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 َاي اجرايي، مُىسسان مشاير ي پيماوكاران ترشىامٍ تٍ زستگاٌ
   93/151932  شمارٌ:

 03/12/1393 تاريد:
 

 آب زر فلسات گيري اوسازٌ جُت كلي زستًرالعملمًضًع: 

 

َاي  وامٍ استاوسارزَاي اجرايي طرح ( آييه7( ي )6( قاوًن تروامٍ ي تًزجٍ ي مًاز )23تٍ استىاز مازٌ )

وامٍ شمارٌ  ي زر چارچًب وظام فىي ي اجرايي كشًر )مًضًع تصًية 1352مصًب سال  -عمراوي

امًر وظام  674َيأت محترم يزيران(، تٍ پيًست ضاتطٍ شمارٌ  20/4/1385خ َـ مًر33497/ت42339

 شًز. اتلاغ مي گروه سوماز وًع « آب در فلسات گيري اندازه جهت كلي دستورالعمل»فىي، تا عىًان 

 السامي است. 01/04/1394رعايت مفاز ايه ضاتطٍ زر صًرت وساشته ضًاتط تُتر، از تاريد 

تًزٌ ي  ايه ضاتطٍكىىسٌ وظرات ي پيشىُازَاي اصلاحي زر مًرز مفاز  زريافت سازمانامًر وظام فىي ايه 

   .كرزاعلام ذًاَس  را اصلاحات لازم
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  اصلاح مدارك فنی 
  

  

  خواننده گرامی:
، با استفاده از نظر کارشناسان برجسته مبادرت بـه تهیـه ایـن    ریزي کشور سازمان مدیریت و برنامهامور نظام فنی 

ندسی کشور عرضه نموده است. با وجود تلاش فراوان، این اثر مصـون  نموده و آن را براي استفاده به جامعه مه ضابطه

  هاي مفهومی، فنی، ابهام، ایهام و اشکالات موضوعی نیست. از ایرادهایی نظیر غلط

  

صورت زیـر   ، از شما خواننده گرامی صمیمانه تقاضا دارد در صورت مشاهده هرگونه ایراد و اشکال فنی مراتب را بهرو از ایـن 

  مایید:گزارش فر
  شماره بند و صفحه موضوع مورد نظر را مشخص کنید. - 1
 ایراد مورد نظر را به صورت خلاصه بیان دارید. -2

 در صورت امکان متن اصلاح شده را براي جایگزینی ارسال نمایید. - 3

 نشانی خود را براي تماس احتمالی ذکر فرمایید. -4

  و اقدام مقتضی را معمول خواهند داشت. کارشناسان این امور نظرهاي دریافتی را به دقت مطالعه نموده

  .شود میپیشاپیش از همکاري و دقت نظر جنابعالی قدردانی 
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  بسمه تعالی 
  

  پیشگفتار 
هـاي اخیـر بـه      کشاورزي و بهداشت در دهه ,هاي جدید و متنوع شیمیایی مورد نیاز در صنعت توسعه تکنولوژي و تولید فراورده

ناپذیر باد و آب در تمامی  مواد آلاینده صرف نظر از منشا تولید و مصرف بر اثر نیروهاي پایان .یافته است اي گسترش صورت فزاینده
سازي و تاثیرات بهداشتی به موجودات  ذخیره ,هاي متفاوتی در تجمع یابند و تا زمان تجزیه کامل از پتانسیل کره مسکونی انتشار می

هـاي مختلـف و عـدم     پـذیري در بافـت   دلیـل برخـورداري از خاصـیت تجمـع     هن میان فلزات باز ای .ه انسان برخوردارندلزنده از جم
اي خـود ادامـه    مقاومت در برابر تغییرات بیولوژیکی پس از ورود به محیط قادرند در چرخه حیات به حرکـت چرخـه   پذیري و تجزیه

موجب بروز خطرات متعدد حاد, مـزمن و اثـرات ژنتیکـی    رو  داده و به تدریج در مصرف کنندگان تکامل یافته ذخیره گردند و از این
  ود فلزات در منابع آب ضروري است.هاي قابل اطمینان از وج لذا داشتن اطلاعات و داده .خواهند شد

 ضـابطه با توجه به اهمیت مبحث فوق، امور آب وزارت نیرو در قالب طرح تهیه ضوابط و معیارهاي فنی صنعت آب کشور، تهیـه  
در دسـتور   ریزي کشـور  سازمان مدیریت و برنامهرا با هماهنگی امور نظام فنی » در آب گیري فلزات ل کلی جهت اندازهدستورالعم«

ارسال نمـود کـه پـس از     سازمانکار قرارداد و پس از تهیه، آن را براي تایید و ابلاغ به عوامل ذینفع نظام فنی اجرایی کشور به این 
نامه استانداردهاي اجرایی مصوب هیـات محتـرم وزیـران و طبـق نظـام فنـی        نامه و بودجه و آیینقانون بر 23بررسی، براساس ماده 

  تصویب و ابلاغ گردید. هیات محترم وزیران) 20/4/1385مورخ   ه 33497/ت42339(مصوب شماره اجرایی کشور 
وعه مصون از وجود اشـکال و ابهـام   علیرغم تلاش، دقت و وقت زیادي که براي تهیه این مجموعه صرف گردیده، معهذا این مجم

شود مـوارد اصـلاحی را بـه     در مطالب آن نیست. لذا در راستاي تکمیل و پربار شدن این ضابطه از کارشناسان محترم درخواست می
در  ریزي کشور ارسال کنند. کارشناسان سازمان پیشنهادات دریافت شده را بررسـی کـرده و   امور نظام فنی سازمان مدیریت و برنامه

صورت نیاز به اصلاح در متن ضابطه، با همفکري نمایندگان جامعه فنی کشور و کارشناسان مجرب این حوزه، نسبت به تهیـه مـتن   
برداري عموم، اعلام خواهند کرد. به همین منظـور   اصلاحی، اقدام و از طریق پایگاه اطلاع رسانی نظام فنی و اجرایی کشور براي بهره

ا کردن آخرین ضوابط ابلاغی معتبر، در سمت میانی بالاي صفحات ضابطه، تـاریخ تـدوین مطالـب آن صـفحه     و براي تسهیل در پید
است که در صورت هرگونه تغییر در مطالب هر یک از صفحات، تاریخ به روزرسـانی آن نیـز اصـلاح خواهـد شـد. از اینـرو        درج شده

  همواره مطالب صفحات داراي تاریخ جدیدتر معتبر خواهد بود.
بدین وسیله معاونت نظارت راهبردي از تلاش و جدیت رییس امور نظام فنی جناب آقاي مهندس غلامحسین حمـزه مصـطفوي   
و کارشناسان محترم امور نظام فنی و نماینده مجري محترم طرح تهیه ضـوابط و معیارهـاي فنـی صـنعت آب کشـور وزارت نیـرو،       

نمایـد و از ایـزد    ، تشکر و قـدردانی مـی  ضابطهامر تهیه و نهایی نمودن این  و متخصصان همکار در تقی عباديجناب آقاي مهندس 
 باشد. ي این بزرگواران را آرزومند می منان توفیق روزافزون همه

  ما را در اصلاحات بعدي یاري فرمایند. ضابطهامید است متخصصان و کارشناسان با ابراز نظرات خود درخصوص این 

  

  معاون نظارت راهبردي  
  1393 تانزمس  
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 ] 674شماره  ضابطه[» در آب گیري فلزات دستورالعمل کلی جهت اندازه«تهیه و کنترل

  کننده: اعضاي گروه تهیه

  فوق لیسانس شیمی تجزیه  سازمان آب و برق خوزستان  مریم احمدي
  لیسانس مهندسی آبیاري و آبادانی فوق  کارشناس آزاد زهرا ایزد پناه

  شناسی شناسی و آب لیسانس زمین  ادکارشناس آز  رحمتعلی براتعلی
  آب –لیسانس مهندسی عمران  وزارت نیرو ماشااله تابع جماعت

  ي شیمی خاكادکتر  سازمان آب و برق خوزستان  نادر حسینی زارع
  لیسانس شیمی و مهندسی بهداشت فوق  کارشناس آزاد  اکبر علوي علی

  شناسی) بشناسی (آ لیسانس زمین  کارشناس آزاد  زاده فاطمه فروغی
  دکتراي مهندسی عمران  کارشناس آزاد  شهرام کریمی

  هاي زیرزمینی لیسانس مهندسی آب فوق  کارشناس آزاد  بیژن مهرسا
  شناسی) شناسی (آب لیسانس زمین  کارشناس آزاد  مهدي هاشمی بانکی

  :)صنعت آب کشور طرح تهیه ضوابط و معیارهاي فنیمدیریت منابع آب کمیته تخصصی (کننده  تاییداعضاي گروه 

 دکتراي منابع آب  مرکز تحقیقات حفاظت خاك و آبخیزداري بهرام ثقفیان

 شناسی لیسانس زمین  کارشناس آزاد  فضلعلی جعفریان

 لیسانس مهندسی هیدرولوژي فوق  سد شرکت مهندسین مشاور بهان  عباسقلی جهانی

  تراي علوم و مهندسی آبیاريدک  خمینی (ره) المللی امام دانشگاه بین  کارآراسته پیمان دانش
  لیسانس آب زیرزمینی فوق  شرکت مدیریت منابع آب ایران  رضا راعی عزآبادي

طــرح تهیــه ضــوابط و معیارهــاي فنــی صــنعت آب   مریم رحیمی فراهانی
  وزارت نیرو -کشور

  آب -لیسانس عمران  فوق

  اعضاي گروه هدایت و راهبردي:

  معاون امور نظام فنی  علیرضا توتونچی
  رییس گروه امور نظام فنی  فرزانه آقارمضانعلی

  کارشناس آبیاري و زهکشی، امور نظام فنی  سید وحیدالدین رضوانی
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  مقدمه

  مقدمه
 ،یکی از منابع مورد نیاز براي هرگونه توسعه، احساس امنیت روانی، آسانی و نشاط زنـدگی و بهداشـت در ایـن سـیاره    

کـه گـاهی وجـود آنهـا ضـروري و       طـوري  هاز اهمیت خاصی برخوردار است. بب ت. مقدار فلزات در منابع آب و پساآب اس
هـاي آبـی در دسـتور کـار      گیري صحیح مقـادیر ایـن عناصـر در محـیط     . بنابراین اندازهگردد میگاهی سمی و خطرآفرین 

لعمل بـه  اجامعه قرار گرفته است. ایـن دسـتور  ، بهداشت و سلامت فاضلاب کشور براي اقدامات مدیریتمتخصصین آب و 
تا بتوانند بـا توجـه بـه     تهیه گردیده  اي براي کارشناسان صنعت آب ي مختلف تجزیهها روشمنظور در دسترس قرار دادن 

ي هـا  روشاي مناسب را برگزیننـد. در ایـن دسـتورالعمل     خود روش تجزیه ها، ي موجود در آزمایشگاهها دستگاهامکانات و 
سـنجی، هیدریـد و    ي اسپکتروسکپی، رنگها روشنمونه، انواع مختلف هضم، انواع  برداري، تثبیت نمونه، حمل و نقل نمونه

  .مفصل شرح داده شده است طور بهبراي فلزاتی نظیر روي، کادمیم، سرب  سازي عاريولتامتري 

  هدف -

بهداشـتی و   ,یدر آلودگی منابع آب و نقش انکارناپذیر آنها در ایجاد اختلالات اکولـوژیک با توجه به اهمیت ویژه فلزات 
این دستورالعمل با اهداف سنجش وتشخیص فلزات در منابع آب و تولیـد اطلاعـات و داده هـاي     ,ها تاثیر بر سلامت انسان

هاي آزمون فلزات در منابع آبـی تهیـه    سازي روش قابل اطمینان و نتایج مطمئن از آلاینده هاي مذکور و به منظور یکسان
  .گردیده است

  دامنه کاربرد -

هـاي آب   ه هـاي وابسـته بـه منـابع آب و فاضـلاب نظیـر آزمایشـگا        هگیري فلزات در کلیه آزمایشـگا  تورالعمل اندازهدس
  ., زیرزمینی و پساب و ... کاربرد داردطحیهاي س براي آزمون آب فاضلاب و , آب وهاي بهداشت زمایشگاهآ ,اي منطقه
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او  کلیات -ل فصل 

  بحث عمومی -1-1

  اهمیت - 1-1- 1

بعضـی فلـزات    .باشـند ) سـمی ( خطرناك طور خیلی , مشکل ساز یا به)مفید( ند سودمندتوان میفلزات در آب و پساب 
هـاي تصـفیه فاضـلاب،     که بعضی اثر معکوس براي مصرف کننده، سیستم براي رشد گیاهان و جانوران لازم بوده درصورتی

  بودن یا برعکس سمیت بعضی فلزات بستگی به غلظت آنها در آب دارد. .. دارند. مفید .شرب و هاي آب

  انواع روش -1-2- 1

ي مختلفـی  هـا  روشاي نیـاز اسـت.    مناسب تجزیـه  , جهت تبدیل فلزات به فرمسازي آمادهدر اغلب موارد مراحل اولیه 
و حساسـیت لازم   طور رضـایت بخشـی بـر حسـب دقـت      توان به فلزات را می دسترس است. ها در نمونه سازي آمادهجهت 
اسپکتروسکوپی جذب اتمی شامل شعله، کوره، هیدرید و بخار سرد، فلـیم فتـومتري،    شامل ها روشاین  گیري نمود. اندازه

هابـا   ي اسپکتروسکوپی جـذبی معمـولا بـراي نمونـه    ها روشآندي است.  سازي عاريپلاسماي زوج شده القایی و ولتامتري 
0.1ايه هاي ساده و پیچیده در غلظت بافت 10 mg / L طور عمومی چنانچه بافـت نمونـه ایجـاد     هستند. به قابل کاربرد

شوند. روش نشر پلاسـماي جفـت شـده القـایی داراي      ي الکتروترمال باعث افزایش حساسیت میها روشمزاحمت ننماید, 
سـماي زوج شـده القـایی بـه همـراه      روش پلا .باشـد  مـی خصوص براي فلزات مقاوم قابل کاربرد  هب و وسیع خطی محدوده

0.1از تـر  کـم  محـدوده  ایی باعث افـزایش حساسـیت بعضـی عناصـر در     طور گسترده اسپکتروسکوپی جرمی به g / L  در
جدول تنـاوبی   IIو  Iهاي  اي نتایج مناسبی براي عناصر گروه گردد. فتومتري شعله محیطی می ي زیستها نمونهبسیاري از 

هـاي   آندي براي بعضی عناصر حساسیت زیـادي در بافـت   سازي عاري آورد. روش ولتامتري هاي بالاتر فراهم می غلظتدر 
  . کند میغیر آلوده ایجاد 

  صطلاحاتا -1-3- 1

  ند.داده شده باش عبور 45/0: تمام فلزات موجود در یک نمونه غیر اسیدي که از یک فیلتر غشایی فلزات محلول
  داشته شده باشند. نگهm45/0موجود در یک نمونه غیر اسیدي که توسط یک فیلتر غشاییفلزات معلق: تمام فلزات 

فلزات کل: غلظت فلزات در یک نمونه غیرصاف شده پس از هضم اسیدي، یا مجموع فلزات حل شده و معلق به عنوان 
    .شوند میخص در عمل فلزات کل توسط مراحل هضم مش که ایننکته  ،فلزات کل

بـا اسـیدهاي    نمونـه  سـازي  آمـاده فلزات قابل استخراج توسط اسید: غلظتی از فلزات در محلول غیرصاف شده پـس از  
آوري سریعا صاف نمایید. قبـل از   نمونه را پس از جمع ،گیري فلزات محلول یا معلق باشد. جهت اندازه رقیق داغ معدنی می

  ایید. صاف کردن آنها را با اسید تثبیت ننم
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  1ها برداري و تثبیت نمونه نمونه -1-2

ی از نمونه بایدآزمایش شـود. (مـواد محلـول، معلـق, کـل یـا قابـل        یآوري نمونه تصمیم بگیرید که چه جز قبل از جمع
استخراج با اسید). این تصمیم مشخص خواهد کرد که اسیدي شدن قبل یا بعـد از فیلتراسـیون انجـام گـردد و چـه نـوع       

و نگهداري بـه علـت    برداري نمونهاید در نظر گرفته شود. خطاهاي جدي ممکن است در طی مرحله هضمی جهت نمونه ب
دسـت دادن فلـز    از .رخ دهـد  بـرداري  نمونـه , کوتاهی در حذف باقی مانده نمونه قبلی از ظرف بردار نمونهآلودگی دستگاه 

   .گردد مینه باعث خطا در کار نشینی در ظرف نمونه یا قصور در اسیدي نمودن صحیح نمو توسط جذب یا ته

  آوري نمونه  ظروف جمع -2-1- 1

تـوان از   ایـن ظـروف گـران هسـتند مـی      که ایناست. به دلیل  TFEآوري نمونه از جنس کوارتز یا  بهترین ظروف جمع
اي  ي پلـی اتیلنـی اسـتفاده نمـود. از ظـروف شیشـه      ها درباتیلن خطی با  پروپیلن یا پلی ظروف ساخته شده از جنس پلی

 μg/Lآوري نمونه در ظروف شیشه اي نرم براي محـدوده غلظتـی    توان استفاده نمود ولی باید از جمع یلیکات نیز میبروس
گیري نقره باید در ظروف قابل جذب نور نگهداري شوند. از ظروف و فیلترهایی که قـبلا   ها جهت اندازه اجتناب کرد. نمونه

  استفاده نمایید.  ،اند اسیدشویی شده

  نمونه -2-2- 1

pHآوري با اسیدنیتریک غلیظ تا ها را سریعا پس از جمع نهنمو 20 گیري فلـزات   اسیدي کرده و چنانچه هدف اندازه
لیتر اسید نیتریک غلیظ بـه ازاي یـک    میلی 5/1محلول در نمونه باشد نمونه را پس از صاف کردن اسیدي نمایید. معمولا 

31لیتر میلی 3( لیتر نمونه یا 1 HNOهاي با ظرفیت بافري بالا مقدار اسید را افـزایش دهیـد   باشد. براي نمونه ) کافی می  
  استفاده کنید.  2هاي بافري بالا ممکن است کافی باشد). از اسید با خلوص بالا هاي قلیایی یا نمونه لیتر براي بعضی نمونه میلی 5(

4ه, آنها را در یخچال دربهتر است بعد از اسیدي نمودن نمون C       جهت جلوگیري از تغییر حجـم بـر اثـر تبخیـر قـرار
جز جیوه  (به ماه قابل نگهداري هستند 5بر لیتر تا  گرم میلیهاي با غلظت فلزات در حد  دهید. تحت چنین شرایطی نمونه

آوري  حـد میکروگـرم بـر لیتـر راهرچـه زودتـر پـس از جمـع        هاي در  هفته قابل نگهداري است). بهتر است نمونه 5که تا 
  آزمایش نمایید.

20%کرومـات  محلول پتاسـیم دي  لیتر میلی 2ي جیوه نمونه را با اضافه نمودنگیر اندازهبراي  توان میهمچنین  w / v 
  .هر لیتر نمونه تثبیت نمود يبه ازا 1+1تهیه شده در اسید نیتریک 

                                                    
1- Sampling and Sample Preservation 
2- Ultrex 
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 1ي عمومیها احتیاط -1-3

  نمونه 2آلودگی -3-1- 1

ي پلاسـتیکی ممکـن   ها سرپوشیا  ها درباز آلودگی نمونه توسط ظرف، آب مقطر و فیلتر غشایی پرهیز نمایید. بعضی 
انـد.   طور مثال روي و کادمیوم در بعضی از محصولات پلاستیکی مشاهده شده است باعث آلودگی فلزي در نمونه گردند. به

  وا و ذرات گرد و خاك وجود دارد. سرب یک آلودگی است که در ه

  ظرف نمونه آلودگی -3-2- 1

ي شوینده غیریونی عاري از فلزات و سپس آب لوله شسته و در اسـید بخیسـانید و بـا آب مقطـر     ها محلولظروف نمونه را با 
31یـا شیشـه از محلـول    TFEعاري از فلز شستشو دهیـد. بـراي ظـروف کـوارتزي،      1 HNO،1 1 HCl    یـا تیـزاب سـلطانی  

ــمت  3( ــمت  HCl،1قسـ ــتیکی از،     3HNOقسـ ــروف پلاسـ ــراي ظـ ــد. بـ ــتفاده نماییـ ــروف اسـ ــاندن ظـ ــت خیسـ ) جهـ

31 1 HNO،1 1 HCl  70ساعت در دماي 24استفاده نمایید. شرایط خیساندن قابل قبول C باشد. اسـید کرومیـک یـا     می
ترکیبات آزاد کروم ممکن است جهت حذف رسوب مواد آلی از ظروف مورد استفاده قرار گیرد. ظروف باید بـه دقـت توسـط آب    
جهت حذف مقادیر بسیار کم کروم شسته شوند. از اسید کرومیک براي تمیز نمودن ظـروف پلاسـتیکی یـا ظروفـی کـه ممکـن       

گیري عنصر کروم مورد استفاده قرار گیرند، استفاده ننمایید. همیشه از آب مقطر عاري از فلز جهـت آزمـایش و    ت براي اندازهاس
  باشد. ، آب مقطر عاري از فلز می»آب«ها منظور از کلمه  گیري استفاده نمایید. در این اندازه ها محلولسازي  آماده

  انتقال یافته توسط هوا ي ها آلودگی -3-3- 1

ودگی توسط هوا به شکل ترکیبات فرار، گرد و خاك، دوده و آئروسل در هواي آزمایشگاه ممکـن اسـت تـاثیر بسـیار     آل
هاي میکروگرم بر لیتـر بگـذارد. جهـت جلـوگیري از آلـودگی آزمایشـگاه از تسـهیلات         جدي در آزمایش فلزات در غلظت

هاي کاري طراحی شده استفاده نمایید. شاهد را جهـت   وطههاي لامینار، تمیز کننده هوا و یا مح آزمایشگاهی نظیر جریان
حـداقل در محـیط    ،باشـد  مـی موجود ن ها آزمایشگاه(احتمالا چنین امکاناتی در  بازتاب کامل پروسه آزمایش آنالیز نمایید.

  ). نماییدعاري از گردو غبار کار 

  ها نمونهاولیه  سازي آماده -1-4

 »فلـزات کـل  « .پیش از آزمایش با اسپکتروسکوپی دارند سازي آمادهاحتیاج به ي شامل ذرات یا مواد آلی غالبا ها نمونه
ي بـدون رنـگ و شـفاف (آب    هـا  نمونـه فلزات کل در .باشند میحل شده و ذرات جامد  صورت بهشامل فلزات آلی و معدنی 

                                                    
1- General Precautions 
2- Sources of Contamination 
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1آشامیدنی) داراي کدورت زیر NTU شـعله یـا   (مستقیم توسط روش جذب اتمـی   ورط بهند توان می، بدون بو و یک فازي
بـراي   .و بـدون هضـم آزمـایش شـوند    ) یا اسپکتروسکوپی پلاسماي زوج شده القایی (نشـر اتمـی یـا جرمـی    ( الکتروترمال

را هضـم نمـوده و نتـایج هضـم شـده و هضـم        ها نمونه توان می ،بافت نمونه اتفاق افتد یا اگر تغییراتی در تر بیشاطمینان 
pHرا با اسیدنیتریک غلیظ تا ها نمونهآوري،  هنگام جمع .هم مقایسه نمود نشده را با 2  ) 1.5اسیدي نماییـد ml   اسـید

ي فلـزات معلـق   گیر اندازهبراي  .نماییدسپس اسیدي  . براي آزمایش فلزات محلول نمونه را صاف و)یک لیتر نمونه يبه ازا
ه چ ـبراي فلزات قابل استخراج با اسید طبق آن .نماییدهضم و سپس آزمایش  را آنمواد روي   صافی و ،را صاف کردهنمونه 

  .عمل کنید ،در قسمت بعد توضیح داده خواهد شد
ي بـا  هـا  رنـگ  ،از تماس با پلاسـتیک  سازي آمادههنگام  .فلزي وارد نمونه نگردد سازي آمادهکه در مرحله  نماییددقت 

بـرنج دوري   فلـزات گـالوانیزه شـده و    ،دستمال کاغذي و تمام وسایل فلزي ساخته شده از اسـتیل  ،دود سیگار ،لزيپایه ف
 اي به ظروف روباز مخصوصـا هنگـام هضـم بـا اسـید      ند باعث انتقال آلودگی قابل ملاحظهتوان میهودهاي معمولی  .نمایید
روي و کادمیوم هستند قبـل از   ،تیکی غالبا آلوده به مس, آهنهاي پلاس پت پی .ظروف را با شیشه ساعت بپوشانید .گردند

2HCLاستفاده آنها را چندین روز در N 3یاHNO     ي رنگـی اسـتفاده   هـا  پلاسـتیک از  .بشـویید قـرار داده و بـا آب مقطـر
خلـوص اسـیدها را بـراي     .نماییـد براي تمام مراحل اسـتفاده  از آب بدون یون  .زیرا ممکن است داراي فلز باشند ،نماییدن

هضم همیشه چک کنید. مراحل هضم و صاف کردن را براي شاهد نیز انجام دهید و نتایج شـاهد را بـا    استخراج و ،تثبیت
  .نماییدنمونه مقایسه 

  و معلق محلولفیلتراسیون فلزات  -4-1- 1

   فیلتراسیونمراحل  -1-4-1-1

را در محل توسط فیلتراسیون خلا یا فشار بـا نگهدارنـده    ها نمونهمعلق مورد نظر باشد یا  محلولي فلزات گیر اندازه اگر
. قبـل از  نماییـد صـاف  ) کربنـات یـا سـلولز اسـتر     پلـی (میکرومتـر   45/0یـا   4/0فیلتر پلاستیکی یا فلوئوروکربنی و فیلتر 

فیلتـر و دسـتگاه   ، بل از صاف کـردن نمونـه  . قنماییدفیلتر  فیلتراسیون جهت اطمینان از عاري بودن آلودگی, شاهد را نیز
 غشـایی اي فلز باشد فیلتر  شاهد داراي مقادیر قابل توجه . اگر فیلتراسیونبشوییدآب مقطر  لیتر میلی 50فیلتراسیون را با 

0.5Nرا در HCL 31یاN HNO .خیسانده و سپس با آب مقطر شستشو دهید  
ي بـا دانسـیته بـالا کـه از قبـل      هـا  پلاستیکي فلوئور کربن یا ها تیوپرا در  ها نمونهونه داراي کدورت بالا باشد اگر نم

. بعد از فیلتراسـیون محلـول   کیلو پاسکال صاف نمایید 130تا  70سانتریفوژ و توسط خلا و یا با فشار  ،اند شده اسیدشویی
pHصاف شده را با اسید نیتریک غلیظ تا 2 اگر در طی مرحله اسیدي کردن رسوب تشکیل گردد قبـل   اسیدي کرده و

  هضم کنید. را آني فلزات معلق گیر اندازه. فیلتر را نگه داشته و جهت نماییدتوسط اسیدنیتریک هضم  را آني گیر اندازهاز 
بـه   گـراد  سـانتی درجـه   4د نمونـه را در  نباش ـ پـذیر  امکـان چنانچه صاف نمودن نمونه بدون آلوده کردن آن, در محل 

  صاف کنید.  را آنآزمایشگاه آورده و سریعا 
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لتراسـیون  ي فلزات معلق مورد نظر باشد نمونه را طبق روش فلزات محلول صاف کرده ولی قبل از فیگیر اندازهچنانچه 
. حجم نمونه فیلتـر  نماییدلزات معلق هضم ي مستقیم فگیر اندازهجهت  را آن. فیلتر را نگه داشته و نماییدسانتریفوژ ن را آن

  . انجام دهید شده را یادداشت کرده و مراحل فیلتراسیون را نیز براي شاهد

  فلزات قابل استخراج سازي آماده -4-2- 1

آوردن نتـایج   دسـت  بـه جهـت   هـا  نمونـه . هضـم بعضـی   شوند میه آرامی جذب ترکیبات خاص فلزات قابل استخراج ب
حجم اسید و زمان تماس باید ثابت باشند. نتایج را  ،. حجم نمونهک شرایط کنترل شده داردبه ی نیاز تکرارپذیرو  دار معنی

  .نماییدمودن شرایط استخراج گزارش تحت فلزات  قابل استخراج با مشخص ن
هـم   هب. نمونه را خوب نماییدیک لیتر اسیدي  ياسیدنیتریک غلیظ به ازا لیتر میلی 5با  را آننمونه  آوري جمعدر زمان 

 15، نماییـد بـه آن اضـافه    1+1اسـیدکلریدریک   لیتـر  میلـی  5به بشر یا فلاکس منتقل کرده و  را آن لیتر میلی 100زده و 
به یـک بـالن ژوژه وزن شـده     را آنحرارت دهید. محلول را توسط فیلتر غشایی صاف کرده و به دقت  دقیقه در حمام بخار

از  تـر  بـیش مخلوط کرده و آزمایش کنید. اگر حجم  نماییدتنظیم  لیتر میلی 100با آب مقطر تا  را آن. حجم نماییدمنتقل 
توسط وزن کردن مشخص کرده و غلظت نهایی را با ضرب کردن در فـاکتور   لیتر میلی 1/0باشد حجم را تا  لیتر میلی 100

  .نماییدرقت تصحیح 

  1هضم فلزات -4-3- 1

گیـري توسـط    یونـد شـده بـه فـرم فلـز آزاد کـه قابـل انـدازه        جهت کاهش مزاحمت ناشی از ترکیبات آلی و تبدیل فلـزات پ 
هاي هضم شرح داده شـده در زیـر اسـتفاده نماییـد.      اسپکتروسکوپی جذب اتمی یا پلاسماي زوج القایی باشند از یکی از تکنیک

  کار برید.   هگیري را ب ترین روش هضم جهت فراهم نمودن بازیابی قابل قبول و سازگار با روش و فلز مورد اندازه ضعیف

  انتخاب اسید  -1-4-3-1

نیترات یک بافت قابل قبـول بـراي اسپکتروسـکوپی اتمـی     نماید.  طور کافی هضم می ها را به اسید نیتریک اغلب نمونه
ها جهت تکمیل هضم نیاز به پرکلریـک اسـید،    است. بعضی نمونه ICP-MSالکتروترمال و یک بافت ترجیحی براي  ،شعله

اسید و هیدروفلوئوریک اسید دارند. این اسیدها ممکن است در آنالیز بعضی عناصـر باعـث   هیدروکلریک اسید، سولفوریک 
  آورند.  فراهم  ICP-MSرا براي آنالیز روش الکتروترمال و  تري طور کلی بافت ضعیفبه مزاحمت شده و 

شـوند کـافی    ید مـی هاي شفاف یا آنهایی که بـه آسـانی اکس ـ   طبق یک قانون کلی اسید نیتریک به تنهایی براي نمونه
3باشد. هضم توسط می 2 4HNO H SO 3یاHNO HCl     براي مواد آلی که به آسانی قابل اکسیداسـیون هسـتند کـافی

3است. هضم 4HNO HClO 3یا 4HNO HCLO HF   سـید  ترکیبـات آلـی کـه بـه سـختی اک      هاي داراي نمونهبراي

                                                    
1- Digestion for Metals 
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طـور معمـول پیشـنهاد     باشـد. اگـر چـه روش سـوختن خشـک بـه       شوند یا ترکیبات معدنی شامل سیلیس مناسب می می
روند ولی ممکن است در شرایطی که مـواد آلـی زیـادي در نمونـه موجـود       گردد زیرا بسیاري از عناصر فرار از بین می نمی

  است این روش مفید باشد.

