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 به نام خدا

 استاندارد ایران یملآشنایی با سازمان 

، 3159شاده در د  مااه   و توسعه نظاا  اساتاندارد ، ابالا    قانون تقویت  9سازمان ملی استاندارد ایران به موجب بند یک مادۀ 

  .روزرسانی و نشر استانداردها  ملی را بر عهده داردوظیفۀ تعیین، تدوین، به

ز و مؤسساا   کا نظاران مرا صااحب  ،ارشناسان سازمانکب از کمر یفن  ها ونیسیمکها  مختلف در ن استاندارد در حوزهیتدو

،  دیا ط تولیو با توجه به شارا  یملشود و کوششی همگا  با مصالح آگاه و مرتبط انجا  می  ادو اقتص  دی، تولی، پژوهشیعلم

ننادگان،  کننادگان، مصار   کدیصااحبان حاو و نفاع، شاامل تول     ۀت آگاهاناه و منصافان  کو تجار  است کاه از مشاار    فناور

س یناو  شیشاود. پا  دولتی حاصال مای  و غیر یدولت  ها، نهادها، سازمانیو تخصص یز علمککنندگان، مراصادرکنندگان و وارد

افات  یشاود و پاس از در   یمربوط ارساا  ما    ها ونیسیمک  نفع و اعضا به مراجع ذ یایران برا  نظرخواه یمل  استانداردها

( ایران چاا  و  ی)رسم یملبه عنوان استاندارد  ،بیمرتبط با آن رشته طرح و در صور  تصو یمل ۀتیمکشنهادها در ینظرها و پ

 شود.ینتشر مم

کنناد   یه ما یا ن شاده ته یای ت ضوابط تعینیز با رعا صلاحذ مند و  علاقه  ها ه مؤسسا  و سازمانک ییس استانداردهاینو شیپ

ب، یا ن ترتیشاود. باد   چاا  و منتشار مای    ایاران  یملا  ب، باه عناوان اساتاندارد   یو درصور  تصاو  یبررس ،طرح یملدرکمیته 

استاندارد مرباوط   یمل ۀن و در کمیتیتدو 9 رۀایران شما یملاستاندارد  را  مقره بر اساس کشود یم یتلق یمل ییاستانداردها

 ده باشد.یب رسیبه تصو شود یل مکیتشایران استاندارد  یملدر سازمان ه ک

(ISO) استاندارد یالملل نیسازمان ب یاصل  ران از اعضایاد استاندار یملسازمان 
 2(IEC) الکتروتکنیاک المللی  کمیسیون بین ،3

(OIML) شناسی قانونی المللی اندازه و سازمان بین
(CAC) کمیسیون کدکس غذایی 5است و به عنوان تنها رابط 1

در کشاور   9

ن یشاور، از آخار  کخاا     هاا   ازمناد یو ن یلا کط یایران ضمن تاوجه باه شارا   یمل  ن استانداردهایکند. در تدو فعالیت می

 شود. گیر  می بهره یالملل نیب  جهان و استانداردها یو صنعت ی، فنیعلم  ها شرفتیپ

کنندگان، حفظ سالامت   ت از مصر یشده در قانون، برا  حما ینیب شین پیت موازیتواند با رعا یران میاستاندارد ا یملسازمان 

از  یبعضا   اجارا ،  و اقتصااد  یطا یمح سات یت محصاوت  و ملاحظاا  ز  یا فکینان از ی، حصو  اطمیو عموم  فرد یمنیو ا

  ایران را برا  محصوت  تولید  داخل کشور و/یا اقلا  وارداتی، با تصویب شورا  عاالی اساتاندارد، اجباار    یملاستانداردها  

و  یصاادرات   اتهاا کاساتاندارد    شاور، اجارا  کمحصاوت     بارا  یالمللا  نیبا   تواند به منظور حفظ بازارهاا ی. سازمان مکند

ها و مؤسسا  فعاا  در   نندگان از خدما  سازمانک به استفاده بخشیدننان ین برا  اطمی. همچنکند  آن را اجبار  بند درجه

هاا و   شگاهی، آزمایطیمح ستیت زیریت و مدیفکیت یریمد ها سیستم یگواه و صدور  زی، ممیمشاوره، آموزش، بازرس ۀنیزم

ها و مؤسسا  را بر اسااس ضاوابط نظاا      گونه سازمان نیاستاندارد ا یملسازمان وسایل سنجش،  (الیبراسیون)کمراکز واسنجی 

هاا  رد آنکها اعطا و بر عملت به آنید صلاحیینامۀ تأیط تز ، گواهیکند و در صور  احراز شرا می یابیران ارزیت اید صلاحییتأ

  اربردکا قا  یفلزا  گرانبها و انجا  تحقار ین عییل سنجش، تعیاها، واسنجی وسایک یالملل نیج دستگاه بیکند. ترو ینظار  م

 .است سازمانن یف ایایران از دیگر وظا یمل  سطح استانداردها  ارتقا  برا

                                                 

1- International Organization for Standardization 

2- International Electrotechnical Commission 

3- International Organization of Legal Metrology (Organisation Internationale de Metrologie Legals) 

4- Contact point 

5- Codex Alimentarius Commission  
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 کمیسیون فنی تدوین استاندارد

 تعیین میزان ناخالصی کربن با روش - دیوارههای کربنی چند نانولوله -نانو فناوری »

 «سنجیگرماوزن 

 سمت و/یا محل اشتغال: رئیس:

 صادق حسنی، صدیقه 

 )دکتر  شیمی تجزیه(

 شرکت آرا  تجهیز آزما -مدیر تحقیو و توسعه

  

  دبیر:

   اروی، نوربخش

 (سم شناسیدکتر  )

 مدیریت ارزیابی ریسک –پژوهشگاه استاندارد

  

  )اسامی به ترتیب حرو  الفبا( اعضا:

