
 

 
  

 

  

  

  

  

سایت مرجع دانشجوی پیام نور

 نمونه سوالات پیام نور : بیش از 110 هزار نمونه سوال همراه با پاسخنامه

تستی و تشریحی

 کتاب ، جزوه و خلاصه دروس

 برنامه امتحانات

 منابع و لیست دروس هر ترم
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گ گ آ  آزمايشگاه شيمي تجزيه دستگاهی: نام درس

2:تعداد واحد

ع  ه دستگاهی: منب ه -آزمايشگاه شيمي تجزي ود پاي محم
قدر ـ انتشارات دانشگاه پيام نورگ

ـ دانشگاه پيام نور ـ دكتر فرهنگ ميزانيدكتر فرهنگ ميزاني: تهيه كننده 

مركز قزوين
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)  شيمي تر ( ـ تجزيه كلاسيك 1   :روشهاي تجزيه اي ي )ي(ي
ـ تجزيه دستگاهي  2

ـ سهولت كار  1 :برخي مزاياي روشهاي دستگاهي 
ـ دقت و صحت بالا 2      

www*pـ سرعت زياد 3
nu

eb
*co

m



فصل اولفصل اول

رنگ  سنجي و طيف نورسنجي فوق بنفش ـ مرئيرنگ  سنجي و طيف نورسنجي فوق بنفش ـ مرئي

Ultra Violet Ultra Violet ––Visible SpectrometryVisible Spectrometry
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:مقدمه 
 

در اين روش  . يكي از راههاي تعيين مقادير جزيي رنگ  سنجي مي باشد
د ش م ن تع آن ل محل نگ شدت ي از نظ د م ن ي يا عنص .مقدارعنصر يا يون مورد نظر از روي شدت رنگ محلول آن تعيين مي شودمقدا

يون مورد آزمايش تشكيل تركيب رنگي شناسايي و اندازه گيري

Fe3+:مثال پررنگ مثال: +Fe(CNS)3Fe3قرمز ز پرر     Fe(CNS)3   www*pر
nu
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رنگ سنجي رنگ سنجي     
خطاي       خطاي         مقايسه با محلول استاندارد مقايسه با محلول استاندارد با چشم با چشم                                     

درصد درصد 33تاتا22نسبی در حدودنسبی در حدود                                                              
با سلول فتوالكتريكبا سلول فتوالكتريك  
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ا اش ::روشهاي نورسنجيروشهاي نورسنجيش
رنگ سنجي رنگ سنجي       

لكك ل لا ل كاا گ ا كاا گ ا ا اندازه گيري كاهش شدت نوراندازه گيري كاهش شدت نور  تابش نور به محلولتابش نور به محلولكدورت سنجيكدورت سنجي1.1.

  اندازه گيري شدت نور پراكنده شدهاندازه گيري شدت نور پراكنده شدهتابش نور به محلول تابش نور به محلول   نفلومتري        نفلومتري        2.2.
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ئ نفش ق ف ن ن ف ئط نفش ق ف ن ن ف طيف نورسنجي فوق بنفش ـ مرئيطيف نورسنجي فوق بنفش ـ مرئيط

: : مقدمه مقدمه 
دستگاهي تجزيه روش يك مرئي ـ بنفش فوق نورسنجي دستگاهيطيف تجزيه روش يك مرئي ـ بنفش فوق نورسنجي ي طيف جزي  ي ي روش  ر ش   وق ب جي  ور ي ي  جزي  ي ي روش  ر ش   وق ب جي  ور ي 
است كه در آن مقدار تابش اكترومغناطيس كه توسط نمونه است كه در آن مقدار تابش اكترومغناطيس كه توسط نمونه 

ميشود اندازهگيري ميشود ميشودجذب اندازهگيري ميشود ..جذب و ي  يري  ز  و  ي  ب  وج ي  يري  ز  و  ي  ب  ..ج

تكفا ش تكفاتا ش تتا ا ژ ل ط ك ا دا كه ش تتا ا ژ ل ط ك ا دا كه ش تا تابشي كه داراي يك طول موج ويژه است تابشي كه داراي يك طول موج ويژه است تابش تكفامتابش تكفام
   توسط تكفام ساز توسط تكفام ساز
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tra0 IIII 
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قانون بير ـ لامبرتقانون بير ـ لامبرت

εbcIlogA 0 
I

g
t

دما ـ نوع حلال ـ نوع ماده حل شده ـ دما ـ نوع حلال ـ نوع ماده حل شده ـ : :             عوامل مؤثر برعوامل مؤثر بر 
طول موجطول موج
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كاليبراسيون منحني كاليبراسيونرسم منحني يون ::رسم يبرا ي  م  يون ر يبرا ي  م    ::ر
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 طول موجی كه در آن ماده حداكثر جذب را دارا است طول موجی كه در آن ماده حداكثر جذب را دارا است
گ(( انداز د ات شخ گاز انداز د ات شخ ))از

maxλ
) ) از مشخصات جسم مورد اندازه گيریاز مشخصات جسم مورد اندازه گيری((
LOQLOQحد تشخيص        حد تشخيص          

گ ا گا ا   محدوده اندازه گيریمحدوده اندازه گيریا
سيستم فقط در فاصله ای از غلظت كه توسط خط راست مشخص سيستم فقط در فاصله ای از غلظت كه توسط خط راست مشخص « « 

كند ت لا ن قان از د كندش ت لا ن قان از د »»..می شود از قانون بير ـ لامبرت پيروی می كندمی شود از قانون بير ـ لامبرت پيروی می كندش
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شوند ت ب لا بي قانون از اف انح باعث كه ل شوندعوا ت ب لا بي قانون از اف انح باعث كه ل عواملي كه باعث انحراف از قانون بير ـ لامبرت مي شوندعواملي كه باعث انحراف از قانون بير ـ لامبرت مي شوندعوا

شيميايي»» شيمياييانحراف انحراف انحراف شيمياييانحراف شيميايي»»
انحراف فيزيكي انحراف فيزيكي » » 

گا اف گاا اف ا انحراف دستگاهيانحراف دستگاهي»»
ساير عوامل ساير عوامل » » 
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:  :  تجزيه كيفي تجزيه كيفي 
دارد خود به مخصوص خاص تركيب داردهر خود به مخصوص خاص تركيب ازهر ازاستفاده استفاده استفاده از استفاده از هر تركيب خاصي  مخصوص به خود داردهر تركيب خاصي  مخصوص به خود دارد

اين عامل در تجزيه كيفی اين عامل در تجزيه كيفی 
از نگ های ازگ نگ های ادگ اي باعث لاً نشد اشباع ل ا ادع اي باعث لاً نشد اشباع ل ا ع عوامل اشباع نشده معمولا باعث ايجاد عوامل اشباع نشده معمولا باعث ايجاد گروه های رنگ سازگروه های رنگ ساز

.  .  رنگ می شوندرنگ می شوند
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    ::بخشهاي يك دستگاه طيف نورسنج بخشهاي يك دستگاه طيف نورسنج 
نمونهآشكارسازآشكارسازشناساگرشناساگر نمونهمحلول تابشتكفامسازتكفامسازمحلول تابشمنبع منبع منبع تابشمنبع تابشتكفام سازتكفام سازمحلول نمونهمحلول نمونهآشكارسازآشكارسازشناساگرشناساگر

    
::خصوصيات منبع تابشخصوصيات منبع تابش بش بع ي بشو بع ي و

شدت زيادشدت زياد  ــ
مرئي ـ بنفش فوق محدوده تمام توليد مرئيـ ـ بنفش فوق محدوده تمام توليد ـ توليد تمام محدوده فوق بنفش ـ مرئيـ توليد تمام محدوده فوق بنفش ـ مرئيـ

ـ پرتوهاي پايدار و يكنواخت ـ پرتوهاي پايدار و يكنواخت 
زياد ع ل زيادط ع ل ـ طول عمر زيادـ طول عمر زيادط

ـ كمترين اتلاف و هزينه ـ كمترين اتلاف و هزينه 

لامپ تنگستنلامپ تنگستن  محدوده مرئيمحدوده مرئي
لامپ بخار دوتريملامپ بخار دوتريم  فوق بنفشفوق بنفش
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    منشورهامنشورها                                    
ممتکفام سازتکفام ساز

شبكه پراششبكه پراش                                          

نمونه نمونهسلول مرئيسلول مرئيناحيه شيشهايناحيه و شيشهايپلاستيكي و پلاستيكي و       و      ول  يول  ر يي  ر ي ي  ي  ي و  ي ي پ ي  ي و  ي پ
شيشه و پلاستيك درشيشه و پلاستيك در( ( كوارتز كوارتز ناحيه فرابنفش ناحيه فرابنفش                                   

))اين ناحيه جذب دارند اين ناحيه جذب دارند                                                                                          ر رن ))ن
    

( PT )( PT )فوتولوله فوتولوله آشكارساز        آشكارساز        
)( PMT )( PMT )فوتوتكثير كنندهفوتوتكثير كننده                               )( )
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تجزيه كمّي مخلوط ها تجزيه كمّي مخلوط ها 

هنگامي كه طيف جذبي دو جزء جذب كننده هنگامي كه طيف جذبي دو جزء جذب كننده ::ـ بدون مزاحمتـ بدون مزاحمت11
..هيچ همپوشاني با هم ندارندهيچ همپوشاني با هم ندارند

2λ    ..استفاده مي شوداستفاده مي شود  yyو از      براي اندازه گيري و از      براي اندازه گيري   xxاز    براي اندازه گيري از    براي اندازه گيري    1λ
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قسمتي از تابش جذب شدهقسمتي از تابش جذب شده y yجسم جسم : :   ـ مزاحمت انفراديـ مزاحمت انفرادي  22
ميكندxxتوسطتوسط جذب ميكندرا جذب را . . را جذب مي كندرا جذب مي كندxxتوسطتوسط

،    محاسبه و پس از ،    محاسبه و پس از  x xاستفاده شده و سپس با معلوم بودن استفاده شده و سپس با معلوم بودن  x xاز    براي اندازه گيري از    براي اندازه گيري 
.  .  در      بدست مي آيددر      بدست مي آيد  yyدر   ميزان جذب مربوط به در   ميزان جذب مربوط به   xxمحاسبه جذب محاسبه جذب 

1λ
2λ


2λ
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همپوشانی همپوشانی  y yو و   xxهنگامي كه طيف جذبي هنگامي كه طيف جذبي ::ـ مزاحمت كامل ـ مزاحمت كامل   33
ا ل اكا ل . . كامل دارندكامل دارندكا

غلظ ت ا ل ل ا ا فا xyا
YY1XX11 bCεbCεA 

YY2XX22 bCεbCεA 

yوxاستفاده از معادله دو مجهولي براي تعيين غلظت
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نج ن ف ط سنجشهاي طيف نورسنجينجشها
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كمپلكسها در فلز به ليگاند نسبت كمپلكسهاتعيين در فلز به ليگاند نسبت هتعيين پ ر  ز  ي ب  ب  هيين  پ ر  ز  ي ب  ب  يين 

ن نا د كئ ندد نا د كئ ادد فلز ن ك اف اط گاندها ل داد ات فلز ن ك اف اط گاندها ل داد ت تعداد ليگاندهاي اطراف يك يون فلزي برايتعداد ليگاندهاي اطراف يك يون فلزي برايعدد كئورديناسيونعدد كئورديناسيون
تشكيل كمپلكستشكيل كمپلكس

    روشهاي تعيين عدد كئورديناسيون با استفاده از طيف نورسنجيروشهاي تعيين عدد كئورديناسيون با استفاده از طيف نورسنجي  
ـ تغييرات پيوسته ـ تغييرات پيوسته 
مولي نسبتهاي موليـ نسبتهاي ـ نسبتهاي موليـ نسبتهاي موليـ

ـ شيب خطـ شيب خط
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پپروش تغييرات پيوسته روش تغييرات پيوسته 

MLML22روش تغييرات پيوسته با روش جاب براي كمپلكس به فرمول روش تغييرات پيوسته با روش جاب براي كمپلكس به فرمول 
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روش نسبتهای مولی روش نسبتهای مولی 
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و تفكيك ثابت وتعيين تفكيك ثابت ضعيفpKpKتعيين ضعيفاسيدهاي اسيدهاي اسيدهاي ضعيفاسيدهاي ضعيفpKpKaaتعيين ثابت تفكيك و تعيين ثابت تفكيك و 


AHA AAA

  AA1A   
AHA αAAa1A


 HA AAα




AHA AA
α

 HCOOHCCOOHHC  HCOOHCCOOHHC 5656

αlogpHpK   α1
logpHpKa 
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به11ــ11آزمايشآزمايش مس سولفات محلول در مس مقدار تعيين بهـ مس سولفات محلول در مس مقدار تعيين ـ ـ تعيين مقدار مس در محلول سولفات مس به ـ تعيين مقدار مس در محلول سولفات مس به 11ــ11آزمايشآزمايش
طريق رنگ سنجيطريق رنگ سنجي

     62
4

6
2 CNFeCuCNFe2Cu  

   O4HNHCuOH4NHCu 2
2

434
2  
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توسط33ــ11آزمايشآزمايش آهن مقدار تعيين توسطـ آهن مقدار تعيين فنانترولينفنانترولين--1010،،11ـ فنانترولين فنانترولين   --1010،،11ـ تعيين مقدار آهن توسطـ تعيين مقدار آهن توسط33ــ11آزمايشآزمايش
    به طريق طيف نورسنجيبه طريق طيف نورسنجي

  رنگنارنجي كمپلكس      32 phenFe3phenFe

11000508λ 11000ε508nm,λ  www*p
nu
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مزاحم مزاحميونهاي يونهاي يونهاي مزاحميونهاي مزاحم

NiNi22++   ، ،CoCo22++   ، ،CuCu22++   ، ،ZnZn22++   ، ،AgAg++   ، ،CdCd22++   ، ،HgHg22++   ، ،
SnSn22++،،SnSn44++ SnSn22++،،SnSn44++

  4HOH2FeON4Fe2NH 2
2

2
3

2  4HOH2FeON4Fe2NH 222 www*p
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مس55ــ11آزمايشآزمايش نورسنجي طيف سنجش مسـ نورسنجي طيف سنجش )ـ II )( II EDTAEDTA؛؛( EDTAEDTA؛ ؛   ( II )( II )ـ سنجش طيف نورسنجي مسـ سنجش طيف نورسنجي مس55ــ11آزمايشآزمايش

