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 ب 

 به نام خدا

 استاندارد ایران ملیآشنایی با سازمان 

 1552داشته شد. در سال ها بر مقیاس و اوزان قانون تصویب با 1515مند در حوزۀ استانداردسازی در ایران در سال  اولین گام نظام

هاای مارتبط ازجهلاه     های مرتبط با نظارت و انطباق کالاها با استانداردبا توجه به نیاز کشور به تشکیلاتی خاص برای انجام فعالیت

 قانون تأسیس مؤسسۀ استاندارد مصوب شد. 1555ادارۀ استاندارد آغاز و در سال اندازی راهکالاهای صادراتی، مرحلۀ مطالعاتی 

های مختلف ازجهله تدوین استانداردهای ملی، نظارت بر کیفیت کالاهای های مؤسسه در زمینهبا افزایش توانهندی 1555در سال 

هاای  های مرتبط و پس از تأسایس آزمایشاگاه  نامهصدور گواهی و های آزمایشگاهیتولید داخل، صادراتی و وارداتی، توسعۀ فعالیت

ؤسسه در مجلس شورای ملی، نام مؤسسۀ استاندارد به مؤسسۀ استاندارد و تحقیقات صنعتی ایاران  تخصصی، با تصویب اساسنامۀ م

 تغییر یافت.

و باا هادا افازایش پوشاش اساتاندارد باه تهاامی محصاولات،          موجب قانون تقویات و توساعۀ نظاام اساتاندارد    به 1554در سال 

عناوان مؤسساۀ اساتاندارد و تحقیقاات     یگاه مؤسسه در سطح کشور، روزآمدسازی، تقویت، توسعه و ترویج استانداردها و تحکیم جا

  یافت. صنعتی ایران به سازمان ملی استاندارد ایران تغییر

شاود  عنوان یک دستگاه اجرایی مستقل زیر نظر مستقیم رئیس جههور اداره میموجب این قانون، سازمان ملی استاندارد ایران بهبه

بخشای باه کیفیات کالاهاا و     گذاری، حسن نظارت و هدایت نظام استاندارد و اطهیناان سیاست و مرجع رسهی حاکهیتی در زمینه

 شود. خدماتی است که در داخل کشور تولید، ارائه و/یا به کشور وارد یا از کشور صادر می

 ای هر محور اشاره شده است:هشود، در اینجا به برخی از فعالیت های سازمان ملی استاندارد ایران در چهار محور انجام میفعالیت

الهللی  ای و بین مشارکت در تدوین استانداردهای منطقه، روزرسانی و نشر استانداردهای ملیتعیین، تدوین، بهی: استانداردساز ا1

دن امکان دسترسی مردم به مشخصاات و  کرآموزش و ترویج استانداردها و فراهم ، های فنی کارگروهاز طریق عضویت فعال در 

 ؛عات مربو  به استانداردهای کالا و خدمات در سطح کشوراطلا

عنوان سامانۀ رسهی  هب الهللی یکاها بین دستگاهترویج ، شناسی قانونی کشور ریزی و نظارت بر امور اندازه برنامهی: شناس اندازه ا 2

 ؛وسایل سنجشواسنجی شناسی قانونی در کشور و  اندازه

کنندۀ داخلی  بازرسی نهادهایسنجی، واهای آزمون و آزمایشگاه مانندنهادهای ارزیابی انطباق  تأیید صلاحیتیت: صلاحأیید ت ا 5

 ؛های مدیریتی کنندۀ سامانه شخاص حقیقی و حقوقی و گواهیاکنندۀ  گواهی کنندۀ محصول، گواهی نهادهای ،و خارجی

کنترل کیفیت ، استاندارد نشانخدمات دارای پروانۀ کاربرد کالاها و  تهامنظارت بر حسن اجرای استانداردها و : انطباق یابیارز ا 5

کنتارل   ،کننادگان و تولیدکننادگان داخلای    منظور جلوگیری از ورود کالاهای نامرغوب و حهایت از مصرا کالاهای وارداتی به

 .الهللی یندن امکان رقابت با کالاهای مشابه خارجی و حفظ بازارهای بکرمنظور فراهم  کیفیت کالاهای صادراتی به

 ها، آوری اطلاعات از وزارتخانهدر حوزۀ تدوین استانداردهای ملی، سازمان ملی استاندارد ایران از طریق نیازسنجی و جهع

های صنفی و ها و انجهنهای فنی، اتحادیهها، واحدهای تولیدی و خدماتی، مراکز علهی، دانشگاهی و پژوهشی، کارگروهسازمان

های تدوین و تجدیدنظر ریزی استاندارد و تعیین اولویتی سازمان نسبت به برگزاری کارگروه ملی برنامهصنعتی و دفاتر تخصص

 کند.استانداردها اقدام می

شود نویس استانداردهای ملی به دبیران واجد شرایط واگذار میبراساس روش اجرایی فرایند تدوین استانداردهای ملی، تهیۀ پیش

منافع جامعه  یبا هدا ارتقا جهعی،تجربۀ  و های نوآیندفناّوریی، علهمنابع معتبر، دستاوردهای س ا براساها رنویستا این پیش

ربط ارسال و در کارگروه ملی تصویب نفع و ذیمنظور نظرسنجی برای مراجع ذینویس استانداردها سپس بهتدوین کنند. پیش

شوند. استانداردهای مصوب پس از اختصاص شهارۀ ملی از د ملی مصوب میعنوان استانداراستاندارد، مطرح و درصورت تأیید به

   گیرند. رسانی سازمان در دسترس عهوم قرار میطریق درگاه اطلاع
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 استاندارد کمیسیون تدوین

 مت و محل اشتغالسِ کنندگانمشارکت

  رئیس:
 برخی، محهد

 کارشناسی ارشد شیهی معدنی

های کاربردی علاوم   رکز پژوهشهای م سرپرست معاونت آزمایشگاه

  INSO/ISO/TC 229نانو فناّوریو عضو کارگروه فنی  زمین البرز

  دبیر:

 ، شبنمنجفی اصلی پاشاکی

 دکتری شیهی تجزیه جداسازی

های کااربردی علاوم زماین     های مرکز پژوهش مدیر فنی آزمایشگاه

 INSO/ISO/TC 229نانو  فناّوریو عضو کارگروه فنی  البرز

  ترتیب حروا الفبا()اسامی به: اعضا

 الهه، پور اسلامی

 شناسی کارشناسی ارشد زیست

های ناانو و  فناّوریکارشناس مسئول گروه استاندارد و ایهنی ستاد 

 میکرو

 امیرحسن، امیری

 دکتری شیهی تجزیه

  عضو هیات علهی دانشگاه فردوسی مشهد

   عادله، دارابی

 دکتری فیزیک

 عضو مستقل

 وش سیفی، مه

 کارشناسی ارشد مدیریت دولتی

ناانو   فناّوریکارشناس رسهی استاندارد و نایب رئیس کارگروه فنی 
INSO/ISO/TC 229 

 حسنی، صدیقه  صادق

 دکتری شیهی تجزیه الکتروشیهی

 مدیر تحقیق و توسعه شرکت آرال تجهیز آزما

   محهدهادی، کرباسی

 کارشناسی ارشد شیهی تجزیه

مرکز تحقیقات فراوری ماواد معادنی    MS-ICPکارشناس دستگاه 

 ایران
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 IEC TS 62607-6-20 24با استاندارد  های این استانداردتفاوتدهنده(  )آگاهی« ث»پیوست 
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  پیشگفتار

  منتشار  12/11/1554نظاام اساتاندارد، مصاوب    ۀ قاانون تقویات و توساع    9ۀ ماد 1استناد بند این استاندارد به

 شود.می

 تادوین  ایاران  ملیدوین استانداردهای و روش اجرایی ت 9ایران  ملیایران براساس استاندارد  ملیاستانداردهای 

، صانایع، علاوم  ۀ و جهاانی در زمینا   ملای هاای   تحولات و پیشرفت باحفظ ههگامی و ههاهنگی  برایشوند. می

 ناماه تصاحیح و/یاا   اصالاحیه هاا  برای آنشده یا لزوم تجدیدنظر  تدرصور ملیاستانداردهای و خدمات،  فناّوری

 شود.منتشر می

صوب م نانو فناّوری هایتصویب استاندارد کارگروه ملی 24/14/1515مورخ  154ۀ شهارۀ لسدر جاین استاندارد 

 شده است.

