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  مقدمه

ن راستا یمردم است، و در ا ین و حفظ سلامتیتأم یمتول یوزارت بهداشت، درمان و آموزش پزشک
و  یعلوم پزشک يهار تا مصرف توسط دانشگاهها و دانشکدهیاز نقطه آبگ یدنیآب آشام یفینظارت و کنترل ک
  .ردیگ یسراسر کشور صورت م یدرمان یخدمات بهداشت

هر . دي مورد توجه است و  رادیو نوکلئی یکروبیو م ییایمی، شیکیزیف يجنبه هادنی از آشامیت آب کیفی
ف یآنها تعر يشوند که حد مجاز برا یاز عناصر را شامل م یعیف وسیط ییایمین عوامل خصوصاً شیک از ای

زان یمش یت آب و افزایفیر کییباعث تغ يعوامل متعدد) 1053به شماره  یمطابق استاندارد مل(شده است
و  ی، صنعتيشهر يتوان به ورود  فاضلابها یشود که از جمله ممی ش از حد مجاز و استاندارد یآنها به ب
 .به منابع آب اشاره کرد يکشاورز يپسابها

ها براساس ینمونه بردار. ردیگ یو دستورالعملها انجام م یمل ينظارت وزارت بهداشت براساس استانداردها
 ین مییتع.... سات، عوامل خطر بالقوه و یت تأسینوع منبع آب، وضع  ،ت تحت پوششینده ، جمعینوع آلا

ن یشتر ایب يداریل پایبدل ییایمیبا تواتر کمتر و عوامل ش یکروبیو م یکیزیعوامل ف يبرا  شود که معمولاً
اعتبار بوده و هاي  بعمل آمده داراي یریشها و اندازه گینکه پایبراي ا. شود یتر انجام م یعوامل با تواتر طولان
ها و یریدنی اظهار نظر نمود لازم است اندازه گیت آب آشامیشها در خصوص وضعیج آزمایبتوان با توجه به نتا

ن هدف اداره بهداشت آب و فاضلاب مرکز یابی به ایبراي دست. شها بر اساس روشهاي استاندارد باشد یآزما
دنی بر یري عوامل مختلف در آب آشامیهاي اندازه گن دستورالعملهاي روشیط و کار اقدام به تدویسلامت مح

فاضلاب در  اتی اداره بهداشت آب وین راستا و با توجه به برنامه  عملیدر ا. دیاساس مراجع معتبر می نما
ه یکشور اقدام به تهیدنی مناطق شهري وه و سرب در آب آشامیک جیاصر ارسنبراي سنجش عن 1388سال 
  . ن خصوص می تواند راهگشا باشدیا در شنهادهایارائه نقطه نظرات و پ. استالعمل جاري نموده ردستو
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 Dr 5000با دستگاه  کیفلز آرسن يریاندازه گ

  وکاربامات نقرهیت يل دیات يدروش 

  )to 0/2 mg/L As 0 ( با دستگاه  يریقابل اندازه گ محدوده 

ن روش را یکا ایآمر ستیط زیحفاظت مح ؛سازمانداردریبه تقطازیا ، نیآب ، فاضلاب و آب در يبران روش یا
  .ه نموده است یتوص ات هضم یبهمراه عملو فاضلاب  یدنیآب آشامز یآنال يبرا

         شماره روشو  فاضلاب يکا برایآمر ستیط زیحفاظت مح سازمان 206.4با روش شماره  ن روشیا
As- 3500 باشد  یممطابق  یدنیز آب آشامیآنال يبرا متد، استاندارد.  

  ازیمقدار مورد ن                          مواد لازم                                                                         

                                                 Asتر یگرم در ل یلیم1000محلول استاندارد 
  تر یل یلیم 25                                                                             د         یک اسیدروکلریه

  تر یل یلیم 1  %              10محلول استات سرب 
  %20  مید پتاسیدیمحلول 

  تر یل یلیم 50  نیدیریپ
  گرم 1                                                                     * وکاربامات نقرهیت يل دیات يد

    تر یل یلیم 1  دیمحلول استانو کلرا
  گرم 6  20ز ی، سا يرو
  
  

  

  

  

  

  

                                                        
* Silver Diethyldithiocarbamate  
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  نمونه يآماده ساز

  :د یل را انجام دهیذ يکارها شیقبل از شروع آزما

  . دیکنانتخاب  Dr5000دستگاه  یاصل يرا ازمنو  User Programming برنامه
   :ک یه محلول جاذب آرسنیته
  .د یکال وزن کنیآنالت يرا با ترازووکاربامات نقره یت يتل دیا يد ک گرم ی- 1
 یحجم رسان. دیتر برسانیل یلیم 200ن به حجم یدیریپ لتر با محلویل یلیم 200بالن ژوژه ماده را درون - 2

را قبل از ن یدیریپ  *MSDS .انجام شود  ییایمیر هود با دستکش مقاوم در برابر مواد شیزمحلول در 
  .د یاستفاده بخوان

و  يقابل نگهدارکماه یتا .پوش محکمره با دریظرف تدرل ون محلیا ،د یمحلول را خوب مخلوط کن - 3
  . باشد  یم استفاده 

  :ه استانداردیته
 یلیم 1000محلول  استاندارد از تر یل یلیم 10 :د یبسازک یتر آرسنیگرم درل یلیم 10استاندارد  - 1

 .د یتر برسانیل یلیم 1000حجم خته و با آب مقطر به یر يتریل 1درون بالن را  کیآرسنتریگرم در ل

با استفاده از ک یتر آرسنیگرم در ل یلیم 10تر از محلول استوك یل یلیم 10، 2،  1ر یمقادب یبه ترت - 2
رسانده و تر یل یلیم 500با آب مقطر به حجم دو یزیبرتر یل یلیم  500درون سه بالن ژوژه پت  یپ

  . داردک یتر آرسنیگرم در ل یلیم 2/0و  04/0، 02/0ب ،یتاندارد ها به ترتن اسیا.د یخوب مخلوط کن
  :نکات مهم

 ندهیمواد آلا جزءن یدیریو پ نقره .ن استیدیریمحلول نقره در پب یترکک یش ین آزمایک در ایجاذب آرسن
ن یا .باشند یار آلوده میبس آغشته به محلول استات سرب یکتان يبعلاوه ، گلوله ها . باشند  یو خطرناك م

مواد  یمنیا يداده ها( MSDSبه بخش . ه شوند یفاضلاب تخل يستم جمع آوریسد در یمواد نبا
  .دیمراجعه کن ن فاضلاب یا ه مناسبیتخل يبرا)ییایمیش

  

  

  

  
                                                        

* Material safety data sheet  
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 کیآرسنفلز  يریاندازه گ يبرا Dr5000کار با دستگاه شروع 

 .د یادداشت کنیشماره برنامه را .د یرا اجرا کن  User programming   برنامه  - 1

 .د یرا انتخاب کنمورد نظر ش یآزما - 2

 .د یسل چهارگوش را در دستگاه انتخاب کن يجا - 3

ر موجود در کاتالوگ دستگاه یاز و تصویل مورد نیوسابه جدول : دیآماده کنرا  کیر ارسنیل تقطیوسا - 4
 .د یمراجعه کن

مطمئن  ، دیکند و وارد لوله اسکرابر یشته کنآغ% 10را با محلول استات سرب  یک گلوله کتانی - 5
  . شده باشدشه محکم یواره شید گلوله درد یشو

 )ه گاز یدستگاه تصف: اسکرابر (

 ریستم تقطیس استوانه ون دررا  کیحلول جاذب آرسنماز تر یل یلیم 25،  مزورک یبا استفاده از  - 6
 .د یزیبر

 .د یزیر بریتر نمونه را درون ظرف تقطیل یلیم 250، مزوربا استفاده از  - 7

آن  یشیستم گرمایس یول د یقرار ده 5 يرا رودستگاه دور چرخش . د یدستگاه را روشن کن - 8
 .خاموش باشد 

 .د یافزائیر بیک ، به ظرف تقطیدروکلریهد یاستر یل یلیم 25،  مزوراده از با استف - 9

  د یافزائیب ریتقط استانو به ظرف دیتر محلول کلریل یلیم1ک یپت سرولوژ یبا استفاده از پ- 10

  .د یافزائیم به ظرف بید پتاسیدیتر محلول یل یلیم 3ک یپت سرولوژ یبا استفاده از پ- 11

  .شروع شود  اول يقه ایدق 15زمان واکنش  د ید و اجازه دهیروشن کنمر را ید تایکل - 12

 "فوراد ویزائافیبر یتقطرا به ظرف  20ز یسا يگرم ازرو 6،  مر تمام شدیقه زمان تایدق 15 یوقت - 13
  .د یآنرا ببنددر

    .د یم کنیتنظ 3 يرو دستگاه را  يدما- 14

  .شود  یقه دوم زمان واکنش شروع میدق 15 د ، یمر را فشار دهیدکمه تا- 15

  .د یم کنیتنظ 1 يرا رودستگاه  يگرماتمام شد ،  واکنشقه دوم زمان یدق 15 یوقت -16

  .شود  یقه زمان واکنش شروع میدق 15ن یسوم. دیمر را فشار دهیتا - 17
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گاز لندر یستون را در سیپ. د یرا خاموش کنتریهتمام شد ،  واکنشقه سوم زمان یدق 15 یوقت - 18
  .دیحرکت ده دستگاه د شده دریتول

   . دیحرکت دهک یدر محلول جاذب آرسنن بردن ییبا بالا و پا ستون را یپ - 19

د و یپر کن نشدهریتقط کیرا با محلول جاذب آرسندستگاه  يتریل یلیم 25سل : ه شاهد یته - 20
  .دیبگذاررا  سل درپوش

  .د یسل قرار ده يشاهد را در جانمونه  - 21

  .دهد یش میون دستگاه صفر را نمایبراسیکال یاز منحن. د یرا بزن Zeroدکمه  - 22

اگر حجم نمونه .د یزیبر درون سل دستگاهرا  افتهیر یتقط کیجاذب آرسنمحلول نمونه : ه نمونه یته- 23
سل را درپوش ود یبرسان تر یل یلیم25به حجم ن یدیریپبااستفاده ازمحلول تر کمتر بود، یل یلیم25از 

  .د یبگذار

  .دیرا بزن)Read(د و دکمه قرائت یسل بگذار يداخل جاواره سل را خشک کرده وید- 24

  :مزاحمتها

  ر آنیمزاحم و مقاد باتیترک : 3جدول شمار 

  نحوه مزاحمت  بات مزاحم یترک
  دیجاد نمایگسترش رنگ تداخل اممکن با   موان یآنت ينمکها

  

  يو نگهدار يره سازینمونه ، ذخ يجمع آور

  .شوند يجمع آور ، است  شده ستشو دادهد شیاس که با یکیا پلاستی يشه ایش يها ينمونه ها در بطر

pH دیبرسان)تر یهر ل يتر به ازایل یلیم2( ا کمتر ی 2ر یبه زک ید سولفوریبا اس را نمونه.  

  . هستند  يقابل نگهدار شگاه یآزما يماه در دما 6نمونه ها تا 

  

  



۶ 
 

 Dr5000در دستگاه  ياستاندارد ساز

1- User Programming د یبزن یاصل يدر منو.  

و دکمه  PROGRAM OPTIONSدکمه د ،یه نکردیک را تهیون آرسنیبراسیکال یمنحن "اگر قبلا-2
NEW ،است )  950- 999(ازل دسترس قاب ک یبرنامه آرسنتعداد را فشار داده . Ok دیرا بزن.  

را  Next .دیانتخاب کن Asک را با استفاده از حروف الفباینام برنامه آرسن. د یروش مناسب را انتخاب کن-3
  .د یکنر در دستگاه انتخاب یپارامترها را  بصورت ز یباق.د ید و به صفحه بعد برویبزن

• Program Type: Single Wavelength       • Chemical Form: As 
 
• Units: mg/L                                             • Wavelength: 520 nm 
 
•Concentration Resolution: 0.001     •Calibration: Read Standards  

و دکمه د یرا فعال کنپارامتربخش .  دیرا بزنExit و  Nextدکمه  هااستاندارد قرائت جذببعد از-4
Edit دیورود داده ها بزن يرابرا. 

  :د یوارد کنریز به روش پارامترها را  یباق
 

Upper Limit: 0.220 mg/L                             Timer1: 15 minutes  
Lower Limit: –0.020 mg/L              Timer2: 15 minutes  

Timer3: 15 minute  

  

 .دیبزنرا EDIT کن ید و آیانتخاب کن  CALIBRATION: C = A + BA  کنیآ- 5

،  يعددریمقاد: دیوارد کن ه شدهیتهون یبراسیکال یرسم منحن يرا که برا ییر غلظت استانداردهایمقاد- 6
 و مقدار غلظت را با زدن د یفشا ردهرا  +علامت  و دیوارد کنتر را یگرم در ل یلیم 2/0و 04/0و 02/0صفر و

ok د یکن دییتا. 

 .ردیقرار گ )ن غلظت وارده یاول( غلظت صفر يتا مکان نما رود یبار بزن4را  Upدکمه ر، یمقادبعد از ورود - 7

 . دیرا فشار ده Zeroد و یزیرا درون سل بر ر نشدهیتقطک  یتر از محلول جاذب آرسنیل یلیم 25- 8
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ن ید و ایبخوانش یصفحه نما يبرود و مقدار غلظت را رو يغلظت بعد يد تا رویرا فشار ده Downدکمه - 9
 .د تا تمام استانداردها خوانده شود یکار را تکرار کن

  .خاموش است   zeroد ید و مطمئن شویگراف را بزن يمنو- 10

  .د یرا بزن exit و downم شده دکمه یاگر گراف درست ترس- 11

  .باشد  ید و برنامه قابل استفاده میرا فشار ده yesشود و سپس  یره میبرنامه ذخ- 12

  روش خلاصه

ک  در دستگاه یدروکلرید هیم و اسید پتاسیدید استانو ،ی، کلر يرواز  یک در مخلوطیآرسن
 ين از اسکرابر حاویآرس.  دینما یم نید گاز آرسیوتولکاهش  ن روش ،یا ر مخصوصیتقط

 يل دیات يد يداده شده ودرون لوله جاذب حاوآغشته به استات سرب عبور  یکتانگلوله 
ک کمپلکس قرمز رنگ یک به شکل  یآرسن. شود ین جذب میدیریدر پ وکاربامات نقرهیت

  .باشد یم  يریاندازه گقابل نانومتر  520در طول موج  ،یدهد و به روش رنگ سنج یواکنش م

   :یمواد مصرف

Description Quantity/                                                             Test Unit                          Cat. No  
 

Arsenic Standard Solution, 1000-mg/L As                            varies 100 mL                 14571-42 
 

Hydrochloric Acid, ACS*                                                        25 mL 500 mL                  134-49 
 

Lead Acetate Solution, 10%                                                  1 mL 100 mL                   14580-42 
 

Potassium Iodide Solution, 20%                                            3 mL 100 mL                    14568-42 
 

Pyridine, ACS                                                                        50 mL 500 mL                  14469-49 
 

Silver Diethyldithiocarbamate                                                 1 g 25 g                           14476-24 
 

Stannous Chloride Solution                                                    1 mL 100 mL                   14569-42 
 

Water, deionized varies                                                          4 liters                               272-56 
Zinc, 20-mesh, ACS                                                               6 g 454 g                           795-01  

 

                                                        
* American chemical society  
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  :ازیل مورد نیوسا

Description                                                                Quantity/Test                Unit           Cat. No.  
  
