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 »تعاليبسمه  «

  آشنايي با مؤسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران
 است كه عهده دار مرجع رسمي كشور تحقيقات صنعتي ايران به موجب قانون، تنها و مؤسسه استاندارد

  .ميباشد) رسمي ( استانداردهاي ملي  نشر وظيفه تعيين، تدوين و
ي مركب از كارشناسان مؤسسه، صاحبنظران تدوين استاندارد در رشته هاي مختلف توسط كميسيون هاي فن

سعي بر اين . مراكز و مؤسسات علمي، پژوهشي، توليدي واقتصادي آگاه ومرتبط با موضوع صورت ميگيرد
است كه استانداردهاي ملي، در جهت مطلوبيت ها و مصالح ملي وبا توجه به شرايط توليدي، فني و فن 

توليدكنندگان ،مصرف كنندگان، : احبان حق و نفع شاملآوري حاصل از مشاركت آگاهانه و منصفانه ص
پيش نويس استانداردهاي ملي جهت .بازرگانان، مراكز علمي و تخصصي و نهادها و سازمانهاي دولتي باشد

نظرخواهي براي مراجع ذينفع واعضاي كميسيون هاي فني مربوط ارسال ميشود و پس از دريافت نظرات 
) رسمي( بط با آن رشته طرح ودر صورت تصويب به عنوان استاندارد ملي وپيشنهادها در كميته ملي مرت

  .چاپ و منتشر مي شود
پيش نويس استانداردهايي كه توسط مؤسسات و سازمانهاي علاقمند و ذيصلاح و با رعايت ضوابط تعيين 
ن شده تهيه مي شود نيز پس از طرح و بـررسي در كميته ملي مربوط و در صورت تصويب، به عنوا

بدين ترتيب استانداردهايي ملي تلقي مي شود كه بر اساس مفاد . استاندارد ملي چاپ ومنتشرمي گردد
تدوين و در كميته ملي مربوط كه توسط مؤسسه تشكيل ميگردد به )) 5((مندرج در استاندارد ملي شماره 

  .تصويب رسيده باشد
زمان بين المللي استاندارد ميباشد كه در مؤسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران از اعضاي اصلي سا

تدوين استانداردهاي ملي ضمن تـوجه به شرايط كلي ونيازمنديهاي خاص كشور، از آخرين پيشرفتهاي 
  .علمي، فني و صنعتي جهان و استانداردهـاي بين المـللي استفـاده مي نمايد

زين پيش بيني شده در قانون به منظور مؤسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران مي تواند با رعايت موا
حمايت از مصرف كنندگان، حفظ سلامت و ايمني فردي وعمومي، حصول اطمينان از كيفيت محصولات و 
ملاحظات زيست محيطي و اقتصادي، اجراي بعضي از استانداردها را با تصويب شوراي عالي استاندارد 

رهاي بين المللي براي محصولات كشور، اجراي مؤسسه مي تواند به منظور حفظ بازا. اجباري نمايد
  .استاندارد كالاهاي صادراتي و درجه بندي آنرا اجباري نمايد

همچنين بمنظور اطمينان بخشيدن به استفاده كنندگان از خدمات سازمانها و مؤسسات فعال در زمينه 
مديريت زيست مشاوره، آموزش، بازرسي، مميزي و گواهي كنندكان سيستم هاي مديريت كيفيت و

محيطي، آزمايشگاهها و كاليبره كنندگان وسايل سنجش، مؤسسه استاندارد اينگونه سازمانها و مؤسسات را 
بر اساس ضوابط نظام تأييد صلاحيت ايران مورد ارزيابي قرار داده و در صورت احراز شرايط لازم، 

ترويج سيستم بين المللي . ارت مي نمايدگواهينامه تأييد صلاحيت به آنها اعطا نموده و بر عملكرد آنها نظ
يكاها ، كاليبراسيون وسايل سنجش تعيين عيار فلزات گرانبها و انجام تحقيقات كاربردي براي ارتقاي سطح 

  .استانداردهاي ملي از ديگر وظايف اين مؤسسه مي باشد
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مانده در بطري استالدئيد باقي تعيين - بطري –بندي بسته« استاندارد كميسيون
   - ترفنالات با استفاده از روش كروماتوگرافي گازي مويينهاتيلن پلي

  »روش آزمون
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  )ليسانس مهندسي پليمرفوق(
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  )دكتري مهندسي شيمي(
  

  كارشناس استاندارد تهران        فتحي، محمدرضا
  )ليسانس شيمي تجزيهفوق(
  

 كارشناس موسسه استاندارد ايران          فدوي، قاسم

                                             )ليسانس صنايع غذاييفوق(

 
  دبيــر
          اداره كل استاندارد و تحقيقات صنعتي مازندران      زهرا، سيدهبهرامي سليم

  )ليسانس شيمي كاربردي(



  

