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  خدا به نام 

 سازمان ملي استاندارد ايران با آشنايي

 صـنعتي  و تحقيقـات  اسـتاندارد  مؤسسـة  مقررات و قوانين اصلاح قانون 3مادة يك بند موجب به ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة

 عهـده  بـه  را ايران) رسمي(استانداردهاي ملي  نشر و تدوين تعيين، وظيفه كه است كشور رسمي مرجع نهات 1371 ماه بهمن مصوب ايران،

   .دارد
بـه سـازمان ملـي     29/6/90دومين جلسه شوراي عالي اداري مورخ  و موسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران به موجب يكصد و پنجاه نام

   .جهت  اجرا ابلاغ شده است  24/7/90مورخ  35838/206 استاندارد ايران تغيير و طي نامه شماره
 مؤسسـات علمـي،   و مراكـز  نظـران  صـاحب  سـازمان ، كارشناسـان   از مركب فني هاي كميسيون در مختلف هاي حوزه در استاندارد تدوين

 است تجاري و توليدي، فناوري يطبه شرا توجه با و ملي مصالح با همگام وكوششي شود مي انجام مرتبط و آگاه اقتصادي و توليدي پژوهشي،

 و علمـي  مراكز كنندگان، وارد و كنندگان، صادركنندگانمصرف توليدكنندگان، شامل نفع، و حق صاحبان منصفانة و آگاهانه مشاركت از كه
 نفع ذي مراجع به نظرخواهي براي ايران ملي نويس استانداردهاي پيش  .شود مي حاصل دولتي غير و دولتي هاي سازمان نهادها، تخصصي،

 صورت در و طرح رشته آن با مرتبط ملي كميتة در پيشنهادها و نظرها از دريافت پس و شودمي ارسال مربوط فني هاي كميسيون اعضاي و

  .شود مي منتشر و ايران چاپ )رسمي( ملي استاندارد عنوان به تصويب
 ملي كنند دركميتة مي تهيه شده تعيين ضوابط رعايت با نيز صلاح ذي و مند علاقه هاي سازمان و مؤسسات كه استانداردهايي نويس پيش

 دنشو مي تلقي ملي ، استانداردهايي بدين ترتيب  .شود مي منتشر و چاپ ايران ملي استاندارد عنوان به ، تصويب درصورت و بررسي و طرح
سـازمان ملـي اسـتاندارد ايـران      كـه  مربوط ملي استاندارد تةكمي در و تدوين 5 شمارة ايران ملي استاندارد در شده نوشته مفاد اساس بر كه

  .باشد رسيده تصويب به دهدمي تشكيل
 سـازمان  و (IEC)2المللي الكتروتكنيـك   بين كميسيون، 1(ISO)استاندارد  المللي بين سازمان اصلي اعضاي از ايران سازمان ملي استاندارد

 در . كنـد  مي فعاليت كشور در(CAC)5 كدكس غذايي  كميسيون 4رابط تنها به عنوان و است (OIML)3 قانوني شناسي اندازه المللي بين

ــدوين ــتانداردهاي ت ــي اس ــران مل ــمن اي ــه ض ــه توج ــرايط ب ــي ش ــدي و كل ــاي نيازمن ــاص ه ــور خ ــرين از ، كش    آخ
   .شودمي گيريبهره المللي بين استانداردهاي و جهان صنعتي و فني ، علمي هاي پيشرفت

 ايمنـي  و سـلامت  ، حفظ كنندگان مصرف از حمايت براي ، قانون در شده بيني پيش موازين رعايت با تواند ميايران  داردسازمان ملي استان

 را ايـران  ملي استانداردهاي از اجراي بعضي ، اقتصادي و محيطي زيست ملاحظات و محصولات كيفيت از اطمينان حصول ، عمومي و فردي

 حفـظ  منظور به تواند مي سازمان . نمايد استاندارد، اجباري عالي شوراي تصويب اب وارداتي، اقلام يا /و كشور داخل توليدي محصولات براي

 اطمينـان  بـراي  همچنين . نمايد اجباري را آن بنديو درجه صادراتي كالاهاي استاندارد اجراي ، كشور محصولات براي المللي بين بازارهاي

 سيسـتم  گواهي صدور و مميزي ، بازرسي ، آموزش ، مشاوره در زمينة فعال مؤسسات و ها ازمانس خدمات از كنندگان استفاده به بخشيدن

 سازمان ملي استاندارد ايران ، سنجش وسايل ) واسنجي (كاليبراسيون  و مراكز ها آزمايشگاه ، محيطيزيست مديريت و كيفيت مديريت هاي

 گواهينامـة  ، لازم شـرايط  احـراز  صورت در و كند مي ارزيابي ايران تأييد صلاحيت نظام ضوابط اساس بر را مؤسسات و ها سازمان گونه اين

 سنجش وسايل ) واسنجي (كاليبراسيون  ، يكاها المللي بين دستگاه ترويج . كند نظارت مي ها آن عملكرد بر و اعطا ها آن به صلاحيت تأييد
  .است سازمان اين وظايف ديگر از ايران ملي استانداردهاي سطح رتقايا براي تحقيقات كاربردي انجام و گرانبها فلزات عيار تعيين ،

  
                                                 

1- International Organization for Standardization 
2 - International Electrotechnical Commission 
3-  International Organization of  Legal Metrology (Organisation Internationale de Metrologie Legale)  
4 - Contact point 
5 - Codex Alimentarius Commission 
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 پيش گفتار

اين استاندارد بر اسـاس  . شد تدوين 1361نخستين بار در سال   " در آب كلريد  يونگيري دازهان -كيفيت آب "استاندارد
هاي مربـوط بـراي اولـين بـار مـورد      و تاييد كميسيون شركت پرشيا پژوهش شريفپيشنهاد هاي رسيده و بررسي توسط 

مـورخ          صـنايع شـيميايي و پليمـر    كميتـه ملـي اسـتاندارد     اجـلاس نهصد و هفتاد و دومـين  تجديد نظر قرار گرفت و در 
قانون اصلاح قوانين و مقـررات موسسـه اسـتاندارد و     3اينك اين استاندارد به استناد بند يك ماده . تصويب شد 27/7/91

   .به عنوان استاندارد ملي ايران منتشر مي شود 1371تحقيقات صنعتي ايران، مصوب بهمن ماه،
 خدمات، استانداردهاي و علوم صنايع، زمينة در جهاني و ملي هاي پيشرفت و حولاتت با هماهنگي و همگامي حفظ براي

 شـود،  ارائـه  ايـن اسـتانداردها   تكميل و اصلاح براي كه پيشنهادي هر و شد خواهد نظر تجديد لزوم مواقع در ايران ملي

 تجديـدنظر  آخـرين  از همـواره  ايدبنابراين، ب . گرفت خواهد قرار توجه مورد مربوط فني كميسيون در نظر تجديد هنگام

