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 چكيده

باشد. حضور این گاز سازی میپذیری زیاد ترکیب اورانیوم هگزافلوراید عامل تولید ناخالصی هیدروژن فلوراید در فرایند صنعت غنیواکنش

هگزا فلوراید  گیری گاز هیدروژن فلوراید در بافت اورانیمگردد، به همین دلیل اندازهسازی اورانیم میمزاحم سبب برهم خوردن معادلات غنی

سنجی مادون قرمز صورت گرفته است. با استفاده از سیستم ورودی سازی، با استفاده از طیفعنوان یکی از فاکتورهای مهم در صنعت غنیبه

میسر شد. کاهش  ASTM متری، امکان آنالیز هیدروژن فلوراید در شرایطی بهتر از روش استاندارد 10طراحی شده و سل گازی انعکاسی 

سازی روش سازی نمونه، سادهکارگیری ازت مایع در آمادهدرصد(، حذف به 80گیر میزان مصرف اورانیم هگزافلوراید )به میزان شمچ

مد  ISO/IEC 17025 المللی موجود، ملاحظات استانداردباشد. از بین پنج استاندارد و مقررات بینسازی روش میگیری، از نتایج بهینهنمونه

گیری کمی و عدم قطعیت نتایج نیز برای بودن، صحت، دقت، حد تشخیص، حد اندازهگذاری از قبیل خطیفته و پارامترهای صحهنظر قرار گر

 .تأثیر اثر خطاهای موجود مورد بررسی قرار گرفت

 گذاریسنجی مادون قرمز، اورانیم هگزافلوراید، صحههیدروژن فلوراید، طیف :هااژهکليدو
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Abstract 
High reactivity of uranium hexafluride compound is responsible for the impurity production of hydrogen 

fluoride in the enrichment industry process. The presence of this interference gas will disrupt uranium 

enrichment process. For this reason, measurement of hydrogen fluoride gas in uranium hexafluoride 

matrix as one of the important factors in the enrichment industry was carried out by FTIR spectrometry. 

Using of a new manifold system and a 10 m pathlength reflectance gas cell can lead to perform the 

analysis of hydrogen fluoride in the easier and more appropriate conditions than the ASTM method. The 

results obtained from the optimization of the present method are as flow: reduction of utilized UF6 (≈ 

80%), elimination of liquid N2 for sample preparation, and simplification of sampling. Among the five 

standards and international regulations available, the ISO/IEC 17025 standard considerations is used, and 

verification parameters such as linearity, accuracy, precision, detection limit, quantization limit, and 

uncertainty of the results for the effect of the existing errors were studied. 
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 مقدمه  .1

عنوان یک گاز بهگاز هیدروژن فلوراید را  1950سال تا 

اما پس از آن و مطابق  ]2، 1[کردند آل معرفی میغیرایده

توان این گاز [ تحت شرایط فشار پایین می3مطالعات اسمیت ]

 گرفت.  آل در نظراز ایدهعنوان یک گرا به

پذیری زیاد ترکیب اورانیم هگزافلوراید با رطوبت اکنشو

یافته به سیستم جداسازی عامل های نشتموجود در مولکول

سازی تولید ناخالصی هیدروژن فلوراید در فرایند صنعت غنی

باشد و حضور این گاز مزاحم سبب کاهش توان جداسازی می

گیری [. اندازه4گردد ]سازی میصنعت غنیایزوتوپی اورانیم در 

اثر مانند های متعددی از قبیل ترکیبات بیاین گاز در بافت

افزارهای [ صورت گرفته و یا با استفاده از نرم5تتراکلریدکربن ]

