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OUTLINE:

Classification of Analytical Methods

Types of Instrumental Methods

Instruments for Analysis

Selecting an Analytical Method

Calibration of an Instrumental Methods
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 ساسا ىلع ساقي زيكرتلا ناك و )ةيليلحتلا ءايميكلا( analytical chemistry اندخا انحا
rxn لا وanalyte لا وهunknown ثمفA يعم انا unknown تدخا و ضمح burette و 
 ةفاضا قيرط نع وه وش و هزيكرت مك فرعا يدب unknownلا داه و indicator تفض

known base لثم NaOH لمعا تشلب و زيكرتلا ةفورعم titration نوكي حر ريغتلا و 
 violet ل لوحت نيدعب نوللا يفتخم ناك وا نوللا يفتخب نيدعب violet نوكب ينعي نوللاب
 يللا NaOHلا مجح لAخ نم unknownلا ضمحلا زيكرت بسحا ردقب ةطقنلا ياهب و

titration اهلراص

    هنم ضمحلا عون فرعن ردقنم acidsلل pkaلا

Unknown acid 

NaOH

Indicator



Definitions

Analytical Chemistry: The Science of Chemical Measurements.

Analyte: The compound or chemical species to be measured, 
separated or studied.

Qualitative instrumental analysis is that measured property that 
indicates presence of analyte in matrix

Quantitative instrumental analysis is that magnitude of 
measured property that is proportional to concentration of 
analyte in matrix
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 titrationلاب indicatorلا مادختسا يز chemicalلا

unknownال 

التركيز

 عونلا ىلع فرعتلا ينعي ةدوجوdا ةداdا وش وا دوجوم راص acidلا له



CLASSICAL AND INSTRUMENTAL METHODS

CLASSICAL:
Qualitative - identification by color, indicators, boiling points, 
odors

Quantitative - mass or volume (e.g. gravimetric, volumetric)

INSTRUMENTAL:
Qualitative- chromatography, electrophoresis and identification
by measuring physical property (e.g. spectroscopy, electrode
potential)

Quantitative- measuring property and determining relationship
to concentration (e.g. spectrophotometry, mass
spectrometry). Often, same instrumental method used for
qualitative and quantitative analysis.
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: اومدختسي اوناك analytical chemistryلا تعبت تايساسfا basicsلا

Aمث powder وزنة

 ةزهجfاب ةقAع اهلا ام classicalلا**



Identification by color
 ىلع لدب قرز6ا هنcopper sulfate 6 بكر(ا هنا فرعب قرزا هنول بكر(ا ناك اذا #ثم
copper دوجو

 مهنول ريغتب acid base titrationلاب مهمدختسنم يللا يز indicatorلا

 physical property وه boiling pointلا

يشا رتكا كيناغرو6ا ربتخ(اب داه و ةزيمم ةحئار هلا بكرم لك .. حئاورلا يه يللا odorsلا

ةداملل qualitativeلا و quantitativeلا ديدحت يف ةزهج-ا مدختسن حر instrumentalلاب
 لقا Phلا و acid يدنع انا هنا هلمع أدبم و PH meter مدختسب indicator مدختسا ام لدب <ثم
 baseلا ةيمك و ph 7ل لصون ام دحل زيكارت فيضا يدب known base فيضا يجا سب و ٧ نم
 زيكرت علطا ىتح اهمدختسا ردقب ph=7 وه يللا neutralلل لصوا ىتح اهتكلهتسا يللا
 acidلا عون وش فرعا ردقب pkaلا نم و pkaلا علطا ردقب هنم و unknown acidلا

 physical propertiesلا سيقتب يللا ةزهج6ا يه electrophoresisلا و chromatographyلا
 سيقتب ةزهجا يف و طقف qualitative سيقتب ةزهجا يف و qualitative وا quatitative ءاوس

qualitative و quantitative .. لا زاهج #ثمUV spectrometry سيقب qualitative و 
quantitative لا امنيبinfrared طقف qualitative .. لاNMR طقف qualitative ةدا(ا عون اوددحب 