اتيلن ترفنالات با مانده در بطري پلييد باقيئ تعيين استالد– بطري –بندي بسته

  روش آزمون - ه مويينگازي توگرافي  روش كرومااستفاده از

  

      هدف      1
                   مانــده موجــود در         بــاقي 1 )  يد ئ        اســتالد (       گيــري   زه                  ارائــه روش انــدا  ،           اســتاندارد                      هــدف از تــدوين ايــن

هاي نوشيدني با استفاده از     مورد مصرف در بطري    2پلي اتيلن ترفتالات                               هموپليمرها و  كوپليمرهاي     

  .باشد ميهمويين كروماتوگرافي دستگاه

  

  دامنه كاربرد      2
   .  رد         كاربرد دا    فرم        هاي پيش               رف جامد و نمونه و      هاي آم    دانه        در مورد               اين استاندارد 

                        ساعت زمـان جـذب،        24                         ، آزمون استالدئيد به                      اين استاندارد   1- 3          طبق بند                        برخلاف آزمون بطري،      -         يادآوري  

           فضاي خالي  ت استالدئيد   بطري نياز دارد، و بنابراين غلظ                            ل سيستم تعادل فازي           داخ   در                 درجه سلسيوس      23    در  

   .   شود  مي        ، تعيين                               توسط يك روش كروماتوگرافي مشابه     بطري 

  

     امي         مراجع الز    3
                                                                                                           مدارك الزامي زير حاوي مقرراتي است كه در متن اين استاندارد به آنها ارجاع شـده اسـت بـدين                    

                                      در مورد مراجع داراي تاريخ چاپ و         .                                                            ترتيب آن مقررات جزئي از اين استاندارد محسوب مي شود         

                       معهـذا بهتـر اسـت        .                                                                           يا تجديدنظر، اصلاحيه ها و تجديدنظرهاي بعدي اين مدارك موردنظر نيست          
                                                           

1 – Acetaldehayd (AA)  
2 – Poly ethylen ter fetalat (PET)  



  

                                                                                                      اربران ذينفع اين استاندارد امكان كاربردآخرين اصلاحيه ها و تجديدنظرهاي مدارك الزامـي زيـر                ك

     يـا   /                              يا تجديدنظر، آخرين چـاپ و       /                                     در مورد مراجع بدون تاريخ چاپ و        .                            را مورد بررسي قرار دهند    

   .                                                      تجديدنظر آن مدارك الزامي ارجاع داده شده كه موردنظر است

   :                              ربران اين استاندارد الزامي است              جع زير براي كا ا             استفاده از مر
3-1 ASTM D 4509 . Test method for determining the 24 Hour Gas (AIR) 
space Acetaldehyde content of Freshly Blown PET. 
3-2 ASTM E 691 .  

  

          اصول روش    4
  ، در داخـل شيـشه     )كـرون  مي 800-1000(مشخـصي از نمونـه دانـه شـده          اندازه      4-1

       مـدت                     شده، و سپس بـه          بندي                وزن شده، آب   2دستگاه تعيين فضاي خالي   ليتري   ميلي 20 1ريگنمونه

                                        گاز متصاعد شـده در بـالاي نمونـه           .    شود                                درجه سلسيوس حرارت داده مي        150                 دقيقه در دماي        60

. شـود تزريـق مـي   مويينه    گاز كروماتوگرافي   يك ، ستون به پلي اتيلن ترفتالات                    بندي شده پليمر      آب

  .گرددمحاسبه مي 3قسمت در ميليون جدا شده و مقدار آن برحسب استالدئيد
يا سنتز استفاده   گيري  براي عمليات قالب  ابزار كنترل كيفيت    به عنوان يك    آزمايش   روش ناياز   – 1يادآوري  

  پلـي اتـيلن ترفتـالات     فرار حاصل از تخريب است كه در حين فرآيند ذوب           محصول    يك استالدئيد. شودمي

شود و به تدريج بـه      گيري شده حبس مي   هاي جانبي محصول قالب   ديوارهتدريج در   بنابراين به . آيدميدستبه

استالدئيد در برخـي از موادخـوراكي و نوشـيدني ايجـاد طعـم              . شوددرون محتويات داخل ظرف جذب مي     

  كه در تماس بـا       تپلي اتيلن ترفتالا  نمايد؛ بنابراين آگاهي از غلظت آن در محصولات از جنس           نامطلوب مي 

  .موادغذايي هستند، مهم است

                                                           
 ويال - 1

2 - Headspace 
3 - PPM  



  

 به دست آمده    استالدئيداي است كه     دقيقه به گونه   60 درجه سيلسيوس و     150شرايط جذب در     – 2يادآوري  

  .باشدگيري نميطي فرآيند جذب قابل اندازه

  

          مواد لازم    5

بـا  ر ميليون   قسمت د  1000 در آب يا     استالدئيدقسمت در ميليون     500(؛استالدئيد    5-1

