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 تقدیم به:

 پدر دلسوزم 

 

کسی که تفکر والایش شوق آموختن را، دستان پرتلاشش ایستادن را و چهره مصمم او جرات حرکت 

 را به من آموخت

 زندانش به اوج شکوفایی علم و دانش و تحصیلات بودکسی که آرزویش موفقیت و رسیدن فر

 ای بر تلاشم بودکسی که وجودش پشتوانه

 کسی که جبران محبتهایش هرگز برایم میسر نیست

 

 تقدیم به:

 مادر مهربانم 

 

 که همه وجودم از اوست

 به پاس محبتها و فداکاریهای بی دریغش

 ندگی فرزندانش گرمی و نور بخشدمادری که سراسر زنگی همچون شمعی می سوزد تا به ز

 ام یارای قدردانی از زحمات او را نداردمادری که حتی پیشکش هستی

 

 تقدیم به:

 خواهر و برادران عزیزم 

 

 که دلشاد از شادیشان و دلگرم از دیدار وجودشان هستم

 اندام بودهکسانی که صمیمانه ترین پشتوانه در مراحل مختلف زندگی

 

 تقدیم به:

 امترین و برترین مربیان زندگیوالا 

 

 آنان که صادقانه زیستن و صبورانه بودن را به من آموختند

 ام می باشدهای جاودانی زندگیآنان که فروغ نگاهشان و روشنی رویشان، سرمایه

 گی آنها که صمیمانه دوستشان دارمباشد این تلاش ناچیز مرهمی بر خست
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 تقدیر و تشکر

 
ای از های دانش بشری سوق داد تا با ذرهرا که وجود بی وجودم را در جاده پاس پروردگار یکتاس

بیکران علم آشنا شوم. سپاس پدر و مادرم که با تمام وجود امکان تکاپو در این وادی پر پیچ و خم را 

میسر نمودند. تقدیم برترین سپاس و قدردانی خدمت اساتید راهنمای بزرگوارم، جناب آقای دکتر 

درزی و جناب آقای دکتر منصور عرب چم جنگلی که با صبر و حوصله، دقت نظر خاص و ناصر گو

 دانش پربار خود راهنمایی پایان نامه این حقیر را پذیرا شدند.

 

که  مصدرالامور دکتر قدمعلی باقریان دهقی و سرکار خانم دکتراز اساتید ارجمند و گرامی جناب آقای 

و از دیگر  دکتر بهرام بهرامیانجناب آقای  از امه را متقبل شدند،زحمت داوری و تصحیح این پایان ن

اساتید گرانقدری که در طول دوره کارشناسی و کارشناسی ارشد افتخار شاگردیشان را داشتم 

 .صمیمانه سپاسگزارم

 

، آقای وحید مصیبی، آقای علی فردوسی، 68و  68از کمکهای بی دریغ دانشجویان کارشناسی ارشد 

 و همچنین خانم مهدا نصرالله زاده، خانم بهاره  آقای مهدی محمدرضایی، عود شکوریآقای مس

و بویژه آقای علی مخلصیان  ، خانم زهرا قشقاییخانم صفورا کاویانخانم زهرا گنجه، فهیمی راد، 

 نهایت تشکر را دارم.

 

 دی کرباسی و آقای ام، آقای محمد هااز همراهیها و کمکهای دوستانه پسر خاله و پسر دایی گرامی

آقای شهرام  و ام، آقای مسعود شکریپور و همچنین دوستان دوره کارشناسیسید وحید موسوی

 صیدی با تمام وجود قدردانی می کنم. 
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 خط فاز جامد-به روش استخراج بر (VI)و کروم (III)گونه شناسی کروم

 شعله ای و اندازه گیری توسط اسپکترومتری جذب اتمی 

 

 چکیده:

مقادیر بسییار  و جداسازی برای پیش تغلیظ و سریع حساس ،در این پایان نامه یك روش ساده        

بیا اسیتفاده از روش تزرییر در جرییان  این دو گونهخط -و اندازه گیری بر VI))کروم و III))کم کروم

لی اسیتیرن کوپل شده با اسپکترومتری جذب اتمی شعله ارائه شده است. ستون پر شده با پو پیوسته 

  )نفتیلییییدین ایمینیییوت دی اتییییلن تیییری آمیییین بیییی  -N,Nکلرومتیلیییه اصیییلاب شیییده بیییا 

(PS-NAPdienکروم خط -برای پیش تغلیظ بر ت((III کروم و((VI هیایی بیا محییط بیافریدر نمونیه 

(8/8=pH ،کروممورد استفاده قرار گرفت. شویش ت((III  هییدروکلریكبازداری شده در ستون بوسییله 

 5/2دو شویش متوالی بیا مخلیو   بازداری شده در ستون بوسیله VI))کرومشویش و  مولار 5/1 اسید

صورت گرفت. به منظور بررسی پیش تغلیظ کمی و انیدازه  مولار از آمونیاک 1مولار آمونیوم نیترات و 

ه متغیرهای شیمیایی و دستگاهی موثر در سیسیتم طراحیی شیده بهینی VI))کروم و III))کرومگیری 

 میکروگرم بر لیتیر 0/5-0/80غلظتی ناحیه سازی شدند. تحت شرایط بهینه، منحنی کالیبراسیون در 

. مقدار است خطی VI))کروم برای میکروگرم بر لیتر 0/10-0/160غلظتی ناحیه در و  III))کرومبرای 

و  8/0 یب برابربه ترت میلی لیتر از نمونه 10پیش تغلیظ در  VI))کروم و III))کرومحد تشخیص برای 

میلی لیتر،  10ش در حجم پیش تغلیظ . فاکتور پیش تغلیظ رواندهمیکروگرم بر لیتر به دست آمد 5/2

هیای در محلیول انیدازه گییری تکیراری 8می باشد. انحراف استاندارد نسبی برای  00و  80به ترتیب 

میکروگرم  0/00و  0/20 ،0/10در سطح غلظتی  III))کروم برای VI))کروم و III))کرومحاوی مخلو  

و  0/00 ،0/20در سیطح غلظتیی  VI))کیروم بیرای و % 55/2و  % 05/2،  % 9/0تر، بیه ترتییب، بر لی

میزاحم است. تأثیر سایر گونه هیای  % 6/0و  % 2/2،  % 1/0تر، به ترتیب برابر میکروگرم بر لی 0/100

 حت روش پیشنهاد شده بوسیله آنالیز. صهای حقیقی مورد بررسی قرار گرفت موجود در بیشتر نمونه

 نمونه های آبی مختلف مورد بررسی قرار گرفت.

 

 III))کرومخط، پلی استیرن،  -پیش تغلیظ بر گونه شناسی و لغات کلیدی: اسپکترومتری جذب اتمی،

 .VI))کروم و
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  فهرست

 

 فصل اول 

 

 مقدمه  

  1 ................................................................................................................................................. کرومتاریخچه  -1-1

 2 ................................................................................................................ کرومخواص فیزیکی و شیمیایی  -1-2

 0 ........................................................................................................................................ مصارف عمده کروم -1-0

 0 ........................................................................................................................................ صنایع متالوژی -1-0-1  

  0 ................................................................................................................................................. مواد نسوز -1-0-2  

 0 ................................................................................................................................................. داروسازی -1-0-0  

 0 .......................................................................................................................................... سایر کاربردها -1-0-0  

 0 ................................................................................................... کروم بیولوژی و تأثیرات زیست محیطی -1-0

 0 ..................................................................................... های ناشی از قرار گیری در معرض کرومبیماری -1-5

 0 .................................................................................................................... کرومعلائم ناشی از آلودگی به  -1-8

های کروم به روش پیش تغلیظ و کارهای انجام شده در جداسازی و اندازه گیری گونه مروری بر -1-8

 5 ....................................................................................................................... اسپکترومتری جذب اتمی شعله ای

 

 

 فصل دوم 

 

 تئوری 

 18  ....................................................................................................................... تSPEاستخراج فاز جامد ) -2-1

 18  ............................................................................................................................................... تاریخچه -2-1-1  

 18  ............................................................................................................ معرفی استخراج با فاز جامد -2-1-2  

 SPE ............................................................................................................. 18دلایل استفاده از روش  -2-1-0  

 18 ........................................................................ مایع-مقایسه استخراج فاز جامد با استخراج مایع -2-1-0  

 16 .............................................................................................................. مراحل استخراج با فاز جامد -2-1-5  

 16 ............................................................................................................... انتخاب نوع فاز جامد -2-1-5-1      

 19 .................................................................................................................... آماده سازی ستون -2-1-5-2      

 19  ................................................................................................................................ عبور نمونه -2-1-5-0      

 20 ...................................................................................................................... شستشوی جاذب -2-1-5-0      



 خ
 

 20 ........................................................................................................................... شویش آنالیت -2-1-5-5      

 20 .............................................................................................................................. انواع فازهای جامد -2-1-8   

 21  ........................................................................................................................ هامیکروستون  -2-1-8-1      

 21 .................................................................................. های سرنگی مصرفیها و لولهکارتریج -2-1-8-2      

 22  ..................................................................................................................................... دیسکها -2-1-8-0      

 SPE     ............................................................................................... 20خصوصیات مطلوب جاذبهای  -2-1-8  

 20 .................................................................................................................... مساحت سطح زیاد -2-1-8-1     

 20 .....................................................................................................جذب سطحی برگشت پذیر -2-1-8-2     

 20  .................. هایی که به میزان اندکی از فاز جامد شسته می شوندخلوص و ناخالصی -2-1-8-0     

 20 .......................................................................... سختی و محکمی  و پایداری شیمیایی بالا -2-1-8-0     

 20 ....................................................................................................................... درصد بازیابی بالا -2-1-8-5     

 SPE...........................................................................................................................................  20مزایای  -2-1-6

 25  ................................................................................................................................... پیش تغلیظ -2-1-6-1  

 25  .............................................................................................. هانگه داری و ذخیره سازی گونه -2-1-6-2  

 28  ....................................................................................................................... گزینش پذیری بالا -2-1-6-0  

 28  ................................................ ایهای تجزیهخط به تکنیك-اتوماسیون و امکان اتصال بر -2-1-6-0  

 28  ................................................................................ خط به اسپکترومتری جذب اتمی -اتصال بر -2-1-9

 28 .................................................................................................................... تFIA)آنالیز با تزریر در جریان  -2-2

 26  .................................................................................................................................................. تاریخچه -2-2-1      

 26 ............................................................................................................................................. دستگاهوری -2-2-2

 00 ........................................................................................................ تFIA)ستم اجزای اساسی در سی -2-2-0

 00  ................................................................................. وسایل انتقال دهنده نمونه و واکنشگرها -2-2-0-1

 01 ................................................................................................................................ مارپیچ واکنش -2-2-0-2  

 01 ...............................................................................................................سیستمهای تزریر نمونه -2-2-0-0

 02 .................................................................................................................................... آشکار سازها -2-2-0-0

2-2-0- FIA 02  ..................................................................... ای برای انتقال دقیر و تکرارپذیر نمونهوسیله 

 FIA   ........................................................................  00روش پیش تغلیظ بر ی خط نمونه به روش  -2-2-5

 05  ............................................................................................................................................. طیف جذب اتمی -2-0

 05  .................................................................................................. تاریخچه طیف سنجی جذب اتمی -1 -2-0

 08  .................................................................................................................... دستگاهوری جذب اتمی -2 -2-0

 08  ................................................................................................................................. منابع تابش اولیه -0 -2-0

 08  .................................................................................................................... اتم سازها درجذب اتمی -0 -2-0

 06  .............................................................................................................. اتم سازهای شعله ای -0-1 -2-0
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 09  ...................................................................................................................................... مه پاش -0-2 -2-0

 00  ............................................................................................................................ مه پاش بادی -0-0 -2-0

 00  ............................................................................... های اتمیم برای تشکیل گونهفرآیندهای لاز -5 -2-0

 02  ...................................................................... اصول اندازه گیری در اسپکتروسکوپی جذب اتمی -8 -2-0

 

 

 فصل سوم 

 

 تجربی 

 

با روش    VI))کرومو  III))جداسازی، پیش تغلیظ و اندازه گیری پیوسته مقادیر بسیار کم کروم -1 -0

 00 ........................................................................................................................................ اسپکترومتری جذب اتمی

 00 ................................................................................................ استفادههای مورد مواد شیمیایی و محلول -0-2

 05 ...................................................... آمین اتیلن تری بی  )نفتیلیدن ایمینوت دی - N,N تهیه لیگاند -0-0

 08 ...................... آمین با پلی استیرن اتیلن تری بی  )نفتیلیدن ایمینوت دی - N,N واکنش لیگاند -0-0

 08  .............................................................................................................................. تهیه ستون پیش تغلیظ -0-5

 08  ..........................................................................................................................و دستگاه های لازم وسایل -0-8

 06 ................................................................................................................... سیستم شیمیایی مورد استفاده -0-8

 50 ............................................................................................ طراحی سیستم پیش تغلیظ جریان پیوسته -0-6

بیر روی  VI))کیرومتیاثیر شیوینده  و VI))کیرومبر روی شیویش  III))بررسی تاثیر شوینده کروم -0-9

 III ....................................................................................................................................................... 52))کرومشویش 

 50 ............................................................... ای مورد استفادهبهینه سازی عوامل مؤثر بر سیستم تجزیه -0-10

 pH ....................................................................................................................................  55بررسی اثر  -0-10-1  

 56 ....................................................................................................... هینه سازی حجم بافربررسی و ب -0-10-2  

 80 ................................................................................................... بررسی و بهینه سازی نوع شوینده -0-10-0  

 82  ............................................................................................ بررسی و بهینه سازی غلظت شوینده -0-10-0  

 88 ................................................................................................. سازی حجم شویندهبررسی و بهینه -0-10-5  

 86 .................................................................................... بررسی و بهینه سازی سرعت جریان نمونه -0-10-8  

 80 ................................................................................ بررسی و بهینه سازی سرعت جریان شوینده -0-10-8

 80 .......................................................... بررسی و بهینه سازی طول ستون )مواد پرکننده ستونت -0-10-6  
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 85  ..................................................................................... بررسی و بهینه سازی حجم پیش تغلیظ -0-10-9  

 89  ..................................................................................................... بررسی قدرت یونی )اثر نمكت -0-10-10  

 62  ............................................................................................................................................... شرایط بهینه -0-11

 62 ................................................................................................................................................. کالیبراسیون  -0-12

 65 ..................................................................................................................................... دقت و صحت روش -0-10

 68 ...................................................................................................................................... حد تشخیص روش -0-10

 68 ......................................................................................................................... هاونبررسی اثر مزاحمت ی -0-15

 66 ...................................................................................................................................... فاکتور پیش تغلیظ -0-18

 90 ...................................................................................................................................... درصد بازیابی روش -0-18

 91 ................................................................................................................................. بررسی ظرفیت ستون -0-16

 92 ...................................................................... سرعت نمونه گیری، ضریب مصرف و غلظت موثرروش -0-19

 90  ............................................................... های سنتزیدر نمونه III))کروم و (VI)کرومگیری  اندازه -0-20

 

 فصل چهارم 

 بحث و نتیجه گیری 

 98 ................................................................................................................... تفادهسیستم شیمیایی مورد اس -0-1

 98 ................................................................................................................... بهینه سازی متغیر های تجربی -0-2

 100  ................................................................................................................................ ارقام شایستگی روش -0-0

 100 ............................................................................................... مقایسه روش با سایر روشهای انجام شده -0-0

 106  ................................................................................................................................................. آینده نگری -0-5
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 هاشکل فهرست

 

 

 16 ......................................................................................... مراحل مختلف استخراج با فاز جامد -ت 1-2شکل)

 21 .................................................................................................. انواع مختلف فاز جامد مصرفی -ت 2-2شکل) 

 FIA .................................................................................................... 26  ب کلی یك سیستمطر –ت  0-2شکل)

پاسخ یك آشکار ساز نوعی به محلول رنگی که به طور متوالی به سیستم تزریر شده  - ت 0-2شکل)

 29 ............................................................................................................................................................................است

 00 .......................................... های آننمایش اثر متقابل غلطتکهای پمپ پریستالتیك و لوله -ت 5-2شکل)

 02 ..................................................................................................... سیستم تزریر شش قسمتی -ت  8-2شکل)

ل ساده بین پمپ و تزریر کننده و اسپکترومتری یك سیستم شامل یك خط اتصا –ت 8 -2شکل)

 00 ..................................................................................................................................................... جذب اتمی شعله

 FIA ..................................................................................... 00قاعده روش پیش تغلیظ توسط  –ت  6-2شکل)

مقادیر بسیارکم  خط –برای پیش تغلیظ بر FIAسیستم ساده تك کاناله با دو دریچه  –ت 9-2شکل)

 00 ............................................................................................................................................................. یونهای فلزی

 08 .................................................................. سطح مقطع شمایی یك لامپ کاتدی تو خالی –ت 10-2شکل)

 09 .................................................................................... تصویر یك مشعل پیش مخلو  کن –ت 11-2شکل )

 01 .................................................................................... های انجام شده طی اتمسازیفرایند –ت 12-2شکل )

 VI ............................................... 09))کرومو  III))های حاصل از شویش متوالی کرومپیك -ت 1-0 شکل )

 51 ............................................................ طرب شماتیك سیستم مورد استفاده در این پروژه - ت 2-0 شکل)

 III))کرومتنها و  III))کروم سیگنال جذب حاصل ازنمونه بر روی   pHبررسی اثر -ت  0-0 شکل )

 VI................................................................................................................................................ 58))کروم مخلو  با

 VI))کرومتنها و  VI))کروم سیگنال جذب حاصل از نمونه بر روی  pHبررسی اثر -ت  0-0 شکل )

 III ................................................................................................................................................ 58))کروممخلو  با 

 III))کرومتنها و  III))کروم سیگنال جذب حاصل از بررسی اثر حجم بافر بر روی -ت 5-0شکل )

 VI................................................................................................................................................ 59))کروم مخلو  با

 VI))کرومتنها و  VI))کروم سیگنال جذب حاصل از بررسی اثر حجم بافر بر روی -ت 8-0شکل )

 III ................................................................................................................................................ 59))کروممخلو  با 

 III))کرومسیگنال جذب حاصل از بررسی اثر غلظت شوینده هیدروکلریك اسید بر روی -ت 8-0شکل)

 VI ................................................................................................................ 80))کروم مخلو  با III))کرومتنها و 

تنها و  VI))کروم سیگنال جذب حاصل از بررسی اثر غلظت آمونیوم نیترات بر روی - ت6-0شکل)

 III ............................................................................................................................ 85))کروممخلو  با  VI))کروم



 ز
 

 VI))کروموتنها  VI))کروم سیگنال جذب حاصل از بررسی اثر غلظت آمونیاک بر روی -ت 9-0شکل)
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 کروم تاریخچه  -9-9

 1881شد. در سال می شناخته« سرب قرمز» به نام  1888کانی کرومیت تا پیش از سال 

 اورال وجود دارد که او آن را  هایدریافت که یك کانی قرمز نارنجی در کوه1لیمن ان گاتلابج

، آن ماده آهن و سلنیم انگاشت گرچه او به اشتباه آنرا ترکیب سرب با. نامید2سرب قرمز سیبریایی

این ماده  1880در سال 0پیتر سیمون پالاس .بود (4bCrOP) سرب معدنی در حقیقت کرومات

این  کهو دریافت دیده بود مشاهده کرد  قبلاً لیمن ی)سرب قرمز سیبریاییت را درهمان مکانی کهمعدن

ازجمله این خصوصیات کاربرد آن بعنوان رنگدانه  ه باشد.خصوصیات مفید زیادی داشت ماده می تواند

لوئی  -نیکلاس 1898سال . در ویژگی به سرعت توسعه یافت در تولید رنگ بود که استفاده از این

هیدرو  با مخلو  کردن کروکوئیت و او را پیدا کرد، 5هایی از سنگ معدن کروکوئیتنمونه 0واکوئیلین

با حرارت دادن متوجه شد که 1896سال و در  گشت CrO)3(موفر به تهیه اکسید کروماسید  کلریك

 اً رت کروم اکثکه ترکیبااز آنجائی. ذغالی می توان کروم فلزی بدست آورد هایاین اکسید در کوره

لین با درک این امر نام ئیوکد، وانباش می  ...گوناگون از قبیل قرمز، زرد، آبی روشن و هایگدارای رن

عمدة بر اساس آمارهای گزارش شده  .رنگ اقتباس نمود به معنی 8را از لغت یونانی کروما این عنصر

از ذخائر دنیا در  % 11 با دارا بودن قزاقستان و رار دارددر آفریقای جنوبی ق ت% 61) ذخائر کرومیت

از ذخائرکرومیت دنیا و سایر کشورهای جهان نیز  % 0 قع شده است. کشور زیمبابوه دارایرتبه دوم وا

 .[1]باشندمابقی می % 0دارای 
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 شیمیایی کروممشخصات فیزیکی و  -9-2

 
های ل ترین حالتمعموو جلاپذیر است.  خاکستری فلزی، براق و به رنگ کروم، فلزی سخت

+ نسبتا کمیاب 5+ و 0های + پایدارترین آنها وحالت0حالت+ است که 8+ و 0، +2اکسیداسیون کروم 

تماس هوا با این  .ندهایی قوی هستکننده اکسید+ 8باشند. ترکیبات کروم در حالت اکسیداسیون می

که بقیه فلز را از  شود.می ظچسبنده و محاف ،ار نازک، متراکمقشر اکسیدی بسی ، باعث ایجاد یكفلز

 کرومت %99/99بیش از ) این فلز در خالص ترین حالت خود .نمایداکسید شدن و خوردگی حفظ می

شود و به دلیل کاربرد وسیع آن در ویژه و تبخیر در خلاء تولید می هایبه مقدار محدود از طریر روش

کانی حاوی کروم شناسایی  25ت بیش از در طبیع .باشدفلز استراتژیك مطرب می صنایع، به عنوان

نگ آن از سیاه آهنی تا سیاه باشد. راقتصادی آن کرومیت می شده است، اما تنها و مهمترین کانی

بر روی  . همچنینباشدای میی فلزی بوده و رنگ خاکه آن قهوهدارای جلا کند،ای تغییر میقهوه

های این فلز به واسطه ویژگی. شودها حل میبرخلاف کانی مگنتیت در اسید شعله ذوب نمی شود و

ت یافته است شیمیایی و دیرگدازها )نسوزها فیزیکی خاص، موارد استفاده وسیعی در صنایع متالوژیکی،

منظور ایجاد سختی و مقاومت در مقابل اکسایش و  لیاژهای آهنی و غیرآهنی بهآو همچنین در 

 .]2، 1[دهدرا نشان می کرومص فیزیکی و شیمیایی ت خوا1-1جدول ) .شودخوردگی به کار برده می

 [2]های فیزیکی و شیمیایی کرومویژگی –ت  1-1جدول ) 

 

 

 

 

 

 

 

 Cr نشانه شیمیایی

 20 عدد اتمی

 998/51 وزن اتمی

  0d50s1[Ar] آرایش الکترونی

 درجه سانتی گراد 1658 نقطه ذوب

 درجه سانتی گراد 2882 نقطه جوش

 انتیمتر مکعبگرم بر س 00/81 دانسیته

  پیکومتر126 شعاع اتمی
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 مصارف عمده کروم -9-8

 صنایع متالوژی -9-8-9

به علت مقاومت در برابر خوردگی، حرارت، سایش، فرسودگی واکسید شدن کروم در تهیه 

مهم ترین آلیاژ  فولاد ضد زنگ، .ژی مصرف می شوددر متالو کروم % 85. انواع آلیاژها کاربرد دارد

زنگ  فولاد ضد شود، تولید فولاد جهان را شامل می یك تا دو درصدد شده در صنعت فولاد است وتولی

 اختصاص داده است.  مصرف جهانی کروم را به خود % 60کروم،  درصد 08تا  12دن با دارا بو

 مواد نسوز -9-8-2

 ب بالاکرومیت در نسوزها سب گیریکرومیت در تهیه مواد نسوز مصرف می شود. بکار % 16

 .دهدبالا افزایش می شود و مقاومت مکانیکی آنها را در دمایرفتن کیفیت آنها می

 داروسازی -9-8-8

صورت کرومات سدیم  است و این ایزوتوپ به )Cr)51 ،مورد استفاده در صنایع داروسازیکروم 

برای  )Cr) 51کروم دارد. از کلرید های خون در بیماران کاربردی اندازه گیری حجم و تعداد گلبولبرا

 د.استفاده می شو تعیین مقدار از دست رفتن سرم پروتئین در معده و روده

 سایر کاربردها -9-8-5

 کرومات سدیم،کرومات باریم،دیتولید موادی از قبیل  کروم می توان دراز دیگر کاربردهای 

 .[1]نام بردغیره  و کرومات پتاسیم،کرومات سدیمبی

 

 کروم یرات زیست محیطیبیولوژی و تأث -9-4

متابولیسم قند  تنظیم برایکه وجود آن با فراوانی کم است  های کرومی ازگونهیک III))کروم

میتواند بر روی توانایی انسولین در  III))کرومهای . کمبودها و نارساییضرورت دارددر بدن انسان 

در  III))کرومکمبود همچنین  .شودبالا رفتن قند خون  تأثیر داشته و منجر به خون تعادل قندتنظیم 
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 که وجود می آورد. مطالعات نشان داده است هایی را در دستگاه عصبی بهحیوانات و انسان، ناهنجاری

نیاز به کروم در  .های قلب و عروق می شوددر بدن باعث افزایش خطرات بیماری III))کرومکمبود 

مورد نیاز بدن انسان را در  III))کرومقدار م مشخص نیست ولیکن برخی رژیم غذایی روزانه کاملاً 

های آن از فرآوردهدر صورت کمبود  در روز می دانند و میکروگرم 200تا  50اشخاص بالغ بین 

سلامتی  معمولاً  III))کروم عنصر کروم و مواد مرکب حاوی آن به صورت. دارویی آن استفاده می کنند

قاشر  نیمی ازاگر به اندازه و  می تواند سمی باشد VI))کروم لی به صورتو را به خطر نمی اندازد

ای ایجاد می کند و در موارد مصرف کمتر های کشندهمسمومیت مصرف شود VI))کروم چایخوری

میزان مصرف مجاز  حداکثر 1(WHO)بهداشت جهانی سازمان 1956در سال ایجاد سرطان میکند. 

این پیشنهاد  که گرم در هر لیتر آب آشامیدنی پیشنهاد کردمیلی 05/0از جنبه سلامتی را  VI))کروم

  .[1]دار اعلام شده تغییر نکردمق زمانی بارها بررسی شد و در این فاصله

 

 های ناشی از قرار گیری در معرض کرومبیماری -9-5

 در دراز مدت باعث سرطان ریه می شود ظرفیتی کروم 8استنشاق ترکیبات  ■

 برونش سرطان  ■

 آماس پوستی ■

 

 کرومعلائم ناشی از آلودگی به  -9-6

 ها، پوست و غشای مخاطیآسیب به چشم ■

 ها و سوزش چشمسینوس تخریب ■

 اختلالات قلبی ■

 های پوستیآماس ■

                                                 
1
 - WORLD HEALTH ORGANIZATION 

http://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%B3%D8%A7%D8%B2%D9%85%D8%A7%D9%86_%D8%A8%D9%87%D8%AF%D8%A7%D8%B4%D8%AA_%D8%AC%D9%87%D8%A7%D9%86%DB%8C
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عمیر های های پوستی شامل زخمشك شدن و زخمدر صورت تماس باپوست منجر به حساسیت، خ ■

 د.بازوها می شوها وبر روی دست

 .بینی می شود هایزش بینی، خونریزی بینی، زخم پردهدر صورت تنف  باعث آب ری ■

 های کلیه،کبد و حتی مرگ می شودبالا باعث زخم معده، تشنج، آسیب در صورت هضم در مقادیر ■

[1.] 

به صورت  VI))و کروم III))کرومادیر بسیار کم با توجه به موارد ذکر شده اندازه گیری مق

 از اهمیت خاص برخوردار است. جداگانه

 

 

های کروم ه در جداسازی و اندازه گیری گونهمروری بر کارهای انجام شد -9-7

 ه روش پیش تغلیظ و اسپکترومتری جذب اتمیب

  
 هایی در دستگاه عصبیناهنجاری آن باعث ایجادکمبود ای غیرسمی است و گونه III))کروم

آن هم ایجاد سمیت می نماید  حتی در مقادیر بسیار کم VI))کروم، ولی ها می شودحیوانات و انسان

کی از جمله سرطان می شود، گونه شناسی و های خطرناو مصرف دراز مدت آن باعث بروز بیماری

های مختلف محیطی از اهمیت زیادی برخوردار در نمونه VI))و کروم III))کرومدقیر اندازه گیری 

بوسیله ترکیبی از یك روش جداسازی همراه با یك دستگاه دارای  عمدتاً کرومگونه شناسی است. 

 به کار برده میبه عنوان آشکارساز  که عموماً هاییدستگاه قدرت آشکارسازی خوب امکان پذیر است.

اسپکترومتری نشر نوری پلاسمای  ،(GFAAS)1جذب اتمی کوره گرافیتی متریشوند شامل اسپکترو

 ،[0](MS-ICP)0اسپکترومتری جرمی پلاسمای جفت شده القایی ،(OES-ICP)2جفت شده القایی

 و (ETAAS)5الکتروترمال ذب اتمیاسپکترومتری ج ،(FAAS)0ایاسپکترومتری جذب اتمی شعله

                                                 
1
- Graphite furnace atomic absorption spectrometry 

2
 - Inductively coupled plasma-optical emission spectrometry 

3
 - Inductively coupled plasma–mass spectrometry 

1
- Flame atomic absorption spectrometry  

2
- Electrothermal atomic absorption spectrometry 
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 های کروم با استفاده از این دستگاهها دارای اندازه گیری گونه می باشد. 1اسپکتروفوتومتری

ها عدم توانایی آنها در اندازه گیری غلظت های هایی می باشد که از جمله این محدودیتمحدودیت

ها قادر به جداسازی گونه ها از یکدیگر ت می باشد. همچنین این دستگاهمیکرو گرم بر لیترپایین )

های نبوده و تنها مقدار کلی این عنصر را اندازه گیری می کنند. از آنجا که اندازه گیری غلظت گونه

های کروم در مختلف کروم بصورت جداگانه بسیار حائز اهمیت بوده و نیز چون اغلب غلظت گونه

ت که گرم بر لیتر میباشد لذا احتیاج به تکنیکی اس میکرو غلظتی ها در سطحآبهای طبیعی و فاضلاب

متداولترین  از. [0نماید]تغلیظ  یکدیگر داشته و بتواند آنها راهای کروم را از توانایی جداسازی گونه

فی اکروماتوگر[، 8]کروماتوگرافی گازی[،5]بالاکروماتوگرافی مایع با عملکرد ها میتوان از این تکنیك

 ،[10]استخراج با فاز جامد ،[9]استخراج با حلال، [6]ز با لوله مویینالکتروفور ،[8]یونی

نیز  2روش تزریر در جریان پیوسته ااستخراج با فاز جامد بنام برد.  [12]ولتامتری، [11]وبیسهمر

 .[0]میتواند به عنوان یك ابزار قدرتمند برای جداسازی و پیش تغلیظ به کار گرفته شود

 ،سادگی های مطلوبی از قبیلگیلیظ، استخراج با فاز جامد ویژهای پیش تغدر میان روش

 امکان نمونه گیری در محل، سازگاری با محیط زیست، اقتصادی بودن، انعطاف پذیری ،گزینش پذیری

و با توجه به اینکه سیستم بکارگرفته شده در این پروژه پیش تغلیظ . [10]قابلیت خودکار شدن داردو 

ب ذیك نوع جا استفاده از بااتمی  آن با اسپکترومتری جذب 0خط -بر زه گیری جداسازی کروم و اندا

و  اندازه گیریهای موجود در ، دراین قسمت توضیح مختصری درباره گزارشمی باشد یجدید سنتز

 جداسازی کروم با این روش ارائه می شود.