 است:تهیه و تدوین شده « تغییریافته»روش  بهاین استاندارد برمبنای پذیرش منبع زیر 

- IEC TS 62607-6-20:2022, Nanomanufacturing – Key control characteristics – Part 6-20: 

Graphene-based material – Metallic impurity content: Inductively coupled plasma mass 

spectrometry 
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 و 

 مقدمه

ویژه در صانعت الکترونیاک:    فرد خود، بهو مکانیکی منحصربه گرماییالکتریکی،  1دلیل خواص به پایه گرافنمواد 

 ای دارناد  هایشاگرها و غیاره کاربردهاای باالقوه گساترده     باالا، ن  5بسامد، الکترونیک 2ها، مدارهای مجتهع باتری

الهللای   ، استانداردساازی باین  در صانعت  پایاه  گرافن. با افزایش جذب مواد کتابنامه( 5 [3]، [2]، [1]های  )ردیف

هاای فلازی در    . ناخالصای کناد  اههیت پیدا می ،و محصولات مرتبط این موادسازی  امکان تجاریایجاد  منظور به

تولیدکنندگان و صنعتی دارد. با توجه به  کاربردتوجهی بر عهلکرد الکتریکی در فرآیند  تأثیر قابل پایه نگرافمواد 

کنناده و   منظور حفظ کیفیت محصول و رسیدن به اجهاع بین تاامین  ، بهپایه گرافنمسیرهای متعدد تولید مواد 

کلیادی   عوامال بارای   4پذیرجدیدو ت 9رپذی اطهینان، درستگیری  های اندازه روشبدون شک نیاز است مشتری، 

 .شود ایجاد پایه گرافنمواد 

اناواع   انادک طاور ههزماان مقاادیر     تواناد باه   مای  (ICP-MS) القاایی  ۀشاد  جرمی پلاسهای جفات سنجی  طیف

-هب پایه گرافنرا در مواد  یها و محتوای هر ناخالصی فلز ، گونهدرستی آشکارسازی کرده بههای فلزی را  ناخالصی

 .رددست آو

 [4] ردیاف ) ICP-MS هاای فلازی باا اساتفاده از     ی ناخالصای و کهّ درست، امکان تعیین استانداردهدا از این 

گیاری و   ، روش انادازه ی شاکل پودر پایه گرافنسازی مواد  های آماده  یه، روهضم عهلیات ۀاز طریق ارائ (کتابنامه

 هاای کربنای   بارای نانولولاه    ISO/TS 13278وانمشاابهی باا عنا    استاندارداست.  صورت بهینه به ،ها تحلیل داده

(CNTs)
9

و پاودر   CNT توجاه باین   دلیال تفااوت قابال    با این حال، به .کتابنامه( [5]) ردیف  ه استمنتشر شد 

های  های آزمون )گونه ، خواص نهونه(هضم ۀهضم و روی روششامل سازی نهونه ) خصوص از نظر آمادهگرافن، به

بارای   گیاری و مانناد آن   اندازه ۀهای فلزی در پودر گرافن(، روی تر محتوای ناخالصی عوسی ۀبسیار بیشتر و گستر

براسااس  اساتاندارد  شده است. ایان   تدوینبرای پودر گرافن  استانداردبنابراین، این  .پودر گرافن مناسب نیست

5نداردهای پیشرفتهورسای در مورد مواد و استا ۀپروژ در 4(TWA 41) 51فنی کاری  حوزۀۀ ات انجام شدمطالع
 

 .است

  

                                                 
1 properties 
2 integrated circuits 
3 frequency 

 .کننداعداد داخل کروشه به کتابنامه اشاره می 5
5 reliable 
6 reproducible 
7 carbon nanotubes 
8 Technical Working Area 41 
9 Versailles Project on Advanced Materials and Standards 
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 - پایه گرافن: مواد 02-6 قسمت –یکنترل یدیکل های مشخصه -نانوساخت - نانو فنّاوری

  ییالقا ۀشد جفت یپلاسما یجرم سنجی یف: طیفلز یناخالص محتوای

 کاربردۀ هدف و دامن 8

 :دهد ارائه می زیرییِ کلیدی کنترلی شیهیا  ۀمشخصبرای تعیین را ، یک روش استانداردشده استاندارد این

 ی ناخالصی فلزیامحتو 

 با  پایهگرافنبرای پودرهای مواد 

 سنجی جرمی پلاسهای جفت طیف ( شدۀ القاییICP-MS). 

 آید. می دست  به ICP-MSاز  MSشده در طیف  گیری عناصر اندازه سیگنالی ناخالصی فلزی با شدت امحتو

، گرافن 2(3LG)لایه  گرافن سه، 1(2LG)دولایه گرافن  شامل و مواد مرتبط،برای پودرهای گرافن  روشاین  -

کاربرد  شدهدار و پودرهای گرافن عامل (GO)اکسید  گرافن، 5(rGO) یافته کسید کاهشا، گرافن (FLG)5 لایه کم

 دارد

، نهایشاگرها و غیاره   4رساانا طاور مااال خهیرهاای     باه  9الکترونیکریزصنایع  در های کاربرد معهولی زمینه -

 است. ،دستی کاربران پایینبرای مناسب  انتخاب محصولو  سازندگان برایمنظور راهنهایی طراحی مواد  به

 مراجع الزامی 0

 در این استاندارد، مراجع الزامی وجود ندارد.

 اصطلاحات و تعاریف 1

 :9رود در این استاندارد، اصطلاحات و تعاریف زیر به کار می

 اصطلاحات عمومی 1-8

  1-8-8
 گرافن

                                                 
1 2-layer graphene 
2 3-layer graphene 
3 few-layer graphene 
4 reduced graphene oxide 
5 microelectronics 
6 conductive pastes 

 های زیر قابل دسترس است: در وبگاه IECو  ISOکاررفته در استانداردهای  اصطلاحات و تعاریف به 9
www.iso.org/obp 

www.electropedia.org  

http://www.iso.org/obp
http://www.electropedia.org/
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 گرافن ۀلای

 لایهافن تکگر

 لایهکیگرافن 
graphene 

graphene layer 

single layer graphene 

monolayer graphene 
1LG 

 زنبوری متصل شده است. های کربن که در آن هر اتم به سه اتم ههسایه در یک ساختار لانه ای از اتم لایه تک

 نی است.مهم در بسیاری از نانواشیاء کربسازندۀ گرافن، واحد  مدخل: 8نکتۀ 

(، FLGلایاه )  کام ( و گارافن  2LCلایه است، گاهی برای متهایز شدن از گارافن دولایاه )   از آنجایی که گرافن تک مدخل: 0نکتۀ 

 شود. نامیده می 1LGبه اختصار و لایه  لایه یا یک گرافن تک

ای داشاته   هاا و مرزهاای داناه    اند نقا  تو می شود که پیوندها از هم گسیخته می در جاهایی هایی دارد و گرافن لبه مدخل: 1نکتۀ 

 باشد.

 یان ، ا1پدیاد  گارافن مانناد   یشاود، از جهلاه در اصاطلاحات    یعنوان صفت استفاده ما  گرافن به واژۀکه  یطیدر شرا مدخل: 0 ۀنکت

 اشاره دارد.لایه  و گرافن تک 2«دوبعدی مرتبط با گرافنمواد » اصطلاح معهولاً و به اشتباه به

 ]1-2-1-5 یمدخل اصطلاح ،1515: سال 41115-15لی ایران م استاندارد :منبع[

  1-8-0
 پایه گرافنمواد 

graphene-based material 

GBM 

graphene material 
 مواد گرافنی

نانوصافحۀ  لایاه،   کربن که شامل یک یا چند گرافن، گرافن دولایاه، گارافن کام   پایۀ بندی مواد دوبعدی بر  گروه

 .یافته است اکسید کاهشاکسید و گرافن ها مانند گرافن نآدارشدۀ  عامل های گونهو  5گرافن

 است. پایهگرافنشده برای مواد  نام کوتاه« مواد گرافنی» :مدخل 8نکتۀ 

  1-8-1
 گرافن دولایه

bilayer graphene 

2LG 

 اند. که روی یکدیگر قرار گرفتهشده  خوبی مشخ  بهدوبعدی شامل دو لایه گرافن انباشتی مادۀ 

 «.گرافن دولایه با انباشت برنال»طور جداگانه مشخ  کرد؛ مالا:  توان آن را به گر هویت انباشت معلوم باشد، میا مدخل: 8نکتۀ 

 ]9-2-1-5ی مدخل اصطلاح ،1515: سال 41115-15ملی ایران  استاندارد: منبع[

                                                 
1 graphene-enabled 
2
 graphene-related 2D material 

3 graphene nanoplate 
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  1-8-0
 لایه گرافن سه

trilayer grapgene 

3LG 

 اند. که روی یکدیگر قرار گرفته شده  مشخ  خوبی انباشتی بهدوبعدی شامل سه لایه گرافن مادۀ 

 «.خورده پیچلایۀ  سهگرافن »طور جداگانه مشخ  کرد؛ مالا:  توان آن را به اگر هویت انباشت معلوم باشد، میمدخل:  8نکتۀ 

 ]11-2-1-5ی مدخل اصطلاح ،1515: سال 41115-15ملی ایران  استاندارد: منبع[

  1-8-9
 لایه کمگرافن 

few-layer graphene 

FLG 

 اند. که روی یکدیگر قرار گرفتهشده  خوبی مشخ  انباشتی بهگرافن  ۀدوبعدی شامل سه تا ده لایمادۀ 

 ]11-2-1-5 یمدخل اصطلاح ،1515: سال 41115-15ملی ایران  استاندارد: منبع[

  1-8-6
 اکسیدگرافن

graphene oxide 

GO  

 .استیه سطوح پا ۀاصلاح اکسایشی گسترد باشده، گرافن شیهیایی اصلاح

طور معهول با نسابت اتهای    بهبسته به روش سنتز لایه با محتوای اکسیژن بالا است که  تکمادۀ گرافن اکسید یک مدخل:  8نکتۀ 

