


بر اساس جدول تناوبی از یک جایی به بعد فلزات سنگین قرار دارند

عناصری از جدول تناوبی  

ید بزازی دهنزد، ای زچکش خوار، درخشش فلززی، رسزانایی اتکیریکزی، یزاتیوک تشزکی   زی) فلز1.
(.دارند

.جرم حجمی بالایی دارند2.

AS  ،Al ،Hgا ا 

تاریخچه تعریف

سزال اخیزر  لزطلد شزد  40-30فلزات سنگین  طرح شدند و دوبزار  در 1936اوتین بار در سال 
ر  جموعه ای از فلزات و شبه فلزات یه با آتزودیی هزای ازیایی یزا   یطزی و یزا   زمو یت داست،

ارتباطند



تعاریف یونایوک از فلزات در  طاتعات بیوتوژیکی و   یطی

Metal :چکش خوار، درخشش فلزی، توانایی انیقال حرارت و یوک

Metalloid :ظاهر و خواص فیزیکی یک فلز را دارند وتی رفیاری ایر فلزی دارند

Light Metal :برای عناصری یه دان ییه انها یمیر ازg/cm34

Heavy Metal : اصطلاحی  بهم برای یروهی از عناصر با دان ییه بیش ازg/cm34

Essential Metal :عناصر ضروری برای زندیی  وجود زند  یه نبودش  وجب بروز عوارضزی  زی
شود

.تعاریف یونایوک از فلزات سنگین بر پایه هایی  خیلف بیاک شد  است

g/cm37برای عناصری یه دان ییه آک ها بالاتر از 1936اوتین بار در سال : تعریف بر  بنای دان ییه

 جددا عوض شدg/cm34 بنای دان ییه بیش از 1964در سال 



ان ییه ن زبیا در حال حاضر چه عناصری را فلزات سنگین  ی دانند؟ بطور یلی فلزات و شبه فلزاتی یه د
دارند و در الظت های پایین اثرات سزمی ایجزاد  یکننزد بزه دتیز  ایجزاد( 5یا g/cm34بیشیر از ) بالا 

عوارض نا ناسب حضور آک ها در  واد ایایی و   یط زی ت نیاز ند تعیین حدود  جاز است 

Pb, Cd, As, Hg, Ag, Cr, Cu, Zn, Fe, Pt همیرین فلزات سنگین 

منابع انتشار فلزات سنگین در طبیعت

د و از آنجا در پوسیه ز ین و صخر  ها بلورت سنگ  عدک هایی با اشکال شیمیایی یونایوک وجود دارن
اسیخراج  ی شوند

Ni, Ag, Au, Zn, Co, Pb, As, Fe: سنگ  عدک های سوتفیدی

Sb, Se, Au, Mn, Al: سنگ  عدک های ای یدی

Fe, Cu, Co: ای یدی-سنگ  عدک های سوتفیدی



Flame atomic absorption spectroscopy



اسیخراج  عادک توسط ان اک:  نبع اصلی انیشار فلزات سنگین در طبیعت 

نگین یه پس از عوا   طبیعی  ث  آتشفشاک ها، صنایع،   لولات صنعیی حاوی فلزات س:  نابع دیگر انیشار
شوند، ریخیه یری ها، سوختاسیفاد  در طبیعت رها  ی

فلزات سنگین، آلایند  های   یطی پایدار در طبیعت

یردش فلزات سنگین در طبیعت

اسیخراج  عادک و آتود  شدک آبهای سط ی و زیر ز ینی به فلزات سنگین1.

آتود  شدک خاک های یشاورزی2.

جیب شدک فلزات در ییاهاک و تجمع در بافت های آک ها3.

تغییه حیوانات و آبزیاک از آب ها و ییاهاک آتود 4.

تجمع در بافت های حیوانی5.

  لولات ییاهی، حیواک آتود / ورود فلزات سنگین به بدک ان اک با  لرف ان اک 6.



سمیت فلزات سنگین

(Fe, zn, ca, mg): eessential metals

Toxic metals(pb, cd,as,hg,ag):

.....اخیلالات یوارشی، اسهال، اسیفراغ و: علائم یلی   مو یت

حاد،  ز ن، ت ت  ز ن: انواع   مو یت های  مکن

بیوشیمی سمیت فلزات سنگین

ورود فلزات سنگین یه بدک از را  خورایی

تبدی  به ای یداسیوک  پایدار در   یط اسیدی  عد 

(Pb2+, cd2+, as2+, hg2+, zn2+)

تشکی  پیوندهای قوی با پروتئین ها، آنزیم ها و سایر بیو وتکول ها



PorE

SH

PorE

s

s

M + 2H+… (A) M2+
+

SCH3

SCH3

S-M-S

S-M-S

PorE 4CH+
3
… (B)+

+2 M2++





                          
    

        

                   

          

             

           

                      

        

         

     

      

   

        

             

     

     

        

     

    
            

           
         

        

    

     

                     

         

                 

           

          