  مراحل هضم  -1-4-3-2

اسید  - ده را گزارش نمایید. تکنیک هاي هضم اسیدي (هضم اسید نیتریک، هضم اسید نیتریککار بر تکنیک هضم به
فلوئوریـک اسـید)    - پرکلریـدریک اسـید   -اسید سولفوریک، هضم نیتریک اسـید   - هیدروکلریدریک، هضم اسید نیتریک

اسـیدهاي   که اینش را دارند. به علت ي هضم شده با این روها نمونهاي براي اغلب انواع  معمولا دقت و خطاي قابل مقایسه
  .رسد می، حجم اسید مصرفی به حداقل شوند میو شاهدها اضافه  ها نمونهرفته شده در مرحله هضم فلزات، به  کار به

نـوان  از روش هضم ماکروویو بـه ع  توان می شوند میي هضم اسیدي معمولا شامل هضم کل فلز نها روش که اینعلت  به
ي در مقایسـه بـا   تـر  بـیش دقـت   رود مـی . روش ماکروویو یک وسل بسته است که انتظار تفاده کردیک روش جایگزین اس

  . ت پلیت دارا باشدتکنیک ها
  . پیشنهاد شده است )1-1(اي در جدول  حجم نمونه برداشتنی جهت اسپکتروسکوپی جذب شعله

  حجم نمونه برداشتنی جهت اسپکتروسکوپی 1- 1جدول 
  )mLحجم نمونه (

  )ي با جذب اتمیگیر دازهان(جهت 
  )mg/Lغلظت تخمینی فلز (

1000    1/0<  
100  10 -1/0  
10  100 -10  

  
نمونـه داراي ذرات معلـق    کـه  زمـانی مناسـب اسـت.    ICP-MSو  ICP ،جهت کـوره  لیتر میلی 5تا حداقل  تر کمحجم 

ظرفیت وسل هضـم باشـد در مرحلـه    از  تر بیش. اگر حجم پیشنهادي برسد لیتر میلی 5نگذارید که حجم آن زیر  ،باشد می
ي و انتقال حجـم  گیر اندازههاي دهانه گشاد براي  پت داراي ذرات معلق باشند از پی ها نمونهاگر  .نمونه اضافه کنید ،تبخیر

اعتبـار   تاییـد بافت نمونه هضم شده جهت  بازیابی فلزات را براي هر شوند میبا هضم تغلیظ  ها نمونهوقتی . نماییداستفاده 
اگرچـه ایـن عمـل باعـث افـزایش غلظـت        ،احتیاج به اسید اضافی دارنـد  تر بیشهاي  حجم .رفته تعیین کنید کار بهش رو

  .شود میها  ناخالصی
  نتایج را به شکل زیر گزارش کنید:

mg / L A B / C غلظت فلز 

A:  غلظت فلز در نمونه هضم شدهmg/L 

B حجم نهایی محلول هضم شده :mL 

Cم نمونه: حج mL  
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  هضم اسید نیتریک -4-4- 1

 شـود  میگرفته  کار بهي آنها گیر اندازهي متفاوتی که جهت ها دستگاهو  ها روش ،به علت تغییرات گسترده غلظت فلزات
در محدوده  »ي زیادها غلظت«ي مقادیر ناچیز فلزات، دو روش هضم براي گیر اندازهو براي فائق آمدن بر منابع آلودگی در 

mg / L 0.1  0.1در محدوده »ي ناچیزها غلظت«و mg / L   شود میارائه. 

  ي زیاد ها غلظتایی و  ي جذب اتمی شعلهها گیري اندازه هضم براي -1-4-4-1

  وسایل مورد نیاز 

  پلیت  هات -

آبکشـی   مقطـر شسته شده و سپس با آب  لیتري که با اسید میلی 150لیتر یا بشر  میلی 125ارلن مایر فلاکس  -
  .شده است

  لیتري  میلی 100بالن ژوژه  -

  شیشه ساعت  -
  مواد لازم

  اسید نیتریک غلیظ با خلوص آزمایشگاهی یا عاري از غلظت ناچیز فلزات  

  روش انجام کار  -

لیتر) از یک نمونه که کاملا مخلوط شده و توسط اسید تثبیت شـده را بـه بشـر یـا      میلی 100حجم مشخصی (معمولا 
  استفاده نمایید.  )2-1(توانید از جدول  براي انتخاب حجم مورد نیاز می ید.یر منتقل نماارلن مای

 انتخاب حجم مورد نیاز - 2- 1جدول 

  )mLحجم نمونه (
  )mg/Lغلظت تخمینی فلز (  )ي با جذب اتمیگیر اندازه(جهت 

1000  1/0<  
100  10 -1/0  
10  100 -10  

  
چند عدد سنگ جوش به محلول اضافه نمایید و روي آن شیشـه سـاعت گذاشـته    لیتر اسیدنیتریک غلیظ و  میلی 5زیر هود 

لیتـر کـاهش یابـد و رسـوبی حاصـل       میلـی  20تا  10تا آلوده نگردد. بشر را روي هات پلیت گذاشته و بگذارید تا حجم نمونه به 
انه آن پیـدایش رنـگ کـم رنـگ و     که هضم کامل گردد کـه نش ـ  نگردد. به حرارت دادن و اضافه کردن اسید ادامه دهید تا زمانی

باشد. درحین هضم مواظب باشید تا نمونه خشک نشود. با آب مقطر عاري از فلز جـدار داخلـی بشـر و شیشـه      شفاف محلول می
لیتـر منتقـل کـرده و دوبـار      میلی 100صاف نمایید. قسمت صاف شده را به یک بالن ژوژه  را آنساعت را شسته و اگر لازم باشد 
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سـپس بـه حجـم     ،لیتر آب مقطر ظرف را شسته و به بالن ژوژه اضافه نمایید. اجازه دهیـد تـا نمونـه سـرد شـود      میلی 5هر بار با 
 گیري فلز مورد نظر بردارید. مقدار مشخص ازاین محلول را جهت اندازه وکاملا مخلوط کنید. برسانید

 ICP-MSو  ICPو براي   mg/L ≤0.1ي ناچیز فلزات ها غلظتهضم براي  -1-4-4-2

  ایل مورد نیازوس -

  هیتر بسته: خشک با قابلیت کنترل دما  
 100يها اندازهي پلی پروپیلنی مدرج ته گرد دربدار در ها تیوپ 17 mm     شسته شده با اسـید و سـپس بـا

ي مطابق با اتوسـمپلر دسـتگاه و هیتـر بسـته تـرجیح داده      ها تیوپآب مقطر آبکشی شده باشد. استفاده از 
  . باشد می. مطابقت با سانتریفوژدر مرحله دوم بوده ولی مورد نظر نیز شود می

  پی پتور با سایزهاي قابل تنظیم  
   سر پی پت  
 سانتریفوژ  

  مواد لازم  -

  اسید نیتریک غلیظ دوبار تقطیر شده 

  روش انجام کار  -

  .نرمـال قـرار دهیـد    2دنیتریک ي آنها را براي یک شب یا به مدت چند روز در اسـی ها دربي پلی پروپیلنی و ها تیوپ
مرتبه آنها را با آب عاري از فلز شستشو داده و ترجیحا در یک سبد در درجه حرارت پایین به مدت یـک شـب خشـک     3

قبـل از   .پت نیز احتیاج به تمیز کردن دارنـد  هاي پیسر .نماییدداري  ي پلاستیکی نگهها بستهي تمیز را در ها تیوپ .کنید
هم خورده است را بـا مـاکرو    هاي که قبلا با اسید تثبیت شده و کاملا ب از نمونه لیتر میلی 10 .نماییدینی مصرف آنها را بازب

 ،شـاهدها  ،هـا  نمونـه از اسید نیتریک غلیظ به تمـام   لیتر میلی 5/0پت مقدار  با پی .نماییدپت به یک تیوپ تمیز منتقل  پی
درجـه   105را زیر هود در هیتر بسته گذاشته و دمـا را روي   ها تیوپ .یدنمایي کنترل کیفیت اضافه ها نمونهاستانداردها و 

  .را جهت خروج بخارات اسیدي و همچنین جلوگیري از آلوده شدن بگذارید ها تیوپدرب  .نماییدتنظیم  گراد سانتی
 هـا  نمونـه ه ندهیـد  اجـاز  .نماییـد ساعت هضم  2را براي حداقل  ها نمونه .را نپیچانید ها تیوپنکته: در این مرحله درب 

 .آیـد  دسـت  بـه تا هضم کامل گردد و محلـول شـفافی    نماییدي اسید نیتریک اضافه تر بیشاگر لازم باشد مقدار  .بجوشند
 هـا  تیـوپ اگـر   .برسـانید  لیتـر  میلـی 10آنها را سرد کنید و با آب مقطر عاري از فلز حجم آنها را به  ،را خارج کرده ها تیوپ

درجـه   4درب آنهـا را ببندیـد و در   .ا سانتریفوژ کرده و قسمت شفاف را در تیوپ دیگـري بریزیـد  داراي ذرات باشند آنها ر
 .نماییدتا زمان آزمایش نگهداري  گراد سانتی
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  اسید هیدروکلریدریک –هضم اسید نیتریک  - 4-5- 1

 وسایل مورد نیاز - 1- 1-4-5

  هات پلیت  -

و سپس بـا آب مقطرآبکشـی   شده لیتري که در اسیدشسته  میلی 150لیتر یا بشر  میلی 125ارلن مایر فلاکس  -
  شده است

  لیتري  میلی 100بالن ژوژه  -

 شیشه ساعت -

 حمام بخار -

  مواد لازم - 2- 1-4-5

  trace-metalsاسید نیتریک غلیظ با خلوص آزمایشگاهی یا عاري از فلزات 
    1+1هیدروکلریدریک 

  1+1اسید نیتریک 

  روش کار   - 3- 1-4-5

 HNO3/HCL فلزکل با -

از یـک نمونـه تثبیـت و خـوب     ) سید نیتریک توضیح داده شـده اسـت  حجم مشخصی (مطابق آنچه در قسمت هضم ا
  زیـر هـود    .به یـک ارلـن یـا بشـر بریزیـد      ي را برداشته وگیر اندازهمخلوط شده متناسب با غلظت مورد انتظار از فلز مورد 

لیـت گذاشـته و   بشر یا فلاکس را روي هات پ .اسید نیتریک غلیظ اضافه کرده وروي آن شیشه ساعت بگذارید لیتر میلی 3
 را آن .مواظب باشید تا نمونـه نجوشـد و خشـک نگـردد     .گردد لیتر میلی 5از  تر کمتا حجم آن  نماییدبه آرامی تبخیر  را آن

اسیدنیتریک  لیتر میلی 5و و شیشه ساعت را با حداقل مقدار ممکن از آب عاري از فلز شستشو داده  ها دیواره .نماییدسرد 
دمـاي هـات پلیـت را     .روي هات پلیت بگذارید را آنشیشه ساعت را روي بشر گذاشته و دوباره  .یدنمایغلیظ به آن اضافه 

به حرارت دادن و اضافه نمودن اسید در صورت نیاز ادامه دهید تـا عمـل    .بالا ببرید تا عمل رفلاکس به آرامی اتفاق بیفتد
ه وبا ادامه دادن عمل رفلاکس تغییري در ظـاهر  که محلول شفاف شد گردد میعمل هضم زمانی کامل ( .هضم کامل گردد
 100آب مقطر بـه ازاي هـر    لیتر میلی 15و 1+1از اسید کلریدریک  لیتر میلی 10 .نمایید. محلول را سرد )آن ایجاد نگردد

ه دقیقه دیگر نیز جهت حل شدن هرگونه ذرات جامد یا بـاقی مانـد   15 .نماییدحجم باقی مانده تخمینی اضافه  لیتر میلی
جهـت   را آندیواره بشر و شیشه سـاعت را بـا آب عـاري از فلـز شسـته و       .نمونه را سرد کنید .به حرارت دادن ادامه دهید

  .نماییدجلوگیري از گرفته شدن نبولایزر توسط ذرات نامحلول احتمالی باقی مانده در نمونه صاف 
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م فیلتراسـیون فلـز مـورد نظـر را جـذب نکـرده و       مطمئن باشید که فیلتر و سیست ،ي مقادیر کمگیر اندازهجهت  :نکته
  . باشد میدرصد بازیافت قابل قبول 

یـد نمونـه را   توان مـی انتخـابی   طـور  بـه  .نماییـد ي منتقـل  لیتـر  میلـی  100محلول صـاف شـده را بـه یـک بـالن ژوژه      
  .نماییدلوط سپس به حجم رسانده وکاملا مخ ،سانتریفوژکرده یابه مدت یک شب گذاشته تا ذرات ته نشین گردند

 HNO3/HCLفلز قابل استخراج با  -

حجم مشخصی از یک نمونه تثبیت و مخلـوط شـده را بـه یـک      .باشد میهضم این مرحله به شدت هضم مرحله قبل ن
بـه آن اضـافه    1+1از اسـید هیدروکلریـدریک    لیتـر  میلـی  10و 1+1از اسید نیتریک  لیتر میلی 2بشر یا بالن منتقل کرده 

 لیتـر  میلـی  25که حجـم آن بـه    يطور بهروي حمام بخار یا هات پلیت گذاشته  را آنگذاشتن شیشه ساعت ضمن  ،نمایید
صـاف یـا سـانتریفوژ     را آننمونه را سرد کرده و جهـت حـذف ذرات احتمـالی     .مواظب باشید تا نمونه نجوشد .کاهش یابد

ز محلـول صـاف شـده را بـه یـک بـالن ژوژه       حجم مشخصـی ا  .نموده یا یک شب کنار گذاشته تا رسوبات ته نشین گردند
 .برسانید لیتر میلی 100به حجم را آنمنتقل کرده و 

   .ببندید کار بهجهت هضم مقادیر کم رهنمودهاي قسمت هضم اسید نیتریک براي مقادیر کم را 

  اسید سولفوریک  –هضم اسید نیتریک  -4-6- 1

  وسایل مورد نیاز -1-4-6-1

  هات پلیت  -

لیتري که در اسیدشسته شده و سپس بـا آب مقطرآبکشـی    میلی 150ا بشر لیتر ی میلی 125ارلن مایر فلاکس  -
  .شده است

  لیتري  میلی 100بالن ژوژه  -

 شیشه ساعت  -

  مواد لازم  - 1-4-6-2

  اسید نیتریک غلیظ  -

  اسید سولفوریک غلیظ -

 مراحل آزمایش -1-4-6-3

وب از یـک نمونـه تثبیـت و خ ـ   ) حجم مشخصی (مطابق آنچه در قسمت هضم اسید نیتریک توضیح داده شـده اسـت  
  زیـر هـود   .بـه یـک ارلـن یـا بشـر بریزیـد       ي برداشـته و گیر اندازهمخلوط شده متناسب با غلظت مورد انتظار از فلز مورد 

بشر یا فلاکس را روي هات پلیـت گذاشـته و    .روي آن شیشه ساعت بگذارید اسیدنیتریک غلیظ اضافه کرده و لیتر میلی 5
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اسـید نیتریـک غلـیظ و     لیتر میلی 5 .کاهش یابد لیتر میلی 20تا  15آن به به آرامی بجوشانید تا تبخیر شده و حجم  را آن
 .نماییـد در بین مرحله اضافه نمـودن اسـیدها بشـر یـا فلاکـس را سـرد        نماییداسیدسولفوریک غلیظ اضافه  لیتر میلی 10

 لیتـر  میلـی  10 اگـر محلـول شـفاف نباشـد     .ظـاهر گـردد   3SOتبخیر را روي هات پلیت ادامه دهیـد تـا بخـارات سـفید    
به حـرارت دادن ادامـه دهیـد تـا      .دوباره پدیدار گردد 3SOتبخیر را ادامه دهید تا بخار اسیدنیتریک غلیظ اضافه نموده و

کـه محلـول    گـردد  میزمانی تمام اسید نیتریک خارج  .که تمام اسید نیتریک قبل از ادامه مراحل بعدي خارج گردد ییجا
  نمونـه را سـرد کـرده و تـا     .نگذارید نمونه در حین هضـم خشـک گـردد    .ایی رنگی مشاهده نگردد شفاف و هیچ بخار قهوه

هـاي آن حـل    تا تقریبا به حالت جوش درآمده و نمـک  ن ادامه دهیدبه حرارت داد .نماییدبا آب مقطر رقیق  لیتر میلی 50
 لیتر منتقل کرده و دوبار هر بار بـا  میلی 100قسمت صاف شده را به یک بالن ژوژه  .نماییدصاف  را آناگر لازم باشد  .گردد

 را آنبـه حجـم برسـانید     ،لیتر آب مقطر ظرف را شسته و به بالن ژوژه اضافه نمایید. اجازه دهید تا نمونه سرد شده میلی 5
 دارید.بر گیري نمونه جهت اندازه را آنهم زده و مقدار مشخص از  هکاملا ب

 اسید پرکلریدریک –هضم اسید نیتریک  -4-7- 1

  وسایل مورد نیاز  -4-8- 1

  هات پلیت  -

لیتري که در اسیدشسته شده  و سپس بـا آب مقطرآبکشـی    میلی 150لیتر یا بشر  میلی 125ارلن مایر فلاکس  -
  .شده است

  لیتري  میلی 100بالن ژوژه  -

 شیشه ساعت  -

 محافظ صورت   -

 دستکش ایمنی -

 عینک ایمنی -

  مواد لازم  -1-4-8-1

 ید نیتریک غلیظ اس -

 پرکلریدریک غلیظ  -

4گرم 500 :محلول آمونیوم استات - 2 3 2NH C H O  نماییدآب حل  لیتر میلی 600را در.  



 در آب گیري فلزات دستورالعمل کلی جهت اندازه  17/08/92  16

 

 مراحل آزمایش  -1-4-8-2

جهـت جلـوگیري از ایـن     .مخلوط گرم شده پرکلریدریک اسید و مواد آلی ممکن است یکبـاره منفجـر گـردد    :احتیاط
همیشـه   .نماییدگاه اسید پرکلریدریک را به محلول داغ شامل مواد آلی اضافه ن هیچ .بگیرید کار بهرا اتفاق موارد ایمنی زیر 

از تشکیل بخارات مکـرر   .نماییداول نمونه شامل مواد آلی را با اسیدنیتریک مخلوط کرده سپس پرکلریدریک اسید اضافه 
اه نگذارید نمونه هضم شده با پرکلریدریک اسـید آنقـدر   هیچگ .نماییدبا پرکلریدریک اسید در یک هود معمولی جلوگیري 

  .تبخیر گردد که خشک شود
از یک نمونـه تثبیـت و خـوب مخلـوط     ) حجم مشخصی (مطابق آنچه در قسمت هضم اسید نیتریک توضیح داده شده است

اسـید   لیتـر  میلـی  5زیر هـود   .ریزیدبه یک ارلن یا بشر ب ي را برداشته وگیر اندازهشده متناسب با غلظت مورد انتظار از فلز مورد 
بـه آرامـی تبخیـر     را آنبشر یا فلاکس را روي هات پلیـت گذاشـته و    .نیتریک غلیظ اضافه کرده وروي آن شیشه ساعت بگذارید

اسـید پرکلریـدریک    لیتـر  میلـی  10اسید نیتریـک غلـیظ و    لیتر میلی 10 .کاهش یابد لیتر میلی 20تا  15تا حجم آن به  نمایید
تـا بخـارات    نماییدمحلول را به آرامی روي هات پلیت تبخیر  .نماییداضافه نموده در بین اضافه نمودن اسید ها بشر را سرد  غلیظ

اگر لازم باشـد بـراي    .غلیظ اسیدپرکلریدریک نمایان گردند. اگر محلول شفاف نباشد محلول را به آرامی بجوشانید تا شفاف گردد
رقیـق   لیتـر  میلی 50نمونه را سرد کرده و با آب مقطر تا  .نماییداسید نیتریک غلیظ اضافه  یترل میلی 10کامل شدن مرحله هضم 

صاف نمایید. قسمت صاف شده را به یک بـالن   را آناگر لازم باشد  .بجوشانید تا کلرین یا اکسید نیتروژن خارج گردد را آن .کنید
لیتر آب مقطر ظرف را شسته و به بالن ژوژه اضافه نمایید. اجـازه دهیـد    لیمی 5لیتر منتقل کرده و دوبار هر بار با  میلی 100ژوژه 

  بردارید. گیري نمونه جهت اندازه را آنهم زده و مقدار مشخص از  هکاملا ب را آنبه حجم برسانید  ،تا نمونه سرد شده
مراحـل زیـر حـل     ي سرب در حضور مقدار زیاد سولفات باشد رسوب سـولفات سـرب را طبـق   گیر اندازهچنانچه هدف 

از محلول استات آمونیوم را به محلول بشر یا فلاکس هضم اضافه نموده و تا شروع جوشـیدن حـرارت    لیتر میلی 50.نمایید
سیستم فیلتراسیون را وصل کرده و محلول را بـه   .ظرف را به آرامی بچرخانید تا سطح داخلی و رسوب خیس گردد .دهید

بـه  با آب مقطر سرد و سپس  را آن ،ي منتقللیتر میلی 100بالن ژوژه ف شده را به یک محلول صا .آرامی از آن عبور دهید
   .ي سرب کنار بگذاریدگیر اندازهخوب بهم زده و جهت  را آن .حجم برسانید

  فلوئوریک اسید  –پرکلریدریک اسید  –هضم نیتریک اسید  -4-9- 1

  وسایل مورد نیاز  -1-4-9-1

  هات پلیت  -

 با اسید و با آب مقطر آبکشی شده باشد  ي شسته شدهلیتر میلی 250بشر تفلونی -

 ي پلی پروپیلنی یا هر پلاستیک مناسب دیگر لیتر میلی 100بالن ژوژه تفلونی  -
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  مواد مورد نیاز  -1-4-9-2

  1+1اسید نیتریک  غلیظ و اسید نیتریک  -

 اسیدپرکلریدریک غلیظ   -

 % 51% تا48اسیدفلوئوریک غلیظ  -

  مراحل آزمایش  -1-4-9-3

را بـا احتیـاط وزیـر هـود بـا قـدرت خـروج         HF .نماییداز پرکلریدریک اسید مراجعه به موارد ایمنی استفاده  :احتیاط
 .نماییـد  از تماس بـا پوسـت و هرگونـه استنشـاق چلـوگیري      نماییدي گرم استفاده ها نمونهخصوص براي  هبخارات کافی ب

   .نماییدرا از قبل فراهم  HFهاي اولیه سوختگی با  کمک
از یـک نمونـه تثبیـت و خـوب مخلـوط      ) هضم اسیدنیتریک توضیح داده شده است حجم مشخصی (مطابق آنچه در قسمت

بشـر را روي هـات پلیـت     .تفلـونی بریزیـد   به یـک بشـر   ي را برداشته وگیر اندازهشده متناسب با غلظت مورد انتظار از فلز مورد 
اسـیدنیتریک غلـیظ بـه آن     لیتـر  میلی 12بد. کاهش یا لیتر میلی 20تا  15تا حجم آن به   نماییدبه آرامی تبخیر  را آنگذاشته و 

و نمونـه را تبخیـر    نماییـد حرارت دهید. اضافه نمودن اسیدنیتریک را تکـرار   را آناضافه کرده و تا نزدیک به مرحله خشک شدن 
محلول را به آرامـی بجوشـانید    اضافه کرده و HF لیتر میلی 1و  4HCLOلیتر میلی 20اجازه دهید نمونه سرد شود سپس  .کنید

صـاف کـرده و    .نماییـد آب به آن اضـافه   لیتر میلی 50سرد کرده و  را آن .ظاهر گردد 4HCLOتا شفاف شده و بخار سفید رنگ
سـته و بـه بـالن    لیتر آب مقطـر ظـرف را ش   میلی 5لیتر منتقل و دوبار هر بار با  میلی 100قسمت صاف شده را به یک بالن ژوژه 

 ـ  را آنژوژه اضافه نمایید. اجازه دهید تا نمونه سرد شـده بـه حجـم برسـانید      جهـت   را آنهـم زده و مقـدار مشـخص از     هکـاملا ب
 بردارید. گیري نمونه اندازه

  





 

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  2 فصل2

ي فلزات با اسپکتروسکپی گیر اندازه
  جذب اتمی
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م  دو ندازه –فصل  ر ا زگی اتمیي فل روسکپی جذب  اسپکت با   ات 

  A.A.S1 اسپکتروسکوپی جذب اتمی وسیله ي تعیین فلزات بهها روش -2-1

به نوع فلز و غلظت آن ممکن است بسـیار متنـوع و متغیـر     توجه تعیین فلزات به روش اسپکتروسکوپی جذب اتمی، با
  شود:   باشد. از این رو مراحل کاري این روش به هفت رده تقسیم می

ي آنتیموان، بیسموت، کادمیوم، کلسیم، سزیم، کروم، کبالت، مس، طلا، ایریدیم، آهن، سرب، لیتـیم،  گیر اندازه - 1
منیزیم، منگنز، نیکل، پالادیم، پلاتین، پتاسیم، رودیم، روتنـیم، نقـره، سـدیم، استرانسـیم، تـالیم، قلـع و روي       

  توسط مکش و افشاندن مستقیم نمونه در شعله هوا و گاز استیلن
وسـیله   هاي کم از کادمیوم، کروم، کبالت، مس، آهن، سرب، منگنـز، نیکـل، نقـره و روي بـه     یري غلظتگ اندازه - 2

کمپلکس شدن با آمونیوم پیرولیدن دي تیوکاربامات و استخراج در متیل ایزوبوتیل کتون و افشاندن در شـعله  
  هوا -گاز استیلن

اسمیوم، رنیوم، سیلیسـیوم، تـوریم و وانـادیوم توسـط      گیري آلومینوم، باریم، بریلیم، کلسیم، مولیبدنیوم، اندازه - 3
  استیلن -شعله مستقیم گاز نیتروژن اکساید 

هیدروکسـی کوئینـولین و اسـتخراج     8هاي کم از آلومینیوم  و بریلیوم با شلاته شدن توسط  گیري غلظت اندازه - 4
  استیلن –در متیل ایزو بوتیل کتون و سپس مکش و افشاندن در شعله گاز نیتروژن اکساید 

  cold vaperگیري جیوه توسط تکنیک بخار سرد  اندازه - 5
، باریم، بریلیوم، کـادمیوم، کـروم، کبالـت، مـس،     آرسنیکگیري مقادیر بسیار کم از آلومینیوم، آنتیموان،  اندازه - 6

  آهن، سرب، منگنز، مولیبدان، نیکل، سلنیوم، نقره و قلع توسط روش جذب اتمی الکتروترمال
هیـدروژن یـا    –و سلنیوم با تبدیل آنها به هیدریدشان و سپس افشاندن در شعله آرگـون   نیکآرسگیري  اندازه - 7

  هیدروژن –نیتروژن 

 2اي روش تعیین فلزات توسط اسپکتروسکوپی جذب اتمی شعله - 2-2

  کلیات -2-2-1

 گردد. یک پرتونوري از درون شـعله،  در اسپکتروسکوپی جذب اتمی یک نمونه در شعله افشانده شده و سپس اتمی می
گیـرد.   مـی  شـعله را انـدازه   رسد که مقدار نور جذب شده عنصر اتمی شـده در  منوکروماتور گذشته و به یک آشکارساز می

