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برداری و آنالیز راهنمای نمونه

های شیمیایی محیط کارآلاینده  

(6)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

 



 

2 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  



 

3 
 

 

 

 

 

 

 

: مطابق با آخرين  (6)جلد  های شیمیايی محیط کاربرداری و آنالیز آلايندهراهنمای نمونه : عنوان و نام پديدآور
نويسنده جعفر جندقی...] و ديگران[ ؛  /NIOSHهای ارزيابی ويرايش کتابچه راهنمای روش

ترجمه و تدوين گروه عوامل شیمیايی و سموم مرکز سلامت محیط و کار وزارت بهداشت، 

 درمان و آموزش پزشکی.

 ۱۴۰۴.تهران: وزارت بهداشت، درمان و آموزش پزشکی،  : مشخصات نشر

 .جدول: ۱۱2ص. : مشخصات ظاهری

 978-622-596۴-7۰-9  : دورهشابک 

 ۱-76-596۴-622-978 : 6جلد شابک

 فیپا : وضعیت فهرست نويسی

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

 ، حسن پور هیسم منوچهر مهريان،  حامد حمیدی پور،  شکفتیک، منیره خادم،سقراط عمری
 ینیاله ام روح ی، زاهد محسن ی، عیشف بهناز

 کتابنامه. : يادداشت

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

 ها آلاينده
Pollutants 

 ۱۳۴7-جندقی، جعفر،  : شناسه افزوده

ايران. وزارت بهداشت، درمان و آموزش پزشکی. مرکز سلامت محیط و کار. گروه عوامل  : افزودهشناسه 
 شیمیايی و سموم

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

 Iran. Ministry of Health and Medical Education : شناسه افزوده

 TD۱9۳ : 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

 طرحناظر  باباییدکتر فریده گل

 مجری طرح دکتر فاطمه صادقی گلوردی

 مجری طرح مهندس فاطمه بهبویه

 مترجم و ویراستار مهندس سقراط عمری شکفتیک

 مترجم و ویراستار دکتر نفیسه نصیرزاده

 مترجم و ویراستار دکتر منیره خادم

 مترجم مهندس منوچهر مهریان

 مترجم مهندس حامد حمیدی پور

 مترجم حسن پور هیسم مهندس

 مترجم یعیشف بهناز مهندس

 مترجم یزاهد محسن مهندس

 مترجم ینیاله ام روح مهندس
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 :NIOSHهای آنالیز درباره کتاب راهنمای روش

سه مل س شغل یمنيا یمو شت  سئول انجام تحق بوده؛متحده  الاتيا در آژانس فدرال کي (NIOSH)۱ یو بهدا و ارائه  قاتیکه م

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(  ی ارزيابیهاروش ی. راهنماباشلالالادمی متحده الاتيا یخدمات انسلالالااندپارتمان سلالالالامت و در NIOSH (NMAM)۳ 

بهداشلات  نهیدر زم یشلالاغل هایمواجهه یابيارز یکه در سلالاطج جهان برا بوده یمعتبر آنالیزو  یربردانمونه یهااز روش یامجموعه

شغل یصنعت شت ( و ی) ستفاده م یاحرفهيا بهدا شده NMAMکه در  يیهاشود. روشیا در اهداف مواجهه اند، با توجه به منتشر 

يابیو  یبرداربه نمونه در درجه اول NIOSH یها. روششلالالاوندیم یو اعتبارسلالالانج یابيارز ،یکارهایمحیط کار محلیهوا ارز

 ،NMAMدر  کند.راهنماهايی را پیشلالانهاد می ای نیزفلهو  یپوسلالات ،یسلالاطح ،یکيولوژیب یهانمونه یبرا NMAMاما  پردازند،یم

پوشش نیز از موضوعات را ديگر  یکه تعداد نمايد؛میرا ارائه  يیو راهنما نهیزمشیوجود دارد که پ يیهاها، فصلخود روشغیر از به

 ت،یفیک نیتضلالامکنند؛ اطلاعات ارزشلالامندی را درباره اسلالاتفاده می NIOSH یهاشرو افرادی که از ؛ برایفصلالاولاين . دهدیم

 یمنبع مناسب NMAM یهافصلهمچنین . کنندفراهم میآئروسل و ...  یروش، جمع آور یابيتوسعه و ارز ،بردارینمونه یراهنما

ئه م ندکیرا ارا لب  ؛ن ند میکه اغ ند. ها رانمت گريد یجاها موجود در یاطلاعات فنتوان ماي ماها  تقويت ن به طور مداوم اين راهن

سانبه شده و يا اين روش رايز ،گرددمی یروزر صورت آنلا NMAM. دنشویمتری ايجاد ديجد یهاروشها يا تجديدنظر  در  نيبه 

شر  NIOSH (www.cdc.gov/niosh/nmam)صفحه وب  صورت  شدهمنت سر جهان به  سرا سترس  گانيراآنلاين و و در  در د

 فوق مراجعه نمايند. تيساوببرداری و آنالیز به ی نمونهراهنما یهاها و فصلروش نيدترياطلاع از جد یبراتوانند میاست. کاربران 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                                                                 
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 نامطلوب ناشی از مواجهه با آنها نیز در شیمیايی در محیط همگام با پیشرفت تکنولوژی و استفاده روز افزون از مواد

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

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

گیرد. های مرتبط انجام میالمللی ارائه شده توسط سازمانهای استاندارد ملی و بینمقدار کمی مواد شیمیايی است؛ که مطابق با روش

های کاری ارائه ی مورد استفاده در محیطترين مواد شیمیايگیری و ارزيابی مهمهای اندازهبا توجه به اين امر، در مجموعه حاضر روش

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

 ای قرار گیرد.های بهداشت حرفهآزمايشگاه

از تجربه کارشناسان و متخصصین حوزه ستادی مرکز سلامت گیری از آخرين دستاوردهای علمی، 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

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

اين مجموعه نیز به هر حال  .ی و بعضاً عموم مردم قابل استفاده باشديهای اجراها و دستگاهسراسر کشور و کاربران ساير سازمان

شود کارشناسان و صاحبنظران ارجمند دعوت می ،که بدينوسیله از همه متخصصین؛ هايی باشدممکن است دارای نواقص و کاستی

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

 های بعدی بکار گرفته شود.تا در ويراست؛ جامعه ياری 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

 ؛ياری خواهند نمود 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؛ کهتغییر 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 میاز موارد، دانش انسانی در مورد آن

آوری شده را به کمک متخصصین اپیدمیولوژی های بیولوژيکی، داده ها و اطلاعات جمعمانی مختلف همزمان با پايشبتوان در مقاطع ز

ی صحیج حدود مجاز مواجهه شغلی در آينده ياری بازنگرتوانند ما را در ها همچنین میشغلی مورد تجزيه و تحلیل قرار داد. اين داده

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

آور مواد شیمیايی در بین شاغلین اقدام های بیولوژيکی و اثرات زياناطمینان نسبت به تحلیل نتايج سنجش و ارتباط آن با پايش

 نمود.

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

است؛ تا کاربران بتوانند شدهها ارائه شده است. در ابتدای هر جلد از کتاب، سرفصل کلی تمامی جلدها آوردهترکیبات شیمیايی در آن

ای در انتهای تمامی جلدها تهیه نامهتفاده نمايند. همچنین واژهبا مراجعه به هر جلد، روش مورد نظر خود را پیدا کرده و به آن اس

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

ای ساير ترکیبات شیمیايی و نیز بازنگری اين مجموعه اقدام برداری و سنجش برهای 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 -۳،۳و  نيديبنز -

  (MWF)یکارفلز الاتیس -

 ها(پنجم )روشجلد 
 

  قلع لیمت یدهايکلر -

 ارگانوفسفره یهاکشآفت -
  نیتروژن آلی هایکشآفت -

 پارچه( ايگرد و غبار)چوب  یرو دیفرمالدئ -

 نیآرس -
 نیفسف -

 دیانیس دروژنیه -

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

 اکیآمون -

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

  یکروماتوگراف وني لهیبوس یتیظرف شش کروم -

  سرب -
 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 -۳ -

  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 2۱6-۳6با نقطه جوش  يیهادروکربنیه -

  آن باتیو ترک ومینیآلوم -

  ديدریان کیاست -

  اکیآمون -

  یتیشش ظرفکروم  -

  یبه روش اسپکتروفوتومتر یستاليکر سیلیس -

  قابل حمل یبا اسپکتروفتومتر یتیظرف شش کروم -

  متانول -

 ديکلرا لنیمت -

 

  بروموپروپان -2و  ۱ -
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 سوم نوع الکل -

 چهارم نوع الکل -

  ديکلر لیآل -
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  سلوسولو استات لیمت -

 نفتا -
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 اکسید روی
 

ZINC OXIDE 

 7502 :شماره روش

 ویرایش سوم 

 : تاریخ انتشار 
 1984 فوریه 15: 1 شماره

 2015 اکتبر 20: 3 شماره

CAS:1314-13-2                                 RTECS: ZH4810000 
                                  ZnO: فرمول شیمیایی

 38/81 وزن مولکولی:

 زینکیت سفید؛ روی ؛چینی سفید :اسامی مترادف

 1975 ℃ نقطه ذوب ،25 ℃در دمای g/cm³ 61/5چگالی جامد؛ :هاویژگی

 کامل:ارزیابینوع 

 ود مجازحد 
 

OSHA : 3mg/m 5 )دود، گرد و غبار(- 3mg/m ۱5   )گرد و غبار کل( 

NIOSH :3mg/m 5- 3mg/m ۱5 =C  گرد و غبار( ۱5برای( 3  -دقیقهmg/m ۱۰ =STEL )فیوم(- 
 

 سنجش
 

  ايکس پرتو پراش روش آنالیز:
 فیلتر روی ستالی، آنالیز مستقیم  ازکري روی اکسید ترکیبات آنالیت:

XRD: 

، با درجه ۱ شلالاکاف برای شلالادهبهینه، یبا آند مسلالا ايکس اشلالاعه لوله

 اسلالاکنسلالاوسلالاوزن)سلالانتیلاتور(،  آشلالاکارسلالاازی و  گرافیت مونوکروماتور
 زمینه پس تفريق با يکپارچه شدت، ثانیه ۱۰ در درجه ۰2/۰ آهسته،

 پروپانول-2 در روی اکسید سوسپانسیون کالیبراسیون:

 برای هر نمونه  μg 5۰-2۰۰۰ :کالیبراسیونمحدوده 
 μg 5 تشخیص: حد

 3mg/m 2برای بیستر از 3mg/m ۱ ،۰5/۰در  ۱5/۰ دقت نمونه بردار:
 

 برداریمونهن
 

 mmقطر و μm 8/۰با پورسايز  PVCفیلتر ممبران : نمونه بردار

 کاست رو بازهمراه با فیلتر ، 25

  L/min 3تا L/min 1 : دبی 
 لیتر ۱۰ نمونه:حداقل حجم 

 رلیت ۴۰۰ حداکثر حجم نمونه:

 معمول :روش انتقال نمونه

 پايدارنمونه:  پایداری
 نمونه شاهد برای هر نمونه برداری ۱۰تا  2 های شاهد:نمونه

 

 

 صحت ویژه هایاحتیاط

 ]۱وmg/m³۱۱ ]2تا  mg/m³ ۱/۰ :محدوده مطالعه

 %7/2 :تورش

 ۰9/۰ دقت کلی:
 ±6/2۱ :صحت

 کاربرد
 

ست لیتری 2۰۰ هوای نمونه برای mg/m³ ۱۰ تا mg/m³ 25/۰کاری محدوده سید بخارات روش اين. ا سید غبار و گرد از را روی اک  روی اک

 .ندکنمی متمايز
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 گرهالهمداخ

 و ،(-2) آمونیوم دی تتراکلروزينکات ،(-۳) پنتاکلروزينکات، آمونیوم تری کلروزينک، دی آمین دی روی، آهن، اکسید شامل عمده تداخلات 

 اندازهتوان اين تداخلات را رفع نمود. می جايگزين آنالیت هایپیک از اسلالاتفاده با هسلالاتند که آمونیوم دی روی ،سلالاولفات دی هیدرات هگزا

 .گذاردمی تأثیر شدت گیریاندازه بر ذرات
 روش های دیگر

 . ]6[است روی برای عنصری آنالیز حاوی معیار سند. ]5[است  S۳۱6و  P & CAMو  NIOSH هایترکیبی از روش روش اين

 تجهیزات 
 

 قطر با غشايی، فیلترهایيا  (PVC) کلريد وينیل پلی: بردارنمونه. ۱

 .ایتکه سه فیلتر کاست -8/۰ منافذ اندازه متر،میلی 25

 ،فیلتر آلودگی از جلوگیری و تريکنواخت رسلالالاوب ايجاد برای: نکته

 های روباز، يک درپوش خارجی استفاده نمايید. در روی کاست

 با دقیقه، بر لیتر ۳ تا دقیقهبر  لیتر ۱ ،فردای برداری نمونه پمپ. 2

 پذير انعطاف هایلوله

 دقیقه در لیتر ۱۰ بالا، حجم با برداری نمونه پمپ. ۳

با اند  ايکس اشلالاعه لوله به مجهز ،ايکس اشلالاعه پودر سلالانج پراش. ۴

 سوسوزن آشکارسازمسی و 

 يا آرکانزاس سنگ میکا،) هاداده نرمالیزه کردن برای مرجع نمونه. 5

 ( پايدار استانداردهای ساير

 25 فیلتر نگهدارنده با خلاء فلاسلالالاک و فیلتراسلالالایون دسلالالاتگاه. 6

  .میلیمتری

عادل. 7  يا حمام مغناطیسلالالای، همزن ،(گرممیلی ۰۱/۰)  تحلیلی ت

شگر سونیک، کاو سک و هاپیپت اولترا شک حجمی، هایفلا  کن، خ

 بطری کن، خشلالالاک اجاق ای،شلالالایشلالالاه درب با معرف هایبطری
 اتیلن پلی شستشوی

 

 یمصرف ییایمیمواد ش
 

 5/۰ بین ذرات میانگین اندازه -ACS معرف درجهوی با ر اکسلاید. ۱

 کرومترمی۱۰تا 

 پروپانول-2. 2

 .XRD نگهدارنده روی فیلترها کردن محکم برای نوار يا چسب .۳
 کننده خشک. ۴ 
 

 .کنید مراجعه ویژه احتیاطی اقدامات *به

 ونه برداریهای داخلی قبل از نمآماده سازی کپسول

 نمونه برداری

 کنید. کالیبره را یفرد برداری نمونه پمپ. ۱

شود. مقدار گردو غبار انجام می لیتر ۴۰۰ تا ۱۰ نمونه کل حجم برای ،دقیقه در لیتر ۳ تا دقیقه در لیتر ۱ با باز حالت در برداری نمونه. 2
 نمايد. تجاوز فیلتر روی غبار و گرد کل گرممیلی 2 نبايد از

ای که منطقه همان در بردارینمونه پمپ و تمیز بردارنمونه يک از استفاده با( لیتر ۴۰۰۰) بالا حجم با هوا نمونه يککیفی،  شناسايی . برای۳

 شود، تهیه نمايید. برداری مینمونه
 آماده سازی نمونه

 .کنید سوار XRD هاینگهدارنده روی را شاهد و ی اصلیهانمونه ب ايمن،سمنا هایروش از استفاده با

 کالیبراسیون و کنترل کیفی
 

سیون دو. ۱ سپان سید سو شک پودر از گرممیلی 5۰ و گرممیلی ۱۰ کردن وزن با پروپانول را-2 در ،روی اک  تهیه گرمیلیم ۰۱/۰ دقت با ،خ
 پروپانول به حجم برسانید.-2 يک بالن ژوژه يک لیتری با دقت با سپس با. کنید
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 مغناطیسی همزن يک را فلاسک بلافاصله.  کنید معلق پروپانول-2 در دقیقه 2۰ مدت به اولتراسونیک حمام يا پروب از استفاده با را پودر. 2

سیون به مگنت يک و ،کنید منتقل حرارتی عايق رويه با ضافه سوسپان شتن از قبل .نمايید ا  خنک اتاق دمای تا را محلول ،آن کسری از بردا
 نمايید.

 هایپیپت از استفاده با. کنید تهیه استاندارد فیلتر سری يک ،لیتر در گرممیلی 5۰ و لیتر در گرممیلی ۱۰ هایسوسپانسیون از استفاده با. ۳

 .دهد پوشش را( شدن شناخته صورت در نمونه محدوده يا) محدوده آنالیزی تا نموده، تهیه نسخه سه در را استاندارد کافی تعداد مناسب،

 .هستند کافی معمولاً میکروگرم 5۰۰ و میکروگرم 2۰۰ میکروگرم، ۱۰۰ میکروگرم، 5۰ میکروگرم، ۳۰ میکروگرم، 2۰ استانداردهای* 

صب فیلتر دستگاه روی بر فیلتر يک. ۴  دست با و کرده خاموش را همزن. دهید قرار فیلتر سطج روی را پروپانول-2 لیترمیلی چند. کنید ن

شستن از پس ثانیه چند عرض در. دهید تکان شدت به سیون مرکز از را کمی مقدار و برداريد را آن درب بطری، ن  اگر. کنید خارج سوسپان

شت نظر مورد مقدار از بیش سیون تمام شد، بردا سپان شويید را پیپت برگردانید، بطری به را سو شک و ب محتويات  از کمی مقدار. کنید خ
 دهید.  انتقال فیلتر به را پیپت

 .کنید تکرار ديگر بار چندين را شستشو. نمايید تخلیه قیف داخل را آبکشی مايع و بشويید پروپانول-2 لیتر میلی چند با را پیپت. 5

سیون سرعت به و کنید اعمال را خلاء. 6 سپان شک فیلتر تا ادامه دهید را خلا. کنید فیلتر را سو  مزاحمت، ايجاد از جلوگیری برای. شود خ

 .کنید منتقل XRD نمونه پايه به را فیلتر. ندهید شو و شست ،محل در رسوب گرفتن قرار از بعد را قیف هایکناره

سکن. 7 ساس را ا ستاندارد،  برا ستفاده باا شابه شرايطدر  و پراش هایپیک همان از ا صل هایشدت. دهید انجام م ستانداردها، برای حا  در ا

 باشند.می نرمال زير روش

 پراش پیک يک از. کنید تعیین، اسکن از بعد يا قبل راهای خالی های ناشناخته، نمونه مرجع، استاندارد و نمونههای مربوط به آنالیتپیک .8
 مناسب سازینرمال مقیاس ضريب يک(. rS٪۱ از کمتر) شود گیریاندازه تکرار یتقابلبا  اما سرعت به تواندمی که کنید استفاده بالا شدت با

 گیریاندازه تمام برای بايد و کندنمی تغییر هرگز فاکتور اين. وجود دارد مرجع نمونه پیک ،خالصآنالیت  تعداد معادل تقريباً کنید. انتخاب را

نمونه شاهد میدانی  هر در پیک يا آنالیت برای شده، نرمال شدت ثبت و محاسبه. شود استفاده خاص سنج پراش يک روی بر شده انجام های
 برداری و استاندارد به شرح زير است؛ واسطه نمونه نمونهو نمونه شاهد 

 
 باشد، پايدار شدت گیریاندازه اگر. کندمی جبران را ايکس اشعه لوله شدت در مدت طولانی رانش مرجع، نمونه شدت نمودننرمال : توجه

 .شود نرمال شده گیریاندازه مرجع شدت آخرين با بايد ،XIآنالیت خالص شدت مورد، اين در. شود اجرا کمتر است ممکن مرجع نمونه
 :يک منحنی کالیبراسیون تهیه کنید. 9

 
 ايجاد جديدی استانداردهای بايد و است نمونه سازی آماده تکنیک در مشکلاتی دهنده نشان معین سطج هر در ضعیف تکرارپذيری: توجه

ستقیم خط يک امتداد در بايد هاداده. شود صلاحات با توانمی را انحنا. گیرند قرار م ساس بر جذب ا  کرد حذف آنالیت جرم جذب ضريب ا

[7،8،9.] 

سیون نمودار خطی بخش ،m اولیه، شیب. ۰۱ سب بر را کالیبرا شان می میکروگرم در تعداد ح صله. دهدن Xمحور با خط b فا
0I تقريباً بايد 

   .باشد صفر

 يا مبنا خط نادرسلالات گیریاندازه از اسلالات ممکن اين. اسلالات زمینه پس تعیین در خطا دهنده نشلالاان بزرگ منفی عرض از مبدا يک: جهتو

 وجود يا پايه خط تعیین در خطا دهنده نشلالاان بزرگ مثبت عرض از مبدا يک. شلالاود ناشلالای ،زمینهپس گیریاندازه زاويه در ديگر فاز تداخل

 .است شده گیریاندازه پیک در ناخالصی

 سنجش
 

 تداخل هرگونه و روی اکسید حضور تعیین برای ،بالا حجم با تنفس قابل نمونه از( تتا-2 وسیع محدوده) کیفی ايکس اشعه پراش يک. ۱۱

 :است زير شرح به انتظار مورد پراش هایپیک. کنید تهیه ماتريس
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 طرف هر زمینهپس .نمايید تعیین را يکپارچه شدت و کنید آنالیز ،روی اکسید تداخل بدون ،پراش پیک شديدترين با را نمونه فیلترهای. ۱2

 .کنید اضافه زمینهپس( متوسط) کل برای طرف هر از را تعداد و نمايید گیریاندازه ،اسکن پیک برای شده استفاده زمان از نیمی با را پیک

 شدت .است زمینهپس کل تعداد و يکپارچه پیک بین تعداد تفاوت ،XI شدت، يا خالص تعداد کنید. تعیین نمونه هر برای را تتا-2 موقعیت

      .شودمی نرمال XÎ آوردن دست به برایقبل  مرحله مانند خالص

. شودمی انجام فیلترها آلودگی عدم تأيید برای فقط هاآنالیز اين. کنید اسکن آنالیت برای تتا 2 محدوده همان نمونه شاهد میدانی را در هر
 باشد. نداشته وجود بايد آنالیت پیک

 

 محاسبات

 :از است عبارت هوا نمونه در روی اکسید (C) غلظت. ۱۳
 

 𝐶 =
(Ix^−b)

𝑚𝑣
 

 

^XI :نمونه پیک برای شده نرمال شدت 

bنقطه قطع کردن منحنی کالیبراسیون : 

m(میکروگرم هر در شمارش) کالیبراسیون نمودار اولیه : شیب 

Vشده برداری نمونه هوای : حجم (L) 

       

 گرفتن کم دست و شدت کاهش باعث است ممکن ايکس اشعه جذب سنگین، عناصر از غنی هاینمونه ويژه به شده، پر هاینمونه در. ۱۴

 گیریاندازه برای شاهدفیلترهای  و ی اصلیفیلترها [.8] داد انجام را جذب تصحیج توانمی باشد، اين شک وجود داشته اگر. شود روی اکسید
XRD اکسید پیک با همزمان که باشد تداخل بدون پراش پیک يک دارای بايد بستر .شوند می نصب( لايه زير) صاف فلزی صفحه يک روی بر 

(  NIOSH7500 روش) سیلیکا روش مانند جذب تصحیج ،اصلی و شاهد نمونه دو هر در بستر پیک گیریاندازه با. شودمی گیریاندازه روی

 خاص بستر برای را پراش زوايای که شود محاسبه  NIOSH7500روش فرمول از نمونه هر برای بايد جذب تصحیج ضريب .شودمی انجام

 [.7] کرد استفاده آوری جمع فیلتر زير در اینقره فیلتر يک از Altree-Williams. گیردمی نظر در شده انتخاب
 

 ارزیابی روش

 25۰ محدوده در روی اکسلالالاید حاوی Gelman DM-800 فیلتر ۱5 ،[۳،۴] اتمی جذب اسلالالاپکتروفتومتری با روش اين مقايسلالالاه در. ۱5

 محدوده در شده تولید هاینمونه با S316 روش. بود %7/2 جفت ۱5 برای اختلاف درصد میانگین. شد بررسی میکروگرم ۱۰۰۰ تا میکروگرم
3mg/m ۴/2  3تاmg/m 9/9 شد پیدا آئروسل از شده آوری جمع لیتری ۱8۰ نمونه ۱8 برای ۰88/۰مقدار [. ۱۰،5،2] شد اعتبارسنجی. 
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 نویسنده روش: 

D. D. Dollberg, Ph.D, and M. T. Abell, NIOSH/DPSE 
 

به منزله  NIOSH علاوه بر این، استناد به وب سایت های خارج از .نیست NIOSH ذکر هیچ شرکت یا محصولی به منزله تایید رفع مسئولیت:

ها مسئولیتی در قبال محتوای این وب سایت  NIOSHعلاوه بر این،  از سازمان های حامی یا برنامه ها یا محصولات آنها نیست. NIOSH تأیید

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

 

CHROMIUM, HEXAVALENT 
 

 7600 :شماره روش

 : تاریخ انتشار

 1989می  15 :1شماره 

 2015اکتبر  20 :2شماره 

        CAS: 18540-29-9                  RTECS: GB6262000                 52وزن مولکولی:               Cr(VI) فرمول شیمیایی:

 6650000GB: RTECS                   0-82-13333:CAS                      99/99وزن مولکولی:               3CrO فرمول شیمیایی:

 .است متفاوت ترکیب به بسته اسامی مترادف:

 کننده اکسید عامل ها:ویژگی

 کامل نوع ارزیابی:

 ود مجازحد

OSHA : 3mg/m ۰5/۰ (Cr)- 3mg/m ۱/۰ (3CrO  ) 

NIOSH: 3mg/m 00002/0 (8 سرطانزا ،)ساعت 

 سنجش

 مرئیجذب  اسپکتروفتومتری :آنالیزروش 

 کاربازون فنیل دی کروم کمپلکس :ترکیبات آنالیت
سیون: ستاندارد های محلول کالیبرا سیم کرومات ا  بر مول 25/۰ در پتا

 سولفوريک اسید لیتر

 نمونه هر در μg 7 تا μg 2/۰ :محدوده کالیبراسیون استاندارد
 نمونه هر در μg ۰5/۰ :تشخیص حد

 [۳] نمونه هر در μg 2/۱تا  μg ۳/۰برای  ۰29/۰ دقت نمونه بردار:

 گرم 2۰ محلول يا سولفوريک اسید لیتر در مول 25/۰ جداسازی:حلال 
 مراحل به) سديم کربنات لیتر در گرم ۳۰ و سديم هیدروکسید لیتر در

 (کنید مراجعه 5 و ۴

 متر سانتی 5 مسیر طول نانومتر؛ 5۴۰ آشکار ساز:

 نمونه برداری

 PVC میکرومتر ۰/.5 غشاء فیلتر نمونه بردار:

 L/min to 4 L/min 1 :دبی
 L @ 0.005 mg/m³ 34 :برداری حداقل حجم نمونه

 لیتر ۴۰۰ حداکثر حجم نمونه:

 معمول :روش انتقال نمونه

 [۱] هفته 2 عرض در : آنالیزنمونه پایداری

 بردارینمونه برای هر نمونه ۱۰ تا 2 های شاهد:نمونه

 های ویژهاحتیاط

 

NIOSH سلالارطانمشلالاکوک به   را ظرفیتی شلالاش کروم ترکیبات تمام 

 و هسلالالاتند خورنده بسلالالایار غلیظ اسلالالایدهای[. ۴]داندمی شلالالاغلی زای

سید ست آور سوز سديم هیدروک  زير در بايد ترکیبات اين با کار تمام. ا
 ايمنی عینک دستکش،از جمله؛  ،مناسب هایمحافظ از. شود انجام هود

 کننده اکسید يک پتاسیم کرومات. استفاده گردد آزمايشگاهی روپوش و

 و احتراق قابل مواد با تماس اثر در، انفجار و سلالالاوزی آتش خطر با قوی
 .است کاهنده عوامل

 صحت

عه: طال حدوده م لیتر  22برای  mg/m³ 2/۰تا  mg/m³ ۰5/۰ م
 نمونه

 -%۴8/5 :تورش

 [2]۰8۴/۰ دقت کلی:
 ± %6/۱8 :صحت

 

 کاربرد

 ظرفیتی شش کروم تعیین برای است ممکن روش اين. است لیتری ۴۰۰ هوای نمونه برای mg/m³ 6/۳تا  mg/m³ ۰۰۰۴2/۰ کاری محدوده

 [.۳]شود استفاده( بازی استخراج محلول از استفاده با) نامحلول ظرفیتی شش کروم يا( اسیدی استخراج محلول از استفاده با) محلول
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 گرهامداخله

 ،رنگی هایکمپلکس تشلالاکیل دلیل به اين عناصلالار، از يک هر از میکروگرم ۱۰. داردوجود  واناديوم و نیکل مس، آهن، با احتمالی هایتداخل

( ظرفیتی دو آهن عنصری، آهن مثال، برای) کاهنده عوامل از ناشی تداخل. است ظرفیتی شش کروم یکروگرمم ۰2/۰ معادلنور  جذب باعث

 (.5 مرحله) رسدمی حداقل به قلیايی استخراج با

 های دیگرروش

 براسلالااس[ ۴]ظرفیتی شلالاش کروم معیارهایاسلالات.  [۱و2و۳]   P&CAM 169, S317, P&CAM 319هایترکیبی از روش روش اين

 اس بیولوژيکی نظارت و کردن، پاک هایانالیز نمونه هوا، هایآنالیز نمونه برای جديدتر هایروشمعیارهای 

 تجهیزات 
 

نه. ۱ یل پلی فیلتر: بردارنمو يد وين ندازه با (PVC) کلرا فذ  ا نا  5/۰م

نده در مترمیلی ۳7 قطر میکرومتر و هدار  پلی کاسلالالالات فیلتر نگ

 .استايرن

 ظرفیتی شلالالاش کروم کاهش باعث PVC فیلترهای از برخی: توجه

 اسلالاتاندارد بازيابی برای را فیلترها از زيادی تعداد بنابراين. شلالاوندمی

 .کنید بررسی ظرفیتی شش کروم
مپ. 2 نه پ قه در لیتر ۱ دبی ؛فردی برداری نمو  در لیتر ۴ تا دقی

 .پذير انعطاف اتصال لوله باهمراه  دقیقه،

 PTFE روکش با لیتری،میلی 2۰ شیشه سوسوزن، ؛ويال. ۳

 † پیچ درپوش. ۴
 انبرک، پلاستیک. 5

سپکتروفتومتر. 6 سیر طول کووت، ،(نانومتر 5۴۰) UV-visible ؛ا  م

 .مترسانتی 5

 وکیوم فیلتراسیون؛ دستگاه. 7

 لیترمیلی 5۰ بوروسیلیکات، بشر؛. 8

 ساعت یشهش. 9

 و لیتر، میلی ۱۰۰ لیتر، میلی 25 ؛حجمی هلالاایفلاسلالالالاک. ۱۰
 لیتر میلی۱۰۰۰

 سانتیگراد درجه ۴۰۰ تا سانتیگراد درجه ۱2۰ ؛هیتر. ۱۱

 لیتر میلی ۱ تا میکرولیتر ۱۰ ؛هامیکروپیپت. ۱2

له. ۱۳  هایدرپوش با مدرج، لیتر،میلی ۴۰ ؛سلالالاانتريفیوژ هایلو

 پلاستیکی

 بوخنر قیف. ۱۴

 لیتر میلی TD، 5 ؛پیپت. ۱5

 محلول با را ایشلالالایشلالالاه ظروف تمام* قبل از اسلالالاتفاده از ظروف، 

 و شو نمايید.شست ظروف تمیزکننده
 

 یمصرف ییایمیمواد ش
 

 (جرمی کسر ٪98) غلیظسولفوريک  اسید. ۱

 اسیدسولفوريک لیتر میلی ۱67) لیتر در مول ۳ سولفوريک اسید. 2

 .(شود رقیق تا کنید اضافه آب به لیتری ۱ فلاسک يک در را غلیظ

لیتر  در مول 25/۰ سلاولفوريک اسلاید ؛اسلایدی اسلاتخراج محلول. ۳

 به لیتری ۱ فلاسک يک در را غلیظ سولفوريک اسید لیتر میلی ۱۴)

 .(شود رقیق تا کنید اضافه آب

 آب بیسديم  کربنات.۴

 سديم هیدروکسید. 5

 پتاسیم کرومات. 6

یل دی محلول. 7 بافن یل دی سلالالاديم گرم میلی 5۰۰) يدزکار  فن
با  حل آب لیتر میلی ۱۰۰ و اسلالالاتون لیتر میلی ۱۰۰ در را يدزکار

 .(کنید

 . لیتر میلی در میکروگرم ۱۰۰۰* استاندارد  ظرفیتی شش کروم. 8
 لیتر ۱ تا کرده حل ديونیزه آب در را پتاسلالایم کرومات گرم ۳.7۳5)

 .(کنید استفاده بازار در موجود محلول از يا ؛آيد دست بهمحلول 

 لیتر میلی در میکروگرم ۱۰*  کلاالیبراسلالالایون، ذخیره محلول. 9

 اسلالاتاندارد را در ظرفیتی شلالاش کروم لیترمیلی بر میکروگرم ۱۰۰۰)
 .(کنید رقیق ديونیزه آب

 گرم ۳۰ و سلالاديم هیدروکسلالاید گرم 2۰ پايه اسلالاتخراج محلول. ۱۰

 دست به محلول لیتر ۱ تا ،کنید حل ديونیزه آب در را سديم کربنات
 .آيد

 نیتريک اسلالاید از حجمی) ایشلالایشلالاه ظروف تمیزکننده محلول .۱۱

 .(کنید اضافه ديونیزه آب از مساوی حجم به را غلیظ

 . نیتروژن۱2
 .کنید مراجعه ويژه احتیاطی اقدامات به *

 برداریهای داخلی قبل از نمونهلآماده سازی کپسو
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 بردارینمونه

 نمايید. کالیبرهمتصل به آن  بردارنمونه يک با را بردارینمونه پمپ. ۱

نبايد . شودمیانجام  لیتر ۴۰۰ تا ۳۴ نمونه حجم برای، دقیقه در لیتر ۴ تا دقیقه در لیتر ۱ محدوده در دقیق جريان سرعت با بردارینمونه. 2

 .دکن تجاوز گرممیلی ۱ از فیلتر روی در غبار و گرد کل بارگیری

 با را فیلتر. نمايید ارسال آزمايشگاه به ، و سپسدهید قرار ويال در و کرده خارج کاست از بردارینمونه اتمام از پس ساعت ۱ ظرف را فیلتر. ۳

 .بیندازيد دور را پشتیبان پدبرداشته و  انبرک
 

 آماده سازی نمونه
 

 کرومات برای. کنید دنبال را ۴ مرحله کرومیک، اسلالالاید يا محلول هایکرومات برای. دارد وجود زير در نمونه سلالالاازی آماده روش دو: توجه

 .کنید دنبال را 5 مرحله کاهنده، عوامل ساير يا ظرفیتی دو آهن آهن، حضور در ظرفیتی شش کروم يا نامحلول
 

 .کرومیک اسید و محلول هایکرومات برای نمونه سازی آماده. ۱

a) دهید قرار سانتريفیوژ هایلوله در و کنید تا سپس ،کرده خارج هاويال از را نمونه و شاهد فیلترهای. 

b) 6 دهید اجازه. شود شسته فیلتر سطوح تمام تا ،دهید تکان و نموده اضافهلوله  هر به را اسیدی استخراج محلول لیترمیلی 7 تا لیترمیلی 

 [.5]بماند باقی لوله در دقیقه ۱۰ تا 5 بین فیلتر

c) فیلترها و و شو دهیدشست اضافی اسیدی محلول لیترمیلی 2 تا ۱ با را جسط تمام و نموده خارج لوله از پلاستیکی فورسپس با را فیلتر 
  بريزيد. دور را

d) فیلتر طريق از را محلول PVC لوله يک در را فیلتر. برود بین از معلق غبار و گرد تداخل تا ،کنید فیلتر بوخنر قیف در شلالالاده مرطوب 

. بريزيد قیف داخل و بشويید اسیدی استخراج محلول لیترمیلی ۳ تا 2 با بود فیلتر حاوی که را بطری. کنید آوری جمع تمیز سانتريفیوژ

 .کنید فیلتر ،اسیدی استخراج محلول لیترمیلی 8 تا 5 با و بشويید را قیف

e) 5/۰ اسلالاتخراج محلول با را سلالاانتريفیوژ لوله هر کل حجم. کنید اضلالاافه سلالاانتريفیوژ لوله هر به را يدزکاربا فنیل دی محلول لیتر میلی 

سیدی سانید لیترمیلی 25 به ا [(. 5] دقیقه ۴۰و حداکثر  دقیقه 2 حداقل) شود ايجاد رنگ دهید اجازه و شود مخلوط تا دهید تکان. بر

 (.۱۱ و ۱۰ ،9 مرحله) آنالیز نمايید را آن اختلاط از پس دقیقه ۴۰ ظرف و کنید منتقل متریسانتی 5 تمیز کووت يک به را محلول
 

 :کاهنده عوامل سایر یا آهن حضور در ظرفیتی شش کروم و نامحلول هایکرومات برای نمونه سازیآماده. 2

شته وجود ظرفیتی سه کروم از توجهی قابل مقادير رودمی انتظار اگر: توجه شد، دا  از قبل ،دقیقه 5 مدت به، نیتروژن با را نمونه محلول با

 .کنید زدايی گاز ادامه،
a) فیلتر PVC اضلاافه به آن پايه اسلاتخراج محلول لیتر میلی 5/۰ و دهید قرار لیتری میلی 5۰ بشلار يک در را آن ،نموده خارج بطری از را 

 اکسیداسیون از تا نموده پاک نیتروژن با استخراج فرآيند طول در را محلول بالای فضای. کنید شروع مرحله اين در را شاهد معرف. کنید

 نزديک تا ایدقیقه ۴5 تا دقیقه ۳۰ چرخش با را آن گهگاهی و بپوشانید ساعت شیشه يک با را ظرف. شود جلوگیری ظرفیتی سه کروم

شانید دقیقه ۴5 از بیش را محلول. کنید گرم هیتر يک روی جوش نقطه شک حد تا محلول ندهید اجازه. ندهید حرارت يا بجو  شدن خ
ای در آيد، نشلالاان اگر فیلتر به رنگ قهوه. برود بین از PVC فیلتر با واکنش اثر در ظرفیتی شلالاش کروم اسلالات ممکن زيرا گردد، تبخیر

 .است رفته بین از روش اين در ظرفیتی شش کرومدهد که می

b) حدود را کل حجم و کنید منتقل لیتری میلی 25 حجمی فلاسک يک به کمی مقدار به مقطر آب شستشوی با و کرده خنک را محلول 
 .داريد نگه لیترمیلی 2۰

 .کنید فیلتر مقطر آب با شستشو از استفاده با خلاء تصفیه دستگاه در PVC فیلتر يک طريق از را آن است، کدر محلول اگر: توجه

c) 9/۱ شود مخلوط تا بچرخانید و نموده اضافه حجمی فلاسک به را مول بر لیتر ۳ سولفوريک اسید لیتر میلی. 

شکیل می کربن اکسید دیاز آنجايی که در اين روش  :احتیاط شار افزايش باعث که شودت  چند محلول دهید اجازه گردد؛می فلاسک در ف

 .شود متوقف گاز تشکیل تا بماند دقیقه
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d) 5/۰ مخلوط کاملا تا کنید برعکس بار چندين آن را رقیق نموده و مقطر آب با .کنید اضلالالاافهبه آن  يدزکاربا فنیل دی محلول لیتر میلی 

سته را ظرف درب بريزيد، را فلاسک محتويات از نیمی تقريباً. شود شار، کاهش برای بار هر و دهید تکان شدت به را آن و ب  را درپوش ف
  .برداريد

 گردد.می زياد و تغییرات خوانش باعث کهشود می آزاد کربن اکسید دی از هايیحباب مرحله ايندر : توجه

e) (.۱۱ و ۱۰ ،9 مرحله) نمايید آنالیز و نموده منتقل متریسانتی 5 کووت يک به را فلاسک در باقیمانده محلول از کمی مقدار 
 

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

ستاندارد شش حداقل با روزانه کردن کالیبره. ۱ صورت پذيرد. ا ستخراج محلول لیترمیلی 7 تا لیترمیلی 6 کاری  سیدی ا  از يک هر به را ا

 بهبرداشلالاته و  یلیترمیلی بر میکروگرم ۱۰ کالیبراسلالایون محلول از لیترمیلی 7/۰حداکثر  .کنید منتقل لیتریمیلی 25 حجمی هایفلاسلالاک
 را اسیدی استخراج محلول و کنید اضافه فلاسکهر  به را يدزکاربا فنیل دی محلول لیترمیلی 5/۰منتقل نمايید.  حجمی هایفلاسک داخل

 .باشدمی ظرفیتی شش کروم میکروگرم 7 حداکثر حاوی کاری استانداردهای اين .کنید اضافه لیترمیلی 25 به حجم رساندن برای

 (.۱۱ و ،۱۰ ،9 مراحل) کنید آنالیز های شاهدنمونه با همراه را کاری استانداردهای. 2

 .کنید آماده[ ظرفیتی شش کروم میکروگرم مقابل در جذب] کالیبراسیون نمودار يک. ۳
 سنجش

 .کنید تنظیم نانومتر 5۴۰ را روی اسپکتروفتومتر موج طول. ۱

 .کنید تنظیم صفر رویرا  اسیدی استخراج محلول ،معرف شاهد يک از استفاده با. 2

 .نمايید ثبت را جذب میزان و کرده منتقل کووت به را نمونه محلول. ۳

 دارد. 2/۰، جذبی معادل لیترمیلی 25 در ظرفیتی شش کروم میکروگرم 5/۱ حاوی نمونه: ۱ نکته

ستاندارد حد از بالاتر هانمونه برای جذب مقادير اگر: 2 نکته شد ا ستفاده با ،با ستخراج محلول از ا سیدی ا  تکرار را مرحله اين شده، رقیق ا

 .کنید ضرب مناسب رقت ضريب در را حاصل جذب و کنید

 محاسبات
 

 .کنید تعیین μgاصلی و هم در نمونه شاهد براساس  نمونههم در  را ظرفیتی شش کروم جرم کالیبراسیون، نمودار از. ۱

 .نمايید محاسبه را( L) شده بردارینمونه هوای حجم در ظرفیتی شش کروم( mg/m³) غلظت. 2
 

𝐶 =
(𝑊−𝐵)

𝑉
  ,µg/L or mg/m3 

 (.کروم AW بر تقسیم اسید MW) کنید ربض 92/۱ در ،باشد( 3Cro) کرومیک اسید براساس ظرفیتی شش کروم غلظت اگر: توجه

 ارزیابی روش
 

P&CAM169   وS317 ًروش. باشندمی مناسب کرومیک اسید و محلول کرومات برای و هستند روش يک اساساS317 تولید هاینمونه با 

سید غبار از شده سعه دلیل اين به P&CAM319[. ۱،6]شد آزمايش میدانی هاینمونه با  P&CAM169و[ 2،5] کرومیک ا  که يافت تو

 پودرهای و پرايمر رنگ، مانند هايیماتريس در نامحلول هایکرومات با روش اين[. ۳]بود نیاز مورد نامحلول هایکرومات آنالیز برای روشلالالای
 [.۳]شد آزمايش سرامیکی

 ؛است زير شرح به شده ادغام روش سه برای غیره و بازيافت نمونه ،محدوده آنالیز دقت،

 ۰8۴/۰:  دقت کلی
 ۰۴/۰ تا r–S[۳،2،۱ :]۰2/۰ گیری اندازه

 μg/m³ ۱۰ ات μg/m³  5/۰[:۳]آنالیز محدوده

 ٪5/9۴[: 5] آوریجمع راندمان
 دقیقه در لیتر 5/2 تا دقیقه در لیتر 5/۱ [:۱،۳] بردارینمونه سرعت

  %96[: ۱( ]ایهفته دو) پايداری
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به منزله  NIOSH علاوه بر این، استناد به وب سایت های خارج از .نیست NIOSH ذکر هیچ شرکت یا محصولی به منزله تایید رفع مسئولیت:

ها سئولیتی در قبال محتوای این وب سایتم  NIOSHعلاوه بر این،  از سازمان های حامی یا برنامه ها یا محصولات آنها نیست. NIOSH تأیید

 های وب ذکر شده در این سند از تاریخ انتشار قابل دسترسی بودند.ندارد. همه آدرس
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 سیلیس کریستالی قابل استنشاق، توسط دستگاه مادون قرمز
 

SILICA, Respirable Crystalline, by IR  
 

 76۰2 :شماره روش
  :تاریخ انتشار

 1984فوریه  15 :1شماره 

 2017 جولای 25: 4شماره 

CAS: 14808-60            RTECS: VV7330000 (کوارتز) 

          14464-46-1                        VV7325000 (کريستوبالیت) 

          15468-32-3                         VV335000 (تريديمیت) 

                  2Sio  :فرمول شیمیایی

 ۰8/6۰ :وزن مولکولی

 سیلیس آزاد کريستالی، دی اکسید سیلیکون: اسامی مترادف

، 867℃درکوارتز به تری ديمیت  -57۳℃در  β-به کوارتز  α-،تبديل کريستالی: کوارتز ۳g/cm 56/2جامد، دانسیتهها:ویژگی

 ۱۴7۰℃درکريستوبالیت  تريديمیت به

 کامل: نوع ارزیابی

 حدود مجاز

OSHA: 3mg/m 0.05 

NIOSH: 3mg/m 0.05                                                     

 سنجش

 اسپکتروفوتومتر مادون قرمز :روش سنجش

 کريستوبالیتکوارتز،  ترکیبات آنالیت:

  RFکوره يا آشر پلاسما  :سازیمتعادل
سیون ستال :کالیبرا شده، کوارتز کري شاق تائید  ستن مثال  برایی قابل ا

NIST SRM 1878bکريسلالاتوبالیت ،NIST 1879a  رقیق شلالاده و ،

 KBrفشرده شده با 

 ۱6تا  μg ۱۰ :استانداردمحدوده کالیبراسیون 

 μg5  :تشخیص حد

 هر نمونه از μg۳۰برای  ۱5/۰کمتر از  :دقت

 بردارینمونه

 نگهدارنده فیلترهمراه با  PVCفیلتر سیکلون و  بردار:نمونه

لیتر در دقیقه، با توجه به سلالایکلون اسلالاتفاده  ۴تا  2 حدودا دبی:

 شده
 لیتر ۴۰۰: برداری حداقل حجم نمونه

 ۴کمتر از  کلغبار گرد و برایلیتر ) ۱۰۰۰:حداکثر حجم نمونه

 گرم(میلی
 معمول روش انتقال نمونه:

 : پايدارنمونه پایدراری

 بردارینمونه نمونه در هر ۳حداقل  شاهد:های نمونه

 های ویژهاحتیاط

مناسلالالاب  وسلالالاايل حفاظت فردیاز  ،ینمونه بردار یهاتیدر طول فعال

ستفاده کن شم، روپوش آزما .دیا سب، محافظ چ ستکش منا  یشگاهياز د

س به و آنالیزو  یسازآمادهدر حین  صوص هنگام کار با ا  ظیغل یدهایخ

 .نمايیداستفاده 

 ناسازگار است. یقو یدهایبا اس KBr که دیتوجه داشته باش

 پروپانول قابل اشتعال هستند. -2 و اتانول

شاق مواجههاز  ستن س ی باا س اي سیلیگرد و غبار   یخوددار یدیبخارات ا
 .دیکن

 انجام شود.مناسب  هيتهو یو دارا زیمنطقه تم کيدر  آنالیزو  یسازآماده

شو وجهت شستآب فراوان  ازفوراً ، دهایاس با یپوستدر صورت مواجهه 
 .استفاده نمايید

 صحت

 ۱6۰تا  μg 5 محدوده مطالعه:

 .متفاوت است ماتريکس نمونهبسته به اثرات  :تورش

 ]۳ [۱8/۰: دقت کلی

 نمونه. از  μg ۱6۰-۴۰برای حدود   ± %۱9 صحت:
 ]۴ [از نمونه μg ۱5برای حدود  ± ۳6٪
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 کاربرد

سب یتریل ۱۰۰۰ ینمونه هوا یبرا25/۰تا  3mg/m ۰2/۰ اي یتریل ۴۰۰ ینمونه هوا یبرا ۴/۰تا  3mg/m ۰25/۰ یمحدوده کار ست. منا  ا

ها وجود ی که در نمونهدر صلالالاورت .هسلالالاتندمتر سلالالاانتی 8۰۰محدوده در  IR)تز و کريسلالالاتوبالیت دارای باند جذبی پرتو مادون قرمز )کوار

 شوند.گیری توانند با هم اندازهباشند میداشته
 [.5-9]گیری کرد، اما وجود آن در محل کار نادر استنیز اندازه IRتوان با تريديمیت را می

 گرهامداخله
 

 کنند.را جذب می IRسیلیس آمورف، کائولینیت، مسکوويت، تالک، آلبیت، ورمیکولیت و ساير مواد معدنی که تابش  

ی که منجر به هاي[. سیلیکات۱[ ]جدول ۱۰،5]ق است گیری سیلیس کريستالی قابل استنشااندازه ای درنقطه مداخه cm 8۰۰-1ج طول مو

 .[۱۱توانند با استفاده از روش پاکسازی اسید فسفريک حذف شوند]شوند، میتداخل می
بارگیری بیش از   با  با کوارتز ايجاد کندگرد و غبار می %2۰کلسلالالایت  ند در حین خاکسلالالاتر شلالالادن تداخل منفی  های [. روش۱2، ۱۱]توا

 رساند.روش، اين امکان را به حداقل می سازی نمونه در اينآماده
 های دیگرروش

پس از تومتری مادون قرمز، روفاسلالاپکتاسلالاتفاده از  اسلالاتنشلالااق را باقابل  یسلالاتاليکر سیلیسلالا برداری و آنالیزنمونه NIOSH 76۰۳ روش

 سیلیسلا بوده و يک روش تکمیلی برای آنالیز X-Rayبراسلااس آنالیز نمونه با  NIOSH 75۰۰کند. روش برداری با فیلتر توصلایف مینمونه
را  استنشاققابل  یستاليکر سیلیس یریگکه اندازه ی استالمللنیبجامع استاندارد  کي ASTM D7439استنشاق است. قابل  یستاليکر

 .کندیم فیتوص IR یسنجفیتوسط ط

 تجهیزات 
 

 ؛بردارنمونه. ۱

نافذ ی مترمیلی PVC ۳7فیلتر الف(  با پد  5با م میکرومتر همراه 
 نگهدارنده

لیتر بر  ۴تا  2برای دبی  رد و غبار قابل اسلالاتنشلالااقسلالایکلون گب( 

 دقیقه
بردار، برای نگهداری محکم کاست، سیکلون نگهدارنده سر نمونهج( 

 و کوپلر به صورتیکه فقط هوا از ورودی سیکلون وارد شود.

