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MUQaDDIimMa
1. “Azerbaycan Standartlasdirma institutu” publik hiiqugi sexs tersfinden iSLONIB
HAZIRLANIB.
2. “Naftalan ve ondan alinan mahsullar’in standartlasdiriimasi Gzre Texniki Komite

(AZSTAND/TK 29) tersfinden MUZAKIR® EDILIB ve TOQDIM EDILIB.

3. Azerbaycan Standartlagdirma institutunun ? 2023-ci il tarixli
sayh Qorari ilo TOSDIQ EDILIB.

4, Bu standart ASTM D7691-16 “Standard Test Method for Multielement Analysis
of Crude Oils Using Inductively Coupled Plasma Atomic Emission Spectometry (ICP-AES)”
standarti ile eynidir.

This standard is identical (IDT) to the ASTM D7691-16 “Standard Test Method for
Multielement Analysis of Crude Oils Using Inductively Coupled Plasma Atomic Emission
Spectometry (ICP-AES)” standard.

5. QUVVaYd MINM® TARIXi ¢ ” 2023-ci il

6. ILK DOF® TOTBIQ EDILIR.

7. Dovlet standartinin miayyen edilon beynalxalg standartlar, norma, gayda va
tovsiyalera, diger dovletlerin muavafig muteraeqqi milli standartlarina, elm, texnika ve
texnologiyanin muiasir nailiyyatlarine asaslanmasini miayyan etmak Ug¢un standartin ilkin
yoxlama muddati 2023-cu il, dovri yoxlama muddati ilds bir defadir.
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induksiyali Birlosmis Plazma Atom Emissiya
Spektrometriyasi (ICP-AES) ilo Xam Neftlarin
Coxelementli Tahlilinin Standart Test Metodu.!
AZS ASTM D7691:2023
Standard Test Method for Multielement Analysis of
Crude Oils Using Inductively Coupled Plasma Atomic
Emission Spectrometry (ICP- AES).

Quvvaya minma tarixi “ ? 2022-ci il

ON SOz

Bu beynalxalq standart Umumdiinya Ticarst Tagkilatinin Ticarstde Texniki Maneslor
Komitesi (UTT TBT) terefinden Beynalxalq Standartlarin islenmasi iizre Prinsipler hagqinda
Qerarlarda, Rehbarliklorde ve Tovsiyalarde musyysn edilmis standartlasdirma Uzre
beynalxalq seviyyada taninmis prinsiplera uygun olaraq hazirlanmisdir.

Bu standart D7691 muayyan edilmis isars ila verilir; isaredan derhal sonra galen ndmra
ilkin gabul ilini, vo ya yeniden yoxlanildigi halda, sonuncu dafe yoxlanma ilini gdOsterir.
Méterizeds olan reqem sonuncu tesdiglema ilini gdsterir. Ust isare epsilon (g) son
yoxlamadan va ya yeni tesdiqdan sonra redaksiyada dayisikliyi gostarir.

ASTM International, bu standartda geyd olunan har hansi maddas ile bagli irali strtlen har
hansi patent huquglarinin etibarliligina dair he¢ bir mdvge tutmur. Bu Standartin
istifadacilerine acgiq sokilde tdvsiya olunur ki, har hansi bele patent huquglarinin
etibarlihginin ve bu huquglarin pozulmasi riskinin muayyan edilmasi tamamile onlarin 6z
masuliyyaetidir.

Bu standart istenilon vaxt masul texniki komits tarefinden yenidan nazardan kegirilmali vo
har bes ilden bir baxiimali, ona yenidan baxilmadiqda tesdiq edilmali ve ya geri
goturdlmalidir. Serhleriniz bu standarta yeniden baxilmasi ve ya alave standartlar Ggln
buyurulur va ASTM Beynalxalq Bas Qarargahina Unvanlanmaldir. Sarhleriniz istirak ede
bilacayiniz masul texniki komitenin iclasinda diqgatle nezarden kegirilocak. Sarhlerinizin
adalatli dinlanilmadiyini dusunursunuzsa, asagida gostarilon unvanda 6z fikirlarinizi ASTM
Standartlar Komitasina bildirmalisiniz.

Bu standartin muallif hGquglari ASTM International, 100 Barr Harbor Drive, PO Box C700,
West Conshohocken, PA 19428-2959, Amerika Birlasmis Statlari tarefinden qorunur. Bu
standartin fordi tekrar caplari (bir ve ya ¢ox nusxa) yuxarida gosterilan invanda ve ya 610-
832-9585 (telefon), 610-832-9555 (faks) ve ya service@astm.org (e-pogt) ile ASTMIs alage
saxlamagqla ve ya ASTM veb sayti (www.astm.org) vasitasile alda edils biler.

Standartin suratini ¢ixarmaq Ugln icazae huquglarini Musllif Huquglarinin Temizleama
Merkazindan, 222 Rosewood Drive, Danvers, MA 01923, Tel: (978) 646-2600;
http://www.copyright.com/, temin edila bilar.

1 Bu test metodu ASTM-in D02 “Neft mahsullari, Maye Yanacaglar va Surtkilar” Komitasinin yurisdiksiyasi altindadir va D02.03 “Element analizi”
altkomitanin bir basa cababdehliyindadir.
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1 TOTBIQ SAH®SI
1.1 Bu test metodunda xam neftlarde olan bir sira elementlerin tayini asaslandirilir (demir,
nikel, kukurd ve vanadium daxil olmagla).

1.2 190 nm-dan asagi dalga uzunlugu istifade edarak har hansi bir elementin tahlili Ggtin
vakumlu va ya inert gaz optik yolu talab olunur.

1.3 Bu test metoduna ssasen, tam neftde olan arsen, selen ve ya kikurd kimi elementlorin
tahlili ¢atin ola bilar, ¢cunki bu elementlarin neftds olan ugucu birlegsmalar mévcuddur; lakin
bu test metodunun qalig nUmunaleri Ugun islemansi gozlanilir.

1.4 Neft nimunalarinde mdvcud olan hissacikler Gzvi halledicileri hall olmadidi teqdirda
ve ya nebulizatorda aspirasiya edildikde asagi elementar giymatlerle naticelena biler,
xususile demir va natrium Ugun. Bu hamginin elementlarin su ile alagalendiyi hallarda bag
vera bilar ki, halledici ilo seyreltildikde mahluldan duga biler.

1.4.1 Beloe hallarda alternativ olarag, Test Metodu D5708, Prosedur B, istifada edilir, neft
ndmunasinin nam parc¢alanmasi hali nazardas tutulur ve ICP-AES vasitasile nikel, vanadium
va demir ugun Test Metodu D5863 Proseduru A, bu da yas tursunun pargalanmasindan
istifade edir ve atom udma spektrometriyasindan istifade edarak vanadium, nikel, demir va
natriumu tayin edir.

1.4.2 Hazirda ASTM Laboratoriyalararasi Carpaz Yoxlama Programlarinda (ILCP) indiya
gadar movcud olan xam neft malumatlarina gére, Uzvi halledicilarin seyreltma Usullarinin
tursu pargalanma Usullarindan istifade etmakle olda edilanlerden muitleq daha asagi
naticalar veracayi aydin deyil.

1.4.3 Bu da mumkindur ki, Uzvi seyreltma ve ya tursu parcalanmasinin istifade
olunmasindan asili olmayaraq, xususile silisiumla bagli asagi naticaler alde oluna biler.
Silikonlar neft sahalerinds alavalar kimi mévcuddurlar ve yanma zamani ite bilerlar. Silikatlar
saxlaniimalidir, lakin nimunanin halli G¢tin hidrofluorik tursu ve ya qalavi birlesma istifada
istifade olunmadiqda, onlar hesaba alinmaya biler.