   .كرد استفاده ملي استانداردهاي
  

  .است 1361سال : 2350اين استاندارد جايگزين استاندارد ملي ايران شماره 
  

  : است زير شرح به گرفته قرار استفاده مورد استاندارد اين تهية براي كه منبع و ماخذي

ASTM D 512: 2012, Standard Test Methods for Chloride Ion In Water 
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  در آب كلريديون اندازه گيري  -كيفيت آب
 در صورت وجود چنين. استدر اين استاندارد به تمام موارد ايمني مرتبط با كاربرد آن اشاره نشده-هشدار

ارد اين استاند، سلامتي و تعيين حدود كاربري قبل از استفاده به عهده كاربر ايمني مواردي، مسئوليت برقراري
  .باشدمي

  و دامنه كاربرد هدف   1
و آب )  پفقط روش (پساب  ،در آب يون كلريدگيري استاندارد، تعيين روشي براي اندازههدف از تدوين اين 

  .شور است

 .گيرد در بر ميرا گيري زير  هاي اندازهاين استاندارد روش

  جيوه سنجيتيتراسيون : روش الف -

  ترات نينقره تيتراسيون با : روش ب -

  گر يونروش الكترود انتخاب: پروش  -
 .نداشده اعتبارسنجي ASTM D 2777مطابق استاندارد  پلف ، ب و اهاي آزمون روش

يون فلزات سنگين باشد  ي كه مقدار مواد جامد در آن ناچيز بوده و تقريبا فاقدهايوش الف در مورد آبر
  .كاربرد دارد

هاي كم يون  گيري غلظت براي اندازه و روش پ كاربرد داشته ،بيشتر ياملاح معدن باي يهاروش ب براي آب
  .، كاربرد داردي كه داراي مقادير كم مواد جامد باشديهادر آب يدكلر

  مراجع الزامي      2
  . ا ارجاع داده شده استهبه آنمدارك الزامي زير حاوي مقرراتي است كه در متن اين استاندارد ملي ايران 

  . آن مقررات جزئي از اين استاندارد ملي ايران محسوب مي شودن ترتيب بدي
  اصلاحيه ها و تجديد نظرهاي بعدي آن  ، در صورتي كه به مدركي با ذكر تاريخ انتشار ارجاع داده شده باشد

تاريخ انتشار به آن ها ارجاع داده ذكر در مورد مداركي كه بدون .  استاندارد ملي ايران نيست مورد نظر اين
  . ها مورد نظر استي آن، همواره آخرين تجديد نظر و اصلاحيه هاي بعد ده استش

  : استفاده از مراجع زير براي اين استاندارد الزامي است
ويژگيها و روشهاي آزمون- مورد مصرف در آزمايشگاه تجزيه  - ، آب1728استاندارد ملي ايران شماره  2-1  

2-2  ASTM D 1066, Practice for Sampling Steam 

2-3  ASTM D 1129, Terminology Relating to Water 

2-4  ASTM D 2777, Practice for Determination of Precision and Bias of Applicable Methods 
of Committee D19 on Water 
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2-5  ASTM D 3370, Practices for SamplingWater from Closed Conduits1  

2-6  ASTM D 4127, Terminology Used with Ion-Selective Electrodes 

2-7  ASTM D 5810, Guide for Spiking into Aqueous Samples 

2-8  ASTM D 5847, Practice for Writing Quality Control Specifications for Standard Test 
Methods for Water Analysis 

2-9  ASTM E 200, Practice for Preparation, Standardization, and Storage of Standard and 
Reagent Solutions for Chemical Analysis 

  اصطلاحات و تعاريف       3
  ASTM D 4127و ASTM D 1129شده در استانداردهاي  تعييندر اين استاندارد اصطلاحات و تعاريف 

  .رودكار ميبه

  يا واكنشگرها/ مواد و       4
درجات . ها با درجه خلوص مشخص استفاده كنيدغير از موارد ذكر شده، فقط از واكنشگرل آزمون بهدر طو

ولي اول بايد معين شود كه خلوص واكنشگر به اندازه كافي بالا بوده و موجب . توانند استفاده شوندديگر مي
  .شودگيري نمياندازه صحتكاهش 

  .باشد 1728ارد ملي ايران شماره مطابق استاند 1بايد آب درجه  آب،    4-1

  نمونه برداري       5
آوري جمع ASTM D 3370 و ASTM D 1066 مطابق با استانداردهاي كاربرد  در صورتنمونه را     1- 5

  . كنيد

  تيتراسيون جيوه سنجي -روش آزمون الف       6

  دامنه كاربرد هدف و   6-1
  . )را ببينيد 8بند (كاربرد دارد هاتمزاحم غياب در صورت ،در آب يدگيري يون كلر اين روش براي اندازه

هاي آزمون بيان شده است و مسئوليت اطمينان از اعتبار روش براي بافت 2دقت اين روش براي آب درجه 
  .نشده به عهده كاربر است

  .اعتبارسنجي شده استيون كلريد  mg/l 250  تا mg/l 0/8 غلظتي  گسترهروش در اين 

                                                 
 .جهت بهره برداري موجود است 2347استاندارد ملي ايران شماره  - 1
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   ل آزموناصو  6-2

اسيدي به نمونه  برموفنل آبي -مخلوط شناساگر دي فنيل كربازون  در حضور نيتراتجيوه محلول رقيق 
دي فنيل كربازون ايجاد  جيوه بنفش -آبي كمپلكس با تشكيل تيتراسيون  يپايان نقطه .شودمياضافه  ،شده
  .شود مي

  هاتمزاحم  6-3

نيكل و   ،سرب  ،هاي روييون .دنكند ايجاد مزاحمت نمينوجود داركه معمولا در آب  ييهاها و كاتيونآنيون
ها هاي آنكه غلظتدر صورتي اماگذارند  تيتراسيون تاثير مي يرنگ نقطه پايانمحلول و كروم بر روي آهن و 

قابل قبول  mg/l 50 حداكثر مس تا غلظت .د دادنرا كاهش نخواه تيتراسيونصحت  ،باشد  mg/l 100 تا
براي  نياز دارد و)  آلفازورين(  خيلي زيادشناساگري با رنگ زمينه يتراسيون در حضور يون كرومات ت .است

 mg/l 10بيشتر از در غلظت يون آهن  .كرد ابايد كروم را قبل از تيتراسيون احي mg/l 100غلظت بيشتر از 
 ريدكل با به صورت جزيي يدوئورو فل يدهاي برميون. يون سولفيت اكسيد شود و ابايد قبل از تيتراسيون احي

وجود  )mg/l 2تا  mg/l 1(  توجهكه درمقادير قابل در صورتينيز چهارتايي  هاي آمونيومنمك .شود تيتر مي
  .مزاحمت كندرنگ زياد محلول نمونه نيز ممكن است ايجاد  .كنندت ايجاد ميمزاحمداشته باشند، 

  وسايل    6-4

  .درجه بندي شده است ml  01/0كه با تقسيمات  ml  5يا  ml  1 با ظرفيت  ،ميكروبورت  6-4-1

  يا واكنشگرها/مواد و  6-5

  )H2O2  %30(  هيدروژن پراكسيد   6-5-1

را در آب حل كرده و محلول را تا  هيدروكينون خالص g 1 مقدار ،)g/l 10( ،محلول هيدروكينون   6-5-2
ml  100 رقيق كنيد.  

