چسسب نوار يک. ببینديد

 .بزنید برچسب
 

 بردارینمونه
 

 .کنید کالیبره را فردی برداری نمونه . پمپ5

 5از  لتریکپسول ف آوری نمونه باجمع در. انجام دهیدبرداری را لیتر نمونه ۱4۰۰ تا 75 نمونه کل حجم برای ،دقیقه در لیتر 2 تا ۱ . با دبی6
برداری نمونه از سست هر برای تکراری نمونه چهار تا دو برداری،نمونه روش در کیفیت از اطمینان برای .دیکل تجاوز نکن گرد و غبار، گرمیلیم

 فراهم نمايید.
 

 سازی نمونهآماده
 

 .بريزيد دور را دستمال. برسد حداقل به آلودگی تا ،کنید پاک مرطو  کاغذی دستمال يک با را فیلتر کاست خارجی سطج غبار و گرد .7

 .شود برقرارقرار دهید تا تعادل  اتاق در ساعت 24 حداقل. کنید جدا فیلتر کاست از را پايین و بالا هایدر  . 8
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 جلوگیری کپسول ديدن آسیب يا غبار و گرد ريختن از تا ،کنید خارج آرامی به را داخلی کپسول و کرده باز را کاست پنس، از استفاده با .9

 .شود
 

 ترل کیفیکالیبراسیون و کن
 

 کروبالانسیاز همان م، نمونه یآورقبل و بعد از جمع ،لتریف یهاکپسسسول نيتوز ی. برادیرا صسسفر کن کروبالانسیها منيتمام توزاقبل از . ۱۰

 .دیکن برهیکال ۱کلاس  ASTM اي یاستاندارد و فناور یموسسه مل S-1.1کلاس  یهارا با وزنه ترازو. دیاستفاده کن

. دیکن آنالیز یدانینمونه م 2۰در  ۱را با حداقل  یدانیم های شسساهدنمونهدار و  اسسسپايک QC یهانمونه ،یشسسگاهيآزما های شسساهدنمونه. ۱۱
سول ستفاده برا یداخل یهاکپ سپايک QC یهاشوند. نمونه هیته نوعاز همان  ديبا QC یهانمونه یمورد ا گرم ماده یلیم 4تا  25/۰دار، با ا

 .[۱۰آماده شوند ] زونايآر جاده مانند گرد و غبار ،داريپا وزنبا با استفاده از مواد  ستیي، بایدر هر کپسول داخل
 

 سنجش
 

سول۱2 شاهدنمونه جمله از ها. کپ شت را( W2) بردارینمونه از پس وزن. کنید وزن را های   يک مورد در توجه قابل چیزی هر. کنید ياددا

 نمايید. ثبت را( غیره و شدن پاره رطوبت، نشت، حد، از بیش بارگذاری مثال، برای) کپسول
 

 

 محاسبات
 

 :کنید محاسبه را V (L) شده بردارینمونه هوای حجم در سیاه کربن 3C (mg/m( . غلظت۱3
 

𝐶𝐸𝐶(𝑚𝑔/𝑚3) =
(𝑊2 − 𝑊1) − (𝐵2 − 𝐵1 )

𝑉
× 103  

 
: 𝑊1 گرم( میلی) بردارینمونه از قبل کپسول خالص وزن 

: 𝑊2 گرم( میلی) بردارینمونه از پس نمونه حاوی کپسول وزن 

: 𝐵1 گرم( میلی) خالی هایکپسول وزن میانگین 

: 𝐵2 گرم( میلی) برداری نمونه از پس خالی هایکپسول وزن میانگین 
 

 ارزیابی روش
 

شات  سولآزماي ستفاده از کپ سولهای داخلی با ا شهری( از  NIST SRM 1648گرم میلی 4تا  ۱/۰هايی با شاهد و  کپ گرد و )ماده ذرات 

و اسپايک دار تايید  شاهدروز برای هر دو کپسول  28وزن در طول ثبات [. 5کننده هوا( انجام شد ]غبار جاده آريزونا )گرد و غبار تست پاک

برداری های عدم قطعیت نمونهمدت و همچنین تخمینو صحرايی، پايداری وزن طولانی شاهدهای تقل بر روی نمونهمس آزمايشات[. 5شد ]

 [.5را تأيید کرده است ] آنالیزو 
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 نویسنده روش:
 Kevin Ashley, Ph.D., NIOSH/DART 

 از خارج هایسررایتوب به اسررتناد براین،علاوه. نیسررت NIOSH آن توسررط دییتأ منزله به محصررولی یا شرررکت نام هیچ ذکر: مسمئولیت رفع

NIOSH لهیوسرربهها آن محصررولات یا هابرنامه یا حامی هایسررازمان تأیید منزله به NIOSH براین،علاوه. نیسررت NIOSH قبال در مسررئولیتی 

 .بودند یدسترسقابل انتشار تاریخ از سند این در ذکرشده وب هایآدرس همه. ندارد هاتیساوب این محتوای
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 ترکیبات آلی قلع
 

 (ORGANOTIN COMPOUNDS (as Sn 
 

 5504 :شماره روش

 :انتشارتاریخ 

 2016فوریه  4 

CAS: 1جدول  :RTECS                                           1جدول    
 1جدول  فرمول شیمیایی:

 1جدول  وزن مولکولی:

 1جدول  اسامی مترادف:

 1: جدول هاویژگی

 کامل: نوع ارزیابی

 ود مجازحد

OSHA:3mg/m ۱/۰ 

NIOSH:3mg/m  ۱/۰)پوستی( 
 

 سنجش
 

 جذ  اتمی، کوره گرافیتی /HPLC: روش سنجش

 قلع ترکیبات آنالیت:

 3۰، التراسسسونیک CN3Hاسسستیک اسسسید/ %۱/۰لیتر میلی ۱۰ واجذب:

 دقیقه

 (یونیستون تبادل کات اي C18)HPLC  جداسازی:

 هیثان 5کردن  زهیاتم، 8۰ ℃در هیثان 3۰خشک کردن  :کوره گرافیتی

 )حالت قطع گاز( 275۰℃یدر دما

 میکرولیتر 2۰ تزریق:

 نانومتر 3/386: طول موج

محلول های استاندارد ترکیبات آلی قلع در اسید استیک  کالیبراسیون:

(CN3H) 

 [1]در هر نمونه  میکروگرم 5۰تا  5: محدوده کالیبراسیون

 [1] در هر نمونه میکروگرم قلع ۱ تشخیص: حد

 ۰8/۰-۰7/۰: برداردقت نمونه
 

 نمونه برداری
 

شه ای + جاذ   نمونه بردار: شی سمت XAD-2فیلتر الیاف  ، )ق

 (mg 4۰، قسمت عقبی mg 8۰جلويی 

 لیتر در دقیقه 5/۱-۱ دبی:

 لیتر 5۰ حداقل حجم نمونه:

 لیتر 5۰۰ حداکثر حجم نمونه:

 در يخ خشک  روش انتقال نمونه:

 ]۱[درجه سانتی گراد  ۰روز در دمای  7 نمونه: پایداری

 برداریدر هر نمونهنمونه  ۱۰-2 های شاهد:نمونه

 های ویژهاحتیاط

 .ندارد 
 صحت

 

  3۰۰) ]۱[میلی گرم بر متر مکعب 2/۰ تا ۰7/۰: مطالعه گستره

 لیتر نمونه(

 .: به قسمت ارزيابی متد مراجعه کنیدتورش

 ]۱[۱/۰-۰7/۰ دقت کلی:

 .ارزيابی مراجعه کنیدبه قسمت  صحت:
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 کاربرد
 

 ، TeBT ،TBTCباشسسسد. اين روش با اسسسستفاده از )بصسسسورت قلع( می ۱3mg/mتا  ۰۰۱5/۰، لیتری 3۰۰محدوده کاری برای نمونه هوای  

TCHH و BuIOMA قلع  کیبات آلیاگر جداسازی تر .[1]ه استترکیبات آلی قلع اعتبارسنجی شد ترين گروهن جانشینی برای مهمبه عنوا

شد و سط مورد نیاز نبا سازی تو صورت عدم وجود ترکیبات معدنی قلع، جدا شود. برای جلوگیری از تلفات  HPLC در  ست حذف   ممکن ا

TeBT  ای لحاظ کنیداحتیاطات ويته ،ساير ترکیبات آلی فرار قلعو. 
 

 گرهامداخله
 

شده  شابهاند، متقابلاً ترکیبات آلی قلع که در کروماتوگرافی جدا ن ساير ترکیبات با زمان ماندگاری م شت.  صورتی که  ،تداخل خواهند دا در 

 کنند.وی قلع نباشند، تداخلی ايجاد نمیحا
 

 های دیگرروش

 [.2]باشدمی های رنگ سنجیجايگزين روش روش اين

 تجهیزات
 

میلی متری در  37ای )فايبرگلس( : فیلتر الیاف شسیشسهبردار. نمونه۱

میلی گرم در قسمت  XAD-2 ،8۰فیلتر هولدر، به همراه لوله جاذ  

میلی گرم در بخش پشتی که توسط پشم شیشه از هم  4۰جلويی / 

 جدا شده اند.

یتر در دقیقه به همراه لوله ل 5/۱ -۱بردار فردی با دبی پمپ نمونه. 2

 رابط قابل انعطاف

 همراه با يخ خشک )کولد باکس(ظرف نمونه . 3

، با سسسیسسستم (HPLC)دسسستگاه کروماتوگرافی مايع با کارايی بالا . 4

شکل  زئی، قابلیت گراديان (، با قابلیت حلالیت دوج۱تزريق خودکار )

 هاحلال و ستون

 يونی کاتیونیترکیبات آلی قلع )غیر تترا(: ستون تبادل . الف

 C18ن  . ترکیبات آلی قلع )غیر تترا(: ستو

دارای خروجی متناسسسب با  (AAS) اسسسپکتروفتومتر جذ  اتمی. 5

 )پیرولیتیک با پوشسسش  واحدهای جذ ، لوازم جانبی کوره گرافیتی

Zr بستر پوشش داده شده با ، L'vov   ،)ممکن است مورد نیاز باشد

متحرک يا  آزمايش سیستم تزريق اتوماتیک نمونه به همراه رک لوله

های اتوماتیک برای تزريق دقیق نمونه لرسسسمپ ،(۱چرخشسسی )شسسکل 

میکرولیتری به کوره گرافیت، دارای قابلیت تصسسسحیج پس زمینه  2۰

ند لامپ يا لامپ  H2يا D2 )مان بدون الکترود قلع  یه  (، لامپ تخل

 کاتد توخالی

 مواد شیمیایی مصرفی
 

 استات زيرکونیوم اکسید. ۱

 آمونیوم استات. 2

 دی آمونیوم سیترات. 3

 استونیتريل. 4

 ديونیزه آ . 5

 اسید استیک، گلاسیال. 6

 متانول. 7

 )حجمی/حجمی( در استونیتريل %۱/۰اسید استیک، . 8

تات. 9 بافر اسسسس تانول،  %7۰ محلول  آ   %27)حجمی/حجمی( م

 مولار ۱استات آمونیوم آبدار  %3ديونیزه، 

آ   %8/26)حجمی/حجمی( متانول،  %7۰ت محلول بافر سسسیترا. ۱۰

یزه،  ن يو ترات دی  %3د ی یوم آبسسدار سسسس ن مو  %2/۰مولار در  ۱آ

 .)حجمی/حجمی(  اسید استیک گلاسیال

میکروگرم در  ۱۰۰۰محلول های اسسسستاندارد ترکیبات آلی قلع، . ۱۱

خالص در  بات آلی قلع  یه شسسسده از ترکی  %۱/۰میلی لیتر )قلع( ته

 .)حجمی/حجمی( اسید استیک در استونیتريل

 محلول قلع. میلی لیتر میکروگرم در ۱۰محلول اسستاندارد مادر، . ۱2

 ۱/۰ ،استانداردی از ترکیبات آلی قلع تهیه کنید. با استفاده از پیپت

ندارد  تا بالن حجمی میلی لیتر از هر محلول اسسسس يک   ۱۰را در 
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 حمام اولتراسونیک. 6