نه. 2 مپ نمو نهپ بل  برداری از گردبردار فردی برای نمو قا بار  و غ

 لیتر بر دقیقه ۴تا  2استنشاق با قابلیت دبی 
 يا بهتر cm ۴ -۱طیف سنج مادون قرمز، با وضوح. ۳

شگاهی . ۴ با  KBrهای سازی قرصی جهت آمادهتن ۱۰پرس آزماي

 KBrقالب قرص متر یلیم ۱۳
 پمپ خلاء . 5

سما(، ک RFکوره با دمای پايین ). 6 و فه آلومینیومی، کوره مافل پلا

 های چینیبوته

 گرممیلی ۰۰۱/۰ ترازوی آزمايشگاهی با دقت. 7
 متری يا مولايتمیلی 5۰ملات و هاون عقیق . 8

 میکرواسپاتول فلزی. 9

 یسیمغناط ریدار و غدندانه ریفورسپس غ. ۱۰
 دسیکاتور )خشک کن(. ۱۱

 مواد شیمیایی مصرفی
 

 

 NIST SRMسلالایلیس کريسلالاتالی قابل اسلالاتنشلالااق؛ برای مثال. ۱

1878b  (وکوارتز ) NIST 1879a (کريستوبالیت) [۱5] . 
 KBrبرمید پتاسیم . 2

 .کائولینیت )کائولین(۳

 MΩ-cm ۱8≤آب ديونیزه مقاومت . ۴
 پروپانول-2. 5

 برداریتمیز کردن تجهیزات نمونه% برای  95اتانول . 6

ورنی  %۳7و  تریلیلیم 25 ی برایوزن 9%، (HCl) کيدريکلر دیاس. 7
، خنک مخلوط شلالاده شلالاده زهیونيآب د . اسلالاید باتریل یلیم 5۰ برای

 شود.رسانده می تریل یلیم ۱۰۰و به  گرددمی

 وزنی؛ -وزنی %5/۰برابر  ونیبراسیکالاستوک برای استاندارد محلول . 8

ي KBrرم گ 5 درجه  ۱۱۰ یشلالالاب در دما کرا به دقت وزن نموده )
 سپس .دیگرم کوارتز مخلوط کنیلیم 25با  و( گرددخشک  گرادیسانت

 شود. یدر خشک کن نگهداربه بطری منتقل نموده و 
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 برس . ۱2

 کاغذ گلاسه. ۱۳
 متر( یلیم ۴7) يیغشا ونیلتراسیف تجهیزات لازم برای. ۱۴

 آون آزمايشگاهی. ۱5

 برداریهای داخلی قبل از نمونهلآماده سازی کپسو

 بردارینمونه
 

 .نمايیداستفاده رسانا ولدر هاز فیلتر  .دیکن برهیرا کال فردی یبردارپمپ نمونه. ۱

[ برای 5قه ]لیتر در دقی ۴[ يا ۱8لیتر در دقیقه ] 2حدود برداری با اسلاتفاده از پمپ با سلارعت جريان خاص برای يک سلایکلون که نمونه. 2

شاق  لیتر جهت ۱۰۰۰تا  ۴۰۰حجم نمونه کل  ستن ست. مراقب [(، ISO 77۰8 [۱8)مطابق با جمع آوری گرد و غبار قابل ا شده ا طراحی 
 .نگرددباشید که فیلتر بیش از حد بارگیری 

انحراف بیش از حد افقی سلالایکلون ممکن  د.نشلالاو برعکس کلونیسلالا با گیریاندازهدر هنگام  یبردارنمونه تجهیزات که دی: اجازه نده۱توجه 

 است باعث رسوب آلاينده از بدنه سیکلون بر روی فیلتر شود.
 [.۱9خاص مناسب باشد ] یبردارنمونه یهاطرح یبالاتر ممکن است برا یبردارنمونه انيجر رنج: 2توجه 

س لتریف ها، نگهدارندهنمونه یآورپس از جمع .۳  یکه برا ایمحفظه و در قرار دهید. آن را ببینید لتریف نگهدارندهرده و در جدا ک کلونیرا از 

 .نمايیدمنتقل  شگاهيبه آزما ،شده است یدر حمل و نقل طراح بیاز آس یریجلوگ
 

 آماده سازی نمونه
 

 ؛دیاستفاده کن ريز یهااز روش یکياز های شاهد، ای اصلی و نمونههنمونه استفاده از یبرا. 4

 .جدا کرده و در ظروف آلومینیومی تمیز و دارای برچسلالاب قرار دهید فیلترها را از نگهدارنده فیلتر پلاسلالاما(: RFبا دمای پايین ) کورهالف( 

 .ديو ظروف را بردار دیرا با دقت به فشار اتمسفر برسان کوره .نمايیدها را طبق دستورالعمل سازنده خاکستر نمونه

جمع  از کل گرد و غبار % 2۰از  شیباشلالاند )ب تیکلسلالا یمقدار قابل توجه یرود حاویکه انتظار م يیهانمونه یکوره صلالادا خفه کن: براب( 
   .دیشستشو دهوزنی/وزنی  % HCl 9را با  لترهای(، فشده

ستفاده نمايید. را  میکرومتر 5/۰ اندازه منافذو  متریلیم ۴7قطر فیلتر با ج(  متر را خارج کنید. فیلتر را از فیلتر هولدر میلی ۳7فیلتر با قطر ا

شیشه(فر یرا رو فیق کمیلیمتری برداريد. ي ۴7و وسط فیلتر  شستشو  لتریف یتا رسوب گرد و غبار رو ديببند يت ) کاملاً در معرض مواد 
داخل  یو الکل را به آرام دیبماند. اس قهیدق 5به مدت  دیاجازه ده .دیپروپانول اضافه کن-2 تریل یلمی 5 و HCl 9٪ تریل یلیم ۱۰قرار گیرد. 

 .دیخلاء را آزاد کن .ديیبشو یمتوال یتریل یلیم ۱۰سه قسمت در  زهیونيد بآبا . دیبکش فیق

و خاکسلالاتر را در کوره صلالادا  دیدرب آن را شلالال کن د،یقرار ده ینیچ یهارا در بوته شلالااهدهای نمونهو  یمتریلیم ۳7 لتریف یهانمونهد( 

 اجازه دهید به دمای اتاق برسد. .دي( بگذار8۰۰ ℃ تی)در صورت وجود گراف 6۰۰ ℃ یساعت در دما 2کن به مدت خفه

 .دیخشک کن ۱۱۰ ℃ یدر دما شب کيو  دیاضافه کن KBr گرمیلیم ۳۰۰ باًيتقر. 5
 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 

 تهیه شوند. استنشاققابل  یستاليکر سیلیسز ا ديبا ونیبراسیکال ی. استانداردهانمايیداستاندارد آماده  KBr قرص 5حداقل  .6

 NIST SRMs 1879a کوارتز( و ) NIST SRMs 1878b لمناسلالاب شلالاام اسلالاتنشلالااققابل  یسلالاتاليکر سیلیسلالا یاسلالاتانداردها: توجه

 . ستیمناسب ن IR یریگاندازه در ونیبراسیکال یبه عنوان استانداردها هيمرجع ثانو مواد[. استفاده از ۱5( است]تیستوباليکر)

سیلیس نمونه از کروگرمیم 2۰۰تا  ۱۰ الف( شاقهای  ستن ستالی قابل ا شاق یحاوکه  هیاول کري ستن ستالی قابل ا ستند سیلیس کري را با  ه

 .دیگرم وزن کنیلیم ۰۰۱/۰ صحت
شده KBr گرمیلیم ۳۰۰ ب ضافه کنیلیم۰۰۱/۰صحت )با را به آن وزن  سبت وزن نمايیدآماده  5را مانند مرحله  KBr قرص. دیگرم( ا . ن

 .دیبه وزن مواد جامد اضافه شده را محاسبه کن يینها قرص
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 .دیرا رسم کن g)(μ 2SiO. جذب در برابر جرم دیکن یریگاندازه ونیبراسیکالموجود در استاندارد  نمونه هر یبرا cm 8۰۰ -۱جذب را در( ج

 KBr قرص، حداقل پنج داشلالاتشلالاده وجود  یآورجمع یهانمونه سيکدر ماتر تینیکائول و خاکسلالاتر شلالادند نيیپا یها در دمااگر نمونه. 7
 .دیکن هیته تینیکائول کروگرمیم 6۰۰تا  ۱۰۰ یمختلف حاو

سیلیس کريستالی  نی. از رابطه بدیکن یریگ( اندازهتینی)کائول cm 9۱5 -۱درو   (سیلیس کريستالی قابل استنشاق) cm 8۰۰ -۱جذب را در

 .دیاستفاده کن تینیکائول یحاو cm 8۰۰ -۱دری هااصلاح مقدار جذب در نمونه یبرا تینیکائول کیو پ قابل استنشاق

سطه و و تلفات،  ینظارت بر آلودگ ، جهتنمونه یسازآماده یهاروش قياز طر. 8 شاهد وا شد ريمقاد یحاو یلترهایففیلترهای  ه از شناخته 
 .دیکن آمادهرا سیلیس )برای مثال کوارتز( 

با  یلیتحل دانانیمیاز شلالا یاریشلالاود. اگرچه بسلالایم هیتوصلالا داًیروش اک نيبه کاربران ا یشلالاناسلالا یو کان یمیژئوشلالادانش و آموزش : توجه

سیلیس ی که حاو يیهامانند نمونه یشناسیکان یها(، نمونهشودیم اشاره یآلمواد  زیآشنا هستند )مثلاً همانطور که در آنال IR یسنجفیط

و محاسلابه  IR یهافیط جیصلاح ریتفسلا یبرا یشلاناسلایو کان یمیژئوشلا نهیدر زم یشلاتریبه دانش ب ،هسلاتند کريسلاتالی قابل اسلاتنشلااق

 دارند. ازین یکان یهاليو تبد سيماتر یهاتداخل
 

 سنجش

سب برای . 9 سپکتروفوتومتر مادون قرمز را روی حالت جذب و تنظیمات منا سکن کمی قرار دهید. آنالیزا  ، يک قرصمادون قرمز برای هر ا

KBr  ۱ و طیفی با وضلالاوح دادهرا در نگهدارنده نمونه قرار- cm ۴ ۱در طیف يا بهتر- cm ۴۰۰  قرص . به دسلالات آوريد ۱۰۰۰تا KBr  ۴5را 
سکن کنید ست آيد ۴بار ديگر تکرار کنید تا  .درجه بچرخانید و دوباره ا سکن به د سب. ا از  cm 8۰۰ -۱ زير نوار جذب در ،يک خط پايه منا

میانگین  گیری کنید.ر خط پايه در واحدهای جذب اندازهتا حداکث cm 8۰۰ -۱ جذب را از بکشلالاید. متر سلالاانتی  67۰تا  82۰ حدود طیف

 .نمايیدرا برآورد KBr  چهار مقدار جذب برای هر نمونه قرص

 .را گسترش دهید محور عمودی، برای افزايش ارتفاع قله، باشدکوچک  cm 8۰۰ -۱ توجه: اگر پیک در
يک خط پايه  .نشلالاان داده می شلالاود cm 9۱5 -۱ وجود کائولینیت با يک نوار جذبی با حداکثر، نمونه در دمای پايین خاکسلالاتر شلالاداگر . ۱۰

تا سطج پايه اندازه گیری  cm -۱ 9۱5جذب را از حداکثر  رسم کنید. cm -۱ 86۰تا  96۰از تقريباً  cm -۱ 9۱5مناسب در زير نوار جذب در 

 .کنید

 محاسبات

( اسلالاتفاده کنید و به منحنی ۱۰)مرحله  cm 9۱5 -۱گیری شلالاده در برای تصلالاحیج وجود کائولینیت )در صلالاورت لزوم(، از جذب اندازه. ۱۱

  .تعیین شود cm 8۰۰ -۱در  سیلیس کريستالی ( مراجعه نمايید تا جذب اصلاح شده برای6کائولینیت )مرحله 

صلاح کائولینیت مورد نیاز نیست، از جذب ۱2 شده( در اندازه. اگر ا صحیج ن شده )ت ستفاده کنید. cm 8۰۰ -۱گیری   میکروگرم( Ws)وزن  ا
 .)برای مثال کوارتز( را از روی نمودار کالیبراسیون تعیین کنید سیلیس کريستالی قابل استنشاق

 .( محاسبه نمايیدVبرداری )را با توجه به حجم هوای نمونه ) =3mg/mC (میکروگرم( غلظت آن)سیلیس کريستالی . از وزن ۱۳
) = [Ws /V]3C (mg/m 

 ( تقسیم کنید؛Wt (μg)را بر وزن کل نمونه )( (Ws (μg)مورد نظر است، وزن سیلیس کريستالی (Q%) سیلیس کريستالی . اگر درصد۱۴
%Q = [Ws /Wt] ×100 

 

 ارزیابی روش

ستنشاق  یبرا ،با مادون قرمز KBr قرصروش  یبرا یلیمختلف، ارقام تحل یمطالعات تجرب در ستالی قابل ا شده  [۱۴]سیلیس کري صه  خلا

تا  ۳۰۰از  برداریبا حجم نمونه قه،یدر دق ترلی 2حدود  انيبا سلالارعت جر کلونیبا اسلالاتفاده از سلالا لتریفگرد و غبار بر روی  یآورجمع اسلالات.

شد. تریل ۱۰۰۰ ستر کردن نمونه با  انجام  سما کوره کيپس از خاک شده و به  KBrبا  ماندهیباق ، موادمافلرکوره  اي يیپلا  قرص کيهمگن 

KBr  9۰۰تا  ۳قابل اجرا از  آنالیزمحدوده و  [2۱] گرديدگیری شده با سیگنال استاندارد تهیه شده، مقايسه کوارتز اندازه تبديل شد.فشرده 
گزارش شلالالاده، از نظر  قیدق یبرآوردها کمتر بود. اي کروگرمیم 5حدود  (MDLs)ینیروش تخم صیتشلالالاخ در هر نمونه، با حد کروگرمیم

 عيتوز قیروش، تطب شلاتریب یسلاازنهیبه یبرا بود. یکروگرمیم ۳۰در هر نمونه سلایلیس کريسلاتالی جرم برای  ،کمتر يا ۱5/۰ ،معیارانحراف 
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استفاده شده  FTIRدستگاه به حداقل رساندن اثر اندازه ذرات بر پاسخ  جهت[ 2۰ی گرد و غبار سیلیس کريستالی ]هااندازه ذرات با نمونه

ست. سنجش با KBrقرصروش  ا ستنشاقگرد و غبار قابل  یستاليکر سیلیس یمحتوا یریگاندازه یبرا مادون قرمز و  شده در  یآورجمع ا
سنگ ]از مختلف کار،  یهامکان سا7،8،22جمله معادن زغال  ستفاده  [2۴[ و معادن طلا ]9] تی[، معادن گران2۳] یساختمان یهاتي[،  ا

 [.۳،25،26]استشده 
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به منزله  NIOSH علاوه بر این، استناد به وب سایت های خارج از .نیست NIOSH ذکر هیچ شرکت یا محصولی به منزله تایید رفع مسئولیت:

ها مسئولیتی در قبال محتوای این وب سایت  NIOSHعلاوه بر این،  از سازمان های حامی یا برنامه ها یا محصولات آنها نیست. NIOSH تأیید

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

 

 (۱-متر یسانت ۱۰۰۰-۴5۰آنها ) مشخصه IR یباندها یمواد معدن -1جدول 
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تومتر ستنشاق زغال سنگ بوسیله اسپکتروفکوارتز در گرد و غبار قابل ا

 مادون قرمز )رسوب مجدد(
 

QUARTZ in Respirable Coal Mine Dust, by IR 

(Redeposition) 
 

  7603 :شماره روش

 : تاریخ انتشار

 May 1989 15 : 1 شماره

 July 2017 25: 4شماره 

CAS : 14808-60-7                    RTECS: VV7330000 (کوارتز) 

 2OiS:  فرمول شیمیایی

 08/60 :وزن مولکولی

 سیلیس آزاد کريستالی، دی اکسید سیلیکون: اسامی مترادف

  867℃در دمای  تیميديکوارتز تا تر ؛57۳ ℃در دمای β-کوارتز به α-: کوارتزیستاليکر ليبد، ت3g/cm 65/2 تهیجامد، دانس: هاویژگی

 کامل: نوع ارزیابی

 حدود مجاز

OSHA: 3mg/m 0.05 

NIOSH: 3mg/m 0.05- مشکوک به سرطانزايی           

 سنجش

 اسپکتروفتومترمادون قرمز روش سنجش:
 کوارتز ترکیبات آنالیت:

  RFکوره يا آشر پلاسما  سازی:متعادل

سیون شده، برای مثال  :کالیبرا شاق تائید  ستن ستالی قابل ا کوارتز کري

NIST SRM 1878b ،NIST 1879a  پروپانول  -2، در 

 [7-۳،5] 5۰۰تا  μg ۱۰ :محدوده کالیبراسیون استاندارد

 μg۱[۳،۴] : حد تشخیص
 [6-۳] هر نمونه از 25۰تا  μg5۰برای  ۱/۰تا  ۰۰۴/۰: دقت

 مونه بردارین

 همراه با نگهدارنده فیلتر PVCسیکلون و فیلتر  بردار:نمونه
لیتر در دقیقه، با توجه به سلالالایکلون اسلالالاتفاده  ۴تا  2حدودا  دبی:

 شده

  3mg/m ۱/۰لیتر يا ۳۰۰: برداریحداقل حجم نمونه 

نه کل کمتر از  ۱۰۰۰:حداکثر حجم نمو بار  ۴لیتر )برای گرد و غ
 گرم(میلی

 معمول روش انتقال نمونه:

 : پايدارنمونهپایدراری 
 بردارینمونه در هر نمونه ۳حداقل  های شاهد:نمونه

  

 های ویژهاحتیاط
 

وسلالالاايل حفاظت نمونه از  آنالیزسلالالاازی و ، آمادهبردارینمونهدر طول 

اسلاتفاده از دسلاتکش مناسلاب، محافظ  سلاب اسلاتفاده کنید.فردی منا
اسیدهای غلیظ چشم، روپوش آزمايشگاهی و غیره به ويژه هنگام کار با 

ست ستند-2اتانول و  .ضروری ا شتعال ه  مواجهه بااز  .پروپانول قابل ا

سلاازی و آماده گرد و غبار سلایلیس يا بخارات اسلایدی خودداری کنید.

نمونه را در يک منطقه تمیز و دارای تهويه مناسلالاب که به خوبی  آنالیز
 .از هرگونه آلودگی احتمالی دور باشد، انجام دهید

شو وجهت شستآب فراوان  ازفوراً ، دهایاس با یپوستواجهه در صورت م

 استفاده نمايید.
 

 

 
 

 

 

 

 صحت
 

 5۰۰تا  μg ۱۰ محدوده مطالعه:

 بسته به اثرات ماتريکس نمونه متفاوت است. تورش:
 ۱8/۰: دقت کلی

 از نمونه.  μg ۱6۰-۴۰برای حدود   ± %۱9 صحت:

 از نمونه μg ۱5برای حدود  ± ۳6٪
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 کاربرد

شد]ی میتریل ۰۰۱۰ ینمونه هوا یبرا 5/۰تا  3mg/m ۰۱/۰ی محدوده کار های گرد اين روش در ابتدا به طور خاص برای نمونه [.۳و 5-7با

شاق ستن شد و غبار قابل ا سعه داده  سنگ تو ست، جايی که گرد و غبار معدن ز از ترکیبیبرای .  [6و  8-۱۰]معدن زغال  سنگ مفید ا غال 

 .بینی حذف و به حداقل رساندتوان به طور قابل پیشها را میتداخل
 

 گرهامداخله

 کنند.را جذب می IRسیلیس آمورف، کائولینیت، مسکوويت، تالک، آلبیت، ورمیکولیت و ساير مواد معدنی که تابش 

ست ]ای در اندازهنقطه مداخه cm 8۰۰-1طول موج  ستنشاق ا ستالی قابل ا سیلیس کري سیلیکات۱[ ]جدول ۱2،۱۱گیری  هايی که منجر [. 

 [.۱۳توانند با استفاده از روش پاکسازی اسید فسفريک حذف شوند]شوند، میبه تداخل می
های [. روش۱۴و ۱۰تواند در حین خاکسلالالاتر شلالالادن تداخل منفی با کوارتز ايجاد کند]گرد و غبار می %2۰کلسلالالایت با بارگیری بیش از  

 رساند.ان را به حداقل میسازی نمونه در اين روش، اين امکآماده
 

 های دیگرروش

 KBrاستفاده از اسپکتروفتومتری مادون قرمز، و با قرص  استنشاق را باقابل  یستاليکر سیلیس برداری و آنالیزنمونه NIOSH 76۰2 روش

صیف می ساس آنالیز نمونه با  NIOSH 75۰۰. روش [۱5]کندتو سط  بوده و يک روش تکمیلی برای آنالیز X-Rayبرا ست.  IRکوارتز تو ا

که  ی استالمللنیبجامع استاندارد  کي ASTM D7439 [.۱6]برای کوارتز قابل استنشاق است IR مبتنی بر يک روش MSHA P-7 روش
  [.۱6] کندیم فیتوص IR یسنجفیتوسط طرا  استنشاققابل  یستاليکر سیلیس یریگاندازه

 

 تجهیزات 

 بردار؛. نمونه۱

نافذ میلی PVC ۳7الف( فیلتر  با م با پد  5متری  میکرومتر همراه 
 نگهدارنده

لیتر بر  ۴تا  2ب( سلالایکلون گرد و غبار قابل اسلالاتنشلالااق برای دبی 

 دقیقه
بردار، برای نگهداری محکم کاست، سیکلون ج( نگهدارنده سر نمونه

 و کوپلر به صورتیکه فقط هوا از ورودی سیکلون وارد شود.

نه2 مپ نمو نه بردار فردی. پ بل برای نمو قا بار  برداری از گرد و غ

 لیتر بر دقیقه ۴تا  2استنشاق با قابلیت دبی 
 يا بهتر cm ۴ -۱. طیف سنج مادون قرمز، با وضوح۳

ستر. ۴ سوب مجدد نمونه پس از خاک سیون )برای ر ستگاه فیلترا  د

بازوی جانبی و دارای گاه، فلاسلالاک خلاء ( متشلالاکل از تکیهشلالادن
شیشه  سیون    مترسانتی ۱/۰ قیف با پايه باکلیت، قطر داخلیفیلترا

 .گاه محکم بسته شودگیری از نشتی، پايه بايد به تکیهبرای جلو

ای اسلالالاتانداردها و رسلالالاوب مجدد، بری مورد اسلالالاتفاده فیلترها. 5

 میکرومتر ۴5/۰ متر با اندازه منافذمیلی ۴7 (PP) پروپیلنپلی
گیری متر، برای پشتیبانمیلی 25ای؛ قطر الیاف شیشهفیلترهای . 6

 در طول فیلتراسیون

 یمصرف ییایمیمواد ش
 

يا NIST SRM 1878b  ۱878، شلالالاده، برای مثال تائید کوارتز. ۱
SRM 2952a [۱7.] 

ثال، مواد رایب ;CRM تینیکائول. 2 کهم مات ی  با الزا طابق   م

USP#.باشند 
 .MΩ-cm ۱8≤مقاومت  زه،یونيآب د .۳

 پروپانول-2. ۴

 یبردارنمونه زاتیکردن تجه زیتم ی، برا% 95اتانول،  .5
 %۳7و  تریلیلیم 25 ی برایوزن 25%، (HCl) کيدريکلر دیاسلالالا .6

، مخلوط شلالاده شلالاده زهیونيآب د . اسلالاید باتریل یلیم 5۰ ورنی برای

 شود.رسانده می تریل یلیم ۱۰۰و به  گرددمیخنک 

 است. یاز کوره الزاماستفاده  تی: در صورت وجود کلسنکته
کلالاالیبراسلالالایون برای گرم در لیتر محلول اسلالالاتوک میلی ۱5. 7

گرم کوارتز را به طور میلی 5/7انول(: پروپ-2)سوسپانسیون کوارتز در 

پروپانول در يک فلاسلالاک -2لیتر میلی ۴۰۰حدود  دقیق وزن کرده و
 .میلی لیتری اضافه کنید 5۰۰حجمی 

گرم میلی 5۰؛ لیتر سوسپانسیون کائولینیتمیلیگرم در میلی ۱۰۰ .8

 محلول لیترمیلی ۴۰۰دقت وزن کرده و حدود کائولینیت خشک را با 

  .نمايیدلیتری اضافه میلی 5۰۰در يک فلاسک حجمی  پروپانول-2
  خشک کننده .9

 اکسیژن تصفیه شده .۱۰



 

30 
 

قیف فیلتراسیون برای تصفیه فیلترها )فقط در صورت استفاده از . 7

ست(: حدود ضروری ا میلی متر و  ۳7 و با قطرمتر سانتی6/۱ کوره 
 میکرومتر 5/۰ منافذ قطر

( و تشلات توزين آلومینیومی يا پلاسلاما RF) آشلار با دمای پايین. 8

 لیتری )با روکش(میلی ۱۰بوته چینی  کوره خفه کن و

 گرممیلی۰۰۱/۰ ترازو با دقت. 9

 کیحمام اولتراسون. ۱۰

 خشک کن. ۱۱

 یتریلیلیم 5۰بشر . ۱2

 قيعا هيبا رو یسیهمزن مغناط. ۱۳

 داردرپوش یتریلیلیم 5۰۰ یحجم یهافلاسک .۱۴

 یو کاردک فلز پنس. ۱5

 متر یلیم ۴7قطر  با یلترهایف یبرا ،یظروف پتر .۱6

 شوی یبطر .۱7

 (ازیدر صورت ن)مختلف  یهادر اندازه پتیپ .۱8

 برداریهای داخلی قبل از نمونهلآماده سازی کپسو

 بردارینمونه

 های فیلتر رسانا استفاده نمايید.از نگهدارنده .دیکن برهیرا کال فردی یبردارپمپ نمونه. ۱

 گرم وزن شوند. میلی ۰۱/۰. فیلترها با صحت 2

رای [ ب5لیتر در دقیقه ] ۴[ يا 5لیتر در دقیقه ] 2برداری با اسلالاتفاده از پمپ با سلالارعت جريان خاص برای يک سلالایکلون که حدود . نمونه۳

شاق  ۱۰۰۰تا  ۴۰۰حجم نمونه کل  ستن ست. مراقب [(، ISO 77۰8 [۱8)مطابق با لیتر جهت جمع آوری گرد و غبار قابل ا شده ا طراحی 
 .باشید که فیلتر بیش از حد بارگیری نگردد

انحراف بیش از حد افقی سلالایکلون ممکن  د.نشلالاو برعکس کلونیسلالا با گیریاندازهدر هنگام  یبردارنمونه تجهیزات که دی: اجازه نده۱توجه 

 است باعث رسوب آلاينده از بدنه سیکلون بر روی فیلتر شود.
 [.2۰خاص مناسب باشد ] یبردارنمونه یهاطرح یبالاتر ممکن است برا یبردارنمونه انيجر محدوده: 2توجه 

س لتریف ها، نگهدارندهنمونه یآورپس از جمع .۴  یکه برا ایمحفظه و در قرار دهید. آن را ببینید لترینگهدارنده فرده و در جدا ک کلونیرا از 

 نمايید.منتقل  شگاهيبه آزما ،شده است یدر حمل و نقل طراح بیاز آس یریجلوگ
 

 سازی نمونهآماده
 

 گرم وزن کنید. میلی ۰۱/۰با صلالاحت ر شلالارايط محیطی، فیلترها را سلالاازی دهای فیلتر خارج کنید و پس از آمادهفیلترها را از نگهدارنده. 5

 .در نظر بگیريد  Ws (μg)تفاوت وزن نمونه را برابر

 :های زير استفاده کنیدشاهد از يکی از روشو  ی اصلیهابرای تهیه نمونه. 6

 .لیتری تمیز منتقل کنیدمیلی 5۰ای وزن شده را به بشرهای : فیلتره RF)پلاسمای (آشر با دمای پايینالف( 

شرها  شر با دمای پايین قرار دهیب سازنده، نمونهرا در آ ستورالعمل  سرعت جريان  RF 300 ساعت با توان 2ها را به مدت د. طبق د وات و 
شر را با احتیاط .لیتر در دقیقه خاکستر کنیدمیلی 75اکسیژن  شر آ سانید، ب شار اتمسفر بر پروپانول را به -2لیتر میلی۱5 ها را برداريد وبه ف

 افه کنید.هر بشر اض

جمع  کل گرد و غبار زا % 2۰از  شیباشلالاند )ب تیکلسلالا یمقدار قابل توجه یرود حاویکه انتظار م يیهانمونه یره صلالادا خفه کن: براب( کو
 .دیشستشو ده مترسانتی 6/۱ وزنی با استفاده از دستگاه فیلتراسیون با/وزنی  % HCl 25را با  لترهای(، فشده
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 ۴5/۰ متری با اندازه منافذمیلی PP  ۳7 متری را روی ناحیه فريت قیف فیلتر قرار دهید، سپس يک فیلترمیلی 25يک فیلتر فايبرگلاس  ج(

شتی ندارد. د.میکرومتری را روی فیلتر فايبرگلاس قرار دهی شويد که ن ستکش،  قیف را روی فريت ببنديد و مطمئن  ستفاده از پنس و د با ا
شده را برداريد شده را داخل قیف قرار دهیدو آن را  نمونه وزن  سمت تا بزنید و فیلتر تا  سط تا کنید و دوباره به چهار ق  لیترمیلی ۱۰ .از و

HCl (v/v)  25%  سپس ضافه کنیبه آن پروپانول -2میلی لیتر  5و  شیده  دقیقه اجازه دهید تا 5. دا سید و الکل به آرامی به داخل قیف ک ا

شود. .شود شار دهید تا تمام مايعات خارج  سطج فیلتر جمع آوری ف شده را روی  صورت لزوم فیلتر نمونه تا  خلاء را آزاد کنید، هر دو  در 

 اجازه دهید در هوا خشک شود. .فیلتر را برداريد و در يک بوته چینی قرار دهید
های چینی قرار دهید، درب آن را شل کنید و خاکستر را در کوره صدا خفه کن را در بوته های شاهدنمونهبرداری شده و د( فیلترهای نمونه

صورت وجود گرافیت  6۰۰ساعت در دمای  2به مدت  سانتیگراد )در  سانتیگراد( بگذاريد. اجازه دهید تا دمای اتاق خنک  8۰۰درجه  درجه 

 .شود
شلالاوند و به طور کمی به  آزاد بوته اضلالاافه کنید، بوته را خراش دهید تا همه ذرات پروپانول را به خاکسلالاتر داخل هر-2میلی لیتر  ۳حدود  ه(

شر  ضافه کنی-2میلی لیتری منتقل کنید. بوته را چندين بار با  5۰محتويات به يک ب شر ا شو را به ب ست ش شويید و محلول  -2.دپروپانول ب

 .لیتر برسدمیلی ۱5اضافه کنید تا حجم آن به پروپانول را به ظرف 

سیون با قیف با قطر. 7 ستگاه فیلترا ستفاده از د شرح زير ذخیره کنید.سانتی ۱/۰ باقیمانده نمونه را با ا شده، با کمی خلاء اعمال  متری به 
میکرومتری را از وسلالاط نصلاف  PP ۴5/۰متری میلی ۴7 يک فیلتر متری را روی پايه فريت شلالاده قرار دهید.میلی 25يک فیلتر فايبرگلاس 

به را  PP نیمه پايینی فیلتر .نیمی از آن را روی ديگری قرار دهید، اضلالالالاع براق به سلالالامت پايین و روی فیلتر فايبرگلاس قرار دهید .کنید

شاهدعنوان  ستفاده مرجع در پرتو نمونه  صل کنید که می عمل IR برای ا کند. قیف فیلتر را قرار دهید، خلاء را خاموش کنید و اطمینان حا
 ثانیه در حمام اولتراسونیک قرار دهید تا از پراکندگی همگن اطمینان حاصل شود. ۳۰های نمونه را به مدت حداقل لیوان د.ارنشتی وجود ند

پاک کنید و محلول را به قیف فیلتراسلالایون منتقل کنید. مجدداً مکش را اعمال کنید و در  ها راآنها را برداريد، آب اضلالاافی هر يک از بشلالار

جلوگیری از ايجاد  برای .پروپانول بشويید تا از انتقال کمی کل محتويات به قیف اطمینان حاصل کنید-2یوان را دو بار با طول فیلتر کردن، ل
شو نزديک بالای قیف بماند ست ش سیون را کنترل کنید تا مايع در حین  سرعت فیلترا سوب،  هنگامی که عمق مايع در قیف به  .مانع برای ر

گیره و قیف را برداريد و مراقب باشید که پروپانول بشويید. -2داخل قیف را با  لتر رسید، به آرامی آبکشی کنید.سانتی متر بالای فی ۴حدود 

شود. خلاء را آزاد کنید ستاندارد نید. اين امر به ويژه برای نمونهعلامت گذاری ک. ناحیه رسوب را رسوب مزاحم ن سیار های ا يا رنگ روشن ب

را در ظروف پتری قرار دهید و اجازه  PP فیلتر .را در ظروف پتری قرار دهید و اجازه دهید در هوا خشک شود PP های فیلترمهم است. نیمه
 دهید در هوا خشک شود.

 

 کیفیکالیبراسیون و کنترل 

شده با خلوص شناخته استنشاققابل  یستاليکر سیلیسز ا ديبا ونیبراسیکال ی. استانداردهانمايیداستاندارد آماده  فیلتر کوارتز 5حداقل . 8

 تهیه شوند. و محدوده اندازه ذرات مشخص و همگن

به  هيمرجع ثانو مواداست. استفاده از  NIST SRMs 2950 کوارتز( و ) NIST SRMs 1878b لمناسب شام کوارتز ی: استانداردهاتوجه

 [.۱۴]ستیمناسب ن IR یریگاندازه در ونیبراسیکال یعنوان استانداردها
 .دقیقه در حمام اولتراسونیک قرار دهید ۴5-۳۰ حاوی محلول استوک کالیبراسیون را به مدتفلاسک الف( 

سی منتقل کنید و در حالی که ب(  سک را به يک همزن مغناطی سک در دمای اتاق خنک میفلا در حین تهیه  .شود، به آرامی هم بزنیدفلا

 .استانداردهای کالیبراسیون به هم زدن آهسته ادامه دهید

-2لیتر میلی 5شلاود در دسلاتگاه فیلتراسلایون نصلاب کنید. ها اسلاتفاده مین روشلای که برای ذخیره مجدد نمونهرا به هما PP يک فیلترج( 

اما سعی  مايع را به سمت علامت بکشید رتز را از مرکز فلاسک خارج کنید.مقدار کمی از سوسپانسیون کوا .نمايیدپروپانول را به قیف اضافه 

. نمايیدسپس سوسپانسیون را داخل قیف فیلتر تخلیه قسمت بیرونی پیپت را با دقت پاک کنید،  .با تخلیه پیپت تنظیم کنیدنکنید حجم را 

ديواره داخلی پیپت را با چند  .و را داخل قیف تخلیه کنیدپروپانول بشلالاويید و مواد شلالاسلالات وشلالا-2تر ديواره داخلی پیپت را با چند میلی لی
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 ۱۰استانداردهای کوارتز را به اين روش آماده کنید تا محدوده  کنید. و را داخل قیف تخلیهويید و مواد شست و شپروپانول بش-2تر میلی لی

 .میکروگرم در هر فیلتر را پوشش دهد 25۰تا 
 .کنید استفادهبرای نظارت بر آلودگی و تلفات  7و  6در مراحل های شاهد نمونهمجموعه ديگری از اين استانداردهای کالیبراسیون و د( 

سوب يکنواخت نمونهتوجه: دقت انجام کار ب ست آوردن مقادير ه مواردی چون ر سطج فیلتر و به د سیون در تمام  ستانداردهای کالیبرا ها و ا

 .اين نیاز به مهارت و تمرين دارد .قابل تکرار از سوسپانسیون کوارتز بستگی دارد

سیون کوارتز بايد قبل از  شود.نمونه آنالیزمنحنی کالیبرا سوبات يکنواخت آماده  سی توانايی تحلیلگر در تهیه ر تکرارپذيری  ها به عنوان برر
  .میکروگرم کوارتز باشد ۴۰در استانداردهای کالیبراسیون تکراری با بیش از  ٪۱۰بايد کمتر از 

يک نمودار کالیبراسیون . مراجعه کنید( سنجشرا برای هر فیلتر استاندارد با استفاده از نیمه ديگر فیلتر انجام دهید )به بخش  IR اسکن. 9

 .رسم کنید cm 8۰۰ -۱ جذب در طول موج

 PP فیلتر، حداقل پنج داشتهای جمع آوری شده وجود دند و کائولینیت در ماتريس نمونهها در دمای پايین خاکستر شده بواگر نمونه. ۱۰

ندارد را برای کائولینیت  IR جذب .میکروگرم کائولینیت تهیه کنید 6۰۰تا  ۱۰۰حاوی  ندازه 65۰تا  cm ۱۰۰۰ -۱ ازاسلالالاتا  .گیری کنیدا

صلاح   .تهیه کنید  cm 8۰۰ -۱در مقابل جذب در cm 9۱5 -۱نموداری با جذب در مقدار جذب از رابطه بین پیک کوارتز و کائولینیت برای ا

 [.2۰]نمايیدحاوی کائولینیت استفاده  cm 8۰۰ -۱در نمونه های
های و فیلترهای حاوی مقادير مشخص کوارتز را از طريق روش شاهدهای فتن نمونه، فیلترازبین رجلوگیری از برای نظارت بر آلودگی و . ۱۱

 سازی نمونه، آماده نمايید.آماده

 سنجش

سپکتروف. ۱2 سب برای ا سکن کمی قرار دهید. آنالیزتومتر مادون قرمز را روی حالت جذب و تنظیمات منا ، يک نمونه مادون قرمز برای هر ا
  . به دست آوريد ۱۰۰۰تا  cm ۴۰۰ -۱يا بهتر در طیف cm ۴ -۱شاهد قرار دهید و طیفی با وضوح  فیلتر و يک نمونه PPفیلتر 

ا خط ت  cm 8۰۰ -۱را از حداکثرجذب  .بکشلالاید  67۰تا  cm 82۰ -۱حدود از  cm 8۰۰ -۱ جذب دريک خط پايه مناسلالاب در زير نوار . ۱۳

 .گیری کنیدپايه در واحدهای جذب اندازه

 .را گسترش دهید ordinateوچک است، برای افزايش ارتفاع قله، ک  cm 8۰۰ -۱توجه: اگر پیک در

شود. يک خط پايه نشان داده می cm 9۱5 -۱کائولینیت با يک نوار جذبی با حداکثرگر نمونه در دمای پايین خاکستر شده باشد، وجود . ا۱۴

گیری تا سطج پايه اندازه cm 9۱5 -۱ جذب را از حداکثر ترسیم کنید. 86۰تا  cm 96۰ -۱حدود از  cm 9۱5 -۱مناسب در زير نوار جذب در

 .کنید
 .نمايیدکنید و در صورت لزوم خط پايه را تصحیج  آنالیزرا  شاهدهای نمونه. ۱5

 محاسبات

صحیج وجود کائولینی .۱6 صورت لزوم(، از جذب اندازهبرای ت شده درت )در  ستفاده کنید و به منحنی کائولینیت مراجعه  cm 9۱5 -۱گیری  ا

شده کوارتز را در صحیج  سبه غلظت  [.2۱]نمايیدتعیین  cm 8۰۰ -۱ کنید تا جذب ت  cm -۱ کوارتز موجود در هوا از مقدار جذب دردر محا
 .استفاده کنید  8۰۰

کوارتز را از  (Wsوزن ). کنید استفاده cm 8۰۰ -۱ گیری شده )تصحیج نشده( درولینیت لازم نیست، از جذب اندازهاگر اصلاح برای کائ .۱7

  تعیین کنید. μgبر حسب نمودار کالیبراسیون 

 .نمايیدرا محاسبه  3C (mg/m( غلظت آن ،از وزن کوارتز. ۱8
) = [Ws / V]3(mg/m C 

 تقسیم کنید:  (Wt) را بر وزن کل نمونه (Ws) مورد نظر است، وزن سیلیس کريستالی %)Q (سیلیس کريستالی اگر درصد. ۱9

%Q = [Ws / Wt] × 100 
 

 ارزیابی روش

ساس روش ست که  MSHA P-7 اين روش بر ا شد[ و بهینه۴] آزمونبه طور مشترک ا ست سازی  شامل  [.6]ه ا شگاهی  ارزيابی بین آزماي

حلال مورد استفاده برای حذف   pHآزمايش اثرات استفاده از کوره يا آشر پلاسما، مقدار کلسیت يا کائولینیت در نمونه، زمان خاکستر شدن،
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آوری فیلتر با استفاده از سیکلون داری نداشتند. جمعری معنیاثر آما عواملهیچ يک از اين  .ها و عوامل ديگر بودکلسیت، حمل و نقل نمونه

 انجام شده است. لیتر ۱۰۰۰تا  ۳۰۰برداری از با حجم نمونه [.5-۴]لیتر بر دقیقه  ۴تا  2حدود  قابل استنشاق با سرعت جريان
شد. آنالیز سوب مجدد انجام  ستفاده از روش ر میکروگرم کوارتز در هر نمونه  5۰۰ تا [5] میکروگرم ۳قابل اجرا از  آنالیزمحدوده  متعاقبا با ا

يا حتی کمتر 5تا۱برابر  (MDLs) تخمینی حد تشلالالاخیص[، ۴،6بود ] بود. برآوردهای دقیق گزارش شلالالاده، از نظر انحراف  [۳]میکروگرم 

گیری به طور گسلاترده برای اندازه IR وب مجددروش رسلا[.6-۳]میکروگرم بود ۴۰۰-2۰ کوارتز يا کمتر در هر نمونه ۱/۰اسلاتاندارد نسلابی، 

 آزمونهای روش رسوب مجدد در برنامه .جمع آوری شده در معادن زغال سنگ استفاده شده است کوارتز محتوای گرد و غبار قابل استنشاق
 .[7و 2۳و 2۴] تحلیلی مهارت بین آزمايشگاهی با موفقیت انجام شده است
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به منزله  NIOSH علاوه بر این، استناد به وب سایت های خارج از .نیست NIOSH ذکر هیچ شرکت یا محصولی به منزله تایید رفع مسئولیت:

ها مسئولیتی در قبال محتوای این وب سایت  NIOSHعلاوه بر این،  برنامه ها یا محصولات آنها نیست.از سازمان های حامی یا  NIOSH تأیید

 های وب ذکر شده در این سند از تاریخ انتشار قابل دسترسی بودند.ندارد. همه آدرس
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 ظرفیتی بوسیله یون کروماتوگرافی 6کروم 

 
CHROMIUM, HEXAVALENT by Ion Chromatography 

 

 7605: شماره روش

 : تاریخ انتشار

 2003مارس  15 :1شماره 

 2016مارس  10 :2 شماره 

CAS:18540-29-9                             RTECS:GB6262000 

                            Cr(VI): فرمول شیمیایی

 52 (Cr) –( 3CrO) 99/99 :وزن مولکولی
 

 کروم ششمتفاوت است. کرومات.ته به ترکیب بس: اسامی مترادف

 عامل اکسید کننده: هاویژگی

 کامل :نوع ارزیابی

 حدود مجاز

OSHA:3mg/m ۱/۰ C 3؛mg/m  ۰۰5/۰ 

NIOSH:3mg/m ۰۰۰2/۰  ساعت( 8)برای  

 سنجش
 

  UV کروماتوگرافی يونی و تشخیص :سنجشروش 

2- کمپلکس ترکیبات آنالیت:
4CrO يدزدی فنیل کاربا)DPC(    

پس از حرارت - NaOH 2 % , 3CO2Na %3میلی لیتر   5 استخراج:
 شود. لیتر رقیق میمیلی 25دادن تا حجم 

 میکرولیتر ۱۰۰ حجم تزریق:

جدا کننده يا معادل   Dionex NG1 Guard ،HPIC- AS7 ستون:
 آن

4NH مولارمیلی۱۰۰در  4SO2)4(NHمولارمیلی 25۰ :متحرکفاز 

OH 
یان عت جر قه و میلی ۱: سررر قه در میلی 7/۰لیتر بر دقی لیتر بر دقی

 ستون پشتی

شتی: ستون پ شیمیایی   ۱و DPC ،۱۰% MeOHمولار میلی 2۰ مواد 

 4SO2Hنرمال 

 نانومتر 5۴۰با طول موج  UV: سازآشکار
نداردمحلول کالیبراسرریون:  بافر 7O2Cr2K های اسلالالاتا  NaOH-در 

3CO2Na 
 میکروگرم در هر نمونه 20تا  05/0 محدوده کالیبراسیون:

 [۳هر نمونه]در  µg ۰2/۰:حد تشخیص
 [۳]در نمونه 5تا µg 5/۰برای  ۰۱5/۰: دقت کلی

 

 بردارینمونه
 

  PVC میکرومتر  5/۰ فیلتر: بردارمونهن
 L/min۴ تا  L/min ۱دبی:

 گرم بر دقیقهمیلی ۰5/۰تا  ۱: برداری حداقل حجم نمونه

 لیتر ۴۰۰: برداریحداکثر حجم نمونه
توان به صورت سرد در صورت لزوم می، معمول: روش انتقال نمونه

 حمل کرد.

