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 کروماتو گرافی گازی :مقدمه  از  -1

فاز  کیگاز و عبور آن از  یاکردن عصاره مورد نظر به بخار  یلعصاره است . با تبد یجداساز یزیکیروش ف یک یگاز یکروماتوگراف

ت به عبار یانوع و مقدار اجزاء سازنده درمخلوط است. یینتع یجداساز ین. حاصل اکنندیجدا م یکدیگراش را از سازندهساکن اجزاء

 کند. یمواد موجود در عصاره را مشخص م یفیو ک یاطلاعات کم یگرد

 ود.ش یدارند استفاده م یینکه نقطه جوش پا یباتیفرار و ترک یباتاسانس ها و ترک ییشناسا یبرا ینوع کروماتوگراف این

 یلحرارت و تبد یندر ح یشآن است که نمونه مورد آزما یگاز یروش کروماتوگراف یلهمخلوط بوس یک ی: شرط جداساز نکته

 نشود . یهشدن، به گاز تجز

 : یگاز یکروماتوگراف دستگاه وری -2

  : ستون 2-1

)گرم کننده( قرار  Ovenدرون  یچرسد( که از جنس فلز بوده و به صورت مارپ یهم م 16m)تا یلو طو( 1mm)قطرتا  یکلوله بار

 شود. یبهتر انجام م یباشد خالص ساز یشترشود.هرچه طول لوله ب یدارد. ستون از فاز ثابت پر م

  به طور کلی دو نوع ستون وجود دارد

  ستون آکنده( packed column)  

  ستون مویینه( capillary column) 

حاوی یک ماده جامد بی اثر و خرد شده می باشد که سطح آن با مایع فاز ساکن پوشانده شده است . :  ستونهای آکنده

  .میلیمتر ساخته می شوند 4تا 2متر و به قطر داخلی  11تا  5/1ستونهای آکنده اغلب به طول 

باشند. این ستونها در دو نوع ساخته می شوند  این ستونها معمولاً با قطر داخلی چند دهم میلیمتر می:  ستونهای مویینه

  . تیوپهای باز با سطح آغشته و تیوبهای باز با سطح جداری آغشته

ستونهای با سطح آغشته شامل یک لوله مویینه می باشد که سطح آن با سیال ساکن پوشیده شده است . در ستونهای شامل 

د خاک دواتمی پوشیده می شود که فاز سیال جذب آن می شود. ستونهای سطح جداری ، سطح لوله مویینه با مواد جاذب ، مانن

مویینه بازده بالاتری نسبت به ستونها آکنده دارند. برای بدست آوردن نتایج دقیق دمای ستون باید در محدوده یک دهم درجه 
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ر از توان گفت دمایی کمی بالات کنترل شود . دمای بهینه ستون به دمای جوش نمونه بستگی دارد . با یک حساب سرانگشتی می

دقیقه را نتیجه می دهد. دمای پایین کیفیت نتیجه خوبی می دهد اما  31تا  2میانگین دمای نقطه جوش نمونه ، زمان جدایش 

اگر نمونه شامل اجزء با نقطه جوشهای خیلی متغیر باشد بهتر است از برنامه ریزی دمایی  .زمان جدایش را افزایش می دهد

شـکل زیر سه نوع فاز ساکن را نشان مـی دهد که براساس  . ده کنیم . در حین جداسازی دمـای ستون افزایش می یابداستفا

 .قطبیت دسته بندی شده اند

  :  دستگاه گرم کننده 2-2

 گراد یدرجه سانت 51 -351جهت گرم کردن ستون از

 :   یفاز گاز  2-3

 یم یستون وارد فاز گاز یهگزان از ابتدا یاباشد که نمونه را پس از حل کردن در اتر  یازت م یااثر مانند آرگون  یگاز ب یکاز  

 کنند.

