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مايكروفوتوميتر جديد مصنع محليا لتقدير ايون _التحليل بالحقن الجرياني 

  )III(الحديد
  

  شروق بدري سلمان البدري, عصام محمد علي شاكر
  .العراق ,بغداد .جامعة بغداد - كلية العلوم - قسم الكيمياء

 
  الخلاصة

 علــى هيئــة معقــد الثايوســيانات (III)تــم تــصميم فوتــوميتر دقيــق فــي مختبراتنــا والــذي يعنــى بتقــدير الحديــد   
م .ب.حــ) 10 -1( لمـدى 97.5ربطت الوحدة بنظام تقنية الحقن الجرياني وتم الحـصول علـى خطيـة ).الاحمر(

 0.01 وحــد الكــشف العملــي كــان 0.78تكراريــة النتــائج كانــت أفــضل مــن .م.ب.حـــ) 1 -0.1( لمــدى 96.41و 
لعينات مع نتـائج الامتـصاص الـذري وجهـاز التنظيـر الطيفـي م موازنة نتائج الجهاز المستحدث لنفس اتم .ب.حـ

  .ُالتقليدي ووجد النتائج انه لا يوجد فرق جوهري
 
 

FLOW INJECTION ANALYSIS PHOTOMETRIC DETERMINATION 
OF IRON (III), USING NEW HOME MADE MICRO PHOTOMETER 

 
Abstract 

 New micro photometer was constructed in our Laboratory which deals with 
determination of Iron (III) as A red Blood thiocyanate charge transfer complex. In 
which it was complied well with  FIA. Linearity of 97.5% for the range  1-10 ppm 
and 96.4% for 0.1-1 ppm. The repeatability of result was better than 0.78%. L.O.D 
of 0.01 ppm was obtained.The microphotometer was compared well with A.A. result 
and with conventional spectrophotometer method. 

  
  المقدمة

ــــى        ــــة الاول ــــسلة الانتقالي ــــه [1]الحديــــد احــــد عناصــــر السل ُ ل
 اذا [2] يــدخل فــي تركيــب جــسم الكــائن الحــيهاهميــة بالغــة كونــ

كمــا يــشغل . [3] ملغــم18تبلــغ حاجــة جــسم الانــسان اليوميــة الــى 
الحديــد رابــع مرتبــة مــن حيــث وجــوده فــي القــشرة الارضــية اذ تبلــغ 

 ويــدخل فــي [4]ن التكــوين الكلــي مــ3ســم/ غــم7.8نــسبة وجــوده   
  .[5]ًعدد كبير جدا من السبائك واستخداماتها لا حصر لها

 منهـــا طريقـــة (III) لتقـــدير الحديـــد )9-6(اســـتخدمت طـــرق مختلفـــة
 ُ، اذ قدر عن طرق تفاعله [10-11]الامتصاص الطيفي اللوني

 

 

ًمــع محلــول ايــون الثايوســيانات فــي وســط حامــضي مكونــا معقــد 
لك عنــد ذ وكــ)533nm)12( ،447)13-14 مــوجي يقــاس عنــد طــول

 فينـــانثرولين مكـــون معقـــد يقـــاس عنـــد 10-1ُ تفاعلـــه مـــع يقـــةطر
وطبقـت الطريقـة لتقـدير الحديـد فـي  510nm [15]طـول مـوجي 
ُ، قدر ايون الحديد عـن طـرق تفاعلـه مـع محلـول [16]الفيتامينات

2,2,Bipyridineكمــــا قــــدر ايــــون .[17] وتكــــوين معقــــد أحمــــر
ــــــد  ــــــالحقن (III)الحدي ــــــل ب ــــــة التحلي ــــــة منهــــــا تقني ــــــات مختلف  بتقني

 ايـون الحديـد [18-21]الجرياني التي ارتبطـت بعـدد طـرق لتقـدير
 واعتمدت على [20-24]ومن ضمنها طرائق الامتصاص اللوني
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 Silicon)متحـــسس مـــن صـــنف ثنـــائي وصـــلة ســـليكوني  -

photodiod)) 1×2ملم.(  
ــــد طــــول مــــوجي  ــــة مــــع ايــــون الثايوســــيانات كمــــا وقــــدر عن مفاعل

740nm من خلال استخدام محلـول بيركـسيد الهيـدروجين كتيـار 
) pH=3.1محلول حامضي ( ومحلول داري )pH=2( عند ناقل
كمـــا ) P-Anisidine ،DMA, Diphosohate ،phen)25و 

 دارئ كتيـــار محلـــول باســـتخدام 352nmقـــدر عنـــد طـــول مـــوجي 
ـــــــــل  ـــــــــول البرومـــــــــات (pH=4)ناق ـــــــــول الاوكـــــــــزالات ومحل  ومحل

 (c˚20)قـــدر باســـتخدام حمـــام مـــائي .)26(واســـتعمال محلـــول اليـــود
-N(DPD)كسيد الهيدروجين كتيـار ناقـل ومحلـول ومحلول بيرو

N-di methyl-p –phenylene di amone 

dihydrochlorid  8ًكتيــــار ناقــــل ايــــضا واســــتخدام محلــــول-

hydroxy quinoline [27]. كمـــا قـــدر ايـــون الحديـــد (III) 
باستخدام كـل مـن المـاء المقطـر ومحلـول حـامض الهيـدوركلوريك 

 بــالحقن الجريــاني العاملــة علــى كتيــار ناقــل فــي منظومــة التحليــل
أســـاس الاخـــتلاف الحاصـــل بـــين عمليـــة الاكـــسدة والاختـــزال بـــين 
الـــسطح الـــسائد والمـــادة وقـــد اســـخدمة خليـــة جريـــان عـــابر مـــصنع 

  -[28]مع متحسس)  ملم0.1(ًيدويا  

-220)   (5kΩ,100kΩ,50kΩ)مقاومــــــــــــــات متغيــــــــــــــرة  -

12V).  
  ).ًخلية القياس مصنع محليا(خلية جريان عابر  -

 رســـــــم تخطيطـــــــي للمنظومـــــــة يوضـــــــح) 1(لاحـــــــظ الـــــــشكل رقـــــــم 
  .الالكترونية

تحــــدث عمليــــة التقــــدير فــــي هــــذه المنظومــــة عــــن طريــــق دخــــول 
الاشعة لتسقط على خليـة القيـاس وبعـد نفـوده عبـر الخليـة ليـسقط 

