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  بسم االله الرحمن الرحيم

  
  

  پيشگفتار ناشر
يك درس در يك  هاي دانشگاه پيام نور حسب مورد و با توجه به شرايط مختلف كتاب

و  ،، مـتن آزمايشـگاهي، فرادرسـي   كتـاب درسـي  صـورت   بـه  يا چند رشتة دانشـگاهي، 
  . دنشو درسي چاپ مي كمك

نيازهـاي  ي صاحب اثـر اسـت كـه براسـاس     مهاي عل ثمرة كوشش درسيكتاب 
، طراحـي   هـاي مصـوب تهيـه و پـس از داوري علمـي      درسي دانشـجويان و سرفصـل  

پـس از  . رسـد  به چـاپ مـي   ،آموزشي علمي و هاي در گروه آموزشي، و ويرايش علمي
 هايبـا دريافـت نــظر   ها و داوري علمي مجدد و  نظرخواهيبا چاپ ويرايش اول اثر، 

صـاحب اثـر در كتــاب تجديدنــظر     ،متناسب با پيشرفت علوم و فناوري و اصـلاحي
  . شود چاپ ميجديد  زباني و صوري با اعمال ويرايش كتاب ويرايش جديد كند و مي

 كمـك اسـتفاده از آن و  است كه دانشـجويان بـا    راهنمايي) م( متن آزمايشگاهي
  . دهند آزمايشگاهي را انجام مي و كارهاي عملي ،استاد

 ـ بـه منظـور غنـي   ) ك( درسي كمكو ) ف( هاي فرادرسي كتاب ر كـردن منـابع   ت
دانشـگاه   وبگـاه ند و يـا در  شـو  و بر روي لوح فشرده تكثير مـي درسي دانشگاهي تهيه 

  . گيرند قرارمي
  

 محتوا    و تجهيزات آموزشي وليدمديريت ت
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 پيشگفتار

هـا   هاي علم شيمي است كـه در بسـياري از علـوم و فـن آوري     شيمي تجزيه يكي از شاخه
دهـد   هاي حقيقي تشكيل مي هاي تجزيه نمونه بخش مهمي از اين علم را روش. كاربرد دارد

  .دنشناختي اهميت به سزايي دار هاي مختلف معدني، آلي و زيست كه در تجزيه نمونه
هـاي   هـاي تجزيـه نمونـه    شود اهميـت و كـاربرد روش   در كتاب حاضر سعي مي

تـا   شـود تر  ، مشخصانديارحقيقي با آزمايش روي موادي كه به صورت روزمره در اخت
ها و استفاده دقيق و  سازي نمونه، درك اصول اين روش هاي آماده ضمن آشنايي با روش

به اين منظور سعي . اي را افزايش دهد هاي تجزيه ها علاقه به كاربرد روش صحيح از آن
اي صـورت گيـرد و در    هاي تجزيه شده است در فصل اول مروري كلي بر بعضي روش

در اين كتاب سعي شـده  . ودهاي كاربردي به زبان ساده ارائه ش بعدي آزمايشهاي  فصل
هـا بـه راحتـي     پذير استفاده شود تا اجـراي آزمـايش   هاي ارزان و گزينش است از روش

  .انجام شود
انتقادهـاي سـازنده و    ،بنابراين. نيست صاطمينان داريم كه اين كتاب عاري از نق

پژوهان گرامي را بـا منـت فـراوان پـذيرا      م و دانشاصلاحي همكاران محترپيشنهادهاي 
  .هاي بعدي از اين رهنمودها استفاده كنيم هستيم و اميدواريم كه بتوانيم در چاپ

دانيم از همه همكاران محترمي كه در امر چـاپ و نشـر    در نهايت وظيفه خود مي
رگ براي همه اني نموده و از خداي بزداند، قدر اين كتاب از هيچ مساعدتي دريغ نكرده

  .نماييم عزيزان توفيق بيشتر مسألت مي
  

 مظفري - ردوخانيانا

 هشت



  فصل اول

   نمونه سازي آماده

نيستند و حقيقي  شوند، مي تجزيه ،شيمي هاي هاي آزمايشي كه در آزمايشگاه اغلب نمونه
عاري و  شوند ميبه راحتي حل  ،همگن بوده لا ها معمو آن .ساختار ساده و مشخصي دارند

