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 راهنمای نمونه برداری و
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: مطابق با آخرين  (7)جلد  های شیمیايی محیط کاربرداری و آنالیز آلايندهراهنمای نمونه : عنوان و نام پديدآور

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

 درمان و آموزش پزشکی.

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

 .جدول:  ۱۰2ص. : مشخصات ظاهری

 978-622-596۴-7۰-9  : شابک دوره

 9-683-۱95-96۴-978 : 7جلد شابک

 فیپا : وضعیت فهرست نويسی

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

رضا محفوظ برآبادی، هاشم امینی، مهديه میرزايی، اصغر  شکفتیک، منیره خادم،سقراط عمری

 قديمیدستوری، يوسف همت جو، محمدرضا حاجی زاده، حمید 

 کتابنامه. : يادداشت

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

 ها آلاينده
Pollutants 

 ۱3۴7-جندقی، جعفر،  : شناسه افزوده

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

 شیمیايی و سموم

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

 Iran. Ministry of Health and Medical Education : شناسه افزوده

 TD۱93 : رده بندی کنگره

 52/628 : رده بندی ديويی

 ۱۰۰9272۰  : کتابشناسی ملیشماره 

 فیپا : اطلاعات رکورد کتابشناسی
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 مترجم و ویراستار دکتر منیره خادم

 مترجم مهندس رضا محفوظ برآبادی
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 مترجم مهدیه میرزایی مهندس
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 :NIOSHهای آنالیز درباره کتاب راهنمای روش

شغلی  شت  سه ملی ايمنی و بهدا س سئول انجام تحقیقات و ارائه  (NIOSH)۱مو يک آژانس فدرال در ايالات متحده بوده؛ که م

صیه سیبتو شگیری از آ ست. ها و بیماریهايی برای پی شی از کار ا شگیری از بیماری NIOSHهای نا شی از مرکز کنترل و پی  2بخ

) CDC( های ارزيابی باشلالالاد. راهنمای روشدر دپارتمان سلالالالامت و خدمات انسلالالاانی ايالات متحده میNIOSH (NMAM)3 

های شلالاغلی در زمینه بهداشلات برداری و آنالیز معتبری بوده که در سلالاطج جهان برای ارزيابی مواجهههای نمونهای از روشمجموعه

شت حرفه شغلی( و يا بهدا ستفاده میصنعتی ) شده NMAMهايی که در شود. روشای ا اند، با توجه به اهداف مواجهه در منتشر 

يابی و اعتبارسلالالانجی میهایمحیط به نمونه NIOSHهای شلالالاوند. روشکاری، ارز يابی هوایدر درجه اول  کار محلبرداری و ارز

، NMAMکند. در ای نیز راهنماهايی را پیشلالانهاد میهای بیولوژيکی، سلالاطحی، پوسلالاتی و فلهبرای نمونه NMAMد، اما پردازنمی

نمايد؛ که تعدادی ديگر از موضوعات را نیز پوشش زمینه و راهنمايی را ارائه میهايی وجود دارد که پیشها، فصلغیر از خود روشبه

کنند؛ اطلاعات ارزشلالامندی را درباره تیلالامین کیفیت، اسلالاتفاده می NIOSHهای از روش دهد. اين فصلالاول؛ برای افرادی کهمی

منبع مناسبی  NMAMهای کنند. همچنین فصلبرداری، توسعه و ارزيابی روش، جمع آوری آئروسل و ... فراهم میراهنمای نمونه

ئه می لب میرا ارا ند؛ که اغ ند اطلاعات فنی موجود در جاهای ديگر کن به طور مداوم متنتوان ماها  ند. اين راهن ماي ها را تقويت ن

سانی میبه شده و يا روشگردد، زيرا اين روشروزر صورت آنلاين در  NMAMشوند. های جديدتری ايجاد میها يا تجديدنظر  به 

س NIOSH (www.cdc.gov/niosh/nmam)صفحه وب  صورت آنلاين و رايگان در د سر جهان به  سرا شده و در  شر  ترس منت

 سايت فوق مراجعه نمايند.برداری و آنالیز به وبهای راهنمای نمونهها و فصلتوانند برای اطلاع از جديدترين روشاست. کاربران می

 

 

 

 

 

 

 

 

 

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

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

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 شود. بخش مهمی از فرآيند ارزيابی، اندازههای 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 ترين مواد شیمیايی مورد استفاده در محیطگیری 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 حرفهمیشود؛ که می

 ای قرار گیرد.های بهداشت حرفهآزمايشگاه

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

ای سراسر کشور استفاده شده است. محیط و کار وزارت بهداشت، اساتید برجسته دانشگاهی و همکاران فعال در حوزه بهداشت حرفه

تمام تلاش مرکز سلامت محیط و کار وزارت بهداشت اين بود که محصولی فاخر و شايسته ارائه نمايد؛ تا بتواند توسط همکاران در 

های اجرايی و بعیاً عموم مردم قابل استفاده باشد. به هر حال اين مجموعه نیز ها و دستگاهسازمان سراسر کشور و کاربران ساير

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

لمی و نزديکتر کردن هر چه بیشتر محتوای اين رهنمود به نیازهای روز با ارائه نظرات و پیشنهادات خود، ما را در ارتقاء سطج ع

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

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

 است.های بسیار محدودی از آنها به چاپ رسیدهو تنها نسخه ز سلامت محیط و کار وزرات بهداشت قرار گرفتهپزشکی )وبدا( و مرک

اندرکاران کارگروه ترجمه، تدوين و انتشار اين راهنما، صمیمانه تشکر و قدردانی دانیم که از زحمات تمام دستبرخود وظیفه می

ئه پیشنهادات اصلاحی خود، ما را در بهبود کیفیت اين مجموعه ياری خواهند نمود؛ نموده و پیشاپیش از تمامی کسانی که با ارا

 صمیمانه سپاسگزاريم.

 

 

 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

شناخت و آگاهی از اثرات سوء مواد شیمیايی، در بسیاری  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

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

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

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

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، آمادههای نمونهباشد که روشاين راهنما شامل هشت جلد می

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

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

پردازد. امید است بتوان در آينده، نسبت ها، عبارات و اصطلاحات ارائه شده در اين راهنما میرائه اطلاعات درباره واژهاست؛ که به اشده

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

 گردد.
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 هاسرفصل

 جلد اول
 

 مقدمه -

 هدف و دامنه -

 NIOSHبرداری و آنالیز های نمونهراهنمای روشنحوه استفاده از  -

 هاروش یابيو ارز توسعه -

 NIOSHو محدوده دقت روش  یریگاندازه تیقطع عدم -

 موجود در هوا یهاندهياز آلا یبردارنمونه یبرا یکل ملاحظات -
 هاآئروسل یبردارنمونهبر موثر  یفاکتورها -

  هاوآئروسلیب اتیو خصوص یبردارنمونه -

 جلد دوم
 

 آوری نمونه آئروسلاندازه منافذ فیلتر و جمع -

 سنجش الیاف -
 ی محلول فلز باتیترک زیاز فلزات و آنال ینمونه بردار -

 کار هایدر محیط دود ناشی از گازوئیل پايش -

های فیلتر های کربنی و نانوالیاف موجود بر روینانولولهآنالیز  -

 مخلوط با میکروسکوپ الکترونی انتقالیاسترسلولزی 

 و نمادها فيواژه نامه اختصارات، تعار -

 ها(جلد سوم )روش
 

 اند/ ذرات کلبندی نشدهذراتی که در جای ديگر طبقه -

  استات لینيو -

  کیتروآروماتین باتیترک -

  کیکلرواست دیاس -
- p-کلروفنول  

  دیفرمالده -

  کتون -
  نيدیسیآن -

  ديبروما لیمت -

 دیگلوتارآلده -

 دیوالرآلده -

 ها(جلد چهارم )روش
 

  FTIR یسنج فیط با یو معدن یآل یگازها -

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

 نونیدروکیه -

 رامیت -
 روتنون -

  رترومیپ -

 ديپروکسا ليبنزو -
 نیکنياستر -

  آلی کیآرسن -

- -p نیتروآنلین 
 (ی)به عنوان کربن عنصر زليد ذرات -

 اهیس کربن -

 قلع یآل باتیترک -

 نيديبنز لیمت ید -3،3و  نيديبنز -
  (MWF)یکارفلز الاتیس -

 ها(پنجم )روشجلد 
 

  قلع لیمت یدهايکلر -
 ارگانوفسفره یهاکشآفت -

  نیتروژن آلی هایکشآفت -

 پارچه( ايگرد و غبار)چوب  یرو دیفرمالدئ -
 نیآرس -

 نیفسف -

 دیانیس دروژنیه -

 ديفلورا ليسولفور -
 (ويکروويمابا هیم ) ICP استفاده ازعناصر با  -

 اکیآمون -
 سرب -

 کربن دیمونوکس -

 (ويکروويمابا هیم ) 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 -3 -

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

  سازها شیپ ،یرقانونیو مواد مخدر غ نیمتامفتام -

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

 یجرم یسنج فیط/عيما یسطوح  با روش کروماتوگراف یرو نیمتامفتام -
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 جلد هشتم )روشها(
 

  ليدیسیگل لیان بوت -

  کیتروآروماتین باتیترک -

  ديفلور یکلروبنزوتر-پارا -

  دیاکس لنیپروپ -

  نيديریپ -

  هاترپن -

   دروفورانیتتراه -

  تربانتین -

  هالوژنه یهادروکربنیئ -

  کیآرومات یهادروکربنیه -

  ترواتانین -۱-کلروید -۱، ۱ -

  گرادیدرجه سانت 2۱6-36با نقطه جوش  يیهادروکربنیه -

  آن باتیو ترک ومینیآلوم -

  ديدریان کیاست -

  اکیآمون -

  یتیکروم شش ظرف -

  یبه روش اسپکتروفوتومتر یستاليکر سیلیس -

  قابل حمل یبا اسپکتروفتومتر یتیظرف شش کروم -

  متانول -

 ديکلرا لنیمت -

 

  بروموپروپان -2و  ۱ -

  تترابرومواتان-۱،۱،2،2 -

 تتراکلرواتان 2،2،۱،۱ -

 اسید استیک -

 ليتریاستون -

 ليتریلونياکر -

 شده بیالکل ترک -

 های نوع اولالکل -

 نوع دومالکل  -

 سوم نوع الکل -

 چهارم نوع الکل -

  ديکلر لیآل -

  کیآرومات یهانیآم -

  نیاتانول آمترکیبات  -

  نيکلرو پر-بتا -

  فلوئورومتان یکلرودید -

  فلوئوروبرومومتان یتر -

 ی نوع اول استرها -

 هادروکربنیه -

 ی نوع اولهاکتون -

 ی نوع دومهاکتون -
  سلوسولو استات لیمت -

 نفتا -

 

 

 

 

 

 

 

 

 فهرست
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فهرست مواد شیمیايی مورد  های نو، سبب گرديده است کهتغییر در شیوه زندگی، نیاز به محصولات جديد و استفاده از تکنولوژی

 فزونی يابد.  روزروزبهمصرف در صنعت 

های علمی بشر در مورد اثرات سوء مواد شیمیايی، در بسیاری از موارد، دانسته های بشر در مورد اثرات زيان آور پیشرفت رغمعلی

لازم است نسبت به پايش مواجهه شاغلین و ثبت آنها اقدام نمود تا  روازاينمواد شیمیايی کم بوده و بعیا اطلاعاتی در دست نیست. 

و اطلاعات جمع آوری شده را به کمک متخصصین اپیدمیولوژی  هادادههای بیولوژيکی، با پايش زمانهمف بتوان در مقاطع زمانی مختل

 همچنین ما را در برقراری حدود مجاز شغلی در آينده ياری می نمايد. هادادهشغلی مورد تحلیل و استنتاج قرار داد. اين 

جش توسط کارشناسان محترم بهداشت حرفه ای در سطج کشور يک های سندستیابی به اين هدف، همسان سازی روش منظوربه 

های بیولوژيکی و اثرات زيان آور در شاغلین ضرورت است تا بتوان با اطمینان نسبت به تحلیل نتايج سنجش و ارتباط آن با پايش

از ترکیبات  توجهیقابلهوا برای تعداد برداری، آماده سازی و تجزيه نمونه های های نمونهدر اين راهنما، روش روازايناقدام نمود 

های سنجش برای ساير ترکیبات شیمیايی و شیمیايی ارائه شده است. امید است در آينده، نسبت به تکمیل اين راهنما و ارائه روش

 نیز بازنگری اين مجموعه اقدام گردد.
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S- بنزیل مرکاپتوریک اسید وS-  فنیل مرکاپتوریک اسید در ادرار 

 متابولیت های بنزن و تولوئن

 
S-Benzilmercapturic acid & S- Phenylmercapturic acid 

in urine 
Metabolites of toluene and benzene 

 8326: روش شماره

 :انتشار تاریخ 

 20-05-2014 

CAS:   9-77-19542                        

S-:بنزیل مرکاپتوریک اسید 

                               S3NO15H 12C   :  شیمیایی فرمول

  3/253       :مولکولی وزن

CAS:                   0-68-20640        

S- فنیل مرکاپتوریک اسید: 

 S3NO13H 11C:    شیمیایی فرمول

 3/239     :مولکولی وزن

 اسامی مترادف: 

1.S-Benzylmercapturicacid(BMA):S-benzyl-N-acetyl-L-cysteine;(2R)-2-Acetamido-3 
(pheylmethylsulfanyl);Alanine,N-Acetyl-3-(benzylthio)-;S-phenylmethyl-N-acetyl-L-cysteine 
2. S-Phenylmercapturicacid(PMA): S-phenyl-N-acetyl-L-cysteine;(2R)-2-Acetamido-3-(pheylsulfanyl)propanoic 
acid;(2R)-2-Acetamido-3-(phenylthio)propanoic acid 

 ویژگی ها:

 درجه سانتی گراد ۱62-۱63گرم بر سانتی متر مکعب؛ نقطه ذوب:  2۴6/۱چگالی =  جامد؛. 1

 گراددرجه سانتی  ۱55گرم بر سانتی متر مکعب؛ نقطه ذوب:  28/۱. جامد؛ چگالی = 2

 کامل نوع ارزیابی:

 حدود مجاز مواجهه
 

OSHA :ندارد 

NIOSH :ندارد 

 . بنزن2. تولوئن ۱ بیومارکر مواجهه برای

 هیتوص NIOSHکنند،  رییممکن است در طول زمان تغ مواجهه یهاو دستورالعمل حدود مربوط به یهاکه داده يیاز آنجا: دیگر حدود مواجهه

 [.۴-۱] دیمراجعه کن ريعنوان نشانگر تولوئن و بنزن به منابع زبه باتیترک نيروزشده در مورد استفاده از ابه یهاو دستورالعمل حدود یبرا کندیم
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 سنجش

اسپکترومتری جرمی  - کروماتوگرافی مايع با کارکرد عالی :سنجش روش

 (HPLC/MS/MS)دوبله 

 مرکاپتوريک اسید در ادرارفنیل  -Sبنزيل مرکاپتوريک اسید و -S :آنالیت

 پس از اجرا( قهیدر دق تریل یلیم ۰.۴) قهیدر دق تریل یلیم ۰.3: دبی

 : زمان )دقیقه( در مقابل ترکیب فاز متحرکگرادیان

 Bدرصد  ۴۰تا  ۰          ۱۰تا  ۰

 Bدرصد  ۱۰۰تا  ۴۰         ۱8تا  ۱۰

 Bدرصد  ۱۰۰         2۰تا  ۱8

 افزايش يابد ۰.۴، دبی به Bدرصد  ۱۰۰         2۱تا  2۰

 میلی لیتر بر دقیقه( ۰.۴)دبی  Bدرصد  ۱۰۰         28تا  2۱

میلی لیتر بر  ۰.3)تعادل مجدد،  Bدرصد  ۰تا  ۱۰۰         3۰تا  28

 دقیقه(

 )تعادل مجدد( Bدرصد  ۰         37تا  3۰

 با استانداردهای داخلی PMAو  BMA محلول های  :کالیبراسیون

گاز  ،یولت و حالت اسکن منف 3500در  ی: الکترواسپرونیزاسیونیمنبع 

 قهیدر دق تریل 10 دبیو  psi  35در  زرینبولا

𝑛𝑔بايتقرمحدوده تشخیص:
𝑚𝐿⁄ 2/۰  یبرا BMA و PMAنيکمتر ؛با 

PMA=0.5𝑛𝑔و BMA،استاندارد سطج
𝑚𝐿⁄ 

 مشاهده شود. 2جدول شماره دقت نمونه بردار:

 میکرولیتر 8 :تزریق حجم

 حلال جداسازی:

 C18( SPEاستخراج فاز جامد ) :استخراج

 :فاز متحرک
A = 5/95/0.1% (v/v/v) Acetonitrile/water/acetic acid 
B = 75/25/0.1% (v/v/v) Acetonitrile/water/acetic acid 

ذرات با سايز  )نوع فاز جامد دی متیل اکتا دسیل سیلان، C18 :ستون

 میلی متر 3 ×میلی متر ۱5۰میکرومتر( 5/3

 8۰شکافنده در 200msecمدت زمان)سکون((MS/MS)آشکار ساز: 

۰.۰6𝐿ولت؛گاز برخورد نیتروژن: دبی  8انرژی برخورد ولت؛
𝑚𝑖𝑛⁄ 

 گاز حامل:

 دما: 

 بردارینمونه

 ادرار: نمونه

 لیترمیلی 8: حداقل حجم

 اینگهداری  خچالیدر  ی: اضافه نشده است. پس از جمع آورنگهدارنده

 دیکن زیفر

سردشده يا فريزشده در يخ يا يخ خشک حمل  :نمونه انتقال روش

 شود. بلافاصله بعد از ورود به آزمايشگاه فريز شود.

 ه و يا ی دوره يک ماهبراادرار منجمد  به شکل: نمونه ماندگاری

 .کردن پايدار استو برای چندين چرخه انجماد/گرمببیشتر 

آمده از افراد بدون مواجهه يا افراد نمونه ادرار بدست  :شاهد های نمونه

 با سطوح مواجهه پايین
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 ویژه احتیاط های

درهنگام حمل مايعات زيستی و يا همیشه بايد در  استانداردمراقبت های 

عصاره مايعات رعايت شود. در هنگام حمل نمونه های ادراری و مشتقات 

کنید. استیک آن بايد از دستکش های نیتريل يا لاتکس بدون پودر استفاده 

اسید، استون، استونیتريل و متانول قابل اشتعال اند پس با احتیاط حمل 
شوند و در يک هود شیمیايی استفاده شود. در هنگام حمل همه مواد 

شیمیايی توصیه های ايمنی لازم را بکار ببريد. تاريخ انقیای مواد بايد 

 بررسی شود.

 صحت

 ود.مشاهده ش 2جدول شماره  :محدوده مطالعه

 : قابل چشم پوشیبایاس

 مشاهده شود 2جدول شماره  :*کلی دقت

ريکاوری های کلی بدسلالات آمده از نمونه های اسلالاپايک ادرار  :*صحت

(n=48) برای درصد ۱۰6و  ۱۰3ترتیب ه ب   -S  بنزيل مرکاپتوريک اسید

انحراف معیار بصلالاورت اسلالات. دقت  فنیل مرکاپتوريک اسلالاید در ادرار -Sو 

 .(n=9 2نبود )جدول شماره  5استاندارد در هیچ سطحی از غلظت، بزرگتر از 

است که توسط سازمان  یفيهمان تعار ،روش نيدر ا صحتدقت و  فيتعار*: 

 [7متحده استفاده شده است ] الاتيا یغذا و دارو

 کاربرد

BMA و PMA  ستندبه ترتیب ست. PMA. متابولیت های تولوئن و بنزن ه صی برای بنزن ا صا سیار اخت ساير   BMAيک بیومارکر ب می تواند از 

منابع مثل بنزيل اسلالاتات يا بنزيل الکل نیز مشلالاتق شلالاود که میتواند در محصلالاولات مراقبت فردی يافت شلالاود. تولوئن و بنزن حلال های رايج با 

می تواند از محیط سلااير منابع اتفاق بیفتد. اين روش مقدار کمیی دو کاربردهای فراوان هسلاتند؛ همچنین تماس با تولوئن و بنزن )کمتر رايج اسلات( 
 متابولیت هدف را در ادرار اندازه گیری می کند.

 مداخله گرها

 ندارد يا شناسايی نشده است
 روش های دیگر

بنلالاا شلالاده اسلات. تعلالاداد زيلاادی مقلالاالات و روش هلالاای چلااپ شلالاده بلارای ايلالان دو ترکیلالاب  (BHymerايلان روش بلالار اسلااس تحقیقلالاات بهیملار )

املاا روش هلاای اسلاتاندارد ارائلاه شلاده از طلارف آژانلاس هلاای دولتلای و سلاازمان اسلاتاندار عملاومی در دسلاترس نیسلات. اگرچلاه بلارای وجلاود دارد 

 ود است.موج CDCاين آنالیت ها و سايرين، يک روش توسعه يافته در مرکز ملی محیط زيست/

 تجهیزات

۱( .HPLC)  عالی کارکرد  با  مايع  ماتوگرافی  با -کرو مجهز شلالالاده 

سیستم جمع آوری اطلاعات، سپکترومتری جرمی دوبله بهمراه  صفحه  ا

۱-8326 

 )نوع فاز جامد دی متیل اکتا دسلالایل سلالایلان،HPLC،  C18 ستون. 2

 mm  3×۱5۰میکرومتر( 3.5ذرات با سايز 

 اتوسمپلر. 3

 میلی گرم ۱/۰بادقت  آزمایشگاهیترازوی . ۴

نده دوار خلا. 5 نده  تغلیظ کن يا تبخیر کن ملا خلا  له سلالالارد و پ با ت

 آزمايشگاهی با نیتروژن

 میکرولیتر۱۰۰۰با کلاهک يکبار مصرف با حجم  پیپت اتوماتیک. 6

فاز جامد. 7  میلی گرم، C18،5۰۰ (،SPE) کارتریج های استتتخراج 

 میلی لیتر3

 SPE خلاء فولدیدستگاه من. 8

 مواد شیمیایی مصرفی

۱ .S-بنزیل مرکاپتوریک استتید (BMA N-  اسلالاتیل-S-بنزيل -DL-

میلی گرم بر  ۰.2مرجع  اسلالالاتاندارد (CAS no. 19542-77-9، سلالالایتئین

تانول. میلی لیتر بايی محلول ذخیره در م های کهر يال  يا تیره در  در و

 درجه سانتی گراد نگهداری شود. ۴دمای 

2. S-فنیل مرکاپتوریک اسید (PMA، فنیل-N- ستیل  ،سیتئین-DL-  ا
CAS no. 20640-68-0ندارد تا میلی گرم بر میلی لیتر  ۰.2مرجع  ( اسلالالا

درجه  ۴در ويال های کهربايی يا تیره در دمای  ذخیره در متانول. محلول

 شود.سانتی گراد نگهداری 

3 .S- بنزیل-𝑑5-مرکاپتوریک استتید دوتریوم دار (𝑑5 − 𝐵𝑀𝐴   ،)

تانول میلی گرم بر میلی لیتر ۰.۱5 های . محلول ذخیره در م يال  در و

 درجه سانتی گراد نگهداری شود. ۴کهربايی يا تیره در دمای 
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شت. 9 صرف های محکم يکبار سری ، محیط های ک  (150mm×۱6) م

  PTFE-linedبا کلاهک های 

میلی لیتری پلی پروپیلن و کلاهک های يکبار  ۱5های های  تیوب. ۱۰

های پلی پروپیلن و  .مصلالالارف محکم ها بطری  نه  برای جمع آوری نمو
 کلاهک ها می تواند استفاده شود.

 کاردک های فلزی. ۱۱

 میلی لیتری  2۰۰و  ۱۰۰ ، 5۰، ۱۰فلاسک های حجمی. ۱2

 کهربايی با کلاهک و تیغه ویال های اتوسمپلر .۱3

 يک بار مصرف پیپت های شیشه ای. ۱۴

و فلاسک ارلن ماير يک لیتری    شیشه متخلخل دستگاه فیلتراسیون. ۱5
 با بازوی جانبی

شه ای. ۱6 شی شدن با  7/۰ میکروفیلترهای  سب  میکرومتری برای متنا

 دستگاه فیلتراسیون

 یخ تر یا یخ خشک. ۱7

۴ .S- فنیل-𝑑5-مرکاپتوریک استتید دوتریوم دار (𝑑5 − 𝑃𝑀𝐴   ،)

تانول بر میلی لیترمیلی گرم  ۰.۱5 های . محلول ذخیره در م يال  در و

 درجه سانتی گراد نگهداری شود. ۴کهربايی يا تیره در دمای 

ستاندارد داخلی. 5 سپایک ا محلول های ذخیره دوتريوم دار  ،محلول ا
 در آب  3۰نانوگرم در میلی لیتر رقیق شده بصورت تقريبی 

 يا بهتر HPLC،گريد استون. 6

 يا بهتر HPLC ، گريداستونیتریل. 7

 و يا بهتر ACS گريد معرف اسید استیک منجمد. 8

 يا بهتر HPLC گريد ،متانول. 9

 18MΩ-cmبا حداقل مقاومت  ،آب دوبار دیونیزه شده. ۱۰

 HPLCگريد  آب. ۱۱

 محلول شستشوی تزريقی (v/v،5۰/5۰) استونیتریل/آب. ۱2

صد  ۴9/5۰/۱، محلول تنظیم ماتریکس کروماتوگرافی. ۱3  (v/v/v)در

 استونیتريل/ آب/اسید استیک

( اسلالاتونیتريل/ آب/اسلالاید v/v/vدرصلالاد  5/95/۰.۱) A فاز متحرک. ۱۴

 µ𝑚 0.7فیلتر شده با فیلترهای فايبرگلاس ، استیک

صد  B (75/25/۰.۱فاز متحرک . ۱5 سید v/v/vدر ستونیتريل/ آب/ا ( ا

 µ𝑚 0.7فیلتر شده با فیلترهای فايبرگلاس ، استیک

 در صورت نیاز ادرار مصنوعی. ۱6

 UHP، نیتروژن. ۱7

 نمونه برداری

سپس در دمای میلی لیتر از ادرار را در يک تیوب پلی  8حداقل . ۱ سب يا بطری جمع آوری کنید و درب آن را ببنديد.  سانتی  ۴پروپیلن منا درجه 

 يکی قبل از شیفت کاری و يکی بعد از آن جمع آوری کنید .نمونه ادرار برای هر کاگر  2گراد نگهداری يا فريز کنید. حداقل 

يز شده . نمونه ها را در حالیکه در يخ تر يا يخ خشک نگهداری شده اند را در يک ظرف ايزوله حمل کنید. به محض ورود به آزمايشگاه نمونه ها فر2

ی برای بسلالاته بندی های محتوی نمونه های بیولوژيکی و يخ و بصلالاورت فريز شلالاده نگهداری شلالاود. يادآوری: حمل کننده های تجاری الزامات خاصلالا
 خشک دارند.

 آماده سازی نمونه

تا حدی به نور حسلااس هسلاتند )بخش ارزيابی روش را مطالعه کنید(. مراحل آماده سلاازی نمونه را در يک محیط با نور کم  PMAو  BMA :توجه
 انجام دهید. سنجش های بیشتری نیاز نیست.

 را در دمای اتاق آب نمايید. يخ نمونه ها. 3

 با دقت هم زده شود تا از همگن شدن ادرار اطمینان حاصل شود.. ۴

 منتقل نمايید.يا بزرگتر  mm ۱6×۱5۰میلی لیتر از ادرار را به محیط کشت درب دار سايز  ۴. 5

 میلی لیتر آب ديونیزه برای کمک به تجزيه جامدات اضافه کنید. 5/۰. 6

 به محلول استاندارد داخلی اضافه نمايید. نانوگرم بر میلی لیتر 3۰دوتريوم دار BMA /PMAاز میلی لیتر  5/۰. 7

 استخراج فاز جامد. 8

 SPEمیلی لیتر بر دقیقه بیشتر شود. کارتريج های  ۱با استفاده از دستگاه خلا )همه جانبه( انجام شود. دبی نبايد از  SPE: انجام همه مراحل توجه

 به توصیه های سازنده رجوع شود.                                 SPEنبايد خشک شوند. برای استفاده از کارتريج  8تا پايان مرحله 
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 میلی لیتر استون بشويید. 2را با  SPE ،C18.کارتريج آ

 متعادل کنید. HPLCمیلی لیتر از آب گريد  2را با  SPE. کارتريج ب

 درار را روی کارتريج بکشید و بارگیری نمايید.میلی لیتر از ا 5 .پ

 بشويید. هر گونه جمع شدگی مايع را تمیز کنید. HPLCمیلی لیتر از آب گريد  2. کارتريج را با ت
 خلا ايجاد کرده يا افزايش دهید. ث. برای خارج کردن آب از کارتريج،

 میلی لیتری دارای درب محکم جمع آوری کنید. ۱5تون استفاده شده را در تیوب همه اس .میلی لیتر استون بشويید 3مرتبه با  3ج. آنالیت ها را 

 نمايید. تهويه گردشی يا با استفاده از جاروی نیترژن تبخیر وسیلهبهمیلی لیتر استون را  9)استخراج شده ها(  بمنظور خشک کردن عصاره. 9
 يخچال يا فريزر نگهداری کنید تا برای آنالیز کروماتوگرافی آماده شود.تیوب های پلاستیکی دارای عصاره های خشک شده را ببنديد و در . درب ۱۰

منتقل  HPLCحل نمايید و نمونه را به ويال اتوسلالامپلر کهربايی  HPLCمیلی لیتر از فاز متحرک  ۱. پیش از آنالیز کروماتوگرافی، عصلالااره را در ۱۱

 نمايید.

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 ۴میلی لیتر با آب ديونیزه برای سلالالااخت يک محلول با غلظت تقريبی  ۱۰۰میلی لیتر از هر محلول ذخیره و رقیق کردن تا  2. با مخلوط کردن ۱2

 آماده کنید. BMA/PMAمیکروگرم بر میلی لیتر برای هر کدام، يک مخلوط استاندارد 

نانوگرم بر  ۴۰۰و  32۰، 8۰، ۴۰، ۱6، 8، ۴غلظت های   باBMA/PMA : برای تهیه ی محلول های BMA/PMAاسلالالاتاندارد  . محلول های۱3
 میکروگرم بر میلی لیتر در آب رقیق می شود.  ۴با  غلظت BMA/PMAمیلی لیتر محلول 

، ۴۰، 2۰، 8، ۴، 2 [دهید.  انتقالHPLC را با دقت به ويال اتوسلامپلر جداگانه  ۱3حاصلال از مرحله  BMA/PMAهر محلول   میلی لیتر از 5/0. 14

 ] نانوگرم از هر آنالیت به هر ويال اتوسمپلر انتقال می يابد 2۰۰و  ۱6۰

از  نانوگرم ۱5به اين طريق  [اضلالالاافه شلالالاود.ه هر ويال ب (نانوگرم بر میلی لیتر 3۰میلی لیتر از محلول اسلالاپايک اسلالاتاندارد داخلی دوتريوم دار ) 5/۰. 15

 ]می يابد  استاندارد داخلی به هر ويال اتوسمپلر انتقال
 5۰تا  5/۰: اين نمونه های اسلالاتاندارد معادل توجهاضلالاافه نمايید. از محلول تعديل ماتريکس کروماتوگرافی  میلی لیتر ۱/۰به هر يک از ويال های اسلالاتاندارد  .16

میلی لیتر حجم ادرار اصلالی، اسلاتخراج شلاده و در هر ويال اتوسلامپلر قرار داده شلاده  ۴هسلاتند )  BMA/PMAمیلی لیتر نمونه های ادرار  نانوگرم بر

 است(. 
با  ۱۴-۱6 ليک نمونه خالی ادرار بدون آنالیت اسلالاپايک شلالاده آماده کنید؛ به تناوب، يک نمونه خالی با اسلالاتفاده از ادرار جايگزين شلالاده ی حاصلالال از مراح. 17

 آماده کنید. ۱۴میلی لیتر ادرار اسپايک نشده يا جانشین در مرحله  5/۰بکاربردن 

صورت  جداگانه،  .۱8 شده ب ستفاده از محلول ذخیره آماده  شده با با ا شین تقويت  ستاندارد کنترل کیفی از ادرار يا ادرار جان  BMA/PMAحداقل يک ا
 گرم بر میلی لیتر پیشنهاد شده است و بیش از يک سطج می تواند در صورت نیاز استفاده شود.نانو ۱۰ معادلآماده کنید. يک سطج اسپايک 

 سنجش

صفحه ۱9 شده در  شرايط ارائه  سازنده و  شرکت  صیه های  ساس تو شستشوی  8326-۱. دستگاه گازکروماتوگرافی را برا سرنگ  تنظیم کنید. يک 
5۰/5۰ (v/v استونیتريل/آب برای حذف )carry-over وسیله اتوسمپلر مورد نیاز است.نمونه به 

سخگويی چندگانه ). 2۰ سپکترومتری جرمی را روی مد پا صفحه MRMدتکتور ا شرايطی که در  سازنده و  شرکت  صیه های   ۱-8326( بر طبق تو

 تنظیم کنید. شرايط نمونه بطور مختصر در زير آمده است:
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 با بکارگیری یونیزاسیون الکترواسپری منفی MS/MSشرایط  -۱جدول 

 
 

شکل  میکرولیتر از  هر نمونه ی عصاره، استاندارد، استاندارد کنترل کیفی، و شاهد را تزريق کنید. کروماتوگرام های نمونه برای هر ترکیب در 8. 2۱

 شرح داده شده است. ۱

و همچنین مسلالالااحت پیک ها را  برای اسلالالاتانداردهای داخلی دوتريوم دار ( PMAوBMA. در کروماتوگرام ها مسلالالااحت پیک های دو آنالیت )22

(𝑑5 − 𝐵𝑀𝐴   و𝑑5 − 𝑃𝑀𝐴  محاسلابه کنید. مسلااحت پیک های آنالیت ها را بر مسلااحت پیک های اسلاتانداردهای داخلی دوتريوم دار تقسلایم )
 کنید. 

ستاندارد داخلی 23 ساحت ا ستاندارد/م ساحت پیک ا سیون م شده در مرحله . منحنی کالیبرا سبه  سبت محا ( را در مقابل غلظت معادل ادرار 22)ن

 استانداردهای دو آنالیت آماده کنید.

 محاسبات

صلی )2۴ صاره های ادرار ا ست آمده از مرحله  ۴. غلظت دو آنالیت را در ع تعیین کنید. نتايج می تواند  23میلی لیتر نمونه( از روی منحنی های بد

𝑛𝑔بصورت 
𝑚𝐿⁄ .هر آنالیت در ادرار بیان شود 

 ارزیابی روش

 اين روش با جزئیات توسط بهمیر ارزيابی و توضیج داده شده است. يک خلاصه کلی از اطلاعات منتشر شده در زير آمده است.
 صحت و دقت:

از سلاه مطالعه ريکاوری با بکاربردن سلاتون های متنوع در طی چندين روز صلاحت و دقت اين روش را اثبات کرد. اولین مطالعه ريکاوری با اسلاتفاده 

ت ارائه شده است. متوسط ريکاوری برای دو آنالی 2نمونه های ادرار تقويت شده روی سه بچ آزمايشگاهی جداگانه اجرا شد و اطلاعات آن در جدول 

سطج غلظتی تشکیل شده بود.  ۴سطج غلظت اسپايک شده بود. برای هر بچ سنجش آزمايشگاهی از سه نمونه در  ۴درصد فراتر از  ۱۰6و  ۱۰2بین 
سطج )نمونه های  شماره n=9ريکاوری و دقت هر  سبی ) 2( در جدول  ستاندارد ن ست. انحراف ا شده ا درصد  5تا  2( در محدوده RSDنمايش داده 

 شد. اين اعداد صحت و دقت، مطايق پارامترهای تثبیت شده برای روش های تحلیل زيستی بود.مشاهده 

ارئه شده  3با استفاده از ادرار جانشین تقويت شده، آزمايش ريکاوری دوم روی سه بچ آزمايشگاهی جداگانه انجام شد. اين اطلاعات در جدول شماره 
نمونه اسپايک بررسی شده بود. برای هر بچ نمونه آزمايشگاهی عبارت از  ۴ر از سطوح غلظت های درصد فرات ۱۰9و  99است. متوسط ريکاوری بین 

 RSDنمايش داده شده است. همانطور که در ستون  3( در جدول شماره n=9غلظت متفاوت بوده است. ريکاوری هر سطج )نمونه  ۴سه نمونه در 

پديده به علت سطج بالاتر متوقف سازی يون در  اين .ری ادرار جانشین )جايگزين( بدتر بودديده می شود، دقت برای  مطالعه ريکاو 3جدول شماره 

 RSDنانوگرم بر میلی لیتر(. بالاترين نتايج برای   2و  ۱منبع الکترواسپری بود. اين نتیجه بويژه در سطوح غلظتی اسپايک، پايین تر اعلام شده بود )
درصد بود. در حالیکه اعداد صحت  به مقیاس استاندارد نزديک بود مقادير  29نانوگرم بر میلی لیتر،  ۱ با غلظت  BMAتقويت شده در  نمونه ی  9

 دقت در غلظت های پايین چنین چیزی را نشان نمی داد.

 در اين روش استفاده از جايگزين ادرار برای نمونه های کنترل کیفی توصیه نشده است.
سومین مطالعه ريکاوری از نمونه ه شرکت کننده  6سیگاری و  6داوطلب بدون مواجهه ) ۱2ای ادرار در  شد. اکثر نمونه های  ستفاده  غیرسیگاری( ا

سطج پايه برای هر دو  شماره  PMAو  BMAها  شت. همانطور که در جدول  سپايک معادل  ۴را دا ست. برای ا شده ا شان داده  نانوگرم بر میلی  6ن
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در  PMAدرصلالاد و برای  ۱۰9تا  95در محدوده  BMAد. ريکاوری های اسلالاپايک شلالاخصلالای برای لیتر مجددا صلالاحت و دقت قابل قبول بدسلالات آم

نکته  2داوطلب مشاهده نشد. اين مطالعه  ۱2(. هیچ مداخله گری در نمونه های اسپايک نشده نمونه های ۴درصد بود )جدول  ۱23تا  ۱۰۱محدوده 

 مهم را ثابت کرد:

 ادير هر دو متابولیت می تواند يافت شود، که دلیل استفاده از استانداردهای آبدار در اين مطالعه است.. در نمونه های اشخاص بدون مواجهه، مق۱
 د.. مهم است که وضعیت هايی مثل  مصرف سیگای يا ساير مواجهه های غیر شغلی که می تواند مقادير اين متابولیت ها را افزايش دهد نعیین شو2

Linearity خطی بودن 

ضريب همبستگی همه ی منحنی  شده در طول پیشبرد اين روش خطی بود و  ستفاده  سیون ا شت. 99/۰های کالیبرا ستخراج  رای  ب و بالاتر دا  ۴ا

منحنی های کالیبراسلالایون در شلالاروع و پايان همه بچ . بودنانوگرم بر میلی لیتر  5/۰تا  PMA 5۰و   BMAمحدوده غلظت معادل میلی لیتر ادرار 

 انحراف  شیب منحنی کالیبراسیون حداقل بود.های نمونه تعیین شد. 
 اختصاصی بودن

صی بودن روش را ثابت کرد و صا سرهم )متوالی(، اخت سپکترومتريک جرمی پشت  شده کروماتوگرافی بکار رفته در اين روش، دتکتور ا  شرايط بهینه 

ين روش، بالاترين پاسخ را داشتند و  اين يون ها يون انتخاب شده در ا PMAو   BMAهیچ مداخله ی بزرگی مشاهده نشد. انتقال جرمی يون های

 های دختر غالب بودند.

Robustness استحکام 

ستون  سازنده های يکسان ولی Rx-C18)زورباکس  C18،  HPLCدر مطالعات ريکاوری از دو  سانتا کلارا کالیفرنیا آمريکا( از  ، تکنولوژی آجیلنت ،
شد. در lotاز قطعات ) ستفاده  ستون ( متفاوت ا شد که با عملکرد نرمال  شاهده  صحت تغییری نکرد، بنابراين م طول مطالعه های ريکاوری دقت و 

C18،  HPLC  ست و صحیج ا شان داد که روش  شده با آنالیت افراد داوطلب ن سپايک  ست. نتايج ريکاوری نمونه های ادرار ا اين روش تجديدپذير ا

توجهی تحت تاثیر اختلافات ماتريکس نمونه ادرار افراد در طول استخراج آنالیت قرار نمی گیرد. مشخص شد که جانشین ادرار مخصوصا بصورت قابل

سبت در مقادير پ سپری ن سانی در منبع الکتروا سازی يون های ادرار ان ساله به افزايش در متوقف  شود که اين م ايین تر باعث مشکلاتی در دقت می 
 داده می شود.

