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  به نام خدا

 سازمان ملي استاندارد ايران با آشنايي

و  اسـتاندارد  مؤسسـة  مقـررات  و قـوانين  اصـلاح  قـانون  3مـادة  يـك  بند موجب به ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة
اي اسـتاندارده  نشـر  و تدوين تعيين، وظيفه كه است كشور رسمي مرجع تنها 1371 ماه بهمن مصوب ايران، صنعتي تحقيقات

  .دارد عهده به را ايران) رسمي(ملي 

بـه   29/6/90نام موسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران به موجب يكصد و پنجاه و دومين جلسه شوراي عالي اداري مـورخ  
  . جهت  اجرا ابلاغ شده است  24/7/90مورخ  35838/206سازمان ملي استاندارد ايران تغيير و طي نامه شماره 

مؤسسـات   و مراكز نظران صاحب ،كارشناسان سازمان  از مركب فني هاي كميسيون در مختلف هاي حوزه در ندارداستا تدوين
توليـدي،   به شرايط توجه با و ملي مصالح با همگام وكوششي شود مي انجام مرتبط و آگاه اقتصادي و توليدي پژوهشي، علمي،
كننـدگان،  مصـرف  توليدكننـدگان،  شـامل  نفـع،  و حـق  صـاحبان  منصـفانة  و آگاهانـه  مشـاركت  از كـه  است تجاري و فناوري

نـويس   پيش .شود مي حاصل دولتي غير و دولتي هاي سازمان نهادها، تخصصي، و علمي مراكز كنندگان، وارد و صادركنندگان
از  سپ ـ و شـود مـي  ارسـال  مربـوط  فنـي  هاي كميسيون اعضاي و نفع ذي مراجع به نظرخواهي براي ايران ملي استانداردهاي

ايـران   )رسمي(ملي  استاندارد عنوان به تصويب صورت در و طرح رشته آن با مرتبط ملي كميتة در پيشنهادها و نظرها دريافت
  .شود مي منتشر و چاپ
كننـد   مي تهيه شده تعيين ضوابط رعايت با نيز صلاح ذي و مند علاقه هاي سازمان و مؤسسات كه استانداردهايي نويس پيش

بـدين ترتيـب،    .شـود  مـي  منتشـر  و چـاپ  ايـران  ملـي  اسـتاندارد  عنـوان  به تصويب، درصورت و بررسي و طرح ملي دركميتة
ملـي   كميتـة  در و تـدوين  5 شـمارة  ايـران  ملي استاندارد در شده نوشته مفاد اساس بر كه شوند مي تلقي ملي استانداردهايي

  .باشد رسيده تصويب به دهدمي سازمان ملي استاندارد ايران تشكيل مربوط كه استاندارد
المللـي الكتروتكنيـك    بـين  كميسـيون ، 1(ISO)اسـتاندارد   المللـي  بـين  سازمان اصلي اعضاي از ايران سازمان ملي استاندارد

2(IEC) 3 قانوني شناسي اندازه المللي بين سازمان و(OIML) كـدكس غـذايي    كميسـيون  4رابـط  تنهـا  بـه عنـوان   و است 
5(CAC) خـاص  هـاي  نيازمنـدي  و كلي شرايط به توجه ضمن ايران ملي استانداردهاي تدوين در .كند مي فعاليت كشور در 

   .شودمي گيريبهره المللي بين استانداردهاي و جهان صنعتي و فني علمي، پيشرفت هاي آخرين از كشور ،
 كننـدگان، حفـظ   مصـرف  از يـت حما بـراي  قـانون،  در شده بيني پيش موازين رعايت با تواند سازمان ملي استاندارد ايران مي

 از اجراي بعضي اقتصادي، و محيطي زيست ملاحظات و محصولات كيفيت از اطمينان حصول عمومي، و فردي ايمني و سلامت

 اسـتاندارد، اجبـاري   عالي شوراي تصويب با وارداتي، اقلام يا/و كشور داخل توليدي محصولات براي را ايران ملي استانداردهاي