 هفته در دمای اتاق  2به مدت : نمونه پایداری

 .هفته ماندگاری دارد ۴در صورت نگهداری در يخچال به مدت 
  برداریدر هر نمونهنمونه  ۱۰تا   2  های شاهد:نمونه
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 های ویژهاحتیاط
 

انسلالالاان  يی درکرومات مشلالالاکوک به سلالالارطانزا بسلالالایاری از ترکیبات
شود. در سازی نمونه بايدمراحل آمادهتمام . [8]هستند  زير هود انجام 

سمی و خورنده هستند سیدها و بازهای غلیظ  سیدها و  .ا هنگام کار با ا

هیدروکسلاید آمونیوم يک محرک  بازهای غلیظ، لباس محافظ بپوشلاید.
 .سمی استمتانول قابل اشتعال و  تنفسی است.

 صحت
 

     (VI)میکروگرم کروم ۱2۰تا  ۰5/۰ محدوده مطالعه:

  [2]%  6/۱ :تورش

 ۰7/۰دقت کلی: 
 [۱(]مکعب متر بر گرم 96۰ - 6/۰) ± %۴/۱7صحت:

 کاربرد

با استفاده  Cr(VI) توان برای تعییناست. اين روش را میمناسب لیتری  2۰۰برای نمونه هوای  ۱/۰تا  3mg/m ۰۰۰25/۰ کاری یمحدوده 

 .برای استخراج استفاده کرد NaOH 2%و 3CO2Na%3  3% از
 

 گرهامداخله

های رنگی، میکروگرم از هر يک از اين عناصلالار به دلیل تشلالاکیل کمپلکس ۱۰گرهای احتمالی آهن، مس، نیکل و واناديوم هسلالاتند.تداخل 

( با اسلالاتخراج قلیايی به مثال، آهن، آهن ++ عوامل کاهنده )برای. تداخل ناشلالای از دنکنايجاد می (VI) میکروگرم کروم ۰2/۰جذبی معادل

 رسد.حداقل می

 روش های دیگر

 wipeیهادر نمونه  (VI)کروم یریگاندازه یبرا OSHA W4001اسلالالات. روش  Cr(VI) یبرا یدانیروش قابل حمل م کي 77۰۳روش 

ست و از  (VI) کروم یریگاندازه یبرا OSHA ID-215[. روش ۴]کاربرد دارد ستفاده ا شینی فرآيند تهقابل ا س یبران سیکاهش اک  ونیدا

ستفاده م ظرفیتی IIIکروم  شابه می ISO16740[. روش 5کند]یا شدروش م سبآب یهاسيماتر یرا  EPA 218.6[. روش6]با ست  ی منا ا
 است. 76۰5 روش بالاتر از صیحد تشخ یدارا، اما بودهخاص  یوني یبا استفاده از کروماتوگراف(VI) کروم یبرا نیهمچن 76۰۴[. روش 7]

 تجهیزات 
 

نه. ۱ فذ(PVC) ديکلرا لینيو یپل لتری: فبردارنمو نا ندازه م  5/۰ ، ا

 .رنياستا یکاست پل لتریمتر در نگهدارنده فیلیم ۳7قطر  کرومتر،یم

 شلالالاوند.یم Cr(VI)باعث کاهش  PVC یلترهایاز ف ی: برختوجه

ستاندارد  یابيباز یرا برا لترهایاز ف یاديتعداد ز س Cr(VI)ا  یبرر
 .دیکن

با لوله اتصلالالاال  قه،یدر دق تریل ۴تا  ۱ فردی؛ یبردارپمپ نمونه. 2

 .ريانعطاف پذ
ساز ؛اليو. ۳ شکار  یپل یچیدرپوش پ بای تریلیلیم 2۰ ایشهیش آ

 (PTFE) لنیتترافلوئوروات

 .یفلز ریغ ؛ورسپسف. ۴

 لاتکس. اي لنیپروپ یپل ؛دستکش. 5
خودکار.  یبردارمتشلالالاکل از نمونه عيما یدسلالالاتگاه کروماتوگراف. 6

مواد شیمیايی استفاده شده در  . ليتحو ستمیس ها؛ستون پمپ؛

 قهیدق ۱ با یمتر 22/ لوله فشار بالا، با حلقه اختلاط ستون پشتی
 UVو آشکارساز  ۳2 ± ۳ ℃ یحمام آب در دما

 یمصرف ییایمیمواد ش
 

 %98 کيسولفور دیاس. ۱

 %28 ومیآمون دیدروکسیه .2

 ومیسولفات آمون دراتیمونوه .۳

 آب یب ميکربنات سد. ۴
 ميسد دیدروکسیه. 5

  HPLC  مناسبمتانول، . 6

 ديکاربا لیفن ید-۱،5. 7
خشک  ۱۰۰ ℃ یدر دما ؛میکرومات پتاس اي میکرومات پتاس ید. 8

 .نمايید ینگهدار کاتوریو در دس دیکن

شتی:  .9 ستون پ شده در  ستفاده  شیمیايی ا  لیفن یمحلول دمواد 

 تریل یلیم ۱۰۰را در  ديکارباز لیفن ید-۱،5گرم یلیم 5۰۰. ديکارباز
 تریل-یلیم 5۰۰هم زدن،  نی. در حدیحل کن HPLC متانول با درجه

 سپس با  .دیاضافه کن به آن کيسولفور دیاس تریلیلیم 28 یآب حاو

به مدت  ماده شلالایمیايی ني. انمايید قیرق تریل کي يیحجم نها تاآب 
 .دیکن هیته یتریل کيبه مقدار  ازیصورت ن در .است داريروز پا 5تا  ۴
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سلالالاتون محافظ معادل.  اي NG۱ (Dionex Corp.)ها: سلالالاتون. 7

HPIC-AS 7 ،۴ -mm x 25۰ (Dionex Corp.)  تون سلالالا
 معادل( ايجداکننده )

 .PTFE luer lock style یسرنگ لتریف ؛ونیلتراسیدستگاه ف. 8

 تریل یلیم 5۰کات،یلیبوروس ؛بشر. 9

 ساعت شیشه .۱۰
 تریلیلیم ۱۰۰۰و  ۱۰۰، 25 یحجم یهافلاسک. ۱۱

 (.نشود شتریب ۱۱5 ℃ از) ۱۰7 ℃ یبا دما آوون. ۱2

 استفاده کرد. کیحمام اولتراسون ايتوان از صفحه داغ ی: متوجه
 تریلیلیم 5/۰تا  تریکرولیم ۱۰ ؛هاپتیکروپیم. ۱۳

 mL TD 5- پتیپ. ۱۴

  يخ سهیک. ۱5
 

گرم  829/2 میکروگرم در میلی لیتر. Cr(VI) ،۱۰۰۰ اسلاتاندارد .۱۰

محلول دی کرومات پتاسلالالایم را در آب ديونیزه حل کنید تا يک لیتر 
 .از محلول های موجود در بازار استفاده کنید يا بدست آيد

 .تواند استفاده شودنیز می 4CrO2K گرم 7۳۱/2توجه: 

کالیبراسلالالایون، . ۱۱  . میکروگرم در میلی لیتر ۱/۰محلول اسلالالاتوک 

را با آب  ۱:۱۰۰۰استاندارد  (VI) میکروگرم بر میلی لیتر کروم ۱۰۰۰
 . دديونیزه رقیق کنی

 - NaOH 2%و 3CO2Na3%  3% ؛محلول اسلالالاتخراج فیلتر .۱2

را در آب ديونیزه حل کنید تا يک لیتر محلول به  3CO2Na گرم۳۰
 .دست آيد

 همراه با میلی مولار سولفات آمونیوم 25۰؛ )شوينده )فاز متحرک .۱۳

گرم سولفات آمونیوم را در  ۳۳میلی مولار هیدروکسید آمونیوم.  2۰۰

حل کرده و میلی 5۰۰حدود  لیتر آمونیوم میلی 5/6لیتر آب مقطر 
آن را رقیق با آب مقطر  لیتر ۱به آن اضافه کنید.تا حجم  هیدروکسید

   نمايید.

 نیتروژن .۱۴
 برداریهای داخلی قبل از نمونهلآماده سازی کپسو

 بردارینمونه

 .دیکن برهیرا کال یپمپ نمونه بردار .۱

کل گرد و غبار  یری. بارگانجام شود تریل ۴۰۰تا  ۱حجم نمونه  یبرا قهیدر دق تریل ۴تا  ۱در محدوده  قیدق انيبا سرعت جر یبردارنمونه. 2 

 .دگرم تجاوز نکنیلیم ۱از  لتریف یرو
را  لتریحمل، ف نینمونه در ح یآلودگبار به حداقل رسلااندن  ی، اما براقرار دادها در کاسلات شلاگاهيارسلاال به آزما یتوان برایرا م لترهای. ف۳

و  دستکشرا فقط با  لتریارسال شود. ف شگاهيتا به آزما دیقرار ده الياز کاست خارج کرده و در و یبردارنهساعت پس از اتمام نمو کيظرف 

ارسلاال  کیسلاه يخها با شلاود نمونهیم هیتوصلا ،یاطیاقدام احت کي. به عنوان ديندازیرا دور ب بانی. پد پشلاتجا نمايیدجابه یرفلزیفورسلاپس غ
 شوند.

 سازی نمونهآماده

 کيرا به  PVC لتریاستفاده از فورسپس، فبا  نمونه(. یاز آلودگ یریجلوگ ی)برا دیبپوش زیمصرف تم کباري یکیجفت دستکش پلاست کي. ۴

نیز آماده را  های شلالااهدنمونهمرحله،  ني. در انمايیداضلالاافه به آن  لتریمحلول اسلالاتخراج ف تریلیلیم 5/۰ و دیمنتقل کن یتریلیلیم 5۰بشلالار 

 کنید.
 ميکربنات سد/ميسد دیدروکسیباشد، محلول استخراج هها وجود داشته در نمونه (III) از کروم یقابل توجه ريرود مقادی: اگر انتظار م۱نکته 

 .دی[ استفاده کن۱معرف رسوب ] کياز يا  دیکن يیگاز زدا قهیدق 5به مدت  تروژنیرا با ن

 [.9،۱۰]دیمحلول استخراج کربنات استفاده کن یبه جا ومیهستند، از بافر سولفات آموننظر محلول مورد  یها: اگر فقط کرومات2 نکته
شر. 5 شه کيرا با  ب شان شی . محلول را دیگرم کن قهیدق ۴5به مدت  آوون( در ۱۱5تا  ۱۰۰℃ نقطه جوش ) کيو آن را تا نزد دیساعت بپو

 .( لازم باشدقهیدق 9۰)تا  تریطولان یدهحرارت یهارنگ( زمان یها )مثلاً اسپراز نمونه یبرخ ی. ممکن است برادینجوشان

آئروسل  باتیترک اي و PVC لتریدر اثر واکنش با ف یتیممکن است کروم شش ظرف رايشود ز ریمحلول تا حد خشک شدن تبخ دینده اجازه
 .رفته است نیروش از ب نيدر ا یتیکروم شش ظرفکه دهد ینشان مای رنگ گردد، اگر فیلتر قهوهبرود.  نیشده از ب یآورجمع

 .[9,۱۱]مرحله استفاده شود نيا یتواند برایم زین کیحمام اولتراسون اي ترموبلاک، اجاق بشقابی کيتوجه: 
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a دیبا آب مقطر به حجم برسان کرده ومنتقل  یتریلیلیم 25 یفلاسک حجم کي. محلول را خنک کرده و با آب مقطر به. 

 .نمايید لتریمتصل به سرنگ ف PTFE luer lock لتریف قيرا از طر ی: اگر محلول کدر است، مقدار کمتوجه
b. (۱۳تا  9)مرحله را انجام دهید زیو آنال دیمنتقل کن اتوسمپلر کروماتوگراف در یبردارنمونه یمناسب برا الياز محلول را به و یمقدار کم. 

 

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

شش .6 ستاندارد کار نمونه حداقل  ستفاده روزانهبردی ا ستخراج را به  تریلیلیم 5. نیدک را ا سکاز محلول ا  یتریلیلیم 25 یحجم یهافلا
 یهافلاسکبه ( را تریل یلیبر م کروگرمیم ۱/۰) ونیبراسیکالبرای محلول استوک از ( تریلیلیم 5تا  ۰شناخته شده ) یها. حجمدیمنتقل کن

ستانداردها ی. برادیکن منتقل یحجم ضافه نموده و  تریل یلیبر م کروگرمیم ۱۰۰۰ ظیاز مواد غل تریکرولیم 2۰تا  ۱۰بالاتر،  یا حجم آن را ا

 .دارنددر هر نمونه  (VI) کروم کروگرمیم 2۰تا  ۰ یحاو یکار یاستانداردها ني. ادیبرسان تریل یلیم 25با آب مقطر به 

 .(۱۳تا  9)مراحل  دیکن ی اصلی و شاهد آنالیزهارا همراه با نمونه بردیکار یاستانداردها. 7
 .دیآماده کن ونیبراسینمودار کال کي .8

 سنجش

 .دیکن مینانومتر تنظ 5۴۰ یطول موج آشکارساز را رو .9

در  تریلیلیم ۱/۰) فاز متحرک اني. با سلالارعت جردیکن میارائه شلالاده تنظ یسلالاازنده و پارامترها یهاهیتوصلالا براسلالاارا  عيکروماتوگراف ما.۱۰
 باًيتقر ديبا یپس از ستون، زمان نگهدار یمتر 2/2و لوله  ،(قهیدر دق تریل یلیم ۰.7) مواد شیمیايی در ستون پشتی انيسرعت جر ،(قهیدق

 باشد. قهیدق 7/۴-7/۳

 دیرا تکرار کن آنالیز. دیکن قیآب رق و محلول استخراج ۱:5ها بالاتر از استانداردها بود، با استفاده از رقت نمونه یبرا دستگاهتوجه: اگر پاسخ 
 .دیمناسب ضرب کن بيو در ضر نموده قيتزر یحجم کمتربا  اي نمايید ورقت مناسب ضرب  بيشده را در ضر یریگغلظت اندازه و

ها را . ستوندیشستشو دهدر سرعت بالا، ساعت  کيحداقل ، IIنوع  ASTMرا با آب  هاو تمام ستون ستمیکل س ،آنالیز لیپس از تکم. ۱۱

 . ديیآب بشو قيرا با چند بار تزر بردار خودکارنمونه. دیبه شستشو ادامه ده گريو دو ساعت د ديبردار
 محاسبات

 تعیین نمايید. µg ( بر حسبBاصلی و نمونه شاهد ) را در نمونه (VI) کروم (W) جرم ون،یبراسیز نمودار کالا. ۱2

 شود.انجام می (V (L)) شده یبردارنمونه یدر حجم هوا Cr(VI) (۳C mg/m) . محاسبه غلظت۱۳
 

𝐶 (mg/𝑚3) =
𝑊 − 𝐵

𝑉
 

 

 ارزیابی روش
 

دارای ماده مرجع  نيقرار گرفت. ا یابيمورد ارز (VI) کروم یشده حاو ديیماده مرجع تا کيو  spiked یلترهایبا ف شگاهيروش در آزما نيا

 هایلترینمونه ف ایبر کروگرمیم 5 -۱5/۰ اسلالاتخراج در محدوده غلظت یروش برا ني[. ا۱2اروپا اسلالات] ونیسلالایکم (CRM) شلالاده یگواه

SILICAL®   وGLA-5۰۰۰™ [۳ ]کرومنشلالالاد. در عوض،  جاديا یشلالالاياتمسلالالافر آزما ها،شيآزما نيشلالالاد. در ا یابارزي (VI) به عنوان
سپس گرديد تينمونه تقو یلترهایسطج ف یکرومات بر روید سب تریل 2۴۰،  سرعت  %۳5 یهوا با رطوبت ن خارج آن از  قهیدر دق تریل ۱با 

انجام  ۴ ℃و طیمح یدر دما (x LOQ ۳۰در نمونه ) کروگرمیم 5/۱ در لتریف وعروزه با استفاده از هر دو ن ۳۰ یسازرهیمطالعه ذخ کيشد. 

از  یسلار کي آنالیزبا (  LOD/LOQ) تیو حد کم صیحد تشلاخ نیدرصلاد بود. تخم %8/9۴ شلاده رهیذخ یهانمونه یابيباز نیانگیشلاد. م

 [.۱۳با روش بورکارت محاسبه شدند] ،نمونه در کروگرمیم ۰7/۰و  کروگرمیم ۰2/۰ بیبه ترت LOQو  LODشد.  نییتع عيما یاستانداردها
و  یزیآمرنگ اتیدر طول عمل (VI) مواجهه با کروم یریگاندازه یانجام شلالاد که در آن برا یدانیمطالعه م کيروش،  نيکامل ا یابيارز یبرا

سپر یآبکار شدنمونه یبا ا  -OSHA ID 215) و NIOSH 7605  ،7703 ،7300روش) روش مختلف ۴ها متعاقباً با نمونه نيا .هايی تهیه 

 آنالیز شدند.
داشت و تفاوت با هم  یخوب اریبس یهمبستگ گريروش د ۳حاصل از  جياستفاده شد. نتا  NIOSH7300کروم کل از روش یریاندازه گ یبرا

  [.2]به دست آمد  (n = 6) 5۴5 برابر  CRM برای ۴/98( ±%۴/۳بازيافت )روش نشان نداد.  ۳ نیرا ب یآمار
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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

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

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

 

 LEAD BY PORTABLE ULTRASONIC 

EXTRACTION/ASV 
 

 7701 :شماره روش

 2016فوریه  17 :تاریخ انتشار 

  

CAS:  7439-92-1 (Pb), 1317-36-8 (PbO)  

RTECS: OF7525000 (Pb), OG1750000 (PbO)  

                              Pb :فرمول شیمیایی

 19/223 (PbO) –( Pb) 19/207 مولکولی:وزن 
 

 (لیسرب )به جز سرب آلک باتیترک ،یسرب عنصر :اسامی مترادف
+ ۴+، 2 یهاتیظرفو  ۱7۴9℃ ، نقطه جوش5/۳27℃ ، نقطه ذوب2۰℃دمای  در 3g/cm ۳/۱۱ فلز خاکستری نرم با چگالی  :هاویژگی

 هادر نمک

 کامل :نوع ارزیابی

 ود مجازحد

OSHA: 3mg/m ۰5/۰ 

NIOSH:3mg/m ۰5/۰ 

 سنجش

 نوار آنوديک ولتامتری قابل حمل :سنجشروش 
 : سربتیآنال

 ، فراصوت3HNO 3%میلی لیتر  ۱۰: استخراج

 لیترمیلی 5 تا ALIQUOT VOL :۱/۰ :آنالیز
 V to -1.0 V vs. Ag/AgCl 0.8-: لیپتانسی گواه

نرخ با  ریمتغ  0.0Vدر مقابل پتانسلالالایل گواهی ANODIC:جاییبهجا

  Ag/AgClيیجابجا

   calomel يا Ag/AgCl :الکترود مرجع
 چاپ شيصفحه نما اي یاشهیکربن ش یرو وهیج لمی: فالکترودکارکرد 

 شده

-الدیاسلالالا،KCl/KOH اي NaCl/NaOH : مخلوطالکترود حمایتی

 کیاسکورب

 3HNO 5%در  Pb+2 :ونیبراسیکال

سیون محدوده سرب در هر  کروگرمیم ۱۰۰۰ کمتر ازتا ۳۱/۰ :کالیبرا

  نمونه
  در نمونه کروگرمیم ۰5/۰ :ینیتخمحد تشخیص

 سرب( ) از نمونه کروگرمیم 6۰در ۰68/۰ :کلی دقت

 نمونه برداری

 μm 8/۰قطر منافذ  با غشايیمتری میلی ۳7 : فیلتربردارنمونه
 لیتر بر دقیقه ۴ تا۱ دبی:

 لیتر 2۰ :برداریحداقل حجم نمونه

 لیتر ۱5۰۰ :برداریحداکثر حجم نمونه
 : معمولنمونه جاییجابهروش 

 : پايدارنمونه پایداری

 بردارینمونهنمونه شاهد برای هر  2حداقل  :های شاهدنمونه

 های ویژهاحتیاط
 

زا هستند و ممکن است ک اسید و سديم هیدروکسايد حساسیتنیتري 
يک سازی نمونه بايستی در ث سوختگی پوست شوند. مراحل آمادهباع

شود. دستکش و عینک حفاظتی پوشیده  سب انجام  محل با تهويه منا

 شود.

 صحت
 

 برای عنصر سرب ۱5۰تا  3mg/m ۰25/۰ :محدوده مطالعه
 .در مطالعات آزمايشگاهی شناسايی نشده است: تورش

و  برای الکترود چاپ شلالاده روی صلالافحه نمايش۰87/۰ :دقت کلی

 ایهای شیشه_جیوه بر روی کربنرای الکترودهای ب۰9۴/۰
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 ± %۳/۱9و   ± %2/۱7 :صحت
 

 کاربرد

. شناسايی سرب به باشدمیعنصر سرب برداری شده از لیتر هوای نمونه ۱2۰برای گرم بر متر مکعب میلی 5تا 2/۰ محدوده کاری حداقل از

سونیک/ ستخراج اولترا سیله روش ا س AVSو سرب در فیلترهای نمونهبرا سايی  شنا سب اس  ست برای  بودهبرداری در محل منا و ممکن ا

 نالیز فیلتر نمونه استفاده شود.سازی و آحقیقات آزمايشگاهی بر پايه آمادهت
 

 گرهامداخله

ستتالیوم به عنوان يکی از مداخله شده ا سايی  شنا ست. غلظتآن در اکثر قريب به اتفاق نمونه صد وجود. اما درگرها  سیار ها بعید ا های ب

ها کترود را پر کنند، بنابراين اگر به اندکی از سورفاکتانتتوانند سطج الها میتورش مثبت کند. سورفاکتانتبالای مس ممکن است ايجاد يک 
 .نمايیدسازی نمونه حذف کوک شديد بايد آنها را در طول آمادهمش

 

 های دیگرروش

 NIOSH 7082های. روشباشندمی اتمی با پیگیری هضم صفحه داغ در اسید غلیظهای طیف سنجی های آزمايشگاهی شامل روشروش 

 .نداهسازی و آنالیز منتشر شدی نمونه، آمادهآورباشد و برای جمعمی NIOSHبرپايه متدهای  ASTMاستانداردهای  و 7300 ,7105
 

 تجهیزات 
 

سايز MCEبردار: فیلتر نمونه. ۱ متر میکرو8/۰منافذ  )ممبران( با پور

 متر، داخل فیلتر هولدرمیلی ۳7 و قطر
صالی  ۴تا ۱ برداری فردی، دبیپمپ نمونه. 2 لیتر بر دقیقه با لوله ات

 منعطف

۳ .Andonic stipping voltammeter قابل حمل 
 پذير يا قابل دفعالکترودهای ولتامتری تجديد. ۴

 وات 5۰ حمام اولتراسونیک با حداقل قدرت. 5

 سونیکمنبع نیرو برای حمام اولترا. 6

 لیتر با درب پیچیمیلی 5۰لوله پلاستیکی سانتريفوژ در حجم . 7
ای که اندازه آن متناسلالالاب با اندازه حمام اولتراسلالالاونیک جا لوله. 8

 .باشد

 ظرف پلاستیکی نمونه. 9
 لیترمیلی ۱۰تا ۱/۰ يا معادل آن( از Aپیپت مکانیکی )کلاس . ۱۰

 های مکانیکیبرای پیپتسر سمپلر . ۱۱

 فورسپس. ۱2

 لیترمیلی ۱۰۰۰تا ۱۰۰ اتیلنی ازهای پلیبطری. ۱۳
ماتی میلی ۱۰۰ فلاسلالالاک حجمی. ۱۴ قد های م کار لیتری برای 

 آزمايشگاهی

 پلاستیکی میله. ۱5
 ASTM E1722تمیز کردن مطابق با استاندارد . ۱6

 ،ای و پلاسلالاتیکی قابل اسلالاتفاده مجددنکته: کلیه ظروف شلالایشلالاه

 شووشستقبل از استفاده  ،بايستی با اسید نیتريک رقیق و آب مقطر
 شوند.

 یمصرف ییایمیمواد ش
 

  .تهیه شود (v/v %10)نیتريک اسید . ۱

  ASTM ۱برای مثال آب مقطر استريل نوع . 2

گرم بر لیتر، اسلاتاندارد میکرو ۱۰۰۰ محلول اسلاتاندارد مادر سلارب. ۳

سرب در حداقل ۱ تجاری يا سید کلريدريک ۱۰ گرم فلز   میلی لیتر ا

رسلالاانده شلالاود. در  v/v %1لیتر با اسلالاید کلريدريک  ۱ حجم تا 5۰%
. اين محلول حداقل برای يک سلالالاال گردداتیلن نگهداری بطری پلی

 پايدار است.

مک بی اثر آبالکت. ۴ یت کمکی: مخلوط ن ندرول مان مولار  5/2 دار، 

NaCl مولار25/۰ و NaOH .ند مان نده اکسلالالایژن   25/۰ حذف کن
 لیتر اسید اسکوربیک میلی

استفاده  اگر نیاز شد برای الکترودهای فیلم جیوهنیترات مرکوريک؛ . 6

 شود.
  مرجع برای سربتايید گواهی . 7
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 بردارینمونه

 برداری فردی کالیبره شود.پمپ نمونه. ۱

های پیشنهادی بايستی در محدوده حجم TWAگیری برای ساعت کار انجام شود. اندازه 8ای لیتر بر دقیقه بر ۴تا  ۱برداری با دبی نمونه. 2

 گرم باشد.میلی 5بار فیلتر نبايد بیشتر از لیتر انجام شود.  ۱5۰۰تا  2۰

 .نمودبا چک کردن مرتب دبی ارزيابی  توانبارگیری بیش از حد فیلتر را می: نکته

 سازی نمونهآماده

کپسلاول سلالولزی هید.لیتری انتقال دمیلی 5۰های سلاانتريفوژ را به لوله و شلااهد ی اصلالیهاباز کنید و با فورسلاپس نمونه ر رافیلتر هولد. ۳
يونیزه به لوله سانتريفوژ يا دستمال سلولزی مرطوب با آب دی MCEها را همراه با فیلتر تمال تمیز کننده سطوح داخلی کاستداخلی يا دس

 دهید.ها هل ا با يک میله پلاستیکی به داخل لولها ر. فیلترهنمايیداضافه 

 اضافه کنید و درب آنها را ببنديد. سانتريفیوژهای را به لوله %۱۰میلی لیتر اسید نیتريک ۱۰. ۴

 دقیقه تکان دهید. ۳۰لوله سانتريفوژ در حمام اولتراسونیک قرار دهید و در هوای اتاق به مدت حداقل . 5

 .بايد بالاتر از سطج مايع درون لوله سانتريفوژ باشد: سطج آب در حمام ۱نکته 

شود2نکته  شان داده  ستفاده ن سونیک بايد قبل از ا سرب از روی اينکار را که  ،: کارايی خوب حمام اولترا سیله چک کردن بازيافت  مواد به و

 توان انجام داد.عملکرد میسنجش 
 حل شود.کامل ثانیه تکان دهید و اجازه دهید  ۱۰تا  5ها را برای لوله. 6

 کالیبراسیون و کنترل کیفی
 

 لیتر تهیه کنید.میکروگرم بر میلی 2۰تا  25/۰ دارد کاربردی را در بازهنهای استاتدا محلولاب. 7

ای اسلالاتاندارد هرقیق کنید. محلول %۱۰و با اسلالاید نیتريک  نمودهمیلی لیتر محلول اسلالاتاندارد مادر به فلاسلالاک حجمی اضلالاافه  ۱۰۰ الف(

 های تازه را به صورت هفتگی آماده کنید.رای نگهداری انتقال دهید و نمونههای پلی اتیلنی بکاربردی را به بطری

 ای اصلی و شاهد آنالیز کنید.هاستانداردهای کاربردی را به همراه نمونه ب(
 لیتر سرب تهیه کنید.گرم بر میلیغلظت میلی کالیبراسیون را بر حسبخط  ج(

کنند که بايستی مطابق با دستورالعمل کارخانه سازنده کالیبره گیری می، غلظت را به صورت مستقیم اندازهنکته: بعضی از وسايل قابل حمل

 شوند.
 بايستی استانداردهای کاربردی آنالیز شوند. ،شودای که آنالیز مینمونه 2۰به منظور چک کردن تغییرات دستگاه، حداقل به ازای هر . 8

 بايد متد استاندارد داخلی استفاده شود. ،گرهاماتريکس اثرات مداخلهنمونه بررسی شود. برای چک کردن  2۰بايستی به ازای آنالیز هر . 9

 )حداقل يک در هر دسته(نمونه بررسی شود  2۰ازای شاهد به  نمونهو يک  ماده شیمیايیهای سرب به وسیله آنالیز حداقل يک آلودگی. ۱۰
 سنجش

 العمل تنظیم شود.بردار مطابق با دستورپارامترهای دستگاه نمونه. ۱۱

 تمیز کنید.را به منظور انجام آنالیز ای و ته نشست فیلم جیوه نکته: اگر از الکترود تجديدپذير استفاده شود، الکترود کربن شیشه

 .نمايیدرقیق  % ۱۰نمونه را به سلول آنالیز انتفال دهید و با اسید نیتريک  در صورت امکان. ۱2

 نکنه: غلظتهای بالای سرب ممکن است برای آنالیز نیاز به رقیق کردن داشته باشند.
لیتر برای میلی 5زدايی را به سلالالول نمونه اضلالاافه کنید. اطمینان حاصلالال کنید حجم نهايی سلالالول الکترولیت کمکی و محلول اکسلالایژن. ۱۳

 انجام دهید. با آب مقطر را پذير است. رقیق سازیلیتر برای الکترودهای تجديدمیلی ۱۰الکترودهای قابل دفع و 

 شود.گیری میلیتر يا میکروگرم بر نمونه اندازهنمونه حاوی سرب به صورت کسر میکروگرم بر میلی. ۱۴

سلول نمونه الکترو شیمیايی را حداقل سه بار با آب مقطر رقیق شده آب کشی کنید. برای الکترودهای  ،پذير: برای الکترودهای تجديد۱نکته 

 .نمايیدقابل دفع جهت آنالیز از سلول پلاستیکی نمونه جديد استفاده 
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ست محدودهبالاتر از  شده گیریاندازه مقدار: اگر 2نکته  ستانداردها ا سید نیتريک  ،خطی ا و از فاکتور رقت  شودمینالیز رقیق و آ % ۱۰با ا

 .گرددمیمناسب در محاسبات استفاده 
 محاسبات

با توجه به معادله  های اصلی و شاهد،آنالیت نمونه لیتر برای محاسبه مقدارگیری شده بر حسب میکروگرم بر میلیاز مقادير سرب اندازه. ۱5

 خط نمودار کالیبراسیون استفاده شود.

 .از فاکتور رقت استفاده شده استنکته: مطمئن شويد که 
. مقدار سرب گرددگرم بر متر مکعب محاسبه میلی یتر استفاده شود و غلظت بر حسبهای اصلی و شاهد برحسب میلی لاز حجم نمونه. ۱6

 ؛در حجم هوا برابر است با

 

𝐶 (𝑚𝑔/𝑚3) =
𝐶𝑠𝑉𝑠 − 𝐶𝑏𝑉𝑏

V
  

Cs اصلی نمونهدر : مقدار آنالیت 

Vs اصلی نمونهدر : حجم محلول 
Cbشاهد نمونه در : مقدار آنالیت 

Vb نمونه شاهددر : حجم محلول 

 گرم بر مترمکعبنکته: میکروگرم بر لیتر برابر است با میلی
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 یدانیقابل حمل م یاسپکتروفتومترتوسط  کروم شش ظرفیتی

 

Chromium Hexavalent by Field-Portable 

Spectrophotometry 
 

 7703 :شماره روش

 2015اکتوبر  20 :تاریخ انتشار 

CAS:  18540-29-9 Cr(IV), 1333-82-0 (CrO3) 
RTECS: GB6262000 Cr(IV), GB6650000 (CrO3)  

                              3Cr(IV), CrO :فرمول شیمیایی

 52 (Cr) –( 3CrO) 99/99 :وزن مولکولی

 شود.عمدتا به عنوان کرومات نامیده میبستگی به نوع ترکیب دارد اما  :اسامی مترادف
 عامل اکسید کننده  :هاویژگی

 - نوع ارزیابی:

 ود مجازحد

OSHA:3mg/m ۱/۰ C 3؛mg/m  ۰۰5/۰ 

NIOSH:3mg/m ۰۰۰2/۰  ساعت( 8)برای 

 سنجش
 

 اسپکتوفتومتری مرئی قابل حمل :سنجشروش 

 فنیل کاربازونمجموع کرومیوم دی  :تیآنال

بر لیتر و  مول ۰5/۰ لیتر سلالالاولفلالاات آمونیوممیلی ۱۰: اسررتخراج

سونیک با استخراج اولترا (PH=8±0.5بر لیتر ) مول ۰5/۰ هیدروکسید
 ایدقیقه ۳۰

 بادل آنیونی قوی جامد فاز استخراجت ظرفیتی: 6ایزولاسیون کروم 

 سانتی متر ۱نانومتر، طول مسیر  5۴۰ طول موج:
 محلول استاندارد کرومات پتاسیم در محلول شستشو کالیبراسیون:

 میکروگرم برای هر نمونه ۴۰۰تا  ۱ :محدوده کالیبراسیون

 ظرفیتی برای هر نمونه 6میکروگرم کروم ۰8/۰ :تخمینی حد تشخیص

 هر نمونه ازمیکروگرم  ۴۰۰تا  ۳برای  ۰۳5/۰ :کلی دقت
 

 بردارینمونه
 

نه فذ میلی ۳7فیلتر : بردارنمو نا با قطر م  8/۰متری غشلالالالاايی 

 میکرومتر  ۱/۰با قطر منافذ  PTFEمیکرومتر يا فیلتر 
 L/min۴ تا  L/min ۱دبی:

نه قل حجم نمو به  2لیتر )دبی  ۴5:  برداری حدا قه  لیتر بر دقی

 دقیقه(  27مدت 
به  ۳لیتر )دبی  ۱2۰۰: برداریحداکثر حجم نمونه قه  لیتر بر دقی

 دقیقه( ۴۰۰مدت 

   6تا 2℃: در دمای انتقال نمونه روش

ساعت آنالیز شود و در صورت امکان در  2۴: در طی پایداری نمونه
 نگهداری شود. 6تا  2 ℃دمای بین 

 .هفته ماندگاری دارد ۴در صورت نگهداری در يخچال به مدت 

 نمونه 2نمونه و حداقل  2۰هر  ینمونه به ازا ۱های شاهد:نمونه
  

 های ویژهاحتیاط
 

 NIOSH  مشلالاکوک  بودن  ظرفیتی را به خاطر 6همه ترکیبات کروم
ها برای پیشلالاگیری از دهد. تلاشه سلالارطانزايی مورد ملاحظه قرار میب

های حاوی کرومات نیز بايد انجام سلالالاازی ترکیبات و محلولآئروسلالالال

نمونه بايد در شرايط تهويه مناسب انجام سازی آماده مراحل شود. همه
شود. اگر هود در دسترس نیست، تهويه اجباری نیز بايد استفاده شود. 

با آنها متانول و محلول استونیتريل قابل اشتعال هستند و بايد به دقت 

تولید پوشیدن دستکش غیر قابل نفوذ و اجتناب از کار شود. برای مثال 

. تا حد امکان محلولها بايد در رايط اسلالاتآنها از جمله اين شلالا بخارات

 صحت
 

عه طال حدوده م لیتر تا  2۰،میکروگرم بر مترمکعب ۱۱۴6تا  ۰۴5/۰ :م

 برداریلیتر نمونه 2۰۰

  -%۱ :تورش

 ۰8/۰ :دقت کلی

 ± %7/۱5 :صحت
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اسید هیدرو کلريدريک غلیظ به شدت خورنده  ، آماده شوند.آزمايشگاه

ست. کار با همه  سیستم تنفسی ا ست و هیدروکسید آمونیوم محرک  ا
سهای حفاظت فردی  شود و بايد از لبا اين ترکیبات بايد زير هود انجام 

. کرومات گرددتفاده مثل دسلالالاتکش، عینک و لباس آزمايشلالالاگاه اسلالالا

پتاسیم به شدت اکسید کننده است و خطر آتش و انفجار را در صورت 

 تماس با مواد قابل احتراق و عوامل کاهنده دارد.

 کاربرد
اين روش شايد برای شناسايی   لیتری مناسب است. ۱2۰۰میکروگرم بر متر مکعب برای حجم هوای  ۳۰۰تا  22/۰ محدوده کاری حداقل از 

 کربنات دارد.روش استخراج اولتراسونیک با بافر نامحلول نیاز به تغییر  محلول بوده و برای کروم شش ظرفیتی
 گرهامداخله

ند استخراج فاز جامد به حداقل به وسیله اولتراسونیک آلکالین و فرآيتوانند میظرفیتی هستند که  2گرها از عوامل کاهنده مثل آهن مداخله
برداری ن نمونهتواند در زمامیعوامل کاهنده شوند. بعضی از ه وسیله استخراج فاز جامد حذف میگرهای ساير فلزات کاتیونی ببرسند. مداخله

تواند ظرفیتی می 6باشد. کاهش کروم ظرفیتی، مواد آلی و يا شرايط اسیدی می 2که معمولاً ناشی از وجود آهن  وجود داشته باشند تربا فیل

 PVCهای ه با استفاده از فیلتردر مقابل PTFEو  MCEهای دهد. به هر حال استفاده از فیلتررخ  MCEبرداری با فیلتر در طول زمان نمونه
 6ظرفیتی در محلول کروم  ۳از اکسلایداسلایون کروم  توان، با اسلاتفاده از بافر آمونیوم میقابل قبول اسلات. در طول اسلاتخراج اولتراسلاونیک

 جلوگیری نمود.ظرفیتی 

 های دیگرروش

تواند در آزمايشگاه نیز مورد استفاده قرار گیرد. اين يک روش جايگزين آزمايشگاهی شود، اما میهای کاری استفاده میمحیطاين روش برای 
مشابه  روشيک  NIOSH 7600)هضم بشقاب داغ و يون کروماتوگرافی( است. روش  OSHA ID 215يا  NIOSH 7605های روش برای

 شود. ، اما برای مرحله جداسازی استفاده نمیاست
 تجهیزات 

 

يا میکرو 5/۰با پورسلالالاايز  PVCبردار: فیلتر نمونه. ۱ با  MCEمتر 

يا 8/۰قطر منافذ  میکرومتر با  ۱قطر منافذ با  PTFEمیکرو متر و 

ستايرن اپلیفیلتر هولدر با پد حمايتی در  ، همراه بامترمیلی ۳7قطر 
 ایتکه ۳يا  2

شايینکته: فیلتر  ظرفیتی  6هش کروم باعث کا PVCو فیلترهای  غ

ندازهدر زمان  شلالالاوند. اما نوع فیلتر گیری و چند روز پس از آن میا
برداری ساعت پس از نمونه 2۴طی که در طی قابل قبول است به شر

 آنالیز شوند.

 هلیتر بر دقیق ۴تا  ۱فردی با دبی نه برداری پمپ نمو. 2

 وات ۱۰۰حمام اولتراسونیک حداقل با قدرت . ۳
  یاستخراججامد فاز . ۴

 گیری فشارمکنده قابل حمل با دريچه اندازه پمپ. 5

متر و سلالاانتی ۱اسلالاپکتروفتومتری مرئی قابل حمل با طول موج . 6
 کوت کوارتزی

 قوی آنیونیيونی تبادل ستون با  یفاز جامد استخراج. 7

 یمصرف ییایمیمواد ش
 

 سولفات آمونیوم. ۱

 هیدروکسید آمونیوم. 2

 آب دی يونیزه . ۳
 %۳7اسید هیدروکلريک . ۴

 نیتريلاستو. 5

 دی فنیل کاربازيد. 6

 متانول. 7

، آمونیوم مولار ۰5/۰ مونیوممحلول اسلالالاتخراج؛ سلالالاولفلالاات آ. 8

 لیتر آب دی يونیزه ۱ مولار و ۰5/۰ هیدروکسید

نکته: تغییر روش به وسلالالایله اسلالالاتفاده کردن از بافر کربنات )مثل 
نامحلول  6سلالالاديم کربنات( برای اسلالالاتخراج کروم  انجام ظرفیتی 

 .شودمی

هیدروکسلالاید  مولار،5/۰ سلالاولفات آمونیوموشلالاو؛ محلول شلالاسلالات. 9
 لیتر آب دی يونیزهمیلی 25۰مولار و  ۱/۰ آمونیوم

 پتاسیم کرومات. ۱۱
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لیتر با یلیم ۱۰تا  ۱مانند  مختلفهای پیپت مکانیکی در حجم. 8

 يک بار مصرفنوک
میکرومتر  ۱۰تا  ۱مختلف از های یکی در حجممیکرو پیپت مکان. 9

 يک بار مصرفبا نوک 

 با درپوش پیچی یلیترمیلی ۱5لوله سانتريفوژ پلاستیکی . ۱۰

ای با سر لیتری شیشهمیلی 2۰ (scintillation) سوسوزن ويال. ۱۱
  PTFEپیچ 

 های مختلفظروف؛ در حجم. ۱2

 ۱۰۰۰و  25۰، ۱۰۰، 25هلاای ؛ در حجمفلاسلالالالاک حجمی. ۱۳
 لیترمیلی

 PTFEفورسپس پوشیده شده با . ۱۴

 ایهای پلاستیکی و شیشهمیله. ۱5

 دستکش يک بار مصرف. ۱6
 تنظیف آزمايشگاهی. ۱7

 قابل حمل )اگر نیاز باشد( یژنراتور برق. ۱8

، می تواند به نباشلالاددر دسلالاترس  کارمحیطنکته: اگر منبع برق در 
  .تهیه شودوسیله ژنراتور گازوئیلی قابل حمل 

میکروگرم بر  ۱۰۰۰ ؛ظرفیتی 6کروم  از د مادراسلاتاندارمحلول . ۱2

شود  7۳5/۳ لیتر.میلی سیم در آب دی يونیزه حل  گرم کرومات پتا
لیتر رسلالاانده شلالاود يا از محلول تجاری در دسلالاترس  ۱و به حجم 

 .گردداستفاده 

ندارد مادر. ۱۳ به مدت يک ماه  6روم از ک محلول اسلالالاتا ظرفیتی 

 پايدار است.
يد )مپلکس دی محلول ک. ۱۴ باز کار یل  مول بر لیتر(؛ میلی 2۰فن

ندازهگ ۴8/۰ يد ا باز کار یل  يک گیری رم پودر دی فن شلالالاود و در 

لیتر میلی 8۰ی گذاشته شود. حدود لیترمیلی ۱۰۰فلاسک حجمی 
تا دی فنیل کاربازيد حل شود. سپس  گردداضافه  به آن نیتريلاستو

ر رسلالاانده لیتمیلی ۱۰۰حجم  شلالاده و تانیتريل اضلالاافه ا اسلالاتومجدد

 شود. 