 
Balance, analytical, SL 3000, 100–240 V                                1                      each         28018-00 
 
Balls, cotton                                                                             1                  100/pkg*       2572-01 
 
Boat, weighing, 8.9-cm square                                                2                   500/pkg       21790-00 
 
Bottle, amber, 237-mL, glass                                                  1                    6/pkg           7144-41 
 
Cap, polypropylene, for amber bottle                                      1                    6/pkg          21667-06 
 
Cylinder, graduated, 25-mL                                                     2                     each           508-40 
 
Cylinder, graduated, 250-mL                                                    1                     each           508-46 
 
Distillation Apparatus, Arsenic Accessories                             1                       set          22654-00 
   
Distillation Apparatus, General Purpose Accessories              1                       set         22653-00 

 
Flask, volumetric, Class A, 1000-mL, with glass stopper     1                      each         14574-53 

 
Flask, volumetric, Class A, 200-mL                                      1                     each         14574-45 

 
Flask, volumetric, Class A, 500-mL                                       6                     each         14574-49 

 
Pipet Filler, safety bulb                                                         1                     each         14651-00 

 
Pipet, serological, 5-mL                                                      2                     each          532-37 

 
Pipet, volumetric, Class A, 1.00-mL                                     2                    each          14515-35 

 
Pipet, volumetric, Class A, 2.00-mL                                     1                    each          14515-36 

 
Pipet, volumetric, Class A, 4.00-mL                                     1                    each           14515-04 

 
Pipet, volumetric, Class A, 6.00-mL                                     1                    each           14515-06 

 
Pipet, volumetric, Class A, 8.00-mL                                     1                    each           14515-08 

 
Pipet, volumetric, Class A, 10.00-mL                                   1                    each           14515-38 

Sample Cells, 1-inch square, 25 mL, 
matched pair with stopper                                                     2                   2/pkg          26126-02 

                                                        
* Package 
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 ادامه جدول
 

Select one based on available voltage: 
 

Distillation Apparatus Heater, 115 VAC, 60 Hz                   1                     each           22744-00 
 

Distillation Apparatus Heater, 230 VAC, 50 Hz                   1                     each           22744-02 
  

  :یجانب لیوسا

Description                                                                                         Cat. No.  
  
 
Cylinder, mixing, 25-mL                                                                    1896-40 
 
Sulfuric Acid, 1.00 N                                                                          1270-32 

 
Gloves, Chemical Resistant, size 91                                                 24101-04 
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 Dr5000وه با دستگاه یج يریاندازه گ

Method 10065               Cold  Vapor Mercury Concentration  Method 

   وه با بخار سردیظ جیروش تغل

  ) to2.5 µg/L 0.1( با دستگاه يریقابل اندازه گ محدوده

  .باشد  یا میآب ، فاضلاب و آب در يبرا يرین روش قابل اندازه گیا

   یمنیا

   .و دستکش انجام شود  یمنینک ایر هود با استفاده از عیش در زیهمه مراحل آزما

  .انجام شود  یسم يد گازهایل تولیر هود بدلیش درزیآزما

  :د  یش در نظر داشته باشیر را قبل از شروع آزماینکات ز

 .ازاستین د کهیافزائیم به نمونه بیبهمان اندازه پرمنگنات پتاس. د یه کنیهر نمونه ته يک نمونه شاهد برای
  .د یمقدار جذب شاهد را از جذب نمونه کم کن

  

  :روش کار

  هضم نمونه : کیفاز 

درون ارلن انداخته و  يمتر یلیم 50ک مگنت ی. د یمنتقل کن يتریل 2ر یتر نمونه را به ارلن مایک لی- 1
  .د یب به آن افزوده و مخلوط کنیر را به ترتیکر گذاشته ، سپس مواد زیش يرو

  . دیافزائیظ به نمونه بیک غلید سولفوریتر اسیل یلیم 50 - 2

  .د یافزائیظ به نمونه بیک غلیترید نیتر اسیل یلیم 25 - 3

  .د تا حل شود ید اجازه دهیافزائیم به نمونه بیگرم پرسولفات پتاس 4 - 4

  .دیافزائیم را به نمونه بیگر پرسولفات پتاسیگرم د 5ک  ی،  "سپس مجددا

  .د تا حل شود یاجازه ده. د یافزائیم به نمونه بیگرم پرمنگنات پتاس 5/7 - 5
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  .د یافزائیم به نمونه بیگرم پرمنگنات پتاس 10ک ی،  "سپس مجددا

گراد بعد از حل شدن  یدرجه سانت 90 يد  و نمونه را تا دمایار دهدهانه ارلن قر يشه ساعت رویک شی - 6
  .د اما نمونه نجوشد یمعرفها گرم کن

  .ست ین يا شاهد درآب مقطر ، مرحله گرم کردن ضروریوه یاستاندارد ج يبرا

  .د یساعت گرما ده 2 يگراد برا یدرجه سانت 90 يد و نمونه را در دمایهم زدن را ادامه ده - 7

ا ی یصنعت يا ، فاضلابهاینمونه ها ، مانند آب در یبرخ.شود  یره میاتمام هضم ، رنگ محلول بنفش تبعد از 
  .از دارند ین ید بالا ، به پرمنگنات اضافیا کلرایک بالا یمواد ارگان يدارا يرنمونه هایسا

جاد شده یره ایش تدن رنگ بنفیجاد بشود ، دیره ایت/  يد قهوه ایاکسا ياگردر  ظروف نمونه رسوب منگنز د
  .باشد  یمشکل م

  .ست یره نید اگر محلول بنفش تیافزائیم بیپرمنگنات پتاس يمقدار

  .د یشگاه سرد کنیآزما يمحلول هضم شده را در دما  - 8

اگر نمونه هضم .بماند  ید در هنگام سرد شدن  ممکن است باقیاکسا يره منگنز دیت يک رسو ب قهوه ای
د یافزائیم بیپرمنگنات پتاس يپس مقدار. شده رنگ بنفش نداشته باشد ،هضم درست انجام نشده است 

  .جاد شود یا  يداریابد وتا رنگ بنفش پاید تا هضم  ادامه یکر قراردهیش يونمونه را بر رو

  .د تا نمونه سرد شودیدهکررا خاموش نموده واجازه یکر است ، شیش يهمانطور که نمونه رو  - 9

د  به نمونه یدروکلراین هیل  آمیدروکسیگرم ه 5/0، مقدار  یگرم 5/0  يریبا استفاده از قاشقک اندازه گ 10
با افزودن . د شد یره  ناپدید تا رنگ بنفش تیه صبر کنیثان30. د شود  یره ناپدید تا رنگ بنفش تیافزائیب
  .شود  یط حل مید در محیاکسا يمنگنز دد تمام یدروکلراین هیل آمیدروکسیه

  .دید  و داخل نمونه قرار دهیله هم زن برداریک می - 11

  .ظ آماده استیبخار سرد و تغل يپروسه با جداساز  ينمونه هضم شده برا   - 12
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  :شروع فاز دوم  

  وه یظ جیبخار سرد و تغل يجداساز: فاز دوم 

  .د یگاز بخار سرد منتقل کن يمخصوص شستشو ينمونه هضم شده را به بطر- 1

وه ین فاز ستون جاذب جیا 9د تا مرحله یاجازه ده. د یره اتصال دهیه و گیگاز را به پا يشستشو يبطر - 2
  . گاز متصل باشد  يشستشو يبه بطر

  .د یوه متصل کنیرا به ستون جاذب ج يتریل یلیم 100ر یک ارلن مای - 3

  .د یزیوه  بریستون جاذب جرا  درون B معرف  HgExتر یل یلیم 8 - 4

درون ارلن   B معرف HgEx. د تا مکش کند   ید و روشن کنیپمپ خلاء را به ستون جاذب  متصل کن - 5
  .شود  یده میکش

ه بعد از شروع یثان10حدود ( د یده شد  پمپ را جدا کنیوه کشیوه درون ستون جاذب جیمعرف ج یوقت - 6
  .شتر مکش نکندیب) مکش

) receiver( يتریل یلیم 10ک مزور یآن  يد و بجایر ستون جاذب برداریتر از زیل یلیم 100ر یارلن ما - 7
  .د یقرارد ه

  .د یزیدرون ستون جاذب بر Cمعرف   HgExتر یل یلیم 2 - 8

  .د یمتصل کن  يشه ایگازبا استفاده از رابط ش يشستشو يوه را به بطریستون جاذب ج - 9

  .د یق کنیمواد معلق حل نشده تزر  يحاو يرا درون بطر Aمعرف   HgExمعرف   - 10

  .د یگاز وارد کن يشستشو يبطر يچه کناریاز در ید و به آرامیمعرف فوق را بازکن

  .د یرا بگذار يچه بطریدرپوش در - 11

وه و وارد مزور یجذب ستون ج  Cمعرف   HgEx  یو وقت.د یپمپ را مجددا به ستون جاذب متصل کن - 12
د شده در  لوله گازپراکنده شده و در یتول يهوا يحبابها. د یشد، آنرا قطع کن) receiver( يتریل یلیم 10
  .شود   یگاز وارد م يشستشو يبطر

  .دیانجام ده "را فورا 14تا  13مرحله  



١٣ 
 

  ) 312شماره برنامه .(د یدستگاه انتخاب کن يوه را ازمنویش بخار سرد جیآزما - 13

14 - Timer  راOK ن رفتن یاز ب ين زمان برایا.شود  یشروع م يقه ایدق 5ک زمان واکنش ی. د یکن
  .باشد  یهوا م يحبابها

 يان کم حباب کمتریبا جر. قه باشد یتر در دقیل 5تا  1ن یگاز ب يشستشو يان هوا بدرون بطریزان جریم 
ن رفتن به یاز ب يمحلول برادر   يقه باشد ، حبابهایتر در دقیل 1ان هوا یمثال ، اگر جر يبرا. شود  ید میتول
  .از دارند  یقه زمان ماند نیدق 10

و پمپ مکش را . د یوه جدا کنیستون جاذب ج يبالا يشه ایقه  ، رابط شیدق 5ان زمان یبعد از پا – 15
  .د یروشن نگه دار

داشته ان یوه جریکه ج يرید تا  مسیق کنیوه تزریدرون ستون جاذب ج Bمعرف   HgExتر یل یلیم 8 -16
  .است شسته شود 

  .ده شود یکش  )receiver (درون مزور  Bمعرف   HgExد تا یمکش را ادامه ده 

  .رسد  یم) receiver(تر در مزور یل یلیم 10حجم به  ید وقتیپمپ مکش را خاموش کن - 17

د یبرسان Bمعرف   HgExتر با یل یلیم 10 يرا به بالا) receiver(از باشد ، حجم محلول درون مزور یاگر ن
  . د یقطع کن 6زودتر از مرحله  ید وپمپ مکش را کمیز کنین پرهییپا ياز حجمها

ر ستون  یز "تر را مجددایل یلیم 100ر یارلن ما. د یر ستون جاذب بردلریرا از ز) receiver(مزور  - 18
  .د یجاذب وصل کن

ستون . د یزیه پمپ مکش بروه بدون اتصال بیرا درون ستون جاذب ج Bمعرف   HgExتر یل یلیم 3 - 19
شده  و )  receiver(وه شسته شده وارد ارلن یستون جاذب ج. د  یش مرطوب نگه دارین آزمایجاذب رادر ب

  .ز آماده است یانجام آنال يبرا

  . د یسل چهار گوش را در دستگاه انتخاب کن يجا - 20
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  :شروع فاز سوم 

   یرنگ سنج  يزهایآنال: فاز سوم 

درپوش آنرا گذاشته و با . د یافزائیب) receiver(را به درون مزور HgEx  3 ف ، معرفیک قیبا استفاده از - 1
  .د یوارونه کردن مزور، معرف درون آن  را حل کن

درپوش آنرا گذاشته و با وارونه کردن . د یافزائیب) receiver(را به درون مزور HgEx   4سپس معرف  - 2
  .د یرا حل کن  مزور، معرف درون آن

درپوش آنرا گذاشته و با وارونه کردن . د یافزائیب) receiver(را به درون مزور HgEx  5 قطره معرف 8 - 3
  .د یمزور ، معرف درون آن  را حل کن

4 - Timer  راOK شود  یشروع م يقه ایدق 2ک زمان واکنش ی. د یکن.  