تعيين غلظت يك گونـه تـك در يـك     به همين دليل. هاي مزاحم هستند از تداخل گونه
البته از ديدگاه . ستپذير است، كار دشواري ني مخلوط همگن ساده كه به سهولت انحلال

اي آشـنا   ي ارزشمند است، زيرا دانشجو با فنون تجزيهياه آموزشي، انجام چنين آزمايش
اي ندارنـد، بلكـه مـواد     ختار سادهها سا نمونهي حقيقي، ها نمونهدر تجزيه ولي  .شود مي

اغلب اين مـواد از  . اند چند عنصر يا تركيب شيميايي تشكيل شده اي هستند و از پيچيده
و لازم است  رندل فاصله داآ پذيري، فراريت، پايداري و همگني با حالت ايده نظر انحلال

 تعيين غلظت يك ،در نتيجه. قبل از انجام تجزيه نهايي، چندين مرحله مقدماتي انجام شود

  .تري نياز داردبيشوقت  و به به مراتب دشوارتر استها  آنگونه در  
و همچنـين  هـا   آنهاي تجزيه نمونـه حقيقـي از پيچيـدگي     بديهي است دشواري

 ـ .شـود  ناشـي مـي   هـا  آن تفاوت در تركيب نسبي اي در آب يـا   مثـال، اگـر نمونـه    رايب
واكنشگرهاي آبي رقيق حل نشود، ابتدا بايد آن را در واكنشگرهاي غليظ و در دماي بالا 

مقـداري از گونـه مـورد    صورت عدم مراقبت در اين مرحله، ممكن است در . حل كرد
نـه   گـر  تجزيه ،بنابراين. نمونه را آلوده كند جزء ديگري از واكنشگرهايا  نظر تلف شود

را در نمونه موجود  هاي گونه پذيري ساير پذيري گونه مورد نظر بلكه انحلال تنها انحلال
انحـلال نمونـه را بـا روش     ،هـا  مزاحمـت اي حذف ريعني ب. داشته باشدنظر  در بايد نيز
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آورد كـه حـل    هر مرحله جديد متغيرهاي اضافي را بـه وجـود مـي    .مناسبي انجام دهد
  .دنك مي ئله را دشوارترمس
  
  انتخاب روش 1-1

اساس اطلاعاتي از نمونه است كه با پاسخ به  بر ،ي حقيقيها نمونهوش تجزيه رانتخاب 
  :يدآ هاي زير به دست مي پرسش

  گيري چيست؟ گستره غلظت گونه مورد اندازه .1 
  ميزان صحت مورد نياز چيست؟ .2 
  احتمال وجود چه اجزاي سازنده ديگري در نمونه وجود دارد؟  3 
  خواص فيزيكي و شيميايي نمونه چگونه است؟. 4 

باشـد،   )ppmحدود (گيري در حد مقادير بسيار كم  گستره غلظت گونه مورد اندازه راگ
كنـار گذاشـته شـده و بايـد بـه سـراغ        )سنجي سنجي و وزن حجم(ي كلاسيك ها  شرو

ســنجي و  ، طيــفهــاي الكتروشــيميايي تــر ماننــد روش هــاي دســتگاهي حســاس روش
هاي ناچيز در  كوچك يا تداخل مقاديردر اين صورت حتي اتلاف  .كروماتوگرافي رفت

هنگـامي كـه    ،برعكس. دارند هزيتج در نتيجه اي ثير عمدهأت ،سازي مراحل مقدماتي آماده
گيري، سازنده اصلي نمونه باشد، در اين صورت ايـن مسـائل اهميـت     گونه مورد اندازه

  .اي كلاسيك پاسخگو خواهند بود هاي تجزيه كمتري يافته و روش
عامل  .كند روش كار تجزيه را تعيين مي ،ميزان صحت مورد نيازاغلب پس از آن 

اي با صـحت   انجام تجزيه .زيه، صحت لازم در آن استمهم ديگر در انتخاب روش تج
اي است كه گاه جز اتـلاف وقـت، اثـر     نياز است، كار بيهودهتر از آنچه مورد زيادبسيار 

