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برداری و آنالیز راهنمای نمونه

  های شیمیایی محیط کارآلاینده

(5)جلد   

 ترجمه و تدوین:

 گروه عوامل شیمیایی و سموم

 مرکز سلامت محیط و کار 

 ، درمان و آموزش پزشکیوزارت بهداشت 

 

 

 (NIOSHهای آنالیز )مطابق با آخرین ویرایش کتابچه راهنمای روش
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: مطابق با آخرين  (5)جلد  های شیمیايی محیط کاربرداری و آنالیز آلايندهراهنمای نمونه : عنوان و نام پديدآور

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

 درمان و آموزش پزشکی.

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

 .جدول: ۱67ص. : مشخصات ظاهری

 978-622-596۴-7۰-9  : شابک دوره

 ۴-75-596۴-622-978 : 5جلد  شابک

 فیپا : وضعیت فهرست نويسی

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

 تيعنای، قهر اصغری، میرح زهرای، محمد نيالد اعلا فتیک، منیره خادم،شکسقراط عمری

 دودانگه سجادی، فيشر آرزو ی، زجيعباس زاده د رضای، دیص

 کتابنامه. : يادداشت

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

 ها آلاينده
Pollutants 

 ۱۳۴7-جندقی، جعفر،  : شناسه افزوده

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

 شیمیايی و سموم

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

 Iran. Ministry of Health and Medical Education : شناسه افزوده

 TD۱9۳ : رده بندی کنگره

 52/628 : رده بندی ديويی

 ۱۰۰9272۰  : شماره کتابشناسی ملی

 فیپا : اطلاعات رکورد کتابشناسی
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 تدوین ویرایش  ،اعضای گروه ترجمه

 سمت نام و نام خانوادگی

 طرح مسئول دکتر جعفر جندقی

 ناظر طرح باباییدکتر فریده گل

 مجری طرح دکتر فاطمه صادقی گلوردی

 مجری طرح مهندس فاطمه بهبویه

 مترجم و ویراستار نفیسه نصیرزاده دکتر

 مترجم و ویراستار دکتر منیره خادم

 مترجم و ویراستار مهندس سقراط عمری شکفتیک

 مترجم یمحمد نیالد اعلا مهندس

 مترجم یمیرح زهرا مهندس

 مترجم یقهر اصغردکتر 

 مترجم یدیص تیعنادکتر 

 مترجم ی زجیعباس زاده د رضا مهندس

 مترجم یفیشر آرزو مهندس

 مترجم دودانگه سجاد مهندس
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 NIOSHهای آنالیز درباره کتاب راهنمای روش

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

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

) CDC(  ارزيابیی هاروش ی. راهنماباشلالالادمی متحده الاتيا یخدمات انسلالالااندپارتمان سلالالالامت و در NIOSH (NMAM)۳ 

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

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

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

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

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

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

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

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

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

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

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

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                                                                 
1. The National Institute for Occupational Safety and Health (NIOSH) 

2. Centers for Disease Control and Prevention (CDC) 

3. The NIOSH Manual of Analytical Methods (NMAM) 
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 پیشگفتار

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

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

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

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

های کاری ارائه ترين مواد شیمیايی مورد استفاده در محیطگیری و ارزيابی مهمهای اندازهمر، در مجموعه حاضر روشبا توجه به اين ا

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

 ر گیرد.ای قراهای بهداشت حرفهآزمايشگاه

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

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

تا بتواند توسط همکاران در  د؛که محصولی فاخر و شايسته ارائه نماي اين بود وزارت بهداشت یط و کارسلامت مح مرکزتمام تلاش 

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

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

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

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

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

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

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

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

 م.صمیمانه سپاسگزاري

 

 

دکتر جعفر جندقی                                                                              

رئیس مرکز سلامت محیط و کار وزارت بهداشت                                                                             
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 مقدمه مترجمان

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

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

د. از اين رو لازم است نسبت به پايش مواجهه شاغلین و ثبت آنها اقدام گردد، تا باشها محدود میاز موارد، دانش انسانی در مورد آن

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

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

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

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

 نمود.

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

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

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

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

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

 گردد.
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 هاسرفصل

 جلد اول
 

 مقدمه -
 هدف و دامنه -

 NIOSHبرداری و آنالیز های نمونهراهنمای روشنحوه استفاده از  -

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

 موجود در هوا یهاندهياز آلا یبردارنمونه یبرا یکل ملاحظات -

 هاآئروسل یبردارنمونهبر موثر  یفاکتورها -
  هاوآئروسلیب اتیو خصوص یبردارنمونه -

 جلد دوم
 

 آوری نمونه آئروسلاندازه منافذ فیلتر و جمع -

 سنجش الیاف -

 ی محلول فلز باتیترک زیاز فلزات و آنال ینمونه بردار -

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

 مخلوط با میکروسکوپ الکترونی انتقالیاسترسلولزی 

 و نمادها فيواژه نامه اختصارات، تعار -

 ها()روشجلد سوم 
 

 اند/ ذرات کلبندی نشدهذراتی که در جای ديگر طبقه -

  استات لینيو -
  کیتروآروماتین باتیترک -

  کیکلرواست دیاس -

- p-کلروفنول  
  دیفرمالده -

  کتون -

  نيدیسیآن -

  ديبروما لیمت -
 دیگلوتارآلده -

 دیوالرآلده -

 ها(جلد چهارم )روش
 

  FTIR یسنج فیط با یو معدن یآل یگازها -

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

 رامیت -

 روتنون -
  رترومیپ -

 ديپروکسا ليبنزو -

 نیکنياستر -
  آلی کیآرسن -

- -p نیتروآنلین 

 (ی)به عنوان کربن عنصر زليد ذرات -

 اهیس کربن -
 قلع یآل باتیترک -

 نيديبنز لیمت ید -۳،۳و  نيديبنز -

  (MWF)یکارفلز الاتیس -

 

 ها(پنجم )روشجلد 
 

  قلع لیمت یدهايکلر -
 ارگانوفسفره یهاکشآفت -

  نیتروژن آلی هایکشآفت -

 پارچه( ايگرد و غبار)چوب  یرو دیفرمالدئ -

 نیآرس -
 نیفسف -

 دیانیس دروژنیه -

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

 اکیآمون -

 سرب -
 کربن دیمونوکس -

 (ويکروويمابا هضم ) ICP عناصر با استفاده از -

 یسلولز یبردار کپسول داخلعناصر با نمونه -

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

 یرو دیاکس -
  یتیشش ظرف کروم -

 یتیشش ظرف کروم -

 قابل استنشاق، توسط دستگاه مادون قرمز  یستاليکر سیلیس -

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

  یکروماتوگراف وني لهیبوس یتیظرف شش کروم -

  سرب -

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

 کيدروفلوریه دیو اس ديفلورا ذرات -

  یوني یکروماتوگراف فرار با یدهایاس -

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

 در بافت عناصر -

 در ادرار ديفلورا -
 در ادرار ونيهگزاند 5و2 -

 کتون در ادرار لیات لیو مت استن -

  در ادرار نیلتیبوت ديکلر یتر -

- O- در ادرار کرزول 

 ها(هفتم )روشجلد 
 

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

  در ادرار دیاس کیونیبروموپروپ -۳ -

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

  سازها شیپ ،یرقانونیو مواد مخدر غ نیمتامفتام -

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

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



10 
 

 جلد هشتم )روشها(
 

  ليدیسیگل لیان بوت -

  کیتروآروماتین باتیترک -

  ديفلور یکلروبنزوتر-پارا -

  دیاکس لنیپروپ -

  نيديریپ -

  هاترپن -

   دروفورانیتتراه -

  تربانتین -

  هالوژنه یهادروکربنیئ -

  کیآرومات یهادروکربنیه -

  ترواتانین -۱-کلروید -۱، ۱ -

  گرادیدرجه سانت 2۱6-۳6با نقطه جوش  يیهادروکربنیه -

  آن باتیو ترک ومینیآلوم -

  ديدریان کیاست -

  اکیآمون -

  یتیکروم شش ظرف -

  یبه روش اسپکتروفوتومتر یستاليکر سیلیس -

  قابل حمل یبا اسپکتروفتومتر یتیظرف شش کروم -

  متانول -

 ديکلرا لنیمت -
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 مقدمه

فهرست مواد شیمیایی مورد  گردیده است کههای نو، سبب تغییر در شیوه زندگی، نیاز به محصولات جدید و استفاده از تکنولوژی   

 مصرف در صنعت روز به روز فزونی یابد. 

در مورد اثرات زیان آور مواد شیمیایی  ماهای علمی در مورد اثرات سوء مواد شیمیایی، در بسیاری از موارد، دانسته های علیرغم پیشرفت   

ست نسبت به پایش مواجهه شاغلین و ثبت آنها اقدام نمود تا بتوان در مقاطع کم بوده و بعضا اطلاعاتی در دست نیست. از این رو لازم ا

های بیولوژیکی، داده ها و اطلاعات جمع آوری شده را به کمک متخصصین اپیدمیولوژی شغلی مورد زمانی مختلف همزمان با پایش

 غلی در آینده یاری می نماید.تحلیل و استنتاج قرار داد. این داده ها همچنین ما را در برقراری حدود مجاز ش

های سنجش توسط کارشناسان محترم بهداشت حرفه ای در سطح کشور یک به منظور دستیابی به این هدف، همسان سازی روش    

م های بیولوژیکی و اثرات زیان آور در شاغلین اقداضرورت است تا بتوان با اطمینان نسبت به تحلیل نتایج سنجش و ارتباط آن با پایش

برداری، آماده سازی و تجزیه نمونه های هوا برای تعداد قابل توجهی از ترکیبات شیمیایی های نمونهنمود از این رو در این راهنما، روش

های سنجش برای سایر ترکیبات شیمیایی و نیز بازنگری این ارائه شده است. امید است در آینده، نسبت به تکمیل این راهنما و ارائه روش

 عه اقدام گردد.مجمو
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  قلعکلریدهای متیل                                           

METHYLTIN CHLORIDES  

 5526 :شماره روش

 :انتشارتاریخ 

۱۳-۰۱-2۰۱6 

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

                                1:   جدول وزن مولکولی

 : اسامی مترادف

 استانانمتیل کلروقلع، تریمتیلمونو کلريدتری :قلعکلريد متیلتری
 قلعمتیلکلرو دیدی استانان،متیلدی کلرودی قلع:متیلکلرید دیدی

  استانیلمتیلقلع، کلريد تریمتیلاستانان، کلرو تریمتیلکلرو تری: قلعمتیلکلرید تری

                                1جدول  :هاویژگی

 : کاملنوع ارزیابی

 مواجهه مجاز ودحد

                                                                                          

OSHA:  1جدول 

NIOSH : 1جدول 

 سنجش

 )فیلتر اختصاصی قلع( FPDکروماتوگرافی، گاز: سنجشروش 

 هاآنالیت از بورات تیلتترااِ سديم مشتقات: آنالیت

 استونیتريل در مول بر لیتر ۰.۱7 اسیداستیکِ لیترمیلی 2: واجذب

 موجود در هگزانهای آنالیت:کالیبراسیون

 [2در هر نمونه )به عنوان قلع( ] کروگرمیم ۱5تا  ۰.۰۱ :گستره

 [2] کروگرمیم ۰.۰۱: (LOD) تشخیص حد

 [2] ۰.۰65:  () دقت نمونه بردار

 میکرولیتر ۱:  حجم تزریق

 ۱.5 فیلم،  30m x 0.53mm،مويین، سیلیس ذوب شده: ستون

(؛ داروسازی ايالات درصد 5)فنیل -سیلوکسانمیکرومتری، متیل پلی

 G27( USP) متحده
 لیتر بر دقیقهمیلی 6هلیوم، : حامل گاز

 خنک روی ستون :تزریق بخش دمای

 درجه سانتیگراد 25۰: آشکارساز دمای

درجه سانتیگراد بر  ۱2دقیقه(،  ۳) درجه سانتیگراد 5۰: ستون دمای

 دقیقه( ۱) درجه سانتیگراد 2۰۰دقیقه تا 

 بردارینمونه

 فیلتر + لوله جاذب: بردارنمونه

 ،XAD-2؛ متریمیلی ۱۳فیلتر فايبرگلاس : OVS-2)لوله 

 270/140 mg) 
 لیتر بر دقیقه تا يک لیتر بر دقیقه ۰.25 :دبی

 لیتر ۱5: حداقل حجم نمونه

 لیتر 75: حداکثر حجم نمونه

  سردانتقال : روش انتقال نمونه

 سانتیگراددرجه  ۴روز در دمای  ۱۴: ماندگاری نمونه

 بردارینمونه تنمونه شاهد در هر سِ ۱۰تا  2:  های شاهدنمونه
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 های ویژهاحتیاط

 سديم بورات اتیل تترا .است کننده تحريک و خورنده غلیظ استیک اسید

 نیتروژن اتمسفر در بايد شیمیايی ماده اين .است حساس رطوبت و هوا به

 قابل همگی هگزان و اتر اتیل دی استونیتريل، .شود نگهداری و ذخیره

 در ترکیبات اين با و بپوشید مناسب محافظ های لباس .هستند اشتعال
 کنید. کار مناسب تهويه با هود يک

 صحت

 2: جدول محدوده مطالعه

 2جدول  :تورش

 2: جدول () کلی دقت

 2: جدول صحت

 کاربرد

 [.2] شده است ايجاد در هوا قلعمتیل کلريدهای پايش برای روش اين
 

 گرها مداخله

 هیچ تداخلی شناسايی نشده است.
 های دیگرروش

و از  استآوری گیری ترکیبات آلی قلع با استفاده از يک فیلتر و يک لوله جاذب برای جمع، روش ديگری برای اندازهNIOSH 55۰۴روش 
HPLC/AA  [.۳] استفاده می شود آنالیزبرای 

 تجهیزات

(، OVS-2)لوله  OSHAبردار چندکاره  : نمونهبردار نمونه. 1

 میلی 6 با قطر داخلی خروجی متر،میلی ۱۳ با قطر داخلی ورودی
 مشبا  XAD-2 جاذب گرممیلی 27۰ حاوی جلويی بخش .متر

 و مترمیلی ۱۱ قطر با فايبرگلاس فیلتر يک توسط که است 2۰/6۰

 فوم از کوتاه لايه يک با و گیرد می قرار خود جای در PTFE حلقه
-XAD  گرم جاذبمیلی ۱۴۰ پشتی که حاوی قسمت از اورتانپلی

-پلی فوم از بلند لايه يک با پشتی قسمت .شود می است جدا 2

  .شده است ثابت خود جای در اورتان

 .است موجود تجاری صورت به لوله

 باهمراه لیتر بر دقیقه  ۱تا  ۰.۱: دبی فردی یبردارنمونه پمپ. 2

 )خنثی(. اثربی و انعطافقابل اتصال لوله

 ستون، روی سرد تزريق درگاه به مجهز گازی کروماتوگراف. 3
 فتومتريک شعله آشکارساز ،مويین خودکار، ستون تزريق کننده

(FPD )آوری جمع و سیستم( نانومتر 6۱۰) قلع مخصوص فیلتر با 

 (.۱-5526صفحه ) داده

 گرم.میلی ± ۰.۱ نيوزت قابلیت با ترازو. 4

 .مکانیکی همزن. 5

 .PTFE هایدرپوش با لیتری،میلی ۱۰ هایویال. 6

 دهنده.های انتقاليا پیپت قطره چکان. 7

 .PTFE های درپوش با GC خودکار بردارینمونه هایویال. 8

 لیتری.میلی 5۰ و ۱۰ ،5 ،های حجمیبالن. 9

 لیترمیلی 2.۰ و ۱.۰ میکرولیتر، ۱۰های با دقت انتقالپیپت. 10

 ونقلحمل برای )آيس پک( کنندهخنک هایبسته. 11

 مواد شیمیایی مصرفی

 درصد و بالاتر. 99 ،*اسید استیک. 1

 .HPLC، مخصوص *استونیتریل. 2

 درصد و بالاتر. 99 ،*اتیل اتردی. 3

 .HPLC، مخصوص *هگزان. 4

 .درصد 97، تینکلرید متیلتری. 5

 .درصد 97 ،تینمتیلکلرید دیدی. 6

 .تینمتیلکلرید تری. 7

لیتر از مول بر لیتر در استونیتريل. يک میلی ۰.۱7، اسید استیک. 8

لیتر میلی ۱۰۰اسید استیک يخی را با استفاده از استونیتريل به حجم 
 برسانید.

 .*تیل بورات سدیمتترااِ. 9

 صورت به : خلوص تترااتیل بورات سديم بسیار مهم است. بايدنکته
 که به اين معنی است زردشدن يا شدن. کلوخهباشد ريز سفید پودر

 .شود جايگزين بايد ترکیب

 .PH 4.0 ± 0.2، استیک اسید بافر - سدیم استات. 10

گرم بر لیتر از تترااتیل  ۱۰: محلولی حاوی سازیمشتقمحلول . 11
 ترجیحاً روزانه، صورت به را اتیل اتر تهیه کنید. محلولبورات در دی

 .کنید تهیه بصورت تازه و استفاده از قبل بلافاصله

میلی  ۰.۱ ±)با دقت  دقیق توزين : بامادر محلول کالیبراسیون. 12
 کلريددی قلع،متیل کلريدتری مواد يک گرم از هر ۰.۱گرم( حدود 

 لیتریمیلی 5۰ بالن حجمی يک در را قلعاتیل کلريد و قلعمتیلدی

 استونیتريل در استیک اسید لیتر در مول ۰.۱7 کردنبا اضافه .بريزيد
 ۱۰۰۰ حدود پايه حاوی شود. محلول می نظر رقیقمورد حجم به
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در صورت  .است جزء هر از( قلع عنوان به) لیتر میلی در میکروگرم

خواهد قابل استفاده  هفته چندين برای فريزر، در محلول نگهداری اين

 .بود

 کنید. مراجعه ويژه هایاحتیاط به *

 بردارینمونه

 کنید. کالیبره موردنظربردار نمونهحضور با را فردی برداریهای نمونهپمپ تمامی. ۱

 وصل فردی یبردارنمونه پمپ يک را به آن انعطافقابل با استفاده از لوله و کنید باز را جاذب لوله درپوش بردارینمونه از قبل بلافاصله. 2
 .کنید

 ،(STEL) ایدقیقه ۱5 هاینمونه برای دقیقه در لیتر ۱ و کامل بردارینمونه برای دقیقه در لیتر ۰.25 بین دقیق دبی با بردارینمونه. ۳

 .، انجام دهیدلیتر 75 حداکثر برای

 .بندی کنیدپک با دقت بستههای حاوی آيسها را در محفظهبردارها را ببنديد. نمونهنمونه درپوش. ۴

 .شوند آنالیز آوریجمع از پس روز ۱۴ ظرف و شوند نگهداری سانتیگراد درجه ۴ دمای در بايد هانمونه آزمايشگاه، در دريافت از پس: توجه

 سازی نمونهآماده

 لیتریمیلی ۱۰ نمونه ويال يک به را رزينی اصلی بستر و فايبرگلاس فیلتر .بیندازيد دور و کرده خارج جاذب لوله از را نگهدارنده حلقه. 5
 .کنید منتقل

 دوم لیتریمیلی ۱۰ نمونه ويال به را پشتیبان رزين بستر .بريزيد دور و برداريد را جاذب لوله در رزينی بخش دو کنندهفومی جدا لايه. 6

 .کنید منتقل

 ويال            .دنشو جذبوا قلعمتیل کلريدهای تا کنید اضافه استونیتريل در لیتر در مول ۰.۱7 استیک اسید لیتریمیل 2 ويال، هر به. 7

   .دهید قرار مکانیکی شیکر)لرزاننده( روی دقیقه ۳۰ مدت به را ها

 همزن روی دقیقه ۱5 مدت به را هاويال .کنید اضافه جداکننده محلول لیترمیلی يک و ۴برابر با   pHبابافر  لیترمیلی 2 ويال، هر به. 8

 .دهید قرار مکانیکی

و از  کرده ترکیب لیتری میلی 5 حجمی بالن يک در را هگزان هایبخش .دیهگزان استخراج کن یتریلیلیم ۱محلول را با سه قسمت . 9

    .مورد نظر برسانید حجم به ،هگزان با طريق رقیق سازی

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 دهید.انجام  نظر مورد محدوده در کاری استاندارد شش حداقل با و روزانه. کالیبراسیون را بصورت ۱۰

 استونیتريل در لیتر در مول ۰.۱7 استیک اسید لیترمیلی 5 حاوی ويال داخل به دقت به را مادر کالیبراسیون محلول از میکرولیتر ۱۰آ. 

 ..دیمشتق کن ، آن را9، و 8، 7مراحل ادامه در  ،نمونه کيمانند ه .بريزيد

 لیترمیلی در میکروگرم ۰.۰2 تا ۰.2 محدوده در هايیمحلول تا کنید رقیق هگزان با متوالی صورت به را استاندارد شدهمشتق محلول اينب. 
 .شود تولید قلعمتیل کلريد هر از( قلع عنوان به)

 کنید. منتقل PTFE هایدرپوش با اوتوسمپلر هایويال بهج. 

 آنالیز کنید.، و شاهد اصلیهای نمونهبه همراه د. 

 (.قلعمتیل کلريد هر برای قلع میکروگرم مقابل در پیک مساحت) کنید ترسیم را کالیبراسیون نموداره. 

 می استفاده کالیبراسیون محدوده در بردارینمونه برای که OVS هایلوله از هر گروه برای بار يک حداقل را( DE) جداسازی راندمان. ۱۱

 کنید.    آماده نمونه شاهد سه اضافه به سطج شش از يک هر به ازای بردارنمونه سه (.۱۰ مرحله) کنید تعیین د،نشو

 .کنید منتقل لیتریمیلی ۴ ويال يک به را OVS بردارجاذب نمونه جلويی بخشآ. 

 تزريق OVS لوله هر جاذب جلويی بستر روی مستقیماً را های با رقت متفاوتمحلول يا کالیبراسیون مادر محلول از مشخصی حجمب. 

 .کنید

 بماند. شب يک شدهجاذب اسپايک بستر دهید اجازه و ببنديد را ويال دربج. 
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 .آنالیز کنید و( 9 و 8 ،7 مراحل)، واجذب (۱5 و ۱۴ ،۱۳ مراحل) نمونه های شاهد و استانداردها با راههمد. 

 .کنید تهیه شده بازيافت قلعکلريد متیل هر برای میکروگرم را مقابل در DE نموداره. 

سه بلاينداسپايک کنترل کیفیت و سه اسپايک  هستند، کنترل تحت DE نمودارهای و کالیبراسیون نمودار اينکه از اطمینان برای. ۱2

 گر را آنالیز کنیدتجزيه

 سنجش

 کنید. تنظیم 5526-۱شده در صفحه  ارائه شرايط و سازنده هایتوصیه با مطابق را گازی کروماتوگراف. ۱۳

 تزريق کنید. اوتوسمپلر با يا حلال شستشوی روش از استفاده با دستی صورت به میکرولیتر از نمونه را يک. ۱۴
را  مناسب ترقیق ضريب و کنید آنالیز مجددا، کنید رقیق هگزان با باشد، کاری استانداردهای خطی محدوده از بالاتر پیک محدوده اگر :توجه

 .کنید اعمال محاسبات در

 .است شده داده نشان ۱ شکل در کروماتوگرام نمونه يک .کنید گیریاندازه را قلعمتیل کلريد هایپیک . مساحت۱5
 محاسبات

 تصحیج) میکروگرم را برحسب نمونه اصلی ( جاذب𝑊b) عقبیبخش ( و 𝑊f) شناسايی شده در بخش جلويی قلع متیل کلريد جرم هر. ۱6

 .کنید تعیین( DE برای شده

𝑊f: اگرتوجه > 𝑊b/10  ،کنید گزارش را نمونه رفتن دست از آلاينده و احتمال نشت بود.  
 را محاسبه کنید: V (L) شده، برداری نمونه هوای حجم قلع درمتیل کلريد C، (µg/L or mg/𝑚3) غلظت. ۱7

 

𝐶 =
𝑊𝑓 +𝑊b −Bf−Bb

𝑉
  

 ارزیابی روش

 آلی ترکیبات گیریاندازه برای موجود شناسیروش از است،ايجاد شده قلعمتیل کلريدهای آنالیز و هوا هاینمونه آوریجمع برای که روش اين
-دی کلريددی قلع،متیلکلريد تری سازیکمی و بردارینمونه برای روش اين اعتبار 2 مرجع [.۳،۴] است شده اقتباس هوا در موجود قلع

 و استخراج قلعکلريد متیل تولید طول در هوا پايش قابلیت با شدهتايید روش .دهد می شرح را هوا در قلعمتیل کلريدتری و قلعمتیل
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NIOSH معیارهای روش اين .شد استفاده شدهمقدار توصیه از کمتر غلظت و تکرار از سطوح حال، اين . با[5] کندمی پیروی NIOSH 
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های خارج از سایتبراین، استناد به وبنیست. علاوه NIOSH: ذکر نام هیچ شرکت یا محصولی به منزله تأیید آن توسط سلب مسئولیت

NIOSH وسیله ها بهها یا محصولات آنهای حامی یا برنامهبه منزله تأیید سازمانNIOSH براین، نیست. علاوهNIOSH  مسئولیتی در قبال

 دسترسی بودند.های وب ذکرشده در این سند از تاریخ انتشار قابلها ندارد. همه آدرسسایتمحتوای این وب

 

 

 [۱] عمومی اطلاعات. ۱ جدول

   

NIOSH  

REL* 

(mg/m³) 

 OSHA PEL* 

(mg/m³) 

نام ماده  فرمول RTECS No. CAS No. MW خصوصیات
 شیمیایی

 کريستالهای بیرنگ؛ ۰.۱ ۰.۱
MP 43 °C; BP 171 °C 

WH85855۰۰ 8-۱6-99۳  2۴۰.۰8 
 کلريدتری 

قلعمتیل  

۰.۱ ۰.۱ 
 کريستالهای بیرنگ؛
MP 90 °C (107°C); 

BP 185 °C to 190 °C 

WH72۴5۰۰۰ ۱-7۳-75۳  2۱9.67 

 کلريددی 

 قلعمتیلدی
 

۰.۱ ۰.۱ 
 کريستالهای بیرنگ؛

MP 37.5 °C; 

BP 154 °C to 156 °C 

WH685۰۰۰۰ ۱-۴5-۱۰66  ۱99.26 

 

-تری کلريد 

قلعمتیل  

 

 

 [2] روش ارزيابی. 2 جدول

)%( صحت  )%(( )%(تورش  دقت(  
 

 موردمطالعه محدوده
 در قلع میکروگرم)

نمونه( هر  
 ترکیب

 قلعمتیلتری کلريد 9.29 تا ۰.۴6 ۰.۳ 5.2 ۱۱ ±

± ۱2 5.8 2.5-  قلعمتیلدی کلريددی 9.۱7 تا ۰.۴2 

± ۱6 7.6 5.2- قلعکلريد متیلتری ۱۰.۴8 تا ۰.۰7   
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 2۰۰۰ 

 

 

۱5۰۰ 

 

 

۱۰۰۰ 

 

5۰۰ 

 

 

۰ 

 ۱5 ۱۰ 5 ۰ 

 زمان ماند)دقیقه( 

 نمونه . کروماتوگرام ۱شکل 
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 ارگانوفسفره هایکشآفت

ORGANOPHOSPHORUS PESTICIDES 

 5600 :شماره روش

 :انتشارتاریخ 

۰2-۰۳-2۰۱6  

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

                                1:     جدول وزن مولکولی

                            4: جدول مترادف اسامی

                            3:  جدول هاویژگی

 : کاملارزیابی نوع

  مواجهه مجاز ودحد

OSHA : 2جدول 

NIOSH:  2جدول 

 سنجش

 FPDگازکروماتوگراف مجهز به آشکارساز : سنجش روش

 ۱ جدول ارگانوفسفره، هایکشآفت  :آنالیت

 درصد ۱۰استون/درصد 9۰ محلول تولوئن لیترمیلی 2: واجذب

)  فسفردار آلی ترکیبات استاندارد هایمحلول :کالیبراسیون

 تولوئن در ارگانوفسفره(
 8جدول :  گستره

  9جدول : (LODتشخیص ) حد

 5جدول :  () بردارنمونه دقت

 میکرولیتر 2تا  ۱: تزریق حجم

 6 جدول شده؛ ذوب سیلیس مويین ستون:  ستون

  (کیلو پاسکال ۱۰۴) Psi ۱5هلیوم در فشار : حامل گاز

 : دما

 درجه سانتیگراد 2۴۰تزريق:  -

 هایتوصیه )از درجه سانتیگراد 2۱5تا  ۱8۰آشکارساز:  -

 کنید( پیروی سازنده

 بردارینمونه

فیلتر کوارتز : OVS-2)لوله  جامد جاذب فیلتر + لوله: بردارنمونه

 (XAD-2، 270mg/140mg؛ میلی متری ۱۳

 تا يک لیتر بر دقیقه ۰.2:   دبی

 لیتر ۱2: نمونه حجم حداقل

 رونل( )مالاتیون، لیتر 6۰لیتر؛  ۴8۰: نمونه حجم حداکثر

 معمولی:  نمونه انتقال روش

 :  نمونه ماندگاری

 درجه سانتیگراد 25در دمای  روز ۱۰حداقل 

 درجه سانتیگراد                             ۰روز در دمای  29حداقل 

 بردارینمونه نمونه شاهد در هر ست ۱۰تا  2: شاهد هاینمونه

 های ویژهاحتیاط

 يا استنشاق برای اجتناب از .هستند سمی بسیار ارگانوفسفره ترکیبات

بايد از دستکش و لباس مناسب  خالص مواد کار با هنگام پوستی، تماس

. است سمی و اشتعال قابل تولوئن [.۱۳،۱۴،۱5،۱6،۱7] استفاده کرد

 تهويه با هود يک در را هانمونه تمام. است اشتعال قابل بسیار استون
 .کنید آماده مناسب

 صحت

 5جدول  :مطالعه محدوده

 5: جدول تورش

 5: جدول () کلی دقت

 5جدول  :صحت

 کاربرد
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 همچنین روش اين. دهند می پوشش را OSHA هایPEL برابر 2 تا ۰.۱ از ایمحدوده هاآن. اند شده فهرست 5 جدول در کاری هایمحدوده

 ارگانوفسفره ترکیبات ساير تعیین برای است ممکن روش اين. است استفاده قابل لیتری ۱2 هاینمونه از استفاده با STEL هایگیریاندازه برای

 .باشد استفاده قابل صحت و دقت و نمونه پايداری نمونه، ظرفیت بازيابی، راندمان ارزيابی از پس

 گرهامداخله

 .شوند يکپارچگی خطاهای ايجاد باعث و شوند همزمان شسته داخلی استاندارد يا موردنظر آنالیت با است ممکن ارگانوفسفره چندين

-2) تريس ،(کنندهنرمنوعی ) فسفات تری بوتیل: زير موارد و( 7 جدول به کنید نگاه) هاکشآفت ساير های موردبحث عبارتند ازارگانوفسفره

 نفتی، روغنی به مواد افزودنی) فسفات کرسیل تری ،(لاستیکی هایدرپوش برخی در استفادهمورد کنندهنرم يک) فسفات( اتیلبوتوکسی

 (.سقفی کاغذهای و هالاک ها،پلاستیک در ضدشعله و کنندهنرم) فسفات فنیل تری و( حلال و ضدشعله کننده،نرم هیدرولیک، سیال
 های دیگرروش

 به جزئی فهرست برای .قرار گیرد مورداستفاده ارگانوفسفره هایکشآفت قبلی هایبرای روش جايگزينی عنوانهب است ممکن روش اين 

 مقاومت و بیشتر راحتی اما است،[ ۱۱] آرنولد و هیل دستگاه مشابه مفهومی نظر از اينجا در پیشنهادی بردارنمونه .کنید مراجعه ۱۱ جدول

 .دهدمی ارائه را کمتری جريان
 تجهیزات

ای با قطر شیشه رزين؛ لوله از شدهپر بردارینمونه لوله: بردارنمونه. 1

متر میلی 5۰متر و طول میلی ۱۱متر و قطر داخلی میلی ۱۳خارجی 

 6متر و قطر خارجی میلی 25به طول  شدهکشیده خروجی انتهای با
شده لوله دو بخش جلويی و عقبی دارد. بخش بزرگ قسمت .مترمیلی

 است 2۰/6۰ با تخلخل XAD-2 جاذب گرممیلی 27۰ جلويی حاوی

و  مترمیلی ۱۰ تا 9 يک فیلتر الیاف کوارتز با قطر خارجی توسط که
 داشته نگه شمحل در (PTFE) تترافلوئورواتیلنحلقه نگهدارنده پلی

 ۱۴۰ که حاوی جاذب پشتی قسمت از جلويی قسمت .است شده

 جدا اورتانپلی فوم از کوتاه لايه يک با ،است XAD-2 گرمیمیلی

 جای در اورتانپلی فوم از بلند لايه يک توسط پشتی قسمت .شودمی
 را 2 شکل. است موجود تجاری صورت به لوله .شودمی ثابت خود

 .ببینید

 فیلترهای در بازار حاوی موجود تجاری بردارهاینمونه از برخی: توجه
 اندشده مشخص OSHA هایروش در هااين .هستند فايبرگلاس

-قطبی هایآنالیت برای هالوله اين حال، اين با (.ببینید را ۱۱ جدول)

 ندهنکرد عمل خوبی به( سولفوکسیدها و فسفورامیدها آمیدها،) تر

 است ممکن مالاتیون نامنظم يا کم واجذب (.ببینید را ۱۰ جدول)
 فايبرگلاس باشد. فیلترهای ناشی از

-لوله دقیقه؛ با در لیتر ۱ تا ۰.2 با دبیفردی  یبردارنمونه پمپ. 2

 يا اتیلنپلی سیلیکونی، هایلوله ترجیحا انعطاف،قابل اتصال های
PTFE. 

 2 اوتوسمپلر های؛ ويالPTFE درپوش با لیتریمیلی ۴ ،ویال. 3

 .PTFE روکش با پیچی هایدرپوش با GCلیتری میلی

فیلتر  به همراه شعله فتومتريک آشکارساز ،گازی کروماتوگراف. 4
 ستون و سازيکپارچه فسفری، حالت برای نانومتری 525 باندگذر با

 (.6 جدول)

 مصرفی شیمیایی مواد
 فنیل تری و ؛۱ جدول در مندرج ارگانوفسفره های آنالیت. 1

 *آنالیز استاندارددرجه  ،فسفات

 *کشآفت آنالیز درجه ،تولوئن. 2

 با خلوص مطابق با استانداردهای انجمن شیمی آمريکا ،استون. 3

(ACS) بهتر يا* 

 بالن يک به را استون لیترمیلی 5۰ .کنندهمحلول بازیافت. 4

 حجم تا استفاده از تولوئن با .کنید اضافه لیتریمیلی 5۰۰ حجمی
 درجه ۴-۰ دمای در روز ۳۰ از بیشتر) .کنید موردنظر رقیق

 (.نشود نگهداری سانتیگراد

-میلی 5 محلول از لیترمیلی ۱ انتخابی، داخلی استاندارد برای :توجه

 لیترمیلی 5۰۰ به را تولوئن در فسفات فنیل تری لیترمیلی بر گرم

 .کنید اضافه واجذبمحلول 

 .لیتر میلی در گرممیلی ۱۰ ،ارگانوفسفره مادر هایمحلول. 5

در  را مدنظر کشآفت هر جداگانه مادر استاندارد هایمحلول
 ۱ جدول هایکشآفت تمام .کنید آماده( v/v) 9۰/۱۰ استون/تولوئن

 .بودند قابل حل لیترمیلی بر گرممیلی ۱۰ به میزان حداقل تا

اعتبارسنجی  و( 9 مرحله) کالیبراسیون برای های اسپایکمحلول. 6
 (۱۱ ،۱۰ مرحله) بردارینمونه بستر راندمان

 آنالیت يک از بیش حاوی است ممکن اسپايک هایمحلول: توجه

 .باشند
با  را ۱2 جدول در موجود محلول حجم: SS-1 اسپايک محلولآ. 

لیتر میلی ۱۰ به( v/v) 9۰/۱۰ استون/تولوئن يا تولوئن استفاده از

  .کنید رقیق

 آنالیت يک از بیش حاوی استممکن های اسپايکمحلول: توجه
 .باشند
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 برای لیتریمیلی ۱۰ و 5۰ ،۱۰۰ و لیتریمیلی 5 هایسرنگ. 5

 GC تزريق و استاندارد هایمحلول ساخت

 .لیتریمیلی 2 و ۱۰ ،5۰۰ حجمی هایبالون. 6

 . گیره7

 .GC پیچیویال . 8

 .کوچک اولتراسونیک کنندهتمیز حمام. 9

 با را SS-1 محلول از لیترمیلی : يکSS-0.1 اسپايک محلولب. 

 .کنید رقیق لیترمیلی ۱۰ تا تولوئن

 خشک، هوای هیدروژن، هلیوم،: )خالص( شده تصفیه گازهای. 7

 (آشکارساز نیاز بوسیله صورت در) اکسیژن و نیتروژن

 ببینید. ويژه را هایاحتیاط *

 بردارینمونه

 .کنید کالیبره موردنظر بردارنمونه حضوربا را فردی بردارینمونه هایپمپ تمامی. 1

 آن بزرگ انتهای درحالی که ،عمودی صورت به باید بردارنمونه .کنید وصل فردی بردارینمونه پمپ به انعطافقابل هایلوله با را بردارنمونه. 2

 [.12] نشود فرد عملکرد مانع که ایگونه ، بهگیرد قرار کارگر تنفسی ناحیه در ،است پایین سمت به

 .، انجام دهیدلیتر 240 تا 12 نمونه حجم برای دقیقه در لیتر 1 تا 0.2 بین مشخص دبی با را بردارینمونه. 3

 .کنید بندیبسته ایمن شکل به ،ونقلحمل برای و بپوشانید پلاستیکی هایدرپوش با را گیرنمونه انتهای دو هر. 4

 سازی نمونهآماده

 انتقال لیتریمیلی 4 ویال یک به را XAD-2 جلویی بخش و فیلتر ؛بردارید را PTFE نگهدارنده حلقه و بازکنید لوله را بزرگ انتهای درپوش. 5

 .کنید منتقل دوم لیتریمیلی 4 ویال به XAD-2 پشتیبان بخش با را همراه کوتاه اورتانپلی فوم لایه .دهید

درپوش  .کنید اضافه داخلی استاندارد با واجذب، همراه حلال لیترمیلی 2 ویال هر به ،لیتریمیلی 2 پیپت یا لیتریمیلی 5 سرنگ از استفاده با. 6

 ها را ببندید.ویال

 1 مدت به را هاویال به نوبت، .کنید ورغوطه دقیقه 30 مدت به اولتراسونیک وان در اینچ 1.2 تقریباً را هاویال بماند، دقیقه 30 دهید اجازه. 7

 .دهید قرار لرزاننده/شیکر در ساعت

 برچسب را فراموش نکنید. و درپوش .کنید منتقل GC لیتریمیلی 2 تمیز ویال یک به را لیتریمیلی 4 ویال هر از لیترمیلی 1.5 تا 1. 8

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

انجام  ،دهدمی پوشش موردنظر هایآنالیت برای را روش آنالیز گستره که کاری استاندارد شش حداقل با و روزانه. کالیبراسیون را به صورت 9

 مراجعه فرمایید. 12های اسپایک به روشهای پیشنهادی در جدول سازی محلولدرخصوص نحوه آماده .دهید

-میلی 2 حجمی هایبالون در واجذبمحلول  به را( 12 جدول الگوی طبق SS-0.1 یا SS-1) کالیبراسیون اسپایک محلول از مشخص مقادیرآ. 

 کنید. رقیق خط نشانه تا و کنید اضافه لیتری

 زیر در حجمی بالون یک در را واجذب محلول لیترمیلی 2 بایستی دقیقاً باشد، شده گنجانده واجذب محلول در داخلی استاندارد یک اگر :توجه

 به اسپایک های محلول افزودن از پس .دهد جای خود در را اسپایک هایمحلول از شدهتعیین حجم بتواند تا نمود تغلیظ نیتروژن ملایم جریان

 .کنید رقیق لیتریمیلی 2 خط نشانه تا 90/10 یا تولوئن/استون تولوئن با غلظت ملایم، با واجذب محلول

 .اسپایک اضافه کنیدغیر واجذبیک نمونه شاهد کالیبراسیون از محلول ب. 

 (.13 و 12 مرحله) آنالیز کنید ،آزمایشگاهی کنترل هاینمونه و های شاهد میدانینمونه میدانی، هاینمونه با همراهج. 

 پیک مساحت( )IS) داخلی استاندارد از استفاده صورت در یا ،(آنالیت میکروگرم مقابل در پیک مساحت) کالیبراسیون نمودارد. 

 .کنید را ترسیم( آنالیت میکروگرم مقابل در استاندارد داخلی پیک مساحت/آنالیت

  .کنید آماده نسخه دو در نمونه، سِت هر با را( LCS) آزمایشگاهی کنترل هاینمونه. 10
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 فیلتر روی را (کنید مراجعه 13 جدول به) SS-1 شدهاسپایک محلول از میکرولیتر 30 بردارید، بردارینمونه لوله بزرگ انتهای از را درپوشآ. 

 آنالیز زمان تا و شوند آماده رسیدن محض به بایستی هانمونه ترجیحاً .بماند ساعت 1 حداقل بگذارید و ببندید را درپوش .کنید اضافه کوارتز فیبر

 .شوند ذخیره میدانی هاینمونه با

 .کنید اضافه( روششاهد ) بردارنمونهشاهد واسطه عنواننشده را بهاسپایک بردارنمونه یکب. 

 (.16 تا 12 مرحله) آنالیز کنیدمایع  کالیبراسیون استانداردهای و میدنانی های شاهدنمونه ،میدانی هاینمونه با همراهج. 

 :شود ذیل انجام شرح به است ممکن( DE) بازیابی راندمان حداقل تست ارگانوفسفره، ترکیبات سایر برای روش این درصورت بکارگیری. 11

 کنید. تعیین گرم بر مترمکعبمیلی حسب بر را اوشا PELیا  نایوش RELآ. 

 استفاده هستند آنالیت وزن محاسبه مخصوص که زیر های فرمول از یا(. کنید مراجعه 12 جدول به) کنید آماده را SS-1 محلول اسپایکب. 

 برسید. 90/10 استون/تولوئن لیترمیلی 10 به حجم تا کنید

𝑚𝑔برای 𝑚3⁄ REL >  W = REL x 4 𝑚3لیتر باشد( اجازه دهید  12)با این فرض که حجم مجموعه   1 

𝑚𝑔برای 𝑚3⁄ REL ≤  W = REL x 40 𝑚3لیتر باشد( اجازه دهید  120)با این فرض که حجم مجموعه   1 

W بازیافت حلال لیتر میلی 10 در شدنحل برای آنالیت( گرممیلی) جرم برابر است با. 

 .mg/ml حسب بر SS-1 اسپایک محلول غلظت=  [SS-1] آن در که [SS-1] = W/10 mL دهید اجازه

   .کنید آماده حجمی بالون یک در لیتر میلی 10 به SS-1 لیترمیلی 1 کردنرقیق با را SS-0.1 اسپایک محلولج. 

 .SS-0.1 شده اسپایک محلول غلظت برابر است با [SS-0.1]که در این حالت x 0.1 [SS-1] = [SS-0.1] اجازه دهید 

 آخرین در موجود هایفرمول از استفاده با توان می را سطح هر در غلظت .کنید آماده بستر شاهد سه بعلاوه سطح پنج از یک هر در لوله سهد. 

 .کرد محاسبه 12 جدول مدخل

i .اضافه 13 جدول طبق کوارتز فیبر فیلتر روی بر را محلول اسپایک از مناسبی حجم بردارید، بردارنمونه بزرگ انتهای از را پلاستیکی درپوش 

 .کنید

ii .بماند شب یک بردارنمونه دهید اجازه و را بگذارید درپوش. 

 (.8 تا 5 مرحله) کنید آماده آنالیز برای را هالولهه. 

 (.13 و 12 مرحله)آنالیز را انجام دهید مایع استانداردهای بای. 

 .کنید تهیه آنالیت میکروگرم مقابل در( DE) راندمان بازیابی از نموداریک. 

 .است درصد 9±> استاندارد انحراف با درصد 75 از بیش بازیابی میانگین تکرار، 6 برای واجذب قبول قابل معیارهایگ. 

 

  سنجش

 نمونه از مناسبی مقدار کنید. تنظیم 1-5600 صفحه در و 6 درجدول ذکرشده شرایط و سازنده هایتوصیه با مطابق را گازی کروماتوگراف. 12

 شدهانتخاب های آنالیت نگهداری زمان برای را 7 جدول .کنید تزریق اوتوسمپلر با یا حلال شستشوی روش از استفاده با دستی صورت به را

 .ببینید

                         و رقیق کرده داخلی استاندارد حاوی واجذب محلول با است، کاری استانداردهای خطی محدوده از بیشتر پیک مساحت اگر: توجه

 .کنید اعمال محاسبات در را مناسب ترقیق ضریب. کنید آنالیز مجددا

 .کنید گیریاندازه را داخلی استاندارد و همچنین مساحت آنالیت پیک مساحت. 13

 محاسبات

 بردارنمونهواسطه شاهد جاذب( bB) پشتی و( fB) جلویی بخش در جاذب نمونه و( bW) پشتی و( fW) جلویی بخش در موجود آنالیت جرم. 14

 .کنید تعیین( DE برای شده تصحیح) میکروگرم حسب بر را
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 .کنید گزارش را نمونه رفتندست احتمال از آلاینده و نشتباشد  /10Wb > Wf اگر .است شده ترکیب جلویی بخش با فیلتر: توجه

 :را محاسبه کنید  V(L) شده، برداری نمونه هوای حجم در گرم بر مترمکعب()میلی آنالیت ،C غلظت،. 15

𝐶 =
(𝑊𝑓 + 𝑊b − Bf − Bb)

𝑉
 

 تاییدیه

 متفاوت، قطبیت با دوم بر روی يک ستون آنالیز با است ممکن باشد، نامشخص آن هويت که شود داده تشخیص آنالیت يک که زمان هر. ۱6

 تأيید باشد، شده انجام( DB-5 يا DB-1) با قطبیت ضعیف يا غیرقطبی ستون يک از استفاده با اولیه آنالیز اگر .آورد دست به بتوان تايیديه
به  ستون نوع هر برای تقريبی ماند هایتعیین زمان برای .شود انجام( DB-210 يا DB-1701) قطبی يک ستون روی مجدد آنالیز با بايد

 برای نسبی ماند هایزمان .شوندمی شسته بطور همزمان DB-1701 به نسبت DB-210 در کمتری هایآنالیت .مراجعه کنید  7 جدول

 ترکیب است ممکن نشود، استفاده ماند زمان مرجع ترکیب عنوان به فسفات فنیل تری از اگر .است ترراحت ناشناخته هایآنالیت شناسايی
 .شود جايگزين پاراتیون يا رونل فسفات، تريبوتیل مانند ديگری مرتبط

 ارزیابی روش

 ارزيابی مورد لیتری 2۴۰ هوای هاینمونه از استفاده با سانتیگراد درجه 25 دمای در 5 جدول در شدهمشخص هایمحدوده در روش اين

 در .شدند آزمايش سانتیگراد درجه ۳۰ و سانتیگراد درجه ۱۰ دمای در و درصد 8۰ و ۱5 نسبی رطوبت در بردارنمونه هایلوله .گرفت قرار
 مطبوع هوای کشیدن با کار اين .شدند تقويت بردارنمونه فیلترهای سطج در هاآنالیت عوض، در .نشد تولید آزمايشی اتمسفر ها،آزمايش اين

 مشاهده رطوبت/دما هایترکیب اين از يک هیچ بردار درنمونه عملکرد در تفاوتی هیچ .شد انجام ساعت ۴ مدت به دقیقه در لیتر ۱ سرعت با

 گیری اندازه و يری نمونه دقت .شد انجام درصد ۱5 نسبی رطوبت و گرادسانتی درجه ۳۰ دمای در بردارنمونه پايداری و دقت ارزيابی .نشد

 با بردارینمونه ساعت ۱2 از است. پس شده ارائه 5 جدول در مدتطولانی سازیذخیره از پس بازيابی درصد میانگین و صحت، تورش کلی،
 x 1/40در رونل و مالاتیون .نشد مشاهده پیشرفتی هیچ بود، نايوش RELبرابر  ۴ معادل شده کهتقويت بردارنمونه با دقیقه در لیتر ۱ دبی

REL  1/20مورد بررسی قرار گرفتند، سولپروفوس در x REL [ 9] معیارها همه (.کنید مراجعه ۴ يادداشت ،5 جدول به) آزمايش شد
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 ثبت هایشماره و هافرمول .1جدول 

RTECS
(2 )

 CAS No.
 فرمول تجربی (2,3,4)

 

MW
(1) 

 )دالتون(

ترکیب      

)به ترتیب الفبای 

 انگلیسی(

TE1925000 ۰-5۰-86  C10H12N3O3PS2 ۳۱7.۳2 آزينفوس متیل 

TF6300000 2-88-292۱  C9H11Cl3NO3PS ۳5۰.58 کلرپیريفوس 

TF3325000 5-۴۱-۳۳  C12H21N2O3PS ۳۰۴.۳۴ ديازينون 

TC3850000 2-66-۱۴۱  C8H16NO5P 2۳7.۱9 ديکروتوفوس 

TD9275000 ۴-۴-298  C8H19O2PS 27۴.۳9 دی سولفوتون 

TE4550000 2-۱2-56۳  C9H22O4P2S4 ۳8۴.۴6 اتیون 

TE4025000 ۴-۴8-۱۳۱9۴  C8H19O2PS2 2۴2.۳۳ اتوپروپ 

TB3675000 6-92-2222۴  C13H22NO3PS ۳۰۳.۳6 فنامیفوس 

TA5950000 9-22-9۴۴  C10H15OPS2 2۴6.۳2 فونوفوس 

WM8400000 5-75-۱2۱  C10H19O6PS2 ۳۳۰.۳5 مالاتیون 

TB4970000 6-92-۱۰265  C2H8O2PS ۱۴۱.۱2 متامیدوفوس 

TG0175000 ۰-۰۰-298  C8H10NO5PS 26۳.2۰ متیل پاراتیون 

GQ5250000 7-۳۴-7786  C7H13O6P 22۴.۱5 میوينفوس  

TC437500 ۴-22-692۳  C7H14NO5P 22۳.۱7 مونوکروتوفوس  

TF4550000 2-۳8-56  C10H14NO5PS 29۱.26 پاراتیون 

TD9450000 2-۰2-298  C7H17O2PS3 26۰.۳6 فورات 

TG0525000 ۳-8۴-299  C8H8Cl3O3PS ۳2۱.5۴ رونل 

TE4165000 2-۴۳-۳5۴۰۰  C12H19O2PS3 ۳22.۴۳ سولفروس 

TD7740000 9-79-۱۳۰7۱  C9H21O2PS3 288.۴2 تربوفوس 

 
 شوند.محاسبه می IUPAC 1979های اتمی عناصر های مولکولی از روی فرمول تجربی و با استفاده از وزنوزن (۱)

(2) RTECS  [۱]استسمی مواد شیمیايی نايوش  اثراتهمان ثبت 

 [2شاخص مرک ] (۳)

 [۳کتابچه راهنمای مواد شیمیايی مزرعه ] (۴)
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 مواجهه میزان حداکثر و سمیت میزان. 2 جدول

NIOSH REL(4) 

(ppm) 

NIOSH REL(4) 

(mg/m3) 

OSHA PEL(3) 

(mg/m3) 

LD50, mg/kg (1)
 

 ترکیب

 )به ترتیب الفبای انگلیسی(

۰.۰۱5 ۰.2 ۰.2 ۱۱f آزينفوس متیل 

 کلرپیريفوس ۱۴5 ۰.2 ۰.2 ۰.۰۱۴

۰.۰۰8 ۰.۱ ۰.۱ 25۰m، 285f ديازينون 

۰.۰26 ۰.25 ۰.25 ۱6f، 2۱m ديکروتوفوس 

۰.۰۰9 ۰.۱ ۰.۱ 2.۳f6.8 ؛m دی سولفوتون 

۰.۰25 ۰.۴ ۰.۴ 27f، 65m اتیون 

 اتوپروپ (2)6۱.5   

 فنامیفوس ۱9.۴ ۰.۱ ۰.۱ ۰.۰۰8

۰.۰۱۰ ۰.۱ ۰.۱ ۱7-۳  فونوفوس (2)

 مالاتیون ۱۰۰۰ ۱5 ۱5 ۰.7۴۰

   25m، 27f متامیدوفوس 

۰.۰۱9 ۰.2 ۰.2 ۱۴m، 2۴f متیل پاراتیون 

پوست ۰.۱ ۰.۱ ۰.۰۱  ۳.7f6.۱ ؛m میوينفوس  

۰.۰27 ۰.25 ۰.25 ۱7m، 2۰f مونوکروتوفوس  

پوست ۰.۱ ۰.۰۰۴  ۰.۱ ۳.6f۱۳ ؛m پاراتیون 

پوست ۰.۱ ۰.۰۰5  ۰.۰5 ۱.۱f2.۳ ؛m فورات 

۰.76۰ ۱۰ ۱5 ۱25۰m، 26۳۰f رونل 

 سولفروس 227 ۱ ۱ ۰.۰76

   ۱.7-۱.6 m، ۱.57-

۱.۳f 

 تربوفوس

 [2= مرد. ] m= زن،  fموش دهانی؛ از شاخص مرک، مگر اينکه خلاف آن ذکر شده باشد،  (۱)

 [۳کتابچه راهنمای مواد شیمیايی مزرعه ] (2)

 های قبلی بودندPEL(؛ فقط مالاتیون و پاراتیون دارای ۱992)غیر قابل اجرا،  OSHA ،1989قانون نهايی  (۳)

 [5برای ايمنی و بهداشت شغلی ] NIOSHتوصیه های  (۴)
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 (1) فیزیکی های ویژگی. 3 جدول

حلالیت در آب 

(، درصد 2.3)

 g/100mL) وزنی

درجه 20در 

 سانتیگراد(

 بخار

 فشار
(mmH

g) 

 

 بخار

 فشار

 (پاسکال)

 
bp 

(°C @ 1atm) 
mp (°C) 

چگ

الی 

مایع 
(g/m

L) 

 ترکیب
)به ترتیب الفبای 

 انگلیسی(

۰.۰۰۳%  8x10-9 ۰.۰2۴ 7۳-7۴ تجزيه می شود  آزينفوس متیل ۱.۴۴ 

۰.۰۰۰2%  2x10-5 ۰.۰۰27 
۱6۰ 

 )تجزيه می شود(
۴2-۴۱  کلرپیريفوس ۱.۴۰ 

۰.۰۰۴%  1.4x10-4 ۰.۰۱9 
>۱2۰ 

 (تجزيه می شود)
 مايع

-۱.۱۱6  

۱.۱۱8 
 ديازينون

 ديکروتوفوس ۱.2۱6 مايع ۴۰۰ ۰.۰۱۳ 0.0001 قابل حل

۰.۰۰۳%  (22.7 °c) 0.0002 ۰.۰267 
>۱8۰ °C  نقطه

 اشتعال
 دی سولفوتون ۱.۱۴۴ روغن

%۰.۰۰۰۱  1.5x10-6 ۰.۰۰۰2 
>۱5۰ 

 )تجزيه می شود(
-۱۳تا  -۱2  اتیون ۱.22۰ 

۰.۰75%  3.5x10-4 ۰.۰۴7 9۱-86  اتوپروپ ۱.۰9۴ روغن 

۰.۰۳%  5x10-5 ۰.۰۰۰۱2 فنامیفوس ۱.۰۱5 ۴9 تجزيه می شود 

۰.۰۰۱%  - 
۰.۰۳ (25 

°c) 
 فونوفوس ۱.۱6 ۳۰ ۱۳۰

۰.۰2%  4x10-5 ۰.۰۰5 
6۰ 

(۴) )تجزيه می شود(  
 مالاتیون ۱.2۳ 2.9

- 3x10-4 ۰.۰۰2 - ۴۴ ۱.۳۱ متامیدوفوس 

۰.۰۰6%  (25 °c) 7.5x10-6 ۰.۰۰۰2 
<۱2۰ 

 )تجزيه می شود(
۳8-۳7  متیل پاراتیون ۱.۳58 

 قابل حل
3x10-3 ۰.۴ 

(5)۳۰۰  

 )تجزيه می شود(
(5)2۰.6  (5)۱.25  میوينفوس 

 قابل حل
7x10-6 ۰.۰۰۰۳ ۱25 (6)5۴-5۳  مونوکروتوفوس ۱.۳ 

۰.۰۰۱%  3.78x10-

5 
 پاراتیون ۱.26 6 ۳75 ۰.۰۰5

۰.۰۰5%  8.4x10-4 ۰.۱۱ ۱2۰-۱۱8  فورات ۱.۱56 مايع 

۰.۰۰۴%  (25 °c) 8x10-4 ۰.۱ ۱.۴9(7) ۴۱ تجزيه می شود  رونل 

 سولفروس ۱.2۰ ۱.2۰ 2۱۰ ۰.۰۰۰۱> 6-10> کم

۰.۰۰۰5 2.6x10-4 ۰.۰۳۴6 88 °C تربوفوس ۱.۱۰5 ۱.۱۰5 نقطه اشتعال 
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 [.2از شاخص مرک، مگر اينکه طور ديگری ذکر شده باشد ] (۱)

 [.۳کتابچه راهنمای مواد شیمیايی مزرعه ] (2)

 [.6] راهنمای جیبی نايوش (۳)

 [.8، مالاتیون، پاراتیون( ]EPNنايوش ) 5۰۱2ويرايش چهارم روش  (۴)

 [.8] نايوش برای میوينفوس 25۰۳ويرايش چهارم روش  (5)

 درجه سانتی گراد برای ترکیبات تجاری. 25-۳۰برای مواد خالص،  درجه سانتی گراد 55-5۴ (6)

 S299 [7.]  ويرايش دوم روش نايوش برای رونل (7)
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 ها مترادف. 4 جدول              
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 [ آمده است.۳کتابچه راهنمای مواد شیمیايی مزرعه ]نام رايج همانطور که در  (۱)

 [ آمده است.۳*=نام تجاری )علامت تجاری يا نام ثبت شده( همانطور که در کتابچه راهنمای مواد شیمیايی مزرعه ] (2)

CAS (3.4)نام  
 

 اسامی دیگر )2(
 ترکیب

 )به ترتیب الفبای انگلیسی(

O,O-dimethyl S-[(4-oxo-1,2,3-benzotriaz in-3(4H)-yl)methyl] phosphorodithioate آزينفوس متیل *گوتیون 

O,O-diethyl 0-(3,5,6-trichloro-2-pyridinyl) ester کلرپیريفوس *دوربان 

O,O-diethyl 0-[6-methyl-2-(1-methylethyl)-4-pyrimidinyl] phosphorodithioate ديازينون *اسپکتراسايد 

2-dimethyl-c is-2-dimethylcarbamoyl-1-methylvinyl phosphate ديکروتوفوس *بیدرين 

O,O-diethyl S-[2-(ethylthio)ethyl] phosphorodithioate دی سولفوتون *دی سیستون 

S,S'-methylene, O,O,O,'O'-tetraethyl ester, O,O,O'-O'-Tetra ethyl S,S'-methylene 
di-phosphorodithioate (4)  اتیون 

Phosphorodithioic acid, 0-ethyl S,S-dipropyl ester اتوپروپ *پروفوس 

Ethyl-3-methyl-4-(methylthio) phenyl (1-methylethyl) phosphoramida te فنامیفوس (۱)، فونامیفوس *نماکور 

O-ethyl, S phenyl ethyl phosphorodithioa te فونوفوس *ديفونات 

S-[1,2 bis(ethoxycarbony1)e thyl] O,O-dimethyl-phosphorodithioa te; 
Diethyl(dimethoxyphosphinothioylthio) succinate 

 مالاتیون *سیتیون

Phosphoramidothioic acid, O,S-dimethyl ester متامیدوفوس *مانیتور 

Phosphorothioic acid, O,O-dimethyl 0-[4-nitrophenyl] ester  متیل پاراتیون (۱)متیل پاراتیون 

Methyl-3(dimethyoxyphosphinyloxy)but-2-enoa te 2-methyoxy carbonyl-1-
methylvinyl dimethyl phospha te 

 میوينفوس *فسدرين

Dimethyl [1-methyl-3-(methylamino)-3-oxo-1-propenyl] ester(4) مونوکروتوفوس مونوکرون *آزودرين 

O,O-diethyl 0-(4-nitrophenyl) phosphorodithioate  پاراتیون (۱)اتیل پاراتیون 

Phosphorodithioic acid, O,O-diethyl S-[(ethylthio) methyl] phosphorodithioa te فورات *تیمت 

O,O-dimethyl O-(2,4,5-trichlorophenyl) ester  رونل (۱)فنکلرفوس 

O-ethyl 0-[4-(methylthio) phenyl] S-propyl phosphorodithioa te(4) سولفروس *بالستر 

O,O-diethyl S-[[(1,1-dimethylethyl) thio] methyl] ester(4) تربوفوس *کانتر 
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 [.2منبع، شاخص مرک ] (۳)

(۴) [NIOSH RTECS [1  يا نام جايگزينCAS [2در شاخص مرک.] 

