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  مقدمـه -1

هاي شيميايي  هاي مورد استفاده در آناليز ترين روش  يكي از رايج1كروماتوگرافي
هاي كروماتوگرافي است كه به   اولين شكل از دستگاه2 وكروماتوگراف گازيباشد مي

. صورت يك واحد مركب توليد شده و به صورت تجاري در دسترس قرار گرفته است
 5 با همكاري سينگ1941 در سال كه ابداع شد 4 توسط مارتين3كروماتوگرافي گازي

 پيشنهاد ها آن. اي در زمينه كروماتوگرافي مايع اين روش را پيشنهاد كردند در مقاله
توان با گازي مناسب   را مي7 در كروماتوگرافي مايع6كردند كه فاز متحرك مايع

اين پيشنهاد بر اين اساس بود كه به دليل نفوذپذيري بيشتر اجزاء در .  نمودجايگزين
 هاي تعادلي مربوط به يك فرآيند كروماتوگرافي  فرآيند،گازها نسبت به مايعات

   زمان مدت و شدههاي كروماتوگرافي بيشتر  كارايي ستون در نتيجه،تر بوده سريع
 سال قبل ارائه 50گازي   كلي كروماتوگرافيبنابراين مفهوم. شود ميتر  جداسازي كوتاه

 مارتين و همكارش جيمز آن را . ولي متاسفانه به اين پيشنهاد توجه اندكي شدگرديد
 با انتشار مقاله با 1951پيگيري كردند تا اين كه اين فرضيه را چند سال بعد، در سال 

 حقيقتي نمود، به شكوهي كه نخستين دستگاه كروماتوگراف گازي را توصيف مي
  . عملي مبدل نمودند

                                           
1. Chromatography  
2. Gas Chromatograph 
3. Gas Chromatography  
4. A. J. P. Martin  
5. R. L. M. Synge  
6. Liquid Mobile Phase  
7. Liquid Chromatography  
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گازي، جداسازي  نخستين جداسازي به ثبت رسيده با روش كروماتوگرافي
 به 2 بود كه در آن از روش تيتراسيون با يك ميكروبورت1اي از اسيدهاي چرب دسته

گازي توسط مارتين   كروماتوگرافيمعرفيپس از .  استفاده شده بود3عنوان آشكارساز
العاده توسعه يافت و از يك نوآوري تحقيقاتي  با سرعتي خارقتكنيك اين و جيمز، 

 سال چندين ميليون دلار فروش 4ساده تبديل به يك دستگاه پيچيده شد كه در طي 
اي است كه  هاي تجزيه همچنين دستگاه كروماتوگراف گازي از اولين دستگاه. داشت

  . كامپيوتر شدبراي كنترل آناليز، پردازش اطلاعات و گزارش نتايج مجهز به
 توسط مارتين و 1955ترين شكل دستگاه كروماتوگراف گازي در سال  پيچيده

 و مستقيم 4دستگاه تا حدودي حجيم بود كه ستوني انباشته. جيمز ساخته و تشريح گرديد
اي از بخار قرار گرفته و دماي آن   كه به طور عمودي در محفظهداشت متر 1به طول 

ا آشكارساز در پايين ستون قرار گرفته و شامل يك ابزار در ابتد. گرديد كنترل مي
شد و اين  جداسازي به صورت يك كروماتوگرام ارائه مي. تيتركننده خودكار بود

 ارتفاع هر پله به طوري كهشد  ها نمايش داده مي اي از پله كروماتوگرام به صورت دسته
 براي جداسازي برخي اين دستگاه با موفقيت. با جرم جزء شستشو شده متناسب بود

اسيدهاي چرب استفاده شد با اين وجود قابليت محدود دستگاه به تشخيص انحصاري 
آشكارساز تعادل  (5 ابداع يك آشكارساز چندمنظورههبترغيب مواد يوني، مارتين را 

  . كرد) دانسيته گاز
 بود كه با دانسيته 7، اولين آشكارساز با پاسخ كاتدي6آشكارساز تعادل دانسيته گاز

حداقل  (1حداكثر حساسيت. مولكولي آن رابطه خطي داشت  بخار نمونه و در نتيجه وزن

                                           
1. Fatty acids 
2. Micro burette 
3. Detector 
4. Packed column 
5. Versatile detector 
6. Gas density balance 
7. Cathodic response 
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 g/mlآشكارساز تعادل دانسيته گاز حدود ) غلظت قابل تشخيص
 در نسبت 6-10

ساز ابداع بسياري از آشكارسازهاي امروزي  ينهاين آشكارساز زم.  بود2 2نويز به  سيگنال
  .  بيشتري هستند3پذيري گرديد كه داراي حساسيت و گزينش

 هستند كه يتر  نسبتاً پيچيدههاي هاي جديد كروماتوگراف گازي، دستگاه دستگاه
ها به صورت مكانيكي تزريق شده و  نمونه. شوند كنترل ميتنظيم واغلب توسط كامپيوتر 

رت خودكار محاسبه و نتايج همراه با شرايط عملياتي مناسب در يك قالب نتايج به صو
هاي زيادي توسعه  با وجود اين كه اين دستگاه در طي سال. شوند مشخص چاپ مي

المللي اوليه  هاي اضافه شده، در سه گردهمايي بين يافته است اما اغلب ابزارها و تكنيك
 برگزار شد، 1960 و 1958، 1956 هاي در مورد كروماتوگرافي گازي در سالكه 

  .پيشنهاد يا توضيح داده شده بود
در ها توسط شركت نفت انگليس، هر دو سال يك بار  اين گردهمايي 1956از سال 

هاي آن بوده  شده و اغلب جلسات پيرامون توسعه روش و افزايش قابليت برگزار ميابتدا 
دهنده دستگاه كروماتوگراف  يلها و ابزارهاي تشك با اين وجود، اغلب تكنيك. است

طرح دستگاه پيشرفته . پيشرفته، در سه گردهمايي اول توضيح و يا گزارش شده است
  . نشان داده شده است1كروماتوگراف گازي به صورت نموداري بلوكي در شكل 

  
  
  
  
  
  

                                                                                                       
1. Sensitivity 
2. Signal to noise ratio 
3. Selectivity 
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  اتوگراف گازي پيشرفتهطراحي دستگاه كروم: 1شكل 

 دستگاه كروماتوگراف گازي پيشرفته -2

 واحد كروماتوگرافي هستند 4هاي كروماتوگراف گازي متشكل از  اغلب دستگاه
در برخي . شوند  پشتيباني مي2 و دو سيستم ريزپردازشگر1دما  كننده  كنترل3كه توسط 

                                           
1. Temperature controller 
2. Micro processor system 
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دهي به كل سيستم  ها فقط يك واحد ريزپردازشگر براي سرويس هدستگا
هاي مختلف   بخش انتخابي به دسترسي،اما اين كاركروماتوگرافي استفاده شده است 

  . كند دستگاه كروماتوگراف گازي را محدود مي
كند كه با   است كه گازهاي مورد نياز را فراهم مي1اولين واحد، منبع تامين گاز

به طور مثال . ع آشكارساز مورد استفاده، گازها متفاوت هستندتوجه به نو
 به گاز هيدروژن و برخي ديگر از گازهاي احتراقي مثل 2اي شعله يونيزاسيون آشكارساز

تواند نيتروژن، هليم يا برخي از   كه مي3هوا و اكسيژن و يك گاز به عنوان فاز متحرك
بنابراين براي آشكارساز مورد نظر، حداقل سه نوع . اثر ديگر باشد، نياز دارد  بيگازهاي

، سه 4جريان كننده گاز مختلف مورد نياز است كه منجر به استفاده از سه كنترل
به طوركلي واحد .  خواهد شد6جريان كننده ريزي  و احتمالا يك برنامه5جريان نمايشگر

تامين گاز توسط يك ريزپردازشگر براي نمايش سرعت جريان، تنظيم جريان هر كدام 
  . شود ريزي سرعت جريان فاز متحرك پشتيباني مي از گازها و در صورت نياز برنامه

ست كه شامل  ا7گذاري دومين واحد دستگاه كروماتوگراف گازي، واحد نمونه
 قرار گرفته دما كننده باشد كه درون يك محفظه كنترل  مي8 خودكاريك سيستم تزريق

اوقات از آون    اختصاصي است اما گاهي9سيستم تزريق اغلب داراي يك آون. است
درصورت . گردد ماي سيستم تزريق به صورت مشترك استفاده ميستون براي كنترل د

دماي اختصاصي  نيز دما  كننده مجزا بودن آون سيستم تزريق از آون ستون، يك كنترل
كننده جداگانه، معمولاً يك  به طور معمول يك كنترل. دهد را كنترل و نمايش مي

                                           
1. Gas supply unit 
2. Flame ionization detector 
3. Mobile phase 
4. Flow controller 
5. Flow monitor 
6. Flow programmer 
7. Sampling unit 
8. Automatic injector 
9. Oven  
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سيستم تزريق . كند ريزپردازشگر، وجود دارد كه خود سيستم تزريق را كنترل مي
كه به طور   ساده، يا سرنگ1نمونه  تواند داراي گستره پيچيدگي از يك شير مي

خودكار باشد كه توسط يك  بردار نمونه  كند تا يك دستگاه چند مكانيكي حركت مي
همانند (هاي انتقال پيچيده  تواند داراي سيستم همچنين مي. شود ريزپردازشگر كنترل مي

 نمايد 2سازي  كه قادر است نمونه را بردارد، ظروف را بشويد، مشتقباشد) چرخ و فلك
سازي نمونه قبل از تزريق به ستون را انجام  و در صورت نياز فرآيندهاي پيچيده آماده

شود كه   انجام مي3هاي آزمايشگاهي سازي نمونه اغلب با استفاده از ربات آماده. دهد
توان آن را براي  در صورت به كارگيري ربات، مي. گذاري است احد نمونهبخشي از و

ها  ريزي كرد و بنابراين براي هر يك از نمونه ها برنامه سازي انواع مختلفي از نمونه آماده
  .افزاري مجزايي نوشته شود بايستي برنامه نرم

از براي باشد كه دربرگيرنده ستون، ابزار مورد ني  مي4واحد سوم، واحد ستون
اين نكته .  براي كنترل دماي ستون استدستيابي به جداسازي لازم و يك آون

رغم پيچيدگي دستگاه و ظاهر تاثيرگذار آن، جداسازي يا  باشد كه علي توجه مي قابل
 5اي ساده با ديواره داخلي پوشش داده شده در يك لوله انباشته نسبتاً كوتاه يا لوله

 و در صورت لزوم يك 6 آون همچنين داراي يك حسگر دما.گيرد صورت مي
از آن جايي كه فاز متحرك يك گاز است، . باشد دماي مناسب مي كننده ريزي برنامه

دهند،  گونه برهمكنشي نمي  اجزاء نمونه با فاز متحرك هيچفرض بر اين است كه
 يا 8لريزي حلا هايي مثل برنامه تواند توسط روش  نمي7بنابراين زمان شويش

                                           
1. Sample valve 
2. Derivative 
3. Laboratory robot 
4. Column unit 
5. Wall-coated open tube 
6. Temperature sensor 
7. Elution time 
8. Solvent programming 
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گازي نقطه متناظر  دما در كروماتوگرافي ريزي برنامه.  كنترل شود1دار شيب  شويش
 به شدت 2هاي براي شويش پيك. باشد  ميدار در كروماتوگرافي مايع شويش شيب

تون به طور پيوسته در ضمن پيشروي بازداري شده در زماني مطلوب، دماي س
ريزي جريان است با  دما، روشي مشابه برنامه ريزي برنامه. يابد كروماتوگرافي افزايش مي

 با افزايش دما به صورت تابع نمايي و بر عكس با افزايش بازداري  اين تفاوت كه زمان
هاي اوليه،  در دستگاه. يابد سرعت جريان به صورت تابع خطي، كاهش مي

گرفت اما در   به طور خطي انجام مي3دما توسط يك ابزار الكترومكانيكي ريزي برنامه
برخي . رود هاي جديد يك ريزپردازشگر اختصاصي به اين منظور به كار مي دستگاه

گردد كه براي دريافت و  ها از يك كامپيوتر مركزي آغاز مي اوقات كليه كنترل
  . رود  كروماتوگرافي نيز به كار ميهاي پردازش داده

انواعي از .  مجزايي قرار گرفته استواحد چهارم، آشكارسازي است كه در آون
آشكارسازها در دسترس هستند كه هر يك داراي متغيرهاي عملكردي منحصر به فرد و 

ارساز و براي حصول اطمينان از عدم تراكم نمونه در آشك. باشند كارايي خاص خود مي
 بيشتر از ºC 15اتصالات آن به ستون، بايستي دماي آشكارساز و اين اتصالات حداقل 

گيري نگه داشته شود؛ در نتيجه استفاده از منبع  حداكثر دماي آون در هنگام اندازه
تراكم نمونه در . اي براي آشكارساز و اتصالات آن ضروري است كننده جداگانه گرم

 شديد در سيستم و همچنين كاهش پاسخ آشكارساز 4ويزهايآشكارساز باعث ايجاد ن
. باشد  نتايج تاثيرگذار مي6 و صحت5گردد؛ بنابراين بر حساسيت آشكارساز و دقت مي

آون آشكارساز در دماي تعريف شده توسط كاربر تنظيم شده و در دماي ثابتي كه 

                                           
1. Gradient elution 
2. Peaks  
3. Electro-mechanical device 
4. Noise  
5. Precision 
6. Accuracy  
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خروجي . ندك شود، كار مي  آشكارساز كنترل مي-دماي آون  كننده توسط كنترل
آشكارساز به صورت الكترونيكي اصلاح شده و سپس توسط يك كامپيوتر دريافت و 

  . شود ها، يك گزارش مناسب چاپ مي پس از پردازش داده

   گازيمنابع -2-1

اوايل همه گازهاي مورد استفاده در دستگاه كروماتوگراف گازي از مخازن گاز يا 
 بر يك دهه گذشته استفاده از ژنراتورهاي اما بالغ. آمد سيلندرهاي گاز به دست مي

 از خطرات بالقوه ناشي از استفاده و نگهداري  به اين ترتيب رايج شده است زيرا1گازي
كه از سيلندرهاي  با وجود اين. شود گازهاي فشار بالا در آزمايشگاه اجتناب مي

 شده است، ها استفاده هيدروژن نزديك به يك قرن به طور كاملا ايمن در آزمايشگاه
 به جاي سيلندرهاي فشار بالاي هيدروژن از بروز 2ولي استفاده از ژنراتورهاي هيدروژن

  . كند سوزي پيشگيري مي خطرات جدي آتش

  مخازن گاز -2-1-1

، براي 3شكل بزرگي مجهز به شيرهاي كاهنده فشار اي گازها در مخازن استوانه
از در فشار پيشنهادي تعيين شده توسط سازنده دستگاه، نگهداري تنظيم فشار منبع گ

جهت ايمني، سيلندرهاي گاز بيرون و دور از دستگاه كروماتوگراف گازي . شوند مي
نزن با فشار نسبتاً  زنگ شوند و گازها توسط اتصالاتي از جنس مس يا استيل قرار داده مي

عيب عمده سيلندرهاي گاز، اندازه . ندياب كم به دستگاه كروماتوگراف گازي انتقال مي
  . سازد ها را مشكل مي باشد كه جابجايي و تعويض آن ها مي و وزن آن

                                           
1. Gas generators 
2. Hydrogen generators 
3. Reducing valves 
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  خالصژنراتور هواي  -2-1-2

 نياز به تأمين گاز از يك مخزن هوا يا مستقيماً از هواي فشرده 1ژنراتورهاي هوا
 5/0، گاز را از درون يك صافي 2ر مدل پكاردژنراتورهاي هواي صف. آزمايشگاه دارند

 جهت حذف 3ميكرومتري براي حذف آب و چربي و سرانجام از روي يك كاتاليست
هواي عاري از هيدروكربن، سپس از درون يك صافي . دهند ها عبور مي هيدروكربن
طبق . كند  ميكرومتري براي حذف اجزاء باقيمانده موجود عبور مي01/0 4فيبر سلولزي

 از تمام ppm 1/0دعاي سازندگان دستگاه، هواي خروجي حاوي كمتر از ا
 انتقال ml/min 2500   و سرعت جريانpsi 125باشد و تحت فشار  ها مي هيدروكربن

  . يابد مي
  

  ژنراتورهاي نيتروژن خالص -2-1-3

كليه . كند ار مي نيز مستقيماً با هواي فشرده آزمايشگاه ك5ژنراتور نيتروژن
 مناسب حذف شده و هواي تخليص شده 6هاي ها و جاذب ها، ابتدا توسط صافي آلودگي

كند، عبور  ، كه فقط نيتروژن از آن نفوذ مي7از چندين لايه غشاهاي فيبر توخالي پليمري
ه فضاي باشد ب اكسيژن مي% 30بقيه هواي عاري از نيتروژن كه تقريباً داراي . نمايد مي

 حاوي  Air Productsنيتروژن توليدي ژنراتورهاي نيتروژن شركت. شود بيرون رانده مي
ها   هالوكربنppb 2 بخار آب و كمتر از ppm 5/0 اكسيژن، كمتر از ppm 5/0كمتر از 

 .  استpsi 100-60 و فشار l/min 1ها تا  خروجي آن. باشد ها مي يا هيدروكربن

                                           
1. Air generators 
2. Packard zero air generator 
3. Catalyst 
4. Cellulose fiber filter 
5. Nitrogen generator 
6. Adsorbents  
7. Polymeric hollow fiber membranes 
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  نژنراتورهاي هيدروژ -2-1-4

، هيدروژن به صورت الكتروليتيكي از آب 1 مدل پكارددر ژنراتورهاي هيدروژن
متاسفانه روش به كار رفته در ژنراتورهاي هيدروژن . شود  خالص توليد مي2عاري از يون

 از 3واحد الكتروليز. به طور عمده انحصاري است و جزئيات روش قابل دسترس نيست
ها ندارد و  كند و نياز به استفاده از الكتروليت  استفاده مي4يك الكتروليت پليمري جامد

طبق ادعاي سازندگان دستگاه، اين دستگاه قادر . فقط به آب عاري از يون احتياج دارد
ليتر و فشار  4با ظرفيت مخزن % 999/99است هيدروژن خالص با درجه خلوص 

هاي هيدروژن  هاي تجاري قادرند جريان ديگر مدل.  را توليد كندpsi 100-2خروجي 
اكسيژني كه در سيستم به طور .  را توليد نمايندml/min 1200-0 تا ml/min 125-0از 
  . شود گردد، به هوا تخليه مي زمان و با نصف سرعت جريان هيدروژن توليد مي هم

  هاي فشار كننده كنترل -2-2

 ساده 5فشار  كننده  روي مسير هر يك از گازها توسط يك كنترلاولين كنترل بر
فشار وجود  كننده در هر دستگاه كروماتوگراف گازي تعدادي كنترل. شود فراهم مي

اي از  هاي ساده شيرهاي كاهنده فشار بر روي سيلندرهاي گاز، مثال. دارد
هاي جريان مورد استفاده براي كنترل  كننده رلباشند و كنت هاي فشار مي كننده كنترل

جريان آشكارساز و ستون، اغلب ابزارهايي هستند كه بر اساس همين قواعد ساده عمل 
  .  نمايش داده شده است2كننده فشار در شكل  شمايي از يك كنترل. كنند مي

  
  

                                           
1. Packard hydrogen generator 
2. Deionized water 
3. Electrolysis unit 
4. Solid polymer electrolyte 
5. Pressure controller 
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  كننده فشار كنترل: 2شكل 

 1 اساساً متشكل از دو محفظه جدا شده توسط يك ديافراگمنده فشاركن كنترل
. افتد  است كه توسط ديافراگم به كار مي2شكل است؛ در مركز آن يك شير سوزني

شود بنابراين فشار محفظه دوم و در  داشته مي ديافراگم توسط فنر قابل تنظيمي پايين نگه
هنگامي كه گاز وارد . تواند در مقدار دلخواه تنظيم گردد مينتيجه جريان خروجي 

گردد، فشار وارده بر سطح زيرين ديافراگم برخلاف تنظيم فنر عمل  محفظه تحتاني مي
سپس گاز وارد محفظه دوم شده و هنگامي كه فشار . شود كرده و شير سوزني باز مي

كند و شير  مت پايين حركت ميمحفظه فوقاني به مقدار تنظيم شده رسيد، ديافراگم به س
اگر فشار محفظه فوقاني افت كند، به دليل فشار موجود در محفظه زيرين، . بندد را مي

كند كه شير باز شده و فشار محفظه فوقاني به  ديافراگم دوباره به سمت بالا حركت مي
  . گردد مي اش باز مقدار تنظيم شده

                                           
1. Diaphragm 
2. Needle valve 
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  هاي جريان كننده كنترل -2-3

كننده جريان ثابت در درون سيستم  تواند تضمين ابت به ستون نمياعمال فشار ث
افزايش دماي گاز . دمايي شده باشد  ريزي كروماتوگرافي باشد به ويژه اگر ستون برنامه

 آن شده و تحت فشار ثابت ورودي، سرعت جريان افت 1موجب افزايش ويسكوزيته
 شيب تا حد مشخصي بهافت سرعت جريان به گستره برنامه دمايي و . خواهد كرد

هاي جريان  كننده براي جلوگيري از تغييرات جريان، از كنترل. داردبستگي  2دمايي
نظر از دماي سيستم، جرم ثابتي از  كند صرف  استفاده شده است كه تضمين مي3جرمي

جرمي در   نجريا  كننده شمايي از كنترل. فاز متحرك در واحد زمان از ستون عبور كند
  .  نشان داده شده است3شكل 
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  يان جرمي رج كننده كنترل: 3شكل 

  

                                           
1. Viscosity 
2. Temperature gradient 
3. Mass flow controller 
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 در مركز آن 3اي كننده  است كه گرم2 متشكل از يك مجراي فرعي1سيستم حسگر
اي برابر در جهت مخالف و موافق  حسگرهاي دقيق دما در فاصله. قرار گرفته است

ها كه در مجراي اصلي واقع  دسته خاصي از تيغه. اند كننده قرار گرفته مجريان از گر
كند كه موجب عبور بخش ثابتي از جريان اصلي به درون  شده، افت فشاري ايجاد مي

 صفر هر دو حسگر در دماي جرياندر سرعت . شود مي) مجراي فرعي(مجراي حسگر 
در جهت موافق جريان گرم در يك سرعت جريان معين، حسگر . مشابهي قرار دارند

ضرب جريان  دماي گاز با حاصل. شود شده و يك اختلاف دما بين حسگرها ايجاد مي
جرمي و گرماي ويژه آن متناسب خواهد بود و بنابراين اختلاف دما با سرعت جريان 

اختلاف ولتاژ دو حسگر با ولتاژ تنظيمي مقايسه شده و .  متناسب خواهد بود4  جرمي
. سازد  را فعال ميجريان  كننده كند كه شير كنترل ها سيگنالي ايجاد مي آناختلاف بين 

شود كه سرعت جريان جرمي را در  بنابراين يك سيستم كنترل مدار بسته تشكيل مي
اين ابزار به صورت . دارد  ثابت نگه مي، تنظيم شده5مقداري كه با يك ولتاژ مرجع

باشد و موجب  اطمينان مي شود كه بسيار قابل ت فشرده ساخته ميحجم و به شد كم
نظر از تغييرات ويسكوزيته گاز ناشي از  كنترل دقيق سرعت جريان گاز حامل صرف

  . گردد دما مي ريزي برنامه

   جريانهاي كننده ريزي برنامه -2-3-1

من ريزي جريان، فرآيندي است كه طي آن سرعت جريان فاز متحرك در ض برنامه
پذير بودن فاز متحرك،  در صورت تراكم. يابد پيشروي كروماتوگرافي افزايش مي

  :باشد  به صورت زير مي1، سرعت جريان و فشار ورودي6بازداري ارتباط ميان حجم

                                           
1. Sensing system 
2. Bypass tube 
3. Heater  
4. Mass flow rate 
5. Reference voltage 
6. Retention volume 
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 4شكل .  نشان داده شده است4در شكل ) γ( و مقدار 1

 اندك ،5ه استفاده از مقادير نسبي فشار ورودي به خروجي بيش از دهد كه فايد نشان مي
اگر ستون . دهد است زيرا مقادير بيش از آن زمان شويش را به ميزان كافي كاهش نمي

 بالايي باشد، براي دستيابي به سرعت جريان 3طويل و در نتيجه داراي مقاومت جريان
ا اين وجود، اين كار زمان شويش را به بهينه، فشارهاي ورودي بيشتري مورد نياز است، ب

  . دهد ميزان كافي كاهش نمي
  

 

                                                                                                       
1. Inlet pressure 
2. Retention time 
3. Flow impedance 
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نمودار : 4شكل 