ر میکروگرم بر لیتر روشی را برای اندازه گیری مقادی همکارا نشو  0ایسوزاکی 1960در سال 

ند. اهدکر پیشنهادبا استفاده از اسپکترومتری جذب اتمی الکتروترمال  VI))و کروم III))کروم

                                                 
0- Specterophotometry  
2
- On-line flow injection 

3
- On-line 
0
 - Isozaki 
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 بصورت کمی بر روی  = pH 0 میلی لیتر نمونه در 250موجود در  III))کروم

میلی  5. بعد از جمع آوری رزین بر روی یك صافی شدت بازداری 000)مش بزرگتر از  100-کیلک 

تزریر  گرافیتیمیکرولیتر از آن را به کوره  10و سپ   نمودهلیتر از سوسپانسیون آن را آماده سازی 

باقی مانده در زیر صافی  VI))کروم.اندکردهو سطح زیر پیك مربو  به کروم را اندازه گیری  کرده

شابه اندازه طریقه م هو ب یافتهکاهش  III))کرومتوسط هیدروکلریك اسید و هیدروژن پراکسید به 

میکروگرم بر لیتر از هر کدام برابر  1برای غلظت  VI))کرومو III))کرومبرای  % RSD.اندشدهگیری 

 .[10]گزارش شده است % 8/0و  % 0/2

چندین  VI))کرومو III))کرومخط -و همکارانش برای پیش تغلیظ بر 1نقماش 1990در سال 

هنده و یك رزین تعویض یونی را مورد بررسی جاذب سلولزی آماده سازی شده، یك رزین کمپلک  د

بسیار مناسب بوده  III))کرومهای فسفونیك اسید برای پیش تغلیظ اند. سلولز همراه با گروهقرار داده

به کار رفته است.  VI))کرومهای آمین نوع چهارم برای پیش تغلیظ در حالیکه مشتقات سلولز با گروه

اندازه گیری شده است. در شرایط بهینه برای  FAASتوسط  VI))کرومو III))کروممقدار سیگنال 

میکروگرم بر لیتر به ترتیب برای  0/1و 86/0میلی لیتر از نمونه حد تشخیص برابر  50حجم 

 .[15]گزارش شده است VI))کرومو III))کروم

و همکارانش یك روش راحت و مناسب برای گونه شناسی  2منظوری 1995در سال 

با بکارگیری یك ریز ستون پر شده با آلومینای اصلاب  را های آبیدر محلول VI))مو کرو III))کروم

میلی 1و سرعت جریان نمونه  =8/0pH . در شرایط بهینهانددادهارائه  راشده توسط دودسیل سولفات 

در محلول زیرین ستون موجود  III))کرومو  شدهبر روی ستون بازداری  VI))کروم،لیتر بر دقیقه

اندازه  GFAAS. مقدار کل کروم بصورت مستقیم توسط شده استاندازه گیری  GFAAS توسط

آمده است. انحراف استاندارد نسبی از تفاضل این دو مقدار بدست  VI))کروم. مقدار شده استگیری 

                                                 
1
 - Naghmush 

2
 - Manzoori 
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 00و  VI))و کروم  III))کرومبرای میکروگرم بر لیتر  20بار اندازه گیری در غلظت  10برای 

 گزارش شده است. %6/1و  %8/0 ،%0/1برابر  به ترتیب کرومبرای مقدار کل تر میکروگرم بر لی

میکروگرم بر لیتر اعلام شده  05/0و 81/0 ،58/0همچنین حد تشخیص متناظر با آنها به ترتیب برابر 

 .[18]ستا

برای پیش تغلیظ و گونه شناسی کروم ارائه  را و همکارانش یك روش1سریزو 2000در سال 

. جداسازی به شده استبرای بازداری استفاده  2یك فاز آنیونی قوی ساک . در این روش از ندانموده

سدیم و سپ  با عبور  شدهبازداری  (VI)کروم ،که ابتدا با عبور محلول نمونه شدهاین صورت انجام 

سپ   شده است.اندازه گیری  توسط اسپکترومتری جذب اتمی مولار شسته شده و 5/0کلرید 

از  اند.کرده ندازه گیرینموده و مقدار کلی کروم را ا تبدیلCrY)-)به فرم  EDTAرا با  III)(کروم

. در این تحقیر شرایط بازداری و شویش است بدست آمده III))کروم تفاضل این دو مقدار غلظت 

 ،(II)م منیزی ،(II)منگنز  ،(II)قلع  ،(III)، آهن (II)باریم  و مزاحمت یونهای دیگر از قبیل هبهینه شد

بیکربنات ونیترات مورد تحقیر و ، فسفات ،سولفات ،فلوراید ،برمید ،یدید، (III)آلومینیوم ،(II)کلسیم 

میکروگرم  1/1و  0/0به ترتیب برابر  VI))و کروم III))کروم . حد تشخیص برای اندهبررسی قرار گرفت

و  III))کروم  ن روش برای اندازه گیری. نتایج بدست آمده با ایانداعلام شده %9بر لیتر و تکثیر پذیری 

 .[18]نددر توافر بوده ا % 95در  آب فاضلاب با حدود اطمینان  VI))کروم

و همکارانش به کمك آنالیز تزریر متوالی و اسپکترومتری جذب  0مارکوس 2001در سال 

 ط گونه آنیونی خ -. این روش شامل بازداری براندارائه نمودهاتمی روشی را برای گونه شناسی کروم 

اتیلن پر وئوروروی ریز ستون ساخته شده از یك لوله پلی تترا فل III))و گونه کاتیونی کروم VI))کروم

توسط نیتریك  III))کروم مولار و  2با آمونیاک  VI))کروممی باشد. شویش انتخابی  شده با آلومینا

به ترتیب  III))کروم و  VI)) کروم. حد تشخیص بدست آمده برای شده استمولار انجام  2/0اسید 

                                                 
1
 - Cerezo 

2
- SAX 
0
 -  Marqués 
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بار اندازه گیری مستقل در  میکروگرم بر لیتر می باشد. انحراف استاندارد نسبی برای سه 61و  02

است. درصد  بوده % 10میلی گرم بر لیتر کروم کمتر از  2تا  5/0های بین های حقیقی در غلظتنمونه

 III))کرومو برای  درصد 90-100شده بین  هدافزو VI))مکروحاوی های طبیعی بازیابی برای نمونه

 است، شده افزوده ای طبیعی که هر دو فرم کرومهاست. در نمونه بدست آمده درصد 100-108 بین

 تغییر  III))کرومبرای  درصد 91-118و  VI))کرومبرای  درصد 68-101میانگین درصد بازیابی از 

 [.16]است کرده

برای پیش تغلیظ و پلیمری جدید ارانش از یك رزین وهمک 1هایاتی فیلیك2000در سال 

های آبی استفاده کردند. این رزین که غیر قابل حل در آب می زی کروم شش ظرفیتی از نمونهجداسا

های فعال شده است. سایتباشد از واکنش برومو سوکسینید اسید با اتصالات عرضی ملامین  ساخته 

های وابسته به آن تشکیل می دهد. وکسینید اسیدت یا نمك)س NH-- هایهبر روی این جاذب  را گرو

 5تا  1زمانیکه سرعت جریان بین  0و  2بین  pH را در مقادیر (VI)کروم  به طور کمیاین رزین 

 ستهمولار بصورت کامل ش 1/0میلی لیتر سود  25بازداری می کند و با  ،میلی لیتر بر دقیقه باقی باشد

موجود در محلول زیرین توسط  III))کروم ه گیری می شود.انداز FAASمی شود و توسط  

اکسید شده و به طریر مشابه اندازه گیری شده  VI))کرومهیدروکلریك اسید و پراکسید هیدروژن به 

و  بودهمیکروگرم بر لیتر  2/0و  0/5به ترتیب برابر  VI))و کروم III))کرومحد تشخیص برای است. 

 [.19]اندگزارش شده درصد 98-100بین  درصد بازیابی برای هر دو گونه

توسط پیش تغلیظ به روش تزریر در جریان پیوسته با  همکارانشو  2سان 2000در سال 

را در  VI)) و کروم III))های کرومتوانستند گونه FAASیك سیستم دو ستونی و اندازه گیری توسط  

های تعویض دو ریز ستون حاوی رزینروی  VI))و کروم III))کروم های آب اندازه گیری کنند.نمونه

 شسته شده و درصد 6و آمونیوم نیترات  درصد 15و به ترتیب توسط نیتریك اسید  شده بازدارییونی 

به ترتیب  VI)) و کروم III))کرومدر این روش برای  % RSD. اندشدهپاش دستگاه وارد مه مستقیماً
                                                 
1
 - Hayati Filik 

2
- Sun 
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. بوده استمیکروگرم بر لیتر  502/0و 002/0ر و حد تشخیص به ترتیب براب % 88/0و  % 82/0برابر 

میکروگرم بر میلی لیتر بوده و ضریب  0-100در محدوده  VI)) و کروم III))کروم دامنه خطی برای 

برای  درصد108تا  0/90و درصد بازیابی بین  9998/0و  9960/0هم بستگی برای هر کدام به ترتیب 

 [.20]ه استهر دو گونه بدست آمد

 با استفاده از  و همکارانش روشی را برای گونه شناسی کروم در خاک 1دمینگ 0520در سال 

FAASG   کرومگسترش دادند. در این پژوهش((III   باEDTA  05/0 مولار تشکیل فرم آنیونی-CrY 

وی تری متیل آمین کلراید بوده وسط یك ستون تبادل یونی که حات (VI)سپ  همراه با کرومو  داده

جداسازی از طریر شویش شیبی  .شده استك مبادله کننده آنیونی عمل می کند جذب و به عنوان ی

 مولار شسته شده و سپ  1/0ید اتوسط سدیم کلر CrY-گونه ای انجام می شود. در مرحله اولمرحله

 . منحنی کالیبراسیون برای ستون را ترک کرده استمولار  5/0سدیم کلرید  با (VI)کروم

گرم بر میلی لیتر خطی بوده و به ترتیب دارای ضریب ونان 0-15در ناحیه  VI))و کرومIII) )کروم

  19/0و  08/0می باشد. حد تشخیص برای این دو گونه به ترتیب  9698/0و  9988/0همبستگی 

 .[21]بدست آمده است % 6/1و  %0 /86به ترتیب برابر  % RSDنانو گرم بر میلی لیتر و 

ارانش یك روش ساده با اسپکترومتری جذب اتمی کوره گرافیتی و همک 2پیزانیکی 2005در سال 

 III))کروماز  (VI)کرومجداسازی  .اندهارائه دادها های معدنی و نمكبآبرای گونه شناسی کروم در 

کمپلک   .شده استانجام  (APDC)توسط استخراج فاز جامد با آمونیوم پیرولیدین دی تیوکربامات

APDC  کرومبا(VI) و بر روی رزین  شدهل نمونه تحت شرایط مناسب ایجاد در محلوHP-2MG 

 جذب سطحی می شود و بدین طریر از بافت نمونه جداسازی می شود. کمپلک  بازداری شده متعاقباً 

. مقدار کل کروم بصورت مستقیم شده استو اندازه گیری  توسط نیتریك اسید غلیظ شسته شده

 .محاسبه گردیده است III))اضل این دو مقدار غلظت کروماندازه گیری شده و از تف GFAASتوسط 

میکروگرم بر لیتر  0/0و  00/0و مقدار کل کروم به ترتیب برابر  VI))کرومبرای حد تشخیص روش 
                                                 
1
 - Deming 

2
- Pszonicki 
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برای  و % 9میکروگرم بر لیتر برابر  10/0در غلظت  VI))کروم برای % RSDمقدار  گزارش شده است.

 . درصد بازیابی برایه استبدست آمد % 5گرم بر لیتر برابر میکرو 8/5مقدار کل کروم در غلظت 

 .[22]بدست آمده است % 90 -100بین  بسته به نوع نمونه VI))کروم

استخراج با فاز جامد برای گونه  توسط 2بچ و همکارش یك روش 1سویلك 2008در سال 

 بر پایه جذب سطحیند. روش اههای حقیقی پیشنهاد کردهدر نمون VI))کرومو III))کرومشناسی 

بوده و سپ  بعد از  106 0بصورت کمپلک  با دی تیازونات بر روی رزین کروموزورب III))کروم

توسط سولفوریك اسید غلیظ  VI))کروم . بعد از کاهشاست اندازه گیری شده FAASشویش توسط 

میلی گرم  50/0برابر  III))کرومشد. ظرفیت جذب جاذب برای و اتانول مقدار کل کروم اندازه گیری 

میکروگرم بر لیتر گزارش شده  85/0ر براب III))کرومروش برای  بر گرم جاذب می باشد. حد تشخیص

 .[20]اعلام شده است % 9 و % 5به ترتیب  نیز . خطای نسبی و انحراف استاندارد نسبیاست

 VI))ومو کر III))و همکارانش  روشی را برای گونه شناسی کروم 0ام. سویلك  2008در سال 

پیشنهاد  FAASو اندازه گیری توسط   XAD-2010 5امبرلیت بوسیله استخراج فاز جامد بر روی

با دی اتیل دی تیوکربامات  0و  2بین  pHمقادیر در  (VI)کروم . در این روش پیشنهادی اندداده

 مقدار کل کرومگردیده است.  سطحی جذب  XAD-2010 امبرلیت بر روی و دادهتشکیل کمپلک  

یری گاندازه  FAASبا  % 0هیدروژن پراکساید  توسط VI))به کروم III))کرومپ  از اکسایش  نیز

 25میکروگرم بر لیتر و فاکتور پیش تغلیظ برابر  26/1برابر  VI))حد تشخیص برای کروم .شده است

 .[20]بدست آمده است

                                                 
1
- Soylak 

2 - Batch 
0 -Chromosorb 108 
0
- M. Soylak 

5 - Amberlite XAD-2010 
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 III))کرومظپیش تغلیوو همکارانش روشی را برای گونه شناسی  1دومحم 2006در سال 

 در این روش سه فاز جدید .نداهارائه نمودبر پایه استخراج با فاز جامد  VI))کرومو

های مختلف بر روی آن ایجاد pHدر  2تیوسمی کاربازون -توسط جذب فیزیکی ایزاتین  III)-(Iآلومینا 

های کروم شده و خاصیت گزینش پذیری این سه فاز بر اساس ضریب توزیع و فاکتور جداسازی گونه

در  VI))درصد بازیابی کمی برای کروم  های مزاحم مورد بررسی قرار گرفته است.در مقابل یون

1PH= کروم و برای  بوده درصد 9/99-100برابر  بر روی این سه فاز((III 8در= pH درصد بازیابی

میکرومول بر گرم  880برابر  (II) و (I)بر روی فاز III))کروم . ظرفیت جاذب برای بوده است % 100

بر  VI))کرومظرفیت جاذب برای . بوده استمیکرومول بر گرم جاذب  860(III)بر روی فازجاذب و 

میکرومول بر گرم جاذب  000 (III)بر روی فازمیکرومول بر گرم جاذب و  200برابر  (II)و  (I)روی فاز

 [.25]ستاشده  گزارش

ه ظرفیتی و شش ظرفیتی کروم را با های سگونه 2006و همکارانش در سال  0اسمای -ال

استیل پیریدینیوم کلراید  -2-دی هیدروکسی بنزآلدهیدت  -0 ,0) -1استفاده از 

در  با روش ستونی جداسازی و را نده شده استنشا 20Duolite Cکه بر روی ( DAPCH)0هیدرازون

پلک  پایدار و با تشکیل کم III))کروم .اندکردهاندازه گیری  FAASهای مختلف توسط محلول

 .شده استبازداری  7O2[Cr 2+]20Duolite C-DAPCH2[H[2-با تشکیل زوج یون مولکولی VI))کروم

 بدین .می تواند به عنوان عامل اصلی جداسازی عمل کند pHکه  اندهنشان داد نتایج آنها بر اساس

ظرفیت جذب برای  .اندشدهبازداری  III))فقط کروم =8pHدر و VI))فقط کروم =2pHصورت که در

و  150میلی گرم بر گرم جاذب و فاکتور پیش تغلیظ  05/20و  8/01به ترتیب  VI))کرومو III))کروم

                                                 
1 -Mahmoud 
2 - Isatin-thiosemicarbazone  
0
 - El-Asmy 

0 - 1-(3,4-dihydroxybenzaldehyde)-2-acetylpyridiniumchloride hydrazone 
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قسمت در  0/10و  0/10. حد تشخیص بدست آمده برای دو گونه به ترتیب اعلام شده است 200

 .[82]بدست آمده است %0 نیز این روش  RSD. محاسبه شده است تppb)بیلیون

به سبب خاصیت شیمیایی  VI))کرومو همکارانش به دلیل سمی بودن  1نارین 2006در سال          

در این روش ابتدا  های محیطی گسترش دادند.ا برای گونه شناسی کروم در نمونهروشی ر آن

جذب  XAD-1180سپ  بر روی رزین  و ه استدادربازون تشکیل کمپلک  با دی فنیل کا VI))کروم

مولار نیتریك اسید در استون با سرعت  1 توسط محلول کمپلک  مربوطهسپ   شده است. سطحی

. محلول شویش شده به منظور خارج سازی استون میلی لیتر بر دقیقه شسته شده است 2جریان 

میلی لیتر  2-5مولار تا  1با نیتریك اسید  اَو مجدد شدهمیلی لیتر تبخیر  5/0-1توسط هیتر تا حجم 

اندازه گیری مقدار کل کروم  .گردیده استاندازه گیری  FAASسپ  توسط  وه شدبه حجم رسانده 

در محیط اسیدی انجام  پتاسیم دی اکسی سولفاتتوسط  VI))کرومبه  III))پ  از اکسایش کروم

برابر انحراف استاندارد  0حد تشخیص بر پایه  و 85فاکتور پیش تغلیظ در این روش برابر  .شده است

اعلام شده میکروگرم بر لیتر  8/6و 8/8و کل کروم به ترتیب برابر VI))کروم برای (N=21)شاهد 

 .[10]است

و همکارانش با استفاده از استخراج فاز جامد مجهز به سیستم تزریر  2کاراسك 2009در سال         

 روش جدیدی برای گونه شناسی کروم در آب ابداع کنند. توانستند FAASدر جریان و کوپل شده با 

از  III))کرومجداسازی گزینشی مکان ا 2SiO–5O2Nbبر روی  VI))و کروم III))کرومفتار جذبی ر

بر  III))کرومتنها  pH کرده است. در این دامنه ازامکان پذیر  9تا  8بین  pHفاصله را در  VI))کروم

فیت در توسط سدیم سول VI))کروم لذا برای اندازه گیری کل کروم  ابتدا  شدهروی جاذب بازداری 

حد . شده استوسپ  توسط همان روش اندازه گیری  شدهتبدیل  III))کروممحیط اسیدی به 

                                                 
1 - Narin 
2
- Carasek 
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. نتایج گزارش شده است % 8/0میکروگرم بر لیتر و دقت کمتر از  00/0برابر  III))کرومتشخیص برای 

 .[28]اعلام شده است درصد 105-90بین  مختلفهای طبیعی درصد بازیابی برای نمونه

 استخراج با فاز جامد و  -و همکارانش توسط تکنیك تزریر بر جریان 1تودینو 2009در سال        

. ظرفیت جذب اندارائه کرده VI)) کرومسیستمی را برای بازداری گزینشی  ET-AASاندازه گیری با 

بدون اینکه هیچگونه مزاحمتی از طرف  VI))کرومستون به منظور یافتن بیشترین بازیابی برای 

. ه استهای مختلف برای دو گونه مورد بررسی و تحقیر قرار گرفتpHدر  ایجاد شود III))مکرو

بدست آمده میلی مول بر گرم جاذب  05/0برابر  VI))کرومبرای  0تا  2بین  pHماکزیمم جذب در 

میلی مول بر گرم  008/0برابر  pH از ناحیهدر این  III))کرومدر حالیکه ماکزیمم جذب برای  است

، است میکرولیتری که از یك جاذب متخلخل هیبریدی پر شده 9/8یك ستون  .بوده استذب جا

لار مو 1/0در مرحله شویش از مخلو   .م آنیونی در ستون بازداری کرده استرا به فر VI))کروم

 28فاکتور پیش تغلیظ  .شده استمولار هیدروکلریك اسید استفاده  1هیدروکسیل آمونیوم کلراید در 

نانوگرم بر  2/1برابر VI))حد تشخیص برای کروم ،. تحت شرایط بهینهآمده استبدست  روشبرای 

گزارش شده بار در ساعت  21. فرکان  نمونه برداری است اعلام شده %5/2برابر  آن RSDلیتر و 

 .[26]است

و همکارانش یك روش ساده و حساس بر پایه استخراج فاز جامد بر  2ممون 2009در سال 

 اند و از آن برای جداسازیهکه توسط استیل استون اصلاب شده است ابداع کرد XAD-16روی 

. جداسازی بر اساس تفاوت ظرفیت اندنمودههای آب طبیعی استفاده در نمونه VI))کرومو III))کروم

بازداری  0تا  2بین  pHدر  III))کروم. گرفته استهای متفاوت صورت pHستون برای دو گونه در 

و  III))کرومهای بازداری شده . گونهشده استبازداری  = pH 1 در VI))حالیکه کرومدر  شده

 شده و توسط مولار شویش  2مولار و سود  2میلی لیتر نیتریك اسید  5به ترتیب توسط  VI))کروم

                                                 
1
 - Tudino 

2
-Memon 
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AAS  100میکروگرم بر لیتر و فاکتور پیش تغلیظ  برابر  10و  20. حد تشخیص اندشدهاندازه گیری 

 [.29]اندگزارش شدهVI))و کروم III))کروم به ترتیب برای 100و 
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 (SPE) استخراج فاز جامد -2-9

 تاریخچه -2-9-9

با کروماتوگرافی کلاسیك که در آن از یك محیط جاذب  1908استخراج با فاز جامد از سال 

سیلیکا، آلومینا،  1900غاز گردید. در حدود  سال جهت جداسازی جزء مورد نظر استفاده شد آ

)فاز نرمالت  های قطبیهایی جهت تغلیظ و جذب نمونهفلورسیل و خاک دیاتومه به عنوان جاذب

برای اولین بار یك مقاله در مورد آنچه که امروزه بنام کروماتوگرافی فاز  1950استفاده شد. در سال 

فاز ساکن غیر قطبی برای جذب ترکیبات  ،آن کروماتوگرافی چاپ گردید که در ،معکوس شناخته شده

 تعداد زیادی از در همان سال استفاده از زغال برای جداسازی. غیر قطبی از حلال قطبی تهیه شد

های تحت عنوان رزین 1980، در سال یك دسته از فازهای جامد .شد هترکیبات آلی از آب بکار برد

XAD  های آلی قطبی و مواد مربو  به های را در استخراج گونسهم عمده اهکه این رزین ندشدمعرفی

ای فاز معکوس پیوند شده هم در هاز ستوناستفاده  ال،خاک از آب داشته اند. در همین ح

به عنوان یك روش آماده سازی  SPEرشد چشمگیر  .مایع با کارایی بالا رایج گردید کروماتوگرافی

 مجدد شد و با معرفی خانواده پلیمرهای متخلخل دراین دهه توجه شروع 1980نمونه از اواسط دهه 

 1986ها در سال کارتریج .معطوف گردیدهای بیولوژیکی نمونهآب و  های هوا،به آنالیز نمونهمحققان 

ها در آزمایشگاه SPEاستفاده از  ا ورود آنهاه طور تجاری وارد بازار شدند و بب 1توسط شرکت واترز

یظ نوع فاز ساکن برای جداسازی و تغل 00ها با بیش از مروزه امکان استفاده از کارتریجامتداول شد. 

 . [00]های پیچیده وجود داردگونه مورد آزمایش حتی در بافت

 

 

                                                 
1- Waters  
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 معرفی استخراج با فاز جامد  -2-9-2

شامل توزیع ماده حل  بدین معنی کهمایع می باشد -مشابه استخراج مایع SPEاصول و قواعد 

این مایع، -شده بین دو فاز است با این تفاوت که به جای دو فاز مایع مخلو  نشدنی در استخراج مایع

 )جاذبت می باشد.مایع )بافت نمونهت و یك فاز جامد  شامل توزیع بین یك فاز روش

 شامل عبور نمونه مایع یا گاز از میان یك ستون، کارتریج، لوله یا یك دیسك SPEطرز عمل 

ز میان جاذب بعد از اینکه تمام نمونه ا جاذب که آنالیت را نگه داری می کند، می باشد.حاوی یك 

 [.00]های بازداری شده بوسیله شستشو با یك حلال مناسب بازیابی می شوندعبور داده شد آنالیت

  SPEدلایل استفاده از روش  -2-9-8

و اسپکترومتری پلاسمای جفت شده ای همانند اسپکترومتری جذب اتمی های تجزیهتکنیك        

ها القایی دارای گزینش پذیری و حساسیت خوبی هستند ولی برای آنالیز مقادیر بسیار کم آنالیت

های آبیت به یك مرحله پیش تغلیظ نیاز است. علاوه بر این از های مختلف )بویژه نمونهدرنمونه

ها وجود دارند لذا یك مرحله تمیز آنالیت غلظت بالایی از ترکیبات مزاحم همراه آنجاییکه معمولاً

 .]01[قبل از اندازه گیری لازم است 1سازی

 مایع-مقایسه استخراج فاز جامد با استخراج مایع -2-9-4

وقت  های بسیار پایین معمولاًیع برای پیش تغلیظ عناصر در غلظتما -های مایع استخراج 

و  pHهمانند دما،  پارامترهای موثر بر استخراجشدید به کنترل  نیاز گیر و پر دردسر هستند. بعلاوه

مایع  -های کلاسیك استخراج مایعجایگزین روش SPE. در نتیجه امروزه روش می باشدقدرت یونی 

قیمت و زمان استخراج بسیار جالب  مصرف حلال آلی، هششده است. این تکنیك به علت کا

 .]01[است

                                                 
1 - Clean-up 
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 مراحل استخراج با فاز جامد -2-9-5

را نشان می دهدکه اساس استخراج فاز جامد می  SPEمراحل متوالی پنج گانه ت 1-2شکل )         

 باشد.

)الفت: انتخاب جاذب مناسب، )بت: آماده سازی ستون، )جت: عبور  .مراحل مختلف استخراج با فاز جامد -ت 1-2شکل)

 شویش آنالیت از ستون. نمونه از ستون، )دت: شستشوی ستون به منظور حذف مزاحمتها و )هت:

 

 انتخاب نوع فاز جامد -2-9-5-9

ضروری است. در یك فرایند استخراج  SPEبرای استخراج صحیح  SPEانتخاب صحیح ستون 

و روش  خصوصیات آنالیت، خصوصیات ماتری  نمونه، درجه خلوص مورد نیاز مانند عوامل مختلفی

 ر قرار می دهند.ستون را تحت تاثی ای نهایی انتخاب و گزینشتجزیه

فازهای جامد بر حسب مکانیسم بازداری در چهار دسته غیر قطبی، قطبی، مدهای مخلو  و 

می باشد. خصوصیات آنالیت  ،های جاذبانتخاب گروهموثر بر  تبادل یونی قرار می گیرند. اولین فاکتور

ها را انتخاب جاذب شان می دهد که کدام گروه ازهای مورد نظر به ما نساختمان شیمیایی آنالیت

د و این نهای بازداری جاذب هماهنگی داشته باشای عاملی آنالیت باید با مکانیسمهکنیم. گروه

های موضوع به آبی یا آلی بودن حلالی که آنالیت در آن حل شده نیز بستگی دارد، زیرا حلال
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ذب دیگر می شوند. مشخصی باعث بازداری بهتر و بیشتر آنالیت روی یك گروه جاذب نسبت به جا

های عاملی غیر قطبی و شامل آنالیت با گروه زیاد بودهبرای مثال، یك نمونه آبی که مقدار نمك آن 

بازداری شود. یك محلول آبی  های غیر قطبیباید بوسیله جاذب استروئیدها در ادرارت مانند) می باشد

لی در مشروبات الکلیت باید توسط اسیدهای آ مانند) با قدرت یونی پایین شامل یك آنالیت اسیدی

هایی با گروهای ای شامل آنالیت. در صورتیکه نمونهبازداری شود های تعویض آنیونجاذب

 انجام می شود. کاتیون  های تعویضتوسط جاذب زداریبا هیدروکسیل یا آمین باشد

 آماده سازی ستون -2-9-5-2

می شود. این مرحله سبب  1ه سازیدر این مرحله جاذب جامد توسط یك حلال مناسب آماد

شوند. به علاوه در این مرحله حلال پوشی می  نیزهای عاملی طوب شدن مواد پرکننده شده و گروهمر

های هوای موجود در ستون های موجود در مواد جاذب حذف می شوند. همچنین حبابناخالصی

 مورد استفاده در مرحله لخالی شده و فضاهای خالی داخل ستون توسط حلال پر می شوند. حلا

و قدرت  pHآب یا محلول بافری با  آماده سازی به طبیعت جاذب بستگی دارد. بعد از عبور حلال،

. باید دقت شود تا فاز جاذب بین مرحله آماده داده می شودیونی مشابه نمونه از داخل فاز جامد عبور 

راندمان ها به خوبی بازداری نشده و لیتخشك نشود در غیر این صورت آناسازی و مرحله عبور نمونه 

شود باید مرحله آماده . اگر جاذب برای بیش از چند دقیقه خشك بازیابی مناسبی بدست نخواهد آمد

 .انجام شود سازی مجدداً

 عبور نمونه -2-9-5-8

 یك  ستم مورد استفاده داشته که ممکن است ازبه نوع سی گیبستحجم نمونه مورد استفاده 

. نمونه ممکن است با استفاده از نیروی جاذبه، پمپ کردن و یا ایجاد متغیر باشدتر تا یك لیتر میلی لی

خلاء، از داخل ستون عبور نماید. سرعت جریان عبوری نمونه از داخل جاذب باید به اندازه کافی 

                                                 
1 -Conditioning 
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می تواند  ها بر روی جاذب تغلیظ شوند. اگر چه اجزای بافتباشد تا با بازداری موثر آنالیت پایین

و در نتیجه خالص سازی  کردهتوسط فاز جامد بازداری شود ولی اکثر آنها از داخل فاز جامد عبور 

 .می شود انجامنمونه 

 شستشوی جاذب -2-9-5-4

در این مرحله  شستن جاذب با یك حلال مناسب و دارای قدرت شویش پایین انجام می گیرد

باید توسط  شده و این شویشاند وی جاذب جذب شدهفت نمونه که بر رهای موجود در باناخالصی

همچنین اگر حلال در آنالیز  .نشود از سطح جاذب آنالیت جدا شدنحلالی انجام شود که باعث 

سطح فاز  آنالیت استخراج شده مشکل ساز باشد آنگاه یك مرحله خشك کردن جهت حذف حلال از

 جامد توصیه می شود.

 شویش آنالیت -2-9-5-5

و  شویش آنالیت مورد نظر با حلال مناسب است. حجم حلال شویندهمرحله نهایی شامل          

ها همراه با حداقل رقیر سازی نتخاب شود تا بازیافت کمی آنالیتهمچنین غظت آن باید طوری ا

امکان پذیر شود. بعلاوه سرعت جریان شوینده برای اطمینان از شویش کامل باید بدقت تنظیم 

 .]00-02[شود

 انواع فازهای جامد -2-9-6

، لوله 2، کارتریج 1های تجاری مختلف همانند میکروستونهای جامد معمولا به فرمجاذب

ت آورده 2-2ها در شکل ). سه نوع از پرکاربردترین جاذب]00 -05[وجود دارند  0و دیسك  0سرنگی

       شده است.