2-4  Detector (: )شناسا گر 

 یف)ط Mass spectrometryاز آنها  یکشود و انواع مختلف دارد که  یخارج شده از ستون استفاده م یباتترک یصتشخ یبرا

 یم یگرد یدهد.از دتکتور ها یم یصو ساختمان اجسام موجود در عصاره را تشخ یوزن مولکول یماًباشد که مستق ی( میسنج جرم

 و دتکتور جلب کننده الکترون اشاره کرد یشعله ا یونیزاسیون رتوان به دتکتو

 :(FID)آشکارسازهای یونی ـ شعله ای   2-4-1

ترکیبات آلی سوخته می شوند و خروجی ستون با هیدروژن و هوا مخلوط می شود و مشتعل می شود.  FID در آشکار سازهای  

تولید یون می کنند و الکترونها الکتریسته را در شعله منتقل می کنند. یک پتانسیل الکتریکی زیاد بر روی نوک آتشزنه ایجاد می 

 ودش شود و یک الکترود جمع کننده بالای شعله قرار می گیرد . جریان حاصله از اشتغال هر یک از ترکیبال آلی اندازه گیری می

FID.   به جریان ) جرم ( حساس است . به غلظت حساسیت ندارد و این مزیت را دارد که تغیرات در جریان فاز سیال اثری در

برای ترکیبات آلی مفید است. بسیار حساس می باشد و پارازیت کمی دارد ولی متأسفانه نمونه را از  .FID جواب آشکار ساز ندارد

 بین می برد
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  (TCD) : رت هدایت گرما آشکارسازهای قد 2-4-2

جریان برق در رشته مقاومت به گرما تبدیل می  .یک رشته فلزی هادی جریان در درون یک جریان گاز ) گاز حامل( قرار می گیرد

شود و دما تا جایی بالا می رود که اتلاف توان گرمایی در رشته برابر با توان الکتریکی ورودی شود. رشته مقاومت ممکن است با 

ه می کند. اضاف تابش به سطح سردتر گرما از دست بدهد و همچنین باعث انتقال گرما به مولکولهایی می شود که با آن برخورد

کردن یک ترکیب ) نمونه مورد آزمایش ( به گاز حامل باعث تغییر در قدرت هدایت گرمای جریان گاز و در نتیجه تغییر دمای 

رشته مقاومت می شود که این باعث تغییر مقاومت الکتریکی رشته می شود. اساس کار این آشکارگر اندازه گیری تغییر قدرت 

از چهار رشته مقاومت استفاده می شود که به صورت  (TCD)رد کردن نمونه می باشد . در آشکارسازهای هدایت رشته به علت وا

دو تا از این رشته ها در قسمت خروجی ستون ، جایی که  .پل و تسون سوار می شوند و از انها یک جریان ثابت عبور می دهند

دیگر قبل از تزریق کننده یا در یک ستون مربع جداگانه قرار می گیرند  اجزاء جدا شده نمونه جریان دارند قرار می گیرند و دو تای

 .هر تغیری در مقاومت باعث بهم خوردن تعادل در پل و تغیر ولتاز می شود که این ولتاژ به صورت مستقیم اندازه گیری می شود

د . هیدروژن و هلیم قدرت هدایت گرمایی قدرت مولکولهای سرد کننده در حمل و انتقال گرما به هدایت گرمایی آنها بستگی دار

مستقیماً وابسته  TCDساسیت آشکارساز  .بالاتری دارند در نتیجه در خنک کردن رشته مقاومت کارآمدتر از دیگر گازها می باشند

ته مای بلوک و رشبه شدت جریان عبوری از آن می باشد و تقریباً با توان دو جریان پل افزایش می یابد . علاوه بر آن اگر اختلاف د

می  های مقاومت افزایش یابد ، حساسیت افزایش می یابد. . اما باید بخاطر سپرد که افزایش جریان پل از عمر رشته های مقاومت

 .کاهد

  : پورتهای تزریق نمونه 2-5

به منظور بالا بردن بازده ستون ، نمونه نباید زیاد بزرگ باشد و باید به طور جزئی و خیلی سریع تزریق شود. تزریق آرام 

یک نمونه بزرگ باعث افزایش پهنای باند و کاهش کیفیت داده ها می شود. روش رایج برای تزریق ، استفاده از 