C/O  شود. مییابی  مشخصه 1/2تقریبی   

 شود. تهیه می 1برداری گرافیت اکسایش و لایه وسیلۀ هبگرافن اکسید عهدتا  مدخل: 0نکتۀ 

 ها رخ دهد. تواند در لبه اکسایشی ههچنین می اصلاح مدخل: 1نکتۀ 

 هاای  همحصاولات از پراکنا   یاا ها  نهونه یۀهنگام ته ین،رخ دهد. بنابرا یداکس گرافن 2«مجدد انباشت»مهکن است  مدخل: 0نکتۀ 

 .هستند یهلایککه  ،شود 9یهاول ذرات 5ۀو انبوه 5هکلوخباعث ایجاد تواند  یامر م ینا یرادقت شود ز یدبا یظغل یاربس یعما

 ] 19-2-1-5ی مدخل اصطلاح ،1515: سال 41115-15ملی ایران  استاندارد: منبع[

  1-8-7

 یافته اکسید کاهشگرافن
Reduced gtaphene oxide 

rGO 

 یافته است. اکسید با مقدار اکسیژن کاهشگرافن

                                                 
1 graphite 
2 restacking 
3 agglomeration 
4 aggregation 
5 primary particles 
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یاا   های میکروبای  یا روش نورگرماییشیهیایی، رنو، ریزموج، گرماییهای شیهیایی،  روشوسیلۀ  بهتواند  این ماده میمدخل:  8نکتۀ 

  .یافته، تولید شود برداری گرافیت اکسید کاهش باکتریایی یا با لایه

هاای   برخای از گاروه   ،حاال، در عهال   این طور کامل کاهش یابد، محصول، گرافن خواهد بود. با  اکسید بهاگر گرافنمدخل:  0نکتۀ 

spو تهام پیوندهای  عاملی حاوی اکسیژن باقی خواهند ماند
spباه پیکربنادی    3

دهناده موجاب    گاردد. عوامال کااهش    باار نهای   2

  شود. یافته می کاهش اکسیدهای شیهیایی مختلفی در گرافن بندی های گوناگون کربن به اکسیژن و ترکیب نسبت

   ندنند باشما های کرم توانند مانند صفحات کوچک و سازه شناسی می های متعدد ریخت گونهمدخل:  1نکتۀ 

 ( است11تا  C/O ،2)نسبت  9/1تا  1/1تقریبا  O/Cنسبت اتهی  مدخل: 0نکتۀ 

 ]14-2-1-5یمدخل اصطلاح ،1515: سال 41115-15ملی ایران  : استانداردمنبع[

 شده مطابق با این استاندارد گیری های کلیدی کنترلی اندازه مشخصه 1-0

  1-0-8
 ناخالصی فلزی

metallic impurity 

 .وجود ندارد گرافن بلوریدر ساختار  است کهگرافنی  پایهود در مواد عنصر فلزی موج

است، اما برای محصولات صنعتی پودر گرافن،  اندکمعهولاً گرافنی  پایه های فلزی در مواد محتوای بیشتر ناخالصی مدخل: 8نکتۀ 

و  rGO از آب ماورد اساتفاده در تولیاد    Na رعناوان مااال عنصا   تواند بالاتر باشد، به فلزی می های ناخالصیی از که محتوای تعداد

 .شود ناشی می FLG مورد استفاده در تولید پودر ساختاز تجهیزات  Feیا  Cuعنصر 

 کلیات 0

 واکنشگرهای شیمیایی 0-8

 نبایاد کهتار از   2باشند و ضاریب خلاوص   1 (GRs) شده تضهین واکنشگرهایحداقل  واکنشگرهاههه لازم است 

 .باشد %55/55

3HNO, MOS) ق خالصاسید فونیتریک  
8-8-0   ،(72 % رسانای اکسید فلز( یا بالاتر، کسر جرمی نیم) 5 

 5بازبینیبرای خود شاهدو محلول  یکنترل ونآزم ۀهضم پودر گرافن، برای تشکیل نهون حلّالعنوان  به این اسید

 شود.  استفاده میابزار دقیق و تهیز کردن 

0-8-0 (،  02%رمی یا بالاتر، کسر ج  HF،MOS)، هیدروفلوئوریک اسید 

اسید  ههراه با نیتریککهی بیشتر است(،   Tiیا  Siعنصرمقدار که  زمانیعنوان ماال،  درصورت لزوم )بهاین اسید 

نیازمناد    HFاسات و کاار باا    9شادت خورناده  به  HFحال،با ایناست هضم  مورد استفاده برای عنوان محلول به

                                                 
1 guaranteed reagents 
2 purity quotient  
3 metal-oxide-semiconductor 
4 self-checking 
5 corrosive 
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باا   1دود دژ هاود  زیار تهاام عهلیاات   لازم اسات  ست است. اقدامات احتیاطی ویژه برای جلوگیری از تهاس با پو

 .مانند دستکش لاستیکی و لباس کار و غیره انجام شود یمحافظ ایهن

1-8-0 .شود استفاده می کننده رقیق حلاّلعنوان  بهآب فوق خالص  

 گیری اندازه ابزار دقیقو دستگاه  توصیف 0-0

8-0-0 گیری اندازه ابزار دقیق 

ابززار  استفاده شود.  ICP-MS از لازم است ی در پودر گرافنهای فلز گیری ناخالصی برای اندازه  0-0-0

 ابزار دقیق، یا نوع دیگری از 0قطاعیمیدان سنج جرمی چهارقطبی یا  توان به طیف را می ICP-MS دقیق

ICP-MS  حداقل پذیری تفکیککه با u 8 (برای تعیین چند عنصر کار می یکای )مجهزز   ،کنزد  جرم اتمی

 نمونه 1آوری لعم پیش ابزار دقیق .کرد

8-0-0-0 .شود استفاده می کننده هضم حلاّلور در  برای هضم پودر گرافن غوطه 0ریزموجکنندۀ  هضم 

شاود. مخازن را بایاد     بالا( نیز برای هضم استفاده می دمای)ضد اسید و مقاوم در برابر مخزن فشار   0-0-0-0

 .ساعت قرار داد 4از  تربیش برای Cº 211 با دمای آوندر 

1-0-0-0 .شود پس از هضم استفاده می ونهای آزم نهونه اسیدرانیبرای که  9یراناسید ورافر 

1-0-0 سایر 

که برای خنای کردن بار ساکن حین وزن کردن و انتقال پودر گرافن استفاده  6ایستا ۀتخلیتفنگ   0-0-1-8

 .شود می

g 1111/1. 0-0-1-0 پذیری تفکیکبا  ای تجزیهترازوی  

1-1-0-0 .برای انتقال مایع کاررفته به µL 822، µL 8222، mL 9 های پیپت 

0-1-0-0 .برای حجم ثابتکاررفته  به mL 82، mL 09، mL 92 های حجمی بالن 

9-1-0-0 .4نگهدارنده عنوان ظرا بهکاررفته  به mL 82 ،mL 89 ،mL 92، mL 822 7 گریزانههای  لوله 

 (کالیبراسیونواسنجی )استانداردهای  0-1

8-1-0 استاندارد ۀهای ذخیر محلول 

هاای اساتاندارد    محلاول مخلو  وجود دارد، بنابراین  نوع ناخالصی فلزی در پودر گرافن صنعتی 51تا  21تقریباً 

و غیره توصیه  Cu و Fe ،Cr ،Mn ،W ،Ti ،Mo ،Zn ،Ni ،Rb ،Zr ،Sr ،Sb ،Sn ،Co ،Pb ،Ce ،Baشامل عناصر 

 .شود می

                                                 
1 fume hood 
2 sector field 
3 pre-treatment 
4 microwave digester 
5 acid-driven processor 
6 static discharge 
7 
centrifuge 

8 
container 
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از فروشندگان تجاری( اساتفاده   دسترس در) شده شود ههزمان از چهار نوع محلول استاندارد مخلو  توصیه می

 .موارد زیر، اما محدود به موارد زیر نیست مانند .شود

، Ag ،Al ،As ،Ba ،Be ،Bi ،Ca ،Cd ،Co ،Cr ،Cs ،Cu ،Fe ،Ga ،In ،K ،Li: 1 ۀمحلول چندعنصری شهار (الف

Mg ،Mn ،Na ،Ni ،Pb ،Rb ،Se ،Sr ،Tl ،U،V  و Zn. 

 و  Ce ،Dy ،Er ،Eu ،Gd ،Ho ،La ،Lu ،Nd ،Pr ،Sc ،mS ،Tb ،Th ،Tm،Y: 2 ۀچندعنصری شاهار  محلول (ب

Yb. 

