
 الثقیلة بتقانة الكروماتوغرافیاتعیین المعادن  طریقة:  عنوان الاختراع-1

 في المجال المرئي السائلة عالیة الأداء
 

  لاختراع :ل الفني فوصال -2

 : الحالة التقنیة السابقة- آ

المواد و تحدید صممت لفصل بكواشفھا المتعددة ان تقانة الكروماتوغرافیا السائلة  -1
كاشف فوق البنفسجي و المرئي   فعند استخدام بمختلف أصنافھا كیفیا وكمیا  العضویة 

الحموض و  الحموض الأمینیة طیف واسع من المواد العضویة مثلعن شف الك یمكن 
العضویة و الفینولات والفلافونوئیدات كما أن كاشف الفلورة یكشف العدید من المركبات 

 بنزو بیرینو النفتالین و الصیدلانیة التي تتمتع بروابط مرنة لكنھا قویة مثل الانتراسین 
ولایوجد  ف مركبات مقرون مفروق مثل السكاكروكاشف قرینة الانكسار الذي یكش

مواد وجعلھا ملونة للكشف ضمن المجال المرئي و لایمكن تتبع تفاعل وحدة لتعقید ال
وھذا كلھ ضمن المجال من خلال التحلیل  مباشرة نواتج التفاعل  تعقید وتحدید

المواد  و تحدید لكشف لایمكن استعمالھابوضعھا الحالي ھذه التقنیة أیضا ....العضوي
الاستفادة  وملنا على تطویر ھذه التقانة التي ع اللاعضویة مثل المعادن الثقیلة الثنائیة

 . و تفعیلھا لتحلیل المعادن الثقیلة ثنائیة التكافؤمنھا 

 :شرح الاختراع  -ب 
 بتقانة الــ Cu-Pb-Zn-Ni-Co- Cd-Fe-Mn التالیة المعادن لتعیین طریقة طورت لذلك

HPLC .بتحلیل واحد نحدد ھذه المعادن كیفیا  و أقل كلفة و جیدة وحساسیة عالیة بدقة تمیزت
 الانتقائي الكاشف بوساطة التحلیلي بالعمود المفصولة المعادن تعقید على تعتمد وھيوكمیا 

resorcinol) PAR* 4-(2-Pyridylazo )  من العمود  المفصولة المعادن مع یتفاعل الذي
  المرئي بالمجال الكشف وحدة إلى المعقد المعدن یقاد ثم Reagent الــ وحدة ضمنالتحلیلي 

خاصة   Reagentحیث تم تصمیم وإنشاء وحدة تفاعل nm 500 الموجة طول عند ویقاس
بعدد لفات  متجانس و دقیق بقطرحلقات دائریة  عدة مؤلف من زجاجي لوب عن عبارة عن

مناسب لضمان حدوث تفاعل التعقید خلالھ بین المعدن المفصول من العمود التحلیلي و المعقد 
 نفس لھا تایكون بوصلة متصل فروعھا أحد   T حرف شكل على بتفریعة جھة من متصل وھو

 بالعمود متصل الآخر الفرع و *PAR المعقد السائل تضخ التي بالمضخة مرتبطة و القطر
 الزجاجي اللوب نحو یتجھ الثالث الفرع بینما  العمود من المفصول المعدن لاستقبال التحلیلي



 PAR الانتقائي المعقد و التحلیلي العمود من القادم المفصول المعدن بین التفاعل فیھ یتم الذي
 اللوب داخل المعقد مع المفصول المعدن تعقید تفاعل یحدثو  المضختین إحدى من القادم

 تمام لضمان مئویة درجة 55 بحدود ثابتھ حرارتھ درجة مائي بحمام الزجاجي المتواجد
 یقاد وبحیث یتعقد المعدن بشكل كامل من أجل دقة الحساب الكمي  وجھ أكمل على التفاعل
 ویقاس Vis/UV الكشف وحدة إلى من خلال التدفق الثابت للطور المتحرك  تعقد الذي المعدن