و  صـادراتي  كالاهـاي  اسـتاندارد  اجـراي  كشـور،  محصـولات  براي المللي بين بازارهاي حفظ منظور به تواند مي سازمان . نمايد
 فعال مؤسسات و سازمان ها خدمات از كنندگان استفاده به بخشيدن اطمينان براي همچنين . نمايد اجباري را آن بنديدرجه

 آزمايشـگاه  محيطي،زيست مديريت و كيفيت مديريت هاي سيستم صدورگواهي و مميزي بازرسي، آموزش، مشاوره، در زمينة

 اسـاس  بـر  را مؤسسات و ها سازمان گونه اين سازمان ملي استاندارد ايران سنجش، وسايل )واسنجي(كاليبراسيون  و مراكز ها

 بر و اعطا ها آن به حيتصلا تأييد گواهينامة لازم، شرايط احراز صورت در و كند مي ارزيابي ايران تأييد صلاحيت نظام ضوابط

 فلـزات  عيـار  تعيـين  سنجش، وسايل )واسنجي(كاليبراسيون  يكاها، المللي بين دستگاه ترويج .كند نظارت مي آن ها عملكرد

  .است سازمان اين وظايف ديگر از ايران ملي استانداردهاي سطح ارتقاي براي تحقيقات كاربردي انجام و گرانبها
  

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

 ها سولفات اتوكسي آلكيل محصولات در اكسان دي -4و 1 مقدار تعيين  -سطح در فعال مواد «

  »گازي كروماتوگرافي به روش تقطير و
  

  
  نمايندگييا / سمت و  : رئيس

  تنكابني، سيدمحمد باقر
  )داروسازي دكتراي تخصصي(

  

، بهداشتي و انجمن صنايع شوينده
  آرايشي ايران

    :دبير
  سرين، ن محمدبيگي

  )فوق ليسانس مهندسي شيمي(
  

 گروه بهداشتي فيروز

 )اسامي به ترتيب حروف الفبا(: اعضاء

  
  

 احساني گرگري ، باقر                                                
 )ليسانس شيمي(

  

  استاندارد پژوهشگاه
  

  حيدري ، افسانه
 )ليسانس شيمي(

  

  پاكشوشركت 

  رايگان ، زهرا
 )ليسانس شيمي(

  

  كارشناس استاندارد
  

  رنجبر ، مينا
 )ليسانس شيمي ( 

  

  پاكسانشركت 

  سميعي ، اعظم
 )فوق ليسانس شيمي (

  

  سرمايه گذاري مهدتابانشركت 

  ب ، لالهنسعدل
  )شيمي يادكتر(
  

  استاندارد پژوهشگاه



 د 

  

  غفاري نظري ، پري 
  )ليسانس شيمي ( 
  

  آزمايشگاه مهر

 غلامي، علي                                                          
  )دكتراي شيمي تجزيه(
  

شركت / عضو هيئت علمي دانشگاه كاشان
  پديده شيمي پايدار

  
  

  بتول سادات،كاهه
   )ليسانس شيمي ( 

                                                     

، بهداشتي و انجمن صنايع شوينده
   آرايشي ايران

  كريور ، مهناز
  )ليسانس شيمي( 
  

  سدر صحتشركت 

  مسكوفيان ، روبرت
  )ليسانس مهندسي شيمي (

  شيمي و پتروشيميشركت 
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  فهرست مندرجات
  
 

 
  

 عنوان
 صفحه

 ب استاندارد ازمان مليس با آشنايي

  ج  استاندارد تدوين فني كميسيون
  و  پيش گفتار

  ز  مقدمه
 1  هدف و دامنه كاربرد      1

 1 مراجع الزامي      2

  1  اصول آزمون      3
  1  واكنشگرها/ مواد و يا     4
  2  تجهيزات/ وسايل و يا     5
  2  كاليبراسيون      6
  3    بردارينمونه      7
  4     آزمون تهيه محلول نمونه مورد      8
  4  روش آزمون      9