   ) استاندارد مشخص

   ) R ،3-S   -3اي گونه كارخانه(نيتروژن مايع؛     5-2

  

           وسايل لازم    6

   با ستون مويينهي گازيدستگاه كروماتوگراف     6-1

  يكنواخت كننده     6-2

  ر فضاي خالي بطريگينمونه     6-3

  متر ميلي53 متر با قطر داخلي 30،  مويينستون     6-4

               متـر سـپتا،           ميلي   20          ، با    headspace دستگاه   ،يمتر ميلي 20،  گيرنههاي نمو شيشه     6-5

      متري      ميلي  20    هاي                    كريمپر براي درپوش                        متر در پوش آلومينيومي، و      ميلي  20

  متري ميلي20 ،كريمپر     6-6

  متري ميلي20 ،ديكريمر     6-7

  يا مشابه آنن  ميكرو800-1000مجهز به توري وايلي، آسياب      6-8

  بره، با گواهي كاليبراسيون كاليسرنگ     6-9



  

  جاروبرقي كوچك، با شلنگ متصل براي تميزكاري      6-10

   گرم±0001/0ترازو با دقت       6-11

  چكش      6-12
  :منابع خطا در اين روش شامل موارد ذيل است – 1يادآوري 

يشتر از  ليتر ب برحسب ميلي گير  شيشه نمونه فضاي خالي    به حجم    )گرمبر حسب ميلي  (جرم نمونه    اگر نسبت    -

  .، خطا وجود دارد باشد10

در حـين روال كاليبراسـيون      در هنگام كار بايد احتياط كرد تا از اتلاف نمونه           و   بسيار فرار است     استالدئيد -

منظور حداقل كـردن خطـاي ناشـي از فراريـت           يخچال به   هاي نمونه در    شيشهذخيره كردن    .جلوگيري شود 

  .الزامي است

و  سازيذخيرهمراحل  رفتن استالدئيد طي  باعث از دست  ر  گينمونهشيشهخالي  ضاي كامل ف  بنديآب نقص در    -

  .شودشود؛ كه اين امر منجر به اشتباه ميجذب مي

براي  اشتباه يمنجر به تعيين مقدارزمان جذب، مناسب، به دليل افزايش  اندازهنمونه به  نقص در خرد كردن -

  .شود باقي مانده مياستالدئيد

 در فريزر تـا زمـان آزمـون منجـر بـه             استالدئيدگيري  آوري شده براي اندازه   هاي جمع داري نمونه  عدم نگه  -

  . شودي كمتر از مقادير مورد انتظار مينتايج

خرد كردن بيش از حد منجر به       . شودمانده مي  باقي استالدئيدها، منجر به ايجاد      خرد كردن بيش از حد نمونه      -

اند بايـد تنهـا   هايي كه به خوبي در نيتروژن مايع خنك شده     نمونه. شود مي لدئيداستاذوب شدن پليمر و توليد      

  . ثانيه يا كمتر خرد شود30در مدت 

  

   و استانداردسازيكاليبراسيون     7
  . ماه يك بار انجام و ثبت شود3زير بايد هر روش  – 1يادآوري 

  سـتاندارد توسـط روش   باز شـود يـا اسـتالدئيد ا       استاندارد   استالدئيدآمپول حاوي        7-1

  . تهيه شود 13بند ارائه شده در 



  

سريع پيستون بـه  چندبار حركت آن در مايع استاندارد و     سرنگ  نوك  با قرار دادن         7-2

به عقب كشيده شود تا ابتـدا بـه علامـت    سپس پيستون . ها را از بين ببريدحباببالا و پايين   طرف  

  . ميكروليتر برسد250/2 سرانجام به كروليتر و مي200/2 ميكروليتر، سپس به 000/2

  .شودسوزن سرنگ با دستمال پاك      7-3

  . ميكروليتر به صورت ديجيتالي خوانده شود000/2پيستون را فشار دهيد تا عدد      7-4

                                        با مـايع اضـافي روي نـوك سـرنگ          گير  شيشه نمونه فضاي خالي   قسمت بيروني        7-5

    .          آغشته شود

ر طوري قرار گيرد كه نوك آن با ته شيشه در تمـاس             گي شيشه نمونه  سرنگ درون      7-6

  .باشد

گيـر  در داخـل شيـشه نمونـه      سر سـرنگ    شود و   تزريق   به سرعت    مايع استاندارد      7-7

  .هاي شيشه با مايع آغشته شودطوري چرخانده شود كه تمام ديواره

  .گير گذاشته شود شده و بلافاصله درپوش شيشه نمونهسرنگ برداشته     7-8

 ميكروليتـر   000/2بر مبناي مقدار استاندارد و حجـم تزريـق شـده             استالدئيدن  وز     7-9