هـاي   زیرا هر فلزي داراي طول موج با ویژگی ،اي دارد تري بر نشر شعله براي بسیاري از فلزات, جذب اتمی حساسیت بیش
طـور نسـبی    کار گرفته شده که این روش بـه  ي متناسب با هر فلز بهخاص خود است. یک لامپ به عنوان چشمه انرژي نور

                                                    
1- Metals by Atomic Absorption Spectroscopy 
2- Metals by Flame Atomic Absorption Spectroscopy 
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نماید. بنابراین مقدار انرژي جذب شده در طول مـوج ویـژه هـر عنصـر در شـعله،       از تشعشع پرتوهاي مزاحم جلوگیري می
  باشد.  متناسب با غلظت عنصردر نمونه می

  انتخاب روش   -2-2-1-1

  مراجعه شود. A.A.S1فتومتري جذب اتمی وسیله اسپکترو ي تعیین فلزات بهها روشبه بخش 

  ها مزاحمت -2-2-1-2

هاي شیمیایی: غلظت غالب فلزات با مکش مستقیم و افشاندن نمونه در شعله هوا و گاز استیلن قابـل تعیـین اسـت.     مزاحمت
کـه در   هـایی  دلیل عـدم جـذب اتـم    هستند و خطاي نتایج به» شیمیایی«گر از نوع  ها ناشی از عوامل مداخله ترین مزاحمت بیش

دهـد کـه حـرارت شـعله کـافی نبـوده و بـه درجـه          باشد. این وضعیت هنگـامی رخ مـی   پیوند ترکیب مولکولی شرکت دارند می
شود و مـاده حاصـل    گردند. در مواردي اتم تفکیک شده بلافاصله اکسیده می ها تفکیک نمی برانگیختگی عنصر نرسیده و مولکول

نمایـد. در   فکیک شدن نیست چنین مزاحمتی را فسفات در تعیین منیـزیم ایجـاد مـی   از اکسید شدن در حرارت شعله قادر به ت
گري سـیلیکا بـا افـزودن کلسـیم      در تعیین منگنز مداخله .گیري منیزیم با افزودن لانتانیوم مداخله فسفات رفع خواهد شد اندازه

تـري بـراي تفکیـک     م نیـاز بـه درجـه حـرارت بـیش     گردد. سیلیکون و فلزاتی مانند: آلومینیم، باریم، بـریلیم و وانـادی   خنثی می
گـردد. مزاحمـت شـیمیایی بعضـی      فراهم می 2NOهایشان دارند که این شرایط با مخلوط کردن شعله گاز استیلن با گاز مولکول

طور مثـال مزاحمـت غلظـت زیـاد      هاستیلن برطرف نمود. ب –توان توسط شعله نیتروژن اکساید  هوا را می –مواد در شعله استیلن 
  نیتروژن اکساید کاهش می یابد.  –هوا توسط شعله استیلن  –گیري کلسیم در شعله استیلن  فسفات در اندازه

طـور مثـال در آب دریـا. ایـن مرحلـه       باشد بـه  جهت مزاحمت ترکیب نمکی مفید می APDCتوسط  MIBKاستخراج 
  آورد. یص را پایین میهمچنین باعث تغلیظ نمونه گردیده و حد تشخ

توانند توسط مکش مستقیم قرائت شـده ولـی رقیـق کـردن نمونـه پیشـنهاد        هاي لب شور و آب دریا همچنین می آب
کـه   شـود  بـالاي برنر(مشـعل) مـی   هاي بالا از جامدات محلول اغلب باعث گرفتگی  هاي شامل غلظت گردد. مکش نمونه می

که خـط   % ذرات جامد و زمانی1هاي شامل بیش از  گردد. براي آنالیز آب یمستلزم خاموش شدن شعله و تمیز کردن آن م
پیشـنهاد    Background Correctionباشـد اسـتفاده از تصـحیح زمینـه یـا      240nm رزونانس اولیه عنصر نزدیک بـه زیـر  

  شود.  ش پیشنهاد میبازیافت جهت اطمینان از عملکرد آزمایهاي لب شور و دریاها انجام متعدد  گردد. براي آنالیز آب می
حالت پایه شده و اضافه نمودن مقـدار اضـافی از    باریوم و دیگر فلزات در شعله یونیزه,که این امر باعث کاهش جمعیت
. طول مـوج  شود میتر یا شبیه عنصر است توصیه  یک کاتیون (سدیم، پتاسیم یا لیتیم) که داراي قدرت یونیزاسیون پایین

اسـتیلن شـدیدا    –باشد. متاسفانه، شعله گاز هوا  نانومتر می 0/196نانومتر و براي سلینیم  7/193بیشینه جذب ارسینیک 
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در شـعله   گیـري  انـدازه و  حساسیت این روش توسط تبدیل آنها به هیدریـدهاي گـازي  . کند میها را جذب  این طول موج
  .  شود قبول میگیري قابل  و اندازهاصلاح  هیدروژن –هیدروژن یا  شعله گاز آرگون  –نیتروژن 

تصحیح جذب زمینه: جذب مولکولی و شکسته شدن نور توسط ذرات جامـد موجـود در نمونـه باعـث خطـاي مثبـت       
  توان از یکی از سه روش زیر استفاده نمود. گردد که جهت حذف آن می می

  تصحیح جذب زمینه توسط منبع پیوسته   - 1
  تصحیح جذب زمینه توسط زیمان   - 2
  اسمیت   -ا تصحیح جذب زمینه توسط حیفی - 3

  حساسیت، حد تشخیص و محدوده غلظت قابل کاربرد -2-2-1-3

تولیـد نمایـد در    0044/0 گیري که جـذبی معـادل   عنوان غلظتی از فلز مورد اندازه حساسیت اسپکتروسکوپی جذب اتمی به
ر حساسـیت و  شود. حد تشخیص دستگاه غلظتی است که جذبی دو برابر مقدار تغییرات زمینه ایجاد نمایـد. مقـدا   نظر گرفته می

گیـري   گیري، پیچیدگی بافت نمونه و انتخـاب روش مـورد انـدازه    حد تشخیص به عواملی از جمله نوع دستگاه، عنصر مورد اندازه
هـا و   معمولا چندین برابر حد تشخیص است. براي رسیدن بـه بهتـرین نتیجـه, غلظـت نمونـه      1اند. محدوده غلظت بهینه وابسته

ي بـا یـک دسـتگاه    گیـر  اندازهمحدوده غلظت قابل  )1- 2جدول (. نماییدلظت بهینه دستگاه انتخاب استانداردها را در محدوده غ
ي هـا  سـیگنال د توسط گسترش مقیاس یا جمع کـردن  توان میدر بسیاري موارد این مقدار  دهد میجذب اتمی معمولی را نشان 
چرخانـدن برنـر یـا     ،تـر  کماز طول موج با حساسیت استفاده  ،سازي رقیقشده یا توسط عمل  تر کمجذبی در مدت زمان طولانی 

   .ي بالا کاهش یابدها غلظتاستفاده از میکروپروسسور براي خطی کردن منحنی کالیبراسیون در 

  محدوده غلظت جذب اتمی توسط افشاندن مستقیم در شعله - 1-2 جدول
محدوده غلظت بهینه 

mg/l 
حساسیت 

mg/l 
حد تشخیص 

 mg/lدستگاه 
  طول موج  گاز هاي شعله

  عنصر  نانومتر

 Ag  1/328  هوا -استیلن  01/0  06/0  4-1/0
 Al  3/309  نیتروژن اکساید –استیلن   1/0  1  5- 100

 Au  8/242  هوا -استیلن   01/0  25/0  5/0- 20
 Ba  6/553  هوا -استیلن   03/0  4/0  1- 20

 Be  9/234  هوا -استیلن   005/0  03/0  2-05/0
 Bi  1/223  هوا -استیلن   06/0  4/0  1- 50
 Ca  7/422  هوا -استیلن   003/0  08/0  2/0- 20
 Cd  8/228  هوا -استیلن   002/0  025/0  2-05/0

 Co  7/240  هوا -استیلن   03/0  2/0  5/0- 10
 Cr  9/357  هوا -استیلن   02/0  1/0  2/0- 10
 Cs  1/852  هوا -استیلن   02/0  3/0  5/0- 15

                                                    
1- Optimum Concentration Range 
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  مستقیم در شعله محدوده غلظت جذب اتمی توسط افشاندن -1- 2 جدولادامه 
محدوده غلظت بهینه 

mg/l 
حساسیت 

mg/l 
حد تشخیص 

 mg/lدستگاه 
  گاز هاي شعله

  طول موج
  عنصر  نانومتر

 Cu  7/324  هوا -استیلن   01/0  1/0  2/0- 10
 Fe  3/248  هوا -استیلن   02/0  12/0  3/0- 10

 Ir  0/264  هوا -استیلن   6/0  8  -
 K  5/766  هوا -استیلن   005/0  04/0  2-1/0
 Li  8/670  هوا -استیلن   002/0  04/0  2-1/0
 Mg  2/258  هوا -استیلن   0005/0  007/0  2-02/0

 Mn  5/279  هوا -استیلن   01/0  05/0  1/0- 10
 Mo  3/313  نیتروژن اکساید –استیلن   1/0  5/0  1- 20

 Na  0/580  هوا -استیلن   002/0  015/0  1-03/0
 Ni  0/232  هوا -استیلن   02/0  15/0  3/0- 10

  Os  9/290  نیتروژن اکساید –استیلن   08/0  1  -
 Pb  3/283  هوا -استیلن   05/0  5/0  1- 20
 Pt  9/265  هوا -استیلن   1/0  2  5- 75
 Rh  5/343  هوا -استیلن   5/0  3/0  -
 Ru  9/349  هوا -استیلن   07/0  5/0  -
 Sb  6/217  هوا -استیلن   07/0  5/0  1- 40
 Si  6/251  نیتروژن اکساید –استیلن   3/0  2  5- 150
 Sn  6/224  هوا -استیلن   8/0  4  10- 200

 Sr  7/460  هوا -استیلن   03/0  15/0  5-3/0
 Ti  3/365  نیتروژن اکساید –استیلن   3/0  2  5- 100
 V  4/318  نیتروژن اکساید –استیلن   2/0  5/1  2- 100

 Zn  9/219  هوا -استیلن   005/0  02/0  2-05/0

  سازي استانداردها آماده -2-2-1-4

را از فلزات مشخص در آب یا یک بافـت مشـابه بـا نمونـه تهیـه نماییـد. از اسـتانداردهایی کـه         ي استاندارد ها محلول
 .استفاده کنید. استانداردها باید در محدوده غلظت مورد انتظار نمونه تهیه شوند ،گردند محدوده غلظت نمونه را شامل می
ي اسـتاندارد  هـا  محلولتهیه شوند.  میلی گرم بر لیتر 500 ي با غلظت بالاتر ازها محلولاستانداردهاي خیلی رقیق باید از 

 .توان از موسسه ملی استاندارد و تکنولوژي مـواد مرجـع تهیـه کـرد     توان از منابع تجارتی نیز تهیه نمود و یا می مادر را می
سـتانداردها را  هاي بالا و مختلف از بافت نمونه هستند یون غالب در نمونه را مشـخص و ا  هایی که شامل غلظت براي نمونه

با یون غالب رقیق نمایید. چنانچه بافت نمونه پیچیده بوده و قابل مطابقـت بـا اسـتاندارد نباشـد بایـد از روش اسـتاندارد       
ي استاندارد را نیز مطـابق بـا   ها محلولها را هضم می نمایید  اگر نمونه ،افزایشی جهت تصحیح اثر بافت نمونه استفاده کرد

  ها هضم نمایید. نمونه
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 ها دستگاه -2-2-1-5

هالو کاتدي) تشکیل شده که انـرژي نـوري    اسپکتروسکوپی جذب اتمی: این دستگاه از یک چشمه نوري (لامپ -
کـار گرفتـه شـده کـه      اي براي تبخیر نمـودن نمونـه بـه    کند. وسیله را در یک خط طیفی به یک عنصر وارد می

اي عایق کردن یک خط جذبی کـه یـک   اي بر باشد و همچنین وسیله معمولا یک شعله ناشی از سوخت گاز می
فوتوالکتریکی با تقویت کننده مربـوط بـه آن و    مونوکروماتور یا صافی و شکاف قابل تنظیم است. یک آشکارساز

 گیري نیز وجود دارد. تجهیزات الکترونیکی اندازه

فشانده شـده را  ونه اهستند که نم ها، مدل پیش مخلوط کن ترین نوع اجاق اجاق گاز و شعله پخش کن: متداول -
هـایی کـه سـه     کـن  نماید. شعله پخـش  هاي درشت افشاندنی را جدا می به محفظه سوخت هدایت کرده و قطره

و یـک شـعله    شـوند  کـار گرفتـه مـی    تر بـه  استیلن بیش –شکاف دارند در افشاندن نمونه مستقیم در شعله هوا 
 استیلن کاربرد دارد. 2NOمتر براي شعله گاز سانتی 5به طول  پخش کن مخصوص

مجهز به مکانیسم قرائت دیجیتـال یـا آنـالوگ هسـتند. اکثـر       ها دستگاهاغلب  دستگاه نگارش خودکار و ثبات: -
هاي جـذبی   ي مدرن مجهز به میکروپروسسور یا کامپیوتر مستقل هستند که قادر به پردازش سیگنالها دستگاه

 باشد. زمان میو رسم منحنی کالیبراسیون در طول 

  هاي تخلیه بدون الکترود استفاده نمایید.  هاي کاتدي توخالی یا لامپ ها: از لامپ لامپ -

هاي چنـد منظـوره یـا چنـد عنصـري وجـود        شود. لامپ کار برده می هالوکاتد به گیري هر عنصر یک لامپ براي اندازه - 
هـاي تـک عنصـري داراي حساسـیت      بـه لامـپ  . ولـی نسـبت   باشـند  میگیري  دارند که با آن چند عنصر قابل اندازه

 تر جهت گرم و پایدار شدن دارند. اي بدون الکترود نیاز به زمان بیش هاي تخلیه تري هستند. لامپ پایین

شـود بایـد کمـی     عنوان سوخت و اکسیدان انتخاب می شیرهاي کاهنده فشار گاز یا رگولاتور: فشار گازي که به -
باشد و با رگولاتور تنظیم شود و براي هر گاز شـیر کاهنـده فشـار، جداگانـه     تر از فشار کنترل شده کاري  بیش

 کار گرفته شود. به

متـر بـالاتر از اجـاق گـاز نصـب شـده تـا دود و محصـولات          سانتی 15-30هواکش: یک هواکش کوچک حدود  -
نمـوده و از   سوخت را خارج نماید. این عمل احتیاطی، کارکنان آزمایشگاه را از تنفس بخارهاي سمی محافظت

کند. یک دمنده چند سرعته بـراي تعـدیل جریـان هـوا و جلـوگیري از پخـش        جلوگیري می خوردگی دستگاه
 بود.شعله، مناسب و مطلوب خواهد 
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  استیلن -روش مستقیم شعله هوا - 2-2-2

  کلیات  -2-2-2-1

 ،لیتیـوم  ،سـرب  ،آهـن  ،ایریـدیم  ،طـلا  ،مـس  ،کبالـت  ،کـروم  ،سزیم ،بیسموت, کلسیم ،ي آنتیموانگیر اندازهاین روش براي 
 .قلع و روي قابل کاربرد است ،تالیوم ،استرونتیوم ،سدیم ،نقره ،روتنیم ،رودیم ،پتاسیم ،پلاتین ،پالادیم ،نیکل ،منگنز ،منیزیم

  ها دستگاه  -2-2-2-2

 دستگاه جذب اتمی و متعلقات آن  

 مواد لازم -2-2-2-3

مواد خارجی. ایـن جریـان   هوا: هواي خشک عبور داده شده از صافی مناسب براي جداسازي روغن، آب و سایر  -
 توان از یک کمپرسور یا سیلندر هواي فشرده تامین نمود. هوا را می

جهـت جلـوگیري از خطـرات     باشد میاستن در سیلندرهاي گاز استیلن موجود  ،گاز استیلن: از نوع استاندارد تجارتی - 
گـردد   psi 100 یـا  Kpa 689 از تـر  فشـار آن پـایین   که زمانیسیلندر گاز استیلن  ،احتمالی و خراب شدن سر مشعل

  .نماییدهاي کارخانه سازنده جهت استفاده و نصب رگولاتور مناسب استفاده  از توصیه .باید تعویض شود

توسـط   تـوان  مـی را ) ها، استانداردهاي واسنجی و رقیق کردن. آب مقطر (آب عاري از فلز آب مقطر: براي تهیه معرف - 
همیشـه   .تهیه نمـود   sub- boilingدوبار تقطیر یا  ،غلظت فلز در نمونه توسط تقطیرزدایی آب لوله و/ یا بسته به  یون

  .نماییدفلز مورد نظر بازبینی  1زدایی شده را جهت حضور مقادیر ناچیز آب مقطر یا آب یون

1لیتر میلی 50کلسیم کربنات را در  گرم میلی 630 :محلول کلسیم - 5 HCl لازم باشـد جهـت    اگـر  .حل کنید
  .برسانید لیتر میلی 1000 تکمیل انحلال محلول را به آرامی بجوشانید و پس از سرد شدن به حجم

  و اسید غلیظ 1+1 ,1+5،%20و  %10و  v/v1%)( :اسید کلریدریک -

2گرم اکسید لانتانیوم 65/58 :محلول لانتانید - 3La O  ریک غلـیظ حـل کنیـد   اسـیدکلرید  لیتر میلی 250را در. 
   .سپس با آب مقطر به حجم برسانید ،اسید را به آرامی بریزید تا مواد حل شوند

  %30پر اکسید هیدروژن  -

  و غلیظ 1+1%و 1(v/v)اسید نیتریک  -

  حجم اسید نیتریک غلیظ  1حجم اسید کلریدریک غلیظ و  2 :تیزاب سلطانی -

                                                    
1- Trace 
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ارد را در محـدوده غلظـت بهینـه توسـط رقیـق نمـودن       یک سري محلول اسـتاند  :ي استاندارد فلزاتها محلول -
31.5استاندارد مادر با آب شامل ml conc HNO / L  طـور  به توان میي استاندارد مادر را ها محلول .نماییدتهیه 

معمـول از   طـور  بـه  .نماییدها را قبل از استفاده کاملا خشک  نمک .ي زیر تهیه نمودها روشتجارتی یا از توسط 
  .نماییدهاي با خلوص بالا استفاده کرده و براي نمک هاي هیدراته از نوع تازه آنها استفاده  نمک

  .تهیه استاندارد چند فلز در زیر توضیح داده شده است

اسـید   لیتـر  میلـی  0/8 .اسـید نیتریـک غلـیظ حـل کنیـد      لیتر میلی 4وم را در گرم فلز کادمی100/0 :کادمیوم -
1.00.برسانید لیتر میلی 1000رده و با آب مقطر به حجم نیتریک غلیظ به آن اضافه ک ml 100 g Cd   

180ربنات را که قبلا درگرم کلسیم ک2497/0 :کلسیم - C  وبـا   یک ساعت خشـک نمـوده ایـد در آب   به مدت
31احتیاط در حداقل ممکن 1 HNO  اسید نیتریک غلیظ اضافه کرده و با آب مقطر  لیتر میلی 10 .نماییدحل

1.00.برسانید لیتر میلی1000به حجم  ml 100 g Ca   

کامـل حـل گردیـد بـا      طـور  بـه  کـه  زمـانی و  نماییـد را در مقداري آب مقطـر حـل   3CrOگرم 1923/0 :کروم -
 .برسـانید  لیتـر  میلـی  1000بـا آب مقطـر بـه حجـم      اسید نیتریک غلیظ محیط را اسیدي نموده لیتر میلی10

1.00 ml 100 g Cr   
31ز کبالـت را در حـداقل مقـدار ممکـن از    گـرم فل ـ 1000/0 :کبالت - 1 HNO   لیتـر  میلـی  0/10 .نماییـد حـل 

1 1 HCl  1.00ید.برسان لیتر میلی 1000اضافه کرده و با آب مقطر به حجم ml 100 g Co   

اسید نیتریک غلـیظ   لیتر میلی0/10 .اسید نیتریک غلیظ حل کنید لیتر میلی 2گرم فلزمس را در  100/0 :مس -
1.00. برسانید لیتر میلی 1000به آن اضافه کرده و با آب مقطر به حجم  ml 100 g Cu   

3Pb(NOسـرب  گرم نیتـرات 1598/0 :سرب - 31را در حـداقل مقـدار ممکـن از    ( 1 HNO   10. نماییـد حـل 
1.00.برسانید لیتر میلی 1000اسید نیتریک غلیظ ریخته و با آب مقطر به حجم  لیتر میلی ml 100 g Pb   

31حداقل مقدار ممکن از در MgOگرم 1658/0 :منیزیم - 1 HNO اسـید نیتریـک    لیتـر  میلی 10. نماییدل ح
1.00.برسانید لیتر میلی 1000غلیظ ریخته و با آب مقطر به حجم  ml 100 g Mg   

اسیدنیتریک غلـیظ حـل    لیتر میلی 1غلیظ مخلوط با  HCl لیتر میلی 10منگنز را در  گرم فلز 1000/0 منگنز: -
1.00.نیدبرسا لیتر میلی 1000با آب مقطر به حجم  .کنید ml 100 g Mn   

اسید نیتریـک داغ حـل کـرده و پـس از سردشـدن بـا آب        لیتر میلی 10گرم نیکل فلزي را در  1000/0 :نیکل -
1.00.برسانید لیتر میلی 1000مقطر به حجم  ml 100 g Ni   

ــیم - ــیم 1907/0 :پتاس ــرم کلریدپتاس ــده در  گ ــک ش ــرده و  ºC110خش ــل ک ــر ح ــم   را در آب مقط ــه حج ب
1.00.برسانید لیتر میلی1000 ml 100 g K   
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 لیتـر  میلی1000به حجم  را در آب مقطر حل کرده و ºC140م کلراید خشک شده درگرم سدی2542/0 :سدیم -
1.00 .برسانید ml 100 g Na   

1لیتر میلی 20فلز روي را در گرم از  100/0 :روي - 1 HCl     لیتـر  میلـی  1000ریخته و با آب مقطـر بـه حجـم 
1.00 .برسانید ml 100 g Zn   

  مراحل کار -2-2-2-4

نمونه  سازي آماده(به قسمت  .ي داردگیر اندازهنمونه بستگی به فرم نوع فلز مورد  سازي آماده :نمونه سازي آماده -
مطمـئن باشـید کـه غلظـت اسـید و       هـا  نـه نموبراي تمام ( نمایید.. مراجعه . کل و ،معلق ،از نظر فلزات محلول

    .)یکی است ها نمونهماتریکس مدي فایرها در استانداردها و 

محلـول لانتـانیوم    لیتـر  میلـی 10از نمونـه و اسـتاندارد را بـا     لیتر میلی 100مقدار  Mgو Caي گیر اندازههنگام  -
 لیتر میلی 25از نمونه را با  لیتر یمیل 100مقدار  Mnو  Feي گیر اندازههنگام  .مخلوط و به دستگاه مکش کنید

2لیتر میلی 1مقدار  Crي گیر اندازههنگام  .نماییدمحلول کلسیم قبل از مکش به دستگاه مخلوط  2%30H O  را
  .نماییدنمونه قبل از مکش به دستگاه مخلوط  لیتر میلی 100با 

ي جذب اتمی یـک دسـتورالعمل خـاص کـه     ها دستگاهبه دلیل اختلاف در ساخت ومدل  :دستورالعمل دستگاه -
ي کتابچه راهنماي سـازنده  ها دستورالعملباید از  .فرموله کرد توان مین ،قابل کاربرد باشد ها دستگاهبراي تمام 

   .نماییددستگاه استفاده 
   :باشد میکلی مراحل کار با دستگاه شامل موارد زیر طور به

تنظیم عرض شکاف مطابق با  ،ورد نظر در دستگاه و تنظیم طول موج آننصب لامپ کاتدي توخالی براي فلز م -
روشن نمـودن دسـتگاه و اعمـال جریـان پیشـنهادي شـرکت        ،پیشنهاد کارخانه سازنده جهت عنصر مورد نظر

جهت گـرم شـدن لامـپ و پایدارشـدن منبـع انـرژي کـه          )(مقدار جریان روي لامپ نوشته شده استسازنده 
بهینـه   ،تنظیم دوباره جریان در صورت لزوم بعـد از گـرم شـدن    .کشد دقیقه طول می20ی ال 10معمول  طور به

تنظیم جهت لامـپ مطـابق بـا     ،آید دست بهبهترین بهینه انرژي  که زمانینمودن طول موج با تنظیم پیچ آن تا 
 .دستورالعمل کارخانه سازنده

  موقعیت آن نسبت به مسیر نور تنظیم گردد. نصب و نیتروزاکساید) –هوا یا استیلن  –برنر مناسب (استیلن  -

آوردن حـداکثر   دسـت  بـه کپسول یا مولد هوا را باز نموده و سرعت جریان را طبق دستورالعمل سـازنده جهـت    -
 . نماییدتنظیم  گیري اندازهحساسیت براي فلز مورد 

تنظـیم   گیري اندازهمورد کپسول استیلن را باز نموده و سرعت جریان را طبق دستورالعمل سازنده براي عنصر   -
 . نمایید
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در گسترهاي معینی از سرعت جریـان پایدارنـد    ها شعلهي سوختن از اهمیت زیادي برخوردارند زیرا ها سرعت( -
و پـس زدن   کشـد  مـی از سرعت سوختن نباشد, شعله خود را به داخل مشعل عقـب   تر بیشاگر سرعت جریان 

کـه در آن سـرعت    کند میاي در بالاي مشعل صعود  شعله تا نقطه. با افزایش سرعت جریان افتد میشعله اتفاق 
ي جریـان  هـا  سـرعت این ناحیه جایی است که شـعله پایـدار اسـت. در     .شود میجریان و سرعت سوختن برابر 

واضـح اسـت کـه     .شـود  مـی که در آنجـا خـاموش    رسد میاي  و در نهایت به نقطه کند میشعله صعود  تر، بیش
خت / اکسنده یک متغیر مهم است که باید دقیقا کنترل شود و این سـرعت تـا حـد    سرعت جریان مخلوط سو

 ).زیادي به نوع سوخت و اکسنده استفاده شده بستگی دارد

  .شعله را روشن کرده و مدتی صبر کنید تا پایدار گردد  -

  .نماییده مکش شاهدي شامل آب مقطر و همان مقدار اسید که در نمونه و استانداردها وجود دارد به دستگا  -

 نمایید.دستگاه را صفر  -

یک استاندارد که غلظت آن نزدیک به نقطه میانی منحنی کالیبراسیون باشد یا غلظتی که سازنده براي عنصـر   -
و با تنظیم سرعت مکش نبولایزر, تنظـیم عمـودي و    نماییدپیشنهاد نموده به دستگاه مکش  گیري اندازهمورد 

   .آورید دست بهثر پاسخ را حداک glass beadافقی برنر و 

(ثبـت ایـن عـدد بـراي      .نماییـد مقدار جذب استاندارد تازه تهیه شده را براي لامپ کاتدي توخالی جدید ثبت  -
چگونگی عملکرد لامپ در آینده مورد نیاز است چون به مرور زمـان از عمـر لامـپ کاتـدي تـو خـالی کاسـته        

ر مـورد نظـر اطلاعـاتی جهـت اطمینـان از یکنـواختی و       ي بعدي عنصها گیري اندازهو همچنین جهت شود  می
 ) .دهد میپایداري لامپ و تنظیم درست دستگاه در اختیار قرار 

را  اسـتانداردها ابتدا محلـول شـاهد و سـپس     .باشد می گیري اندازهبعد از تنظیم موارد ذکر شده دستگاه آماده  -
  .را قرائت کنید ها نمونهیون جذب و پس از اطمینان از رسم صحیح منحنی کالیبراس نماییدمکش 

  .کپسول استیلن و سپس شیرکپسول یا مولد هوا را ببندید تا شعله خاموش گردد اتمام کار ابتدا شیر از بعد -

حداقل سه غلظت از استاندارد هر فلز که انتظار دارید غلظت فلز مورد نظر نمونه در آن مقـدار   :استانداردسازي -
هر استاندارد را در شعله مکش کـرده   .شاهد را مکش کرده و دستگاه را صفر کنیدمحلول  .نماییداست انتخاب 

 دسـت  بـه منحنی کالیبراسیون خطی را با رسم جذب استانداردها نسبت بـه غلظـت    .نماییدثبت  را آنو جذب 
 منحنـی کالیبراسـیون   .باشـد  مـی ي مجهز به قرائت مستقیم غلظت این مرحله غیرضروري ها دستگاهدر  .آورید

    .آورید دست بهي ذکر شده ها محلولکروم را قبل از رقت با  –آهن و منگنز  –براي کلسیم و منیزیم 

31.5mlنبولایزر را با آب مقطر شامل  :ها نمونهآنالیز  - con HNO / L      آبکشی کـرده محلـول شـاهد را مکـش و
    .آورید دست بهرا مکش کرده و جذب آنها را  ها نمونه .نماییددستگاه را صفر 



 در آب گیري فلزات دستورالعمل کلی جهت اندازه  17/08/92  30

 

 محاسبات -2-2-2-5

بر لیتر و براي فلزات بر حسب میکروگرم بـر لیتـر بـا مراجعـه بـه منحنـی        گرم میلیغلظت هر یون فلزي را بر حسب 
اي رقیق شده باشد  اگر نمونه .ممکن است دستگاه قادر به قرائت مستقیم غلظت باشد .آورید دست بهکالیبراسیون مناسب 

  .نماییدآمده ضرب  دست بهفاکتور رقت را در غلظت 

 1نیتروژن اکساید -روش اسپکتروفتومتري جذب اتمی شعله مستقیم استیلن - 2-2-3

  بحث عمومی -2-2-3-1

گیري آلومینیوم، باریوم، بریلیوم، کلسیم، مولیبدن، اسمیوم، رنیوم، سیلیکون، توریوم، تیتـانیوم و   این روش جهت اندازه
 واندیوم قابل کاربرد است.