 

 (1) روش ارزیابی. 5 جدول                           

روز در  30درصد بازیابی در 
درجه سانتیگراد 25دمای   

(0 °C) 

دقت 
 اندازه گیری

𝑆r 

𝑆rTمحدوده مورد  صحت میانگین بیاس دقت کل
( 2مطالعه )

)میلی 
 گرم/نمونه(

محدوده مورد 

(2مطالعه )  

(mg/m3) 

 ترکیب

)به ترتیب الفبای 

 انگلیسی(

 آزينفوس متیل ۰.۰2-۰.۴ ۰.۰۰۴8-۰.۰96 +۰.۱78 -۰.۰۳8 ۰.۰7۰ ۰.۰۳۰ (۱۰5) 97

 کلرپیريفوس ۰.۰2-۰.۴ ۰.۰۰۴8-۰.۰96 +۰.۱6۳ -۰.۰27 ۰.۰68 ۰.۰۱8 (9۰) 92

 ديازينون ۰.۰۱-۰.2 ۰.۰۰2۴-۰.۰۴8 +۰.۱62 -۰.۰۳2 ۰.۰68 ۰.۰2۰ (9۳) 9۴

 ديکروتوفوس ۰.۰25-۰.5 ۰.۰۰6-۰.۱2۰ +۰.۱69 -۰.۰۳7 ۰.66 ۰.۰25 (92) 89

 دی سولفوتون ۰.۰۱-۰.2 ۰.۰۰2۴-۰.۰۴8 +۰.۱96 -۰.۰6۴ ۰.۰66 ۰.۰2۴ (89) 87

 اتیون ۰.۰۴-۰.8 ۰.۰۰96-۰.۱92 +۰.۱65 -۰.29 ۰.۰68 ۰.۱8 (95) 96

 اتوپروپ ۰.۰۱-۰.2 ۰.۰۰2۴-۰.۰۴8 +۰.۱57 -۰.۰25 ۰.۰66 ۰.۰2۴ (9۳) 97

 فنامیفوس ۰.۰۱-۰.2 ۰.۰۰2۴-۰.۰۴8 +۰.۱55 -۰.۰29 ۰.۰6۳ ۰.۰22 (96) 9۴

 فونوفوس ۰.۰۱-۰.2 ۰.۰۰2۴-۰.۰۴8 +۰.۱68 -۰.۰۳6 ۰.66 ۰.۰2۳ (92) 95

 مالاتیون ۰.۰25-۰.5 ۰.۰۰6-۰.۱2۰ +۰.۱72 -۰.۰۳8 ۰.۰67 ۰.۰۱9 (9۳) 9۳

 متامیدوفوس ۰.۰2-۰.۴ ۰.۰۰۴8-۰.۰96 +۰.۱56 -۰.۰۱8 ۰.۰69 ۰.۰26 (95) 88

پاراتیون متیل ۰.۰2-۰.۴ ۰.۰۰۴8-۰.۰96 +۰.۱6۰ -۰.۰۳۴ ۰.۰6۳ ۰.۰۱8 (95) 95  

  میوينفوس ۰.۰۱-۰.2 ۰.۰۰2۴-۰.۰۴8 +۰.۱7۰ -۰.۴2 ۰.۰67 ۰.۰28 (9۱) 89

  مونوکروتوفوس ۰.۰25-۰.5 ۰.۰۰6-۰.۱2 +۰.۱85 -۰.۰۴۳ ۰.۰7۱ ۰.۰26 (92) 88

 پاراتیون ۰.۰۰5-۰.۱ ۰.۰۰۱2-۰.۰2۴ +۰.۱6۳ -۰.۰۱2 ۰.۰7۱ ۰.۰۱9 (92) 92

 فورات ۰.۰۰5-۰.۱ ۰.۰۱۱2-۰.۰2۴ +۰.2۰2 -۰.۰7۰ ۰.۰66 ۰.۰25 (9۱) 9۱

 رونل ۰.۰25-۰.5 ۰.۰۰6-۰.۱2۰ +۰.۱72 -۰.۰۴۰ ۰.۰66 ۰.۰۱8 (9۴) 95

 سولفروس ۰.۰۱-۰.2 ۰.۰۰2۴-۰.۰۴8 +۰.۱8۱ -۰.۰۴7 ۰.۰67 ۰.۰۱7 (9۴) 9۴
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 تربوفوس ۰.۰۱-۰.2 ۰.۰۰2۴-۰.۰۴8 +۰.۱88 -۰.۰5۴ ۰.۰67 ۰.۰22 (9۱) 92
 [9گزارش داده های پشتیبان ] (۱)

 ساعت زمان نمونه برداری. ۴لیتر در دقیقه بود. بیش از  ۱)به جز موارد ذکر شده( با استفاده از دبی  NIOSH RELبرابر  2تا  ۱/۱۰محدوده های مورد مطالعه  (2)

(۳) NIOSH REL  ياOSHA PEL  میلی گرم بر متر مکعب استفاده شده است.  ۰.۱موجود نیست. از 

 مورد مطالعه قرار گرفتند. NIOSH REL ۱/۱۰تا  ۱/2۰۰در  NIOSH REL ،Sulprofos ۱/2۰تا  ۱/۴۰۰مالاتیون و رونل در  (۴)

(5) NIOSH REL  ياOSHA PEL  میلی گرم بر متر مکعب استفاده شده است. ۰.2موجود نیست. از 

 درجه سانتیگراد است. ۰روز در دمای  ۳۰داده های داخل پرانتز بیانگر درصد بازيابی در  (6)
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 (1) شده توصیه گازی کروماتوگرافی شرایط و ها ستون. 6 جدول                  

DB-210(2) DB-1701(2) DB-5(2) DB-1(2)  

 قطبیت فاز ثابت غیر قطبی ضعیف در حد متوسط در حد متوسط

 طول )متر( ۳۰ ۳۰ ۳۰ ۳۰

 متر(قطر داخلی. )میلی  ۰.۳2 ۰.۳2 ۰.۳2 ۰.۳2

 (۴ضخامت فیلم )میلی متر() ۰.25 ۱.۰ ۱.۰ ۰.25

 (μL()5حجم تزريق ) ۱ ۱ ۱ ۱

SPL DIR DIR SPL ( 6حالت تزريق) 

 دمای اولیه فر )درجه سانتی گراد( ۱۰۰ ۱25 ۱25 ۱۰۰

 (6دمای نهايی فر )درجه سانتی گراد( ) 275 275 275 25۰

 (7)درجه سانتی گراد( )حداکثر دمای توصیه شده فر  ۳25 ۳25 28۰ 26۰/2۴۰

 برنامه دمای فر )درجه سانتیگراد بر دقیقه( ۳.۰ ۴.۰ ۴.۰ ۳.۰

 (psiفشار گاز حامل اصلی ) ۱5 ۱5 ۱5 ۱5

 شرايط واقعی ممکن است بسته به ستون و اهداف تحلیلی متفاوت باشد. (۱)

 ستون مويرگی سیلیس ذوب شده عريض (2)

(۳) DB-1 ،100٪  متیل سیلیکون؛DB-5 ،5٪  فنیل، متیل سیلیکون؛DB-1701 ،14٪  سیانوپروپیل فنیل، متیل سیلیکون؛DB-210 ،

فازهای  DB-210و  DB-1701قطبی ضعیف است، و  DB-5غیر قطبی است،  DB-1تری فلوئوروپروپیل، متیل سیلیکون.  50%

 ت به خوبی کار کنند.قطبی نسبتا قوی هستند. فازهای معادل قابل قبول می باشد. ساير انواع فاز نیز ممکن اس

 دهند.کنند و پايداری آنالیت را افزايش میتر ايجاد میتری را در دماهای پايینتر جداسازی سريعهای نازکضخامت فیلم)لايه(: لايه (۴)

با قطر  میلی لیتری و از پورت های تزريق خطی  ۰.5میلی متر برای تزريق های  2تزريق )حجم(: از پورتهای تزريق خطی با قطر داخلی  (5)

 میلی متر استفاده کنید. ۰.۳2میلی لیتری در ستونهای مويرگی با قطر داخلی  2تا  ۱میلی متر برای تزريق های  ۴داخلی 

= حالت  DIRدرجه سانتی گراد کمتر از نقطه جوش حلال بازيابی.  ۱۰تا  5= حالت بدون شکاف، دمای اولیه فر  SPLتزريق )حالت(:  (6)

= روی ستون، نمونه بجای تزريق در پورت خطی در لومن ستون  OCبزرگتر از نقطه جوش حلال بازيافت.  مستقیم، دمای اولیه کوره

 2تا  ۱ثانیه برای تزريق های  6۰شود. در حالت های تزريق بدون شکاف و مستقیم، زمان اسپلیت آف )جدا سازی( بايد تزريق می

میکرولیتری با پورت های تزريق  ۰.5ثانیه برای تزريق های  ۳۰تا  2۰ی متر و میل ۴میکرولیتری با پورت های تزريق خطی با قطر داخلی 

 میلی متر باشد. 2خطی با قطر داخلی 

 [۱۰. ]2۱درخصوص محصولات کروماتوگرافی با وضوح بالا، ص.   J & W  کاتالوگ علمی (7)
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 (2،1) مویرگی های ستون روی بر منتخب فسفره آلی ترکیبات( RT) تقریبی نگهداری زمان. 7 جدول           

DB-210 RT 

 (دقیقه)

 

DB-1701 RT 

 (دقیقه)

 

DB-5 RT 
 (دقیقه)

 

DB-1 
Elution T, 

°C(4) 

DB-1  

RRT(3) 

DB-1 RT 

 (دقیقه)

 RT ترکیب )براساس

 (DB-1 در

7.88 (B)7.۱8 5.۴7 ۱۱۱ ۰.۱28 ۳.7۱ TEPP 

۴.9۳ (B)7.۱۴ 6.۳۴ ۱۱۳ ۰.۱۰7 ۴.۳7  فسفروتیواتتری اتیل 

 متامیدوفوس 5.۱2 ۰.۱25 ۱۱5 7.6۴ ۱۳.6۱ ۱2.۰۳

 ديکلرووس 5.8۱ ۰.۱۴2 ۱۱7 8.2۴ ۱۰.67 ۱۰.5۴

 میوينفوس ۱۰.۴5 ۰.256 ۱۳۱ ۱2.92 ۱6.69 ۱9.2۰

 اتوپروپ ۱7.۱5 ۰.۴2۰ ۱5۱ ۱9.۰9 2۱.52 2۰.۱۰

(H)2۱.۴6 (C)2۳.۱7 (6) ۱5۳ ۰.۴۳۱ ۱7.6۱ نالد 

۳۱.۴۳ (E)25.8۴ ۱9.9۴ ۱5۴ ۰.۴۴۰ ۱8.۰۰ ديکروتوفوس 

 مونوکروتوفوس ۱8.27 ۰.۴۴7 ۱55 2۰.۱2 28.۱۱ ۳۱.6۰

2۱.۱۱ (C)2۳.۰9 (6) ۱57 ۰.۴66 ۱9.۰6 سولفوتپ 

۱8.92 (C)2۳.۱۰ 2۰.9۴ ۱58 ۰.۴69 ۱9.۱8 فورات 

(I)29.۳۳ (6) 2۱.8۴ ۱58 ۰.۴76 ۱9.۴۴ دايمتوات 

2۴.97 (D)25.۰6 2۱.7۰ ۱6۰ ۰.۴9۳ 2۰.۱5 اس-دمتون 

2۳.۴6 (F)25.۰6 2۳.۰۴ ۱6۴ ۰.52۱ 2۱.۳۰ ديوکساتیون 

22.2۰ (E)25.87 2۳.57 ۱66 ۰.5۳9 22.۰۴ فونوفوس 

(H)2۱.52 (D)25.۰2 2۳.8۰ ۱68 ۰.5۴۴ 22.22 تربوفوس 

22.78 (F)26.۴۳ 2۴.۱9 ۱69 ۰.565 2۳.۰9 دی سولفوتون 

2۰.99 (D)25.۰۰ 2۳.75 ۱7۰ ۰.572 2۳.۳7 ديازينون 

 متیل پاراتیون 25.۳7 ۰.62۱ ۱76 26.۴8 ۳۱.۳7 ۳۳.2۱

 اکسیدمتون متیل 26(5) ۰.6۳(5) ۱79 (6) (6) (6)

 رونل 26.86 ۰.657 ۱8۱ 27.۳9 29.۳۰ 26.27

 پیريمیفوس متیل 28.۱۳ ۰.688 ۱8۴ 27.9۰ 29.72 26.77

(J)۳۳.۰8 (G)۳۱.78 28.۳۳ ۱86 ۰.698 28.5۳ مالاتیون 

(I)29.۳5 (G)۳۱.78 28.9۳ ۱86 ۰.7۰۳ 28.7۴ فنتیون 

۳5.6۰ ۳۳.28 (A)29.۱۰ ۱87 ۰.7۰9 28.98 پاراتیون 

27.72 ۳۰.79 (A)29.۱۰ ۱87 ۰.7۱2 29.۱۱ کلرپیريفوس 

 کروفومات 29.6۴ ۰.725 ۱89 29.5۴ ۳۴.۰۰ ۳5.۳۴

(J)۳۳.۰2 ۳۳.8۱ ۳۱.۱7 ۱96 ۰.78۰ ۳۱.9۱ ايزوفنفوس 

 تتراکلروينفوس ۳۳.26 ۰.8۱۴ 2۰۰ ۳2.6۰ ۳5.96 ۳7.۰۱

 فنامیفوس ۳۴.۰9 ۰.8۳۴ 2۰2 ۳۳.۰۳ ۳7.۱۴ ۳8.95

 مرفوس ۳5.۱9 ۰.86۱ 2۰6 (6) ۳۰.57 2۳.89

 فنسولفوتیون ۳6.6۱ ۰.896 2۱۰ ۳5.78 ۴2.۴۱ ۴6.98

 اتیون ۳7.88 ۰.927 2۱۴ ۳6.۳۰ ۳9.۳۰ ۳7.96

 سولپروفوس ۳8.۴9 ۰.9۴2 2۱6 ۳6.96 ۳9.5۴ ۳7.۱۱

 فسفاتتری فنیل  ۴۰.88 ۱.۰۰۰ 22۳ ۳9.۰6 (6) (6)

۴7.۱۳ ۴7.8۳ ۴۱.۰6 228 ۱.۰۴۳ ۴2.6۴ EPN 
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 آزينفوس متیل ۴۴.۱6 ۱.۰8۰ 2۳2 ۴۳.67 (7) ۴9.2۴

 لپتوفوس ۴5.۱2 ۱.۱۰۴ 2۳5 ۴۳.9۱ ۴7.۳8 ۴۱.68

 آزينفوس اتیل ۴6.55 ۱.۱۳9 2۴۰ ۴6.5۰ ۴7.۴۳ 5۰.۴۰

 کومافوس ۴9.۳۱ ۱.2۰6 2۴8 5۰.۱۰ 67.86 6۰.88

 ۱۰ها و شرايط کروماتوگرافی متفاوت است. برای يادداشت کردن عملکرد کروماتوگرافی به جدول با ستون( RTهای ماندگاری واقعی )زمان (۱)

 [.9مراجعه کنید. اطلاعات از گزارش داده های پشتیبان گرفته شده است ]

، (E)، (D)، (C)، (B)، (Aشستشو با حروف )شستشو يا تقريباً همهای همارائه شده است. مجموعه پیک 6شرايط ستون مويرگی در جدول  (2)

(F) ،(G) ،(H)( ،I( و )Jمشخص می ).شوند 

 زمان نگهداری نسبی، نسبت به تری فنیل فسفات محاسبه شده است. (۳)

 را برای شرايط ستون ببینید.( 6)جدول  DB-1دمای شستشو )درجه سانتی گراد( برای ستون  (۴)

 قله عريض و دنباله دار. (5)

 اطلاعاتی وجود ندارد. (6)

 شستشو نداد. (7)

 

 

 اجرا قابل کاری محدوده. 8 جدول                 

 محدوده کاری ابزار

(ng   )روی ستون

(4) 

محدوده کاری نمونه 

)میکروگرم/نمونه()

3) 

محدوده کاری 

 جوی

(ppm)(2) 

محدوده کاری 

 جوی

(mg/m3)(1) 

 ترکیب

 آزينفوس متیل ۰.۰2-۰.6 ۰.۰۰۱5  -۰.۰۴6 72تا  2.۴ ۳6-۱.2

 کلرپیريفوس ۰.۰2-۰.6 ۰.۰۰۱۴  -۰.۰۴2 72تا  2.۴ ۳6-۱.2

 ديازينون ۰.۰۱-۰.۳ ۰.۰۰۰8  - ۰.۰2۴ ۳6تا   ۱.2 ۱8-۰.6

 ديکروتوفوس ۰.۰25-۰.75 ۰.۰۰26 -۰.۰77 9۰تا    ۳.۰ ۴5-۱.5

 دی سولفوتون ۰.۰۱-۰.۳ ۰.۰۰۰9  - ۰.۰27 ۳6تا   ۱.2 ۱8-۰.6

 اتیون ۰.۰۴-۱.2 ۰.۰۰25 – ۰.۰76 ۱۴۴تا    ۴.8 72-2.۴

 اتوپروپ ۰.۰۱-۰.۳ ۰.۰۰۱۰ – ۰.۰۳۰ ۳6تا   ۱.2 ۱8-۰.6

 فنامیفوس ۰.۰۱-۰.۳ ۰.۰۰۰8 – ۰.۰2۴ ۳6تا   ۱.2 ۱8-۰.6

 فونوفوس ۰.۰۱-۰.۳ ۰.۰۰۱۰ – ۰.۰۳۰ ۳6تا   ۱.2 ۱8-۰.6

 مالاتیون ۱.۰-۳۰ ۰.۰7۴ – 2.2 (5) ۳6۰.  تا ۱2 6.-۱8۰(5)

 متامیدوفوس ۰.۰2-۰.6 ۰.۰۰۳5 – ۰.۱۰ 72تا  2.۴ ۳6-۱.2

 متیل پاراتیون ۰.۰2-۰.6 ۰.۰۰۱9 – ۰.۰56 72تا  2.۴ ۳6-۱.2

 میوينفوس ۰.۰۱-۰.۳ ۰.۰۰۱۱  - ۰.۰۳۳ ۳6تا   ۱.2 ۱8-۰.6

 مونوکروتوفوس ۰.۰25-۰.75 ۰.۰۰27 -۰.۰۰82 9۰تا    ۳.۰ ۴5-۱.5

 پاراتیون ۰.۰۰5-۰.۱5 ۰.۰۰۰۴  - ۰.۰۱۳ ۱8تا    ۰.6 9-۰.۳

 فورات ۰.۰۰5-۰.۱5 ۰.۰۰۰5  - ۰.۰۱۴ ۱8تا    ۰.6 9-۰.۳

 رونل ۱.۰-۳۰ ۰.۰76 – 2.۳ (5) ۳6۰.  تا ۱2 6.-۱8۰(5)
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 سولفروس ۰.۱-۳.۰ ۰.۰۰76 – ۰.2۳ ۳6۰.  تا ۱2 6.-۱8۰

 تربوفوس ۰.۰۱-۰.۳ ۰.۰۰۰8  - ۰.۰26 ۳6تا   ۱.2 ۱8-۰.6
 .NIOSH RELبرابر  ۳تا  ۱/۱۰برای پوشش محدوده  (۱)

 ( محاسبه شده است.NTPمیلی متر جیوه ) 76۰گراد و درجه سانتی  25برای دمای  (2)

لیتر بر  ۰.2ساعت با دبی  ۱۰لیتر بر دقیقه، يا  ۰.5ساعت با دبی  ۴لیتر بر دقیقه،  ۱ساعت با دبی  2لیتر ) ۱2۰برای حجم جمع آوری  (۳)

 دقیقه( محاسبه شده است.

 توگرافی گازی.میکرولیتر به کروما ۱میلی لیتر حلال و تزريق  2.۰بازيابی نمونه در  (۴)

لیتر در  ۰.2ساعت با دبی  ۱لیتر در دقیقه، يا  ۰.5دقیقه با دبی  2۴لیتر در دقیقه،  ۱دقیقه با دبی  ۱2لیتر ) ۱2برای حجم جمع آوری  (5)

 دقیقه( محاسبه شده است.

 

 

 

 

 

 

 

 

 حساسیت حاشیه)حد( و تشخیص های محدودیت. 9 جدول                       

حد 

 حساسیت

(REL/LO
D) 

(2) 

LOD  تخمینی

 اتمسفر

(mg/m3) (1) 

LOD  تخمینی

 نمونه

(μg/( )1نمونه) 

LOD  تخمینی

 ابزار

 (ng  بر روی

 ستون(

 ترکیب

 آزينفوس متیل ۰.۰6 ۰.۱2 ۰.۰۰۱2 ۱67

 کلرپیريفوس ۰.۰2 ۰.۰۴ ۰.۰۰۰۴ 5۰۰

 ديازينون ۰.۰2 ۰.۰۴ ۰.۰۰۰۴ 25۰

 ديکروتوفوس ۰.۱ ۰.2 ۰.۰۰2 ۱25

 دی سولفوتون ۰.۰2 ۰.۰۴ ۰.۰۰۰۴ 25۰

 اتیون ۰.۰2 ۰.۰۴ ۰.۰۰۰۴ ۱۰۰۰

 اتوپروپ ۰.۰2 ۰.۰۴ ۰.۰۰۰۴ (۳)

 فنامیفوس ۰.۰7 ۰.۱۴ ۰.۰۰۱۴ 7۱

 فونوفوس ۰.۰2 ۰.۰۴ ۰.۰۰۰۴ 25۰

 مالاتیون ۰.۰5 ۰.۱ ۰.۰۰۱ ۱۰۰۰۰

 متامیدوفوس ۰.۳ ۰.6 ۰.۰۰5 (۳)

 متیل پاراتیون ۰.۰2 ۰.۰۴ ۰.۰۰۰۴ 5۰۰

 میوينفوس ۰.۰6 ۰.۱2 ۰.۰۰۱2 8۳

 مونوکروتوفوس ۰.2 ۰.۴ ۰.۰۰۴ 6۳
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 پاراتیون ۰.۰2 ۰.۰۴ ۰.۰۰۰۴ ۱25

 فورات ۰.۰2 ۰.۰۴ ۰.۰۰۰۴ ۱25

 رونل ۰.۰2 ۰.۰۴ ۰.۰۰۰۴ 25۰۰۰

 سولفروس ۰.۰۳ ۰.۰6 ۰.۰۰۰5 2۰۰۰

 تربوفوس ۰.۰2 ۰.۰۴ ۰.۰۰۰۴ (۳)
لیتر بر  ۰.2ساعت با دبی  ۱۰لیتر بر دقیقه، يا  ۰.5با دبی  ساعت ۴لیتر بر دقیقه،  ۱ساعت با دبی  2لیتر ) ۱2۰برای حجم جمع آوری   (۱)

 دقیقه( محاسبه شده است.

(2) REL  ( ÷  2بر حسب میلی گرم بر متر مکعب )جدولLOD  (.9اتمسفر )جدول 

 RELبدون  (۳)

 

 (2،1)فسفره  آلی ترکیبات تجزیه خصوصیات مورد در نکاتی. 10 جدول                    

-C کروماتوگرافی گازی B- دفع و انحلال A- شیمیایی و فیزیکی 
 ترکیب

 )به ترتیب الفبای انگلیسی(
 آزينفوس متیل )گاتیون*( - - ۳.5.6

 آزينفوس اتیل )گاتیون اتیل( - - 5

 کلرپیريفوس )درسبان*( - - -

 رال*(-کومافوس )کو - - 5

 کروفومات )روئلن*( ۱ ۱.۴ ۱

 دمتون )سیستوکس*( 2.6 5 ۳

 )طیف کش*(ديازينون  - - -

 ، واپونا*(DDVPديکلرووس ) 7 - ۴

 ديکروتوفوس )بیدرين*( - - -

 دايمتوات )سايگون*( ۱ ۱.۴ ۱

 ديوکساتیون )دلناو*( - - -

 سیستون*(-دی سولفوتون )دی 2 - 2

5 - - EPN )*سانتوکس( 

 اتیون - - -

 اتوپروپ )پروفوس*( - - -

 فنامیفوس )نماکور*( ۱ ۱.۴ ۱

 سولفوتیون )داسانیت*(فن  ۳ ۴ -

 فنتیون )بايتکس*( - 5 -

 فونوفوس )ديفونات*( - - -

 ايزوفنفوس )اوفتانول*( ۱ ۱ ۱

 لپتوفوس )فوسول*( - 5 5
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 مالاتیون )سیتیون*( - ۱.۳.۴ -

 مرفوس )فولکس*( ۴  2

 متامیدوفوس )مانیتور*( ۱ ۱.2.۴ ۱.۴

 متیل پاراتیون )پاراتیون متیل( - 5 -

 میوينفوس )فوسدرين*( 6.7 ۱.5 ۳.۴

 مونوکروتوفوس )آزودرين*( ۱ - ۱

 نالد )ديبروم*( 5 - 2

 (R-اکسیدمتون متیل )متاسیستوکس ۳ - ۱.2

 پاراتیون )اتیل پاراتیون( - - -

 فورات )تیمت*( 2.7 - 2

 پیريمیفوس متیل )آکتلیک*( - - ۴

 رونل )فنکلرفوس( - - -

 (TEDPسولفوتپ ) - - -

 سولپروفوس )بولستار*( - - -

۴ 5 7 TEPP 

 تربوفوس )کانتر*( 2 - 2

 تتراکلروينفوس )گاردونا*( - - -

 تريبوتیل فسفات - - 7

 تری فنیل فسفات - - 7

 [(.۳نام تجاری، نام ثبت شده يا علامت تجاری )کتابچه راهنمای مواد شیمیايی مزرعه ]*=                 

 [9(    مشاهدات انجام شده در طول انتخاب و اعتبارسنجی آنالیت های انتخاب شده.]۱)                 

 (    به يادداشت های صفحات بعد مراجعه کنید.2)                 

 تحلیلی های ویژگی مورد در نکاتی. دارد ادامه 10 جدول     

        A شیمیایی و فیزیکی  . 

 اسیدی، از نظر شیمیايی بسیار قطبی.آمید يا فسفورامید، کمی  .۱

 آلکیل تیو اتر، به راحتی به سولفون و سولفوکسید اکسید می شود. .2

 سولفوکسیدها به راحتی به سولفون اکسید می شوند. همچنین از نظر شیمیايی بسیار قطبی است. .۳

 (.DEFبه  Merphosفسفیت، به راحتی در هوا اکسید می شود و به فسفات تبديل می شود ) .۴

 (.Naled to Dichlorvosدی برومید ويسینیال، به راحتی برم زدايی می شود ) .5

 (.trans-mevinphosو  -cis؛ Demeton-Sو  Demeton-Oمعمولاً دو يا چند ايزومر وجود دارد )مانند  .6

 ند.توانند از بین بروها حتی برای مدت کوتاهی بدون درپوش باقی بمانند، مینسبتاً فرار، اگر بستر يا ويال .7
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( از بین می روند. مقادير ناچیزی از ترکیبات pH ≥8کلیات: ترکیبات آلی فسفره به راحتی در شرايط قلیايی خفیف )

روی سطوح شیشه ای قلیايی ممکن است از دست برود. در صورت استفاده از مواد شوينده قلیايی، ظروف شیشه ای بايد 

 پس از شستشو خنثی شوند.

    B .  دفع و انحلال 

افزايش می يابد. حلالیت در   %۱۰متانول يا استون  %۱حلالیت محلول های غلیظ در تولوئن با افزودن متانول  .۱

 هگزان حتی برای محلول های رقیق بسیار نامطلوب است.

بهبود يافت،  %98به  %62تولوئن/استون، بازجذب از فیلترهای فايبرگلاس از  9۰/۱۰به  %۱۰۰با تغییر تولوئن از  .2

 بهبود يافت. %۱۰۱به  %۳۰ی از فیلترهای الیاف کوارتز از بازياب

و دفع در  %88به  %۱6با تغییر فیلترهای الیاف شیشه ای به فیلترهای الیاف کوارتز، بازجذب در تولوئن از  .۳

 بهبود يافت. %99به  %7۰تولوئن/استون از  9۰/۱۰

يا  XAD-2سفره ذکر شده هستند. بازيافت از اين ترکیبات از نظر شیمیايی قطبی تر از ساير ترکیبات ارگانو ف .۴

در بالا  ۳و  2فیلترهای فايبرگلاس يا کوارتز در هگزان ناقص يا وجود نداشت. بازيابی در تولوئن به جز آنچه در 

ها تا سطوح درصد استون باعث بهبود بازيابی همه آنالیت ۱۰ذکر شد، کافی بود. استفاده از تولوئن حاوی 

 بخش شد.رضايت

 ويژگی های بازيابی اين ترکیبات مورد ارزيابی قرار نگرفت. .5

 کلیات:    

وجود هیدروژن اسیدی يا اکسیژن با پیوند دوگانه در هر نقطه از ساختار مولکولی، حلالیت در حلال های غیر قطبی  .۱

 را به شدت کاهش می دهد و دشواری بازيابی از سطوح قطبی و جاذب ها را افزايش می دهد.

فیلترهای فايبرگلاس و جاذب تولوئن برای اکثر ترکیبات در آزمايشات اولیه کافی بودند، اين روش برای  اگرچه   .2

 کاربرد وسیع تری داشت. 9۰/۱۰ترکیبات قطبی تر با استفاده از فیلترهای الیاف کوارتز و جاذب تولوئن/استون 

خ آشکارساز فتومتريک شعله قويتری برای انجام شد، پاس 9۰/۱۰هنگامی که تزريق در تولوئن يا تولوئن/استون  .۳

تی بوتیل -تر )مانند متیلن کلريد، کلروفرم، متیلهايی با نقطه جوش پايینحلال ترکیبات آلی فسفره مشاهده شد.

بخشی کمتری های کروماتوگرافی گازی رضايتاتر و اتیل استات( دارای قدرت دفع مناسب تا خوب بودند، اما پاسخ

 ها نشان دادند.را برای آنالیت

 

 

    C .کروماتوگرافی گازی 

کروماتوگرافی ضعیف ممکن است ناشی از ستون ها يا پورت های تزريق کثیف يا غیرفعال شده باشد.. پلاگ های  .۱

پشم کوارتز تمیز که در آستر پورت تزريق شده اند از پشم شیشه سیلانیزه شده در کاهش افت در درگاه تزريق 

 موثرتر هستند.

خريب يا اکسیداسیون آنالیت ها قبل از تزريق، در درگاه تزريق، يا در حین جداسازی کروماتوگرافی روی ستون اگر ت .2

 اتفاق بیفتد، ممکن است پیک های متعدد، جابجا شده، نامنظم يا با دنباله شديد در کروماتوگرام مشاهده شود.

 پیک های متعددی ممکن است به دلیل وجود ايزومرها مشاهده شود. .۳
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 در زمان شستشوی کوتاه، اگر دمای فر خیلی بالا باشد، ترکیب ممکن است همراه با حلال شسته شود. .۴

در زمان شستشوی طولانی، اگر زمان اجرا خیلی کوتاه باشد، ستون يا پورت تزريق خیلی خنک باشد، همچنین در  .5

ز شود، ممکن است ترکیب از بین حالت تزريق بدون شکاف يا تزريق مستقیم، اگر شیر اسپلیت ونت خیلی زود با

 برود.

 شسته نشد، اگرچه آزينفوس اتیل شستشو داه شد. DB-1701آزينفوس متیل از  .6

استانداردهای داخلی بالقوه: در صورت انتظار چندين آنالیت، تری فنیل فسفات مطلوب تر است، زيرا فرار کمتری  .7

 کمتری دارد، شسته می شود.دارد و در ناحیه ای از کروماتوگرام که آنالیت های رقیب 

 

 هوا در فسفره آنالیز ترکیبات ارگانو های سایر روش. 11 جدول                    

 مستند شماره روش ترکیب/ ترکیبات ارگانوفسفره

 ،O -کلرپیريفوس، دمتون

 ، ديازينون،S -دمتون 

 دايمتوات، مالاتیون،

 پاراکسون و پاراتیون

 AEC&T (۱)  

 پاراتیون

 TEPP (DDVP) ديکلرووس

 تری بوتیل فسفات

 تری اورتوکرسیل فسفات

 تری فنیل فسفات دمتون

EPN 

 پاراتیون

 میوينفوس

 رونل

 مالاتیون

v. ۱ P&CAM ۱58 

v. 5 P&CAM 295 

v. 6          P&CAM ۳۳6 

v.۳ S 2۰8 

v.۳ S 2۰9 

v. ۳ S 2۱۰ 

v. 6 S 28۰ 

v.۳ S 285 

v. ۳ S 295 

v. 6 S 296 

v. 6 S 299 

v. ۳ S ۳7۰ 

NMAM ويرايش دوم ،
(2) 

 TEPP میوينفوس

EPNمالاتیون و پاراتیون ، 

 دمتون

25۰۳ 

25۰۴ 

5۰۱2 

55۱۴ 

NMAM ويرايش ،
 (۳چهارم. )

 کلرپیريفوس، ديازينون،

 و  DDVPپاراتیون، 

 مالاتیون

62 OSHA A.M.M. (۴)  
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 آزينفوس متیل

 مونوکروتوفوس

 کومافوس کروفومات

 فونوفوس پیريمیفوس

 متیل ديکروتوفوس

 سولپروفوس دی سولفوتن

 متیل پاراتیون

PV2087 
PV2045 
PV2134 
PV2015 
PV2027 
PV2071 
PV2099 
PV2037 
PV2105 

PV2112 

های تايید شده روش

 OSHA (5)نسبی 

 in Arch. Environ. Contam. & Toxicol .[  .۱۱]هیل و آرنولد  (۱)

 [7. ] ۱-7جلدهای ، ويرايش دوم، NIOSHراهنمای روشهای تحلیلی  (2)

 [8، ويرايش چهارم. ]NIOSHراهنمای روش های تحلیلی  (۳)

 OSHA[ .۱2]کتابچه راهنمای روشهای تحلیلی  (۴)

 )رجوع به نام ماده مورد نظر(. OSHAهای تايید شده نسبی روش (5)

 

 فسفره ارگانو ترکیبات برای اسپایک غلظت های. 12 جدول

 (mL) حجم

 10محلول ذخیره 

میلی گرم در میلی 

لیتر مورد نیاز برای 

 میلی لیتر 10تهیه 

SS-1 

مجموع 

میکروگرم 

( در 1اسپایک)

 RELسه برابر 

مجموع 

میکروگرم 

( 1اسپایک)

 در
1 x REL 

مجموع 

میکروگرم 

 ( در1اسپایک)
1/3 x REL 

مجموع 

میکروگرم 

 ( در1اسپایک)
1/10 x REL 

مجموع 

میکروگرم 

 ( در1اسپایک)
1/30 x REL 

 ترکیب

 آزينفوس متیل ۰.8 2.۴ 8 2۴ 72 ۰.8

 کلرپیريفوس ۰.8 2.۴ 8 2۴ 72 ۰.8

 ديازينون ۰.۴ ۱.2 ۴ ۱2 ۳6 ۰.۴

 ديکروتوفوس ۱.۰ ۳ ۱۰ ۳۰ 9۰ ۱.۰

 دی سولفوتون ۰.۴ ۱.2 ۴ ۱2 ۳6 ۰.۴

 اتیون ۱.6 ۴.8 ۱6 ۴8 ۱۴۴ ۱.6

 اتوپروپ ۰.۴ ۱.2 ۴ ۱2 ۳6 ۰.۴

 فنامیفوس ۰.۴ ۱.2 ۴ ۱2 ۳6 ۰.۴

 فونوفوس ۰.۴ ۱.2 ۴ ۱2 ۳6 ۰.۴

 مالاتیون ۴ ۱2 ۴۰ ۱2۰ ۳6۰ ۴.۰

 متامیدوفوس ۰.8 2.۴ 8 2۴ 72 ۰.8

 متیل پاراتیون ۰.8 2.۴ 8 2۴ 72 ۰.8

 میوينفوس ۰.۴ ۱.2 ۴ 2۴ ۳6 ۰.۴

 مونوکروتوفوس ۱.۰ ۳ ۱۰ ۳۰ 9۰ ۱.۰

 پاراتیون ۰.2 ۰.6 2 6 ۱8 ۰.2



41 
 

 فورات ۰.2 ۰.6 2 6 ۱8 ۰.2

 رونل ۴ ۱2 ۴۰ ۱2۰ ۳6۰ ۴.۰

 سولفروس ۴ ۱2 ۴۰ ۱2۰ ۳6۰ ۴.۰

 تربوفوس ۰.۴ ۱.2 ۴ ۱2 ۳6 ۰.۴

۴y ۳x x x/۳ x/۱۰ x/۳۰ 
عمومی )برای 

(2.۳لیتر( ) ۱2۰  

 میلی لیتر محلول بازيافت برای استانداردهای کالیبراسیون مايع. 2میکروگرم کل در هر نمونه، برای محیط های اسپايک شده، يا در هر  (۱)

 .y ،mg/mL = REL ،mg/m3 x 4 m3/mLلیتر/نمونه؛ و  x 120، میکروگرم/لیتر REL، میکروگرم/نمونه = xکه در آن  (2)

در محاسبات استفاده کنید )فرض می کنیم که حجم جمع آوری در اين موارد به  x REL ۱۰/۱، از  REL > 1 mg/m3برای تمام  (۳)

 لیتر باشد(. ۱2لیتر  ۱2۰جای 

 

 ها بستر نمودن اسپایک. 13 جدول                        

اندازه سرنگ  (2حجم اسپکینگ )

 ترجیحی

 (1سطوح اسپکینگ ) محلول اسپکینگ

 (REL )کسری از

۱/۳۰x REL SS-۰.۱ 5۰ μL ۱۰ μL 

۱/۱۰x REL SS-۰.۱ 5۰ μL ۳۰ μL 

۱/۳x REL SS-۱ 5۰ μL ۱۰ μL 

۱ x REL SS-۱ 5۰ μL ۳۰ μL 

۳x REL SS-۱ ۱۰۰ μL 9۰ μL 

 .8، جدول «محدوده کاری»مربوط به مقادير درون ستون لیتری. محدوده  ۱2۰برای حجم  (۱)

میلی  2میلی لیتری در بالون ژوژه  2برای آماده سازی استاندارد کالیبراسیون مايع، حجم مشخص شده را به محلول بازيافت  (2)

 Spiking» شده در ستوناند، حجم مشخصاسپايک شده RELهای کنترل آزمايشگاهی که در لیتری اضافه کنید. برای نمونه

Volume »گیر اعمال کنید؛ در دو نسخه انجام دهید. برای تعیین راندمان دفع، حجم مشخص شده را را در قسمت جلويی نمونه

 گیر اعمال کنید. هر يک از پنج سطج را در سه تکرار انجام دهید.در بخش جلويی نمونه
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 فسفره یآل باتیساختار ترک: ۱شکل 
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 OVS-2بردار : نمونه2شکل 

 فسفر یآل باتیترک یکروماتوگرام معمول: ۳شکل 

 میکرومتر ۰.25متر، قطر فیلم میلی ۰.۳2متر، قطر داخلی  ۳۰شده؛ به طول : مويین، سیلیس ذوبستون

 قهیگراد در دقیدرجه سانت ۳.۰، گرادیدرجه سانت 275تا  8۰ريزی دمايی: برنامه

 (x ۰.۰۰6(، و مالاتیون و رونل )هردو x REL ۰.۰6نايوش، بجز سولفروس ) x REL ۰.6ها: غلظت آنالیت

 پاراتیون و فورات     لیتر   میکروگرم بر میلی ۱.8   

 همه ديگر ترکیبات     لیتر   میکروگرم بر میلی ۳.6   

 ونیپارات لیو مت دوفوسیمتام فوس،يریکلرپ ل،یمت نفوسيآز  لیتر   میکروگرم بر میلی 7.2   

 و مونوکروتوفوس کروتوفوسيد  لیتر   میکروگرم بر میلی 9.۰   

 فسفات لیفن یترلیتر   میکروگرم بر میلی ۱۴.۰   
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 لیتر    اتیونمیکروگرم بر میلی ۱۴.۴   
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 تروژنین یآل یهاکشآفت

ORGANONITROGEN PESTICIDES 

 56۰۱ :روش شماره

 :    انتشار تاریخ

25-۰2-2۰۱6  

CAS:    ۱جدول                    RTECS:  ۱جدول  

                   ۱شکل :        شیمیایی فرمول

 ۱جدول            :مولکولی وزن

متومیل، اگزامیل، آلديکارب، بنومیل، کاپتان، کارباريل، کاربن دازيم، کربوفوران، کلروپروفان، ديورون، فورمتانت، متیوکارب، : مترادف اسامی

 پروفام، پروپکسور، تیوبن کارب

 ۱جدول :   هاویژگی

 کامل  :ارزیابی نوع

 مواجهه مجاز ودحد

OSHA:  ۱جدول 

NIOSH:  ۱جدول 

 سنجش

 UVآشکارساز  – HPLC :سنجش روش

 (مراجعه کنید ۱ به جدول) ارگانونیتروژن هایکشآفت :آنالیت

 آمین اتیلتری آبی بافر) استخراج محلول لیترمیلی 2 :استخراج

  PHاستونیتريل ) درصد در 2/۰مولار با درصد حجمی   ۱/۰فسفات 

 (7.۱ تا 6.9

 میکرولیتر 5 :تزریق حجم

 تری مولار ۰.۰2 در محلول آبی پروپانول-۱ درصد A: 2 متحرک فاز

 (7.۱ تا PH  6.9) فسفات آمین اتیل

 استونیتريل در پروپانول-۱ درصد B: 2 متحرک فاز

 5 درصد 95در  ،دقیقه ۳۰ درصد در 95تا  B ،۳ فاز متحرک :برنامه

 داريد نگه دقیقه

قطر  مترمیلی ۳.9 طول ومتر  سانتی C18، ۳۰ :استخراج ستون

 (مراجعه کنید ۳به جدول) محیط دمای ؛داخلی

 نانومتر 225 و 2۰۰ در محدوده UV آشکارساز :آشکارساز

 استاندارد آنالیت در مايع جداسازی های توسط  محلول :کالیبراسیون

 مراجعه شود 2به جدول  :گستره

 مراجعه شود 2به جدول  :(LOD) تشخیص حد

 مراجعه شود 2به جدول  :() روش دقت

 

 بردارینمونه

فیلتر  :OVS-2لوله ) جامد/فیلتر جاذب حاوی لوله :بردارنمونه

 XAD-2گرم جاذب میلی 27۰، با متریمیلی ۱۳الیاف کوارتزی 

 )گرم در بخش عقبی میلی ۱۴۰در قسمت جلويی و 

 لیتر در دقیقه ۱ تا ۰.۱: دبی

 (کنید مراجعه 2)به جدول  استمتغیر :  نمونه حجم حداقل

 لیتر ۴8۰:  نمونه حجم حداکثر

 معمولی:  نمونه انتقال روش

درجه سانتیگراد  -۱2روز در دمای  ۳۰حداکثر :  نمونه ماندگاری

 درجه سانتیگراد 2۴روز در دمای  7و 

 بردارینمونه شاهد در هر سِت نمونه ۱۰تا  2: شاهد هاینمونه
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 های ویژهاحتیاط

و همینطور تماس پوستی با  گردوغبار يا بخار استنشاق از :هاکشآفت

 لباس و دستکش از اين مواد با کار هنگام. کنید ها اجتنابکشآفت

ها خودداری پوستی با حلال تماس از :هاحلال. کنید استفاده مناسب

. کنید کار زير هود و در نگیرندقرار  شعله درمعرضمراقب باشید و  کنید

 بوتیل سیانات-ان. کنید خودداری پوستی تماس از :فسفریک اسید

 .اجتاب کنید پوستی با آن تماس از ايجاد حساسیت کند و  است ممکن

 صحت

 رجوع شود( 2)به جدول : مطالعه محدوده

 رجوع شود( 2)به جدول : تورش

 رجوع شود( 2)به جدول : () کلی دقت

 رجوع شود( 2)به جدول :  صحت

 کاربرد

 با انجام رقیق سازی های(. 2 جدول)است  OSHA PEL برابر استاندارد ۱۰ تا ۰.5 از اکسامیل و کربوفوران رب،اآلديک برای محدوده کاری

 ريسا نییتع یممکن است برا ، پس از ارزشیابی،روش نيا[. ۱] قرار داد تحت پوشش را OSHA هایPEL برابر 2 تا ۰.۱ میتوانمناسب 
 ،یدیاس یهاکشعلف دها،یلی، مانند استانUV یکروموفورها یدارا یهاکشاز آفت یعیوس فیط یبرا نیز و تروژنیارگانون باتیترک

 .های اوراسیل کاربرد داشته باشدکشآفت و هانيآزیتر دها،یها، سولفوناماوره لیسولفون دها،یرتروئیها، پها، فنلارگانوفسفره
 

 گرهامداخله

-مداخله وجود داشته باشند. زيادی گرهایمداخله ، ممکن استترکوتاه های موج در طول UV پاسخ وسیع آشکارساز دلیل به در اين روش

 نیتروژن ترکیبات ،(هافتالات ديالکیل) هاکنندهنرم ،(BHT) هااکسیدانآنتی ،(تولوئن و کلروفرم) هاحلال گرهايی که وجود دارند شامل
 آترازين، ،D-2،۴) ها کش آفت ساير ،(آمین اتیل تری در مثال عنوان به) HPLC هایمعرف در موجود های ناخالصی ،(کافئین و نیکوتین)

شود که برای می توصیه. است شده آورده ۴ جدول در ماندگاری هایزمان. هستند (نفتول-۱) کشآفت هیدرولیز محصولات و( ... و پاراتیون

 تايید شده استفاده شود. هایهای مجهول از تکنیکترکیب
 های دیگرروش

 ؛[۳]کارباريل  5۰۰6 ؛[2] کارباريل S 27۳: باشد ها کش های قديمی ارزيابی و اندازه گیری  آفت جايگزينی برای روش است ممکن متد اين

6۳ OSHA اين متدها را  سازمان ؛[۴]آلديکارب  7۴ و کارباريلOSHA  ارائه کرده است کشآفت چندين به منظور استفاده موقت برای 

. ]6 [و مکساکاربات آورده است  فولپت ترکیب کاپتان، برایرا  TO-10 روش محیط زيست ايالات متحده آمريکا از آژانس حفاظتو  ؛[5]
هوا  کمتر در مقابل جريان مقاومت با آن و مزيتهای اين جاذب، راحتی کار که[ 7] است آرنولد و هیل وسیله به شبیه OVS-2 شکل لوله

 است.
 تجهیزات

 از شدهپر( OVS-2 لوله) OSHA چندکاره بردارنمونه: ربردانمونه. 1
و قطر   مترمیلی ۱۱با قطر داخلی  ای،آن شیشه رزين که جنس

آن دارای  خروجی قسمت متر،میلی 5۰ با طول مترمیلی ۱۳خارجی 

 بخش جلويی متر طراحی شده است.میلی 25 متر و طولمیلی 6قطر 
 که است 2۰/6۰ با مش XAD-2 جاذب از گرممیلی 27۰ حاوی لوله

يک  و مترمیلی ۱۰-9 با قطر خارجی کوارتز توسط يک فیلتر الیاف

 داشته نگه محل خود در  (PTFE) تترافلوئورواتیلنپلی تفلون حلقه

 جنس فوم از لايه نازک استفاده از يک است و اين قسمت با شده
 XAD-2 گرممیلی ۱۴۰ جاذب که حاوی قسمت عقبی از اورتانپلی

 اورتانپلی فوم لايه يک توسط عقبی جاذب بخش. شود می جدا است

 تجاری صورت جاذب به اين لوله. شودمحل خود نگه داشته می در

 مواد شیمیایی مصرفی

 فهرست ۱ جدول درکه  سولفنامید و اوره ،کاربامات هایآنالیت. 1
 *آنالیزدرجه  استوفنون، و استانیلید داخلی استانداردهای. اندهشد

 *UVدرجه  ،استونیتریل. 2

 *HPLC درجه ،متانول. 3
 2نوع ASTM ،دیونیزه مقطر آب. 4

 *UV درجه ،پروپانول-1. 5

 *بوتیل ایزو سیانات-ان. 6

 درجه ۴ تا ۰در دمای  .*HPLCدرجه  ،(TEA) اتیلامین یتر. 7

 تر در قفسه، طولانی نگهداری برای و شود نگهداری در يخچال سانتیگراد

 [.8 ،۱]ذخیره گردد  نیتروژن تحت جريان

 بالاتر. يا ACS، با درجه 85 وزنی کمتر از با درصد ارتوفسفریک اسید. 8
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 فايبرگلاس فیلترهای با OVS-2 هایلوله. است در بازار موجود

 دسترس در بازار تجاری صورت به دارند و جداسازی برابر راندمان

 .هستند
 به همراه دقیقه در لیتر ۱ تا ۰.۱ دبی :فردی برداری نمونه پمپ. 2

 بدون اثرات جانبی. و انعطافقابل لوله رابط

 دو اختلاط به قادر که (HPLC) بالا کارایی با مایع کروماتوگراف. 3
تا  کردنپمپ قابلیت بايد. است خطی گراديان يک در متحرک فاز

 میلی ۳۰۰ طول به ستونی بتواند تا باشد داشته را psi ۴۰۰۰ فشار

 ايجاد کند. متر

در صورت نگهداری . میکرولیتری 5 تزريق قابلیت با :اوتوسمپلر. 4
 محلول در( 4PO-TEA) يخچال ممکن است ماده نگهدارندهدر 

 **شود. حذف جداسازی

 :آنالیز هایستون. 5
-میلی 3.9، (C18)ستون غیرفعال اکتاد سیلسیلیل  : اولیه ستون. آ

 میکرومتر  5 ، سايز ذرهطول مترمیلی ۳۰۰ قطر داخلی، متر

 متر،میلی  x 25۰ ۴.6سیلیکا، ستون  سیانوپروپیل: ثانويه ستون .ب

 .میکرومتر 5 ذره سايز
 **آنالیز ستون مواد حاوی :محافظ ستون. 6

-سانتی ۱ دارای ورودی به طول يک سلول با :فرابنفش آشکارساز. 7

 (نانومتر 225 و 2۰۰) موج طول دو پايش همزمان به قادر که متر
 .است

 نموگیر هایويال. PTFEی درپوش پیچ با لیترمیلی ۴: هاویال. 8

 اتیلن يا پلی های پیچی درپوش با HPLC لیترمیلی 2 خودکار

PTFE. 
 برای 2.5يا  -۱ .لیتریمیلی 2.5 و ۱ ،۰.۱ ،۰.۰5 ،۰.۰۱: سرنگ. 9

 فیلتراسیون.

 .لیتریمیلی ۱۰۰۰ و 5۰۰ ،۱۰۰ ،5۰ ،25 ،۱۰ ،5 ،2 هایژوژهبالن. 10
 میکرومتر PTFE  :0.45جنس  سرنگ فیلتر. 11
 انبرک. 12

 .دقیقه در دور ۱۰ تا 5 قدرت با کوچک ويال يا دهنده لولهتکان. 13

14 .PHمتر. 

 .لیترمیلی 25 لیتر،میلی ۱۰ ،مدرج سیلندرهای. 15
 مصرفی شیشه ،پیپت. 16

[ و ۱۴، ۱۳کمتر ] یماندگار یهاحجم ،مرده کم یهاحجم **

 .دهندی[ م۱5وضوح بهتر ]

 و( 4PO-TEA) فسفاتآمین متیلتری نگهدارنده. استخراج محلول. 9

 گردد. تهیه به صورت جداگانه داخلی استاندارد های محلول

-تری لیترمیلی 1.4 مولار:   0.1فسفاتآمین متیلمحلول نگهدارنده تری. آ

کردن با اضافه. کنید حل ديونیزه آب لیترمیلی 9۰ در را آمین متیل

 کاهش دهید و توسط( ±۰.۱) 7 آن را تا میزان pH فسفريک، اسید
 لیترمیلی ۱۰۰ به را سپس حجم آن .ثبت کنید متر کالیبرهpH يک

 .کنید نگهداری يخچال در و درپوش آن را محکم بسته. برسانید

[. 9] نکنید استفاده نگهدارنده عنوان به کلرواستیک اسید از: توجه
 .است ناپايدار کلرواستیک اسید در حضور ترکیب ماده فورمتانات

 گرممیلی ۱۰۰. لیترمیلی بر گرممیلی 5 داخلی استاندارد مادر محلول ب.

 محلول لیترمیلی 2۰به  انتخاب کرديد را داخلی که استاندارد هر از

درپوش آن را گذاشته . کنید حل استونیتريل در کنید و موردنظر اضافه
 گردد. نگهداری سانتیگراد درجه -۱2±۱ دمای در و
 فسفاتآمین متیلمحلول تری از لیترمیلی ۱ نهايی: استخراج محلول. ج

4PO-TEA يک به را داخلی استاندارد محلول مادر از لیترمیلی ۱2 و 
 به استفاده از استونیتريل با. کنید اضافه لیتریمیلی 5۰۰ بالن ژوژه

 متیلمولار محلول تریمیلی 0.2غلظت . کنید موردنظر رقیق حجم

لیتر میلی در میکروگرم ۱2۰ و ،درصد ۰.2= آب ،TEA آمین

به  سانتیگراد درجه ۴ تا ۰ دمای در روز ۳۰ تا. داخلی استانداردهای
 ماند. باقی می صورت پايدار

 هرلیتر: میلی در گرممیلی 5 ،آنالیت مشخص برای مادر هایمحلول. 10

 بنومیل برای. کنید اضافه استونیتريل به جداگانه بالن ژوژه در را آنالیت
 5۰/5۰ درصد حجمی. کنید استفاده کلرايد متیلن از کاربندازيم و

 دمای اين محلول در .کنید استفاده فورمتانات يا استونیتريل/متانول

 پايدار روز ۳۰ تا هامحلول) شود نگهداری سانتیگراد درجه -۱±۱2

 .(هستند
 نظرمورد هایآنالیت از های مادرمحلول :کالیبراسیون مادر محلول. 11

بالاترين غلظت استاندارد تولید  تا کنید ترکیببالن ژوژه  يک در را

 (.شودمی پیشنهاد لیترمیلی بر میکروگرم ۴8۰ تا ۱2۰) گردد
 ترکیب مشابه استاندارد محلول يک در را کاربندازيم و بنومیل: توجه

 .ببینید را ضمیمه[. ۱2-۱۰] نکنید

 مربوط به آنالیت مادر هایمحلول: کیفیت محلول اسپایک کنترل. 12
کنید  اضافه استونیتريل به رنج آنالیز آزمايشگاهی در هايیغلظت با را

 از زمان قبل تا سانتیگراد درجه -۱2±۱ دمای تحت فريزر و آن را در

 .کنید نگهداری کردناسپايک

 .باشند داخلی استاندارد دارای نبايد اسپايک های محلول: توجه
-تری لیترمیلی 2.8 و پروپانول-۱ لیترمیلی A   20 .متحرک فاز. 13

يونیزه  دی آب ريخته و توسط لیتری ۱ بالن ژوژه يک در را آمین متیل
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متر، PHو توسط  فسفريک کردن اسیدبرسانید سپس با اضافه حجم به

PH تنظیم کنید.( ±۰.۱) 7.۰ آن را روی 

 فسفاتآمین متیلمولار تری ۰.۰2 درصد، 2 پروپانول-۱: نهايی غلظت

4PO-TEA .حباب های گاز را بگیريد. استفاده از قبل 
بالن  يک در را پروپانول-۱ لیتر از محلولمیلی B  2۰ .متحرک فاز. 14

 از قبل. برسانید حجم به و کنید اضافه استونیتريل به لیتری ۱ ژوژه
 های گاز را بگیريد.حباب استفاده

 کنید مراجعه ويژه احتیاطی اقدامات به*

 

 بردارینمونه

  بردار را به پمپ وصل کنید.ست نمونه يک فردی را کالیبره کنید. درهنگام کالیبراسیون یبردارنمونههای پمپ. ۱

پايین  بزرگ به سمت قسمت عمودی که صورت به بردارنمونه. کنید وصل فردی یبردارنمونه پمپ به انعطافقابل هایلوله با را بردارنمونه. 2

 .دهید قرار کارگر تنفس ناحیه باشد در
 یهوا باشد. میزان حجم لیتر ۴8۰ شده تا برداری هوای نمونه حجم لیتر در دقیقه باشد و حداکثر ۱ و ۰.۱ بین دبی برداریبرای نمونه. ۳

 ثبت کنید. را احتمال ايجاد آن وجود دارد يا شدهايجاد تداخل که هرگونه و کنید برداری را ياداشتنمونه

 .کنید بندیبسته ونقلحمل برای صورت ايمن به و بپوشانید را بردارنمونه انتهای دو هر پلاستیکی های درپوش با. ۴
 سازی نمونهآماده

 انتقال لیتریمیلی ۴ ويال يک به را جاذب جلويی را جدا کنید، بخش PTFE نگهدارنده فیلتر و حلقه. برداريد بزرگ انتهای از را درپوش. 5

 .کنید ديگر منتقل لیتریمیلی ۴ ويال يک به پشتی رزين همراه به را اورتانپلی فوم لايه. دهید

هر يک  به داخلی به همراه استانداردهای واجذب را حلال لیترمیلی 2 لیتری،میلی 2 پیپت يا لیتریمیلی 5 يا 2.5 سرنگ يک از استفاده با. 6
 ها را بگذاريد.ويال درپوش. کنید ها اضافه ويال از

 .هم بزنید دقیقه ۴5 تقريباً مدت دور بر دقیقه به ۱۰ تا 5 با قدرت انتها به صورت انتهارا به  هاويال. 7

 .کنید منتقل لیتریمیلی 2 اتوسمپلر ويال يک به میکرومتری 0.45اتیلن تترافنلپلی فیلتر مايع را با استفاده از يک از کمی مقدار. 8

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 تعیین کنید. انتخابی کروماتوگرافی شرايط و ستون از استفاده با موردنظر را هایآنالیز ترکیب برای ماند زمان. 9

 دهد انجام دهید. می ها را پوششتجزيه آنالیت گستره که کاری استاندارد شش حداقل با به صورت روزانه و کالیبراسیون را. ۱۰

 داخلی استاندارد حاوی جداسازی بالا توسط محلول سطج کالیبراسیون استاندارد محلول از مقاديری کردنرقیق با را استانداردهای کاری. آ
 همچنین يک محلول جداسازی شاهد برای کالیبراسیون تهیه کنید.. کنید تهیه بالن ژوژه يک در

 (.ببینید را 8 مرحله) کنید فیلتر آنالیز برای را شاهد و ب. بخشی از محلول استاندارد

 (.۱۴ تا ۱2 مراحل)را با هم آنالیز کنید  آزمايشگاهی کنترل هاینمونه و شاهد هاینمونه ،ی اصلیهانمونه. ج
غلظت ترکیب بر حسب  در برابر داخلی استاندارد پیک مساحت به ترکیب پیک مساحت نسبت) رسم کنید منحنی کالیبراسیون يک .د

 .(میکروگرم

به اندازه کافی بالا باشد انجام اين  HPLC سیستم و تزريق دستگاه دقت اگر اما ،[6 ،۱] شودمی توصیه داخلی استاندارد يک از استفاده :توجه

 .است اختیاری مورد

 ها نمونه از درصد ۱۰ میزان به هانمونه هر يک از ست با را( LCS) آزمايشگاهی کنترل هاینمونه و( DE) راندمان جداسازی هاینمونه. ۱۱

 .کنید آماده
 مشخصی از حجم. برداريد( حلقه پشت شدنفتیله از جلوگیری برای) بردارینمونه لوله بزرگ انتهای از را PTFE نگهدارنده حلقه و درپوش. آ

 .کنید پخش کوارتز الیاف فیلتر روی را کالیبراسیون محلول
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 ۱ جريان هوای کمتر از با خلاء پمپ يک به را گیرنمونه بود، نیاز بیشتر از آن اگر. نکنید اسپايک میکرولیتر ۳۰ تا ۱5 از بیش بار هر :توجه

 چند مقدار، هر بین حلال تبخیر برای. کنید استفاده میکرولیتری ۳۰ تا ۱5 مقادير در را يکااسپ محلول سپس کنید، وصل دقیقه در لیتر
 روی بر است ممکن بیشتر يا درصد 5)های لوله به سمت بخش عقبی جلوگیری کند طول کناره شدن درکنید تا از فیتیله صبر دقیقه

 (.کند رسوب لوله هایديواره

 .بماند ساعت يک حداقل دهید اجازه و بگذاريد درپوش .ب

 .کنید آنالیز نگهداری زمان تا آنها را و کنید های اصلی آمادهنمونه رسیدن هنگام را LCS آزمايشگاهی کنترل هاینمونه :توجه

 شاهد تهیه کنید. عنوانبه علامت بدون بردارنمونه يک. ج
 (.۱۴ تا ۱2 مراحل) کنید آنالیز مايع استانداردهای و شاهد اصلی، هاینمونه باهمراه  د.

 سنجش

 2۰۰ موج طول بر روی صفحه نمايش دو. کنید تنظیم ۳ جدول در شده ذکر شرايط و سازنده هایتوصیه براساس را مايع کروماتوگراف. ۱2

 .کنید انتخاب را تریخاص موج طول با UV طیف مدنظر، هایوجود آنالیت صورت در. کنید انتخاب نانومتر را 225 و
 .کنید مراجعه ۴ جدول به مدنظر هایآنالیت تقريبی ماند هایزمان برای اتوسمپلر. با نمونه تزريق. ۱۳

 و مجددا کرده رقیق داخلی استانداردهای حاوی واجذب محلول با استاندارد کاربردی بیشتر باشد، گستره مساحت از پیک مساحت اگر: توجه

 .کنید اعمال محاسبات در را مناسب ترقیق ضريب. کنید آنالیز
 همان در داخلی استاندارد پیک مساحت بر را آنالیت پیک مساحت. کنید محاسبه را داخلی (های) استاندارد و( ها) آنالیت پیک مساحت. ۱۴

 .کنید تقسیم کروماتوگرام

 محاسبات

 عقبی بخش ،(fW) جلويی جاذب بخش و نمونه فیلتر در موجود آنالیت( DE برای راندمان واجذب شده تصحیج) )میکروگرم(، جرم. ۱5
 . کنید تعیین را توسط منحنی کالیبراسیون( bB) پشتی شاهد و( fB) جلويی جاذب شاهد های قسمت و ،(bW) جاذب

 :(L( برحسب )Vشده ) برداری نمونه هوای حجم در 3mg/mبر حسب  آنالیت ( هرCغلظت ) محاسبه. ۱6

𝐶 =
𝑊𝑓 + 𝑊𝑏 − 𝐵𝑓 − 𝐵𝑓

𝑉1!
, 𝑚𝑔/𝑚3 

 3mg/m≈ g/ml µنکته: 

 

 تائیدیه روش

توان ماهیت جايگزين می ستون يک در آنالیز با استفاده از نباشد، مشخص ترکیب يک نوع که وقتی .جایگزین شرایط با نگهداری زمان

 ستون يک بر روی مجدد آنالیز با شود، انجام غیرفعال پايهoctadecylsilyl (C18 )ستون  روی اولیه آنالیز اگر ترکیب را شناسايی کرد.

