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من الغرافيت المعدل لتحديد أيون الفضة في المحاليل المائية  مسرى انتقائي تصنيع
 (CV) باستخدام الطريقة الفولط أمبيرومترية الحمقية
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 ممخّص  
 

عامل( جديد لتحديد أيون الفضة  يةي المحاليةل المائية  باسةت دا   مسرىتناول هذا البحث تصنيع حساس إلكتروكيميائي )
بمةزج بةودرة الاراييةت مةع المةادة  مسرى، حيث حضر ال(ASCV)الطريق  الفولط أمبيرومتري  التراكمي  الأنودي  الحمقي   

وت  إثبات  والتي ت  تحضيرها ودراس   صائصها ( FM)  يورمازان( يينيل نترو -p)– 7 – يينيل ثنائي 3 – 1الفعال  
، كمةةا IRهويةة  المعقةةد مةةع أيةةون الفضةة  باسةةت دا  طريقةة  التحميةةل الطيفةةي الضةةوئي يةةي المجةةال المرئةةي وتحةةت الأحمةةر 

وزمن التراك  وكمون وزمةن التجريةد( المثمة  ( والشروط التقني  )كمون pHدرست الشروط التحميمي  )نوع الإلكتروليت و الة
أظهةةرت النتةةائ  أن الشةةروط التحميميةة  المثمةة  كانةةت عنةةد عامةةل،  مسةةرىلتحديةةد أيةةون الفضةة   باسةةت دا  هةةذا الحسةةاس ك

والشروط التقني  المثم  عند كمون وزمن تراك   pH=5.6حمض ال ل عند قيم   –الكتروليت  لات الصوديو  است دا  
Eacc= -400 mV ،tacc= 80sec   وكمةون وزمةن تجريةدEstr = +300 mV ، tstr = 100sec  ،الشةروط طبقةت 

وتة  الوصةول ، Ip= 23.86µA ، Ep= +268mVمثالية  منحنيات يولط أمبيرومترية  وأعطت قياسي  عين  عم  السابق 
كمةا بماةت قيمة  معامةل اجسةترجاع  ،0.080µg/l( L=2Sوحةد كشة  نظةري ) 0.100µg/lقةدر  إل  حد كشة  عممةي 

 (%95) عنةد مسةةتوى ثقةة  0.0497±0.1004ثقةة   ومجةةال ،%1.97 النسةةبي المئةوي ، واجنحةرا  المعيةةاري100.5%
عامةةل جديةةد وبريعةةس لحساسةةي  التحميةةل وعممةةس بكفةةا ة  مسةةرىالمعةةدل المصةةنع لمعمةةل ك مسةةرىأظهةةرت النتةةائ  صةةلاحي  ال
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  ABSTRACT    

  
   This study investigated the manufacturing of a new electrochemical sensor (working 

electrode) to determine silver ions in aqueous solutions using Anodic Stripping Cyclic 

Voltammetry (ASCV), the electrode was prepared by mixing the graphite powder with 

effective material 1,3-diphenyl-5-P-nitrophenyl formazan, which was prepared and 

studied. The identity of the complex with the silver ion was proven using 

spectrophotometry in visible field and infrared IR spectroscopy. The optimal analytical 

conditions (electrolyte type and pH) and optimal technical conditions (accumulation 

potential and time, stripping potential and time) to determine silver ion in aqueous 

solutions using this sensor as working electrode, The results showed that the optimal 

analytical conditions were when using Sodium acetate - acetic acid as electrolyte where 

pH=5.6, and the optimal technical conditions were at accumulation potential and time 

Eacc= -400 mV, tacc= 80sec, stripping potential and time Estr = +300 mV, tstr = 100sec. The 

previous conditions were applied on a standard sample and gives ideal voltammetric curves 

Ep= +268mV, Ip= 23.86µA, the practical limit of detection was 0.100µg/l, the theoretical 

limit of detection was (L=2S) 0.080µg/l, retrieval coefficient was 100.5%, relative standard 

deviation 1.97%, Confidence range of 0.1004 ± 0.0497 within confidence level (95%), The 

results showed the validity of the modified electrode to act as a new working electrode and 

to increase the sensitivity of the analysis and its operation efficiently after comparing it 

with the unmodified graphite electrode.  
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 مقدمة:
من أبرز التحديات الماثم  اما  الكيميا  التحميمي  المعاصرة هي تطوير طرائق التحميل ذات الكفا ة العالية  لتةتمكن       

المكونات يي العين  الواحدة بأعم  دق  وحساسي  ممكن  وبأقصر الأزمنة  وأب ةس الأسةعار دون من تعيين أكبر عدد من 
والطرائةق ذات ، لعمميةات وجعمهةا يةي حةدودها الةدنياالحاج  إل  عمميات الفصةل والتركيةز التقميدية ، أو الإقةلال مةن هةذ  ا