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


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2γ

1
γ

1
   )γ( در مقابل 1

براي هر دو نوع فاز متحرك ) γ( در مقابل بازداري ، لگاريتم زمان5در شكل 
گردد كه براي يك فاز متحرك  مشاهده مي. ناپذير رسم شده است  و تراكمپذير تراكم
بازداري به مقداري ثابت   است، زمان6 يا 5در حدود ) γ(، هنگامي كه 1پذير تراكم

، )مثل كروماتوگرافي مايع ( 2ناپذير در مقابل، براي يك فاز متحرك تراكم. رسد مي
ريزي جريان  مزاياي برنامه. يابد ، كاهش مي)γ(بازداري به طور پيوسته با افزايش   زمان

 با. باشد ناپذير مي پذير بسيار كمتر از فازهاي متحرك تراكم براي فازهاي متحرك تراكم

                                           
1. Compressible mobile phase 
2. Incompressible mobile phase 
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ن، خواه اين وجود بايستي توجه شود كه اثر افزايش سرعت جريان بيش از مقدار بهينه آ
  . دهد  را كاهش مي1اي كارايي ستون ملاحظه فاز متحرك مايع يا گاز باشد، به طور قابل

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
 در مقابل نسبت فشار ورودي به خروجي براي بازداري نمودار لگاريتم زمان: 5شكل 

  ناپذير پذير و تراكم فازهاي متحرك تراكم

ريزي فشار  توجهي دلالت بر استفاده از برنامه ك به طور قابلپذيري فاز متحر تراكم
ريزي فشار بر زمان شويش  تاثير خالص برنامه. گازي دارد يا جريان در كروماتوگرافي

  ):2(با نوآرايي معادله . تواند به صورت زير ارزيابي گردد مي

)4                            (       
( )

( )1γ2γ2
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++

−
=

ε
  

                                           
1. Column efficiency 
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ريزي فشار يا جريان به دست  كه با برنامه) γ(ابراين با توجه به گستره مقاديري از بن
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  . باشد تعيين شده مي
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1. Time interval 
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اي از اجزاي   دستهبازداري را براي محاسبه تغييرات زمان) 7(توان معادله  اكنون مي
  .  كار بردريزي فشاري در يك ستون مشخص به جداسازي شده تحت شرايط برنامه

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
اي از  ريزي فشاري براي مجموعه  نسبت به سرعت برنامهبازداري نمودار زمان: 6شكل 

  ها حل شده

شسته  ml 1200 و 900، 600، 300، 150هاي بازداري واقعي   جزء داراي حجم5
 p است و در 2/1برابر ) 1γ(ريزي فشاري را در نظر بگيريد كه  شده تحت شرايط برنامه

  داراي مقاديري در گستره) a(و ) pa)+ 1γ =p γثانيه پس از شروع 
) psi/s 15/0 – 0375/0 (S /025/0- 0025/0با استفاده از معادله . باشد  مي)توان  مي) 7
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 محاسبه شده را ريزي هاي مختلف برنامه اي از سرعت  اجزاء براي مجموعهبازداري  زمان
  . نمود

گردد كه گرچه استفاده از  مشاهده مي.  نشان داده شده است6نتايج در شكل 
هاي  دهد؛ سرعت  همه اجزاء را كاهش ميبازداري ريزي فشاري، زمان برنامه
  . گيري دارد در كاهش زمان اندازهتاثير اندكي  psi/s 2255/0شده بيش از  ريزي برنامه

  ابزارهاي تزريق -2-4

ابزارهاي تزريق اصلي مورد استفاده در كروماتوگرافي مانند لوپ خارجي، در 
كتابي تحت عنوان كروماتوگرافي مايع منتشر شده از همين نويسنده، توضيح داده شده 

 -1: گذاري به كار رفته است در كروماتوگرافي گازي دو نوع عمده سيستم نمونه. است
هاي تزريق مناسب براي   سيستم-2 و هاي انباشته ب براي ستونهاي تزريق مناس سيستم
هاي تزريق مختلفي  به طوركلي براي انواع مختلف ستون، سيستم. 1هاي مويين ستون

نظر از طرح تجهيزات جانبي، دقت و  بايستي تاكيد گردد كه صرف. مورد نياز است
 2 نمونهبه سيستم تزريقبستگي ، به ميزان زيادي گازي كروماتوگرافيليزهاي صحت آنا

سيستم تزريق، قسمت بسيار كليدي دستگاه كروماتوگرافي است و بايستي به . دارد
  . خوبي طراحي و نگهداري شود

  3هاي انباشته سيستم تزريق ستون -2-4-1

 lµ 5-5/0هاي انباشته در گستره حجمي از  تونبه طوركلي حجم نمونه تزريقي به س
نمونه توسط . هستند w/v 10%-5%قرار دارد و مواد مورد نظر در گستره غلظتي 

مستقيماً به درون ستون   از درون يك غشاء لاستيكي سيليكوني4هاي تزريق سرنگ

                                           
1. Open tubular columns 
2. Sample injector 
3. Packed column injectors 
4. Hypodermic syringe 
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مچنين تري ايجاد و ه هاي پهن اين روش پيك. شود  تزريق مي1كننده آني انباشته يا گرم
تزريق مستقيم به درون ستون انباشته، . كند نمونه را به طور شعاعي در ستون پخش مي

كند اما موجب خنك شدن قسمت ابتدايي  نمونه را در حجم كوچكي متمركز مي
 هاي انباشته مثالي از سيستم تزريق مورد استفاده براي ستون. شود پركننده ستون مي مواد

  .  نشان داده شده است7در شكل 
  
  
  
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  

  

  

  

    انباشتههاي ستون سيستم تزريق: 7شكل

                                           
1. Flash heater 
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 ميان سطوح فلزي طوري فشرده شده كه سوزن تزريق غشاء لاستيكي سيليكوني

 اين وجود هنگام بيرون كشيدن، سوراخ ايجاد شده به دليل تواند آن را سوراخ كند با مي

غلاف . شود و امكان نشتي گاز وجود ندارد فشردگي غشاء لاستيكي مسدود مي

فلزي پيشگيري نموده، بنابراين امكان تجزيه داغ هاي   از تماس نمونه با ديواره1اي شيشه

كننده مجزا مجهز  تواند به يك گرم اي مي  شيشهغلاف. دهد حرارتي نمونه را كاهش مي

هاي  كننده آني در اغلب دستگاه اين گرم. كند گردد بنابراين دماي تبخير را كنترل مي

با استفاده از يك سرنگ با سوزن طويل، نوك سوزن . كروماتوگرافي وجود دارد

  در ستون انباشتهاي نفوذ نموده و محتوياتش را مستقيماً تواند تا ماوراي غلاف شيشه مي

شود و اين روش تزريق به دليل   ناميده مي2 ستون-اين فرآيند تزريق درون. تخليه كند

هاي ارجح تزريق  ها و در نتيجه افزايش كارايي ستون، از روش كاهش پراكندگي پيك

  .باشد مي

٣هاي مويين  ستونسيستم تزريق -2-4-2
  

هاي مويين با قطر كم قرار داده  به دليل مقادير بسيار كم نمونه كه بايد در ستون

باشد كه شمايي از آن در شكل   ضروري مي4شود استفاده از يك سيستم تزريق تقسيمي

  . نشان داده شده است8

  
  

                                           
1. Glass liner 
2. On-column injection 
3. Open tubular column injection systems 
4. Split injection system 
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  غيرتقسيمي/ تقسيمينمودار سيستم تزريق: 8شكل 
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 به اختلاف اساسي ميان دو نوع سيستم تزريق اين است كه در اينجا ستون مويين
 ، به بيرون از سيستم تزريق1 وارد شده است و بخشي از گاز حاملاي داخل غلاف شيشه

گردد، بخش كوچكي از آن  هنگامي كه نمونه به دهانه ستون منتقل مي. شود رانده مي
به دليل ماهيت اين ابزار شود، كه  جدا شده و مستقيماً به درون ستون مويين هدايت مي

 با تنظيم بخشي از گاز 2نسبت تقسيم. شود اين عمل، سيستم تزريق تقسيمي ناميده مي
كند كه توسط يك مقاومت   دارد، تغيير مي3ي دورريز جريانحامل كه به سمت مجرا

اين ابزار فقط براي . باشد شونده در مجراي جريان دورريز قابل دستيابي مي جريان تنظيم
 با قطر كوچك به كار رفته است زيرا ميزان نمونه تخليه شده در ستون، هاي مويين ستون

   .باشد عاملي كليدي مي
اين ابزار داراي معايبي است كه ناشي از تفكيك نمونه است و نمونه قرار داده شده 

 بيشتر 4مواد داراي نفوذپذيري. تواند نماد حقيقي نمونه باشد در ستون نمي
) مولكولي بيشتر  وزن(در مقايسه با مواد داراي نفوذپذيري كمتر ) مولكولي كمتر وزن(

 هاي مويين  انجام شده با استفاده از ستون5ليزهاي كميدر نتيجه آنا. روند بيشتر هدر مي
 با كارايي بالا ممكن است با توجه به خواص نمونه داراي دقت و صحت 6نازك

  . محدودي باشند
  را فراهمستون -درونهاي قطورتر كه امكان تزريق  اين مشكل با استفاده از ستون

 اينچ 056/0ها با قطر داخلي تقريبي  اين ستون. مرتفع شده استبه طور جزئي كنند،  مي
اين سيستم تزريق در . اند هاي تزريق است، ساخته شده كه اندكي بيشتر از قطر سوزن

با اين وجود مشكلاتي نيز همراه با اين نوع از سيستم .  نشان داده شده است9شكل 

                                           
1. Carrier gas 
2. Split ratio 
3. Waste flow line 
4. Diffusivities 
5. Quantitative analyses 
6. Small diameter capillary columns 
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هاي مجزايي تفكيك شده و  در هنگام تزريق، نمونه به بخش.  وجود داردتزريق
هاي مختلفي در  هاي تشكيل شده در ابتداي ستون موجب ترسيب نمونه در قسمت حباب

در آغاز پيشروي جداسازي، هر يك از اين . گردد طول ستون در حين تبخير حلال مي
در نتيجه . كند ل ميهاي موضعي نمونه مشابه يك تزريق جداگانه عم غلظت

هايي جهت  روش. گردد  ايجاد مي1شاخه هاي پهن يا چند كروماتوگرامي داراي پيك
  . حذف تفكيك نمونه در اين فرآيند ارائه شده است

 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
  
  
  
  
  
  
  

  

   قطورترهاي مويين  براي ستونستون -درون تزريقسيستم : 9شكل 

                                           
1. Multiple peaks 
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  بازداري گذاري به روش فاصله نمونه -2-4-2-1

است كه در » 1بازداري روش فاصله«نخستين راه حل براي مشكل تفكيك نمونه، 
  . نشان داده شده است10شكل 

به نمونه . شود  از چند سانتيمتر ابتداي ستون حذف مي2در اين روش، فاز ساكن
داخل اين قسمت تزريق شده و در آغاز پيشروي در صورت تفكيك نمونه، هر قسمت 

  .شود تفكيك شده هنوز هم مطابق معمول تبخير مي
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  بازداري گذاري به روش فاصله نمونه: 10شكل 

                                           
1. Retention gap method 
2. Stationary phase 
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ن به نقطه آغازين بخش تا رسيداما به دليل عدم وجود فاز ساكن، كليه اجزاء نمونه 
در هنگام . شوند جابجا ميبا سرعتي معادل سرعت فاز متحرك ، 1دار ستون پوشش

دار ستون، نمونه بر روي فاز ساكن جذب شده و در آن  رسيدن به ابتداي نقطه پوشش
. شود در نتيجه مجدداً نمونه در يك نقطه از ستون متمركز مي. گردد نقطه تغليظ مي

 برنامه با  اين كهرود ميدما به كار  ريزي  معمولا همراه با برنامهريبازدا روش فاصله
دماي كمتر در گردآوري همه اجزاء نمونه در نقطه . شود دماهاي نسبتاً كم آغاز مي

آميز بودن اين روش از  براي موفقيت. باشد آغازين پوشش فاز ساكن موثر مي
  . باشدكافي تلاف ميان نقاط جوش حلال نمونه و اجزاء نمونه گذاري بايستي اخ نمونه

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

                                           
1. Coated section of the column 
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  نمونه گذاري به روش تمركز  نمونه-2-4-2-2

 1نمونه گذاري ديگر براي جلوگيري از تفكيك نمونه، روش تمركز روش نمونه
سيستم . قيمتي نياز دارد جهيزات پيچيده و گرانباشد اما به ت است كه بسيار موثر مي

 به صورت جدا از هم در 2سرد و گرممتوالي  طوري طراحي شده كه دو ناحيه تزريق
 نشان داده 11نمونه در شكل  شمايي از سيستم تمركز. ابتداي ستون قرار گرفته است

  . شده است
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  نمونه با روش تمركزگذاري  نمونه: 11شكل 

                                           
1. Solute focusing method 
2. Heated and cooled zones 
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نمونه . شود  تزريق مي1در ابتدا هر دو ناحيه سرد شده و نمونه به داخل ناحيه اول
شود اما گاز حامل حلال را خارج و از درون ستون شسته و به بيرون  معمولاً تفكيك مي

سپس . ماند جاي مي  بر2نمونه در درون ناحيه اول به صورت اجزاي پراكنده. راند مي
  .شود داشته مي  سرد نگه3شود در حالي كه ناحيه دوم ول حرارت داده ميناحيه ا

اجزاء نمونه در ناحيه اول تحت دماهاي بيشتر شستشو شده و در ابتداي ناحيه دوم 
 در ابتداي ستون 4اكنون نمونه به صورت نوار متراكمي. گردد آوري مي سرد شده، جمع

 به طور عادي 5شود و جداسازي ميسپس ناحيه دوم حرارت داده . متمركز شده است
 است اما دستگاه بازداري پذيرتر از روش فاصله اين روش انعطاف. كند پيشروي مي

  . باشد تر مي تر و فرآيند پيچيده گران

  گازي كروماتوگرافيهاي  ستون -2-5

كه شامل  دو نوع ستون وجود دارد گازي كروماتوگرافيدر كاربردهاي رايج 
 تا 1هاي انباشته داراي طول  ستون. باشد  ميهاي مويين  متداول و ستونهاي انباشته ستون

هاي مناسبي كه به طور عمده براي  متر هستند و با جاذب  ميلي4 تا 2داخلي   متر و قطر4
گذاري  تر و روش نمونه به دليل فرآيند تزريق ساده. اند  به كار رفته، پر شده6آناليز گازها

با اين . نمايند ي را ارائه ميهاي انباشته با دقت و صحت بيشتري نتايج كم تر، ستون دقيق
هاي مويين به عنوان  نظر از مشكلات همراه با تزريق نمونه، ستون وجود صرف

ها در كاربردهاي  ترين ستون  مورد توجه قرار گرفته و از رايجها ترين ستون پيشرفته
  .باشند عمومي مي

                                           
1. First zone 
2. Dispersed fragments 
3. Second zone 
4. Compact band 
5. Separation 
6. Gas analysis 
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ميكرومتر  100-500 1متر و قطر داخلي 10-100هاي مويين داراي طول  ستون
 2/0-1فاز ساكن بر روي ديواره داخلي ستون به صورت فيلمي با ضخامت . باشند مي

  . ميكرومتر پوشش داده شده است

   گازي كروماتوگرافي ي انباشتهها ستون -2-5-1

 ساخته 3 يا شيشه پيركس2نزن زنگ هاي انباشته به طور معمول از استيل ستون
هاي   و اجزاء عطر، ستون5ها  مثل اسانس4براي جداسازي مواد ناپايدار حرارتي. اند شده

با اين وجود چون شيشه داراي محدوديت . باشد تر مي از جنس شيشه پيركس مناسب
نزن  زنگ هايي از جنس استيل  طويل، ستونهاي انباشته باشد، براي ستون اعمال فشار مي

. ها به سادگي قادرند فشارهاي بالاي مورد نياز را تحمل نمايند استفاده شده است زيرا آن
هاي كوچك  ستون. برابر تماس با سطوح فلزي داغ پايدار باشدالبته نمونه بايستي در 

هاي  ستون. تواند مستقيم بوده و به طور قائم در دستگاه كروماتوگرافي نصب شوند مي
 متر معمولا به صورت 1هاي با طول بيش از  شكل باشند اما ستون U توانند  تر مي طويل
هاي   براي كاربردهاي مختلف به طولتوان هايي را مي چنين ستون. آيند اي در مي حلقه

اي پيركس توسط  هاي شيشه ستون. گردند مختلف ساخت و نسبتاً آسان نصب مي
كردن در دماي اتاق به   هاي فلزي توسط خم  و ستونºC700پيچيدن ستون در دماي 

 6سطحي هاي هيدروكسيل گاهي اوقات جهت حذف گروه. آيند مي شكل مطلوب در
شوند،   7هاي نامتقارن  كاتاليستي فعال باشند يا سبب ايجاد پيكتوانند از نظر كه مي

هاي  ستون. گردند  مناسب فرآوري مي8كننده دار اي با واكنشگر سيلان هاي شيشه ستون

                                           
1. Internal diameter 
2. Stainless steel 
3. Pyrex glass 
4. Thermally labile materials 
5. Essential oils 
6. Surface hydroxyl groups 
7. Asymmetric peaks 
8. Silanizing reagent 



 
30

 رقيق و سپس با مقدار زيادي آب و به دنبال 1كلريدريك نزن معمولاً با اسيد زنگ استيل
چنين فرآيند . شوند  شستشو مي5نرمال هگزان، و 4كلرومتان ، دي3، استون2آن با متانول

 مورد استفاده در ساخت 6كننده شويشي تمام مواد خورنده و مقادير جزيي عوامل روان
  . باشند ها براي پر كردن آماده مي پس از آن ستون. برد ها را از بين مي اين لوله

  ها جاذب -2-5-1-1

ها و   به كار رفته است، جاذبگازي افيكروماتوگر در 7دو نوع ماده پركننده
هاي آلي و هم  هر دو نوع جاذب. پوشاند  كه فاز ساكن روي آن را مي8هايي نگهدارنده

هاي خاصي   جامد وجود دارند كه هر يك در زمينه- براي كروماتوگرافي گاز9معدني
 تا مش 1040/30ه ذراتي در گستره مش ها براي تهيه انداز همه آن. كارايي دارند

به طوركلي هرچه ذرات كوچكتر باشند، كارايي . گردند  ، خرد و غربال مي120/100
الزاماً گستره . شود تر مي ها در ستون مشكل ستون بيشتر است اما فرآيند پر كردن آن

ه اي كه داراي گستر مواد پركننده.  بايستي تا حد امكان كوچك باشد11اندازه ذرات
كنند بلكه  هايي با كارايي ضعيف ايجاد مي باشند، نه تنها ستون وسيعي از اندازه ذرات مي

  . باشد ها مشكل مي پركردن ستون نيز با آن

                                           
1. Hydrochloric acid 
2. Methanol 
3. Acetone 
4. Methylene dichloride 
5. n-hexane 
6. Lubricating agents 
7. Packing 
8. Supports 
9. Inorganic and organic types of GSC adsorbents 
10. Mesh 
11. Particle size range 
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 3، از جاذب آلومينا2ها تا حد پنتان  و هيدروكربن1جهت جداسازي گازهاي دائمي

 ºC 200 دادن تا حدود آلومينا معمولاً توسط حرارت. شود استفاده مي) آلومينيوم فعال(
باشد و   مي120/100اندازه معمول ذرات آن حدود مش. شود  ساعت فعال مي1به مدت 

كه از ( كروي شكل 4سيليكاژل. باشد  آنگستروم مي1-100000گستره اندازه منافذ آن 
 )كلوئيدي يك محلول سيليكاتي(شده    خنثي5طريق اسپري كردن محلول سيليكات

به صورت قطرات كوچك در آمده كه اين قطرات در جرياني از هواي ) شود يه ميته
توليد  هاي سطحي و تخلخل سيليكا با گستره وسيعي از مساحت. گردند گرم خشك مي

 مترمربع بر گرم و 750سطحي از حدود  توانند داراي مساحت شود،كه اين مواد مي مي
 مترمربع بر گرم و ميانگين قطر 100حي سط  آنگستروم تا مساحت22ميانگين قطر حفره 

مولكولي  از جاذب سيليكا براي جداسازي گازهايي با وزن.  آنگستروم باشند300حفره 
وقتي سيليكا به صورت خاص . شود هاي كوچك استفاده مي كم و برخي از هيدروكربن

 ، هيدروژن6توان آن را براي جداسازي گازهاي سولفور شود مي اي تهيه مي و ويژه
  .  استفاده نمود9سولفيد دي  و كربن 8 اكسيد ، سولفور دي7سولفيد

 به طور ،مولكولي كم  براي جداسازي گازهاي با وزن10مولكولي غربالگرهاي
 12هاي آلومينوسيليكات.  استبه كار رفته ،11 از خاصيت غربالگري با استفادهعمده

 لينده مولكولي  غربالگرهاي1هاي سنتزي د و زئوليتشون  ناميده مي13طبيعي، زئوليت

                                           
1. Permanent gases 
2. Pentane 
3. Alumina 
4. Silica gel 
5. Silicate solution 
6. Sulfur gases 
7. Hydrogen sulfide 
8. Sulfur dioxide 
9. Carbon disulfide 
10. Molecular sieves 
11. Exclusion 
12. Aluminosilicates 
13. Zeolites 
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ها  زئوليت. باشند هستند كه انواع مختلف آن براي كاربردهاي خاص در دسترس مي
هنگامي كه آب . شوند ساختار كريستالي دارند كه هنگام حذف آب، تخريب نمي

جاي  كنواخت در درون ساختار برشود، مجراهايي با ابعاد ي ها حذف مي كريستال
. كند شوند كه اندازه مجراها به مقدار جزيي با دما تغيير مي ماند و بسيار متخلخل مي مي

مختلف اندازه مولكولي و ها  شكلمولكولي براي جداسازي موادي با  غربالگرهاي
رهاي توانند از ايزوم  مي2هاي راست زنجير د، به طور مثال هيدروكربننشو استفاده مي

 به طور معمول 13X و 5Aمولكولي نوع  غربالگرهاي. ها جداسازي گردند  آن3دار شاخه
كربن و همچنين آرگون،  براي جداسازي هيدروژن، اكسيژن، نيتروژن، متان و منوكسيد

  . شوند  استفاده مي4اثر نئون و ديگر گازهاي بي
فعال   كربن: باشد داراي دو نوع مي استفاده شده است كه كربن نيز به عنوان جاذب

گستره  (6گرافيتي و كربن)  مترمربع بر گرم1000 (5سطحي زياد با مساحت
سطحي زياد، براي  جاذب كربن با مساحت).  مترمربع بر گرم5-100سطحي  مساحت

جداسازي گازهاي دائمي به كار رفته و ممكن است براي اصلاح فعاليتش به عمليات 
گرافيتي فعاليت نسبتاً كمتري دارند و ظاهراً  هاي كربن جاذب. ه باشداي نياز داشت ويژه

 7منفذ همچنين پليمرهاي متخلخل درشت. جداسازي بر اساس خاصيت غربالگري است
هاي رايج  ، از جاذب8بنزن وينيل استيرن و دي مانند كوپليمر حاوي پلي

ها بوده و  كننده سختي آن ، تعيين9عرضي ميزان اتصالات. د هستنگازي  كروماتوگرافي

                                                                                                       
1. Synthetic zeolites 
2. Straight chain hydrocarbons 
3. Branched chain isomers 
4. Rare gasses 
5. High surface area active carbon 
6. Graphitized carbon 
7. Macroporous polymers 
8. Co-polymerization of polystyrene and divinylbenzene 
9. Cross-linking 



 
33

كه در نهايت  شود به طوري تر مي  سخت1عرضي بيشتر باشد، رزين هرچه اين اتصالات
 متشكل از 2منفذ هاي متخلخل درشت رزين. شده، بسيار شكننده است رزين تشكيل

يز به نوبه خود از توده متراكمي از ها ن ذرات رزين با قطر چند ميكرون هستند كه اين
در نتيجه، پليمر رزيني . اند آنگستروم تشكيل شده پليمري به قطر چند  هاي ريز كره

ها برهمكنش قوي از نوع  آن. سطحي نسبتاً زياد و همچنين تخلخل بالايي دارد مساحت
 ، نشان4شوندگي هاي داراي خاصيت قطبي ها و گونه  با حلال3نيروي واندروالسي

  . باشد دهند كه ناشي از هسته آروماتيكي درون پليمر مي مي

   مايع-هاي كروماتوگرافي گاز نگهدارنده -2-5-1-2

گازي  هاي انباشته كروماتوگرافي  براي ستونچندين نوع ماده به عنوان نگهدارنده
 7نسوز ، آجر)6ي دياتومهها شكل تجاري خاك (5استفاده شده كه شامل سلايت

، 9اي هاي شيشه شده با نقره فلزي يا طلا، مهره نسوز پوشيده ، آجر)8شده سلايت كلسينه(
هاي  با اين وجود امروزه، اغلب ستون. باشد  مي11هاي پليمري  و مهره10هاي تفلوني براده