 پایداری

در  PMA و  BMAروزه روی محلول نمونه کروماتوگرافی پايانی برنامه ريزی شلاد  6پايداری نمونه ارزيابی شلاد که بر طبق آن يک مطالعه پايداری 

سمپلر( و در دمای اتاق در غیاب نور 8 سانتی گراد )دمای اتو يک آزمايش پايداری در مقابل نور با نگهداری محلول در يک ويال  پايدار بودند. درجه 
پنجره در چنین شلالایشلالاه ای روشلالان در دمای اتاق زير نور پنجره برای ايجاد بدترين سلالاناريوی ممکن انجام شلالاد. بعد از يک روز نگهداری تحت نور 

با محلول هايی که با اسلاتاندارد های مرجع آماده شلاده بودند مقايسلاه شلادند بترتیب مقادير آزمايشلاگاهی  PMA و   BMAشلارايطی هنگامی که 

 درصد 9آزمايشگاهی متوسط به   BMAروز از تماس با نور کاهش وسیعی مشاهده شد؛ مقادير  3درصد داشتند. بعد از  75و  72( n=3متوسط )

(n=3 سقوط کرد و  )PMA  صد ) ۱6به شدند. اگر چه در  6( کاهش يافت. بعد از n=3در روز از تماس با نور، هر دو آنالیت تقريبا بطور کامل تجزيه 
استفاده از هر دو آنالیت از استانداردهای داخلی دوتريوم دار شده اشخاص استفاده شد برای اطمینان از پايداری نمونه در طول کروماتوگرافی نمونه، 

 ويال های اتوسمپلر شیشه ای کهربايی يا ساير وسايل کاهش دهنده ی تماس با نور توصیه شده است 
 محدوده

نانوگرم بر میلی لیتر محدوده منحنی استاندارد دقیق در نظر گفته شود.  5۰تا  5/۰در ادرار انسان بین  PMAو   BMAاين روش بايد برای تخمین 

 ی بالاتر می تواند برای آنالیز به غلظت های بین اين محدوده رقیق شود.نمونه های در غلظت ها
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نانوگرم بر  S-PMA ۱ حاوی شده تيتقوار راد (A) :شده داده جیتوض روش از استفاده با آمده بدست یها کروماتوگرام :1شکل 

و  (IS)دار ميدوترو یداخل یاستانداردها از کي هر از نانوگرم بر میلی لیتر 3.8و  نانوگرم بر میلی لیتر  S-BMA 7.2میلی لیتر، 

(B)  ريفقط مقاد یبالا محتو از نشده تيتقوادرار  S-BMA 6.2 .نانوگرم بر میلی لیتر 
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 ادرار  PMAو   BMAمختلف  ریمقاد یکاوریر شیآزما :2 جدول

 

  :هاتوجه

1 .RSD  درصد انحراف معیار نسبی : 

 نبود. PMA صیو سطح قابل تشخ BMA تریل یلینانوگرم در م 6.2 نهیسطح پس زم یشده دارا یغن ریادرار مرجع غ. 2

شد ) سه مرحله آزمایش مجزا آنالیز  شد و در  سطح آماده  سپایک مختلف در هر  سپایک آنالیز  9سه نمونه ا نمونه نهایی در هر مقدار ا

 .استفاده شد 3 آزمایش در   C18 ستوندومین  ؛ 2 و 1 های بچ یمشابه استفاده شد برا C18 ستونشد( 
 

 

 ادرار جانشین PMAو  BMAریکاوری های چندگانه  : 3جدول 

 

 : درصد انحراف معیار نسبیRSD :هاتوجه

نمونه نهایی در هر مقدار  9سههه نمونه اسههپایک مختلف در هر غلمت آماده شههد و در سههه مرحله آزمایش مجزا آنالیز شههد )

 اسپایک آنالیز شد(
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 در افراد سیگاری و غیر سیگاری PMAو  BMAآزمایش ریکاوری  – 4جدول 

 

 
هر دو  یبرا استانداردمقدار  نیکمتر بود. تیهر دو آنال یبرانانوگرم بر میلی لیتر  2/0 بایتقرزده شده  نیتخم LOD: توجه

 (شکل مشخص گزارش شد کیدر  LOD کینزد ریمقاد) بودنانوگرم بر میلی لیتر  5/0  تیآنال
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 بروموپروپیونیک اسید در ادرار-3

3-BROMOPROPIONIC ACID in URINE 

 

 8324: روش شماره

 :انتشار تاریخ

12-09-2014 

CAS: 590-92-1                                RTECS: UE7875000 

                                  2BrO 5H 3C: شیمیایی فرمول

 152.97 :مولکولی وزن

 يداکربوکسی اتیل بروم-2 ک اسید؛یبروموپروپیون-بتا: مترادف اسامی

 درجه سانتی گراد 62-58درجه سانتی گراد؛ نقطه ذوب  25۰در  d=1/48 ؛جامد :ها ویژگی

 کامل:ارزیابی نوع

 حدود مجاز مواجهه

OSHA :ندارد               

NIOSH :ندارد 

 سنجش

جرمی با رهگیری يون  سنجیطیف ،گازکروماتوگرافی :سنجش روش

 (GC/MS-SIM) انتخاب شده

بروموپروپیونیک  -3شده از  بوتیل دی متیل سیلان مشتق-ترت :آنالیت

 اسید
  (LLE) عیما-عی: استخراج مااستخراج

 میبدون تقس تر،یکرولیم 0.5: قیتزر حجم

 درجه سانتی گراد 200: قیتزر - دما

 بااستاندارد داخلی آنالیت در ادرار کنترل شده؛:کالیبراسیون

 میکروگرم بر میلی لیتر  2-۱۰۰ :تشخیص محدوده

 میکروگرم بر میلی لیتر ۰۱/۰تقريبا      :بردار نمونه دقت

پولی -درصلالالاد دی متیل ۱۰۰ ،موئینه، سلالالایلیس ذوب شلالالاده :ستتتون

 mµ 33/۰، ضخامت فیلم m5۰*2/۰mm، )قطر داخلی(سیلوکسان

 MS-SIM شدهطیف سنج  جرمی با رهگیری يون انتخاب : ساز آشکار

 میلی لیتر بر دقیقه   8/۰هلیوم، جريان مداوم با دبی    :حامل گاز

 ۱5درجه،  ۱8۰درجه بر دقیقه تا  ۴درجه، 6۰: در شلالالاروع ستتتون دمای

به مدت  27۰در  POST -RUNدرجه،  255درجه بر دقیقه تا   5درجه 

 دقیقه

درجه؛  QUADROPOLE150درجه،  23۰: منبع آشتتکارستتاز دمای
 دقیقه ۱5تاخیر محلول 

 نمونه برداری

 ادرار: نمونه

 میلی لیتر ۱5  نمونه: حجم

 خچاليدر  یاضلالالاافه نشلالالاده اسلالالات. پس از جمع آور :نگهدارنده
 دیکن زيفر اي نگهداری و

شود  :نمونه انتقال روش شک حمل  خنک يا منجمد با يخ يا يخ خ

 به محض رسیدن به آزمايشگاه منجمد شود.
گاری ند نه ما مدت : نمو قل ب يدار  3۰حدا پا روز در ادرار منجمد 

 است.

 نمونه ادرار اشخاصی که تماس نداشته اند. :شاهد های نمونه
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 ویژه احتیاط های

درهنگام حمل مايعات زيستی و يا همیشه بايد  استانداردمراقبت های 
عصاره مايعات رعايت شود. در هنگام حمل نمونه های ادراری و مشتقات 

آن بايد از دستکش های نیتريل يا لاتکس بدون پودر استفاده شود. اتیل 

قابل اشتعال اند پس با احتیاط حمل شود و در يک  MTBSTFAاستات و 
فاده شوندد.در هنگام حمل همه مواد شیمیايی توصیه تهود شیمیای اس

 های ايمنی لازم را بکار ببريد. تاريخ انقیا مواد بايد بررسی شود.

 صحت

 1جدول  :مطالعه محدوده

 ندارد :بایاس

 1جدول  :کلی دقت

وسهیله یک ادرار صهد( انجام شهده بهدر 95ریکاوری کامل ) :صحت

 ( 1)جدول   ±درصد 1/3کلی  RSDاسپایک ،

 کاربرد

سید  سانی برای تماس با  (BPA-3)تری بروموپروپیونیک ا ست و يکی از بیومارکرهای بالقوه ان شده ا -۱يکی از متابولیتهای موش )رت( گزارش 

بروموپروپان بعنوان يک حلال صنعتی استفاده می شود. در -۱آزاد را در ادرار اندازه گیری می کند.  BPA-3برومو پروپان است. اين روش مقدار 
 بروموپروپان يافت نشد.-۱در افراد در معرض تماس با مقادير پايین  BPA-3يک مطالعه محدود 

 مداخله گرها

 مشاهده نشد

 روش های دیگر

 بیهمر و چیور و مطالعات بیشتر توسط ماتیاس و همکاران آمده است.اين روش از يک روش توضیج داده شده توسط 

 تجهیزات

اتوسمپلر،  ستون، سنجی جرمی،با آشکارساز طیف گازکروماتوگرافی. ۱

 (832۴-۱)صفحه جمع کننده اطلاعات

 میلی لیتری با درپوش ۱25 بطری های پلی پروپیلن. 2

 گرم ±۰۰۰۱/۰ آزمايشگاهی بادقت ترازوی. 3

 آزمايشگاهی با شوينده گاز نیتروژن کن خشک. ۴

 تست حلقوی -هم زن تیوب. 5

 يا فر گرمکن. 6

 با درپوش يکبار مصرف پیپت کننده اتومات. 7

( يک repeating  pipet dispenser) پیپت تکراری توزیع کننده. 8
 لیتری

ها. 9 با درپوش های محکم يکبار مصلالالارف ،تیوب   محیط های کشلالالات 

(۱6×۱۰۰mm  ۱5۰×۱6وmm،) تترافلوئورواتیلن با درپوش های پلی 

 کاردک فلزی. ۱۰

 میلی لیتری ۱۰۰و  5۰،۱۰  فلاسک های حجمی. ۱۱

 با درپوش و جداره سیلانیزه، میلی لیتری، 2 ویال های اتوسمپلر. ۱2

  قیف های شیشه ای. ۱3

 سیلانیزه پشم شیشه. ۱۴

 يکبار مصرف پیپت های شیشه ای. ۱5

 چمدانیيا سرد کن  یخ خشک. ۱6

 
 

 مواد شیمیایی مصرفی

ستاندارد مرجع . ۱ سید  -3ا صورت  (BPA-3)بروموپروپیونیک ا ب

در يخچال  محلول ذخیره در آب ديونیزه.میلی گرم بر میلی لیتر  ۱

 نگهداری شود.

ندارد مرجع . 2 تا ید -3اسلالالا یک استت  2۰ (CPA-3) کلروپروپیون

استاندارد داخلی، در محلول  در آب ديونیزه،میکروگرم بر میلی لیتر 

 يخچال نگهداری شود.

 يا بهتر HPLCگريد  ،اتیل استات. 3

۴ .N- متیل-N-بوتیل دی متیل سیلیل(تری فلورواستامید-)ترت 

(MTBSTFA)  بوتیل دی متیل کلروسلالالایلان-ترت درصلالالاد  ۱با 
(TBDMCS) 

 ACSپودرشده گريد معرف  ،سولفات منیزیوم بدون آب. 5

 ACS گريد معرف ،غلیظهیدروکلریک اسید . 6

 نوع دو( ASTM) آب دیونیزه. 7

 تصفیه شده يا بهتر نیتروژن. 8

 بدون مواجهه ،ادرار. 9
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 نمونه برداری

شود. ۱5حداقل . ۱ شته  سب جمع آوری کرده و درپوش گذا شده و يا در يخچال  میلی لیتر ادرار را در يک تیوب پلی پروپیلن منا صله فريز  بلافا
 يکی قبل از شیفت کاری و يکی بعد از آن حداقل دو نمونه برای هر کارگر: نگهداری شود.

به محض ورود به آزمايشلاگاه بصلاورت فريز نگهداری شلاود.  نمونه های نگهداری شلاده در يخ يا يخ خشلاک را در يک ظرف عايق حمل نمايید.. 2

 ونه های بیولوژيکی و يخ خشک دارند.حمل کننده های تجاری الزامات خاصی برای بسته بندی های محتوی نم: يادآوری

 

 آماده سازی نمونه

 يخ نمونه ها را در دمای اتاق آب نمايید.. 3

 با دقت هم زده شود تا از همگن شدن ادرار اطمینان حاصل شود.. ۴

 منتقل نمايید. mm ۱6×۱۰۰میلی لیتر از ادرار را در تیوب کشت درب دار سايز  2. 5

 میکرولیتر غلیظ هیدروکلريک اسید محیط را اسیدی کنید. ۴۰با اضافه کردن . 6

 میلی لیتر آب ديونیزه اضافه نمايید.5/۰. 7

 را اضافه نمايد.میکروگرم بر میلی لیتر  2۰با غلظت  CPA-3میلی لیتر از محلول استاندرد داخلی  5/۰. 8

دقیقه بچرخانید يا بشدت تکان دهید  ۱ه درپوش را بگذاريد و بمدت ريختمیلی لیتر از اتیل استات را در تیوب کشت  ۴ اتیل استات: استخراج. 9

. 

 لايه )بالايی( استیل استاترا جمع آوری کنید. بگذاريد تا لايه ها از هم جدا شوند،. ۱۰

شده را در يک  با استفاده از يک پیپت شیشه ای همه ی استیل استات استخراج ( را تکرار کنید.۱۰و  9)مراحل  سه مرتبه ديگر استخراج. ۱۱
 جمع آوری و ترکیب نمايید.  16mm×۱5۰محیط کشت 

ثانیه  ۱5و بمدت  همیلی گرم از سلالاولفات منیزيوم بدون آب را اضلالاافه کرد ۱۰۰-2۰۰جهت خشلالاک نمودن اتیل اسلالاتات اسلالاتخراج شلالاده، . ۱2

 بچرخانید. 

پشم شیشه سیلانیزه محلول استخراج شده را به محیط  وسیله يک قیف شیشه ای همراه با يک تکهبرای حذف منیزيوم سولفات خیس، به. ۱3

 درپوش پشم شیشه بايد محکم بسته شود تا از فرار ذرات سولفات منیزيوم جلوگیری شود. انتقال دهید. 16mm×۱5۰کشت 

 و قیف را با اتیل استات بشويید تا از انتقال کامل اطمینان حاصل شود.  محیط کشت )تیوب(. ۱۴

ترکیب شده استخراجی را در دمای اتاق تغلیظ کرده و  اتیل استات میلی لیتر، ۱)جاروی( نیتروژن برای هر نمونه تا  شستشوی با استفاده از. ۱5

 منتقل نمايید. GCول را به ويال اتوسمپلر لمح

 TBDMCS درصد ۱شده را با معرف سیلانیزه  MTBSTFAمیکرولیتر  5۰بوتیل دی متیل سیلان: به هر ويال اتوسمپلر  -استحصال ترت . ۱6

 بلافاصله درب آن را ببنديد. اضافه نمايید و

 درجه سانتی گراد در داخل يک اجاق يا فر گرم نمايید. 7۰ساعت و نیم در دمای  ۱محلول را به مدت . ۱7

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

، ۴/۰برای تهیه ی غلظت های  تماس آماده می شلالاوند. ( در نمونه های ادرار خالی بدونBPA-3) بروموپروپیونیک اسلالاید -3اسلالاتانداردهای . ۱8

-3محلول ذخیره میلی گرم بر میلی لیتر  BPA  ،۱-3محلول های اسلالالاپايک  میکروگرم بر میلی لیتر 8۰۰، و6۰۰،۴۰۰،2۰۰،8۰،2۰،8،۴،2،۱

BPA .در آب ديونیزه رقیق شده است 

 میلی متر و يا بزرگتر دارای درپوش های محکم منتقل نمايید.  ۱6×۱۰۰را به يک محیط کشت سايز  بدون مواجههمیلی لیتر از ادرار  2. ۱9

 میکرولیتر اسید هیدروکلريک غلیظ محیط را اسیدی کنید. ۴۰با اضافه کردن . 2۰

 را اضافه کنید.میکروگرم بر میلی لیتر   2۰ با غلظت  BPA-3میلی لیتر از محلول استاندارد داخلی  5/۰. 2۱

نه . 22 ید نمو های برای تول عادل غلظت  میلی لیتر از  5/۰، میکروگرم بر میلی لیتر 2۰۰و  ،۱5۰،۱۰۰،5۰،2۰،5،2، ۱، 25/۰، 5/۰، ۱/۰ادرار م

 میلی لیتر ادرار اصلی اضافه می کنیم. 2به  شرح داده شد  ۱8که در مرحله  BPA-3محلول اسپايک 

 آماده نمايید. BPA-3برای تايید منبع ادرار خالی بدون مقدار قابل شناسايی  از  را BPA-3حداقل يک نمونه خالی ادرار بدون اسپايک . 23
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شده ی . 2۴ شده و آماده  ستفاده از يک محلول ذخیره ی جداگانه وزن  ستاندارد کنترل کیفی  2حداقل  BPA-3با ا تقويت  BPA-3سطج از ا

سطج بايد در  شده ادرار  را آماده نمايید. صد 25يک  سطج درپايینی منح در سیون و يک  صد 25 نی کالیبرا سیون  در بالايی از منحنی کالیبرا

از بچ های  درصد 5نمونه های کنترل کیفی بايد با همان  بچ هايی آنالیز شوند که  بیش تر از دو سطج کنترل کیفی می توان استفاده کرد. باشد.

 آنالیز نمونه را تشکیل می دهند.

صد ±2۰ودمقادير کنترل کیفی بايد در حد. 25 شد. در سپايک با شود مقادير ا صورت بچ بايد از رده خارج  شده و  در غیر اين و اطلاعات آن حذف 

 اقدامات اصلاحی قبل از آنالیز نمونه های بیشتر انجام شود.

سازی نمونه طی مراحل . 26 ستات اتیل:  همانطور که در بخش های آماه  ستخراج ا ست نمونه های  ۱7تا  9ا شده ا ستاندار شرح داده  ادرار ا
 ادرار و استانداردهای کنترل کیفی آماده شود. شاهدنمونه های  اسپايک،

  سنجش

 تنظیم کنید.832۴-۱دستگاه گازکروماتوگرافی را بر اساس توصیه های شرکت سازنده و شرايط ارائه شده در صفحه . 27

 (CPA)حاصلالال از  ۱65و  (BPA-3)حاصلالال از  m/z211دتکتور جرمی انتخابی را  روی حالت رهگیری يون های انتخابی برای يون های . 28
 تنظیم کنید.

 .(9) تاستفاده يا عدم استفاده از يونهای واجد شرايط در اين روش در مقالات بحث شده اس :توجه

 را تزريق نمايید. 26و ۱7و استاندارد کنترل کیفی به دست آمده  از مراحل  شاهد میکرولیتر از هر نمونه استاندارد، 5/۰. 29

 را در کروماتوگرام های استاندارد محاسبه نمايید. CPA-3و  BPA-3بوتیل دی متیل سیلان مشتق شده از  –مساحت پیک ترت . 3۰

 وگرام مشابه تقسیم کنید.را در يک کرومات  CPA-3را بر پیک حاصل از  BPA-3مساحت پیک حاصل از . 3۱

 آماده نمايید. BPA-3يک منحنی کالیبراسیون خطی از مساحت پیک استاندارد/مساحت استاندارد داخلی در مقابل غلظت استاندارد برای . 32

 در باقیمانده کروماتوگرام ها اندازه گیری شود. CPA-3و  BPA-3مساحت پیک حاصل از . 33

 تقسیم شود. CPA -3بر مساحت پیک حاصل از  BPA-3مساحت پیک حاصل از در کروماتوگرام مشابه، . 3۴

 محاسبات

بدسلالالات آمده از مرحله  2در عصلالالااره های ادرار اصلالالالی ) BPA-3غلظت  بدسلالالات آمده  32میلی لیتر نمونه ( از منحنی  تعیین کنید. نتايج 

µ𝑔بصورت
𝑚𝐿⁄ .بیان می شود 

 ارزیابی روش

صه کلی از اطلاعات منتشر اين روش توسط بهیمر ارزيابی و  شد. در زير يک خلا شرح داده  شد و با جزئیات توسط بهیمر و چیور  ضیج داده  تو

 شده داده می شود:
 صحت و دقت

ستون های  ستفاده از  صحت و دقت اين روش را اثبات کرد. اولین مطالعه ريکاوری  GCدو مطالعه ريکاوری با ا چندگانه در چندين روز مختلف 

 BPA-3برای سه نمونه ادرار اسپايک  موجود است. متوسط ريکاوری 1Aروی سه بچ آزمايشگاهی جداگانه انحام شد و اين اطلاعات در جدول 
شی مت 98و  93بین  سنجش آزماي شد. برای هر بچ  شاهده  صد م سطج )در سطج غلظت بود. ريکاوری هر  سه  سه نمونه در  ( در n=9شکل از 

داوطلب  2۰( نمونه های ادرار اسپايک برای 1Bنشان داده شده است. در مطالعه ريکاوری دوم )اطلاعات نمايش داده شده در جدول  1Aجدول 

درصد انحراف معیار نسبی(است.هیچ  5/2و دقت آن ) درصد متوسط ريکاوری( 95بدون سابقه مواجهه استفاده شد و ثابت شد که صحت روش )
شده  ۴مداخله گری در  سپايک ن شد.هر دو مطالعه ی ريکاوری  2۰نمونه ی ادرار ا سابقه تماس مشاهده ن سپايک ادرار  ۴7داوطلب بدون  نمونه ا

( روی  RSDمعیار نسبی )  درصد انحراف تولید کردند. دقت اعلام شده بصورت BPA-3 میکروگرم بر میلی لیتر 5۰و  2۰،۱۰،2در غلظت های  

 ( بود.n=47درصد ) ۱/3کلی   RSDو  درصد 95ريکاوری کلی . (n=9)درصد بود  7/5میکروگرم بر میلی لیتر نمونه ريکاوری، در حد  2
 خطی بودن

 و بالاتر داشتند. 98/۰همه منحنی های استاندارد بکار رفته در اين روش خطی بودند و ضريب همبستگی 
در ادرار بود. منحنی های کالیبراسلالایون در شلالاروع و  BPA-3میکروگرم بر میلی لیتر  ۱/۰تا   2۰۰میلی لیتری  2محدوده غلظت با نمونه ادرار  

 پايان همه بچ های نمونه انجام شد؛ انحراف شیب منحنی کالیبراسیون قابل قبول بود.
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 اختصاصی بودن

رای اين روش مورد آزمايش قرار گرفت تا ويژه باشلالاد و مداخله گر مهمی نداشلالاته باشلالاد. برای شلالارايط کروماتوگرافی مطلوب پیش بینی شلالاده ب
سپکترومتری جرمی مفید بود. يون  ساز ا شکار ستفاده از آ صی بودن اين روش ا صا که بخاطر فراوانی بیشتر و چون اين يون  m/z211افزايش اخت

شده از  TBDMSجزء ويژه برای  شد. اين يون بود برای رهگی BPA-3مشتق  ستفاده  سبات ا شده بود در محا سیون انتخاب  ری منحنی کالیبرا

-3مشتق شده از  TBDMSبرای رهگیری  m/z165( است. به دلايل مشابهی يون ۱)شکل m/z57بوتیل، -يک يون ملکولی کمتر از گروه ترت

BPA  و استاندارد داخلی استفاده شد. اسکن کامل طیف جرمیTBDMS  يک کروماتوگرام  3ارائه شده است. در شکل شماره  2در شکل شماره

 نشان داده شده است. CPA-3و  BPA-3برای ادرار خالی و ادرار اسپايک شده با 
ROBUSTNESS )قدرت( 

درصد دی متیل پلی سیلوکسان( با سری ساخت های مختلف استفاده شده است.  ۱۰۰متعدد ) HP-1در طول مطالعات ريکاوری، ستون های 

با عملکرد عادی تجديدپذير باشلاد. نتايج  HP-1دقت و صلاحت تحت تاثیر قرار نگرفت بنابراين بنظر می رسلاد که اين روش با هر سلاتون موئینه 
شده  با  سپايک  شان داد BPA-3ريکاوری نمونه ادرار ا ست و بطور قابل افراد ن صحیج ا توجهی تحت تاثیر اختلافات ماتريکس نمونه که روش 

 ادرار شخص در طول استخراج آنالیت قرار نمی گیرد. 

 پایداری

 ۴که برای دو هفته در دمای   BPA-3در هنگامی که پايداری نمونه ها بطور کامل ارزشلالایابی نشلالاده بود يک محلول اسلالاتاندارد ذخیره آبدار از 

 تازه آماده شده مقايسه شد مقادير ريکاوری کاملی نشان داد. BPA-3نتی گراد نگهداری شده بود وقتی با يک استاندارد درجه سا
سد که  شده  2موجود در نمونه ادرار برای يک مدت زمان طولانی تر از  BPA-3بنظر می ر شاهده  شد.م شتر در ادرار منجمد پايدار با ماه و يا بی

 ه مشتق شده در طول يک هفته  پايدار هستند.است که عصاره های نمون
 محدوده

µ𝑔در ادرار انسان در محدوده اعتبار روش BPA-3برای تخمین  اين روشبايد دقت شود که 
𝑚𝑙⁄ ۱۰۰ -2 .صحیج می باشد 
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 PhD شومیکر ويرايش نهايی ديل ،PhDکلیتون بهیمر نویسنده روش: 
 

 

 

(. m/z=57،) بوتیل -این یون یک یون های ملکولی کمتر از گروه ترت .بوتیل دی متیل سیلان-ترت یون اصلی برای رهگیری :1شکل 

 برای تری بروموپروپیونیک اسید مشتق شده  و m/z165 استاندارد داخلی مشتق شده یون کمّی مقداریون های استفاده شده برای تعیین 

  استفاده شد. m/z211 یون
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 بویتیل دی میتیل سیلیل استرt- بروموپروپیونیک اسید، -3طیف جرمی برای  :2aشکل 

 

 

 میتیل سیلیل استربویتیل دی t- کلروروپروپیونیک اسید، -3طیف جرمی برای  :2bشکل 
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 20با غلمت  BPA-3( محلول ادرار اسپایک شده Bو ) مواجههداوطلبان بدون  شاهد( نمونه ادرار Aکروماتوگرام کلی یون ): 3شکل 

نفری  20گروه  درهیچ کداخله گری  بعنوان استاندارد داخلی. میکروگرم بر میلی لیتر 5با غلمت  CPA-3 میکروگرم بر میلی لیتر و

 مشاهده نشد. مواجههداوطلبان بدون 
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 تری کلرواستیک اسید در ادرار

TRICHLOROACETIC ACID IN URINE 

 

 8322: روش شماره

 : انتشار تاریخ 

15-04-2015 

CAS:76-03-9                         RTECS: AJ7875000 

                                2O 3HCL 2C: شیمیایی فرمول

 163.39 :مولکولی وزن

 کاستین-استو تری کلرواتانوئیک اسید،: مترادف اسامی

d=1.61 𝑔؛ ۱98.2 نقطه جوش درجه سانتی گراد؛ 59.۱جامد سفید رنگ، نقطه ذوب  :ها ویژگی 𝑐𝑚3⁄ 

 کامل :ارزیابی نوع

 حدود مجاز مواجهه

OSHA :ندارد 

NIOSH: ندارد 

 سنجش

-GC)الکترون گازکروماتوگرافی با آشلالالاکارسلالالااز جذب  :ستتنجش روش

ECD) 

 متیل استر( عنوانبهشده  مشخصد) تری کلرواستیک اسی :آنالیت

سیون تری کلرو اسلاتیک اسلاید برای پوشلاش محدوده و مشلاتق  :کالیبرا

 دودر آب آماده ش، شدن با نمونه ها

 کلرواستیک اسید()تری میکروگرم بر میلی لیتر  0.08: تشخیص محدوده

  ثانیه 3۰بدون شکاف برای  میکرولیتر؛۱ :تزریق حجم

 9۴ سلالایانوپروپیل فنیل،درصلالاد  6 سلالایلیس ذوب شلالاده، موئینه، :ستون

 میکرون 3فیلم  ،75m×۰.53IDmm دی متیل پلی سیلوکسان، درصد

 جذب الکترون: ساز آشکار

 میلی لیتر بر دقیقه 3.5هلیوم؛  :حامل گاز

 درجه سانتی گراد 25۰ ؛تزريق: دما

 درجه سانتی گراد 3۰۰ ؛آشکارسازدمای 

سانتی گراد8۰اجاق )فر(؛  شود( 3۰)برای  درجه  شته  تا  8۰ثانیه نگه دا

 دقیقه نگه داشته شود 7برای درجه بر دقیقه؛  2۰درجه در ۱8۰

 نمونه برداری

 ادرار: نمونه

 میلی لیتر ۱۰ :نمونه حجم

 عايقادرار را فريز کرده داخل يخ خشلالاک در ظروف  :نمونه انتقال روش

 حمل شود

گاری ند نه ما مای : نمو قل  -۱7در د حدا جه سلالالاانتی گراد  روز  3۰در

 ماندگار است

 نداشته مواجههنمونه ادرار افراد تطابق يافته  :شاهد های نمونه
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 های ویژه احتیاط

ستانداردمراقبت های  شه بايد در  ا ستی و يا  تهنگام حمل مايعاهمی زي
عصاره مايعات رعايت شود. در هنگام حمل نمونه های ادراری و مشتقات 

آن بايد از دسلالاتکش های نیتريل يا لاتکس بدون پودر اسلالاتفاده شلالاود. 

شتعال اند پس با احتیاط  ستون، تولوئن و متانول قابل ا سید، ا ستیک ا ا
حمل شلاود و در يک هود شلایمیای اسلاتفاده شلاود. در هنگام حمل همه 

مواد شیمیايی توصیه های ايمنی لازم را بکار ببريد. تاريخ انقیای معرف 

را  TCAA)آژانس حفاظت محیط زيسلات(  EPAها بايد بررسلای شلاود. 

بعنوان سرطانزای شناخته شده برای موش و با امکان سرطانزا بودن برای 
 انسان معرفی کرده است.

 صحت

حدوده عه م طال لی  100تهها  9/0 :م لیتر )بعنوان تری میکروگرم بر می

 کلرواستیک اسید(

 0113/0 :بایاس

 03656/0 :کلی دقت

 درصد 5/7 :صحت

 کاربرد
شخیص  سیداين روش می تواند برای ت ستیک ا شده  TCAA در نمونه های ادرار بکار رود. (TCAA) تری کلروا شخیص داده  يکی از متابولیتهای ت

 .استو آب آشامیدنی آلوده  در بالا(بعد از تماس با ترکیبات کلرينه )ترکیبات لیست شده 

 مداخله گرها

ی چندين ترکیب برامتابولیت غیر اختصاصی  یکTCAA  .)بخش ارزيابی روش مشاهده شود( مشاهده نشده است چاپ شده در روش آزمايشگاهی

ست. شد دادراری می توان  TCAA مقادير ا صد 76در  TCAAسابقه . بیانگر تماس با يکی يا همه آنها با نمونه های ادرار جمعیت عمومی آمريکا  در

 بار پايین تر از محدوده اين روش( مشاهده شد. 3۰۰تقريبا )میکروگرم بر لیتر  3.3با غلظت متوسط 
 

 روش های دیگر

( NCEH/CDCمرکز ملی بهداشت محیط زيست /مرکز کنترل و جلوگیری از بیماری ) .در ادرار وجود دارد TCAAروش های زيادی برای تشخیص 

 روش بر اساس روش اودانل با کمی تغییر بنا شده است. يک روش دارد که گرانتر است ولی به مراتب حساس تر است. اين
  تجهیزات

سانتریفیوژ. 1 شی يا  ،15mlتا  ی،پروپیلن پلی، تیوب های  با کلاهک پیچ

 ساير ظروف مناسب برای جمع آوری نمونه و ذخیره سازی

سیستم جمع  اتوسمپلر، با آشکارساز جذب الکترون، گازکروماتوگراف .2

 (8322-۱آوری و ستون )صفحه 

 در اندازه های مختلف سرنگ های میکرولیتری .3
 اندازه های مختلف ،فلاسک های حجمی شیشه ای .۴

با سلاری های پلاسلاتیکی يکبار مصلارف  پیپت کننده های قابل تنظیم .5

 میلی لیتر ۱-۰.۱
 سانتی متر 23و  ۱5يکبار مصرف  پاستورپیپت های انتقال  .6
 PTFE-Linedبا درپوش های  ،میلی متر ۱3×۱۰۰،تیوب های کشت .7

 هم زن های حلقوی .8

 پشم شیشه. 9

 میلی لیتری با درپوش 2شیشه ای  ،ویال های اتوسمپلر -۱۰

 درجه سانتی گراد 6۰با قابلیت نگهداری دما در  فر .۱۱

 مواد شیمیایی مصرفی

ستاتسدیم . ۱ صد 97با خلوص  تری کلرو ا -CAS 650) يا بالاتر در

51-1) 

 درصد ۱۴ متانول-تری فلوراید-محلول بورون . 2
 يا بهتر ACSگريد معرف  ،تولوئن. 3

 گريد معرف يا بهتر گرانوله؛ آب، دونب سدیم سولفات. ۴

 منجمد، گريد معرف يا بهتر ،اسید استیک .5

 ، گريد معرف يا بهتراستون. 6

 ، گريد معرف يا بهترمتانول. 7

 خالص شده هلیوم. 8

 P5با خلوص بالا يا با درصد خلوص خیلی بالا يا  نیتروژن. 9

 2نوع  ASTM ،آب. ۱۰

 محلول ها

 استیک اسید منجمد:آب دیونیزه 1:3. 1

 استون:متانول 1:1. 2
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 نمونه برداری

  شود. ف مناسب جمع آوریوظر يا ساير یمیلی لیتر ۱5ی پلی پروپیلن امیلی لیتر از ادرار در تیوب ه ۱۰حداقل  .1

  نمونه برداری در پايان شیفت کاری در پايان هفته کاری را توصیه می کند. TCAA، ACGIHبخاطر نیمه عمر نسبتا طولانی  :توجه
 حمل کنید. )عايق( نمونه ادرار را فريز کنید و در يخ خشک داخل ظرف ايزوله. 2

 نمونه های بیولوژيکی و يخ خشک دارند. حاویحمل کننده های تجاری الزامات خاصی برای بسته بندی های  :توجه
 

 آماده سازی نمونه

 يخ نمونه ها را در دمای اتاق آب نمايید و کاملا هم بزنید.. 3

 قرار دهید. PTFE-Linedمیلی لیتری با يک درپوش  8میکرولیتر از نمونه ادرار را در يک تیوب کشت شیشه ای  2۰۰. ۴

 درپوش را بگذاريد و هم بزنید. .در متانول اضافه کنیددرصد ۱۴میلی لیتر بورون تری فلوئورايد 5/۰. 5

 گرما دهید. ساعت( 5/2 )حداکثر ساعت 5/۱درجه سانتی گراد به مدت  6۰در دمای  )اجاق( در داخل فر. 6

 اضافه نمايید.میلی لیتر تولوئن  2در دمای اتاق سرد کنید و . 7

 دقیقه چرخانیده و يا بشدت تکان داده شود. ۱به مدت . 8

سديم بدون آب منتقل کنید. ،بعد از اينکه لايه ها جدا گرديد. 9 سولفات  ستون خشک کننده محتوی  ستون های  خشک  لايه تولوئن بالايی را به 

ستور  شیشه و ۱5کننده در يک پیپت پا شم  شکیل  3۰۰تا  2۰۰تقريبا  سانتی متری دارای يک دربند پ سديم بدون آب برای ت سولفات  میلی گرم 

 سانتی متر آماده شوند.  ۱يک بستر با ضخامت 

 جمع آوری کنید و درب ويال را ببنديد. GCمیلی لیتری  2جداشويه را در يک ويال . ۱۰

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 
يک حجم مشلاخصلای از آب  سلاديم تری کلرواسلاتات در يک فلاسلاک حجمی تهیه کنید.يک محلول ذخیره با توزين دقیق مقدار مشلاخصلای از . ۱۱

لکولی و)حاصلال تقسلایم وزن م تبديل کنید. TCAAبه  88۱۴/۰وزن سلاديم تری کلرواسلاتات با ضلارب کردن در  ديونیزه اضلاافه نمايید و هم بزنید.

TCAA  میلی  ۱۰میلی گرم از سديم تری کلرواستات در يک فلاسک  3۴بعنوان مثال . (است 88۱۴/۰به وزن ملکولی سديم تری کلرواستات عدد

 می سازد که می تواند برای آماده سازی استاندردهای کالیبراسیون استفاده شود.میلی گرم بر میلی لیتر  3لیتری، يک محلول ذخیره 

اسید از سديم تری کلرواستات استفاده شد. سديم  برای همه فازهای اين روش و همچنین  در آماده سازی استانداردها بجای تری کلرواستیک :توجه

 تری کلرواستات بسیار نم گیر است درحالیکه  نمک آن بسیار کمتر است.

سر هم،. ۱2 شت  سازی پ سیون از طريق رقیق  ستاندرهای کالیبرا شگاهی آماده کنید. ا شش دادن محدوده آزماي محدوده غلظت  )کاری( را برای پو

شده برای  سیون پیشنهاد  ستاندارد کالیبرا ست  3۰۰تا ۰8/۰ا شت کرده و  2۰۰ .میکروگرم بر میلی لیتر ا سیون را بردا ستاندارد کالیبرا میکرولیتر از ا
 را انجام دهید. ۱۰تا  ۴مراحل 

 زمان ماند را برای آنالیت تعیین کنید.. ۱3

 حاوی هیچ مقدار قابل شلاناسلاايی از  ی اينکه آيا منبع )ادرار خالی(برای شلاناسلااي (analyte spikeبدون آنالیت )بلنک حداقل يک نمونه ادرار . ۱۴

TCAA آماده کنید. ،نیست 

برابر حد  ۱۰اين دو سلاطج بايد  آنالیز خواهد شلاد. آماده شلاود، نمک سلاديم با هر بچ آنالیز، TCAAحداقل دو سلاطج از اسلاپايک کنترل کیفی . ۱5

شد،  LOQبرابر  2۰۰و  (LOQ) تعیین مقدار شد.اما  با سب تر با سطوح تنظیم نمونه ها منا شد تا  برای پیش بینی  نمونه  می تواند قابل تنظیم با

 از بچ های نمونه را تشکیل می دهد آنالیز شود. درصد ۱۰( که batch) های کنترل کیفی بايد با هر بچی

نوان خارج از کنترل در نظر گرفته می شود و اطلاعات بچ مقادير اسپايک باشد در غیر اينصورت بچ بعدرصد  ±2۰بايد مقادير کنترل کیفی بین . ۱6

 حذف می شود و اقدامات اصلاحی قبل از آنالیز نمونه های بیشتر انجام می شود.

 استاندارد)کاری( کالیبراسیون مايع، محدوده غلظت  قابل انتظار نمونه ها را پوشش می دهد. 6کالیبراسیون روزانه با حداقل . ۱7
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 سنجش

سداد محلولهای شستشوی سرنگ: احتیاطیاقدام  ستخراج خواهد کرد که می تواند گهگاهی باعث ان : تولوئن از برخی از نمونه های ادرار موادی را ا
 سرنگ و خطای تزريق شود؛ مگر اينکه سرنگ پس از هر تزريق با محلولهای زير شسته شود.