 اسلامی پور، الهه

 )کارشناسی ارشد زیست شناسی(

 گاااروه اساااتاندارد و ایمنااای ساااتاد     -کارشاااناس مسااا و  

 نانو و میکروها  فناور 
  

 عادله   ،دارایی

 )دکتر  فیزیک حالت جامد(

 عضو مستقل 

  

 رشید ، تدن

 )دکتر  بیوتکنولوژ ( 

هااا  پژوهشااکده صاانایع غااذایی و فااراورده–عضااو هی اات علماای

 پژوهشگاه استاندارد   -کشاورز 
  

 سیفی، مهوش

 ارشد مدیریت دولتی( ی)کارشناس

و ناانو  هاا   فنااور   وساعه ستاد ت ایمنی و گروه استاندارد -مشاور

 میکرو
  

 شاکر ، روشنک

 )کارشناسی ارشد فیزیک اتمی و مولکولی(

 سازمان ملی استاندارد ایران -کارشناس

  

 پور، نوشین  قلی

 )دکتر  مهندسی شیمی(

 پژوهشکده شیمی و پتروشیمی  –پژوهشگاه استاندارد  -مدیر گروه

  

 یزدیان کاشانی، سپیده  

 )دکتر  مهندسی شیمی( 

هاا  همگارا   پژوهشاکده علاو  و فنااور     -پژوهشگر پسا دکتار  

 دانشگاه صنعتی شریف
  

  ویراستار  

 سیفی، مهوش

 ارشد مدیریت دولتی( ی)کارشناس

 سااااااتاد  ایمناااااایگااااااروه اسااااااتاندارد و   -مشاااااااور

 میکروو نانو  ها فناور  
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 مندرجات فهرست

 صفحه عنوان

 و گفتار شیپ

 ز مقدمه

 3 هد  و دامنه کاربرد   3

 3 مراجع الزامی    2

 3 هانوشتاصطلاحا ، تعاریف، نمادها و کوته   1

 1 اصو    5

 1 ساز  نمونهآماده   9

 5 گیر اندازه   9

 9 نتایجو تفسیر  هادادهتحلیل    9

 9 گیر عد  قطعیت اندازه   4

 4 گزارش نتایج آزمون   5

 5 آزمون تکرارپذیر : مطالعه مورد  دهنده(پیوست الف )آگاهی

 23 پذیر : مطالعه مورد جدیدآزمون ت دهنده(پیوست ب )آگاهی

 TG 24 برا  تحلیل منحنی اجرایی تفضیلی ها روشدهنده( پیوست   )آگاهی

 18 نامهکتاب
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   گفتار پیش

 آناالیز  تعیاین میازان ناخالصای کاربن باا       - دیاواره هاا  کربنای چناد     نانولولاه  -فنااور  ناانو   »استاندارد 

هااا  مربااوط باار مبنااا  پااذیرش اسااتانداردها   نااویس آن در کمیساایون کااه پاایش« ساانجیگرماااوزن

، استاندارد ملی ایران 9، بند  عنوان استاندارد ملی ایران به روش اشاره شده در مورد ا  به المللی/منطقه بین

ماور    ناانو  فنااور  اجلاسیه کمیتۀ ملای اساتاندارد    ینو ششمسییکصدودر تهیه و تدوین شده،  9شمارۀ 

نظاا   قاانون تقویات و توساعه     9اینک این استاندارد به استناد بناد یاک ماادۀ    تصویب شد.  81/33/3582

 .شود ، به عنوان استاندارد ملی ایران منتشر می3159شده در د  ماه استاندارد، ابلا 

سااختار و شایوۀ    -)استانداردها  ملی ایاران  9استانداردها  ملی ایران براساس استاندارد ملی ایران شمارۀ 

ها  ملی و جهانی در زمیناه   شوند. برا  حفظ همگامی و هماهنگی با تحوت  و پیشرفتنگارش( تدوین می

لزو  تجدیدنظر خواهند شد و هار پیشانهاد  کاه     صور درصنایع، علو  وخدما ، استانداردها  ملی ایران 

رد توجاه  برا  اصلاح یا تکمیل این استانداردها ارائه شود، در هنگا  تجدیدنظر در کمیسیون فنی مربوط، مو

 بنابراین، باید همواره از آخرین تجدیدنظر استانداردها  ملی ایران استفاده کرد.قرار خواهد گرفت. 

و تهیه و تدوین شده « معاد  یکسان»به روش المللی زیر  این استاندارد ملی بر مبنا  پذیرش استاندارد بین

المللای مزباور      یکسان استاندارد باین باشد و معادشامل ترجمه تخصصی کامل متن آن به زبان فارسی می

 است:

ISO/TS 23690: 2023, Nanotechnologies — Multiwall carbon nanotubes — Determination of 

carbon impurity content by thermogravimetric analysis 
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 مقدمه 

3 هدیوارها  کربنی چندنانولوله
(MWCNTs)  سه یا چناد   باهستند که   بعدکیا  شبهلولهنانومواد کربنی

(CNT)ها  کربنیتولید نانولوله اند.به هم پیچیدهیا هم محور تودرتو و صور  ورقه گرافن به
عموماً منجار   2

از جمله  ندنیست CNT فر که به شود )محتوا  مواد کربنی ها  کربنی میناخالصیبه مقادیر قابل توجهی از 

ناانومواد  و شایمیایی  ی فیزیکا ( که بر خاوا   افتهیساختارو مقادیر کمی از سایر انواع کربن  1شکلیبکربن 

برا  تعیاین خلاو       MWCNTها محتوا  ناخالصی کربن در نمونهگیر  اندازهبنابراین،  .گذاردتأثیر می

 . ها بسیار مطلوب استآن

(TEM) میکروسکو  الکترونی عباور  روش چندین روش، از جمله 
 ییشاده دماا   ریاز   برناماه  ایشاکسا ، 5