 برداریداخلی قبل از نمونه یهاآماده سازی کپسول

 نمونه برداری

 برداری فردی کالیبره شود.پمپ نمونه. ۱

با دبی نمونه. 2 با حجم  ۴تا  ۱برداری  قه  جام شلالالاود. بیش از  ۱2۰۰تا  5۴لیتر بر دقی بامیلی 2لیتر ان يد بر روی فیلتر گرم  با ر آلودگی ن
 آوری شود.جمع

 .جفت دستکش يک بار مصرف پلاستیکی يا لاتکس )برای پیشگیری از آلودگی نمونه( استفاده شوديک . ۳

شده با کمک يک با برداری، بعد از تکمیل نمونه. ۴ شیده  سپس پو سکت خارج ، PTFEفور سا نمودهفیلترها را از کا  ۱5نتريفوژ و در لوله 
 پد حمايتی و دستکش را دور بیاندازيد.سازی نمونه قرار دهید. ی برای آمادهلیترمیلی

 آماده سازی نمونه

شويد فیلتر کاملاً با محمیلی ۱۰. 5 شود. مطمئن  سانتريفیوژ ريخته  ضعیف( در هر لوله  ستخراج )بافر  ست. لیتر محلول ا شده ا لول پوشیده 

 زنید.بای تمیز به انتهای فیلتر هل دهید. درب لوله را ببنديد و برچسب ای يا لولهباشد فیلتر را با يک میله شیشهاگر نیاز می

فراصوت دقیقه  ۳۰و برای  لوله را در حمام اولتراسونیک قرار دهید. سطج آب در حمام بايد بالاتر از سطج مايع داخل لوله سانتريفوژ باشد. 6
 شود.

سانتريفوژ حاوی فیلترهای نلوله نکته: شدهمونههای  سونیک ،برداری  سايز حمام اولترا سته به  صوت قرار گیر، میب د. نتوانند در معرض فرا

 ( ۴۰ ℃مطمئن شويد حمام گرم است )اما کمتر از

 فاز استخراج جامد متعدد برپا کنید.. 7

کارتريجبیالف( در هر د بار مصلالالارف،  يک  مد اسلالالاتخراجی  جا فاز  ید  های  ماي فاده ن يارا اسلالالات کارتلو و ها قرار ريجهای برقی را در زير 
 ها را برچسب بزنید.دهید.کارتريج

 متصل کنید. یاستخراججامد ب( پمپ خلاء را به فازهای 
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لیتر        میلی ۳. سلاپس نمايیدلیتر متانول در هر کارتريج پیپت کنید و تخلیه میلی ۳ی، های فاز جامد اسلاتخراجپ( برای حالت دادن کارتريج 

  اضافه نموده و تخلیه نمايید. مجددا اينکار را تکرار کنید.محلول استخراج به هر کارتريج 
 ظرفیتی را از نمونه محلول استخراج کنید. 6کروم . 8

 از نوک پیپت يک بار مصرف استفاده کنید. نموده ودر لوله سانتريفوژ اولتراسونیک پیپت  رامحلول نمونه  ازلیتر میلی 5تا  ۳الف( 

میلی متر جیوه؛ نه بیشتر  2۰۳کیلوپاسکال يا  27میزان استخراج در حدود يک قطره در هر ثانیه )حدود مکش را برای به دست آوردن  ب(

میلی متر جیوه( تنظیم کنید. اگر لازم است برای کند کردن میزان چکه کردن مايع به صورت دستی، کارتريج را  25۴کیلو پاسکال يا  ۳۴از 
 به وسیله پیچاندن سفت کنید.

میلی لیتر( برای  2تا  ۱کمتر )با حجم های محلول در بالا باشلالاند.ظرفیتی در آنها  6هايی قابل قبول هسلالاتند که غلظت کروم نهنمو : 1نکته 

شگیری از  ستخراجترک آلايندهپی سیله فاز جامد ا شود. غلظت بالای کروم  ی،، بايد به و سیله رنگ ظرفیتی می 6کارتريج متراکم  تواند به و

 چشمی ارزيابی شود. اش به صورتنارنجی

پايین کروم برای نمونه: 2نکته  جامد  لیتر آب دی يونیزه برای پربار شلالالادن کارتريج فازمیلی 5تا  ۳د، نداررا ظرفیتی  6هايی که غلظت 

کارتريج  ظرفیتی، 6در اين مورد برای افزايش غلظت کروم  نمايید.اضلالاافه  ،هايی که در حمام اولتراسلالاونیک قرار دارندبه محلول اسلالاتخراجی

 ده شود.تواند استفامی

 6. اين مرحله به طور انتخابی کروم ، مکش را افزايش دهیدبرای اطمینان از اين که همه محلول از روی کارتريج عبور داده شلالاده اسلالات( پ
 دهد.به فاز ثابت هر کارتريج پیوند میظرفیتی را 

 اضلالالاافهبه آن آب دی يونیزه  لیترمیلی ۱ کند.گرها، مکش به صلالالافر کاهش پیدا میتی باقیمانده و ديگر مداخلهظرفی ۳روم ت(برای حذف ک

متر جیوه( سپس مکش میلی 2۰۳کیلو پاسکال يا  27حدود شود )برای يک قطره در ثانیه تنظیم می مکش ، مقداربرای هر کارتريج نموده و
 ل شود.يابد تا کاممیبه صفر کاهش 

 ها حذف و دور انداخته شوند.ريجهای براق در زير کارتد(ويال

 ظرفیتی باشند. 6ای ناخواسته است که نبايد شامل کروم اين محلول شامل ذره :نکته

 زنید. ببرچسب  ،آوری شدندجمع ی مختلفاستخراججامد های براق که در زير کارتريج برای فازهای مکان را تمیز کنید، ويال. 9

استخراج شود. اين شرايط را مجددا  ظرفیتی 6کروم  اضافه نمايید تا ( برای هر کارتريجوشوشستفر شو )باومحلول شست لیترمیلی 9 الف(

 (8تکرار مراحل ب، پ و ت بند تکرار کنید )
 .ديزياستفاده شده را دور بر یهاجي. کارترديو درب آنها را ببند ديسوسوزن را بردار یهااليو ب(

 .باشندمیکه برای آنالیز آماده  هستندشده ظرفیتی استخراج  6حاوی کروم سوسوزن های اکنون ويال نکته:

میکرولیتر اسید هیدروکلريدريک به آن اضافه  ۱۰۰برداشته و ظرفیتی استخراج شده است،  6اوی کروم که حرا سوسوزن درب هر ويال . ۱۰

 کنید.

ضافه کنید و دوباره درب ويالب بازيدفنیل کارلیتر دییلیم 2. ۱۱ صبر کنید  5. حداقل برای نمايیدها را ببنديد و کاملاً مخلوط ه آن ا دقیقه 
 کاملاً تغییر کند.محلول تا رنگ 

 و کنترل کیفیکالیبراسیون 
 

 انجام دهید.ظرفیتی  6کروم کالیبراسیون را با  ،لیترمیکروگرم بر میلی 2تا  5های محدودهمحلول استاندارد کاربردی در  6حداقل با . ۱2

سک الف( ستمیلی 5لیتری که حاوی میلی ۱۰های حجمی برای فلا ش ستند )بافر ولیتر محلول   6کروم  ،میکرولیتر 2۰۰تا  ۱۰قوی( شو ه

اسلالالاتفاده میکروگرم بر میلی لیتر  2و  ۱، 5/۰، 2/۰،  ۱/۰های م در میلی لیتر( برای سلالالااختن غلظتمیکروگر ۱۰۰ظرفیتی از محلول مادر )

نیزه به حجم . با آب دی يونمايیدبازيد را به هر کدام اضلالاافه لیتر محلول دی فنیل کارمیلی 2کلريک اسلالاید و میکرولیتر هیدرو ۱۰۰نمايید. 
 .نمايیدو کامل مخلوط  هدرسان

 .بايد انجام شودبار تکرار  ۳حداقل با روگرم بر میلی لیتر( میک ۱و  ۱/۰سطج غلظت )برای مثال  2حداقل  نکته: 
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لیتر دی فنیل میلی 2یتر اسلالاید هیدروکلريدريک و میکرول ۱۰۰به وسلالایله پیپت کردن  نمايید. به اينصلالاورت کهشلالااهد تهیه نمونه ب(يک 

اضافه کنید و سپس با آب دی  ،(استوشوشستشو )بافر ولیتر محلول شستمیلی 5لیتری که حاوی لیمی ۱۰بازديد به فلاسک حجمی کار
 .نمايیديونیزه به حجم برسانید و مخلوط 

 (2۰تا  ۱5های کالیبراسیون و شاهد را آنالیز کنید )مراحل محلولپ( 

 ۳بايسلاتی يک نمونه شلااهد آنالیز شلاود. همچنین حداقل  اصلالی، نمونه 2۰بار نمونه شلااهد را آنالیز کنید و به ازای آنالیز هر  2حداقل . ۱۳

 بار آنالیز شود.  ۳، محلول استاندارد
 ظرفیتی رسم شود. 6کروم برای منحنی خط کالیبراسیون . ۱۴

 توان استفاده کرد.از استاندارد داخلی هم می ۱۴و  ۱۳، ۱2به عنوان جايگزين مراحل  نکته:
 

 سنجش
 

 .گرددکتروفتومتری را روشن کنید و اجازه دهید به دمای مناسب برسد و گرم دستگاه اسپ. ۱۴

 نانومتر تنظیم کنید. پارامترهای ديگر دستگاه را مطابق با دستورالعمل تنظیم کنید. 5۴۰دستگاه را بر روی طول موج . ۱5

 .وشو نمايدستش، سپس با محلول شاهد وشو دهید شست بار با آب دی يونیزه ۳کووت کوارتزی را . ۱6

 متر را صفر کنید.فتوکتروگیری کنید. اسپشاهد را اندازهنمونه . ۱7
 آنالیز کنید. کرده و نمونه رارا باز باشند میهای نمونه سوسوزن که حاوی محلولهای درب ويال. ۱8

 و محلول آنها دور ريخته شود. شدهها خالی ها کووتپس از آنالیز نمونه الف(

 .نمايیدکنید و آنالیز ا کووت را با نمونه پر مجدد ب(
 کتروفتومتر قرار دهید.کووت را در اسپ پ(

 مواظب باشید کووت فقط در سمت مات شده قرار گیرد. .به صورتی که هیچ رطوبتی نداشته باشد کرده،کووت را کامل تمیز  نکته:

 . نمايیدثبت را ها را آنالیز کنید و جذب آنها . نمونه۱9

 و دوباره آنالیز کنید.کرده محلول را رقیق  بود،واحد جذب  2اگر ارزش جذب بیشتر از  نکته:
 

 محاسبات
 

 .دیرا مشخص کن ( (B(mg)( و نمونه شاهد)W(mg))نمونه اصلی ) در هر محلول یتیظرف 6مقدار کروم  ون،یبراسیکال یمنحنبا کمک . 2۰

 آوريد.به دست  ونیبراسیمناسب را از گراف کال ماتیتنظ ،استفاده شده ی: اگر از استاندارد داخلکتهن

 محاسبه کنید؛ یتیظرف 6کروم  یبرا ريغلظت را با فرمول ز .2۱

𝐶 (𝑚𝑔/𝑚3) =
(W − B)

V
   

 

 است. گرديدهدر محاسبات اعمال  یسازقیفاکتور رق ديمطمئن شو ،شد قیرق یسازآماده یاگر نمونه در ط :1 نکته

 /کیکروم دیاس ی)وزن مولکول دیضرب کن 92/۱، آن را در )3CrO(گزارش شد کیکرومدیاسر اساس ب یتیظرف 6اگر غلظت کروم  : 2 نکته

 کروم( یوزن مولکول
 

 ارزیابی روش
 

شده و  روشاين  سپايک ارزيابی  شگاه با فیلترهای ا شد. تايید میگواهی  دارایدر آزماي سیتو يک اين با ست که ان مرجع کمیسیون اروپايی ا

ندازهبرای  ندمی گیری آنهاآن را مرجعی برای مواد و ا ندازه. دا ، از فیلتر فايبرگلاس در جوشلالالاکاری کلظرفیتی و کروم  6کروم گیری برای ا

 ده است.نیز تايید ش NIOSHکاری ارزيابی شده و صحت آن از طريق هایروش در محیطشود. همچنین اين استفاده می
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شود. فقط می ، فايبرگلاس يا کوارتزیPTEEمثل در اين روش انواع فیلترهای جايگزين  ستفاده  شود و تواند ا ستفاده بايد امتحان  قبل از ا

از را  لترهایفتوان می ،دیاسلالا ايآهن  ی حاویهاطیدر مح یبردارطول نمونهدر پايدار اسلالات. بر روی آنها ظرفیتی  6کروم  که مطمئن شلالاويم

 قبل آماده نمود. 
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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

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

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

 
BERYLLIUM in Air by Fluorometry 

 

 7704 :شماره روش

 :تاریخ انتشار 

 2007آوریل  6: 1 شماره

 2015دسامبر  12: 2 شماره
 

CAS: 7440-41-7                           RTECS: DS1750000 
                                   Be :فرمول شیمیایی

 ۰۱2۱/9:وزن مولکولی

 )بريلیا(BeO يم اکسید با فرمول مولکولی/يل، بر: بريلیم فلزیاسامی مترادف

 25℃صفر کیلوپاسکال در دمای  فشار بخار ،278/2℃نقطه ذوب ،g/mL 85/۱:جامد، دانسیته هاویژگی

 کامل:نوع ارزیابی

 ود مجازحد

OSHA:3g/mμ 25, peak 3g/mμ 5C=, 3g/mμ 2 

NIOSH REL :3g/mμ 0.5  

MSHA:3g/mμ 2  

DOE :)3g/mμ 0.2(action level  3g/mμ 2 

OTHER OELs: 5جدول شماره  

 سنجش
 

 UV/VISفلورومتری  :سنجشروش 
یت: ل نا بات آ ی ک ین  تر ل نو ی ک نزو ب هیلالادروکسلالالای  کس  ل پ م ک

 با بريلیم ( (HBQSسولفونات

 گرم در لیتر ۱۰آمونیوم بی فلورايد )آبدار(،  :حلال

ناسررایی  5/2و  HBQSمیکرومول بر لیتر  ۴/6۳ حاوی: محلول شرر
لی ی تر بر مولم ی یزين  8/5۰ و EDTA ل ل تر  ی ل مول در  لی  ی م

یاری(مو يد )اخت یدروکلرا مول بر لیتر ۱۰با  pHدر صلالالاورت لزوم  .نوه

NaOH گردد تنظیم 85/۱2 روی رب. 
نانومتر و انتشلالاار يکپارچه  ۳9۰تا  ۳6۰برانگیختگی در  :آشررکارسرراز

 نانومتر ۴75نانومتر، بالاترين طول موج  ۴8۰تا  ۴7۰بین

 های استاندارد بريلیممحلول کالیبراسیون:

 [۱در هر فیلتر ] 6 تا μg ۰۰5/۰استاندارد:محدوده کالیبراسیون 
 گرم به ازای هر فیلترمیکرو ۰۰۰۱/۰ تشخیص: حد

 فیلتر هر در میکروگرم 2/۰برای  ۰2۱/۰  بردار:دقت نمونه

 فیلتر هر در یکروگرمم 5/۱برای  ۰76/۰
 فیلتر هر در میکروگرم ۳برای  ۰52/۰

 

 بردارینمونه
 

سلولزی يا بردارنمونه ستر  يا  25با قطر فیلتر نايلون: فیلتر غشائی ا
 میکرون 8/۰قطر منافذ متر و میلی ۳7

 لیتر بر دقیقه ۴تا  ۱ :دبی

 لیتر 2۴۰:برداریحداقل حجم نمونه

 لیتر 2۰۰۰:برداریحداکثر حجم نمونه
 معمول: نمونه جاییجابهروش 

 پايدار :پایداری نمونه

 نمونه  ۳: های شاهدنمونه
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 های ویژهاحتیاط
 

مناسب استفاده  فردی وسايل حفاظتاز  آنالیزو  یدر طول  نمونه بردار
 یشگاهي. استفاده از دستکش مناسب، محافظ چشم، روکش آزمادیکن

ش رهیو غ ساز یضرور يیایمیهنگام کار با مواد  ست. آماده   آنالیزو  یا

که به  دیمناسلالالاب انجام ده هيتهو یاو دار زیتم مکان کينمونه را در 
شی از یاحتمال یاز هرگونه آلودگ یخوب شد. هر  ومیليبر نا شده با پاک 

ست که تحت تأث یاهیناح سايی ايانحلال  یهامحلول ریاز پو قرار  شنا

 ديفلورا یب ومیفوراً با آب فراوان شلالاسلالاته شلالاود. آمون ديبا باشلالاد،گرفته 

اسلالات که تمام  یضلالارور ني، بنابراشلالاودشلالایشلالاه می باعث خوردگی
 یکیپلاسلالالات یشلالالاگاهيدر ظروف آزما ديفلورا یب ومیآمون یهامحلول

 یاستنشاق بخار خوددار ايچشم  اياز تماس با پوست  نگهداری شوند.

 .دیکن

 صحت
 

 [۱،2] لتریدر هر ف کروگرمیم 6 تا ۰۰۰۱/۰: محدوده مطالعه

 [۱،2] زیناچ :تورش

 ۰9۴/۰ دقت کلی:
  %9/۱8: صحت

 کاربرد
 

اين روش اسلالالات.  یتریل ۱۰۰۰ ینمونه هوا یبر متر مکعب برا کروگرمیم 6/۰ بر متر مکعب تا کروگرمیم ۰۰۰5/۰ روش ی اينمحدوده کار

 .ستین بريلیوم خاص اتبیترک برای است و (total beryllium) کل میليبربرای  هيتجز

 گرهامداخله

شد، تداخل جزئ ادياگر غلظت آهن ز  شان م يیطلا ايبا آهن بالا رنگ زرد  یهاشود. نمونه جاديتواند ایآهن م یبا تداخل را  نيدهند. ایرا ن
شتنتوان با یم شینی محلول ساکن نگهدا ساعت برای ته ن سان ،به مدت حداقل دو  سپس  شده شفافمدت محلول  نيدر ا د.به حداقل ر و 

از  محلول، ثابت نگه داشتن قهیدق ۳۰پس از  ل اين است کهکردن محلو لتریف نيگزيروش جا کي. دیکن لتریف تفادهعصاره نمونه را قبل از اس

 .عبور داده شودکوچکتر  اي کرومتریم 2/۰ آبدوست با اندازه منافذ لتریف روی يک
 های دیگرروش

 

صفحه داغ و ط 7۳۰۰روش  ضم  شر اتم یسنج فی)ه سما ین شده القا یپلا صر میليبر نییتع یبرا نيگزيروش جا کي( يیجفت  [ ۳]یعن
ست شخیص بهتر اين روش، تيمحدود به دلیلاما  .ا ش ASTM D7202روش  ،برای ت شابه برا یرو شخ یم صر میليبر صیت سط  یعن تو

 [.۴فلورسانس است]
 تجهیزات

 

سلولز مخلوط ) ،يیغشا لتری: فبردار. نمونه۱ ستر   لون،ينا اي (MCEا

 متریلیم ۳7 اي 25قطر  کرومتر،یم 8/۰ منافذ قطر

نه2 مپ نمو و لوله  رهیبا گ قه،یدر دق تریل ۴تا  ۱ ،فردی یبردار. پ

 .ريپذاتصال انعطاف

 λ = 380) کيبا لامپ تحر (UV/Vis) ی. فلورومتر فرابنفش/مرئ۳

 7۰۰نانومتر تا  ۴۰۰با زمان ادغام ) ینانومتر( و آشلالالاکارسلالالااز مرئ
طول  یبرا ینور یلترهلاایف ايلانلاانومتر(  λmax ≈ 475نلاانومتر، 

 لینانومتر؛ گس ۳9۰تا برانگیختگی  ( نانومتری ۳۰ مناسب یهاموج

 (.نانومتر ±5حداکثر  فنص در کامل پهنای با نانومتر، ۴75≈

 .چرخاننده ايتکان دهنده  ،یکی. همزن مکان۴

 (.ومیليبر دیاستخراج اکس ی. بلوک داغ )برا5

 یمصرف ییایمیمواد ش
 

 ديفلورایب ومی. آمون۱

 ید م،يسد ی، نمک د((EDTAدیاس کیتترا است نیآم ید لنی. ات2
 .دراتیه

۳.10-Hydroxybenzo[h]quinoline-7-sulfonate(HBQS)  

۴ .L-Lysine monohydrochloride. 

 ميسد دیدروکسی. ه5

 شده زهیوني. آب، د6

شلاده با حل  هی)ته تریگرم در ل ۱۰ ،دارآب ديفلورایب ومیآمونحلال؛ . 7

 (.حل گردد شده زهیونيدر آب د ديفلورا یب ومیآمون کردن

مول یلیم HBQS ،5/2 تریدر ل کرومولیم ۴/6۳شناسايی؛ . محلول 8

. ديدروکلرایمونوه نيزیل تریمول در ل یلیم 8/5۰ ، وEDTA تریدر ل
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متر، شفاف در برابر یلیم ۱۰مصرف، قطر  کباري ؛. کووت فلورسانس6

 UV/Vis اشعه
 .تریلیلیم ۱5 ،یکیپلاست ؛وژیفي. لوله سانتر7

ندازه منافذ لنیپروپ یپل ی؛سلالالارنگ یلترهای. ف8 بدوسلالالات، ا  2/۰ آ

 .یکیپلاست یهامتر، در محفظهیلیم 25قطر  کرومتر،یم

ل یلترهلالاای: فتوجلالاه لوئوروات یپ روش  نيا یبرا( PTFE)لنیتتراف
 نامناسب هستند.

 مختلف. یهادر اندازه ،یکیمکان ؛پتی. پ9

 مختلف. یهامصرف، در اندازه کباري ،یکیپلاست ؛پتیپ درپوش. ۱۰

مثال، بشلالار، فلاسلالاک،  برای) یکیپلاسلالات ؛یشلالاگاهي. ظروف آزما۱۱

 مختلف. یهامدرج(، در اندازه لندریس

 یکیبا روکش پلاست اي یکیپلاست ؛پنس. ۱2

 یشگاهي. دستمال مرطوب آزما۱۳

دسلالاتکش،  ،ی)مانند ماسلالاک تنفسلالا حفاظت فردی تجهیزات. ۱۴

 (، در صورت لزوم.یمنيا نکیع ،یشگاهيروپوش آزما
 

pH  مول بر لیتر ۱۰باNaOH روش  کي. گردد تنظیم 85/۱2 روی بر

بدون ل نيگزيجا یسلالالاازآماده بدون ل نيزیاز محلول رنگ  با  (نيزی)
در  HBQS-۱۰از رنگ  کرومولیم 6۴و  EDTAگرم  ۱۰۴/۱ افزودن

شلالاود. پس از به دسلالات آمدن محلول میآب سلالااخته  تریلیلیم 9۰۰

 به آن اضلالاافه شلالاده و 2با نرمالیته   NaOHتریلیلیم 5/۱۱۴ شلالافاف،

 یمحلول رنگ pH. ديمحلول به دست آرنگ نهايی تا  ،شودیمخلوط م
موجود  ی)که به صلالاورت تجار نيزیبدون ل یاسلالات. محلول رنگ 2/۱۳

 .استفاده شود آنالیزتمام اهداف  یبرااست( ممکن است 

 تریگرم در لیلیم ۱۰۰۰ ؛میلي. محلول استاندارد بر9

 با برلیوم واسطه ی اسپايک شده. ۱۰
 

 .دیمراجعه کن ژهيو یاطیاقدامات احت*به 

 برداریهای داخلی قبل از نمونهآماده سازی کپسول

 بردارینمونه

 .دیکن برهیکال شاهد بردارنمونه کيرا با  فردی ی. پمپ نمونه بردار۱

 2از  لتریف یبارگذار انجام دهید. یتریل 2۰۰۰تا  2۴۰ یيک نمونه یبرا ،قهیدر دق تریل ۴ تا ۱ نیب انيبا سلالالارعت جر را یبردار. نمونه2
 .دتجاوز نکنکلی گرم گرد و غبار یلمی

 یتریلیلیم ۱5 یکیپلاسلالالات وژیفيسلالالاانتر یهاو در لوله دیخارج کن قاب آناز  زیتم پنسرا با اسلالالاتفاده از  لترهایف ،یبردار. پس از نمونه۳

 .دیدار قرار دهبرچسب
 سازی نمونهآماده

 

 دیهوا اضافه کن لترینمونه ف یحاو یتریلیلیم ۱5 وژیفي( را به هر لوله سانترتریگرم در ل ۱۰ ، ديفلورا یب ومی)آمون حلالاز  تریلیلیم.  پنج ۴

 .ديهر لوله را درپوش بگذار یو رو

 .دیبچرخان قهیدق ۳۰و حداقل  دیقرار ده یکیچرخاننده مکان کي. هر لوله را در 5

 زین ونیکاسلایسلاونفرايند شلاود.  نيگزيهمزن جا ايتکان دهنده  کي، چرخاننده ممکن اسلات با شلاود سیخ یبه خوب لتریف برای اينکه: توجه

شدموثر تواند می س یبرا .با سوز مانند اک  6۰به مدت  85 ℃در با حرارت دادن  ديزدن محلول بابا حرارت بالا، هم  ومیليبر دیانحلال مواد ن
روش  یاعتبارسنج یمورد استفاده برا BeO[. دو منبع 6انحلال استاندارد وابسته به اندازه ذرات است] نديشود. فرآ نيگزيجا شتریب اي قهیدق

 داده شده است. جی[ توض7]بانیپشت یهادر گزارش داده

 .دیکن لتریف زیلوله تم کيدر  لیدروفیه لنیپروپ یپل یسرنگ لتریف کي. هر محلول را با 6

 .گرددمجدد استفاده  زیآنال یشود و بعداً برا رهیمحلول ذخ ازیدرپوش را داشته باشد تا در صورت ن کي رشيپذ تیقابل ديلوله با ني: اتوجه

و  ديببند آن را . دربمنتقل نمايید صیمحلول تشلالالاخ تریلیلیم 9/۱ یحاو یهارا به داخل کووتحل شلالالاده  لتریاز هر ف تریل یلیم ۱/۰. 7

 .دیمخلوط کن

ستفاده م بردارنمونهدر  میليبر کروگرمیم 6تا  ۰5/۰ از یامحدوده آنالیز یتوجه: روش فوق معمولاً برا سبتیا محلول و  نيگزيجا یهاشود. ن
 کروگرمیم ۴/۰تا  ۰۰5/۰ دهمحدو شيآزما ید. براناستفاده شو میليغلظت بر نيگزيجا یهامحدوده آنالیز یممکن است برا شناسايیمحلول 
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 نیهمچن نيزیبدون ل ی. محلول رنگشلالاودیها اضلالاافه مدر کووت صیاز محلول تشلالاخ تریلیلیم 6/۱ نمونه به لتریاز ف تریلیلیم ۴/۰ م،یليبر

 تریلیلیم ۳۳/۱ استفاده شود، که در آن( ×۳برابری ) ۳سازی کمتر در نسبت رقیق صیتشخ یهاتيبه دست آوردن محدود یممکن است برا
 کروگرمیم ۰۰۰5/۰ از ایدر محدوده ومیليو بر شود.ی( مخلوط م۳شده )جدول  لتریمحلول ف یهااز عصاره تریلیلیم 67/۰ با یاز محلول رنگ

 شود. شناسايیممکن است  کروگرمیم ۴/۰تا 

شود و محلول را  نینشمحلول ته دیرسوب معلق(، اجازه ده لیمشهود است )به دل ايبالا مشکوک است  ومیتانیت ايآهن  ی از: اگر غلظتتوجه

 .دیکن لتری( فلیدروفیه لنیپروپ یپل اياتر سولفون  ی)مانند پل یسرنگ لتریبا استفاده از ف

 ديها باروز است. محلول ۳۰از  شتریب است، هر دو ی ازمخلوطکه  یریگماه و محلول اندازه 6از  شیب حلالو  شناسايیمحلول  یداري: پاتوجه

 شوند. یدور از نور نگهدار ودر ظروف در بسته 

 گنالیو انتشار است که با س کيتحر یهافیط یو دارا کندیمتولید هستند که فلورسانس  یاندهيها مشکوک به داشتن آلا: اگر نمونهتوجه
صل به بر دیتول سنت مت سط رنگ فلور شان ومیليشده تو شود. وجود چن ديبا ندهيآلا نيدارد، ا یهمپو توان با قرار یا مر یاندهيآلا نیحذف 

 گنالیسلالا کيکرد. اگر  ديیفلورسلالاانس پس از مرحله اسلالاتخراج )بدون افزودن رنگ فلورسلالانت( تأ کيشلالاده در معرض تحر لتریدادن نمونه ف

شخ سانس ت س صیفلور شود، آن  سبت داده م ندهيآلا کيبه وجود  گنالیداده  سنت ن زغال چوب فعال با  نده،يحذف آلا یشود. برایفلور

به مدت  9۰تا  8۰℃ بالا ) یاستخراج در دما نديشود و فرآی( اضافه متریل یلیگرم در م یلیم ۱۰~) ومیليخلوص بالا به محلول استخراج بر
ستخراج بری( انجام مقهیدق ۴5حداقل  شد، پس از افزودن زغال فعال، فرآ میليشود. اگر روش ا شده با ستخراج در دما نديقبلا انجام  بالا  یا

 [.8]شودیم لتریف یریگساخت محلول اندازه یبرا صیفعال قبل از اضافه کردن آن به محلول تشخ لحذف زغا یشود. محلول برایتکرار م

 کیفیکالیبراسیون و کنترل 
 

شلادت فلورسلاانس در مقابل غلظت بر حسلاب  ونیبراسلاینمودار کال کي. دیکن برهیکال ومیلياسلاتاندارد ذخیره بر یها. فلورومتر را با محلول8

 .دیکن هیهت (ng/ml) استاندارد میليبر

 یبا اسلالاتفاده از اسلالاتانداردها میلياسلالاتاندارد بر یهامحلول ،یبردارنمونه طیدر مح میليبر کروگرمیم 6تا  ۰5/۰ محدوده شيآزما ی: براتوجه
، 8۰۰شده ) هیتوصاستاندارد ذخیره  یهااز محلول یا. مجموعهشوندیساخته م ديفلورایب ومیآمونبا محلول و  شدهقیرق میليبر یسنجفیط

اسلاتاندارد ذخیره  تریلیلیم ۱/۰ با افزودن آنالیز یموجود برا یها، اسلاتانداردهااسلات. همانند نمونه تریل یلی( نانوگرم در م۰و  ۱۰، ۴۰، 2۰۰

 یصیراه حل تشخ واز د کي. هر دینیرا بب ۱. لطفاً جدول شوندی( آماده میرابرب 2۰)رقیق سازی  شناسايیمحلول  تریلیلیم 9/۱ به ومیليبر
 ممکن است استفاده شود.

( ۰و  ۱، ۴، 2۰، 8۰محلول اسلاتاندارد ) یسلار کي ،یبردارنمونه طیمح یبر رو میليبر کروگرمیم ۴/۰تا  ۰۰5/۰ محدوده شيآزما ی: براتوجه

ستانداردها ني. اشودتهیه می تریلیلینانوگرم در م ستانداردها یبرابر ۱۰ یسازقیتوان با رقیرا م میليبراز غلظت کمتر  ی دارایا موجود  یا

یق )رق شلالاناسلالاايیمحلول  تریل یلیم 6/۱ به ومیليبر تریلیلیم ۴/۰ با افزودن آنالیز یبرا رهیذخ یاسلالاتانداردها نيها، اکرد. همانند نمونه هیته
 .دینیرا بب 2لطفا جدول شوند. ی( آماده میبرابر 5 سازی

 د.نممکن است استفاده شو شناسايیاز دو راه حل  کي هر

 یهامحلول یسلالار کي ازتوان  یم کروگرمیم ۴/۰تا ۰۰۰5/۰ از یامحدوده شيآزما ی، برانيزی: هنگام اسلالاتفاده از محلول رنگ بدون لتوجه
 تریل یلیم 67/۰ با افزودن آنالیز ی. اسلالاتانداردها برااسلالاتفاده کرد شيآزما طیدر مح (، صلالافرng ۴/2 ،6/۰ ،۳/۰ ،۱5/۰) شلالاده هیتوصلالا رهیذخ

سايیمحلول  تریل یلیم ۳۳/۱ به میليبر سازی  شنا  ppbهای بريلیوم در غلظت جاديسازی باعث ارقیق نيشوند. ای( آماده میبرابر ۳)رقیق 

با محلول  MCE یلترهایبا ف یسلولز یهاو کپسول MCE یهوا یلترهای. فدینیرا بب ۳لطفاً جدول شوند. ، صفر( می۰5/۰، ۱/۰، 2/۰، 8/۰)

ستات  میليبر ستخراج بر پرا سانت 85 یدر دما ABF %۱محلول  تریل یلیم 5در  میليشده و پس از ا سه  قهیدق 6۰به مدت  گرادیدرجه  در 
سخه آنا سپس با محلول رنگ شوندمی زیلن شده  ۴در جدول  جينتا یبرابر ۳سازی . در رقیقگردندمیمخلوط  نيزیبدون ل یو  شان داده  ن

 اسپیک شده یلترهایفلورسنت ف یهااز قرائت به مقدار صفر و استاندارد های شاهدنمونهفلورسنت از  یهاگنالیس نیانگیاست. تفاوت در م

 کم شد.
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 ونیبراسیکال یهالمحلو یبرا یمشابه نمونه استفاده شود، نسبت یسازآماده یبرا شناسايیمحلول و محلول  نيگزيجا یها: اگر نسبتتوجه

 است. ازیمورد ن

که  دیحاصلالال کن نانی. اطمدیکن آنالیزرا  شلالااهد واسلالاطه کيو  شلالااهد معرف کياسلالاتاندارد ذخیره،  کينمونه،  2۰بار در هر  کي. حداقل 9

 گذرد.یها مموجود در نمونه میلياز سطوح بر ذخیره یمحدوده غلظت استانداردها

تا  دیکن آنالیزنمونه )حداقل سلالاه عدد در هر مجموعه نمونه( را  2۰در هر آن را  نامشلالاخص یهاو سلالانبلهنمونه  طیمح ازقسلالامتی  کي. ۱۰

به طور قابل  بازيافت نیانگیم است که جیصحدر صورتی نمونه  جنتاي(. ۱۰۰ ± ۱5کنترل است )مثلاً  تحت بازيافتکه درصد  ديمطمئن شو
 باشد.ن فاوتمت ٪۱۰۰از  یتوجه

 استفاده شود. نامشخص یهاو سنبله نمونه طیمح یبرا میليبر دیشود از اکس یم هی، توصهستید ومیليبر دی: اگر مشکوک به وجود اکستوجه

 سنجش
 

 يا با فیلتر نوری برای طول موج مناسب بدست آوريد. λmax. برای هر نمونه، شدت فلورسانس را در ۱۱

های استانداردهای موجود باشد، فیلتر نمونه را با محلول رقیق کنید، ها بالاتر از محدوده پاسخنمونهسخ فلورسانس برای هر يک از . اگر پا۱2

 را در محاسبات بعدی اعمال کنید. (Dسازی مناسب )نمايید و ضريب رقیقمجددا آنالیز 
 

 محاسبات
 

 .ديبدست آور ونیبراسیاز نمودار کال Cb (ng/mL) ،شاهد فیلترو  Cs (ng/mL)نمونه،  لتریهر ف ی. غلظت محلول را برا۱۳

ستفاده از حجم انحلال )معمولا ۱۴ شاهدVs (mL)( نمونه، تریلیلیم 5. با ا را در حجم  بريلیم، C (μg/m3)، غلظت، Vb (mL) ،، و محیط 
 .ردیگبرا در نظر  (D)سازی رقیق بيضر همچنین. دیمحاسبه کن V (L)شده،  یبردارنمونه یهوا

 

C=D X (CsVs-CbVb)/V ng/L or µg/m3 
 

 یبرا ۱در محلول اسلالالاتفاده کرد. جدول  میليبا غلظت بر یبردارنمونه طیدر مح میليارتباط مقدار بر یتوان برایرا م ۳و  2، ۱توجه: جداول 
 میليرب کروگرمیم ۴/۰تا  ۰2/۰ با طیمح شيآزما یبرا 2اسلات. جدول  یبرابر 2۰سلاازی در رقیق میليبر کروگرمیم ۴تا 2/۰ با طیمح شيآزما

سازی  ست. و جدول  یبرابر 5در رقیق  سازی  میليبر کروگرمیم ۰۱2/۰تا  ۰۰۰5/۰ با طیمح شيآزما یبرا ۳ا ست. برا یبرابر ۳در رقیق   یا

بدون  یاز محلول رنگ ديبا یبرابر ۳سلالاازی رقیق یاسلالاتفاده کرد، اما برا نيزیبدون ل یتوان از محلول رنگیسلالاازی ها مرقیق نياز ا کيهر 
 استفاده کرد. نيزیل

 

استاندارد  اينمونه  تریلیلیم ۱/۰ نکهي، با فرض اآنالیت میلياستاندارد و غلظت بر میليبا غلظت بر یبردارنمونه طیدر مح میليمقدار بر یهمبستگ .1جدول 
 ( اضافه شده است.یبرابر 2۰)رقیق سازی  شناسايیمحلول  تریلیلیم 9/۱ به رهیذخ

در استاندارد  میليغلظت بر
 (ng/mL)ذخیره 

 (ng) *مقدار بریلیم در محیط (ng/mL)هنگام آنالیز غلظت بریلیم

0 0 0 
10 0.5 50 
40 2 200 
200 10 1000 

800 40 4000 
 طیاستخراج مح ی( محلول مورد استفاده براتریل یلیم 5حجم )× ( ng/mL)*برابر استاندارد غلظت            
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استاندارد  اينمونه  تریلیلیم ۴/۰ نکهي، با فرض اآنالیت میلياستاندارد و غلظت بر میليبا غلظت بر یبردارنمونه طیدر مح میليمقدار بر یهمبستگ .2جدول 

 ( اضافه شده است.یبرابر 5)رقیق سازی  صیمحلول تشخ تریلیلیم 6/۱ ذخیره به
 

 (ng) *مقدار بریلیم در محیط (ng/mL)هنگام آنالیز غلظت بریلیم   (ng/mL)در استاندارد ذخیره میليغلظت بر

0 0 0 

1 0.2 5 

4 1 25 

20 4 100 

80 16 400 
 طیاستخراج مح ی( محلول مورد استفاده براتریل یلیم 5حجم )× ( ng/mL)*برابر استاندارد غلظت     

 
 

 اينمونه  تریلیلیم 67/۰ نکهي، با فرض اآنالیت میلياستاندارد و غلظت بر میليبا غلظت بر یبردارنمونه یهاطیدر مح میليبر زانیم یهمبستگ .3جدول 

 برابر( اضافه شده است. ۳)رقیق سازی  نيزیمحلول رنگ بدون ل تریلیلیم ۳۳/۱ استاندارد ذخیره به

 (ng) *مقدار بریلیم در محیط       (ng/mL)هنگام آنالیز غلظت بریلیم    (ng/mL)در استاندارد ذخیره  میليغلظت بر

0 0 0 

0.15 0.05 0. 75 
0.3 0.1 1.5 

0.6 0.2 3 

2.4 0.8 12 
 طیاستخراج مح ی( محلول مورد استفاده براتریل یلیم 5حجم ) × (ng/mL*برابر استاندارد ذخیره غلظت )   

 

ستاندارد پس از اختلاط با محلول یهامحلول میليغلظت بر صفر /ng/ml 8/۰ ،2/۰ ،۱/۰ ،۰5 یرنگ یهاا سه تکرار بود. نمونه، و   آنالیزها در 

  .ها و انحرافات استاندارد نشان داده شده استنیانگیشدند، م
 یمحلول استخراج با محلول رنگ یبرابر ۳سازی با استفاده از رقیق یسلولز لتریکپسول ف قرارگیریو  ومیليبر حاوی MCE یلترهایف آنالیز .4جدول 

 .نيزیبدون ل
 

 فیلتر روی آنالیز هنگام بریلیم غلظت (µg) ،اسپیک شده فیلتر در بریلیم اسمی غلظت

MCE شده اسپیک (µg) 

 اسپیک فیلتر روی آنالیز هنگام بریلیم غلظت
 (µg) شده محل کپسول داخلی

0 0.0000±1.2E-5 -0.0001±3.7E-5 

0.0005 0.00044±1.9E-5 0.0005±3.6E-5 

0.001 0.0009±2.4E-5 0.0009±2.6E-5 

0.002 0.0018±4.0E-5 0.0020±1.1E-4 

0.005 0.0043±1.3E-5 0.0045±6.4E-4 

0.05 0.045±5.5E-4 0.046±1.0E-3 

0.48 0.42±3.5E-3 0.45±4.0E-3 
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 منتشر شده یهاها و دستورالعمل OEL ري. سا5جدول 

 )3µg/m( کوتاه مدتحد مواجهه تنفسی  )3µg/m( ساعته 8حد مواجهه تنفسی  یا کشور سازمان

 )قابل تنفس( 0.14)قابل استنشاق(؛  0.06 )قابل تنفس( 0.14)قابل استنشاق(؛  0.06 آلمان

ACGIH TLV® * 0.05  

استرالیا فرانسه نیوزلند سودان 

 بريتانیا سنگاپور سوئیس
2  

  0.15 کانادا

  0.2 اسپانیا ايرلند لهستان

  1 لتونی ژاپن نروژجمهوری چک 

 0.4 0.1 فنلاند
 0.1 0.5 چین

 0.8 2 استرالیا
 2 1 دانمارک

 2 2 مجارستان
 10 2 کره,بلژيک کانادا )انتاريو(

 * اختصارات: 

 ACGIHانجمن متخصصین بهداشت صنعتی آمريکا :، TLV = مجاز حد آستانه 

شغل حدود† شدهمجاز  وداز حد ریغ يی کههاو دستورالعمل یمواجهه  صیه  . اندمورد بازبینی قرارنگرفته NIOSHتوسط   (REL)مواجهه تو

ستورالعمل حدود شغلیهامواجهه و د شورها به عنوان کمک ريسا ی  ستند، ارائه  شتریکه به دنبال اطلاعات ب NMAMکاربران  یبرا یک ه
 .ستین NIOSH ديیها به منزله تااستانداردها و دستورالعمل ني. گنجاندن اشودیم
 

 ارزیابی روش
 

ستورالعمل۱،2،7روش ]اين  شده ] یها[ مطابق با د شر  ستگرديده یابي[ ارز9منت ستفاده از  هاشي. آزماا سانس قابل  کيبا ا ستگاه فلور د

 ؛انجام شد ريز یبا اجزا ®Ocean  Opticsحمل 

 لتری، فUV-2 یگرختهي، رLS-450نانومتر( در محفظه  ۳8۰)   LS-1، لامپ(UV/Vis 600) 2# یفیط یبا تور USB 200سلالالانج  فیط

 .2۰۰-و شکاف L2 یآور، لنز جمعOFLV 200-850 یخط

 انجام شد. یاهیثان 5 اي 2ادغام  یهابا استفاده از زمان یدر حالت تابش نسب هاشيآزما

س روش ستفاده از اک سپ ومیليبر دیبا ا سلولز  یلترهایف یشده رو کیا ستر  ، ۳/۰، ۴/۰، 5/۱، ۳/۰، 6/۰) مقادير مختلفدر  (MCE مخلوط ا

 [.6، 2شد] یابي)پنج نمونه در هر سطج( ارز ، صفر(۰2/۰، ۱/۰، 2/۰

 (n=12)ها در روز اولشد. نمونه ديیتأ MCE یلترهایف یرو بريلیم کروگرمیم ۱/۰به مقدار  (  30 = [n]ها )تعدادنمونه مدتیطولان یداريپا

 یکاهش چیهارزيابی  پس از (n = 3) شدند آنالیزماه  کيو  (n = 3)، سه هفته (n = 3)دو هفته  (n = 3)ده روز  (n = 6)هفته  کيو سپس 

 روز مشاهده نشد. یتا س یشده پس از نگهدار زیو آنال شدههیته یهانمونه یفلورسانس گنالیس رد

ستفاده از محلول یهاشيآزما ضوربريلیم  μmol/L۱/۰  و nmol/L ،۱۰۰صفر یهاتداخل با ا ، mmol/L ۴/۰، Al،Ca ،Co ،Cu ،Fe در ح
Ti ،Li ،Ni Pb ،Sn ،U ،V ،W  ياZn انجام شد. 