        

     

       
           

          

      

      

        

       

 



نتیجه گیری

بررسی واژ  فلزات سنگین

 نابع انیشار در طبیعت

را  های ورود به بدک

عوارض سمی

بیوشیمی سمیت

ا روز  اسیفاد  از آنها اجیناب ناپییر است وتی باید به طور  رتب پایش شود

نگین تزوم اسیفاد  از روش های آز ایشگاهی  ناسب و دقیق جهت اسیخراج و تعیین  قدار فلزات س



اصول کلی در تهیه نمونه آزمایش

samplingنمونه برداری -اتف

اوتین و  همیرین بخش  راح  آ اد  سازی نمونه است

(هموژک) تهیه و اسیفاد  از نمونه های یا لا همگن

:روش های همگن یردک نمونه

تکاک دادک و هم زدک نمونه•

آسیاب یردک•

نمونه جا د و آب در همزک آسیاب  ی شود و یک دوااب به وجود  ی آید (slurry)تهیه دوااب •

نمونه یوچکیر از یک نمونه اصلی است10-5یک نمونه  ناسب  جموعه ای از •

sample preparationآ اد  سازی نمونه -ب

قاعد  یلی در همه روش های آ اد  سازی نمونه، دسییابی به یک   لول شفاف است 

یندعم   ی(   لول) زیرا ایثر روش های تعیین  قدار فلزات سنگین بر اساس نمونه های  ایع 



اصول  ورد توجه در آ اد  سازی نمونه جهت آناتیز فلزات سنگین

ش یشوی اسیدی•

فاد  اسزی: اسیفاد  از ظرف  ناسب یه جاذب یوک های  ورد سنجش نباشد  همیرین ظروف •
(اسبتوته های فاتکوک و ظروف پلیمری  ن) از ظروف و ابزار پلاسییکی به جای شیشه ای 

 مکزن Pd, Au, Hg, Feفلزاتی  ثز  : عدم اسیفاد  از یروز  های پلاتینی برای عناصر خاص•
ب و عدم اسیفاد  از ظروف  ناسز) است در اثر حرارت بطور یا   جیب ظروف پلاتینی شوند

ر  یا اسیدواش نکردک ظروف، ضمن یم یردک الظت آناتیت به خاطر جزیب فلززات بزه جزدا
(ظرف، سبب آتودیی آز ایشات بعدی نیز خواهند شد

جلوییری از تبخیر و تغییر الظت نمونه آ اد  شد •

جیو  و آرسنیک: عدم اسیفاد  از حرارت زیاد برای عناصر فرار •

عوامل موثر در فراریت یک عنصر

 اهیت عنلر

فزت چنانکه  مکن است یک عنلر فرار در یک نمونزه و در د زای خزاص بازیا:  اتریس نمونه
خوب داشیه باشد وتی در  اتریس دیگری بازیافت خوبی نداشیه باشد



اسیفاد  از اسید ها در شرایط ایمن•

یار با اسید حیما باید در زیر هود انجام شود

و پوشش   افظیی تباس( نییریلی) اسیفاد  از  اسک ، عینک ایمنی، دسیکش ضد حلال

وسزت، سزوخیگی سزریع پ:  خلوط یردک  اسیدهای الیظ و ای ید ینند  ها برای هضم نمونه خطر آفزرین اسزت•
انفجار

ه اضزافه شزود و بعزد بدتی  احیمال واینش شدید بین اسید الیظ و نمونه بهیر است ابیدا  قدار یمی اسید رقیق به نمون
اسید الیظ اضافه شود تا واینش آه یه تر شود

سط اسید نییریک ای ید ینند  های قوی  ث  پر یلریک اسید فقط ز انی باید اضافه شوند یه بخش زیادی از نمونه تو
ای ید  و تخریب شد  باشد

HFدقت های ضروری در صورت اسیفاد  از 

ودبه راحیی جیب پوست شد  با ش یشو به طور یا   پاک نمی شود و سبب سوخیگی های شدید  ی ش



آ اد  سازی و تزریق نمونه در هوای یا لا تمیز و تهویه شد •

اهش  ی یابد از آنجا یه ی  نمونه  ورد آز ایش در هنگام تزریق به دسیگا  فقط به چند  یکروتییر ی
وجزه در یک ذر  یوچک ابار هوا نیز حیی با قرار یرفین روی نمونه  ی تواند تفاوت های قابز  ت

.نییجه ایجاد یند

ULTRA PUREاسیفاد  از حلال های •

در صزورت عزدم اطزلاع از  یززاک تقریبزی آناتیزت نمونزه را در: اجیناب از رساندک به حجم زیزاد•
. یمیرین حجم تهیه ینید

فاصله ز انی یوتا  بین تهیه نمونه و انداز  ییری•



روش های رایج آ اد  سازی نمونه جهت آناتیز فلزات سنگین
  Acid Digestionروش هضم اسیدی-اتف

Dry Ashingخای یرییری -ب

روش هضم اسیدی

ای فرایند هضم  اتریس نمونه توسط یک اسید قوی انجام  زی شزود در  زورد  زاتریس هزای  آتزی بزر
.تخریب یا    اتریس نمونه ،  مکن است از یک ای ید ینند  نیز اسیفاد  شود

چرا؟ . اسید اسیفاد  شد   عمولا اسید نییریک است

.از پر ای ید هیدروژک نیز برای افزایش قدرت ای ید ینندیی اسید اسیفاد   ی شود

انواع روش های هضم اسیدی

  Open Vesselروش های هضم باز1.

