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  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
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  لفؤپيشگفتار م

 يعال  مصوب شوراي1 تجزيهي درس شيميها فصلكتاب حاضر بر اساس سر
 2ي عموميمطالب آن در ادامه مباحث مرتبط درس شيم. ليف شده است تأيريز برنامه

  .تدوين شده است
نور نوشته   دانشگاه پياميچارچوب اهداف آموزش  در1تجزيه يمباحث كتاب شيم

 متنوع يها تلاش شده است كه در هر بخش مثالن هدف  رسيدن به اييبرا. شده است
 مسئله نيز طرح ي هر فصل تعداديعلاوه بر آن در انتها. و مرتبط با متن آورده شود

  .شده است تا به آن جامعيت بخشد
 تجزيه، ارتباط آن با ساير علوم و يفصل اول شيم. مطالب شامل ده فصل است

 بر تعاريف مختلف يفصل دوم مرور. كند ي مي را معرفيقالب يك تجزيه شيمياي
غلظت دارد تا دانشجويان قبل از مراجعه به مفاهيم ديگر با اين اصطلاحات بيشتر آشنا 

آورده شده است تا  تجزيه ي مرتبط با شيميدر فصل سوم مطالب ومفاهيم آمار. شوند
تجزيه  يها روشيكي از فصل چهارم .  شودي تجزيه معرفينقش و جايگاه آمار در شيم

 تجزيه  كهيا در فصل پنجم تعادلات عمده. كند ي را مطرح مي تجزيه وزنيكلاسيك يعن
فصل ششم مباحث مربوط به تعادلات .  با آن سروكار دارد آورده شده استيكم

ده را به كمك معادلات موازنه بار و جرم آورده ينحوه حل يك مسئله پيچ حلاليت و
 مطرح شده است تا ي وعموميكلطور هب يدر فصل هفتم روش تجزيه حجم. است

ن فصل ي با اصول آن در اي حجميها بل از مراجعه به فصول مختلف سنجشخواننده ق
 يها  روشيعني يسنج  حجميها روشدهم عمده  و فصول هشتم، نهم .آشنا شود

  .ات كامل آورده استيل كمپلكس را با جزئيباز و تشك -دي، اسيرسوبي سنج حجم

 نه



قبل از هر . شود نمين همكاري و هم فكري افراد ديگر كامل هر اثر علمي بدو
 ين تولليقدر و دكتر حس هيان دكتر محمود پاياز زحمات فراوان همكاران محترم آقاچيز 
 يت قدرداني نهاي علميراستارينور جهت و امي دانشگاه پيئت علمي محترم هياعضا

 از ياريشد تا بسباعث ن همكاران يتوام با دقت ا همكاري بدون شك شود مي
پور همكار اكبر نايخانم م محترم از همكار. ، مشخص شده و رفع گردداشكالات پنهان

 مركز بجنورد به خاطر حوصله فراوان در نمونه نور پيامه دانشگاه ي تجزيميمحترم ش
 يميل رشته شيالتحص زاده فارغ ميرضا كري علياز آقا. گردد ي كتاب تشكر ميخوان

ت دقت تلاش ي با نهاينگارش  ويكي مشهد كه در اصلاحات گرافنور پيامدانشگاه 
  .شود مي ي داشتند قدردانياديز

بي ترديد نكات مبهم احتمالي ت مطالب شده است يفي كي كه برايبا تمام تلاش
وجود دارد كه اميد است مدرسين محترم و دانشجويان عزيز ما را از نظرات و 

  .سازندمند  بهرهپيشنهادات خود 
  
  
  
  

  عزيزاله نژادعلي
   مشهدنور پيامدانشيار شيمي تجزيه دانشگاه 

 ده



 

 

  اولفصل 

  اي بر شيمي تجزيه مقدمه

پذيري  شيمي در واقع به مطالعه ماده، شامل تركيب، ساختمان، خواص فيزيكي و واكنش            

هـاي متعـددي     بـه منظـور تخصـصي كـردن شـيمي، آن را بـه شـاخه               . شود آن گفته مي  

 :شود كه عبارتند از    اصلي نام برده مي   شاخه  طور معمول از چهار       به. اند بندي كرده  تقسيم
  .شيمي آلي، شيمي فيزيك، شيمي معدني و شيمي تجزيه

  