متطمبةةةات ومعةةةايير الجةةةودة المنصةةةوص عميهةةةا يةةةي عمةةة  الأقةةةل  الكفةةةا ة العاليةةة  هةةةي تمةةةت الطرائةةةق التةةةي تمبةةةي كايةةة  أو
 والتركيةةز، التحميميةة  الإشةةارات بةةين وال طّيةة  والدقةة ، الصةةح ،: المتطمبةةات هةةذ  طميعةة  ويةةي المواصةةفات القياسةةي  العالميةة 

 يةةومي نشةةاط مةةن يتجةةزأ ج جةةز اً  أصةةبحت الإحصةةائي  المعةةايير هةةذ  واجنتقائيةة  واجسةةترجاعي  الكشةة ، وحةةد والحساسةةي ،
 ،(IUPAC) والتطبيقيةةةة  البحتةةةة  لمكيميةةةةا  العةةةةالمي كاجتحةةةةاد الدوليةةةة  والهيئةةةةات المنظمةةةةات مةةةةن العديةةةةد بةةةةس تقةةةةو  وبدؤ 

 التحميميةة  الكيميةةا  يةةي العمةةل مجموعةة  عةةن المنبثقةة  والتوصةةيات ،(EURO ANALYSIS) أوروبةةا تحاليةةل ومةةؤتمرات
(WPAC )جديةةد، مةةن ييةةس النظةةر أعيةةد التحميميةة  الكيميةةا  تعريةة  الأوروبيةة ، حتةة  الكيميائيةة  الجمعيةةات جتحةةاد التةةابع 

 Mesley, et )           الأ ةرى الكيميائية  اج تصاصةات وبةين بينس المتبادل  والعلاق  التماس، حدود بعناي  ورسمت

al.,1991; ISO/IEC guide, 1990; ISO/IEC DIS,1990.) 
 AAS     (Kojuncu et الةةذريأهمهةةا مطياييةة  اجمتصةةاص إضةةاي  إلةة  تطةةوير طرائةةق تحميةةل ذات كفةةا ة عاليةة   

al.2004)،   ومطيايي  البلازما المزدوجICP-AES  ًومطيايية  الإصةدار المرئةي لطية  البلازمةا المةزدوج المقةرون حثيةا
 .FAAS (Sanayei et alومطيايي  اجمتصاص الذري بالمهةب  ،ICP-MS (Moor et al. 2004) بمطيايي  الكتم 

 VA، (Martínez etالفةولط أمبيرومترية   إضةاي  إلة  الطريقة  ،(Nasser, etal. 2015، والطريق  الكمونية  )(2009

al. 2009)  ، لمةا لهةا مةن مزايةا متعةددة وحساسةي  عالية  كمةا أنهةا مةن أكثةر  التةي تعةد مةن أهة  التقانةات الإلكتروكيميائية
 ،الطرائةةق الإلكتروكيميائيةة  يعاليةةة   لتحديةةد نةةةزر العناصةةر الثقيمةةة  مثةةل الرصةةةاص والكةةادميو  والنحةةةاس والزنةةت والبزمةةةوت

ي تحديةد نةزر التةي تعةد الأنسةب ية (ASCV) الحمقية  ون ةص هنةا طريقة  التحميةل الفةولط أمبيرومترية  التراكمية  الأنودية 
، كما أنها تست د  لدراسة  حركية  التفةاعلات عمة  ودراس  المعمومات النوعي  حول العممي  اجلكتروكيميائي  هذ  العناصر

وتتةي  هةذ  الطريقة  المراقبة   .et al. 2007)   ;Martiniano ،( Kalvoda et al. 2013 العامةل مسةرىسةط  ال
العاممةة   اريمسةةعبةةر الحاسةةوب كمةةا يسةةت د  يةةي هةةذ  الطريقةة  أنةةواع عةةدة مةةن الالمؤتمتةة  لكةةل  طةةوة أثنةةا  عمميةة  القيةةاس 

قطةرة  مسةرى  SMDEقطةرة الزئبةق السةاكن  مسرى ،DMEالزئبق القطار  مسرىالزئبق متعدد الأغراض ) مسرىأهمها 
 .De Souza, et al) الزئبةق الاراييةت الماطة  بفةيم  مسةرىو  ،((AuE الةذهب مسةرىو  ،(HMDE الزئبةق المعمقة 

2006, Desimoni et al., 2006) يةي المامةوس مسةرىال عمة  المتةديق التيةار قيةاس عمة    الطريقة ذهة تعتمةد، كمةا 
 العامةةل مسةةرىال عمةة  يطبةةق الةةذي الكمةةوني المسةة  يةةت  بينمةةا إلكتروكيميائيةةاً  نشةةط  مركبةةات عمةة  يحتةةوي الةةذي المحمةةول

(Abollino, et al. 2019). 
ات جديةدة مسةر ولمواكبة  هةذ  التطمعةات حرصةنا أن يكةون بحثنةا ضةمن هةذا المجةال بتطةوير منظومة  تحميمية  تجمةع بةين 