 Close Vesselروش های هضم ب یه2.



ساد  ترین روش هضم  رطوب است یه دریک ظرف در باز انجام  ی شود: روش هضم باز*

افزودک   لول هضم ینند نمونه پس از توزین در یک بشر قرار داد   ی شود

نمونزه بزه آرا زی حزرارت دادک روی هزات پلیزت پوشاندک بشر با شیشه سا عزت 
شروع به جوشیدک  ی یند 

باید هر از چند یاهی  قداری اسید به نمونه اضافه شود تا نمونه خشک نشود

 ی تواک از آب ای یژنه هم برای یمک به ای یداسیوک بیشیر اسیفاد  یرد

بخیزر پس از هضم یا   نمونه و ظاهر شدک یک   لول شفاف و یم رنگ تا نزدیک به خشزک شزدک ت
به حجم رسانی با آب یا اسید رقیقانیقال به ظروف حجمی    ی شود

HNO3 بعد  قزداری یرم نمونه را بپوشاند         5رویH2O2( قزدار H2O2 0/ 25یزم باشزد
(HNO3 قدار 

.این روش پایه ، روشهای هضم اسیدی باز است برای نمونه های  خیلف  ییواک ج یجو یرد

:نکات  ورد توجه

نمونه نباید بطوریا   خشک شود

یب شزد  در صورت صاف یردک   لول نمونه، یاای صافی نیز باید به دقت ش یه شزود تزا آناتیزت جز
روی آک به   لول بریردد



انیخاب اسید  ناسب در روش هضم اسیدی باز

برای نمونه های ایر آتی   لول و نمک ها: اسیفاد  از یک اسید رقیق 

برای نمونه های نا  لول: اسیفاد  از یک اسید الیظ 

جزم بعد از هضم اسید نییریک و قب  از صاف یزردک و بزه ح: برای هضم بهیر HCl (1 N)اسیفاد  از 
رسانی

بزا اسزید ایزر نمونزه بزا اسزید نییریزک تنهزا  یزا اسزید نییریزک همزرا : اسیفاد  از اسید سزوتفوریک
.اضافه  ی شود( 2+1)سوتفوریک -یلریدریک هضم خوبی پیدا نکند،  خلوط اسید نییریک 

سزرد یزردک هضم با اسید نییریک تا باقی  اندک چند  یلی تییر اسید: روش هضم شدیدتر
ادا زه حزرارت تزا (1)+اسزید پریلریزک -افزودک  خلوط اسید نییریزک نمونه         

ظاهر شدک بخارات سفید  یرایم پریلریک اسید
برای هضم نمونه های سخت تر: اسیفاد  از اسید هیدروفلوریک

 زی توانزد طزلا و پلاتزین را نیزز در (: 3+1)اسید نییریک -اسیدیلریدریک: اسیفاد  از تیزاب سلطانی
خود ح  یند 

.کندبعنواک یک ای ید ینند  قوی عم   ی: پروی ید هیدروژک _ترییب اسید سوتفوریک 



Wet Decomposition Method

Sample+

Sulfuric acid

Nitric 

acid

Heating

Cooling 

tube

Waste 

gas

Simple method

(no cooling)

Kjeldahl flask wet decomposition method



روشهای هضم ب یه -*

.هضم اسیدی نمونه در یک ظرف یا لا ب یه صورت  یگیرد 

اصزیت اسیفاد  دراین روش ، باید قابلیت ت م  حرارت و فشزارزیاد را داشزیه ودربرابزر خظروف  ورد
خورندیی اسیدهای داغ  قاوم باشند

اسیفاد   یشودPTFE عمولا از ظروف در دار 

Microwave Digestionنمونه رایج دسیگاهی روش هضم ب یه دسیگا  هضم  ایکرویو است 

(ود قیمت پایین و یارایی ن بیا خوب وتی ایمنی یم  یش) ظروف دردار تفلونی هضم اسیدی 

اجزای یک دسیگا  هضم  ایروویو 

از سه ق مت تشکی  شد  است 

یک آوک  ایروویو1.

یک سی یم چرخاک یه وس  های هضم به آک  یل  است2.

سی یم تهویه 3.





Pretreatment  

Microwave Decomposition

Decompose the sample together with an acid in a sealed container.

Decomposition possible in a short time with little vaporization or contamination.

- Ideal for the pretreatment of trace elements and trace samples.