 در صورتي كه خطاي مجاز در يك تجزيه فقـط چنـد قسـمت در هـزار    . ديگري ندارد
)ppt (تري زياده صحت هاي كلاسيك كافي خواهند بود، ولي اگر ب  باشد، احتمالا روش

  .تر دستگاهي بايد مورد توجه قرار گيرند هاي حساس نياز باشد، روش
شـود،   نظر گرفته مي براي نمونه دراي  يگري كه در طراحي روش تجزيهموضوع د

، بايـد اجـزاي سـازنده    يقبل از انجام تجزيه كم   . ونه استشناخت تركيب شيميايي نم
باعث مزاحمت  توان اجزايي را كه احتمالا  ميبا يك تجزيه كيفي . نمونه شناسايي شوند

  .، شناسايي كردشوند ميدر روش تجزيه 



 3سازي نمونه      آماده  

. خواص فيزيكي و شيميايي نمونه بستگي دارند هب ا هاي انحلال و جداسازي دقيق روش
گيـري و   انتخاب حلال و روش جداسازي براي نمونه، بدون اتلاف گونه مـورد انـدازه  

  .در تجزيه نمونه حقيقي استترين اقدام  آلوده كردن آن، مهم
  
 مراحل مقدماتي در تجزيه 1-2

ايـن  . اسـت انجام يك سري مراحل مقدماتي قبل از تجزيـه شـيميايي نمونـه ضـروري     
  :مراحل عبارتند از

  .برداري و تهيه نمونه همگن نمونه .1
  .خشك كردن نمونه يا تعيين ميزان رطوبت آن .2

يـك  ا  ين دو مرحله لازم نباشد، ولي اكثريك از ا هيچشايد البته در برخي شرايط   
  .يا هر دو مرحله مورد نياز است

  
  نمونه برداري 1-3

د، نمونه مـورد  شو روي قسمت كوچكي از نمونه انجام مي تجزيه شيميايي معمولا چون 
ينـدي كـه توسـط آن    آفر. آزمايش بايد بسيار نزديك به تركيب متوسط توده اصلي باشد

برداري،  طي نمونه. شود برداري ناميده مي آيد، نمونه نه به دست مياي از نمو كسر نماينده
بايد از مقدار زيادي ماده، مقدار كمي برداشت، به طوري كه نماينده واقعي تركيب تمام 

از  يكه ماده مورد نظر توده عظيم ـ رداين كار به خصوص هنگامي اهميت دا. ماده باشد
  .تي باشديا محصولات صنع و ناهمگناجسام طبيعي و 

بـراي   ،مثـال  رايب. برداري به اطلاعات مورد نظر در تجزيه نيز بستگي دارد نمونه  
ها در عمـق زمـين باشـد، نمونـه بايـد از       شناسي، اگر هدف مطالعه لايه يك نمونه زمين

ولي اگر منظور تعيين درصد يك عنصـر در كـاني   ، هاي عرضي جداگانه تهيه شود برش
  .متفاوت خواهد بود باشد، تهيه نمونه آزمايشي

آوري نمونـه بسـيار    ، شرايط جمـع خون و ادرار مانند ي زيستيها نمونه در مورد  
ا قبل و بعد از خوردن غذا به مقـدار قابـل   ه تركيبات موجود در اين سيال. اهميت دارد

هـايي بـراي حفـظ     لازم است محافظت كننـده  همچنين. اي با هم تفاوت دارند ملاحظه
  .ن اضافه شوندتركيب نمونه به آ
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ها بسيار  زمان در اين گونه تجزيه عاملي زيست محيطي، ها نمونهدر مورد تجزيه   
اي كـه بـه رودخانـه     كارخانـه   اي در پساب گيري آلاينده اندازهدر مورد  مثلا . مهم است

اگر نمونه هنگام تعطيلي يا كار با ظرفيت كم گرفته شود، نتايج به دست آمـده   ،ريزد مي
هواي يك شهر به طوري كه نماينده محدوده بزرگي  از گيري نمونه. واهند بودواقعي نخ