 به 12استيرني هاي پلي يت يا مهرهگازي، از موادي با پايه سلا  كروماتوگرافيانباشته
هاي  ، از اسكلت13اي هاي دياتومه منشاء نگهدارنده. شوند عنوان نگهدارنده پر مي

ها  ها سال قبل در درياها و درياچه سيليكاتي جانوران ميكروسكوپي است كه ميليون

                                           
1. Resin 
2. Macro-porous resin 
3. Dispersive interaction 
4. Polarizability 
5. Celite 
6. Diatomaceous earth 
7. Fire-brick 
8. Calcined celite 
9. Glass beads 
10. Teflon chips 
11. Polymer beads 
12. Polystyrene beads 
13. Diatomaceous supports 
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ومه ها از طريق انتشار، ساختار ديات به دليل عبور غذا از درون سلول. كردند زندگي مي
ها نفوذ  بايستي داراي تعداد زيادي منفذ باشد، كه مواد غذايي سلول بتواند به درون آن

باشد، زيرا انتقال  آل مي گازي ايده چنين ساختاري براي نگهدارنده كروماتوگرافي. كند
 در فازهاي ساكن و متحرك، براي عملكرد مناسب ستون يك 1سريع از طريق انتشار

 ماده سلايت اصلي بسيار شكننده و گرد و غبار آن بسيار فعال .پيش نياز الزامي است
دو روش براي . شده عرضه شده است هاي اصلاح باشد بنابراين گروهي از سلايت مي

كردن، مخلوط كردن و فشردن  روش اول شامل خرد. اصلاح سلايت به كار رفته است
.  استºC 900 سلايت به صورت يك خشت و سپس كلسينه كردن آن در دماي تقريبي

 تبديل شده و مقادير جزيي آهن و 2تحت اين شرايط مقداري از سيليكا به كريستوباليت
ديگر فلزات سنگين موجود توسط واكنش با سيليكا موجب بروز رنگ صورتي ماده 

روش دوم . رسد  به فروش ميP3 اين ماده تحت نام تجاري كروموزورب. گردند مي
. باشد  ميºC900سديم و ذوب مواد در دماي  شامل مخلوط كردن سلايت با كربنات

چنين روشي موجب تخريب ساختار سلايت شده كه اجزاء آن توسط شيشه تشكيل شده 
هنگامي كه ساختار سلايت اوليه . چسبند سديم به يكديگر مي از سيليكا و كربنات

توجهي از  شود كه به ميزان قابل  با ابعاد مختلف ميتخريب گردد، ماده داراي حفراتي
اين ماده تحت نام تجاري . باشد سديم، متفاوت مي ماده كلسينه شده در غياب كربنات

 و G5 هاي كروموزورب  همراه با دو ماده مشابه با نامW4 كروموزورب
سطحي نامطلوب  باقيمانده خواص جذب. رسد ، به فروش ميS6 كروموزورب

تواند توسط   روي سطح است و مي٧هاي سيلانول نگهدارنده ناشي از گروه

                                           
1. Diffusion 
2. Cristobalite 
3. Chromosorb P 
4. Chromosorb W 
5. Chromosorb G 
6. Chromosorb S 
7. Silanol groups 
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، كه هيدروژن 2سيلازان دي نگهدارنده توسط هگزامتيل.  حذف شود1كردن دار سيلان
. شود كند، اصلاح مي  جايگزين مي3لسيلي  متيل گروه سيلانول را با يك راديكال تري

  :باشد روند واكنش به صورت زير مي
  
  
  
  
  
  
  
  

دار و داراي خاصيت غيرقطبي  هاي سيلانول شديداً قطبي، متيل اين طريق گروه به
كه سهم عمده  با وجود اين. شوند  مي4دار هاي دنباله شده و در نتيجه مانع ايجاد پيك

سطحي  ناشي  هاي سيلانول است، ولي جذب  مربوط به گروه سطحي نگهدارندهجذب
از حضور مقادير اندك فلزات سنگيني همچون آهن نيز وجود دارد كه به مقدار زيادي 

هر سه نوع . شود شدن حذف مي دار  قبل از فرآيند سيلان5توسط شستشوي اسيدي
با اين وجود هيچكدام از اين . باشند سترس مينگهدارنده به صورت تجاري در د

ها به طور كامل عاري از خواص جذبي نبوده و در بسياري از موارد، باقيمانده  نگهدارنده
  . هاي مناسب به فاز ساكن، كاهش يابد اثرات جذبي بايستي توسط افزودني

                                           
1. Silanization 
2. Hexamethyldisilazane 
3. Trimethylsilyl radical 
4. Peak tailing 
5. Acid washing 
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وان جايگزيني براي ، تفلون به عنجهت حذف كامل اثرات جذبي از نگهدارنده
سطحي   داراي جذب1پودر تفلون. خاك دياتومه مورد توجه و بررسي قرار گرفته است

باشد، آن  باشد اما مشخص شده كه پر كردن ستون توسط آن بسيار مشكل مي اندكي مي
گازي استفاده   چنان مشكل است كه به ندرت از آن در آناليزهاي رايج كروماتوگرافي

 2اثر بودن تفلون، آن را در جداسازي برخي مواد بسيار خورنده يماهيت ب. شده است
  . باشد  ميºC250تفلون داراي محدوديت دماي حدود . سازد سودمند مي

هاي انباشته   براي ستوناي نيز به عنوان نگهدارنده هاي شيشه مهره
شدن، داراي خواص  دار اند كه در صورت سيلان گازي استفاده شده  كروماتوگرافي

ها، همه فاز ساكن بر روي سطح  به دليل عدم تخلخل اين مهره. باشند جذبي اندكي مي
در صورت افزايش بيش از حد، . سازد ها را محدود مي  آن3ها باقي مانده كه گنجايش آن

دهد كه  هاي نسبتاً ضخيم مي ها تجمع يافته و تشكيل توده فاز ساكن در نقاط تماس كره
به نظر . شوند كنند و منجر به كاهش كارايي ستون مي ل انتقال جرم مقاومت ميدر مقاب

 با سلايت انباشته اي بدترين انتخاب ممكن بين يك ستون هاي شيشه رسد مهره مي
، 5اخته يا سيليكاي گد4با ديواره پوشيده شده با شيشهاصلاح شده و يك ستون مويين 

 منفذ، هم به عنوان نگهدارنده و هم جاذب هاي پليمري متخلخل درشت مهره. باشند مي
آن ها جذب خوب و قابل توجهي را نشان مي دهند چون كه در اينجا . اند به كار رفته

نگهدارنده خودش به عنوان يك فار ساكن عمل كرده كه اين سهم اساسي و مهمي در 
گذاري به روش معمول، ايزوترم   در نمونهبا اين وجود،. اردبازدارندگي د

يك ايراد . هاي شسته شده متقارن هستند  خطي است و در نتيجه پيك6سطحي  جذب

                                           
1. Teflon powder 
2. Corrosive materials 
3. Loading capacity 
4. Wall coated glass 
5. Fused silica capillary column 
6. Adsorption isotherm 
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هاي پليمري اين است كه فقط فازهاي ساكني كه هيچگونه اثري بر  اساسي اين مهره
ها پايداري حرارتي نسبتاً  همچنين آن. دنباش ستفاده ميها قابل ا پليمر ندارند با اين مهره

  . دارندضعيفي 

  1ها دهي نگهدارنده پوشش -2-5-1-3

 براي حصول دانستن ميزان دقيق مقدار فاز ساكن قرار گرفته بر روي نگهدارنده
در مواردي كه .  و صحت كيفي، بسيار مهم استبازداري اطمينان از تكرارپذيري زمان

 به كار رفته باشد، تكرارپذيري فرآيند 2شناسي هاي جرم اي براي آزمون نتايج تجزيه
توانند توسط افزودن مستقيم فاز ساكن  مواد مي. اي است دهي داراي اهميت ويژه پوشش

دهي  پوشش. دهي شوند  پوشش4 يا روش دوغابي و3به نگهدارنده، با روش فيلتراسيون
  . باشد شده مي به روش دوغابي، روشي توصيه

آلي براي  ايده يدهي به روش افزودن مستقيم، روش كم رسد كه پوشش به نظر مي
شده از فاز ساكن به طور مستقيم به جرم  مقداري توزين. هاي ستون باشد تهيه پركننده

مواد با چرخاندن ظرف به . گردد اي، افزوده مي  درون ظرفي شيشه نگهدارندهمعيني از
گردند، با اين وجود حتي با شديدترين مخلوط  مدت چندين ساعت به خوبي مخلوط مي

. هم، هنوز فاز ساكن به طور نامنظمي در بين مواد پركننده ستون توزيع شده است كردن
يابد، زيرا فاز ساكن خود را  ون به تدريج با استفاده از آن افزايش ميدرنتيجه، كارايي ست

ممكن است كه براي . كند  پخش مي5تري در سرتاسر مواد پركننده به طور يكنواخت
  . دستيابي به حداكثر كارايي ثابت ستون، چندين هفته استفاده از ستون لازم باشد

                                           
1. Coating the supports 
2. Forensic purposes 
3. Filtration method 
4. Slurry method 
5. Packing 
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 را اي با فاز ساكن يكنواخت بر روي نگهدارنده  پركننده، موادروش فيلتراسيون
جرم معيني از فاز . توان به طور دقيقي محاسبه نمود  را نمي1دهد اما ميزان پوشش ارائه مي

 در هنگام مخلوط شدن با مقداري به طوري كهشود  ساكن در حلال كافي حل مي
مخلوط تحت خلاء . في از مايع در دسترس باشدشده از نگهدارنده، مقادير اضا توزين

شده، مقدار   از روي حجم ماده فيلتر. گردد شده تعيين مي فيلتر شده و حجم ماده فيلتر
تواند محاسبه شود و بنابراين ميزان فاز ساكن  حلال باقيمانده بر روي نگهدارنده مي

شود  تبخير ميطريق مكشي خشك و حلال  سپس بستر به. شده تعيين گردد دهي پوشش
به دليل اتلاف حلال توسط . گردد دهي شده پر مي و درون ستون از نگهدارنده پوشش

  . باشد تبخير، ميزان فاز ساكن روي نگهدارنده در اين روش به طور دقيق مشخص نمي
در بالن يك  شده از نگهدارنده ، مقداري توزيندهي به روش دوغابي در پوشش

مقدار . شود  قرار داده شده و جرم مورد نياز از فاز ساكن اضافه مي2تبخيركننده چرخان
سپس . شود كافي از يك حلال فرار مناسب براي ايجاد يك دوغاب سيال، اضافه مي

. چرخد  دقيقه در دماي اتاق، براي حصول اطمينان از اختلاط كامل مي10ظرف به مدت 
پس از . شود رت داده شده و حلال به وسيله تبخير خارج مي حرا3سپس ظرف چرخان

 جهت خروج مقادير  در آونºC150كننده تا دماي تقريبي  خشك شدن ظاهري، ماده پر
دهي، توزيع سطحي بسيار  اين روش پوشش. شود باقيمانده از حلال حرارت داده مي

ان دقيقي از مقدار فاز ساكن را ارائه يكنواختي از فاز ساكن در سرتاسر نگهدارنده و ميز
  .دهد مي

                                           
1. Loading 
2. Rotary evaporator 
3. Rotating flask 
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  1انباشتن ستون -2-5-1-4

هر . توانند به طور عمودي پر شوند هاي كوچك اغلب مستقيم بوده و مي ستون

ليتر افزوده شده و به طور آهسته و پيوسته   ميلي5/0دفعه، مواد پركننده در حجم تقريبي 

سپس بخش ديگري از . نشين شوند پركننده تهشود تا اين كه مواد  به ستون ضربه زده مي

هاي  ستون. كه ستون پر شود گردد تا اين مواد پركننده افزوده شده و فرآيند تكرار مي

U متر، به صورت يك 15هايي تا طول  اما ستون. گردند  به همين روش پر مي2شكل 

الات شكل با اتص Uهاي  شكل، پر شده و سپس هر يك از ستون Uهاي  سري از ستون

ها اغلب  اي بودن، ستون در صورت شيشه. گردند  به هم متصل مي3داراي حجم مرده كم

شيشه بسته شده، پر  اي پشم  كه انتهاي آن با تكهUاز درون سوراخي در بالاي هر 

 كار psi 200توانند حداكثر تحت فشار   طويلي ميهاي انباشته چنين ستون. شوند مي

ها در  ظرفيت تحمل اين ستون. باشد  مي4فرضي  بشقابك50000ها تا  ند و كارايي آنكن

كروماتوگرام مربوط به ايزومرهاي هپتان و اكتان با . حد چند ميكروليتر نمونه است

با اين وجود استفاده .  نشان داده شده است12 در شكل ، متري15استفاده از يك ستون 

كنند كه اغلب كنترل  هاي مستقيم، راحت نبوده و فضاي زيادي را اشغال مي توناز س

  . باشد ها نيز مشكل مي دماي آن

                                           
1. Column packing 
2. U-shaped columns 
3. Low dead volume connection 
4. Theoretical plates 
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ها و  دادن جداسازي اكتان  متري با نشان15كروماتوگرامي از ستوني : 12شكل 

  هاي ايزومري هپتان
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جور  و  مشكل است اما به دليل ماهيت جمع1شكل ي مارپيچيها گرچه انباشتن ستون
هاي مناسب،  با اين وجود براي دستيابي به كارايي. اند ها، به آساني پذيرفته شده بودن آن

 نشان داده 13دستگاه مورد استفاده، در شكل . اي توسعه يافته است روش پر كردن ويژه
  .شده است

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  گاه انباشتن ستونمثالي از دست: 13شكل 

مواد پركننده در مخزني متصل به منبع گازي جهت راندن مواد پركننده به درون 
اي از   متصل بوده و توده2خلاء خروجي ستون به يك پمپ. ستون قرار گرفته است

شيشه در انتهاي ستون قرار گرفته است كه با مانع كوچكي مهار شده و از  جنس پشم
زمان به  خلاء و جريان گاز به طور هم. كند پ جلوگيري ميشدن آن به درون پم  مكيده

                                           
1. Coiled column 
2. Vaccum pump 



 
42

اين حالت . آيند مي افتند و مواد پركننده به سرعت در درون ستون به حركت در كار مي
هاي  گردد و به اين ترتيب ستون سبب متراكم شدن اندك مواد در كل طول ستون مي

اوقات ميزان موفقيت  فرآيند كمي مشكل بوده و گاهي. گردد  مناسبي توليد ميانباشته
همچنين . باشد  مناسب نمي1علاوه فرآيند براي خودكار شدن به. باشد مي% 90كمتر از 

  .  نقش داشته استهاي مويين هاي انباشته، در ترويج ستون مشكلات مربوط به تهيه ستون
تواند تا حد زيادي خودكار شده و چندين ستون به   ميهاي مويين ساخت ستون

 متري با 12 مثال ديگري از كروماتوگرام حاصل از ستون انباشته. زمان تهيه شود طور هم
  .  نشان داده شده است14 در شكل 2متر، براي مخلوطي از بنزول  ميلي2قطر داخلي 

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

   متر12جداسازي مخلوط بنزول در ستوني انباشته به طول : 14شكل 

                                           
1. Automation 
2. Benzole mixture 
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دهي شده روي  وزني پوشش-وزني% 5 1گليكول  اتيلن پلي ستون از آديپات
 با فشار گاز ºC 130دما در دماي  ، پر شد و به صورت هم2شده  نسوز غيرفعال آجر

ستون در كارايي .  ساعت بود5/3زمان آناليز در حدود .  استفاده شدpsi140ورودي 
دو پيك .  جداسازي شدند3 بشقابك فرضي بود و تمام ايزومرهاي زايلن40000حدود 

تواند به  اين جداسازي مي. هاي بنزن و تولوئن هستند ، پيك4ابتدايي خارج از مقياس
 . و احتمالاً در زماني كمتر از نيم ساعت به دست آيدهاي مويين همين خوبي در ستون

تواند در ستون قرار داده   اين است كه مقدار نمونه بيشتري ميهاي انباشته مزيت ستون
هاي  اجزاء موجود با غلظت. تواند بزرگتر شود  آناليز مي5ديناميكي شود و بنابراين گستره

فكيك تغليظ يا ت ي بدون پيشد به سادگي جداسازي و به طور كمنتوان مي % 001/0
  . مقدماتي،آناليز شوند

  هاي مويين يا لوله باز ستون -2-5-2

 هاي مويين ستون. شوند  ساخته مي7 يا كوارتز6نزن زنگ هاي مويين از استيل ستون
هاي فلزكاري، بايستي با دقت توسط  دهي براي حذف گريس فلزي قبل از پوشش

پس از حذف روغن و . كلريد، متانول و سپس آب پاكسازي شوند دي  متيلنشستشو با
هاي   كه به ديواره8اي گريس، جهت حذف اكسيدهاي فلزي يا ديگر تركيبات خورنده

چسبند، شستشو توسط اسيد رقيق و سپس با آب و دوباره با متانول و  ستون مي
اني از نيتروژن داغ خشك و سرانجام ستون در جري. گيرد كلريد انجام مي دي متيلن

                                           
1. Polyethylene glycol adipate 
2. Deactivated fire brick 
3. Xylene isomers 
4. Off-scale peaks 
5. Dynamic range 
6. Stainless steel 
7. Quartz 
8. Corrosion products 
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هاي مويين را برآورده  انتظار از ستون هاي بالاي قابل  كارايي1هاي فلزي ستون. گردد مي
با اين وجود . اند هاي سوختي و غيره استفاده شده سازند و براي آناليز نفت و روغن مي

هاي كه به سادگي با فاز باشند؛ با وجود اين هاي فلزي داراي برخي معايب مي ستون
شوند اما  دهي مي پوشش)  و غيره3، گريس اپيزون2مثل اسكوآلان(ساكن غيرقطبي 

به . باشد  مشكل مي4ها با فازهايي با قطبيت بيشتر مثل كربوواكس دهي آن پوشش
تواند موجب تفكيك يا نوآرائي مولكولي بسياري از  طوركلي، سطوح داغ فلزي مي

همچنين فلز . ها، گردد  موجود در اسانس6هاي  مثل ترپن5حرارتيتركيبات ناپايدار 
 و جذب مواد قطبي واكنش داده 7شدن تواند مستقيماً با برخي مواد توسط حلقوي مي

هاي فلزي  با اين وجود ستون. گردد دار مي هاي نامتقارن و دنباله كه موجب ايجاد پيك
رافي تعويض ها آسان است و به راحتي در دستگاه كروماتوگ محكم بوده، استفاده از آن

ها در  هاي سيليكاي گداخته، بر استفاده از آن رغم عرضه ستون شوند؛ در نتيجه، علي مي
  . هاي كاربردي پافشاري شده است بسياري از زمينه

، تلاش كردند كه فعاليت 9هايي بر پايه سيليكا  و همكارانش با ارائه ستون8ديستي
هاي  ا حذف نمايند و ابزار بسيار دقيقي را براي توليد ستون رهاي مويين سطحي ستون

هاي مويين مدور محكمي  ستون) 4(ديستي . پذير ابداع كردند اي انعطاف مويين شيشه
ها،  پذير و هم پيركس توليد نمود، اما شكل مدور ثابت آن هم از جنس شيشه انعطاف

با فرآوري دقيق سطح، . ساز نمود  مشكلها را به آشكارساز و سيستم تزريق اتصال ستون
توانند با فازهاي ساكن قطبي مثل كربوواكس پوشش داده  اي محكم مي هاي شيشه لوله

                                           
1. Metal columns 
2. Squalane 
3. Apiezon grease 
4. CARBOWAX® 
5. Thermally labile materials 
6. Terpenes 
7. Chelation 
8. Desty 
9. Silica-based columns 
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پذير را با استفاده از روش  هاي مويين سيليكاي گداخته انعطاف ستون) 5 (1داندنائو. شوند
رد استفاده در روش ساخت فيبر ميله كوارتز جامد مو.  ارائه نمود2ساخت فيبر كوارتزي

. هاي كشش به طور متناسبي تنظيم شد كوارتزي، با لوله كوارتز جايگزين شد و سرعت
هاي كوارتزي جهت جلوگيري از ايجاد خوردگي در سطح در اثر  سطح خارجي لوله

پوشاندن .  پوشانده شوند3ايميد رطوبت، بايستي بلافاصله پس از ساخت با پليمر پلي
ايميدي بلافاصله پس از ساخت، از تماس رطوبت با   مويين توسط پليمر پليهاي لوله

پذير  اي انعطاف هاي مويين شيشه ستون. كند سطح جلوگيري نموده و لوله را بادوام مي
ها از نظر  اما، اين لوله) 6(شود  توسط روشي مشابه در دماهاي بسيار كمتر توليد مي

جهت . باشند هاي مويين كوارتزي نمي د ستوناستحكام مكانيكي يا خنثي بودن مانن
كردن سطح به ميزان  پذير سطحي و فعاليت كاتاليستي و همچنين رطوبت كاهش جذب

هاي كوارتز  كافي براي پوشاندن با فاز ساكن موردنظر، فرآوري مجدد سطح ستون
كردن  دار فرآوري ممكن است شامل شستشو با اسيد، سيلان. باشد گداخته ضروري مي

  .  باشد4ها هاي شيميايي مثل استفاده از سورفكتانت  ديگر انواع فرآوريو
هاي تجاري، به صورت كاملا   مورد استفاده براي ستون5سازي فرآيندهاي غيرفعال

اي  هاي شيشه سازي براي ستون با اين وجود برنامه غيرفعال. اند اختصاصي حفظ شده
 و سيليكوني كه براي اغلب كاربردها مناسب است، مستلزم شستشوي پذير انعطاف

وزني پرشده، دو -وزني% 10كلريدريك  ستون از اسيد. اسيدي مقدماتي خواهد بود
 ساعت حرارت داده 1به مدت  ºC100انتهاي آن مسدود شده و سپس ستون در دماي

اين . گردد شك مي تا عاري شدن از اسيد با آب مقطر شسته و خپس از آن،. شود مي
تواند موجب اثرات جذبي  هاي سنگين فلزي كه مي فرآيند براي حذف بقاياي يون

                                           
1. Dandenau 
2. Quartz fiber drawing technique 
3. Polyimide 
4. Surfactants 
5. Deactivation procedures 
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 در 1سيلازان دي متيل سپس ستون با محلولي از هگزا. باشد گردد، روش معتبري مي
 1گردد، و دوباره در نقطه جوش حلال به مدت  حلالي مناسب پر شده، مسدود مي

سطحي تشكيل  هاي هيدروكسيل  فرآيند تمام گروهاين. شود ساعت حرارت داده مي
اگر ستون با فاز ساكن قطبي پوشش . كند شده در هنگام شستشوي اسيدي را مسدود مي

داده شده باشد، ممكن است اين مزيت را داشته باشد كه با استفاده از يك عامل قطبي يا 
. ا تسهيل نمايددهي ر كند، پوشش قطبي كه با پراكندگي سيليكون مخالفت مي  نيمه

سپس ستون با حلال خالص شسته شده، در دماهاي بالا در جرياني از نيتروژن خالص 
  . باشد دهي آماده مي خشك شده و پس از آن براي پوشش

توانند با فاز ساكني مايع يا با موادي پليمري كه قادرند  هاي مويين از داخل مي ستون
. مي پليمريزه گردند، پوشش داده شوندبراي تشكيل پوشش دروني پليمري نسبتاً محك

  . 3 و روش ايستا2روش پويا:  وجود داردهاي مويين دهي ستون دو روش براي پوشش

  دهي به روش پويا پوشش -2-5-2-1

از ميان . شود  قرار داده ميتوپكي از حلال محتوي فاز ساكن در ابتداي ستون مويين
به طوركلي . باشد كننده ضخامت فيلم فاز ساكن مي عوامل مختلف، قدرت محلول تعيين

  .  ميكرومتر قرار دارد25/0-5/1 در گستره هاي مويين ضخامت فيلم ستون
يبي وزني در حلال، فيلمي با ضخامت تقر-وزني% 5در عمل، فاز ساكن با غلظت 

هر چند كه اين تنها يك تخمين است چون ضخامت .  ميكرومتر ايجاد خواهد نمود5/0
. گردد  همچنين توسط خصوصيات فيزيكي سطح، حلال و فاز ساكن تعيين مي4فيلم

  .  نشان داده شده است15دهي در شكل  فرآيند پوشش
  

                                           
1. Hexamethyldisilazane 
2. Dynamic method 
3. Static method 
4. Film thickness 
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  دهي ستوني مويين به روش پويا فرآيند پوشش: 15شكل 

از طول ستون % 10پر كردن حدود (نكه توپك به ابتداي ستون رانده شد پس از اي
متر در ثانيه به درون ستون،   ميلي2-4، براي راندن توپك با سرعت )كند كفايت مي

 متر 60كشد تا توپك   ساعت طول مي5/5حدود (شود  فشاري به ابتداي ستون اعمال مي
 1 ستون عبور كرد، گاز به مدت هنگامي كه توپك از ميان). در ستون پيشروي كند