 )1. شكل رقم (نانومتر500  موجة طول عند المرئي المجال في

 مع استقراریة الأكثر المعدن ،  معدن لكل نوعیة احتباس أزمنة وفق المعادن الثقیلة  تفصل
 وبالتالي التحلیلي العمود مع تبادل أقل یكون  سلفونات أوكتان صودیوم ھو الذي الحامل السائل
 -النیكل– التوتیاء ثم الرصاص یلیھ الذي یظھر أولا  النحاس مثل استبقاء زمن أقل لھ یكون

 شحنة من تنقص سلفونات أوكتان صودیوم إن.  المنغنیز – الحدید – الكادمیوم – الكوبالت
 . )  2شكل رقم (  المعادن مع معقدات تشكیل خلال من  الاستبقاء زمن من تنقص و المعدن

  الریزین و المعدن بین الثاني التوازن و  المعدن و الحامل السائل بین الأول توازنان فھناك

 فمثلاً  سلفونات أوكتان صودیوم مع للمعادن مختلفة استقراریة فھناك)   العمود حشوة( 
 في أقل نسبي زمن یأخذ وبالتالي سلفونات أوكتان صودیوم مع ضعیف  معقد یشكل المنغنیز
 ویخرج أطول استبقائھ زمن لذلك الریزین معبارتباطھ  أطول زمن یقضي و الحامل السائل
 ) 3شكل رقم (  . متأخراً 

جرى تحضیر عمود انتقائي خاص بفصل المعادن الثقیلة بتعبئة اسطوانة ستانلس ستیل بأبعاد 
250mm*4.6mm*5micrometer  وھي جسیمات مصنوعة من ریزینات تبادل أیوني

ألیة الفصل على توازنات التبادل  من بولیمیر الستیرین المتشابك مع ثنائي فینیل بنزن وتعتمد
وبذلك یمكننا الاستفادة من ھذه التقنیة بتحلیل المعادن الثقیلة بشكل سریع و دقیق  ، الأیوني

-Cu-Pb- Zn-Ni-Co- Cd-Feوغیر مكلف اقتصادیا حیث یتم تحدیدالمعادن الثنائیة التالیة 
Mn قنیة الامتصاص الذري بتحلیل واحد وبالتالي یضاھي سرعة التقنیات الأخرى مثل ت

المكلفة اقتصادیا والتي تأحذ وقت أطول.إضافة لإستثمار ھذه التقنیة بنمط من التحالیل 
اللاعضویة الھامة ولیتم ذلك كان لابد من إنشاء و تصمیم وحدة اشتقاق لربط المعدن بالمعقد 

 وتحویلھ إلى معقد ملون یكشف بالمجال المرئي.

  -Cu-Pb-Zn-Ni-Co- Cd-Fe-Mnلكل معدن من ھذه المعادن  عیاریة سلسلة حضرت
و حللت ثم حضر مزیج منھا مجتمعة  ppm -2ppm-3ppm-4ppm-5ppm1 من بتراكیز

 ) 1(  جدول . 0.9989-0.9992 بین تتراوح الارتباط معاملات كانت و



 الطرق من HPLCبالــ -Cu-Pb-Zn-Ni-Co- Cd-Fe-Mn الثقیلة المعادن تعیین طریقة تعد
 بعض على التغلب جرى ما إذا القصیر الوقت و القلیلة الكلفة و العالیة الحساسیة ذات الدقیقة

ً  النحاس تركیز كان إذا الرصاص مع النحاس تداخل المثال سبیل على العقبات  و عالیا
ً  الرصاصتركیز  بما الحامل السائل تدفق بتغییر المشكلة ھذه على التغلب جرى وقد منخفضا

 .المعقد الكاشف سائل وتدفق یتناسب

 بعد الكلي الحدید تعیین ثم البدایة في الثنائي الحدید تعیین طریق عن الثلاثي الحدید وعین
 على نحصل الثنائي الحدید و الكلي الحدید قیمة بین الفرق ومن الاسكوربیك بحمض الإرجاع