 3:۱ محلول شستشوی اول: استیک اسید يخ زده:آب ديونیزه با نسبت

 ۱:۱محلول شستشوی دوم: استون:متانول با نسبت 
تنظیم کنید. براسلااس شلارايط  8322-۱. دسلاتگاه گازکروماتوگرافی را بر اسلااس توصلایه های شلارکت سلاازنده و شلارايط ارائه شلاده در صلافحه ۱8

 دقیقه بود. TCAA 87/8کروماتوگرافی لیست شده زمان ماند متیل استر 

 ، نمونه های بلنک و نمونه های کنترل کیفی را تزريق نمايید.. همه نمونه های استاندارد۱9

 . محاسبه مساحت پیک يا ارتفاع پیک توصیه شده است.2۰

ید. ضريب : اگر مساحت پیک يا ارتفاع پیک نمونه از بلندترين پیک استاندارد کالیبراسیون بیشتر باشد با تولوئن رقیق کرده و دوباره آنالیز نمايتوجه

 ناسب در محاسبات بکار ببريد.رقیق سازی م

غلظت، آماده نمايید. ساده ترين  يسه با. با استفاده از پاسخ های دستگاه )معمولا مساحت پیک( منحنی کالیبراسیون را بصورت استانداردها در مقا2۱
شود. در فرآيند آنالیز نتايج همچنین يروش که به اندازه کافی داده ستفاده  شرح می دهد بايد ا شابه ها را  برابر وزنی بدلیل  ۱ک مدل خطی )اکثرا م

داشته باشد تا  98/۰( مساوی يا بزرگتر r2محدوده منحنی کالیبراسیون( يا مربعی می تواند استفاده شود. منحنی استاندارد بايد يک ضريب تعیین )

(، مقدار اندازه گیری شده بايد plugged backار می گیرد )دارد در منحنی کالیبراسیون قربرای استفاده قابل قبول باشد. بعلاوه هنگامی که هر استان

 مقدار قابل انتظار باشد. درصد ±2۰بین
 

 محاسبات

µ𝑔 را بصلاورتTCAAغلظت  ،2۱اسلاتفاده از پاسلاخ هر نمونه و منحنی کالیبراسلایون تهیه شلاده در مرحله  با. 22
𝑚𝑙⁄  يا𝑚𝑔

𝐿⁄ .هر  تعیین کنید
 را بکار ببريد. فاکتور رقیق سازی که استفاده شده

µ𝑔میتوان غلظت را بصورت  ،اگر مقدار کراتینین در دسترس است :توجه
𝑔⁄ گزارش کرد. کراتینین 

 ارزیابی روش
 

تخمینی را پوشلالالاش می دهد. در هر  LOQبرابر  ۱۰۰و  3۰،۱۰،3ارزيابی شلالالاد. اين محدوده میکروگرم بر میلی لیتر  9/۰-3۰اين روش در محدوه 

 ۴/۱۱۰( LOQبرابر ۱۰درصلالاد ) 3/۱۰2( LOQبرابر 3درصلالاد ) 8/9۴تکرار آماده و آنالیز شلالاد. متوسلالاط ريکاوری هر سلالاطج غلظت  6سلالاطج غلظت 

ستاندارد( بود. ريکاوری ها بهLOQبرابر ۱۰۰) ۱/97( و LOQبرابر 3۰) شده ا شتق  سپايک با مايعات م سه مايعات ا سیله مقاي ستانداردها در آب  و )ا

میکروگرم بر میلی لیتر گسلاترش  ۱۰۰محدوده بالای غلظت ها تا در يک آزمايشلاگاه مسلاتقل ديونیزه آماده شلادند( تعیین شلادند. در طول آزمايش 
شد و متوسط ريکاوری  5يافت.  صحت کلی ) ۱۰5نمونه در اين غلظت آنالیز  صد بود  شده OVERALLدر سبه  و دقت  ۰۱۱3/۰، باياس 5/7( محا

شده، با مطابقت دادن اطلاعات با منحنی مربعی )درجه دوم(، حد  ۰366/۰کلی  شتق  سپايک م ستانداردهای ا سری از ا ستفاده از آنالیز يک  بود. با ا

 تعیین شدند. سپس بر طبق روش بورکارت تخمین زده شدند. LOQ( و LODآستانه تشخیص )
انجام شد.ن مونه های ادرار با تری کلرو استات اسپايک شد   LOQبرابر  ۱۰۰و  3۰، ۱۰مقادير  يک مطالعه طولانی مدت، پايداری ذخیره سازی  در

روزه همگی بیشتر  ۴6و  3۰روز ذخیره سازی شده و سپس آنالیز شد. ريکاوری های  ۴6و  3۰،  2۱، ۱۴،  7درجه سانتی گراد برای  -۱7و در دمای 

( پیک های جابجايی مزاحم گسترده از ماتريکس ادرار USER CHECKتوسط آزمايشگاه مستقل )درصد بودند. در طول آزمايش انجام شده  9۰از 

 ۱۰درجه ( و افزايش زمان ماند به  ۱8۰درجه سلالاانتی گراد )بجای  2۴۰به  GCمشلالااهده شلالاد. آزمايشلالاگاه دريافت که بالا بردن دمای نهايی برنامه 
تعديل شده اکنون  GCداده و باعث دقت و صحت اندازه گیری پیک می شود. اين برنامه  دقیقه( مشکلات حمل و جابجايی را کاهش 7دقیقه )بجای 

سانتی گراد برای  8۰ صورت  2۴۰ثانیه، گرما دادن تا  3۰درجه  شتن آن به مدت  2۰درجه ب ست. همچنین يک  ۱۰درجه در دقیقه و نگه دا دقیقه ا

 مجموعه از  شرايط میتواند استفاده شود.
درصد نمونه ها نتايج نادرست هم وجود  ۱۰در محدوده های قابل قبول بودند، در  user check: در حالیکه دقت و صحت کلی برای نمونه های توجه

 داشت. هیچ دلیلی برای اين خروجی ها پیدا نشد و امکان تزريق دوباره يا استخراج دوباره يا آنالیز دوباره وجود نداشت .
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صادفی برای بهبود اعتماد اف صورت ت شود ب شنهاد می  ست آمده از اين روش، پی ستفاده کننده از نتايج بد صد نمونه ها دوباره آنالیز  ۱۰-2۰راد ا در

صادفی  صورت ت شد اين  ۱۰-2۰شوند و ب ستی ثبت ن شد و هیچ مشکلی يا نتايج نادر شوند. اگر اين روش جاری انجام  صد نمونه ها دوباره تزريق  در

 اهش يابد يا ناديده گرفته شود.توصیه ها می تواند ک
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 آزبست )کریزوتایل(

ASBESTOS, CHRYSOTILE by XRD 

  

 9۰۰۰  :روش شماره

 :انتشار تاریخ 
2۰-۱۰-2۰۱5 

CAS: 12001-29-5                        RTECS: CI6478500 

                                  Mg3 Si2 O5(OH)4: شیمیایی فرمول

 283~ :مولکولی وزن

  کريزوتايل: مترادف اسامی

 گراد یدرجه سانت 3۰۰ یبالا دها؛یاس واکنش پذيری با ت؛يبه فوستر ليتبد گرادیدرجه سانت 58۰ در ؛یبریف یمواد معدن؛ جامد: ها ویژگی

  دهد یآب را از دست م
 کامل :ارزیابی نوع

 یدرصد وزن ۱(: بالک) EPA استاندارد
 سنجش

 کسيپراش پودر پرتو ا :سنجش روش

 کريزوتايل: آنالیت

 قيطر از . غربال مرطوبدیکن ابیآسلالا عيما تروژنین ريز :سازی آماده

 یکرومتریم ۱۰الک 

 0.45 ینقره ا ییغشهههها لتریف یگرم گرد و غبهار رو یلیم 5: رستتوب

 کرومتریم

XRDشعه ا س کسی: لوله ا شکاف  یبرا یساز نهی. بهیهدف م  1شدت؛ 

 نهیپس زم قیبا تفر کپارچهیدرجه؛ شدت 

 پروپانول-2آزبست در  یها ونیسوسپانس :کالیبراسیون

 آزبست درصد ۱۰۰ تا ۱ :تشخیص محدوده

LOD درصلاد ۰.۴. تیآزبسلالات در تالک و کلسلالا درصلالاد ۰.2: ینیتخم 

 آهن دیمانند اکس کسياشعه ا نیسنگ یآزبست در جاذب ها
 درصد 3 در) ۰.۱۰آزبست(؛  درصد ۱۰۰تا  5) ۰.۰7 :بردار نمونه دقت

  (آزبست درصد ۱ در) ۰.۱25آزبست(؛ 

 نمونه برداری

 گرم ۱۰تا  ۱: بالک نمونه

از فرار آزبسلالالات، محکم مهر و  یریجلوگ یبرا :نمونه انتقال روش

 دیموم کن
 به طور نامحدود: نمونه ماندگاری

 لازم ندارد: شاهد های نمونه

 های ویژه احتیاط

ی هود نگهدار کيدر  ديانسلالاان، با یماده سلالارطان زا برا کيآزبسلالات، 

 پروپانول قابل اشتعال است.-2. شود

 صحت

 د رتالک درصد 100 -1: مطالعه محدوده

اسلالاتانداردها و يکنواختی در سلالاايز ذرات در صلالاورت وجود  :بایاس

 با اندازه ذرات مطابق. است زینمونه ها ناچ

 نا مشخص بستگی به ماتریکس و غلمت دارد :کلی دقت

 درصد ±25تا  ±14 :صحت
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 کاربرد

 بالک یدر نمونه ها لیزوتيدرصد آزبست کر وتحلیلتجزيه
 

 مداخله گرها

سرپانت تيگوریآنت ش تیبمنت ت،ینیکائول ت،ي(، کلرمیعظ نی) سانستداخل دارند.  تیو برا شعه ا فلور صر  یبرخ با کسيو جذب ا  کياز عنا

 شود. یم جیروش تصح نيرنگ دور زد و جذب در ا تک پراش پرتو کيتوان با  یمشکل است. فلورسانس را م
 روش های دیگر

. شود یم ستفادها بالک ینمونه ها یفقط برا ستین یکاف برای نمونه های هوا تیحساسچون  و است NIOSH P&CAM 309 روش نيا 

ست در نمونه ها نییتع یبرا EPA روش تست کي شابه ا بالک قيعا یآزب ست. روشروش  نيم شمارش نور کي NIOSH 7400 ا  یروش 

ست. روش ها فردی یهوابرد در نمونه ها یبرهایف یبرا ست با م NIOSH 7۴۰2 یا سکوپی)آزب ست با  9۰۰2( و یعبور یالکترون کرو )آزب
 استفاده می شود . مثبت آزبست يیشناسای برا زیشده( ن ینور قطب کروسکوپیم

 تجهیزات

 .نمونه فله( ی)برا یکیپلاست الیو .1

 ابیآس ع،يما تروژنیخنک شده با ن ،زریفر ابیآس. 2
 و استخراج کننده اليو
 .کیحمام اولتراسون. 3

 .الک مرطوب یبرا کرومتر،یم ۱۰، الک. 4

 .متر یلیم 37 کرومتر،یم ۱.۰کربنات،  یپل ،لترهایف .5

 یجانب یبازوبا و فلاسک خلاء  ونیلتراسیدستگاه ف .6
 .یمتر یلیم 37و  25نگهدارنده  لتریف یدارا

 .گرادیدرجه سانت ۱۱۰، خشک کردن، فر. 7

 .گرم یلیم ۰.۰۱خواندن تا  یتقابلبا  ،رازوی آزمایشگاهیت. 8
 .ساعت  شهیبا پوشش ش تر،یل یلیم 5۰ ،بشر مدرج ،. بشر9

 متر، یلیم 25قطر  ،ینقره ا یغشا ،لترهایف. 10

 کرومتریم ۰.۴5منافذ  اندازه
 .خشک کن. 11

 ای  شهیبا درب ش ،یتریل ۱  ای شهیش یبطر. 12
 یلنیات یپل یشستشو یبطر. 13
 .یسیهمزن مغناط. 14

 مستیوب با  کسیپراش سنج پودر اشعه ا. 15
 .و آشکارساز سوسوزن کسيلوله اشعه ا هدف

( گريد داريپا اسلالاتاندارد ايسلالانگ آرکانزاس  کا،ی)م نمونه مرجع. 16

 .هاداده یساز یعاد یبرا

 .یو فلاسک حجم پتی. پ17

 مواد شیمیایی مصرفی

 شده. ی،  مواد مرجع گواهکریزوتایل. 1
 .پروپانول-2. 2
 .خشک کننده. 3

سب  .4  هولدرهای به ینقره ا یلترهایمحکم کردن ف یبرا نوار ایچ

XRD 

 نمونه برداری

 .دیحمل کنکارتن پرشده  کيو در  ديرا محکم ببند اليو د،یقرار ده یکیپلاست اليو کيرا در  وتحلیلتجزيهمورد  گردوغبارچند گرم از .۱
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 آماده سازی نمونه

 قهیدق ۱۰تا  قهیدق 2به مدت  عيما تروژنیخنک شده با ن ابیو در آس دیقرار ده ابیآس اليو کينمونه را در  گردوغبارگرم از  ۰.5حدود . 2

 . دیکن ابیآس
 الک و دیالک قرار ده یرا رو گردوغبار. دیالک کن بصلاورت خیس پروپانول-2و  یکرومتریم ۱۰الک يک  را با اسلاتفاده از  نیزم گردوغبار. 3

سون ماًیرا مستق شاندن  یبرا. دیظرف پهن در حمام قرار ده کيدر  اي کیدر حمام اولترا ستفاده کن یپروپانول کاف-2از  گردوغبارپو )اگر  دیا

 . دببري بکاررا  کیاولتراسون گردوغبارالک کردن  جهت(. دی، آب را در حمام قرار دهاستفاده می شود پروپانول است-2 یکه حاو یاز ظرف

 پروپانول اسلالات و-2 و سلالارد کردن دنکرگرم دوره های  . ديبدسلالات آ گردوغبارگرم  یلیم نيطول بکشلالاد تا چند ی: ممکن اسلالات مدتتوجه
 باشد. ازین مورداست  ممکن

-2با خارج کردن  ايکربنات(  ی)پللیفی ریغ لتریف کي قياز طر ونیکردن سلاوسلاپانسلا لتریپروپانول با ف-2از  را نمونه الک شلاده گردوغبار. ۴

 .دیخشک کن شتریب ايساعت  ۴به مدت  گرادیدرجه سانت ۱۱۰فر  در. نمونه الک شده را ازيابی کنیدصفحه داغ ب یپروپانول رو
 ۰.۰۱ با تقريب ،𝑊5،ی رانمونه واقع وزن. دیوزن کن ،یمربع کوچک از کاغذ وزن کشلالالا کي یگرم از مواد الک شلالالاده را رو یلیم 5حدود . 5

. ديیپروپانول بشلاو-2 تریل یلیم ينبا چند را نيتوز کاغذو  دیمنتقل کن یتریل یلیم 5۰بشلار کيرا به  گردوغبار. يادداشلات کنید  گرم یلیم

 .دیپروپانول را به بشر اضافه کن-2 تریلیلیم ۱5تا  ۱۰
 ريشده پراکنده شوند. ز متراکم ذرات تا تمام شود دیهم بزن کیدر حمام اولتراسون قهیدق 3. حداقل دیساعت بپوشان شیشه کيظرف را با . 6

 ی کنید.آور جمع وانیدر ل ه شده رامواد شست .ديیپروپانول بشو-2ساعت را با  شهیش

ستگاه ف ینقره ا لتریف ک. ي7 سیونلتریرا در د صل کن لتریف محیط کل یرو منيرا به طور ا فی. قدیقرار ده ا  یلیم 3تا  2. بدون خلاء، دیو

سديزيبر لتریف یپروپانول را رو-2 تریل سپان سو شر ازنمونه را  ونی.  سی. در طول فدیاعمال کنو خلاء  ديزيبر فیبه داخل ق ب شر ون،یلترا را  ب
 .دیاضافه کن فیها را به ق یو آبکش ديیبار بشو نيچند

 یسانت ۴کمتر از  عيسطج ما یوقت به بالا حفظ شود. کينزد فیدر ق عيتا در هنگام شستشو سطج ما دیرا کنترل کن ونیلتراسی: نرخ فتوجه

 خشک یبرا یرا به مدت کاف )تهويه( خلاء ون،یلتراسیپس از ف. دیاضافه کن فیپروپانول را به ق-2 اي ديیرا نشو وارهاياست، د لتریف یبالامتر 
   .ديبگذارروشن   لتریف شدن

 .دیبه نگهدارنده نمونه وصل کن XRD زیآنال یو برا ديبردار انبرکبا را  لتریف. 8
 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 :یاستاندارد کار یلترهایف وتحلیلتجزيهو  هیته .9

 گرم یلیم ۰.۰۱ با تقريبپودر خشک  ازگرم  یلیم ۱۰۰گرم و  یلیم ۱۰ کردن پروپانول با وزن-2در  لايزوتيآزبست کر ونی. دو سوسپانسآ
 . دیمنتقل کن یتریل ۱ ی درب دارا شهیش ظرف کيبه  یپروپانول هر کدام را به صورت کم-2 تریل ۱.۰۰با استفاده از  .دیکن هیته

ست نتوجه ستاندارد، ممکن ا سته به اندازه ذرات ا س ازی: ب شد ابیبه آ شته با ستانداردها را در فر 3)مرحله  و الک مرطوب دا درجه  ۱۱۰(. ا

 .شود ی. در خشک کن نگهداردیخشک کن شتریب ايساعت  ۴به مدت  گرادیسانت
 همزن کيرا به  فلاسلالاک مایمسلالاتق . بلافاصلالالهدیکن حلپروپانول -2در  قهیدق 2۰حمام به مدت  اي کیپروب اولتراسلالاون کيپودر را با  .ب

ضافه کن کيو  دیمنتقل کن یحرارت قيعا هيبا رو یسیمغناط شتن مقدار کم .دینوار همزن به آن ا اتاق خنک  یمحلول را تا دما یقبل از بردا

 . دیکن
صب کن لتریدستگاه ف یبر رو لتریف کي .ج و با دست  خاموش کنیدرا  همزن. دیقرار ده لتریسطج ف یپروپانول را رو-2 تریل یلی. چند مدین

شدت تکان ده شتنپس از  هیچند ثان پس از. دیبه  س یو مقدار کم ديرا بردار درب ،یبطر پايین گذا سوسپان  اي تریگرم در ل یلیم ۱۰ ونیاز 

برداشته  موردنظر مقدار از شتری. اگر بدینکن میتنظ ون،یسوسپانس از یبخشبرداشتن  بارا  پتیحجم پ .دیرا خارج کن تریگرم در ل یلیم ۱۰۰

س سپان سو شو پتیپ د،یبرگردان یرا به بطر ونیشد، تمام  شک کن ديیرا ب  لتریرا به ف پتیاز پ ی. مقدار کمدبرداري ديمقدار جد کي و دیو خ
  د.وغوطه ور نش يافتهسوسپانسیون انتقالی اما در   ديسطج نگه دار کينزدرا  پتی. نوک پدیانتقال ده
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ی لترهایف ر. سايدیبار تکرار کن نيچند. شستشو را دیکن هیتخل فیرا داخل ق یآبکش عيو ما ديیپروپانول بشو-2 تریل یلیرا با چند م پتیپ .د

ستاندارد کار سه  یا سخهرا در   ۱۰۰ کروگرم،یم 5۰ کروگرم،یم 3۰ کروگرم،یم 2۰ کروگرم،یم ۰مثال،  عنوانبه د،یآماده کن کیتکن نيبا ا ن

 .کروگرمیم 5۰۰و  کروگرمیم 2۰۰ کروگرم،یم

 وقتی ته نشینی انجام می شود خشک شود. لتریتا ف ديبگذارروشن  را  تهويه. دیکن لتریرا ف ونیو به سرعت سوسپانس دیاعمال کن تهويه. ه
 .دیرا به نگهدارنده نمونه انتقال ده لتریف چون که باعث جابجايی مواد روی فیلتر می شود. ،دینشوئ را فیق جداره های

شدتآنالیز کنید (۱2)مرحله  XRD با و.  . XRD ( ۱2د.مرحله) سپس  ،، شده نییتع  یبرابدست آيد.  تا  (۱2ه.مرحله ) شده نرمالو 

 (.۱3و  ۱2ی.شد )مراحل  جیتصح سيجذب ماتر یبرا باشد ديبا کروگرمیم 2۰۰از  شتریب یاستانداردها یبه دست آوردن شدت برا
 آماده می شود . کروگرم،یم 𝑊𝐴 ،یاز توده آزبست رسوب یتابع عنوانبه، ترسیمبا  استاندارد هر از ونیبراسینمودار کال که. ي

 یاستانداردها ديدهد که با یم نشان (ليازوتيکر کروگرمیم ۴۰ بالای درصد ۱۰از  شتریب ی)انحراف استاندارد نسب فیضع یري: تکرارپذتوجه

در  با وزن استفاده شود، که یاز حداقل مربعات وزن حاًیترج است ني. ارندیقرار گ میخط مستق کيدر امتداد  ديبا هادادهشود.  جاديا یديجد

𝜎آن   است نیمع یدر بارگذار هاداده انسيوار 2
سیون در و.  سب تعداد در م ،m ب،یش منحنی کالیبرا س در یریرهگ را تعیین کنید. کروگرمیبر ح  کروگرممی 5 ± کروگرمیم ۰ ديبا سایآب

 .باشد

شان دهنده  یریرهگ کي: توجه ست،  نهیپس زم نییخطا در تع کيبزرگ ن ست يا  مثال، عنوانبها شده ا سبه  شتباه محا شروع ا يک نقطه 
  فاز ديگری تداخلی صورت گرفته است وسیلهبه

شا لتریشش ف. ۱۰ صادف ینقره ا يیغ صورت ت قرار  یبرايی که لترهایخودجذب نمونه( از همان جعبه ف نییتع ی)برا بلنک عنوانبه یرا به 

 ۱۰تا  تریل یلیم 5 دنیکش یو براقرار دهید  ونیلتراسیدستگاه ف یرا رو یخال یفیااز  . هر کدام دیانتخاب کنشده دادن نمونه ها استفاده 

ستفاده کن-2 تریل یلیم شود و رو ديبگذار د،يبردار .دیپروپانول از خلاء ا شک  صب کن ینگهدارنده ها یخ شده را دینمونه ن . خالص نرمال 
نرمال شده شش  ینقره ا کیپ شدتی مقدار متوسط، برا کي. به دست آوردن ديبشمار مديابلنکهر  یبرا ،ینقره ا کیپ یبرا دیکن نییتع

 .مديای بلنک
 سنجش

و تداخل.  لیزوتيوجود کر نییتع یبرا .ديتتا( از نمونه بدست آور-2درجه  8۰درجه تا  ۱۰)مثلاً  تیفیبا ک کسياسکن پراش اشعه ا ک. ي۱۱
  است: ريشرح ز به صورت است نيپراش مورد انتظار به ا یها کیپ

 

 
 

 

 

 
 :دینصب کن XRD ( را در دستگاهبلنک اي)نمونه، استاندارد  لتریف. ۱2

معادل  باًي، که تقردیمناسب را انتخاب کن ،N ،ینرمال ساز اسیمق بيضر نید.ک نییشدت خالص نمونه مرجع را تع لتر،ی. قبل از اسکن هر فآ

 .دیاستفاده کن زهایهمه آنال یبرا N مقدار نيو از ا است برای پیک نمونه مرجع تعداد خالص
ساحت پ. ب سکن ی . زمان هادیکن یریاندازه گ را  که بدون تداخل اس لايزوتيکر کیپ کيپراش  کیم شد،  یطولان ديبا کردنا  عنوانبهبا

 .قهیدق ۱5مثال، 

 پس زمینه نیانگیم مقدار،دو  نيا جمع .دیکن یریگاندازه کیاسلاکن پ یاز زمان اسلاتفاده شلاده برا یمین یهر طرف قله را برا نهیزمپس .ج

 .دیکن نییهر نمونه را تع یبرا نهیزم پس تیاست. موقع

 .(نهیپس زم تعداد اوج تعداد ادغام شده و کل نی)تفاوت ب دیشدت خالص را محاسبه کن .د

  :دینکاستانداردو  هر نمونه محاسبه و ثبت ینمونه رو کیپ ی. شدت نرمال شده، را براه
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شعه ا یشدت نمونه مرجع، رانش طولان یسازی: عادتوجه شد، نمونه  داريشدت پاهای  یریاگر اندازه گ .کند یرا جبران م کسيمدت در ا با

 . شده نرمال شود شدت مرجع سنجش نيبه آخر ديشدت خالص با د؛شواجرا  کمتر مرجع ممکن است

 اسلالاکنيک  در طول روش. دیکن نییرا تع رينمونه ز لتریبدون تداخل در ف ینقره ا کیپ ،𝐼𝐴𝑔 ،تعداد خالص با بکار بردن روشلالای مشلالاابه، ی.

بدسلالات   را نرمالیزه کنید تا   𝐼𝐴𝑔(.تیآنال یها کیپی درصلالاد از زمان اسلالاکن برا 5)مثلاً  دیاسلالاتفاده کن ینقره ا کیپ کوتاه مدت برای 

 بیاوريد.
عدم  ديیتأ یها فقط براآنالیز ني. ادیو نقره اسلالاکن کن تیآنال یها کیپ یبرا مورداسلالاتفادهتتا  2را در همان محدوده  شلالااهد میدانیهر  و.

 (شاهد) مطابقت داشته باشد مديابا شدت  ديشدت نرمال شده قله نقره با .باشد پنهان ديبا تیشود. اوج آنال یانجام م لترهایف یآلودگ
 محاسبات

 

 :دیمحاسبه کن میحج گردوغباررا در نمونه  لیزوتيدرصد کر

 
 هنمون کیپ یشدت اوج آزبست نرمال شده برا

b = ونیبراسینمودار کال یریرهگ  

m = (کروگرمی)شمارش در هر م ونیبراسینمودار کال بیش  

 
جذب جیتصح بيضر   ( را ببینید   1b و   1a جدول   )  

 

     انتقال نمونه
 

 نقره نرمال شده از نمونه کیشدت پ 

 شش مقدار( و نیانگی)م یخال ینقره نرمال شده از رسانه ها کیشدت پ نیانگیم
 شده نینش نمونه ته کروگرم،یجرم، م

 

 ینقره ا هیبا قله اول بیترک لیزوتيکر هيو ثانو هیاوج اول یبرا (۰.7۰تا  ۱.۰۰از انتقال ) یتابع عنوانبهجذب  جیتصح بيضر:  1aجدول 
 ینقره ا هیبا قله اول بیترک لیزوتيکر هيو ثانو هیاوج اول یبرا (9  ۰.3تا  ۰.69از انتقال ) یتابع عنوانبهجذب  جیتصح بيضر : 1bجدول 
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 سازهاپیش ،یرقانونیو مواد مخدر غ نیمتامفتام

METHAMPHETAMINE and Illicit Drugs, 

Precursors 9106 and Adulterants on Wipes by 

Liquid-Liquid Extraction  

 

 9۱۰6  :روش شماره

 :انتشار تاریخ 

۱7-۱۰-2۰۱۱ 

CAS: Table 1                        RTECS: Table 1 

                             ۱جدول : شیمیایی فرمول

 ۱جدول  :مولکولی وزن

  3جدول : مترادف اسامی

 2جدول : ها ویژگی

 جزئی :ارزیابی نوع

 مواجههمجاز ودحد

OSHA :برای سطج وجود ندارد 

NIOSH: برای سطج وجود ندارد 

 سنجش

 یجرم سنجیطیف/یگازکروماتوگراف :سنجش روش

 ۱جدول : آنالیت

 اسیدسولفوريکمولار  ۰.۱ :واجذب

 کیفلورواست یکلرود ديدریان: یساز مشتق

 ،هیثان در اسلالاکن 2 (AMU 470-29، )اسلالاکن حالت: یجرم سنج فیط

 5 جدول( SIM) یانتخاب ونيحالت نظارت بر 

جدول  ،یداخل استاندارد با اسپايک سطحی یاستانداردها :کالیبراسیون

 دینیرا بب 6

 ۴جدول  :تشخیص محدوده

 ب7آ و جدول 7: جدول گستره

 ب7آ و جدول 7جدول  :بردار نمونه دقت

 بدون خلا میکرولیتر، 2 :تزریق حجم

 پاکسازی هگزان پیرو استخراج کلريد متیلن :استخراج

 متر یلیم ۰.32× متر 3۰ذوب شده،  سیلیس ،مويین :ستون

ID; 0.5 μm مریپل لنيآر لیفن لمیف 

 قهیدر دق تریل یلیم ۱.5 وم،یهل :حامل گاز

 نمونه برداری

  Wipe: بردار نمونه

 cm² 100  :نمونه حجم حداقل

 cm² 1000  :نمونه حجم حداکثر

سانت 6> خچال،يدر  حاًیترج :نمونه انتقال روش سال  گرادیدرجه  ار

 شود

گاری ند نه ما جه سلالالاانت 6>روز در  3۰: نمو جدول  گرادیدر را  ۴)

 (دینیبب

 در هر مجموعه نمونه نمونه شاهد ۱۰تا  2: شاهد های نمونه
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 : دما

 گراد یدرجه سانت 265: قیتزر -

 گرادیسانتدرجه  285آشکارساز:  -

گراد  یدرجه سلالاانت 3۱۰(، قهیدق 2گراد ) یدرجه سلالاانت 9۰سههتون:  - 

 يدنگه دار قهیدق ۱۱ (،قهیگراد در دق یدرجه سانت۱۰)

 های ویژهاحتیاط 

 فن     .دارند یبر سلامت یحلال ها قابل اشتعال هستند و اثرات نامطلوب
س یها در غلظت ها نیآم لیات صب ستمیس نيیپا اریب را هدف قرار  یع

ست جذب م قيطر از یو به راحت دهند یم از تنفس بخارات . شوند یپو

مناسلاب انجام  هيتهو بادر هود  دي. کار بادیکن یخوددار یتماس پوسلات و
 قياز طر یمقدار کم یاز جذب حت یریجلوگ یبرا ديبا کارکنان. شلالالاود

ستکش  ستفاده کنند )مانند د سب ا ست منا شم و د ست از محافظ چ پو

س و ميسد دیدروکسیانحلال ه. لاتکس(  کيسولفور اي کيدروکلریه دیا

 یها معرفاسلاتفاده شلاود.  نکیع ديگرمازا اسلات. با اریدر آب بسلا ظیغل
 .دهند یبه شدت با آب واکنش نشان م شدهمشتق 
 اطیاحت دينمونه ها با وتحلیلتجزيهو  يیجابجا ،یدر جمع آور نیهمچن

 یممکن اسلالات محصلالاولات جانب يیدارو انهیمخف یها شلالاگاهيآزماکرد. 

 یداروها دیمثال، در تول عنوانبهکنند.  دیتول یجد یناشلالاناخته و سلالام

ند) شلالالاده یطراح فاپرود یککMPPP مان حداقل (نيهمولوگ آل  کي، 

-۱،2،5،6-لیفن-۴-لیمت-۱ی مانند عصلالالاب اریبسلالالا یمحصلالالاول جانب

 به شده است که به طور خاص و يی، شناسا(MPTP) نيديریدروپیتتراه

 . شود یم نسونیپارک یماریباعث ب یقابل برگشت ریطور غ

 صحت

 سطوح صاف ی/ نمونه بر رو کروگرمیم 3: مطالعه محدوده

 ب۱۰آ و ۱۰جدول  :بایاس

 ب7آ و 7جدول  :کلی دقت

  ب7آ و 7جدول  :صحت

 کاربرد

 یبراروش  نيا(. متر مربع یسلالاانت ۱۰۰۰ ايمتر مربع  یسلالاانت ۱۰۰نمونه اسلالات )نمونه = در  کروگرمیم 6۰تا  ۰.۰5محدوده  ن،یمت آمفتام یبرا

با استفاده  یاست. روش نمونه بردار افتهيمواد مخدر توسعه  یمخف یها شگاهيسطوح در آزما یانتخاب شده بر رو یسازها شیداروها و پ آنالیز
 . سطوح است گريانواع د یبرا یاطلاعات نمونه بردار یحاو مهیشد. ضم شيمتخلخل آزما ریسطوح صاف و غ یاز دستمال مرطوب رو

 مداخله گرها

 کنند. یم یریجلوگ یل ها از مشتق سازیونشده است. آب، سورفکتانت ها و پل يیشناسا یتداخل کروماتوگراف چیه
 روش های دیگر

NIOSH 9109  یجرم یسلالالانجفیط/یاز اسلالالاتخراج فاز جامد و گازکروماتوگراف (GC/MS)  ی کندچند دارو اسلالالاتفاده م یریگ اندازهبرای .

NIOSH 9111 یجرم سنجیطیف/عيما یاز کروماتوگراف (LC/MSبرا )کند. یاستفاده م نیمت آمفت آم یریاندازه گ ی 
  تجهیزات

 B وسلاتیبه پ زات،یدر مورد تجه ژهيو یدسلاتورالعمل ها ی: براتوجه

 .دیمراجعه کن

 مواد شیمیایی مصرفی

  A وستیبه پ مواد شیمیايیدر مورد  ژهيو یهادستورالعمل ی: براتوجه

 .دیمراجعه کن

 .۱فهرست شده در جدول  یها تیآنال .۱

 .8از موارد ذکر شده در جدول  یداخل یاستانداردها .2
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 اي هيلا ۱2متر(  یسانت 7.6× متر  یسانت 7.6، )(wipe) کن پاک .۱

 .معادل آن

 لوله لنیپروپ یپل تریل یلیم 5۰: نمونه حمل و ینگهدار ظرف .2

 PTFE  یبا درپوش ها وژیفيسانتر یها

 :استخراج یها الیو وها  لوله .3

متر(،  یلیم ۱2۰×  2۰) تریل یلیم 25 ،یا شهیش شيآزما ی. لوله هاآ

 PTFE  یبا درپوش ها

 یلیم ۱۰۰×  ۱6) تریل یلیم ۱۴ ،یا شلالاهیشلالا شيآزما یلوله ها .ب

معادل  اي ASTM E982 مشلالاخصلالاات) ،PTFE یمتر(، با درپوش ها

 (اتوکلاو تکرار یآن، مناسب برا

های .ج يال  نه بردار و کار ینمو ( و تریل یلیم 2) Amber GC خود

 .درپوش

ساز ط گاز .۴ شکار  با سلاتون و ،یسنج جرم فیکروماتوگراف/آ

 مشاهده شود.9۱۰6-۱صفحه .کننده کپارچهي

 :عاتیانتقال ما. 5

 .یتریکرولیم 5۰۰و  ۱۰۰، 25، ۱۰ ی. سرنگ ها: اندازه هاآ

صرف  کباريبا نوک  یکیمکان پتیپ .ب شونده توزيع کننده ايم  :تکرار 
 .یتریل یلیم ۱۰و  2.5، ۰.5 یها اندازه

 .تریل یلیم 5تا  ۱: یپخش کننده تکرار .ج

 .تریل یلیم 2۰تا  ۱۰: هر کدام شونده تکرار توزيع کنندهسه  .د

 .تریل یلیم 25۰و  -۱۰۰، -۱۰: یحجم یفلاسک ها. 6

 انبرک ها .7

 یخوددار لینيو ی. از دسلالالاتکش هاليترین اي، لاتکس دستتتکش. 8

 .دیکن

 .جامد یمعرف ها یبرا اسکوپ. 9

شک کن یستون ها. ۱۰  یپلقطر داخلی  متر یسلالاانت ۱: یخال خ

 کي یدارا یکیپلاست یهاستون متر یسانت ۱5-۱2به طول  لنیپروپ

 پتیپ نوک .مثال عنوانبهمعادل آن ) ايخرد شلاده  لنیات یپل سلاکيد
 .(آن نوکشده داخل  زهیلانیس شهیبا پشم ش یتریل یلیم ۱۰

 35 یدما حفظ با حمام آب قادر به تروژنین دمند  دستتتگا . ۱۱

 گرادیدرجه سانت

 .گرداب کسریم. ۱2

 .قهیدور در دق 3۰-۱۰ تیبا قابل یچرخش کسریم. ۱3

سک. ۱۴ سپ فلا  ۱2.5و طول  راتوریبا لوله آسلالاپ ،یتریل ۱: راتوریآ

 سنج سوزن ۱6متر  یسانت

 :مانده یبدون باق درجه آنالیز،، حلال ها .3

  . هگزانالف
 (IPA)  زوپروپانوليا .ب

  متانول ج

  )2lC 2CH (ديکلرا لنیمت د

  . تولوئنه
 استون و.

يا  AR)گريد  یظغل کیدروکلریو ه کیستتولفور یدهایاستت .۴

 نمرات تجزيه تحلیل فلزات کمیاب(

  .A.C.S درجه ،میسد دیدروکسیه. 5

 .AR گرانول بدون آب، درجه میسدسولفات  .6

 .AR گرانول بدون آب، درجه میکربنات پتاس.7

 ستاليکر .A.C.S ن،ی، فنل فتالئ.A.C.S ،٪95≤ ،یآب مولیبروموت. 8

 .95% ،A.C.S≤، (Gentian Violet) بنفش

صف یگازها.9 شک  یبرا تروژنیگاز حامل، ن یبرا ومی: هلشد  هیت خ

 .کردن

 عامل مشتق کننده. مرطوب %98 ،دیدریان کیفلورواست یکلرود.۱۰

 !حساس

۱۱ .۴،۴-Dibromooctafluorobiphenyl ،99 ،اسلالاتاندارد درصلالاد 

 (.IIS) ابزار داخلی

 (ASTM type II) زهیوني ید آب. ۱2

 محلول ها

 A وسلالالاتیدر مورد محلول ها به پ ژهيو یدسلالالاتورالعمل ها ی: براتوجه

 .دیمراجعه کن

به دیمورد نظر را آماده کن یها تیآنال یمحلول ها. ۱ . غلظت ها را 

پا ( گرادیدرجه سلالالاانت 6>) خچالي. در دیآزاد محاسلالالابه کن هيعنوان 

 .دیشود. محلول ها را از نور محافظت کن ینگهدار

در متانول  تریل یلیگرم در م یلیم 2-۱استوک در حدود  یمحلول ها آ.