 ةيمكلا يلددحب ام سب ةدا(ا ليلحت يف مهاسب وا



Types of Instrumental Methods

Example methods 
Radiation 
emission 

Emission spectroscopy, 
fluorescence,
phosphorescence, luminescence

Radiation 
absorption 

Absorption spectroscopy  
spectrophotometry, photometry, 
nuclear magnetic resonance NMR

Electrical potential Potentiometry

Electrical charge Coulometry

Electrical current Voltammetry - amperometry, 
polarography

Electrical 
resistance

Conductometry

Thermal Thermal gravimetry, calorimetry

Spectroscopy
Technique

Electrical
Technique

Thermal
Technique
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يستخدم ضوء

 دهجلا ىلع دمتعي
 ةقاطلا وا يئابرهكلا
ةيئابرهكلا

حرارة

Source:



 ةنيعلا و زتراوكلا وا كيتس#بلا نم ةعونصم نوكتب cuvetteلاب نوكتب ةنيعلا و ءوض مدختسي spectroscopyلا
 transparent نوكب cuvetteلا وه يللا containerلا داه و sln ينعي unknown+solventلا يه اهيف يللا

 #ثم لغتشب ةجوم يا ىلع انا بسح هلمعتسا حر يللا ءوضلا و ءوضلا وه يللا ةقاط ردصم دخانم و فافش
 يجو(ا اهلوط UV ةجوم

 نم يجو(ا لوطلا نوكب ضعب عم uئوضلا لوده اندخا اذا .. ٧٨٠-٣٨٠ يجو(ا اهلوط visibleلا امنيب ٣٠٠ -٢٠٠
 اذا نايح6ا بلغا .. تانيعلا طحنم نيدعب و ٧٨٠.....٢٠٢ ، ٢٠١ ، ٢٠٠ #ثم ةيجو(ا لاوط6ا انبتر و ٧٨٠ ل ٢٠٠

 ىلع ةيجو(ا لاوط6ا ياه تطبز اذا ف ءوضلا صتمتب يللا يه طقف ةنيعلا .. ءوض صتميب ام solvent طحنم
 تبحس #ثم طقف دحاو يجوم لوط ياه ةدا(ا بحست حر اهللحا يدب يللا ةدا(ا و solventلا هيف يللا slnلا
 اهل#خ نم ةدا(ا فرعا ردقب ٥٠٠ يجو(ا لوطلا

 بوتكم نوكب و ةدا(ا هبحستب يللا يجو(ا لوطلا تعلط ام دعب pharmacopoeiaلاع حورب ةيود#ل ةبسنلاب
 ةدام لك ينعي بحستب دحاو يجوم لوط سب ينعي fingerprint اهلا ةدا(ا هن6 اهبنج داو(ا و ةيجو(ا لاوط6ا
 زيكرتلا فرعب ةدا(ا عون تفرع ام درجم و uعم يجوم لوط اهلا

 ةدام لك و وضلاب رثأتتب داو(ا لك وم سب وضلاب رثأتتب ةدا(ا و ةدا(ا ىلع طقاس وضلا نوكب ىلو6ا ةوطخلا ينعي
 qualitative ةوطخلا ياه uعم يجوم لوط ينعي fingerprint اهلا صاصتما اهلريصب

 لاوط6ا هيف يللا  monochromatorلا زاهجلا قيرط نع ةدا(ا زيكرت فرعا يدب quantitative ةيناثلا ةوطخلا
 نم ةجوم ١٠٠ ترم ضرف ىلعف ةنيعلل ٥٠٠لا سب ررمي و لاوط6ا لوده لك دعبتسي هيلخب ٧٨٠ ل ٢٠٠ نم ةيجو(ا
 ةجوم صتمت حر اهيف ةدام لك ةنيعلاف ةقاطلا سايق ةدحو يه و رتمونان ٥٠٠لا