  .د یزیدرطول زمان واکنش ، محلول را درون سل بر - 5

سل دستگاه  ي، سل را درون جا) قهیدق 2( ان زمان دستگاهیبعد از پا.د یواره سل نمونه را خشک کنید - 6
ن برنامه یا.( شود  یش داده مینماg/L Hgµ 1/0شگر یصفحه نما يرو.د یرا فشار ده ZEROگذاشته و 

  )کند یم میبدون صفر دستگاه را تنظ

د تا یسل را تکان ده. د یافزائیرا به محلول ب HgEx  6 معرف.د یسل دستگاه خارج کن يسل را از جا- 7
  . دیبرو 8به مرحله  "فورا. حل شود  "معرف کاملا

  .د یف استفاده نکنیجهت افزودن معرف به سل دستگاه از ق

  .شود  یگزارش م µg/L  Hgج براساس ینتا. د یسل نمونه را در دستگاه قرار ده - 8

  مزاحمت ها

آن  يز رویشود مطابق نمونه آنال ين آماده سازیاستاندارد مشخص با غلظت معک یش یکنترل آزما يبرا
  .شود   یز نشان داده نمیدر آنال یچ مزاحمتیونها هین یا يوه دارایک استاندارد دوم جیبا . انجام شود 

 تریگرم درل یلیم Na+  ،1000تر یگرم در ل یلیم 1000 يدارا یشیک محلول آزمایبا  یبعلاوه،  مزاحمت
K+ ،1000 تر یگرم درل یلیمMg2+  تر یگرم در ل یلیم 400، وCa2+  وجود ندارد.  
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  مواد مزاحم وغلظت آنها: 1جدول 

Concentration Ion or Substance 
7 mg/L Ag+ Ag+  
10 mg/L Al+3 Al+3 
500 μg/L Au Au+3  
10 mg/ L Cd+2 Cd+2  
10 mg/L Co+2 Co+2 
10 mg/L Cr+6  Cr+6  
10 mg/L Cu+2  Cu+2  
1.0 mg/L F– F– 
100 mg/L Fe+2 Fe+2 
1 μg/L Hg+2  Hg+2 
10 mg/L Mo+6  Mo+6 
10 mg/L Ni+2  Ni+2  

50mg/L No3- _ N No3- _ N 

10 mg/L Pb2+ Pb2+ 

100 mg/L SiO2  SiO2 

10 mg/L Zn+2 Zn+2 

  

  : ينمونه و نگهدار يجمع آور

تر یل یلیم 10. د یزیبر) PET(فتالات يلن تریات یا پلی يشه ایظرف شک یتر نمونه را در یل یلیم 1000
وارد  يد که هوا کمتریپرکن يظرف را طور. د یافزائیبه نمونه ب  ينگاهدار يظ برایک غلیدروکلرید هیاس

  .د یدین ببنیلیپروپ یا درپوش پلی PET ک درپوشیبا  PETدر ظرف . ظرف شود

  .باشند  یم يماه قابل نگهدار 6کردن تا  يدیگراد و با اس یدرجه سانت 2- 6 ينمونه ها دردما

  ش یدقت آزما یبررس

  :استاندارد  یشیروش افزا

  . دیه کنیته a 3ح داده شده در مرحله یوه را مانند روش توضیتر جیگرم در ل یلیم 10محلول استاندارد - 1
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ه شده یتررا به محلول تصفیگرم در ل یلیم 10تر از محلول استاندارد یل یلیم  1/0پت  یبا استفاده از پ - 2
  .د یگاز را بگذار يشستشو يدرپوش بطر "فورا. د یافزائیزها بیان آنالیگاز بعد از پا يشستشو يدر بطر

  .د یمراحل روش را دنبال کن 2از فاز  3در آغاز مرحله  - 3

  .است µg/L  Hg 9/0- 1/1ن یوه  بیج يغلظت محلول شستشو 2فاز  3در مرحله   - 4

  :روش استاندارد کردن محلول

 . د یزیگاز بر يشستشو يتر آب مقطر درون بطریل یلیم 800- 1

ظ به آب مقطر افزوده و مخلوط یک غلیترید نیتر اسیل یلیم 25ظ و یک غلید سولفوریتر اسیل یلیم 50- 2
  .د یکن

از محلول استاندارد  يبطور سر يق سازیتررا با رقیگرم در ل یلیم 1/0وه یمحلول استاندارد ج - 3
  :د یوه بسازیتر جیگرم در ل یلیم1000

a - تریگرم در ل یلیم 10ساخت محلول استاندارد : 

تر آب مقطردرون بالن ژوژه  یل یلیم 500تر را با یگرم در ل یلیم 1000تر از استاندارد یل یلیم 5
خوب مخلوط . د یافزائیبتر یل یلیم 500ظ به بالن ژوژه یک غلیترید نیتر اسیل یلیم  1. د یافزائیب

 .د یکن

b- تر یگرم در ل یلیم 1ساخت محلول استاندارد  يبرا: 

تر آب مقطر درون بالن ژوژه یل یلیم 100تر با یگرم درل یلیم 10تر از استاندارد یل یلیم 10 
خوب مخلوط . د یافزائیتر بیل یلیم 100ر یظ به ارلن مایک غلیترید نیتر اسیل یلیم 2. دیافزائیب

 .د یکن

c - تر یگرم در ل یلیم 1/0ساخت محلول استاندارد  يبرا: 

تر آب مقطر درون بالن ژوژه یل یلیم 100تر  را با یگرم درل یلیم 1تراز  محلول یل یلیم 10 
خوب مخلوط . د یافزائیتر بیل یلیم 100ظ به بالن ژوژه یک غلیترید نیتر اسیل یلیم 2. د یافزائیب

 .د یکن

پت  یگاز پ يشستشو يوه را درون بطریتر جیگرم در ل یلیم 1/0استاندارد  تر محلول یل یلیم 10 - 4
  .د یخوب مخلوط کن. د یکن

  .د یازفاز دوم را دنبال کن 2شروع مرحله  - 5
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  ..است µg/L  Hg 9/0- 1/1ن یوه  بیج يغلظت محلول شستشو 2فاز  3در مرحله  - 6

  :ستمیس يراه انداز

ستم قبل ازشروع یتعادل س يوه و شاهد برایج يز از استانداردهایآنال يج ، تعدادیشترنتایصحت ب يبرا
  .د یش  انجام دهیآزما

  :ش استاندارد یآزما

روش  1بدنبال مرحله . د یاستاندارد چک کن یشیوه را با استفاده از روش افزایک محلول استاندارد جی
  د یکن ياستاندارد را، راه انداز

گاز  يشستشو يه شده بطریتر درون محلول تصفیگرم در ل یلیم 1/0تر از محلول استاندارد یل یلیم 10- 1
  .د یزیبر

  .د یرا دنبال کن 2از فاز  3شروع مرحله - 2

  .است µg/L  Hg 9/0- 1/1ن یوه  بیج يغلظت محلول شستشو 2فاز  3در مرحله  - 5

  دیرا تکرار کن 3تا 1مراحل . باشد ین رنج نمیدرمحدوده ا ياگر مقدارعدد

   :ش شاهدیآزما

ت بخش یش رضایک آزمایگاز بعد از  يشستشو يه شده در بطریستم شاهد را با استفاده از محلول تصفیس
  .د یاستاندارد اجرا کن

  . د یزیگاز بر يشستشو يه شده را در بطریمحلول تصف-1

  .د یرا دنبال کن 2از فاز  3شروع مرحله  - 2

  .است µg/L  Hg  ≥0/ 2وه  یج يغلظت محلول شستشو 2فاز  3در مرحله  - 3

  عملکرد روش

   µg/L  Hg 1: ستاندارد ا دقت

  برنامه  نانیحدود اطم 95%
0/9-1/1 µg/L  Hg 312  
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  ت یحساس

  یمنحن ABSجذب   غلظت
µg/L  Hg 03/0  01/0  Entire range 

  

  وه یل بخار سرد جیوسا يارشستشو و نگهد

بعد از . د یظ بشوئیغل کید سولفوریتر اسیل یلیم 15 يگاز را با آب مقطر حاو يشستشو يبطر •
 .د یرا محکم ببند يشستشودرپوش بطر

 . ر ستون باشد یر متصل به زین حالت ارلن مایدودر ایبشوئ HgEx  B وه را با معرفیستون جاذب ج •

   يشه ایظروف ش يشستشو

 يمخصوص  و سل ها يشه ایه شده است ظروف شیباشد ، توص یاد مین روش زیت اینکه حساسیبعلت ا
  ..،  چند بار با آب مقطر شسته شوند 1:1ک  یدرید کلرینمونه ، بعد از شسشتشو با محلول اس

  خلاصه روش 

مه یستم نیک سیمذکور، در نمونه هضم شده در  يونهایوه  و سپس یج يونهایوه به یدر نمونه هضم شده ج
شود  یمحدود حمل م يبا هوا ییایمیبخار درون ستون جاذب فعال ش. شود  یل میوه تبدیبسته به بخار ج

  .شود  یل میوه تبدید جیوه به کلریکه بخار جیدر جائ

دستگاه با استفاده از نقطه . شود  یکاتورحساس افزوده میک اندیوه ستون را شستشو داده و ید جیکلر
شکستن کمپلکس  يک کمپلکس عامل برای. شود  یکاتوروارد واکنش نشده صفر میمم جذب اندیماکز
وه در یمقدار ج یش جذب نسبیافته باعث افزایکاتور واکنش نیش اندیافزا. شود یوه افزوده میج: ورکاتیاند

  .شود  یم يرینانومتر اندازه گ 412ش در طول موج یج آزماینتا.شود  یم ینمونه اصل
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  :ت پسماند یریو مد یممانعت از آلودگ

بهمراه آب pH9 -6 وبا رساندن به  یخنث) neutralizing( گازرا با محلول يشستشو يمحلول درون بطر- 1
 .د یه کنیتخل  یبهداشت يبه فاضلاب رو

، جذب گردد  100فاکتور جذب  يوه دارایظ شده توسط ستون جاذب جیک نمونه  غلیوه موجود در یج - 2
تر یگرم در ل یلیم 2/0، حدود   RCRA یسم ياز  کاراکترها ییوه در سل نمونه حد بالایج يزهایآنال. 
 .د یجاد نمایباشد را ا یوه میج

تر یگرم در ل یلیم 25/0تر باشد سل نمونه یکروگرم در لیم 5/2وه در حد یمقدار ج يدارا یاگرنمونه اصل
  ).شیبالاتر از حد رنج آزما. ( وه خواهد داشت یج

وه یتر جیکروگرم درلیم 2 يش بالایجه آزمایک فاضلاب خطرناك است ، اگر نتیپس نمونه درون سل بعنوان 
  .د یه کنیان آب تخلیقه ، جریبا چند دق یستم دفع  بهداشتین ، محلول در سیبنابرا.باشد  یدرنمونه اصل

 معرفبا استفاده از  یحیوه بطور صحیدارد اگر ستون جاذب ج یوه را در خود نگه میوه بخار جیاسکرابر ج- 3

HgEx  B  معرفو HgEx  C رود و اگر  یت ستون جاذب  فراتر میمانده از ظرف یوه باقیفعال نشود ، ج
  .ه شود یتخل یبهداشت يق دستورالعملهاید از طریوه را در خودنگه دارد ، بایوه بخار جیاسکرابر ج

  : ینیگزیو مواد قابل جا یمواد مصرف

Description                                                                Quantity/ Test          Unit              Cat. No. 
Cold Vapor Mercury Reagent Set (25 tests), Includes:                                                    26583-00 
 
HgEx™ Reagent A, Stannous Sulfate Solution, 20-mL ampules    1         25/pkg            26588-25 
 
HgEx™ Reagent B, Sulfuric Acid Solution                                 19 mL      500 mL            26589-49 
 
HgEx™ Reagent C, Sodium Hypochlorite Solution                   2 mL          55 mL              26590-59 
 
HgEx™ Reagent 3, Alkaline Reagent Powder Pillows              1 pillow          25/pkg         26584-48 
 
HgEx™ Reagent 4, Indicator Powder Pillows                          1 pillow          25/pkg          26585-48 
 
HgEx™ Reagent 5, Sodium Hydroxide Solution                      8 drops       10 mL   SCDB26586-36 
 
HgEx™ Reagent 6, Complexing Reagent Powder Pillows       1 pillow         25/pkg           26587-48 
 
Mercury Scrubber                                                            2/reagent set        2/pkg              26558-00  
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  :از یل مورد نیوسا

Description                                                       Quantity/Test               Unit                  Cat. No. 
 
Cold Vapor Mercury Apparatus Set                            1                          each                 26744-00 
 
Acro 50 Vent Filter                                                      1                         18/pkg               26833-18 
 
Air Trap Holder Assembly                                           1                          each                 26639-00 
 
Ampule Breaker                                                          1                          each                 25640-00 
 
Breaker/Capper Tool for Mercury Scrubber                1                          each                 26640-00 
 
C-flex Tubing, 0.25-inch ID, white                               4 ft                        25 ft                23273-67 
 
Clamp for Mercury Absorber Column                          1                          each                26562-00 
 
Clamp Holder                                                               2                          each               326-00 
Cylinder, graduated, 50-mL                                         1                          each               508-41  

   
Distilling Receiver, 10-mL                                           1                           each               26554-38 

 
Flask, Erlenmeyer, 100-mL                                         1                           each               26553-42 
 
Funnel, micro                                                              1                          each               25843-35 
 
Gas Washing Bottle, 1200-mL                                    1                          each               26622-00 
 
Glass Elbow, 90-degree, with hose adapter               1                          each               26552-00 
Mercury Absorber Column                                          1                          each               26555-10 
 
Pipet, TenSette®, 0.1 to 1.0 mL                                 1                          each              19700-01 
 
Pipet, TenSette, 1.0 to 10.0 mL                                 1                          each              19700-10 
 
Pipet Tips, for TenSette Pipet 19700-01               varies                       50/pkg           21856-96 
 
Pipet Tips, for 19700-10 TenSette Pipet                 varies                       50/pkg           21997-96 
 
Sample Cells, 1-inch square, 10-mL, matched pair    1                          2/pkg             24954-02 
Support Ring for Gas Washing Bottle                         1                          each              26563-00 
Stopper, for Distilling Receiver                                    1                         each               26559-00 

Stopper, for Gas Washing Bottle                                 1                         each              26623-00 

Support, Base and Rod                                               1                         each                 329-00 
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             ادامه جدول
 
Tubing Quick Disconnect, HDPE                                       1                         12/pkg            14810-00 
Vacuum Pump, 115 VAC w/ North American Plug            1                          each              28248-00 

Vacuum Pump, 220 VAC w/ North American Plug            1                          each              28248-01 
Vacuum Pump, 220 V w/ European Plug                          1                           each            28248-02 

  :ل آن یهضم و وسا ياز برایمورد ن يمعرفها

Description                                                       Quantity/Test                      Unit            Cat. No. 
 