- Food products, living organisms, pharmaceuticals, airborne dust, soil, etc.

High-pressure Decomposition Container
Microwave Digestion



 0.5grنمونه    ،     دودیت وزک یعنی حدایثر                  

H2O2, 2cc

HNO3, 5cc

( هضم  ایکروویوی ) ویژییهای هضم اسیدی ب یه 

. در این روش ظروف هضم از پلیمرهای  قاوم به د ای زیاد ساخیه  یشود 1.

میر استاحیمال انیقال آتودییهای فلزی از این ظروف ، ن بت به ظروف شیشه ای و سرا یکی و یروز  ها ی2.

حیف احیمال نفوذ آتودییهای ناشی از یرد و ابار3.

ل نیاز به حجم یمیری از اسیدها در ظروف درب ب یه ت ت فشار ، به دتی  یاهش  یزاک تبخیر حلا4.

یر  عضلی  هم در روشهای هضم در ظروف بزاز و روش خای ز) یاهش قاب  توجه از دست رفین عناصر فرار 5.
(ییری خشک

یاهش نیاز به دقت اپراتور به دتی  دارا بودک سی یم خودیار 6.

بخارات اسیدی یه در روشهای هضم باز7.



Dry Ashingخای یرییری

: روشی  ناسب برای نمونه های آتی  رطوب  ث  نمونه های  واد ایایی و ییاهی 

به دتی  سرعت و سهوتت در تخریب  قادیر زیاد  واد آتی -
 ناسب برای عناصر ایر فرار -
از جزنس چینزی ، سزیلیس ، ) انیقال نمونه بزه داخز  یزه یزروز  : است ( Open vessel) نوعی روش هضم باز -

انیقزال بزه یزور  حزرارت دادک روی شزعله تزا یربنیزز  شزدک ( پیزریس یزا پلاتزین 
چندسزاعت  انزدک در یزور  تزا درجزه سزانیی یزراد450اتکیریکی سرد و رساندک به حرارت 

( ساعت 4حداق  ) تشکی  یک خای یر سفید 

 رطزوب یزردک نمونزه بزا اسزید خارج یزردک یزروز  از یزور : در صورت عدم تشکی  خای یر سفید 
انیقال  جدد به یور  تبخیر اسید روی هات پلیتنییریک الیظ  

5ccافززودک حزدود - , HCL 6تبخیزر اسزید روی هزات پلیزت زولار بزه خای زیر
 ولار و رساندک به حجم نهایی 0/1افزودک اسید نییریک 



: نکات روش خای یر ییری  

درجزه بازیافزت یزافی نشزاک داد  450برای عناصر سرب ، یاد یم ،  س ، آهن ، روی در  واد ایایی در د ای 
است 

گنزز ، پیاسزیم ، اهزن ،  نیززیم ،  ن: روش  ناسبی است برای تعیین  قدار عناصر  غیی در  واد ایایی از جملزه 
یل یم

(به دتی   قدار زیاد در  واد ایایی و پایداری در د اهای بالا ) 

:  شکلات روش خای یر ییری 

برای عناصر فرار  ناسب نی ت 

.یمدرب یروز  داخ  یور  ببند( سی یم باز ) احیمال آتود  شدک نمونه از هوای آز ایشگا  یا داخ  یور  

نیاز به اسید شویی یا   ظروف به دتی  احیمال جیب فلزات  از آز ایشات قبلی 

درصد برای ش یشوی یروز  اسیفاد  شود 30یروز  ها را با اسید الیظ تر  ثلا تا 

دشواری در خای یرییری نمونه های روان و چربی به دتی  احیمال شعله ور شدک نمونه



هضم اسیدی بستههضم اسیدی بازخاکستر گیری 

گمتر از یک ساعتچند ساعتچند ساعت ز اک  لرف شد 

کاملا مناسبتاحدی مناسبنامناسبحفظ عناصر فرار 

تاحدیزیادکم خاطر  برای یاربر

متوسطنسبتا زیادمتوسط یزاک  لرف حلال ها

از احیمال انیقال آتودیی
ظروف

کمنسبتا زیادنسبتا زیاد 

بسیار کمنسبتا زیادنسبتا زیاداحیمال آتودیی از هوا

کمزیادمتوسطنیاز به دقت یاربر 

: قای ه  زایا و  عایب 



: تعیین  قدار دسیگاهی فلزات سنگین 

دسیگا  طیف سنجی اتمی 

یکی از پریاربردترین و دقیق ترین دسیگاههای سنجش  یزاک فلزات سنگین 

دتشکی  بخار اتمی از عنلر  ورد نظر و تعیین  قدار بر اساس  یزاک جیب نور هاتویات: اساس 

Furnace AASدسیگا  جیب اتمی یور   

 همیرین نوع سی یمهای جیب اتمی در آز ایشگاههای  واد ایایی 

فلزات برخوردار نخواهد بودtraceبدوک داشین آک از توانایی لازم جهت انداز  ییری  قادیر 