  .محاسبه شود

د و اسـتانداردها    ن بايد در يخچال نگهداري شـو      استالدئيدهاي  آمپول.  بسيار فرار است   استالدئيد – 2يادآوري  

  .آماده شوندبلافاصله پس از باز كردن آمپول بايد 

  .شود، تحليل  13بند شرح داده شده در روش استاندارد كار به وسيله       7-10

  . زير محاسبه كنيد از طريق معادلهرا استاندارد  براي استالدئيدضريب پاسخ       7-11

  ضريب پاسخ استالدئيد = ميكروگرم  بر حسب استالدئيدوزن /  پيك                        سطح زير 



  

 آمپـول  5اسـتفاده از   مرتبـه بـا   5بايـد  ، 11-7تا  1-7بند باتوجه به خطاي همراه با استاندارد،  – 3يادآوري  

  .دناستاندارد متفاوت انجام شو
  .ضريب پاسخ به دست آمده براي تحليل نمونه استفاده شود 5ميانگين       7-12

شده به صورت دستي در فهرست كاليبراسيون يكپارچه ساز         ضريب پاسخ محاسبه        7-13

  .ها وارد شوديا سيستم داده
هاي كارآيي دستگاه، از طريق قراردادن چند نمونه مايع     بازرسي دوره هاي نمونه،   تحليلدر حين    – 4 يادآوري

اگر اين مقادير خارج از محدوده قابل قبول مشخص شده قرار . شودها، توصيه مياستاندارد در مجموعه نمونه   

  .گرفت، كاليبراسيون مجدد بايد انجام شود

  

  سازي آزمونهآماده      8

       ً                                  توان كلا  با روش سرمازايي آسياب كرد،       ها را مي  ها يا پلاك  فرمها يا پيش  اريسونپ    8-1

يا با چكش و با استفاده از نيتروژن مايع نمونه را به قطعات كوچك تقسيم نموده و سپس به كمك                    

 هـا قبـل   خرده. ها را ريز نمود    ميكرومتر، آن  850 يا اندازه    20آسياب غلتكي مجهز به توري با مش        

روي آسـياب غلتكـي تـوري در انـدازه     اگـر  . گيري براي استالدئيد بايد يكنواخـت باشـند  از نمونه 

 ميليمتري خرد   3-6شود نمونه روي يك غلتك بزرگ به قطعات         مناسب موجود نباشد، پيشنهاد مي    

سپس بخشي از نمونه به يك غلتك كوچكتر مجهز بـه تـوري             .                 ً                  شده و نمونه كاملا  يكنواخت گردد     

بـاز هـم نمونـه نهـايي بايـد          .  ميكرومتر منتقل شده و دوباره آسياب شـود        850 يا اندازه    20با مش   

  .يكنواخت گردد

، خـرد  نيتـروژن مـايع  توانند در يك آسياب غلتكي كوچك با استفاده از    ها مي دانه    8-2

  .برداري براي تحليل، يكنواخت گرددنمونه نهايي بايد، قبل از نمونه. شوند



  

بايد به مدت چند دقيقه در نيتروژن مـايع سـرد           ) به صورت پيش فرم يا پلاك يا با دانه        ( ها  هنمون –يادآوري  

 نمونـه   .كن ريخته شوند  شوند تا زماني كه جوشيدن نيتروژن مايع متوقف شود، سپس بلافاصله داخل مخلوط            

  .ه گرم خواهد شدصورت، نمونكن، آسياب شود، زيرا در غير اين ثانيه در مخلوط30 تا 20بايد ظرف مدت 

  

           روش آزمون      9

  .نظـيم شـود    ت مـشخص شـده در پيوسـت الـف         بـا شـرايط      يكروماتوگراف گاز     9-1

  هـا بـا شـرايط      يكپارچـه سـاز مجموعـه     . تنظـيم شـود    ب   پيوستشرايط      با  ر فضاي خالي    گينمونه

  . تطبيق يابد پپيوست

   نمونهتحليل    9-2

  .هيددر يك فلاسك كوچك قرار درا  )يا پيش فرم خرد شده( دانه پليمري 3تا     9-2-1

  .ديپوشانبليتر نيتروژن مايع  ميلي40 تا 20با را پليمر     9-2-2

بيـشتر  يـا تـا زمـاني كـه         . (كنيـد سرد  وژن مايع   نيترتحت   دقيقه   3      ً  تقريبا   را  پليمر      9-2-3

  ).تبخير شده باشدنيتروژن مايع 

  .كنيدروشن ،  را ميكرومتر1000 تا 800، مجهز به توري با اندازه آسياب وايلي    9-2-4

آرامـي از   بـه   را  شـده     و به دنبـال آن نمونـه پليمـر سـرد           ماندهنيتروژن مايع باقي      9-2-5