 بیل حداقل انرژی تشکیلمحاسباتی پارامترهایی از ق

، آنتروپی و انرژی آزاد گیبس مربوطه و HFکلاسترهای 

[. 6دست آمده است ]ه ترین کلاستر در فاز بخار، بمحتمل

گیری هیدروژن فلوراید تابع شرایط خاصی همانند اندازه

و نیز استفاده از تجهیزات مقاوم در برابر خوردگی این گاز 

آوری سیستم خلاء با توجه به شرایط فرایندی ترکیب فراهم

گیری مطابق باشد که امکان اندازهاورانیم هگزافلوراید می

بایست تمهیدات لازم از های مرسوم میسر نبوده و میروش

قبیل سیستم ورودی و سل مناسب گازی فراهم آید. در 

به  و ... HF ،HClهای خطی سبک مانند خصوص مولکول

دلیل کاهش جمعیت ترازهای انرژی ارتعاشی، استفاده از 

گیری کمی میسر نبوده و از های ارتعاشی برای اندازهطیف

شود. رخشی برای این امر بهره گرفته میچ -های ارتعاشیطیف

ی که بین انبوه یهاچرخشی جهش -سنجی ارتعاشیدر طیف

وت رخ ترازهای چرخشی وابسته به دو تراز ارتعاشی متفا

گیرد. قاعده انتخاب منجر به دهد، مورد مشاهده قرار میمی

[.  7شود ]( می 1- =Δj) P ( و شاخه1= + Δj) Rایجاد شاخه 

گیری هیدروژن فلوراید در بافت اورانیم در این مقاله اندازه

فشارهای پایین همراه با هگزافلوراید در دمای محیط و در 

 گیرد.های آماری مورد بحث و بررسی قرار میاستخراج داده

 

 

 

 بخش تجربي . 2

 مواد شيميايي 2.1

متعلق به  9/99% گاز هیدروژن فلوراید با خلوص در این روش از

، اورانیم هگزافلوراید خالص تهیه شده از  Mathesonشرکت

مایع تولیدی شرکت کالا سازمان انرژی اتمی ایران و نیتروژن 

منظور شود. بهاندازی گازها استفاده میالکتریک، جهت تله

اطمینان از درجه خلوص هیدروژن فلوراید از روش تیتراسیون 

 [ بهره گرفته شد. 8] ISO 3139مطابق استاندارد 

 

 هادستگاه 2.2

و  DTGSسنج زیر قرمز، با آشکارساز طیفگیری تجهیز اندازه

باشد. کلیه امور مربوط به می Cycloneسل گازی انعکاسی 

طراحی و ساخت سیستم ورودی نمونه در شرکت کالای 

الکتریک انجام شده است. بدنه سل گازی مقاومت کافی در 

های مربوطه پوششی را داشته و آینه 6UFو  HFبرابر خوردگی 

 از طلا دارد.

 

 هاروش 2.3

گیری عنوان راهنمای فرایند اندازهتنها روش مورد استفاده به

[ آمده 9] ASTM C1441 گاز هیدروژن فلوراید در استاندارد

 m 5ثر ؤاین استاندارد استفاده از سل با طول م Bاست. بخش 

 mbar 100گیری کند و فشار گاز حین اندازهرا پیشنهاد می

های کالیبراسیون بوده و با استفاده از سیستم ورودی، نمونه

ه شده یهای اصلی مقاله حاضر با روش اراشود. تفاوتساخته می

 باشد:در استاندارد فوق موارد ذیل می

گیری ترکیبات حاوی کربن و فلوئور به اندازه 1در استاندارد -

  پرداخته شده است.

 m 10ثر( به ؤمسیر سل )طول مدر کار حاضر طول  -

 افزایش یافته است.

 انتخاب شده است. mbar 20فشار عملیاتی در کار حاضر  -

سازی تهیه تغییراتی در منیفولد ورودی نمونه جهت ساده -

 نمونه در کار حاضر صورت گرفته است.