لريةع سةوي  التحميةل  الحمقية  لط أمبيرومترية  الأنودية مصنع  م برياً ذات انتقائي  عالي  بتهجينهةا أو دمجهةا بالطريقة  الفةو 
 وتحسين  واصس.
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 أىمية البحث وأىدافو
عن   ،المن فضة  والكمفة  والسةرع  والسةهول  والدقة  بالحساسةي  تتمتةع تحميمية  منظومة  طةويرأهمي  هذا البحةث يةي تكمن ت

 الفصةةل بعمميتةةي تةةنهض التةةي ،(Combinative) المدمجةة  أو( Hybrid Method) الهجينةة  التقنيةةات اعتمةةادطرينن  
 والتةةي القيةةاس عمميةة  قبةةل العينةة  لهةةا ت ضةةع التةةي المعقةةدة الكيميائيةة  الإجةةرا ات مةةن يقمةةل ممةةا الوقةةت نفةةس يةةي والكشةة 

 عاممة ( اتمسةر ) حساسةات وتطةوير تصةنيع، وذلةت مةن  ةلال الأ طةا  مةن لمعديةد مصةدراً  الأحيةان مةن كثيةر يي تكون
 الشةروط ا تيةار، ثة  الأيونةات مةن معين نمط تجا  يائق  انتقائي  ذات عضوي  ومواد الكربون عجين  من مزي  من جديدة

 مسةرىك جديةد مسةرى باسةت دا  أمبيرومترية  الفةولط بالطريقة عنصر الفضة   نزر لتحديد المثم  التقني  والشروط التحميمي 
 .مائي  عينات عم  الجديدة بشروطها المنظوم  تطبيقو ،عامل

 
 طرائؽ البحث ومواده:

 الأجيزة والأدوات والمواد المستخدمة:  -1
مريق ب مي  تحميل  Metrohmشرك   إنتاجمن VA Trace Analyzer جهاز التحميل الفولط أمبيرومتري  -

 ومتصل بالحاسوب. VA stand 797طراز 
 .PB-11طراز  Sartoriusنوع  pHجهاز قياس درج  الحموض   -
  0.0001g.حساسيتس  Sartoriusميزان تحميمي حساس نوع  -
 .1000µl-100و   200µl-20ذات سعات  Micro Pipets ISOLABماصات ميكروي   -
 أدوات زجاجي  م تمف  )دوارق، بياشر، أنابيب زجاجي ، ماصات، اسطوانات مدرج .....(. -
 .AgNO3 Merck لمفض  عياري مولمح -
حمض آزوت  ،Merck %85حمض يوسفور  ،SDFCL 99.5%حمض  ل ثمجي : محاليل حمضي  -

65% Merck،   حمض كمور الماScharlau 35%،  96حمض كبريت% ACROS ،99.9 البور حمض% 
Scharlau. 

 .99.9% Avonchem.uk (NaNO2) نتريت الصوديو  -
 .99.0 %   Avonchem.uk(CH3COONa.3H2O)المائي   لات الصوديو   -
 بنز ألدهيد -
 يينيل هيدرازين -
 .%99.999غاز نتروجين  -
 :( FM ) ( فورمازانفينيلنترو  4 -)– 5 – فينيلثنائي  3 – 1تحضير الصباغ  -9

هيةدرازين لتشةكيل مركةب الهيةدرازون ومةن ثة  اجةرا  تفاعةل  فينيةلحضر الفورمازان انطلاقا مةن تفاعةل البنةز الدهيةد مةع ال
يازة لمركةب بةارا نتةروانيمين. اجزدواج بين الهيدرازون النات  وكاتيونات الديازونيو  التي يت  الحصول عميها مةن تفاعةل الةد

مول من البنز الدهيد يي وسط حمضةي ضةعي  باسةت دا  حمةض  0.001ل  هيدرازين إ يينيلمول من  0.001 يضا 
بدرج  حرارة الم تبر يتشكل راسةب أصةفر المةون يتةرت ضةمن وعةا  التفاعةل لنصة  سةاع  ثة   2:10ال ل الممدد بنسب  

ت  باست دا  درج  مئوي  ليت  بعدها تشكيل بمورات لمهيدرازون النا 60يفصل بالترشي  ويجف  عند درج  حرارة جتتجاوز 
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درجة  مئوية  بمةردود يتجةاوز  156المحل المناسب ينحصل عم  بمورات ابري  الشكل عديم  المون تبمة  درجة  انصةهارها 
مةن المةا   ml 5و  HClمن حمض كمور الما   ml 5مول من مركب بارا نترو انيمين يي  0.001كمي   نذيب. 80%

درجة  مئوية    (5-0)ريد لدرج  حرارة من فض  جدا باست دا  الجميةد ثنائي التقطير ضمن وعا  زجاجي مع التحريت والتب
ثنةائي التقطيةر ويبةرد المحمةول باسةت دا  الجميةد تحةت الدرجة   مةا  ml 7.5من مم  نتريت الصوديو  يي  g 1.6 نذيب. 
دقيقةة  وهةةي الفتةةرة اللازمةة   30ثةة  يضةةا  المحمةةول النةةات  بةةالتنقيط إلةة  محمةةول بةةارا نتةةرو أنيمةةين  ةةلال  ،درجةة  مئويةة   5