                                                 
1 - Micro -Column 

2 - Cartridge 
0 - Syringe barrel 

0 - Disk 
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 ف فاز جامد مصرفیانواع مختل -ت 2-2شکل)                         

 

 هامیکروستون -2-9-6-9

های مختلف استفاده   مقادیر بسیار کم عناصر از نمونه ها برای استخراجمعمولاً از میکروستون 

 های مختلف وجود دارد لذا محدوده وسیع تری از ها با جاذبان پر کردن میکروستونمی شود. امک

های تجاری و مصرفی انتخاب نمود. همچنین ها و دیسكدر مقایسه با کارتریج ها را می توانجاذب

شود. با توجه به اینکه این  اندازه ستون )یعنی وزن جاذبت می تواند بر اساس حجم نمونه انتخاب

 ها ستون

های فلزی با غلظت بسیار ده شوند، در نتیجه پیش تغلیظ یونمی توانند برای حجم زیاد نمونه استفا

هایی باید مجددا استفاده شوند لذا شستشوی کامل ین ستون. از آنجائیکه چنکم امکان پذیر می گردد

هایی یك بوده وکاربردشان به سرعت جریانها باراست. بعلاوه قطر داخلی میکروستونآنها بسیار مهم 

های زیاد نمونه به زمان پیش محدود می شود. در نتیجه برای حجممیلی لیتر بر دقیقه  1-10در حد 

 [.08-08ولانی نیاز است]تغلیظ ط

  های سرنگی مصرفیها و لولهکارتریج-2-9-6-2

های مورد استفاده در استخراج های سرنگی جزء پر کاربردترین جاذبها و لولهامروزه کارتریج

های گروهو از مواد پرکننده ای با  بودهاز جن  پلی پروپیلن و پلی اتیلن  با فاز جامد هستند و معمولاً
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میکرومتری قرار  20های جامد بین دو فیلتر پلی پروپیلن با منافذ جاذب ختلف پر شده اند.عاملی م

ها از وزن فاز جامد درون کارتریج )استفاده می شود ای نیزشیشه از فیلترهایداده می شوند )گاهی 

لیتر  میلی 25تا 1های سرنگی بین و یا بیشتر تغییر می کند. حجم لوله میلی گرم تا یك گرم 100

های سرنگی دارای نوک گرم متغیر است. لوله 50میلی گرم تا  10های آن بین و وزن پر کننده بوده

ها علاوه کارتریج های خلاء را دارند.که قابلیت اتصال به انواع پمپ استاندارد در قسمت انتهایی هستند

استفاده از فشار مثبت و فشار امکان  و تحت این شرایط، بر نوک تحتانی دارای نوک فوقانی نیز هستند

ها و ی کند. از مهمترین معایب کارتریجمنفی وجود دارد که از فشرده شدن فاز جاذب جلوگیری م

ذرات و  توسط آنهاهای پایین آماده سازی نمونه و گرفتگی های سرنگی می توان به سرعتلوله

ل کارتریج، ود. ایجاد کانال در داخترکیبات موجود در بافت نمونه به علت سطح مقطع پایین اشاره نم

-های پیش تغلیظ شده به ناخالصییتو سبب آلوده شدن آنال دادهها را کاهش ظرفیت بازداری آنالیت

 [.08-08های موجود در مواد پر کننده می شود]

 دیسکها -2-9-6-8

 ها، مقطع بالا مشکلات مربو  به ستون های تخت با سطحدر صورت استفاده از دیسك

مواد پر کننده در یك بافت پلی  از ها. در تهیه دیسك]80[ها را نخواهیم داشتها و لولهارتریجک

 PTFEوزنی فیبرهای  -وزنی % 10وزنی جاذب و  -وزنی % 90با ترکیب درصد  (PTFE)تترافلورواتیلن

ه اذب استفادها از بافت فیبر شیشه ای برای نگه داری ذرات ج. در انواع دیگر دیسكاستفاده می گردد

قطرهای مختلف بین  باها دیسك های بالا را امکان پذیر می سازند.می شود که این ذرات عبور جریان

تر جزء پر استفاده ترین نوع میلی م 08هایی با قطر  میلی متر در دسترس هستند. دیسك 90تا  0

ها در تات، توزیع آنالیها هستند. به علت فضای خالی کم، سطح مقطع بالا و اندازه کوچك ذردیسك

ز ای امشابهها انجام می شود. بنابراین جرم کمتری از ماده جاذب برای حجم ها بهتر از کارتریجدیسك

ها به حجم کمتری از حلال هم در مرحله آماده سازی و هم در نمونه لازم است. بنابراین دیسك

-ن استفاده از آنها در سرعت جریانا امکاهمرحله شویش نیاز دارند. بعلاوه فشار برگشتی پایین دیسك
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به حداقل می رساند. همچنین ها احتمال گرفتگی را دیسك و سطح گسترده ساختههای بالا را فراهم 

و انتقال  نمودههای جدید نشاندن فاز جاذب در داخل دیسك از ایجاد کانال در آن جلوگیری تکنیك

 .جرم را بهبود می بخشد

ها کاهش حجم حد است )حجم حد بیشترین حجم عبوری از دیسك یکی از معایب استفاده

نمونه از روی دیسك است بدون اینکه آنالیت مورد نظر از دیسك خارج شودت. همچنین ظرفیت 

های حقیقی ) همانند آب رودخانه یا دریا دارای کارتریج بوده و بنابراین برای نمونهدیسك کمتر از 

ها برای ی نمی شوند. دیسكهای فلزی بطور کامل و کمی بازدارونهطبیعی ت گمقادیر زیاد موادآلی 

 .]06[هایی توصیه می شوند که برهم کنش قوی با فاز جاذب داشته باشندآنالیت

 

   SPEخصوصیات مطلوب جاذبهای  -2-9-7

 مساحت سطح زیاد -2-9-7-9

تگی دارد. به طور بس SPEذرات  سطح تماسجذب یك ماده حل شده در نمونه به  SPEدر روش    

تخلخل  افزایشای که با ا هم رابطه معکوس دارند، به گونهکلی میزان تخلخل ذرات و مساحت آنها ب

ش می یابد. با افزایش مساحت سطح جاذب برهمکنش آن با آنالیت ذرات مساحت سطح ذره افزای

 بیشتر شده و باعث افزایش کارایی جاذب می شود.

 ذیرجذب سطحی برگشت پ -2-1-8-2

 دارای دو ضرورت اساسی می باشد: SPEانجام موفر 

 جذب ماده حل شونده توسط ذرات استخراج کننده دارای تکرارپذیری بالایی باشد -الف

 .مواد حل شده مورد نظر بایستی به راحتی و بطور کامل از ذرات استخراج کننده شویش شوند -ب
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 از فاز جامد شسته می شوند به میزان اندکی ههایی کخلوص و ناخالصی -2-9-7-8

از هرگونه ناخالصی که ممکن است در حین شویش اجزای نمونه از فاز  عاری ذرات جامد باید

باشد این کار را می توان از  سازی ذرات فاز جامد لازمشوند، باشند. در صورتیکه خالص جامد شسته

  شستشو با یك حلال آلی یا یك حلال دیگر انجام داد.  طریر

 پایداری شیمیایی بالاو   سختی و محکمی -2-9-7-4

در بعضی موارد لازم است محلول نمونه یا شوینده اسیدی یا بازی باشد، بنابراین ذرات جامد    

به  . همچنینهای آلی و آبی در مرحله شویش پایدار باشندد در حضور محلول نمونه و یا حلالبای

ها در طول فرایند استخراج، جاذب نباید ها و نمونهلاری شرایط مناسب جریان برای حلادمنظور نگه

 های مختلفحلال های جاذب توسطرزین و یا در برابر حلال متورم شود. معمولاً شدهاز ستون خارج 

ها با پیوندهای عرضی زیاد این مشکل را برطرف از رزین ایاما امروزه دسته ،تحت تاثیر قرار می گیرند

 .تر می باشندمناسب SPEرای ب به همین دلیل و نموده

 درصد بازیابی بالا -2-9-7-5

تعیین مقدار یك آنالیت هنگامی بطور مطلوب انجام می شود که بازیابی آن بطور کامل 

ثابت و معینی از هر یك از مستلزم بازیابی با درصد  SPEصورت گیرد. انجام آنالیزهای کمی به روش 

 [.09ش می باشد]ل مراحل استخراج و شویها در طوآنالیت

  

 SPEمزایای  -2-9-3

های بسیار پایین معمولا وقت گیر یع برای پیش تغلیظ عناصر در غلظتما -های مایع استخراج    

می و قدرت یونی  pHمانند دما، نیازمند کنترل شدید شرایط استخراج و پر دردسر هستند. بعلاوه 

مایع شده است. این  -کلاسیك استخراج مایع هایجایگزین روش SPE. در نتیجه امروزه روش باشند
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مورد توجه می بسیار  کوتاه و زمان استخراج هزینه کم تکنیك به علت کاستن مصرف حلال آلی،

  SPEبوده وهای بازیافت و فاکتورهای تغلیظ بالا در این روش امکان پذیر . رسیدن به درصد]01[باشد

ی همانند کروماتوگرافی مایع، اسپکترومتری جذب های تجزیه اخط به تکنیك -می تواند بطور بر

به علت  SPEمتصل شود. کاربردهای  (ICP)اتمی و یا اسپکترومتری پلاسمای جفت شده القایی 

دارای مزایای بسیاری است که  SPEهستند.  LLEهای جامد متعدد وسیع تر از روش وجود جاذب

 .بطور خلاصه به آنها پرداخته میشود

 غلیظپیش ت -2-9-3-9

پیش تغلیظ  آلی استفاده می شود، لذا فاکتور های بالای حلالاز حجم LLEچون در روش 

با غلظت کم همراه با حذف  امکان پیش تغلیظ همزمان عناصر SPEدر این روش پایین است. فرآیند 

های آلی سمی و آلاینده محیط زیست در این های بافتی را فراهم می سازد و مصرف حلالمزاحمت

وش به حداقل می رسد. تغلیظ بالای آنالیت استخراج شده به سادگی از طریر شستن ترکیبات ر

پیش جذب شده با حجمی بسیار کمتر از حجم نمونه حاصل می شود. بنابراین دسترسی به فاکتور 

 .] 00، 01[امکان پذیر می شود تغلیظ بالا

 هانگه داری و ذخیره سازی گونه -2-9-3-2

وی فاز جامد های مورد نظر را در محل نمونه برداری بر رمی توان آنالیت SPEفاده از با است        

موده و یا برای مدت های ذخیره شده را جهت آنالیز به آزمایشگاه منتقل نجذب نمود و سپ  نمونه

ر برای اندازه گیری مقادی SPE. این کاربرد ]05-08، 02-00[های فلزی را نگهداری کردچند روز گونه

زیرا انتقال مستقیم نمونه به آزمایشگاه و نگهداری آن تا  ر کم عناصر بسیار حائز اهمیت استبسیا

 زمان آنالیز مشکلاتی را از جمله اینکه ممکن است آنالیت در طی این زمان دستخوش تغییراتی شود

ز نگهداری های جامد بسیار کم است و ابعلاوه فضای اشغال شده توسط جاذببهمراه خواهد داشت. 

 ظروف حجیم اجتناب می شود.
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 گزینش پذیری بالا -2-9-3-8

  پذیر و پیش تغلیظ یك عنصر خاص را امکان پذیر  استخراج گزینش SPEگاهی اوقات  

های سطحی باید می سازد. به عنوان مثال در هنگام آشکار سازی اسپکترومتری فلزات سنگین درآب

های بالایی دراین د در صورتی که این عناصر در غلظتف شونفلزات غیر سمی همانند آهن و روی حذ

های یك فلز بر روی فاز جامد بازداری . همچنین ممکن است بعضی از گونه]00[دارند ها وجودآب

. ]08[شودمیسر می   SPEها از آن عبور کنند، در نتیجه گونه شناسی با استفاده از شده و سایر گونه

ی بالا می توان در جهت حذف ترکیبات مزاحم در تعیین فلزات )همانند از این گزینش پذیر بعلاوه

 .]08[ت استفاده نمودهای بیولوژیکیترکیبات چربی در نمونه

 ای های تجزیهخط به تکنیك-ون و امکان اتصال براتوماسی -2-9-3-4

 SPE دی به های خودکار شده متعدصورت خودکار درآید و اخیراً سیستممی تواند به آسانی ب

 صورت تجاری ارائه شده اند.

 -برهای تجزیه ای متصل شود. در روش خط به تکنیك-برمی تواند بصورت  SPEعلاوه بر این،       

در نتیجه  از دستکاری کردن نمونه در بین مراحل پیش تغلیظ و آنالیز ممانعت به عمل می آید.خط 

ذیری بالا میسر می شود. ل رسیده و تکرار پخطر از دست دادن آنالیت و آلوده شدن نمونه به حداق

زیرا انعطاف پذیری این  ،ترجیح داده می شوند SPE خط -برهای های پیچیده، سیستمبرای نمونه

 .]08[های مختلف آنالیزی وجود داردآنالیز نمونه استخراج شده با روشروش بالا بوده و امکان 

 خط به اسپکترومتری جذب اتمی -اتصال بر -2-9-1

بار سیستم برای اولین  ]09-50[فانگ و همکارانش  همچنین و ]06[اولسن و همکارانش          

-آن را گزارش کردند. ایمتصل به اسپکترومتری جذب اتمی شعله خط -پیش تغلیظ تزریر جریان بر

ین های پر شده با مبادله کننده کاتیونی استفاده کردند. بعدها این محققین همها از میکروستون

. از آن به بعد مقالات متعددی در زمینه پیش ]08[متصل کردند  ETAAS سیستم را به دستگاه
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ارش شده گز 1های تجزیه ای تزریر در جریانخط با اسپکترومتری جذب اتمی با سیستم -برتغلیظ 

 یعاها را سرشوند باید آنالیتاستفاده میتزریر پیوسته هایی که در سیستم پیش تغلیظ جاذباست. 

ها باید به پذیری جاذبگزینش همچنینجذب کرده و به دنبال آن فرایند و اجذبشان نیز سریع باشد. 

استفاده های مورد یکی از پر استفاده ترین جاذب ت18Cجاذب سیلیکا)اندازه کافی بالا باشد. در عمل 

شود. تفاده میهای آلی )همانند متانولت اسبرای شستشو از حلال دراین سیستم است. معمولاَ

 شوندعوامل کمپلک  دهنده به محلول نمونه اضافه می همچنین برای بالا بردن کارایی بازداری فلزات،

 ها با فلزات است. واکنش سریع آن ،مبنای انتخاب عوامل کمپلک  دهنده هااین سیستم در که

 

 (FIA) آنالیز با تزریق در جریان -2-2

های مهم در شیمی تجزیه که تحول زییادی در تجزییه یکی از پیشرفتسال گذشته  در چند           

های تجزیه خود کار بوده است. این سیستمها کیه قادرنید مواد مختلف ایجاد کرده است، ابداع سیستم

با کمترین دخالت نییروی انسیانی فیراهم آورنید در ابتیدا بیرای اسیتفاده در  نتایج تجزیه ای زیادی را

تجزییه بیا  یها باید تعیداد بسییار زییاددر این آزمایشگاه .ص طبی طراحی شدندهای تشخیآزمایشگاه

سیبب تکمییل و  ،در واقع دو عامل کثرت تعداد نمونه و نیاز به کاهش هزینهو  شودقیمت ارزان انجام 

ودکیار، کاربردهیای هیای تجزییه خهای تجزیه خودکار شدند. امیروزه دسیتگاهپیشرفت تدریجی روش

های مختلف پیدا کرده اند. در کنترل کیفی فرآیندهای صنعتی و بیرای انیدازه گییری هزیادی در زمین

هیای شییمیایی موجیود درهیوا، خیاک و محصیولات داروییی و ی از ذرات و گونیهروزمره انواع مختلف

 .]51[های تجزیه خودکار استفاده می شودکشاورزی از روش

-های تجزیه خودکار می باشد کیه در سیالنواع روشای تزریر در جریان یکی از اروش تجزیه         

های اخیر مقالات مختلفی در این باره به چاپ رسیده اسیت. در اینجیا سیعی شیده اسیت توضییحات 

 مختصری برای آشنایی کلی با این روش ارائه شود.

                                                 
1 - Flow injection analysis 



26 

 

 تاریخچه -2-2-9

وزیکیا و هانسین و بیا رتوسط  1985روش تجزیه ای تزریر در جریان برای اولین بار در سال           

کیه در سیالهای  1جرییانی قطعیه قطعیهآنالیز های این روش از روش ،]52[ای معرفی شدانتشار مقاله

جریان  توسطها یستمهای جریانی قطعه قطعه، نمونهدر س .رایج شده بودند، منتج شد 1980تا  1980

های هوا ها حباباین سیستمدر  .های حاوی هوا تا آشکار ساز حمل می شوندیك محلول حاوی حباب

دیگیر اینکیه می شوند و ها جانبی نمونهها، مانع از آلودگی اول اینکه وجود حباب :دو نقش مهم دارند

نید کیه در ان سیستم تزریر در جریان نشیان دادها جلوگیری می کنند. طراحها از پخش نمونهحباب

استفاده از حباب نیز، دو مزیت فوق بیه  بدون ،صورتیکه یك سیستم از این نوع به خوبی طراحی شود

 کنددست می آید. علاوه بر این، عدم استفاده از حباب هوا مزایای دیگری نیز برای این روش ایجاد می

 از جمله این مزایا می توان به چند مورد زیر اشاره کرد: که

 ت نمونه در ساعت 100تا  ) سرعت تجزیه بیشتر -الف

 ت به جز قسمت تزریر نمونه ودن قسمتهای سیستم )ساده و انعطاف پذیر ب -ب

 .]51 [ت به دلیل عدم حضور هوا اختلا  تکرار پذیر نمونه و واکنشگر ) -ج

 دستگاهوری -2-2-2

 ت نشان داده شده است.0-2ای تزریر در جریان در شکل )طرحی از یك سیستم بسیار ساده تجزیه

 

 پساب :W، آشکار ساز: DET،  نمونه :  S، ر واکنشگ:  R،  املح: C , FIAطرب کلی یك سیستم  –ت  0-2 شکل)

 

                                                 
1 - Segmented continuous analysis 
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میل را دارد، به سیال غیر واکنشیگر کیه نقیش حا ،در اینجا نمونه از طریر یك سیستم تزریر          

حامل ممکن است محلول بافر، محلولی از یك نمك و یا آب باشید. تیوده نمونیه  شود. معمولاًوارد می

شکل )ناحیه اختلا ت با محلول واکنشگر، که از طریر لولیه  Tو در محل لوله  درون لوله حرکت کرده

، ترکیب یافتهانتقال  2ت به طرف ناحیه اختلا  1پمپ پریستالتیك معمولاً دیگری و توسط یك پمپ )

رسد شود. مخلو  نمونه و واکنشگر از درون لوله مارپیچی مخلو  کننده گذشته و به آشکارساز میمی

عبور نمونه و واکنشیگر از  ت خاص مربو  به واکنش بین نمونه و واکنشگر ثبت گردد. در مدتتا علام

کننده توده نمونه به تدریج به درون سیال واکنشگر نفوذ کرده و در ضیمن ایین عمیل مخلو   مارپیچ

شود. محلول پ  از عبور از گیرد و نتیجه حاصل در آشکارساز مشخص میواکنش مورد نظر انجام می

  .]50[شوددایت میآشکارساز به طرف فاضلاب ه

تکرارپیذیری بیالای ایین سیسیتم  FIAت بیان شد یکی از مزایای 1-2-2همچنان که در بخش )       

بیرای ییك محلیول  که FIAت پاسخ یك آشکارساز نوعی را در یك سیستم 0-2ای است. شکل )تجزیه

دهد. از روی این شکل تکرار پیذیری نشان می ار پذیر به سیستم تزریر شده کرارت رنگی که به صورت

 .]50[به خوبی مشخص است FIAهای بسیار عالی سیستم

 

 پاسخ یك آشکار ساز نوعی به محلول رنگی که به طور متوالی به سیستم تزریر شده است - ت 0-2 شکل)

 

 

                                                 
1 - Peristaltic pump 

2 - Mixing coil 
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 (FIA)اساسی در سیستم  اجزای -2-2-8

 را معرفی می کنیم.  FIAدر یك سیستم معمولی  در این قسمت اجزای متفاوت بکار رفته     

 وسایل انتقال دهنده نمونه و واکنشگرها  -2-2-8-9

 هیا استفاده از پمپ پریستالتیك معمول ترین روش انتقال نمونه و واکنشگرها در این سیسیتم

های هیای خیود سییال را در داخیل لولیهای اسیت کیه بیا غلطیكپمپ پریستالتیك، وسیله می باشد.

ت نشان داده شده  5-2 س کاریك پمپ پریستالتیك در شکل )راند. اسالاستیکی فشرده و به جلو میپ

ها در تماس بوده و لولهود، در هر لحظه حداقل سه غلطك با شاست. همان طوریکه در شکل دیده می

 .ها ایجاد کندها را درون لولهای از سیالتواند جریان پیوستهفشار ناشی از آنها می

 

 های آن یستالتیك و لولهنمایش اثر متقابل غلطتکهای پمپ پر -ت 5-2شکل)

 

ها کنترل توان با تنظیم سرعت موتور و انتخاب قطر داخلی لولهها را میسرعت جریان محلول

متر در دسیترس هسیتند کیه امکیان  میلی25/0 -0هایی با قطرهای داخلی متنوع از لوله هامروز .کرد

هیای پریسیتالیتك ، در پمپکننیدلیتر بر دقیقه را فراهم می میلی 00 -0/ 0005 از یهاایجاد جریان

توانند به طور همزمان در چندین لولیه جرییان ایجیاد ها دارای طول کافی هستند و میغلطك معمولاً

 کنند. 

 معمیولاً شیوند.های مختلفی سیاخته میهای مورد استفاده در پمپ پریستالتیك از جن لوله          

نوع لوله میورد  شوند ویگر مواد پلاستیکی ساخته میها از جن  پلی و ینیل کلراید، سیلیکون و دلوله
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پلی های توان از لولههای آبی و الکلی، میاستفاده با توجه به سیال جاری باید انتخاب شود. برای سیال

های آلی، یا قلیایی و همچنین محلولهای خیلی اسیدی و استفاده کرد ولی برای حلال 1وینیل کلراید

 .]51[های مخصوص استفاده کرداز لوله باید

  2مارپیچ واکنش -2-2-8-2

هیای تزرییر در جرییان، ت نشان داده شده است، در اغلب سیستم 0-2همچنان که در شکل )          

، ف اسیت و هیدفیا مارپیچ واکینش معیرویك لوله مارپیچی وجود دارد که به مارپیچ مخلو  کننده 

یین اخیتلا  باشد تیا علامیت ایجیاد شیده از اافزایش اختلا  شعاعی نمونه و واکنشگر با همدیگر می

  .]51[تر باشدبزرگتر و مشخص

  8سیستمهای تزریق نمونه -2-2-8-8

هیای تزریقیی ای تزریر در جریان، مشابه سیستمهای تجزیههای تزریر نمونه در روشسیستم         

باشند. برای یك تجزیه موفر لازم است که محلول نمونه با می HPLCوگرافی مایع به خصوص کرومات

سرعت و به صورت یك تودة واحد از مایع تزریر شده و در هنگام تزریر در جرییان حاصیل اغتشیاش 

ترین راه تزریر نمونه در جرییان پیوسیته اسیتفاده از شییر تزرییر ایجاد نکند، به همین دلیل مطمئن

ت  8-2سیستم تزریر شش قسمتی در شکل ) ای از یكاست. شکل ساده 5نمونه برداری لوپو 0خانچر

و سیپ  تزرییر نمونیه  نشان داده شده است. در این شکل، دو مرحله پر شیدن میدار نمونیه بیرداری

  .]51[مشخص شده است

                                                 
1 - Poly vinyl cloride 
2 - Reaction coil 

0 - Injectors 
0 - Rotatory injection valve. 

5 - Sampling loop 
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  ]50[سیستم تزریر شش قسمتی -ت  8-2 شکل )

 

  9آشکار سازها -2-2-8-4

شیوند، مشیابه آشکارسیازهای های تزرییر جرییانی اسیتفاده میآشکارسازهایی که در سیسیتم        

HPLC اند عبارتند از : جذب و نشر اتمیی، باشند. انواع آشکارسازهایی که مورد استفاده قرار گرفتهمی

جذب ملکولی، فلوئورسان  ملکولی، روشیهای الکتروشییمیایی، شکسیت سینجی، کدرسینجی، طییف 

هیای رنیگ سینجی ، طیف سنجی رامان، طیف سینجی جرمیی و روشیرقرمز با تبدیل فوریهسنجی ز

 .]51[باشندمی

2-2-4- FIA ای برای انتقال دقیق و تکرارپذیر نمونه وسیله 

استفاده از آن به منظور انتقال دقیر و تکرارپذیر نمونه به سمت  FIAیکی از کاربردهای روش          

این اطمینان وجیود دارد کیه تمیامی شیرایط در چرخیه  FIA. در استفاده از یك آشکارساز ویژه است

 شود. گیری به خوبی ثابت نگه داشته میاندازه

اسیت.  ایشیعله در انتقال نمونه، ترکیب آن با اسپکترومتری جذب اتمیی FIAمثالی از کاربرد          

 FIAست که کارآیی آن در ترکیب با ای اهای تجزیهاسپکترومتری جذب اتمی یکی از چندین دستگاه

ت یك سیستم شامل یك خط اتصال ساده بین پمپ و تزریر کننیده 8-2یابد. شکل )بسیار افزایش می

 دهد. و اسپکترومتری جذب اتمی شعله را نشان می

                                                 
1 - Detectors 
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 یك سیستم شامل یك خط اتصال ساده بین پمپ و تزریر کننده و اسپکترومتری جذب اتمی شعله –ت 8 -2شکل)

 

یابی به انتقال تکرارپذیر و مکرر نمونیه را فیراهم ت امکان دست8-2طرب نشان داده شده در شکل )    

 .کند می

با روش جذب اتمی افزایش فرکان  نمونیه بیرداری اسیت.  FIAاز دیگر مزایای ترکیب روش           

مونیه بیه روش تزرییر آنچه که دارای اهمیت است این است که در طی زمان لازم برای تزریر ییك ن

مزیت دیگر این روش این اسیت کیه  رد.امکان تزریر دو نمونه جداگانه وجود دا FIAمعمولی، با روش 

 ی زمیان آشکارسیازر بقییهنیاز به مدت زمان کوتاهی برای نمایش سییگنال نمونیه دارد و د آشکارساز

گذاری بسیار بالا بوده و در  شود، بنابراین نسبت زمان شستشو به نمونهتوسط محلول حاصل تمیز می

 رسد. نتیجه امکان مسدود شدن شعله به واسطه میزان نمك بالا بسیار کاهش یافته یا به صفر می

استفاده از آن برای انتقال و پیش تغلیظ نمونه به صیورت بیر ی  FIAیکی دیگر از کاربردهای          

راکتورهای ستونی مناسب همراه شود. با  اب FIAیابی است که خط است. این هدف هنگامی قابل دست

بیه صیورت  FAASبرای پیش تغلیظ و وارد سازی نمونیه و  FIAتوجه به اینکه در این پروژه از روش 

 .]50[کنیممی FIAهای بعدی مروری بر این کاربرد برخط استفاده شده است لذا در بخش

 

   FIAروش پیش تغلیظ بر ـ خط نمونه به روش 

ت نشیان داده شیده اسیت.  6-2 در شیکل ) FIAواعد تکنییك بییش تغلییظ بوسییله روش ق           

 ی یك ستون کوچك پر شدهدر ستون به وسیله آنالیت غلظت شوده که در شکل مشاهده میهمانگون
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شود. بعلاوه چگیونگی ی حجم کوچکی از محلول شسته مییابد و سپ  به وسیلهافزایش می با جاذب

 برای نمونه با وارد کردن مقدار نسبتاً زیاد محلول نمونه نشان داده شده است. متر ایجاد پراکندگی ک

 

 FIAقاعده روش پیش تغلیظ توسط  –ت  6-2 شکل)

 

 و آنییون گیری مقادیر خیلیی کیم کیاتیوناین روش برای دست یابی به حساسیت در اندازه 

تومتری جذب اتمیی شیعله اسیتفاده فروبا آشکارسازی توسط اسپکت رقیرهای خیلی عناصر در محلول

 می باشد. پیش تغلیظ و شویش شاملشود. هر چرخه نمونه گیری شامل دو عملیات جداگانه می

 

 

 خط مقادیر بسیارکم یونهای فلزی  –یظ بر لبرای پیش تغ FIAسیستم ساده تك کاناله با دو دریچه  –ت 9-2شکل)

 

ابتیدا حجیم  باشید. درکه دارای دو دریچه است، می هتك کانال FIAترین روش، سیستم ساده          

شود و به جلیو به درون جریان حامل تزریر می (S)ی لیترت توسط دریچهمیلی 5 زیادی از نمونه )مثلاَ

میولارت  1میکرولیتیر از نیترییك اسیید  50هماننید  شود. سپ  حجمی کوچك از شوینده )رانده می

یظ شیده اسیت بیه برابر پیش تغل 100و آنالیتی را که در حدود  شدهتزریر  (E)ی دوم توسط دریچه
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د. مهمترین مزیت پیش تغلیظ به صیورت بیر ی خیط ایین اسیت کیه نمونیه و برسمت آشکارساز می

و سیتون تبیادلگر ییون  شیدهاستانداردها متحمل رفتار مشابهی از زمان تزریر تا زمان آشیکار سیازی 

ی جرییان و در نتیجیه هندسیه .گیرددتانداردها اسیتفاده میها و اسیی نمونیهصورت مشابه برای همه

شیود. به صورت دقیر و تکرارپذیر انجیام می FIAدهد در سیستم هایی که به دنبال آن رخ میواکنش

باشد اما شستشیوی پی  از آن بایسیتی بیه در این روش جذب کمی آنالیت از محلول شر  لازم نمی

 صورت کمی انجام شود. 

ت را اصطلاب کردند و سیستمی با دو پمپ پیش تغلیظ 9-2) فراد دیگر طرب موجود در شکلا           

کنند. مزیت این طرب این است که هنگامی کیه ییك سیتون در ارائه دادند که به طور متناوب کار می

ی گونیه کیه چرخیهی پیش تغلیظ است ستون دیگر در مرحله شویش است یا بیرعک . همانمرحله

ها شامل مرحله بارگیری )زمانی که نمونه به درون حلقه داخلی نمونه تزرییر ك از ستونعملکرد هر ی

باشد. مرحله شویش بسیار سریعتر از مرحله بارگذاری شودت، مرحله تبادل یون و مرحله شویش میمی

تیوان باشید. نمیاست. در نتیجه با این طرب تنها هدف دست یافتنی اصلاب فرکان  نمونه گیذاری می

، مراحل بارگیری و تبادل ییون اصلاحاتی در مرحله شویش انجام داد زیرا مراحل تعیین کننده سرعت

 .]55[است

 طیف جذب اتمی  -2-8

 تاریخچه طیف سنجی جذب اتمی  -2-8-9

ها تری پیدا کرده و روشی مقادیر کم با پیشرفت علم و تکنولوژی روز به روز اهمیت بیشتجزیه         

 های آبی های پایین فلزات در محلولی سریع و حساستر غلظتبرای تجزیهای را ی ویژههاو دستگاه

 ها بوده و می تواند برای ی با شعله و یا کوره گرافیتی یکی از این تکنیكمی طلبد. روش جذب اتم

 به کار رود.  % 1عنصر با دقت و حساسیت عالی و انحراف استاندارد بهتر از  80ی حدود تجزیه

بر می گردد. در آن زمان نیوتن مشاهده نمود  1882ی طیف سنجی نوری به سال اریخچهت

-گوناگونی تجزیه می گردد . در سالهای ز داخل منشور عبور می کند به رنگوقتی که نور خورشید ا
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د خطو  جذبی سیاهی را در طیف خورشی 2و فرانهوفر 1به ترتیب ولاستون 1618و  1602های 

توصیف  1680در سال  0و کیرشهف 0های جذب اتمی توسط بونزناصول بنیادی طیف مشاهده کردند.