های تهیه نمونه در کار حاضر استفاده از تله سرمایی برای -

 حذف شده است.  استاندارد

 

                                                           
1. ASTM C1441-1  
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 منيفولد ورودي نمونه  2.4

سازی تهیه نمونه، تغییراتی در منیفولد ورودی منظور سادهبه

اعمال گردید. دیاگرام  نمونه در کار حاضر نسبت به استاندارد

باشد. با می 1منیفولد استفاده شده در این مقاله مطابق شکل 

 1000و  100، 1توجه به استفاده از سه گیج خلاء در محدوده 

تری برخوردار میلی بار فشار سیستم ورودی از تنظیمات دقیق

گیری از است. تخلیه سیستم ورودی مطابق استاندارد با بهره

استفاده از گیرد. تله سرمایی و پمپ مکانیکی صورت می

شیرهای پنوماتیک ضمن افزایش دقت تنظیمات فشار، باعث 

 حافظه )نمونه  سادگی کار با تجهیز شده است. حذف اثر

نسبت به سیستم  در کار حاضرمانده( با گاز نیتروژن باقی

با توجه به گازدهی مستقیم سل  استاندارد ه شده دریورودی ارا

صورت گازی و امکان استفاده از تله سرمایی و پمپ مکانیکی به

انفرادی و یا زوجی از کارایی بهتری برخوردار است. افزایش 

 گیری از دیگر تغییرات این سیستم گاه نمونهتعداد جای

 باشد. می

 

 هاي کاليبراسيونروش تهيه نمونه 2.5

(، 3ClF)اثر کننده بیتوسط یک گاز فلوئوره چندراههیستم س

شود. سپس جهت اطمینان از کیفیت بالای غیرفعال می

گردد. می ءروز، خلاوسط پمپ به مدت یک شبانهت چندراهه

( در دمای اتاق HFاستاندارد مادر )یک درصد مولی از  نمونه

 6UFگردد: ظروف حاوی استانداردهای مطابق ذیل تهیه می

خالص و ظرف خالی نمونه استاندارد مادر به  HFخالص و 

متصل  چندراهههای یک و دو به همراه دو ظرف خالی با شماره

را  HFگردد و پس از اطمینان از خلاء سیستم، شیر ظرف می

گازی به ظرف شماره یک  HFبار از نمونه باز کرده و یک میلی

منتقل شده و پس از بستن شیر ظرف، سیستم ورودی خلأ 

انتقال  6UFبار از میلی 99شود. سپس به ظرف شماره دو،  می

های یک شود. شیر ظرفخلأ می یافته و سیستم ورودی مجدداً

لاط کامل گازها، و دو را باز کرده و پس از اطمینان از اخت

مخلوط گازی به ظرف نمونه استاندارد مادر )یک درصد مولی از 

HFمنظور حذف اثر حافظه پس از هر شود. به( انتقال داده می

آنالیز، سل گازی و سیستم ورودی توسط گاز نیتروژن با فشار 

ای مورد نیاز گردد. سایر غلظتهبار تخلیه میمیلی 500حدود 

خالص مطابق مراحل  6UFونه استاندارد مادر و با استفاده از نم

گردد. در کار حاضر با توجه به حذف استفاده از فوق تهیه می

کار های مرجع در مقایسه با روش بهازت مایع، رو تهیه نمونه

  تر شده است.گرفته شده در استاندارد ساده

 

 
 

 کار حاضر.مربوط به گاز آنالیزی استفاده شده در  چندراههدیاگرام سیستم . 1شکل 
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 گذاريمراحل صحه 2.6

گیری گاز هیدروژن فلوراید در اورانیم تأیید نتایج روش اندازه

هگزا فلوراید نیازمند شواهدی است که بتواند درستی نتایج را 

 بایست پارامترهای برساند. بدین منظور میبه اثبات 

گذاری استخراج شده و نتایج حاصله مورد مقایسه قرار صحه

، 1المللی موجودگیرد. از بین پنج استاندارد و مقررات بین

با توجه به استقرار و  ISO/IEC 17025ملاحظات استاندارد 

در آزمایشگاه شرکت  ISO/IEC 17025سازی استاندارد پیاده

گذاری گرفته و پارامترهای صحه کالا الکتریک، مد نظر قرار

بودن، صحت، دقت، حد تشخیص و مورد بحث که شامل: خطی

باشند همراه با عدم قطعیت نتایج برای گیری کمی میحد اندازه

گیرند. قابل ذکر است اثر خطاهای موجود، مورد بررسی قرار می

کدام از پارامترهای فوق ، هیچHFرد برای که در متن استاندا

 ذکر نگردیده است. 
 