  در علوم مختلفنقش و اهميت شيمي تجزيه  1-1

شيمي تجزيه  . شود تا ارتباط شيمي تجزيه با ساير علوم بيان شود          در اين بخش سعي مي    
شـيمي  . هاي شيمي نقش وسيعي در بررسـي تركيبـات شـيميايي دارد            مشابه ساير شاخه  

  پاسخ ت كيفي و كمي در مورد تركيبات      سؤالاكه به   است    شيمي لماي از ع   تجزيه شاخه 
در بحث كيفيت حضور يا عدم حضور يـك يـا چنـد جـزء در تركيـب مـورد                    . دهد مي

مطالعه مد نظر است و در بحث كميت مقدار مادة موجود در آن تركيـب مـورد بررسـي          
. دهنـد   كمي را انجام مي    گيري كيفي يا   طور معمول اندازه    تمام شيميدانان به  . گيرد قرار مي 

اي از شيمي نبوده بلكه      شود كه شيمي تجزيه شاخه جداگانه      در برخي از موارد عنوان مي     
شـيمي تجزيـه انجـام      اساس   در واقع بايد عنوان شود    . نقش آن كاربرد علم شيمي است     

هاي معمول با دسـتور كـار مـشخص نيـست، بلكـه نقـش آن بهبـود و توسـعه              آزمايش
گيـري   هـاي انـدازه    هـاي جديـد و گـسترش روش        براي انواع نمونـه   هاي موجود    روش
عنـوان مثـال در تجزيـة يـك نمونـه خـاك              بـه . هاي موجود و جديد شيمي است      هپديد

هاي مختلف تجزيه كيفي و كمي وجود دارد اما به دليل توسـعه علـوم                كشاورزي روش 
هـاي   كـش   حـشره   اسـتفاده از   مـثلاً (هاي متنوع از خاك در كشاورزي        مختلف و استفاده  



  1  شيمي تجزيه      

 

2

ي جديدتر باشد كه شـيميدان      ها  شيوهممكن است نياز به توسعه تجزيه خاك به         ) متعدد
 1-1شـكل   . هـاي قبلـي باشـد       هـاي جديـد بـراي بهبـود روش         تجزيه بايد به دنبال راه    

. دهـد   نـشان مـي     را گيـري نيكـل از يـك نمونـه سـنگ           جداسازي و انـدازه   ي   واره طرح
در هر مرحله از جداسازي نياز به دقت نظـر شـيميدان            دهد   طوركه شكل نشان مي     همان

هاي جديـدتر نيـز توسـعه        و بسته به پيچيدگي بافت نمونه ممكن است راه        است  تجزيه  
 .پيدا كند

دهد كه نقـش فراوانـي در علـوم          توجه به مفهوم و كاربرد شيمي تجزيه نشان مي        
و از طرفـي  ، و تركيبـات  اساساً به دليل سروكار داشتن ساير علوم بـا مـواد          . مختلف دارد 

الزاماً نياز ساير علـوم بـه ايـن شـاخه از            ،ماهيت شيمي تجزيه در بررسي اجزاء تركيبات      
و بـراي مـا     كـرده   همه ما حداقل يك بار به پزشك مراجعـه          . كند شيمي را دوچندان مي   

درخواست شـده    ... هاي بيولوژيكي نظير خون، سرم، ادرار و       هاي مختلف نمونه   آزمايش
تواند بدون پاسـخ     هاي حياتي و مهم خود نمي      گيري ون شك پزشك در تصميم    بد. است

در داروسـازي   . هاي خواسته شده، نسخه خوبي را تجويز كند        تجزيه كيفي و كمي نمونه    
و داروشناسي شيمي تجزيه نقش اصلي را در تجزيه داروها چه براي سنتز و تهيـه دارو                 

شـيمي محـيط زيـست كـه        . يولوژيكي دارد هاي فيز  ها در نمونه   و چه براي شناسايي آن    
اي از شيمي تجزيه اسـت كمـك بـسيار خـوبي در بررسـي                شايد بتوان گفت زير شاخه    

با كمك تجزيه گازها و عناصـر       . هاي صنعتي دارد   هاي زيست محيطي و شهرك     آلودگي
توان آلودگي اين مناطق را كنترل  مي) بخصوص مناطق صنعتي  (موجود در مناطق شهري     