 شوند. یم هیته

نال اسلالالاپايک یهامحلول .ب  یهامحلول از کردن هر کدام قیبا رق تیآ

 .شوندیم هیته ،در متانول تریلیلیدر م کروگرمیم 2۰۰تا حدود  ،موجود

 2۰۰را در متانول در حدود  یاستتتاندارد داخل استتپایکمحلول . 2

به ازاتوجه. )دیکن هیته تریل یلیبر م کروگرمیم  تریل یلیم 2۰هر  ی: 
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 شهیگرم و نگه داشتن تست ش x ۴۰۰۰تا  قابلیت: وژیفیسانتر. ۱5

 .ها لولهی تریل یلیم 25

 .ºC ± 2 ºC 9۰تا  7۰ تیبا قابل فر. ۱6

درجه  9۰مقاوم در برابر حرارت تا  ش،يلوله آزما یها قفسه. ۱7

 .گرادیسانت

 .پاستور پتیپ. ۱8

 pH  کاغذ. ۱9

 3۱.7× متر  یسانت 3۱.7 ايمتر  یسانت ۱۰× متر  یسانت ۱۰: قالب .2۰

 ايمصرف نسبتا سفت  کباري یمقوا متر دهانه، ساخته شده از یسانت

 .PTFE  ورق

 حمل و نقل. یسرد برا واسطه های ريسا اي خی. 2۱

بنفش  سلاتاليگرم کر یلیم 2حدود  ،یاسلاتاندارد داخل اسلاپايک محلول

 شده اند.( اسپايکتا مشخص شود کدام نمونه ها  دیاضافه کن

 یلیم 22.( کيسلالاولفور دی)اسلالا 4SO2Hمولار  ۰.۱: واجذبمحلول . 3

 .دیاضافه کن زهیونيآب د تریل ۴به  غلیظ را کيسولفور دیاس تریل

گرم در  یلیم ۱: نیبلو و فنل فتالئ مولیبروموت pH محلول نشانگر. ۴

 .زهیونيآب د:زوپروپانوليا ۴:۱هر کدام در از  تریل یلیم

سیه میسد. 5 را در  ميسلاد دیدروکسلایگرم ه ۴۰مولار:  ۱۰ دیدروک

. در ديبه دست آ تریل یلیم ۱۰۰تا  دیحل کن یبه اندازه کاف زهیونيآب د

 نشود. یدرب دار نگهدار یا شهیش یبطر

 دیاسلالالا تریل یلیم 2.5مولار، در متانول:  ۰.3 ،کیدریکلر دیاستت. 6

حدود  غلیظ را کيدروکلریه تانول تریل یلیم 8۰در  ید قیرق م با کن ؛ 

 شود. قیرق تریل یلیم ۱۰۰متانول تا 

تالیکر نشتتتانگر. 7 در  تریل یلیگرم در م یلیم 3-2: بنفش ستت

 .زوپروپانوليا

 یلیدر م کروگرممی ۴ با تولوئن در استون درصد ۱۰: یحلال بازساز. 8

 (.یاری)اخت dibromooctafluorobiphenyl-’۴،۴ از تریل
 نمونه برداری

 .دیمراجعه کن C وستیبه پ یبرداردر مورد نمونه ژهيو یهادستورالعمل یبرا

 تریل یلیم ۴تا  3 باًيتقر با. دسلالاتمال مرطوب را ديرا از بسلالاته محافظ آن بردار یدسلالاتمال گاز کي د،يجفت دسلالاتکش جد کيبا اسلالاتفاده از  .۱

 . دیکن خیس (زوپروپانوليا ايمتانول )
ممکن  یحلال اضاف .دیاز حلال استفاده نکن ازیاز مقدار مورد ن شیب ی،دستمال گازی مرکز هیناحدرصد  8۰ باًيمرطوب کردن تقر ی: برا۱ توجه

 .از آن شود دنیچک لیباعث از دست رفتن نمونه به دلکه است 

 . دینمونه ها استفاده نکن یآلودگ فتالات و ینرم کننده ها یشستشو لیپتانس لیبه دل لینيو ی: از دستکش ها2 توجه

خود چسلالابانده شلالاود(. سلالاطج مورد نمونه  یدر جا یرونیدر امتداد لبه بقالب )ممکن اسلالات  دیقرار ده یمورد نمونه بردار هیناح یرا رو قالب .2
ستفاده از  یبردار شار محکم، با ا شکار سمتپد را تا زده و . دیپاک کن یعمود S حرکاترا با ف را  هیآن ناح یافق S و با حرکات دیرا وارد کن آن آ

 .دیپاک کن یعمود S را با حرکات هیدوباره ناح و دیپد را تا کن گريبار د کي. دیپاک کن

 .ديو با درپوش ببند دیو در ظرف حمل و نقل قرار ده دینبزرا به داخل تا پد سمت باز . 3
شلالالاده  هیپاک کن توصلالالا طیمح یرو مرتبط نیآم نيو چند نیکه مت آمفتام ی. در حالدیکن ینگهدار )ºC 6  (>خچالي: نمونه ها را در توجه

 .(دینیرا بب ۴شود )جدول  یم هیدر اسرع وقت توصدما سرد کردن ولی  هستند داريروز در اتاق پا 7حداقل به مدت 

 .دیاستفاده کن ديمصرف جد کباريقالب  کياز  اي دیکن زیتم ینمونه بعد یرا قبل از استفاده برا قالب اي .۴
 .دیشناسه نمونه منحصر به فرد برچسب بزن کيهر نمونه را به وضوح با . 5

 .دیکن هیته شاهد )برای هر ده نمونه يک نمونه شاهد( نمونهحداقل دو . 6

شان تا از آنها دیقرار ده آنالیز شگاهيآزما یبرا شاهد مديا 3حداقل  ن،ي: علاوه بر اتوجه ستفاده کند برای اهداف ستفادهدستمال مرطوب  .ا  موردا

 نمونه ها باشد. لدیف اجزاءاز همان  ديبا شاهد مديا یبرا
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 آماده سازی نمونه

 .دیمراجعه کن D مهینمونه به ضم یدر مورد آماده ساز ژهيو یدستورالعمل ها یبرا
 :نمونه بردار هواسطاز  واجذب. 7

 .دينقل بردار. درپوش را از ظرف حمل و آ

 . دیبه طور شل در ظرف جا شود. اگر نه، نمونه را به ظرف بزرگتر انتقال ده دي: دستمال مرطوب نمونه باتوجه

 .دیک کنيپااسهر نمونه  یرا رو یاستاندارد داخل ايکمحلول اسپاز   تریکرولیم 6۰ .ب

 .دی( اضافه کناسیدسولفوريکمولار  ۰.۱) واجذبمحلول  تریل یلیم 3۰ .ج

شستشو را  عيو ما دیکننده را تکان ده محلول واجذب یحاو ظرف ديیرا بشو یمنتقل شدند، محموله اصل یترها به ظرف بزرگ: اگر نمونهتوجه

 . ديزيبه ظرف بزرگتر بر
حداقل  به مدت قهیدور در دق 3۰-۱۰ معادل یچرخشلالا کسلالاریم کي یلوله ها رو یرا با برگرداندن انتها اتيو محتو ديدرپوش را محکم ببند .د

 .دیساعت مخلوط کن کي

 . دیکن میتنظ ی اضافه وصورت قطره ا به مولار( 3تا  2.5 (شده قیرق اسیدسولفوريکرا با PH  باشد. ≤ ۴حدود  ديکه با دیکن یرا بررسPH  .ه
 . دیکن یبررسرا  PH ،دیافزودن اسبار پس از هر کنید و  هوارون و هتکان دادبار چند را  اتيمحتو

 .دیمنتقل کن یتریل یلیم 25 یا شهیش وژیفيلوله سانتر کيرا به  يیرو عيما تریل یلیم ۱۰پس از مخلوط کردن،  .و

 کيحداقل به مدت  محلول واجذبها در  تیآنال .دیکن ینگهدار خچاليدر روز بعد انجام شلالاود، نمونه ها را در  ی: اگر قرار اسلالات پاکسلالاازتوجه

 هستند. داريپا خچاليهفته در 
مرحله اسلالاتخراج  کي قيطر از .ها هسلالاتند دروکربنیه رينرم کننده ها و سلالاا دها،يریسلالایگل یاز روغن ها، تر یبالقوه ناشلالا ی: آلودگیپاکسلالااز. 8

 .ابدي یهگزان کاهش م یبرگشت

به مدت يک  یهمزن چرخشلا کي یو رو ديدرب را ببند د،یهگزان اضلاافه کن تریل یلیم ۱۰واجذب،  دیاز اسلا یمقدار کم تریل یلیم ۱۰. به هر آ
س قهیدق 3۰-۱5 دیاجازه ده .دیمخلوط کنساعت  شوند. اگر امول شک ونیبماند تا فازها جدا  سرعت  لوله شود، لیت دور در  2۰۰۰-۱5۰۰ها را با 

سدیکن وژیفيسانتر قهیبه مدت چند دق قهیدق ستون تریل یلیم ۰.5ماند، حدود  یباق ونی. اگر امول و به  دیقرار ده ونیسسطج امول یرا رو ليتریا

 .دیکن وژیفيدر صورت لزوم دوباره سانتررا  ونیامولس .دیها را در سطج مشترک مخلوط کن هيلا یآرام

 .دیرا حذف نکن یآب یها هياز لا کي چیکه ه دی. مراقب باشخارج کنید( را يی)بالا یآل هيلا .ب
 :ديکلرا لنیها به مت تیاستخراج آنال. 9

شانگر مخلوطتریکرولیم 5۰-2۰قطره ) 2-۱. آ ضافه کنیآب مولی+ بروموت نی)فنول فتالئPH  ( از ن زرد  ديهر نمونه رنگ نمونه ها با محلول .دی( ا

 .پاک کن هستند یها از نمونه ها تیدفع آنال یبرا یدیاس یها به اندازه کاف نمونه دهد یباشد که نشان م
کند  یم ديیتا ،یسرخاب ايدرخشان  بنفش کند رییتغ دي. رنگ نمونه ها بادیمولار اضافه کن ۱۰ ميسد دیدروکسیه تریل یلیم ۰.5به هر نمونه  .ب

  pHروشن،  یآب اي فقط سبز شود ايبماند  ی(. اگر رنگ زرد باقاستخراج گردد ديکلر لنیمت ازها  نیآم لازم استاست ) 9.5-9از  شتریب PH که

شو دیکن یبررسPH  را با کاغذ ست. اگر  9.5از  شتریکه ب ديتا مطمئن   ميسد دیدروکسیمولار ه ۱۰از  گريد تریل یلیم ۰.5 ،آنقدر نیست PHا

 .دیکن یرا دوباره بررس PH مخلوط و اضافه و
شده فنل فتالئ ليتما لیبه دل نيا .شود یمحو مدقیقه  3۰-2۰در حدود  رهیت یاز بنفش به آب جي: رنگ محلول به تدرتوجه به محو  نیشناخته 

 .بالا استPH  شدن در

 ۱5 دیده اجازه .دیمخلوط کن یهمزن چرخش یساعت رو کيو به مدت  ديببند را . دربدیاضافه کن ديکلرا لنیمت تریل یلیم ۱۰به هر نمونه  .ج
 (آ8مرحله ) دیکن وژیفيداده شد سانتر جیشد، همانطور که در بالا توض لیتشک ونیبماند. اگر امولس قهیدق 3۰تا 

 .دیرا حذف نکن ديکلر لنیمت ینيیپا هيلاکه  دیمراقب باش ،خارج کنید( را يی)بالا یآب هيداده شد، لا جیهمانطور که در بالا توض .د

 :ديکلرا لنیحذف آب از عصاره مت. ۱۰

 .دیرا آماده کن ميسولفات سد-میخشک کن کربنات پتاس ی. ستون هاآ
 .دیمراجعه کن E وستیخشک کن به پ یستون ها هیته ی: براتوجه
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 زیتم یهوا ايخشک  تروژنیفشار دادن ن با. پس از آن ستون ها را ديیبشو ديکلرا لنیمت تریل یلیم 6شده را با حدود  یبسته بند یستون ها .ب

 .دیخشک کن هیثان 2۰-۱۰به مدت 

اضافه  ستاليکر تریکرولیم 6. دینیبچ شيلوله آزما یمتر( را در قفسه ها یلیم ۱۰۰×  ۱6 شي)لوله آزما یتریل یلیم ۱۴ یجمع آور یلوله ها .ج

 .یمولار در متانول در هر لوله جمع آور ۰.3 کيدريکلر دیاس تریکرولیم ۱۰۰بنفش و  محلول دیکن
از  یریجلوگ یبرا کيدريکلر دیخشک کردن اس شرفتیپ نظارت بر یبرا یکمک بصر کي عنوانبهاما بعداً  ست،ین یاتیبنفش ح ستالي: کرتوجه

 .است یاتیحی ریطول غلظت تبخ درها  نیاز دست دادن آمفتام

 .دیقرار ده یجمع آور یلوله ها یخشک کن را رو یستون ها .د
بار با  هر رود، ستون خشک کن را دو بار یبه بستر ستون م نمونه ني. بعد از آخردیرا به مخزن ستون خشک کن منتقل کن ديکلر لنیمت هي. لاه

 شود. بینمونه ترک یو با محلول شستشو دیکن یآبکش ديکلر لنیمت تریل یلیم ۱

 .دیمراجعه کن F وستیبه پ یدر مورد مشتق ساز ژهيو یدستورالعمل ها یبرا :یمشتق ساز. ۱۱
 نیباستون  ايرا با متانول  ریتبخ ینوک سوزن هادرجه سانتی گراد حمام و شستشو دهید.  35با آب  تروژنیدر دستگاه دمنده ن ديکلر لنی. متآ

 .ديو درب آن را ببند ديبلافاصله برداررا ها  لوله نمونه ها خشک شدند، ی. وقتديیمتقابل کاملاً بشو یاز آلودگ یریجلوگ ینمونه ها برا

شدن ب ماندهیکند تا باق یکمک م یستاليبنفش کر رهیرنگ ت :توجه  زوپروپانوليا تریل یلیم ۰.۱حداقل  اگر .شود انينما شتریدر هنگام خشک 

 نیاز ب زین بنفش ستاليکر کند یخشک کردن کمک م نديرنگ که به نظارت بر فرآ راتییتغ یسر کي قيطر ازدر محلول ها وجود داشته باشد، 
  .رود یم

مخلوط با همزدن آرام را محتويات . دیو لوله ها را باز کن دیاضافه کن کیفلوئورواست یکلرود ديدریان تریکرولیم ۱۰۰به هر نمونه خشک شده،  .ب

 . دیکن
ص۱ توجه شوند و هر بار فقط که لوله شودیم هی: تو شته  شود یبراعدد از آنها  5ها درپوش نگه دا که معرف  يیآنجا از .افزودن معرف مشتق باز 

  . ديرا باز نگذار ديدریان دیاس یبطری، کاف ريمصرف مقاد نیبه رطوبت حساس است ب

سازچون : 2 توجه شتق  سانید تریکرولیم 2۰۰ اي ۱5۰ شود، حجم معرف را به یناقص به طور معمول تجربه م یم  یکلرود ديدریان افزودن با .بر

 . شود یم ليبه زرد تبد ليسبز ما ايبا رنگ زرد  یستاليرنگ بنفش کر کیفلورواست
 .دیگرم کن قهیدق 3۰-2۰به مدت  گرادیدرجه سانت 75-7۰ یدر فر با دما .ج

تا اتاق  یدر دما تروژنین انيجر ريدر ز اتيمحتوتا  دياتاق خنک شلالالاوند. درپوش ها را بردار یلوله ها تا دما دیپس از گرم شلالالادن، اجازه ده .د

 یبه آب ليبه زرد به سبز ما ليسبز ما اياز محلول زرد  یبه سمت خشک رفتندرست قبل از  کنسانتره راه حل عنوانبهشود.  شدن تبخیر خشک
بنفش بسلالاته به مقدار هم اسلالاتخراج کننده ها )هرچه هم  اي یمعمولاً به سلالارعت به آب ماندهیدر نقطه خشلالاک شلالادن، رنگ باق. شلالاود یم ليتبد

اينکه لوله ها را به محض  .شود یم ليرنگ بنفش وجود دارد( تبد جاديا یو احتمال کمتر است شتریب یآب رنگباشد،  شتریاستخراج کننده ها ب

تلفات تجربه  ابد،يبنفش ادامه  اي یفراتر از مرحله رنگ آب قهیدق 2از  شیبمدت  یبرا دنی. اگر دمديبردارشلالاد، نفش آشلالاکار رنگ ب یرنگ آببه 

 . شده است
ست نمونه دارا یروغن باق هیشب یا هيلا اي ماندهی: اگر باقتوجه شد یاديز یها ندهيآلا یبماند، ممکن ا شدند  یدر مرحله پاکساز که با  ايحذف ن

ساز شخص یبعد از پاک ساز ديبرگرد و7به مرحله  ،یحالت نیچن در. شدند م  .دیانجام ده گريد یتریل یلیم ۱۰مقدار  ی( را رو8)مرحله  یو پاک

دور ( را نيی)پا یآل هيلا،  5تا3قبل از ادامه مراحل  .شلالالاود ی، دفع مهگزان یحلال پاک کننده به جا عنوانبه ديکلر لنیبا اسلالالاتفاده از مت نمونه
 خارج شود .تا  ديزيبر

شود.  یم ليتبد رهیت یطور معمول به رنگ آب به شده ی. محلول بازسازديمجدد بساز یاز حلال بازساز تریل یلیم ۱خشک شده را با  ماندهی. باقه

گرم سلالالاولفات  یلیم 25۰تا  2۰۰ یرنگ حاو يیکهربا GC یها اليو یتریل یلیم 2 یها محلول. دیبا چرخاندن مختصلالالار چند بار مخلوط کن

 .(دیمراجعه کن اندازه گیری 3تا  ۱مراحل به  ) دیکن زیآنال GC/MS و با دیبرچسب بزن د،يها را درپوش بگذار اليو. دیآب انتقال ده یب ميسد
تا  ديمشلالاتقات با یحاو GC یها اليو .شلالاوند یم هيمورد تجز نيدر چند توجهیقابل( به طور ني)نورفدر نیپروپانول آم لی: مشلالاتقات فنتوجه

 . شوند ینگهدار خچاليدر  هنگام آنالیز
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 کالیبراسیون و کنترل کیفی

شتقات آنال یبرا یزمان نگهدار نییتع .۱2 ستون و موردنظر تیم ستفاده از  شده در یکروماتوگراف طيشرا با ا شخص   یزمان هاکه  9جدول  م
 .ی نشان می دهدو مواد تقلب سازهاپیشمختلف،  یداروهای را برا یمعمول ینگهدار

 آنالیز.  محدوده پوشش یبرا 6انتخاب شده از جدول  (CS0) شاهد کيبه اضافه  ونیبراسیروزانه با حداقل شش استاندارد کال ونیبراسیکال .۱3

سپايک. محلول آ شرح ز تیآنال ا صی ري: مقاددیآماده کن ريرا به  شخ ضافه کن يیدارو رهیاز ذخ م سک حجم کيها را در  محلول دیرا ا قرار  یفلا
 .است تریل یلیدر هر م کروگرمیم 2۰۰ باًيمحلول تقر نيا نهايی غلظت شنهادی. پبرسانیدو با متانول به حجم  دیده

 یپل وژیفيسلاانتر یها لوله دی( آماده کنتریل یلیم 5۰مثال  عنوانبه) زیرا در ظروف حمل و نقل تم شلااهدمدياو  ونیبراسلایکال یاسلاتانداردها .ب

 .معادل آن اي لنیپروپ

ستانداردها یبرا یاگر از گاز پنبه ا: توجه ست ا شد، ممکن ا شده با ستفاده  ستانداردها عيما ینمونه ها ا ضافه  شاهدپاک کن  طیبدون مح ی)ا ا
  شود. هیته مديا یاستانداردها یشده( به جا

ستفاده از ا زوپروپانول،يا ايمتانول ) تریل یلیم 3. ج صورت ا ستاندارد کالفیلدبا نمونه ها در  زوپروپانوليدر  سی( به هر ا ضافه  شاهدمدياو  ونیبرا ا

 .دیکن
 ی. برامحلول اي مديا یرو ماًیمسلاتق دیوارد کن ونیبراسلایکردن در هر اسلاتاندارد کالاسلاپايکرا با  تیآنال اسلاپايکاز محلول  یحجم مشلاخصلا .د

 .دیاستفاده کن 6شده در جدول  شنهادیپ اسپايک یاز حجم ها موردنظر محدوده پوشش

 .(یدانیم ی)همانند نمونه ها دیپردازش کن ۱۱تا  7را در مراحل  نهاياز ا کي. هر ه

 .(دیمراجعه کن ۱7-۱5مراحل  ،سنجش. )به دیکن آنالیز یدانیم یرا همراه با نمونه ها نهاياو. 
 . دیرا آماده کن  (QD)تکرار شده کاياسپ سيماتر و (QC) شدهکاياسپ سيماتر تیفیکنترل ک ینمونه ها .۱۴

 ینمونه ها نيتا ا ردیقرار گ زیآنال شلالالاگاهيآزما اریدر اخت ديبا قرار گرفته، مورد اسلالالاتفادهفیلد در  ینمونه بردار ی که برایاز همان یگاز پنبه ا. آ

 شود. هیتهشده اسپايک یسيماتر تیفیکنترل ک
محدوده غلظت قابل اجرا  یرا برا 6)جدول  شلالاوند هیغلظت ته آنالیزمحدوده  در به طور مسلالاتقل ديبا QD و QC تیفیکنترل ک ینمونه ها .ب

 .(دینیبب

  .همراه باشد QD و QC با هر جفت ديبا (QB) تیفیکنترل ک بستر شاهد کي. ج

iدیمنتقل کن ديرا به ظروف حمل و نقل جد زیگاز تم ی. دستمال ها. 
ii .3 دیمتانول، اگر از متانول در پاک کردن استفاده شده است( به هر دستمال گاز اضافه کن اي) زوپروپانوليا تریل یلیم. 

iii.  نشان داده شده است،  6همانطور که در جدول QCو QD دیده شيافزا تیاز آنال یرا با مقدار مشخص. 

 .(یدانیم ی)همانند نمونه ها دیپردازش کن ۱۱تا  7را در مراحل  نهاياز ا کيهر  .د
 .(دیمراجعه کن ۱7-۱5مراحل  ،سنجش. )به دیکن آنالیز یدانیم یرا همراه با نمونه ها نهاي. اه

 سنجش

 .دیمراجعه کن G مهیبه ضم سنجشدر مورد  ژهيو یدستورالعمل ها یبرا

 .دیکن آنالیز GC/MS را توسط شاهدهانمونه ها و  ت،یفیکنترل ک ینمونه ها ون،یبراسیکال یاستانداردها. ۱5
 .دیکن میتنظ 9۱۰6-۱صفحه  در ذکر شده طيسازنده و شرا یها هیرا مطابق با توص یکروماتوگراف گاز. آ

 SIMحالت  یبرا 5در جدول  ايحالت اسکن  یبرا 9۱۰6-۱که در صفحه  یرا بر اساس مشخصات سازنده و موارد یسنج جرم فیط طيشرا .ب

 .دیکن میداده شده است، تنظ

 .دیکن قيتزر یدست ايخودکار  یریاز نمونه را با نمونه گ ی. مقدار کمج
 GCتا ستون  دیکن قيبار تزر نيرا چند ظیاستاندارد غل نياستاندارد، بالاتر ايهر نمونه  زیپس از آماده شدن مشتقات و درست قبل از آنال: توجه

 یهدف نسلالابت به اسلالاتانداردها یها تیدر پاسلالاخ ابزار به آنال رییامر به به حداقل رسلالااندن هرگونه تغ نيشلالاود. ا رفعالیغ اي ميپرا قيو پورت تزر

 کند. یآنها کمک م یخلدا
 شوند. ینگهدار خچاليدر  ،شتریب آنالیز ینیب شیدرب بسته شوند و در صورت پ عاًيسر ديها با اليو ،آنالیزپس از  .د



52 
 

نال ژهي( وی)کم هیاول یها وني یاسلالالاتخراج شلالالاده برا وني انيجر یها لیاسلالالاتفاده از پروفبا . ۱6 نال GC کیپ ینواح ت،یهر آ )ها( و تیآ

محاسبه   مناسب یبر مساحت استاندارد داخل تیآنال کیمساحت پ میتقس با را ینسب کیپ یو نواح دیکن یریرا اندازه گ ی( داخلیاستاندارد)ها

 .دیکن

صی)کم هیاول یونهاي ستانداردها هی( تو ست 8و  7، 5در جداول  یداخل یشده و ا شده ا سیکال نمودار .آورده  ساحت پ ونیبرا سب کی)م در  ین
 .دیکن هیدر هر نمونه( را ته تیآنال کروگرمیمقابل م

 ینمونه از محدوده بالا جيآلوده هسلاتند. اگر نتا اریبسلا یهااحتمالاً شلاامل نمونه یمخف یهاشلاگاهيآزما هیاول قاتیحاصلال از تحق یهانمونه. ۱7

 هدوبار ق،یرق هیواجذب اول دیاز اس یمقدار کم ايشود  زیو مجدداً آنال قیممکن است رق GC اليفراتر رود، نمونه موجود در و ونیبراسیکال یمنحن
 .دیمراجعه کن H مهیساخت رقت ها به ضم یها تيدستورالعمل ها و محدود یشود. برا لیو تحل هياستخراج، مشتق شده و تجز

 محاسبات

سب م. ۱8 سیاز نمودار کال شود،یم افتي شاهدمدياکننده و در پاک یهامربوطه را که در نمونه تینمونه( آنال/کروگرمیجرم )بر ح  نییتع ونیبرا

 .دیکن
  نمونه:/کروگرمیدر م تی، آنالC ،يیمحاسبه غلظت نها .۱9

 

 

 
 که: يیجا

  c (.ونیبراسیکال یشده از منحن نیینمونه تع/کروگرمی= غلظت در نمونه )به م 

 
صح بيضر ستاندارد داخل ازیمورد ن یحجم )فقط زمان جیت ست که حجم ا شد یا سپايک محلول با سپايکی که برا ا کردن نمونه ها  ا

ستفاده م ستفاده م یبا آنچه که برا - شتریب محلول واجذببه حجم  ازین تيکامپوز یمانند نمونه ها -شود  یا شود متفاوت  یآن ا

 .(دیمراجعه کن ۴، پانوشت 6(. )به جدول ونیبراسیکال یاستانداردها شيافزا است

 شود.  یکردن نمونه ها استفاده م اسپايک یکه برا یاستاندارد داخل اسپايکمحلول  تریکرولیحجم بر حسب م
 شود.  یاستانداردها استفاده م شيافزا یکه برا یاستاندارد داخل اسپايکمحلول  تریکرولیحجم در م

 

 فاکتور رقت، در صورت وجود
 

 ( 8در مرحله  یپاکساز یگرفته شده برا واجذب)حجم ماده  تریل یلیم ۱۰

 یمحلول واجذب خال شود یم قیرق تریل یلیم ۱۰گرفته شده و با  یپاکساز یدر واقع برا واجذبماده  تریل یلیحجم بر حسب م
  یاستاندارد داخل یحاو

b (یمنحن ونیبراسیشده از کال نیینمونه تع/کروگرمی)به م یخال طیغلظت در مح=        

صح بيضر سانه خال یحجم برا جیت صورت یر ست که حجم از ی)فقط در  سپايک محلوللازم ا ستاندارد داخل ا ستفاده یا  یبرا موردا

 شود.( یاستفاده م ونیبراسیکال یاستانداردها شيافزا یآنچه برا از رسانه متفاوت است یخال یاسپک کردن فیا
 

 شود یاستفاده م بستر شاهدکردن  کياسپا یکه برا یاستاندارد داخل اسپايکاز محلول  تریکرولیحجم در م

 
 است: ريمتر مربع( به شرح ز یدر کل مساحت پاک شده )بر حسب سانت کروگرمی، بر حسب م'Cگزارش غلظت،  .2۰
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Cمیکروگرم بر نمونه : 

A :در هر نمونه  متر مربع پاک شده است یکل مساحت بر حسب سانت  

متر  یسلالاانت ۴۰۰در  کروگرمیم عنوانبه گزارش ، متر مربع بود یسلالاانت ۴۰۰نمونه مرکب بود و مسلالااحت آن  کيمثال، اگر نمونه  عنوانبه: توجه
سط   شود یم جهیمربع نت سد یمتر مربع نم یسانت ۱۰۰در  کروگرممی بهو به طور متو شود ،یبه طور کل ر کمتر از  اي بزرگتر اگر منطقه پاک 

ساحت پاک  )C( نمونه/کروگرمیهر دو م ،یسردرگمی ریجلوگ یبرا دینکن ليتبد 2cm 100g/μ مقدار را به ،متر مربع بود یسانت ۱۰۰ و کل م

 .یبیهر دو نمونه گسسته و ترک ی( براA) نمونه مطابق  دیمتر مربع را به طور جداگانه گزارش کن یشده در سانت
 

 روش یابیارز

 کروگرمیم 3۰در نمونه تا  کروگرمیم ۰.۱ قرار گرفت یابيمورد ارز باًيدر محدوده تقر 7bو  7aفهرست شده در جداول  یها تیآنال یروش برا نيا

 یریگ بانیدر پشت جينتا .دهد یرا نشان م (LOQ) تیسطج حد کم برابر 3۰۰تا  ۱ نیب باًيها تقر تیاکثر آنال یسطوح غلظت برا نيدر نمونه. ا

ساس  شخ حدودی برا. شود یگزارش م NIOSH 9106بر ا ستانداردها یسر کي هیبا ته (LOQ) و (LOD) صیت  محلول واجذبدر  عيما یا
ستخراج ما قيشد، پردازش آنها از طر نییتع س زیآنال و ،NIOSH 9106 عيما -عيروش ا سکن و  ست. کار میدر هر دو حالت ا با ها  LODت ا

حالت  اي .دستمال مرطوب در هر دو اسکن به دست آمد یرو نیمتامفتام یدر نمونه برا کروگرمیم 0.5شد.زده  نیتخم بورکارتاستفاده از روش 

کمتر  یها LOD مطالعه یبرا استاندارد .بود ونیبراسیکال نيترنيیسطج پا نيا رايشد ز میدر نمونه تنظ کروگرمیم ۰.۰5 یرو LOD کارت میس
 یسنج جرم فیط و عملکرد یزی. تماست  تر نيیغلظت پا در سطوح ونیبراسیکال یاستانداردها شاملدر نمونه(  کروگرمیم ۰.۰2مثال  عنوانبه)

کارت با  میکار در حالت س نياست. ا یابیقابل دست هيپا زينو برابر ۱۰تا  5حداقل  گنالیدر نمونه، س کروگرمیم ۰.۱حفظ شود که در  یطور ديبا

 شود. یراحت تر انجام م یسنج جرم فیط

 .بودند ®AlphaWipes نچيا ۴×  نچيا ۴ ،ینخ هيلا ۱2 نچيا 3×  نچيا 3گازها  نيقرار گرفت. ا یابيه پاک کردن مختلف مورد ارزواسطشش 
(TX® 1004) ،4 نچيا ۴×  نچيا NU GAUZE® 4 نچيا ۴×  نچيا ۴ ه،يلا MIRASORB® 4 هيلا 6 نچيا ۴×  نچيا ۴ ه،يلا SOF-WICK® ،

بهتر از گاز  یرسانه مصنوع چیه . ارائه شده است بانیپشت یدر گزارش داده ها جنتاي. ®TOPPER یها اسفنجی بند هيلا -۴ نچيا ۴×نچيا ۴و 

سانه ها یبرخعمل نمیکند.  یپنبه ا شتند، احتمالاً به دل یعملکرد خوب®SOF-WICK) و (®TOPPER از ر  یونيریغ یها سورفکتانت لیندا
 به طور ناقص حذف شده است. یدر مرحله پاکسازکه  ديکلرا لنیاستفاده از مت باو  هگزان از استفاده با شده استخراج( لنیات یاتوکس ی)نوع پل

صحت با  سم شد نییسطج غلظت تع 6از  کيتکرار در هر  6 وتحلیلتجزيهدقت و  در نمونه(.  کروگرمیم 3۰و  ۱۰، 3، ۱، ۰.3، ۰.۱ ی)به طور ا

ست. بهتر یبرا 7bو  7aدر جداول  جينتا شده ا ستفاده از  صحت نيپنبه ارائه  ستانداردهای و دقت به ا که  یدر موارد ژهيبا دقت به وکه  یداخلا
 ها(. گروه لیپروپ-N و لیات-N مثال داشتن عنوانبه) ، داشت یبستگ شود،باشد انتخاب  نیآم يیمانع فیا

اتاق  یروز در دما 7( و تا گرادسلاانتی درجه 2 ± ۴) شلاد نییتع خچاليروز در  3۰تا  يیدوره ها یمدت نمونه برا یطولان یسلااز رهیذخ یداريپا

مدت با اسلالاتفاده از  یطولان یسلالااز رهیذخ یداريپا یابيو دقت و ارز صلالاحت .آورده شلالاده اسلالات ۴در جدول  جي(. نتاگرادیدرجه سلالاانت 22-2۴)

قابل  نيگزيجا کيمتانول  کهشلاد ديیمطالعه دوم با دقت و صلاحت با اسلاتفاده از متانول تا. حلال مرطوب کننده انجام شلاد عنوانبه زوپروپانوليا
 است. زوپروپانوليا یقبول برا

پاک  نيتمر(. 10bو  10a جداول به دیقرار گرفت )نگاه کن یابيمورد ارز یها از شش نوع مختلف سطج با استفاده از گاز پنبه ا نیآمفتام یابيباز

قرار  یابينمونه واحد( مورد ارز کي عنوانبههر دو دستمال  بیدستمال گاز دوم و ترک کي بار دوم با ی)پاک کردن همان سطج برا اليکردن سر

 ینمونه تکرار شش .و متانول( زوپروپانوليمقطر، ا دسفی سرکه ٪5قرار گرفت )آب مقطر،  شيکردن گاز مورد آزما سیخی گرفت. چهار حلال برا
شد. باز یزیرنگ آم واريد کي یبر رو ساخته  ست یابيلاتکس  شده ا مقطر بهتر از  دسفی سرکه ٪5با  یابيباز ۱۰ ساعت و دقت در جدول آورده 

سبت به ا زوپروپانوليا یبرا عنوانبهآب مقطر بود، اما نه  ست. متانول ن س زوپروپانوليبا ا یابيدارد. باز یبرتر زوپروپانوليخوب ا ست اديز اریب  با ا
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 یدر گزارش داده ها جيمتانول(. مطالعه و نتا با اسلالات افتهي بهبود( بهبود ٪6با تنها حدود  سلالاهمقاي در بهبود ٪۱۱( پاک کردن )اليتکرار )سلالار

شت ست NIOSH 9109 [13] یبرا بانیپ شده ا ضاف قاتیتحق .گزارش  سطح یابيدر مورد باز یا شده  یو اثربخش ینمونه  حلال توسط گزارش 
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، افزودنی های سازهاپیش نگهداری گاز کروماتوگرافی برای مشتقات کلرودی فلوئورواستیل آمفتامین ها، . زمان 9جدول شماره 

 .(۱تقلبی، و مواد مخدر متفرقه )

         
 (m/z)( یون ها  '3و  '2و تایید شد  )'1) مقدار توصیه شد  )

 

 

      

زمان 

نگهداری 

 (6نسبی )

زمان 

نگهداری 

 (5نسبی )

زمان 

 نگهداری

 در دقیقه

 ترکیب '1 '2 '3 شکل
عدد 

GC 

 1 نیکوتین 84 133 162 منبع 8.92 0.396 0.757

 D۱۱ 2-آمفتامین 160 128 162 مشتق 10.26 0.800 0.870

 3 آمفتامین 156 118 158 مشتق 10.34 0.807 0.877

 4 فنیل آمین 104 91 - مشتق 10.38 0.810 0.880

 5 فنترمین 170 172 132 مشتق 10.52 0.821 0.892

 6 متیل سودوافدرين-N 134 162 75 مشتق 10.54 0.822 0.894

0.93 0.86 abt 11 72 - - منبع N-7 متیل سودوافدرين 

 8 متیل فن اتیل آمین 156 104 158 مشتق 11.37 0.887 0.964

 D۱۴ 9متامفتامین 177 98 179 مشتق 11.70 0913 0.992

 10 متامفتامین 170 172 118 مشتق 11.79 920 0 1.000

 11 فن فلورامین 184 186 159 مشتق 11.83 0.923 1.003

 12 کاتینون 105 77 132 مشتق 11.99 0.935 1.017

 13 بوپروپیون 44 100 111 منبع 12.14 0.947 1.030

 14 اتیل آمفتامین-N 184 186 118 مشتق 12.22 0.953 1.036

 15 اکگونین، متیل استر 182 82 311 مشتق 12.36 0.964 1.048

 16 متکاتینون 170 105 172 مشتق 12.38 0.966 1.050

1.057 0.972 12.46 

دوبار 

مشتق 

 شده
 17 نورپسودوافدرين 156 158 246

1.059 0.974 12.49 

دوبار 

مشتق 

 شده
 18 نورفدرين 156 158 246

 19 آمینورکس 107 79 232 مشتق 12.70 0.991 1.077

 20 دی برومو اکتا فلوئورو بی فنیل 296 456 254 منبع 12.82 1.000 1.087

 21 پروپیل آمفتامین-N 198 156 200 مشتق 12.97 1.012 1.100

 22 متوکسی آمفتامین-۴ 121 148 78 مشتق 13.22 1.031 1.121

 23 بوتیل آمین-۱-فنیل-۴ 176 104 - مشتق 13.27 1.035 1.126

 D3 24-افدرين 173 175 85 مشتق 13.44 1.048 1.140

1.143 1.052 13 48 

دوبار 

مشتق 

 شده
 25 افدرين 170 172 260

 26 استامینوفن 108 221 263 مشتق 13.67 1.066 1.159

 27 متیل فنیدات ) ريتالین ( 84 56 91 منبع 13.81 1.077 1.171

1.182 1.087 13.93 

دوبار 

مشتق 
 شده

 28 سودوافدرين 170 172 260

 29 مپريدين 71 247 172 منبع 13.99 1.091 1.187
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 30 آتروپین 124 94 103 منبع 14.25 1.112 1.209

 31 مالون دی آلدئید 135 162 291 مشتق 14.36 1.120 1.218

 32 کافئین 194 109 67 منبع 14.84 1.158 1.259

 33 دی متیل تری امین -N ،N 58 129 102 مشتق 14.97 1.168 1.270

 34 بنزوديوکولیل بوتانامین-۱،3 135 176 170 مشتق 15.11 1.179 1.282

 35 کتامین 180 182 209 منبع 15.20 1.186 1.289

 36 لیدوکائین 86 58 120 منبع 15.28 1.192 1.296

 37 تری فلورومتیل فنیل پیپرازين 200 145 172 مشتق 15.46 1.206 1.318

 38 بنزيل پیپرازين 91 197 175 مشتق 15.54 1.202 1.318

 D5 39-فن سیکلیدين 205 96 246 منبع 15.59 1.216 1.322

 40 فن سیکلیدين 200 242 243 منبع 15.62 1.218 1.325

 170 162 135 مشتق 15.66 1.221 1.328
متیل اندی اکسی مت  -3،۴

 آمفتامین
41 

 

 190 165 135 مشتق 16.01 1.249 1.358
متیلن دی اکسی اتیل 3،4

 D6آمفتامین
42 

 184 162 135 مشتق 16.04 1.251 1.360
 متیلن دی اکسی اتیل آمفتامین3،4

(11) 
43 

1.366 1.256 16.10 

سه بار 

مشتق 

 شده
 44 (8فنیل افرين ) 156 158 374

 184 176 135 مشتق 16.29 1.271 1.382
متیل -N-بنزوديوکولیل-1،3

 بوتانامین
45 

 46 (8تئوفیلین ) 180 95 68 منبع 16.34 1.275 1.386

 47 مسکالین 181 194 179 مشتق 16.43 1.282 1.394

1.412 1.299 16.65 

دوبار 

مشتق 

 شده
 48 (8فنیل افرين ) 156 248 158

 49 (8کلرفنیرامین ) 203 205 167 منبع 16.73 1.305 1.419

 50 متیل فنیدات 196 198 - مشتق 17.20 1.322 1.459

 242 244 229 مشتق 17.57 1.370 1.490
دی متوکسی فن اتیل  2,5-برومو-4

 (10)آمین 
51 

 52 متیل امینورکس-۴ 203 160 117 مشتق 17.89 1.396 1.517

 53 (8دکسترومتورفان ) 271 59 150 منبع 18.09 1.411 1.534

 54 متاکوالون 235 250 233 منبع 18.27 1.425 1.550

 55 کوکائین 82 182 303 منبع 18.62 1.452 1.579

 56 (8آتروپین ) 124 82 94 مشتق 19.10 1.490 1.620

 57 ديازپام 256 283 284 منبع 20.76 1.619 1.761

 58 هیدروکدون 299 242 284 منبع 20.91 1.631 1.774

 59 هیدرومورفون 285 228 229 منبع 21.04 1.641 1.785

 60 هیدروکدون 411 354 298 مشتق 21.13 1.648 1.792

 61 مورفین 268 397 269 مشتق 21.20 1.654 1.798

 62 کدئین 282 411 283 مشتق 21.28 1.660 1.805

 63 اکسی کدون 315 230 316 منبع 21.57 1.682 1.830

 64 هیدرومورفون 397 341 398 مشتق 21.78 1.699 1.847

 65 فلونیترازپام 312 285 286 منبع 22.19 1.731 1.882

1.888 1.736 22.26 

دوبار 
مشتق 

 شده
 66 مورفین 380 382 509
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 67 فنتانیل 245 146 189 منبع 22.96 1.791 1.947

 

 9۱۰6-۱کروماتوگرافی در صفحه  گاز شرايط. باشد متفاوت GC شرايط و GC ستون به بسته است ممکن واقعی نگهداری زمان( ۱)

 هایداده گزارش به يا) عمل می کند است شده ارائه  9۱۰6-۱صفحه  در که شرايطی تحت سنج جرمیطیف  .است استفادهقابل

 (.کنید مراجعه[ ۴] پشتیبان

 .اند شده گذاری شماره ۱ شکل در که هستند هايی قله دهنده نشان GC اعداد ( 2)

رصد انتخابی   حالت يا اسکن حالت در ها پیک کمیت تعیین برای( '۱) اولیه های يون شده استخراج يون های کروماتوگرام از( 3)

 برای هايون اين. استفاده کنید کیفی شناسايی برای( '3 و'2) سوم و ثانويه های يون لزوم از صورت در. کنید ( استفادهSIMيون ها )

 .برسد حداقل به ها هیدروکربن کم جرم تداخل کاذب از طیف های منحرف و هایمنفی تا شوندمی انتخاب اولیه يون به نزديکی

 مورداستفاده GC شرايط در گسترده حد از بیش يا نامنظم GC قله شکل دارای که اصلی ترکیبات. اند نشده ارائه ترکیبات  همه( ۴) 

 .است شده آورده[ ۴] پشتیبان های داده گزارش در فلوئورواستیل کلرودی برای مشتقات طیف. باشند ارائه نشده اند

 اکتا فلوئورو بی فنیلدی برومو  ۴-۴نگهداری نسبت به  زمان( 5)

 .متامفتامین فلوئورواستیل کلرودی مشتق به نسبت منگهداری زمان( 6)

(7) $I  =داخلی استاندارد. 