جريان گاز نبايستي سريع افزايش يابد، زيرا محلول فاز ساكن بر . يابد ساعت جريان مي
شود كه موجب ايجاد  هاي لوله به صورت مواج به سمت جلو جابجا مي روي ديواره

تواند افزايش   ساعت سرعت جريان مي1پس از . گردد هاي بسيار غيريكنواخت مي فيلم
مقادير اندك باقيمانده از حلال توسط حرارت دادن . بد تا ستون عاري از حلال گردديا

خروج . گردد ستون در بالاتر از نقطه جوش حلال تحت سرعت جريان بالاتر خارج مي
تواند توسط اتصال ستون به آشكارساز و مشاهده انحراف خط زمينه  كامل حلال مي

  . آشكارساز مشخص گردد

   دهي به روش ايستا پوشش -2-5-2-2

خلاء متصل  سرتاسر ستون با محلولي از فاز ساكن پر شده و يك سر ستون به پمپ
هاي  پوششي بر روي ديواره) با پسروي بخش پيشين(زمان با تبخير حلال  هم. شود مي

نشان داده شده  16دهي ايستا در شكل  شمايي از فرآيند پوشش. ماند ستون بر جاي مي
ستون با محلول داراي غلظتي مناسب از فاز ساكن، براي ترسيب فيلمي با ضخامت . است
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به فاز ساكن، حلال، دما و شرايط سطحي بستگي غلظت مورد نياز . مطلوب پر شده است
بيني نبوده و براي  متاسفانه غلظت بهينه محلول به صورت تئوري قابل پيش. داردديواره 

  . دهي بايستي برخي آزمايشات مقدماتي انجام گيرد ن شرايط پوششتعيين بهتري
  
  
  
  

  هاي مويين دهي ستون روش ايستا براي پوشش: 16شكل 

خلاء متصل  پس از پر كردن، يك انتهاي ستون مسدود و انتهاي ديگر آن به پمپ
 و با پسروي بخش عقبي، با تبخير تدريجي حلال. شود شده و در آوني قرار داده مي
سپس حلال از اين فيلم تبخير شده و . ماند جاي مي  ها بر فيلمي از محلول بر روي ديواره

فرآيند تا تبخير كامل . ماند فاز ساكن به صورت پوششي نازك بر روي ديواره باقي مي
ممكن . باشد يابد و ستون به جز فاز ساكن عاري از هر چيز ديگري مي حلال ادامه مي

فرآيند نيازي به مراقبت . ها وقت صرف گردد است براي تكميل چنين فرآيندي ساعت
چنين فرآيندي تكرارپذيرتر از روش . تواند در طول شب انجام پذيرد ندارد بنابراين مي

هايي با كارايي مشابه آنچه كه به روش پويا   بوده با اين وجود ستوندهي پويا پوشش
  . نمايد دهي شده، ايجاد مي پوشش

دهي، دوام ستون به پايداري فيلم فاز ساكن بستگي دارد  نظر از روش پوشش صرف
ها به   آن نگهدارنده1سطحي كه آن نيز به نوبه خود به ماهيت ثابت نيروهاي كشش

ا يا به تواند با افزايش دم چنين نيروهاي كشش سطحي مي. ديواره ستون، بستگي دارد
تواند به طور ناگهاني شكسته  در نتيجه، فيلم مي. وسيله عبور نمونه از ستون كاهش يابد

                                           
1. Surface tension forces 
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 1هاي ستون پيوند شود يا به صورت موضعي بنابراين اگر فاز ساكن به ديواره. شود
 2يهايي، فازهاي ساكن پيوند چنين پوشش. پليمريزه گردد بسيار مطلوب خواهد بود

  . روند تشوي حلال از بين نميناميده شده و توسط شس
توانند توسط ترسيب مونومرها يا ديمرها بر روي  گاهي فازهاي ساكن پليمري مي

 مناسب، تشكيل 3سطح ديواره و سپس آغاز پليمريزاسيون به وسيله حرارت يا كاتاليست
چنين فرآيندي فاز ساكن را به ديواره ستون متصل نموده و بنابراين به طور كامل . گردند

، با استفاده از روش ي مشابهد به طريقنتوان هاي پليمري مي پوشش. گردد تثبيت مي
هاي مورد استفاده براي تثبيت فازهاي ساكن، بسيار  روش.  تشكيل شونددهي پويا پوشش

هاي سازنده  هاي مورد استفاده توسط شركت اختصاصي بوده و تعداد كمي از روش
در هر صورت، اغلب متخصصين كروماتوگرافي تمايلي . باشد خته شده ميها، شنا ستون

هاي آماده تجاري را  دهند ستون هاي خود ندارند و ترجيح مي دهي ستون به پوشش
  . خريداري نمايند

هاي مشكل در مدت زمان نسبتاً كمتري  هاي مويين، جداسازي با استفاده از ستون
 17 در شكل اسازي مخلوطي پيچيده با ستون مويينمثالي از جد. باشد قابل دستيابي مي

 شد كه انتخاب VOCOL ستون تحت عنوانستون مورد استفاده . نشان داده شده است
 ميكرون 5/1متر و ضخامت فيلم فاز ساكن  ميلي 75/0داخلي  متر و قطر 60داراي طول 

 با ºC 170ده شده و سپس تا دماي  قرار داºC 10در دماي  دقيقه 6به مدت ستون . بود
 و ml/min 10گاز حامل، هليم با سرعت جريان . ريزي شد  برنامهºC/min 6سرعت 

 وضوحاين كروماتوگرام به .  بوداي شعله آشكارساز يونيزاسيونآشكارساز مورد استفاده 
ها نه فقط  اين ستون. دهد  را نشان ميهاي انباشته  بر ستونهاي مويين برتري ستون

هاي جداسازي معقولي را نيز در دسترس  نمايند بلكه زمان هاي بالايي را ايجاد مي كارايي
  .دهند قرار مي

                                           
1. In situ 
2. Immobilized stationary phases 
3. Catalyst 
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  هاي فرار مهم كننده جداسازي آلوده: 17شكل 

  برومو دي كلرو متان  18  متاندي كلرو دي فلوئورو   1
   كلرواتيل وينيل اتر-2  19  كلرومتان  2
   دي كلروپروپن-3،1-سيس  20  كلريد وينيل  3
  تولوئن  21  برومومتان  4
   دي كلروپروپن-3،1-ترانس  22   دي كلرواتيلن-1،1  5
   برومو پروپان-2كلرو-1  23  كلريد متيلن  6
  كلرو اتان تري -2،1،1  24   دي كلرواتيلن-2،1-ترانس  7
  تتراكلرواتيلن  25   دي كلرو اتان-1،1  8
  دي برومو كلرو متان  26   دي كلرو اتيلن-2،1-سيس  9

  كلرو بنزن  27  كلروفرم  10
  اتيل بنزن  28  بروموكلرومتان  11
  بروموفرم  29   تري كلرواتان-1،1،1  12
   دي كلرو بوتان-4،1  30  تتراكلريدكربن  13
  و اتان تتراكلر-2،2،1،1  31  بنزن  14
   دي كلرو بنزن-3،1  32   دي كلرواتان-2،1  15
   دي كلرو بنزن-4،1  33  تري كلرواتيلن  16
   دي كلرو بنزن-2،1  34   دي كلروپروپان-2،1  17
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  هاي مويين انواع ستون -2-5-2-3

هاي  گردند، كه شامل ستون بندي مي هاي مويين به دو دسته عمده تقسيم ستون
كه قبلاً توضيح داده شده و  (WCOTهاي   يا ستون1شده دهي  با ديواره پوششمويين

شمايي از هر دو نوع . PLOT يا 2متخلخل  هاي مويين با لايه و ستون) بسيار رايج است
 به طور عمده براي آناليز PLOTهاي  ستون.  نشان داده شده است18ستون، در شكل 

قطر خارجي . مولكولي كم به كار رفته است هاي با وزن  و جداسازي هيدروكربنگازها
 ميكرومتر بوده و داراي لايه متخلخلي با 320-530 در گستره PLOTهاي  ستون

  . باشند  ميكرومتر مي5-50ضخامت 
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  هاي مويين انواع ستون: 18شكل 

                                           
1. Wall coated open tubular columns 
2. Porous layer open tubes 
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ها با ذرات جامد نيز به طور عمده انحصاري هستند اما  دهي ديواره  پوششايه روش
مثالي . هاي پايدار و تكرارپذيري قابل تهيه و به صورت تجاري در دسترس هستند ستون

 -2،3هاي موجود در نمونه   براي جداسازي و آناليز ناخالصيPLOT ستون كاربرداز 
 32/0داخلي   متر، قطر50ستون داراي طول . ت نشان داده شده اس19، در شكل 1بوتادين

و . پتاسيم پوشيده شده بود شده با كلريد  اصلاح2آلومينيم  اي از اكسيد متر و با لايه ميلي
 ºC/min 6 با سرعتºC 200 تاºC 100دماي ستون، از دماي ريزي جداسازي با برنامه

.  سانتيمتر بر ثانيه بود35گاز حامل مورد استفاده نيتروژن و سرعت گاز . انجام شده است
تقسيمي، درون ستون قرار داده شد و  تزريق توسط سيستم)  ميكروليتر گاز100(نمونه 

 جداسازي خوبي 19شكل .  بوداي شعله آشكارساز يونيزاسيونآشكارساز مورد استفاده، 
داسازي امكان آناليزهاي كمي دقيق و چنين ج. دهد را براي همه اجزاء نمونه نشان مي

آناليز گازهاي هيدروكربني مهم است و تقريباً در . صحيحي را فراهم خواهد نمود
  .باشد كيفي پالايش نفت، آزموني كنترلي مي هاي كنترل تمامي آزمايشگاه

  
  
  
  
  
  
  
  
   

                                           
1.  2,3-butadiene 
2.  Aluminum oxide 
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   بوتادين-3و2هاي  جداسازي ناخالصي: 19شكل 

  فازهاي ساكن كايرال -2-5-3

هاي سنتز  به روشمتمايل شيمي آلي نوين و تحقيقات دارويي به طور روزافزوني 
وت فعاليت فيزيولوژيكي موجود ميان چنين انگيزشي توسط تفا.  شده است1نامتقارن

بار از اين  اي اسف نمونه. دارويي دامن زده شده استفعال  تركيبات 2هندسي ايزومرهاي
  باشد كه به صورت مخلوط راسميك   مي3مقوله، داروي تاليدوميد

N-عمده فعاليت .  در دسترس قرار گرفته بود4ايميد  اسيد گلوتاميك فتاليل

                                           
1. Asymmetric syntheses 
2. Geometric isomers 
3. Thalidomide 
4. N-phthalylglutamic acid imide 

   بوتان-i  6  متان  1
   بوتن-2-ترانس  7  اتان  2
  وتن ب-ايزو  8  پروپان  3
   بوتن-2-سيس  9  ايزوبوتان  4
5  n-بوتان       
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باشد و اخيراً كشف شده است كه   ميR-(+)1 ايزومر فيزيولوژيكي مربوط به
 داراي تاثيرات ژنتيكي هستند و موجب نقوص مادرزادي در جنين S انانتيومرهاي

بنابراين جداسازي و شناسايي ايزومرها اهميت زيادي داشته و كروماتوگرافي . گردند مي
تفاده از اس. گردد هايي استفاده مي به طور موثري در جداسازي چنين مخلوط

مايع  گازي براي جداسازي ايزومرهاي نامتقارن، مثل كروماتوگرافي  كروماتوگرافي
نوري موثر وجود دارند كه  رايج نيست، با اين وجود برخي فازهاي ساكن فعال

  . گازي به كار روند توانند براي جداسازي انانتيومرها در كروماتوگرافي مي
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  كلودكسترين سي-αساختار : 20شكل 

                                           
1. R-(+)-isomer 
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 β و αگازي برپايه  گروهي از مفيدترين فازهاي ساكن كروماتوگرافي
 نشان داده شده 20 در شكل 1 سيكلودكسترين-αساختار . باشند ها مي سيكلودكسترين

متر و گستره  يليم 25/0داخلي   متر، قطر60 يا 30ها اغلب داراي طول  اين ستون. است
 به طور تجاري در دسترس بوده و β و αهر دو نوع . باشند  ميºC250-30دماي عملكرد 

. شوند هاي مختلف استفاده مي هر دو با موفقيت براي جداسازي ايزومرهاي نوري اسانس
ها به عنوان فازهاي ساكن براي  اين ترتيب جهت استفاده از سيكلودكسترين به

شده كه در بافتي از   كاملا متيله 2هاي  سيكلودكسترين-β يا α، گازي  كروماتوگرافي
هاي  اند، بر ديواره قرار داده شده) 3سيلوكسان پلي متيل% 65 -فنيل% 35(سيلوكسان 

سيلوكسان به ستون  پلي- متيل-فنيل. گردند هاي مويين كوارتز گداخته ترسيب مي لوله
 4ها به طور عمده بر اساس آنتالپي دهد بنابراين جداسازي خاصيت قطبيت متوسط مي

هاي قطبي و واندروالسي است كه به طور عمده با پليمر  باشد كه ناشي از برهمكنش مي
ها، جداسازي   سيكلودكسترين5پذيري كايرال دهد اما همچنين به دليل گزينش رخ مي

  . باشد  نيز مي6بر اساس آنتروپي
كند كه فقط قادر  هايي را ايجاد مي  گروه،سازي ساختار سيكلودكسترين اوليه مشتق

باشند، در حالي كه از برهمكنش ديگر انانتيومرها  به برهمكنش با يك نوع انانتيومر مي
چنين فرآيندي، . شود ها، به طور جزيي يا كامل ممانعت مي بر اساس آنتروپي آن

تيب نسبت دهد و به اين تر برهمكنش متفاوت ميان انانتيومرها و فاز ساكن را افزايش مي
مثالي از كاربرد سيكلودكسترين . يابد جداسازي و در پي آن تفكيك افزايش مي

 نشان داده شده 21هاي كايرال، در شكل  شده براي جداسازي برخي از آمين اصلاح

                                           
1. α-cyclodextrin 
2. β-cyclodextrin 
3. 35% phenyl-65% methyl polysiloxane 
4. Enthalpic 
5. Chiral selectivity 
6. Entropic 
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 G-PNاز يك ستون . گردد كه جداسازي خوبي حاصل شده است مشاهده مي. است
 با استفاده ºC 130متر استفاده شده و دماي   ميلي25/0داخلي   متر و قطر30داراي طول 

اند و روش اتصال و  مواد اصلي ثبت اختراع شده. از گاز حامل هليم اعمال شده است
  .باشد نهايت مشكل بوده و داراي فنون اختصاصي زيادي مي پوشش ماده در ستون، بي
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  هاي كايرال جداسازي برخي آمين: 21شكل 

  بازداري زمان  اجزاء  

1  R-N-TFA -12/10  آمفتامين  

2  S-N-TFA -86/10  آمفتامين  

3  S-N-TFA -مفتامينĤ41/11  مت  

4  R-N-TFA -مفتامينĤ92/11  مت  

5  d-N-TFA -08/13  پسدوافدرين  

6  l-N-TFA -93/13  پسدوافدرين  
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  دما ريزي  ستون و برنامهآون -2-6

  به طور مثال از ( ستون بايستي در يك گستره نسبتا وسيع دما كار كند آون
ºC400-5 .( با اين وجود در عمل، حداكثر دماي مورد نياز آون، اغلب كمتر ازºC250 
شود، زيرا بسياري از  باشد، به ويژه هنگامي كه از فازهاي ساكن سنتزي استفاده مي مي
به همين ترتيب دماهاي . گردند دار بوده و در دماهاي بالا تبخير يا تخريب ميها ناپاي آن

ها، داراي تهويه هوايي  اغلب آون. باشد  نيز به ندرت مورد نياز ميºC50اوليه كمتر از 
دما در . باشند تا دماي يكنواخت در سرتاسر آون ايجاد گردد اي قوي مي توسط پنكه

دما  پايدار باشد و هنگامي كه به صورت هم ºC 5/0±ا هاي آون بايستي ت برخي از بخش
  آون بايستي داراي ظرفيت .  ثابت باشدºC 2/0±كند دماي ستون بايستي تا  كار مي

l 60-30  باشد و داراي قابليت اتصال بيش از يك ستون بوده و به برخي شيرهاي
 مورد 2بعدي دچنين دستگاهي براي كروماتوگرافي چن. ، مجهز شده باشد1كننده سوئيچ

  .نياز است
اغلب داراي گستره تغييرات تدريجي ) افزار افزار و نرم سخت (دما كننده ريزي برنامه

min/ºC 20-5/0هاي غيرخطي  هاي دما، شامل برنامه كننده ريزي برخي از برنامه. باشد  مي
، تنها با گازي كروماتوگرافيني هستند با اين وجود اغلب آناليزهاي لگاريتمي و توا
تواند در هر زماني از انجام  سرعت برنامه مي. گيرد هاي خطي انجام مي استفاده از برنامه

دمايي در هر جايي از برنامه كه لازم  هاي هم كروماتوگرافي تغيير داده شود يا دوره
همه . باشد مي) ºC400- 5 (دما اغلب مشابه آون ريزي هگستره برنام. باشد، قرار داده شود

اتصالات ميان ستون و آشكارساز، كه از ميان ديواره آون ستون به آون آشكارساز عبور 
هاي مجرا  اي هستند بنابراين دماي هيچ يك از قسمت كننده جداگانه كند، داراي گرم مي

                                           
1. Switching valves 
2. Multidimensional chromatography 



 
59

نقطه سرد در مجرا موجب ايجاد تراكم يك . كند به زير دماي آون ستون افت نمي
  . يافته گردد شكل هاي پهن و تغيير تواند منجر به ايجاد پيك خواهد شد كه مي

   گازي كروماتوگرافيآشكارسازهاي  -2-7

 تكامل يافته و به صورت 1گازي كروماتوگرافيتعداد زيادي از آشكارسازهاي 
 5 تا 4، گازي كروماتوگرافيي به طوركلي، آشكارسازها. باشند تجاري در دسترس مي

 هستند، و بنابراين براي آناليز 2مايع  تر از آشكارسازهاي كروماتوگرافي برابر حساس
آشكارسازهاي داراي حساسيت . باشند آل مي هاي محيطي ايده مقادير جزيي و كاوش

مثل تشخيص مواد (دهند  بالا، نسبتاً ويژه بوده و انواع خاصي از نمونه را تشخيص مي
برعكس، آشكارسازهاي داراي ). 3الكترون  دار توسط آشكارسازهاي رباينده هالوژن

، با اين كه در مقايسه با )4اي شعله مثل آشكارساز يونيزاسيون(كاتدي  پاسخ
تر هستند اما نسبت به آشكارسازهاي ويژه  مايع حساس آشكارسازهاي كروماتوگرافي

ترين  كاتدي از رايج  آشكارسازهاي داراي پاسخ. دارنديت كمتري حساس
هاي   هستند و اغلب جداسازيگازي كروماتوگرافيآشكارسازهاي 

ترين  از متداول. اي انجام شده است شعله   با آشكارساز يونيزاسيونگازي  كروماتوگرافي
 و آشكارساز 5 فسفر-آشكارسازهاي ويژه مورد استفاده، آشكارساز نيتروژن

، گرچه داراي حساسيت نسبتاً ضعيفي 6آشكارساز كاتارومتر. باشد الكترون مي رباينده
  .رود  به كار ميباشد اما به طور وسيعي در آناليز گازها مي

                                           
1. GC detectors 
2. LC detectors 
3. Electron capture detector (ECD) 
4. Flame ionization detector (FID) 
5. Nitrogen phosphorus detector (NPD) 
6. Katharometer detector 
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  اي آشكارساز يونيزاسيون شعله -2-7-1

، و به طور )7 (2 و پريتوريوس1، كه توسط هارلياي ز يونيزاسيون شعلهآشكارسا
يافته آشكارساز  ابداع شده است، نوع تكامل) 8 (4 و دوور3ويليامز  جداگانه توسط مك

، از هيدروژن اي شعله نيزاسيونآشكارساز يودر . باشد مي) 9( اسكات 5احتراق گرمايي
هليم، نيتروژن يا ديگر (شود كه با شوينده ستون  احتراقي استفاده مي به عنوان گاز

 كوچكي كه در داخل الكترود 6مخلوط شده و در مخروط) گازهاي مناسب
پتانسيلي چند صد ولتي ميان مخروط و . گردد شكلي قرار گرفته، مشتعل مي اي استوانه

   هاي د، جفتنسوز دار در مخروط مي  كربنهاي گونهل شده و هنگامي كه الكترود اعما

. گردد آوري مي اي شكل جمع شده در مخروط و الكترود استوانه  تشكيل7الكترون /يون
 مربوط به سيستم 9ديجيتال به  يا مبدل آنالوگ8جريان تقويت شده و به ثبات

آشكارساز شمايي از اساس . گردد امپيوتري منتقل مياطلاعات ك دريافت
در ضمن فرآيند اكسايش، .  نشان داده شده است22 در شكل اي شعله يونيزاسيون

شود كه  شده از نمونه، در شعله تشكيل مي هاي به طور جزيي يا كامل اكسيد بخش
 11زمينه  جريان. كنند  ايجاد مي10ترمويوني هايي را توسط نشر شود الكترون تصور مي

  بسيار كوچك است ) هاي حاصل از شعله هيدروژن ها و الكترون فقط يون(
 10 -14در حدود(باشد   نيز متعاقباً كوچك مي12و در نتيجه، ميزان نويز)  آمپر2-1×10- 12(

  ). آمپر
                                           

1. Harley 
2. Pretorious 
3. McWilliams 
4. Dewer 
5. Combustion detector 
6. Jet 
7. Electron/ion pairs 
8. Recorder 
9. A/D Converter 
10. Thermionic emission 
11. Background current 
12. Noise level 
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  اي شعله آشكارساز يونيزاسيون: 22شكل 

 درصد از 0018/0باشد زيرا فقط  ندان كارآمد نميفرآيند يونيزاسيون چ
 105حدود دو يون يا الكترون به ازاي هر (كنند  هاي نمونه توليد يون مي مولكول
 از 1با وجود اين، به دليل اندك بودن ميزان نويز، حداقل جرم قابل تشخيص). مولكول

n- هپتان فقطg/sec  12 -10×2باشد كه در سرعت جريان   مي ml/min20 اين مقدار 
آشكارساز به . باشد  ميg/ml12 -10 × 3  در حدود2معادل حداقل غلظت قابل تشخيص

                                           
1. Minimum detectable mass 
2. Minimum detectable concentration 
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دهد و به جرم در واحد حجم پاسخ  جرم در واحد زمان ورودي به آشكارساز پاسخ مي
اين يك مزيت خاص . باشد در نتيجه پاسخ، تقريباً مستقل از سرعت جريان مي. دهد نمي

 با وجود اين كه. كند  فراهم ميهاي مويين  آن را با ستوناست كه امكان استفاده از
شود، اما به دليل اين كه  شوينده ستون قبل از ورود به آشكارساز با هيدروژن مخلوط مي

 و به غلظت غيرحساس است، عامل رقت، حساسيت را تحت 1آشكارساز حساس به جرم
دار، به  هاي كربن  در واقع همه نمونهاي شعله  ونيزاسيونآشكارساز ي. دهد تاثير قرار نمي

، 2كربن  سولفيد مولكولي كم مثل دي استثناي تعداد كمي از تركيبات با وزن
درحقيقت، به دليل پاسخ جامع و متنوع . كند  و غيره را آشكارسازي مي3كربن  منوكسيد

  .  مورد توجه قرار گرفته است4 عموميآن، به عنوان آشكارسازي

هاي   در آناليز مخلوط هيدروكربناي شعله آشكارساز يونيزاسيون كاربردمثالي از 
در ) شود  ناميده ميPIANO5كه آناليز (پارافين، ايزوپارافين، آروماتيك، نفتن و اولفين 

متر و قطر  50 با طول Petrocol DH 50.2ستون از .  نشان داده شده است23شكل 
  ستون در دماي . متر و از جنس سيليكاي گداخته استفاده شده است  ميلي5/0داخلي 

ºC 35 دقيقه ثابت مانده و سپس تا دماي  5 به مدتºC200 با سرعت min/ºC 2 
. باشد  ميcm/sec20 هليم و سرعت فاز متحرك ،گاز حامل. ريزي شده است برنامه

شده در زمينه   هاي استاندارد انجام در بسياري از آزمون اي شعله آشكارساز يونيزاسيون
  . گيرد هاي محيطي، مورد استفاده قرار مي ها و صنايع دارويي و آزمون هيدروكربن

  
  
 

                                           
1. Mass sensitive 
2. Carbon disulfide 
3. Carbon monoxide 
4. Universal detector 
5. Paraffin, Isoparaffin, Aromatic, Naphthene, Olefin 
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  PIANOجداسازي مخلوط استاندارد : 23شكل 