 جايگزين شرايط برای را 9 جدول) ممکن است نوع ترکیب مشخص گردد متانول/آب متحرک محلول فاز تغییر با يا سیلیکا، سیانوپروپیل
 ناشناخته هایآنالیت شناسايی برای. ذکر شده است ۴ جدول شرايط آن در  و ستون نوع هر برای تقريبی ماند هایزمان(. ببینید شده توصیه

  .استگزينه مناسبی ( شرايط خاصی از مجموعه برای نگهداری هایشاخص) نسبی ماند استفاده از  زمان

UV نوع ترکیب موردآزمايش مشخص می شود. وجود( صورت )در مرجع هایطیف با ناشناخته هایطیف مقايسه طريق از .جرمی طیف یا 

 توان بامی را آريل کاربامات(-مخصوصا او) ترکیبات از برخی. آيدبه دست می تايید از متوسطی مقدار های نسبی،پاسخ با استفاده از نسبت

 .کرد تايید HPLC/MS توسط و يا GC های آنالیز ستون و شده غیرفعال تزريق به شدت هایپورت با GC/MS از دستگاه استفاده

 

 روش ارزیابی

 ارزيابی لیتری 2۴۰ با حداکثر حجم هوای هاینمونه با سانتیگراد درجه 25 دمایدر  2 جدول در شده مشخص هایمحدوده در روش اين

 برای انجام .گرفتندقرار  مورد آزمايش درصد 8۰ و ۱5نسبی  با رطوبت گراد سانتی درجه ۳۰ و ۱۰ در شرايط دمايی ها نمونه. شده است

 از ساعت چهار مدت به دقیقه در لیتر ۱ سرعت هوا با شد که دقت بردارنمونه هایجاذب برداری از هوا بر سطجها روی نمونهآزمايش اين
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 مشاهده رطوبت/دما بر اساس گیرینمونه عملکرد در داری معنی تفاوت در نتايج به دست آمده هیچ. شود عبور داده برداروسیله نمونه داخل

گیری از شد. ارزيابی کلی اين روش نمونه محیط انجام نسبی رطوبت و دما شرايط ماندگاری اين روش در و بردارینمونه دقت ارزيابی. نشد

و  گراد سانتی درجه 25 دمای محدوده در مدتبلند  نمونه گیری از پس بازيابی درصد میانگین و صحت تورش، گیری،اندازه جمله دقت
میکروگرم جاذب پر شده  ۴8۰در نمونه برداری که با استفاده از  لوله های جاذب که با . است شده ارائه 2 جدول در لیتری 2۴۰ حجم هوای

، در LOD/LOQنمونه مشاهده نشد. برای تخمین  نشتلیتر در دقیقه انجام شد، در لوله جاذب  ۱است و به صورت هشت ساعته با دبی 

های آن بر روی يک شد و پاسخ آنالیزهای اسپايک شده يک سری استانداردهايی تهیه شد که پس از آن اين فیلترها سه مرحله روی فیلتر
برآورد شده و  NIOSHسازمان  SOP 018( بر اساس روش LOQ) سازیکمی( و حد LODمنحنی درجه دوم قرار گرفتند. حد تشخیص )

 [.۱به اشتراک گذاشته شده است ] NIOSHسط سازمان ارائه شده است. معیارها ارائه شده تو 2در جدول 
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: اطلاعات کلی1جدول   

 مواجههحد 

(3mg/m) 

حلالیت 

در آب 

(g/l) 

 خصوصیات
وزن 

 ملکولی
 اسم ماده/ مترادف فرمول

 
6 @ 25 

°C 

 

 3.9 فشار بخار ;C° 100-99 دمای ذوب

mPa 

(2.9x10-5 mm Hg) @ 25 °C; 
LD50 1 mg/kg 

190.3 

 

C7H14N2

O2S 

 

 آلديکارب

CAS# 116-06-3 

RTECS UE2275000 

OSHA 5.0 

(resp) 

 

0.002 @ 

25 °C 

 

 فشار بخار ;decomposes دمای ذوب

<1.3 mPa 

(<1x10-5 mm Hg) @ 20 °C; 

LD50 

>9590 mg/kg 

290.36 

 

C14H18N4

O3 

 

 بنومیل

CAS# 17804-35-2 

RTECS DD6475000 

NIOSH 5 

 

<0.005 

@ ~25 

°C 

 

 1.3> فشار بخار ;C° 178 دمای ذوب

mPa (<1x10-5 mm Hg) @ 20 °C; 

LD50 9000 mg/kg 

300.6 

 

C9H8Cl3N

O2S 

 

 کاپتان

CAS# 133-06-2 

RTECS GW5075000 

OSHA 5 

NIOSH 5 

 

0.12 @ 

30 °C 

 

 5.3> فشار بخار  ;C° 142  دمای ذوب

mPa (<4x10-5 

mm Hg) @ 25 °C; LD50 250 

mg/kg 

201.24 

 

C12H11N

O2 

 

 کارباريل

CAS# 63-25-2 

RTECS FC5950000 

 
0.008/pH 

7 

@ 24 °C 

تجزيه می  ) C° 307-302   دمای ذوب

 ;( شود

LD50 6400 mg/kg 

191.21 

 

C9H9N3O

2 

 

 کارباندازيم

CAS# 10605-21-7 

RTECS DD6500000 

NIOSH 0.1 

 

0.70 @ 

25 °C 

 

  فشار بخار  ;C° 153-150  دمای ذوب

0.031 mPa (2.3x10-7 mm Hg) @ 

20 °C; LD50 5.3mg/kg 

221.28 

 

C12H15N

O3 

 

 کربوفوران

CAS# 1563-66-2 

RTECS FB9450000 

 
حلالیت 

 پايین

 2.7 فشار بخار ;C° 41.1-40.7 دمای ذوب

mPa (2x10-5 mm Hg) @ 33 °C; 

LD50 

1200 mg/kg 

213.68 

 

C10H12Cl

NO2 

 

 کلروپروفام

CAS#101-21-3 

RTECS FD8050000 

NIOSH 10 

 

0.042 @ 

25 °C 

 

 0.41 فشار بخار ;C° 159-158 دمای ذوب

mPa(3.1x10-6 mm Hg) @ 50 °C; 

LD50 

437 mg/kg 

233.11 

 

C9H10Cl2

N2O 

 

 ديورون

CAS# 330-54-1 

RTECS YS8925000 

 

به  50%<

عنوان 

 هیدروکلريد

 تجزيه می شود ) C° 202-200  دمای ذوب

); 

LD50 20 mg/kg 

 

227.75 

 
C11H16ClN3O2 

 

 HCl.فورمتانات

CAS#23422-53-9 

RTECS FC2800000 

 غیر قابل حل 

 0.036 فشار بخار ;C° 121.5 دمای ذوب

mPa 

(2.7x10-7 mm Hg) @ 25 °C; 

LD50 

60 mg/kg 

225.34 

 

C11H15N

O2S 

 

 متیوکارب

CAS# 2032-65-7 

RTECS FC5775000 

NIOSH2.5 
58 @ 25 

°C 

 

  فشار بخار  ;C° 79-78  دمای ذوب

6.7mPa (5x10-5 

mm Hg) @ 25 °C; LD50 17 

mg/kg 

162.24 

 

C5H10N2

O2S 

 

 متومیل

CAS# 16752-77-5 

RTECS AK2975000 

 
280 @ 

25 °C 

 

 31 فشار بخار ;C° 102-100 دمای ذوب

mPa 

(2.4x10-4 mm Hg) @ 20 C; LD50 

5 

mg/kg 

219.3 

 

C7H13N3

O3S 

 

 اکسامیل

CAS# 23135-22-0 

RTECS RP2300000 
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0.25 @ 

25 °C 

 

 mPa 18 فشار بخار ;C° 90 دمای ذوب

(1.35x10-4 

mm Hg); LD50 50 mg/kg 

179.24 

 

C10H13N

O2 

 

 پروفام

CAS# 122-42-9 

RTECS FD9100000 

NIOSH 0.5 

 

2 @ 20 

°C 

 

 mPa 1.3 فشار بخار ;C° 91.5 دمای ذوب

(9.75 mm Hg) @ 20 C; LD50 83 

mg/kg 

209.27 

 

C11H15N

O3 

 

 پروپوکسور

CAS# 114-26-1 

RTECSFC3150000 

 
~0.03 

@20 °C 

 

 اطلاعاتی در دسترس نیست

LD50 1130 mg/kg 

257.81 

 

C12H16Cl

NOS 

 

 تیوبنکارب

CAS#28249-77-6 

RTECS EZ7260000 
 : میلی پاسکال]19,20 [mPaدرصد، 5۰: دز کشنده 50LD، ]18[: ثبت اثرات سمی مواد شیمیايی RTECS: جرم ملکولی، MW ختصاراتا

 : ارزیابی روش2جدول شماره 

اندگاری نمونه ها در م

روز )بازیابی به  31

 درصد در

12-)  °C 

اندگاری نمونه ها در م

روز )بازیابی به  31

در درصد  

)24 °C 

تصح  

دقت 

 کل

(𝑠 ̂𝑟T) 

 

میانگین 

 تورش

LOD 
(µg/ 

samp) 

 

محدوده مورد 

 مطالعه
(µg/sample) 

کمترین 

حجم 

 (L)نمونه 

 ترکیب

 آلديکارب 2۴۰ 2۴۰-۱2 ۱.2 -۰.۰۰9 ۰.۰66 ۰.۱۳۱± 9۳.2 95.6
A A A A A ۰.6 ۱2۰-۱2 6 بنومیل 

 کاپتان ۳۰ 96۰-۴8 ۴.8 -۰.۰۳6 0.061 ۰.۱۴2± 98.7 ۱۰2.2

 کارباريل 6 2۴۰-۱2 ۰.۰6 ۰.۰۱2± 0.061 ۰.۱2۳± 88.2 9۱.8

89.۳ 92.۱ ۰.۱2۱± ۰.۰6۱ ۰.۰۰6± ۰.6 B 6 کارباندازيم 

 کربوفوران 6 2۴۰-۱2 ۰.6 -۰.۰2 0.06 ۰.۱26± 89.۱ 92.۴

 کلروپروفام 6 2۴۰-۱2 ۰.6 -۰.۰۱7 ۰.۰68 ۰.۱۴± 8۴.۳ 85.9

 ديورون ۳ 2۴۰-۱2 ۰.6 -۰.۰62 0.06 ۰.۱67± 86 87.۱

 فورمتانات 6۰ 2۴۰-۱2 ۰.6 +۰.۰۳2 0.056 ۰.۱29± 89.8 9۳

 متیوکارب 6۰ 2۴۰-۱2 ۰.6 +۰.۰۰9 0.061 ۰.۱22± 85.۱ 89.۱

 متومیل ۱2 ۱2۰-۱2 ۰.6 -۰.۰۰2 ۰.۰6۳ ۰.۱2۴± 9۰.5 85.2

 اکسامیل 2۴۰ ۱2-2۴۰ ۰.6 +۰.۰۳7 ۰.۰55 ۰.۱۳2± 9۴.8 95.9

 پروفام ۳ 2۴۰-۱2 ۰.8 -۰.۰5۳ ۰.۰66 ۰.۱68± 88.5 92.5

 پروپوکسور 6۰ 2۴۰-۱2 ۰.6 +۰.۰۰7 ۰.۰79 ۰.۱56± 9۱.۴ 95.۴

 تیوبنکارب 6 2۴۰-۱2 ۰.6 -۰.۰68 ۰.۰7۳ ۰.۱97± 75 79.8
A شد محاسبه بنومیل اولیه تجزيه محصول کاربندازيم، عنوان به نتايج 

B مشاهده کنید را کاربندازيم مواد سازنده محدوده بنومیل و 

 ستون ها و شرایط توصیه شده کروماتوگرافی مایع. 3جدول 

  C18ستون  C18ستون  Cyanoستون  Cyanoستون 

 حلال استونیتريل متانول استونیتريل متانول

 کاربرد آنالیز اولیه تائید تائید تائید

 فاز ثابت اکتادسیل اکتادسیل سیانوپروپیل سیانوپروپیل

 (mm)طول  ۳۰۰ ۱5۰ 25۰ 25۰

 (mmقطر داخلی ) ۳.9 ۳.9 ۴.6 ۴.6
 (mµسایز ذرات ) ۴ ۴ ۳ ۳
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 Aچگالی لیگاند  2.7 2.7 5.2 5.2

 Aحلال فاز متحرک  آب آب آب آب

تعدیل کننده آلی فاز متحرک  درصد 2پروپانول -۱ - - -
A 

4PO-TEA 4PO-TEA - 4PO-TEA بافر فاز متحرکC A 

۰.۰2M ۰.۰2M - ۰.۰2M  غلظت فاز متحرکA (M) 

 D Bحلال فاز متحرک استونیتريل متانول استونیتريل متانول

تعدیل کننده آلی فاز متحرک  درصد 2پروپانول -۱ - - -
B 

 زمان ماند اولیه ۰ ۰ ۰ ۰
 ضریب برنامه Bدرصد B ۳-95درصد  B ۱۰-8۰درصد  B ۳-6۰درصد  ۳-95

 زمان برنامه )دقیقه( ۳۰ ۳۰ ۳۰ ۳۰

 نوع  برنامه خطی خطی خطی خطی

 زمان ماند نهایی )دقیقه( 5 5 5 5

 دبی )میلی لیتر/دقیقه( ۱ ۱ ۱ ۱

 Cدمای ستون  (24محیط ) (24محیط ) (24محیط ) (24محیط )

 حجم ساکن )میلی لیتر( 0.6-0.8 3.5-3.8 0.6-0.8 3.5-3.8

 حجم تزریق )میکرو لیتر( 5 ۳۰ 5 5

 حلال تزریقی استونیتريل   :O2Hاستونیتريل1:3  استونیتريل استونیتريل
A  /میکرومول( 2چگالی لیگاندm[ نسبت پوشش سطحی به درصد بار کربن می باشد )2۳، 22.] 

B های پیک بر اساس شستشوی اولیه انتخاب اصلاح کننده برای الکل ضروری نیست. درصد غلظت های ارائه شده برای تنظیم زمان نگهداری و شکل

 [.26-2۴پروپانول زمان تعادل مجدد کوتاهتر می شود ]-۱ترکیبات متفاوت می باشد. با استفاده از 

C [. فورمنتات کاتیونی با ۱2،27،28نند فورمتانات، کاربندازيم و بنومیل بسیار ضروری است ]استفاده از بافر برای آنالیت های اساسی ماpH  7  است و زمان

 بستگی دارد. Aو قدرت يونی بافر فاز متحرک   pHشستشوی واقعی آن با تغییرات کم در 

D  برای نظارت بر ترکیبات با جذبUV  [.2۰،29نانومتر، استونیتريل انتخاب مناسبی است ] 2۱۰طیف کمتر از 

 . ترکیبات مداخله گر و زمان ماند تقریبی برای آفت کش های آلی نیتروژنه4جدول 

 ستون سیانو

 (MeOH)حلال 

 زمان ماندگاری

 )دقیقه(

 ستون سیانو

 (MeCN)حلال 

 زمان ماندگاری

 )دقیقه(

شاخص 

ماند 

ستون 

 سیانو

 C18ستون 

)حلال 

MeOH) 

زمان ماند 

 )دقیقه(

 C18ستون 

 (MeCN)حلال 

 زمان ماند )دقیقه(

 C18ستون 

 شاخص ماند

 Aنوع ترکیب 

)بر اساس زمان 

 ماند(

 بدون حلال ۰.۰ 2.۳ ۱.۴ ۰ ۳ ۳.2
 آسولام ۰.۰۰۴ 2.۳    
 ایمازاپیر ۰.۳72 ۳.2    

 استامینوفن ۱ ۴.7  ۱  

 اوکسامیل ۱.269 6.۱ 9.9 ۱.865 7 6.۴

 کافئین ۱.۳97 6.8    

 متومیل ۱.۴۴5 7 ۱۰.7 ۱.9۱5 7.۴ 6.6
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۱۱.۳ ۱2.8 2.57۴ c 7.7 ۱.57۳ فورمتانات 

سولفومتورون   ۱.868 9.۳    

 متیل
 استانیلید 2 9.9  2 8.۱ 7.7
 فنورون 2.۰5۳ ۱۰.2    

 دی اسید-2-4 2.۰6۴ ۱۰.2    

 نیکوتین 2.۱79 ۱۰.8    

۱2.9 ۱۳.6 ۴.27۴ c ۱۰.8 2.۱92 کاربندازیم 

 کلریمورون اتیل 2.۴22 ۱۱.9    

 آلدیکارب 2.755 ۱۳.5 ۱9.9 ۳ ۱۰.5 ۱۰.۱

 تبوتیورون 2.8۱7 ۱۳.8 2۳.9   

    ۱۴ 2.866 m-کروزول 
 بروماسیل 2.9۰2 ۱۴.2    
 هگزازینیون 2.92۱ ۱۴.۳    
 دینوزب 2.928 ۱۴.۳    
 سیمازین 2.9۳8 ۱۴.۳    

 مونورون 2.98۱ ۱۴.5    

 ISاستامینوفن/ ۳ ۱۴.6  ۳ ۱۰.5 9.9

 سیانازین ۳.۰۰۳ ۱۴.6    

 متروبوزین ۳.۱۱5 ۱5    

 تیدوکارب ۳.2۴7 ۱5.5    

 آمینوکارب ۳.۳۰۱ ۱5.7    

 پروپوکسور ۳.۳۱7 ۱5.8 22.9 ۳.675 ۱۳.۱ ۱۱.9

 بندیوکارب ۳.۳76 ۱6 2۳.۳   
 کاربوفوران ۳.۳99 ۱6.۱ 2۳.2 ۴.۰۱8 ۱۴.۴ ۱۴.۱
 فلومتورون ۳.55۱ ۱6.6 25.2   
 کلروفام ۳.6۰۱ ۱6.8    

 کارباریل ۳.65۴ ۱7 2۴.5 5.2۳6 ۱9.۱ ۱8.2

 آترازین ۳.668 ۱7.۱    

 متالاکزیل ۳.8۳7 ۱7.6    

 دیورون ۳.8۴۳ ۱7.6 27 5.75۱ 2۱.۱ ۱9.9

    ۱7.7 ۳.85۱ DEET 

 نفتل-آلفا ۳.89۳ ۱7.8    

 پروپیفنون ۴ ۱8.2  ۴ ۱۴.۴ 

 پروپچلور ۴.2۴۱ ۱8.8    

 تیوفونات ۴.2۴۱ ۱8.8 27.6   

 پروفام ۴.267 ۱8.9 25.9 5.۰92 ۱7.7 ۱7.۳

 دی اتیل فتالات ۴.۳67 ۱9.2    

 کلومازون ۴.۴59 ۱9.۴    
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 سیدورون ۴.6۱5 ۱9.9    

 دسمیدی فام ۴.696 2۰.۱    

 فنومدیفام ۴.7 2۰.۱ ۳۳>   

 متیوکارب ۴.7۴۴ 2۰.2 29.۳ 6.68 22.5 2۱.8

 لینورون ۴.8۴8 2۰.5 28.9   

    2۰.6 ۴.9۰۴ BDMC/IS 

    2۰.7 ۴.9۱9 SWEP 

 کاپتان ۴.926 2۰.7 27.7 6.۱72 2۰.9 2۱.6

 پروموکارب ۴.98۱ 2۰.8 2۰.۴   

 ISبوتیروفنون/ 5 2۰.9  5 ۱7.۴ 

 مگزاکاربات 5.۱86 2۱.۳    

 تولوئن 5.269 2۱.5    
 کلروپروفام 5.5۰۴ 22.۱ ۳۰.۱ 6.7 2۳.۴ 2۳.۳
 فولپت 5.5۳7 22.2 ۳۳>   
 باربان 5.566 22.۳ ۳۳>   
 مالاتیون 5.7۳۱ 22.7    

 فنیتروتیون 5.8۰2 22.8    

2۳.9 25.8 7.۳9۱ c 22.9 5.822 بنومیل 

 اوریزالین 5.86۰ 2۳    

 متولاکور 5.876 2۳    

 آلاکلور 5.979 2۳.۳    

 استوکلور 5.98۳ 2۳.۳    

 ISوالروفنون/ 6 2۳.۳  6 2۰.9 

 کاپتافول 6.۰۱8 2۳.۴ ۳۰.۱   
 نبورون 6.۰۴5 2۳.۴    
 پاراتیون 6.6۴ 2۴.7    
 ISهگزافنون/ 7 25.5  7 2۴ 

 تیوبنکارب 7.۱۴8 25.8 ۳۳.۴ 7.9۱6 26.2 26.8
 ISهپتانوفلور/ 8 27.6  8 26.۴ 

دی ان بوتیل  8.۰۱6 27.6    

 پتالات
 کلروپری فوس 8.7۰۱ 28.9    
 پندی متالین 8.82۴ 28.9    
دی بوتیل -4و2 8.892 29.2    

 استر
 ISاوکتانوفنون/ 9 29.۴  9 29 
    ۳۰.2 9.۴88 BHT 

 آمیتراز 9.886 ۳۰.9    

 ISنانوفنون/ ۱۰ ۳۱.۱    



57 
 

دی اتیل -4و2 ۱۰.5۴5 ۳۱.9    

 هگزیل استر
 ISکانوفنونس/دی  ۱۱ ۳2.5    

A آفت کش های ارگانونیتروژن با حروف درشت هستند 

B ماندگاری نسبی استخراج شده است. تر و زمانهای کوتاه( با استفاده از ستون~های ماندگاری تخمینی )زمان 

C  4شکل پیک و زمان ماند ترکیبات اساسی، بدون حضور بافرPO-TEA .غیرعادی بودند و يا اصلا شناسايی نگرديدند 
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: ساختار آفت کش های کاربامات، اوره و سولفنامید1شکل  

 

 

 سولفنایمیدها  و اوره کاربامات، های کش آفت برای HPLC آنالیز دستگاه به مربوط نکات. الف ضمیمه

A .ها آنالیت 

 آلدیکارب. 1

 آلديکارب برای نانومتر 225 و 2۰۰ موج های طول اگر از. پاسخ می دهد آلديکارب برای نانومتر 225 فرکانس در UV آشکارساز. آ

پیک های به دست آمده  نانومتر 2۰5 در فرکانس. مورد تايید است نانومتر 2۰۰پاسخ صادر شود، نتیجه به دست آمده فرکانس 
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می  نانومتر 2۴6 تا 2۴5 حدود در جايگزين بیشترين فرکانس. باشد بهتر است ممکن نويز به سیگنال نسبت اما بود، خواهد کوچکتر

 دارد. با ترکیبات هم شويش کمتری تداخل و زمینه پس نويز اين محدوده فرکانسی با وجود داشتن پهنای باندی کم، .باشد

 .کامل شود دقت اين ماده  بايد نقل و حمل در. است سمی بسیار کش های آفت جزء رباآلديک .ب

 (کنید نیز مراجعه کاربندازيم به اطلاعات ترکیب) بنومیل. 2

 يا کلريد متیلن مانند) غیرپروتیک های با حلال  هیدرولیز می شود و سرعت به( متانول يا آب مثل) پروتیک های حلال بنومیل با. آ

 به وجود می آيد. کاربندازيم که در نهايت آنالیت واکنش می دهد (استونیتريل

 اتاق قابل  در هوای بنومیل وجه هیچ ساعت، به 2۴ تا ۴ گذشت تقريباً از بعد به طوری که، شودتجزيه می با سرعت بالا بنومیل

کلريد نیز که قطبیت کمتری  متیلن واکنش با واکنش کندتری دارد. سرعت سرعت دماهای کمتر در اين ماده. نمی باشد تشخیص

 فرايند هیدرولیز سرعت آن از سرعت انجام می شود که حتی سريع بسیار استونیتريل در حالیکه واکنش با ترکیب دارد پايین می باشد

 ايزوسیانات بوتیل-n درصد ۱ افزودن با توان می را غیرپروتیک های حلال با بنومیل محلول های استاندارد [.۱2-۱۰] بیشتر است نیز

پروتیک  های حلال حاوی هايی حلال با محلول شدن رقیق با ها، ايزوسیانات با پروتیک های حلال به علت واکنش [.۳۰]کرد  تولید

نیست  ضروری بنومیل استاندارد محلول به نگهدارنده مواد کردن اضافه کلی طور به. رود می بین بلافاصله از نگهدارنده تاثیر ماده

می کند  رسوب شده تولید ازيمدر صورتی که غلظت محلول بالا باشد ترکیب کاربند چون در هر شرايطی به سرعت تجزيه می شوند.

 اين مشکل برطرف می شود. درصد ۱بوتیل ايزوسیانات  -n افزودن اين صورت، با که در

 گیرند. قرار استاندارد مخلوط يک کاربندازيم، نبايد اين دو ماده در به علت تبديل شدن بنومیل تجزيه شده به ب.

در طول موج های خاص واکنش های هر . شوند مشخص "کاربندازيم و بنومیل"ماده دو  بايد مقدار هر بنومیل، آنالیز هنگام انجام ج.

 225 در فرکانس .گردد کاربندازيم گزارش يا بنومیل صورت به را سپس نتايج به دست آمده سازی کردکدام از اين مواد را بايد معادل

 برای نسبت اين(. جذب کاربندازيم/جذب بنومیل) است شده تعیین ۰7۳8/۱ تقريباً کاربندازيم به بنومیل نسبی نانومتر واکنش

به  تزريقی بايد بنومیل شود. محلول به صورت جداگانه تعیین با مولاريته يکسان، بايد آنالیز هایمحلول برای مختلف و هایدستگاه

 به بنومیل نتايج مربوط به به کاربندازيمنتايج به دست آمده  معادل سازی  برای. درصد نگهداری شود ۱ ايزوسیانات بوتیل-n وسیله

را در نتايج کارباندازيم اعمال کرد و سپس نتیجه حاصله با نتايج  ۰7۳8/۱ضريب  بايد ،کرد جمع اين اعداد را با هم  بتوان که طوری

 بنومیل اضافه شود در نهايت عدد به دست آمده به عنوان نتیجه نهايی بنومیل گزارش گردد.

 به نتیجه حاصل را سپس و کنید تقسیم ۱.۰7۳8 بر ضريب را بنومیل اعداد به دست امده کاربندازيم، نتايج ارشگز برای همچنین

 .کنیدو عدد نهايی به دست آمده را به عنوان نتیجه کلی کاربندازيم گزارش  کنید اضافه کاربندازيم نتايج

 گردد. توجه ترکیب کاربندازيم نکات مربوط به به .د

 کاپتان. 3

برای  بنابراين،. نیست پايدار استونیتريل و يا متانول محلول های آبی متانول، در کاپتان سانتیگراد درجه -۱2 از بالاتر دماهای در. آ

 استونیتريل های محلول از عوض در. کرد رقیق متانول يا آب با جذب را نبايدوا های محلول تزريقی، حلال ناپايدار بودن جلوگیری از

 .شود کم برای تزريق استفاده های با حجم

 .شود مراجعه پیوست مربوط به ۱6نکته شماره  به. گردد استفاده کلرايد متیلن از استاندارد های محلول ساخت برای .ب
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 طول از اگر(. کنید کاپتان مراجعه برای UV طیف فرکانس به) است جذب دارای کمترين میزان کاپتان نانومتر 225 در فرکانس .ج

را بايد مورد  نانومتر 2۰۰شود، نتیجه به دست آمده از فرکانس  استفاده آنالیز کاپتان برای نانومتر 225 و نانومتر 2۰۰ موج های

 بود، خواهد پیک های به دست آمده کوچکتر نانومتر  2۱۰يا  2۰5 اگرچه در فرکانس. تا نتیجه آزمايش به دست آيد دادتحلیل قرار 

توان اين طول موج ها را به صورت آنالیز مغايرتی نداشته باشد می اهداف و جزئیات ساير با اگر و استر بهت نويز به سیگنال نسبت اما

 اختیاری انتخاب کرد.

 به ماده دارد تمايل در واکنش های شیمیايی کارباريل(: شود مراجعه نکات مربوط به ديورون برای راهنمايی بیشتر به) کارباریل. 4

 ها آنالیت ساير برای ماده اين اما وجود ،[9] کند می مهار را واکنش متانول اين موجود در کلرواستیک اسید. گردد تجزيه نفتول-۱

 ماده نگهدارنده حاوی استونیتريل جذبوا های محلول در ساعت 2۴ مدت به کارباريل اتاق دمای در .استزيان آور و دردسر ساز 

4PO-TEA  آنالیز با دستگاه امکان که طوری می ماند،به صورت تثبیت شده و بدون تغییر باقی HPLC اگر در . دارا می باشد را

وارد مراحل آزمايش  ديگری منبع از است ممکن يا و است دفع از قبل کارباريل دهنده تجزيه نشان شود شناسايی نفتول-۱ نتايج ماده

 نگهداری شود. 4PO-TEA ماده نگهدارنده يا بافر با می تواند هفته سه تا اتاق دمای معمولی کارباريل در شده باشد.

 کاربندازیم. 5

 .شود مراجعه بنومیل مطالب و نکات مربوط به به. آ

 مدت به اتاق دمای در .شود تجزيه ترکیبات ساير و آمینوبنزيمیدازول-۴ به ماده کاربندازيم در واکنش های شیمیايی می تواند ب.

به صورت تثبیت شده و بدون تغییر  4PO-TEA ماده نگهدارنده حاوی استونیتريل بازجذب های محلول کاربندازيم در ساعت 2۴

 باقی می ماند.

 کاربندازيم به دنتوان نیز می متیل تیوفانات مانند ديگری های در اثر تجزيه آنالیت. شود می استفاده کش آفت عنوان به کاربندازيم ج.

 ارتباط داد. بنومیل وجود داشتن ماده به را نبايد وجود کاربندازيم بنابراين. دنشو تبديل

 کربوفوران. 6

 بنفش ماوراء همجوشی دارند. طیف  فرکانس تشخیص موارد با هم بیشتر آزمايشگاهی در شرايط هر تحت بنديوکارب و کربوفوران. آ

 شواهدی مبنی بر وجود گونه با توجه به اين مطلب، هر. هستند تشخیص از هم غیر قابل به طوری که است هم به شبیه بسیار آنها

 بايد مورد بررسی قرار گیرد. سوابق کلی نمونه بررسی يا جرمی سنجی طیف مانند ديگری روش های با کربوفوران

توسط دستگاه  ترکیب دو جداسازی اين. هستندشبیه هم  بسیار کربوفوران توسط حلال ها و نحوه و زمان شستشوی پروپوکسور .ب

HPLC  با ستون C18اين مواد در حلال های  اگر. است ديگر آنها از ترکیبات تفکیک برای خوبی آزمون گراديان خطی، وضوح با

، از بین رفتن HPLCدستگاه  در مرده حجم باعث به وجود آمدن مشکلاتی از قبیل ايجاد نشود حل HPLCتزريقی به دستگاه 

 کیفیت مطلوب ستون آنالیز و پايین آمدن کیفیت محلول تزريقی می شود.

 مشکل قابل توجهی برای اين ترکیب وجود ندارد. : کلرپروفام. 7

 از برخیروی . شود می ديورون ايجاد از شستشوی پس خاصی شرايط تحت که استنفتول -۱تجزيه کارباريل،  محصول: دیورون. 8

 نمونه حاضر در اگر .بدهد کاذب هایو پاسخ رخ داده (coelute) شويش هم ديورون با است ممکن ، HPLCهای دستگاه ستون

 گردد. ستون خاص تعیین هر برای ديورون به نسبت نفتول را-۱ ماند زمان بايد وجود کارباريل پیش بینی شود،

 فورمتانات. 9
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 آنالیز های که برای غلظت در کلرواستیک اسید بدون( )همراه يا استونیتريل و متانول آبی محلول های متانول يا در فورمتانات . آ

 عنوان نیز به کلرواستیک اسید شود و رقیق آب نبايد يا متانول با بازجذب کننده های بنابراين محلول. نیست استفاده می شود پايدار

 .گردد استفاده محلول استونیتريل کم های حجم از برای تزريق نشود. استفاده نگهدارنده

اين عامل باعث  شود. می ساعت مهار 2۴ تا معمولی اتاق دمای در 4PO-TEA نگهدارنده حاوی استونیتريل در فورمتانات تجزيه ب.

 شود. آن می تجزيه امکان فراهم شدن

 دمای با فريزر در اگر و شودمی حل بهتر استونیتريل:متانول 5۰:5۰ هایمخلوط در محلول مادر، فورمتانات استاندارد غلظت در ج.

 پايدار باقی می ماند.به صورت  شود، نگهداری گرادسانتی درجه -۱±۱2

  .يک يون مثبت آن را احاطه میکند( 7.۱ - 6.9) خنثی pH با محلول يک ترکیب قلیايی است که با اضافه کردن آن به فورمتانات د.

 .است ضروری  HPLCغیرفعال شده  های استفاده از ستون يا(/)و 4PO-TEA بافر بکاربردن ترکیب، اين آنالیز برای

( ديگر الکترولیت هر يا) بافر يونی قدرت محلول و pH تاثیر تحت بیشتر بار، بدون های نسبت به آنالیت فورمتانات دقیق ماند زمان .ه

در روزهای مختلف می تواند شرايط متفاوتی داشته باشد که همین عامل باعث   HPLCآماده سازی فاز متحرک دستگاه  .باشد می

 ۰.2 تا pH (۰.۱ کم افزايش با آن ماند زمان شود، شسته متومیل به نزديک آنالیت اين تفاوت در زمان ماند محلول می شود. اگر

 می افتد. تاخیر به A متحرک فاز يونی قدرت کاهش با يا( واحد

توسط دستگاه  پیک چندين متیوکارب، تجزيه با. است به میزان کمتر مشابه کارباريل مسائل و مشکلات متیوکارب: متیوکارب. 10

 .می باشند اکسیداسیون واکنش محصولات يا(/)و تیوفنول آلکیل اين پیک ها نشان دهنده وجود که ثبت می شود

 مراجعه پیوست اين B4 و B1a نکات به. توجه شود آن اولیه شستشوی زمان در مورد متومیل مسائل و مشکلات به :متومیل. 11

 .کنید

 مراجعه پیوست اين B4 و B1a نکات به. توجه شود آن اولیه شستشوی زمان در مورد اگزامیل مسائل و مشکلات به :اگزامیل. 12

 .کنید

 وجود ندارد. پروفام برای مشکلی هیچ: پروفام. 13

 پروپوکسور. 14

مشاهده شده است که ترکیب پروپکسور در دمای اتاق و بدون وجود ماده نگهدارنده با ماندن طولانی مدت در محلول های واجذب . آ

 می شود. هر چند اين مقدار کمتر از ترکیب کارباريل می باشد.تا حدودی تجزيه 

 مشاهده کنید. را کربوفوران پايین مطلب نظرات نوشته شده در. شود می شسته ترکیب کربوفوران به نزديک پروپوکسور ب.

 رزين بازيابی آن توسط اما داردکمتری  نسبت به ساير ترکیبات بازيابی و است غیرقطبی يک ترکیب نسبتاً تیوبنکارب: تیوبنکارب. 15

XAD-2 .قابل قبول می باشد 

 فورمتانات و کاپتان بنومیل، به استثنای( ۱ جدول) آنالیت ها بیشتر استاندارد غلظتهای در: استاندارد آنالیت برای محلولهای حلال. 16

است.  شده داده توضیج ترکیبات اين به مربوط مناسب های حلال مطالب ارئه شده در اين روش در. هستند محلول استونیتريل در

 .هستند پايدار روز ۳۰ حداقل مدت به گراد سانتی درجه -۱2±۱ دمايی ترکیبات در گستره شده اين ذکر های حلال از يک هر
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 به گراد سانتی درجه -۱2 دمای در استونیتريل، در( بنومیل استثنای به) ترکیبات تمام :ترکیبات نگهدارنده و واجذب حلال. 17

 محیطی شرايط در دفع عملیات تمام و نگهداری شود يخچال در HPLC صفحات اتوسمپلر اگر. هستند پايدار ساعت ۴8 حداقل مدت

 ساعت ۴8 تا 2۴ طی( اکسامیل و متیوکارب کارباريل، مثل) ترکیب چندين. نیست نگهدارنده به استفاده از ماده نیازی شود، زير انجام

مقدار  با افزودن بنومیل، جز به ترکیبات آفت کش های ارگانو نیتروژنه شوند تماممی تجزيه بینیپیش غیرقابل طور اتاق، به دمای در

 واجذب حلال به (7.۱ تا PH  6.9مولار و  ۰.۱ درصد ۰.2 )درصد حجمی (4PO-TEA) فسفات اتیلامین کمی از بافرآبی  تری

محلول های حاوی الکل . واکنش دادن با حلال جلوگیری میکند يا هیدرولیز در دمای اتاق از ساعت ۴8 مدت به حداقل استونیتريل

 و کاپتان ويژه به) ترکیب ارگانونیتروژنه چندين از بین رفتن باعث استونیتريل محلول آبی متانول، ايزوپروپانول و های متانول،

 نمونه برای کلرواستیک اسید از استفاده EPA 531.1پايین می آيد. طبق روش  واجذب راندمان می شود که در نهايت( فورمتانات

 بیشتر توضیحات برای است، HPLC تزريقی حلال واجذب همان حلال که آنجايی از [9].است  مخصوصا فورمتانات لازم آبی های

 .کنید مراجعه( B1) تزريقی حلال به نکات و مطالب مربوط به

 HPLC شرایط. ب

 تزریقی حلال. 1

 اولیه های مناسب و با کیفیت و همچنین شستشوی ثبت پیک متحرک دارد برای فاز به نسبت کمتری يا برابر ظرفیت که حلالی. آ

 استفاده می شود، اولیه متحرک به عنوان فاز به علت اينکه آب[. ۳۱،۳2]می باشد مناسب (متومیل و اگزامیل مانند) ترکیب های

ترکیب از آفت کش های ارگانو  چندين برای آب حال،  اين با. بود خواهد آب اب ها نمونه کردن رقیق هدف اين به دستیابی راه تنها

 حلال از[ ۳۱] میکرولیتر 5 از کمتر های حجم تزريق بنابراين(. شود مراجعه A17نکات و مطالب مروبط به  به) است مضر نیتروژنه

 هایمحلول اگرآنالیت های پايدار در. مناسب می باشد جايگزين می تواند يک HPLCبا تفکیک بالا  برای ستون( استونیتريل) واجذب

 را واجذب در ترکیبات وجود داشته باشد محلول استفاده شده برای (کاپتان يا فورمتانات متومیل ) به غیر از و اکسامیل مانند آبی

 توسط کردن محلول واجذبی با رقیق است ممکن. کرد تزريق  HPLC بیشتری را به دستگاه هایحجم و کرد رقیق آب با توانمی

 باشد يا از سريع شستشو ستون تیزتری ثبت شود که همانند شرايطی است که های ترکیبات، پیک اولیه شستشوی آب به منظور

 بالايی داشته باشد. درصدهای B متحرک استفاده شود و يا فاز HPLCکوتاهتر  های ستون

مفید  عمر تا عبور داده شوند میکرونی ۰.۴5 فردی نمونه بردار PTFE فیلترهایاز روی  بايد نمونه مواد استخراج شده از تمام ب.

 .گردد محافظت تزريق سیستم شیر از و همچنین کاهش پیدا نکند محافظ ستون

به  تزريقی استون به عنوان حلال يا تتراهیدروفوران استونیتريل مانند از قطبیت کمتر با هایحلال توجه ازقابل استفاده مقادير ج.

 تأثیر( متومیل و اکسامیل مانند) اولیه تولید شده پیک های شکل بر و کند کوتاه را ماند زمان است ممکن صورت عمدی يا سهوی

 [.۳۱] بگذارد منفی

. هستند ضروری نتايج تکرارپذيربودن و تجزيه اصلی عمر ستون طولانی شدن برای محافظ های وجود ستون :محافظ های ستون. 2

اين ستون های محافظ باعث حفظ کیفیت ستون های تجزيه می شود و . دارد وجود بازار مختلفی از ستون های محافظ درانواع 

 .شوند می داده هستند. همچنین پیک های واضج تری را ثبت میکنند که نسبت به انواع ديگر ترجیج مرده حجم کمترين دارای

 تجزیه های ستون. 3
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 با نیز دارند خوبی عملکرد که ديگری های انواع ستون .است C18 معکوس فاز ستون روش اين در تجزيه اصلی ستون: بطورکلی. آ

 بازار برای استفاده در اين روش موجود در مناسب زيادی های می گیرند. ستون قرار استفاده مورد سازنده های توصیه از پیروی

 [.۳۳ ،28] هستند

 استفاده از ستون با که کنند می ايجاد را برای ستون مشکلاتی فورمتانات و کاربندازيم بنومیل،ترکیباتی مثل  :پایه سازی غیرفعال ب.

 نیز A متحرک فاز به 4PO-TEA بافر افزودن [.26]میتوان اين مشکلات را از بین برد شده اند اثر بی بسیار يا پايه که غیرفعال های

 [.27 ،26 ،۱6] بخشد می بهبود ترکیبات کارايی ستون را برای اين زيادی حد تا

 بلندتر ستون يک روش از اين کننده در تداخل و مواد ترکیبات از زيادی شناسايی بهتر تعداد منظور به :ابعاد ستون های تجزیه ج.

لوله های  از استفاده در صورت بنابراين. هستند بالاتری عملیاتی دارای فشار بلند های ستون. می شود استفاده (متر میلی ۳۰۰)

متر میلی ۳.9 داشتن قطر .جنس های مشابه بايد ستون های انتقال دارای ديواره ضخیم با خلل و فرج ريزتر انتخاب گردد و پلیمری

 تجهیزاتی که مورد استفاده می گیرد و و شرايط تنظیمات سرعت جريان، اساس بر و اين شرط برای ستون ها لازم و ضروری نیست

دارای تخلخل و همچنین پايداری و ثبات مناسب را داشته  ها ستون که زمانی انتظار می رود تا .شود د کنترلباي پارامترها ساير

 متر دارای عملکرد مشابه باشند. میلی ۴.6 تا 2.۰باشند، قطرهای 

فشردگی مواد پر کننده  چگالی ها، ستون مقايسه يک پارامتر خوب برای :ستون ها )فشردگی مواد پرکننده( چگالی ماده پرکننده د.

 روش اين می رود برای انتظار[. 2۱،22] کربن روی ستون ها می باشد بارگذاری نسبت است که مشخص کننده لیگاند ستون يا

 .باشند داشته مشابهی عملکرد توصیه شده است ستون مورداستفاده که به نزديک لیگاند چگالی با ستونهای

 متحرک فاز ترکیب. 4

در ستون  آبگريز فروپاشی نام به شرايطی ، تشکیل شده است از آب بالای اولیه از درصد متحرک فاز دلیل اينکه به :کننده اصلاح. آ

 واکنش تعادلی شود باعث به وجود آمدنمی متومیل که در ستون شسته و اکسامیل . ترکیباتی مثل[2۳،2۴] دهدمی رخ C18 نوع

 دو هر به الکل يک نوع از مشخصی مقدار با افزودن می توان را ستون عملکرد. می گرددايجاد پیک  و تکرارنشدنی ماند ضعیف، زمان

 اضافه B و A متحرک فاز دو هر به درصد 2پروپانول -۱محلول  روش توصیه می شود که اين در .بخشید بهبود B و A متحرک فاز

ترکیبات آفت کش های  برای [.25 ،2۴] است شده گزارش درصد ۴ و ۳ بین پروپانول-۱ بهترين غلظت برای اين کار .شود

در اين روش حتی برای  به وجود آمدن و حفظ شرايط مطلوب مشخص شده است. برای که است مقداری ٪2 ارگانونیتروژنه غلظت

مجدد در پايان واکنش می  تعادل زمان کاهش برای [.26] پیشنهاد شده است 5ترکیبات متومیل و اگزامیل درصدهای بیشتر از 

 بالاتراستفاده های غلظت ديگر با های مجدد، می توان از الکل تعادل زمان کاهش به منظور[. 2۴] استفاده گردد پروپانول-۱توان از 

ناسايی در اين دسته از الکل ها قرار دارند. برای ش درصد ۱۰ تا 5 متانول با غلظت و درصد 5 تا ۳ با غلظت ايزوپروپانول[. ۱] شود

به  آب در استونیتريل درصد ۱۰ تا 5ترکیب غلظت های بالاتر از  آنالیتی که توسط فاز متحرک شستشو داده شده و يا ستونی که از

کند، میتوان استفاده  الکل را در هر دو فاز از اين  طولانی به اندازه کافی ماندگاری استفاده شده که زمان اولیه متحرک عنوان فاز

 نمی شود. اعمال تغییراتی چنین ايجاد صورت در ۴ کرد. جدولشرايط حذف 

 تأيیدشده اسکن هایدر طیف و کندمی دشوار را خودکار اختلاط ،B متحرک برای فاز خالص استفاده از متانول :B متحرک ب. فاز

UV پاسخ اولیه شديد آشکارساز افزايش میکند و همچنین باعث غیرممکن تقريباً را UV علت استونیتريل به  همین به شودمی

مورد  استفاده از متانول ذکر شده برای تجزيه مشکلی ايجاد نکند  اگر شرايط[. 29 ،28] است شده انتخاب B عنوان فاز متحرک 

 که در LODو مقادير   دقت حال، اين با(. F3 بخش)حلال های ديگر کرد  جايگزين می توان آنرا  C18 ستون و در قبول است

 .بود نخواهد اجرا است قابل شده گزارش 2 جدول
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ماند ترکیب در ستون است که می توان  زمان کردن اين روش، کوتاه هايی نگرانی ترين جدی از يکی :حلال ها ریزی برای برنامه ج

 حلال و همینطور استفاده از غلظت های بالای A متحرک فاز به عنوان محلول آلی تعديل کننده، بالای های غلظت از با استفاده

 بر جدی طور به تغییرات اين صورت، هر در. سريعتر به اين هدف نائل شد استفاده از حلال و برنامه ريزی برای B متحرک فاز اولیه

 اولیه کم بودن وضوح دلیل به همچنین .گذارد می تأثیر اولیه شسته شده ترکیب های ماند زمان تکرارپذيری و حساسیت پیک، شکل

ترکیب  اولین برای بازداری زمان . تاثیر مداخله گرهای موجود می باشد از بیشتر کاذب احتمال پاسخ های مثبت کروماتوگرام،

 باقی نمانده محسوب شود. اين مقدار تقريبا معادل ترکیبی که برای بازداری يک حلال زمان برابر بیشتر از 6 تا ۳ بايد شستشو شده

 :کرد محاسبه زير صورت به توان می ترکیب را هر برای فاکتور ظرفیت يا نگهداری ضريب[. 5] است 5 تا 2 ظرفیت فاکتور

ضريب نگهداری   = (𝑡𝑟 − 𝑡0 )/𝑡0 

𝑡𝑟  =ترکیب ماند زمان 

 𝑡0  =( متحرک فاز دارینگه زمان) نشده حفظ آنالیت ماند زمان 

 .کرد تاکید حلال حد از بیش شستشوی توسط هاآنالیت حفظ ارزش توان بهنمی

يک  HPLC مناسب کمک میکند که دستگاه بافر يک استفاده از بنومیل و کاربندازيم آنالیز ترکیباتی مانند فورمتانات، برای: بافر د

 تا ۰.۰۱ نیز بايد بافر غلظت می باشد و 7.۱ تا 6.8برای بافر  PHبعد از آزمايشات انجام شده، مناسبترين میزان  پیک مناسب بدهد.

 .دارد ترکیب فورمتانات دقیق ماند زمان بر زيادی تأثیر بافر PH و دو آيتم، غلظت. باشد مولار ۰.۰5

 نقطه از ساکن داخلی حجم. می گذارد تأثیر ترکیبات پیک شکل و ماند های روی زمان بر ساکن های حجم: ساکن های حجم. 5

. خطوط انتقال است انتقال سرتاسر خطوط حجم شامل می باشد که بالای ستونقسمت  تا B و A متحرک فازهای شدن مخلوط

 نمونه؛ ؛ تزريق (باشد نمونه تزريق از قسمت بعد نبايد و نمونه باشد، قسمت تزريق و پمپ بین بايد که) خطی درون فیلتر مجموعه از

 هر دقیقه، در لیتر میلی ۱ جريان در سرعت. باشدمی  لیتر میلی ۳.8 تا ۰.6 بین حجم ساکن. آنالیز است ستون و ستون محافظ؛

 ستون و کند می ايجاد حلال مخلوط در پمپ تغییری است که وقتی ای يک دقیقه تاخیر يک دهنده ساکن نشان حجم لیتر میلی

 برای ترکیبات باروش حاضر  در [.۱۳،۱۴]است  حلال برنامه در تاخیر معادل واقع در. مورد آنالیز قرار می دهد را تغییر آن تجزيه

 دستگاه تأخیر وجو نداشته باشد، پیک های ماندگاری کم شود و همچنین در برنامه های شستشوی اولیه با ايجاد شرايطی که حجم

 می شود. ايجاد بهتری

 منافذ بايد يه منتطقی مانند برای حجم های مرده. شوند روش جدی اين شکست باعث توانند می مرده های حجم :مرده های حجم. 6

قسمت هايی  قسمت انژکتور، و محافظ هایستون[. ۱5]ستون تجزيه توجه کرد و انژکتور بین ناحیه بلند لوله های انتقال و بزرگ

 مرده را دارا می باشند. هایپتانسیل حجم هستند که بیشترين

 UV موج طول انتخاب. 7

 هر برای حداکثر طول موج. است مشخص کرده سازش را بهترين ترکیبات همه برای ،۱ جدول در شده مشخص های موج طول. آ

 که در جدول های کش آفت از کمی تعداد برای. دهد می را بیشتری نويز به سیگنال يا(/)و حساسیت های نیتروژنه، کش آفت از يک

را مورد آزمايش  اوره فقط بخواهیم ترکیبات اگر مثال، عنوان به. گرفت نظر ديگری در های موج طول میتوان است، شده تعیین ۱

 .به همراه دارد ترکیبات با ساير کمتری تداخل که را دارد بیشترين حساسیت نانومتر 25۰ تا 2۴۰ جذب طول موج قرار دهیم
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اين . است شده طیف های طول موجی ارائه احتمالی، مداخله گرهای و ترکیبات از بسیاری برای پشتیبانی اطلاعات گزارش در ب.

 زمینه،پس در ناپذيراجتناب خطاهای دلیل به. آمده اند دست به محیط های واقعی اثر آزمايش های عملی درطول موج ها در 

. دارند( نانومتر 2۱۰ تا نانومتر ۱9۰) موج پايین های با طولطیف در محدوده های طول موجی ارائه شده نیز دارای خطاهايیطیف

 مساوی از الکل مقدار افزودن برای تلاش اصلاح کننده در فازمتحرک می باشد، علیرغممشکل به دلیل استفاده از الکل به عنوان  اين

 به وجود می آيد. خفیف افزايش يک کروماتوگرام ها انتهای در فازثابت و متحرک، دو هر به

 خوبی به( انومترن 2۱5) کمتر از  UV محدوده طول موج های پايین در فقط سولفنیمیدها و O-aryl های کاربامات از بسیاری. ج

هم  ها آلاينده از بسیاری محدوده طول موجی اين در. است بالايی زمینه پس نويز دارای اين ناحیه کلی طور به. شوند می جذب

 محدوده حداکثر در که بلندتر موج طول استفاده از .شوند می جذب بالاتر های موج طول از بهتر ها، حلال و ها کننده روان مانند

طول  آزمايشاتی با انجام. حساسیت جذب می گردد را دارد. که اين موضوع باعث افزايش بهتری نويز به سیگنال نسبت نباشد، جذب

 مشخص می شود. ترکیبات مختلف را برای موج های جذب

 شده است. استفاده نانومتر ۱5 باند پهنای از روش اين ارزيابی برای: باند پهنای د.

 داخلی استانداردهای. ج

 می باشد ضروری داخلی وجود استانداردهای 2 جدول در لیست شده های دستیابی به دقت برای :داخلی استانداردهای کالیبراسیون. 1

اين  همچنین. کرد اضافه استخراج مايع به توان آن را می بنابراين شود، نمی حفظ مواد توسط واجذب طول در استانیلید[. ۱6 ،۱]

 يک عنوان به استوفنون است که میتوان دوم، ترکیب تداخلی ايجاد نمی کند. هاآنالیت ساير ماند زمان و با است پايدار نسبتاً ماده

 وقتی دارد. بازيابی درصد 95 که XAD-2 جز شود به نمی حفظ مواد اکثر توسط همچنین. استفاده گردد پشتیبان داخلی استاندارد

 کرد. به عنوان استاندادر داخلی استفاده استوفنون می توان از کند، پیدا تداخل های ديگرآلاينده يا هاترکیب با استانیلید که

 ظرفیت فاکتورهای دارای که داخلی استانداردهای انتخاب ايزوکراتیک، شرايط در: داخلی کالیبراسیون استانداردهایجایگزین . 2

جايگزين استاندارد داخلی کالیبراسیون وجود دارد از جمله اين ها را دارد منطقی به نظر می رسد. مواد زيادی برای  آنالیت به نزديک

 ترکیباتی که برای( استامینوفن) استانیلید هیدروکسی-۴ و شسته می شوند دير برای ترکیباتی که هافنون مواد می توان به آلکیل

 .است آورده شده آنها نگهداری زمان ۴ جدول در. شسته می شوند اشاره کرد زودتر

 به طور کامل حذف  XAD-2 رزين که زمانی پس تا را دارد. آلکیل با زنجیره بلند هایفنون کمترين میزان بازيابی XAD-2 رزين

 .کرد اضافه استخراج هایمحلول به را فنون ها نبايد اند، نشده

 نسبی بازداری زمان تعیین جهت کیفی اهداف برای و هستند اختیاری استانداردها اين: مرجع بازداری استانداردهای شاخص. 3

. هستند استانیلیدها و ها فنون آلکیل از همولوگ سری يک شامل است که شده مشخص ۴ جدول در اين شاخص. شوند می استفاده

نسبی تعیین  ماند زمان يا ماند زمان به شستشو نسبت با نزديکترين زمان مرجع استاندارد ماند با استفاده از استاندارد داخلی، زمان

باشد. استفاده  سازگار بايد از دستگاه هر شرايط برای اما است، تجزيه متفاوت شرايط و ستون اساس بر ماندگاری، شاخص. می شود

 :شود می محاسبه زير صورت اين شاخص به. است اعتماد قابل طولانی زمانی مدت در کیفی ابزار يک عنوان به از اين شاخص

 𝐴 شاخص  نگهداری برای ترکیب =
𝑇𝑟(𝐴)  −  𝑇𝑟(𝑅𝑆−𝑃)

𝑇𝑟(𝑅𝑆−𝐹) −  𝑇𝑟(𝑅𝑆−𝑃)

+  𝑁(𝑅𝑆−𝑃) 

 

  A نگهداری ترکیب : زمان 𝑇𝑟(𝐴) 
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 𝑇𝑟(𝑅𝑆−𝑃)قبلی مرجع استاندارد : زمان نگهداری 

 𝑇𝑟(𝑅𝑆−𝐹):   مرجع متعاقب استاندارد نگهداری زمان

𝑁(𝑅𝑆−𝑃) : شده  داده در اين گروه عدد صفر اختصاص پیک اولین به است. شده داده اختصاص قبلی مرجع استاندارد به که عددی

 است.

 .است شده آورده ۴ جدول در فنون و استانیلید سری برای داده شده اعداد تخصیص

صورت دوره  به خارجی استاندارد عنوان به شاخص نگهداری استانداردهای رفرنس ها، کروماتوگرام در اشتباه از جلوگیری منظور به

 اما است به صورت اختیاری مرجع استانداردهای اين از استفاده .گردند نمی اضافه آنالیز های نمونه خود شوند اما به می آزمايشای 

 .می کند تقويت را تايیدی ديگر هایاگر با ترکیبات ناشناخته سروکار داشته باشیم استفاده از اين استانداردها تکنیک

 :تداخل. ت

 .است شده ارائه ۴ جدول در بالقوه تداخلات از برخی نگهداری زمان. دهد می پاسخ ترکیبات از بسیاری برای UV آشکارساز

با . شود استفاده HPLC مربوط به خلوص های حلال از فقط بايد  که مواد اضافه می شوند: متحرک فازهای در DF های ناخالصی. 1

 ها و تخريب های نظمی باعث ايجاد بی که کند می ايجاد ناشناخته ای را های ناخالصی( TEA) آمین اتیل گذشت زمان محلول تری

نیتروژن نگهداری  و زير کوچک کن خشک يک سانتیگراد، در درجه ۴ تا ۰ دمای در TEA محلول. می شود پايه خط در توجهی قابل

 می رود. بین از يا به طور کلی مشکل کم شده شود اين

 آلی های سوخت یا ها حلال. 2

 مربوط به ترکیبات بنومیل UV شفافیت اسکن اشعه(. ۴ جدول) شود می کولوت کارباريل با که می دهد نشان را واکنشی کلروفرم. آ

 .بیشتر است کلروفرم شوند ازمی ساخته کلريد متیلن از کاپتان که و

 (۴ جدول) تولوئن ب

 لاک، های حلال ترکیباتی از قبیل يا وجود دارد مانند استر  کتون در ترکیبات آنها که هايی در زمان جمع آوری و جابجايی حلال. ج

 .گردد مستند يا اطلاعات مربوط به اين کار تمیزکننده بايد نکات ايمنی رعايت شود و های حلال و رنگ های کننده پاک بنزين،

 (لاستیک و پلاستیک های افزودنی) صنعتی شیمیایی مواد. 3

 اين مواد. شوند شسته نظر مورد ستون در است ممکن مواد سازنده پلاستیک، برخی شرايط حاکم و ستون انتخاب نوع به بسته. آ

 انعطاف های پلاستیکی لوله وينیل، پلی های دستکش در ساخت فتالات بوتیل دی. می باشد فتالات بوتیل دی و اتیل دی شامل

 اطلاعات آنها مستند يا شود اجتناب مواد اين با تماس مستقیمبايد از . شود می استفاده ابزارها دسته و ها بطری پوش در پذير و

معمولا  شستشو می شوند و ديرتر آديپات در ستون ها هگزيل اتیل بی و فتالات ديوکتیل مواد سازنده پلاستیک، مانند ساير. گردد

 روی مواد اين است ممکن باشد کوتاه  HPLCکار با دستگاه  زمان اگر .شد خواهند در شرايط مشخص شسته دقیقه  ۳۰ از پس

 تداخل شوند. ايجاد باقی مانده و در هنگام انجام آزمايش های بعدی باعث  ستون

 متیل فنول( در ستون ها ديرتر شسته می شوند. ممکن-۴-دی ترت بوتیل  -6و2)BHT  هم مانند  معمولی های اکسیدان آنتی ب

 تداخل شوند. ايجاد باقی مانده و در هنگام انجام آزمايش های بعدی باعث  ستون روی مواد نیز اين است
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می باشند. آفت کش های کلرپیريفوس )که از نوع  کش ترکیبات آفت حاوی اغلب اسپری های حشره کش نیز: ها کش آفت سایر. 4

 هایکشآفت اين دوی هر. وجود دارد پروپوکسور در اين اسپری ها مخلوط با پیرتروئید ( يا ارگانوفسفره هست آفت کش های

استفاده  طیف جذبی آن و ماند زمان شناسايی کیفی کلرپیريفوس از برای. کرد شناسايی خاصی شرايط تحت توانمی را غیرکارباماتی

شده به وجود اين مواد در نمونه تزريق  صورت در. شوند می شسته ها کاربامات از ديرتر پیرتروئیدها HPLCدر ستون  .می شود

تداخل  ايجاد باقی مانده و در هنگام انجام آزمايش های بعدی شسته شوند و همین عامل باعث  ستون روی است دستگاه ممکن

 شوند.

به همین . می باشد معمول وعادی يک موضوع آترازين ، بروماسیل يا D-2،۴ با ديورون مانند مختلف  هایکشعلف کردن مخلوط

است استفاده می  شده آورده ۴ جدول جذبی آنها نیز طیف و نگهداری زمان رايج، های کش ساير علف کیفی شناسايی برای دلیل

 .شود

 کاربامات مشابه زمان ماند ماند و زمان شستشوی آنها درستون زمان که دارند وجود شیمیايی مواد از تعدادی :متفرقه شیمیایی مواد. 5

ترکیبات در  اين وجود شوند. نظر مورد ترکیبات است باعث ايجاد تداخل با ممکن می باشد که اين امر اوره های کش آفت و ها

 ۴ در جدول. کرد مستند نمونه تاريخچه از بخشی عنوان به ايجاد کننده آنها يا نحوه استفاده از اين ترکیبات را بايد منابع محیط و

 .است زير موارد شامل که آورده شده است اين ترکیبات از تعدادی

 به مقدار زيادی توسط باز فضاهای در DEET که آنجايی از. دی اتیل متا تولوآمید(-)ان و ان DEET ، حشرات دفع کننده رايج. آ

يک امر اجتناب ناپذير است. به همین دلیل زمانی که  لباس بدن يا آنها بر روی پوست وجود می گیرد، قرار استفاده مورد کارگران

بخارات آن  آوریهنگام جمع يا مستقیم با اين ماده تماس طريق از است ين ماده قرار گیرد ممکنشخص نمونه بردار در مجاورت ا

اسپری حشره کش نیز اين فرد  بطری يا قوطی از استفاده آلوده گردد که همین امر باعث آلودگی ثانويه نمونه گردد. همینطور موقع

 گیرد.  قرار حد از بیش اسپری معرض در میتواند

نمونه برداری در صورت وجود دود تنباکو در محیط ممکن است وارد نمونه گردد که مواد تشکیل دهنده دود از جمله هنگام  ب

 نیکوتین باعث ايجاد تداخل در هنگام تجزيه نمونه می شود.