 آمفتامین(  مت اکسی اندی متیل -3،۴) MDMA به  است ممکن فنترمین مثال، عنوانبه. عمدی غیر يا عمدی افزودنی تقلبی( 8)

 کلرفنیرامین حاوی سودوافدرين که يک افزودنی تقلبی غیرعمدی است زمانی کلرفنیرامین. شود اضافه آمفتامین مت به کافئین و

 شود . می استفاده متامفتامین ساز پیش عنوانبه

افدرا  های گونه عصاره دهنده نشان افدرين يا سودوافدرين در افدرين متیل-N يا/و سودوافدرين متیل-N نورافدرين، -)+( وجود( 9)

 منبع همین دهنده نشان نیز آمفتامین مت نهايی محصول در آمفتامین متیل دی-N,N و آمفتامین وجود. است منبع عنوانبه

 [2۴ ،23 ،22.]است

 آمین اتیل فن متوکسی دی -5و2-برومو  -۴( ۱۰)

 (.مواد مخدر عنوانبه فلونیتازپان و کتامین اکستازی، جايگزين پیپرازين های آنالوگ) "مواد مخدر کلوپ ها" نوعی  (۱۱)
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 گاز دستمال دو با مجموع گاز دستمال مقايسه يک. مختلف های حلال با لاتکس با شده رنگ ديوار از بازيابی . الف10 جدول

(۱،2) 

  آب ایزوپروپانول متانول

    

 ترکیبات تست شده يک گاز دو گاز يک گاز دو گاز يک گاز دو گاز

 درصد

درصد 

انحراف 

استاندارد 

 نسبی

 درصد درصد

 درصد

انحراف 

استاندارد 

 نسبی

 درصد درصد

درصد 

انحراف 

استاندارد 

 نسبی

  درصد

 آمفتامین 5۱ ۱۴ 56 67 6.۰ 78 9۰ ۴.۰ 96

 کوکائین 36 22 36 69 22 8۰ 89 9.۱ 94

 افدرين ۴8 23 52 76 7.۴ 85 9۱ ۴.۴ 96

94 5.3 88 7۰ 9.۰ 6۱ ۴۴ 2۰ ۴۰ 
 اندی متیل -3،۴

 آمفتامین مت اکسی

 آمین اتانول دی متیل ۴5 22 5۰ 69 ۱2 8۰ 9۰ ۱۱ 97

 آمفتامین مت ۴6 ۱6 5۰ 6۴ 7.۴ 75 87 3.5 94

 سیکلیدين فن 27 26 3۰ 6۴ 9.6 73 86 5.2 91

 فن ترامین 53 9.2 58 78 6.6 9۱ 95 2.9 101

 آمین پروپانول فنیل 58 2۱ 62 8۰ 9.3 95 85 5.۰ 94

 سودو افدرين ۴9 2۰ 53 73 7.۰ 85 95 3.3 101

 

 بود . مربع متر سانتی ۱۰۰ نمونه هر مساحت. NIOSH 9۱۰9 [۱3] برای پشتیبان های داده ( گزارش۱)

 داشته سن سال يک حداقل شده رنگ سطج. بود شده آمیزی رنگ لاتکس پايه رنگ با که بود گچی استاندارد ديوار يک ديوار( 2)

 داشت . وجود تکرار شده شش تست حلال هر برای. باشد

 .کنید توجه انحراف استاندارد نسبی افزايش درصد  و به کاهش بازيابی. بود( II نوع ASTM) ديونیزه ، آب آب( 3)

 به بازيابی مقدار و شد پاک مرطوب تازه  گازی دستمال يک با مجدداً مربع  متر سانتی ۱۰۰ هر مرحله ای، کردن پاک  برای( ۴)

 نمونه يک گاز دستمال دو هر. است شده گنجانده گاز دستمال اولین با همراه دوم مرطوب دستمال يک ،. شد تعیین جداگانه طور

 مرطوب دستمال دو هر در شده بازيابی مقادير مجموع دهنده ستون نشان در شده داده نشان بازيابی درصد. دهند می تشکیل را واحد

 .است دوم و اول

 نمونه از قبل دقیقه چند برای متانول و شد اضافه متانول در آنالیت هر از میکروگرم 3 با شده گیری اندازه قبل از ناحیه هر( 5)

 .شد خشک برداری
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 (۱گاز ) دستمال دو با مجموع گاز دستمال مقايسه يک. مختلف های حلال با لاتکس با شده رنگ ديوار از بازيابی .ب 10 جدول

  ایزوپروپانول متانول

   

 فرست گاز پلاس
 پلاس

 
  فرست گاز

 درصد
درصد انحراف 

 استاندارد نسبی
 درصد درصد

درصد انحراف 

استاندارد 

 نسبی

 جنس سطوح تکرار درصد

87 2.4 81 68 5.7 58 ۴ (3) 
لعاب درب ماشین 

 لباسشويی

89 4.8 81 68 5.2 60 ۴ (۴) 
روکش وينیل روی تخته 

 خرده چوب

 لاتکسديوار رنگ شده با  (3) 6 64 7.4 75 87 3.5 94

 درب يخچال (۴)  2 65 2.9 76 91 4.0 92

86 3.7 82 76 5.4 72 2 (5) 
صفحه چوب سخت جلا 

 داده شده

 صفحه فرمیکا (۴) ۴ 75 4.9 82 87 3.8 91

 

 بود . مربع متر سانتی ۱۰۰ نمونه هر مساحت. NIOSH 9۱۰9 [۱3] برای پشتیبان های داده ( گزارش۱)

 به بازيابی مقدار و شد پاک مرطوب تازه  گازی دستمال يک با مجدداً مربع  متر سانتی ۱۰۰ هر مرحله ای، کردن پاک  برای( 2)

 نمونه يک گاز دستمال دو هر. است شده گنجانده گاز دستمال اولین با همراه دوم مرطوب دستمال يک ،. شد تعیین جداگانه طور

 مرطوب دستمال دو هر در شده بازيابی مقادير مجموع دهنده نشان ستون در شده داده نشان بازيابی درصد. دهند می تشکیل را واحد

 .است دوم و اول

صفحه  ،(کتاب قفسه) وينیل با شده روکش چوب خرده تخته. بود شده استفاده لوازم از لباسشويی ماشین درب و يخچال درب( 3)

 شستشو از قبل جديد و شده استفاده مواد سطوح تمام. اند شده خريداری جديد همه جلا داده شده سخت چوب فرمیکا و تخته های

 متامفتامین میکروگرم 3 با شده گیریاندازه قبل از مربعی مترسانتی ۱۰۰ مربع شدند. هر تمیز قبل از متانول شستشوی چندين با

 .شد اضافه

 .شد گرفته پايین به بالا از سپس و گوشه به گوشه کردن پاک روش از استفاده با ها نمونه( ۴) 

 متحدالمرکز های مربع کردن پاک روش از استفاده با نیمی و گوشه به گوشه کردن پاک روش از استفاده با ها نمونه از نیمی( 5)

 ترکیبی تکنیک دو هر برایانحراف استاندارد نسبی بازيابی و  و درصد نداشت بازيابی وجود درصد در توجهیقابل تفاوت. شدند پاک

 .هستند
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 .شد گرفته "N" الگوی در چوب های دانه با پايین به بالا از کردن پاک از استفاده با بار هر ها نمونه( 6)

 

 اسکن حالت در GC-MS توسط فلوئورواستیل کلرودی مشتقات معمولی های کروماتوگرام. ۱ شکل

 (.۱56.7۰ تا ۱55.7۰)   m/z ۱56 برای شده استخراج يونی کروماتوگرام. ۱a شکل

 (.۱7۰.7۰ تا ۱69.7۰)  m/z ۱7۰ برای شده استخراج يونی کروماتوگرام. ۱b شکل

 (.TIC) کل يون کروماتوگرام. ۱c شکل

 باشید داشته توجه اما. )کنید مراجعه 9 جدول به شده گذاری شماره GC های قله شناسايی برای: گاز کروماتوگرافی  قله شناسايی

 میکرومتر۰.5 آريلن فنیل پلیمری پلیمری مويرگی ستون يک از زيرا نیست ۱ شکل با مطابق 9 جدول در نگهداری های زمان که

 .(است شده استفاده

 . کنید مراجعه ۱-9۱۰6 صفحه به GC-MS شرايط برای: GC-MS شرايط
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 پیوست

 الف ( معرف ها و محلول ها

شتق۱ ستیک)( می تواند  جايگزين PFPAسازی، انیدريد پنتا فلوئوروپروپیونیک ). برای م شود. CDFAAانیدريد کلرودی فلوروا )

در گزارش داده های پشتیبان  PFPAسازی پیشنهادی وداده های دقت و صحت برای مشتقات های کمیهای ماند، يونطیف، زمان

 است شده آورده پشتیبان های داده گزارش در نیز CDFAA برای مشتقات ارائه شده است. طیف

 .شود فلورواستیک جايگزين انیدريدکلرودی می تواند )PFPA (پنتافلوروپروپیونیک انیدريد میکرولیتر ۱۰۰:  توجه

 .شوند گرم سانتیگراد درجه 9۰ دمای تا دقیقه 3۰-2۰ مدت به ۱۱c مرحله در بايد ها نمونه اما 

ستاندارد. 2 ست و برای بررسی اختیاری دی برومو اکتا فلوئوروبی فنیل ۴،۴  داخلی ا ستفادهقابلخودکار  برداری نمونه و عملکرد ا  ا

 است

شکیل آلدئیدها و ها کتون با را ها انامین و شیف بازهای اولیه، های آمین. 3 ست ممکن اينها. دهند می ت  را خود مشتقاتی نوبه به ا

سیله های معرف با شکیل کننده ا ستفاده از. دهند می ت ستون از ا شوند بايد ا  شود . ظروف اجتناب قبل ازينکه به آنالیت ها مشتق 

 زيرا کرد اجتناب تولوئن از بايد استاندارد های محلول تهیه شوند .برای خشک کاملاً بايد استون با شده شسته تجهیزات و ای شیشه

 است. شده بنزآلدئید مشاهده و اولیه های آمین بین تراکم محصولات تولوئن است . اکسیداسیون محصول بنزآلدئید،  حاوی معمولاً

 .است ايزوپروپانول و( ترجیحا) متانول آنها های رقت و موجود های تهیه محلول برای شده توصیه های حلال تنها

سازی حلال. ۴ شد ديگری الکل يا متانول حاوی نبايد باز  می هیدرولیز زمان طول در افدرين نوع ترکیبات در الکل های گروه زيرا با

 .شود می توصیه استون درصد ۱۰ حاوی تولوئن شوند .

 تجهیزات. ب

( مترسلالالاانتی ۱۰ در مترسلالالاانتی ۱۰) اينچ ۴×  اينچ ۴ لايه ای و سلالالاايز MIRASORB ۴ای، پنبه گاز بر علاوه: . پاک کننده  ۱

سون) سون و جان ستند قبولی قابل کننده های پاک (مترسانتی ۱۰ در مترسانتی ۱۰) اينچ ۴ اينچ ۴ سکای AlphaWipe ، و(جان  ه

 .است استفادهقابل ای پنبه گاز وجود عدم ودرصورت

 MIRASORB  ستر پلی/  پنبه ترکیب يک ست که متوقف شده بافته غیر ا شابه اما شد، ا  کنند می ادعا که دارند وجود هايی م

 .دارند يکسانی فیبر ترکیب و ساختار

AlphaWipe است شده بافته محکم و جاذب بسیار هیدروفیل، پیوسته رشته ای استر پلی مرطوب دستمال يک. 

 .است شده آورده[ ۴] پشتیبان های داده گزارش در AlphaWipe و MIRASORB برای صحت و دقیق های داده

 و شود  می داده گازی ترجیج دستمال دو يا عدد يک برای درپوش با لیتری میلی 5۰ پروپیلن پلی سانتريفیوژ های لوله:  ظروف. 2

 تک های دستمال برای VOA لیتری میلی ۴۰ های ويال. نیستند شکستنی VOA لیتری میلی ۴۰ ای شیشه های ويال اندازه به

واحد  نمونه يک در گازی دستمال دو از بیش ترکیب برای بايد( PTFE درپوش با ای شیشه) بزرگتر ظروف. گاز قابل قبول هستند 

 مثال عنوانبه) گازباشلاد دسلاتمال هر در لیتر میلی 25 تقريباً بايد بیشلاتر مرطوب يا دو دسلاتمال برای ظرف اندازه. شلاود اسلاتفاده
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ستمال نمونه چهار  برای لیتر میلی ۱۰۰ اندازه حداقل یای بايد(. گازی د ضافی ف شته وجود ظروف در کافی ا شد برای دا  اينکه با

 .کند نفوذ مرطوب دستمال طريق از آزادانه اختلاط طول در( ها) و نمونه بپوشاند را گازی های دستمال روی کننده محلول واجذب

ست آلوده سايت روی بر قانونی صلاحیت دارای که نظارتی سازمان هر. 3 ست ممکن ا  سازی آماده بخواهد اما را متفاوتی موارد ا

 که بهداشلالالات هایبخش يا نظارتی منطقه ای هایسلالالاازمان با بايد .محل مهم اسلالالات در برداری نمونه های روش و محل از خارج

خاص  دهیگزارش الزامات و وتحلیلتجزيه کیفیت، کنترل برداری،نمونه دارند برای تعیین آلوده هایسايت روی بر قانونی صلاحیت

 کنید . مشورت

 :گیری  نمونه. ج

 شده تعیین و آستانه ( مربع  متر سانتی ۱۰۰۰ مربع يا متر سانتی ۱۰۰ معمولاً) شود پاک بايد که سطحی مخصوص مقررات از. ۱

سط( مجاز باقیمانده سطج حداکثر يا) ستفاده سازیپاک گیرینمونه روش جذب به کنید. میزان سازمان پیروی يا ايالت تو  موردا

ستگی صوص بنابراين دارد، ب ستفاده سازیپاک روش مخ شد و شده بايد مشخص موردا  نمونه نیاز مورد مقررات از انحراف هرگونه با

 .است شده ذکر پاکسازی برداری

 .شود می توصیه شدت به نگهداری فرم و نگهدارنده موم و مهر از استفاده اند، نشده دستکاری ها نمونه اينکه از اطمینان برای: توجه

 32×  32 ابعاد به مربعی سلالاوراخ متر يا سلالاانتی ۱۰×  ۱۰ ابعاد با PTFE ورق يک يا مصلالارف يکبار مقوای از الگوی محکم يک. 2

 شده پاک های قسمت شود که حاصل کند تا اطمینان حفظ پاکسازی حین در را خود شکل بتواند بايد الگو. کنید  متر تهیه سانتی

 مربع بوده است . متر سانتی ۱۰۰۰ يا  مربع متر سانتی ۱۰۰

 .کنید محکم( الگو بیرونی لبه امتداد در چسب نوار با مثال عنوانبه) شوند پاک است قرار که( هايی)قسمت در را( ها)الگو

صرف يکبار الگوی اگر  ستفاده م  اينکه تعیین برای و کنید تمیز ها نمونه بین را الگو متقاطع، آلودگی از جلوگیری برای شود، نمی ا

 .دهید ارائه آزمايشگاه به را ها نمونه بین شده تمیز الگوی از خالی پاکت يک است، نداده رخ متقاطع آلودگی گونه هیچ

ست ممکن الگو يک. 3 شه ا شد، اجرا قابل همی شعل اطراف مانند غريب و عجیب يا منحنی مناطق مانند نبا  يا گاز اجاق ها روی م

 کنید. گزارش برداری مربع نمونه متر سلالاانتی ۱۰۰۰ يا مربع  متر سلالاانتی ۱۰۰ به نزديک ای منطقه از مواردی چنین در. فن تیغه

 استفاده برداری نمونه منطقه ترسیم برای نوار از توان دهید .می ارائه تحلیلی آزمايشگاه و نظارتی سازمان به را گیری اندازه مناسب

 .کرد

صیه. ۴ ضافه را برای همان قسمت های خالی دستمال های موردنیاز ،می تو  نمونه و ها نمونه تجهیزات، شود دستمل های زائد و ا

 کنید کیفیت تهیه کنترل های

 شده بندی بسته ای پنبه گاز شود که با می توصیه متقاطع آلودگی احتمال رساندن حداقل به برای استريل بندی بسته در گاز. 5

 .دهد رخ تواند می راحتی به فله

 هرگونه از اين. کنید نمونه وارد ظروف و کنید خیس قبل از را گاز که اسلالالات اين ديگر جايگزين ، آلودگی از جلوگیری برای. 6

مرطوب  دسلالاتمال اگر. جلوگیری می کند (ها آنالیت سلالااير يا) متامفتامین با محل در يا ايزوپروپانول متانول آلوده شلالادن  احتمال

 باز را نمونه ظرف فقط يک  زمانهمو  برداريد نمونه ظرف از را شلالاده خیس قبل از گاز دسلالاتمال سلالاپس شلالاد، آماده محل از خارج

 جداگانه نمونه هر برای تازه نیتريل يا لاتکس دسلالاتکش از بريزيد . دور آن از را اضلالاافی حلال و داده فشلالاار را دسلالاتمال گاز کنید .

 .نکنید ها استفاده نمونه آلودگی و فتالات های کننده نرم شستشوی پتانسیل دلیل به دستکش وينیل از. کنید استفاده
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 پاکسازی های روش. 7

 (:متخلخل غیر و صاف سطوح برای ویژه به) متحدالمرکز های مربع روش پاکسازی. الف

سط از را مرطوب گاز سط از دوباره سپس و کنید تا و ستفاده با. کنید تا و شار از ا  از يکی کنید. از پاک را ناحیه درون الگو محکم ف

شه سکوپی حرکت يک با و کنید پاک مرکز  سمت مربع های متحدالمرکز به صورت به و کنید شروع الگو داخلی های گو  پايان ا

 با و گاز رو به داخل باشلالاد یرونیقسلالامت ب به طوری که کنید برعکس را آخرين لای ديگری، سلالاطج هر گاز به برخورد بدون. دهید

 قرار نقل و حمل ظرف داخل و کنید تا يا رول دوباره را گاز .کنید پاک قبلی روش به را ناحیه همان گاز، جديد سطج يک از استفاده

 .دهید

 مناسب سطوح وسیع برای خصوص . به[ 25] است شده داده توضیج OSHA توسط متحدالمرکز های مربع در کردن پاک: توجه

 (.مربع متر سانتی ۱۰۰۰ مثال عنوانبه)است

 (: خاکی ویا متخلخل زبر، برای سطوح ویژه به( )بلاتینگ یا) کردن گوشه به گوشه پاک روش ب .

سط از را مرطوب گاز سط از دوباره سپس و کنید تا و شار محکمکنید .با  تا و ستفاده از ف شروع  یحداقل پنج گذر افقبا  ا که از بالا 

 در. دهید خاتمه اسلالاکوپی يک حرکت با و دیداخل الگو را پاک کن هیرود، ناح یم شیپ نيیبه سلالامت پا "Z" یشلالاود و با الگو یم

 ديگری، سلالاطج به هر برخورد گاز بدون(. کنید مراجعه توجه به) کنید پاک افقی گذر هر در بار پنج حداقل کردن، بلاتینگ صلالاورت

که از سلالامت چلا  نيیاز بالا به پا یبا حداقل پنج پاس عمودباشلالاد.  درون به گازرو معرض در طرف تا کنید برعکس را لای آخرين

ست پ "N" یشود و با الگو یشروع م سمت را  در بار پنج حداقل بلاتینگ، صورت در. دیروند، منطقه را دوباره پاک کن یم شیبه 

 کثیف قدری به که مناطقی در بلاتینگ. دهید قرار نقل و حمل ظرف در کنید و تا يا رول را دوباره گاز. کنید پاک عمودی عبور هر

 کنند پیشنهاد می گردد . می گیر مداوم طور به گاز که نخ های است ناهموار يا

 است . لازم بار پاک کردن پنج از بیش مربع متر سانتی ۱۰۰ از بزرگتر سطوح در: توجه

 : پیاپی یا تکراری کردن پاک ج .

ستفاده کردن پاک برای ايزوپروپانول از اگر ستمال يک با ناحیه از همان تکراری کردن پاک نمونه يک شود، می ا  کارايی تازه گاز د

 کردن پاک برای.( ۱۰b و ۱۰a جداول کنید در مراجعه ها بازيابی به دوم مرحله پاک کردن در. )بخشلالالاد می بهبود را برداری نمونه

 دوم گاز دستمال(. 7b يا 7a مراحل پیوست.)کنید تازه تکرار گاز دستمال يک با را بالا در شده داده توضیج کردن پاک روش پیاپی،

ستند  بزرگ کافی اندازه به لیتری میلی 5۰ پروپیلن پلی سانتريفیوژ های لوله. دهید قرار ظرف نگهدارنده گاز اول همان داخل را ه

 گازی باشند . دستمال دو حداکثر که حاوی

 خشک حالت در است دوم ممکن گاز ماند، می باقی خیس اول گاز از ای ملاحظه قابل طور به شود پاک بايد که ای ناحیه اگر: توجه

 .شود استفاده اول گاز از باقیمانده حلال جذب برای

 ممکن کمی برای اهداف آنها از استفاده. است مجاز نظارتی های سازمان برخی توسط ترکیبی های نمونه: ترکیبی  برداری نمونه. 8

 دستورالعمل به ترکیبی  برداری نمونه به مربوط های دستورالعمل برای. باشد نظارتی های سازمان راهنمايی و مجوز به منوط است

 : است زير شرح به ترکیبی برداری نمونه اولیه برای فرض پیش دستورالعمل يک. کنید مراجعه نظارتی سازمان های
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 احتمال بايد شده برداری نمونه مناطق باشند، مساوی مساحت نظر بايد از شده پاک نواحی يعنی. نکنید مخلوط را ناسازگار های نمونه

 يا سايت دستگاه چندين به نه و باشد دستگاه يک به مربوط بايد شده برداری نمونه و مناطق باشند داشته يکسانی زياد يا کم آلودگی

 .اند شده ترکیب نامتجانس های

 کنند برآورده گسسته برداری نمونه های  برای مکان را خاصی عمل آستانه الزامات توانند نمی مرکب های نمونه: توجه

می دهد  بهبود LOD کاهش برابر چهار با را حساسیت مرطوب، اين دستمال چهار از متشکل ترکیبی های نمونه مثال، عنوانبه

 بیشتری تعداد جذب دهد که برای می افزايش ی مرتبط استمحلول واجذب اضافی که به حجم  عامل يک با را LODدرعوض 

 است. لازم دستمال

 دهد: می نشان را نکته دو اين زير مثال

 يک برای را نمونه در LOD میکروگرم ۰.۰6آنالیزها  اگر. مربع باشلاد  متر سلاانتی ۱۰۰/  میکروگرم ۰.۱ کار سلاطج که کنید فرض 

 ۱۰۰/میکروگرم ۰.۰6 صورت به تواند می آنالیز برای LOD پس داد ، مربع نشان متر سانتی ۱۰۰ مساحت به ای نمونه  يا دستمال

 از خیر يا يا دارد قرار آن در مجزايی نمونه آيا که کرد تعیین بتوان تا اسلالات پايین کافی اندازه به که مربع بیان شلالاود ، متر سلالاانتی

 مساحت کل و مربع متر سانتی ۱۰۰ مساحت يک کدام هر که شود گرفته دستمالی چهار ترکیب اگر حالا. رود می فراتر عمل سطج

شد، متر سانتی ۴۰۰ شته با  در میکروگرم ۰.۰۱5 و يا مربع متر سانتی ۴۰۰/میکروگرم ۰.۰6 مرکب نمونه آن برای LOD مربع دا

ست .  اول مربع متر سانتی ۴۰۰ در میکروگرم ۰.۰6 از بزرگتر برابر چندين واقع در ;نیست مربع متر سانتی ۱۰۰ سبت همه، از ا  ن

ستفاده جذبی محلول حجم سه در واجذب نمونه برای موردا ستفاده نمونه با مقاي ستانداردهای برای موردا سیون افزايش ا  می کالیبرا

 حسلالاب بر کالیبراسلالایون منحنی برای LOD زيرا دهید، انجام اسلالات شلالاده پاک که ای ناحیه ندارد که با ارتباطی هیچ ثانیا. يابد 

ستقل نمونه، هر در میکروگرم ضیج برای. شود  می منطقه تعیین از م  سهولت برای) لیتر میلی 9۰ کنید تقريباً فرض اول، نکته تو

 اسلالاتاندارد هر برای جذب( مرطوب دسلالاتمال يک برای طبیعی مقدار) لیتر میلی 3۰ و دسلالاتمال چهار جذب برای( محاسلالابه در

 /( مرطوب دستمال ۴ برای مقدار جذب)×  نمونه/بايد میکروگرم ترکیبی نمونه چهار برای LOD محاسبه. شد استفاده کالیبراسیون

جذب قدار  های برای )م ندارد تا نه  در میکروگرم۰.۰6 يا ، (کالیبراسلالالایون اسلالالا  ۱8/۰ يا ، (لیترمیلی 3۰/لیترمیلی 9۰) ×نمو

 برای LOD بود ، مربع متر سانتی ۴۰۰ مرکب برای نمونه سطج پاک شده که آنجايی از. باشد ترکیبی  نمونه برای نمونه/میکروگرم

 ۴۰۰/میکروگرم ۰.۱8 مقدار اين دوم نکته مورد در. شود مربع بیان متر سانتی ۴۰۰/میکروگرم ۰.۱8 صورت به تواند می نمونه آن

 توان نمی زيرا يابد می کاهش مربع متر سانتی ۱۰۰ در میکروگرم ۰.۰۴5 به رياضی صورت به نیست يا تفسیر قابل مربع متر سانتی

ست  هر در مؤثرLOD  روازاين. بود میکروگرم ۰.۱8 از کمتر فقط چهارم دستمال و خالی کاغذی دستمال چهار سه تا از آيا که دان

 میکروگرم ۰.۱8 عنوانبههمچنین  شود بلکه گرفته نظر در مربع متر سانتی ۴۰۰ در میکروگرم ۰.۱8 تنها نه بايد مرطوب دستمال

شد متر سانتی ۱۰۰ در ست ممکن شود تعیین مربع متر سانتی ۴۰۰ کل که برای مقدار هر زيرا مربع با  ۱۰۰ آن از ازيکی فقط ا

شد مربع متر سانتی شد و شده پاک سطج کل شرايط حسب بر بايد LOD ترکیبی، های نمونه برای بنابراين،. با  آن از بخشی به با

 ۱۰۰ در میکروگرم ۰.۱ عمل آستانه از بالاتر LODمربع  متر سانتی ۱۰۰ در میکروگرم 0.18 مثال، اين در. است نشده داده تعمیم

ند نمی ترکیبی اين نمونه که معنی اين به اسلالالات، مربع متر سلالالاانتی نده سلالالاطج که کند برآورده را الزامی توا  ۰.۱ از کمتر باقیما

 نمونه برای که نتايج آزمايشگاه نه و نظارتی است سازمان عهده بر درخواست نحوه تعیین. مترمربع باشد سانتی ۱۰۰ در میکروگرم

 . کند را تعیین عمل سطوح به ترکیبی های

ستند LOD از بزرگتر که نتايجی برای شده داده LOD برای بالا در که ملاحظاتی همان  از جلوگیری منظوربه. شود می اعمال ه

 و( نمونه اندازه هر نمونه،/میکروگرم به) نمونه غلظت که شلالاود می توصلالایه ترکیبی، های نمونه برای غلظت گزارش شلالادن در گیج
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 يک برای نمونه/  میکروگرم ۰.۴ نتیجه مثال، عنوانبه. شود گزارش جداگانه طور به (مربع متر سانتی حسب بر) شده پاک کل سطج

 به بايد( مربع متر سانتی ۴۰۰ مساحت کل برای) مربع است متر سانتی ۱۰۰ مرطوب که هريک جداگانه  چهاردستمال شامل نمونه

 شیوه اين.  مربع متر سانتی ۱۰۰ در میکروگرم ۰.۱  صورت میانگین به شود نه گزارش مربع متر سانتی ۴۰۰/میکروگرم ۰.۴ صورت

 باشد . نیاز مورد نظارتی های سازمان از برخی است توسط ممکن گزارش

اگر يک مورد اين چنین  .کنند درخواسلالات تکراری هاینمونه از اسلالات ممکن نظارتی هایسلالاازمان کیفیت، تیلالامین اهداف برای. 9

 قسمتی. شود پاک شد داده توضیج نمونه برداری قسمت در که بايد همانطور اول منطقه مجاور منطقه يک امکان، صورت در باشد،

ست شده پاک قبلا که ست کور نمونه نمونه يک اين. نکنید پاک دوباره را ا سط نبايد و ا شگاه تو  نمونه يک عنوانبه تحلیلی آزماي

سايی تکراری از  هیچ يک از نمونه های ديگر شگاهی تکراری موارد از اينها .شود شنا  روش۱۴مرحله  در مجزا که نمونه يک آزماي

ضیج ست شده داده تو ستند متمايز ا  در آلودگی يکنواختی فرض با گیری نمونه روش سازگاری ارزيابی برای میدانی تکرارهای. ه

ابزاری   آنالیز و نمونه سازی آماده سازگاری ارزيابی برای آزمايشگاهی تکراری های نسخه. هستند مجاور مفید بردارینمونه هایمحل

 هستند . مفید

 :جذب از سطوح  . د

 8۰ تا لیتر میلی 3۰ هر میکرولیتر در 6۰ از بندی مقیاس در سهولت برای است کهمیکرولیتر  6۰ داخلی استاندارد محلول حجم. ۱

 میلی هر میکرولیتر محلول در 2 داخلی اسلاتاندارد میزان صلاورت درهر.شلاد انتخاب یمحلول واجذب لیتر میلی ۴۰ هر در میکرولیتر

 تواند می که( میکرولیتر 5۰ مثال عنوانبه) داخلی استاندارد مناسب محلول حجم هر حال، اين با. شد استفاده یمحلول واجذب لیتر

 محلول اسلاتاندارد حجم در تغییری نبايد اسلات، شلاده انتخاب چه حجم هر. اسلات قبول قابل شلاود، داده تحويل تکراری صلاورت به

ستانداردهای از يک هر تهیه داخلی که در سیون ا ستفاده کالیبرا شته وجود شود می ا شد دا ستفاده A از روش اگر. با  به) شود ا

 خالی دسلالاتمال های ،V1) ) کدام از نمونه هر برای که داخلی اسلالاتاندارد محلول دقیق حجم ،دانسلالاتن(کنید مراجعه D3 پیوسلالات

(V5) ستانداردهای و سیون ا سیار شود می اعمال( V2) کالیبرا ست چون  مهم ب صلاحات ها برای حجم اين از که ا  محلول حجم ا

 شود. می استفاده ۱9 مرحله در داخلی استاندارد

 ها حجم در تفاوت نیست زيرا ضروری باقیمانده مرطوب الکل حجم يا نمونه هر به شده اضافه جذبی محلول دقیق حجم دانستن. 2

 شود می نرمال جذب  از قبل شده اضافه داخلی استانداردهای از طريق استفاده از

ستراتژی. 3 ستانداردهای افزايش برای جايگزين ا ستراتژی ) داخلی ا ستفاده با(: زير در Bا ستاندارد محلول همان حجم از ا  داخلی ا

 مرطوب الکل يا شلاده اضلاافه جذبی محلول حجم از نظر صلارف اسلاتانداردهای کالیبراسلایون ، و QC های نمونه ، ها، نمونه همه در

اسلالاتاندارد  اوج حال، مناطق اين با. شلالاويد خارج معادله از( V5/V2 و V1/V2) ،۱9 مرحله در حجم باقیمانده، اصلالالاحات کننده

 نمونه مانند) باشلالاد گیری اندازه قابل دارند محلول جذبی اسلالاتفاده شلالاده از بیشلالاتری حجم که هايی نمونه در بايد هنوز GC داخلی

 میلی ۱2۰ حدودا جذبی محلول حجم به بايد رويکرد اين بزرگتر، های نمونه داخلی در استاندارد رقت افزايش دلیل به(. مرکب های

 شود . کمتر محدود يا لیتر

ستراتژی دو: توجه سیدگی برای جداگانه ا  در دارد .اينها وجود دارند از حلال جذبی نیاز بیشتری حجم به که بزرگتر های نمونه به ر

 .اند شده بیان B و A های استراتژی عنوانبه زير
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  (μL) اسپایکداخلی محلول  استاندارد حجم 

   

 محلول جذبیحجم 

 )میلی لیتر(

 

 Aروش  Bروش  
 اندازه ظرف

 )میلی لیتر(

 تعداد

دستمال 

 مرطوب

30  6۰ 6۰ 5۰-۴۰ ۱ 

40   6۰ 50                                           80 2 

80   6۰ ۱6۰                            ۱2۰-۱۰۰ ۴ 

 .کنید اعمال ۱9 مرحله در را حجم تصحیج : فاکتورهای Aروش 

 .نکنید اعمال ۱9 مرحله در را حجم تصحیج : فاکتورهای Bروش 

 .کنید استفاده از محلول جذبی لیتر میلی ۴۰ از بود، شده گنجانده ها نمونه در گاز دستمال دو اگر ها، استراتژی از يک هر با

 کنید استفاده آن از لیتر میلی 8۰ داشت، وجود ها نمونه در گازی دستمال چهار اگر

 جذبی محلول لیتر میلی هر در میکرولیتر 2 ثابت نسلابت يک در داخلی اسلاتاندارد اسلاپايک محلول حجم ،A اسلاتراتژی در  .الف  

ضافه شته شده نگه ا ساحت کاهش بدون بزرگتر های نمونه که شود می باعث اين. شود می دا ستاندارد برای GC پیک م  داخلی ا

 دقیق حجم بنابراين. است نیاز مورد ۱9 مرحله در نهايی محاسبات در( V1/V2) فاکتور حجم اصلاح يک حال، اين با شوند. واجذب

 .شود بايد شناخته کالیبراسیون استانداردهای به شده اضافه نمونه به نسبت ها نمونه از يک هر به شده اضافه استاندارد داخلی

ستراتژی ب.  در سپايک محلول حجم ،B ا ستاندارد ا ستانداردهای و ها نمونه همه برای داخلی ا سیون ثابت ا شته نگه کالیبرا  می دا

 ساخته حجم تصحیج ضريب بدون ۱9 مرحله در نهايی باعث میشود محاسبات اين. باشد میکرولیتر 6۰ دقیقا نیست لازم اما شود،

 اندازه بايد به داخلی استاندارد و بود خواهد متفاوت نمونه جذب حجم با داخلی استاندارد برای GC پیک مساحت حال، اين با. شود

 .باشد گیری اندازه قابل شود می استفاده جذبی محلول از بیشتری حجم که جايی در که باشد غلیظ کافی

 کن خشک ستون سازی آماده. ذ 

 يا شده فرت اتیلن پلی صفحه دارای متر سانتی ۱5-۱2 طول به پروپیلن پلی های ستون. × i.d متر سانتی ۱ از استفاده با

 ۱ طول×  قطر متر سانتی ۱.۰ حدود ابعاد) آب بی پتاسیم کربنات( سی سی ۰.8 تقريبا) گرم ۱ ،(کنید مراجعه تجهیزات به) معادل

ضافه کنید (متر سانتی سیم کربنات آب به بدون سديم سولفات( سی سی ۰.8تقريبا ) گرم ۱. ا ضافه پتا  به که ای ذره هر.کنید ا

 برداريد را اند چسبیده سطوح بیرونی به الکترواستاتیکی صورت

 الکترواستاتیک صورت به چسبیده ذرات از يا شیشه ای، پشم از سرهای فرت ها يا طريق از نبايد کن خشک های نمک ذرات: توجه

 .کنندمی مهار را سازیمشتق راندمان هانمک رسدمی نظر به .شوند   آوری جمع ها وارد لوله ستون بیرون به

 :سازی مشتق. ح 

  داخل به زمانهم طور به آن از مقداری شلالالاود، اسلالالاتفاده مرطوب دسلالالاتمال برای کننده مرطوب حلال عنوانبه ايزوپروپانول از اگر

 سری يک بنفش کريستال شدن، خشک تا ها عصاره تبخیر با ايزوپروپانول، از مقدارکمی حیور در. شود می کلرايد استخراج متیلن

 در بنفش کريسلاتالی رنگ شلاد، می اسلاتفاده کننده مرطوب حلال عنوانبه متانول اگر حال، اين با. کند می تجربه را رنگی تغییرات
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 به ايزوپروپانول لیتر میلی ۰.۱ افزودن با توان می متانول، با حتی. ماند می باقی آبی بنفش تا آبی از شلالالادن خشلالالاک مراحل تمام

 از قبل ها باقیمانده که زمانی تا آنالیت بازيابی ايزوپروپانول، غیاب در .کرد ايجاد مشلالاابهی رنگی تغییرات تبخیر ، از قبل ها عصلالااره

 گرفت. نخواهد قرار تأثیر شوند تحت خشک ۱۱b مرحله به اقدام

 سرعت به بنفش يا آبی رنگ از محلول رنگ نمونه کنسانتره، هر عنوانبه ، شده استخراج يا اضافه ايزوپروپانول کمی مقدار حیور با

شان که شود می باقیمانده تبديل خشکی به شدن نزديک با زرد سبزو به  مانده باقی الکل هیدروژن در يون افزايش غلظت دهنده ن

 دهنده نشان که شود می تبديل آبی يا سبز رنگ به خشکی نقطه در درست مانده باقی رنگ نیتروژن، با دمیدن ادامه از پس است .

ست الکل يا/و کلريد حد هیدروژن از بیش رفتن بین از شک ها نمونه مرحله اين در.ا ست ممکن و شده خ شته ا  ادامه. شوند بردا

ضلاايعات . کند تبديل تیره بنفش يا بنفش به مايل آبی رنگ به را شلاده خشلاک بقايای اسلات ممکن نقطه اين از فراتر يافتن دمیدن

شتر دقیقه پنج مدت به دمیدن از پس حتی آنالیت سید که زمانی تا مرحله بنفش  از بی ضافه کلريدريک ا شد ظاهر شده ا شده با  ن

 .شود نمی چشمگیرايجاد آنچنان رنگ تغییرات  بنفش کريستال از حد از بیش استفاده صورت در. است

 اين. کنند می لمس را آب سلالاطج ها لوله فقط ته تا برد بالا آب حمام در توان می را ها لوله شلالاوند، می غلیظ ها نمونه که همانطور

شاهده که شود می باعث امر سان تغییر رنگ م  می تر طولانی دمیدن زمان اما شوند، خارج آب حمام از میتواند ها لوله. شود تر آ

 اسید انیدريد ،ايزومريزاسیون کننده مشتق عوامل اسیدی شرايط با سازی مشتق طول در بالا دماهای در مدت طولانی گرمايش.شود

 افدرين،) افدرين ترکیبات آبی کم.کنند می ترويج را( سودوافدرين و افدرين)افدرين  دياسترومرهای بین متقابل

 .دهد می رخ استايرن متیل-β-آمینو-β تولید برای حدی تا نیز( سودوافدرين و نورفدرين،

 است. کافی سی دقیقه. شود نمی توصیه  ساعت يک از بیش برای سازی مشتق طول در کردن گرم

 فنل شلالاده شلالاناخته تمايل دلیل به اين.شلالاود می دقیقه محو 3۰-2۰ حدود در تیره آبی به بنفش از تدريج به محلول رنگ: توجه

ست بالا PH در شدن محو به فتالئین صی، درهم های نمونه در که شد همچنین مشاهده. ا شناخته ترکیبات خا شوند  می باعث نا

 آبی رنگ فقط .آورد بدسلالالات PH > 9 در را ارغوانی رنگ توان نمی که طوری به شلالالاود محو سلالالارعت به فتالئین که رنگ فنل

 .است بیشتر يا PH  9کند که  تايید را آن تواند می PH کاغذ با سريع بررسی. آبی برجای می ماند بروموتیمول

 :گیری اندازه. خ 

شگاهی کنترل ماتريس  های نمونه برای بازيابی سازمان دستورالعمل بايد طبق( QD و QC) آزماي شد.  خاص نظارتی های  -8۰)با

 (.خاص است های راهنمايی غیاب  در معقول هدف يک ۱2۰٪

نمونه  و ماتريس های نمونه عنوانبه دسلالاتورالعمل ها  از برخی در اسلالات ممکن روش اين در( QD و QC ) QC هاینمونه: توجه

 نمونه عنوانبه را میدانی تجهیزات خالی موارد.دارند يکسلالالاانی هدف اما شلالالاوند، داده ارجاع(MS/MSD) های تکراری ماتريس

 نکنید. کم هیچکدام از نمونه های ديگر از را آنها مقادير. دهید گزارش و وتحلیلتجزيه

 هدف ٪۱2۰-8۰) کند رعايت را سلالاازمان نظارتی هایدسلالاتورالعمل بايد( CCV) مداوم کالیبراسلالایون تأيید اسلالاتانداردهای بازيابی

 "QC های نمونه" عنوانبه راهنما اسلالاناد از برخی در اسلالات ممکن CCVاسلالاتانداردهای (. اسلالات خاص راهنمايی غیاب در معقولی

 هدف نمونه های  همان به و هسلالاتند(ماتريسلالای های نمونه نه) مايع اسلالاتانداردهای معادل"QC" اين نمونه های اما شلالاوند، نامیده

CCV کند می عمل. 
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) رصد  SIM يا اسکن حالت در آمفتامین نمونه مت هر در کمتر يا میکروگرم ۰.۰5 پايین حد به توان می GC/MS روش با اين در

 های محدوده اگر. است تحلیلی هدف يک مجهولات که شناسايی است ضروری جايی در اسکن حالت. يافت دست انتخابی يون ها (

شخیص از کمتری شد موردنظر ت ست با سکن، حالت در ابزار آوردن يا بد شوار معمولی، هدف ترکیب وتحلیلتجزيه برای فقط يا ا  د

 .کند کار رصد انتخابی يون ها( SIM(  حالت در باشد میتواند

 :هاکنندهرقیق ساختن. چ 

 بالا های غلظت تخمین برای زير میتواند های روش از يکی رفتند، فراتر آنالیز برای بالايی کالیبراسلالالایون محدوده از ها نمونه اگر 

 .شود استفاده

 (:بازسازی حلال توسط شده مشتق نمونه سازی رقیق) A سازی رقیق روش. ۱

 يادداشت زير به) باشند شده مشتق کاملا نمونه در موجود هایآنالیت که گیرد قرار مورداستفاده تواندمی صورتی در تنها گزينه اين

 مثال عنوانبه) کنید منتقل تمیز GC ويال يک در GC  ويال از را نمونه از کمی مقدار شد، کامل سازی مشتق اگر(. کنید مراجعه

يال درب.کنید رقیق( ۱:5 برای رقت لیتر میلی ۰.8 مثلا) بازسلالالاازی حلال با و( ۱:5 رقت برای لیتر میلی۰.2  مخلوط ببنديد، را و

ستاندارد سازی رقیق حال، اين با. کنید آنالیز دوباره و کنید ست مفید صورتی در تنها روش واين کند می رقیق نیز را داخلی ا  که ا

شد خطی منطقی طور به کالیبراسلایون منحنی باشلاد و گیری اندازه قابل کافی اندازه به داخلی اسلاتاندارد برای GC پیک ناحیه . با

ستفاده روش اين از اگر.کنند تجاوز ۱۰ ضريب از نبايد احتمالاً ها رقت ست لازم شود، ا  کنید وارد ۱9 مرحله در را رقت ضريب نی

(V3/ V4 )بودن به خطی سلالاازی رقیق روش اين دقت. شلالاوند می رقیق مسلالااوی طور به آنالیت و داخلی دواسلالاتاندارد هر که چون 

 دارد . کالیبراسیون بستگی بالايی منحنی انتهای از فراتر يابی برون ناحیه در کالیبراسیون منحنی

 با که هايی آلاينده ساير يا آنالیت زياد مقدار ها، گلیکول آب، توسط تواند می ناقص سازی مشتق: ناقص سازی مشتق تعیین: توجه

 داده توضیج زير در کهB  سازی رقیق از روش شد، ظاهر زير علائم از يکی اگر. شود  میکند ايجاد رقابت سازی مشتق معرف يا برای

 کنید . است استفاده شده

سبناک ظاهر به مايع يعنی) "روغنی" لايه يک. الف شتق از پس نیتروژن از دمیدن زير پس( شن مثلاً) غیرعادی باقیمانده يا( چ  م

باشد. با  ها  آلاينده ساير يا ها نمک شوينده، مواد ها، گلیکول حیور آب، دلیل به است ممکن اين(. ۱۱d مرحله)بماند  سازی باقی

 است بوده ناقص سازی هايی مشتق مانده باقی چنین مشاهده

( آمفتامین مت سلالاازبرای پیش يک سلالاودوافدرين، مانند) مشلالاتقات از يک هر برای( مقیاس از خارج) بزرگ بسلالایار GC . پیک ب

شان ها آنالیت ساير برای را ناقص سازی مشتق احتمال  مشتق معرف برای رقابت دلیل به( آمفتامین مت مثال عنوانبه)دهد  می ن

 .سازی

 نشان هانشده نمونه رقیق حالت در( میانگین درصد 5۰ از کمتر) داخلی استاندارد برای معمول حد از کمتر GC پیک . مساحت ج

شتق معرف برای چیزی که دهندمی ستاندارد برای رقابت يا چنین مهار. کردمی مهار را آن يا کردمی رقابت کنندهم سط داخلی ا  تو

 .شد خواهد خوبی تجربه به هدف آنالیت

 کم های کرد .آنالیت تأيید مصلالارف کم هدف آنالیت يک  برای GC پیک يک آشلالاکار حیلالاور با توانمی را ناقص سلالاازی. مشلالاتق د

 GC اما شود، نمی داده نشان DB-5 مويرگی های ستون در روش اين در ها معمولاً افدرين. نیستند تشخیص قابل همیشه مصرف
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 مانند) مصرف کم اولیه های آمین بالای سطوح برای و( آمفتامین مت مانند) ثانويه های آمین.رسد می اوج به شدن مصرف کم برای

 داد . تشخیص توان می را GC  ستون  به شرايط بسته نامنظم، شکل با GC های پیک صورت به معمولاً ،( آمفتامین

 های آنالیت از يک هر برای آنالوگ( مثال دوتريوم عنوانبه) ايزوتوپی يک از اسلالاتفاده با توان می را ناقص سلالاازی مشلالاتق مشلالاکل. ه

 می فراهم ناقص سازی مشتق رغم علی را سازی کمی امکان رساند . اين حداقل ترکیب به آن برای داخلی استاندارد عنوانبه هدف

 .کند

زياد نیاز  های رقت به اگر يا شده نبود مشتق نمونه کاملا اگر(: اصلی جذبی ماده از کمی مقدار کردن رقیق) B سازی رقیق روش. 2

 همچنین روش اين. کنید مراجعه بالا ۱ بخش در يادداشلالات به. کرد اسلالاتفاده روش زير از توان می ،(۱:5 حدود از بیشلالاتر مثلاً) بود

 شود . استفاده شود تعیین سازی کامل صورتی که مشتق در است ممکن

سید از کمی مقدار. آ شده از ا ستمال نمونه اولیه جذب   شده سازی شبیه خالی نمونه يک از جذبی محلول لیتر میلی ۱۰ به را د

 شلاده سلاازی شلابیه نمونه از کننده رقیق محلول و شلاود کنیدتا رقیق اضلاافه آن به را دو هر. مجدد اسلاتخراج کنید   کنید و رقیق

شیشه ای يک به مستقیماً شود لیتری میلی 25 سانتريفیوژ تمیز لوله   برای مثال، عنوانبه. برويد 8 مرحله به و( 7f مرحله) منتقل 

 خالی نمونه يک از لیتر میلی 9 با دهید و انتقال لیتری میلی 25 لوله به اصلالالی را از محلول جذبی لیتر ، يک میلی۱:۱۰ رقت ايجاد

 .کنید  رقیق شده سازی شبیه

 محلول داخلی و استاندارد اسپايک محلول حجم همان  از استفاده با شده رقیق نمونه مشابه بايد شده سازی شبیه خالی نمونه ب .