NCHCHN
COOHCHCHOOCH

22

22


COOHCHCHOOCH 22

22

اتيلن دي نيتريلوتترا استيك اسيد
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مس66ــ11آزمايشآزمايش كمپلكس كئورديناسيون عدد تعيين مسـ كمپلكس كئورديناسيون عدد تعيين )ـ II )( II )  ( II ) ( II )ـ تعيين عدد كئورديناسيون كمپلكس مس ـ تعيين عدد كئورديناسيون كمپلكس مس 66ــ11آزمايشآزمايش
  با دي اتيل دي تيوكرباماتبا دي اتيل دي تيوكربامات

x2
x

2 CuLxLCu   x

زرد رنگ

yx2(NaL)سديم دي اتيل دي تيوكربامات 
yx

x2
x CuLyLCuL 


 

نگ ا قهوه اي رنگق
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يـ تعيين مقدار سولفات در آب به طريق كدورت سنجيـ تعيين مقدار سولفات در آب به طريق كدورت سنجي88ــ11آزمايشآزمايش يق ق
  

با ان ت م را هستند گاز يا مايع يك در كه ئيدي كل ذرات باغلظت ان ت م را هستند گاز يا مايع يك در كه ئيدي كل ذرات غلظت ذرات كلوئيدي كه در يك مايع يا گاز هستند را مي توان با غلظت ذرات كلوئيدي كه در يك مايع يا گاز هستند را مي توان با غلظت
..اندازه گيري مقدار تابشي كه پراكنده مي كنند ، تعيين كرداندازه گيري مقدار تابشي كه پراكنده مي كنند ، تعيين كرد

ـ نفلومتري             :اندازه گيري مقدار تابش پراكنده شده 
ك   ـ كدورت سنجي                       

KbIlS 0 Kbc
I
IlogS 0 
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هستند سولفات يون داراي طبيعي آبهاي از هستندبسياري سولفات يون داراي طبيعي آبهاي از ..بسياري و  ي يون  ر ي  بي ي  به ز  ري  ي و ب ي يون  ر ي  بي ي  به ز  ري  ي   ..ب

OH3 SOHSOOS 2 42
OH

322
3 SOHSOOS 2 

 SBaSOSOBa 4
2

4
2  

گگ پراكندگي تابشي پراكندگي تابشي محلول معلق باريم سولفاتمحلول معلق باريم سولفات
سولفاتسولفات  اندازه گيرياندازه گيري
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سنگ99ــ11آزمايشآزمايش يك در آلومينيوم و سيلسيم اندازهگيري سنگـ يك در آلومينيوم و سيلسيم اندازهگيري ـ ـ اندازه گيري سيلسيم و آلومينيوم در يك سنگ ـ اندازه گيري سيلسيم و آلومينيوم در يك سنگ 99ــ11آزمايشآزمايش
معدن سيليكاتيمعدن سيليكاتي

  
روش موليبدن آبي روش موليبدن آبي  (SiO(SiO22) )تعيين سيليسيم تعيين سيليسيم 

روش آليزارين قرمز ـ اس روش آليزارين قرمز ـ اس     (Al(Al22OO33))تعيين آلومينيوم تعيين آلومينيوم 

ذوبذوبآماده سازيآماده سازي
قلياييقلياييسيليكات سيليكاتنمونههاي نمونههاي      قليايي قليايينمونه هاي سيليكاتينمونه هاي سيليكاتي

      اسيدي  اسيديكروم و ، كروم و   كانه هاي تيتانيم ، زيركونيمكانه هاي تيتانيم ، زيركونيم ،....
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دوم دومفصل فصل دومفصل دومفصل

طيف نورسنجي جذب و نشر اتميطيف نورسنجي جذب و نشر اتمي

◌َ◌َ◌َ◌َ◌َ◌َAtomic absorption and emissionAtomic absorption and emission ◌◌◌◌◌◌Atomic absorption and emission Atomic absorption and emission 
spectrometryspectrometry
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تابش الكترومغناطيس در گسترة تابش الكترومغناطيس در گسترة جذب يا نشرجذب يا نشرالكترونهاي لايه ظرفيتالكترونهاي لايه ظرفيت ي ر ي ي ه يرو ر ي ي ه ررو ي ب رج ي ب رج ر يس رو ربش ر يس رو بش
فوق بنفش و مرئيفوق بنفش و مرئي

))نانومتر نانومتر   01/001/0الي الي   001/0001/0پهناي پهناي ( ( خطوط طيفي مجزا خطوط طيفي مجزا در اتم ها در اتم ها 
  

نوارهاي جذبي پهننوارهاي جذبي پهندر مولكول ها در مولكول ها 
  

قانون بير ـ لامبرت قانون بير ـ لامبرت طيف بيني نشر ، جذب و فلوئورسانس اتمي طيف بيني نشر ، جذب و فلوئورسانس اتمي 
A = KCA = KCA = KCA = KC
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تبديل نمونه به حالت بخارتبديل نمونه به حالت بخارطيف بيني نشر و جذب اتمي طيف بيني نشر و جذب اتمي 
  

نشري بيني طيف نشريدر بيني طيف نمونهدر بايد بخار به نمونه تبديل بر نمونهعلاوه بايد بخار به نمونه تبديل بر علاوه ري ي  ي بي رير  ي  ي بي و ر  ي  ر ب و ب ب يل  ب و و بر  ي  ر ب و ب ب يل  ب و بر 
بازگشت الكترونها به حالت پايه بازگشت الكترونها به حالت پايه به حالت برانگيخته برود به حالت برانگيخته برود 

الكترومغناطيسي الكترومغناطيسينشر غلظتنشر با متناسب نشري تابش غلظتشدت با متناسب نشري تابش شدت ي ي رو ير  ي رو ب ب  ر  ري  بش  ب ب    ري  بش   

ـ منحني درجه بندي ـ منحني درجه بندي : : تجزيه در جذب و نشر اتمي تجزيه در جذب و نشر اتمي 
ـ روش افزايش استاندارد ـ روش افزايش استاندارد                     
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::دستگاهوري دستگاهوري 

  ::اجزاء در جذب اتمي اجزاء در جذب اتمي 

www*pمنبع تابش نداريممنبع تابش نداريمدر نشر اتمي در نشر اتمي 
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تابش تابشمنابع ::منابع ::منابع تابشمنابع تابش
لامپهاي كاتد توخالي و لامپهاي تخليه بدون الكترود لامپهاي كاتد توخالي و لامپهاي تخليه بدون الكترود   خطي خطي ـ ـ 

لا گ ق ا لا ا لال گ ق ا لا ا ل     ..ليزرها ، لامپهاي قوس گزنون و لامپ دوتريمليزرها ، لامپهاي قوس گزنون و لامپ دوتريمـ پيوستهـ پيوسته

الكترود بدون تخليه الكترودلامپهاي بدون تخليه ::لامپهاي ::لامپهاي تخليه بدون الكترودلامپهاي تخليه بدون الكترود
ـ بيشترين شدت تابش ـ بيشترين شدت تابش 

ش تا ا كت شا تا ا كت www*p    ـ باريك ترين پهناي تابشـ باريك ترين پهناي تابشا
nu

eb
*co

m



توخالي•• كاتد با توخاليلامپ كاتد با لامپ ي   و يپ ب   و   پ ب  
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  لامپ تخليه بدون الكترودلامپ تخليه بدون الكترود
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اتم سازها اتم سازها 
  شعله هاشعله ها
محلول نمونه به صورت قطره هاي ريز به داخل شعله ، پاشيده شده و محلول نمونه به صورت قطره هاي ريز به داخل شعله ، پاشيده شده و   

به علت گرماي زياد حلال موجود به سرعت بخار مي شود ذرات به علت گرماي زياد حلال موجود به سرعت بخار مي شود ذرات 
جامد باقيمانده ذوب شده و به مايع تبديل مي شوند سپس به حالت جامد باقيمانده ذوب شده و به مايع تبديل مي شوند سپس به حالت 

.  .  گازي درآمده و به اتم تفكيك مي شوندگازي درآمده و به اتم تفكيك مي شوند
ف فگ گ  كوره هاي گرافيتي كوره هاي گرافيتي

حساسيت بهتر و حد تشخيص كمترحساسيت بهتر و حد تشخيص كمتر  CC ْ  ْ   3000030000  دما تا دما تا   
مشعلمشعل

                        پيش مخلوط كنپيش مخلوط كن    
    تمام مصرف كنتمام مصرف كن    
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آنها حرارت درجه و متداول شعلههاي آنهاانواع حرارت درجه و متداول شعلههاي   انواع شعله هاي متداول و درجه حرارت آنهاانواع شعله هاي متداول و درجه حرارت آنهاانواع
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زتكفام سازتكفام ساز زم م
   براي انتخاب دقيق تر طول موج براي انتخاب دقيق تر طول موج   11و يا و يا   5/05/0، ،   2/02/0عرض شكاف عرض شكاف  

اشند اشندز جزء پاشندهجزء پاشندهز
   معمولاً  شبكه معمولاً  شبكه

آشكارساز آشكارساز 
  فوتو تكثير كنندهفوتو تكثير كننده

  به جريان الكتريكي تبديل مي شود به جريان الكتريكي تبديل مي شود   آشكارساز آشكارساز   پرتو پرتو 
ت تتق تتق تث ث   ثبتثبتتقويتتقويت
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مزاحمت ها در طيف نورسنجي مزاحمت ها در طيف نورسنجي 

ـ شيمياييـ شيميايي  11
يونشيونش22 ـ يونشـ يونش22
ـ طيفي ـ طيفي   33
ي  ـ زمينه ايـ زمينه اي44 ي يز ي ز

مزاحمت شيميايي مزاحمت شيميايي 
مثل تبديل مثل تبديل . . ناشي از واكنشهاي اتفاق افتاده درون شعله مي باشدناشي از واكنشهاي اتفاق افتاده درون شعله مي باشد  

گداز د دها اك ه آهن ن گدازآل د دها اك ه آهن ن AlAlآل OOFF OOدد در در   FeFe22OO33ووAlAl22OO33آلومينيوم و آهن به اكسيدهاي ديرگدازآلومينيوم و آهن به اكسيدهاي ديرگداز
    ..حضور اكسيژنحضور اكسيژن

ييراه هاي حذف مزاحمت شيمياييراه هاي حذف مزاحمت شيميايي ي ي ز ي يير ي ي ز ي ر
                                                                                         بالا بردن دما بالا بردن دما

                                                                                ز    افزايش ماده رهاسازافزايش ماده رهاساز ر زز ر ز
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مزاحمت يونش مزاحمت يونش 
و ميشوند يونيزه شعله درون اتمها از زيادي تعداد وزمانيكه ميشوند يونيزه شعله درون اتمها از زيادي تعداد زمانيكه تعداد زيادي از اتمها درون شعله يونيزه مي شوند و زمانيكه تعداد زيادي از اتمها درون شعله يونيزه مي شوند و زمانيكه

    ..باعث كاهش اتمهاي جذب كننده تابش مي شوندباعث كاهش اتمهاي جذب كننده تابش مي شوند
ك ً بتا ن خاك قلياي و قلياي عناصر يونش كانرژي ً بتا ن خاك قلياي و قلياي عناصر يونش انرژي انرژي يونش عناصر قليايي و قليايي خاكي نسبتا كم انرژي يونش عناصر قليايي و قليايي خاكي نسبتا كم 

نسبت به ساير عناصر بيشتر يونيزه مي شوندنسبت به ساير عناصر بيشتر يونيزه مي شوند
نش زا ذف ا نشا زا ذف ا ::راههاي حذف مزاحمت يونشيراههاي حذف مزاحمت يونشيا

   مثل استفاده از شعله پروپان ـ هوا مثل استفاده از شعله پروپان ـ هوا ( ( كاهش دماي شعله كاهش دماي شعله  (  (
   افزايش تعداد نسبتاً زيادي از يك عنصر با انرژي يونش افزايش تعداد نسبتاً زيادي از يك عنصر با انرژي يونش

وكم به محلول هاي استاندارد و نمونهكم به محلول هاي استاندارد و نمونه و ر ي و ب وم و ر ي و ب م
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مزاحمت طيفيمزاحمت طيفي
زماني كه دو عنصر يا يك عنصر و يك تركيب چند اتمي درون سلول زماني كه دو عنصر يا يك عنصر و يك تركيب چند اتمي درون سلول     

.  .  در طول موج مورد تجزيه تابش جذب يا نشر مي كننددر طول موج مورد تجزيه تابش جذب يا نشر مي كنندطط

خطاي ثبت خطاي ثبت اگر تركيب مزاحم تابش را جذب كند اگر تركيب مزاحم تابش را جذب كند 
خطاي منفي خطاي منفي اگر تركيب مزاحم تابش را نشر كند اگر تركيب مزاحم تابش را نشر كند 

:  :  راههاي حذف مزاحمت طيفي راههاي حذف مزاحمت طيفي 
ـ آگاهي از وضعيت اجزاء تشكيل دهنده نمونه و استفاده از ساير ـ آگاهي از وضعيت اجزاء تشكيل دهنده نمونه و استفاده از ساير   11

خطوط طيفيخطوط طيفي
ـ جداسازي جزء مزاحم قبل از تجزيهـ جداسازي جزء مزاحم قبل از تجزيه  22
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مزاحمت زمينه اي مزاحمت زمينه اي 
ش تا اكندگ ا ات ند نهها گ ذ ط ت شلاً تا اكندگ ا ات ند نهها گ ذ ط ت معمولا توسط جذب گونه هاي چند اتمي يا پراكندگي تابش معمولا توسط جذب گونه هاي چند اتمي يا پراكندگي تابش لاً
درون سلول ايجاد مي شود و براي حذف آن از روش درون سلول ايجاد مي شود و براي حذف آن از روش 

د ك تفاد ا ان ت ن د تاندا ا ش دافزا ك تفاد ا ان ت ن د تاندا ا ش ..افزايش استاندارد نمي توان استفاده كردافزايش استاندارد نمي توان استفاده كردافزا

