
 

 

 

 

 

 

 

Feb rua ry  22 ,  2011   
 

 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 (3)تحلٌل آلً 
 دلٌل التجارب العملٌة 

 
 
 

 

Mathematics and Science Teacher 

Education Reform in Yemen 

  إعداد 

 محفوظ الحمادي/ الدكتور 

 



                                www.env-gro.com                                             المجموعة الهندسٌة للأبحاث البٌئٌة
    

 (3) تحلٌل آلً –دلٌل التجارب العملٌة 

                                                             1                                    By. Anas alezzo                             

   

استخلاص الحديد من المحمول المائي بواسطة ثنائي ايثيل إيثر باستخدام قمع :( 1 )تجربة رقم 
.الفصل وتقدير تركيزه في المجهول المعطى  

 أسئلة ٌجاب علٌها قبل الحضور الى المختبر  :

 

 ما هً الصٌغة الكٌمٌائٌة للمعقد المتكون ؟ -1

 

كٌف تسمً مثل هذا النوع من المعقدات؟  -2

 

ما هً انظمة الاستخلاص المختلفة؟   -3

 

 :الأساس النظري

استخدم الإنسان الاستخلاص بالمذٌب منذ القدم فقام باستخلاص كثٌر من الأصباغ من أوراق الأشجار وأزهارها وثمارها، كما قام 

. باستخلاص العصائر المتنوعة ومنها الشاي والقهوة كمثالٌن على استخلاصها بالماء المغلً

وقد واجهت المحللٌن الكٌمٌائٌٌن مشاكل أثناء التحلٌل منها وجود المتداخلات إضافة إلى الحاجة إلى الكثٌر من النواتج التطبٌقٌة 

كما أن الكثٌر من المواد ٌمكن أن توجد بتراكٌز واطئة فً المحالٌل المائٌة ، . فً الثمار والبذور وسٌقان وأوراق وجذور النباتات

لذا وجدت  طرٌقة الاستخلاص بالمذٌب للتخلص من كثٌر من التداخلات ولتحضٌر كثٌر من النواتج الطبٌعٌة ولتحضٌر محالٌل 

. مركزة فً مذٌب عضوي كانت موجودة بتراكٌز منخفضة فً المحلول المائً

 

 

.  شكلان مختلفان لقمع الفصل المستعمل فً عملٌة الاستخلاص بالمذٌب

 بتركٌز لا ٌقل عن HCl بعد معاملته بـ +Fe3تتضمن هذه التجربة استخلاصاً بسٌطاً للحدٌد بشكل 

( 6 M) حتى ٌتكون المعقد 

Fe3+        +             4 HCl     [FeCl4 ]
-     + 3 H+ 

:  نظرا لتكون المتراكب التالًٌذوب هذا المعقد فً الاٌثر لذا ٌمكن استخلاصه باستخدام الاٌثر

المحمول 
المائي 

سداد محكم 

السائل 
صنبور العضوي 
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[(C2H5)2O: H+, Fe :O(C2H5)2Cl4 
 
-] 

 

أما . +Sb5+ ، As3+ ، Ga3+ ، Ge4+ ، Tl3+ ، Hg2+ ، Mo6+، pt2+ ، Au3 ولكن تتداخل فً هذا الاستخلاص أٌونات 

كما ٌمكن استعمال .  ، فتتداخل جزئٌاً فً عملٌة استخلاص الحدٌد+Sb3+، As5+ ، V5+ ، Co2+ ، Sn2+ ، Sn4أٌونات 

ثنائً كلورو ثنائً أثٌل إٌثر ، خلات - β،βمذٌبات إٌثر أخرى أو أسترات فً عملٌة الاستخلاص مثل ثنائً آٌزوبروبٌل إٌثر ، 

الأثٌل ، خلات البٌوتٌل ، خلات الأمٌل إلا أن أفضلها خلات آٌزوبٌوتٌل بسبب انخفاض تطاٌرها وعدم انبعاث حرارة أثناء رجها 

. مع محلول الحدٌدٌك المائً

 من الإٌثر ورج المحلول مدة ml 25إلى قمع الفصل وإضافة  (M HCl 6-4) المعامل بحامض +Fe3تتم العملٌة بنقل محلول 

تفصل الطبقة المائٌة ( لأنه أقل كثافة من الماء)دقائق ، ثم ٌترك المحلول لٌركد فٌلاحظ انفصال طبقة الإٌثر إلى أعلى  (3-5)

ٌجرى )أخرى إلى نفس المحلول المائً وٌرج وتفصل الطبقتان  (ml 25)تضاف . وتجمع الطبقة العضوٌة فً دورق مخروطً

 الناتج مع محلول +Fe2وٌعاٌر محلول  +Fe3ٌختزل الحدٌد  (ml 25)الاستخلاص مرتٌن أو ثلاث مرات كل مرة بـ 

K2Cr2O7 أرجوانً بسبب أكسدته إلى  -  القٌاسً بوجود دلٌل ثنائً فٌنٌل أمٌن حٌث ٌظهر لون الدلٌل عند نقطة التكافؤ أزرق 

 :  بالمعادلة التالٌةK2Cr2O7مع  +Fe2وٌمثل تفاعل . ثنائً فٌنٌل بنزٌدٌن

 6 Fe++    + Cr2O7
--    +   14 H+   →   Fe3+     +  2Cr3+    +   7  H2O 

 

  مخــــــرجات التعلــــــــــــــــــــــــــــــــــم

:  بعد دراستك لهذه التجربة، ٌتوقع منك ان تكون قادرا على أن

 أن تكون قادرا على التفرٌق بٌن المذٌبات العضوٌة والمائٌة  -1

 أن تكون قادرا على التمٌٌز بٌن المذٌبات العضوٌة ذات الكثافة الأعلى أو الأقل من الماء -2

 أن تكون قادرا على التمٌٌز بٌن المذٌبات العضوٌة القطبٌة والغٌر قطبٌة من خلال الصٌغة الكٌمٌائٌة -3

 أن تكون قادرا على إجراء تجارب مشابهه لاستخلاص بعض العناصر الأخرى من خاماتها أو أي محالٌل أخرى -4

 

:  الأدوات المستخدمة

  قمع فصل

  دورق مخروطً حجم(250 ml )

  ًدورق زجاج(50 ml )

  سحاحة(25 ml )

  ماصة(10 m )

  حامل مزود بحلقة لاحتواء قمع الفصل

  دورق غسٌل

  دورق حجمً حجم(100 ml.) 

:  الكواشف المطلوبة

  محلولFe3+ ً6-4 المجهول المحضر ف M HCl   

  ثنائً اٌثٌل اٌثر
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  محلولSnCl2 

  محلول K2Cr2O7 ًالقٌاس

  دلٌل ثنائً فٌنٌل أمٌن

 ماء مقطر. 

: المخاطر المتوقعة من هذه التجربة

  تجنب استنشاقها وكذلك مادة سرٌعة الاشتعال تجنب تعرٌضها للهب )الاٌثر المستخدم فً عملٌة الاستخلاص مادة سامة

 (مباشرة 

  لا ترمً بقاٌا الاٌثر فً الحوض لأنها ملوثة للبٌئة ولكن تجمع فً عبوات زجاجٌة ذات لون قاتم

اشرح طرٌقة مناسبة لتنقٌته ؟ وطرٌقة ملائمة للتخلص منه؟   (لماذا )

   هٌدروكسٌد الصودٌوم مادة كاوٌة لها تأثٌر كاوي على الجسم وعلٌه ٌجب الحذر من ملامستها للجسم أو العٌنٌن

  ٌجب لبس البالطو الأبٌض قبل الشروع بتنفٌذ التجربة

 : خطوات العمل  

 مل من 25 إلى قمع فصل نظٌف وٌضاف إلٌه HCl  4-6 M مل من مجهول الحدٌدٌك المحضر ف25ًٌنقل  .1

 . دقائق وٌترك لٌستقر (5- 2)الإٌثر وٌرج مدة 

 .تفصل الطبقة العضوٌة الكائنة فً الأعلى عن الطبقة المائٌة وتجمع فً دورق مخروطً .2

المائً المفصول وٌرج فً قمع الفصل كما فً الخطوة  +Fe3 أخرى من الإٌثر إلى نفس محلول ml 25تضاف  .3

 وتكرر العملٌة مرة  ثالثة إذا 2وتفصل الطبقة العضوٌة وتجمع مع الطبقة العضوٌة المفصولة فً خطوة  (1)

 .تطلب ذلك

 من طبقة الإٌثر،  +Fe3ماء مقطر لاسترجاع  ( ml 25)تجمع الطبقات العضوٌة المفصولة سوٌة وٌضاف إلٌها  .4

 وإعادة الإٌثر إلى زجاجة خاصة  للاستفادة منه 

 مع الرج الشدٌد حتى ٌزول اللون الأصفر SnCl2ٌسخن المحلول المسترجع فً حمام مائً ومن ثم ٌضاف إلٌه  .5

 (تأكد من تمام الاختزال ؟؟). +Fe2 إلى +Fe3حٌث ٌختزل 

 حتى ظهور اللون الأزرق K2Cr2O7ٌضاف للمحلول بضع قطرات من دلٌل ثنائً فٌنٌل أمٌن وٌعاٌر مع محلول  .6

 .الأرجوانً

 

 

 أدوات استخلاص الحدٌد على شكل 

4FeCl وتقدٌره بتسحٌحه مع محلول K2Cr2O7 فً وسط حامضً بوجود دلٌل ثنائً فنٌل 

. أمٌن

K2Cr2O7 

سحاحة 
سداد محكم 

ايثر 
محلول مائً قمع الفصل 

للحدٌدٌك 

مستخمص 
الحديد في الايثر 

 +Fe2    محمول
 مع دليل ثنائي 

 فنيل أمين
معدات التسحيح معدات الفصل 
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       المعاٌرة 

الحجم 

المعاٌرة 

 الاولى 

المعاٌرة  

الثانٌة 

المعاٌرة 

 الثالثة 

متوسط الحجم المستهلك 

مل 

وزن الحدٌد بالجرام 

 

     الحجم المستهلك 

 

 :الحســابــات

 :  فً المجهول كما ٌأتً+Fe3ٌحسب وزن 

wt Fe3+ (mg) =  eq. wt. Fe3+   x   N K2Cr2O7   x V  K2Cr2O7  

 eq. wt. Fe3+ (  الوزن المكافئ Fe3+ =   ) 55.85. 

: ملاحظــــــة 

. +Fe2 المستخلص والمحول إلى +Fe3فً هذه الحسابات قد تم تسحٌح كل حجم -   1

 1,10) ) الطٌفًٌمكن تقدٌر تركٌز الحدٌد بعد استرجاعه من طبقة الاٌثر بطرٌقة طٌفٌة بفاعلته مع الكاشف -   2

phenanthrolene ً510 بعد اختزال الحدٌد الثلاثً بواسطة هٌدروكسٌل امٌن هٌدروكلورٌد وعند طول موج 

nm  . 

:-   أسئلة للتقوٌم

  إلً محلول الحدٌد قبل إجراء المعاٌرة؟SnCl2لماذا تم إضافة  -1

 وضح كٌف تم الحصول على المعادلة المستخدمة فً الحسابات لإٌجاد وزن الحدٌد؟ -2

 فسر الالٌة المقترحة لعملٌة الاستخلاص؟  -3

 هل ٌمكن استخدام البنزٌن بدلا من ثنائً اٌثٌل اٌثر فً عملٌة الاستخلاص؟ علل اجابتك؟ -4

 ماهً المذٌبات الأخرى الممكن استخدامها فً هذه التجربة؟ -5

 



                                www.env-gro.com                                             المجموعة الهندسٌة للأبحاث البٌئٌة
    

 (3) تحلٌل آلً –دلٌل التجارب العملٌة 

                                                             5                                    By. Anas alezzo                             

   

 

استخلاص الحدٌد من المحلول المائً بواسطة ثنائً اٌثٌل إٌثر باستخدام قمع الفصل وتقدٌر  : العنوان 

. تركٌزه فً المجهول المعطى

 التقرٌر المطلوب تسلٌمه 

:: ....................................   اسم الطالب

:- أسماء الطلاب المشاركٌن فً التجربة

  1  ....................................... -2   .................................... -3 -

 ........................................

:......................................... الٌوم

: ................................... التارٌخ

............. الى........  من :-  الوقت: ..................................المجموعة

:  النتائج

.............................. حجم الطبقة المائٌة- 

:- ...................... حجم الطبقة العضوٌة- 

:-............................... زمن الرج- 

:- ..................................... القانون المستخدم:-................................  معامل التوزٌع

:-........................ التركٌز الابتائً للحدٌد

:-.............................. التركٌز النهائً للحدٌد

:-................................... كفأة الاستخلاص

 :-........................................طرٌقة القٌاس
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 عضوي مذيب بواسطة اليود لاستخلاص المئوية النسبة تقدير: (2) رقم تجربة

 أسئلة ٌجاب علٌها قبل الحضور الى المختبر  :

كٌف ٌمكن تحضٌر محلول مائً من الٌود؟   -1

 ما هً الصٌغة الكٌمٌائٌة للمعقد المتكون ؟ -2

ما هً أنظمة الاستخلاص المختلفة؟   -3

 

 :الخلفٌة النظرٌة

تعتبر طرق الاستخلاص بالمذٌب من أقدم الطرق المستخدمة لتنقٌة وفصل بعض المركبات الكٌمٌائٌة حٌث تعتمد على توزٌع 

: وتنقسم أنظمة الاستخلاص بالمذٌب إلى. المادة نفسها بٌن طورٌن عدٌمً الامتزاج بنسب مختلفة

 استخلاص المركبات التساهمٌة -1

 Neutral)وتحوٌلها إلى مركبات  مخلبٌة متعادلة (لٌجند)استخلاص اٌونات الفلزات بعد مفاعلاتها مع كاشف تعقٌد  -2

Metal Chelate ) 

  استخلاص المركبات العنقودٌة الضخمة  -3

وسط  إلى تحتاج و التً لا التساهمٌة المتعادلة لنظام استخلاص الجزئٌات مثال   ٌعتبر استخلاص الٌود بواسطة مذٌب عضوي 

 الٌود محلول إلى (الكلوروفورم) مذٌب عضوي مثل إضافة عند العضوي الوسط إلى بسهولة وٌنتقل متعادل لأنه الٌود لاستخلاص

 وبالتالً ٌمكن حساب معامل التوزٌع .العضوي الوسط إلى انتقل الٌود معظم أن نجد لٌستقر حٌث المحلول ٌترك الرج وبعد المائً

باستخدام القانون التالً 

Kd = [c]o / [c]a 

ٌمثل معامل التوزٌع للٌود بٌن الطبقة المائٌة والطبق العضوٌة  = Kd حٌث 

         [c]o =   ٌمثل تركٌز الٌود فً الطبقة العضوٌة

[c]a              =  ٌمثل تركٌز الٌود فً الطبقة المائٌة

و من  الكلورفورم العضوي المذٌب من مختلفة أحجامًا ٌمكننا إجراء الاستخلاص إما على دفعة واحدة أو على عدة دفع باستخدام

 ثٌوكبرٌتات مع  بالمعاٌرة حالة كل فً المائٌة الطبقة  بمعاٌرة% E (Extraction) المئوٌة للاستخلاص  النسبة ثم نحسب

: المعادلة حسب الصودٌوم،

I2 + 2 Na2S2O3      →    2 NaI + Na2S4O6 

:  ٌتوقع من الطالب بعد إجراء التجربة:الهدف من التجربة

 أن ٌكن قادرا على التفرٌق بٌن انظمة الاستخلاص بالمذٌب المختلفة  1

 أن ٌكن قادرا على التمٌٌز بٌن المذٌبات العضوٌة ذات الكثافة الأعلى أو الأقل من الماء 2

 أن ٌكن قادرا على التمٌٌز بٌن المذٌبات العضوٌة القطبٌة والغٌر قطبٌة من خلال الصٌغة الكٌمٌائٌة 3

 أن ٌكن قادرا على إجراء تجارب مشابهه لاستخلاص بعض العناصر الأخرى من خاماتها أو أي محالٌل أخرى 4

 .أن ٌكن قادرا على إجراء بعض الحسابات الأولٌة المتعلقة بأنظمة الاستخلاص 5

 -:المطلوبة المواد

 M 0.1تركٌزه  الصودٌوم ثٌوكبرٌتات -1
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 .النشا دلٌل -2

  ماء مقطر ml 100 من الٌود فً  ml 0.1بإذابة  ٌحضر الٌود محلول -3

 ( جم من ٌودٌد البوتاسٌوم3ٌستخدم لاذابة الٌود  ) 