  5  ارزيابي كروماتوگرام    10
  5  بيان نتايج    11
  6  پذيري تكرار تجديد پذيري و   13
  7  شكل دستگاه تقطير    14
  8  اي از كروماتوگرام گرفته شده از نمونه مورد آزموننمونه    15
  8  منحني كاليبراسيون    16
  9  )اطلاعاتي (الف  پيوست   17
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 تارگفپيش

  
 سولفات اتوكسي آلكيل محصولات در اكساندي -4و1 مقدار تعيين  -سطح در فعال مواد" استاندارد

انجمن صنايع توسط  مربوط هايدركميسيون آن نويسپيش كه "گازي كروماتوگرافي به روش تقطير و
 ملي كميتة اجلاس نهصد و شصت ويكمين  در و شده تدوين و تهيه بهداشتي ايرانشوينده، آرايشي و 

 3 مادة يك بند استناد به اينك ، است گرفته قرار تصويب مورد 18/7/91 مورخ شيميايي و پليمر استاندارد
 عنوان به ،1371 ماه بهمن مصوب ايران، صنعتي تحقيقات و استاندارد مقررات مؤسسة و قوانين اصلاح قانون

   .شودمنتشر مي ايران ملي استاندارد
 و علـوم  صـنايع،  زمينـة  در جهـاني  و ملي هايپيشرفت و تحولات با هماهنگي و همگامي حفظ براي

 و اصـلاح  بـراي  كـه  پيشـنهادي  هـر . شد خواهد نظرتجديد لزوم مواقع در ايران ملي خدمات، استانداردهاي
. گرفت خواهد قرار توجه مورد مربوط فني كميسيون در نظر تجديد هنگام شود، ارائه اين استانداردها تكميل

   .كرد استفاده ملي استانداردهايشده  تجديدنظرنسخه  آخرين از همواره بنابراين، بايد
  

  :است زير شرح به گرفته قرار استفاده مورد استاندارد اين تهية براي كه منابع و ماخذي
از  آزمايشگاه انجمن صنايع شوينده، آرايشي و بهداشتي ايرانآزمايشات و تحقيقات انجام شده در - 1

   1390تا سال  1386سال
    1390تا سال  1386از سال آزمايشات و تحقيقات انجام شده در آزمايشگاه شركت كيمياگران- 2
  1390تا سال  1386از سال آزمايشات و تحقيقات انجام شده در آزمايشگاه شركت مهدتابان- 3
  1390تا سال  1386از سال حقيقات انجام شده در آزمايشگاه شركت پاكشوآزمايشات و ت- 4
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  مقدمه 
در فرآيند ساخت الكل زا كه به عنوان يك محصول فرعي اي است خطرناك و سرطاناكسان مادهدي

در ابتدا اين ماده بصورت گاز بوده و سپس به حالت . شودتوليد مي هاي چرب اتوكسيله و سولفاته شدن آنها
ت نفوذ كرده و وارد جريان خون اكسان به راحتي در پوسدي. ماندمحلول درآمده و كنار ساير اجزا باقي مي

در و وارد مجاري تنفسي شده و به سرعت  ار جزئي آن در اثر دماي آب تبخيراز طرفي مقادير بسي. شودمي
هاي بروز حساسيت. نمايد، ايجاد سرطان ميهاها پخش و با تحريك سلولال و بافت ماهيچهريه، كبد، طح

گيري اين ماده از نظر لذا تشخيص و اندازه. باشداثبات رسيده اين ناخالصي ميچشمي و پوستي از عوارض به 
، كسي سولفاتلكيل اتوهاي چرب اتوكسيله و آزايي محصولات حاوي الكلهاي ايمني و حساسيتكنترل

بودن روش ارائه شده در اين استاندارد، به دليل استفاده از دستگاه كاربردي. داراي اهميت ويژه است
  .باشدها موجود است، ميگازكروماتوگرافي كه در اكثر آزمايشگاه
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 به هاسولفات اتوكسي آلكيل محصولات در اكساندي -4و1 مقدار تعيين - سطح در فعال مواد