 میلی لیتری ۱۰بالن ژوژه . 7

 میکرولیتر 5/۰میکرولیتری، قابل خواندن تا  2۰سرنگ . 8

 لیتریمیلی ۱25بشر فیلیپس، . 9

 میکرولیتری ۱۰۰و  ۱۰میلی لیتری و پیپت  ۱۰و  5پیپت، . ۱۰

 درجه سانتی گراد 2۰۰فر يا کوره مافلی . ۱۱

 فیلم پلاستیکی. ۱2

با اسسسسید اسسسستیک میلی )حجمی/حجمی( در  %۱/۰لیتری بريزيد و 

 محلول را بصورت روزانه تهیه کنید. .نمايیداستونیتريل رقیق 

 - برداری:های داخلی قبل از نمونهآماده سازی کپسول

 بردارینمونه
 

 ، کالیبره نمايید.دادهپمپ نمونه بردار فردی را در مدار کالیبراسیون قرار . ۱

های انعطاف پذير به وله کوتاه به فیلتر وصل نموده و نمونه بردار را بوسیله لولهلوله جاذ  را قبل از نمونه برداری شکسته و با يک لانتهای . 2

 .پمپ نمونه بردار فردی وصل نمايید

 لیتر انجام دهید. 5۰۰تا  5۰لیتر در دقیقه برای عبور حجم هوای  5/۱تا  ۱رداری را با دبی مشخص بین نمونه ب. 3

 بندی نمايید.نمونه در يخ خشک بصورت ايمن بستهرا با درپوش ببنديد. برای انتقال بردار . نمونه4

 .گراد نگهداری کنیددرجه سانتی ۰ها را در دمای کمتر از د بصورت متصل باقی بمانند. نمونهکاست نگهدارنده فیلتر و لوله جاذ  باي: توجه

 .حداکثر ظرف مدت هفت روز پس از جمع آوری آنالیز کنید
 

 آماده سازی نمونه
 

 .میلی لیتری منتقل کنید ۱25فیلتر را با دقت به يک بشر  پنسکاست نگهدارنده فیلتر را باز کنید. با استفاده از . ۱

شم . 2 شر دوم قرار دهید.بخش جلويی جاذ  و پ شه جلو را در ب شر قرار  شی سومین ب شه باقی مانده را در  شی شم  شتی جاذ  و پ بخش پ

 .دهید

 .هريک از بشرها بريزيد و با فیلم پلاستیکی بپوشانیدمیکرولیتر اسید استیک را در  ۱۰میلی لیتر استونیتريل و  ۱۰با استفاده از پیپت، . 3

 دقیقه در حمام اولتراسونیک قرار دهید. 3۰بشرها را به مدت . 4
 

 کالیبراسیون و کنترل کیفی
 

 کالیبراسیون را انجام دهید. نه با حداقل شش استاندارد کاری،روزا. ۱

میلی لیتری اضافه و رقیق  ۱۰در بالن ژوژه موجود اسید استیک در استونیتريل   (v/v)%۱/۰الف. مقدار مشخصی از محلول استاندارد را به 

با رقتدر صسسسورت نیاز از محلول کنید. به دسسسست آوردن غلظت هر ترکیب آلی در محدودههای  میکروگرم در  5تا  ۱/۰ های پیاپی برای 

 .لیتر ) قلع( استفاده کنیدمیلی

 .( آنالیز کنید۱5تا  ۱2شاهد )طبق مراحل های اصلی و  . محلول فوق را با نمونه

 .قلع(  ارتفاع پیک در مقابل میکروگرم نمودارهای کالیبراسیون را برای هر يک از ترکیبات آلی قلع رسم کنید )ج. 

سازی و بازيافت. 2 سیون تعیین  (R) راندمان جدا سه غلظت  نمايید.را در گستره کالیبرا سه  همراه انتخابی بهسه لوله نمونه بردار برای هر 

 .نمونه شاهد آماده کنید
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 الف. بخش پشتی جاذ  نمونه شاهد را برداريد و دور بريزيد.

صی ) شخ سرنگ میکرولیتری، مقدار م ستفاده از  ستقیماً بر روی بخش جلويی جاذ  و  2۰تا  2 . با ا ستاندارد را م میکرولیتر( از محلول ا

 .دمقداری جداگانه بر روی فیلتر تزريق کنی

 نگهداری نمايید.بردار را گذاشته و آن را  به مدت يک شب درپوش نمونهج. 

مورد  (۱5تا  ۱2های اسسستانداردهای کاربردی ) طبق مرحله نموده و به همراه محلول اسسستخراج( 8تا  5های فوق را ) طبق مرحله محلولد. 

 آنالیز قرار دهید.

 رسم کنید. را بازيابی شده قلع در مقابل میکروگرم (Rمنحنی راندمان جداسازی ) ،برای هر ترکیب آلی قلع .3

کنترل برای  نامعلوم، اسپايکنمونه تحت کنترل هستند، سه  جذ های راندمان های کالیبراسیون و منحنیان از اينکه منحنیبرای اطمین. 4

 .نمايیدرا آنالیز  آنالیز اسپايک نمونه و سه تکیفی

 سنجش
 

 سازنده و شرايط ارائه شده راه اندازی کنید.شرکت های کوره گرافیتی را مطابق با توصیه دستگاه جذ  اتمی و. ۱

 .ثانیه يک بار اتفاق بیفتد 6۰چرخه تزريق / خشک کردن / اتمیزه کردن نمونه را طوری تنظیم کنید که دقیقاً هر . 2

3 .HPLC  کنید. تنظیمهای سازنده و شرايط زير را طبق توصیه 

 الف. برای ترکیبات آلی قل  )غیر تترا(:

 (EQUIPMENT, 4a)  ستون: تبادل کاتیونی قوی -

 .قبل از تزريق نمونه شستشو دهید ،میلی لیتر بافر استات 6۰تا  5۰ستون را با  -

 میلی لیتر در دقیقه  2دبی شوينده:  -

 :گراديان شوينده -

 بافر سیترات % بافر استات % زمان )دقیقه(

۰-۱5 ۱۰۰ ۰ 

۱5-۱8 ۱۰۰-۰ ۰-۱۰۰ 

۱8-4۰ ۰ ۱۰۰ 

 

دقیقه مجدداً در شسرايط اولیه متعادل  ۱5را با پمپاژ بافر اسستات درون سستون به مدت  HPLC پس از تکمیل کروماتوگرام، سسیسستم -

 .کنید

 .میکرولیتری را تزريق کنید ۱۰۰نمونه  -

 آلی قل  )تترا(: ب. برای ترکیبات 

 C18ستون:  -

 .شستشو دهید % ۱۰۰ میلی لیتر استونیتريل 6۰تا  5۰ا نمونه، ستون را ب قبل از تزريق -

  %۱۰۰ میلی لیتر در دقیقه، ايزوکراتیک، استونیتريل 2دبی شوينده:  -

  .میکرولیتر از محلول نمونه را تزريق کنید ۱۰۰مقدار  -

 .(۱گاه جذ  اتمی جمع آوری کنید )شکل دست در نمونه بردار اتوماتیکمیلی لیتر( در دقیقه،  2به میزان )را  HPLC شوينده -
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ونه چرخد و نمگهدارنده نمونه میدقیقه، ن ۱شسود. پس از اً به يکی از ظروف نمونه وارد می: در اين سسیسستم، خروجی سستون مسستقیمنکته

شده در موقعیتی قرار می سته  ستگاه جذ  اتمیگیرد که برای اندازهش شود.نمونه گیری د ستگاه تزريق برداری  شی از نمونه را  ،کوره د بخ

 شود.ع آوری است در کوره قرار داده میخارج کرده و در حالی که نمونه بعدی در حال شستشو و جم

 .گیری کنیدرا برای هر ترکیب آلی قلع اندازه AAS کل سطج پیک. 4

د، يک پیک نخط به هم متصسسل شسسوخواهد بود که اگر بالاترين نقاط توسسسط يک  جذ  اتمی هایخروجی ثبت شسسده شسسامل پیک :1نکته 

مربوطه تعیین جذ  اتمی  هایرای يک گونه را با مجموع جذ  پیکجذ  کل ب .دندهبرای هر ترکیب آلی قلع تشسسسکیل می کروماتوگرافی

 .کنید

در صسسورت بروز نتايج به پاسسسخ اسسستانداردها دقت کنید و  .تواند نتايج را به شسسدت تحت تاثیر قرار دهدهای لوله گرافیتی میويتگی :2نکته 

 .نامنظم و نواحی پیک غیرقابل تکرار، لوله گرافیتی را تعويض کنید
 

 محاسبات
 

سب میکروگرم. ۱ شده برای راندمان واجذ قلع ) مقدار جرم، بر ح صحیج  و بخش  (W) را برای هر ترکیب آلی قلع موجود در فیلتر(( R) ت

شتی جاذ  (Wf) جلوی جاذ  ستر نمونهو بر نیز  (Wb) و بخش پ شاهد بر روی ب شاهدنمونهو بخش جلويی  (B) فیلترهای  و   (Bf)های 

 ن محاسبه کنید.های کالیبراسیوتوسط منحنی،  (Bb)های شاهد نمونهبخش پشتی 

نمونه برداری صورت مجموع غلظت ذرات و  بخار در حجم هوای  به ،در هوا )3mg/m( هر يک از ترکیبات آلی قلع را بر حسب( Cغلظت ). 2

 :محاسبه کنید V (L) شده

 
ست که ابتدا بر روی  Wb و  Wf:توجه صورت ذرات جمعشامل هر آنالیتی ا شده،فیلتر به  برداری يا نگهداری سپس در طول نمونه آوری 

 .شودتبخیر می

 ارزیابی روش
 

و بیس دی بوتیل قلع  (TCHH) سسسیکلوهگزيل قلع ، هیدروکسسسید تری(TBTC)، کلريد تری بوتیل قلع(TeBT)اين روش با تترابوتیل قلع