 .Te و Au ،Hf ،Hg ،Ir ،Pd ،Pt ،Rh ،Ru ،Sb ،Sn :: 5 ۀمحلول چندعنصری شهار (پ

 .Zr و  B ،Ge ،Mo ،Nb ،P ،Re ،S ،Si ،Ta ،Ti،W: 5 ۀچندعنصری شهار محلول( ت

8 0-1-0(IS) یاستاندارد داخل های محلول 

، طاور جاایگزین   باه اری در دساترس هساتند.   ز فروشندگان تجا ا عنصریتک (IS) استاندارد داخلی های محلول

  از با توجه به خلوص آب و اسیدها تهیه کرد. معهاولاً  2سازمانی درونصورت بهتوان  را می  ISذخیرههای  محلول

Li ،Sc ،Ge ،Y ،Rh ،In ،Tb ،Lu ،Re ،Bi  عنوان عناصرهبو غیرهIS  شود.  استفاده می 

 مناسب انجام شود.   ISاولیه برای انتخاب عناصر 5وبشریک  لازم است، سنجی آنالیز کهّیاز  پیش

 .شودچهار معیار رعایت   IS انتخاب عناصرلازم است در 

 .اشته باشدوجود ند ونآزم ونۀدر نه  ISعنصر )الف

 .آنالیزی داشته باشدمشابه عنصر  یونشوزن مولکولی و انرژی   ISعنصر )ب

 .زاحهت قرار نگیردمورد معناصر دیگر راحتی توسط  به  ISعنصر )پ

 باشد.کافی زیاد  ۀبه انداز  ISغلظت عنصر ، یعنینباشدتحت تأثیر آمار شهارش   ISعنصر سیگنالشدت  (ت

 سازی نمونه آماده روش 9

 کلیات  9-8

با توجه به محتوای شود.  آوری عهلطور موازی  به 5آزمونهپودر گرافن، چهار تا شش نهونۀ آزمون برای  لازم است

چندین عنصر کلیدی باید باا افازودن محلاول اساتاندارد      استاندارد 9، بازیابیشده گیری اندازهزی های فل ناخالصی

بارای  ماوازی   آزموناۀ حاداقل دو  ؛ شود گیری اندازهاز هضم  پیش ،ونهای آزم شده در نهونه انتخابعناصر فلزی 

 .باید تهیه شود 4شده اسپایک های آزمونه

                                                 
1 internal Standard 
2 in house 
3 scan 
4 specimen 
5
 recovery 

6 spiked 
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  نمونه آوری عمل پیشرویۀ  9-0

 .شرح زیر استبه نهونه آوری عهل پیشرویۀ 

موازی،  2های آزمونهتعداد مورد استفاده و  ریزموج کنندۀ هضمرا با توجه به   PTFEهضم 1راظچندین  -1

  .انتخاب کنید یهای کنترل شده و نهونه های اسپایک نهونه

 در دقات  با را آن و کنید وزن ها آزمونه از یکی عنوان بهدرستی  هب را گرافن پودر mg 2/1 ± 1/11 مقدار -2

 .قرار دهید ظرا هر

 .اضافه کنید ظراآرامی به هر  را به 3HNOاز  mL 1/4 مقدار  -5

عنوان  ، به آزمونهشده را در دو  مناسب چند عنصر کلیدی انتخاب ۀهای استاندارد ذخیر محلولبا پیپت،   -5

 .بیافزاییدوند، ش استاندارد استفاده میبازیابی گیری  که برای اندازه شده اسپایکهای  نهونه

 .اضافه کنید 5حلّال تفکیک یکنترل های آزمونهعنوان  به ظرا خالی دورا به  3HNOاز  mL 1/4 مقدار  -9

 ۀآزمونا گیرند که شامل چهار تاا شاش    ر ههزمان تحت فرآیند هضم قرار میطو به آزمونهدر مجهوع هشت تا ده اینجا،  تا به :8نکته 

 .شود می یکنترل ۀنهونو دو شده  اسپایک ۀموازی، دو نهون

قرار کنندۀ ریزموج  هضمعهلیات در  های کنید، آنها را مطابق دستورالعهل 5درزبندیهضم را  های ظرا  -4

 .دهید

باشد و فشار هضم به  Cº 151 دمای هضم بالاتر ازاست  لازمرا تنظیم و اجرا کنید.  ریزموجهضم  ۀبرنام -9

 .خودکار تنظیم شودطور  بهکنندۀ ریزموج  هضم وسیلهبهدنبال دما 

 (h1 ˂) تار  ( یا برای زمان هضام طاولانی  بهتر است Cº 211 ،Cº 251 ˂) در دماهای بالاترکنندۀ ریزموج  هضمکارکردن  :0 ۀنکت

 .است سودمندپودر گرافن های  آزمونههضم کامل  منظور به

و تا دمای  بهانند ها ظرا دهید  اجازه، کننده خارج کنید از هضمهضم را  های هضم، ظرا رویۀدر پایان    -4

 .محیط خنک شوند

ها را بررسی کنید. بررسی کنید که آیا  آزمونه ۀههد، وضعیت محلول هضم آزاد کنیبندی را درزدرپوش    -5

های پاودر گارافن کااملاً     آزمونهدهندۀ این است که  نشان . این حالتاست 9ترانهامحلول هضم شفاا و 

هضام در   رویاۀ لازم است  بود،  ماندهی مواد جامد معلق باقی اند. اگر شفاا نبود یا مقدار که هضم شده

  .تکرار شود تا هضم کامل شود 9و  4 مراحل

متوالی تکرار شود تا هضم تا حد امکان کامال   مرتبههضم باید سه  رویۀباشد،  Cº 211 اگر دمای هضم کهتر از

 .شود

                                                 
1 vessel 
2 test specimens 
3 solvent contrast 
4 seal 
5 transparent 
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مواد جامد سفید یاا خاکساتری در محلاول هضام معلاق باشاند،       اگر هضم هنوز کامل نشده باشد و پس از سه بار تکرار،  :1 ۀنکت

  HFاز mL 2 توان وجود دارد. اگر چنین است، می ونهای آزم یا هر دو در نهونه  Tiیا  Siشود که عنصر در نظر گرفته میطور  این

عناوان   باه  HFاز  mL 2 ۀاضااف  هب 3HNO از mL 4 باپودر گرافن را وزن کرد و دوباره  های آزمونهبرای تسهیل هضم اضافه کرد، یا 

 .هضم کرد ،هشد هضم مخلو  حلّال

یک اسید قوی هیدروفلوئوریک اسید ؛ و خورندگی قوی است اکسایشیک اسید قوی با  نیتریک اسید – هشدار

و با محافظ ایهنی برای جلوگیری از تهاس باا پوسات انجاام     دژدود خورنده است. این عهلیات باید در یک هود

 .شود

ی تحت حرارت تبخیر کنید، تا رانعهلیات اسید باها  آزمونهرا از محلول هضم  HF یایک اسید نیتر  -11

محصولات هضم،  1انبوهشاز محلول هضم غلیظ باقی بهاند. برای جلوگیری از mL 9/1 زمانی که تقریباً

 .کاملا خشک نکنید

طاور   هضم بهغلیظ  به هر ظرا اضافه کنید تا محلول 2 % با کسر حجهی 3HNO از mL 2مقدار   -11

 مرتباه . شستشو و انتقال را ساه  کنیدمنتقل  mL 11 حجهی بالنجداگانه رقیق شود و با دقت به یک 

 ا نامباین محلول ید. انحجهی برس بالنه حجم ثابت ب 2 % با کسر حجهی 3HNO تکرار کنید و سپس با

sA شود. می نامیده 

ایان   شوند. می آوری عهل 11و  11 مراحلدر وی طور مسا بهنیز  حلّال تفکیکی های کنترل آزمونه  -12

 شود. می دهنامی 0A ا نامبمحلول 

گیاری و   انادازه  یغلظتا  الزامات داشته باشد تانیاز به رقیق شدن بیشتر ها  آزمونه sAمهکن است   -15

 .را برآورده کند MS-ICP آنالیز

 تااا L/µg 91 شااده از گیااری ازهاناادغلظاات ترجیحاای عناصاار    گسااترۀ، MS-ICP اباازار دقیااق تحلیاال باارای  :0 ۀنکتزز

 L/µg 211  نیست خیلی کمو است، خیلی زیاد. 