  گازي كروماتوگرافي و روش تقطير
  

  و دامنه كاربرد هدف  1
 به سولفات اتوكسي آلكيل محصولات در اكساندي -4و1 مقدار تعيين هدف از تدوين اين استاندارد

  .گازي است كروماتوگرافي و روش تقطير
  
  الزامي مراجع 2

  . مدارك الزامي زير حاوي مقرراتي است كه در متن اين استاندارد ملي ايران به آن ها ارجاع داده شده است 
  .بدين ترتيب آن مقررات جزئي از اين استاندارد ملي ايران محسوب مي شود 

  بعدي آن در صورتي كه به مدركي با ذكر تاريخ انتشار ارجاع داده شده باشد ، اصلاحيه ها و تجديد نظرهاي 
در مورد مداركي كه بدون ذكر تاريخ انتشار به آن ها ارجاع داده . مورد نظر اين استاندارد ملي ايران نيست 

  .شده است ، همواره آخرين تجديد نظر و اصلاحيه هاي بعدي آن ها مورد نظر است 
  :استفاده از مراجع زير براي اين استاندارد الزامي است 

 و هاويژگي – تجزيه آزمايشگاه در مصرف مورد آب، 1381، سال 1728: شماره ايران ملي استاندارد 1- 2
  آزمون هايروش

 هايروش – سطح در فعال مواد و كنندهپاك مواد، 1374، سال 3095: شماره ايران ملي استاندارد 2- 2
 .نمونه تقسيم

اكسان در آكليل اتوكسي دي - 4و1گيري ، اندازه1390، سال 13820:شماره  استاندارد ملي ايران 3- 2
  ها به روش فضاي فوقانيسولفات

  
    آزمون اصول 3

مايع ده و كررا تقطير  ،حل شده %99صولبا خاي كه در اتانول در اين روش مقدار مشخصي از نمونه
به دستگاه  نده و جزئي از محلول بدست آمدهرسا مشخصبه حجم  آوري كرده،از نمونه را جمع شدهتقطير

  .شودگاز كروماتوگراف تزريق مي
  
  واكنشگرها يا/و مواد  4

 ايران ملي استاندارد سه درجه آب و ايتجزيه خلوص با اكنشگرهاو و مواد از فقط آزمون طول در

  .كنيد استفاده ،1381سال 1728: شماره
 (V/V)%99اتانول  4-1

  آب مقطر 4-2
  98% (ρ=1.03 g/ml  20 0C)(m/m) خلوص با اكساندي – 4و1ماده  4-3
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  98% (ρ=0.98 g/ml  20 0C)(m/m) خلوص با اكساندي – 3و1متيل- 4ماده  4-4
  حجمي/حجمي %999/99با خلوص  مهلي يا نيتروژن: لحام گاز 4-5

  حجمي/حجمي 1:1اتانول /محلول آب مقطر 4-6
برداشته و با يكديگر خوب مخلوط % 99ليتر اتانول ميلي 500 ليتر آب مقطر  وميلي 500با استوانه مدرج

  .نماييد
 تجهيزات  يا  /و وسايل 5

 )1(شكل شماره مطابق دستگاه تقطير  1- 5

 آزمايشگاهي معمول ايشيشه لوازم و وسايل 5-2

   كروماتوگراف گاز 3- 5
  .باشد 2كه قادر به جداسازي مطابق شكل  موئينه ستون 4- 5

 μmفيلم  ضخامت، mm 53/0 داخلي قطر ،m 50طول به تركيبي سيليكاي از نوع موئينه ستون -يادآوري

 .است مناسب وكسانسيل متيل % 95و كسانوسيل فنيل % 5 فاز ساكن با 5

 FID، ايشعله يونش آشكارساز 5 - 5

  گير الكترونيكيانتگرال 6- 5
  g0001/0± ت دق با ايتجزيه ترازوي 7- 5
 Heating Mantle، الكتريكي شوندهگرمسبد 8- 5