يةت  بعةدها اجةرا  تفاعةل اجزدواج بةين ممة   ، لتفاعل الديأزة مع الحفاظ عم  درج  حةرارة من فضة  مةع التحريةت المسةتمر
بيريةدين (  ml 20مةول هيةدرازون يةي  0.001يةي البيريةدين )  ذايبهيةدرازون المة يينيةلالةديازونيو  النةات  والبنةز الدهيةد 

يسةتمر تفاعةل اجزدواج لمةدة اربةع سةاعات ثة   درجة  مئوية ، 10ستمر والمحايظ  عم  درج  حةرارة تحةت مع التحريت الم
 ذو المةون الأزرق الم ضةر ثة  يفصةل الراسةب النةات  الما  المثم  مةع اسةتمرار التحريةت،من  ml 250يصب النات  إل  

بمورة الفورمازان باست دا  المحةل  ويت  إعادة ثانول،عم  الترتيب وأ يرا بالمي وياسل بشكل متعاقب بالما  البارد والسا ن
 . %87المناسب وقد تجاوز المردود بهذ  الطريق  

   

 

 يي مبين هو كما لمروابط اجهتزاز عصابات النات  الطي   لال من وتبين IR مطيايي  باست دا  النات  المركب درس
 (.1) الجدول

 (( فورمازانفينيلنترو  4 -)– 5 – فينيلثنائي  - FM 1) – 3( عصابات اىتزاز الروابط في المركب 1الجدول )
الزمرة 
 الوظيفي 

C=N N=N C=C CNNC N-H 

Cm-1 1592 1482-1569 1448 686-840 3450 
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. يعةود انزيةةاح الةديازونيو هيةدرازون وممة  ؤكةد هةذ  النتةائ  أن المركبةات توايةق البنية  الناتجة  عةةن تفاعةل اجزدواج بةين الت
 الفينيةل الموجةودالمرتبطة  بجةذر  FMعصابات اجهتزاز التكايؤي  والتباين يي قيمها إلة  وجةود زمةرة النتةرو يةي المركةب 

مةةع  FM(، وعنةةد تشةةكيل معقةةد مةةن  ةةلال تفاعةةل Tazcan, 2010( مةةن الفورمةةازان )5عمةة  ذرة الكربةةون يةةي الموقةةع )
التةي تظهةر يةي  N-Hعصةاب  اجهتةزاز التكايؤية  لمرابطة    ا تفا IRالفض ، تبين من  لال دراس  طي  أيونات معدن 

cm 3450عنةةةد القيمةةة   FMالمركةةب الأصةةةمي 
(، وعنةةةد دراسةةة  طيةةة  اجمتصةةةاص 1كمةةةا هةةةو موضةةة  يةةةي الشةةكل ) 1-

ن تلاحةةظ يةةي المجةةال يةةوق ، مةةن المفتةةرض أ    الأعظمةةي  اجلكترونةةي لممعقةةد النةةات ، يةةون طةةول موجةة  اجمتصةةاص
500 nm جل المعقد النات  كانت عند طول موج  مقارن  بالمرتبط  الحرة لمفورمازان بينما لحظ أن القيم  التجريبي  من أ

وأيةون  FM( ولحةظ هةذا اجنزيةاح عنةد تشةكل المعقةد بةين 1، كمةا هةو مبةين يةي الشةكل )nm 470 اجمتصةاص العظمة 
 40تزيةد زاوية  الةدوران عةةن  ضةع المسةةتوي لمحمقةات الفينيمية  يةي بنية  المعقةد النةةات  حيةثالفضة  والةذي يسةر بانزيةاح التو 

  درج .

 
 (b)(.2) [Ag(C19H13N5O2)2](، 1(( )FMنتروفينيل فورمازان )-p)-5-ثنائي فينيل -1،3لػ  IRطيؼ تحت الأحمر  (a) :(1) الشكل

مقطع لطيؼ  (c) (.2) [Ag(C19H13N5O2)2](، 1نتروفينيل فورمازان( )-p) -5-ثنائي فينيل -1،3أطياؼ الامتصاص الالكترونية لػ 
 IRتحت الأحمر 

 :مسرىتصنيع الشكل الخارجي لم -3

 2.9وقطر دا مي لحجرة التعبئ   cm 5أسطوان  من البولي إيتيمين بطول باست دا   مسرىت  تصنيع الشكل ال ارجي لم

mm  1.8بطةول mm  5سةمت مةن الفضة  بطةول و cm  ثة  درسةت نسةب مسةرىنحةاس لموصةل بةين الجهةاز والقطعة  و ،
 –يض   مسرىوبودرة الاراييت عن طريق التجرب  عم   مي  تحميل كهربائي  است د  ييها  FMالمزج بين المادة الفعال  