پتروشيمي، مواد غذايي، خودروسازي، رنـگ، چـرم، لاسـتيك،          (صنايع مختلف   در  . كرد
آزمايـشگاه كنتـرل    )  ...پليمر، متالوژي، كاغذ، چوب، شيـشه سـازي، كاشـي و لعـاب و             

آب شـرب   . كيفيت نياز به بررسي دائـم كيفيـت و كميـت مـواد اوليـه و محـصول دارد                  

د، هميشه توسط شيميدان تجزيه در      رس ها به منازل مي    كشي منازل كه از تصفيه خانه      لوله
در اكتشاف و اسـتخراج     . شود شرب مي قابل  آزمايشگاه تصفيه خانه تجزيه شده و سپس        

كــه  طــوري معــادن آزمايــشگاه شــيمي تجزيــه نقــش اصــلي در امــور مربوطــه دارد بــه 
  . كند ها را به مجموعه وارد مي ترين خسارت ترين سهل انگاري، بزرگ كوچك
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  .ه وزني نيكل در يك سنگ معدن تجزي.1-1كل ش
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نتايج دقيق آزمايشگاه شيمي تجزيه به يك قاضي در رشته حقـوق كمـك بـسيار                
چنانچه خاك و آب مزارع     . كند گيري در مورد يك پرونده جنايي مي       خوبي براي تصميم  

 نتيجـه حاصـل باعـث       ،كشاورزي با كمك شيميدان تجزيه مورد مطالعه دقيق قرار گيرد         
. صميمات كارشناس كشاورزي و تجويز نسخه او براي كشاورز مفيـد باشـد            شود تا ت   مي

شود شيمي تجزيه نقش محوري در بسياري از علوم دارد و ارتباط تنگاتنگي              ملاحظه مي 
ارتبـاط شـيمي    طـرح واره     2-1شـكل   . بين علوم مختلف و شيمي تجزيـه وجـود دارد         

  .تجزيه با علوم مختلف را نشان مي دهد



       اي بر شيمي تجزيه مقدمه

 

5

  
  .ارتباط شيمي تجزيه با علوم مختلفي  واره طرح .2-1شكل 

  

  بندي در شيمي تجزيه طبقه 1-2

اي  هـاي تجزيـه    بندي روش   طبقه ،لازمه استفاده از اطلاعات زياد شيمي در شيمي تجزيه        
بنـدي، بـر مبنـاي تجزيـه كمـي، تجزيـه كيفـي يـا                 ترين روش تقسيم   شايد سريع . است

استفاده شـده در تجزيـه      روش  اند بر اساس    بندي مي تو   نوع ديگر طبقه  . ساختماني باشد 
. شـود  باشد كه در اين صورت شيمي تجزيه به دو دسته كلاسيك و دستگاهي تقسيم مي              

 انسان بـر مبنـاي حـس كنجكـاوي،          د كه ده نگاه كوتاه تاريخي در زندگي بشر نشان مي       
 و  سـنجي   وزن بـراي    سـنجي   حجـم  ترازو يا ظـروف      و از تجزيه كيفي تركيبات را داشته،    

گيـري كـرده     هاي شيميايي را پـي     برخي واكنش و  استفاده  ) اطلاعات كمي  (سنجي  جمح
هـاي نـوري     هـاي تجزيـه دسـتگاهي بـه روش          روش ،بسته بـه مـاده    ). 1شيمي تر (است  

، )متري نشر و جذب نوري كه شامل اسپكترومتري ملكـولي و اتمـي اسـت        فتواسپكترو(
هـاي   و روش ) ي و الكتروليـز   ، هـدايت سـنج    ل سنجي پتانسي(هاي الكتروشيميايي    روش

 1شـكل   (شـود    تقسيم مي )  و فعال سازي نوتروني    رقيق سازي ايزوتوپي  (راديوشيميايي  
–3 .(  

                                                                                                  
1. Wet chemistry 
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هـاي شـيمي      در طبقـه روش    ،تركيبـات جداسـازي   هاي شيميايي و فيزيكي      روش
هاي جداسازي شامل عبور ماده بين دو فـاز اسـت             روش. گيرد تجزيه دستگاهي قرار مي   