ترجی ا اتوسمپلر

اساس انداز  ییری 

تزریق   لول نمونه به داخ  یک توته یرافییی

یرم شدک چند  رحله ای توته ی یرافییی طی یک برنا ه حرارتی

تبخیر نمونه و تشکی  بخار اتمی از فلز  ورد نظر 

جیب نور هاتویاتد توسط بخار اتمی 

تعیین الظت فلز بر اساس  یزاک جیب نور هاتویاتد



Graphite Furnace

oC150Dry 600Ash 3000Atomize



برنامه حرارتی دستگاه جذب اتمی 
 رحله برنا ه د ایی9حدود 

:  رحله د ایی اصلی 4

درجه سانیی یراد85خشک یردک Drying-اتف 

درجه سانیی یراد400( یربن خارج شود)سه بار تکرار خای یرییری Ashing-ب  

درجه سانیی یراد400–2100( افزایش نایهانی د ا ) اتمایز Atomizing-ج  

درجه سانیی یراد2600حدود ( تمیز و خنک شدک ) cooling-د  



نکات مورد توجه در کار با اتمیک کوره 

ینیرتهای پیش از انداز  ییری 

:   لول ها 

رسیدک اسیاندارد ها به د ای   یط ، قب  از تزریق 1.

تهیه روزانه اسیانداردهای یاری ، بدتی  الظت پایین آنها 2.

: دسیگاهی 

بررسی وضعیت ساتم بودک توته یرافییی و  وقعیت ص ید آک1.
نزد  توتزه تنظیم عبور نور هاتویاتد لا پ از داخ  توته یرافییی از طریق پیچ های حریت ده2.

یرافییی یا پیچ های لا پ 
دقیقه قب  از شروع یار10–15یرم شدک لا پ به  دت 3.
روشن یردک هود بالای دسیگا 4.
تمیز یردک یرافیت تیوپ و نوک سمپلر توسط نرم افزار 5.
اسیفاد  از ویال های اسید واش شد  یا لا تمیز و خشک6.
تنظیم دقیق ورود نوک اتو سمپلر به داخ  یرافیت تیوپ 7.

تعیین   دود  الظیی اسیانداردهای یاتیبراسیوک8.



به یمک اطلاعات  وجود در دفیرچه فنزی و dose/responseشناسایی   دود  خطی شدک ن بت به :  رحله اول 
تجربه
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: مرحله دوم 
ساخت اسیانداردهای یاتیبراسیوک بر اساس الظت  ورد انیظار آناتیت در   لول در   لول نمونه 

: ثال شناسایی   دود  خطی شدک 

 ppb  3 _ 2 _ 1 _ 0.5دفیرچه                  
 ppb 50 _ 20 _ 10 _ 5تجربی                 

         ppb 400 _ 300 _ 200 _ 100تجربی 

لول نمونهساخت اسیانداردهای یاتیبراسیوک بر اساس الظت  ورد انیظار آناتیت در   
Expected Value 10 ppb

رنج یاتیبراسیوک ب یه به نوع نمونه  یغیر است 
Dilution Factor5 ( 5 >> 25 )
 : Expected value in sample solutionباشزد 2انیظزار داریزم الظزت در نمونزه 

10/5 = 2 ppb 
.اسیفاد  ینیم   3 _ 2 _ 1 _ 0.5پس باید از  ن نی 

 ثلا در این   دود  خطی دید  شد 



 Premixسریعتر و دقیق تر ازAuto mixاستاندارد سازی  -11

:نوان مثالبرای کاستن از تداخلات به ع( مودیفایر ) استفاده از ترکیبات اصلاح کننده -12

اسید ارتو فسفریک برای سرب

تلاش شود جذب خاص مربوط بهه یهک اسهتاندارد خهاص کهه در دسهتگاه مشه   شهده -13
بدست آید

مقایسه میزان جذب استانداردها و بلانک با دفعات پیش -14

تزریق برای هریک از استانداردها و نمونه ها 3حداقل -15

RSD ≤ 10  نشانگر قابل پذیرش بودن نتیجه بدست آمده

RSD > 10 نشانگر وجود اشکال در تزریق نمونه



  r>0.99حذف یک نقطه پرت و بدست آوردن -16

.کنید  Maskبهتر شد  rاگر 
Curve fit = liner orgin 

Characteristic conc = 0. 38  ug/l
r = 0.9963 
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Concentration (ppb)

Absorbance of 

unknown sample

Concentration  of 

unknown sample



:  شاهد  پیک تزریق های انجام شد  -17

ف داشزیه پیک اسیانداردها باید بر روی هم و پیک نمونه ها نیز در هماک     و به هماک شک  باشد ایر خیلی ان زرا
.باشد  مکن است حیی آک عنلر  ورد نظر و در حال انداز  ییری  ا نباشد

بررسی جیب تک تک نمونه ها -18

باید در   دود   ن نی یاتیبراسیوک باشد 

ر رقیق سازی بطور دسیی یا از طریق سی یم خودیانمونه هایی یه جیب بیشیر از یاتیبراسیوک دارند 
تاثیر دادک ضریب دقت در جواب نهاییتزریق  جدددسیگا    