ی توسط ستاره شناسان برای اهای جذب به طورگستردهتم روشی اول قرن بیسگردید. در طی نیمه

ی شیمیایی اولین اربرد واقعی جذب اتمی برای تجزیهها به کار گرفته شد. کی فلزات در ستارهمطالعه

انجام گرفت. والش طرب جذب اتمی را در سال  8، میلاتز8، آلکیمید5توسط والش 1955ال بار در س

 . ]58[وارد بازار شد 1959ارائه داد و این دستگاه به صورت تجاری در سال  1950

 دستگاهوری جذب اتمی  -2-8-2

 های اسپکتروسکوپی جذب اتمی عبارتند از : ی دستگاهاجزای سازنده       

 ش منبع تاب -1

 نگهدارنده ی نمونه -2

 طول موج گزین -0

 آشکار ساز -0

 تقویت کننده -5

 پردازشگر علامت  -8

 منابع تابش اولیه  -2-8-8

و لامیپ تخلییه  (HCL) 6متداولترین منابع تابش مقدماتی مورد استفاده لامپ کاتدی توخیالی        

-لامیپ .یین می باشیندها بر اساس تخلیه در فشار پاهستند . هر دو این لامپ 9(EDL)بدون الکترود 

                                                 
1 - Welaston 
2 - Fraunhofer 

0 - Bunsen 
0 - Kirchoff 
5 - Walsh 
8 - Alkemade 
8 - Milatz 
6 - Hollow Cathod Lamp(HCL) 

Electrodeless Discharge Lamp - 9 
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های جذب اتمی، اسیت. تصیویر ایین متداولترین منبع برای اندازه گیری (HCL) های کاتدی تو خالی

ی ت نشان داده شده است. این لامپ متشکل از ییك لولیه شیشیه ای بیا دییواره10-2لامپ در شکل )

در داخل سر دیگیر ای شفاف تعبیه شده است. دو سیم تنگستن ضخیم است که در یك سر آن پنجره

ی ها به عنوان آند عمل می کند. به انتهای سیم دیگر یك استوانهلوله لحیم شده اند. یکی از این سیم

تو خالی فلزی وصل شده است. این استوانه به عنوان کاتد عمل کرده و از جن  فلزی است که طییف 

کند. لوله با گیاز خیالص نئیون و ییا ای از این فلز عمل می آن مورد نظر است و یا برای نگهداری لایه

ولت بیین دو  000آرگون پر می شود. یونش گاز بی اثر هنگامی اتفاق می افتد که پتانسیلی به بزرگی 

ها تولید شود. اگر ها و الکترونمیلی آمپر در اثر مهاجرت یون 5-15الکترود اعمال و جریانی در حدود 

های گازی انرژی جنبشی کافی برای کندن بعضی از اتمیونپتانسیل به اندازه ی کافی بزرگ باشد، کات

میی  1های فلزی از سطح کاتد را کسب و یك ابر اتمی تولید می کنند. ایین فراینید را بییرون انیدازی

ی اند و بنابراین تیابش وییژههای برانگیختههای فلزی بیرون انداخته شده در حالتنامند. بخشی از اتم

های فلزی مجدداَ به سطح حالت پایه بر می گردند نشر می کنند. در نهایت اتمخود را هم چنان که به 

 .  ]58[ای لوله نفوذ می کنند و ته نشین می شوندهای شیشهکاتد یا دیواره

 

 

 ]58[ سطح مقطع شمایی یك لامپ کاتدی تو خالی –ت 10-2شکل)

 

 اتم سازها درجذب اتمی  -2-8-4

                                                 
1 - Sputtering 
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اتم سازهای ذکر شده در این  . از بینت فهرست شده است1-2انواع اتم سازها در جدول )

 .]58[برد در اینجا توضیح داده می شودای به دلیل کارجدول، اتم سازهای شعله

 انواع اتم سازهای به کار گرفته شده برای اسپکتروفتومتری اتمی –ت 1-2جدول )

 

 

 

 

 

 

 اتم سازهای شعله ای  -2-8-4-9

کار گرفته  می ، فلوئورسانی و نشری به له ای در اسپکتروفتومتری جذب اتمیاتم سازهای شع        

هایی مانند تبخیر ش، به نظر میرسد که اتم سازی با شعله بر رواز نظر رفتار تکرارپذیری. شوند

برتری  ریکی و ... به استثنای پلاسمای جفت شده القایی، جرقه الکتالکتروگرمایی، قوس الکتریکی

اتم سازی خیلی بهترند. علت های ی نمونه برداری و بنابراین حساسیت، سایر روش. از نظر کارایدارد

های آزاد در مسیر جذب بوده در نتیجه موجب عله ای کوتاه بودن زمان توقف اتمهای شاین عیب روش

 های آن با گازهای احتراقیمه پاش می شود. عامل دیگر رقیر سازی اتم -بازده پایین سیستم مشعل 

 می باشد . 

. استفاده می شود ، از دو نوع مشعل تمام مصرف کن و پیش مخلو  کندر جذب اتمی بیشتر         

های جدا انتقال داده  می انال، سوخت و اکسیدان از داخل کر مشعل تمام مصرف کن محلول نمونهد

. در مشعل پیش مخلو  کن نمونه   می شوند  در دهانه پایه مشعل شعله با یکدیگر مخلو. سپشود

 ت Cدمای اتم سازی نوعی ) نوع اتم ساز

 0150تا  1800 شعله

 0000تا  1200 تبخیر الکترو گرمایی

 8000تا  0000 پلاسمای جفت شده ی القایی

 8000تا  0000 پلاسمای آرگون با جریان مستقیم

 0000تا  2000 پلاسمای آرگون القایی ریز موج

 نا گرمایی پلاسمای تخلیه ای افروزشی

 5000تا  0000 قوس الکتریکی

  00000 جرقه ی الکتریکی
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سپ  مه رقیر  1به داخل یك محفظه بزرگ به وسیله جریانی از اکسنده مکیده می شود )اثر برنولیت

های مشعل. شوند می ، اکسنده و سوخت مخلو  می شوند و سپ  به طرف دهانه مشعل راندهنمونه

می  طول مسیر بلند فراهم ، شعله ای نسبتا بی صدا و باهایی با جریان آرام  کن، مشعلپیش مخلو

. در این نوع مشعل محفظه شوند . این خواص سبب بهتر شدن حساسیت و تکرار پذیری میکنند

، های جریان کافی نباشنداگر سرعت . کهاوی مخلوطی از گازهای منفجره استپیش مخلو  کن ح

ی فشار مجهز ه رها کننده. به همین دلیل سیستم به دریچزدن شعله مشتعل شود کن است با پ مم

در عمل به دلیل حساسیت و تکرار پذیری بالا و مسدود شدن کمتر دهانه شعله و غیره  .شده است

تصویر یك مشعل پیش  .کن ترجیح داده می شودتمام مصرف مشتعل پیش مخلو  کن بر مشعل

 . ]58[نشان داده شده استت 11-2مخلو  کن در شکل )

 

 ]58[تصویر یك مشعل پیش مخلو  کن –ت 11-2شکل )

 

 مه پاش -2-8-4-2

اتمی پاش ه خصوصیات سیستم انتقال دهنده مههای آزاد در شعله و پلاسما بتشکیل اتم          

تاثیر می  ل زدایی و تبخیر، حلاپاشیستفاده شده بر روی بازده مهپاش انوع مه. کننده وابسته است

                                                 
  1- Bernouli 
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ذکر شده و به های مورد استفاده در اسپکترومتری اتمی پاشدر اینجا متداول ترین انواع مه .گذارد

 .]58[شوند ها توضیح داده میهای بادی این نوع مه پاشپاشجهت کاربرد وسیع مه

  1های بادیپاشمه -1

 2پاش متخلخلمه -2

 0پاش مافوق صورت مه -0

 0ر زیاد مه پاش برای مواد جامد معل -0

 5مه پاش مولد قطرات مجزا  -5

 مه پاش بادی  -2-8-4-8

های بادی پاشمه صورت دو ها بهپاشبادی است. این مه پاشها، مهپاشمتداولترین مه 

     ها یك جریان متراکم گاز پاشوجود دارند. در این مه8های بادی عمومیپاشو مه 8متحدالمرکز

 .]58[می آوردمه یا افشانه در  )اکسیدانت ، محلول را به صورت

 پاشی به پارامترهای زیر وابسته است : سرعت و راندمان مه

 های موئینه نمونه میزان افت فشار در طول لوله -1

 ت ی موئینه ارتبا  داردقطر لولهقطر لوله موئینه )سرعت مکش با عک  توان چهارم  -2

 ویسکوزیته محلول )اثر معکوست  -3

 

 های اتمی م برای تشکیل گونهفرآیندهای لاز -2-8-5

                                                 
1 - Pneumatic Nebulizer 
2- Frit Nebulizer 

0- Ultrasonic Nebulizer 
0- High Solid Nebulizer 

5- Isolated Droplet Generator Nebulizer 
8 - Concentric Pneumatic Nebulizer 

8 - Angular or Cross Flow Pnumatic Nebulizer 
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فرآیندهای لازم برای تبدیل محلول نمونه به بخار اتمی با وارد کردن پیوسته نمونه به اتم ساز ،         

 ت نشان داده شده است . 12-2در شکل )

ای با شود سیستم وارد کننده نمونه، نمونه را به صورت افشانه همانطور که مشاهده می

 .ودپاشی نامیده می ششعله وارد می کند. چنین فرآیندی به اصطلاب مهبه محیط قطرات بسیار ریز 

شود. هنگامی که دمای بالای شعله باعث تبخیر حلال و سپ  تبخیر آئروسل خشك باقیمانده می 

های آزاد شکل می گیرند می توانند توسط برخورد با تابش برانگیخته شوند تا خطو  طیفی حاصل اتم

ها در معرض تابش منبع برانگیخته شده و باعث کاهش های آزاد این اتمکه با تشکیل اتمود و با اینش

  .] 58[در شدت تابش منبع می شوند

 

 

 های انجام شده طی اتمسازیفرایند –ت 12-2شکل )
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 اصول اندازه گیری در اسپکتروسکوپی جذب اتمی -2-8-6

های ها به اتمها با یونبدیل مولکولب اتمی شامل تای در اسپکتروسکوپی جذفرآیند تجزیه         

 های آزاد می باشد . میزان جذب تابش به وسیله این اتمآزاد و سپ  اندازه گیری 

 ها از قانون بیر پیروی می کند : ت جذب در اتم1-2)بر اساس رابطه ی 

                                                                                           a.b.c-e0= I 1I 

 aشدت نور وارد شده به محلول  0I، مقدار نور خارج شده از یك محلول 1Iدر  این رابطه 

 . غلظت محلول می باشند C، طول مسیر نور b، ضریب جذب

ی اتمی به کار برده ملامبرت در اسپکتروسکوپی جذب  -اگر چه اصول پایه ای قانون بیر           

 کانپذیرگیری غلظت آنالیت، امست برای اندازه، در عمل به کار بردن این رابطه به صورتی که هشود

های مورد تجزیه یکنواخت ه در اسپکتروسکوپی مولکولی محلول. این بدان جهت است کنمی باشند

های اتممی باشد. لیکن در یك سیستم از   بوده و غلظت مولکولی در تمام طول مسیر جذب نور ثابت

لامبرت را  -. به این دلیل قانون بیرجذب نور ثابت نمی ماندهای آزاد در طول مسیر آزاد، غلظت اتم

ها در مسیر تعداد اتم .به کار بردهای آزاد از محلول نمونه وان مستقیما برای تعیین غلظت اتمنمی ت

های اتماین تعداد  .راق می باشداحتنور در حالت تعادل ترمودینامیکی با محلول نمونه و با محصولات 

. بنابراین می توان یك منحنی بستگی دارد، تعیین می شودبه غلظت فلزی که در نمونه  آزاد،

 .]56[ارتبا  می دهد رسم کرداستاندارد که میزان جذب را به غلظت 
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 سومفصل 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 تجربی
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 III))بسیار کم کرومجداسازی، پیش تغلیظ و اندازه گیری پیوسته مقادیر  -8-9

 جذب اتمی اسپکترومتری روش اب  VI))و کروم

ای غیرسمی است و برای متابولیسم قند خون لازم میی باشید، گونه III))کرومبا وجود اینکه  

آن هم ایجاد سمیت نموده و مصرف دراز مدت آن باعث بروز  حتی در مقادیر بسیار کم VI))کرومولی 

 و  III))کیروم مقیادیر دقیر و صحیحه سرطان می شود، لذا اندازه گیری های خطرناکی از جملبیماری

های مختلف محیطی از اهمیت زیادی برخیوردار اسیت. در ایین پیروژه ییك روش در نمونه VI))کروم

تغلیظ جریان پیوسته  گیری دو گونه کروم بر اساس پیشاندازه جداسازی و و ساده برای بسیار حساس

 می ارائه می شود.و اسپکترومتری جذب ات

 های مورد استفاده مواد شیمیایی و محلول -2 -8

 ها و مواد استفاده شدهمواد شیمیایی مورد نیاز در تهیه محلول –ت 1-0جدول )

 شرکت فرمول ماده

 80ریدل III O2.6H3CrCl))کروم کلراید 

 85مرک O2.2H7O2Cr2K کروماتپتاسیم دی

 مرک HCƖ هیدروکلریك اسید

 مرک 3NH آمونیاک

 مرک 3NO4NH آمونیوم نیترات 

 مرک O2.7H4HPO2K دی پتاسیم هیدروژن فسفات

 مرک O2.2H4PO2NaH سدیم دی هیدروژن فسفات

 مرک 2O11H8C هیدروکسی نفتالدهید - 2

 مرک 3N13H4C دی اتیلن تری آمین

 مرک  nCl)8H9(C- پلی استیرن کلرو متیله

 مرک O8H4C دی اکسان 

 مرک HO3CH متانول

 

                                                 
80 - Riedel 

85 - MERK 
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 ای استفاده شد.ها از آب دو بار تقطیر و مواد شیمیایی با خلوص تجزیهتمام محلول یدر تهیه

 2629/5 گرم بر لیتر به ترتییب از انحیلالمیلی 10000با غلظت   VI))کروم و III))کرومهای محلول

  100الن حجمیی در بی دو آبیه کرومیاتدی پتاسییمگیرم  185/0کلرید شش آبه و  III))کرومگرم از 

 در هر روز از محلول غلیظ تهیه می شدند.  های با غلظت کمترلیتری تهیه شد. محلولمیلی

میولار سیدیم دی  15/1 هیایمحلیول از های معییناز اختلا  حجم =8/8pHبا  محلول بافر

به کمك  محلول pHسپ  و  تهیه شدهمولار دی پتاسیم هیدروژن فسفات  15/1 هیدروژن فسفات و

pH  پنج نرمال هیدروکلریك اسید و آمونیاک به ترتییب از حیل  محلول. ]59[دقیقا تنظیم گردیدمتر

 میلی لیتیر از محلیول تجیاری آنهیا در بیالن صید میلیی لیتیری سیاخته شید.  05/08و  0/01کردن 

گرم نمك مرک آن در بالن حجمی صد میلیی  00/00محلول آمونیوم نیترات پنج نرمال از حل کردن 

پینج  محلیولمیلی لیتر از  15مولار هیدروکلریك اسید از رقیر کردن  5/1 ساخته شد. محلوللیتری 

میولار  5/2نرمال آن با آب دوبار تقطیر در بالن پنجاه میلی لیتری ساخته شد. مخلو  آمونیوم نیترات 

ل آمونییوم های پنج نرمیامیلی لیتر از محلول 10و  25مولار به ترتیب از رقیر سازی  0/1و آمونیاک 

 نیترات و آمونیاک در یك بالن پنجاه میلی لیتری ساخته شدند. 

 بیس ) نفتیلیدن ایمینو( دی اتیلن تری آمین - N,Nتهیه لیگاند -8-8

 مییولت 1/0گییرم ) 2/18 .تهیییه شیید] 80-81[ جییعاروش ذکییر شییده در مر بییرطلیگانیید           

 15/5 ل حل شده و قطره قطره به محلول حیاویلیتر متانومیلی 0/85هیدروکسی نفتالدهید در  -2 

لیتر متانول در ییك بیالن رفلاکی   میلی 0/25آمین حل شده در  اتیلن تری دی مولت 050/0گرم )

بعید از  شیده و لیتری اضافه گردید. سپ  مخلو  واکنش به مدت یك ساعت رفلاکی  میلی 0/250

ان هیوا تبخییر شید. در نهاییت میایع لیتر، اضافی حلال تحت جریی میلی 50کاهش حجم محلول به 

 برای UV-Visو  IRویسکوز زرد رنگ حاصل شده در شرایط خلأ خشك گردید. نتایج حاصل از طیف 

 باشد: صورت زیر میب جاذب
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IR(KBr) : 0050, 2950, 2665, 1805, 1560, 1080, 1260, 1215, 1105, 1005, 605,850 

cm-1 

UV-Vis, λ max(nm): 000, 010,265, 208, 220  

 

 آمـین بـا  اتیلن تـری بیس )نفتیلیدن ایمینو( دی - N,N واکنش لیگاند -8-4

 )تهیه جاذب( پلی استیرن کلرو متیله

 100در ییك بیالنتهیه گردید. به این منظور ] 82[جاذب مطابر روش گزارش شده در مرجع          

اکسان اضافه شید. سیپ   لیتر دی یمیل 50استیرن کلرومتیله به گرم از پلی 0/5مقدار  ،لیتری میلی

اضیافه  به مخلیو  بیالن اتیلن تری آمین بی  )نفتیلیدن ایمینوت دی - N,Nگرم از لیگاند 0/2مقدار 

بار  دکانته و ابتدا چند بالن را محتوی از آن پ    واکنش به مدت دو روز رفلاک  شد وگردید. مخلو

بیرای خشیك  به مدت دو سیاعت سپ  .شدده دا سپ  چندین بار با متانول شستشواکسان و  دیبا 

 % 05/0قرارداده شد. مقدار نیتروژن بر اسیاس آنیالیز عنصیری برابیر  C°100 در دمای در آون کردن

 باشد: به صورت زیر می IRآمد. نتایج حاصل از طیف بدست 

 IR(KBr): 0025, 0025, 2915, 1805, 1568, 1088, 1052, 1028, 1009, 1260, 1210, 

1150, 1080, 1050, 965, 905, 685, 605, 850,898, 580,090 cm-1 

ثبیت شید. پییك  cm0000-000-1آن در نیواحی IRبه منظور تأیید اتصال لیگاند برروی پلیمر طیف 

د از اتصال لیگانید گردد و بع ظاهرمی cm 1280-1ی پلیمر در ناحیه Cl2CH هایگروه Cl-Cمربو  به

بیو  بیه پیونید مر cm1805-1پیك در نواحی یك همچنین .گردد این پیك حذف می به پلی استیرن

پلیمر اصلاب شده با لیگاند ظاهر میی شیود در حالیکیه  ایین پییك  IRلیگاند درطیف   C=N-ایمینی

 گردد. این شواهد بیانگر اتصال کمپلک  برروی پلیمر است.  پلیمر به تنهایی ظاهر نمی IRدرطیف 
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 تهیه ستون پیش تغلیظ  -8-5

. میلیی متیر اسیتفاده شید 2با قطر داخلی پلی اتیلنی های رای تهیه ستون پیش تغلیظ از لولهب       

بیی  )نفتیلییدین ایمینیوت دی  –N،Nیرن اصلاب شده توسط لیگانید مقدار صد میلی گرم از پلی است

ور به منظی به روش خشك استفاده شد. سانتی متر 5/8به طول  اتیلن تری آمین برای پر کردن ستون

پی  از پیر کیردن و  توسط پشم شیشه مسدود شید.خارج نشدن ماده پر کننده ستون، دو انتهای آن 

 دقیقیه بیا ییكسیپ  بیه میدت ، آب دوبیار تقطییر بیا دقیقیه یكابتدا به مدت  آماده سازی، ستون

 0بیا سیرعت جرییان  مولار 0/2دقیقه با آمونیاک  و سپ  به مدت یك مولار 0/2اسید  هیدروکلریك

تقطییر تیا نزدییك بیه  با عبور آب دوبیار آمونیاکشد. مقدار اضافی  داده شستشو لیتر بر دقیقه میلی

 .گردید خنثی شدن شستشو

 های لازم وسایل و دستگاه -8-6

 AA-670 مدل  شیمادزو ایجذب اتمی شعله یها توسط دستگاه اسپکترومترگیریتمامی اندازه       

استیلن انجام شد. پارامترهای دستگاهی مطابر با  -ی هوام و شعلهمجهز به لامپ کاتدی تو خالی کرو

 ت تنظیم گردید. 2-0جدول )ذکر شده در  شرایط 

 

 تنظیمات دستگاهی اسپکترومتر جذب اتمی شعله -ت 2-0جدول )

 کروم عنصر

 9/058 تnm) موجطول

 5 تmA) جریان لامپ

 5/0 تnm) پهنای شکاف

 8/2 تL/min) سرعت جریان استیلن

 6 تL/minا )سرعت جریان هو

 8 تmm)ارتفاع شعله 

 10 تcm) طول مشعل
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 88سیاخت شیرکت متیراهم 800متر میدل  pHهای بافری از دستگاه محلول pHبرای تنظیم 

برای پمپ محلول نمونه از یك پمپ پریستالتیك مدل  ی ترکیبی استفاده شد.مجهز به الکترود شیشه

با قطرهای داخلی متفیاوت و سیرعت  86های با جن  تایگونبه لوله ت مجهز88)شرکت هایدولف 5201

هیای نیه بیا بکیارگیری لولیهچرخش موتور قابل تنظیم استفاده گردید. سرعت جریان میوردنظر از نمو

شیش راهیه  89با قطر مناسب و تنظیم سرعت چرخش موتور پمپ تنظیم گردید. شیر انتخیاب تایگون

-تغلیظ و شویش استفاده شد. لولیه برای مراحل پیش 61ولکپساخت شرکت سا 5011مدل  60رئوداین

 ی سییتون فییاز جامیید اسییتفاده گردییید. متییر بییرای تهیییهمیلییی 2بییا قطییر پلییی اتیلنییی هییای 

ی بوسییله IRهیای و طییف -180UVمیدل ی اسیپکتروفتومتر شییمادزوبوسییله UV-Vis هایطیف

 .ثبت گردید -080IRاسپکتروفتومتر شیمادزو مدل

 شیمیایی مورد استفاده سیستم -8-7

جاذب سنتزی مورد استفاده ، =0/8pHهای نزدیك به pH داد که در های اولیه نشان  بررسی

هیای بیشیتر بررسییرا به طور کمی دارا می باشد.  VI))کروم و III))هر دو گونه کروم بازداری توانایی

بازداری شده را بصورت انتخابی  III))کرومهای نشان داد که محلول هیدروکلریك اسید قادر است یون

سیتون  VI))کروم هایتوانایی شویش یون آمونیوم نیترات و آمونیاکشویش نماید. در حالیکه مخلو  

بیا اسیتفاده از ییك  VI))کروم و III))کرومهای را دارد. بنابراین برای اندازه گیری و گونه شناسی یون

هیدروکلریك اسید بیرای  ابتدا با استفاده از محلول ترتیبی ستون و یکبار عمل پیش تغلیظ، از شویش

اسیتفاده شید.  VI))کروم برای شویش آمونیوم نیترات و آمونیاکو سپ  از مخلو   III))کروم شویش

  و III))کیرومهیای آزمایشات بیشتر برای انتخاب توالی نشیان داد کیه اگیر ابتیدا سیتون حیاوی ییون

                                                 
88 - Metrohm 
88 - Heidolph 
86 - Tygon 

89 - Selection Valve (SV)  
60 - Rheodyne 

61 - Supelco 
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ل هیدروکلریك اسید شسته شیود و سیپ  سیتون بیا مخلیو  بازداری شده، بوسیله محلو VI))کروم

شسته شود شویش دوگونه بصورت مستقل و بدون خطا امکان پذیر اسیت.  آمونیوم نیترات و آمونیاک

انجام شود و سپ  از شوینده هیدروکلریك  آمونیوم نیترات و آمونیاکولی اگر ابتدا شویش با مخلو  

شسته می شیود. بنیابراین  VI))کرومهمراه با  III))کروم ری ازدر شویش اول مقدا اسید استفاده گردد

ت و سپ  بوسیله تزریر  III))کرومابتدا ستون با تزریر محلول هیدروکلریك اسید شسته شد) شویش 

  ت. VI))کرومشسته شد ) شویش  آمونیوم نیترات و آمونیاکمخلو  

وسیله تزرییر متیوالی دو شیوینده ب VI))کروم و III))کرومهای میزان کامل بودن شویش یون

 VI))کیروم و III))کیرومهیای متفاوت مورد بررسی قرار گرفت. به این منظور بیه سیتون حیاوی ییون

آمونییوم بازداری شده ابتدا دوبار متوالی محلول هیدروکلریك اسیید و سیپ  دوبیار متیوالی مخلیو  

نشیان داده شیده اسیت.   ت1-0) هیای ثبیت شیده در شیکللتزریر گردید. سییگنا نیترات و آمونیاک

و  به طیور کامیل HClتوسط یك بار شویش با  III))شویش کرومهمانگونه که در شکل دیده می شود 

با یك بار شویش به  VI))کروم شویش درصورتیکه .ندارد بیشتر و احتیاج به شویش گرفته انجام کمی

آمونیوم نیتیرات و  زریر متوالی مخلو برای تکمیل شویش آن نیاز به دوبار ت نشده وانجام  طور کامل

 . است آمونیاک

 

میکرولیتر،  250حجم شوینده  شرایط:. VI))کروم و III))های حاصل از شویش متوالی کرومپیك -ت 1-0 شکل )

مولار به  0/1مولار و آمونیاک  5/2و مخلو  آمونیوم نیترات  III))کروممولار به عنوان شوینده  0/2هیدروکلریك اسید 

. میلی لیتر بر دقیقه 6/0میلی لیتر بر دقیقه، سرعت جریان شوینده  0/0سرعت جریان آنالیت ،VI))کروم عنوان شوینده
  و III))کروممیلی گرم بر لیتر از  10/0بت غلظت  .VI))کروم و III))کروممیلی گرم بر لیتر از  00/0غلظت الفت 

 . VI))کروم
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 پیوستهطراحی سیستم پیش تغلیظ جریان  -8-3

به روش  VI))کروم و III))کروم پیش تغلیظ و اندازه گیری متوالیت طرب کلی سیستم  1-0 در شکل )

بر اساس سیستم طراحی شده ستون پیش تغلیظ  تزریر متوالی شوینده نشان داده شده است.

اس زمان متصل شده و مقدار نمونه مورد نظر برای پیش تغلیظ بر است 2Vتزریر دو )مستقیماً به شیر 

که ابتدا شیر انجام می گیرد به این صورت  عمل پیش تغلیظ عبور نمونه از ستون تنظیم می شود.

قرار می گیرد و نمونه به بارگذاری  در حالتت 2Vتزریر دو )شیر عبور نمونه و در حالت ت 1V) انتخاب

 VI))کروم و III))کروم. تا اینکه از ستون عبور داده می شودسرعت جریان مشخص  باکمك پمپ و 

به حجم  بسته) پ  از گذشت زمان معینیموجود در نمونه بر روی ستون جذب شود)مرحله الفت. 

ت، آب دوبار تقطیر با سرعت جریان معین 1Vمورد نظر برای پیش تغلیظت با چرخش شیر انتخاب یك )

به  III))کروم دهثانیه از ستون عبور کرده و محلول هیدروکلریك اسید به عنوان شوین 00به مدت 

جریان  به حالت تزریر، ت2Vتزریر دو )شیر درون لوپ تزریر می شود)مرحله بت. سپ  با چرخش 

 دربازداری شده  III))کرومو  شدهبه درون ستون  III))کروم شوینده آب دوبار تقطیر باعث رانده شدن

 مربو  به آن ثبت  ایتجزیه سیگنالشده و  پاش دستگاه جذب اتمیوارد مه تون شسته شده وس

ت مجداداً در حالت بارگذاری قرار گرفته و آب دوبار 2Vتزریر دو )شیر می گردد)مرحله جت. سپ  

تقطیر از ستون عبور داده می شود تا سیگنال دستگاه جذب اتمی به سیگنال خط پایه برسد. در 

لوپ  به درون VI))کرومبه عنوان شوینده  آمونیوم نیترات و آمونیاک مخلو همین حین، شوینده 

ت، و قرار دادن آن در حالت تزریر، 2Vتزریر می گردد)مرحله وت سپ  با چرخاندن شیر تزریر دو )

 VI))کروم اولین شویش ایتجزیه سیگنالاز ستون عبور می کند و  آمونیوم نیترات و آمونیاک مخلو 

 الت بارگذاری شوینده در ح ت2Vتزریر دو )شیر ثبت می شود)مرحله هت. سپ  با قرار گرفتن 

دوباره به درون لوپ تزریر شده و پ  از صفر شدن سیگنال اولین شویش با چرخانده  VI))کروم

توسط دستگاه جذب  VI))کروم شویش ت، به حالت تزریر، سیگنال دومین2Vشدن شیر تزریر دو )
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ای برای نال تجزیهای اندازه گیری می شود. با جمع مقدار این دو سیگنال مقدار سیگاتمی شعله

  بدست می آید. VI))کروم

 
 ت.   Preconcentrationطرب شماتیك سیستم مورد استفاده در این پروژه. الفت پیش تغلیظ ) - ت 2-0 شکل)

مولار برای اندازه  5/1جت شویش با هیدروکلریك اسید  III))کروم و تزریر شوینده تWashingشستشو با آب مقطر) بت

مولار و  5/2مخلو  آمونیوم نیترات شویش با . هت VI))کرومو تزریر شوینده  شستشو با آب مقطر دت. III))گیری کروم

: شیر انتخاب،  1V، پریستالتیك پمپ: P: نمونه، S: آب دوبار تقطیر، VI(.DW)کروم برای اندازه گیری مولار 0/1 آمونیاک

2V ،شیر تزریر :L ،لوپ ::W  ،پسابMC.ریز ستون : 
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تـاثیر  و VI))کـرومبـر روی شـویش  III))ررسی تاثیر شـوینده کـرومب -8-1

 III))کرومبر روی شویش  VI))کرومشوینده 

اثیر  ،VI))کیروم و III))کروم به منظور جلوگیری از ایجاد خطا در اندازه گیری مقادیر صحیح

تم شویش هر یك از شوینده ها بیر روی شیویش گونیه دیگیر بررسیی شید. از آنجاییکیه طبیر سیسی

بکیار میی  III))کرومو برای شویش  هیدرو کلریك اسیدت شویش اول توسط 6-0پیشنهادی در بخش)

را می شوید و باعیث شیویش  III))کرومرود، لذا جهت حصول اطمینان از اینکه این شوینده تنها گونه 

 ندهاثیر شیوی VI))کیرومبازداری شده در ستون نمی شود، در دو غلظیت متفیاوت از  VI))کرومگونه 

و  1/0شد. نحوه بررسی به این صورت بود که دو محلول جداگانه با غلظت  بررسیهیدرو کلریك اسید 

ساخته شده و طبر سیستم پیشنهادی از ستون عبیور داده  VI))کروماز گونه  میلی گرم بر لیتر 00/0

نال آن کیه، شویش شد و سیگ مولار 0/2هیدرو کلریك اسید شد. در اولین شویش ابتدا ستون توسط 

توسط این شوینده می باشد ثبت شد. سپ  سییگنال حاصیل از دو  VI))کروممربو  به شسته شدن 

انیدازه گییری و  میولار 5/0مولار و آمونییاک  0/2مخلو  آمونیوم نیترات با  VI))کرومشویش متوالی 

 جیدول نشیان  نتایج حاصیل از ایین  ت نشان داده شده است.0-0ثبت گردید. نتایج حاصل در جدول )

 0/2)هیدرو کلرییك اسیید  III))کرومتوسط شوینده  VI))کرومحاصل از شویش  می دهد که سیگنال

ها خطایی در اندازه گیری قابل صرف نظر کردن است و ثابت بوده و 002/0 – 000/0 ودمولارت در حد

 ایجاد نمی کند.