محدوده کاری، محدوده اعتبارسنجی، و محدوده کاری خطی تخمینی )قلع(  [1]. اعتبارسنجی شد (BuIOMA) )ايزواکتیل مرکاپتواستات(

 .داده شده استمتر جیوه، در زير نشان میلی 756و فشار  2۰℃لیتری از ترکیبات آلی قلع در دمای 3۰۰های هوای برای نمونه

محدوده اعتبار  نوع ماده

سنجی 

(3mg/m) 

محدوده کاری 

تخمینی خطی 

(3mg/m) 

محدوده کاری 

تخمینی خطی 

(µg/mL) 

دقت اندازه 

 گیری )%(

 تورش

)%·( 

 صحت دقت کلی )%(

TeBT ۱۱2/۰- ۰27/۰ ۱7/۰- ۰2/۰ ۰5/۰- 5 ۱/8 8/۱+ ۱۰ 4/2۱ 

TBTC ۱9۱/۰- ۰42/۰ 34/۰- ۰۱/۰ 3/۰- ۱۰ 9/5 7/6· 9/9 ۱/26 

TCHH 2۱8/۰- ۰7۱/۰ 34/۰- ۰۱/۰  ۱۰- 3/۰ 9/6 3/2· ۱/7 2/۱6 

BulOMa 22/۰- ۰7/۰ 34/۰- ۰۱/۰  ۱۰- 3/۰ 7/7 2/۱· 4/7 7/۱5 
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برای آنالیز   Solvecon  (Whatman, Inc.)و يک کیت پیش سسستون Partisil-10 ها با اسسستفاده از سسستون تبادل کاتیونی قویوشاين ر

  LiChrosorb RP-18 HPLC  (Whatman, Inc.)برای ترکیبات آلی قلع )تترا(، از ستون  .ترکیبات آلی قلع )غیر تترا( توسعه داده شدند

 .استفاده شد

 منابع:

[1] Gutknecht WF, Grohse PM, Homzak CA, Tronzo C, Ranade MH, and Damle A [1982]. Development of a 
method for the sampling and analysis of organotin compounds. Research Triangle Park, NC: Research Triangle 
Institute. NIOSH contract no. 210-80-0066. Available as order no. PB83-180737 from NTIS.  

[2] NIOSH [1976]. NIOSH criteria for a recommended standard: occupational exposure to organotin compounds. 
Cincinnati, OH: U.S. Department of Health, Education, and Welfare, Center for Disease Control, National Institute 
for Occupational Safety and Health, DHEW (NIOSH) Publication No. 77-115.  

 نویسنده روش: 
Eugene R. Kennedy, Ph.D., NIOSH 

 از خارج هایسررایتوب به اسررتناد براین،علاوه. نیسررت NIOSH آن توسررط دییتأ منزله به محصررولی یا شرررکت نام هیچ ذکر: مسمئولیت رفع

NIOSH لهیوسرربهها آن محصررولات یا هابرنامه یا حامی هایسررازمان تأیید منزله به NIOSH براین،علاوه. نیسررت NIOSH قبال در مسررئولیتی 

 .بودند یدسترسقابل انتشار تاریخ از سند این در ذکرشده وب هایآدرس همه. ندارد هاتیساوب این محتوای
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 (Zr) زیرکونیومضمیمه: آماده سازی بستر و لوله کوره گرافیتی پوشش داده شده با 

سترها و لوله شب درکوتینگ زيرکونیوم: ب ستات  های گرافیتی پیرولیتیکی را به مدت يک  سید زيرکونیوم ا % )وزنی /  5/4محلول اک

 .در کوره مافلی خشک کنیددرجه سانتیگراد  2۰۰ساعت در دمای  2سپس به مدت  .ور کنیدحجمی( غوطه

گیری تمام ترکیبات آلی قلع قابل قبول هسسستند. با اين حال، يک زيرکونیوم پیرولیتیک برای اندازههای کوره گرافیتی با پوشسسش لوله

پاسخ بهبود برای دقت بهتر در سطوح پايین و  (L'vov مثال، پلت فرم برای) بستر گرافیت پوشش داده شده با زيرکونیوم پیرولیتیک

های نمود يا از لولهتوان به صسورت تجاری خريداری بسسترها را می. دنشسوتوصسیه می TeBT های فرار ماننداتمیزه شسدن برای گونه

شکل  ست،  2گرافیت پیرولیتی، همانطور که در  شده ا شان داده  شکل ن ستر در لوله ) ( و هنگام 3تهیه کرد. در هنگام قرار دادن ب

 .ای داشتيتهتنظیم بصری بايد دقت و

 ها و خصوصیات فیزيکی. فرمول۱جدول 

وزن مولکولی  فرمول RTECSترکیب/ 

(MW) 

 واژه های مترادف قل  %

 بیس دی بوتیل قلع 

کاپتواسسسستات( یل مر  )ايزواکت

WH6719000 

C28H56O4S2Sn 

 
639.57 ۱8.6 BuIOMA;  

CAS #25168-24-5  

 تترابوتیل قلع

 WH8605000 

C16H36Sn 

 
347.۱6 34.2 Stannane, tetrabutyl-; TeBT; 

CAS #1461-25-2 

لع  ق تیسل  بو تری  لريسد  ک

WH6820000 

C12H27ClSn 

 
325.49 36.5 Stannane, chlorotributyl-; 

TBTC; CAS #1461-22-9  

قلع  هگزيسل  کلو ی تری سسسس

 هیدروکسید

 WH8750000 

C18H34OSn 

 
385.۱6 3۰.8 Stannane, 

tricyclohexylhydroxy-; 

TCHH; CAS #13121-70-5  
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 : ساخت بستر آزمايشگاهی2شکل 

 
 HPLC/AAS: سیستم اتصال ۱شکل 

 

 

 

 

 های کورهدر لوله L'vov قرار دادن سکوهای گرافیتی تجاری و آزمايشگاهی: 3شکل 
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 دی متیل بنزیدین-'3،3بنزیدین و 
 

3,3'- DICHLOROBENZIDINE  

 5509 :شماره روش

 :انتشارتاریخ 

 2016فوریه  29 

CAS:  (۱ )5-87-92                              RTECS: (۱)  DC9625000 

                  (2 )۱-94-9۱                                          (2)  DD0525000  

 :فرمول شیمیایی

 (۱) 2(2NH4H6C) 

(2 )2(2CINH3H6C)       

  :وزن مولکولی

(۱ )23/۱84 
(2 )۱3/253 

 دی آمینو دی فنیل -pدی آمین؛ -'4،4 -]بی فنیل – '۱، ۱[ (۱): اسامی مترادف

 دی آمین-'4،4-]بی فنیل – '۱، ۱[ دی کلرو -'3،3( 2)                     

  4۰۰℃، نقطه جوش۱27℃ی ذو نقطه ( جامد،۱) ها:ویژگی
 ۱32℃نقطه ذو  ( جامد،2)                 

 کامل: نوع ارزیابی

 مجاز ودحد
OSHA: مقدار، سرطانزاکمترين (29 CFR 1910.1010) 

NIOSH: مقدار، سرطانزا کمترين (29 CFR 1910.1010) 

 سنجش
 

 UV، با آشکارساز HPLC :سنجشروش 
 دی کلروبنزدين -3̕، 3بنزيدين يا  ترکیبات آنالیت:

)حجمی/حجمی( در  %17/0میلی لیتر تری متیرل آمین 5/۰: اسممتخراج

 دقیقه 60متانول ؛ زمان ماند: 

             میکرولیتر ۱۰( ۱): حجم تزریق

 میکرولیتر ۱5( 2)                 
 آ  %4۰متانول/  %6۰( ۱) فاز متحرک:

 آ  %3۰استونیتريل/  7۰%( 2)                 

 دمای محیطلیتر در دقیقه در  5/1:دبی

سسانتی متر، سسايز  3۰میلی متر و طول  4(، ابعاد USP) C18: ستون

 میکرومتر ۱۰ذرات 

 نانومتر 254، در طول موج UV آشکار ساز:
 محلول آنالیت )ها( در شوينده کالیبراسیون:

 در هر نمونه میکروگرم 7تا  2/۰ کالیبراسیون:محدوده 
 ]۱ [یکروگرم در هر نمونهم ۰5/۰: تشخیص حد

 ]۱[ ۰7/۰ ≥: دقت نمونه بردار

 بردارینمونه
 

 میلی متری ۱3ای فیلتر الیاف شیشه: بردارنمونه

 لیتر در دقیقه 2/۰ دبی:
 میکروگرم در مترمکعب ۱۰ /لیتر 20: حداقل حجم نمونه

 لیتر 100: حداکثر حجم نمونه

 .نمونه های بنزيدين در يخ خشک حمل شود: روش انتقال نمونه

 ]۱[۱5℃ روز در دمای ۱۱( ۱): نمونه پایداری

 ]۱[23℃ روز در دمای ۱2( 2)             

 برداریدر هر نمونهنمونه  ۱۰-2: های شاهدنمونه
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 های ویژهاحتیاط
 

سرطان  ست و می زایبنزيدين يک  سان ا شده برای ان تواند از شناخته 

دی کلروبنزيدين يک ماده -'3،3. ،]4،5،6[طريق پوسسسست جذ  شسسسود
را برای جلوگیری از اقدامات احتیاطی مناسسسب . ]4،6[اسسست زاسسسرطان

 .فردی و محیطی انجام دهیدهای آلودگی

 صحت
 

   ]۱[میکروگرم بر متر مکعب  63 تا 2۱( ۱) : مطالعهگستره 

 ]۱[میکروگرم بر مترمکعب ۱3۰تا  2۰( 2)                 

 -%3( ۱): تورش

 (2)4%- 
 ]۱[ ۰7/۰: دقت کلی

 ±%  7/۱3( ۱): صحت

         (2 )2/۱5  %± 

 کاربرد

میکروگرم برمترمکعب اسسسست. بنزيدين سسسسولفات و  2۰۰ ،کلروبنزديندی -3̕، 3بنزيدين و  ازلیتری  5۰کاری برای نمونه هوای گسسسستره  
 .شونددی کلروبنزيدين تبديل می-'3،3و  سازی نمونه به ترتیب به بنزيدينآوری و طی آمادهجمع ،دی کلروبنزيدين-'3،3هیدروکلرايد دی

 

 گرهامداخله
کلروآنیلین( در تعیین -2بیس متیلن )-'4،4. ]2[شسسود برطرف  اين تداخل اما ممکن اسسست ،کنددر تعیین بنزيدين تداخل ايجاد میآنیلین 

 . ]۱،2[اندذکر شده ادامه اين روشکنند در برخی از ترکیباتی که ايجاد تداخل نمی. ]۱[کنددی کلروبنزيدين ايجاد تداخل می-'3،3
 

 های دیگرروش
 

 .[3]باشدمی  P&CAM 246و P&CAM 243های روش ترکیب است و جايگزين برای روشيک  اين 
 

 تجهیزات 
 

میلی متری نوع  ۱3ای )فايبرگلس( : فیلتر الیاف شیشهبردار. نمونه۱
AE  در کاست نگهدارنده 