الـــذي ) المتحـــسس(الــشعاع النافـــذ علــى وصـــلة ثنـــائي الــسليكوني 
يقوم بدوره بتحويل الطاقة الضوئية الـى تيـار يرسـل الـى المقيـاس 

الجـــدير بالملاحظـــة انـــه لا يـــستخدم جـــزء مـــن الاشـــعة كمـــا ومـــن 
يحــــدث عنــــد اســــتخدام مــــصباح التنكــــستن كمــــا لا يــــتم اســــتخدام 
مرشـح لــوني كمــا فـي حالــة النظــام التقليـدي لانــه لا يتجــزء وبــذلك 

ـــه لا يـــضعف بحيـــث يعطـــي  ـــى اســـتجابة وبـــذلك يـــستطيع أفان عل
اكيــز الواطئــة الجهــاز المــصنع التميــز بــين التراكيــز العاليــة او التر

علـــى عكـــس اســـلوب عمـــل الجهـــاز التقليـــدي الـــذي لا يفـــرق بـــين 
ـــــتم  ـــــة بحيـــــث يعطيهـــــا نفـــــس الاســـــتجابة وبـــــذلك ي التراكيـــــز العالي

  بينمـا الخطيـةالحصول على ابتعاد عن قـانون بيـر وعـن الخطيـة
  .هنا تحت السيطرة من خلال تغير شدة الضوء الساقط

 model HP852A diode array-Spectrophotmeter 

equipped with HP89530AMS- DOSUV.Visi.   
ــــاء منظومــــة صــــغيرة فــــي العمــــ ــــم بن ــــا ت ــــم فــــي مختبراتن ــــذي ت ل ال

ـــــد  ـــــد حدي ـــــدير معق ـــــة لتق  ثايوســـــيانات مـــــن خـــــلال (III)مايكروئي
اســتخدام مــصدر تــشعيع ثنــائي وصــلة بــاث للــضوء بقمــة انبعــاث 

470nm مع متحسس فوتوسليكوني على هيئـة ثنـائي وصـلة مـع 
خليــــة جريــــان مايكروئيــــة وأريــــد بهــــذه المنظومــــة امكانيــــة التقــــدير 

ثايوســــينات والتــــي تمتــــاز -معقــــد انتقــــال شــــحنة للحديــــد الثلاثــــيل
بالوانهــا الغامقــة وممتــصيتها المولاريــة العاليــة حيــث ســيتم دراســة 
التقـــدير مـــن حيـــث مفاضـــلة المـــواد المتمـــة للتفاعـــل كـــذلك تـــأثير 
المتــداخلات وحــد الكــشف وتطبيــق الطريقــة وموازنتهــا مــع الطــرق 

  .اً آنفتالمستخدمة للتقدير والتي ذكر

 مختلفــة ة ذات خطــين مــع اطــوالجيــاســتعملت مــضخة تمع -
 ملــم وملــف زجــاجي 0.5مــن انابيــب التفلــون وبقطــر داخلــي 

ومـــسجل الخطـــوط ملـــم  0.5قطـــره داخلـــي وم ســـ 50بطـــول 
 .البيانية

  
  
  
  

    
    : التجربة
    :الأدوات
ًاستخدم جهاز تنظيـر طيفـي مـصنع محليـا، والجهـاز عبـارة       

عــن منظومــة الكترونيــة بــصرية تهــدف ان تــؤدي عمــل المقيــاس 
اللــــــوني الفوتــــــوميتر او الــــــسبكتروفوتوميتر فــــــي طريقــــــة التحليــــــل 

-:بـــالحقن الجريـــاني المـــستمر تتكـــون المنظومـــة الالكترونيـــة مـــن
ثنــائي وصــلة ( للــضوء فــي المنطقــة المرئيــة مـصدر تــشعيع باعــث

  . نانوميتر470 عند (Light Emiting Diod)) باعث

  
  )1(شكل رقم 

  والوحدة المتشعبهرسم تخطيطي للمنظومة الالكترونية

  
  
  

  :المواد الكيميائية
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مخطط منظومة تقدير ايون الحديـد ) 1(يوضح الشكل رقم       
(III) ناقـل ُ، الذي يبين الى انه هنالك تيارين ناقلين التيـار الاول

ــــ(لانمــــوذج ل ــــول حــــامض الهي ًروكلوريك متحركــــا ومــــن دون دمحل
فقاعات ويتم سـحب هـذا التيـار بواسـطة المـضخة التمعجيـة ليمـر 

) (III) الحديـد  ايونالحاقن للانموذج محلول(عبر صمام الحقن 
ثـم يمـر ) محلـول ثايوسـيانات الامونيـوم(تيار الثـاني بُومنه ليلتقي 

) ملــــم قطــــر داخلــــي 0.5 ســــم طولــــه و 50(عبــــر ملــــف زجــــاجي 
 Fe(SCN)+2لاتمــام المــزج والتفاعــل وتكــوين معقــد احمــر اللــون 

يمر عبر خلية الجريان الخاصة بجهـاز التنظيـر الطيفـي المحلـي 
ليتم التحسس عبر ثنائي الوصلة الـسليكوني للطاقـة المتبقيـة عنـد 

 نـــانوميتر وتـــسجل الاســـتجابة علـــى هيئـــة 470طـــول مـــوجي     
تــــم .دام جهــــاز مــــسجل الخطــــوط البيانيــــةارتفــــاع اســــتجابة باســــتخ

لاحـــظ (معـــايرة المـــضخة المـــستعملة مـــع حجـــم المحاليـــل الجاريـــة 
يوضـح الرسـم البيـاني الــذي ) 2(امـا الـشكل رقــم )) 1(جـدول رقـم 

 3.6 مــا يعــادل 650يــتم الحــصول عليــه وان افــضل ســرعة هــي 
  . للتيار الثاني1-دقيقة. مل4.2 للتيار الاول و 1-دقيقة.مل

 وبتركيــــز (III)يحــــضر محلــــول قياســــي مــــن ايــــون الحديــــد  -
 غـم مـن ملـح 7.24014 من المليون مـن اذابـة  جزء1000

Fe(NO3)3.9H2O مــل مــن محلــول حــامض 167.2 فــي 
ثــم يكمــل ) 1-لتــر. مــول11.961 (يــزركت  ذوالهيــدروكلوريك