. در مورد دستگاه کروماتوگرافی گازی از تزریق لای ستون می باشد لاستیکی از بامیکروسرنگ و تزریق نمونه از غشاء 

    Splitless یا Splitتزریق کننده می توانند در یکی از دو حالت  .استفاده می شود  Splitless یا  Splitکننده 

تزریق کننده شامل یک محفظه گرم شده می باشد که در آن یک جداره شیشه ای وجود دارد که  مورد استفاده قرار بگیرد

از آن نمونه به غشاء لاستیکی تزریق می شود . گاز حامل وارد محفظه می شود و می تواند از سه مسیر خارج شود ) 

لوطی از گاز حامل ، حلال تبخیر شده باشد ( . نمونه تبخیر می شود و یک مخ  Splitهنگامی که تزریق کننده در حالت 

و محلول تبخیر شده بوجود می آید . یک قسمت از این مخلوط از درون ستون عبور می کند ، اما قسمت عمده آن از 
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از وارد شدن اجزاء به ستون (  septum purge outlet) خارج می شود. خروجی قسمت تخلیه   Splitخروجی 

 . مونه های گازی به جای سرنگ از طریق شیر ورودی نمونه را وارد ستون می کنیمجلوگیری می کند. معمولاً در ن

 

 :یگاز یکار کروماتوگراف روش -3

باشد تا با فاز ساکن،  اثریگاز ب یک یددهند.گاز حامل با یماده جاذب عبورم یاثر ازدرون ستون حاو یگاز ب یکرا همراه  عصاره

گاز  یانثابت، فشار و سرعت جر ی. در دماشودیاستفاده م یمهل یا یتروژنمعمولاَ از ن یلدل یننمونه واکنش ندهد، به هم یاحلال و 

 .دارندیسنج، ثابت نگه م یانکننده فشار و جر نظیمبه طرف ستون را با ت

 یکا ب ندیوپ یدارا یاپوشش داده شده و  یعما یاماده جاذب جامد  یکگاز است. فاز ساکن  یکفاز متحرک  ی،گاز یکروماتوگراف در

باشد،  یع( و اگر فاز ساکن ماGSCجامد ) -گاز یستون است. اگر فاز ساکن جامد باشد، روش را کروماتوگراف یوارهد یجامد بر رو

مورد استفاده  یشترب GLC یول روندیبه کار م یه. هر چند هر دو روش در تجزنامندی( مGLC) مایع -گاز یروش را کروماتوگراف

و گاز است. نمونه در فاز متحرک حل  یعدو فاز ما ینآنها ب یمبر اساس تقس GLCنمونه فرار در  یک یشدن اجزا.جدا گیردیقرار م

 جامد گسترده شده است.  یکذرات  ی( بر روμm 5 – 0/25) ازکین یهاست که به صورت لا یرجوشد یعما یکشده و فاز ساکن 

ر شده اث یگاز ب یانوارد جر یقکنند بعد نمونه از محفظه تزر یم یقستگاه تزرهگزان حل کرده و به د یامورد مطالعه را با اتر  نموه

جامد  -گاز یا( وGLC) یعما-دو فاز گاز ینخود ب یعتوز یبآن بر حسب ضر یو اجزا یابد یم یانو همراه گاز وارد ستون شده جر

(GSCتقس )دا شده ج یکدیگرآنها دارد از  ینگهدار یکه ستون برا یلیموجود در نمونه بر حسب تما یاجزا یجهنت در.. شوندیم یم

هد. د ینشان م ییها یکو وارد دتکتور شده و ثبت کننده آنها را به صورت پ شوندیاجزاء عصاره جدا معبور گاز حامل، یلهو به وس

 کنند. یم ییبدست آمده را شناسا یباتترک داستاندار یکها با پ یکاز پ یکبا مطابقت دادن هر

 کننده است یینمهم وتع یاربس یاتفاز ثابت و درجه حرارت عمل یتماه ینوع کروماتوگراف ینا در