 [.۱۱، ۱۰انجام شد] زیروش ن یشگاهيآزما نیب یهایابيهر تداخل بالقوه انجام شد(. ارز یجداگانه برا یهاشيآزما)

با محلول  سلالاهيمقا ی)برا SOLU-SERT یداخل یهاو کپسلالاول MCE یلترهایدر ف نيزیبدون ل شلالاناسلالاايیبا اسلالاتفاده از محلول  روش
 ,Glomax™ Turner Biosystemsسلالانج  فیط کي یکار بر رو نيا گرديد. شيو آزما سلالاهيمقا ۴( در جدول نيزیل یحاو شلالاناسلالاايی

Sunnyvale, CA)  )نانومتر انجام شد. ۳6۰در  کيتحرطول موج نانومتر و  ۴75 ± 5 یانتشاردر طول موج  لتریبا ف 
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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

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

 های وب ذکر شده در این سند از تاریخ انتشار قابل دسترسی بودند.ندارد. همه آدرس
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 به وسیله کروماتوگرافی یونی ذرات فلوراید و اسید هیدروفلوریک

 

PARTICULATE FLUORIDES and HYDROFLUORIC 

ACIDby Ion Chromatography 

 

 7906: شماره روش

 :انتشار تاریخ 

  1994آگوست  15  :1 شماره

 2014می  20: 2شماره 

CAS: 7664-39-3                   RTECS: (HF) MW7875000 
                                 HF, F:فرمول شیمیایی

   ۰۱/2۰(اسید هیدروفلوريک) -998/۱8(فلورايد) :وزن مولکولی

  سديم فلورايد اسید هیدروفلوريک، هیدروژن فلورايد، اسامی مترادف:

پاسکال(،چگالی ۱۰۴.۴میلی متر جیوه)78۳فشاربخار ،5/۱9 ℃نقطه جوش ،-1/83 ℃ نقطه ذوب هیدروفلوريک: گازی،اسید  ها:ویژگی

 .کنندمی آزاد را HF ، بخاراسیدها حضور در فلورايد هاینمک -987/۰نسبی

 کامل:نوع ارزیابی

 مجازود حد

OSHA: (اسید هیدروفلوريک)ppm 3)3 ، )فلورايدهاmg/m 2.5 

NIOSH:(fluorides) 3mg/m 2.5  .ppm 6ppm (HF), STEL (HF):  3 
 

 سنجش
 

 کروماتوگرافی يونی با آشکار ساز هدايتی:سنجشروش 

 (-Hيون فلورايد)ترکیبات آنالیت:

 8/۰تا  mg/l ۴/۰:يون فلورايد: استاندارد محدوده کالیبراسیون
کعب )يون مگرم برمتریلیم۰۰9/۰-گرم برلیترلیمی۱/۰:تشررخیص حد

 (برداری شدهلیتر حجم هوای نمونه ۱2۰برای  فلورايد

    ۰56/۰ و برای اسیدهیدروفلوريک۰۳۳/۰ برای فلورايد بردار:دقت نمونه
 میکرولیتر 5۰ م تزریق:حج

 سديمکربنات بی – محلول آبی کربنات سديم: استخراج

 متوقف کننده و ستون آنیون تبادل ستون پیش :ستون
  

 نمونه برداری
 

 قطر وmμ 8/۰ خلل و فرج سلولز با نیترات فیلتر : پیشبردارنمونه
سلولز فیلتر، همراه با متر میلی ۳7 شته به نیترات  با  3CO2Na آغ

يک  توسلالالاط شلالالاده جدا متر،میلی ۳7 قطرو μm 8/۰قطر منافذ 

  اثر بیشیمیايی  یجداکننده
 یتر بر دقیقهل ۱ -2دبی:

 یترل ۱5 :برداری حداقل حجم نمونه

 یترل ۱۰۰۰ :برداریحداکثر حجم نمونه

 ۴ ℃در دمای نمونه: جاییجابهروش 
 نمونه: پایداری

 روز۱۴فلورايد: حداقل به مدت 
 و بعد 2۰ ℃ روز در دمای7اگر به مدت لوريک: اسلالالایدهیدروف

 روز ماندگار است.28، به مدت نگهداری شود ۴℃ازآن در دمای

 نمونه  ۳حداقل  :های شاهدنمونه

 های ویژهاحتیاط
 

ست سیدها به ويژه هیدروفلوريد برای پو شما شا، چ های مخاطی ها وغ
ظروف آزمايشلالاگاهی . کندشلالایشلالاه را حل می. بسلالایار خورنده اسلالات

صیه می ستیکی تو سیدشود. پلا ستکش، هنگام کار با ا روپوش ها از د

ها بايد با تهويه . تمامی کارعینک ايمنی اسلالاتفاده کنید آزمايشلالاگاهی و

ضروری است که اسید به  تجهیزات انجام شود. مناسب برای پرسنل و
 جلوگیری شود. گرمازا آب اضافه شود تا از واکنش شديد 

 صحت
 

عه يد میلی 9/5تا  ۴/۰ :محدوده مطال عب برای فلورا گرم بر مترمک

 اسید هیدروفلوريکبرای  6تا  ppm ۳/۰و

 ناچیز :تورش
لی قت ک لورايلالاد و۰7۴/۰ :د ف يون  برای اسلالالایلاد ۱25/۰ برای 

 هیدروفلوريک

 NIOSH صلالاحت معیار جای به ۴ مرجع از اسلالاتفاده با صرحت:
 .شد تعیین
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 کاربرد

 .است مناسب لیتری 25۰ هوای نمونه يک برای نمونه در گرممیلی 8تا  ۱/۰ (حداقل) کاریمحدوده
 

گرهامداخله  

الکترودهای انتخابی  د،نباشلالا موجود هوا در اسلالاتات و فرمات اگر د.نکن ايجاد تداخل مثبت دنتوانمی کار محیط در اسلالاتات و فرمات ترکیبات

 ايجادکنند.توانند تداخل منفی می and Al+3, Fe+2Ca ,3+هايی نامحلول در فلورايد مانندکاتیون جايگزين مناسبتری هستند.يونی 
 کند.بازيابی گاز هیدروفلوريک در رطوبت بالا کاهش پیدا می

 

 

 های دیگرروش
 

کند و استفاده از فیلتر آغشته شده را به جای پد سلولزی تصفیه کامل، دقت روش را به روزرسانی میبا ارائه اطلاعات  NIOSH7906 روش

با .کندپیشلالالانهاد میشلالالاده  يد و برای تعیین ذرات فلورNIOSH 7903 روش جايگزين ،مطابقت دارد ISO21438-3 روش اين روش که  ا
آوری بخش قابل اسلالاتنشلالااق ذرات تواند امکان جمعآن اسلالات که میمزايای اين روش  شلالاود.کار میمحیطهای هیدروفلوريک گازی در نمونه

های تواند محدوديتنمايد و می آوریاختیاری قرار دارد( جمعاسلالاتنشلالااقی بردار پیش فیلتر )که در داخل يک نمونه فلورايد را با اسلالاتفاده از

 سازد.فراهم  برداریهیدروفلوريک در دبی بالاتر را در طول نمونهکمتری برای تشخیص و سنجش گاز 

صیه میهای جايگزينروش ASTM D4765 و   NIOSH 7902روش د که بر تشخیص يون نشوی هستند که برای فلورايدهای نامحلول تو
 فلورايد توسط الکترود انتخاب يونی تکیه دارد.

 
 

 تجهیزات 
 

 متر ومیلی ۳7ی با قطر برداری: پیش فیلتر نیترات سلالالالولزنمونه. ۱

آغشلالالاته نشلالالاده، ذرات فلورايد را  فیلترمیکرومتر.  8/۰اندازه منافذ 

کنلاد در حلاالی کلاه فیلتر آغشلالالاتلاه شلالالالاده، بخلاار آوری میجمع

سر فیلتر. کندآوری میهیدروفلوريک را جمع شت  صورت پ ها را به 
شته قرارداردهم ) ست فیلتر آغ ( در يک نگهدارنده پیش فیلتر بالا د

متر که از نظر شلایمیايی میلی ۳7ای با قطر اسلات سلاه قطعهفیلتر ک

 قرار دهید.بی اثر است 

لیتر در دقیقه با لوله اتصلالالاال قابل  2تا۱ برداری فردیپمپ نمونه. 2

 انعطاف 

ماتوگر. ۳ با پیش سلالالاتونICافی يونی )کرو  ۴متر در میلی 5۰ ( 
ستون تبادل يونی )مترمیلی ستون  ،میلی متر(۴متر در میلی 2۰۰، 

هدايتی که به واحد پردازش  میلیمتر ( وآشکار ساز۴متوقف کننده )

  .ها متصل شده استداده

 حمام اولتراسونیک . ۴
 لیتری با درپوش پیچی میلی ۱۰پلاستیک بی اثر ظروف . 5

 لیتر میلی ۱۰۰۰تا  25بالن حجمی . 6

 میکرولیتری ۱۰۰۰۰تا  5۰پیپت . 7

 لیتریمیلی ۱۰۰تا  25بشر . 8

 دستگاه فیلتراسیون با فونل فیلتر )قیف فیلتردار(. 9

 میکرومتر ۴5/۰ ی با اندازه منافذهای يکبار مصرف سلولزفیلتر. ۱۰

 یمصرف ییایمیمواد ش
 

 MΩ-cm ۱8≤ مقاومت ديونیزه، آب؛ .۱

  آمريکا شیمی انجمن ؛ محصولآببی )3CO2Na(سديم کربنات .2
 آمريکا شیمی انجمنمحصول  ؛سديم هیدروژن کربنات .۳

گرم ماده را در  95/7؛ 3CO2Naمولار 75/۰فیلتر اشلالاباع شلالاده با  .۴

در بالن  سلالالاپس. شلالالاود مخلوط تا بچرخانید و کنید حل ديونیزه آب
به  مخلوط کاملا برسلالالاانید و لیترمیلی ۱۰۰ حجم حجمی دربسلالالاته 

 .نمايید

 مولار 3CO2Na ،۱/۰ولارم 8/۰؛ نلالادهيمحلول اسلالالاتوک شلالالاو .5

3NaHCO ،96/۱6 3 رمگCO2Na 3 گرم 68/۱ وNaHCO  را در آب
لن حجمی دربسلالالاتلالاه بلاه کنیلالاد. حلالال ديونیزه  سلالالاپس در بلالاا

 .نمايیدلیتر برسانید و کاملا مخلوط میلی2۰۰حجم

 ۱/۰با نسلالالابت   3CO2Na میلی مولار محلول 8:محلول شلالالاوينده .6
 و 3CO2Naمولار8/۰ میلی لیتر از3NaHCO - ۱۰محلولمولار میلی

لیتری  ۱را در يک بالن حجمی  3NaHCOمولارمحلول اسلالاتوک ۱/۰

با آب ديونیزه به طور  نمايیدرقیق  ،تا نقطه علامت گذاری شلالالاده  و 

تا تازه ، را هرهفته تهیه کنید شلالالاويندهمحلول  کامل مخلوط کنید.
 باشد.

 گرم بر لیتر میلی۱۰۰۰ ؛محلول استاندارد فلورايد .7

به میلی لیتر)  گرم برمیلی ۱۰۰ ؛محلول اسلالالاتوک کالیبراسلالالایون .8
ستاندرد فمیلی ۱۰عنوان آنیون (: مقدار  لورايد در يک لیتر از محلول ا
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 فونیک بر پايه استايرن های رزين اسید سولکارتريج. ۱۱

برای تهیه  آب ديونیزه شلالاده با مقاومت  ؛سلالایسلالاتم تصلالافیه آب. ۱2
 ۱8مساوی يا بزرگتر از 

 لیتری میلی ۱۰۰اتیلنی  بطری پلی .۱۳

 میلی لیتری  ۱۰لیتری يا میلی 5های پلاستیکی سرنگ. ۱۴

سرنگی،. ۱5  قطرفیلتر ممبران پلی تترا فلورواتیلن با  کارتريچ فیلتر 
 میکرومتر 8/۰منافذ 

 6/۰ ی دمترمیلی 6۰میکرولیتری با سلالاوزن  5۰گ میکروسلالارن. ۱6

 متر میلی
يال. ۱7 نهو کار نمو یت؛ برداریهای خود با ظرف  75/۰ پلی پروپیلن 

  میلی لیتر

 

تا علامت مشلالاخص شلالاده  و لیتری قرار دهیدمیلی ۱۰۰بالن حجمی 

به مدت چه نموده رقیق ار هفته وکاملا مخلوط کنید. محلول حداقل 
 .دمای اتاق پايدار استدر 

با مولاريته . 3Co2Naمیکرولیتر  ۱2۰ ،برای تهیه فیلتر آغشته شده .9

به طور يکنواخت روی سلالالاطج  فیلتر پخش کنید و بگذاريد 75/۰ را 

 .گردددمای اتاق خشک  چند ساعت در
 

 

 برداریهای داخلی قبل از نمونهآماده سازی کپسول

 نمونهنمونه برداری، انتقال و نگهداری 
 

اطمینان . فیلتر ها را جداکنید. سلالالاپس با يک پیش فیلتر، برداری آغشلالالاته کنیدنمونه تمیز را با يک فیلتر نمونه، هر برداریقبل از نمونه .۱ 
 کند.میعبور برداری از پیش فیلتر سپس از فیلتر نمونهبرداری هوای نمونهشوند ابتدا اصل کنید ساختاری که در آن فیلترها قرارداده میح

 کالیبره کنید. نمونه شاهدبرداری فردی را با يک . هر پمپ نمونه2

 بردارنمونهاز بارگذاری بیش از حد  شلالاود.لیتر انجام می ۱۰۰۰تا  ۱5لیتر با حجم کل نمونه میلی 2تا۱بینبرداری با  سلالارعت جريان نمونه .۳

 اجتناب کنید. )میکروپیت(
را از لیتر مواد میلی 2با محلول شلالاوينده تقريبا . قرار دهید داردر ظروف پلاسلالاتیکی درپوش خارج کرده و، فیلترها را برداریپس از نمونه .۴ 

 محلول شوينده را به ظروف اضافه کنید تا به حجم نهايی برسید.. بشويیدسطوح داخلی قسمت پیش فیلتر کاست 

های میدانی . اينها را به همان روشی که نمونهارسال کنید فیلتر شاهد راحداقل سه  آوری شده در روز،های جمع. برای هرمجموعه از نمونه5
وآن را به همراه  میلی لیتر محلول شلالالاوينده اضلالالاافه کنید ۱۰. مثال هر فیلتر را در ظرفی قرار دهید برای .ايد، آماده نمايیدرا تهیه نموده

 .نمايیدبه آزمايشگاه ارسال  شاهدهای نمونه

شب يا بیشترنمونهتمام  .6 ست يک  شگاه ،هايی که قرار ا سال به آزماي شوندقبل از ار را  هاهمه نمونه. يخچال نگهداری کنید ، در، نگهداری 
 به آزمايشگاه ارسال کنید. ای نگهداری وهای زنجیرها روشمطابق ب

 در يخچال نگهداری کنید.تا آماده شدن برای آنالیز  ها را بلافاصله پس از دريافت از آزمايشگاهنمونه .7

نالیز  را ظرف دوها . نمونه8 يافت آ بهنمايید. میهفته پس از در . برای نگهداری نگهداری نمودآنها را مدت يک هفته در دمای اتاق  توان 

 نگهداری کنید.( ۴ ℃ در يخچال ) ، آنها راهاتر نمونهطولانی
 

 سازی نمونهآماده

 به دمای اتاق برسانید. وانبار خارج کرده  روف نمونه را ازظ .9 

 .دقیقه خنک شوند ۱5اجازه دهید حداقل  دقیقه در حمام اولتراسونیک کنید و ۱5 ها را به مدتنمونه .۱۰

 سلالاتايرنو يک کارتريج رزين سلالاولفونیک اسلالاید برپايه ا PTFEلیتری، نمونه را از طريق فیلتر میلی ۱۰يا  5های با اسلالاتفاده از سلالارنگ .۱۱
ستورالعمل سازنده پیروی کنید(.فیلترکنید.)از د ستیکی تمیز قرار  و بريزيدرا دور  یاول لیترمیلی دو های  محلول باقی مانده را در ظروف پلا

 .دهید
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 کالیبراسیون و کنترل کیفی
 

میکروگرم برمیلی لیتر  8تا  ۴/۰با محدوده  را در های اسلالاتاندارد کاری کالیبراسلالایون، محلولمحلول معرف اسلالاتوک در کردنبا رقیق . ۱2

هفته  های کاری تازه را هر دواسلالاتاندارد در بسلالاته نگهداری کنید.و پلی اتیلن محکم های اسلالاتانداردهای کار را دربطری تهیه کنید. فلورايد

 .يکبار تهیه کنید

با تهیه میکروگرم بر میلی لیتر فلورايد در هرنمونه هسلالاتند،   8تا  ۴/۰که در محدوده  ،کاریاسلالاتاندارد 6.کروماتوگراف يونی را با حداقل ۱۳
 کالیبره کنید. ( است،میکروگرم بر میلی لیتر)در مقابل غلظت  (مترارتفاع پیک آنیون )میلیمتر يا  میکرو ، که براساسنمودار کالیبراسیون

ستانداردهای ک۱۴ صلیهاار را با يک ديگر همراه با نمونه. ا سه نمونه از هر نمونه ) 2۰تا  ۱حداقل   شاهد و معرف  درهای نمونه ،ی ا حداقل 

سلولز تغییراتلترفینمايید. آنالیز  کدام( سبت به  یهای نیترات  شاهدفیلترهای نمونهرا ن شان میده های  صلاح نمونه . دنن  شاهد نیزبنابراين ا
 مهم است.

 سنجش
 

ساير شرايطی که توسط  مگا پاسکال( و ۱۳میلی لیتر در دقیقه يا فشار  ۱/۰ )مثلا.کروماتوگراف يونی را روی سرعت جريان توصیه شده ۱5

 تنظیم کنید. ،سازنده ابزار مشخص شده است

 از پیک ارتفاع اگر. بگیريد اندازه را فلورايد پیک ارتفاع و کنید تزريق به کروماتوگرافی را( میکرولیتر 5۰ مثال برای) نمونه از کمی . مقدار۱6

 .کنید اعمال محاسبات در را مناسب رقت ضريب و نموده آنالیز مجددا کنید، معرف رقیق با را آن رفت، فراتر خطی کالیبراسیون محدوده
 

 محاسبات
 

 )لیتر( شده محاسبه کنید. برداری)میلی گرم بر متر مکعب( را در حجم هوای نمونه غلظت جرمی فلورايد .۱7

 

 

 
 C0= میانگین غلظت فلورايد برحسب میکروگرم بر میلی لیتر، درمحلولهای نمونه

محلول  غلظت فلورايد برحسب میکروگرم برمیلی لیتر در=   C 

حجم نمونه هوا برحسب لیتر   =V 
 V0 = حجم برحسب میلی لیتر، در محلولهای نمونه 

 V1 = حجم برحسب میلی لیتر، در محلولهای نمونه 

 Fd= ضريب رقت برای هرنمونه محلول 

 FC=۱/۰5۳ )در صورت وجود(HF ضريب تبديل برای تبديل از فلورايد به غلظت

 n =بازيافت
 

 ارزیابی روش

کند و استفاده از فیلتر آغشته شده را به جای پد سلولزی تصفیه با ارائه اطلاعات کامل، دقت روش را به روزرسانی می NIOSH7906روش 

شنهاد می شمارهشده پی ست که برای تعیین ذرات   NIOSH7903 مطابقت دارد و جايگزين روش ISO21438-3، با روش 2کند. روش  ا
يد و هیدروفلوريک گازی در نمونه يد و گاز آوری نمونه برای هر دوپس از جمع شلالالاود.کار اسلالالاتفاده میهای محیطفلورا  نمونه يون فلورا

گرم فلورايد در فیلترهای یلیم 5 بیش از ای که ترک آلايندههیچگونه بدسلالات آمد. همچنین  %۱۰۰±2بازيافت برابر  هیدروفلوريک به میزان

برای  ،گرددهای آلوده شده تعیین میآنالیز فیلترضريب تغییر که از تحلیل تغییرات ناشی از ی داشته باشد، مشاهده نشد. مولفهآغشته شده 

 .]6.۳[است %۳/۳تا  %7/۱ و برای فلورايد %۴/2هیدروفلوريک

 رطوبت در را( ٪95از  شی)ب یکم یبردارنمونه يیکارامتر مکعب میلی 5تا  5/۰ برای هیدروفلوريکتست آزمايشگاهی با اتمسفر آزمايشی 
 .بود ٪6۰ حدود ٪8۰یدر رطوبت نسب بازيافت اما داد، نشان ٪6۰تا  %2۰ نسبی
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 ؛توان به صورت زير محاسبه کرد% را می 6۰بیشتر از هیدروفلوريک  بر بازيافت(RH) تاثیر رطوبت نسبی 

 
 

 
روش  یريتکرارپذ جيمشاهده نشد. نتا 5تا  3mg/m  ۳/۰در محدوده غلظت ديذرات فلورا بازيافت بر( ٪8۰ تا ٪2۰از رطوبت )از  یریتأث چیه

روش با  نيا نشان داده شده است. I جدول در( بود ٪5۰ باًيتقر ی)رطوبت نسب ديو آئروسل فلورا ديفلورا دروژنیه یشيآزما یاتمسفرها یبرا

 [ اعلام شده است. 6] یالملل نیاستاندارد ب کي[ استفاده شده است و به عنوان ۱۴مستقل] قاتیدر تحق تیموفق
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سئولیت: صولی به منزله تاییدذکر هیچ  رفع م ست NIOSH شرکت یا مح سایت های خارج از .نی ستناد به وب  به منزله  NIOSH علاوه بر این، ا

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

 شده در این سند از تاریخ انتشار قابل دسترسی بودند.های وب ذکر ندارد. همه آدرس
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)هیدروژن کلرید، هیدروژن  اسیدهای فرارتوسط کروماتوگرافی یونی

 برومید، اسید نیتریک(
 

 VOLATILE ACIDS by Ion Chromatography  

(Hydrogen Chloride, Hydrogen Bromide, Nitric Acid) 
 

 7907 :شماره روش

 2014می  20 :تاریخ انتشار 

  

CAS:  ۱جدول                                     RTECS:  ۱جدول  
                                                                             HBr، HCl، 3HNO :فرمول شیمیایی

 1: جدول وزن مولکولی

 : اسید آزوتیک3HNO( ۳: هیدروبرومیک اسید HBr( 2 وکلريک، اسید نمک، اسید مورياتیک: اسید هیدرHCl( ۱: اسامی مترادف

 ۳ جدول ها:ویژگی

 کامل :نوع ارزیابی

 مجازحدود 

NIOSH : 2جدول 

OSHA : 2جدول 
 

 سنجش
 

 يیرسانا صیبا تشخ (IC) یوني یکروماتوگراف :سنجشروش 

 (NO-3) تراتیو ن (-Br) دیبرم ،(-Cl)ديکلر ون: يترکیبات آنالیت
  ميسد دروژنی/ کربنات ه ميکربنات سد یمحلول آب استخراج:

 تریکرولیم 25 :حجم تزریق

جداسررازی مولار ۱/۳:حلال  لی  ی لی 3CO2Na/ ۳5/۰م ی  مولارم

3NaHCO میلی لیتر در دقیقه 5/۱، دبی 
 (suppressorپايانی )و ستون  ونیستون، ستون تبادل آن شیپ :ستون

گرم یلیم ۴/۰؛ تراتیو ن دیبرم د،يکلر :استانداردمحدوده کالیبراسیون 

 تریل یلیگرم در میلیم ۴تا  تریل یلیدر م
شخیصحد    3mg/m ۰۰۱2/۰ گرم برای هر اسلالاید يامیلی ۰۰۳/۰ :ت

 لیتری 2۴۰برای حجم هوای 

 اسیدهابرای همه  ۰۱/۰: دقت نمونه بردار

 بردارینمونه
 

اثر صلالاورت سلالاری که با يک اسلالاپیسلالار بیفیلتر به دو بردار:نمونه

فیبر کوارتز با  ( پیش فیلتر: فیلتر۱اند: )شلایمیايی از هم جدا شلاده
نه2متر )میلی ۳7قطر  با برداری: فیل( فیلتر نمو یافی کوارتز  تر ال

به محلول میلی ۳7قطر  ته   3CO2Naمیکرولیتر  5۰۰متر آغشلالالا

(1M) 

   L/min  2۱ دبی:
 لیتر ۳۰ :بردارینمونهحداقل حجم 

 لیتر  6۰۰ :برداریحداکثر حجم نمونه

 معمولی نمونه: جاییجابهروش 
 روز 28حداقل  ۴℃ هفته و در ۱برای  2۰℃در نمونه: پایداری

 (setنمونه شاهد در هر مجموعه ) ۳ نمونه های شاهد:

 های ویژهاحتیاط
 

عینک ايمنی هنگام کار با اسیدها از دستکش، روپوش آزمايشگاهی و 

استفاده کنید. تمام کارها بايد با تهويه مناسب برای پرسنل و تجهیزات 
شديد گرمازا، ضروری است  هایانجام شود. برای جلوگیری از واکنش

زيرا  ؛که اسید به آب اضافه شود. از تماس مستقیم خودداری کنید

اسیدها برای چشم، پوست و سیستم تنفسی هم خورنده و هم تحريک 

 ده هستند.کنن

 صحت

  محدوده مطالعه:

 گرم در نمونه یلیم 6/۱ تا ۰۴/۰:  ديکلر دروژنیه

 گرم در نمونه یلیم ۳/2تا  ۰۳/۰:  دیبروم دروژنیه
 گرم در نمونه یلیم  5/۱تا  ۰۴/۰: کيترین دیاس

 [۴] زیناچ :تورش

 3HNOبرای  ۰7/۰و  HBrو  HCLبرای  ۰6/۰ :دقت کلی
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. کمتر HBrو HCl یبرا %۱2کمتر از *: افتهيگسترش  تیقطع عدم

 3HNO یبرا %۱۴ز ا

 صحت:

 یسنت صحت اریمع یبه جا  ISO98با استفاده از  صحت*محاسبات 
NIOSH شد. نییتع 

 کاربرد

 .لیتری است 2۴۰رای يک نمونه هوای گرم در نمونه بمیلی 2تا  ۰۱/۰ محدوده کاری )حداقل(
 

 گرهامداخله
 

د. برای نمونه در صنعت شوتوانند با ذرات نمونه برداری شده روی پیش فیلتر واکنش دهند که منجر به نتايج کمتر میاسیدهای غیر آلی می 

گری مداخلهذرات  هاباشد. کلريدها و نیترات HClگیری تواند يک عامل مخدوش کننده اصلی در اندازه، که در آن وجود اکسید روی میگالوانیزه

که آزاد کنند  3HNOو  HClواکنش داده و  برداری شدها اسیدهای نمونهتوانند بمیشوند. اين ذرات هستند، که توسط پیش فیلتر حذف می
 .شودآوری شده و منجر به نتايج بالاتر میجمع برداریمتعاقباً روی فیلتر نمونه

 

 های دیگرروش
 

های هوای در نمونه 3HNOو  HCl ،HBrبرای تعیین   7903NIOSH روشمطابقت دارد، جايگزين   21438ISO-2روش  اين روش که با 

های کمتری برای تشخیص و برداری، محدوديتآن است که به دلیل نرخ بالای جريان نمونه. مزيت اصلی اين روش باشدمی ICبه وسیله 
 کند.کمیت سنجی اسیدهای فرار فراهم می

 

 تجهیزات 
 

متر آغشلالاته به  یلیم ۳7با قطر  یکوارتزالیاف  لتری: فبردارنمونه -۱

یاف لتریفاز نوع  لتریف شیو پ مولار 3CO2Na ۱ تریکرولیم 5۰۰  ال

که توسلالالاط یلیم ۳7با قطر  یکوارتز نده کيمتر   کيدر  جداکن

 .اثر جدا شده است یب يیایمیکاست ش لترینگهدارنده ف
 ،بردارهانمونه دراسلاتفاده  یبرا ،متریلیم ۳7با قطر  هاجداکننده -2

ساخته  لنیپروپ یپل یهااستوانه ؛مثال برای اثر،یب يیایمیاز مواد ش

 اند.شده
با دبی یپمپ نمونه بردار -۳ با لوله  قه،یدر دق تریل 5تا  ۱ فردی 

 رياتصال انعطاف پذ

 ۴/۰ متر در یلیم 5۰سلالالاتون ) شیبا پ ؛(IC)یونيکروماتوگراف  -۴

 متر(، یلیم ۴/۰ متر در یلیم 2۰۰) ونیمتر(، سلالاتون تبادل آن یلیم
شگر پردازيک  که به آشکارساز  ومتر(  یلیم ۴)فرو نشاننده ستون 

  متصل باشد.

 کیحمام اولتراسون -5
 یچیبا درپوش پ ،یکیپلاست تر،یل یلیم ۱5 ؛استوانه -6

 تریل یلیم 2۰۰۰تا  ۱۰ ؛یحجم هایبالن -7

 تریکرولیم 5۰۰۰تا  ۱۰ ؛پتیپ -8

 یمصرف ییایمیمواد ش
 

 MΩ-cm ۱8≤(، مقاومت DIديونیزه ). آب؛ ۱
تعیین  خلوص آزمايشگاهی ديونیزه، با(؛ 3CO2Na. کربنات سديم )2 

 (ACSانجمن شیمی آمريکا ) شده توسط

(، با خلوص آزمايشلالالاگاهی 3NaHCO. سلالالاديم هیدروژن کربنات )۳
ACS 

 حامل و استخراج : . محلول استوک ۴
;3/ 0.069 M NaHCO 3CO2NaM  0.62 

 تریل یلیم 5۰را در  3NaHCOگرم  ۱5/۱و  3CO2Naگرم  ۱۴/۱۳

سپس در يک بالن  تا مخلوط شوند. دیحل کرده و بچرخان زهیونيآب د
 .نمايیدمیلی لیتر برسانید و کاملاً مخلوط  2۰۰حجمی به 

 ؛. محلول استخراج و حامل5
3/ 0.00035 M NaHCO3CO2NaM  0.0031 

/ محلول اسلالاتوک  3CO2NaM 0.62میلی لیتر محلول اسلالاتوک  ۱۰

3NaHCO M0.069  با لیتری منتقل کنید،  2را به يک بالن حجمی

، درب آنرا کردهگذاری شلالاده رقیق آب ديونیزه شلالاده تا نقطه علامت

 بسته و کاملاً مخلوط کنید.
و   (- Br)برمیلالاد، (-Cl)کلريلالاداز هلالاای اسلالالاتلالاانلالادارد . محلول6

 میلی گرم در لیتر. 3NO( ،۱۰۰۰( نیترات
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 یتریل یلیم ۱۰۰تا  25 ؛بشر -9

صف ستمیس -۱۰ شده با مقاومت  زهیونيدیآب  هیته یبرا ؛آب هیت
≥۱8 MΩ-cm 

 تریل یلیم ۱۰۰ لن،یات یپل ؛یبطر -۱۱

 تریل یلیم 5 ،یکیپلاست ؛سرنگ -۱2

  لنیتترافلوئوروات یپل يیغشا یلترهای، با فگیسرن لتریف جيکارتر -۱۳
(PTFE)   کرومتریم ۴5/۰ پور سايزبا 

سوزن تر،یکرولیم 5۰ ؛سرنگ کرویم-۱۴  x6/۰ متر یلیم 6۰ یهابا 

 متر یلیم
 تریلیلیم 2 تی، با سپتوم شکافدار، ظرفینمونه بردار یهااليو -۱5

 گرمیلیم ۰۱/۰ تا یریگوزن تیقابل؛ . ترازو۱6

میکروگرم بر میلی لیتر )به  ۱۰۰. محلول اسلالالاتوک کالیبراسلالالایون، 7

میلی لیتر محلول اسلالاتاندارد کلريد، برمید و  ۱۰عنوان آنیون(: مقدار 
بالن حجمی  به يک  با آب  ۱۰۰نیترات را  میلی لیتری منتقل کنید، 

شده،ديونیزه تا نقطه  سته و کاملاً  آن ، دربنمودهرقیق  مشخص  را ب

 مخلوط کنید.

ی مولار؛ 3CO2Na ۱. محلول 8 ته کردن فیلترهای ال افی برای آغشلالالا
به قطر  را در آب ديونیزه  3CO2Naگرم   6/۱۰ متر؛میلی ۳7کوارتز 

بالن حجمی  يک  به  به صلالالاورت کمی  ید، محلول را   ۱۰۰حل کن

تا نقطه میلی با آب ديونیزه شلالالاده  ید، محلول را   قال ده لیتری انت
 و درپوش را بسته و کاملا مخلوط کنید. مشخص شده رقیق نموده

مولار  ۱ میکرولیتر از محلول 5۰۰. آماده سازی فیلتر نمونه برداری: 9

3CO2Na  ۳7را بلالاه طور يکنواخلالات بر روی فیلتر الیلالاافی کوارتز 

ساعت در دسیکاتور خشک  6و اجازه دهید به مدت  ريختهمتری میلی
 روز مناسب است. ۱۴برای  اين نمونهشود. 

 اقدامات احتیاطی ویژه را مشاهده کنید.* 
 

 برداریهای داخلی قبل از نمونهآماده سازی کپسول

 ی، حمل و نقل و ذخیره سازیبردارنمونه
 

سپس يک پیش فیلتر با  يک جدا کننده قرارداده برداری )آغشته(، بردار تمیز، ابتدا يک فیلتر نمونهنمونههر برداری، در داخل قبل از نمونه. ۱
برداری پیش فیلتر و سپس از فیلتر نمونه ها به نحوی باشد که هوای نمونه برداری شده ابتدا ازنمايید که چیدمان فیلترشود. اطمینان حاصل 

 عبور نمايد.

ای که فیلترهای آغشته .د مناسب هستندنکنرا ايفا می جداکنندهنقش  ،های سه تکه پلی استايرن که بخش حلقه وسط هولدرهولدر: 1نکته 

 برای نمونه برداری آماده کرد. ،روز قبل از استفاده۱۴توان تا شوند را میدر خشک کن نگهداری می

س یهالوله: 2نکته  ستفاده کرد، اما قبل از هر لوله جاذب با یلترهایف یتوان به جای[ را م7] کاژلیلیجاذب  شته ا پیش فیلتر در  کي ديآغ

 نظر گرفته شود.

 .دیکن برهیکال شاهدنمونه بردار  کيرا با  یفرد یبردارهر پمپ نمونه. 2

بردار)فیلتر( پر شلالالادن بیش از حد نمونهاز  شلالالاود.لیتر انجام می 5۰۰تا  ۳۰ه برای حجم نمونه لیتر در دقیق 2 دبینمونه برداری دقیق با . ۳
 اجتناب کنید.

 به آزمايشگاه منتقل کنید که از آلودگی يا آسیب به فیلترها جلوگیری شود.طوری ها را نمونه. ۴

ها ونه. اين نمدیارسلاال کن شلااهدنمونه را به عنوان  خالیآغشلاته  لتریشلاده در روز، حداقل سلاه ف یجمع آور یهااز نمونه سلاریهر  یبرا. 5
 شوند. تينگهداری و مدير  اصلی یهامانند نمونهبايست می

 .به آزمايشگاه ارسال کنید و نگهداری، ها را مطابق با استانداردونهتمام نم. 6

 .دی( قرار ده۴℃) خچاليها را در تر، نمونهیطولان ینگهدار یکرد. برا رهیهفته ذخ کياتاق به مدت  یتوان در دمایها را منمونه. 7
 .دین، آنالیز کیجمع آوربعد از هفته  ۴روز تا  ۴ نیها را بنمونه. 8

 سازی نمونهآماده
 

 (.کيترین دیاز تلفات اس یریجلوگ ی)برا دیکن یروز نگهدار ۴را حداقل به مدت  یبردارنمونه لترینمونه، ف کردنحلقبل از . 9

 های نمونه را از انبار خارج کرده و به دمای اتاق برسانید. فیلترهای اولیه را دور بريزيد.درهول .۱۰
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، توصلالایه آنالیزتوجه: در صلالاورت تمايل، پیش فیلترها را می توان برای تعیین ذرات کلريد، برمید و نیترات آنالیز کرد. در صلالاورت انجام اين 

سطوح داخلی نمونهشودمی سوبات ديواره DIرا با چند میلی لیتر آب  بردار،  شو دهید تا ر ست روی پیش  ،شدهآوریهمراه با مواد جمع ،ش
 شامل شود. فیلتر را

ه هر نمونه میلی لیتری قرار دهید و ب ۱5های درب پیچ پلاستیکی های فیلتر آغشته شده( را در لولهفیلترهای نمونه برداری )مثلاً نمونه . ۱۱

 ها را به طور کامل ببنديد.ده اضافه کنید. درب لولهش میلی لیتر آب ديويونیزه ۱۰

 .خنک شوند قهیدق ۳۰حدود  دیو اجازه ده قرار دهید کیدر حمام اولتراسون قهیدق ۱5ها را حداقل به مدت نمونه. ۱2
 

 کالیبراسیون و کنترل کیفی
 
 

 ۴/۰ های استاندارد کاری کالیبراسیون با محدوده تقريباً، محلولجداسازیدر محلول  ،کالیبراسیون استوکاز طريق رقیق کردن محلول . ۱۳

در بسلالالاته نگهداری کنید.  و های پلی اتیلن محکمید. اسلالالاتانداردهای کار را در بطرینیترات تهیه کن گرم در لیتر کلريد، برمید ومیلی ۴ تا

 .استانداردهای کاری جديد را به صورت هفتگی تهیه کنید

سیون ) ارتفاع پیک آنیون ). ۱۴ ، با تزريق (mg/L]میکرو زيمنس[( در مقابل غلظت ) μSيا  mmکروماتوگراف يونی را با تهیه نمودار کالیبرا

 .نمايیددهد، کالیبره و نیترات در هر نمونه را پوشش میمیلی گرم در لیتر کلريد، برمید  ۴تا  ۴/۰ حداقل شش استاندارد کاری که محدوده

از هر  نمونه ۳نمونه )حداقل  2۰در هر  ۱حداقل  توالیبا  شلالااهد میدانیهای شلالااهد و نمونه های نهاسلالاتانداردهای کاری را همراه با نمو. ۱5

 کدام( آنالیز کنید.
 

 سنجش
 

 ريپاسکال( و سا لویک۱.۱x  ۱۰5شده )مثلاً  هی( و فشار توصقهیدر دق تریل یلیم 5/۱ شده )مثلاً  هیتوصدبی  یرا رو یونيکروماتوگراف . ۱6

 .دیکن میکه توسط سازنده ابزار مشخص شده است، تنظ یطيشرا

 یریگاندازه تراتیو ن دیبرم د،يکلر را برای کیو ارتفاع پ د،یکن قيرا به کروماتوگراف تزر تر،یکرولیم 25مثال،  برایاز نمونه،  یمقدار کم. ۱7
رفت، آن  رفرات یخط ونیبراسلالایاز محدوده کال کی(. اگر ارتفاع پقهیدق ۱2و  قهیدق 9 قه،یدق 5 باًيتقر ینگهدار یهادر زمان بی)به ترت دیکن

 .نمايیدرقت مناسب را در محاسبات اعمال  بيو ضر نموده زیمجددا آنال د،یکن قیرق مايع حاملرا با 
 

 محاسبات
 

 ا محاسبه کنید:ر V (L)، در حجم هوای نمونه برداری شده،  3C (mg/m(غلظت جرمی هر آنیون . ۱8
 

𝐶 =
(𝐶1 × 𝑉1 × 𝐹𝑑 ) − (𝐶0 × 𝑉0)

𝑉
𝐹𝐶  

 در اينجا:
C0 میدانی. شاهدهای آنیون در محلولگرم در لیتر، یلی= میانگین غلظت، بر حسب م 

C1 .غلظت، بر حسب میلی گرم در لیتر، آنیون در محلول نمونه = 

V .حجم نمونه هوا بر حسب لیتر = 
V0 میدانی. شاهدهای = حجم، بر حسب میلی لیتر، محلول 

V1 های نمونه= حجم، بر حسب میلی لیتر، محلول 

Fd ضريب رقت برای هر نمونه = 
Fc ضريب تبديل برای تبديل از غلظت آنیون به اسید = 

Fc = ۰2۴8/۱ برای کلريد                 Fc = ۰۱26/۱               برای برمیدFc = ۰۱6۳/۱ رای نیتراتب 
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 ارزیابی روش
 

شده،  در فیلترهای سید کلريدريک و نیتريک %95 بازيابی بیش از، چهار هفته پس از جمع آوری نمونهالیاف کوارتز آغشته  شد و  ا مشاهده 
ی افیلتره آنالیزتعیین شده از  بازيافتمیانگین  .مشاهده نشد 3HNO میلی گرم 5يا  HCl میلی گرم 5/2 نمونه تا پرشدنهیچ پیشرفتی در 

برداری شده فیلترهای نمونه  آنالیزکه از  ،. مؤلفه ضريب تغییرات روشبود 3HNO و HBr، HClدرصد برای ۱۰۰تا  97در محدوده اسپايک 

شی دينامیکی تعیین میدر دستگا سید برای و %۳/۱تا  8/۰ شود، برای کلريد هیدروژنه گاز آزماي  از که همانطور .بود %8/8تا  ۱/۱ نیتريک ا
سپايک هاینمونه آنالیز شخص برومید هیدروژن ا ستقل طور به روش اين. بود %۴/۱تا  8/۰ مقدار اين شد، م سید سه هر برای م  با مطابق ،ا

ناچیز و توافق خوبی را برای کلريد  تورش، آزمايشلالاگاه 5تأيید شلالاده اسلالات. يک مطالعه بین آزمايشلالاگاهی با  ،ااجر قابل یعملکرد معیارهای

 نشان داد.  3HNO برای ۱۰تا  3mg/m 8/۰ و HCl برای 8تا  3mg/m 6/۰ های بینهیدروژن و اسید نیتريک در غلظت
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به منزله  NIOSH علاوه بر این، استناد به وب سایت های خارج از .نیست NIOSH ذکر هیچ شرکت یا محصولی به منزله تایید رفع مسئولیت:

ها مسئولیتی در قبال محتوای این وب سایت  NIOSHعلاوه بر این،  از سازمان های حامی یا برنامه ها یا محصولات آنها نیست. NIOSH تأیید

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

 : اطلاعات عمومی1جدول 
 

 

 

 : حدود مجاز مواجهه شغلی2 جدول

 

 

 :مشخصات 3جدول 
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 (اسید سولفوریک و اسید فسفریک)اسیدهای غیر فرار 
 

NON-VOLATILE ACIDS (Sulfuric Acid and Phosphoric Acid) 
 

 7908:شماره روش

 : نتشارتاریخ ا 

 2024می  10

CAS: 7664-93-9                 RTECS: WS5600000 
CAS: 7664-38-2                   RTECS: TB6300000 

  98.08MW:             4SO2H    و وزن مولکولی: فرمول شیمیایی

                                                 MW: 98.0             4PO3H 
 ، روغن ويترولهیدروژن سولفات: 4SO2H  اسامی مترادف:

                                    4PO3H: ارتوفسفريک اسید 
 ها:ویژگی

4SO2H : فشار بخار  -%۱۰۰برای اسید  ۳۳۰℃و %98برای اسید  ۳۳8℃نقطه جوش -%۱۰۰برای اسید  ۱۰℃و  %98برای اسید  ۳℃مايع، نقطه ذوب

 2۰℃کیلوپاسکال در دمای  ۰۰۰۱/۰کمتر از 

4PO3H: 2۰℃در دمای  ۰۰۳8/۰فشار بخار  -۱58℃نقطه جوش -۴/۴2℃نقطه ذوب  -شود(جامد )اغلب به شکل مايع استفاده می 

 کامل نوع ارزیابی:

  ود مجازحد
OSHA: 3mg/m 1 )4PO3& H 4SO2H(  

NIOSH:3mg/m 3 )4PO3STEL:(H -  3mg/m 1 )4PO3& H 4SO2H(  

 سنجش
 

 ( با تشخیص رسانايیICکروماتوگرافی يونی ) :سنجشروش 

2-( يون سولفات :ترکیبات آنالیت
4SO(   يون فسفات )-3

4PO( 

 میکرولیتر 5۰ حجم تزریق:
کربنات مولار میلی ۳/۰مولار کربنات سلالالاديم و میلی 7/2 اسررتخراج:

 لیتر بر دقیقه 5/۱در دبی  هیدروژن سديم

 پیش ستون، ستون تبادل آنیون و ستون فرو نشاننده ستون:
  :استانداردمحدوده کالیبراسیون 

H2SO4; 0.2 mg/L to 8 mg/L;  
H3PO4; 0.8 mg/L to 8 mg/L [6]  

شخیص حد و  4PO3Hای بر 3mg/m ۰۰2/۰:ت
3mg/m  ۰۰۳/۰ برای 

 4SO2H 
 4SO2Hبرای  ۰۴۳/۰و  4PO3Hبرای  ۰۳2/۰ :دقت نمونه بردار

 بردارینمونه
 

نه تترافلوئورواتیلن  متر؛ يلاا پلیمیلی ۳7کوارتز بلاا قطر  الیلااف فیلتر بردار:نمو
(PTFE ،) میکرومتر ۴5/۰قطر منافذ با 

 لیتر در دقیقه 5تا  ۱ دبی:

 لیتر ۱5 :برداریحداقل حجم نمونه
 لیتر 2۰۰۰ :برداریحداکثر حجم نمونه

  ۴℃ :نمونه جاییجابهروش 

 [۳]روز 28تا  ۴ ℃و پس از آن در دمای 2۰℃دمای هفته در  ۱ :نمونه پایداری

 بردارینمونه شاهد در هر مجموعه نمونه ۳حداقل  های شاهد:نمونه

 های ویژهاحتیاط

شگاهی و عینک  ستکش، روپوش آزماي سیدها از د ستفاده از ا هنگام ا

ايمنی اسلاتفاده کنید. تمام کارها بايد با تهويه مناسلاب برای پرسلانل و 
شلالالاديد گرمازا،  هایتجهیزات انجام شلالالاود. برای جلوگیری از واکنش

آب اضلالاافه شلالاود. در صلالاورت تماس ضلالاروری اسلالات که اسلالاید به 

فسلالافريک با بازها، مواد قابل احتراق، عوامل اکسلالاید کننده، مواد اسلالاید
سوزی و انفجار وجود دارد. از تماس فیزيکی  کاهنده يا آب، خطر آتش 

زيرا اسلالاید سلالاولفوريک و فسلالافريک هر دو خورنده و  ؛خودداری کنید

 صحت

 گرم در هر نمونهی میل 2تا  ۰۰5/۰ :محدوده مطالعه

 [۳ناچیز ] :تورش
 4SO2Hبرای  ۰86/۰و   4PO3H برای ۱۰6/۰ :دقت کلی

 اسید برای هر دو % 2۳کمتر از  *:افتهیگسترش  تیقطع عدم

 :صحت

سبات*  ستفاده با صحت محا  سنتی صحت معیارهای جای به 6 و 5 مراجع از ا

NIOSH شد تعیین. 
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مواد  اينتحريک کننده چشلام، پوسلات و سلایسلاتم تنفسلای هسلاتند. 

ابل گاز هیدروژن ق وبا فلزات واکنش دهند توانند و می بودهسلالاوزاننده 
ید کننده يا های حاوی سلالالافبا محلولآنها را اشلالالاتعال ايجاد کنند. 