 استفاده نیز ممکن است باعث ايجاد تداخل گردد. مورد های نوشیدنی در موجود کافئین و ترکیبات. ج

 بردارج. نمونه 

 OVS-2 بردار نمونه جاذب .1

. OVS-2 (بردار چندکارهنمونهOSHA   باهمراه XAD-2 )جاذب و فیلتر XAD-2 وجود فیلتر. قرار گرفته اند لوله جاذب يک در 

 . است ضروری کنند می عبور XAD-2 بستر از )سايز کمتر از میکرون( که هوا معلق در ذرات انداختن دام به برای

. هستند دسترس در کوارتز الیاف فیلتر فايبر گلاس يا به همراه OVS-2جاذب  .(GFF) فایبر گلاس فیلترهای و کوارتز الیاففیلتر . 2

OSHA  توصیه کرده است اما  استفاده از فیلتر فايبرگلاس راNIOSH تفاوتی هیچ .را تعیین کرده است کوارتز فیبر استفاده از فیلتر 

بنابراين . شوند وجود ندارند می واجذب استونیتريل با که ترکیباتی برای کوارتز الیاف و فايبر گلاس فیلترهای واجذب در راندمان

 .می شوند مشخص روش اين مورد آزمايش در های آنالیت های مصرفی بر اساس تیوب انتخاب نوع

پايین  جريان هایسرعت در. است شده طراحی دقیقه در لیتر ۱ جريان سرعت برای OVS-2 بردار جاذب نمونه میزان جریان:. ۳

 .باشد نداشته وجود معلق ذرات برای کافی جذب سرعت است ممکن دقیقه( در لیتر ۰.2 تا ۰.۱تر)
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 میکرولیتر بايد ۱۰ از بیش حجمی با OVS-2 های لوله سطج کردن اسپايک هنگام تفلون نگهدارنده حلقه :اسپایکاستفاده از مایع .4

 ۳۰ تا ۱5 از بیش اسپايک با حجم ايجاد خطا جلوگیری شود. مايع و حلقه پشت در حامل حلال شدن فتیله از تا برداشته شود

 تا ۱5 از بخواهیم بیشتر که موقع هر. کند می نفوذ پشتی جاذب بخش به احتمالاً و شود می سرازير XAD-2 بخش به میکرولیتر

 ها لوله داخل از دقیقه در لیتر ۱ تقريبی سرعت با اسپايکینگ طول در بايد هوا کنیم، جاذب وارد به میکرولیتر مايع اسپايک ۳۰

 چند از حلال را در میکرولیتر ۳۰ تا ۱5می شود، می توانیم   در اين مرحله برای جبران حجمی از حلال که خشک و شود کشیده

  کنیم. اضافه به آن دقیقه

 تائیدیه

 توجهی قابل بر اساس نوع ستون و شرايط آزمايش به طور( RI)نگهداری شاخص(. نگهداری شاخص) نسبی نگهداری زمان اساس بر. 1

شرايط آزمايشگاهی به دست آمده اند سازگار  هستند. برای ترکیبات مختلف استفاده از زمان نگهداری نسبی که در متفاوت يکديگر از

 هر بايد برای واقعی شاخص نگهداری. بود هدخوا مطلق نگهداری های زمان تر از قابل اطمینان روزانه بسیار مقايسه برای است و

از روش  هستند که مربوط به ترکیباتی ماندگاری هایشاخص و هازمان متغیرترين. شود مورد آزمايش ايجاد شرايط از مجموعه

 به شدت واکنش می دهند. ستون قطبی قسمت های با يا يونی برای آنها استفاده می شود شستشو

 اين امر باعث تغییر که رخ می دهد با میزان زيادی تبادلات بعضی از سیانوپروپیل، ثابت شسته شدن فاز هنگام .دوم ستون بر اساس. 2

 بسیار تاثیرگذار است. تأيیديه اين روش در شود. اين موضوع کروماتوگرام می نزديک به هم در ترکیب های بین نسبی فاصله

 برای تواند می C18 ستون در B متحرک فاز  حلال عنوان به متانول شد، ذکر B1 در بخش که همانطور. جایگزین حلال براساس .3

 کند می ايجاد ثابت فاز برهمکنش بیشتری با استونیتريل به نسبت قرار گیرد. به دلیل اين که متانول تأيیديه اين روش مورد استفاده

ترکیبات ايجاد  نگهداری ترتیب در توجهی قابل غییراتت شود. در نتیجه می متفاوت نیروهای مولکولی که همین امر باعث فعال شدن

 دارد. هاترکیب از برخی برای سیانوپروپیل ستون از بیشتری نسبت به استفاده عامل تاثیر اين. می شود

 باندهای بین ثابتی نسبت اند، نشده اشباع اشعه ماوار بنفش جذب کانال های های که زمانی تا. UV جذب طیف دو بر اساس. 4

 نسبت است. اين مقدار منعکس کننده آنالیت مقدار مشخصی هر برای که باشد داشته بايد وجود زمینهبا پس شدهتصحیج جذب

 پهنای که دارد بستگی شده جذب باندهای پهنای استفاده از  نسبت ها به اين. است UV باندهای در جذبی هایطیف نسبی ارتفاع

ترکیب مورد آزمايش می باشد.  خلوص دهنده نشان HPLC پیک ثابت در جذب يکسره و نسبت. بايد به ضورت ثابت باشد ثابت باند

 .باشد می ماده مختلف در ترکیب چندين دهنده داشتن وجود جذب متغیر در پیک نشان نسبت

زمینه  پس دلیلبه همین . شوند اشباع حد از بیش نبايد بخشی هیچ در ناشناخته های طیف. مرجع UV مطابقت با طیف بر اساس. 5

 است پیک ممکن برای پشت شده انتخاب زمینه پس باشد، روند صعودی داشته مبنا خط اگر. شود به صورت درست تصحیج بايد

 ناحیه اين بايد به ،HPLC  نمونه مجهول برای پیک شده پس زمینه انتخاب. شود نانومتر 2۱۰ کمتر از ناحیه در جذب کاهش باعث

 حداکثری به اندازه چند آورده شود و طیف بدست میانگین زمینه پس ابتدا بايد داشتن بهترين شرايط در برای. شود اضافه طیف از

 هر در نسبی جذب است اشعه ماورا بنفش ممکن های آشکارسازهایويژگی و هاترکیب غلظت به بسته. باشد داشته مطابقت نانومتر

 زمینه، متفاوت باشد.پس ازکم کردن عامل پس طیفی حتی
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 پارچه( ای)چوب  گردوغبار یرو دیفرمالدئ

FORMALDEHYDE ON DUST (TEXTILE OR WOOD) 

 

 57۰۰ :روش شماره

 : انتشار تاریخ

29-02-2016 

CAS: 50-00-0                        RTECS: LP8925000 

                               H2C=O: شیمیایی فرمول

 ۰۳/۳۰ :مولکولی وزن

 دياکسا لنیمت، ( یحجم/درصد وزن 6۰تا  ۳۰آبدار  دئی)فرمالد نیفرمال، متانال: مترادف اسامی

 در هوا درصد  73تا  7گستره انفجار  ،(1) هوا = 1.067فشار بخار ، -C°  19.5نقطه جوش  ،گاز :هاویژگی

 : کاملارزیابی نوع

 مواجهه مجاز ودحد

OSHA: 0.75 ام پیپی 2ام؛ پیپیSTEL 

NIOSH:  0.016 ام پیپی 0.1ام؛ پیپیCزا؛ سرطان 

 سنجش

 UV دتکتور، HPLC :سنجش روش

 دیمشتق فرمالده نيدرازیه لیتروفنین ید-2،۴ :آنالیت

گرم بر میلی ۱.۳ در دیاستاندارد فرمالده یهامحلول :کالیبراسیون

  DNPH/ACN    لیترمیلی

 [1میکروگرم بر نمونه ] 0.8 :(LOD) تشخیص حد

 [1میکروگرم بر نمونه ] 174تا  7به ازای  0.078 :() دقت

 میکرولیتر ۱5: تزریق حجم

گراد به درجه سانتی ۳7لیتر آب مقطر در دمای میلی ۱۰ :واجذب

 لیتروفنین ید-2،۴لیتر میلی ۳تا  ۱ساعت؛  ۴مدت 

 استونیتريل )(/نيدرازیه

 ۱:۱متانول/آب ) درصد 66/ليتریاستون درصد ۳۰ :متحرک فاز

 لیتر بر دقیقهمیلی ۱حجمی/حجمی(؛ 

متر و قطر سانتی ۱۰طول میکرومتر،  5 اتاندازه ذر، C18 :ستون

 (C18متر )همراه با ستون محافظ میلی 8داخلی 

 UV @365 nm: آشکارساز

 مکیروگرم بر نمونه ۴۰۰۰تا  ۰.۴: گستره

  

 بردارینمونه

مؤسسه طب کار تنفس بردار گردوغبار قابلنمونه: بردارنمونه

(IOM) لتریف يا معادل آن همراه با PVC 25 5متر، تخلخل میلی 

 میکرومتر

 قهیبر دق تریل 2 :دبی

 گرم بر متر مکعب( یلیم ۰۰2/۰) تریل 2۴۰: نمونه حجم حداقل

 تریل  ۱۰5۰ :نمونه حجم حداکثر

 لیتریمیلی ۳۰ یدر بطر لتریکاست را با ف :نمونه انتقال روش

قرار داده و ی چی( با درپوش پLDPE) نيیپا یبا چگال لنیات یپل

 .ديآنرا خنک و به صورت قائم نگه دار

در مخزن  یگهدارندارد(  ايبه مد یروز )بستگ 2۱: نمونه پایداری

 .شودیم شنهادیسرد پ

 برداریست نمونههر  یدو تا ده شاهد برا :شاهد هاینمونه
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 های ویژهاحتیاط

مصرف  صورتاست که در  یکننده قودیعامل اکس کي کيپرکلر دیاس

هود  کي زير است. فقط در یمحرک قو کي و است یو استنشاق سم

 به مشکوک ماده کي دی. فرمالدئدیاستفاده کن مناسب هيبا تهو
 شود. استفادههود  زير و بايد در [6، ۱است ] يیزاسرطان

 صحت

 mg/m³  ۰.۱6تا  ۰.۰۰7 :مطالعه محدوده

 درصد -۴ :تورش

 ۰9۳/۰ :() کلی دقت

 درصد ±22 :صحت

 کاربرد

در  دیفرمالدئ مقدار نییتع یروش برا نيا .است یتریل ۱۰5۰ ینمونه هوا یگرم بر مترمکعب برایلیم 8/۳الی  ۰۰۰۴/۰ی محدوده کار
به طور  ديبا جينتا نيا. کرد اطیاحت يستیشده با یآورجمعبا اين روش  يی کههاداده تفسیر . درشوداستفاده می و چوب یگردوغبار نساج

 های همواجهمناسب از  کيولوژیدمیاپ ریتفس یبرا یکافهای گزارش شود تا اينکه دادهفاز بخار  در دیفرمالدئ امواجهه بهای دادهاز جداگانه 

 شود. یجمع آور دیفرمالدئحاوی  ذرات
 

 گرهامداخله

 ه است.نشد يیشناسا
 های دیگرروش

شده در  فیتوص آنالیزروش  ،کنندیم جاديا تداخل کیکروموتروپ دیاس بامواد که  ريسا ايدر صورت عدم وجود فنل  د،یفرمالدئ آنالیزدر 

NIOSH 3500  یروش برا نيدر ا فادهمورد است زی(. روش آنالدینگاه کن مهیاستخراج استفاده شود )به ضم کیتکن نيتواند با ا یم زین 

 زانیم نییتع یروش برا نيممکن است در ارتباط با ا [۴] نيگزيجا آنالیز کي. [۳] استفاده شده است زیدر اگزوز خودرو ن دیفرمالدئ نییتع

 دیفرمالدئ یاو معادل هانتشار يافته  دیهر دو فرمالدئ NIOSH 5700روش  ذرات جمع آوری شده استفاده شود. "انتشار يافته" فرمالدئید

 دو نيا از استفاده. تعیین می کند را زیدرولیه یها( موجود در محلولدیفرمالدئ یحاو نيکوچک از رز یگومری)به عنوان مثال، قطعات ال

 های فرمالدئیدهای موجود در نمونه را نشان دهند.رويکرد آنالیزی ممکن است نتايج متفاوتی بین شکل

 تجهیزات

 5 فذا)اندازه من PVC یمتریلیم 25 لتری: فبردارنمونه .1

  IOM(،  هولدر کرومتریم

-قابلهای لوله با قه،یدر دق تریل 2 دبی: فردی یبردارمپ نمونهپ .2

  PTFE اي یلنیاتیپلانعطاف 

 کم یچگال با اتیلینیپلی ،یچیدرپوش پ لیتر بامیلی ۳۰ یبطر .3

(LDPE). 
 دی)منبع فرمالدئ دیکان استفاده نکن یپل آستر با یهای: از بطرتوجه

 (.بالا

ساز و  کپارچهيکننده، ثبت ،UVبا آشکارساز عیکروماتوگراف ما .4

 (.57۰۰-۱ هستون )صفح

 انبرک .5

 .تریکرولیم ۱۰۰و  5۰، 25، ۱۰ سرنگ .6

 .یتریل ۱و  یتریلیلیم ۱۰۰، ۱۰ بالن  ژوژه .7

  ،یتریلیلیم ۳و  ۱، ۰.5، ۰.۱ ایشهیش ،تپیپ .8

 مواد شیمیایی مصرفی

 تریل ۱ درگرم(  ۳/۱) (DNP-2,4) یندرازیه لیتروفنین ید-4،2 .1

 .تریلیلیم بر گرمیلیم ۱.۳ محلول ل؛يتریاستون

نگاه ضمیمه )به  تریلیلیگرم در میلیم ۱ ،دیفرمالدئ مادرمحلول  .2

 (.دیکن

 .شهیشده در ش ری، تقطمتانول  .3

 .شهیشده در ش ریتقط ،لیتریاستون .4

 .و مقطر زهیونيد، آب .5

 .*N ۱،کیپرکلر دیاسمحلول . 6

 .دیمراجعه کن ژهيو هایاطیبه احت *

 



71 
 

 .یتریلیلیم 25 ،یاشهی، شمدرج استوانه .9

 .یدستکش نخ .10

 یلیم 5۰، بورت، دیفرمالدئ مادر محلول یاستانداردسازوسیله  .۱۱

  .تریل

12. PHمتر. 

 .یسیهمزن مغناط .13

 .یتریل یلیم 5۰ بشر .14

 .تریل یلیم 5 ،الیو .15

 .کرومتریم ۴5/۰ ،لتریف .16

 .تریل یلیم Scintillation ،2۰ الیو .17

 

 بردارینمونه

 .دیکن برهیکال ،مداربردار در نمونه کيبا  ،رافردی  یهر پمپ نمونه بردار .۱
از  .دیکن حمل ديدار ی در دستنخ یکه دستکش ها یرا فقط در حال IOM یهاکاست ،یسنجوزن یهایریگبه اندازه ازیدر صورت ن .2

 5با منافذ  PVC یمتریلیم 25 لتریف یحاو. کاست دیکن فیلترها استفاده یقبل و بعد از جمع آور نيتوز یبرا NIOSH 0500 روش

 .دیقرار دههولدر در  یکرومتریم

 .دیوصل کن یرا به پمپ نمونه بردارهولدر  یخروج .۳
 .دیکن یبردارنمونه قهیدر دق تریل 2 دبیهوا با  تریل ۱۰5۰تا  2۴۰ .۴

در  .ديرا ببند یبطر در و دیانتقال دهی چیبا درپوش پ یتریل یلیم ۳۰ (LDPEی پلی اتیلنی )بطر کيبه هولدر از  اطیکاست را با احت .5

 .دينگه دار مئبه صورت قاها را یبطر و استفاده نموده بیاز آس یریمناسب به منظور جلوگمحفظه  از ونقلهنگام حمل
 انتقال دهید.کرده و جداگانه  یجمع آور یاشهیش اليو کيرا در  افیگرم( از گردوغبار/ال ۱)حدود بالک نمونه  ک. ي6

 

 سازی نمونهآماده

 .دیبرگردان یچیدرپوش پاتیلنی با پلی ی، کل کاست را به بطرنيتوز پس از .7 
استفاده  ور در آبجدا کردن کاست غوطه یبرا انبرک. از دیکاست انتقال ده یحاو یچیدرپوش پبا  یآب مقطر را به بطر تریلیلیمهشت  .8

 و دیمنتقل کن یتریلیلیم 2۰ اليو کيمحلول حاصل را به  . (خارج کنید را ی)آب اضاف دیجدا کن یبطر از تمام قطعات کاست را کنید. 

را به مدت چهار ساعت در حمام  اليو سپس و ببنديدرا  اليو ی. درپوش روديیبشو یآب مقطر اضاف تریلیلیم 2را با  یچیدرپوش پبا  یبطر

. خنک شود دقیقه ۳۰دیو اجازه ده دیخارج کن آب از حمام بعد از گذشت زمان تعیین شده بطری را .دیقرار ده گرادیدرجه سانت ۳7آب 
 ی فیلتر و به يک بطری ديگر انتقال دهید. کرومتریم ۴5/۰ منافذبا  لتریفمحلول را با استفاده از 

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

با آب  تریلیلیم ۱۰۰در تریلیلیگرم بر میلیم ۱ دیفرمالدئاستوک از محلول  تریلیلیم ۱کردن قیرقاز  استوک کالیبراسیون محلول کي .9

 .دیکن هیته مقطر
 ۱۰۰۰۰، و 5۰۰۰، 2۰۰۰، 75۰، 2۰۰، ۴۰)به عنوان مثال،  اسیونبریکالاستوک از محلول  مشخصیمقدار ، استانداردها هیته یبرا .۱۰

مختلف  یهااستفاده از رقت باتوان یم ی بالاتر،استانداردها به ازیدر صورت ن بريزيد. یتریلیلیم ۱۰های حجمی فلاسک ( را بهتریکرولیم

 .کردتهیه  ،دیمحلول استوک فرمالدئ
 .برسد تریلیلیم ۱۰به  کاری تا حجم هر استاندارد دیآب مقطر را اضافه کن .۱۱

 .(۱7تا  ۱۴)مراحل  دیکن شاهدها آنالیزها و را همراه با نمونه ی کاریاستانداردها .۱2

 .دیکن هی( را تهتریلیلیم ۱۰در هر نمونه )حجم کل  دی( فرمالدئکروگرمیمقدار )ممساحت در مقابل  ونیبراسینمودار کال -۱۳
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 سنجش

 لیتروفنینيد-2،۴محلول  از تریلیلیم ۳ یحاو یتریلیلیم 5 اليو کيبه را ( ۱۱مرحله  اي) 8محلول از مرحله  تریلیلیم یک .14 

 لیتشک یراب واکنشنمايید )تا اضافه را  نرمال ۱ کيپرکلر دیقطره اس کي. دیمنتقل کن (تریلیلیدر م گرمیلیم ۱.۳) ليتریاستون/نيدرازیه

 .دیتکان ده هیثان نيچند یبرا یو آن را به آرام قرار دهیدرا  اليدرپوش و (،شود زیمربوطه کاتال درازونیه

 .دیکن میتنظ 57۰۰-2شده در صفحه مشخص طيشرا یرا رو عيما یکروماتوگراف .۱5

 کنید.   قيتزر رانمونه از  تریکرولیم پانزده .۱6
 .دیکن یریگرا اندازه مساحت پیک .۱7

 ۱، با آب مقطر به ديریمانده را بگیبدون واکنش باق محلولاز  کمتریاست، مقدار  بزرگتراستاندارد  نياز بالاتر پیک : اگر مساحت۱ توجه

 .دیمناسب را اعمال کن سازیقیرق فاکنور( و در محاسبات ۱7تا ۱۴حل )مرا دیکن آنالیزو  قیرق تریلیلیم
 ،واکنش دهد نيدرازیه لیتروفنینی د -2،۴ گرمیلیم ۳.9 تواند با یکه م دیحداکثر مقدار فرمالدئ به دلیل اينکه، نهیبه جينتا ی: برا2 توجه

 نمود. ا آنالیزمجدد و قیرق ديبارا  تریلیلیبر م کروگرمیم ۴۰۰از  شیب یحاو یهاتمام نمونه ،است کروگرمیم 59۰

 

 محاسبات

محلول  فاکتور از .کنید نییتع را ونیبراسیکال نمودار ازرا   (B)نمونه شاهد نیانگیموجود در نمونه و م (W) دیفرمالدئ (کروگرمیم)جرم  .۱8

 منحنیدر  نکهيمگر ا، دیاستفاده کن مناسب( تریلیلیم ۱۰و حجم کل نمونه ) (۱۴ از مرحلهنمونه/حجم اصلی  تریلیلیم ۱)به عنوان مثال، 

 (.۱۳اصلاح شود )مرحله  ونیبراسیکال

 .دیرا درج کن یسازقیرق بيفراتر رفته باشد، ضر ونیبراسیاستاندارد کال نيکه از بالاتر یاهر نمونه ی: براتوجه
 .دیمحاسبه کن )لیتر(،را از گردوغبار موجود در حجم هوا  دیغلظت فرمالدئ -۱9

 
 ارزیابی روش

 آنالیزبا استفاده از روش  وهیمتر جیلیم 76۱و فشار  گرادیدرجه سانت 2۴ ینمونه در دما ی هربه ازا کروگرمیم ۱7۴تا  7 روش در محدوده نيا

 -۴،2آنالیز روش در  بود. ۰9۳/۰ ،پمپ یخطا بيضر درصد 5 ، با درنظر گرفتنیکل یریگدقت اندازه .قرار گرفت یمورد بررس، کیکروموتروپ

گرم گردوغبار چوب یلیم 2/دیفرمالدئ کروگرمیم 7 با ،رهیذخ طولنمونه در  یداريپا .مشاهده شدنیز دقت مشابهی  ،نيدرازیه لیتروفنینی د
 ۱۰۱روزه،  کي یهابا نمونه سهيدر مقا یطیمح طيدر شرا رهیروز ذخ 2۱ها پس از . نمونهارزيابی شده بود ،دیاوره/فرمالدئ نيرزشده به آغشته

ها ممکن نشان داد که نمونه( دیفرمالدئ/اوره آغشته بهچوب  افیمتفاوت )ال سيماتر کي، مطالعات با وجود نيرا نشان دادند. با ا بازيافت درصد

  .باشند دارياتاق ناپا یدر دما رهیاست هنگام ذخ

 لیاست آنالیز. را نشان داددو روش  نیب یداریتفاوت معن ،استون لیاست آنالیزحاصل از  جيبا نتا DNP-۴،2آنالیز حاصل از  جينتا سهيمقا
 DNP-۴،2آنالیز که  یدهد، درحالیواکنش نشان م انتشاريافته دیفقط با فرمالدئرسد یو به نظر م کندمیاستفاده  یترشرايط ملايم ازاستون 

ها با نمونه آنالیزشکسته شود. با  یشده در نمونه تا حدزیدرولیه نيرز از کيگومریدارد و ممکن است قطعات ال کيپرکلر دیبه افزودن اس ازین

توانند یکه م یکه در آن مواد يیهاسي. در ماترديممکن است به دست آ ،بالقوه مواجههنمونه و  سيماتر از یشتریب يابیمشخصهدو روش، هر
آنالیز استیل استون ممکن است باياس کمتری داشته باشد، به دلیل  وجود دارند، ها،تیمانند سولف ،تشکیل دهند دیبا فرمالدئهايی کمپلکس

 (.8) ها شکسته نمی شونداين کمپلکس در اين روش اينکه

به طور  ،در هر دو مطالعه(. ۱شرايط میدانی انجام شده است )در  closed-face هایکاست و IOM یهابردارنمونهدر ارتباط با  سهيمقادو 

شده با روش یریگاندازه دی. سطج فرمالدئاندکرده جمع آوری closed-face نسبت به را یشتریب افیگردوغبار/الIOM  یبردارهامتوسط نمونه
-closedهای کاستی و هم برا  IOM یروش هم برا نيدر ا(  گرمیلیر مب کروگرمیم حسببر ) افیاستفاده در گرد و غبار/ال استخراج مورد

face به طور متوسط،قابل قیاس بود .IOM  از کاست  شتریگردوغبار ب یبه جمع آور ليتماclosed-face .را داشت 
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 (تریل یلیگرم در م یلیم 1)حدود  دیمحلول استوک فرمالدئ یو استانداردساز هی: تهمهیضم

محلول حداقل به مدت سه ماه  نيا .دیکن قیرق تریل ۱به  زهیونيدرصد را با آب مقطر و د ۳7 یآب نیمحلول فرمال تریل یلیم 2.7

 یتریل یلیم 5۰بشر  کيشده در  هیمولار تازه ته ۱.۱۳ ميسد تیمحلول سولف تریل یلیم 5.۰با قرار دادن محلول را است.  داريپا

 تریل یلیم ۱۰.۰آن را ثبت کنید.  .دیکن میتنظ ۱۰تا  8.5 نیب دیاس ايرا با باز  PH .دیهم بزن یسیو به صورت مغناط دیاستاندارد کن

 تریل یلیم ۱) نرمال ۰.۰2 کيسولفور دیمحلول را با اس باشد. ۱۱از  شتریب ديبا pHاکنون  .دیاضافه کن دیمحلول استوک فرمالدئ

 شیب یانينقطه پا pHاگر  .دیکن تریتاش هیاول pH( به است ازیمورد ن دیاس تریل یلیم ۱7حدود  ؛دیگرم فرمالدئ یلیم ۰.6۰۰=  دیاس

را  دیفرمالدئ رهیمحلول ذخ Cs (mg/mL)غلظت  .دیکن تریدوباره ت یانيتا نقطه پا نرمال ۰.۰۱ ميسد دیدروکسیاز حد باشد، با ه

 :دیمحاسبه کن

 

 که در آن:

 دیگرم/معادل فرمالدئ ۳۰.۰=  ۳۰.۰

Na (نرمال ۰.۰2) کيسولفور دیاسیتی = نرمال 

Va کيسولفور دی= حجم اس (mLمورد استفاده برا )ونیتراسیت ی 
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Nb یتی = نرمالNaOH (۰.۰۱ نرمال) 

Vb حجم =NaOH  (mL) یبرگشت ونیتراسیت یمورداستفاده برا 

Vs (تریلیلیم ۱۰.۰) دیفرمالدئ رهی= حجم محلول ذخ 

 افیگردوغبار/ال یهاآزادشده از نمونه دیفرمالدئ نییتع یبرا نیگزیجا آنالیزروش 

تداخل ها  نيا وجود نداشته باشد. کیکروموتروپ دیاس آنالیزدر  یاستفاده شود که تداخل یدر موارد ديفقط با زیروش آنال ني: اتوجه

 و الکل ها است. دهایآلدئ ريشدن، سا دیقابل اکس یشامل فنل، مواد آل

( با 8)مرحله  لتریف ونیو انکوباس واجذباز محلول حاصل از  تریلیلیم ۴مقدار  ک،یکروموتروپ دیبا روش اس دیفرمالدئ نییتع یبرا

تواند با  یاضافه شده به نمونه م دیاس کیمقدار کروموتروپ شد. آنالیزداده شده است،  جیتوض NIOSH 3500که در روش  ایشیوه

شد، نمونه می کيدر هر سهم نزد کروگرمیم ۳۰به  دی)هرگاه مقدار فرمالدئ در هر نمونه واکنش دهد. دیفرمالدئ کروگرمیم ۴2حداکثر 

به دست آمده  جيشده از نتاساخته ونیبراسیکال یبا منحن ،نانومتر 58۰ها در جذب نمونهمیزان سپس  شد.( زیشده و دوباره آنال قیرق

موجود در هر نمونه براساس  دیفرمالدئمقدار  شد. سهيمقا ،دیشناخته شده فرمالدئ ريمقاد یحاو ونیبراسیکال یاستانداردها آنالیزاز 

 شد. نییتع ونیبراسیکال یمنحن

و به همان روش  هی( تهتریل یلیگرم در م یلیم ۱در آب مقطر ) نیکردن محلول استاندارد فرمال قیبا رق ونیبراسیکال یاستانداردها

حد  .دهدیرا پوشش م تریلیلیم ۴/  دیفرمالدئ کروگرمیم 25تا  ۱معمولاً  ونیبراسیمحدوده کال قرار گرفت. آنالیزنمونه ها مورد 

 شد. نییتع زیروش آنال نيا یشگاهيآزما یابيدر ارز لتریبر ف/ نمونه دیفرمالدئ کروگرمیم ۰.۴۴ صیتشخ

های خارج سایتبراین، استناد به وبنیست. علاوه NIOSH: ذکر نام هیچ شرکت یا محصولی به منزله تأیید آن توسط سلب مسئولیت

مسئولیتی در  NIOSHبراین، نیست. علاوه NIOSHوسیله ها بهها یا محصولات آنهای حامی یا برنامهبه منزله تأیید سازمان NIOSHاز 

 دسترسی بودند.های وب ذکرشده در این سند از تاریخ انتشار قابلها ندارد. همه آدرسسایتقبال محتوای این وب
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 آرسین                                                         

ARSINE 

 6001 :روش شماره

 :انتشار تاریخ 

 20-10-2015 

CAS:  7784-42-1                       RTECS:  CG6475000 

                             3AsH:       شیمیایی فرمول

 95/77          :مولکولیوزن 

 آرسنید؛ آرسنیک تری هیدريدهیدروژن : مترادف اسامی

درجه  -۳/۱۱6درجه سانتیگراد، دمای ذوب  -5/62درجه سانتیگراد، نقطه جوش  2۰گرم بر لیتر در دمای  ۴8۴/۳دانسیته  گاز؛ :هاویژگی

 سانتیگراد.

 کامل: ارزیابی نوع

   مواجهه مجاز ودحد

OSHA :۰.۰5 امپیپی 

NIOSH :۰.۰۰2 ای؛ سرطانزادقیقه ۱5گرم بر مترمکعب، حدسقفی میلی 

 سنجش

 جذب اتمی، کوره گرافیت :سنجش روش

 : آرسنیکآنالیت

 ۱۰۰مول بر لیتر اسید نیتريک با  ۰۱/۰آرسنیک در  :کالیبراسیون

 میلی گرم زغال فعال

 حمام در دقیقه 30 لیتر، بر مول 01/0 نیتریک اسید لیتر میلی 1: واجذب

 اولتراسونیک

 تریل یلیدر م کروگرمیم 1000 کل،ی: نکسیماتر کننده اصلاح

 دروژنیه ای ومیدوتر حینانومتر؛ تصح 193.7: موج طول

:  CHAR؛گرادیدرجه سانت 110 در هیثان 40: خشک: یتیگراف کوره

درجه  2540 در هیثان 7کردن:  زهیاتم گراد؛یدرجه سانت 1200 در هیثان 15

 گرادیسانت

 نمونه/کروگرمیم ۳/۰تا  ۰۱/۰: گستره

 در هر نمونه کروگرمیم ۰.۰۰۴ :(LODحد تشخیص )

 در هر نمونه کروگرمیم 0.11تا  0.012 در 0.060: ()دقت 

 میکرولیتر 5۰: تزریق حجم

 بردارینمونه

 5۰/۱۰۰زغال فعال پوست نارگیل، لوله جاذب ): بردارنمونه

 (گرممیلی

 دقیقهبرلیتر ۰/۰-2/۰۱: دبی

 ppm ۰5/۰ به ازایلیتر  ۱/۰ :نمونه حجم حداقل

  لیتر ۱۰: نمونه حجم حداکثر

 روتین: نمونه انتقال روش

 درجه سانتیگراد 25روز در دمای  6حداقل : نمونه پایداری

 گیریاندازه ست شاهد فیلد در هر ۱۰تا  2: شاهد هاینمونه
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 های ویژهاحتیاط

 از اسیدها با کار هنگام[. 7] است انسان برای زاسرطان ماده يک آرسین

 تمام. نمايید استفاده ايمنی عینک و آزمايشگاهی روپوش دستکش،

 صورتدر آرسین. دهید انجام زير هود در را غلیظ اسید انتقال عملیات
مناسب انجام گیرد  تهويه با هود انتقال در. است سمی بسیار استنشاق

با استفاده  ديکاربران با. بپوشید مناسب محافظ دستکش و و لباس

اشتعال  رقابلیقابل اشتعال و غ یو رگولاتورها لندرهایاز گازها، س جیصح
 آشنا باشند.

 صحت

)نمونه های  گرم بر متر مکعب یلیم ۴/۰تا  ۰9/۰ :مطالعه محدوده

 مکعب متر بر گرم میلی ۰۱/۰ تا ۰۰۱/۰، لیتری( ۱۰

 -۱۱لیتر بر دقیقه،  2/۰تا  ۰۱/۰های درصد در دبی -۱۳/6: تورش

 دقیقهلیتر بر  876/۰های یدرصد در دب

 087/0: () کلی دقت

 درصد ±2/2۳: صحت

 کاربرد
 عنصری آنالیز روش اين يک .است یتریل ۱۰نمونه يک  یگرم بر متر مکعب( برا یلیم 2/۰تا  ۰۰۱/۰)ام پیپی ۰6/۰تا  ۰۰۰۳/۰ی محدوده کار

 .نیست اتترکیب مختص و است

 گرهامداخله

 بردارنمونه روی است ممکن( هاآئروسل يا گازها) آرسنیک ترکیبات ساير. کنید استفاده مولکولی جذب کنترل برای زمینه پس تصحیج از

 ذرات حذف برای است ممکن فعال زغال لوله جلوی در سلولزی استر فیلتر يک. شوند گزارش آرسین عنوان به اشتباه به و شوند آوریجمع

 .است نگرفته قرار مطالعه مورد آرسین برای فعال زغال ظرفیت بر نسبی رطوبت تأثیر[. ۳،۴] شود استفاده معلق
 های دیگرروش

 .است آرسین برای  NIOSH  S229و P&CAM 265 های روش تلفیق و جايگزين ،روش اين

 تجهیزات

 mm 6، قطر خارجی cm 7: لوله شیشه ای، با طول بردارنمونه .1

. حاوی دو باشددارای درپوش پلاستیکی  که؛ mm ۴و قطر داخلی 

 mg)قسمت جلويی: پوست نارگیل  با منشاءذغال فعال بخش 

میلی متری  2( که توسط يک لايه mg 5۰، قسمت عقبی: ۱۰۰

يک لايه پشم شیشه مقدم بر بخش  .اندفوم اورتان از هم جدا شده

فوم اورتان نیز بعد از بخش  میلی متری ۳ جلويی لوله و يک لايه

است. فشار هوای عبوری از لوله در  عقبی محتوی لوله قرار گرفته

بیشتر شود. لوله ها در بازار  kPa ۴/۳نبايد از  L/min ۱دبی 

 موجود می باشند. 

: در صورت وجود ذرات آرسنیک، از يک فیلتر غشايی توجه

 استرسلولزی در جلوی نمونه بردار استفاده کنید.

همراه ، به L/min 2/۰ – ۰۱/۰با دبی  پمپ نمونه برداری فردی .2

 های رابط قابل انعطافلوله

با کوره گرافیتی، لوله های  ،اسپکتروفوتومتر جذب اتمیدستگاه  .3

تصحیج کننده زمینه، تخلیه الکتريکی بدون الکترود  غیر پیرولیتیک، 
 يا لامپ هالوکاتد برای آرسنیک

 لیتری ۱و  میلی لیتری ۱۰۰ بالن ژوژه .4

 میکرولیتری 5۰۰تا  5 میکروپیپت .5

 مواد شیمیایی مصرفی

 آب مقطر دیونیزه .1

 اسید نیتریک غلیظ .2

میلی لیتر اسید نیتريک غلیظ را با  ۴/۰؛ مولار 01/0اسید نیتریک  .3

 لیتر آب مقطر رقیق کنید.  ۱

 ۱میلی لیتر اسید نیتريک غلیظ را با  ۴؛ مولار 1/0اسید نیتریک  .4

 لیتر آب مقطر رقیق کنید

ظرفیتی؛  ۳آرسنیک  µg/mL ۱۰۰۰، محلول استوک آرسنیک .5

میلی لیتر اسید  ۱۰۰در   راخشک شده  3O2Asگرم  ۳22/۱

 ۱حجم به مولار  ۱/۰مولار حل کرده و با اسید نیتريک  ۱/۰نیتريک 

 لیتر برسانید.

ظرفیتی؛  ۳آرسنیک  µg/mL ۱، محلول استوک کالیبراسیون .6
  را آرسنیک( µg/mL ۱۰۰۰محلول استوک آرسنیک ) میلی لیتر ۱/۰

میلی لیتر برسانید. محلول  ۱۰۰حجم به مولار  ۰۱/۰با اسید نیتريک 

 ها را روزانه آماده کنید.

گرم  ۱۱2/۳نیکل؛  µg/mL ۱۰۰۰، محلول نیترات نیکل .7

2)3Ni(NO ۱/۰میلی لیتر اسید نیتريک  ۱۰۰در   را شده خشک 

 لیتر برسانید. ۱حجم به مولار  ۱/۰مولار حل کرده و با اسید نیتريک 

 ؛ فشردهآرگون .8
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 میلی لیتری ۱5يا  ۱۰ لوله سانتریفیوژ .6

 حمام التراسونیک .7

 دستگاه سانتریفیوژ .8

 ۱میلی لیتری با درجه بندی  ۱/۰ ، مخصوص گازسرنگ  .9

 میکرولیتری

: قبل از استفاده از تجهیزات شیشه ای آنها را با اسید نیتريک توجه
 غلیظ و سپس با آب مقطر بشوئید.

 

 يا ترکیب آن در نیتروژن ؛درصد 99آرسین  .9

 بردارینمونه

 بردار را نیز به پمپ متصل کنید.در هنگام کالیبراسیون يک نمونه فردی را کالیبره کنید. یپمپ های نمونه بردار .۱

را توسط لوله های رابط قابل انعطاف به پمپ نمونه بردار فردی متصل  آنقبل از نمونه برداری دوطرف نمونه بردار را بشکنید و درست  .2

 کنید.

 : در صورت وجود ذرات آرسنیک، از يک فیلتر غشايی استرسلولزی در جلوی نمونه بردار استفاده کنید.توجه

 جام دهید.لیتر ان ۱۰تا  ۱/۰برای عبور حجم هوای  L/min 2/۰ – ۰۱/۰نمونه برداری را در يک دبی مشخص بین  .۳

 با دقت برای انتقال بسته بندی کنید. بردار گذاشته و آن رانمونه پلاستیکی )نه لاستیکی( درپوش .۴
 سازی نمونهآماده

 و فوم را دور بیندازيد. جداگانه ای قرار دهید. لايه پشم شیشه های سانتريفیوژلولهمحتوی بخش جلويی و عقبی لوله را در  .5
 اضافه کرده و درپوش آن را ببنديد. لوله هاهر کدام از را به  مولار ۰۱/۰میلی لیتر اسید نیتريک  ۱ .6

 دقیقه در حمام التراسونیک تکان دهید. ۳۰را به مدت  لوله ها .7

 در دستگاه سانتريفیوژ  قرار دهید.را  لوله ها .8

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

پوشش  در هر نمونه را میکرو گرم آرسین ۳/۰تا  ۰۰۴/۰استاندارد کاربردی که گستره ی  6با حداقل  و روزانهکالیبراسیون را به صورت  .9

 . دهید انجام ،دهد

 ۱۰۰لیتری به لوله سانتريفیوژ که حاوی  ۱برای تهیه محلول را مولار  ۰۱/۰و اسید نیتريک  محلول استوک کالیبراسیون مقدار مشخصی از آ.

 . عال )شاهد( است بیفزايیدمیلی گرم ذغال ف

نمونه به  5يک استاندارد کاربردی را به ازای هر . نمونه برداری( 2و۱)مراحل  های اصلی و شاهد آنالیز کنیدرا به همراه نمونه استانداردها ب.

 جهت چک کردن انحراف دستگاهی آنالیز کنید. 

 (.آرسنیکگرم میکرو در برابر میزان جذب منحنی کالیبراسیون را رسم کنید ) ج.

 µg/sample 2- ۰۰۴/۰در گستره  نمونه برداری بچ از ذغال فعال مورد استفاده دررا حداقل يک بار برای هر  (DE)راندمان جداسازی  .۱۰

 پنج غلظت انتخابی و سه شاهد آماده کنید.  يک ازهر به ازایسه لوله نمونه بردار  تعیین کنید. آرسنیک،

 ونه بردار نمونه شاهد را خارج کرده و دور بیندازيد.بخش عقبی لوله نم آ.

 را مستقیما به محتوی بخش جلويی لوله تزريق کنید.از گاز آرسین خالص  توسط يک سرنگ میکرولیتری مقدار مشخصی ب.

 را بسته و آن را به مدت يک شب رها کنید. لولهدرپوش 

اندازه  2و۱مورد آنالیز قرار دهید )مراحل به همراه استانداردهای کاربردی آماده سازی( و  ۴-۱کرده )مراحل  واجذبرا  فوقمحلول های  ج.

 گیری(.

 بازيافت شده ترسیم کنید. آرسنیکگرم میکرو نموداری از راندمان جذب در برابر  د.

 ، آنالیز کنید.است درسا را برای اطمینان از اينکه منحنی کالیبراسیون شدهاسپايک شاهدسه  .۱۱

 

 سنجش
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 :کنیدرا بر اساس توصیه سازنده و تحت شرايط زير تنظیم  اسپکتروفوتومتر جذب اتمی و کورهدستگاه  .۱2

 نانومتر 7/۱9۳طول موج:  -

 C ْ  25۴۰ثانیه در دمای   7نیمسوز شود؛  C ْ  ۱2۰ثانیه در دمای  ۱5خشک شود؛  C ْ  ۱۱۰ثانیه در دمای  ۴۰شرايط کوره گرافیتی:  -
 شوداتمیزه 

رده و مساحت به دستگاه تزريق کرا از نمونه  میکرولیتر 5۰سپس میکرولیتر محلول نیترات نیکل را تزريق کنید.  5۰ ،قبل از شروع آنالیز .۱۳

 پیک را محاسبه کنید.

رقیق کرده و مجددا ر مولا ۰۱/۰اسید نیتريک منحنی استانداردهای کاربردی بود، با  خطی بالاتر از گستره میزان جذب نمونه: اگر ۱توجه 

 .آنالیز کنید و يک ضريب ترقیق مناسب در محاسبات وارد کنید

: تکرار پذيری پیک جذب را برای استانداردهای کاربردی بررسی کنید. اگر نتايج نامعقولی مشاهده شد، پارامترهای دستگاهی را بهینه 2توجه 

 کرده و لوله گرافیتی را جايگزين کنید.

 محاسبات

نمونه  (Bb)و عقبی  (Bf)لوله نمونه اصلی، و بخش جلويی  (Wb)و عقبی  (Wf)آرسین موجود در بخش جلويی  µgجرم برحسب  .۱۴

محاسبه )وزن مولکولی آرسین تقسیم بر وزن مولکولی آرسنیک(  ۰۴/۱از طريق ضرب کردن جرم آرسنیک موجود در اين بخش ها در شاهد را 

 کنید.

 ين معنی است که ماده به بخش عقبی نشت کرده و نمونه از دست می رود.، به ا/10Wb>Wf: اگر توجه

 بر حسب لیتر: (V)آرسین در حجم هوای نمونه برداری شده  (C)محاسبه غلظت  .۱5

C =  
( Wf + Wb − Bf − Bb )

V
 , mg/m3  

 

 ارزیابی روش

 فعال چوب زغال روی شدهآوریجمع لیتری ۱۰ هوای نمونه از استفاده با mg/m³ ۰9۴/۰ – ۴۰۴/۰ محدوده در NIOSH S229 [6] روش

 غلظت از L/min 227/۰با دبی  برداری نمونه دقیقه 2۴۰ از پس( عقبی بخش به) آلاينده نشت. شد ارزيابی  SKC Lot 105 [1]نارگیل
 میکروگرم ۱ در 9۰/۰واجذب  راندمان. بود درصد 7/9۳بازيافت . نداد رخ( گرم میلی ۰22/۰میلی گرم بر مترمکعب ) بار آلودگی  ۴۰5/۰آرسین

 .بود نمونه هر در آرسین میکروگرم ۴ و میکروگرم 2 در ۱ و نمونه در آرسین

[ 2] لیتری ۱5 هوای های نمونه از استفاده میلی گرم بر مترمکعب با ۰۱/۰الی  ۰۰۱/۰ محدوده در NIOSH P&CAM 265 [5] روش

 جمع دقیقه ۱5 مدت به لیتر بردقیقه 875/۰برداری نمونه دبی با SKC Lot 106 نارگیل چوب فعال زغال روی بر ها نمونه اين. شد ارزيابی
. نگرفت قرار مطالعه مورد بردارنمونه ظرفیت بر بالا رطوبت اثر[. ۳] درصد بدست آمد ۱/89آوری  جمع راندمان دبی، اين با. شدند آوری

 .بود نمونه هر در آرسین میکروگرم 2/۰تا  ۰۱5/۰محدوده  در 9/۰واجذب  راندمان
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 NIOSHهای خارج از سایتبراین، استناد به وبنیست. علاوه NIOSH: ذکر نام هیچ شرکت یا محصولی به منزله تأیید آن توسط رفع مسئولیت

مسئولیتی در قبال محتوای این  NIOSHبراین، نیست. علاوه NIOSHوسیله ها بهها یا محصولات آنهای حامی یا برنامهبه منزله تأیید سازمان

 دسترسی بودند.های وب ذکرشده در این سند از تاریخ انتشار قابلها ندارد. همه آدرسسایتوب
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 فسفین                                                          

PHOSPHINE 

 6002 :روش شماره

 : انتشارتاریخ  

20-10-2015 

CAS: 7803-51-2                RTECS: SY7525000 

                                PH₃:    شیمیایی فرمول

 34:  مولکولی وزن

 فسفر هیدريد تری شده؛ فسفره هیدروژن فسفر؛ هیدريد فسفید؛ هیدروژن: مترادف اسامی

 هوا در خود به خود طور به فسفان دی وجود صورت در ؛(۱ = هوا)۱7/۱بخار  چگالی ;گراد سانتی درجه 87.8 گاز، نقطه جوش :هاویژگی

 است. اشتعال قابل

 : کاملارزیابی نوع

 مواجهه مجاز ودحد

OSHA :۰.۳ گرم بر مترمکعب(میلی ۰.۴ام )پیپی 

NIOSH :۰.۳ پیپی ۱گرم بر مترمکعب(؛ میلی ۰.۴ام )پیپی( مترمکعب( مواجهه کوتاه مدت )گرم بر میلی ۱امSTEL)  

 سنجش

 UV-VIS سنج طیف: سنجش روش

 فسفات: آنالیت

 پتاسیم فسفات هیدروژن دی استاندارد های محلول: کالیبراسیون

 (فسفین میکروگرم 9۴/۴9معادل  فسفر حاوی لیتر میلی ۱.۰۰)
 نمونه /میکروگرم ۱۰ تا ۳/۰: گستره

 نمونهمیکروگرم بر  0.1: (LODتشخیص ) حد

 نمونههر میکروگرم به ازاء  ۴/۱7تا  6/2 در ۰7۴/۰: () دقت

 تا 65) داغ لیتر میلی ۱۰ اسیدی پرمنگنات معرف محلول: استخراج

 (گراد سانتی درجه 7۰
 نانومتر 625 در UV  :ساز آشکار

 

 ثبردارنمونه

 جیوه، آغشته به سیانید سیلیکاژل) جاذب لوله: بردارنمونه

 (گرم میلی ۳۰۰/۱5۰

 دقیقه/لیتر ۰۱/۰-2/۰ :دبی

 ppm ۳/۰ درلیتر  ۱: نمونه حجم حداقل

  لیتر ۱6: نمونه حجم حداکثر

 معمولی: نمونه انتقال روش

 درجه سانتی گراد 25روز در دمای  7: نمونه پایداری

 اندازه گیری ست شاهد میدانی در هر ۱۰تا  2: شاهد های نمونه
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 های ویژهاحتیاط

 در جیوه سیانید زيرا ؛کرد احتیاط بايد گیرینمونه مديای تهیه هنگام

 اسید با جیوه سیانید تماس. است سمی پوست با تماس و بلع تنفس،

 بسیار غلیظ سولفوريک اسید. شود می هیدروژن سیانید گاز تولید باعث
. شود انجام هود زير يک در بايد ترکیبات اين با کار تمام. است خورنده

 روپوش و ايمنی عینک دستکش، شامل مناسب محافظ های لباس از

 با قوی کننده اکسید يک پتاسیم پرمنگنات. شود استفاده آزمايشگاهی
 عوامل و احتراق قابل مواد با تماس در انفجار و سوزی آتش خطر

 هستند. اشتعال قابل متانول و ايزوبوتانول تولوئن،. است احیاکننده

 صحت

 نمونه) مکعب متر بر گرم میلی 877۰ تا ۱95/۰: مطالعه محدوده

 (لیتری ۱6 های

  درصد 4/0: تورش

 ۴۱/۱7 تا میگروگرم 6۴2 در ۰9۱/۰ :() کلی دقت

 نمونه ازاء به میکروگرم

 درصد ±6/۱7: صحت

 کاربرد

  .است لیتری ۱6 نمونه يک برای( مکعب متر بر گرم میلی 9/۰ تا ۰2/۰)  ppm 6/۰تا  ۰۱۳/۰کاری  محدوده

 گرهامداخله

 دهد. لیتشک بداتیکمپلکس مول کي میتواند طيشرا نياست که در ا ایمادهدر معرض دخالت هر  ی،رنگ سنجبا استفاده از فسفات  نییتع
 .هستند فسفر آلی ترکیبات و فسفر کلريد پنتا و فسفر کلريد تری بخارات شامل تداخلی احتمالی های گونه

 های دیگرروش

 شستشو داده استر پلی فیلتر از استفاده با که ،[۳] "فسفین" ،OSHA 1003 روش. کند اصلاح میرا  NIOSH S332  [2]روش،  اين

 عنوان به است ممکن کند، می استفاده فسفر کل تحلیل و تجزيه برای ICP-AES و از بردارینمونه فسفین جذب برای جیوه کلريد با شده

 .شود استفاده جايگزين روش يک

 تجهیزات

 ۳۰۰/۱5۰ ،(جیوه سیانید) ژلسیلیکا جاذب، لوله: بردارنمونه .1

متر، سانتی ۱2 طول به ایشیشه ، لوله۴۰/6۰ مش جاذب، گرم میلی

متر، انتهای درزبندی میلی ۴ متر، قطر داخلیمیلی 6 قطر خارجی
 سیلیکاژل بخش دو با پلاستیکی به کمک حرارت، هایدرپوش با شده

و  ۳۰۰ بخش جلويی ) ،(۴5/6۰ مش) جیوه سیانید با شده آغشته

 شده جدا سیلیله شیشه پشم دو بخش توسط ،(گرم میلی ۱5۰عقبی

 ببینید(. را ضمیمه. )شود می حفظ و
 لوله با دقیقه، در لیتر 2/۰ تا ۰۱/۰، فردی برداری نمونه پمپ .2

 پذير. انعطاف PTFE يا اتیلن پلی

 625 طول موجدر  عبور يا جذب گیری اندازه قابلیت با سنج طیف .3
 .نانومتر

 .محکم های کلاهک با سیلیس، متری، سانتی 5 جذب سل دو .4

 .لیتر میلی ۱25 جداکننده قیف .5

 .لیتری میلی 5۰ بشر .6
 برای ديگر مناسب های اندازه و لیتر، میلی 25و  ۱۰، 2/۰ پیپت. 7

 .استاندارد های غلظت ايجاد

 .لیتر میلی ۱۰۰۰ و ۱۰۰ ،25،  ۱۰ حجمی های فلاسک .8

 واد شیمیایی مصرفیم

 .ACS درجه آب، بی ،فسفات هیدروژن دی پتاسیم. 1

 .ACS درجه ،غلیظ سولفوریک اسید. 2

 .هیدرات تترا مولیبدات آمونیوم. 3

 .آب بی آهن آمونیوم سولفات. 4

 .پتاسیم پرمنگنات. 5

 .قلع کلرید. 6

 .گلیسرول. 7

 .تولوئن. 8

 .ایزوبوتانول. 9

 .متانول. 10

 .مقطر يا ديونیزه ،آب. 11

 .جیوه سیانید. 12

 هیدروژن دی پتاسیم گرم میلی 2۰۰: استاندارد فسفات محلول. 13

 کنید رقیق لیتر ۱ تا و کنید حل مقطر آب در را آب بی فسفات
 (.میکروگرم فسفین 9۴/۴9معادل  فسفر حاوی لیتر میلی ۱.۰۰)

 و تتراهیدرات مولیبدات آمونیوم گرم ۴/۴9: مولیبدیت محلول. 14

 تا و کرده حل مقطر آب در را غلیظ سولفوريک اسید لیتر میلی ۱۱2
 .کنید رقیق لیتر ۱
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 می نگهداری سانتیگراد درجه 7۰ تا 65 دمای در) آب حمام .9

 (.شود

 لیتری میلی ۱۰ ای شیشه مدرج سیلندر .10
 لیتر میلی ۱و  5/۰ ،سرنگ .11
 ترازو .12

 دماسنج .13

 کرونومتر. 14
 فشارسنج. 15

 سولفوريک اسید لیتر میلی 5۰ :الکلی سولفوریک اسید محلول. 15

 .کنید اضافه متانول لیتر میلی 95۰ به را غلیظ

 و از تولوئن مساوی حجم : ایزوبوتانول-تولوئن حلال. 16
 .کنید مخلوط را ايزوبوتانول

 ۱ و آب بدون آهن آمونیوم سولفات گرم 7.9. آهن محلول. 17

 ۱۰۰ تا و کرده حل مقطر آب در را غلیظ سولفوريک اسید لیتر میلی
 .کنید رقیق لیتر میلی

 لیتر میلی 5۰ در را قلع کلريد گرم ۰.۴. قلع کلرید محلول. 18

 (.شود حل تا دهید حرارت) کنید حل گلیسرول

 6 و پتاسیم پرمنگنات گرم ۰.۳۱6. اسیدی پرمنگنات محلول. 19
 ۱ تا و کرده حل مقطر آب در را غلیظ سولفوريک اسید لیتر میلی

 .کنید رقیق لیتر

 لیتر میلی ۱۰۰ در را جیوه سیانید گرم 2. جیوه سیانید محلول. 20
 .کنید حل آب

 نمونه برداری

 .، انجام دهیدباشد در مدار حتما نمونه بردار حالی کهدررا  فردی برداری نمونه کالیبراسیون پمپ. ۱ 

-لوله با را سیلیکاژل لوله. شود( لوله باز داخلی قطر نصف حداقل شکسته شود )تا سیلیکاژل هایلوله انتهای برداری، نمونه از قبلدرست . 2

 .گردد وصل برداری نمونه پمپ به انعطافقابل های

 لیتر انجام شود. ۱6 تا ۱ نمونه کل حجم برای L/min 2/۰تا  ۰۱/۰بین   تعیین شده دبی برداری با نمونه. ۳

 .ببنديد( لاستیکی نه) پلاستیکی های درپوش با را ها نمونه برداری لولهبعد از . ۴
 سازی نمونهآماده

 .دهید قرار جداگانه لیتریمیلی 5۰ بشرهای در عقبی جاذب را و يیجلو هایبخش. 5

 سانتیگراد درجه 7۰ تا 65 دمای در آب حمام در دقیقه 9۰ مدت به. کنید اضافه ظرف هر به را اسیدی پرمنگنات محلول لیتر میلی ۱۰. 6
 .دهید قرار

 .برسانید حجم به مقطر آب با و ريخته لیتری میلی ۱۰ حجمی بالن يک در را اسیدی پرمنگنات محلول. 7

 لیتر میلی ۱ لیتر حاوی میلی ۱۰ حجمی ديگر فلاسک يک در را آن محتويات و بشويید مقطر آب لیتر میلی ۳ با بار دو را سیلیکاژل. 8

 .برسانید حجم به مقطر آب با. بريزيد آهن محلول

 .کنید اضافه لیتری میلی ۱25 جداکننده قیف يک به را( شستشو و استخراج) لیتری میلی ۱۰ حجمی فلاسک دو هر محتويات. 9

. دهید تکان ثانیه 6۰ مدت به را قیف. کنید اضافه قیف به ايزوبوتانول-تولوئن حلال لیتر میلی 25 و مولیبدات معرف لیتر میلی 7.5. ۱۰

 .بريزيد دور را( آبی) پايین لايه. شوند جدا هم از آبی غیر و آبی های لايه تا ثابت بماند ثانیه 6۰ مدت به جداکننده قیف دهید اجازه

 پیپتبا  الکلی سولفوريک اسید محلول لیتر میلی ۱۰ حاوی لیتری میلی 25 حجمی فلاسک يک در را آبی غیر لايه از لیتر میلی ۱۰. ۱۱

 .بريزيد
 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 .کنید کالیبره کاری استاندارد شش حداقل با روزانه. ۱2

 .کنید اضافه لیتری میلی ۱25 جداکننده قیف يک به را آهن معرف لیتر میلی ۱ و اسیدی پرمنگنات محلول لیتر میلی ۱۰. آ

. دهد پوشش را فسفین میکروگرم ۱۰ تا میکروگرم ۱/۰ محدوده تا کنید اضافه استاندارد فسفات محلول میکرولیتر ۴۰۰ به میکرولیتر 2 ب.

 میلی 2۰ با برابر( آب و فسفات محلول آهن، محلول پرمنگنات، محلول) محلول کل حجم تا کنید اضافه آب لیتر میلی 9 به لیتر میلی 8
 .کنید تهیه فسفات بدون شاهد يک و کالیبراسیون استاندارد شش حداقل. شود لیتر
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. دهید تکان ثانیه 6۰ مدت به را قیف. کنید اضافه قیف به را ايزوبوتانول تولوئن حلال لیتر میلی 25 و مولیبدات معرف لیتر میلی 5/7ج. 

 مرحله) .بريزيد دور را( آبی) پايین لايه. شوند جدا هم از آبی غیر و آبی های لايه تا بماند ثانیه ثابت 6۰ مدت به جداکننده قیف دهید اجازه

۱۰) 

 الکلی با استفاده از سولفوريک اسید محلول لیتر میلی ۱۰ حاوی لیتری میلی 25 حجمی فلاسک يک در را غیرآبی لايه از لیتر میلی ۱۰د. 

 (۱۱ مرحله. )بريزيد پیپت

 (.۱8 و ۱7 ،۱6 ،۱5 مرحله) کنید را آنالیز شاهد و های اصلی نمونه. ه

 .کنید تهیه( شده اضافه فسفین میکروگرم مقابل در جذب) کالیبراسیون نمودار يک. و

 يک هر در لوله سه. کنید تعیین نظر مورد محدوده در برداری نمونه های جاذب تعدادی برای بار يک حداقل را( DE) بازجذب کارايی. ۱۳

 .کنید آماده مديا سه نمونه شاهد اضافه به سطج پنج از

 .بريزيد دور و برداريد را شاهد مديا يک نمونه پشتی جاذب بخش. الف

 جاذب قسمت روی میکرولیتری سرنگ يک با مستقیماً را استاندارد فسفات محلول( میکرولیتر ۴۰۰ تا میکرولیتر 2۰) مشخصی مقدار ب.

 .کنید تزريق جلويی

 .بماند ساعت 2۴ دهید اجازه و ج. درب لوله را ببنديد

 .را انجام دهید (۱8 و ،۱7 ،۱6 ،۱5 مرحله) کاری استانداردهای با آنالیز و( 8 و ،7 ،6 مرحله) بازجذب .د

 .کنید تهیه بازجذب شده میکروگرم مقابل در DE از نمودار کالیبراتسیون. ه

 .نالیز نمايیدآ را آنالیز اسپايک سه و کیفیت کنترل پايکسا نمونه سه ، DE گراف و کالیبراسیون نمودار بیشتر از اطمینان برای. ۱۴
 سنجش

 و نموده تنظیم نانومتر 625 روی را موج طول. دستگاه درنظر داشته باشید شدن گرم برای کافی زمان و کنید روشن را اسپکتروفتومتر. ۱5

 گیری اندازه گونه هر انجام از قبل. کنید تنظیم را درصد ۱۰۰ و صفر عبور مقیاس مقطر، آب از پر متری سانتی 5 های سل از استفاده با

 . کنید بررسی را تنظیمات اين خطای دستگاه بررسی برای
 .شوند انجام دقیقه ۱ مدت در بايد ۱8 و ۱7 ،۱6 مراحل: توجه

 .کنید مخلوط کاملا و رقیق الکلی سولفوريک اسید محلول از استفاده با و کنید را اضافه قلع کلريد معرف( قطره 25) لیتر میلی 5/۰. ۱6

 .آن را بگذاريد درپوش و متری انتقال داده سانتی 5 سل داخل به بلافاصله را نمونه. ۱7

 .کنید گیری اندازه نمونه شاهد عنوان به آب از استفاده با را انتقال يا جذب. ۱8
 محاسبات

و متوسط بخش  (DE برای شده تصحیج) برحسب میکروگرم  را( bW) عقبی نمونه و( fW) بخش جلويی  در موجود فسفین جرم. 91

 .کنید ( شاهد را تعیینbB) و عقبی( fB)جلويی 

 .کنید گزارش را نمونه دادن دست احتمال فرار آلاينده وجود دارد و احتمال از باشد Wb <Wf/۱۰ اگر: توجه

 :لیتر حسب بر( V) شده برداری نمونه هوای حجم در فسفین( C) غلظت محاسبه. 2۰

C =  
(Wf + Wb −  Bf −  Bb  )

V
      (

µ𝑔

𝐿
)  𝑜𝑟 (

mg

m3
) 

 

 ارزیابی روش

 از استفاده با( جیوه متر میلی ۳/765) پاسکال کیلو ۱۰2 و سانتیگراد درجه ۱9 دمای در mg/m³ 877/۰تا  ۱95/۰محدوده  در روش اين
 جذب ظرفیت به روش بالای محدوده. شود تعیین استفاده مورد محدوده در بايد بازجذب راندمان[. ۱] شده است تأيید لیتری ۱6 های نمونه

 که هنگامی. باشد متفاوت هوا در موجود مواد ساير و فسفین غلظت با است ممکن ظرفیت اين .دارد بستگی جیوه سیانید با شده آغشته ژل

 شد تعیین شد، برداری نمونه دقیقه در لیتر 2/۰فلوی  با فسفین مکعب متر در گرم میلی 957/۰حاوی  درصد 9۰ نسبی رطوبت با اتمسفر

 .دهد رخ( فسفین میکروگرم 86/۱9= ظرفیت) لیتر 75/2۰  نمونه حجم در آلاينده نشت که
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های خارج از سایتبراین، استناد به وبنیست. علاوه NIOSH: ذکر نام هیچ شرکت یا محصولی به منزله تأیید آن توسط رفع مسئولیت

NIOSH وسیله ها بهها یا محصولات آنا برنامههای حامی یبه منزله تأیید سازمانNIOSH براین، نیست. علاوهNIOSH  مسئولیتی در قبال

 دسترسی بودند.های وب ذکرشده در این سند از تاریخ انتشار قابلها ندارد. همه آدرسسایتمحتوای این وب

 گیری نمونه مدیای تهیه: ضمیمه

 سیلیکاژل پوشش

 .کنید خشک ساعت 2 مدت به سانتیگراد درجه 9۰ دمای در را( ۴5/6۰ مش) سیلیکاژل گرم ۱۰۰. ۱

 .کنید تهیه( آب لیتر میلی ۱۰۰ در جیوه سیانید گرم 2) مقطر آب در را جیوه سیانید . محلول2

شدن آغشته  گهگاهی زدن هم با دقیقه ۱5 مدت به دهید اجازه و کنید اضافه جیوه سیانید محلول به را شده خشک سیلیکاژل . ۳

 .انجام شود

 .کنید خشک ساعت ۳ مدت به سانتیگراد درجه 9۰ دمای در را باقیمانده سیلیکاژل و کرده تخلیه را اضافی جیوه سیانید محلول .۴

 .کنید خنک سرپوشیده لیوان يک در اتاق دمای تا را . سیلیکاژل5

 .دهید ( قرار8۰ از بیشرطوبت نسبی ) مرطوب اتمسفر يک در ساعت 2۴ مدت به را . سیلیکاژل6

 بردارینمونه هایلوله سازیآماده

  متر،میلی ۴ داخلی قطر متر،میلی 6 خارجی قطر متر،سانتی ۱2 طول به ای شیشه لوله يک انتهای در را شیشه پشم از پلاگین . يک7

 قسمت اين انتهای در را شیشه پشم از ديگر پلاگ يک. بريزيد لوله داخل را شده آغشته سیلیکاژل از گرم میلی ۳۰۰. دهید قرار

 پشت در را شیشه پشم از نهايی پلاگ يک. کنید اضافه لوله به را شده آغشته سیلیکاژل از ديگر گرم میلی ۱5۰. دهید قرار جلويی

 .دهید قرار پشتیبان بخش اين

با فلوی ( جیوه متر میلی 5۰) پاسکال کیلو 7/6از  کمتر بايد لوله سراسر در فشار افت. کنید بررسی را برداريک نمونه فشار . افت8

 .باشد دقیقه در لیتر 2/۰

 .کنید بندی آب شعله با را برداری نمونه های لوله سر دو. 9
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 هیدروژن سیانید                                               

HYDROGEN CYANIDE  

 6010 :روش شماره

 : انتشار تاریخ 

30-06-2017 

CAS: 74-90-08                        RTECS: : MW  6825000 

                                                            HCN:     شیمیایی فرمول

 ۰۳/27:      مولکولی وزن

 اسید هیدروسیانیک، اسید پروسیک، فرمونیتريل: مترادف اسامی

کیلوپاسکالب  7/82بخار  فشار ؛گرم در میلی لیتر 69/۰چگالی مايع  ( ؛air=1) 9۳/۰ بخار چگالی ؛ c 26˚ گاز؛ نقطه جوش: ها ویژگی

(mmHg 620 در ˚c2۰)درصد ۴۰تا  5محدوده انفجار  ؛v/v  در هوا. 

 کامل: ارزیابی نوع

 مواجهه مجاز ودحد

OSHA :10 گرم بر متر مکعب( )پوست(میلی 11ام )پیپی 

NIOSH :4.7 گرم بر مترمکعب( مواجهه کوتاه مدت )پوست(میلی 5ام )پیپی 

 سنجش

 اسپکتروفتومتری، جذب مرئی: سنجش روش

 کمپلکس يون سیانید :آنالیت

-N کننده اکسید عامل (:Color Development) رنگ ایجاد

 باربیتوريک کننده اتصال عامل و سوکسینیمید/کلروسوکسینیمید

 متری سانتی ۱ کووت در نانومتر 58۰ در جذب. پیريدين/اسید

 NaOH مولار ۱ در KCN استاندارد های محلول :کالیبراسیون

 [۴] نمونه هر در -CN میکروگرم ۱ :گستره

 نمونه هر در -CNمیکروگرم  5۰تا  ۱۰ @ ۴2/۰: بردار نمونه دقت

 دست نگهدارید قهیدق 60 زه؛یونیآب د تریل یلیم 10 :استخراج

  دقیقه 6۰مدت میلی لیتر آب ديونیزه به  ۱۰ :موبایل فاز

 بردارینمونه

 سودا لايم ) جامد جاذب لوله بردار نمونه: بردارنمونه

g2۰۰/6۰۰)ای شیشه فیبر فیلتر ، با پیش 

 دقیقه بر لیتر ۰5/۰ تا ۰25/۰ :دبی

  ppm 5 ر درتیل 2: نمونه حجم حداقل

 تریل  9۰ :نمونه حجم حداکثر

 روتین :نمونه انتقال روش

در مخزن  یگهدارندارد(  ايبه مد ی)بستگروز  2۱: نمونه پایداری

 درجه سانتیگراد 25هفته در  2حداقل . شودیم شنهادیسرد پ

 هر دسته یشاهد برا حداقل سه :شاهد هاینمونه
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 های ویژهاحتیاط

 شدن،بلعیده صورت در و هستند سمی بسیار سیانید و HCN گاز

[. ۱] باشند کشنده است ممکن پوست طريق از جذب يا استنشاق

 های فعالیت طول در[. ۱] هستند سوزآور بسیار NaOH و سودالايم

. کنید استفاده مناسب فردی وسايل حفاظت از آنالیز و برداری نمونه

 غیره و آزمايشگاهی روکش چشم، محافظ مناسب، دستکش از استفاده

 نمونه آنالیز و سازیآماده. است ضروری شیمیايی مواد اين با کار هنگام

 هرگونه از خوبی به که مناسب تهويه دارای و تمیز منطقه يک در را

 .دهید انجام است، شده پاک احتمالی آلودگی

 صحت

 لیتری( ۳)نمونه های  mg/m³   ۱5تا2 :مطالعه محدوده

 قابل چشم پوشی :تورش

 ۰76/۰ :دقت کلی

 درصد ±۱5 :صحت

 کاربرد

. است لیتری ۳ هوای نمونه برای( 3mg/m) 26۰تا  ۳/۰کاری  محدوده. است استفاده قابل HCN گاز STEL گیری اندازه برای روش اين

 روش اين. افتند می دام به گیرد،می قرار جاذب لوله از قبل که( فیلتر پیش) اولیه ایشیشه الیاف فیلتر يک توسط معلق ذرات سیانیدهای

 اين. است کمتری هایتداخل معرض در و ترحساس کند،می استفاده يونی اختصاصی الکترود آنالیز از که  NIOSH 7904روش به نسبت

 [.6] است شده استفاده نشانی آتش های محیط در HCN گیری اندازه برای روش

 

 گرهامداخله

 .کند ايجاد منفی تداخل تیوسیانات به شکل سیانید با از طريق يک واکنش تواند می( S2H) هیدروژن سولفید بالای غلظت

 های دیگرروش

 -CN گیری اندازه برای يونی انتخابی الکترودهای از استفاده بر NIOSH 7904 روش[. 7. ]است همکاران و لامبرت روش اساس بر روش اين

الکتروشیمیايی  تشخیص با و بازجذب آن دنبال به و سودالايم جاذب روی بر انتشاری برداری نمونه از که مرتبط، روش يک[. 5] است استوار

 .است شده منتشر ]OSHA ]8 توسط کند،می استفاده يونی کروماتوگرافی در

 تجهیزات

متر و قطر خارجی سانتی 9 به طول ای،شیشه لوله: نمونه بردار. 1

 بخش دو حاوی پلاستیکی، هایدرپوش با میلی متر 5و داخلی  7

 6۰۰=  يیجلوبخش ) ۱۰/۳5لايم دانه ای با مش سودا جاذب

فوم. يک  با شده جدا ،(گرممیلی 2۰۰=  عقبیبخش  گرم؛میلی

 دی قرار داده شود.ومیلی متر قبل از ور 5فیلتر فايبرگلاس با قطر 

 سانتی ۱ های کووت با ،(نانومتر 58۰) اسپکتروفتومتر مرئی. 2

 .متری

،  L/min ۰5/۰ – ۰25/۰با دبی  پمپ نمونه برداری فردی. 3

 به همراه لوله های رابط قابل انعطاف

 مواد شیمیایی مصرفی

 پتاسیم سیانید. 1

 سوکسینیمید. 2

3 .N کلروسوکسینیمید 

 اسید باربیتوریک. 4

 پیریدین. 5

 یا متانول تانولا(w/v)  درصد 1فتالئین،  فنل. 6

 اسید غلیظ هیدروکلریک. 7

 سدیم هیدروکسید. 8
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 میلی لیتر. ۱۰و ۱،2، 5/۰، ۱/۰، با حجم های پیپت. 4

میلی لیتری با درپوش  ۱5، پلاستیکی یا شیشه ایویال های . 5

PTFE 

میلی لیتری  با  ۱۰۰۰و  ۱۰۰، 5۰، 25با حجمهای  فلاسک. 6

 درپوش.