 قيرط نع phلا مك سيقب يللا Ph meterلا وه هيلع قيبطت electrical techniqueلا
electrode ب هلخدبsln بب ةشاش هعم يف وu لا ةميقph لا #ثمفelectrode ةدام هاوج ىبعم 
standard ينيطعتب و H+ لا داه لخدا يدب و ةتباث تايمكبelectrode بsln ةدعاق يدنع #ثم 

 اونوكي يدب و uعم يئابرهك دهج ينوطعيل نيرح +Hلا اونوكي يدب -OH ينيطعتب ةدعاقلا و
 لقبف neutral تراص هن6 ةبجو(ا ةنحشلا لقتبف Hلا عم كسمت OHلا يجيت ىتح نيرح شم
 مك هنم سيقا ردقب يئابرهكلا دهجلاب عافتر6ا وا ضافخن6ا داه و عفتريب وا يئابرهكلا دهجلا
 Phلا

 و ةنزو دخاب هنا ةدا(ا ليلحت ةقيرط .. ةرارحلا thermal techniqueلا يه يللا ةقيرط رخا
 حر ةدا(اب ةدوجوم يللا ةيوضعلا دا(ا لكف نرفلا ovenلاب اهطحب نيدعب crucibleب اهطحب
 H2Oل uجورديهلا و CO2ل لوحتب نوبركلا و NO2ل لوحتب uجورتينلا ينعي تازاغل لوحتت
 ٢لا لوده ل#خ نم ashلا يدنع يف و بسرتتب و تازاغل لوحتتب ام heavy metalsلا لضب
 دخاب رقتسي سب و جهوتي شلبب و uخستلا قيرط نع heavy metalsلا زيكرت مك ددحا ردقب
 زيكرتلا فرعب و يجو(ا لوطلا



Example: spectrophotometry
Instrument: spectrophotometer
Stimulus: monochromatic light energy
Analytical response: light absorption
Transducer: photocell
Data: electrical current
Data processor: current meter
Readout: meter scale

Block diagram for the overall process of instrumental measurement.
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Instrumental Methods



DATA DOMAINS: way of encoding analytical response in electrical or non-
electrical  signals.

Interdomain conversions: transform information from one domain to another.
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Detector
device that indicates change in environment

Transducer
device that converts non-
electrical to electrical data

Sensor 
device that detects physical, 
chemical or biological properties 
to electrical data



Block diagram of a fluorometer

FIGURE 1-3 A block diagram of a fluorometer showing (a) a general diagram of the
instrument, (b) a diagrammatic representation of the flow of information through various
data domains in the instrument, and (c) the rules governing the data domain transformations
during the measurement process. 8



 صاصتما مهلا ام ةيداعلا هاي"ا و CO2لا و ةيداعلا ي"ا يز شم نول اهلا تاهكنلا ياه و ةفلتخم تاهكنب يجيتب ةيزاغلا هاي"ا
 لاوطQا اهيلع طقسبف اهللحا يدب و ةفاض"ا تاهكنلاب ةلكش"اف ةيئايميك داوم يه ةيزاغلا هاي"اع ةفاض"ا داو"ا ياه و UVلا ةقطنمب
 صتمب يللا صتمتب ام CO2لاو صتمتب ام H2Oلا اوج يللا ةدا"ا و transparent ةفافش نوكت مزQ هاي"ا تعات ةوبعلا و ةيجو"ا
 اهدعبتسي ىرخا داوم دوجو ةيلامتحا يف اذا ونا هتفيظو رتلف يف و ةهكنلا flavourلا وه