گوناگون را جدا کرد.قابل ذکر است که  یباتتوان ترک یبر اساس جنس فاز ثابت م یرامهم است ز یارفاز ثابت در ستون بس جنس

نس در ستون به ج یباتعدم جذب ترک یاجذب  یگرعبارت دبه  یامختلف به خاطر جنس فاز ثابت آنهاست .  یستون ها ینتفاوت ب

شوند  یرج مزودتر خا یقطب یباتشود ترک یم یقنمونه تزر یباشد وقت یقطب یردارد. مثلاً اگر جنس فاز ثابت غ یفاز ثابت بستگ

 یتهس پلاربراسا یباتشوند. ترک یخود از ستون خارج م یتهبر حسب مقدار پلار یرترچسبند.و د یبه ستون م یرقطبیغ یباتوترک

 شوند.  یمختلف از آن خارج م یشوند و در زمانها یمختلف جذب ستون م یها
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  یگاز یفاز ثابت درکروماتوگراف ترکیبات -4

 :  یقطب یرغ ترکیبات 4-1

 توان ستون را حرارت داد( یم( )1111c) ینپاراف – 2(2511c-211)یلیکونس یروغن ها -1

 (751cاسکوالن ) -3

 :یقطب یمهن ترکیبات 4-2

 (2251c-111آنها ) یها با نقطه جوش بالا و استرها الکل

 : یقطب یداًشد ترکیبات

 ( 2251cمربوطه ) یها و استرها یکولگل پروپیلین

 

 

 

 )به ترتیب ارزش و کیفیت ( یگاز یحامل مورد استفاده در کروماتوگراف گازهای -5

 یدروژنه 

  یلیومه  

 یتروژنن  

 آرگون 

 یو کشاورز ییدارو یاهاندر علم گگاز  یکروماتوگراف کاربردمثالی از  -6

 یشوکران و مشتقات تروپان(، برخ یاک،تنباکو،)تر یدهاآلکالوئ یبرخ یاهی،گ یدهایفرار )اسانس ها(، اس یروغن ها یبررس برای

 غلات. یمانده حشره کش ها بر رو یباق یریو اندازه گ یدیاستروئ یباتها،ترک ینرز

 :  Error و منبع ایجاد  های دستگاه  Errorبرخی از   -7
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Pwr :  مشکل در منبع برق 

Fan  : سرعت فن کوره نادرست است 

Trp  : مشکل محفظه 

Ove  :گیرنده کوره مشکل دارد   

Ij1  : 1مشکل در گیرنده تزریق کننده  

Ij2  : 2مشکل در گیرنده تزریق کننده 

Dt1  : 1مشکل در گیرنده آشکارساز  

Dt2  : 2گیرنده آشکارساز مشکل در 

8- Apparatus 

به وجود می آورد که این دما می نواند نمونه را به طور کامل  c˚1100یک کوره ی الکتریکی است که دمایی در حدود :  کوره

 تبدیل نماید CO2پیرولیز کرده و با توجه به حضور اکسیژن به 

از کوارتز و به طوری ساخته شده است که اجازه ی تزریق مستقیم را به وسیله ی سرنگ به داخل ناحیه ی گرم :  لوله ی احتراق

 . می تواند دارای اشکال مختلف باشد Combustion tubeاکسید کننده می دهد .با توجه به نوع نمونه ای که داریم 

دارای دو  Combustion tube . عبور کند Sample boatازند دهانه ی لوله ی احتراق باید آنقدر بزرگ باشد تا نمونه بتوا

لوله ی جانبی در ابتدای لوله می باشد که یکی از آن ها برای عبور اکسیژن و دیگری برای عبور مخلوط گاز اکسیژن و گاز حامل 

 .است

امل و یک جریان ثابت از گاز حدستگاه می بایست مجهز به یک سیستم کنترل کننده ی جریان باشد که بتواند کنترل جریان : 

  اکسیژن، وارد لوله ی احتراق شود

انجام می شود که  Drier tubeآن گرفته شود این کار به وسیله  H2Oشود باید  Detectorقبل از اینکه گاز وارد تله آبگیر : 

می باشد وبه  shell and tubeعمل می کند .یک لوله ی موئینه باریک داخل آن وجود دارد که به صورت  exchangerمانند 

عبور  shellانتقال می دهد .آب از ناحیه ی  shellصورت نیمه تراوا عمل می کند و به صورت انتخابی آب را جذب کرده و به 

 می شود Ventبه بیرون دستگاه  Detectorکرده و آبی که در این ناحیه قرار دارد، توسط گاز درون 
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UV Florescence Detector    : که می تواند نور انتشار یافته از فلورسانس را برای ماDetect کند. 