1.5 Bu test metodu kalibrlema tgln yagda hall olunan metallardan istifada edir va hall
olunmayan hissaciklari kemiyyatce muayyan etmayi nezardsa tutmur. Analitik naticaler
hissacik olgistindan asihdir va bir nege mikrometrdan daha boyuk hissaciklar Ggln asagi
naticalar alds edila biler.

1.6 18-ci bolmadaki gostarilon daqiqlik, laboratoriyalararasi tedqigatda shate olunan
konsentrasiya diapazonlarini misayyen edir. Bununla bels, bu test metodunun koémakliyi ile
daha asagi va xususila yuksak konsentrasiyalar da tayin edils biler. Asagi konsentrasiya
hadleri ICP avadanhginin hassasligindan ve istifade edilan seyreltma faktorundan asilidir.
Yuksak konsentrasiya hadlari kalibrlema ayrisinde muayyan edilmis nUmunanin seyraltma
amsali ila tayin olunan maksimum konsentrasiyanin mahsulu ile musyyan edilir.

1.7 Kalibrlema ayrilerinin yuxari haddinden yuxari konsentrasiyalarda modvcud olan

elementler slave muvafig seyreltmalarle ve daqigliyin pozulmasi olmadan muayyan edila
bilor.
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1.8 Bu laboratoriyalararasi tedqigata esaslanaraq (bax 18.1), xam neftlarde muayyan
edile bilan iz elementlari umumilikde Ug¢ kateqoriyaya bdluna biler:

1.8.1 ICP-AES terafinden etibarli sakilde muayyan etmak Ugln ¢ox asagi saviyyada olan
ve buna gbre do muayyan edile bilmayan elementlor: aluminium, barium, qurgusun,
magnezium, mangan va silisium.

1.8.2 ICP-AES metodunun tayini saviyyasina yaxin olan va bu sababdan da bdyuk inamla
muayyan edile bilmaysan elementlor: bor, kalsium, xrom, mis, molibden, fosfor, kalium,
natrium ve sink. Bu elementlarin tayini yari kemiyyat kimi nazarda tutula bilar.

1.8.3 Daha yuksak konsentrasiya saviyyalerinde olan va yluksek dagiglikle musyyan edila
bilen elementlar: deamir, nikel, kikurd ve vanadium.

1.9 Bu test metodu ile muayyan edilmayan elementlor UclUn agkarlama hadleri
asagidakilardir. Bu malumat adsten ICP-AES cihazlari tsrefinden alde edilon agkarlama
limitlarinden yuxari hansi elementlerin movcud olmadigina dair gosterici kimi xidmat
etmalidir.

Element maq/kq
Aliminium 1
Barium 0.2
Bor 1
Kalsium 0.1
Xrom 0.1
Mis 0.1
Qurgusun 1.4
Magnezium 1
Mangan 0.1
Molibden 0.2
Fosfor 1
Kalium 0.5
Silikon 4
Sink 0.5

1.10 Bu test metodu butin mumkun elementlari eyni vaxtda musyyan edir va D5184,
D5708 va ya D5863 Test Metodlarina daha sads alternativdir.

1.11 Beynalxalq Vahidler Sisteminda (BS) gdstarilan vahidler standart hesab edilmalidir.
Bu standarta bagqa olcu vahidleri daxil edilmir.

1.12 Bu standart, tahliikesizlik masalalorini hall etmak (glin, eger varsa, har hansi bir
tadbir nazerde tutmur. Bu standartin istifadacisi, onun tatbiginden avval uydun tehliikesizlik
ve saglamliq sinaqlarini ve tenzimlayici mahdudiyystlorin tetbiqini misyysn etmays
masuldur.
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2 NORMATIV iSTINADLAR

2.1 ASTM Standartlars?:

C1109 Iinduksiyali Birlesmis Plazma-Atom Emisiya Spektroskopiyasindan Istifade
Ederak Nuve Tullantilarinin Materiallarinin Suda Halletmalarinin Tahlili Gg¢in Metod
Praktikasi

D1552 Yliksak Temperaturada Yanma va IR Askarlamanmasi ile Neft Mahsullarinda
Kukuardiun Test Metodu

D4057 Neft va Neft Mahsullarinin Ol ile NUmuna goéturilmasi Ggin Metod Tacrlbasi

D4177 Neft ve Neft Mahsullarinin Avtomatik NOmuna almasi dg¢tiin Metod Tecrubasi

D4307 Analitik Standartlar kimi istifade tigiin Maye Qarisiglarin Hazirlanmasi Tecriibasi

D5184 Neft yanacaginda aluminium ve silisiumun yanma, aritma, induktiv Usulla tayini
Ucun test Gsullarinin Birlesmis Plazma Atom Emissiya Spektrometriyasi va Atom Emissiya
Spektrometriyasinda tayini tiglin metodlar

D5185 induksiyali Birlosmis Plazma Atom Emissiya Spektrometriyasi (ICP-AES) ilo
istifade Olunan va Istifade Edilmemis Siirtki Yaglarinin ve 8sas Yaglarin Coxelementli
Tayini ugun Metod

D5708 Iinduksiyali Birlesmis Plazma (ICP) Atom Emisiya Spektrometriyasi ile Xam
Neftlorda ve Qaliq Yanacaglarda Nikel, Vanadium va Damirin Tayini t¢in Test Metodlari

D5854 Neft va Neft Mahsullarinin Maye Numunalarinin Qarigdirilmasi ve Emali Gzre
Tacruba

D5863 Alov Atom Emissiya spektrometriyasi ilo Xam Neftlarde ve Qaliq Yanacaglarda
Nikel, Vanadium, Damir va Natriumun Tayini t¢gun Test Metodlari

D6299 Analitik Olgma Sisteminin Performansini Qiymatlendirmak Ugiin Statistik Keyfiyyat
Taminati va Nazarat Diagram Texnikalarinin Tatbiqi Tacrubasi

D6792 Neft Mahsullari ve Surtkd Yaglarinin Sinaq Laboratoriyalarinda Keyfiyyat Sistemi
Tacrubasi

D7260 Neft Mahsullarinin ve Surtkii Yaglarinin Elementar Tahlili Gigtin induktiv Birlosmis
Plazma-Atom Emissiya Spektrometriyasinin (ICP-AES) Tekmillasdiriimasi, Kalibrlenmasi ve
Tasdiglanmasi Uzre Tecriba

E135 Metallar, Filizler ve Blaqgali Materiallar Gg¢lin Analitik kimyaya aid terminler.

3 TERMINLBR
3.1 Emissiya spektroskopiyasinin terifi Gglin Terminologiya E135-a baxin.

3.2 Bu Standarta xas olan terminlerin tariflori:

3.2.1. Analit, n—konsentrasiyasi teyin olunan element..

3.2.2 Babington tipli nebilizator, n — gazin ylksak suratle axdigi desik olan seth GUzarinda
mayenin axmasi il aerozol yaradan cihaz.

3.2.3 Kalibrleama, n — xuUsusi elementin tohlili G¢ln signalin intensivliyi ve element
konsentrasiyasi arasinda slagenin muayyan edildiyi proses.

3.2.4 Kalibrlame ayrisi, n—standartlarla 6lgmaler aparmagla slds edilon malumatlardan
istifade etmakla signal intensivliyinin elementar konsentrasiyasina garsi grafiki.

2 ASTM istinad standartlar {g¢lin www.astm.org veb sahifasine miraciat edin, vo ya ASTM mistari dastak
service@astm.org tnvani ila alaga saxlayin. ASTM standartlarinin illik macmuasinin hacmi barada malumat almaq
Gglin ASTM veb-saytinda standarin qisa tasviri sahifasina baxin.
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3.2.5 Askarlama haddi, n — Olgmanin dalga uzunlugunda fon intensivliyinin standart
kanarindan bir ne¢e dafaeden (adatan iki) cox olan signal intensivliyi il naticelanan analitin
konsentrasiyasi.