  دستگاه -2-2-3-2

 موردنیاز است.در قسمت قبل) ( ر جذب اتمی با تجهیزات شرح داده شدهدستگاه اسپکتروفتومت یک

که دستورالعمل کارخانـه سـازنده پیشـنهاد کـرده اسـت اسـتفاده        2NOگاز ،گاز مناسب از اجاق :برنر نیتروژن اکساید
مانده سـوخت روي سـطح    اندن دوده و مواد باقیاي معادل آن براي پاکیزه نمودن و بیرون ر نمایید. یک تیغه تیز یا وسیله
 دقیقه نیاز است. 20شکاف طولی در دوره زمانی 

بـه   2NOشکل یا دیگر شیرهاي دوراهه با دسته کلید براي تغییر دادن سریع نوع سـوخت اجـاق گـاز    Tراهه  شیر سه
 ور شود. ایجاد جرقه نموده و یا دوباره شعله که نایتوان شعله را خاموش یا روشن نمود بدون  هوا، تا به

 ها معرف -2-2-3-3

هواي خشک عبور داده شده از صافی مناسب براي جداسازي روغن، آب و سایر مواد خارجی. ایـن جریـان    هوا: -
 توان از یک کمپرسور یا سیلندر هواي فشرده تامین نمود. هوا را می

جهـت جلـوگیري از    باشـد  مـی یلندرهاي گاز استیلن موجود استن در س ،از نوع استاندارد تجارتی گاز استیلن: -
گـردد بایـد تعـویض    psi100یـا   KPa 689تـر از   فشار آن پایین که زمانیخطرات احتمالی سیلندر گاز استیلن 

  .نماییدي کارخانه سازنده جهت استفاده و نصب رگولاتور مناسب استفاده ها توصیهاز  .شود

 آب مقطر باید عاري از فلز باشد. ،واسنجی و رقیق کردن تانداردهايها، اس براي تهیه معرف آب مقطر: -

 نرمال 1و اسیدکلریدریک  conc HCl هیدروکلریک اسید غلیظ: -

3concنیتریک اسید غلیظ - HNO 

                                                    
1- Direct Nitrous Oxide-Acetylene Flame Method 
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ابل فریز شدن یـا بسـتن یـک    همراه رگولاتور غیرق از نوع سیلندرهاي موجود در بازار به :2NOنیتروژن اکسید -
 2NOرگولاتور معمولی جهت جلوگیري از برگشت شعله بر اثر کـم شـدن جریـان گـاز     همراه یک گرم کننده به

  طور اتوماتیک دارند). ي جدید جذب اتمی این سیستم کنترل گاز را بهها دستگاهسرد شده (اغلب 
ي سازنده باشد هرگونه جریان گاز غیرپیوسته در هنگام روشـن  ها توصیهید باید طبق استفاده از نیتروژن اکسا :احتیاط

  .گردد مییا خاموش نمودن دستگاه باعث برگشت شعله و انفجار 

 رقیق گردد. لیتر میلی 1000مقطر حل و تا  در آب KClگرم  250 محلول پتاسیم کلرید: -

3محلول آلومینیوم نیترات: -
3 2Al(NO ) .9H O139gr  را آنآرامـی   آب مقطر حل نمایید. به لیتر  میلی 150را در 

گـرم   را آنتوسط نیتریک اسید غلیظ اسیدي نمایید تا از هیدرولیز یا تشکیل شـدن رسـوب جلـوگیري گـردد.     
 رقیق نمایید. لیتر میلی 200محلول سرد شده را تا ، کنید تا کاملا حل شود

سـازي   هـاي مناسـب توسـط رقیـق     ي استاندارد را در محدوده غلظـت ها محلولسري  ي استاندارد فلزات:ها محلول - 
اسیدنیتریک غلیظ در یک لیتـر آب   لیتر میلی 5/1مقطري که شامل  مناسب از محلول مادر اولیه و سپس توسط آب 

 یید.طور تجارتی در بازار هستند استفاده نما ي استانداردي که بهها محلولتوانید از  مقطر است تهیه نمایید. می

HCl1از مخلـوط  لیتـر  میلی 4گرم فلز آلومینیوم را در  100/0 محلول آلومینیوم مادر: - 1   لیتـر  میلـی و یـک 
به یـک بـالن ژوژه    را آنآرامی گرم کنید تا عمل حل شدن کامل گردد سپس  اسیدنیتریک غلیظ حل کرده و به

HCl1لیتر میلی 10یک لیتري منتقل نمایید و  1    لیتـر  میلـی  1000روي آن ریخته و با آب مقطر بـه حجـم 
1.00برسانید. ml 100 g Al  

سـاعت خشـک    2گراد براي مـدت  درجه سانتی 250را که قبلا در  2Baclگرم1516/0 تهیه استاندارد باریوم: -
لیتر  مقطر به حجم یک حل کنید و با آب 1+1اسیدکلریدریک  لیتر یلیممقطر و یک  آبلیتر میلی10اید در  کرده

1.00رسانید.  به ml 100 g Ba   

  روش آزمایش -2-2-3-4

نمونه از  سازي آماده(به قسمت  .ي داردگیر اندازهنمونه بستگی به فرم نوع فلز مورد  سازي آماده :نمونه سازي آماده -
مطمئن باشید که غلظت اسید و ماتریکس  ها نمونهبراي تمام ) نماییدعه .. مراج. کل و ،معلق ،نظر فلزات محلول

 لیتـر  میلـی  2گیري آلومینیوم, باریوم یا تیتـانیوم   جهت اندازه .یکی است ها نمونهمدي فایرها در استانداردها و 
ي گیر اندازهزمان نمونه و استانداردها قبل از مکش توسط دستگاه اضافه نمایید.  لیتر میلی 100را به  KClمحلول 
Mo,V، 2 3لیتر میلی 2Al(NO )3.9H O  نماییدنمونه و استانداردها اضافه  لیتر میلی 100را به. 

ي هـا  دسـتگاه هـاي گونـاگون    علـت تنـوع سـاخت و مـدل     گیري و طرز کار اسپکتروفتومتر جذب اتمـی: بـه   راه اندازه - 
انـدازي   باشد و عمومـا راه  پذیر نمی دستگاه امکان کاربردي براي هریک دستورالعمل  ارائه اسپکتروفتومتر جذب اتمی،

گیـري در   هالو کاتد متناسب با فلز مورد اندازه گیرد. یک لامپ مطابق مراحل زیر انجام می ها دستگاهو استفاده از این 
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هنـاي شـکاف   پ .گـردد  مـی موج آن طبق دستورالعمل کارخانه سـازنده تنظـیم    محل سر پیچ لامپ جاي داده و طول
. دسـتگاه را  گـردد  مـی کن اجاق طبق راهنمایی دستورالعمل کارخانه سازنده براي عنصر موردنظر تنظیم  شعله پخش

بگذارید دستگاه گرم شـود تـا    .رود می کار روشن نموده و مقدار جریان لامپ هالوکاتد طبق مشخصات فنی کارخانه به
انجامـد. اگـر    طـول مـی   دقیقه به 20تا  10طور معمول بین  به آیندفرانرژي چشمه نوري به حالت پایداري برسد. این 

موج جهت رسـیدن بـه    لازم باشد دوباره پس از گرم شدن جریان را تنظیم نمایید. طول موج را توسط تنظیمات طول
در سـیلن  تنظیم نمایید. پـیچ  را آنکن مناسب را وصل کرده و موقعیت  بهینه تنظیم نمایید. شعله پخش 1کسب انرژي

دسـت آوردن حـداکثر حساسـیت بـراي فلـز       چه کارخانه سازنده جهت به هوا را بازکرده و سرعت جریان را مطابق آن
را نصب کنید. گازاستیلن را باز کـرده   2NOکن گاز تنظیم نمایید. شعله پخش ،گیري مشخص کرده است مورد اندازه

ن مطـابق مشخصـات و دسـتورالعمل کارخانـه بـا شـیر مخصـوص آن بـراي         ولی روشن نکنیـد تـا میـزان جریـان آ    
شـکل را   Tراهـه   بـاز و شـیر سـه    2NOاستیلن تنظیم گردد. شیراستیلن را ببندیـد. منبـع هـوا و گـاز     - 2NOشعله
دسـته اهـرم کلیـد شـیر را در      .رخانه سازنده میزان جریان را تنظیم کنیدگذاشته و طبق دستورالعمل کا 2NOروي

زرد درخشـانی   روشـن تـا شـعله    ، موقعیت هوا چرخانده تا جریان آن تنظیم گردد. استیلن را بازکرده و با ایجاد جرقـه 
 ده در ایـن موقعیـت شـعله بایـد بـه رنـگ      با اهرم کلید آن را باز کر 2NOتشکیل شود. با یک حرکت سریع شیر گاز

هـاي کلـه قنـدي     قرمز شعله مشاهده نشد جریان سوخت را تنظیم کنید تا مخروط سرخی برگردد. اگر رنگ قرمز گل
اتمی شـدن   فرآیندغلیظ بر لیتر  3HNOلیتر میلی 5/1مقطر داراي  قرمز در شعله ایجاد شود. با مکش و افشاندن آب

بر دقیقه تنظـیم شـود. دسـتگاه     لیتر میلی 5تا  3را کنترل و میزان افشاندن وارسی گردد. در صورت لزوم جریان بین 
میانی استانداردها است بـه دسـتگاه مکـش کـرده و      را صفر کنید. استاندارد فلز موردنظر را با غلظتی که نزدیک نقطه

شاهد را مکـش کـرده و    دست آید. یید تا حداکثر پاسخ مناسب بهبرنر را از نظر عمودي و افقی و مسیر نور تنظیم نما
هـا آمـاده اسـت. بـراي      گیـري اسـتانداردها و نمونـه    دوباره دستگاه را صفر نمایید. دستگاه در این وضعیت براي اندازه

کـار   سـتیلن بسـته شـود. ایـن راه    را به  هـوا انتقـال داده و گازا   2NOخاموش کردن شعله، اهرم کلیدشیر از وضعیت
 نماید. را حذف می 2NOخطرات برگشت شعله و جرقه احتمالی در استیلن و

استاندارد کردن حداقل سه محلول استاندارد از استانداردهاي تهیه شده را انتخاب نموده و با مکش و افشـاندن   -
دداشت نمایید. روي یک صفحه کاغذگراف خطی منحنـی واسـنجی   ها را یا ها در شعله مقدار جذب اتمی آن آن

ي جدید مجهـز بـه میکروپروسسـور و قرائـت     ها دستگاهها را تهیه نمایید. اغلب  استانداردها در مقابل غلظت آن
کنند. گـراف منحنـی کالیبراسـیون     طور اتوماتیک رسم می دیجیتال هستند و مقدار جذب برحسب غلظت را به

یوم و تیتانیوم را بر اساس غلظت استاندارد قبل از افزودن محلول پتاسـیم کلرایـد رسـم کنیـد و     بار ،آلومینیوم
 باید این عمل صورت پذیرد. .براي مولیبدن و وانادیوم قبل از افزودن محلول نیترات آلومینیوم

                                                    
1- Energy Gain 
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در یک لیتـر   د غلیظنیتریک اسی لیتر میلی 5/1اتمایزر را با مکش و افشاندن آب مقطر داراي  :ها آزمایش نمونه -
 ها را تعیین نمایید. ها را در شعله افشانده و جذب آن نمونه .نماییدآبشویی کرده و سپس دستگاه را صفر 

  محاسبات - 2-2-3-5

کارگیري منحنی واسنجی فلز قابل محاسبه خواهد بـود و یـا    گرم برلیتر با به غلظت یون فلزي موردنظر برحسب میکرو
 دست آمده در ضریب رقت ضرب گردد. شود. اگر نمونه رقیق شده باشد باید مقدار به ت میگر دستگاه قرائ مستقیم در نمایش

 1نیتروژن اکساید -روش استخراج شعله استیلن - 2-2-4

  کلیات  -2-2-4-1

900تـر از  گیري آلومینیوم بـا غلظـت کـم    کاربرد: این روش جهت اندازه - g / l     تـر از   و بریلیـوم بـا غلظـت کـم
30از g / l هیدروکسی کوئینولین و استخراج آن در متیـل   8باشد. این روش شامل شلاته شدن با  مناسب می

  باشد. گاه مکش و افشاندن در شعله استیلن/نیتروژن اکساید می و آن MIBKایزوبوتیل کتون 
10هاي بالاتر از ها: آهن در غلظت مزاحمت - mg / l تـوان   . مزاحمت آهـن را مـی  گردد میینیوم باعث جذب آلوم

هاي بالاتر  فنانترولین برطرف نمود. منگنز در غلظت 10و  1توسط اضافه نمودن هیدروکسیل آمین هیدروکلراید 
80از mg / l گیري ندارد. منیزیم  نشینی کدورت در مرحله استخراج داده شود مزاحمتی جهت اندازه اگر اجازه ته
pHهیدروکسی کوئینولین در 8شکیل یک شلاته نامحلول با ت داده که منجر به حذف کمپلکس آلومینیـوم   8:

شـوند   دقیقـه تشـکیل مـی    6تـا   4آرامـی پـس از    هاي منیـزیم بـه   . اگرچه کمپلکسگردد میرسوبی  توسط هم
  ن سریع محلول استخراج شده برطرف نمود.توان با اضافه کردن بافر و خارج کرد هاي آن را می مزاحمت

  ها دستگاه -2-2-4-2

 دستگاه کامل جذب اتمی و متعلقات جانبی

  معرف ها  -2-2-4-3

  هوا طبق شرح قسمت قبل  -
  استیلن: طبق شرح قسمت قبل  -
  آمونیوم هیدروکساید غلیظ -
4گرم آمونیوم استات 300بافر:  - 2 3 2NH C H O  نیوم هیدروکسید به آن آمو لیتر میلی 105را در آب حل کرده و

  لیتر برسانید. اضافه کرده و به حجم یک

                                                    
1- Extraction/Nitrous  Oxide-Acetylene Flame Method 
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  آب عاري از فلز -

  هیدروکلریدریک اسید غلیظ -

 60آب حــل کــرده و  لیتـر  میلــی 200هیدروکسـی کوئینــولین را در   -8گــرم  20هیدروکسـی کوئینــولین:   8 -
 انید.لیتر برس مقطر به حجم یک استیک اسیدیخی به آن اضافه کرده و با آب لیتر میلی

 متیل ایزوبوتیل کتون: مناسب آنالیز مقادیر کم فلزات -

 اسیدنیتریک غلیظ -

 نیتروژن اکساید -

1000ي استاندارد را در غلظـت ها محلولسري از  ي استاندارد فلزات: یکها محلول - g / l   کـردن   بـا رقیـق   5تـا
 مناسب محلول مادر غلیظ تهیه نمایید.

فنـانترولین یـک آبـه را     1و  10گرم  58/6گرم هیدروکسیل آمین هیدروکلراید، 3/1 کننده آهن: محلول ماسک -
  لیتر برسانید. آب حل کرده و به حجم یک لیتر میلی 500در 

 روش آزمایش -2-2-4-4

را به شعله افشـانده   MIBKنهایی موقعیت برنر,  پس از تنظیم .شرایط دستگاه به قسمت تنظیم دستگاه مراجعه شود - 
چه قبل از افشاندن حلال بوده گردد. طول مـوج مناسـب را    سوخت را کاهش داده تا شعله شبیه آنتدریج جریان  و به

  .)که سیستم مکش دستگاه براي حلال آلی مناسب باشد نماییددقت ( تنظیم نمایید. )1- 2(براساس جدول 

از  لیتـر  میلـی 100ه و گیري تهیه کـرد  حداقل سه استاندارد در محدوده غلظت نمونه مورد اندازه :استانداردسازي -
 8محلـول   لیتـر  میلـی  2لیتـري منتقـل نماییـد.     ملـی  200هاي  مقطر را به بالن ژوژه آب لیتر میلی 100هرکدام و 

 10بـافر و سـریعا    لیتـر  میلـی  10لازم باشد) و  چنانچهمحلول ماسک کننده ( لیتر میلی 2هیدروکسی کوئینولین, 
هـاي آلومینیـوم    زدن تاثیر زیادي بر کمپلکس هم بزنید. مدت هم به را آنشدت  اضافه کرده و به MIBK لیتر میلی

هـاي پلـی مریـک را نیـز      دقیقه گونـه  10الی  5زدن سریع گونه مونومریک و  هم ثانیه به 10تشکیل شده دارد. 
توانـد باعـث افـزایش رانـدمان در      نمونـه مـی   هیدروکسـی کوئینـولین بـه    -8ایجاد خواهد نمود. تنظیم مقـدار  

  طریق آماده نمایید. هاي پایین و بالاي آلومینیوم گردد. شاهد, استاندارد و نمونه را به یک غلظت

ها را که طبق دستورالعمل بالا تهیـه   شستشو داده و نمونه MIBKها: اتمایزر را با آب اشباع شده از  آنالیز نمونه -
  ها را یادداشت نمایید. دستگاه افشانده و جذب آن اید به نموده

  اتمحاسب -2-2-4-5

غلظت هریک از فلزات را باتوجه به منحنی کالیبراسیون آماده شده طبق دستورالعمل فوق برحسب میکروگرم بر لیتـر  
  محاسبه نمایید.
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وم  لعمل  –فصل س ا ور ندازهدست ومینیم ا ل ري آ باریگی ریلیم آب،  ب   م و 

  گیري آلومینیوم اندازه -3-1

  منابع و اهمیت  -3-1-1

باشـد. میـانگین    مـی  3و ظرفیـت   98/26 , جـرم اتمـی  13جدول تناوبی با عدد اتمـی   IIIAآلومینیوم دومین عنصر از گروه 
400آمریکا هاي آبی % در جریان5/6تا  9/0ها  % در خاك1/8فراوانی آن در پوسته زمین  g / Lمیکروگـرم بـر    54شرب  ، در آب

0.1تر از هاي زیرزمینی کم لیتر و در آب g / l هـاي   پوسـته زمـین بـا سـیلیکون و اکسـیژن سـنگ معـدن        است. آلومینیوم در
یـک   عنـوان  ترین ترکیبات معدنی آن شامل باکوسیت و کورندوم است کـه بـه   . مهمدهد میرس را تشکیل  فلدسپار, میکا و خاك

هـاي حرارتـی, قطعـات هواپیمـا وظـروف       ي آن به عنوان تبادل کننـده آلیاژها ومینیوم ولآ از گیرند. سابنده مورد استفاده قرار می
معلق کاربرد دارد ولی ممکن اسـت   آلومینیوم پتاسیم سولفات در مراحل تصفیه آب جهت منعقد نمودن ذرات .کنند میاستفاده 

و ذرات معدنی معلق بسیار ریز کنتـرل   pHهاي طبیعی توسط  ر آب گردد. فراوانی آلومینیوم در آبماندن آلومینیوم د باعث باقی

باشـد.   مـی  4Al(OH) شـکل نـامحلول   گونه غالـب بـه   خنثی pHگونه غالب و بالاتر از  4,3Alتر از  هاي پایینpH. در گردد می
1.5تـر از  باشد. چنانچـه مقـدار آن بـیش    اهان و جانوران یک عنصر غیرضروري میآلومینیوم براي گی mg / L     باشـد یـک خطـر

در نظـر   5هـاي کشـاورزي    در آب را آن. انجمن غذا و داروي آمریکا حداکثر مقدار گردد میهاي دریایی محسوب  سمی در محیط
هـاي مغـز و بیمـاري آلزایمـر وجـود دارد. اسـتاندارد ثانویـه آب         ومینیـوم دربافـت  گرفته است. ارتباط زیادي بین مقـدار زیـاد آل  

0.5 را آنآشامیدنی آمریکا مقدار بهینه  mg / L 0.2و حداکثر mg / L .تعیین نموده است  

  انتخاب روش  -3-1-2

هاي مشترك فلورایـد   از مزاحمت که ایندلیل  بهي پلاسماي زوج القاییها روشي اسپکتروسکوپی جذب اتمی و ها روش
جهـت تخمـین آلومینیـوم بـا     سـنجی   روشـی رنـگ   Rشوند. روش اریوکروم سیانین  دور بوده ترجیح داده می و فسفات به

  آورد. تر را فراهم می ي سادهها دستگاه

 1تعیین آلومینیم، روش اریوکروم سیانین آر -3-1-3

  بحث عمومی -3-1-3-1

صـورتی   رنگ قرمـز مایـل بـه    با اریوکروم سیانین آر کمپلکسی به pH=  0/6دي آلومینیم در محیط اسی :کلیات -
سـرخ حاصـل بسـتگی     رنـگ   دارد. شـدت  nm535ترین جذب را درطـول مـوج    کند که بیش میخکی تولید می

هاي نمونه دارد. براي اصـلاح و   ، قلیاییت و غلظت سایر یونpHمیزان آلومینیم، زمان واکنش، دماي محلول،  به
عنـوان محلـول شـاهد اسـتفاده      اضـافه و بـه   E.D.T.Aرنگ و کدورت به یک قسمت از نمونه کمـپلکس  حذف 

                                                    
1- Eriochrome Cyanine R Method 
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آلـومینیم   .گـردد  مـی شود. براي خنثی کردن آهن و منگنز احتمالی آب، آسکوربیک اسید به نمونـه اضـافه    می
ن حد تجاوز کند نمونـه  شود. اگر از ای گیري می میکروگرم بر لیتر با این روش مستقیما اندازه 20-300باغلظت 

  باید به نسبت معین رقیق شود.

که غلظت فلوئور ثابت باشد، درصد اشـتباه   گذارند. چنان ها اثر منفی بر نتایج می و پلی فسفات فلوئور :مزاحمت -
ها اغلب معین و یـا   جا که غلظت فلوئورهاي نمونه آب یابد. از آن گیري باافزایش مقدار آلومینیم کاهش می اندازه

سـري از اسـتانداردهاي آلـومینیم     گیري شـده بـه یـک    ابل تعیین هستند با افزودن مقدار غلظت فلوئور اندازهق
هـاي   تر استفاده از منحنی روش ساده آید یک دست می سادگی اثر آن خنثی شده و مقدار حقیقی آلومینیم به به

تـر   ها باغلظت کم صحیح نماید. ارتوفسفاتتواند برآورد آلومینیم را در مجاورت فلوئور ت است که می )1-3شکل (
گیـري آلـومینیم بـا روش     گرم بر لیتر در روش مذکور اثـري نـدارد. مقـدار کـم قلیاییـت در انـدازه       میلی 10از 

و با اسیدي کردن نمونه در حضور شناساگر متیل اورانـژ   رود شمار می گر به آر از عوامل مداخله اریوکروم سیانین
  گرم بر لیتر اثري در روش بالا ندارد. میلی 2000شود. سولفات تا  نثی میسرخ خ تا پیدایی رنگ

فسـفات در نمونـه وجـود نداشـته باشـد.       که فلوئور و کمپلکس پلـی  درصورتی :حداقل غلظت قابل شناسایی  -
  میکروگرم بر لیتر است. 6برده  ن با روش نامیترین مقدار آلومینیم قابل تعی کم

آوري  انـد جمـع   هاي ترجیحا پلاستیکی که تمیز بوده و با اسید شستشـو شـده   بطري رها را د نمونه :حمل نمونه -
ــه را از      ــورد نظــر باشــد نمون ــول م ــومینیم محل ــد. چنانچــه آل ــایش نمایی ــا حــدامکان ســریعا آزم نمــوده و ت

0.45فیلتر m ,بگیریـد. از   کـار  براي آزمایش بـه اول فیلتراسیون را دور بریزید و بقیه را  لیتر میلی 50عبور داده
 ،یی که براي آزمـایش آلومینیـوم هسـتند   ها محلولکاغذ صافی, پنبه جاذب, یا پشم شیشه جهت صاف نمودن 

  نمایند. ها اغلب آلومینیوم محلول را جذب می استفاده ننمایید زیرا این صافی

  دستگاه -3-1-3-2

  سنجی ي رنگها دستگاه -
  ی از دو دستگاه زیر قابل استفاده است:براي تعیین آلومینیم با روش مذکور، یک

  تر متر یا بیش سانتی 1نانومتر و مسیر نور  535سنج) قابل کاربري در  اسپکتروفتومتري (فام - 1
  نانومتر 525- 535ترین عبور  تر با بیش متر یا بیش سانتی فتومتر (نورسنج) مجهز به صافی سبزرنگ با مسیر نوري یک - 2
  ي بلند و جفتلیتر میلی 50اي نسلر  هاي شیشه لوله - 3

HCl(1گـرم  آلات توسط محلول آلات: تمام شیشه شیشه - 1)   مقطـر عـاري از آلـومینیم جهـت      و سـپس بـا آب
اندازه کافی جهت حذف اسـید   جلوگیري از خطاي مواد جذب شده به شیشه شستشو داده شوند. ظروف باید به

  شستشو داده شوند.
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  ها معرف - 3-1-3-3

  مقطر بدون آلومینیم استفاده گردد. آب از ي باید فاقد و یا داراي مقدار بسیار کمی آلومینیم باشند وهاي کاربرد معرف

از فلز آلومینیم و یا یک نمک آلومینیم اسـتفاده نمـود کـه بـراي تهیـه محلـول        توان میمحلول آلومینیم مادر:  -
1.00آلومینیم مادر با غلظت ml 500 g  رود. کار می کار به دو راه  

 0/500 لیتر میلی 10گرم فلز آلومینیم را وزن و در  میلی HCl    غلیظ وارد کرده و به ملایمت گرم نمـوده تـا
  مقطر به حجم رسانده شود. لیتري با آب ژوژه یکحل شود سپس در یک بالن 

 791/8 4گرم آلومینیم پتاسیم سولفات با نام تجارتی پتاسیم آلوم 2 2AlK(SO ) .12H O   مشهور اسـت وزن
مقطـر بـدون آلـومینیم رقیـق شـود. ایـن وزن توسـط مقـدار          لیتـري بـا آب   نموده و در یک بالن ژوژه یـک 

4خلوص 2 2AlK(SO ) .12H O .باید تصحیح گردد  

مقطـر   لیتـري بـا آب   از محلول آلومینیم مادر در یک بـالن ژوژه یـک   لیتر میلی 00/10:محلول استاندارد آلومینیم -
میکروگرم آلومینیم بوده  00/5از این محلول استاندارد مساوي و داراي  لیتر میلیبدون آلومینیم رقیق شود. یک 

1.00و باید روزانه تهیه شود. ml 5.00 g  

  نرمال 6نرمال و  02/0سولفوریک اسید  -

رقیق گردد. این محلـول   لیتر میلی 100مقطر حل و تا  گرم اسکوربیک اسید در آب 1/0کوربیک اسید: محلول اس -
  باید روزانه تهیه شود.

2گرم سدیم استات 0/136معرف بافر:  - 3 2 2NaC H O .3H O اسـتیک اسـید یـک     لیتر میلی 40مقطر حل و  در آب
  ي با آب مقطر به حجم برسانید.لیتر نرمال به آن اضافه و در یک بالن ژوژه یک

  محلول رنگ مادر: -
  توان استفاده نمود: براي تهیه این محلول از یکی از مراحل زیر می

مقطر حـل و   گرم از هریک از دو معرف نامبرده در آب میلی 100یا اریوکروم سیانین:  200سولوکروم سیانین آر - 1
  تنظیم شود. 9/2ید حدود این محلول با pHرسانده شود.  لیتر میلی 100حجم آن به 

 50گــرم از ایــن رنــگ را درحــدود  میلــی R(Pfaltz & bauer,Inc ,Stamford,CT):300اریــوکروم ســیانین  - 2
کـاهش   90/2به حـدود   9از  1+1استیک اسید  لیتر میلی 3این رنگ با حدود  pHمقطر حل کنید.  آب لیتر میلی

  برسانید. لیتر میلی 100به  را آنمقطر حجم  داده شده و با آب
 50را در حـدود   Rگرم از اریوکروم سیانین  میلی R(EM Science, Gibbostown,NJ): 150 اریوکروم سیانین  - 3

کـاهش داده   9/2بـه   9از  1+1لیتر استیک اسید  میلی 3این محلول با حدود تقریبا pHآب حل کنید.  لیتر میلی
 رسانده شود. لیتر میلی 100مقطر حجم آن به  شده و با آب

  .سال قابل استفاده هستند یک ي مادر بالا پایداري بسیار خوبی دارند و حداقل تاها حلولم - 4
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ي رنـگ مـادر را بـه یـک بـالن ژوژه انتقـال داده و تـا        هـا  محلـول از هریـک از   لیتـر  میلـی  0/10محلول رنگ براي کار: 
  ست.ماه ا . پایداري این محلول رنگ حداقل ششنماییدمقطر رقیق  با آب لیتر میلی100

  این شناساگر براي تعیین قلیاییت کاربرد دارد. محلول شناساگر متیل اورانژ یا مخلوط با بروم کروزول سبز
  مقطر حل نمایید. آب لیتر میلی 100گرم از نمک سدیم بروم کروزول سبز را در  میلی 100
مقطـر   آب لیتر میلی 100را در  گرم نمک سدیم متیل رد میلی 20گرم از نمک سدیم بروم کروزول سبز را و  میلی 100

  حل نمایید.