با دبی 2 نه بردار فردی  مپ نمو به همراه  2/۰. پ قه  لیتر در دقی

 قابل انعطاف شیلنگ

3 .HPLC ، آشکارساز مجهز بهUVساز و ستون ، يکپارچه 

 میلی لیتری با درپوش پلی اتیلنی ۱های آزمايش . لوله4

میکرولیتری، قابل خوانش تا  25 و ۱۰ای عدد سسرنگ شسیشسه 5. 5

 یکرولیترم ۱/۰
 میلی لیتر  ۱/۰ندی شده در لیتری، درجه بمیلی 5و  5/۰ . پیپت،6

 لیتریمیلی ۱۰۰و  ۱۰بالن ژوژه . 7

 سانتريفیوژ. 8

 لیتریمیلی ۱25بشر فیلیپس، آزمايش، نوع ورتکسشیکر لوله. 9

 مواد شیمیایی مصرفی
 

 متانول. ۱

 استونیتريل. 2

 آمیناتیلتری. 3

 آ  مقطر، آ  ديونیزه. 4

 بنزيدين. 5

 دی کلروبنزيدين-'3،3. 6

نده:. 7 یلتری)حجمی/حجمی( از %۱7/۰شسسسوي تانول. ات  آمین در م

 میلی لیتر متانول رقیق کنید. ۱۰۰آمین را با اتیلمیکرولیتر تری۱7۰

 5۰لیتر. میکروگرم در میکرو 5/۰. محلول کالیبراسسسسیون اسسسستوک 8

 .لیتر شوينده حل کنیدمیلی ۱۰۰گرم آنالیت را در میلی

فت محلول اسسسستوک. 9 يا 5۰میکروگرم در میکرولیتر.  5/۰، (R)باز
  میلی لیتر متانول حل کنید. ۱۰۰ گرم آنالیت را درمیلی

 

 .به اقدامات احتیاطی ویژه مراجعه کنید *

 های داخلی قبل از نمونه برداریسازی کپسولآماده

 بردارینمونه
 

 کالیبره نمايید. ،در مدار کالیبراسیون بردارپمپ نمونه بردار فردی را با حضور وسیله نمونه. ۱

 لیتر انجام دهید. ۱۰۰تا  2۰برای حجم کل نمونه  ،لیتر در دقیقه 2/۰. نمونه برداری را با دبی دقیق 2
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   ها را با درپوش ببنديد.. در  نمونه3

 .کنیددرجه سانتیگراد نگهداری و حمل  -۱5ها را در دمای . در صورت وجود بنزيدين، نمونه4

 .توان در دمای اتاق نگهداری کردها را میدی کلروبنزيدين موجود باشد، نمونه-'3،3: در صورتی که فقط توجه
 

 سازی نمونهآماده
 

 ای ) فايبرگلاس( را در يک لوله آزمايش قرار دهید.فیلتر الیاف شیشه. 5

 .هر لوله آزمايش را ببنديد و توسط شیکر تکان دهید  در .میلی لیتر شوينده اضافه کنید 5/۰. به هر لوله آزمايش 6

 .ساعت در حالت تکان دادن متناو  باقی بمانند ۱ا به مدت اجازه دهید نمونه. 7

 .نمايیددقیقه سانتريفیوژ  ۱۰هر نمونه را به مدت . 8
 

 کالیبراسیون و کنترل کیفی
 

 .میکروگرم آنالیت در هر نمونه انجام دهید 7ا ت ۰5/۰محدوده نه با حداقل شش استاندارد کاری در کالیبراسیون را روزا. 9

میلی لیتری اضسافه  ۱۰با سسرنگ میکرولیتری به شسوينده موجود در بالن ژوژه  را جهت کالیبراسسیونالف. مقدار کمی از محلول اسستوک 

 .کنید و به حجم برسانید

 .(۱4تا  ۱2) مراحل های اصلی و شاهد را آنالیز کنید . نمونه
 .)مساحت پیک در مقابل میکروگرم آنالیت(منحنی کالیبراسیون را رسم کنید  پ.

سازی. ۱۰ ضافه سه  (R) راندمان جدا سطج، به ا سال برای تعدادی از فیلترها انجام دهید. چهار فیلتر در هر يک از پنج  را حداقل يک بار در 

 آماده کنید. را فیلتر شاهد 

 .های آزمايش جداگانه قرار دهیدلف. فیلترهای نمونه را در لولها

 .آن در متانول را مستقیماً به فیلتر تزريق کنید يا رقیق شده  . مقداری از محلول استوک

 .اجازه دهید به مدت يک شب بماند ايش را ببنديد.های آزملولهپ. 

 انجام دهید. ۱4-۱2و آنالیز را مطابق با مراحل  8-5ت. آماده سازی نمونه را طبق مراحل 
 شده رسم کنید. بازيافترا برای هر فیلتر در مقابل میکروگرم آنالیت  R نمودارث. 

های راندمان جذ  تحت کنترل هسسستند، سسسه نمونه اسسسپايک نامعلوم، برای های کالیبراسسسیون و منحنی. برای اطمینان از اينکه منحنی۱۱

 .کنترل کیفیت و سه نمونه اسپايک آنالیز را آنالیز نمايید
 

 سنجش
 

 .دستگاه کروماتوگرافی را مطابق شرايطی که برای آنالیت مورد نظر ارائه شده است، تنظیم کنید. ۱2

 .نمايید[ را دنبال 2]منبع ذکر شدهاستفاده کنید و مراحل موجود در  C18 اگر آنیلین وجود دارد، از ستون :1نکته

نفتیل ßدی متیلن دی آنیلین و -'4،4کلروآمین؛ –o- ،p- ،mکنند: ترکیبات زير در تعیین هیچ کدام از ترکیبات تداخلی ايجاد نمی :2نکته

یل آنیلین4-کلرو-2آمین.  يدين؛  -'3،3؛ مت یدرازو بنزن؛ و -2) بیس متیلن-'4،4دی کلرو بنز در  نفتوکینون -4،۱و  -2،۱کلروآنیلین(؛ ه

جاد نمی تداخلی اي يدين  ند. تعیین بنز يدين، آنیلین، کن یل انیلین، -nبنز يدين و -2مت يدين در تعیین د-'3،3تولو یل بنز -'3،3ی مت
 .[۱]کلروبنزيدين دخالتی ندارنددی

 . مقدار کمی از نمونه را تزريق کنید.۱3

 .گیری کنیدمساحت پیک را اندازه. ۱4

 محاسبات
 

(، و جرم آنالیت موجود در فیلتر W( موجود در فیلتر نمونه )Rآنالیت ) تصسسحیج شسسده برای راندمان واجذ   µgمقدار جرم بر حسسسب . ۱

 .را از منحنی کالیبراسیون محاسبه کنید (B) شاهد
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 نمايید.( برحسب لیتر محاسبه Vبرداری شده )( را در حجم هوای نمونهCغلظت آنالیت ). 2
 

𝐶(𝑚𝑔/𝑚3) =
𝑊 − 𝐵

𝑉
× 103  

 
 

 ارزیابی روش

يدين در  حدوده اين روش برای بنز عب و برای میکروگرم بر متر 63تا  2۱م يدين -'3،3مک حدوده دی کلروبنز میکروگرم  ۱3۰تا  2۰در م
 8/۰دبی نمونه برداری  .بود %8۰و رطوبت نسسسسبی  3۰℃اتمسسسسفر تولید شسسسده برای هر دو ترکیب در دمای .متر مکعب ارزيابی شسسسدبر

های بود. روش ۰7/۰دی کلروبنزيدين معادل-'3،3نمونه  28و برای  ۰7/۰نمونه بنزيدين  29ام شسسسده برای دقت کلی ادغ .دقیقه بوددرلیتر

هیچ مقدار  درصسد( مورد ارزيابی قرار گرفتند. 8۰و  2۰درجه سسانتی گراد( و رطوبت نسسبی ) 35و  3۰، 25نمونه برداری از نظر اثرات دما )
شخی شتی لوله-دی کلروبنزيدين در قسمت-'3،3يا  صی از بنزيدينقابل ت شدجاذ  های های پ . بخارات اين ترکیبات [۱]سیلیکاژل يافت ن

در قسمت  ترک آلاينده ساعت 3لیتر در دقیقه عبور داده شدند و در مدت  3/۰سط جريانی از نیتروژن خشک با دبی ، تو۱8۰℃ در دمای

 [.۱]پشتی سیلیکاژل اتفاق نیفتاد

ساز شده ۱۱و به مدت  -۱5℃ی بنزيدين از فیلترها، زمانی که دما میانگین راندمان جدا میکروگرم،  2تا  2/۰بود، در محدوده روز نگهداری 
راندمان جداسسسازی بنزيدين و  .کاهش يافت %75و  %89روز به ترتیب به  2۱روز و  ۱5میزان راندمان جداسسسازی پس از  تعیین شسسد. 97٪

سیلی شان داد که اين ترکیبات سولفات بنزيدين از فیلترها و  ستندکاژل ن دی -'3،3 بازيافت برایمیزان راندمان  .در دمای محیط ناپايدار ه

و  -۱5℃ که در دمایزمانی  و روز 2۱میکروگرم پس از  5تا  5/۰دو فیلتر و سسسیلیکاژل در محدوده از هر کلروبنزيدين و دی هیدروکلريد، 
  .[۱]بود %96، دمای محیط نگهداری شدند

 

 منابع:
[1] Morales R, Rappaport SM, Weeks, Jr. RW, Campbell EE, Ettinger HJ [1977]. Development of sampling and 
analytical methods for carcinogens, January 1 - September 30, 1976, Los Alamos Scientific Laboratory, Los 
Alamos, NM. Available as LA-7058-PR, from NTIS. Unpublished.  
[2] Kennedy ER, Seymour MJ [1981]. Development of an analytical method for benzidine-based dyes. In: 
Chemical hazards in the Workplace, ACS symposium series: Vol. 149. Washington, DC: American Chemical 
Society, pp 21-35.   
[3] NIOSH [1977] P&CAM 243 and P&CAM 246. In: Taylor DG, ed. NIOSH manual of analytical methods, 2nd 
ed. (Vol. 1) Cincinnati, OH: U.S. Department of Health, Education, and Welfare, Centers for Disease Control, 
National institute for Occupational Safety and Health, DHEW (NIOSH) Publication No. 77-157-B. 
[4] NIOSH [1980]. NIOSH technical report: carcinogenicity and metabolism of azo dyes, especially those derived 
from benzidine. Cincinnati, OH: U.S. Department of Health and Human Services, Centers for Disease Control, 
National Institute for Occupational Safety and Health.  
[5] NIOSH/NCI [1978]. Current intelligence bulletin 24: Direct Blue 6, Direct Black 38, and Direct Brown 95 
benzidine-derived dyes. Cincinnati, OH: U.S. Department of Health, Education, and Welfare, Center for Disease 
Control, National Institute for Occupational Safety and Health, DHEW (NIOSH) Publication No. 78-148.  
[6] NIOSH [1981]. Occupational health guidelines for chemical hazards. Cincinnati, OH: U.S. Department of 
Health and Human Services, Centers for Disease Control, National Institute for Occupational Safety and Health, 
DHHS (NIOSH) Publication No. 81-123.   