 [.۱۰،9]آمونیاک مخلوط نکنید

 کاربرد
 

 ۴2۰يک نمونه هوای  درگرم میلی۰/ ۱تا ۰۰۴/۰، مقدار 4PO3H نمونه اسلالات، برایهر میلی گرم در  ۱/۰تا  ۰۰2/۰ )حداقل( 4SO2H کاری برایمحدوده 
 [.۳،6]باشدمیلیتری 

 

 گرهامداخله

 کنند.های سولفات يا فسفات تداخل مثبتی ايجاد مینمک 
 های دیگرروش

 

ستاندارد اين روش، که مطابق با شدمی ISO21438-1 ا سولفبرای تعیین   NIOSH 7903روش ، جايگزين[6]با سید  سفريک در نمونها  های هواوريک و ف

سط  ست ICتو صلی روش شده ا ست  NIOSH 7908. مزيت ا شاق قابل بخش آوری جمع امکان تواندمیاين ا ستن سل ا سید هایآئرو  و سولفوريک ا

 (انتخابی استنشاق قابل بردارنمونه يک داخل در) کند فراهم فیلتر پیش از استفاده با را فسفريک
 

 تجهیزات
  

متر؛ يلالاا پلی میلی ۳7کوارتز بلالاا قطر الیلالااف  فیلتر: بردارنمونلالاه. ۱

میکرومتر، در نگهدارنده  ۴5/۰ پور سلالالاايز، (PTFE)تترافلوئورواتیلن 

از نظر شیمیايی )فیلتر کاست ساخته شده از مواد مقاوم در برابر اسید 

 (بی اثر
 

یاف: توجه یات حرارتی  فیلترهای ال بدون چسلالالاب و عمل يد  با کوارتز 

 .باشند

نه. 2 مپ نمو له اتصلالالاال  5تا  ۱، فردیبرداری پ با لو قه،  لیتر در دقی
 انعطاف پذير

، (میلی متر ۴/۰ متر درمیلی 5۰)کروماتوگراف يونی، با پیش ستون . ۳

فرو ، سلالالاتون (مترمیلی ۴/۰ میلی متر در 2۰۰)سلالالاتون تبادل آنیون 
 داده  گرپردازش يک اتصال به -یهدايت دتکتور و( میلی متر ۴)نشاننده 

 اولتراسونیکحمام . ۴

له. 5 ثال، پلی پروپیلن برای)میلی لیتری، پلاسلالالاتیکی  ۱۰ لو با (م  ،

 یدرپوش پیچ
 میلی لیتر ۱۰۰۰تا  25 ؛های حجمیبالن. 6

 میکرولیتر ۱۰۰۰۰تا  5۰؛پیپت. 7

 میلی لیتری ۱۰۰تا  25 ؛شرب. 8
برای تهیه آب ديونیزه شده با مقاومت بیشتر يا  ؛سیستم تصفیه آب. 9

 MΩ-cm ۱8مساوی 

 میلی لیتر ۱۰۰پلی اتیلن،  ؛بطری. ۱۰

 میلی لیتر 5، یپلاستیک ؛سرنگ. ۱۱

 یمصرف ییایمیمواد ش
 

 MΩ-cm 18≤(، مقاومت DIديونیزه ) ؛آب. ۱

 بی آب ؛(3CO2Naکربنات سديم ). 2

 ( 3NaHCOسديم هیدروژن کربنات ). ۳

جدااسلالالاتخراج و  اسلالالاتوکمحلول . ۴  / 3CO2Na مولار 27/۰ :سلالالاازیحلال 
 25را در  3NaHCOگرم  25/۰و  3CO2Na گرم 3NaHCO; 86/2 مولار۰۳/۰

میلی لیتر آب ديونیزه حل کرده و بچرخانید تا مخلوط شلالالاوند. سلالالاپس در يک 

سک حجمی به  سانید، درب ظرف را  ۱۰۰فلا ستهمیلی لیتر بر و کاملاً مخلوط  ب
 کنید.

 ۰۰۰۳/۰و  3CO2Naمولار  ۰۰27/۰ :حلال جداسلالالاازیمحلول اسلالالاتخراج و . 5

 / 3CO2Naر مولا 27/۰ اسلالالاتوکمیلی لیتر از محلول  3NaHCO ; ۱۰ مولار

بالن حجمی   3NaHCOمولار ۰۳/۰ يک  به  با آب  ۱را  ید،  قل کن لیتری منت
بسلالاته و کاملا آنرا ، درب نمايیدديونیزه شلالاده تا نقطه علامت گذاری شلالاده رقیق 

 مخلوط کنید.

ستاندارد يون محلول. 6 2-(های ا
4SO(  يون سولفات و)-3

4PO( سفا ت هر کدام ف
 میلی گرم در لیتر ۱۰۰۰

 ۱۰میلی گرم در لیتر )به عنوان آنیون(:  ۱۰۰محلول اسلالاتوک کالیبراسلالایون، . 7

سک حجمی  سفات را در يک فلا سولفات و ف ستاندارد   ۱۰۰میلی لیتر محلول ا

رقیق کرده و کاملاً مخلوط  گذاری شلالالادهمیلی لیتری قرار داده، تا نقطه علامت
 .نمايید

 *به اقدامات احتیاطی ویژه مراجعه کنید
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، با فیلترهای غشلالاايی پلی تترا فلوئورواتیلن یکارتريج فیلتر سلالارنگ. ۱2

(PTFE ) میکرومتر 8/۰ پور سايزبا 
 در یمیلی متر 6۰های میکرولیتر، با سلالاوزن 5۰ ؛میکرو سلالارنگ. ۱۳

 میلی متر 6/۰

 PTFE، روکش پنس. ۱۴

 میلی لیتر 2ظرفیت  برداری؛های نمونهويال. ۱5
 گرممیلی ۰۱/۰سنجش با قابلیت ؛ ترازو. ۱6

 

 برداریهای داخلی قبل از نمونهلآماده سازی کپسو

 بردارینمونه

 .دیکن شاهدنمونه بردار  کيرا با  یفرد یپمپ نمونه بردار. ۱

شلالالادن بیش از حد نمونه بردار)فیلتر(  پراز  .لیتر ۱۰۰۰تا  ۱5برای حجم نمونه  دقیقه لیتر در 5تا  ۱دبی مشلالالاخص بین انجام نمونه برداری دقیق با . 2

 اجتناب کنید.
صله. ۳ ست از پنس با را فیلتر برداری،نمونه از پس بلافا ستیکی ظرف در را آن و کرده خارج کا  2 حدود با. دهید قرار پیچی داردرپوش لیتریمیلی ۱۰ پلا

 نهايی حجم به نموده و اضافه ظرف به را اضافی استخراج محلول. بشويیدفیلتر را ، (مولار ۰۰۰۳/۰و  3CO2Naمولار  ۰۰27/۰)استخراج  محلول لیتر میلی

 .برسانید لیتر میلی 5
 یهامانند نمونهها می بايست . اين نمونهدیارسال کن شاهدنمونه را به عنوان  شاهد لتریشده در روز، حداقل سه ف یجمع آور یهااز نمونه سریهر  یبرا. ۴

 باقیمانده هاینمونه همراه به را آن و کنید اضافه شوينده محلول لیتر میلی 5 دهید، قرار ظرفی در را فیلتر هر مثال،شوند. برای  تينگهداری و مدير اصلی

 .کنید ارسال آزمايشگاه به

ها را مطابق با نمونه. نمايید نگهداری يخچال در شلالاوند، نگهداری آزمايشلالاگاه به ارسلالاال از قبل( بیشلالاتر يا) شلالاب يک اسلالات قرار که را هايینمونه تمام. 5
 به آزمايشگاه ارسال کنید. و نگهداری استاندارد

 درجه سانتیگراد( نگهداری کنید. ۴يخچال ) ا را بلافاصله پس از دريافت درهنمونه برای آنالیز،فیلترها تا زمان آماده شدن . 6

 .نمايیدهفته پس از دريافت آنالیز  ۴ها را ظرف نمونه. 7

 سازی نمونهآماده

 خارج کرده و به دمای اتاق برسانید. محل ذخیرهظروف نمونه را از . 8

 .خنک شوند قهیدق ۳۰حدود  دیو اجازه ده قرار دهید کیدر حمام اولتراسون قهیدق ۱5ها را حداقل به مدت نمونه. 9

ستفاده با. ۱۰ ستخراج هایمحلول لیتری،میلی 5 هایسرنگ از ا سیله به را نمونه ا ستیکی ظروف داخل به PTFE فیلتر يک و  هایويال داخل يا تمیز پلا
 .نمايید فیلتر بردارینمونه

 
 

 کالیبراسیون و کنترل کیفی
 

میلی گرم  8 تا 2/۰ کالیبراسیون با محدوده تقريباً های استاندارد کاری، محلولجداسازیکالیبراسیون در محلول استوک از طريق رقیق کردن محلول . ۱۱

. اسلالاتانداردهای کاری جديد را به نمايیددر بسلالاته نگهداری و های پلی اتیلن محکم ید. اسلالاتانداردهای کار را در بطریدر لیتر سلالاولفات و فسلالافات تهیه کن

 صورت هفتگی تهیه کنید.
، با تزريق حداقل شلالاش (mg/L)]میکرو زيمنس[( در مقابل غلظت μSيا  mmکالیبراسلالایون ) ارتفاع پیک آنیون )کروماتوگراف يونی را با تهیه نمودار . ۱2

 ، کالیبره کنید. در هر نمونه میلی گرم در لیتر سولفات و يون فسفات 8 تا 2/۰ محدوده دراستانداردکاری 

 نمونه از هر کدام( آنالیز کنید. ۳نمونه )حداقل  2۰در هر  ۱حداقل  توالیبا  شاهد میدانیهای شاهد و نمونههای نداردهای کاری را همراه با نمونهاستا. ۱۳
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 سنجش

شده )مثلاً  ۱۴ صیه  شده )مثلاً  5/۱. کروماتوگراف يونی را روی دبی تو صیه  شار تو شرايطی که ۱.۱x  ۱۰5میلی لیتر در دقیقه( و ف ساير  سکال( و  کیلو پا

 توسط سازنده ابزار مشخص شده است، تنظیم کنید.

سولفات اندازه 5۰. مقدار کمی از نمونه، برای مثال، ۱5 سفات،  گیری کنید )به ترتیب در میکرولیتر، را به کروماتوگراف تزريق کنید، و ارتفاع پیک را برای ف
دقیقه(. اگر ارتفاع پیک از محدوده کالیبراسلالایون خطی فراتر رفت، آن را با مايع حامل رقیق کنید، مجددا آنالیز  6/۱۱ دقیقه و 9های نگهداری تقريباً زمان

 .نموده و ضريب رقت مناسب را در محاسبات اعمال نمايید
 

 محاسبات
 

 را محاسبه کنید: V (L)، در حجم هوای نمونه برداری شده، 3C (mg/m(. غلظت جرمی هر آنیون ۱6

 

𝐶 =
(𝐶1 × 𝑉1 × 𝐹𝑑) − (𝐶0 × 𝑉0)

𝑉
𝐹𝐶  

 در اينجا:

C0 های شاهد میدانی.گرم در لیتر، آنیون در محلول= میانگین غلظت، بر حسب میلی 
C1 .غلظت، بر حسب میلی گرم در لیتر، آنیون در محلول نمونه = 

V .حجم نمونه هوا بر حسب لیتر = 

V0 دانی.های شاهد می= حجم، بر حسب میلی لیتر، محلول 

V1 های نمونه= حجم، بر حسب میلی لیتر، محلول 
Fd ضريب رقت برای هر نمونه = 

Fc ضريب تبديل برای تبديل از غلظت آنیون به اسید = 

Fc  =۰2۱/۱ برای سولفات                 Fc  =۰۳۱/۱   برای فسفات 

 ارزیابی روش
 

گرم بر متر مکعب میلی ۱۰ تا 5/۰ را در محدوده %95 آوری بیش ازآزمايشگاهی با اتمسفرهای تولید شده از غبار اسید سولفوريک، راندمان جمع هایروش
اسید سولفوريک و  %95 بیش از ، بازيافتجمع آوری نمونههفته از  ۴پس از  .[۴]دست آوردمیکرومتر به ۴5/۰ پور سايزبا  PTFEدر فیلترهای  4SO2H از

گرم مشاهده میلی ۱نمونه تا  پرشدنو هیچ پیشرفتی در  بازيافت شداسید سولفوريک  %۱۰۰تا 97 شد. در فیلترهای الیاف کوارتز، مشاهدهاسید فسفريک 

شد] سپايکفیلترهای  آنالیزاز  بازيافت[. میانگین ۳ن سید  %۱۰۰تا  97 در محدوده ا ضر۳،۴]بودبرای هر دو ا فیلترهای  آنالیزيب تغییرات روش که [. مؤلفه 
 26 با آزمايشگاهی بین مطالعه يک[. ۳]بود %6/2تا  5/۰ سولفوريک اسید برای و %2/۳تا  7/۰ شود، برای اسید فسفريکتعیین می ی اسپايککوارتز الیاف

ستاندارد انحراف و ناچیز تورش کننده،شرکت سبی ا شگاهی بین ن سید هایغلظت برای را %۱5 تا ۱2 آزماي سید و سولفوريک ا سفريک ا  ۱تا  ۰5/۰ بین ف

[. ۱۳لیتر آزمايش شده است] 2۰۰۰ری اسید سولفوريک در حجم نمونه تا نزديک به گیاندازه برای همچنین روش اين. [ ۱2]يافت مکعب متر بر گرممیلی

 کند. [ را برآورده می۱۴] ای عملکرد مشخص شده در استانداردشايستگی روش، معیاره ،ارقام تحلیلی
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 NIOSH به منزله تأیید NIOSH علاوه بر این، استناد به وب سایت های خارج از .نیست NIOSH ذکر هیچ شرکت یا محصولی به منزله تایید رفع مسئولیت:

های وب ذکر ها ندارد. همه آدرسمسئولیتی در قبال محتوای این وب سایت  NIOSHعلاوه بر این،  یا محصولات آنها نیست. از سازمان های حامی یا برنامه ها

 شده در این سند از تاریخ انتشار قابل دسترسی بودند.

 

 

 تولوئن در خون

 

TOLUENE in Blood 
 

 8007:شماره روش

 2013مارس  5: تاریخ انتشار 

CAS:108-88-3                                   RTECS:XS5250000 
                                     8H7C:فرمول شیمیایی
 14/92وزن مولکولی:

 متیل بنزن، فنیل متان، تولوئن، متیل بنزول اسامی مترادف:

 -6/۱۱۰℃نقطه جوش -متر جیوهمیلی ۴/28فشار بخار  -25℃لیتر در دمای گرم در میلی 8669/۰چگالی  -مايع شفاف: هاویژگی

 کامل: نوع ارزیابی

 حدود مجاز

ستورالعملاز آنجايی که داده  ست در طول زمان تغییر کنند، های حدود مجاز و د صیه می NIOSHهای مواجهه ممکن ا کند برای حدود تو

 [.۱،2روزشده به منابع زير مراجعه کنید]های بهمجاز و دستورالعمل
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 سنجش
 

بالايی  روش سررنجش: گازی/ تزريق از فضلالالالاای  ماتوگرافی  کرو

(headspace / )FID 

 تولوئن  ترکیبات آنالیت:

ضای بالا:  -دقیقه 8/۰برداشلالات؛  -۱29 ℃دمای انتقال؛  شرایط ف

 ۳۴؛ GCزمان هر چرخه  -۱2۰℃دمای سلالاوزن  -دقیقه ۳۰زمان؛ 

 -دقیقه ۴/۰زمان تنظیم فشلالالاار هوا؛  -99℃دمای نمونه؛  -دقیقه
 دقیقه  ۴تزريق؛ 

ستون به مدت  :تزریق شرایط سپس  ۴/۰تزريق مستقیم به  دقیقه، 

با شلالالاکاف در دبی  نده، تزريق  باقیما میلی لیتر در  ۱۳۰برای مقدار 
 دقیقه

  ۱29℃ دمای تزریق:

  25۰℃:  دمای شناساگر

ستون: داريد(. نگهدقیقه  2درجه سلاانتیگراد )به مدت  5۰℃ دمای 
قه ۱۰℃ -22۰تا  5۰℃ مدت  22۰℃ -در دقی به  قه  5) دقی

 داريد(نگه

 psi 2۱هلیوم، با فشار  گاز حامل:
شده :ستون سیلیس ذوب  متر، پوشش میلی 5۳/۰× 75 -مويرگی، 

دی متیل  ٪9۴سیانو پروپیل فنیل،  ٪6میکرومتر،  ۳داخلی با فیلم 

 سیلوکسانپلی
 دارای استاندارد داخلی ايزوبوتانولآنالیت در خون. : کالیبراسیون

 [۳]لیتر خون کاملمیکروگرم در میلی ۰۰6/۰ حد تشخیص:

 بردارینمونه
 

 ساعت پس از آخرين تماس ۱2 خون جمع آوری شده در بردار:نمونه

میلی لیتری را تا حد امکان، کامل پر  ۱۰ يک لوله خلاء :حجم نمونه

 (برای کاهش فضای هوايی) کنید

 (سرپوش آبی روشن) سیترات سديم: نگهدارنده

 ظرف عايق شده با يخ جایی نمونه:روش جابه

 [۳] ۴℃روز در دمای  ۳۰ حداقل: پایداری نمونه

 .آوری کرده و در يخچال قرار دهیدبلافاصله جمع: شرایط کنترل

 های ویژهاحتیاط

با مواد شلالالایمیايی و فرآورده های خونی از دسلالالاتکش،  هنگام کار 

پلاستیک، شیشه . آزمايشگاهی و عینک ايمنی استفاده کنیدروپوش 
که با خون ( نوک پیپت، دسلالالاتکش و غیره)و کاغذ يکبار مصلالالارف 

ند يک ظرف ايمن  قرار داده شلالالاو يد در  با ند  ماس دار با . ت ماس  ت

نه جدی برای سلالالالامتی؛ از های بیولوژيکی مینمو قب  ند عوا توا
همه پرسلالانل بايد از . ها را داشلالاته باشلالادو سلالااير بیماری HIVقبیل

نهشلالالارايط جمع نالیز نمو يا آ جايی  جاب با خبر بوده و از آوری،  ها 

های منتقله از با اسلالاتاندارد پاتوژن[. 6]اسلالاتاندارد آنها تبعیت نمايند

ايمن سازی در [ 7]منتشر شده است و برای OSHAخون که توسط 
سیار می Bبرابر هپاتیت  شند. تولوئن ب شته با شنايی دا شند، آ قابل با

 .تمام کارها بايد در زيرهود فیوم انجام شود. اشتعال است

 صحت

 [۳]لیترمیکروگرم در میلی 76/5تا  ۰2۰8/۰ :محدوده مطالعه

 ۰۰۰6/۰ :تورش
 [۳]۰۱57/۰ دقت کلی:

 [۳] ٪5> دقت:

 [۳( ]۳۰روز ) %99: پایداری نمونه

 کاربرد
 .کنندگان مواد مخدر با تولوئن استفاده شودتواند برای بررسی میزان مواجهه کارگران و مصرفمی
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 گرهامداخله

 .شرايط جداسازی کروماتوگرافی ممکن است برای اصلاح مشکلات جداسازی تنظیم شود. گری شناسايی نشدهیچ مداخله

 روش های دیگر

کمتر و حد تشلالاخیص بالاتر های بسلالاته و نیمه بسلالاته بوده که دارای دقت با سلالاتون GC/FIDمبتنی بر  يک روش NIOSH 8002روش 

روش . دهدترکیب آلی فرار در خون شلالاامل تولوئن را ارائه می ۳۱روشلالای برای   CDC/(NCEH)مرکز ملی بهداشلالات محیط[ ۴]باشلالادمی
NCEH [5]تر استبرابر حساس ۱۰۰۰شود که تر بوده و از نظر دقت قابل مقايسه با روش اولیه محسوب میتا حدودی پیچیده. 

 تجهیزات 
 

 ، ستون و گردآورنده دادهFID. کروماتوگراف گازی؛ با ۱

يال را در خود جای می ۴۰؛ تا Headspaceبردار  . نمونه2 دهد و و

ند تا می نالیز اتوماتیک ۱2توا به طور همزمان برای آ يال را  تنظیم  و
سیله شخص  headspaceای که بتواند تنظیمات دمايی کند )هر و م

 قبول است(.شده را انجام دهد قابل 

 ای )يخ( و يخچال. مبرد کیسه۳
میلی لیتر، پلاستیکی  ۱۰میلی لیتر، نوک  ۱۰. پیپت قابل تنظیم؛ ۴

 يا سرولوژيکی

 لیتر، با درپوش و سپتامیلی 2۰؛ Headspace. ويال 5

نگ6  ۱۰۰میکرولیتر،  25میکرولیتر،  ۱۰های میکرو لیتری؛ . سلالالار
 میلی لیتر ۱میکرولیتر، 

 لیتر ۱میلی لیتر،  25میلی لیتر،  ۱۰حجمی؛ های . بالن7

های ها؛ اتصالات چرخشی )طرح قفل لوئر يا معادل(، سوزن. سرنگ8
 لیتریمیلی 2۰و  5گیج 

میلی لیتر، پوشلالاش داده شلالاده با  ۱۰ها؛ کیسلالاه وکیوم خون، . لوله9

 سیترات )روکش آبی روشن(
 

 مواد شیمیایی مصرفی
 
 

 سیتراتشده با خون کامل؛ مخلوط. ۱

 (%99.5< گريد معرف،) . تولوئن؛2

میلی گرم  2۰ به عنوان محلول (IS) . اسلاتاندارد داخلی ايزوبوتانول۳
 در لیتر در آب

 II نوع ASTM . آب؛۴

 يا بالاتر UHP . هلیوم؛5

 يا بالاتر UHP . هیدروژن؛6
 يا بالاتر UHP . هوا،7

 . استانداردهای کالیبراسیون تولوئن8

 . اتیلن گلیکول9
 

 به اقدامات احتیاطی ویژه مراجعه کنید.* 

 برداریهای داخلی قبل از نمونهآماده سازی کپسول

 بردارینمونه

کنید، به نحوی که فضلاای هوای تا حد امکان پر می( روکش آبی روشلان و سلایتراته )میلی لیتری  ۱۰های وکیوم خون . خون را در کیسلاه۱

 .معکوس کنید تا داروی ضد انعقاد مخلوط شود( 5-۱۰) لوله خون را چندين بارحتماً . داخل آن به حداقل ممکن برسد

 .منتقل کنید( درجه سانتیگراد ۴ ≥) . نمونه را فورا به يخچال يا خنک کننده2
 .. ويال نمونه را در يک ظرف عايق بندی شده مجهز به يخ يا ساير مواد خنک کننده ارسال کنید۳

 سازی نمونهآماده
 

به نحوی که کف ايجاد نشلاود، آنرا مخلوط  بار 5تا  ۴ها، دهید نمونه خون به دمای اتاق برسلاد، سلاپس به آرامی با وارونه کردن لوله . اجازه۴

 کنید.

 اضافه کنید. headspaceمیلی لیتری  2۰را به يک ويال  ISمیلی لیتر از محلول  5/۱. 5
فاده  5/۱. 6 با اسلالالات يال وکیوم  يال  5از يک سلالالارنگ میلی لیتر نمونه را از و به يک و ید و خون را  پت خارج کن يا میکروپی میلی لیتری 

headspace .منتقل کنید 

 را فوراً درپوش بگذاريد. headspace. هر دو ويال نمونه و 7
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 .را کاملاً مخلوط کنید headspace . محتويات هر ويال8
 

 سازی محلول استوک استاندارد:آماده

با رقیق کردن9 به  2۰.  با اتیلن گلیکول )میلی 5۰میکرولیتر تولوئن  لیتر(، يک میکروگرم بر میلی ۳۴5.7لیتر = میلی 5۰میکرولیتر/ 2۰لیتر 

 محلول استاندارد اولیه آماده کنید.
 .مقدار کمی تولوئن بايد در زير اتیلن گلیکول قرار داده شود، تا از از دست رفتن تولوئن جلوگیری شود: توجه

 اردهای ذخیره را با رقیق کردن مقدار کمی از استانداردهای اولیه با اتیلن گلیکول تهیه کنید. . استاند۱۰

 میکروگرم در میلی لیتر. ۳۴6/۰میکروگرم در میلی لیتر،  ۴6/۳میکروگرم در میلی لیتر،  6/۳۴*سطوح پیشنهادی: 
 

 کالیبراسیون و کنترل کیفی
 

 گیرد.دهد، انجام میها را پوشش میکاری در دو نسخه، که محدوده غلظت نمونه . کالیبراسیون با حداقل پنج استاندارد۱۱

آماده کنید و روی  headspace میلی لیتر خون شلالالااهد به يک ويال 5/۱و  ISمیلی لیتر محلول  5/۱هر اسلالالاتاندارد کاری را با افزودن ( الف
با محلول استوک استاندارد به غلظت مورد نظر ( استفاده از يک میکرو سرنگاز طريق سپتوم با ) مخلوط را در ويال. ويال را درپوش بگذاريد

 .تولوئن بريزيد و با تکان دادن مخلوط کنید

 .)اما با حذف محلول تولوئن( .ب( با تکرار مرحله الف، حداقل دو نمونه شاهد آماده کنید
متوسط سطج پیک تولوئن شاهد را از نواحی پیک تولوئن استاندارد . کنیدگیری ها اندازههای تولوئن و ايزوبوتانول را در کروماتوگرامج( پیک

مراجعه کنید.(. مسلالااحت پیک تولوئن اصلالالاح شلالاده شلالااهد را بر ناحیه پیک ايزوبوتانول تقسلالایم کنید. منحنی  ۱کم کنید )به يادداشلالات 

 د.در مقابل غلظت تولوئن استانداردها تهیه کنی ISمنطقه /Stdکالیبراسیون ناحیه پیک 
اين سلالاطوح بسلالاته به مواجهه محیطی متفاوت . ممکن اسلالات مقدار کمی تولوئن در خون برخی از اهداکنندگان وجود داشلالاته باشلالاد: ۱ نکته

صورت نتايج نمونهاگر نمونه. خواهد بود شوند، در غیر اين  صلاح  ستانداردها بايد ا شان دهند، ا شاهد، وجود تولوئن را ن ها دارای تورش های 

ست، ممکن . بود اندک خواهد شده ا سلامت و تغذيه تعیین  معیارهای ژئومتريک برای جمعیت ايالات متحده همانطور که از نظرسنجی ملی 

 [.8]است برای مقايسه مفید باشند
صیه می: 2 نکته شدت تو شودهمچنین به  شاهد در آنالیز گنجانده  ست . شود که يک يا چند معرف  شگاه ممکن ا سفر در آزماي تولوئن اتم

شلالااهد، يا هر دوی اين گزينه ها نشلالاان  headspaceمعرف شلالااهد با اسلالاتفاده از آب يا ويال . گیری شلالاودباعث ايجاد خطا در مقادير اندازه

 .گیری تولوئن است يا خیردهد، که آيا شرايط آزمايشگاهی فاقد مقدار قابل اندازهمی
 2۰۰و  ۱۰توانند در حد تشخیص اسپايک در خون کامل آماده کنید. اين سطوح میتولوئن نمونه ( را با QCی کنترل کیفیت ). دو نمونه۱2

شند، اما می شوند. نمونهبا شده، نمونه ها تنظیم  سطوح پیش بینی  ستفاده برای تهیه توانند برای مطابقت بهتر با  های بدون علامت، مورد ا

% از بچ  ۱۰گونه ای آنالیز شلالاوند که بايد به QCهای لیز شلالاوند. نمونهبايد برای تعیین غلظت شلالااهد و غلظت هدف واقعی آنا QCهای نمونه

 نمونه را تشکیل دهند.
صورت، بچ خارج از کنترل در نظر گرفته می -+/ ٪2۰بايد بین QC. مقادير۱۳ شد. در غیر اين  شده با شخص  های بچ شود، دادهاز مقادير م

های بیشلالاتر انجام شلالاود. از طرف ديگر، اگر اين روش سلالاابقه طولانی در آنالیز نمونهشلالاود و اقدامات اصلالالاحی بايد قبل از کنار گذاشلالاته می

توانند به عنوان راهنمای های کافی برای سلالااخت نمودارهای کنترلی اجازه دهد، نمودارهای کنترلی میآزمايشلالاگاه داشلالاته باشلالاد و به داده
 شده باشد.توصیه%  2۰تر از تر يا سختتواند آسانگیری درون يا خارج از کنترل عمل کنند، که میتصمیم

 

 سنجش

 های سازنده و شرايط ارائه شده در استاندارد تنظیم کنید.. کروماتوگراف گازی را با توجه به توصیه۱۴

 های سازنده و شرايط ارائه شده در استاندارد تنظیم کنید.را بر اساس توصیه headspaceبردار . نمونه۱5

 و شاهد را تزريق و آنالیز کنید. QCهای استانداردها، نمونهها، . نمونه۱6
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شاهد را از نمونه ها کم نکنید(. ناحیه پیک تولوئن را . مساحت پیک تولوئن و ايزوبوتانول را در کروماتوگرام۱7 ها اندازه گیری کنید )قسمت 

 بر مساحت پیک ايزوبوتانول تقسیم کنید.
 محاسبات

 .تعیین نمايید ۱۱c را در هر نمونه خون با استفاده از منحنی کالیبراسیون به دست آمده در مرحله ( تولوئنμg/mL. غلظت )۱8

 ارزیابی روش

میکروگرم بر میلی لیتر را نشان  76/5تا  ۰2۰8/۰ها از اين روش در محدوده مشخص شده در اين استاندارد ارزيابی شده است. اين محدوده

سطوح مختلف از می سطج مورد  آنالیز قرار گرفت. میانگین بازيافت در   LODبرای تولوئن متغیر بود.  %۱۰6تا  %97دهد. شش تکرار در هر 

سپس داده LOQو  شد.  ساخته و آنالیز  شد. هر مجموعه در روز متفاوتی  ستانداردهای تکراری تعیین  سری ا های به دست آمده با تهیه يک 

 سازی طولانی مدت در سطج[. يک مطالعه ذخیره9بر اساس روش بورکارت برآورد شد] LOQو  LODبه منحنی درجه دوم انطباق داده شد. 

LOQ  روز و  7و  ۴، ۱مدت به ۴و  2۴℃دمای  های خون کاملا سلالایتراتی که با تولوئن اسلالاپايک شلالاده بودند درانجام شلالاد. نمونه ۱۰برابر

 %99در دمای اتاق و  %96ترتیب( نگهداری شلادند و سلاپس مورد آنالیز قرار گرفتند. میانگین بازيافت نمونه روز )به ۳۰و  2۱، 7،۱۰رتیب تبه
 شود زيرا اگر نمونه قبل از آنالیز لخته شود، نتايج درستی ارائه نخواهد شد.بود. نگهداری در دمای اتاق توصیه نمی ۴℃در دمای 
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به منزله  NIOSH علاوه بر این، استناد به وب سایت های خارج از .نیست NIOSH ذکر هیچ شرکت یا محصولی به منزله تایید رفع مسئولیت:

ها مسئولیتی در قبال محتوای این وب سایت  NIOSHعلاوه بر این،  از سازمان های حامی یا برنامه ها یا محصولات آنها نیست. NIOSH دتأیی

 های وب ذکر شده در این سند از تاریخ انتشار قابل دسترسی بودند.ندارد. همه آدرس
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CAS:  2جدول                         RTECS:  2جدول  
 

 کلسیم، مس، آهن، پتاسیم، منیزيم، منگنز، مولیبدن، نیکل، فسفر، روی: عناصر

 ۱جدول  وزن مولکولی:
 ۱جدول : اسامی مترادف

 ۱جدول  ها:ویژگی
 کامل: نوع ارزیابی

 حدود مجاز

OSHA: ندارد 

NIOSH: ندارد  
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 سنجش
 

پلاسمای جفت شده  -سنجی انتشار اتمیطیف :روش سنجش

 (ICP-AES)القايی

 ۱جدول  :ترکیبات آنالیت

 3HNO /4HClO از ۱به  ۴با نسبت  :کنندهاسید هضم 
  mL ۱۰: محلول نهایی

 2با عنصر متفاوت است. جدول  طول موج:

  4HClO/3HNOعناصر در محلول کالیبراسیون:
 : برای عناصر مختلف متفاوت است.محدوده کالیبراسیون

 2جدول  حد تشخیص:

 2جدول : برداردقت نمونه
 

 بردارینمونه

 بافت نمونه:

 گرم برای ناخنمیلی ۴۰-25بستگی به بافت دارد.  اندازه نمونه:

 چیزاگر ناخن باشد، هیچ - نگهدارنده:
 اگر اندام داخلی باشد، نمونه منجمد خشک شده -              

برای ناخن به صلاورت معمول. برای بافت خشلاک  جایی نمونه:روش جابه

 مراجعه کنید.  IATAشده يا منجمد؛ به مقررات 
 .ثابت نشده است پایداری نمونه:

نه هد:نمو قل  های شررا بدون مواجهه در هر  ۳حدا کارگران  نه از  نمو

  مجموعه

 

 های ویژهاحتیاط

کننده )اسید پرکلريک( بايد در  تمامی کارها با اسیدهای هضم

زير هود بخار انجام شود. هنگام کار با اسیدهای غلیظ، لباس 

محافظ، عینک ايمنی و دستکش بپوشید. تمام کارها بايد تحت 
تهويه مناسب برای پرسنل و تجهیزات انجام شود. برای 

شديد گرمازا، ضروری است که اسید به  هایجلوگیری از واکنش

 آب اضافه شود.

شده از انسان و حیوانات برای کارکنان آوریهای بافت جمعنمونه
کنند، آوری و نگهداری میها را جمعآزمايشگاهی که اين نمونه

کند. اين خطرات در درجه خطرات جدی برای سلامتی ايجاد می

بیولوژيکی عفونی است و های اول به دلیل تماس فردی با نمونه
تواند عواقب جدی برای سلامتی، مانند هپاتیت عفونی و ساير می

ها داشته باشد. همچنین اين مواد دارای خطرات بیماری

شیمیايی هستند، اما اين خطر بسیار کمتر است. کسانی که 
کنند؛ بايد اقدامات احتیاطی می های خون و بافت را کنترلنمونه

( CDCمرکز کنترل و پیشگیری از بیماريها ) منتشر شده توسط

های محافظ بپوشند و از آئروسل کردن را رعايت کنند، دستکش

ها اجتناب نمايند. البته بايد از مکیدن دهانی نمونه هم  نمونه
 خودداری شود.

 صحت

 ۴و  2جداول  :محدوده مطالعه

 ۴جدول  :تورش

 ۴جدول  :دقت کلی
 ۴جدول  صحت:

صلالاحت در اين روش همان تعاريفی اسلالات که توسلالاط *تعاريف دقت و 

 [.۴سازمان غذا و داروی ايالات متحده استفاده شده است ]

 کاربرد

است. برای های جوشکاری، در مطالعات استنشاقی کنترل شده، توسعه يافتههای ناخن حیوانات در معرض فیوماين روش برای آنالیز نمونه

های معرض چندين فلز به طور همزمان هستند، مفید است. همچنین ممکن است برای آنالیز نمونه نظارت بر بافت ناخن کارگرانی که در
بافت خشک شده يا منجمد )کبد، ريه و غیره( از مطالعات آزمايشگاهی استفاده گردد. اين روش يک روش آنالیز چند عنصری همزمان است، 

سازی و برداری خاصی دارند. عناصر ديگر برای آمادهنیاز به عملیات نمونه اما مختص ترکیب خاصی نیست. برخی از ترکیبات اين عناصر

 اند.های تايید شده، فقط عناصر فهرست شده در اين روش تايید شدهآنالیز نمونه قابل قبول هستند، اما به دلیل در دسترس بودن ساير روش
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 گرهامداخله

ها با انتخاب دقیق طول موج، عوامل شويم. اين تداخلبا آن مواجه می ICP-AESآنالیز ای هستند که درهای اولیههای طیفی، تداخلتداخل
 [. 5،6رسند]تصحیج بین عنصری و تصحیج پس زمینه به حداقل می

 های دیگرروش

سازی باشد. آماده[ می8)فلزات در ادرار( ] NIOSH 810[ و 7های هوا( ])عناصر؛ برای نمونه NIOSH 7300های اين روش، مشابه روش

 باشد، قابل مقايسه است. می NIOSH 7300نمونه با آنچه در 

 تجهیزات

  

با درپوش پلی تترا فلوئورواتیلن . ۱ يا پلی اتیلن  بطری؛ شلالالایشلالالاه 

(PTFE) ،2۰ میلی لیتر 

 .ای، برای آرگونتنظیم کننده؛ دو مرحله. 2

 ۱25)يا فیلیپس ( میلی لیتر 5۰)لیوان، گريفین : ظرف هضلالالام. ۳
سیلیکات، يا لوله PTFE، (میلی لیتر شیشه بورو ضم يا   5۰)های ه

 .، پلی پروپیلن(میلی لیتر

 ایهای شیشهلام. ۴
  ۱5۰تا  ۱2۰℃صفحه داغ يا بلوک داغ؛ برای استفاده در دمای. 5

 میلی لیتر 25میلی لیتر،  ۱۰های حجمی؛ بالن. 6

 .های حجمی مختلف؛ در صورت نیازپیپت. 7

 پلاستیکی، بدون فلزدستکش؛ . 8
 .قیچی؛ جراحی، فولاد ضد زنگ. 9

ای بايد با مواد شوينده شسته شوند. کاملاً با  همه ظروف شیشه**

شده و  سته  ش سته و  3HNOساعت در محلول ۱2آب ديونیزه  ش
 .سپس کاملاً با آب ديونیزه آبکشی شود

 مواد شیمیایی مصرفی
 

 اسید نیتريک. ۱

 اسید پرکلريک. 2

 3HNO/4HClO از ۱به  ۴اسید هضم کننده؛ نسبت . ۳

ناصلالالار؛ . ۴ های ع ندارد تا طبق . لیترمیکروگرم در میلی ۱۰۰اسلالالا
صیه شده تو سترس يا تهیه  صورت تجاری در د سازنده ابزار به  های 

 .است

 مشخص منبع ماده از ترکیب عنصر. 5
مشلالاخص شلالاده  ICP-AESآرگون، همانطور که توسلالاط سلالاازنده . 6

 .است

 یزهآب ديون. 7

 استاندارد داخلی . 8
 
 .به اقدامات احتیاطی ویژه مراجعه کنید*

 برداریهای داخلی قبل از نمونهآماده سازی کپسول

 نمونه برداری

 .های پیچی از پیش وزن شده، جمع آوری کنیدها يا لولههای بافت را در بطری. نمونه۱

شوندها بايد به های ناخن، نوک ناخنبرای نمونه :1نکته  ضد زنگ کوتاه  ستفاده از قیچی جراحی فولاد  های هر مرحله بايد بريده. آرامی با ا
 .ادغام شوند

های اگر هدف از آنالیز تعیین محتوای عناصر داخل بافت است، بايد از آلودگی سطحی اجتناب شود و ممکن است، لازم باشد نمونه: 2نکته 

 .اند، پاکسازی شوندنمونه، از وجود عناصر فلزی که از بیرون به بافت چسبیدهسازی يا آماده/آوری وناخن قبل از جمع

پیروی کنید و در صلالالاورت لزوم از يک  (IATA)در صلالالاورت حمل نمونه، از مقررات فعلی انجمن بین المللی حمل و نقل هوايی : ۳توجه 

 .که دارای مجوز حمل کالاهای خطرناک است، استفاده نمايید ارسال کننده

 .های بافت را وزن کنیدنمونه. 2
 

 سازی نمونهآماده
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ظرف نمونه را با حداقل مقدار آب ديونیزه، سه بار بشويید و آب را به ظرف . کننده، انتقال دهیدنمونه بافت را به ظرف حاوی اسید هضم. ۳

 .حاوی نمونه منتقل کنید
حرارت  ۱۳۰-۱2۰℃ساعت در دمای 2به مدت . ها را با لام بپوشانیدظرف. کننده را به نمونه بافت اضافه کنیدلیتر اسید هضممیلی 5. ۴

 .دهید

 .های کنترل کیفیت را شروع کنیدهای شاهد و نمونهدر اين مرحله معرف :توجه

 (.بدون جامد قابل مشاهده)افزايش داده و حرارت دهید تا هضم نمونه کامل شود  ۱5۰℃دمای صفحه داغ را تا  . 5
ست ۱های ناخن جوندگان، کمتر از زمانی معمول برای نمونهچارچوب : توجه ضافی به دلیل . هفته ا سید ا ست ا صورت نیاز، ممکن ا در 

 .کاهش حجم اسید با حرارت دادن اضافه شود

 (.میلی لیتر 5/۰حدود )ها را برداشته و حجم اسید را تا حد خشک شدن کاهش دهید لام. 6
 .ه آن اضافه کنیدکننده بلیتر اسید هضممیلی 5/۰. 7

 .لیتری منتقل کنیدمیلی ۱۰های ها را با استفاده از آب ديونیزه به فلاسکپس از خنک شدن تا دمای اتاق، محلول. 8

 .با استفاده از آب ديونیزه تا حجم مورد انتظار، رقیق کنید. 9
 

ساس نیازهای تحلیلگر، در حجم :1نکته  ست بر ا شودهای حجم نمونه نهايی ممکن ا ستفاده از حجم. مختلف نگهداری  های نهايی غیر از ا

 باشد.  4HCLO %۱و  3HNO %۴کننده دارد. نمونه نهايی بايد حداقل دارای لیتر، نیاز به تنظیم مقدار اسید هضممیلی ۱۰

حجم نهايی اضلاافه گردد، يا در طول سلاازی نمونه به شلاود، بايد قبل از رقیقاگر از يک اسلاتاندارد داخلی برای آنالیز اسلاتفاده می :2نکته 

 .جذب نمونه به دستگاه وارد شود

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 .های سازنده کالیبره کنیدسنج را طبق توصیهطیف. 10

صری : توجه سیون چند عن ستانداردهای کالیبرا ستفاده می ۱لیتر و میکروگرم در میلی ۱/۰معمولاً از ا مهم . شودمیکروگرم در میلی لیتر ا

اگر از يک اسلاتاندارد داخلی برای . ها مطابقت داشلاته باشلانداسلات که اسلاتانداردهای کالیبراسلایون با ماتريس اسلاید و غلظت اسلاید نمونه
شود، بايد با همان غلظتی که در نمونه ستفاده  شوددستگاه آنالیز ا ضافه  ستانداردها ا صری زير، از نظر . ها وجود دارد، به ا ترکیبات چند عن

 سازگار هستند؛ 4HCLO %۱و  3HNO %۴یايی در شیم

 Al ،As ،Ba ،Be ،Ca ،Cd ،Co ،Cr ،Cu ،Fe ،La ،In، Na(  الف
 Ag ،K ،Li ،Mg ،Mn ،Ni ،P ،Pb ،Se ،Sr ،Tl ،V ،Y ،Zn، Sc( ب

 Mo ،Sb ،Sn ،Te ،Ti ،W ،Zr( ج

سیون را در هر ده نمونه. ۱۱ ستاندارد کالیبرا ست حداقل يک ا سیون هنوز معتبر ا شويد که کالیبرا های اگر نمونه. آنالیز کنید؛ تا مطمئن 

ها بايد با شلالااهد. بافت شلالااهد در دسلالاترس هسلالاتند، بازيافت را با حداقل يک نمونه شلالااهد و دو شلالااهد در هر بیسلالات نمونه بررسلالای کنید
دسترس نباشد، بازيافت را با استفاده از يک معرف شاهد يا مواد  آنالیزهای مورد استفاده همخوانی داشته باشند. اگر نمونه بافت کنترلی در

 .مرجع گواهی شده يا اسپايک بررسی کنید

های اسلاپايک مايع تنها نمونه. بايد از مواد مرجع تايید شلاده در ماتريس مشلاابه تهیه شلاوند QA/QCهای در صلاورت امکان، نمونه: توجه
 .شوندهای تايید شده، ترجیج داده میبر اساس نمونه QC هایهای واقعی هستند و دادهجايگزين نمونه

 سنجش

 .طیف سنج را براساس شرايط مشخص شده توسط سازنده تنظیم کنید. ۱2

 های سازنده آنالیز نمايید.مطابق با توصیه ICP-AESهای کالیبراسیون را توسط استانداردها و نمونه. ۱۳
ها مطابق با ماتريس اسیدی با مطمئن شويد که نمونه)ها را رقیق کنید ها بالاتر از محدوده استاندارد است، محلولاگر مقادير نمونه: توجه

 .. دوباره آنالیز کنید و ضريب رقت مناسب را در محاسبات اعمال نمايید(استانداردهای کالیبراسیون هستند
 محاسبات
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شده برا. ۱۴ صر در نمونه )غلظت محلول مشخص  شاهد)Csی هر عن گیری های اندازهرا از داده μg/mL ( برحسبCb( و میانگین غلظت 

 .به دست آوريد
 از حجم محلول نهايی نمونه، . محاسبه نمايیدM (g)  هر عنصر را در جرم نمونه   C (μg/g)با توجه به روش استانداردسازی، غلظت. ۱5

Vs (mL)  شاهد، حجم نمونه وVb (mL) استفاده کنید: 
 

C(μg/g) =
CSVS − CbVb

M
 

 

 ارزیابی روش

ها و مايعات غلظت فلزات را در بافت Iyengarقبول برای عناصلار داخل بافت با اين روش تعیین نشلاده اسلات. قبول و غیر قابلسلاطوح قابل
ستفاده کرد دهد و میفلزات را مورد بحث قرار می Lauwerys. ]۱۱[کندبدن گزارش می سیر از آنها ا . برای ]۱2[توان برای راهنمايی و تف

های مختلف افرادی که در مواجهه غلظت فلزات را برای بافت Iyengarبافت، غلظت عناصلالالار کمیاب با نوع بافت يا اندام متفاوت اسلالالات. 