( بطور تجربی 50بیشیر از ) اسیفاد  از اتمیک شعله در صورت نیاز به رقیق سازی های زیاد -19

بدتی  افزایش احیمال بروز خطا در تعیین الظت

وارد یردک وزک و حجم دقیق و ضریب دقت نمونه در برنا ه دسیگا  -20



دستگاه اندازه گیری شعله 

ppmدقت اندازه گیری آن برای استانداردها در حد 

مکش محلول نمونه توسط نازل بر روی برنری که شعله پرقدرت را روشن نگه میدارد : اساس اندازه گیری 

اتمی شدن نمونه در حرارت زیاد و تشکیل بخار اتمی و جذب نور هالوکاتد لامپ توسط بخار اتمی

تعیین غلظت عنصر بر اساس میزان جذب نور لامپ

: انواع شعله 

2300استیلن –هوا 

2800استیلن –نیتروکساید 



Relation between light absorption and 
density

• When light of a certain intensity is given to 

many atom in ground state, part of this light is 
absorbed by atoms.

Density C

l

I0 I



Lambert-beer’s Law

Density C

l

I0 I A = logI0/I 

A = abc 

:aضریب جذب ماده 

 :bطول نمونه  

:cغلظت نمونه      

Relation between light absorption and density



A hollow cathode lamp for Aluminum (Al)



(HCL: ) لامپ های کاتدی توخالی 

مولا در  قای ه با لا پ های یاتدی توخاتی  شابه شدت های تابشی  ع
.یک تا دو  رتبه بزریی در اخییار  ی ییارد 

(EDLS: ) لامپ تخلیه بدون الکترود 



:روش تصحیح دو خطی 

 روش تل ید دو خطی به حضور یک خط  رجع از  نبع نیاز دارد.
این خط باید تا آنجا یه  مکن است به خط آناتیت نزدیک باشد.

 ا ا نباید به وسیله آناتیت جیب شود.

:ه روش تصحیح با منبع پیوست
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:تعادل های تفکیک 

یک یا در   یط یازی داغ یک شعله یا یک یور  ، واینش های  یعدد تفک
.شوند تجمع سبب تبدی   واد  یشکله فلزی به حاتت های عنلری  ی

شدت خط های نشر یا جیب اتمی فلزات قلیایی ، به ویژ  پیاسیم ،
.یرد روبیدیم و سزیم ، به طریق پیچید  ای ت ت تاثیر د ا قرار  ی ی

OMMO +→

:تعادل های یونش 

−+ +→ eMM







:ساخیار شعله 

طیف بینی جذب ، نشر و فلوئورسانس اتمی

:نیم رخ های د ا 
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:انواع شعله ها ➢

 فرآیند های اتم سازی شعله ای:



:اتم سازی شعله ای 

ر فرآیندی که د
آن نمونه به 
ب ار اتمی 
د تبدیل می شو
، اتم سازی نام 

دارد

وخت در یک اتم ساز شعله ای ،   لوتی از نمونه به وسیله جریانی از ای ند  یازی  خلوط شد  با س➢
.یازی ،  هپاشی وبه دروک شعله ای حم   ی شود یه در آنجا اتم سازی صورت  ی ییرد 





تداخل های طیفی 
تداخل های شیمیایی

 تداخ  ناشی ازهمپوشانی خطوط ( اتف  :

 آنگ یروم در هر تجزیه  بینی بر خط جیب11/3092 ثلا یک خط وانادیم در
.آنگ یروم انجام شود تداخ   ی یند 15/3082نیم در یآتو 

 تداخ  های ناشی از حضور   لولات احیراق ( ب:

جرتواک باریکه عبور یرد  را یاهش  ی دهند و به خطاهای تجزیه ای  ثبت  ن
. ی شوند 

 نبع جیب یا پرایندیی ناشی از  اتریس نمونه ( ج :
 یک خطای  ثبت در جیب و بنابراین در الظت حاص   ی شود.
 تداخ  طیفی ناشی از پرایندیی توسط   لولات اتم سازی( د

:تداخل طیفی  



:تداخل های شیمیایی 

 تشکیل ترکیب کم فرار:
د یه شاید  یداوتیرین نوع تداخ  ، تداخ  به وسیله آنیوک هایی باش

سازی را ترییبات یم فرّاری با آناتیت  ی سازند و بنابراین سرعت اتم
.یاهش  ی دهند 

ب به طور  ثال  شاهد   ی شود یه در یک الظت ثابت از یل یم ، جی
آنیوک به یل یم با افزایش الظت سوتفات و ف فات تا ز انی یه ن بت

.برسد ، تقریبا به طور خطی یاهش  ی یابد 5/0یل یم به حدود 

 روش های حذف:
استفاده از شعله با دمای بالا 

استفاده از عوامل رها کننده 

عوامل حفاظتی



The Calcium Flame

The calcium 
flame is red. 
This is 
intensely red 
because the 
calcium 
content is 
high.