  فسفر -آشكارساز نيتروژن -2-7-2

 بسيار حساس بوده اما آشكارسازي ويژه است و نوع  فسفر-آشكارساز نيتروژن

آلي   است كه نسبت به تركيباتاي شعله آشكارساز يونيزاسيونتر  يافته تكامل

آن بسيار گرچه ظاهراً شيوه عملكرد . دهد دار و يا فسفردار پاسخ شديدي مي نيتروژن

باشد، اما در واقع بر اساس اصولي كاملاً   مياي شعله آشكارساز يونيزاسيونمشابه 

 نشان داده 24 فسفر، در شكل -شمايي از يك آشكارساز نيتروژن. كند متفاوت عمل مي

  . شده است
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   فسفر-آشكارساز نيتروژن: 24شكل 

اي از جنس روبيديم يا سزيم  ، مهره1فسفر -آشكارساز نيتروژن حسگر واقعي
گاز حامل هليم . گرفته است   كوچك قرار2كننده گرم پيچ باشد كه درون يك سيم مي

با هيدروژن مخلوط شده و از درون مخروطي كوچك به درون آشكارساز منتقل 
ط، گرم شده و پيچ مستقر در بالاي مخرو مهره توسط جريان عبوري از سيم. شود مي

اگر آشكارساز هم به نيتروژن و هم به . كند  هليم از روي آن عبور مي-مخلوط هيدروژن
دهد، براي حصول اطمينان از عدم اشتعال گاز در مخروط، كمترين  فسفر پاسخ مي

دهد،  برعكس اگر آشكارساز فقط به فسفر پاسخ مي. رود جريان هيدروژن به كار مي

                                           
1. NPD Sensor 
2. Heater coil 
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. شود ن به كار برده شده و مخلوط در مخروط مشتعل ميجريان بزرگي از هيدروژ
هايي را توسط  ، الكترون1شده مهره قليايي گرم. شود پتانسيلي ميان مهره و آند اعمال مي

. كند  مي2يوني  آوري شده و ايجاد جريان كند كه در آند جمع  منتشر ميترمويوني نشر
 يدار گردد، مواد فسفردار و نيتروژن ژن يا فسفر خارج مي داراي نيترواجزاءهنگامي كه 

اين مواد . شوند سطحي مي ها جذب اند بر روي سطح مهره كه به طور جزيي سوخته
ها را افزايش   و در نتيجه، نشر الكتروندادهشده، تابع كار سطح را كاهش   سطحي  جذب

  . يابد دهند كه به تبع آن جريان آندي افزايش مي مي

 g/ml11 -10 براي فسفر و g/ml12-10 در حدود فسفر -آشكارساز نيتروژن حساسيت

. يابد متاسفانه كارايي اين آشكارساز به مرور زمان كاهش مي. باشد براي نيتروژن مي
. را به طور مفصل بررسي نموده است فسفر -آشكارساز نيتروژن، عملكرد )10(ريسه 

 نشان داد 4غلب يك سيليكات است و ريسه مورد استفاده به عنوان مهره، ا3نمك قليايي
كه كاهش پاسخ، ناشي از بخار آب حاصل از اشتعال هيدروژن است كه سيليكات 

  .كند قليايي را به هيدروكسيد آن تبديل مي
باشد و  بخار بالايي مي  داراي فشار5قليايي در دماي عملياتي مهره، هيدروكسيد فلز

اوم در حين استفاده از آشكارساز از دست در نتيجه، روبيديم يا سزيم به طور مد
جاي   بر6غيرفعال  اي از سيليكاي سرانجام همه فلز قليايي تبخير شده و مهره. روند مي
باشد و در نتيجه در   فسفر مي-اين مشكل ذاتي همه آشكارسازهاي نيتروژن. ماند مي

پاسخ ويژه . صورت استفاده مداوم از آشكارساز، تعويض نسبتاً منظم مهره ضروري است
به نيتروژن و فسفر و حساسيت بالاي آن، استفاده از آن را در  فسفر -آشكارساز نيتروژن

                                           
1. Heated alkali bead 
2. Ion current 
3. Alkali salt 
4. Reese 
5. Alkali hydroxide 
6. Inactive silica 
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محيطي مثل   آناليز بسياري از تركيبات دارويي و به ويژه در آناليزهاي زيست
هاي مناسب، مقادير جزيي   سودمند ساخته است كه با استفاده از ستون1ها كش علف
  . تواند به سادگي تعيين گردد  ميpg500ها در حد  كش علف

آشكارساز ها با استفاده از  كش مثالي از جداسازي و شناسايي گروهي از علف
 متر و قطر 15 با طول SPB-5از ستون .  نشان داده شده است25در شكل  فسفر -نيتروژن
.  ميكرومتر از فاز ساكن استفاده شده است5/0متر و ضخامت فيلم   ميلي53/0داخلي 

 با سرعت ºC290 ساعت ثابت مانده و سپس به 1 به مدت ºC60اي ستون در دم
min/ºC16سرعت جريان . ماند  دقيقه در آن دما باقي مي5رسد و به مدت   مي

ml/min 5استات داراي  ميكروليتر از اتيل1مقدار نمونه، . باشد  هليم مي، و گاز حامل  
  .كش بود  نانوگرم از هر علف5 

  
  
  
  
  
  

ها با استفاده از آشكارساز  كش ز علفجداسازي و آشكارسازي ويژه برخي ا: 25شكل 

   فسفر-نيتروژن

                                           
1. Herbicides 

  بروماسيل  19  سيمازين  13  بالان  7  اپتام  1
  اكساديازون  20  ترباسيل  14  رونيت  8  سوتان  2
  گول  21  سنكور  15  پروپاكلر  9  ورنام  3
  هگزازينون  22  دوآل  16  تولبان  10  تيلام  4
      پارلان  17  پروپازين  11  اُدرام  5
      پرول  18  آترازين  12  ترفلان  6
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  الكترون آشكارساز رباينده -2-7-3

باشد كه   مي1 با انرژي كمβ الكترون داراي يك منبع اشعه آشكارساز رباينده
 2مگرچه از تريتي. كند هاي مناسب، ايجاد مي هايي را جهت ربايش توسط اتم الكترون

 استفاده شده، اما در دماهاي βاي به عنوان منبع ذره  اي نقره شده بر روي صفحه  جذب
آشكارساز به دو شيوه .  بهتر استNi633باشد و از اين جهت منبع  بالا نسبتاً ناپايدار مي

يل يا با اعمال پتانس) DC4شيوه (شود، با اعمال پتانسيل ثابت در طول سل  استفاده مي
، از هيدروژن و نيتروژن به عنوان گاز DCدر شيوه ). 5شيوه پالسي(پالسي در طول سل 

در طول سل اعمال شده، كه ) اغلب چند ولت (شود و پتانسيل اندكي  حامل استفاده مي
هاي موجود كافي است و جريان پايدار كوچكي ايجاد  آوري همه الكترون براي جمع

براي مثال مولكول (الكترون به درون سل  ر صورت ورود مولكول جاذبد. شود مي
ها  ، الكترون)داراي اتم هالوژن كه فقط هفت الكترون در لايه خارجي اتم خود دارد

هاي  تحرك الكترون. شوند ها باردار مي توسط مولكول جذب شده و مولكول
يان الكترود به طور هاي آزاد است در نتيجه جر شده بسيار كمتر از الكترون  جذب

، داراي برخي معايب مشخص DCاما شيوه آشكارسازي . كند محسوسي افت مي
شده تغيير  ترين ايراد اين است كه انرژي الكترون نسبت به پتانسيل اعمال جدي. باشد مي
كند،  الكترون يك مولكول نسبت به انرژي الكترون تغيير مي  خاصيت ربايش. كند مي

  . شده بستگي خواهد داشت   آشكارساز به پتانسيل اعمالدر نتيجه پاسخ ويژه
متان در آرگون كه ماهيت محيط % 10، يك مخلوط  شيوه پالسيدر
شود كه  فرض مي. گيرد ميدهد، مورد استفاده قرار  الكترون را تغيير مي ربايش

                                           
1. Low energy β-ray source 
2. Tritium 
3. Ni63 source 
4. DC mode 
5. Pulsed mode 
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، فقط داراي انرژي اند شده  ايجاد1هايي كه به سرعت توسط منبع راديواكتيو الكترون
اي   در سطح منبع، به صورت استوانه3كننده  بوده و در غياب پتانسيل جمع2گرمايي

.  قرار دارندºC400متر در دماي   ميلي4متر در دماي اتاق و با عمق   ميلي2توخالي با عمق 
ها اعمال شده و  كننده الكترون  بر الكترود جمع4مدت كوتاه مربعي يك پالس موج

در آرگون، جريان پايداري در % 10با استفاده از متان . گردد اي ايجاد مي مينهجريان ز
شكل موجي . شود  آمپر ايجاد مي5×10-12 آمپر با ميزان نويزي در حدود 10- 8حدود 

  . نشان داده شده است26پالس، در شكل 
  
  
  
  
  

  هاي آشكارساز رباينده الكترون شكل موجي پالس: 26شكل 

 خودشان را به ،هاي داراي انرژي گرمايي ، الكترون5ال موجدر مدت زمان غيرفع
الكترون موجود در سل خواهند چسباند كه در  هاي رباينده سادگي فقط به مولكول

 6هاي مثبت هاي منفي به سرعت با يون يون. هايي با بار منفي ايجاد خواهد شد نتيجه يون
تركيب شده، بنابراين براي ) شده  ايجادβ ها توسط ذرات زمان با توليد الكترون كه هم(

در نتيجه جريان ثابت . شوند كننده غيرقابل دسترس مي آوري توسط الكترود جمع جمع
  . گيري شده در طول پالس پتانسيل، كاهش خواهد يافت اندازه

                                           
1. Radioactive source 
2. Thermal energy 
3. Collecting potential 
4. Short period square wave pulse 
5. Inactive period of the wave form 
6. Positive ions 
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 طوري تنظيم شده است كه تعداد نسبتاً كمي از 1پتانسيل مدت زمان يك پالس
هاي  هاي داراي الكترون مولكول(اند  رت منفي باردار شدهها كه به كندي به صو مولكول

براي رسيدن به آند داراي ) هاي مثبت نشده توسط برخورد با يون شده و خنثي  جذب
در زمان . آوري گردند تر جمع هاي با تحرك سريع فرصت كافي باشند، اما الكترون

زمان : شده عبارتند از  اعمالسه متغير. رسند ها مجدداً با گاز به تعادل مي ، الكترون2قطع
تواند  با تنظيم مناسب اين متغيرها، جريان مي. 5 و مقدار پالس4، فركانس پالس3پالس

 در سل باشد و بنابراين  موجود باردار مختلفهاي گونهكننده تحرك نسبي  منعكس
شمايي از آشكارساز . شود الكترون مختلف ايجاد مي  تمايزي بين مواد رباينده

  .  نشان داده شده است27الكترون، در شكل  رباينده
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  الكترون آشكارساز رباينده: 27شكل 

                                           
1. Period of the pulsed potential 
2. Off period 
3. Pulse duration 
4. Pulse frequency 
5. Pulse amplitude 
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 كوچك با حجم يك يا دو 1الكترون پايه، شامل يك محفظه آشكارساز رباينده
الكترودها ممكن است .  را احاطه كرده است2باشد كه دو الكترود فلزي ليتر مي ميلي

. اند  از هم جدا شده4 باشند كه توسط عايقي3مركزيها يا صفحات فلزي متحدال استوانه
 سل و 5سل حاوي يك منبع راديواكتيو است كه به طور الكترونيكي به مجراي ورودي

، به خروجي سل و 7كننده يك توري پخش.  متصل شده است6قطب منفي منبع تغذيه
 خروجي حسگر توسط سيستم الكترونيكي.  متصل شده است8قطب مثبت منبع تغذيه

، مربوط به سيستم 9مناسب پردازش شده و خروجي آن به يك ثبات پتانسيومتري
الكترون بسيار حساس  آشكارساز رباينده. گردد آوري اطلاعات كامپيوتر منتقل مي جمع

ترين آشكارسازهاي موجود  توان گفت كه از حساس است و به جرات مي
يعي براي آناليز تركيبات و به طور وس) g/ml  13-10(باشد   ميگازي  كروماتوگرافي

ها با  كش يك مثال از آناليز حشره.  استفاده شده است10ها كش دار، به ويژه حشره هالوژن
  .  نشان داده شده است28الكترون، در شكل  استفاده از آشكارساز رباينده

  
  
  
  
  

                                           
1. Chamber 
2. Metal electrodes 
3. Concentric cylinders or metal discs 
4. Insulator 
5. Entrance conduit 
6. Negative side of the power supply 
7. Gauze diffuser 
8. Positive side of the power supply 
9. Potentiometric recorder 
10. Pesticides 
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  كننده مهم  هاي آلوده كش آناليز حشره: 28شكل 

 متر و 30 با طول SPB-608 ستون مورد استفاده، ستون مويين سيليكاي گداخته 
دماي ستون . باشد  ميكرون مي5/0متر و ضخامت فيلم فاز ساكن   ميلي53/0داخلي  قطر
 min/ºC 8 با سرعت ºC260 و سپس تا ºC 150 تا ºC/min 1 با سرعت ºC50از 

 به عنوان گاز حامل ml/min 5از گاز هليم با سرعت جريان . ريزي شده است برنامه
  ها در حلال   ميكروليتر از محلولي از آلودگي6/0نمونه شامل . استفاده شده است

n-هاي موجود در حدود  جرم هر يك از آلودگي. باشد  مي1 دكانpg  120باشد  مي .  

                                           
1. n-Decane 

1  -BHCα  7  اندوسولفان 13  هپتاكلراپوكسII 
2  -BHCγ )14  اناندوسولف  8 )ليندانp,p'-DDT  
3  -BHCβ  9  p,p'-DDE  15اندرين آلدهيد  
  اندوسولفان سولفاته16  دي الدرين  10  هپتاكلر  4
5  -BHCδ  11  اندرين      
   p,p'-DDD  12  آلدرين  6
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  آشكارساز كاتارومتر -2-7-4

 2داغ  يا آشكارساز سيم1گرمايي اغلب آشكارساز هدايت (آشكارساز كاتارومتر
دهي كاتدي و به ويژه  ا به دليل پاسخباشد ام نسبتاً غيرحساس مي) شود ناميده مي

 اين بنابراين. دهي به گازهاي دائمي، تا حد زيادي مورد استفاده قرار گرفته است پاسخ
استفاده . محيطي كاربرد دارد  هاي زيست  و آزمونآشكارساز، اغلب براي آناليز گازها
آوري آن را چهارمين آشكارساز  اي، به طور شگفت گسترده از آن در چنين موارد ويژه

الكتريكي، در مسير شوينده   حامل جريان3باريك سيم يك رشته.  استنمودهرايج 
باريك معادل  سيم  هشده در رشت  ستون قرار گرفته و تحت شرايط تعادلي، گرماي ايجاد

باريك  سيم   است و در نتيجه دماي رشته5 و همرفت4اتلافي از طريق رسانايي  گرماي
باريك و بنابراين پتانسيل  سيم  در دماي تعادل، مقاومت رشته. شود مي ثابت فرض

  . باشد سرتاسر آن ثابت مي
 آن 7 و گرماي ويژه6حرارتي گاز باريك، به هدايت سيم گرماي اتلافي از رشته

بستگي دارد و هر دو اين متغيرها در حضور يك گاز خارجي يا بخار نمونه تغيير 
ورود يك گاز متفاوت به آشكارساز، موجب تغيير دماي تعادل و در نتيجه . كنند مي

شده و به  پتانسيل، تقويت اين تغيير. شود باريك مي سيم تغيير پتانسيل در طول رشته
 نشان داده شده 29شمايي از كاتارومتر، در شكل . شود يك ثبات مناسب منتقل مي

  . است
  
  

                                           
1. Thermal conductivity detector 
2. Hot wire detector 
3. Filament 
4. Conduction 
5. Convection 
6. Thermal conductivity 
7. Specific heat 
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  )خط سل در (آشكارساز كاتارومتر: 29شكل 

 باشد كه در اين حالت، شوينده 1خط كاتارومتر ممكن است داراي حسگري در
 3خطي ري برونكند يا داراي حسگ باريك عبور مي سيم  مستقيماً از روي رشته2ستون

باريك خارج از جريان گاز حامل اصلي قرار گرفته  سيم باشد كه در اين حالت، رشته
به دليل نفوذپذيري . رسند است و بخارات يا گازها توسط انتشار به عامل حسگر مي

  . تواند تقريباً يك پديده آني تلقي شود بالاي بخارات در گازها، انتشار مي
 به فشار و جريان بسيار حساس بوده و دماي حسگر بايستي به آشكارساز كاتارومتر

 4هاي مرجع طور دقيق كنترل شده و براي جبران تغييرات فشار يا سرعت جريان، به سل
مرجع، تشكيل   و سل5گيري هاي باريك سل اندازه سيم رشته. مجهز شود

                                           
1. In-line sensor 
2. Column eluent 
3. Off-line sensor 
4. Reference cell 
5. Measuring cell 
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شده و به سيستم  ، تقويت2تعادل عدمهاي   را داده و سيگنال1وتستون پل بازوي دو
حداكثر حساسيت، در صورت . شوند اطلاعات كامپيوتري يا ثبات منتقل مي دريافت

آيد، با اين وجود براي كاهش  استفاده از هيدروژن به عنوان گاز حامل به دست مي
تر است هر چند كه حساسيت اندكي كاهش  سوزي، هليم مناسب احتمال خطر آتش

خطي در حدود   با گستره ديناميكيg/ml6 -10اسيت كاتارومتر در حدود حس. يابد مي
 كه از گازي  كروماتوگرافيتواند در اغلب آناليزهاي  اين آشكارساز مي. باشد  مي500

شود و جايي كه محدوديتي در دسترسي به نمونه نباشد، به  هاي انباشته استفاده مي ستون
تجربه در   محكم است و به ويژه براي افراد كماي ساده، مطمئن و وسيله. كار گرفته شود

اغلب آشكارساز مناسبي براي رديابي و .  سودمند استگازي كروماتوگرافيزمينه 
يك مثال از جداسازي تركيبات مختلف هيدروژن، دوتريم و . باشد مي نيزپايش فرآيند 

 30در شكل  و آشكارساز كاتارومتر، 3گاز-تريتيم با استفاده از كروماتوگرافي جامد
و طول ) Fe(OH)2اصلاح شده توسط (فعال  فاز ساكن آلوميناي. نشان داده شده است

گاز حامل نئون، سرعت جريان . باشد متر مي  ميلي4داخلي آن   متر و قطر3ستون 
ml/min 200) و دماي ستون ) در فشار اتمسفرºC 196- بود.  

  
  
  
  
  
  
  

                                           
1. Wheatstone bridge 
2. Out-of-balance signal 
3. Gas solid chromatography 
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  جداسازي تركيبات هيدروژن، دوتريم و تريتيم: 30شكل 

ها آسان  اطمينان و به طوركلي استفاده از آن شده، قابل چهار آشكارساز تشريح
از آشكارس.  هستندگازي كروماتوگرافيترين آشكارسازهاي  همچنين رايج. است

و  فسفر -آشكارساز نيتروژن، الكترون آشكارساز رباينده، اي شعله يونيزاسيون
. اند  استفاده شدهگازي كروماتوگرافيكاربردهاي % 90كاتارومتر، در بيش از 

 ترين و احتمالاً ترين، خطي ، حساس1فراگيرترين) FID (اي شعله  آشكارساز يونيزاسيون

                                           
1. Versatile 

  دوتريم  5  هليم  1
   تريتيم-دوتريم  6  هيدروژن  2
  تريتيم  7   هيدروژن-دوتريم  3
       هيدروژن-تريتيم  4
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براي اطلاع از جزئيات ساير آشكارسازهاي . باشد مفيدترين آشكارساز مي
 منتشر شده از همين نويسنده تحت عنوان آشكارسازهاي بكروماتوگرافي گازي، كتا

  .كروماتوگرافي گازي را ببينيد

  1دريافت و پردازش اطلاعات -2-8

ه بر روي كروماتوگرام شد اي، با استفاده از آناليزهاي انجام در ابتدا، نتايج تجزيه
هاي  اين امر در مورد بسياري از دستگاه. شد ايجاد شده توسط ثبات، محاسبه مي

هاي حاصل از  گيري كند، اما در اندزه كروماتوگرافي امروزي هنوز صدق مي
خروجي . شود با استفاده از يك كامپيوتر پردازش مي هاي جديد، معمولاً نتايج  دستگاه

اغلب بر حسب ) باشد درت خروجي مستقيم از حسگر آشكارساز ميكه به ن(آشكارساز 
اين . باشد پتانسيومتري مناسب مي باشد و براي اتصال مستقيم به يك ثبات ولت مي ميلي

شده توسط حسگر  گيري دهد كه با غلظت جزء اندازه خروجي، ولتاژي را نشان مي
لب غيرخطي است، آشكارساز، رابطه خطي دارد و از آنجايي كه پاسخ حسگر اغ

اين كار توسط . سيگنال به پردازش غيرخطي براي ايجاد خروجي مورد نظر نياز دارد
 در اين مورد اي شعله آشكارساز يونيزاسيون. شود  انجام مي2ابزار الكترونيكي آشكارساز

جرم كربن عبوري از آن در واحد باشد، زيرا جريان يوني حاصل از شعله، با  استثناء مي
دهنده اجزاي ضروري سيستم دريافت و  نمودار بلوكي نشان. زمان، رابطه خطي دارد

  .  نشان داده شده است31پردازش اطلاعات، در شكل 
  
  
  
  

                                           
1. Data acquisition and processing 
2. Detector electronics 
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  سيستم دريافت و پردازش اطلاعات: 31شكل 

  1كننده مقياس تقويت -2-8-1

كننده مقياس منتقل  روجي آشكارساز اغلب به طور مستقيم به يك تقويتخ
 اصلاح 2ديجيتال به  اي مناسب براي مبدل آنالوگ شود كه سيگنال را به محدوده مي
پتانسيومتري منتقل و يك كروماتوگرام بر  خروجي به طور متناوب به يك ثبات. كند مي

تواند كروماتوگرامي با  همچنين سيستم كامپيوتري مي. كند قعي ايجاد ميحسب زمان وا
ها پردازش شده و كروماتوگرام توسط  اما براي اين كار، داده. زمان واقعي ايجاد كند

ولت   ميلي10 تا 0خروجي اغلب آشكارسازها در گستره . شود  نمايش داده مي3چاپگر
ديجيتال، به طور  به  هاي آنالوگ ب مبدلكه ورودي مورد نياز اغل باشد در حالي مي

                                           
1. Scaling amplifier 
2. Analog-to-Digital (A/D) converter 
3. Printer 
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 سيگنال FSD1براي مثال اگر . باشد  ولت مي0/1 تا 0توجهي بزرگتر و براي مثال از  قابل
ولت باشد، براي   ميلي10) هاي آنالوگ حداكثر مقدار قابل نمايش در سيستم(

ي تا ، بايست)شود كه خروجي آشكارساز است فرض مي(ولت   ميلي2گيري فوري  اندازه
خطي ساده با ضريب  كننده مقياس  ولت افزايش مقياس يابد كه توسط يك تقويت2/0

  . شود  انجام مي100تقويت 
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

                                           
1. Full Scale Deflection 
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   ديجيتال به مبدل آنالوگ -2-8-2

هاي متعددي  راه. پس از بزرگنمايي، سيگنال بايستي به شكل ديجيتالي تبديل شود
. ها شرح داده خواهد شد ترين آن كردن وجود دارد كه فقط يكي از ساده  ديجيتاليبراي

فركانس  - از نوع ولتاژديجيتال  به دهنده اساس عملكرد يك مبدل آنالوگ نمودار نشان
)V/F(1 نشان داده شده است32، در شكل  .  