را  (Hg(NO3)2.H2O)نيترات جيوه  g 2830/4 مقدار): N  025/0( يتراتنوه جيمحلول استاندارد    6-5-3
 .كنيدحل  ،اسيدي شده است )42/1وزن مخصوص با  (اسيد غليظنيتريك  ml  5/0 باآبي كه  ml  50در 

وسيله ه بصاف كرده و در صورت لزوم اين محلول را  .برسانيد l  1 رقيق كرده با آب به حجممحلول را 
  .كنيد استاندارد 6- 6 مطابق بندكلريد  تاندارد سديممحلول اس
 سيانول  زايلن g/l 05/0  با افزودن چند قطره محلول هاتوان در مورد بعضي از انواع آبرا مي يتيزي نقطه پايان -يادآوري 

FF بهبود داد ،به نمونه تيتراسيون) 714شاخص رنگ (سبز  -يا آلفازورين بارنگ  آبي .  

پودر برموفنل آبي را  g  05/0ل كاربازون متبلور و يدي فن g  5/0، مقدار شناساگر مخلوطمحلول   6-5-4
محلول را در . )را ببينيد 1يادآوري (رقيق كنيد ml  100 تا حل كنيد با الكل 95%  اتيل الكل ml  75در 

  .دآن را دور بريزيداري كرده و بعد از  شش ماه اي رنگ نگه يك شيشه قهوه
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اتيل توان در صورت در دسترس نبودن شده با متانول يا ايزوپروپانول را مي ليبقتمتانول، ايزوپروپانول يا الكل  ـ 1يادآوري 
   .شده ديگر مناسب نيستند قليبفرمول هاي اتانول ت. الكل خالص استفاده كرد

نبوده  نقطه پايانياد تغيير رنگ در ايج داري موجبنگهماه  18تا  12پس از گذشت زمان معمولا مايع شناساگر ـ  2يادآوري 
 مخلوط پودر خشك .دهدرا كاهش ميداري آنهنگ عمر oC  8/37و قرار گرفتن در معرض نور شديد و يا درجه حرارت بالاتر از 

در  يطور تجاره ب) شكل كپسوله ب( پودرييا مخلوط  مايعصورت ه شناساگر ب .تر پايدار است براي زمان طولانيشناساگر دو 
  .باشد  دسترس مي

حجم 997 را با  )42/1وزن مخصوص با (غليظ اسيد سه حجم نيتريك  ،)3: 997(اسيد نيتريك   6-5-5
  .آب مخلوط كنيد 

را در  11يك تا  برابر pH گستره كه با محدوده طولاني pHنوار كاغذي تعيين ،  pHكاغذ شناساگر   6-5-6
  .گيرد ميبر

مدت يك ساعت ه را بيد كلرسديم چند گرم ، )NaCl، )N 025/0،ريدمحلول استاندارد سديم كل  6-5-7
با آب حل كرده و حجم سنجي از نمك خشك را در بالن  g 4613/1 مقدار .نيدخشك ك  ºC 600  دماي در 

  .رقيق كنيد l  1 حجمبا آب تا  ºC 25محلول را در 

در آب حل كرده و محلول را با  هيدروكسيد راسديم  g/l 10(  ،g 10( هيدروكسيدمحلول سديم   6-5-8
  .رقيق كنيد l  1 حجم آب تا

  روش انجام آزمون   6-6

برداريد و در صورت لزوم  ،نباشد  mg  20در آن بيشتر از  يدحجمي از نمونه را كه مقدار يون كلر   1- 6-6
گيري كرده دازهان آب عاري از كلريد ml 50يك شاهد شناساگر را با . رقيق كنيد ml 50حجم حدود تا با آب 

  . براي نمونه به كار ببريدو همين روش را 

- در صورتي. اضافه كرده و ارلن را تكان دهيد يا بچرخانيد را مخلوطقطره محلول شناساگر  10تا  5   2- 6-6

د تا رنگ محلول ييبيافزا )5-5- 6بند (نيتريك اسيد  قطره قطره ،بنفش يا قرمز ايجاد شود -رنگ آبي  كه 
مخلوط محض افزودن شناساگر ه رنگ زرد يا نارنجي بكه درصورتي. اسيد ديگر اضافه كنيد ml 1. زرد شود

و  افزودهبنفش  - تا تغيير رنگ به آبي را ) 8- 5- 6بند ( هيدروكسيدسديم ظاهر شد بايد قطره قطره محلول 
 ديگر اضافه كنيداسيد  ml  1 .د تا رنگ محلول زرد شودييبيافزا )5- 5- 6بند (نيتريك اسيد  قطره قطره

   ).يادآوري را ببينيد(
-اندازه كهي اسيدي شده ها نمونه .شود تنظيم مي 5/3تا  3 هحدودمآن در  pH ،بالامطابق با اسيدي كردن محلول  -يادآوري

 از استفادههنگام آلودگي كلريد  ناشي ازخطاي وارد شده دليل ه ب انجام شده است روي آنبه صورت الكترومتري  pH گيري
كم آن  يدي كه غلظت كلريها نمونه pH دقيقتنظيم براي  .شونداستفاده  گيري كلريدنبايد براي اندازهكالومل  مرجع الكترود

ديگر قسمت  به منظور تعيين عمليات مورد نياز براياز نمونه  قسمتيرا بر روي گيري دستگاهي اندازهاست  ممكنباشد  مي
  .م دادانجا يدكلر براي آزمون مورد استفاده
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با  ،در مقابل نور عبوري از محلولپايدار در كل محلول بنفش  -رنگ آبي ظهور تا را  محلول و شاهد   3- 6-6
را نيترات مصرفي جيوه محلول مقدار حجم  ).يادآوري را ببينيد(تيتر كنيد  N 025/0محلول جيوه نيترات 

  .برحسب ميلي ليتر يادداشت كنيد
   تواند رنگ محلول را بدون تاثير در صحت  هاي فلزات سنگين ميصلاح شده و حضور يوناستفاده از معرف ا –يادآوري 

حاوي آلفازورين در حالت خنثي ممكن است آبي رنگ، در حالت بازي ارغواني  يهابراي مثال محلول. گيري تغيير دهد اندازه
        هاي حاوي حدودمحلول. باشند بنفش  -آبيكلريد سبز و در نقطه پايان  - مايل به خاكستري و در حالت اسيدي آبي

mg/l  100  نرمال در حالت خنثي ارغواني، در حالت اسيدي سبز رنگ در نقطه پايان تيتراسيون مخلوط يون نيكل و شناساگر
اصلاح  يا شناساگر بودههاي رنگي هايي كه داراي يون نمونه بادر هنگام كاربرد اين روش  .د بودنخاكستري رنگ خواه كلريد