 میکرولیتر 8۰ و جذبی محلول لیتر میلی ۴۰با اصلالی نمونه اگر مثال، عنوانبه. شلاود شلاد تهیه اسلاتفاده اصلالیکه در نمونه  جذبی

سپايک محلول ستاندارد ا ضافه داخلی ا شده بود، نمونه ا  الکل حجم. کنید آماده ترتیب همین به شده را سازی شبیه شده جذب 

 ای پنبه گاز دستمال( متر سانتی 7.5 در متر سانتی 7.5) اينچ 3×  اينچ 3 هر در لیتر میلی3 حدود مثال عنوانبه) کننده مرطوب

 است. ۱9 مرحله  درمحاسبات( V3/ V4) رقت فاکتور يک که شامل. شود  می زده تخمین (لايه ۱2

 محلول لیتر میلی ۱۰ به شده اصلی رقیق جذبی ماده لیتر میلی حسب بر حجم بر تقسیم لیتر میلی V3/ V4  =۱۰ مثال عنوانبه)

 .است ۱۰ يا لیتر میلی ۱/  لیتر میلی ۱۰ مثال عنوانبهبالا  در رقت عامل(. شده سازی شبیه نمونه از

 اسپايک محلول حجم V1 از برای استفاده (وجود صورت در) ۱9 مرحله را در داخلی استاندارد اسپايک محلول حجم در تفاوت . ج

 است تصحیج کنید . شده اضافه نشده نمونه اصلی رقیق  به که داخلی استاندارد

 برای مورداسلاتفاده( ايزوپروپانول يا) ازمتانول باقیمانده حجم که دهد می کمی نتايج صلاورتی در تنها سلاازی رقیق روش اين: توجه 

 معمول طور به)باشلاد . کالیبراسلایون اسلاتانداردهای تهیه در مورداسلاتفاده مشلاابه حجم دقیقاً نمونه مرطوب دسلاتمال کردن خیس

نده الکل در لیتری میلی چند انحرافات.  (کنید مراجعه 6جدول  به لیتر، میلی 3 حدود  رقیق های نتايج نمونه بر تأثیری باقیما

 رسد . می اند شده رقیق که هايی درصدی نمونه چند خطای به نهايی نتايج در اما داشت، نشده نخواهد

نده حلال در تفاوت از ناشلالالای احتمالی . خطای د . زد تخمین کننده مرطوب الکل و جذبی محلول برای حجم توان می را باقیما

 با شلالاده مطابق اضلالاافه الکل لیتر میلی 3 جذبی و محلول لیتر میلی 3۰ در دو هر را اسلالاتانداردهای کالیبراسلالایون و نمونه دسلالاتمال

 هر در( معکوس معادل) درصد ± 3 تقريباً ها نمونه در( نهايی نتايج و) حجم احتمالی کنید.خطای کالیبراسیون فرض استانداردهای

 باشد . می (لیتر میلی 33 در لیتر میلی ۱ ± اختلاف يعنی) ها درنمونه باقیمانده الکل در تفاوت لیتر میلی
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شده به لیتر میلی ۴ و جذبی محلول لیتر میلی ۴۰ برای ضافه  ستانداردهای الکل ا سیون ا  اختلاف لیتر میلی هر برای خطا ، کالیبرا

 نیست مشخص باقیمانده مرطوب الکل حجم که آنجايی از حال، اين با(. لیتر میلی ۴۴ لیتردر میلی ۱ ± اختلاف يعنی) است 2٪ ±

 ممکن خطای حداکثر حال، اين با.نیست تشخیص قابل واقعی خطای شد مشخص باشد، جذب دستمال نمونه که تواند زمانی نمی و

 هنگام در لیتر میلی 6 حدود تواند می شده توصیه مرطوب دستمال الکل يک مقدار حداکثر که آنجايی از. کرد محاسبه توان می را

 استانداردهای به شده اضافه لیتری میلی 3 الکل از لیتر میلی 3 منفی يا مثبت انحراف تواند می فقط باشد،( مرطوب چکیدن) اشباع

 در مانده باقی الکل حجم در تفاوت دلیل به نتیجه يک در خطا حداکثر باشد.بنابراين، داشته کالیبراسیون وجود

 .باشد لیتری میلی يک خطای برابر سه تواند می تنها استانداردها با مقايسه در ای پنبه گاز نمونه يک

  ± يا بزرگتر، سلالاه برابر لیتر میلی 3 ± برای خطا حداکثر اسلالات، ± 3.۰3 لیتر میلی ۱ ± برای خطا که آنجايی از حجم در تفاوت

 پاک و الکل اضلاافی مقدار دادن فشلاار از پس گاز های که نمونه اسلات بعید زيرا بود خواهد اين از کمتر خطا عمل، در .اسلات 9.۱٪

 لیتر میلی 2 تا ۱ بین ماند می باقی مرطوب دسلاتمال در که الکلی عملی شلاوند. مقدار اشلاباع  کاملاً يا خشلاک کاملاً سلاطج کردن

ست شده رقیق های نمونه. شود می معنی شده رقیق های نمونه برای نهايی نتايج در ٪6+ و ٪3+ بین خطای به اين. ا  تأثیر تحت ن

 .است آمفتامین مت روش کلی دقت خطا در اين. گیرند نمی قرار

 (:شده خشک های نمونه از جذبی مواد شدن رقیق) C سازی رقیق روش. 3

 .شود اصلاح ها نمونه در باقیمانده الکل دقیق مقدار دانستن با است ممکن حد از بیش های نمونه برای رقت خطاهای

 خطا اين، از بهتر. شلالاود می تعیین خشلالاک و تر وزن بین تفاوت اسلالات با ممکن گاز دسلالاتمال هر در باقیمانده حلال( وزن يا) حجم

 .شود حذف ،(گیری وزن بدون) ها نمونه شدن خشک از پس افزودن، با شده رقیق های نمونه برای است ممکن

 (.لیتر میلی 3 يعنی) شود می اضافه کالیبراسیون استانداردهای به که کننده مرطوب الکل شده شناخته حجم همان

 تمام زيرا داشلالات، نخواهد وجود رقت خطای باقیمانده الکل، در تفاوت دلیل به باشلالاد، داشلالاته رقت به نیاز نمونه هر اگر آن، از پس

 نمی توصیه هوا در ها نمونه کردن خشک بود اما خواهند جذبی کل محلول حجم و الکل يکسان حجم دارای استانداردها و ها نمونه

باشلالاد  میدانی های نمونه در تواند نمی که نمکی غیر حالت در آن بودن فرار دلیل به آمفتامین مت احتمالی رفتن بین از شلالاود زيرا

 روشی عنوانبه کردن خشک. شود باعث آلودگی است ممکن کردن خشک و توزين برای ها نمونه دستکاری همچنین.ممکن است 

شار که هايی آنالیت برای شکیل به تمايل يا برود، بین از فرآيند اين در که بالاست آنقدر بخار ف صیه الکل با آزئوتروپ ت  نمی دارد تو

صا زمانی اين. شود صو ست مهم مخ سازی برای حیاتی اقدام سطوح که ا صلاحی پاک سیون پايین ترين محدوده انتهای در ا  کالیبرا

 .نیست مناسبی گزينه کردن خشک باشند، شده جذب قبلاً ها نمونه باشد. اگر
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 مت آمفتامین و داروهای غیر مجاز

METHAMPHETAMINE and Illicit Drugs 
 

 9109 :شماره روش

  اکتبر 17تاریخ ایزو:  

2011 

CAS: 537-46-2                        RTECS: SH4910000 

                          C6H5·CH2·CH(CH3)·NH·CH3فرمول شیمیایی:          

 149.24     وزن مولکولی:

 یخ -شیشه  –کریستال  -اسامی مترادف: اکستازی

درجه سانتی گراد، حلالیت  25در  87/9برابر  Pka میلی متر جیوه، 163/0درجه سانتی گراد برابر  25ویژگی ها: فاقد نقطه ذوب، فشار بخار در دمای 

 گرم 33/1میلی لیتر آب  100درجه سانتی گراد در  25در آب در دمای 

 جزئی :نوع ارزیابی

  :OSHA:                                                                     NIOSH                                                                                          حد مجاز:

 سنجش

 اسپکتروفتومتری massگاز کروماتوگرافی /  روش انداز  گیری:

 : مت آمفتامینترکیبات آنالیت

 - متعادل کردن:

 6مراجعه به جدول  -استانداردهای دستمال مرطوب کالیبراسیون:

 -: مورداستفاد محدود  استانداردهای کالیبراسیون 

 -محدود  تشخیص:

 7a – 7b : جدولدقت نمونه بردار

 میکرولیتر 2: حجم تزریق

 -حلال جداسازی:

 فاز جامد استخراج:

  -: فاز موبایل

 میلی متر 32/۰متر *  3۰: مويرگی يا مويینه سیلیس مذاب ستون

 - آشکار ساز:

 میلی لیتر در دقیقه  5/۱: هلیومگاز حامل

ساز:  – 255تزريق:  دما: شکار سانتی گراد ) 9۰ستون  – 285آ  2درجه 

درجه سلالاانتی گراد در دقیقه( به  ۱۰درجه سلالاانتی گراد ) 3۱۰دقیقه( تا 

     دقیقه 6مدت 

 نمونه برداری

 (Wipe): گاز يا پارچه نخی نمونه بردار

 میلی لیتر در دقیقه  2-۱ :دبی

 سانتی متر مربع  ۱۰۰: سطح نمونهحداقل 

 سانتی متر مربع  ۱۰۰۰ حداکثر سطح نمونه:

 : ترجیحاً انتقال در يخچال روش انتقال نمونه

 درجه سانتی گراد  6روز در کمتر از  3۰: حداقل ماندگاری نمونه

  نمونه شاهد به ازای هر ست نمونه ۱۰تا  2: نمونه های شاهد
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 صحت مراقبت های ویژه:

 میکرو گرم در نمونه  3۰محدوده مطالعه: 
  9باياس: جدول 

 دقت کلی: بازيابی سطج انجام نشده است.

 7a – 7b صحت: جدول

 :کاربرد

داروهای  وتحلیلتجزيهسلالاانتی متر مربع( اين روش برای  ۱۰۰۰يا  ۱۰۰میلی گرم نمونه اسلالات.  )نمونه  6۰تا  ۰5/۰برای مفت آمفتامین محدوده 

صاف و  سازهاپیشمنتخب و  سطوح  ستفاده از دستمال مرطوب روی  شد. روش نمونه برداری با ا شگاه های دارويی می با سطوح در آزماي بر روی 

 غیر متخلل آزمايش شد.

 مداخله گرها:

 هیچ تداخل کروماتوگرافی شناسايی نشده است. آب، سورفکتانت ها و پلی ال ها از مشتق سازی جلوگیری می کنند.
 های دیگر:روش 

از کروماتوگرافی  9۱۱۱گیری چندين دارو استفاده می کنند روش برای اندازهGC/MS مايع و گاز کروماتوگرافی -از استخراج مايع 9۱۰6روش  
 .برای اندازه گیری مت آمفتامین استفاده می کنند Lc/msجرمی  سنجیطیفمايع / 

 وسایل و تجهیزات لازم

 B وسلالالاتیبه پ زات،یدر مورد تجه ژهيو یدسلالالاتورالعمل ها یتوجه: برا

 .دیمراجعه کن

معادل آن را پاک  اي هيلا ۱2متر(  یسلالالاانت 7.6×  7.6) ی. گاز پنبه ا۱

 .دیکن

 لنیپروپ یپل تریل یلیم 5۰و حمل نمونه:  ی. ظرف نگهدار2

 اي( PTFE) لنیتترافلوئوروات یپل یبا درپوش ها وژیفيسانتر یها لوله

 .معادل

 انتگرالگر، با ستون و ،یسنج جرم فیط /یکروماتوگراف گاز. آشکارساز 3

 .۱-9۱۰9به ص. 

 فاز مخلوط ونی( تبادل کاتSPE. استخراج فاز جامد )۴

 (دیمراجعه کن E وستیاستخراج آبدوست )به پ یها ستون

 :GC یها اليو و یجمع آور ی. لوله ها5

متر( با  یلیم ۱۰۰متر در  یلیم ۱3) یا شلالالاهیشلالالا شيآزما ی. لوله هاآ
 PTFE یدرپوش ها

با حجم محدود،  تریل یلیم GC ،2خودکار  ینمونه بردار یها اليو ب

 )کهربا تریکرولیم 3۰۰-5۰۰

 شود(، و درپوش ها. یم هیها توص اليو

 .mL-25۰و  -۱۰۰، -۱۰: یحجم ی. فلاسک ها6

 . L-۴معرف،  ی. بطر7

 :عاتي. انتقال ما8

 .μL-۱۰۰و  -25، -۱۰. سرنگ ها: آ

 مواد شیمیایی مصرفی

 A وسلالالاتیها به پدر مورد معرف ژهيو یهادسلالالاتورالعمل یتوجه: برا

 .دیمراجعه کن

 ۱فهرست شده در جدول  یها تی. آنال۱

 8aفهرست شده در جدول  یاز استانداردها یداخل ی. استانداردها2

 مانده یبدون باق یلی. حلال ها، نمرات تحل3

 (IPA) زوپروپانولي. اآ

 متانول .ب

 (CH2Cl2) ديکلر لنیمت .ج

 ليتریاستون .د

 [AR] یلی)معرف تحل ظیغل کيدروکلریو ه کيسولفور یدهای. اس۴

 (ابیفلزات کم زیآنال یدهايگر اي

. مقطع 28-3۰٪، A.C.S، (NH4OH) ومیآمون دیلالادروکسلالالایلالا. ه5

 یلیتحص
 .A.C.S ،٪95≤ ،یستالي. بنفش کرA.C.S ،٪95≤ ،یآب مولی. بروموت6

صف ی. گازها7 شک  یبرا تروژنیگاز حامل، ن یبرا ومیشده: هل هیت خ

 کردن

8 .MSTFA (N-methyl-N-trimethylsilyl-trifluoro-

acetamide)  عاملی مشتق ساز 

-MBHFBA (N-methyl-N,N. مشلالالالالالالالاتلالالالالاق 9

bisheptafluorobutyramide) 

 عامل

۱۰ .۴،۴’-Dibromooctafluorobiphenyl ،99٪ 
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 .تریل یلیم 5مصرف،  کباريبا نوک  یکیمکان پتیپ .ب

 .تریل یلیم 5تا  ۱: یتکرار یپخش کننده ها .ج

 .تریکرولیم ۱۰۰تکرار کننده:  ايسرنگ  .د

 .تریکرولیم 25۰. سرنگ: ه

 . فورسپس.9

)نگاه  دیاجتناب کن لیني. از دستکش وليترین اي. دستکش: لاتکس ۱۰

 (.2، توجه ۱ مرحله ،ی، نمونه بردار3-9۱۰9به  دیکن

 .قهیدور در دق 3۰-۱۰ تیبا قابل یچرخش کسری. م۱۱

 یها نرخ میپورت خلاء و قابل تنظ 36تا  ۱2خلاء با  فولدی. جعبه من۱2

 انيجر

درجه  35 یدما حفظ با حمام آب قادر به تروژنی. دستگاه دمنده ن۱3

 گرادیسانت

 گرداب. کسری. م۱۴

 پاستور. پتی. پ۱5

 .pH. کاغذ ۱6

فوت( ساخته شده  x 1فوت  ۱ ايمتر ) یسانت x 10 ۱۰. الگو: دهانه ۱7

 .PTFEورق  ايمصرف نسبتا سفت  کباري یمقوا از

 حمل و نقل. یسرد برا یرسانه ها ريسا اي خي .۱8

 (IIنوع  ASTM) زهیوني. آب د۱۱

 ل های داخلی قبل از نمونه برداریآماده سازی کپسو

 .دیمراجعه کن A وستیدر مورد محلول ها به پ ژهيو یدستورالعمل ها یتوجه: برا

 ی( نگهدارگرادیدرجه سانت 6>) خچاليآزاد محلول ها را در  هيپا عنوانبه غلظت (. محاسبه۱)جدول  دیکن هیرا ته موردنظر تیآنال ی. محلول ها۱

 .دیکن

 .دیها را از نور محافظت کن محلول

 شوند. یم هیدر متانول ته تریل یلیگرم در م یلیم 2-۱استوک در حدود  ی. محلول هاآ

 هر کدام در متانول. تریل یلیدر م کروگرمیم 2۰۰حدود  یها محلول. شوند یم هیکردن استاک ته قیبا رق تیآنال اسپايک یمحلول ها .ب

 .دیکن هیته تریل یلیبر م کروگرمیم 2۰۰را در متانول در حدود  یاستاندارد داخل اسپايک. محلول 2

 دیاضافه کن ولتيو ستاليگرم کر یلیم 2از داخل، حدود  تریل یلیم 2۰هر  ی: به ازاتوجه

 ها اسپک شده اند. نمونه کمک به نشان دادن کدام یبرا spikingحل استاندارد  راه

 .زهیونيآب د تریل ۴ به اسیدسولفوريک. دیکانکس اضافه کن تریل یلیم 22. اسیدسولفوريکمولار  ۰.۱: محلول واجذب. 3

 ۴:۱در  تریل یلیگرم در م یلیم ۱بلو:  مولیبروموت pH. محلول نشانگر ۴

 .زهیوني: آب دزوپروپانوليا

 .زوپروپانوليدر ا تریل یلیگرم در م یلیم 3-2: ولتيو ستالي. شاخص کر5

 M ۰.۱ ی(: آبSPE. محلول شستشو با استخراج فاز جامد )6

 دیکن قیرا در آن رق ظیغل کيدريکلر دیاس تریل یلیم 8.3: کيدروکلریه دیاس

 شود. قیرق تریل ۱تا  IIنوع  ASTMآب، با آب  تریل یلیم 8۰۰ حدود

 .دیکن هیتازه ته.روزانهرا . SPE: 80:20:2 CH2Cl2:IPA:NH4OH v/v ی. محلول شستشو7

 تریل یلیم ۱۰۰متانول؛ با متانول تا  تریل یلیم 8۰در حدود  دیاسلالا کيدروکلری. هconc تریل یلیم 2.5مولار در متانول:  ۰.3 کيدريکلر دی. اسلالا8

 شود. یم قیرق
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 (.یاری)اخت لیفن یاکتافلوئوروب-برومويد-۴،۴تریل یلیدر م کروگرمیم ۴ یحاو ليتری: استونیکننده مشتق ساز قی. حلال رق9

 

 نمونه برداری

 .دیمراجعه کن C وستیبه پ یبرداردر مورد نمونه ژهيو یهادستورالعمل یبرا

متانول  تریل یلیم ۴تا  3 باًيتقر . دستمال مرطوب را باديرا از بسته محافظ آن بردار یدستمال گاز کي د،يجفت دستکش جد کي. با استفاده از ۱

 (.زوپروپانوليا اي)

 .دیدرصد از حلال استفاده نکن 8۰ باًيمرطوب کردن تقر یبرا ازیاز حلال مورد ن شی: ب۱ توجه

 .از آن شود دنیچک لیاز حد ممکن است باعث از دست رفتن نمونه به دل شیدستمال گاز حلال ب هیناح

 نمونه ها یآلودگ فتالات و ینرم کننده ها یشستشو لیپتانس لیبه دل دیاستفاده نکن لینيو ی: از دستکش ها2 توجه

 (.دیالگو بچسبان یرونی)ممکن است در لبه ب دیقرار ده یمورد نمونه بردار هیناح ی. الگو را رو2

ضربات  یمورد نمونه بردار سطج ستفاده از  شار محکم، با ا  یافق Sحرکات  و با تا کنید داخلبه را  در معرض پد. طرف دیپاک کن یعمود Sرا با ف

 .دیپاک کنی عمود S-strokesبا  دوبارهرا  هیو ناح دیپد را تا کن گريبار د کي. دیرا پاک کن هیآن ناح

 
 .ديو با درپوش ببند دیو در ظرف حمل و نقل قرار ده دی. پد، سمت باز را به داخل تا کن3

ص طیمح یرو مرتبط نیآم نيو چند نیکه مت آمفتام ی. در حالدیکن ی( نگهدارºC 6>) خچالي: نمونه ها را در نکته شده حداقل  هیپاک کن تو

 هستند، دارياتاق پا یروز در دما 7به مدت 

 (.دینیرا بب ۴شود )جدول  یم هیکردن در اسرع وقت توص سرد

 .دیاستفاده کن ديمصرف جد کباريقالب  کياز  اي دیکن زیتم ینمونه بعد یالگو را قبل از استفاده برا اي. ۴

 .دید برچسب بزنشناسه نمونه منحصر به فر کي. هر نمونه را به وضوح با 5

 .دیکن هیته یخال لدیف کيبا  یهر ده نمونه حداقل دو قسمت خال ی. برا6

 تا از آنها استفاده کند. دیقرار ده یلیتحل شگاهيآزما یبرا یرسانه خال 3حداقل  ن،ي: علاوه بر اتوجه

 .باشد لدیاز همان قسمت ف ديبا یخال یرسانه ها یبرا مورداستفادهدستمال مرطوب  اهداف

 آماده سازی نمونه:

 .دیمراجعه کن D مهینمونه به ضم یدر مورد آماده ساز ژهيو یدستورالعمل ها یبرا

 . دفع از رسانه:7

 .دي. درپوش را از ظرف حمل و نقل بردارآ

 دیبزرگتر انتقال ده ظرفبه طور شل در ظرف جا شود. اگر نه، نمونه را به  دي: دستمال مرطوب نمونه باتوجه

 .دیهر نمونه پاک کن یرا رو یاستاندارد داخل اسپايکمحلول  تریکرولیم 6۰ .ب

 .دی( اضافه کناسیدسولفوريکمولار  ۰.۱) یمحلول واجذب تریل یلیم 3۰. ج

 ديیرا بشو ی: اگر نمونه ها به ظرف بزرگتر منتقل شده اند، ظرف حمل و نقل اصلتوجه

 .ديزيشستشو را در ظرف بزرگتر بر عيو ما دی، تکان دهمحلول واجذب با

 .دیمخلوط کن اي یچرخش کسریم کي یلوله ها رو یرا با برگرداندن انتها اتيو محتو ديرا محکم ببند درپوش

 ساعت. کيحداقل  یبرا قهیدور در دق 3۰-۱۰در  معادل

 .دیکن می( تنظM 3تا  2.5شده ) قیرق کيرا با سولفور pH از،نی صورت در. باشد ۴ ≥حدود  ديکه با دیکن یرا بررس PH .د

 .دیمخلوط کن دیچند بار پس از هر افزودن اس یوارونگ ايرا با تکان دادن  اتيمحتو د،یاس یصورت قطره ا به

 PH یاز بررس قبل

 .دیمنتقل کن یتریل یلیم 25 یا شهیش وژیفيلوله سانتر کيرا به  يیرو عيما تریل یلیم ۱۰. پس از مخلوط کردن، ه
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هفته  کيحداقل به مدت  محلول واجذب در ها تی. آنالدیکن ینگهدار خچالي: اگر قرار است استخراج در روز بعد انجام شود، نمونه ها را در توجه

 هستند. داريپا خچاليدر 

 . روش استخراج فاز جامد:8

 علامت است کي یتون دارا. هر مارک سدیرا انتخاب کن E وستیفهرست شده در پ SPE یاز ستون ها یکي. انتخاب ستون: آ

که  يیداروها یشستشو ليکار کند. پروفا زین ممکن است SPEستون  یمارک ها ريمتفاوت است. سا یکم انيو مقاومت در برابر جر هيتهو روش

 از موارد مشخص شده ریغ شوند نییقبل از استفاده از ستون ها تع ديشوند با زیآنال ديبا

 دی. خط خلاء را به آن وصل کندیوصل کن فولدیمن یخلاء رو یرا به پورت ها SPE یستون ها: ستون ها یراه انداز .ب

 .psi 3۰-25خلاء  تیخلاء با قابل پملا

 .دیستون آماده کن ۱( متانول و سپس تریل یلیم 3حجم ستون ) ۱: هر ستون را با هي. تهوج

 ستون است ۱/3 هياز مارک ها حجم تهو یبرخ ی. براIIنوع  زهیونيستون آب د حجم

 دیکن یمحصول را بررس اتی. ادبجلد

 انيسرعت جر که دیکن میتنظ یرا طور ی. جاروبرقدیکن یریبارگ دیاس محلول واجذباز نمونه  تریل یلیم 5را با  SPE: هر ستون یبارگذار .د

 متفاوت است انيبه دست آوردن آن نرخ جر یبرا ازیاست. خلاء مورد ن قهیدر دق تریل یلیم 2-۱حدود 

 .SPEستون  یتجار نام

حجم ممکن  نياز مارک ها ا یبرخ ی. براديیمولار بشو ۰.۱ یآب کيدروکلریه دی( استریل یلیم 3حجم ستون ) ۱اول: هر ستون را با  ی. شستشوه

 دیکن یمحصول را بررس اتی. ادبابديکاهش  تریل یلیم 2 اي ۱است به 

fدیاضافه کن 3 اي 2. متانول را در ديیحجم ستون متانول بشو ۱دوم: هر ستون را با  ی. شستشو 

 .ديزي. تمام پساب ها را دور بردیجدا کن یمقدار کم ،یآب دیاس یاز شستشو نانیاطم یبرا

gیآثار آب در ستون ها ني. خشک کردن: آخر SPE دیحذف کن ريز یستون ها انیهوا از م دنیرا با کش. 

ممکن اسلات به  انيدر برابر جر مقاومت با بالا يیسلاتون ها اي سیلیبر سلا یمبتن SPE ی. سلاتون هاقهیدق 5( به مدت psi 25خلاء )مثلاً  شيافزا

 داشته باشد. ازین یبه خشک دنیرس یبرا یشتریزمان ب

 دیشستشو ده تریل یلیم 3ها را با  تی. آنالدیهر ستون قرار ده ريمتر را در ز یلیم ۱۰۰×۱3 یجمع آور یشستشو: لوله ها ساعت

 ،v/v ظیغل ومیآمون دیدروکسی: هزوپروپانولي: اديکلر لنیمت 8۰:2۰:2شستشو ) محلول

 سلارعت. اسلات نياز مارک ها ا یبرخ یکمتر باشلاد. برا اي قهیدر دق تریل یلیم ۱ انيکه سلارعت جر دیکن میتنظ یآماده شلاده(. خلاء را طور تازه
 شوند. یشسته م تریل یلیم نی( در اولرهیو غ نیآمفتام مت ن،يافدر ن،یها )مانند آمفتام تیآنال شتریممکن است بدون خلاء اعمال شود. ب انيجر

 .دیاضافه کن ولتيو ستاليمحلول کر تریکرولیم 5شستشو، حدود  عيما یحاو ی: به هر لوله جمع آورری. تبخ9

 شوند یم ریتا خشک شدن تبخ یمولار در متانول. نمونه ها به آرام ۰.3 کيدريکلر دیاس تریکرولیم ۱۰۰

 خارج شوند ریدر مدت چند از حمام تبخ دي. نمونه ها باگرادیدرجه سانت 35-25 یدر دما تروژنین دنیدم

 ستاليماند. رنگ بنفش کر یم یو بنفش باق دیمخلوط سف یايبقا کيبعد از خشک شدن  قهیدق

 ماند یم یباق a یستاليشود. رنگ بنفش کر انينما شتریدر هنگام خشک شدن ب ماندهیکند تا باق یکمک م بنفشه

 به بنفش در طول غلظت و خشک شدن. ليما یثابت تا آب یآب

 .دیاضافه کن یاریماده اخت یحاو ليتریاستون تریکرولیم ۱۰۰.( دیهود انجام ده ري: )در زی. مشتق ساز۱۰

 دیبه آن اضافه کن MBHFBA تریکرولیم 25و  MSTFA تریکرولیم dibromooctafluorobiphenyl. 25 هيثانو یداخل استاندارد

 دني. )ددياضافات درپوش بگذار نیرطوبت اتمسفر بر معرف ها، لوله ها را ب ریاز تأث یریجلوگ ی. براسفارش

 .دیورتکس کن هیثان 5تا  ۴.( هر لوله را حدود دیلوله باز نکن 6 اي 5از  شیدر هر بار ب ريز ادداشتي

 .دی( منتقل کنتریکرولیم 5۰۰-3۰۰کم حجم ) يیبر خودکار کهربانمونه یهااليپاستور، هر مخلوط را به و پتیاستفاده از پ با

 درپوش یها اليو

 .شودیانجام م ونیلاسیلیس لیمت یتر ژهيواتاق، به یدر دما هایسازاز مشتق ی: برخ۱ یادآوري
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 شده. هیتوص اي یقبل شيبه گرما ازیشود. بدون ن یکامل م قيستون پس از تزر یرو یساز مشتق

ساز2 نکته شد رهیت یآب ديشده با ی: رنگ محلول باز شن  شد. اگر رنگ رو ست رطوبت  ستادن،يدر هنگام ا یا روزهیف اي یآب. تا بنفش با ممکن ا

شد )و شته با شند اليوجود دا ست نبوده با ست(. چن یاندازه کاف به. ها ممکن ا شده ا سته  شروع  8در مرحله  ديبا يینمونه ها نیمحکم ب از زمان 

 یچند روز در دما یمحلول ها برا. درب بسته شده باشند منيها به طور ا الي. اگر وستندین داريدر حیور رطوبت پا مشتقات. مجدد پردازش شوند
 شود.( یم هیتوص يیکهربا یها الي)و دیها را از نور محافظت کن اليو د.شون یم ینگهدار خچاليهفته در  کيخواهند بود و حداقل  دارياتاق پا

 دیمراجعه کن ۱7-۱5، مراحل MEASUREMENT. )به دیکن زیآنال GC-MSها را توسط  QC. نمونه ها، استانداردها، بلانک ها و ۱۱

 .(۱-9۱۰9. پ

 کالیبراسیون و کنترل کیفی:

ستون و موردنظر تیمشتقات آنال یبرا یزمان نگهدار نیی. تع ستفاده از  صفحه  یکروماتوگراف طيشرا با ا شده در   ۱۰. جدول ۱-9۱۰9مشخص 

 دهد. یرا نشان م یکروماتوگرام معمول کي ۱. شکل یو مواد تقلب سازهاپیشمختلف،  یداروها یرا برا یمعمول ینگهدار یزمان ها

 یلیتحل محدوده پوشش دادن یبرا 6انتخاب شده از جدول  یخال یجا کيو  ونیبراسیروزانه با حداقل شش استاندارد کال ونیبراسی. کال۱3

 دیاز انبار دارو را اضافه کن یشناخته شده ا ري: مقاددیآماده کن ريرا به شرح ز تیآنال اسپايک. محلول آ

در  کروگرمیم 2۰۰ باًيمحلول تقر نيا غلظتی شنهادیپ نالیف کي. دیکن قیو با متانول به حجم رق دیقرار ده یفلاسک حجم کيها را در  محلول

 است. تریل یلیهر م

نداردها .ب نه را در ظروف حمل و نقل تم یخال یو جاها ونیبراسلالالایکال یاسلالالاتا  یها لوله .دی( آماده کنتریل یلیم 5۰مثال،  عنوانبه) زیرسلالالاا
 معادل آن(. اي لنیپروپ یپل وژیفيسانتر

در صورت استفاده از گاز  یرسانه ا یاستانداردها ی( ممکن است به جایبدون افزودن رسانه پاک کن خال ی)استانداردها عيما ی: استانداردهاتوجه

 نمونه ها. یبرا یپنبه ا

ستفاده از ا زوپروپانوليا ايمتانول ) تریل یلیم 3 .ج صورت ا ضافه کن زوپروپانوليدر  ستاندارد .دیبا نمونه ها در مزرعه( به هر کدام ا سیکال ا و  ونیبرا

 یرسانه خال

، 6به جدول  تریل یلیم ۴ تا .دیده شي( را افزازوپروپانوليا ايشود، متانول ) یهر نمونه از دو دستمال گاز استفاده م ی: اگر به طور معمول براتوجه

 .دیمراجعه کن 2 یپاورق

ستق .د سپک کردن م ص م،یبا ا شخ سپايکاز محلول  یحجم م ستاندارد کال تیآنال ا سیرا در هر ا سانه  یرو دیوارد کن ونیبرا راه حل. از حجم  اير

 دیاستفاده کن موردنظرپوشش  یبرا 6شده در جدول  شنهادیاسپک پ یها

 .دامنه

 (، خشک کردن، وSPEدفع، استخراج فاز جامد ) قيرا از طر نهاياز ا کي. هر ه

 .یدانیم ی( به همراه نمونه ها۱۱تا  7)مرحله  یمشتق ساز مراحل

f(دیمراجعه کن ۱7-۱5مراحل  ،یری. )به اندازه گدیکن وتحلیلتجزيه یدانیم یرا همراه با نمونه ها نهاي. ا. 

 [.۱۰] دیکن هیته سيماتر خیو م سيماتر خی( با مQDو  QC) یتکرار تیفیکنترل ک ی. نمونه ها۱۴

نمونه  نيا هیته یبرا یلیتحل شلاگاهيآزما. ردیشلاما قرار گ اریدر اخت ديدر مزرعه با ینمونه بردار یبرا مورداسلاتفادهاز همان قسلامت  ی. گاز پنبه اآ

 شده. کیاسپ سيماتر تیفیکنترل ک یها

محدوده  یرا برا 6)جدول  یلیتحل محدوده. شلالالاوند هیداخل ته یبه طور مسلالالاتقل در غلظت ها دي( باQDو  QC) تیفیکنترل ک ینمونه ها .ب
 .(دینیغلظت قابل اجرا بب

 همراه باشد. QDو  QCبا هر جفت  دي( باQB) تیفیرسانه کنترل ک کي .ج

 .دیده شيشده است افزا شنهادیپ 6هدف همانطور که در جدول  تیاز آنال یرا با مقدار مشخص QDو  QC .د

 .دیمنتقل کن ديرا به ظروف حمل و نقل جد زیتم ی. دستمال هامن

ii 3 دیدر پاک کردن( به هر دستمال اضافه کن زوپروپانوليدر صورت استفاده از ا زوپروپانوليا ايمتانول ) تریل یلیم. 

III نشان داده شده است،  6. همانطور که در جدولQC  وQD دیده شيافزا تیاز آنال یرا با مقدار مشخص. 
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 .دیاستفاده کن زیاستفاده شده است، از دو دستمال تم یلیمجموعه تحل کياکثر نمونه ها در  ی: اگر از دو دستمال گاز براتوجه

 دني. ددیده شيافزا تریل یلیم ۴متانول( را تا  اي) زوپروپانوليو ا دیبزن یدستمال گاز QD، و QB ،QCهر  یبرا

 .2 ی، پاورق6 جدول

 ی( به همراه اسلالالاتانداردها۱۱تا  7)مراحل ی، خشلالالاک کردن و مشلالالاتق سلالالاازSPEمراحل دفع،  قيرا از طر نديفرآ تیفیکنترل ک ی. نمونه هاه
 .یدانیم یو نمونه ها یخال یجاها ون،یبراسیکال

fد،یمراجعه کن یری. )به اندازه گدیکن وتحلیلتجزيه یدانیو م یخال ینمونه ها ون،یبراسیکال یموارد را همراه با استانداردها ني. ا 

 .۱7-۱5 مراحل
 اندازه گیری:

 .دیمراجعه کن G مهیبه ضم یریدر مورد اندازه گ ژهيو یدستورالعمل ها یبرا

 یکي( متشکل از CCV) استاندارد مداوم ونیبراسیکال ديیتأ ،یموارد خال ت،یفیکنترل ک ینمونه ها ون،یبراسیکال یاستانداردها وتحلیلتجزيه. ۱5

ستانداردها سیکال یاز ا ص یکروماتوگراف گاز GC/MSو نمونه ها توسط  هیاول ونیبرا شرا یها هیرا مطابق با تو صفحه  طيسازنده و  شده در  ذکر 
 دیکن میتنظ

9۱۰9-۱. 