مقدارجذب مربوط به زمينه مقدارجذب مربوط به زمينه   براي حذف مزاحم زمينه اي براي حذف مزاحم زمينه اي 
تعيين و از جذب كل كم شود تا جذب تصحيح شده مربوط تعيين و از جذب كل كم شود تا جذب تصحيح شده مربوط 

www*p. . به آناليت بدست آيدبه آناليت بدست آيد
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: : راههاي حذف مزاحمت زمينه اي راههاي حذف مزاحمت زمينه اي 
نداشته جذب آناليت آن در كه موج طول كردن پيدا نداشتهالف جذب آناليت آن در كه موج طول كردن پيدا الف ـ پيدا كردن طول موجي كه در آن آناليت جذب نداشته الف ـ پيدا كردن طول موجي كه در آن آناليت جذب نداشته الف

سپس اندازه گيري يكبار در سپس اندازه گيري يكبار در . . باشد اما زمينه جذب داشته باشدباشد اما زمينه جذب داشته باشد
موج طول در ديگر بار و تجزيه مورد عنصر موج موجطول طول در ديگر بار و تجزيه مورد عنصر موج طول موج عنصر مورد تجزيه و بار ديگر در طول موج طول موج عنصر مورد تجزيه و بار ديگر در طول موج طول

زمينهزمينه
كل ذ از نه ز ذ دن ك كلك ذ از نه ز ذ دن ك كم كردن جذب زمينه از جذب كلكم كردن جذب زمينه از جذب كلك
    بدست آوردن جذب تصحيح شده براي آناليت  بدست آوردن جذب تصحيح شده براي آناليت

دوپرتوي دستگاههاي از استفاده ـ دوپرتويب دستگاههاي از استفاده ـ ويب وپر ي  ه ز  ويب    وپر ي  ه ز  ب   
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كاربرد و روشهاي تجزيه كاربرد و روشهاي تجزيه 

  تجزيه كميتجزيه كميطيف نورسنجي جذب و نشر اتمي يك روش طيف نورسنجي جذب و نشر اتمي يك روش         
ا ك ا كا اا ك ا كا . . است و كاربرد چنداني در تجزيه كيفي ندارداست و كاربرد چنداني در تجزيه كيفي نداردا

دني ، فراورده هاي صنايع          دني ، فراورده هاي صنايع در تجزيه كمي فلزات ، مواد مع در تجزيه كمي فلزات ، مواد مع
دني  واد مع يمانها ، م دني كاني غيرفلزي و فلزي ، سراميكها ، س واد مع يمانها ، م يكاني غيرفلزي و فلزي ، سراميكها ، س و ه ي ه ي ر زي و زي ير يي و ه ي ه ي ر زي و زي ير ي
ي و  اي سطحي و زيرزمين ده و آبه ي و موجود در سيستم هاي زن اي سطحي و زيرزمين ده و آبه موجود در سيستم هاي زن

..مورد استفاده قرار مي گيردمورد استفاده قرار مي گيرد...... ير ي ر ر يرور ي ر ر ور
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:  :  دو روش تجزيه كمّي رايج دو روش تجزيه كمّي رايج 
روش نمودار كارروش نمودار كار  
ا تان ا ش افزا اش تان ا ش افزا لش ل ا ا ق ذ ا ا لا ل ا ا ق ذ ا ا ا  روش افزايش استاندارد روش افزايش استاندارد ابتدا ميزان جذب مقدار معيني از محلول ابتدا ميزان جذب مقدار معيني از محلول

)  )  ميلي ليتر ميلي ليتر   aa( ( مجهول را درون شعله يادداشت كرده ، سپس مقدار معلوم مجهول را درون شعله يادداشت كرده ، سپس مقدار معلوم 
اندازهگيري آن جذب و افزوده مجهول محلول به استاندارد محلول اندازهگيرياز آن جذب و افزوده مجهول محلول به استاندارد محلول يري از ز  ن  ب  زو و ج جهول  ول  ر ب  ول  يري ز  ز  ن  ب  زو و ج جهول  ول  ر ب  ول  ز 

..مي شودمي شود
    cx


bax




 cc   عدد خوانده شده براي حالت اول عدد خوانده شده براي حالت اول
 bb   عدد خوانده شده براي حالت دوم عدد خوانده شده براي حالت دوم
 xxغلظت نمونهغلظت نمونه
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  ::روش افزايش استاندارد متعدد روش افزايش استاندارد متعدد 
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عناصري كه توسط طيف نورسنجي جذب اتمي قابل اندازه گيري هستند اعداد زير علامت عنصر ، عناصري كه توسط طيف نورسنجي جذب اتمي قابل اندازه گيري هستند اعداد زير علامت عنصر ، 
و اعدادي كه در زير آنها نوشته شده است ، مربوط به و اعدادي كه در زير آنها نوشته شده است ، مربوط به     nmnmبهترين طول موج اندازه گيري بر حسب بهترين طول موج اندازه گيري بر حسب 

، است تجزيه براي مناسب ،شعله است تجزيه براي مناسب ،------00شعله نميشود استفاده شعلهاي نوع هيچ ،يعني نميشود استفاده شعلهاي نوع هيچ ،11يعني استيلن ـ هوا ،شعله استيلن ـ هوا شعله شعله هوا ـ استيلن ، شعله هوا ـ استيلن ،   11يعني هيچ نوع شعله اي استفاده نمي شود ، يعني هيچ نوع شعله اي استفاده نمي شود ،   00شعله مناسب براي تجزيه است ،شعله مناسب براي تجزيه است ،
.  .  استيلن  ـ اكسيدنيترواستيلن  ـ اكسيدنيترو  33هوا ـ پروپان يا هوا ـ گازطبيعي ، هوا ـ پروپان يا هوا ـ گازطبيعي ،   22شعله هوا ـ استيلن غني از سوخت ، شعله هوا ـ استيلن غني از سوخت ،   11++

.  .  براي اكثر آنها كوره قابل استفاده استبراي اكثر آنها كوره قابل استفاده است
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حساسيت حساسيت 
مقدار از مقدارعبارتست از جذبيppmppmعبارتست مقدار بتواند كه عنصر جذبييك مقدار بتواند كه عنصر يك  ر ز  ر  ر ب ز  ر  بي  ppm ppmب ر ج و  ر  ب بي ي  ر ج و  ر  ب ي 

  ..ايجاد كندايجاد كند  0044/00044/0برابر برابر 
تشخيص تشخيصحد حد تشخيصحد تشخيصحد

     مقداري از عنصر كه بتواند پاسخي معادل دو برابر انحراف مقداري از عنصر كه بتواند پاسخي معادل دو برابر انحراف
كن ا ا از آشكا ن ز ا تان كنا ا ا از آشكا ن ز ا تان ..استاندارد زمينه در آشكارساز ايجاد كنداستاندارد زمينه در آشكارساز ايجاد كندا

  
    × ×3 3 4 4--1010مقدار حساسيت براي عناصر مختلف در روش جذب اتمي مقدار حساسيت براي عناصر مختلف در روش جذب اتمي 

ppmppm 20 20الي الي 
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ذ گ ذط گ طرز كار با دستگاه جذب اتمي طرز كار با دستگاه جذب اتمي ط
    

دادن11 قرار ، شكاف عرض و مناسب موج طول انتخاب ، اصلي كليد كردن روشن دادنـ قرار ، شكاف عرض و مناسب موج طول انتخاب ، اصلي كليد كردن روشن ـ ـ روشن كردن كليد اصلي ، انتخاب طول موج مناسب و عرض شكاف ، قرار دادن ـ روشن كردن كليد اصلي ، انتخاب طول موج مناسب و عرض شكاف ، قرار دادن 11
لامپ در جايگاه و تنظيم موقعيت لامپ لامپ در جايگاه و تنظيم موقعيت لامپ 

ـ روشن كردن كمپرسور هوا ـ روشن كردن كمپرسور هوا   22
آ33 فشا ظ ل ا ش ك آا فشا ظ ل ا ش ك ا ـ باز كردن شير اصلي و تنظيم فشار آنـ باز كردن شير اصلي و تنظيم فشار آن33
ـ روشن كردن شعله و تنظيم سوخت و اكسيژن ـ روشن كردن شعله و تنظيم سوخت و اكسيژن   44
بلانك55 يا مقطر آب با جذب كردن صفر بلانكـ يا مقطر آب با جذب كردن صفر ـ ر ي بلا55 ب ب آب  ن ج ر ر  ر ي بلا  ب ب آب  ن ج ر ر   
ـ تنظيم شعله در حالتيكه غليظ ترين محلول استاندارد به دستگاه داده شودـ تنظيم شعله در حالتيكه غليظ ترين محلول استاندارد به دستگاه داده شود  66
ـ اندازه گيري جذب محلول هاي استاندارد از رقيق به غليظـ اندازه گيري جذب محلول هاي استاندارد از رقيق به غليظ  77
ـ اندازه گيري جذب محلولـ اندازه گيري جذب محلول88
كليد لامپ ، بستن شير استيلن ، كمپرسور هوا كليد لامپ ، بستن شير استيلن ، كمپرسور هوا : : ـ خاموش كردن دستگاه به ترتيب ـ خاموش كردن دستگاه به ترتيب   99

دستگاه اصلي كليد دستگاه، اصلي كليد ي ، ي  ي   ي   
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اتمي نشر دستگاه با كار اتميطرز نشر دستگاه با كار طرز كار با دستگاه نشر اتميطرز كار با دستگاه نشر اتميطرز
       مانند جذب با اين تفاوت كه مانند جذب با اين تفاوت كه : :

ق11 گا ا ا قق گا ا ا FESFESق FESFESـ قراردادن دستگاه در موقعيتـ قراردادن دستگاه در موقعيت11                        
ـ لامپ در دستگاه نباشد ـ لامپ در دستگاه نباشد   22                  

ـ در حاليكه بلانك يا آب مقطر به دستگاه داده شده ،  ـ در حاليكه بلانك يا آب مقطر به دستگاه داده شده ،    33                          
نشر بايد و است حداقل انرژي مقياس در نشرانرژي بايد و است حداقل انرژي مقياس در انرژي انرژي در مقياس انرژي حداقل است و بايد نشر   انرژي در مقياس انرژي حداقل است و بايد نشر                                         

..صفر خوانده شودصفر خوانده شود                                        
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در در NaNa++ ، ،KK++ ، ،CaCa++22ـ بررسي مزاحمت هاي يونهايـ بررسي مزاحمت هاي يونهاي22ــ22آزمايشآزمايش يش يشز يز ه يو ي ز ي يبرر ه يو ي ز ي رربرر
طيف بيني نشر اتميطيف بيني نشر اتمي

    
مقدمه مقدمه 

يونهاي سديم و پتاسيم در روش نشري مزاحم يكديگر هستند و مزاحمت يونهاي سديم و پتاسيم در روش نشري مزاحم يكديگر هستند و مزاحمت   
ت ا ت ث ا تآن ا ت ث ا اآن ن از ك ت زا ش ا آز اا ن از ك ت زا ش ا آز ا در اين آزمايش درصد مزاحمت هر يك از يونها روي در اين آزمايش درصد مزاحمت هر يك از يونها روي ..آنها مثبت استآنها مثبت است

..يكديگر بررسي خواهد شديكديگر بررسي خواهد شد
    

مزاحمت مزاحمت   مزاحمت ايجاد مي كند مزاحمت ايجاد مي كند   ++CaCa22براي اندازه گيري براي اندازه گيري   ++AlAl33يون يون 
ييمنفيمنفي
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ـ اندازه گيري كلسيم و پتاسيم در يك نمونه طبيعي ـ اندازه گيري كلسيم و پتاسيم در يك نمونه طبيعي 33ــ22آزمايشآزمايش ييي ي ي يم پ يم ي يي ي ي يم پ يم ي ي
به روش نشريبه روش نشري

  
روش آماده سازي نمونه هاي بيولوژيكيروش آماده سازي نمونه هاي بيولوژيكي

خشك ك ت خشكخاك ك ت خاكستر كردن خشك خاكستر كردن خشك خاك
  خاكستر كردن مرطوبخاكستر كردن مرطوب

معايب          ـ احتمال انفجار  معايب          ـ احتمال انفجار                                                                      
ندارد كاربرد كم مقادير تجزيه در نداردـ كاربرد كم مقادير تجزيه در ـ ر                                                                              ربر  م  ير  جزي  ر  ر   ربر  م  ير  جزي  ر   
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ـ تعيين تعداد كلسيم در يك محلول و بررسي مزاحمت ـ تعيين تعداد كلسيم در يك محلول و بررسي مزاحمت   44ـ ـ   22آزمايش آزمايش 
ذ ش آ ف ذف ش آ ف فسفات بر روي آن بروش جذب اتميفسفات بر روي آن بروش جذب اتميف

    
مهمترين منابع وارد كننده كلسيم به آبمهمترين منابع وارد كننده كلسيم به آب

                                     مواد معدني مانند گچ مواد معدني مانند گچ( CaSO( CaSO44 . . 22HH22O )O )
 دولوميت دولوميت( CaMg(Co( CaMg(Co33))22 ))

                           كلسيم سولفات كلسيم سولفات
تهيه محلول استاندارد كلسيمتهيه محلول استاندارد كلسيم

    ممانحلال كلسيم كربنات بسيار خالص در اسيد هيدروكلريك رقيقانحلال كلسيم كربنات بسيار خالص در اسيد هيدروكلريك رقيق
CaCoCaCo33(S) + (S) + 22HH++ CaCa22++ + H+ H22O + CoO + Co22 ((g) g) 
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فسفات اورتو فسفاتمزاحمت اورتو مزاحمت اورتو فسفات مزاحمت اورتو فسفات مزاحمت
    

باريم و استرانسيم ، كلسيم اندازهگيري باريمدر و استرانسيم ، كلسيم اندازهگيري ودر اورت ا ب نش واك شعله الا ب اي دم ودر اورت ا ب نش واك شعله الا ب اي دم در و در اندازه گيري كلسيم ، استرانسيم و باريمدر اندازه گيري كلسيم ، استرانسيم و باريم ا اورت الا شعله واكنش ب اي ب و در دم ا اورت الا شعله واكنش ب اي ب در دم
تبديل به پيروفسفاتتبديل به پيروفسفات  تشكيل تركيبات اورتوفسفات تشكيل تركيبات اورتوفسفات   فسفات فسفات 