 گیری اندازه ۀروی 6

 ICP-MS ابزار دقیق واسنجی 6-8

باید مطابق  ICP-MS ابزار دقیقاول،  ۀمرحلآزمون را برآورده کند. در  الزاماتباید  ICP-MS ابزار دقیقوضعیت 

باا اساتفاده از    واسنجیبا ایجاد توابع را  ICP-MS ابزار دقیق بهینه شود. سپس، ابزار دقیق ۀسازنددستورالعهل 

اساتاندارد داخلای مناساب بارای      هاای  لازم است محلولکنید.  واسنجیخارجی  واسنجیهای استاندارد  محلول

 .انتخاب شودرویۀ آزمون  واسنجی

                                                 
1 aggregation 
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 سنجی یکمّ گیری اندازه یۀرو 6-0

8-0-6 لامک یعنصر روبش 

های  های ناخالصی ی باید انجام شود تا گونهکهّ کیفی و نیمکامل  یعنصر شروب، سنجی یگیری کهّ از اندازه پیش

 .شود برآوردنهونۀ آزمون در  یمحتوای هر ناخالصی فلز گسترۀفلزی و 

0-0-6 های فلزی ناخالصی سنجی یکمّ گیری اندازه 

یجااد کنیاد.   شاده را ا  گیاری  انادازه استاندارد عناصار   واسنجیرا تنظیم کنید و منحنی ون روش آزمپارامترهای 

 پیوسات  در ماوردی  مطالعاۀ . شاود  ثبات  میانگینشود تا مقدار  گیری اندازه مرتبههر عنصر سه  شود توصیه می

 است.شده ارائه   «الف»

خطای تعیاین    1وایاازش استاندارد و ضریب ههبستگی با  واسنجیمنحنی  عرض از مبداشیب و  شود توصیه می

 اشد. ب 59/1 شود و ضریب ههبستگی نباید کهتر از

عهاولی در  توان با استفاده از حالت استاندارد انجام داد، اما برای چندین عنصار م  بیشتر عناصر را می گیری اندازه

ناپذیر وجود دارد )جدول  ، برخی تداخلات بالقوه و اجتنابCo ،Mn ،Ni ،Cu ،Cr ،Znند پودر گرافن صنعتی، مان

 .شود ترجیح داده می 5حالت واکنش یا 2( و حالت برخورد1

 تداخلات بالقوه برای چندین عنصر معمولی در پودر گرافن صنعتی - 8جدول 

ORSحالت  تداخل بالقوه ها ایزوتوپ
 الف

52
Cr ArC, ClOH, ArO, ArN, ArNH H2 

59
Co ArOH, CaOH, CaO, NaAr He 

60
Ni CaO, CoH, NaCl He 

63
Cu ArAl, TiO, TiOH, ScO, NaAr, PO2 He 

66
Zn S2, ArMg, SO2, TiO, TiOH, Ba

++ He 
55

Mn ArO, CaO, Cd
++

, ArN, ArNH, ClOH He 
 قطبی سامانه واکنش هشتالف 

1-0-6 روشبازیابی  گیری اندازه 

هاای   ههراه با محلاول  یهای کنترل هآزمونروش استفاده شود. بازیابی تواند برای ارزیابی  می 5«استاندارد ایشافز»

 .شود می پذیرفته 111% تا  51 % معهولاً بینبازیابی شوند.  می گیری اندازه شدهن اسپایکو شده  اسپایک

0-0-6 استانداردبازیابی  گیری اندازه 

شاده را در   استاندارد عناصر انتخااب بازیابی (، مراجعه شود 9به بند کنید ) گیری اندازهرا شده  اسپایکهای  نهونه

 . محاسبه کنید ونهای آزم هنهون

                                                 
1 regression 
2 collision mode 
3 reaction mode 
4 standard addition 
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هاای   گوناه  شاامل شاود کاه    برای پودر گرافن صنعتی پذیرفته می 121 %تا  41 % د معهولاً بیناستانداربازیابی 

 .است وسیعهای فلزی بسیار  محتوای ناخالصی گسترۀ .های فلزی است زیادی از ناخالصی

 ها تحلیل داده 7

 ونهای آزم های فلزی در نمونه محتوای ناخالصی 7-8

محتاوا را   iX .شود و محاسبه می گیری اندازه ،شده گیری اندازه قلۀبا توجه به مساحت  یمحتوای هر ناخالصی فلز

 :دهد ( نشان می1با استفاده از فرمول )

(1)    
               

  
 

 :که در آن

 ( است؛mg/Lدر محلول نهونۀ آزمون برحسب ) iغلظت هر ناخالصی فلزی      
 ( است؛mg/Lدر محلول کنترلی برحسب ) iناخالصی فلزی غلظت هر      
 ( است؛Lحجم نهایی محلول نهونۀ آزمون برحسب )   
 است؛ آوری عهل پیشسازی برای محلول نهونۀ آزمون، شامل تهام مراحل  ضریب رقیق   
 ( است.gجرم نهونۀ آزمون پودر گرافن برحسب )   

 .شود خشک می Cº 119 توزین در دمای ازۀ آزمون پیش نهون نکته:

 استانداردبازیابی  7-0

 گیاری  انادازه ون های آزما  های فلزی موجود در نهونه استاندارد چندین عنصر کلیدی ناخالصیبازیابی  لازم است

کنناده   کنناده یاا رقیاق    هضام  حلاّال ، 1شده نباید نسبت به عوامل خارجی مانند محیط گیری اندازهشود. عناصر 

 ۀمطالعشود.  استاندارد توصیه میبازیابی  گیری اندازهبرای  Cr ،Ba ،Mo ،Mn ،W ،Cu شند. عناصرغیرحساس با

 شده است.ارائه  «ب» موردی در پیوست

 :شود ( محاسبه می2با فرمول ) i ، برحسب درصد، عنصرRiاستاندارد بازیابی 

(2) 
   

          

  

  

 :که در آن

 ( است؛mg/Lدر محلول نهونه با افزایش استاندارد برحسب ) iغلظت عنصر       
 ( است؛mg/Lدر محلول نهونه بدون افزایش استاندارد برحسب ) iغلظت عنصر      
 ( است.mg/Lدر محلول افزایش استاندارد برحسب ) iغلظت عنصر    

                                                 
1 surroundings 
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 گیری اندازهبرآورد عدم قطعیت  1

 [8] ردیف)مرجع و مقاله  (کتابنامه ]7[ ردیف) ISO/IEC Guide 98-3 براساس اصول گیری اندازهعدم قطعیت 

 :عبارتند از گیری اندازه، منابع اصلی عدم قطعیت گیری اندازهشود. برای این  می برآورد (کتابنامه

 ؛ونهای آزم ههگنی نهونه  (الف

 نهونه؛ کردن وزن  (ب

هاای مختلاف    ساازی. اثار روش   فرآیند هضم، تبخیار اساید، فرآیناد رقیاق     نهونه، مانند آوری عهل پیش  (پ

 شود.مراجعه   «پ»ت ای پیوس مقایسه ۀتوجه است، به مطالع قابل آوری عهل پیش

 .واسنجیهضم و استانداردهای  حلّال، ییا محلول کنترل شاهدمحلول   (ت

 ICP-OES و ICP-MSروش  دو. هر گیری ازهاند، دقت واسنجی ابزار دقیق شامل، گیری اندازه ابزار دقیق  (ث

ظرفیات   هاا ایان روش های فلزی در پودر گرافن استفاده کارد، اماا    ناخالصی گیری اندازهتوان برای  را می

 .شودمراجعه  «ت» دارند، به پیوست ونهای آزم متفاوتی برای نهونه تقاضاهایمتفاوت و  گیری اندازه

شده و در سطح مشخصای از اطهیناان باه عادم قطعیات       تلفیقبا هم  تهام اجزای منابع عدم قطعیتلازم است 

 .یافته تبدیل شوند گسترش

 :آید دست می( به5با فرمول ) U نهایی ۀیافت گسترشعدم قطعیت 

(5)           

 که در آن:

U یافته است؛ عدم قطعیت گسترش 
k  های اطهینان، شده و بازه گیری های اندازه توزیع دادهه براساس نوع یافت معهولا مقدار تخصی  –ضریب پوششی است 

 ؛(کتابنامه [8]و  [7] های ردیف) است 5یا  2
 نهایی است.نتیجۀ  ،انحراا استاندارد تلفیقی      

 گیری اندازهگزارش  5

 کلیات 5-8

شاامل   گیاری  ندازهاگزارش شود  توصیه میمستند شود.  گیری اندازهگزارش  یک صورت به یدبا گیری اندازه نتایج

 باشد اما محدود به آن نباشد. یرموارد ز

 نمونه یامحصول  ییشناسا 5-0

 نهونه باشد. یخچۀتار یابیو ردنهونۀ آزمون  ییشناسا یتهام اطلاعات برا یحاو ،گزارش شود توصیه می

 .تدارکات یاطلاعات عهوم -
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 .یفن ۀنقششامل مواد،  یشرح کل -

 (.IEC 62565-3-1است ) تدوینگرافن در دست  یبرا 1«خصی  مقادیربدون ت تفصیلی نامۀ ویژگی» نکته:

 گیری اندازه یطشرا 5-1

 گیری اندازه ینح یطیمح شرایط

 .یطمح یدما: دما گسترۀ –

 .یط: رطوبت محیرطوبت نسب گسترۀ –

 گیری اندازه ویژۀاطلاعات  5-0

 .ICP-MS، ابزاردقیقنوع  –

 .ابزاردقیق واسنجی یتوضع -

 .حامل جوِ –

 شاهد. محلول –

 .محلول هضم –

 آنالیزی.روش  -

 گیری اندازه یجنتا 5-9

 ه.شد گیری اندازه یفلز یها یناخالص نتایج

 .یرهاستاندارد و غ های محلول ی،داخل یشامل استانداردها گیری اندازه یطشرا -

 استاندارد. واسنجی یاطلاعات منحن -

 هضم، دما و زمان هضم. حلّالهضم، از جهله  یطشرا -

 .ونآزم یها در نهونه یفلز یها یناخالصانواع  –

 .یکنترل حلّال تفکیکدر  یفلز یها یها و غلظت ناخالص گونه -

 .ونآزم یها در نهونه یفلز یهر ناخالص استانداردمحتوا و انحراا  –

 حالت واکنش(. یا)حالت استاندارد، حالت برخورد  گیری اندازهحالت  -

 یهاا  در نهوناه  یفلاز  یهار ناخالصا   یهر دو بارا  یا 5(LOQ) جیسن یکهّحد  یا 2(LOD) آشکارسازیحد  -