شراآ صفحه  یسنج جرم فیط طي.  سازنده و آنچه در  صات  ساس مشخ ست، تنظ ۱-9۱۰9را بر ا شده ا سکن  یبرا دیکن میارائه  موارد  ايحالت ا

 کارت. میحالت س یبرا 5موجود در جدول 

 .دیکن قيتزر یدست ايخودکار  یریحجم نمونه را با نمونه گ .ب

شدن مشتقاتتوجه ستاندارد، تزر ايهر نمونه  زیو درست قبل از آنال : پس از آماده  ستاندارد متمرکز چند نيبالاتر قيا  ايپر کردن  منظوربهبار  نيا

 کند یدر پاسخ ابزار به آن کمک م رییبه حداقل رساندن هرگونه تغ نيا قيو پورت تزر ستون GCکردن  رفعالیغ

 .دیر دهخود هدف قرا یداخل یها را نسبت به استانداردها تیآنال

 شوند. ینگهدار خچاليدر  شتریب وتحلیلتجزيه ینیب شیدرب بسته شوند و در صورت پ عاًيسر ديها با اليو ،وتحلیلتجزيه. پس از ج

 ت،یهر آنال ژهي( وی)کم هیاول یها وني یاستخراج شده برا وني انيجر یها لی. استفاده از پروف۱6

 کیمساحت پ میتقس دیرا بر اساس محاسبه کن ینسب کیو مساحت پ دیکن یریرا اندازه گ یداخل( ی)ها( و استاندارد)هاتیآنال GC کیپ مساحت
آورده شلاده اسلات.  8و  7، 5در جداول  یداخل ی( و اسلاتانداردهای)کم هیاول یونهاي شلاده هیمناسلاب. توصلا یبر مسلااحت اسلاتاندارد داخل تیآنال

 در هر نمونه(. تیآنال کروگرمیدر مقابل م ینسب کی)مساحت پ نمودار. دیرا آماده کن ونیبراسیکال

 ینمونه از محدوده بالا جيها. اگر نتا نمونه آلوده هستند. اریاحتمالاً شامل موارد بس یمخف یهاشگاهيآزما هیاول یهایحاصل از بررس یها. نمونه۱7
سیکال یمنحن ست رق ممکن. ردیگ یقرار م GC اليفراتر رفت، نمونه در و ونیبرا س یمقدار کم ايشود  زیشده و مجدداً آنال قیا  هیاول دیاز دفع ا

مراجعه  H مهیساخت رقت ها به ضم یها تيدستورالعمل ها و محدود یشده است. برا لیشده و تحل مشتق شده و مجدداً استخراج شود. قیرق

 دیکن

 محاسبات:

 .دیکن نییتع شود،یم افتي هاطیکننده و در محپاک یهامربوطه که در نمونه تینمونه آنال/کروگرمیجرم را بر حسب م. ۱8

 .ونیبراسیاز نمودار کال یخال

 نمونه:/کروگرمیدر م تی، آنالC ،يی. محاسبه غلظت نها۱9

 
c (.ونیبراسیکال یشده از منحن نیینمونه تع/کروگرمی= غلظت در نمونه )به م 

V1/v2ابدي شيافزا یلازم است که حجم استاندارد داخل یحجم )فقط زمان جیتصح بي= ضر 
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 به بزرگتر دارند ازیکه ن یتيکامپوز یمانند نمونه ها -شود  یاسپک کردن نمونه ها استفاده م یکه برا یمحلول

 (.دیمراجعه کن ۴ ی، پاورق6(. )به جدول استانداردها است ونیبراسیکال یبرا مورداستفادهمتفاوت از حجم  - محلول واجذب حجم

V1 شود. یاسپک کردن نمونه ها استفاده م یکه برا یاستاندارد داخل اسپايکمحلول  تریکرولی= حجم بر حسب م 

V2 شود. یاستانداردها استفاده م شيافزا یکه برا یاستاندارد داخل اسپايکمحلول  تریکرولی= حجم بر حسب م 

V3/v4رقت، در صورت وجود. بي= ضر 

V3 =5  حجم ماده دفع تریل یلیم(8استخراج در مرحله  یکه معمولاً برا یd یگرفته م .)شود 

V4 شده است. قیرق یبا مواد خال تریل یلیم 5استخراج گرفته شده و تا  یکه در واقع برا یماده دفع تریل یلی= حجم بر حسب م 

 یاستاندارد داخل یواجذب حاو محلول

b (.ونیبراسیکال یشده از منحن نییتعنمونه /کروگرمی)به م ی= غلظت در رسانه خال 

V5/v2 لازم است ی)فقط در صورت حجم داخل یرسانه خال یحجم برا جیتصح بي= ضر 

 آن متفاوت است یشود با محلول استفاده شده برا یاستفاده م ايمد یخال یاسپک کردن فیا یکه برا یاستاندارد اسپايک محلول

 (.ونیبراسیکال یاستانداردها شيافزا

NIOSH Manual Analytical Methods (NMAM)نیپنجم متامفتام شيراي، و . . .on Wipes by SPE: METHOD 9109 به ۱، شماره ،

 32از  7صفحه  - 2۰۱۱اکتبر  ۱7 خيتار

V5 شود. یاستفاده م یرسانه خال کياسپا یکه برا یاستاندارد داخل اسپايکمحلول  تریکرولی= حجم بر حسب م 

 :دیگزارش کن ريمتر مربع( به شرح ز یدر کل سطج پاک شده )بر حسب سانت کروگرمیحسب مرا بر  'C. غلظت 2۰

 
μg  = C/ (.۱9نمونه )مرحله  

A متر مربع در هر نمونه. ی= کل مساحت پاک شده بر حسب سانت 

شده ب ،ی: به طور کلتوجه به  نکهيمربع، مگر ا متریسانت ۱۰۰/کروگرمیم متر مربع بود، مقدار را به یسانت ۱۰۰کمتر از  اي شتریاگر مساحت پاک 

سازمان صلاح یطور خاص توسط  شد. برا اي ازیدارد، مورد ن یقانون تیکه   ۴۰۰نمونه مرکب و مساحت آن  کيمثال، اگر نمونه  عنوانبهی مجاز با

 دیرا گزارش کن جيمتر مربع بود، نتا یسانت

سط به ممتر مربع و به طور  یسانت ۴۰۰در  کروگرمیم عنوانبه سد ز یمتر مربع نم یسانت ۱۰۰در  کروگرمیمتو ممکن  ینظارت یسازمان ها راير

 است اجازه ندهند

 دیرا جداگانه گزارش ده /کروگرمیهر دو م ،یاز سردرگم یریجلوگ یمتر مربع. برا یسانت ۱۰۰به  تيکامپوز جينتا نیانگیم

 ها. نمونه هر دو گسسته و مرکب ی( براAمتر مربع در هر نمونه ) ی( و مساحت کل پاک شده بر حسب سانتC) نمونه

 ارزیابی روش:

 است افتهيتوسعه  NIOSH یلیو توسعه روش تحل یرینمونه گ بهباتوجهروش  نيا

 شد یابياز ارز یدر محدوده ا 7bو  7aفهرست شده در جداول  یها تیآنال یروش برا ني[. ا۱۱] دستورالعمل

برابر سطج حد  3۰۰تا  ۱ باًيتقر سطوح غلظت ني. ایبردارنمونه طینوع مح نيچند یدر نمونه برا کروگرمیم 3۰در نمونه تا  کروگرمیم ۰.۱ باًيتقر

 دهد یاکثر موارد نشان م ی( را براLOQ) تیکم

 شود. ی[ گزارش م۴] بانیپشت یدر گزارش داده ها جيها نتا تیآنال

 شد نییدر تع عيما یاستانداردها یسر کي هی( با تهLOQو  LOD) صیتشخ حدود

 ها LODدر حالت اسکن.  وتحلیلتجزيهو  SPE NIOSH 9109، پردازش توسط محلول واجذب

 نیمت آمفتام یدر نمونه برا کروگرمیم LOD 0.1[ برآورد شدند. ۱2استفاده از روش بورکارت ] با

 سطج بود نيا رايشد ز میدر نمونه تنظ کروگرمیم ۰.۱ یرو LODدستمال مرطوب در حالت اسکن به دست آمد.  یرو
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 در نمونه( بوده است کروگرمیم ۰.۰2مثال،  عنوانبه) یتر نيیپا یهاLOD/LOQ. LODدر مطالعه  ونیبراسیاستاندارد کال نيتر نيیپا

 و یزی. تمديآ یتر به دست م نيیدر سطوح غلظت پا ونیبراسیکال یعمل با گنجاندن استانداردها در

 حداقل حداقل گنالیدر نمونه س کروگرمیم ۰.۱حفظ شود که در  یبه گونه ا ديبا یسنج جرم فیط عملکرد

 شود. یکارت راحت تر انجام م میکار در حالت س نياست. ا یابیقابل دست هيپا زيبرابر نو ۱۰تا  5

 نچيا ۴در  نچيا ۴متر(،  یسانت 7.5در  7.5) نچيا 3 نچيا 3 هيلا ۱2 ینخ یگازها نيقرار گرفت. ا یابيرسانه پاک کردن مختلف مورد ارز شش

(۱۰ 

 نچيا NU GAUZE® ،۴ هيلا ۴متر(  یسانت ۱۰متر در  یسانت ۱۰) نچيا ۴ نچيا AlphaWipe® (TX 1004) ،۴متر(  یسانت x 10متر  یسانت
 هيلا ۴متر(  یسانت ۱۰متر در  یسانت ۱۰) نچيا ۴

 TOPPER® 4 هيلا ۴ یهاو اسفنج ه،يلا SOF-WICK® 6( متریسانت ۱۰در  رمتیسانت ۱۰) نچيا ۴ نچيا MIRASORB® ،۴ یهااسفنج

 (.متریسانت ۱۰در  متریسانت ۱۰) نچيا ۴در  نچيا

 عمل نکرد. یبهتر از گاز پنبه ا یرسانه مصنوع چی[ آورده شده است. ه۴] بانیپشت یدر گزارش داده ها جينتا

 ارائه دادند. یمتناقی جنتاي( ®SOF-WICK و ®NU GAUZEاز رسانه ها ) یبرخ

در نمونه(.  کروگرمیم 3۰و  ۱۰، 3، ۱، ۰.3، ۰.۱ ی)به طور اسم شد نییسطج غلظت تع 6از  کيتکرار در هر  6 وتحلیلتجزيهو صحت با  دقت

 داشت یدقت و دقت به استفاده از دقت انتخاب شده بستگ نبهتري. ®AlphaWipe یبرا 7b و یگاز پنبه ا یبرا 7aدر جدول  جينتا
مدت  یطولان یساز رهیذخ یداريها(. پا گروه لیپروپ-Nو  لیات-Nمثال، داشتن  عنوانبه) نیآم يیبا مانع فیا ژهيبه و ،یداخل یاستانداردها

در جدول  جي(. نتاگرادیدرجه سانت 2۴-22اتاق ) یروز در دما 7( و تا گرادیدرجه سانت 6>) شد نییتع خچاليروز در  3۰تا  يیدوره ها ینمونه برا

 عنوانبه قرار گرفت. یابي( مورد ارزPFPA) ديدریان کیونی( و پنتا فلوئورو پروپCDFAA) ديدریان کیفلوئورواست یکلرود آورده شده است. ۴
آنها . SPEدر ستون  ومیآمون ديکلر ماندهیباق. آن مؤثر نبودند یسطج بالا لیاحتمالاً به دل نهاي. اSPE یشستشو یعوامل مشتق کننده برا

 NIOSH 9106 [6.] عياستخراج ما روش داشتند عيرا با ما ریتأث نيشتریب

به  ماًیمستق یسازمشتق مخلوط مؤثر بود. اری[، بس۱3-۱5] MBHFBAو  MSTFA ون،یلاسیاس-ونیزاسیلانی، معرف مخلوط سSPE یبرا

ها از شش نوع مختلف سطج با  نیآمفتام یابيباز یقبل شيگرما شودیم میمستق قيو بدون تزر شودیمنتقل م يیکهربا GC ینیم یهااليو
بار دوم  ی)پاک کردن همان سطج برا یاليپاک کردن سر ني(. تمر9bو  9a جدول به دیقرار گرفت )نگاه کن یابيمورد ارز یاستفاده از گاز پنبه ا

 5)آب مقطر،  گازها کردن سیخ یقرار گرفت. چهار حلال برا یابينمونه( مورد ارز کي عنوانبههر دو دستمال  بیپاک کن و ترک گاز هیثان کيبا 

لاتکس گرفته شد.  یزیرنگ آم واريد کي یبر رو نمونه قرار گرفتند. شش تکرار شيو متانول( مورد آزما زوپروپانوليمقطر، ا دیدرصد سرکه سف
 یبرا یمقطر بهتر از آب مقطر بود، اما نه به خوب دسفی سرکه ٪5با  یابيباز  آورده شده است. را 9bو  9aها و دقت ها در جدول  یابيباز

 ٪۱۱( )یالي)سر یپاک کردن تکرار کي ابدي یبهبود م یاديتا حد ز زوپروپانوليبا ا یدارد. بهبود یبرتر زوپروپانوليمتانول نسبت به ا زوپروپانوليا

[ گزارش شده است. ۴] NIOSH 9109 یبرا بانیپشت یدر گزارش داده ها جيو نتا مطالعه (.متانول با بهبود ٪6با تنها حدود  سهمقاي در بهبود

  [ و سرانو گزارش شده است.۱3و همکاران ] کيحلال توسط ون دا یو اثربخش ینمونه سطح یابيباز در مورد یلیتکم قاتیتحق

 [۱6همکاران ] و
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 فلورومتری( سطح )به روش در بریلیم

BERYLLIUM in Surface Wipes  by Fluorometry 

 9110 :روش شماره

 : انتشار تاریخ 

12-12-2015 

CAS: 7440-41-7                 RTECS: DS1750000 

                                  Be:  شیمیایی فرمول

 9.0121: مولکولی وزن

 (BeO) یمليبراکسید  م،یليفلز بر: مترادف اسامی

 25 در( وهیمتر ج یلیم ۰پاسکال ) لویک ۰گراد، فشار بخار  یدرجه سانت ۱278نقطه ذوب  تر،یل یلیدر مگرم  ۱.85: تهیجامد، دانس: ها ویژگی

 گراد یدرجه سانت

 کامل :ارزیابی نوع

 مواجهه مجاز ودحد

شده از  متر مربع )آزاد یسانت ۱۰۰هر در  کروگرمیم ۰.2(، یمتر مربع )خانه دار یسانت ۱۰۰در هر  کروگرمیم 3  )سازمان انرژی امریکا(:

        تجهیزات(
OSHA :نشده تعريف                                

NIOSH :نشده تعريف 

 سنجش

 : فلورومتری با نور مرئی يا فرابنفشروش انداز  گیری

( با HBQS) سلالالاولفونات نینولیبنزوک یدروکسلالالایه ترکیب آنالیت:

 میليبر

 تریگرم در ل ۱۰(، ی)آب ومیآمون ديفلورا یب: محلول

 میلياستاندارد بر یمحلول ها کالیبراسیون:

( 6تا  ۰.۰۰5): مورداسلالالاتفادهحدوده اسلالالاتانداردهای کالیبراسلالالایون م

 پاکسازیدر هر  کروگرمیم

 پاکسازیدر هر  کروگرمیم ۰.۰۰۰۱: محدود  تشخیص

 ۰.۰76، پاکسازیدر هر  کروگرممی ۰.2≈در  ۰.۰2۱ دقت نمونه بردار:

در هر  کروگرممی 3≈در  ۰.۰52، پاکسلالالاازیدر هر  کروگرمیم۱.5≈در 

 پاکسازی

 حجم تزریق:

سازی  یلیم HBQS ،2.5 تریدر ل کرومولیم 63.۴ یحاو: حلال جدا

 ديدروکلرایمونوه نيزیل تریدر ل مولمیلی  5۰.8و  EDTAتریمول در ل

 تا ،NaOH مول بر لیتر۱۰با  ۱2.85شلالالاده به  میتنظ pH(؛ یاری)اخت

 .که لازم است يیجا

 استخراج:

 نمونه برداری

 الکل( لینيو یپل اي ی)سلولز WIPE: بردار نمونه

 متر مربع یسانت ۱۰۰: نمونه حجم حداقل

 : نداردنمونه حجم حداکثر

 : معمولینمونه انتقال روش

 : پايدارنمونه ماندگاری

  حداقل سه نمونه  :شاهد های نمونه
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 فاز موبایل:

 ستون:

ساز: شکار   کپارچهي نانومتر. انتشلالاار، 39۰نانومتر تا  36۰ ک،يتحر آ

 نانومتر( λmax ≈ ۴75نانومتر) ۴8۰و  ۴7۰ نیب

 گاز حامل:

  دما:

 های ویژه احتیاط

عال نه بردار یها تیدر طول ف نالیز،و  ینمو ظت فردیاز  آ  لوازم حفا

 .دیمناسب استفاده کن

 رهیو غ یشگاهياستفاده از دستکش مناسب، محافظ چشم، روکش آزما

 است. یضرور يیایمیهنگام کار با مواد ش

مناسب  هيتهو یو دارا زیمنطقه تم کينمونه را در  آنالیزو  یآماده ساز
پاک شلالاده  ومیليبر یاحتمال یاز هرگونه آلودگ یکه به خوب دیانجام ده

 باشد.

ست که تحت تأث یا هیهر ناح شخ ايانحلال  یمحلول ها ریاز پو  صیت
 فوراً با آب فراوان شسته شود. ديقرار گرفته است با

ست که  یضرور نيکند، بنابرا یم حلرا  شهیش ومیآمون ديفلورا یب ا

 یکیپلاست یشگاهيدر ظروف آزما ومیآمون ديفلورا یب یتمام محلول ها

 وجود داشته باشد.

 .دیکن یاستنشاق بخار خوددار ايچشم  اياز تماس با پوست 

 صحت

 پاکسازیدر هر  کروگرمیم 6تا  ۰.۰۰۰۱: مطالعه محدوده

 قابل اغماض: بایاس

 0.094: کلی دقت

 %18.9: صحت

 کاربرد

 بیکل اسلالات و ترک میليبر یبرا آنالیز اسلالات. جمع شلالاده از سلالاطج ینمونه ها یبرا کروگرمیم 6تا  کروگرمیم ۰.۰۰۰5روش  نيا یمحدوده کار

 .ستین ی مد نظرخاص

 مداخله گرها

تداخل را  نيا دهند. یرا نشلالاان م يیطلا ايبا آهن بالا رنگ زرد  يیها نمونه شلالاود. جاديتواند ا یآهن م یباشلالاد، تداخل جزئ ادياگر غلظت آهن ز

 .دو ساعت به حداقل رساند یتوان با اجازه دادن به محلول حداقل برا یم

 قهیدق 3۰کردن محلول )پس از  لتریف نيگزيروش جا کي.  دیکن لتریشود و سپس عصاره نمونه را قبل از استفاده ف یمدت محلول پاک م نيدر ا
 کوچکتر است. اي کرومتریم ۰.2آبدوست با اندازه منافذ  لتریف قي( از طرفرصت دادن

 روش های دیگر

است، اما با  یعنصر میليبر نییتع یبرا نيگزيروش جا کي( يیجفت شده القا یپلاسما ینشر اتم سنجیطیف)هیم صفحه داغ و  73۰۰روش 

 .می باشد بالاتر یصیتشخ یها تيمحدود

 توسط فلورسانس است. یعنصر میليبر صیتشخ یمشابه برا یروش ASTM 72۰2 Dروش 
  تجهیزات

 .(قطر نيکمتر)متر یلیم ۴7 ،ی: پاک کن، سلولز. نمونه بردار1

سب  نيا یبرا زی( نPVAالکل ) لینيو یپل یها محیط:توجه روش منا
 هستند

 مواد شیمیایی مصرفی

 .ومیآمون دیفلورا ی. ب1

 ید م،يسلالاد ی(، نمک دEDTA) دیاسهه کیتترا اسههت نیآم ید لنی. ات2

 .دراتیه

 (HBQS) سولفونات -7-نینولی[کhبنزو] یدروکسیه-10. 3
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 یسانت ۱۰۰مجدد، حداقل مساحت  استفادهقابلمصرف/ کباري، . الگو2

 متر مربع.

 ، پوشش. نوار3

ملا تحرUV/Vis) ی. فلورومتر فرابنفش/مرئ4 با لا  = λ) کي(، 

نانومتر تا  ۴۰۰) یساز کپارچهيبا زمان  ینانومتر( و آشکارساز مرئ 38۰

طول  یبرا ینور یلترهایف اينانومتر(  λmax ≈ ۴75نانومتر،  7۰۰

 ۴75≈ لینانومتر؛ گسلالا 39۰( تا کي)تحر 36۰nmمناسلالاب  یموج ها
 (.نانومتر ±5 حداکثر نصف در کامل عرض با نانومتر،

 روتاتور. ايتکان دهنده  ،یکی. همزن مکان5

 (.ومیليبر دیاستخراج اکس ی)برا . بلوک داغ6

سانس7 متر، شلالافاف در  یلیم ۱۰مصلالارف، قطر  کباري، . کووت فلور

 .UV/Visبرابر اشعه 

 تریل یلیم ۱5 ،یکیپلاست ،وژیفیسانتر ی. لوله ها8

های. ف9 فذ  لنیپروپ ی، پلستترنگ یلتر نا ندازه م بدوسلالالات، ا  ۰.2آ

 .یکیپلاست یمتر، در محفظه ها یلیم 25قطر  کرومتر،یم

ل یلترهلالاای: فتوجلالاه لوئوروات یپ براPTFE) لنیتتراف روش  نيا ی( 

 نامناسب هستند

 ،یکیپلاسلالات پت،یمختلف. نوک پ یدر اندازه ها ،یکیمکان ،پتتوری. پ10

 مختلف. یمصرف، در اندازه ها کباري

ست ،یشگاهی. ظروف آزما11 سک،  عنوانبه) یکیپلا شر، فلا مثال، ب

 مختلف. یمدرج(، در اندازه ها لندریس

 .یکیبا روکش پلاست اي یکیپلاست ،نی. موچ12

 .)گاز استريل(یشگاهی. دستمال آزما13

ش14 ص دنی. پو شخ دسلاتکش،  ،ی)مانند ماسلاک تنفسلا یمحافظ 

 ازی( در صورت نیمنيا نکیع ،یشگاهيروپوش آزما

۴ .L-Lysine monohydrochloride 

 .میسد دیدروکسی. ه5

 شده. زهیوني، د. آب6

حل  تریگرم در ل ۱۰ ديفلورا یبی آب ومیآمون *:. محلول انحلال7 با  (

 (شودمی هیته زهیونيدر آب د ومیآمون ديفلورا یکردن ب

مول  یلیم HBQS ،2.5 تریدر ل کرومولیم 63.۴ *:صی. محلول تشخ8

. ديدروکلرایمونوه نيزیل تریمول در ل یلیم 5۰.8، و EDTA تریدر ل

pH  ۱۰با mol/L NaOH  شد. میتنظ ۱2.85به 

ست با  نيزیبدون ل یاز محلول رنگ نيگزيجا یسازآماده کي   ممکن ا

در  HBQS-۱۰از رنگ  کرومولیم 6۴و  EDTAگرم  ۱.۱۰۴افزودن 
 آب ساخته شود. تریلیلیم 9۰۰

 NaOH 2.5 تریل یلیم ۱۱۴.5پس از به دست آمدن محلول شفاف،   

N به دست  يیشود تا محلول رنگ نها یبه آن اضافه شده و مخلوط م
 .ديآ

pH  ست. محلول رنگ بدون ل ۱3.2محلول رنگ صورت  نيزیا )که به 

اسلالاتفاده  یلیتمام اهداف تحل یموجود اسلالات( ممکن اسلالات برا یتجار

 کند. یبرتر را فراهم م صیتشخ یها تيمحدود نیشود و همچن

بل خر تریگرم در ل یلیم ۱۰۰۰ *،میلی. محلول اسهههتاندارد بر9 از  دي)قا

 بازار(.

 دسترس(. دری )تجار *دار ومیلیبر یها طی. مح10

 

 *: به احتیاط های ويژه مراجعه شود.

 نمونه برداری

 .دیبپوش زیجفت دستکش تم کي. ۱

 .دیمشخص کن زینوار تم ايالگو  کيمتر مربع( را با استفاده از  یسانت ۱۰۰)حداقل  ی. منطقه نمونه بردار2

 شود. یریجلوگ ینمونه بردار نیتا از حرکت آن در ح دیقالب را با چسب به سطج بچسبان یرونیب یشود، لبه ها یاز الگو استفاده م اگر

پاک  یعمود Sحرکت  ۴تا  3را با فشلالاار محکم با  موردنظرو سلالاطج  دیکن سیخ زهیونيآب د تریل یلیم ۰.2را با  زیدسلالاتمال مرطوب تم کي. 3
 .دیکن

 .دیرا پاک کن هیآن ناح یافق Sحرکت  ۴تا  3و با  دیسمت در معرض دستمال مرطوب را تا کن  

 .دیرا پاک کن هیآن ناح طیو مح دیتا کن گريبار د کيدستمال مرطوب را   

 .دیقرار ده یتریل یلیم ۱5 یکیپلاست وژیفيلوله سانتر کيتا زده و در  رونی. نمونه پاک کن را به سمت ب۴
 آماده سازی نمونه:

نمونه پاک کن اضافه  کي یحاو یتریل یلیم ۱5 وژیفي( را به هر لوله سانترتریگرم در ل ۱۰ وم،یآمون ديفلورا یاز محلول انحلال )ب تریل یلیم 5. 5

 .ديو در هر لوله را ببند دیکن
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 .دیبچرخان قهیدق 3۰و حداقل  دیقرار ده یکیچرخاننده مکان کي. هر لوله را در 6

 شود. نيگزيهمزن جا ايتکان دهنده  کيکند، روتاتور ممکن است با  سیخ یرا به خوب محیط نمونهکه محلول انحلال  ی: تا زمانتوجه

به مدت  گرادیدرجه سانت 85با حرارت دادن به  ديبا طیبا حرارت بالا، هم زدن محلول انحلال با مح ومیليبر دیانحلال مواد نسوز مانند اکس یبرا  

 شود. نيگزيجا شتریب اي قهیدق 6۰

 بانیپشلات یروش در گزارش داده ها یاعتبارسلانج یبرا مورداسلاتفاده BeOانحلال اسلاتاندارد وابسلاته به اندازه ذرات اسلات. دو منبع  نديفرآ هر

 داده شده است. جیتوض

 .دیکن لتریف زیلوله تم کيدر  لیدروفیه لنیپروپ یسرنگ پل لتریف کي. هر محلول را با 7

 آن استفاده شود ازمجدد  زیآنال از،یصورت ن درشود و بعداً  رهیدرپوش را داشته باشد تا محلول ذخ رشيپذ تیقابل ديلوله با نيا :توجه

مدت  یو برا دي. درپوش بگذاردیلوله کن يیاز محلول شلالالاناسلالالاا تریلیلیم ۱.9 یحاو یهانمونه را به داخل کووت لتریاز هر ف تریلیلیم ۰.۱. 8

 .دیمخلوط کن یکوتاه

 شود. یاستفاده م یرینمونه گ طیدر مح میليبر کروگرمیم 6تا  کروگرمیم ۰.۰5از  یمحدوده ا وتحلیلتجزيه ی: روش فوق معمولاً براتوجه

 استفاده شود. میليغلظت بر نيگزيجا یمحدوده ها وتحلیلتجزيه یممکن است برا صیمحلول انحلال و محلول تشخ نيگزيجا ینسبت ها  

ما یبرا   حدوده  شيآز نه طیمح یرو میليبر کروگرمیم ۰.۴تا  کروگرمیم ۰.۰۰5م به  لتریاز ف تریلیلیم ۰.۴ ،یبردارنمو نه  از  تریلیلیم ۱.6نمو

 .شودیها اضافه مدر کووت صیمحلول تشخ

برابر استفاده شود، که در  3کمتر در نسبت رقت  صیتشخ یها تيبه دست آوردن محدود یممکن است برا نیهمچن نيزیمحلول رنگ بدون ل  

شلالاود. از  یدر محدوده مخلوط م میلي( و بر3شلالاده )جدول  لتریمحلول ف یاز عصلالااره ها تریل یلیم ۰.67از محلول رنگ با  تریل یلیم ۱.33آن 

 شود. نییممکن است تع کروگرمیم ۰.۴تا  کروگرمیم ۰.۰۰۰5

شود و محلول را  نیمحلول ته نش دیظاهر رسوب معلق(، اجازه ده لیمشهود است )به دل ايبالا مشکوک است  ومیتانیت اي: اگر غلظت آهن توجه

 .دیکن لتری( فلیدروفیه لنیپروپ یپل اياتر سولفون  ی)مانند پل یسرنگ رطوبت سنج لتریف کيبا استفاده از 

شخ یداري: پاتوجه شامل هر دو ب یریگ از شش ماه و محلول اندازه شیو انحلال ب صیمحلول ت ست. محلول ها با 3۰از  شتریمخلوط  در  ديروز ا

 شوند. یدور از نور نگهدار ديو مخلوط با صیتشخ یشوند و محلول ها یظروف در بسته نگهدار

 شده تولید سیگنال با که است انتشار و تحريک هایطیف دارای و کندمی فلورسانس که هستند ایآلاينده داشتن به مشکوک هانمونه اگر: توجه

 .شود حذف بايد آلاينده اين دارد، همپوشانی بريلیوم به متصل فلورسنت رنگ توسط

 رنگ افزودن بدون) اسلالالاتخراج مرحله از پس فلورسلالالاانس تحريک معرض در شلالالاده فیلتر نمونه دادن قرار با توان می را ای آلاينده چنین وجود
 .کرد تأيید( فلورسنت

 چوب زغال آلاينده، حذف برای. شود می داده نسبت فلورسنت آلاينده يک وجود به سیگنال آن شود، داده تشخیص فلورسانس سیگنال يک اگر

ستخراج محلول به بالا خلوص با فعال ضافه( لیتر میلی در گرم میلی ۱۰ ~) بريلیوم ا ستخراج فرآيند و شود می ا  درجه 9۰ تا 8۰) بالا دمای در ا

 .شود می انجام( دقیقه ۴5 حداقل مدت به گراد سانتی
 .شود می تکرار بالا دمای در استخراج فرآيند فعال، زغال افزودن از پس باشد، شده انجام قبلا بريلیم استخراج روش اگر

ضافه از قبل فعال زغال حذف برای محلول شخیص محلول به آن کردن ا  فرآيند اين جزئیات. شود می فیلتر گیری اندازه محلول ساخت برای ت

 [.۱2،۱3] است شده منتشر
 کالیبراسیون و کنترل کیفی

( ng/ml) بريلیم غلظت مقابل در فلورسانس شدت کالیبراسیون نمودار يک. کنید کالیبره بريلیوم استوک استاندارد های محلول با را فلورومتر. 9

 .کنید تهیه ذخیره استاندارد در

ستاندارد هایمحلول برداری،نمونه محیط در بريلیم میکروگرم 6 تا میکروگرم ۰.۰5 محدوده آزمايش برای: توجه   ستوک ا ستفاده با بريلیم ا  از ا
 .شوندمی ساخته آمونیوم فلورايدبی انحلال محلول با شدهرقیق بريلیم سنجیطیف استانداردهای

 .است لیتر میلی در نانوگرم( ۰ و ۱۰ ،۴۰ ،2۰۰ ،8۰۰) شده توصیه استوک استاندارد های محلول از ای مجموعه  
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ستانداردهای ها،نمونه همانند   ستاندارد لیترمیلی ۰.۱ افزودن با وتحلیلتجزيه برای موجود ا ستوک ا  تشخیص محلول لیترمیلی ۱.9 به بريلیوم ا

 .ببینید را ۱ جدول لطفاً. شوندمی آماده( برابری 2۰ رقت)

 .شود استفاده است ممکن تشخیص حل راه دو از يک هر  

 ،8۰) موجود اسلالاتاندارد محلول سلالاری يک برداری،نمونه محیط روی بر بريلیم میکروگرم ۰.۴ تا میکروگرم ۰.۰۰5 محدوده آزمايش برای: توجه
 .است لیترمیلی در نانوگرم( ۰ و ۱ ،۴ ،2۰

ستانداردها اين   ستانداردهای برابر ۱۰ سازی رقیق با توان می را بريلیم کمتر غلظت با ا شت در موجود ا  ها، نمونه همانند. کرد تهیه فوق ياددا

 آماده( برابری 5 رقت) تشخیص محلول لیتر میلی ۱.6 به بريلیوم استاندارد لیتر میلی ۰.۴ افزودن با وتحلیلتجزيه برای ذخیره استانداردهای اين
 .ببینید را 2 جدول لطفا. شوند می

 .شود استفاده است ممکن تشخیص حل راه دو از يک هر  

 يک از اسلالاتفاده با محیط روی را بريلیم میکروگرم ۰.۴ تا ۰.۰۰۰5 محدوده توان می فقط، لیزين بدون رنگی محلول از اسلالاتفاده هنگام: توجه  
 .کرد آزمايش لیتر میلی در نانوگرم( 2.۴ و ۰.6 ،۰.3 ،۰.۱5 ،۰) شده توصیه ذخیره های محلول سری

 .کرد تهیه فوق يادداشت در شده ذکر ذخیره استانداردهای سازی رقیق با توان می را بريلیم کمتر غلظت با استانداردها اين

 می آماده( برابری 3 رقت) تشلالاخیص محلول لیتر میلی ۱.33 به بريلیم اسلالاتاندارد لیتر میلی ۰.67 افزودن با وتحلیلتجزيه برای اسلالاتانداردها  

 .شوند

 .ببینید را 3 جدول. شود می استانداردها اين در بريلیم ppb ۰.8 و ۰.2 ،۰.۱ ،۰.۰5 ،۰ ايجاد باعث رقت اين  

ستات بريلیم محلول با( متر میلی ۴7 قطر) سلولزی فیلترهای   سپ ا ستخراج از پس و شده يکاا  درصد ABF 1 محلول لیتر میلی 5 در بريلیم ا

 رقیق. شدند مخلوط برابر 3 در لیزين بدون رنگی محلول با سپس و شدند آنالیز نسخه سه در دقیقه 6۰ مدت به گراد سانتی درجه 85 دمای در
 .است شده داده نشان ۴ جدول در نتايج اين سازی؛

 .شد کم مشخصی فیلترهای فلورسنت هایقرائت از ppb 0 استاندارد و نمونه شاهد از فلورسنت هایسیگنال میانگین در تفاوت  

 های محلول برای مشلاابهی نسلابت شلاود، اسلاتفاده نمونه سلاازی آماده برای تشلاخیص محلول و انحلال محلول جايگزين های نسلابت اگر: توجه

 .است نیاز مورد کالیبراسیون

ستاندارد يک نمونه، 2۰ هر در بار يک حداقل. ۱۰   ستوک، ا شاهد يک و معرف شاهد ماده يک ا  اطمینان. کنید وتحلیلتجزيه را محیط نمونه 

 .گذرد می ها نمونه در موجود بريلیم سطوح از انبار استانداردهای غلظت محدوده که کنید حاصل

 تا کنید وتحلیلتجزيه( نمونه مجموعه هر در عدد سلالاه حداقل) نمونه 2۰ هر در را کیفیت کنترل کور اسلالاپايک يک و محیط اسلالاپايک يک. ۱۱
 توجهیقابل تفاوت که صورتی در بازيابی میانگین برای صحیج نمونه نتايج(. ۱۰۰ ± ۱5 مثلاً) است کنترل تحت بازيابی درصد که شويد مطمئن

 .باشد داشته ٪۱۰۰ با

 .شود استفاده کور اسپايکهای و محیط برای بريلیم اکسید از شود می توصیه است، بريلیوم اکسید وجود به مشکوک اگر: توجه
 اندازه گیری

 .ديطول موج مناسب بدست آور یبرا ینور لتریبا ف اي λmaxهر نمونه، شدت فلورسانس را در  ی. برا۱2

سانس برا۱3 سخ فلور سخ ها کيهر  ی. اگر پا ستانداردها یاز نمونه ها بالاتر از محدوده پا شد، ف یا  قینمونه را با محلول انحلال رق لتریموجود با

 .دیاعمال کن ی( را در محاسبات بعدDرقت مناسب ) بيو ضر دیکن زیمجددا آنال د،یکن
 محاسبات

 .ديبدست آور ونیبراسیرا از نمودار کال Cb (ng/mL) نمونه شاهدو متوسط  Cs (ng/mL)نمونه  لتریهر ف یمحلول را برا. غلظت ۱۴

را در سلالاطج نمونه   Be2g/m(μC (، غلظت Vb (mL) ،شلالااهدمديا، و Vs (mL)( نمونه، تریل یلیم 5. با اسلالاتفاده از حجم انحلال )معمولاً ۱5

 .ردیگ ی( را در نظر مDرقت ) بيکه ضر ی. ( در حالدیمحاسبه کن 2a=cmشده،  یبردار

 
2CbVb)/(10 x A) µg/100 cm-C=D x (CsVs 
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 یبرا ۱در محلول اسلالالاتفاده کرد. جدول  میليبا غلظت بر ینمونه بردار طیدر مح میليارتباط مقدار بر یتوان برا یرا م 3و  2، ۱: جداول توجه

 ۰.۴تا  کروگرمیم ۰.۰۰5با  طیمح شيآزما یبرا 2اسلالالات. جدول  یبرابر 2۰در رقت  میليبر کروگرمیم 6تا  کروگرمیم ۰.۰5با  طیمح شيآزما

 یبرابر 3در رقت  میليبر کروگرمیم ۰.۰۱2تا  کروگرمیم ۰.۰۰۰5با  طیمح شيآزما یبرا 3اسلالالات. و جدول  یبرابر 5در رقت  میليبر کروگرمیم

 است.

استفاده  نيزیبدون ل یاز محلول رنگ ديبا یبرابر 3رقت  یاستفاده کرد، اما برا نيزیبدون ل یرنگ توان از محلول یرقت ها م نياز ا کيهر  یبرا  

 کرد.

 تریل یلیم ۰.۱ نکهي، با فرض اهشد زیکه آنال Beدر استاندارد انبار و غلظت  Beبا غلظت  ینمونه بردار طیدر مح Beمقدار  ی. همبستگ۱جدول 
 ( اضافه شده است.یبرابر 2۰)رقت  صیمحلول تشخ تریل یلیم ۱.9استاندارد استوک به  اياز نمونه 

 *مقداری که در محیط وجود دارد

(ng) 

( ng/ml) بازه آنالیز شدهغلظت در 
 باشد

( ng/ml) یغلظت در استاندارد موجود
 باشد

0 0 0 

50 0.5 10 

200 2 40 

1000 10 200 

4000 40 800 

 است. طیاستخراج مح یبرا مورداستفاده( محلول انحلال تریل یلیم 5حجم )( × ng/mLغلظت ) یاستاندارد موجود*برابر 

 

 تریل یلیم ۰.۴ نکهيشد، با فرض ا زیکه آنال Beدر استاندارد انبار و غلظت  Beبا غلظت  ینمونه بردار طیدر مح Beمقدار  ی. همبستگ2جدول 
 ( اضافه شده است.یبرابر 5)رقت  صیمحلول تشخ تریل یلیم ۱.6به  رهیاستاندارد ذخ اينمونه 

 مقداری که در محیط وجود دارد
(ng) 

( ng/ml) بازه آنالیز شدهغلظت در 
 باشد

( ng/ml) یغلظت در استاندارد موجود
 باشد

0 0 0 

5 0.2 1 

25 1 4 

100 4 20 

400 16 80 

 است. طیاستخراج مح یبرا مورداستفاده( محلول انحلال تریل یلیم 5) حجم( × ng/mLغلظت ) ی*برابر استاندارد موجود
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 ۰.67 نکهي، با فرض اهشد زیکه آنال Beدر استاندارد استوک و غلظت  Beبا غلظت  ینمونه بردار یها طیدر مح Be زانیم ی. همبستگ3جدول 

 برابر( اضافه شده است. 3)رقت  نيزیمحلول رنگ بدون ل تریل یلیم ۱.33استاندارد استوک به  اينمونه  تریل یلیم

 مقداری که در محیط وجود دارد

(ng) 

( ng/ml) بازه آنالیز شدهغلظت در 

 باشد

( ng/ml) یغلظت در استاندارد موجود

 باشد

0 0 0 

0.75 0.05 0.15 

1.5 0.1 0.3 

3 0.2 0.6 

12 0.8 2.4 

 است. طیاستخراج مح یبرا مورداستفاده( محلول انحلال تریل یلیم 5حجم )× ( ng/mLغلظت ) ی*برابر استاندارد موجود

 

 یمحلول استخراج با محلول رنگ یبرابر 3متر( با استفاده از رقت  یلیم ۴7)قطر  ومیليبر ی اسپايکسلولز یلترهایف وتحلیلتجزيه: ۴جدول 

بود.  تریل یلینانوگرم در م ۰.8و  ۰.2، ۰.۱، ۰.۰5، ۰ یرنگ یپس از اختلاط با محلول ها ونیبراسیکال یمحلول ها میلي. غلظت برنيزیبدون ل

 .شوندینشان داده م لتریف یرو کروگرمیدر محلول و هم به صورت م ppbو انحرافات استاندارد هم بر حسب  هانیانگیتکرار، مبار در سه  هاونهنم

 شده  بروی یریغلظت اندازه گ

 انحراف ± کروگرمی، م سطوح

 استاندارد

در مخلوط اندازه گیری شده غلظت 

 ± ppbرنگ و محلول نمونه ، 

 استاندارد انحراف

، اسپايک لتریف یرو یاسم Beغلظت 

 کروگرمیم

0.0000±8.5E-5 0.0003±0.0057 ۰ 
0.00056±11.0E-5 0.0375±0.0073 0.0005 
0.0011±8.7E-4 0.0735±0.0058 ۰.۰۰۱ 

0.0019±7.11E-4 0.1262±0.0047 ۰.۰۰2 
0.0051±1.39E-4 0.3396±0.0093 ۰.۰۰5 
0.049±7.58E-4 3.275 ±0.051 ۰.۰5 
0.484±4.40E-3 32.29±0.293 ۰.۴8  

 ارزیابی روش:

شده ] ی[ مطابق با دستورالعمل ها3،۴،۱۱،۱۴روش ] ستفاده از ۱۱] هاشيشد. آزما یابي[ ارز۱5منتشر  سانس قابل حمل  کي[ با ا دستگاه فلور

Ocean Optics® شد: ط ريز اجزای با نانومتر( در محفظه  38۰) LS-۱(، لاملا UV/Vis 6۰۰) 2# یفیط تيبا گر USB 2۰۰ سنجفیانجام 
LS-۴5۰ ،UV- 2 یخط لتریف ،یخته گرير OFLV 2۰۰-85۰ لنز مجموعه ،L2 2۰۰-و شکاف. 