هاي استاندارد براي مقايسه تاثيرات رنگ به وسيله تهيه محلول ويژه گر با تغييرات رنگشود آزمون شده نياز دارد توصيه مي
  .آشنا باشد

اشته باشد از ديون آهن وجود  غياب در mg/l 100كمتر از با غلظت  يون كرومات  كهدر صورتي   4- 6-6
و نمونه را مطابق بند استفاده كرده  )را ببينيد 4- 5- 6يادآوري بند( هشناساگر آلفازورين اصلاح شدمخلوط 

را طبق محلول . كنيد اسيدي، pHمشخص شده به وسيله كاغذ شناساگرصورت به 3برابر   pHاما تا  6-2- 6
  .تيتر كنيدارغواني  -رنگ زيتوني  اما تا نقطه پاياني  3-6- 6بند 

اشته باشد، ديون آهن وجود  غياب در mg/l 100بيشتر از ظت كه يون كرومات  با غلدر صورتي   5- 6-6
  .اقدام كنيد  3-6-6و  2- 6- 6 هايطبق بند و ون اضافه كردهينهيدروكتازه محلول  ml  2مقدار 

 ،كرومات در نمونه وجود داشته باشد يونيا غياب درحضور يون آهن سه ظرفيتي در صورتي كه    6- 6-6
 در آن مجموع يون آهن سه ظرفيتي و يون كرومات يا سه ظرفيتي يون آهنحجمي از نمونه را كه 

و  2-6- 6 هايطبق بندو اضافه كرده محلول تازه هيدروكنيون  ml 2 .، استفاده كنيداشدب mg  5/2حداكثر
   .دهيد ادامه  6-3- 6

 ml  به راهيدروژن پراكسيد  ml 5/0مقدار  ،يون سولفيت در نمونه وجود داشته باشددر صورتي كه    6- 6-6
  3-6-6و  2-6- 6 هايطبق بند سپس. مدت يك دقيقه مخلوط كنيده نمونه در يك ارلن ماير اضافه و ب 50

   .ادامه دهيد

  محاسبه    6-7

  .كنيداصلي از رابطه زير محاسبه  نمونهبرحسب ميلي گرم در ليتر در را  ،C، يدغلظت يون كلر
)1(                                                                                SNVVC /]35453)[( 21   

  :كه در آن 
C    ليتر؛گرم بر غلظت يون كلريد برحسب ميلي  

V1    ؛ليترميلي نمونه بر حسب براي تيتراسيون مورد نيازنيترات جيوه  محلول حجم  
V2    ؛ليترميليبر حسب  شاهدمحلول  جيوه نيترات مورد نياز براي تيتراسيون حجم  
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 N    نيترات؛جيوه نرماليته محلول  
S    ميلي ليتر بر حسب 1-6- 6نمونه استفاده شده در بند حجم.  

  دقت و انحراف    6-8

  .تواند به صورت زير بيان شودميدقت اين روش ، بيان دقت  6-8-1

   )2(                                ST = 0.023X + 0.43  

  )3(                                       SO= 0.002X + 0.46  

  :كه در آن 

ST    ؛ليتر  برميلي گرم  ر حسبدقت كل ب  

SO   ؛ليتر  برميلي گرم ر حسب ب گر منفرددقت آزمون  

X   ليتربر ميلي گرم  گيري شده بر حسباندازه يدغلظت يون كلر.  

  بيان انحراف   6-8-2
  .باشدمي 1جدول بازيابي مقادير معلوم كلريد مطابق

  گيري شدهانحراف اندازه -1جدول
  مقدار اضافه شده

mg/l 

 مقدار به دست آمده
mg/l 

  معني دار بودن آماري  ±%انحراف
  95%سطح اطمينان 

  ندارد  -80/0  248  250
  ندارد  -88/0 3/79  0/80
  دارد  -13/6 51/7  0/8

  

شامل هاي مشاركتي در پنج آزمايشگاه ز آزمونا 2-7-6و  1- 7-6 هايدر بنداطلاعات ارايه شده       6-8-3
طور واضح ، اگرچه در گزارش آزمون بهفرض شده 2بافت، آب درجه  .حاصل شده است گرهفت آزمون

هيچ كدام رد   ASTM D 2777از مجموعه هفت داده رتبه بندي شده مطابق استاندارد  .مشخص نشده است
روز آزمون  3سه سطح نمونه در حداقل . اندوده تعيين نشدهنشده و هيچ كدام از نقاط داده خارج از محد

گر منفرد و براي دقت آزمون 7394/0روش حداقل مربعات به منظور تعيين بيان دقت با همبستگي  .شده اند
  .براي دقت كل استفاده شده است 9993/0

  .باشدمي گره عهده آزمونهاي آزمون نشده باين روش براي بافت اطمينان از اعتبار مسئوليت       6-8-4

  .است ASTM D 2777دقت و انحراف روش مطابق با استاندارد       6-8-5
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  تيتراسيون نقره نيترات  -روش آزمون ب       7
  دامنه كاربرد  هدف و    7-1

ه بف استفاده از روش الكه باشد و هنگاميبيشتر يا   mg/l 5در آن يد مقدار كلر آبي كهبراي  اصولااين روش 
  .غيرعملي است، كاربرد دارد فلزات سنگين هايزياد يونغلظت رنگ يا مزاحمت دليل 
گرچه گزارش نشده  ،به دست آمده است 2با استفاده از آب درجه  كهض شده ردقت و انحراف روش فبيان 
  .باشدميگر هاي آزمون نشده به عهده آزموناين روش براي بافت اعتبارسنجيمسئوليت  .است
 .اعتبارسنجي شده است mg/l 250تا   mg/l 0/8غلظتي   گسترهروش در  اين

  اصول آزمون  7-2

نقره وسيله محلول ه كرومات بپتاسيم شناساگر  حضورتنظيم شده است در  3/8 در حدودآن  PHآبي كه  
  .شود كرومات مشخص مينقره نيترات تيتر شده و نقطه پايان تيتراسيون با پايدار ماندن رنگ قرمز آجري 

  هاتمزاحم  7-3

با فسفات به ترتيب در صورت حضور  و پلياورتوفسفات  .دنشو تيتر مي يدكلرفيد همراه با و سول يديد ،يدبرم
بايد  ورتكديا هاي مزاحم رنگ و سولفيت .كنندمزاحمت ايجاد مي  mg/l 25 و mg/l 250غلظت بيشتر از 

 ممكن است با ،دنده رسوب مي) مانند بعضي هيدروكسيدها(  3/8رابر ب pHتركيباتي كه در  .برطرف شود
  .ايجاد خطا كنند 1حبس كردن