EDTA :0.01 معرف - M مقطر تـا   گرم از این معرف را وزن و در آب 7/3آمین تترااستات):  سدیم اتیلن دي (دي
  لیتر رقیق گردد. یک

  نرمال 1/0نرمال  1سدیم هیدروکسید،  -

  روش آزمایش -3-1-3-4

  تهیه منحنی واسنجی -
  25میکروگـرم بـر لیتـر براسـاس      280میکروگرم (صـفر تـا    7هایی از صفر تا  غلظت با سري استاندارد یک 

 50گیري دقیق و احجام محاسبه شده محلول استاندارد آلومینیم را در بـالن ژوژه   نمونه) با اندازه لیتر میلی
  مقطر اضافه نمایید. آب لیتر میلی25ها تقریبا  اي نسلر ریخته و  به تمامی آن هاي شیشه و یا لوله لیتر میلی

  سولفوریک اسید  لیتر میلییکN02/0     لیتـر  میلـی به هریک از استانداردها افزوده و مخلـوط نماییـد. یـک 
هـا اضـافه کـرده و     محلـول بـافر بـه آن    لیتر میلی 10محلول آسکوربیک اسید اضافه کرده و مخلوط نمایید 

درنـگ بـا    بی ه محلول بالا وارد نموده مخلوط ومعرف رنگ ب لیتر میلی 5پت مدرج،  مخلوط کنید، با یک پی
دقیقـه زمـان داده شـود تـا      15تـا   5خوب تکان داده  را آنرسانده شود.  لیتر میلی 50مقطر حجم آن تا  آب

  کم زایل خواهد شد.) دقیقه رنگ کم 15رنگ ظاهر و تثبیت شود. (پس از 
 ج) ارقام عبوري یا جـذب (خاموشـی) روي   سن طیف –سنج  سنجی با یک دستگاه اسپکتروفتومتر (فام قرائت

نانومتر قرائـت و یادداشـت شـود.     525-535حداکثر عبور  سبز با سنج با صافی یا نانومتر و 535طول موج 
% عبور دستگاه با استاندارد بدون آلومینیم تنظیم گردد. منحنی آلـومینیم  100صفر جذب یا خاموشی و یا 

هاي صورت گرفته توسـط   حجم نهایی در مقابل قرائت جذب لیتر یمیل 50برحسب میکروگرم آلومینیوم در 
  دستگاه تهیه شود.

رقیـق شـده    لیتـر  میلی 25اي که تا  نمونه و یا نمونه لیتر میلی 0/25آوري نمونه در غیاب فلوئور و فسفات:  عمل -
و بـا سـولفوریک    باشد را در یک بشر یا ظرف چینی وارد کرده، چند قطره شناساگر متیل اورانـژ بـه آن اضـافه   

گردد تا رنگ محلول به رنگ صورتی میخکی گرایش پیدا کند در این نقطـه   میسنجی  نرمال حجم 02/0اسید 
  عملیات متوقف و حجم اسید مصرفی را خوانده و آن را دور بریزید.
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اسید دیگـر هـم    لیتر میلینرمال مصرفی را اضافه نموده و یک  02/0به دو نمونه مشابه در دماي اتاق، مقدار سولفوریک اسید 
هـاي رنگـی    عنوان محلول شاهد نمونه اضافه و از آن به EDTAمحلول  لیتر میلیها یک  علاوه بر آن اضافه نمایید. به یکی از نمونه

اسکوربیک اسید به محلـول شـاهد و نمونـه وارد و متعاقبـا      لیتر میلیکدر استفاده کنید تا رنگ و کدورت نمونه اصلاح گردد.یک 
% عبـور  100صـفر جـذب (خاموشـی) یـا      .نماییـد کار که شرح آن داده شـده اضـافه    رنگ لیتر میلی 5معرف بافر و لیتر میلی 10

  دست آورید. دقیقه غلظت مربوطه را به 5- 10تنظیم کنید. پس از  EDTAدستگاه با  محلول شاهد 

ه یک سري استاندارد آلومینیوم توان با تهی سنجی در دسترس نباشد می که دستگاه رنگ چنان مقایسه چشمی: -
ي که با آب مقطر تا خط نشانه پر شده باشـد  لیتر میلی 50هاي نسلر  و یک نمونه مطابق توضیحات بالا در لوله
هـاي نسـلر    اگـر لولـه   دسـت آورد.  دقیقه غلظت مربوطه را به 10الی  5و مقایسه رنگ نمونه با استاندارد پس از 

هـاي نسـلر    کار بردن لولـه  زم نیست. اگر نمونه کدورت و یا رنگ نشان دهد بهلا EDTAآوري با  کار رود عمل به
  نتیجه اشتباهی را ممکن است در برداشته باشد.

نمونـه در یـک    لیتـر  میلی 100نرمال به  6سولفوریک اسید  لیتر میلی 7/1گري فسفات: سازي اثر مداخله خنثی -
دقیقـه حـرارت    90، حـداقل  ثی گردد.روي یک هات پلیـت خن تا اثر فسفات ي اضافه لیتر میلی 200ارلن مایر 

حجم اولیه آن برسـد. درخاتمـه حجـم     جوش باشد و حجم آن به مواظب باشید که دماي محلول زیر نقطه ،داده
. پـس از  برسـانید  تـر  بیشیا  25به  را آنوم با آب مقطر حجم لز باشد. در صورتلیتر میلی 25محلول باید حدود 

تنظیم گـردد. بـراي    5/4-3/4متر بین  pHکارگیري  سدیم هیدروکسید یک نرمال و به محلول با pHسردشدن 
 100نرمال لستفاده کرد. حجم نمونـه را بـه    1/0توان از سدیم هیدروکسید  تنظیم دقیق در شروع و خاتمه می

  آن استفاده شود. لیتر میلی 25مقطر رسانده و براي آزمون آلومینیوم از  آببا  لیتر میلی
و تهیـه  مانند روش نمونـه   نرمال  6سولفوریک اسید  لیتر میلی 7/1مقطر  آب لیتر میلی 100محلول شاهد، محتويیک 
% 100کار برد که یا صفر جـذب (خاموشـی) یـا     توان براي تصحیح نتایج به گردد. محلول شاهد را به دو طریق میآزمایش 

مقطر میزان نموده و محلـول شـاهد را خوانـده و از ارقـام      ا با آبعبور نوري دستگاه با آن تنظیم گردد. و یا صفر دستگاه ر
  دست آمده کسر گردد. به

یا الکترومتري تعیین کرده و بـه یکـی    SPADNSهاي فلوئوردار: میزان فلوئور نمونه را با روش  آوري نمونه عمل -
  کارهاي زیر عمل شود: از راه

 ستانداردهاي آلومینیم اضافه شود.گیري شده نمونه به هر یک از ا مقدار فلوئور اندازه  
 صـورت کـه    دسـت آورد. بـدین   توان مقدار حقیقی آلـومینیم را بـه   می ،هاي شکل یک کارگیري منحنی با به

دست آمده را روي محور عمودي تعیین و  غلظت فلوراید روي محور افقی پایینی تعیین و مقدار آلومینیم به
این دو خط روي هـر منحنـی قـرار گیـرد. مقـدار حقیقـی        دو خط افقی و عمودي ترسیم شود نقطه تلاقی

یـابی   گیـري و بـرون   شود. اگر نقطه تلاقی بین دو منحنی واقع شود غلظت بـا میـانگین   آلومینیم تعیین می
  دست می آید. به



 در آب گیري فلزات دستورالعمل کلی جهت اندازه  17/08/92  42

 

  محاسبه - 3-1-3-5

  
  مقدار آلومینیوم در حضور فلورایدبینی  منحنی تصحیح پیش - 1- 3شکل 

و مقدار آلومینیوم اندازه گرفته شده و با توجه به منحنی هاي تصحیح مقـدار  توجه به مقدار فلوراید موجود در نمونه با 
 1بـر لیتـر و مقـدار فلورایـد      گـرم  میلـی  2/0 مثال چنانچه مقدار آلومینیوم برابر طور به .آورید دست بهواقعی آلومینیوم را 

چنانچه نقطـه روي منحنـی    .باشد می 3/0یابی و منحنی تصحیح مقدار واقعی برابر  هبر لیتر باشد با توجه به نقط گرم میلی
 .آورید دست بهقرار نگیرد با برون یابی مقدار واقعی را 

  1گیري باریوم اندازه -3-2

باشـد.   مـی  2و ظرفیـت   33/137و جـرم اتمـی    56جدول تناوبی داراي عدد اتمی  AПباریوم پنجمین عنصر از گروه 
390انی باریوم در پوسته زمینمیانگین فراو ppm810هـا بـین   ، در خاك ppm  10هـاي آبـی   و در جریـان  63 تـا mg / L 

                                                    
1- Barium  

 آلومینیم mg /Lلیتر) میکروگرم آلومینیم =  میلی 50نهایی  (در حجم/لیتر نمونه  میلی
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کـاربرد دارد امـا در    گـردد  مـی ها اسـتفاده   طورعمده در دوغاب گلی که براي کندن چاه اي در باریوم به طور عمده است. به
هاي طبیعی توسط حلالیـت   . حلالیت باریوم در آبگردد میزا و در داروها نیز استفاده  ها، مواد آتش ها، مرگ موش نگدانهر

شور مشاهده شده  هاي لب . غلظت زیاد باریوم در آبگردد میسولفات باریوم و گاهی توسط جذب با هیدروکسیدها کنترل 
1mgتر از است. غلظتی از آن که بیش / L زیسـت دریاهـا خطرنـاك اسـت. آنـالیز بـاریوم توسـط روش         باشد براي محیط

اسـتیلن   2NOگیري توسط شعله مستقیم یا استخراج و سپس اندازه گیري توسط روش اسپکتروسکوپی جذب اتمی اندازه
گیري باریوم توسط دستگاه جذب اتمی بـه   جهت اندازه. (گردد انجام می ICPي ها روشیاروش جذب اتمی الکتروترمال یا 

  )دو مراجعه نمایید. ،هاي یک فصل
را اید  ساعت خشک کرده 2گراد براي مدت درجه سانتی 250را که قبلا در  2BaClگرم1516/0تهیه استاندارد باریوم: 

 لیتـر برسـانید.   مقطـر بـه حجـم یـک     حل کنیـد و بـا آب   1+1ک اسیدکلریدری لیتر میلیمقطر و یک  آب لیتر میلی 10در 

1 ml 100 gBa   

  1گیري بریلیوم اندازه -3-3

باشـد. میـانگین    مـی  2و ظرفیت  01/9و جرم اتمی  4جدول تناوبی داراي عدد اتمی  AПبرلیوم اولین عنصر از گروه 
2فراوانی برلیوم درپوسته زمین ppm، 1.3ها بـین  در خاك ppm   0.2هـاي آبـی   و در جریـان  8.5تـا g / L هـاي   در آب

0.1هاي زیرزمینی آشامیدنی و آب g / L  ي گرانیتی وجود دارد. برلیوم در ها سنگهاي یاقوت  باشد، برلیوم در کانی می
اي کـاربرد   کندکننـده راکتـور هسـته    عنوان یـک  به x-rayهاي  زیاد از فلزات مس و نیکل، پنجره تیوپ یاژهاي با مقاومتآل

pH. حلالیت آن درگردد میهاي طبیعی توسط حلالیت هیدروکسیدبرلیوم کنترل  دارد. حلالیت برلیوم در آب 6  تقریبا
0.1 mg / L 130باشـد. سـمیت بحرانـی آن در    است. برلیوم یک عنصر غیرضروري براي گیاهان و حیوانات می mg / L و 
5مزمن آن در mg / L شیرین است. انجمن غذا و کشاورزي آمریکـا حـداکثر مقـدار آن را در     هاي موجود در آب براي گونه

100هاي کشاورزي آب mg / L  دهد میپیشنهاد . 

متـد   سنجی آلومین کـه در کتـاب اسـتاندارد    موجود نباشد روش رنگ ICPچنانچه دستگاه جذب اتمی یا  آنالیز برلیومبراي 
 تـري از  روش داراي صـحت و دقـت پـایین    کار برد. ولی این گیري برلیوم به توان جهت اندازه چاپ نوزدهم توضیح داده شده را می

  )مراجعه نمایید. ،هاي یک، دوم گیري برلیوم توسط دستگاه جذب اتمی به فصل جهت اندازهباشد. ( ي انتخابی بالا میها روش
4گرم 966/1تهیه استاندارد برلیوم: خشک نکنید.  2BeSO .4H O   اسـیدنیتریک   لیتـر  میلـی  10را در آب حل کـرده و

1برسانید. لیتر میلی 1000ب مقطر به حجم غلیظ به آن اضافه نمایید و با آ ml 100 gBe   

                                                    
1- Beryllium 
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م  لعمل  –فصل چهار ا ور ندازهدست ري آرسنیک ا   گی

  آرسنیکگیري  روش اندازه -4-1

  وقوع و اهمیت  -4-1-1

و  3و ظرفیـت   92/74جرم اتمی  ،33است که داراي عدد اتمی جدول تناوبی  VAسومین عنصر از گروه  Asآرسنیک 
1.8در پوسته زمین آرسنیکباشد. میانگین فراوانی  می 5 ppm 13هـا  در خاك ppm  تـر   هـاي آبـی کـم    در جریـان  5.5تـا
2از g / L 100تراز کمهاي زیرزمینی معمولا  و در آب g / L طور طبیعـی در معـادن سـولفید مثـل پیریـت       باشد. به می

همـراه   بـه  آرسـنیک  ،دارنده چوب کـاربرد دارنـد   طور فراوان در سموم کشاورزي و در نگه به آرسنیکوجود دارد. ترکیبات 
ار کـم آن بـراي   قدبراي گیاهان غیرضروري ولی م آرسنیک رد دارد.ها و مهمات جنگی کارب سرب به صورت آلیاژ در باتري

2صــورت بــه 7تــا  3pHفــرم غالــب آن بــین .باشــد مــیهــاي جــانوري لازم  بعضــی گونــه 4
H AsO  7و بــینpH 11تــا 

22صورت به 4
H AsO  2صورت بهدر شرایط احیا  وHAsO (aq) 3یا 3H AsO آبـی بـه فـرم آرسـنیت     آرسـنیک  .باشـد  می، 

ورزي یا کاربرد سموم کشـا  پساب صنایع و ،ي معدنیها کانیي آلی ممکن است در نتیجه حل شدن ها آرسنیکآرسنات و 
گـرم بـه فـرم     میلـی  100حـدود   آرسـنیک خـوردن کمـی    .به منبع آن بستگی دارنـد  آرسنیکي شیمیایی ها فرم .باشند

مقدار کم در درازمدت در آب ذخیره شـده و   به آرسنیککند.  اکساید مسمومیت شدیدي در انسان ایجاد می تري آرسنیک
زایی آن به اثبات رسـیده   زا قرار داشته و خاصیت سرطان رطاندر ردیف مواد س آرسنیکآورد. عنصر  اثرات مزمنی پدید می

3Asهاي آبی میانگین غلظت باشد. جهت محافظت گونه ها می تر از آرسنات بیش ها آرسنیتاست. سمیت    تـر   نباید بـیش
72از g / L 140و حداکثر نباید از g / L هـاي   در آب را آنتر باشد. انجمن غذا و کشاورزي آمریکا حـداکثر مقـدار    بیش

100کشاورزي g / L  0.05را آنو استاندارد اولیه آب آشامیدنی حداکثر مقدار mg / L .مشخص کرده است  

  انتخاب روش -4-1-2

طـور طبیعـی    هاي تازه غیرآلوده به نیت و آرسنات وجود دارد. آبکل، آرس آرسنیکگیري  یی جهت شناسایی و اندازهها روش
هاي آرسـنات و آرسـنیت را دارا باشـند.     غیرآلی در فرم آرسنیکآلی نیستند ولی ممکن است ترکیبات  آرسنیکداراي ترکیبات 

هیدریـد بـراي    تولیـد   باشـد. روش جـذب اتمـی    هاي شدید می روشی مناسب در غیاب مزاحمت ،روش الکتروترمال جذب اتمی
 ،هاي الکتروترمال استاندارد (نظیـر مـاتریکس مادیفـایر, تصـحیح زمینـه) حـذف کـرد        توان با تکنیک ها را نمی که مزاحمت زمانی

کـه   طـوري  باشـد بـه   کـل معـدنی مـی    آرسنیکگیري  مناسب جهت اندازه کاربامات دي شود. روش سیلوردي اتیل ترجیح داده می
نباشـد. در ایـن روش آرسـین از واکـنش سـدیم بـورو        آرسـنیک  ه و نمونه داراي ترکیبـات متیـل  مزاحمت در نمونه وجود نداشت

طـور جداگانـه بـه شناسـایی و      داراي این مزیت است که مـا را بـه   همچنین. این روش گردد میهیدراید در محیط اسیدي تولید 
سـازد. روش اسپکتروسـکوپی نشـر پلاسـما      میهاي مختلف قادر  pHگیري آرسنات و آرسنیت توسط واکنش با آرسین در  اندازه

50هاي بالاي زوج القایی مناسب جهت غلظت g / L  و روشICP-Mass  چنانچـه تـر اسـت    هـاي پـایین   مناسب جهت غلظـت 
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مـان  طـی ز  ،هـا  مواظـب باشـید کـه درگونـه     آرسـنیک هاي مختلف  ي گونهگیر اندازههنگام  مزاحمت کلراید وجود نداشته باشد.
  .ي مختلف گزارش نشده استها فرمهیچ روش اختصاصی براي نگهداري  .آزمایش تغییري ایجاد نگردد

  و سلنیوم با تولید هیدرید دستی و اسپکتروسکوپی جذب اتمی  آرسنیکگیري  اندازه - 4-2

ور مخصـوص جهـت   ط که به 1گیري دو روش وجود دارد. یکی روش دستی و دیگري روش جریان پیوسته در این قسمت جهت اندازه
  .گردد میگیري سلنیوم پیشنهاد  اندازه

شود زیرا اثر ناگهانی تولید هیدروژن بر وضوح و شـفافی   روش دستی تولید هیدرید ترجیح داده می روش اتوماتیک جریان پیوسته به
خـط مبنـاي زمینـه قابـل      واسطه آلودگی فلزات موجود در اسـیدکلریدریک در مقایسـه بـا    رود و پاسخ شاهد به مسیر نور از بین می
  مشخص شدن است.

  *روش جریان پیوسته براساس دستورالعمل کارخانه سازنده دستگاه متفاوت خواهد بود.

 کلیات -4-2-1

ها به هیدریدشـان توسـط سـدیم بـورو هیدریـد و سـپس        و سلنیوم با تبدیل آن آرسنیکگیري  این روش جهت اندازه
  باشد. میگیري با دستگاه جذب اتمی قابل کاربرد  اندازه

2آرسنیوس اسید 3As O 2و سلنیوس اسید 3H SeO,As(Ш)   وSe(IV) و سـلنیوم   آرسنیکهاي اکسیداسیون از  حالت
گردنـد. هیدریـد تولیـد     هستند که فورا توسط سدیم بورو هیدراید در محلول اسیدي به هیدریدهاي فرارشان تبـدیل مـی  

طور الکتریکـی یـا توسـط شـعله گـرم       اي از گازآرگون یا نیتروژن به یک محفظه کوارتزي که به جریان پیوستهشده توسط 
وهیدراید، معرف کاهنده با تولیـد سـریع هیدریـد    ر. سدیم بوگردد میهاي فاز گازي تبدیل  فرستاده شده و به اتم ،شود می

  نماید. و سلنیوم را فراهم می آرسنیک گیري سریع و حساس عنصري در یک محفظه واکنش مناسب اندازه
  ها سمی هستند با احتیاط حمل نمایید. ن و سلنیوم و هیدریدهاي آ آرسنیکاحتیاط: 

به آرامـی توسـط    آرسنیکاز عنصر  As(V)اسید حالت اکسایش  آرسنیکتر,  یک یا کم pHدر دماي اتاق و محلولی با 
هاي جـذب اتمـی آرسـین     . پیکگردد میتبدیل  3AsHعا به آرسینیابد که سری کاهش می As(Ш)سدیم بوروهیدراید به 

کـل لازم اسـت کـه تمـام      آرسـنیک گیـري   یابنـد. بـراي انـدازه    کاهش می As(Ш)در مقایسه با  As(V)براي  ⅓تا  ¼به 
باید توسط هضم اسیدي به ابتدا  آرسنیکهاي آلی و معدنی  تبدیل شوند. فرم As(Ш)معدنی به حالت  آرسنیکترکیبات 

As(V)  .اکسیده شوندAs(V) طور کمی توسط محلول سدیم یا پتاسیم یدید بـه   بهAs(Ш)   یابـد، سـپس بـا     کـاهش مـی
  .دهد میسدیم بورو هیدراید واکنش 

                                                    
1- Continuous – Flow  
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2سلنیک اسید 4H O Se  حالت اکسیداسیونSe(VI)  و هیدرایـد  از عنصر سلنیوم است که کاهش آن توسط سدیم بـور
گیري سلنیوم کل توسط جذب اتمی و سدیم بورو هیدراید ابتدا باید توسـط هضـم    باشد. جهت اندازه گیري نمی قابل اندازه

باشیم. بـازده احیـا بسـتگی    ین باید مواظب اکسیداسیون دوباره آن توسط کلر که یافتهکاهش  Se(IV)به  Se(VI)اسیدي 
و یک ساعت زمـان   گراد سانتیدرجه 100دماي N 4یک دارد. براي اسیدکلریدریک به دما، زمان احیا و غلظت اسیدکلریدر

  دقیقه جوشیدن کافی است. 10مدت  N6 و براي اسیدکلریدریک
مـدت یـک سـاعت اتـوکلاو نمـود. توجـه نماییـد         به گراد سانتیدرجه 121 هاي دربسته در ها را در ظرف توان نمونه می

و زمان حـرارت دادن توجـه    HClبه غلظت ( ممکن است احیا ناکاملی را نتیجه دهد.هاي در بسته  اتوکلاو نمودن در ظرف
  )نماییدکافی 

طـور تجـارتی جهـت واکـنش بـا       هاي واکنش هیدرید به دستگاه جذب اتمی و محفظه انتخاب تجهیزات: - 
 تواند در آزمایشگاه ساخته شـود در  محلول سدیم بورو هیدرید در دسترس هستند. سیستم دستی که می

 آورده شده است. )1- 4شکل (

 
  و سلنیوم آرسنیکسل واکنش براي تولید هیدرید  -1-4شکل 

 نیتروژن کمکی

 لوله خروج گاز

لوله خروجی به 
 سل کوراتزي 

 درپوش پلاستیکی 

 قطره چکان

 لیتري میلی 300لیتري یا بشر  میلی200برزلیوس بشر
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 سیستم انتخاب شده باید شرایط زیر را دارا باشد:

   باید منحنی کالیبراسـیون در محـدوده Se/L  20یـا gAs  د داراي صـحت و تکرارپـذیري بـوده و ح ـ    0تـا
0.5یا Se/Lتشخیص بین  gAs را داشته باشد. 0.1تا  

 هاي حالت اکسیداسیون  زوجAs(V) - As(Ш)  یاSe(VI) - Se(IV)  هـاي شـبیه در    باید باعث تولید پاسـخ
  دستگاه شوند.

  تـر   % یـابیش 90اسـید و   آرسـنیک دي متیـل   تر براي % یا بیش80ي هضم شده درصد بازیافت ها نمونهدر
  فه شده به نمونه باید حاصل گردد.اضا Se(VI)و  As(V) ،As(Ш) ،Se(IV)براي

نماینـد.   و سلنیوم ایجاد می آرسنیکگیري هیدرید  ترین حساسیت را جهت اندازه هاي اتمیزاسیون کوارتز بیش محفظه
    .شوند میاتمی گرم استیلن جذب  –سل هاي کوارتزي توسط الکتریکی یا با شعله هوا 

آلـی و ترکیبـات    آرسـنیک ها ممکن است شامل مقادیر مختلفی از ترکیبـات   ها و پساب آب هاي هضم: تکنیک -
هـا   و سلنیوم کل در این نمونه آرسنیکگیري  باشند. جهت اندازه Se(VI)و  As(V) ،As(Ш) ،Se(IV)معدنی از 

و سـلنیوم جهـت تبـدیل     آرسـنیک هـاي   فـرم لازم است که عمل هضم جهت حل شدن ذرات و اکسیداسـیون  
شـوند و هضـم آن    نـدرت در آب مشـاهده مـی    ترکیبات آلی به معدنی صورت پذیرد. ترکیبات سلنیوم آلـی بـه  

  بستگی به تجربه و تصمیم آنالیز کننده دارد.
هضـم   پرکلریک اسـید یـا   –نیتریک  –هضم فلزات بیان شده است. هضم سولفوریک   مراحل هضم متفاوتی در قسمت

، زیـرا ترکیبـات   آرسـنیک کل قابل استخراج است نه کـل   آرسنیکگیري  نیتریک اسید مناسب جهت اندازه –سولفوریک 
طور موثري ترکیبات آلـی   پرکلریک اسید به –نیتریک  –شوند. هضم سولفوریک  تبدیل نمی As(V)کاملا به  آرسنیکآلی 

دار را بـه   آرسـنیک کند ولی تمام ترکیبات آلی  جامد را تخریب می هاي هاي غیرتصفیه شده یا نمونه تر ذرات پساب و بیش
As(V) و سـلنیوم آلـی بـه     آرسـنیک طور موثر مناسب براي تبدیل  نماید. هضم پتاسیم پرسولفات به تبدیل نمیAs(V)  و
Se(IV) باشد. ها می هاي سطحی و آشامیدنی و اغلب پساب در آب  

مراحـل آزمـایش یـک پروسـه هضـم مـوثر        ریک شرح داده شده در قسمتاسیدکلرید - توسط اتوکلاو Se(VI)کاهش 
سلنیوم به سلنیوم معدنی مناسب نیسـت،   -باشد. اگرچه براي تبدیل ترکیبات مشتقات بنزن  کل سلنیوم معدنی میبراي 

  .آید مشخصی به نمونه به دست می Se(IV)آلی یا  آرسنیکها با افزودن  ي هضم در نمونهها روشموثر بودن 

شـوند   و سلنیوم, از محلـول حـاوي عوامـل مـزاحم جـدا مـی       آرسنیکهیدریدهاي  که اینبه علت  ها: زاحمتم -
افتد. ایـن تغییـرات بـا     تغییر کند تغییرات کمی اتفاق می ماتریکس اسیدکه  یابند. زمانی ها کاهش می مزاحمت

 فلــزات نجیــب (تقریبــاکــم از  . غلظــتگــردد مــیکنتــرل  زمــان هــمطــور  آزمــایش نمونــه و اســتانداردها بــه
100 / Lof Ag Au Pt Pd     ،(1تر از هاي مس، سرب و نیکل در بیش غلظتmg / L هاي بین  و غلظت

1mg / L  از هیدرید عناصري مثل ( 0.1تاTe ،Sn ،Sb ،Bi  ي ) ممکن است باعث افت پاسـخ هیدریـدهاSe  و
As          هـا در   گردد. مزاحمت توسـط فلـزات واسـطه بسـتگی شـدید بـه غلظـت اسـیدکلریدریک دارد. مزاحمـت
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 آرسـنیک گردند. حضور  تر ظاهر می ي پایین تر کمها غلظتنرمال  نسبت به  6تا  4هاي اسیدکلریدریک  غلظت
ساید درنتیجه هضـم اسـیدي   ها ممکن است باعث افت مشابه گردد. کاهش نیتروژن اک و سلنیوم در دیگر بافت

گیـري   اسیدنیتریک و نیتریت ممکن است باعث افت پاسخ دستگاه به دو عنصر گردد. غلظت زیاد ید در انـدازه 
توسـط یـد    As(V)کند. از وسایلی که جهت کاهش  سلنیوم با کاهش آن به سلنیوم عنصري ایجاد مزاحمت می

 ه ننمایید. گیري سلنیوم استفاد اید، جهت اندازه استفاده کرده

, تولیـد هیدریـد   Se(IV)دوبـاره   اکسایش و Se(IV)به  Se(VI)جهت جلوگیري از گازکلر تولید شده در مرحله کاهش 
  اثري را جهت خروج گازکلر در نمونه بدمید. را مدتی قبل از مرحله کاهش انجام داده یا گاز بی

ها به  ها غلظت مزاحمت ها و پساب دارند. در بعضی از آب شان ها بستگی به شرایط دستگاه، مقدار و اثر سینرژیک  مزاحمت
هاي پساب ناشناخته مقـدار   جهت نمونه .شوند می سلنیومو  آرسنیکگیري  است که باعث افت پاسخ جذب دستگاه در اندازهحدي 

تـر   د. اگر میانگین بازیافت کمو سلنیوم معدنی به نمونه هضم شده اضافه کرده و بازیافت را اندازه بگیری آرسنیکهاي  مناسبی از فرم
  اي جایگزین دیگري استفاده نمایید. % باشد از روش تجزیه90از 

هیـدروژن حـد    - و سلنیوم: در شعله نیتـروژن  آرسنیکمناسب براي دو عنصر   تشخیص و محدوده غلظت حد -
2تشخیص پس از احیا g / L 20تر و محدوده غلظت مناسب یا کم g / L باشد. می 2تا  

  تجهیزات - 4-2-2

سـل  کوارتزي کـه بـه صـورت بـازویی نصـب شـده یـا         استیلن باسل –مجهز به شعله هوا : دستگاه جذب اتمی -
با تـامین   هو سلنیوم همرا آرسنیکهاي تخلیه بدون الکترود  شود، لامپ از طریق الکتریکی گرم می کوارتزي که

10گیـري و ثبـت کننـده نمـودار مناسـب بـا       رژي الکتریکی، تصحیح جذب زمینه در طول مـوج انـدازه  ان mv ,
  حساسیت بالا و پاسخ سریع موردنیاز است.