 انجام شد. یاهیثان 5 اي 2ادغام  یهابا استفاده از زمان یدر حالت تابش نسب هاشيآزما

، ۱.5، ۰.۴، ۰.3، ۰.2، ۰.۱، ۰.۰2، ۰( در سطوح )MCEمخلوط استر سلولز ) یلترهایف یشده رو کیاسپ ومیليبر دیروش با استفاده از اکس نيا
 کي( در PVAالکل ) لینيویپل یهادسلالالاتمال یرو نیروش همچن ني[ . ا۱2شلالالاد ] یابي)پنج نمونه در هر سلالالاطج( ارز کروگرمی( م6.۰و  3.۰

 [.7شد ] یابيارز کروگرمیم 5.6و  2.8، ۱.8، ۰.32، ۰.۱6، ۰.۰3۰ ريدر مقاد BeO یحاو یهاطیبا مح یشگاهيآزما نیب يیکارآزما

 [.9شد ] ديیتأ MCE یلترهایف یرو Be کروگرمیم ۰.۱( 3۰ = [n]ها )تعداد ها از خوشهنمونه مدتیطولان یداريپا

سپ نمونه سپس n ۱2=در روز اول ) نمودن کايها پس از ا ماه  کي(، و n 3=هفته ) سه( n 3=(، دو هفته )n 3=(، ده روز )n 6=هفته ) کي( و 

(=n 3) شدند. وتحلیلتجزيه 

 روز مشاهده نشد. یتا س یشده پس از نگهدار زیو آنال شدههیته یهافلورسانس از نمونه گنالیدر س یکاهش چیه  
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، mmol/L Al ،Ca ،Co ،Cu ،Fe ۰.۴در حیور  μmol/L Be ۱.۰، و nmol/L ،۱۰۰ nmol/L ۰ یهاتداخل با استفاده از محلول یهاشيآزما

Ti ،Li ،Ni ،Pb ،Sn ،U ،V ،W اي Zn شد. )آزما شد( ] یجداگانه برا یهاشيانجام   یشگاهيآزما نیب یها یابي[. ارز۱3هر تداخل بالقوه انجام 

  [.۴،7،۱۴شد ] امانج زیروش ن

 کي یبر رو ني( و ا۴( )جدول نيزیبا ل صیبا محلول تشخ سهيمقا یشد )برا شيو آزما سهيمقا نيزیبدون ل صیبا استفاده از محلول تشخ روش
 نانومتر بود انتشار انجام شد.  36۰در  کتحري و نانومتر ۴75 ± 5 لتریبا ف Glomax™ (Turner Biosystems, Sunnyvale, CA) سنجفیط
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 جرمی سنجیطیف/مایع کروماتوگرافی با روش سطوح  روی متامفتامین

 
 METHAMPHETAMINE on Wipes by Liquid 

Chromatography/Mass Spectrometry 

 

 تاریخ 9111 ش:رو شماره

 : انتشار

17-10-2011 

CAS: 537-46-2          RTECS: SH4910000 

                                  NH·CH3·CH(CH2·CH5H6C·(:  شیمیایی فرمول

 149.2:  مولکولی وزن

-N،α Dimethylphenethylamine: d-1-Phenyl-2-(+)-(S). اتانامین بنزن متیل دی-N، α- (S): مترادف اسامی

methylaminopropane .سرعت بالا مت، يخ؛ شیشه؛ کريستال؛ لنگ؛ میل گچ؛ دزوکسین؛ متدرين؛ 

 25در apK  =9.87  ;درجه سانتیگراد 25در  میلیمتر جیوه  ۰.۱63 بخار فشار. سانتیگراد درجه ۱75 - ۱7۱ ذوب نقطه سفید جامد، :ها ویژگی

 (.اکتانول آب تقسیم ضريب) Log P = 2.07(. سانتیگراد درجه 25 در لیتر میلی ۱۰۰ در گرم ۱.33) آب حلالیت در سانتیگراد؛ درجه

 جزئی : ارزیابی نوع

 مواجهه مجاز ودحد

OSHA :برای سطوح وجود ندارد 

NIOSH :برای سطوح وجود ندارد 

 سنجش

 )مود( حالت -جرمی سنجیطیف/مايع کروماتوگرافی :سنجش روش

SIM .(.ببینید را ۱ )جدول 

 آمفتامین مت: آنالیت

 محدوده اين پوشش برای اسپايک محیط استاندارد: کالیبراسیون

 (ببینید را ۱ جدول)

 نمونه در میکروگرم ۱۰۰ - ۰.۱: گستره

 نمونه در میکروگرم ۰.۱: تشخیص محدوده

 ۰.۰67: بردار نمونه دقت

 میکرولیتر 5۰: تزریق حجم

 مولار ۰.۱ اسیدسولفوريک: جداسازی حلال

 استیک اسید درصد ۰.۱ آب،/استونیتريل 5/95: آ: متحرک فاز

 استیک اسید درصد ۰.۱ آب،/استونیتريل 95/5ب:                

 9) ب درصد ۱۰۰تا  انيگراد قه،یدق کي یبرادرصد آ،  ۱۰۰: گرادیان

(، نگه قهیدق 2) آ درصد ۱۰۰تا  انيگراد قه،یدق 5(، نگه داشتن قهیدق

 .است قهیدر دق تریل یلیم ۰.5۰ دبی. قهیدق 8داشتن 

 نمونه برداری

 (wipeسطحی )وايلا نمونه بردار : بردار نمونه

  مربع متر سانتی ۱۰۰  :نمونه حجم حداقل

 مربع متر سانتی ۱۰۰۰ :نمونه حجم حداکثر

 ترجیحا با حفظ زنجیره سرما انتقال دهید: نمونه انتقال روش

 سانتیگراد درجه 22 دمای در روز 7 حداقل: نمونه ماندگاری

 سانتیگراد درجه 6> دمای در روز 3۰ حداقل

 سری هر در نمونه شاهد ۱۰ تا 2: شاهد های نمونه
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 ثابت فاز از میکرومتری 5 فیلم متر،میلی ۴.6 در مترمیلی ۱5۰ :ستون

 .سیلیکا ژل به( C18) اکتادسیلسیلان-متیلن دی

  گراد سانتی درجه ۴۰ ستون دمای

 های ویژه احتیاط

 .دارند سلامتی بر نامطلوبی اثرات و هستند اشتعال قابل ها حلال

 کار. کنید خودداری پوسلالالاتی تماس از. کنید خودداری بخارات تنفس از
 و چشلام محافظ از بايد تحلیلگران. شلاود انجام مناسلاب هود يک در بايد

ست سب د ستکش مانند) منا ستفاده( لاتکس د  حتی جذب از تا کنند ا

 برابر در محافظت برای همچنین و پوسلالالات طريق از آمین کمی مقادير
 اسلایدسلاولفوريک کردن حل. شلاود جلوگیری ها معرف سلااير و ها حلال

سیار آب در غلیظ ست گرمازا ب ستفاده بايد عینک. ا  در همچنین .شود ا

 .کرد احتیاط بايد ها نمونه آنالیز و حمل

 جانبی محصلالالاولات اسلالالات ممکن مخدر مواد مخفی های آزمايشلالالاگاه
 .کنند تولید جدی سمی و ناشناخته

 صحت

 مشخص نشده: مطالعه محدوده

 مشخص نشده: بایاس

 مشخص نشده: کلی دقت

 مشخص نشده: صحت

 کاربرد
 .است( مربع متر سانتی ۱۰۰=  نمونه) نمونه در میکروگرم ۱۰۰ تا ۰.۱ تقريباً محدوده آمفتامین مت برای

 مداخله گرها

 .نشد شناسايی کروماتوگرافی تداخل هیچ
 دیگر روش های

NIOSH 9106 جرمی سلالانجیطیف/گازی کروماتوگرافی و مايع-مايع اسلالاتخراج از (GC/MS )کندمی اسلالاتفاده دارو چندين گیریاندازه برای .

NIOSH 9109 و جامد فاز استخراج از GC/MS کند می استفاده دارو چندين گیری اندازه برای. 

 تجهیزات 

 سانتی 7.6 در متر سانتی 7.6) اينچ 3 اينچ 3 ای، پنبه گاز ،پانسمان. ۱

 سلالاانتی ۱۰.2 در متر سلالاانتی ۱۰.2) اينچ ۴ در اينچ ۴ يا لايه ۱2( متر

 .آن معادل يا لايه 8( متر

 پروپیلن پلی سلالالاانتريفیوژ های لوله: نمونه حمل و نگهداری ظرف. 2

 .آن معادل يا درپوش با لیتری میلی 5۰

 سیستم يا ساز يکپارچه با ،جرمی سنج طیف/مایع کروماتوگراف. 3

 .ستون و کامپیوتری، های داده آوری جمع

یال. ۴ نه های و کار برداری نمو  به همراه  لیتری میلی LC، 2 خود

 .درپوش

ندازه با های فلاسلالالاک: حجمی های فلاستتک. 5  برای مختلف های ا

 برای لیتری ۴ بطری يک. اسلاپايکینگ و اسلاتاندارد های محلول سلااخت

 .جاذب محلول تهیه

 :مایعات انتقال. 6

 مواد شیمیایی مصرفی

 .متانول در لیتر میلی در گرم میلی ۱ *.آمفتامین مت. ۱

2 .Methamphetamine-D14  ۱  لیتر  درمیلی گرم در میلی 

 .متانول

 :مانده باقی بدون آنالیز،درجات  ،ها حلال. 3

 *(IPA) ايزوپروپانول. آ

 *اسید استیک .ب

 *استونیتريل .ج

 *متانول .د

 *(.کمیاب فلزات آنالیز درجه يا AR) غلیظ اسیدسولفوریک. ۴

 .کردن خشک برای نیتروژن: خالص گاز. 5

 (.II نوع ASTM) ديونیزه آب. 6

 ها محلول

 آماده را داخلی اسلالالاتاندارد و هدف آنالیت استتپایکینگ محلول. ۱

 .کنید نگهداری يخچال در را ها محلول. کنید
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 محلول کردن اسپايک و ساخت برای میکرولیتری مختلف های سرنگ. آ

 .استاندارد های

بل لیتری میلی 5۰ تا ۱۰ جاذب محلول کننده پخش ب.  برای تنظیم قا

 .لیتری ۴ بطری دادن قرار

 .فورسپس. 7

 نگاه. )کنید خودداری وينیل دستکش از. نیتريل يا لاتکس دستکش. 8

 .(2 يادداشت ،۱ مرحله برداری، نمونه ،3-9۱۱۱ به کنید

 .دقیقه در دور 3۰ تا ۱۰ قابلیت با چرخشی میکسر. 9

 .پاستور پیپت. ۱۰

 از شده ساخته الگوی. متر سانتی ۱۰ در متر سانتی ۱۰ پنجره: الگو. 11

 .PTFE ورق يا سخت و سفت نسبتا مصرف يکبار مقوای

 با متری میلی 25 سلالارنگ فیلتر يونی، کروماتوگرافی فیلتر: فیلترها. ۱2

 (.PES) هیدروفیل سولفون اتر پلی میکرومتری ۰.۴5 غشای

 .نقل و حمل برای سرد محیطهای ساير يا یخ. ۱3

 .کنید محافظت نور از را ها محلول

نالیت های محلول. آ  میلی در میکروگرم ۱۰۰۰ کردن رقیق با هدف آ

 .شوند می تهیه لیتر

 کدام هر و لیتر میلی در میکروگرم 2۰۰ به متامفتامین ذخیره محلول
 .متانول در لیتر میلی در میکروگرم 2۰

 لیتر میلی در میکروگرم ۱۰۰۰ اسلالالاتوک محلول از لیتر میلی ۱ ب.

 میلی در میکروگرم ۱۰۰ محلول لیتر میلی ۱۰ به را D14-متامفتامین
 .کنید رقیق( لیتر میلی بر میکروگرم ۰.۱) لیتر

يک مولار ۰.۱: جاذب محلول. 2 یدسلالالاولفور  لیتر میلی 22. اسلالالا

 .کنید ديونیزه اضافه آب لیتر ۴ به را اسیدسولفوريک

صد ۰.۱: کنید آماده را آ متحرک فاز. 3 سید در ستیک، ا صد 5 ا  در

 .آب در استونیتريل

 درصد 95 استیک، اسید درصد ۰.۱: کنید آماده را ب متحرک فاز. ۴

 .آب در استونیتريل

 نمونه برداری

 .کنید مراجعه ضمیمه به برداری نمونه مورد در ويژه های دستورالعمل برای

 يا) متانول لیتر میلی ۴ تا 3 تقريباً با را دسلاتمال. برداريد آن محافظ بسلاته از را گازی دسلاتمال يک جديد، دسلاتکش جفت يک از اسلاتفاده با. ۱
 .کنید مرطوب( ايزوپروپانول

 است ممکن حد از بیش حلال. نکنید استفاده گاز دستمال مرکزی ناحیه درصد 8۰ تقريباً کردن مرطوب برای نیاز مورد حلال از بیشاز : ۱ توجه

 .شود مرطوب دستمال از چکیدن دلیل به نمونه رفتن بین از باعث
 .نکنید استفاده وينیل دستکش از ها نمونه آلودگی و فتالات های کننده نرم شستشوی احتمال دلیل به: 2 توجه

 با محکم، فشلالاار با را برداری نمونه مورد سلالاطج(. بچسلالابانید الگو بیرونی لبه در اسلالات ممکن) دهید قرار برداری نمونه مورد ناحیه روی را الگو. 2

ستفاده  تا را پد ديگر بار يک. کنید پاک را ناحیه آن افقی S حرکات با و کنید تا داخل به را پد معرض در سمت. کنید پاک عمودی S حرکات از ا

 .کنید پاک عمودی S حرکات با را ناحیه آن دوباره و کنید

 .ببنديد درپوش با و دهید قرار نقل و حمل ظرف در و کنید تا داخل به را باز سمت پد،. 3

 شلالالاده پاک محیط روی مرتبط آمین چندين و آمفتامین مت که حالی در. کنید نگهداری( درجه سلالالاانتی گراد 6>) يخچال در را ها نمونه: توجه

 .شود می توصیه وقت اسرع در يخچال در نگهداری هستند، پايدار اتاق دمای در روز 7 مدت به حداقل شده توصیه

 .کنید استفاده جديد مصرف يکبار قالب يک از يا کنید تمیز را قالب بعدی، نمونه برای استفاده از قبل. ۴

 .بزنید برچسب فرد به منحصر نمونه شناسه يک با وضوح به را نمونه هر. 5

 .کنید تهیه نمونه شاهد برای هر نمونه يک با نمونه شاهد دو حداقل نمونه ده هر برای. 6

 .دهید قرار خود اهداف برای آزمايشگاه آنالیز برای نمونه شاهد 3 حداقل اين، بر علاوه: توجه

 .باشد میدانی های نمونه جنس همان از بايد نمونه های شاهد برای مورداستفاده دستمال
 

 آماده سازی نمونه

 :از محیطاستخراج نمونه . 7

يد نمونه های محیط. برداريد نقل و حمل ظرف از را درپوش. آ  با دقت به را محیطها صلالالاورت، اين غیر در. بگیرند قرار ظرف در آزاد طور به با

سپس شی فور صلی ظرف شود، می منتقل بزرگتر ظرف به نمونه محیط اگر. کنید منتقل بزرگتر ظرف به يا کنید مرتب شده آبک . نريزيد دور را ا
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 اساس اين بر است ممکن جاذب محلول حجم و داخلی استاندارد صورت، اين در. وجود داشته باشند دستمال يک از بیش در است ممکن ها نمونه

 .شود تنظیم

 .کنید خالی نمونه هر روی را داخلی استاندارد اسپايک محلول از میکرولیتر 5۰ دقیقاً ب.

سیدسولفوريک مولار ۰.۱) جاذب محلول لیتر میلی 3۰ ج. ضافه( ا صلی نقل و حمل ظرف اند،شده منتقل تریبزرگ ظرف به هانمونه اگر. کنید ا  ا
 .شود ريخته تربزرگ ظرف به شستشو مايع و شود داده تکان شود، شسته جاذب محلول با ابتدا بايد

 مدت به دقیقه در دور 3۰-۱۰ سلالالارعت با چرخشلالالای همزن يک روی ها لوله انتهای کردن برعکس با را محتويات و ببنديد محکم را درپوش د.

 .کنید مخلوط ساعت يک حداقل

 .کند نفوذ نمونه دستمال درون آزادانه بايد جاذب محلول: ۱توجه 

ست ممکن ها نمونه کنیم فکر می که دارد وجود دلیلی اگر: 2 توجه شند قلیايی کافی اندازه به ا سیديته بر تا با  مثلاً) کنند غلبه محلول واجذب ا

 . .کنید مراجعه ضمیمه به ها دستورالعمل برای. شود تنظیم ۴ ≥ حدود بايد PH آنگاه ،(بری گچ يا نشده رنگ بتن سطوح مرطوب دستمال

شش میکرومتر ۰.۴5 منافذ يک طريق از را نمونه از کمی مقدار. ه ست سولفون اتر پلی با شده داده پو  يونی کروماتوگرافی فیلتر محیط روی آبدو

 .کنید فیلتر آنالیز برای( متر میلی 25 قطر)

 .دهید قرار درپوش و ويال داخل را شده فیلتر نمونه. 8

 مراجعه ۱5-۱3 مراحل ،سنجش به. )کنید آنالیز LC-MS توسط را( QC) کیفیت کنترل های نمونه و شاهد های نمونه استانداردها، ها، نمونه. 9
 .(کنید

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 .کنید تعیین 9۱۱۱-۱ صفحه در شده مشخص کروماتوگرافی شرايط و ستون از استفاده با را ماند زمان. ۱۰

 .کالیبره کنید ،محیط شاهد عدد يک و کالیبراسیون محیط اسپايک استاندارد شش حداقل با روزانه. ۱۱

 (کنید مراجعه 2- 9۱۱۱ صفحه ،محلول ها به. )کنید آماده را هدف آنالیت های محلول. آ

 میلی 5۰ پروپیلن پلی سلالاانتريفیوژ های لوله مثال عنوانبه) تمیز نقل و حمل ظروف در را نمونه های شلالااهد و کالیبراسلالایون اسلالاتانداردهای ب.

 .کنید آماده( لیتری

 پوشش برای. کنید وارد کالیبراسیون استاندارد هر در محیط روی مستقیم کردن اسپايک با را هدف آنالیت اسپايک محلول از مشخصی حجم ج.
 .کنید استفاده 2 جدول در شده پیشنهاد اسپايک های حجم از موردنظر محدوده

 .(کنید مراجعه ۱5-۱3 مراحل ،سنجش به. )کنید آنالیز میدانی های نمونه با همراه را اينها د.

 .کنید آماده را( QD و QC) شده اسپايک ماتريس و ماتريس اسپايک با همراه کیفیت کنترل های نمونه. ۱2

ستفاده قسمت همان ای از پنبه گاز. آ شگاه اختیار در بايد محل در برداری نمونه برای موردا سپايک  ماتريس با QC های نمونه تا گیرد قرار آزماي ا

 .شود تهیه نمونه ها

 غلظت محدوده برای را 2 جدول. )شوند تهیه تحلیلی محدوده در هايی غلظت در مستقل طور به بايد( QD و QC) کیفیت کنترل های نمونه .ب
 .(ببینید اجرا قابل

 .باشد همراه QD و QC جفت هر با بايد( QB) کیفیت کنترل مديای يک .ج

 .شوند تهیه کمتر يا نمونه 2۰ هر در( QD و QB، QC) مجموعه يک میزان به بايد کیفیت کنترل های نمونه .د

 .کنید منتقل جديد نقل و حمل ظروف به را تمیز گاز های دستمال. ه

ستمال دو از اگر: توجه ستفاده تحلیلی مجموعه يک در ها نمونه اکثر برای گاز د ست، شده ا ستمال دو از ا  QD و QB، QC هر برای تمیز گاز د

 .کنید استفاده

 .دهید افزايش هدف آنالیت از مشخصی مقدار با را QD و QC است، شده داده نشان 2 جدول در که همانطور. ف

 .کنید پردازش 8 و 7 مراحل در را میدانی هاینمونه و شاهد هاینمونه کالیبراسیون، استانداردهای همراه به فرآيند کیفیت کنترل هاینمونه. ج

 .(کنید مراجعه ۱5-۱3 مراحل ،سنجش به. )کنید آنالیز میدانی و شاهد های نمونه کالیبراسیون، استانداردهای با همراه را موارد اين چ. زمان
 سنجش
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 .کنید آنالیز LC-MS توسط را های میدانی نمونه های شاهد و نمونه کیفیت، کنترل های نمونه کالیبراسیون، استانداردهای. 13

 .کنید استفاده زير پیشنهادی آنالیزی دنباله از. آ

i .کالیبراسیون استانداردهای 

ii. ماتريسی کیفیت کنترل هاینمونه (QC و QD)، کمتر يا نمونه 2۰ هر برای مجموعه يک. 

iii .نمونه شاهد يک (QB)، کمتر يا نمونه 2۰ هر برای يکی. 

iv .(نمونه۱۰ تا )تکراری نمونه يک شامل. 

v .مداوم کالیبراسیون تأيید استاندارد يک (CCV )است شده تشکیل اولیه کالیبراسیون استانداردهای از يکی از که. 

vi .نمونه شاهد يک 

 .کنید تنظیم قبلی شده ذکر شرايط و سازنده های توصیه با مطابق را مايع کروماتوگراف ب.

 در MS شرايط برای بیشتر پیشنهادات. کند اسکن SIM حالت در را ۱6۴ و ۱5۰ ،۱۱9 های يون که کنید تنظیم طوری را جرمی سنج طیف ج.
 .کنید مراجعه ۱ جدول در 2 تبصره به. است متفاوت خاص شرايط و ابزار برای اما است شده فهرست ۱ جدول

 .کنید تزريق مايع کروماتوگرافی به را نمونه از میکرولیتر 5۰ د.

سته درب فوراً بايد ها ويال بیشتر، آنالیز بینی پیش صورت در ،آنالیز از پس. ه  در روز هفت مدت به حداقل ها نمونه. کرد نگهداری يخچال در و ب

 .شوند می نگهداری يخچال

ستفاده با. ۱۴ ستخراج يون جريان های پروفیل از ا صوص( کمی) اولیه های يون برای شده ا ستاندارد و آمفتامین مت مخ ساحت داخلی، ا  پیک م

LC اسلاتاندارد. کنید محاسلابه داخلی مسلااحت بر آنالیت پیک مسلااحت تقسلایم با را نسلابی پیک نواحی و کنید گیری اندازه را مربوطه پیک هر 

 .است شده آورده ۱ جدول در داخلی استاندارد يونهای و شده توصیه( کمی) اولیه يونهای

صل های نمونه. ۱5 سی از حا شگاه اولیه های برر سیار های نمونه شامل احتمالاً سری های آزماي ست آلوده ب  بالای محدوده از نمونه نتايج اگر. ا

 .شود آنالیز مجددا و شده رقیق اسیدسولفوريک جاذب محلول با است ممکن LC ويال در موجود نمونه رود، فراتر کالیبراسیون منحنی
 محاسبات

 تعیین کالیبراسیون نمودار از را نمونه شاهد محیط در و شده از سطج پاک های نمونه در موجود متامفتامین نمونه/میکروگرم حسب بر جرم. ۱6
 .کنید

 :نمونه/میکروگرم در آمفتامین مت ،C نهايی، غلظت محاسبه. ۱7

 

 
 

 :که جايی

c  =(کالیبراسیون منحنی از شده تعیین نمونه/میکروگرم به) نمونه در غلظت 

2V /1V= وجود صورت در رقت، فاکتور 

1V  =شود می استفاده ها نمونه کردن اسپايک برای که داخلی استاندارد اسپايکینگ محلول میکرولیتر حسب بر حجم. 

2V  =شود می استفاده استانداردها افزايش برای که داخلی استاندارد اسپايکینگ محلول میکرولیتر حسب بر حجم. 

b  =(.کالیبراسیون منحنی از شده تعیین نمونه/میکروگرم به) محیط نمونه شاهد در غلظت 

 :کنید گزارش زير شرح به( مربع متر سانتی حسب بر) شده پاک مساحت کل در میکروگرم حسب بر را 'C غلظت. ۱8
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 :که جايی

= C (.۱7 مرحله) نمونه/میکرو گرم 

A  =نمونه هر در مربع متر سانتی حسب بر شده پاک مساحت کل. 

ساحت و مرکب نمونه يک نمونه اگر مثال، عنوانبه: توجه  مربع متر سانتی ۴۰۰ در میکروگرم صورت به را نتايج بود، مربع متر سانتی ۴۰۰ آن م
ساحت اگر کلی، طور به. کنید گزارش شتر شده پاک م  مربع متر سانتی ۱۰۰ در میکروگرم به را مقدار بود، مربع متر سانتی ۱۰۰ از کمتر يا بی

 .نکنید تبديل

 هاینمونه برای را( A) نمونه هر در مربع مترسلالاانتی حسلالاب بر شلالادهپاک کل مسلالااحت و( C) نمونه/میکروگرم هم سلالاردرگمی، از جلوگیری برای
 .کنید گزارش جداگانه طوربه ترکیبی و گسسته

 ارزیابی روش

 سلالالاطوح اين. شلالالاد ارزيابی ای پنبه گاز روی نمونه در میکروگرم ۱7.8 تا نمونه در میکروگرم ۰.۴ تقريباً محدوده در متامفتامین برای روش اين

 .دهد می نشان را( LOQ) کمیت حد سطج برابر ۱۰۰ تا 3 تقريباً غلظت

 [.۴]است شده گزارش 9۱۱۱s برای پشتیبان های داده گزارش در نتايج  

شخیص حد ستانداردهای سری يک تهیه با LOQ و( LOD) ت شده  ا سپايک  سولفوريک جاذب محلول در و جذب ،مدياا سید  حالت در آنالیز و ا

SIM شد تعیین. 

LODشدند برآورد[ 7] بورکارت روش از استفاده با ها. 

  LOD حالت در مرطوب دستمال روی آمفتامین مت برای نمونه در میکروگرم ۰.۰2 از کمتر SIM آمد دست به. 

  LOD و نمونه در میکروگرم ۰.۰5 در LOQ شد تنظیم روش توسعه اهداف برای نمونه/  میکروگرم ۰.۱5 در. 

  LODآورد دست به ابزار مناسب نگهداری با و کمتر غلظت سطوح در کالیبراسیون استانداردهای گنجاندن با عمل در توان می را کمتر های. 

 .باشد بار ۱۰ تا 5 حداقل سیگنال نمونه در میکروگرم ۰.۱ حداقل که شود حفظ ای گونه به بايد جرمی سنج طیف عملکرد و تمیزی

 .است دستیابی قابل پايه نويز

 .شد تعیین( نمونه در میکروگرم ۱8 و ،۴.۴ ،۱.8 ،۰.۴۴ اسمی طور به) غلظت سطج ۴ از يک هر در تکرار 6 آنالیز با صحت و دقت

[ 8] "هوا و آنالیز گیری نمونه روش ارزيابی و توسلالاعه راهنمای" NIOSH فنی گزارش در موجود شلالاناسلالای روش و معادلات از اسلالاتفاده با دقت  
 .شد محاسبه

 .بود -۰.۰9753 سوگیری میانگین و درصد 2۰.7 دقت. بود( ۰.۰6663) روش دقت ،هاداده تمام از استفاده با

يداری چال در روز 3۰ تا هايیدوره برای نمونه نگهداری درازمدت پا  درجه 2۴-22) اتاق دمای در روز 7 تا و( سلالالاانتیگراد درجه 2 ± ۴) يخ
  .شد تعیین( سانتیگراد

 برای تعیین اين کند،می گیریاندازه زمان طول در خاص محیط يک در را هاآنالیت مانیزنده قابلیت تنها مدتطولانی سلالاازیذخیره که آنجايی از

 .رجوع نمايدNIOSH 9106 [5 ] به بیشتر جزئیات برای خواننده. نشد تکرار خاصی روش اين

 .گرفت قرار ارزيابی مورد ای پنبه گاز از استفاده با مختلف سطج نوع شش از ها آمفتامین بازيابی

 .است شده گزارشNIOSH 9109 [6 ] در نتايج و مطالعه

 مورد( نمونه يک عنوانبه دسلالاتمال دو هر ترکیب و دوم گاز مرطوب دسلالاتمال با دوم بار برای سلالاطج همان کردن پاک) سلالاری کردن پاک عمل

 .گرفت قرار ارزيابی

 (.متانول و ايزوپروپانول مقطر، سفید سرکه درصد 5 مقطر، آب) گرفتند قرار آزمايش مورد گاز کردن خیس برای حلال چهار
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 ارائه شلاد ذکر قبلا که پشلاتیبان های داده گزارش در دقت و بازيابی نتايج. شلاد گرفته لاتکس آمیزی رنگ ديوار يک روی بر تکراری نمونه شلاش

 .است شده

صه، طور به ستفاده با مختلف هایحلال اثربخشی خلا صد ۴6 آب،: بود زير شرح به لاتکس شدهرنگ ديوار روی بر دستمال يک از ا  5. بازيابی در

 .بازيابی درصد 87 متانول، و بازيابی درصد 6۴ ايزوپروپانول،. بازيابی درصد 55 مقطر، سفید سرکه درصد

 مقايسه در بهبود درصد ۱۱) است يافته بهبود زيادی حد تا( سری) مکرر کردن پاک با شده آزمايش سطوح تمام از ايزوپروپانول با بازيابی میانگین

 (.متانول با بهبود درصد 6 حدود تنها با

 .دهد می تشکیل را واحد نمونه يک و شود می اضافه کننده پاک اولین به سرینمونه پاک شده 
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 جرمی سنج طیف SIMپیشنهادی  شرايط. 1 جدول

 الکترواسپری يونیزاسیون فشار اتمسفر (API-ES) حالت يونیزاسیون

 مثبت قطبیت
 ۱۰۰ قطعه ساز

 EMV 3.۰ بهره

 29۴ سکون واقعی
 -D14آمفتامینيون برای مت ۱6۴يون کمی برای مت آمفتامین،  150 يون متامفتامین تثبیت شده،  SIM ۱۱9يونهای 

 )برای ابزار خاص در حال استفاده بهینه سازی کنید.( محفظه اسپری

 لیتر در دقیقه ۱2.۰ گاز خشک کن

 درجه سانتیگراد 2۰۰ دمای گاز
 psig 50 فشار نبولايزر

 ۱6۴ و متامفتامین کمیت برای را ۱5۰ و  119m/z های يون. شوند می شسته هم با اساساً داخلی استاندارد و متامفتامین: ۱ توجه

 .کنید کنترل D14-آمفتامین مت برای را

شنهادی ابزاری شرايط اين: 2 توجه ست پی سط بايد و ا  غلظت و بود خواهد متفاوت جرمی سنج طیف هر. شود بهینه تحلیلگر تو

سید شگاه اگر اين، بر علاوه. دهد می تغییر را شرايط آن ترکیب و ا شد، دقیق ابزار آن به مجهز آزماي ستفاده امکان با  MS/MS از ا

 .دارد وجود ها وتحلیلتجزيه اين برای

MS نبوده است روش اين توسعه از بخشی اما کند اضافه روش به را حساسیت و ويژگی تواند می هم سر پشت. 

 

کالیبراسیون استانداردهای برای پیشنهادی زمانبندی برنامه. 2 جدول  

غلظت نهايی)میکروگرم در 

 هر نمونه(

محلول جاذب)میلی 

 لیتر(

اسپايک استاندارد 

 داخلی)میکرو لیتر(

حجم محلول متاامفتامین اسپايک شده در محیط 

 نمونه)میکرولیتر(
 استاندارد

مبکرو گرم بر  2۰محلول 

 میلی لیتر

مبکرو  2۰۰محلول 

 گرم بر میلی لیتر

۱۰۰ 3۰ 5۰  5۰۰ ۱ 

2۰ 3۰ 5۰  ۱۰۰ 2 

5 3۰ 5۰  25 3 

۱ 3۰ 5۰  5 ۴ 

۰.5 3۰ 5۰ 25  5 

۰.۱ 3۰ 5۰ 5  6 

۰.۰5 3۰ 5۰ 2.5  7 

۰.۰2۴ 3۰ 5۰ ۱.2  8 
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 (m/z 119, 150, 164). LC-MS کل کروماتوگرام يون .1 شکل متامفتامین  

 

 :پیوست

 گیری نمونه

شتر های داده و اطلاعات برای: توجه ستفاده همچنین و تخلخل و سطج ترکیب اثرات مورد در بی  کارايی بر مختلف های حلال از ا

 .کنید مراجعه[ ۱۰] همکاران و Van Dyke و[ 9] همکاران و Serrano های گزارش به لطفاً کنی، پاک برداری نمونه

( مجاز باقیمانده سلاطج حداکثر يا) عمل آسلاتانه و( مربع متر سلاانتی ۱۰۰ معمولاً) شلاود پاک بايد که سلاطحی خاص الزامات از  .۱

 .کنید پیروی مشتری، توسط شده مشخص يا قانونی صلاحیت دارای آژانس توسط شده تعیین

 مشخص بايد مورداستفاده کردن پاک خاص روش بنابراين دارد، مورداستفاده کردن پاک با برداری نمونه روش به بستگی جذب نرخ

 .شود ذکر برداری نمونه نیاز مورد الزامات از انحراف هرگونه و شود

 ممکن که برداری نمونه های رويه يا میانبر عنوانبه اسلاتفاده برای و کند می خلاصلاه را گیری نمونه کلی روند صلارفاً زير مراحل .2

 .است نشده گرفته نظر در شود، مشخص مشتری يا قانونی حوزه توسط است

 فوت ۱ يا متر سانتی ۱۰ در متر سانتی ۱۰ مربعی سوراخ با PTFE ورقه يک يا مصرف يکبار مقوای از سخت و سفت قالب يک .3

 .کنید تهیه نظارتی سازمان نیاز مورد ابعاد اساس بر( مربع متر سانتی ۱۰۰۰) فوت ۱ در
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 مربع متر سانتی ۱۰۰ شده پاک مناطق که شود حاصل اطمینان تا کند حفظ کردن پاک حین در را خود شکل بتواند بايد الگو اين

ستند مربع فوت ۱ يا صرف يکبار مقوای. ه  در ها نمونه بین کردن پاک به نیاز و متقاطع آلودگی امکان زيرا شود می داده ترجیج م

 .برد می بین از را 3 مرحله

 نمونه میدانی، نمونه نمونه شلااهد، آزمايشلاگاهی، محیط نیاز مورد موارد همه تا کنید تهیه )گاز اسلاتريل( کن پاک کافی اندازه به .۴

 .دهد پوشش را کیفیت کنترل های نمونه تکراری و های

 با استفاده از به راحتی است ممکن زيرا برسانید حداقل به را متقاطع آلودگی احتمال تا کنید استفاده استريل بندی بسته در گاز از

 .دهد رخ اين اتفاق فله ای پنبه گاز

شگاهی شاهد هایمحیط برای نیاز مورد گاز هایدستمال سته در بايد QC هاینمونه و آزماي ستريل هایب شده باز ا شگاه به ن  آزماي

 .شوند ارسال

ست قرار که( هايی)قسمت در را( ها)الگو .5  يک از اگر. کنید محکم( الگو بیرونی لبه امتداد در چسب با مثال عنوانبه) شوند پاک ا

 عدم از اطمینان برای و کنید تمیز ها نمونه بین را قالب متقاطع، آلودگی از جلوگیری برای شلاود، نمی اسلاتفاده مصلارف يکبار قالب

 .دهید قرار آزمايشگاه اختیار در شده تمیز قالب از دستمال يک آلودگی، وجود

 7.5 در 7.5) اينچ 3در  3 لايه ۱2 برای لیتر میلی ۴-3 حدود) متانول يا ايزوپروپانول با را آن و برداريد گاز يک ،تمیز دستکش با .6

 (.لايه 8 ای پنبه مرطوب )دستمال کنید خیس( متر سانتی ۱۰× متر سانتی ۱۰) اينچ ۴ در ۴ يا( متر سانتی

 آلوده احتمال هرگونه از امر اين. دهید قرار محل از خارج نمونه ظروف داخل و کرده خیس قبل از را گاز اينکه دستمال ديگر، روش

 .کند می جلوگیری آمفتامین مت به محل در ايزوپروپانول يا متانول بطری شدن

 ظرف يک فقط بار هر و برداريد نمونه ظرف از را شدهخیس قبل از گاز مرطوب دستمال اند،شده تهیه محل از خارج هادستمال اگر

 .کنید باز را نمونه

شده ستمال خیس  شار را د ضافی حلال و داده ف ستمال از را ا شاهد و جداگانه نمونه هر برای. بريزيد دور گاز د ستکش از نمونه   د

 .کنید استفاده تازه نیتريل يا لاتکس

 .نکنید استفاده وينیل دستکش از ها نمونه آلودگی و فتالات های کننده نرم شدن شسته امکان دلیل به

 کردن پاک های روش. 7

 (:متخلخل غیر و صاف سطوح برای ويژه به) متحدالمرکز های مربع کردن پاک تکنیک. آ

 .کنید پاک را قالب داخل ناحیه محکم فشار با و کنید تا وسط از دوباره سپس و کنید تا وسط از را شده خیس قبل از گاز

 حرکت با و رفته پیش مرکز سمت به کنید، پاک متحدالمرکز های مربع صورت به و کنید شروع قالب داخلی های گوشه از يکی از  

 .دهید پايان اسکوپی

 از استفاده با و باشد داخل به رو گاز بیرونی قسمت تا کنید برعکس را چین آخرين کند، پیدا تماس ديگری سطج با گاز اينکه بدون

 .کنید پاک قبلی روش به را قسمت همان گاز، تازه سطج
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 .دهید قرار نقل و حمل ظرف داخل و کنید تا يا رول دوباره را گاز

 (:است مناسب کثیف يا/و متخلخل ناهموار، سطوح برای ويژه به) پهلو به کنار( بلاتینگ يا) کردن پاک تکنیک .ب

ستفاده با. کنید تا وسط از دوباره سپس و کنید تا وسط از را شده خیس قبل از گاز شار از ا  حداقل با را الگو داخل ناحیه محکم، ف

شانی طرفین به طرفین از که افقی پاس پنج شت به) کنید پاک دارند همپو  و شود می شروع بالا از اين حرکات( کنید مراجعه ياددا

 افقی پاس هر در بار پنج حداقل بلاتینگ، صورت در. يابد می پايان اسکوپی حرکت با و رود می پیش پايین سمت به "Z" الگوی با

 (.کنید مراجعه يادداشت به) پاک کنید

 به گاز معرض در طرف که طوری به کنید برعکس را چین آخرين کند، پیدا تماس ديگری سطج هیچ با گاز دهید اجازه اينکه بدون

 .باشد داخل سمت

 با و شلاده شلاروع چلا سلامت از که پايین به بالا از عمودی پاس پنج حداقل با دوباره را منطقه گاز، از تازه سلاطج يک از اسلاتفاده با

 .کنید پاک روند، می پیش راست سمت به "N" الگوی

 و حمل ظرف داخل و کنید تا يا رول دوباره را گاز. کنید پاک عمودی عبور هر در بار پنج حداقل لکه گیری)بلاتینگ(، صلالالاورت در

 .دهید قرار نقل

 .کنند می گیر مدام گاز های رشته که شود می پیشنهاد زبر يا کثیف نواحی در گیری لکه

 .است نیاز مورد بار لکه گیری پنج از بیش مربع، متر سانتی ۱۰۰ از بزرگتر مناطق در: توجه

 با ناحیه همان از مکرر يا سری شده پاک نمونه يک شود، استفاده کردن پاک برای ايزوپروپانول از اگر: سری يا مکرر کردن پاک .ج

 .بخشد می بهبود را برداری نمونه کارايی تازه گاز دستمال يک

 .کنید تکرار تازه گاز دستمال يک با را( ب7 يا آ7 پیوست) بالا در شده داده توضیج کردن پاک روش سری، کردن پاک برای

 .دهید قرار اول گاز با نقل و حمل ظرف همان در را دوم گاز مرطوب دستمال

ستند بزرگ کافی اندازه به لیتری میلی 5۰ پروپیلن پلی سانتريفیوژ های لوله ستمال دو حداکثر حاوی که ه  های اندازه در گازی د

 .هستند اينچ ۴ در اينچ ۴ لايه 8 يا اينچ 3 لايه ۱2

سمت اگر: توجه ست قرار که اول گاز از توجهیقابل ق ست از توانمی بماند، باقی خیس شود پاک ا  حالت در دوم گاز مرطوب مالد

 .کند خیس را اول گاز از ماندهباقی حلال تا کرد استفاده خشک

 که کنید حاصلالال اطمینان. کنید نگهداری( سلالاانتیگراد درجه 6>) يخچال در و بسلالاته درب ايمن طور به را نقل و حمل ظروف. 8

 .باشند بندی آب لبه در ها نظمی بی ساير يا شکستگی تراشه، دارای نبايد ظروف .آسیب ديدگی نباشند دارای ها درپوش

سه از ستیکی های کی ستفاده اتیلن پلی پلا صیه کن پاک محیط روی مرتبط آمین چندين و آمفتامین مت که حالی در. نکنید ا  تو

 .شود می توصیه وقت اسرع در يخچال در نگهداری هستند، پايدار اتاق دمای در روز 7 مدت به حداقل شده



102 
 

ضوح به را نمونه هر. 9 سايی شماره يک با و صر نمونه شنا سايی شماره يا اول حروف و مکان زمان، تاريخ، و نام، يا فرد به منح  شنا

 .بزنید برچسب گیرد، می نمونه که فردی

 .داده شود ارتباط تحلیلی نتايج با بعداً تا شود ثبت دفترچه يک در بايد نیز شده پاک ناحیه و نمونه شرح و فوق اطلاعات

 نمونه سازی آماد 

 :دارند PH تنظیم به نیاز که هایی نمونه

شته وجود باور اين برای دلیلی اگر شد دا ست ممکن ها نمونه که با شند قلیايی کافی اندازه به ا سیديته بر تا با  غلبه جاذب محلول ا

 .شود تنظیم ۴ ≥ حدود در بايد PH آنگاه ،(بری گچ يا نشده رنگ بتن سطوح پاک کردن از مثلاً) کنند

PH کاغذ با توان می را PH نشانگر محلول قطره 2 حدود افزودن با يا کرد بررسی PH کنترل فتالئین فنل و بلو برموتیمول مخلوط 

مشاهده  NIOSH 9109 يا NIOSH 9106 در توان می را نشانگر محلول اين تهیه.( نباشد آبی يا سبز و باشد زرد بايد رنگ. )کرد

 [.6 ،5] نمود

سیدسولفوريک محلول ،PH تنظیم به نیاز صورت در ستفاده( M 3 تا 2.5) رقیق ا ضافه آن به ای قطره صورت به و شود می ا  می ا

 .کنید مخلوط PH بررسی از قبل اسید افزودن هر از پس دست با بار چند وارونگی يا دادن تکان با را محتويات. شود

 