  ، )مثل نفـوذ گـاز، تقطيـر و كرومـاتوگرافي گـازي           (دو فاز گاز و مايع      ) 1 :كه عبارتند از  
دو فـاز   )3،  ) دياليز و كرومـاتوگرافي مـايعي      ، مايع –نظير استخراج مايع    (دو فاز مايع    ) 2

 تعويض يون، اسـتخراج فـاز جامـد و كرومـاتوگرافي            ،گيري نظير رسوب (مايع و جامد    
نظير استخراج مايع فـوق بحرانـي و        ( بحراني   فاز جامد و سيال فوق    ) 4و  )  جامد –مايع  

  ). كروماتوگرافي
بندي ديگر بر مبناي طبيعت ماده و محلول مـورد سـنجش انـواع روش                در تقسيم 

در اينجا براساس طبيعت آلي، معـدني و يـا بيوشـيميايي مـاده              . شود اي مطرح مي   تجزيه
نقـره  مقـدار   گيـري    انـدازه عنوان مثال    به. شود اي به كار برده مي     تجزيه روش   ،مورد نظر 

در نفـت   ) گونـه آلـي   (، تعيين حشره كش     )نمونه معدني (در سنگ معدن    ) گونه معدني (
، تعيـين   )نمونه بيوشيميايي (در نمونه ادرار    ) گونه معدني (، تعيين يون سديم     )نمونه آلي (

هايي هـستند كـه      از جمله مثال  ) نمونه معدني (در خاك   ) گونه آلي (تركيبات گوگرد دار    
در مواردي  . اي هستند  ها تعيين كننده روش تجزيه     ع گونه و نمونه براساس طبيعت آن      نو

 فلـزي تقـسيم بنـدي       –نظير حضور يك كاتيون در يك كمپلكس در طبقه تركيبات آلي            
  .گيرد هاي ذكر شده بالا قرار نمي شود كه در حالت مي

 آب  مـثلاً . كند  مي اي ايجاد  اي را در روش تجزيه     اندازة اوليه نمونه پيچيدگي ويژه    
ولـي   ،دريا به راحتي در دسترس بوده و در مورد مقدار آن مشكل خاصي وجـود نـدارد                

يك لكه خون در يك صحنة جنايي، يا يك شيء كوچك باسـتاني در انتخـاب روش و                  
 بـر طبـق انـدازه نمونـه مـورد اسـتفاده،           . كند ميزان نمونه محدوديت زيادي را ايجاد مي      

   3، نيمــه ميكــرو)g2-10-3-10 (2، ميكــرو)mg>1 (1فراميكــرواي بــه  هــاي تجزيــه روش
)g1-10-2-10 (4و ماكرو ) < g1-10 (شوند  بندي مي تقسيم) 1-1جدول.(  

                                                                                                  
1. Ultramicro analysis 
2. Micro analysis 
3. Semi-micro analysis 
4. Macror analysis 
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  .مورد استفادهروش اي بر اساس  هاي تجزيه بندي روش كلي طبقه ي طرح واره 3-1شكل 

  

  .اي بر پايه اندازه نمونه هاي تجزيه بندي روش  طبقه.1-1جدول 

  روش  (mg)وزن نمونه   )μl(جم نمونه ح

  مزو  < 100  < 100

  نيمه ميكرو  100-10  100-50

  ميكرو  1- 10  > 50

  فراميكرو  > 1  

  
هـا بـه لحـاظ حـساسيت،         بنـدي آن   اي گذشته از تقسيم    هاي مختلف تجزيه   روش

). 2-1جـدول   (، سـرعت و كـاربرد بـا هـم قابـل مقايـسه هـستند                 پذيري گزينشدقت،  
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هـايي   هاي دستگاهي به خـصوص نـوري روش        دهد روش  ول نشان مي  طوركه جد   همان
داشته بـه عبـارت ديگـر مقـادير بـسيار كـم نيـز قابـل                 كمي  گيري   هستند كه حد اندازه   

 خـوبي در   دقت تقريبـاً  سنجي  حجم و   سنجي  وزنهاي   در مقابل روش  . است گيري اندازه
  .ستاز نمونه ا مقدار زيادنياز به  آن علت و گيري دارند اندازه

  

و پـذيري    گـزينش اي بر اساس كاربرد، سرعت،       هاي تجزيه   مقايسه روش  .2-1جدول  
  .دقت و حساسيت

  

  انتخابگري  سرعت  كاربردهاي اصلي
 دقت تقريبي

(%)  
گيري حد اندازه

(mol/L)  