The Copper Flame



The Potassium Flame



The Manganese Flame



The Cobalt Flame





نیم رخ های جذب شعله ای

:اتم سازهای  شعله ای 



Fuel   Oxidant

The Premixed Burner



نکات مورد توجه در کار با اتمیک شعله 
محلولها 

شروع یار دسیگا رسیدن استانداردها به دمای محیط قبل از 1.

تهیه روزانه اسیانداردهای یاری2.

دستگاهی 

( محل خروج شعله ) بررسی تمیز بودن تیغه برنر 3.

تنظیم نور هالوکاتد بر ارتفاع مش صی ازتیغه برنر4.

دقیقه قبل از شروع کار15الی 10گرم شدن لامپ به مدت 5.

روشن کردن هود بالای شعله6.

خالی کردن ظرف ضایعات خروجی7.

توجه به میزان گازاستیلن 8.

زمان کافی برای رسیدن نمونه بر روی شعله در نظر گرفته شود 9.

انت اب محدوده ی کالیبراسیون و کنترل های پس از اندازه گیری



دستگاه جذب اتمی هیدرید 

:اساس کار

ن بهه سهمت انجام یک واکنش شیمیایی منجر به تولید هیدرید عنصر مورد نظر که به دلیل گهازی بهود
شعله حرکت میکند

برای تعیین مقدار تعداد محدودی از عناصر استفاده میشود 

As,Hg,Se,Pb,Bi,Sb,Sn,Te

 ppbدقت اندازه گیری درحد



Structural Diagram of Hydride Vapor Generator 

Absorption Cell 

NaBH4

Gas Liquid 
Separator 

Peristaltic 
Pump Manifold 

Reaction 
Coil 

Sample
Carrier Gas Ar

HCl

Drain

Burner Head 
of  AAS

• As, Se, Sb, Sn, Te, Bi, Hg and other metals produce a metal hydride by this method

6BH4
-
+As

3+
+ 3H

+
3B2H6+3H2  +AsH3 (gas)

Hydride Vapor Generation Technique

Elements Concentration (ppb)

As 5~20

Sb 5~20

Te 5~20

Bi 5~20

Se 10~40

Hg 20~80

Sn 30~90



Cold Vapor Technique

SnCl2 +  Hg2+           Hgo
(gas)

reduce

5%KMnO4

5%H2SO4

SnCl2

 253.6 nm

Ho



نکات مورد توجه در کار با جذب اتمی هیدرید

: محلولها 

رسیدن استانداردها به دمای محیط ، قبل از تزریق1.

تهیه روزانه2.

تنظیم بیشترین عبور نور هالوکاتد لامپ از داخل سل کوارتزی3.

گرم شدن لامپ4.

روشن کردن هود بالای دستگاه5.

خالی کردن ظرف ضایعات خروجی                                                6.

توجه به میزان گاز استیلن7.

.زمان کافی برای رسیدن نمونه بر روی شعله در نظر گرفته شود8.

کباید در یک نمونه تعیین مقدار شود، ابتدا جیوه و بعد ارسنیHg , Asدرصورتیکه عناصر 9.

مایع و نیز مسیر خروج ضایعات–تمیز بودن داخل سل جداکننده گاز -10

در کنار هر سری از نمونه هاCRMتعیین مقدار حداقل یک نمونه اسپایک یا مرجع -11



Method Validationاعتبار سنجی روش آزمایش 

ای اهداف مهورد اعتبار سنجی روش فرایندی سیستماتیک است که نشان میدهد آیا روش مورد استفاده بر: تعریف 
نظر مناسب هست یا خیر

در دو حالت روش آزمایش باید اعتبار سنجی شود

ههه  روشی که بار اول ابداع میشود 

ههه  روشی که قرار است در یک آزمایشگاه راه اندازی شود

اطمینان و تایید درستی نتایج بدست آمده از روش مورد استفاده : هدف از اعتبار سنجی 

( :validation) اعتبار سنجی 

:مجموعه ای از اقدامات زیر 

هه اختصاصی بودن روش 

هه تعیین محدوده خطی 

هه دقت

هه صحت 

هه حد تش ی  

هه حد تعیین مقدار



Specificityاختصاصی بودن روش 

: تعریف 

متی از هرقسه( مهاتریکس ) توانایی روش برای اندازه گیری میزان دقیق آنالیت در حضور سهایر اجهزای نمونهه 
ش غیهر رو) که پاس ی ایجاد کند باعث بروز خطای ثابهت یها نسهبی خواههد شهد –غیر از آنالیت –ماتریکس 
(اختصاصی 

:راه تش ی  اختصاصی بودن روش 

مایز بودن آزمایش کردن بلانک نمونه با روش مورد نظر و آشکار نشدن ترکیبات مداخله گر در آن و یا قابل ت
(AOACتعریف ) آنها از آنالیت   Linearityتعیین محدوده خطی 