  ).ممكن است ضربه زدن به نمونه لازم باشد (بريزدبه داخل آسياب غلتكي وايلي فلاسك 

  .يدنمايآوري يا يك پاكت كوچك جمعاي در يك ظرف شيشهرا پليمر خرد شده     9-2-6

  .كنيد، با يك جاروبرقي تميز  راپس از خاموش كردن آسياب وايلي    9-2-7

  ). دقيقه10      ً تقريبا  (اتاق برسد تا نمونه پليمري خرد شده به دماي دهيد اجازه     9-2-8



  

  گيـر  شيـشه نمونـه   فـضاي خـالي     ، در داخل     گرم 2000/0) ±0200/0(حداكثر تا       9-2-9

  ). نماييد گرم قيد 0001/0 ارقام تا در گزارش، (كنيدليتري وزن  ميلي20

 به سـمت پـايين و داخـل شيـشه           – 1اي از جنس فلوروكربن   با ديواره (واشر  يك     9-2-10

ار گرفتـه و بـا      ردرپوش آلومينيومي در بالاي واشر ق     . دهيدگير قرار   بر روي شيشه نمونه   ) گيرنمونه

زي درپـوش آلومينيـومي     قـسمت مرك ـ  .  كـه درپـوش نتوانـد بچرخـد        كنيدكريمپر تا حدي محكم     

  .را برداريد) درصورت وجود(

   .               قرار داده شودل فضاي خاليگير در مكان مناسبي داخشيشه نمونه   9-2-11

هـاي شـروع و توقـف     و مكـان فشار دهيـد را دستگاه  "Vial Parameter"كليد   9-2-12

  .كنيدمشخص را گيري شيشه نمونه

  .داده شوددستگاه فشار دكمه استارت  9-2-13

لـسيوس  درجـه س   150 دقيقـه در دمـاي       60بـه مـدت     گير  نمونهفضاي خالي   در  را   نمونه 9-2-14

و ي  مـاتوگراف گـاز   گروتزريـق شـده و      ز فـضاي خـالي      خودكار گـا  س به طور    سپ. دهيدحرارت  

  .نماييداندازي راهرا يكپارچه ساز 

-Hسـاز   كپارچـه ي بـه اتمـام رسـيد روي          گاز كرومـاتوگرافي    كار گزارش نهايي وقتي كه    9-2-15

P6890    ميزان استالدئيد برحسب ميكروگرم   نشاندهنده  اين گزارش   . شودها ظاهر مي  دادهيا سيستم 

  .باشدمي

در نمونـه پليمـري،     )  برحسب قـسمت در ميليـون     (تعيين غلظت استالدئيد    براي     9-2-16

ونـه داخـل    تقـسيم بـر وزن نم     ) 15-2-9گزارش شده در بند     (ميزان استالدئيد برحسب ميكروگرم     

  ).9-2-9گزارش شده برحسب گرم در بند . (شودگير ميشيشه نمونه
                                                           

1 – Fluoro carbon (TEF)  



  

  

  اتمحاسب      10

  استالدئيدضريب پاسخ     10-1

. شـود  شرح داده شد، محاسبه مي     12-7 و   11-7ضريب پاسخ استالدئيد مطابق آنچه كه در بندهاي         

ريـق ضـرب كـردن      توانـد بـه صـورت دسـتي از ط         مي  قسمت در ميليون   مقدار استالدئيد برحسب  

نمونـه در شيـشه     وزن  بـر   عدد   اينمحاسبه شده و سپس      لدئيدضريب پاسخ در مساحت پيك استا     

  .تقسيم شود) به گرم(گير نمونه

  

       گزارش    11

  .تا دو رقم اعشار گزارش شود  قسمت در ميليونن استالدئيد بر حسبميزا    11-1

  

     خطا      دقت و      12

 كميته فرعي مرتبط بـا اسـتاندارد      توسط  ده   ش اطلاعات زير از كار تكميل               12-1

 المللـي كه زيرمجموعه انجمن بـين     ،   پلي اتيلن ترفتالات  سازي روش تعيين باقيمانده استالدئيد در       

  .باشد، اخذ شده است مي1هامتخصصين فناوري نوشيدني

با حداقل الزامـات    تحقيق  ها در اين    ها، مواد و تشخيص   تعداد آزمايشگاه            12-2

اي گزارشي كامل از اين تحقيق در پرونده      . ، تطبيق دارد   691Eتعيين دقت مطابق با استاندارد      براي  

  . موجود است ASTMمركزي در اداره 

                                                           
1 – International society of beverage technologists (ISBT)  



  

 پلي اتـيلن ترفتـالات  تحقيقاتي با داشتن يك قالب پيش فرم آزمايشگاهي اين كار            3-  12
فظه به عنوان يـك مجموعـه    مح6اي و انتخاب هر    محفظه 48گيري تزريقي   روي يك ماشين قالب   