 CHCl3 عضوي كلورفورم  مذٌب -4

 :الأدوات المطلوبة

 ml 100 قمع فصل سعة  -1

 حامل مزود بحلقة لاحتواء  قمع الفصل -2

 ml 25 سحاحة سعة  -3

 ml 10 ماصة مدرجة سعة  -4

  ml 250 دورق مخروطً سعة  -5

 ml 100 دورق سعة  -6

 دورق غسٌل  -7

: المخاطر المتوقعة من هذه التجربة

  تجنب استنشاقها وكذلك مادة سرٌعة الاشتعال تجنب تعرٌضها )الكلوروفورم المستخدم فً عملٌة الاستخلاص مادة سامة

 (للهب مباشرة 

  اشرح   (لماذا )لا ترمً بقاٌا الكلوروفورم فً الحوض لأنها ملوثة للبٌئة ولكن تجمع فً عبوات زجاجٌة ذات لون قاتم

طرٌقة مناسبة لتنقٌته ؟ وطرٌقة ملائمة للتخلص منه؟ 

   هٌدروكسٌد الصودٌوم مادة كاوٌة لها تأثٌر كاوي على الجسم وعلٌه ٌجب الحذر من ملامستها للجسم أو العٌنٌن

  ٌجب لبس البالطو الأبٌض قبل الشروع بتنفٌذ التجربة

 :التجربة خطوات

 فصل قمع فً وضعه للٌود المائً المحلول  من ml 100انقل بالماصة – 1

 -:دقائق فً كل مرة 5 التالٌة مع رج المحلول لمدة التجارب بإجراء قم - 2

 المذٌب من ml 6 باستخدام  واحدة استخلاص  عملٌة -أ

 المذٌب من ml 18 باستخدام واحدة استخلاص عملٌة -ب

 ml 18العضوي  المذٌب حجم مرة لٌصبح كل العضوي المذٌب  من ml 6باستخدام متتالٌة استخلاص عملٌات  ثلاث -ج

  من المحلول المائً ثم اضف ml 5بأخذ بالماصة  وذلك استخلاص عملٌة لكل المائٌة الطبقة فً المتبقً الٌود كمٌة عاٌر -3

1ml  ثٌوكبرٌتات الصودٌوم القٌاس  محلول مع المحلول عاٌر، من محلول النشاء

 ثلاث مرات واحسب متوسط الحجم المستهلك 3كرر الخطوة  -4

 : والحسابات النتائج

 .استخلاص لكل المعاٌرة حجم  سجل -1

 .المعاٌرة حجم  احسب متوسط -2

 .للاستخلاص المئوٌة النسبة أحسب - 3

 .النتائج بمقارنة للفصل الطرق أفضل  أستنتج -4
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 :للحسابات المستخدمة القوانٌن

 ) من المعاٌرة)بالملً   الحجمxالتركٌز  = الثٌوكبرٌتات ملٌمولات عدد (

I2 + 2 Na2S2O3      →    2 NaI + Na2S4O6 

 1:2 هً التفاعل نسبة أن نجد المعادلة من

: وعلٌه فان

    =1   الٌود ملٌمولات عدد

 2 =  الثٌوكبرٌتات  ملٌمولات عدد

 الحجم للٌثوكبرٌتات xالتركٌز 1 = = الٌود ملٌمولات عدد

=  المائٌة  الطبقة  منml 100فً  الٌود ملٌمولات عدد

   ml 100/ 5ml x 5ml 5فً  الٌود ملٌمولات               عدد

 100 ml) 5و  الأصلً المحلول حجم ml المعاٌر   الحجم) 

 

 العضوي المذٌب من ml 20 باستخدام  المائً محلولة فً الٌود استخلاص عند: مثال

  0.01Mالصودٌوم ثٌوكبرٌتات بواسطة المائٌة الطبقة فً الٌود من المتبقً ومعاٌرة

للاستخلاص  المئوٌة النسبة  احسبml 3.5هو اللازم الثٌوكبرٌتات حجم كان

 :الحل

 mmol 0.035 = 0.01 ×3.5= المائٌة  الطبقة من ml 100 فً الٌود ملٌمولات عدد

 mmol 0.0175=    0.035/2 =  المائٌة  الطبقة فً الٌود ملٌمولات عدد

  0.35mmol = 20× 0.0175= المائٌة  الطبقة من ml 100 فً الٌود ملٌمولات عدد

  x 1000/ 2x127=  0.3937 0.01   = الوزن الجزٌئً / الوزن = الكلٌة  الٌود مولات عدد

المائٌة  الطبقة فً عدد ملٌمولات الٌود – الكلٌة الٌود ملٌمولات عدد = العضوٌة  الطبقة فً الٌود ملٌمولات عدد

            0.0437 mmole=  0.3937  - 0.35   

 mmol    = 0.0437  0.3937 – 0.35المائٌة       الطبقة فً الٌود

= 0,0437/0,3937 x 100 = 11.1 % للاستخلاص المئوٌة  النسبة  

: القوٌــــــــــــم

  من ml 100استخلاصه بواسطة   وٌراد ml 100حجمه  مائً محلول الٌود فً  من g 1لدٌك  كان إذا ml 1 g 100 -  1س

 استخدمنا إذا للٌود المستخلص  فما النسبة المؤٌةCo 25عند ⅓ المادة  لهذه التوزٌع الكلوروفورم فاذا كان معامل
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واحدة   الكلوروفورم دفعة  من  ml 100- ا 

الكلوروفورم  على ثلاث دفعات    من  ml 100- ب

أٌهما أفضل ؟ ولماذا؟ 

 من الٌود دفعة واحدة  % 99.99الكلوروفورم اللازم لاستخلاص  احسب حجم- ج

 

 .   distribution ratio ونسبة التوزٌع  distribution coefficientماهو الفرق بٌن معامل التوزٌع  – 2س 

 

 عضوي مذٌب بواسطة الٌود لاستخلاص المئوٌة النسبة تقدٌر: العنوان 

 التقرٌر المطلوب تسلٌمه 

:: ....................................   اسم الطالب

:- أسماء الطلاب المشاركٌن فً التجربة

  1  ....................................... -2   .................................... -3 -

 ........................................

 

:......................................... الٌوم

: ................................... التارٌخ

............. الى........  من :-  الوقت: ..................................المجموعة

:  النتائج

.............................. حجم الطبقة المائٌة- 

:-.................................. المذٌب المستخدم:- ...................... حجم الطبقة العضوٌة- 

:-................................... عدد مرات الاستخلاص:-............................... زمن الرج- 

:- ..................................... القانون المستخدم:-................................  معامل التوزٌع

:-........................  التركٌز الابتائً للٌود

:- ............. تركٌز ثٌوكبرٌتات الصودٌوم:-..........................  حجم ثٌوكبرٌتات الصودٌوم المستهلكة 

:-................................... كفأة الاستخلاص
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  (3)تجربة رقم 
 الاستخلاص بالمذيبات العضوية

 استخلاص النحاس بالدايثيزون المذاب في رابع كموريد الكربون
 

 أسئلة ٌجاب علٌها قبل الحضور الى المختبر  :

ما هً الصٌغة الكٌمٌائٌة للمعقد المتكون؟  – 1

 

 كٌف تسمً مثل هذا النوع من المعقدات ؟ -2

 

 الى اي نوع من انظمة الاستخلاص ٌنتمً مثل هذا النوع من التجارب ؟ -3

  

   ml 250  فً دورق قٌاسً سعة  ppm 100  كٌف تحضر محلول قٌاسً لاٌون النحاس تركٌزه  -4

 من ملح كلورٌد النحاس؟ - أ

 

  من فلز النحاس النقً؟ - ب

 

: الأساس النظري

. تعتبر طرق الفصل مهمة جدا فً الكٌمٌاء التحلٌلٌة حٌث ٌمكن بواسطتها حل الكثٌر من المشاكل التً تعترض المحلل الكٌمٌائً

تعتمد طرق الفصل على وجود اختلاف فً خاصٌة واحدة أو أكثر من الخواص الفٌزٌائٌة أو الكٌمٌائٌة للمواد المراد فصلها مثل 

الذوبان و الذوبان التجزٌئً و الامتزاز على سطح نشط و درجة الغلٌان و الانصهار و التبادل الأٌونً و حجم الجزٌئات و كلما 

. زاد الاختلاف بٌن هذه الخواص أصبح الفصل أسهل

: مبادئ الاستخلاص بالمذٌبات

 )عندما نضٌف مذٌبٌن لا ٌمتزجان أبدا مثل محلول مائً ٌحوي على مادتٌن و مذٌب عضوي و بعد الرج لفترة زمنٌة معٌنة 

و ترك المحلول لٌستقر نلاحظ انه إذا كانت إحدى المادتٌن تذوب فً المذٌب العضوي أكثر من الماء فإن معظم  (لحدوث الاتزان

ٌمكن القول أن المادة المذابة تفضل . أو كل كمٌة هذه المادة سوف تنتقل إلى الطبقة العضوٌة عندها نقول أن المادة استخلصت

. المذٌب الذي تكون فٌه أكثر ثباتا و هناك قاعدة تقول أن المذٌبات تذٌب المواد المشابهة لها بالتركٌب
 

 : Metal Chelatesاستخلاص المعقدات الفلزٌة المخلبٌة 

عن طرٌق مفاعلة أٌون الفلز مع  ((Chelate Moleculeأكثرها استخداما تلك الطرق التً تعتمد على تكوٌن جزيء مخلبً 

الحاوي على مجموعة  وظٌفٌة أو أكثر قادرة على منح  (Organic Chelating Agent)عامل التعقٌد العضوي المخلبً 

و هذه المركبات الناتجة لها طبٌعة عضوٌة أكثر منها لاعضوٌة و بالتالً تذوب فً المذٌبات العضوٌة أكثر من  .الإلكترونات

. الماء
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معظم عوامل التعقٌد هً أحماض ضعٌفة و عند تفاعلها مع اٌون الفلز فان هذا الاٌون ٌحل محل أٌون الهٌدروجٌن فٌتكون لدٌنا 

. معقد مخلبً متعادل الشحنة

: ٌمكن كتابة معادلة تفاعله مع اٌون فلز ثنائً الشحنة كالتالً (Dithizone)نأخذ مثال على ذلك عامل التعقٌد المسمى بالداٌثٌزون

 

M2+ + 2 Dithizone →  Metal Chelate Molecule 

 

 

.  نسبة التوزٌع لهذا النوع من المعقدات عادة تكون عالٌة و بالتالً ٌتم الاستخلاص فً المرحلة الأولى أو الثانٌة على الأكثر

: من شروط صحة عملٌة الاستخلاص

.  المذٌبٌن المستخدمٌن لا ٌمتزجان و لا ٌتفاعلان مع المادة المذابة فٌهما -1

  ثابت ذوبان المادة فً أحد الوسطٌن اكبر من ثابت ذوبانها فً الوسط الثانً  -2

: ٌتوقع من الطالب بعد إجراء التجربة: الهدف من التجربة

  فصل اٌون النحاس من محالٌله المائٌة و تقدٌر تركٌزه طٌفٌا   -1

  أن ٌكن قادرا على إجراء تجارب مشابهه لاستخلاص بعض العناصر الأخرى من خاماتها أو أي محالٌل أخرى -2

 .أن ٌكن قادرا على إجراء بعض الحسابات الأولٌة المتعلقة بأنظمة الاستخلاص -3

 ان ٌربط بٌن طرق الاستخلاص والطرق الطٌفٌة للقٌاس  -4

:  الأدوات المستخدمة

  قمع فصل

 ًجهاز الطٌف المرئ 

 مٌزان حساس . 

  5كاس زجاجً سعة ml  (لوزن العٌنة) 

  سحاحة(25 ml  )

  ماصة  مدرجة(1 ml  )

 حامل مزود بحلقة لاحتواء قمع الفصل 

  10انابٌب اختبار عدد  

  حامل انابٌب

  دورق غسٌل

  دورق حجمً سعة(25 ml)  عدد خمسة،  (100 ml ( ، ) 50 ml.)  
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:  الكواشف المطلوبة

   محلول قٌاسً منCu2+ 50 تركٌزه ppm  

  محلول داٌثٌزون مذاب فً رابع كلورٌد الكربون

  محلولHCl  مركز 

 ماء مقطر. 

  رابع كلورٌد الكربون

: المخاطر المتوقعة من هذه التجربة

  تجنب استنشاقها وكذلك مادة سرٌعة الاشتعال تجنب  )رابع كلورٌد الكربون المستخدم فً عملٌة الاستخلاص مادة سامة

 (تعرٌضها للهب مباشرة 

 مادة الداٌثٌزون مادة ملونة تجنب ملامستها للجلد او الملابس. 

   حمض الهٌدروكلورٌك لها تأثٌر حارق على الجسم وعلٌه ٌجب الحذر من ملامسته للجسم أو العٌنٌن

  ٌجب لبس البالطو الأبٌض قبل الشروع بتنفٌذ التجربة

  اشرح   (لماذا )لا ترمً بقاٌا المذٌب العضوي فً الحوض لأنها ملوثة للبٌئة ولكن تجمع فً عبوات زجاجٌة ذات لون قاتم

طرٌقة مناسبة لتنقٌته ؟ وطرٌقة ملائمة للتخلص منه؟ 

: خطوات العمل

  ml 50  دورق حجمً سعة فppmً 50حضر محلول قٌاسً من اٌون النحاس بتركٌز   -1

 حضر سلسلة من المحالٌل القٌاسٌة بتراكٌز  -2

(0.25 ppm, 0.5 ppm, 1 ppm )  مل25فً دورق قٌاسً سعة  

 . من حمض الهٌدروكلورٌك المركز ml 1 اضف الى كل دورق  -3

 اكمل بالماء حتى العلامة  -4

   ml 100 الى قمع فصل سعة 1 انقل محتوٌات الدورق رقم  -5

 . من محلول الداٌثٌزون المذاب فً رابع كلورٌد الكربون ml 5  اضف الٌه -6

 . رج المحلول لمدة خمس دقائق -7

  افصل الطبقة العضوٌة الى انبوبة اختبار -8

 (7- 6الخطوات ) كرر عملٌة الفصل مرة أخرى  -9

 (.8خطوة رقم)افصل الطبقة العضوٌة ثم اجمعها مع الطبقة العضوٌة المفصولة  -10

 كرر نفس خطوات الفصل السابقة مع بقٌة المحالٌل -11

( λmax= 510 nm)قس تراكٌز النحاس مستخدما جهاز الطٌف المرئً عند طول موجً     – 12

لضبط الجهاز  (blank)مستخدما المحلول الخالً 

 (لامبرت- قانون بٌر)ارسم المنحنى القٌاسً بٌن تراكٌز النحاس والامتصاصٌة – 13

 .قم باستخلاص العٌنة المجهولة ومن ثم قٌاس امتصاصٌتها كما سبق– 14
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.  من منحنى الامتصاص احسب تركٌز النحاس فً العٌنة المجهولة- 15

: النتائـــــج والحسابات

 دون نتائجك فً جدول كالاتً

تركٌز 

العٌنة 

  St3 St2 St1العٌنة 

 

 

X ? 1.0 0.5 0.25 Conc. ppm 

    Abs. 

    Slope m 

 من المنحنى نحسب المٌل ثم نعوض بقانون المربع الاصغر

y = mx + b 

 yالجزء المقطوع من محور= b المٌل        =    Xالتركٌز    = Mالامتصاصٌة    = y حٌث 

 ثم نعوض عن امتصاصٌة العٌنة المجهولة ومن ثم نحسب التركٌز 

:                      التقوٌـــــــم

 ما هً ممٌزات عملٌة الاستخلاص بالمذٌب؟ - 1س 

ما هً عٌوب الاستخلاص بالمذٌب؟ -  2س

 ؟ λmaxكٌف ٌمكنك تحدٌد أفضل طول موجً للقٌاس - 3س

 ؟ و ما هً أهمٌته فً طرق القٌاس الطٌفً؟  blank solutionما هو محلول البلانك - 4س
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 (استخلاص النحاس بالداٌثٌزون المذاب فً رابع كلورٌد الكربون)الاستخلاص بالمذٌبات العضوٌة  :العنوان  

  

التقرٌر المطلوب تسلٌمه 

:: ....................................   اسم الطالب

:- أسماء الطلاب المشاركٌن فً التجربة

  1  ....................................... -2   .................................... -3 -

 ........................................

:......................................... الٌوم

: ................................... التارٌخ

............. الى........  من :-  الوقت: ..................................المجموعة

:  النتائج

.............................. حجم الطبقة المائٌة- 

:-.................................. المذٌب المستخدم:- ...................... حجم الطبقة العضوٌة- 

:-................................... عدد مرات الاستخلاص:-............................... زمن الرج- 

 :- .....................................القانون المستخدم:-................................  معامل التوزٌع

تركٌز 

العٌنة 

  St3 St2 St1العٌنة 

 

 

X ? 1.0 0.5 0.25 Conc. Ppm 

    Abs. 