(TPO)
9

(TGA)سنجی وزنو آنالیز گرما 
9

 هاا   ها  کاربن در نموناه   ناخالصی یابیمشخصهبرا  مانند آن و  

MWCNT هاکه در میان آن  گزارش شده TGA ایان   .[6[]5[]4[]3[] 2[]1] ی ارائه دهاد تواند نتایج کمّ می

ها  کربن پایادارتر هساتند، بناابراین    از اکثر ناخالصی MWCNTs که کندروش از این واقعیت استفاده می

اکساید  د کاربن  اتمسفراکسید موجود در د ربنک، با  MWCNTنسبت بهناپایدار ها  کربن ناخالصیابتدا 

است که از گر  شادن   9یند گرماگیرایک فراکسید د کربنها  کربن با ناخالصی ایشاکس. دهندواکنش می

بناابراین،   .کناد یرا مهاار ما   MWCNTs کند و همزمان واکانش یبیش از حد در مناطو خا  جلوگیر  م

ایان   و[ 10[]9[]8[]7یاباد ]  افزایش می MWCNT ها  ها  کربن و ناخالصی ناخالصی سایشاکجدایی بین 

  جار  در آناالیز   افات از  MWCNTs ازناپایادارتر  هاا  کاربن    کناد کاه مقادار ناخالصای     امکان را فراهم می

 .محاسبه شودسنجی گرماوزن

  

                                                 

1- Multiwall carbon nanotubes  

2- Carbon nanotubes 

3- Amorph 

4- Transmission electron microscope 

5- Temperature programmed oxidation 

6 -Thermogravimetric analysis 

7- Endothermal 
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آنالیز تعیین میزان ناخالصی کربن با  - دیوارههای کربنی چند نانولوله -فناوری نانو 

 سنجیوزنگرما

 هدف و دامنۀ کاربرد 0

هاا  کاربن    ملایام بارا  تعیاین محتاوا  ناخالصای      ایشیک روش اکسا  ارائهن استاندارد، ین ایهد  از تدو

و مقادار کمای از دیگار اناواع کاربن       شکلبیاز جمله کربن  ندنیست CNT که به شکل)محتوا  مواد کربنی 

تحت  (TGA) یسنجوزنگرما آنالیزبا  (MWCNTs) ها  کربنی چنددیواره نانولولهناپایدارتر از ( یافتهساختار

 . است دیاکس د کربناتمسفر 

 از طریاو تهیاه شاده    MWCNT ها ها  کربن در نمونهمحتوا  ناخالصی یابیمشخصهرا  ب، این استاندارد

 (CVD)شیمیایی بخارنهشت 
3
  MWCNT هاا  ها  کاربن در نموناه  گیر  ناخالصیندازهابرا  کاربرد دارد.  

  MWCNT هاا   روش بارا  نموناه   . ایان استفاده کارد  استاندارداین  از انتوها  دیگر میشده با روشآماده

  کاربرد ندارد. کپسولهها   با گونه MWCNT ها  یا نمونه شدهدارعامل

 کاربرد دارد.ا  مرحلهکت  TG ها این روش برا  منحنی -یادآوری

 الزامی ع مراج 9

 در این استاندارد مرجع الزامی وجود ندارد. 

 هانوشتو کوته ، نمادهاتعاریف ،اصطلاحات       3

 فیتعارو  اصطلاحات     3-0

 :2رودکار میدر این استاندارد، اصطلاحا  و تعاریف زیر به

3-0-0  

 های کربنی چنددیوارهنانولوله

multiwall carbon nanotube 

MWCNT 

multi-walled carbon nanotube  

                                                 

1  -  Chemical Vapour Deposition (CVD) 

و  http://www.iso.org/obpهاااااا  در وبگااااااه IECو  ISOکاااااار رفتاااااه در اساااااتانداردها   اصاااااطلاحا  و تعااااااریف باااااه   - 2

http://www.electropedia.org/ .قابل دسترس است 

http://www.iso.org/obp
http://www.electropedia.org/
http://www.electropedia.org/
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 با مشابه ا تیه بین فواصل با مرکزهم تقریبا یا مرکزتودرتو  هم گرافنی ها که از ورقه نانولوله کربنی

 تشکیل شده است.  گرافیت
که درون هم قرار  دیوارهتک کربنی ها نانولوله زیاد  تعداد صور به معموت دیواره ساختار نانولوله کربنی چند -یادآوری

 مقطعی سطح قطر، افزایش با اما است، شکل ا استوانه کوچک، قطرها  برا  ساختار این. شودمی گرفته درنظر اند،گرفته

 دکر خواهد پیدا چندگوشه

 [11] [3582 : سا 48885-1شماره  ایزو-ایران استاندارد ملی ،9-1-1بند  ریز :منبع]

3-0-9  

                      شکلکربن بی

amorphous carbon 

 است. بلورین3بلند برُدمواد کربنی بدون نظم 

 (IUPAC)المللی شیمی محض و کاربرد  اتحادیه بین :منبع]
 [1شیمیشناسی اصطلاحفرهنگ جامع  ،2

 نمادها     3-9

 نماد عنوان فارسی

 C T0°برحسب  DTGدما  پیک در منحنی 

 C188 W300°درصد جرمی )%( نمونه در دما  

 Te  We   )%( نمونه در دما  درصد جرمی

 H تغییرا  آنتالپی

 هانوشتکوته    3-3

 نوشتکوته عنوان اصلی عنوان فارسی

 Carbon dioxide CO2 اکسیدد  کربن

 Chemical vapor deposition CVD بخار نهشت شیمیایی 

 Derivative thermogravimetry DTG سنجیوزنمشتو گرما

 Multi-walled carbon nanotubes MWCNTs دیوارهلوله کربنی چندنانو

 Thermogravimetry TG سنجیوزنگرما

 Thermogravimetry analysis TGA سنجیآنالیز گرماوزن

                                                 

1- Long range 

2- International Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC) 

3- Compendium of chemical terminology 
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  اصول  4