  یزرهاي زیر را استفاده نمایید:ایزر: یکی از اتمااتم -
 اسـتیلن نصـب    –بـازویی روي برنـر هـوا    صورت  متر که به سانتی 20تا  10اي کوارتزي به طول  سل استوانه

  شده است.
 صـورت الکتریکـی تـا     متـر کـه توسـط سـیم نیکـروم بـه       سـانتی  20تا  10اي کوارتزي به طول  سل استوانه

0C900–800 شود. گرم می  
 شود. اکسیژن گرم می –اي کوارتزي که توسط شعله هیدروژن  سل استوانه  

دوبـاره   HF% 40یابند. حساسیت ممکن اسـت توسـط    ده کاهش میهاي کوارتزي پس از چند ماه استفا حساسیت سل
  برگردانده شود.

  بسیار خورنده است، از تماس با پوست پرهیز و با احتیاط حمل شود. HFنکته: 
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مثالی از سیستم ساخت آزمایشـگاهی دسـتی    )1- 4(و سلنیوم: شکل  آرسنیکهاي واکنش جهت تولید هیدرید  سل - 
  درصورت فراهم نمودن محلول سدیم بوروهیدراید نیز در دسترس هستند.نیز  يهاي تجار است. سیستم

3قطره چکان یا سرنگ:قادر به ریختن - ml باشد. دقیق و تکرارپـذیربودن نیـز مـورد     سدیم بورو هیدراید  0.5تا
   .تغییر نکند ها گیري اندازهتوجه اي بین  قابل طور بهي که تولید گاز هیدروژن طور بهبوده  نیاز

 تهویه مناسب  -

  ها محلول - 4-2-3

0.1سود لیتر میلی 200را در  4NaBHگرم 8محلول سدیم بورو هیدرید:  - N  حل کنید. این محلول باید روزانه
  تهیه گردد.

  آب مقطر حل نمایید. ایـن محلـول   لیتر میلی 500د را در گرم سدیم یدی 50کاهنده:  محلول سدیم یدید پیش -
  معادل استفاده نمود. KIتوان از محلول  طور جایگزین می باید روزانه تهیه گردد. به

18سولفوریک اسید - N :  

2.5سولفوریک اسید  - N آب مقطـر حـل و    لیتر میلی 400را در  اسیدسولفوریک غلیظ لیتر میلی 35: با احتیاط
  برسانید. لیتر میلی 500به  را آناجازه دهید تا سرد شود. حجم 

2گـرم  25 :%5محلول پتاسیم پر سـولفات   - 2 8K S O        500را در آب مقطـر حـل کـرده و حجـم محلـول را بـه 
  اي این محلول را تهیه نمایید. تهطور هف داري کرده و به در یخچال نگه را آنبرسانید. لیتر میلی

  اسیدنیتریک غلیط -

  اسیدپرکلریک غلیظ -

  اسیدکلریدریک غلیظ -

  با خلوص تجاري نیتروژنگازآرگون یا  -

  As(Ш)ي ها محلول -
 محلول مادرAs(Ш) :320/1 2تري اکساید آرسنیکگرم 3As O    گـرم سـود حـل     4را در آب مقطـر حـاوي

As(III)1.00mlق نمایید. لیتر رقی 1کرده و تا  10mg  
  محلــول میانــهAs(Ш) :10 لیتــر میلــی 5را در آب مقطــر حــاوي  آرســنیکل مــادر از محلــو لیتــر میلــی 

As(III)1.00mlلیتر رقیق نمایید.  1اسیدکلریدریک غلیظ تا حجم  10 g  

 ي استاندارد ها محلولAs(Ш) :10 از محلول  لیتر میلیAs(Ш)  لیتر میلی 5تا  2را با آب مقطر حاوي میانه 
  لیتر رقیق نمایید. 1ها استفاده کرده اید تا حجم  اسیدنیتریک که براي تثبیت  نمونه

 As(III)1.00ml 0.100mg  هاي رقیق را روزانه تهیه نمایید. نمونه  

  :As(V)ي ها محلول -
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 )محلول مادرAs(V: 534/1  2پنتا اکسید آرسنیکگرم 5As O  گرم سود حل کـرده  4را در آب مقطر حاوي
As(v)1.00ml لیتر رقیق نمایید.1و تا حجم  1.00mg  

  محلول میانهAs(v) شبیه محلول :As(Ш) درست کنید As(v)1.00ml 10 g    
  محلول استانداردAs(v) شبیه محلول استاندارد :As(Ш) درست کنید As(v)1.00ml 0.1 g   

  آلی: آرسنیکي ها محلول -
 1اسید آرسنیکمتیل  گرم دي 842/1آلی:  آرسنیکمادر  محلول  

- 3 2(CH ) AsOOH  ــاوي ــر ح ــم    4را در آب مقط ــا حج ــرده و ت ــل ک ــود ح ــرم س ــد.  1گ ــق نمایی ــر رقی  لیت
1.00ml 1.00mgAs 

  )نماییدتوسط جذب اتمی چک  رسنیکآدر برابر محلول استاندارد میانه  را آنخلوص (
  آلی: شبیه محلول  آرسنیکمحلول میانهAs(Ш) .درست کنیدAs1.00ml 10.0 g    
  آلی شبیه محلول  آرسنیکمحلول استانداردAs(Ш) .درست کنید As1.00ml 0.100 g  

  :(IV)ي سلنیوم ها وللمح -
  سلنیوم  مادرمحلول(IV):190/2 2لنیت راگرم سدیم س ـ 3Na SeO    لیتـر  میلـی 10را در آب مقطـر حـاوي 

Se(IV)1.00mlلیتر رقیق نمایید. 1اسیدکلریدریک حل کرده و تا حجم  1.00 mg   
  محلول میانه سلنیوم(IV) :10 از محلول استاك  لیتر میلیSe(IV)     لیتـر  میلـی  10را بـا آب مقطـر حـاوي 

Se(IV)1.00mlلیتر رقیق نمایید. 1اسیدکلریدریک تا حجم  1.00 g  

    محلول اسـتاندارد سـلنیوم(IV) :10  از محلـول میانـه    لیتـر  میلـیSe(IV)     5تـا   2را بـا آب مقطـر حـاوي 
لیتر رقیق نمایید این محلـول   1ها استفاده کرده اید  تا حجم لیتر اسیدنیتریک که براي تثبیت  نمونه میلی

  .باید روزانه تهیه گردد

  :(VI)ي سلنیوم ها محلول -
  ــول ــادرمحل ــرم ســدیم ســلنات  Se(VI): 393/2 م 2گ 4Na SeO  ــی 10را در آب مقطــر حــاوي ــر میل  لیت

Se(VI)1.00ml.لیتر رقیق نمایید 1اسیدنیتریک حل کرده و تا حجم  1.00 mg  
  محلول میانهSe(VI) شبیه محلول :Se(IV) درست کنیدSe(VI)1.00ml 10.0 g   
  محلول استانداردSe(VI) شبیه محلول :Se(IV) درست کنید Se(VI)1.00ml 0.10 g  

  

                                                    
1- Cacodylic Acid 
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  مراحل آزمایش - 4-2-4

 دستگاهتنظیم  -

جریـان گـاز   هاي محفظه واکنش را بـه   . وروديصورت پذیردسازنده دستگاه  دستورالعملتنظیم دستگاه باید براساس 
محفظـه خشـک کننـده بـین محفظـه واکـنش و اتمـایزر نیـاز باشـد           چنانچـه  نمایید.کنترل شده با فلومتر وصل  کمکی

قبل اسـتفاده از هیدریـد    .دارد میرا در خود نگه  2SeHزیرا ،نماییداستفاده ن 4CaSOاز و خشک استفاده کنید2CaClاز
محلـول شـاهد   بهینه نمایید. اتمایزر کوارتز را براي ماکزیمم جذب تنظیم نمایید.  را آننالیز, پارامترهاي ژنراتور و سیستم آ

جریان گاز، غلظت و میزان سدیم بورو هیدراید، حجم محلـول و   .نماییدوصل را جهت حذف اثرات قبلی به دستگاه مکش 
دمـاي  و هـاي مـورد آزمـایش تنظـیم کنیـد       شیمیایی نمونههاي  هم زدن را جهت پاسخ بهینه دستگاه براي گونه میزان به

تبخیر سریع هیدروژن باعث غیرمتعـادل   ،محفظه کوارتز را بهینه نمایید. اگر سدیم بورو هیدراید خیلی سریع اضافه گردد
هاي پیشـنهادي   . اگر حجم اضافه شده زیاد باشد سیگنال جذب کاهش پیدا خواهد کرد. طول موجگردد میشدن سیستم 

nm7/193  و  آرسنیکبرايnm0/196باشد. براي سلنیوم می  

 استانداردهاي کالیبراسیون دستگاه -

را بــه بــالن  Se(IV)و  As(Ш)از محلــول اســتاندارد  لیتــر میلــی 00/20و  00/15، 00/10، 00/5، 00/2، 00/1، 00/0
دار اسـید کـه بـراي تثبیـت نمونـه      ي منتقل کرده و با آب مقطر حاوي اسـیدنیتریک (همـان مق ـ  لیتر میلی 100هاي  ژوژه

 20و  15، 10، 5، 2، 1، 0ي اسـتاندارد و بلانـک  هـا  محلـول نتیجـه   ) به حجم برسانید درلیتر میلی 5تا  2اید  مصرف کرده
دارید. در تمام موارد براي استانداردها باید کلیه مراحل هضم نمونه را جهت مشخص شـدن   Seیا  Asمیکروگرم بر لیتر از 

   .نجام دهیدتاثیر هضم ا

 و سلنیوم کل قابل استخراج آرسنیکها و استانداردها براي  نمونه سازي آماده -

 لیتـر  میلی 50توان  طور انتخابی می ها انجام دهید. به اسیدکلریدریک را براي استانداردها و نمونه - هضم اسید نیتریک
 لیتر میلی 100یا به یک فلاکس میکروکجلدال لیتر یمیل 200استاندارد را به یک بشر برزلیوس  Se(IV)یا  As(Ш)نمونه, 

جـوش   لیتر اسیدنیتریک غلیظ اضافه نمایید. تعداد کمی سنگ میلی 5و 18Nاسید سولفوریک لیتر میلی 7منتقل نمایید. 
متصـاعد گـردد. شـرایط اکسیداسـیون را بـا اضـافه کـردن مقـدار کمـی           3SOاضافه کنید. نمونه را تبخیر کنیـد تـا گـاز   

اسیدنیتریک جهت جلوگیري از تیره شدن محلول در تمام مدت آزمـایش کنتـرل نماییـد. مقـداري اسـیدنیتریک اضـافه       
بـه آرامـی    را آنجهت تخریب کامل تمام مواد آلی بریزید. مرحله هضم را طبق معمول تا روشن شدن محلول ادامه دهیـد.  

را تبخیر کنید تا  3SOپرکلریک اسید غلیظ اضافه کنید و دوباره بخار لیتر میلیآب مقطر و یک  لیتر میلی25سرد نمایید. 
محلـول   لیتـر  میلـی  5 دست آوردن و موثر بودن مرحله هضم با اضافه کردن گازهاي نیتروژن اکساید خارج گردند. جهت به

دسـت آوریـد. همـین     نمونه بازیافت را بـه  لیتر میلی 50محلول استاندارد سلنیوم به  لیتر میلی 5آلی یا  آرسنیکتاندارد اس
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با اضافه کردن مقدار شـناخته شـده محلـول اسـتاندارد انجـام دهیـد.جهت گـزارش         و نمونه مراحل را نیز براي استاندارد
تر باشد. بعـد از تبخیـر شـدن کامـل      % بیش80باید از  cacodylic acidهاي  کل قابل استخراج میانگین ریکاوري آرسنیک
گیري سـلنیوم   براي اندازه لیتر میلی 30یا به حجم  آرسنیکگیري  براي اندازه لیتر میلی 50نمونه را به حجم  3SOبخارات

افـزایش داده و مقـدار اسـید     لیتـر  میلـی  100نه را تا گیري دو تا عنصر در یک نمونه  حجم نمو رقیق نمایید. جهت اندازه
گیري  جهت اندازه را آن لیتر میلی 50نمایید.  لیتر میلی100نهایی پس از هضم را  مصرفی براي هضم را دو برابر کنید. حجم

 گیري سلنیوم استفاده کرده و در محاسبات حجم را دخالت دهید. جهت اندازه را آن لیتر میلی 30و  آرسنیک

 و سلنیوم کل آرسنیکگیري  ها و استانداردها جهت اندازه نمونه سازي آماده -

 100ي یا فلاکس میکروکجلـدال  لیتر میلی 200از نمونه یا استاندارد هضم نشده را به یک بشر برزلیوس  لیتر میلی 50
1ي منتقل نمایید. لیتر میلی ml 2.5اسیدسولفوریک N 2لیتر میلی 5 و 2 8%5K S O    اضافه نمایید. به آرامی در یـک هـات

گـردد. مواظـب باشـید کـه      لیتر میلی 10حجم آن  که ایندقیقه بجوشانید تا  40تا  30پلیت از پیش گرم شده براي مدت 

حـرارت دهیـد. پـس از     را آندر ظروف در بسـته   C121ساعت در 1در اتوکلاو براي مدت  که ایننمونه خشک نشود, یا 
گیـري سـلنیوم رقیـق     بـراي انـدازه   لیتـر  میلی 30و به  آرسنیکگیري  براي اندازه لیتر میلی 50به  را آنهضم دستی حجم 

 cacodylicر ریکـاوري  دسـت آوریـد. اگ ـ   و سلنیوم طبق بالا به آرسنیکگیري بازیافت  نمایید. موثر بودن هضم را با اندازه

acid 2اضافه شده پایین باشد آزمایش را با دو برابر کردن مقـدار  آرسنیکعنوان  به 2 8K S O      تکـرار کنیـد. بـراي آنـالیز دو
از  نهایی را پـس  افزایش داده و مقدار اسید مصرفی را دو برابر و حجم لیتر میلی 100عنصر در یک نمونه حجم نمونه را به 

گیـري   بـراي انـدازه   را آن لیتـر  میلـی  30و  آرسـنیک گیـري   براي اندازه را آن لیتر میلی 50برسانید. لیتر میلی 100هضم به 
 سلنیوم در نظر گرفته و در محاسبات حجم را دخالت دهید.

 با سدیم بورو هیدراید آرسنیکگیري  اندازه -

 100فلاکـس میکروکجـدال    ي یـا لیتر میلی 200برزلیوس  یک بشرنمونه هضم شده رابه  استاندارد یا از لیتر میلی 50
محلـول پـیش کاهنـده سـدیم     لیتر میلـی  5اسیدکلریدریک غلیظ به آن اضافه نمایید لیتر میلی 5ي منتقل کرده لیتر میلی
  دقیقه صبرکنید. 30هم بزنید وحداقل  اضافه کرده به NaIیدید 

بـه   خروجـی را  نمـوده و به محلول سدیم بوروهیدریـد وصـل    و روديو گازبه یک لوله پلاستیکی جهت جریان  را بشر
 5/0محفظه خـارج  وخـط زمینـه پایـدار گـردد.       هواي درون روشن کرده تا محفظه کوارتز وصل کنید. دستگاه رکوردر را

خـط مبنـا    جذب دستگاه به ماکزیمم رسید و دوبـاره بـه   که این محلول سدیم بورو هیدراید اضافه نمایید پس از لیتر میلی
مراحـل رابـراي اسـتاندارد و نمونـه بعـدي تکرارکنیـد.       و هـا را بـا آب مقطـر بشـویید      درآورده وکلیه تیوپ را برگشت بشر

هـاي   راچـک نماییـد. حضـور مزاحمـت     As(V)و  As(Ш)طورمتناوب پایداري پاسخ دسـتگاه بـراي منحنـی اسـتاندارد      به
 As(Ш)μg/L10یـا   As(V)محلول استاندارد هضم شده  با ،گردند میشیمیایی راکه باعث افت پاسخ دستگاه براي آرسین 

  % باشد.90تراز  ریکاوري میانگین نبایدکم و چک نمایید
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 گیري سلنیوم باسدیم بورو هیدراید اندازه -

ي یـا فلاکـس میکروکجلـدال    لیتـر  میلـی  200استاندارد یا نمونه هضم شـده را بـه یـک بشـر برزلیـوس      لیتر میلی 30
 90هم بزنید و براي مدت مشخصی در دمـاي   اسیدکلریدریک غلیظ اضافه, به لیتر میلی15 و ي منتقل کردهترلی میلی100

 Cدقیقـه در  60توان نمونه را در ظروف درب بسته براي مدت  طور انتخابی می گراد حرارت دهید. به درجه سانتی100تا 
گراد حـرارت داده   درجه سانتی 100تا  90صی در لوله آزمایش درب باز در حمام آب اتوکلاو نمود و براي مدت مشخ 121

دست  را به Se(VI)یا   Se(IV)و موثر بودن زمان واکنش با پاسخ مناسب دستگاه براي منحنی کالیبراسیون استانداردهاي 
Se(VI)آورد. حرارت مناسب براي تبدیل Se(IV) بین رفـتن   بدون ازSe(IV)   دقیقـه در بشـر یـا لولـه      60تـا   5بـین

هـا و اسـتانداردها اعمـال     دست آورده و براي تمام نمونه باشد. زمان حرارت دادن موثر براي این تبدیل را به آزمایش باز می
Se(VI)را هضم نکنید. پس از پـیش کـاهش   Se(VI) و Se(IV)براي چک کردن تعادل, استانداردهاي نمایید. Se(IV) 

 5/0صـبرکنید تـاخط زمینـه ثابـت شـود.       بشر برزلیوس را وصل نمایید. براي هرنمونه دستگاه رکـوردر راروشـن کـرده و   
دوبـاره بـه خـط زمینـه      پاسخ دسـتگاه بـه مـاکزیمم رسـید و     که این محلول سدیم بورو هیدراید بریزید. پس از لیتر میلی

طـور   کنیـد. بـه   یـا نمونـه بعـدي تکـرار     براي استاندارد مراحل را ر بشویید وها را با آب مقط لوله درآورده و را برگشت بشر
10متناوب پایداري پاسخ دستگاه را براي نمونه هضم شده g / L از  Se(IV)90ها نبایـد از  چک نمایید. میانگین بازیافت 

  ترباشد. % کم

  محاسبات -4-2-5
مساحت پیـک   ها برحسب غلظت استانداردها رسم نمایید. مقدارارتفاع یا حت پیکمسا برحسب ارتفاع یا منحنی کالیبراسیون را

 نمونه قبل ازعمل هضم رقیق یـا غلـیظ شـده باشـد فـاکتور      چنانچهمنحنی بخوانید.  از غلظت را مقدار براي نمونه اندازه گرفته و را
  گیرد. طریق کالیبراسیون صورت می ازطور مستقیم  ي مجهز قرائت غلظت بهها دستگاهاعمال نمایید. براي  مناسب را

  ها محلول -4-2-6

  آب مقطر   -

2سـدیم اسـتات   لیتـر  میلی 5.5pH :428 افراستاتب - 3 20.2M(NaC H O  اسیداسـتیک  لیتـر  میلـی  72را بـا   (

30.2M(CH COOH) مخلوط نمایید  

 آبــه 3 گــرم ســدیم اســتات  36/27گــرم ســدیم اســتات خشــک، یــا      0.2M: 46/14 ســدیم اســتات  -

2 3 2 2NaC H O .3H O  را در آب مقطرحل کنید و  به حجمml1000.برسانید  

اسیداستیک گلاشیال را در آب حل کـرده و بـا آب مقطـر بـه حجـم       لیتر میلی0.2M: 5/11 اسیداستیک - 
ml 1000 .برسانید  



 57  17/08/92  آرسنیک گیري اندازه دستورالعمل – چهارم فصل

 

آب مقطـر   لیتـر  میلی400پلیت) را در  NaOH )4گرم سدیم هیدروکساید 4/0 %:1محلول سدیم بورو هیدرید  -
نداشته باشد) به آن اضافه نمایید و محلول را به هـم   آرسنیک( 4NaBHگرم سدیم بوروهیدرید4/0حل کنید. 

  طور تازه تهیه شود. بزنید تا حل شود. این محلول براي چند روز پایدار است و باید به

  برسانید.ml1000ریک غلیظ را به حجم اسیدکلرید لیتر میلی2M: 165 هیدروکلریک اسید -

3آبه 3گرم استات سرب  10 محلول استات سرب: - 2Pb(CH COO)  آب مقطر حل کنید. لیتر میلی 100را در  

مورفولین (احتیاط خورنده اسـت و از تمـاس بـا پوسـت      لیتر میلی 1 محلول سیلور دي اتیل دي تیو کربامات: -
ــود) را در  ــاب ش ــ 70اجتن ــر یمیل ــرم لیت ــد.  3CHCLکلروف ــل کنی ــو   3/0ح ــل دي تی ــرم ســیلور دي اتی گ

2کربامات 5 2AgSCSN(C H تکان دهید تا اکثر آن حل گـردد   را آنبه آن اضافه نمایید. در یک بالن در بسته  (
ایـد   محکم بسـته  را آناي که درب  وهصاف و در یک بطري قه را آنبرسانید.  لیتر میلی100و با کلروفرم به حجم 

  داري نمایید. در یخچال نگه

 لیتـر  میلـی  1000در آب مقطـر حـل کـرده بـه حجـم       2NaAsOگـرم  1734/0 محلول استاندارد آرسنیت: -
  1برسانید.

از محلـول اسـتاندارد میانـه     لیتر میلی 10برسانید.  100mlاز محلول فوق را با آب مقطر به حجم لیتر میلی 10
1.00mlبرسانید. لیتر میلی 100قبلی را به حجم  1.00 gAs   

2:محلول استاندارد آرسنات - 4 2gr Na HAsO .7H O0.416  لیتر میلی 1000در آب مقطر حل کرده و به حجم 
 از محلول استاندارد لیتر میلی 10برسانید.  لیتر میلی 100از این محلول را با آب مقطر به  لیتر میلی 10برسانید.

1.00mlبرسانید. لیتر میلی 100میانه قبلی را با آب مقطر به حجم  1.00 gAs  

  مراحل آزمایش -4-2-7

  آرسنیت -

بفشـارید تـا اضـافی     را آنپشم شیشه را در محلول استات سرب فـرو بریـد و    پاك کننده و جاذب: سازي آماده - 1
 چنانچـه در هـوا تکـان دهیـد.     را آنسـپس   ،ردد. پشم شیشه را بین دو کاغذ صافی فشار دهیدمحلول خارج گ

در دسیکاتور و سپس بـا تکـان دادن    را آننمایید طبق بالا عمل کرده ولی  طور جایگزین از کتان استفاده می به
 اك کننـده قـرار دهیـد.   پ صورت فشرده نباشد در در هوا خشک نمایید. مقداري از پشم شیشه یا کتان را که به

ممکـن اسـت    ml5از محلول سیلور دي اتیل دي تیو کربامات به تیوب جاذب اضـافه نماییـد. (   لیتر میلی 00/4
  براي پر کردن سل اسپکتروفتومتر کافی باشد)

                                                    
  احتیاط: این محلول سمی است از تماس با پوست و تنفس پرهیز کنید. -1



 در آب گیري فلزات دستورالعمل کلی جهت اندازه  17/08/92  58

 

20.0و مقـدار آن از  لیتـر  میلـی  70پت مقداري از نمونه کـه حجـم آن از    با پی پرکردن ژنراتور از آرسین: - 2 g 
بافر استات اضافه نمایید. حجم محلـول را   لیتر میلی 10تر است را به فلاکس ژنراتور منتقل نمایید.  آرسنیت کم

80تا ml 60تنظیم نمایید. فلاکس را تحت گاز نیتروژن با جریانml / min.قرار دهید  
ي از لیتـر  میلـی  30کند با یـک سـرنگ    که گاز نیتروژن از سیستم عبور می زمانی ین:گیري و تولید آرس اندازه -3

شدت  دقیقه به سیستم تزریق نمایید و به 2 % در طی1محلول سدیم بورو هیدراید  لیتر میلی 15قسمت درپوش 
دهید تا آرسین به تر نیز عبور  دقیقه بیش 15هم بزنید. گاز نیتروژن را از سیستم به مدت  با همزن مغناطیسی به

محلول جاذب برسد. محلول جاذب را به یـک سـل اسـپکتروفتومتر تمیـز و خشـک بریزیـد و مقـدار جـذب را         
520در nm     در مقابل کلروفرم بخوانید. غلظت را از منحنی کالیبراسیونی که از اسـتانداردهاي آرسـنیت رسـم

  گیري گردد نمونه را در فلاکس نگه دارید. آرسنات نیز باید اندازهنمونه  چنانچهدست آورید.  اید به کرده
 20و  0/10و  0/5و 0/2و  0/1و  μg0/0اسـتانداردهاي آرسـنیت شـامل    منحنـی کالیبراسـیون:   سـازي  آماده - 4

ن را بـر حسـب   و منحنـی کالیبراسـیو   در بـالا درسـت کـرده   توضیح داده شده  3تا  1را طبق مراحل  آرسنیک
  ترسیم نمایید. آرسنیکمیکروگرم 

 آرسنات -

 چنانچـه پس از تبدیل آرسنیت به آرسین نمونـه را جهـت تبـدیل آرسـنات بـه آرسـین مـورد آزمـایش قـرار دهیـد.           
شیشه آغشته به استات سرب جهت حذف سولفید هیدروژن کارآیی نداشته باشد (سـیاه یـا خاکسـتري شـده باشـد)       پشم
لیتراسـید   میلـی 10عبـور دهیـد. بـا احتیـاط     ml/min60سیستم بـا جریـان   شیشه را عوض نمایید. گاز نیتروژن را از  پشم

چــه در بــالا توضــیح داده شــده، منحنــی کالیبراســیون را بــراي  نرمــال بــه آن اضــافه نماییــد. طبــق آن 0/2کلریــدریک 
  .دست آورید استانداردهاي آرسنات به

 معدنی آرسنیککل  -

اسـید   لیتـر  میلـی  10ل قسمت آرسنیت پر و تنظیم کنید با این تفاوت که پاك کننده و جاذب و ژنراتور را مطابق دستورالعم
بجاي بافر استات استفاده نمایید. آرسین تولید شـده را مطـابق دسـتورالعمل آرسـین انـدازه بگیریـد. منحنـی        N2هیدروکلریک 

دست آمده از محلول  تاندارد بهدست آورید. منحنی اس منحنی کالیبراسیون آرسنیت به سازي آمادهکالیبراسیون را مطابق قسمت 
  بنابراین یا از استاندارد آرسنیت یا آرسنات استفاده نمایید. ،استاندارد آرسنیت تقریبا شبیه محلول استاندارد آرسنات است

  محاسبات -4-2-8

ل دست آمده از مراحـل قب ـ  هاي کالیبراسیون به را از قرائت نمونه و منحنی کل معدنی آرسنیکمقدار آرسنیت، آرسنات و 
  فرمول زیر محاسبه نمایید.را از طریق 

 =μgAs(mgAs/Lدست آمده از منحنی کالیبراسیون (به ژنراتور حجم نمونه در فلاسک
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  جذب اتمی   -و سلنیوم با جریان پیوسته هیدرید  آرسنیکي گیر اندازه -4-3

  بحث عمومی  -1- 4-3

 حـد تشـخیص پـایین و    ،ي عـالی رتکرارپـذی  ،روش جریان پیوسته تولید هیدرید داراي مزایایی از قبیل سادگی عمـل 
   .را دارد ي سلنیوم بر روش قبلیگیر اندازهعملکرد بالا براي 

   .نماییدي دستی مراجعه گیر اندازهبه کلیات قسمت  :کلیات -

 .باشد میکلر آزاد در اسید کلریدریک امري عادي است اما مزاحمتی است که مشکل قابل تشخیص  :ها مزاحمت -
رید شده و به عنوان یک مزاحم درتولید هیدرید، باعث کـم شـدن بازیافـت در هـر     کلر باعث اکسیداسیون هید

لیتـري   3/2بهتر است جهت حذف کلر آزاد قبل از استفاده از هر شیشـه اسـید کلریـدریک     .گردد میشرایطی 
  .نماییددر آن وارد ml/min100حباب گاز هلیوم را به مدت سه ساعت با جریان 

د باعث اکسیده شـدن هیدریـد   توان میحاصل از هضم جهت سلنیوم کل ) پر سولفات یا پرمنگنات ،پراکساید(اکسنده اضافی 
    .نماییدي مناسب جهت اطمینان از حذف کامل عامل اکسیداسیون قبل از تولید هیدرید استفاده ها روشاز  .گردد

10نیتریت معمولا در آب هاي طبیعی و پساب ها وجـود دارد و در غلظـت   g / L      باعـث کـاهش بازیافـت هیـدروژن
توسـط هضـم اسـیدکلریدریک     Se(IV)بـه    Se(VI). اغلـب اوقـات در کـاهش    گردد می %50تا بیش از  Se(IV)سلنید از 