Flask, Erlenmeyer, 2000-mL                                     1                                   each           24894-54 
 
Hot Plate/Stirrer, 120 VAC                                        1                                   each           23442-00 
 
Hot Plate/Stirrer, 240 VAC                                        1                                   each           23440-02 
 
Hydroxylamine Hydrochloride, ACS                      varies                            113 g              246-14 
 
Nitric Acid, ACS                                                       25 mL                           500 mL          152-49 
 
Potassium Permanganate, ACS                             varies                            454 g          168-01H 
 
Potassium Persulfate, ACS                                       4.0 g                             454 g         26175-01 
 
Sulfuric Acid, ACS, concentrate                              50 mL                           4 kg                979-09 
Spoon, measuring, 0.5-g                                          1                                   each               907-00 

 
Stir Bar                                                                      1                                   each           20953-55 
   
Thermometer, –20 to 110 °C                                    1                                   each              566-01 
 
Watch Glass, Pyrex, 65-mm                                     1                                   each              578-67 

  :از یمورد ن ياستانداردها

Description                                                                                Unit                             Cat. No. 
Mercury Standard Solution, 1000-mg/L Hg (NIST)                    100 mL                        14195-42 
Water, deionized                                                                        4 L                               272-56  
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                                      Dr 5000ع با دستگاه یسرب به روش استخراج ستون سر يریاندازه گ
LeadTrak®1 Fast Column Extraction Method                           

Method 8317  
  ) to 150 µg/L 5: ( با دستگاه    يریقابل اندازه گ محدوده

  .باشد  یم یدنیآب آشام يبرا يرین روش قابل اندازه گیا

  :ش یقبل از شروع آزما

جذب  شاهد را از  يمقدار عدد.  دیه کنیهر نمونه ته يک نمونه شاهد برایش، یج آزمایدقت در نتا يبرا
. دید بشوئیبا آب و اس یاز آلودگ يریجلوگ يرا برا یکیو پلاست يشه ایهمه ظروف ش. د یکنکم  ییج نهاینتا

  .د ی، سپس با آب مقطر بشوئ 1:1غلظت   HNO3سلها را با
  :ل لازمیوسا

LeadTrak® 1                                                                           معرف 

نیلیپروپ یبشر ، پل , 150-Ml                                                                    2 

نیایپروپ یبشر ، پل  250-mL                                                                   1 
رهیه گیره ، بست دو شاخه ، پایگ                                                                  1 

نیلیپروپ یمدرج پلاستوانه مدرج ، استوانه  , 25-mL                                          1 
نیلیپروپ ی،استوانه مدرج ، استوانه مدرج پل  100-mL                                        1 

 and marks 1.0 mL                                                   1 0.5 ,قطره چکان

  یه حلقه اضافیپا                                                                                                1

  :ع ستون یاستخراج سر

  .د یکن  startرا  Lead, LeadTrak 283 شماره برنامه - 1

  .د یجا سل چهار گوش را در دستگاه  انتخاب کن  - 2

 250ک بشر ینمونه را داخل . د یتر  نمونه پر کنیل یلیم 100تر را با یل یلیم 100 یکیک مزور  پلاستی- 3
  .د یزیبر  يتریل یلیم
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را به نمونه  pPb-1د یتر محلول نگاهدارنده اسیل یلیم 1، )  ا قطره چکان ی(پت  یبا استفاده از پ - 4
  .د تا مخلوط شودید و تکان دهیافزائیب

)p=patent number(  

شده است ،  يتر نمونه نگاهداریل یلیم 100ترمحلول نامبرده  در یل یلیم 1ک نسبت ی، با   "اگر نمونه قبلا
  . د ین روش را حذف کنیا 5و  4مراحل 

5-Timer    راok شود  یانجام واکنش شروع م يبرا  يقه ایدق2ک زمان ی. د یکن.  

کس کننده یتر محلول فیل یلیم 2پت مدرج ،  یپرفت ، با استفاده از یان پذیقه پایدق 2زمان  یوقت - 6
pPb-2 د تاخوب مخلوط شود ید ، تکان دهیافزائیرا به نمونه ب.  

آنها هضم انجام شده است ، ممکن  يکه رو ییا نمونه هایشده  يک نگاهداریترید نیکه با اس یینمونه ها
د یدروکسید و با هینه را چک کننمو  pH،  6ر کند ،  بعد از مرحله ییکسر تغیت بافرمحلول فیاست ظرف

  .دیبرو 7د، سپس به مرحله یبرسان 7/6-1/7نمونه ها را  به  pHنرمال  5م یسد

د یکن  يره مطابق شکل در کاتالوگ راه اندازیحلقه و گ يه دارایک پایع استخراج کننده را با یستون سر - 7
  . د یقرار دهر دستگاه یز یرا درقسمت خروج يتریل یلیم 150 یکیک بشرپلاستی. 

ستم استخراج کننده یک سی. باشد  یم  LeadTrakRازمعرف  يع شامل مجموعه ایستون استخراج سر
  .باشد  یاز میش نیهر آزما يد برایجد

ستون در داخل ستون استخراج کننده یرا با آب مقطر آغشته کرده و با استفاده از پ یدرپوش کتان - 8
  .د یبفشار يله ایظرف با کمک م يتون جابه جا شد ،آنرا به انتهاس ياگر درپوش کتان به بالا. دیبفشار

  .کس شودیواره ظرف استخراج کننده ، فیدر د ید به راحتیبا یدرپوش کتان

  .دیزیوسط  ستون استخراج کننده بر) ه یقطره در ثان 2با سرعت( ینمونه  آماده شده  را به آرام - 9

  .دا نکند یتماس پ یظرف نمونه با درپوش کتان: توجه

نمونه را . د یستون داخل استخراج کننده فشار دهیختن نمونه ، پد جاذب را بااستفاده از  پیبعد از ر - 10
 یم یپد جاذب در ته استخراج کننده باق. د یبالا ببر یستون استخراج کننده را به آرامیپ. د یزیبداخل بشر بر

زآنرا  به ته ظرف فشار یله تمیک  میبالا آمد با  یشود ،اگر درپوش کتان یستون جابه جا میپ یماند وقت
  .د یده
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 25ک مزور ید ،  با استفاده ازیر ظرف استخراج کننده قرار دهیرا ز يتریل یلیم 150ز یک بشر تمی - 11
  .دیافزائیرا به ظرف استخراج کننده ب -3pPbسرب  يتر محلول شستشویل یلیم 25،  يتریل یلیم

  .از ظرف استخراج کننده خارج شود  ینده به آرامید محلول شویاجازه ده - 12

  .د یبفشار  يله ایبا م "نکه محلول خارج شد پد جاذب را کاملایبعد از ا

. د یافزائیرا به بشر ب -4pPbکننده   یترمحلول خنثیل یلیم 1پت مدرج ،  یبا استفاده از پ - 13
  .د یبرو 14به مرحله  "د وفورایمخلوط کن"کاملا

  .شود یجاد میا یرنگ يمحلول قهوه ا. دیمخلوط کن"را افزوده وکاملا -5pPbکاتور یپودر اند - 14

  .د یزین محلول را درون سل چهار گوش بریتر از ایل یلیم 10 - 15

16- Timer  راok  شود  یشروع م يقه ایدق 2زمان واکنش . د یکن.  

  . دیر دهسل قرا يزمان تمام شد ، سل را از نمونه پر کرده و در جا یوقت - 17

18 -  Zero 0د و مقدار یرا بفشارµg/L Pb  دهد یش نشان میصفحه نما ي، رو.  

تکان  "کاملا. د یافزائیرا به سل ب pPb - 6رنگ کننده   یقطره از محلول ب 3د و یسل نمونه را بردار  - 19
  .د تا مخلوط شود یده

  .شود  یگزارش م µg/L Pbجه بر حسب  یسل گذاشته ، نت يسل نمونه را در جا - 20

  :مزاحمتها 

مزاحمت . شود  یجاد میا یونیل یتر مزاحمتها بصورت پتانسیکروگرم در لیم25با غلظت  یدر محلول سرب
ر غلظت یبا مقاد یینمونه ها.شود  یجاد میکند، ا یر مییتغ ±%10 يج غلظت سرب با خطاینتا یوقت یونی

ضرب  2بدست آمده در فاکتور  يمقدار عدد. ز شوندیآنال ق شود و دوبارهیرق 1:  1بالاتر ممکن است با رقت 
  .ن شود ییتع یشود تا سرب موجود در نمونه اصل یم

  :مواد مداخله گر و مقدار آن

  ماده مداخله گر  مقدار 
0.5 mg/L  Aluminum, Al3+  
500 mg/L  Ammonium, NH4+ 

6 mg/L  Barium, Ba2+  
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500 mg/L  Calcium, Ca2+  
1000 mg  Chloride, Cl–  
2 mg/L  Copper, Cu2+  
10 mg/L  Fluoride, F–  
2 mg/L  Iron, Fe2+  

500 mg/L  Magnesium, Mg2+  
0.5 mg/L  Manganese, Mn2+  

1000 mg/L  Nitrate, NO3- 
1000 mg/L  Sulfate, SO42- 

1 mg/L  Zinc, Zn2+ 
  

  :شیظروف آزما يشستشو
نمونه  ید از آلودگیباشد ، با یاد میار زیاطرافمان بسط یزان سرب در محیچون م: توجه 
 .شود  يریجلوگ

 يشود ، استفاده از آب مقطر فاقد سرب برا یق میا نمونه رقیل با آب مقطرشسته شده  یوسا یوقت •
اگرآب مقطرازمنبع . زه باشد یونیا دیاست ، آب مورد استفاده مقطر  ينمونه ضرور یکاهش آلودگ

ست ، غلظت یاگر غلظت سرب مشخص ن. د یکن یشود ، غلظت سرب را بررس یمره آن  برداشته یذخ
 .د ین کنییتع   LeadTrakش یسرب را با آزما

د یتر معرف نگاهدارنده اسیل یلیم1،آنها را با  یکیا پلاستی يشه ایظروف ش یاز آلودگ يریجلوگ يبرا •
pPb-1 ساعت، با استفاده ازروش  24د ، بعد از یافزائیتر آب مقطر بیل یلیم 100. د یشستشوده

LeadTrak دیز کنینبودن سرب آنال ي، آب  مقطردرون ظروف را  برا . 

نرمال که با آب مقطر  1/0ک یترید نیاس یش را  با مقدار کمیمورد استفاده در آزما يشه ایظروف ش •
 .دیبدون سرب بشوئد و بعد با آب مقطر یبشوئ  pPb-1 يدیا معرف نگاهدارنده اسیق شده  یرق

ا مقدار ی  pPb-1 يدیوچند قطره معرف نگاهدارنده اس  pPb-5کاتور یرا با اند يشه ایش يسل ها •
 .د یق شده با آب مقطر بدون سرب  بشوئیک رقیترید نیاس یکم

از جذب سرب  يریجلوگ ي، برا 2ر یز pHبا   pPb-1ا  یک یترید نیسرب را با اس يدارا يمحلولها •
 .د یظرف ، استفاده کن يوارهاید يرو

  :يهدارو نگ يره سازینمونه ، ذخ يجمع آور

ماه قابل  6شوند و ممکن است تا  یم يا از شبکه جمع آوریمنازل  یستم لوله کشیا از سینمونه ها 
 يربط براین ذیمسئول یباشد ، با هماهنگ یهرنمونه متفاوت م يریروش نمونه گ. باشند  ينگهدار

  .د یمخصوص مشورت کن يت نمونه هایدرموردوضعشتر یاطلاعات ب
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  یدنینقاط مصرف آب آشام يمنازل برا یستم لوله کشیسرب در س یآلودگ يبرا ينمونه بردار

 .د یساعت زمان سکون آب  انجام ده 6را بعداز حداقل  یستم  لوله کشیازس ينمونه بردار •

 .د یافزائیب يتریل 1يک بطریبه   pPb-1 دیتر نگاهدارنده اسیل یلیم 10 •

 .د یزید  برینگاهدارنده اس يدارا يتر آب را داخل بطریک لید و یرآب را بازکنیش •

 .د  ید و چند بار تکان دهیندیرا بب يدر بطر •

  100.  د ین نوع نمونه حذف کنیروش کار رادر ا 5و  4مراحل . ز است یقه نمونه آماده آنالیبعداز دو دق •
  .دیاستفاده کن 6شده  رادرمرحله  ين  نمونه نگاهداریتر ایل یلیم

  آب یا خطوط اصلیمانند چاه آب  یدنیسرب از منابع آب آشام یآلودگ يبرا ينمونه بردار

 .د یافزائیب يتریل 1 يک بطریبه  pPb-1 دیتر نگاهدارنده اسیل یلیم 10 •

 .آب ثابت  شود يد تا دمایقه بازکنیدق 5تا  3 ير را برایش •

 .د یزید برینگاهدارنده اس يدارا يتر آب را درون بطریک لی •

 .د  ید و چند بار تکان دهیندیرا بب يدر بطر •

 100. د ین نوع نمونه حذف کنیروش کار را در ا 5و  4مراحل . ز است یقه نمونه آماده آنالیدق 2بعداز  •
 .دیاستفاده کن 6شده رادرمرحله  ين  نمونه نگاهداریتر ایل یلیم

تر جمع یک لیاگر کمتر از . د یکن يشده را  جمع آور ينمونه نگاهدارتراز یک لیزان یت به میدر نها •
د و سپس استفاده یافزائیتر نمونه بیل یلیم 100به pPb-1 دیتر نگاهدارنده اسیل یلیم 1شد ،  يآور
 .د یکن

ت بافرمحلول یا هاضم نمونه  شده است ، ظرفیبعنوان نگاهدارنده  pPb-1ن  یگزیک جایترید نیاگر اس •
نمونه را در  pHنرمال  5م ید سدیدروکسیر کند، پس با استفاده از هییممکن است تغpPb-2 کسریف

  .دیم کنیتنظ 7، بعد از مرحله   7/6-  1/7حدود

  :دقت یبررس

  :)یشینمونه افزا( یشیروش  استاندارد افزا

 .دیرادردستگاه قرار ده)یشیر افزایغ ينمونه ها( ش، سل نمونه یج آزمایبعداز قرائت نتا - 1

2 - Options   وmore د یرا فشارده.standard additions  ک تعداد استاندارد ی. د یرافشار ده
 .شود  یده میدر روش کار د یشیافزا يها
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3 - Ok دار یپا يغلظت استاندارد ، حجم نمونه ، و حجمها يبرا ير قراردادید تا مقادیرا فشار ده
رفته شد ، قرائت یر پذینکه مقادیبعد از ا.ر کند ییر تغید تا مقادیرا فشار ده Edit.رفته شود یپذ

 .د ینیشتر ببیاطلاعات ب يکاتالوگ را برا. در سطر بالا ظاهر خواهدشد  یشیر افزاینمونه غ

 .د یاستاندارد سرب را بازکن) تر یکروگرم درلیم 10000(تر یگرم درل یلیم 10ظرف  - 4

 1/0پت  یبا استفاده از پ. د ینمونه پر کنتر یل یلیم 100سه بشر با . د یآماده کن یشیسه نمونه افزا - 5
 .د یمخلوط کن "د و کاملایافزائیتر از استاندارد سرب را به هر نمونه بیل یلیم 3/0و  2/0، 

شروع  یشیتر نمونه افزایل یلیم 1/0در روش بالا شرح داده شده است ،  با  یشیز هر نمونه افزایآنال - 6
%  100 "باید تقریبا یشیهرافزا. د یبخوان READدادن  را با فشار یشیهر استاندارد افزا. د یکن
 .شود  یابیباز

 ين  معادله خط از نقاط داده هاید تا مناسب تریرا فشار ده GRAPHر ، یل مقادیبعد از تکم - 7
د تا یرا فشار ده IDEAL LINE. دیکس مزاحمتها را محاسبه کنیجاد شود ، ماتریا یشیاستاندارد افزا

  .شود   یابیباز% 100خط  یو منحن یشیافزا ين نمونه هایارتباط ب

  :محلول استاندارد

  :ترسرب یگرم درل یلیم10ه محلول استاندارد کاریته

تر یل یلیم 100ک بالن ژوژه یتر سرب را درون یگرم در ل یلیم 1000ترازمحلول استانداردیل یلیم1 
د و با آب یافزائیظ را به بالن ژوژه بیک غلیترید نیتر اسیل یلیم 2/0پت ،  یک پید و با استفاده از یزیبر

  .ترسرب است یگرم در ل یلیم 10 يدارا یاستاندارد مصرف. د یمقطر بدون سرب به حجم برسان

د و با آب مقطر بدون سرب به یزیبر  يتریل 1 یکیتراز محلول کار را درون بالن ژوژه پلاستیل یلیم 10
روش . ه شود ید قبل از استفاده تهیترسرب بایرم درلکروگیم 100ن محلول استاندارد یا. د یحجم برسان

LeadTrak د یحات  بالا انجام دهیرا مانند توض.  