3.2.6 induksiyali birlesmis plazma (ICP) n— ionlasa bilen gazin, gazi dasiyan borulari
ahata edan yuk sargisinin yaratdigi maqgnit sahasindan ionlasan gqazin axmasi naticasinda
yaranan yuksak temperaturlu qaz bogalmasi.

3.2.7 Xetti cavab diapazonu, n—sinaq metodunun daqiqliyi daxilinda kalibrlema ayrisinin
duz xett oldugu elementlarin konsentrasiyasi diapazonu.

3.2.8 Profillesdirma, n—texnikasi muayysn analit Ugun Ol¢iimus signal intensivliyinin
maksimum oldugu dalda uzunlugunu muayyen edan texnika.

3.2.9 Radio tezliyi (RF), n—audio va infraqirmizi diapazonlar arasindaki tezlik diapazonu
(3 GHz-dan 300 GHz-a gadar).

4 MAHIYYOT VO iSTIFAD®

4.1 Bu test metodu adaten har nimuna Ugun bir nega daqige telab edir. Harterofli hamcins
enlasdiriimis xam neftin ¢akilmis hissasi garisiq ksilenler, kerosin ve ya digar uygun
halledicinin ¢okisi on dafs azaldilir. Standartlar eyni gaydada hazirlanir. Test nimunasinin
totbiqi semaraliliyindaki dayigiklikleri kompensasiya etmak ucgln hallere macburi daxili
standart alava olunur. Halller peristaltik nasos vasitasile ICP cihazina daxil edilir. Sinaq
numunasindaki elementlarin emissiya intensivliyini standartlarla olgtlan emissiya intensivliyi
iloe mlgayise etmakls, sinaq numunasindaki elementlorin konsentrasiyalarini hesablamaq
olar.

4.2 Xam Neftlarde an ¢ox muayyen edilen iz elementleri adseten nikel ve vanadiumdur;
lakin xam neftlorde 45-8 goadar elementin oldugu bildiriimisdir. Xam neftin terkibindaki iz
elementleri hagqginda bilikler vacibdir, ¢clnki onlar neft emalina ve mahsulun keyfiyyatina
manfi tesir gostare biler. Bu tesirlera neft emali zavodunda katalizatorlarin zeharlanmasi ve
yanacaglarin yanmasi zamani haddinden artiq atmosfer emissiyasi daxil ola bilar.
Mikroelement konsentrasiyalari, hemginin yataqda muxtslif quyulardan ve horizontlardan
hasilati slagalendirmak ucln faydahdir. Damir, arsen ve qurgusun kimi elementlori
katalizator kimi zaharleridir. Vanadium birlesmalari sobalarda odadavamli zadslere sabab
ola biler va natrium birlesmalarinin yangin karpicinda sathi birlesmaya sabab oldugu askar
edilmisdir. Bazi organometalik birlegsmalar ugucudur, bu da distille fraksiyalarinin
cirklenmasina ve onlarin dayanighginin azalmasina ve ya yanma zamani avadanliglarin
nasazligina sabab ola bilar.

4.3 Xam neftin dayeri gisman nikel, vanadium ve demirin konsentrasiyasi ile muayyan
edile biler.

4.4 induktiv Birlesmis Plazma-atom Emissiya Spektrometriyasi (ICP-AES) neft
sonayesinda genis istifade olunan texnikadir. ©nanavi Atomlararasi Absorbsiya
Spektrometriyasi (AAS) ile migayisada onun Ustlnliklarine daha ¢ox hassasliq, molekulyar
mudaxilelearden azad olmaq, genis dinamik diapazon ve ¢ox elementli gabiliyyat daxildir.
D7260 Test Metoduna baxin.
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5 AVADANLIQLAR
5.1 Balans— Yuxari yuklama va ya analitik, avtomatik tara ile, 0,001 va ya 0,0001 g-a
gadar ¢gaka bilan, hazirlanmig mahlullari gekmak tgun kifayst qadar tutum.

5.2 Induksiyali Birlesmis Plazma Atom Emissiya Spektrometriyasi — plazmani
formalasdirmaq ve saxlamaq ucun kvars ICP masali vo RF generatoru ila techiz olunarsa,
ardicil ve ya eyni vaxtda olan spektrometr ilo uygundur. Xam neftlerdaki elementlarin tayini
Ucun taklif olunan dalda uzunluglarn Cadvel 1-da verilmisdir. Kikurdln tsahlili Ggln
spektrometr 180 nm dalga uzunlugu bolgssinds islemak qabiliyyatina malik olmalidir.

5.3 Nebulizer — Babinqton tipli yuksek gati maddalare malik nebulizer siddastle tovsiya
olunur. Bu tip nebulizer tixanma ehtimalini azaldir ve aerozol hissaciklarinin tesirini
minimuma endirir

5.4 Peristaltik nasos—Daimi mahlul axinini tamin etmak Ugun peristaltik nasos siddatla
tovsiya olunur. Nasosun surati 0,5 ml/daq ile 3 ml/deq araliginda olmalidir. Nasos borusu
durulagdirici halledicinin en az1 6 saat maruz qalmasina tab gatire bilmalidir. Viton borulari
adeaten karbohidrogen halledicilari ilo, polivinilxlorid borulari ise adatan metil izobutil keton
ilo istifada olunur.

5.5 Solvent dispenseri, (Isteye gére)—Sinaq nimunasinin on qgat seyraldiimasi glin
durulagdirict halledicinin talab olunan ¢akisini g¢atdirmaq ucgun kalibrlenmis halledici
dispenser ¢ox faydalidir.

5.6 Nidmune Uglin mahlul qablari - muvafiq Olgluda, slise ve ya plastik flakonlar ve ya
butulkalar, vida qapaglari.

5.7 Ultrasonik Homogenizator, (Tévsiya olunur)—Numunani homogenlasdirmak ugln
vanna tipli ve ya zond tipli ultrasaes homogenizatoru.

5.8 Vortexer, (Istays géro)—Numunanin buruldanlanmasi ultrasas homogenlasdirmaya
alternativdir.

5.9 Yiiksek Siiretli Homogenizator, (Isteye gérs).

6 REAGENTLOR VO MATERIALLAR
6.1 Reagentlarin temizliyi — Butun sinaglarda reagent daracali kimyavi maddalardan
istifade edilmalidir. Basga clr gdsteriimadiyi taqdirde, bitin reagentlarin Amerika Kimya
Coamiyyatinin Analitik Reagentlor Uzra Komitasinin spesifikasiyalarina uygun olmasi nezerda
tutulur, burada bels spesifikasiyalar mévcuddur. Reagentin kifayat gadar ylksak olmasi ilk
dafe muayyen edilersa, diger siniflarden istifada edila biler. Temizlik Ggun tayinin daqiqliyini
azaltmadan istifadasina icaze verilmalidir.

6.2 Beynolxalq standart — Beynalxalq standartlagsdirma Ugin neftde hall olunan
kadmium, kobalt, lantan, skandium va ya itrium (ve ya digar uygun metal) telab olunur.
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6.3 Organometalik Standartlar - Har bir elementin 0,0500 kitle %-i olan ¢ox elementli
etalonlar fordi konsentratlardan hazirlana bilsr. Coxkomponentli maye qarisiglarin
hazirlanmasi proseduru Ugun D4307 Tacrubasine baxin. Cox elementli standartlar
hazirlayarkan, duzgin qarigdirmanin alds olundugundan amin olun. Ultrases vannasi
tovsiye olunur. Terkibinda har bir elementin 0,0500 kutle %-i olan standart ¢ox elementli
konsentratlar da ganastboxsdir.

Tehliikelor—Bazi kommersiyada movcud olan organometalik standartlar metal
sulfonatlardan hazirlanir ve buna gora da tarkibinds kukurd var. Kukurdun tayini Ggun ayrica
kUkurd standarti teleb olunacaq.