  يا واكنشگرها/مواد و  7-4

  )H2O2  %30( هيدروژن پراكسيد   7-4-1

حل  95%متانول  ml  50 در الئين راتفنل ف g 1 ، مقدار)g/l 10( ،الئين تشناساگر فنل ف محلول   7-4-2
   .رقيق كنيد ml  100را با آب تا كرده و محلول 

آب حل كرده و  ml  100 را پتاسيم كرومات g  50مقدار ، پتاسيم كرومات محلول شناساگر  7-4-3
محلول را حداقل به . ناچيزي رسوب قرمز رنگ ايجاد شود محلول نقره نيترات به آن اضافه كنيد تا مقدار

سپس محلول را براي حذف رسوب . تاريكي قرار دهيد ساعت بعد از افزودن نقره نيترات در محل 24مدت 
   .رقيق كنيد l  1حجم  تابا آب  كرده وصاف 

  
  
  

                                                 
1- Occlusion  
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نقره نيترات را بلور   g 5 در حدود  ،N  025/0با غلظت ،Ag(NO3) ،يتراتن نقرهمحلول استاندارد    7-4-4
 خردنيترات  بلور نقره g 2473/4 مقدار . خشك كنيدبه وزن ثابت تا رسيدن  ºC 40خرد كرده و در حرارت 

اين محلول را به وسيله . برسانيد l  1محلول را رقيق كرده با آب به حجم . كنيد ر آب حلرا دو خشك شده 
  .استاندارد كنيد 5- 7 كلريد مطابق بند سديم محلول استاندارد

ت يك ساعت مده را بيد چند گرم سديم كلر، )NaCl، )N 025/0،محلول استاندارد سديم كلريد  7-4-5
با آب حل حجم سنجي از نمك خشك شده را در بالن  g 4613/1 مقدار .نيدخشك ك  ºC 600  در حرارت

  .رقيق كنيد l  1حجم  تاآب با  ºC 25كرده و محلول را در 

سديم هيدروكسيد را در آب حل كرده و محلول را با  g/l 10(  ،g 10( محلول سديم هيدروكسيد   7-4-6
  .رقيق كنيد l  1حجم  تاآب 

  بهرا  )84/1وزن مخصوص با (اسيد غليظ  سولفوريكحجم  با دقت يك ،)1: 19(يك اسيد سولفور  7-4-7
  .كنيد  در حال هم زدن اضافه ،حجم آب 19

  روش انجام آزمون   7-5

  mg 20  تا mg 25/0  آن بينيد يا كمتر از نمونه را كه مقدار يون كلر ml 50حجمي در حدود    7-5-1
 ml 5/0در صورت وجود يون سولفيت مقدار  ).يادآوري را ببينيد(بريزيد سفيديك ظرف چيني را درون اشد ب

در صورت لزوم با . بماندمدت يك دقيقه ه بو بگذاريد افزوده و مخلوط كرده  هيدروژن پراكسيد به نمونه
 با استفاده از سولفوريك اسيدفنل فتالئين نقطه پايان تيتراسيون را تا  PH .  رقيق كنيدآب  ml 50حدود 

  .كنيدتنظيم  3/8برابر ) 6-5- 7بند (يا محلول سديم هيدروكسيد ) 7-4- 7بند (
  .زن مغناطيسي براي اين متظور مناسب استو يك هم cm 5/2زن ، يك ميله هم ml 80يك ظرف چيني سفيد  -يادآوري

قطره قطره  .محلول افزوده و مخلوط كنيدبه را كرومات پتاسيم محلول شناساگر  ml 0/1در حدود    2- 7-5
نور زرد يا تابش در معرض  هنگامي كه كنيد تا هاضاف ml 25نيترات را از يك بورت نقره محلول استاندارد 

  .ظاهر شودسراسر نمونه پايدار در  )يا صورتي(رنگ قرمز آجري است، عنيك زرد  ا مشاهده ب

اي كه حجم آن دقيقا  را در مورد نمونه 2- 5- 7و  1-5-7 هايشرح داده شده در بندروش كار    3- 7-5
  .تكرار كنيد ،رقيق شده است ml 50 حجم بوده و با آب تا اصلينصف نمونه 

 اسيونحجم برداشته شده در تيتر نصف  3-5- 7ت استفاده شده در بند در صورتي كه حجم تيتران    7-5-4
اين صورت مزاحمت معني دار وجود داشته و بايد  قسمت محاسبات ادامه دهيد در غير تا باشد  1- 5-7بند 

   . شود يا روش ديگري بايد استفاده كنيد تصحيح
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  محاسبه    7-6

  .كنيداصلي از رابطه زير محاسبه  نمونهليتر در  بربرحسب ميلي گرم را  ،C، يدغلظت يون كلر
)4                                                                 (           SNVVC /]70906)[( 21   

  :كه در آن 
C    ليتر؛گرم بر غلظت يون كلريد برحسب ميلي  

V1    بر  1- 5- 7آماده شده در بند نمونه  براي تيتراسيون اضافه شدهنيترات  نقره استاندارد محلولحجم
  ؛ميلي ليتر حسب

V2    بر  3- 5- 7آماده شده در بند  شاهد يونبراي تيتراس اضافه شدهنيترات استاندارد نقره  محلولحجم
  ؛ميلي ليتر حسب

 N    ؛نيترات استاندارد نقرهنرماليته محلول  
S    اصلي در نمونه حجم ml 50  ميلي ليتر بر حسب 1-5-7آزمونه آماده شده در بند.  

  دقت و انحراف    7-7

  .تواند به صورت زير بيان شودميدقت اين روش   7-7-1
  

 )5(    ST = 0.013 X + 0.70  

 )6(  SO= 0.007 X + 0.53  
  :كه در آن 

ST    ؛ميلي گرم در ليتر ر حسبدقت كل ب  
SO   ؛م در ليترميلي گرر حسب ب گر منفرددقت آزمون  
X   ميلي گرم در ليتر گيري شده بر حسباندازه يدغلظت يون كلر.  