    Slope m 
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  (4 )تجربة رقم
 تعيين سعة المبادلات الأيونية

 أسئلة ٌجاب علٌها قبل الحضور الى المختبر  :

 ما هً الانواع المختلفة للمبادلات؟   -1

 

  كٌف ٌمكن تحضٌر مبادل كاتٌونً قوي و اخر ضعٌف؟ -2

 

 اشرح باختصار مبداء عمل المبادلات الاٌونٌة؟ -3

 

ما المقصود بسعة المبادل الاٌونً؟  -4

  

 :الخلفٌة النظرٌة

 تبادل الأٌونات متشابهة الشحنة بٌن محلول ومادة صلبة غٌر ذائبة فً ذلك (Ion-Exchange)ٌقصد بالتبادل الأٌونً 

.  المحلول

وٌحمل المبادل الأٌونً . (Resin) أو تسمى الراتنج (Ion-Exchanger)وٌطلق على المادة الصلبة اسم المبادل الأٌونً 

. أٌونات خاصة به ، كما أنه ذو تركٌب جزٌئً تنافذي حٌث ٌمكن للأٌونات وجزٌئات المذٌب أن تمر خلاله بسهولة وحرٌة

توجد كثٌر من المواد الصلبة منها طبٌعٌة مثل المعادن الطٌنٌة وصناعٌة ذات خصائص التبادل الأٌونً ولكن من الناحٌة 

 .التحلٌلٌة العملٌة فإن تلك المبادلات الأٌونٌة العضوٌة المصنعة ذات أهمٌة كبٌرة 

 

C
H

CH2 C
H

CH2 C
H

CH2+
-SO3H

H2SO4

 

                                 

H
C

H
C

H
C

H
C C

SO3H SO3H
CH CH2H2C

CHCH
H2
C

H2
C

SO3HSO3H

HH

H

 

 

، وكلما زاد  (المبادل الأٌونً)تعتمد سعة المبادل الأٌونً على العدد الكلً للمجامٌع الأٌونٌة الفعالة فً وحدة الوزن لمادة الراتنج 

. عدد أٌونات المبادل تزداد سعة المبادل الأٌونً

 مجموعة السمفونيك

الهيكل الترابطي 

العضوي 

(Cross 

Linkings) 

المجموعة الفعالة 
مجموعة السمفونيك 

مركز 
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ٌمكن قٌاس سعة المبادل الكاتٌونً . وٌعبّر عن سعة المبادل الأٌونً الكلٌة بعدد الملً مكافئات لكل غرام واحد من المبادل الأٌونً

غم من المبادل الأٌونً الجاف 1الحامضً القوي بتقدٌر عدد الملٌجرامات المكافئة لأٌونات الصودٌوم الممتصة أو المتبادلة مع 

: (فً دورة الهٌدروجٌن)الحامل لأٌون الهٌدروجٌن 

Res-SO 

3 H+    +     Na+     Res-SO3Na             +      H+ 

: فإذا أخذنا موقع استبدال واحد من الراتنج مثلا 

مول / جم 184وزنه الجزٌئً ٌساوي 

Res-SO 

3 H+    +     NaOH     Res-SO3Na      +      H+ 

184 gm                                          1 eq  Na+ 

184 gm                                          1000 meq  Na+ 

1 gm                                                x  meq 

 5.4  meq/g  =184/ 1000 X 1  =  سعة المبادل الكلٌة 

.  ملٌمكافئ صودٌوم5.4 جم من الراتنج ٌاخذ 1وهذا ٌعنً انه عندما ٌحتل كل مواقع الاستبدال للراتنج بواسطة الصودٌوم نجد ان 

:  ٌتوقع من الطالب بعد إجراء التجربة:الهدف من التجربة

أي عدد المجامٌع الفعالة القابلة للاستبدال على هٌكل المبادلات  )تعٌٌن سعة المبادلات الكاتٌونٌة أن ٌكن قادرا على  -1

 (الكاتٌونٌة الصلبة

  ان ٌكون قادرا على التعبئة الجٌدة للاعمدة -2

  ان ٌلم بالحسابات الاولٌة المتعلقة بالتجربة -3

 :-الادوات المطلوبة

 1 مل عدد 250دورق مخروطً سعة  -1

  2 مل عدد 250كاس زجاجً سعة  -2

  مل 50 مل أو سعة 25سحاحة سعة  -3

  1 مل عدد 10 ماصة سعة  -4

  مل 100دورق قٌاسً سعة  -5

: المواد المطلوبة

مبادل كاتٌونً قوي فً الشكل الهٌدروجٌنً   -1

   N 0.01  تركٌزه NaOH  محاول من -2

  N 0.25 تركٌزه   NaCl  محاول من  -3

 دلٌل فٌنولفثالٌن -4

: المخاطر المتوقعة

 هٌدروكسٌد الصودٌوم مادة كاوٌة لها تأثٌر كاوي على الجسم وعلٌه ٌجب الحذر من ملامستها للجسم أو العٌنٌن   -1

ٌجب لبس البالطو الأبٌض قبل الشروع بتنفٌذ التجربة  -2
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  :خطوات العمل

 - Amberlite )الجاف من النوع  (الراتنج) جم من المبادل الكاتٌونً القوي0.5زن لأقرب ثلاثة أرقام عشرٌة ما ٌقارب  - 1

IR 120) أو أي نوع أخر .

 مل  250انقل الوزنة إلى كاس زجاجً سعة  -2

 مل مع التقلٌب المستمر 10 دفعات كل دفعة 5 على  N 2 تركٌزه Sodium Chloride  مل من محلول50أضف  -3

لمدة دقٌقة فً كل حالة  

 دقائق 10اترك المحلول مع المبادل لمدة  -4

انقل المحلول كمٌا إلى كأس آخر دون السماح لأي من حبٌبات المبادل بالانتقال   -5

اغسل المبادل بكمٌة مناسبة من الماء المقطر   -6

انقل محلول الغسٌل إلى المحلول السابق  -7

 مل ثم  أكمل المحلول بالماء المقطر حتى العلامة 100انقل المحلول إلى دورق قٌاسً سعة  -8

 مل من المحلول إلى دورق مخروطً  10انقل بالماصة  -9

   ph.phعاٌر مع هٌدروكسٌد الصودٌوم الموجود بالسحاحة فً وجود دلٌل الفٌنولفثالٌن   -10

ثلاث مرات  ثم احسب المتوسط   ( 10  - 9 )كرر الخطوات السابقة  -11

:  النتائــج و الحسابات

: سجل أحجام المعاٌرات فً الجدول التالً

        المعاٌرة 

الحجم 

المعاٌرة 

 الأولى 

المعاٌرة  

الثانٌة 

المعاٌرة 

 الثالثة 

متوسط الحجم 

المستهلك مل 

سعة المبادل الكلٌة 

     الحجم الابتدائً 

   الحجم النهائً 

   الحجم المستهلك 

: كالأتً (جم / ملً مكافئ )احسب السعة الاستبدالٌة الكلٌة 

 =سعة المبادل الكلٌة 
x V x 10  N 

W 

  حجم هٌدروكسٌد الصودٌوم المستهلك  V،        عٌارٌة هٌدروكسٌد الصودٌوم N       : حٌث 

 W   معامل التخفٌف 10،  وزن المبادل الأٌونً المستخدم بالجرام   

:-  التقوٌم

 عرف المبادل الاٌونٌة ؟ وما الفرق بٌن المبادل الأنٌونً والمبادل الكاتٌونً من حٌث التركٌب والاستخدام؟ -1

  ما الفرق بٌن المبادلات الكاتٌونٌة القوٌة و المبادلات الكاتٌونٌة الضعٌفة ؟ اذكر مثال لكل نوع؟  -2

 جرام إذا علمت أن موقع استبداله الوحٌد تم استبداله كلٌا باستخدام 250مبادل كاتٌونً بالشكل الهٌدروجٌنً وزنه جافا  -3

 احسب سعة المبادل الكلٌة؟،  جرام مكافئ من كلورٌد الصودٌوم 2

 علل سبب إضافة ثنائً فٌنٌل بنزٌن إلى عدٌد الاستٌرٌن عند تحضٌر الراتنج؟  -4
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ما هً العوامل التً تتحكم بعملٌة الاستبدال الاٌونً؟     -5

تعٌٌن سعة المبادلات الأٌونٌة  :العنوان 

  

التقرٌر المطلوب تسلٌمه 

: ....................................   اسم الطالب

:- أسماء الطلاب المشاركٌن فً التجربة

  1  ....................................... -2   .................................... -3 -

 ........................................

 

:......................................... الٌوم

: ................................... التارٌخ

............. الى........  من :-  الوقت: ..................................المجموعة

:  النتائج

:- .............................. كمٌة الراتنج المستخدم- 

:-.................................. تركٌزها ...................... حجم كبرٌتات الصودٌوم المستخدم - 

:-....................... تركٌزها :-............................... حجم هٌدروكسٌد الصودٌوم المستهلك فً المعاٌرة- 

..................  الدلٌل المستخدم

:........................ سعة المبادل الكاتٌونً
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   (5  )تجربة رقم 
في ماء الحنفية (عسر الماء)تقدير المجموع الكمي لمكاتيونات  

 أسئلة ٌجاب علٌها قبل الحضور الى المختبر  :

  ما المقصود بالعسر؟  -1

 

 : -  ما المقصود بــ  -2

 العسر الكلً - أ

 

 العسر المؤقت - ب

 

 العسر الدائم-  جـ 

 

 كٌف ٌمكن تقدٌر تركٌز كل من الكالسٌوم والماغنسٌوم فً الماء؟  -3

 

 ؟ CaCO3 فً صورة ppmعلل ٌعبر عن العسر الكلً بوحدات  -4

 

 : الخلفٌة النظرٌة

تحضر المبادلات الكاٌتونٌة من بلمرة الستاٌرٌن مع قلٌل من ثنائً فٌناٌل بنزٌن وإدخال مجموعة السلفونٌك فً الموضع بارا 

ترابطً عضوي مٌال للماء فإذا نقع المبادل  (هٌكل)بمعاملة البولٌمر بحامض الكبرٌتٌك المركز، فٌتألف المبادل الأٌونً من نسٌج 

.  فً المساء انتفخ وانتشرت المجامٌع الفعالة وسهل للأٌونات والمحالٌل الانسٌاب من خلاله

 

 

C
H

CH2 C
H

CH2 C
H

CH2+
-SO3H

H2SO4

 

                                 

H
C

H
C
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H
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مجموعة السمفونيك  

الهيكل الترابطي 

العضوي 

(Cross 

Linkings) 
المجموعة الفعالة 
مجموعة السمفونيك 

مركز 



                                www.env-gro.com                                             المجموعة الهندسٌة للأبحاث البٌئٌة
    

 (3) تحلٌل آلً –دلٌل التجارب العملٌة 

                                                             20                                    By. Anas alezzo                           

     

والنسٌج العضوي الترابطً ضروري لزٌادة كثافة المبادل وزٌادة وزنه واستقراره فً العمود أي أنه لا ٌطفو بل ٌستقر لكثافته 

. العالٌة على المحالٌل المائٌة

جزء مرتبط :  أما الجزء الثانً من البولٌمر فهً المجامٌع الفعالة التً ٌحصل علٌها التبادل الأٌونً والمجموعة مؤلفة من جزئٌن

بجسم المبادل والآخر معادل له لكنه حر الحركة وهو الذي ٌحصل معه التبادل الأٌونً مع الأٌونات المماثلة فً المحلول الكائن 

.  بٌن دقائق المبادل الأٌونً

 فهً  SO3H–  الراتنج وهو جسم المبادل العضوي أما  Res حٌث ٌمثل Res- SO3Hوٌعبر عن المبادل الكاٌتونً غالباً 

, K +NH4 أو +Naوقد ٌحل . المجموعة الفعالة فً دورة الهٌدروجٌن
  محل اٌونات الهٌدروجٌن فٌكون المبادل عندئذ فً دورة +

وهكذا حتى ٌحصل التبادل بٌن أٌونات المحلول والمبادل الأٌونً  ، فتحل أٌونات الفلزات .. البوتاسٌوم أو الصودٌوم أو الأمونٌوم 

قابلة التً تنساب إلى خارج عمود المبادل الأٌونً وهذا هو الأساس الذي تستند ممحل اٌونات الهٌدروجٌن وتتحرر الحوامض ال

وٌوضع فً قعرها  (ml 25)أو  (ml 50)وقد تستخدم السحاحة كعمود للمبادل الأٌونً سواء كانت بحجم . علٌه عملٌة الفصل

. صوف زجاجً لمنع انسٌاب حبات المبادل إلى السداده الذي قد ٌؤدي غلق مسار الأنبوب

  ٌنقع أولاً المبادل الأٌونً فً الماء أو فً حامض مناسب بتركٌز معٌن على الأقل مدة ٌوم أو ٌومٌن قبل نقله إلى عمود

وإذا نقل مباشرة دون نقع إلى العمود فإنه قد . الفصل ، وذلك لإعطائه الفرصة المناسبة للتشرب بالماء والانتفاخ وازدٌاد حجمه

لذا ٌجب الانتباه إلى  (علل؟)لا ٌسمح بنزول محلول التبادل تحت سطح المبادل . ٌؤدي إلى كسر العمود عند انتفاخه وتشربه بالماء

ذلك وإذا حصل مثل هذا فٌدخل قضٌب زجاجً طوٌل من أعلى المبادل وٌرج المبادل مع المحلول لإخراج الفقاعات الهوائٌة أو 

 .ٌربط من الأسفل بخزان ماء مقطر وٌضخ الماء إلى الأعلى حٌث ٌزٌل فقاعات الهواء من العمود

  لتحفٌز عمود التبادل ٌنقل المبادل مع محلوله إلى العمود وٌفتح السداد لكً ٌستقر المبادل مع انسٌاب المحلول إلى

(. 15cm-10)الخارج وٌستمر فً الإضافة مع انسٌاب المحلول إلى الخارج حتى نحصل على عمود المبادل الأٌونً بارتفاع 

: الهدف من التجربة

  فً ماء الحنفٌة باستخدام بمبادل كاٌتونً فً دورة الهٌدروجٌن (عسر الماء )تقدٌر المجموع الكلً للكاتٌونات

 :المواد المطلوبة

  أو أي نوع أخرAmberlite - IR 120مبادل كاتٌونً قوي فً الشكل الهٌدروجٌنً  -1

  ml 25عمود فصل على شكل سحاحة بحجم   -2

  مل50 مل أو سعة 25 سحاحة سعة  -3

  2 مل عدد 250 كاس زجاجً سعة  -4

  مل100 دورق قٌاسً سعة  -5

 ml 250دورق مخروطً سعة    -6

 N 0.05   تركٌزه NaOHمحلول   -7

 ماء من حنفٌة المعمل او المنزل او غٌره -8

 M.O. دلٌل المٌثٌل البرتقالً  -9

  .pH ورقة قٌاس الأس الهٌدروجٌنً  -10

 :المخاطر المتوقعة

 هٌدروكسٌد الصودٌوم مادة كاوٌة لها تأثٌر كاوي على الجسم وعلٌة ٌجب الحذر من ملامستها للجسم أو العٌنٌن 
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 ٌجب الحذر من استخدام الادوات الزجاجٌة المكسرة لانها قد تؤذٌك   .

   ٌجب لبس البالطو الأبٌض قبل الشروع بتنفٌذ التجربة

 

  :خطوات العمل

للتأكد من كون العمود فً دورة الهٌدروجٌن  (HCl 3M)بعد تحفٌز عمود التبادل الأٌونً ٌغسل بحامض  (1

Res─SO3H . 