  
  كاليبراسيون 6
 
  هاي كاليبراسيونمحلول سازيآماده 6-1 
  )محلول مادر استاندارد داخلي( A ذخيرهمحلول  1-1- 6

سپس بالن را  .بريزيد) 1:1( اتانول/آب مقطرمحلول  ml 25، حدود  ml100 حجميدر يك بالن  
سپس با . اكسان را وزن نمائيددي-3و1متيل -4از   mg 100قرار داده و  g0001/0±با دقت  يروي ترازوي

 . بهم بزنيد تا يكنواخت شود كاملا. برسانيدml100به حجم 1:1اتانول /آب مقطرمحلول 

  .باشدمياكسان دي -3و1 ،متيل-mg/kg 1000، 4 شامل Aمحلول نهايي 
  
 )اكسانمحلول مادر استاندارد دي(B ذخيرهمحلول  1-2- 6

سپس بالن را روي ترازوي با دقت  .آب مقطر بريزيد  ml 25، حدود  ml 100 حجميدر يك بالن 
g0001/0±  قرار داده وmg 200   1:1اتانول /آب مقطرمحلول سپس با . اكسان را وزن نمائيددي - 4و1از، 

   .بهم بزنيد تا يكنواخت شود كاملا .برسانيدml 100به حجم 
  .باشداكسان ميدي - 4وmg/kg 2000، 1شامل Bنهايي محلول 
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 Cمحلول كاليبراسيون  1-3- 6

ml 10  از محلولB  حجميرا با پيپت حبابدار به يك بالن  ml 100 آب مقطرمحلول  منتقل نموده با /
  .بهم بزنيد تا يكنواخت شود كاملا. برسانيدml 100به حجم  ،1:1اتانول 

 .اكسان مي باشددي -4وmg/kg 200، 1 شامل Cمحلول 

  
 Dمحلول كاليبراسيون  1-4- 6

ml 10 از محلولB  وml 5  از محلولA  حجميرا با پيپت حبابدار به يك بالن ml 100 منتقل نموده با 
  .بهم بزنيد تا يكنواخت شود كاملا. برسانيدml 100به حجم  ،1:1اتانول / آب مقطرمحلول 
 دي اكسان-3و1 متيل-4استاندارد داخلي ، mg/kg 50و  اكساندي - 4وmg/kg 200، 1 شامل Dمحلول 

  .باشدمي
 
 Eمحلول كاليبراسيون  1-5- 6

ml 5  از محلولC   وml 10 محلول ازA  حجميرا با پيپت حبابدار به يك بالن  ml200  منتقل نموده با
  .بهم بزنيد تا يكنواخت شود كاملا. برسانيد ml200 به حجم  ،1:1اتانول / آب مقطرمحلول 
مي اكساندي -3و1 متيل- 4 استاندارد داخلي، mg/kg 50و  اكساندي -4وmg/kg5، 1 شامل Eمحلول 

  .باشد

 
  Fمحلول كاليبراسيون 1-6- 6

ml10  از محلولC  و ml5  از محلولA  حجميرا با پيپت حبابدار به يك بالن  ml100 منتقل نموده با 
  .بزنيد تا يكنواخت شود بهم كاملا. برسانيدml100 به حجم  ،1:1اتانول / آب مقطرمحلول 
   اكساندي -3و1 متيل-4 استاندارد داخلي، mg/kg 50و  اكساندي -4وmg/kg 20، 1شامل Fمحلول 

 .باشدمي

  
 G محلول كاليبراسيون 1-7- 6

ml 25  از محلولC  و ml5  از محلولA  حجميرا با پيپت حبابدار به يك بالن   ml100 منتقل نموده با 
  .بهم بزنيد تا يكنواخت شود كاملا .سانيدبرml100 به حجم  ،1:1اتانول / آب مقطرمحلول 
   اكساندي -3و1 متيل-4استاندارد داخلي ، mg/kg 50و  اكساندي -4وmg/kg 50، 1 شامل Gمحلول 