 ، جهت انتقال محلول های دور ريختنی.پیپت. 7

 .آزمایشگاهی مرطوب دستمال. 8

 تا خواندن قابل لوئر با اتیلن پلی لیتری، میلی ۱۰ های سرنگ. 9

 .میکرولیتر ۱/۰

 لیتر میلی ۱۰۰ مایر ارلن فلاسک. 11

 متر،میلی ۱۳ قطر ،PTFE Luer-lockغشایی  فیلترهای. 12

 هایسرنگ روی دادن قرار برای میکرومتر، ۴5/۰منافذ  اندازه

 .لیتریمیلی ۱۰

 الک و خرد ۱۰/۳5. تا مش(CaO + 5-20% NaOH)  سودالایم. 9

 شود. نگهداری بسته در ظرف يک در نموده و

  (18MΩ-cm) شده دیونیزه آب. 10

  NaOH1/. M  محلول. 11

گرم  ۱25/۰؛ CN-يون  mg/mL ۱، محلول استوک کالیبراسیون. 12

 (NaOH)میلی لیتر هیدروکسید سديم  ۴۰را با  (KCN) سیانايد پتاسیم

 مولار ۱/۰را تا ی مولار در يک فلاسک حجمی حل کنید. رقیق ساز ۱/۰

NaOH  طريق تیتراسیون با نیترات نقره انجام دهید. استاندارد سازی از

 انجام دهید.

 مولار HCL ۱5/۰ محلول .12

گرم  ۱۰:  عامل اکسید کننده ان سوکسینیمید/سوکسینیمید. 13

گرم  ۱. کنید حل شده ديونیزه آب لیتر میلی 2۰۰ در را سوکسینیمید

با آب ديونیزه  را حجم. شود حل تا بزنید ان سوکسینیمید اضافه و هم

 سانتیگراد درجه ۴≈ دمای در که زمانی محلول. کنید تنظیم لیتر ۱ روی

 .است پايدار ماه 6 مدت به شود نگهداری

به  لیتر آب ديونیزه را میلی ۳۰: پیریدین/ اسید باربیتوریک معرف. 14

. کنید اضافه لیتری میلی ۱۰۰ ارلن يک در باربیتوريک اسید گرم6/۰

 حجم. کنید اضافه زدن هم با آرامی به را پیريدين لیتر میلی ۳۰سپس 

 در محلول که زمانی. کنید تنظیم لیتر میلی ۱۰۰ با آب ديونیزه روی را

  .است پايدار ماه 2 مدت به شود نگهداری سانتیگراد درجه ۴≈ دمای

 بردارینمونه

 را نیز به پمپ متصل کنید.پمپ های نمونه بردار فردی را کالیبره کنید. ضمن اينکه در هنگام کالیبراسیون يک نمونه بردار . ۱

 را بردار نمونه. کنید وصل جاذب لوله ورودی به را گلاس فیبر فیلتر. بشکنید برداری نمونه از قبل بلافاصله را برداری نمونه لوله سر دو هر. 2
 .کنید وصل پذير انعطاف لوله با فردی برداری نمونه پمپ به

 لیتر انجام دهید. 9۰تا  6/۰برای عبور حجم هوای  L/min ۰5/۰ – ۰25/۰نمونه برداری را در يک دبی مشخص بین . ۳

 آزمايشگاه به تا کنید بندی بسته ايمن طور به و بگذاريد درپوش را آن انتهای دو هر کنید، خارج برداری نمونه دستگاه از را جاذب لوله. ۴

  .بريزيد دور را فیلتر پیش .شود ارسال
 سازی نمونهآماده

 .بشکنید از محل تعیین شده را بردار نمونه و کنید گذاری نمره عدد يک با را نمونه لوله هر. 5

   جداگانه بريزيد. لیتری میلی ۱5 های ويال به را عقب و جلو جاذب های بخش .6
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 درزبندی کنید.  را ويال. کنید اضافه ويال هر به را آب ديونیزه لیتر میلی ۱۰ .7

 مجهز لیتری میلی ۱۰ پلاستیکی سرنگ يک به ها راويال ها بمانند و هرازگاهی تکان دهید. محلول ويالدقیقه در  6۰ها به مدت جاذب .8

 .کنید آوری جمع تمیز ويال يک در را فیلترشدهمحلول  و کنید منتقل میکرومتری PTFE ۰.۴5فیلتر  به
 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 .انجام دهید نمونه هر در -CN میکروگرم ۳۰۰ تا ۱ محدوده در کاری استاندارد محلول شش حداقل با و به طور روزانهکالیبراسیون را  .9

 ۱کاری  استاندارد محلول يک ،NaOH مولار ۰.۱ با لیتر میلی ۱۰۰ به کالیبراسیون استوک محلول از میکرولیتر ۱۰۰ کردن رقیق با آ.
 .کنید تهیه -CN لیتر میلی در میکروگرم

، ۱، 5/۰استانداردهای  ايجاد برای لیتری میلی 25 حجمی های فلاسک در را کاری استاندارد میلی لیتر از محلول 5/2و  2، 5/۱، ۱، 5/۰ .ب

 بريزيد. -CN  میکروگرم 5/2و  2، 5/۱

 (.۱9 تا ۱2 مرحله) کنید آنالیز شاهد را همزمان و میدانی هاینمونه .ج
 .کنید تهیه را( -CN میکروگرم مقابل در جذب) کالیبراسیون نمودار .د

 به سطج پنج از يک هر در لوله سه حداقل. کنید لايم تعیین برخی نمونه های سود برای بار يک حداقل را( DE) بازجذب راندمان .۱۰

 .کنید شاهد مديا آماده سه اضافه
 .بريزيد دور و برداريد را نشده استفاده( نمونه شاهد) بردارینمونه عقب جاذب بخش .الف

 .کنید تزريق سودالايم روی میکرولیتری سرنگ يک با مستقیماً را کالیبراسیون استوک محلول از مشخصی مقدار .ب

 .بماند شب يک محلول و بگذاريد را درپوش. ج

 .انجام دهید (۱8 تا ۱2 مرحله) نمونه شاهد و کاری استانداردهای با همراه را آنالیز و( 8 تا 5 مرحله) بازجذب .د
 .کنید را تهیه شده بازيابی -CN میکروگرم مقابل در DE از نموداری. ه

 DE نمودار و کالیبراسیون نمودار اينکه از اطمینان برای اسپايک آنالیز سه حداقل و کیفیت کنترل نمونه اسپايک کور جهت سه حداقل. ۱۱

 .نمايید آنالیز را هستند، کنترل تحت
 سنجش

 .کنید تنظیم نانومتر 58۰ در جذب ثبت برای را اسپکتروفتومتر. ۱2

 روش. کنید پیپت لیتری میلی 25 حجمی فلاسک يک در را -CN میکروگرم 2.5 تا ۰.5 حاوی شده زده تخمین نمونه از مقداری. ۱۳

 هر برای لیتری میلی 25 جداگانه حجمی های فلاسک در میلی لیتر را ۳و ۱، 5/۰مقدار  ناشناخته، نمونه محدوده يک پوشش برای ديگر،
 .شود در نظر گرفته کوچکتر يا بزرگتر مقادير است ممکن انتظار مورد آنالیت سطج از قبلی مطالعات اساس بر. کنید پیپت میدانی نمونه

 .کنید پیپت نمونه يا استاندارد هر برای لیتری میلی 25 حجمی فلاسک يک در را مولار NaOH  ۱/۰ لیتر از میلی . نیم۱۴

 .کنید اضافه فتالئین فنل محلول قطره يک نمونه و استاندارد هر به. ۱5

 قلیايی بايد مرحله اين در ها محلول تمام. کنید اضافه آسانتر کردن مخلوط برای حجم افزايش برای از آب ديونیزه را کمی : مقدارتوجه

 .باشند( صورتی)

 صورتی رنگ که برسید ای نقطه به تا کنید اضافه کردن مخلوط با ای قطره صورت به را HCl مولار ۰.۱5 و شروع کنیدشاهد محلول  . با۱6

 . شود ناپديد

N- کننده اکسید معرف لیتر میلی۱ بلافاصله. شود انجام هود در بايد مرحله اين بنابراين شود، تولید HCN است ممکن: احتیاط

chlorosuccinimide/succinimide بماند بگذاريد و هم بزنید. کنید اضافه. 

 .کنید اضافه را کننده اکسید عامل بعدی، نمونه به اقدام از قبل ،HCN احتمالی دادن دست از جلوگیری : برای۱توجه 
 .نکنید تهیه کرد آنالیز رنگ ايجاد برای دقیقه ۳۰ زمان حداکثر در توانمی که آنچه از بیشتری هاینمونه: 2 توجه

 کننده اتصال معرف لیتر میلی۱ ، با نمونه شاهد معرف شروع کنید،(دقیقه ۱5 از بیشتر نه اما) توقف حالت در. دقیقه 5 حداقل از پس. ۱7

 .کنید مخلوط و کنید اضافه پیريدين/اسید باربیتوريک
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 ايجاد رنگ تا بماند( دقیقه ۳۰ از بیشتر نه اما) دقیقه ۱2 حداقل دهید اجازه و برسانید لیتر میلی 25 به حجم با آب ديونیزه را نمونه. ۱8

 .شود

 خارج نمونه جذب اگر. بخوانید متری سانتی ۱ کووت يک از استفاده با نانومتر 58۰ موج طول در را جذب اسپکتروفتومتر، از استفاده با. ۱9
 اعمال محاسبات در را مناسب رقت ضريب. کنید آنالیز دوباره و کنید رقیق برداريد، را کمی مقدار است، کالیبراسیون استانداردهای محدوده از

 .کنید
 محاسبات

 محاسبه برای را مناسب رقت ضريب. کنید محاسبه آنالیز مورد قسمت هر در ، برحسب میکروگرم،را -CN جرم جذب، های قرائت از .2۰

 .کنید اعمال اصلی لیتری میلی ۱۰ محلول در -CN جرم

. کنید تعیین را جاذب لوله (Wb) عقبی و (Wf) جلويی های بخش در موجود ،(DE) بازجذب راندمان برای شده تصحیج ، -CNجرم .2۱

آلاينده اتفاق  نشت Wb > Wf/10 اگر. کنید تعیین شاهد را (Bb) پشتی و (Bf)  جلوی جاذب هایبخش زمینه ای جرم میانگین همچنین
 .کنید گزارش را احتمالی نمونه دادن دست از افتاده است و

 بر حسب لیتر: (V)در حجم هوای نمونه برداری شده  (C)سیانید  اسیدمحاسبه غلظت  -22

C =  
(Wf +  Wb − 𝐵𝑓 − 𝐵𝑏) ∗ 1.039

V
  mg/m3 

 : فاکتور تبديل يون سیانید به اسید سیانیدريد۰۳9/۱

 ارزیابی روش

(. ۴) شده استاين روش در ابتدا از طريق نمونه برداری اتمسفر اسیدسیانیدريد تولید شده از يک مخلوط گازی اسید در نیتروژن ارزشیابی 
با بازيافت تقريبا  ۰76/۰نمونه دقت کلی  22. برای بودلیتری  ۳میلی گرم بر متر مکعب برای يک نمونه  ۱5الی 2برابر  HCNمحدوده غلظت 

لیتری اتفاق می افتد. لوله های نمونه  ۱۰میلی گرم بر مترمکعب برای حجم  ۱5۰آلاينده در غلظت  نشتدرصدی بدست آمده است.   ۱۰۰

درصدی با  ۱۰۰میکروگرم به ازاء نمونه بازيافت تقريبا  5۰تا  ۱۰نمونه( در محدوده غلظتی 22) KCNاسپايک شده با محلول های استاندارد 

بعد از ذخیره کردن آنالیز شدند و نمونه ها  KCNه های اسپايک شده با محلول های را نشان می دهد. به طور مشابه نمون ۰۴۱/۰دقت 
 5۰میلی گرم بر مترمکعب در دبی  ۱۳۰( در نیتروژن با غلظت HCNپايداری حداقل دو هفته ای را نشان دادند. جمع آوری نمونه های )

 HCNای کمی می شود. ارزشیابی اضافی روش در اتمسفرهای تست لیتر( منجر به بازيافت ه ۳6/۰دقیقه ) ۳/7میلی لیتر بر دقیقه برای 

میلی لیتر بر دقیقه، بازيافت کامل  5۰درصد انجام گرديد. يافته ها نشان داد که در دبی نمونه برداری  8۰و  2۰تولید شده در هوا با رطوبت 
 9۰میلی لیتر بر دقیقه راندمان بازيافت کمتر از  2۰۰با دبی  درحالیکه نمونه برداری، برابر حدود مجاز اتفاق می افتد 2 – ۱/۰در غلظت های 

 ۰5/۰درصد را نشان می دهد. همچنین نتايج مشابه در رطوبت پايین و بالا  بدست آمد. با توجه به اين مشاهدات، حداکثر دبی برای اين روش 

 لیتر بر دقیقه توصیه می شود.

 منابع
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 نویسنده روش: 
Kevin Ashley, NIOSH and Mike Simmons, OSHA/SLTC 

 NIOSHهای خارج از سایتبراین، استناد به وبنیست. علاوه NIOSH: ذکر نام هیچ شرکت یا محصولی به منزله تأیید آن توسط رفع مسئولیت

مسئولیتی در قبال محتوای این  NIOSHبراین، نیست. علاوه NIOSHوسیله ها بهها یا محصولات آنهای حامی یا برنامهبه منزله تأیید سازمان

 دسترسی بودند.های وب ذکرشده در این سند از تاریخ انتشار قابلها ندارد. همه آدرسسایتوب
 

 دیانیس مادر ونیبراسیمحلول کال ی: استانداردسازمهیضم

( تیتر کنید. نقطه پایانی، 3AgNOنیترات )( را با محلول استاندارد نقرهNaOHدر  KCNاستاندارد استوک سیانی )مقداری از محلول    

 ، است. برای تعیین غلظت سینید از فرمول زیر استفاده کنید:2Ag[Ag(CN[(هنگامه تولید ماده ای سفیدرنگ، 

 
 که در آن:

Mc دیانی= غلظت س (mg/mL) 

Va ( حجم =mL محلول استاندارد )AgNO3 

Ma ( محلول استاندارد تری= غلظت )مول در لAgNO3 

Vc ( حجم =mL) دیانیس ونیبراسیمحلول استوک کال تیترشده  
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 سولفوریل فلوراید                                                

SULFURYL FLUORIDE 

 6۰۰۱ :روش شماره

 :انتشار تاریخ 

12-01-2016  

CAS:  2699-79-8                       RTECS: WT5075000 

                             3F2SO:       شیمیایی فرمول

 ۰6/۱۰2        :مولکولی وزن

 سولفونايل ديفلورايد، سولفور دی فلورايد دی اکسید، سولفوريک اکسی فلورايد: مترادف اسامی

 اشتعال، بی رنگ، بی بوکیلوپاسکال، غیرقابل  ۱۰۳x7/۱، فشار بخار5/۳( ۱، دانسیته بخار )هوا=-c 55˚ جوش نقطه گاز؛ :ها ویژگی

 : کاملارزیابی نوع

 مواجهه مجاز ودحد

OSHA :5 امپیپی 

NIOSH :5 ام )کوتاه مدت(پیپی 10ام، پیپی 

 سنجش

 يون کروماتوگرافی، آشکارساز هدايتی :سنجش روش

 يون فلورايد: آنالیت

 شده روی مديا نمونهمحلول های استاندارد يون اسپايک :کالیبراسیون

 نمونهسولفوريل فلورايد/  کروگرمیم 7: (LOD) تشخیص حد

میکروگرم سولفوريل فلورايد  ۴2۰تا 27) ۰52/۰: () روش دقت

 نمونه(هر به ازاء 

 میکرولیتر 50: تزریق حجم

 [3در هر نمونه ] دیفلورا کروگرمیم 80تا  کروگرمیم 10: گستره

میلی  ۱میلی مول بر لیتر،  ۴۰هیدروکسید سديم : حلال جداسازی

 لیتر بر دقیقه

(، ستون آنیونی منطبق با شرکت USP) L12ستون جداکننده : ستون

 توصیه شده توسط سازنده سازنده، و ساپروسور میکروممبران

 µS30هدايتی، : آشکارساز 

  

 نمونه برداری

پوست نارگیل،  منشا زغال فعال بالوله جاذب ): بردارنمونه

mg200/8۰۰) 

 دقیقهبرلیتر ۰/۰-۱/۰5: دبی

 ppm 5 درلیتر  3/1: نمونه حجم حداقل

 لیتر  10: نمونه حجم حداکثر

 انتقال در دمای صفر درجه سانتیگراد: نمونه انتقال روش

 روز در دمای صفر درجه سانتیگراد ۱2حداقل : نمونه پایداری

 اندازه گیری ست شاهد فیلد در هر ۱۰تا  2: شاهد هاینمونه
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 های ویژهاحتیاط

کش با استفاده محدود و سمیت تنفسی فلورايد يک حشرهسولفوريل 

. تنفس بخارات است. اين ماده در حالت بخار و مايع بسیار خطرناک است

تیاطات برچسب حممکن است کشنده باشد. خواندن و دنبال کردن ا
. اسید سولفوريک و هیدروکسید سديم خورنده پوست، استماده مهم 

وسايل حفاظت فردی مناسب شامل . استفاده از هستندچشم و مخاط 

. کار با تمام استدستکش، عینک ايمنی و روپوش آزمايشگاهی الزامی 
 مواد شیمیايی مورد استفاده بايد در يک هود انجام شود. 

 صحت

)نمونه های  مکعبگرم بر متریلیم ۴2۰تا 2۰ :مطالعه محدوده

 لیتری(. 6 تا 2/۰
 درصد -۳: تورش

 ۰7/۰: کلی دقت

 درصد ±7/16: صحت

  کاربرد

لیتری  5/۱با استفاده از يک نمونه  STELاين روش جهت اندازه گیری  .استلیتری  ۳برای نمونه هوای  ppm ۱7الی  2/2کاری محدوده 

 .است dwelling fumigation. روش برای نمونه های سولفوريل فلورايد سايت های است

 گرهامداخله

 گر باشند.مداخلهترکیبات ديگر فلورايید ممکن است 
 های دیگر روش

استفاده می کند  FPDاز نمونه های کیسه ای و گازکروماتوگرافی  NIOSH  52۴5. روش [5]اين روش براساس روش بايوکوس و همکاران 

[6] . 

 تجهیزات 

سانتی  ۱۱پوست نارگیل، طول  با منشا : لوله زغال فعالبردارنمونه. 1

متر، با انتهای درزبندی شده، میلی ۱۰و خارجی  7متر، قطر داخلی
 2۰۰و بخش عقبی  8۰۰)بخش جلويی  حاوی دو بخش زغال فعال

میلی متری. يک پلاگ پشم  2گرم(، جداشده با فوم  اورتان میلی

ه. میلی متری در انتهای لول ۳شیشه در جلوی لوله و يک فوم اورتان 
 ۴/۳لیتر بردقیقه کمتر از  ۱ دبیافت فشار بايد در طول لوله در يک 

 کیلوپاسکال باشد.
لیتر بردقیقه،  ۱/۰الی  ۰5/۰ دبیبا  فردی پمپ نمونه برداری. 2

 قابل انعطاف. PTFEاتیلنی يا پلی هایلولهبا 

قابل فريزشدن، قابل استفاده  ، محلول آب، درزبندی شده،مبرد. 3

 مجدد.

 میلی متر ۱۳میکرومتر،  ۴5/۰، ممبران، تخلخل لترفی. 4

با آشکارساز هدايتی، ثبت کننده چارت و  یون گروماتوگرافی. 5
 (۱-6۰۱2ستون ها )صفحه 

 لیتری با درپوش پلاستیکیمیلی 2۰ ایهای شیشهویال. 6

 میلی لیتری با درپوش پلاستیکی. 2۰ ویال پلی اتیلنی. 7

 با سری پلاستیکی يکبار مصرف. میکروپیپت. 8

 میلی لیتری ۱۰۰ فلاسک حجمی. 9

 میلی لیتر. ۱/۰میلی لیتری مدرج شده با فاصله های  ۱۰ پیپت. 10

 میلی لیتری 2۰ پیپت حجمی. 11

 مواد شیمیایی مصرفی

 سدیمهیدروکسید . 1

 اسید سولفوریک غلیظ .2

 آب با خلوص بالا .3

 2/۳مول بر لیتر. میلی ۴۰: هیدروکسید محلول استخراج/بازجذب .4
 حل شود. شده،لیتر آب با خلوص بالا گاززدايی  2گرم هیدروکسید در 

میلی مول بر لیتر اسید سولفوريک.  5/۱2، بازسازنده سرکوبگر .5

سولفوريک غلیظ به يک لیتر آب با میلی لیتر اسید 7/۰اضافه کردن 

 میل لیتری. ۱۰۰خلوص بالا در يک فلاسک حجمی 
میلی گرم بر میلی لیتر آنیون ۱، محلول استوک کالیبراسیون .6

گرم فلورايد سديم در آب با خلوص بالا و  22۱/۰فلورايد. حل کردن 

 میلی لیتر در يک فلاسک حجمی. ۱۰۰رقیق سازی تا حجم 
 . گازی کالیبراسیون فلوراید سولوفوریلاستانداردهای  .7
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 میلی لیتری پلاستیکی. ۱۰ سرنگ. 12

 سونیک کننده. 13

 گرم. ۰۰۰۱/۰با دقت  ترازو. 14

 بردارینمونه

 بردار را نیز به پمپ متصل کنید.های نمونه بردار فردی را کالیبره کنید. در هنگام کالیبراسیون يک نمونهپمپ .۱

فردی  یرا توسط لوله های رابط قابل انعطاف به پمپ نمونه بردار آنقبل از نمونه برداری دوطرف نمونه بردار را سريعا بشکنید و بلافاصله  .2

 متصل کنید.

 لیتر انجام دهید. ۱۰تا  ۳/۱برای عبور حجم هوای  L/min ۱/۰ – ۰5/۰برداری را در يک دبی مشخص بین نمونه .۳

 بسته بندی کنید.درجه سانتیگراد  رصف در دمایبا دقت برای انتقال  بردار گذاشته و آن رانمونه پلاستیکی )نه لاستیکی( درپوش .۴
 سازی نمونهآماده

 و فوم را دور بیندازيد. . لايه پشم شیشهمیلی لیتری قرار دهید 2۰ويال های پلاستیکی محتوی بخش جلويی و عقبی لوله را در  .5
دقیقه سونیک  6۰به مدت  اضافه کرده و درپوش آن را ببنديد. مول بر لیتر  به هر ويالمیلی ۴۰میلی لیتر از محلول هیدروکسید سديم  2۰ .6

 نمايد.

میلی لیتری وزن شده با استفاده از يک سرنگ پلاستیکی فیت شده با فیلتر  2۰میل لیتر از محلول را به يک ويال شیشه ای  7الی  5 .7

 میکرومتری انتقال دهید. ۴5/۰ممبران 

 ید.مجددا هر ويال و محتای آن را وزن کن .8

 هر نمونه را در يک ويال شیشه ای بدون درپوش با استفاده از هات پلیت کاملا خشک نمايید.  .9

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 استاندارد کاربردی کالیبره کنید.  6روزانه با حداقل  .۱۰

 [.۴شود ] یریجلوگ عيما یبا استانداردها اديز یابيزغال چوب قرار داده شوند تا از باز یهالوله یبر رو ريبه شرح ز دي: استانداردها باتوجه

میکروگرم فلورايد( اضافه نمايید و سپس بازجذب را  8۰الی 5را داخل لوله های زغال فعال ) محلول استوک کالیبراسیون مقدار مشخصی از آ.

 (.9 الی 5انجام دهید مشابه نمونه های میدانی )مرحله 

 برداری(. نمونه ۱۴ الی ۱2)مراحل  های اصلی و شاهد آنالیز کنیدرا به همراه نمونه استانداردها ب.

 .(میلی لیتر نمونه 2۰ارتفاع پیک در مقابل مقدار )میکروگرم( فلورايد به ازاء منحنی کالیبراسیون را رسم کنید ) ج.

لوله  چهار تعیین کنید.تره ی غلظتی مورد نظر برای برخی از لوله های استفاده شده برای نمونه برداری در گسرا  (R) (. بازيافتاختیاری) .۱۱
 آماده کنید.  مديا پنج غلظت انتخابی و سه شاهد يک ازنمونه بردار برای هر

 (.9 الی ۱روی هر لوله زغال فعال مقدار مشخصی از گاز فلورايد سولفوريل جمع آوری کنید )مراحل آ. 

 (.۱۴ الی ۱2)مراحل  های میدانی آنالیز نمايیدها را مشابه نمونهنمونه ب.

 يک گراف کالیبراسیون از میزان ابزيافت ها در مقابل میکروگرم های فلورايد سولفوريل آماده نمايید. ج.

 سنجش

 تنظیم نمايید. 6۰۱2-۱يون کروماتوگرافی را با شرايط تعیین شده در صفحه دستگاه  .۱2

 مايع را به دستگاه تزريق نمايید در صورت نیاز نمونه را فیلتر مجدد نمايید و سپس نمونه. ۱۳
 گیری کنید.ارتفاع پیک را اندازه .۱۴

 محاسبات

نمونه  (Bb)و عقبی  (Bf)لوله نمونه اصلی، و بخش جلويی  (Wb)و عقبی  (Wf)موجود در بخش جلويی  فلورايد µgجرم برحسب  .۱5

 .مديا را تعیین کنید شاهد

 ماده به بخش عقبی نشت کرده و نمونه از دست می رود.، به اين معنی است که /10Wb>Wf: اگر توجه

 بر حسب لیتر: (V)در حجم هوای نمونه برداری شده  فلورايد سولفوريل (C)محاسبه غلظت . ۱6
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C =  
( Wf + Wb − Bf − Bb ) ∗ 2.686

V
 , mg/m3 

 واکنش زيرآنیون فلورايد از  2: وزن ملکولی فلورايد سولفوريل تقسیم بر وزن اتمی 686/2فاکتور تبديل 

O2+2H4SO2+4NaOH             2NAOH+Na2F2SO 

 ارزیابی روش

. [2]بود  ۰7/۰میلی گرم بر مترمکعب ارزشیابی شده است. دقت کلی نمونه برداری و اندازه گیری برابر  ۴2۰تا  2۰اين روش در گستره ی 

درصد در نمونه برداری اتمسفرهای آماده شده در کیسه های نمونه برداری آلومینیومی  99متوسط بازيافت فلورايد سولفوريل از زغال فعال 

بود. پايداری نمونه در طول  نمونهمیکروگرم فلورايد به ازاء هر  ۱6۰تا  ۱۰درصد در رنج  97بود. بازيافت فلورايد از مديای نمونه برداری 
روز  ۱2درصدی بعد از  ۱۰۱میلی گرم بر مترمکعب فلورايد سولفوريل ارزشیابی شد. نمونه ها بازيافت  ۴۱7در غلظت هوای حاوی  یرهدخ

 ذخیره کردن در مقايسه با ذخیره کردن به مدت يک روز را نشان دادند.

 منابع

 
[1] CDPR [2006]. Exposure assessment document for pesticide products containing sulfuryl fluoride. By 
Cochran R, DiPaolo D. Sacramento, CA: California Environmental Protection Agency, Department of Pesticide 
Regulation [www.cdpr.ca.gov/docs/emon/pubs/tac/tacpdfs/sulfluor/final_rcd_vol2.pdf]. Date accessed: January 
2016.  

[2] NIOSH [1991]. Backup data report for sulfuryl fluoride. By Williamson GY. Cincinnati, OH: U.S. 
Department of Health and Human Services, Centers for Disease Control, National Institute for Occupational 
Safety and Health, Division of Physical Sciences and Engineering, Methods Research Support Branch. 
Unpublished.  

[3] NIOSH [1991]. Analytical report: sequence No. 7161-A. Cincinnati, OH: U.S. Department of Health and 
Human Services, Centers for Disease Control, National Institute for Occupational Safety and Health. 
Unpublished.  

[4] NIOSH [1993]. Analytical report: sequence No. 7691-D. Cincinnati, OH: U.S. Department of Health and 
Human Services, Centers for Disease Control and Prevention, National Institute for Occupational Safety and 
Health. Unpublished. 

 [5] Bouyoucos SA, Melcher RG, Vaccaro JR [1983]. Collection and determination of sulfuryl fluoride in air by 
ion chromatography. Am Ind Hyg Assoc J 44(1):57–61. 

 [6] NIOSH [1980]. Sulfuryl fluoride: Method S245. In: Taylor DG, ed. NIOSH manual of analytical methods. 
2nd ed. Vol. 6. Cincinnati, OH: U.S. Department of Health and Human Services, Centers for Disease Control, 
National Institute for Occupational Safety and Health, DHHS (NIOSH) Publication No. 80-125, available as 
accession No. PB82-157728 from NTIS [www.ntis.gov].  

[7] NIOSH/OSHA [1981]. Occupational health guideline for sulfuryl fluoride. In: NIOSH/OSHA Occupational 
health guidelines for chemical hazards. Cincinnati, OH: U.S. Department of Health and Human Services, Centers 
for Disease Control, National Institute for Occupational Safety and Health, DHHS (NIOSH) Publication No. 81-
123 [www.cdc.gov/niosh/docs/81-123/]. 

 نویسنده روش: 
George Y. Williamson, MRSB, DPSE. 



95 
 

های خارج از سایتبراین، استناد به وبنیست. علاوه NIOSH: ذکر نام هیچ شرکت یا محصولی به منزله تأیید آن توسط رفع مسئولیت

NIOSH وسیله ها بهها یا محصولات آنهای حامی یا برنامهبه منزله تأیید سازمانNIOSH براین، نیست. علاوهNIOSH  مسئولیتی در قبال

 د.دسترسی بودنهای وب ذکرشده در این سند از تاریخ انتشار قابلها ندارد. همه آدرسسایتمحتوای این وب
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 ماکروویو( با )هضم ICPعناصر با     

ELEMENTS by ICP (Microwave Digestion) 

 

 7302 :روش شماره

 : انتشار تاریخ 

21-07-2014 

CAS:   2جدول                        RTECS:  2جدول  

                                    1جدول  :شیمیایی فرمول

 1جدول  :مولکولی وزن

 ۱جدول : ها ویژگی

 کامل :ارزیابی نوع

 مواجهه مجاز ودحد

OSHA : 2جدول 

NIOSH : 2جدول 

 سنجش

 نشر سنجیطیف القايی، شده جفت آرگون پلاسمای :سنجش روش

 (ICP-AES)اتمی 

 استرانسیوم/ فسفر/ سرب/ کادمیوم// آلومینیوم :آنالیت ترکیبات

 آرسنیک/ روی/ تلوريوم/ پلاتین// لیتیوم کلسیم/ آنتیموان/ ايتريوم/

 منگنز/ کبالت/ باريم/ زيرکونیوم// تالیوم پتاسیم/ منیزيم// کروم

 تیتانیوم   ايرون/ نقره/ مولیبدن// مولیبدن/ مس/ بريلیم قلع/ سلنیوم/

 درصد 3HNO 2۰ در عناصر کالیبراسیون:

 ۳جدول  :(LOD) تشخیص حد

 ۳جدول  :() دقت نمونه بردار

 IIنوع  ASTM آب ( و3HNO) کیترین 1:1از  تریل یلیم 10.0: مواد

 تریل یلیم 3HNO ،25 درصد 20: یینها محلول

 (دینیرا بب 3دارد )جدول  ی: به عنصر بستگموج طول

 3HNO درصد 20: عناصر در ونیبراسیکال

 دینیرا بب 4: جدول گستره

 یفیطول موج ط ریی: تغنهیزمپس حیتصح

 بردارینمونه

 ۳7قطر  (MCE) فیلتر )استر سلولز غشايی مخلوط : بردارنمونه

 میکرومتری( 8/۰میلی متری، پور سايز 

 لیتر/دقیقه ۴ تا ۱: دبی

 ۱جدول : نمونه حجم حداقل

 ۱جدول : نمونه حجم حداکثر

 روتین: نمونه انتقال روش

 پايدار: نمونه پایداری

 اندازه گیری ست شاهد فیلد در هر ۱۰تا  2: شاهد های نمونه

 های ویژهاحتیاط

 روپوش دستکش، از شیمیايی مواد تمام با جابجايی و کار هنگام

 تهويه با بايد آزمايشات تمام. کنید استفاده ايمنی عینک و آزمايشگاهی

 روش اين که آنجايی از. شود انجام تجهیزات و پرسنل برای مناسب

 اسیدهای از استفاده از است، دار درپوش هضم ظروف از استفاده شامل

 صحت

 ۴جدول  :مطالعه محدوده

 ۴جدول  :تورش

 ۴جدول  :کلی دقت
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 باعث تواند می که نیتريک اسید با ترکیب در پرکلريک اسید مانند ديگر

 و هضم اسیدهای تهیه در[. 6،7] نمايید اجتناب شود شديد واکنش

 شديد واکنش از تا شود اضافه آب به اسید که است ضروری سازی، رقیق
 .شود جلوگیری گرمازا

 ۴جدول  :صحت

 کاربرد

 عنصر به عنصری از کاری محدوده .است کار محل در MCE فیلترهای روی شده آوری جمع غیرفلزی و فلزی جهت آنالیز گردوغبار روش اين

 .آنالیز می گردد تسريع و سازیساده برای مايکروويو هضم رويکرد از استفاده با همزمان عنصری موجب آنالیز روش اين. است متفاوت ديگر

 
 مداخله گرها

 موج، طول دقیق انتخاب با اين مداخله گرها. شوند می مواجه آن با ICP-AES آنالیز در که هستند ای اولیه های تداخل طیفی های تداخل

 .رسند می حداقل به زمینه تصحیج و عنصری بین تصحیج فاکتورهای

 روش های دیگر

 اتمی جذب سنجیطیف. است کمیاب عناصر برای NIOSH 7301 و NIOSH 7300 فلزی داغ صفحه هضم هایروش مکمل روش اين

 )بهAAS  گرافیت کوره. [۴] است عناصر اين از بسیاری برای جايگزين يک تکنیک آنالیزی( 7۰82 تا 7۰۱۳ هایروش مثال، عنوان به) شعله

 استخراج های روش شامل NMAM 7303 و NMAM 7301 [.۴]است  تر حساس معمولا (Pbبرای  Be، 7۱۰5 برای 7۱۰2 مثال، عنوان

 .هستند جايگزين

 تجهیزات

، پور سايز (MCE): فیلتر غشای استر سلولز مخلوط بردارنمونه .1

 تکه 2؛ در کاست نگهدارنده فیلتر میلی متر ۳7میکرومتر، قطر  8/۰

 ، به همراهدقیقهبرلیتر ۱ – ۴با دبی  پمپ نمونه برداری فردی .2

 .های رابط قابل انعطافلوله

مجهز به  ،القایی شده پلاسمای جفت-نشر اتمی اسپکترومتر .3
 مشخصات موردنظر توسط سازنده جهت آنالیز عناصر مورد نظر

 )تنظیم کننده( دو مرحله ای برای آرگونرگلاتور  .4

 حداقل فعال، دمای کنترل ريزی،برنامه قابل قدرت ،مایکروویو .5

 .گردانصفحه و خوردگی برابر در مقاوم شده تهويه اجاق وات، 57۴
 ۱۰۰ ظرفیت بسته، PTFE بالا، فشار ،مایکروویو هضم ظروف .6

 لیتر میلی

 میلی لیتری 25 بالون ژوژه .7
 مناسب در صورت نیاز پیپت های حجم سنجی .8

 شستشو اسید با را ای شیشه ظروف و ظروف تمام استفاده از قبل

 .دهید

 شیمیایی مصرفیمواد 

 نیتریک غلیظ اسید .1

 و لیترمیکروگرم/میلی ۱۰۰۰ ،کالیبراسیون استوک هایمحلول .2

 ،هستنددر درسترس  تجاری صورت به لیترمیلی میکروگرم/ ۱۰۰۰۰

 .(۱۰ مشاهده مرحله) تهیه شوند سازنده پیشنهاد اساس بر يا
 ، و اسید نیتريکIIتايپ  ASTMآب  ۱:۱، نسبت اسید هضم .3

 آرگون مایع .4

 II [5]تايپ  ASTM، آب دیونیزه .5
 IIتايپ  ASTM، نیتريک اسید در آب اسید رقیق .6

 

 بردارینمونه

 .در هنگام کالیبراسیون يک نمونه بردار را نیز به پمپ متصل کنید .فردی را کالیبره کنید یپمپ های نمونه بردار .۱
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را مشاهده  نمايید. گرد و  2جدول  TWA. جهت اندازه گیری انجام دهیددقیقه برلیتر ۱ – ۴نمونه برداری را در يک دبی مشخص بین  .2

 میلی گرم تجاوز کند. 2غبار کلی جمع شده بر روی فیلتر نبايد از 

 ظرفیت مورد در بیشتر بحث برای : با توزين فیلتر و محاسبه اختلاف وزن آن با وزن اولیه فیلتر می توانید اين مورد را بررسی کنید.توجه
 .نمايید مراجعه NMAM راهنمای های فصل به فیلتر،

 سازی نمونهآماده

  نمايید. پیروی وزنی آنالیز برای NIOSH 0500 روش از. شود انجام مرحله اين در بايد توزين است، نظر مورد کل وزن اگر: توجه
تمیز  PTFEرا به يک ظرف هضم  (QC)کاست فیلتر نمونه و شاهد را از هولدر آن خارج کرده و فیلترهای نمونه ها، شاهد و کنترل کیفی  .۳

 خیس سلولزی مرطوب دستمال يا الکل وينیل پلی مرطوب دستمال با رامیلی متری  MCE ۳8با فیلتر  کاست داخلی سطوح انتقال دهید.

 .(هضم ظروف به فیلتر بدون آئروسل رسوبات انتقال برای) کنید اضافه هضم ظرف به را مرطوب دستمال و نمايید پاک ديونیزه آب با شده

 .ببنديد را ظروف دهانه و نمايید اضافه لیتر میلی ۱۰ تا را هضم اسید .۴
 .گردد اضافه ظرف در آب ريختن از پس بايد اسید. ننمايید اضافه غلیظ نیتريک اسید به را آب گرمازا، شديد واکنش از جلوگیری برای: توجه

 رمپ وات، ۱2۰۰ توان: نمايید اجرا ظرفی ۱2 هضم برای را شده ريزی برنامه پیش از هضم روش و دهید قرار مايکروويو در را هضم ظروف .5

 کنید خنک دقیقه 5 حداقل سپس و داريد نگه سانتیگراد درجه ۱5۰ دمای در دقیقه ۱۰ مدت به دقیقه، 2۰ مدت در سانتیگراد درجه ۱5۰ تا
 (. شود می تنظیم کمتر ظروف کوچک تر، برای قدرت)

 .شوند خنک اتاق دمای تا ها نمونه دهید اجازه .6

 شستشو داده شوند. ll تايپ ASTM آب با لیتری میلی 25 هایبالن ژوژه در محتويات و برداشته را ظرف درب .7

 .نمايید میکس و شده رقیق مشخص شده حد تا ll تايپ ASTM آب با .8
 نمايید. جهت آنالیز ارسال را شده رقیق و شده استخراج های نمونه .9

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

  نمايید. کالیبره سازنده های توصیه طبق را سنج طیف .۱۰

 3HNO 2۰ در شیمیايی نظر از زير عنصری چند ترکیبات. شود می استفاده اسیدی شاهد و چندعنصری کاری استانداردهای از معمولاً: توجه

 .هستند درصد سازگار

 Al, As, Ba, Be, Ca, Co, Cr, Cu, Fe, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Ni, Pb, Se, Sr, Ti, V, Y, Zn, Zr :آ

 B, K, P, Sn, Te, Tl :ب

 Ag, Cd, Sb :ج

 Pt :د

 (.درصد 5 فراوانی حداقل) آنالیز، آنالیز نمايید( 2۰) بیست يکبار در هر حداقل را مناسب استانداردهای تمام .۱۱
 نمايید استفاده اسپايکی سطج از. نمايید بررسی نمونه بیست هر در شدهشاهد مديا اسپايک دو و شاهد مديا يک حداقل با را هاريکاوری .۱2

 .باشد LOQ برابر 2۰ تا ۱۰ محدوده در که

فیلترهای . شوند تهیه شده بردارینمونه bulk مواد مشابه ماتريس در تايیدشده رفرنس مواد از بايد QA/QC هاینمونه امکان، صورت در: توجه

 .شوند می داده ترجیج شده تايید های نمونه اساس بر QC های داده و هستند واقعی دنیای های نمونه جايگزين تنها مايع شدهاسپايک

 گیریاندازه

 دستورات سازنده تنظیم نمايید.را بر اساس  ICP-AESاسپکتروفتومتر  .۱۳

لیست شده  ۳)آنالیت های هدف در جدول  استاندارد ها و نمونه ها را در طول موج های مورد نظر برای هر عنصر مورد آنالیز قرار دهید .۱۴
 اند(

رقیق کرده و مجددا آنالیز کنید و يک ضريب ترقیق با اسید رقیق،  محلول ها را بود، گستره خطی دستگاهبالاتر از  مقدار نمونهاگر : توجه

 نمايید.مناسب در محاسبات وارد 
 محاسبات
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 توسط دستگاه تعیین کنید.میکروگرم/میلی لیتر را بر حسب  )bC(و میانگین شاهد مديا  )sC(غلظت محلول برای هر نمونه اصلی  .۱5

 3mg/mنمونه )هر عنصر( را بر حسب  )C(غلظت بر حسب میلی لیتر،  )bV(و شاهد مديا  )sV(با استفاده از حجم محلول نمونه اصلی  -۱6

 محاسبه کنید: بر حسب لیتر (V)در حجم هوای نمونه برداری شده 

𝐶 = 
𝐶𝑠𝑉𝑆 − 𝐶𝑏𝑉𝑏

𝑉
  

𝑚𝑔
𝑚3⁄  

  3mg/m= g/mL μ: توجه
 ارزیابی روش

 یابيهر عنصر ارز یزده شده برا نیتخم LOQبر اساس  اسپايکدر شش سطج  یچند عنصر لتریف یها کيبا استفاده از اسپا 7۳۰2روش 

حذف  و راحت تر است. انجام میگیرد زمان کمتردر مخلوط،  دیصفحه داغ اس ینسبت به روش سنت ويکرووياستفاده از هضم ما [.8شد ]
 [7کند. ] یروش کمک م یمنيدر روش هضم نمونه به بهبود ا کيپرکلر دیاس

 ی( و برا۳)سطج بالاتر در جدول  LOQ برابر۳۰۰ ( و۳تر در جدول  نيی)سطج پا LOQ برابرسه سطوح یبرا ۳لاصه در جدول خ یداده ها

 طيبا توجه به شرا CEM MDS 2100نمونه ها با استفاده از دستگاه  ارائه شده است. ۴ارائه شده در جدول  یها یمحدوده بارگذار

و  ۳جداول  ريمقاد (.دیمراجعه کن 5مرحله  توجهقرار گرفتند )به  ويکروويتحت هضم ما ،در بالا "نمونه یآماده ساز"مشخص شده در بخش 
 تيمحدود ،یابيو باز دقت یداده ها شد. نییتع کردندیکه طبق دستورالعمل سازنده کار م ICP-AESابزار مختلف  نيبا استفاده از چند ۴

 یبرا یهمگن یبرا قیدق یهاهمه داده فهرست شده اند. ۴و جدول  ۳در جدول  یلیتحل یو طول موج ها تیحساس ،یابزار صیتشخ یها

[ فهرست شده و 8روش ] بانیپشت یهادر گزارش داده جيشدند و نتا یابيبا استفاده از آزمون بارتلت ارز شدهشيهر شش سطج غلظت آزما
 25د که داده ها قابل جمع هستند و همه عناصر دقت روش را کمتر از نشان دا یآمار لیو تحل هيتجز کي اند.خلاصه شده ۴و  ۳در جداول 

داده  کننده دقت است. ینیب شیپ يیآورده شده است، حد بالا ۴همانطور که در جدول  صحتو  یدقت کل نيا .اند کرده محاسبه درصد

 دهد. یهمه عناصر فهرست شده نشان م یروش را برا ی( سودمند۴دقت )جدول  یها

[ ارائه شده است و روش هضم ۳] یالمللنیاستاندارد اجماع داوطلبانه ب کيدر  ICP-AESتوسط  دیفلزات و متالوئ زیمورد آنالبحث در 

 [.۱۰شده است ] یابيارز یشگاهيآزما نیب يیکارآزما کي قيهضم از طر یهاروش ريدر برابر سا ويکروويما
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های خارج از سایتبراین، استناد به وبنیست. علاوه NIOSH: ذکر نام هیچ شرکت یا محصولی به منزله تأیید آن توسط رفع مسئولیت

NIOSH وسیله ها بهها یا محصولات آنهای حامی یا برنامهه تأیید سازمانبه منزلNIOSH براین، نیست. علاوهNIOSH  مسئولیتی در قبال

 دسترسی بودند.های وب ذکرشده در این سند از تاریخ انتشار قابلها ندارد. همه آدرسسایتمحتوای این وب

 نمونه برداری:خواص و حجم های 1جدول 
 

 یبردار نمونه یها حجم و خواص:۱جدول 

 حجم هوا, لیتر خواص 

 حداکثر حداقل ℃نقطه ذوب,  جرم اتمی عنصر)نماد(

 98/26 66۰ 5 ۱۰۰ (Al)آلومینیوم 

 8/۱2۱ 6۳۰ ۱۰ 2۰۰۰ (Sb)آنتیموان 

 92/7۴ 8۱7 5 2۰۰۰ (As)آرسنیک 

 ۳/۱۳7 727 5 2۰۰ (Ba) باريم

 ۰۱/9 ۱287 ۱25۰ 2۰۰۰ (Beبرلیوم )

 8۱/۱۰ 2۳۰۰ 5 2۰۰۰ (B)بور 

 ۴۱/۱۱2 ۳2۱ ۱2 2۰۰۰ (Cd)کادمیم 

 ۰8/۴۰ 8۴2 5 2۰۰ (Ca)کلسیم 

 52 ۱9۰7 5 ۱۰۰۰ (Cr)کروم 

 9۳/58 ۱۴95 25 2۰۰۰ (Co)کبالت 

 5۴/6۳ ۱۰8۳ 5 ۱۰۰۰ (Cu)مس 

 85/55 ۱5۳5 5 ۱۰۰ (Fe)آهن 

 ۱9/2۰7 ۳28 5۰ 2۰۰۰ (Pb)سرب 

 9۴/6 ۱8۱ ۱۰۰ 2۰۰۰ (Li)لیتیوم 

 ۳۱/2۴ 65۱ 5 67 (Mgمنیزيم )

 9۴/5۴ ۱2۴5 5 67 (Mnمنگنز )

 9۴/95 262۳ 5 2۰۰ (Mo)مولیبدن 
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 7۱/58 ۱۴55 5 67 (Ni)نیکل 

 97/۳۰ ۴۴ 25 2۰۰۰ (Pفسفر)

 ۰9/۱95 ۱769 ۱25۰ 2۰۰۰ (Pt)پلاتین 

 ۱۰/۳9 6۴ 5 2۰۰۰ (K)پتاسیم 

 96/78 22۱ ۱۳ 2۰۰۰ (Se)سلنیم 

 87/۱۰7 96۱ 25۰ 2۰۰۰ (Ag) نقره

 99/22 98 ۱۳ 2۰۰۰ (Naسديم )

 62/87 777 5 2۰۰۰ (Sr)استرانتیم 

 6۰/۱27 ۴5۰ 25 2۰۰۰ (Te)تلوريم 

 69/۱۱8 2۳2 2۰ 2۰۰۰ (Sn)قلع 

 ۳7/2۰۴ ۳۰۴ 25 2۰۰۰ (Tl)تالیم 

 87/۴7 ۱668 5 ۱۰۰ (Ti)تیتانیم 

 9۴/5۰ ۱9۱۰ 5 2۰۰۰ (V)واناديم 

 9۱/88 ۱522 5 ۱۰۰۰ (Y)يوتريم 

 ۳7/65 ۴۱9 5 2۰۰ (Zn)روی 

 22/9۱ ۱855 5 2۰۰ (Zr)زيرکونیم 

 

  CAS، RTECS ،مواجهه مجاز حدود :2 جدول

 mg/m^3حدودمجاز مواجهه برحسب  

 Cحد سقفی مواجهه =   

 CAS RTECS OSHA NIOSH # عنصر)نماد(

 7۴29-9۰-5 BD0330000 (Alمینیوم )آلو
 ذرات کل ۱5

 تنفسقابل  5

 قابل حل 2ذرات کل،  ۱۰

 قابل تنفس، فیوم 5

 C 0.002 , 0.5 غیر ارگانیک 7۴۴۰-۳8-2 CG0525000 ۰۱۰/۰ (Asرسنیک )آ

 - 7۴۴۰-۳9-۳ (Baباريم )
ترکیبات قابل حل مثل  5/۰

 باريم
 ترکیبات قابل حل مثل باريم 5/۰

 7۴۴۰-۴۱-7 DS1750000 ۰.۰۰2  .۰.۰۰5C ۰.۰۰۰5C (Beبرلیم )

 مانند اکسید ۱۰ مانند اکسید 7۴۴۰-۴2-8 ED7350000 ۱5 (Bبور )

 کمترين مقدار ممکن 7۴۴۰-۴۳-9 EU9800000 ۰۰5/۰ (Cdکادمیم )

 ندارد OEL ندارد 7۴۴۰-7۰-2 EV8040000 OEL (Caکلسیم )

 7۴۴۰-۴7-۳ GB4200000 (Crکروم )

Ⅲ),0.005 (Ⅵ),Ⅱ)0.5  

)فلزات، نمک های غیرقابل ۱

 حل(

5/۰ 

 )ذرات گردوغبار، فیوم( ۰5/۰   )ذرات گردوغبار، فیوم( 7۴۴۰-۴8-۴ GF8750000 ۱/۰ (Coکبالت )

 7۴۴۰-5۰-8 GL5325000 (Cuمس )
 )ذرات گردوغبار، میست(۱

 )فیوم( ۱/۰
 )ذرات گردوغبار، میست(۱

 )فیوم( ۱/۰ 

 )فیوم(مانند اکسید7۴۳9-89-6 NO4565500 ۱۰ (Feاهن )
)ذرات گردوغبار،فیوم( مانند  5 

 اکسید

 7۴۳9-92-۱ OF7525000 ۰5/۰ ۰5/۰ (Pbسرب )

 - - 7۴۳9-9۳-2 OJ5540000 (Liلیتیوم )
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 - )ذرات گردوغبار( مانند اکسید7۴۳9-95-۴ 2100000 ۱5 (Mgمنیزيم )

 STEL 3 ؛ 7۴۳9-96-5 OO9275000 C 5 1 (Mnمنگنز )

 7۴۳9-98-7 QA4680000 (Moمولیبدن )
 )قابل حل(5 

 )غیرقابل حل کل(۱5
- 

 7۴۴۰-۰2-۰ QR950000 ۱ ۰.۰۱5 .Ca (Niنیکل )

  772۳-۱۴-۰ TH3500000 ۱/۰ ۱/۰ (Pفسفر )

 )قابل حل( ۰۰2/۰)فلز( ۱ )قابل حل(7۴۴۰-۰6-۴ 2160000 ۰۰2/۰ (Ptپلاتین )

 - - 77۴۰-۰9-7 TS6460000 (Kپتاسیم )

 7۴۴۰-۳6-۰ CS4025000 5/۰ 5/۰ (Sbانتیموان )

 7782-۴9-2 VS7700000 2/۰ 2/۰ (Seسلنیم )

 7۴۴۰-22-۴ 3500000VW (Agنقره )
)ذرات گردوغبار، فیوم،  ۰۱/۰

 فلز(
)ذرات گردوغبار، فیوم،  ۰۱/۰

 فلز(

 - - 7۴۴۰-2۳-5 VY0686000 (Naسديم )

 - - 7۴۴۰-2۴-6 WK7700000 (Srاسترانتیم )

 ۱۳۴9۴-8۰-9 WY2625000 ۱/۰ ۱/۰ (Teتلوريم )

 7۴۴۰-۳۱-5 XP7320000 2 2 (Snقلع )

 کمترين مقدار ممکن (2TiO)مانند 7۴۴۰-۳2-6 XR1700000 ۱5 (Tiتیتانیم )

 )قابل حل( پوست ۱/۰ )قابل حل( پوست 7۴۴۰-28-۰ XG1700000 ۱/۰ (Tlتالیم )

 7۴۴۰-62-2 YW1355000 (Vواناديم )

0.5 C  )قابل تنفس(

 5O2V مانند

0.1 C  5)فیوم( مانندO2V 

0.05C    5مانندO2V 

 7۴۴۰-65-5 ZG2980000 ۱ ۱ (Yيوتريم )

 7۴۴۰-66-6 ZG8600000 (Znروی )

 (ZnO)فیوم  5

 (ZnO)ذرات ۱5 

 (ZnO)قابل تنفس  5

 (ZnO)فیوم STEL 10 ؛5

 (ZnO)ذرات  C 15؛5

 STEL 10؛7۴۴۰-67-7 ZH7070000 5 5 (Zrزيرکونیم )

 

 بازيابی داده: اندازه گیری طول موج ها و ۳جدول 

 بالاترین حد کمترین حد   

طول موج  عنصر

(nm) 

LOD  
(µg )بر نمونه 

(µg   بر

 نمونه(

درصد 

 N=6بازیابی

%RSD ( µg  بر

 نمونه(

درصد 

 N=6بازیابی

%RSD 

Ag ۳28.۱ ۰.۱ ۱.5۰ 95.5 ۱.۰۱ ۱5۰ 99.۰ ۰.۴97 

Al ۳۰8.2 ۱ 7.5۰ 92.7 ۰.98۱ 75۰ 98.7 ۰.۴62 

As ۱9۳.8 ۱ 7.5۰ ۱۰۱ 2.22 75۰ ۱۰7 ۰.۳۴۰ 
B 2۴9.7 ۰.5 ۳.75 ۱۱2 2.96 ۳75 99.5 ۰.۴5۴ 

Ba ۴9۳.۴ ۰.۰6 ۰.752 ۱۰۴ ۳.۰9 75.2 ۱۰۱ ۰.۴۳8 
Be ۱۳۱.۰ ۰.۰۰9 ۰.۰76 95.8 2.۳6 7.6۰ ۱۰۳ ۰.7۱۴ 

Ca ۳۱5.9 2 22.5 ۱۰7 2.87 225۰ 99.۰ ۰.62۰ 

Cd 228.8 ۰.۱ ۱.5۰ 98.8 ۳.۴6 ۱5۰ ۱۰۴ ۰.7۰۱ 
Co 228.6 ۰.۳ ۳.75 99.7 ۱.72 ۳75 ۱۰۴ ۰.566 
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Cr 267.7 ۰.۴ ۳.75 ۱۰۳ 7.87 ۳75 ۱۰۳ ۳.۳6 

Cu ۳2۴.8 ۰.۰7 ۰.752 98.8 ۳.۴7 75.2 9۴.2 ۰.۳7۱ 
Fe 259.9 2 ۱5.۰ ۱۱2 2.۴۳ ۱5۰۰ ۱۰۱ ۰.26۳ 

K 766.5 2 ۱5.۰ 98.۳ 5.7۰ ۱5۰۰ ۱۰۳ ۰.۴72 

Li 67۰.8 ۰.۰۳ ۰.752 92.۴ 2.98 75.2 98.8 ۰.7۴9 
Mg 279.۱ ۰.5 7.5۰ 89.۳ ۳.52 75۰ 95.۱ ۰.۳۰9 

Mn 257.6 ۰.۰2 ۰.752 86.2 2.۳8 75.2 98.2 ۰.۳89 
Mo 2۰2.۰ ۰.2 2.25 96.8 5.۴۱ 225 ۱۰۳ ۰.۳7۳ 

Na 589.۰ ۴ ۳7.5 ۱۰۰ ۰.82۳ ۳75۰ ۱۱۰ ۰.۴57 

Ni 2۳۱.6 ۰.2 2.25 98.۳ 5.2۱ 225 97.7 ۰.592 
P 2۱۴.9 2 ۱5.۰ ۱۰۰ 5.67 ۱5۰۰ ۱۰۴ ۰.۳۱5 

Pb 22۰.۴ ۰.6 7.5۰ 98.9 ۳.9۴ 75۰ ۱۰۴ ۰.57۰ 
Pt 265.9 8 75.۰ 98.۳ ۰.282 ۱۰۰۰۰ 95.7 ۱.۴9 

Sb 2۰6.8 ۰.۴ 7.5۰ 9۴.۴ ۳.2۱ 75۰ ۱۰۳ ۰.255 

Se ۱96.۱ ۳ ۳7.5 ۱۰۴ ۳.2۱ ۳75۰ ۱۰6 ۰.27۰ 
Sn ۱89.9 ۰.8 ۳7.5 ۱۰5 5.۰۴ ۳75۰ 9۰.۳ ۳.2۳ 

Sr ۴2۱.6 ۰.۰2 ۳.75 92.6 2.۳6 ۳75 97.5 ۰.55۳ 
Te 2۱۴.۳ 2 ۱5.۰ 9۰.۱ 2۱.8 ۱5۰۰ ۱۰۳ ۰.6۱۴ 

Ti ۳۳7.۳ ۰.2 ۱.5۰ ۱۰۱ ۱.7۰ ۱5۰ 98.8 ۰.575 

Tl ۱9۰.9 ۰.9 7.5 ۱۰۳ ۴.۱۴ 75۰ 99.۳ ۰.۳52 
V 292.۴ ۰.۱ ۰.752 9۳.7 ۴.7۴ 75.2 ۱۰۳ ۰.۳۴۱ 

Y ۳7۱.۰ ۰.۰۱ ۰.۳76 ۱۰7 ۴.۴۴ ۳7.6 ۱۰2 ۳.۳۳ 
Zn 2۱۳.9 ۰.۱ ۱.5۰ ۱۰6 ۱۳.۱ ۱5۰ 97.۴ ۳.۴2 

Zr ۳۳9.2 ۰.۰6 ۰.75۰ 9۳.۱ 5.۳5 75.۰ 95.۴ ۰.97۱ 

 

 عنصر برحسب ها داده دقت و صحت: ۴ جدول

 دقت (%)S^rt بایاس بر نمونه(  µgرنج) بر نمونه(  µgعنصر)
Ag 5/۰  85/2 668/۰ -۰۱75/۰ ۱5۰تا 
Al 5/2  ۴۱/7 ۴55/۱ ۰5۰5/۰ 75۰تا 

As 5/2  ۴۰/2۳ 55۴/۰ -22۴9/۰  75۰تا 
Ba 25/۰  82/۴ 92۰/۰ -۰۳۳۰/۰ 2/75تا 

Be ۰25/۰  ۳9/۴ 86۳/۰ ۰297/۰ 6۰/7تا 
Ca ۴۳/7  ۱8/2 8۳6/۰ -۰۰8۱/۰  225۰تا 
Cd 5۰/۰  ۰2/2 729/۰ -۰۰82/۰ ۱5۰تا 

Co 2۴/۱  56/2 57۴/۰ -۰۱6۱/۰ ۳75تا 
Cr 2۴/۱ ۱2/۳ 655/۰ -۰2۰۴/۰ ۳75تا 

Cu 2۴8/۰  2۱/۳ 98۴/۰ ۰۱6۰/۰ 2/75تا 
Fe 5  ۳۰/۳ 6۳7/۱ -۰۰۳9/۰ ۱5۰۰تا 

K 5  6۱/۱7 665/۱ ۱۴87/۰ ۱5۰۰تا 

La 6/۱2  87/2 92۰/۰ -۰۱۳6/۰ ۱/5۰تا 
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Li 25/۰  ۴۰/2۴ 2۰9/۱ 22۴۱/۰ 2/75تا 

Mg 5/2  ۱9/۳ 8۴۴/۰ ۰۱8۰/۰ 2/75تا 
Mn 25/۰  9۱/۴ 865/۰ -۰۳۴8/۰ 2/75تا 

Mo 75/۰  82/۳ ۴69/۱ ۰۱۴۰/۰ 225تا 

Ni 75/۰  7۳/۱ 672/۰ -۰۰6۳/۰ 225تا 
P 5  69/8 2۱2/۱ ۰669/۰ ۱5۰۰تا 

Pb 5/2  ۳6/۳ 5۴۴/۰ -۰2۴6/۰ 75۰تا 
Sb 5/2 9۱/2 722/۰ ۰۱72/۰ 75۰تا 

Se ۴/۱2  6۳/6 758/۰ ۰5۳8/۰ ۳75۰تا 

Sn ۴/۱2  ۱5/7 9۳6/۰ ۰56۱/۰ ۳75۰تا 
Sr 2۴/۱  9۰/۱ 7۱۰/۰ -۰۰7۴/۰ ۳75تا 

Te 5  ۰8/۳ 892/۰ ۰۱6۱/۰ ۱5۰۰تا 
Ti 5  8۴/۳ ۰۴۳/۱ ۰2۱2 ۱5۰تا 

Tl 5/2 92/۳ 6۰2/۰ -۰29۳/۰ 75۰تا 

V 25/۰  76/۳ 22۳/۱ ۰۱75/۰ 2/75تا 
Y ۱2/۰  62/۳ ۱۱5/۱ -۰۱79/۰ 6/۳7تا 

Zn 5/۰  ۰2/۳ ۳۴۳/۱ ۰۰75/۰  ۱5۰تا 
Zr 25/۰  76/۴ 98۰/۰ ۰۳۱۴/۰ 75تا 
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 آمونیاک                                                        

AMMONIA 

 

 6016: روش شماره

 : انتشار تاریخ 

03-03-2016 

CAS:    7664-41-7                      RTECS: BO0875000 

                         NH3:  شیمیایی فرمول

 03/17 :مولکولی وزن

 6/۰؛ چگالی بخار  c ۱/2۱˚( در atm 76/8) kPa 888فشار بخار  ؛ -c ۴/۳۳˚نقطه جوش  ؛ -c 7/77˚ ذوبنقطه  ؛ گاز: ها ویژگی

  درصد حجمی در هوا 25تا  ۱6(؛ گستره انفجار ۱)هوا=

 کامل :ارزیابی نوع

 مواجهه مجاز ودحد

OSHA :50 امپیپی 

NIOSH :25 ام مواجهه کوتاه مدتپیپی 35ام؛ پیپی 

 سنجش

 يون کروماتوگراف، آشکارساز هدايتی :سنجش روش

+( ومیآمون ون: یآنالیت
4NH( 

+استاندارد  یمحلول ها :کالیبراسیون
4NH زهیونيدر آب د 

 نمونه /کروگرمیم 100تا  8: (LOD) تشخیص حد

 038/0: () دقت نمونه بردار

 میکرولیتر 5۰: تزریق حجم

 [3در نمونه ] کروگرمیم 100تا  8: گستره

 میلی لیتر آب ديونیزه ۱۰: جداسازی حلال

دی -2،۳ میلی مولار/ ۴8 (HCl)هیدروکلريک اسید  :موبایل فاز

 /میلی مولار ۴ (DAP-HCl)آمینوپروپیونیک اسید مونوهیدروکلرايد  

 (L-histidine-HCl)هیستیدين مونوهیدروکلرايد مونو هیدرات -اِل

میلی  ۱2 (HCl)هیدروکلريک اسید  میلی لیتر/دقیقه. ۱؛ میلی مولار ۴ 
 (DAP-HCl)دی آمینوپروپیونیک اسید مونوهیدروکلرايد  -2،۳ مولار/

-L)هیستیدين مونوهیدروکلرايد مونو هیدرات -اِل /میلی مولار 25/۰

histidine-HCl) 25/۰ میلی لیتر/دقیقه. ۱؛ میلی مولار 

مهار کننده میکرو غشايی ، ونیمحافظ کاتی، ونیجداکننده کات: ستون

 کاتیون

 : هدایتیآشکارساز

 بردارینمونه

سیلیکاژل آغشته شده به اسید لوله جاذب ): بردارنمونه

ممکن است  یکرومتریم MCE  ۰.8لتریف شیپ کي (،سولفوريک

 حذف تداخل ذرات استفاده شود. یبرا

 دقیقهبرلیتر/ ۱/۰-5/۰: دبی

 ppm 50 درلیتر  1/0:نمونه حجم حداقل

 ppm 50 درلیتر  96: نمونه حجم حداکثر

 روتین: نمونه انتقال روش

 درجه سانتی گراد 5روز در دمای  ۳5حداقل : نمونه پایداری

 گیریاندازهست شاهد فیلد در هر  ۱۰تا  2: شاهد های نمونه
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 های ویژهاحتیاط

های غلیظ بر روی پوست اثر خورندگی دارند. در زير هود با اسید اسید

 کار کنید. از دستکش محافظ استفاده نمايید.