CaCa33 (PO(PO44))22  CaCa22PP22OO7733 (( 44))22 22 22 77

كلسيم اورتوفسفاتكلسيم اورتوفسفات كلسيم پيروفسفاتكلسيم پيروفسفات

راه حذف اين مزاحمت در اندازه گيري كلسيم راه حذف اين مزاحمت در اندازه گيري كلسيم 
لانتانيم لانتانيمافزودن دهنده((افزودن الكترون دهندهعامل الكترون در))عامل موجود فسفات دربا موجود فسفات با عامل الكترون دهندهعامل الكترون دهنده((افزودن لانتانيمافزودن لانتانيم(( با فسفات موجود در با فسفات موجود در

مانع تشكيل مانع تشكيل   محلول تركيب لانتانيم فسفات ايجاد مي كند محلول تركيب لانتانيم فسفات ايجاد مي كند 
..پيروفسفات كلسيم مي شودپيروفسفات كلسيم مي شود ي م يپ م پ
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سوم سومفصل فصل سومفصل سومفصل

طيف نورسنجي زيرقرمز طيف نورسنجي زيرقرمز 

Infrared SpectrometryInfrared Spectrometry
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مقدمه مقدمه 
  

((ييججيي  1300013000( ( ميكرون  ميكرون  30003000اليالي75/075/0طول موجطول موجمحدوده طبيعيمحدوده طبيعي
)  )    CmCm--11  3333الي الي 

الي الي   40004000( ( ميكرون ميكرون   1515الي الي   5/25/2طول موج طول موج مفيدترين بخش مفيدترين بخش 
667667  CmCm--11    (  (

   بخش زيرقرمز بخش زيرقرمزInfrared) Infrared) ((www*p
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IRIRناحيه ناحيه 

IR   IR      دور دور  1010   667667الي الي   CmCm--11 گسترة انرژي ارتعاشي كم گسترة انرژي ارتعاشي كم

IR   IR    معمولي معمولي667667   40004000الي الي CmCm--11 ارتعاشات مولكولي تركيبات آلي ارتعاشات مولكولي تركيبات آلي

IR   IR        نزديك نزديك40004000   1300013000الي الي  CmCm--11    ارتعاشات با انرژي زيادارتعاشات با انرژي زياد
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::دستگاهوريدستگاهوري يي
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منابع تابش منابع تابش 

       داراي انرژي و شدت كم داراي انرژي و شدت كم   معمولاً فيلمان ساخته شده از مواد معمولاً فيلمان ساخته شده از مواد
درجه كلوين گرم مي شوند درجه كلوين گرم مي شوند 20002000اليالي15001500خنثايي كه در حدودخنثايي كه در حدود ييييي يم م

  داراي منحني هاي مشخصه جسم سياه هستندداراي منحني هاي مشخصه جسم سياه هستند..  
منابع نور رايج منابع نور رايج 
                                                 تابشگر نرنست تابشگر نرنست

گلوبارگلوبار
   پيچه نيكروم پيچه نيكروم
پذير تنظيم پذيرليزرهاي تنظيم ير  ليزرهاي يم پ ي  يريزر يم پ ي    يزر
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جايگاه نمونه و نمونه گذاري جايگاه نمونه و نمونه گذاري 
  

مشكل اصلي در تهيه سلهامشكل اصلي در تهيه سلها
كنند ذب ا ز ق زي ت پ اد ه ه ً يبا كنندتق ذب ا ز ق زي ت پ اد ه ه ً يبا باتق اد بافقط اد فقط    تقريبا همه مواد پرتو زير قرمز را جذب مي كنند تقريبا همه مواد پرتو زير قرمز را جذب مي كنند فقط مواد با فقط مواد با

خصلت يوني زياد در ناحيه زير قرمز ارتعاشي ندارندخصلت يوني زياد در ناحيه زير قرمز ارتعاشي ندارند

       غالباً از هاليدهاي قليايي بويژه پتاسيم كلرايد يا پتاسيم بروميد و غالباً از هاليدهاي قليايي بويژه پتاسيم كلرايد يا پتاسيم بروميد و
سديم كلرايد يا سديم بروميد استفاده مي شودسديم كلرايد يا سديم بروميد استفاده مي شود

     مشكل نم گير بودن زياد و كدر شدن در مجاورت آب مشكل نم گير بودن زياد و كدر شدن در مجاورت آب
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    برخي سلولها و محدوده كاربرد آنها در زير قرمزبرخي سلولها و محدوده كاربرد آنها در زير قرمز
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گ گط روش هاي موجود براي طيف گيري نمونه هاي جامدروش هاي موجود براي طيف گيري نمونه هاي جامدط

11ُلُل   11ـ مُلـ مُل
  22  ـ قرصـ قرص

ـ روش مُلـ روش مُل  11
22كنند1010تاتا ُل ل عا با شد د پ نه ن از گ كننديل ُل ل عا با شد د پ نه ن از گ اديادي((يل   22موادي موادي ( ( ميلي گرم از نمونه پودر شده با عامل مل كننده ميلي گرم از نمونه پودر شده با عامل مل كننده 1010تاتا

كه محدوده وسيعي از فركانس هاي زير قرمز را از خود عبور كه محدوده وسيعي از فركانس هاي زير قرمز را از خود عبور 
مُل مُل ساييد مي شود ساييد مي شود ))الالججووننمي دهند مثل هيدروكربن نفتي سنگينمي دهند مثل هيدروكربن نفتي سنگين ي يي يي))ي

آن را روي يك صفحه نازك از هاليد آن را روي يك صفحه نازك از هاليد   حاصل بايد يكنواخت باشد حاصل بايد يكنواخت باشد 
  بين دو صفحه هاليد قليايي قرار مي دهند بين دو صفحه هاليد قليايي قرار مي دهند   قليايي پخش كرده قليايي پخش كرده 
طيفگيري طيفگيريانجام انجام طيف گيريانجام طيف گيريانجام
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ـ روش قرص ـ روش قرص   22

       رايج ترين تهيه قرص رايج ترين تهيه قرصKBrKBr
د دد نه11د ن از گ نهل ن از گ اختل كن ن تا د ك ن ها اختد كن ن تا د ك ن ها د در هاون كوبيده تا نرم و يكنواخت در هاون كوبيده تا نرم و يكنواخت ميلي گرم از نمونهميلي گرم از نمونه11حدودحدود    
ثانيه ثانيه   3030تن براي تن براي   1010گاه پرس در فشار حدود گاه پرس در فشار حدود تتدر دسدر دسشود شود 

ميشود داده ميشودقرار داده نمونهقرار جايگاه در دادن نمونهقرار جايگاه در دادن طيفگيريطيفگيريقرار طيف گيريطيف گيري  قرار دادن در جايگاه نمونه قرار دادن در جايگاه نمونه قرار داده مي شودقرار داده مي شود
    

KBrKBrندارد ارتعاشي قرمز زير ندارددر ارتعاشي قرمز زير نداشتهIRIRدردردر نداشتهجذب جذب KBr KBr در زير قرمز ارتعاشي ندارددر زير قرمز ارتعاشي ندارددردرIR IR  جذب نداشته جذب نداشته  
www*pمزاحمتي در طيف گيري ندارد مزاحمتي در طيف گيري ندارد 
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تكفام ساز تكفام ساز 
    

يك سيستم شكاف متغير ورودي و خروجي ، يك يا يك سيستم شكاف متغير ورودي و خروجي ، يك يا عبارتست از عبارتست از 
..چند وسيله پاشنده و چند آينه براي تاباندن و متمركز كردن تابشچند وسيله پاشنده و چند آينه براي تاباندن و متمركز كردن تابش

  
 IR IRتكفام سازها در تكفام سازها در 

ا انش نش منشورهامنشورها
 شبكه ها شبكه ها     اتلاف انرژي كماتلاف انرژي كممزايا مزايا

بهتر بهترتفكيك تفكيك بهترتفكيك بهترتفكيك
                       خطي بودن پاشندگي خطي بودن پاشندگي

آب برابر در آبمقاومت برابر در مقاومت                  ر برابر آب ر برابر آب و  و 
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آشكارسازهاآشكارسازها
دردرIRIRك انرژي و ك كشدت انرژي و ك شدت                                         دردرIR IR شدت كم و انرژي كمشدت كم و انرژي كم

د ازها آشكا اع دان ازها آشكا اع IRIRان IRIRانواع آشكارسازها درانواع آشكارسازها در

  11  ـ آشكارسازهاي فوتونيـ آشكارسازهاي فوتوني  يتي يتي اامبتني بر اثر فوتوهدمبتني بر اثر فوتوهد
ييبرخي از نيمه هاديهابرخي از نيمه هاديها

  22   ـ آشكارسازهاي حرارتي ـ آشكارسازهاي حرارتي ترموكوپلها ، ترميستورها ترموكوپلها ، ترميستورها
پببيايا و پلومترها و وماتيكوماتيكننلومترها ر و پببيي ر و پو يو يو و
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: : تجزيه كيفي تجزيه كيفي 

مهمترين كاربرد طيف نورسنجي زير قرمز عمدتاً شناسايي مهمترين كاربرد طيف نورسنجي زير قرمز عمدتاً شناسايي 
يك طيف زير يك طيف زير . . گروههاي عاملي در تركيبات آلي و معدني استگروههاي عاملي در تركيبات آلي و معدني استگگ

: : قرمز به چهار قسمت تقسيم مي شود قرمز به چهار قسمت تقسيم مي شود 
و و   قرار داردقرار دارد  37003700ــcmcm--1127002700ـ قسمت اول در محدوده ـ قسمت اول در محدوده 11

–– O Oدر آن پيكهاي ارتعاشي مربوط به پيوندهاي در آن پيكهاي ارتعاشي مربوط به پيوندهاي  HH   ، ،NN –– HH  
CC HHت تا اا ن آ ا الكل ذ ا انا ن آ ا الكل ذ ا نا ،،C C –– H H بنابراين ، جذب الكلها و آمينها در بنابراين ، جذب الكلها و آمينها در ..، موجود است، موجود است

.  .  پيك اسيدها پهنتر از آمينها استپيك اسيدها پهنتر از آمينها است. . اين محدوده قابل رؤيت استاين محدوده قابل رؤيت است
پيك ، محدوده اين در معروف پيكهاي پيكاز ، محدوده اين در معروف پيكهاي CCاز HHدر درآليفاتيك آليفاتيك –– C Cاز پيكهاي معروف در اين محدوده ، پيكاز پيكهاي معروف در اين محدوده ، پيك H H  آليفاتيك در آليفاتيك در

cmcm--1128502850   استاست  30003000ـ ـ . .C C –– H H  تركيبات استيلني در تركيبات استيلني در
cmcm--1133003300ووCC –– HHدر درآلدئيدي 27452745ــcmcm--1127102710آلدئيدي cmcm33003300ووC C H H ر ي  ري ي    cmcm27102710    27452745ي

. . مشاهده مي شوندمشاهده مي شوند
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قرار دارد كه قرار دارد كه   27002700ـ ـ   cmcm--1118501850ـ قسمت دوم در محدوده ـ قسمت دوم در محدوده   22
. . ارتعاشات پيوندهاي سه گانه را نشان مي دهدارتعاشات پيوندهاي سه گانه را نشان مي دهدگگ

cmcm--11و استيلنيها  در و استيلنيها  در   22502250ـ ـ   cmcm--1122252225جذب نيتريلها  در جذب نيتريلها  در 

هستند22602260ــ21902190 قسمت اين در مهم گروههاي هستنداز قسمت اين در مهم گروههاي پيكهايپيكهاياز ين  2190219022602260 ر  هم  ي  ه رو ين  ز  ر  هم  ي  ه رو ي . . ز  ه ي پي ه پي
––مربوط به ارتعاشات پيوندهاي مربوط به ارتعاشات پيوندهاي  S S –– HH   ، ،-- P P –– H H   ،  ،Si Si ––

HH به-- سيليسيوم و فسفر ، گوگرد اتمهاي سنگيني علت بهبه سيليسيوم و فسفر ، گوگرد اتمهاي سنگيني علت به H H    يوم ب ي ي ر و  ر   و ي  ه ي  ي يوم ب ب   ي ي ر و  ر   و ي  ه ي  ي ب  
و و   24402440ـ ـ   cmcm--1123502350؛ ؛   26002600ـ ـ   cmcm--1125502550ترتيب در ترتيب در 

cmcm--1120902090ميشوند22602260ــ ميشوندظاهر ..ظاهر cmcm2090209022602260  و ي  ور  ي  . . ر 
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محدوده33 در سوم قسمت محدودهـ در سوم قسمت مهمترينمهمترين19501950ــcmcm--1115501550ـ مهمترين مهمترين   19501950ــcmcm15501550ـ قسمت سوم در محدودهـ قسمت سوم در محدوده33
. . قسمت در طيق زير قرمز استقسمت در طيق زير قرمز است

نيل ب ك ل عا گ پيك يه نا اين د شخ اي ذب نيلاز ب ك ل عا گ پيك يه نا اين د شخ اي ذب از جذبهاي مشخص در اين ناحيه پيك گروه عاملي كربونيل  از جذبهاي مشخص در اين ناحيه پيك گروه عاملي كربونيل  از
مربوط به تركيباتي مانند آلدئيدها ، مربوط به تركيباتي مانند آلدئيدها ،   cmcm--1117001700در حدود در حدود 

انيدريدها ، ترها ا ، هاليدها يد ا ، يدها آ ، يدها ا ، نها انيدريدهاكت ، ترها ا ، هاليدها يد ا ، يدها آ ، يدها ا ، نها كتونها ، اسيدها ، آميدها ، اسيد هاليدها ، استرها ، انيدريدها كتونها ، اسيدها ، آميدها ، اسيد هاليدها ، استرها ، انيدريدها كت
پيوندهاي              و            نيز در اين پيوندهاي              و            نيز در اين . . و غيره استو غيره است

دارند جذب ده دارندحد جذب ده حد
 CCNC 
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محدوده44 در است معروف انگشت اثر ناحيه به كه چهارم قسمت محدودهـ در است معروف انگشت اثر ناحيه به كه چهارم قسمت ـ ـ قسمت چهارم كه به ناحيه اثر انگشت معروف است در محدوده ـ قسمت چهارم كه به ناحيه اثر انگشت معروف است در محدوده 44
cmcm--11700700   قرار داردقرار دارد  15001500ـ ـ . .