  .باشدمي
 
 H محلول كاليبراسيون  1-8- 6

ml 50  از محلولC  وml 5  از محلولA   را با پيپت حبابدار به يك بالن ژوژه ml100  منتقل نموده با
  .بهم بزنيد تا يكنواخت شود كاملا. برسانيدml100 به حجم ، 1:1اتانول / آب مقطرمحلول 
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دي  - 3و1 متيل- 4استاندارد داخلي ، mg/kg 50و  اكسان-دي - 4وmg/kg 100، 1 شامل Hمحلول 
  .مي باشد اكسان

  
  بردارينمونه 7

 .داري كنيدآماده و نگه 1374سال  3095شماره  نمونه مورد آزمون را مطابق استاندارد ملي ايران

 

  آزمون مورد نمونه محلول تهيه 8
  هاتاكسان از اتوكسيلادي - 4و1كردن جدا 1- 8
جرم نموده و ن يوزت 1شماره  تقطير شكل در بالن g0001/0±گرم از نمونه را با دقت  g 50حدود  1- 1- 8

  ).m1جرم (را يادداشت نماييد  برداشته شده
 .برسد g 100تا وزن به  اضافه نماييدنمونه وزن شده اتانول به بدون اينكه به ترازو دست بزنيد،  2- 1- 8

  .كنيد نصب 1شكل  طابقاضافه كرده و دستگاه تقطير را ممقداري سنگ جوش داخل بالن  3- 1- 8
و اين بالن را در  ريزيدب Aاز محلول  ml 5/2و آب مقطر  ml 50  ، ml 5/22در يك بالن حجمي  4- 1- 8

  .گيردقرار  محلولگير در داخل رار دهيد بطوري كه حتماً سر قطرهگير قزير قطره
نه اده كهجايي تا عمل تقطير را. ودش ول تقطيرليد و اجازه دهيد تا محكنرا روشن شونده سبد گرم 5- 1- 8

كه عمل تقطير را تا جايي و دهكرگير را از داخل مايع خارج كم قطرهسپس كم. ادامه دهيد ،بالن پر شود
   .دهيد برسد، ادامه) ml 50(حجم محلول به خط نشان بالن 

  .يكنواخت شودمحلول هم بزنيد تا بو كاملا  بالن را گذاشته در 6- 1- 8
  
  آزمون روش 9
  كروماتوگراف دستگاه گاز شرايط 1- 9

تواند با توجه به بستگي دارد و مي نوع ستون و شرايط دستگاهانتخاب شرايط كروماتوگرافي به 
شرايط زير براي ستون . باشد متفاوت شده،ارائه زير در كه آنچه به نسبت نظر، مناسب تركيب مورد جداسازي

    .مناسب است 5-4 ذكر شده در بند
   oC280  :سازآشكاردماي  1- 1- 9
  oC 250: تزريق محفظهدماي  2- 1- 9
  :ستونبرنامه دمايي  3- 1- 9
  min 10ماندن در اين دما و زمان باقي oC 45 ستون دماي اوليه3-1- 1- 9
 oC/min  15:رفتن دماسرعت بالا 3-2- 1- 9

  min 15ماندن در اين دما و زمان باقي oC 130: نهايي ستون دماي 3-3- 1- 9
  µl 0/1: حجم تزريق  4- 1- 9
  psi 6: فشار پشت ستون 5- 1- 9
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 رسم منحني كاليبراسيون 2- 9

 را منحني كاليبراسيون كنيد سپس تزريقرا  )8- 1-6(تا ) 4-1- 6(بند  استاندارد هايمحلولابتدا 
سطح پيك استاندارد داخلي اكسان به دي -4و1عمودي، نسبت سطح زير پيك محور  طوريكهبه  كنيدرسم 