ــــه  ــــر باســــتعمال المــــاء المقطــــر وتحــــضر من ــــى لت الحجــــم ال
  .سلسلة من المحاليل

-لتـر. ملي مول4يحضر محلول ايون الثايوسيانات بتركيز  -

 مــــــن ثايوســـــيانات الامونيــــــوم ملغـــــم 304.04 مـــــن اذابــــــة 1
NH4SCN في لتر من الماء المقطر وتحضر منه سلـسلة ُ
  .من المحاليل

 ملـــــي 4يحـــــضر محلـــــول حـــــامض الهيـــــدروكلوريك بتركيـــــز  -
ذو تركيـز      مل من الحـامض 334.5 من اضافة 1-لتر.مول

الـى قنينـة حجميـة سـعة لتـر حـاوي )  1-لتـر. مول11.961(
ء المقطر وتكون الاضافة بـبطء مـع  مل من الما600على 

التحريــك ثــم يكمــل الحجــم الــى حــد العلامــة بالمــاء المقطــر 
  .تحضر منه سلسلة من المحاليلو

 غــم مـن الــسبيكة نــوع 0.5تحـضير محلــول الـسبيكة تــم أخـذ  - 
B.C.S NO149/2 High Purity Iron Granules 

ــــول 250فــــي حجــــم اذيــــب   مــــل باســــتعمال مــــزيج مــــن محل
ريك ومحلـــــول حــــامض النتريــــك واجـــــراء حــــامض الهيــــدوكلو

عمليـــة الهـــضم عليهـــا ثـــم وضـــع المتبقـــي مـــن المحلـــول فـــي 
ــــى حــــد  ــــة واكمــــل الحجــــم بالمــــاء المقطــــر ال ــــة الحجمي القنين

  .العلامة

  )1(قم جدول ر
  الناقلة سرعة المضخة التمعجية مع معدلات الجريان للمحاليل

  

معدل حجم محلول الجريان 
من التيار الناقل لمحلول 
حامض الهيدروكلوريك 

  1-دقيقة.مل

  سرعة المضخة
  تمثيل تقريبي

معدل حجم محلول الجريان من 
التيار الناقل لمحلول ايون 

  1-دقيقة.ثايوسيانات مل

0.3  

 جــزء مــن المليــون مــن 1000 بتركيــز Ni+2يحــضر محلــول  -
 فــــي Ni(NO3)2.6H2O غــــم مــــن ملــــح 1.23854اذابــــة 

 سلــــسلة مــــن ُ مــــل وتحــــضر منــــه250قنينــــة حجميــــة ســــعة 
  .المحاليل

ــــــول ايــــــون  - ــــــز Cu+2يحــــــضر محل  جــــــزء مــــــن 1000 بتركي
 CuSO4.5H2O مـــن ملـــح 0.98237المليـــون مـــن اذابـــة 

ُ مــل وتحــضر منــه سلــسلة مــن 250فــي قنينــة حجميــة ســعة 
  .المحاليل

-  

50  0.4  
0.7  100  0.8  
0.8  150  0.9  
1.1  200  1.2  
1.4  250  1.5  
1.6  300  1.7  
1.9  350  2  
2.1  400  2.2  
2.5  450  2.9  
2.6  500  3  
2.9  550  3.2  
3.3  600  3.6  
3.6  650  4.2  
4.7  850  5  
5.3  950  5.8  

  
ــــــول ايــــــون ــــــز Co+2يحــــــضر محل  جــــــزء مــــــن 1000 بتركي

ـــــــــــــة  ـــــــــــــون مـــــــــــــن اذاب ـــــــــــــح 1.23457الملي  غـــــــــــــم مـــــــــــــن مل
Co(NO3)2.6H2o مــن محلــول حــامض النتريــك  مــع قليــل

ُ مــل وتحــضر منــه سلــسلة مــن 250فــي قنينــة حجميــة ســعة 
 .المحاليل

  
  
  

  
  

0
200
400
600
800

1000

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

معدلات حجم الجريان للمحاليل الناقله(مل .دقيقه -1)
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س التحليــل بــالحقن الجريــاني المــستمر لتقــدير ايــون الحديــد   

(III):    
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معدل 
الاستجابة 

(n=3) معبر 
عنها بالارتفاع 
بدلالة مللي 

  فولت

معدل الاستجابة 
(n=3) معبر 

عنها بالارتفاع 
  بدلالة مللي فولت

حجم وصلة 
الانموذج 
  تريمايكرول

 *سرعة
  المضخة

نسبة التشتت 
D   2(شكل رقم(  

  معايرة سرعة المضخة مع حجم المحاليل الجارية
  

3120  2740  60  
الانتـــشارية للانمـــوذج تـــم رســـم تخمينـــي لمقطـــع لدراســـة الطبيعـــة 

لتوضـيح حركـة المقطـع اذا تكـون ) (III)ايـون الحديـد (الانموذج 
سرعة المقطـع فـي المركـز اسـرع ممـا فـي الجوانـب ومـن هـذا فـان 
صورة المقطع للانمـوذج تأخـذ شـكل مقدمـة مخروطـي غيـر حـادة 

ـــم  ـــشكل رق ـــشكل ايـــضا اليـــة ) أ(الجـــزء ) 3(كمـــا فـــي ال ًيوضـــح ال
الحمـــــل والتنافـــــذ للمقطـــــع بـــــسبب اخـــــتلاف الـــــسرعة بـــــين اجـــــزاء 
التياروالتــدرج فــي التركيــز تبــين حــدوث ظــاهرة التــشتت للانمــوذج 

يبين نسبة التشتت عند تغير سـرعة المـضخة وعنـد ) 2(والجدول 
تغيــر حجــم الانمــوذج المحقــن وتبــين ان اقــل تــشتت عنــدما تكــون 

وليتر وهــــذا  مــــايكر450 وحجــــم الانمـــوذج 650ســـرعة المــــضخة 
يبــين علــى انــه ســرعة الحمــل تتغلــب علــى ســرعة التنافــذ لوصــلة 
المعقــد المتكــون وهــذا يــؤدي بالنتيجــة الــى فقــدان قليــل لحــساسية 
التقـــدير لـــذلك فـــان ســـرعة التيـــار مـــن الـــشروط المهمـــة للمفاضـــلة 