 FMمةن المةادة الفعالة   g 0.02 مقارن يوجد أن النسةب  التةي تعطةي أنسةب اسةتجاب  تكةون بمةزج  مسرىكموريد الفض  ك
مةةن زيةةت البةةارايين كمةةادة ممدنةة ، بعةةد المةةزج الجيةةد  g 0.04( وتةة  اسةةت دا  %99.9مةةن بةةودرة الاراييةةت ) g 0.08مةةع 

( بةةالمزي  mm 2.9 × 1.8) مسةةرىلممكونةةات الثلاثةة  والحصةةول عمةة  القةةوا  العجينةةي تةة  تعبئةة  اجسةةطوان  الدا ميةة  لم
 (.2لشكل )كما هو موض  با العجيني ومن ث  شحذ السط  ال ارجي بشكل جيد
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 المصنع وأبعاد الشكل الخارجي لو مسرى(: ال2الشكل )
 
 :لكتروكيميائيةالإ  ةلخميا تحضير -4

المسرى المقارن يض  كموريد  ،MGEث  غمست جميع المساري )المسرى العامل  ،0.1M HClبمحمول ال مي  نُظفت 
 – 40لمدة زمني  تقارب   0.1M HClعم  الحامل يي محمول والمثبت  ( بلاتينال المسرى المساعد ،Ag/AgClالفض  
60sec  ث  غسمت باست دا  ما  ثنائي التقطير، لكي يت  تنظي  المساري وال مي. 

 :لكتروليتاتلإ ا تحضير -5
 7وحت   1.3من  pHروبينسون ليمس  مجال  –بريتون وهي محمول  المست دم  يي الدراس  حضرت الإلكتروليتات
 pHوت  ضبط الة  CH3COOHمن  0.04Mو H3BO3من  0.04Mمع  H3PO4من  0.04Mوالذي حضر بمزج 

بنسب مولي  م تمف  والذي  CH3COOH/CH3COONa، والإلكتروليت الثاني هو 0.2Mبتركيز  NaOHباست دا  
 .5.6حت   3.6من  pHيمس  مجال 

 دراسة الشروط التحميمية المثمى:
 المحمول تبعاً لكل إلكتروليت وتأثيرها عم  قيم  التيار. pHتشمل الشروط التحميمي  دراس  نوع الإلكتروليت وقيم      

لكتروليت  لات  –بريتون  الموقياست د  يي هذ  الدراس  إلكتروليت المزي  البريتوني )المحمول  روبينسون(  وا 
 حمض ال ل. –الصوديو  
المساعد  لكتروليتالمساعد دوراً هاماً وحيوياً يي عممي  التحميل الفولط امبيرومتري وا تيار الإ لكتروليتيمعب الإ

إلاا  تأثير تيار الهجرة والت مص من الهبوط الأومي لمكمون  المناسب مه  جداً يي التحميل حيث يقو  بعدة مها  أهمها
 . إل  زيادة حساسي  التحميل وتدني مستوى التشويشمما يؤدي  بالإضاي  إل  تعقيد الشوارد مناسب  pHكما يؤمن 

 .+Agيون الفض  لأ( 0.1mg/lأجريت الدراس  باست دا  عين  قياسي  بتركيز )
 Ipتأثيرها عم  التيار  من ناحي  الفض  نحنيات الفولط أمبيرومتري  لعنصرات المحضرة عم  الملكتروليتالإدرس تأثير 

 عميها الحصول ت  التي أمبيرومتري  الفولط المنحنيات مقارن وذلت من  لال . )كمون القم ( Ep)ارتفاع القم ( والكمون 
قم  عنصر الفض  تكون حادة ولكن  أن عند است دا  المزي  البريتوني كولكتروليت وجد ،القياس عممي  إجرا  بعد
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( 4الشكل) pH=5عند  لتصب  التكراري  جيدة pHالمن فض  وتزداد بازدياد قيم  الة  pHالتكراري  تكون ضعيف  عند قي  
القي   ، إذ تبينالإلكتروليت pHقيم  ان فاض يي ارتفاع القم  مع ازدياد  لُحظأي  Ipولكن تن فض قيم  التيار  وما يوق

 .)3الشكل)وهي القيم  التي توايق  pH=1.3عند  µA 23.73( أن أعم  قيم  لتيار القم  2الواردة يي الجدول)
 روبينسون-إلكتروليت بريتون pHقيم تيار القمة وكمون القمة والانحراؼ المعياري النسبي المئوي الموافقة لقيم (: 2الجدول)

RSD % (µA)Ip Ep (mV) pH الالكتروليت 
1.474 23.73 270 1.3 

Britton–Robinson buffer 

2.241 18.60 266 2 
3.040 15.87 217 3 
2.081 14.1 269 4 
1.386 11.56 252 5 
3.175 10.37 265 6 
1.212 8.93 257 7 