6.3.1 Butun elementlari shats etmak Ugun birden gox ¢ox elementli standart lazim ola
biler ve bu sinag metodunun istifadagisi ¢ox elementli standartlarda elementlarin
birlesmasini ve onlarin konsentrasiyasini se¢a bilar. Xam neftlera xas olan konsentrasiyalari
se¢mak faydali ola bilar. Bununla bela, konsentrasiyalarin ela secgilmasi vacibdir ki, isci
standartlarla Olcllen emissiya intensivliyi deqiq Olglle bilsin (yani emissiya intensivliyi
fondan shamiyyatli deracade boylkdur) ve bu standartlar kalibrlema ayrisinin xatti bdlgasini
tomsil etsin. Tez-tez cihaz istehsalgisi xatti diapazonu tayin etmak Ugln talimatlar darc edir.

6.4 Klkird standarti — Metal sulfonati kikurd standarti kimi istifade etmak Ugun sulfonati
D1552 Sinaq Metoduna asasan tahlil edin. Alternativ olarag, NIST SRM 1622c8-i yanacaq
neftinide seyreltmaklse kuklrd standarti hazirlayin. Kikardin muayyan edilmasi Ugun daxili
standart birlesmade kikurd olmamalidir. Metal sulfonatlardan daha ¢ox metal naftenat ve
ya oxsar birlesmalardan istifade edin. Qeyri-sulfonath neft asasli kikurd standartlar ticari
olaraq mévcuddur va istifade oluna biler.

6.5 Seyreltmoa Holledicisi — Analitlerden azad olan ve butin standartlari va nimunalari
tamamile hall eda bilan halledici. Qarisiq ksilenlar, kerosin, toluol ve orto-ksilen daqiqliye
dair laboratoriyalararasi tedqigatda halledici kimi ugurla istifade edilmisdir.

7 TOHLUKSLOR
7.1 Spektral — Cadval 1-de sadalanan spektral xatlarden istifade edarkan bu sinaq
metodunun ahate etdiyi elementlar arasinda malum spektral midaxilaler yoxdur. Bununla
bele, D5185 Test Metodunda tesvir edilon texnikada spektral mudaxileler diger mudaxile
edan elementlor vo ya digar spektral xatlerin secgilmasi sababinden modvcud olarsa,
mudaxileni tanzimlema metodundan istifade edarak dlizalis edin.

7.2 Cadveal 1-de sadalanan elementlarden goézlenilon butin spektral mudaxilaleri
yoxlayin. Mudaxilaleri kompensasiya etmak Ucgln duzslis amillerini hazirlamaq ve tetbiq
etmak Ugun istehsalginin amaliyyat telimatina amal edin. Mudaxila korreksiyalarini tatbiq
etmak Ucln butin konsentrasiyalar Cadval 1-de sadalanan har bir elementin avvaller
muayyan edilmis xatti reaksiya diapazonu daxilinds olmalidir.

- Mikro metallarin muayyan edilmasi Ugln istifade olunan spektral xatlorde bazi
elementlarin ylksak konsentrasiyalarindan spektral mudaxilaleri agkar etmak tg¢un dizgun
profillesdirma vacibdir
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7.2.1 Spektral mudaxilslerin qgarsisini adeten analitik dalga uzunluglarinin dizgun
secilmasi ile almaq olar. Spektral midaxilslarin qarsisini almagq mimkudn olmadiqda, cihaz
istehsalgisi tarafinden tachiz edilmis komputer programindan va ya asagida tesvir edilen
empirik metoddan istifade etmakla lazimi dizalisler edilmalidir. Empirik metodun teferriatlari
Test Metodunda C1109-da ve Boumans tarafinden verilmisdir. Ham analitik, ham da
mudaxila edan xatler daqiq ve takrarlana bilen sakilde yerlagdirile bilmadikda, bu empirik
korreksiya Usulu skan edan spektrometr sistemleri ilo istifads edils bilmaz. istenilen cihazla
tohlili hemige mudaxile edan spektral xotlor yaradan gozleniimaz elementlerin mumkun
movcudlugundan xabardar olmalidir.

7.2.2 Spektral mudaxilenin korreksiyasinin empirik Gsulunda mudaxilenin korreksiyasi
amillerindan istifade edilir. Bu amiller sinaq nimunasinin tahlili G¢ln istifade olunanlara
mumkun gadar yaxindan uygun gealan saraitde tak elementli, yuksak tamizlikli mahlullarin
tohlili ile muayyan edilir. Plazma seraiti gindan-guna va ya daha uzun muddatler Ggln daqiq
sokilde takrarlana bilmadikds, naticalere shamiyyatli deraceds tesir gostardiyi askar edilan
mudaxile korreksiyasi faktorlari nimunalar har dafe tshlil edildikde yeniden muayyan
edilmalidir.

7.2.3 Element tgun geyri-pik fon korreksiyasi tatbiq edilarsa, mudaxilanin korreksiyasi
amilleri manfi ola bilar, yoni. Manfi Kia korreksiya amsali pik dalga uzunlugunda deyil, fon
korreksiyasi dalga uzunlugunda mudaxile edan xattle garsilasdiqda naticalena biler.

7.3 Ozlilik effektlori — Sinag nUmunesi mahlullarinin ve standart mahlullarin
ozlultklerindaki fargler gabuletma daracalarinds farglara sabab ola biler. Bu fargler tahlilin
duzgunliyuna manfi tesir gostara bilar. Tasirlari nebulizers mahlul ¢atdirmaq tgun peristaltik
borudan istifade etmakle ve ya daxili standartlasdirma ve ya haer ikisindan istifade etmakla
azalda biler. $iddstli o6zlUluk tasirleri ile qarsilasdigda, daxili standartin eyni
konsentrasiyasini saxlamagla sinaq nimunasini va standarti on dafe deyil, iyirmi dafe hall
edin.

7.4 Hissaciklar—Hissaciklar nebulizeri baglaya bilar ve belslikla, asag! naticelers sabab
olur. Babington tipli yiksak qati nebulizerdan istifada bu effekti minimuma endirmays kdmak
edir. Hamgcinin, nUmuna daxiletma sistemi hissaciklerin dasinmasini mahdudlasdira biler va
plazma hissaciklari natamam atomlasdira biler va bununla da asagi naticelera sabab ola
biler.

CoDVOL 2 Taklif olunan daxili standartlar

Element Konsentrasiya, mqg/kq Dalga uzunlugu, Nm
Kadmium 10 226.502;228.802; 214.438
Kobalt 10 228.616; 238.892; 237.662
Lantan 10 379.48; 379.08

Skandium 10 255.237; 361.384; 357.253
itrium 10 371.030; 324.228; 360.073
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8 NUMUN®NIN GOTURMULM®OSI
8.1 Toplu materialdan tehlil Ggun reprezentativ numunanin alinmasi vacibdir. Bu
numunsalarin toplandigi andan tshliline gadar kompozisiya butovliylinin qorunmasi gaygi
va say talab edir. NUmuna alma proseduru hamginin nimunaya har hansi ¢irklendirici daxil
etmamali vo ya numunanin terkibini basga sekilde dayisdirmamalidir ki, sonraki sinaq
naticalerine tesir etsin.

8.2 Neft vo neft mahsullarinin al ile ve avtomatik nimuna géturtlmasi tglin mavafiq
olarag D4057 ve D4177 tacribalerine baxin. Xam neftlarden numune goturulerken
materialda esas komponentdan ayrilmaga meylli olan sarbast su kimi agir komponent ola
bilar. D5854 muxtalif tahlillar Ggiin xam neft nimunalarina uygun qablarin segilmasi Ugun
telimatgi kimi teqdim edilir.