از نظـر     پلـي اتـيلن ترفتـالات     (ها همه از يك نمونـه       فرماگرچه اين پيش  . نمونه انجام گرفته است   
آيند، هر محفظه داراي مقدار استالدئيد منحصر به فردي است؛ و بنابراين، بـا آن                به دست مي   )مواد

  وت دقـت و خطـا محاسـبه       همچنـين، دو نـوع متفـا      . شـود  ماده مختلف برخورد مـي     6به صورت   
 كاليبراسيون خودش و ديگري     دراشود؛ كه يكي بر مبناي استفاده هر آزمايشگاه از محلول استاند          مي

  .باشدبر مبناي استفاده از آزمايشگاه از يك استاندارد كاليبراسيون عمومي مي
  691E استانداردمطالعه  -جدول يك 

  حداقل    
  6  6  هاآزمايشگاه
  4  6  مواد
  2  3  هاتشخيص

 دقـت  –استاندارد كاليبراسيون خود آزمايشگاه از خطا بر مبناي استفاده هر  و  دقت         4-  12

 مـواد بـه صـورت     شود، براي   شناخته مي  ،   Rو SR باز توليد،    و،   rو Sr،  قابليت تكرارپذيري كه با   

  :شودميزير مشخص 
  Sr  SR  r  R ميانگين  مواد 

A 21/5  1812/0 6403/0 5074/0 7928/1 

B  25/6  4060/0 7464/0 1368/1 0899/2 

C 37/6  2880/0 6713/0 8066/0 8796/1 

D 21/7  3285/0 7743/0 9198/0 1680/2 

E 01/7  4217/0 8350/0 1808/1 3380/2 

F 88/5  3930/0 7168/0 1003/1 0071/2 

ــواد          1- 4-  12 ــاده خــاص  چــون م ــوع م ــا  از يــك ن ــق تمام ــن تحقي                                 ً                                       اســتفاده شــده در اي

هاي متفـاوتي   زيرا از محفظه  . (استمتفاوت  ها  ولي مقادير استالدئيد آن    ،هستند تيلن ترفتالات پلي ا 

 داشته  اي از مقادير دقت بهتر از اين است كه هر حفره يك مقدار دقت             ، لذا داشتن مجموعه   )هستند



  

   وSr 2 گيـري از هـر  و سپس ميانگين SR  وSrتوان با به توان دو رساندن هر اين كار را مي. باشد
2 SRها انجام دادو سرانجام گرفتن ريشه دوم آن.  

R  r  SR  Sr  
0538/2  9705/0  7335/0  3466/0  

  .آزمايشگاهي استدرون ميانگين واريانس ريشه دوم  Sr – (Sr)انحراف معيار          1- 1- 4-  12

آزمايـشگاهي و  درون مجمـوع واريـانس   ريـشه دوم   SR – (SR)انحراف معيار          2- 1- 4-  12

  .استوسايل آزمايشگاهي آزمايشگاهي نس بين واريا

 نتيجـه   2ميزان اختلاف بـين     بزرگترين  اي است كه     بازه  r –قابليت تكرارپذيري            3- 1- 4-  12

آزمايش را براي يك ماده، كه توسط يك اپراتور با استفاده از يك دسـتگاه در يـك روز و در يـك                       

دهد كه گوناگوني بيش     نشان مي  rهاي بيشتر اختلاف. دهدآزمايشگاه به دست آمده است، نشان مي      

  .از حد مورد انتظار وجود دارد

مـورد انتظـار بـين دو نتيجـه         اخـتلاف   بزرگترين  است كه   اي   بازه  R -توليد   باز         4- 1- 4-  12

هـاي مختلـف و در      ، كه توسط اپراتورهاي مختلـف بـا اسـتفاده از دسـتگاه            آزمايش براي يك ماده   

هـاي  اخـتلاف  .دهـد       ً                                                    لزوما  در يك روز به دست آمده است، را نشان مـي            هاي متفاوت نه  آزمايشگاه

  .دهد كه گوناگوني بيشتر از حد مورد انتظار وجود دارد نشان ميRبزرگتر از 

 –كاليبراسـيون عمـومي   آزمايشگاه از يك استاندارد خطا بر مبناي استفاده و   دقت           5-  12

شـود، بـراي مـواد بـه        شناخته مي  ،   Rو SRتوليد،   هباز، و    rو   Srدقت كه با قابليت تكرارپذيري،      

  :شودصورت زير مشخص مي
  Sr  SR  r  R ميانگين  مواد 

A 42/5  1849/0 4128/0 5178/0 1596/1 

B  47/6  4123/0 6438/0 1545/1 8026/1 

C 59/6  2703/0 5020/0 7567/0 4057/1 

D 45/7  3113/0 6333/0 8716/0 7732/1 



  