 نویسنده روش: 
M. J. Seymour, NIOSH 

 از خارج هایسررایتوب به اسررتناد براین،علاوه. نیسررت NIOSH آن توسررط دییتأ منزله به محصررولی یا شرررکت نام هیچ ذکر: مسمئولیت رفع

NIOSH لهیوسرربهها آن محصررولات یا هابرنامه یا حامی هایسررازمان تأیید منزله به NIOSH براین،علاوه. نیسررت NIOSH قبال در مسررئولیتی 

 .بودند یدسترسقابل انتشار تاریخ از سند این در ذکرشده وب هایآدرس همه. ندارد هاتیساوب این محتوای

. 
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 (MWF)فلز کاری سیالات
 

METALWORKING FLUIDS (MWF) ALL CATEGORIES  
 

 5524 :شماره روش

 29: تاریخ ایزو

 2۰۱4 دسامبر

CAS: -                                                                   RTECS: - 

 

 -فرمول شیمیایی: 

 - وزن مولکولی:
کننده، سیالات محلول، های معدنی، سیالات روانکاری، روغنسیالات حذف فلز، سیالات ماشین، (MWF)سیالات فلزکاری: اسامی مترادف

 سیالات سینتتیک و سیالات نیمه سینتتیک
ها، پلی اتوکسسسی فايرها، آ ، آلکانول آمینسسسیالات ممکن اسسست حاوی مقادير مختلفی از روغن معدنی، امولسسسی .تعريف نشسسده ها:ویژگی

 .های فشار پذير و ترکیبات بور باشندها، افزودنیبیوسیدها، سورفکتانتها، اتانول
 کامل: نوع ارزیابی

 حدود مجاز

OSHA:- 

NIOSH:3mg/m  4/۰ )برای ذرات تراسیک( 
                     3mg/m 5/۰ )برای ذرات کل( 

  

 سنجش
 

 گراويمتری )وزن سنجی(: سنجشروش 

 سیالات فلزکاریآئروسل هوابرد : ترکیبات آنالیت

 (۱:۱:۱حلال سه جزئی: دی کلرومتان: متانول: تولوئن ): استخراج

 (۱:۱: متانول: آ  )حلال دو جزئی
برداری . از همان تزارو برای قبل وبعد از نمونه001/0حسرراسرریت  ترازو:

 استفاده کنید.

موسسه ملی استاندارد و فناوری،  s-۱.۱ وزنه های کلاس: کالیبراسیون

 ASTM ۱يا وزنه های کلاس 

 در هر نمونه گرممیلی 2تا  ۰5/۰: محدوده کالیبراسیون

 تشخیص:  حد

  [3] گرم در هر نمونهمیلی ۰3/۰ –وزن کل 

  [۱]گرم در هر نمونهیلیم ۰3/۰ –وزن استخراج شده 

 بردار: دقت نمونه

  [4] نمونه(گرم در میلی 2/۰ ≤) ۰4/۰ –وزن کل 

  [4] گرم در نمونه(یلیم ۰2/۰ ≤) ۰5/۰ –وزن استخراج شده 

 بردارینمونه
 

 بردار: نمونه

 پلی لوئورواتیلن )ذرات توراسسسسیسسک: فیلتر   PTFE )37تتراف

 سیکلون توراسیک میکرومتر و 2 با پورسايز ،متریمیلی

  :فیلتر پلیکل ذرات( تترافلوئورواتیلنPTFE )37 متری، میلی

 میکرومتر 2با پورسايز 
 دبی: 

 :لیتر در دقیقه 6/۱ ذرات توراسیک 

  :لیتر در دقیقه 2کل ذرات 

  5/۰يا  3mg/m 4/۰/لیتر  768 حداقل حجم نمونه:
 تعیین نشده: حداکثر حجم نمونه

 دار حمل شود.محفظه يخچالنمونه در : روش انتقال نمونه

نالیز طی و نگهداری در يخچال : نمونه پایداری عد از  2آ ته ب هف

 بردارینمونه

 برداریبرای هر نمونه 5حداقل : های شاهدنمونه

 های ویژهاحتیاط
 

سرطا شد.زايی می دی کلرومتان مشکوک به  ها را در زير تمام حلال با

ها قابل اشسسستعال هسسسستند و اثرات نامطلوبی بر حلال .هود قرار دهید
از تماس پوسسسستی . خودداری کنیداز تنفس بخارات  .سسسسلامتی دارند

با هم بسسسسیار احتیاط هنگام مخلوط کردن حلال .خودداری کنید ها 

 صحت
 

 گرم در نمونه میلی ۰9/۰تا  ۰5/۰ مطالعه: گستره
 تعیین نشده: تورش

 دقت کلی: 

  :۰6/۰وزن کلی 
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باعث ايجاد فشسسسار در هنگام مخلوط گرمای اختلاط می .نمايید ند  توا

روکش  PTFE هایکه با درپوش از ظروف تمیز،د. ها شسوشسدن حلال

 .استفاده کنید ،شده اند
 

  :۰7/۰وزن استخراج شده 
 صحت:

  :۱2/۰وزن کلی 

  :۱4/۰وزن استخراج شده 

 کاربرد
 

تا زمانی که در حلال اسستخراج محلول  ،اين روش برای تمام سسیالات فلزکاری، سسیالات روان کننده، محلول، سسینتتیک و نیمه سسینتتیک 

کنون يافت شده است که در حلال استخراج تا (Solutiaتنها يک سیال فلزکاری )سیال خنک کننده، شرکت  [.4،5]باشند، قابل اجرا است

و آزمايشسات نشسان داده اسست که ترکیب حلال دو جزئی و  بودهدر مخلوط دوجزئی محلول  MWF سسه جزئی نامحلول اسست. با اين حال،
سیال  ستخراج اين  سه جزئی در ا سیار حلال  ستب سیک[. تجهیزات نمونه 6]موثر ا ستاندارد بین ،برداری ذرات تورا  ISO المللیمطابق با ا

 .برای اين روش در نظر گرفته شوند ، ممکن است MWFآوری[ برای جمع2، ]EN13205ذرات توراسیک و استاندارد اروپايی  برای  7708

 .متفاوت باشد ،شده است ذکربردار مورد استفاده برای ذرات توراسیک، دبی توصیه شده ممکن است با آنچه در بالا بسته به نوع نمونه

صیه میبرداری با دبنمونه ست منجر به افزايش افت ،شودی بیش از آنچه در اينجا تو شود. فیوم ممکن ا شکاری در اثر تبخیر نمونه  های جو

 .دنبردارهای نوع ايمپکتوری تداخل ايجاد کنبه طور قابل توجهی در عملکرد صحیج نمونه ،ممکن است
 
 

 گرهامداخله

باشد،  وجود داشته های استخراج محلولوی فیلتر جمع آوری شود و در حلالای که بر ری نشده است. با اين حال، هر مادهموردی شناساي 

 ايجاد کند.ممکن است در آنالیز تداخل )مثبت( 
 

 های دیگرروش
 

 باشسسد. روشمی MWF برای آنالیز NMAM 5026 [ بوده و جايگزين روش7برای گرد و غبارات بی اثر ] 0500 روش مشسسابه روش اين

NMAM 5026  های روغنی تولید سسسیالات فلزکاری که میسسست برای آنالیزکند، ممکن اسسست صسسرفاً که از آنالیز مادون قرمز اسسستفاده می

شودمی ستفاده  صیه نمی سیالات بر پايه آ اين روش برای . کنند ا سیالات فلزکاری [. 8]شودتو ست برای آنالیز  روش ديگری که ممکن ا
 [.9]باشدمی  ASTM D7049،مورد استفاده قرار گیرد

 

 تجهیزات 
 

متر، فیلتر غشايی میلی 37با پورسايز  PTFE : فیلتربرداری. نمونه۱

 سسازی فیلتررا برای روش پاک ۱)پیوسست  میکرومتر 2پورسسايز با 

PTFE  )و پد نگهدارنده فیلتر مشاهده کنید  PTFE فیلترهولدر در
کاسسسست  .متریمیلی 37 يک  که 2از  ( برای closed face) ایت

برداری برای نمونه .اسسستفاده کنید "کل" گرد و غباربرداری از نمونه

با سسسیکلون توراسسسیک  ایتکه 3از ذرات توراسسسیک، از يک کاسسست 

 .کندلیتر در دقیقه نمونه برداری می 6/۱ که با دبی ،اسسستفاده کنید
 .به قسمت ارزيابی روش مراجعه کنید

با دبی. 2 به همراه  2تا  6/۱ پمپ نمونه بردار فردی  لیتر در دقیقه 

 قابل انعطاف شیلنگ
 متر-میلی 37کوچک، سلولزی، اندازه  کاست نوار. 3

 میلی گرم ۰۰۱/۰متری، قادر به سنجش تا ترازوی میکرو. 4

 مواد شیمیایی مصرفی
 

 (DIG)دی کلرومتان، تقطیر شده در شیشه. ۱

 (DIG)متانول، تقطیر شده در شیشه. 2

 (DIG)در شیشهتولوئن، تقطیر شده . 3

  MΩ∙cm) ۱8)مقاومت  ديونیزه شدهو دوبار فیلتر شده، . آ  4

 سولفات کلسیم، )خشک کن(

های مسسسساوی از دی کلرومتان، -: حجممخلوط حلال سسسسه جزئی. 5

 .متانول و تولوئن را در يک ظرف تمیز بدون گرد و غبار مخلوط کنید
ها را با : حلالنمايیداز بطری خالی و تمیز با درپوش پیچشی استفاده 

 .و از تکان دادن شديد خودداری کنید کردهچرخاندن ملايم مخلوط 

ساوی متانول و آ  را در يک ظرف ئیمخلوط حلال دوجز. 6 : حجم م
بار مخلوط  بدون گرد و غ با درپوش پیچی نموده و تمیز  از بطری 

و از تکان  کردهها را با چرخاندن ملايم مخلوط نمايید. حلالاسسستفاده 

 .دن شديد خودداری کنیددا
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، نه ماه پس از تاريخ  ;2۱۰Poمثال،  برایخنثی کننده استاتیک: . 5

 .تولید تعويض شود

 (انبرک )ترجیحاً نايلون يا فولاد با روکش کروم. 6

 قیف استخراج . 7

 دسیکاتور. 8

 PTFE بطری شستشو،. 9

  PTFE هایای با درپوشلیتری شیشهمیلی ۱۰و  2۰های ويال. ۱۰
 ضد نشتی

با  مثال، سسسسوزن بزرگ، برایبا سسسسوزن  gas-tightسسسسرنگ . ۱۱

 ۱6بندی درجه

 لیتریمیلی 2۰ای مدرج استوانه شیشه. ۱2

 دستمال کاغذی. ۱3

ستخراج، . ۱4 شک کردن فیلترها پس از ا تقريباً توری فلزی برای خ

 ۱2اندازه شبکه تقريباً  .سانتی متر مربع يا اندازه مناسب ديگر 55۰
صسسفحه را با حلال سسسه جزئی شسسسسستشسسو دهید و  .مترمیلی ۱8تا 