ت است خطی بودن منحنی کالیبراسیون نشان دهنده  توانایی روش در بدست آوردن نتایج متناسب با غلظ

:تعیین محدوده غلظتی استانداردهای کالیبراسیون 

به کمک اطلاعات موجود در دفترچه فنهی و  dose/responseشناسایی محدوده خطی شدن نسبت : مرحله اول 
تجربی

سهط  4ساخت استانداردهای کالیبراسیون بر اساس غلظت مورد انتظار آنالیت در نمونه معمهولا در: مرحله دوم 
برابر غلظت موردنظر به مدت سه روز کاری 2–1/5–1–0/5غلظتی به نسبت 

فاده بار باید تعیین مقدار شوند و میانگین آنهها در رسهم منحنهی اسهت3و ترجیحا 2هر یک از استانداردها حداقل 
شود



باشد LOQغلظت اولین استاندارد باید بیشتر از 

به یک نزدیکتر باشد بهتر استrنشانگر خطی بودن کالیبراسیون هرچه ( : r) ضریب همبستگی 

Limit of Detection(  LOD) حد تش ی  روش 

ودکمترین غلظتی از آنالیز که با اطمینان تش ی  داده میشود اما تعیین مقدار نمیش: تعریف 

LOD بسته به دستگاه مورد استفاده و شرایط م تلف آزمایش تعیین میشود

LODروشهای تعیین  

(1:3) نسبت سیگنال به نویز : در روشهای کروماتوگرافی 

(جذب اتمی ) در روشهای اسپکتروفتومتری 

≤ blank ( n:  الف  20 )LOD  = 3 × SD

بهر اسهاس غلظهت مهورد انهدازه گیهری  LODعدد بدست آمده باید در معادله ی کالیبراسیون قرار گیرد تها 
بدست آید

استاندارد این میشود LOD = ( 3.3 SD ) / SLOD: ب 



بدست  می آید 1ppb_0.5سرب حدود  LOD: مثلا 

SD   : انحراف معیار میزان جذب بلانک

S  : شیب خط کالیبراسیون

حد تش ی  برای هر نمونه 

حدتش ی  نمونه=  حدتش ی  دستگاه × ضریب رقت نمونه 

است نباید عدد اعهلام کنهیم LODحد تش ی  نمونه را برای نمونه هایی که منفی خوانده ایم و یا کمتر از  
می گوییم قابل تش ی  نیست 

ضریب رقت هر نمونه ( = حجم نهایی محلول نمونه / وزن توزین شده نمونه ) 



Limit Of Quantification(  LOQ)حد تعیین مقدار  

غلظتی است که در آن و بالاتر ، آنالیت می تواند با اطمینان تعیین مقدار شود : تعریف 

:LOQروش های تعیین  

(1به 10) نسبت سیگنال به نویز -الف 

برای بلانک:  - LOQ = (10SD) / Sب 

LOD × 3 = LOQ                                     

.باشد LOQاولین نقطه استاندارد باید بیشتر از 

:  حد تعیین مقدار برای هر نمونه 

حد تعیین مقدار نمونه =  حدتعیین مقدار دستگاه  × ضریب رقت نمونه 

ضریب رقت هر نمونه =  حجم نهایی محلول نمونه /  وزن توزین شده نمونه  





دقت

میزان پراکندگی نتایجی که از چندین بار ازمایش یک نمونه همگن بدست می ایند: تعریف.

در غلظت های پایین تر دقت اندازه گیری نیز کمتر میشود

دقت با درصد انحراف معیار نسبی  (R S D/)ضریب تغییرات  (C V)نشان داده می شود.

R S Dکمتر از) در غلظت های پایین زیاد میشود ولی در این حالت مشکلی نداردLO D)

چنرررد برررار بجرررای:  بررررای تعیرررین دقرررت روا   پاتررردهای بدسرررت همرررده از یرررک نمونررره   حهررری ادمیررران بایرررد مسرررت   از هررر  باشرررند یع ررری
.خواندن یک نمونه  یک نمونه به چند بخش ت سی  شود و جدا از ه  هزمایش و تعیین م دار شوند

صحت آزمایش

میزان انحراف نتایج ازمیزان واقعی: تعریف

روشهای تعیین میزان صحت نتایج:

  اسررتداده از نمونرره مرجرر(C RM :) انرردازه گیررری میررزان هنالیررت در یررکC e rtifie d  re fe rence  ma te ria l و
م ایسه نتیجه با میزان واقعی هن

 تعیین میزان بازیافت هنالیت (re cove ry )از نمونه های اسپایک



:حدود آشکار سازی 

تحت شرایط معمولی ، خطای نسبی همراه با تجزیه جذبی شعله ای در حدود یک تا دو درصد است.

 برابر بزرگترند 10تا 5خطا های همراه با اتم سازی الکتروگرمایی در مقایسه با اتم سازی شعله ای ، معمولا  .

:صحت 