فً الدقٌقة حتى ٌكون المتدفق من العمود حامضٌاً وٌتأكد من ذلك  (4ml-3)ٌنظم انسٌاب المحلول إلى الخارج بسرعة  (2

 .pHباستعمال ورق 

سمح له بالانسٌاب حتى ٌكون المحلول المتدفق متعادلاً يٌنظف العمود من الحامض وذلك بإضافة الماء المقطر إلى العمود و (3

(pH 7)  ولمعرفة ذلك ٌستخدم ورقpHعندئذ ٌكون العمود قد نظف تماماً من أٌونات الهٌدروجٌن . 

  ml 4-3 من ماء الحنفٌة خلال العمود وٌسمح له بالمرور خلال المبادل بنفس السرعة السابقة أعلاه ml 200ٌمرر  (4

 . أخرى فً دورق آخرml 100 من المحلول المتدفق فً دورق و ml 100 الأولى وتجمع  ml 50تهمل (5

أو  (.M.R)باستعمال دلٌل المٌثٌل الأحمر NaOH  0.005 Mتعاٌر المحالٌل المتدفقة المجمعة فً الدورقٌن مع محلول  (6

  ph.phعلل عدم استخدام دلٌل . (.M.O)المٌثٌل البرتقالً 

 :النتائـــــــــــــــج و الحسابات 

: سجل أحجام المعاٌرات فً الجدول التالً

       المعاٌرة 

الحجم 

متوسط الحجم المعاٌرة الثانٌة المعاٌرة الأولى 

المستهلك مل 

   الحجم الابتدائً 

  الحجم النهائً 

  الحجم المستهلك 

( ppm)ٌحسب المحتوى الكلً للكاٌتونات على شكل جزء من الملٌون 

:   كما ٌلCaCO3ً بدلالة 

Cppm as CaCO3  = V x N x 50 x 1000/V- 

 

 مكافئ /  جم CaCO3  = 50الوزن المكافئ لـ 

V =  حجم هٌدروكسٌد الصودٌوم المستهلك

N =  عٌارٌة هٌدروكسٌد الصودٌوم المستخدمة

لتر / لتر الى مجم / معامل التحوٌل من جم  = 1000

V- = حجم ماء الحنفٌة المراد تقدٌر تركٌز الكاٌتونات الكلً فٌه .

 :التقوٌـــــــــــم

  pHماهً الكواشف الكٌمٌائٌة المحملة على ورقة قٌاس الأس الهٌدروجٌنً  -1

 اء التجارٌة للأنواع المختلفة من المبادلات الاٌونٌة؟ : اذكر بعض اسم الطالب -2
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  ؟Amberlite - IR 120 ماذا نعنً بكلمة  -3

 distilled)؟ ما هو الفرق بٌنه وبٌن الماء المقطر (deionized water) ما المقصود بالماء الخالً من الاٌونات  -4

water)؟ 
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 فً ماء الحنفٌة (عسر الماء)تقدٌر المجموع الكلً للكاتٌونات : العنوان

  

التقرٌر المطلوب تسلٌمه 

:: ....................................   اسم الطالب

:- أسماء الطلاب المشاركٌن فً التجربة

  1  ....................................... -2   .................................... -3 -

 ........................................

 

:......................................... الٌوم

: ................................... التارٌخ

............. الى........  من :-  الوقت: ..................................المجموعة

:  النتائج

:- .............................. حجم ماء الحنفٌة المستخدم- 

:-.............................. الحجم النازل من العمود- 

:- ............................. الحجم المستهلك للمعاٌرة- 

:- ............................................. معامل التخفٌف- 

:-....................... تركٌزها :-............................... حجم هٌدروكسٌد الصودٌوم المستهلك فً المعاٌرة- 

..................  الدلٌل المستخدم 

:- ......................................... القانون المستخدم

:........................ العسر الكلً للماء
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(6)تجربة رقم    
  عمى مبادل أنيوني-Br و      -Clمن  فصل خميط

 أسئلة ٌجاب علٌها قبل الحضور الى المختبر  :

اعطً مثال لمبادل انٌونً؟   -1

 

 ما  الانواع المختلفة للمعاٌرات الفضٌة؟  -2

 

 لماذا ٌجب ان ٌكون المبادل الانٌونً فً دورة النترات ولٌس فً دورة الكلورٌد؟ -3

 

: الخلفٌة النظرٌة

تعتبر المبادلات الأنٌونٌة القوٌة فً دورة الهٌدروكسٌل مناسبة جدا لفصل الانٌونات حٌث ٌعبر عن معامل 

بالعلاقة  (الراتنج)توزٌع أو معامل انتشار المذاب أو المادة المراد فصلها بٌن المحلول والمبادل الأٌونً 

 :الآتٌة

 

 

 

 

 

 

.   تمثل معامل توزٌع المذاب بٌن المبادل الأٌونً والمحلولKdحٌث 

: فٌعتبر مقٌاساً لعملٌة الفصل لمادتٌن وٌعبر عنه بالعلاقة الآتٌة Separation factor( α)أما عامل الفصل 

α = 
2d

1d

K
K

    ………………………..  (2) 

وكلما كانت قٌمة عامل الفصل عالٌة كلما كان  . (2)،  (1) هما معاملا التوزٌع الوزنٌة للمادتٌن أو المذابٌن Kd1 ، Kd2حٌث 

. الفصل سهلاً وعملٌاً ومناسباً 

.  فلا ٌقع فصل حٌث تخرج المادتان من المبادل الأٌونً دون أن تنفصلا أي تخرجان سوٌةα = 1فإذا كان 

وٌمكن الحصول . وستخرجان الواحدة بعد الأخرى (2)و  (1) فإنه سٌقع فصل مناسب للمادتٌن α < 1 أو α > 1وإذا كانت 

 α < 0.8  أو α > 1.2على فصل كمً إذا كانت 

توجد علاقة مهمة بٌن معامل التوزٌع الوزنً وحجم المحلول اللازم لإزاحة المادة المفصولة من العمود وٌعبر عنها بـ 

Vmaxًوهو أقصى حجم ٌلزم لإزاحة المادة المراد فصلها بصورة تامة من العمود وٌعبر عنه كما ٌأت  :

Vmax = Kd Vo + Vo          ………………(3) 

.  عن حجم المحلول أو السائل بٌن دقائق المبادل الأٌونً فً عمود المبادل الأٌونVoًحٌث ٌعبر 

 

 

(1 ........ )

 

  كمٌة المذاب فً المبادل الأٌونً

Kd = 

 

     

 (غم)وزن المبادل الأٌونً  

كمٌة المذاب فً المحلول الكائن بٌن دقائق المبادل 

 الأٌونً

 .(مللتر)حجم المحلول 



                                www.env-gro.com                                             المجموعة الهندسٌة للأبحاث البٌئٌة
    

 (3) تحلٌل آلً –دلٌل التجارب العملٌة 

                                                             25                                    By. Anas alezzo                           

     

 0.4 تساوي تقرٌباً Voوإذا كانت حبّات الراتنج كروٌة وذات حجم منتظم ومعبأة بصورة جٌدة ومتقاربة فً العمود فإن 

  .Vbمن الحجم الكلً لعمود المبادل الأٌونً 

b

o
V
V

 = β                  ………………..(4) 

. Vbنسبة حجم المحلول بٌن دقائق المبادل الأٌونً إلى الحجم الكلً للعمود  = βحٌث 

: ٌعبّر عن معامل التوزٌع الحجمً للأٌون بالعلاقة الآتٌة

(5......... ) 
 كمٌة الأٌون فً مللتر واحد من الراتنج

DV = 
 Voكمٌة الأٌون فً مللتر واحد من الحجم الكلً 

:  بمعامل التوزٌع الحجمً كما ٌأتDVًلذا فإنه ٌمكن ربط 

Vmax = Kd  β            ………………(6) 

 = βحٌث 
b

o
V
V

 

: ٌحصل على (3)وبالتعوٌض فً العلاقة 

Vmax = Vb (DV + β )          ……..…………. (7) 

 . من سعته5%تكون هذه العلاقة صحٌحة فقط عندما تكون تعبئة العمود أقل من 

 سم ومساحة 10 أرٌد فصله على مبادل أنٌونً فً عمود طوله -Br و -Cl ملٌمول من كل من  0.05 مزٌج من:مثــــــــــال

 على Cl- ، Br- ، 29 ، 65 لكل من Kdكانت معاملات التوزٌع . KNO3 من محلول 0.035M باستعمال 2 سم1مقطعه 

.  على هذا العمود KNO3بٌن فٌما إذا  كان ٌمكن فصل هذٌن الأٌونٌن بواسطة محلول . التوالً

 = α  معامل الفصل :الحــــــــــــل
2

1
Kd
Kd

 = 
29

65
 = 2.24 

ٌّن هذه القٌمة لعامل الفصل قدرة العمود على فصل هذٌن الأٌونٌن و ٌمكن تأكٌد ذلك بحساب  كل  (قمم) لظهور بٌكات Vmax  تب

: من الكلورٌد والبرومٌد

10 ml = 10 cm3 = 1 × 10 =         Vb ًحجم عمود المبادل الأٌون

0.4 = 4 ml   ×10( =   Vo)          ًحجم المحلول بٌن دقائق المبادل الأٌون

Vmax = Kd Vo + Vo = 29 × 4 + 4 = 120 ml 

   مللتراً 120= حجم المحلول اللازم لفصل الكلورٌد  .

Vmax = 65 × 4 + 4 = 264 ml 

 مللتراً 264=  حجم المحلول اللازم لفصل البرومٌد  .

إن هذا الحجم الكبٌر اللازم لفصل الكلورٌد عن البرومٌد ٌستغرق وقتاً طوٌلاً كما أنه ٌؤدي إلى حصول بٌك عرٌضة 

 وٌجعل Vmaxٌقلل من قٌم  (KNO3محلول )لذا فإن استعمال تركٌز أعلى لمحلول الاستخلاص . خاصة بالنسبة لأٌون البرومٌد

  0.35M KNO3القمم الناتجة حادة وتظهر فً وقت أقصر وذلك بمضاعفة التركٌز عشر مرات أي ٌساوي 

:  لاٌون الكلورٌد والبرومٌد على التوال6.5ً، 2.9 مساوٌة إلى 0.35M KNO3لذلك تصبح معاملات التوزٌع لمحلول 

Vmax for Cl- = 2.9 × 4 + 4 = 15.6 ml 

Vmax for Br- = 6.5 × 4 + 4 = 30 ml 
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:  الأدوات المستخدمة

  دورق مخروطً سعة(250 ml )

  دورق زجاجً سعة(50 ml )

  سحاحة سعة(25 ml )

  ماصة  سعة(10 m )

  حامل مزود بحلقة لاحتواء قمع الفصل

  دورق غسٌل

  دورق حجمً سعة(100 ml.) 

  انبوبة اختبار12عدد  

  ًورق قٌاس الاس الهٌدروجٌنpH 

:  الكواشف المطلوبة

  مبادل انٌونً بدورة النتراتNitrate Cycle 

  خلٌط من Cl- و Br-   

  0.3 محلول حمض نٌترٌك M HNO3  0.6 واخر M HNO3 

   محلول قٌاسً من AgNO3 

  دلٌلK2CrO4 

 ماء مقطر .

: الهدف من التجربة

 فً خلٌط منهما على مبادل أنٌونً فً دورة النترات -Br عن -Cl   فصل وتقدٌر 

: المخاطر المتوقعة من هذه التجربة

 لا ترمً بقاٌا المبادل فً الحوض لأنها ملوثة للبٌئة ولكن تجمع فً سلة القمامة .

  حمض النٌترٌك مادة كاوٌة لها تأثٌر كاوي على الجسم وعلٌة ٌجب الحذر من ملامستها للجسم أو العٌنٌن 

  ٌجب عدم تعرٌض نترات الفضة للضوء لفترة طوٌلة لأنها تتأثر بالضوء

  ٌجب لبس البالطو الأبٌض قبل الشروع بتنفٌذ التجربة

 :  خطوات العمل  

 ثم  انقل المبادل الأنٌونً إلى العمود  Nitrate Cycleٌحضر المبادل الأنٌونً بدورة النترات  -1

 . من النترات للتأكد من أن المبادل بدورة النترات وأنه خالٍ من الأنٌونات الأخرىM 0.6ٌمرر فٌه محلول  -2

 المراد فصله إلى قمة العمود وٌسمح للمحلول بالدخول إلى داخل العمود حٌث ٌتحول -Cl و  -Brخلٌطٌضاف بعد ذلك  -3

 العمود من شكل النترات إلى شكل الكلورٌد او البرومٌد

Res-CH2N
+Me3NO 

3  + Cl-, Br-   Res-CH2N
+Me3Cl- 

               Res-CH2N
+Me3Br-  

0.3M NO3  ٌزاح الكلورٌد من العمود بإضافة محلول النترات بتركٌز
 . حٌث ٌبدأ الكلورٌد    بالتدفق من العمود-

  بوجود كرومات البوتاسٌوم كدلٌل 0.01M AgNO3ٌجمع كل عشر مللترات منفصلة عن الأخرى وتسحح مع محلول  -4
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وعندها ٌكون الكلورٌد قد تحرر من العمود وانفصل عن . ٌستمر بالجمع حتى أن المستهلك من نترات الفضة ٌساوي صفراً  -5

 البرومٌد

Res-CH2N
+Me3Cl-  


3MNO3.0  Res-CH2N

+Me3NO3 + Cl- 

M NO 0.6ثم ٌبدأ بعد ذلك بإضافة  -6 

وتسحٌحه مع  ، -Cl وٌجمع وٌسحح مثل طرٌقة إزاحة -Br إلى العمود لتحرٌر 3

 0.01M AgNO3محلول 

Res-CH2N
+Me3Br-

 

3MNO6.0  Res-CH2N

+Me3NO 

3  + Br- 

 .و برسم تركٌز كل أٌون مقابل الحجم المضاف من نترات الفضة نحصل على منحنى الفصل المبٌن بالشكل التالً -7

 

 

Clرسم تخطٌطً ٌعبّر عن فصل 
-

Br عن 
-

.  بالتبادل الأٌونً على مبادل أنأٌونً فً دورة النٌترات

: النتائـــــــــــــج و الحسابات

       المعاٌرة 

 حجم 

AgNO3 

       0.3M 

المعاٌرة 

الأولى 

متوسط الحجم المعاٌرة الثالثة المعاٌرة الثانٌة 

المستهلك مل 

 الكلورٌد  وزن

 المتحرر

     الحجم المستهلك 

 

       المعاٌرة 

 حجم 

AgNO3 

       0.6M 

المعاٌرة 

الأولى 

متوسط الحجم المعاٌرة الثالثة المعاٌرة الثانٌة 

المستهلك مل 

 البرومٌد    وزن

 المتحرر

     الحجم المستهلك 

AgNO3 × NAgNOحجم  =  المتحرر -Clوزن 
3

ملغم  =            35.5  × 

AgNO3 × NAgNOحجم  =  المتحرر -Brوزن 
3

 ملغم =              80  × 

 : التقوٌم

كٌف ٌمكن تحدٌد إمكانٌة فصل البرومٌد عن الأٌودٌد بهذه الطرٌقة؟   _ 1س

اذكر . 0.6M AgNO3 بٌنما عند تحرٌر البرومٌد تم استخدام M AgNO3 0.3عند تحرٌر الكلورٌد تم استخدام  –  2س

السبب؟ 

  علل تحفظ نترات الفضة فً أوانً قاتمة اللون؟  – 3س

       Br- 
 (مممتر) المضاف AgNO3جم محمول ح

ت
يد 

لهال
ز ا

ركي
(M

)
 

   Cl- 
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بعد استخدامك لكلا المبادلٌن الكاتٌونً والانٌونً هل ممكن من خلال الخصائص الفٌزٌائٌة التمٌٌز بٌنهما؟ - 4س
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    -Clمن  فصل خلٌط: العنوان
   على مبادل أنٌونً-Br و  

 

التقرٌر المطلوب تسلٌمه 

:: ....................................   اسم الطالب

:- أسماء الطلاب المشاركٌن فً التجربة

  1  ....................................... -2   .................................... -3 -

 ........................................