–– C Cعلاوه بر ارتعاشات پيوندهاي ساده علاوه بر ارتعاشات پيوندهاي ساده  CC كه در اين قسمت ظاهر كه در اين قسمت ظاهر
ا ل ا ا گ اش ل ا ا گ مي شوند ، گروههاي عاملي مانندمي شوند ، گروههاي عاملي مانندش

-- C C –– O O –– CC ) ) در حدود در حدود ) ) اترها و استرها اترها و استرهاcmcm--1112001200   و و
CC ClCl11700700800800ا ذ اك ذ ك C C –– ClClدر محدودةدر محدودةcmcm--11700700پيك جذبي دارندپيك جذبي دارند800800ــ . . www*p
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  ::تجزيه كمّي تجزيه كمّي 
IRIRبيشتر براي تجزيه كيفي كاربرد دارد و تجزيه كمّي دربيشتر براي تجزيه كيفي كاربرد دارد و تجزيه كمّي در

  صورتصورت  لامبرتلامبرت  بيربير  قانونقانون  اساساساس  بربر  وو  دارددارد  قرارقرار  بعديبعدي  اهميتاهميت  درجهدرجه  
  ..مي گيردمي گيرد

TtTt  وو  TT00  مقاديرمقادير  اندازه گيرياندازه گيري  بابا  ،،  كميكمي  تجزيةتجزية  دردر  مناسبمناسب  پيكپيك  ازاز  استفادهاستفاده
  ..مي شودمي شود  استفادهاستفاده                        وو                              رابطهرابطه  ازاز  جذبجذب  محاسبهمحاسبه  برايبراي

P
Plog 0

t

0

T
TlogA 
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: :   درجه بندي دستگاهدرجه بندي دستگاه
هر چند وقت يكبار بايد دستگاه توسط يك فيلم نازك وهر چند وقت يكبار بايد دستگاه توسط يك فيلم نازك و

. . شفاف از جنسي مثل پلي استايرن درجه بندي شودشفاف از جنسي مثل پلي استايرن درجه بندي شود و ي ب رج يرن ي پ ي ج وز ي ب رج يرن ي پ ي ج ز

؛ استايرن پل قرمز زير ؛طيف استايرن پل قرمز زير ،،33))19441944((،،22))28512851((،،11))30273027((طيف ، ،   33))19441944((، ،   22))28512851((،،11))30273027((طيف زير قرمز پلي استايرن ؛طيف زير قرمز پلي استايرن ؛
))18021802((44   ، ،))16011601((55   ، ،))14951495((66   ، ،))11811181((77 ، ،))11541154((88   ، ،))10281028((99   ، ،
.  .  هستندهستند cmcm--1 1، اعداد داخل پرانتز اعداد موج بر حسب ، اعداد داخل پرانتز اعداد موج بر حسب   1010))907907((
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فصل چهارمفصل چهارم

كروماتوگرافي مايعكروماتوگرافي مايع
Liquid Chromatography (LC)Liquid Chromatography (LC)Liquid Chromatography (LC)Liquid Chromatography (LC)
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::مقدمهمقدمه   ::مقدمهمقدمه
ـ يكي از مهم ترين مراحل تجزيه هاي شيميايي جداسازي ـ يكي از مهم ترين مراحل تجزيه هاي شيميايي جداسازي 

ل لآ آناليت از مزاحم ها مي باشد كه يكي از مهم ترين ابزار براي آناليت از مزاحم ها مي باشد كه يكي از مهم ترين ابزار براي آ
. . اين عمل كروماتوگرافي مي باشداين عمل كروماتوگرافي مي باشد

توسط مخلوط يك اجزاي كروماتوگرافي روشهاي تمام در توسطـ مخلوط يك اجزاي كروماتوگرافي روشهاي تمام در و ـ و  ي ي  جز ي  ر و رو ي  م روش  ر  و   و  ي ي  جز ي  ر و رو ي  م روش  ر   
جرياني از فاز متحرك از داخل فاز ساكن عبور داده جرياني از فاز متحرك از داخل فاز ساكن عبور داده 

مهاجرت سرعت در اختلاف اساس بر جداسازيها و مهاجرتميشود سرعت در اختلاف اساس بر جداسازيها و جر ميشود ه ر  ر  س   زيه بر  و و ج جر ي  ه ر  ر  س   زيه بر  و و ج ي 
. . اجزاي مختلف نمونه انجام مي شوداجزاي مختلف نمونه انجام مي شود

M

s
d C

CK 
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:  :  كروماتوگرافي كروماتوگرافي 

    فاز ساكن جامدفاز ساكن جامد  كروماتوگرافي مايع ـ جامدكروماتوگرافي مايع ـ جامدفاز متحرك مايع فاز متحرك مايع مايع مايع     
ل ا لت ا طت طذ ذ جذب سطحيجذب سطحي::نوع تعادلنوع تعادل

فاز ساكن مايع    فاز ساكن مايع      كروماتوگرافي مايع ـ مايعكروماتوگرافي مايع ـ مايع
تعادل تعادلنوع انتزاجناپذير::نوع مايع دو بين جسم انتزاجناپذيرتقسيم مايع دو بين جسم تقسيم تقسيم جسم بين دو مايع انتزاج ناپذير تقسيم جسم بين دو مايع انتزاج ناپذير ::نوع تعادلنوع تعادل                                                                                                  

  كروماتوگرافي فاز مايع پيوند داده شدهكروماتوگرافي فاز مايع پيوند داده شده    
ييكروماتوگرافي ژل ـ تراوا كروماتوگرافي ژل ـ تراوا                                                                                 

(HPLC(HPLC))  كروماتوگرافي مايع با كارايي بالاكروماتوگرافي مايع با كارايي بالا  

گاز ـ جامد گاز ـ جامد   فاز متحرك گاز فاز متحرك گاز     گازيگازي      
مسطح مسطحكروماتوگرافي حكروماتوگرافي ي  ر و حرو ي  ر و                       رو
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فاز ساكنفاز ساكنكروماتوگرافي فاز مايع پيونده داده شدهكروماتوگرافي فاز مايع پيونده داده شده
  نوع تعادل تقسيمي ـ جذب سطحينوع تعادل تقسيمي ـ جذب سطحيگونه هاي آلي پيوند شده به سطح جامد گونه هاي آلي پيوند شده به سطح جامد         

فاز ساكن ژل سخت به صورت مايع در لابلاي فاز ساكن ژل سخت به صورت مايع در لابلاي كروماتوگرافي ژل تراوا كروماتوگرافي ژل تراوا 
اندازه مولكولها اندازه مولكولها   نوع تعادل نوع تعادل جامد پليمري جامد پليمري 

    فاز ساكن ذرات نسبتاً كوچك فاز ساكن ذرات نسبتاً كوچك كروماتوگرافي مايع با كارايي بالا كروماتوگرافي مايع با كارايي بالا 
ونبيشترين كارايي در ستونبيشترين كارايي در ستون ر يي ر رين ونبي ر يي ر رين بي

فاز ساكن يك صفحه مسطح يا يك لايه نازك متصل به فاز ساكن يك صفحه مسطح يا يك لايه نازك متصل به   كارماتوگرافي مسطح كارماتوگرافي مسطح 
ط ه ف طك ه ف يك صفحه مسطحيك صفحه مسطحك

كاغذي كاغذي لايه نازكلايه نازك                   ز زي ييي
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نيستالكتروفورزالكتروفورز كاروماتوگرافي روشهاي انواع نيستاز كاروماتوگرافي روشهاي انواع از از انواع روش هاي كاروماتوگرافي نيست از انواع روش هاي كاروماتوگرافي نيست الكتروفورزالكتروفورز
   ولي مشابهت زيادي دارد ولي مشابهت زيادي دارد

  ازاز  استفادهاستفاده  بابا  الكتروفورزالكتروفورز  دردر  باردارباردار  تركيباتتركيبات  جداسازيجداسازي
  انجامانجام  ساكنساكن  فازفاز  يكيك  سراسرسراسر  دردر  الكتروموتوريالكتروموتوري  نيروينيروي
  جرمجرم  بهبه  باربار  نسبتنسبتبهبهكهكه  سرعتيسرعتيباباباردارباردارذراتذرات..مي شودمي شود

  مهاجرتمهاجرت  مخالفمخالف  الكترودالكترود  طرفطرف  بهبه  دارددارد  بستگيبستگي  آنهاآنها
  ..مي كنندمي كنند
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فهرستي از كاربردهاي روش هاي جداسازيفهرستي از كاربردهاي روش هاي جداسازي
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::مفاهيم مهم در كروماتوگرافيمفاهيم مهم در كروماتوگرافي ي م يم م م

ياكروماتوگرامكروماتوگرام زمان حسب بر آشكارساز پاسخ يانمودار زمان حسب بر آشكارساز پاسخ نمودار نمودار پاسخ آشكارساز بر حسب زمان يا نمودار پاسخ آشكارساز بر حسب زمان يا كروماتوگرامكروماتوگرام
حجم فاز متحرك حجم فاز متحرك 

تجزيه كيفي و كميتجزيه كيفي و كمي  با استفاده از كروماتوگرامبا استفاده از كروماتوگرام

كروماتوگرام در موجود منحنيهاي كروماتوگرامتعداد در موجود منحنيهاي اجزاءتعداد اجزاءتعداد تعداد م ر و رو ر  وجو  ي  ي  م  ر و رو ر  وجو  ي  ي    جز جز    
www*pتشكيل دهنده مخلوط تشكيل دهنده مخلوط 
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يك كروماتوگرام مربوط به يك مخلوط سه جزئي ،يك كروماتوگرام مربوط به يك مخلوط سه جزئي ،
..كليه مفاهيم مهم در آن نشان داده شده استكليه مفاهيم مهم در آن نشان داده شده است ن ن ر هم يم ني ن ر هم يم ي
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(F)(F)  سرعت جزيان فاز متحركسرعت جزيان فاز متحرك    حجم فاز متحركحجم فاز متحرك
))ميلي ليتر بر دقيقهميلي ليتر بر دقيقه((خارج شده از ستون بر زمان سپري شدهخارج شده از ستون بر زمان سپري شده پري ن ز ر ون ز پريرج ن ز ر ون ز ي((رج ر ر ي ي يي ر ر ي ي ))ي

(t(t بازداري(( بازداريزمان اززمان جز يك ر عب براي لاز ان ازز جز يك ر عب براي لاز ان ز (t(tRR))زمان بازداريزمان بازداري زمان لازم براي عبور يك جزء از زمان لازم براي عبور يك جزء از
) ) دقيقهدقيقه((درون فاز ساكن درون فاز ساكن 

(V(VRR))حجم بازداريحجم بازداري   حجم فاز متحرك مورد نياز براي حجم فاز متحرك مورد نياز براي
) ) ميلي مترميلي متر((خارج كردن يك جزء از ستونخارج كردن يك جزء از ستون

        VR = FtVR = FtRR
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(t'(t' شد(( تنظ ازدا ان شدز تنظ ازدا ان زمان بازداري تنظيم شدهزمان بازداري تنظيم شده ( t'(t'RR))ز
   اختلاف بين زمان بازداري يك جزء از مخلوط و زمان اختلاف بين زمان بازداري يك جزء از مخلوط و زمان

(t(t00))لازم براي عبور فاز متحرك از فاز ساكنلازم براي عبور فاز متحرك از فاز ساكن
(V'(V'RR) ) حجم بازداري تنظيم شدهحجم بازداري تنظيم شده(( RR))م ي مم ي م

   اختلاف حجم بازداري يك جزء مخلوط و حجم لازم براي اختلاف حجم بازداري يك جزء مخلوط و حجم لازم براي
ساكن فاز از متحرك فاز ساكنعبور فاز از متحرك فاز (V(V00))عبور ن ز  ز  ر  ز  نبور  ز  ز  ر  ز  (V(V00))بور 

t't' tt ttt't'RR = t= tRR –– tt00

V'V' VV VVV'V'RR = V= VRR –– VV0         0         
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بازداري نسبيبازداري نسبي  

   عبارتست از نسبت زمان يا حجم بازداري تنظيم شده يك عبارتست از نسبت زمان يا حجم بازداري تنظيم شده يك
تركيب يك شده تنظيم بازداري حجم يا زمان به مخلوط تركيبجزء يك شده تنظيم بازداري حجم يا زمان به مخلوط جزء مخلوط به زمان يا حجم بازداري تنظيم شده يك تركيب جزء مخلوط به زمان يا حجم بازداري تنظيم شده يك تركيب جزء

مرجعمرجع

0R0R VVttα 





  0refR0R(ref) VVtt
α
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كارايي ستون كروماتوگرافيكارايي ستون كروماتوگرافي
تعداد صفحات فرضيتعداد صفحات فرضي(N) (N) كه در يك ستون وجود داردكه در يك ستون وجود دارد  .  . )يي )( )

2
R

2
R V16tN 











W

R

W

R

V
16

t
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 (H) (H)ارتفاع معادل يك صفحه فرضي ارتفاع معادل يك صفحه فرضي 
فرضي صفحات تعداد بر تقسيم ستون فرضيطول صفحات تعداد بر تقسيم ستون طول ستون تقسيم بر تعداد صفحات فرضيطول ستون تقسيم بر تعداد صفحات فرضيطول

LH 
N

H 
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نسبت بازدارينسبت بازداري

00
R V

V
t
tr 

معياري از جداسازي دو پيك مجاور معياري از جداسازي دو پيك مجاور   قدرت تفكيك قدرت تفكيك 
RR Vt

   
 

ARBR tt
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ا ا ا اآش ا ا ::آشكارسازهاآشكارسازهاآش

  فهرستي از آشكارسازهاي رايج در دستگاه هاي كروماتوگرافيفهرستي از آشكارسازهاي رايج در دستگاه هاي كروماتوگرافي
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،11ــ44آزمايشآزمايش اسيد ساليسيليك استيل تعيين ،ـ اسيد ساليسيليك استيل تعيين ـ ـ تعيين استيل ساليسيليك اسيد ،ـ تعيين استيل ساليسيليك اسيد ،11ــ44آزمايشآزمايش
كافئين و فناستين در قرص مسكنكافئين و فناستين در قرص مسكن                                            

نازك لايه اف گ ات ك ش نازكبه لايه اف گ ات ك ش (TLC)(TLC)به (TLC)(TLC)به روش كروماتوگرافي لايه نازك به روش كروماتوگرافي لايه نازك                                           
: : مقدمه مقدمه 