 ةمواقمب رميب نيدعب و يئابرهك رايت ىلا جراخلا وضلا لوحتب و لقا نوكتب و ةلخادلا يز شم جاجزلا نم ةجراخلا ةيجو"ا لاوطQا
 ريغ يشا نم رايتلا لوحتب و لصوتب يللا تاجو"ا ددع ينعي يئابرهكلا رايتلا ةدش ددحتب ةمواق"ا و resistence ةيئابرهك
 وا transducer هيمسنم اي هلوحي حر يللا يشQا و ةيمك و ةيعون و زيكارت بسحا ىتح digit مقر ىلا not countable بوسحم

sensor 

 يف نوكب 25c ةفرغلا ةرارح ةجرد يف molecules of mercury يدنع هنا هتركف و sensorلا وه thermometer ةرارحلا سايقم
 ةجرد سيقا ىتح مسجب هلخدا وا ةنخس يمب thermometerلا لخدا يدب ول .. هبنج يللا moleculeلا oب و هنيب oعم دعب
 ةيكرحلا ةقاطلا ببسب ةيمكلا سفنل مجحلا ديزب و ضعب نع اودعبي اوشلبب و Mercuryلا تعات ةرارحلا ةجرد ديزت حر ف ةرارحلا
 ضعب نع molecules لا تدعب و ةيكرحلا ةقاطلا تداز ةرارحلا و جراخلا نم ةرارح بستكا ينعي .. علطي thermometerلا شلببف
 مجحلا داز و

 مقر ىلا وضلا لوحب transducerلا

 sensorلا و صاصتمQا ةميق ينيطعب transducerلا .. ةجيتن اوطعب مهنdetector u اوربتعي sensorلا و transducerلا
ةرارحلا ةجرد ينيطعب

  



Figures of  Merit
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 لوبقIا جنيرلا نمض ةيئاصحا ةيضاير ميق وا ماقرا ينتطعا اهتمدختسا يللا ةقيرطلا اذا هنا /بتب ةيضاير تاباسح يف
 ياه و methodلا مدختسا ردقب ام لوبقIا جنيرلا جراخ ةيضايرلا ميقلا تناك اذا اما methodلا مدختسا ردقب هتانعم
 figures of merit اهيمسنم تايئاصحTا



Performance Characteristics: Figures of Merit

How to choose an analytical method? How good is measurement?

How well a calibration curve follows a straight line?- Linearity.

How reproducible? – Precision

How close to true value? - Accuracy/Bias

How small a difference can be measured? – Sensitivity

What range of amounts? - Dynamic Range

How much interference? - Selectivity 10



• How well a calibration curve follows a straight line.
• R2 (Square of the correlation coefficient) 

FIGURES OF MERIT:  Linearity
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يعني هل اذا زدت تركيز ا7اء بزيد استجابة الجهاز بشكل طردي؟ 
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ةدا'ا زيكرت

زاهجلا ةباجتسا
Response

Concentration

 accept همادختسا نكمي methodلاف 0.88 نم ربكا r ناك اذا وه يللا linear زيكرتلا عم زآهجلا ةباجتسا تناك اذا
دحاو يواسي r نوكب optimum linearityلا و reject همادختسا نكمي method Gلاف 0.88 نم لقا ناك اذا و

Accept Accept Accept

Reject
Reject

Reject



INDETERMINATE OR RANDOM ERRORS

FIGURES OF MERIT:  PRECISION
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 نوكب ليلق مهعات meanلا نع ةنيعلا ميق دعب تناك و ةعاس لك ةنيعلا سفن ترضح تعجر و زيكرت ترضح اذا له
 قيقد و  زاتمم زاهجلا



FIGURES OF MERIT:  ACCURACY

DETERMINATE ERRORS (operator, method, instrumental)
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 ةكرشلا نم ياج reference عم هتنراق و هلا meanلا تدخا و ةرم نم رتكا هتدع و دحاو زيكرت ترّضح انأ ينعي

كلما كان الفرق بI القراءات و الtrue value قليل بكون الجهاز دقيق



Low accuracy, low precision Low accuracy, high precision

High accuracy, low precision High accuracy, high precision

Illustrating the difference between “accuracy” and “precision”
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parameters 2 هون باخد

 accuracyلا وه طسولا يف طاقنلا دوجو
precisionلا وه ضعب نع طاقنلا دعب



FIGURES OF MERIT:  SENSITIVITY

(larger slope of calibration curve m, more sensitive measurement)

Indicates the response of the instrument to changes in analyte
concentration or a measure of a method’s ability to distinguish
between small differences in concentration in different samples.
Effected by slope of calibration curve.