 .ونآزم

                                                 
1 blank detail specification   
2 Limit of detection 
3 limit of quantitation 
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 ون.آزم یها در نهونه معهول یفلز یها یاستاندارد ناخالصبازیابی  –

  



 INSO 19758-6-20:2024 8021: سال 85791-6-02استاندارد ملی ایران 

 

15 

 «الف»پیوست 

 (دهندهی)آگاه

 FLGموردی برای پودر  ۀمطالع

 ونآزم ۀنمون 8-الف

 بخاار  نهشات شایهیایی   شده باه روش  زسنت ۀبا چهار تا شش لای (FLG) لایه کمیک محصول صنعتی از گرافن 

)CVD(
شود، بنابراین  راحتی شناور می به اندکگالی بسیار با چنهونۀ آزمون استفاده شد.  ونآزم ۀعنوان نهون به 1

 .استفاده شود ایستا ۀتخلیهنگام توزین و انتقال از تفنگ لازم است 

 هنمون آوری عمل پیش 0-الف

هضام   حلّالشدند.  سازی آماده ریزموج، با استفاده از هضم به کهک mg 11 اًموازی، هر کدام تقریب  آزمونهچهار 

استفاده  با. است (51%، کسر جرمی MOS) HFاز  mL 2 و (49 % ، کسر جرمیMOS) 3HNOاز  mL 4 شامل

دقیقه حفظ شد و سه بار متاوالی   51رسید و به مدت  Cº 221ا ، بالاترین دمای هضم تشده ریزی دمای برنامه از

 .دست آیدشد تا یک محلول هضم شفاا به گردانیباز

 ابزار دقیقاطلاعات  1-الف

ابازار  اساتفاده شاد. وضاعیت عهلکارد      گیری اندازهابزار دقیق عنوان  ، بهMS-ICP ،2Agilent 7700X ابزار دقیق

 .است (Ar) آرگون ،حامل شد. جوِ واسنجیروزانه  بازبینیخودبا استفاده از عناصر استاندارد از طریق دقیق 

 استاندارد واسنجیمنحنی  0-الف

  استاندارد ۀذخیرهای  محلول 8-0-الف

 غلظت الف کدنام یا 

(mg/L) 

 عدم قطعیت حلاّل عناصر

Agilent #8500-

6940 
1/11 Ag Al As Ba Be Ca Cd Co Cr 

Cs Cu Fe Ga K Li Mg Mn Na 

V Zn Ni Pb Se Sr Tl U 

HNO3  %9  %9/1 ± 

GSB 04-1768-

2004 
111 Zr Hf W Mo Ta Nb Ti mol/L 1/1c(HNO3)= 

mol/L 1/1c(HF)= 

 %5/1 ± 

GSB 04-1765-

2004 
111 As Sb Bi Pb Sn Cd mol/L 1/5c(HCl)=  %5/1 ± 

Agilent #8500-

6944 
1/11 Ce Dy Er Eu Gd Ho La Lu Nd 

Pr Sm Tb Th Tm Y 
HNO3  %9  %9/1 ± 

 .گذاری شده نیست محصولات نامسازمان ملی استاندارد ایران برای  تایید ۀمنزلذکر شده است و به  استاندارداین  های تجاری برای راحتی کاربران نام الف

                                                 
1 Chemical Vapour Deposition 

2 Agilent 7700X شرکت سطتو محصول ارائه شده یک ینام تجار Agilent Technologies Co., Ltd .یراحتا  یاطلاعاات بارا   ینا است 

 یست.شده ن یگذار محصول نام یبرا سازمان ملی استاندارد ایران تایید ۀداده شده است و به منزل استاندارد ینکاربران ا
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 استاندارد واسنجی های منحنی 0-0-الف

 شیب غلظت الف کدنام یا 

(µg/L) 

 ضریب همبستگی

Agilent #8500-6940 1/9 ،1/11 ،1/21 ،1/91 ،111 ،211 

9111 ،2111 ،1111 ،911 ،211 :Fe ،Mg ،Na ،K 

 1111/1تا  5555/1

GSB 04-1768-2004 1/11 ،1/21 ،1/91 ،111 ،211 5551/1  1111/1تا 
GSB 04-1765-2004 1/11 ،1/21 ،1/91 ،111 ،211 5551/1  1111/1تا 
Agilent #8500-6944 1/9 ،1/11 ،1/21 ،1/91 ،111 5551/1 

 .گذاری شده نیست محصولات نامسازمان ملی استاندارد ایران برای  تایید ۀمنزلذکر شده است و به  استانداردن های تجاری برای راحتی کاربران ای نام الف

 گیری اندازه رویۀ 9-الف

هاای   شده در نهوناه  گیری اندازههای فلزی  برای تهام ناخالصی هلیم ی با استفاده از حالت برخوردکهّ گیری اندازه

 .شود انجام می ونآزم

 گیری اندازهتایج ن 6-الف

شده است ارائه  1-الف در جدول ونهای آزم در نهونه شده آشکارسازیهای فلزی  ها و محتوای تهام ناخالصی گونه

 نشان داده شده است. 1-الف صورت شکلبه یو توزیع محتوای هر ناخالصی فلز

هاای   اخالصی فلزی در نهونهگونه ن 19نشان داده شده است که  ،1-الف در جدول یاز محتوای هر ناخالصی فلز

و دوماین   mg/kg 4/5154( باالاترین میازان   Cuدر میان آنها، میزان ناخالصای ماس )   ؛دوجود دار FLG ونآزم

 mg/kg ترتیب به (Zn) و روی (Fe) ، آهن(Ti) حتوای تیتانیمم .است mg/kg 5/1951 با (W) ناخالصی تنگستن

4/149 ،mg/kg 2/255  وmg/kg 4/551 از ی دارناد، حتای کهتار   کهتار محتوای بسیار  ،ها ناخالصی است. سایر 

mg/kg 1 دارند. 

 FLGنمونۀ آزمون شده در  آشکارسازیهای فلزی  محتوای تمام ناخالصی :8 -الف جدول

عدد  عنصر شماره

 جرمی

 محتوا 

(mg/Kg) 

 متوسط

 محتوا

(mg/kg) 

انحراف 

 استاندارد

(mg/kg) 

انحراف 

استاندارد 

 نسبی

)%( 

 نۀ آزمون موازینمو 0

1 Ti 59 4/144 2/151 4/151 4/141 4/149 142/9 91/2 

2 V 91 559/1 595/1 915/1 522/1 599/1 155/1 54/9 

5 Cr 92 29/54 54/54 19/54 45/54 55/54 515/1 11/1 

5 Mn 99 594/4 141/4 555/4 541/4 595/4 151/1 45/1 

9 Fe 94 5/255 5/214 5/295 4/212 2/255 519/22 41/5 

4 Co 95 941/1 944/1 959/1 599/1 94/1 154/1 51/4 

9 Ni 41 44/59 51/54 55/59 95/59 94/54 959/1 19/2 

4 Cu 45 5/5145 2/5151 1/5254 5/5145 4/5154 599/51 44/2 
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عدد  عنصر شماره

 جرمی

 محتوا 

(mg/kg) 

 متوسط

 محتوا

(mg/kg) 

انحراف 

 استاندارد

(mg/kg) 

انحراف 

ستاندارد ا

 نسبی

)%( 

 نمونۀ آزمون موازی 0

5 Zn 44 1/515 1/529 1/592 1/524 4/551 451/15 55/5 

11 Zr 51 124/1 155/1 299/1 215/1 149/1 111/1 45/4 

11 Sn 114 99/5 41/11 51/5 41/11 52/11 999/1 51/9 

12 Ba 159 919/5 114/5 195/9 542/5 152/5 442/1 1/14 

15 Ce 151 95/51 59/55 54/51 14/51 41/51 515/1 25/2 

15 W 142 4/1459 5/1992 2/1951 5/1422 5/1951 511/91 49/2 

19 Pb 214 51/55 54/52 15/55 45/52 14/55 212/1 411/1 

 بسایار وسایعی از   گساترۀ های فلزی وجود دارد، بلکه  های زیادی از ناخالصی تنها گونهبنابراین واضح است که نه

 .دست آورد به 1-الف از شکل میقطور مست به توان آنها را میهای فلزی نیز وجود دارد که  محتویات ناخالصی

 

 

انحراا 

 استاندارد

محتوا، 
mg/kg 

 

 شده یآشکارساز یفلز یگونه ناخالص 89کل  -الف

 

 

انحراا 

 استاندارد

محتوا، 

mg/kg 

 
  Wمقدار( و  ین)بالاتر Cuاصر عن یبه استثنا یفلز یگونه ناخالص 81 -ب

 بالاتر( یمحتوا ین)دوم

  FLGن مونمونۀ آزدر  شده آشکارسازیهای فلزی  توزیع محتوای ناخالصی :8-الف شکل
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 «ب»پیوست 

 (دهندهی)آگاه

 rGOموردی برای پودر  ۀمطالع

 ونآزم ۀنمون 8-ب

 .ده شداستفا ونآزم ۀعنوان نهون به شکل پودر سیاه به rGO یک محصول صنعتی

 نمونهآوری  عمل پیش 0-ب

 هضام  حلّال ؛شدند سازی آماده، با استفاده از هضم به کهک ریزموج mg 11 موازی، هر کدام تقریباً آزمونۀچهار 

mL 4  ازHNO3 (MOS49 % ، کسر جرمی ) باالاترین دماای هضام تاا    شاده  ریازی  برناماه  یدمابود. از طریق ،  

ºC 221  شاد تاا یاک محلاول هضام شافاا        متوالی بازگردانی مرتبهسه  ،شددقیقه حفظ  51رسید و به مدت

 .آید  دست به

 یریگ اندازه قیدق ابزار 1-ب

ICP-MS،NexIONابزار دقیق  ،گیری اندازهابزار دقیق مدل 
®
 300

1
 یگیری، پارامتر عهلیات اندازه از پیشاست.   