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

 V/F ديجيتال به نالوگاساس مبدل آ: 32شكل 

                                           
1. Voltage/frequence V/F type A/D converter 
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 و خازن 2كننده عملياتي  است كه از يك تقويت1مبدل شامل يك انتگراتور
 به درون مقياس كننده رسيده از تقويت  خازن توسط ولتاژ.  تشكيل شده است3خور پس

 حس 4كننده  انتگراتور توسط يك مقايسهعملياتي، شارژ شده و خروجي كننده تقويت
كننده، كليد الكترونيكي را هنگام رسيدن پتانسيل خازن به  شود كه اين مقايسه مي

كننده، موجب انتقال يك پالس به  سازي مقايسه فعال. كند ، فعال مي5مقرر ولتاژ
بار  شود و در همان زمان خازن توسط كليدي الكترونيكي تخليه  مي6شمارشگر

شده براي شارژ خازن تا  زمان صرف. گردد سپس فرآيند دوباره آغاز مي. رددگ مي
شده متناسب خواهد بود و در نتيجه   ولتاژ مذكور به طور معكوس با ولتاژ اعمال

. شده متناسب خواهد بود كننده به طور مستقيم با ولتاژ اعمال هاي مقايسه فركانس پالس
هاي  ، در دامنه7شده گري با ولتاژ كنترلشده توسط نوسان هاي ايجاد فركانس پالس

گردد و سپس به صورت شمارش  برداري مي منظمي توسط يك شمارشگر نمونه
 نشان 33سيستم كلي به صورت نموداري، در شكل . شود مضاعف به ثبات منتقل مي

  . داده شده است
  
  
  
  
  
  

                                           
1. Integrator 
2. Operational amplifier 
3. Feedback capacitor 
4. Comparator 
5. Preset voltage 
6. Counter 
7. Voltage controlled oscillator 
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  مراحل دريافت اطلاعات: 33شكل 

ولت قرار دارد و ورودي   ميلي10ازها، در گستره صفر تا خروجي اغلب آشكارس
بنابراين، . باشد  ولت مي1ديجيتال، در گستره صفر تا  به هاي آنالوگ بسياري از مبدل

 تا 100ولت خروجي آشكارساز، بايستي با ضريب   ميلي2/0اي  گيري لحظه براي اندازه
 به روش نشان داده شده، مقياسي  كننده  ولت بزرگنمايي شود، كه توسط تقويت2/0



 
82

 را به يك عدد ديجيتالي تغيير 1، ولتاژ آنالوگديجيتال به مبدل آنالوگ. شود انجام مي
 به كار رفته در محاسبات كامپيوتري، تعيين 2هاي دهد كه مقدار آن توسط تعداد بيت مي
 خواهد 255 بيت به كار رفته است، بزرگترين عدد اعشاري 8ل اگر براي مثا. شود مي
توانند براي نشان دادن فرآيند  ، مي33هاي ديجيتالي نشان داده شده در شكل  داده. بود

گردد كه  مشاهده مي. ديجيتال، در جهت مخالف پردازش گردند به  تبديل آنالوگ
و دو بيت از ) ده از سمت چپش  شمارش(ها  ترين بيت سومين و چهارمين بيت از مهم

 ولت هستند كه برحسب 5در حد ) شده از سمت راست  شمارش(ها  ترين بيت اهميت كم
ولتاژ .  نشان داده شده است32و در شكل ) 1+2+16+32( بوده 51نماد اعشاري معادل 

بايستي توجه گردد كه به دليل .  باشد255/51 × ولت 1=ولت2/0شده بايستي تبديل
تواند ميان دو عدد ايجاد گردد برابر است  يت، حداقل تمايزي كه مي ب8محدوديت 

هاي   بيتي به ندرت كاربرد دارند و مبدل8هاي  امروزه سيستم. 255/1 × 100%= 4/0:با
  . باشند  بيت مي16 يا 12ديجيتال داراي حداقل خروجي  به  آنالوگ

برداري شده   به طور منظم توسط كامپيوتر نمونهديجيتال، به  خروجي مبدل آنالوگ
دقت . دهد ها در واحد زمان، تشكيل يك كروماتوگرام مي و منحني مربوط به داده

برداري  ها به فركانس نمونه شده بر روي داده كروماتوگرام و برخي از محاسبات انجام
  . شود بستگي دارد كه معمولا توسط كاربر انتخاب مي

  3ازش اطلاعاتپرد -2-8-3

 كامپيوترهاي 4سازي تر، هسته ذخيره گازي قديمي هاي كروماتوگراف در دستگاه
 كيلوبايت يك حافظه بزرگ 8مثلاً (مربوطه، حجيم، گران و با ظرفيتي بسيار اندك بود 

بايستي به  ريزي بسيار محدود بوده و مي اين مفهوم بود كه برنامه حافظه محدود به). بود

                                           
1. Analog voltage 
2. Bits 
3. Data Processing 
4. Core storage 



 
83

و بيشتر پردازش ) با استفاده از حداقل حافظه(شد  صر و مفيد نوشته ميصورت خيلي مخت
اين معني كه پس از شويش هر پيك،  به. شد  انجام مي1ها ها، هنگام انتقال داده داده
 2هاي خام  و ارتفاع هر پيك ثبت و مساحت آن محاسبه شده و سپس دادهبازداري  زمان

. شد  ذخيره مي4 و مساحت پيك3بازداري، ارتفاع پيك  فقط زمانشد و دور ريخته مي
ها را پس از تكميل  توانست داده جويانه و مختصر، نمي اين بسته پردازشي صرفه

جداسازي، دوباره محاسبه و كروماتوگرام را نيز دوباره بازسازي كند و در صورت 
در به استفاده از الگوريتم مناسب نبودن الگوريتم مورد استفاده براي تعيين مساحت، قا

ها، ناشي از محدوديت اندازه و قيمت حافظه كامپيوتر در  اين محدوديت. ديگري نبود
هاي ديسكي ظرفيت   فشرده و حافظه5با معرفي تراشه، حافظه حالت جامد. آن زمان بود

 مگابايت حافظه كوچكي است 8در حال حاضر، . ، وضعيت به طوركلي متحول شد6بالا
هاي كروماتوگرافي  كليه داده. شود ها برحسب گيگابايت محاسبه مي ت ديسكو ظرفي

ذخيره شده و پس از جداسازي، به دفعات مورد نياز در مواقع لزوم مجدداً پردازش 
در صورت لزوم با محورهاي (توانند دوباره بازسازي شده  ها مي شوند، كروماتوگرام مي

علاوه بر .  نياز دستكاري و پردازش شوندهاي كمي نيز در صورت و داده) شده اصلاح
اين، به دليل سرعت بالاي كامپيوترهاي امروزي، در صورت لزوم پردازش در 

ها انجام  زمان و موازي با پردازش معمولي داده تواند به صورت هم مي ها داده انتقال حين
يح هاي محاسباتي پيچيده مثل تصح تواند شامل انواعي از روش پردازش مي. شوند
  .  باشد9هاي چندتايي ، و يافتن اجزاء سازنده پيك8ها سازي پيك ، ساده7زمينه خط

                                           
1. On-the-fly 
2. Raw data 
3. Peak height 
4. Peak area 
5. Solid state memory 
6. High capacity disk memory 
7. Base-line correction 
8. Peak skimming 
9. Multi-peak deconvolution 
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  آناليز كمي -3

  :، سه مرحله مهم وجود داردگازي كروماتوگرافي آناليزدر يك 
  سازي نمونه آماده -١
 انجام جداسازي و ايجاد كروماتوگرام -٢

 ها و نمايش نتايج  پرادزش داده -٣

 است و در صورت عدم انجام صحيح مراحل، نتايج هر مرحله داراي اهميت يكسان
تواند بسيار ساده مثل  سازي نمونه مي آماده. حاصل نه دقيق خواهند بود و نه صحيح

تر مثل فرآيند  سازي وزن معيني از نمونه با فاز متحرك باشد يا بسيار پيچيده رقيق
سازي  ها، آماده ونهبراي برخي نم. كردن نمونه باشد سازي و رقيق استخراج و سپس مشتق

سازي  جزئيات آماده. ترين مرحله آناليز باشد گيرترين و مشكل تواند وقت نمونه مي
نمونه، موضوع كتابي تحت همين عنوان منتشر شده توسط همين نويسنده است اما يك 

سازي نمونه براي تشريح برخي از فرآيندهايي كه  هاي آماده ترين روش مثال از پيچيده
  . زم باشد، ارائه خواهد شدممكن است لا

  استخراج -3-1

، يك فرآيند ناخوشايند است، به ويژه وقتي در مقياس خيلي 1استخراج مايع
يك فرآيند جايگزين، . سازي نمونه نياز است كوچك استفاد شود كه اغلب در آماده

 كوتاه هاي اين فرآيند نسبتاً ساده و شامل استفاده از لوله. باشد  مي2جامد فاز استخراج
 يا در برخي 3معكوس فاز  سطحي مناسب، مثل سيليكا، سيليكاي شده با يك جاذب پر

سطحي بايستي قادر به حذف   جاذب. باشد  مي4منفذ هاي پليمري درشت كاربردها مهره

                                           
1. Liquid extraction 
2. Solid phase extraction 
3. Reversed phase silica 
4. Macro porous polymer beads 
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 آناليز مثل(جهت استخراج مقادير جزيي مواد از آب . مواد مورد نظر از محيط مايع باشد
سپس مواد به . معكوس مناسب خواهد بود فاز ، استفاده از يك جاذب)1آلودگي

شمايي از يك لوله . شوند كلريد و غيره منتقل مي دي   هگزان، متيلن-nهايي مثل  حلال
  .  نشان داده شده است34جامد ساده، در شكل  فاز استخراج

  
  
  
  
  
  
  
  
  

  جامد فاز لوله استخراج: 34شكل 

 هستند و 3پروپيلن  مثل پلي2اثري هاي بي استخراج اغلب از جنس پلاستيكهاي  لوله
 پر شده و دو يك پنجم لوله با جاذب. باشند ليتر مي  ميلي5 و يا 2، 1هاي  داراي ظرفيت

بالاي (قسمت فوقاني لوله . شود  قرار داده مي4پلاستيكي طرف جاذب دو درپوش متخلل
. كند شونده عمل مي وان قيف يا ظرفي براي نگهداري مايع استخراج، به عن)ماده پركننده

برخي . شود  در نظر گرفته مي5زماني جهت نفوذ نمونه مايع در سرتاسر بستر جاذب
كه  مواقع، براي افزايش جريان نمونه در درون بستر، قسمت تحتاني لوله به خلاء يا اين

                                           
1. Pollution analysis 
2. Inert plastic 
3. Polypropylene 
4. Plastic frits 
5. Adsorbent bed 
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شده با يك   سپس مواد جذب. شود قسمت فوقاني آن به يك مخزن گاز متصل مي
حلال مناسب واجذب شده، نمونه تا حجم معيني رقيق و مقداري از آن براي آناليز 

 توسط تبخير تغليظ شده و كل مايع 1در صورت لزوم، عصاره. شود استفاده مي
، 2براي جلوگيري از تخريب مواد ناپايدار. شود شده براي آناليز استفاده مي تغليظ

شمايي از چنين . شود  ساخته مي3اثر از جنس تفلون املاً بيدستگاه استخراج ك
 نشان داده شده است كه شامل يك 35، در شكل Alltechدستگاهي، توليدي شركت 

  . باشد معمولي از جنس تفلون مي  تزريق سوزن
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  جامد از جنس تفلون فاز دستگاه استخراج: 35شكل 

                                           
1. Extract 
2. Labile materials 
3. Teflon 
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. باشد هاي بيوتكنولوژي مفيد مي راي نمونهاستخراجي ب استفاده از چنين سيستم
برخي از ) ppb 5(جامد براي آناليز مقادير جزيي  فاز  مثالي در مورد استفاده از استخراج

لوله .  نشان داده شده است36 در آب آشاميدني، در شكل 1هاي كلردار كش حشره
متر  ي ميل47طول لوله .  انتخاب شده استNovo-Clean C18استخراج تحت عنوان 

هاي غيرقطبي ميان  مواد توسط برهمكنش. باشد  مي2اي لايه است كه شامل غشاء چند
لوله قبل از استفاده، توسط . گردند  از نمونه آب خارج ميC18 اجزاء و فاز معكوس

 ليتر  ميلي3 ،15 (MTBE)اتر بوتيل تري ليتر متيل  ميلي10ليتر متانول،   ميلي10شستشو با 
  . شود سازي مي يون آماده از ليتر آب عاري  ميلي125متانول و سرانجام 

  
  
  
  
  
  

شده از آب آشاميدني  هاي كلردار خارج كش  جداسازي برخي از حشره: 36شكل 

  جامد فاز توسط استخراج

                                           
1. Chlorinated pesticides 
2. Membrane manifold 
3. Methyl-tributylether (MTBE) 

1  α-9  ليندان  p،p'-2-،2كلروفنيل-p-،دي كلرواتيلن-1،1كلروفنيل  
2  β-اندرين  10  ليندان  
3  γ-11  ليندان  p،p-2،2-پارا كلروفنيل كلرواتيلن-بيس  
  اندرين آلدهيد  12  ليندان-∆  4
  انسدولفانسولفات   13  هپتاكلر  5
  كلر فنيل اتان-pبيس -2،2تري كلر-p،p'-1،1،1  14  آلدرين  6
 IIاندوسولفان   15  هپتاكلر اپوكسيد  7
      دي الدرين  8
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. شوند  پمپ ميml/min 100هاي آب، از درون لوله استخراج با سرعت  نمونه
اتر از لوله  بوتيل تري ليتر متيل  ميلي10ليتر متانول و سپس   ميلي10شده، با  اجزاء خارج

ملاحظه  . گردند  مي خشك1آب بدون سديم استخراج خارج شده و بر روي سولفات
، به ppb 1هاي كمتر از  غلظتتا هاي كلردار استخراج شده و  كش شده كه كليه حشره

  . توانند شناسايي شوند سادگي مي

  سازي مشتق -3-2

، براي به دست آوردن مواد بسيار  قطبي با گازي كروماتوگرافيهاي  معمولاً، نمونه
حرارتي يا  تخريب  فراريت كافي به طوري كه بتوانند در دماهاي مطلوب، بدون

هايي از چنين  مثال. شوند سازي مي  از ستون خارج شوند، مشتق2مولكولي نوآرايي
آلي، آميدها، تركيبات   سازي دارند، شامل اسيدهاي موادي كه نياز به مشتق

به اين ترتيب براي به دست آوردن . باشند  و غيره مي4آمينه ، اسيدهاي3هيدروكسي پلي
سازي، استري و يا  هاي مختلف مشتق ها با استفاده از يكي از انواع روش مواد فرارتر، آن

  . شوند  ميدار دار شده و يا استيل سيلان
اسيدها، توسط واكنش با الكلي مناسب و استفاده از يك اسيد معدني براي كاتاليز 

باشد  كلريدريك متداول مي براي اين كار، استفاده از اسيد. شوند واكنش، استري مي
. تواند خارج گردد زيرا قدرت آن كافي بوده و مقادير مازاد آن به راحتي مي

تواند موجب ايجاد خاكستر شده و  باشد زيرا مي  نميسولفوريك چندان مناسب اسيد
هاي موثر ديگر عبارتند از  كاتاليست. باشد خروج مقادير مازاد آن نيز مشكل مي

                                           
1. Anhydrous sodium sulfate 
2. Molecular rearrangement 
3. Poly hydroxy compounds 
4. Amino acids 
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، 3اسيد سولفونيك ، بنزن2اسيد كلرواستيك ، دي1اسيد  استيك فلوئورو تري
ار مانند يك اسيد فر. 5كلريدها  و سولفوريل و تيونيل4اسيدها  سولفونيك تولوئن پارا

 با اين وجود مشتق بايستي به ميزان ،كلريد توصيه شده است كلريدريك يا تيونيل اسيد
توجهي غيرفرار باشد تا هنگام حذف مقادير مازاد الكل و كاتاليست، از اتلاف آن  قابل

گرم از اسيد موجود در ظرف با   ميلي2 يا 1روش كلي شامل واكنش . جلوگيري شود
 مولار و حرارت 3كلريدريك با غلظت  تانول يا اتانول حاوي اسيد ميكروليتر از م125

گاز نيتروژن به درون مخلوط . باشد  دقيقه مي35 به مدت ºC 65دادن آن در دماي 
شده بايستي به   سازي به طور قطع، ماده مشتق. شود واكنش، براي خروج الكل دميده مي

تا از اتلاف آن در هنگام ) اندكبخار  داراي فشار(توجهي غيرفرار باشد  ميزان قابل
  . خروج الكل جلوگيري شود

اي استري  تر است ولي به روش قابل مقايسه آمينه مشكل سازي اسيدهاي مشتق
 مولار 4ليتر از متانول اسيدي   ميلي2آمينه با  گرم از مخلوط اسيد چند ميلي. شوند مي

 سپس مازاد متانول، .شود  ساعت حرارت داده مي2 به مدت ºC70مخلوط و در دماي 
آب باقيمانده توسط افزودن مقدار اندكي از . شود توسط جرياني از نيتروژن خارج مي

ماده . گردد و تكرار فرآيند تبخير خارج مي)  ميكروليتر150(كلرومتان  دي
كه باعث  باشد و باز آزاد بايستي بدون اين شده به صورت هيدروكلريد مي سازي مشتق

  .ود، آزاد گرددشدن استر ش صابوني

                                           
1. Trifluoroacetic acid 
2. Dichloroacetic acid 
3. Benzene sulphonic acid 
4. p-toluene sulphonic acids 
5. Suphuryl and thionyl chlorides 
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كلريد  كلريد است اما تيونيل كردن، تيونيل يك كاتاليست مفيد ديگر براي استري
گرم   ميلي50 تا 10.  گردد1قبل از استفاده بايستي توسط تقطير عاري از روغن تخم كتان

 ميكروليتر از متانول خشك به آن 200داري قرار داده شده و  درپوش از اسيد در ظرف
 20. شود ، خنك مي2 استون-كربن جامد  اكسيد  و سپس در حمام ديشود اضافه مي

 گرم شده و ºC40دادن اضافه شده و ظرف تا   كلريد همراه با تكان ميكروليتر از تيونيل
محلول توسط جريان نيتروژن تا . شود داشته مي  ساعت در آن دما نگه2به مدت 

  . شود شدن، تبخير مي  خشك
، براي 4كلريد  يا واكنشگر معادل آن بور تري3ريدفلوئو تري لوئيس بور اسيد

% 14به صورت محلول   فلوئوريد بور تري. باشند استري بسيار مفيد مي تشكيل مشتقات
بسيار سريع   فلوئوريد  شده توسط بور تري هاي كاتاليز واكنش. شود در متانول تهيه مي

گرم از اسيد در ظرفي  لي مي15 تا 1. توانند در مدت چند دقيقه كامل شوند بوده و مي
% 14  فلوريد ليتر از بور تري  ميلي1اي، قرار داده شده و  سنباده  اي شيشه مجهز به درپوش

 دقيقه در حمام بخار حرارت داده 2مخلوط به مدت . گردد در متانول به آن افزوده مي
هاي   هپتان به همراه تكان-nاسترها با استفاده از حلال . گردد شده و سپس خنك مي

شده استخراج  سازي بايستي دقت شود كه كل مواد مشتق. شوند شديد، استخراج مي
  . شوند

واكنشگر . باشد غيرفرار مي كردن يك الكل سازي، استري شكل تكميلي مشتق
 است كه در حين انجام فرآيند 5اسيدي رايج مورد استفاده براي اين كار، انيدريد

 آب و الكل براي واكنش با انيدريد، اندكي بين. سازد شدن، آب را خارج مي استري

                                           
1. Linseed oil 
2. Solid carbon dioxide-acetone bath 
3. Lewis acid boron trifluoride 
4. Boron trichloride 
5. Acid anhydride 
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سازي شرايط، انيدريد ترجيحاً با آب واكنش  رقابت وجود دارد و در صورت بهينه
 1گرم از اسيد، در يك ظرف دربسته قرار داده شده و   ميلي100 تا 10. دهد مي
انيدريد  استيك  فلوئورو مولي از تري ارز  هم4/1 تا 2/1مولي از الكل همراه با  ارز هم

 10مخلوط حرارت داده شده و واكنش به سرعت، در مدت تقريبي . گردد افزوده مي
 2آزومتان ، دي1كردن يكي از واكنشگرهاي بسيار رايج استري. شود دقيقه كامل مي

  . باشد مي
ها  باشد؛ كليه واكنش آزومتان سرطانزاست و تا حد زيادي ناپايدار مي اما، دي

آزومتان در  شده از دي  هاي ذخيره م گردد وحجم محلولبايستي در زير هود انجا
اين مواد .  باشد و در فريزر نگهداري شوندml100 اتر، بايستي حداكثر  اتيل دي

  . نبايستي بيش از حد حرارت ببينند زيرا خطر انفجار وجود دارد
در صورتي كه استفاده از . باشد با وجود خطرات آن، اين واكنشگر بسيار موثر مي

 باشد و هشدارهاي منطقي رعايت شود، 3ميكرو هايي در مقياس  منحصر به واكنشآن
  . خطر است استفاده از آن بي

رنگ است با اين وجود به صورت محلول اتري استفاده  آزومتان گازي زرد دي
 :باشد آلي به صورت زير مي واكنش آن با يك اسيد. شده است

2322 NCHCOORNCHCOOHR +−−→+− 

ماند و بنابراين واكنشگر به  شود، رنگ زرد پايدار مي كامل ميوقتي كه واكنش 
 1 و گيلرمن5شده توسط اشلنك  دستگاه ابداع. كند  خودش عمل مي4عنوان شناساگر

  .  نشان داده شده است37آزومتان، در شكل  كردن با دي براي استري) 11(

                                           
1. Esterifying reagent 
2. Diazomethane 
3. Microscale reactions 
4. Indicator 
5. Schlenk 
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  كردن ريآزومتان براي فرآيند است دستگاه توليد دي: 37شكل 

كه گاز با اتر اشباع شده و سپس اين گاز  نيتروژن در ميان اتر دميده شده تا اين
 عبور 2سولفوناميد   تولوئن-P نيتروزو-N متيل- Nاشباع از اتر از درون ظرف محتوي 

 افزوده شود، 3اي چكاننده پتاسيم توسط قيف وقتي كه هيدروكسيد. شود داده مي
آزومتان از درون محلول نمونه عبور  تروژن داراي ديني. شود آزومتان توليد مي دي
گرم از اسيد   ميلي30 تا 5/0محلول نمونه شامل . كند تا رنگ زرد پايدار ايجاد شود مي

از جريان تقريبي . باشد اتر مي اتيل متانول در دي% 10ليتر از محلول   ميلي2حل شده در 

                                                                                                       
1. Gellerman 
2. N–methyl–N–Nitroso–p toluene sulfonamide 
3. Dropping funnel 
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ml/min 4 ،شود ميحلال توسط تبخير خارج  نيتروژن استفاده و پس از تكميل واكنش .
 مناسب 1فنولي هاي هيدروكسيل، اين فرآيند براي اسيدهاي شدن گروه دار به دليل متيل

  .تواند با استفاده از روشي مشابه استفاده شود آزومتان همچنين مي دي. باشد نمي
ها و اسيدها، به ترتيب براي تشكيل   با هر دو گروه الكل2واكنشگرهاي سيليل

 هايي چنين مشتق. دهند  واكنش مي4سيليل  متيل  و استرهاي تري3سيليل متيل اي ترياتره
ترين اين  دو گونه از رايج. شوند فرار بوده و در بيشتر موارد به راحتي جداسازي مي

-متيل تري( و بيس5فلوئورواستاميد تري) سيليل-متيل  تري( بيس-N،Nواكنشگرها، 
آلي واكنش   به سرعت و با راندمان بالا با اسيدهايهر يك. باشند  مي6 استاميد-)سيليل

الكترون  شود كه آشكارساز رباينده دهند و واكنشگر دوم معمولاً هنگامي استفاده مي مي
 ميكروليتر از 50گرم از اسيد در ظرفي قرار داده شده و حدود  چند ميلي. به كار رود

فلوئورواستاميد   تري) سيليل متيل تري( بيس-N،N استاميد يا -)سيليل  متيل تري(بيس
شود با اين  شود كه واكنش مستقيماً در محلول كامل مي بيني مي پيش. گردد افزوده مي
 براي اطمينان از كامل ºC60 دقيقه در دماي 10 تا 5توان مخلوط را به مدت  وجود مي

مخلوط واكنش، به طور مستقيم به درون دستگاه . شدن واكنش، حرارت داد
  .شود  گازي تزريق ميكروماتوگراف

-ترشيو ، استرهاي7جرمي سنجي طيف  - گازي كروماتوگرافيبراي آناليزهاي 
سيليل با حل  متيل دي بوتيل-ترشيو استرهاي. اند  توصيه شده8سيليل متيل دي بوتيل

 20 حاوي 9فرمĤميد متيل  ميكروليتر دي100گرم اسيد در   ميلي5كردن مقدار تقريبي 

                                           
1. Phenolic acids 
2. Silyl reagents 
3. Trimethylsilyl ethers 
4. Trimethylsilyl esters 
5. N,N–bis(trimethyl–silyl)trifluoro-acetamide (BSTFA) 
6. Bis(trimethylsilyl)–acetamide (BSA) 
7. GC/MS analyses 
8. Tert-butyldimethylsilyl esters (TBDMS) 
9. Dimethylformamide 
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. شوند سيليل تهيه مي متيل دي بوتيل- ميكرومول از ترشيو10 و 1ميكرومول ايميدازول
 دقيقه حرارت داده شده، حجم برابري از 15 به مدت ºC60سپس مخلوط تا دماي 

  . شوند ليتر از اتر استخراج مي  ميلي1افزوده شده و استرها با % 5سديم  محلول كلريد

  شدن دار هاي آسيل اكنشو -3-2-1

 فرار از مواد آلي بسيار هاي شدن نيز واكنش متداولي براي ايجاد مشتق دار آسيل
علاوه بر بهبود . باشد  روش داراي مزاياي ديگري نيز مي اين.باشد قطبي و غيرفرار مي

دهد و بنابراين شكل پيك را بهبود  شدن، قطبيت ماده را كاهش مي  دار فراريت، آسيل
آميد داراي  درنتيجه استرهاي. دهد شدن آن را كاهش مي دار شد و دنبالهبخ مي