9 AVADANLIGIN HAZIRLANMASI
9.1 Avadanliq — Avadanlglar, ICP hayacan manbalari va ayri-ayri spektrometrlar Gglin
muxtelif secilmis analitik dalga uzunluglar arasindaki dizayn fargleri is seraitinin
toferrbatlarini  geyri-mimkin edir. Avadanhdi Uzvi halledicilerlo idare etmak Ugln
istehsalginin talimatlarina muracist edin. Avadanhgi segilmis xususi halledici halledici ilo
istifade etmak Uglin qurun.

9.2 Peristaltik nasos—Peristaltik nasosdan istifade etmazdan 6nce har glin ise
baslayarken nasos borusunu yoxlayin ve zeruri hallarda onu dayisdirin. Mahlulun gabulu
suratini yoxlayin ve onu uygun olan surate uygunlasdirin.

9.3 ICP Oyandirma Menbasi—Tahlilden an azi 30 daqige avval plazma manbayini isa
salin. Istilesma basladigda seyraltma halledicisini hazirlayin. istilegsma zamani yanacagi
karbon yigilmasini yoxlayin. Karbon yigilmasi bas verarsa, yanacagi darhal dayisdirin va
voziyyati duzeltmak uUgun muvafiq addimlar atmaraq istehsal¢inin istismar tslimatina
muracist edin.

QEYD 1—Bazi istehsalgilar kalibrlema ayrilerinin yamaclarinda dayisikliklari minimuma
endirmak Ugun daha uzun yanma muddatini tovsiys edirlar.

QEYD 2 — Yanacaq injektor borusunun ucunda yigilan karbon, argonda texminan 1 %
oksigendan ibarat nebulizer gazindan istifade etmakla ¢ixarila bilar.

QEYD 3—Umumilikde, araliq argon axini siratini artirmagla ve ya yanacaq ve ya her
ikisini yuklama bobinina nisbaten asagl salmaqgla karbon yigiimasini minimuma endirmak
olar.

9.4 Dalgauzunlugu profilinin yaradilmasi — Avadanhgdin normal islemasi zamani telab
oluna bilacak istanilen dalga uzunlugu profilini hayata kegirin.

9.5 8meliyyat Parametriori - istadiyiniz elementleri misyysn etmak (glin avadanhigin
tapsiriq faylinda muvafig emaliyyat parametrlerini tayin edin. Daxil edilecak parametrlor
element, dalga uzunlugu, fon korreksiyasi néqgtaleri (kdnulll olaraq), elementlerarasi diizalis
amilleri (kdnalli olaraq), integrasiya vaxti ve daxili standart korreksiyadir (konulll olaraq).
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Haer bir 6lgma ucgln birden g¢ox integrasiya taleb olunur va inteqrasiya vaxti adaten 10 san-
dir.

10 KALIBRLOM®

10.1 Xatti diapazon istifada olunan xUsusi avadanliq tGgun bir dafe miuayyan edilmalidir.
Bu standartda bosluq ve is¢i arasinda olan araliq standartlar tetbiq etmakle ve isci
standartdan daha yuksak konsentrasiyalari ehtiva eden standartlar tetbiq etmakle hayata
kegcirilir. Sinaq nimunasi mahlullarinin tahlili cavabin xatti diapazonu daxilinde apariimalidir.

10.1.1 Xatti diapazon hamginin cihazin parametrlari (gic, gaz axini suratlari, nebulizer
novl, nebulizer axini suretleri ve s.) ile muayyan edilmalidir. Cox guman ki, bu, har bir
avadanliq Ucun bir nege defeyea miuayyan edilmalidir. Korrelyasiya emsali 0,995-den daha
yaxs! olmaldir.

10.2 is standarti - Numunalerin her partiyasinin tahlilinin avvslinde boslug ve isgi
standartindan ibarat iki négtali kalibrlema ile tetbig olunur. Har bir elementin kalibrlemada
movcudlugunu musyyan etmak Ugun yoxlama standartindan istifade edilir. Yoxlama
standarti ile alda edilan naticelar butliin elementlar Gglin gdzlenilen konsentrasiyalarin 5%-i
daxilinds olarsa, sinaq numunasinin tahlili davam etdilir. ©ks halda, avadanlhqda lazimi
duzalisler edilir va kalibrlema tekrar edilir. Bu metod har bes nimunaden bir yoxlama
standarti ile tekrar edilir.

10.3 Daxili Standartla [s Standarti—11.2-ds tssvir olundugu kimi cihaz Kkalibrlanir.
Asagidaki tanlikle har bir element Ugun intensivlik nisbati hesablanir:

I(Re) = (I(e) - (I(Be)) / (I(ls) (1)

I(Re) -- element Ucun intensivlik nisbati, e

I(e) -- element tGgln intensivlik, e

I(Be) -- element Ugun blankin intensivliyi, e

I(Is) - daxili standart elementin intensivliyi.

10.3.1 intensivlik emsallarina nazersn kalibrlema amilleri hesablanir. Miasir ICPAES
avadanliglarinin aksariyyatinde bu hesablamalari avadanligin istehsalgisi tarefindan tamin
edilmis komputer programi tarafinden hayata kegirilir.

10.4 Daxili Standartlasdirma:

10.4.1 Daxili standartlagdirma har bir sinaq nimunasi mahlulunun haqigi nimunasinda
olmayan daxili standart elementin eyni konsentrasiyasina (ve ya malum konsentrasiyasina)
malik olmasini talab edir. NUmuna Ugun daxili standart elementinin emissiya intensivliyindaki
dayigsikliklari, fiziki xasselarinden asili olan sinaq numunasinin tetbiqi semaraliliyindaki
dayisikliklari dizaltmak Ggun istifada edils biler.

10.4.2 Daxili standartlasdirmada adstan durulasdirici halledici ile birlagdirilir. Daxili
standart kompensasiya adaten asagida Umumilasdirilmis iki muxtalif Gsuldan biri ile hayata
kegirilir.

10.4.2.1 Kalibrlema ayriloeri har bir analitin olgllmus intensivliyinin daxili standart
elementinin konsentrasiyasi vahidine dugen daxili standartin olgilmus intensivliyina
bdélinmasine esaslanir. Test nUmunasi mahlulunda har bir analit G¢lin konsentrasiyalar
birbaga bu kalibrlema ayrilerinden oxunur.
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10.4.2.2 Har bir analit ve daxili standart elementi Uc¢un kalibrlema ayrilari dlgiimus
intensivliya asasan olgulur. Test nUumunasi mahlulunda har bir analit Ugun duzsldilmamis
konsentrasiyalar kalibrlema ayrilarinda tayin olunur. Dlzalig edilmis analit konsentrasiyalari
dizelis edilmamis konsentrasiyalar faktiki daxili standart konsentrasiyasina barabar olan
amsalin tahlili ile musayyan edilmis duzslis edilmamis daxili standart konsentrasiyaya
bolinmakle hesablanir.

10.4.3 Daxili standart mahlul — 2 g-dan 4 g-a qadar kutla %-i 0,500 kadmium, kobalt,
skandium va ya itrium (va ya har hansi digar uygun metal) orqanometal konsentratini 1 litrlik
Olcu kolbasina slave edin va durulasdirici halledici ile 1 L-a gadar seyraldin. ©n azi hafteds
bir defe yenidan hazirlayin ve bu mahlulu paylayici qaba slave edin. Bu mahlulun
dayanigligina nazarst edilmalidir. Daxili standart elementin konsentrasiyasinin xususi
konsentrasiyasi taleb olunmur; bununla bels, sinag nUmunasinin mahlulunda daxili standart
elementin konsentrasiyasi onun askarlama limitinden an azi 100 dafe ¢ox olmaldir. 10
ma/kq ile 20 mqg/kg araliginda konsentrasiya tipikdir. Bunun dg¢lin yag nuimunasinin bir
hissasinin daxili standart mahlulla on dafs seyreltiimasi taleb olunur.