مقـداري   ،ایـن مزاحمـت مشـکوك اسـت     کـه  زمـانی  .گـردد  مـی مقداري نیترات به نیتریت تبدیل شده که باعث مزاحمت 
واکـنش دي آزو بـین نیتریـت و     .نماییـد یدي نمودن نمونه یا در هضم اسـید کلریـدریک اضـافه    سولفانیل آمید بعد از اس

  .نماید میکامل اثر این مزاحمت را برطرف  طور بهسولفانیل آمید 

  تجهیزات - 2- 4-3

یـک پمـپ پـري اسـتاتیک دقیـق       :باشـد  مـی اساس پایه این دستگاه شامل دو قسمت  :مولد هیدرید پیوسته -
و قسـمت دیگـر شـامل     رود مـی  کـار  بـه  هـا  نمونـه و  هـا  محلولي و مخلوط نمودن گیر هاندازکه جهت  باشد می

گاز یک جریان ثابت از گاز آرگون, هیـدروژن و هیدریـد    –در جدا کننده مایع  .باشد میگاز  –جداکننده مایع 
وسـط آن  فلزي تولید شده در واکنش را به سمت سل جذبی کوارتز که روي برنر هـوا اسـتیلن قـرار گرفتـه و ت    

    .گردد میجریانی از مایع به سمت خروجی دستگاه (پساب) وارد  .نماید میمنتقل  ،گرم شده است
سرعت جریان را به طور متناوب کنترل, تا از ثابت بودن آن مطمئن باشید هرگونه جریان متغیر در هرکـدام از  

آنها را از دستگاه جدا کنید  تفاده نمیاس ها تیوپاز  که زمانی .گردد میباعث خطاي فاحشی در سیگنال  ها تیوپ
 و براي محلول بـورو هیدریـد   ml/min 1 براي اسید ،ml/min 7 سرعت جریان به طور معمول براي نمونه .کنید

ml/min 1 جریان آرگون معمولا .باشد می ml/min 90 است.    
 دستگاه جذب اتمی -
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 ها محلول -3- 4-3

اگـر لازم باشـد جهـت     نماییـد احتیاط زیر هود حمل  اسیدکلریدریک غلیظ را با :5+1هیدروکلریدریک اسید -
 . نماییدخروج کلر آزاد گاز هلیوم را طبق آنچه در بالا شرح داده شده  در شیشه اسید غلیظ وارد 

  .نماییدمیلی لتر آب مقطر حل  100گرم سود را در 5/0گرم سدیم بوروهیدراید و 6/0 :محلول بوروهیدراید -

    .آتش زا و خورنده است ،میسدیم بوروهیدراید س :احتیاط

ي استاندارد تجارتی استفاده نمـوده و مطمـئن باشـید    ها محلولاز  :mg/L 1000 محلول مادر استاندارد سلنیوم -
    .است  Se(IV)که 

 جم یک لیتر برسانید.از محلول مادر استاندارد را با آب مقطر به ح لیتر میلییک  :mg/L 1 محلول استاندارد میانه - 

, 5/0از محلـول اسـتاندارد میانـه     :g/Lμ 5 ،10 ،20 ،30 ،40 ستاندارد جهت منحنی کالیبراسیوني اها محلول -
  .نماییدرقیق  لیتر میلی 100را به حجم  لیتر میلی 0/30/4, 0/2, 0/1

 لیتـر  میلی 50چند قطره اسیدکلریدریک غلیظ به  ،روزانه صورت به %(w/v)5/2محلول  :محلول سولفانیل آمید -
  .نماییدتسریع حل شدن اضافه نمونه جهت 

  مراحل آزمایش - 4- 4-3

 .نماییدي دستی براي قسمت هاي مختلف سلنیوم یا سلنیوم کل مراجعه گیر اندازهبه قسمت  :نمونه سازي آماده - 

 15الـی   10یی که تازه نصب شـده باشـند پمـپ را بـراي مـدت     ها تیوپبراي  :مولد هیدرید سازي آمادهپیش  -
 نماییـد بالاترین استاندارد را براي چند دقیقه وارد دستگاه  نموده وروشن  را تگاهدقیقه قبل از کالیبراسیون دس

   .و اجازه دهید که هیدرید فرار از لوله گذشته و به سطح سل جذبی کوارتز برسد

 دسـت  بـه ثانیه بـراي هـر نمونـه جهـت      15الی10زمان  ها تیوپبسته به حجم مرده در  :کالیبراسیون دستگاه -
 .را در محلـول آب مقطـر قـرار دهیـد     هـا  تیـوپ  هـا  نمونـه بین  .باشد میل ثابت معمولا کافی آوردن یک سیگنا

از لامپ کاتدي تو خالی یا  .نماییددقیقه از زمان گرم شدن لامپ کالیبره  45دستگاه را به صورت روزانه پس از
   .نماییدلامپ تخلیه بدون الکترود استفاده 

نـد باعـث   توان مـی ي پساب داراي ترکیبات پروتئینی زیادي هستند که ها نهنمومثل  ،ي خاصها نمونه :عامل ضد کف - 
کـه رسـوب هـاي     شـود  مـی این کار باعث  .کف اضافی شده و محلول را مستقیما وارد سل گرم شده کوارتزي نمایند

    .نماییدجهت حذف این مشکل اضافه  1چند قطره عامل ضد کف .نمکی به پنجره اسپکتروفتومتر برخورد کنند

                                                    
1- Dow Corning or Equivalent 
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محلولسـولفانیل آمیـد بـه     لیتـر  میلی 1/0یا بعد از هضم اسیدي  ها نمونهپس از اسیدي نمودن  :ذف نیتریتح -
  دقیقه اجازه دهید تا واکنش دهد.  2نمونه اضافه کرده وبراي مدت  لیتر میلی 10ازاي 

  .نماییداز دستورالعمل سازنده جهت کار با دستگاه پیروي  :آنالیز -

  محاسبات -5- 4-3

ي رقیـق  هـا  نمونـه فاکتور رقت را بـراي   .نماییدسیون را برحسب جذب در مقابل غلظت استاندارد رسم منحنی کالیبرا
    .بریدکار بهشده 

  روش سیلور دي اتیل دي کاربامات -4-4

  بحث عمومی  -4-4-1

پذیري توسط محلول سدیم بورو هیدریـد   طور گزینش سه ظرفیتی است که به آرسنیکآرسنیت شامل  :کلیات -
pHدر محیط اسیدي 6 آرسنیککند. آرسنات، متیل آرسونیک اسید و دي متیل  به آرسین کاهش پیدا می 

از یـک سـتون    ي توسط جریـان نیتـروژن عـاري از اکسـیژن    شوند. آرسین تولید اسید در این شرایط احیا نمی
دي تیـو کربامـات و   له جـاذب، شـامل سـیلور دي اتیـل     شیشه آغشته به استات سرب و پس از ورود به لو پشم

520کند. شـدت رنـگ قرمـز در    مورفولین حل شده در کلروفرم عبور می nm    شـود. جهـت    انـدازه گرفتـه مـی
 .شـود  حـدود یـک احیـا مـی     pHنمونه در  ،آرسنیکمعدنی در غیاب ترکیبات متیل  آرسنیکگیري کل  اندازه

pHنه که آرسنیت آن توسط واکنش احیا درپذیري آرسنات در قسمتی از نمو طور گزینش به 6    کـاهش داده
باشد. سپس نمونـه توسـط اسـید     گیري می و به گاز آرسین تبدیل شده و از محیط خارج شده است قابل اندازه

ر . آرسـین تشـکیل شـده از آرسـنات د    گردد میهیدرو کلریک اسیدي شده و محلول سدیم بورو هیدرید اضافه 
  .گردد میآوري  محلول جاذب تازه جمع

اگرچه فلزاتی نظیر کروم، کبالت، مس، جیوه، مولیبدن، نیکل، پلاتـین، نقـره و سـلنیوم در تولیـد      :ها مزاحمت -
به (گذارند ولی چون غلظت فلزات نامبرده در آب بسیار ناچیز است اثر چندانی در این روش ندارند آرسین اثر می
2Hمزاحمت .ي اسیدي)ها معدنهاي سنگ  استثنا زه آب S  آنتیمـوان بـه   گردد میتوسط استات سرب برطرف .

stibin 510یابد که کمپلکس رنگی با حداکثر جذب در کاهش می nm   کنـد کـه مزاحمتـی جهـت      ایجـاد مـی
pHدر آرسنیکباشد. ترکیبات متیل  می آرسنیکگیري  اندازه 1 یابند که تشـکیل   به متیل آرسین کاهش می

گیـري   وجود داشـته باشـند انـدازه    آرسنیکدهند. اگر ترکیبات متیل  هاي رنگی با محلول جاذب می کمپلکس
  .گذارند روي نتایج آرسنیت تاثیر نمی آرسنیکباشد. ترکیبات متیل  و آرسنات کل غیرمطمئن می آرسنیک

AS،(1آرسنیک ( :ابل تشخیصحداقل مقدار ق - g باشد. می  
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  تجهیزات - 4-4-2

 )1-4شکل ( ژنراتور مولد آرسین، پاك کننده و لوله جاذب -

یا مشابه جهت گاز بی اثر(که لوله انتقال گاز به انتهاي ظرف برسد)، بـا انـدازه    22/19هاي  یک ارلن سه دهانه با اندازه
و در بازوي دیگر یک درپوش پلاستیکی یا ترجیحا یک درب پیچی که سوراخی در بالاي  جهت اتصال پاك کننده 40/24

زن مغناطیستی در فلاکس قرار دارد. لوله جاذب را به (گنجایش  یک هم و موجود است TFEآن جهت درپوش سیلیکونی 
20 mlدي اتیل دي تیوکربامات پر کنید. از لاستیک یـا چـوب    با محلول سیلور را آنکننده متصل کرده و درون  ) به پاك

 .اي را با اسیدنیتریک غلیظ تمیز نمایید زیرا ممکن است آرسین را جذب کند. وسایل شیشه ،پنبه استفاده نکنید

  طور مناسب بتواند بخارات را تهویه نماید قرار دهید. تمام وسایل بالا را زیر هودي که به هود بخارات: -
  متریک دستگاه فتو -

 510اسپکتروفتومتر: براي استفاده در nm  
 540هاي فیلتر فتومتر: با صافی سبز رنگ که توانایی حداکثر عبور در طول موج 500 nm .را داشته باشد  
 طـه (ازجـنس   خشک همراه بـا درب مربو  و تمیز متري یک سانتی یا فیلتر فتومتر سل: براي اسپکتروفتومتر

TFEجهت جلوگیري از تبخیر کلروفرم (  

 
  ژنراتور مولد آرسین، پاك کننده و لوله جاذب -2-4 شکل

تیوپ خشک کننده 
 کلرید کلسیم

 تیوپ جاذب

 محلول دي متیل دي تیوکربامات 

 همزن مغناطیستی
 

ورودي سدیم 
 بوروهیدراید و نمونه

 میلی لیتري 200ارلن 

 مگنت

 تمیز کننده 

پشم شیشه با 
 استات سرب

 لوله گاز ورودي



 

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  5 فصل5

  ي کادمیمگیر اندازهروش 





 65  17/08/92  میکادم يگیر اندازه روش – پنجم فصل

 

 ي کادمیمگیر اندازهروش  –فصل پنجم 

  1کادمیومگیري  روش اندازه -5-1

باشـد   مـی  2و ظرفیت  41/112و جرم اتمی  48جدول تناوبی است که داراي عدد اتمی  BΠ عنصر از گروه کادمیم دومین 
0.16در پوسـته زمـین   Cdمیانگین فراوانـی   ppm 0.5، در خـاك ppm  1هـاي آبـی   ، در جریـان 0.1تـا g / L هـاي   و در آب

10ی زیرزمین g / L هـا  آبکـاري همراه روي، سرب و مس وجود دارد. این فلـز در  ه است. کادمیوم در سولفیدهاي معدنی ب 1تا ،
قسمت کادمیوم بـه   1به همراه روي به  . کادمیوم معمولاگردد میو در آلیاژها با فلزات مختلف دیگر استفاده  ها رنگدانه ،ها باطري
هـاي طبیعـی توسـط تعـادل      . حلالیت کادمیوم در آبگردد میها مشاهده  ي معدنی و خاكها سنگقسمت روي در بستر  500

تـري   هاي طبیعی بستگی به سختی و قلیائیـت آب دارد (آب نـرم مقـدار کـم     گردد. حداکثر غلظت آن در آب کربنات کنترل می
باشد. کادمیوم بسیار سمی اسـت قرارگـرفتن طـولانی مـدت در      این عنصر براي گیاهان و جانوران غیرضروري می کادمیوم دارد)

نماید. سازمان غذا و کشاورزي حداکثر مقـدار   معرض مقادیر کم آن باعث تجمع در کلیه و کبد شده و عملکرد کلیه را مختل می
بـر لیتـر    میکروگرم 10مقدار آن را  EPAمچنین استاندارد آب آشامیدنی میکروگرم بر لیتر و ه 10کادمیوم در آب کشاورزي را 

ي جـذب اتمـی   هـا  روششـود.   ي روش اسپکتروسکوپی جذب اتمی الکتروترمال تـرجیح داده مـی  گیر اندازهدر نظر گرفته است. 
یینی داشـته ولـی بـه    آورند. روش ولتامتري حد تشخیص پـا  ي پلاسما دقت و حد تشخیص بالاتري را فرآهم میها روششعله و 
که اسپکتروسکوپی جذب اتمـی یـا پلاسـما در دسـترس      هایی نظیر مس، نقره، طلا و ترکیبات آلی حساس است. زمانی مزاحمت

  .ظر نباشد روش دي تیزون مناسب استنبوده ودقت زیادي در ن

  2روش اسپکتروسکوپی جذب اتمی الکتروترمال - 5-2

  بحث عمومی - 5-2-1

، بـاریوم، برلیـوم، کـادمیوم،    آرسـنیک مقادیر میکروگرمی از آلـومینیم، آنتیمـوان،   گیري  این روش مناسب جهت اندازه
جهـت آزمـایش    همچنـین باشد. ایـن روش   کروم، کبالت، مس، آهن، سرب، منگنز، مولیبدن، نیکل، سلنیم، نقره و قلع می

باشد ولی دقـت و صـحت نتـایج     برد میبیسموت، گالیوم، ژرمانیوم، طلا، ایندیوم، جیوه، تلوریوم، تالیوم و وانادیوم قابل کار
 در دسترس نیستند.

  ها دستگاه -5-2-2

توضیح این قسمت را درروش شعله  ببینید. این دسـتگاه بایـد توانـایی تصـحیح      اسپکتروسکوپی جذب اتمی: -
  جذب زمینه را دارا باشد.

                                                    
1- Cadmium 
2- Electrotermal Atomic Absorption Spectrometric Method 
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 .توضیح روش شعله را ببینید منابع لامپ: -

ریزي دمایی جهت فراهم نمودن انـرژي لازم   با قابلیت برنامه از یک وسیله الکتریکی گرم کننده کوره گرافیتی: -
 3گیري استفاده نمایید. یک کوره حرارتـی بـا قابلیـت کنتـرل دمـا جهـت        براي اتمی نمودن عنصر مورد اندازه

هـاي   شـور و دیگـر مـاتریکس    هاي لب باشد. ولی براي آب هاي شیرین با موادجامد کم کافی می مرحله براي آب
جاي برنـر   ریزي حرارتی استفاده نمود. کوره را به مرحله برنامه 7د از کوره با قابلیت کنترل دما جهتپیچیده بای

در یک دستگاه اسپکتروفتومتري نصب نمایید. از گازآرگون جهت به حداقل رساندن اکسیداسیون تیـوپ کـوره   
راي سکو جهت به حداقل رسـاندن  هاي گرافیتی دا و جلوگیري از تشکیل اکسید فلزات استفاده نمایید. از تیوپ

  ها و افزایش حساسیت استفاده نمایید. مزاحمت

  مراجعه نمایید.توضیح روش شعله به بخش  :خروجی دستگاه -

100از یک پی پت میکرولیتـري (  انتقال دهنده نمونه: - l  اه ) یـا اتوسـمپلر اتوماتیـک کـه جهـت دسـتگ      5تـا
  .استفاده نمایید ،طراحی شده است

  توضیح روش شعله را ببینید. واکش:ه -

4آب با قابلیت جریان از یک دستگاه سرد کننده منبع آب سرد: - L / min استفاده نمایید. 1تا  

0.45رهـاي غشـایی  اي بـا فیلت  از دستگاه فیلتراسیون تمام شیشـه  دستگاه فیلتر غشایی: - m   تـر   یـا کوچـک
   .نماییداستفاده  TFEي مقادیر کم از آلومینیوم از ظروف پلی پروپیلن یا گیر اندازهاستفاده نمایید. براي 

 ها محلول -5-2-3

  مقطر عاري از فلز آب -

1اسیدکلریدریک غلیظ و - 1 HCl  

31اسیدنیتریک غلیظ و - 1 HNO  

   :بافتاصلاح کننده  مادر يها محلول -
 1000نیترات منیزیم mg / L :5/10 3گرم 2 2Mg(NO ) .6H O     لیتـر  میلـی  100را در آب حـل کـرده و تـا 

  رقیق نمایید.
 1000نیترات نیکل mg / L :96/4 3گرم 2 2Ni(NO ) .6H O رقیق نمایید لیتر میلی 100آب حل کرده و تا  را در.  
 10%فسفریک اسید(V / V) :10 برسانید. لیتر میلی 100فسفریک اسید غلیظ را با آب مقطر به حجم  لیتر میلی  
 ــالادیوم ــرات پ 4000نیت mg / L :89/8 3گــرم 2 2(NO ) .H OPd ــ  ــا را در آب مقطــر حــل ک  1000رده و ت

  رقیق نمایید. لیتر میلی
  لیتر برسانید. گرم سیتریک اسید را در آب حل کرده و به حجم یک 40%:  4سیتریک اسید  
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هـا بـا آب    توان با مخلـوط کـردن حجمـی آن    را می )1-5جدول ( ي اصلاح کننده  توصیه شده درها محلولنکته: تمام 
 توان از دستورالعمل سازنده پیروي نمود. کننده ها می دیگر اصلاح سازي آمادهمقطر تهیه کرد. جهت 

 نماییدشعله مراجعه بخش توضیع روش به  :ي مادر فلزاتها محلول.  

  ها جهت بافت نمونه در اسپکتروسکوپی الکتروترمال جذب اتمی اصلاح کننده -1- 5 جدول

  

  روترمال جذب اتمید تشخیص و محدوده غلظتی قابل کاربرد در اسپکتروسکوپی الکتح - 2- 5جدول 

  

  مراحل آزمایش -5-2-4

شـوند. تمـام ظـروف     ها طبق دسـتورالعمل زیـر پـیش آنـالیز مـی      نمونه: قبل از آزمایش نمونه، تمام نمونه سازي آماده
31اي با محلول شیشه 1 HNO شوند. مراحل هضم باید در یک محیط آزمایشـگاهی تمیـز و    و آب مقطرشستشو داده می
از گرد و خاك جهت جلوگیري از آلوده شدن نمونه صورت گیرد. جهت آزمایش مقادیر بسیار کـم فلـز آلومینیـوم از    عاري 

  اي به نمونه استفاده نمایید. جهت جلوگیري از ورود آلومینیوم از ظروف شیشه TFEوسایل پلی پروپیلن یا 

یا سلنیوم مـورد نظـر    آرسنیکگیري  اندازههایی که  . براي نمونهنماییدبه قسمت کلیات مراجعه  :فلزات محلول -
نمونه و حجم مناسبی از محلول نیترات نیکل  لیتر میلی 100 ي% به ازا30هیدروژن پراکساید  لیتر میلی 3است
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گیري به نمونه اضافه نمایید.براي دیگر فلزات مرحله پیش آزمایش دیگري جز  ) قبل از اندازه1-5(طبق جدول 
  باشد. ح کننده  لازم نمیاضافه نمودن انتخابیاصلا

) نکتـه: تـا   Snو  Al ،Sb ،Ba ،Be ،Cd ،Cr ،Co ،Cu ،Fe ،Pb ،Mn ،Mo ،Ni ،Agکل فلزات قابـل اسـتخراج: (   -
طـورکلی مقـداري از    شـوند. بـه   استفاده ننمایید آنتیموان و قلع استخراج نمی HClکه در مرحله هضم از  زمانی

(طبـق   ي منتقل نمایید و مقدار مناسبی از اصلاح کننده رالیتر لیمی 100 نمونه هضم شده را به یک بالن ژوژه
  ) به آن اضافه کرده و با آب مقطر به حجم برسانید.1-5جدول 

اسـید   لیتـر  میلـی هـم زده شـده، یـک    ه از نمونه که قبلا خوب ب لیتر میلی Se( :100و (Asکل فلزات قابل استخراج  - 
ي تمیز که با اسید شسـته شـده منتقـل    لیتر میلی 250را به یک بشر  %30آب اکسیژنه  لیتر میلی 2نیتریک غلیظ و 

نمایید. بشر را روي هات پلیت قرار داده و اجازه ندهید کـه محلـول بجوشـد و حـرارت دادن را ادامـه داده تـا حجـم        
ی از نیکـل  برداشته و اجازه دهید تا سرد شده و به دماي اطاق برسـد. مقـدار مناسـب    را آنگردد.  لیتر میلی 50محلول 

برسانید. جانشـینی پـالادیوم مقـرون     لیتر میلی 100به آن اضافه کرده و با آب مقطر به حجم ) 1- 5جدول (مطابق با 
طـور   ممکن است باعث حذف نیکل گـردد. بـه   ،درحین آزمایش پالادیوم به نمونه اضافه شود چنانچهبه صرفه نیست. 

 نه تمام مراحل را براي هضم شاهد انجام دهید.جاي نمو با جایگزینی نمونه آب مقطر به زمان هم

عملکرد دستگاه: دستگاه کوره را طبق دستورالعمل کارخانه سازنده نصب و تنظیم نماییـد. دسـتگاه و سیسـتم     -
آوري اطلاعات را روشن نمایید. منبع نور مناسب را انتخاب و مقدار جریان مناسب را تنظیم نمایید. طـول   جمع

و تمام شرایط تصحیح جذب زمینه را طبق کارخانه سازنده تنظیم نمایید. تصحیح جذب  موج مناسب را انتخاب
که نمونه داراي مقادیر زیاد از جامدات محلول است  کوتاه یا زمانی گیري در طول موج که اندازه زمینه براي زمانی

لازم  ،کنیـد  تر کـار مـی  نـانوم 350موج بـالاي   که در طول باشد. تصحیح جذب زمینه معمولا براي زمانی مهم می
نانومتر لازم باشد روش تصحیح توسط دوتـریم کـاربرد مفیـدي     350باشد. اگر تصحیح جذب زمینه بالاي  نمی

 ستفادهاثر مناسب ا یک گاز بی ، بهتر است ازي تصحیح جذب زمینه استفاده گرددها روشنداشته و باید از دیگر 
سط افزایش مدت زمان بخار اتم در مسیر نور در حین مرحله نمایید. در بعضی موارد جهت افزایش حساسیت تو

باعث افزایش جذب زمینه شده و اثر  همچنیناتمی شدن لازم است که جریان گاز قطع گردد. قطع جریان گاز 
انـد.   ي جدید تصحیح جذب زمینه اغلب این مشکلات را حذف کـرده ها روشبخشد، اما  ها را شدت می مزاحمت

  ش را براي هر بافت نمونه هنگام بهینه نمودن شرایط آزمایش در نظر بگیرید.معایب و مزایاي رو
دقـت و حـداقل    ،دقت مراحـل تنظـیم دمـا را جهـت حـداکثر حساسـیت       جهت بهینه کردن شرایط کوره گرافیکی, به

بایـد کمـی   از دستورالعمل کارخانه سازنده پیروي نمایید. دماي مرحله خشـک کـردن    بهتر است ها انجام دهید. مزاحمت
  جوش حلال بوده و زمان و دماي کافی جهت تکمیل تبخیر بدون جوشیدن یا پاشیدن را دارا باشد. بالاتر از نقطه
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بین رفتن قابل توجه نمونه توسـط حـداقل دمـاي اتمـی شـدن       تعیین درجه حرارت اتمی شدن باید حداکثر حساسیت بدون از در
توان ایـن   می ،دارند5/0تا 2/0سري محلول استاندارد که جذب بین  اتمی شدن براي یکبا تغییر درجه حرارت  شود.قرار داده مدنظر 

 پارامتر را بهینه کرد. 

هاي بافت نمونه شده ولی مانع تبخیر شدن عنصـر مـورد    درجه حرارت سوختن باید به قدر کافی زیاد باشد تا باعث تبخیر مزاحمت
تـا  50د درجه حرارت سوختن را بـا افـزایش بـین    شبهینه  ،شدن و اتمی شدن که درجه حرارت خشک گیري گردد. پس از آن اندازه
که درجـه حـرارت سـوختن افـزایش یابـد یـک کـاهش         سري محلول استاندارد بهینه نمایید. زمانی گراد براي یک درجه سانتی 100

باشـد.   اهش حساسـیت مـی  چشمگیر در حساسیت مشاهده خواهد شد. درجه حرارت سوختن بهینه بالاترین درجه حرارت بدون ک ـ
  شرایط بهینه تغییر خواهد کرد. ،بافت نمونه ایجاد گردد تغییرات اساسی در چنانچه

ي مـادر اسـتاندارد فلـز    هـا  محلـول سـازي   کالیبراسیون را از رقیـق  ي استانداردها محلولدستگاه: کالیبراسیون  -
و یـک شـاهد    )2-5جـدول  تی مناسـب ( صورت روزانه تهیه نمایید. حداقل سه محلول استاندارد در رنج غلظ به

هم نزدیک باشد. اگـر لازم باشـد مقـادیر     تهیه نمایید. سعی نمایید که بافت نمونه و استانداردها تا حد امکان به
مقادیر مناسبی از هر محلول استاندارد را به ترتیـب   یکسانی از اصلاح کننده به استاندارد و نمونه اضافه نمایید.

نمایید. هر محلول استاندارد را جهـت تاییـد دقـت روش سـه بـار تکـرار کنیـد. منحنـی         افزایش غلظت تزریق 
کالیبراسیون را از رسم میانگین جذب پیک یا مساحت پیک برحسب غلظت محلـول اسـتاندارد رسـم نماییـد.     

  توان از آن استفاده نمود. دستگاه قابلیت رسم منحنی را داشته باشد می چنانچه

%تـا  85براسـاس بازیافـت بـین    ( هسـتند  هاي بافت زمینـه  که عاري از مزاحمتهایی  م نمونهها: تما ونهآنالیز نم -
ها  تمام نمونه .نمایید را با روش استاندارد افزایشی آزمایش باشند میو آنهایی که داراي مزاحمت زمینه ) 115%

جهت تکرارپـذیري   ≥% 10ختلاف آزمایش نمایید. ا ،دست آید که نتایج تکرارپذیر به را حداقل دو بار یا تا زمانی
  باشد. قابل قبول می

ي استاندارد جهت رسم منحنی کالیبراسـیون بـه دسـتگاه تزریـق     ها محلولگیري مستقیم: همان حجمی که از  اندازه - 
کردید نیز از نمونه برداشته و تزریق نمایید. معمولا اصلاح کننده فورا بعـد از نمونـه ترجیحـا توسـط یـک اتوسـمپلر       

لازم است که اصـلاح کننـده قبـل از نمونـه تزریـق       ها روش. در بعضی گردد مییا یک میکرو پی پت اضافه  اتوماتیک
هـا مرحلـه خشـک،     ها استفاده نماییـد. بـراي نمونـه    گردد. حجم مساوي از اصلاح کننده را براي استانداردها و نمونه

دسـت آوردن نتـایج مشـابه     گیري را تا به ازهباشد. اند می ،چه از پیش تعیین شده است سوختن و اتمی شدن طبق آن
ایـد مقایسـه    دسـت آورده  چه در منحنی کالیبراسـیون بـه   تکرار نمایید. میانگین مقدار جذب یا مساحت پیک را با آن

دستگاه این قابلیت را داشـته باشـد    چنانچهطور مستقیم  توان به یا می و دست آورید کرده و غلظت فلز مورد نظر را به
تر از جذب، غلظت یـا مسـاحت پیـک     جذب یا غلظت یا مساحت پیک نمونه بزرگاگر  .دست آورد لظت را بهمقدار غ

سـازي زیـادي لازم    رقیـق  چنانچـه  .باید نمونه رقیق و دوباره آزمایش گردد ،ترین غلظت محلول استاندارد باشد بیش
نـه مناسـب باشـند. فـاکتور رقـت زیـاد       گیري این نمو جهت اندازه ICPمثل شعله یا  ها روشباشد ممکن است دیگر 
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. زمینه اسیدي و غلظت اصلاح کننده را ثابـت نگـه داریـد.    گردد میباعث تقویت خطاهاي بزرگ روي محاسبه نهایی 
  سازي نمونه در محلولی از اسید و اصلاح کننده باید صورت گیرد. رقیق

حـدوده خطـی منحنـی کالیبراسـیون قـرار      که در م فقط براي زمانی گیري توسط روش افزایش استاندارد: اندازه -
گیري عنصر مورد نظر بهینه شده و محـدوده خطـی    ابتدا باید حساسیت دستگاه براي اندازه معتبر است. ،گیرد

هاي حاوي استاندارد رسم گردد. حجـم مشخصـی از نمونـه را بـه دسـتگاه کـوره تزریـق         توسط آزمایش نمونه
ا طبق برنامه از پیش معین شده تنظیم نماییـد. پاسـخ دسـتگاه    نمایید. مراحل خشک، سوختن و اتمی شدن ر

گیري را  برحسب جذب یا غلظت هر کدام که مناسب است را ثبت نمایید. غلظت مشخصی از عنصر مورد اندازه
  که باعث تغییر حجم قابل توجهی در نمونه نشوید. طوري به کرده طور جداگانه اضافه به نمونه به

نمونه اضـافه کـرده   برابر مقدار اضافه شده قبل) به  2نمایید. مقدار مشخصی از استاندارد (ترجیحا  گیري را تکرار اندازه
گیري را تکرار نمایید. مقدار میانگین جذب یا پاسخ دستگاه براي هر نمونه را در محور عمودي بـر   و اندازه هم زده خوب به

نقطـه و   3شـود. از طریـق    عنوان صفر در نظر گرفته می هغلظت نمونه ب ،حسب غلظت عنصر مورد نظر در محور افقی رسم
باشـد غلظـت عنصـر در نمونـه      یابی آن تا جذب صفر خط را رسم نمایید. نقطه برخورد با منحنی افقی که منفی مـی  برون

  مورد نظر است. غلظت سمت چپ منحنی در واقع نقطه عکس سمت راست آن است.