  انحراف   7-7-2
  .شدبامي 2جدولبازيابي مقادير معلوم كلريد مطابق 

  گيري انحرافاندازه- 2جدول
  مقدار اضافه شده

mg/l 

 مقدار به دست آمده
mg/l 

   ±انحراف

%  
  معني دار بودن آماري

  95%سطح اطمينان 
  دارد  -80/0  248  250

  دارد  -13/1 1/79  0/80
  دارد  -88/2 77/7  0/8
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گر آزمون 10گاه شامل آزمايش 6در هاي مشاركتي از آزمون 2- 7- 6 در بنداطلاعات ارايه شده    7-7-3
. طور واضح مشخص نشده استفرض شده، اگرچه در گزارش آزمون به 2بافت، آب درجه  .حاصل شده است

اما يك نقطه  رد نشده،هيچ كدام   ASTM D 2777داده رتبه بندي شده مطابق استاندارد  10از مجموعه 
روش حداقل مربعات به  .اند آزمون شده روز 3سه سطح نمونه در حداقل . شده است تعيينخارج از محدوده 

براي دقت كل استفاده  9940/0گر منفرد و براي دقت آزمون 9959/0منظور تعيين بيان دقت با همبستگي 
  .شده است

  .باشدمي گرآزمون به عهده آزمونمورد هاي ي بافتاين روش برااطمينان از اعتبار مسئوليت       7-7-4

  گر يونانتخابالكترود  - پروش        8
  هدف و دامنه كاربرد  8-1

  .هاي طبيعي، آب آشاميدني و پساب كاربرد داردگيري يون كلريد در آباين روش براي اندازه
را با  غلظتگستره . كاربرد داردكلريد  mg/l 1000تا   mg/l 2 غلظتي گسترهدر  هانمونهاين روش براي 

  .توان گسترش دادكننده قدرت يوني مي رقيق كردن قسمت مناسب قبل از افزودن تنظيم
 .هاي طبيعي و پساب به دست آمده استو بافت آبي انتخابي شامل آب ت و انحراف روش با استفاده از آبدق

  .باشدمي گرآزمون به عهده آزمونمورد هاي اين روش براي بافت قابل قبول بودنتعيين مسئوليت 

  اصول آزمون   8-2
گانه با يك اتصال دو همراهگر يون كلريد الكترود انتخابنسيل سنجي با استفاده از يك يون كلريد به روش پتا

گستره با  متر pHپتانسيل با يك  .شودگيري مياندازه 1غلاف دار با اتصال Ag/AgClالكترود مرجع نوع  و
لظتي مستقيم داراي يك مقياس غ يانتخابيون سنج يا يك  توسعه يافتهولت قرايت پتانسيل بر حسب ميلي 

  .شودقرايت مي براي كلريد
هاي با زمينه مجهول در محلولهاي كلريد با غلظت معلوم كاليبره شده و غلظت هايالكترودها در محلول

  .ها و استانداردها در دماي يكسان باشندشود نمونهتوصيه مي .شوندگيري مييكسان اندازه
هاي احتمالي مانند آمونياك، برميد، مزاحمت كه همچنينت يوني ها با تنظيم كننده قدراستانداردها و نمونه

  .شوندرقيق مي رساند،ميبه حداقل را يديد، سيانيد يا سولفيد 

  هامزاحمت  8-3
كلريد براي ، بيش از چند صد برابر mg/l 1000، برميد يا كلريد تا  mg/l 500براي سولفيد تا  يمزاحمتهيچ 

  .آمونياك وجود نداردبراي  mg/l 1000سيانيد يا  

                                                 
1- Sleeve  
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  وسايل  8-4

8-4 -1  pH   ،براي استفادهرا اين روش  .ولت قرايت پتانسيل بر حسب ميليتوسعه يافته براي گستره با متر 
  .توان تطبيق دادميگر يون ا يك انتخابب

همه . داراي يك غشا نقره كلريد روشن حساسيت زدايي شده، گر يون كلريدالكترود انتخاب 2- 8-4
غشاها  قدرت يوني با بعضيگر يون براي اين روش مناسب نيستند چون تنظيم كننده ابخترودهاي انتالك

تواند به وسيله نقره سولفيد به دليل اين كه سولفيد مي/ به خصوص غشاهاي نقره كلريد .باشدسازگار نمي
  .هستندتنظيم كننده قدرت يوني اكسيد شود نامناسب 

محلول  را به عنوان 4-5-8محلول آماده شده در بند  ،ال دوگانه نوع غلاف دارد مرجع با اتصالكترو 3- 8-4
   .خارجي استفاده كنيد غلافپركننده 
در اين روش فقط به نوع  ممكن است مناسب باشند، اما داده تاييدي دوگانهانواع ديگر الكترودهاي مرجع با اتصال   -يادآوري

  .شودرا شامل ميتوصيه شده 

  فلوروكربني - زن با پوشش تترا فلورو اتيلنمغناطيسي، با يك ميله هم،  زنهم  4- 8-4

  يا واكنشگرها/مواد و  8-5

.  آب حل كنيد ml  800را در  سديم برومات CISA(1،  g 1/15(تنظيم كننده قدرت يوني كلريد   8-5-1
ml  75 با آب تا  .خوب هم بزنيدو  اضافه كرده )يادآوري را ببينيد( )42/1وزن مخصوص (نيتريك اسيد غليظ

  .داري كنيداي نگهدر ظرف پلي اتيلني يا شيشهرا تنظيم كننده قدرت يوني  و  رقيق كرده l  1حجم 
% نيتريك اسيد استفاده شده بايد حاوي كمتر از ) mg/l 5كمتر از (هاي كم گيري كلريد با غلظتبراي اندازه -يادآوري

در اين روش گنجانده آزموني براي خلوص واكنشگر  .كلريد باشد 003/0% ي كمتر از كلريد و سديم برومات بايد حاو 005/0
  .شده است

همچنين آماده سازي و رقيق . سديم برومات اكسيد كننده قوي است و بايد به طور مناسب استفاده شود -هشدار
  .ترجيحا در زير هود انجام شوددر محلي با تهويه مناسب  CISAكردن 

مدت يك ساعت در ه ب( سديم كلريد  g  648/1مقدار ،  )mg/l 1000(،  ذخيره كلريدمحلول    8-5-2
  .رقيق كنيد l  1حجم با آب حل كرده و با آب تا حجم سنجي را در بالن  )نيدخشك ك  ºC 600  حرارت

ز ا ml  0/1و   mg/l 1(  ،ml  100  ،ml  10و  mg/l 100 ،mg/l 10(،  محلول استاندارد كلريد  8-5-3 
پت منتقل كرده و هر كدام جداگانه  با استفاده از پي l  1هاي حجم سنجي بالن را به  محلول ذخيره كلريد 

  .رقيق كنيد l  1حجم آب تا  را با
  

                                                 
1-Chloride ionic strength adjuster  
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را با ) 1- 5-8بند (  CISAيك حجم از ، دوگانهپركننده خارجي الكترود مرجع با اتصال  محلول  8-5-4
  .يك حجم آب رقيق كنيد

  براسيونكالي   8-6

. را با هم مخلوط كنيد CISA واكنشگرو  mg/l 1000هاي برابر از محلول استاندارد كلريد حجم  8-6-1
  .انجام دهيد همين كار رابراي هر سه استاندارد ديگر 

  .را مخلوط كنيد  CISA واكنشگري برابر از آب و هاحجم  8-6-2

براي سه دقيقه تا پنج دقيقه . ار داده و خوب هم بزنيدقر 2-6-8در محلول حاصل از بند  الكترود را   8-6-3
اين محلول حاوي كلريد اضافه شده نيست و قرايت . ولت را يادداشت كنيدمنتظر بمانيد و قرايت ميلي