  .وهذا يبرر دراسة سرعة التيار
هيئـــة الاســـتجابة ) ب(الجـــزء ) 3(يوضـــح الـــشكل رقـــم   

 مــايكروليتر عنــد 450شتت ومــع التــشتت باســتخدام حجــم بــدون تــ
 وكذلك الانخفاض الحاصل عنـد حقـن المـاء المقطـر 650سرعة 

ان اتخــاذ هيئــة الاســتجابة بــشكل مخروطــي غيــر متنــاظر دلالــة 
علـــى وجـــود منـــاطق ذات تـــدرج فـــي التركيـــز فـــي بدايـــة المقطـــع 

   .للمعقد الملون ونها
  
  
  
  
  
  
  
  

  عة الانتشاريةدراسة الطبي) 3(شكل رقم 
 رسم تخميني لمقطع الانموذج                             -أ

   رسم هيئة الاستجابة- ب
                                                                     

دروكلوريك اســـتخدم تركيـــز ثابـــت مـــن محلـــول حـــامض الهيـــ      
ـــر. مـــول2( ـــان 1-لت ـــة. مـــل3.6 بمعـــدل جري ـــسلة مـــن ) 1-دقيق وسل

، 0.6، 0.5، 0.3(محلــول ثايوســيانات الامونيــوم بتراكيــز متغيــرة 
 اسـتخدم كمـا 1-دقيقـة. مـل4.2 بمعدل جريان 1-لتر.ملي مول) 1

  )2(جدول رقم 
تغير نسبة التشتت عند تغير سرعة المضخة التمعجية وتغير حجم 

  الانموذج المستخدم

  
  :محلول حامض الهيدروكلوريكتأثير تركيز 

اســـتخدم تركيـــز ابتـــدائي تجريبـــي مـــن محلـــول ايـــون الحديـــد       
(III) 2 وتراكيــز متغيــرة مــن )  مــايكروليتر60( جــزء مــن المليــون

، 3، 2.5، 2، 1.5، 1، 0.5(محلــــــول حــــــامض الهيــــــدروكلوريك 
بمعـــدل ( اســـتخدمت علـــى هيئـــة تيـــار ناقـــل 1-لتـــر.مـــول) 4، 3.5

 1ومحلــول ايــون الثايوســيانات بتركيــز ) 1-قــةدقي. مــل3.6جريــان 
). 1-دقيقــة. مــل4.2بمعــدل جريــان ( كتيــار ناقــل 1-لتــر.ملــي مــول

النتـــائج التـــي تـــم الحـــصول عليهـــا والتـــي ) 4(يوضـــح الـــشكل رقـــم 
  .1-لتر. مول2تبين ان أفضل تركيز هو 

  
  
  
  
  
  
  
  

  )4(شكل رقم 
 3.6 وكلوريك عند معدل جريانرتاثير تركيز محلول حامض الهيد

م .ب. حـ2 بتركيز  (III) واستخدام محلول ايون الحديد 1-دقيقة.مل
 ملي 1ومحلول ايون الثايوسيانات بتركيز ) تر ي مايكرول60( 

  .1-دقيقة. مل4.2  كتيار ناقل بمعدل جريان  1-لتر.مول
  

  :تأثير تركيز محلول ثايوسيانات الامونيوم

 
* 

400   1.1386  
1080  920  60  650  1.1739  
2160    450  650  21001.0285  

لبيان حجم ) 1( الارقام هنا تمثل تقريبي يمكن العودة الى جدول رقم
  . لكل خطالمحاليل الجارية
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 مــول بمعــدل 2ثبــت تركيــز كــل مــن محلــول الهيــدروكلوريك      
 ملـي مـول بمعـدل 1 ومحلول ايون الثايوسيانات 1-دقيقة. مل3.6

 واسـتخدم قـيم متغيـرة مـن حجـم الانمـوذج 1-دقيقـة. مل4.2جريان 
 جزء مـن 10مايكروليتر بتركيز ) 470، 450، 160، 80، 60(

) 6( يوضــح الجــدول رقــم (III)المليــون مــن محلــول ايــون الحديــد 
ــــــر حجــــــم الانمــــــوذج ــــــر الاســــــتجابة مــــــع تغي  450ان حجــــــم .تغي

مــايكروليتر هـــو أفــضل حجـــم كـــون يعطــي أعلـــى اســـتجابة وذات 
  . ههيئة منتظم

  
  :التكرارية

ـــول ايـــون الحديـــد   60( جـــزء مـــن المليـــون 10 بتركيـــز (III)محل
النتـائج التـي ) 5(الـشكل رقـم كـأنموذج محقـن يوضـح ) مايكرولتر

تم الحصول عليها والتي تظهر ان التركيز الـذي يعطـي اسـتجابة 
 ملي 1 فرق التركيز هو بحدود  مقارنة بفرق الاستجابة الىعالية
 1-لتـر. ملـي مـول1 الاستفادة بتركيز أكثر من ويمكن 1-لتر.مول

ـــــــث اســـــــتهلاك مـــــــادة  ـــــــيس ضـــــــروريا مـــــــن حي ًولكـــــــن وجـــــــد ان ل
  .والحساسية هي لا بأس بهاالثايوسيانات 

 جــزء مــن المليــون مــن محلــول ايــون الحديــد 5اختيــر تركيــز      
(III) الهيــدروكلوريك   ومحلــول حــامض  مــايكروليتر450 بحجــم
 ومحلــول 1-دقيقــة. مــل3.6 وبمعــدل جريــان 1-لتــر. مــول2يــز بترك

 وبمعــدل تــدفق 1-لتــر. ملــي مــول1ثايوســيانات الامونيــوم بتركيــز 
 لدراســة التكراريــة وحقــق نجــاح هــذه الطريقــة اذا 1-دقيقــة. مــل4.2

يوضـح الجـدول .  قيمة لتكرارية لثمانية نمـاذج0.78حصلنا على 
  .)7 (النتائج الحاصل عليه جدول رقم) 7(رقم 
  

  )5(شكل رقم 

 4.2تأثير تركيز محلول ثايوسيانات الامونيوم عند معدل جريان 
-لتر. مول2يدروكلوريك بتركيز  عند استخدام محلول اله1-دقيقة.مل