با استفاده : د یه کنیپت ته یتر سرب را با استفاده از پیکروگرم در لیم 100، محلول استاندارد "متناوبا
را درون  ،  Pbتریگرم درل یلیم Lead VoluetteR   ،50تر از محلول استاندارد یل یلیم 2/0پت  یاز پ
ن محلول را قبل از یا. دید و با آب مقطر به حجم برسانیزیتر بریل یلیم 100 یکیک بالن ژوژه  پلاستی

  .د یه کنیاستفاده ته

  MORE و  OPTIONSد، یم کنیون را بااستفاده از محلول استاندارد بدست آمده تنظیبراسیکال یمنحن   
 .د یرا فشار دهSTANDARD ADJUST. د یبرنامه موجود فشارده يمنو يرا  رو
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1 - ON د یرا فشا ر ده .ADJUST دیش داده شده  فشار دهینما يد غلظتهاییتا يرا برا. 

  .دیرا فشار ده ADJUSTو بعد  OKد، سپسید کنییتعداد غلظت  وارد کرده را تا
  روش  ییکارآ
  :دقت

 g/L Pb 2+µ 50: استاندارد 

  برنامه  نانیع اطمیحدود توز% 95
  283  تر سربیکروگرم درلیم 55-45

  
  :تیزان حساسیم

   یاز منحن یبخش  جذب  غلظت
  محدوده رنج   01/0  تریکرو گرم در لیم 4

  

  :خلاصه روش

 یظ میع تغلیک نمونه آب شرب ابتدا در ستون استخراج سری،در  +Pb2،  سرب يدیمحلول اس
کاتور در طول یک اندیبا  یشود به روش رنگ سنج یگر شسته م سپس سرب از استخراج .شود 
  .شود یم يرینانومتر قابل اندازه گ 477موج 
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  نیگزیو موارد جا یمواد مصرف

  :از یمعرف مورد ن

Description                          Quantity/Test                    Unit                         Cat. No. 

LeadTrak® Reagent Set                      1                          20/pkg                   23750-00  
  :از یل مورد نیوسا

Description                                                          Quantity/Test    Unit           Cat. No 

Beaker, polypropylene,150-mL                                   2               each             1080-44 
Beaker, polypropylene, 250-mL                                  1               each            1080-46 
Clamp, 2-prong extension                                          1                each           21145-00 
Clamp Holder                                                              1               each              326-00 

Cylinder, graduated polypropylene, 25-mL                 1               each           1081-40 

 
Cylinder, graduated polypropylene, 100-mL                1              each           1081-42 

Dropper, 0.5 and 1.0 mL marks                                   1              2/pkg          21247-20 

Sample Cells, 1-inch square,10-mL                            1              2/pkg          24954-02 
Support for Ring Stand                                                1              each               563-00 

  :لیاز و وسایمورد ن يهضم و استاندارد ها يمعرفها

Description                                                                       Unit                    Cat. No. 
Flask, volumetric, polypropylene, 1000 mL                     each                    20995-53 
Flask, volumetric, polypropylene, 100 mL                       each                    20995-42 
Lead Standard Solution, 1000-mg/L as Pb                     100 mL                12796-42 
 
Lead Standard Solution, 50-mg/L 10-mL  
Voluette® Ampules                                                          16/pkg                  14262-10 
 
Lead Standard Solution, 10-mg/L                                     25 mL                  23748-20 
Nitric Acid, ACS                                                                          500 mL                  152-49 
Pipet, TenSette®, 0.1 to 1.0 mL                                        each                   19700-01 
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 ادامه جدول
Pipet Tips, for TenSette Pipet 19700-01                           50/pkg                21856-96 
Pipet Tips, for TenSette Pipet 19700-01                         1000/pkg              21856-28 
Pipet, volumetric, Class A, 1.00 mL                                    each                14515-35 

Pipet Filler, safety bulb                                                         each               14651-00 
Pipet, volumetric, 10.00 mL                                                  each               14515-38 
Water, deionized                                                                    4 L                   272-56 

  : ياریمعرف اخت

Description                                                                                                 Cat. No. 

pPb-1 Acid Preservative Reagent                                                             23685-31 
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                          Dr 5000با دستگاه  به روش دي تیزون فلزسرب يریاندازه گ

                                                             
PowderPillows                                                                                   Method 8033 

   to 300µg/L 3)                                         (با دستگاه  يریقابل اندازه گ محدود

ن روش را یکا ایست آمریط زیآب و فاضلاب است  ؛ سازمان حفاظت مح يبرا يرین روش قابل اندازه گیا  
  . ه نموده است یات هضم توصیز فاضلاب بهمراه عملیآنال يبرا

   :نمونه يآماده ساز

  :توجه 

  ش یر قبل از آزمایبه نکات ز

  .د یه کنیهر نمونه ته يک نمونه شاهد برایش، یج آزمایدقت در نتا يبرا
  .د یو سپس با آب مقطر بشوئ 1:1ک یترید نیرا با اس يشه ایظروف ش
کاغذ  يلتر ممبران  جذب سرب را رویبااستفاده از ف. دیش صاف کنیکدورت را قبل از انجام آزما يدارا ينمونه ها

  .د یکاهش ده یصاف
  . شود  یسرب گزارش م µg/Lج بصورت ینتا 

د یکن يد شسته شده ، جمع آوریکه با اس یکیا پلاستی ياشه یشوند ، در ظروف ش یز نمیآنال "اگر نمونه ها فورا
تر یل یلیم 2درحدود (ک یترید نیا کمتر با اسی 2را به  pHاست ،  يشگاه قابل نگهداریماه درآزما 6نمونه ها  تا 

  .د یز برسانیقبل از انجام آنال 5/2را به  pH نرمال  5م ید سدیدروکسیبا ه . دیبرسان) ترنمونه یهر ل يد برایاس
م یتنظ11/ 5تا  0/11را در محدوده  pH متر pHن روش،  با استفاده از یا 10ج ، در مرحلهیشتر در نتایدقت ب يبرا
  .د یروش حذف کن 11م را در مرحله ید سدیدروکسیقطره محلول استاندارد ه 5افزودن  .د یکن

  .شود  یبطور کامل در کلروفرم حل نم  DithiVerپودر 
  :شاهد معرف  

 Dithiver 10فلزات  يه محلول ، معرف پودریروش مناسب ته. دیرا دور از نور و گرما نگاهدار Dithiverمعرف 
ممکن است پودر (د تا خوب مخلوط شود ین بار تکان دهید و چندیافزائیکلروفرم ب يتریل یلیم 500يبه بطر
دار یساعت پا 24ين محلول برایا. د یره رنگ نکاهداریت يشه ایش يزون رادر بطریت يمحلول د). حل نشود "کاملا
  .است 

  .پوست خطرناك است  يبرا يد، معرف پودریرا بخوان MSDSش یقبل از آزما
  .گذارد  یش اثر میدقت آزما يرو يمعرف پودر
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  :ریل زیه وسایته

ازیل مورد نیمواد و وسا  مقدار                                                                                        

Citrate Buffer Powder Pillows                                                                      1 
Chloroform                                                                                                 500 mL 

DithiVer Metals Reagent Powder Pillows                                                    1 

Lead Reagent Set                                                                                       1 

Potassium Cyanide                                                                                      2 g 

Sodium Hydroxide solution, 5.0 N                                                               5 mL 

Sodium Hydroxide Standard Solution, 5.0 N                                             varies 

Cotton Balls                                                                                                 1 

Clippers                                                                                                       1 

Cylinder, 50-mL graduated mixing                                                              1 

Cylinder, 5-mL graduated                                                                            1 

Cylinder, 50-mL graduated                                                                          1 

Cylinder, 250-mL graduated                                                                        1 

Funnel, 500-mL separatory                                                                         1 

Spoon, measuring, 1.0-g                                                                             1 

Support Ring (4-inch) and Stand (5 x 8-inch base )                                    1  
 

  

ل  یداز تشکیانیس  يحاو يدر محلولها. دیکشنده است و از هود استفاده کن یک ماده سمید یانیس: اطیاحت
  .د یینما يریا بالاترجلوگی pH  11د در یانیگاز س
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  :روش کار

 ) .Lead Dithizon  280(د یش را انتخاب کنیآزما- 1

 .د یسل چهار گوش رادر دستگاه انتخاب کن يجا- 2

 .د یزیتر بریل یلیم 250ک مزور ینمونه را داخل - 3

 .د یزیتر بریل یلیم 500ف دکانتور ینمونه را به درون ق- 4

د تا مخلوط یف را تکان دهیق. د  یافزائیترات ، بین ، نوع سیفلزات سنگ يرا برا PowderPillowsبافر  - 5
 .شود

 یلیم 50ک مزور یفلزات را در  DithiVer يتر کلروفرم  حاویل یلیم DithiVer  :50ه محلول  یته - 6
 .د یدرپوش مزور را گذاشته و مخلوط کن. د یافزائیرا به کلروفرم ب PowderPillowsمعرف  .د یزیتر بریل

درپوش . د یافزائیف دکانتور بیک مزور به قیزون را بااستفاده از  یت يه شده دیتر محلول تهیل یلیم 30 - 7
 .ف بسته باشد یر قیش. د یمخلوط کن "آنرا گذاشته و کاملا

 .دیافزائیف دکانتور بینرمال را به ق 5م ید سدیدروکسیتر از محلول استاندارد هیل یلیم5 - 8

 .دیآنرا را بعد از چند بار تکان دادن باز و بسته کن یرخروجیف دکانتور ، شین تکان دادن قیدر ح- 9

رنگ . دیائافزینرمال را ب25/5ک ید سولفوریظاهر شد چند قطره محلول استاندارد اس یاگر رنگ نارنج:توجه  
د تکرار ید ،روش را با نمونه جدیبا رنج بالا اجتناب کن ياز شاهد ها. شود   یدوباره ظاهر م  یآب –سبز 
 .د یاستفاده کن 8درمرحله  يم کمترید سدیدروکسید و هیکن

بعد از ف دکانتور را ید و قیافزائیف بینرمال را قطره قطره به ق 5م ید سدیدروکسیدر ادامه استاندارد ه – 10
  .ل شود یتبد یسبز به نارنج– ین تکان دادن از آبید تا رنگ محلول در حیختن هر قطره تکان دهیر

  .شود  یش میر رنگ در نقطه ختم آزماییباعث عدم وضوح تغ يرو ير بالایمقاد

ر یزدر  یصورت یرنگ. دیافزائیف بینرمال را به ق 5م ید سدیدروکسیگر ازمحلول استاندارد هیقطره د 5 - 11
در صورت  يم درمرحله بعدید پتاسیانیبعد از افزودن س. شود یه کلروفرم در صورت وجود سرب ظاهرمیلا

  .ت خواهد شدیتثب یط رنگ صورتیوجود سرب  در مح
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د تا یتکان ده "کاملا. د یافزائیف دکانتور بیم به قید پتاسیانیمانه سیپ 2،  یگرم 1مانه یبا استفاده از پ - 12
  )هیثان 15حدود . (حل شود  مید پتاسیانیس

ر کلروفرم در صورت وجود یز یه صورتیجاد شود ، لایف ایجدا در ق يه هاید تا لایقه صبر کنیک دقی - 13
  .شود  یط ظاهر میسرب  در مح

ه یلا ید و به آرامیف دکانتور قرار دهیر، قیش یدر قسمت خروج یک  گلوله کتانی: نمونه  يآماده ساز  - 14
نمونه . د یف خارج کنیر قیدرون ش یه کتانیبا عبور از لا يتریل یمل 25را درون سل کوارتز ر کلروفرم یز

 . د یشو

دار یقه پایدق 3  يزون سرب برایت يد ، کمپلکس دید با  سل شویا برخورد نور خورشیاگر مانع ورود هوا 
  . است

د و یوفرم تا خط نشانه سل  پرکنرا با کلر يگرید يتریل یلیم 25سل نمونه کوارتز: شاهد يآماده ساز- 15
  .دیدرش را ببند

  .د یشاهد را در دستگاه قرارده -16

  .شود  ینشان داده مg/L Pb2+µ 0ش یصفحه نما يرو. د یصفر دستگاه را بزن - 17

       جه براساسینت. د یخته ، درون دستگاه قرار دهیتر نمونه آماده شده را داخل سل ریل یلیم 25 - 18
g/L Pb2+µ شود  یداده م.  