 

:......................................... الٌوم

: ................................... التارٌخ

............. الى........  من :-  الوقت: ..................................المجموعة

: النتائج والحسابات

حسابات خاصة بالكلورٌد  -1

       المعاٌرة 

 حجم 

AgNO3 

       0.3M 

المعاٌرة 

الأولى 

متوسط الحجم المعاٌرة الثالثة المعاٌرة الثانٌة 

المستهلك مل 

 الكلورٌد  وزن

 المتحرر

     الحجم المستهلك 

AgNO3 × NAgNOحجم  =  المتحرر -Clوزن 
3

ملغم  =            35.5  × 

 

حسابات خاصة بالبرومٌد  -2

       المعاٌرة 

 حجم 

AgNO3 

       0.6M 

المعاٌرة 

الأولى 

متوسط الحجم المعاٌرة الثالثة المعاٌرة الثانٌة 

المستهلك مل 

 البرومٌد    وزن

 المتحرر

     الحجم المستهلك 

AgNO3 × NAgNOحجم  =  المتحرر -Brوزن 
3

 ملغم =              80  × 
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  (7 )تجربة رقم  

  باستخدام مبادل أنيوني+Mg2 عن +Zn2فصل 

 

 أسئلة ٌجاب علٌها قبل الحضور الى المختبر : 

 لماذا لا ٌتم فصل اٌونات الزنك و اٌونات الماغنسٌوم باستخدام مبادل كاتٌونً؟  -1

 

 :- كٌف ٌمكن تقدٌر تركٌز كل من اٌونات الزنك و اٌونات الماغنسٌوم فً وسط مائً -2

 فً محلولٌن منفصلٌن؟ - أ

 

 فً نفس المحلول؟  - ب

 

:  الخلفٌة النظرٌة

عرف الإنسان منذ قدٌم الأزل عملٌة استخلاص المعادن من المحالٌل المائٌة لغرض تنقٌة المٌاه من بعض المعادن السامة 

. [(الصٌغة الكٌمٌائٌة)أعطً مثال للمعادن الطٌنٌة؟ ما هو تركٌبها الكٌمٌائً  ]حٌث استخدم المعادن الطٌنٌة 

  (مبادل اٌونً)م بدء تصنٌع أول راتنج صناعً 1938 -1936فً الفترة من 

. حٌث تم إدخال بعض المجموعات الوظٌفٌة سواء مجموعات كاتٌونٌة او انٌونٌة علٌه

ومن المعروف  أن الكاتٌونات ٌتم فصلها باستخدام المبادلات الكاتٌونٌة من خلال تمرٌر محلول من الكاتٌونات على عمود فصل 

كما ٌمكن استخدام المبادلات . ونصف قطر الاٌون المماه، معباء بمبادل كاتٌونً وتفصل هذه الكاتٌونات حسب شحنة الاٌون

.  الانٌونٌة لفصل الانٌونات عن بعض

فً هذه التجربة ٌمكن فصل بعض الكاتٌونات باستخدام مبادل انٌونً وذلك من خلال مفاعلة هذه الكاتٌونات مع بعض 

الأحماض المعدنٌة أو بعض عوامل التعقٌد حٌث بعض هذه الكاتٌونات تكون معقدات انٌونٌة ثابتة والبعض الآخر لا ٌكون أي 

وبتمرٌر هذا الخلٌط على عمود فصل معبأ بمبادل انٌونً نجد أن الكاتٌونات التً كونت معقدات انٌونٌة تحجز داخل . معقدات

. العمود بٌنما الأخرى تمر دون أي استبدال

:  ٌتوقع من الطالب بعد إنهاء التجربة:الهــــدف من التجربــــة

  أن ٌكن قادرا على التفرٌق بٌن المبادلات الكاتٌونٌة والانٌونٌة -1

 . قادرا على التعرف على العناصر التً ممكن ان تكون معقدات ثابتة مع لٌجند معٌن من غٌرها -2

 . أن ٌلم بكل ظروف التجربة وإجراء الحسابات اللازمة -3

 . أن ٌكن قادرا على إجراء تجارب مماثلة لفصل عناصر أخري -4

 معٌنة   أن ٌكن قادرا على الاستفادة من التجربة فً إجراء التركٌز المسبق لعنصر معٌن لملائمة طرٌقة قٌاس  -5

:  الأدوات المستخدمة

  دورق مخروطً سعة(250 ml )

  دورق زجاجً سعة(50 ml )
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  سحاحة سعة(25 ml )

  ماصة سعة(10 ml )

  دورق غسٌل

  دورق حجمً سعة(100 ml.) 

:  الكواشف المطلوبة

 مبادل انٌونً فً دورة الكلورٌد 

  محلول من Zn2+  و  Mg2+ 

  محلول قٌاسً منEDTA  

  محلول منظم من NH4OH + NH4Cl 

 محلول هٌدوكسٌد الصودٌوم 

  2محلول حامض M HCl 

 دلٌل الارٌوكروم الاسود 

 0.25M HNO3 

 ماء مقطر .

: المخاطر المتوقعة من هذه التجربة

  فً الحوض لأنها ملوثة للبٌئة ولكن تجمع وتوضع فً سلة القمامة   (الراتنج)لا ترمً بقاٌا المبادل

  إن هٌدروكسٌد الصودٌوم مادة كاوٌة لها تأثٌر كاوي على الجسم وعلٌة ٌجب الحذر من ملامستها للجسم أو العٌنٌن 

 حامض الهٌدروكلورٌك مادة حارقة للجلد فٌجب الحذر عند التعامل معها .

  لا توجد اضرار مباشرة لاستخدامEDTAالا انها مادة كٌمٌائٌة ٌجب التعامل معها بحذر؟  

 ٌجب لبس البالطو الأبٌض قبل الشروع بتنفٌذ التجربة. 

 : خطوات العمل  

ٌختار مبادل أنأٌونً فً دورة الكلورٌد وٌحضر العمود بحٌث ٌكون مشبعاً بالكلورٌد 

 Res-CH2N
+Me3Cl- 

2 حٌث ٌتكون المعقد  2M HCl فً +Mg2  و +Zn2ٌحضر خلٌط من  - 1

4ZnCl ولا ٌتكون المعقد مع Mg2+ 

: وٌمرر المزٌج خلال العمود

 

Zn2+                 ZnCl 2

4                                         Res-CH2-N
+Me3ZnCl 2

4  

Mg2+                Mg2+                                           Mg2+  

2 بٌنما ٌمسك+Mg2 فً العمود لإزالة 2M HClٌمرر محلول -  2

4ZnCl على المبادل 

(. 2M HCl مللتراً من الحامض 50ٌستخدم ) 

 فً دورق مخروطً +Mg2ٌجمع - 3

وٌعادل  المحلول   ( مللتر ماء مقطر25)بخر المحلول قرب الجفاف ثم ٌبرد وٌضاف له -  4

  1M NaOH بـ 

2M HCl Res-CH2N+Me3Cl- 
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  قٌمة الاس الهٌدروجٌنً لهNH4OH + NH4Cl  مل محلول منظم من 10اضف   -5

 pH = 10 ودلٌل إٌرٌوكروم T   الأسود 

 حتى ٌتغٌر لون الدلٌل من الأحمر الشرابً إلى الأزرق M 0.05 القٌاسً تركٌز EDTAعاٌر المحلول مع محلول  -6

. الواضح

2 مللتراً من الماء المقطر إلى العمود لتحطٌم المعقد50 اضف  -7

4ZnClوتحرٌر Zn2+   الذي ٌزاح من العمود إلى 

.   فً دورق+Zn2 وٌجمع 0.25M HNO3 مللتراً من 80الخارج بــ 

(  7 الى 4)كرر الخطوات السابقة من  - 8

: الحسابـــات

:  كما ٌأتً+Mg2 و +Zn2ٌستخرج وزن - 

 Mgملغم  =                EDTA × MEDTA × 24حجم  = +Mg2وزن 

 Znملغم  =              EDTA × MEDTA × 65.37حجم  = +Zn2وزن 

 :-التقوٌم 

؟ pH= 10كٌف تحضر محلول منظم قٌمة الأس الهٌدروجٌنً له   – 1س

انتقائٌة  (زٌادة)كٌف ٌمكن رفع ،  تتفاعل مع العدٌد من عناصر الجدول الدوري EDTAمن المعروف ان  – 2س

EDTA لعنصر معٌن؟ 

 EDTA مع محلول +Mg2 و +Zn2علل استخدام المحلول المنظم عند معاٌرة كل من  -  3س

؟ +Mg2 و +Zn2اذكر طرٌقة أخرى لتقدٌر كل من  - 4س

 ؟ اذكرها؟ EDTAهل هناك استخدامات أخرى لـ  - 5س 

ما المقصود بتشبع العمود؟ - 6س 
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    -Clمن  فصل خلٌط: العنوان
   على مبادل أنٌونً-Br و  

التقرٌر المطلوب تسلٌمه 

:: ....................................   اسم الطالب

:- أسماء الطلاب المشاركٌن فً التجربة

  1  ....................................... -2   .................................... -3 -

 ........................................

 

:......................................... الٌوم

: ................................... التارٌخ

............. الى........  من :-  الوقت: ..................................المجموعة

: النتائج والحسابات

حسابات خاصة بالكلورٌد  -1

       المعاٌرة 

 حجم 

AgNO3 

       0.3M 

المعاٌرة 

الأولى 

متوسط الحجم المعاٌرة الثالثة المعاٌرة الثانٌة 

المستهلك مل 

 الكلورٌد  وزن

 المتحرر

     الحجم المستهلك 

AgNO3 × NAgNOحجم  =  المتحرر -Clوزن 
3

ملغم  =            35.5  × 

 

حسابات خاصة بالبرومٌد  -2

       المعاٌرة 

 حجم 

AgNO3 

       0.6M 

المعاٌرة 

الأولى 

متوسط الحجم المعاٌرة الثالثة المعاٌرة الثانٌة 

المستهلك مل 

 البرومٌد    وزن

 المتحرر

     الحجم المستهلك 

AgNO3 × NAgNOحجم  =  المتحرر -Brوزن 
3

ملغم  =              80  × 
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  ( :8 )تجربة رقم 

 فصل ثنائي كرومات البوتاسيوم عن برمنجنات البوتاسيوم بواسطة كروماتوغرافيا العمود 

 أسئلة ٌجاب علٌها قبل الحضور الى المختبر  :

  ما المقصود بالوسط الساكن؟ اعطً مثال؟ -1

 

ما المقصود بالوسط المتحرك؟ اعطً مثال؟  -2

 

  كٌف ٌمكن تقدٌر تركٌز كل من الكالسٌوم و الماغنسٌوم فً عٌنة واحدة؟  -3

  

 اشرح باختصار الأساس النظري للتجربة؟ -4

 

:  الأســـاس النظـــري

تعتبر كروماتوغرافٌا العمود من أقدم أنواع الكروماتوغرافٌا التً استخدمت فً فصل المركبات العضوٌة وغٌر العضوٌة 

 .(الحٌوٌة)والحٌاتٌة 

أول من استخدم هذه التقنٌة فً فصل مكونات الكلوروفٌل على عمود  (T. Sweet )وٌعتبر عالم النبات الروسً زوٌت 

. كروماتوغرافٌا معبئاً بكربونات الكالسٌوم

وفٌها ٌستعمل أنبوب زجاجً ٌعبأ فٌه الطور الثابت الذي قد ٌكون صلباً أو مائعاً مسنوداً على مادة صلبة وٌمرر فٌه الطور 

: المتحرك كما فً الشكل التالً

 

. تحلٌل الصبغة النباتٌة على مسحوق الطباشٌر

 

 والتً تعرف بأنها مسك مادة على سطح مادة أخرى دون Adsorptionتستند عملٌة الفصل فً هذه التقنٌة على ظاهرة الامتزاز 

ولتحقٌق ظاهرة الإمتزاز هذه ٌجب أن ٌكون سطح دقائق المادة الممتزة فعالة ولها القدرة على المسك المؤقت . أن تنفذ إلى داخلها

وتتبعها المواد الأكثر إمتزازاً  (Eluting agent)ونتٌجة لاختلاف المذٌب أو المادة المزٌحة المستعملة . للمواد المراد فصلها

: وتصنف المواد الصلبة الممتزة المستعملة من العمود إلى. التً تزاح بمذٌبات أخرى

 الخ.... ممتزات ضعٌفة مثل السكروز والابٌنولٌن والنشأ و. 

العمود 

الطور الصمب 

المذيب 

صنبور أو سداد 

قرص مسامي 

 أصفر Bكموروفيل 
زانثوفيل أصفر 

 أصفر Aكموروفيل 
كارونين أصفر برتقالي 
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  ممتزات متوسطة مثل الألومنٌاAl2O3(أكسٌد الألومنٌوم)  السلٌكا ،SiO2الفحم، السلٌلوز ،. 

، الهكسان الحلقً، إٌثر ، اسٌتول ، بنزٌن ، أسترات عضوٌة ، كحولات ، ماء CCl4أما المذٌبات المستعملة فٌه ٌمثل إٌثر البترول، 

وتعتبر . ، بٌرٌدٌن ، حامض الخلٌك ، مزٌج من الحوامض ، مزٌج من القواعد أو مزٌج من أثنٌن أو أكثر من المذٌبات أعلاه

الألومنٌا مادة ممتزة قوٌة معدة خصٌصاً لغرض الفصل الكروماتوغرافًٌ وتتمٌز بسطح دقائقها الفعال والقادرة على امتزاز 

حٌث أن . KMnO4 عن K2Cr2O7وقد وجد عملٌاً أن لهذه المادة القدرة على فصل ،  المركبات على سطحها بدرجات متفاوتة

 ml 2 بمعدل  HNO3( 0.5M) بإمرار محلول KMnO4 وتزاح KMnO4 أكثر من K2Cr2O7للألومنٌا القدرة على امتزاز 

 باقٌة داخل K2Cr2O7 إلى خارج العمود وتجمع فً دورق مخروطً فً الوقت الذي لا زالت KMnO4حٌث تنساب . فً الدقٌقة

 . وتجمع فً دورق مخروطً آخرK2Cr2O7حٌث تزاح  (H2SO4) ٌستبدل المذٌب بـ KMnO4العمود وبعد إكمال إزاحة 

 Fe+2 بمعاٌرة كل منهما مع محلول قٌاسً لأٌون الحدٌدوز KMnO4 و K2Cr2O7ٌقدر كل من 

. وٌحضر محلول الحدٌدوز القٌاسً إما من كبرٌتات الحدٌدوز أو كبرٌتات الحدٌدوز النشادرٌة

: ٌتوقع من الطالب بعد إنهاء التجربة: الهدف من التجربة

  أن ٌتعرف على الأنواع المختلفة من الأوساط الساكنة -1

  التعرف على الأنواع المختلفة من الطرق الكروماتوجرافٌة -2

  القدرة على تعبئة الأعمدة الكروماتوجرافٌة بالأوساط الساكنة المختلفة -3

  إمكانٌة فصل مركبات أخرى اعتمادا على نفس مٌكانٌكٌة الفصل -4

 : الأدوات المستخدمة

  عمود الكروماتوغرافٌا، أو سحاحة سعة(25 ml  )

  ماصة  سعة( 10 ml  )

  دورق زجاجً سعة(50 ml  )

 دورق مخروطً لجمع المحالٌل المفصولة 

  100دورق قٌاسً سعة ml )  )

  دورق غسٌل

 ًقضٌب زجاج. 

:  الكواشف المطلوبة 

  الألومنٌاAl2O3  خاص بكروماتوغرافٌا العمود 

  حمضHNO3 بتركٌز (0.5N )

  حامض الكبرٌتٌك(1M ) 

  ًمحلول قٌاسً للحدٌد الثنائFe2+ 0.1 M 

 دلٌل ثنائً فٌنٌل أمٌن. 

 : المخاطر المتوقعة

  حامضً الكبرٌتك و النٌترٌك لهما تأثٌر حارق على الجلد فتعامل معهما بحذر  

  (علل)  عند تخفٌف الأحماض ٌجب مراعاة إضافة الحمض إلى الماء ولٌس العكس 

  عدم رمً بقاٌا المخلفات فً الأحواض 
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  عدم صب الأحماض المركزة مباشرة فً الحوض ولكن ٌجب تخفٌفها قبل التخلص منها بكمٌة وفٌرة

 (ٌفضل الاحتفاظ بها للاستفادة منها فً وقت لاحق )من الماء 

  :خطوات العمل

ٌتكون معلق لان الالومٌنا لا تذوب فً ) 0.5M HNO3ٌهٌأ عمود الفصل الكروماتوغرافً بتعلٌق الألومنٌا فً محلول  (1

 فً دورق زجاجً نظٌف  (الماء

على أن ٌبقى محلول الحامض  (cm 15) تنقل إلى العمود الكروماتوغرافً حتى تستقر الالومٌنا على ارتفاع لا ٌزٌد عن  (2

 .cm 1دائماً فوق العمود بما لا ٌقل عن 

 . فً الدقٌقةml 2بمعدل انسٌاب  (M HNO3 0.5)من  (ml 30) ٌغسل العمود بحوالً  (3

 .  إلى العمود وٌفتح السداد لٌسمح للخلٌط بالمرور خلال الألومنٌاKMnO4 & K2Cr2O7من خلٌط  (ml 5) ٌنقل  (4

 . فً العمودK2Cr2O7بنفس معدل الانسٌاب أعلاه فً الوقت الذي ٌبقى  (HNO3 0.5 M) بـ KMnO4 ٌزاح محلول  (5

 فً دورق مخروطً حتى ٌنظف العمود منه وٌظهر ذلك جلٌاً من انسٌاب اللون البنفسجً أو KMnO4 ٌجمع محلول  (6

 .الأرجوانً إلى خارج العمود

  مل او حسب الاحتٌاج وٌكمل حتى العلامة بالماء المقطر100 ٌنقل المحلول الى دورق قٌاسً سعة  (7

 . إلى خارج العمود وٌجمع فً دورق آخرK2Cr2O7حٌث ٌزاح محلول  (1M) ٌستبدل حامض النترٌك بحامض الكبرٌتٌك  (8

  مل او حسب الاحتٌاج وٌكمل حتى العلامة بالماء المقطر100 ٌنقل المحلول الى دورق قٌاسً سعة  (9

 :-KMnO4لتقدٌر  (10

عاٌر ،  2N حمض كبرٌتٌك تركٌزml 10   مل من محلول البرمنجنات  اضف الٌه 10انقل بالماصة الى دورق المعاٌرة 