 .بگذاريد خشک شود

اند. اگر تر برای اين روش ارزيابی نشسسدههای درجه پايین: حلالتوجه

، بسه منظور  ACSیااااهسای کرومساتوگرافی مسايع ز حلالا بخواهیسد
ها کاربر بايد ثابت کند که اين حلال ،جويی، اسسسستفاده کنیدصسسسرفه

شاهددارند DIG عملکردی برابر با درجه های بدست نمونه >. )نمونه 

 ((DIG)آمده با تقطیر در شیشه 
 

 .به اقدامات احتیاطی ویژه مراجعه کنید *
 

 -برداری:داخلی قبل از نمونه های-سازی کپسولآماده

 کالیبراسیون و کنترل کیفی
 

های تعادل را با وزنه .از يک ترازو استفاده کنید ،برای توزين فیلترها قبل و بعد از جمع آوری نمونه .ترازو را صفر کنید سنجی،وزنقبل از . ۱

 .حفظ و کالیبره کنید ASTM1 يا کلاس مؤسسه ملی استاندارد و فناوری S-1.1 کلاس

 .کنید آمادهو مواد قابل استخراج  "کل" گرد و غبارگیری برای فرآيند اندازهسه نمونه شاهد در هر  حداقل. 2
 

 برداریسازی فیلترها قبل از نمونهآماده
 

 .و در قسمت پايین کاست فیلتر قرار دهید گذاری کنیدپدهای پشتیبان را با جوهر پاک نشدنی شماره. 3

 B1 شساهد،و   W1برداری وزن کنید. میانگین وزن خالص فیلترهای نمونه،قبل از نمونه 5فیلترها را با روش توزين ارائه شسده در مرحله . 4

 .)میلی گرم( را يادداشت کنید

 روش توزين:. 5
  .نمايیدتحت کنترل قرار داده و متعادل  ،ساعت در يک فضا يا محفظه توزين ۱الف. فیلترها را حداقل به مدت 

فیلتر  اگر .با استفاده از انبرک، هر فیلتر را از روی يک سیستم خنثی کننده استاتیک عبور دهید .ترازو را صفر کنید ، . قبل از هر بار توزين

ساکن میچسبد، اين مرحله را شود يا به کفه ترازو میز انبرک رها نمیبه راحتی ا سیته  تواند باعث خطا در خوانش وزن تکرار کنید. )الکتري

 شود.(
 میکروگرم باشد(  ۱۰ج. هر فیلتر را تا زمانی که وزن ثابتی بدست آيد، وزن کنید )يعنی اختلاف دو توزين متوالی در حدود 

 .میکروگرم ثبت کنیدعدد برحسب ر را با نزديکترين د. میانگین دو وزن آخ
يک دهانه کاسسست فیلترها را با  .تکه قرار داده و محکم ببنديد تا نشسستی در اطراف فیلتر ايجاد نشسسود 3يا  2فیلتر را در کاسسست فیلترهای . 6

توانید به جای نوار سلولزی، خشک شود. همچنین میيک نوار سلولزی را در اطراف کاست فیلتر قرار دهید و اجازه دهید تا  بپوشانید.درپوش 

  .از نوار چسب الاستیک بادوام استفاده کنید
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 بردارینمونه
 

رود در منطقه تنفسسسسی را که انتظار می (MWF)های مايعی از سسسسیالات فلزکاری خالص های توده/فله: برای آزمايش حلالیت، نمونهنمونه

میلی لیتری( که با يک  ۱۰ای کوچک و بدون نشسستی )بطور مثال ها را در ظروف شسسیشسسهاين نمونه .کنیدبرداری شسسوند، تهیه کارگر نمونه
نمونه به  هایسسسپس آنها را داخل يک کیسسسه پلاسسستیکی قرار داده و به همراه کاسسست فیلتر .قرار دهید ،اندمهر و موم شسسده PTFE درپوش

 .آزمايشگاه ارسال کنید

ست آوری نمونه هوا: برای جمع سیکلون را در ورودی يک کا سیک،  ، از "کل ذرات "آوری نمونه برای جمع .تکه قرار دهید 3نمونه های تورا

 .سیکلون استفاده نکنید
 کالیبره نمايید. ،در مدار کالیبراسیون بردار. پمپ نمونه بردار فردی را در حضور وسیله نمونه7

سیک، نمونه برداری را با دبی سنجشبرای . 8 ، «کل» گرد و غبار سنجشبرای  ساعت انجام دهید. 8به مدت  لیتر در دقیقه، 6/۱ ذرات تورا

 .میلی گرم تجاوز کند 2اجازه ندهید بار فیلتر از   .ساعت انجام دهید 8لیتر در دقیقه به مدت  2برداری را با دبی نمونه

شده در روز، حداقل های جمع . در هر مجموعه از نمونه9 شاهد میدانی و  5آوری  شاهد به عنوان  سطه  فیلتر بعنوان 3نمونه فیلتر  شاهد وا

سال کنید برداری،نمونه شگاه ار صلی حمل کنید .به آزماي شاهد میدانی را مانند فیلترهای نمونه ا مثال، هر کدام را در يک برای  .فیلترهای 

 .نکنیدباز  واسطه میدانی را های شاهد. نمونهرا ببنديد و به آزمايشگاه ارسال کنید بردارهز آلودگی باز کنید، سپس نمونمحیط عاری ا

ها تمام نمونه .هايی را که قرار است يک شب )يا بیشتر( قبل از ارسال به آزمايشگاه نگهداری شوند، در يخچال نگهداری کنید. تمام نمونه۱۰
 .به آزمايشگاه ارسال کنید کولد باکس(دار )را در ظروف يخچال

 .در يخچال نگهداری کنید ،ها را بلافاصله پس از دريافت در آزمايشگاه تا آماده شدن برای آنالیز. نمونه۱۱

 .در آزمايشگاه آنالیز کنید ،ها را ظرف دو هفته پس از دريافت. نمونه۱2

 :های توده/فلهبرا نمونه MWFتست حلالیت . ۱3 

 .تا مطمون شويد که يک نمونه همگن به دست آمده است ،را تکان دهید نمونهحاوی  MWF الف. ظرف

 .میلی لیتری بريزيد 2۰ای میلی لیتر از حلال سه جزئی را در يک ويال شیشه ۱۰ . 

 .را به حلال سه جزئی تزريق کنید MWF میکرولیتر از 5۰با سوزن بزرگ،  gas-tightج. با استفاده از يک سرنگ 
، فاز شدن باشد دو اگر محلول به دست آمده شفاف و بدون رسو  و .حل شود MWF را ببنديد و در صورت لزوم تکان دهید تاد. در  ويال 

MWF .در حلال سه جزئی محلول است 

 .ها را با مخلوط حلال سه جزئی استخراج کردتوان نمونهلوط حلال سه جزئی محلول باشد، میدر مخ MWF اگره. 
ستمال کاغذی مرطو ، گرد و غبار را از . ۱4 شامل نمونهسطج خارجی هر کروی با يک د ست نگهدارنده فیلتر ) شاهد( پاک ا صلی و  های ا

 .دستمال کاغذی را دور بريزيد .تا آلودگی به حداقل برسد ،کنید

ساعت در دسیکاتور )رطوبت گیر( حاوی سولفات  2حداکثر  ،فیلترها را به همراه کاست .ها را از کاست نگهدارنده فیلتر جدا کنید. درپوش۱5

 کلسیم قرار دهید.
 ساعت در فضا يا محفظه توزين قرار دهید تا با دمای محیط متعادل شود. ۱حداقل به مدت  و نمونه را از دسیکاتور خارج کنید. ۱6

 .تا نمونه از دست نرود ،برداريدنوار کاست نگهدارنده را برداريد، کاست را باز کنید و فیلتر را به آرامی . ۱7

دقت انجام  اين کار بايد با .: اگر فیلتر به کاسست نگهدارنده فیلتر چسسبیده اسست، آن را به آرامی با اسستفاده از تی ه جراحی جدا کنیدتوجه

 .نگرددباعث پارگی فیلتر  تا ،شود

 .، را ثبت کنید. مرحله استخراج را در اسرع وقت انجام دهیدB2 (mg)، نمونه شاهد W2 (mg)وزن ثانويه هر فیلتر شامل نمونه اصلی . ۱8
 .را در محیطی عاری از گرد و غبار نگهداری کنید هاها برای استخراج، آنتا زمان آماده شدن نمونه

 

 استخراج

  .کلیه عملیات استخراج را در زير هود انجام دهید. ۱9
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شوند ،گرم )برای هر متر مکعب(میلی 5/۰تا  4/۰ هايی با وزن کمتر از: نمونهتوجه ستخراج  ست به دلخواه ا شرايط میممکن ا  توان. در اين 

فراتر نرفته اسست،  OEL اگر وزن ناخالص نمونه نشسان دهد که از .اسست رعايت شسده (OEL) حد مواجهه شس لیحاصسل کرد که  اطمینان
 .باشدممکن است دلیلی برای استخراج نمونه وجود نداشته 

 سازیگرم در هر نمونه از حد کمیمیلی 5/۰تا  4/۰کمتر از های حاصل از استخراج در سطوح ن صورت، سودمندی استفاده از دادهدر غیر اي

(LOQ) تشسسخیصهای اسسستخراج به دسسست آمده که در سسسطوح بین حد کند. دادهروش اسسستخراج پیروی می (LOD) سسسازی و حد کمی 

(LOQ) بايد با احتیاط استفاده شوند ،عدم قطعیت دارا بودن هستند، به دلیل. 
مواجهه بايد با استفاده از مخلوط دوجزئی استخراج شود. احتمال  ،توجه داشته باشید، سیالی که فقط در مخلوط دو جزئی محلول است. 2۰

های اگر وزن نمونه .ئی انجام شسسسودکند که روش اسسسستخراج با هر دو حلال دوجزئی و سسسسه جزمخلوطی از ترکیبات همیشسسسه ايجا  می با

گرم )برای کل میلی 5/۰گرم )برای ذرات توراسسسیک( يا لیمی 4/۰برای مثال، بیشسستر باشسسد،  REL آوری شسسده از مقدار مورد انتظار درجمع
 ؛صورت زير استخراج کنیدهای اصلی و شاهد را بهمتر مکعبی، نمونه ۱ذرات( برای يک نمونه هوای 

 .)سمت غشاء به سمت بالا( را در مجموعه قیف بوخنر متصل به منبع خلاء قرار دهید هر فیلترالف. 

دقیقه با فیلتر تماس داشسسسته  ۱۰تا  5اجازه دهید حلال  .میلی لیتر از حلال سسسسه جزئی را در ديواره داخلی قیف روی فیلتر بريزيد ۱۰ . 