توسیط   شیویش اینکه اولیینپ  از  III))کرومبر روی شویش  VI))کرومبررسی اثر شوینده  

هیایی محلیول از میلی گرم بر لیتر 00/0و  1/0انجام شد در دو غلظت  مولار 0/2هیدرو کلریك اسید 

. ت نشان داده شیده اسیت0-0)بود صورت گرفت که نتایج آن در جدول III))کروم گونه که تنها حاوی

 توسیط شیوینده  III))ومکیرسییگنال حاصیل از دو شیویش های این جدول نشان میی دهید کیه داده

شیویش توسیط  اولیین مولارت که بعد از 5/0 مولار و آمونیاک 0/2)مخلو  آمونیوم نیترات  VI))کروم
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مولارت انجام شده است بسیار کوچك و در حید سییگنال  0/2)هیدرو کلریك اسید  III))کرومشوینده 

تمیام  هییدرو کلرییك اسییدبیا  بنابراین نتایج نشان می دهد که بعد از شویش ستون .شاهد می باشد

 بیاقی نمیی مانید کیه توسیط شیوینده  III))کرومموجود در آن شویش می شود وچیزی از  III))کروم

 بوجود نمی آید. VI))کروم شویش شود لذا خطایی در اندازه گیری VI))کروم

             

 سپ  با شوینده  ومولار  0/2بررسی اثر شویش متوالی با هیدروکلریك اسید  –ت 0-0جدول )
 III))کرومهای جذب حاصل از بر روی سیگنال مولار 5/0 مولار و آمونیاک 0/2آمونیوم نیترات 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 و سپ  با شوینده  مولار 0/2بررسی اثر شویش متوالی با هیدروکلریك اسید  –ت 0-0ول )جد
 VI))کرومهای جذب حاصل از بر روی سیگنال مولار 5/0 مولار و آمونیاک 0/2نیترات  آمونیوم

 

 

 

 

 

 

 نوع شوینده
 شویش

 شماره

 VI))کروم جذب

ppm 1/0 

 VI))کروم جذب

ppm 00/0 

 

HCl(2M) 1 000/0 002/0 

NH4NO3(2M) 

+ NH3(0/5M) 

2 001/0 016/0 

0 010/0 000/0 

 نوع شوینده
 شویش

 شماره

 III))کروم جذب

ppm 1/0 

 III))کروم جذب

ppm 00/0 

 

HCl(2M) 1 108/0 058/0 

NH4NO3(2M) 

+ NH3(0/5M) 

2 001/0 001/0 

0 000/0 000/0 
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 مورد استفاده ایتجزیه بهینه سازی عوامل مؤثر بر سیستم -8-91

ای تابعی از عوامل مختلفی هستند که هر کدام بیه نحیوی در مکیانیزم های تجزیهکلیه روش

هیای ای از روشسیسیتم تجزییهازی ایین عوامیل در ییك سیو در پاسخ دخالت دارند. در بهینیهعمل 

میی باشید. در  یا یك متغیر در زمان ها روش تك عاملیترین آنمی توان استفاده کرد. ساده مختلفی

و تغیییرات ییك عامیل روی  شدهها ثابت در نظر گرفته ، به جز یکی از آنموثراین روش کلیه عوامل 

بیه همیین  نییز ، بقییه عوامیلعامیلن بهینه ای مقداربا انتخاب  سپ  .پاسخ سیستم بررسی می شود

 ترتیب بهینه می شوند.

ین دلییل در روش تك عاملی نیاز به زمان، امکانات و تعداد آزمایشات کمتری دارد و بیه همی

سازی سیستم از روش تك عاملی استفاده شده است. به منظور فیراهم نمیودن این تحقیر برای بهینه

های مختلف شیمیایی و دستگاهی مؤثر بر خیص، پارامتربهترین حساسیت و در نتیجه بهترین حد تش

 به ترتیب عبارتند از : که روی عملکرد سیستم مورد بررسی قرار گرفتند

1-pH  نمونه 

 حجم بافر  -2

 نوع شوینده  -0

 غلظت شوینده -0

   حجم شوینده -5

 سرعت جریان نمونه و شوینده در حجم پیش تغلیظ ثابت  -8

 ی ستونتمواد پر کنندهطول ستون )مقدار  -8

 حجم پیش تغلیظ -6

 قدرت یونی )اثر نمكت  -9
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ها بیه هایی که هر یك از گونهمحلول در VI))کروم و III))کروماز آنجاییکه امکان دارد رفتار  

هایی بصورت مخلو  متفاوت باشد، لیذا در بررسیی تمیامی تنهایی وجود دارند با رفتار آنها در محلول

، محلیول حیاوی III))کیرومر بر روی سیستم، از سه محلول، یعنی محلول حاوی گونه پارامترهای موث

باشید بیا غلظیت برابیر میی  VI))کیروم و III))کیرومو محلولی که حاوی هر دو گونه  VI))کرومگونه 

  استفاده گردید.

ت در کلیه مراحل بهینه سیازی 6 -0بر طبر سیستم پیش تغلیظ ارائه شده در قسمت ) 

و مجمیوع  III))کرومای عنوان سیگنال تجزیه بههیدروکلریك اسید صل ازشویش اول با سیگنال حا

 به عنوان سیگنال تجزییه آمونیوم نیترات و آمونیاک دو سیگنال حاصل از دو شویش متوالی با مخلو 

 در نظر گرفته شد. VI))کرومای 

  pH  اثربررسی  -8-91-9

 .شدند تهیه 2/9 تا 0/0 بینpH اتی در محدودهر فسفهای بافابتدا محلولبررسی، در این 

دوتایی  و مخلو  تنها VI))کروم تنها، III))کروم گرم بر لیترمیلی 000/0 هایی با غلظتمحلول سپ 

مورد نظر  pHت در 50میلی لیتر بافر در بالن حجمی  5که توسط هر یك از بافرهای تهیه شده )آنها 

 های تهیه شده از ستون لیتر از هر یك از محلولیمیل 10بافری شده بود، تهیه شدند. با عبور

ثانیهت عمل پیش تغلیظ انجام  150میلی لیتر بر دقیقه )مدت 0/0در سرعت جریان یمتر سانتی 5/8

با چرخش شیر  بت-2-0) پیش تغلیظ، مطابر با سیستم طراحی شده در شکل عمل. پ  از شد

ثانیه  00به مدت میلی لیتر بر دقیقه  6/0با سرعت  آب دوبار تقطیر ،یك درموقعیت شستشوانتخاب 

های باقیمانده در ستون شسته شود درحالیکه در حین شستشوی داده شد تا ناخالصی از ستون عبور

 580توسط یك سرنگ به لوپ  مولار 0/2هیدروکلریك اسید  ستون توسط آب دوبار تقطیر،

 طیر، با قرار دادن شیر تزریر دو در حالت آب دوبار تق میکرولیتری تزریر گردید. پ  از عبور

بوسیله محلول شوینده هیدروکلریك اسید  بازداری شده کروم حاوی ستونج ت، -2-0تزریر ) شکل 

 پاش دستگاه جذب اتمیمهوارد  میلی لیتر بر دقیقه شسته شده و 6/0مولار، با سرعت جریان  0/2
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به  III))کروم سیگنال حاصل از شویش گردید و سیگنال مربو  به آن ثبت شد. پ  از کاهش

 5/0مولار آمونیوم نیترات و  2سیگنال پایه، شیر تزریر دو به حالت بارگذاری برگردانده شد و مخلو  

د ت. سپ  شیر -2-0مولار آمونیاک، توسط سرنگ جداگانه ای به درون لوپ تزریر گردید) شکل 

مولار  5/0مولار آمونیوم نیترات و  2نده حاویتزریر دو در موقعیت تزریر قرار گرفته و محلول شوی

بازداری شده در ستون شسته شده و وارد دستگاه جذب  VI))کرومآمونیاک از ستون عبور داده شد. 

های یکبار دیگر تکرار شده و مجموع سیگنال VI))کروماتمی گردید و سیگنال آن ثبت شد. شستشو 

ت و  5-0 در جدول ) از این بررسی حاصل نتایج. ته شددر نظر گرف VI))کرومحاصله به عنوان سیگنال 

است. همان طور که  آمده  ت 0-0 و ) ت 0-0 های )در شکل pHبا  نمودار حاصل از تغییرات جذب

 =8/8pHدر VI))کروم و III))کروم برای اندازه گیری همزمان دو گونه  pHبهترینمی شود  مشاهده

 .ه برای مطالعات بعدی در نظر گرفته شدبهین pHعنوان  به =8/8pHمی باشد. لذا 

 pHنتایج حاصل از بررسی اثر  –ت 5-0جدول )

 .درحالت تنها فقط گونه مورد نظر در محلول نمونه وجود دارد-*   

 با غلظت برابر در محلول نمونه وجود دارد. VI))کرومو  III))کرومدر حالت مخلو  هر دو گونه  -**   

 

pH 

 جذب حاصل از جذب حاصل از
 III))کروم

 *به تنهایی
 به صورت III))کروم

VI))کروم مخلو  با
 ** 

 VI))کروم

 به تنهایی
 به صورت  VI))کروم

 III))رومک مخلو  با 

0/0 000/0 008/0 028/0 025/0 

0/0 000/0 009/0 028/0 025/0 

0/5 008/0 011/0 020/0 020/0 

0/8 008/0 006/0 020/0 020/0 

0/8 008/0 006/0 020/0 020/0 

5/8 050/0 050/0 020/0 020/0 

8/8 058/0 056/0 022/0 021/0 

0/8 056/0 080/0 019/0 020/0 

0/6 056/0 058/0 012/0 011/0 

2/9 009/0 001/0 010/0 009/0 
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pH

2 3 4 5 6 7 8 9 10

ل
نا
گ
ي
س

0.00

0.02

0.04

0.06

0.08

0.10

نها روم (III) ت ک

روم (III) مخلوط ک

 
. VI))کیروم مخلیو  بیا  III))کرومتنها و  III))ومکر نمونه بر روی سیگنال جذب حاصل از  pHبررسی اثر -ت  0-0 شکل )

میلیی لیتیر بیافر میورد  5میلی گرم بر لیتر،  III 000/0))کروم میلی لیتر ، غلظت 10شرایط : حجم محلول پیش تغلیظ

میلی لیتیر بیر دقیقیه ،  0/0میکرو لیتر، سرعت جریان آنالیت 580میلی لیتری، حجم شوینده  50نظر در بالن حجمی 

مولار بیه عنیوان 0/2سانتی متر و هیدرو کلریك اسید  5/8میلی لیتر بر دقیقه ، طول ستون 6/0یان شوینده سرعت جر

 ثانیه  150شوینده ، زمان پیش تغلیظ 

               

pH

2 3 4 5 6 7 8 9 10

ل
نا
گ
ي
س

0.00

0.01

0.02

0.03

0.04

0.05

نها روم (VI) ت ک

روم (VI) مخلوط ک

 

. III))کیروممخلیو  بیا  VI))کرومو تنها  VI))کروم سیگنال جذب حاصل از نمونه بر روی  pHبررسی اثر -ت  0-0 شکل )

میلی لیتیر بیافر میورد  5میلی گرم بر لیتر،  VI 000/0))کروممیلی لیتر ، غلظت  10شرایط : حجم محلول پیش تغلیظ

میلی لیتیر بیر دقیقیه ،  0/0میکرو لیتر، سرعت جریان آنالیت 580میلی لیتری، حجم شوینده  50نظر در بالن حجمی 

 5/0میولار و  0/2سانتی متر، مخلو  آمونییوم نیتیرات  5/8یلی لیتر بر دقیقه، طول ستون م6/0سرعت جریان شوینده 

 ثانیه  150مولار آمونیاک به عنوان شوینده، زمان پیش تغلیظ 
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 بررسی و بهینه سازی حجم بافر -8-91-2

میلیی  50بیه  میلی لیتیر 0-8در محدوده حجمی=pH 8/8قسمت، با اضافه کردن بافر با در این       

 ای بررسیی شید.یر حجم بافر بر روی سییگنال تجزییهتاث ،میلی گرم بر لیتر کروم000/0لیتر محلول 

 III))کیروم تنها، VI))کرومهای میلی لیتر از هر یك از محلول 10که،  به این صورت بود نیز روش کار

با سرعت جریان  بودند =8/8pHهای متفاوتی از محلول بافر که حاوی حجم آنها دوتایی تنها و مخلو 

زمان پییش ثانیه  150پ  از گذشت  متری عبور داده شد.سانتی 5/8از ستون میلی لیتر بر دقیقه  0

 هیای مربیو  بیهسییگنال، (6-0)تغلیظ و همچنین انجام مراحل شویش متوالی ذکر شیده در بخیش

ز ایین بررسیی در جیدول نتایج و نمودار حاصل ا .شدبه ترتیب مشاهده و ثبت  (VI)کروم و III))کروم

ای در هیای تجزییه. با توجه به اینکه سیگنالنشان داده شده است ت8-0) و ت5-0)های شکل و ت0-6)

میلی لیتیر  5بدست می دهد لذا حجم بافر  III))کروم لیتر از بافر بیشترین مقدار را برایمیلی 5حجم 

 شد. میلی لیتری به عنوان مقدار بهینه انتخاب 50در بالن حجمی 

 

 
 =8/8pHنتایج حاصل از بررسی حجم بافر فسفاتی با  -ت 8-0جدول ) 

 

            

  

 جذب حاصل از جذب حاصل از
 حجم بافر 

 )میلی لیترت
 به صورت  VI))کروم

 III))رومک مخلو  با
 VI))کروم

 به تنهایی
 به صورت III))کروم

 VI))کروم مخلو  با
 III))کروم

 به تنهایی
020/0 020/0 001/0 00/0 0 

021/0 021/0 008/0 008/0 0 

021/0 022/0 05/0 052/0 5 

019/0 021/0 006/0 008/0 8 
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      (ml)افر حجم ب

2 3 4 5 6 7

ل
نا
گ
ي
س

0.02

0.03

0.04

0.05

0.06

0.07

0.08

0.09

0.10

نها روم (III) ت ک

روم (III) مخلوط ک

 
. VI))کروم مخلو  با III))کرومتنها و  III))کروم سیگنال جذب حاصل از بررسی اثر حجم بافر بر روی -ت 5-0شکل )

میلی گرم بر لیتر، حجم  000/0میلی لیتر، غلظت آنالیت  10حجم پیش تغلیظ ، =pH 8/8اتیشرایط : بافر فسف

میلی لیتر بر  6/0میلی لیتر بر دقیقه، سرعت جریان شوینده  0/0میکرو لیتر، سرعت جریان  آنالیت  580شوینده 

 ثانیه  150زمان پیش تغلیظ مولار به عنوان شوینده،  0/2سا نتی متر، هیدرو کلریك اسید  5/8دقیقه، طول ستون

 

                 (ml)افر حجم ب

2 3 4 5 6 7

ل
نا
گ
ي
س

0.00

0.01

0.02

0.03

0.04

نها روم (VI) ت ک

روم (VI) مخلوط ک

 

. III))کیروممخلیو  بیا  VI))کیرومتنها و  VI))کروم سیگنال جذب حاصل از بررسی اثر حجم بافر بر روی -ت 8-0شکل )

میلیی گیرم بیر لیتیر، حجیم  000/0میلی لیتر، غلظت آنالییت  10، حجم پیش تغلیظ =pH 8/8شرایط : بافر فسفاتی 

میلیی لیتیر بیر  6/0میلی لیتر بر دقیقه، سیرعت جرییان شیوینده  0/0میکرو لیتر، سرعت جریان  آنالیت  580شوینده 

مولار آمونییاک بیه عنیوان شیوینده، زمیان  5/0مولار و  2سا نتی متر، مخلو  آمونیوم نیترات   5/8دقیقه، طول ستون 

 ثانیه  150پیش تغلیظ 
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 بررسی و بهینه سازی نوع شوینده -8-91-8

نیترییك ، میولار 0/2های هیدروکلریك اسید ، محلول III))کروم برای ویندهدر بررسی نوع ش

 بازداری شیده III))کرومشویش  به صورت جداگانه برای مولار 0/1مولار و سولفوریك اسید  0/2اسید 

میلیی لیتیر  10 به ایین صیورت بیود کیه،در ستون در مرحله پیش تغلیظ استفاده شد. نحوه کار نیز 

در  (VI)کیروم بیا مخلیو  بصیورت III))کروم و ییتنها به III))کروممیلی گرم بر لیتر  000/0محلول 

میلیی لیتیر بیر  0و سرعت جرییان  میلی لیترت 50بالن حجمی میلی لیتر بافر در pH=(5 8/8شرایط 

 پیی  از گذشییت زمییان  متییری پیییش تغلیییظ شیید.سییا نتییی 5/8دقیقییه آنالیییت در سییتون 

قرار گرفت  تزریر در موقعیتدو  تزریرشیر  ثانیه عبور آب دوبار تقطیر 00ثانیهت و  150پیش تغلیظ)

از ستون فراهم شود. در این حالت خروجی ستون حاصیل از شیویش  III))کروم امکان عبور شوینده تا

پاش دستگاه ر بر دقیقه وارد مهمیلی لیت 6/0های شوینده در سرعت جریان لولهر یك از محبه وسیله 

 در  همییانطور کییه نتییایج موجییود .ندشیید ثبییت حاصییل هییایجییذب اتمییی شییده و سیییگنال

 گونیه، III))کیرومعیلاوه بیر شیویش نیترییك اسیید  شیوینده نشان می دهیدت 6-0ت و )8-0) جدول

ورت مخلیو  در حالتیکه به ص III))کروم شویش می کند و لذا باعث افزایش سیگنال را نیز (VI)کروم

به تنهایی مورد استفاده قرار گرفتیه شیده اسیت میی  III))کروماست نسبت به زمانی که  (VI)کرومبا 

باعث ایجیاد خطیا  خودداری شد، زیرا III))کروماز بکارگیری نیتریك اسید به عنوان شوینده  شود. لذا

از بیین  .جداگانه می شودبه صورت  (VI)کروم و III))کرومهای گیری مقادیر صحیح سیگنالدر اندازه

هییدروکلریك نشان می دهد که قدرت شیویندگی ت 8-0) نتایج ثبت شده در جدول دیگر هدو شویند

ای حاصیل از آن بیشیتر اسیت، اسید نسبت به شوینده دیگر بیشتر بوده و در نتیجیه سییگنال تجزییه

 ار گرفت.مورد استفاده قر III))کروم بنابراین هیدروکلریك اسید به عنوان شوینده
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 III))کروم برای نتایج حاصل از بررسی نوع شوینده -ت8-0جدول)

 

 

 

 

 

مولار، آمونیوم نیترات  0/2های آمونیاک محلول، (VI)کروم در بهینه کردن نوع شوینده برای

مولار آمونیاک مورد  5/0مولار و  5/1مولار و مخلو  آمونیوم نیترات  0/2مولار، نیتریك اسید  0/2

ش تغلیظ و شویش پ  از انجام عمل پی نحوه شویش بدین صورت است کهبررسی قرار گرفتند. 

ثانیه عبور آب  00ش تغلیظ و پیقرار دادن شیر تزریر دو در حالت با  ،III))کروم ستون توسط شوینده

با قرار دادن شیر تزریر دو در  سپ  و شدهتزریر به درون لوپ  (VI)کرومشوینده  دوبار تقطیر، 

مجداداً شیر تزریر دو در حالت  ثبت می شود و سپ   (VI)کروم ین شویشسیگنال اول حالت شویش

 شد، و پ  از انجام دومین شویشدوباره به لوپ تزریر  (VI)کرومینده ش تغلیظ قرار گرفته و شوپی

مقدار سیگنال کل بدست می  (VI)کرومسیگنال مربو  به شویش  2ید. از جمع گرد آن ثبتسیگنال 

بر نشان داده شده است.  (VI)کرومهای شویندهمقدار سیگنال کل مربو  به  ت6-0) آید. در جدول

مولار آمونیاک به  5/0مولار و  5/1در این جدول، مخلو  نیترات آمونیوم های گزارش شده طبر داده

  انتخاب می شود. (VI)کرومعلت دارا بودن بالاترین سیگنال به عنوان شوینده 

 

 

 

 

 

 

 نوع شوینده
 جذب حاصل از

 III))کروم

 به تنهایی
 به صورت III))کروم

 VI))کروم مخلو  با

(M2 تHCl 050/0 055/0 

(M1 4تSO2H  008/0 009/0 

 (M23تHNO   055/0 08/0 
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 VI)) کرومبرای  نتایج حاصل از بررسی نوع شوینده -ت6-0جدول)      

 

 

 

 

 

 

      

 بررسی و بهینه سازی غلظت شوینده  -8-91-4

 هیدروکلریكهای مختلف از غلظت ،III))کرومبرای بررسی اثر غلظت شوینده در این مرحله 

گرم بر میلی 000/0میلی لیتر محلول  10. سپ  شد مولارتهیه 0/2تا  5/0اسید درمحدوده غلظتی 

   =8/8pHدر محیط بافر فسفاتی با  (VI)کروم مخلو  بابه صورت  III))کروم و تنها III))کرومر لیت

میلی لیتر بر  0متری و سرعت جریان تیسان 5/8ت در ستون 50میلی لیتر بافر در بالن حجمی  5)

در  دو با قراردادن شیر انتخاب ثانیه عبور آب دوبار تقطیر و سپ  00شد. پ  از  دقیقه پیش تغلیظ

های مختلف و با غلظت اسید های هیدروکلریكبازداری شده بوسیله محلول III))کروم ،تزریرموقعیت 

پاش دستگاه جذب اتمی شسته شده و وارد مه ویندهمیلی لیتر بر دقیقه از ش 6/0با سرعت جریان 

همچنین درصد  گیری و ثبت شد.ها اندازهمحلول شد. سپ  جذب حاصل از شویش توسط هر یك از

 ت18-0های متفاوت از شوینده بصورت تجربی مطابر با روش ذکر شده در بخش)بازیابی برای غلظت

ده مشاه شده است. همانطور که آوردهت 8-0) ت و شکل9-0نتایج حاصل در جدول)محاسبه گردید. 

ثابت شده است و لذا  گنال تقریباسی اسید هیدروکلریكاز مولار  0/1تر از بالاهای می شود در غلظت

همچنین قابل ذکر است که  .انتخاب شدبهینه  غلظت به عنوان مولار هیدروکلریك اسید 5/1 غلظت

 دارای مقدار مطلوبی است. III))کرومیابی شویش مولار هیدروکلریك اسید درصد باز 5/1در غلظت

 نوع شوینده
 جذب حاصل از

 VI)) کروم

 ییتنهابه  
 به صورت  VI))مکرو

 III))رومک مخلو  با 
(M2 3تNH 010/0 010/0 

(M2 3تNO4NH  015/0 010/0 

 (M2 3تHNO  009/0 009/0 

  (M5/13  تNO4NH 

(M5/0 3تNH + 

 

019/0 

 

020/0 
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             III))کروم شویندهنتایج حاصل از بررسی غلظت  -ت9-0جدول)

 

 

 

 

HCl (M) 

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5

ل
نا
گ
ي
س

0.02

0.03

0.04

0.05

0.06

0.07

0.08

نها روم (III) ت ک

روم (III) مخلوط ک

 

 III))کرومتنها و  III))کروم زسیگنال جذب حاصل ا بررسی اثر غلظت شوینده هیدروکلریك اسید بر روی -ت 8-0شکل)

میلی  5میلی گرم بر لیتر، 000/0میلی لیتر، غلظت آنالیت  10حجم محلول پیش تغلیظ  شرایط : .VI))کروم مخلو  با

میلی  0/0میکرو لیتر، سرعت جریان 580میلی لیتری، حجم شوینده  50در بالن حجمی  =pH 8/8لیتر بافر فسفاتی

، سانتی متری، زمان پیش تغلیظ 5/8میلی لیتر بر دقیقه، طول ستون  6/0جریان شوینده  لیتر بر دقیقه آنالیت، سرعت

 ثانیه  150

 

 

 جذب حاصل از حاصل ازدرصد بازیابی)%(
 HCLغلظت 

 به صورت III))کروم )مولار(

 VI))کروم مخلو  با
 III))کروم

 به تنهایی
 به صورت III))کروم

 VI))کروم مخلو  با
 III))رومک

 به تنهایی
68 % 65 % 008/0 008/0 50/0 

1/90 % 1/90 % 058/0 050/0 0/1 

0/90 % 6/95 % 058/0 055/0 5/1 

0/90 % 6/95 % 055/0 050/0 0/2 
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 و سپ آمونیوم نیترات های متفاوت از در غلظت آمونیاکو مخلو  آمونیوم نیترات 

بررسی شد. در این بررسی  (VI)کرومبرای بهینه کردن غلظت شوینده  آمونیاکهای متفاوت از غلظت 

مولار بهینه شد. سپ   5/0در غلظت ثابت از آمونیاک  آمونیوم نیتراتتدا شوینده نسبت به غلظت اب

مولار بهینه شد. در این  5/2در غلظت ثابت از آمونیوم نیترات  آمونیاکشوینده نسبت به غلظت 

 5/1توسط هیدروکلریك اسید  III))کروم مرحله پ  از انجام مراحل پیش تغلیظ و سپ  شویش

در سرعت  از شوینده های مختلفدر غلظت متوالی دوبار شویشبا انجام  (VI)کروملار، سیگنال مو

 مقدار سیگنال کل از جمع سیگنال دو شویش .شد اندازه گیری و ثبت لیتر بر دقیقهمیلی 6/0جریان 

وش های متفاوت از شوینده بصورت تجربی مطابر با رهمچنین درصد بازیابی برای غلظت بدست آمد.

های  ت و در شکل11-0) ت و10-0) ولانتایج حاصل در جد محاسبه گردید. ت18-0ذکر شده در بخش)

 مولار 0/2های بالاتر از ده می شود در غلظتآورده شده است. همانطور که مشاه ت9-0) و ت0-6)

ت شده ثاب گنال تقریباسی اک،آمونیمولار  85/0های بیشتر از در غلظت و همچنینآمونیوم نیترات 

در  (VI)کروم بهینهشوینده  به عنوان مولار آمونیاک 0/1وآمونیوم نیترات  مولار 5/2 لذا غلظت .است

 نظر گرفته شد.

 

در حالیکه غلظت آمونیاک برابر  VI))کروم شویندهنتایج حاصل از بررسی غلظت آمونیوم نیترات در  -ت10-0جدول)

 مولار  و ثابت در نظر گرفته شد 5/0

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

غلظت  جذب حاصل از حاصل از ابی)%(درصد بازی
3NO4NH 

 )مولار(
 به صورت  VI))کروم

 III))رومک مخلو  با 
  VI))کروم

 به تنهایی
 به صورت  VI))کروم

 III))رومک مخلو  با
 به VI))کروم

 تنهایی
8/89 % 8/88 % 019/0 019/0 5/1 

2/60 % 2/61 % 021/0 022/0 0/2 

2/68 % 2/60 % 022/0 022/0 5/2 

8/65 % 2/68 % 022/0 022/0 0/0 
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NH
4
NO

3
 (M) 

1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5

ل
نا
گ
ي
س

0.00

0.01

0.02

0.03

0.04

نها روم (VI) ت ک

روم (VI) مخلوط ک

                   
مخلو  با  VI))کرومتنها و  VI))کروم سیگنال جذب حاصل از بررسی اثر غلظت آمونیوم نیترات بر روی -ت 6-0شکل)

حجم محلول پیش تغلیظ  شرایط : وم نیترات ثابت است.های آمونیمولار آمونیاک در کلیه غلظت 5/0. غلظت III))کروم

میلی  50در بالن حجمی  =pH 8/8میلی لیتر بافر فسفاتی 5میلی گرم بر لیتر، 000/0میلی لیتر، غلظت آنالیت  10

میلی  6/0میلی لیتر بر دقیقه آنالیت، سرعت جریان شوینده  0/0میکرو لیتر، سرعت جریان 580لیتری، حجم شوینده 

 ثانیه  150، سانتی متری، زمان پیش تغلیظ 5/8بر دقیقه، طول ستون لیتر 
                                 
                              

 

 
 نیترات برابر  در حالیکه غلظت آمونیوم VI))کروم شویندهنتایج حاصل از بررسی غلظت آمونیاک در  -ت11-0جدول)

 مولار  و ثابت در نظر گرفته شد 5/2

 جذب حاصل از حاصل از درصد بازیابی)%(
 3NH غلظت

 )مولار(
 به صورت  VI))کروم

 III))رومک مخلو  با
   VI))کروم
 تنهایی به

 به صورت  VI))کروم

 III))رومک مخلو  با
  VI))کروم

 تنهاییبه 
2/68 % 2/60 % 021/0 022/0 50/0 

2/90 % 8/66 % 020/0 020/0 85/0 

2/90 % 8/91 % 020/0 020/0 00/1 

8/66 % 8/91 % 020/0 020/0 25/1 
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NH
3
(M) 

0.25 0.50 0.75 1.00 1.25 1.50

ل
نا
گ
ي
س

0.000

0.005

0.010

0.015

0.020

0.025

0.030

0.035

0.040

نها روم (VI) ت ک

روم (VI) مخلوط ک

 
مخلو  با  VI))کرومتنها و  VI))کروم سیگنال جذب حاصل از بررسی اثر غلظت آمونیاک بر روی -ت 9-0شکل)

حجم محلول پیش تغلیظ  شرایط : های آمونیاک ثابت است.مولار آمونیوم نیترات در کلیه غلظت 5/2. غلظت III))کروم

میلی  50در بالن حجمی  =pH 8/8میلی لیتر بافر فسفاتی 0/5میلی گرم بر لیتر، 000/0میلی لیتر، غلظت آنالیت  10

میلی  6/0میلی لیتر بر دقیقه آنالیت، سرعت جریان شوینده  0/0میکرو لیتر، سرعت جریان 580لیتری، حجم شوینده 

 ثانیه  150، سانتی متری، زمان پیش تغلیظ 5/8ن لیتر بر دقیقه، طول ستو
 

 شویندهسازی حجم بررسی و بهینه -8-91-5

هایی در محدوده های متفاوت از شوینده با بکارگیری لوپ، حجمدر این مرحله از بهینه سازی 

سرعت جریان  لیتر بر دقیقه،میلی  0ر نمونه عبو میکرولیتر و سرعت جریان 580تا  180حجمی 

های شامل میلی لیتر از محلول 10بر روی حجم بر دقیقه و  میلی لیتر 6/0، و برابر با ش ثابتشوی

 000/0با غلظت  VI))کروم و III))کروم دوتایی مخلو  شامل محلول تنها و III))کروم تنها، VI))کروم

ت با استفاده یتریلمیلی 50لیتر در بالن میلی pH=  (0/5 8/8در محیط بافر فسفاتی  گرم بر لیترمیلی 

نتایج حاصل در  .های آن ثبت گردیدو سیگنال انجام گرفت پیش تغلیظ متریسانتی  5/8از ستون 

درصد بازیابی بصورت تجربی مطابر  ت آورده شده است.11-0) و شکل ت10-0) ت و شکل12-0) جدول

ها حجم مقدار سیگنالبا توجه به درصد بازیابی و  محاسبه گردید.  ت18-0با روش ذکر شده در بخش)

 در نظر گرفته شد. شوینده بهینهحجم  به عنوان میکرولیتر 020
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 III))کروم حجم شویندهنتایج حاصل از بررسی  -ت12-0جدول)

 

 

 

 

 

   VI))کروم حجم شویندهنتایج حاصل از بررسی  -ت10-0جدول)

نده حجم) تر) شوي ي کرول مي

100 200 300 400 500 600

ل
نا
گ
ي
س

0.02

0.03

0.04

0.05

0.06

0.07

0.08

روم (III)مخلوط ک

نها روم (III) ت ک

 

 مخلو  با III))کرومتنها و  III))کروم سیگنال جذب حاصل از بررسی اثر حجم شوینده بر روی -ت 10-0شکل)

فر میلی لیتر با 5میلی گرم بر لیتر، 000/0میلی لیتر، غلظت آنالیت  10حجم محلول پیش تغلیظ  شرایط : .VI))کروم

میلی لیتر بر دقیقه آنالیت، سرعت جریان  0/0میلی لیتری، سرعت جریان 50در بالن حجمی  =pH 8/8فسفاتی

 مولار به عنوان شوینده 5/1، سانتی متری، هیدروکلریك اسید 5/8میلی لیتر بر دقیقه، طول ستون  6/0شوینده 

 ثانیه  150زمان پیش تغلیظ  ،III))کروم

حجم  جذب حاصل از حاصل ازدرصد بازیابی)%(

 شوینده 

 )میکرولیتر(
 به صورت III))کروم

 VI))کروم مخلو  با
  III))کروم

 به تنهایی

 به صورت III))کروم

 VI))کروم مخلو  با
 III))کروم

 به تنهایی
0/90 % 8/91 % 055/0 050/0 180 

1/90 % 0/91 % 058/0 055/0 220 

1/95 % 0/90 % 058/0 058/0 020 

1/95 % 1/90 % 058/0 058/0 580 

  حجم شوینده جذب حاصل از حاصل ازدرصد بازیابی)%(

 تمیکرولیتر)
 به صورت  VI))کروم

 III))رومک مخلو  با 
   VI))کروم

 به تنهایی
 به صورت  VI))کروم

 III))رومک مخلو  با 
 VI))کروم

 به تنهایی
8/88 % 8/80 % 000/0 000/0 180 

0/62 % 0/60 % 002/0 002/0 220 

2/90 % 2/90 % 026/0 029/0 020 

2/90 % 0/91 % 020/0 020/0 580 
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نده حجم)                تر) شوي ي کرول مي
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روم (VI) مخلوط ک

نها روم (VI) ت ک

 
مخلو  با  VI))کرومتنها و  VI))کروم سیگنال جذب حاصل از بررسی اثر حجم شوینده بر روی -ت 11-0شکل)

میلی لیتر بافر  5میلی گرم بر لیتر، 000/0میلی لیتر، غلظت آنالیت  10حجم محلول پیش تغلیظ  شرایط : .III))کروم

میلی لیتر بر دقیقه آنالیت، سرعت جریان  0/0میلی لیتری، سرعت جریان 50در بالن حجمی  =pH 8/8فسفاتی

مولار  5/1مولار و  5/2، سانتی متری، مخلو  آمونیوم نیترات 5/8میلی لیتر بر دقیقه، طول ستون  6/0شوینده 

 ثانیه  150زمان پیش تغلیظ  ،VI))کرومآمونیاک به عنوان شوینده 

 

 عت جریان نمونهسازی سربررسی و بهینه -8-91-6

میلی لیتر بر دقیقه  0/0تا  0/1ر نمونه از ستون درمحدوده سرعت جریان عبو ،در این بررسی 

سرعت . شد در نظر گرفتهبر دقیقه  میلی لیتر 6/0و برابر با  تنظیم شده و سرعت جریان شویش ثابت

میلیی لیتیر  10حجیم  بیاایین بررسیی های بالاتر بدلیل ایجاد فشار برگشتی به کار برده نشد. جریان

میلیی  000/0با غلظیت  VI))کروم و III))کرومتنها و مخلو   III))کروم تنها، VI))کرومهای ازمحلول

ت و با اسیتفاده لیتریمیلی 50لیتر در بالن میلی pH= (0/5 8/8در محیط با بافر فسفاتی گرم بر لیتر، 

 .انجام گرفت پیش تغلیظ متری سانتی 5/8از ستون 

با توجه به سرعت در نظر گرفته شده برای عبور نمونه، مدت زمان لازم برای پیش مطالعه در این       

 00سیپ   محاسیبه شیده و زمانگردید. پ  از گذشت میلی لیتر از نمونه محاسبه  10تغلیظ حجم 

ییان بیا سیرعت جر شوینده تزریر قرار گرفت ودر موقعیت تزریر دو شیر  ثانیه عبور آب دوبار تقطیر،
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. ذب اتمی شدپاش دستگاه جوارد مه آنو خروجی  ستون را شویش کردمیلی لیتر بر دقیقه  6/0ثابت 

و ت 10-0آن در جیدول )هیای رگیری و ثبت شد که نتیایج و نمیوداهای حاصل از نمونه اندازهسیگنال

عت جریان همانطور که مشاهده می شود با افزایش سر. ت نشان داده شده است10-0ت و )12-0شکل )

هیای خیلیی پیایین ای تقریباً ثابت است. به دلیل اینکه در سرعت جریانآنالیت میزان سیگنال تجزیه

سیرعت  میلی لیتر بر دقیقیه بیه عنیوان 0/0فرکان  نمونه برداری کاهش می یابد، لذا سرعت جریان 

  جریان بهینه برای مراحل بعدی در نظر گرفته شد.