  .پتانسيل خيلي پايدار نخواهد بود

براي  .بزنيد و خوب همقرار داده  L-CISA  ⎯Cl/مخلوط mg 1كاملا بشوييد و درون  را هاالكترود   8-6-4
  . را يادداشت كنيد هنتيجمنتظر بمانيد و  تا دو دقيقه دقيقه يك

است آلودگي كلريد  mV 15كمتر از  4- 6-8و بند  3-6- 8هاي بند اگر تفاوت بين قرايت   8-6-4-1
   .شودتر بايد استفاده صلهاي سطح كمتر را موجب شده و واكنشگرهاي خاواكنشگر وجود دارد كه قرايت

براي  .و خوب هم بزنيدقرار داده  L-CISA   ⎯Cl/مخلوط mg 10كاملا بشوييد و درون  را هاالكترود   8-6-5
  . را يادداشت كنيد نتايجمنتظر بمانيد و  دقيقه يك

  . كنيدتكرار  L-CISA   ⎯Cl/مخلوط mg 1000و   mg 100را با  5-6- 8بند    8-6-6

درمقابل غلظت هر استاندارد ) ياس خطيدر مق( شاهده شدهمنحني كاليبراسيون را با پتانسيل م   8-6-7
هاي دقت كنيد كه تصحيح .بر روي كاغذ نيمه لگاريتمي رسم كنيد) در مقياس لگاريتمي(استفاده شده 

را به طور مستقيم  7-8ي تجزيه شده مطابق با بند اهباشد بنابراين نمونهحجم با كاليبراسيون مرتبط مي
  .قرايت كنيد

  وش انجام آزمونر   8-7

و براي يك دقيقه تا دو دقيقه كاملا به هم  مخلوط كنيد  CISAبرابر از محلول  حجمنمونه را با    8-7-1
  .بزنيد

را  قرايتمنتظر بمانيد و  تا دو دقيقه دقيقه يكبراي فرو برده و  را در محلول نمونه هاالكترود   8-7-2
  . يادداشت كنيد

  . كنيد قرايتبر حسب ميلي گرم بر ليتر مستقيما از منحني كاليبراسيون را غلظت كلريد نمونه    8-7-3
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  دقت و انحراف    8-8

  دقت   8-8-1

اين روش در محدوده مشخص شده با مقدار آزمون شده متفاوت براي آب منفرد و دقت كل  گرآزموندقت 
ها شامل آب اين بافت . ستارايه شده ا  2هاي آب انتخاب شده در جدول براي بافت 1خالص در جدول 

   .باشندطبيعي و پساب مي

  
  )گر يونالكترود انتخاب(دقت بين آزمايشگاهي براي كلريد يافت شده در آب خالص -1شكل

  

  
  )گر يونالكترود انتخاب(هاي آب انتخاب شدهدقت بين آزمايشگاهي براي كلريد يافت شده در بافت -2شكل
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  انحراف   8-8-2
  .ارايه شده است  1هاي آب انتخاب شده در جدول براي آب خالص و بافتمعلوم كلريد  بازيابي مقادير

گر آزمونهفت هاي مشاركتي در پنج  آزمايشگاه شامل از آزمون 1در جدول اطلاعات ارايه شده       8-8-3
در  مهيچ كدا  ASTM D 2777از مجموعه هفت داده رتبه بندي شده مطابق استاندارد . حاصل شده است
هشت نقطه خارج از . شده است  رد هاي آب انتخاب شدهبافتنشده و يك داده در مورد  ردمورد آب خالص 

روز آزمون شده اند و شاهدها  3چهار سطح نمونه در . شده است ردها  در گستره مجموعه دادهنيز محدوده 
   .براي آب استفاده شده به دست آمده اند

  .باشدمي گرهاي آزمون نشده به عهده آزموناين روش برا ي بافت از اعتبار اطمينانمسئوليت       8-8-4

  QC(1(كنترل كيفيت       9
اي حاصل با استفاده از اين روش آزمون در حدود اطمينان آزمون كه مقادير تجزيهمنظور تعيين اينبه   9-1

  . انجام شوندبراي كلريد  بايد هنگام آزمون) QC(هاي كنترل كيفيت معتبر و صحيح هستند، روش
  

  )گر يونالكترود انتخاب(گيري انحرافاندازه -3جدول
 مقدار اضافه شده  نمونه

mg/l 

 مقدار به دست آمده
mg/l 

  ±انحراف
%  

معني دار بودن 
  آماري

  95%سطح اطمينان 
  ندارد  -4/6  03/1  1/1  آب

  ندارد  -6/0  94/9  0/10
 ندارد  -8/0  8/148  150
 ندارد  -8/0  992  1000

 ندارد  -5/5  04/1  1/1  هاي آبيبافت
 ندارد  +24/104/2  0/10

 ندارد  -0/1467/2  150
 ندارد  -9/0  991  1000

  كاليبراسيون و تاييد كاليبراسيون    9-2

     را قبل از تجزيه، غلظت نمونه مورد انتظار هاي كلريد شامل غلظت رياستاندارد كا سه حداقل  9-2-1
  .زمون كنيدآ يا تيتراسيوناليبره كردن دستگاه منظور كبه
  
  
  

                                                 
1- Quality control  
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به وسيله تجزيه يك استاندارد در بعد از استاندارد كردن را  يا تيتراسيون كاليبراسيون دستگاه   2-2- 9
هاي حاصل از قرايت 4% ها بايد در گستره قرايت. غلظت يكي از استانداردهاي كاليبراسيون تاييد كنيد

غلظت  15% غلظت استاندارد گستره مياني بهتر است در محدوده به طور جايگزين . رندكاليبراسيون قرار گي
  . معلوم قرار گيرد

  .درصورتي كه كاليبراسيون را نتوان تاييد كرد، دستگاه يا تيتراسيون را دوباره كاليبره كنيد   9-2-3

  زمايشگاهيآاثبات اوليه قابليت    9-3

گر جديد، اي مانند آزمونه آزمون را قبلا انجام نداده يا اگر تغيير عمدهكه يك آزمايشگادرصورتي    9-3-1
منظور اثبات گيري ايجاد شده، بايد يك مطالعه دقت و انحراف بهغيره در سيستم اندازه دستگاه جديد و

  .قابليت آزمايشگاهي انجام شود

يك غلظت در گستره حاوي  IRM(1(هفت تكرار از محلول استاندارد حاصل از ماده مرجع مستقل      9-3-2
. اركتي باشدبهتر است بافت محلول معادل با محلول استفاده شده در مطالعه مش. آزمون كنيدرا  مياني كلريد

تكرارها ممكن . باشدداري و آماده سازي مقدماتي اي كامل شامل نگههر تكرار بايد حاصل از روش تجزيه
  . ها پراكنده شونداست با نمونه