؟ كرر الخطوة السابقة ثلاث مرات ثم (ما هو الدلٌل المستخدم ). حتى ٌصبح عدٌم اللون M 0.1 القٌاسً +Fe2مع محلول 

 . دون نتائجك فً جدول احسب المتوسط 

 :-K2Cr2O7لتقدٌر  (11

 2حمض كبرٌتٌك تركٌزml 10  مل من محلول ثانً كرومات البوتاسٌوم اضف الٌه 10انقل بالماصة الى دورق المعاٌرة 

N  ، عاٌر مع محلولFe2+ ً0.1 القٌاس M  فً وجود دلٌل ثنائً فٌنٌل أمٌن الذي ٌظهر فً محلول K2Cr2O7 لون 

دون نتائجك ، كرر الخطوة السابقة ثلاث مرات ثم احسب المتوسط. أزرق أرجوانً و عند نقطة التكافؤ ٌصبح عدٌم اللون

 .فً جدول

: النتائــــــــــج والحسابات

 حسابات برمنجنات البوتاسٌوم   -1

 

 

 

 

 

 :  فً الحجم المعطى كما ٌأتKMnO4ًٌقدر وزن 

       المعاٌرة 

 

 حجم محلول 

Fe
2+

  

المعاٌرة 

 الاولى 

المعاٌرة  

الثانٌة 

المعاٌرة 

 الثالثة 

متوسط الحجم 

المستهلك مل 

 KMnO4  وزن

بالملٌجرام 

 

     الحجم المستهلك 
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Wt KMnO4  mg = eq.wt  KMnO4 x NFe2+ x VFe2+ x 10   

:  حسابات ثانً كرومات البوتاسٌوم -2

 

 

 

 

 

 

 : فً الحجم المعطى كما ٌأتK2Cr2O7ًٌقدر وزن 

Wt K2Cr2O7  mg = eq. wt K2Cr2O7  x NFe2+ x VFe2+ x 10   

 : حٌث

  N =   عٌارٌة محلول الحدٌدوز المستخدم

  V =  حجم محلول الحدٌدوز المستهلك

eq. wt K2Cr2O7 =  الوزن المكافئ لثانً كرومات البوتاسٌوم

eq.wt  KMnO4  = الوزن المكافئ لبرمنجنات البوتاسٌوم  

 معامل التخفٌف  10

:-  التقوٌـــم

ما هً العوامل المؤثرة على عملٌة الامتزاز؟  - 1س

اذكر الأنواع المختلفة لطرق التحلٌل الكروماتوجرافً اعتمادا على مٌكانٌكٌة الفصل؟   – 2س

.  أثناء المعاٌرة مع محلول الحدٌدوز N 2علل سبب إضافة حمض كبرٌتٌك تركٌز  -  3س

       المعاٌرة  

 

حجم محلول 

 Fe
2+

  

المعاٌرة 

الأولى 

متوسط الحجم المعاٌرة الثالثة المعاٌرة الثانٌة 

المستهلك مل 

 K2Cr2O7 وزن 

بالملٌجرام 

 

       ml الحجم المستهلك
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فصل ثنائً كرومات البوتاسٌوم عن برمنجنات البوتاسٌوم بواسطة كروماتوغرافٌا العمود  :العنوان 

 

التقرٌر المطلوب تسلٌمه 

:: ....................................   اسم الطالب

:- أسماء الطلاب المشاركٌن فً التجربة

  1  ....................................... -2   .................................... -3 -

 ........................................

 

:......................................... الٌوم

: ................................... التارٌخ

............. الى........  من :-  الوقت: ..................................المجموعة

: النتائــــــــــج والحسابات

 حسابات برمنجنات البوتاسٌوم  

 

 

 

 

 

 

Wt KMnO4  mg = eq.wt  KMnO4 x NFe2+ x VFe2+ x d.f.  

:  حسابات ثانً كرومات البوتاسٌوم

 

 

 

 

 

 

 

Wt K2Cr2O7  mg = eq. wt K2Cr2O7  x NFe2+ x VFe2+ x d.f   

 

       المعاٌرة 

 

 حجم محلول 

Fe
2+

  

المعاٌرة 

 الاولى 

المعاٌرة  

الثانٌة 

المعاٌرة 

 الثالثة 

متوسط الحجم 

المستهلك مل 

 KMnO4  وزن

بالملٌجرام 

 

       ml الحجم المستهلك

       المعاٌرة  

 

حجم محلول 

 Fe
2+

  

متوسط الحجم المعاٌرة الثالثة المعاٌرة الثانٌة المعاٌرة الأولى 

المستهلك مل 

 K2Cr2O7 وزن 

بالملٌجرام 

 

 الحجم المستهلك

ml  
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  (:9 )تجربة رقم 

.فصل مزيج من الأيونات الفمزية بواسطة الكروماتوغرافيا الورقية  

 أسئلة ٌجاب علٌها قبل الحضور الى المختبر  :

  اكتب الصٌغة الكٌمٌائٌة للسٌلٌلوز؟  -1

 

حدد الطور الساكن والطور المتحرك فً هذه التجربة؟   -2

 

  علل سبب استخدام حمض الهٌدروكلورٌك فً هذه التجربة؟  -3

 

 هل عملٌة الفصل تتبع مٌكانٌكٌة التوزٌع او الامتزاز او التبادل الاٌونً ؟ علل اجابتك؟ -4

 

:  الأساس النظري 

تعتبر الكروماتوغرافٌا الورقٌة الطرٌقة المعدلة لكروماتوغرافٌا التوزٌع فٌمكن فصل مكونات مزٌج من الكاٌتونات على ورق 

 سنتمتر من نهاٌة 2حٌث ٌعمل خط بقلم رصاص على بعد على الأقل  (بطول وعرض متناسبان مع الوعاء المستخدم )ترشٌح 

تترك الورقة لتجف . الورقة وتنقل إلٌه محالٌل الكاٌتونات على شكل بقع مركزة أصغر ما ٌمكن كً لا تنشر أثناء عملٌة الفصل

البقع ومن ثم تعلق فً الوعاء الحاوي للمذٌب المستعمل فً الفصل حٌث تتشبع الورقة ببخار المذٌب لٌكون سرٌانه خلالها 

حٌث تغمس . وقد تستخدم الطرٌقة الصاعدة فً عملٌة الفصل كالتً تستخدم فً هذه التجربة. متجانساً ولٌكون الفصل أكثر كفاءة

نهاٌة الورقة فً المذٌب وتعلق فً الوعاء وتترك لٌصعد المذٌب خلال الورقة بعملٌة مماثلة للخاصٌة الشعرٌة حٌث تنتقل 

الأٌونات الأكثر ذوبان فً المذٌب وقلٌلة الامتزاز على سطح ورقة السٌلٌلوز بسهولة بٌنما قلٌلة الذوبان وشدٌدة الإمتزاز تتأخر 

. فً انتقالها وعلى ضوء ذلك تحدث عملٌة الفصل

. أما الطرٌقة النازلة فتتضمن غمس نهاٌة الورقة فً أخدود حاو للمذٌب فً أعلى الوعاء وٌسمح له بالانسٌاب خلال الورقة

ٌنساب المذٌب صعوداً أو نزولاً حسب التقنٌة المستعملة حاملاً معه الاٌونات حسب قابلٌتها على الذوبان فً المذٌب وامتزازها 

. ولذا ستجد تباٌناً فً حركتها وعندئذ تحصل عملٌة الفصل. على سطح ورقة السٌلٌلوز

نخرج الورقة من الوعاء وٌؤشر على مقدمة المذٌب وعلى مناطق المواد المفصولة الملونة وتترك لتجف وإذا لم تكن ملونة 

.  تقاس المسافة التً تحركها الأٌون. فنعاملها بمادة تساعد على إظهار ألوانها وتحدٌد مواقعها على الورقة

: الهدف من التجربة

 (تقدٌر وصفً )فصل خلٌط من بعض كاتٌونات العناصر الانتقالٌة والتعرف علٌها باستخدام الكروماتوغرافٌا الورقٌة 

:  الأدوات المستعملة

 خزان الكروماتوغرافٌا مع غطاء. 

  ،ورق كروماتوغرافٌا خاص بالفصل 

   دوارق حجمٌة سعة(100 ml) لتحضٌر محالٌل الأٌونات الفلزٌة. 

 أنابٌب شعرٌة لنقل المحالٌل 
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 قلم رصاص 

 دورق غسٌل. 

 مقص  

  ماصة مدرجة(10 ml.) 

:  الكواشف المستخدمة

  محالٌل أٌونات النحاس والحدٌد والكوبلت والمنجنٌز والنٌكل، وتحضر بتراكٌز معلومة

   محلول المجهول

 الاسٌتون 

  حامض HCl Conc. 

  محلولNH4OHفً اسطوانة مغلقة . 

:- المخاطر المتوقعة

  حمض الهٌدروكلورٌك له تأثٌر حارق على الجلد تجنب ملامسته للجلد أو العٌنٌن

  هٌدروكسٌد الامونٌوم مادة مهٌجة للأغشٌة المخاطٌة ٌجب عدم استنشاقها

  (ٌجب إبعاده عن مصادر الحرارة)الأسٌتون مذٌب عضوي سرٌع التطاٌر والاشتعال 

:  خطوات العمل 

 .cm x 30 cm 50 حضر شرٌط من ورق الترشٌح بأبعاد  -1

 . من نهاٌة الورقة وقسم هذا الخط إلى خمس مسافات متساوٌة cm 2 ضع خط بالقلم الرصاص على بعد  -2

 والمخلوط المجهول كل على حده واترك الورقة تجف ومن  +Mn2+ , Ni2+ , Cu2+ , Co2 ضع قطرة من كل من  -3

ثم كرر عملٌة وضع قطرات من المحالٌل السابقة الذكر مع مراعاة أن ٌكون حجم القطرة اقل ما ٌمكن لتجنب الانتشار 

 .واختلاط البقع ببعضها

مع العلم أنه ٌجب تثبٌت  (ml 4:46) بالأحجام التالٌة HCl:  أدخل الورقة داخل الإناء المحتوى على المذٌب أسٌتون -4

  دقٌقة15-10الورقة بالماسك وعدم ملامستها لسطح المذٌب وتركها لمدة 

 انزل الورقة داخل الإناء المحتوى على المذٌب مع ملامستها لسطح المذٌب بحٌث مستوى المذٌب لا ٌصل إلى  نقطة  -5

 . دقٌقة30البداٌة  ثم اتركها لمدة  

  أخرج الورقة ثم ضع خطٌ بالقلم الرصاص لتحدٌد المقدمة التً وصل إلٌها المذٌب  -6

تقرٌباً، ستلاحظ تكون بقع  ( دقائق5)وأتركها لمدة  (NH4OH) ضع الورقة فً إناء آخر ٌحتوي على كاشف التظهٌر  -7

 .ملونة دلٌل على تكون معقدات للأمونٌا مع الكاتٌونات الموجودة

 أخرج الورقة ، ومن خلال الألوان الظاهرة حدد نوع الكاتٌونات المكونة للمخلوط المجهول ومن ثم قس المسافة  التً قطعتها هذه 

  Rf Retardation factorالكاتٌونات وأحسب معامل الإعاقة 

  

المسافة التً قطعها الأٌون سم 
Rf = 

   سمالمسافة التً قطعها المذٌب
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 Mn Rf  منجنٌزم Co Rf  كوبلتم Ni Rf  نٌكلم Cu Rf  نحاسم المذٌبم 

         

 

 المسافة التً قطعها المذٌب: م المذٌب 

 المسافة التً قطعها الفلز: م الفلز

 -:ملحوظــــــــة

 :-التالٌة المعادلة نستعمل الفصل Efficiency كفاءة  مدى من للتأكد

n =16 ( tR /w )2 

 tR  =سم  المركب تحركها التً المسافة

w  = سم  البقعة قطر

  n  ≥ 1500قٌمة تكون عندما عالٌة الكفاءة تكون

 :التقوٌـــــــم

 ؟NH4OHما هً المعقدات المتكونة مع كاشف التظهٌر- 1س

قارن بٌن تقنٌة الفصل باستخدام الكروماتوجرافٌا الورقٌة الصاعدة و الكروماتوجرافٌا الورقٌة الهابطة؟ - 2س

ما هً خصائص ورقة الترشٌح المستخدمة؟ - 3س

سم من اسفل الورقة؟ 2علل سبب ترك مسافة - 4س

هل هناك مذٌب اخر ممكن استخدامة؟ اذا الاجابة نعم اذكره؟ - 5س
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. الورقٌة فصل مزٌج من الأٌونات الفلزٌة بواسطة الكروماتوغرافٌا: العنوان 

 

التقرٌر المطلوب تسلٌمه 

:: ....................................   اسم الطالب

:- أسماء الطلاب المشاركٌن فً التجربة

  1  ....................................... -2   .................................... -3 -

 ........................................

 

:......................................... الٌوم

: ................................... التارٌخ

............. الى........  من :-  الوقت: ..................................المجموعة

: النتائــــــــــج والحسابات

  

      المادة 

المتغٌر 

 المنجنٌز الكوبلت النٌكل النحاس المذٌب

المسافة  

 tRالمقطوعة سم 

     

Rf  _ 

 

 

   

قطر البقعة سم 

W 

 _ 

 

 

   

N  _    
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  (10 )تجربة رقم 

 (HPLC)تقدير مادة  الاسبرين باستخدام  الكروماتوغرافيا السائمة ذات الكفاءة العالية 

 أسئلة ٌجاب علٌها قبل الحضور الى المختبر  :

  اكتب الصٌغة الكٌمٌائٌة للاسبرٌن؟  -1

 

وضح بالمعادلات الكٌمٌائة فقط طرٌقة تحضٌر الاسبرٌن؟   -2

 

  ما هً المواد المتوقع وجودها  مع الاسبرٌن؟  -3

 

 ؟ كٌف ٌمكن حسابه؟tRما المقصود بزمن المكوث او الاستبقاء  -4

 

: الأساس النظري

تستخدم هذه التقنٌة من طرق الفصل الكروماتوجرافً لفصل المركبات العضوٌة المتطاٌرة والغٌر ثابتة حرارٌا وٌتضمن ذلك 

فصل الهرمونات والأدوٌة والفٌتامٌنات و الاحماض النووٌة والمبٌدات الحشرٌة والمركبات العضوٌة المحضرة وتنقٌتها من 

ولذا فإن هذه التقنٌة مهمة فً عملٌات البحث العلمً فً تحضٌر المركبات العضوٌة ومتابعة تحضٌرها وتفاعلاتها ، الشوائب

. ودراسة فعالٌتها الحٌوٌة، إضافة إلى تحلٌل الملوثات الجوٌة المختلفة

ولذا تربط بالجهاز أو تقع . حٌث ٌستعمل فً مثل هذه التقنٌة من الكروماتوغرافٌا ضغط عالٍ على السائل المستعمل كطور متحرك

ضمن مكونات الجهاز الاساسٌة مضخة خاصة تؤدي هذا الغرض وتعمل على دفع السائل خلال العمود بسرعة عالٌة ولهذا ٌتم 

. الحصول على طور متحرك ذي سرعة عالٌة ٌتناسب مع التعبئة الشدٌدة للعمود المستعمل فً عملٌة الفصل

فٌكون الطور المتحرك عندئذٍ سائلاً تحت ضغط عالٍ أما الطور الثابت فإما أن ٌكون مادة صلبة لها القابلٌة على الامتزاز 

(Adsorption) فً حالة ) حٌث ٌعبأ العمود بحجوم صغٌرة من السلٌكا المسامٌة أو الألومٌنا أو الراتنج أو مبادل أٌونً عضوي

 على حبٌبات المادة الصلبة (Coated)مسنودة أو مكسوة  (fluidمائعة )أو مادة سائلة  (LSCكروماتوغرافٌا سائل صلب 

 ( LLCفً حالة كروماتوغرافٌا سائل سائل  ) (Solid Support)والتً ٌطلق علٌها المادة الساندة 

 حٌث ٌستخدم مقدر ذي UV (UV detector)مثل مقدر الأشعة فوق البنفسجٌة  (المقدرات)ٌمكن استخدام العدٌد من المكشافات 

 او مقدر الفلورة Refractive index detector (RID) او مقدر معامل الانكسار 280nm أو 254nmطول موجً 

Fluorescence detector ًحٌث تستعمل هذه المقدرات بصورة خاصة للكشف عن المركبات التً تعانً أو تبدي فلورة ه 

. أو مشتقاتها وتتمٌز مقدرات الفلورة بانتقائٌتها العالٌة حٌث لها تطبٌقات واسعة فً فصل وتحلٌل الفٌتامٌنات والأغذٌة والأدوٌة