هـايي در نقـاط و ارتفاعـات     ايسـتگاه بنـابراين،  . تـر اسـت   از آن باشد، به مراتب سخت
  .شوند مي گيري طور مداوم اندازه ها به مختلف نصب و آلاينده

نمونه تا انتقال  مشكل ديگري كه شيميدان تجزيه با آن مواجه است، حفظ تركيب  
حتي در ظرف نمونه ، در نمونه هوا 2SO غلظت  ،براي مثال. آن به محل آزمايشگاه است

پـس در فاصـله   . شـود  اكسيد مي 3SO در هوا به آهستگي به 2SOزيرا . كند هم تغيير مي
گيـري مقـادير    اندازه اين مسئله در. يابد زماني حمل به آزمايشگاه، غلظت آن كاهش مي

اي  اي از آب در يـك بطـري شيشـه    مـثلا اگـر نمونـه   . اهميت دارد ناصر بسيارع 1يزچنا
هاي موجود در شيشه به كل عناصـر موجـود در آب اضـافه     ، ناخالصيشودآوري  جمع
شود، ممكن اسـت مقـداري از   آوري  جمعشود و اگر نمونه آب در بطري پلاستيكي  مي

برداري صـحيح اسـاس    نمونه ،بنابراين .هاي آن توسط پلاستيك جذب شوند ناخالصي
 AOAC3و ASTM2علمي نظيـر   هاي هسسؤبسياري از م. يك تجزيه نمونه حقيقي است

 .دهند مي ئهبرداري از مواد معين ارا خاص براي نمونه هاي عملالدستور

كـه ممكـن    شود آيد، توده اوليه ناميده مي كل موادي كه نمونه از آن به دست مي  
اميون، محصول يك كارخانه، سنگ معـدن، آب درياچـه،   بار يك ك  است محموله اي از

نمونه به دست آمده از توده اوليه را نمونه جامع . اي از بافت حيواني يا گياهي باشد تكه
  .آن باشد هاي ويژگيكننده كليه  كه بايد نماينده واقعي توده اوليه و منعكس نامند، مي

ه آن را نمونـه آزمايشـگاهي   آيد ك تري به دست مي از نمونه جامع، نمونه كوچك  
وقتـي نمونـه   . گويند كه به نوبه خود بايد تمام خـواص نمونـه جـامع را داشـته باشـد     

اي  گيرد كه آن را نمونـه تجزيـه   آزمايشگاهي تهيه شد، جزئي از آن مورد تجزيه قرار مي
  .ر كردتوان تجزيه را چندين بار تكرا اي جداگانه، مي ي تجزيهها نمونهبا برداشت  .نامند مي

                                                
1. Trace Analysis 
2. American Society for Testing and Materials 
3. Association of Official Analytical Chemistry 
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در اين قسمت بعضي از مسايل مربوط به تهيه نمونه جامع از جامدات، مايعات و 
 .شود ح داده ميشرگازها 

  
  برداري از جامدات نمونه 1-3-1

ها و خاك اغلب به علت ناهمگن بودن ماده،  برداري از جامدات حجيم مانند كاني نمونه
اگر توده اوليـه  . ساير مواد جامد استتر از  مشكلها  آناختلاف اندازه ذرات و تغيير در 
چـه   هر. كنند كل توده اوليه به طور اتفاقي انتخاب مي %1 همگن باشد، نمونه جامع را از

  .تر خواهد بود اندازه ذرات بزرگتر باشد، مقدار نمونه جامع هم بزرگ
برداري از يك رگه معدني مورد نظر باشد، بايـد بـا اسـتفاده از     هنگامي كه نمونه

هايي را به طور اتفاقي از فواصـل و اعمـاق مختلـف انتخـاب      ارهاي مناسب، كلوخهابز
هـا در   اما چنانچـه كلوخـه  . ، نمونه جامع را به دست آورد ها آنكرده و با مخلوط كردن 

ولـي بايـد در   . تر اسـت  داخل واگن يا كاميون باشند، تهيه نمونه جامع به مراتب راحت
ذرات انجـام گرفتـه و ذرات ريزتـر در     جايي هجاب حمل محموله، طينظر داشت كه در 