  روش 

  گيري اندازه

  سنجي وزن  10-1- 10-2  1/0  ضعيف تا متوسط  كند  معدني

  سنجي  حجم  10-1- 10-4  1/0- 1  ضعيف تا متوسط  متوسط  معدني و آلي

  سنجي  لپتانسي  10-1- 10-6  2  خوب  سريع  معدني

  وزنيالكترو  10-1- 10-4  01/0- 2  متوسط  كند تا متوسط  معدني و آلي

  ولتامتري  10-3- 10-10  2- 5  خوب  متوسط  معدني و آلي

  سنجي طيف  10-3- 10-6  2  خوب و متوسط  سريع تا متوسط  معدني و آلي

  فلورومتري  10-6- 10-9  2- 5  متوسط  متوسط  آلي

  سنجي اتمي طيف  10-3- 10-9  2-10  خوب  سريع  )چند عنصري(معدني 

  كروماتوگرافي  10-3- 10-8  2- 5  خوب تا متوسط  سريع تا متوسط)هاي چند جزئي مخلوط(آلي 

  هاي سينتيكي روش  10-2- 10-10  2-10  خوب تا متوسط  سريع تا متوسط  ها معدني و آلي، آنزيم

  

  شيميايي مديريت تجزيه فرايندها و  1-3

يك شيميدان تجزيه قبل از آن كـه روش كـاري را طراحـي كنـد نيـاز بـه اطلاعـات، و              
چـه  . اي بايـد تجزيـه شـود       او بايد بداند چه نمونـه     . وسايل كافي با توجه به نمونه دارد      

چقدر از نمونه نياز دارد و نتيجه آن با چـه دقتـي مـورد               . مقدار هزينه و وقت لازم دارد     
اي وجود دارد     قابل ملاحظه  هاي مزاحم  بافت آن پيچيده است يا ساده، گونه      .  است توجه

  .يا خير
هاي مزاحمي كـه از ابتـدا وجـود دارنـد يـا در فراينـد تجزيـه وارد                    چنانچه گونه 

تمـام ايـن    . شـود  اي گرفته نمي   شوند حذف نشود مسلماً نتيجة صحيح تجزيه       محلول مي 
يه، مواد شـيميايي    دستگاه و ابزار مورد نياز، زمان تجز      اي،   موارد در انتخاب روش تجزيه    

هـاي محـدودي     شايد در كتب مختلف شيمي تجزيه تعـداد روش        . ثرندؤمورد استفاده م  



       اي بر شيمي تجزيه مقدمه

 

9

 گفتـه شـد نقـش       1-1كـه در بخـش      طـور   ها باشد ولـي همـان        گيري گونه  براي اندازه 
  .سزايي دارد بتأثيرها دارد در نتيجه آزمايشات  اي كه براي روش گر و توسعه تجزيه

گر بايد   اي مشخصي براي گونه معين نباشد، تجزيه       گونه روش تجزيه   چنانچه هيچ 
هـاي    بـا روش   يي و بر مبناي آشـنا      كرده آوري  جمع مورد ماده مورد تجزيه اطلاعاتي       در

يـك فراينـد تجزيـه      مراحـل   .  كنـد  مختلف تجزيه و تجاربي كه دارد يك روش انتخاب        
  . است4-1شيميايي به صورت شكل 

  

  
  

  . فرايند كلي يك تجزيه شيميايي.4-1شكل 

 
  نمايانگر تهيه نمونه نمونه برداري و  1-3-1

بسته بـه   . شود  مي روي بخش كوچكي از ماده مورد تجزيه انجام          معمولاًتجزيه شيميايي   
و يـا   ) تيقه يا يك قطره خون    مثل يك شي ع   (نوع نمونه ممكن است مقدار آن بسيار كم         

مثل آب رودخانه و دريا، سنگ معدن، خاك يك منطقه كشاورزي و مـشابه              (بسيار زياد   
. انجـام شـود     است در هر سه فاز مايع، جامـد و يـا گـاز             نمونه گيري ممكن  . باشد )آن

  .باشد) مثل سنگ معدن( غير يكنواختيا ) مثل آب دريا( يكنواختنمونه ممكن است 
بايد خواصي داشته باشد كـه      يانگر  در همه موارد اين است كه نمونه نما       نكته مهم   