: بعض خصائص الكروماتوغرافٌا السائلة ذات الكفاءة العالٌة

تكون عملٌة الفصل فٌها أسرع بكثٌر من طرق الكروماتوغرافٌا السائلة الاعتٌادٌة كنتٌجة لاستعمال ضغط عالٍ على - 1

. العمود المعبأ بالطور الثابت والذي ٌعمل على فصل مكونات المزٌج عن بعضها

تكون أكثر كفاءة بسبب استعمال مادة ساندة ذات دقائق صغٌرة الحجم وذات كفاءة عالٌة فً عملٌة فصل مكونات - 2

. النموذج أو المزٌج
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تستعمل حجوم صغٌرة جداً من النموذج مؤدٌة إلى حصول قمم حادة جداً مفصولة عن بعضها بصورة جٌدة - 3

. وواضحة وناجحة من الناحٌة العملٌة

 والتً ٌمكنها متابعة مكونات النموذج بسرعة وبدقة عالٌة HPLCإمكانٌة استعمال المقدرات الأوتوماتٌكٌة فً - 4

. نتٌجة السرعة الشدٌدة التً تحصل فً الطور المتحرك السائل

تستعمل هذه التقنٌة فً فصل وتشخٌص مواد ذات أهمٌة كبٌرة فً حٌاة الإنسان مثل الاحماض الأمٌنٌة و البروتٌنات - 5

و الاحماض النووٌة و الهاٌدروكربونات و  الكربوهٌدرات والأدوٌة و المبٌدات و المضادات الحٌوٌة و الاستٌروٌدات 

و المواد العضوٌة الفلزٌة، وكثٌر من أصناف المركبات غٌر العضوٌة، بما ٌستدل من ذلك على أهمٌة هذه التقنٌة فً 

. الخ..عملٌات فصل واستخلاص المواد فً الجوانب الصٌدلانٌة والطبٌة والحٌوٌة والغذائٌة 

: HPLC مكونات جهاز 

: HPLCٌمثل المخطط الآتً المكونات الأساسٌة لجهاز 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

: ٌتوقع منك بعد انهاء هذه التجربة ان  :الهدف من التجربة

 تكون ملما بالاساس النظري للتجربة  -1

.  قادرا على تقدٌر عٌنة من الاستٌل سالسٌلٌك او أي مركبات عضوٌة أخرى باستخدام الكروماتوجرافٌا السائلة -2

.  تكون قادرا تحضٌر المحالٌل القٌاسٌة -3

باستخدام  الكروماتوغرافٌا السائلة ذات الكفاءة العالٌة  (الاسبرٌن  )تقدٌر مادة الاسٌتٌل سالسٌلٌك فً عٌنة دوائٌة 

(HPLC) 

:  الأدوات المستخدمة

  جهازHPLC 

  (هاون)مدق 

  ًدورق زجاج(50 ml )

  ماصة(10 ml )

  دورق غسٌل

موقع حقن 
 النموذج

مضخة ذات 
 سرع متنوعة

خزان المذيب     أو 
 مزيج المذيبات

 المسجل المقــــــــــــدر العمود

لتنظيم سرعة جريان 
 السائل خلال العمود

تستعمل مايكرولترات 
 قميمة من النموذج

 جامع النموذج الخارج من المقدــر



                                www.env-gro.com                                             المجموعة الهندسٌة للأبحاث البٌئٌة
    

 (3) تحلٌل آلً –دلٌل التجارب العملٌة 

                                                             45                                    By. Anas alezzo                           

     

  دورق حجمً سعة(100 ml.) 

:  الكواشف المطلوبة

   كبرٌتات الهبتان احادٌة الصودٌوم(1-Sodium heptanesulfonate )

  اسٌتونٌترٌل  

  ًحمض الخلٌك الثلج 

  الفورمٌك  

 اسٌتٌل حمض السلسلٌك  

   اقراص الاسبرٌن

: المخاطر المتوقعة من هذه التجربة

  ً(تجنب استنشاقها)الاسٌتونٌترٌل وحمض الفورمٌك من المواد ذات التأثٌر الضار بالجسم والجهاز التنفس 

  لا ترمً الاسٌتونٌترٌل وحمض الفورمٌك فً الحوض لأنها مواد ملوثة للبٌئة ولكن تجمع فً عبوات زجاجٌة ذات لون قاتم

اشرح طرٌقة مناسبة لتنقٌة هذه المواد؟ وطرٌقة ملائمة للتخلص منها؟   (لماذا )

 ٌجب لبس البالطو الأبٌض قبل الشروع بتنفٌذ التجربة 

: ظروف التجربة  

فً الماء و الاسٌتونٌترٌل قٌمة الأس الهٌدروجٌنً   (Sodium heptanesulfonate-1)محلول ٌحتوي على : الوسط الناقل

pH = 3.4  

على التوالً  ( 1:99)الاسٌتونٌترٌل وحمض الفورمٌك بنسبة : المذٌب

 L1 سم ٌحتوي على 150 ×مم 4 :  (العمود)الوسط الساكن 

  UV - Visible detector  الاشعة فوق البنفسجٌة والمرئٌةمقدر: المقدر

 فً الدقٌقة  ml 2:  معدل الانسٌاب 

  nm 280: الطول الموجً 

 :خطوات العمل

 جرام من كبرٌتات الهبتان احادٌة الصودٌوم  2اذب : تحضٌر الوسط الناقل

( 1-Sodium heptanesulfonate)  مل اسٌتونٌترٌل ثم ٌضبط الاس 150+  مل من الماء 850فً خلٌط ٌحتوي على 

 باستخدام حمض الخلٌك الثلجً pH = 3.4الهٌدروجٌنً  

 

: تحضٌر المحلول القٌاسً 

خلٌط من ) مج لكل ملً فً 5اذب كمٌة معلومة بدقة من اسٌتٌل حمض السلسلٌك ٌكون التركٌز النهائً حوالى   -

( على التوالً  (1:99)الاسٌتونٌترٌل وحمض الفورمٌك بنسبة 

حضر محالٌل قٌاسٌة من اسٌتٌل حمض السلسلٌك  -

: تحضٌر العٌنة 
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  مل 100انقل كمٌا من مسحوق العٌنة الى دورق قٌاسً سعة  (المدق)اطحن عدد من أقراص الأسبرٌن باستخدام الهاون 

مجم من الاسبرٌن  100ما ٌكافئ  

  مل من المذٌب 100أضف إلٌه 

  دقائق  10رج العٌنة جٌدا لمدة 

  رشح العٌنة باستخدام جهاز الطرد المركزي

  مل  / مجم5خفف العٌنة بحجم مناسب من المذٌب للحصول على تركٌز ما ٌقارب

  اتبع خطوات تشغٌل الجهاز كما هو مدون فً كتٌب التشعٌل الخاص بالجهاز

:- النتائــــــــــــــج و الحســابــات

  (الاستبقاء)سجل قٌم زمن المكوث tR  لكل سن 

  (او ارتفاع السن)سجل مساحة كل سن 

 ٌرسم منحنى قٌاسً بٌن مساحة السن والتركٌز للمحالٌل القٌاسٌة  

 ثم ٌحسب التركٌز مع الأخذ فً الاعتبار كمٌة المادة ، تحدد مساحة السن للعٌنة المجهولة وتعوض بعلاقة الخط المستقٌم

المجهولة التً ذوبت 

  قارن نتائجك بالنتٌجة من المتحصل علٌها من جهاز الكمبٌوتر الملحق بالجهاز 

تركٌز العٌنة العٌنة المادة القٌاسٌة  

زمن الاستبقاء 
   

  مساحة السن 

 

:- التقوٌــــــم

   HPLCاشرح مبدء عمل أجهزة -  1س

؟ عرف الطول الموجً -  2س
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 (HPLC)تقدٌر مادة  الأسبرٌن باستخدام  الكروماتوغرافٌا السائلة ذات الكفاءة العالٌة 

 

التقرٌر المطلوب تسلٌمه 

:: ....................................   اسم الطالب

:- أسماء الطلاب المشاركٌن فً التجربة

  1  ....................................... -2   .................................... -3 -

 ........................................

:......................................... الٌوم

: ................................... التارٌخ

............. الى........  من :-  الوقت: ..................................المجموعة

 :النتائــــــــــج والحسابات

.........................  للمحلول القٌاسً tR (الاستبقاء)زمن المكوث 

.........................  للمحلول المجهول tR (الاستبقاء)زمن المكوث 

:................................. مساحة او ارتفاع سن المحلول القٌاسً

 :.................................مساحة او ارتفاع سن المحلول القٌاسً

  ٌرسم منحنى قٌاسً بٌن مساحة السن والتركٌز للمحالٌل القٌاسٌة

ثم ٌحسب التركٌز مع الأخذ فً الاعتبار ، تحدد مساحة السن للعٌنة المجهولة وتعوض بعلاقة الخط المستقٌم

كمٌة المادة المجهولة التً ذوبت 

 قارن نتائجك بالنتٌجة من المتحصل علٌها من جهاز الكمبٌوتر الملحق بالجهاز 

 

تركٌز العٌنة العٌنة المادة القٌاسٌة  

زمن الاستبقاء 
   

  مساحة السن 
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  (11 )تجربة رقم 

: الكروماتوغرافيا الغازية Gas Chromatography 

  

 أسئلة ٌجاب علٌها قبل الحضور الى المختبر  :

  ما الانواع المختلفة للاعمدة ؟ اعطً مثال لكل نوع؟ -1

 

 ؟ tRما المقصود بزمن الاستبقاء  -2

  

 اشرح باختصار الأساس النظري للتجربة؟ -3

 

: الاساس النظري

ٌكون الطور المتحرك هنا غازاً أما الطور الثابت فٌكون إما مادة صلبة قادرة على امتزاز العٌنة وعندئذٍ تسمى كروماتوغرافٌا 

 أو ترتكز على مبدأ التوزٌع بٌن الغاز كطور متحرك وصلب مغلَّف بسائل غٌر متطاٌر وتسمى (GSC)صلب - غاز

سائل  - كروماتوغرافٌا غاز

 :تتكون أجهزة كروماتوغرافٌا الغاز من الأجزاء المبٌنة فً الشكل الآتً: الجهاز المستعمل

 
 

 . مخطط لأجزاء جهاز الكروماتوغرافٌا الغازٌة
 

 Carrier gas: الغاز الناقل- 1

وهو الطور المتحرك الذي ٌزود من اسطوانات مضغوطة بالغاز مزودة بمنظم للتحكم فً ضغط الغاز كما ٌزود بجهاز لقٌاس سرعة 

     He, Ar , N2 , H2 ومن أهم الغازات المستعملة. وٌشترط فً الغاز أن ٌكون خاملاً بالنسبة للمادة المراد فصلها. جرٌان الغاز

 Sample injection: حقن النموذج- 2

ٌحقن النموذج بمحقنة خاصة وٌفضل أن ٌكون حجم العٌنة صغٌراً وتحقن دفعة واحدة وبسرعة وتبخر بتسخٌن غرفة الحقن إلى 

. درجة حرارة عالٌة أعلى من درجة حرارة العمود

 Separation Column: عمود الفصل-  3

 مكشاف

 (فموميتر)
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: وٌعتبر العمود قلب الجهازحٌث ٌمكن تقسٌمه الى

 Packed Columns: الأعمدة المعبأة- ا

وٌكون الطور الثابت .  أمتار وبأقطار مختلفة10-4وهً الأعمدة التً تعبأ بالطور الثابت وتكون بأطوال مختلفة تصل   

إما مادة صلبة فعالة بحٌث ٌتم الفصل على أساس اختلاف المواد المفصولة بقابلٌتها على  الإمتزاز ، فالتً تمتز بشدة تحجز داخل 

. العمود بٌنما التً ٌكون امتزازها ضعٌفاً تنطلق خارج العمود وبهذا ٌتم تسلسل الخروج على أساس الفروق فً قابلٌة الإمتزاز

 Capillary Columns: الأعمدة الشعرٌة- ب

 وٌكون على شكل أنبوب طوٌل قد Open tubular columnsوٌطلق على العمود الشعري أٌضاً الأنبوب المفتوح 

 وإنما تطلى جدرانه (Support)ولا ٌحتوي على المادة الحاملة أو الساندة .  متراً ولا ٌتجاوز قطره بضع ملمترات150ٌصل 

وٌستعمل هذا العمود لفصل المكونات المستعصٌة على . حٌث ٌذاب الطور الثابت بمذٌب متطاٌر. الداخلٌة بالطور الثابت السائل

. الفصل فً الأعمدة المعبأة

 Detectors: (الكشافات)المقدرات - 4

: وهً الأجزاء الحساسة للمكونات المفصولة الخارجة من العمود ومن هذه المقدرات

 Thermal Conductivity Detector (TCD): مكشاف التوصٌل الحراري- أ

وٌرتكز فً عمله على أساس اختلاف المقاومة باختلاف درجة الحرارة التً تعتمد على التوصٌل الحراري للغاز المحٌط بها 

.  غم10-9 – 10-6وتصل حساسٌته إلى. (المركبات العضوٌة)وٌستجٌب للمحالٌل اللامائٌة 

 Flame Ionizaton Detector (FID): مكشاف التأٌن باللهب- ب

هواء ٌقع بٌن قطبٌن أحدهما القطب الجامع -وهنا تتصل نهاٌة عمود الفصل والغاز الناقل وما ٌحمله من نموذج بلهب هٌدروجٌن

. الموجب والآخر القطب السالب

غم من المادة العضوٌة 10-12وٌمتاز هذا المكشاف بحساسٌة عالٌة إذ ٌستجٌب لعٌنات وزنها ٌهبط إلى 

 Electron Capture Detector (ECD): مكشاف قنص الإلكترون- ج

هذا المكشاف حساس جداً لبعض المركبات مثل هالٌدات الألكٌل والكربونٌلات والنترٌلات والنترات والمركبات العضوٌة المعدنٌة 

وحساسٌتة للمركبات الهالوجٌنٌة تجعل هذا المكشاف ذا . وغٌرها... ، لكنه غٌر حساس للهٌدروكربونات والكحولات والكٌتونات 

 جم 12-10 فائدة كبٌرة لتحلٌل مبٌدات الحشرات حٌث أمكن الكشف عن تراكٌز لهذه المبٌدات تصل 

:  طرق التحلٌل الكمً فً الكروماتوغرافٌا الغازٌة

 Calibration method: طرٌقة المعاٌرة- 1

التً تزداد إحداهما  (القمم)وتتم بحقن الجهاز بسلسلة من التراكٌز المعلومة للمادة المراد تقدٌرها فنحصل على سلسلة من البٌكات 

وتقاس الارتفاعات أو المساحات لهذه البٌكات وترسم مقابل التراكٌز للحصول على منحنى . عن الأخرى بالارتفاع والمساحة

ومن ثم ٌحقن المجهول وٌستخرج ارتفاع بٌكه أو مساحتها وٌستخرج التركٌز من منحنى المعاٌرة وتستعمل الطرٌقة . المعاٌرة

: والسوائل والمواد الصلبة المذابة المتطاٌرة لتقدٌر مزٌج الغازات 

 Internal standard method: طرٌقة القٌاسً الداخلً- 2

 بحٌث ٌعطً سنا تقرٌباً عند منتصف كروماتوغرام مكونات النموذج وٌجب أن Standardٌجب اختٌار المركب القٌاسً 

.   ٌضاف إلى مزٌج المعاٌرة ومزٌج النموذج بنفس النسبة
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تحضر منحنٌات المعاٌرة من الكروموتوغرامات مبٌنة علاقة النسبة المئوٌة لكل مكون فً مزٌج منحنى المعاٌرة إلى نسب مساحة 

. البٌك للمكون والقٌاسً الداخلً

وتحسب نسب مساحة البٌك المماثلة من كروماتوغرام مزٌج النموذج ، وعندئذٍ ٌمكن الاستعانة بهذه الطرٌقة للحصول على النسبة 

. المئوٌة للمكونات مباشرة من منحنى المعاٌرة

: طرق قٌاس مساحة السن- 3

الطرٌقة الأولى وهً تقرٌبٌة وتتضمن تحوٌل السن إلى مثلث وٌقاس ارتفاعه ومن ثم تقاس سعة السن عند منتصف الارتفاع - ا

وٌضرب الارتفاع فً سعة السن عند منتصف الارتفاع نحصل على مساحة السن ولو بصورة تقرٌبٌة وٌشترط فً السن أن تكون 

. (symmetrical) ومتماثلة (sharp)حادة 

أو تقطع . ٌمكن تسجٌل الكروماتوغرام على ورقة مربعات وٌستحصل على مساحة السن بجمع مساحات هذه المربعات- ب