 کنید. استخراجحلال را تحت خلاء جزئی  .باشد
حلال را  .دقیقه با فیلتر تماس داشته باشد ۱۰تا  5اجازه دهید حلال  .از حلال دو جزئی را در داخل قیف روی فیلتر بريزيد میلی لیتر ۱۰ج. 

 .کنید استخراجتحت خلاء جزئی 

 تحتحلال را ثانیه در نظر بگیريد.  3۰مان تماس را حداقل ز. روی فیلتر بريزيد ،میلی لیتر ديگر از حلال سسه جزئی را در داخل قیف ۱۰د. 
 استخراجحلال را تحت خلاء جزئی  .میلی لیتر از مخلوط سه جزئی بشويید 2تا  ۱ديواره داخلی قیف بوخنر را با  .کنید استخراجخلاء جزئی 

 .کنید

 قیف بوخنر را خاموش کنید.پس از شستشو، خلاء ه. 

صفحه فلزی  صفحه فلزی  2تمیزی قرار دهید و اجازه دهید حداقل ی. فیلتر را با احتیاط از قیف فیلتر خارج کنید، آن را روی  ساعت روی 
 .زيرا ممکن است فیلتر لايه لايه شود ،فیلتر را از قیف خارج نکنید ،شوداعمال می خلاءدر زمانی که  .در زير هود خشک شود

شدتوجه شرکت  ؛: همانطور که قبلا ذکر  سیال خنک کننده،  سیالات فلزکاری ) سه جزئی نامحلول بوددر ( Solutiaيکی از  اما در  ،مخلوط 

به طور موثری از فیلترها استخراج   ی2۰تا الف  2۰که اين سیال با استفاده از مراحل اند آزمايشات نشان داده .مخلوط دو جزئی محلول بود

 .[5]می شود

وزن کنید. وزن پس از اسسستخراج فیلترهای نمونه اصسسلی  شسساهد را به همین طريق اسسستخراج و همه فیلترها، از جمله فیلترهای نمونه و. 2۱
W3 (mg) شده ستخراج  شاهد ا شت کنید، B3 (mg)، فیلترهای  شده )مانند پارگی  .را ياددا ستخراج  هر مورد قابل توجهی در مورد فیلتر ا

 .فیلتر، رطوبت، لايه لايه شدن و غیره( را ثبت کنید

 محاسبات
 

 :V (L)برداری شده،، در حجم هوای نمونهC (mg/m3)يا توراسیک، « کل» گرد و غبارمحاسبه غلظت . 22

 

𝐶(𝑚𝑔/𝑚3) =
(𝑊2 − 𝑊1) − (𝐵2 − 𝐵1)

𝑉
× 103  

 

 : W1برداری )میلی گرم( گین وزن خالص فیلتر قبل از نمونهانمی 

 :W2برداری )میلی گرم( س از نمونهمیانگین وزن فیلتر پ 

B1 :وزن خالص تمام فیلترهای شاهد )میلی گرم( میانگین 

 :B2برداری تمام فیلترهای شاهد )میلی گرم( میانگین وزن پس از نمونه 
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 V (L)برداری شده،، در حجم هوای نمونهmg/m MWFC)3(استخراج شده MWF محاسبه غلظت آئروسل. 23

 

𝐶𝑀𝑊𝐹(𝑚𝑔/𝑚3) =
(𝑊2 − 𝑊3) − (𝐵2 − 𝐵3)

𝑉
× 103  

 

 : W2 برداری)وزن قبل از استخراج( فیلتر حاوی نمونه )میلی گرم( وزن فیلتر پس از نمونهمیانگین 

 :W3 )میانگین وزن پس از استخراج فیلتر حاوی نمونه )میلی گرم 

B2 :)میانگین وزن پس از نمونه برداری در تمام فیلترهای شاهد )میلی گرم 

 :B3 )میانگین وزن پس از ن استخراج تمام فیلترهای شاهد)میلی گرم 

 

 .گزارش کنید MWF گرد و غباررا به عنوان وزن  MWFC غلظت .يا توراسیک گزارش کنید "کل" گرد و غباررا به عنوان وزن  C غلظت. 24
 

 ارزیابی روش
 

ت فلزکاری ارائه گرد و غبار، ذرات فلزی هوابرد و سسسسیالا آوری شسسسده، از جمله، تخمینی از کل ذرات جمع"کل" ذراتروش وزن سسسسنجی 

شود، اين تکنیک تخمینی از می ستفاده  ستخراج ا مواجهه با آن قرار دارد، سیال فلزکاری را که کارگر در « کل  ذرات» دهد. اگر از روش ا

 اده شده است.توضیج د 3 منبعمراحل تهیه حلال سه جزئی مورد استفاده در اين روش در  .دهدارائه می

ها بر روی نمونه .آزمايش شد (MWFs) از سیالات فلزکاری روان کننده، محلول، نیمه سینتتیک و سینتتیک هايیاين روش در ابتدا با نمونه
شدند (PTFE) فیلترهای غشايی پلی تترا فلوئورواتیلن شب نگهداری و روز بعد آنالیز  با  شده وها توزين نمونهسپس . قرار گرفتند، در طول 

شد ۱:۱:۱مخلوط  ستخراج  شده .نددی کلرومتان: متانول: تولوئن از فیلتر ا ستخراج  سپايک FE) اجزای ا شده/ جرم نمونه ا  (يا جرم بازيافت 

شده از فیلتر، برای  ستخراج  سیالات ا سیال روان کننده در محدوده  ؛میکروگرم 8۱5تا  2۰۰در محدوده همه  میکروگرم،  878تا  223برای 
در محدوده  سنتتیکمیکروگرم و برای سیال  ۱89تا  5۱در محدوده  سنتتیکمیکروگرم و برای سیال نیمه  ۱89تا  5۱برای سیال محلول از 

 فراتر رفت. %94از میکروگرم  42۰تا  ۱۰2

 "کل"میکروگرم بودند، انحراف استاندارد نسبی برای روش وزن سنجی  2۰۰ ≤در سطوح  که نمونه اسپايک هايی از هر چهار سیالبرای وزن

ستخراجی  4٪ شد ٪5و برای روش ا سنجی % در نظر بگیريم، اين تخمین 5اگر عدم قطعیت نمونه برداری را  .برآورد  ها به ترتیب برای وزن 
های شاهد در کل فرآيند آنالیز،  شده از نمونهسازی تخمین زدهحدود کمی .شوند% می 7و  % 6های استخراج به ترتیب و روش "کل" ذرات

ترها برای فیل .[4] در دسترس نبود تورشهیچ تخمینی از  .میکروگرم برای تکنیک استخراج بود 6۰سنجی و  میکروگرم برای روش وزن 3۰

 .شوندخشک می های سیالات فلزکاری بر پايه آ ،حذف آ  اضافی از نمونه

و روش وزن سنجی کلی و استخراج سازی برای هر د[، میانگین حدود کمی2کارخانه ] 79تر از اين روش برای بررسی ر يک آزمايش دقیقد

 .شده وجود داشت برداریهای نمونهمکانبرای  ،اين برآوردها ازبا اين حال، تنوع بالايی  .میلی گرم برآورد شد ۱/۰

  .میلی گرم بود 3/۰%،  95وزن کل و وزن استخراج شده، با حد اطمینان  سنجشبرای ( LOGsسازی )حدود کمی

وزن نمونه  % 5به طور متوسط کمتر از  .به منظور ارزيابی اثربخشی مرحله استخراج، يک استخراج ثانويه از فیلترهای با بار سنگین انجام شد
ها پس از دريافت در نمونه .در طول اسستخراج اول حذف شسده انددهد اکثر مواد قابل اسستخراج ، که نشسان میدر اسستخراج دوم حذف شسد

  [.۱۰، 2]آزمايشگاه در يخچال نگهداری شدند

سی  سیک با نمونهبرداریکارخانه، تمام نمونه 79در طی برر شد BGI Mdl 2.69 بردارهای تورا لیتر در  6/۱ بردار در دبیاين نمونه .انجام 
که به طور جداگانه با يک سسیال روان کننده، محلول،  (QA) های کنترل کیفیپايداری نمونه .تر اسستمیکروم ۱۰دارای نقطه برش  ،دقیقه

سپايکو  سنتتیکنیمه  شان داد کهسنتتیک ا ست دادند هانمونه QA ، ن اين کاهش وزن احتمالاً به دلیل تبخیر  .همگی وزن خود را از د

رود برای تخمین مقاديری که انتظار میاين معادلات فروپاشی  .(سنتتیکو  سنتتیکحلال و آ  است )برای سیالات فلزکاری محلول، نیمه 
روز، وزن کل  26تا  ۱7های نگهداری از برای دوره .توسط آزمايشگاه انجام دهنده گزارش شود، مورد استفاده قرار گرفت QA برای فیلترهای

 .ظار بودموارد مورد انت % 8۰بیشتر يا مساوی استخراج شده، های نمونه
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 حلال با استخراج شوند، مرحله حذف ناقص طور به سه جزئی مخلوط توسط است ممکن که MWF اجزای کامل استخراج از اطمینان برای

ضافه دو جزئی ست شده ا سط مینمونه به را روش دو جزئی اين اين، حلال بر علاوه .ا  سه مخلوط در محلول سیالات حاوی که دهدهايی ب

ستند جزئی شرکت اند، )برای شده مخلوط جزئی سه مخلوط در نامحلول سیالات باو  ه سیال خنک کننده،  های (. آزمايشSolutiaمثال 

ستخراج پنج سه جزئی در ترکیب با حلال  سیال فلزکاری ا ستفاده از حلال  ستخراج با ا شان داد که راندمان ا سیال خنک کننده( ن )از جمله 
ست ۱ منبعدوجزئی با نتايجی که در  شده ا سه جزئی به تنهايی گزارش  ستفاده از حلال  ست ) ،با ا سه ا  CVو  %9۰بزرگتر از  FEقابل مقاي

 (. ۰.۱۰کوچکتر از 

ستخراجی دوجزئی به ستحلال ا سطوحی بود Glacier هایآمده از نمونهد سفر در  سیم و ف که تقريباً با جرمی که روی  ندعموماً حاوی پتا
سب بودشود، متنفیلترها پخش می ستخراج  .ا سیالبرای حلال دوجزئی ا صر با مورد آزمايش  ديگر چهار  سیم يا بور انجام عنا سديم، پتا

نشانگر پتاسیم در  و تشخیص داده نشد سنتتیکسیال نیمه  استخراجبور در  ج پس زمینه بود.استخراج سیال، بیشتر از سطسديم در  گرفت.