 الثلاثي الحدید قیمة

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 المخططات :لرسوم و ا _۳
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 والمقاسة النظریة القیمة بین والفرق العینات تحلیل نتائج یظھر)  1(  جدول
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 مطالب الحمایة : -4

 المجال في الأداء عالیة الكروماتوغرافیا السائلة بتقانة الثقیلة المعادن تعیین طریقة -1
 تتضمن الخطوات التالیة:.... المرئي

 الانتقائي الكاشف بوساطة التحلیلي بالعمود المفصولة المعادن تعقید  -

resorcinol) PAR* 4-(2-Pyridylazo 

حلقات دائریة  مؤلف من عدة زجاجي لوب خاصة عبارة عن  Reagent  وحدة تفاعل   -
مناسب لضمان حدوث تفاعل التعقید خلالھ بین المعدن المفصول  متجانس وثابت  دقیق بقطر

 الانتقائي .   من العمود التحلیلي و المعقد

 مرتبطة و القطر نفس لھا تایكون بوصلة متصل فروعھا أحد   T حرف شكل على ھتفریع -
 لاستقبال التحلیلي بالعمود متصل الآخر الفرع و *PAR المعقد السائل تضخ التي بالمضخة

 فیھ یتم الذي الزجاجي اللوب نحو یتجھ الثالث الفرع بینما  العمود من المفصول المعدن
 من القادم PAR الانتقائي المعقد و التحلیلي العمود من القادم المفصول المعدن بین التفاعل
 الزجاجي اللوب داخل المعقد مع المفصول المعدن تعقید تفاعل و یحدث المضختین إحدى

 الزجاجي درجة اللوب داخل المعقد مع المفصول المعدن تعقید تفاعلفیھ  یحدث مائي حمام -
بحیث یتعقد المعدن  وجھ أكمل على التفاعل تمام لضمان مئویة درجة 55 بحدود ثابتھ حرارتھ

تعقد من خلال التدفق الثابت  الذي المعدن یقاد بشكل كامل من أجل دقة الحساب الكمي و
  موجة طول عند المرئي المجال في ویقاس Vis/UV الكشف وحدة إلى للطور المتحرك 

 نانومتر500

عمود تحلیلي  وھو خاص لفصل المعادن الثقیلة وذلك  بتعبئة اسطوانة ستانلس ستیل بأبعاد  -
250mm*4.6mm*5micrometer عة من بریزینات تبادل أیوني وھي جسیمات مصنو

بولیمیر الستیرین المتشابك مع ثنائي فینیل بنزن وتعتمد ألیة الفصل على توازنات التبادل 
 الأیوني

 

 



 

 

 

 ما الغایة من ھذا التصمیم :
من نستطیع أن نحدد كمیا تركیز كل معدن بتحلیل واحد  الثنائیة .... المعادن الثقیلة تحدید 

أسرع من التحلیل على تقانة  و و اقتصادينوعي دقیق وسریع وھذا التحلیل المعادن المذكورة 
 الامتصاص الذري

التي یتم فیھا تفاعل المعدن المفصول مع المعقد    Reagentتم تصمیم وحدة التفاعل لذلك 
سم لضمان التفاعل التام بین  10سم و بطول  0.2من لوب زجاجي بقطر دقیق الانتقائي 

تضمن ثلاث    Tاللوب موصول  مع وصلھ  شكل حرف  المعدن المفصول و المعقد وھذا
مدخل المعدن المفصول من العمود التحلیلي ومدخل الكاشف المعقد  و مخرج باتجاه  -1مداخل 

اللوب الزجاجي الذي یتم فیھ التفاعل و مخرج ھذا اللوب یذھب للكاشف ضمن المجال المرئي 
 نانو متر لكشف المعدن المعقد 500

 

 الادعاء الرئیسي : 
 الجھاز  وأداء على جھاز من خلال تطویر عمل جدیدةتحلیلیة تطویر طریقة 

خصص لتحلیل المواد العضویة بكل كواشفھ طورنا جھاز الكروماتوغرافیا السائلة عالیة الأداء 
على ھذا الجھاز وحدة لتعقید المعادن تتألف من لوب زجاجي بأبعاد وقطر محدد لضمان تمام 