و با محدوده قابل قبول انحراف در  ميانگين و انحراف استاندارد هفت مقدار را محاسبه كنيد   9-3-3
شده  ارايهها در گستره حدود بازيابي كهتازماني بهتر است .مقايسه كنيد 2- 8- 8 و 2- 7- 7، 2- 7- 6 بندهاي

غلظتي غير از غلظت توصيه كه درصورتي. مطالعه را تكرار كنيد، قرارگيرند 2- 8-8و  2- 7- 7، 2-7-6بند در 
منظور ارزيابي قابليت پذيرش ميانگين و به tو آزمون  Fآزمون  شده استفاده شود، براي اطلاع در مورد اجراي

  .مراجعه كنيد ASTM D 5847انحراف استاندارد نتايج به استاندارد 

  LCS)(2هاي كنترل آزمايشگاهينمونه    9-4

) LCS(يك نمونه كنترل آزمايشگاهي  ،كه روش آزمون در كنترل استمنظور اطمينان از اينبه   9-4-1
اگر تعداد زيادي نمونه در هر . تجزيه كنيدنمونه  10يا با هر مجموعه نمونه حاوي گستره مياني غلظت كلريد 

-اي روش شامل نگهبايد همه مراحل تجزيه LCS. نمونه تجزيه كنيد 10را بعد از هر   LCSمجموعه است 

 ±15% در محدوده بايد   LCSبراينتيجه آزمون انجام شده . آماده سازي مقدماتي را داشته باشد داري و
  .باشد غلظت معلوم 

متوقف ، شود مشكل تصحيحكه ها را تازماني، تجزيه نمونهنتايج درون اين حدود نباشند كهدرصورتي  9-4-2
نتايج را با علامتي كه نشان دهد آنها در محدوده  ها در مجموعه دوباره تجزيه شوند يا بايدو كل نمونه ردهك

  .عملكرد روش آزمون نيستند، توصيف كنيدمعيارهاي 

                                                 
1-Independent reference material 
2-Laboratory control sample 



16 

  

  شاهد روش   9-5

در گيري شده اندازه كلريدغلظت . زمون كنيدبا هر مجموعه نمونه آآزمون آب خالص يك شاهد    9-5-1
 تر ازبالا كلريد كه غلظتدرصورتي. باشد يونبرابر كمترين استاندارد كاليبراس 5/0كمتر از  بهتر استشاهد 

كه آلودگي حذف شود و شاهد هيچ گونه آلودگي را در اين ها را تازماني، تجزيه نمونهبه دست آيداين سطح 
سطح يا بالاتر نشان ندهد، متوقف كنيد يا بهتر است نتايج را با علامتي كه نشان دهد آنها در محدوده 

  .ون نيستند، توصيف كنيدعملكرد روش آزممعيارهاي 

  MS(1(بافت به افزايش استاندارد     9-6

روي حداقل يك افزايش استاندارد هاي موجود در بافت ويژه مورد آزمون، منظور بررسي مزاحمتبه   9-6-1
يك نمونه از هر مجموعه به وسيله افزايش كسري از نمونه با غلظت معلوم كلريد و انجام آزمون مطابق روش 

  .اي، انجام دهيدهتجزي

اي كلريد نبايد از استاندارد كاليبراسيون غليظ بيشتر استاندارد همراه با غلظت زمينهافزايش غلظت   9-6-2
 50تا  10يا  آناليت در نمونه بدون افزايش استانداردبرابر غلظت  5تا  2افزايش استاندارد بايد غلظتي . شود

  . است، در نمونه توليد كند كدام كه بزرگتر هر برابر حد تشخيص روش،
  .را با استفاده از فرمول زير محاسبه كنيد ،P، درصد بازيابي افزايش استاندارد    6-3- 9

)7                                                                        (CVBVVVAP ss /])([100   
  

  :كه در آن
P     درصد بازيابي افزايش استاندارد؛  
A    لظت آناليتغ )mg/l (در نمونه افزايش استاندارد؛  
B    غلظت آناليت )mg/l (در نمونه بدون افزايش استاندارد؛  
C    غلظت آناليت )mg/l (در محلول افزايش استاندارد؛  

VS   حجم )ml (،نمونه استفاده شده  
V    حجم )ml (ه شده با افزايش استانداردفاضا.  

                                                 
1-Matrix spike 
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 1مطابق جدول  ، بر اساس غلظت آناليتحدودگستره استاندارد بايد در  درصد بازيابي افزايش  9-6-4
اگر درصد بازيابي در گستره اين حد نباشد، مزاحمت بافت ممكن . قرار گيرد ASTM D 5810استاندارد 

هاي زير كاردر اين شرايط يكي از راه. وجود داشته باشداست در نمونه انتخاب شده براي افزايش استاندارد 
  :شودد انتخاب باي

كه تحت تاثير مزاحمت  يروش با استفاده ازها در مجموعه بايد مزاحمت بافت بايد حذف شده و همه نمونه
ها در محدوده معيارهاي عملكرد روش با علامتي كه نشان دهد آن بايد نتايج بافتي نباشد، تجزيه شوند يا

  .شوند تاييدآزمون نيستند، 
براي اطلاعات بيشتر به استاندارد  .ش استاندارد قابل قبول به غلظت اجزا مورد نظر بستگي داردهاي افزايبازيابي -يادآوري

ASTM D 5810 مراجعه كنيد.  

  تكرارها    9-7

. صورت تكراري با هر مجموعه آزمون كنيدهاي نمونه، يك نمونه را بهتجزيهمنظور بررسي دقت به  9-7-1
است، بهتر است يك بافت با افزايش استاندارد روش رابر حد تشخيص ب 5كمتر از كلريد كه غلظت درصورتي
  .شوداستفاده ) MSD(تكراري 

انحراف استاندارد مقادير تكراري را محاسبه و با دقت حاصل از مطالعه مشاركتي بااستفاده از آزمون   9-7-2
F براي اطلاع در مورد اجراي آزمون . مقايسه كنيدF  به استانداردASTM D 5847 مراجعه كنيد.  

 كه نتيجه از حد دقت تجاوز كند، مجموعه بايد مجددا تجزيه شود يا بايد نتايج را بادرصورتي  9-7-3
  .كنيد اييدها در محدوده معيارهاي عملكرد روش نيستند، تدهد آنعلامتي كه نشان مي

  مواد مرجع مستقل   9-8

با روش آزمون، يك ماده مرجع مستقل پيشنهادي  منظور صحه گذاري مقدار  كمي توليده شدهبه   1- 9-8
. نمونه در آزمايشگاه آزمون كنيد 4، حداقل يك بار در هر )درصورت عملي بودن(عنوان يك نمونه منظم را به

مقدار حاصل بايد در حدود . باشد انتخابيروش مياني غلظت شود غلظت ماده مرجع در گستره توصيه مي
  .قرار بگيرد شگاهآزماي توسطكنترل مشخص شده 

  
  