. المربعات داخل السن وتوزن وتستعمل هذه الطرٌقة للسنون المتماثلة وغٌر المتماثلة

.  والذي ٌمكن زٌادة دقته بعمل بضع دوائر حول كل سنplanimeterوالطرٌقة الأدق استعمال مقٌاس المساحة 

.  وٌشترط أن ٌكون خط القاعدة المستقٌم ثابتاً تماماً Electrical Integratorاستعمال المكامل الكهربائً - جـ
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  (ا )تجربة 

 تحميل عينة من المورفين الخام بواسطة الكروماتوجرافيا الغازية 

 بنسبة  Papaver sominferumٌعتبر المورفٌن احد مكونات الأفٌون الذي ٌتم الحصول علٌه من نبات الخشخاش 

  وٌعد الأفٌون من النواتج الطبٌعٌة ٌستخرج بعمل خدوش سطحٌة لثمرة الخشخاش الغٌر ناضجة حٌث ٌسٌل منها  % 2.5حوالً

سائل ابٌض إلً لبنً اللون ٌجفف للحصول على ما ٌسمى الأفٌون والذي ٌحتوي على عدد من المواد المخدرة بما فٌها المورفٌن 

كما ٌحتوي الافٌون على مادة الكودائٌن المستخدم . بنسبة بسٌطة ٌتم استخدامها كمادة مخدرة تعمل على تثبٌط الجهاز العصبً

تقنٌة الكروماتوجرافٌا الغازٌة بالعمود الشعري تمكنا من كشف وتقدٌر المكونات الأساسٌة والثانوٌة . بنسب معٌنة لعلاج الكحة

التً توجد فً الأفٌون بدون الحاجة إلً خطوات الاستخلاص المتعددة التً تسبق عملٌة الحقن بسبب كفاءة الفصل و الثباتٌة 

. العالٌة لهذا النوع من الاعمدة

الهدف من التجربة  

. التعرف على المورفٌن باسستخدام الكروماتوجرافٌا الغازٌة ذات العمود الشعري وتحدٌد نسبته فً عٌنة مجهولة

الأدوات المطلوبة 

 GCجهاز كروماتوجراف  -

 ماصات  -

 مٌزان حساس -

:المواد المطلوبة  

مورفٌن   -

 تتراكسون  -

 مٌثٌل سٌلاٌل رباعً فلورو اسٌتامٌد  -

 كلوروفورم -

 بٌرٌدٌن -

:-  المخاطر والعقبات المتوقعة

هناك صعوبة فً الحصول على المحالٌل القٌاسٌة للمورفٌن الا انه تجدر الإشارة الً ان نبات الخشخاش ٌوجد فً البٌئة الٌمنٌة 

بشكل محدود وٌمكن الحصول على الافٌون الخام بإحداث خدوش فً الثمرة الغٌر ناضجة وهذا الافٌون بعد تجفٌفه ٌحتوي على 

 . من المورفٌن الذي ٌحتاج الً استخلاص وتركٌز لعمل محلول قٌاسً منه%  2.5حوالً   

:  خطوات التجربة

 كمادة قٌاسٌة داخلٌة     tetracosane مجم من المورفٌن مع ا مجم من تتراكوسان 5زن بدقة  -

اضف الً الخلٌط  مٌكرولٌتر من مٌثٌل سٌلٌل رباعً فلورو استاامٌد  -

-  Methylsilyl N- METHYL –N-trifluoroacetamide  MSTFA))  ً1.2ف mlبٌرٌدٌن -  من كلوروفورم

 . درجة مئوٌة70واترك الخلٌط لمدة عشر دقائق عند درجة حرارة  (حجم/ حجم1:5)

 .دع الخلٌط ٌستقر عند درجة حرارة الغرفة لمدة ساعة -

 . مٌكرولٌتر من المحلول الرائق واحقنه فً عمود جهاز الكروماتوجراف1ًخذ بماصة دقٌقة  -
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:  ظروف التشغٌل

  الخواص العنصر

 FIDمقدر التأٌن اللهبً  المقدر

 OV-1سٌلٌكا نقً مرتبط كٌمٌائٌا بمٌثٌل سٌلٌكون او مٌثٌل فٌنٌل سٌلٌكون مثل  العمود

  مٌكرومٌتٌر0.15 سمك طبقة العمود

  ملٌمٌتٌر0.27 متر و قطره الداخلً 25 طول العمود

 هٌدروجٌن الغاز الحامل

  (1/60)بنسبة  ((split modeتجزئة  نظام الحقن

  درجة مئوٌة150 سم لكل ثانٌة عند درجة حرارة فرن 110 معدل التدفق

  مل للدقٌقة 18ارجون  غاز                      

  درجة مئوٌة250الحاقن                    درجة مئوٌة280المقدر   درجة الحرارة       

 

 برنامج الحرارة 

 درجة مئوٌة 150البداٌة عند 

  درجة   مئوٌة280 درجة لكل دقٌقة حتى 9 ترتفع درجة الحرارة بمقدار

 ٌتم تثبٌت درجة الحرارة لمدة نصف  

 انها برنامج الحرارة 

 :                         النتائـج و الحسابات

 تركٌز المورفٌن  المادة المجهولة المادة القٌاسٌة  

    زمن الاستبقاء 

:- التقوٌــــم

قدم وصفا مختصرا ؟ ، هل ٌمكن تحلٌل المورفٌن وصفٌا عن طرٌق كروماتوجرافٌا الطبقة الرقٌقة  – 1س

قارن بٌن الكروماتوجرافٌا الغازٌة والكروماتوجرافٌا السائلة ذو الكفأه العالٌة؟ - 2س
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تحلٌل عٌنة من المورفٌن الخام بواسطة الكروماتوجرافٌا الغازٌة  :  العنوان

 

التقرٌر المطلوب تسلٌمه 

:: ....................................   اسم الطالب

:- أسماء الطلاب المشاركٌن فً التجربة

  1  ....................................... -2   .................................... -3 -

 ........................................

:......................................... الٌوم

: ................................... التارٌخ

............. الى........  من :-  الوقت: ..................................المجموعة

 :النتائــــــــــج والحسابات

 

  الخواص العنصر

  المقدر

  العمود

  سمك طبقة العمود

  طول العمود

  الغاز الحامل

  نظام الحقن

  معدل التدفق

  غاز                      

  درجة الحرارة       

  برنامج الحرارة 

 

 

تركٌز العٌنة العٌنة المادة القٌاسٌة  

   زمن الاستبقاء 

  مساحة السن 

 

 



                                www.env-gro.com                                             المجموعة الهندسٌة للأبحاث البٌئٌة
    

 (3) تحلٌل آلً –دلٌل التجارب العملٌة 

                                                             54                                    By. Anas alezzo                           

     

 

(ب)تجربة  

العمود الشعري الدقيق – تحميل عينة من الامفيتامين المنشط الخام بواسطة الكروماتوجرافيا الغازية 
Capillary Columns 

 

ٌتم انتاج الامفٌتامٌن بطرق صناعٌة محظورة وٌتم انتاجه على هٌئة املاح كبرٌتات او  فوسفات وٌتم تسوٌقه فً بلدان مختلفة 

. على شكل اقراص او كبسولات او شراب

:   الأجهزة الأدوات المطلوبة

جهاز كروماتوجرافً مع مقدر التاٌن اللهبً   -

دوارق قٌاسٌة   -

 انبوبة حقن  -

 ماصة  -

 قمع فصل و أوراق ترشٌح -

 مٌزان حساس -

 :  الكواشف المطلوبة

 (الامفٌتامٌن )محلول من المادة المجهولة  -

محالٌل قٌاسٌة   -

  عٌاري 1محلول هٌدروكسٌد الصودٌوم  -

 اسٌتات الاٌثٌل -

 كبرٌتات المغنٌسٌوم  -

 : خطوات التجربة

قم بتحضٌر محالٌل قٌاسٌة والعٌنة المجهولة  -

ٌتم اضافة عدة قطرات من ا عٌاري من هٌدروكسٌد الصودٌوم   -

  مل من اٌثٌل اسٌتات 1قم برج الخلٌط مع  -

 ٌتم ترشٌح المحلول عبر كبرٌتات الماغنٌسٌوم  -

  مٌكرو لٌتر من الرشٌح الً عمود الكروماتوجراف الشعري1احقن  -

( 11 m SE-54) 

 . دقٌقة1.6زمن الاستبقاء عند ظروف التجربة المحددة أدناه  للامفٌتامٌن سٌكون  -
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 : ظروف التشغٌل

 الخواص العنصر

 FIDمقدر التأٌن اللهبً  المقدر

 DB-5 او  SE-54سٌلٌكا نقً مرتبط كٌمٌائٌا بمٌثٌل سٌلٌكون او مٌثٌل فٌنٌل  سٌلٌكون   مثل   العمود

 مٌكرومٌتٌر  0.25 سمك طبقة العمود

  مللٌمٌتٌر   0.25متر و قطره الداخلً 30-10  طول العمود

 ثانٌة / سم40هٌلٌوم  الغاز الحامل

  (1/40)بنسبة  ((split modeتجزئة  نظام الحقن

  درجات مئوٌة لكل دقٌقة10  درجة بمعدل 280 درجة مئوٌة ترتفع الً 75 دقٌقة عند 2 درجة حرارة العمود

 عادي رباعً دٌكان    المعاٌٌر الداخلً

:                          النتائـج و الحسابات

 تركٌز المورفٌن  المادة المجهولة المادة القٌاسٌة  

    زمن الاستبقاء 

 

:- التقوٌــــم

قدم وصفا مختصرا ؟ ، هل ٌمكن تحلٌل الامفٌتامٌن وصفٌا عن طرٌق كروماتوجرافٌا الطبقة الرقٌقة – س 
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تحلٌل عٌنة من المورفٌن الخام بواسطة الكروماتوجرافٌا الغازٌة  : العنوان

 

التقرٌر المطلوب تسلٌمه 

:: ....................................   اسم الطالب

:- أسماء الطلاب المشاركٌن فً التجربة

  1  ....................................... -2   .................................... -3 -

 ........................................

:......................................... الٌوم

: ................................... التارٌخ

............. الى........  من :-  الوقت: ..................................المجموعة

 :النتائــــــــــج والحسابات

 

  الخواص العنصر

  المقدر

  العمود

  سمك طبقة العمود

  طول العمود

  الغاز الحامل

  نظام الحقن

  معدل التدفق

  غاز                      

  درجة الحرارة       

  برنامج الحرارة 

 

 

تركٌز العٌنة العٌنة المادة القٌاسٌة  

   زمن الاستبقاء 

  مساحة السن 
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(:12)تجربة رقم   
 تحميل آثار الأحبار بواسطة كروماتوجرافيا الطبقة الرقيقة

 أسئلة ٌجاب علٌها قبل الحضور الى المختبر  :

 اكتب الصٌغة الكٌمٌائٌة للالومٌنا؟  -1

 

حدد الطور الساكن والطور المتحرك فً هذه التجربة؟   -2

 

  علل سبب استخدام حمض الهٌدروكلورٌك فً هذه التجربة؟  -3

 

 هل عملٌة الفصل تتبع مٌكانٌكٌة التوزٌع او الامتزاز او التبادل الاٌونً ؟ علل اجابتك؟ -4

 

:  الأساس النظري 

وٌمكن بهذه التقنٌة على سبٌل المثال تحدٌد ما إذا كان الحبر ، كروماتوجرافٌا الطبقة الرقٌقة تعتبر التقنٌة المفضلة لتحلٌل الأحبار 

المستخدم فً مستند ما والموجود فً جزٌئن من المستند هل كان بواسطة نفس القلم أم لا حٌث أن الأحبار تختلف فً تركٌبها 

مثلا الأحبار السائلة المستخدمة فً الأقلام ذات الرأس الكروي تحتوي على خلٌط من صبغات ومثبتات ، حسب الشركة المنتجة

ومذٌبات وراتنجات للتماسك وعدد من الشركات المصنعة أٌضا تقوم بإضافة مواد متفلوره وعناصر ثقٌلة تساعد على معرفة 

 . الحبر الخاص بها وتمٌزه عن بقٌة الأحبار

: الهدف من التجربة

.  تحدٌد ما إذا كان الحبر الموجود فً جزئٌن من المستند قد تم عمله بنفس القلم أم لا

:  الأدوات المستعملة

 خزان الكروماتوغرافٌا مع غطاء. 

 شرٌحة كروماتوغرافٌا سٌلٌكاجل خاصة بالفصل. 

  دوارق حجمٌة سعة(100 ml) لتحضٌر محالٌل الأٌونات الفلزٌة. 

 أنابٌب شعرٌة لنقل المحالٌل. 

 قلم رصاص. 

 دورق غسٌل. 

 مقص . 

 ماصة مدرجة. 

  مثقاب لأخذ عٌنات من الحبر الذي على الورق 

 لمبة الأشعة فوق البنفسجٌة. 

:  الكواشف المستخدمة

                بٌرٌدٌن 

  اسٌتات الاٌثٌل 
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 بٌوتانول 

 اٌثانول 

 مٌثانول 

: المخاطر المتوقعة من هذه التجربة

  تجنب استنشاقها وكذلك مواد سرٌعة الاشتعال تجنب تعرٌضها  )المذٌبات العضوٌة المستخدمة فً هذه التجربة مواد سامة

 (للهب مباشرة 

 لا ترمً بقاٌا هذه المذٌبات فً الحوض لأنها ملوثة للبٌئة ولكن تجمع فً عبوات زجاجٌة ذات لون قاتم .

  ٌجب لبس البالطو الأبٌض قبل الشروع بتنفٌذ التجربة

:  خطوات العمل 

 مل ماء والثانً ٌحتوي 6:  مل اٌثانول 7:  مل اٌثٌل اسٌتات 14 حضر اثنٌن من مخالٌط المذٌبات الأول ٌحتوي على  -1

 مل ماء 3:  مل اٌثانول2:  مل بٌوتانول 10على 

ضع كل مخلوط فً إناء فصل منفصل فً دولاب الغازات وغطٌه بزجاج ساعة   -2

  بقع من السطر الذي علٌه الكتابة 10خذ بالمثقاب  -3

  بقع بالمثقاب10على ورقة أخرى قم بعمل كتابات بالقلم المشتبه وقم بأخذ  -4

 قطرة من البٌرٌدٌن و اترك هذه الأنابٌب 2-1 ضع كل مجموعة من البقع فً أنبوبة فً دولاب الغازات وأضف الٌها  -5

  دقٌقة 15 – 10لمدة 

  من نهاٌة الشرائح وقسم هذا الخط إلً قسمٌن متساوٌٌن cm 2ضع خط بالقلم الرصاص على بعد  -6

 أدخل كل شرٌحة فً إناء واترك المذٌبات تتحرك عبر الشرٌحة حتى تصل إلى مسافة محددة قبل ان تصل الى نهاٌة  -7

 الشرٌحة  

 .أخرج الشرائح ثم ضع خطٌ بالقلم الرصاص لتحدٌد المقدمة التً وصل الٌها المذٌب ودعها تجف فً دولاب الغازات -8

 خذ الشرائح الجافة وافحصها بالأشعة فوق البنفسجٌة وحدد بالقلم الرصاص مكان البقع -9

 والتً تمثل المسافة التً تحركها المذٌب إلً المسافة التً  Rf retardation factorقم بحساب معامل الإعاقة  -10

 . تحركتها العٌنة ومنه ٌمكن معرفة نوع القلم الذي استخدم للكتابة
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 :الحسابات

م )المسافة التً تحركها المجهول            (م المذٌب)المسافة التً تحركها المذٌب 

 (المجهول

Rf     = م المذٌب/ م المجهول 

   

:  التقوٌـــــم

 اعلى من واحد صحٌح ؟ علل اجابتك؟ Rfهل ممكن ان تكون قٌم - 1س

 

هل التحلٌل المتبع فً هذه الطرٌقة تحلٌل وصفً ام كمً؟ - 2س

 

 ؟  TLCأعطً طرٌقة  للتحلٌل الوصفً وأخرى للتحلٌل الكمً باستخدام - 3س

 

المفصولة ؟   (المناطق)اذكر الطرق المختلفة للتعرف على البقع - 4س
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تحلٌل آثار الأحبار بواسطة كروماتوجرافٌا الطبقة الرقٌقة : العنوان

 

التقرٌر المطلوب تسلٌمه 

:: ....................................   اسم الطالب

:- أسماء الطلاب المشاركٌن فً التجربة

  1  ....................................... -2   .................................... -3 -

 ........................................

 

:......................................... الٌوم

: ................................... التارٌخ

............. الى........  من :-  الوقت: ..................................المجموعة

: النتائــــــــــج والحسابات

  

 المادة                   

المتغٌر 

 المنجنٌز الكوبلت النٌكل النحاس المذٌب

      tRالمقطوعة سم  المسافة 

Rf  _    

    _    W قطر البقعة سم

N  _    
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