 بتركيز (III) ومحلول ايون الحديد 1-دقيقة. مل3.6بمعدل جريان  1
  ). مايكروليتر60(م .ب. حـ10

  
  :(III)تأثير تركيز محلول ايون الحديد 

 1-لتـــر. مـــول2(ثبـــت تركيـــز كـــل مـــن محلـــول حـــامض الهيـــدروكلوريك 
ملـي 1(مونيـوم ومحلول ثايوسـيانات الا) 1-دقيقة. مل3.6بمعدل جريان 

وسلسلتين من محلول ايون ) 1-دقيقة. مل4.2بمعدل جريان  1-لتر.مول
، 7، 6، 5، 4، 3، 2، 1، 0.5( الاولـــى بتراكيـــز متغيـــرة (III)الحديـــد 

 450، 60(جـــــــــزء مـــــــــن المليـــــــــون وبحجمـــــــــين مختلفـــــــــين ) 10، 9، 8
  ).مايكروليتر

النتــــائج، والثانيــــة بتراكيــــز ) 4) (3(يوضــــح الجــــدولين رقــــم   
جـــــزء مـــــن المليـــــون وحجـــــم ) 1، 0.8، 0.6، 0.4، 0.2، 0.1(يـــــرة متغ

النتـــائج حيـــث يظهــــر ان ) 5( مـــايكروليتر ويوضـــح الجـــدول رقــــم 450
ًبالامكان التحرك ضمن تراكيز واطئة وعالية نسبيا فـي منحنـي المعـايرة 

  .(III)الحديد ايون القادم من خلال التحكم بحجم الانموذج وتركيز 
  :وذجتأثير تغير حجم الانم

  :(III)منحنيات معايرة لمحلول ايون الحديد 
             (III)تـــــــــــم تحـــــــــــضير سلـــــــــــسلتين مـــــــــــن المحاليـــــــــــل لايـــــــــــون الحديـــــــــــد 

جـــــــــزء مـــــــــن المليـــــــــون و ) 10، 9، 8، 7، 6، 5، 4، 3، 2، 1(
جـــزء مـــن المليـــون وتـــم حقـــن ) 1، 0.8، 0.6، 0.4، 0.2، 0.1(

 محلـول  مايكروليتر واستخدم450انموذج ثلاث مرات بحجم  كل
 3.6 مــــــول بمعــــــدل جريــــــان 2حــــــامض الهيــــــدروكلوريك بتركيــــــز 

ـــــة.مـــــل ـــــز 1-دقيق ـــــوم بتركي ـــــول ثايوســـــيانات الاموني ـــــي 1 ومحل  مل
 وتمـــت المعالجـــات 1-دقيقـــة. مـــل4.2 بمعـــدل جريـــان 1-لتـــر.مـــول

منحنيــــات ) 8( علــــى النتــــائج ويوضــــح الجــــدول [29]الاحــــصائية
دود قناعـــة المعـــايرة، قيمـــة الميـــل، قيمتـــه نقطـــة التقـــاطع عنـــد حـــ

 tونـــــــسبة الخطيـــــــة واختبـــــــار العلامـــــــة الخطيـــــــة بواســـــــطة % 95
  .منحني المعايرة) 7(و) 6(الجدولية ويوضح الشكلين رقم 

  
  
  

  
  

  )3(جدول رقم 
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 مايكروليتر عند 60 باستعمال حجم (III)مع تغير تراكيز محلول ايون الحديد ) رتفاع بدلالة مللي فولتلامعبر عنها با(تغير الاستجابة 
 1-لتر. ملي مول1 ومحلول ايون ثايوسيانات بتركيز 1-دقيقة. مل3.6 بمعدل جريان 1-لتر. مول2عمال محلول حامض الهيدروكلوريك بتركيز تاس

  .1-دقيقة. مل4.2بمعدل جريان 
  

  

تركيز محلول ايون 
  م.ب. حـ(III)الحديد 

رتفاع بدلالة مللي لاالاستجابة معبر عنها با
  )mV )n=3فولت

  
  جابةمعدل الاست

y  
  الانحراف القياسي

1n  
ية

  
  

  حدود القناعة للمعدل  التكرار
RSD  

n

n
t

1
05.0





 y  

0  0  320  320  320  320  0.5  320 ± 0 
0  0  720  720  720  720  1  720 ± 0 
0  0  1040  1040  1040  1040  2  1040 ± 0 
0  0  1240  1240  1240  1240  3  1240 ± 0 
0  0  1460  1460  1460  1460  4  1460 ± 0 
0  0  1600  1600  1600  1600  5  1600 ± 0 

0.6462  11.547  1786.67  1800  1780  1780  6  17866 ± 21.2 
0  0  1960  1960  1960  1960  8  1960 ± 0 
0  0  2600  2600  2600  2600  10  2600 ± 0 

  
  )4(جدول رقم 

 مايكروليتر عند 450 باستعمال حجم (III) ايون الحديد مع تغير تراكيز) mVمعبر عنها بالارتفاع بدلالة مللي فولت (تغير الاستجابة 
 1- لتر. ملي مول1 ومحلول ثايوسيانات بتركيز 1-دقيقة. مل3.6 بمعدل جريان 1-لتر. مول2استعمال محلول حامض الهيدروكلوريك بتركيز 

  .1-دقيقة. مل4.2بمعدل جريان 
  

تركيز محلول ايون 
 (III)الحديد 
  م.ب.حـ

 بالارتفاع بدلالة مللي الاستجابة معبر عنها
  )mV) n=3فولت

  
  

  معدل الاستجابة
y  

لقياسي

  
  

  حدود القناعة للمعدل  التكرارية  الانحراف ا
1nRSD    

n

n
t

1
05.0





 y  

0  0  1840  1840  1840  1840  0.5  1840 ± 0 
0  0  2920  2920  2920  2920  3  2920 ± 0 
0  0  3800  3800  3800  3800  5  3800 ± 0 
0  0  4640  4640  4640  4640  7  4640 ± 0 
0  0  7160  7160  7160  7160  10  7160 ± 0 

  
  )5(جدول رقم 

 مايكروليتر عند استعمال 450 باستعمال حجم (III) الحديد ايونمع تغير تراكيز) mVمعبر عنها بالارتفاع بدلالة مللي فولت (تغير الاستجابة 
 بمعدل جريان 1-لتر. ملي مول1 ومحلول ايون ثايوسيانات 1-دقيقة. مل3.6 بمعدل جريان 1-لتر. مول2محلول حامض الهيدروكلوريك بتركيز 