 صحت

)نمونه های  گرم بر متر مکعب یلیم 68تا  ۱7 :مطالعه محدوده

 لیتری( ۳۰
 درصد -4/2: تورش

 071/0: کلی دقت

 درصد ±5/14: صحت

 کاربرد

 STEL  یها یریاندازه گ یروش برا ناي .است یتریل ۳۰نمونه  یگرم بر متر مکعب( برا یلیم 68تا  ۱7) ppm 98تا  2۴ی محدوده کار
 شود، قابل استفاده است. یم ینمونه بردار قهیدر دق تریل 2/۰که با  یزمان

 گرهامداخله

+ماند مشابه  ی( زمان هانیو پروپانول آم نیآم زوپروپانوليا ن،یها )مونو اتانول آم نیاتانول آم
4NH نيگزيجا فاز متحرکاستفاده از  .دارند 

 کند. یها کمک م کیپ نيا ی( به جداسازفی)ضع
 های دیگرروش

-OSHA IDو متد  6701متد  ابا روش آنالیزی يون کروماتوگراف مشابه ب 6015و  S347اين روش تلفیقی از روش نمونه برداری متدهای 

 .است 188
  تجهیزات

 بردارنمونه .1

میلی متری،  ۳7میکس شده  فیلتر غشايی استرسلولزیفیلتر: پیش آ.

جنس پلاستیک به همراه پد پشتیبان از ، میکرون 8/۰پورسايز 

 .در نگهدارنده فیلتر کاست دو قسمتی متخلخل يا فولاد ضد زنگ

 6، طول ایلوله شیشه، شده به اسید سولفوريکسیلیکاژل آغشته ب.

میلی متر، حاوی  ۴میلی متر، قطر داخلی  6متر، قطر خارجی سانتی
 شده به اسید سولفوريکمشی سیلیکاژل آغشته ۴۰/2۰دو بخش 

که میلی گرم(  ۱۰۰میلی گرم/بخش عقبی  2۰۰)بخش جلويی 

توسط يک لايه پشم شیشه از هم جدا شده و در جای خود نگه داشته 
 و دارای درپوش پلاستیکی می باشد. شده است

لیتر/دقیقه، با لوله  5/۰تا  ۱/۰، دبی پمپ نمونه برداری فردی .2

 های قابل انعطاف.

و ستون کاتیون، ، آشکارساز هدايتی، محافظ یون کروماتوگراف .3
 .مهارکننده میکروغشايی کاتیون

 پلی اتیلنی ،میلی لیتری ۱۰، سرنگ .4

میلی لیتری، مدرج، پلاستیکی، با درپوش  ۱5، لوله سانتریفیوژ .5
 یپیچ

 لیتری ۱میلی لیتری و  ۱۰۰، 5۰، ۱۰)ژوژه(،  بالن های حجمی .6

 متریمیکرو 8/۰میلی متری،  ۱۳، فیلتر غشايی  فیلترهای سرنگ .7
 با سری يک بار مصرف میکروپیپت .8

 واد شیمیایی مصرفیم

 آب دیونیزه فیلترشده .1

لیتر از میلی 28/۰نرمال،  ۰۱/۰( 4SO2H) اسید سولفوریک .2

4SO2H  لیتری  ۱میلی لیتر آب ديونیزه در يک بالن ژوژه  5۰۰غلیظ به
  لیتر رقیق سازی انجام گیرد. ۱ديونیزه تا ب آاضافه گردد.  با 

 HClمیلی لیتر از  5/82نرمال،  ۱ (HCl) هیدروکلریک اسید .3

لیتری اضافه  ۱میلی لیتر آب ديونیزه در يک بالن ژوژه  5۰۰غلیظ به 
 لیتر رقیق سازی انجام گیرد. ۱ب ديونیزه تا آگردد.  با 

-DAP) دی آمینوپروپیونیک اسید مونوهیدروکلراید-3، 2 .4

HCl) 
-L-histidine) ال هیستیدین مونوهیدروکلرید مونو هیدرات .5 

HCl) 
-Lمیلی مولار،  DAP-HCl 4میلی مولار،  HCl 48) فاز متحرک .6

histidine-HCl 4  :)گرم  560/0میلی مولارDAP-HCl  گرم  840/0و

نرمال اضافه  HCl ۱میلی لیتر ۴8 .شودلیتری ریخته  1درون بالن ژوژه 

 کنید، با آب ديونیزه تا حجم مورد نظر رقیق کنید. ماهانه تهیه نمايید.

 DAP-HCl 25/0میلی مولار،  HCl 12) فاز متحرک جایگزین .7

میلی لیتر فاز  252میلی مولار(:  L-histidine-HCl 25/0میلی مولار، 

لیتر با آب ديونیزه  ۴نرمال را تا  HCl ۱میلی لیتر  36متحرک قوی و 

 .نمايید تهیه تازه استفاده بار هر برای رقیق نمايید.

 درصد در آب 25، (TMAOH) تترامتیل آمونیوم هیدروکسید .8
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درصد را تا  TMAOH 25میلی لیتر از  ۴/57: محلول احیا کننده .9 میلی گرم( ۰۱/۰)با حساسیت  ترازو .9

 لیتر با آب ديونیره رقیق نمايید. ۴

میکروگرم/میلی لیتر به عنوان  ۱۰۰۰، محلول استوک آمونیاک .10
+میکروگرم/لیتر به عنوان  ۱۰59آمونیاک )

4NH :)۱۴۰9/۳  گرم

لیتر رقیق سازی  ۱آمونیوم کلريد را در آب ديونیزه حل نمايید. تا 

 نمايید. 

 بردارینمونه

 فردی را کالیبره نمايید. در هنگام کالیبراسیون يک نمونه بردار را نیز به پمپ متصل کنید. یهای نمونه بردارپمپ  .۱

 لیتر انجام گیرد.  96تا  ۱/۰دقیقه برای عبور حجم هوای برلیتر ۱/۰ – 5/۰نمونه برداری در يک دبی مشخص بین  .2

 برداری بلافاصله بعد از نمونه برداری گذاشته شود.درپوش پلاستیکی )نه لاستیکی( لوله های نمونه  .۳
 برای انتقال ايمن آماده نمايید. .۴

 سازی نمونهآماده

بردار )سیلیکاژل آغشته به اسید سولفوريک( را به لوله های سانتريفیوژ مدرج های جلويی و عقبی نمونهدرپوش نمونه بردار را برداريد. بخش .5
 میلی لیتری جداگانه ای انتقال دهید.  ۱5

 .باشد لازم سولفوريک اسید با آغشته سیلیکاژل کامل انتقال برای است ممکن لوله به محکم : ضربهتوجه

های سانتريفیوژ اضافه نمايید. درپوش آن را ببنديد و به شدت تکان دهید. به مدت  میلی لیتر آب مقطر ديونیزه را به هر کدام از لوله ۱۰ .6

 دقیقه عمل واجذب کامل می شود(. ۴5دقیقه نمونه ها را رها کنید، البته گهگاهی آن را تکان دهید )در طی  ۴5
   روز بعد از واجذب آن انجام شود. ۱: آنالیز آمونیاک بايد تا توجه

  . میلی لیتری انتقال دهید ۱۰برای تزريق مستقیم نمونه يا انتقال آن به ويال اتوسمپلر، نمونه را به سرنگ پلاستیکی  .7

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 ۱۱/۰ – ۱2)تقريبا  نمونه پوشش دهد میلی لیتر هر را درآمونیاک گرم میکرو ۱۱۰تا  ۱استاندارد کاری که گستره ی  6روزانه با حداقل  .8

+میکروگرم/میلی لیتر 
4NH)  نمايیدکالیبره. 

 .نرمال به حجم برسانید 01/0 اسید سولفوریک میلی لیتری با  10بالن ژوژه را در  استوک کالیبراسیون آمونیاکمقدار مشخصی از محلول  .9

 .قبل از استفاده تهیه نمايید درستاستانداردها را : توجه
 (۱۱تا  9)مراحل  را به همراه نمونه های اصلی و شاهد آنالیز کنید استانداردهای کاربردی .۱۰

 (.آمونیاک گرممیکرودر برابر ارتفاع پیک ) نمايیدمنحنی کالیبراسیون را رسم  .۱۱

 گیریاندازه

 .بر اساس دستورالعمل سازنده قرار دهید ،۱با توجه با قسمت اندازه گیری در صفحه يون کروماتوگراف را  .۱2

در تزريق دستی برای اطمینان از شسته شدن کامل لوپ نمونه   تزريق کنید. به طور دستی يا توسط اتوسمپلر میکرولیتر از نمونه را 5۰ .۱۳

  میلی لیتر نمونه را تزريق کنید. 2 تا ۳
 .نمايیدارتفاع پیک را اندازه  .۱۴

مجددا  و رقیق کردهنرمال  ۰۱/۰اسید سولفوريک بیشتر شد، نمونه را با  استانداردمنحنی  خطیاگر ارتفاع پیک مربوط به نمونه از رنج : توجه

 اعمال نمايید.مناسب را  رقت سازیآنالیز کنید و در محاسبات ضريب 

 محاسبات

و عقبی  )fB(نمونه اصلی و در قسمت جلويی جاذب  )bW(و عقبی  )fW(قسمت جلويی  ، موجود دربر حسب میکروگرمآمونیاک، جرم  .15

)bB(  محاسبه کنید. مديا را توسط منحنی کالیبراسیون شاهدجاذب   
 بر حسب لیتر: (V)آمونیاک در حجم هوای نمونه برداری شده  (C)محاسبه غلظت  .۱6
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C =  
(Wf + Wb − Bf − Bb)

V
 , mg/m3

 

 ارزیابی روش

  6701با روش آنالیتیکال يون کروماتوگراف متد  NIOSH 6015 و NIOSH  347متدهایبرداری های نمونهاين متد ترکیبی از روش

NIOSH  و متدID-188 OSHA ونیاز جداکننده کات متد نيدر ا. است HPIC-CS3ونی، محافظ کات HPIC-CG3  مهارکننده میکرو و

 در متد اتومات یروش اسپکتروفتومتر یبرا نيگزيجا آنالیزیروش  کيروش به عنوان  نياه است. استفاده شد  CMMS-1غشايی کاتیون
NIOSH 6015 بردار نمونه بی، ترکای هستندشده یابيکاملاً ارز متدهایاز آنها مشتق شده است،  متد نيکه ا متدهايیاگرچه  .کند یعمل م

 اکیآمون یبرا رفعالیغ توریتوسعه روش مان طیدر قرار نگرفته اند.  یکامل یابيارزمورد  IC زیو آنال کيسولفور دیبا اسآغشته شده  کاژلیلیس

با  کاژلیلیس یهانمونهه است. استفاده شد رفرنس یاز روش ها یکيبه عنوان  کيسولفور دیبا اسآغشته شده  کاژلیلیس ی(، لوله ها67۰۱)

و  (Nessler’s)با استفاده از معرف نسلر  یسنجرنگ زیبا آنال جمع آوری کننده های بابلر، رفرنس یهامتد ريبا سا یتطابق خوب IC زیآنال
 یهاو دانه کيسولفور دیبا اسآغشته شده  کاژلیلیلوله س ،با ثبات خوبمطالعه  کي نشان دادند. IC زیبا آنال بابلر جمع آوری کننده های

اتاق به  یدر دما کاژلیلیس یهاکه نمونه یهنگامه است. کرد سهيمقا OSHA ID-188را در روش  کيسولفور دیبا اسآغشته شده  یکربن

 8)درصد  ۱۰2 ± 8/۳ريکاوری  نیانگیم کاژلیلیس یهانمونه تند،قرار گرف خچاليروز در  2۱شدند و سپس به مدت  یمدت پنج روز نگهدار
 =n95± 6/۱ ريکاوری نیانگیکربن م یهاکه دانه ی( داشتند، در حال (8  =n )ه اند. داشت درصد 

با نمونه  سهي( در مقااست )اگرچه هنوز قابل قبول یکمتر یقابل توجه ريکاوریروز  ۳5کربن به مدت  یدانه ها یشده رو رهیذخ ینمونه ها

=  ۱2کربن ) یدانه ها برای درصد  ۱۰8± 7( ، و n=  ۱2)درصد  ۱۰۳± 8/۳ کاژلیلیس برایروز نشان دادند:  ۱۴شده به مدت  رهیذخ یها

n). 
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های خارج از سایتبراین، استناد به وبنیست. علاوه NIOSH: ذکر نام هیچ شرکت یا محصولی به منزله تأیید آن توسط رفع مسئولیت

NIOSH وسیله ها بهها یا محصولات آنهای حامی یا برنامهبه منزله تأیید سازمانNIOSH براین، نیست. علاوهNIOSH  قبال مسئولیتی در

 دسترسی بودند.های وب ذکرشده در این سند از تاریخ انتشار قابلها ندارد. همه آدرسسایتمحتوای این وب
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 سرب                                                           

Lead 

 

 7۰82 :روش شماره

 : انتشار تاریخ 

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

RTECS: OF7525000 (Pb)/ OG1750000 (PbO) 

                                Pb:     شیمیایی فرمول

 ۱9/2۰7/(PbO) ۱9/22۳ (Pb) :مولکولی وزن

  آلکیل سرب جز به سرب، ترکیبات و عنصری سرب: مترادف اسامی

 ها + در نمک۴+ ، 2؛ ظرفیت شیمیايی c˚  5/327 ؛نقطه جوش 3mg/cm ۳/۱۱فلزنرم؛ چگالی  :ها ویژگی

 کامل :ارزیابی نوع

 مواجهه مجاز ودحد

OSHA :0.050 گرم بر مترمکعبمیلی 

NIOSH :0.050 گرم بر مترمکعبمیلی                                                                                          

 سنجش

 اتمی، شعله سنج جذبطیف: سنجش روش

 سرب: آنالیت

 تر؛یل یلیم 2O2H ،1 درصد 30+  تریل یلیم 3HNO ،6: خاکسترکردن

 گراد یدرجه سانت 140

 تریل یلیم 3HNO ،10 درصد 001: یینها محلول

 کننده دیاکس لن،یاست-: هواشعله

 نانومتر 283.3: موج طول

 Zeeman ای 2H ای 2D: لامپ نهیزمپس حیتصح

 [6،7در نمونه ] کروگرمیم 200تا  10: گستره

 درصد ۱۰در اسید نیتريک  Pb+2 :کالیبراسیون

 میکروگرم/نمونه 6/2: (LOD) تشخیص حد

 [۳] 03/0: () بردار نمونه دقت

  

 بردارینمونه

میکرومتری( يا  8/۰غشایی سلولز استر فیلتر ): بردارنمونه

 کپسول داخلی، سلولز استات با دهانه ورودی متصل به فیلتر
 دقیقهبرلیتر ۴تا  ۱ :دبی

 لیتر 2۰۰: نمونه حجم حداقل

 لیتر ۱5۰۰: نمونه حجم حداکثر

 معمولی: نمونه انتقال روش

 [۴] هفته پايدار است 7کمتر از : نمونه پایداری

 اندازه گیری ست شاهد فیلد در هر ۱۰تا  2: شاهد هاینمونه
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 های ویژهاحتیاط

های نمونه برداری و از وسايل حفاظت فردی مناسب در طی فعالیت 

تجزيه استفاده کنید. استفاده از دستکش مناسب، عینک های محافظ، 

روپوش آزمايشگاهی و... ضروری است. اسید نیتريک غلیظ يک محرک 
است و ممکن است باعث سوزش پوست شود. تمامی هضم اسیدی زير 

تحريک  هود انجام شوند. هیدروژن پراکسايد يک عامل اکسید کننده،

ه و خورنده قوی پوست است. دستکش و عینک محافظ استفاده کنند
 نمايید.

 صحت

 3mg/m 7/۳-۱/۱: مطالعه محدوده

 درصد -۱/۳ :تورش

 [6، 5] 07/۰: کلی دقت

 درصد ± 6/۱7: صحت

 کاربرد

تمام آئروسل های  سرب ولیتر نمونه کاربرد دارد. اين روش برای عنصر سرب، از جمله فیوم  2۰۰در  ۱تا   3mg/m ۰5/۰در محدوده غلظت 

حاوی سرب قابل استفاده است. اين روش يک تجزيه عنصری است نه برای ترکیب خاص. بخش ديگر نمونه ها را می توان به صورت جداگانه 
 بردارهای کپسول داخلی باشد.برای عناصر ديگر تجزيه کرد. اين روش به روز شده است تا شامل نمونه

 

 مداخله گرها

. از کلسیم، سولفات، استفاده کنید يا تصحیج زمینه زيمان برای کنترل شعله يا جذب مولکولی  2H )دوتريوم( يا  2D ینه پیوستهاز تصحیج زم

 کربنات، فسفات، يديد، فلورايد و استات با غلظت بالا می توان برای اصلاح استفاده کرد.
 روش های دیگر

،  NIOSH 7300 (ICP-AES)هایبرای سرب است. روشS1341 [8 ]و P&CAM [7 ]اين روش ترکیب و جايگزين روش های 

7701(ASV)  7105و(GFAAS)   روش های تجزيه ای جايگزين هستند. روشNIOSH 7505 .روش  مخصوص سولفید سرب است

 .[9]يک روش مورد توافق منتشر شده است  ASTM D6785استاندارد 

 تجهیزات

کپسول اينترنال سلولز استات : فیلتر سلولز استر يا بردارنمونه .1

 8/۰چسبیده به فیلتر میکس غشايی سلولز استر با پور سايز 

 تکه 2میلی متر؛ در کاست نگهدارنده فیلتر  ۳7میکرومتر؛ قطر 

، به همراه دقیقهبرلیتر ۱ – ۴با دبی  پمپ نمونه برداری فردی .2

 .لوله های رابط قابل انعطاف

هوا و تصحیج -با شعله استیلن دستگاه طیف سنج جذب اتمی .3

 زمینه

 سرب يا لامپ تخلیه بدون الکترود لامپ کاتد توخالی .4

 )تنظیم کننده( دو مرحله ای برای هوا و آرگون رگلاتور .5

میلی لیتری، به  5۰میلی لیتری يا بشر گريفین  ۱25 بشر فیلیپس .6
 همراه شیشه ساعت

 میلی لیتر ۱۰۰و  ۱۰ بالن ژوژه .7

 مناسب در صورت نیاز های حجم سنجیپیپت  .8

 مواد شیمیایی مصرفیم

 غلیظ، با خلوص بالا )3HNO( اسید نیتریک .1

میلی ۱۰۰حجمی/حجمی: با اضافه کردن  درصد ۱۰ اسید نیتریک .2

میلی لیتر آب و رساندن آن به حجم  5۰۰لیتر اسید نیتريک غلیظ به 
 لیتر تهیه می گردد. ۱

 وزنی/وزنی درصد 2O2H( ۳۰( هیدروژن پراکساید .3

استاندارد تجاری يا  :µg/mL 1000، محلول استوک کالیبراسیون .4

 (HCl)هیدروکلریک اسید گرم فلز سرب در حداقل حجم  ۱با حل کردن 
درصد حجمی/جحمی تهیه  HCl ۱لیتر با  ۱( و رساندن حجم به ۱+۱)

گردد. در بطری پلی اتیلن نگه داری گردد. به مدت بیش از يک می

 سال پايدار است.
 فیلتر شده هوا فشرده .5

 استیلن .6

 ديونیزه يا مقطر آب .7
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  C ۱۴۰̊با دمای  هیتر .9

 میلی لیتر ۱۰۰ بطری پلی اتیلن .10

: قبل از استفاده از ظروف شیشه ای آن ها را با اسید نیتريک توجه
 غلیظ تمیز کرده و کاملا با آب مقطر بشوئید.

 بردارینمونه

 .فردی را کالیبره کنید. در هنگام کالیبراسیون يک نمونه بردار را نیز به پمپ متصل کنید یپمپ های نمونه بردار .۱

 .کنید مراجعه NMAM راهنمای های فصل به گیری نمونه مورد در : جهت توضیحاتتوجه

برای اندازه گیری لیتر  ۱5۰۰تا  2۰۰برای عبور حجم هوای ساعت  8دقیقه تا برلیتر ۱ – ۴نمونه برداری را در يک دبی مشخص بین  .2

TWA میلی گرم تجاوز کند. 5. گرد وغبار کلی جمع شده بر روی فیلتر نبايد از انجام دهید 

 ظرفیت مورد در بیشتر بحث برای : با توزين فیلتر و محاسبه اختلاف وزن آن با وزن اولیه فیلتر می توانید اين مورد را بررسی کنید.توجه

 .کنید مراجعه NMAM راهنمای های فصل به فیلتر،

 سازی نمونهآماده
 کاست فیلتر نمونه و شاهد را از هولدر آن خارج کرده و هر کدام را به يک بشر تمیز انتقال دهید. .۳

 سلولزی مرطوب دستمال يا الکل وينیل پلی مرطوب دستمال با را کاست داخلی سطوح شود، نمی استفاده داخلی های کپسول از : اگرتوجه

 (هضم ظروف به فیلتر بدون آئروسل رسوبات انتقال برای) کنید اضافه هضم ظرف به را مرطوب دستمال و کنید پاک ديونیزه آب با شدهخیس

[۱۰]. 

 روی فلز چندين هدف تعیین اگر خصوص به شوند، جايگزين است ممکن Ashing کمی های روش ساير يا 7۳۰۰ روش 9 تا ۴ : مراحلتوجه

 باشد.  فیلتر يک

 های رنگ ويژه به ها، ماتريس برخی از سرب کامل ريکاوری برای است ممکن که دهد می ارائه را مايکروويو هضم روش ۱ : ضمیمهتوجه

 .باشد ضروری اپوکسی، بر مبتنی

به بشرها اضافه کرده، دهانه آن را با شیشه ساعت بپوشانید. درصد  ۳۰میلی لیتر پراکسید هیدروژن  ۱غلیظ و  3HNOمیلی لیتر  ۳ .۴

 های شاهد را در اين مرحله اضافه نمايید.معرف

 .یستن درصد ۳۰در نمونه وجود ندارد نیازی به اضافه نمودن پراکسید هیدروژن  2PbO اگر : توجه

 میلی لیتر از محلول ته ظرف باقی بماند. 5/۰( آنقدر حرارت دهید تا C ۱۴۰˚نمونه ها را  بر روی هیتر ) .5

 را تکرار کنید. 2به بشرها اضافه کرده و مرحله درصد  ۳۰میلی لیتر پراکسید هیدروژن  ۱غلیظ و  3HNOمیلی لیتر  2هر بار  .6

 باقی بماند. caمیلی لیتر محلول  5/۰( آنقدر حرارت دهید تا C ۱۴۰˚نمونه ها را  بر روی هیتر ) .7
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درصد شستشو داده شود. اجازه  ۱۰میلی لیتر محلول اسید نیتريک  5تا  ۳هنگامی که نمونه خشک شد، شیشه ساعت و ديواره بشر را با  .8

 دهید محلول تبخیر و خشک گردد.

 حل نمايید.غلیظ  3HNOمیلی لیتر  ۱بشرها را خنک نمايید و و باقی مانده را در  .9

 میلی لیتری انتقال دهید و تا با آب ديونیزه به حجم برسانید. ۱۰محلول ها را به بالن ژوژه های  .۱۰

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

تا  5/2میکرو گرم/میلی لیتر سرب را پوشش می دهد، تهیه نمايید ) 2۰تا  25/۰مجموعه ای از استاندارد کاربردی که محدوده غلظت  .۱۱
 میکروگرم سرب/نمونه(. 2۰۰

م برسانید. درصد به حج ۱۰میلی لیتری اضافه نمايید و با محلول اسید نیتريک  ۱۰۰بخشی از محلول کالیبرلسیون را در بالن های ژوژه  آ.

 استانداردهای کاری را در بطری های پلی اتیلن نگهداری نمايید و به صورت هفتگی تازه تهیه شوند.
 .(۱5و  ۱۴استاندارد های کاری را به همراه نمونه شاهد و اصلی آنالیز نمايید )مراحل  ب.

 م نمايید.منحنی کالیبراسیون را براساس جذب در برابر غلظت )میکروگرم/میلی لیتر( رس ج.

 نمونه يک استاندارد را مورد آنالیز قرار دهید. ۱۰به ازای هر  .12

 برای اوقات گاهی نمونه مورد بررسی قرار دهید. ۱۰به ازای هر  شدهاسپايک یمديا شاهد ۱میزان بازيافت ها را با استفاده از حداقل  .۱۳

 .نمايید استفاده افزايش استاندارد روش از مداخله گرها بررسی
 سنجش

 تنظیم نمايید. 7۰82در صفحه اول روش موجود دستگاه طیف سنج را بر اساس دستورات سازنده و شرايط  .۱۴
ست ] 2۱7: طول موج جايگزين توجه سه با  2۱7[. آنالیز درطول موج ۱۱نانومتر ا سبتا بالاتری در مقاي سیت ن سا دارد اما  ۳/282نانومتر ح

سه با  سیگنال به نويز در مقاي سبت  ست. همچنین، ۳/282ن ست، بیشتر نانومتر 2۱7 در توجهی قابل طور به اتمی غیر جذب ضعیف ترا  و ا

 .است اجباری موج طول آن در زيمان زمینه تصحیج پیوسته يا 2H يا 2D از استفاده
 استاندارد ها و نمونه ها و شاهدها را مورد آنالیز قرار دهید. .۱5

رقیق کرده و مجددا آنالیز کنید و يک  نمونه ها را 3HNO با بالاتر از گسلالالاتره منحنی اسلالالاتانداردهای کاربردی بود، مقدار نمونهاگر : توجه

 نمايید. ضريب ترقیق مناسب در محاسبات وارد 
 محاسبات

 دستگاه تعیین کنید.توسط میکروگرم/میلی لیتر را بر حسب  )bC(و میانگین شاهد مديا  )sC(غلظت محلول برای هر نمونه اصلی  .۱6

در حجم  3mg/mسرب را بر حسب  )C(غلظت بر حسب میلی لیتر،  )bV(و شاهد مديا  )sV(با استفاده از حجم محلول نمونه اصلی  .۱7

 محاسبه کنید: بر حسب لیتر (V)هوای نمونه برداری شده 

𝐶 = 
𝐶𝑠𝑉𝑆 − 𝐶𝑏𝑉𝑏

𝑉
  

𝑚𝑔
𝑚3⁄  

  3mg/m= g/mL μ: توجه

 ارزیابی روش

برای نمونه هوای  ۴/۰تا  3mg/m ۱۳/۰مورد قبول بود و در محدوده  ۱975اکتبر  2۴[، در 8] 341S، روش  7082NIOSHقبل از روش 

میکروگرم سرب در هر نمونه  72تا  ۱8لیتری، با استفاده از اتمسفرهای تولید شده از نیترات سرب تايید گرديد. ريکاوری در محدوده  ۱8۰

برابر با  3mg/m  ۰۱۳/۰میکرومتر برای آئروسل ها در حد تشخیص  8/۰درصد بود و راندمان جمع آوری فیلترهای استر سلولز مخلوط  98

 [:8، 6میکروگرم سرب در هر نمونه نتايج زير را نشان داد ] 2۰۰درصد بود. متعاقبا، مطالعات بر روی ريکاوری آنالیزی  ۱۰۰
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 درصد ریکاوری تجزیه ای شیوه هضم اگونه ه

 ۴/92± ۴ فقط  3HNO  فلز سرب

 فلز سرب
2O2+ H 3HNO ۳ ±۱۰۳ 

PbO  3NOH  9۳± ۴ فقط 

PbS  3OHN  9۳± 5 فقط 

2PbO  3HNO  82± ۳ فقط 

2PbO 2O2+ H 3HNO ۱ ±۱۰۰ 

Pb in paint*  3HNO 95± 6 فقط 

Pb in paint* 2O2+ H 3HNO 6 ±95 

 ، موسسه ملی استانداردها و فناوری ايالات متحده۱579مرجع استاندارد شماره  *

جهت جمع آوری فیوم سرب  Gelman GN-4شايی استات سلولز متريک مطالعات کارايی جمع آوری ديگری نیز با استفاده از فیلترهای غ

ساعته با سرعت  2۴راندمان جمع آوری برای نمونه برداری  میانگین. [5]، انجام گرفت بود میکرومتر ۱/۰ هندسیکه دارای قطر متوسط 

برای فیوم  ۰68/۰[ و 8، 5برای آئروسل نیترات سرب ] rTS ،۰72/۰درصد بود. دقت کل،  97 ± 2لیتر/دقیقه بیشتر از  ۴و  ۱5/۰جريان بین 

 .[8، 6]سرب بود 

 شود.يافت می NIOSH 7306اطلاعات ارزيابی در مورد سمپلرهای کپسول داخلی در 
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116 
 

 ها( سیماتر ریرنگ )و سا یسرب در تراشه ها یبرا ویکرووی: هضم مامهیضم

و کامل  عیسر یدیهضم اس کی روش نیا روش است. نیا Sample Preparationروش ارائه شده در بخش  یبرا ینیگزیروش جا نیا

جفت شده  یپلاسما یسنجفی( و طHGFAAگرم شده ) تیکوره گراف ی(، جذب اتمFAAشعله ) یتوسط جذب اتم آنالیز برایرا 

 [.13] کندی( فراهم مICP) ییالقا

 [19-14و مواد ] تجهیزات

 .ازنی مورد توان وات ± 10تا  یزیوات و قابل برنامه ر 574با حداقل  یزیارائه توان قابل برنامه ر یبرا و،یکرووی. واحد ما1

در  ،منیعملکرد ا یبرا یکیالکترون لیباشد. تمام وسا هیتهو دارای نیو همچن یمقاوم در برابر خوردگ دیبا ویکرووی. حفره واحد ما2

 شوند. یمحافظت م یبرابر خوردگ

 120 تی( )ظرفPFAآلکان ) یمانند مخازن هضم پرفلوروآلکوکس و،یکروویبه مخازن شفاف و مقاوم در برابر واکنشگر ما ستمیس نی. ا3

قادر به کاهش  دیبا نیهمچن مخازن پاسکال( هستند. لوکی 760 ± 70) اتمسفر 7.5 ± 0.7دارد که قادر به تحمل فشار تا  ازی( نتریل یلیم

شده  یانواع مشابه از مخازن طراح همچنین، .پاسکال( باشند لوکی 760 ± 70) اتمسفر 7.5 ± 0.7از  شیب یفشار کنترل شده در فشارها

 تواند استفاده شود. یشده توسط سازنده م هیو توص ازیکار در دما و فشار مورد ن یبرا

 3حداقل  دیشود. سرعت چرخش با یدوار استفاده م زیم کیدر داخل واحد، از  ویکروویهمگن تشعشعات ما عیاز توز نانیاطم ی. برا4

 باشد. قهیدور در دق

است که  یمهم ریدما متغ فشار شکن در واحد است. یرهایمربوط به استفاده از ظروف مهر و موم شده بدون ش یمنیا ینگران کی. 5

 [.15مهار شود ] منیبه طور ا دیاست اما با ازیبالا مورد ن یبه دماها دنیرس یکند. فشار برا یواکنش را کنترل م

 .تریل یلیم 100 ای 50 تیظرفبا (، لنیات یپل ای PTFE) یکیپلاستیِ مریپل ی. ظروف حجم6

 مصرف. کباری لنیپروپ یپل لتریف فی. ق7

 .گرم ± 0.001گرم و حداقل  300 تیظرف ،آنالیز. تعادل 8

 مواد شیمیایی مصرفی

 .یسنج فیدرجه ط ظ،یغل ک،یترین دی. اس1

 IIنوع  ASTMاشاره دارد که استاندارد ی به آب ،روش این بدون تداخل باشد. تمام ارجاعات به آب در دی. آب معرف. آب معرف با2

 کند. یرا برآورده م

 رویه

 ویکروویما زاتیتجه ونیبراسی. کال1

به روش  ست،یدر دسترس ن ونیبراسیکال ی. اگر دستورالعمل هادیکن برهیرا مطابق با دستورالعمل سازنده کال ویکروویما زاتیتجهآ. 

EPA 3051 [14مراجعه کن ]دی. 

با شستشو با  دیتمام مخازن هضم با شوند. آبکشیشسته شده و با آب معرف  دیاسبا با دقت  دیبا یتمام ظروف هضم و ظروف حجم. 2

 خشک شوند. زیتم یطیشده و در مح آبکشیشوند، با آب معرف  زیتم قهیدق 15( به مدت حداقل 1:1داغ ) کیترین دیاس

 . هضم نمونه3

 .)وزن ظرف خالی( دیکنوزن را  PFAهضم  ظرفآ. 

 2قطعه  کیتراشه رنگ بزرگ،  ی. با نمونه هادیوزن کن PFAگرم در ظرف نمونه  0.001گرم نمونه تراشه رنگ را با دقت  0.1ب. 

 .دیآن را به ظرف منتقل کن یو به طور کم دیگرم وزن کن 0.001با دقت  د،یکن یریرا اندازه گ یمتر مربع یسانت

رخ داد، قبل از بستن ظرف،  یدیاگر واکنش شد .دیرا به ظرف نمونه در هود بخار اضافه کن ظیغل کیترین دیاس تریل یلمی 5.0 ± 0.1ج. 

ظرف نمونه  .دیمتر بچرخان وتنین 16و طبق دستورالعمل سازنده درپوش را تا  دیدرب ظرف را ببند واکنش متوقف شود. دیاجازه ده
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. مخازن دیقرار ده ویکروویظروف را در کاروسل ما متصل شود. زیمخزن سرر کیبه  PFAاتصال  یممکن است با استفاده از لوله ها

 .دیواحد وصل کن یرا به چاه مرکز زیسرر

 کیترین دیاس تریل یلیم 5 یکه حاو یهر ظرف .دیشده اند قرار ده عیتوز ویکروویدر صفحه چرخان واحد ما یظروف را که به طور مساود. 

سه  یعنیشده هضم شود،  هیکه کمتر از تعداد نمونه توص یهنگام شود. یمعرف باشد به عنوان ظرف نمونه شمارش م شاهداهداف  یبرا

 کی نیا .دیها به دست آ ظرفپر شوند تا مکمل کامل  کیترین دیاس تریل یلیم 5با  دیبا ماندهیظروف باق ،شاهدنمونه  کینمونه به اضافه 

هر گروه از نمونه ها را تحت  [.17جذب شده متناسب با جرم کل در حفره است ] ویکروویما یروین رایکند ز یرا فراهم م یتعادل انرژ

برنامه  کی مورد استفاده مناسب باشد. یشناورها یبرا دیزمان رمپ دما با .دیبدست آ گرادیدرجه سانت 180 یتا دما دیتابش قرار ده

زمان  کیدر  ویکروویموجود در ما یتوان را بسته به تعداد نمونه ها ریمقاد ارائه شده است. A1نمونه در جدول  12 یهضم نمونه برا

 .دیکن میتنظ
 آکيترین دیاس با رنگ یها تراشه نمونه هضم یبرا برنامه یرهایمتغ. 1A جدول

 
 .در هر ظرف است عیما تریل یلیم 5گرم نمونه و  0.1 یکه حاو ویکروویظرف ما 12 یبراآ. 

 دیکمتر از نقطه جوش اس یتا دما دیاجازه ده د،یخارج کن ویکروویظروف را از واحد ما نکهیقبل از ا و،یکروویبرنامه ما انیپا دره. 

 یداده شد )مثلاً، مواد در ظرف جمع آور صیاگر از دست رفتن نمونه تشخ مورد استفاده( خنک شوند. دیمخلوط اس ای) ظیغل کیترین

ظرف، استفاده از زمان  یآب بند یکپارچگیرفتن  نی)به عنوان مثال، از ب دیکن نییاز دست رفتن را تع لیآستر(، دل یرونیب عیما ز،یسرر

 یدیشد، نمونه جد حیکه منبع تلفات تصح یهنگام (.بنامناس شیگرما طیشرا ایاز حد بزرگ،  شینمونه ب کی قه،یدق 30از  شیهضم ب

که ممکن  دیو توجه داشته باش دیکن قیرا رق ماندهیهضم باق ست،یمجدد در دسترس ن زیآنال یبرا ی. اگر مواد کافدیآماده کن 2از مرحله 

 از دست دادن نمونه رخ داده باشد. یاست مقدار

استفاده . با دیمنتقل کن دیشده با اس زیتم لنیات یپل یبطر کی. نمونه را به دیکن هیهود بخار تخل کیو هر ظرف را در  دیدرپوش را برداری. 

 قیدر تزر ایرا مسدود کند  زرهایاست که ممکن است نبولا یذرات یاگر نمونه هضم شده حاو .دیکن قیرق تریل یلیم 25از آب معرف تا 

 کند: لتریآن را ف ایشود  نینمونه ته نش دیکند، اجازه ده جادینمونه به دستگاه اختلال ا

 نکرد. لتریاست(. اگر نمونه را ف یشب کاف کیشفاف شود )معمولا  ییرو عینمونه بماند تا ما دی: اجازه دهینیته نش

 دیشده و با اس زیکاملاً از قبل تم دیبا لتری. دستگاه فدیکن لتریف رهیو غ لتریمصرف، دستگاه ف کباریسرنگ  یلترهایکردن: با استفاده از ف لتریف

 .دیکن لتریف دیشده با اس زیدر ظرف دوم تم یکم یکاغذ صاف قیشسته شود. نمونه را از طر قیرق کیترین

 با استفاده از روش مناسب آماده است.نظر عناصر مورد  آنلیز یاکنون هضم برا

 .دیگزارش کن ینمونه اصل ی. محاسبات: غلظت ها را بر اساس وزن واقع4
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 مونوکسید کربن                                                

CARBON MONOXIDE 

 

 6604 :روش شماره

 : انتشار تاریخ 

16-03-2016 

CAS:  630-08-0                         RTECS: FG3500000 

                                CO:   شیمیایی فرمول

 28   :مولکولی وزن

 کربن اکسید؛ کربنیک اکسید؛ گاز دودکشمونوکسید؛ : مترادف اسامی

تا  5/12حد اشتعال )انفجار( در هوا ؛  (air=1) 97/0بخار  چگالی ؛ -c 207˚ ذوبنقطه  ؛ -c 192˚؛ نقطه جوش رنگ و بی بو گاز بی: ها ویژگی

 درصد 2/74

 کامل :ارزیابی نوع

 مواجهه شغلی مجاز ودحد

OSHA :50 امپیپی 

NIOSH: 35 ام حدسقفیپیپی 200ام؛ پیپی   

 سنجش

 يیایمیسنسور الکتروش :سنجشروش 

 (COکربن ) دیمونوکس :آنالیت

استاندارد  یلندرهایس: اسپان. CO بدون یهوا: صفر :کالیبراسیون

 گاز در محدوده مورد نظراسپان 

 ppm ۱: (LOD) تشخیص حد

 :() دقت نمونه بردار

  ppm ۱۰۰در  ppm 5۰  ،۰۰8/۰در  ppm 2۰ ،۰۱2/۰در  ۰۳5/۰

  امپیپی 200تا  0: گستره

 بردارینمونه

مونوکسید پورتابل الکتروشیمیایی  قرائت مستقیم پایشگر: بردارنمونه

 کربن

 : وابسته به مدیادبی

 لیتر ۱۰: نمونه حجم حداقل

 -: نمونه حجم حداکثر

 با استفاده از ابزار معمولی: نمونه انتقال روش

درجه سلسیوس در  25حداقل هفت روز در دمای : نمونه پایداری

 (آلومینايزههوا  سهیک)

 لندریاز س COفشرده بدون  یهوا ايتازه  یهوا :شاهد هاینمونه
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 های ویژهاحتیاط

CO  .شديدا قابل اشتعال بوده و ريسک بالای حريق و انفجار دارد

 یگازها حمل و نقل همچنین در صورت مواجهه تنفسی سمی است.

مطابقت داشته  CFR 1992 49با مقررات  ديفشرده با ونیبراسیکال

 باشد.
 

 صحت

 ppm 2۰۰-۰: مطالعه محدوده

 درصد - 7/1: تورش

 ۰22/۰: () کلی دقت

  درصد ± 6: صحت

 کاربرد
 .هستندقابل استفاده  یمحیط اي فردیجهت پايش  یکار طیدر هر مح COپايشگرهای قرائت مستقیم و قابل حمل 

 گرهامداخله

ايجاد تداخل کنند. اگر به وجود اين  ppm 5و ...( می توانند در غلظت های بالاتر از  2SO  ،2NOتعدادی از آلاينده های گازی شکل )مانند 
به  ازیناشناخته ممکن است ن یها ندهيآلاترکیبات مظنون هستید از پايشگر مجهز به سیستم تصفیه کننده مداخله گرها استفاده کنید. 

  ، متیلن کلريد2SO (ppm 5) ، 2CO (ppm 5۰۰۰) بر اساس آزمايشات، بر حسگر داشته باشند.اثرشان  نییتع یبرا یشتریب یها شيآزما

(ppm 5۰۰)سوخت ديزل ، (میکرولیتر/لیتر، حدود  6ppm ۳/۰  )بخار بنزين وبنزن (حدودمیکرولیتر/لیتر ۱ ، ppm ۱ بنزن)  تاثیری روی
 یارائه م نهيگز کيرا به عنوان  نيا گريد یکه برخ یمجهز هستند در حال يیایمیبه اسکرابر تداخل ش پايشگرهااز  یبرخارد. ند پايشگرهااکثر 

 .دهند

 های دیگرروش

 هستند. مشابه کیتکناز لحاظ ( با نمونه برداری کیسه گاز CO) ID 210( و پايشگر قرائت مستقیم با CO) OSHA ID 209 یهاروش
  تجهیزات

 Envirocheck I single sensor CO:پایشگر مونوکسید کربن. 1

Monitor؛ CO262  ياSTX70پایشگرهای الکتروشیمیایی  ؛ يا ساير

 مونوکسید کربن با عملکرد مشابه

دقیقه، دارای ورودی و برلیتر 25/0با دبی  فردی یپمپ نمونه بردار. 2

خروجی، جهت پر کردن کیسه نمونه و آنالیز آن به هنگامی که لازم است 

 گیرد.آنالیز در خارج از محل صورت 

 لیتری یا سایر اندازه های مناسب )اختیاری( 2، آلومینایزه؛ کیسه هوا. 3

 جایگزین یا شارژر برای پایشگر باطری. 4

 مواد شیمیایی مصرفی

؛ به صورت ppm 5۰ – 2۰، گاز کالیبراسیون مونوکسید کربن

 .سیلندر گاز فشرده به همراه تنظیم کننده فشار مناسب

 بردارینمونه

در حالت صفر تنظیم  CO)اگر امکان پذير است( پايشگر را در همان شرايط دمايی و رطوبت نسبی محل نمونه برداری، توسط هوای فاقد . ۱

 کنید.

  .هستند دما جبران مدار دارای پايشگر ها دما بیشتر از حساسیت آن به رطوبت نسبی است. اکثر به :حساسیت پايشگرها نسبت۱ توجه

 دادن قرار با بعداً و کرد آوریجمع( تربزرگ يا لیتری 2) آلومینايزه هایکیسه در توانمی را ایکیسه هاینمونه امکان، صورت : در2 توجه

 آنالیز فردی بردارینمونه پمپ يک با دقیقهبرلیتر 25۰/۰ سرعت با سنسور سراسر در نمونه پمپ کردن و سنسور روی کالیبراسیون درپوش

 . کرد

 پذير است جهت پايش فردی، پايشگر را نزديک ناحیه تنفسی کارگر نگه داريد.اگر امکان . 2

 اينچی سطج زمین قرار دهید. 7۰تا  6۰جهت پايش محیطی، پايشگر را در محیطی که دارای گردش هوای مناسبی است و در ارتفاع . ۳

 باشد.  نشده )فردی، محیطی( مسدود موارد مورد استفاده از کدام هیچ پايشگر در سنسور که شويد : مطمئنتوجه
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 کالیبراسیون و کنترل کیفی

در هوا )به عنوان مثال، در نمونه های کیسه گاز با غلظت های شناخته شده( در  COپايشگر را توسط ترکیب استاندارد کالیبراسیون . ۴

در دما و رطوبت  ديبا پايشگر( کالیبره کنید. ppm 5۰ – 2۰ COسیلندر گاز فشرده شده در غلظت توصیه شده توسط سازنده پايشگر )معمولا 

 شود. برهیشود کال یکه در آن استفاده م یکار طیبه مح کينزدتا حد امکان  ینسب

ا( داشت )بر اساس طدرصد تغییر )خ 5کالیبراسیون را روزانه چک کرده و در صورتی که پايشگر در نمايش دادن )قرائت( اسپان گاز بیش از  .5
    سازنده دستگاه( دوباره کالیبره کنید.توصیه 

 سنجش

 بخوانید. CO( مستقیما از نمايشگر دستگاه پايشگر ppmرا )بر حسب  COغلظت  .6

 ها غلظت پیک،، TWA ن،یانگیدارند و م ینگه م یجمع آور نیاز داده ها را در ح وستهیپ ثبت کيلاگر( تايد ی)مدل ها تورهایاز مان یبرخ
اطلاعات را  نيا نیهمچن هاپايشگراز  یخوانده شوند. برخ شيداده ها ممکن است در هر زمان از صفحه نما نيکنند. ا یرا محاسبه م رهیو غ

دهند و اپراتور  یم شيرا نما یفقط قرائت فعل تورهایمان ريکنند. سا یم رهیذخپايش دوره  انيچاپگر در پا اي کامپیوتردر  دانلود کردن یبرا

 شیاز سطج از پ COهستند که هر زمان که غلظت  يیمجهز به آلارم ها پايشگر یکند. همه مدل ها ثبت یداده ها را به صورت دست ديبا

 یاز آنها مجهز به آلارم دو سطح یاریهر دو(. بس اي ديداری ،شنیداریدهند )به صورت  یبه کاربر هشدار م شود، شتریشده هشدار ب نییتع
 .هستند

 ارزیابی روش

و محدوده دمای محیط و رطوبت نسبی مورد  ppm 2۰۰تا  COماهه در غلظت  ۱2قرائت مستقیم در طی يک دوره  COعملکرد شش 

 و شد استفاده مختلف پايشگر شش از میانگین ريکاوری، مطالعات برای .شد انجام آن نزديک يا PEL در آزمايشات اکثر ارزيابی قرار گرفت.
 ۳6درصد ) 6/99برابر با   ppm 5۰(، در =n ۴2درصد ) ۱۰5برابر با   ppm 2۰ريکاوری در غلظت  .شد انجام ساعت ۱ تقريباً فاصله با قرائت

n= و در )ppm ۱۰۰   9/99برابر با ( ۳۰درصد n=،بود. بنابراين ) در دقت .شد درصد محاسبه -7/۱ کلی تورش ppm 2۰  بود ۰۳5/۰برابر با 

 ppm، و در (ساعته 6 دوره پايشگر در يک 5 از قرائت ۳۰)بود  ۰۱2/۰، دقت ppm 5۰در  (.ساعته 7 دوره پايشگر در يک 5 از قرائت ۳5)
 اسپان، و صفر دريفت پاسخ، زمان تعیین برای هايیآزمايش . همچنین(ساعته 6 دوره پايشگر در يک 6 از قرائت ۳6)بود  ۰۰8/۰، دقت ۱۰۰

 انتقال و جابجايی اثرات و( rf و بخارات گازها،) شده انتخاب مداخله گرهای اثرات همچنین و حسگرها عمر باتری، عمر هشدار، بلدسی سطج

 [.6را مشاهده نمايید ] COمکان های ديگر انجام شد. جهت کارهای مقدماتی پايش  به
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 ICP ویکروویعناصر توسط هضم ما                                  

ELEMENTS by ICP Microwave Digestion 

 7۳۰۴ :روش شماره

 : انتشار تاریخ 

25-05-2014 

CAS: 2جدول                            RTECS:  2جدول  ۱جدول  :مولکولی وزن 

 مواجهه مجاز ودحد

OSHA: 2 جدول                                                

NIOSH:  2جدول   

 سنجش

 نشر سنجیطیف القايی، شده جفت آرگون پلاسمای :سنجش روش

 (ICP-AES) اتمی

 ۱جدول  در شده ذکر عناصر :آنالیت ترکیبات

 درصد 3HNO20 در عناصر موجود :کالیبراسیون

  ۴ جدول :(LOD) تشخیص حد

 ۳جدول  :() بردار نمونه دقت

 llنوع  ASTMو آب  5:۱ ظیغل کيترین دیاس تریل یلیم ۱2: مواد

 تریل یلیم 3HNO ،5۰ درصد 2۰: یینها محلول

 ۳به عنصر دارد. جدول  ی: بستگموج طول

 یفیطول موج ط ریی: تغنهیزمپس حیتصح

 4جدول  :گستره

  

 نمونه برداری

میلی متر و اندازه  ۳7)پلی وينیل کلريد با قطر  فیلتر،: بردارنمونه

 میکرومتر( ۰.5منافذ 

 دقیقه در لیتر ۴ تا ۱ :دبی

    ۱جدول  :نمونه حجم حداکثر

 معمولی :نمونه انتقال روش

  پايدار: نمونه پایداری

 مورد برای هر مجموعه ۱۰تا  2 :شاهد های نمونه

 های ویژهاحتیاط

 و آزمايشگاهی روپوش دستکش، از شیمیايی مواد تمام با کار هنگام
 مناسب در شرايط تهويه بايد کارها تمام. کنید استفاده ايمنی عینک

 شامل روش اين که آنجايی از. شود انجام تجهیزات و پرسنل برای

 ديگر اسیدهای از استفاده از است، دار درپوش هضم ظروف از استفاده

 باعث تواند می که نیتريک اسید با ترکیب در پرکلريک اسید مانند
و اسید  هضم اسید تهیه در[. ۱،9] کنید اجتناب ،شود شديد واکنش

 شديد واکنش از تا شود اضافه آب به اسید که است ضروری رقیق سازی،

 .شود جلوگیری گرمازا

 صحت

  ۴ جدول :مطالعه محدوده

  ۴ جدول :تورش

  ۴ جدول: () کلی دقت

  ۴ جدول :صحت

 کاربرد

 روی شده آوری جمع غیرفلزی و فلزی غبار و گرد آنالیز برای روش اين. است متفاوت ديگر عنصر به عنصری از روش اين کاری محدوده

 مايکروويو هضم روش از استفاده با همزمان عنصری آنالیز يک اين روش. شود می استفاده نیز وزنی آنالیز برای که است سیویپی فیلترهای
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 پايدار محلول ،PVC فیلترهای در کلريد وجود صورت در قلع و نقره آنتیموان، مانند عناصر از برخی. استآنالیز  تسريع سهولت و منظورهب

 مراجعه NMAM 7302 به) است ضروری( MCE) مخلوط سلولز استر فیلتر يک مواردی چنین در دهند، نمی تشکیل نیتريک اسید در

 .است نشده داده توضیج روش اين در تکنیک مذکور می تواند موثر باشد، نیز متفاوت اسیدی محیط يک(. کنید

 گرهامداخله

 طول دقیق انتخاب با اين تداخل ها. روی می دهند ICP-AES آنالیز در که هستند نخستین و اصلی ترين تداخلاتی ،طیفی های تداخل

 .[۳،۴،5،6] شوندمی کمتر زمینه تصحیج و عنصری بین تصحیج عوامل موج،

 های دیگرروش

 عنوان به) شعله ای اتمی جذب سنجیطیف. است کمیاب عناصر برای 7۳۰۱ و NIOSH 7300 هات پلیت هضم هایروش مکمل روش اين

 برای 7۱۰2 مثال، عنوان به) AAS گرافیت کوره[ 7. ]است عناصر اين از بسیاری برای جايگزين آنالیز روش يک( 7۰XX هایروش مثال،

Be، 7۱۰5 برای Pb )[ 7. ]است تر حساس معمولاNMAM 7301 هستند جايگزين استخراج هایروش حاوی 7۳۰۳ و. 

 تجهیزات

 متر، میلی ۰.5 منافذ اندازه کلريد، وينیل پلی فیلتر: بردارنمونه. 1

 تکه 2 کاست فیلتر نگهدارنده در متر؛ میلی ۳7 قطر

 اتصال لوله ی با دقیقه، در لیتر ۴ تا ۱ ،فردی برداری نمونه پمپ. 2

  انعطافقابل

 تعیین کننده به مجهز ،القایی جفت اتمی-پلاسما سنج نشرطیف. 3

 نظر مد عناصر آنالیز برای سازنده توسط

 آرگون برای ای مرحله دو ،کننده تنظیم. 4

 فعال، حداقل دمای کنترل ريزی، برنامه قابل قدرت ،مایکروویو. 5

 صفحه و خوردگی برابر در مقاوم اجاق مجهز به تهويه، وات، 57۴

 گردان

 ۱۰۰ ظرفیت بسته، PTFE بالا، فشار ،مایکروویو هضم مخازن. 6

 لیتر میلی

 لیتر میلی 5۰ ،حجمی های فلاسک. 7

 نیاز صورت در متنوع حجمی های پیپت. 8

 .بشويید اسید با را ای شیشه ظروف و لوله ها تمام استفاده، از قبل

 مواد شیمیایی مصرفی
 *کمیاب فلز درجه غلیظ، ،نیتریک اسید. 1

 لیترمیلی بر میکروگرم ۱۰۰۰ ،کالیبراسیون موجود هایمحلول. 2

 است، دسترس در تجاری صورت به لیترمیلی بر میکروگرم ۱۰۰۰۰ و

 (ببینید را ۱۰ مرحله) شده است. هیسازنده ابزار ته هیبر اساس توص يا

 مايع ،آرگون. 3

 II [8]نوع  ASTM ،یونیزه آب. 4

 II نوع ASTM آب در درصد 2۰ نیتريک اسید: رقیق سازی اسید .5

 کنید. مراجعه ويژه هایاحتیاط به *
 

 بردارینمونه

 .کنید کالیبره( خط در) پمپ به متصل مبنای بردار نمونه يک با را فردی بردارینمونه پمپ .۱

 . کنید مراجعه ۱ جدول به شده زده تخمین برداری نمونه حجم برای. دقیقه نمونه برداری کنید در لیتر ۴ تا ۱ معینی بین دقیق دبی با .2
-فصل به فیلتر، ظرفیت مورد در بیشتر بحث برای. کرد ارزيابی ای دوره بصری های بررسی با توان می را فیلتر حد از بیش بارگذاری: توجه

 .کنید مراجعه NMAM راهنمای های
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 سازی نمونهآماده

 [.۱2] کنید پیروی وزنی آنالیز برای NIOSH 0500 روش از. شود انجام مرحله اين در بايستی است، نظر مورد کل وزن اگر: توجه

 PTFE هضم ظروف به را( QC) کیفیت کنترل فیلترهای و نمونه های شاهد ،ی اصلیها نمونه و کنید باز را کاست فیلتر های نگهدارنده. ۳

 هضم ظرف به و کنید پاک يونیزه آب با شده مرطوب متری میلی ۳7 سیویپی فیلتر يک با را کاست داخلی سطوح. منتقل کنید تمیز

 .شود منتقل هضم ظروف به فیلتری غیر روسليآ رسوبات تا کنید اضافه

 .ببنديد را ظرف در سپس بیفزايید،( آرامی به) غلیظ نیتريک اسید لیتر میلی ۱۰ سپس و کنید اضافه II نوع ASTM آب لیتر میلی 2. ۴

 .شود اضافه ظرف به آب، افزودن از پس بايد اسید. نکنید اضافه غلیظ نیتريک اسید به را آب گرمازا، شديد واکنش از جلوگیری برای: توجه
 مايکروويو شرايط مثال عنوان به. کنید اجرا را شده ريزی برنامه پیش از سیویپی هضم روش و دهید قرار مايکروويو در را هضم ظروف. 5

 درجه 2۱5 دمای در دقیقه ۱۰ مدت به دقیقه، 2۰ مدت در سانتیگراد درجه 2۱5 تا افزايش دما وات، ۱2۰۰ قدرت: لوله ای ۱2 هضم برای

 (.شود می تنظیم کمتر ظرف های برای قدرت) کنید خنک دقیقه 5 حداقل سپس و داريد نگه سانتیگراد

 .شوند خنک اتاق دمای تا ها نمونه دهید اجازه. 6
 .بشويید II نوع ASTM آب با لیتری میلی 5۰ حجمی های فلاسک در را محتويات و برداريد را ظرف درب. 7 

 .کنید مخلوط و ترقیق علامت حد تا II نوع ASTM آب با. 8

 . کنید ارسال آنالیز برای را ها نمونه. 9
 .کنید سانتريفیوژ/فیلتر آنالیز، از قبل را ها نمونه لزوم، صورت در. باشد داشته وجود مازاد )رسوبی( جامد يک هضم از پس است ممکن: توجه

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 .کنید کالیبره سازنده های توصیه طبق را سنج طیف. ۱۰

 شیمیايی نظر از زير عنصری چند ترکیبات. شود می استفاده عنصری چند يا تک کاربردی استاندارد يک و خالی اسید يک از معمولاً: توجه

 .هستند سازگار 3HNO درصد 2۰ در

 .Al, As, Ba, Be, Ca, Co, Cr, Cu, Fe, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Ni, Pb, Se, Sr, Ti, V, Y, Zn, Zr. آ

 ;B، K، P، Te، TI ب.

 ;cd ج.

 .Pt د.

 (.درصد 5 فرکانس حداقل) کنید مرتبه آنالیز يک( 2۰) بار بیست حداقل هر را اجرا قابل استانداردهای تمام. ۱۱
 کنید اسپايکی استفاده سطج از. کنید بررسی نمونه شده به ازای هر بیستنمونه شاهد و دو نمونه اسپايک يک با را حداقل ها بازيابی. ۱2 

 .باشد( LOQ) کمیت حد برابر 2۰ تا ۱۰ محدوده در که

 فیلترهای. شوند تهیه شده بردارینمونه مواد  مشابه ماتريسی شده از تايید مرجع مواد از بايد QA/QC هاینمونه امکان، صورت در: توجه
 .بود خواهد آل ايده شده تايید های نمونه اساس بر QC های داده و هستند های واقعی نمونه جايگزين تنها مايع، اسپايک شده

 سنجش

 .کنید تنظیم سازنده توسط تعیین شده شرايط روی را ICP-AES سنج طیف. ۱۳

 (.است آمده ۳ جدول در هدف های آنالیت) کنید آنالیز عنصر هر برای اجرا قابل های موج طول در را ها نمونه و استانداردها. ۱۴ 

را با اسید رقیق سازی ترقیق کنید، مجددا آنالیز  هاکنید، محلول رقیق را آن ها است، دستگاه خطی محدوده از بالاتر ها نمونه مقدار اگر: توجه

 .کنید اعمال محاسبات در را مناسب رقت ضريب کنید، و

 محاسبات

 .آوريد بدست دستگاه از را ،Cb (μg/mL) نمونه شاهد، متوسط و ،Cs (μg/mL) نمونه، محلول غلظت. ۱5
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 هوای حجم در عنصر برای هر ،3C (mg/m( نمونه را، غلظت ،Vb (mL) نمونه شاهد، و ،Vs (mL) نمونه، محلول حجم از استفاده با. ۱6

 :زير شرح به ،. کنید محاسبه ، V (L) شده، برداری نمونه

 .است 3mg/m برابر تقريباً لیتر در میکروگرم: توجه

 
 ارزیابی روش

 بهبود به نمونه هضم روش در پرکلريک اسید حذف. است ترراحت زمان کمتری نیاز داشته وبه  اسید هات پلیت روش به نسبت روش اين

 .کند می فراهم فلزات کل غلظت بعلاوه را فیلتر هر در کل جرم محاسبه امکان PVC فیلترهای از استفاده[ 9. ]کند می کمک روش ايمنی
 شد انجام روش ۱ جدول در شده فهرست عناصر ، برایLOQ اساس بر غلظت سطج شش در PVC فیلترهای برای ،7۳۰۴ روش، اين ارزيابی

 گزارش در نتايج و شدند ارزيابی بارتلت آزمون از استفاده با تست شده غلظت سطوح تمام برای همگنی نظر از های دقت، داده تمام[. ۱۳]

( LOQ( برابر ۳۰۰) غلظت سطج بالاترين موارد از بسیاری در. است شده خلاصه ۴ و ۳ جداول در و ذکر شده[ ۱2] متد پشتیبان های داده

 که همانطور صحت و( Ŝ) کلی دقت بنابراين،. نبود ادغام قابل  CV = 0.001از کمتر معمولاً مقادير، ساير به نسبت کم بسیار دقت دلیل به
( کنید مراجعه ۳ جدول به) LOQ برابر ۳۰۰ از بیشتر غلظت سطوح در دقت. است دقت کننده تعیین بالايی حد است شده ارائه ۴ جدول در

 .بود خواهد کوچکتر بسیار احتمالاً

 سطوح بسیار کوچکتر در دقت دلیل به اما( درصد ۱۰ از کمتر CV) بود معقول LOQ برابر ۱ يا  ۳ سطوح در دقت فلزات، از بسیاری برای
 بسیار و بود( درصد ۱ از کمتر) تردرونی آن CV زيرا نبود ادغام قابل حد پايینی( استرانسیوم) مورد يک در. نبود ادغام قابل بالاتر، غلظت

 ها CV آن در که است، مشاهده قابل ۳ جدول مسئله در اين. است غلظت از تابعی دقت موارد اکثر در. بود بالاتر غلظت سطوح از کوچکتر

 .اند شده مقايسه( بالاتر) LOQ برابر ۳۰۰ و( تر پايین سطج) LOQ برابر ۱۰ سطوح برای

 باعث PVC فیلترهای هضم در شده تولید کلريد های يون که است اين بر اعتقاد. داشتند ضعیفی بازيابی قلع و نقره آنتیموان، عنصر سه
 ابزار چندين از استفاده با ۴ و ۳ جداول مقادير. شوندمی برداری نمونه MCE فیلترهای روی بر ترجیحاً فلزات اين. شود می رسوب تشکیل

 کردند. می تولید کننده عمل دستورالعمل همگی مطابق. شدند تعیین مختلف مايکروويو اجاق چندين همچنین و ICP-AES مختلف
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 نمونه حجم و خواص. 1 جدول

 

 [.۱،۱۴نشد ] افتاين عناصر ي STEL اي PEL ،REL ای دربارهداده چیه (۱)

 .[۱۰( ]دینیرا بب ۳و  2ول ا)جد LOQو  TWAزده شده از  نیحجم هوا تخم (2)

 کنند. یم جاديرسوب ا کيترین دی، در اسPVC یلترهایف ناشی از ديدر صورت وجود کلر موان،یقلع و آنت نیفلزات، و همچن نيا (۳)
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 CAS، RTECS [1،14،15] ،مواجهه حدود مجاز. 2 جدول

 

 زاسرطان (۱)
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 یابیباز یها داده و یریگ اندازه یها موج طول. 3 جدول
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خلاف آن ذکر شده باشد. عملکرد ممکن  نکهيبه دست آمد، مگر ا Fisons ARL Accuris ICP-AES کيگزارش شده با  ريمقاد (۱)

 شود. ديیبه طور مستقل تأ دياست با ابزار متفاوت باشد و با

 به دست آمد. Perkin Elmer Optima 3000 DV ICP-AESگزارش شده با  ريمقاد (2)

 روش مناسب نبودند. نيبا ا انالیز یقرار گرفتند و برا یابيکه مورد ارز یعناصر (۳)

 .LOQبرابر سهکم در سطج  یابيباز لیبه دلهستند؛  LOQ برابر۱۰ سطج ی( برانيیداده شده )سطج پا ريمقاد (۴)

(5) LOQ تیکم ینی= حد تخم 
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 [13] یکل دقت و صحت یها داده. 4 جدول

 

 به دست آمد.  Perkin Elmer Optima 3000 DV ICP-AES اي Fisons ARL Accuris ICP-AESگزارش شده با  ريمقاد (۱)

( کمتر از Sr) ینسب اریو انحراف مع یابيدرصد باز ۱2۱تا  8۱ نیب هایابيسطج در محدوده مورد مطالعه که در آن باز نيکمتر (2)

 شود. ديیبه طور مستقل تأ ديتکرار بود. عملکرد ممکن است بسته به ابزار متفاوت باشد و با 6 اي 5در  ۰.۱۱۰۰
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 ی سلولز یکپسول داخل بردارنمونه عناصر با                         

ELEMENTS by Cellulosic Internal Capsule Sampler  

 7۳۰6 :روش شماره

 :انتشار تاریخ 

 ۱۰-۰9-2۰۱5 

CAS:    2جدول                          RTECS:  2جدول  ۱جدول  :مولکولی وزن 

 مواجهه مجاز ودحد

OSHA: 2 جدول  

NIOSH:  2جدول   

 سنجش

 اتمی نشر سنجی طیف - القايی شده جفت پلاسمای :سنجش روش

(ICP-AES) 

 ۱جدول  در شده ذکر عناصر :آنالیت ترکیبات

 درصد 3HNO20 در عناصر موجود :کالیبراسیون

 است. متفاوت عنصر بسته به :(LOD) تشخیص حد

 ۴جدول  :() بردار نمونه دقت

 هضم ،(7۳۰۱ يا NIOSH 7300) هات پلیت با هضم :جداسازی

 NIOSH) هات بلاک استخراج يا( NIOSH 7302) مايکروويو

7303) 

 نمونه دارد یبه روش آماده ساز یبستگ :حلال

 دینیرا بب 3به عنصر دارد. جدول  ی: بستگموج طول

 یفیطول موج ط ریی: تغنهیزمپس حیتصح

  

 بردارینمونه

 متصل ورودی، دهانه با سلولز استات ،داخلی کپسول: بردارنمونه

 ۰.8 منافذ با اندازه( MCE) سلولزی استر مخلوط غشايی فیلتر به

 تکه، با کاست فیلتر بسته 2 فیلتر نگهدارنده يک که در میکرومتر

(CFC )دارد قرار متر میلی ۳7 قطر با. 