  زان آنهایعناصر مداخله گر و م: 1جدول         :               مزاحمتها  

Interference Levels and Treatments 
Interfering Substance 

 

All levels. See procedure below Highly buffered samples orextreme sample pH 
 

All levels. See procedure below 
Bismuth 

  

All levels. See procedure below 
Copper 

  

All levels. See procedure below 
Mercury 

 

All levels. See procedure below 
Silver 

 

All levels. See procedure below 
Tin 
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  که مزاحمت ندارند يعناصر: 2جدول 

Lead  Aluminum  
  

Magnesium 
Antimony 

  

Manganese  Arsenic 
  

Nickel Calcium 
 

Tin Chromium 
 

Zinc 
Cobalt 

  

 Iron 
 

  

  .رود  ین میاز ب 6ل ،بعد از شروع مرحله یبا روش ذ 1مزاحمت فلزات جدول شماره 

د ید ، بالعکس کنیف را ببندیدر ق. دیزیف دکانتور بریدر ق Dithiverتر محلول یل یلیم 5درحدود  - 1
ه به شدت تکان یثان 15 يف را براید و قیر را ببندیدوباره ش. د یباز کنف را یر قید و بعد شیتکان ده

).  هیثان 30حدود (ل شود یتشک يه جداسازید تا لاید ، تکان ندهیقرارده يه ایف را بر پایق. د یده
ر یه زیلا. شود  یجاد میدر اثر حضور فلزات مزاحم ا) کلروفرم(ه یر لایا برنز در زیرنگ زرد ، قرمز ، 

 .دیجمع کن یف دکانتور خارج نموده و در ظرفیرا از ق) روفرمکل(

را در  يریه زیلا. (د یف دکانتور تکرار کنیزون به قیت يتر محلول دیل یلیم 5استخراج را با افزودن  - 2
 .)د یکن يمناسب جمع آور یظرف

ه ی، دوباره لاد یمانده استخراج کن یزون باقیت يحذف د يتر کلروفرم برایل یلیم 3ا ی 2محلول را با  - 3
 . دیف ، جمع کنیه از قیرا بعد از تخل يریز

تر یل یلیم 30يه شده بجایزون تهیت يتر محلول دیل یلیم 5/28 ینیگزید ، با جایروش را ادامه ده - 4
 .دیادامه ده 7در مرحله 

  

 



٣۶ 
 

  :ه استاندارد یته
 : ترسرب یگرم در ل یلیم 10ه محلول استاندارد یته - 1

ترآب مقطر یل یلیم 100تر سرب را  با یگرم درل یلیم 100استانداردتر محلول یل یلیم 10
 .د یزیبر يتریل یلیم 100ک بالن ژوژه یدرون  

از  يریجلوگ يپت  به محلول استاندارد برا یظ با استفاده از پیک غلیترید نیتر اسیل یلیم 2/0 - 2
مخلوط  "د و کاملایق کنیبا آب مقطر تا خط نشانه رق. د  یافزائیواره ظرف بیجذب سرب در د

 .د یکن

 :ترسرب یکروگرم در لیم 200ه استاندارد یته - 3

ف یترآب مقطر ، درون  قیل یلیم 245ترسرب رابا یگرم در ل یلیم 10تراز استاندارد یل یلیم 5
  . د یه کنیمحلولها را روزانه ته. د یافزائیزون بیت يروش د 4تردر مرحله یل یلیم 500دکانتور

 .د یحات  بالا انجام دهیتوضروش سرب را مانند 

 و OPTIONSد، یم کنیون بااستفاده از محلول استاندارد قرائت شده تنظیبراسیکال یمنحن- 4
MORE  د یبرنامه فشارده يمنو يرا رو .  STANDARD  ADJUSTدیرا فشار ده.  

5- ON د یرا فشا ر ده .ADJUST تعداد . دیش داده شده فشار دهینما يرفتن غلظتهایپذ يرا برا
  .د یرا فشار ده ADJUSTو بعد  OKد  ، سپسید کنییرا تا یغلظت واقع

  :شیدقت آزما یبررس
ش داده شده در دستگاه  ید واحد نمایدقت کن. دیزیرا داخل سل نمونه بر یشیر افزاینمونه غ - 1

g/Lµ باشد. 

2 - Options   وmore د یرا فشارده.standard additions  ک مختصر ی. د یرافشار ده
 .د ینیب یدر روش کار م یشیافزا ياستاندارد ها

3 - Ok یشیافزا يغلظت استاندارد ، حجم نمونه و حجمها يبرا ير قراردادید تا مقادیرا فشار ده 
ر داده شده ، قرائت یرفتن مقادیبعد پذ.ر کند ییر تغید تا مقادیرا فشار ده  Edit.رفته شود  یپذ

 .د یشتر نگاه کنیاطلاعات ب يکاتالوگ را برا. هدشد در سطر بالا ظاهر خوا یشیر افزاینمونه غ

 .د  یباز کن "سرب فورا mg/L Pb50 استاندارد  - 4

،  يتریل یلیم 250به سه نمونه  ) استفاده نشود  يشه ایپت ش یپ(پت  یکرو  پیبا استفاده ازم - 5
 "کاملاد  و یافزائیب بیتر به ترتیل یلیم 3/0تر ،یل یلیم 2/0تر ،یل یلیم1/0 ياستانداردها
 .د یمخلوط کن

را با   یشیافزا ياستانداردها. د یز کنیحات بالا آنالیرا مانند توض یشیهرنمونه از استاندارد افزا - 6
 . د یهر نمونه بخوان يبرا  READ فشار
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استاندارد  ين خط از نقاط داده هاید تا مناسب تریرا بزن GRAPHل  مراحل کار، یبعداز تکم- 7
ن ید تا ارتباط بیفشار ده IDEAL LINE. جاد شود یکس مزاحمتها ایترمحاسبه ما يبرا یشیافزا

  .شود  یابیباز%100ده آل یو خط ا یشیافزا ينمونه ها

  روش ییکارآ

  :دقت
  g/L Pb2+µ 150 :استاندارد

  برنامه  نانیع اطمیحدود توز% 95
  280  تر سربیکروگرم درلیم 160-140

  :تیزان حساسیم

  یاز منحن یبخش  جذب  غلظت
  محدوده رنج   01/0  تریکرو گرم در لیم 3/2

  :خلاصه روش

معرف فلزات . ن مقدار سرب در آب و فاضلاب ارائه شده است ییتع يزون برایت يروش د
DithiVer يبا د یسرب درمحلول اصل يونهای.زون است یت ينسبت به د يدارتریپودر پا 

ر ییزون سرب تغیت يبه کمپلکس قرمز رنگ د یشود و از رنگ صورت یزون وارد واکنش میت
  .است  يرینانومتر قابل اندازه گ 515شود و در  یکند ، که با کلروفرم استخراج م یم

  :ازیمعرفهاو مواد  مورد ن

Description                                                               Quantity/Test            Unit         Cat. No. 
Lead Reagent Set (100 Tests)                                        —                           —            22431-00 
 
Includes: (1) 14202-99, (2) 14458-17, (1) 12616-99, (2) 767-14, (1) 2450-53, (2) 2450-26 

Buffer Powder Pillows, citrate                                           1                     100/pkg        14202-99 

Chloroform, ACS                                                              30 mL                  4 L            14458-17 

DithiVer Metals Reagent Powder Pillows                          1                   100/pkg          12616-99 

Potassium Cyanide                                                          0.1 g                125 g              767-14 
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 ادامه جدول
Sodium Hydroxide Solution, 5.0 N                                    5 mL               1000 mL       2450-53 
Sodium Hydroxide Standard Solution, 5.0 N                     varies        59 mL DB        2450-26  

 

  :از یل مورد نیوسا

  :از یمورد ن ياستانداردها

Description                                                                                      Unit                   Cat. No. 
Lead Standard Solution, 100 mg/L Pb                                            100 mL              12617-42 
Lead Standard Solution, 10-mL Voluette Ampules, 50-mg/L P        16/pkg              14262-10 

  :یل انتخابیو وسا يمعرفها  

Description                                                                                   Unit                  Cat. No. 
Ampule Breaker Kit                                                                       each                  21968-00 

Chloroform, ACS                                                                           500 mL             14458-49 
Filter Discs, glass, 47 mm                                                            100/pkg             2530-00 

Filter Holder, glass, for 47-mm filter                                              each                   2340-00 

Flask, Erlenmeyer, 500-mL                                                           each                   505-49 

Flask, filtering, 500-mL                                                                  each                    546-49 

Description                                                          Quantity/Test          Unit             Cat. No. 
Clippers, for opening powder pillows                           1                    each                 968-00 

Cotton Balls, absorbent                                               1                 100/pkg               2572-01 

Cylinder, graduated, 5-mL                                           1                    each                 508-37 

Cylinder, graduated, 50-mL                                         1                     each                 508-41 

Cylinder, graduated, 250-mL                                       1                     each                 508-46 

Cylinder, graduated, mixing, 50-mL                            1                     each                  1896-41 

Funnel, separatory, 500-mL                                        1                    each                   520-49 

pH Meter, sension™1, portable, with electrod            1                     each                 51700-10 

Sample Cell, 1-inch square, 25 mL with cap               2                    2/pkg               26126-02 

Spoon, measuring,1-g                                                 1                    each                  510-00 

Support Ring, 4"                                                          1                    each                  580-01 

Support Ring Stand, 5" x 8" baseb                              1                    each                  563-00  
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 ادامه جدول
 
Flask, volumetric, Class A, 100-mL                                            each                      14574-42 
Nitric Acid Solution, 1:1                                                              500 mL                    2540-49 

Nitric Acid, ACS                                                                           500 mL                  152-49 

pH Paper, pH 1.0 to 11.0                                                             5 rolls/pkg              391-33 

Pipet, serological, 2-mL                                                               each                       532-36 

Pipet, TenSette®, 0.1 to 1.0 mL                                                   each                     19700-01 

Pipet Tips, for TenSette Pipet 19700-01                                      50/pkg                  21856-96 

Pipet, volumetric, 5.00-mL, Class A                                            each                      14515-37 

Pipet, volumetric, 10.00-mL, Class A                                           each                     14515-38 

Pipet Filler, safety bulb                                                                 each                     14651-00 

Sulfuric Acid, 5.25 N                                                                100 mL MDB              2449-32 

Water, deionized                                                                           4 liters                    272-56 
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        با روش دي تیزون                        ) Pb(اندازه گیري سرب 

  بحث کلی-1

a -   سیانید مخلوط می شود  _نمونه اسیدي شده داراي مقادیرمیکروگرم سرب با محلول آمونیکال سیترات
و در حضور معرف دي تیزون درمحیط کلروفرمی بشکل محلول سرب قرمزگیلاسی رنگ دي تیزون استخراج 

ا روش هضم این محلول رنگی به روش فتومتري اندازه گیري می شود و ممکن است حجم نمونه ب. می شود
  .لیترهم برسد 2به

b - 5/8تا 5/9( درمحلولهاي ضعیف سیانید آمونیکال با :تداخلات =pH ( دي تیزون با بیسموت ، قلع ،
سیترات آمونیکال  _در محلولهاي قوي سیانید . استانو و تالیوم یک ظرفیتی تولید کمپلکس رنگی می نماید 

  . دي تیزونات این یونها ناپایداراست واندکی استخراج می شود )  pH 10تا 5/11(

مزاحمت ناشی . بالا، مخلوط رنگی ، براي استخراج دي تیزون به تنهایی  استفاده می شود  pHاین روش در 
  .از ترکیبات استانو و تالیوم یک ظرفیتی وقتی یونها طی هضم مقدماتی اکسیده می شوند ،کاهش می یابد  

  .می شود  وقلعییر روش باعث حذف مداخله گر بیسموت، تالیوم یک تغ

این مزاحمت با استفاده ازمقادیر نزدیک بهم غلظتهاي دي تیزون در نمونه ها ، استانداردها وشاهد کنترل و 
  .نانومتر اندازه گیري می شود 510جذب دي تیزون در محلول کلروفرم در طول موج . اندازه گیري می شود 

،  +Ti میکروگرم20میگروگرم سرب در حضور 30تیزون بدون وجود مزاحمت براي مقادیرصفر تا روش دي 
: میکروگرم ازهرکدام فلزات زیر 1000، و+In3میکروگرمSn2+،200میکروگرم  100

Ba2+,Cd2+,Co2+,Cu2+,Mg2+,Mn2+,Hg2+,Sr2+,Zn2+,Al3+,Sb3+,As3+,Cr3+,Fe3+,V3+,Po4
3-

,So4
  .قابل استفاده است -2

تغییر در روش از  مزاحمت بیش از اندازه مقادیر .  مقادیر به گرم فلزات قلیایی ایجاد مزاحمت نمی کنند 
  .جلوگیري می کند   یا قلعبیسموت 

c-تمام نمونه ها را با :  آماده سازي نمونهHNO3  غلیظ بهpH   برسانید و از مصرف زیاد اسید  2کمتر از
نرمال به نمونه ها ، براي جلوگیري از کاهش ترکیبات نارنجی رنگ  1/0میلی لیتر محلول ید  5. بپرهیزید 

یک شاهد از آب مقطر بدون سرب بدین روش آماده . سرب فرار ، هنگام تکان دادن و هضم نمونه بیافزائید 
  .کنید 
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d - هضم نمونه  

  )اسید پرکلریک –ا اسید نیتریک هضم ب(

غلیظ بیافزائید  و یک شیشه ساعت روي  HNO3میلی لیتر اسید  5به حجم مشخصی از نمونه در زیر هود 
میلی لیتر برسد وپس از  سرد کردن  20تا  15نمونه را روي هیتر حرارت دهید تا حجم به . آن بگذارید 

را به نمونه بیافزائید ودرحرارت کم   HCLO4 و HNO3 میلی لیتر ازهر یک از اسیدهاي 10ظرف نمونه ، 
. اگر نمونه شفاف نبود، جوشاندن را ادامه دهید تا نمونه شفاف شود.روي هیترتبخیر ، تا نمونه تغلیظ شود 

  .میلی لیتر برسانید  50نمونه را در هواي آزمایشگاه سرد و صاف کنید و به حجم 

  .است g Pb/10 mLµ 1محلول دي تیزون   :کمترین غلظت قابل اندازه گیري 

  :وسایل کار-2

a - نانومتر 510اسپکتروفتومتر براي اندازه گیري در طول موج.  

b- pH متر  

c - میلی لیتربا لوله  250: قیف جداکنندهSquibb  . همه ظروف شیشه اي را باHNO3 1+1  و آب مقطر
  .بشوئید

  .براي کاهش خطا استفاده کنید  :بورت اتوماتیک

  معرفها -3

  .همه نمونه ها با آب مقطر بدون سرب تهیه کنید 

  a -گرم نیترات سرب ،  1599/0:  محلول استوك سربPb( No3) 2 ) را در %)  5/99با درجه خلوص
میلی لیتر در  1000غلیظ بیافزائید و تا  HNO3میلی لیتر  10. میلی لیتر آب مقطر حل کنید 200