  .1-دقيقة. مل4.2
  

تركيز محلول 
ايون الحديد 

(III)م.ب. حـ  

الاستجابة معبر عنها بالارتفاع بدلالة مللي 
 )mV) n=3فولت

  
  

  معدل الاستجابة
y  

 
  
الانحراف  

  حدود القناعة للمعدل  التكرارية  القياسي
RSD  

1n  
n

n
t

1
05.0





 y  

0  0  420  420  420  420  0.1  420 ± 0 
0  0  420  420  420  440  0.2  440 ± 0 
0  0  488  488  488  488  0.4  488 ± 0 
0  0  512  512  512  512  0.6  512 ± 0 
0  0  566  566  566  566  0.8  566 ± 0 
0  0  568  568  568  568  1  568 ± 0 

  
  
  
  

  )6(جدول رقم 
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 III (10(عند استخدام تركيز محلول ايون الحديد) مايكروليتر(ة معبر عنها بالارتفاع بدلالة مللي فولت مع تغير حجم الانموذج تغير الاستجاب
 بمعدل 1-لتر. ملي مول1 ومحلول ثايوسيانات بتركيز 1-دقيقة. مول3.6 بمعدل جريان 1-لتر.مول.2ومحلول حامض الهيدروكلوريك . م.ب.حـ

  .1-دقيقة. مل4.2جريان 
  

  حجم الانموذج
  )مايكروليتر(

محلول ايون 
  )III(الحديد

الاستجابة معبر عنها بالارتفاع بدلالة مللي 
  )mV )n=3فولت

  
  

  معدل الاستجابة
y  

لقياسي

  
  

  حدود القناعة للمعدل  التكرارية  الانحراف ا
1nRSD    

n

n
t

1
05.0





 y  

0  0  600  600  600  600  60  600 ± 0 
0  0  700  700  700  700  80  700 ± 0 
0  0  1200  1200  1200  1200  160  1200 ± 0 
0  0  3330  3330  3330  3330  450  3330 ± 0 
0  0  3000  3000  3000  3000  470  3000 ± 0 

  
)7(جدول رقم 

  .تر مايكرولي450 جزء من المليون وحجم 5تركيز ب(III) تكرارية النتائج عند استخدام محلول ايون الحديد 
  

   مللي فولتمعدل الاستجابة  الانحراف القياسي  التكرارية
 %RSD    

1n  زمن تحاليل النماذج الكلية مقدرة بالدقيقة

0.78  16.6  2122.5  11.2  
  

  )8(جدول رقم 
   مايكروليتر450 بحجم (III)نتائج منحنيات المعايرة لمحلول ايون الحديد 

  

مدى التركيز 
ايون الحديد 

(III)م.ب. حـ  

نسبة 
الخطية 

r2%  

 tاختبار العلامة 
  للخطيه

قيمة نقطة 
 b  b ± tSb a ± tSa Sy/xميل قيمة ال  aالتقاطع 

1-10  628.78 ±10.38 2.306  15.298  628.7861  189.4798  97.5  189.479 ±17.10 20.4708  
408.71 ± 45.47 174.79  ± 12.37 2.447  7.5903  408.7178  174.7397  96.43  0.1-1  0  

    
    

    
    
  

    
    

    
    

    )7(شكل رقم 
 مايكروليترعند 450 بحجم (III) الحديد منحني معايرة ايون

 بمعدل 1-لتر. مول2استخدام محلول حامض الهيدروكلوريك بتركيز 
 1 ومحلول ثايوسيانات الامونيوم بتركيز 1-دقيقة. مل3.6جريان 

  .1-دقيقة. مل4.2 بمعدل جريان 1-لتر.ملي مول

  )6(شكل رقم 
 مايكروليترعند 450 بحجم (III)ي معايرة محلول ايون الحديد منحن

معدل   بو1-لتر. مول2استخدام محلول حامض الهيدروكلوريك بتركيز 
 1 ومحلول ثايوسيانات الامونيوم بتركيز 1-دقيقة. مل 3.6جريان 

    1-دقيقة. مل4.2 بمعدل جريان 1-لتر.ملي مول
  :حدود الكشف  
  

24 
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اشــارة يعــرف حــدود الكــشف بأنــه ذلــك التركيــز الــذي يعطــي      
 [29]ًفــي الجهــاز تختلــف جوهريــا عــن المحلــول الكــف) اســتجابة(

  لمـــادة المـــراد تقـــديرها الـــذي او الاشـــارة الخلفيـــة بمقـــدار
يمثل الانحراف القياسي للمحلول الصوري وفي الاونة الاخيرة تـم 

 = L.O.Dاســتحداث علاقــة لحــساب حــد الكــشف وكمــا يــأتي 

YB+3SB تماد على معادلة الخط المـستقيم المحـضر وذلك بالاع
 جــزء مــن (1-10)فعنــد المــدى ) 7(كمــا فــي نتــائج الجــدول رقــم 

مللــي فولــت وقيمــة ) YB =a) 628.7861المليــون فكانــت قيمــة 
Sy/x = SB لــذا تكــون قيمــة L.O.D =(690.19866) مللــي 

 في معادلة الخط المستقيم ينتج L.O.Dفولت وعند تطبيق قيمة 
 جزء من المليون اذن حـدود الكـشف النظـري 0.32=(Fe+3)ُمنه 

ً امـــا عنـــد تقـــدير حـــد الكـــشف عمليـــا وفـــق مـــا 0.3ًيـــساوي تقريبـــا 
 جـزء مـن 0.01يسجل في المنظومة المبتكرة حيث اعطى تركيز 

 150 اســـتجابة مقـــدارها (III)المليـــون مـــن محلـــول ايـــون الحديـــد 
  .مللي فولت

1n

  
رئيѧѧة بجھѧѧاز موازنѧѧة بѧѧين حѧѧساسية الطريقѧѧة الطيفيѧѧة الم

الطيفѧѧي التقليѧѧدي وبѧѧين حѧѧساسية طريقѧѧة التحليѧѧل بѧѧالحقن 
  -:الجرياني المستمر المقاسة بالجھاز المستحدث