          برا  انجا  این کاار،  .کندمی گیر اندازهعنوان تابعی از دما تغییر جر  یک ماده را به، سنجیگرماوزنآنالیز 

TGA تغییار در جار  یاک مااده باه تغییار در        .گیر  دقیو جار ، دماا و تغییارا  دماا نیااز دارد     به اندازه 

شده با افزایش دما ممکن اسات در نتیجاه   تغییرا  جر  مشاهده .شودو ساختار ماده مربوط می بند ترکیب

 ایشای یاا اکس  گرماایی شیمیایی و/یا تجزیه  با اتصا  اجزا  جرمیشده، باقیمانده حلا ، حذ  رطوبت جذب

 شاده  جار  ثبات   شاود. تغییار  اکسیدکننده انجا  مای اثر یا ها در یک اتمسفر بی. آزمایش[13] محصو  باشد

یک برا  جر  و وسعت این تغییرا   ا تغییر. است (TG)سنجی گرماوزنعنوان تابعی از دما، یک منحنی به

 بیاانگر  (DTG) سانجی گرماوزنمنحنی مشتو  .[14] ماده است گرمایینشانگر پایدار   TG ماده در منحنی

 .[15]  به دما یا زمان است نسبت سنجیگرماوزنها  داده او  مشتو

هاا  کربنای تحات     و ناخالصای  MWCNTs پذیر  متفاو  شده در این استاندارد براساس واکنش ارائهروش 

عنوان یک اکسیدکننده ملایم ابتدا اکسید بهد کربن در طو  گرمایش است. (CO2) دیاکس  د کربناتمسفر 

باراین، واکانش باین    عالاوه کناد.  را اکساید مای   MWCNTs کمتر نسبت باه  پایدار ها  کربن با ناخالصی

موضاعی بایش از حاد     یشکاه از گرماا    [9][8][7]کناد  از محیط گرما جذب مای  CO2 ها  کربن و ناخالصی

مقادار   .دهاد  را افازایش مای    MWCNTs هاا  کاربن و   کند و در نتیجه جداسااز  ناخالصای   جلوگیر  می

. محاسبه کردسنجی وزندستگاه گرماتوان از افت جر  در را می MWCNT ها ها  کربن در نمونهناخالصی

 :شرح زیر استبهفرمو  واکنش 

C(s) + C02(g)       2 CO(g); H > 0 

  :که در آن

C(s) ها  کربن در حالت جامد؛ناخالصی 
CO2(g) در حالت گاز ؛ اکسیدد کربن 
CO(g)  کربن مونوکسید در حالت گاز  و 
H .تغییر آنتالپی است 

 

 

 آماده سازی نمونه  5

 سااعت در دماا    دوابتادا باه ماد     را  MWCNT باشاد. نموناه   مطلوبیکیفیت دارا  باید  MWCNT نمونه

°C398  سپس نمونه را  [16]. حذ  شوند آنفرار مزاحم تا اجزا   دهیدقرار تحت خلاء  3ایستاگرمادر کوره

 کنید.و تا زمان استفاده در آن نگهدار   در حد دما  محیط خنک شودتا  کنیدمنتقل  2انهبه خشک

                                                 

1- Thermostatic 

2- Desicator 
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 گیریاندازه 6

 وسایل  6-0

 سنجیوزنگرما دستگاه    6-0-0

یاا بااتتر    C  3888°از یک کوره تشکیل شده که قادر به گر  کردن از دما  اتاق تاا  سنجیگرماوزن دستگاه

 . [14] شود افزار کنتر ر شده در نتنظیم ییباید با برنامه دما نموگرمایش در طو  آزنر  باشد. 

باید حداقل  ترازوباشد. حساسیت قابل کنتر   C/min 98° تا C/min 3° گرمایش خطی باید در محدودهنر  

μg 3  کننده دما کمتر یا مساو و حساسیت کنتر  °C83/8 باشد. 

ماواد دیگار   بوته معموتً از آلومینا، پلاتاین، کاوارتز یاا    جنس . کنیدعنوان ظر  نمونه استفاده به یک بوتهاز 

 .دهدکند یا واکنش نشان نمینمیگیر  تغییر اخته شده است که در شرایط اندازهس

 وره خشک کن ک 6-0-9

 کنید.استفاده  C 398° شده تا حداقلکنتر  گرمایش از یک کوره خشک کن با قابلیت

 یشگاهیزماآ یترازو  6-0-3

 شود.استفاده می mg 3/8با دقت حداقل   آزمایشگاهیترازو  از 

 خشکانه  6-0-4

اساتفاده کنیاد. دقات     کلریاد  کننده مانند سیلیکاژ  خشک آغشته به کبالتحاو  ماده خشکاز خشکانه 

 پذیر باشد.واکنش MWCNT  ها کننده نباید با نمونهخشککنید که ماده 

 مواد و/یا واکنشگرها 6-9

 گاز بی اثر 6-9-0

موجاود   صور  تجار که به 555/55 % کسر حجمی حداقلاثر مانند نیتروژن یا آرگون با از گاز خشک و بی

 است، استفاده کنید.

   اکسیددی کربن 6-9-9

صور  تجارتی موجود اسات، اساتفاده   که به 555/55 % کسر حجمی حداقلبا  اکسیدد  کربناز گاز خشک 

 کنید.
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 گیریندازها اجرایی روش 6-3

باید مطابو باا   سنجیگرماوزن دستگاهکالیبراسیون  ،دما و جر  مناسب گیر اندازهاطمینان از برا  حصو  

  دستورالعمل شرکت سازنده انجا  شود.

 ساپس گااز بای اثار و گااز       .تا به تعااد  برساد   ه دهیدزو اجاکنید را روشن سنجی گرماوزن دستگاه  -الف

 . کنیدوارد را  اکسیدد  کربن

  را پایاه ، فایل تصحیحی خاط  MWCNT نمونۀ آزمایش شرایط همان در خالی ها ا استفاده از بوتهب  - ب

  دبی گاز بی اثار  را براساس نوع دستگاه تنظیم کنید. به کوره گاز نر  دبی طور ویژه دست آورید. بهبه        

نار  باا   ml/min 58تاا   ml/min  28  اکساید د  کاربن گااز   دبیو  ml/min   28تا  ml/min38 را  

  °C/min38  افزایش دما درمحدوده دما  اتاق تا°C 3888 تنظیم کنید. 