 

 
 +Agروبينسون عمى قيم تيار القمة لػ  –لإلكتروليت بريتون  pH(: تأثير قيمة 3الشكل)

 
 روبينسون -عند استخدام الكتروليت بريتون  pH=5المنحنيات الفولط أمبيرومترية التي توافؽ قيمة (: 4الشكل)

 
من المنحنيات الفولط  حيث وجد(، 3الجدول )حمض ال ل كولكتروليت  –درس أيضاً است دا   لات الصوديو  

مشوه  بتكراري  ضعيف   تكون (4.4 - 4 -3.6 ) المن فض  pHعند قي   الفض  عنصر قم أن  أمبيرومتري  الناتج 
وح القم  ( يزيد وض5.6 – 5.2إل  ) pHتصب  القم  واضح  ذات تكراري  مقبول ، ومع زيادة قيم   4.8وعند القيم  
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لتبم  أعم  قيم                 pHتزداد مع زيادة الة  Ip، كما أن قيم  تيار القم  (6الشكل) والتكراري  تصب  مثالي 
16.14 µA  عندpH = 5.6 (5كما هو موض  بالشكل.) 

 الخل حمض  – الصوديوم خلاتإلكتروليت  pH(: قيم تيار القمة وكمون القمة والانحراؼ المعياري النسبي المئوي الموافقة لقيم 3الجدول)
RSD % (µA)Ip Ep (mV) pH الالكتروليت 

1.316 11.77 325 3.6 

CH3COONa/CH3COOH 
3.002 12.16 273 4 

1.512 12.34 277 4.4 

1.364 13.48 293 4.8 

2.101 16.04 286 5.2 

1.166 16.14 265 5.6 

         
 

 
 +Agالقمة لػ  حمض الخل عمى قيم تيار –خلات الصوديوم لإلكتروليت  pH(: تأثير قيمة 5الشكل)

 
 حمض الخل –عند استخدام الكتروليت خلات الصوديوم  pH=5.6المنحنيات الفولط أمبيرومترية التي توافؽ قيمة (: 6الشكل)

 
 دراسة الشروط التقنية المثمى:

 كمون التراكم: .1
كما هو  mV 500-حت   mV 100-قي  تيار القم  لأيون الفض ، من عم   Eacc درس تأثير تاير كمون التراك 

 (.4مبين يي الجدول )
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ثة  تبعهةا  mV 200-وبمة  أعمة  قيمة  عنةد  mV 100-( ازدياد قيمة  تيةار القمة  عنةد اجنتقةال مةن 7لحظ من الشكل )
لةةذلت يةةون كمةةون التةةراك  ، mV 500-كمةةون التةةراك  حتةة  الوصةةول إلةة   ي قيمةة  تيةةار القمةة  مةةع ان فةةاضان فةةاض يةة

لأنس يعطي أعمة   (mV 410+ → 400-)ضمن مجال مس  كموني  Eacc= -200 mVهو الأنسب لتحديد الفض  
 .(8الشكل) قيم  لتيار القم  مع وجود قم  مثالي  واضح  وذات تكراري  جيدة

لتغيرات كمون التراكم الموافقة المئوي النسبي المعياري والانحراؼ القمة وكمون القمة تيار قيم(: 4)الجدول  

RSD % (µA)Ip Ep (mV) 
 كمون التراكم

(mV) 

1.438 17.31 312 -100 

2.015 17.73 324 -200 

1.006 17.24 310 -300 

1.879 17.22 315 -400 

1.248 16.32 318 -500 

 

 
 +Agالقمة لػ  عمى قيم تيارتأثير تغيرات كمون التراكم (: 7الشكل )

 

 E=-200 mVكمون التراكم  المنحنيات الفولط أمبيرومترية التي توافؽ(: 8الشكل)
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 زمن التراكم:
لمفض  حت   ولحظ ازدياد تيار القم  ،(5والموضح  يي الجدول ) taccأجريت عممي  التحميل عند أزمن  تراك  م تمف  

الشكل           ليتناقص بعد ذلت بشكل بسيط كما هو موض  يي sec 80الوصول إل  أعم  قيم  لس عند الزمن 
لذا يكون  (10الشكل) كما كانت المنحنيات الفولط أمبيرومتري  الناتج  عند هذا الزمن واضح  وذات تكراري  جيدة(، 9)

  .sec 80هو  الأنسبزمن التراك  
 التراكم زمن لتغيرات الموافقة المئوي النسبي المعياري والانحراؼ القمة وكمون القمة تيار قيم(: 5)الجدول

RSD % (µA)Ip Ep (mV) 
 زمه التراكم

(sec) 
1.582 15.84 321 20 

1.812 16.41 305 40 

1.351 17.26 313 60 

.9931 18.55 293 80 

1.483 18.01 306 100 

 
 +Agالقمة لػ  عمى قيم تيارتأثير تغيرات زمن التراكم (: 9الشكل )

 
 t=80 secزمن التراكم  المنحنيات الفولط أمبيرومترية التي توافؽ(: 10الشكل)