E 26/7  4014/0 5747/0 1240/1 6090/1 

F 10/6  3854/0 5085/0 0792/1 4237/1 

 ترفتالاتاتيلنپليخاص             ً                    تحقيق تماما  از يك نوع ماده     شده دراين استفادهچون مواد       1- 5-  12

، لذا داشـتن    )هاي متفاوتي هستند  زيرا از محفظه  . (ها متفاوت است  آن استالدئيدولي مقادير    ،هستند
ايـن كـار را     . بهتر از اين است كه هر حفره يك مقدار دقت داشته باشد           اي از مقادير دقت     مجموعه

و سـرانجام  SR 2 وSr 2 گيـري از هـر  نميانگيسپس و  SR و Srتوان با به توان دو رساندن هر مي
  .ها انجام دادگرفتن ريشه دوم آن

R  r SR  Sr  
5450/1  9453/0  5518/0  3376/0  

بتـوان بـا آن خطـاي       ندارد كه   اي وجود   ناخته شده  ش هيچ پليمر استاندارد   -خطا             6-  12
هايي كـه   آزمون يك مايع استاندارد شناخته شده در تمام آزمايشگاه        . اين روش آزمون را تخمين زد     

هـا يـا بـين    كنند، هـيچ خطـاي آزمايـشگاهي را بـين آزمايـشگاه      از كاليبراسيون عمومي استفاده مي    
  .دهده شده نشان نميها و مقدار شناختميانگين تمام آزمايشگاه

  

           استالدئيد             كاليبراسيون                  سازي استانداردهاي      آماده                13
                         معرفي 1-  13
بـه  كرومـاتوگراف گـازي     كاليبره كردن   براي             استالدئيد             كاليبراسيون                استانداردهاي    1- 1-  13

و نوشـيدني  ، كه در صنعت غذا  پلي اتيلن ترفتالاتهاي فرم استالدئيد موجود در پيش  تعيينمنظور  
  .رودشوند، به كار مياستفاده مي

      مواد                   2-  13

  :به شرح زير است                      كاليبراسيون استالدئيد                            مواد لازم براي استانداردهاي     1- 2-  13

         آب مقطر   1- 1- 2-  13



  

    ليتري1                حجم سنجي از نوع     فلاسك    2- 1- 2-  13

 CT      سيلون    3- 1- 2-  13

           استالدئيد   4- 1- 2-  13

   ) ي    ليتر      ميلي 1 (     سرنگ    5- 1- 2-  13

   )    ليتر      ميلي 4 (            هاي كهربايي    پوش  در   6- 1- 2-  13

  - TFE                                  و واشري با وجهي از جنس فلوروكربن   دار         هاي سوراخ   پوش  در   7- 1- 2-  13

    اي         سيني شيشه   8- 1- 2-  13

   )   گرم      ميلي 1       با دقت  (      ترازو    9- 1- 2-  13

       لسيوس        درجه س 4       دماي   در          تنظيم شده         يخچال ،     10- 1- 2-  13

        اندازي         نصب و راه                 3-  13

نگهـداري                            پلـي اتـيلن ترفتـالات                                          شود كه در ظرفي به غير از ظرف                             آب مقطري استفاده        از    1- 3-  13

  )كلريدوينيل پليهاي اتيلن با چگالي بالا يا بطريپليهاي مانند بطري(شود مي

شـود و يـا اينكـه       استفاده مي           ليتري    1      سنجي   حجم                                          اگر اين اولين باري است كه از فلاسك           2- 3-  13

            ً     اگر فلاسك قـبلا     .  شود  انجام 3-3-13 بندبه كار رفته است،      استالدئيد   فلاسك براي چيزي غير از    

  . را انجام دهيد4-3-13 بنداده شده،  استالدئيد استفسازي محلولهم براي آماده

  .گيرد يا مشابه آن انجام ميCT                                  فلاسك بايد غيرفعال شود كه با سيلون   3- 3-  13

غيرفعـال يـا                ليتـري     1         ، فلاسك    شود            استفاده    1- 3-  13     بند                                    از آب مقطر شرح داده شده در          4- 3-  13

  . پر كنيد، به منظور پركردن خط با استفاده از سطح هلالي    ً            قبلا  استفاده شده

     .      كنيد    خنك        سلسيوس        درجه  4      ً تقريباً      و تا      داده                در يخچال قرار   را      فلاسك   5- 3-  13



  

   4                          بـاز نـشده كهربـايي            هاي              اي از شيشه             ليتر، جعبه        ميلي  1      سرنگ                                  مواردي از قبيل استالدئيد،     6- 3-  13

   .                           درجه سلسيوس قرار داده شود 4                                    اي نيز بايد در يخچال در دماي تقريبي                  ليتري و سيني شيشه    ميلي

                                                                             ، از طريـــق قــرار دادن واشــري بـــا وجهــي از جــنس فلـــوروكربن در          هــا       پــوش   در  7- 3-  13