پـس بهتـر اسـت    . گيرند تر در قسمت بالاتر قرار مي هاي زيرين و ذرات درشت قسمت
هـا روي نـوار    مثلا هنگامي كه كلوخـه . آوري شود نمونه جامع هنگام حركت ماده جمع

  .شوند ميكنند يا داخل واگن تخليه  نقاله حركت مي
تواننـد ايـن عمليـات را بـه طـور       زار وجود دارند كـه مـي  وسايل مكانيكي در با

دسـتي  به طـور  ولي اگر اين وسايل در دسترس نباشند، نمونه بايد . خودكار انجام دهند
كلوخه عبور كرده، يكي انتخاب شود تا نمونه جامع بـه   20از هر  مثلا . آوري شود جمع

 سـيمان، شـكر يـا نمـك،     ي شـود، ماننـد  اما وقتي ماده جامد به راحتي جار. دست آيد
. آوري نمونه از توده اوليـه اسـتفاده كـرد    گير براي جمع اي به نام نمونه توان از وسيله مي

  .شود ديده مي 1-1گير در شكل  مثالي از وسايل نمونه
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  جامدپودر  گير نمونه  1-1شكل 

  
د، تشـكيل  در داخل لوله ديگر قـرار دار  ها آنمركز كه يكي از هم اين وسيله از دو لوله 

هاي موجود در ايـن وسـيله بـا چـرخش لولـه داخلـي بـاز و بسـته          سوراخ. شده است
سـپس   .برنـد  يم ـگير را در داخل ماده فـرو   ها بسته باشند، نمونه وقتي سوراخ. شوند مي

. شود آوري مي نقاط مختلف جمع ازها با چرخاندن لوله داخلي باز شده و نمونه  سوراخ
  .آورند گير را بيرون مي نمونهها را بسته و  بعد سوراخ

اب كـردن بـه   زنـي يـا آسـي    در مورد فلزات و آلياژها، نمونه توسط اره كردن، مته
هـاي   زني در طول قطعه ورقه يا شمش فلزات و در فاصله يا مته اره كردن. آيد دست مي

  .مته بايد به طور كامل از درون سطح بگذرد. دشو تصادفي انجام مي
 
  ي از مايعاتبردار هننمو 1-3-2

ي مايع همگن بوده و به دست آوردن نمونـه جـامع   ها نمونهتوان گفت  به طور كلي مي
برداري، محلول خوب هـم زده   هر جا ممكن باشد، قبل از نمونه. مشكلات كمتري دارد

ولي بايد توجه داشت كـه وقتـي   . شود تا از يكنواختي آن اطمينان كامل حاصل شود مي
ماننـد زمـاني كـه    . ر بزرگ باشد، ممكن است ناهمگني پيش آيـد مقدار توده اوليه بسيا

مقـدار آن در  . گيـري كننـد   بخواهند اكسيژن محلول در آب را در يـك درياچـه انـدازه   
قسمت كناري يا مياني درياچه و در اعماق مختلف با هم تفـاوت دارنـد و لازم اسـت    

اگـر مقـدار متوسـط يـك     ولي  .ي جداگانه از هر منطقه برداشته و تجزيه شوندها نمونه
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ي به دست آمده از مناطق مختلـف  ها نمونهگونه خاص مورد نظر باشد، در اين صورت 
  .آيد را با هم مخلوط كرده و نمونه جامع به دست مي

هايي كـه درآن جريـان دارنـد،     مايعات صنعتي اغلب به طور پيوسته از درون لوله
اند و در بازار با عنوان  ور طراحي شدههاي خاص به اين منظ لوله. شوند ميبرداري  نمونه
ها  اين لوله. شود ميديده  2-1اي از آن در شكل  نمونهگير مايعات وجود دارند كه  نمونه

  .كنند آوري مي را تا عمق معين فرو برده، سپس با پمپ كردن نمونه را جمع
كنـد، در ايـن    سـازي آن تغييـر   يكي از اجزاي نمونـه در خـلال ذخيـره    البته اگر

آوري يـا در همـان محـل     صورت تا حد امكان بايد تجزيه نمونه بلافاصله بعد از جمـع 
. كنش ظرف حاوي نمونـه توجـه شـود     بايد به برهم همچنين .شودبرداري انجام  نمونه