 كمون التجريد: 
كما هو  mV 500+حت   mV 100+عم  قي  تيار القم  لأيون الفض ، من  Estr درس تأثير تاير كمون التجريد

 (.6مبين يي الجدول )
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لحظ  كمايعطي أعم  قيم  لتيار القم  لأيون الفض   mV 300+( أن كمون التجريد 11وجد كما هو موض  بالشكل )
أن المنحنيات الفولط أمبيرومتري  تكون مشوهس عند القي  المن فض  لكمون التجريد وتصب  أقل تشوهاً كمما ازدادت قيم  

 لتحديد أيون الفض  والتي تعد الأنسب 300+مثالي  وذات تكراري  جيدة عند القيم  اً قممكمون التجريد لتعطي 
 .(12الشكل)

 التجريد كمون لتغيرات الموافقة المئوي النسبي المعياري والانحراؼ القمة وكمون القمة تيار قيم(: 6)الجدول

RSD % (µA)Ip Ep (mV) 
 كمون التجريد

(mV) 
1.582 19.42 337 +100 

1.812 18.03 333 +200 

1.351 24.11 294 +300 

.9931 23.70 297 +400 

 
 +Agالقمة لػ  عمى قيم تيارتأثير تغيرات كمون التجريد (: 11الشكل )

 
 E=+300 mVكمون التجريد  المنحنيات الفولط أمبيرومترية التي توافؽ(: 12الشكل)

 
 زمن التجريد:

(، وجد من 7كما هو مبين يي الجدول ) sec 120 – 40أجريت عممي  التحميل عند أزمن  تجريد م تمف  ضمن مجال 
ث  تعود لمتناقص عند القيم   sec 100 أعم  قيم  عند ( أن قي  تيار القم  تزداد مع ازدياد الزمن لتبم 13الشكل )

120sec. 20  عند الزمن لحظ من المنحنيات الفولط أمبيرومتري  أن القم sec  ، تكون عريض  وغير منتظم
 .(14الشكل) وأصبحت مثالي  وذات تكراري  جيدة عند الأزمن  الأعم 
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 التجريد زمن لتغيرات الموافقة المئوي النسبي المعياري والانحراؼ القمة وكمون القمة تيار قيم(: 7)الجدول

RSD % (µA)Ip Ep (mV) 
 التجريدزمه 

(sec) 

1.582 19.16 265 40 

1.812 19.45 305 60 

1.351 20.36 237 80 

.9931 22.72 306 100 

1.483 19.63 257 120 

 
 +Agالقمة لػ  عمى قيم تيارتأثير تغيرات زمن التجريد (: 13الشكل )

 
 t=100 secزمن التجريد  المنحنيات الفولط أمبيرومترية التي توافؽ(: 14الشكل)

 :التوصل إليياالشروط المثمى التي تم 
 الشروط التحميمي  والتقني  المثم  التي ت  التوصل إليها. (8) يوض  الجدول

 والتقنية المثمى التي تم التوصل إلييا لتحديد أيون الفضة في المحاليل المائية  الشروط التحميمية(: 8الجدول)
 .(n=2) عامل مسرىالغرافيت المعدل ك مسرىباستخدام  باستخدام الطريقة   الفولط أمبيرومترية الحمقية

 الشرط / النوع القيم 
MGE المسرى 

 طريق  القياس CV الفولط أمبيرومتري  الحمقي 
-400 → +410 mV مجال المس  الكموني 

-400 mV  اك كمون التر 
80 sec  اك زمن التر 
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+300 mV كمون التجريد 
100 sec زمن التجريد 

CH3COONa/CH3COOH لكتروليتالإ 
5.6  pH لكتروليتالإ 

 
يي المحمول باعتبارها عين   لمعنصر 0.1mg/lبتركيز  لمفض عم  محمول قياسي  إليها   التوصلالشروط التي ت طبقت

شكل العم  المنحني الفولط أمبيرومتري  وت  الحصولالعياري   الإضاياتالقياس باست دا  طريق   يمجهول  ث  أجر 
 .مثالي  من حيث ارتفاع القم  والتكراري  جيدة يي المس  لمعنصرأن المنحنيات الفولط أمبيرومتري   والذي يبين (15)

 
 (n=2عند تطبيؽ الشروط المختارة ) لمفضة 0.1mg/lلمحمول قياسي  المنحنيات الفولط أمبيرومترية (:15الشكل)

واجنحرا  المعياري النسبي  ،SDواجنحرا  المعياري  ،R%معامل اجسترجاع  ت  إجرا  الدراس  الإحصائي  بحساب
( كما L=2Sبالإضاي  إل  حد الكش  العممي والنظري ) (،%95) ومجال الثق  ضمن مستوى ثق  ،%RSDالمئوي 