جاو  شاد.   واسانجی  ،استاندارد  ۀذخیرهای  لمحلوسازی شد و وضعیت عهلیات با استفاده از  بهینه بازبینیخودبا 

 .است (Ar) آرگون ،حامل

 استاندارد واسنجیمنحنی  0-ب

خطی  وایازشاستاندارد از طریق  اسنجیوانجام شد و منحنی  روبش کامل، ابتدا سنجی یگیری کهّ از اندازه پیش

و ضارایب ههبساتگی    سانجی واهاای   دست آمد. منحنیکامل به روبششده پس از  از هر ناخالصی فلزی انتخاب

 555/1 ضرایب ههبساتگی بهتار از   ۀشود که هه شده است. مشاهده می نشان داده 1-ب چندین عنصر در شکل

 .هستند

 

 

 

                                                 
1 NexION® 300 شرکت است که توسط یمحصول ینام تجار Perkin Elmer, Inc اساتاندارد  یان کااربران ا  یراحت یاطلاعات برا ینست. اارائه شده ا 

 .یستشده ن یمحصول نامگذار یبراسازمان ملی استاندارد ایران  ییدیهشده است و به منزله تا ارائه
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 راهنها

CPS شهارش بر ثانیه 

  rGO ونآزم ۀاستاندارد چندین عنصر فلزی موجود در نمون واسنجیهای  منحنی :8-ب شکل
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 گیری دازهاننتایج  9-ب

 .با حالت استاندارد انجام شد سنجی یکهّ گیری اندازه

 شاده   دادهشده اسات. نشاان    ارائه 1-ب در جدول rGO ونآزم ۀهای فلزی در نهون ها و محتوای ناخالصی گونه

  باالاترین، تاا   (Na) اسات. در میاان آنهاا، محتاوای سادیم       شاده  آشکارسازیگونه ناخالصی فلزی  25است که  

mg/kg 9911  منیازیم  ،است. علاوه بر این، سه گونه ناخالصی فلازی (Mg) پتاسایم ، (K ) و کلسایم (Ca )  نیاز

دارای محتوای بسیار بالاتری هستند، محتوای بالای این چهار گونه ناخالصی فلزی به آب ماورد اساتفاده بارای    

 .شود نسبت داده می rGO شستشوی محصولات

  rGOونآزم ۀدر نمون شده آشکارسازیلزی های ف محتوای تمام ناخالصی: 8-ب جدول

عدد  عنصر شماره

 جرمی

 متوسط (/gkmg) محتوا

 محتوا

(gkmg/) 

انحراف 

 استاندارد

(gkmg/) 

 موازی ها آزمونهشش 

1 Na 25 9599 9594 9115 9551 4211 4145 9911 14/549 

2 Mg 25 14/124 92/151 55/159 52/154 4/199 25/129 54/159 95/11 

5 Al 29 14/9 41/21 59/9 9/4 94/19 44/12 99/11 54/4 

5 K 55 12/144 24/195 14/145 195 12/191 54/145 95/191 19/9 

9 Ca 55 49/555 511 59/224 9/294 5/524 4/295 19/515 21/44 

4 Ti 59 99/4 14/11 54/4 99/9 99/11 15/4 54/4 15/2 

9 V 91 25/1 24/1 29/1 22/1 22/1 22/1 25/1 12/1 

4 Cr 92 51/15 99/19 19/15 45/12 99/15 19/15 45/15 54/1 

5 Mn 99 24/4 95/4 15/4 14/4 11/4 55/4 25/4 29/1 

11 Fe 99 44/44 9/51 94/95 54/49 42/59 92/92 14/94 54/12 

11 Co 95 14/1 1/1 19/1 19/1 19/1 14/1 14/1 11/1 

12 Ni 41 49/5 91/5 54/5 11/5 92/5 14/5 41/5 91/1 

15 Cu 45 22/1 95/1 59/1 24/1 55/1 59/1 51/1 21/1 

15 Zn 44 91/5 45/4 94/2 45/1 12/4 15/2 49/5 12/2 

19 Rb 49 54/1 55/1 54/1 54/1 59/1 59/1 54/1 15/1 

14 Sr 44 52/2 55/2 55/2 95/2 54/2 95/2 99/2 25/1 

19 Zr 51 59/4 22/9 94/4 55/4 44/4 55/4 52/4 21/1 

14 Mo 54 44/5 52/9 14/9 14/9 22/9 14/9 12/9 14/1 

15 Pd 114 2/1 14/1 14/1 14/1 14/1 14/1 14/1 12/1 

21 Sn 114 11/1 12/1 15/1 15/1 11/1 15/1 11/1 11/1 

21 Sb 121 11/1 21/1 11/1 22/1 15/1 2/1 19/1 19/1 

22 Ba 154 5/1 51/1 59/1 59/1 21/1 15/1 11/1 15/1 

25 Hf 141 29/1 15/1 14/1 19/1 19/1 19/1 15/1 15/1 
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بسایار وسایعی از    گساترۀ های فلزی وجود دارد، بلکه  های زیادی از ناخالصی تنها گونهبنابراین واضح است که نه

 .قابل مشاهده است 2-ب شکل در ممستقیطور  بهنیز وجود دارد که  rGOنهونۀ آزمون محتویات در 

 

 مقدار(  یشترین)ب Naعنصر  یبه استثنا هشد آشکارسازی یفلز یگونه ناخالص 00کل  -الف

 

 بالاتر( ی)سه گونه با محتوا Caو  Mg، Kمقدار(،  یشترین)ب Na یبه استثنا یفلز یگونه ناخالص 85 -ب

  rGOونآزم ۀدر نمون شده آشکارسازیهای فلزی  توزیع محتوای ناخالصی :0-ب شکل

 نداردبازیابی استا 6-ب

 نشاان  5-ب ههانطور کاه در شاکل   rGO ونهای آزم ناخالصی فلزی در نهونه های گونه بیشتربازیابی استاندارد 

 اسات  121 % و 41 % استاندارد باین  های شد. نشان داده شده است که تهام بازیابی گیری اندازهداده شده است 

 .است پذیر اطهینان گیری اندازه روش دهد می نشان که

 گیاری  انادازه ابازار دقیاق   نیکال   1بارداری  که باه مخارو  نهوناه    غیرطبیعی است (Ni) ازیابی استاندارد بالای عنصر نیکلب :نکته

ICP-MS شود نسبت داده می. 

 

                                                 
1 sampling cone 
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  rGOونآزم ۀهای ناخالصی فلزی در نمون گونه بیشتربازیابی استاندارد  :1-ب شکل
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 «پ»پیوست 

 (دهندهی)آگاه

 آوری عمل شپیمختلف های  روش ۀمقایس

 ونآزم ۀنمون 8-پ

هاای مختلاف    بارای بررسای تاأثیر روش   آزماون   هاای  هنهونا عناوان   باه  rGO و GO گارافن صانعتی   هایپودر

 .استفاده شد آوری عهل پیش

 آوری عمل پیشهای مختلف  روش ۀمقایس 0-پ

  GO آزمون ۀسازی نمون آماده 8-0-پ

اساتفاده شاد. ساه ناوع روش      آوری عهال  پایش تلاف  هاای مخ  تأثیر روش ۀمطالع برای GO پودر گرافن صنعتی

 :مورد مطالعه قرار گرفت آوری عهل پیش

 در دمای بالا؛ 1سوزاندن -1

 ؛ریزموجهضم به کهک  -2

 . ریزموجابتدا و سپس هضم به کهک در  سوزاندنبا دو مرحله  2و  1 های روش از تلفیقی -5

( ºC 511 طولانی مدت در دمای باالا )باالاتر از   آوری هلاز طریق عنهونۀ آزمون با دمای بالا،  سوزاندندر روش 

 شود.  می تخریب گرمایی (2مافلیحرارت غیرمستقیم ) ۀدر یک کور

رای تقریبااً چیازی در بوتاه با     طاور معهاول    باه سوزاندن در دمای بالا،  آوری عهل پس ازمشخ  شده است که 

ماناد   خاکستری بااقی مای   5مانند گوی ۀدو باقیهاندماند. گاهی اوقات یک یا  ا چشم غیرمسلح باقی نهیمشاهده ب