آزمایشگاهی )طبو زیربندرا با استفاده از ترازو   MWCNT از نمونه (mg 9تا  mg 1) مقدار مناسبی  - 

 . وزن کرده و نمونه را به بوته انتقا  دهید (9-3-1  

 سانجی گرمااوزن دساتگاه   در min39 را حداقل به ماد   MWCNT  گیر ، نمونهقبل از شروع اندازه - ت

 .پایدار شود گاز(دبی )جر ، دما و  تا سیگنا  اجازه دهیدو  قرار دهیدتحت جریان گاز  ،بسته 

طور خودکار تغییر به سنجیگرماوزن دستگاهآزمون کنید.  ب بندزیرنمونه را تحت شرایط ذکرشده در  - ث

  کند.را برحسب دما ثبت می MWCNTجر  نمونه  

  سه بار تکرار کنید.حداقل را  گیر اندازه MWCNTبرا  هر نمونه 

 ها و تفسیر نتایجتحلیل داده   7

 .نشان داده شده است 3در شکل  MWCNT یک نمونه DTG و TG ها منحنی
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 راهنما:

X    دما(°C) 

Y1    )%( درصد جرمی 

Y2      یدرصد جرممشتو (/°C )% 

 )%( C188 ،w300°در  MWCNT درصد جرمی نمونه    1

 MWCNT ،Te (°C)در یک نمونهMWCNT  اجزا  ایشاکس شدهیابیدما  اولیه برون    2

   (%) Te  ،weدر نمونه درصد جرمی    3

 DTG ،T0 (°C)دما  پیک رو  منحنی    4

 MWCNT یک نمونه DTG و TG منحنی -0شکل 

 [16]باشد. میرفتن اجزا  فرار  ، مربوط به ازدستC188° کاهش جر  زیر 

Te  حاداکثر   نار  جر  است که نقطاه   کاهش نر حداکثر  ،در نقطه مماسو خط  پایهنقطه تقاطع بین خط

 .آیددست میهب آنالیز نر  افزار معمولی نیز با یک مماسشده و خط  ارائه DTG جر  در منحنیکاهش 

 .محاسبه کنید( 3)را با فرمو  MWCNT  ها  کربن در نمونهمقدار ناخالصی

(3) W = W300-We 

 :که در آن

W در ناخالصی کربن   )%( درصد جرمیMWCNT .است 
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 2W گیر  به ترتیبانجا  دهید. نتایج سه اندازه MWCNT مستقل را برا  یک نمونه  TGAگیر اندازهسه 

1W,3 وW محاسبه کنید.  (2فرمو  ) را طبو گیر اندازهمیانگین سه بار  رمقدا .شوندنامیده می 

 

(2) 
   ̅   

        
 

 

 :که در آن

 است. MWCNT نمونه کی کربن در ی)%( ناخالص یدرصد جرم نیانگیم ̅   

 ث پیوستدهند. پذیر  را ارائه میجدیدترتیب مطالعا  مورد  تکرارپذیر  و تبه بو پیوست  الف پیوست

 .دهدارائه می TG برا  تحلیل منحنیرا ها  دقیو روش

 ا  کاربرد دارد.مرحلهتک TGها  این روش برا  منحنی -یادآوری

، پایدار   بندبیترکتوان براساس  را می MWCNT ها  همگنی نمونه باید درنظر گرفته شود. همگنی نمونه

جداگاناه   TGA در چنادین اجارا   را ماناده   و محتاوا  ماواد بااقی    ایشاکسا و پراکندگی در دما   گرمایی

 .شودخطا در محاسبه نتیجه  د موجبتواناگر نمونه غیرهمگن باشد، می. [13] یابی کردشارز

 یریگاندازه تیقطع عدم 8

 Aعدم قطعیت نوع  8-0

روش  3اریبای گیار  و  مانند دقات انادازه   گیر ندازهروش امعر  پارامترها  ی که عد  قطعیت 8-0-0

برا  کالیبراسایون   مورد استفادهماده مرجع  تکرارپذیر انحرا  استاندارد  گیر اندازهبا . عد  قطعیت است

 . شودی، محاسبه مدستگاه

هاا، تاوزین،    نموناه، مانناد یکناواختی نموناه     گیار  انادازه هاا    جنباه که معر   یعد  قطعیت 8-0-9

 .شودنمونه محاسبه می تکرارپذیر  ،انحرا  استاندارد گیر اندازه. با استبند   کردن و شبکه خشک

 Bعدم قطعیت نوع  8-9

 .[15] است ، مانند کالیبراسیون جر  و کالیبراسیون دماتجهیزا کالیبراسیون  ی که معر عد  قطعیت

                                                 

1- Bias 
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 گزارش نتایج آزمون 2

 گزارش آزمون باید دارا  اطلاعا  زیر باشد:

 است؛شده انجا  استاندارد نیا با مطابو آزمون یعنی استاندارد، نیا به ارجاع  -الف

 نا  و نوع نمونه؛   -ب

 نا  و نا  خانوادگی آزمونگر؛ -پ

 ؛، آدرس تماس و شماره تلفننا  سازمان -ت

 سنجی؛وزنگرما دستگاهنوع و مد   -ث

 ؛نر  گرمایشگاز، جر  نمونه، محدوده دما و  دبیاز جمله نوع بوته، اتمسفر،  آزمونشرایط  -ج

هاا  کاربن در   شده ناخالصای ها و محتوا  محاسبهداده،  DTGو TG ها ، از جمله منحنیآزموننتایج   -چ