 نتایج حاصل از بررسی سرعت جریان نمونه -ت10-0جدول) 

(ml/min) ان سرعت نمونه عبور جري
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 مخلو  با III))کرومتنها و  III))کروم سیگنال جذب حاصل از بررسی اثر سرعت جریان نمونه بر روی -ت12-0شکل)

میلی لیتر در  pH= (5 8/8، بافر فسفاتیمیلی لیتر 10در حجم پیش تغلیظ ثابت. شرایط: حجم پیش تغلیظ  VI))کروم

، هیدروکلریك اسید میکرولیتر 020شوینده سانتی متری، حجم  5/8میلی لیتریت، ستون پیش تغلیظ  50بالن حجمی 

  .است میلی لیتر بر دقیقه 6/0، سرعت جریان شوینده III))کروم مولار به عنوان شوینده 5/1

 

 جذب حاصل از جذب حاصل از
 رعت جریان نمونهس

 به صورت VI))کروم )میلی لیتر بر دقیقه (

 III))کروم مخلو  با

 VI))کروم جذب

 تنها
 به صورت III))کروم

 VI))کروم مخلو  با
به  III))کروم

 تنهایی
000/0 029/0 081/0 080/0 1 

029/0 026/0 080/0 059/0 2 

029/0 029/0 080/0 058/0 0 

029/0 026/0 059/0 058/0 0 
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                (ml/min) ان سرعت نمونه عبور جري

0 1 2 3 4 5

ل
نا
گ
ي
س

0.00

0.01

0.02

0.03

0.04

روم (VI) مخلوط ک

نها روم (VI) ت  ک

 

مخلو  با  VI))کرومتنها و  VI))کروم سیگنال جذب حاصل از بررسی اثر سرعت جریان نمونه بر روی -ت10-0شکل)

میلی لیتر در  pH= (5 8/8میلی لیتر، بافر فسفاتی 10در حجم پیش تغلیظ ثابت. شرایط: حجم پیش تغلیظ  III))کروم

میکرولیتر، مخلو  آمونیوم  020سانتی متری، حجم شوینده  5/8غلیظ میلی لیتریت، ستون پیش ت 50بالن حجمی 

 میلی لیتر بر دقیقه است 6/0مولار آمونیاک به عنوان شوینده، سرعت جریان شوینده  0/1مولار و  5/2نیترات 

 

 بررسی و بهینه سازی سرعت جریان شوینده -8-91-7

ه و سرعت تنظیم شدمیلی لیتر بر دقیقه  0/0 در مقدار بهینهجریان نمونه  سرعتدر این بخش،        

روش کیار مشیابه بهینیه  .ه شیدلیتر بر دقیقه تغیییر دادمیلی  6/0تا  0/1جریان شوینده در محدوده 

 تنهیا، VI))کیرومهیای از محلول گرم بر لیترمیلی 000/0ه و در غلظت سازی سرعت جریان نمونه بود

برای مقدار  نتایج حاصل. بررسی صورت گرفت VI))کروم و III))کروم دوتایی تنها و مخلو  III))کروم

ت 15-0شیکل ) و ت10-0شیکل ) و نیز ت18-0) جدول ت و15-0) در جدولها و درصد بازیابی سیگنال

محاسبه  ت18-0درصد بازیابی بصورت تجربی مطابر با روش ذکر شده در بخش) .ه استنشان داده شد

میلی لیتر بر دقیقه که حداکثر سیگنال را ایجاد میی کنید  5/1 گردید. با توجه به نتایج سرعت جریان

  ودرصد بازیابی خوبی بدست می دهد به عنوان سرعت جریان بهینه شویش مورد استفاده قرار گرفت.
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  شوینده جریان نتایج حاصل از بررسی اثر سرعت -ت15-0جدول)

                         

 

 

 

 

 شوینده جریان صد بازیابی در بررسی اثر سرعت نتایج حاصل از در -ت18-0جدول)

 

 

 

سرعت جریان  جذب حاصل از جذب حاصل از

 شوینده

 )میلی لیتر بر دقیقه (
 VI))کروم جذب

 مخلو 
 VI))کروم جذب

 تنها
 به صورت III))کروم

 VI))کروم مخلو  با
  III))کروم

 به تنهایی
002/0 002/0 098/0 096/0 1 

006/0 008/0 099/0 096/0 5/1 

008/0 008/0 092/0 090/0 2 

005/0 000/0 062/0 089/0 5/2 

002/0 001/0 080/0 080/0 0/0 

026/0 026/0 058/0 055/0 6/0 

 سرعت جریان حاصل ازدرصد بازیابی)%(

 شوینده 

 )میلی لیتر بر دقیقه (
 )%تدرصد بازیابی

 مخلو  VI))کروم
 )%تدرصد بازیابی

 تنها VI))کروم
 )%تدرصد بازیابی

 مخلو  III))کروم
  )%تبازیابیدرصد 
 به تنهایی III))کروم

8/66 % 5/68 % 0/98 % 1/90 % 1 

2/90 % 1/90 % 1/95 % 1/95 % 5/1 

5/95 % 2/90 % 0/98 % 1/90 % 2 

2/90 % 0/91 % 1/90 % 1/95 % 5/2 

1/90 % 2/90 % 1/95 % 1/90 % 0/0 

2/90 % 5/95 % 1/90 % 0/91 % 6/0 
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    (ml/min) ان سرعت شويش جري

0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0

ل
نا
گ
ي
س

0.04

0.06

0.08

0.10

0.12

0.14

0.16

نها روم (III) ت ک

روم (III) مخلوط ک

 

 مخلو  با III))کرومتنها و  III))کروم سیگنال جذب حاصل از بررسی اثر سرعت جریان شویش. بر روی -ت10-0شکل)

میلی  50لی لیتر در بالن حجمی می pH= (5 8/8میلی لیتر، بافر فسفاتی 10شرایط: حجم پیش تغلیظ  VI))کروم

مولار به عنوان  5/1میکرولیتر، هیدروکلریك اسید  020سانتی متری، حجم شوینده  5/8لیتریت، ستون پیش تغلیظ 

 میلی لیتر بر دقیقه است.  0، سرعت جریان نمونه III))کروم شوینده

  

                (ml/min) ان سرعت شويش جري
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مخلو  با  VI))کرومتنها و  VI))کروم سیگنال جذب حاصل از بررسی اثر سرعت جریان شویش بر روی -ت15-0شکل)

میلی  50میلی لیتر در بالن حجمی  pH= (5 8/8میلی لیتر، بافر فسفاتی 10. شرایط: حجم پیش تغلیظ III))کروم

 0/1مولار و  5/2  آمونیوم نیترات میکرولیتر، مخلو 020سانتی متری، حجم شوینده  5/8لیتریت، ستون پیش تغلیظ 

 میلی لیتر بر دقیقه است. 0، سرعت جریان نمونه VI))کروم مولار آمونیاک به عنوان شوینده
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 بررسی و بهینه سازی طول ستون )مواد پرکننده ستون( -8-91-3

مل کیه شیا سیانتیمتر 11تا  5/2در محدوده طولی  هاییه سازی طول ستون، ستونبهینبرای          

پیر اده مقدار م شرایط بهینه شده قبل، اثربا  شد. سپ تهیه بودند پر کننده ماده  مقادیر مختلف برای

 تنهیا، VI))کیرومگیرم بیر لیتیر از میلیی  000/0غلظت  درای )طول ستونت بر سیگنال تجزیه کننده

 شد: انجامت زیر . این بهینه سازی به صورشد بررسی VI))کروم و III))کرومتنها و مخلو   III))کروم

 ها در محییط فسیفاتی بیاهر یك از محلولگرم بر لیتر میلی  000/0لیتر از محلول میلی 10حجم   

8/8pH=   عبور داده شد.  ،های تهیه شدهبر دقیقه از هر یك از ستون لیترمیلی  0/0با سرعت جریان

حالیت عبیور آب دوبیار ش شیر انتخاب ییك در چرخثانیهت با  150زمان پیش تغلیظ ) پ  از گذشت

لیتر بر دقیقه از ستون عبیور داده میی شید. میلی 0ثانیه آب دوبار تقطیر با سرعت جریان   00تقطیر 

مولار با سرعت  5/1سپ  شیر تزریر دو در حالت شویش قرار می گرفت و محلول هیدروکلریك اسید 

پیاش دسیتگاه جیذب ون وارد مهو خروجی ست از ستون عبور داده شدلیتر بر دقیقه میلی  5/1جریان 

 و آن در دو مرحلیه متیوالی صیورت گرفیت بهینیه نیز توسط شوینده (VI)کروم شویشگردید.  اتمی

ت 17-0نتایج حاصل در جدول ) اندازه گیری و ثبت شد. FAAS بوسیله شسته شده هایمحلول جذب

 بیرای مده مقدار بهینیهبا بررسی نتایج به دست آ .ت گزارش شده است18-0ت و شکل )18-0و شکل )

 انتخاب شد. گرم از جاذبمیلی 100با  مترسانتی 0/10طول ستون 

 ننتایج حاصل از بررسی طول ستو -ت18-0جدول)

وزن  جذب حاصل از جذب حاصل از

 جاذب

 )میلیگرم(

 طول ستون

 VI))کروم جذب )سانتی متر(

 مخلو 
 VI))کروم جذب

 تنها
 به صورت III))کروم

 VI))کروم مخلو  با
  III))کروم

 به تنهایی
021/0 020/0 080/0 085/0 5/00 5/2 

029/0 029/0 068/0 060/0 80 0/5 

006/0 008/0 098/0 098/0 105 5/8 

009/0 009/0 100/0 096/0 125 0/9 

001/0 000/0 101/0 100/0 100 10 

002/0 001/0 100/0 096/0 5/150 11 
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. VI))کروم مخلو  با III))کرومتنها و  III))کروم سیگنال جذب حاصل از بر روی بررسی اثر طول ستون -ت18-0شکل)

میلی لیتریت، ،  50میلی لیتر در بالن حجمی  pH= (5 8/8میلی لیتر، بافر فسفاتی 10حجم پیش تغلیظ شرایط: 

میلی  0، سرعت جریان نمونه III))کروم ر به عنوان شویندهمولا 5/1میکرولیتر، هیدروکلریك اسید  020حجم شوینده 

 میلی لیتر بر دقیقه است. 5/1لیتر بر دقیقه، سرعت جریان شویش 
 

                  (cm) تون طول س
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. III))کرومبا  مخلو  VI))کرومتنها و  VI))کروم سیگنال جذب حاصل از بر روی بررسی اثر طول ستون -ت18-0شکل)

میلی لیتریت، حجم  50میلی لیتر در بالن حجمی  pH= (5 8/8میلی لیتر، بافر فسفاتی 10حجم پیش تغلیظ شرایط: 

، سرعت VI))کروم مولار آمونیاک به عنوان شوینده 0/1مولار و  5/2میکرولیتر، مخلو  آمونیوم نیترات  020شوینده 

 میلی لیتر بر دقیقه است. 5/1ت جریان شویش میلی لیتر بر دقیقه، سرع 0جریان نمونه 
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 بررسی و بهینه سازی حجم پیش تغلیظ -8-91-1

با ثابت نگه داشتن تمامی پارامترهای منظور بهینه کردن حجم پیش تغلیظ،  در این مرحله به

زه عبیور بهینه شده درمراحل قبل، در سرعت جریان ثابت عبور نمونه از ستون و با تنظیم زمیان، اجیا

 .شد های مشخص و متفاوتی از محلول نمونه از ستون فراهمجمح

تنها و   III))کروم تنها، VI))کرومگرم بر لیتر از میلی 02/0و  000/0های در این بررسی، محلول       

لیتیر بیافر در بیالن میلیی 8/8pH= (0/5در محییط بیا بیافر فسیفاتی VI))کیروم و III))کروممخلو  

متیری عبیور داده شید. سانتی 0/10لیتر بر دقیقه از ستون میلی 0/0ا سرعتت بلیتریمیلی 50حجمی

ییك در  با تغییر موقعیت شییر انتخیاب ،پ  از گذشت زمان لازم برای عبور حجم در نظر گرفته شده

لیتر بر دقیقه از سیتون میلی 0ثانیه آب دوبار تقطیر با سرعت جریان  00حالت عبور آب دوبار تقطیر 

د. سپ  شیر تزرییر دو در حالیت شیویش قیرار گرفیت و محلیول هییدروکلریك اسیید عبور داده ش

انیدازه  III))کروماز ستون عبور داده شد و سیگنال لیتر بر دقیقه میلی  5/1مولار با سرعت جریان 5/1

شیر تزریر دو در حالت پیش تغلیظ مجدداً آب دوبار تقطیر از سیتون  با قرار گرفتن .گیری و ثبت شد

شیر تزرییر دو در حالیت شده و با قرار گرفتن به درون لوپ تزریر  (VI)کروماده شد و شوینده عبور د

لیتیر بیر میلیی  5/1با سرعت جرییان مولار آمونیاک  1مولار از نیترات آمونیوم و  5/2شویش مخلو  

همیین به  (VI)کرومشویش دوم  گیری و ثبت می شوداندازه (VI)کروماز ستون عبور و سیگنال دقیقه 

نتیایج و نمیودار  سیگنال کیل بدسیت میی آیید. و از جمع دو سیگنال، شدهگیری طریر مجدداً اندازه

و  ت19-0در جیدول ) ت و19-0و ) ت16-0ت و شیکل )16-0حاصل از این بررسی به ترتیب در جدول )

م همانطور که در این نمودارها دیده می شیود تیا حجی گزارش شده است.ت 21-0و ) ت20-0در شکل )

ای بطور خطی افزایش یافته که نشیان دهنیده کیارایی میلی لیترت سیگنال تجزیه 80بالایی از نمونه )

های بعدی به منظور کاهش زمان پییش های بالاتر است. در بررسیخوب روش در آنالیز نمونه با حجم

ت برای پییش ثانیه  150میلی لیتر )زمان پیش تغلیظ  10تغلیظ و افزایش سرعت اندازه گیری، حجم 

 تغلیظ استفاده شد.
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 میلی گرم بر لیتر از آنالیت020/0غلظت نتایج حاصل از بررسی حجم نمونه در  -ت16-0جدول)
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یط: . شراVI))کروم مخلو  با III))کرومتنها و  III))کروم های شاملدر محلول بررسی اثر حجم نمونه -ت16-0شکل)

میلی لیتریت، ستون پیش  50میلی لیتر در بالن حجمی  pH= (5 8/8میلی لیتر، بافر فسفاتی 10حجم پیش تغلیظ 

میکرولیتر، هیدروکلریك اسید  020میلی گرم بر لیتر از آنالیت، حجم شوینده 020/0سانتی متری، غلظت  0/10تغلیظ 

میلی لیتر  5/1میلی لیتر بر دقیقه، سرعت جریان شویش  0نه ، سرعت جریان نموIII))کروم مولار به عنوان شوینده 5/1

 بر دقیقه است.

 جذب حاصل از جذب حاصل از
 حجم 

 لیتر()میلی
 (VI)کروم جذب

 مخلو 
 (VI)کروم جذب

 تنها
 به صورت III))کروم

 VI))کروم مخلو  با
  III))کروم

 به تنهایی

008/0 005/0 012/0 012/0 0/2 

011/0 011/0 000/0 026/0 0/5 

022/0 021/0 055/0 050/0 10 

000/0 026/0 085/0 082/0 15 

008/0 000/0 090/0 092/0 20 

000/0 009/0 110/0 110/0 25 

005/0 000/0 128/0 120/0 00 

006/0 006/0 105/0 100/0 05 

052/0 051/0 180/0 155/0 00 

058/0 058/0 180/0 186/0 05 

080/0 059/0 160/0 160/0 50 

080/0 082/0 208/0 200/0 55 

081/0 088/0 220/0 218/0 80 
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. شرایط: III))کروم مخلو  با VI))کرومتنها و  VI))کروم های شاملدر محلول بررسی اثر حجم نمونه -ت19-0شکل)

میلی لیتریت، ستون پیش  50میلی لیتر در بالن حجمی  pH= (5 8/8میلی لیتر، بافر فسفاتی 10حجم پیش تغلیظ 

میکرولیتر، مخلو  آمونیوم  020میلی گرم بر لیتر از آنالیت، حجم شوینده 020/0سانتی متری، غلظت  0/10تغلیظ 

ت میلی لیتر بر دقیقه، سرع 0، سرعت جریان نمونه VI))کروم مولار آمونیاک به عنوان شوینده 0/1مولار و  5/2نیترات 

 میلی لیتر بر دقیقه است. 5/1جریان شویش 

 

 میلی گرم بر لیتر از آنالیت000/0غلظت نتایج حاصل از بررسی حجم نمونه در  -ت19-0جدول)             

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 جذب حاصل از جذب حاصل از
 حجم 

 لیتر()میلی
 (VI)کروم جذب

 مخلو 
 (VI)کروم جذب

 تنها
 به صورت III))کروم

 VI))کروم مخلو  با
  III))کروم

 به تنهایی

006/0 006/0 021/0 021/0 0/2 

020/0 021/0 050/0 006/0 0/5 

001/0 000/0 095/0 092/0 10 

080/0 056/0 100/0 128/0 15 

080/0 080/0 188/0 180/0 20 

060/0 086/0 190/0 168/0 25 

090/0 069/0 218/0 210/0 00 

095/0 090/0 200/0 208/0 05 

100/0 102/0 285/0 281/0 00 

110/0 109/0 260/0 261/0 05 

118/0 118/0 296/0 005/0 50 

100/0 128/0 000/0 020/0 55 

108/0 102/0 058/0 008/0 80 
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(ml) نمونه حجم
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. شرایط: VI))کروم مخلو  با III))کرومتنها و  III))کروم های شاملدر محلول بررسی اثر حجم نمونه -ت20-0شکل)

میلی لیتریت، ستون پیش  50میلی لیتر در بالن حجمی  pH= (5 8/8میلی لیتر، بافر فسفاتی 10حجم پیش تغلیظ 

میکرولیتر، هیدروکلریك اسید  020میلی گرم بر لیتر از آنالیت، حجم شوینده 000/0سانتی متری، غلظت  0/10تغلیظ 

میلی لیتر  5/1میلی لیتر بر دقیقه، سرعت جریان شویش  0، سرعت جریان نمونه III))رومک مولار به عنوان شوینده 5/1

  بر دقیقه است.

(ml) نمونه حجم
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. شرایط: III))کروم مخلو  با VI))کرومتنها و  VI))کروم های شاملدر محلول بررسی اثر حجم نمونه -ت21-0شکل)

میلی لیتریت، ستون پیش  50میلی لیتر در بالن حجمی  pH= (5 8/8یتر، بافر فسفاتیمیلی ل 10حجم پیش تغلیظ 

میکرولیتر، مخلو  آمونیوم  020میلی گرم بر لیتر از آنالیت، حجم شوینده 000/0سانتی متری، غلظت  0/10تغلیظ 

میلی لیتر بر دقیقه، سرعت  0، سرعت جریان نمونه VI))کروم مولار آمونیاک به عنوان شوینده 0/1مولار و  5/2نیترات 

 میلی لیتر بر دقیقه است. 5/1جریان شویش 
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 بررسی قدرت یونی )اثر نمك( -8-91-91

هایی با قدرت یونی متفیاوت هسیتند، لیذا کیارایی های حقیقی دارای محیطبه علت اینکه نمونه       

هایی با قدرت تهیه محیطبرای  قسمتدر این هایی با قدرت یونی متفاوت بررسی شد. ستون در محیط

-محلیولروش کار به این صورت بود کیه  .مولار استفاده شد 0/2پتاسیم کلراید یونی مختلف از نمك 

-میلیی 000/0با غلظیت  VI))کروم و III))کروم دوتایی تنها و مخلو  III))کروم تنها، VI))کرومهای 

ه پتاسیم کلراید در ها بوسیلت یونی آنکه قدر ت =8/8pHبافری شده بوسیله بافر فسفاتی )گرم بر لیتر 

مولار  00/0-50/0در محدوده غلظتی  و (VI)کروم هایمولار برای محلول 00/0-10/0محدوده غلظتی 

هیا میلی لیتر از هریك از محلیول 10. سپ  شدند تهیهتنظیم شده است  III))کروم هایبرای محلول

 ند.متری پیش تغلییظ شیدسانتی10ا عبور از ستون میلی لیتر بر دقیقه آنالیت ب 0/0در سرعت جریان 

ییك بیه  با تغییر موقعیت شیر انتخیاب ،پ  از گذشت زمان لازم برای عبور حجم در نظر گرفته شده

لیتر بر دقیقه از ستون میلی  0ثانیه آب دوبار تقطیر با سرعت جریان   00آب دوبار تقطیر،  حالت عبور

در حالت شویش قرار گرفت. در این حالت محلول هیدروکلریك  عبور داده شده و سپ  شیر تزریر دو

 III))کیروماز ستون عبور داده شد و سییگنال لیتر بر دقیقه میلی 5/1مولار با سرعت جریان 5/1اسید 

شیر تزریر دو در حالت پییش تغلییظ مجیدداً آب دوبیار  سپ  با قرار گرفتن شد.اندازه گیری و ثبت 

شد و پ  از صفر شدن سییگنال به درون لوپ تزریر  (VI)کرومو شوینده  تقطیر از ستون عبور نموده

مولار  1مولار از نیترات آمونیوم و  5/2شیر تزریر دو در حالت شویش مخلو  با قرار گرفتن  III))کروم

 (VI)کیروماز سیتون عبیور داده شید و سییگنال لیتر بر دقیقه میلی  5/1با سرعت جریان از آمونیاک 

 پ  از صفر شدن اولین سیگنال شویش به همین طریر (VI)کرومشویش دوم  شد.و ثبت  گیریاندازه

-0نتایج حاصیل در جیدول )  سیگنال کل بدست آمد. و از جمع دو سیگنال، شدهگیری مجدداً اندازه

گیزارش شیده   ت20-0کل )ش وت 19-0جدول )و در  III))کرومهای برای محلول ت20-0کل )ش ت و16

بیازداری شیده  (VI)کرومو  III))کروممیزان  ،قدرت یونی افزایشسی نشان می دهد که است . این برر

 .و در نتیجه سیگنال جذبی ایجاد شده در ستون را کاهش می دهددر ستون 
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 III))کروم بررسی اثر قدرت یونی بر روی سیگنال گونه -ت20-0جدول)

 

 

 

 

 

 

                    KCl (M) 
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. VI))کروم مخلو  با III))کرومتنها و  III))کروم سیگنال جذب حاصل از قدرت یونی رویبررسی اثر  -ت22-0شکل)

میلی لیتریت، ستون  50میلی لیتر در بالن حجمی  pH= (5 8/8میلی لیتر، بافر فسفاتی 10حجم پیش تغلیظ شرایط: 

میکرولیترپ،  020میلی گرم بر لیتر از آنالیت، حجم شوینده 000/0سانتی متری، غلظت  0/10پیش تغلیظ 

میلی لیتر بر دقیقه، سرعت جریان  0، سرعت جریان نمونه III))کروم به عنوان شوینده مولار 5/1هیدروکلریك اسید 

 میلی لیتر بر دقیقه است. 5/1شویش 
 

 

 جذب حاصل از
 غلظت کلرید پتاسیم 

 )مولار(
 ورتبه ص III))کروم

 VI))کروم مخلو  با
  III))کروم

 به تنهایی

099/0 101/0 0/0 

090/0 090/0 2/0 

068/0 066/0 0/0 

060/0 060/0 0/0 

086/0 089/0 5/0 
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 (VI)کرومبررسی اثر قدرت یونی بر روی سیگنال گونه  -ت21-0جدول)
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. III))کروممخلو  با  VI))کرومتنها و  VI))کروم سیگنال جذب حاصل از قدرت یونی بر رویبررسی اثر  -ت20-0شکل)

میلی لیتریت، ستون  50میلی لیتر در بالن حجمی  pH= (5 8/8میلی لیتر، بافر فسفاتی 10حجم پیش تغلیظ شرایط: 

میکرولیتر، مخلو   020میلی گرم بر لیتر از آنالیت، حجم شوینده 000/0سانتی متری، غلظت  0/10پیش تغلیظ 

میلی لیتر بر دقیقه،  0، سرعت جریان نمونه VI))کروم عنوان شوینده مولار آمونیاک به 0/1مولار و  5/2آمونیوم نیترات 

 میلی لیتر بر دقیقه است. 5/1سرعت جریان شویش 

 

 

 جذب حاصل از
 کلرید پتاسیم  غلظت 

 (VI)کروم جذب )مولار(

 مخلو 
 (VI)کروم جذب

 تنها

000/0 000/0 00/0 

000/0 009/0 02/0 

009/0 006/0 00/0 

006/0 006/0 05/0 

008/0 005/0 08/0 

002/0 001/0 1/0 
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 شرایط بهینه  -8-99

با توجه به نتایج به دست آمده در بررسی و بهینه سازی پارامترهیای میوثر بیر عملکیرد سیسیتم       

 ون مورد استفاده قرار گرفت:رسم منحنی کالیبراسی جهتشرایط بهینه زیر 

 لیتری میلی  50در بالن حجمی  pH=8/8میلی لیتر بافر فسفاتی با  0/5 -1

میولار از آمونییوم  5/2مخلیو   و III))کروم مولار به عنوان شوینده 5/1 اسید هیدروکلریك -2

 (VI)کروم به عنوان شوینده مولار از آمونیاک 1نیترات و 

 میکرولیتر 020 شویندهحجم  -0

 شوینده  برای لیتر بر دقیقهمیلی  5/1لیتر بر دقیقه برای نمونه  و میلی  0/0جریان سرعت  -0

  متریسانتی  10طول ستون  -5

 لیترمیلی  10حجم پیش تغلیظ  -8

 کالیبراسیون  -8-92

   ،می باشد. با استفاده از کالیبراسیونای در توسعه یك روش تجزیه سیون مهمترین مرحلهکالیبرا      

ی مناسب بین غلظت نمونه مورد آنالیز و سیگنال ثبت شده در آشکار ساز به دست رابطهتوان می 

توجه به گستره دامنه خطی آن و حساسیت و تکرار پذیری ارزش و کارایی یك روش آنالیز با  آورد.

بل باشد. این پارامترها با توجه به منحنی کالیبراسیون برای یك روش قا نتایج در آن قابل ارزیابی می

 .استخراج می باشد

به تنهایی  (VI)کرومهای مختلفی از محلول این روش غلظت در کالیبراسیون رسم منحنی برای       

تا  010/0در محدوده غلظتی  با غلظت برابر از هر دو گونه III))کرومبصورت مخلو  با  (VI)کروم و

 بصورت مخلو  با III))کرومو  تنها III))کرومهای مختلفی از محلول غلظتگرم بر لیتر و میلی 120/0

 تهیه گرم بر لیترمیلی 000/0تا  005/0در محدوده غلظتی  با غلظت برابر از هر دو گونه (VI)کروم

لیتر از هر محلول میلی  10ای برای در شرایط بهینه غلظتی و دستگاهی، سیگنال تجزیهسپ   .شدند
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ت و نمودار 20-0جدول )دازه گیری تکراری انجام شد. اندازه گیری و ثبت گردید. برای هر غلظت سه ان

 بصورت مخلو  با III))کروم و تنها III))کروم هایمحلول را برای ت تغییرات شدت سیگنال20-0)شکل 

 را برایهای ثبت شده ت تغییرات شدت سیگنال20-0)ت و نمودار شکل 21-0) جدولو  (VI)کروم

توسط دستگاه جذب اتمی نشان  III))کرومبصورت مخلو  با  (VI)کروم و تنها (VI)کروم هایمحلول

 10رگرسیون برای حجم پیش تغلیظ ی عادلهم ،به روش حداقل مربعاتها با پردازش داده می دهد.