بـديهي اسـت كـه هـر چـه مـورد            . معدل خواص كل منطقه يا نمونه مورد مطالعه باشد        
 براي مطالعـه خـاك      مثلاً. شود  مي نيز بزرگتر    يانگرتر باشد اندازه نمونه نما     مطالعه بزرگ 

.  از حداقل پنجاه نقطه از آن منطقـه اسـت          يك مزرعه صد هكتاري نياز به انتخاب نمونه       
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يا براي مطالعه آب دريا در يك منطقه هزار هكتاري نياز به تهيه نمونه از نقاط مختلـف                  
هاي بيولـوژيكي   در تجزيه.  استيانگرعنوان نما جمع به منطقه و تبديل به يك نمونه سر   

) ته بـه تجـويز پزشـك      بـس (مثل تهيه نمونه ادرار نياز به گرفتن ادرار در مراحل مختلف            
  .نظير قبل از غذا، بلافاصله بعد از غذا، چند ساعت بعد از غذا است

 ـ         يـز  در مرحلـه انتقـال بـه آزمايـشگاه ن          انگرعلاوه بر مرحله انتخـاب نمونـه نماي
نوع ظرف نمونه، در مجاورت هوا و نور يـا دور از ايـن              . اي نياز است   هاي ويژه  مراقبت

. دهـد  مـي قرار   تأثير نمونه است كه نتيجه تجزيه را تحت         موارد از جمله عوامل موثر در     
 2COچون  باشد   موجود در يك نمونه خون مورد تجزيه         2CO يا   pHبه عنوان مثال اگر     

. گذارد نبايد نمونه در تماس با هوا باشـد          مي تأثير خون   2CO يا درصد    pHهوا بر روي    
رد بررسـي از طريـق      يك نمونه ادرار ممكن است رسوب داده و برخـي از عناصـر مـو              

هـاي گـازي كـه     نمونـه . رسوب از بين برود كه لازم است از اين مشكل جلوگيري شود   
شـوند   گيري مي  وسيله دستگاه اندازه   وسط فيلترهاي مخصوص جذب شده و به       ت معمولاً

اي بـه آزمايـشگاه      گيري در منطقه آلوده يا مورد مطالعه بايد با دقـت ويـژه             پس از نمونه  
گيري و قبـل از تجزيـه روي نمونـه            گازهاي موجود در هوا پس از نمونه       منتقل شوند تا  

 معمـولاً .  در بعضي از موارد ظرف نمونـه بـسيار حائزاهميـت مـي باشـد               . نگذارند تأثير
ر غلظت اين گونـه     ها را جذب نمايند و اگ      اي مي توانند مقداري از كاتيون      ظروف شيشه 

  .شود مي انتقال به آزمايشگاه استفادهاتيلني جهت  ها كم باشد از ظروف پلي كاتيون
  
   نمونهآزمايشگاهيپيش عمل آوري  1-3-2

 پس از آن كه به آزمايشگاه منتقل شد طي فراينـدي بـراي تجزيـه آمـاده                  انگرنمونه نماي 

 ـ       . شود مي و مقـدار آن، نـوع عمليـات بـر روي آن در             انگر  بسته به نوع فـاز نمونـه نماي

مثـل يـك لكـه      ( خيلي كم باشد     انگردار نمونه نماي  چنانچه مق . آزمايشگاه متفاوت است  
 ده نمونـه آب     مـثلاً  ،اگر نمونه يك مايع همگـن باشـد       . شود  مي تمام آن آزمايش  ) خون

 لازم باشـد از آن بـراي         كه قدارسپس هر م  ،ها با هم مخلوط    آنوجود داشته باشد    شرب  
 اخـتلاط   اگـر نمونـه جامـد باشـد پـس از          . شود صورت تصادفي انتخاب مي    آزمايش به 

هـاي مخـصوص     و با آسياب  ، سرجمع تهيه  انگرنمايبه نمونه    انگرهاي مجزاي نماي   نمونه
هـاي    به چهار بخش تقسيم و بخـش       معمولاً(انتخاب   حال نصف آن  .شود  پودر مي  كاملاً
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تـا در   داده ميـشود     و چندين بار اين عمل ادامه        ،دوباره مخلوط ) شود روبرو انتخاب مي  