 ؛MWCNTنمونه

 از روش اجرایی؛ هرگونه انحرا  -ح

 شده؛غیرمعمو  مشاهده شاخصههرگونه  -د

 تاریخ انجا  آزمون -ذ
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 یوست الفپ

 دهنده()آگاهی

 آزمون تکرارپذیری: مطالعه موردی

 کلیات    0-الف

 باا آناالیز    MWCNTsهاا  کربنای ناپایادارتر از محتاوا      ماورد بارا  تعیاین ناخالصای     ایان پیوسات ساه   

 کند. ارائه میرا  2OC سنجی در اتمسفر گرماوزن

 آماده سازی نمونه 9-الف

قارار گرفتناد.    C° 398 در دما  h 2خلاء به مد  تحت  ایستاگرمادر یک کوره   MWCNTها ابتدا نمونه

 .نگهدار  شدند آنو تا زمان استفاده در  برسنددما  اتاق به منتقل شدند تا  انهها به خشکسپس نمونه

 گیریشرایط اندازه  3-الف

 :به شرح زیر بود گیر اندازهشرایط 

minC/ گرمایش نر  -الف
o 38؛بود 

 ه بود؛تنظیم شد C 3888°  محدوده دما از دما  اتاق تا -ب

 ه بود؛تنظیم شد  ml/min 28جریان  نر با ، 2Nاثر گاز بی -پ

 ه بود.تنظیم شد  ml/min 18برابر با  2COسرعت جریان گاز  -ت

 گیری اندازه اجرایی روش      4 -الف

 را با استفاده از بوته خالی در شرایط آزمون یکسان با نمونه انجا  دهید؛ مبنااصلاح خط  0-4-الف

 .را به بوته اضافه کنید  MWCNTجر  مناسبی از نمونه 9-4-الف

 سنج قرار دهید.وزنگرما دستگاهبوته را در نگهدارنده نمونه  3-4-الف

 گیر  را شروع کنید.تنظیم کنید و اندازه 1-گیر  را مطابو با بند الفپارامترها  اندازه 4-4-الف

تکرار کنیاد و از نتاایج بارا  محاسابه میاانگین        MWCNTرا سه بار برا  هر نمونه گیر اندازه  5-4-الف

 مقدار ناخالصی کربن استفاده کنید.

 ها و تفسیر نتایج تحلیل داده  5-الف

  Aنمونه   0-5-الف

 اند.نشان داده شده 1-الف تا 3-الف  ها در شکل  Aنمونهمربوط به    DTGو  TGها منحنی
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 راهنما:

X      ( دما°C) 

Y1     )%( درصد جرمی 

Y2      یدرصد جرممشتو (/°C )% 

1    % 98/55 = w300   

2    °C ۹/944 = Te 

3    % 18/49 =we   

4    °C 9/929 = T0    

 

 گیریاندازه تکرار اولدر  A نمونه DTG و TG هایمنحنی -0 -شکل الف
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 راهنما:

X      ( دما°C) 

Y1     )%( درصد جرمی 

Y2      یدرصد جرم مشتو (/°C )% 

1     % 98/55 = w300  

2     °C 2/943 = Te 

3      % 98/49=we   

4    °C 2/929= T0   

 

 گیریاندازه تکرار دومدر  A نمونه DTG و TG هایمنحنی -9 -شکل الف
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 راهنما:

X       ( دما°C) 

Y1       )%( درصد جرمی 

Y2     یدرصد جرم مشتو (/°C )% 

1    % 98/55 = w300   

2   °C 0/943 = Te 

3    % 48/49=we    

4   °C 2/929= T0   

 

 گیریاندازه تکرار سومدر  A نمونه DTG و TG هایمنحنی -3-شکل الف

 ه است.محاسبه شد 9( در بند 2( و )3ها  )طبو فرمو  MWCNT ها  کربن در نمونهمحتوا  ناخالصی

w1 = w300-1 - we-1= 9/55  % - 1/49  % = 5/32  % 

w2 = w300-2 - we-2= 9/55  % - 9/49  % =  8/32 % 

w3
 
= w300-3 - we-3=  9/55  % - 4/49  % = 9/32  % 

   ̅   
        

 
 =
                  

 
 = 12.4% 

ه در آن:ک  

 1w ،ها  کربن نمونهدرصد جرمی )%( ناخالصی A  گیر  است؛اندازه تکراردر اولین 

1-300w ،درصد جرمی )%( نمونهA   در دما  گیر  اندازه تکراردر اولینC° 188 است؛ 
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1-ew، درصد جرمی )%( نمونهA   در دما گیر  اندازه تکراردر اولین eT است؛ 

2wها  کربن نمونه-صد جرمی )%( ناخالصی، درA   است؛گیر  اندازه رتکرادر دومین 

2-300w ،درصد جرمی )%( نمونهA   در دما  گیر  اندازه تکراردر دومینC° 188 است؛ 

2-ew ،درصد جرمی )%( نمونهA   گیر  در دما تکرار اندازهدر اولین eT است؛ 

 3w ،ها  کربن نمونهدرصد جرمی )%( ناخالصیA   است؛گیر  اندازه تکراردر سومین 

3-300w ،درصد جرمی )%( نمونهA   در دما  گیر  اندازه تکراردر سومینC° 188 است؛ 

3-ew، درصد جرمی )%( نمونهA   دما در گیر  اندازه تکراردر سومین eT است؛ 

 است. گیر  شدهاندازه MWCNT ها  کربن در نمونهمیانگین درصد جرمی )%( ناخالصی، ̅  
 

نشان 3-الف در جدو  Aها  تکرار آزمون نمونه شده از سر و انحرا  استاندارد محاسبه w مقدار میانگین

 9/3 %ها  کربن باید کمتر یا مساو   مقدار انحرا  استاندارد درصد جرمی )%( ناخالصیاست.  داده شده