هايي براي محافظت نمونه به كار  هاي ناخواسته ماده با ظرف، روش براي كاهش واكنش
ها هرگز  دهنده يك از تشكيل گاهي پايداري كامل هربايد توجه داشت كه . شود گرفته مي

هـا تغييـرات شـيميايي را پـس از      كننـده  در بهترين شـرايط محافظـت   .شود حاصل نمي
 .اندازند خير ميأآوري نمونه به ت جمع

  

  
  گير مايعات نمونهپمپ   2-1شكل 

  
گيـري   نـدازه د تـا در ا شـو هاي شيميايي بايد با احتياط انجـام   كننده استفاده از محافظت
هـاي فلـزي    مثال، براي جلوگيري از جـذب سـطحي كـاتيون    رايب. تداخل ايجاد نكنند

 pH=3توان بـا افـزايش نيتريـك اسـيد بسـيار خـالص تـا         محلول داخل يك بطري، مي
 زيسـتي امـا تجزيـه   . ها در ديواره ظرف را به حداقل رسـاند  رسوب كردن و جذب يون

شود، نمونه در  سازي حساس است كه توصيه مي رهي مايع آن قدر نسبت به ذخيها نمونه
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بيش از آن طول بكشد بايد نمونه  اگر. دشوآوري، تجزيه  ساعت از زمان جمع 6عرض 
آوري انجـام   ساعت از زمان جمـع  30اي كه پس از  تجزيه. نگه داشت C  4را در دماي 

  .ستشود، قابل قبول ني
  
  برداري از گازها نمونه 1-3-3

كند، حجم  ليكن دانسيته كم گازها ايجاب مي. نظر گرفت همگن در ان كاملا تو گازها را مي
برداري هوا به كـار   يك روش استاندارد كه براي نمونه. آوري شود معجزيادي از نمونه 

  .است  Hi-volبهمعروف  3-1گير نشان داده شده در شكل  رود، استفاده از نمونه مي
 

    

  )Hi-vol( د گازهاگير براي حجم زيا نمونه  3-1شكل 
  

ي هـا  نمونـه . آوري شـود كـه محصـور نشـده باشـد      يي جمـع ها نانمونه هوا بايد از مك
. آوري كـرد  هاي پلاستيكي خـاص جمـع   توان در كيسه تر يك تا دو ليتري را مي كوچك

 برداري از هـواي آلـوده بـه    براي نمونه اند، نشان داده شده 4-1ها كه در شكل  اين كيسه
2SO، 2 NO3 و Oمناسب هستند.  
  

  
  كيسه پلاستيكي براي نگهداري حجم كم گازها  4-1شكل 
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به داخـل يـك محلـول جـاذب      گازي آوري نمونه با تزريق نمونه گاهي اوقات هم جمع
توسط تزريق نمونه بـه داخـل    2SOآوري  كه براي جمع 5-1مانند شكل  .شود انجام مي

  .دشو ژنه انجام مي محلول آب اكسي
  

  
  

  گير گازي با تزريق آن به داخل يك محلول جاذب مونهن  5-1شكل 
  
  هيه نمونه آزمايشگاهيت  1-4

اي  ي تجزيـه هـا  نمونهسپس . ه نمونه جامع بايد نمونه آزمايشگاهي تهيه شوديته ازپس 
اگر نمونه جامع به صورت مايع يا پودر نرم . ندشوحاصل از آن به طور جداگانه تجزيه 

 .تر است ن باشد، تهيه نمونه آزمايشگاهي راحتو خيلي ريز و يا سوسپانسيو

تبخير بايد . شودتبخير  مونهاغلب براي كاهش حجم يك نمونه مايع، لازم است ن
در حين تبخير، ظرف بايد . دشوانجام  كم ا تبا دماي نسب 1روي حمام بخار يا اجاق برقي
 .شودف نمونه نتلااتر پوشانده شود تا منجر به  توسط يك شيشه ساعت بزرگ

نمونـه آزمايشـگاهي همگـن،    براي جامدات ناهمگن، كاهش نمونه جامع به يك 
 .كردن، آسياب كردن، الـك كـردن، مخلـوط كـردن و تقسـيم كـردن اسـت        شامل خرد