 [.5]تشخیص داده نشد سنتتیکسیال  استخراج
محلول،  MWF گرد و غبارای آزمايشسسگاهی با اسسستفاده از اتمسسسفرهای مصسسنوعی تولید شسسده از يک اين روش مجدد در يک مطالعه دوره

برآوردهای تلفیقی از کل . ارزيابی شسسدند ASTM E691-99 ها بر اسسساس اسسستانداردداده .گرم در نمونه مورد ارزيابی قرار گرفتمیلی5/۰

در نتايج  قابل توجهی تورشبه طور کلی هیچ گونه  .بود ۱3/۰برابر  "اسسستخراج شسسدهوزن "و  "وزن کل"دو نمونه  ضسسرايب ت ییرات برای هر

 [.۱۱]با موارد گزارش شده در بالا قابل مقايسه بود حد تشخیصوجود نداشت.
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  .اندکه در مخلوط سه جزئی محلول بوده و استخراج شده PTFE فیلتر ها از رویمراحل حذف آلاینده .1پیوست 

توضسسیج داده شسسده  NMAM 5524 روشکه در )( ۱:۱:۱فیلترها با حلال سسسه جزئی )دی کلرومتان: متانول: تولوئن  ،در اين مرحله
ست ست .شوندداده میشستشو (، ا شوند و در ، خشک میبرای نمونه برداری میدانی در هوا ،هافیلترها قبل از توزين و مونتاژ در کا

  .شوندآلودگی هوا محافظت میمقابل 

 و استانداردها تجهیزات، لوازم، مواد

 میلی لیتری 25۰ای شیشه بشر. ۱

 دی کلرومتان: متانول: تولوئن در يک ظرف در  دار ۱: ۱: ۱میلی لیتر حلال سه جزئی به نسبت  5۰۰. 2

 هود شیمیايی )فیوم هود(. 3

 متناسب با بشر های ساعت. شیشه4

 ایهمزن شیشه. 5

شوند PTFE 2 به تعداد مورد نیاز( از فیلترهایبه )يک جع. 6 صیه می .میکرونی که بايد تمیز  میلی لیتر حلال،  ۱۰۰شود در هر تو
 .فیلتری را تمیز نکنید 5۰بسته  ۱بیش از 

 پنس استیل ضد زنگ )انبرک( برای برداشتن فیلترها. 7

 دستمال کاغذی بزرگ و بدون پرز. 8

 اينچ( 24اينچ در  ۱8متر )سانتی 6۰در  45در ابعاد تقريبی  ،فلزی از جنس استیل ضد زنگ يا صفحه سینی. 9

 دستکش نیتريل . ۱۰

 مثال، شیشه روغن با درپوش تفلون يا بطری مربع فرانسوی . برایای دهان گشاد و تمیزظرف شیشه. ۱۱

 کاری:رآیندف

 ؛تمام کارهای زير را در زير هود آزمايشگاهی انجام دهید

با در طول انجام اين روش برای محافظت از خود در برابر . ۱ از  ،فیلترها در برابر چربی پوسسسستحلال و برای محافظت از مواجهه 
 .دستکش نیتريل استفاده کنید

 .میلی لیتری بريزيد 25۰ای میلی لیتر از حلال سه جزئی را در يک بشر شیشه ۱۰۰تقريباً .  2

سته PTFE فیلترهای. 3 سپیسرهای پلاستیکی را از بین فیلترها جدا کنیدرا از ب صورت  .بندی خارج کرده و ا جداگانه فیلترها را به 

سه جزئی قرار دهید شده با حلال  سمت بالا( در ظرف پر  سمت نمونه به  شید که فیلترها از يکديگر جدا بمانند و به هم  .) مراقب با
 .نچسبند

شیشه.  4 شوند.اجازه ندهید فیلترها  .ای به دقت هم بزنیدفیلترها را با همزن  ساعت ر پشت و رو  شر قرار دهیدشیشه   .ا بر روی ب

 .داخل بشر استخراج شوند ،دقیقه در حلال ۱۰دهید فیلترها به مدت  اجازه
تا  ؛سازی و نگه داشتن فیلترها در لیوان استفاده کنیدهمزن برای فشردهاز  .بريزيد زبالهحلال سه جزئی را از بشر به داخل بطری . 5

 .حلال به آرامی خارج شود

 .را دو بار ديگر تکرار کنید 5و  4سه جزئی تازه پر کنید. مراحل میلی لیتر حلال  ۱۰۰، بشر را با 5پس از مرحله . 6
فیلترها را با استفاده از پنس از بشر خارج کرده و روی يک سینی  .پس از اتمام سه بار شستشو، تا حد امکان حلال را تخلیه کنید. 7

ضد زنگ ش ،فلزی تمیز از فولاد  شانده  ستمال کاغذی بزرگ و بدون پرز پو ست قرار دهیدکه با يک د متناوبا، آنها را روی يک  .ده ا

  تا خشک شوند. کردهفیلترها را به مدت يک شب رها  .صفحه استیل تمیز قرار دهید

شدار سته شده ا شخص  سطحی که روی هود م شود،  .يا کمتر از آن نگه داريد ،: دريچه هود را تقريباً در  اگر دريچه پايین آورده 

دهد يچه علامتی قرار دهید که نشان میروی در .فیلترها را از سینی يا صفحه خشک کن خارج کندجريان هوای بیشتر ممکن است 

 ين ارتفاع رها شود و جابه جا نگردد.بايد به مدت يک شب در ا
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شهفیلت. 8 شی شده را در يک بطری  شک  شه دهانای مربعی تمیز رهای خ شی شاد با درپوش تفلونی قرار دهید يا يک  ظرف را با  .گ
شده با محلولPTFE 2 فیلترهای"عنوان  شو  ست ش سب بزنید و تاريخ، حروف اول و تعداد فیلترها را ذکر  MWF" میکرومتری  برچ

ستیکی نگهداری نکنید .کنید ستفاده برای نمونهاکنون ف .فیلترها را در ظروف پلا ستندیلترها آماده ا رها که فیلت از آنجايی .برداری ه

 .شوند، دقت کنید آنها را از ظرف خارج کنیداز هم جدا میتوسط اسپیسرها 

 

 ارزیابی فرآیند پاک سازی:

ست NMAM 5524 اين روش پاکسازی در روش شده ا شده قبل و بعد از آنالیز  ،گنجانده  تا با افزايش و کاهش کاذ  وزن گزارش 

ستفاده در اين روش مقابله کند PTFE فیلترهای ست .مورد ا ستخراج در  اعتقاد بر اين ا سطوح کمی از گرد و غبار يا مواد قابل ا که 

 PTFE (2۰ فیلتر از سه دسته مختلف فیلتر  6۰اين روش پاکسازی با استفاده از  .دنافتاين فیلترها در طول فرآيند تولید به دام می
ست شده ا صلا شوندقبل از تمیز کردن، فیلترها توزين  .[۱]فیلتر / دسته( ارزيابی  سه جزئی )فیلترهای ا سپس با مخلوط  شده(،  ح ن

 .)فیلترهای اصلاح شده( شوندمیو سپس دوباره وزن  گردندمی، خشک شدهشسته  ۱مطابق روش ضمیمه 

شده 3تفاوت در هر يک از  نتایج: صلاح  سته با کم کردن وزن فیلتر ا شد ،د سه  شده آنها مقاي صلاح ن  6۰برای تمام  .از وزن فیلتر ا

ندارد میانگین(  -ها )+/نمونه، اختلاف میانگین کلی در وزن  3برای هر يک از  .میکروگرم( بود ±4/۱میکروگرم ) 2/۰خطای اسسسستا

میکروگرم  -2گرم(، میکرو ±5/2میکروگرم ) 5برابر؛ به ترتیب  3و  2، ۱های ( برای دسته-)خطای استاندارد +/دسته، تفاوت در وزن 

 داریدر سسسطج معنی زوجی t با اسسستفاده از آزمون ( گزارش شسسد. تفاوت وزن،میکروگرم ±7/2 میکروگرم ) -3روگرم(، و میک 2± )
(۰5/۰=p ) کردهای متعدد را فراهم مینبود و امکان مقايسهآماری. 

 خیر، هر يک از فیلترها طبق روشگذارد يا سیالات فلزکاری تأثیر می در آنالیزبرای تعیین اينکه آيا روش شستشو بر عملکرد فیلتر 

5524 NMAMشد آنالیزهای دوجزئی و سه جزئی است، ، که شامل استخراج با مخلوط حلال.  
شد: وزن فیلترها پس از تفاوت سبه  شده آنالیزهای زير محا صلاح ن شده يا ا صلاح   6۰میانگین تفاوت در وزن  .منهای وزن فیلترهای ا

برای  .میکروگرم( گزارش شسسد ±9/۱ میکروگرم ) 34خطای اسسستاندارد میانگین(  ±)آنالیز آنها فیلتر اصسسلاح نشسسده و وزن پس از 

سته  شده و پس از آنالیز به ترتیب عبارت بود از:  3و  2، ۱فیلترهای د صلاح ن  38میکروگرم(،  ± 3.9میکروگرم ) 3۰تفاوت در وزن ا

 . میکروگرم( ± 3.3میکروگرم ) 34میکروگرم( و  ± 2میکروگرم )
صسفر معنادار اسست، هم به طور کلی و هم به صسورت جداگانه، با اسستفاده از فرض ها از نظر آماری به طور قابل توجهی با اين تفاوت

 شد.های متعدد فراهم ، امکان مقايسه(p=۰5/۰)زوجی t آزمون

مجدداً تفاوت وزن به  .میکروگرم( بود ±4/۱ میکروگرم ) 34فیلتر اصسسلاح شسسده و وزن پس از آنالیز آنها:  6۰میانگین تفاوت در وزن 
ست ±)عنوان میانگین  شده ا ستاندارد( گزارش  سته  برای هر فیلتر از .خطای ا صلاح ،  3و  2، ۱د تفاوت وزن )پس از آنالیز منهای ا

ند از:  بارت بود یب ع به ترت   ±8/۱میکروگرم ) 3۱میکروگرم(، و  ±2میکروگرم ) 36میکروگرم(،  ±4/3میکروگرم ) 35شسسسده( 

زوجی از نظر آماری به  t ای، با استفاده از آزمونبه صورت جداگانه و به صورت دسته ها هم به طور کلی و هم. اين تفاوتمیکروگرم(

  .کندهای متعدد را فراهم می، و امکان مقايسه(p=۰5/۰)ابل توجهی با فرض صفر متفاوت است طور ق
وزن فیلترها پس از آنالیز منهای وزن اصلاح شده و وزن فیلترهای اصلاح  که زوجی مشاهده شد t آزمونبه طور خلاصه، با استفاده از 

های مشابه فیلترهای با اين حال، با استفاده از آزمون .(p=۰5/۰)نشده پس از آنالیز از نظر آماری با فرض صفر اختلاف معناداری دارد

 معناداری نداشتند. اصلاح نشده/اصلاح شده از نظر آماری اختلاف 
شان میاين آزمايش شخیص سازی فیلترهادهد که پاکها ن شخیص پیدا میکلی کاهش ، حد ت شده از تفاوت وزن کند. حد ت تعیین 

تفاوت وزن بین فیلترهای اصلاح شده و آنالیز حد تشخیص  میکروگرم بود و بیشتر از ۱4۰ ،بین فیلترهای اصلاح نشده و آنالیز شده

 تعیین شد.  میکروگرم( ۱۱۰) شده
 

(1) NIOSH [2014]. CEMB Analytical Services Report: Sequence 11600-CA. Novi, MI: Bureau Veritas 

North America, unpublished. 
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