فاعل ووضع ھذا اللوب المحكم بوعاء حاوي على سخان مع منظم حراري لضبط درجة الت
 الحرارة بحیث نضمن حدوث التفاعل بشكل كامل 

 الفصل مبدأ

 التآثر یؤدي حیث الكروماتوغرافي العمود داخل العینة لمكونات تفاضلیة ھجرة على یعتمد
 فیھ بما الحامل السائل(  المتحرك الطور و)  العمود مادة(  الثابت الطور بین یحصل الذي
 الحامل السائل في الموجودة العینة مكونات بین الفصل إلى تقود تفاضلیة ھجرة إلى)  العینة
 تكوینھا في الداخلة الأخرى للمركبات بالنسبة العینة من مركب ھجرة تأخیر طریق عن وذلك

 : نمط وفق یحدث والمتحرك الثابت الطور بین المتبادل التفاعل إن ،

 . الأیوني التبادل فعل



 

 : التحلیلیة الشروط

   Vis/UV وكاشف بمضختین مزود HPLC جھاز

 یدوي حاقن

 یحوي ریزین مبادل شاردي   تحلیلي عمود

 أسیتونتریل مع سلفونات أوكتان صودیوم:  المتحرك الطور

 د/مل 0.8: التدفق معدل

 مایكرو 100 الحقنة حجم

 د/مل 0.5 بتدفق یضخ: المعقد السائل

PAR-pyridylazoresorcinolالمركز الخل حمض مع الامونیوم بھیدروكسید یحضر 

 

 

 

 ملخص الاختراع : 
ھي عبارة عن لوب زجاجي بأبعاد  و لتعقید المعادن Reagent وحدة الاشتقاق جرى تصمیم 

د المعدن المفصول من العمود التحلیلي یبحیث تضمن تعقكاف وعدد حلقات ثابتة كطول وقطر 
بشكل كامل وتام من أجل دقة الحساب الكمي و آلیة حدوث ھذا التفاعل من خلال ضخ السائل 

المعقد من مضخة مستقلة بتدفق ثابت یضمن حدوث التفاعل بشكل كامل و من خلال وحدة 
السائل المعقد  لتؤمن تلاقي المعدن المفصول مع زجاجیة   Tالربط التي على شكل حرف 
لضمان حدوث  من خلال تدفق الطور المتحرك بمعدل محسوب وتسوقھم إلى اللوب الزجاجي

ومن ثم إلى وحدة الكشف ضمن المجال والذي یعطي معقد ملون للمعدن  التفاعل بشكل كامل
 . نانومتر للكشف عن المعادن الثقیلة الموجودة بالعینة  500المرئي بالطول الموجي 

من خلال الوصلة على شكل  لتصمیم اللوب الزجاجي بأبعاده الثابتة و فكرة التوصیفكرة 
درجة مئویة واختیار  55بشكل محكم وضبط درجة حرارة التفاعل على الحرارة    Tحرف 

الذي یحمل تدفق الطور المتحرك معدل تدفق ھذه المادة بما یتوافق مع  معدلمادة التعقید و



من فصل المعادن الثقیلة كل معدن على حدا جمیعھا بارامترات الذي یضالمعدن المفصول و
وبالتالي أصبحت طریقة ھامة تضمن تحدید دقیق كیفیا وكمیا للمعادن الثقیلة المذكورة آنفا 

 لتحدید ھذه المعادن . و السرعة  معتمدة من حیث الدقة

ستانلس ستیل بأبعاد خاص بفصل المعادن الثقیلة وذلك  بتعبئة اسطوانة وتصنیع عمود تحلیلي 
250mm*4.6mm*5micrometer  بریزینات تبادل أیوني وھي جسیمات مصنوعة من

بولیمیر الستیرین المتشابك مع ثنائي فینیل بنزن وتعتمد ألیة الفصل على توازنات التبادل 
 . میكرو متر 0.22الأیوني وأحكم مدخل العمود ومخرجھ بفلاتر میكرویة 
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