اكسان دي -4وmg/kg 1ر يك از استانداردها بر حسب اكسان و محور افقي، غلظت هدي-3و1، متيل- 4
  :معادله منحني كاليبراسيون به شرح زير مي باشد. باشد

 Y = aX + b  1(معادله(  

Y:  اكسان دي- 4و1متيل -3سطح پيك استاندارد داخلي اكسان به دي - 4و1نسبت سطح زير پيك  
a: شيب منحني كاليبراسيون  
b :عرض از مبدا منحني كاليبراسيون 

  
  ارزيابي كروماتوگرام 10

  .يدكن تزريقبه ستون را  )6- 1- 8(بند نمونه از  µl 0/1مقدار 
  .يدكن را شناسايي اكساندي - 3و1متيل -4استاندارد داخلي و  اكساندي -4و1هاي پيك

اكسان را محاسبه دي -4و1منحني كاليبراسيون مقدار گير الكترونيكي و با توجه به با استفاده از انتگرال
  .يدكن
  
  نتايج بيان 11

  .محاسبه كنيد 3و  2معادلات از  mg/kgبرحسب  راموجود در نمونه  اكساندي -4و1مقدار 
  

1ൌܥ                                  )      2( معادله               
S౮ 
S

ି


ൈ

V

୫ଵ
  

                                     
 

ଵ                                                ) 3( معادله 


  ൈ C2 = C1                                   

 
 C1   گرم در كيلوگرم حسب ميلي بر، اكساندي - 4و1ميزان  

Sx   اكسان در نمونه دي – 4و1 سطح زير پيك  
Si    اكسان در نمونه دي– 3و1متيل  - 4استاندارد داخلي  پيكسطح زير 

m1 بر حسب گرمماده فعال سطحي برداشته شده نمونه  جرم 

V در اين دستورالعمل حجم بالن . )2-1- 8بند  بالن(بالن گيرنده تقطير  حجمml 50 باشدمي .  
C2  گرم در كيلوگرم با توجه به مقدار ماده فعال آنيونيكاكسان در نمونه برحسب ميليدي – 4و1 مقدار  
A  نمونه الكيل اتوكسي سولفات درصد ماده فعال آنيونيك  
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a: شيب منحني كاليبراسيون  
b: عرض از مبدا منحني كاليبراسيون  

كمتر بود، آزمايش را  mg/kg 5اگر غلظت خوانده شده از روي نمودار از كمترين مقدار استاندارد : يادآوري
  .يدكنبا مقادير بيشتري از نمونه، از ابتدا تكرار 

بيشتر بود محلول را به  mg/kg 200 اگر غلظت خوانده شده از روي نمودار، از بيشترين مقدار استاندارد
  .يدكنرا اعمال  سازيقيق نموده و در محاسبات نيز رقيقر )1:1(اتانول /آب مقطر  محلول  نسبت مناسب با

  
  تجديدپذيري و تكرارپذيري 12

بدست آمده توسط يك آزمايشگر با استفاده از ( تفاوت مطلق بين دو نتيجه آزمون مستقل يكسان 
حد ) آزمايشگاه و با استفاده از تجهيزات يكسان در يك فاصله زماني كوتاه ، در يكروش و مواد يكسان

  .موارد نخواهد بود% 5ناميده و بيش از  "r"تكرارپذيري 
با استفاده از  هاي مختلفبدست آمده توسط آزمايشگر(ين دو نتيجه آزمون مستقل يكسان تفاوت مطلق ب

 "R"پذيري تجديدحد ) متفاوتاستفاده از تجهيزات  باو هاي متفاوتروش و مواد يكسان، در آزمايشگاه
     .موارد نخواهد بود% 5ناميده و بيش از 

  