 تايج و بحث . ن3

 بودن و منحني کاليبراسيونخطي 3.1

 در HFدرصد  3تا  1/0 های مرجع با درصدهای مولینمونه

6UF های قبل تهیه شدند. مطابق روش مذکور در بخش 

گرفته و اثر طیف  ها در دمای محیط صورتگیری نمونهطیف

HF  6موجود درUF های های نمونهخالص در تمامی طیف

های مرجع را طیف زیر قرمز نمونه 2مرجع  لحاظ شد. شکل 

مربوط به  4000 تا cm 3600-1 یدهد. محدودهنشان می

( و Pچرخشی گاز هیدروژن فلوراید )شاخه  -های ارتعاشیطیف

عنوان پیک مورد نظر برای رسم به cm 3877-1پیک ناحیه 

 2انتخاب شد. مطابق شکل  6UFدر  HFمنحنی کالیبراسیون 

بوده و مابقی  4SiFمربوط به ناخالصی  cm 1029-1پیک ناحیه 

مربوط به ارتعاشات  1400 تا cm 550-1ها در محدوده پیک

6UF باشد. با ثابت نگه داشتن دمای محیط اثر تغییر دما بر می

باشد. منحنی کالیبراسیون و کردن می نظرقابل صرفنتایج 

میلی بار رسم شده  20خطی بودن در محدوده فشار عملیاتی 

های نشان داده شده است. مطابق منحنی 3که در شکل 

( برای هر دو منحنی 2R) کالیبراسیون، مقدار ضریب همبستگی

منظور بررسی از مقادیر بسیار مناسبی برخوردار است و به
                                                           
1. United States Food and Drug Administration (FDA), 

Pharmaceutical Inspection Cooperation Scheme (PIC/S) and 

Europe, International Conference for Harmonization (ICH), 

Unites States Pharmacopeia (USP), ISO/IEC 17025 

میزان خطی بودن امکان تهیه نمونه با منبعی مستقل از منبع 

مواد استاندارد استفاده شده در منحنی کالیبراسیون میسر 

هایی با منبع یکسان تهیه شده و خطی بودن نبوده و لذا نمونه

 دست آمد.درصد مولی به 10تا  1/0از 

 

  صحت و دقت 3.2

مورد  6UFدر  HFمولی  5/0%حت روش توسط نمونه مرجع ص

و با  One Sample Tبررسی قرار گرفت و با استفاده از تست 

باشد و این می 2/0دست آمده برابر با ه ب tمقدار  8درجه آزادی 

 95با فاصله اطمینان  86/1جدول ) t تر از مقدارمقدار کم

 درصد( بوده و لذا روش از صحت قابل قبولی برخوردار است.

بررسی قرار گرفت. نتایج برای  مورد قت روش با تکرارپذیرید

 و SD=  024/0بار تکرار برابر با  8با  6HF/UF %5/0نمونه 

%84/4  =RSD 2دست آمد. بررسی پارامتر تکرارپذیری میانیبه 

ها در مدت زمان دلیل عدم امکان حذف نشتی ظروف نمونهبه

پذیری بسیار زیاد اورانیم هگزافلوراید میسر طولانی و واکنش

نمونه به حدود  HFساعت میزان  16که در طی طوریبه نبوده،

 رسد. برابر می 2
 

 
 

 
 

منحنی  ب(و  6UFدر  HFمنحنی کالیبراسیون درصد مولی  الف( .2شكل 

 بررسی محدوده خطی بودن.
                                                           