 .دهد را نشان می TGگیر  سر  تکرار اندازهباشد که تکرارپذیر  

   A و انحرافات استاندارد از سه بار تکرار نمونه Te و w محاسبات میانگین -0-جدول الف

 نماد پارامتر
اول  تکرار

 آزمون

دوم  تکرار

 آزمون

سوم  تکرار

 آزمون
 میانگین

انحراف 

 استاندارد

بارون دما  اولیه 

 (C°) شدهیابی
eT 5/944 2/941 8/943 9/941 98/5 

درصد جرمای )%(  

نمونااه در دمااا   

°C 188  
300w 98/55 98/55 98/55 91/55 32/8 

درصد جرمای )%(  

 eT نمونه در دما 
ew 18/49 98/49 48/49 298/49 59/8 

درصد جرمای )%(  

ناخالصاای کااربن،  

ew - 300w  
ew - 300w 58/32 88/32 98/32 19/32 19/8 

  

 Bنمونه   9-5 -الف

 اند.نشان داده شده 9-الف تا 5-الف  ها در شکل  Bنمونهمربوط به    DTGو  TGها منحنی
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 راهنما:

X     ( دما°C) 

Y1      )%( درصد جرمی 

Y2       یدرصد جرم مشتو (/°C )% 

1      % 55/55 = w300  

2 °C    9/919 = Te 

3     % 25/45 = we   

4 °C     2/995 = T0   

 

 گیریاندازه تکرار اولدر  B نمونه DTG و TG هایمنحنی -4-شکل الف
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 راهنما:

X     ( دما°C) 

Y1    )%( درصد جرمی 

Y2     یدرصد جرم مشتو (/°C )% 

1    % 91/55 = w300   

2 °C   2/915 = Te 

3    % 52/44 = we   

4 °C    3/999 = T0   

 

 گیریاندازه تکرار دومدر  B نمونه DTG و TG هایمنحنی -5-شکل الف
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 راهنما:

X     ( دما°C) 

Y1    )%( درصد جرمی 

Y2      یدرصد جرممشتو (/°C )% 

1    % 99/55 = w300   

2 °C   3/915 = Te 
3    % 49/44 = we   

4 °C    4/999 = T0   

 

 گیریتکرار سوم اندازهدر B نمونه DTG و TG هایمنحنی 6-شکل الف

نشاان داده   2-الف در جدو  Bنمونه  آزمون ها تکراراز ه و انحرا  استاندارد محاسبه شد w مقدار میانگین

  .شده است

   B بار تکرار نمونهو انحرافات استاندارد از سه  Te و w محاسبات میانگین -9-جدول الف

اول  تکرار نماد پارامتر

 آزمون

دوم تکرار 

 آزمون

سوم تکرار 

 آزمون

انحراف  میانگین

 استاندارد

 شدهیابیبروندما  اولیه 

(°C) 
eT 9/919 2/915 3/915 5/915 19/3 

درصد جرمی )%( نمونه در 

 C 188 300w 55/55 91/55 99/55 43/55 32/8°  دما

نمونه در درصد جرمی )%( 

 eT ew 25/45 52/44 49/44 45/44 53/8 دما 

اخالصی درصد جرمی )%( ن

 ew - 300w ew - 300w 98/38 13/33 44/38 59/38 13/8کربن، 
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 Cنمونه   3-5-الف

 اند.نشان داده شده 5-الفتا 9-الف  ها در شکل  Cنمونهمربوط به    DTGو  TGها منحنی

 
 راهنما:

X     ( دما°C) 

Y1     )%( درصد جرمی 

Y2       یدرصد جرممشتو (/°C )% 

1     % 93/55 = w300   

2 °C   9/999 = Te 

3    % 94/52 = we   

4 °C    2/949 = T0    

 

 گیریدر تکرار اول اندازه C نمونه DTG و TG هایمنحنی -7 -شکل الف
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 راهنما:

X     ( دما°C) 

Y1    )%( درصد جرمی 

Y2       یدرصد جرممشتو (/°C )% 

1    % 83/388 = w300   

2 °C    9/994 = Te 

 3    % 94/51 = we   

 4 °C    5/945 = T0   

 

 گیریدر تکرار دوم اندازه C نمونه DTG و  TGهایمنحنی -8-شکل الف
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 راهنما:

X      ( دما°C) 

Y1     )%( درصد جرمی 

Y2      ( درصد جر  مشتو/°C )% 

1    % 59/55 = w300   

2 °C   8/998 = Te 

3    %28/51 = we   

4 °C    9/949 = T0   

 

 گیریدر تکرار سوم اندازه C نمونه DTG و  TGهایمنحنی  -2-شکل الف

نشاان داده   1-الاف  در جدو  Cنمونه  آزمون ها تکراراز ه شدو انحرا  استاندارد محاسبه w مقدار میانگین

  .شده است
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 C  و انحرافات استاندارد از سه بار تکرار نمونه  Teو  wمحاسبات میانگین -3-الفجدول 

 نماد پارامتر
اول  تکرار

 آزمون

دوم  تکرار

 آزمون

سوم  تکرار

 آزمون
 میانگین

انحراف 

 استاندارد

 شدهیابیبروندما  اولیه 

(°C) 
eT 9/999 9/994 8/998 1/994 99/3 

درصد جرمی )%( نمونه در 

 C 188 w300 93/55 83/388 59/55 45/55 39/8°  دما

درصد جرمی )%( نمونه در 

 eT دما 
we 94/52 94/51 28/51 22/51 59/8 

اخالصی درصد جرمی )%( ن

 ew - 300w we -w300  51/9 11/9 99/9 99/9 13/8کربن، 
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 پیوست ب

 )آگاهی دهنده(

 پذیری: مطالعه موردیجدیدآزمون ت

 آزمایشگاهی بینهای تحلیل داده 0-ب

 .نشان داده شده است 9-بتا  3-بها  در شکل 2 و آزمایشگاه 3 بین آزمایشگاه D نمونه DTG و TG ها منحنی

 
 راهنما:

X     ( دما°C) 

Y1   )%( درصد جرمی 

Y2     یدرصد جرممشتو (/°C )% 

1   % 39/55 = w300   

2 °C   5/955 = Te 

3    % 29/53 = we   

4 °C   8/925 = T0   

 

 0گیری در آزمایشگاه در تکرار اول اندازه D نمونه DTG و TG هایمنحنی  -0-شکل ب
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 راهنما:

X     ( دما°C) 

Y1    )%( درصد جرمی 

Y2    ( درصد جر  مشتو/°C )% 

1    % 49/55 = w300   

2 °C   9/955 = Te 

3    % 99/52 = we    

4 °C    8/935 = T0   

 

 0گیری در آزمایشگاه در تکرار دوم اندازه D نمونه DTG و TG هایمنحنی - 9-شکل ب
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 راهنما:

X     ( دما°C) 

Y1    )%( درصد جرمی 

Y2      مشتو درصد جرمی(/°C )% 

1    % 93/55 = w300   

2 °C   8/954 = Te 

3    % 89/53 = we    

4 °C    8/934 = T0   

 

 0گیری در آزمایشگاه در تکرار سوم اندازه D نمونه DTG و TG هایمنحنی – 3-شکل ب
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 راهنما:

X     ( دما°C) 

Y1    )%( درصد جرمی 

Y2      یدرصد جرممشتو (/°C )% 

1   % 55/59 = w300   

2 °C   9/949 = Te 

3    % 95/58 = we   

4 °C    8/981 = T0   

 

 9گیری در آزمایشگاه اول اندازهدر تکرار  D نمونه DTG و TG هایمنحنی  -4-شکل ب
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 راهنما:

X     ( دما°C) 

Y1   )%( درصد جرمی 

Y2      یدرصد جرممشتو (/°C )% 

1    % 23/59 = w300  

2 °C   8/686 = Te 

3    % 92/44 = we   

4    °C 8/988 = T0    

 

 9گیری در آزمایشگاه در تکرار دوم اندازه D نمونه G DTو TG هایمنحنی - 5-شکل ب
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 راهنما:

X     ( دما°C) 

Y1    )%( درصد جرمی 

Y2    ( درصد جر  مشتو/°C )% 

1    % 14/59 = w300   

2 °C   8/944 = Te 

3    % 98/45 = we   

4 °C   8/984 = T0   

 

 9گیری در آزمایشگاه در تکرار سوم اندازه D نمونه DTG و G Tهایمنحنی  -6-شکل ب
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 .نشان داده شده است 3-ب در جدو  2 و آزمایشگاه 3 آزمایشگاه وننتایج آزم

 9 و آزمایشگاه 0 پذیری در آزمایشگاهجدیدت آزمونتحلیل  -0-جدول ب

 آزمایشگاه نمونه ردیف
Te 

°C 

w300 

% 

we   

% 

محتوی 

ناخالصی 

 کربن

% 

میانگین 

هر 

 مایشگاهآز

% 

میانگین 

ی هاآزمایشگاه

  مختلف

% 

 انحراف

 استاندارد

3 

نمونه 
D
 

آزمایشگاه
 
3 5/955 39/55 29/53 58/9 

59/9 

49/9 31/8 

2 9/955 49/55 99/52 13/9 

1 8/954 93/55 89/53 99/4 

5 

آزمایشگاه
2 

 9/949 55/59 95/58 59/9 

99/9 9 4/949 23/59 92/44 95/4 

9 8/944 14/59 98/45 94/9 
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 پیوست پ

 دهنده()آگاهی

 TG برای تحلیل منحنی اجرایی تفضیلی هایروش

 کلیات   0-پ

 (:مراجعه شود 3-شکل  به شرح زیر است )به  TGبرا  تحلیل منحنی اجرایی تفضیلیروش 

 دست آورید.هب 1-9بند زیرمطابو با گیر  اندازهرا با روش   TGمنحنی  -الف

   TGرو  منحنی 300w ، خط مماس )خط قرمز( را در TG ها داده تحلیلبا استفاده از نر  افزار   -ب

 .دست آمده رسم کنیدهب

 استفاده کنید.  TGیک منحنیاز   DTGدست آوردن منحنیبرا  به  TGها داده تحلیلاز نر  افزار   -پ

 Aگذار  کنید، یک خط عمود  )خط بنفش( از نقطه  علامت  Aعنوان نقطهرا به  DTGمنحنی قله  -ت

بیشینه نر  از دست دادن جر  در  Cنقطه تقاطع  .کندقطع را   Cدر نقطه  TGایجاد کنید تا منحنی

 است.  TGمنحنی 

 مبناخط  B که در نقطه  Cبرا  رسم خط مماس )خط آبی( نقط  TGها دادهتحلیل افزار از نر   -ث

 است. B ، eT( در نقطه C°استفاده کنید. دما ) کند،را قطع می )خط قرمز(

قطع کند و درصد جر    Dرا در نقطه  TGرا رسم کنید تا منحنی Bخط عمود  )خط سبز( نقطه   -ج

 .است e w برابر با  D)%( نقطه

( طبو 3فرمو  ) براساس  ewو  300w را با استفاده از MWCNT ها  کربن در نمونهمحتوا  ناخالصی  -چ

 است. C 188°در دما    MWCNTدرصد جرمی )%( نمونه  003wمحاسبه کنید.  9بند 
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 راهنما:

X     ( دما°C) 

Y1   )%( درصد جرمی 

Y2    یدرصد جرم مشتو (/°C )% 

 )%( C188 ،w300°در  درصد جرمی نمونه   1

 MWCNT، Te (°C)نمونهدر یک  MWCNT اجزا  ایشاکس شدهیابیبروندما  اولیه    2

    (%) Te  ،weدرصد جرمی در   3

 DTG ،T0 (°C)رو  منحنی قلهدما     4

   TG منحنی تحلیلاجرایی  روش  -0-شکل پ
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