مـــــــن خــــــــلال الامتـــــــصاصية بالجهــــــــاز التنظيـــــــر الطيفــــــــي       
تـم ) 9(والاستجابة بالجهاز المستحدث والمدونة فـي الجـدول رقـم 
ي والتـــي رســـم العلاقـــة بـــين الامتـــصاصية بجهـــاز التنظيـــر الطيفـــ

تمثـــل المحـــور الـــصادي والاســـتجابة بالجهـــاز المـــستحدث والتـــي 
تمثل المحور السيني للتراكيز نفسها المقـدرة بـالطريقتين ومنهـا تـم 

لاحــظ جــدول  (tنقطــة التقــاطع والميــل وعلاقــة % r2حــساب قــيم 
لاحــظ شــكل رقــم (يتــضح مــن خــلال العلاقــة البيانيــة )). 10(رقــم 

ـــع خطـــوط المنحنـــي)) 8(  تميـــل بـــصورة واضـــحة باتجـــاه ان جمي
الاســتجابة للجهــاز المــستحدث اضــافة الــى ذلــك فــان تركيــز ايــون 

ً المقــدر فعليــا بطريقــة التحليــل بــالحقن الجريــاني أي (III)الحديــد 
التركيز الفعلي الواصل الى المتحسس هو أقل بكثير من التركيـز 

خفيـف نفسه المقدرة بالطريقة الطيفية المرئية وذلك نتيجة لفعل الت
وصـــغر مـــساحة خليـــة القيـــاس موازنـــة بالطريقـــة الطيفيـــة المرئيـــة 

 ونـــسبة الخطيـــة (r)وعنـــد موازنـــة قـــيم كـــل مـــن معامـــل الارتبـــاط 
)r2 (% والميل) وجد انه قيمهم بالطريقـة )) 10(لاحظ جدول رقم

التحليـــل بـــالحقن الجريـــاني أعلـــى بالموازنـــة مـــع قـــيمهم بالطريقـــة 
 الجهـــاز المـــستحدث لديـــه القـــدرة الطيفيـــة المرئيـــة وهـــذا يعنـــي ان

وعنـــد موازنـــة قيمـــة الميـــل للطـــريقتين عنـــد .علـــى التحـــسس أفـــضل
أفـــضل خطيـــة تـــم التوصـــل اليهـــا وجـــد ان قيمـــة الميـــل فـــي حالـــة 

 مرة 1858.4747استخدام المنظومة المبتكرة تفوق قيمة بحوالي 
  .في حالة استخدام الطريقة الطيفية المرئية

  
  
  
  
  
  
  

  )8(شكل رقم 
بين القيم المستحصلة بالطريقة التقليدية وطريقة التحليل رسم 

  الجريانيبالحقن 
  

) سـبيكة( فـي نمـوذج صـناعي (III)تطبيق تقدير الحديـد 
باســـتخدام التحليـــل بـــالحقن الجريـــاني المـــستمر والجهـــاز 
المـــستحدث وموازنـــة النتـــائج مـــع كـــل مـــن طريقـــة تقـــدير 

  :بالطريقة الطيفية وطريقة الامتصاص الذري
 بطريقـــــة الاضـــــافة القياســـــية (III)تـــــم تقـــــدير ايـــــون الحديـــــد      

وباســتعمال طريقــة التحليــل بــالحقن الجريــاني المــستمر وباســتخدام 
افــــــــضل الظــــــــروف حيــــــــث اســــــــتعمل تركيــــــــز محلــــــــول حــــــــامض 

ـــدروكلوريك  ـــان 1-لتـــر. مـــول2الهي  1-دقيقـــة. مـــل3.6 بمعـــدل جري
دل  بمعـــ1-لتـــر. ملـــي مـــول1ومحلـــول ايـــون الثايوســـيانات بتركيـــز 

 (III) كمـــــا تـــــم تقـــــدير ايـــــون الحديـــــد 1-دقيقـــــة. مـــــل4.2جريـــــان 
ًالاضــــافة القياســــية ايــــضا وباســــتعمال الطريقــــة التقليديــــة وطريقــــة 

يبــــين النتــــائج التــــي تــــم ) 11(الامتــــصاص الــــذري والجــــدول رقــــم 
للطـرق وكـذلك تـم -)29(الحصول عليها وعلى المعالجـات الرياضـية

ازنــة بــين القــيم المستحــصلة  كــذلك تـم المو.ايجـاد تركيــز الانمــوذج
مــــن طريقــــة التحليــــل بــــالحقن الجريــــاني والقــــيم المستحــــصلة مــــن 
الطريقــــة التقليديــــة والقــــيم المستحــــصلة مــــن طريقــــة الامتــــصاص 

يبين النتـائج المستحـصلة وقـيم كـل مـن ) 12(الذري والجدول رقم 
 فلــــوحظ عنــــد tالمعــــدل والانحــــراف القياســــي مــــن خــــلال اختبــــار 

) اســتخدام الجهــاز المــصنع(قــة الحقــن الجريــاني الموازنــة بــين طري
 tنحـــصل علـــى قيمـــة ) التحليـــل الطيفـــي(وبـــين الطريقـــة التقليديـــة 

 عنــد 1.708 تــساوي t كــذلك حــصلنا علــى قيمــة 1.732تــساوي 
الموازنة بين طريقة الحقن الجريـاني والامتـصاص الـذري والقيمـي 

 tمـــة  الجدوليـــة لانـــه قيtالتـــي حـــصلنا عليهـــا هـــي اقـــل مـــن قيمـــة 
 مــــن درجــــات الحريــــة وعنــــد n-1 عنــــد 4.303الجدوليــــة تــــساوي 

25 
 



 28-18  الصفحة، 2008 ،1، العدد49  المجلة العراقية للعلوم، المجلد                                        شاكر والبدري    

26 
 

  .الجهاز المستحدث والاجهزة المستخدمة التقليديةومن هذا نستنتج انـه لا يوجـد فـرق جـوهري بـين % 95حدود ثقة 
  

  )9(جدول رقم 
 1-لتر. مول2حامض الهيدروكلوريك بتركيز عند استخدام محلول (الاستجابة بالجهاز المستحدث وباستعمال طريقة التحليل بالحقن الجرياني 