 

 Micro liter syringe : برای نمونه هایliquid  20-5بینml مورد استفاده قرارمی گیرد .طولNeedle  آن باید

50mm±5  باشد .طول نیدل بسیار قابل اهمیت می باشد ،اگر طول نیدل خیلی زیاد باشد زمانی که در منطقه گرم قرارمی گیرد

 ،Needle بسته می شود .)این عمل یا باعث ذوب شدن نیدل یا سبب رسوب نمک های موجود در محلول می شود 

 

 Sample inlet system  :رای اشکال مختلف می باشدبا توجه به نوع نمونه سیستم ورودی دا  

Gas-LPG Sample inlet system 

  Syringe sample inlet system 

Salid sample inlet system 

 

Refrigerated Circulator : 

کاهش  c˚4یک وسیله ی قابل تنظیم می باشد که می تواند با به کارگیری یک مایع خنک کننده با سرعت مشخصی دما را تا 

 ±0.01باید به صورت balanceزمانی مورد استفاده قرارمی گیرد که نمونه ی جامد داشته باشیم .دقت  "دهد .این وسیله معمولا

 .باشد

 

 

Reagent: 

  اکسیژن خشک

 5ppm؛حداکثر آب  650ml/min-400؛3bar؛فشار %99.75: خلوص

  آرگن خشک

 5ppm؛حداکثر آب  200ml/min-50؛ 3bar؛فشار %99.99: خلوص
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 وعاری از ترکیبات سولفور باشد.دی بنزو تیوفن Pure"تولوئن ،زایلن ،ایزو اکتان که به عنوان حلال استفاده می شوند نیز باید کاملا

(Di benzo thiophen) به عنوان استاندارد استفاده می شود 

 Hazards: 

 هنگام استفاده از مواد آتشگیر باید دقت خیلی بالایی داشته باشیماز دمای خیلی بالا استفاده می شود ،لذا  Methodدر این 

Preparation off apparatus  

سیگنال  Detect،در صورت داشتن مقادیر بسیار کم نشتی نیز امکان  leakageبررسی تمامی قسمت های عبور گاز برای نداشتن 

 .برای دستگاه وجود نخواهد داشت

Temperature 1100±25˚c 

Furnace oxygen 400-500 

Inlet O2 10-30ml/min 

Inlet carrier 130-160ml/min 

 

 

 کار با نرم افزار دستگاه: -9

 یره شکل زک ییمنما یکقرار دارد، کل یوترکار کامپ یزم یصفحه  یآن که بر رو یکونآ یاست بر رو یشروع کار با دستگاه کاف یبرا

 شود : یم یاننما

Demo mode  :م حالت را در تما ینچراغ نشانگر سبز رنگ ا یکحالت نرم افزار مستقل از سخت افزار عمل کرده و  ینانتخاب ا با

 شود . یحالت نرم افزار به طور کامل شرح داده م یندهد؛ در ا یصفحات نشان م

Normal operation : نرم افزار وسخت  ینکند و ارتباط ب یشروع به کار م یحالت انتخاب شود نرم افزار به طور عاد ینا اگر

 را انجام داد . یزتوان آنال یافزار برقرار شده وم
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 داشت : یمخواه یرراحالت ز Antek یکونآ یرو یکاز کل پس