QEYD 4 — Bu sinaq metodu daxili standartin durulasdirici halledici ile birlagdirildiyini
muayyan edir, ¢unki bu texnika ¢oxlu nimunalar hazirlayarken Umumi ve samaralidir.
Bununla bels, daxili standart konsentrasiya sabit ve ya daeqiq malum olduqda, daxili standart
durulagdiricisi hallediciden ayri da slava edils biler.

11 NUMUNS® iL3 isSLaM®
11.1 Homogenlsasdirms - Numuna gabinda xam nefti homogenlasdirmak ¢ox vacibdir ki,
nimunavi sinag numunasi alda olunsun. Bu homogenlasdirma proseduruna amal
edilmamasi naticelari etibarsiz eda biler, ¢unki temsili olmayan alikvotlar alds edils biler ve
bu, sehv naticalers sabab ola biler.

11.2 Ndmuna gabini 50 °C ile 60 °C arasinda olan bir sobaya yerlasdirilir. Nimuna
gosterilon istiliya gslena qadar gab sobada saxlanilir. NiGmunani qizdirdigdan sonra
garisdirmagin bu g yoluna icaza verilir.

11.2.1 Yuksak suratli homogenizatorun mili nimuna gabina ele daxil edilmalidir ki, milin
ust hissasi nimuna gabinin dibindan taxminan 5 mm masafda yerlassin. Nimuna taxminan
5 deqiqge qarisdiriimahdir.

11.2.2 Ultrasonik Homogenlasdirmse - Xam neft ultrases vannasina (nimuna gabina)
yerlagdirilir. NUmuna seyraldilmadan 6nce hamamda saxlaniimalidir.

11.2.3 Vortex Homogenlagdirma - Ultrases homogenlasdirmays alternativ olaraq,
mumkun olarsa, nimuna konteynerindaki xam nefti buruldanla qarisdirmaq lazimdir

12 SINAQ NUMUNOSL®ORININ VO STANDARTLARIN HAZIRLANMASI
12.1 Daxili standart — is¢i standartina daxili standart mahlulu slave edilir, standart ve
seyraltma halledicisi ile seyraltmadan 6nce nimuna yoxlanilir. Standart ve ya sinaq
numunasinin konsentrasiyasi 10 kutle %-i olmalidir. Alternativ olaraq, daxili standart
durulasdirici halledicide movcud ola bilar.

12.2 Blank — Xam nefti ve ya yanacaq neftini seyraldici halledici ile kutle Uzre on qat
seyraltmakla blank hazirlanir.
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12.3 Is standarti, 10 ug/g — istifade olunan balansin dagigliyine uygun olaraq 0,0500
kitle %-i olan ¢ox elementli standartin miqdari (bax 5.1) muvafiq Olclli konteynera
yerlagdirilir vo asas neftin gox elementli standartinin gokisinin dord qati slave edilir.
Halledicini ¢ox elementli standartinin ¢akisinin 45 gati ile seyraltmak muUmkundur. Xam
neftlardeki elementlerin konsentrasiyalarindan asili olaraq daha yuksak ve ya daha asagi
konsentrasiyalari olan is standartlari hazirlana biler. Bundan alave, sada elementlari olan
mahlullar da hazirlana biler. Buna baxmayaraq, butiin mahlullar d¢lin on gat seyraltmanin
temin edildiyinden amin olmaq lazimdir.

12.4 Yoxlama standartlarr — is standartlari ile eyni sokilde cihazlarin yoxlaniimasi
standartlarini  hazirlamaq lazimdir ki, yoxlama standartlarinda olan elementlorin
konsentrasiyas! sinaq numunasi mahlullarinda olan elementlerin konsentrasiyasina oxsar
olsun. Yoxlama standartini sertifikatlasdiriimis orqanometal standartlarin alternativ
manbalarindan hazirlamaq magsadauygundur.

QEYD 5 - Orqganometalik standartlar standartin is gicunu seyraltildikde maye standartlar
kimi sabit galmir. istifade etmezden dnce yenisi hazirlanmalidirlar.

12.5 Sinaq Nimunssi - Yaxsl homogenlasdiriimis nuimunanin bir hissasi uygun
konteynera yerlasdirilir. Kutlenin ¢ muhim gostericisini geyd edilir. Test nUmunasinin
konsentrasiyasi kutle % -i 10 olana gadar seyraldici hallediciys alava edilir.

13 PROSEDUR

13.1 Tahlil — Test numunasi halleri kalibrlema standartlari ila eyni sakilda tehlil edilir (yoni,
eyni inteqrasiya vaxti, fon korreksiyasi noqteleri, plazma seraiti va s.). Test nimunaleri
arasinda seyraltma halledicisini nebulizasiya edilir. Bazi avadanliglarda kegid klapanlari
istifade olunur ve lazimi durulama vaxtini azaldir. Peristaltik nasos nuimunalari Gcln
durulama muiddat 60 saniyadir, lakin asas intensivliya nail olundugu muddastds forqli
durulama muddati olmasi mimkundur. Seyrealdilmis sinag nimunasi mahlulunda miayyan
edilmis konsentrasiyani seyraltma amsali ile garparaq element konsentrasiyalari hesablanir.
Bels bir xususiyyat movcud oldugda konsentrasiyalarin hesablanmasi al ile ve ya komputer
vasitesila hayata kegirila bilar.

13.2 Har hansi analitin konsentrasiyasi kalibrlema ayrisinin xatti diapazonunu kec¢dikds,
seyraldici alave etmazdan dnce nimunani xam neft ve ya yanacaq neftle qarisdiraraq basqa
sinag numunasi hazirlanir. Sonra isa tehlil edilir.

13.3 Yoxlama Standarti ilo Keyfiyyatoe Nozarst - Har besinci nUmunadan sonra yoxlama
standarti tehlil edilir va har hansisa natice gdzlenilen konsentrasiyanin 5%-i daxilinda
deyilsa, avadanlig yenidan kalibrlenmalidir ve sinaq numunsaleri halleri avvealki maqbul
yoxlama standarti tehliline gaytariimalidir.

QEYD 6 - Avadanhgin kalibrlenmasinin dizgunlUyunud va daqigliyini yoxlamaq tugun NIST
SRM 2721, 2722 va ya RM 8505 kimi sertifikatlasdiriimis standartlar mttemadi olaraq tahlil
edilmalidir..

13.4 Daxili Standartlasdirma ile Tahlil — Sinaq nimunasi mahlullari tahlil edilir va 10.3-da
verilmis 1-ci tenlikden istifads edarak sinaq nimunasi mahlullarinda tapilan elementlarin har
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biri Gcln intensivlik nisbati hesablanir. Bu intensivlik nisbatlerinden elementlarin
konsentrasiyalarini hesablamaq da mumkandar.

14 HESABLAMA

14.1 2-ci tanlikden istifade edarak niumuns asasinda konsentrasiyalarin hesablanmasi
mimkundir. Umumiyystls, ICP avadanhginin program teminati bu hesablamani avtomatik
hayata kegirir.

C=S((W1+W2+WS3)/W1)) (2)

C = numuna kutlasinds analitin konsentrasiyasi %

S = sinaq numunasindaki analitin konsentrasiyasi, kitle %

W1 = nUmuna kutlesi, g

W2 = seyralticinin kutlasi, g

W3 = asas neftin kutlasi (eger varsa), g

15 KEYFiYYSTO TOMINAT/KEYFiYYSTO NOZARST (QA/QC)
15.1 Nezarst (QC) numunasi tehlil edilarek cihazin isi va sinaq prosedura tesdiq edilir.
Gostaris Ugln D6792 telimatina diggat yetiriimalidir.