ويوضح الامتصاصية  ) 1-دقيقة. مل4.2 بمعدل جريان 1-لتر. ملي مول1 ومحلول ثايوسيانات الامونيوم بتركيز 1-دقيقة. مل3.6بمعدل جريان 
 محلول ثايوسيانات الامونيوم  مل من2 و 1-لتر. مول4 مل من محلول حامض الهيدروكلوريك بتركيز  2عند استخدام (بالطريقة التقليدية 

  )1- لتر. ملي مول2بتركيز 
  

  5  .م.ب. حـ(III)تركيز ايون الحديد   1  2  3  4
الاستجابة مقاسة بالجهاز المستحدث بدلالة مللي 

  فولت
866.66  680.00  483.33  346.66  1050.00  

الامتصاصية مقاسة بالجهاز التقليدي بدلالة 
Abs  

0.453  0.344  0.238  0.153  0.527  

  
  )10(جدول رقم 

  tويوضح كل من قيم نقطة التقاطع والميل ونسبة الخطية و) 9(نتائج المعالجات الرياضية لنتائج الجدول رقم 
  

مدى   tاختبار 
التراكيز 

  م.ب.جـ

r معامل 
ليةt  الطريقة   نقطة التقاطعa   الميلb  نسبة الخطية %  r2  الارتباط tالجدو   المحسوبة   

 2.776 31.575  المستحدثة  (5-1)  0.9985  99.70  148.327  197.00

  2.776 (1-5)  التقليدية  0.9981  99.62  0.0541  0.0963  28.044
  

  )11(جدول رقم 
    بطريقة التحليل بالحقن الجرياني وطريقة المطيافية اللونية وطريقة الامتصاص الذري(III)نتائج تقدير الحديد 

معدل 
  استجابة

معدل 
بة استجا

)n=3(ا  

معدل 
  استجابة

معدل 
استجابة 

)n=3(  

معدل 
  استجابة

معدل 
  استجابة 

)n=3(  

b 

تركيز الانموذج عند * 
  %95حدود ثقة 

)n=3( 
نموذج الا

مع 
تركيز 
صفر 

من ايون 
الحديد 
(III)  

)n=3( 
الانموذج 

مع 
 1تركيز 

م .ب.حـ
من ايون 
الحديد 
(III)   

)n=3( 
الانموذج 

مع 
 2تركيز 

م .ب.حـ
من ايون 
الحديد 
(III)  

لانموذج 
مع 
 4تركيز 

م .ب.حـ
من ايون 
الحديد 
(III)  

الانموذج 
مع 
 5تركيز 

م .ب.حـ
من ايون 
الحديد 
(III)  

الانموذج 
مع 
 3تركيز 

م .ب.حـ
من ايون 
الحديد 
(III)  

  
a r X Y الطريقة  

n

n
t

1
05.0





 

y  

التحليل 
بالحقن 

الجرياني 
المستمر 
معبر بـ 

  مللي فولت

53.7143  105.7143  0.9818  2.5  490.00  960  650  530  390  270  140  3.93 ± 0  

التحليل 
  الطيفي

0.1295  0.1272  0.9986  2.5  0.4508  0.768  0.646  0.531  0.235  0.388  0.137  3.92 ± 0.02 

الامتصاص 
  الذري

0.0055  0.0222  0.9952  2.5  0.0360  0.0486  0.0452  0.0388  0.0286  0.0339  0.0209  4.03 ± 0.15 

  
  
  
  
  

  )12(جدول رقم 
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ائج تركيز النماذج المقاسة باستخدام طريقة التحليل بالحقن الجرياني وطريقة الامتصاص الذري والمطيافية اللونية وقيم كل من المعدل نت
 والانحراف القياسي

  

  الانحراف القياسي  
  1n  الطريقة  المعدل  .م.ب.تركيز الانموذج بعد المعالجة الرياضية جـ

X 

الانموذج عند معدل تركيز 
  %95حدود ثقة 

 0 ± 3.93  التحليل بالحقن الجرياني  3.93  3.93  3.93  3.93  0
 0.02 ± 3.92  الامتصاص الطيفي  3.92  3.93  3.91  3.92  0.01
 0.15 ± 4.03  الامتصاص الذري  4.00  3.99  4.1  4.03  0.06

  
  :المناقشة

هــا تبــين مــن النتــائج المستحــصلة والدراســات التــي تــم اجراؤ      
على المنظومـة المبتكـرة المياكروئيـة ومتابعـة كـل المتغيـرات منهـا 
ــــة انــــه بالامكــــان اســــتخدام هــــذه المنظومــــات  الكيميائيــــة والفيزيائي
الصغيرة باعتبارها خليـة جريـان عـابر ومتحـسس ومـصدر تـشعيع 

 النتـائج التـي بينـت فـي .بحجم صغير لا يتجاوز كفة اليد الواحـدة
  الجدول 

ًوجـود توافـق عـالي جـدا ولاتوجـد فروقـاتتبين ب) 12(رقم 
بين الطـرق التقليديـة المتبعـة وبـين النظـام المبتكـر لـم يـتم التوسـع 
بدراســـة المتـــداخلات وكيفيـــة ازالتهـــا بـــا والتـــي تـــؤثر علـــى نتـــائج 

ســـتنا هـــذه كـــان الهـــدف هـــو التركيـــز علـــى ولكـــن فـــي درا.الطريقـــة
تبعــة للمعقــد ايجــاد نظــام تحســسي مــايكروئي يــضاهي الطــرق الم

الــذي يتفكــك بمــرور الوقــت أي ان متابعــة المتغيــرات فــي الحالــة 
 عتبار ان الطريقѧة الكيميائيѧة ھѧي طريقѧة متبعѧة ولھѧا متѧداخلاتھا

الـساكنة تعطـي فروقـات واضـحة المعــالم بينمـا فـي اسـلوب الحقــن 
ـــــى تقلـــــيص تـــــأثير هـــــذه  ـــــاني وبالمنظومـــــة المبتكـــــرة ادى ال الجري

نتاج النهــائي بأنــه يمكــن تقبــل المنظومــة المتغيــرات ويمكــن الاســت
الاليــة المبتكــرة كبــديل معقــول وذات كلفــة زهيــدة لتقــدير واحــد مــن 
ُأهـــم العناصـــر الـــذي يمكـــن تقـــدير لمـــا لـــه مـــن أهميـــة بالغـــة فـــي 

  .النماذج الاحيائية والصناعية

عنويـة  م
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