  محاسبات -5-2-5

gگیري مستقیم: اندازه - metal / L C F   

C:  غلظت عنصر توسط قرائت مستقیم یا توسط دستگاه از طریق منحنی کالیبراسیون بر حسبg/Lμ  
Fباشد. : فاکتور رقت می  

gروش افزایشی:  - metal / L C F   

C:  غلظت عنصر توسط قرائت ازمنحنی روش افزایشی بر حسبg/lμ  
Fفاکتور رقت :  



 

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  6 فصل6

گیري فلزات توسط ولتامتري  اندازه
  آندي سازي اريع
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ندازه –فصل ششم  ري  ا لتامت وسط و زات ت ري فل ندي عاريگی   سازي آ

 کلیات - 6-1

باشد که حساسیت آن براي بعضی فلزات  هاي تجزیه فلزات می ترین تکنیک آندي یکی از حساس سازي عاريولتامتري 
منجر به حـد تشـخیص در محـدوده    امر الکتروترمال است,که این پکتروسکوپی جذب اتمی تر از اس مرتبه بیش100تا  10

 6تـا   4تـوان   این روش احتیاج به استخراج یا پیش تغلیظ نداشته و روشی غیرمخرب است که می .شود میبر لیتر نانوگرم 
ت. از معایـب ایـن روش تشـکیل ملغمـه     کارگیري دستگاهی ارزان اندازه گرف ـ توسط به زمان همطور  فلز در مقادیر کم را به
توانـد   ها و حساسیت زیاد که می مزاحمت ،ي اسپکتروسکوپیها روشتراز  زمان آزمایش طولانی گیري, جیوه فلز مورد اندازه

هـا و پتانسـیل    هاي شدیدي ایجاد نماید. این آزمایش باید توسط یک آزمایش کننده ماهر که بـه اثـر مزاحمـت    محدودیت
  انجام گیرد. ،دگی جزیی زمینه واقف استمربوط به آلو

  گیري سرب، کادمیوم و روي ندازها -6-2

  بحث عمومی   -2-1- 6

هـاي فلـزي    باشد. در مرحله پیش تغلـیظ یـون   سازآندي شامل دو مرحله  آنالیتیکی می اريولتامتري ع: کلیات -
ظت فلـز در جیـوه   گردند. غل توسط یک پتانسیل منفی احیا شده و در الکترود جیوه تغلیظ می موجود در نمونه

 سـازي  عـاري باشد. مرحله پیش تغلـیظ بـا مرحلـه     تر از یون فلز در نمونه محلول می مرتبه بیش 1000تا  100
. ملغمه فلز سریعا اکسیده شده و جریان همراه آن متناسب بـا  گردد میتوسط اعمال یک پتانسیل مثبت دنبال 

  باشد. غلظت فلز می

بستگی به فلـز مـورد نظـر،     ASVگیري فلز توسط روش  براي اندازه حد تشخیص :حد تشخیص و محدوده کار  -
یـا   HMDEاي جیـوه   محلول، بافـت نمونـه، الکتـرود کـار(الکترود قطـره      pHنشینی، سرعت چرخش،  زمان ته

) دارد. کـادمیوم، سـرب و    هاي تفاضلی (موج مربعی یا پالس سازي عریان) و مد TMFEالکترود لایه نازك جیوه 
ها در جیوه تغلـیظ شـده بنـابراین     علت حلالیت زیاد آن موثري در طی مرحله پیش الکترو آنالیز بهطور  روي به

1تر از هاي پایین داراي حد تشخیص g / L زدن بـالا غلظـت    نشینی طـولانی و سـرعت هـم    باشند. زمان ته می
محلـول و بافـت نمونـه      pHگردنـد. اثـرات    یفلزات را در فاز جیوه افزایش داده و باعث کاهش حد تشخیص م ـ

طور عمومی یک الکترولیت بی اثر با غلظت زیاد به نمونـه جهـت بـالا نگـه داشـتن ثابـت        تر هستند. به پیچیده
یـا   pHبـافر   چنانچـه اسیدي نماییـد.  را  pH بافر پایین یا با افزودن pH. نمونه را تا گردد میقدرت یونی اضافه 

رود. انتخـاب   ر نمونه با فلز مورد نظر ایجاد کمپلکس نمایند غالبا حد تشخیص بالا مـی دیگر ترکیبات موجود د
10بـراي آنـالیز مقـادیر    HMDEنوع الکتـرود بسـتگی زیـادي بـه محـدوده غلظـت مـورد نیـاز دارد.          mg / L 

1تا g / L که  مناسب است درصورتیTMFE 1تر از براي مقادیر کم g / L باشد. مناسب می  
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، جـذب مـواد   سـازي  اريعهاي  پوشانی پیک همها شامل تشکیل ترکیبات بین فلزي،  اکثر مزاحمت :ها مزاحمت  -
وارد فـاز   زمان همطور  توانند به می ،که غلظت ترکیبات بین فلزي زیاد باشد آلی و تشکیل کمپلکس است. زمانی

, روي و کـادمیوم هـردو ترکیبـات بـین     دهد میي ترکیبات بین فلزي با کبالت و نیکل تشکیل جیوه گردند. رو
طـور   بـراي فلـزات اصـلی ممکـن اسـت بـه       ساز اريع دهند در نتیجه پیک فلزي با مس، نقره و طلا تشکیل می

ت هـاي اضـافی حاصـل از ترکیبـات بـین فلـزي مشـاهده گردنـد. جه ـ         شدیدي کم یا تغییر مکان داده و پیک
1تر از که غلظت فلز بیش جلوگیري و کاهش تشکیل ترکیبات بین فلزي زمانی g / L     اسـت از الکتـرود قطـره

بردن پتانسیل منفی در مرحله پیش تغلیظ جهت کار بهبا  جاي الکترود لایه نازك جیوه استفاده نمایید. جیوه به
 50(mv)زمان پیش تغلیظ کوتاه و به دنبـال آن پـالس بـزرگ     ه ازکاهش فلز مورد نظر، نه فلز مزاحم و استفاد

1mgتـر از  غلظت فلزات بـیش  چنانچهدر کل  .کاهش داد توان میمزاحمت را  سازي عاريدر مرحله  / L   باشـد
تـر   اگـر غلظـت فلـزات بـیش    ممکن است ترکیبات بین فلـزي تشـکیل شـده باشـد کـه بایـد بررسـی گـردد.         

10از mg / L  10هاي بالاتر از آندي استفاده ننمایید. غلظت سازي عاريباشد از روش ولتامتري mg / L  معمولا
  شوند. گیري می اندازه ICPتوسط روش اسپکتروسکوپی یا 

پـذیر   الکترولیت مناسب امکـان  ي مختلف نظیر انتخاب بافر یاها روشتوسط  ساز عاريهاي  پوشانی پیک اسازي همجد
هاي مزاحم توسط کمپلکس انتخابی با یک لیگانـد مناسـب    هاي فلز، مورد نظر باشد پیک فقط یکی از پیک چنانچهاست. 
کـه   طـوري  تواند باعث رسوب فلز مورد نظر شده به گردند. انتخاب منطقی پتانسیل پیش تغلیظ می حذف می EDTAنظیر 

وه رسوب نگردد. انتخاب بافر / لیگاند ممکن است بـه تمیـز دادن فلـزات در طـی مرحلـه پـیش       فلز مزاحم در الکترود جی
  تغلیظ کمک کند.

که پیش تغلیظ با الکترودها در نمونه انجام شده و  طوري استفاده نمایید به »تعویض محیط«توانید از  طور انتخابی می به
طور معمول در ملغمه  د در این مرحله فلزات موجود در نمونه بهدر محلول الکترولیت دیگري صورت پذیر سازي عاريمرحله 

  آورد آشکار شوند. ساز مختلفی فراهم می عاريجیوه رسوب کرده اما ممکن است در محیط دیگري که پتانسیل پیک 
توان توسط حـذف ترکیبـات آلـی بـه حـداقل رسـاند.        هاي آلی را می هاي ناشی از جذب ترکیبات و کمپلکس مزاحمت

هضـم نماییـد. از روش افـزایش     ،خالص که در قسمت هضم فلزات شرح داده شده استها را توسط اسیدهاي قوي و  نهنمو
استفاده نمایید. محلـولی عـاري از فلـز بـا      ،کند تشکیل کمپلکس یا جذب سطحی ایجاد مشکل می که درصورتیاستاندارد 

همه مراحل را براي  .نماییدقادیر مشخصی از استاندارد آزمایش از اضافه نمودن م اي مشابه نمونه را قبل و بعد بافت زمینه
اي نسـبت بـه نمونـه و     در برابر فلز اضافه شده اختلاف قابل توجه سازي عاريچنانچه شیب جریان  .نماییدنمونه نیز تکرار 

ي هـا  روشمـی اسـت.   ساز نیـز عامـل مه   عاريانتخاب موج  .نماییدنمونه را مجدد هضم  ،محلول عاري از فلز داشته باشند
مـوج مربعـی    کـاهش داده و روش  سـاز  عـاري موج مربعی و پالس تفاضلی جریان جذب سطحی را نسبت به کـل جریـان   

کـه جـذب سـطحی     جاي پالس تفاضلی زمانی . بنابراین از روش موج مربعی بهدهد میطور موثرتري انجام  را به سازي عاري
  استفاده نمایید. ،افتد اتفاق می
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  ها دستگاه -2-2- 6

آندي شـامل   سازي عاريآنالیزکننده الکتروشیمی: آنالیزکننده اصلی الکتروشیمیایی براي کاربردهاي ولتامتري  -
کـار رفتـه در الکتـرود کـار را نسـبت بـه        طور بسیار دقیق پتانسیل بـه  یک پتانسیومتر سه الکتروده است که به

باشـد. دسـتگاه قـادر بـه انتقـال       ریان مـی گیري دقیق ج الکترود مرجع کنترل کرده و داراي یک دستگاه اندازه
آورد.  هاي سرعت اسـکن و جریـان مختلفـی فـراهم مـی      باشد که رنج هایی با دامنه و فرکانس مختلف می پالس
زن و سیستم پردازش اطلاعات کـه شـامل رسـم     هم ،تایمر اتوماتیک، هواگیر ASVي پیشرفته ها دستگاهاغلب 

  باشد را دارا هستند. نه میمنحنی، تصحیح خط مبنا و کم کردن زمی
ي تجـارتی  ها دستگاههاي تفاضلی و موج مربعی که اغلب  رود: روش پالس کار می طور عمومی به به سازي عاريدو روش 

  باشند. قادر به فراهم نمودن دو فرم آن می

قطـره جیـوه   الکترودها و محفظه: الکترودهاي کار، مرجع و کمکی را فراهم کنید. الکترودهـاي کـار, الکتـرود      -
هـاي   آویزان یا الکترودهاي لایه نازك جیوه هستند. الکترودهاي قطره جیوه آویزان باید قـادر بـه انتقـال قطـره    

 هاي: نام اي باشند. سه نوع الکترود به هاي بسیار دقیق و کنترل شده جیوه در اندازه

Static mercury drop electrodes growth، mercury drop electrodes Controlled یاKemula – type electrodes 
نمایند. براي تمام موارد از ضربه زننده جهت برطرف نمودن قطره قدیمی قبل از توزیـع قطـره    این نیازها را برآورده می
شود. این  اي ترجیح داده می الکترود لایه نازك جیوه ،تري مورد نیاز باشد که حد تشخیص کم جدید استفاده نمایید. زمانی

بـراي  گیـرد.   در طی مرحله پیش تغلیظ قـرار مـی   اي کربنی دوار است که جیوه روي آن ترود شامل یک دیسک شیشهالک
احتمـال جـرم تکرارپـذیري    نمود زیرا در غیر اینصورت چرخش میزان چرخش را کنترل و سرعت ثابت  افزایش دقت باید

  .گردد میفراهم 
ترودهاي نقره / کلریـد نقـره باشـد. الکتـرود کمکـی یـک سیسـتم        الکترودهاي مرجع ممکن است کالومل اشباع یا الک

 پلاتینی است. 

ها در جـذب سـطحی    تر آن مقاومت بیش علت به TFEهاي ساخته شده از شیشه یا ترجیحا سیلیکاي ذوب شده یا  از محفظه
خروج گاز بپوشـانید. در درپـوش    هاي محلول استفاده نمایید. درب محفظه را با درپوش جهت کارآیی تکرارپذیر الکترودها و لوله

هـاي الکترولیـت/    ي تجـاري محفظـه  هـا  دسـتگاه محفظه سوراخ اضافی جهت اضـافه نمـودن اسـتانداردها فـراهم آوریـد. اکثـر       
 باشند.   همراه الکترودهاي قطره جیوه را دارا می هاي خروج گاز به کمکی و تیوپ ،الکترودهاي مرجع

توان از حمام آب با دمـاي ثابـت یـا ژاکـت      طور انتخابی می ت است قرار دهید. بهمحفظه را در محلی که دما تقریبا ثاب
  محفظه استفاده نمود.

نمایـد. قبـل از مرحلـه پـیش      الکتروشیمیایی مزاحمت ایجاد مـی  دستگاه حذف اکسیژن: اکسیژن در آنالیزهاي -
ورودي گـاز در درپـوش    تغلیظ توسط دمیدن گاز آرگون یا نیتروژن باید اکسیژن حذف گردد. دو تیوپ جهـت 
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گیرد. سوراخ خروجی گـاز در   محفظه فراهم آورید یکی به درون محلول فرورفته و دیگري روي محلول قرار می
  باشد. درپوش سل جهت حذف اکسیژن و خروج گاز اضافی می

 XYگـر   آنالایزر الکتروشیمی مجهز به سیستم پردازش اطلاعـات نباشـد از یـک ترسـیم     چنانچهدستگاه ثبات:  -
  ساز استفاده نمایید. عاريجهت رسم ولتاگرام 

چنانچه مراحل پیش تغلیظ و تعادل توسـط دسـتگاه کنتـرل نگـردد از یـک سـاعت        :ي زمانگیر اندازهدستگاه  -
   .نماییدي زمان استفاده گیر اندازهدقیق جهت 

بن از یک چـرخ  اي کر دست آوردن جلاي بالاي موردنیاز جهت الکترود دیسک شیشه چرخ جلادهنده: جهت به -
  جلادهنده موتوري استفاده نمایید.

  ها محلول -2-3- 6

  احتیاط: از روش مناسب جهت دور ریختن مواد حاوي جیوه پیروي نمایید.

ها و اسـتانداردها اسـتفاده نماییـد. از آب بـا      آب عاري از فلز: از آب دیونایز شده جهت تهیه بافرها، الکترولیت  -
18مقاومت حداقل megohm cm .استفاده نمایید  

  اسید نیتریک با خلوص بالا -

6اسید نیتریک: - N،1.6 N 0.01و N  

بسیار کم اکسیژن در گاز نیتروژن یـا آرگـون را قبـل از ورود بـه      مقادیر :بالاگاز (نیتروژن یا آرگون) با خلوص  -
بـافر یـا    -3و آب دیونـایز   -vanadous chloride ،2-1هـایی بـه ترتیـب     نمایید. گاز باید از سـتون نمونه حذف 

  محلول الکترولیت عبور کند.

1استاندارد فلزات: محلول استاندارد شامل - mg / mL         .از فلـز مـورد نظـر را در بطـري پروپیلنـی آمـاده نماییـد
ي اسـتاندارد در ماتریکسـی کـه    هـا  محلول روزانه تهیهطور تجاري خریداري نمایید.  توانید استانداردها را به می

  باشد. مطلوب می است،شبیه نمونه بوده ودرمحدوده غلظت آن 

  الکترولیت / بافر: از یکی از موارد زیر استفاده نمایید.  -
 بافر استاتpH 4.5 :4/16 2گرم سدیم استات خشک را 3 2NaC .H O  آب حل کرده  لیتر میلی 800را در

  با آب مقطر به حجم یک لیتر برسانید. و سپس رسانده pH،4.5به خالصبا استیک اسید گلاشیال  را آن
  بــافر ســیتراتpH 3 :5/42 آب حــل کــرده و  لیتــر میلــی 700بــه) را در گــرم ســیتریک اســید (یــک آ

4NHبا OH تا خالصpH  لیتر برسانید. و با آب مقطر به حجم یک تنظیم برسد 3به  
 بافر فسفاتpH 6.8 :24 2گرم 4NaH PO  1حـل کـرده و بـا سـود    آب مقطر  لیتر میلی 500را در N   تـا

  لیتر برسانید. تنظیم و با آب مقطر به حجم یک برسد 6.8به  pHکه  زمانی
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طور تجارتی در دسـترس اسـت. احتیـاط     جیوه: جیوه فلزي تقطیر شده براي الکترودهاي قطره جیوه آویزان به -
  یه بسیار مناسب باید استفاده شوند.بخارات جیوه شدیدا سمی هستند و فقط در محلی با تهو

3محلول نیترات جیوه - 2Hg(NO  100گـرم نیتـرات جیـوه را در     325/0: براي الکترودهاي لایه نـازك جیـوه   (
 نرمال حل کنید. 01/0اسید نیتریک  لیتر میلی

  .باید تهیه گرددکترود کارخانه سازنده ال با استفاده از دستورالعملمحلول پر کننده الکترود مرجع:  -

اسید نیتریک غلیظ حـل کـرده و بـا آب مقطـر بـه حجـم        لیتر میلی 25گرم نیترات جیوه را در  2 ملغمه روي: -
گرم گرانول روي را توسط اکسیداسیون ملایم با اسـیدنیتریک   50 برسانید. در یک بشر جداگانه لیتر میلی 250
لول نیترات جیوه را به روي تمیز شده اضافه کرده و با میلـه  مح .بشویید% تمیز نمایید و سپس با آب مقطر 10

36مقـدار کمـی   نشد،واضح مشاهده طور  بههاي  حباب اگرهم بزنید.  اي به شیشه HNO N    اضـافه نماییـد. روي
داري  گـه دست خواهد آورد. محلول را دور ریخته و روي را جهت ملغمه بعـدي ن  سریعا ظاهري شفاف و فلزي به

  به یک ستون تمیزکننده گاز منتقل نمایید. را آننمایید. ملغمه روي را با مقدار زیادي آب شسته و 

  اسید کلریدریک غلیظ -

4گرم آمونیوم متاوانادات 2کلرید وانادیوم:  - 3NH VO  اسید کلریـدریک غلـیظ اضـافه کـرده      لیتر میلی 25را به
بـا آب مقطـر رقیـق     لیتـر  میلـی  250تا حجم  را آنسبز گردد.  –باید آبی  نگ محلولر حرارت دهید تابجوشد،

را از محلـول  نمایید. محلول را به درون ستون تمیز کننده گاز که شامل ملغمه روي است اضافه کـرده و گازهـا   
، سـبز یـا   رنـگ آبـی   تولید شده بهکه رنگ بنفش  زمانی و که رنگ محلول بنفش شفاف گردد جایی تا عبورداده

  دوباره تولید نمایید. HClکلرید وانادیوم را توسط اضافه نمودن  تبدیل شد،اي  قهوه

  استفاده نمایید. ،صورت آمپول هستند ي تجاري آماده که بهها محلولمحلول سیلیکونایز کننده: ترجیحا از  -

زا  اي سـمی و سـرطان   هسـتند کـه مـاده    4CCLي سیلیکونایز کننـده تجـاري شـامل   ها محلولاحتیاط: اغلب  -
  حمل کرده و از تنفس بخارات آن اجتناب نمایید. را آنباشد. با احتیاط  می

1سوسپانسیون آلومینا (اکسید آلومینوم) - m،0.3 تجـاري در   ورتص ـ هاي آبی که بـه  : از سوسپانسیون0.05و
  .ها را در آب ریخته و تهیه کنید توانید مقدار کمی از آن استفاده نمایید یا می ،دسترس هستند

  برسانید. لیتر میلی 100به حجم مقطر اسید فلوریدریک غلیظ را با آب  لیتر میلی 5 :%5اسید فلوریدریک -

  متانول -

  1NNaOHسدیم هیدروکساید -
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  شمراحل آزمای -2-4- 6

که از پـیش اسـید زده شـده و کـاملا تمیـز       TFEاتیلنی یا  هاي پلی را در بطري ها داري نمونه: نمونه تهیه و نگه -
هـم   لیتر نمونه اضـافه کـرده و خـوب بـه     اسیدنیتریک غلیظ به ازاي هر  لیتر میلی 2آوري نمایید.  جمع ،هستند

  داري نمایید. ا آماده شدن براي آزمایش نگهدر فریزر یا یخچال ت را آنبزنید. درب ظرف را محکم بسته و 

خـوبی   مدت یک شـب قـرار داده و بـا آب بـه     نرمال به 6محفظه: محفظه تمیزي را در اسیدنیتریک  سازي آماده -
  شستشو دهید.

  الکترود سازي آماده -

- HMDEت صـور  نماییـد. در غیـر ایـن    اسـتفاده لعمل کارخانه سازنده جهت تمیز نمودن لوله مـوئین  : ازدستورا
3HNOترتیـب توسـط   بـه  را آنکار گرفت. تمام جیوه را از لوله بیرون آورید و  توان مراحل زیر را به می 6N ,آب ،

%5 HFآب، متانول و هوا تمیز کرده و در ، Cº100      براي مدت یک ساعت خشک نماییـد. لولـه سـرد شـده را
  سیلیکونی نمایید. هنگام پرکردن لوله توسط جیوه به آن ضربه بزنید. ،کننده توسط محلول سیلیکونایز

- TMFEدسـت آوردن   اي کربنی استفاده شده براي الکترودهاي لایه نازك جیوه را بـراي بـه   هاي شیشه : دیسک
1هـا را از  درخشش فلزي بالا توسط سوسپانسیون آلومینا جلا دهید. اندازه m  0.05تـا m    کـاهش دهیـد. از

طـور   استفاده نمایید. مقادیر بسیار کم آلومینـا را بـا آب بـه   بهتر نتایج  ایجادجلادهنده موتوري براي  یک چرخ
حفره یا خراش چک نمایید. اگر لازم باشد دوباره صـیقل  حتما از لحاظ نداشتن کامل بشویید. سطح دیسک را 

  دست آورید. را به هتريبداده تا نتایج 

 باید رعایت نمایید.را ) 1-6جدول (ط دستگاهی: شرایط یشرا -

  شرایط دستگاهی -1- 6جدول 
  متغیرها  مقدار

-1.00(Pb-Cd) -1.20v(Zn)  1پتانسیل اولیه  
0.00 v  2پتانسیل نهایی  

1.00v(pb-cd)-1.20v(Zn) 3پتانسیل تعادل  
medium 4اندازه قطره  

2000 Rpm 5سرعت چرخش  
  DPAS V  

25 mv 6دامنه ضربه  

                                                    
1- Initial Potential 
2- Final Potential 
3- Equilibration Potential 
4- HMDE drop size 
5- TMFE rotation rate 
6- Pulse amplitude 
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  شرایط دستگاهی -1-6ادامه جدول 
  متغیرها  مقدار
0.5 s 1مدت ضربه  

50 ms  پهناي ضربه  
17 ms  گیري دوره زمانی نمونه  
5 mv/s  2سرعت اسکن  

  S WASV  
25 mv 3دامنه موج مربع  
4 mv  پتانسیل پلکانی  

100 Hz  4فرکانس  
 

اسـتفاده   TMFEاز  چنانچهالکترولیت/ بافر را درون سل بریزید.  لیتر میلی 3ونه و نم لیتر میلی 2:زدایی اکسیژن -
10نمایید می L 3از محلول 2Hg(NO اضافه نمایید. الکترودها را درون سل قرار داده و درب سـل را محکـم    (

دقیقـه   10هـم زدن اسـت بـراي مـدت      ر حـال بـه  کـه د  طـوري  ببندید. محلـول را توسـط گـاز خـالص همـان     
فضـاي بـالاي محلـول را بـا گـاز       ،زدایی نمودیـد  طور کامل اکسیژن که محلول را به زدایی نمایید. زمانی اکسیژن
  یی نمایید و این کار را در طی آزمایش ادامه دهید.زدا اکسیژنخالص 

. مرحلـه پـیش تغلـیظ،    دید اسـتفاده کنیـد  د از یک قطره جنمایی استفاده می HMDEپیش تغلیظ: چنانچه از  -
ثابـت   ،هـا  دقت مراحل بالا را جهت استانداردها و نمونه انجام دهید. به زمان همطور  هم زدن و زمان دادن را به به

120تـوان از  طور معمول مـی  دارید. به و کنترل شده نگه s    2000زمـان و سـرعت چـرخش rpm   بـرايTMFE 
زدن را متوقـف و جهـت بـه تعـادل      هـم  ،فلز به اندازه کافی در ملغمه تغلیظ گردید که این. پس از استفاده کرد

  ثانیه به آن فرصت دهید. 30طور دقیق  رسیدن به

هم زدن و اعمـال پتانسـیل در الکتـرود     آندي بدون به سازي عاريآندي: پس از زمان تعادل مرحله  سازي عاري -
رسـم   سازي عاريهاي  کار رفته در ولتاگرام را برحسب تابعی از پتانسیل به سازي عاري. جریان گردد میغاز کار آ

  کار ببرید.  نمایید. جریان پیک را جهت تعیین غلظت فلز و پتانسیل پیک را جهت مشخص نمودن فلز به

. حجـم  نماییـد زدایـی نمونـه  تکرار   نز را بـا اکسـیژ  میکرولیتر محلول استاندارد را اضافه کـرده و آنـالی   50تا  5 -
 اگـر باشـید.   سازي عاري% افزایش در پیک  70% تا 30که شاهد  طوري استاندارد اضافه شده را تنظیم نمایید به

زدایی را به یـک   کافی نباشد از استاندارد با غلظت بالاتر فلز استفاده نمایید. مرحله اکسیژن μl50 اضافه نمودن
  ایی اولیه کاهش دهید.زد دقیقه پس از اکسیژن

                                                    
1- Pulse Period 
2- Scan Rate 
3- SW Amplitude 
4- Frequency 
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  محاسبات - 2-5- 6
  کار ببرید: جهت محاسبه غلظت فلز در محلول اولیه معادله زیر را به

0 s s 0 0 s 0C (C V / V ) (i / (i i ))     

0C غلظت فلز در نمونه برحسب =mg/L  

sC غلظت فلز در محلول استاندارد برحسب =mg/L 

0i در نمونه سازي عاري= ارتفاع پیک  

si درنمونه با استاندارد اضافه شده سازي عاري= ارتفاع پیک  

0V لیتر میلی= حجم نمونه برحسب  

sV یترل میلی= حجم محلول استاندارد اضافه شده برحسب 
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  گرامی خواننده

 مطالعـاتی  و تیتحقیقا فعالیت سال سی از بیش گذشت با ، ریزي کشور سازمان مدیریت و برنامهنظام فنی  امور

 دسـتورالعمل،  معیـار،  ضـابطه،  نامـه،  آیـین  قالـب  در فنی، - تخصصی نشریه عنوان ششصد و پنجاه بر افزون خود،

 مـوارد  تايراس در حاضر ضابطهاست.  کرده ابلاغ و تهیه ترجمه، و تالیف صورت مقاله، به و عمومی فنی مشخصات

 بـرده  کـار  بـه  عمرانـی  هـاي  فعالیت بهبود و کشور در علوم رشگست و توسعه به نیل راه تا در شده، تهیه شده یاد

 باشد. می دستیابی قابل nezamfanni.ir  اینترنتی سایت در اخیر يها سال در شده منتشر شود. فهرست نشریات
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  ضابطهاین 

با توجـه بـه اهمیـت ویـژه فلـزات در آلـودگی       
ــذیر آنهــا در ایجــاد      ــابع آب و نقــش انکارناپ من

بهداشتی و تاثیر بـر سـلامت    ,اختلالات اکولوژیکی
تشخیص فلـزات در   ها و با اهداف سنجش و انسان

ــات و داده  ــد اطلاع ــابع آب و تولی ــل   من ــاي قاب ه
هـاي مـذکور و    ن و نتایج مطمئن از آلایندهاطمینا

هاي آزمون فلـزات در   سازي روش به منظور یکسان
  منابع آبی تهیه گردیده است.

ــن دســتورالعمل در  ــه آزمایشــگاهای ــاي  کلی ه
هاي  ه وابسته به منابع آب و فاضلاب نظیر آزمایشگا

ــه ــگاهآ ,اي آب منطق ــت, آب و   زمایش ــاي بهداش ه
هاي سطحی, زیرزمینـی   فاضلاب و براي آزمون آب

  .باشد و پساب و ... قابل استفاده می
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