كردن، با وارد  دار همچنين فرآيند آسيل. باشند هاي متقارن با جداسازي خوب مي پيك
 را بهبود حرارتيهاي محافظ به مولكول، پايداري تركيبات ناپايدار  كردن گروه

 را توسط 2ر قطبي مثل قندهاكردن، جداسازي مواد بسيا دار آسيل. بخشد مي
سازد و در نتيجه جايگزين مناسبي براي   امكانپذير ميگازي  كروماتوگرافي

سازي  ات براي مشتقكردن، به كرّ دار فرآيند آسيل. باشند واكنشگرهاي سيليل مي
ها و غيره مورد استفاده قرار  ها و گليكول ها، انول ها، فنول ها، تيول ها، آميدها، الكل آمين

  . رفته استگ
  :باشد استيك و يك الكل مي شدن، واكنش ميان انيدريد دار مثالي نوعي از آسيل

HOCORROCORHORRCOCOR −−−+′−−−→−−′+−−−  
ليتر   ميلي5/0ليتر كلروفرم به همراه   ميلي5شده در  گرم از اسيد حل  ميلي5حدود 

 ºC50 ساعت در دماي 16 تا 2استيك به مدت  ليتر اسيد  ميلي1استيك و   انيدريد
واكنشگرهاي مازاد تحت خلاء خارج شده و باقيمانده در . شود حرارت داده مي

تواند به عنوان  سديم مي استات. شود كلروفرم حل شده و مستقيماً به ستون تزريق مي

                                           
1. Imidazole 
2. Sugars 
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ليتر از   ميلي3/0استيك استفاده شود كه در اين حالت،  جايگزيني براي اسيد
 ºC100واكنش در دماي . گردد افزوده ميسديم   گرم استات  ميلي12استيك به   انيدريد

 ساعت انجام شده، مازاد توسط تبخير خارج شده و باقيمانده براي آناليز در 1به مدت 
يك مرجع عالي در زمينه انواع فرآيندهاي مورد استفاده . شود حلال مناسبي حل مي

 2 و هالكت1 مورد نياز براي آناليزهاي كروماتوگرافي، توسط بلاهاي براي ايجاد مشتق
  ). 12(گردآوري شده است 

   3اي گازي تهيه كروماتوگرافي -4

 نشده است؛ اگر چه در  چندانياي استفاده گازي براي كار تهيه كروماتوگرافياز 
مايع، به طور وسيعي در صنايع داروسازي براي  نقطه مقابل آن، كروماتوگرفي

مشكلات منحصر به فرد . مواد فعال فيزيولوژيكي به كار رفته استجداسازي و تخليص 
اول اين كه، بازيابي فاز .  وجود دارداي گازي تهيه متعددي در ارتباط با كروماتوگرافي

دوم اين كه، بايستي . متحرك مشكل است و در نتيجه حجم زيادي از گاز لازم است
 نمونه در طول ستون 4شعاعي ور كامل در ستون تبخير شود تا از توزيعنمونه به ط

سوم اين كه، مواد مورد نظر به صورت بسيار رقيق از ستون خارج . اطمينان حاصل شود
اين بايستي اين مواد از جريان گاز، استخراج يا تغليظ شوند كه دستيابي موثر  شده و بنابر

هاي بزرگ  كه پر كردن موثر ستوندر نهايت اين . باشد به آن مشكل مي
اي به طور   تهيهگازي كروماتوگرافيبا اين وجود، . گازي، مشكل است  كروماتوگرافي

به عنوان مثال، براي . آميزي در كاربردهاي خاص متعدد استفاده شده است موفقيت

                                           
1. Blau 
2. Halket 
3. Preparative gas chromatography 
4. Radial distribution 
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ها براي بررسي  دهنده اسانس توجهي از اجزاء اندك تشكيل جداسازي مقادير قابل
  .ت بويايي آنهاخصوصيا

  :  نشان داده شده است38اي، در شكل  طرحي از دستگاه كروماتوگراف گازي تهيه
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  اي طرحي از دستگاه كروماتوگراف گازي تهيه: 38شكل 

تواند به عنوان فاز متحرك استفاده شود،  به دليل احتمال اكسايش، هوا معمولاً نمي
از آنجايي كه .  مثل نيتروژن استفاده شوديتور گازبنابراين بايستي از مخزن يا ژنرا

 بيش از يك ژنراتور  ازبه استفاده همزماننياز باشد، معمولاً  سرعت جريان بالا مي
كننده  نمونه توسط يك پمپ سرنگي در ستون قرار داده شده و در يك گرم. باشد مي

تون، به توزيع عبور گاز به صورت بخار از درون س. شود تبخير ميبه سرعت مناسب 
آشكارساز مورد استفاده . كند يكنواخت نمونه به طور شعاعي در طول ستون كمك مي



 
97

اين . اي باشد بايستي داراي خصوصياتي تقريباً برعكس يك آشكارساز تجزيه
هاي بالاي نمونه به خوبي كار كند، حساسيت كمي داشته  آشكارساز بايستي در غلظت

.  اندكي داشته باشد2جريان  بوده و مقاومت1ي غيرتخريبيمسير باشد بايست باشد، اگر در
ترين آشكارسازها براي  كاتارومتر يكي از رايج. خطي باشد  نيازي نيست كه داراي پاسخ

 منتقل شده 3گزينشي خروجي ستون به يك شير. باشد  مياي  تهيهگازي  كروماتوگرافي
كننده  آوري ظرف جمع. دهد  مناسب سوق مي5كننده وي ظرف جمع را به س4كه شوينده

نيتروژن مايع فقط (مايع   كربن جامد و يا در صورت نياز نيتروژن اكسيد توسط يخ، دي
) رود در صورت استفاده از يك گاز حامل با نقطه جوش پايين مثل هليم، به كار مي

 تواند روي سطح جاذب يدر برخي مواقع اجزاء موجود در شوينده، م. شود خنك مي
 يا 6مناسبي يا در يك مايع مناسب استخراج شده سپس جزء مورد نظر توسط تقطير

  . شود  بازيابي 7واجذب
ارزهاي  هاي قطور، به طور قابل توجهي كمتر از هم فشاري ستون حداكثر مقاومت

ها، قطر  ر طول اين ستونبنابراين براي ايجاد سرعت جريان كافي د. باشد اي آن مي تجزيه
هاي  به عبارت ديگر، كارايي ستون. مواد پركننده آن بايستي نسبتاً بزرگ باشد

 نسبتاً كم بوده و بنابراين براي جداسازي موثر، فاز ساكن اي  تهيهگازي  كروماتوگرافي
هاي مورد  پذيري نسبت به گونه شاي انتخاب شود كه داراي حداكثر گزين بايد به گونه

اي   تهيهگازي كروماتوگرافي، 8اي  تجزيهگازي كروماتوگرافيدر مقايسه با . نظر باشد

                                           
1. Nondestructive 
2. Flow impedance 
3. Selection valve 
4. Eluent 
5. Collecting vessel 
6. Distillation 
7. Desorption 
8. Analytical GC 
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 2 بازدهچنين كافي و هم1تر بوده، كه اين چالش براي دستيابي به تفكيك بسيار مشكل
  . باشد مطلوب مي

   3سيستم كروماتوگرافي پيوسته با بستر متحرك -5

سطحي يك گاز  ، در ابتدا براي جذب4فرضيه فرآيند استخراج با بستر متحرك

و اولين بار توسط اسكات در ) 13( و همكارانش ارائه شد 5هيدروكربن، توسط فروند

شمايي از سيستم بستر متحرك ). 14( مايع اعمال شده است -گاز مورد كروماتوگرافي

 نشان 39، كه توسط اسكات ارائه شده، در شكل گازي  كروماتوگرافيب براي مناس

  . داده شده است

گازي تأييد شده و متعاقباً   پذيري اين فرآيند براي سيستم كروماتوگرافي امكان

سيستم بستر متحرك داراي قابليت .  نيز تصديق شده استمايع  براي كروماتوگرافي

شده بر   دهي پوشش(فاز ساكن : كند  بوده و به اين طريق عمل مي6گذاري پيوسته هنمون

به سمت پايين ستون و در جهت مخالف جريان بالارونده گاز )  مناسبروي نگهدارنده

 7فتالات  نونيل دي(در دستگاه اوليه اسكات، ماده پركننده . كند حركت مي

در قيف بالاي ستون قرار گرفته و از زير ستون توسط ) زنسو شده روي آجر دهي پوشش

                                           
1. Resolution 
2. Throughput 
3. Moving bed continuous chromatography system 
4. Moving bed extraction process 
5. Freund 
6. Continuous sample feed 
7. Dinonyl phthalate 
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 به قيف بازگردانده 1چرخان بيرون كشيده شده و توسط يك ابزار بالابر يك صفحه

  . شد مي

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  

   سيستم كروماتوگرافي پيوسته با بستر متحرك: 39شكل 

                                           
1. Air-lift device 
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بالارونده و جريان فاز ساكن  حامل هاي نسبي جريان گاز ناسب سرعتبا تنظيم م

گيرند  ها به ترتيبي قرار مي ، گونه)رونده  پايينقرار گرفته بر روي نگهدارنده(رونده  پايين

ها همراه با گاز حامل به سمت بالا و بقيه همراه با فاز ساكن به سمت  كه برخي از آن

دهنده   نشانA، در صورتي كه حالت 39با توجه به شكل . كنند  ميپايين، حركت

كروماتوگرام معمولي مخلوط باشد، سرعت نسبي گاز حامل و فاز ساكن، يك خط 

دهد كه اجزايي كه در سمت چپ اين خط باشند،  فرضي را در كروماتوگرام نشان مي

مت راست خط و اجزايي كه در س) B(كنند  با گاز حامل به سمت بالا حركت مي

اجزايي كه با فاز ساكن به ). C(كنند  باشند، با فاز ساكن به سمت پايين حركت مي

كنند، توسط تنظيم بخشي از ستون براي گرم شدن، از فاز ساكن  سمت پايين حركت مي

اسكات ). D(كند  ها را از ميان مسير دوم خارج مي جدا شده و جريان دومي از گاز، آن

اي را براي استخراج بنزن خالص از  مرحله متحرك سه و مگز، سيستم بستر

، 2اشباع هاي خطي سنگ شامل هيدروكربن  ذغال گاز.  طراحي كردند1سنگ ذغال  گاز

ها،  جداسازي آن. باشد مي) ها بنزن، تولوئن و زايلن(ها  ها و آروماتيك ها، نفتالين آلكن

  .  نشان داده شده است40در شكل 

ها و  ها، آلكن شده از قسمت فوقاني شامل آلكان اجمشاهده شده كه ماده استخر

 شده از قسمت مركزي شامل بنزن تقريباً  ماده استخراج. باشد مقدار بسيار اندكي بنزن مي

شده شامل تولوئن، زايلن و حتي  بقيه كه از قسمت تحتاني استخراج. باشد خالص مي

                                           
1. Coal gas 
2. Saturated aliphatic hydrocarbons 
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جود براي حذف تيوفن، با اين و. شود تيوفن است كه بسيار نزديك به بنزن خارج مي

با اين همه، . تر الزامي است شده پايين رها كردن مقداري از بنزن در قسمت استخراج

جداسازي به طور واضح تاثير استفاده از تكنيك استخراج بستر متحرك را نشان 

  . دهد مي

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  استخراج بنزن خالص از گاز ذغال توسط استخراج پيوسته : 40شكل 

  ده از روش بستر متحركبا استفا
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  كاربردها -6

ا اولين و باشد ام گازي داراي دامنه كاربرد بسيار وسيعي مي  كروماتوگرافي

جزيي مثل  هاي چند ترين زمينه استفاده از آن، جداسازي و آناليز مخلوط عمده

در اصل، با استفاده از آشكارساز . باشد ها مي ها وحلال ها، هيدروكربن اسانس

هاي بالايي  كه داراي حساسيت(الكترون  اي و آشكارساز رباينده شعله نيونيزاسيو

هاي بسيار  گازي قادر به آناليز كمي مواد موجود، در غلظت  ، كروماتوگرافي)باشند مي

ها، كارهاي  دومين محيط كاري و كاربرد مهم آن، بررسي آلودگي. باشد اندك مي

  . باشد يي ميپزشكي قانوني و به طوركلي آناليز مقادير جز

ها بوده كه بيشتر   شامل تعداد زيادي از هيدروكربن2جزيي  مخلوطي چند1بنزين

ها  مولكولي همه آن هاي مشابه و تقريباً ماهيت برهمكنش بين مولكولي ها داراي وزن آن

ها، بسيار  همچنين ساختار بسياري از اين هيدروكربن. باشد منحصراً از نوع پراكندگي مي

هاي  درنتيجه به دليل تشابه واكنش. باشند و داراي تعداد زيادي ايزومر ميمشابه بوده 

. باشند  ميان هر يك از اجزاء نمونه بسيار كوچك مي3ها، فاكتورهاي جداسازي آن

بالا الزامي  كارايي هاي با هاي موثر، استفاده از ستون بالطبع براي دستيابي به جداسازي

آل   ايده، براي اين نوع مشكل جداسازيمويينهاي  به طور واضح، ستون. باشد مي

 15، حتي با طول هاي انباشته در حقيقت، جداسازي موثر اجزاء بنزين با ستون. باشند مي

هاي آناليز طولاني شود اين عمل امكانپذير  باشد، حتي اگر زمان متر غيرممكن مي

هاي فرضي  ها به حداكثر تعداد بشقابك لاوه بر اين، اين نوع از جداسازيع. نخواهد بود

                                           
1. Gasoline 
2. Multicomponent mixture 
3. Separation factors 
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هاي مويين استفاده شود بلكه بايد براي ايجاد  نياز دارند و بنابراين نه تنها بايستي از ستون

در حقيقت، . هاي با قطر نسبتاً كوچك به كار رود فرضي، ستون هاي حداكثر بشقابك

. د نياز بوده و بنابراين ستون بايستي بسيار طويل باشدفرضي مور چند صد هزار بشقابك

هاي مويين با قطر كوچك بايد با   شرح داده شد، ستونطور كه قبلاً همان

مولكولي  بودن وزن علاوه بر اين به دليل گسترده. تقسيمي، استفاده شود تزريق سيستم

بنابراين نياز به اجزاء موجود، بنزين داراي گستره نقطه جوش نسبتاً وسيعي بوده و 

در اين .  يا بيشتر حرارت دادºC200دما دارد كه بتوان ستون را تا دماي  ريزي برنامه

هر يك از اجزاء . حرارتي استفاده شود مورد، بايد از يك فاز ساكن داراي پايداري

ي بنزين در گستره غلظتي متفاوتي وجود دارند و بنابراين براي دستيابي به نتايج كم

اين مورد آخر حكم . ديناميكي آشكارساز نيز بايستي بزرگ باشد خطي سترهدقيق، گ

جداسازي اجزاء بنزين، .  باشداي شعله آشكارساز يونيزاسيونكند كه آشكارساز بايد  مي

نام تجاري يك  (1فاز ساكن مورد استفاده، پتروكول.  نشان داده شده است41در شكل 

 و 3شده بود كه در حقيقت در درون ستون پليمري)  ويژه2سيلوكسان متيل دي  پلي

هاي  زنجيره. بنابراين به سطح پيوند شده و در نتيجه از نظر حرارتي بسيار پايدار است

كارايي بالاي . دهند آلكان موجود در پليمر، خاصيت غيرقطبي قوي به فاز ساكن مي

 ميكرومتر و داراي فيلم 250داخلي    متر و قطر100ا طول مورد نياز با استفاده از ستوني ب

  .  ميكرومتر، به دست آمد5/0فاز ساكن با ضخامت 

  

                                           
1. Petrocol 
2. Poly(dimethysiloxane) 
3. Intra-column polymerized 
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   زايلن-5  23   متيل هگزان-3  12  ايزوبوتان  1

2  n-اتيل بنزن-3- متيل-1  24   تري متيل پنتان-4،2،2  13   بوتان   

  زن تري متيل بن-5،3،1  25   هپتان-n  14  ايزوپنتان  3

4  n-تري متيل بنزن-4،2،1  26   دي متيل هگزان-2،5  15   پنتان   

   تري متيل بنزن-3،2،1  27   دي متيل هگزان-4،2  16   دي متيل بوتان-3،2  5

  نفتالين  28   تري متيل پنتان-4،3،2  17   متيل پنتان-2  6

   متيل نفتالين-2  29   دي متيل هگزان-3،2  18   متيل پنتان-3  7

8  n-متيل نفتالين-1  30   دي اتيل هگزان-3،2  19   هگزان   

  دي متيل نفتالين  31  اتيل بنزن  20   دي متيل پنتان-4،2  9

     زايلن-m  21  بنزن  10

     زايلن-p  22   متيل هگزان-2  11

  كروماتوگرامي از بنزين: 41شكل 
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داشته شده و سپس    نگهºC 35 دقيقه در دماي 15پس از تزريق، ستون به مدت 
 به ºC200 در دماي تثبيت ، و در پايانºC/min 2سرعت با  ºC200به دماي براي رسيدن 

آشكارساز براي حصول اطمينان از عدم بروز تراكم، . ريزي شد  دقيقه برنامه5مدت 
)  بالاتر از حداكثر دماي ستونºC50 (ºC250در دماي ) FID (اي شعله يونيزاسيون

 در ستون تقسيم 1 به 100 ميكروليتر بود كه با نسبت 1/0مقدار نمونه . ته شدداش نگه
از هليم با .  ميكروگرم بود1شده و بنابراين كل مقدار قرار داده شده در ستون حدود 

 به ارزش ستون مويين.  به عنوان گاز حامل استفاده شده استcm/sec20 1خطي  سرعت
  . خص شده استوضوح اثبات و مش

هاي طبيعي، جداسازي و آناليز  يك مثال از كاربرد ستون مويين در آناليز فرآورده
 نشان 42مثالي از اين آناليز، در شكل . باشد  موجود در شير مي2آزاد  چرب اسيدهاي

  . داده شده است
  
  
  
  
  
  
  
  

  

  

  

  جداسازي اسيدهاي چرب آزاد از شير: 42شكل 

                                           
1. Linear velocity 
2. Free fatty acids 

1  n -5  اسيد والريك n -9  اسيد لوريك  n -16C -1-اُِن  
2  n -6  اسيد كاپروئيك  n -10  اسيد ميريستيك  n -اسيد اولئيك  
3  n -7  اسيد كاپريليك  n -11  اسيد پالميتيك  n -اسيد لينولئيك  
4  n -8  اسيد كاپريك  n -12  اسيد استئاريك  n -اسيد لينولنيك  
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ا در آن واحد، ازي نمونه نسبتاً طولاني نياز دارد امس اين آناليز، به يك فرآيند آماده
چرب موجود در شير را اندك و  تواند ميزان اسيد سازي مي اجتناب از فرآيند مشتق

ها  ت نسبتاً بالاي آنتر، به دليل فراري چرب كوچك  هاي اسيد. نادرست نشان دهد
سازي  كامل نشدن مشتق همچنين. توانند به صورت بخار در ضمن فرآيند از بين بروند مي
 شامل 1سازي پيشرفته نمونه توسط ساپلكو آماده. ها شود تواند باعث هدر رفتن آن مي

از % 28ليتر محلول   ميلي3ليتر اتانول،   ميلي10ليتر شير با   ميلي10مخلوط كردن 
. اتر بود  اتيل  ليتر از دي  ميلي25 و 2اتر ليتر از پتروليم  ميلي25آمونيوم،  هيدروكسيد

 جدا  فاز اتري.  دقيقه راكد ماند20سپس مخلوط به خوبي تكان داده شده و به مدت 
ليتر   ميلي3باقيمانده با . شده و به دقت تحت جرياني از نيتروژن تا خشك شدن تبخير شد

 15بخار به مدت   نرمال در متانول مخلوط شده و سپس روي حمام5/0از محلول سود 
 2هيدروكلريك  ليتر از آب افزوده شده و سپس اسيد لي مي5. دقيقه حرارت داده شد

 5چرب با مخلوطي از   سپس اسيدهاي.  افزوده شد0/2 حدود pHنرمال تا رسيدن به 
ي نياز اگر تخمين كم. اتر استخراج شدند  اتيل  ليتر از دي  ميلي5اتر و  ليتر پتروليم ميلي

افزوده خواهد شد و محلول تا حجم معيني رقيق شده و  3داخلي باشد، يك استاندارد
 استفاده شود، 4خارجي اگر از يك استاندارد. شود قسمتي از نمونه در ستون قرار داده مي

و قسمتي از نمونه در ستون قرار ) ليتر  ميلي10مثلا (گردد  محلول تا حجم معيني رقيق مي
سازي مورد استفاده  تواند به عنوان نوعي از فرآيندهاي آماده مياين روش . شود داده مي

بديهي است كه زمان مورد نياز جهت . ، مورد توجه قرار گيردگازي كروماتوگرافيدر 
با اين وجود . توجهي از زمان جداسازي آن بيشتر است سازي نمونه، به طور قابل آماده

افزاري با طراحي مناسب يا با  تتواند يا توسط تجهيزات سخ اين نوع جداسازي مي

                                           
1. Supelco 
2. Petroleum ether 
3. Internal standard 
4. External standard 
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افزاري معمولاً  وسيله سخت. ، خودكار شود1آزمايشگاهي استفاده از يك ربات
تواند براي انجام انواع  ، ربات آزمايشگاهي مي  از طرف ديگر.ناپذير است انعطاف

  . ريزي گردد مختلف آناليزها، برنامه
. باشد  ميه توج خصوصيات جالبرخي داراي ب به نوبه خودجداسازي

، جذب شده كه منجر به ايجاد  نگهدارنده2الفع آزاد به آساني بر روي نواحي اسيدهاي
ي قابل شوند و به دليل جذب سطحي قوي، اتلاف كم هاي بسيار نامتقارن مي پيك

رنده با سطحي روي نگهدا هاي جاذب در مثال بالا، تاثير مكان. دهد توجهي رخ مي
فسفريك بسيار  اسيد. ، كاهش يافته است3فسفريك ها توسط اسيد كردن آن مسدود

كند و با وجود اين كه به اندازه كافي  ار بوده و بنابراين دماهاي بالا را تحمل ميغيرفرّ
سطحي را مسدود هاي جذب ال است تا مكانفع ال نيست كه  نمونه را كند، آن قدر فع

. باشند آزاد، بسيار متقارن مي هاي اسيدهاي مشاهده شده كه پيك.  كندتخريب
اي با  ستون شيشه. رود كردن نگهدارنده به كار مي ال نيز جهت غيرفع4ترفتاليك اسيد

 بر روي SP-216-PSسيليكون   متر بود كه با پليمر  ميلي2داخلي   متر و قطر3طول 
ال فسفريك غيرفع   با اسيد كه قبلا120/100ً با مش 5نگهدارنده اختصاصي ساپلكوپورت

 ºC/min با سرعت ºC200 تا ºC130ستون از دماي . سازي شده، پر شده است و آماده
، به عنوان گاز ml/min 20از نيتروژن با سرعت جريان . ريزي شده است ، برنامه15

ي از ي دقيق سريع بوده و نتايج كمجداسازي موثر و نسبتاً. حامل استفاده شده است
سازي  هاي آماده  اهميت نياز به روش،همچنين اين آناليز. باشد دستيابي مي سيستم قابل

در صورت بدون استفاده ماندن . كند سريع نمونه را علاوه بر جداسازي سريع، اثبات مي

                                           
1. Laboratory robot 
2. Active sites 
3. Phosphoric acid 
4. Teraphthalic acid 
5. Supelcoport 
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سازي نمونه  هاي طولاني كه صرف آماده دستگاه كروماتوگراف گازي در حين زمان
  . ريع فايده چنداني نداردشود، كروماتوگرافي س مي

  1عصاره ليمو -6-1

اي از  گازي براي جداسازي نمونه هاي جديد كروماتوگرافي استفاده از روش
 حاوي فاز ساكن SB-5ستون .  نشان داده شده است43ليمو، در شكل  عصاره

 اين .، براي جداسازي استفاده شده است)سيلوكسان  متيل دي  %95 -دي فنيل %5(پلي
فنيل تا حدي در قابليت  به مقدار زيادي غيرقطبي است، اگر چه گروه ديفاز ساكن 

در نتيجه مواد به . القايي براي برهمكنش با اجزاء قطبي مشاركت دارد پذيري قطبش
  ). قطبي  به استثناي اجزاء بسيار( شوند  جوش، شستشو مي ترتيب نقطه
شتري داشته و در ايجاد حرارتي فاز ساكن تاثير بي  فنيل، در پايداري هاي دي گروه

 متر، 30ستون داراي طول . پذيري فاز ساكن نقش چنداني ندارند خاصيت گزينش
از گاز حامل .  ميكرومتر بود25/0 ميكرومتر با ضخامت فيلم فاز ساكن 250داخلي  قطر

 ºC 75 دقيقه در 8دماي ستون به مدت .  استفاده شدcm/sec  25هليم با سرعت جريان 
 و سرانجام در يافت افزايش ºC/min 4 با سرعت ºC200ند و سپس تا دماي ما ثابت باقي 