حل  HNO3 1+1میلی لیتر  20گرم فلز سرب خالص را در  1/0و یا . بالن با آب مقطر رقیق کنید 
  .میکرگرم سرب است  100= میلی لیتر  1: میلی لیتر با آب مقطررقیق کنید  1000کنید و تا

b -  میلی لیتر آب مقطربه حجم برسانید ،  100میلی لیتراز محلول استوك سرب با  2: محلول کار سرب
  .است  میکروگرم سرب2= میلی لیتر  1

c-   میلی لیتر  200:  1+4اسید نیتریکHNO3  لیتر آب مقطر به حجم برسانید 1غلیظ با.  
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d - ، 1+9آمونیوم هیدروکساید NH4OH  :10میلی لیتر NH4OH میلی لیتر  100را با آب مقطربه
  .برسانید 

e -  گرم آمونیوم سیترات 400 :سیانید کاهنده  _محلول سیترات (NH4) HC6H5O7 ،20 گرم سولفیت
گرم پتاسیم سیانید NH2OH-HCL ،40گرم هیدروکسیل آمین هیدرو کلراید  10،  (Na 2 So3)سدیم 
KCN)لیتر  2این محلول را با .در آب مقطر حل کنید و به حجم یک لیتر برسانید ) سمی استNH4OH 

  . غلیظ مخلوط کنید

  .با دهان مکش نکنیدودر زیر هود تهیه کنید : توجه 

f-دي تیزون مورد استفاده درتهیه محلول استوك دي تیزون باید داراي : لول استوك دي تیزون مح
  ..باشد% 100درجه خلوص 

نیست، غلظت دقیقی را از تقسیم جذب محلول در ) w/v%(001/0براي محلولهاي دي تیزون که قوي تر از 
  .محاسبه کنید 40.6*  103نانومتر با قابلیت جذب مولار 606طول موج 

میلی لیتر با استفاده از   150میلی لیتر کلروفرم در بشر  50میلی گرم دي تیزون را در  100،  در زیر هود
میلی لیتر یا در یک  500نمونه صاف شده را در قیف دکانتور .سانتی متر صاف کنید  7کاغذ صافی با قطر 

روفرم بشوئیدو صاف کنیدو کاغذ صافی را میلی لیتر کل 5بشر را دوبار با . میلی لیتر بریزید  125ارلن مایر 
به قیف دکانتور بیافزائیدو به  NH4OH 99+1 میلی لیتر 100. میلی لیتر کلروفرم بشوئید  5سه باروهربار با 

بیش از حدنمونه را تکان ندهید واجازه دهید لایه هاي جدا  در سطح . آرامی براي یک دقیقه هم بزنید 
  . کلروفرم ایجاد شود 

نارنجی _میلی لیتر انتقال دهید تا جایی که  لایه قرمز  250یجاد شده کلروفرم را به قیف جدا کننده لایه ا
 250با تکرار استخراج لایه کلروفرم را در قیف  دکانتور.میلی لیتر باقی بماند   500داراي آب در قیف دکانتور

میلی لیتري  500در قیف دکانتور NH4OH 99+1میلی لیتري دیگري ریخته و لایه آبدار را ا با استفاده از 
میلی لیتري تکرار کنیدو با  500استخراج را با انتقال لایه آبدار به قیف دکانتور. ابتداي استخراج بریزید 

  .اینکار لایه کلروفرم را استخراج کنید 

فزائید و بعد میلی لیتر بیا 2در بخشهاي  HCL 1+1و  میلی لیتر بریزید 500استخراجها را در قیف دکانتور 
میلی  25نارنجی بلافاصله با سه بارافزودن _از هر افزودن مخلوط کنید تا رسوبات دي تیزون و محلول قرمز

. میلی لیتر برسانید  1000مخلوط استخراجی را با کلروفرم به حجم . لیتر کلروفرم استخراج کنید 
1mL=100µg dithizone  
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g-  میلی  250از محلول استوك دي تیزون را با کلروفرم به حجم میلی لیتر  100: محلول کاردي تیزون
  1mL=40µg dithizone .لیتر برسانید 

h -  این . میلی لیتر کلروفرم حل کنید 250میلی گرم دي تیزون را در  250: محلول دي تیزون مخصوص
  .شوندبعلت اینکه استخراجهاي مورد استفاده دور ریخته می . محلول بدون تصفیه تهیه می شود 

i - گرم  5:  محلول سولفیت سدیم Na 2 So3 میلی لیتر آب مقطر حل کنید  100در.  

j- گرم  40: محلول یدKI  گرم ید بیافزائید و با آب  7/12میلی لیتر آب مقطر حل کنید ، سپس  25در
  .میلی لیتر برسانید  1000مقطربه حجم 

 :روش کار  -4

a-آزمایش با نمونه هضم شده  :  

بیافزائید و با HNO3 4+1 میلی لیتر   20میلی لیتر اسید غلیظ ندارد  ،1ونه هضم شده که بیش از به یک نم
میلی لیتر آب مقطرشستشو و  50ظرف را با . میلی لیتر صاف کنید  250کاغذ صافی در یک قیف دکانتور 

سیانید به قیف  - میلی لیتر محلول آمونیکال سیتریت 50. پس از صاف کردن به قیف دکانتور بیافزائید 
میلی لیتر محلول کار دي  10. دکانتور بیافزائید ، مخلوط کنید و اجازه دهید تادماي آزمایشگاه خنک شود 

ثانیه هم بزنید و اجازه دهید لایه هاي جدا ایجاد 30تیزون  را بیافزائید ، در قیف را بسته و به شدت براي 
  .شود 

میلی لیتر لایه  2تا  1. ز قراردهید و لایه پایینی را دور بریزید پنبه اي در دهانه شیر خروجی قیف جدا سا
نانومتر  510کلروفرم را دور بریزید ، سپس سل جذب را از نمونه پرکنید و جذب استخراجی را در طول موج 

، صفر دستگاه اسپکتروفتومتر  3gبا استفاده از محلول کار دي تیزون گفته شده در بخش . اندازه گیري کنید
  .ا تنظیم کنیدر

b -میلی لیتر نمونه اسیدي شده با  100به :  آزمایش بدون هضم نمونه   pH=2 ،20   میلی لیترHNO3 
میلی لیتري بریزید  250میلی لیتر محلول کاهنده سیانید سیترات افزوده و در یک قیف دکانتور   50و  4+1

  .دنبال کنید a4ده و روش را مانند قسمت میلی لیتر محلول کار دي تیزون را افزو 10و مخلوط کنید سپس 
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c-غلظت سرب  . غلظت  استاندارد و شاهد ترسیم کنید   5منحنی جذب را براي :   منحنی کالیبراسیون
  .می باشد  mL 10 /pb µgهمه غلظتها بر حسب ،  استخراج نهایی .استخراجی را در منحنی تعیین کنید 

d - بیسموت ، قلع و تالیوم متفاوت از دي تیزونات سرب در جذب دي تیزونات : حذف مزاحمتهاي اضافی
  . ماکزیم می باشد

جذب تصحیح شده  . نانومتر اندازه گیري می شود  465نانومتر و  510جذب این نمونه ها در طول موج 
  .نمونه را درهر طول موج ، از جذب شاهد در همان طول موج کم کرده و محاسبه کنید 

  .نانومتر را محاسبه کنید  465نانومتر و  510در طول موج نسبت تصحیح شده جذب 

اگر . است  07/1است و براي دي تیزونات بیسموت  08/2نسبت تصحیح شده جذب براي دي تیزونات سرب 
میلی لیترانجام دهید ، اگر نمونه هضم  100باشد ، آزمایش را  با یک نمونه جدید  08/2این نسبت کمتر از 

نمونه را با استفاده از  pH. براي کاهش نگاهدارنده ید بیافزائید Na 2 So3ی لیتر محلول میل 5نشده باشد ، 
pH متر با افزودنHNO3 4 +یا  1و NH4OH 9+1  میلی  250برسانید ، آنها  را به قیف جدا کننده  5/2به

میلی لیتر محلول مخصوص دي تیزون استخراج کنید،  10بار حجم  3لیتر انتقال دهید ، نمونه را با حداقل 
میلی لیتر کلروفرم براي حذف دي تیزون  20با . یا تازمانی که لایه سبزدر کلروفرم قابل تشخیص شود 

میلی لیتر محلول کاهنده  HNO3 4+1  ،50میلی لیتر  20) . حذف لایه سبز(دامه دهید استخراج را ا
استخراج کنید و جذب  a4میلی لیتر محلول دي تیزون کار بیافزائید و مانند بخش  10سیترات ،  –سیانید 

  . را اندازه گیري کنید 

  

  :محاسبه  -5

g pb(in 10 mL, from calibration curve) / mL sampleµ =mg pb/L  
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  ک ابزوربشن یفلزات با دستگاه اتم يریاندازه گ

  هضم  فلزات 

   یکمک يد هایک به همراه اسیترید نیبا اسهضم فلزات  - الف

از  یکیترات ین) . 3030Eبخش (کند یشتر نمونه ها را هضم میک بیترید نیاس:  دیانتخاب اس-1
نمونه  یبرخ.است  ICP-MS يابزوربشن الکتروترمال و براک یم ، اتمیروش فل يقابل قبول برا يکسهایماتر

دها ین اسیا. از دارند ید نیک اسیا سولفوریک یدروفلوریک، هیدروکلریک ، هیهضم به افزودن پرکلر يها برا
  يزهایدو روش الکتروترمال و آنال يکمتر برا يکسهایفلزات وماتر یز برخیممکن است باعث مداخله در آنال

ICP-MS  شوند .  

هضم نمونه  يک برایترید نید همراه با اسین نوع اسییک راهنما در تعیبعنوان   لیتوان از جدول ذ یم
 یکه به راحت يا موادیصاف شده  ينمونه ها يک نه تنها مناسب برایترید نیاس "عموما.. استفاده نمود

 يبرا  HNO3-HCLا ی HNO3-H2SO4 یبیترک يدهایهضم با اس يباشد ، بلکه برا یشوند، م ید میاکس
 يبراHNO3-HCLO4-HF ا ی HNO3-HCLO4 یبیترک يدهاید شدن و  هضم با اسیقابل اکس یمواد آل

  . باشد   یز مناسب میکات دارد نیلیبات سیبهمراه ترک یا معدنی ید شدن  مواد آلیکه اکس یینمونه ها

  نمونه صاف شدهات هضم در یعمل يبرا HNO3د مورد استفاده با یانواع اس

  دیاس  ه شده یتوص  ممکن موثر باشد   ه نشده یتوص
Th,Pb Sb,Ru,Sn Ag HCL 

Ag,Pb,Ba  -  Ti H2SO4 

 HCLO4  -   یمواد آل  - 

 HF  -   سیلیمواد س  - 

  

گرم  یلیم 1ر کمتر از یرا به مقاد Ag تریگرم در ل یلیم 1بالاتر از  يغلظتها يدارا ينمونه ها: روش هضم
ا یتر یکروگرم در لیم 25دو به غلظت یق کنیک ابزوربشن رقیم اتمیبا روش فل يریاندازه گ يبرا Agتر یدر ل

 يشود وبرا یحل نم یک به راحتیترید نینقره در اس. د یق کنیز با دستگاه الکتروترمال رقیآنال يکمتر برا
  )کیدروکلرید هیاس –ک یترید نیهضم با اس.(دیل استفاده کنیهضم آن از روش هضم ارائه شده در ذ
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  :  HNO3- HCL با فلزات  هضم - ب

 2سپس . د یزیا بشربریک  ارلن یاز نمونه کاملا مخلوط شده را درون  ین روش هضم ، حجم مشخصیدر ا
د و یشه ساعت بگذاریک شیدهانه آن  يد و رویافزائیب HCL1  +1تر یل یلیم 10و  HNO3 1+1تر یل یلیم
د ، یتر برسد ، نمونه را سرد نموده و صاف کنیل یلیم 25حجم به د تا یحرارت ده يا بن ماریتر یه يرو

  .د یتر برسانیل یلیم 100سپس با آب مقطر به حجم 

را به نمونه ها و شاهد اضافه کنند  یشوند،ممکن است فلزات یکه در هضم استفاده م ییدهاینکه اسیبعلت ا
  .استفاده شود  یمصرف يدهاین ، حداقل حجم اسیبنا برا

  . شود یک ابزوربشن استفاده میاتم يروش اسپکتروفتومتر ير برایشنهاد شده در زیپ ينمونه هاحجم 

  تر یگرم در ل یلین زده شده  به میغلظت فلزات تخم  تر یل یلیحجم نمونه به م
1000  1/0<  
100  10 -1/0  
10  +100 -10  

   

  :باشد  یر میمحاسبه غلظت مطابق با فرمول ز

A×   تریگرم در ل یلیحسب  مغلظت فلز بر =  

  A= تر یگرم در ل یلیغلظت فلز در محلول هضم شده  م

   B= تر ، یل یلیمحلول هضم شده ، م ییحجم نها

  C= تر یل یلیحجم نمونه ، م
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  کیترید نیبا اسفلزات روش هضم 
ها در ز نمونه یآنال يبرا ی، روش مناسب یدستگاه يهایک با استفاده از تکنیترید نیروش هضم با اس

  .باشد  یم) < mg/L1/0≤( ربالاتر از  یمقاد

  ): < mg/L1/0(   يبالا يهضم نمونه در غلظت ها-1

  از یل مورد نیوسا -الف

a – تر یه  

b – د و سپس با آب مقطر شستشو داده شده یتر، که با اسیل یلیم 150ا بشریتر ،یل یلیم 125ریارلن ما
  .است

c –  يتریل یلیم 100بالن ژوژه   

d  - شه ساعتیش.  