 .]۱۱[است. غیر در معرض شغل گزارش می کندشغلی نبودند نیز گزارش کرده
توان تأيید شد. نتايج برای عناصر تايید شده را می کبد گاو، NIST SRM 1577Cدارای عناصر و  های موشفاده از ناخناين روش با است

شت. يافت. مولیبدن در نمونه ۳و  2به ترتیب در جداول  ستاندارد وجود دا شد، اما در مواد مرجع ا سپايک جوندگان کنترل گنجانده ن های ا

توان از نظر ل، همراه با غلظت عناصلالار موجود در مواد مرجع اسلالاتاندارد، باعث شلالاد تعداد عناصلالاری را که میهای موش کنترتنوع در ناخن

  Pو  Caهای اسلالاپايک کنترل، بیشلالاتر از مقادير مشلالاخص شلالاده برای کمی بازيابی کرد، محدود گردد. برای مثال، تغییرپذيری در  نمونه
 Li و Co بود. علاوه بر اين، غلظت Ag,V ،As ،Ca ،Cd ،Cr ،Ni ،P ،Sb ،Srرد برای ( و مقادير موجود در مواد مرجع اسلالاتاندا2)جدول 

کمتر از حد تشخیص روش بود. مقادير قابل قبولی از کلسیم، مس، آهن، پتاسیم، منیزيم، منگنز،  شناسايی شده در مواد مرجع استاندارد

 ( بازيابی شد.۳در کبد گاو )جدول  مو، فسفر و روی، در هر سطج با استفاده از مواد مرجع استاندارد
با توجه )برای کلسیم بازيابی شد، اما به علت تنوع زياد  SRM 1577C)مواد مرجع استاندارد ) در حالی که مقادير قابل قبول با استفاده از

 سوال رفت.های ناخن حاوی کلسیم در موش زير های ناخن، اعتبارسنجی نمونهدر نمونه( SRM 1577Cبه مقدار موجود در 
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 نویسنده روش: 
Ronnee N. Andrews, Ph.D., NIOSH 
 

به منزله  NIOSH علاوه بر این، استناد به وب سایت های خارج از .نیست NIOSH ذکر هیچ شرکت یا محصولی به منزله تایید مسئولیت:رفع 

ها مسئولیتی در قبال محتوای این وب سایت  NIOSHعلاوه بر این،  از سازمان های حامی یا برنامه ها یا محصولات آنها نیست. NIOSH تأیید

 های وب ذکر شده در این سند از تاریخ انتشار قابل دسترسی بودند.درسندارد. همه آ

 

 

 

 

 

 مشخصات و اطلاعات عمومی -1جدول 

 

 های کنترل اسپايکهای جوندگان با نمونههای بازيابی از ناخن( و دادهLOD(، حد تشخیص )λگیری )طول موج اندازه -2جدول
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  LIVER CERTIFIED REFERENCE MATERIALFROM BOVINEها بازيابی داده -3جدول 

 

 FROM BOVINE LIVER CERTIFIED REFERENCE MATERIALصحت، تورش و دقت محاسبه شده از  -4جدول 

 

 

 

 فلوراید در ادرار

 
FLUORIDE in URINE 

 
 

 8308:شماره روش

 2016مارس  14: تاریخ انتشار 

CAS:16894-48-8                               RTECS: LM6290000 
                             F:فرمول شیمیایی

 19: وزن مولکولی

 ندارد: اسامی مترادف
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 -ها:ویژگی

 کامل: نوع ارزیابی

 [۱،2مواجهه با فلورايدهای معدنی ] :شاخص بیولوژیکی

 حدود مجاز

OSHA: -                                NIOSH:-                                                            

 سنجش
 

 (ISEالکترود انتخابی يونی ) روش سنجش:

 (-Fيون فلورايد ) ترکیبات آنالیت:

 مخلوط کنید. TISABحجم مساوی از ادرار را با  سازی:رقیق

 های سديم فلورايد در آبمحلول کالیبراسیون:
 اسپايک؛ برای مواد کراتینین دارمخزن ادرار  :کنترل کیفیت

 گرم در لیتر ادرارمیلی ۱۰۰تا  ۱:محدوده کالیبراسیون استاندارد

 میلی گرم در لیتر ادرار ۱/۰ :حد تشخیص

 [۳] %95 :بازیافت
 ۰۴/۰ :برداردقت نمونه

 

 بردارینمونه
 

 ادرار، قبل و بعد از شیفت: نمونه

 های پلی اتیلن تمیز میلی لیتر در بطری 5۰ :حجم نمونه

نده هدار بل از جمع -EDTAگرم 2/۰ :نگ به بطریق ها آوری 

 .شوداضافه می

در ظروف عايق بندی شلاده با اسلاتفاده از  جایی نمونه:روش جابه

 ایمبرد کیسه
 ، در صورت انجماد بیشتر۴℃هفته در دمای  2 پایداری نمونه:

در معرض مواجهه نمونه ادرار از کارگرانی که  ۳: های شاهدنمونه

 اند )قبل و بعد از شیفت کاری( قرار نگرفته

 های ویژهاحتیاط

شیمیايی و فرآورده ستکش، هنگام کار با تمام مواد  سان از د های ادرار ان

ستفاده کنید شگاهی و عینک ايمنی ا شیشه و . روپوش آزماي پلاستیک، 
ادرار که در تماس با ( نوک پیپت، دسلالاتکش و غیره)کاغذ يکبار مصلالارف 

صوص مواد خطرناک بیولوژيکی قرار داده  ستند، بايد در يک ظرف مخ ه

همیشلالاه بايد از اقدامات احتیاطی اسلالاتاندارد، هنگام اسلالاتفاده از . شلالاوند
بدن اسلالالاتفاده شلالالاود های ادرار و ترکیبات ادرار را با نمونه[. 5]مايعات 

سب کنترل کنید ستکش منا ستفاده از د سیال قابل . ا ستیک گلا سید ا ا

 .تعال و خورنده است و بايد در داخل هود فیوم نگهداری شوداش
 

 صحت

 مطالعه نشده است محدوده مطالعه:

 .مشخص نیست تورش:
 .مشخص نیست دقت کلی:

    ±٪6/2۳ :صحت

 کاربرد

ترکیبات غیر آلی فلورايد . توان با اسلالاتفاده از اين روش بررسلالای کردمتابولیزه شلالاود را می( -F)تواند به فلورايد هر ماده حاوی فلوئور که می 

شوند و در نهايت می سط بدن جذب  سديم دفع میيونتوانند تو صورت فلورايد  شامیدنی . شوندهای فلورايد به  منابع غذايی و منابع آب آ

 .های دندان بايد در نظر گرفته شودحاوی فلورايد و همچنین درمان
 

 گرهامداخله

سید، تنها تداخله  ستفاده از بافر حذف مییگر مثبت مهیدروک شد که با ا سط تداخل. شودبا شدن فلورايد تو شی از کمپلکس  های منفی، نا

 بافر دارای قدرت يونی بالا، به حداقل رساند.توان با باشد را میمی EDTAها، مانند کلسیم، که در نگهدارنده کاتیون
 های دیگرروش

شده روش  صلاح  شدمی P&CAM 114 اين روش، ا ستفاده قرار گرفته. روش[۴]با سنادهای ديگری که مورد ا  اند، مواردی هستند که در ا

 .توضیج داده شده است[ 2]و هیدروژن فلورايد [ ۱]در مورد فلوريدهای معدنی  NIOSHمعیارهای 
 مواد شیمیایی مصرفی تجهیزات 
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 .لیتر، دهان گشادمیلی ۱25های پلی اتیلن، بطری. ۱

 .با الکترود مرجع، (ISE)الکترود مخصوص يون فلورايد . 2
۳ .pH/millivolt  میلی ولت ±5/۰متر؛ قرائت تا 

 .همزن مغناطیسی. ۴

 PTFEهای همزن؛ با روکش میله. 5

 میلی لیتر 5۰بشر؛ پلاستیکی، . 6
 pHالکترود . 7

 .های مناسب طبق استانداردپیپت؛ اندازه. 8

 .های حجمی؛ برای استانداردهابالن. 9
 حمام آب. ۱۰

 های آزمايشگاهی کم پرزاغذی؛ تمیز کنندهدستمال ک. ۱۱

 

 

 آب مقطر يا ديونیزه .۱

 (O2H2·7O3H6C3Na)دی هیدرات تری بازيک سیترات سديم . 2
 نمک دی سديم -(EDTA)اتیلن دی آمین تترا استیک اسید . ۳

 زدهاسید استیک؛ يخ. ۴

 کلريد سديم. 5

را در آب مقطر  NaOHگرم  2۰ -مولار 5سلالاديم هیدروکسلالاید . 6
 میلی لیتر رقیق نمايید. ۱۰۰حل کنید و تا 

 سديم فلورايد. 7

 -میکروگرم در میلی لیتر فلورايد ۱۰۰محلول مادر کالیبراسیون؛ . 8
گرم سلالالاديم فلورايد خشلالالاک را در آب مقطر حل کرده و  22۱۱/۰

 .میلی لیتری درست کنید ۱۰۰۰محلول 

ند يونی اکتیو. 9 تال پیو میلی لیتر  pH 5- 57؛ (TISAB) بافر تو

ستیک گلاسیال،  سید ا سديم، و  58ا سیترات  ۳/۰گرم کلريد  گرم 
میلی لیتر آب مقطر  5۰۰لیتری حاوی  ۱سلالالاديم را به يک بشلالالار 

بشر را در حمام آب قرار دهید تا . هم بزنید تا حل شود. اضافه کنید

نید مولار هیدروکسید سديم به آن اضافه ک 5به آرامی . خنک گردد
تا دمای اتاق خنک نموده و با آب . بدسلالات آيد 5/5و  5بین   pHتا 

 .لیتر رقیق کنید ۱مقطر تا حجم 

فلورايد درادرار که توسلالالاط مراجع مربوط به مواد، تايید شلالالاده . ۱۰
 .(CRMs). است

 برداریهای داخلی قبل از نمونهسازی کپسولآماده

 بردارینمونه

 .جمع آوری کنید EDTAگرم  2/۰های پلی اتیلن حاوی قبل و بعد از شیفت را در بطریهای ادرار در محل . نمونه۱

 .ای حمل کنیدبا استفاده از مبرد کیسه ۴ ℃ها را در ظرف عايق بندی شده در حدود . نمونه2
 

 سازی نمونهآماده

 . تعیین مقدار کراتینین را روی مقداری از ادرار انجام دهید.۳

 کنترل کیفیکالیبراسیون و 
 

های مناسب از محلول استوک کالیبراسیون با میکروگرم در میلی لیتر فلورايد با رقت ۱۰۰تا  ۱/۰. حداقل پنج استاندارد کاری در محدوده  ۴

 .آب مقطر تهیه کنید
 .با کمترين غلظت شروع کنید( ۱2تا  9مرحله ) های شاهدهای اصلی و نمونه. آنالیز تعدادی از استانداردهای کاری را همراه با نمونه5

بايست تحت شرايط دمايی يکسان آنالیز های شاهد، میهای اصلی و نمونهتر، استانداردهای کاری، نمونهجهت دستیابی به نتايج دقیق: توجه

 .شوند

سیون6 سم میلی ولت در مقیاس خطی   semi-log. يک منحنی کالیبرا سب میکرو (yمحور )با ر لیتر، در گرم بر میلیو غلظت فلورايد بر ح
 .آماده کنید (xمحور )مقیاس لگاريتم 

 .نمونه، استانداردسازی را حفظ کنید ۱۰. با اجرای يک استاندارد با هر 7

 .نمونه، يک نمونه کنترل ادرار تهیه نمايید ۱۰. برای حفظ کیفیت، هر 8
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 .از استفاده، برای تعیین غلظت فلورايد پس زمینه آنالیز شود های اسپايک، بايد قبلهای کنترلادرار مورد استفاده برای نمونه: توجه
 

 سنجش
 

 .لیتری اضافه کنیدمیلی 5۰را به يک بشر پلاستیکی  TISABمیلی لیتر  ۱۰میلی لیتر ادرار و ۱۰. 9

 .. يک میله همزن کوچک را در بشر قرار داده و به طور مداوم روی همزن مغناطیسی در دمای اتاق مخلوط کنید۱۰
 .دقیقه مخلوط شود و سپس قرائت میلی ولت را ثبت کنید ۳تا  2اجازه دهید نمونه به مدت . ور کنید. الکترودها را غوطه۱۱

 .. الکترودها و نوار همزن را با آب مقطر کاملاً بشويید و قبل از آنالیز نمونه بعدی، با دستمال خشک نمايید۱2
 

 محاسبات

 .استفاده از منحنی کالیبراسیون، به غلظت فلورايد تبديل کنید. خوانش میلی ولت را با ۱۳

 .بیان کنیدر گرم يون فلورايد، به گرم کراتینین ادرا. غلظت فلورايد را به صورت میلی۱۴

 راهنماهای تفسیر:

[. 7]ايی گزارش شلالاده اسلالاتمیلی گرم در لیتر، بسلالاته به رژيم غذ 2/۳تا  2/۰غلظت فلورايد ادرار در کارگران عادی غیر شلالاغلی در محدوده 

رسلاد از گرم در گرم کراتینین، به نظر میمیلی 7گرم در گرم کراتینین و میزان بعد از شلایفت کمتر از میلی ۴میزان قبل از شلایفت کمتر از 

 7های ادرار پس از شیفت، نبايد بیش از توصیه کرده است که نمونه NIOSH[. 8]کند کارگران در برابر فلوئوروزيس استخوانی محافظت می
( ۰2۴/۱اصلاح شده با وزن مخصوص )گرم در لیتر میلی ۴های قبل از شیفت از و نمونه( ۰2۴/۱تصحیج با وزن مخصوص )گرم در لیتر میلی

 ] .۱,2 [تجاوز کنند

شار اين روشدر تاريخ )برای فلورايد ( BEI)های مواجهه بیولوژيکی شاخص شیفت و میلی 2( انت گرم در لیتر در میلی ۳گرم در لیتر قبل از 

 .تغییر کرد 2۰۱۱در سال  BEIاين [. 9]باشدپايان شیفت می
 

 ارزیابی روش
 

گزارش  %۱۰۰تا 9۴بازيافت فلورايد اضافه شده  بین Tusl[۳ ] با اين حال، توسل . هیچ گزارشی از ارزيابی رسمی اين روش گزارش نشده است

های استاندارد نشان اين روش با به کارگیری روش. شودتخمین زده می ۰۴/۰نمونه در سه تکرار، بهتر از  25است. دقت بر اساس آنالیز شده 
يافت [ ۱۳-۱۰]بیشتری نیز ممکن است در مراجع زيرهای ارزيابی داده. دهدهای عملکرد کافی را برای چندين دهه ارائه میداده است که داده

 .شود، اما محدود به آن نیست
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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

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

 های وب ذکر شده در این سند از تاریخ انتشار قابل دسترسی بودند.ندارد. همه آدرس
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 هگزاندیون در ادرار 5و2

 

2,5-HEXANEDIONE in URINE 
 

 8318:شماره روش

 2017آگوست  15 تاریخ ایزو: 

CAS: 110-13-4                                   RTECS: MO3150000 
                    3COCH2CH2COCH3CH :فرمول شیمیایی

 14/114: وزن مولکولی

 دی اکسو هگزان2،5کتوهگزان؛ دی2،5دی استیل اتان؛  ۱،2دی استیل اتان؛ استونیل استون؛ دی استونیل؛ آلفا بتا : اسامی مترادف
 2۰℃میلیمتر جیوه در دمای  ۴۳/۰، فشار بخار –5/5 ℃، نقطه ذوب۱9۱℃نقطه جوش  مايع شفاف،ها:ویژگی

 کامل: نوع ارزیابی

      حدود مجاز

OSHA: ندارد 

NIOSH: ندارد 

صوص دستورالعمل ست در طول زمان تغییر کنند، ها و محدوديتبه علت اينکه اطلاعات در خ صیه میکند  NIOSHهای مواجهه ممکن ا تو

هگزانديون بروز رسانی شده و همچنین از آن به عنوان  5و  2های وابسته به ها و دستورالمعلبا مراجعه به منابع در حال پیگیری، محدوديت
 نشانگر ساير ترکیبات استفاده شود.

 سنجش
 

 ، آشکارساز يونیزاسیون شعلهکروماتوگرافی گاز: روش سنجش

 هگزانديون 5و 2 :ترکیبات آنالیت

 هیدرولیز اسیدی، استخراج دی کلرومتان: متعادل کردن
ستانداردهای -۳-متیل-2آنالیت در ادرار؛  :کالیبراسیون ساير ا هپتانون يا 

 داخلی مناسب

 هیدرولیز اسیدی؛ استخراج دی کلرومتان :حلال جداسازی
 دقیقه 7/۰میکرولیتر؛ بدون شکاف، به مدت  ۳ :تزریقحجم 

 ۳2/۰ ×۳۰مويرگی، سلالایلیس ذوب شلالاده، پلی اتیلن گلیکول،   :ستون

 میکرومتر 5/۰، فیلم IDمیلی متر 
  2۰۰℃: دمای تزریقپاسگال  ۱5هلیوم در فشار ابتدايی؛  :گاز حامل

  25۰℃:دمای شناساگر

تا  ۴5℃-نگهداری(دقیقه  2درجه سلالالاانتیگراد ) ۴5℃:دمای سررتون

 5۰؛ 22۰تا  ۱۴۰℃ -درجه سلالاانتی گراد در دقیقه ۱۰؛ ۴۰تا  6۰℃6۰
قه؛ گه داريد(؛ در  5درجه ) 22۰℃ -درجه سلالالاانتیگراد در دقی قه ن دقی

  .صورت لزوم، زمان ممکن است تمديد شود

 میلی گرم در لیتر، در ادرار جمع شده 2/۰ :حد تشخیص

 بردارینمونه
 
 

)يکی در ابتدای هفته کاری و يکی در  نمونه ادرار 2 :نمونه

 (پايانآخرين شیفت کاری

 دار پلی اتیلنپر کردن بطری درپوش: حجم نمونه
 د.ندار ماده نگهدارنده:

در يخچال يا به صورت منجمد در ظرف  جایی نمونه:روش جابه

 عايق بندی شده

روز و در دمای  7به مدت  2۴℃در دمای  پایداری نمونه:
 روز ۳۰، حداقل ۴℃

جمع کردن ادرار کارگران بدون مواجهه در  های شاهد:نمونه

 صورت امکان و بالافاصله انتقال به يخچال
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 های ویژهاحتیاط
 

يد از اقدامات احتیاطی  با بدن همیشلالالاه  هنگام اسلالالاتفاده از مايعات 

شود) ستفاده  ستاندارد ا ستخراج ( در زمان کار با نمونه۱۳ا های ادرار و ا

های لاتکس يا نیتريل بدون پودر اسلالاتفاده از دسلالاتکششلالاده از ادرار، 

شیمیايی  شود، زيرا همه مواد  نمايید. همه کارها بايد در زير هود انجام 
محرک تنفسلالالای بوده و برخی ممکن اسلالالات اثرات مخدر ايجاد کنند. 

يا دی کلرومتان می يادی از متانول  باعث اسلالالاتنشلالالااق مقادير ز ند  توا

گزانديون يک نوروتوکسلالاین در ه 5و2بیهوشلالای و حتی مرگ شلالاود. 
سلاوزی دارد و در صلاورت سلاطوح مواجهه بالا اسلات. متانول خطر آتش

صرف خوراکی باعت کوری و مرگ می سید هیدروکلريک يک م شود. ا

 ماده شیمیايی بسیار خورنده است که قادر به آسیب شديد بافتی است.

 صحت
 

 گرم در لیترمیلی 2۱2تا  2/2:محدوده مطالعه

 -۰۱89/۰:تورش

 ۰2۳5/۰: دقت کلی

 ٪±6/5 صحت:

 کاربرد

با  يابی مواجهه کارگران  يا متیل-nدر نظارت و ارز  5و2 "کل"توان از اين روش اسلالالاتفاده نمود. اين روش مقدار ان بوتیل کتون میهگزان 

 مراجعه کنید.های ديگر را. برای بحث بیشتر به بخش روشآن "آزاد"کند، نه مقدار گیری میهگزانديون را اندازه

 گرهامداخله

تواند هگزانديون متابولیزه شوند. هیدرولیز اسیدی می-2،5توانند، به هگزان ) برای مثال متیل ان بوتیل کتون( می-nترکیبات ديگر به غیر از 

به -2-دی هیدروکسلالالای-۴،5های ديگر )مانند متابولیت بالاتر -2،5هگزانون( را  نديون تبديل کند و مقاديری  به روشهگزا های را نسلالالابت 
شان داده8-6هیدرولیز ايجاد نمايد]غیر هگزان را مهار n-تواند متابولیسم اند که مواجهه همزمان با تولوئن و متیل اتیل کتون می[. مطالعات ن

 باشد.[ می۱۰گرم در لیتر]میلی ۴/۰هگزانديون بر اساس سن و جنس متفاوت است اما به طور متوسط -2.5[. سطج عمومی جمعیت 9کند]

 های دیگرروش
 

( توضیج داده شده است. ۱۱و همکاران) Kawai( و 8)  Boltو  Fedtke( و 9) Iwata et alاين روش بر اساس روش هیدرولیز اسید توسط  

ضیج داده سید برای تبديل برخی از متابولیتهمانطور که تو ستفاده -2،5های میانی به شد، اين روش از يک مرحله هیدرولیز ا هگزانديون ا
ندازه-2،5 "کل"کند؛ که مقدار می نديون را ا نديون  2،5کند. روش غیر هیدرولیز، که گیری میهگزا ندازه "آزاد" هگزا کند، در گیری میرا ا

يافت  "کل"ه با مقدار (. ساير مقادير مواجه۱با شاخص مواجهه بیولوژيکی مرتبط است ) "آزاد"است. مقدار اين کار مورد بررسی قرار نگرفته

ستند ) های هر رويکرد را هنگام انتخاب (. کاربران بايد مزايا و محدوديت۱2دهند)( و برخی ديگر هر دو روش را ارائه می۳و2شده، مرتبط ه

 (.5توان در بخش ارزيابی روش و گزارش اطلاعات پشتیبان يافت)يک روش تشخیص دهند. اطلاعات بیشتر در اين مورد را می

 تجهیزات 

 میلی لیتر ۱25بطری؛ درپیچ دار پلی اتیلن، -1

کروماتوگراف گازی، با آشلاکارسلااز يونیزاسلایون شلاعله، سلایسلاتم -2

 اطلاعات و ستون 

 PTFEهای لیتری، درپوشمیلی 2برداری؛ شیشه، ويال نمونه-۳

 ای؛ يا يخ خشکسازکیسه سرما-۴

 کیمیلی لیتر، پلاستیکی يا سرولوژي ۱، و 2، 5پیپت؛ -5

 بنماری جوش-6

 سانتريفیوژ-7

میلی متر با درپوش  ۱۰۰در  ۱۳ای، لوله های کشلالات؛ شلالایشلالاه-8

 PTFEپیچی 

 مواد شیمیایی مصرفی
 

 آوری شود.کارگران بدون مواجهه جمعادرار کنترل، از  -1

با رقیق کردن مقادير مناسلالالابی از -2،5حلال ذخیره  -2 نديون:  هگزا

آنالیت خالص در متانول تهیه شلالاود. اسلالاتانداردهای کاری را با رقیق 

 کردن مقدار کمی از محلول موجود با ادرار ترکیبی تهیه کنید.
-۳-متیل-2لی )گرم از اسلالاتاندارد داخمیلی 5محلول اسلالاتخراج:  -۳

به  کل را  ید. حجم  حل کن تان  تانون( را در دی کلروم لیتر  ۱هپ

 برسانید.
 ؛ غلیظ(HCLاسید کلريدريک ) -۴

 متانول-5

 دی کلرومتان-6
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 میلی لیتر ۱۰۰و  ۱۰سرنگ؛ -9

 پیپت؛ شیشه-۱۰

۱۱-pH متر 

 همزن مغناطیسی-۱2

 لیتریمیلی ۱۰لیتری،  ۱ای، های حجمی؛ شیشهفلاسک-۱۳

 هلیوم؛ تصفیه شده-7

 هیدروژن؛ از پیش تصفیه شده-8
 هوا؛ فیلتر شده-9

 
 * به اقدامات احتیاطی ویژه مراجعه کنید.

 برداریداخلی قبل از نمونههای سازی کپسولآماده

 بردارینمونه

نمونه ادرار جمع آوری کنید: يک نمونه در  2آوری کنید. از هر کارگر میلی لیتری جمع ۱25نمونه کامل ادرار را در يک بطری پلی اتیلن -۱

 ابتدای هفته کاری و يک نمونه در پايان آخرين شیفت کاری 

 شود، جمع آوری کنید.گروه کنترل استفاده میادرار کارگران بدون مواجهه که برای -2

 درب هر بطری را محکم ببنديد و در يخچال نگهداری کنید؛ يا در ظرفی با عايق بندی خوب منجمد نموده و حمل کنید.-۳
 .گذاری خاصی دارندهای بیولوژيکی و يخ خشک، الزامات برچسبهای حاوی نمونههای تجاری برای بستهتوجه: فرستنده

 سازی نمونهآماده

 اجازه دهید نمونه ادرار به دمای اتاق برسد.-۴

 توجه: در صورت تمايل، مقداری از ادرار را برای تعیین سطج کراتینین )گرم در لیتر ادرار( برداريد.

 متری يا ظرف مناسب ديگر بريزيد.میلی ۱۳×۱۰۰لیتر ادرار را در يک محیط کشت میلی 5با پیپت -5

 (.۱تا  5/۰محدوده )  ادرار در حد مطلوب باشد pHغلیظ را اضافه کنید تا  HClاز يک همزن مغناطیسی، با استفاده -6

 (.۱۱نمونه برای نتايج ثابت و قابل تکرار بسیار مهم است ) pHتوجه: کنترل دقیق 

 دقیقه حرارت دهید. ۳۰به مدت  ۱۰۰℃لوله را درپوش بگذاريد و در بنماری در دمای -7

 خارج کنید و اجازه دهید قبل از کلوخه شدن، کاملا خنک شود. از بنماری-8

 لیتر از محلول استخراج را که حاوی استاندارد داخلی است، به داخل لوله بريزيد.میلی 2توسط پیپت،  -9

سانتريفیوژ بر ۱درپوش را ببنديد و به مدت -۱۰ شوند. يک  شدت تکان دهید. اجازه دهید فازها از هم جدا  سازی دقیقه به  ای کمک به جدا

 شود.توصیه می

میلی  2ای ای برداشته و آن را به يک ويال نمونه برداری شیشهبخشی از محلول استخراج )لايه پايین( را با استفاده از يک پیپت شیشه-۱۱

 لیتری منتقل کنید. درپوش را بسته و آنالیز نمايید.
 

 کالیبراسیون و کنترل کیفی
 

 دهد، کالیبره کنید.ها را پوشش میاستاندارد کاری که محدوده غلظت نمونهبا حداقل شش  -12

ستوک ۱۳ صی از محلول ا ستاندارد کاری را با رقیق کردن مقدار مشخ شته و برای تولید -2،5. هر ا میلی لیتر آماده  5هگزانديون در ادرار انبا

 کنید.

شده )همان ادرار تر 5. با انتقال ۱۴ ستفاده میمیلی لیتر ادرار جمع  ستانداردهای کاری ا شت، کیبی که برای ايجاد ا شود( به داخل لوله ک

 تهیه کنید. (blankادرار  شاهد )نمونه حداقل يک 

سطج از نمونه کنترل کیفیت-۱5 سطوح بايد تقريباً - 2،5 (QC)حداقل دو  شود. اين  شده آماده کنید، تا آنالیز  هگزانديون را در ادرار جمع 

ها مطابقت شلالاده نمونهبینیها را طوری تنظیم کرد که با سلالاطوح پیشتوان آنباشلالاد، اما می LOQبرابر  2۰۰و ( LOQی)برابر حد کم ۱۰
 از هر دسته نمونه را تشکیل دهند. %۱۰های کنترل کیفیت بايد با هر دسته آنالیز شوند، به طوری که داشته باشد. نمونه

 5شود، آماده کنید )مرحله های اصلی انجام میونه شاهد از ادرار را با همان روشی که برای نمونهمیلی لیتر از هر استاندارد کاری و نم 5. ۱6

 (.۱۱تا 

 های شاهد را با هم آنالیز کنید.و نمونه QCهای های ادرار جمع شده، نمونه. استانداردهای کاری، نمونه۱7
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صورت، دسته خارج از گروه کنترل در نظر گرفته  ±%2۰به طور معمول بايد در  QC. مقادير ۱8 شند. در غیر اين  شده با از مقادير مشخص 

 شود.های بیشتر انجام میشوند و اقدامات اصلاحی قبل از آنالیز نمونههای آن دسته حذف میشود، دادهمی

 سنجش

صیه-۱9 شده تنکروماتوگراف گازی را با توجه به تو شرايط ارائه  سازنده و  ظیم کنید. زمان نگهداری معمولی برای دو ترکیب تحت اين های 

 هگزانديون است.-2.5دقیقه برای  5/۱۰دقیقه برای استاندارد داخلی و  7/۴شرايط 

 های شاهد را تزريق کنید.های اصلی و نمونه، نمونهQCهای هر يک از استانداردها، نمونه-2۰
ناحیه پیک آنالیت بر ناحیه پیک اسلالاتاندارد داخلی در همان کروماتوگرام، پاسلالاخ آنالیت را گیری کنید. با تقسلالایم مسلالااحت قله را اندازه-2۱

 متعادل کنید.

پاسخ آنالیت نرمال شده )مساحت پیک آنالیت تقسیم بر  yيک نمودار کالیبراسیون، برای هر استاندارد کاری رسم کنید که در آن محور -22

ستاندارد داخلی( و محور  سادهبر ح xسطج پیک ا شد.  صیف ترين مدلی که دادهسب میلی گرم آنالیت در لیتر ادرار با ها را به اندازه کافی تو
وزن به دلیل دامنه منحنی کالیبراسلایون( يا يک مدل درجه  x/۱توان از يک مدل خطی )به احتمال زياد کند، بايد اسلاتفاده شلاود. اما میمی

قبول برای استفاده قابل 98/۰( برابر يا بیشتر از 2rمنحنی استاندارد بايد دارای ضريب تعیین )های تحلیلی استفاده کرد. دوم در پردازش داده

صل می سیون و ستاندارد دوباره به کالیبرا شد. علاوه بر اين، هنگامی که ا شد. هیدرولیز  ±%2۰، مقدار بايد در محدوده شودبا از حد انتظار با
سیدی می شده ادرار در نمونه هگزانديون را -2.5تواند مقادير ا سخ آنالیت نرمال  سیون، پا سم نمودار کالیبرا در ادرار تشخیص دهد. قبل از ر

 شاهد را از پاسخ آنالیت نرمال شده هر استاندارد کاری کم کنید.

 محاسبات

 گرم در لیتر، را از نمودار کالیبراسیون ايجاد شده تعیین کنید.هگزانديون، برحسب میلی-2،5تعیین غلظت -2۳
هگزانديون را بر حسلالالاب میلی گرم در گرم کراتینین در نمونه ادرار با تقسلالالایم بر مقدار کراتینین )گرم -2.5در صلالالاورت تمايل، غلظت -2۴

 کراتینین/لیتر ادرار( به دست آمده از مقدار کمی حذف شده، محاسبه نمايید.

 را با گروه کنترل مقايسه کنید. "رضدر مع"نتايج قبل و بعد از مواجهه را مقايسه کنید. همچنین نتايج گروه 
 

C = Cs/Cr 
 

 ارزیابی روش

بار تکرار  7دهند. را نشان می LOQبرابر  ۳۰۰تا  LOQبرابر  ۳ها از است. اين محدودههای مشخص شده ارزيابی شدهاين روش در محدوده

( و حد کمیت LODمتغیر بود. حد تشلاخیص ) ٪۱۰۳تا  ٪97ها در سلاطوح مختلف از در هر سلاطج مورد آنالیز قرار گرفت. میانگین بازيافت

(LOQ .با تهیه و تکرار آنالیز يک سری از استانداردها با منحنی درجه دوم تعیین شد )LOD  وLOQ ( برآورد ۱۴بر اساس روش بورکارت )
سطج  ۱۰شد. يک مطالعه طولانی مدت در  شد. نمونه  LOQبرابر  ، ۱۰، 7، ۴، ۱مدت به ۴℃ت در دمایشده با آنالیهای ادرار ادغامانجام 

سپس مورد آنالیز قرار گرفتند. همه بازيافت ۳2يا  2۱ شدند و  شده پس از های ادرار جمعبود. نمونه ٪۱۰۰ها نزديک به روز نگهداری  آوری 

 روز در دمای اتاق پايدار بودند. 7

هگزانديون تعیین شده بدون مرحله -2.5« )آزاد»هیدرولیز( در مقابل هگزانديون تعیین شده پس از مرحله -2.5« )کل»گیری موضوع اندازه
سازمان ضوع بحث برانگیز در بین  ستورالعملهیدرولیز( يک مو ست، که د سعه میهای جهانی ا ستی را تو دهند. همانطور که های نظارت زي

کند. گیری میهرا انداز "کل"شلالالاود. بنابراين، مقدار یکند و بدون آن ارزيابی نمقبلا گفته شلالالاد، اين روش از مرحله هیدرولیز اسلالالاتفاده می

NIOSH ئه نمیکدام از روشبحثی در مورد بهتر بودن هیچ که فقط میها ارا به عنوان يکی از راهدهد، بل هد اين روش را  يابی خوا های ارز
 مواجهه ارائه دهد.

 چند خلاصه کوتاه از اين دو رويکرد: 

دهد که به حساسیت کمتری نسبت به روش ديگر نیاز دارد، اما اين تنوع بالا عمدتاً از دو منبع را به ما می يک عدد بزرگتری "کلمقدار "* 

های موجود در ادرار انسلاان که غلظت آنها هگزانديون از سلااير متابولیت-2،5( و تولید ۱۱حاصلال می شلاود: تغییرپذيری در روش هیدرولیز )
 متفاوت است. 
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تر باشلالالاد، زيرا با هگزان و متیل ان بوتیل کتون خاص-nدهد، اما تمايل دارد برای مواجهه با تعداد کمتری را ارائه می "مقدار آزاد"*رويکرد 

 های موجود در ادرار تداخلی ندارند، بنابراين حساسیت بیشتری لازم است اما سطوح پس زمینه به شدت کاهش میابد.ساير متابولیت
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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

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

 های وب ذکر شده در این سند از تاریخ انتشار قابل دسترسی بودند.ندارد. همه آدرس
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 کتون در ادراراستن و متیل اتیل

 

ACETONE and METHYL ETHYL KETONE in 

urine 
 

 8319:شماره روش

 2014اکتبر  28: تاریخ انتشار 

CAS: 67-64-1                    RTECS: AL3150000  
CAS: 78-93-3                    RTECS: EL6475000     

 :فرمول شیمیایی و وزن مولکولی

وزن = 3COCH 3CH                      ۰8/58استن: -۱

 مولکولی

وزن  =3CH2COCH3CH     11/72کتون: اتیلمتیل -2

 مولکولی
 :اسامی مترادف

 پروپانون؛ پروپان کتون؛ دی متیل فرمالدئید؛ اتر پیرواستیک-2دی متیل کتون؛  -۱

 ان؛ اکسوبوتان-2-؛ بوتانون متیل استون؛ بوتانMEKبوتانون؛ -2 -2

 :هاویژگی

 لیترگرم بر میلی789/۰دانسیته   ،2/56 ℃نقطه جوش  -۱

 لیترگرم بر میلی 8۰5/۰، دانسیته 6/79℃نقطه جوش-2

 : مواجهه با؛کیشاخص بیولوژی 

 استون -۱ 

 متیل اتیل کتون -2 

 حدود مجاز

 NIOSH & OSHA : 
توصلالایه  NIOSHهای مواجهه، ممکن اسلالات در طول زمان تغییر کنند، ها و محدوديت*به علت اينکه اطلاعات در خصلالاوص دسلالاتورالعمل

 [۱-۴]روش شده مراجعه گرددها بهمیکند به دستورالعمل

 سنجش
 

سنجش: ضای  روش  شعله، ف سیون  ساز يونیزا شکار کروماتوگرافی گازی، آ

 بالای سر
 : استون و متیل اتیل کتونترکیبات آنالیت

میکرولیتر يا زمان بندی شلالالاده )به بخش اندازه گیری  5۰۰ حجم تزریق:

 مراجعه کنید(

 ۱8۰℃: دمای تزریق
  25۰℃ دمای دتکتور:

درجه سانتی گراد در  ۳ @ 6۰تا  ۴۰℃دقیقه(؛  ۴) ۴۰℃: دمای ستون

 2) 22۰℃درجه سلالالاانتی گراد در دقیقه؛  2۰ @ 22۰تا 6۰℃دقیقه؛ 
 دقیقه(

  psi ۱5 : هلیوم، با فشار بالای سرگاز حامل

دی  ٪9۴سلایانوپروپیل فنیل،  ٪6مويرگی، سلایلیس ذوب شلاده،  ستون:
 میکرومتر ۳، ضخامت فیلم IDمتر میلی 75×5۳/۰متیل پلی سیلوکسان، 

 بردارینمونه
 

 دو نمونه ادرار )قبل و بعد از مواجهه( نمونه:

لیتری را پر کنید و فضای بالای  میلی 2۰يک ويال  حجم نمونه:
 سر کمتری را باقی بگذاريد.

 ی سرد در يک ظرف عايق شده با کیسه جایی نمونه:روش جابه

 [5] ۴℃روز در دمای  ۳۰: حداقل پایداری نمونه

در صلالاورت امکان ادرار را از جمعیت مشلالاابه  های شراهد:نمونه
وری کنید، کارگرانی که در معرض تماس قرار نگرفته اند، جمع آ

 سپس بلافاصله در يخچال نگهداری نمايید.
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نالیت در ادرار کنترل.  کالیبراسرریون: ندارد داخلی -2آ يا اسلالالاتا پنتانون 

 مناسب ديگر
 حد تشخیص:

 [5میلی گرم در لیتر در ادرار ترکیبی] 6/۰ -۱
 [5میلی گرم در لیتر در ادرار ترکیبی] 6/۰ -2

 های ویژهاحتیاط

شیمیايی و فرآورده ستکش، هنگام کار با تمام مواد  سان از د های ادرار ان

شه و  شی ستیک،  ستفاده کنید. پلا شگاهی و عینک ايمنی ا روپوش آزماي
کاغذ يکبار مصلالارف )نوک پیپت، دسلالاتکش و غیره( که در تماس با ادرار 

ند، بايد در يک ظرف مخصوص مواد خطرناک قرار داده شود. همیشه باش

ستفاده  ستفاده از مايعات بدن ا ستاندارد هنگام ا بايد از اقدامات احتیاطی ا

های گرفته شده از ادرار را با استفاده از دستکش مناسب [. نمونه۱5شود]
ستون و  ستند. تمام  MEKکنترل کنید. ا شتعال ه سیار قابل ا مايعات ب

يد در زير هود انجام شلالالاود؛ زيرا هر دو ماده شلالالایمیايی محرک  با کارها 

تنفسلای بوده و ممکن اسلات در سلاطوح بالای مواجهه، سلایسلاتم عصلابی 
 مرکزی را تحت فشار قرار دهند.

 صحت

 محدوده مطالعه:

 گرم در لیترمیلی 6۰6تا  ۱/2 -۱

 گرم در لیترمیلی 6۱7تا  2/2 -2
 تورش:

۱- ۰۴۴۴/۰ 

2- ۰782/۰ 
 کلی: دقت

۱- ۰۴68/۰ 
2-۰5۰7/۰ 

 صحت:

۱- 5/۱۱  %± 

2- ۱5  %± 
 پایداری نمونه:

 [5]( ۳۰% )روز  ۱۰۱ -۱

 [5]( ۳۰% )روز  ۱۰5 -2

 کاربرد

های ادرار اسلالاتفاده کرد. اين ترکیبات ممکن اسلالات در ادرار افرادی که در توان در آنالیز اسلالاتون و متیل اتیل کتون در نمونهاين روش را می 

 [.6-7استون و متیل اتیل کتون قرار دارند يافت شوند]معرض 

 گرهامداخله

بوتانول ممکن اسلالات به ترتیب منجر به -2پروپانول يا -2اسلالات. مواجهه با  بوتانول-2متابولیت  MEKپروپانول اسلالات. -2اسلالاتون متابولیت 
ستون يا  را  MEK[. اتانول متابولیسم ۱۰شوند]ادراری می داری همچنین باعث افزايش حجم[. ديابت و روزه9-8شود] MEKافزايش دفع ا

های جنسلالایتی و اسلالاتفاده از [. نشلالاان داده شلالاده اسلالات که تفاوت۱۱دهد ]را در ادرار افزايش می MEKدهد و در نتیجه غلظت کاهش می

 [.۱2گذارد]تأثیر می MEKداروهای ضد بارداری هورمونی بر متابولیسم و دفع 

 های دیگرروش
صلاورت غیراختصلااصلای اسلاتفاده های موجود در ادرار بهتجاری وجود دارد که با روش قرائت مسلاتقیم برای شلاناسلاايی کتونچندين روش  

ستانشود. اين روشمی ستفاده میها اغلب در بیمار )بنیاد تحقیقات  Deutsche Forschungsgemeinschaftشوند. ها يا بیماران ديابتی ا

 [.۱۳ها در ادرار و خون منتشر کرده است]ها و کتونع الکلروشی را برای انوا (  DFG آلمانی

 

 تجهیزات 

 میلی لیتر ۱25. بطری؛ درپوش پیچی پلی اتیلن، ۱

 مواد شیمیایی مصرفی
 

 . ادرار کنترلی؛ جمع آوری شده از کارگرانی که مواجهه نبودند.۱
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يال برای تجزيه مواد آلی فرار؛ 2 میلی لیتر، درپوش کهربايی،  2۰. و

 پلی تترا فلوئورواتیلن 

 (FID. کروماتوگراف گازی؛ يونیزاسیون شعله آشکارساز )۳

 Headspaceبرداری خودکار ه. نمون۴

 ی خنک کننده. کیسه5

 میلی لیتر، پلاستیکی يا سرولوژيکی ۱۰. پیپت؛ 6

، PTFE/Butylمیلی لیتر، سلالاپتوم  2۰. ويال فضلالاای بالای سلالار؛ 7

 درپوش چین دار آلومینیومی

میلی  ۱میکرولیتر،  ۱۰۰میکرولیتر،  ۱۰های میکرولیتری؛ . سلالارنگ8
 لیتر

 لیتریمیلی ۱۰. فلاسک حجمی 9

(؛ با رقیق کردن مقادير مناسب ≤ 99%) MEK( و %99≤). استون 2

ید.*  یه کن خالص در آب ته یت  نال میلی  ۱۰میکرولیتر در  75۰از آ
هنگام محاسلالابه دهد. لیتر از هر يک میگرم در میلیمیلی 6۰~لیتر 

 [.5غلظت دقیق، حتماً از چگالی و درصد خلوص استفاده کنید]

( را در ٪99≤)پنتانون -2گرم میلی 8۰. محلول اسلالاتاندارد داخلی؛ ۳

ست آيد.  8۰لیتر ) ۱آب رقیق کنید تا  میلی گرم در لیتر( محلول بد
لیتر اضلالالاافه کرد که تقريباً همان  ۱میکرولیتر را به  ۱۰۰توان يا می

 ظت را دارد.غل

 ll ۱۴نوع  ASTM. آب؛ ۴

 . هلیوم؛ خالص شده5

 . هیدروژن؛ از پیش خالص شده6

 . هوا؛ فیلتر شده، از پیش تصفیه شده 7

 برداریآماده سازی کپسول داخلی قبل از نمونه

 بردارینمونه
 

نمونه ادرار از هر کارگر جمع آوری  2کنید. حداقل لیتری، يا ظرف مناسلالالاب ديگر جمع آوری میلی ۱25اتیلن . ادرار را در يک بطری پلی۱
 کنید. يک نمونه قبل از مواجهه و يک نمونه بعد از مواجهه جمع آوری کنید.

ست که نمونه شستن دست ها( جمع آوری توجه: مهم ا شتی )پس از  شرايط بهدا ها در يک مکان تمیز، دور از منبع يا منابع تماس و تحت 

 های ادرار جلوگیری گردد.هشوند تا از آلودگی نمون

يال کهربايی لیتری پلیمیلی۱25. برای هر نمونه، بلافاصلالالاله از بطری 2  2۰اتیلن اسلالالاتفاده نمايید. نمونه ادرار کافی برای پر کردن يک و

ل معکوس است، باشد کافی است. درب ظروف را محکم ببنديد. هنگامی که ويالیتری، به طوری که حداقل فضای بالای سری را داشتهمیلی

 آوری نمونه را در يخچال قرار دهید.هیچ حباب هوايی نبايد وجود داشته باشد. پس از جمع

ها را پس از جمع آوری در . ادرار کارگرانی که در معرض تماس قرار نگرفته اند، را جمع آوری کنید تا برای کنترل اسلالالاتفاده نمايید. نمونه۳
 يخچال قرار دهید.

 دار و عايق بندی شده ارسال کنید. های ادراری کنترل شده را در يک ظرف يخچالنهها و نمو. ويال۴

 سازی نمونهآماده

 . اجازه دهید ادرار به دمای اتاق برسد.5
 میلی لیتری انتقال دهید. 2۰میلی لیتر ادرار را از ويال به يک ويال  ۱۰. 6

 اضافه کنید.میلی لیتر از محلول استاندارد داخلی به آن  5/۰. 7

 . درب ويال را بلافاصله محکم ببنديد.8

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 دهد، کالیبراسیون را انجام دهید.میلی گرم در لیتر( را پوشش می 6۰۰تا  2استاندارد کاری که محدوده غلظت روش ) 6. با حداقل 9

 توان بر اين اساس تنظیم نمود.، محدوده منحنی کالیبراسیون را میها مشخص باشد )يا مورد انتظار باشد(توجه: اگر محدوده غلظت نمونه

لیتری، و پر کردن آن با ادرار ترکیبی، محلول میلی ۱۰لیتر از محلول استوک غلیظ شده، در يک فلاسک حجمی میلی ۱الف( با پیپت کردن 

 استوک رقیق شده تهیه نمايید.

لیتر نمونه آماده میلی ۱۰برای تولید  ،9 مشخصی از محلول استوک رقیق تهیه شده در مرحلهب( هر استاندارد کاری را با رقیق کردن مقدار 

 کنید.

 تر از ادرار تهیه کرد.توان يک محلول ذخیره رقیقنکته: در صورت تمايل می
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شلالاود( به يک ويال، حداقل يک می لیتر ادرار ترکیبی )همان ادرار تلفیقی که برای ايجاد اسلالاتانداردهای کاری اسلالاتفادهمیلی ۱۰ج( با انتقال 

 نمونه ادرار شاهد تهیه کنید.