3. CODVOL Naticalerin daqigliyi.
1. QEYD—X iki naticenin ortasidir.

Element Diapazon, mg/kg Toekrarlanma Toekrarlanabilirlik
Damir 1-den 40-a qader 0.1885 X0-9145 0.5649 X0-9145
Nikel 1-den 100-8 gader 0.1764 X1.0168 1.1389 X0-7085
Kukard 400-den 50.000-8 0.01971 X1160 0.06360 X1-1606
goader
Vanadium 1-den 1000-s gadar 0.0392 (X + 0.8628 (X +
0.7485)0-8668 0.7485)0-8668

15.1.1 Sinag obyektinde QA/QC protokollari hazirlandiqda, bunlar sinaq naticasinin
etibarlihdini tesdigleamak tgln istifadse oluna biler.

15.1.2 Sinaqg obyektinde heg¢ bir QA/QC protokolu hazirlanmadiqda, ©lave olaraq X1
QA/QC protokolu kimi istifade edila biler.
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16 D9QIQLIK VO KONARAGIXMALAR?

16.1 Daqiqlik — Bu test metodunun daqiqliyi laboratoriyalararasi naticalerin statistik tehlili
iloe muayyan edilmisgdir. Bu tadgiqatda seyraltma halledicileri ksilen ve ya kerosinle
mahdudlasdirilir.  Butun laboratoriyalar Babington tipli nebulizerlerden, peristaltik
nasoslardan, fon korreksiyasindan ve daxili standartlardan istifade edirdi. On bir laboratoriya
iki nisxada 18 numunani tahlil etdi. NUmunalera 12 muxtalif xam neft, Gi¢ NIST SRM ve l¢
ASTM ILCP xam neft nUmunasi daxildir.

16.1.1 Tekrarlanma qabiliyysti — Uzun muddetda sinaq Gsulunun normal va dizgln
islemasi zamani muxtalif laboratoriyalarda eyni sinaq materiali Uzerinde isloayen muxtalif
operatorlar terafindan alde edilen iki ayri-ayri sinaglarin naticealari arasindaki ferq asagidaki
dayaerlarden yalniz iyirmi haldan birinds artiq olur (Cadval 3).

16.1.2 Tekrarlanabilirlik — Uzun muddetda sinaq Usulunun normal va duzgun iglemasi
zamani eyni sinaq materiali Uzarinda sabit is seraitinde eyni aparatla eyni operator
torafinden alde edilon eyni sinaq naticesi arasindaki farq yalniz iyirmi haldan birinde
dayerlarden artiq olur (Cadval 3).

16.1.3 3-cu cedvealda verilmis daqigliklerden hesablanmis bu elementlarin bazi tipik
konsentrasiyalari Ugun daqiqglikler 4-cu cadveldsa geyd edilmisdir.

16.2 Kenargixmalar — NIST SRM 2721 ve 2722 ve RM 85058-in kemiyyst
seyraltmalarinin tahlili il giymatlendirilmisdir. Kukurd ve vanadium tgun bildirilmig dayarlarin
vasitaleri, ahamiyyeatli mudaxileler olmadigi halda, diger elementlarde metodun
tokrarlananma qabiliyyati gozlenileonden daha c¢ox ferglenmir ve mduvafiq dayerlerde
movcuddur (bax 6.1).

17 HESABAT
17.1 Bu test metodu ile muayyan edilmis elementlar G¢un muhum gdstericilora asasan

hesabat verin. Bu tahlillerin D7691 Test Metodu ila tayin edildiyini geyd edin.

18 SAS SOZL8BR
18.1 xam neft; induksiyali birlegmis plazma-atom emissiya spektrometriyasi; demir; nikel;
kiklrd; vanadium.

CODVOL 4. Elementlarin Bazi Konsentrasiyalari tgiin Hesablanmis Daqiqlikler.
QEYD. 1—r = Tokrarlanma qabiliyysti. R = Tekrarlanabilirlik.

Element 1 mg/kg 10 mg/kg 50 mg/kg 100 mg/k

r R |r R r R |r R
Damir 0.19 0.57 | 1.11 3.35 | ...
Nikel 1.83 58 |94 18.2 | 19.1 29.8
Kikird
Vanadium 1.14 23.5 | 2.14 47.0

3 Tasdigedici malumatlar ASTM-in beynalxalq garargahina taqdim edilmisdir, RR:D02-1199 va RR:D02-1527 tadgiqat
hesabatinin sorgusu ila alda edila bilar. ASTM mustari xidmati ils alaga saxla service@astm.org.
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OLAVOLOR
(Qeyri-macburi malumat)

X1. D02 SINAQ USULLARI UGUN UMUMi KEYFiYYSTS NOZARST BOYANATI.

X1.1 MUmkunse, adatan tahlil edilen niumunsaleri temsil eden keyfiyyote nazarst (QC)
numunasini tahlil etmakls cihazin ve ya test prosedurunun isini tesdiq edin.

X1.2 Olgma prosesine nazarat etmazdan avvel metodun istifadacisi QC niimunasinin orta
dayerini ve nazarst hadlerini misyyan etmalidir (bax. D6299 ve MNL 71° Tacrlbasi).

X1.3 QC naticalarini geyd edin va Umumi sinaq prosesinin statistik nezarst veziyyatini
muayyan etmak Ugln nazaret grafikleri ve ya digar statistik ekvivalent Usullarla tahlil edin
(Tacriba D6299, D6792 va MNL 7). Nazarstden kanar har hansisa bir malumat, esas
sabab(lar) Ggln ise salinmalidir. Bu arasdirmanin naticaleri cihazin yeniden kalibrlanmasi
ile naticalena biler, lakin macburi deyil.

X1.4 Test metodunda verilan agiq tslebler olmadiqda, QC testinin tezliyi dlgulan
keyfiyyatin kritikliyinden, sinaq prosesinin nimayis etdirilon sabitliyinden ve mustari
telablarindan asilidir. Umumiyystle, QC niimunasi giindalik niimunalerla har test giini tehlil
edilmalidir. Cox sayda nimuna mintazem olaraq tehlil edilirse, QC tezliyi artirimalidir.
Bununla bels, testin statistik nezaret altinda oldugu numayis etdirildikde, QC test tezliyi
azaldila bilar. Melumat keyfiyyatini temin etmak Ugiin QC nimunasinin daqigliyi vaxtasiri
ASTM metodunun daqigliyina gargi yoxlaniimalidir.

X1.5 MUmkinsa, muntazem sinaqdan kegirilen QC nimunasinin tipinin muntazem tahlil
edilen nimunani temsil etmasi tdvsiysa olunur. QC nimuna materialinin kifayat gadar ehtiyati
nazardae tutulan istifade muddati G¢glin moévcud olmalidir ve gbzlanilen saxlama geraiti altinda
hamcins va sabit olmalidir.

X1.6 QC ve nazaraet grafiki Usullari Gzre slava talimatlar Gglin mivafiq senadlare (D6299
Tacrubesina, D6792 Talimatina va MNL7) baxin.

X1.7 MUimkinsa, muntazem sinaqdan kegirilon QC nimunasinin tipinin mintazem tahlil
edilen nUmunani tamsil etmasi tdvsiya olunur. QC nimuna materialinin kifayat gadar ehtiyati
nazarde tutulan istifade muddati G¢guin mévcud olmalidir va gbézlenilan saxlama gertlarinda
hamcins va sabit olmalidir.

X1.8 QC ve nazarst qgrafiki Usullari Gzre slave malumatlar tgln sanadlers (D6299
Tacrubesina, D6792 Talimatina ve MNL7) baxin.