اي آسياب كرد كـه نمونـه آزمايشـگاهي حاصـل از آن      تر را بايد به گونه هاي بزرگ تكه

                                                
1. Hot Plate  
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ين دليـل نمونـه جامـد را در هـاون يـا      به ا. نمونه جامع را حفظ كندهاي  ويژگيبتواند 
  .كنند آسياب پودر مي

 هاي ههاون فولادي براي سنگ معدن و هاون عقيق يا چيني براي پودر كردن قطع
اند،  تر ساخته شده هاي ارزاني كه از موادي با سختي كم هاون. روند تر به كار مي كوچك

واد سـازنده  دن نمونـه بـه م ـ  در اثر فرسايش يا ايجاد خلل و فرج در آن، باعث آلوده ش
شوند، كه در تعيين مقادير ناچيز عناصر  اند مي در آن ساييده شده هاون يا موادي كه قبلا 

  .دارد زيادياهميت 
علاوه بر آن بايد در نظر داشت كه خرد كردن و ساييدن نمونه گاهي ممكن است 

د باعث اتلاف اجزاي توان گرماي توليد شده در اثر اصطكاك مي. تركيب آن را تغيير دهد
دهـد و آن را   مساحت سطح جامد را افـزايش مـي   ،به علاوه ساييدن. شود سازنده فرار

در . شود كند يا منجر به افزايش آب جذب سطحي شده مي مستعد واكنش با اتمسفر مي
تفاوت . يابد پوشيده در نتيجه گرماي مالش موضعي كاهش مي مقابل ميزان آب مواد آب

زيرا . تواند طي خرد كردن و آسياب كردن خطا ايجاد كند سازنده نيز مي در سختي اجزاي
و  شوند ميتر با سرعت بيشتري به ذرات ريز تبديل  تر در مقايسه با مواد سخت مواد نرم

  .غبار تلف شوند به صورت گرد و ،ممكن است طي عمل آسياب كردن
شـود تـا ذرات بـا     اي تكان داده مـي  نمونه آسياب شده روي الك سيمي يا پارچه

. شـوند  مي آسياب ا مجدد الك،ي وسپس ذرات باقي مانده ر. اندازه مورد نظر عبور كنند
  .بگذرد الكيابد تا تمامي نمونه از درون  مياين عمل آن قدر ادامه 

سـازي و چهـار قسـمت كـردن      ي آزمايشگاهي جامد بـه روش مخـروط  ها نمونه
شود، نمونه را روي يـك   ديده مي 6-1كل كه در ش اين روش چنان در. شوند ميتقسيم 

يك از چهار گوشه كاغـذ   ريزند و با بلند كردن هر ورق كاغذ براق به شكل مخروط مي
سپس نوك مخـروط را مسـطح كـرده، آن را    . كنند متناوب، نمونه را مخلوط ميبه طور 

كننـد و مخـروط    دو ربـع مقابـل هـم را برداشـته مخلـوط مـي      . كننـد  چهار قسمت مي
اي با وزن مناسب به  يابد تا نمونه اين عمل آن قدر ادامه مي. كنند تري درست مي كوچك

  .دست آيد
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  قسمت كردن سازي و چهار نحوه كاهش مقدار نمونه جامد به روش مخروط  6-1شكل 

  
مقادير مختلفـي از رطوبـت را    ،شان شرايط محيطيحسب اندازه ذرات و  ذرات نمونه بر

حضور آب در نمونه، به ويژه در مورد جامـدات، مشـكل   . كنند به سطح خود جذب مي
اند كـه   اغلب جامدات حاوي آب. تواند بر نتيجه تجزيه اثر بگذارد متداولي است كه مي

لذا تركيب نمونه به رطوبت نسـبي و دمـاي تجزيـه بسـتگي     . در تعادل با اتمسفر است
توزين، نمونـه خشـك   براي حذف اين منبع خطاي تغييرپذير، لازم است پيش از . دارد

 رسـد بتكرارپذير ثابت و وزن به نمونه شود يا در صورتي كه اين كار ميسر نباشد، بايد 
تعيـين شـود، بـه طـوري كـه بتـوان نتـايج را         ا يا در زمان توزين، ميزان آب نمونه دقيق