 (.8تا  5ها آماده کنید )مرحله میلی لیتر از هر استاندارد کاری و هر ادرار تلفیقی شاهد را با استفاده از روشی مشابه، برای نمونه ۱۰د( 

های ادرار شاهد های نمونهکروماتوگرام 2و  ۱هم آنالیز کنید. شکل  های شاهد را باهای ادرار جمع شده و نمونهه( استانداردهای کاری، نمونه

 دهد.و اصلی را نشان می

و( يک نمودار کالیبراسیون، برای هر استاندارد کاری، براساس پاسخ آنالیت نرمال شده )مساحت پیک آنالیت تقسیم بر سطج پیک استاندارد 
ترين مدلی که سلالالااده xقابل میکروگرم آنالیت در میلی لیتر ادرار تهیه کنید. برای محور در م yداخلی در همان کروماتوگرام( بر روی محور 

توان از يک مدل خطی )به احتمال زياد به دلیل گسلالالاتره منحنی کند بايد اسلالالاتفاده شلالالاود، اما میها را به اندازه کافی توصلالالایف میداده

سیون با وزن  سان می(يا يک مدل درجه دوم در پردازش داده  x/۱کالیبرا ستفاده کرد. از آنجايی که بدن ان ستون و های تحلیلی ا تواند هم ا
سخ  سیون، پا سم نمودار کالیبرا سايی گردند. قبل از ر شنا شده،  ست اين ترکیبات در ادرار جمع  هم متیل اتیل کتون تولید کند، ممکن ا

شاهد را  شده از ادرار  ضريب تعیین )آنالیت نرمال  ستاندارد کاری کم کنید.  شده در ا سخ آنالیت نرمال  ساوی يا بزرگتر از r2از پا  98/۰( م

 باشد.قابل استفاده می

 از حد انتظار باشد. ±%2۰هنگامی که هر استاندارد دوباره با معادله کالیبراسیون جايگزين شود، مقدار بايد در محدوده 

سطج نمونه کنترل کیف۱۰ سطوح بايد تقريباً  یت. حداقل دو  سپايک کردن هر دو آنالیت در ادرار آماده کنید. اين  برابر حد کمیت  ۱۰را با ا

LOQ)  برابر  2۰۰( وLOQ های نمونه سلاازگارتر باشلاند. نمونه شلادهبینیها را طوری تنظیم کرد که با سلاطوح پیشتوان آنباشلاند، اما می

بايد به  QCهایهای شلالااهد و سلالاطج هدف واقعی آنالیز شلالاوند. نمونهرای تعیین مقدار در نمونه، بايد بQCهایبدون علامت برای تهیه نمونه
 از نمونه را تشکیل دهند.  %۱۰گونه ای آنالیز شوند که 

از مقادير مشلاخص شلاده باشلاد. در غیر اين صلاورت، آن مجموعه از نمونه، خارج از  ± %2۰به طور معمول بايد در محدوده  QC. مقادير ۱۱

 های بیشتر انجام شود.شود، و بايستی دور ريخته شوند. اقدامات اصلاحی بايد قبل از آنالیز نمونهرل در نظر گرفته میکنت
 سنجش

 

 های سازنده و شرايط ارائه شده، تنظیم کنید. . کروماتوگراف گازی را با توجه به توصیه۱2
های سازنده و شرايط زير تنظیم نمايید: )توجه: ممکن است با توجه به شرايط، انواع مختلف را بر اساس توصیه headspaceبردار . نمونه۱۳

 مورد نیاز داشته باشد که برخی از اين موارد ممکن است در اينجا اعمال نشوند( headspaceبردار نمونه

 :headspaceآ( شرایط پیشنهادی برای یک نوع فشار متعادل سیستم 

 دقیقه  2/۰برداشت:                ۱29℃دمای انتقال: 

  ۱2۰℃دقیقه        دمای سوزن:   ۳۰زمان ترموستات: 
    8۰℃دقیقه        دمای نمونه: GC: 28زمان چرخه

 دقیقه ۰8/۰دقیقه                        تزريق:  ۱فشار: 
 ب( شرایط پیشنهادی برای سیستم سرنگ تزریقی:

 میکرولیتر     5۰۰حجم تزريق:                            95℃ دمای نهفتگی:

   µL/sec ۱2۰دقیقه                        سرعت پر کردن:  ۱5زمان نهفتگی: 

 دقیقه 26ثانیه                                     زمان اجرا:  5تاخیر: 
 µL/sec ۳۰۰دور در دقیقه           سرعت تزريق:  25۰سرعت هم زدن: 

 میلی ثانیه 5۰۰تاخیر:                                95℃دمای سرنگ:

گیری کنید. پاسخ آنالیت را با تقسیم ناحیه پیک آنالیت بر ناحیه پیک استاندارد داخلی در همان کروماتوگرام برای . مساحت قله را اندازه۱۴
 گیری کنید.اندازههر استانداردکاری بدست آورده، نمونه اصلی و شاهد را 

 محاسبات
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 )و( تعیین کنید. 9را در نمونه ادرار، از نمودار کالیبراسیون تهیه شده در مرحله  MEK (mg/L). هر دو غلظت استون و ۱5

 

 ارزیابی روش

شده شده، ارزيابی  ست. اين محدودهاين روش در محدوده دو آنالیت مشخص  شان می برابر آن ۳۰۰تا  LOQبرابر  ۱ها از ا  7تا  6دهند. را ن

متغیر بود.  MEKبرای  ٪98تا  ٪85برای استون و  ٪۱۰6تا  ٪9۴ها را آنالیزها را تکرار کنید. میانگین بازيابی در سطوح مختلف از بار نمونه

LOD  وLOQ دوم تعیین شد.  های پردازش شده در منحنی درجهبا تهیه و آنالیز يک سری از استانداردها، به صورت تکراری، با دادهLOD 
 است.[ برآورد شده۱6بر اساس روش بورکارت ] LOQو 

سطج  ، 7، ۴، ۱به مدت  ۴℃ها در دمای شده با آنالیتآوریهای ادرار جمعانجام گرفت. نمونه  LOQبرابر ۱۰يک مطالعه طولانی مدت در 

بود. هنگامی که در دمای اتاق ذخیره  ٪۱۰۰ها نزديک به يافتروز نگهداری شلالادند و سلالاپس مورد آنالیز قرار گرفتند. همه باز ۳۰يا  2۱، ۱۰

 [.5روز مشاهده شد] 7شد، کاهش قابل توجهی در بازيافت آنالیت پس از می
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 های يک استاندارد از نمونه ادرار، نمونه شاهد با و بدون استاندارد داخلی در مقیاس کاملکروماتوگرام -1شکل 
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 يافتههای يک استاندارد از نمونه ادرار، نمونه شاهد با و بدون استاندارد داخلی در مقیاس کاهشکروماتوگرام -2شکل 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 تری کلرید بوتیلتین در ادرار

 

BUTYLTIN TRICHLORIDE in Urine 
 

 8320شماره روش :

 2019ژانویه  10: تاریخ ایزو 

 

CAS: 1118-46-3                        RTECS: WH6780000 
 Sn3CI9H4C:  فرمول شیمیایی

 18/282: وزن مولکولی

 ((MBTCبوتیل تری کلروتین، بوتیل تری کلروستانن، تری کلريد مونوبوتیل قلع : اسامی مترادف
، فشلالالاار 25℃لیتردر گرم بر میلی -69۳/۱میلیمتر جیوه، چگالی  ۱۰در  9۳℃، نقطه جوش – 6۳℃رنگ، نقطه ذوب مايع بی: هاویژگی

 . [۴] 2۰℃میلیمتر جیوه در  ۰8۳/۰بخار 

 : کاملنوع ارزیابی

 حدود مجاز

OSHA: ندارد 
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NIOSH: ندارد 

[ جديد را برای ۳-۱مراجع ] NIOSHهای مواجهه ممکن اسلالالات در طول زمان تغییر کنند، ها و دسلالالاتورالعمل* از آنجايی که محدوديت

 کند.می

 سنجش
 

سلالالانجی روش سلالالانجش: کروماتوگرافی گازی/پايش يونی با طیف

 جرمی 

 ترکیبات آنالیت: مشتق تری کلريد بوتیلتین: بوتیل تری اتیل قلع

 مايع -استخراج: مايع

 مشتق گیری: واکنش گريگنارد با اتیل منیزيم برومايد

 میکرولیتر 2حجم تزريق: 
 دقیقه 75/۰بدون شکاف به مدت  2۳۰℃دمای تزريق:  

  285℃دمای آشکارساز: 

جه  ۱2در  225تلاا  75℃دقیقلاه(؛  ۱) 75℃دملاای آوون:  در
 دقیقه نگه داريد. 5سانتیگراد در دقیقه؛ 

 ساز:متغییرهای آشکار

 *SIM IONS ( :m/z )9/۱78  9/2۳۴و 

 m/zثانیه در هر میلی 2۰۰*زمان ماندن: 
 میلی لیتر در دقیقه ۳/۱گاز حامل: هلیوم 

یس ذوب شلالاده، پلیمر فنیل آريلن؛ تقريباً سلالاتون: مويرگی، سلالایل

 ( 5/۰ × ۳۰متیل پلی سیلوکسان ) -فنیل(  ٪5معادل )
 های شناخته شده از ادرار جمع شده کالیبراسیون: غلظت

 [6]لیتر نمونهمیلی 5میکروگرم در  ۰۱/۰حد تشخیص: 

 بردارینمونه
 

شیفت يا ای )قبل و بعد از مواجهه در های ادرار نقطهنمونه نمونه: پايان 

 [5کاری( ]پايان هفته

 لیترمیلی ۱5حداقل  حجم نمونه:

 [6]-2۰℃روز در دمای  ۳۰۰حداقل  پایداری نمونه:

 ندارد ماده نگهدارنده:

 ادرار منجمد حمل و نقل:

 

 های ویژهاحتیاط

هنگام کار با تمام مواد شیمیايی و ادرار انسان از دستکش، روپوش 
شگاهی و عینک  شه و آزماي شی ستیک،  ستفاده کنید. پلا ايمنی ا

کاغذ يکبار مصرف )نوک پیپت، دستکش و غیره( که با ادرار تماس 

ای قرار داده شلالاوند. هنگام کار با مايعات بدن دارند، بايد در کیسلالاه

[. 8همیشلالالاه بايد از اقدامات احتیاطی اسلالالاتاندارد اسلالالاتفاده کرد]
ستفانمونه سب های ادرار و ترکیبات ادرار را با ا ستکش منا ده از د

 کنترل کنید. تمام کارها بايد در زير هود انجام شود.

 صحت

 لیتر نمونه میلی 5میکروگرم در  58تا  ۱2/۰ محدوده مطالعه:

 ۰6۳/۰ تورش:

 ۰۴۱/۰ دقت کلی:

   ±%۱۳ صحت:

 کاربرد

همچنین ممکن اسلالات برای سلالااير ترکیبات کلريد های ادرار اسلالاتفاده کرد. توان برای تعیین تری کلريد بوتیلتین در نمونهاز اين روش می
 بوتیلتین مفید باشد. برای اطلاعات بیشتر به بخش ارزيابی روش مراجعه کنید.

 گرهامداخله

 باشد.شود که تداخل، بر آنالیز تأثیر داشتهبینی نمی، پیشGC/MSهای انتخابی انبوه به دلیل جداسازی و قابلیت

 های دیگرروش

 تجهیزات
 

 مواد شیمیایی مصرفی
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 لیتر پلی پروپیلن با درپوش پیچیمیلی ۱5های سانتريفیوژ؛ لوله. ۱

 دور در دقیقه 2۴۰۰. سانتريفیوژ؛ قادر به حداقل2
 اينچ( 5¾)سانتی متر  6/۱۴. پیپت؛ پاستور، ۳

 ۱۰۰میلی متر در  ۱۳میلی لیتر ) 8 ~های کشت؛ شیشه ای، . لوله۴

 PTFEهای میلی متر(، رويه پیچی با درپوش

5 .GC-MS برداری يون انتخاب شلاده، سلاتون، نمونهارزيابی  قادر به
 ها خودکار و سیستم جمع آوری داده

 های میکرولیتری. سرنگ6

 لیتریمیلی 5ای، های حجمی، شیشه. فلاسک7

 میلی لیتر 5-۱. پیپت؛ قابل تنظیم از 8

 . میکسر چرخان9

 دقیقهدور در  2۰های سانتريفیوژ، تقريبا . لیوان مخصوص لوله۱۰

 لیتریمیلی ۱25يا  ۳۰های پلی اتیلنغ . بطری۱۱

 . پشم شیشه۱2

  95≤. تری کلريد بوتیلتین؛ درصد خلوص ۱

 مولار در تتراهیدروفوران ۱. اتیل منیزيم برومايد؛ محلول 2

 ( يا بالاتر%99.999) 5يا درجه  UHP. هلیوم؛ ۳

اسلالاید  میلی لیتر 6/5کردن با رقیق  مولار؛ ۱. اسلالاید سلالاولفوريک ۴

 میلی لیتر آب ديونیزه ۱۰۰غلیظ با 

گرم  55۴/2۰(؛ pH 2.۳~. بافر اسلالاید سلالایتريک/سلالاديم سلالایترات)5
 گرم سلالایترات سلالاديم دی 652/۰مونوهیدرات اسلالاید سلالایتريک و 

 لیتر آب ديونیزه حل کنید. ۱هیدرات را در 

 . تولوئن6

گرم میلی ۱۰۰در تولوئن؛   %۱/۰. محلول اسلالالاتخراج تروپولون؛ 7

یدروکسلالالای  2تروپولون ) تاترينون( 2،۴،6ه  ۱۰۰در   سلالالایکلوهپ

 لیتر تولوئن حل کنید.میلی

 2۰۰-8۰. آلومینا؛ اسیدی، مش8

 آبای، بی. سولفات سديم،؛دانه9

 
 *به اقدامات احتیاطی ویژه مراجعه کنید.

 های داخلی قبل از نمونه برداریآماده سازی کپسول

 بردارینمونه

 میلی لیتر، يا ظرف مناسب ديگر جمع آوری کنید. ۱25يا  ۳۰اتیلنی ادرار را در يک بطری پلی. ۱
 آوری کنید، يکی قبل از مواجهه و ديگری بعد از مواجهه.نمونه ادرار برای هر کارگر جمع 2توجه: 

 [. 5پايان هفته کاری پیدا نشد] داری بین پايان نوبت کاری وانجام داد، تفاوت معنی NIOSHدر ارزيابی خطر بهداشتی  که 

 همچنین، ادرار افراد بدون مواجهه را برای استفاده به عنوان ماتريس نمونه استاندارد و کنترل کیفیت جمع آوری کنید.

 درجه سانتیگراد يا کمتر( و منجمد شده را در يک ظرف عايق حمل نمايید. -2۰. ادرار را منجمد نموده )2

 سازی نمونهآماده

 اجازه دهید ادرار به دمای اتاق برسد و کاملا مخلوط شود.. ۳

 لیتری قرار دهید.میلی ۱5میلی لیتر از نمونه ادرار را با استفاده از پیپت در يک لوله سانتريفیوژ پلی پروپیلن  5. ۴

 . به نمونه ادرار اضافه کنید:5

 تهیه نمايید. ۳/2برابر   pHمیلی لیتر بافر اسید سیتريک/ سیترات سديم با ۳الف. 

 ها( تهیه کنید.گرم سولفات سديم بدون آب )برای تجزيه امولسیونمیلی ۳5۰ب. حدود 

 در محلول تولوئن آماده کنید. ٪۱/۰میلی لیتر تروپولون  5/۱ج. 

 دور در دقیقه بچرخانید. 2۰. درپوش را ببنديد و به مدت يک ساعت با سرعت 6

 (.G ۱۰5۰دور در دقیقه سانتريفیوژ کنید) 2۴۰۰دقیقه در  ۱۰. حداقل 7

 منتقل کنید. PTFEمیلی لیتری با درپوش  8ای . لايه تولوئن بالايی را با استفاده از پیپت پاستور به يک لوله کشت شیشه8

 ها ترکیب نمايید.. مراحل فوق را تکرار کنید و با نمونه9

 ها ترکیب کنید.لفات سديم بی آب را با نمونهگرم سومیلی ۳5۰. حدود ۱۰

 بريزيد. PTFEمیلی لیتری دوم با درپوش  8ای به يک لوله کشت شیشه ۱۰. نمونه خشک شده را از مرحله ۱۱
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سديم را در لوله اول ۱2 سولفات  شده د ۳۰۰~بار با مقدار کمی از ) 2. باقیمانده  شک  سپس با نمونه خ شويید و  ر لوله میکرولیتر( تولوئن ب

 دوم ترکیب کنید.

دقیقه واکنش  2۰-۱5میکرولیتر از محلول اتیل منیزيم برومايد را به آن اضلالاافه کرده و مخلوط کنید. اجازه دهید مخلوط به مدت  25۰. ۱۳

 نشان دهد.

سولفوريک  ۱. ۱۴ سید  ضافه کنید و لوله  ۱میلی لیتر ا ثانیه ورتکس  ۳۰را برای تقريبا مولار )برای واکنش با برومید تیل منیزيم باقیمانده( ا

 کنید.

ضافه کنید؛ ۱5 شه، ۱. ترکیب را به موارد زير ا شی شم  ستور يکبار 2( پلاگین پ ستون پاک کننده را در يک پیپت پا سیدی)يک  ( آلومینا، ا

میلی گرم سولفات  ۱۰۰دود ( ح۳سانتی متر باشد( و  ۱سانتی متری آماده کنید، به اندازه کافی برای تشکیل يک ستون تقريباً  6/۱۴مصرف 

 سديم بی آب.

 ها، لايه تولوئن بالايی را از طريق اين ستون پاک کننده شستشو دهید.. پس از جدا شدن لايه۱6

 میلی لیتری جمع آوری کنید. 5. محلول شستشو را در يک فلاسک حجمی ۱7

سولفوريک چندين بار )حداقل ۱8 سید  شوها را از طريق  ۳۰۰ ~کم ) بار( با مقادير 2. لوله را با محلول ا ست ش شويید و  میکرولیتر( تولوئن ب

 ستون تمیز کننده، شستشو دهید.

 میکرولیتر، حداقل دو بار( تولوئن به بالای ستون بشويید. ۳۰۰. نمونه باقیمانده از ستون را با افزودن مقادير کمتر )۱9

 یم کنید.میلی لیتر تنظ 5. حجم نهايی را در صورت نیاز با تولوئن به 2۰

 منتقل کنید. GC. مقدار کمی از نمونه را برای آنالیز به ويال 2۱

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

دهد، کالیبراسلالایون را انجام دهید. محدوده غلظت ها را پوشلالاش میاسلالاتاندارد کاری که محدوده غلظت مورد انتظار نمونه 6. با حداقل 22

 [.6میلی لیتر است] 5کروگرم در می ۱5۰تا  ۰۰7/۰استاندارد کاری پیشنهادی 

میلی لیتر  5آ. هر اسلاتاندارد کاری را با ريختن مقدار مشلاخصلای از محلول اسلاتوک تری کلريد بوتیلتین در ادرار، به اندازه کافی برای تولید 
 آماده سازيد.

شود( به داخل لوله کشت حداقل اری استفاده میمیلی لیتر ادرار مايع شده )همان ادرار ترکیبی که برای ايجاد استانداردهای ک 5ب با انتقال 

 يک نمونه ادرار شاهد تهیه کنید.

شده، به طور جداگانه در ادرار  QCهای کنترل کیفیت )ج نمونه ستوک تری کلريد بوتیلتین تهیه  صی از محلول ا شخ ( را با ريختن مقادير م
ستفاده  ستانداردهای کاری ا صیه میمی)همان ادرار ترکیبی که برای ايجاد ا سطج  QCسطج  2شود که شود( آماده کنید. تو شود.  آماده 

 ( و سطج بالاتر نزديک به انتهای بالای منحنی کالیبراسیون. LOQبرابر حد کمیت ) 5-۳پايین تر در 

از مقادير مشخص  ± %2۰ربه طور معمول بايد د QCاز مجموعه نمونه باشد. مقادير  ٪5ای آنالیز کنید که بیش از را به اندازه QCهای نمونه
 ها بايد انجام شود.ها بايد حذف شوند. اقدامات اصلاحی قبل از آنالیز نمونهشده باشد. در غیر اين صورت، نمونه صحیج نبوده و داده

 ( پردازش کنید.2۱تا  ۳های اصلی )مرحله را با استفاده از روش مشابه نمونه QC. هر نمونه استاندارد کاری، شاهد و 2۳

در مقابل  yهای کالیبراسیون را با رسم مساحت پیک )يا ارتفاع پیک، اگرچه مساحت توصیه می شود( برای استانداردهای محور . منحنی2۴

باشلالاد تا برای اسلالاتفاده  98/۰( برابر يا بیشلالاتر از r2آماده کنید. منحنی اسلالاتاندارد بايد دارای ضلالاريب تعیین ) xغلظت آنالیت بر روی محور 
 تلقی گردد.قبول قابل

 از مقدار مورد انتظار باشد. ± %2۰شود، مقدار بايد در محدودهعلاوه بر اين، هنگامی که هر استاندارد دوباره به معادله کالیبراسیون متصل می

 سنجش

کروماتوگرافی  های سازنده و شرايطی که در صفحه اول روش داده شده است، تنظیم کنید. با شرايط. کروماتوگراف گازی را طبق توصیه25
صفحه  شده در  شخص  شکل  ۳/7  (butyltriethyltin)روش. زمان ماند تری کلريد بوتیلتین ۱م شان  ۱دقیقه بود. کروماتوگرام نمونه در  ن

 داده شده است.
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صیه. طیف26 ساس تو سنج جرمی، بسنج جرمی را بر ا شده در روش تنظیم کنید. در کتابخانه طیف  شرايط ارائه  سازنده و  وتیل تری های 

شتیبان يافت]توان در گزارش دادهاتیل قلع را می ست. يون 26۴[. فراوان ترين جرم ايزوتوپی اين ترکیب 6های پ  M-29و  M-85های آنها ا
 هستند.

 را تزريق کنید. QCاصلی، استاندارد کاری، نمونه شاهد و .  نمونه27

 گیری نمايید.اندازه. مساحت قله يا ارتفاع پیک را در هر کروماتوگرام 28

لیز توجه: اگر سلالاطج يا ارتفاع پیک نمونه، بیشلالاتر از بالاترين قله اسلالاتاندارد باشلالاد، نمونه اسلالاتخراج شلالاده را با تولوئن رقیق کرده و مجددا آنا
 نمايید. ضريب رقت مناسب را در محاسبات اعمال کنید.

 محاسبات

یلی لیتری با استفاده از منحنی کالیبراسیون تهیه شده، تعیین کنید. در صورت نیاز م 5جرم آنالیت را بر حسب میکروگرم در هر نمونه . 29

 ضريب رقت را اعمال کنید.

توان غلظت را به صلالاورت میکروگرم بر گرم کراتینین گزارش کرد. جرم توجه: اگر مقدار کراتینین نمونه به دسلالات آمد، در صلالاورت تمايل می

 5توان با ضلالارب میکروگرم در هر نمونه محاسلالابه کرد. نتیجه را می 2۰۰توان با ضلالارب نتیجه در میآنالیت بر حسلالاب میکروگرم در لیتر را 

 (. ۴2۰7/۰لیتری يا میکروگرم در لیتر در ضريب تبديل تری کلريد بوتیل قلع بر حسب میکروگرم قلع/حجم بیان کرد)ضريب برابر میلی
 

 ارزیابی روش
 

و همکاران اصلاح گرديد، که در تغییر مقادير آلکیل قلع توسط تترا اتیل بورات  Chauاولین مرحله در نظر گرفته شده برای اين روش توسط 

ست، بازنگری9سديم بود ] سط [. در حالی که اين روش به طورکلی قابل قبول ا شگاه Chauها تو شیمیايی و آزما انجام  (DCL)های مواد 
ست. يک شده صر روشا صلاحات عنا ست ] Meinemaو روش  Chau روش ترکیبی که از ا شده ا ستفاده  ستفاده  DCL[، متعاقباً در ۱۰ا ا

انتخاب شد. اين روش در محدوده زير  GC/FPDبر روی روش  GC/MS-SIMرفت غلظت قلع کم باشد، آنالیز شد. از آنجايی که انتظار می

برابر  ۱۰۰تخمینی تا  LOQبرابر  ۳لیتر نمونه. اين محدوده از میلی 5میکروگرم در  ۴تا ۱2/۰تین: مورد ارزيابی قرار گرفت: تری کلريد بوتیل

LOQ برابر  ۳در  ٪۱۰۳تکرار در هر سطج مورد آنالیز قرار گرفت. میانگین بازيافت در سطوح مختلف از  6دهد. تخمینی را نشان می LOQ 
سازی در برابر استانداردهای مشخص و مشتق شده در [. بازيافت با کمی6بوتیلتین متغیر بود ]برای تری کلريد LOQ  برابر ۳۰در  ٪۱۱۰تا 

سطج غلظت  2ادرار تعیین شد. دامنه تحلیلی اين روش طی يک مرحله ارزيابی آزمايشگاهی ثانويه )معروف به بررسی کاربر( گسترش يافت. 

 تکرار در هر سطج ارزيابی شد. 5الیز میلی لیتر( با آن 5میکروگرم در  5/6۰و  5/۱2بالاتر )

ها از روی با آنالیز داده LOQو  LOD[. 6نشلالاان دادند] %6/۳و  ۴را با انحرافات اسلالاتاندارد نسلالابی  %7/97و  2/9۰اين مقدار بازيافت برابر 

 [.۱۱برآورد گرديد] Burkartمنحنی کالیبراسیون تعیین شد، سپس بر اساس روش 

LOD   برابر μg۰۱/۰  لیتر  و یلیم 5درLOQ  برابر μg۰۴/۰  برابر  ۱۰تعیین شلالالاد. يک مطالعه طولانی مدت در سلالالاطج لیتر میلی 5در

LOQ   شد. ادرار همراه با آنالیت در دمای سپس مورد آنالیز قرار گرفت.  ۳۱5و  ۱۳7، ۳2، 7، ۱به مدت  -2۰℃انجام  شد و  روز نگهداری 
 [.6زيان قابل توجهی در کل دوره مشاهده نشد]
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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

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

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

 

 

 

. اطلاعات عمومی برای ترکیبات اضافی1جدول   

http://www.cdc.gov/hicpac/2007IP/2007isolationprecautions.html
http://www.chemicalbook.com/ChemicalProductProperty_EN_CB0262161.htm
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کروماتوگرام سه مشتق بوتیل قلع: بوتیل تری اتیل قلع )مشتق تری کلريد بوتیلتین(، دی بوتیل دی اتیل قلع )مشتق دی بوتیلتین  -1شکل 

 .دی کلريد( و تروبتیل اتیل قلع )مشتق کلريد تريبوتیل قلع(

 

 

 

 

  8321:شماره روش 
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O-کرزول در ادرار 

 

O-CRESOL in URINE 
 

CAS: 95-48-7                                  RTECS: GO6300000 

                                 OH4H6C3CH: فرمول شیمیایی

 14/108: وزن مولکولی

 متیل فنل-2هیدروکسی تولوئن، -2متیل بنزن، -2-هیدروکسی-۱کرسیلیک، -oکرزول، اسید -2ارتوکرزول، : اسامی مترادف
 [5]25℃گرم در میلی لیتر در دمای  0327/1چگالی -۱9۱℃نقطه جوش -۳۱℃نقطه ذوب  -جامد بی رنگ :هاویژگی

 : کاملنوع ارزیابی

 حدود مجاز

OSHA: ندارد 

NIOSH: ندارد 

ستورالعملز آنجايی که داده*ا ست در طول زمان تغییر کنند، های مربوط به مواجهه محدود بوده و د صیه می NIOSHها ممکن ا کند به تو

 منابع جديد مراجعه شود.

 سنجش

 سنجی جرمی: کروماتوگرافی گازی/طیفروش سنجش

 o-Cresol :ترکیبات آنالیت

 : هیدرولیز اسید و استخراج مايع/مايعمتعادل کردن

 میکرولیتر 2حجم تزریق: 

مويرگی، سلایلیس ذوب شلاده، پلیمر فنیل آريلن تقريباً معادل ستون: 
سیلوکسان )با  -فنیل(  5٪) متر، میلی ۳2/۰ ×متر  ID  ۳۰متیل پلی 

  USP G27میکرومتر(. نزديک به  5/۰فیلم 

 لیتر در دقیقهمیلی ۳/۱هلیوم،  :گاز حامل
  265℃دمای تزریق: 

  285℃ :دمای دتکتور

يد(.  2) 5۰: ℃سررتون گه دار قه ن جه  ۱۰ @۱5۰تا 5۰℃دقی در

درجه سلالاانتی گراد در  2۰ @ ۳۱۰تا  ۱5۰℃سلالاانتیگراد در دقیقه؛ 
 دقیقه نگه داريد( 5دقیقه )

 :MSپارامترهای 

 :SIM(m/z يون )و  77، ۱۰7، ۱۰8 

 . ۱2۳، نیتروبنزن: o-cresol::۱۰8یون های کمی سازی

 77نیتروبنزن:  - ۱۰7کرزول:  o :های تاییدیون
 ثانیهمیلی ۳۰: زمان ماندن

در ادرار نمونه شلالااهد و نیتروبنزن به عنوان  o-Cresol :کالیبراسریون

 استاندارد داخلی مشخص شده است.

 بردارینمونه

 ادرار :نمونه

 دار پیچ. میلی لیتر در بطری درپوش ۱۰۰-5۰ حجم:

 میلی لیتر ۱۰ حداقل حجم:

 [6پايدار است] ۴℃روز در دمای  ۳۰حداقل  پایداری نمونه:

کارگرانی که در معرض تماس ادرار را از نمونه  های شرراهد:نمونه
 قرار نگرفته اند، جمع آوری کرده و در يخچال نگهداری کنید.

  6℃در دمای کمتر از  حمل و نقل:
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 های ویژهاحتیاط

های ادرار انسلالاان از دسلالاتکش، هنگام کار با مواد شلالایمیايی و فرآورده

روپوش آزمايشگاهی و عینک ايمنی استفاده کنید. پلاستیک، شیشه و 

صرف )نوک پیپت، دستکش و غیره( که در تماس با ادرار کاغذ  يکبار م
اسلالالات، بايد در يک ظرف مخصلالالاوص مواد خطرناک قرار داده شلالالاود. 

همیشلالاه بايد از اقدامات احتیاطی اسلالاتاندارد هنگام کار با مايعات بدن 

شود] ستفاده  سب [. نمونه۱۴ا ستکش منا ستفاده از د های ادرار را با ا
 MTBEا بايد در زير هود انجام شود. متانول و کنترل کنید. تمام کاره

هر دو قابل اشلالاتعال هسلالاتند. هیدروکلريک اسلالاید يک ماده شلالایمیايی 

 باشد.بسیار خورنده است که قادر به آسیب شديد بافتی می

 صحت

 [6میکروگرم بر میلی لیتر ] ۴/۳۰تا ۰2۱۴/۰ :محدوده مطالعه

 [6] ۰952/۰ تورش:

 [6] ۰77۱/۰:دقت کلی

 [6]  ±%2۱: صحت

 [6میکروگرم در میلی لیتر] ۰۱/۰:حد تشخیص

  [6] ٪۱۱2-92: بازیافت

 کاربرد

ها عمدتاً به صلالاورت زوجی از طريق های ادرار مورد اسلالاتفاده قرار داد. کرزولکل در نمونه O-cresolتوان برای تعیین میزان اين روش را می
کند. )به بخش ارزيابی روش آزاد اسلالاتفاده می O-cresolشلالاوند. اين روش از مرحله هیدرولیز اسلالایدی برای تبديل ترکیبات به ادرار دفع می

يک متابولیت تولید شده ناشی از تولوئن است.  O-cresolشود. با اين حال، باعث افزايش سطج ادرار می o-cresolمراجعه کنید.( مواجهه با 

های توصلالالایه کرزول در ادرار يکی از روش-گیری اوکند، بلکه اندازهکرزول تداخل ايجاد می-لوئن برای تعیین مواجهه اونه تنها مواجهه با تو
گیری مواجهه با تولوئن )در زمان انتشار اين روش( برای اندازه o-cresolشده برای مواجهه تولوئن است. سطوح توصیه شده برای استفاده از 

 mg/L 5/۰ SUVA VBT[۳.][؛ و 2] ACGIH[۱]- mg/L5/۱ DFG-BATتوسط  ۳/۰نینکراتی g/gعبارتند از: 

 گرهامداخله

-7مشاهده شده است ] o-cresolمیکروگرم بر میلی لیتر  ۰7/۰تا  ۰۳2/۰در روش آنالیز هیچ موردی ذکر نشده است، اما سطوح پس زمینه 
سطج 9 ضیج ادراری می O-cresol[. اين مقادير نزديک و کمی بالاتر از حد کمی هستند. مواجهه با تولوئن باعث افزايش  شود که در بالا تو

شد.  ست] p-Cresolداده  سان ا ست همراه با ۱۰يک جزء طبیعی ادرار ان شته m-cresol[ و ممکن ا شد بنیز در مواجهه همزمان وجود دا ا

 [.6هستند] o-cresol[. اين دو ترکیب دارای طیف جرمی مشابه با ۱۱-۱2]

 های دیگرروش

های های دولتی يا سازمانهای استاندارد شده از سوی سازمان[ وجود دارد، اما روش۱۰در ادرار ] O-cresolهای متعددی برای تعیین روش
ستند.  سترس نی ضر در د شده در حال حا ستاندارد اجماع  شابه NIOSH8305روش ا شده برای فنل و  ،يک روش م -pاما تا حدی تايید 

cresol [يک روش معتبر قديمی۱۱اسلالات .] تر با اسلالاتفاده از تقطیر با بخار و تشلالاخیصHPLC-UV  ترکیب مرتبط که شلالاامل  ۳۰برایo-

cresol  است در مجموعهMAK [.۱2شود]آلمان يافت می 

 تجهیزات 
 

۱ .GC-MS  با قدرت نظارت يونی انتخاب شلالاده همراه با سلالایسلالاتم

 بردار خودکار و ستون داده، نمونه

 میلی لیتر 25۰و  ۱۰، 5ای با حجم: . فلاسک شیشه2

 میکرولیتر 25۰۰و  5۰۰، ۱۰۰، 5۰، ۱۰ای: . سرنگ شیشه۳

 میلی لیتر پلی پروپیلن مدرج، با درپوش ۱5. لوله سانتريفیوژ؛ ۴

 لیتر، با نوک يکبار مصرف میلی ۱۰-۱. پیپتر؛ 5

 . پیپت پاستور؛ شیشه6

  95℃. بنماری؛7

 . بطری را بشويید.8

 مواد شیمیایی مصرفی
 

۱.o-Cresol ( یه٪99با خلوص حدود  (PSS(؛ محلول ذخیره اول  )

لیتر میلی ۱۰در  o-cresolگرم  ۱/۰میکروگرم در میلی لیتر ) ۱۰۰۰۰

 نگهداری شود. -۱۰±2℃متانول(. در 

نی . محلول2 بر  ۱۰۰و  o-Cresol  ۱۰۰۰هلالاای میلالاا میکروگرم 
لیتر میلی 5رقیق شده تا  PSSمیلی لیتر  ۰5/۰و  5/۰ ۰.5لیتر )میلی

 نگهداری شود. -۱۰±2℃با متانول(. در دمای 

. ادرار انسان؛ آماده شده از افراد غیر مواجهه يافته، در دمای کمتر از ۳
 نگهداری شود. 6℃

 . متانول۴
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 . ويال؛ نمونه برداری خودکار، شیشه کهربايی9

  ۴℃و  -۱۰℃. ذخیره سازی در دمای سرد برای ۱۰

 میلی لیتر پلی اتیلن ۱25. بطری؛ ۱۱

 گرم. ±۰۰۰۰۱/۰. نقطه تعادل آنالیز؛ ۱2

 ٪۳8-۳۳. اسید کلريدريک غلیظ شده؛ 5

ستاندارد داخلی)%99. نیتروبنزن با خلوص بالاتر از 6 در ( IS؛ محلول ا
بر میلی 5۰۰ بنزن در ۱25/۰لیتر ) میکروگرم  نیترو   25۰گرم 

 نگهداری شود. -۱۰±2℃لیتر متانول(. در دمای میلی

 ASTM (۱۳). آب، 7

 . متیل ترت بوتیل اتر8

 %. 99ای، بی آب، با خلوص بالاتر از . سولفات سديم؛ دانه9

 5يا درجه  UHP. هلیوم؛ ۱۰

 *به مراقبتهای ویژه مراجعه کنید.

سان  صنوعی، ادرار ان شی از ادرار م شکلات نا شواهد و م ** به دلیل 

 توصیه می شود.

 برداریهای داخلی قبل از نمونهسازی کپسولآماده

 بردارینمونه 

کنید: نمونه ادرار جمع آوری  2میلی لیتری جمع آوری کنید. برای هر کارگر  ۱25میلی لیتر ادرار را در يک بطری پلی اتیلن  5۰-۱۰۰. ۱

 يک نمونه قبل از مواجهه و يک نمونه بعد از مواجهه.

 شوند.ها به عنوان شاهد استفاده میهای ادرار را از کارگرانی که در معرض تماس قرار نگرفته اند، جمع آوری کنید. اين نمونه. نمونه2

 يا کمتر باشد. 6℃رف عايق قرار دهید، تا دمای آن . درب هر بطری را محکم ببنديد و آن را در يخچال گذاشته يا منجمد نموده و در ظ۳

 سازی نمونهآماده

 . اجازه دهید دمای ادرار به دمای اتاق برسد و سپس کاملا مخلوط شود.۴

 توجه: در صورت تمايل، مقداری از ادرار را برای تعیین سطج کراتینین خارج کنید.

 میلی لیتری بريزيد. ۱5سانتريفیوژ مدرج لیتر از نمونه ادرار را در يک لوله میلی 5. مقدار 5

 میلی لیتر در لوله اضافه کنید. 6گذاری شده غلیظ برداشته، تا نقطه علامت HCIمیلی لیتر ۱. با استفاده از پیپت پاستور، 6

 . درپوش لوله را به مدت يک دقیقه به شدت تکان دهید.7

 ار دهید.قر 95℃ساعت در بنماری در دمای  5/۱. لوله را به مدت 8

 ، پوشاندن بنماری لازم باشد.95℃توجه: ممکن است برای حفظ دما در 

 . لوله را از بنماری خارج کنید و بگذاريد تا در دمای اتاق خنک شود.9

 اضافه کنید. به آنمیکرولیتر از محلول نیتروبنزن  25۰. ۱۰

 لیتر پر کنید. میلی ۱۰( را به لوله اضافه کنید و آن را تا  (ASTM Type II. آب )۱۱

 را توسط پیپت به لوله اضافه کرده و درب آن را ببنديد. MTBEمیلی لیتر  2. ۱2

 دقیقه به شدت تکان دهید. 2. لوله را به مدت ۱۳

 . اجازه دهید فازها از هم جدا شوند.۱۴

اطمینان از خشلالاکی بخش آلی( منتقل  گرم سلالاولفات سلالاديم بی آب )برای 2/۰حاوی تقريباً  GC amber. فاز آلی بالايی را به يک ويال ۱5

 کنید.

 نگهداری کنید. 6℃در دمای کمتر از  GC-MSها را ببنديد و تا آنالیز . روی ويال۱6

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 میکروگرم بر میلی لیتر آماده نمايید. 6۰و  ۴۰، 2۰، ۱۰، 2، ۱، 2/۰، ۱/۰، ۰۴/۰در  O-cresolاستاندارد کاری حاوی  9. کالیبره کردن را ۱7
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لیتر ادرار میلی 5های سانتريفیوژ حاوی به لوله O-cresolهای استوک متوسط گیری شده محلولاستانداردها را با افزودن مقادير اندازه -الف

 نمونه شاهد تهیه کنید.

 (.۱6-۴ها آماده کنید )مراحل رويه مورد استفاده برای نمونه استانداردها را طبق همان -ب

شاهد برای هر  -ج  شابه نمونه 5نمونه، با گرفتن  2۰حداقل يک نمونه  شی م صلی آماده کنید میلی لیتر ادرار تهیه نموده و آن به رو های ا

 (.۱6-۴)مرحله 

سطج از نمونه -د  ستفادهQCهای کنترل کیفیت)حداقل دو  ستاندارد کالیبره  O-cresolاز يک منبع مجزا از  ( را با ا تهیه کنید و به روش ا
 2۰های مختلف را برای هر با غلظت QC( باشلالالاد. حداقل دو نمونه  (LOQبرابر حد کمیت ۱۰۰برابر و  ۱۰نمايید. اين سلالالاطوح بايد تقريباً 

 نمونه آنالیز کنید.

س۱8 ستاندارد کاری ر سیون برای هر ا سطج پیک . يک منحنی کالیبرا سیم بر  ساحت پیک آنالیت تق شده )م سخ آنالیت نرمال  م کنید. پا
در مقابل میکروگرم آنالیت در میلی لیتر از آنالیت تهیه کنید. برای نمونه ادرار در  yاسلالالاتاندارد داخلی در همان کروماتوگرام( بر روی محور 

صیف میترين مدلی که دادهساده xمحور  ست از يک مدل خطی )به احتمال زياد کها را به اندازه کافی تو شود، اما ممکن ا ستفاده  ند، بايد ا

/X 1 های تحلیلی استفاده شود.وزن به دلیل دامنه منحنی کالیبراسیون( يا يک مدل درجه دوم در پردازش داده 

ترسیم نمودار کالیبراسیون، پاسخ های ادراری وجود داشته باشد، قبل از قابل تشخیص در نمونه O-cresolاز آنجايی که ممکن است سطوح 
یین آنالیت نرمال شده با ادرار مخلوط شده را از پاسخ آنالیت نرمال شده هر استاندارد کاری کم کنید. منحنی استاندارد بايد دارای ضريب تع

(r2 برابر يا بیشتر از )شود، ره با معادله کالیبراسیون جايگزين میبوده تا قابل استفاده باشد. علاوه بر اين، هنگامی که هر استاندارد دوبا 98/۰

 از مقدار مورد انتظار باشد. ±%2۰بايد در محدوده  

صحیج نبوده و داده ±%2۰بايد در  QC. مقادير ۱9 صورت، نمونه  شد. در غیر اين  شده با شخص  شده و اقدامات از مقادير م ها بايد حذف 

 های بیشتر انجام شود.اصلاحی قبل از آنالیز نمونه

 سنجش

 های سازنده و شرايط ارائه شده تنظیم کنید.. کروماتوگراف گازی را با توجه به توصیه2۰
صیه2۱ سنج جرمی را طبق تو شده، و برای يون. طیف  شرايط ارائه  سازنده، روی  تنظیم  SIMروی  ۱2۳و  m/z  77 ،۱۰7 ،۱۰8هایهای 

 کنید.

 تزريق کنید. QCمیکرولیتر از هر نمونه، نمونه خالی و نمونه  2. 22

را بر ناحیه پیک نیتروبنزن  o-cresolگیری کنید. ناحیه پیک ها اندازهدر کروماتوگرام nitrobenzeneو  o-cresol. نواحی پیک را برای 2۳
 در همان کروماتوگرام تقسیم کنید.

 محاسبات

 نحنی کالیبراسیون ترسیم شده، تعیین کنید.را از م o-cresol. غلظت 2۴

 ارزیابی روش

شد. اين محدوده از  ۱۴/2تا  ۰2۱۴/۰سطج غلظت در محدوده  5اين روش در  را  LOQبرابر  ۱۰۰برابر تا  ۱میکروگرم بر میلی لیتر ارزيابی 
متغیر بود. مطالعه  %۴/۱۱۴تا  8/86سلاطوح مختلف از ها در بار تکرار در هر سلاطج مورد آنالیز قرار گرفت. میانگین بازيافت 6دهد. نشلاان می

 "روش بورکارت"لیتر، با استفاده از میکروگرم در میلی ۱/6۴تا  ۰۱۰7/۰ای از استانداردها از ( با آنالیز مجموعهLOQو  (LODحد تشخیص 

ست آمده برای ۱5] شد. مقدار به د شده  ۰۰۰9/۰با اين روش )  LOD[ انجام  ستاندارد در تعیین  میکروگرم بر میلی لیتر( کمتر از مقدار ا
میکروگرم بر میلی لیتر بود. يک مطالعه  ۰۱/۰اسلالالاتفاده شلالالاده برای اين روش  LODمیکروگرم در میلی لیتر( بود. بنابراين  ۰۱۰7/۰بود ) 

 ۴ ℃لیتر در دمایمیکروگرم در میلی 85۴/۰با غلظت  o-cresolار تلفیقی با های ادرانجام شد. نمونهLOQ برابر  ۳۰مدت در سطج طولانی

شدند. بازيافت در کل مطالعه ) ۳۰و  2۱، ۱۴، ۱۰، 7، ۱به مدت  سپس آنالیز انجام  بود. مجموعه  ٪۱۱2-92روز( بین  ۳۰-۱روز نگهداری و 
[. 6ايجاد شلالالاد] ٪۱۰2-9۰الیز قرار گرفتند و بازيافت در محدوده روز مورد آن 7و  ۱های ذخیره شلالالاده در دمای اتاق پس از ديگری از نمونه

میکروگرم در میلی  ۳/۳۰و  ۰6/5دامنه تحلیلی روش در طول مرحله اعتبار سلانجی آزمايشلاگاهی ثانويه گسلاترش يافت. دو سلاطج غلظت ) 
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 %۴/۱و 6۳/۰با انحراف استاندارد نسبی  %8/98و  2/۱۰۰بار تکرار آنالیز در هر سطج مورد ارزيابی قرار گرفت. اين سطوح به ترتیب  5لیتر( با 

 [.6بود]
سردرگمی ساندن  ستفاده از روش به منظور به حداقل ر سندگان تمايل دارند اين واقعیت را بپذيرند که  ،NIOSH8321ها در ا  p-cresolنوي

ست که از تجزيه پروتئین تولید می سان ا شه در ايک متابولیت طبیعی در بدن ان  p-cresol[. طیف جرمی ۱۰درار وجود دارد ]شود و همی

است و بنابراين احتمال شناسايی پیک اشتباه وجود دارد. خوشبختانه، در حالی که پیک ها در کروماتوگرام نزديک  o-cresolکاملاً شبیه به 

 [.6تداخلی نخواهد داشت] o-cresolز شود و بنابراين با آنالیديرتر شسته شده، به اندازه کافی حل می p-cresolشوند، پیک بهم ظاهر می

ها )گلوکورونیدها ماده مرحله هیدرولیز اسید و کارايی مرحله هیدرولیز اسید در اين روش ارزيابی نشد. يک روش متداول برای تبديل اين زوج

ست. می سید معدنی ا صلی، حرارت دادن نمونه با ا سولفات ها( به ترکیبات ا ستفو  شرايط توان در چندين مقاله ا سید کلريدريک در  اده از ا

رسد هیچ يک از آنها کارايی مرحله ها اين است که، به نظر نمی[. يک موضوع مشترک در بین اين روش۱8-8،9،۱2،۱6بسیار مشابه را يافت]
 باشند.هیدرولیز اسید را بررسی کرده

Fustinoni  [. آنها ۱9هم از نظر زمان واکنش مورد نیاز بررسلالای کردند]و همکاران مرحله هیدرولیز را، هم از نظر مقدار اسلالاید مصلالارفی و

يافتند که  يد غلیظ در هر  5۰در يافت ۱۰۰℃دقیقه و دمای  6۰میکرولیتر ادرار و در مدت زمان  ۳۰۰میکرولیتر هیدروکلرا باز به  ، منجر 

شد. روش  97% ستفاد 5غلیظ در هر  HClمیلی لیتر  ۱از   NIOSH8321خواهد   5/۱، به مدت ℃کند که در دمای ه میمیلی لیتر ادرار ا
ضمین کند و ثابت نمايد ساعت گرم می سید را ت شابه بايد کارايی کافی مرحله هیدرولیز ا شرايط م شرايط تقريباً يکسانی دارد. اين  شود که 

 [.6مشکلی ندارد] o-cresolکه برای 
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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

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

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