بدليل سادگي دستگاه و بدليل سادگي دستگاه و  TLC TLCيكي از كاربردهاي عمده يكي از كاربردهاي عمده 
ا ش شك ك اا ش شك ك سرعت زياد در تجزيه كيفي در پزشكي ، زيست شناسي ، سرعت زياد در تجزيه كيفي در پزشكي ، زيست شناسي ، ا

    ..شيمي و داروسازي مي باشدشيمي و داروسازي مي باشد
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ـ كروماتوگرافي مبادلة يون ، ـ كروماتوگرافي مبادلة يون ،   22ـ ـ   44آزمايش آزمايش 
NiNi++22و و   CoCo++22   ، ،FeFe++33تفكيك يونهاي تفكيك يونهاي                                               

:  :  مقدمه مقدمه 
مقدار زيادي از تركيبات معدني و آلي رفتار مبادلة يون از خود نشان مي دهند مقدار زيادي از تركيبات معدني و آلي رفتار مبادلة يون از خود نشان مي دهند 
اما چون در آزمايشگاههاي تحقيقاتي يكنواختي اهميت دارد مبادله كننده هاي اما چون در آزمايشگاههاي تحقيقاتي يكنواختي اهميت دارد مبادله كننده هاي 

ا اف ا ك ل ا ا اك اف ا ك ل ا ا .  .  سنتزي كه به زرينهاي مبادله كننده يون معروف اند توسعه يافته اندسنتزي كه به زرينهاي مبادله كننده يون معروف اند توسعه يافته اندك

زمينه پليمري در تهيه رزينهاي مبادله كننده يونزمينه پليمري در تهيه رزينهاي مبادله كننده يون

حاصل از پلي استايرن خطيحاصل از پلي استايرن خطييك پليمر مشبك به نام پلي استايرن دي وينيل بنزن يك پليمر مشبك به نام پلي استايرن دي وينيل بنزن 
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  سولفونهسولفونه  مذكورمذكور  پليمريپليمري  مادهماده  ،،  كاتيونيكاتيوني  كنندهكننده  مبادلهمبادله  رزينرزين  يكيك  تهيهتهيه  برايبراي
..شودشودمتصلمتصلآروماتيكآروماتيكحلقههايحلقههايرويرويSOSO33HHگروهگروهتاتاميشودميشود و وي  يرويرويSOSO33HHروروي  ي  ي  يرو     ..وو  للرو

www*p
nu

eb
*co

m



ً   وو  دارددارد  بستگيبستگي  بنزنبنزنوينيلوينيلمقدارديمقدارديبهبهمادهمادهايناينتخلخلتخلخلنتيجهنتيجهودرودرعرضيعرضيپيوندهايپيوندهايتعدادتعداد ً عموما يييييييي    بينبين  عموما
  بابا  دانه هاييدانه هايي  بصورتبصورت  مادهمادهايناينكهكهاستاستشدهشدهسببسبببسپارشبسپارش  فناوريفناوري..استاستدرصددرصد1212تاتا22

    ..باشدباشد  دسترسدسترس  دردر  مختلفمختلف  قطرهايقطرهاي
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كروماتوگرافي مبادله يونكروماتوگرافي مبادله يون

رزين مبادله كننده يونرزين مبادله كننده يون  فاز ساكن فاز ساكن                         
ل ل لآ ل آ                                                    در اين آزمايش داراي پلي استايرن دي وينيل     در اين آزمايش داراي پلي استايرن دي وينيل
بنزن كه با گروههاي پلي تري ميتل آلومنيوم كلريد فعال شده بنزن كه با گروههاي پلي تري ميتل آلومنيوم كلريد فعال شده                                                         

    مايعمايعفاز متحرك فاز متحرك                     

   ClCoClCHRN 333    333 CoClClCHRN

   ClFeClCHRN 433
    433 FeClClCHRN
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ـ تعيين مقدار آنتراسن ، بنزن ـ تعيين مقدار آنتراسن ، بنزن   33ـ ـ   44آزمايش آزمايش 
ا ط خل ك انفتال ط خل ك HPLCHPLCنفتال HPLCHPLCو نفتالن در يك مخلوط باو نفتالن در يك مخلوط با                                          

HPLCHPLCمزايايمزاياي HPLCHPLCمزايايمزاياي

 حساسيت روش حساسيت روش
 سازگاري سريع براي اندازه گيريهاي كمي صحيح سازگاري سريع براي اندازه گيريهاي كمي صحيح
 شايستگي براي جداسازي گونه هاي غير فرار يا ناپايدار در مقابل گرما شايستگي براي جداسازي گونه هاي غير فرار يا ناپايدار در مقابل گرما
ت ن عل د د ت گ د ب تكا ن عل د د ت گ د ب كا   كاربرد گسترده در علوم و صنعتكاربرد گسترده در علوم و صنعت

ي    ::مورد تجزيه قرار مي گيرند مورد تجزيه قرار مي گيرند  HPLC HPLCمثالهايي از تركيباتي كه به روشمثالهايي از تركيباتي كه به روش يي ييي

آمينو اسيدها ، پروتئينها ، نوكلئيك اسيدها ، هيدروكربنها ، كربوهيدارتها ، داروها ، آمينو اسيدها ، پروتئينها ، نوكلئيك اسيدها ، هيدروكربنها ، كربوهيدارتها ، داروها ، 
و فلزي آل گونههاي ، استروئيدها ، بيوتيكها آنت ، حشرهكشها ، وترپنوئيدها فلزي آل گونههاي ، استروئيدها ، بيوتيكها آنت ، حشرهكشها ، ......ترپنوئيدها ، حشره كشها ، آنتي بيوتيكها ، استروئيدها ، گونه هاي آلي فلزي و ترپنوئيدها ، حشره كشها ، آنتي بيوتيكها ، استروئيدها ، گونه هاي آلي فلزي و ترپنوئيدها
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فصل پنجم فصل پنجم 

گاز اف گ ات گازك اف گ ات   كروماتوگرافي گازيكروماتوگرافي گازيك

Gas Chromatography (GC)Gas Chromatography (GC)
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    ::مقدمه مقدمه 

    غالباً براي مواد آلي فرّارغالباً براي مواد آلي فرّار  كروماتوگرافي گازي كروماتوگرافي گازي 

يك گاز بي اثر مثل هليم ، نيتروژن ، يك گاز بي اثر مثل هليم ، نيتروژن ، گاز حامل يا فاز متحرك گاز حامل يا فاز متحرك 
ك اك گ كآ اك گ آرگون و دي اكسيد كربن آرگون و دي اكسيد كربن آ

اكن اكنفاز غفاز ا ك از نازك ه لا ا اذب د ا غك ا ك از نازك ه لا ا اذب د ا ك يك جسم جامد جاذب و يا لايه نازكي از يك مايع غير يك جسم جامد جاذب و يا لايه نازكي از يك مايع غير فاز ساكنفاز ساكن
فرّار كه به ديوارة داخلي ستون يا به صورت پوششي روي سطح فرّار كه به ديوارة داخلي ستون يا به صورت پوششي روي سطح 

..گلوله هاي شيشه اي يا فلزي قرار داده شده استگلوله هاي شيشه اي يا فلزي قرار داده شده است ي ي يي ي ي
    

كروماتوگرافي گازي كروماتوگرافي گازي   جاذب جامدجاذب جامد  فاز ساكن فاز ساكن 
مايع غير فرّارمايع غير فرّار  كروماتوگرافي گاز ـ مايعكروماتوگرافي گاز ـ مايع
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كار كاراساس اساس كاراساس كاراساس

جداسازي اجزا يك مخلوطجداسازي اجزا يك مخلوط
                                                                          متناسب با ميزان توزيع اجزاء تشكيل  متناسب با ميزان توزيع اجزاء تشكيل

دهنده مخلوط بين فاز متحرك گازي و  دهنده مخلوط بين فاز متحرك گازي و                                                                            
ععفاز ساكن جامد يا مايع فاز ساكن جامد يا مايع                                                                         

اجزاء شناسايي و جداسازي براي گازي اجزاءكروماتوگرافي شناسايي و جداسازي براي گازي ء كروماتوگرافي جز يي  زي و  ي ج زي بر ي  ر و ء رو جز يي  زي و  ي ج زي بر ي  ر و رو
www*p  ..تشكيل دهنده يك مخلوط و تجزيه كمي آنها كاربرد داردتشكيل دهنده يك مخلوط و تجزيه كمي آنها كاربرد دارد
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كيفي كيفيتجزيه يتجزيه ي يجزي  ي جزي 
     مقايسه زمان بازداري اجزاء مقايسه زمان بازداري اجزاء

يكسان شرايط در معلوم استاندارد تركيبات با مجهول يكساننمونه شرايط در معلوم استاندارد تركيبات با مجهول نمونه     نمونه مجهول با تركيبات استاندارد معلوم در شرايط يكساننمونه مجهول با تركيبات استاندارد معلوم در شرايط يكسان                                    

بازداري زمان بر مؤثر بازداريعوامل زمان بر مؤثر عوامل مؤثر بر زمان بازداريعوامل مؤثر بر زمان بازداريعوامل

ن ت ا ند ت ا د                                                                         دماي ستوندماي ستون
  نوع گاز حاملنوع گاز حامل
ل ا گاز ا لت ا گاز ا ت  سرعت و جريان گاز حامل سرعت و جريان گاز حامل
 ساختار ماده پر شده درون ستون ساختار ماده پر شده درون ستون

ل لط طول ستونطول ستونط
                      فشارهاي دروني و خروجي گازحاملفشارهاي دروني و خروجي گازحامل    
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::تجريه كمّي تجريه كمّي 

بر اساس محاسبه سطح زير منحني يا ارتفاع منحني ثبت شده بر اساس محاسبه سطح زير منحني يا ارتفاع منحني ثبت شده   
اشد از آشكا اشدد از آشكا   ..در آشكار ساز مي باشددر آشكار ساز مي باشدد

  سطح زير منحني متناسب با غلظت آن جزءسطح زير منحني متناسب با غلظت آن جزء

امروزه استفاده از ابزارهايي بسيار دقيق انتگرال گير كه به طور خودكار سطح امروزه استفاده از ابزارهايي بسيار دقيق انتگرال گير كه به طور خودكار سطح 
www*p  ..زير منحني را در كروماتوگرافها با سرعت و دقت بسيار زياد تعيين مي كنندزير منحني را در كروماتوگرافها با سرعت و دقت بسيار زياد تعيين مي كنند
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::دستگاهوريدستگاهوريگاگا
:  :  اجزاء تشكيل دهنده اجزاء تشكيل دهنده 

ـ منبع گازي حاملـ منبع گازي حامل  11
گاز22 مقدار كننده تنظيم گازسيستم مقدار كننده تنظيم سيستم ـ سيستم تنظيم كننده مقدار گازـ سيستم تنظيم كننده مقدار گاز22
ـ محل تزريق نمونهـ محل تزريق نمونه  33
اف44 گ ا افك گ ا ك ـ ستون كروماتوگرافيـ ستون كروماتوگرافي44
ـ كوره و سيستم تنظيم درجه حرارت محل تزريق و آشكارساز ـ كوره و سيستم تنظيم درجه حرارت محل تزريق و آشكارساز   55
ـ آشكارساز ـ آشكارساز   66
شناساگر77 سيستم شناساگرـ سيستم ـ ـ سيستم شناساگرـ سيستم شناساگر77
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ععمنبع گاز حاملمنبع گاز حامل
  يك كپسول گاز با فشار زياديك كپسول گاز با فشار زياد

خل(( با ، ژن نيتر خللاً با ، ژن نيتر ن999/99999/99لاً آرگ هلي نين ه د ندر آرگ هلي نين ه د ))COCOدر ))COCO22درصد همچنين هليم و آرگون و درصد همچنين هليم و آرگون و 999/99999/99معمولا نيتروژن ، با خلوص معمولا نيتروژن ، با خلوص ((
    

نمونه تزريق نمونهمحل تزريق محل تزريق نمونهمحل تزريق نمونهمحل
نمونه بايد سريع و يك جا تزريق شودنمونه بايد سريع و يك جا تزريق شود..

زريقدماي محل تزريقدماي محل تزريق زريقي ي
   حدود حدودCCْ ْ 2525  بالاتر از دماي ستونبالاتر از دماي ستونwww*p
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ـ پرشده ـ پرشده :        :        ستونها ستونها 
مويينمويين ـ مويينـ مويين                                

ع ن به جه ت با ن ست انتخاب است مه بسيار گراف مات كر در ن ست ع عن ن به جه ت با ن ست انتخاب است مه بسيار گراف مات كر در ن ست ع نوع ستون در كروماتوگرافي بسيار مهم است و انتخاب ستون با توجه به نوع نوع ستون در كروماتوگرافي بسيار مهم است و انتخاب ستون با توجه به نوع ن
..نمونه بايد بدقت انتخاب شودنمونه بايد بدقت انتخاب شود

ي ستون ، ي ستون ، انتخاب دماانتخاب دما  يكي ديگر از عوامل مهم در كروماتوگرافي گازي يكي ديگر از عوامل مهم در كروماتوگرافي گازي 
  آشكارساز و محل تزريقآشكارساز و محل تزريق

: : كروماتوگرافيكروماتوگرافي يي
 دما ثابت دما ثابت

                                                                               برنامه ريزي دمايي برنامه ريزي دمايي   معمولاً نمونه هايي معمولاً نمونه هايي
..كه متشكل از اجزاء با نقطه جوش هاي متفاوت هستندكه متشكل از اجزاء با نقطه جوش هاي متفاوت هستند
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..يك برنامه دمايي نمونه اي در كروماتوگرافي گازييك برنامه دمايي نمونه اي در كروماتوگرافي گازي
دقيقهدقيقه  1010بوده و مدت بوده و مدت   CCْ ْ   100100دماي ستون ابتدا دماي ستون ابتدا   
درجه درجه   1010در اين دما مانده است ، سپس با سرعت در اين دما مانده است ، سپس با سرعت   

..رسيده استرسيده است  CCْ ْ 200200بر هر دقيقه افزايش يافته تا به دماي بر هر دقيقه افزايش يافته تا به دماي 
دماي در دقيقه ده دمايسپس در دقيقه ده استCC◌ْْ◌200200سپس كرده كاهش به شروع و است استمانده كرده كاهش به شروع و است مانده ي   ر  ي  يپس   ر  ي  ر   CC◌◌200200پس   ش  روع ب  ر   و  ش  روع ب  ..  و 