به صورت زیر به  ذکر شده در محدوده غلظتی  (VI)کروم و III))کرومهای مخلو  از محلول میلی لیتر

 .دست آمد

   6999/0 =r                     002/0 - )VI(rCC  00/1  =A 

                      9999/0 =r                     100/0  +)III(rCC  51/2  =A                   

در محلول حاوی  III))کروم و (VI)کرومغلظت  به ترتیب III(rCC(  و  rCC)VI(جذب و  میزان Aکه در آن 

 گرم بر میلی لیتر است.میلیبر حسب  دوتایی آنها  مخلو 

 III))کروم میلی لیتر 10کالیبراسیون برای حجم پیش تغلیظ  نینتایج حاصل از بررسی منح -ت22-0جدول)      

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 جذب حاصل از
 III))کروم غلظت
 گرم بر لیتر () میلی

 به صورت III))کروم

 VI))کروم مخلو  با
به  III))کروم

 تنهایی

010/0 012/0 005/0 

020/0 020/0 006/0 

028/0 028/0 010/0 

009/0 006/0 015/0 

052/0 051/0 020/0 

088/0 080/0 000/0 

101/0 099/0 000/0 

125/0 128/0 050/0 

109/0 108/0 055/0 

152/0 109/0 080/0 

159/0 158/0 085/0 

188/0 180/0 080/0 

180/0 182/0 085/0 
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حجم پیش . شرایط: VI))کروم مخلو  با III))کرومتنها و  III))کروم لیبراسیون برای محلولمنحنی کا -ت20-0شکل)

 0/10میلی لیتریت، ستون پیش تغلیظ  50میلی لیتر در بالن حجمی  pH= (5 8/8میلی لیتر، بافر فسفاتی 10تغلیظ 

، سرعت جریان III))کروم شوینده مولار به عنوان 5/1میکرو لیتر، هیدروکلریك اسید  020سانتی متری، حجم شوینده 

 میلی لیتر بر دقیقه است. 5/1میلی لیتر بر دقیقه، سرعت جریان شویش  0نمونه 

 
 (VI)کروم میلی لیتر 10کالیبراسیون برای حجم پیش تغلیظ  نینتایج حاصل از بررسی منح -ت20-0جدول)     
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                  

 

 جذب حاصل از
 (VI)کروم غلظت
 گرم بر لیتر () میلی

 (VI)کروم جذب

 مخلو 
 (VI)کروم جذب

 تنها

006/0  006/0 010/0  

010/0  010/0 015/0  

016/0  018/0 020/0  

026/0  028/0 000/0  

080/0  059/0 080/0  

060/0  086/0 060/0  

100/0  096/0 100/0  

106/0  108/0 110/0  

118/0  115/0 120/0  

061/0  108/0 001/0  

891/0  188/0 081/0  

861/0  185/0 061/0  

601/0  162/0 190/0  

901/0  168/0 200/0  

951/0  192/0 210/0  
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حجم پیش . شرایط: III))کروممخلو  با  VI))کرومتنها و  VI))کروم منحنی کالیبراسیون برای محلول -ت25-0شکل)

میلی لیتریت، ستون پیش تغلیظ  50ن حجمی میلی لیتر بافر در بال pH= (5 8/8میلی لیتر، بافر فسفاتی 10تغلیظ 

مولار آمونیاک به عنوان  0/1مولار و  5/2میکرو لیتر، مخلو  آمونیوم نیترات  020سانتی متری، حجم شوینده  0/10

 میلی لیتر بر دقیقه است. 5/1میلی لیتر بر دقیقه، سرعت جریان شویش  0، سرعت جریان نمونه VI))کروم شوینده

 

 حت روشدقت و ص -8-98

متفاوت های هایی با غلظت، محلولروشت DRS) 62ی محاسبه درصد انحراف معیار نسبیبرا

 از محلولمیلی لیتر  10 دست آمده برای منحنی کالیبراسیون، تهیه شدند.در دامنه خطی به 

شرایط تکراری در اندازه گیری  بار 8 تهیه شدند و (VI)کروم و III))کروم دوتایی مخلو  حاوی

و با  های به دست آمدهلبا استفاده از سیگنا .گردید حاصل ثبتهای انجام شد و سیگنال بهینه

مقدار انحراف  توجه به منحنی کالیبراسیون، غلظت معادل هر سیگنال به دست آمد و سپ 

 ت محاسبه گردید.2-0و ) ت1-0)هاینسبی برای هر غلظت طبر رابطه استاندارد

 

 

                                                 
62 - Relative standard deviation 
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                                            ت1-0رابطه )
1

)( 2
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 
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100ت                                              2-0رابطه )
C

S
RSD 

 تعداد  nها و میانگین غلظت Cام،  iغلظت نمونه  iCانحراف استاندارد،  sها در این رابطه

 ها می باشد. اندازه گیری

 نشان داده شده است.  ت25-0و جدول ) ت20-0از این بررسی در جدول )یج حاصل نتا

 

 (VI)کروم و III))کروم در محلول حاوی مخلو  دوتایی (VI)کروم و III))کرومبررسی دقت و صحت  -ت20-0) جدول 

 بار اندازه گیری تکراری 8انحراف استاندارد *

 

 حد تشخیص روش -8-94

 می شودت محاسبه 0-0با استفاده از رابطه ) حد تشخیص تئوری

                                                          ت0-0رابطه )
m

kS
DOL b.. 

های حاصل از اندازه گیریهای انحراف استاندارد سیگنال bSضریب اطمینان،  kکه در این رابطه 

 kنشان داد که مقدار منطقی برای  کیزر. شیب منحنی کالیبراسیون است mو  شاهدبرای  تکراری

بار تقطیر و آب دو که شامل شاهدمحلول  ،برای به دست آوردن حد تشخیص روش .]80[است 0برابر 

میلی لیتر و  10پیش تغلیظ  حجم باتکراری بار به صورت  10 بوده pH=8/8 محیط بافر فسفاتی

 %RSD درصد بازیابی
 گیری شدهاندازه کروم مقدار

 )میلی گرم بر لیتر(

 موجود کروممقدار 

 )میلی گرم بر لیتر(

 III))کروم (VI)کروم III))کروم (VI)کروم III))کروم (VI)کروم III))کروم (VI)کروم
0/100 100 1/0 9/0 *0006/01000/0 *0000/00100/0 1000/0 0100/0 

5/98 102 2/2 05/2 0006/00190/0 0005/00200/0 0200/0 0200/0 

2/102 96 6/0 55/2 0009/00009/0 0010/00092/0 0000/0 0000/0 
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اندازه گیری  10دارد حاصل از این انحراف استانو ت شرایط بهینه اندازه گیری شده شویش تح

منحنی  و شیب  102/5-0و  100/6-0 با توجه به انحراف استاندارد شاهد تکراری محاسبه شد.

مقدار حد تشخیص ، بدست آمد III))کروم و (VI)کرومکه به ترتیب برای  51/2و  00/1کالیبراسیون 

 III))کروم و (VI)کرومگرم بر لیتر به ترتیب برای میکرو 8/0و  5/2 ،این حجم پیش تغلیظروش برای 

 .به دست آمد

 هابررسی اثر مزاحمت یون -8-95

  000/0، بیا انتخیاب نمونیه بیا غلظیت FAASگیری توسط  پذیری ذاتی در اندازه علیرغم گزینش     

 خیط و  -تغلییظ بیر هیا توسیط روش پییشییونهیا و آنگرم بر لیتر مزاحمت احتمیالی کیاتیون میلی

 به صورت زیر بود:  نیز کار بررسی شد. روش FAASگیری با  اندازه

 بدست آمیداندازه گیری  5ی مزاحم در شرایط بهینه برای در غیاب گونه آنالیتان جذب ابتدا میز     

 جییه بییه ی اطمینییان بییا توهییای حاصییل محاسییبه گردییید. محییدودهو انحییراف اسییتاندارد جییذب

SAی رابطه 3که در این محدوده  دست آمد بهA های به دست آمده برای غلظت میانگین سیگنال 

ها می انحراف استاندارد آن Sدر محلول مخلو  آنها و  III))کروم و (VI)کرومگرم بر لیتر میلی 000/0 

وزنی نسیبت  -برابر وزنی 1000مت هر یون، یون موردنظر به میزان سپ  برای بررسی اثر مزاحباشد. 

 تغلیظ به صورت به محلول اضافه شد. جذب اتمی محلول حاصل پ  از پیش III))کروم و (VI)کروم به

SAی اطمینان گیری شد. اگر مقدار جذب در فاصله خط اندازه -بر 3  قرار داشت به این معنیا بیود

ییون ی میزاحم بیه ون مورد نظر با نسبت موجود مزاحم نیست در غیر این صیورت نسیبت گونیهکه ی

 شد تا دیگر مزاحمت مشاهده نشود. نتایج حاصل از این بررسی در  مرتباً کم می III))کروم یا (VI)کروم

هیا و وناد زیادی از کاتیت آمده است. با توجه به نتایج به دست آمده معلوم گردید که تعد10-0جدول)

در ایین روش  III))کیروم و (VI)کیروم وزنیی نسیبت بیه -برابر وزنیی 1000های بررسی شده تا آنیون

 اند. مزاحمتی نداشته
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در محلول  III))کروم و (VI)کروم بررسی اثر مزاحمت گونه های مزاحم و حد مجاز آنها نسبت به -ت25-0جدول)

 میلی گرم بر لیترت 000/0)مخلو  دوتایی آنها 

 

 

  38فاکتور پیش تغلیظ -8-96

 شود:  فاکتور تغلیظ برای یك گونه به صورت زیر تعریف می    

تغلیظ عدد جذب یکسیانی داشیته  لیظ و دومی با پیشتغ نسبت غلظت دو آنالیت که اولی بدون پیش

 ].80[باشند

تغلییظ ییون  برای بررسی توانایی ستون اسیتفاده شیده درروش پیشینهادی در مییزان پییش

 به روش زیر عمل شد: III))کروم و (VI)کروم

 pH=8/8در محیط با فیر فسیفاتی  III))کروم و (VI)کرومهای معین و متفاوت از هایی با غلظتمحلول

تغلیظ و توسط مکش مستقیم  ها بدون انجام عمل پیشتهیه شد. ابتدا میزان جذب هر یك از محلول

هیای نظر توسط ثبات، ثبت شد. سپ  حجیم های موردگیری شد و سیگنال اندازه FAASبا سیستم 

نیه تهیه شده تحیت شیرایط بهی III))کروم و (VI)کروم مخلو  دوتایی هایلیتری از محلولمیلی 0/10

جییذب محلییول حاصییل از شییویش توسییط سیسییتم تزریییر در جریییان پیوسییته  و تغلیییظ شیید پیییش

هیا توسیط گیری شد. در این مرحله نییز سییگنال خط اندازه -اسپکترومتری جذب اتمی به صورت بر

                                                 
60 - Preconcentration factor 

د مجاز ح

 گونه مزاحم
 III))کرومگونه مزاحم 

 
 (VI)کرومگونه مزاحم 

 برابر 1000
K+,Na+ ,Ca2+, Li+,Co2+,  SO4

2-

,NH4
+, F-, Cl-, Br-, I-, C2O4

2-

,NO2
-,EDTA,Sn2+, سیترات 

K+,Na+ ,Ca2+, pb2+, Li2+,Co2+,  S2O5
2-, 

SO4
2-,NH4

+, F-, Cl-, Br-, I-, Hg2+,Cu2+, 

Mn2+,Cd2+,Mg2+,Zn2+, 

EDTA,Sn2+, C2O4
2-,NO2

  سیترات,-

 برابر 600
2+Mg , -2

3,CO-2
5O2S ,2+bP 

 

-2
3CO 

 CN ,2+oM,2+Hg , 2+Cd-  برابر 800
-CN 

  Mn+2 برابر 50
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های به دست آمده در دو مرحله مشخص شد که ارتفاع پیك ثبات، ثبت گردید. با مقایسه ارتفاع پیك

  000/0تغلییظ بیا ارتفیاع پییك محلیول  بیدون انجیام پییش (VI)کرومگرم بر لیتر میلی 2/1محلول 

 بیدون انجیام پییش III))کیرومگرم بر لیتر میلی 6/2ارتفاع پیك محلول  و (VI)کرومگرم بر لیتر میلی

تغلییظ شیده  پییش تغلیظ شده پیش III))کرومگرم بر لیتر میلی 000/0تغلیظ با ارتفاع پیك محلول 

 شرایط بهینه با یکدیگر برابرند. تحت 

و بیرای  00برابیر بیا  (VI)کیروم، بیرای ت0-0ی )تغلییظ توسیط رابطیه با این توضیحات فاکتور پییش

بدون انجیام فرآینید  III))کروم یا (VI)کرومغلظت  1Cدست آمد. در این رابطه  به 80برابر با  III))کروم

 باشد.  تغلیظ می تحت فرآیند پیش III))کروم یا (VI)کرومغلظت  2Cتغلیظ و  پیش

ت                                                          0-0رابطه )
2

1

C

C
PF  

 

، های کالیبراسیون به دست آمیدهای منحنیهفاکتور پیش تغلیط را همچنین می توان از نسبت شیب 

 .]85[محاسبه کرد یش تغلیظ و بدون پیش تغلیظبا پ

ی خط به دست آمده بدون پیش تغلیظ و با اندازه گیری مسیتقیم بیا با توجه به اینکه معادله

بیه  III))کیروم و بیرای  VI(rC C 000/0=A(+  010/0بیه صیورت  (VI)کرومدستگاه جذب اتمی برای 

ین شییب ایین خیط بیا شییب منحنیی باشید، نسیبت بی میی  III(rC C 000/0=A(+  009/0صیورت 

 ییا (VI)کیرومبیه ترتییب بیرای  80و  00کالیبراسیون  به دست آمده برای روش، فاکتور پیش تغلیظ 

 به دست می آید. III))کروم
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 روش 34درصد بازیابی -8-79

به  بازیابی یك روش به صورت نسبت مقدار آنالیت شسته شده از ستون پ  از پیش تغلیظ درصد     

درصد بازیابی که برای یك ل از پیش تغلیظت تعریف می شود. در محلول اولیه )قب ار آنالیت موجودمقد

 ت بیان می شود:5-0روش طراحی شده انتظار می رود توسط رابطه )

  100 ت                                      5-0رابطه ) PF
V

V
R

sample

eluent% 

حجم شوینده  eluentVحجم نمونه پیش تغلیظ شده و  sampleVفاکتور پیش تغلیظ روش،  PF که در آن

 مصرفی می باشد.

بازداری شده در ستون با سرعت جریان  III))کرومبا توجه به اینکه زمان مورد نیاز برای شویش        

 108/0محاسبه شده  ثانیه می باشد، حجم شوینده مصرفی 8تا  5، شویندهمیلی لیتر بر دقیقه  5/1

با  درصد بازیابی 80میلی لیتر و فاکتور پیش تغلیظ  0/10پیش تغلیظ  میلی لیتر است و در حجم

 به دست آمد.  % 95، ت0-0توجه به رابطه )

میلی لیتر بر  5/1بازداری شده در ستون با سرعت جریان  (VI)کرومزمان مورد نیاز برای شویش        

میلی لیتر است  008/0ثانیه می باشد، حجم شوینده مصرفی محاسبه شده  10تا  12، شویندهدقیقه 

 با توجه به رابطه  ، درصد بازیابی00میلی لیتر و فاکتور پیش تغلیظ  0/10پیش تغلیظ  و در حجم

 به دست آمد. % 92، ت0-0)

 تجربی در این روش به صورت زیر عمل شد: همچنین برای بدست آوردن درصد بازیابی 

 5/2در محیطی که نسبت به نیترات آمونیوم  (VI)کرومهای معین و متفاوت از ظتهایی با غلمحلول

ی که نسبت در محیطنیز  III))کروم هایمحلولمولار است ساخته شد.  0/1مولار و نسبت به آمونیاک 

نجام ها بدون اابتدا میزان جذب هر یك از محلول .ندتهیه شد مولار است 5/1به هیدروکلریك اسید 

های مورد اندازه گیری شد و سیگنال  FAASعمل پیش تغلیظ و توسط مکش مستقیم با سیستم 

                                                 
60 - Recovery factor 
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. سپ  ها منحنی کالیبراسیون حاصل رسم شده و با توجه به این سیگنالنظر توسط ثبات ثبت شد

تحت شرایط  III))کروم و (VI)کروم مخلو  حاوی گرم بر لیترمیلی 000/0 محلول از میلی لیتر 10

 هیدروکلریكتوسط ستون بازداری شده در  III))کرومبهینه پیش تغلیظ شد و در مرحله شویش، 

در  بواسطه دو شویش متوالی بازداری شده (VI)کروم و یمیلی لیتر 0/1در یك ظرف  مولار 5/1 اسید

دهت میلی لیتر بر دقیقه شوین 5/1با توجه به سرعت شویش ) با تنظیم زمان یلیترمیلی  0/1دو ظرف 

جمع آوری شده از ستون در این حالت توسط مکش مستقیم با  هایسیگنال محلول د.ش جمع آوری

با توجه به اینکه مجموع دو سیگنال حاصل از دو شویش متوالی  اندازه گیری شد. FAASسیستم 

یری ه گاندازکالیبراسیون درحالت  دادن آن در منحنیقرار  لذا با بدست آمده 021/0برابر  (VI)کروم

 10محلول حاصل از پیش تغلیظ موجود در  (VI)کروممیزان و بدون پیش تغلیظ،  (VI)کروممستقیم 

 بر لیتر گرممیلی 0/ 088لیتر برابر میلی 0/1در  (VI)کرومگرم بر لیتر میلی 000/0لیتر محلول میلی

اولیه درصد بازیابی در محلول  (VI)کروم. نسبت بین مقدار به دست آمده با مقدار واقعی به دست آمد

 022/0برابر  III))کرومنشان می دهد. همچنین سیگنال حاصل از شویش  (VI)کرومرا برای  % 92

و بدون  III))کرومه گیری مستقیم اندازکالیبراسیون درحالت  دادن آن در منحنیقرار  لذا با بدست آمد

 000/0لیتر محلول میلی 10محلول حاصل از پیش تغلیظ موجود در  III))کروممیزان پیش تغلیظ، 

. نسبت بین به دست آمد بر لیتر گرممیلی 0/ 062لیتر برابر میلی 0/1در  III))کرومگرم بر لیتر میلی

 III))کرومرا برای  % 95در محلول اولیه درصد بازیابی  III))کروممقدار به دست آمده با مقدار واقعی 

 نشان می دهد.  

 بررسی ظرفیت ستون -8-93

بی  )نفتیلیدین ایمینوت N، -Nت ستون پر شده با پلی استیرن اصلاب شده با لیگاند ظرفی

گرم از این رزین که میلی 100دی اتیلن تری آمین به صورت دستی محاسبه گردید. به این منظور 

مولار  2دقیقه با آمونیاک  5مولار و سپ  به مدت  2دقیقه با هیدروکلریك اسید  5ابتدا به مدت 

لیتر میلی  100ده و با آب دو بار تقطیر خنثی شد، سپ  دو محلول جداگانه که یکی حاوی شسته ش
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گرم بر لیتر می میلی 0/1با غلظت III))کروم محلوللیتر میلی 100 و دیگری حاوی (VI)کروممحلول 

از گرم میلی 100ها به همراه تهیه شدند. هر یك از محلول =8/8pHباشد در محیط با بافر فسفاتی 

 و (VI)کرومساعت هم زده شد، سپ   میزان  5/0رزین آماده سازی شده در یك بشر به مدت 

ها توسط مکش مستقیم با دستگاه جذب موجود در محلول زیرین متعلر به هر یك از آن  III))کروم

 III))ومکر و (VI)کرومموجود در محلول اولیه و  III))کروم و (VI)کروماتمی اندازه گیری شد. از اختلاف 

موجود در محلول پ  از جذب روی رزین، ظرفیت ستون محاسبه گردید. با توجه به نتایج، ظرفیت 

 به ازای هر گرم رزین  III))کروممیکروگرم برای  208و  (VI)کروممیکروگرم برای  010ستون برابر 

 آماده سازی شده به دست آمد.

 ]65[روش 37و غلظت موثر 36، ضریب مصرف35سرعت نمونه گیری -8-91

قابل انجام توسط روش را در یك ساعت های تعداد اندازه گیری ،سرعت نمونه گیری

ها نشان دهنده کارایی بیشتر روش است. در این می دهد. بیشتر بودن تعداد اندازه گیری نشان

ثانیه  05و  ثانیه زمان شستشو با آب دوبار تقطیر 00، ثانیه 150با توجه به زمان پیش تغلیظ روش 

نمونه  18 روش،سرعت نمونه گیری از محلول نمونه،  لیترمیلی 10در حجم پیش تغلیظ زمان شویش 

 .بر ساعت است

لیتر ت در یك روش پیش تغلیظ به صورت حجمی از محلول در میلی CIضریب مصرف ) 

تعریف می شود که فاکتور پیش تغلیظ را یك واحد افزایش می دهد. کمتر بودن این ضریب در یك 

 10وش پیش تغلیظ، کارایی بیشتر روش را نشان می دهد. با توجه به اینکه در حجم پیش تغلیظ ر

به دست آمده است،  80برابر  III))کرومو برای  00 برابر (VI)کروممیلی لیتر، فاکتور پیش تغلیظ برای 

 ی باشد.لیتر مبر میلی 10/0و  00/0به ترتیب برابر  III))کروم و (VI) کرومضریب مصرف برای 

                                                 
65 - Sampling rate 
68 - Cunsumption Index 

68 - Concentration efficiency 
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ت به صورت حاصل ضرب فاکتور پیش تغلیظ درسرعت نمونه گیری روش CEکارایی غلظت )

 و (VI)کرومبه ترتیب برای  80و  00در دقیقه تعریف می شود. با توجه به فاکتور پیش تغلیظ 

نمونه در دقیقهت برای روش، کارایی غلظت  28/0نمونه در ساعت ) 18و سرعت نمونه گیری  III))کروم

بر دقیقه به دست می آید. کارایی  9/16 برابر III))کروم و برای 1/6 برابر (VI)کرومبرای  ن روشای

خط که فاکتور پیش  -های مختلف پیش تغلیظ و اندازه گیری برغلظت بیشتر برای مقایسه روش

 تغلیظ و فرکان  نمو نه گیری متفاوت دارند، بکار برده می شود.

 

 های سنتزیدر نمونه III)کروم) و (VI)کرومگیری  اندازه -8-21

ی از چند نمونه III))کروم و (VI) کروم گیری برای بررسی کارایی روش پیشنهادی در اندازه  

معدنی دماوند و آب شاهرود و آب  های سنتزی از آب شهری نمونه سنتزی استفاده شد. برای تهیه

 III))کروم و (VI) کرومادیر مشخصی از کار به این صورت بود که مق استفاده شد. روش شهر سبزوار

 معدنی دماوند و آب شهر سبزوارآب  و شاهرود به حجم ثابتی از آب شهر دوتایی بصورت مخلو 

 های سنتزی حاصل به روش پیشنهادی پیشدست آید. نمونه های سنتزی بهاضافه گردید تا نمونه

ها از روش افزایش استاندارد گیری . در اندازهبار تکرار شد 0گیری  گیری شد. هر اندازه اندازه تغلیظ و

آمده ت 29-0ت، و جدول )26-0) ت،28-0)های ها در جدولگیری استفاده گردید. نتایج حاصل از اندازه

 گزارش شده است. 00/0اندازه گیری  0و برای  % 95در سطح اطمینان  criticaltمقدار است. 
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 در نمونه آب شهر شاهرود (VI)کرومو  III))کروماندازه گیری  -ت28-0جدول )                        

                            اندازه گیری تکراری 0انحراف استاندارد *     

 

 در نمونه آب معدنی دماوند (VI)کرومو  III))کروماندازه گیری  -ت28-0جدول)

 *انحراف استاندارد 0 اندازه گیری تکراری
 

 

 
 در نمونه آب شهر سبزوار (VI)کرومو  III))کروماندازه گیری  -ت26-0جدول)

 *انحراف استاندارد 0 اندازه گیری تکرار

 

 درصد بازیابی
 گیری شدهاندازه کروم مقدار

 )میلی گرم بر لیتر(

 اضافه شده کروممقدار 

 )میلی گرم بر لیتر(

 III))کروم (VI)کروم III))کروم (VI)کروم III))کروم (VI)کروم
- - DL > DL > - - 

0/108 1/90 *0008/01080/0 *0002/00800/0 0100/0 0050/0 

0/101 5/100 0008/00000/0 0002/00100/0 0000/0 0100/0 

8/99 6/99 0005/00898/0 0001/02990/0 0800/0 0000/0 

 درصد بازیابی
 گیری شدهاندازه کروم مقدار

 )میلی گرم بر لیتر(

 اضافه شده کروممقدار 

 لیتر()میلی گرم بر 

 III))کروم (VI)کروم III))کروم (VI)کروم III))کروم (VI)کروم
0/90 - *0000/09000/0 DL > 0100/0 - 

- 8/101 DL > *0000/00250/0 - 0250/0 

2/98 9/96 0015/00065/0 0002/00288/0 0000/0 0260/0 

0/96 0/98 0009/00868/0 0000/06000/0 0800/0 0050/0 

 (VI)کروم

موجود در آب 

 سبزوار  شهر

(mg/L) 

 درصد بازیابی
 گیری شدهاندازه کروم مقدار

 )میلی گرم بر لیتر(

 اضافه شده کروممقدار 

 )میلی گرم بر لیتر(

000/0 

 III))کروم (VI)کروم III))کروم (VI)کروم III))کروم (VI)کروم
- - *0006/00000/0 DL > - - 

2/99 0/101 0000/00825/0 0000/00101/0 0200/0 0100/0 

0/100 5/95 0011/00852/0 0010/00191/0 0000/0 0200/0 
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 چهارمفصل 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 ریگیبحث و نتیجه  
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 سیستم شیمیایی مورد استفاده -4-9

در این پروژه از پلی استیرن که به عنوان یك فاز جامد پلیمری در استخراج فاز جامد مورد 

های استفاده قرار می گیرد برای پر کردن ستون پیش تغلیظ استفاده شده است. برخی از مزیت

ین، آماده سازی آسان، تخلخل بالا و در نتیجه سطح استفاده از فازهای جامد پلیمری شامل هزینه پای

پذیری و های اسیدی و بازی می باشد.  به منظور افزایش گزینشتماس مناسب و پایداری در محیط

نیز افزایش ظرفیت جاذب می توان پلیمر را با یك لیگاند که بر روی پلیمر تثبیت شده اصلاب نمود. 

آمین است که توسط  ریاتیلن تدی)نفتیلیدین ایمینوت بی  -N,Nلیگاند مورد استفاده دراین پروژه 

 )نفتیلیدین ایمینوت بی  – N,Nلیگاندپیوندهای شیمیایی بر روی پلی استیرن قرار گرفته است. 

دندانه است که توانایی زیادی برای تشکیل کمپلک   آمین یك لیگاند شیف باز و چهار ریاتیلن تدی

  III))کرومنیکل، سرب و  ،م  ،کبالت، ه از جمله کادمیومبا تعدادی از فلزات واسط

گروه نیتروژن دهنده است. ساختار  0گروه اکسیژن و 2. این لیگاند دارای ]86، 88، 88، 82[دارد

ت آورده شده 1-0در شکل )  M:L=1:1 لیگاند با نسبت استوکیومتری - III))کروماحتمالی کمپلک  

 رد که –2OH+ و  –NHR+های مکنش الکتروستاتیك با گروهاز طریر بره VI))کرومگونه  است.

  Hp[.91]بازداری می شود تشکیل می شوند،اسیدی  یکم یا های اسیدی و         

      

 )بت                                                                 )الفت                               

 III))بی )نفتیلیدن ایمینوت دی اتیلن تری آمین با کروم N,N تار پیشنهادی کمپلک  لیگاند ساخالفت   -ت1-0شکل)

 VI))کرومبی )نفتیلیدن ایمینوت دی اتیلن تری آمین با  N,N ساختار پیشنهادی پیوند الکتروستاتیك لیگاند بت 
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 ت دیدن سیگنالترتیب شویش به این صورت انجام شد که ابتدا ستون توسط هیدروکلریك اسید جه 

ستون توسط مخلیو  آمونییوم نیتیرات و  VI))کروم شویش شد. سپ  برای دیدن سیگنال III))کروم

مخلیو  آمونییوم نیتیرات و آمونیاک بصورت دوبار متوالی شویش شد. اگر شویش ستون ابتدا توسیط 

ا از شرایط بهینه جاذب ر =0/6pH های بالاتر از pH انجام شود، بدلیل وجود آمونیاک وایجاد آمونیاک

 III))کیرومباعیث شیویش  VI))کیرومبر شیویش  لذا علاوهخارج کرده و  III))کرومخود برای بازداری 

و ایجیاد خطیای  VI))کیرومو باعث ایجاد خطای مثبت در انیدازه گییری شده بازداری شده در ستون 

 می شود. III))کروممنفی در اندازه گیری 

 بیهای تجربهینه سازی متغیر -4-2

محییط  pHیت دهنیده جیاذب پلیمیری بیه ل های کیظرفیت تشکیل کمپلک  توسط گروه

و بوسیله بافرهای تهییه شیده میورد بررسیی قیرار  PH=0/0-2/9ه در محدود pHلذا اثر  .وابسته است

 pHبیا افیزایش  دهد کیهنشان میت 0-0و ) ت0-0ت و شکل )5-0در جدول )گرفت. نتایج بدست آمده 

 =8/8pH رد .کاهش می یابد VI))کروم ایسیگنال تجزیهافزایش یافته و  III))کروم یاسیگنال تجزیه

امکیان انیدازه گییری  بیوده و تقریبیاً بیالا  VI))کیروم و III))کرومحاصل از شویش  ایسیگنال تجزیه

 دتوان توجیه کراین پدیده را به این صورت می .وجود دارد pH این در VI))کروم و III))کرومهمزمان 

 زیاد بوده ، در نتیجهدر محیط اسیدی  تNAPdein) لیگاند دهنده لیت های کیکه پروتونه شدن گروه

در محیطهیای اسییدی  III))کیرومبیازداری  کم شده و در نتیجه III))کروم احتمال تشکیل کمپلک 

 هکی –2OH+ و  –NHR+هیای گیروه بیدلیل اینکیه های بالاتر از این ناحیه نیزpH. درکامل نمی باشد

، لذا مییزان تبدیل می شود –OH و –NRبه فرم خنثی  در ستون می باشد VI))کروممسئول بازداری 

 بهتیرین  pH=8/8 لذا با توجه به موارد ذکر شیده،بالا کاهش می یابد.  هایpH در  VI))کرومبازداری 

pH   کرومبازداری برای((III کروم و((VI  است. ظرلیگاند مورد نبا 

میلیی لیتیر بررسیی  0-8بر حساسیت روش در گستره حجمی  pH=8/8م بافر فسفاتی با اثر حج      

ت نشان می دهد که حجم بافر اضافه شده بر 8-0و ) ت5-0ت و شکل )8-0شد. نتایج حاصل در جدول )
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میلی لیتر از بافر به عنوان حجیم  5تاثیر چندانی ندارد. لذا حجم  VI))کرومو  III))کرومروی سیگنال 

 بهینه به کار برده شد.بافر 

از عملکرد سیستم پیش تغلیظ بر خط کوپل شده با اسپکترومتری جذب اتمیی شیعله  بطور کلی      

 ل آنالیت بیازداری شیده در سیتونتوانایی آن در شویش کام -1 گیرد.مورد بررسی قرار می سه جنبه

یك تجزیه ای بکیار گرفتیه سازگاری شوینده با تکن -0پذیری در شویش آنالیت مورد نظر گزینش -2

شیوینده مناسیب بایسیتی توانیایی  ،علاوه بر این دلاییل .گیری آنالیت پیش تغلیظ شدهشده در اندازه

پیش تغلییظ بزرگتیری  کامل آنالیت جذب شده در ستون با حجم کمتر را دارا باشد تا فاکتورشویش 

 .حاصل شود

هیای آن بیا ستفاده گردید تا پروتیوناز شوینده اسیدی ا III))کروم برای شویش در این روش

و از  شیدهشکسیته  III))کیرومهای غیر پیوندی لیگاند برهم کنش داده، پیونید لیگانید و زوج الکترون

میولار و  0/2نیتریك اسیید ،مولار 0/2اسید های هیدروکلریكیندهستون خارج شود. به این منظور شو

که نتایج آن در  ی روش مورد استفاده قرار گرفتندرای بررسی میزان بازیابمولار ب 0/1سولفوریك اسید

ت نشیان میی دهید 6-0ت و )8-0) در جیدولهمیانطور کیه نتیایج ه شده است. نشان دادت 8-0)جدول

می شوید و لذا باعث ایجیاد را نیز  (VI)کروم گونه، III))کرومعلاوه بر شویش مولار  0/2نیتریك اسید 

. به صورت جداگانیه میی شیود (VI)کروم و III))کرومهای گیری مقادیر صحیح سیگنالخطا در اندازه

با توجیه بیه  از دو شوینده دیگر. صرف نظر شد III))کرومبنابراین از به کار بردن آن به عنوان شوینده 

 بیشیتر ازبیازداری شیده بیا هییدروکلریك اسیید  III))کیرومهای بدست آمده توانایی شویش سیگنال

همچنین لازم به ذکر است که در  .انتخاب شد III))کروم عنوان شویندهبوده و لذا به سولفوریك اسید 

2-لیگاند قیویتری نسیبت بیه ییون  Cl-سری اسپکتروشیمیایی یون 
4SO  بیوده لیذا کمیپلک  آن بیا

ی آسانتر تشکیل شده و واجذب آن از سطح جاذب بهتر صورت می گیرد. اثر غلظت شوینده III))کروم

مولار هیدروکلریك اسید میورد بررسیی  0/2تا  50/0 در ناحیه غلظتیحساسیت اسید بر هیدروکلریك

و  III))کروم دهد که میزان شویشت نشان می 8-0و شکل)ت  9-0) قرار گرفت. نتایج حاصل در جدول
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اسید افیزایش یافتیه وپی  از  هیدروکلریك مولار 0/1غلظت تا  III))کرومای در نتیجه سیگنال تجزیه

در محیط افیزایش  H+های اسید غلظت یون هیدروکلریكشود. با افزایش غلظت آن  تقریباً ثابت می 

هیای لیگاند بهتر صورت گرفتیه و آزاد سیازی ییون دهنده لیت های کیپروتونه شدن گروه یافته و لذا

 بهینه مولار از این اسید به عنوان شوینده 5/1غلظت  از بستر جاذب بهتر انجام می شود. لذا III))کروم

 در ستون اطمینان حاصل شود. بازداری شده  ب گردید تا از شویش کامل آنالیتانتخا

-و  OH-های آنیونی مانند های دارای گونهشوینده از VI)(کرومبرای شویش 
3NO  که قدرت

  ها با غلبیه بیر پیونید الکتروسیتاتیك بیین فیرم آنییونیاین شوینده شویش بالایی دارند، استفاده شد.