X2. D7691 TEST METODUNUN iSTIFAD®Si UCUN FAYDALI GOSTORISLOR.
X2.1 NUmunavi nimuns alds etmak dg¢lin numuna konteynerinde xam neftin
homogenlasdiriimasi son daeracada vacibdir. 9ks halda, sehv naticalers sabab ola bilar.
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X2.2 ICPAES avadanliglari olan laboratoriyanin temperatur ve ritubst nazarstlarini
yoxlayin va daqiq tahlilinin apariimasi tg¢ln adekvathgini yoxlayin. Istifade middati arzinde
sabit ekoloji geraitin mévcud oldugundan amin olun.

X2.3 Mumkinss, istifade etmazden avval ya uygun ilkin standartlarla, ya da mustaqil
analitik Usulla muqgayise etmoakls, kommersiya baximindan alde edilmis kalibrlema
standartlarinin element konsentrasiyalarinin dizgunltyuni yoxlayin.

X2.4 Dalga boyu arasdirmani hayata kegirmakls istifade olunan bitln hallediciloarde va
reagentlards analitlerin olmamasini yoxlayin. Xalis intensivlik sifir oimalidir. Istenilen halda,
boslugdan ve ya fardi hallediciloerden va reagentlardan intensivlik hesablari hesabat limiti ile
alaqgali intensivlik saylarindan xeyli agagi olmalidir. Bir qayda olaraq, bos saylar, sifir olmasa
da, hesabat limitinds standart tGi¢clin alinan saylardan on defe asagi olmalidir.

X2.5 Tacruba yolu ile kalibrlema etalonlarinin hazirlanma tezliyini muayyean edin. Har bir
O0lgma dastinden avval vae ya uygun olaraq gundalik olaraq yeni is hazirlayin ve standartlar
yoxlayin.

X2.6 Har bir analitin kalibrlema ayrisinin xattini U¢ aydan bir ve ya daha tez-tez yoxlayin.

X2.7 istifade etmozden evvel messllorde catlarin olub-olmadigini yoxlayin ve lazim
oldugda atin va ya temir edin.

X2.8 Karbon yigiimasi olmayan temiz masallerden istifads edin.

X2.9 istehsalg! terofinden teklif olundugu kimi alstin an azi 30 daqgige ve ya daha ¢ox
istinmasina icaza verin.

X2.10 Her gun peristaltik nasos borusunu catlar va yasti lakaler Ggun vizual yoxlayin va
geyri-saglamdirsa, dayisdirin. Gundalik gabul nisbatlerini yoxlayin

X2.11 Har besinci nimunadan sonra va ya sonuncu tahlilden an azi 30 daqiqs keg¢dikdan
sonra bos ve mivafig yoxlama standartini ise salin. ©gar standartin xalis intensivliyi avvalki
yoxlamaya nisbaten 5%-dan ¢ox dayisersa, yenidan kalibrlema edin.

X2.12 Yaddas tasirlarinin garsisini almaq Ugun élgmalar arasinda kifayst qader durulama
muddaetina icaza verin. Birdan ¢ox Olgmae apararkan signalda kaskin azalma avazina sabit
bir azalma musahids edilerse, yaddas effektlari mévcuddur.

X2.13 Mumkun hallarda, metodda taklif olunan yiksak ve fon dalga uzunluglarindan
istifade edin. Secim oldugda, masalen, ardicil cihazlarda, askarlama limitinden 100-1000
dafe ¢ox signal veracak dalda uzunluglarini segin. Hamginin, secilmis dalga uzunluglarina
gozlanilmaz elementlar terafinden midaxils olunmayacagindan amin olun

X2.14 Numunada movcud olan elementlerdan gozlenilon butun spektral mudaxilslari

yoxlayin. Mudaxilaleri kompensasiya etmak Ucgln duzslis amillerini hazirlamaq ve tetbiq
etmak Ugun istehsalginin emaliyyat telimatina amal edin. Mumkin oldugda, dalga

@AZSTAND - Butun haquglar gorunur



AZS ASTM D7691:2023

uzunlugunun duzgun segilmasi va ya eyni element Ugun iki muxtalif dalga uzunlugunun
naticalarini muqayise etmakla spektral mudaxilalarden qagin. Rahbarlik t¢lin 6-c1 bolmaya
baxin.

X2.15 ©ger kukurd musayyen olunacaqdirsa, terkibinda sulfonatlar olan kommersiya
standartlarindan istifade etmayin. Kukirdin malum konsentrasiyasi ile ayrica standartlar
hazirlayin.

X2.15 Cox elementli standartlari hazirlayarkan, elementlarin bir-biri ile reaksiya
vermadiyina amin olun ki, naticada hall olunmayan birlesmalar yaransin.

X2.17 Xam neftleri tahlil ederken, nimunalarda hissaciklarin olmasi ile bagh yaranan
tixanma problemlarinin gargisini almaq Ugun yuksak gatiligli Babington tipli nebulizerdan
istifade edin. ©ger dizaldilmazsa, bu, asagi naticalere sabab ola biler.

X2.18 Ylksak 06zIUlikli neftlorin yaratdigi nebulizer dasinma tssirlarini minimuma
endirmak va potensial spektral muadaxileleri azaltmaq uUg¢lin numunani va standartlan
mumkin gader seyraldin. Hem standart, hem da nimuna mahlullarinda neftin migdari 10%-
dan ¢cox olmamalidir.

X2.19 Standart mehlullarin nUmuna mahlullarr ile eyni kiutle %-i neft ehtiva etdiyine amin
olun. Analit ehtiva etmayan asas neft alave edarek neftin dizgln miqdarini qoruyun.
Seyraltma zamani neftin halledici nisbatini sabit saxlayin.

X2.20 Bu test metodunda tesvir edilen daxili standart proseduru nebulizerin dasinmasi
tosirlerini aradan qaldirmaq uUgun macburidir. Daxili standartda elementin ayrica
kalibrlenmasi zamani butiin nimunalara va standart mahlullara daxili standart elementinin
eyni daqiq konsentrasiyasini alave etmak lazim olmasa da, bunu etmak yaxsi tacrubadir.
Daxili etalon ayrica kalibrlenmayibsa, butiin nimunalera ve kalibrlema standartlarina eyni
daxili etalon konsentrasiyasini alave etmak lazimdir. Bu yanasma adatan daxili standart
halledicisinda avvalcadan seyraldildikds istifada olunur.

X2.21 Is standartini nebulizasiya edsrken yanacaqdaki karbon yigiimasini yoxlayin.
Birlesmani aradan qaldirmag ugun lazimi duzsligleri edin. Bu duzsligler agsagidakilardan
ibarat ola biler:

X2.21.1 Nasos suratinin azaldiimasi

X2.21.2 Kémakgi gqaz axininin artiriimasi.

X2.21.3 Dondurulmus sprey kamerasindan istifada.

X2.21.4 Numunanin seyraldilmasi.

X2.21.5 Cihazlar Uzrs talimatda tesvir edilen digar dizslislarin edilmasi.

X2.22 Test nimunasi mahlullarinin va standart mahlullarin 6zlGlUklarindaki farglar tehlilin
daqiqliyine manfi tasir gdstaran gabuletma suratlerinde ferglare sabab ola biler. Analitsiz va
otaq temperaturunda tshlil edilecek numuna dgin mumkun gadar yaxin 6zliys malik olan
asas neftden istifade edin. Bu tesirlor peristaltik nasos ve ya daxili standartdan istifads
etmakle minimuma endirile bilar. Mahlulun daimi axinini temin etmak Ugun peristaltik
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nasosun istifadasi siddatls tovsiys olunur. Baxmayaragq ki, bu test metodu daxili standartdan
konulli olaraq istifade etmaya imkan verir, lakin bu seg¢imden istifade etmak gatiyyatle
tovsiye olunur.
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ICS 75.040

Osas sozlar: Xam neft; induksiyali birlesmis plazma-atom emissiya spektrometriyasi;
damir; nikel; kukurd; vanadium.
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