 دقیقه در لیتر ۴ تا ۱ :دبی

    ۱جدول  :نمونه حجم حداقل

    ۱جدول  :نمونه حجم حداکثر

 معمولی :نمونه انتقال روش

  پايدار: نمونه پایداری

 مجموعه هر در نمونه شاهد 2 حداقل :شاهد هاینمونه

 های ویژهاحتیاط

 انجام اسید پرکلريک بخار هود در بايد پرکلريک اسید های هضم تمام

 و ايمنی عینک محافظ، لباس غلیظ، اسیدهای با کار هنگام. شود

 و پرسنل برای مناسب تهويه با بايد کارها تمام. بپوشید دستکش
 ضروری گرمازا، شديد واکنش از جلوگیری برای. شود انجام تجهیزات

 .شود اضافه آب به اسید که است

 صحت

 ۴ و ۳ جداول :مطالعه محدوده

  ۴ جدول :تورش

  ۴ جدول: () کلی دقت

  ۴ جدول :صحت

 کاربرد

بصورت همزمان  عنصری آنالیز اين. است لیتری 5۰۰ هوای نمونه يک در عنصر هر برای 3mg/m ۱۰ تا ۱۰-5×۴ روش اين کاری محدوده

 شده انتخاب انحلال فرايند با ها نمونه در موجود ترکیبات که کنید بررسی. شود و برای يک عنصر خاص و منفرد انجام نمی شودانجام می
 .دارند خاصی آماده سازی عملیات به نیاز عناصر اين ترکیبات از برخی. هستند انحلال پذير

 گرهامداخله
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 موج، طول دقیق انتخاب با اين تداخل ها. روی می دهند ICP-AES آنالیز در که هستند نخستین و اصلی ترين تداخلاتی طیفی های تداخل

 .[۳،۴،5،6] شوندمی کمتر زمینه تصحیج و عنصری بین تصحیج عوامل
 های دیگرروش

 NIOSH 7300هایروش از[ 5] فیلتر برداری صرفا بانمونه برای شدهتوصیه جايگزينی روش، اين در استفاده مورد داخلی کپسول بردارنمونه

 گیرنمونه ديواره رسوبات محاسبه برای کارآمد ایوسیله ،داخلی کپسول بردارنمونه از استفاده. است [9] 7303 و [8] 7302 ،[7] 7301 ،[6]

 کاست داخل در غیرفیلتر رسوبات محاسبه برای ديگری ابزارهای از که مواردی جز به. شوندمی حذف فیلتر برداری بانمونه صورت در که است

-OSHA ID روش. شود استفاده داخلی کپسول گیرهاینمونه از بايد ،(کردنپاک يا شستشو کاست، درون استخراج مانند) شود استفاده ها

125G [10] عنصری چند آنالیز ICP-AES هیدروژن پراکسید و سولفوريک اسید نیتريک، اسید از استفاده پلیت باهات در هضم از پس را 

 نمونه برای ICP-AES استاندارد مرتبط متدهای داوطلبانه اجماع روشهای ISO 15202 [12] و ASTM D7035 [11]. کند می توصیف

 .هستند کار محیط هوای آنالیز و عنصری چند برداری

  تجهیزات

 غشايی فیلتر به متصل سلولز استات داخلی کپسول: بردارنمونه. 1

 کاست فیلتر هولدر. میکرومتر ۰.8 منافذ اندازه مخلوط، سلولز استر
 متر میلی ۳7 قطر با تکه 2

 اتصال لوله با دقیقه، در لیتر ۴ تا ۱ ،فردی برداری نمونه پمپ. 2

 ثابت جريان حفظ به قادر انعطاف،قابل

تعیین  به مجهز ،القایی جفت اتمی-پلاسما انتشار سنجطیف. 3

 نظر مورد عناصر آنالیز برای سازنده توسط کننده

 آرگون برای ای، مرحله دو ،کننده تنظیم. 4

 پوشش با لیتر، میلی 5۰ گريفین، يا لیتر، میلی ۱25 فیلیپس، ،بشر. 5
 **ساعت ای شیشه

 **لیتری ۱ و لیتری میلی ۱۰۰ ،25 ،۱۰ حجمی های فلاسک. 6

 **نیاز صورت در مختلف، حجمی های پیپت. 7

 با نوک پلاستیکی يا پلاستیکی ،فورسپس. 8

 مايکروويو اجاق ،(7۳۰۱ يا NIOSH 7300) هات پلیت. 9

(NIOSH 7302 )هات بلاک يا (NIOSH7303) [6-9]. 

 برای مناسب اندازه با لیتری میلی 5۰ ،سانتریفیوژ های لوله. 10

 .هات بلاک دستگاه

 قبل و کنید تمیز اسیدنیتريک غلیظ با را ای شیشه ظروف تمام** 

 بشويید. ديونیزه آب در کامل طور به استفاده از

 مواد شیمیایی مصرفی

 کمیاب فلز درجه غلیظ، ،*(3HNO) نیتریک اسید. 1

در  فقط) کمیاب فلز درجه ،یظغل ،*(HCl) کلریدریک اسید. 2

 (شود انجام کلريدريک اسید هضم که است لازم صورتی

 درصورتی فقط) *(4HClO، Optima., conc) پرکلریک اسید. 3

 (شود انجام پرکلريک اسید هضم که است لازم

 به: لیتر در میکروگرم ۱۰۰۰ ،کالیبراسیون آماده  های محلول. 4

 شده تهیه ابزار سازنده توصیه طبق يا. است دسترس در تجاری صورت

 است

 اسید درصد ۴ ؛(7۳۰2) *نیتريک اسید درصد 2۰: رقیق اسید. 5

regia aqua درصد 5 ؛(7۳۰۰) *پرکلريک اسید درصد ۱: نیتريک

 *کلريدريک اسید درصد 5: نیتريک اسید درصد 5 يا ؛*(7۳۰۱)

 استفاده مورد نمونه تهیه روش به بستگی سازی رقیق اسید( ]7۳۰۳)

 [دارد

 است شده معین ICP-AES سازنده توسط که همانطور ،آرگون. 6

 آن معادل يا II [13] نوع ASTM ،دیونیزه آب. 7

 کنید مراجعه ويژه هایاحتیاط به *

 بردارینمونه

 .کنید کالیبره به آن متصل است، موردنظربردار  نمونه يک درحالی که را فردی برداری نمونه پمپ هر. ۱

 .کنید مراجعه NMAM راهنمای های فصل به گیری، نمونه مورد در بحث برای: توجه

 جهت( کنید مراجعه ۱ جدول به) L 2۰۰۰ تا ۱بیشتر از  نمونه کل اندازه برای( درصد ±5) دقیقه در لیتر ۴ تا ۱ بین معینی دبی با. 2

 .دیگرم کل گرد و غبار تجاوز نکن یلیم 5 باًيبردار تقرنمونه یری. از بارگنمونه برداری کنید TWA گیری اندازه
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 فصل به فیلتر، ظرفیت مورد در بیشتر بحث برای. کرد ارزيابی ای دوره بصری های بررسی با توان می را فیلتر حد از بیش بارگیری: توجه

 .کنید مراجعه NMAM راهنمای های

 سازی نمونهآماده

 .کنید منتقل تمیز هضم ظروف به را ها شاهد و ها نمونه فلزی، غیر پنس از استفاده با و کرده باز را کاست فیلتر های نگهدارنده. ۳

 ظروف در ها نمونه دادن قرار طول در ای نمونه هیچ که بود مراقب بايد. نگیرند قرار هضم ظروف در راحتی به است ممکن ها نمونه: توجه

 .نرود بین از هضم
 دهید انجام 7303 يا ،NIOSH 7300، 7301، 7302 در شده داده شرح نمونه سازی آماده های روش از يکی با مطابق را نمونه انحلال. ۴

[6-9.] 

 .بپوشاند را داخلی سطج بايد ظرف داخل انحلال اسید سطج: توجه

 .کنید منتقل لیتری میلی 25 حجمی های شیشه به کمی صورت به را هامحلول اتاق، دمای تا شدن خنک از پس. 5

 .رقیق شود حجم تا. 6

 .داشت نگه لیتر میلی ۱۰ تا توان می را نهايی نمونه حجم بیشتر، حساسیت به نیاز صورت در: توجه

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 .کنید کالیبره سازنده هایتوصیه طبق را سنج طیف. 7

 .شودمی استفاده اسید لیترمیلی بر میکروگرم ۱.۰ عنصری چند کالیبراسیون استانداردهای از معمولاً: توجه

 :هستند سازگار 3HNO درصد 5 در شیمیايی نظر از زير عنصری چند ترکیبات

 Al، As، Ba، Be، Ca، Cd، Co، Cr، Cu، Fe، La، In، Na. آ

 Ag، K، Li، Mg، Mn، Ni، P، Pb، Se، Sr، Tl، V، Y، Zn، Sc ب.

 Mo، Sb، Sn، Te، Ti، W، Zr ج.

 .کنید آنالیز را کالیبراسیون استاندارد يک حداقل به ازای هر ده نمونه .8

 . کنید بررسی نمونه شده به ازای هر بیستنمونه شاهد و دو نمونه اسپايک يک با را حداقل ها بازيابی. 9

 آنالیت های مدنظر اسپايک شوند. با بايد نمونه ها

 فیلترهای. شوند تهیه شده بردارینمونه مواد  مشابه ماتريسی شده از تايید مرجع مواد از بايد QA/QC هاینمونه امکان، صورت در: توجه
 ارجج می باشند. شده تايید های نمونه اساس بر QC های داده و هستند های واقعی نمونه جايگزين تنها مايع، اسپايک شده

 سنجش

 .کنید تنظیم سازنده توسط حالت تعیین شده روی را ICP-AES سنج طیف. ۱۰

 .سازنده انجام شود های توصیه با مطابق ICP-AES توسط ها نمونه و استانداردها آنالیز. ۱۱

 با اسیدی ماتريس با مطابق هانمونه که شويد مطمئن) کنید رقیق را هامحلول است، استاندارد محدوده از بالاتر هانمونه مقدار اگر: توجه

 .کنید اعمال محاسبات در را مناسب رقت ضريب و کنید آنالیز دوباره ،(هستند کالیبراسیون استانداردهای

 محاسبات

 .آوريد بدست دستگاه از را ،Cb (μg/mL) غشای درونی، متوسط و ،Cs (μg/mL) نمونه، محلول غلظت. ۱2

 شده برداری نمونه هوای حجم عنصررا در هر  3mg/m(C( غلظت ،mL) Vb( نمونه شاهد و mL) Vs( نمونه محلول حجم از استفاده با. ۱۳

V (L) کنید محاسبه: 

 .است 3mg/m برابر تقريباً لیتر در میکروگرم: توجه
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 ارزیابی روش

 اطلاعاتی( SKC, Inc., Eighty-Four, PA توسط شده ارائه) آئروسل حاوی سلولزی هایکپسول مورد در قبلی آزمايشگاهی بین بررسی يک

 و نیکل منگنز، آهن، مس، کبالت، کروم، کادمیوم، برای را هايی داده تحقیق اين[. ۱۴] کرده است ارائه روش اين توسعه برای را ای زمینه

 طور به که ،[۱۴] بود ۰.2۰>برابر با   کلی نسبی استاندارد انحراف مقادير و بود کمی عناصر اين برای بازيابی[. ۱۴] فراهم کرده است سرب
 [.۱5،۱6] شد قیاس هوا هاینمونه آزمايشگاهی بین عنصری چند آنالیز در معمول تنوعی با مطلوبی

 استات داخلی هایکپسول از استفاده با آزمايشگاهی بین عملکردی  های داده ديگر، عناصر برای های کاربردی  داده آوردن دست به برای

. آمد دست به( Zefon International، Ocala، FL از ™Solu-sert) مخلوط سلولز استر فیلترهای به متصل متر میلی ۳7 قطر با سلولز
 نورث بالا، خلوص با استانداردهای توسط شده تايید معرف سطوح) اسپايکینگ مختلف سطج سه در عنصر ۳۳ با ™Solu-sert غشاهای 

 داوطلب هایآزمايشگاه به شدهاسپايک هاینمونه از ایمجموعه .شدند طبقه بندی است، شده ذکر ۳ جدول در که ،(SC چارلستون،

 جمله از هاآزمايشگاه توسط نمونه سازیآماده هایروش انواع. شد آنالیز ICP-AES توسط نمونه انحلال از پس و شد منتقل کنندهشرکت

NIOSH 7300، 7301، 7302، 7303، هیدروژن پراکسید و سولفوريک اسید نیتريک، اسید از استفاده با هات پلیت هضم (NIOSH 7300)، 
 آزمايشگاه 9 از نتايج(. شده اصلاح NIOSH 7302) شد استفاده هیدروژن پراکسید و نیتريک اسید از استفاده با مايکروويو کمک به هضم و

 گزارش در است ممکن فردی نمونه نتايج .است نشده اعلام  آزمايشگاه ها شده توسط اسپايک گزارش تمام عناصر حال، اين با. شد دريافت

 انجام( SAS Institute Inc., Cary, NC. 9.2 نسخه) SAS افزار نرم از استفاده با آماری محاسبات. شود يافت[ ۱7] پشتیبان های داده
 قبل شناسايی، صورت در که شد استفاده پرت موارد شناسايی برای درصد ۱ اطمینان سطج در گرابز آزمون از داده، مجموعه زير هر برای. شد

 بنابراين،. نشد يافت مشخصی های نمونه برای آزمايشگاهی نتايج بین داری معنی آماری تفاوت هیچ. شدند حذف بیشتر آماری محاسبات از

 که همانطور) بودند کمی ها بازيابی. است شده گنجانده ۴ و ۳ جداول در( نمونه سازی آماده روش از نظرصرف) شده گزارش های داده تمام

 9۰ زير کلی بازيابی میانگین. بود ۰.2۰> بارگیری سطوح و عناصر اکثر برای آزمايشگاهی بین تنوع و( شد تعريف[ ۱8] همکاران و کندی در
 اسپايک شده  سطج در In برای و بالا و متوسط اسپايک شده سطوح در Ag برای و اسپايک شده کم در سطوح W و Cr، K برای فقط درصد

 در K و In و بالا، و متوسط اسپايک شده  سطوح در Ag پايین، اسپايک شده سطج در Sn برای فقط RSD> 0.20 مقادير. شد يافت بالا

  .است شده خلاصه ۴ جدول در صحت انحراف و دقت، به مربوط نتايج. شد يافت همه سطوح
 اين هدف اين به رسیدن هایراه از يکی. است دشوار استاندارد نمونه هضم مخازن در داخلی با برآمدگی بالا و گنبدی شکل کپسولدادن  قرار

 ظرف پايین به را آنها و دهید قرار مخازن در( شدهدادهپوشش هایفورسپس از استفاده با) کمی خم کردن به داخل  با را گیرهانمونه که است

 سازنده از اضافی راهنمای. نشود گم فرآيند اين در نمونه که بود مراقب بايد. اندشده پوشانده هضم اسیدهای با که شويد مطمئن تا دهید فشار

 [.۱9] است دسترس در غشای داخلی
 آزمايشگاهی بین تغییرات که توجه به اين نکته مهم است نشد، يافت نمونه سازی آماده اساس بر داری معنی آماری تفاوت هیچ که حالی در

. باشد دارمعنی آماری نظر از تنوع اين بدون است ممکن نمونه سازیآماده هایروش در هاتفاوت از برخی. است شده گنجانده محاسبات آن در

 را گزينه چندين روش اگرچه اين. است برخوردار ایويژه اهمیت از NIOSH 7300 از استفاده با Ti و Sb، Sn برای کمی از کمتر بازيابی
 گرفته نظر در مد نظر های آنالیت برای خاص نمونه سازی آماده روش بودن مناسب که است ضروری کند، می فهرست نمونه سازی آماده برای

 .شود

 برای کننده شرکت های آزمايشگاه يا/و( CRM) مرجع رسمی مواد دهنده ارائه توسط نمونه زمینه( میکروگرم ۰.5<) ملاحظه قابل سطوح

 عنوان به ديگر، عنصر چند زمینه ای سطوح اثر .است شده گزارش ، Tl و Al، Ca، Cr، Fe، In، K، Mg، P، Sb، Se ويژه به عنصر، چندين
 عناصر اتفاق به قريب اکثريت برای آمدهدستبه کمی هایبازيابی با چنانکه مؤثری طورسطوح به اين. آمد دست به نیز Zn و Ba، Cu مثال،

. است LOD روش محاسبه در باشد داشته بیشتری تأثیر است ممکن زمینه ای سطج که جايی. است تصحیج شد مشهود بارگذاری سطوح و

 برای که بود مواردی از بیشتر داخلی کپسول هاینمونه برای( نمونه های شاهد استاندارد انحراف از استفاده با شده محاسبه) LOD روش
 با هماهنگی در مناسب محیط انتخاب در بايد[. ۱7] بود شده محاسبه عناصر به کار رفته بود، از بسیاری برای تنهايی که به MCE فیلترهای

 .شود دقت انتظار مورد نمونه غلظت

 منابع
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 نویسنده روش: 
Kevin Ashley, Ph.D., Ronnee N. Andrews, Ph.D., and H. Amy Feng, NIOSH/DART.    

 NIOSHهای خارج از سایتبراین، استناد به وبنیست. علاوه NIOSH: ذکر نام هیچ شرکت یا محصولی به منزله تأیید آن توسط رفع مسئولیت

مسئولیتی در قبال محتوای این  NIOSHبراین، نیست. علاوه NIOSHوسیله ها بهها یا محصولات آنهای حامی یا برنامهأیید سازمانبه منزله ت

 دسترسی بودند.های وب ذکرشده در این سند از تاریخ انتشار قابلها ندارد. همه آدرسسایتوب
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 [21] نمونه حجم و خواص. 1 جدول

 

A. 2مواجهه مندرج در جدول  حدود مجاز. 

B. براساس نمونه یپس از آماده ساز ،روش یکم یها تيبا استفاده از محدود ،حداقل NIOSH 7302 .محاسبه شد 

C.  شده محاسبه شد. یگرم نمونه جمع آور یلیم 5حداکثر با استفاده از 

D. ساعته  8 فتیش کي ی( روش براقهیدر دق تریل ۴) دبیشده در حداکثر  یاز حجم جمع آور شتریدهد که حداکثر حجم محاسبه شده ب ینشان م

 است.
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 CAS#، RTECS [22] مواجهه، حدود مجاز. 2 جدول

 

E. C :سقف 

F. Caسرطان زا : 

G. STELحد مواجهه کوتاه مدت : 
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 یشگاهیآزما نیب جینتا از یابیباز یها داده و( LOD) صیتشخ حدود ،(λ) یریگ اندازه یها موج طول. 3 جدول

H.  [ ۳،۴] دیابزار خود را انتخاب کن ماتیتنظ یشود. طول موج مناسب برا یمعمولا استفاده مطول موج 

I. ريمقاد LOD در  ويکرووينمونه ما یآماده ساز براساسشده  هیته ،مديای شاهد 7 یبا استفاده از پاسخ هاNIOSH 7302، .محاسبه شده است 

J. یبرا یو انحراف استاندارد نسب یابيباز نیانگیم N کنندیهر عنصر گزارش م یرا برا جيکه نتا يیهاشگاهي= تعداد آزما 

K. پرت )آزمون گرابز( هایدادهل وشمعدم 
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 یشگاهیآزما نیب جینتا از آمدهصحت، بدست و( دقت کل و) دقت ،تورش ،های گسترهداده. 4 جدول

 

L. n =۱ نانینقاط پرت )آزمون گرابز، سطج اطم یشرکت کننده منها شگاهيآزما 9هر عنصر توسط حداکثر  یگزارش شده برا جيتعداد کل نتا 

 (درصد

M.  [17]= دقت 

N.  =[۱8،2۰شده در ] فيهمان دقت کل تعر؛ = دقت کل 
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 PCM توسط الیاف سایر و آزبست                            

ASBESTOS and OTHER FIBERS by PCM 

 7400 :روش شماره

 : انتشار تاریخ 

۱۴-۰6-2۰۱9  

CAS:  ۳جدول                    RTECS: مختلف  

                                   مختلف: شیمیایی فرمول

 مختلف :مولکولی وزن

 نسوز؛ سرامیکی الیاف آمفیبول؛ آزبست ؛ترمولیت کروسیدولیت؛ کريزوتیل؛ آنتوفیلیت؛ ؛آموزيت فرواکتینولیت؛ يا اکتینولیت: مترادف اسامی

 فیبری شیشه

 ناهمسان کريستالی، فیبری، جامد،: هاویژگی

 کامل :ارزیابی نوع

  مواجهه مجاز ودحد

 :OSHA 

 زا  سرطان ای؛ دقیقه ۳۰ زمان فیبر/سی سی، ۱ سی سی. /(ظاهری نسبت ۳:۱≤ و طول میکرومتر 5 از بیش) آزبست فیبر ۱/۰

NIOSH : 

     زا    سرطان. لیتری ۴۰۰ نمونه برای سی سی،(/ظاهری نسبت ۳:۱≤ و طول میکرومتر 5 از بیش) فیبر ۱/۰

MSHA: 

                                            OSHAهمانند 
 

 سنجش

 فازی کنتراست نوری، میکروسکوپ: سنجش روش

 )شمارش دستی( الیاف: آنالیت ترکیبات

 متیل دی يا استون توسط فیلتر آماده سازی: نمونه سازیآماده

 محیط يا استین تری آن دنبال به و استیک اسید(/DMF) فرمامید

 [Euparal ]2-۴پايه گذاری 

 شرح "A" قواعد عنوان به روش اين قبلی نسخه در: شمارش قواعد

 [۱،5] است شده

 .مثبت فاز کنتراست میکروسکوپ. ۱: تجهیزات

 (.میکرومتری ۱۰۰ ديد میدان) گراتیکول. 2

 فاز تغییر آزمايشی اسلايد. ۳
 لام آزمايشی تغییر فاز :کالیبراسیون

 فیلتر سطج مربع متر میلی/الیاف ۱۳۰۰ تا ۱۰۰: گستره

 فیلتر سطج میلی متر مربع/فیبر 7: (LODتشخیص ) حد

 کنید. مراجعه روش ارزيابی به ؛[۱] ۱2/۰ تا ۱۰/۰:(دقت )

 نمونه برداری

 2/۱ تا ۴5/۰ مخلوط سلولز استر فیلتر، غشايی: بردارنمونه

 کاست روی رسانا کلاهک متری؛ میلی 25 میکرومتری،

 لیتر در دقیقه ۱6تا  5/۰ :دبی

 فیبر/سی سی ۱/۰-لیتر ۴۰۰: نمونه حجم حداقل

 )مرحله چهارم، نمونه برداری(: نمونه حجم حداکثر

 بدهد میلی متر مربع/فیبر ۱۳۰۰ تا ۱۰۰ که کنید به نحوی تنظیم*

 مکانیکی الکتريکی شوک کاهش برای) عادی :نمونه انتقال روش

 (برداری نمونه ،6 مرحله( )ساکن بسته بندی شود. و

 پايدار: نمونه پایداری

 نمونه شاهد میدانی در هر مجموعه ۱۰تا  2: شاهد های نمونه
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 های ویژهاحتیاط

مناسب  فردی حفاظتاز  آنالیز،و  ینمونه بردار یها تیدر طول فعال

 پوشمناسب، محافظ چشم، رواستفاده از دستکش  .دیاستفاده کن

استون در  است. یضرور يیایمیهنگام کار با مواد ش رهیو غ یشگاهيآزما
اقدامات  قابل اشتعال است. اریاست و بس یسم ،اديز هایمواجهه

 یگرم کردن استون در حجم ها .ردیتا آتش نگ دیرا انجام ده یاطیاحت

با  هيتهودارای  یشگاهيهود آزما کيدر  ديبا تریل یلیم ۱از  شتریب
 DMF بدون شعله و بدون جرقه انجام شود. یاستفاده از منبع حرارت

 اياجاق خشک کن  کياست. گرم کردن در  یاستنشاق سم هنگام

را  یاحتمال مواجههدود عامل،  یصفحه گرم کننده واقع در هود خروج

 یپوست سم قيجذب از طر قياز طر نیهمچن DMF دهد. یکاهش م
 است.

 صحت

  شده شمارش فیبر ۱۰۰ تا 8۰ :مطالعه محدوده

 کنید. مراجعه روش ارزيابی به: بایاس

) کلی دقت  [۱] ۱۳/۰ تا ۱۱5/۰ :(

 کنید. مراجعه روش ارزيابی به: صحت

 کاربرد

مداخله  غبار و گرد مقدار و نمونه حجم به LOD. است لیتری ۱۰۰۰ هوای نمونه يک برای سی در سی فیبر 5/۰ تا ۰۴/۰ کمی کاری محدوده
. دهد می نشان را هوابرد الیاف از شاخصی روش اين. است سی فیبردر سی ۰۱/۰ از کمتر مداخله وجود نداشته باشد، اگر و دارد بستگی گر

 با الیاف برای. کرد استفاده الیاف شناسايی به کمک برای( 7۴۰2 روش مثال، عنوان به) الکترونی میکروسکوپ با همراه توان می را روش اين

 کريستالی غیر الیاف حذف و شناسايی برای است ممکن( NIOSH 7403 روش مانند) پلاريزه نوری میکروسکوپ میکرومتر، ۱ از بیش قطر

 شوند نمی شناسايی روش اين با آزبست، نوع به بسته میکرومتر، ۰5/۰-۱5/۰ حدود قطر از نازکتر آزبست الیاف[. 6] شود استفاده گر مداخله
 .شود استفاده متناوب شمارش قوانین با مواد ساير برای است ممکن روش اين[. ۱۰-7]

 گرهامداخله

 معیارهای واجد ذرات تمام زيرا باشد داشته تداخل است ممکن ديگری فیبر هر شود، استفاده فیبر از خاصی نوع تشخیص برای روش اين اگر
 در را الیاف است ممکن فیبری غیر غبار ذرات بالای سطوح. برسند نظر به فیبری است ممکن مانندزنجیره ذرات. شوند می شمارش، شمارش

 .دهند افزايش را تشخیص حد و کرده پنهان ديد میدان
 های دیگرروش

 می شود.( ۱5/۰8/۱99۴ تاريخ) 2 شماره ،7۴۰۰ روش جايگزين بازبینی اين
  تجهیزات

 کلاهک با تکه ۳ متری،میلی 25 کاست پايش میدانی،: بردارنمونه. 1

 سلولزی استر ترکیبی فیلتر و متریمیلی 5۰ الکتريکی اضافی رسانای
(MCE)، پشتیبان لايه و میکرومتر، 2/۱ تا ۴5/۰ منافذ اندازه. 

 استفاده از قبل زمینه پس فیبر برای را نماينده فیلترهای: ۱ توجه

 فیبر 5 ≤ میانگین اگر. کنیدآنالیز  زمینه پس و وضوح بررسی برای

. بريزيد دور را فیلترها اين گروه است، گراتیکول میدان ۱۰۰ هر در
. شوند می تعريف آزمايشگاهی نمونه های شاهد عنوان به اين فیلترها

 فیلترهای روی سازنده توسط شده ارائه کیفیت تضمین های بررسی

شوند،  آنالیز زير شرح به نمونه های شاهد میدانی که زمانی تا شاهد
 .است کافی معمولاً

  واد شیمیایی مصرفیم

 .معرف درجه ،*استون. 1

يخی  استیک اسید/معرف درجه ،*(DMF) فرمامید متیل دی: توجه
 .شود استفاده جايگزين کننده فیلترپاک ماده يک عنوان به تواندمی

 .معرف درجه ،(استات تری گلیسرول) استین تری. 2

مديا  يک عنوان به تواندمی( کانادا مصنوعی بلاسان) Euparal: توجه

 .شود استفاده پايه جايگزين

  .کنید مراجعه ويژه هایاحتیاط به *
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 را الکترواستاتیکی اثرات الکتريکی رسانای ،کلاهک اضافی: 2 توجه

برای  برداری نمونه حین در امکان صورت در[. ۱۱] دهد می کاهش

 .برقرار کنید زمین کلاهک اتصال به

 نمونه برای معمولاً میکرومتر 8/۰ منافذ با اندازه فیلترهای: ۳ توجه

 ۴5/۰ فیلترهای حال، اين با. شوند می استفاده فردی برداری

 نمونه روی TEM آنالیز انجام هنگام برداری نمونه برای میکرومتری
 قبل را فردی برداری نمونه های پمپ. شود می توصیه های يکسان

 مطمئن تا کنید بررسی میکرومتری ۴5/۰ فیلترهای با استفاده از

 با را کالیبراسیون. کنند کار بالاتر فشار افت در توانند می که شويد

 .دهید انجام شود می استفاده برداری نمونه برای که فیلتری نوع همان

 با مکش با نیروی باتری يا اتصال مستقیم، ،برداری نمونه پمپ. 2

 های پمپ برای و میزان دبی الزامات برآوردن برای کافی ظرفیت با

 اتصال لوله با ،ISO [12] مطابق با استاندارد فردی، برداری نمونه
 .انعطافقابل

 مراجعه بردارینمونه بخش در ۴ مرحله به میزان دبی برای: توجه

 .کنید

 اتصال برای اينچی ۱ بست لوله ؛گیج 22 رشته ای، چند ،سیم. 3
 .نیاز صورت در زمین، به اتصال برای به کاست سیم

 چسبنده. نوارهای سلولزی کوچک يا ،نوارچسب. 4

 .میلی متری x 75 25  شده، تمیز قبل از شیشه ای، ،لام ها. 5

 ،½ ۱ شماره متری، میلی x22  22 های پوششی،)ورقه( کاغذ. 6

 .باشد شده تعیین میکروسکوپ سازنده توسط اينکه مگر

 منقوش قابل شبکه يک با بالا، مانند های پوششی،)ورقه( کاغذ. 7

 آموزشی. اهداف يا کیفیت تضمین برای لزوم صورت در جابجايی،

 .ناخن لاک يا لاک. 8

 .قیچی يا خمیده تیغه ،۱۰ شماره جراحی تیغه فولادی ،چاقو. 9

 (.موچین) انبرک. 10

 شیشه لام های روی فیلترها پاکسازی برای فلاش تبخیر سیستم. 11

رجوع کنید  مشخصات برای[ ۱۱] به مرجع. )استون از استفاده با ای

 در.(. ببینید را معادل های دستگاه برای سازنده های دستورالعمل يا

 کن خشک آون يک از زدهيخ استیک اسید/DMF از استفاده صورت
 .کنید استفاده )فیوم( دود کابین در واقع کننده گرم صفحه يا

 5۰۰ تا ۱۰۰ و میکرولیتر 5 میکروسرنگ، يا میکروپیپت. 12

 .میکرولیتر

 آبی، يا سبز فیلتر با ،(تاريک) مثبت فاز کنتراست ،میکروسکوپ. 13

 لنز شیئی فازی و برابر ۱۰ تا 8 چشمی تنظیم، قابل میدانی عنبیه

 ديافراگم(. برابر ۴۰۰ حدود کل بزرگنمايی) برابر ۴5 تا برابر ۴۰
 .75/۰ تا 65/۰ = (NAعددی ))روزنه( 
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 قواعد برای G2۴ و G22 نوع) بکت-والتون نوع ،گراتیکول. 14

 دايره میدان با.( اند سازی شده بهینه C پیوست در مختلف شمارش

 ۰۰785/۰ = مساحت) میکرومتر ۱۰۰ شده بینی پیش قطر با ای
 مشابهی عملکرد که مواردی در. نمونه صفحه در( مربع متر میلی

 استفاده جايگزين های گرتیکول از توان می است، شده داده نشان

 .RIB گرتیکول مثال، عنوان به کرد؛

 ساخته میکروسکوپ هر برای سفارشی صورت به گراتیکول: توجه

 .کنید مراجعه A پیوست به ساخت سفارشی فرآيند برای. است شده

خط کشی  خطوط از توده هايی با لام. فاز آزمايش کنتراست لام. 15

 شرايط تحت خطوط از توده يک حداقل آن در که مشاهده قابل شده
 میکروسکوپ شرح داده شده در ذيل بعنوان غیرقابل مشاهده تنظیم

 .گواهی استدارای 

 .چشمی فاز حلقه تمرکز ،تلسکوپ. 16

 (.متر میلی ۰.۰۱ تقسیمات) صفحه ریزسنج. 17
 بردارینمونه

 يا ملی استانداردهای اساس بر آن کالیبراسیون که فلومتريک  از. کنید کالیبره مدار در بردار نمونه يک با را فردی برداری نمونه پمپ هر. 1

 .است، استفاده کنید رديابی قابل المللی بین

 .کنید مراجعه NMAM راهنمای های فصل به برداری، نمونه مورد در بحث برای: توجه

 سازنده توسط تواند می تست اين) شوند تست برداری نمونه طول در آنها جدا شدن احتمال عدم از اطمینان برای بايد ها کاست مجموعه. 2

 چین آلودگی، کاهش برای. شود فیلتر شدن بريده باعث نبايد اما باشد، مفید محکم اتصال از اطمینان برای است ممکن يک فشار .(شود انجام
 دارای قبلاً است ممکن تجاری مونتاژشدهازپیش های کاست. ببنديد روشن رنگ چسب نوار يا کوچک نوار يک با را کلاهک و کاست پايه بین

 .باشد پايین سمت به بايد باز طرف. ببنديد کارگر يقه به را درپوش بدون روباز کاست فردی، برداری نمونه برای. باشند نواری موم و مهر

 از. شود می توصیه شدت به کلاهک برقی ارت کم، نسبی رطوبت شرايط در ويژه به امکان، صورت در ،میدانی برداری نمونه طول در: توجه
 مثلاً) اتصال زمین يک به را ديگر سر. کنید استفاده کلاهک پايش به( ۳ مورد تجهیزات،) سیم سر يک کردن محکم برای شلنگ گیره يک

 .دهد نمی را روش اجازه انجام اين همیشه شرايط که است مشخص. کنید وصل( سرد آب لوله

 را نمونه های شاهد. کنید ارسال ها نمونه از مجموعه هر برای( است بیشتر هرکدام ها، نمونه کل از درصد ۱۰ يا)نمونه شاهد  دو حداقل. ۳

 کاست ساير با همزمان را نمونه شاهد هایکاست .باشد مجموعه در مرتبط های نمونه واقعی کارکرد دهنده نشان که کنید مديريت ای گونه به
 درپوش با( بسته جعبه يا کیسه يک مانند) تمیز مکان يک در را های بالايی کاست ها ودرپوش . کنید برداری، باز نمونه از قبل درست ها،

 .کنید نگهداری برداری نمونه دوره طول در برداری نمونه های کاست بالايی های

برای  را ،(دقیقه) t زمان، و ، Q [L/min] برداری، نمونه میزان دبی[. ۱۳] انجام دهید بیشتر يا دقیقه در لیتر 5/۰ دبی با را برداری نمونه. ۴
 آوری جمع سطج با متریمیلی 25 فیلتر هر در فیبر 5×5۱۰ تا 85/۳×۴۱۰) مربع مترمیلی در فیبر ۱۳۰۰ تا ۱۰۰ بین ،E فیبر، چگالی ايجاد

 فیبری آئروسل ،(سی سی/  الیاف) L هوا، در الیاف غلظت به مربوط متغیرها اين. بهینه، تنظیم کنید شمارش برای( 2mm 385= cA موثر

 :توسط فرمول ذيل هستند شده برداری نمونه

 t =
Ac ∗ E

Q ∗ L ∗∗ 103
  

 آوری جمع راندمان رسد نمی نظر به. است فیلتر روی بهینه فیبر بارگذاری آوردن دست به برداری، نمونه های زمان تنظیم از هدف: ۱ توجه

 فیلتر بارگذاری از تابعی شمارش راندمان حال، اين با[. ۱۴] باشد آزبست الیاف برای دقیقه در لیتر ۱6 تا 5/۰ محدوده در میزان دبی از تابعی

 ساعت 8 برای دقیقه در لیتر ۴ تا ۱ برداری نمونه میزان[. ۱6-۱۴] شودمی بالاتر متناسب هایغلظت به منجر معمولاً کمتر که بارهای است،
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 غبارآلود اتمسفرهای. می باشد مناسب یغیرآزبست گردوغبار توجهی قابل مقادير غیاب در سی سی در فیبر ۱/۰ حدود حاوی اتمسفرهای در

 متوالی و کوتاه های نمونه مواردی چنین در. دارند نیاز شمارش قابل های نمونه آوردن دست به برای( L ۴۰۰≥) کمتری نمونه حجم های به

 در( دقیقه در لیتر ۱6 تا 7) بالا میزان دبی از مواجهات گاه به گاه، ثبت برای. بگیريد میانگین آوری جمع زمان کل در را نتايج و بگیريد
 سی سی در فیبر ۱/۰ از کمتر بسیار نظر مورد فیبر غلظت که جايی تمیز، نسبتاً اتمسفرهای در. کنید استفاده ترکوتاه بردارینمونه هایزمان

 باشید مراقب حال اين با. کنید استفاده گیری اندازه قابل بارهای به دستیابی برای( لیتر ۱۰۰۰۰ تا ۳۰۰۰) بزرگتر های نمونه حجم از است،

 است ممکن فیلتر باشد، شده پوشیده ذرات با فیلتر سطج درصد 5۰≤ اگر. بیش از حد بارگزاری نکنید زمینه پس گردوغبار با را فیلتر که
 .تحت تاثیر قرار خواهد داد را شده گیری اندازه فیبر و غلظت باشد شده بارگذاری حد از برای شمارش بسیار بیش

 دقیقه در لیتر 2.5 برداری نمونه نرخ حداکثر و عمومی گیری اندازه برای را لیتری ۴8 برداری نمونه حجم حداقل OSHA مقررات: 2 توجه

 [.5] کند می تعیین آزبست فردی های برداری نمونه تمام برای را

 های توپی و بالايی درپوش و کنید خارج پمپ به متصل لوله از را کاست کنید، ثبت را زمان کنید، خاموش را پمپ برداری، نمونه پايان در. 5
 .شود می فیلتر به آسیب و کاست داخل در خلاء ايجاد باعث لوله برداشتن و پمپ کردن خاموش از قبل کاست بستن. کنید تعويض را انتهايی

 محافظت آسیب يا ضربه برابر در هاکاست از تا کنید ارسال بندیبسته مواد با محکم محفظه يک بهرسانای متصل  کلاهک با را هانمونه. 6

 .شود

 فیبر ازدسترفتن باعث است ممکن الکترواستاتیک نیروهای زيرا نکنید استفاده نقل و حمل ظرف در نشده تصفیه استايرن پلی فوم از: توجه

 .شوند نمونه فیلتر از
 سازی نمونهآماده

 روش و استون پاکسازی روش ها روش اين. است شده داده توضیج زير در فیلتر از بخشی يا فیلتر کل سازی شفاف برای قبول قابل روش دو
( روشن) شفاف سپس. گیرد می قرار ای شیشه میکروسکوپ لام يک روی فیلتر مواد روش، دو هر در. هستند استیک اسید/DMF پاکسازی

 .گیرد می قرار آن بالای در پوششی کاغذ يک و گیرد می قرار شده شفاف فیلتر روی يوپارال يا استین تری سپس. شود می

  239P&CAM) اولیه روش يک. است ۴6/۱ ≥ شکست ضريب با محیطی در( ای دانه غیر) صاف زمینه با هايی نمونه تولید هدف: ۱ توجه
 مواردی برای جايگزينی عنوان به همچنان است ممکن روش اين[. ۱7] کرد می استفاده اگزالات اتیل دی و فتالات متیل دی از( F ضمیمه در

 روش اين است، پايدار روز دو تا يک برای فقط سازی ها آماده که آنجايی از اما گیرد، قرار استفاده مورد است شده داده توضیج زير در که

 .گیرد نمی قرار بحث مورد بیشتر

 به و ،(B بخش) يخی استیک اسید/DMF يا( A بخش) استون يا کنند،می استفاده فیلتر سازیپاک برای تکنیکی از هاروش ساير: 2 توجه
 روش ترينسريع که دارد را مزيت اين و آورددرمی ژل صورت به را فیلتر قرار می دهند. استون را( D يا C بخش) آماده سازی زدوده آن دنبال

 که بگذارد جای به فیلتر در را ایماندهباقی پلیمری ساختارهای تواندمی استون حال، اين با. است پايه محیط برای فیلتر سازیآماده برای

 فروپاشی اندازه به را ای باقیمانده ساختارهای و کند می حل را فیلتر استیک اسید/DMF. شوند گرفته نظر در الیاف عنوان به است ممکن
 .گذارد نمی باقی استون

 استین تری. هستند قبولی قابل پايه جايگزين محیط های( D بخش) Euparal يا( C بخش) استین تری فیلتر، شدن شفاف از پس: ۳ توجه

 مهاجرت صورت اين غیر در دهد، می ارائه قبولی قابل دائمی پايه های شود، می محدود میکرولیتر 5/۳ ≥ به استفاده مورد مقدار که زمانی

 برای را دائمی های پايه استفاده، مقدار به توجه بدون Euparal[. ۴] است شده مشاهده بیشتر مقادير با شده ساخته اسلايدهای در فیبر
 فیلتر سازی آماده های روش از يک هر با توان می را پايه های محیط از يک هر. کند می فراهم( سال 5 از بیش) مدت طولانی سازی ذخیره

 [.۴] دهند می ارائه را برابری فیبر شمارش که اند داده نشان ها ترکیب همه و کرد، استفاده

 کنید حاصل اطمینان. کنید آماده سازی کنند آلوده را ها نمونه است ممکن که حجیم های نمونه از دور و تمیز منطقه يک در را ها . نمونه7
 .هستند الیاف و غبار و گرد از عاری پوششی های لام و شیشه لام های که

( نمونه را ثبت ID number) شناسايی شماره برابر در شده ارجاع اطلاعات را تعیین و ثبت کنید و فیلتراسیون يا برداری نمونه موثر منطقه. 8

 کنید.

 25 قطر با فیلتر يک برای را يک چهارم حدود هایگوه خمیده، تیغه با جراحی فولادی چاقوی يک از استفاده با پارگی از جلوگیری برای. 9

 برش برای ای گزينه قیچی. نکنید استفاده است شده استفاده کاست کردن باز برای که ای تیغه از. دهید حرکات تکانه ای برشبا  مترمیلی



148 
 

 می بین از نمونه کل سازی، آماده در مشکل بروز صورت در که درک اين با اما کرد، استفاده گوه جای به فیلتر کل از توان می. است فیلتر

 ها، متقابل نمونه آلودگی از جلوگیری برای. دهید قرار لام روی انبرک از استفاده با بالا، سمت به غبار و گرد سمت را، فیلتر کل يا گوه. رود

 .شوند تمیز ها نمونه بین بايد ها قیچی يا ها تیغه

 اگر. داد برش برش مخصوص پايه يک روی و کرد جدا يا داد برش هستند کاست نوار پايه در هنوز که حالی در توان می را فیلترها: ۱ توجه

 .شود حاصل اطمینان متقابل آلودگی عدم از تا شود تمیز فیلترها بین بايد شود می استفاده برش پايه از

 .دارد می نگه لام روی را گوه معمولاً ساکن الکتريسیته: 2 توجه

A .استون زدودگی روش 

 [.2] شود استفاده آزمايشگاه از خارج در است مشابه ممکن فلاش تبخیر هایتکنیک يا آلومینیوم «توده گرم: »۱ توجه

 معرض در پاکسازی از قبل که فیلترهايی همچنین. شود فیلتر پاکسازی شدن کند باعث است ممکن استون در حد از بیش آب وجود: 2 توجه
 .باشند داشته ای دانه زمینه است ممکن اند گرفته قرار زياد آب يا رطوبت

 با اينکه مگر کنید، جدا است حرارتی آسیب معرض در که سطحی هر از را آن و دهید قرار سرامیکی صفحه يک روی را "توده گرم": ۳ توجه

 .باشد شده طراحی آسیب يا سوزی آتش از جلوگیری برای مناسب ايمنی های ويژگی

A1 .شود آماده که زمانی تا صورت اين غیر در ،[2] کنید سانتیگراد تنظیم درجه 7۰ حدود روی را «توده گرم» داد، تغییر توان می را دما اگر 

 .روشن نگه داريد

A2 .فوراً. دهید قرار "توده گرم" پايه در گیرنده شکاف در گوه با را لام. کنید قرار تمیز ای شیشه لام يک روی را نمونه فیلتر از ای گوه برش 
 استفاده فیلتر های بخش مداوم پاکسازی برای نیاز مورد حجم حداقل از) استون میکرولیتر 25۰ حدوداً حاوی میکروسرنگ يا میکروپیپت نوک

 نگه خود جای در محکم را میکروسرنگ يا میکروپیپت که حالی قرار دهید و در "توده داغ" بالای در PTFE درپوش ورودی درگاه در( کنید

 شدن پاک برای ماندن منتظر ثانیه 5 تا ۳ از پس. کنید تزريق تبخیر محفظه به پیستون دکمه روی پیوسته و آهسته را استون ايد، داشته

 .کنید خارج آنها های درگاه از را شیشه ای لام و میکروسرنگ يا میکروپیپت فیلتر،

. شود فیلتر سطج از مواد شدن شسته باعث است ممکن "توده گرم" در زياد سرعت با آن رساندن يا حد، از بیش استون از استفاده: توجه

 .شود فیلتر خوردن پیچ باعث است ممکن ناکافی استون از استفاده

 هود فیوم مثال، عنوان به) مناسب تهويه دارای منطقه يک در. بکار ببنديد ايمنی را نکات است، کم مصرفی استون حجم اگرچه: احتیاط
 سطوح است ممکن تهويه بدون فضای يک در دستگاه اين از مداوم استفاده. نشود مشتعل استون که باشید مراقب. کنید کار( آزمايشگاهی

 .کند ايجاد انفجاری استون های بخار غلظت حتی يا ناسالم

B. پاکسازی روش DMF/استیک اسید 

B1 .( حجم درصد ۳5) لیتر میلی ۴/۱ از مخلوطیDMF، 6/۰ درصد 5۰) لیتر میلی 2 و يخی استیک اسید( حجم درصد ۱5) لیتر میلی 

 انجام فیوم هود در بايد کار اين شیمیايی، مواد مواجهه با رساندن حداقل به برای[. ۳] بسازيد تیره ای قهوه ويال يک در را مقطر آب( حجم

 عنوان به) شود نگهداری مربوطه آزمايشگاهی ايمنی هایرويه با مطابق بايد ويال و شود ساخته هفته در بار يک حداقل بايد محلول اين. شود
 (.شود نگهداری اشتعال قابل مواد برای مناسب تهويه دارای مواد شیمیايی کابینت يک در مثال،

B2 .برسد کار دمای به دهید اجازه و کنید روشن را( آزمايشگاهی فیوم هود قرار گرفته در يا تهويهدارای ) کن گرم صفحه يا کن آون خشک .

 چندين میکرولیتر، DMF 5 ±2۰ محلول از استفاده با. دهید قرار ای لام شیشه يک روی انبرک از استفاده با را خورده برش فیلتر گوه يک

 6۰ دمای در را لام. شود جلوگیری فیلتر از الیاف شستن از تا جذب شود فیلتر روی محلول دهید اجازه و بريزيد گوه لبه امتداد در را قطره
 .کنید گرم کن گرم صفحه روی يا کن خشک آون در دقیقه ۳۰ مدت به سانتیگراد درجه 6۰(+2/-5)

C .فروپاشی و پاکسازی از پس تریاستین پایه های 

C1 .آرامی به. دهید قرار گوه روی را استین تری میکرولیتر 5/۳ تا ۳.۰ بلافاصله میکرولیتری، 5 میکروسرنگ يا میکروپیپت يک از استفاده با 

 پوشش شیشه حد از بیش حرکت و فشار از. يابد کاهش حباب تشکیل تا بیاوريد پايین گوه روی کمی زاويه با را تمیز پوشش کاغذ يک

 .نکنید صبر ثانیه ۳۰ از بیش کاغذ پوشش، از استفاده از قبل. کنید خودداری

 تری اگر. شود جدا ساعت چند ظرف پوشش کاغذ است ممکن نباشد، کافی استین تری مقدار يا شود تشکیل زيادی های حباب اگر: توجه

 [.۴] دهد رخ است ممکن فیبر مهاجرت بماند، باقی پوشش کاغذ زير فیلتر لبه در حد از بیش استین
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C2 .يک با بخش لبه داخل در دقیقاً را فیلتر قسمت کلی نمای آزمايش، در لبه دوری از اطمینان و میکروسکوپی ارزيابی به کمک برای 

 اما هستند، مشاهده قابل لام پايین در گذاری ها علامت. کنید گذاری علامت( دائمی ماژيک با جوهر مانند) شیشه علامت گذاری خودکار

 گذاری علامت حال، اين با. شود گرفته نظر در شمارش برای میکروسکوپ تثبیت موقعیت هنگام در بايد اين و الیاف کانون عمق از خارج
 شود، می داده ترجیج کاغذ پوشش روی گذاری علامت اگر. شود جلوگیری کاغذ پوشش روی بر فشار هرگونه از شود می باعث پايین قسمت

 .شود انجام دقت با و سبک بسیار بايد

C3 .و تکمیل پاکسازی از پس بلافاصله است ممکن شمارش[. ۱8] بچسبانید لام به ناخن لاک يا لاک از استفاده با را پوشش کاغذ های لبه 
 .شود انجام پايه گذاری

. شود پاکسازی سريعتر تا کنید گرم دقیقه ۱5 تا( سانتیگراد درجه 5۰ سطج دمای) داغ صفحه يک روی را لام است، کند پاکسازی اگر: توجه

 .دهید حرارت با احتیاط گاز حباب تشکیل از جلوگیری برای

D .های پایه EUPARAL پاکسازی از پس 

D1 .محلول قطره يک Euparal افتادن دام به از جلوگیری منظور به. کنید اضافه پوششی کاغذ يک مرکز به را قطره ۱ و گوه وسط در را 

 ساعت ۱ مدت به سانتیگراد درجه 6۰(+2/-5)  دمای در را لام. بیاوريد پايین لام روی کمی زاويه با آرامی به را پوششی هوا،کاغذ های حباب
 .شود پلیمريزه Euparal رزين تا کنید گرم

D2 .يک با بخش لبه داخل در دقیقاً را فیلتر قسمت کلی نمای آزمايش، در لبه دوری از اطمینان و میکروسکوپی ارزيابی به کمک برای 

 اما هستند، مشاهده قابل لام پايین در گذاری ها علامت. کنید گذاری علامت( دائمی ماژيک با جوهر مانند) شیشه علامت گذاری خودکار
 گذاری علامت حال، اين با. شود گرفته نظر در شمارش برای میکروسکوپ تثبیت موقعیت هنگام در بايد اين و الیاف کانون عمق از خارج

 شود، می داده ترجیج کاغذ پوشش روی گذاری علامت اگر. شود جلوگیری کاغذ پوشش روی بر فشار هرگونه از شود می باعث پايین قسمت

 .شود انجام دقت با و سبک بسیار بايد

D3 .از استفاده صورت در Euparal پاکسازی از پس بلافاصله است ممکن شمارش. نیست ناخن لاک با کاغذ پوشش کردن درزگیری به نیازی 
 .شود انجام نصب و

 کالیبراسیون و کنترل کیفی

 صورت در لامپ، و صفحه کندانسور، به کانون آوردن، و در مرکز قرار گرفتن برای را سازنده های دستورالعمل. میکروسکوپ تنظیمات. ۱۰
 برخی برای برتراند، لنز يا) فازی تلسکوپ چشمی يک از روز، طول در منظم فواصل در ترجیحاً و روز، در بار يک حداقل. کنید دنبال وجود،

 میکروسکوپ، هر با. هستند متحدالمرکز( فاز تغییر عناصر و حلقوی ديافراگم) فاز های حلقه که شويد مطمئن تا کنید استفاده( ها میکروسکوپ

 .کنید ثبت را اصلی سرويس های و میکروسکوپ کردن تمیز تاريخ آن در که باشید داشته الکترونیکی يا کاغذی يادداشت دفترچه يک

 :دهید انجام را زير موارد شود، می بررسی ای نمونه که بار هر. آ

i .استفاده کوهلر نورپردازی از وجود صورت در .کنید تنظیم کندانسور عنبیه در ديد میدان سراسر در يکنواخت روشنايی برای را نور منبع 

 .شود تنظیم روشن میدان اپتیک با روشنايی فاز، کنتراست عناصر کردن تراز از قبل است ممکن ها، میکروسکوپ از برخی در. کنید

ii. (.متمرکز نشويد گذاری علامت خط روی) متمرکز شويد بررسی مورد ذرات ذرات روی بر 

iii .میدان که است باز ایاندازه به فقط و دارد قرار نمونه مرکز در است، درکانون میدان عنبیه که شويد مطمئن کندانسور، کانون از استفاده با 

 .کند روشن کاملاً را ديد

 :کنید بررسی میکروسکوپ/میکروسکوپی ترکیب هر برای ای دوره صورت به را میکروسکوپ فاز تغییر تشخیص حد .ب

i .دهید قرار فازی لنز شیئی زير را شده تايید فاز کنتراست لام تست. 

ii. کنید متمرکز گراتیکول ناحیه در را شیاردار خطوط های توده های. 

در زمان قرارگیری توده های  آزبست، شمارش برای. است نزولی ديد ترتیب به( توده هر در شیار 2۰ حدود) شیار توده هفت شامل لام: توجه

 باشند نامرئی کاملاً توده چند يا يک و باشند مشاهده قابل کامل طور به خطوط هایتوده از برخی که مرکز، مورد نظر است خطوط شیاردار در
 داشته مطابقت همراه گواهی در موجود عبارات با بايد ها توده مشاهده قابلیت(. باشند مشاهده قابل حدی تا است ممکن آنها بین توده های)

 .دارد زياد خیلی يا کم بسیار وضوح فیبر شمارش برای کند، برآورده آزمايشی لام يک برای را الزامات اين نتواند که میکروسکوپی[. ۱9] باشد

iii .کنید مشورت میکروسکوپ سازنده با داشت، ادامه همچنان مشکل اگر. کنید تمیز را میکروسکوپ اپتیک شد، بدتر تصوير کیفیت اگر. 
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 شده گیری اندازه مقدار از. است میکرومتر 2 ± ۱۰۰ که شويد مطمئن تا بگیريد اندازه را بکت والتون نوع گراتیکول شده بینی پیش قطر. ج

 بررسی ها چشمی مردمکی بین فاصله حداکثر و حداقل در را شده گیری اندازه مقدار. کنید استفاده گراتیکول واقعی مساحت محاسبه برای

 تغییر را مردمکی بین فاصله و کندمی استفاده میکروسکوپ از متفاوت فرد يک که زمانی هر است ممکن قطر آنگاه کند، تغییر قطر اگر. کنید
 گیریاندازه دوباره را شدهبینیپیش قطر کنند،می تغییر میکروسکوپ اجزای يا شودمی انجام میکروسکوپ روی سرويس اگر. کند تغییر دهدمی

 .دهد رخ تغییراتی است ممکن چشمی، در يا محل گرتیکول لوله طول تغییر صورت در زيرا کنید

i .۴۰لنز شیئی زير را صفحه مرکزيت میکرومترx دهید قرار میکروسکوپ. 

ii. کنید متمرکز گرتیکول ناحیه در را مقیاس 

iii .خط لبه يک در گراتیکول تا کنید دستکاری را لام میکروسکوپ، مکانیکی صفحه از استفاده با. شوند می ظاهر گسترده مقیاس در خطوط 

 .گیرد قرار صفحه میکرومتر اصلی

iv. استفاده میکرومتر خطوط مرکز از نداشته باشید که سعی. بزنید تخمین صفحه میکرومتر خطوط های لبه از استفاده با را گرتیکول قطر 
 .کنید

v .خیر يا است صحیج تحلیلگر برای مردمک بین فاصله آيا که کنید تعیین است، میکرومتر 98 از کمتر يا میکرومتر ۱۰2 از بزرگتر قطر اگر .

گراتیکول ديگری  با گراتیکول يا شود، تنظیم میکروسکوپ سرويس برای شرايط واجد فردی توسط بايد میکروسکوپ پس است، چنین اگر
 .شود جايگزين شده بینی پیش قطر مطابق مشخصات

 .تعیین کنید الیاف شمارش و گیری اندازه مشاهده، برای را میکروسکوپیست توانايی. ۱۱

 ها آموزش اين نتايج و ببینند آموزش الیاف شمارش و گیری اندازه مشاهده، برای بايد کاربران میکروسکوپ ها، نمونه بررسی از قبل: توجه

 در شود را می توان داده نشان کمی صورت به مهارت دهد می اجازه که آموزشی، چنین برای روشی. باشد دسترس در بازرسی برای بايد
 .يافت B ضمیمه

 .کنید مستند تکراری فیبرهای شمارش برای کاربر میکروسکوپ هر برای را آزمايشگاه دقت. ۱2

 هالام  اين[. 2۰] کنید نگهداری روزانه استفاده برای را مرجع هایلام  از ای مجموعه آزمايشگاه، کیفیت تضمین برنامه از بخشی عنوان به. آ
 مرجع و میدانی های نمونه جمله از مختلف منابع از زمینه غبار و گرد سطوح و ها بارگیری از وسیعی طیف شامل فیلتر سازی آماده از بايد

 کاربر میکروسکوپ هر به و کند حفاظت را مرجع لام های بايد کیفیت تضمین افسر. شوند تشکیل( تجاری های نمونه يا PAT، AAR مانند)

 با کاربر میکروسکوپ تا دهید تغییر ای دوره صورت به را مرجع لام های روی های برچسب. دهد ارائه کاری روز در مرجع لام يک حداقل

 .نشود آشنا ها نمونه

 ای جداگانه مقادير. بزنید تخمین را درون و بین کاربران میکروسکوپی آزمايشگاه دقت مرجع، لام های در ناپیدا تکراری شمارش های از .ب

 میدان ۱۰۰ در فیبر 2۰ تا 5: آوريد بدست زير های محدوده از يک هر در شدهآنالیز نمونه ماتريس هر برای را( Sr) نسبی استاندارد انحراف از

 اين از يک هر برای کنترلی نمودارهای. میدان گرتیکول ۱۰۰ در فیبر ۱۰۰ تا 5۰ < و میدان گرتیکول ۱۰۰ در فیبر 5۰ تا 2۰ < گراتیکول،
 .کنید را حفظ داده های فايل

درون و بین کاربران میکروسکوپی  دقت هایگیریاندازه از تحلیلی قطعیت عدم مدل يک است ممکن آزمايشگاه يک ،بطور جايگزين. ج

 (.کنندمی انتخاب را ب گزينه هاآزمايشگاه اکثر عمل، در اما،) کند ايجاد آزمايشگاه

 [.2۳]را نشان داده اند ضعیفی دقت( سیمان آزبست مانند) نمونه هایماتريس از برخی: توجه

 .شمارش های هر نمونه شاهد را گزارش کنید. کنید شمارش و آماده سازی میدانی های نمونه همراه به را نمونه های شاهد. ۱۳

 .باشد ناشناخته کاربر میکروسکوپ برای بايد شاهد فیلترهای می شود، هويت تکمیل ها شمارش تمام که زمانی تا: ۱ توجه

 .کنید گزارش را ها نمونه احتمالی آلودگی کرد، تولید گرتیکول میدان ۱۰۰ هر در فیبر 7 از بیش نمونه شاهد يک اگر: 2 توجه
 فردی توسط که لام هايی) دهید انجام شده شمارش فیلترهای درصد ۱۰ روی بر میکروسکوپرکا همان توسط ناپیدا را بازشماری های. ۱۴

کاربر میکروسکوپ  توسط شمارش ها جفت يک آيا اينکه تعیین برای زير آزمون از(. اند شده گذاری برچسب دوباره کاربر میکروسکوپ از غیر

شمارش  دو مربع هایريشه بین اختلاف مطلق مقدار اگر: کنید استفاده نه يا شود رد احتمالی سوگیری دلیل به بايد يکسان فیلتر روی يکسان
( میلی متر مربع /فیبر بر حسب) شمارش فیبرها دو مربع هایريشه میانگین 𝑋 آن )در  r𝑋𝑆2.77′از ( میلی متر مربع/فیبر حسب بر) فیبرها
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 تعیین( )بر حسب فیبر مناسب شمارش برای محدوده کاربر میکروسکوپ درون نسبی استاندارد انحراف rS آن در که 𝑟𝑆′ = (𝑆𝑟/2( و است

 .کنید مراجعه[ 2۰] مرجع به تر کامل های بحث برای بريزيد. دور را هاداده بیشتر باشد،است( ۱2شده در مرحله 

 طوری به شود، توصیف پواسون توزيع با است قرار گرفته اند، ممکن تصادفی طور به الیافی که گیری اندازه عنوان به فیبر شمارش: ۱ توجه
 [.2۰] شود می نرمال تقريباً توزيع با هايی ايجاد داده به منجر فیبر شمارش های داده مربع ريشه تبديل که

 با را جديد هایشمارش و کنید بازشماری را مجموعه در ديگر هاینمونه تمام شد، رد آزمون اين توسط شمارش جفت يک اگر: 2 توجه

 .نیست ضروری برای شمارش های شاهد آمار اين از استفاده. بگذاريد کنار را شده رد جفت هایشمارش همه. کنید آزمايش اول هایشمارش

 استفاده( B پیوست) استاندارد جابجايی قابل تست لام های از شده محاسبه کاربر میکروسکوپ درون تغییرات از آزمايش اين برای: ۳ توجه

 .نکنید

. شود فراهم فیبر شمارش برای راحت و استرس بدون محیطی که بود مراقب بايد. است آنالیز روش اين از مهمی بخش میکروسکوپیست. ۱5

 خستگی کاهش برای. دارد قرار مشاهده برای راحت ارتفاعی در میکروسکوپ چشمی که کنید استفاده ارگونومیک طراحی با صندلی يک از
کردن خستگی کاربران برای محدود  اين، بر علاوه. کنید تنظیم میکروسکوپ در روشنايی اندازه با مشابه اندازه ای در را خارجی نور چشم،

 و چشم های ورزش ها، وقفه اين طول در[. 2۱] بگیرند فاصله میکروسکوپ دقیقه در هر يک يا دو ساعت از 2۰ تا ۱۰ بايد میکروسکوپ

 .داد انجام فشار کاهش برای توان می را گردن و کمر بالای قسمت

 مهارت تحلیلی آزمايش برنامه مانند مهارت تست برنامه يک در بايد کنندمی فعالیت آزبست زمینه شمارش در که هايیآزمايشگاه همه. ۱6

 .کنند شرکت آزبست برای AIHA (IHPAT)صنعتی  بهداشت

 شامل دست کم که کند اجرا را آزمايشگاهی بین کیفیت تضمین برنامه يک بايد کندمی آنالیز را آزبست هاینمونه که آزمايشگاهی هر. ۱7

 دست کم ساير با روبین دور های آزمايش در بار يک ماه 6 هر حداقل بايد آزمايشگاه هر. باشد ديگر مستقل آزمايشگاه دو حداقل مشارکت
 در استفاده برای را خود کاری بار معمول لام های بايد آزمايشگاه هر. کند شرکت خود آزمايشگاهی بین کیفیت تضمین گروه های آزمايشگاه

 .شود تحلیل و تجزيه نتايج و طراحی مناسب آماری روش از استفاده با بايد روبین دور. کند ارسال برنامه اين
 سنجش

 .کنید متمرکز فیلتر نمونه حاوی سطج روی را میکروسکوپ. دهید قرار شیئی عدسی زير مدرج میکروسکوپ صفحه روی را لام. ۱8

 (.۱۰ مرحله) کنید تنظیم را میکروسکوپ. ۱9

 (.کنید مراجعه c ضمیمه در هامثال به[: P&CAM 239 ۱،۱7،22 [قوانین همانند: )شمارش قواعد. 2۰

 .بشماريد دارد، قرار گراتیکول ناحیه در کاملاً که را میکرومتر 5 از بیشتر طول با فیبری هر. آ

i .بشماريد را میکرومتر 5 از بیشتر الیاف فقط. 

ii. را بشماريد ۳:۱ از بیشتر يا برابر عرض به طول نسبت با الیافی فقط. کنید گیری اندازه منحنی امتداد در را منحنی الیاف طول. 