 دهد . یمتد فعال را نشان م .1

 دهد تا وارد صفحه شود . یبه استفاده کننده اجازه م .2

 شود . یداده م یشمشخصات مربوط به استفاده کننده نما .3

 شود . یخارج م یاصل یاستفاده کننده از صفحه  .4

 . ییمنما یم یداپ ینرم افزار دسترس helpبه  یبراحت .5

 .ییمشو یازبرنامه خارج م .6

 اشد :ب یم یرشود ،که به صورت ز یم یطبقه بند یباشد که به سطوح مختلف یم یقو یحفاظت یها یستمس ینرم افزار دارا این

 باشد . ینرم افزار را دارا م یکامل به تمام قسمت ها یسازنده است و دسترس یمربوط به کارخانه  که : Antek سطح

 باشد. یم Head chemistدارد و مربوط به  یدستگاه دسترس ی یهاول یمنرم افزار به جزء تنظ یها یشترجنبهب به : 1 سطح

 

 دارد. یکاربرها دسترس ییرگاه وتغدست یهاول یمنرم افزار به جزء تنظ یاکثر قسمت ها به : 2 سطح

 براسیونیتواند کال یو نم یدمشاهده نما یزرا ن یبراسیونکرده وقسمت کال یزتواند نمونه را آنال یسطح کاربر فقط م ینا در :3 سطح

 دهد . ییررا تغ

 یم (HC) یستمس pass wordخواهد و  یم pass wordرا فشار داده که از ما  log on یدکمه  یاصل یورود به صفحه  برای

 . یمده یرا فشار م ok یرا وارد کرده و دکمه  pass wordباشد ،

 شود: یداده م یشنما یرز یباشد ؛صفحه  2سطح   یا 1،سطح  Antekشما به نرم افزار ،سطح  یسطح دسترس اگر

 شود . ینشان داده نم Methodو  یبراسیونکال ی؛ دکمه ها 3سطح  یبرا که

Method : داد  ییرتغ یامختلف آن را کنترل و  یتوان قسمت ها یکرده و م یداپ یدکمه به متد فعال دسترس ینفشار دادن ا با

.Calibration: دول و ج یبراسیونکال ی،منحن یبراسیونکال یداده ها یکرده که تمام یداپ یدسترس یبراسیونقسمت کال به

 شوند . یم یرهوذخ یمتنظ یبراسیونکال

Sample: کرد . یداپ یروزانه دسترس یداده ها ینمونه را انجام داد و در ضمن به تمام یبر رو یزتوان آنال می 
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Method notes : شود . ینوشته م ینجاو مشخصات مربوط به متد در ا اطلاعات 

 : یبراسیونکال -11

 عیمختلف نمونه )جامد ،ما یحالت ها یحالت برا ینرا فشار داد ،درا یبراسیونکال یدکمه  یستبا یدستگاه م یبراسیونکال برای

 وند.ش یم یبرهکال یمشخص یمتدها با استانداردها ینکه در هر کدام از ا یمداشته باش یمختلف یمتد ها یستبا ی( مLPG،گازو 

 یو پس از وارد کردن مقدار استاندارد دکمه  یمکن یاستاندارد را انتخاب م ی ینهکرده و سپس گز یککل Run یدکمه  یرو بر

Next شود . یم یقتزر یو دستگاه آماده  یمده یرا فشار م 

مربوط  یگنالتوان س یکه م یمده یرا فشار م inject ینمونه ،نمونه را وارد دستگاه کرده و دکمه  یورود یستمس یقاز طر سپس

 مشاهده کرد. یوترکامپ یصفحه  یبه نمونه را رو

 براسیونیدر قسمت جدول کال یبراسیونمربوط به کال یداده ها ی،تمام ییمنما یعمل م یگرنیزد یاستانداردها یبرا یبترت ینهم به

 View > calibration tableآنها را مشاهده کرد .  یرز یقتوان از طر یشود که م یم یرهذخ

 منابع : -11

  http://www.forum.98ia.comوبسایت : .1

 دانشنامه رشد  .2

 سایت ویکی پدیا  .3

 مباحث تدریس شده توسط استاد عزیز جناب آقای دکتر افشین رجبی خرمی  .4

 کروماتوگرافیکتاب  .5
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