هـاي   در نمونـه  ).  در حد چند گـرم     معمولاً(ايشگاهي تهيه شود    نهايت در حد نمونه آزم    
گيـري مـستقيم توسـط       انـد عمومـاً انـدازه      گازي كه به روي فيلترهاي ويژه جذب شـده        

). هـا  پـس از ارزيـابي داده     (شـود    گيرد و سپس معدل آن گزارش مي       دستگاه صورت مي  
 خشك كردن آن در يك اون،      نياز به    انگرعلاوه بر تهيه نمونه آزمايشگاهي از نمونه نماي       

. نـد ا كـرده  هاي جامد مقـداري آب جـذب       اغلب نمونه . ديسكاتور است و نگهداري در    

 بستگي به رطوبت نسبي هوا دارد كه در تعـادل بـا نمونـه جامـد                 معمولاًميزان اين آب    
توان با تعيين رطوبت نمونه آزمايشگاهي قبل از انجام آزمايش           در برخي موارد مي   . است

حذف آب جذب شده بـه نمونـه جامـد تـابع زمـان نگـه                . ر شده را حل كرد    مشكل ذك 
 دما و زمان را در كاهش آب نمونـه          تأثير 5-1شكل  . داشتن آن در اون و دماي آن است       

  .دهد جامد نشان مي
فرايند تهيه نمونه آزمايشگاهي بسته بـه نـوع روش انتخـاب شـده و نـوع نمونـه                   

  .ز باشدامل انحلال نمونه جامد نيممكن است ش
  

  
  

 . حذف آب جذب شده از يك تركيب آلي در دماهاي متفاوت.5-1شكل 
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  انحلال نمونه 1-3-2-1
هاي جامـد اسـت      يكي از مراحل بسيار مهم فرايند تجزيه شيميايي مرحله انحلال نمونه          

گيرد اسيدهاي   هايي كه براي انحلال نمونه جامد مورد استفاده قرار مي          پس از آب حلال   
 دمـايي تـا حـدود       معمـولاً چنانچه در اينجا نياز به دما باشد        . ليظ معدني است  رقيق يا غ  

در ايـن اسـيدها حـل نـشد         اگر نمونـه    . شود نقطه جوش اين اسيدها به محلول داده مي       
عنوان  به.  يك عامل اكسنده استفاده كردتوان از مخلوط اسيدها يا مخلوط يك اسيد و         مي

ن به اسيدهاي معدني قدرت انحلال اين اسـيدها را          مثال افزودن برم يا پراكسيد هيدروژ     
گرچه هيدروفلوئوريك اسيد بسيار سمي و خطرناك است و كاركردن بـا            . كند بيشتر مي 

آن بايد در زير هـود آزمايـشگاه انجـام شـود، مخلـوط آن بـا اسـيدهاي معـدني بـراي                       
  . ل دارد آن مورد نظر نباشد كمك خوبي در انحلا2SiOهايي كه اندازه گيري  نمونه

عـلاوه  . كند كنون مطرح شد بطور عمده مشكلات انحلال را برطرف ميمواردي كه تا 
. هاي آلي و يا معـدني را حـل كـرد           ها مي توان به طريق ذوب قليايي بسياري از نمونه          بر اين 

 ،مقداري از نمونه پودر با مقداري از يك تركيب قليا مثل، كربنـات سـديم، پراكـسيد سـديم                 
در (مخلـوط   )  مراجعـه شـود    3-1به جـدول    (...  پراكسيد سديم و      و  سديم مخلوط كربنات 

حرارت داده مـي     دقيقه بر روي شعله      20 و حدود    ،)داخل يك كروزه نيكلي، پلاتيني يا طلا      
و با آب مقطر يـا اسـيد رقيـق معـدني بـه محلـول تبـديل                   ،پس از آن ماده مذاب سرد     شود  

  :فتدبيااست خطاهاي زير اتفاق ممكن ،انجام نشودانحلال صحيح اگر .شود مي
در بسياري از موارد نمونه به ظاهر حل شده است ولي به            ،عدم انحلال كامل نمونه   ) الف

  .صورت جامد از بين برود نحلال بخشي از نمونه ممكن است بهدليل كامل نبودن ا
 در مرحله انحـلال در برخـي مـوارد          ،صورت بخار  از دست دادن بخشي از نمونه به      ) ب