2. Intermediate Repeatability  

0 

02/0 

40/0 

60/0 

80/0 

10/0 

A
b

s
 

0 2 4 

999/0=2R 

018/0+x018/0=y 

Mole percent of HF in UF6 

5 

0 

40/0 

80/0 

12/0 

16/0 

20/0 

A
b

s
 

0 10 15 

799/0=2R 

200/0+x501/0=y 

Mole percent of HF in UF6 
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 های مرجع.طیف زیر قرمز نمونه. 3شكل 
 حد تشخيص 3.3

برابر انحراف  3/3متعارف )حد تشخیص در کار حاضر طبق روش 

عنوان نمونه شاهد معیار خوانش اورانیم هگزافلوراید خالص به

دست آمده از منحنی کالیبراسیون( )بلانک(، تقسیم بر شیب به 

درصد مولی  06/0 بر این اساس مقدار حد تشخیص .محاسبه شد

 . حد(Slope ،00034/0  =blankSD=  018/0) دست آمده ب

دست درصد مولی به 1/0 ،2کمی نیز مطابق شکل  گیریهانداز

 آمد.

 

 عدم قطعيت نتايج 3.4

که منابع عدم قطعیت مؤثر برای این روش شامل: ییجااز آن

گیج  پذیری آزمون و خوانشبازیابی، منحنی کالیبراسیون، تکرار

 6UFو  HFباشد و عدم قطعیت درجه خلوص مورد استفاده می

باشد، بدین در عدم قطعیت منحنی کالیبراسیون مستتر می

های دوم خطی میزان ترین توانمعنی که با استفاده از روش کم

 ای عدم قطعیت مربوط به محور افقی به طور قابل ملاحظه

باشد. بنابراین عدم تر از محور عمودی )محور سیگنال( میکم

قطعیت سیگنال  قطعیت متداول برای درصد مولی تنها به عدم

گردد و به عدم قطعیت استانداردهای کالیبراسیون و نیز برمی

شود. شده از نمونه استاندارد اولیه مربوط نمیسازی انجامرقیق

و عدم قطعیت منحنی  1عدم قطعیت بسط یافته از رابطه 

عدم  1آید. جدول دست میه ب 2کالیبراسیون مطابق رابطه 

دهد. مطابق نتایج زاء را نشان میتک اجقطعیت نتایج برای تک

 ، مقدار عدم قطعیت بسط یافته1و با استفاده از رابطه  1جدول 

در  HFدرصد  5/0درصد مولی در محدوده غلظتی  042/0

6UF ترین مقدار تر از پایینآید که این مقدار کمدست میه ب

 باشد.[ در این محدوده می10( ]%12مجاز )
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مقادیر عدم قطعیت اجزاء و سهم هر کدام از اجزاء در عدم . 1جدول 

 قطعیت کل
تکرارپذیری 

 آزمون

منحنی 

 کالیبراسیون
 Source خوانش گیج بازیابی

445/0 445/0 89/0 100 Value 

002/0 021/0 002/0 *029/0 Standare U 
9 85 5 1 Percent 

 058/0 * مطابق گواهی کالیبراسیون مقدار عدم قطعیت بسط یافته گیج برابر با
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 گیرينتیجه. 4
ه شده در یگیري گاز هیدروژن فلوراید مطابق روش ارااندازه

و با تغییراتی از قبیل افزایش طول مسیر  ASTMاستاندارد 
سازي سیستم سل انعکاسی، کاهش فشار عملیاتی و نیز ساده

سنجی زیر قرمز صورت گرفت و ورودي با استفاده از طیف
ذاري مورد گصحت و دقت نتایج با استفاده از پارامترهاي صحه

بررسی قرار گرفت و تأثیر خطاهاي احتمالی با شناسایی منابع 
گیر میزان مصرف ماده عدم قطعیت لحاظ گردید. کاهش چشم

سازي روش درصد)، ساده 80اورانیم هگزافلوراید (به میزان 
 LODگیري، آنالیز در دماي محیط، استخراج پارامترهاي نمونه

  باشد.می از مزایاي عمده روش جدید LOQو 
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