  .دكرحسب نمونه خشك تصحيح  بر
يـا   Cº 105 يدمـا در آون به مدت يك تـا دو سـاعت در    لب بايستيغا ها نمونه

البتـه  . ديگري نسبت به تركيب نمونه، تا حصول وزن ثابت خشك شوند دماي مشخص
آب به اين روش ممكن نيست، ولـي رطوبـت    تبديل ماده جامد به ماده خشك كاملا بي

اما همراه متصاعد شدن آب از نمونه، امكـان  . شود موجود تا حد تكرارپذيري تثبيت مي
لـذا سـعي   . يا اكسايش يك جزء به وسيله هوا وجـود دارد فراريت ساير اجزاء سازنده 

خشك كـردن   ،بنابراين. دشودماي ممكن انجام  ترين كمشود، عمل خشك كردن در  مي
هاي ذكـر شـده، از    گاهي براي اجتناب از محدوديت. تر است در يك آون خلاء مناسب

متصـاعد   ين روش آبـي كـه از نمونـه   در ا. شود روش خشك كردن مستقيم استفاده مي
پـس از  . شـود  جمـع آوري مـي   5O2Pشود، بر روي يك ماده جاذب ويژه آب مانند  يم

بـه دمـاي   دماي آن  دهند تا خنك شود و قرار مي 1حذف رطوبت، نمونه را در خشكانه

                                                
1. Desicator 
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در قسـمت  ) سـيليكاژل  ا م ـعمو(داراي ماده جاذب رطوبـت   خشكانه. آزمايشگاه برسد
ونه، مانع جذب رطوبت بر روي سطح ماده پايين ظرف است و در خلال خنك شدن نم

ي مـايع و جامـد   هـا  نمونههاي شيميايي گزينشي براي تعيين آب در  البته روش. دشو مي
 .است1 روش كارل فيشر ها  آنترين  وجود دارند، كه مهم

را بايـد   هـا  نمونـه بعضي از . نحوه نگهداري نمونه تا زمان آزمايش متفاوت است
تـوان   را مي ها نمونهولي بعضي از . رداري مورد آزمايش قرار دادب بلافاصله پس از نمونه

توان از  براي سرد كردن مي. پس از منجمد كردن يا سرد كردن تا زمان آزمايش نگه داشت
2CO ي بافت جانوري را بايد ها نمونهبعضي از . جامد در زمان حمل نمونه استفاده كرد

 .داري كرد عفوني كننده مانند فرمالين نگهيا در محلول ضد در صد 80در محلول اتانول 

  
  انحلال نمونه 1-5

با اين كه برخي . دشو روي محلول آبي نمونه انجام مي ها معمولا  گيري بسياري از اندازه
معمولي حـل    هاي آبي و رقيق اسيدها يا بازهاي به سهولت در آب يا محلول ها نمونهاز 
واكنشـگر بايـد   . و اعمال شديد نياز دارنـد ، برخي ديگر به واكنشگرهاي قوي شوند مي

هـاي احتمـالي كـه در     در انتخاب يك حلال، مزاحمت. نمونه را به طور كامل حل كند
ترين عامل، خلوص  در اين جا مهم. بايد مد نظر قرار گيرد شوند ميفرايند انحلال وارد 

  .واكنشگر و مقداري است كه بايد به كار برده شود
  
  ات معدني در اسيدهاانحلال تركيب 1-5-1

 .ي حقيقـي، اسـيدهاي معـدني اسـت    هـا  نمونهترين واكنشگرها براي حل كردن  متداول
اكثر فلزات و . اند درج شده 1-1اسيدهاي متداول براي انحلال تركيبات معدني در جدول 

صورت نمك حل  در اسيدهاي رقيق به لا اكسيدهاي فلزي به سهولت اكسيد شونده، معمو
 ولي در مورد بعضي از فلزات مانند آلومينيم و كروم،. كنند دروژن توليد ميشده و گاز هي

  .كند تشكيل يك لايه محافظ از اكسيد فلزي بر روي سطح آن، عمل انحلال را كند مي
  

                                                
1. Carl Fisher 