  ظ ، با درصد خلوص بالایک غلیترید نیاس: معرف  -ب

  :روش کار  -ج

د یتر اسیل یلیم 5.دیزیا ارلن بریک بشر یشده و خوب مخلوط شده را درون  يدیتر نمونه اسیل یلیم 100
ک ینمونه ، با  یکاهش آلودگ يد برایاگر از بشر استفاده کرد. د یافزائیر هود به نمونه بیظ در زیک غلیترین
از خطر  يریم نقطه جوش و جلوگیتنظ يبرا يشه ایپرل ش يتعداد. د یشه ساعت دهانه بشر  را بپوشانیش

ر شده و نجوشد ینمونه تبخ. باشد )  < mg/L 10( يسطوح غلظت بالا ید ، وقتیافزائید بیدن اسیپاش
د تا هضم نمونه  یظ را ادامه دهیک غلیترید نیر و افزودن اسیتبخ. تر برسد یل یلیم 20تا  10وحجم آن به 

  .کامل و نمونه شفاف شود 

  . ند هضم خشک نشود ینمونه در طول فرآ :توجه 

از نمونه ید و سپس در صورت نییشه ساعت را با آب مقطر بشویاز شیبشر و در صورت ن يوارهایا دیارلن  
 100  بالن ژوژهتر آب مقطر در دو مرحله شسته و به یل یلیم 5ظرف نمونه صاف شده را با . د یراصاف کن

ن محلول یاز ا یبخش. د یمخلوط کن "د ، نمونه را سرد کرده ، به حجم رسانده و کاملایتر منتقل کنیل یلیم
  . د یسنجش فلزات استفاده کن يرا برا
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  .روش بخار سرد به یجذب اتم يروش اسپکتروفتومتر، وه یفلز ج يریاندازه گ

  : کارل یوسا

 يریاندازه گ يکه برا ید و از ظروفیاستفاده کن يشه ایوه ،از ظروف شیش جیآزما يدر صورت امکان  برا
بکار برده شده است،  -CLا ی COD، )یو آل یاکیازت آمون يریاندازه گ :TKN (يزهایوه و آنالیج ير بالایمقاد

  . د یاستفاده نکن

a – زات مربوطهیتجهک ابزوربشن اسپکترومتر و یدستگاه اتم:  

  يوه به کمک روش بخار سرد، از نظر تجاریج يریاندازه گ يشده برا یزات مخصوص طراحیل و تجهیوسا
  .باشد ینیگزیا جاید قابل دسترس یبا

  :دستگاه ياجزا

a - که ) ا لامپ کاهنده الکترودیک یلامپ کاتد(ک منبع نوریشامل :  ک ابزوربشنیاسپکترومتر اتم،
ر نمونه که معمولاشعله است، یتبخ يله برایک وسیکند ،  یرا ساطع م يریعنصر قابل اندازه گ یف خطیط

و  یکیت کننده الکترونیک با اتصال به تقویم، و دتکتور فتو الکتریلتر با شکاف قابل تنظیا فیمونوکروماتور 
  . يریزات اندازه گیتجه

b - است  ین نوع شعله مخلوطیتر یعموم:  شعله.  

c - ن آنها یباشند که مدرنتر یتال میجید یزم خروجیک مکانیشتر دستگاهها مجهز به یب: قرائت داده ها
با زمان بالا و  يگنالهایت جذب سیبانضمام قابل يوتریکامپ يریکرو پرسسور با اندازه گیک میمجهز به 

  .باشد  یبالا م يدر غلظتها یون خطیبراسیکال یمنحن

d - ه الکترود یلامپ تخلا یک یلامپ کاتد :لامپها)EDL . (یاستفاده م يریهرعنصرقابل اندازه گ يکه برا 
لامپ . دارند يتک عنصر ياز لامپها ين ترییت پایحساس "چند عنصر عموما يک برایکاتد يلامپها. شود

EDL ازدارندین يتر یت به زمان طولانیگرم شدن و ثب يبرا.  

e - هر گاز ، فشار  ير کاهنده فشار برایک شی. يریبا بکارگم فشار دستگاه یتنظ يبرا: رکاهنده فشاریش
  . دیگاز را کنترل کن
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f- از شعله  یزدودن دود و بخارات ناش يچه برایک دریشعله  يبالا يمتر یسانت30تا  15در حدود : چهیدر
خورنده م را در برابر بخارات یو دستگاه فل یشگاه را از بخارات سمیچه پرسنل آزماین دریوجود دارد ، که ا

ه سازنده یز دمنده با توصیاز است، که سایان هوا نیاز نوسان جر يریجلوگ يک دمنده برای. کند یمحافظت م
  . شود یدستگاه انتخاب م

b -  4/11ک لوله بلندتر یمتر و  یسانت 5/2 "بایبا قطر تقر یکیا پلاستی يشه ایک لوله شی،  سل جذب 
با (روزنه  یل گاز و خروجیتبد.توان استفاده کرد  یرا هم م) يمتر یسانت 15لوله  "حایترج( متر  یسانت
  . د یهر کدام اتصال ده يمتر از انتها یسانت 3/1به اندازه  )متر یلیم 4/6قطر

c- حداکثر عبور نصب  ير پرتونور ، برایژن و در مس تروید نیشعله اکس يکه در بالا): همراه ( یسل کمک
  .دیکن

d - لندر هوا هم درحد قابل یا سیمات کمپرسور هوا یقه ، تنظیتر هوا در دقیل 2پمپ با سرعت : پمپ هوا
  .قبول باشند

e - قه را داشته باشدیتر در دقیل2ان یجر يریت اندازه گیقابل ):فلومتر ( انیجر يریاندازه گ.  

f- باشد  یاستفاده در فلاسک واکنش م يب تخلخل برایبا ضر يشه ایم شیک لوله مستقی،  یلوله هواده.  

g- يا بطریتر یل یلیم 250ر ی، ارلن ما فلاسک واکنش BOD  ک لوله ی يک چوب پنبه که دارای، با
  . باشد  یمتصل به آن م یهواده

-h ب یگرم ترک 20 يمتر ، محتو یلیم 18×150با ابعاد :  لوله خشکMg (ClO4)2   .60ک لامپ ی 
  .از کندانسه شدن رطوبت شود  ن ، تا مانعیگزیوات با نورمناسب درکنار سل جذب جا

  . گراد باشد  یدرجه سانت 10سل در حد  يلامپ مناسب باشد تا دما يریمحل قرار گ

i - ر یر به سل جذب و اتصال بداخل سایوه از ارلن مایعبور بخار ج يبرا يشه ایش ي، لوله ا لوله اتصال
  .شود يشه این لوله شیگزیل ممکن جاینیاز جنس و یکیز پلاستیقسمتها، لوله تم

  :معرفها -3

a - يون فلزیاز  يآب مقطر عار  :  



۵٠ 
 

b - یلیم 1د ، یتر آب مقطر حل کنیل یلیم 70وه را در ید جیگرم کلر 1354/0: وهیمحلول استوك ج 
وه یگرم ج یلیم 00/1=تر یل یلیم 1/ 00:دیتر برسانیل یلیم 100د وبه حجم یافزائیظ بیک غلیترید نیتر اسیل

  .دارد

c-  مناسب از  يتر با رقتهایکروگرم در لیم 5وه صفر تا یاستاندارد ج يک سری :وهیاستاندارد جمحلول
استاندارد . د یه کنیظ باشد تهیک غلیترید نیتر اسیل یلیم 10 يکه حاو يوه با آب مقطریمحلول استوك ج

  .دیه نمائیها را روزانه ته

d - ظ ، یک غلیترید نیاسHNO3 .  

e - گرم 50: میمحلول پرمنگنات پتاسKMnO4  تر یک لیرا با آب مقطر درون بالن ژوژه به حجم
  .دیبرسان

f- گرم  50: میمحلول پرسولفات پتاسK2S2O8   تر یک لیرا با آب مقطر درون بالن ژوژه به حجم
  .دیبرسان

g- گرم  120: ن سولفاتیل آمیدروکسیه–د یم کلرایمحلول سدNaCl  گرم 120و H2SO4  . 
NH2OH) 2 ( د یتر برسانیک لیدر آب حل کرده وبا آب مقطربه حجم.  

  .ن سولفات شودیل آمیدروکسین هیگزید ممکن است جایدروکلراین هیل آمیدروکسیه% 10ک محلول ی

h -  ون استانو یمحلول)Sn2+:( د یاز استانوکلرا)در قسمت (ا استانوسولفاتی، ) 1ر شمارهیدر قسمت ز
  .دیتر استفاده کنیل یلیم 100در  +Sn2گرم 7 يداراه محلول یته ي، برا)2رشماره یز

تر یل یلیم 100د و به حجم یظ حل کنیغل HClتر یل یلیم 20 يدر آب مقطر حاو  SnCl2گرم  10) 1
  .دیبرسان

تر یل یلیم 100د و به حجم یظ حل کنیغلH2So4تر یل یلیم 7 يدر آب مقطر حاو SnSo4گرم  11) 2
  .د یبرسان

جاد شد ، معرفها را به طور یون ایک حالت سوسپانسیاگر . شوند  یه میزمان تجز هر دو محلول به مرور
  .د یمداوم در طول زمان مصرف هم بزن

i - H2So4 ظیغل.  
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a - ک طبق دستورالعمل موجود در کاتالوگ ، یمختلف اتم يل وجود مدلهایبه دل: دستگاه يآماده ساز
  .دیدستگاه را نصب کن

کاتالوگ دستگاه  يد ومقدار طول موج آن را از روینصب کن  فلزمورد نظر رادر دستگاه يبراک یلامپ کاتد
  . دییم نمایمربوطه تنظ

دستگاه راروشن . طبق نظر سازنده دستگاه انجام شود) وهیج( عناصر يریاندازه گ يم شکاف دستگاه برایتنظ
ان و گرم شدن یل جریقه پس از تعدیدق 20تا  10. دتا دستگاه گرم شودید،اجازه دهیان گازرا برقرار کنیوجر

لامپ را مطابق دستورالعمل کارخانه . کسب شود  يشود، تا حداقل انرژ یجاد میاز ایان مورد نیدستگاه ، جر
  .دیم کنیسازنده تنظ

ک یجاد یان هوا رابا اید و جریرهوا رابازکنیش. د یم کنیشعله پخش کن رادر مکان مناسب نصب وتنظ
د، سرعت یلن رابازکنیگاز است.د ییم نمایفلز طبق کاتالوگ دستگاه تنظ يریاندازه گ يت برایسمم حسایماکز

همان  يک شاهد از آب مقطر که دارایقه شعله  کار کند، یچنددق يبرا.د یم وشعله را روشن کنیآن را تنظ
ک محلول ی. دیم کنید و صفر دستگاه را تنظیباشد را به دستگاه بده ید در استاندارد و نمونه میغلظت اس

شعله را .جاد شود  یت اید، تا حداکثر حساسییم نمایرا تنظ) بخار(ان مکش ید و جریاستاندارد به دستگاه بده
جذب .د یرابه دستگاه ده يک استانداردی. جاد شود یا ید تا حداکثر باز دهیم کنیتنظ یو افق يبه طورعمود

زهاتمام شد ،ابتدا گاز یآنال یوقت. باشد  یدستگاه آماده کار م. دیرا بخوان) ه شود یکه به روز ته(ن استانداردیا
  . د یلن و بعد هوا را ببندیاست

ر حداکثر عبور یسل جذب را نصب و در مس. د یم کنیوه تنظیج ينانومتر برا 7/253دستگاه را در طول موج 
  . د ینور قرار ده

د یل متصل کنیل بعنوان شاخص در جدول ذینیو یکیا پلاستی يشه ایزات مرتبط به سل را با لوله شیتجه
د  هوا به طور مداوم یاجازه ده. د ییم نمایقه تنظیتر در دقیل 2راتا  یان خروجید و جریان هوا را باز کنیجر
  .د یابد ، و بدنبال آن اتصالات را چک کنیان یجر

  .)دستگاه را کاهش دهد ياستفاده از لامپ فلورسنت ممکن صدا: توجه ( 
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ک ابزوربشن یمیات يروش بخار سرد اسپکترومتر يبرا یشگاهیدقت وصحت آزما:I.3112جدول
  وهیج يریجهت اندازه گ

No.of 
Participants 

Relative 
Error % 

Relative 
SD %  

SD µg/L Conc µg/L Form 

23  21.0  22.6  0.077  0.34  Inorganic 

21  14.4  13.3  0.56  4.2  Inorganic 

21  8.4  8.6  0.36  4.2  organic 

 

b-تر یکروگرم در لیم 1،2،5: بیوه به ترتیاستاندارد ج يتر از محلولهایل یلیم 100:  ياستاندارد ساز
 يتریل یلیم 250ا فلاسک واکنش یر یتر آب مقطر رابطور جداگانه به ارلن مایل یلیم 100ک شاهدیوه و یج

تر محلول یل یلیم 15ک و سپس یتریند یتر اسیل یلیم 5/2ک و ید سولفوریتر اسیل یلیم 5. دیمنتقل کن
را به   K2S2O8تر محلول یل یلیم 8. قه بماند یدق 15د ید و اجازه دهیافزائیم به هر ظرف بیپرمنگنات پتاس

شگاه سرد یآزما يد سپس تا دمایگراد گرم کن یدرجه سانت95ساعت در حمام آب  2هر ظرف اضافه وتا 
 یلیم 5و سپس   NaCl-hydroxyl-aminمحلول  یمقدار کاف یاضاف  KMnO4حذف  يبرا. دیینما
همان طور که .د یمتصل کن یزات هوادهیظرف را به تجه "د و فورایافزائیرا بSnSo4 ا ی  SnCl2ترمحلولیل
 يادیزان زیه به میکند ، جذب در ظرف چند ثان یشود بخار به درون سل جاذب حرکت م یر میوه تبخیج
دو ظرف یگردد، درپوش ظرف واکنش را برداریباز م ینکه ثبات به خط اصلیض اابد ، به محی یش میافزا
ت قرار یرا در همان وضع يد واستاندارد بعدیه بشوئیچند ثان يستم را براید ، سیآب مقطر را بگذار يحاو
  .د یآ یوه بدست میج يکروگرم هایمم میله نقاط ماکزیاستاندارد بوس یک منحنی. د یده

c -تر نباشد درون یوه در لیکروگرم جیم 5ش از یب يتر نمونه که حاویل یلیم 100:  نمونه ها يآماده ساز
د بالا یکلرا يحاو يانهایآب شور ، آب نمکها و جر) . b4ادامه مانند قسمت(دو یزیبر) ریارلن ما(ظرف واکنش 

دها به کلر یون ، کلرایداسیدر طول مرحله اکس. از دارندیم نیتر محلول پرمنگنات پتاسیل یلیم 25به افزودن 
تروژن بعد از یا نیباهوا  یکلر آزاد نمونه به آرام. شوند  ینانومتر جذب م 253ل شده و در طول موج یآزادتبد
  .شود یت وحذف میبدرون سل هدا hydroxylamineافزودن 

وه یار جرا باعث کاهش مقدید زیاستفاده کن SnCl2از حمل رسوب  يریجلوگ يک لوله جداساز برایاز  
  .  شود یموجود م
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استاندارد  یوه را از منحنید و مقدار جیثبت شده انتخاب کن يک را از نمونه هاین پیبزرگتر :محاسبه  -5
  .د ینیبب b4بدست آمده از قسمت 
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