..استاست  روشنروشن  نبودننبودن  آمادهآمادهچراغچراغ))22..استاستروشنروشنعملعملچراغچراغ  ))11،،دقيقهدقيقهبهبهزمانزمان                                            
    ..استاست  روشنروشن  بودنبودن  آمادهآماده  چراغچراغ  ))  33                                                                                      
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همدماهمدماشرايطشرايط))الفالف((..جداسازيجداسازيكيفيتكيفيترويرويشدهشدهبرنامهريزيبرنامهريزيحرارتحرارتدرجهدرجهاثراثر ررجرجرر رر يرويروي  بر ريزيبر ريزير يي زيي زيج ي  ))    ((..ج ير       ر
))  CCْ ْ   8080  ((  ،،  ))  ازاز  دمادما  تتغييرتتغيير  ))  بب  CCْ ْ 7575  تاتا  CCْ ْ 120120  سرعتسرعت  بابا  CCْ ْ   88  بربر  

    ..دقيقهدقيقه
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: : آشكارسازها آشكارسازها 
ا ل ش انش ل ش ننش ت نا ت ا يونش شعله اييونش شعله ايرايج ترينرايج ترين
 هدايت حرارتي هدايت حرارتي
 نورسنج شعله اي نورسنج شعله اي
الكترونگيرالكترونگيرير يررون  رون 

نگ نگالكت االكت ژن ال ات ك ت ه اطال ژن ال ات ك ت ه طال مطالعه و بررسي تركيبات هالوژندار و مطالعه و بررسي تركيبات هالوژندار و الكترون گيرالكترون گير
فسفردار و سموم و آفات نباتيفسفردار و سموم و آفات نباتي
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  ::آشكارساز يونش شعله اي آشكارساز يونش شعله اي 
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آشكارساز نورسنج شعله ايآشكارساز نورسنج شعله اي

لاا ازق آشكا از لآشكا ازق آشكا از لهاآشكا لهاش ااش   وو  دارددارد  وجودوجود  شعله ايشعله ايآشكارسازوآشكارسازقبليآشكارسازوآشكارسازقبلياينايندردر
  وو  مي سوزدمي سوزد  هيدروژنهيدروژن  گازگاز  بابا  شعلهشعله  دروندرون  ستونستون  ازاز  خروجيخروجي

شوندتبديلتبديلباردارباردارمولكولهايمولكولهايبهبه شوندم م مي شوندمي شوندتبديلتبديلباردارباردارمولكول هايمولكول هايبهبه
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ا ا ا ا اآش ا ا ا ::آشكارساز هدايت حرارتيآشكارساز هدايت حرارتيآش
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نگ الكت از نگآشكا الكت از ::آشكارساز الكترون گير آشكارساز الكترون گير آشكا
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تئوري كروماتوگرافي گازي تئوري كروماتوگرافي گازي 

) )   19521952مارتين و سينج مارتين و سينج ( ( تئوري صفحات فرضي تئوري صفحات فرضي 
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OB = tOB = tRR ، ،AC = tAC = tWWنحوه محاسبه تعداد صفحات فرضي در يك كروماتوگرام نحوه محاسبه تعداد صفحات فرضي در يك كروماتوگرام 
و درنتيجهو درنتيجه

 2OB16N  2AC
OB16N 
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سرعت سرعتتئوري ::تئوري ::تئوري سرعتتئوري سرعت

ل ط لك ط ك وان ديمتروان ديمتر در يك ستون با طول ثابت مي توان سرعت فاز در يك ستون با طول ثابت مي توان سرعت فاز
 H Hمتحرك را طوري تنظيم كرد كه ارتفاع معادل صفحات فرضي يا متحرك را طوري تنظيم كرد كه ارتفاع معادل صفحات فرضي يا 
باشد داشته را تعداد بيشترين نتيجه در و مقدارممكن باشدكوچكترين داشته را تعداد بيشترين نتيجه در و مقدارممكن     ..كوچكترين مقدارممكن و در نتيجه بيشترين تعداد را داشته باشدكوچكترين مقدارممكن و در نتيجه بيشترين تعداد را داشته باشدكوچكترين

ت دي ان تابطه دي ان CVBAHHETPابطه  CVرابطه وان ديمتررابطه وان ديمتر
V

AHHETP 

V V    سرعت خطي فاز متحرك سرعت خطي فاز متحرك
CC B AB Aت ناگ گ ا كنن ا ك ا ت تثا ناگ گ ا كنن ا ك ا ت ثا C ,C , B , A B , A  ثابتهايي كه بيان كننده پديده هاي گوناگون در ستون ثابتهايي كه بيان كننده پديده هاي گوناگون در ستون
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 AAتلاطمي تلاطمينفوذ كنندهنفوذ بيان و ندارد رابطه سرعت كنندهبا بيان و ندارد رابطه سرعت با  AAي يو  ن    و  ر و بي ب  ر ر ن  ب  ر و بي ب  ر ر ب 
بايد در پر بايد در پر   AAبراي به حداقل رساندن براي به حداقل رساندن بي نظمي در ستون است بي نظمي در ستون است 
    AAهر چه دانه ها منظم تر و كوچك تر هر چه دانه ها منظم تر و كوچك تر . . كردن ستون دقت شودكردن ستون دقت شود

كمتر كمتر     HHكمتر كمتر 

 BB   ضريب نفوذ مولكولي ضريب نفوذ مولكولي با استفاده از گاز حامل با وزن با استفاده از گاز حامل با وزن
.  .  مولكولي كمتر مي توان مقدار آن را كاهش دادمولكولي كمتر مي توان مقدار آن را كاهش داد

 CC  به ضريب تقسيم جسم بين فاز ساكن و متحرك مربوط استبه ضريب تقسيم جسم بين فاز ساكن و متحرك مربوط است..    
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فرض صفحات معادل ارتفاع در مؤثر عوامل فرضتأثير صفحات معادل ارتفاع در مؤثر عوامل استVV((تأثير متحرك فاز بهينه استسرعت متحرك فاز بهينه ))سرعت ). ). سرعت بهينه فاز متحرك است سرعت بهينه فاز متحرك است VV00((تأثير عوامل مؤثر در ارتفاع معادل صفحات فرضيتأثير عوامل مؤثر در ارتفاع معادل صفحات فرضي
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    ::رابطه وان ديمتر با جزئيات دقيق تر رابطه وان ديمتر با جزئيات دقيق تر 

 
fg

Dk
kd

V
γD

λdpHETP 22

2

1
82

2 

   ميزان بي نظمي ستون ميزان بي نظمي ستون
dd اذ ا ا ط اذقط ا ا ط قط

  LDkV 22 1 

ddpp قطر متوسط دانه هاي جاذب درون ستونقطر متوسط دانه هاي جاذب درون ستون
     فاكتور اصلاحي پيچ و خم بين دانه ها فاكتور اصلاحي پيچ و خم بين دانه ها

DDgg    ضريب نفوذ مولكولها در فاز گازي ضريب نفوذ مولكولها در فاز گازي gg

DDLL    ضريب نفوذ مولكولها در فاز مايع ضريب نفوذ مولكولها در فاز مايع
V V  سرعت فاز متحرك سرعت فاز متحرك
kkنظر مورد جسم توزيع نظرضريت مورد جسم توزيع ضريت توزيع جسم مورد نظر ضريت توزيع جسم مورد نظر k k ضريت
ddff   ساكنساكن  ضخامت متوسط لايه اي از فازضخامت متوسط لايه اي از فاز
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ششم ششمفصل فصل ششمفصل ششمفصل

طيف بيني پرتو ايكسطيف بيني پرتو ايكس

XX ray Spectrometryray SpectrometryXX--ray Spectrometry ray Spectrometry www*p
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::مقدمه مقدمه 
    

:  :  پرتو ايكس پرتو ايكس 
فلورسانسفلورسانس

                                                       جذب جذب
                                                       پراش پراش ( ( پخش پخش  (  (

پپفلورسانس پرتو ايكسفلورسانس پرتو ايكس
             طول موج يا انرژي خطوط نشر       طول موج يا انرژي خطوط نشر

.  .  شده فلورسانس اندازه گيري مي شودشده فلورسانس اندازه گيري مي شود                                                           و ي يري ز س وور ي يري ز س ور
       از طول موج در تجزية كيفي و از شدت از طول موج در تجزية كيفي و از شدت

ميشود استفاده كمي تجزيه براي موج ميشودطول استفاده كمي تجزيه براي موج طول و                                                           ي  ي   جزي  ي  وج بر وول  ي  ي   جزي  ي  وج بر .  .  ول 
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پپفلورسانس پرتو ايكسفلورسانس پرتو ايكس
از پر كاربردترين روشها در شناسايياز پر كاربردترين روشها در شناسايي

عنصري كمّي و نيمهكمّي هاي تجزيه در همچنين عنصريكيفي كمّي و نيمهكمّي هاي تجزيه در همچنين كيفي ري                                 ي  ي و  ي  ي  جزي  ر  ين  چ ي  ريي ي  ي و  ي  ي  جزي  ر  ين  چ ي  ي
    

كيفي كيفيتجزيه موجتجزيه طول پاشنده موجطيفبيني طول پاشنده طيفبيني ي ي يجزي  ي وج جزي  ول  ي پ  وج ي بي ول  ي پ  ي بي
                    طيف بيني پاشنده انرژيطيف بيني پاشنده انرژي    

دستگاه پاشنده طول موجدستگاه پاشنده طول موج
ه زا ت ش ت لگا ت ه نه ن ف هط زا ت ش ت لگا ت ه نه ن ف 2θط طيف نمونه به صورت لگاريتم شدت بر حسب زاويهطيف نمونه به صورت لگاريتم شدت بر حسب زاويه    

2dsinθnλ 
2θ

    شناسايي پيكها از مقايسه آنها يا جدولهاي خطوط نشري عناصرشناسايي پيكها از مقايسه آنها يا جدولهاي خطوط نشري عناصر
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يطيف بيني پاشنده انرژيطيف بيني پاشنده انرژي پ يي پ ي

فرمي فرميرابط عددرابط با ايكس پرتو فوتون انرژي يا موج طول عددرابطه با ايكس پرتو فوتون انرژي يا موج طول رابطه ي ر ب  ير ر ب  س ب  ر ي و  ون پر و رژي  وج ي  ول  ب  س ب  ر ي و  ون پر و رژي  وج ي  ول  ب  ر
    ..اتمي عنصري كه فوتون از آن نشر شده استاتمي عنصري كه فوتون از آن نشر شده است

1
 مقدار ثابت مقدار ثابت

 2σZK
λ
1


K

     ثابت پوششي ثابت پوششي مقدار واحد مقدار واحد

     متناسب با انرژي متناسب با انرژي

E
12.4λ 




با استفاده از رابطه فوق مي توان هر پيك را به عدد اتمي عناصر موجود با استفاده از رابطه فوق مي توان هر پيك را به عدد اتمي عناصر موجود 
فاا ك ا ا فش ك ا ا ش

E

شناسايي كيفيشناسايي كيفيدو نمونه نسبت داددو نمونه نسبت داد
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تجزيه نيمه كميتجزيه نيمه كمي

اندازه گيري دقيق ارتفاع پيكها اندازه گيري دقيق ارتفاع پيكها اطلاعات كيفي حاصل از فلورسانس اطلاعات كيفي حاصل از فلورسانس 
    داده هاي نيمه كمّيداده هاي نيمه كمّي

PPXX = P= PSS WWSS
PP ثا ا ك ش فا ا ت ط ثاش ا ك ش فا ا ت ط ش PPXX شدن نسبي خط بر حسب تعداد سفارش در يك مدت زمان ثابتشدن نسبي خط بر حسب تعداد سفارش در يك مدت زمان ثابت
WWSS  جزء وزني عنصر در نمونه جزء وزني عنصر در نمونه
PPSS   شدت نسبي خطيشدت نسبي خطي
::نكتهنكته

رابطه مذكور با اين فرض كه نشر حاصل از جزء مورد نظر بدون اثر حضور ساير رابطه مذكور با اين فرض كه نشر حاصل از جزء مورد نظر بدون اثر حضور ساير   
نميباشد صادق هميشه فرض اين چون اما ميشود استفاده است نمونه نميباشدعناصر صادق هميشه فرض اين چون اما ميشود استفاده است نمونه تخمينتخمينعناصر ي ب  ق  ي  رض  ين  و  چون  ي  و    ي ب ر  ق  ي  رض  ين  و  چون  ي  و    ين ين ر 

. . از غلظت ممكن است همراه خطا باشداز غلظت ممكن است همراه خطا باشد
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تجزيه كمّي فلورسانس پرتو ايكس تجزيه كمّي فلورسانس پرتو ايكس 

  
الف ـ استفاده از استانداردهاي درونيالف ـ استفاده از استانداردهاي درونيـ روشهاي تك عنصري       ـ روشهاي تك عنصري         11

ب ـ استفاده از افزايش استاندارد ب ـ استفاده از افزايش استاندارد                                 
ج ـ استفاده از يك خط پراكنده شده از منبع پرتو ايكس ج ـ استفاده از يك خط پراكنده شده از منبع پرتو ايكس                                   

ـ روشهاي چند عنصري ـ روشهاي چند عنصري   22

براي تجزيه كمي بايد يك تجزيه كيفي كامل انجام شود تا ساختار كيفي نمونه شناسايي براي تجزيه كمي بايد يك تجزيه كيفي كامل انجام شود تا ساختار كيفي نمونه شناسايي 
.  .  شود سپس يكي از روشهاي زير در تجزيه كمي استفاده شودشود سپس يكي از روشهاي زير در تجزيه كمي استفاده شود

ـ معيارگيري نمونهـ معيارگيري نمونه  11
ـ استفاده از ضرايب نفوذـ استفاده از ضرايب نفوذ  22
ـ روشهاي بالاتر اساسيـ روشهاي بالاتر اساسي  33
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ا ااش ::پراش پرتو ايكسپراش پرتو ايكساش
قرارقرار  ايكسايكس  پرتوپرتو  بهبه  نسبتنسبت  خاصيخاصي  جهتجهت  دردر  بلوربلور  تكتك  يكيك  آنآن  دردر      