اي موجود در آن با حلال يا اجزاء آن تركيب پايدار ولـي فـرار                ي از نمونه يا گونه    قسمت
 شناخت كافي از اجـزاء نمونـه يـا حـلال مـورد       .شود ايجاد كرده و از محلول خارج مي      

  .استفاده كمك خوبي در جلوگيري از اين خطا دارد
چنانچه مقدار  ،ييهاي شيميا  آلوده كردن نمونه توسط اجزا موجود در حلال يا معرف         ) ج

ها از طريق    در نمونه بسيار كم باشد وارد شدن برخي آلودگي        )آناليت(گونه مورد تجزيه    
  . بزرگي را در نتيجه تجزيه ايجاد مي كندنسبتاًحلال به داخل نمونه خطاهاي 

در برخـي مـوارد حـلال بـا         ،آلوده كردن نمونه توسط واكنش حلال با ديـواره ظـرف          ) د
 در  تـأثير اكنش داده و مقداري از جزء ديواره وارد محلول شـده و             ديواره ظرف نمونه و   

  .نتيجه نهايي تجزيه دارد
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  . برخي از موارد استفاده از ذوب قليايي.3-1جدول 

  اي كه بايد ذوب شود نوع نمونه  نوع كروزه  (C°)نقطه ذوب  ماده مورد استفاده براي ذوب

3CO2Na  851  Pt  حتوي سولفات و فسفات باشندسيليكاتي، آلومينا، كه ممكن است م  

NaOH  يا  KOH  380 -318  Au, Ni , Ag  كاربيدسيليسيم و عمده مواد معدني،سيليكات   

2O2Na  -  Fe, Ni  سولفيدها، آلياژهاي غير قابل حل در اسيد و مواد معدني  

3O2B  1577  Pt  سيليكات و اكسيد فلزات قليايي  

  
  انتخاب روش و رفع مزاحمت 1-3-3

.  كه تنها به يك گونه پاسخ بدهـد        وجود دارد ي  ر روشي در شيمي تجزيه كم      كمت معمولاً
ايجـاد مزاحمـت كـرده و بـه         آناليـت   گيـري    بسياري از اجسام وجود دارند كه در اندازه       

بنابراين نياز به جدا كـردن ايـن        . كنند همراه گونه مورد نظر در واكنش اصلي شركت مي        
ين مرحله نيز بخـش مهمـي از فراينـد تجزيـه            ا. گونه اجسام از نمونه مورد تجزيه است      

 3-1بـه شـكل     (انجام مي شـود    هاي مختلف  اين گونه اجسام به روش    جداسازي  . است
هاي مختلف جداسازي عموماً گونـه مـزاحم         با بررسي و آشنايي با روش     ). مراجعه شود 

چنانچه تحت هيچ شرايطي نتوان گونه مـزاحم را حـذف كـرد نيـاز بـه                 . شود حذف مي 
  .است آناي و تعويض  تجزيهانتخاب روش  به برگشت
  

  تجزيه شيميايي 1-3-4
ايـن مرحلـه ممكـن      . شـود  گيري مي  با توجه به روش انتخاب شده، گونه مورد نظر اندازه         

، رقيق كردن، افزودن معرف براي ايجاد رنگ pHاست از چندين مرحله فرعي نظير كنترل 
  .تشكيل شده باشد...  اي تلف تجزيههاي مخ استفاده از دستگاهوكاهش  - ايشيا اكس

  
   ها  ارزيابي داده1-3-5

 محاسـبه   ، در آن   حـاكم   با روش انتخاب شـده و روابـط شـيميايي          ،نمونه پس از تجزيه   
 اطمينـان بـراي   پس از محاسبات معمولي به كمـك تعـاريف و روابـط آمـاري               . شود مي

دانـد كـه هـر چـه تعـداد           يگر با تجربه م     تجزيه .بيشتر از نتيجه محاسبات ادامه مي يابد      
پـس از   .  كنـد  تواند با اطمينان بيشتري نتيجه را گزارش        مي تكرار شود، آزمايشات بيشتر   

چنانچـه سـطح    . گر بايد مشخص كند كه نتايج تا چـه حـد معتبـر اسـت               محاسبه تجزيه 
اطمينان به نتايج و ميزان عـدم قطعيـت آن مـشخص شـود از اعتبـار و ارزش بيـشتري                     