 .شود اتخاذ می 5 شهاره که در این صورت روش

نشاان داده   1-پ در شاکل  GO نهوناۀ آزماون  های فلزی در  کلیدی از ناخالصی ۀچندین گون گیری اندازهنتایج 

 ود دارد. وج سازی آمادهبین سه نوع روش  یشده است. ههانطور که نشان داده شد، تفاوت متهایز

در دمای بالا وجاود دارد،   سوزاندنطی عهلیات  هنهونکنترل  غیرقابل هدررفتشود که  درنظر گرفته می طور این

ناپذیر است. علاوه بر  اکسیژن( اجتناب به)نیاز  و باز شدن پوشش تخریب گرماییدلیل  به 9و پاشش 5زیرا تصعید

. بناابراین،  شاود وارد تواناد   مای  ساوزاندن عهلیاات   حین طمحییا  نگهدارنده ظرااز های دیگری  این، ناخالصی

هاای   ناخالصای  اغلاب گیاری   نتایج اندازه، 1شهاره برای روش  ،ن داده شده استنشا 1-پ ههانطور که در شکل

                                                 
1 cineration 
2 muffle furnace 
3 globular 
4 sublimation   
5 splashing 
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. برای هضم باه کهاک   ضعیف است، 5 شهاره موازی روش آزمایۀتر و قابلیت مقایسه برای دو  بسیار پایین ،فلزی

 .رود ای از دست نهی هضم نهونه حینهستند،  شده درزبندیهضم  یها ظرا، چون ریزموج

 .شود توصیه می ریزموج، هضم به کهک گیری اندازهبراساس نتایج 

 

 یصنعت GO پودر یبرا یآور عهل شیپ روش سه جینتا ۀسیمقا :1-پ شکل

  rGOون آزم ۀنمون یسازآماده 0-0-پ

 :شد  سازی آمادهوش از طریق یکی از دو ر rGO پودر گرافن صنعتی

 ؛ریزموجهضم به کهک  -1

 .آونقرار داده شده در  2هایفشار دمَتحت فشار بالا و دمای بالا در  1ترهضم  -2

بین  متهایزیشود که هیچ تفاوت  نشان داده شده است. مشاهده می 2-کل پدر ش یغلظت جرم ۀمقایس

 .وجود ندارد آوری عهل پیشدو روش 

 

 

 

                                                 
1 wet-digestion 
2 autoclaves 
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 صنعتی  rGOهای مختلف هضم پودر روش نتایج ۀمقایس :0-پ شکل

 شرایط مختلف هضم ۀمقایس 1-پ

استفاده شاد. بارای هضام باه      ریزموجبرای بررسی شرایط هضم نهونۀ آزمون عنوان  به  rGOپودر گرافن صنعتی

، مشخ  شد که دما و فشاار باالاتر   ها مهم هستند. براساس آزمایش حلّال، سه عامل دما، فشار و ریزموجکهک 

 .شدبررسی   HF، اثریمورد مطالعۀ هضم مفید است. در اینبرای 

معهولاً برای دستیابی به هضم کامل نیااز   HF ، اسید(Si) یکونیا سیل  (Ti)حاوی تیتانیم ونهای آزم برای نهونه

 تقریباًنهونۀ آزمون است، یک  Cº 211 موردی، مشخ  شد که وقتی دمای هضم کهتر از ۀاست. در این مطالع

mg 21 از rGO توان با استفاده از را می mL 4  3ازHNO ۀاضاف هب mL 2 از HF طاور  هضام، باه   حلاّال عنوان  به

هضام اساتفاده شاود، هضام      حلاّال عنوان  به( mL 4)حتی بیشتر از  3HNO فقط که ؛ درصورتیکامل هضم کرد

، حتای مقاادیر   ºC 241 تواند حاصل شود. اما هنگامی که دمای هضم به اندازه کاافی باالا باشاد، تاا     کامل نهی

طور کامال هضام    هضم به حلّالعنوان  به 3HNOتر از توان با استفاده از مقادیر که را مینهونۀ آزمون بیشتری از 

 (.ºC 241 در 3HNOاز  mL 9/1 با استفاده ازنهونۀ آزمون  mg 91عنوان ماال هضم تقریباً  کرد )به

 :شد سازی آماده ،هضممختلف تحت شرایط  موجریزبا استفاده از هضم به کهک   rGOونآزم ۀنهون

 ؛HF ۀعلاو به 3HNOدوتایی هضم  حلّالدمای هضم کهتر و  -8
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 .مهض حلّالیک دمای هضم بسیار بالاتر و   -0

مشااهده   .نشان داده شده اسات  5-پ در شکل rGOون آزم ۀهای فلزی در نهون نتایج محتوای ناخالصی ۀمقایس

ساازگاری   rGOون آزما  ۀنهونا در  شاده  آشکارساازی های فلزی  ام ناخالصیشود که محتویات تقریباً برای ته می

دمای هضام   لازم استهستند.  عوامل مهم مؤثر بر هضم حلّالدهد هم دما و هم نوع  خوبی دارند، که نشان می

تاوان   هضم اسید قوی به میزان زیاادی کااهش یاباد، در ایان صاورت مای       حلّالتا حد امکان بالا باشد تا مقدار 

 .را انجام ندادحذا اسید  یاتعهل

  

  

 خوردههاشاور هاای   و میلاه  «3HNO ،ºC 241از  mL 9/1 ،ونآزم ۀنهون mg 91» با شرایط هضم  بدون هاشور متناظرهای  میله

 .است «3HNO ،ºC 159از  HF + mL 4از  mL 2 ،ونآزم ۀنهون mg 12»  با شرایط هضم متناظر

 ریزموجبا استفاده از هضم به کمک  rGOون آزم ۀشده در نمون آشکارسازیزی های فل محتوای ناخالصی: 1-پ شکل

 تحت شرایط هضم مختلف
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 «ت»پیوست 

 (دهندهی)آگاه

 ICP-OESو  ICP-MSمقایسۀ نتایج 

 ونآزم ۀنمون 8-ت

 نبای  گیاری  انادازه تفاوت نتاایج   ۀمقایسبرای نهونۀ آزمون عنوان  به شکل پودر سیاه به GO پودر گرافن صنعتی

ICP-MS  القایی ۀشد جفت ینشر نوری پلاسهاسنجی  طیفو (ICP-OES) شود استفاده می. 

  OES-ICP و MS-ICP گیری اندازهنتایج  ۀمقایس 0-ت

 .شده است  فهرست 1-ت در جدول گیری اندازهصنعتی، نتایج  GO ونهای آزم برای نهونه

اساتاناء  ( Ti) قابل مقایسه است. تیتانیم شده آشکارسازیهای فلزی  که محتویات ناخالصی دهد مینشان جدول 

بسایار بیشاتر از مقادار     ICP-MS باا شاده   گیاری  انادازه دلیل میزان هضم ترکیب تیتانیم، محتاوای   است که به

 .است ICP-OES باشده  گیری اندازه

بارای   ماورد نیااز  نهوناۀ آزماون   کاه مقادار    ایان  ماورد اوّل یافات:   1-ت توان از جدول را می شاخ دو تفاوت 

مورد دیگر  ؛شود توصیه می mg 111 است، بیش از ICP-MS گیری اندازهبسیار بیشتر از  ICP-OES گیری اندازه

 آشکارسازی کند.های فلزی با محتوای کم را  تواند ناخالصی نهی ICP-OES این است که

  OES-ICP و MS -ICPبین گیری اندازهنتایج  ۀمقایس :8-ت جدول

 ICP-MS ICP-OES گیری اندازههای  روش

 آوری عمل پیششرایط 
 mg 91 mg 21 mg 111 برداری مقدار نهونه

 + HNO3از  HNO3 mL 4از  mL 9/1 هضم حلّال

mL 2  ازHNO3 

mL 5  ازHNO3  +

mL 4  ازHNO3  +

mL 2  ازHNO3 

 ºC 241 ºC 151 ºC 211 دمای هضم

 / حالت استاندارد حالت استاندارد گیری حالت اندازه

 (mg/kgمحتوا ) عناصر

(55)K 59/925 94/599 2/595 

(94)Fe 155/514 59/511 4/515 

(92)Cr 15/59 59 2/54 

(99)Mn 15/29 41/24 4/29 

(41)Ni 19/5 51/2 5/2 

(59)Ti 14/19 99/19 4/5 

(54)Mo 94/2 94/2 2/2 

(145)W / 525/1 / 
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 ICP-MS ICP-OES گیری اندازههای  روش

 (mg/kgمحتوا ) عناصر

(95)Co 19/1 154/1 / 

(49)Rb 999/1 455/1 / 

(114)Sn 194/1 154/1 / 

(121)Sb 194/1 112/1 / 

(51)Ca / / 5/55 
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 «ث»پیوست 

 (دهندهی)آگاه

 IEC TS 62607-6-20ای این استاندارد با استاندارد هتفاوت

ساال   :41115-15ملای ایران/ایازو    اساتاندارد اصطلاحات و تعاریف  ،در بند اصطلاحات و تعاریف این استاندارد

 .شده است 1559: سال 41115-15اصطلاحات و تعاریف استاندارد ملی ایران/ایزو  جایگزین، 1515
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