 :کنند می عبور گراتیکول میدان مرز از که الیافی برای .ب
i .1 عنوان به دارد قرار گرتیکول ناحیه در آن انتهای يک فقط که را الیافی هر

در  "آ" قانون معیارهای فیبر اينکه بر مشروط بشماريد، فیبر ⁄2

 .باشد داشته را بالا

ii. نکنید شمارش است، کرده عبور گراتیکول مرز از بار يک از بیش که را فیبری هیچ. 

iii .نکنید حساب و رد را ديگر الیاف همه.  
 .کرد شناسايی را جداگانه الیاف الیاف، يک انتهای دو هر مشاهده با بتوان اينکه مگر بشماريد، فیبر يک عنوان به را الیاف های دسته .ج

 روی شمارش، گرفتن نظر در بدون. بشماريد را فیلد 2۰ حداقل. بشماريد کافی اندازه به را گراتیکول های میدان فیبر، ۱۰۰ رسیدن به براید. 

 .کنید توقف گراتیکول های میدان ۱۰۰
 دهید تغییر پايین يا بالا به را فیلتر. برويد پیش بیرونی لبه سمت به شعاعی خط يک امتداد در و کنید شروع فیلتر گوه نوک از را . شمارش2۱

 خط يک آنالیز هر حداقل که کنید حاصل اطمینان. کنید انتخاب تصادفی صورت به را گراتیکول میدان های. دهید ادامه معکوس جهت در و

1 حدوداً حباب يا آگلومرا يک وقتی. دهد می پوشش را فیلتر بیرونی لبه تا فیلتر مرکز از شعاعی
پوشاند،  می يا بیشتر میدان گاتیکول را ⁄8

 .ندهید گزارش شده شمارش کل تعداد در را شده رد گرتیکول میدان های[ ۳5. ]کنید انتخاب را میدان ديگری و کرده رد را میدان گراتیکول
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 اسکن را کانونی سطوح از وسیعی طیف مداوم طور به ظريف، تمرکز دستگیره دادن حرکت با تیکول،اگر میدان يک شمارش هنگام: ۱ توجه

 سهم اما بود خواهند رنگ کم بسیار کوچک قطر با الیاف. کنید شناسايی اند شده جاسازی فیلتر در که را ظريفی بسیار فیبرهای تا کنید

 .می باشد مناسب دقیق شمارش برای میدان هر در ثانیه ۱5 شمارش زمان حداقل. دارند کل شمارش در مهمی

 مختل مناطق اين در فیبر توزيع است ممکن زيرا شمارش انجام ندهید، است، شده بريده فیلتر که هايی لبه يا فیلتر، بیرونی لبه در: 2 توجه

 .کنید حرکت( شده علامت گذاری خط داخل يعنی) لبه از متر میلی ۱ حداقل. باشد

 زياد احتمال به الکترواستاتیک اثرات اين. بگذارد تأثیر الیاف از برداری نمونه بر است ممکن الکترواستاتیکی بار خاص، شرايط تحت: ۳ توجه
 در نتیجه. شود می انجام آئروسل منبع نزديکی در برداری نمونه که زمانی و باشد،( درصد 2۰ زير) کم نسبی رطوبت که دهد می رخ زمانی

 میدان هايی شد، مشاهده فیبر شمارش حین در الگويی چنین اگر. يابد می کاهش فیلتر لبه نزديکی در خصوص به فیلتر روی الیاف رسوب

 [.۱۱] کنید هستند را انتخاب فیلتر مرکز به نزديک امکان حد تا را

 شناسايی شماره میدان، هر شمارش سابقه حداقل، که شوند ثبت الکترونیکی يا کاغذی های داده برگه يک روی بر بايد ها شمارش: ۴ توجه
. تفسیر را ارائه می کند و الیاف، تراکم میانگین شمارش، شده، شمارش میدان های کل شده، شمارش فیبرهای کل تاريخ، تحلیلگر، نام فیلتر،

 عنوان به( مربع مترمیلی/الیاف) فیبر تراکم. شود می محاسبه شده مشاهده میدان های تعداد بر فیبر کل شمارش تقسیم با شمارش میانگین

 .شود می تعريف( میدان/میلی مترمربع( )گراتیکول) میدان سطج بر تقسیم( میدان/الیاف) متوسط شمارش
 محاسبات

 شمارش میانگین منهای ،fF/n گراتیکول، میدان هر در فیبر شمارش میانگین تقسیم را با ،(میلی متر مربع/الیاف) E فیلتر، روی فیبرتراکم . 22

 :، از رابطه زير محاسبه و گزارش کنید fA گراتیکول، مساحت میدان بر ،bB/n گراتیکول، میدان هر در نمونه شاهد

E = 
 (

𝐹

𝑛𝑓
) − (

𝐵

𝑛𝑏
)

𝐴𝑓
, 𝑓𝑖𝑏𝑒𝑟𝑠 𝑚𝑚2⁄ 

 از استفاده با بايد واقعی مساحت. است میکرومتر ۱۰۰ شدهبینیپیش قطر با گرتیکول يک مساحت مربع مترمیلی =0.00785Af: ۱ توجه
 که زمان هر. باشد مناسب بزرگنمايی در میکرومتر 2 ± ۱۰۰ بايد شده گیریاندازه قطر. شود محاسبه گرتیکول شده گیری اندازه قطر

کاربران  بین مثلاً) مردمکی بین فاصله با شده گیری اندازه مقدار در تغییر صورت در لزوم صورت در يا شود می سرويس میکروسکوپ

 .شود گیری اندازه دوباره بايد گرتیکول قطر( مختلف میکروسکوپ

 ذرات از پوشیده فیلتر سطج درصد 5۰ از بیش با هايینمونه از فیبر شمارش های و مربع مترمیلی در فیبر ۱۳۰۰ بالای فیبر شمارش: 2 توجه
 میلی متر مربع بايد/فیبر ۱۳۰۰ تا ۱۰۰ محدوده از خارج فیبر شمارش. شود گزارش «سوگیرانه احتمالاً» يا «شمارش غیرقابل» عنوانبه بايد

 .شود گزارش «سوگیرانه احتمالاً» و «بهینه از بیشتر تغییرپذيری» عنوانبه

 آوری جمع ناحیه از استفاده را با لیتر، حسب بر( V) شده، برداری نمونه هوای حجم در الیاف سی، سی بر الیاف حسب بر( C) غلظت. 2۳
 :در رابطه ذيل محاسبه و گزارش کنید ( متری میلی 25 فیلتر يک برای مربع متر میلی ۳85 اسمی) cA فیلتر، موثر

C = 
𝐸𝐴𝑐

𝑉 ∗ 103 

 حتی و کنندگان تولید بین تواند البته می که است، متفاوت است، در تماس فیلتر با که جايی کاست، داخلی قطر به توجه با ناحیه اين: توجه

 اين در تغییر عمل، در اما شود، تنظیم و بررسی است نتیجتا ممکن cA مقدار نتايج، ترين دقیق برای. باشد متفاوت تولید های دوره بین

 .است کم بسیار قطعیت عدم منابع ساير با مقايسه در پارامتر

 .کنید گزارش نتايج از ای مجموعه هر با را آزمايشگاهی بین و درون نسبی استاندارد انحرافات. 2۴

 ۱۰۰ تا فیبر شمارش برای[ 25-2۴،۱] منابع در نسبی استاندارد انحراف[. 2۴،۱] دارد بستگی شده شمارش الیاف کل تعداد به دقت: توجه

 اولین عنوان به. است گرفته قرار بحث مورد زير در آزمايشگاهی بین نتايج مقايسه پذيری. است شده ثبت گراتیکول میدان ۱۰۰ در فیبر

 کنید استفاده 2۰ از بیشتر فیبر شمارش برای پايین و بالا اطمینان حدود عنوان به شمارش پايین تر درصد ۴9 و بالاتر درصد 2۱۳ از تقريب،
 (.۱ شکل)

 ارزیابی روش
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 روش بازبینی های خلاصه

 فهرست را عمده تغییرات فقط خلاصه اين. بیان می کند را عمده تغییرات همچنین و رويه و زبان دستور جزئی نکات انتشار، يا بازبینی هر
 .کند می

 استاندارد اساس بر اين روش[. 26] شد منتشر ۱968 سال در الیاف شمارش برای NIOSH/متحده ايالات عمومی بهداشت خدمات اولیه روش

 يک برای NIOSH معیارهای در روش اين. بود بريتانیا آزبست تحقیقات شورای توسط يافته توسعه های روش و[ 27] بريتانیا بهداشت
 .شد منتشرI (۱972 ) پیوست ،VIII بخش[ 28] شده توصیه استاندارد

. قرار می گرفت کرد مورد استفاده منتشر P&CAM 239 نام با را آن NIOSH زمانی که که ۱976 سال تا غیررسمی نويسپیش نسخه يک

 در مرجع ذيل منتشر شد: نسخه اين
The NIOSH Manual of Analytical Methods, 2nd ed., Vol. 1, P&CAM 239, U.S. Department of Health, Education, 
and Welfare Pub. (NIOSH) 11-157-A (1977) [17]  

 1984 فوریه 15 شده درمنتشر NIOSH  7400متد 

 NIOSH تحلیلی هایروش راهنمای کتابچه در درج برای و داد نام تغییر 7۴۰۰ روش به P&CAM 239 فیبر شمارش روش ،۱98۴ سال در
 :بود حوزه سه در تغییراتی شامل بازنگری اين. شد بازنويسی استاندارد قالب در

 در تغییر. بخشید بهبود مشابه هوای های حجم برای را حساسیت متری میلی 25 فیلتر به متری میلی ۳7 فیلتر از تغییر: بردارینمونه. ۱

 حد از بیش فیبری غیر ذرات با فیلتر اينکه بر مشروط شوند، آوریجمع کامل در شیفت متر مکعب 2 هاینمونه تا دادمی اجازه میزان دبی ها
 [.۱7] نیست L/min ۱6 تا ۰.5 محدوده در میزان دبی از تابعی بردارنمونه آوری جمع راندمان. نشود بارگذاری

 متیل دی روش از پايدارتر و ترسريع پايه گزاری روش يک عنوان به استین تری-استون بخار سازیآماده تکنیک: نمونه سازیآماده تکنیک. 2

 سازی آماده برای موردنیاز استون مقدار آلومینیومی "توده گرم" تکنیک. شد گنجاندهP&CAM 239 [2،7،۱7 ] اگزالات اتیل دی/فتالات

 .رساند می حداقل به را نمونه هر

 :گیری اندازه. ۳

 [.۳۰-2۱،29] کند می استاندارد را شده مشاهده ناحیه بکت-والتون تیکولاگر. آ

 [.۳۱] کند می استاندارد را میکروسکوپ اپتیک فاز، تغییر آزمايشی لام يک .ب

 يافت افزايش فیلتر سطج مربع متر میلی/فیبر ۱۰۰ به شده توصیه بارگذاری حداقل فیبر کم، شمارش با در ارتباط قبل عدم صحت دلیل به .ج

 تر پايین سطوح(. دارند مربع متر میلی ۰.۰۰785 = میدان مساحت کدام هر که است شده شمارش میدان ۱۰۰ در فیبر 78.5 مجموعاً)

 بارگذاری رود می انتظار[. ۱5] شود می فیبر شمارش حد از بیش تخمین به منجر شده توصیه تحلیلی محدوده در نتايج با مقايسه در معمولاً

 [.۳6 ،۳2] کنند ايجاد ۰.۱7 تا ۰.۱۰ محدوده در را کاربر میکروسکوپی درون rS شده توصیه های

 .شد معرفی شمارش دقت بهبود برای( B قوانین) شمارش قوانین از جايگزين مجموعه يک .د

 1985 مه 15در  1 شماره بازبینی ،1984 فوریه 15 شده درمنتشرNIOSH  7400 متد

 .بود B و A شمارش قواعد مقايسه و آزمايشگاهی بین تغییرپذيری مورد در بحث شامل ۱ شماره بازبینی

 1986 مه 15 در 2 شماره بازبینی ،1984 فوریه 2  شده درمنتشر  NIOSH 7400 متد

« B» اين بازبینی قواعد. کرد اضافه B و A شمارش قواعد مقايسه و آزمايشگاهی بین تغییرپذيری مورد در ای گسترده بحث 2 شماره بازبینی

 فیبری، شیشه مثال، عنوان به مصنوعی، معدنی الیاف شمارش هنگام بايد که) کرد منتقل ضمیمه يک به متناوب شمارش قواعد عنوان به را

 :کرد اضافه ضمیمه ۳اين بازبینی (. شود استفاده غیره و نسوز سرامیکی الیاف

 بکت والتون گراتیکول کالیبراسیون: A پیوست. آ

 شمارش قوانین از هايی نمونه: B پیوست .ب

 جايگزين شمارش قواعد: C پیوست .ج

 1989 مه 15در  3 شماره بازبینی: 1 شماره ،1984 فوریه 2 شده در منتشر  NIOSH 7400 متد

 .کرد بیان را روش زبان و کرد تصحیج را فنی مسائل از برخی ۳ شماره بازبینی: ۱ شماره

 1994 اوت 15: 2 شماره ،1984 فوریه 2 شده درمنتشر NIOSH 7400متد 
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کمیت  و تشخیص معادل هایمحدوديت مربوط به فهرست D پیوست اضافی و کرد اضافه را ایرويه نکات کرد، اصلاح را روش زبان 2 شماره

 .کرد اضافه را

 2019 آوریل 29: 3 شماره ،1984 فوریه 2 شده در منتشر NIOSH 7400متد

 :است زير موارد شامل روش اين ۳ موضوع

 برای میکرومتر ۱5/۰ شده، اين مقدار منتشر تحقیقات اساس بر. آزبست الیاف تشخیص برای عرض محدوديت حداقل برای تر دقیق مقادير. ۱
[. ۱۰] هستند دستیابی قابل مقادير اين که کند می تأيید کاربر اخیر بررسی[. 7،8] است آمفیبول آزبست برای میکرومتر ۰5/۰ و کريزوتیل

 نیستند آموزش بدون میکرومتر 2/۰ و میکرومتر ۰.۱5 بین نازک تر کريزوتیل الیاف قادر به ديدن کاربران میکروسکوپ همه حال، اين با

 .شود نمی قائل تمايز آزبست انواع بین PCM که باشید داشته توجه[. ۳۳-۳۴]

2 .DMF/و استون، برای جايگزين فیلتر پاکسازی روش يک عنوان به اسید استیک Euparal تری برای جايگزين پايه محیط يک عنوان به 
 که فیلتر محیط از نشده حل بقايای استیک اسید/DMF روش. شوند می استفاده پاکسازی روش هر با پايه های محیط از يک هر. استین

 کند می تولید پايدار های پايه شده، استفاده محیط مقدار به توجه بدون Euparal. گذارد نمی باقی شوند ظاهر الیاف صورت به است ممکن

 ساخته لام های تعداد با توجهیقابل تفاوت که کنندمی ارائه را فیبرهايی شمارش که اندشده داده نشان کاربر بررسی در هاجايگزين اين[. ۳]
 متیل دی از مداوم استفاده امکان بازبینی همچنین در صورت ترجیج اين[. ۴] ندارند اگزالات اتیل دی/فتالات متیل دی اصلی روش از شده

 .دهد می را اگزالات اتیل دی/فتالات

 فقط توضیحات حاضر حال در[. ۱9] است شده سردرگمی به منجر ساخت در تغییرات زيرا فاز، تغییر آزمايش اسلايدهای عمومی توصیف. ۳
 فاز تغییر که طوری به باشند، نامرئی های وتوده های مشاهده قابل کاملاً های توده های وجود بر مبنی گواهی دارای که دارد نیاز لام هايی به

 لام های. کند تجسم آن  گواهی با مطابق را لام يک بتواند کاربر میکروسکوپ که رود می انتظار. مساوی در نظر گرفته می شوند نیاز مورد

 نسخه از آنها در که اسلايدهايی شمارش با که می دهند به نحوی ارائه را فیبرها که شمارش اند شده داده نشان کاربر بررسی يک در جديدتر

 [.۱۰] ندارند توجهی قابل تفاوت است، شده استفاده کالیبراسیون برای فاز تغییر آزمايش لام اصلی

 درون و بین دقت از مستندی عنوان به و اضافی، غیراجباری کیفیت تضمین ضمیمه يک عنوان به جابجايی استاندارد آزمايش قابل لام های. ۴

 آموزش از پس را تحلیلگر عملکرد میانگین افزايش کاربر بررسی چندين. شمارش هایمیدان  انتخاب در مشارکت بدون کاربر میکروسکوپی

 [.۳۴-۳۳] اند داده نشان لام ها اين در مورد

 طبق را يافته گسترش قطعیت عدم تا دهد می اجازه کاربران به راهنما اين. يافته گسترش قطعیت عدم بودجه محاسبه مورد در راهنمايی. 5

 [.۳5] کنند تعیین المللی بین استانداردهای

 .ضمائم مجدد گذاری شماره. 6

 آزمایشگاهیپذیری بینمقایسه

 نساجی معدن کاری، آسیاب، آزبست، سیمان صنايع از شده آماده از لام های استفاده با آزمايشگاه ۱6 شامل المللی بین مشترک مطالعه يک

 :از بودند عبارت ها محدوده. بود متفاوت آزمايشگاه و نمونه نوع با( rS) نسبی استاندارد انحراف. بود[ 2۳] اصطکاکی مواد و

 کل Sr بین آزمایشگاهی Sr درون آزمایشگاهی Sr قواعد
AIA (قواعد A NIOSH)* ۱2/۰  ۴6/۰ 85/۰تا  27/۰ ۴۰/۰تا 

CRS قواعد) شده اصلاح 
NIOSH B)* 

 25/۰ ۳5/۰تا  2۰/۰ 29/۰تا  ۱۱/۰

 ذرات به متصل الیاف و شوند می شمارش دارند میکرومتر ۳ از کمتر قطر که الیافی فقط ،(آزبست المللی بین انجمن) AIA قواعد طبق*
 .هستند AIA قواعد در غیر اين حالت مشابه NIOSH A قواعد. شوند نمی شمارش میکرومتر ۳ از بزرگتر

 بین rS و 25/۰ تا ۱7/۰ محدوده در آزمايشگاهی درون rS شد، انجام آزبست میدانی هاینمونه از استفاده با که NIOSH مطالعه يک

 [.2۴،۳6-2۱،2۳] دارد مطابقت اخیر مطالعات ساير با خوبی مطالعه به اين[. 2۰] داد نشان را  ۴5/۰ آزمايشگاهی

 که بزنیم تخمین که است اين پايايی معیارهای از يکی. ندارد وجود روش اين کلی دقت ارزيابی برای مستقلی وسیله هیچ حاضر حال در
 اين توانمی چگونه که دهدمی نشان زير بحث. دارد مطابقت آزمايشگاه زيادی تعداد شمارش میانگین مجزا با نمونه يک شمارش چگونه
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 دقت با روش اين نتايج چگونه که دهدمی نشان همچنین و داد، انجام آزمايشگاهی بین تغییرپذيری هایگیریاندازه اساس بر را تخمین

 برآوردهای زير بحث: تبصره) است اندازه گیری شده مرتبط آزمايشگاهی بین و درون rS با به لحاظ تئوری و يابیدست قابل تئوری شمارش

 دارند، مناسب بارگذاری که هايی نمونه اندازه به سبک بارگذاری با های نمونه که داد نشان با آن توان نمی و شود نمی شامل را سوگیری
 .هستند دقیق

 شمارش الیاف ،N تعداد، به که است rS بیانگر يک فیلتر سطج روی( پواسون) تصادفی طور به شده توزيع الیاف شمارش فرآيند تئوری، نظر از

 : دارد بستگی شده

 
 اعداد اين از بیشتر مطالعات از تعدادی در شده يافت واقعی rS. است ۳2/۰ شده شمارش فیبر ۱۰ برای و ۱/۰ فیبر ۱۰۰ برای rS بنابراين،

 [.۱5،25،۳۰،۳6] است نظری

کاربر  ده روی بر ای مطالعه درOgden  [2۴ ].شود می ناشی ذهنی آزمايشگاهی بین های تفاوت از عمدتاً تغییرپذيری از اضافی مؤلفه يک

 زير عبارت با را کلی rS و است 2/۰ تقريباً آزمايشگاهی درون rS ذهنی مولفه اين که مداوم دريافت نمونه تبادل برنامه يک در میکروسکوپ
 :زد تخمین

 
Ogden ها  میانگین با رابطه در فردی آزمايشگاهی درون های شمارش درصدی 9۰ اطمینان فاصله که دريافتrS 2 + وrS ۱.5- در. است 

 مولفه نیستند، فشرده کیفیت تضمین هایبرنامه درگیر که هايیآزمايشگاه برای. بود کیفیت کنترل نمونه يک نمونه، ده هر از برنامه، اين

 .باشد بیشتر تواندتغییرپذيری می ذهنی
 يک دارای هم تغییرپذيری که دريافت همچنین( AIA) آزبست اطلاعات انجمن آزمايشگاه، ۴6 در میدانی نمونه نتايج روی بر مطالعه يک در

 اساس بر همان) rS از ذهنی آزمايشگاهی مولفه بین يک نتايج اين[. ۱8] دارد بستگی فیبر شمارش به که مولفه است يک هم و ثابت مولفه

 2۴ از ای مجموعه آنالیز با آزمايشگاه ۱2 برای مشابهی مقدار. داد دست به ۴5/۰ حدود میدانی های نمونه برای( ذکر می کرد Ogden که

 آزمايشگاه 8۰ برای که است( ۱98۴-85 هایسال برای ۴2/۰ تا ۰.25) rS  محدوده از بالاتر کمی مقدار اين[. ۳6] آمد دست به میدانی نمونه
 [.25] شودمی يافت آزمايشگاه در شده تولید هاینمونه برای NIOSH PAT برنامه در مرجع

 تحت آنالیز مورد هاینمونه نوع و آزمايشگاه شمارش واقعی عملکرد مانند معین، آزمايشگاه يک برای را آزمايشگاهی درون rS عوامل از تعدادی

 مولفه مقدار میدانی، های نمونه از استفاده با آزمايشگاهی بین کیفیت تضمین برنامه يک مانند ديگر، اطلاعات غیاب در. دهندمی قرار تأثیر
 عملکرد بهبود برای آزمايشگاهی بین کیفیت تضمین برنامه يک آزمايشگاه هر که شود می توصیه. شود می انتخاب ۴5/۰ تغییرپذيری ذهنی

 .کند ايجاد آزمايشگاهی درون rS کاهش نتیجه در و خود

 که است مفیدتر ها آزمايشگاه برای حال، اين با. باشد شده تعیین جمعیت میانگین که شود می اعمال زمانی بالا نسبی استاندارد انحراف

 [.2۴] بزنند تخمین آزمايشگاهی درون و آزمايشگاهی بین نتايج برای شمارش توزيع برای را درصدی 9۰ اطمینان

 مواقع  در درصد 9۰ در آزمايشگاهی بین شمارش میانگین که دهد می نشان ۱ شکل کند، ايجاد فیبر 2۴ تعداد ای نمونه اگر مثال، عنوان به

. کرد اعمال نیز هوا غلظت روی مستقیماً توان می را درصدها اين. گیرد می قرار مقدار اين پايین تر از درصد 52 و بالاتر درصد 227 محدوده

 سیسی بر فیبر ۰2/۰ شده گیری اندازه غلظت دهد، می نشان را لیتری 5۰۰ حجم( شده شمارش فیبر 2۴) نمونه اين اگر مثال، عنوان به
 گروهی توسط نمونه همین اگر(. مربع متر میلی ۰۰785/۰ شمارش میدان مساحت متری، میلی 25 فیلتر میدان، ۱۰۰ شمارش فرض با) است

 هر در بايد ها محدوديت اين. گیرد می قرار سیسی/فیبر ۰8/۰ و ۰۱/۰ بین میانگین درصد 9۰ احتمال به شود، شمارش ها آزمايشگاه از

 .شود گزارش ها آزمايشگاه بین نتايج مقايسه

 آزمايشگاه از تصادفی گروه يک برای تخمینی عنوان به ۱ شکل استخراج برای استفاده مورد ۴5/۰ آزمايشگاهی بین rS که باشید داشته توجه

 است، کوچکتر آنها آزمايشگاهی بین rS که دهند نشان بتوانند کیفیت تضمین گروه يک به متعلق آزمايشگاه چندين اگر. شود می استفاده ها
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استفاده  اطلاعاتی مورد چنین غیاب در ۴5/۰ شده زده تخمین آزمايشگاهی بین rS حال، اين با. است تر صحیج کوچکتر rS از استفاده آنگاه

سیمان  مانند ها نمونه از خاصی انواع برای تواند می آزمايشگاهی بین rS که است شده مشخص که باشید داشته توجه همچنین. قرار می گیرد

 [.2۳] باشد بیشتر آزبست

 بخواهد کسی اگر مثال، برای. شود می استفاده نظارتی استانداردهای با مقايسه برای آزبست آنالیز از شده زده هوابرد تخمین غلظت معمولاً

 نشان ۱ شکل دهد، را نشان است شده شمارش آن روی فیبر ۱۰۰ که مجزا نمونه يک از استفاده با را سیسی/فیبر ۰.5 استاندارد با تطابق

 فیبر غلظت اگر که دهد می نشان اين. باشد شده گیری اندازه هوای غلظت از بیشتر درصد 2۱۳ بايد سییس/فیبر ۰.5 استاندارد که دهد می
 آزمايشگاه که) ها آزمايشگاه از گروهی توسط فیبر شمارش میانگین کنید، گیری اندازه را( شده شمارش فیبر ۱۰۰) سی سی بر فیبر ۱6/۰

 . ۱6+ ۱۳/2×  ۰.۱6 =5/۰يعنی  سی باشد،سی/  الیاف 5/۰ از کمتر که دارد احتمال درصد 95( باشد آنها از يکی است ممکن انطباق

 يک بنابراين،. باشد کم شده شمارش فیبرهای تعداد اينکه مگر نیست مهم چندان تغییرپذيری پواسون مولفه که دريافت توان می ۱ شکل از

 فیبر ۱۰۰ شمارش برای میانگین پايین و بالا اطمینان مقادير عنوان به  -درصد ۴9 و +درصد 2۱۳ از سادگی به که است اين بیشتر تقريب
 .کنید استفاده

 
 فیبر شمارش آزمايشگاهی بین دقت. ۱ شکل

 :شوند می تعريف زير معادلات با ۱ شکل های منحنی

 

 
 و
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 فیبر ۱۰۰ تقريباً که است کل در زمانی آزمايشگاهی بین rS به نزديک که ذهنی، آزمايشگاهی بین نسبی استاندارد انحراف=  rS آن در که

 95 اطمینان پايین تر از حد=  LCL و ،درصد 95 بالای اطمینان حد=  UCL نمونه، در شده شمارش الیاف کل=  X شود، می شمارش

 .درصد

 .دهد می نشان را محدوده کل از درصد 9۰ ،حد دو اين بین محدوده: توجه

 .کرد استفاده مجزا آزمايشگاه يک در يافته گسترش قطعیت عدم تعیین برای مشابه رويکرد يک از توان می همچنین

 :فرمول ذيل

 
 ذيل: توزيع پس باشد، قرائت يک در شدهگرفته هایشمارش تعداد n اگر که دهدمی نشان

 
 بسیاری های قرائت از واقع، در. هستند N از مستقل واريانس و میانگین زيرا دارد، بستگی N به ضعیفی مقدار به اما است، ناشناخته اگرچه

 [:2۴] شد تعیین صورت اين به اطمینان فواصل کاربران میکروسکوپ، بین در میانگین با برابر N با میکروسکوپ، از کاربران تعدادی توسط

 
 اندازه به توجه با گیرد، می بر در را N اجماع میانگین که اطمینانی حدود ،n حسب بر N برای افراطی حد دو در دوم درجه معادله دو حل با

 :آيد می دست به راحتی به n مجزای های گیری

 
 :توسط روابط ذيل بدست می آيند UCL و LCL آن در که ،(اطمینان حد درصد 95)

 

 
 و

 
 

 .است يافته افزايش درصد 95 به درصد 9۰ از اطمینان سطج ها فرمول اين در: توجه

 مختلف فیبرهای شمارش برای پواسون و محاسبه شده کاربر میکروسکوپ ذهنی مؤلفه دو هر برای که اطمینان هایمحدوديت معادلات، اين از

 ممکن کاربر میکروسکوپ بین و تغییرپذيری درون باشد، ضعیف کیفیت کنترل اگر. شوندمی محاسبه Sr = 0.2 در نظرگرفتن با( ۱ جدول)

 .باشد بیشتر است

 مجزا شمارش يک در الیاف( n) مختلف تعداد برای اجماع میانگین با يکسان در نظر گرفتن کاربر میکروسکوپ درون درصد 95 اطمینان فاصله( Sr=0.2. )۱ جدول

 الیاف برای( n) عدد
 پایین اطمینان حد

(LCL) 

 اطمینان بالای حد

(UCL) 

 یافته گسترش قطعیت عدم

)%( 

5 6/۱ ۱۳ (-68;160) 

7 6/2 ۱6 (-63;129) 

۱۰ 2/۴ 2۱ (-58;110) 
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2۰ ۱۰ ۳7 (-50;85) 

5۰ 29 85 (-42;70) 

۱۰۰ 62 ۱6۳ (-38;63) 

2۰۰ ۱27 ۳۱9 (-36;60) 

 نشان داده شده است. n به نسبت بیان شده و n حول نامتقارن گسترش يافته قطعیت عدم عنوان به اطمینان بیان شده همچنین فاصله: توجه

 شمارش خطاهای استثنای به قطعیت عدم بودجه

 چنین[. ۳5] کنند ايجاد آزبست غلظت شده گیری اندازه مقادير در تصادفی تغییرات توانند می شمارش خطاهای از غیر به مختلف عوامل

 .اند شده مشخص 2 جدول در عواملی
 شمارش بدون متغیر برای قطعیت عدم بودجه از مثالی. 2 جدول

 مجذور عدم قطعیت عدم قطعیت برآورد شده متغیر

 ۰۰۰8/۰ ۰۳/۰ برداری نمونه دبی

 ۰۰۰۴/۰ ۰2/۰ برداری نمونه زمان

 ۰۰۰۱/۰ ۰۱/۰ اصلی صفحه ریزسنج

 ۰۰۰۱/۰ ۰۱/۰ کالیبراسون ساب مستر

 ۰۰۰۴/۰ ۰2/۰ کالیبراسیون گراتیکول

 ۰۰25/۰ ۰5/۰ ناحیه فیلتر در معرض

 ۰۰۴۳/۰ - مجموع مجذورات

ریشه دوم مجموع مجذورات = عدم 

 قطعیت کلی
- ۰66/۰ 

 یافته گسترش قطعیت عدم

 (k = 2پوشش  ضریب)
 ۱۳%يا   ۱۳/۰ -

 

 به نسبت درصد ۱۳ که آنجايی از بنابراين،. کند می کمک يافته گسترش قطعیت عدم چهارم به يک صورت به 2 جدول در قطعیت عدم

 مقايسه در ها قطعیت عدم کل در شمارش بدون خطاهای سهم که بگیريم نتیجه که باشد منطقی است ممکن است، کوچک ۱ جدول مقادير
 .نیست دار معنی ذهنی و پواسون خطاهای با

 .شوند کنترل مداوم طور به که هستند پوشی چشم قابل صورتی در تنها شمارش بدون خطاهای: ۱ توجه

 بیشتر يا میدان 2۰ شمارش. زد تخمین توان نمی را آن بزرگی که شود می فاحشی خطاهای به منجر فیلتر روی غبار ناهمگن رسوب: 2 توجه

 .کند نمی سوگیرانه را نتیجه بودن تصادفی از جزئی واگرايی که کند می تضمین
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 [7-60-14808] فیبری شیشه

 

 گراتیکول کالیبراسیون: A ضمیمه

 دست به تصوير صفحه در میکرومتر ۱۰۰ قطر به( D) شمارش ناحیه يک تا شود انجام بايد زير کالیبراسیون تیکول،اگر هر تنظیم از قبل

 .شود مشخص گرتیکول سفارش هنگام بايد ديسک قطر و ای دايره شمارش بر حسب میلی متر، ناحیه ،cd قطر،. آيد

 .باشند شفاف و واضج گراتیکول خطوط تا کنید فوکوس و دهید قرار چشمی داخل را موجود گراتیکول هر .۱

 .بماند ثابت بزرگنمايی تا کنید تنظیم مجددا را دوچشمی سر تنظیم امکان صورت در و کنید تنظیم را مناسب مردمک بین فاصله .2

 .کنید نصب را ۴5x تا ۴۰xفازی لنز شیئی .۳

 .کنید متمرکز مدرج خطوط روی را میکروسکوپ و دهید قرار میکروسکوپ جسم صفحه  روی را ای مرحله ريزسنج يک .۴

 .کنید گیری اندازه ريزسنج صفحه از استفاده با را ، بر حسب میلی متر،oL گراتیکول، شده بزرگ شبکه طول .5

 استفاده با توان می را اين. بگیريد اندازه را حسب میلی متر،، بر aL آن، واقعی شبکه طول و کرده خارج میکروسکوپ از را گراتیکول .6

 .داد انجام نحو بهترين به درجه بندی جزئی  به مجهز صفحه يک از

 : کنید محاسبه بکت والتون گرتیکول برای را ، بر حسب میلی متر،cd دايره، قطر .7

 
 .متر میلی cd =۰2/۴  پس میکرومتر، D =۱۰۰  و متر، میلیaL=  ۴.5  ،میکرومتر oL=۱۱2   اگر: مثال

 سازنده از گراتیکول دريافت از پس ريزسنج صفحه يک با را( میکرومتر 2 ± میکرومتر ۱۰۰ قبول قابل محدوده) D میدان، قطر .8

 (.میلی متر مربع می باشد ۰۰8۱7/۰ تا میلی متر مربع ۰.۰۰75۴ قبول قابل محدوده) کنید تعیین را میدان مساحت .کنید بررسی
 غیر) جابجایی قابل ای شبکه های روکش از استفاده با الیاف شمارش و گیری اندازه مشاهده، برای کاربر میکروسکوپ توانایی تعیین: B ضمیمه

 (اجباری

 طرح از آمده دست به آموزيت يا کريزوتیل مهارت تست فیلترهای از که هستند دسترس در تجاری صورت به مرجع لام های .۱

 ساخته LLC [37] آمريکا، صنعتی بهداشت انجمن مهارت تحلیلی تست از( IHPAT) صنعتی بهداشت مهارت تحلیلی آزمايش
 شده پوشانده جابجايی قابل توری لام پوششی يک با و است شده دائمی پايه گذاری Euparal محیط يک با اسلايد هر. اند شده

 و شماره هويت،. است شده مشخص دهانه هر رسم در آنها مکان و شده مشخص شبکه دهانه هر در مشاهده قابل الیاف. است

 از درصد ۳ حدود در آزمايیراستی اين دقت که است شده داده نشان. است شده تايید دوم میکروسکوپ توسط فیبر هر موقعیت

 به روش اين در ها لام گونه اين[. ۳8] است هم با و جداگانه طور به متعدد، کاربران میکروسکوپ توسط شدهتعیین اجماع مقادير
 الیاف شمارش کیفیت ارزيابی و بهبود برای مختلفی های روش به و شوند می نامیده استاندارد جابجايی قابل تست لام های عنوان

 .شوند می استفاده

 هایلام از استفاده با میدانی يا PAT هاینمونه از آزمايشگاه در را استاندارد جابجايی قابل آزمايشی لام های توانمی همچنین: توجه .2
 پايه گذاری لام ياروش  فیلتر پاکسازی از توانمی کاغذهای پوششی اين با. ساخت موجود تجاری جابجايی قابل ایشبکه پوششی

 در الیاف. کندمی ارائه مدتطولانی پايداری با را لام ها که است داده نشان Euparal اسید استیک/DMF روش اما کرد، استفاده

 .شوند می تايید و گذاری علامت شناسايی، بالا شرح به کاربر میکروسکوپ دو حداقل توسط شبکه هر

 مطلق اختلاف تعداد از را امتیاز يک. دهید ارجاع همراه لام توضیحات به را شمارش و بشماريد شده تعیین میدان  هر در را فیبرها .۳
 :کنید محاسبه است، شده داده نشان زير در که میدان، همانطور هر در شده تأيید و شده گزارش فیبرهای بین

 
 کريزوتیل الیاف حاوی لام برای را 5۰ از بیش و آموزيت الیاف حاوی لام برای را 7۰ از بیش مغايرت امتیاز بايد کاربران میکروسکوپ .۴

 امتیازدهی معیارهای اين. آورند بدست( کريزوتیل میدانی های نمونه از شده تهیه لام برای 7۰ از بیش يا) AIHA IHPAT طرح از



162 
 

 از نیامد، دست به امتیازات اين اگر. اند آمده دست به مهارت آزمون های برنامه و ای دوره مطالعات در که است نتايجی اساس بر

 سعی سپس و کند بررسی علت تعیین برای را لام توضیحات تا کند کار کاربر میکروسکوپ با که رود می انتظار کیفیت تضمین افسر

 .کند اصلاح را وضعیت مجدد، آموزش يا میکروسکوپ توسط کاربر میکروسکوپ تنظیم تکرار با کند

 مثبت اختلافات[. ۳7] است مرتبط شمارش خطاهای مجموع با خطی صورت به مطلق اختلافات تعداد که است شده داده نشان: توجه

( کريزوتیل ويژه به) الیاف بر نظارت دلیل به عمدتاً منفی اختلافات. است( ها آمفیبول ويژه به) اضافی الیاف اندازه دلیل به عمدتاً

 و هستند تشخیص حد به نزديک باريک عرض با الیاف زيادی تعداد حاوی AIHA IHPAT برنامه از کريزوتايل فیلترهای. است
 نمرات بايدکسب کاربران میکروسکوپ برای تئوری، در. دهند می ارائه تمرکز و بینايی دقت از قوی بسیار آزمايش يک بنابراين

 اطمینان برای 5۰ بالای اختلاف نمره اما باشد، ممکن PAT کريزوتايل های نمونه از شده ساخته لام های از استفاده با بالا اختلاف

 .است کافی می باشد، میدانی معمول های نمونه تر گسترده الیاف اکثر ديدن به قادر کاربر میکروسکوپ اينکه از

 برای آزمايشگاه دقت مستندسازی برای تواندمی استاندارد جابجايی قابل آزمايشی هایلام از آمدهدستبه فیبر مکرر هایشمارش .5
 دقت مورد استفاده قرار گیرند، خاص میدان های از مکرر هایشمارش اگر. شود استفاده ۱۳ مرحله هر در کاربر میکروسکوپ، هر

 .داشت نخواهد وجود شمارش برای میدانی مناطق انتخاب از سهمی زيرا يابدمی بهبود حاصل کاربر میکروسکوپ بین و درون

 شمارش قواعد مقایسه: C ضمیمه

 ۳:۱ نسبت با G22 نوع گرتیکول يک اين. دهد می نشان شود می ديده میکروسکوپ طريق از که را بکت والتون گرتیکول يک 2 شکل

 شکل در شده گذاری برچسب اشیاء مورد در که همانطور قواعد. دهد می ارائه قواعد شمارش اين برای را ای بهینه کمک که است

 .گرفت خواهند قرار بحث مورد شوند، می اعمال

 
 

 :مورد اشاره قرار می گیرند "A" قواعد عنوان به اوقات گاهی قواعد اين
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 بحث شمارش شیء

 واقع در نوری مشاهده قابل آزبست الیاف فیبر ۱ ۱

 به اگر. هستند نازک فیبرهای از هايی دسته
 دسته يک از فیبرهای ريز که رسد می نظر

 منفرد فیبر يک عنوان به شی هستند،

 داشته توجه حال، اين با. شود شمارش می
 و طول معیارهای که اشیايی تمام که باشید

 نظر به اينکه از اعم دارند، را ظاهری نسبت

 .شوندمی شمارش نباشند، يا باشند آزبست

 نسبت و طول معیارهای دارای الیاف اگر فیبر 2 2

 طول نسبت و میکرومتر 5 < طول) ظاهری

 باشند، داشته همپوشانی( ۱ به ۳ < عرض به
دسته  يک از بخشی که رسدنمی نظر به اما

 شمارش جداگانه الیاف عنوان به باشند،

 .شوندمی

 است زيادی نسبتاً قطر دارای شی اين اگرچه فیبر ۱ ۳

 به قوانین طبق اما ،(میکرومتر ۳ از بیش)

 در. شود می گرفته نظر در فیبر يک عنوان
 فیبر قطر برای حد بالايی هیچ شمارش قواعد

 عرض که باشید داشته توجه. ندارد وجود

 اندازه شی فشرده بخش ترين وسیع در فیبر
 .شود می گیری

 بدنه از است ممکن بلند ريز فیبرهای اگرچه فیبر ۱ ۴

 که برسد نظر به اگر اما بیايند، بیرون فیبر
 فیبرها اين اند، بوده دسته از بخشی اصل در

 .شوند می گرفته نظر در فیبر از بخشی

 شمارش باشد، میکرومتر 5 ≥ شی طول اگر شمارش نکنید 5

 شود نمی

 پوشیده ذره يک توسط حدی تا که فیبری فیبر ۱ 6

 می شمارش فیبر يک عنوان به باشد شده

ناشی  ذره يک از که فیبر انتهای اگر. شود

 يکسانی فیبر از که رسدنمی نظر به می شود
 نسبت و طول معیارهای آن انتهای هر و باشد

 الیاف عنوان به آنها باشد، داشته را ظاهری

 .شوندمی شمارش جداگانه

 می گراتیکول ناحیه وارد بار يک که فیبری فیبر 2/۱ 7

 .شود می محاسبه فیبر 2/۱ عنوان به شود
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 گراتیکول مرز از بار يک از بیش که الیافی شمارش نکنید 8

 .بگیريد را ناديده کنند می عبور

 را دارند قرار گرتیکول مرز از خارج که الیافی شمارش نکنید 9

 .بگیريد ناديده

 

 نمی شمارش باشد، میکرومتر 5 ≥ شیء اگر: 5 قانون. مثال عنوان به دارد، متفاوت کمی شمارش قوانین OSHA ID-160 روش: ۱ توجه
 احتمالاً جزئی هایتفاوت اين عمل، در. شود نمی شمارش باشد، میکرومتر 5 از کمتر جسم اگر: شود می صورت اين به شود،

 آزمايش نظريه اين اما گیرد، قرار تأثیر تحت هاغلظت آن بر مبتنی تصمیمات که دهندنمی تغییر حدی تا را شدهمحاسبه هایغلظت

 .است نشده

 شمارش آزبست، الیاف شمارش برای ديگر هایروش از برخی. است شده گنجانده روش اين در میکرومتر ۳ از بیشتر عرض با الیاف: 2 توجه
 ترپايین و برونشیال هوايی هایراه به زياد احتمال به الیاف اين زيرا کنند،می محدود کمتر يا میکرومتر ۳ عرض با الیافی به فقط را

 کند، می محدود را کاست به ورودی الیاف قطر حداکثر زيرا دارد مشابهی اثر کلاهک ورودی راندمان حال، اين با. کنندمی نفوذ

 اعمال عدم از ناشی سوگیری هرگونه. باشد کم فیبر کل تعداد بر اضافی ابعادی شمارش قاعده اين تأثیر رود می انتظار بنابراين
 (.شوند می ارزيابی بیشتر ها غلظت يعنی) است کارانه محافظه نیز بالايی عرض محدوده

 آزبست غیر الیاف برای جایگزین شمارش قواعد: D ضمیمه

 ارائه قواعد شامل اينها. باشد تر مناسب فیبری شیشه مانند خاص، آزبست غیر الیاف انواع گیری اندازه برای است ممکن شمارش قواعد ساير
 الیاف برای جهانی بهداشت سازمان مرجع روش ،(۱5/۰8/۱987 مورخ ،2 شماره ويرايش ،NIOSH 7400 روش از "B" قوانین) زير در شده

 غیر الیاف گیری اندازه از ها روش اين در قطر بالای حد[. ۴۰] است NIOSH فیبری شیشه روش مستند معیارهای و ،[۳9] مصنوعی معدنی

 برای که هايیگراتیکول. است متفاوت ها روش اين در ظاهری نسبت حدود که است ضروری نکته اين به توجه. کند می جلوگیری توراسیک

 (.Walton-Beckett Type G24 مثال عنوان به) هستند دسترس در اندشده طراحی قوانین اين اساس بر شمارش

OSHA يا جايگزين شمارش قواعد از استفاده «B »مصنوعی شیشه ای الیاف همه برای زير در که را (MMVF )توصیه است، شده ارائه 

 قواعد  از مجموعه کدام که دهید گزارش خاص طور به. نیست مجاز شمارش قواعد مختلف های مجموعه از ترکیبی که شود می تاکید. کندمی

 . شود می استفاده تحلیلی نتايج با شمارش
 ."B" شمارش قواعد

 .باشد میکرومتر ۳ از کمتر با قطر و میکرومتر 5 از بلندتر بايد فیبر هر. بشماريد را الیاف انتهای فقط. ۱

 .بشماريد را 5:۱ از بیشتر يا برابر عرض به طول نسبت با الیاف انتهای فقط. 2

 رعايت را در بالا 2 و ۱ قواعد فیبر اينکه بر مشروط بشماريد، انتها يک عنوان به گیرد می قرار گراتیکول ناحیه در که را فیبری انتهای هر. ۳
 اضافه تعداد به را تقسیم شده انتهای لزوم، صورت در کند،می برآورده را در بالا 2 و ۱ قواعد معیارهای نیز شدهتقسیم فیبر بخش اگر. کند

 .کنید

 را در بالا 2 و ۱ قواعد که آزاد ديگر، انتهاهای مرئی ذره اندازه به توجه بدون است، متصل ديگری ذره به فیبر رسدمی نظر به که وقتی. ۴
 ديگری ذره توسط که را فیبری انتهای باشد، میکرومتر ۳ از کمتر پوشانده را فیبر انتهای که ای ذره قطر اگر. بشماريد کنند رامی رعايت

 .بشماريد است، شده پوشیده

 2 و ۱ قواعد با بخش هر اينکه بر مشروط بشماريد،( الیاف 5) انتها ۱۰ حداکثر تا را بزرگ های دسته و ها توده از ناشی الیاف آزاد انتهای. 5

 .باشد داشته مطابقت بالا

 گرفتن نظر در بدون. بشماريد را گراتیکول میدان 2۰ حداقل. حاصل شود انتهای 2۰۰ تا بشماريد را گراتیکول میدان های کافی اندازه به. 6

 .کنید توقف گراتیکول میدان ۱۰۰ در شمارش،

 .شود حاصل فیبر شمارش تا کنید تقسیم 2 بر انتهاها راشمارش کل . 7
 کمیت و تشخیص معادل حدود: E ضمیمه
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 *فیلتر روی فیبر تراکم

 (میدان 100 هر در الیاف)

 *فیلتر روی فیبر تراکم

 (میلی متر مربع/ الیاف)

 f/cc هوا، در فیبر غلظت

 (لیتری 400 هوای نمونه)

 f/cc هوا، در فیبر غلظت

 (لیتری 1000 هوای نمونه)

2۰۰ 225 25/۰ ۱۰/۰ 

۱۰۰ ۱27 ۱25/۰ ۰5/۰ 

80  LOQ ۱۰2 ۱۰/۰ ۰۴/۰ 

5۰ 6۴ ۰625/۰ ۰25/۰ 

25 ۳2 ۰۳/۰ ۰۱25/۰ 

2۰ 25 ۰25/۰ ۰۱۰/۰ 

۱۰ 7/۱2 ۰۱25/۰ ۰۰5/۰ 

8 2/۱۰ ۰۱۰/۰ ۰۰۴/۰ 

5/5 LOD 7 ۰۰675/۰ ۰۰27/۰ 
 ۰.۰۰785=  میدان مساحت و مربع متر میلی ۳85 فیلتر آوری جمع موثر منطقه( الیاف از غیر به کوچک ذرات) تمیز نسبتاً فیلترهای برای*

 .گیرد می نظر در را مربع متر میلی

 [17] هوا در آزبست الیاف P&CAM 239 : F ضمیمه

 P&CAM 239 :روش شماره آزبست الیاف :آنالیت

 سانتی متر مکعب/الیاف 6۰-۰.۱ :محدوده هوا :ماتریس

 ۳8/۰ تا 2۴/۰ : (TCVدقت ) میکروسکوپی شمارش فیلتر، آوری جمع :روش

 (عملیاتی) D :بندی طبقه ۳۰/۳/77 :صدور تاریخ

 

 روش قاعده کلی. 1

 ارزيابی در را سلولزی استر غشايی فیلترهای روی آزبست الیاف شمارش و پايه گذاری آوری،جمع هایروش و تجهیزات روش اين. 1.۱

. است هوا در آزبست با الیاف کارکنان مواجهه شاخص تعیین روش اين هدف. کندمی توصیف هوا در آزبست الیاف فردی هاینمونه

 .مورد استفاده قرار گیرد پايش میدانی برای تواند می اما است، شخصی پايش تکنیک يک اول درجه در روش اين

 از فیلتر. شود می آوری جمع باتری دارای فردی برداری نمونه پمپ يک از استفاده با غشايی فیلتر میان از هوا کشیدن با نمونه. 2.۱

 بزرگنمايی با فازی کنتراست میکروسکوپ از استفاده با الیاف. شود می تبديل همگن نوری شفاف ژل يک به مات جامد غشای يک
 .شوند می شمارش و سايزبندی برابر ۴۰۰-۴5۰

 ۳ قطر به طول نسبت و میکرومتر 5 از بیشتر فیزيکی ابعاد دارای که شود می گفته ذراتی به شمارش نظر از آزبست الیاف تعاريف.. ۳.۱

 فیبری آنتوفیلیت فیبری، ترمولیت کروسیدولیت، ،(آموزيت) گرونريت-کومینگتونیت کريزوتايل، شامل آزبست. باشد بیشتر يا ۱ به
 .است فیبری اکتینولیت و

 يک توسط که آموزشی دوره يک در فرد شمارنده باشد که يک حداقل بايد دارد روش اين از استفاده در سعی که آزمايشگاهی هر. ۴.۱

 هایدستورالعمل از استفاده با تنها آموزش نديده، و کارتازه هایشمارنده. کند شرکت شود می برگزار ماهر و مجرب آزمايشگاه

 تفاوت. آورند دست به را ماهر و مجرب هایشمارنده توسط شدهانجام هایشمارش از نیمی تعداد راحتی به توانندمی شده، منتشر
( 2 و ها شمارنده بین در مشاهده توانايی و تکنیک در تفاوت( ۱: باشد زير موارد از ناشی تواند می ها آزمايشگاه بین بزرگ های

 :می گردد توصیه زير های روش. 2.6 بخش اساسی مشخصات با مطابق های میکروسکوپ بین توجه قابل اما کوچک، های تفاوت

 "آزبست شمارش کارگاه" يک برای يکبار ماه سه هر حداقل بايد دهند می انجام را آزبست شمارش که کاربران میکروسکوپی همه. ۱.۴.۱
 .بیايند هم گرد

 .شود مقايسه هم با نتايج و کند شمارش را لام ها يکسانی از سری بايد کاربر میکروسکوپ هر. 2.۴.۱
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 .شود رفع مختلف های شمارنده توسط میدان ها هم کنار شمارش با بايد ها شمارنده بین تفاوت های. ۳.۴.۱

نسبت به پیگیری وظايف  به بايد شود که داده های خارج از محدوده بدست می آورند، می ثابت جلسه چندين طی در که افرادی. ۴.۴.۱

 .ترغیب شوند خود مربوطه هایآزمايشگاه در ديگر

 حساسیت و محدوده. 2

. است هوابرد زمینهپس ذرات و میکروسکوپ شمارش میدان مساحت نمونه، حجم از تابعی اول درجه در استفاده قابل محدوده. ۱.2

 شکل) مربع مترمیلی ۰۰۳/۰ میکروسکوپ شمارش میدان مساحت برای. است گرفته قرار بحث مورد ۳.۱.8 در متغیرها اين تأثیر
 8 نمونه) مکعب مترسانتی بر فیبر ۰.۴ محدوده در بهینه الیاف تراکم های در دقیقه،لیتر  7/۱ پمپ جريان نرخ و( ببینید را ۱

 مربع متر میلی ۰۰6/۰ میدان مساحت برای. ايجاد می شود (ای دقیقه ۱5 نمونه) مکعب مترسانتی در فیبر 6۰ حدود تا( ساعته

 حدود تا( ساعته 8 نمونه) فیبربر سانتی متر مکعب 2/۰ بهینه محدوده لیتر در دقیقه، 7/۱ پمپ جريان سرعت و( را ببینید 2 شکل)

 معکوس نسبت پمپ میزان دبی با بهینه تشخیص حدود مورد، هر در. است( ای دقیقه ۱5 نمونه) فیبر بر سانتی متر مکعب ۳۰
 افزايش تر پايین های دبیمیزان  از استفاده يا دقیقه ۱5 از کمتر نمونه های زمان از استفاده با توان می را بالا تشخیص حد. دارد

 فیلتر سطج الیاف تراکم های. داد افزايش دقیقه در لیتر 5/2 حدود تا میزان دبی افزايش با توان می را پايین تشخیص حد. داد

 برای دقت کاهش به منجر اما هستند، کافی همچنان( شمارش میدان هر در فیبر ۰/۱ تا 5/۰ حدود از کمتر) مطلوب حد از کمتر
 سازی کمی برای که میدان ۱۰۰ در فیبر کل شمارش حداقل(. کنید مراجعه ۴ بخش به تغییرات، ضريب افزايش) شد خواهد روش

 فیبر بر سانتی متر مکعب ۱/۰ اطمینان قابل کمیت پايین حد بنابراين،. است فیبر ۱۰ شود، می گرفته نظر در کافی اطمینان قابل

 مساحت برای. شود می توصیه دقیقه در لیتر 5/2 حدود میزان دبی اندازه، اين برای. است( فیبر بر سانتی متر مکعب ۱۰۰۰۰۰)
 مربع، متر میلی ۰۰6/۰ میدان مساحت برای. بود خواهد ساعت 2 حدود برداری نمونه زمان حداقل مربع، متر میلی ۰۰۳/۰ میدان

 .بود خواهد ساعت ۱ حدود برداری نمونه زمان حداقل

 .می گیرد نظر را در میکرومتر 5 از بیشتر طول و بیشتر يا ۱ به ۳ قطر به طول نسبت با الیافی فقط روش اين. 2.2

 تداخلات. 3

 غیاب در میکرومتر، 5 از بیشتر طول و بیشتر يا ۱ به ۳ قطر به طول نسبت با ذرات تمام است، آزبست حاوی که اتمسفری در

 .شمارش شوند الیاف عنوان به و شوند گرفته نظر در آزبست الیاف عنوان به بايد ديگر، اطلاعات

 صحت و دقت. 4

اين . کند می بررسی را آزبست شمارش و برداری نمونه روش در اختلاف منابع که است شده منتشر مقاله تعدادی گذشته، دهه در. 4.1

 : از عبارتند مقالات
Lynch et al. (11.1), Weidner and Ayer (11.2), Conway and Holland (11.3), Leidel and Busch (11.4),Beckett and 

Attfield (11.5), and Rajhans and Bragg (11.6) 

 .گرفت خواهند قرار بحث مورد غشايی فیلتر ارزيابی مراحل در اختلاف منابع

 چپ از) فیلتر محل و کارگر بدن به فیلتر نزديکی پمپ، میزان دبی در اختلافات شامل اينها .برداری نمونه فرآيند در اختلاف منابع. ۴.2

 .است کارگر تنفس ناحیه در( راست به

 در درصد 95 اطمینان حدود که طوری به شود کالیبره کافی دقت با فردی برداری نمونه پمپ که است آن مستلزم 9.۱ بخش. ۴.2.۱

 CV دلیل به CV اين حال، اين با. است درصد 5 حدود در( CV) تغییرات ضريب میزان معادل اين. باشد ± ۱۰ میزان دبی

 .دارد کل روش CV در ناچیزی سهم شمارش، روش بزرگ نسبتاً

۴.2.2 . Conway و Holland (۱۱.۳ )ای زاويه های بخش به توجه با) کاربر روی بر فیلتر کاست گرفتن قرار که رسیدند نتیجه اين به 

 .نیست فیلترها روی فیبر توزيع تعیین در مهمی عامل( کاربر به آنها نزديکی و فیلتر

۴.2.۳ .Weidner  و Ayer  (۱۱.2) يا تنفسی ناحیه چپ يا راست سمت در شدهآوریجمع هاینمونه بین که رسیدند نتیجه اين به 
 تفاوت مکعب، مترسانتی بر فیبر 2.5 از کمتر هایغلظت با هايینمونه برای ويژهبه هم، کنار در شدهآوریجمع هاینمونه بین

 .ندارد وجود محسوسی

 شمارش روش در اختلاف منابع. 4.3
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 سال 2۰ در صنعتی بهداشت متون. دارد وجود( گوه درون تغییرپذيری) فیلتر گوه يک روی بر فیبر توزيع در تصادفی تغییرات. ۴.۳.۱

 کافی اندازه به فیلتر سطج روی آزبست الیاف يا معدنی غبار و گرد توزيع آيا اينکه مورد در را توجهی قابل های بحث گذشته

 بسیار تطابقBusch (۱۱.۴ ) و  Leidel. است بوده شاهد خیر، يا شود می توصیف پواسون توزيع احتمال چگالی تابع توسط
. کردند پیدا پواسون شده توزيع واقعی های شمارش فرض از شده محاسبه نظری واريانس و تجربی خطای واريانس بین خوبی

 الیاف انباشتگی و ندارد وجود فیلتر يک گوه برای شمارش میدان های بین حدی از اختلاف بیش که رسیدند نتیجه اين به آنها

 .نداد رخ( تصادفی غیر بهم آمیختگی)

 کل سطج در الیاف تصادفی غیر يا تصادفی توزيع دلیل به( ای گوه بین تغییرپذيری) فیلتر کل سطج در الیاف توزيع در تغییراتی. ۴.۳.2

 شمارش به نیازی شمارش روش. شود می گرفته اشتباه ای گوه درون اختلافات با راحتی به اختلاف نوع اين. دارد وجود فیلتر

 داشته وجود توجهیقابل هایتفاوت مختلف هایگوه برای شمارش ها میانگین بین است ممکن. ندارد فیلتر از بخش چندين

 به اينها از يک هر اگر. باشد پواسون توزيع اختلافات از بیشتر است ممکن فیلتر کل سطج برای فیبر توزيع تغییرات يا باشد،
 اختلافات توسط دقت حداقل. کرد استفاده شمارش روش دقت حداقل تخمین برای تجربی تغییرات از بايد دهد، رخ تجربی صورت

 .شود می کنترل فیلتر کل سطج در فیبر توزيع

 Conway و Holhind  (۱۱.۳ )فیبر شمارش توزيع و نیست يکنواخت فیلترها روی الیاف توزيع که رسیدند نتیجه اين به 
 حد تا) بودند ها بخش بین الیاف غلظت در توجهی قابل اختلافات دارای که فیلترهايی برای. است پواسون از تر پراکنده

( N) گوه بر روی شده شمارش الیاف کل تعداد استاندارد انحراف برای را زير رابطه آنها ،(فیلتر کل میانگین از 5۰-6۰٪

 .کردند توصیف

 
 :بود با برابر خواهد پواسون استاندارد انحراف. است ۱۰۰ حدود N آن در که

 
Rajhans  و  Bragg (۱۱.6 )را پواسون توزيع و کردند پیدا فیلتر های بخش بین توجهی قابل اختلاف خود، مطالعه اول سری در 

 گونه هیچ آنها مختلف، تجربی اصلاحات از استفاده با خود، مطالعه دوم سری در حال، اين با. کردند رد فیلتر کل سطج برای

 .نکردند پیدا پواسون شده توزيع فیبر شمارش های فرض رد برای دلیلی و فیلتر های بخش بین توجهی قابل تغییر
. گرفت قرار مطالعه موردBusch  (۱۱.۴ ) و  Leidel توسط ها میکروسکوپ بین تفاوت های از ناشی سیستماتیک اختلافات. ۴.۳.۳

 نکردند، پیدا میکروسکوپ چهار بین توجهی قابل تفاوت هیچ میکروسکوپ، مختلف مارک پنج از استفاده با خود مطالعه آنها در

 .بود ديگر میکروسکوپ چهار از بالاتر متوسط طور به ٪۴5 میکروسکوپ تقريباً شمارش پنجمین اما

شمارش انجام می  گهگاهی که تجربه با هایشمارنده: شود بررسی سطج سه در بايد هاشمارنده بین تفاوت از ناشی اختلافات. ۴.۳.۴
  Leidel(. آموزش نديده يا جديد) تجربهبی هایشمارنده و کنند،می شمارش معمول طوربه که تجربه با هایشمارنده دهند،

 معنی تفاوت. کرد می شمارش گهگاهی فقط آنها از يکی که دادند قرار مطالعه مورد را تجربه با شمارنده پنجBusch (۱۱.۴ )  و

 گهگاهی که پنجم میانگین نفر. بود اول شمارنده سه از کمتر %۱6 چهارمین شمارنده اما نداشت، وجود شمارنده سه بین داری
 بی شمارنده سه و تجربه با شمارنده سهHolland  (۱۱.۳ ) و  Conway. بود اول نفر سه از بالاتر درصد 27 کرد، می شمارش

 که کردند پیدا تجربه بی و تجربه با شمارنده های میانگین بین داری معنی آماری تفاوت آنها. قرار دادند مورد مطالعه را تجربه

 مهمی پارامتر فیبر شمارنده يک برای تجربه که رسیدند نتیجه اين به آنها. بود درصد ۱5 تا 5 منفی يا مثبت محدوده در معمولاً

 شمارنده پنج میانگین بین معناداری تفاوت هیچBragg  (۱۱.6 ) و  Rajhans. بگذارد تأثیر شمارنده بین اختلافات بر که نیست
 اختلافات واريانس تحلیل و تجزيه بود، شده کنترل دقت به که آنها  II سری در اما. نکردند پیدا خود مطالعه  I سری در تجربه با

 .بود درصد ۱5 تا ۱ منفی يا مثبت که داد نشان ها شمارنده بین را توجهی قابل

 اختلافات از توجهی قابل اضافی منبع و است سیستماتیک های سوگیری دلیل به زياد احتمال به ها آزمايشگاه بین اختلافات. ۴.۳.5
 .است شمارش تکنیک در تفاوت دلیل به زياد احتمال به اضافی اختلافات گونه هر. نیست تصادفی

 