 (. 9هو مبين يي الجدول )
 Ag +. (n=2)الثقة وحد الكشؼ الموافؽ لتركيز المعياري والمعياري النسبي ومجال(: قيم معامل الاسترجاع والانحراؼ 9الجدول)

حد الكشف 

 النظري

µg/l 

حد الكشف 

 العملي

µg/l 

 الثقة مجال
R 

% 

RSD 

% 

SD 

mg/l 

 التركيس

   المقاش

mg/l 

 التركيس

 المحضر

mg/l 

 العنصر

0.080 0.100 0.1004±0.0497 100.5 1.97 0.040 0.1004 0.1 Ag 
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 الغرافيت: مسرىالمقارنة مع 
حديد أيون الفض  وبتطبيق   الفولط أمبيرومتري  الحمقي  لتعامل باست دا  الطريق مسرىك الاراييت مسرىت  است دا  

يي  لمعنصر 0.1mg/lبتركيز  لمفض عم  محمول قياسي  (10الشروط التحميمي  والتقني  الموضح  يي الجدول)
عم  المنحني الفولط  وت  الحصولالعياري   الإضاياتالقياس باست دا  طريق   يالمحمول باعتبارها عين  مجهول  ث  أجر 

 (.16شكل )الأمبيرومتري 
 

الشروط التحميمية والتقنية الأساسية التي تم تطبيقيا لتحديد أيون الفضة في المحاليل المائية باستخدام الطريقة        (: 10الجدول)
 .(n=2)عامل  مسرىالغرافيت ك مسرىالفولط أمبيرومترية الحمقية باستخدام 

 الشرط / النوع القيم 
GE المسرى 

 طريق  القياس CV الفولط أمبيرومتري  الحمقي 
0 → +450 mV مجال المس  الكموني 

-400 mV  اك كمون التر 
120 sec  اك زمن التر 

+450 mV كمون التجريد 
100 sec زمن التجريد 

KNO3 /EDTA لكتروليتالإ 
6.2  pH لكتروليتالإ 

 

 
 (n=2) عامل مسرىالغرافيت ك مسرىعند استخدام  لمفضة 0.1mg/lلمحمول قياسي المنحنيات الفولط أمبيرومترية (:16الشكل)

الاراييةت المعةدل باسةت دا  الشةروط المثمة  التةي تة   مسةرىقيم  تيار القمة  عنةد اسةت دا  القم  أن  لحظ بمقارن  قي  تيار
الاراييةةت وهةةذا يةةدل أن  مسةةرىعنةةد اسةةت دا   µA 12.26وهةةي أكبةةر مةةن قيمة  تيةةار القمةة    µA 23.86التوصةل إليهةةا
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 مسةرى فيض حةد الكشة ، كمةا لحةظ أن التكرارية  تكةون أيضةل عنةد اسةت دا  البت المعدل يريع حساسي  التحميل مسرىال
 المعدل.

 
 :والتوصيات الاستنتاجات

عنةد حمةض ال ةل  -أن الإلكتروليةت الأنسةب هةو  ةلات الصةوديو  pHتبين بدراس  نةوع الإلكتروليةت وقيمة  الةة -1
 متنةةةاظرة قمةةة  ذات منحنيةةةات يعطةةةي كمةةةا Epوكمةةةون القمةةة   Ipيعطةةةي القةةةي  الأنسةةةب لتيةةةار القمةةة  حيةةةث  pH=5.6قيمةةة  

 .جيدة وتكراري 

 منحنيةات أيضةل تعطي Eacc= -400 mV, tacc= 80sec القي  أن التراك  وزمن التراك  كمون بدراس  لحظ -9
 .لعنصر الفض  القم  لتيار قي  وأنسب

 أيضةل تعطةي Estr = +300 mV, tstr = 100sec القةي  أن التجريةد وزمةن التجريةد كمةون دراسة وجةد عنةد  -3
 .الفض  لعنصر القم  لتيار قي  وأنسب منحنيات

كمةةا بماةةت  ،0.080µg/l( L=2Sوحةةد كشةة  نظةةري ) 0.100µg/lتةة  الوصةةول إلةة  حةةد كشةة  عممةةي قةةدر   -1
  0.0497±0.1004ثقةة   ومجةةال ،%1.97 النسةةبي المئةةوي واجنحةةرا  المعيةةاري، %100.5قيمةة  معامةةل اجسةةترجاع 

 (; بالتالي تتمتع هذ  الطريق  بالكفا ة العالي  من حيث الصح  والدق .%95) عند مستوى ثق 

المعةدل يريةع حساسةي  التحميةل  مسرىالاراييت أن ال مسرىالاراييت المعدل المصنع و  مسرىدلت المقارن  بين  -7
 ودق  القياس بتحسين التكراري .

عامةةل جديةةد بحساسةةي  تحميةةل جيةةدة وكفةةا ة  مسةةرىالمعةةدل المصةةنع لمعمةةل ك مسةةرىأظهةةرت النتةةائ  صةةلاحي  ال -7
 عالي .
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