 100 ميكروليتر بود كه با نسبت 5/0حجم نمونه . ماند  دقيقه ثابت 4 به مدت ºC200دماي 
 43از شكل .  ميكروگرم از نمونه در ستون قرار گرفت5 تقسيم شده و حدود 1به 

اي ماهيت  كننده  گرفته و به طور متقاعدگردد كه جداسازي به خوبي انجام مشاهده مي
 اگر چه در عمل عطر خالص يا بوي موثر اغلب .دهد پيچيده عصاره اسانسي را نشان مي

  . آيد با مخلوط نسبتاً ساده تركيبات سنتزي به دست مي
  
  

                                           
1. Lime oil 
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  كروماتوگرامي از عصاره ليمو: 43شكل 

1 α-7  پينن  γ-گرانيول  13  ترپينن  

  نريل استات  14  ترپينولن  8  كامفن  2

3  β-گرانيل استات  15  لينالول  9  يننپ  

  كاريوفيلن  16  الُ-4-ترپينن  10  ميرسن  4

5  p-11  سيمن  α-ترانس  17  ترپينئول-α-برگاموتن  

  بيسابولن-b  18  نرال  12  ليمونن  6
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  آناليز فضاي فوقاني تنباكو -6-2

پس از درو، فرآوري شده و هاي آن  شكل است، كه برگ تنباكو، يك گياه علفي

براي توليد دخانيات به عنوان سيگار و يا مواد ديگر مانند جويدني و استنشاقي آماده 

 است كه اعتيادآور بوده و ديگر تركيبات آن كه با 1جزء اصلي آن نيكوتين. شود مي

 توانند موجب زا هستند و مي شوند، سرطان  در هنگام استعمال سيگار توليد مي2پيروليز

رغم مشكلات بهداشتي آن يك  تنباكو علي. مشكلات بهداشتي متعدد ديگري نيز بشوند

. شود آمريكا بوده و كيفيت آن به دقت كنترل مي متحده ارزش ايالات صادرات بسيار با

تواند با بخاري، هوا، آتش يا نور خورشيد خشك شود اما كيفيت تنباكو با  تنباكو مي

تنباكو  بالاي فوقاني فضاي. شود بالاي تنباكو تعيين ميفوقاني  فضاي آناليز بخارات

دستگاه . شود  آناليز مي3جامد فاز برداري شده و با استفاده از روش ميكرواستخراج نمونه

  .  نشان داده شده است44جامد، در شكل  فاز  مورد استفاده براي ميكرواستخراج

 طويل است كه با 4گداخته سيليكاي ك فيبردستگاه استخراج شامل ي

 متصل شده كه درون يك  پليمري مناسبي پوشش داده شده و به پيستوني استيل جاذب

مراحلي كه طي آن بخارات با استفاده از دستگاه . دارنده محافظ قرار دارد نگه

  .  نشان داده شده است44شود، در شكل  برداري مي نمونه

  

                                           
1. Nicotine 
2. Pyrolysis 
3. Solid Phase Micro Extraction (SPME) 
4. Fused silica fiber 
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  جامد فاز دستگاه ميكرواستخراج: 44شكل 

شود  فوقاني قرار گرفته و فرصت داده مي نمونه در يك ظرف كوچك در فضاي

سوزن سرنگ محتوي فيبر طوري ساخته شده كه سرپوش ). 1(كه با هوا به تعادل برسد 

فوقاني، فشرده  فضاي  معرض بخاررا سوراخ كرده و پيستون براي قرارگيري فيبر در

گيرد كه با توجه به  فيبر براي مدتي در تماس با هواي بالاي نمونه قرار مي. شود مي

سپس نمونه از ظرف خارج شده ). 2( دقيقه باشد 60 تا 3تواند زماني از  ماهيت نمونه، مي

 به لاستيكي سيستم تزريق دستگاه كروماتوگراف گازي، و سپس از ميان غشاء) 3(

پيستون دوباره بيرون ). 4(شود  كننده وارد مي اي محصور توسط يك گرم درون ناحيه
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كننده قرار گرفته، به سرعت براي واجذب  كشيده شده و فيبر كه اكنون در مقابل گرم

توصيه شده كه ستون . شود  حرارت داده ميگازي كروماتوگرافينمونه به درون ستون 

  . نمونه در جلوي ستون تغليظ شوندداشته شود تا اجزاء  خنك نگه

تواند براي جداسازي  ، ستون مي)چند ثانيه(هنگامي كه واجذب تكميل گرديد 

تنباكو، در  فوقاني يك كروماتوگرام از نمونه فضاي .ريزي شود اجزاء نمونه برنامه

، به صورت 1شده توسط شركت ساپلكو فرآيند طراحي.  نشان داده شده است45شكل

فوقاني قرار  ليتري فضاي  ميلي20در ظرف %) 12رطوبت ( گرم از تنباكو 1: باشد زير مي

 به ضخامت يفيبر با فيلم.  مولار افزوده شد3پتاسيم  ليتر از محلول كلريد  ميلي3گرفته و 

پوشش داده شده ) جاذب بسيار غيرقطبي (2سيلوكسان متيل  دي  ميكرومتر از پلي100

 دقيقه در تماس با 30اده شد و فيبر به مدت  حرارت دºC 95ظرف تا دماي .  بود

.  واجذب شدºC250 دقيقه در دماي 1سپس نمونه به مدت . فوقاني قرار گرفت  فضاي

 ميكرومتري 25/0 ميكرومتر و فيلم 250داخلي   متر و قطر30جداسازي در ستون با طول 

مقدار كمي  داراي ،فاز ساكن عمدتاً غيرقطبي. انجام شد% 5سيلوكسان  متيل از فنيل

هاي قطبي قوي نمونه به دليل هسته آروماتيك  قابليت برهمكنش قطبي با گروه

.  استفاده شدcm/sec  30از گاز حامل هليم با سرعت . هاي فنيل بود پذير گروه قطبش

 ºC250 تا دماي ºC/min6 قرار گرفت و با سرعت ºC40 دقيقه در دماي 1ستون به مدت 

نتايج نشان .  دقيقه ثابت باقي ماند2 به مدت ºC250اي ريزي شد و سپس در دم برنامه

دهد كه جداسازي اجزاء فضاي فوقاني تنباكو، به خوبي انجام شده است و تفكيك  مي

 با منشاء، تاريخچه و كيفيت متفاوت، كافي ،به دست آمده، براي مقايسه تنباكوها

  . باشد مي

                                           
1. Supelco Inc. 
2. Polydimethyl siloxane 
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  كروماتوگرامي از فضاي فوقاني تنباكو: 45شكل 

   انُ-2- هپتن-5- متيل-6  2  بنزآلدهيد  1

  نينانال  4  فنيل استالدهيد  3

  نيكوتين  6  متانول  5

  گرانيل استون  8  سولانون  7

9  β-نئوفيتادين  10   نيكوتيرين  

  سمبرن  12  فامسيل استون11
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  محصولات غذايي و نوشيدني  -6-3

ها،  كش غذايي و نوشيدني به حشرهامروزه به دليل احتمال آلودگي محصولات 
ها و مواد ديگري كه داراي مضرات بهداشتي هستند، تمام اين محصولات  كش علف

قانوني شديدي بر كيفيت مواد   هاي كنترل. هنگام فروش بايستي به دقت بررسي شوند
هاي سنگيني  شود و متخلفان متحمل پرداخت جريمه غذايي و نوشيدني اعمال مي

دان مواد غذايي   شيميبسيار مورد توجهغذايي  وه بر اين وضعيت موادعلا. شوند مي
 كه شروع فعاليت است مواد ناچيزي  آن دسته از كسي كه در جستجوي،باشد مي

هايي براي   آزمون،به علاوه. دهند باكتريايي، كهنگي، ترشيدگي يا تجزيه را نشان مي
 نيز مورد نياز پرورش يافتهوري يا كه مواد غذايي در آن فرا شناسايي ناحيه يا كشوري 

تواند به طور مستقيم از  مي) ها گياهان و چاشني(منشاء بسياري از گياهان . باشد مي
 به دست آمده 2 كه مستقيماً از آناليز فضاي فوقاني1هايي الگوي پيك كروماتوگرام

يفي منحصر به فرد حاصل از آناليز ي و ك الگوهاي كم،به طور مشابه. شناسايي شود
هاي الكلي كمك خواهد  ، به شناسايي منشاء بسياري از نوشيدنيگازي  كروماتوگرافي

هاي بسيار پيچيده  متاسفانه، آناليز مواد غذايي، شامل جداسازي و شناسايي مخلوط. كرد
ت هاي بسيار اندك وجود دارند، مشكلا كه اجزاء در غلظت بوده و با توجه به اين

است كه ) اگر نه تنها(آلي  گازي، روش ايده بنابراين كروماتوگرافي. شود مضاعف مي
هاي مواد غذايي و نوشيدني مورد  ها و سنجش آميزي در آزمون تواند به طور موفقيت مي

  . استفاده قرار گيرد
ها در  هاي آروماتيك، جداسازي و آناليز آن زايي بالقوه هيدروكربن به دليل سرطان

به (ها  با اين وجود جداسازي آروماتيك. محيطي، اهميت زيادي دارد هاي زيست ونآزم
ها، مشكلات  به دليل تشابه ساختار و خواص شيميايي آن)  زايلن-p  و-mطور مثال 

                                           
1. Peak pattern of the chromatograms 
2. Head space analysis 
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، )نوري نيستند با وجود اين كه فعال(ايزومرهاي زايلن با ساختار متفاوت . زيادي دارد
در نتيجه . باشند ا جفت انانتيومرها ميهاي فضايي مشابه ب داراي تفاوت

توانند براي جداسازي  كنند، مي كايرالي كه انانتيومرها را جداسازي مي ساكن فازهاي
با وجود اين نسبت . نوري ندارند، به كار روند  ايزومرهاي فضايي كه الزاماً فعاليت

) نحتي بر روي فازهاي ساكن سيكلودكستري(ايزومري  هاي جداسازي چنين جفت
در نتيجه استفاده از .  قرار گرفته است03/1 تا 02/1بسيار اندك بوده و اغلب در گستره 

كه زمان آناليز معقولي به  بالا ضروري است به شرط اين  با كاراييهاي مويين ستون
  . دست آيد

ر شكل ها، د هاي موجود در مخلوطي از هيدروكربن جداسازي برخي از آروماتيك
 250داخلي   متر و قطر30جداسازي در ستوني با طول .  نشان داده شده است46

توليدي (دار شده  متيل   سيكلودكسترين-β ميكرومتر از 25/0ميكرومتر و ضخامت فيلم 
 استفاده شده cm/sec  20از گاز حامل هليم با سرعت عبور . انجام شده است) ساپلكو

گردد كه  مشاهده مي.  كار كرده استºC50ماي دما در د است و ستون به صورت هم
زايلن صورت گرفته و نسبت جداسازي  پارا و  براي اجزاي متا1زمينه جداسازي خط

  . باشد  مي03/1براي اين دو ايزومر در حدود 
دو عامل .  در صنايع داروسازي بسيار حساس و سخت است2امروزه آناليز كايرال

اول اين كه .  داردنقشكايرال، براي آناليز دارو  گازي كروماتوگرافيدر اهميت 
در نتيجه سازمان . امروزه ماهيت حياتي خاصيت انانتيومري دارو به اثبات رسيده است

غذا و دارو دستور داده كه بايستي اثر فيزيولوژيكي هر دو نوع يا همه انانتيومرهاي يك 
  . تعيين شوددارو كه به صورت كايرال وجود دارند،

  

                                           
1. Baseline separation 
2. Chiral analysis 
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  هاي آروماتيك جداسازي برخي از هيدروكربن: 46شكل 

  تولوئن  2  بنزن  1

3  n-4   نونان  p-زايلن   

5  m-اتيل بنزن  6   زايلن  

7  o-استايرن  8   زايلن  

   متيل استايرن-α  10  كيومن  9
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تي ارزيابي و  هر گونه داروي تجاري در دسترس نيز بايس1كايرالي علاوه خلوص به

 روش متعارفي است زيرا گازي كروماتوگرافيبراي چنين كارهايي، . كنترل شود

هاي نسبتاً كم بوده و در نتيجه فرار  مولكولي  بسياري از داروهاي جديد داراي وزن

هاي  علاوه بر اين، ستون. فرار تبديل شوند هاي توانند به سادگي به مشتق هستند يا مي

بالاي مورد نياز براي جداسازي تركيبات بسيار  ، كاراييگازي كروماتوگرافي مويين

 به 2اخيراً كتامين. كنند هاي جداسازي نسبتاً كوچك را به آساني فراهم مي مشابه با نسبت

تواند مشكل متابوليسم پروتئين در بيماران ايدزي را  عنوان يك داروي بالقوه كه مي

متاسفانه، تعيين ميزان پخش دارو در .  بررسي قرار گرفته استبهبود بخشد، مورد

به دليل حضور هر دو گازي كروماتوگرافيهاي مختلف بدن با استفاده از آناليز  السي ،

 متر و 30اين آناليز با استفاده از ستوني به طول . باشد كايرال، پيچيده مي متابوليت

 به صورت ºC160در دماي ) Chiraldex G-TAستون (ميكرومتر  250داخلي  قطر

 مورد kg/cm23 گاز حامل هليم با فشار ورودي. دما، با موفقيت انجام شده است هم

تواند   نشان داده شده است، اين روش مي47همان طور كه در شكل . استفاده قرار گرفت

. جداسازي كند ها  آن3استيل فلوئوريل تري هاي  انانتيومر را به صورت مشتق6همه 

هاي قطبي و غيرقطبي شديدي  ايي بالا و تنوع عمومي اين فاز ساكن، كه برهمكنشكار

چندگانه و  كايرال  كند، آن را به خصوص براي جداسازي موادي با مراكز را فراهم مي

 متري 5 بازداري استفاده از روش فاصله. ها سودمند نموده است در حضور متابوليت

  .  ميكروليتر پلاسما را امكانپذير نموده است7زريق مستقيم تزريق، ت

  

                                           
1. Chiral purity 
2. Ketamine 
3. Trifluoryl acetyl derivatives 
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  هاي آن نوركتامين و  جداسازي انانتيومرهاي كتامين و متابوليت:47شكل 

   نوركتامين-هيدرو د

باشند و  نيز داراي تعداد زيادي تركيبات كايرال مي) ها عطرها و طعم(ها  اسانس
حصراً مسئول يك طعم يا بو باشد در حاليكه انانتيومرهاي يك انانتيومر ممكن است من

بديهي است كه استفاده از . باشند  متفاوتي ميمتمم آن داراي اثر بويايي كاملاً
ها  ها براي آناليز اسانس تواند يكي از سودمندترين روش كروماتوگرافي كايرال، مي
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 نشان 48 سفيد، در شكل كاج هاي كروماتوگرامي از بخار اسانس حاصل از برگ. باشد 
  . داده شده است

 گرم 5/0فوقاني طبق روش شرح داده شده قبلي و با استفاده از  فضاي گيري نمونه

در اين فرآيند . ليتري، انجام شده است ميلي 7هاي كاج در ظرفي  برگ

سيلوكسان كه به مدت   پلي  اي با پوششي از فيلم شيشه  جامد، از فيبري حالت استخراج

با .  قرار گرفته، استفاده شده استºC40ه در معرض بخارات نمونه در دماي  دقيق20

استفاده از وسيله خاصي، فيبر از ظرف نمونه بيرون كشيده شد و در ابزار نمونه 

 دقيقه حرارت 1 به مدت ºC250سپس فيبر تا دماي .  قرار گرفتمخصوص ستون مويين

 به 1 به 100 با نسبت تقسيم تقسيمي تزريق فاده از سيستمداده شده و بخارات با است

متر و با فيلمي   ميلي25/0داخلي    متر و قطر30ستوني با طول . شوند درون ستون رانده مي

 با ºC220 تا ºC40 ميكرومتر مورد استفاده قرار گرفت و از 25/0 با ضخامت β-DEXاز 

.  استفاده شدcm/s35 از گاز حامل هليم با سرعت. ريزي گرديد امه برنºC/min 4سرعت 

   و 1ها شود، منوترپن شودكه نمونه به دو گروه عمده جداسازي مي مشاهده مي

 به خوبي 4 و كامفن3 پينن-α  انانتيومرهاي. 2)داراي سه واحد ايزوپرن(ها  سزكويي ترپن

قطبي ندارند، هاي  از آنجايي كه اين تركيبات گروه. جدا گرديدند

هاي غيرقطبي مختلف   بايستي كاملاً بر اساس اختلاف برهمكنش5كايرال  پذيري گزينش

  .، باشد6شده سازي مشتق با سيكلودكسترين

                                           
1. Monoterpenes 
2. Sesquiterpenes 
3. α-pinene 
4. Camphene 
5. Chiral selectivity 
6. Derivatized cyclodextrin 
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  هاي كاج سفيد كروماتوگرام اسانس حاصل از برگ: 48شكل 

   شده ، اولين انانتيومر شستشو1 پينن-α-)-(كه  بايستي توجه شود، در حالي

α-اين . گردد كامفن است كه شستشو مي  اولين انانتيومر2كامفن-(+)باشد،   پينن مي
دهنده اين است كه روال منطقي براي پيشگويي ترتيب شستشوي يك  نشان

  . انانتيومر وجود ندارد جفت
                                           

1. (–)-α-pinene 
2. (+)-camphene 

1  )-(-α-كامفن-(+)  5   پينن   

2  (+)-α-كامفن-)-(  6   پينن   

3  β-7   ميرسن  (+)-β-پينن   

   كارن-3  8   سابينن-(+)  4



 
121

  :منابع

1. A. J. P. Martin and R. L. M. Synge, Biochem. J., 35 (1941)1358.  
2. A. T. James and A. J. P. Martin, Biochem. J., 50 (1952) 679.  
3. A. T. James, The Times Science Review, Summer (1966)8.  
4. D. H. Desty, A. Goldup and B. F. Wyman, J. Inst. Petrol., 

45(1959)287.  
5. R. D. Dandenau and E. M. Zenner, J. High Res. Chromatogr., 

2(1979)351.  
6. K. L. Ogan, C. Reese and R. P. W. Scott, J. Chromatogr. Sci., 

20(1982)425.  
7. J. Harley, W. Nel and V. Pretorious, Nature, London, 

181(1958)177. 8. G. McWilliams and R. A. Dewer, "Gas 
Chromatography 1958"  

9. R. P. W. Scott, Nature, London 175(1955)422.  
10 C. H. Reese, Ph. D. Thesis, University of London (Birkbeck 

College) 1992.  
11. 1.H. Schlenk and J. L. Gellerman, Anal. Chem., 32(1960)1412.  
12. K. Blau and J. Halket, Handbook of Derivatives for 

Chromatography, John Wiley and Sons, (1993).  
13. M. Freund, P. Benedek and L. Szepesy,Vapour Phase 

Chromatogrphy, (Ed. D. H. Desty) Butterworths Scientific Publications, 
London, (1957)359.  

14. R. P. W. Scott, Gas Chromatogrphy 1958, (Ed. D. H. Desty) 
Butterworths Scientific Publications, London, (1958)287. 

 

 

 

 

 

 

 



 
122

 فهرست موضوعي

α -٥٥, ٥٤,  �����د������  

  ١٠٦, ياستاندارد خارج

  ١٠٦, ياستاندارد داخل

  ٦٠, ييآشكارساز احتراق گرما

  ٢, آشكارساز تعادل دانسيته گاز

  ٧٣, ٧٢, ٥٩, آشكارساز كاتارومتر

  ٦٦, ٦٣, ٥٩,  فسفر-آشكارساز نيتروژن

  ٦٤, -�,�- +*�)ر�)ز &���وژن

  ٧٢, يي گرماتيآشكارساز هدا

, ٥٢, ٤٩, ٥, يا  شعلهونيزاسيونيآشكارساز 

١٠٥, ١٠٣, ٧٦, ٧٥, ٦٣, ٦٢, ٦٠  

  ٥٩,  رباينده الكترونيها آشكارساز

  ١١٤, ي فوقاني فضازيآنال

  ١١٥,  كايرالزيآنال

  ٧٢, ٥٩, ٥١, ٢٨,  گازهازيآنال

  ١٠٥,  چرب آزادي اسيدهايگير اندازه

  ٥٨, ٣٨, ٧, ٦, ٥, آون

  ٣٦, يسطح ايزوترم جذب

  ٦,  حلاليريز برنامه

  ٥٨,  كننده دمايريز برنامه

  ٥, جريان كننده يريز برنامه

  ٣٩, يفرض يها بشقابك

  ٣٢, منفذ  متخلخل درشتيپليمرها

  ٤٧,  56 روش ا���)2ده �0*/

  ٤٦,  56 روش ��0)2ده �0*/

  ٤٩, ٤٨,  پويايده پوشش

  ٣٥, دار  دنبالهيها پيك

  ٢٣, ٢١,  ستون-تزريق درون


���س 	���� �����  ,٨٠, ٧٧  

  ٨١, يكننده مقياس تقويت

, ٩٧, ٨٥, ٨٤, ٣٦, ٣٢, ٣٠, ٢٨, ٩, جاذب

١١٠, ١٠٧  

  ١٧, ١٤, ١٣, يبازدار حجم

  ٦, ي آزمايشگاهيها ربات

  ٣٣, رزين

  ٢٧, &�8&5 روش 7��89

  ٣٨, ٣٧, يروش دوغاب

  ١١٧, ٢٨, ٢٦, ٢٥, ;6)زدار روش -):�5

  ٣٨, ٣٧, روش فيلتراسيون

, ١٨, ١٧, ١٦, ١٥, ١٤, ٧, يبازدار زمان

٨٣, ٥٧, ٣٧, ١٩  

  ٩, ژنراتور نيتروژن

  ٩,  هوايژنراتورها
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  ١٠, ٨,  هيدروژنيژنراتورها

  ٤٢ ,٢١, ستون انباشته

, ١٠٥, ٧١, ٤٩, ٤٦, ٣٦, ٢٣, ستون مويين

١١٩  

  ٢٤,  >����;ه) ���ن

, ٣٣, ٢٩, ٢٨, ٢٠, ١٩,  انباشتهيها ستون

١٠٢, ٤٩, ٤٣, ٤٢, ٣٩, ٣٦  

, ٤٣, ٤٢, ٢٨, ٢٣, ١٩,  مويينيها ستون

١١٥, ١٠٢, ٦٢, ٥١, ٤٩, ٤٨, ٤٦, ٤٤ ,

١١٧  

  ٢١, يسيستم تزريق تقسيم

  ٤, زپردازشگريسيستم ر

,  5����0 6) ���6 >�@�?�2<�ا-����= ��و>)9

٩٩, ٩٨  

  ٣٥, دار كردن سيلان

  ٣١, سيليكاژل

, ٢٤, ٢٣, ٢٢, ٢١, ٢٠, ١٩, ٥, قي تزرستميس

٤٤, ٢٧  

  ١١٩, يمي تقسقي تزرستميس

  ٥,  خودكارقي تزرستميس

  ٧, دار بيشويش ش

  ٦٧, DCشيوه 

  ٦٧, يشيوه پالس

  ٣١, يمولكول يغربالگرها

  ٢١, ي سيليكونيغشاء لاستيك

  ٢٣, ٢١, يا ف شيشهغلا

  ١٥, پذير فاز متحرك تراكم

  ١٥, ناپذير فاز متحرك تراكم

  ٨٧, ٨٤, فاز معكوس

  ٥٣,  �)�� �)��ال;-)زه)

  ٤٥, يساز  غيرفعاليفرآيندها

  ٥٨, ي چند بعديكروماتوگراف

  ٩٧, ٩٥, ;ا  5�B9;<)ز ��2و>)�9<�ا-

, ي جرميسنج فيط-يگاز يكروماتوگراف

٩٣  

  ٩٨, ١٥, ٧, ١,  مايعيكروماتوگراف

  ١, ي گازيكروماتوگرف

  ٣٤, Gكروموزورب 

  ٣٤, P كروموزورب

  ٣٤, Sكروموزورب 

  ٣٤, Wكروموزورب 

  ٣٤, كريستوباليت

  ١٣, جريان كننده كنترل

  ١٢, ٥, جريان كننده كنترل

  ٥, ٤, دما كننده كنترل

  ١١, ١٠, كننده فشار كنترل

  ١٢, گراديان دمايي
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  ٨٢, ٧٩, ٧٧, مبدل آنالوگ به ديجيتال

  ٦٠, تاليجيمبدل آنالوگ به د

  ٢٩, ي حرارتداريمواد ناپا

  ١١١, ١١٠, ميكرواستخراج فاز جامد

  ٦٥, ٦٠, ينشر ترمويون

, ٤٨, ٣٨, ٣٧, ٣٦, ٣٥, ٣٣, ٣٠, نگهدارنده

١٠٧, ١٠٠, ٩٨  

  ٥, يگذار واحد نمونه
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