رارا  بلوربلور  جهتجهت  سپسسپس  مي شودمي شود  تعيينتعيين  آنآن  پراشپراش  حداكثرحداكثر  وو  شدهشده  دادهداده
ً   وو  دادهداده  تغييرتغيير ً مجددا چندينچندين  عملعمل  ايناين  ..مي شودمي شود  تعيينتعيين  پراشپراش  حداكثرحداكثر  مجددا
تابشتابش  شدتشدت  توزيعتوزيع  ازاز  ظريفيظريفي  وو  دقيقدقيق  تصويرتصوير  تاتا  شدهشده  تكرارتكرار  باربار

مي توانمي توان  حاصلهحاصله  اطلاعاتاطلاعات  ازاز  استفادهاستفاده  بابا    شدهشده  ايجادايجاد  شدهشده  پاشيدهپاشيده
ساختارساختار  تعيينتعيين  دردر  استفادهاستفاده  كردكرد  شناساييشناسايي  رارا  بلوربلور  ساختارساختار
    معدنيمعدني  وو  آليآلي  تركيباتتركيبات  وو  مولكولهامولكولها  ازاز  بسياريبسياري

و پليمري مواد ، فلزات فيزيكي خواص تعيين براي وسيع وكاربرد پليمري مواد ، فلزات فيزيكي خواص تعيين براي وسيع كاربرد وسيع براي تعيين خواص فيزيكي فلزات ، مواد پليمري و كاربرد وسيع براي تعيين خواص فيزيكي فلزات ، مواد پليمري و كاربرد
جامدات و شناسايي كيفي تركيبات بلوري جامدات و شناسايي كيفي تركيبات بلوري 
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تهيه نمونه در پراش پرتو ايكس تهيه نمونه در پراش پرتو ايكس 
امكان قرار امكان قرار نمونه بايد بصورت پودر يكنواخت باشدنمونه بايد بصورت پودر يكنواخت باشد    
گرفتن بلورهاي ريز در جهتهاي مختلف فضا وجود دارد و وقتي پرتو ايكس گرفتن بلورهاي ريز در جهتهاي مختلف فضا وجود دارد و وقتي پرتو ايكس   

ظ ظ ظگ ظ از اين مجموعه مي گذرد مي توان انتظار داشت كه مقدار قابل ملاحظه اي از اين مجموعه مي گذرد مي توان انتظار داشت كه مقدار قابل ملاحظه اي گ
از ذرات طوري جهت گيري كنند كه شرط براگ براي انعكاس از هر از ذرات طوري جهت گيري كنند كه شرط براگ براي انعكاس از هر 

ش آ ك ها ف له شفا آ ك ها ف له ..فاصله بين صفحه اي ممكن برآورد شودفاصله بين صفحه اي ممكن برآورد شودفا

داخل لوله هاي مويين شيشه اي با ديوارة نازك داخل لوله هاي مويين شيشه اي با ديوارة نازك               نحوه نگهداري نمونه هانحوه نگهداري نمونه ها
با يك نگهدارنده غير بلوري مناسب مخلوط و  با يك نگهدارنده غير بلوري مناسب مخلوط و                                                    

به شكل مناسب تبديل كردبه شكل مناسب تبديل كرد
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كاربرد ديگري از طيف بيني پرتو كاربرد ديگري از طيف بيني پرتو     جذب پرتو ايكسجذب پرتو ايكس
ايكس براي تشخيص در پزشكي ، اندازه گيري ضخامت و ايكس براي تشخيص در پزشكي ، اندازه گيري ضخامت و 

عمق مايعات جاذب ، اندازه گيري ضخامت پوششهاي فلزي عمق مايعات جاذب ، اندازه گيري ضخامت پوششهاي فلزي 
......و و 

ـ روشهاي جذبي مستقيم ـ روشهاي جذبي مستقيم   11: :   روشهاي جذبيروشهاي جذبي
ذ22 ة ل ذش ة ل ش www*pـ روش لبة جذبـ روش لبة جذب22              
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پرتو22ــ66آزمايشآزمايش پراش با بلوري ساختار پرتوتعيين پراش با بلوري ساختار تعيين تعيين ساختار بلوري با پراش پرتوتعيين ساختار بلوري با پراش پرتو22ــ66آزمايشآزمايش
    ايكس توسط روش پودرايكس توسط روش پودر  

يكي از رايج ترين روشهاي تعيين بلور روش پودر يا يكي از رايج ترين روشهاي تعيين بلور روش پودر يا   ::مقدمه مقدمه 
. . روش دباي ـ شرر مي باشدروش دباي ـ شرر مي باشد

ايكس تكفام پرتو ايكسيك تكفام پرتو تصادفيك جهات در كه ريز بلورهاي از تصادفعبور جهات در كه ريز بلورهاي از عبور عبور از بلورهاي ريز كه در جهات تصادفي عبور از بلورهاي ريز كه در جهات تصادفي يك پرتو تكفام ايكسيك پرتو تكفام ايكس
www*p..ثبت الگوي پراش روي فيلمثبت الگوي پراش روي فيلم  قرار گرفته اند قرار گرفته اند 
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2θطيف حاصل نمودار شدت بر حسب فاصله      است كه از آن براي تعيين ساختار طيف حاصل نمودار شدت بر حسب فاصله      است كه از آن براي تعيين ساختار 

استفاده مي شوداستفاده مي شود) ) تجزيه كيفي تجزيه كيفي ( ( بلوري و نوع تركيب بلوريبلوري و نوع تركيب بلوري
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فصل هفتمفصل هفتم

طيف بيني جرميطيف بيني جرمي

MASS SpectrometryMASS Spectrometry
www*p

nu
eb

*co
m



: : مراحل كار مراحل كار 
ـ خشك كردن نمونهـ خشك كردن نمونه  11
وـ پودر كردن نمونهـ پودر كردن نمونه22 ن ر ر وپو ن ر ر پو
ـ آماده كردن نمونه در محفظه مخصوص دستگاهـ آماده كردن نمونه در محفظه مخصوص دستگاه  33
ايمني44 نكات رعايت ايمنيـ نكات رعايت ـ ي44 ي ي   ي ر ي ي    ر
ـ انتخاب ولتاژ مناسب  ـ انتخاب ولتاژ مناسب    55
مناسب66 صافيهاي مناسبانتخاب صافيهاي انتخاب ـ انتخاب صافيهاي مناسب ـ انتخاب صافيهاي مناسب 66

  تعيين فاصلهتعيين فاصله                                
77

2θ

تعيين شدت پيكهاتعيين شدت پيكها        ـ محاسبه و تعيين مشخصات پيكهاـ محاسبه و تعيين مشخصات پيكها77
تعيين فاصله سطوحتعيين فاصله سطوح                                  

    ـ تعيين نوع بلورـ تعيين نوع بلور  88
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: : مقدمه مقدمه 
تعيين ، تركيبات مولكول جرم تعيين در جرم تعيينطيفبين ، تركيبات مولكول جرم تعيين در جرم ـ طيف بيني جرمي در تعيين جرم مولكولي تركيبات ، تعيين ـ طيف بيني جرمي در تعيين جرم مولكولي تركيبات ، تعيين طيفبين

ايزوتوپهاي عنصر ، شناسايي تركيبات آلي ، تجزيه كيفي و ايزوتوپهاي عنصر ، شناسايي تركيبات آلي ، تجزيه كيفي و 
تحقيقات ، زمين لايههاي سن كردن مشخص ، مواد تحقيقاتكم ، زمين لايههاي سن كردن مشخص ، مواد كمي مواد ، مشخص كردن سن لايه هاي زمين ، تحقيقات كمي مواد ، مشخص كردن سن لايه هاي زمين ، تحقيقات كم

فضايي و علوم جوي ، جرم شناسي و غيره كاربرد وسيعي فضايي و علوم جوي ، جرم شناسي و غيره كاربرد وسيعي 
..دارددارددارددارد

در طيف بيني جرميدر طيف بيني جرمي
ل گ لل گ ل  تبديل اجزاي سازنده نمونه به يونهاي گازي سريع الحركت تبديل اجزاي سازنده نمونه به يونهاي گازي سريع الحركت

 تفكيك بر اساس جرم به بار تفكيك بر اساس جرم به بار  طيف جرميطيف جرمي . .
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شامل جرمي شاملطيفبينهاي جرمي نمونه11::طيفبينهاي كردن وارد نمونهقسمت كردن وارد قسمت ـ قسمت وارد كردن نمونهـ قسمت وارد كردن نمونه11::طيف بين هاي جرمي شاملطيف بين هاي جرمي شامل
ـ منبع يون يا اتاقك يونشـ منبع يون يا اتاقك يونش  22                                                

گگ ـ تجزيه گر جرمهاـ تجزيه گر جرمها33                                                                        
ـ آشكارساز ـ آشكارساز   44                                              
ـ ثباتـ ثبات  55                                              

در كه ميداني گرفتن قرار ترتيب اساس بر را دستگاهها ً درعموما كه ميداني گرفتن قرار ترتيب اساس بر را دستگاهها ً عموما دستگاه ها را بر اساس ترتيب قرار گرفتن ميداني كه در عموما دستگاه ها را بر اساس ترتيب قرار گرفتن ميداني كه در عموما
    ..سيستم تجزيه گر از آن استفاده مي شود تقسيم بندي مي شوندسيستم تجزيه گر از آن استفاده مي شود تقسيم بندي مي شوند
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جرمي جرميطيفبينهاي مغناطيسي11طيفبينهاي جرمي طيفبيني مغناطيسيـ جرمي طيفبيني ـ ـ طيف بيني جرمي مغناطيسي       ـ طيف بيني جرمي مغناطيسي       11طيف بين هاي جرمي          طيف بين هاي جرمي          
ـ طيف بين هاي تمركز دوگانهـ طيف بين هاي تمركز دوگانه  22                                          

ا33 كا ف ف اط كا ف ف ط ـ طيف بيني جرمي فركانس راديويي ـ طيف بيني جرمي فركانس راديويي 33                                        
ـ طيف بين هاي جرمي زمان پرواز ـ طيف بين هاي جرمي زمان پرواز   44                    
ـ طيف بين هاي جرمي چهارقطبيـ طيف بين هاي جرمي چهارقطبي  55                

قطبي66 تك جرمي طيفبين قطبيـ تك جرمي طيفبين ـ ـ طيف بين جرمي تك قطبيـ طيف بين جرمي تك قطبي66                  
ـ طيف بني جرمي امگاترونـ طيف بني جرمي امگاترون  77                    

www*p
nu

eb
*co

m



نش نششها ::روشهاي يونشروشهاي يونششها
ـ يونش بمباران الكتروني  ـ يونش بمباران الكتروني    11                                  

ـ يونش شيمياييـ يونش شيميايي  22
ميداني33 يونش ميدانيـ يونش ـ ي33 ي ش  ي يو ي ش   يو
ـ يونش فوتونيـ يونش فوتوني  44
ا55 گ انش گ نش ـ يونش گرماييـ يونش گرمايي55
ـ يونش جرقه اي ـ يونش جرقه اي   66
ـ يونش به روش بمباران اتميـ يونش به روش بمباران اتمي  77
ميدان88 طريق از يونش ميدانـ طريق از يونش ـ ن88 ي ريق  ز  ش  ن يو ي ريق  ز  ش   يو
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) ) ب ب ( ( يونش شيميايي و يونش شيميايي و ) ) الف الف ( ( ؛ ؛ ) )   = MW =MW  240240( ( مقايسه طيفهاي جرمي اورتال مقايسه طيفهاي جرمي اورتال 
بمباران الكترونيبمباران الكتروني
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مقايسه طيف جرمي حاصل از روشهاي يونش ميداني و بمباران الكتروني مقايسه طيف جرمي حاصل از روشهاي يونش ميداني و بمباران الكتروني 
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گذا ن ن ا گذات ن ن ا : : سيستم هاي نمونه گذاري سيستم هاي نمونه گذاري ت

تزريق توسط بطريهاي شيشه اي يا استوانه هاي تزريق توسط بطريهاي شيشه اي يا استوانه هاي نمونه گازينمونه گازيگگ
فلزي فلزي 

ا ف ا اا ف ا شا ك ا ا ا ش ا ا ا شا ك ا ا ا ش ا ا ا ا با استفاده از روشهاي دماهاي كم تزريق مي شودبا استفاده از روشهاي دماهاي كم تزريق مي شودمايعات فرارمايعات فرار
استفاده از سيستم هاي حرارتياستفاده از سيستم هاي حرارتيمايعات غير فرار مايعات غير فرار 

گگ تبخير در اثر گرما و تبخير در اثر گرما و قرار دادن در محفظه ويژهقرار دادن در محفظه ويژهجامداتجامدات
ورود به دستگاهورود به دستگاه

ك ا ا ا ا ا ا ا اً كا ا ا ا ا ا ا ا اً اخيرا روشهاي ورودي مستقيم براي جامدات با فشار بخار كم و اخيرا روشهاي ورودي مستقيم براي جامدات با فشار بخار كم و ا
.  .  براي مقادير كم نمونه مورد استفاده قرار مي گيردبراي مقادير كم نمونه مورد استفاده قرار مي گيرد
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جرمي طيفبيني دستگاه توسط كمي جرميتجزيه طيفبيني دستگاه توسط كمي ::تجزيه ي ي جر ي بي و   ي  يجزي  ي جر ي بي و   ي  : : جزي 

خطي11 معادلات حل خطيـ معادلات حل ـ ـ حل معادلات خطيـ حل معادلات خطي11
ـ روش كاستن ـ روش كاستن   22

PP = P= P + P+ P + P+ P + P+ P               PPtt = P= PAA + P+ PBB + P+ PCC + P+ PDD

XXtt = = 1 1 = X= XAA + X+ XBB + X+ XCC + X+ XDD

bPbP == 11bPbPtt = = 11
(P(PAA))bb = X= XAA

(P(P ))bb XX(P(PBB))bb = X= XAA

    ايزوتوپيايزوتوپي  دقيق سازيدقيق سازي  روشروش  ــ    33
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سایت مرجع دانشجوی پیام نور

 نمونه سوالات پیام نور : بیش از 110 هزار نمونه سوال همراه با پاسخنامه

تستی و تشریحی

 کتاب ، جزوه و خلاصه دروس

 برنامه امتحانات

 منابع و لیست دروس هر ترم

 دانلود کاملا رایگان بیش از 140 هزار فایل مختص دانشجویان پیام نور
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