. دناز سیطح جیاذب میی شیو VI)(کرومموجب شویش  –2OH+ و  –NHR+کاتیونی و فرم  VI)(کروم

ها شیده و ها چون دارای محیط قلیایی هستند لذا سبب خنثی شدن این جایگاههمچنین این شوینده

از سطح جاذب می شود. به منظور یافتن بهترین شوینده، آمونیوم نیتیرات  (VI)کرومباعث رها سازی 

مولار از  50/0مولار آمونیوم نیترات و  5/1مولار و مخلو   2مولار، نیتریك اسید  2مولار، آمونیاک  2

با توجه بیه  ت نشان داده شده است.6-0آمونیاک مورد بررسی قرار گرفتند که نتایج حاصل در جدول )

میولار آمونییوم  5/1مخلیو  سیگنالهای بدست آمده برای چهار شوینده قدرت شویش توسط شوینده 

 (VI)کیروم به عنیوان شیوینده ها می باشد کهمولار از آمونیاک بیشتر از دیگر شوینده 50/0 نیترات و

. برای بررسی اثر غلظت بر روی قدرت شویش و حساسیت ابتدا شوینده نسبت بیه غلظیت انتخاب شد

 مولار از آمونیاک بهینه شد و غلظت آمونیوم نیترات در محدوده 50/0آمونیوم نیترات در غلظت ثابت 

 هییا در هییای آن ثبییت شیید. مقییادیر اییین سیییگنالمییولار تغییییر داده شیید و سیییگنال 5/1-0غلظتییی 

 مولار 0/2غلظت تا  (VI)کرومای سیگنال تجزیه ت نشان داده می دهد که6-0ت و شکل )10-0جدول )

بیه  یتراتآمونیوم ن مولار از 5/2غلظت  افزایش یافته وپ  از آن  تقریباً ثابت شده لذاآمونیوم نیترات 

 5/2غلظیت  آمونیاک بر حساسییت،غلظت بهینه آن در نظر گرفته شد. در بررسی تاثیر غلظت  عنوان

میولار تغییر داده شید و  50/0-25/1آمونیاک در محدوده غلظتی غلظت نیترات ثابت و  آمونیوم مولار

اده شید، ت نشیان د9-0ت و شیکل )11-0ای ثبیت شید و در جیدول )های تجزییهتاثیر آن بر سیگنال
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اندکی افزایش پیدا کرده  سیگنال آمونیاک مولار 00/1 غلظتتا همانطوریکه نتایج نشان می دهند که 

غلظت بهینه آن در شیوینده  به عنوان آمونیاک مولار از 00/1غلظت  و پ  از آن  ثابت شده است، لذا

ن بر دستگاه جذب اتمی و بعلت اثرات تخریبی آ غلظتهای بالاتر از شوینده مخلو  در نظر گرفته شد.

  مواد جاذب پر کننده ستون و همچنین کاهش مصرف شوینده مورد استفاده قرار نگرفت.

میکرولیتر به منظیور ییافتن درصید بازییابی  180-580اثر حجم شوینده در محدوده حجمی      

  ت و12-0)جیدول ای بالا مورد برسی قرار گرفیت. همیانطور کیه در مناسب و همچنین سیگنال تجزیه

تقریبیاً  III))کیرومت نشان داده شده است، مقدار سییگنال و همچنیین درصید بازییابی 10-0و شکل )

همانطور که  (VI)کروممستقل از حجم شوینده بوده و با تغییر حجم شوینده تغییری ندارد. برای گونه 

یکرولیتیر بیا م 020هیای کمتیر از حجیم در ت نشان داده شده است11-0ت و شکل )10-0جدول )در 

ها تا حدودی افزایش یافته، اما به علت کافی نبودن حجم شوینده، شیویش وجود اینکه مقدار سیگنال

به صورت کامل صورت نگرفته و لذا درصد بازیابی کاهش و مقداری از آنالیت در ستون باقی می مانید. 

لیتیر نییز بیه دلییل کیاهش میکرو 020ها خودداری شد. حجیم بیالاتر از لذا از به کار بردن این حجم

میکرولیتر به دلیل اینکیه حجیم شیوینده میورد نییاز  020ای به کار برده نشد و حجم سیگنال تجزیه

کافی بوده و همچنین با توجه به اینکه سیگنال آن در سطح مطلوبی قرار دارد به عنوان حجیم بهینیه 

 انتخاب شد.  شوینده

کامل نمونه بیر  و سب اطمینان از بازداری کمیبهینه سازی سرعت جریان نمونه به منظور ک 

ای انتخاب شود که حداقل زمیان بهینه این پارامتر باید به گونه روی فاز جامد صورت می گیرد. مقدار

و دستیابی به فرکان  نمونه برداری  شدهمورد نیاز برای این میزان بازداری در حجم مورد نظر تعیین 

منظور در حالیکه همه شرایط بهینه قبلی ثابت نگیه داشیته شیده،  اینلذا به  بیشتر امکان پذیر گردد.

میلی لیتیر،  10ابت میلی لیتر بر دقیقه، در حجم پیش تغلیظ ث 1-0سرعت جریان نمونه در محدوده 

 در  حاصییله نیییزنتییایج  یت روش مییورد بررسییی قییرار گرفییت.و اثییر آن بییر حساسیی تغییییر داده شیید

 مشیاهده میی شیودهمان طور که  آورده شده است.ت 10-0) لو شک ت12-0) و شکلت 10-0) جدول
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و مخلیو   تنهیا (VI)کیروم و تنهیا III))کیرومهیای میلی گرم بر لیتیر از محلیول 000/0 غلظتبرای 

میزان جیذب تقریبیاً ثابیت میلی لیتر بر دقیقه  1-0در محدوده سرعت جریان  (VI)کروم و III))کروم

بی  )نفتیلیدین  - N،N با لیگاند III))کرومسینتیك واکنش ت که این نتایج بیانگر این اس  .باشد می

در ایین  (VI)کیرومسریع بوده و از طیرف دیگیر جیذب الکتروسیتاتیکی ن تری آمین ایمینوت دی اتیل

محدوده از سرعت جریان نمونه سریع و کاهش محسوسی در سییگنال جیذب آن بیا افیزایش سیرعت 

هیای کمتیر باعیث افیزایش وش با بکارگیری سرعت جریاناسیت رافزایش حسجریان دیده نمی شود. 

در نتیجه سرعت جرییان  زمان نمونه گیری و در نتیجه کاهش فرکان  نمونه برداری روش می گردد.

 میلی لیتر بر دقیقه به عنوان سرعت جریان بهینه برای عبور نمونه از ستون انتخاب شد. 0/0

اشد تیا از سرعت جریان شوینده باید به اندازه کافی بالا بدر سیستم پیش تغلیظ بکار گرفته شده       

و از طرفی سرعت باید به اندازه کافی پیایین باشید تیا از شیویش  شدهجلوگیری  شویش اضافی ستون

 000/0غلظیت  به این منظیور، بیرای کامل آنالیت بازداری شده در سطح جاذب اطمینان حاصل شود.

ود، سرعت جریان میلی لیتر بر دقیقه ثابت ب 0/0در  نمونهریان میلی گرم بر لیتر در حالیکه سرعت ج

ای و اثر این تغییر در سیگنال تجزیهمیلی لیتر بر دقیقه تغییر داده شد  6/0تا 0/1شوینده در محدوده 

ت و 10-0) شیکل ت و نییز18-0) جدول وت 15-0) به دست آمده بررسی شد. همان طور که در جدول

میلی لیتر بر دقیقه تا سرعت جرییان  6/0با کاهش سرعت جریان از  ،شودمشاهده می ت 15-0) شکل

 افزایش یافته و ای، مقدار سیگنال تجزیه(VI)کروم و III))کروم میلی لیتر بر دقیقه برای شوینده 5/1

 (VI)کیرومثابت و سییگنال   III))کروم نالسیگ میلی لیتر بر دقیقه 5/1در سرعت جریان پایین تر از 

بیا سیرعت مکیش  میلی لیتر بر دقیقه 5/1. با وجود اینکه سرعت جریان شویش می یابد کمی کاهش

ای در میلی لیتر بر دقیقیهت تطیابر نیدارد افیزایش سییگنال تجزییه 0/0) پاش دستگاه جذب اتمیمه

میی توانید بیه دلییل کیاهش  پاش دستگاه جذب اتمیسرعت مکش مههای پایین تر از سرعت جریان

. بنابراین سرعت جریان شویش ]89[های پایین باشدباند شویش در سرعت جریان میزان پخش شدگی

نیز در این سیرعت  (VI)کروم و III))کروممیلی لیتر بر دقیقه که درصد بازیابی برای هر دو گونه  5/1
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از طرفی در جریان دارای مقدار مطلوبی است به عنوان سرعت جریان شویش بهینه در نظر گرفته شد. 

بازداری شده بیه  (VI)کروم و III))کرومعت جریان حجم کمتری از شوینده برای شویش کامل این سر

)چون با افزایش سرعت جریان  و در نتیجه فاکتور پیش تغلیظ بهتری به دست می آید شدهکار گرفته 

 .ز برای شویش کامل افزایش می یابدتشوینده حجم مورد نیا

قیرار  میلی گرم بر لیتر مورد بررسیی 000/0غلظت  درمقدار ماده پر کنندهت اثر طول ستون )

نشان داده شده است بیرای ت 18-0)و شکل ت 18-0)و شکل ت 18-0گرفت. همان طور که در جدول )

در طیول سیتونهای فزایش یافتیه و سانتی متر سیگنال تجزیه ای ا 5/8تا طول ستون  III))کرومگونه 

 افیزایش سییگنال تیا طیول سیتون  (VI)کیروم ونیهگبیرای  .بیشتر سییگنال تقریبیاً ثابیت میی شیود

را می تیوان  افزایش سیگنال با افزایش طول ستون بوده و بعد از آن ثابت شده است.سانتی متر  0/10

 می توان نیزو ثابت شدن آن را  و افزایش سطح تماس جاذب دانسته به افزایش عوامل کی لیت دهنده

برای افزایش دامنیه خطیی  بنابراین. مرتبط دانست یشترهای ب به افزایش میزان پخش نمونه در طول

سانتی متری  0/10 ، ستونشدن سریع ستوناشباع منحنی کالیبراسیون و همچنین برای جلوگیری از 

 عنوان طول ستون بهینه انتخاب شد. به

 یهیامیلی گرم بر لیتر از محلیول 00/0و  02/0برای دو غلظت  اثر حجم نمونه پیش تغلیظ شده      

میلی لیتر بیر  0/0در سرعت جریان  (VI)کروم و III))کرومو مخلو   تنها (VI)کروم و تنها III))کروم

اثر حجم  بررسی برای تدقیقه 5/0-15بازه زمانی )میلی لیتر  0/2 -80در دامنه حجمی دقیقه نمونه و 

برای  ت19-0) و شکلت 16-0) و شکلت 16-0) شد. نتایج حاصل در جدول روی حساسیت روش انجام

نشان می دهید  00/0برای غلظت  ت21-0) و شکلت 20-0) و شکلت 19-0) در جدولو  02/0غلظت 

که با افزایش حجم پیش تغلیظ، میزان انتقال جرم آنالیت از فاز مایع بیه فیاز جامید افیزایش یافتیه و 

ن آنیالیز و افیزایش این رو به منظور کاهش زمااز  می یابد. مطابر با آن سیگنال تجزیه ای نیز افزایش

در  اب گردیید.میلی لیتر نمونه برای پیش تغلیظ در مراحیل بعید انتخی 10سرعت نمونه گیری حجم 
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مواردی که نیاز به حد تشخیص خیلی پایین باشد می توان از حجم های پیش تغلیظ بیالاتر اسیتفاده 

 کرد.

گونیه بیرای پتاسییم کلرایید  میولار 0/0-50/0اثر قدرت یونی بر حساسیت در ناحیه غلظتیی          

میورد بررسیی قیرار  (VI)کروم گونهبرای مولار پتاسیم کلراید  0/0-10/0و در ناحیه غلظتی III))کروم

 ت و 22-0ت و همچنیین در شیکل )21-0) ت و20-0گرفت. نتیایج حاصیل از ایین بررسیی در جیدول )

 و III))کیرومییزان بیازداری ت نشان می دهد که با افزایش قدرت یونی در محدوده ذکر شیده م0-20)

 بیرای گونیه ایین کیاهش در سییگنال. توسط جاذب مورد نظر به کندی کیاهش میی یابید (VI)کروم

و در نتیجه کاهش تشکیل کمپلک  دانسیت.  III))کرومرا می توان به دلیل کاهش فعالیت  III))کروم

و بیا مکانیسیم تشیکیل  شیدهاز طرییر جاذبیه الکتروسیتاتیکی بیازداری  بدلیل اینکه (VI)کرومگونه 

کیه در  Cl- هیایکمپلک  بازداری نمی شود لذا این کاهش در سیگنال را می توان اثیر رقیابتی ییون

 وجود دارند دانست. (VI)کرومغلظت بسیار بالاتری نسبت به گونه آنیونی 

 ارقام شایستگی روش  -4-8

 و III))کیرومبیرای  گرم بر لیتیرمیکرو  005/0 -08/0محدوده غلظتی  بررسی ها نشان داد که در     

با حجیم پییش تغلییظ  (VI)کروم برای میکرو گرم بر لیتر 01/0 -16/0محدوده غلظتی  در همچنین

خطی وجیود دارد. معادلیه مربوطیه و  یو سیگنال تجزیه ای رابطه میلی لیتر، بین غلظت کروم 0/10

 آمده است. ت9-0)ضریب همبستگی در بخش 

بصیورت مخلیو  بیا   III))کیروم اندازه گیری تکراری بیرای 8برای  نسبی تانداردمقادیر انحراف اس     

میلی  0/10میلی گرم بر لیتر با حجم پیش تغلیظ  000/0و  020/0 ،010/0های غلظتدر  (VI)کروم

 8بیرای  نسیبی مقادیر انحراف استاندارد، همچنین می باشد % 55/2و  % 05/2، % 9/0 ترتیبلیتر به 

و  000/0 ،020/0هیای غلظیتدر  III))کیرومبصورت مخلو  بیا  (VI)کروم تکراری برای اندازه گیری

می  %60/0 و % 2/2 ، % 1/0 ترتیبمیلی لیتر به  0/10میلی گرم بر لیتر با حجم پیش تغلیظ  100/0
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ت 20-0)باشد که نشان دهنده دقت خوب روش است. مقادیر درصد بازیابی نشان داده شده در جیدول 

 روش است. خوب بیانگر صحت نیز  ت25-0و )

که بیشتر کاتیون هیا و آنیونهیا در انیدازه  این استبیان ت 10-0) نتایج نشان داده شده در جدول      

 نسییبت بییه اکثییر روش هییای ارائییه شییده در  مییزاحم نیسییتند و روش (VI)کییروم و III))کییرومگیییری 

 از گزینش پذیری بالایی برخوردار است. ت6-1بخش )

درحالت  (VI)کروم و III))کرومبرای  میلی لیتر، 0/10دار حد تشخیص برای حجم پیش تغلیظ مق     

میی دهید کیه سیتون  نتایج نشیانمیکروگرم بر لیتر به دست آمد.  5/2و  8/0مخلو  به ترتیب برابر 

 0/01و  III))کیروممیکروگیرم  8/20گرم پلیمر عامیل دار شیده قیادر بیه بیازداری میلی  100حاوی 

 010 و III))کییروممیکروگییرم  208بییوده، بنییابراین ظرفیییت بییازداری سییتون  (VI)کییرومگییرم میکرو

 .به دست می آید جاذببه ازای هر گرم  (VI)کروممیکروگرم 

به دست  00و  80به ترتیب  (VI)کروم و III))کرومبرای  فاکتور پیش تغلیظ تحت شرایط بهینه       

 % 92و  % 95بیه ترتییب برابیر  (VI)کروم و III))کرومبرای  درصد بازیابی روش در شرایط بهینه آمد.

 میلیییی لیتیییر  0/10بیییه دسیییت آمییید. فرکیییان  نمونیییه بیییرداری بیییرای حجیییم پییییش تغلییییظ  

نمونه در ساعت  18ثانیهت  05ثانیه شستشو با آب و زمان شویش  00ثانیه و 150)با زمان پیش تغلیظ 

نمونه های سنتزی تهیه شده از آب شهر شاهرود،  به دست آمده است. نتایج حاصل از اندازه گیری در

ت آمیده اسیت. ایین 29-0ت تا جدول )28-0آب معدنی دماوند و آب شهر سبزوار به ترتیب در جدول )

 و III))کیرومنتایج نشان می دهد که روش پیشنهادی دارای دقت و صیحت خیوبی در انیدازه گییری 

 در نمونه های حقیقی می باشد. (VI)کروم

 یسه روش با سایر روشهای انجام شدهمقا -4-4

بیا  شیعله خط کوپل شده با اسپکترومتری جذب اتمیی -سیستم پیش تغلیظ بر کارایی این روش     

بی )نفتیلیدین ایمینوت دی  -N ،N استفاده از یك ستون پر شده با پلی استیرن اصلاب شده با لیگاند

ی پلی استیرن تثبیت شده است را برای انیدازه رواتیلن تری امین که از طریر پیوندهای شیمیایی بر 
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رزیین سینتز شیده جدیید در  نشان می دهید.های مختلف آبی در نمونه (VI)کروم و III))کرومگیری 

تمامی بررسی های انجام شده پایداری شیمیایی خوبی را نشان می دهید. همچنیین مشیکلاتی نظییر 

ار زیادی در سیتون میی شیود را نیدارد، بیه متورم شدن جاذب و افزایش حجم آن که باعث ایجاد فش

آزمایشت را  200های زیادی )طوریکه می توان بدون تعویض ستون یا استفاده از جاذب جدید آزمایش

انیدازه گییری  درجیذب اتمیی روش کار انجام شده، یك روش موثر برای بهبود حساسییت انجام داد. 

 .می باشد بطور جداگانه (VI)کروم و III))کروم

سیتون مجیزا  دو از (VI)کیروم و (III)کرومت دو گونه Speciationون برای گونه شناسی )تاکن

توسط یك واکنشگر اکسید کننده خیاص و ییا   (III)کروماستفاده می شده و یا اینکه با اکسید کردن 

یك گونه را به گونه دیگر تبدیل کرده و سپ  آنیرا توسیط ییك  (III)کرومبه  (VI)کروم واحیا کردن 

اند. مشکلات اساسی که در فرایندهای قبلی وجود دارد مشکلاتی از قبیل ن اندازه گیری می کردهستو

احتیاج داشتن به ستون اضافی و متعاقباً احتیاج داشتن بیه لیوازم آزمایشیگاهی دیگیر از قبییل پمیپ 

اکنشگر اضافی جهت انتقال آنالیت و شوینده به ستون دیگر می باشد همچنین در صورت استفاده از و

احتیاج به واکنشگرهای اضیافی لیذا  -1خاص جهت تبدیل یك گونه به گونه دیگر مشکلاتی از قبیل: 

از آنجا که اغلب این واکنشگرها سمی بوده و برای محیط زیسیت مضیر  -2هزینه آنالیز بالاتر می رود 

نشیگرها اغلیب انجیام واکینش توسیط ایین واک -0می باشند لذا خطر آلودگی به این مواد وجود دارد 

زمانگیر بوده و گاهی برای هر آنالیز یك شبانه روز زمان لازم است از این رو اینگونیه فراینیدها بسییار 

 زمانگیر بوده و مقرون به صرفه نمی باشند.

 های روش پیشنهادی می توان به موارد زیر اشاره کرد:از ویژگی

 افی  های مربو  به امکانات و مواد شیمیایی اضکاهش هزینه-1

های قبلی جهت جداسازی و اندازه گیری هر گونه از دو ستون همانطور که گفته شد در روش

جاذب و یا از واکنشگرهای شیمیایی جهت تبدیل یك گونه به گونه دیگر برای جداسازی استفاده می 

اضافی  شده که این اعمال خود نیازمند لوازم و تجهیزات آزمایشگاهی بیشتر و همچنین مواد شیمیایی
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می باشد. اما با توجه به خصوصیت جاذب سنتزی جدید و همچنین فرایند جدیدی که در این روش 

های کروم بر روی یك ستون صورت می گیرد و توسط به کار برده شده پیش تغلیظ و جداسازی گونه

ی برای های قبلدو شویش جداگانه توسط دو شوینده متفاوت انجام می شود. لذا مشکلاتی که در روش

 اندازه گیری این دو گونه وجود داشت با استفاده از این روش برطرف می شود. 

 کاهش زمان مربو  به آنالیز و در نتیجه کارایی بالاتر -2

در کار موجود به دلیل اینکه جذب  دو گونه کروم بر روی یك ستون صورت می گیرد و لذا 

ا که احتیاج به زمان بیشتری دارد نمی باشد. احتیاج به عبور محلول حاوی کروم از دو ستون مجز

همچنین در فرایندهایی که برای جداسازی از واکنشگرهای شیمیایی استفاده می شود هر واکنش 

جهت تبدیل یك گونه به گونه دیگر می باشد و اغلب بسیار زمانبر هستند. ولی  احتیاج به زمانی خاص

ه و نیز نوع روش به کار برده شده احتیاج به واکنشهای در این پروژه با توجه به نوع جاذب ساخته شد

 شیمیایی نمی باشد و به همین دلیل این روش دارای سرعت آنالیز و کارایی بالاتری می باشد.

 خطر آلودگی به مواد شیمیاییکاهش -0

بدلیل اینکه در این روش از مواد شیمیایی و نیز مواد آلی که اغلب سمی می باشند جهت 

استفاده نمی شود لذا خطر آلودگی فرد و محیط زیست  (VI)کروم و (III)کروم دو گونهجداسازی 

 توسط این مواد وجود ندارد.

شرایط استفاده  دارای سیستم بکار گرفته شده بسیار ساده، سریع،با توجه به موارد ذکر شده  

 هایگونه اندازه گیری جداسازی و کار و دارای حساسیت و انتخاب پذیری خوبی برایخود آسان، کاملاً

 مقایسیه بیین روش پیشینهادی بیا تعیدادی دیگیر از ت 1-0) جیدول اسیت. در (VI)کروم و III))کروم

هیای نشان داده شیده اسیت. ویژگیی استفاده شده،مختلف های های موجود که در آنها از جاذبروش

در هیا  ه ایین روشبیرای مقایسی %RSD یش تغلیظ و فاکتور پحد تشخیص، ای مختلف، نظیر تجزیه

هیای کیم از نمونیه روش موجود در حجم جدول آمده است. همانطور که در این جدول دیده می شود
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قادر به ایجاد فاکتور پیش تغلیظ بالا بوده و حد تشخیص برای آن نسبت به تعداد زییادی از کارهیای 

بهتر بوده و نشان دهنده  ت ,[29] ,[26] ,[19] ,[23] ,[18] [13]قبلی) کارهای اعلام شده در مراجع

 % RSDتوانایی بالای روش ارائه شده در اندازه گیری مقادیر بسیار کم کروم می باشد. همچنین مقدار 

) کارهای اعلام شیده در روش موجود نسبت به اغلب کارهایی که با این روش ارائه شده بهتر می باشد

گر دقت بالای روش و تکرار پیذیر بیودن آن ت، که بیان ,[27] ,[26] ,[20] ,[23] ,[18] [17]مراجع 

 است.

 های مختلفبا استفاده از جاذب (VI)و کروم III))کرومخط  -روشهای پیش تغلیظ بر –ت 1-0جدول )

ref 
% RSD EF LOD 

( µgL-1) 
 جاذب لیگاند

Cr (VI) Cr (III( Cr (VI) Cr (III( Cr (VI) Cr (III( Cr (VI) Cr (III( 
[18] 9 9 - - 1/1  0/0  - - SAX 

[16] 10 10 - - 02 61 - - alumina 

[19] 0-2  0-2  - - 0/5  2/0  
Bromo 

succinic 

acid 
- melamine 

[20] 88/0  28/0  - - 502/0  002/0  - - 
ion 

exchange 

resins 

[20] 9 - - 81 - 85/0  - 
dithizo

nate 
Chromosorb 

108 

[20] - - 25  26/1  - - - Amberlite 

XAD-2010 

[28] 0 0 200 150 10 0/10  DAPCH DAPCH Duolite C20 

[10] - - 85  8/8  - 
diphenyl
carbazon

e 
- 

Amberlite 

XAD-1180 

[28] - 8/0  - 20 - 00/0  - - Nb2O5–SiO2 

[29] 2 2 100 100 10 20 
acetyl 

aceton

e 

acetyl 

aceton

e 

XAD-16 

کار 

20/2 موجود  55/2  00 80 5/2  8/0    Polystyrene 
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 آینده نگری -4-6

با توجه به اینکه در برخی مواقع امکان دسترسی سریع به دسیتگاه جیذب اتمیی شیعله و انیدازه       

ر کم بیر دییواره ظیرف ب سطحی شدید نمونه با مقادییر وجود ندارد، همچنین به دلیل جذگیری دق

بیرداری انتقیال وعمیل پییش  ، در چنین مواردی می توان پمپ و ستون را به محل نمونهانتقال نمونه

تغلیظ تحت شرایط بهینه را انجام داد. بررسی امکان انجام فرایند پیش تغلیظ میدانی بیا بکیار گییری 

 پیشنهاد می شود. ،روش ارائه شده

به دلیل خصوصیات فیزیکی و شیمیایی قابل قبول برای پلی استیرن به عنوان فاز جامد می توان       

ک  دهنده دیگری بر روی آن کارایی این پلیمر را درسیستم بکیار گرفتیه شیده با تثبیت عوامل کمپل

 و تعدادی دیگر از یونهای فلزی بررسی کرد. (VI)کروم و III))کرومبرای اندازه گیری مقادیر کم 

های خنثی و کم قلیایی بهترین بازداری را دارد ولی گونه  pH در III))کرومبا توجه به اینکه گونه       

 د. لیذا بیرای افیزایش حساسییت روش میی تیوان دار یهای اسیدی بازداری بهتردر محیط (VI)مکرو

  .متفاوت انجام داد pHمحلول با  دو دررا  گونه شناسی

در مقایسیه بیا سییگنال  III))کیرومهمانطور که در نتایج بخش تجربی مشاهده می شود سیگنال      

  (VI)کیرومد. لذا برای افیزایش حسیایت روش نسیبت بیه های برابر بیشتر می باشبا غلظت (VI)کروم

 روشبیا تبیدیل کیرده و سیپ  آنیرا  III))کیرومبیه  مناسیب می توان آنرا توسط یك عامیل کاهنیده

 .اندازه گیری کرد پیشنهادی
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Speciation of Cr(III) and Cr(VI) by on-line solid phase extraction and 

determination by flame atomic absorption spectrometry 

 

Abstract 

A simple and sensitive flow injection-flam atomic absorption spectrometric (FI-FAAS) 

 procedure was developed for the on-line preconcentration and determinatiom of trace 

leveles of Cr(III  ( and Cr(V(. A mini-column packed whit a chloromethylated  

polystyrene functionalized whit N,N-bis(naphthylideneimino)diethylenetriamine (PS-

NAPdein) was used for the on-line ennichment of Cr(III  ( and Cr(VI) from samples at 

pH=6.7. The Cr(III  ( was eluted from the mini-colmn using of 1.5M hydrocoloric acid 

and Cr(VI) was eluted by two sequential elution with mixture of amonium nitrate 2.5M 

and ammoniac 1.0M. chemical and flow injection variables were optimized for the 

quantitative preconcentrationand determination of Cr(III  ( and Cr(VI). Under the 

optiomum conditions, calibration gragh were linear over the optimum concentration 

rang of 5.0-60.0 µgL-1 for Cr(III( and 10.0-180.0 µgL-1 for Cr(VI). The detection limit 

(DL) value for the preconcentration of 10.0 ml of sample solution were 0.6µgL-1 and 

2.5µgL-1 for Cr(III( and Cr(VI) respectively. An enrichment factor of 70-fold and 

 30-fold were obtained for 10.0 ml sample volume of Cr(III  ( and Cr(VI) respectively. 

The relative standard deviation for 6 replicate determination of Cr(III  ( at the 10.0, 20.0, 

40.0 level were 3.9%, 2.45%, 2.55% and for Cr(VI) at the 10.0, 40.0, 100.0 level were 

4.1%, 2.2%, 0.8% respectively. The effect of the presence of various species commonly 

associated with real samples was also investigated.The accuraey of the proposed 

method was demonstrated by analyzing different water samples. 

 

Keywords:Atomic absorbtion spectrometry; on-line speciation and preconcentration; 

polystyrene; Cr(III  ( and Cr(VI). 
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