  
 نمونه

 
X7  
  

 
X6  X5  X4  X3  X2  

 
X1  

  
S=

ට∑ሺିሻమ

ିଵ
 

ൌxേ ୲S

√N
µ  
tൌ2.45  

ሺ95%, 6ሻ 

     ١زمايشگاه آ 

A1 13.93 12.77  14.12  13.08  13.55  13.99 13.92 13.62  0.515  µ= 13.62±0.48 

A2  16.5 17 17.59 17.98 17.75 17.47 16.52 17.26 0.592 µ= 17.26±0.55 

       ٢زمايشگاه آ  
A3 22.06 22.9 21.42 21.34 21.3 21.72 22.15 21.84 0.577 

µ= 21.84±0.53 
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 دستگاه تقطير -1شكل شماره 
 :راهنما 

  Heating Mantleشونده الكتريكي، سبد گرم 1
  ليتريميلي 250صاف تهتقطير بالن   2
  ستون تقطير  3
  درجه 120زانويي  4
  مبرد ساده 5
  گيرقطره 6
   ليتريميلي 50 گيرنده محصول تقطير بالن حجمي 7
 جك آزمايشگاهي  8

1

2 

3

4 

5

6

7

8
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  يك نمونه مورد آزمون از كروماتوگرام حاصل از تجزيه اينمونه - 2شكل
  
  
  
  

 
  منحني كاليبراسيو - 3شكل
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  الف پيوست

  )اطلاعاتي (
  گذاري روشصحه

، از مقايسه با روش استاندارد ملي ايران رفته در اين دستورالعملبكار گذاري روش آزمونبراي صحه
استفاده شده است كه نتايج و محاسبات آماري طبق جداول  )1جدول  1روش (1389سال  13820شماره 

  . انجام شده است 3و  2و  1- الف
  1387هاي بدست آمده در سال با داده  گذاري روش آزمونصحه -1 الف جدول

 d=x1-x2  محاسبات جهت صحت نتايج

 2نتايج روش
تقطير و كروماتوگرافي (

 )گازي

 1نتايج روش 
كروماتوگرافي فضاي (

 )فوقاني

نمونه

5 15 10 1 

dൌݏ ට∑ሺௗିഥୢሻమ

ିଵ
ൌ 32.26  34/10 34/65 55 2 

 =0.26texpൌ
ഥୢ√

௦ୢ
  4/3 4/23 20 3 

با سطح اطمينان از روي جداول آماري، 
4زاديآو درجه  95

tcrit = 2.571       
texp < tcrit          

2/16 2/76 60 4 

 5 620 700 80 دار وجود نداردلذا تفاوت معني

  
  1388هاي بدست آمده در سال با داده  روش آزمون گذاريصحه -2 الف جدول

 d=x1-x2  محاسبات جهت صحت نتايج

 2نتايج روش
تقطير و كروماتوگرافي (

 )گازي

  1نتايج روش
كروماتوگرافي (

 )فضاي فوقاني

نمونه

65/1 6 65/7 1 

dൌݏ ට∑ሺௗିഥୢሻమ

ିଵ
ൌ 15.97  30- 700  670 2 

 =1.52texpൌ
ഥୢ√

௦ୢ
  4- 44 40 3 

 95با سطح اطمينان  از روي جداول آماري، 
4زاديآو درجه 

tcrit = 2.78       
texp < tcrit          

4 66 70 4 

 5 260 286 -26 دار وجود نداردلذا تفاوت معني
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  1389هاي بدست آمده در سال با داده  روش آزمون گذاريصحه -3 الف جدول

  

 d=x1-x2  محاسبات جهت صحت نتايج

 2نتايج روش
تقطير و كروماتوگرافي (

 )گازي

 1نتايج روش
كروماتوگرافي فضاي (

 )فوقاني

 نمونه

62/2 38/27 30 1 

dൌݏ ට∑ሺௗିഥୢሻమ

ିଵ
ൌ 1.776  3/2-  3/37 35 2 

 0.458 = texpൌ
ഥୢ√

௦ୢ
  8/0  2/26 27 3 

با سطح اطمينان از روي جداول آماري، 
4زاديآو درجه  95

tcrit = 2.78       
texp < tcrit          

7/0 3/36 37 4 

 5 27 27 0 دار وجود نداردلذا تفاوت معني

  
 