         ز جـنس                كه وجه ا         نماييد               اطمينان حاصل     .           سازي شوند                                      هاي آلومينيومي داراي سوراخ، آماده        كلاهك

  .                      گيـر قـرار گيـرد                                                                                    فلوروكربن به سمت داخل است، به طوري كه بين واشر لاستيكي و شيشه نمونه             

   .                              ها نبايد داخل يخچال قرار گيرند          كه درپوش    كنيد    دقت 

          شيوه كار     4-  13

   .    دهيد                كنار ترازو قرار               برداشته و دررا         ليتري  1               ، سرنگ و فلاسك         استالدئيد  1- 4-  13

 كـه  كنيـد و دقت داريد نگه دست در            از بالاي آن    را      سرنگ   .     كنيد        يد پر              با استالدئ     را        سرنگ    2- 4-  13

 وي تـرازو قـرار    ررا  سـرنگ   . شوددماي آن مي   زيرا باعث افزايش  زده نشود،   سرنگ دست   به بدنه   

  .را محاسبه كنيدداده و وزن سرنگ خالي 

فرو بـرده و  در آب   را  سپس نوك سرنگ    و  داشته  بر L-1               از روي فلاسك        را      اي            مانع شيشه   3- 4-  13

 تـا  كنيـد با خارج كردن سرنگ و زدن آن به ديواره داخلي فلاسك، سـعي   . كنيدتخليه  را  استالدئيد  

    ً   فـورا   را گذاشته و سـرنگ خـالي   را دوباره درپوش فلاسك . همه قطرات داخل سرنگ خارج شود     

  .نماييدثبت را  و وزن از دست رفته كردهوزن 

                                              دادن، از اختلاط مناسب استالدئيد اطمينـان                     بار تكان      10                فلاسك و حداقل             كردن    ه         با وارون   4- 4-  13

    .       نماييد     حاصل 

        شيشه    10         بيش از     .        بياوريد                  از يخچال بيرون        را       گير            هاي نمونه        شيشه            اي و جعبه            سيني شيشه   5- 4-  13

                       اي است كـه هنگـام                                                     هدف از سيني، جلوگيري از ريختن مواد اضافه         .     دهيد                     گير در سيني قرار          نمونه

   .   شود  مي          گير سرريز      نمونه    هاي            پركردن شيشه



  

گير تـا بـالاي لبـه    هاي نمونه، با برداشتن مانع شيشه       ليتري 1             استالدئيد                     با استفاده از محلول    6- 4-  13

  .دهيددر جاي خود قرار را سپس مانع . كنيدپر 

  .          د شـوند   ي       پوشـان      را ب        گيـر               هاي نمونـه      شيشه        همه    7- 3-  13        بند                    هاي آماده شده در      پوش  در    با    7- 4-  13

   .                                            به منظور جلوگيري از اتلاف استالدئيد مهم است 7- 4-  13    و  6- 4-  13         بندهاي           انجام سريع

ــدهاي   8- 4-  13 ــدر    را    7- 4-  13    و  6- 4-  13         بن ــرار         آنق ــد        تك ــشه       كني ــافي از شي ــداد ك ــا تع ــاي                                ت        ه

   .            گيري پر نشود            شيشه نمونه  10                                       گير پر شده باشد، به صورت همزمان بيش از      نمونه

           حـاوي آب               كننـده           كنتـرل       گيري             شيشه نمونه              شده، يك         آماده      گيري             شيشه نمونه    5          براي هر     9- 4-  13

         بنـدهاي                                        اين كار بايـد بعـد از تكميـل            .                                  تواند در دماي اتاق انجام شود                 اين كار مي    .    شود             مقطر آماده   

   .                  اشتباه جلوگيري شود      گذاري      برچسب                   صورت بگيرد تا از  3- 5-  13    و  1- 5-  13

       گيـري         نمونـه        هـاي         شيـشه                      هاي هـوا، تمـام                                             به منظور اطمينان از عدم وجود حباب          10- 4-  13

    ).                                 گير حاوي حباب هوا كنار گذاشته شود         هاي نمونه    شيشه (          كنترل شود 

       گذاري     برچسب     5-  13

            تقسيم بـر     )    گرم           برحسب ميلي  (                                       غلظت كه به صورت مقادير استالدئيد                  هاي حاوي        برچسب  1- 5-  13

      نــد                                                        شــود، بــا اســتفاده از مقــادير بــه دســت آمــده از ب           بيــان مــي  )               برحــسب ليتــر (                مقــدار محلــول 

   .                             همراه با تاريخ دقيق آماده شود   1-  10

   .                          گير حاوي آب مقطر آماده شود         هاي نمونه    شيشه      كنترل         يي براي   ها     برچسب  2- 5-  13

   .     ه شود               ف مربوطه چسباند و         ها روي ظر     برچسب  3- 5-  13
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