Sensitivity = ɣ= m/Ss
m = slope; 
Ss is the standard deviation of measurement
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 زآهجلا ةباجتسا



Accuracy vs Precision
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Signal must be bigger than random noise of blank
FIGURES OF MERIT: LIMIT of DETECTION (LOD)

Typically 3 times the signal-to-noise
(based on standard deviation of the 

noise)

LOD =3 x Standard deviation of blank/ 
Slope

LOD=3 xSb/m

or

18



At limit of detection we can say confidently analyte is present but
cannot perform reliable quantitation
LOQ (limit of quantification): [lowest] at which quantitative
measurements can reliably be made. Equal to 10 x Average Signal for
blank i.e. 10Sbl. or

FIGURES OF MERIT:  DYNAMIC RANGE

LOQ =10 x Standard deviation of blank/ Slope
LOQ=10 xSb/m

Limit of linearity (LOL): when signal is no longer proportional to
concentration
Dynamic range: the maximum range over which an accurate
measurement can be made

From limit of quantitation to limit of linearity
LOQ: 10 s of blank
LOL: 5% deviation from linear
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Example:
An analysis of the calibration data for the determination of lead based upon its
flame emission spectrum yielded an equation: S = 1.12C + 0.312 where C is the
Pb concn in ppm and S is a measure of the relative emission intensity. The
following replicate data were obtained:

Calculate (a) the calibration sensitivity, (b) the analytical sensitivity at 1 and
10 ppm of Pb,(c) the limit of detection limit (LOD), and ,(d) the limit of 
quantification limit (LOQ)
Example Solution:
a) calibration sensitivity is the slope of the calibration curve = 1.12
b) Using γ= m/Ss : at 10 ppm           γ= 1.12 / 0.15 = 7.5 at 1 ppm 
γ= 1.12 / 0.025 = 45
c) LOD= 3 x Sb/ slope= 3 x 0.0082/1.12 = 0.0219
d) LOQ= 10 x Sb/ slope= 10 x 0.0082/1.12 = 0.0732

Y Slope

Blank just solvent



Signal must be bigger than random noise of blank
FIGURES OF MERIT: LIMIT of DETECTION (LOD)

Typically 3 times the signal-to-noise
(based on standard deviation of the 

noise)

LOD =3 x Standard deviation of blank/ 
Slope

LOD=3 xSb/m

or
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الLOD هو اقل تركيز يمكن الmethod او الجهاز قراءته بدقة 

Standard deviation of blank Slope



At limit of detection we can say confidently analyte is present but
cannot perform reliable quantitation
LOQ (limit of quantification): [lowest] at which quantitative
measurements can reliably be made. Equal to 10 x Average Signal for
blank i.e. 10Sbl. or

FIGURES OF MERIT:  DYNAMIC RANGE

LOQ =10 x Standard deviation of blank/ Slope
LOQ=10 xSb/m

Limit of linearity (LOL): when signal is no longer proportional to
concentration
Dynamic range: the maximum range over which an accurate
measurement can be made

From limit of quantitation to limit of linearity
LOQ: 10 s of blank
LOL: 5% deviation from linear
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الLOQ هو اللي يعُتمد بالتحليل



 ةيلاع ةقدب هتءارق نكمي زيكرت لقا وهف 10ب برضب 3ب برضا ام لدب سب LODلا سفن وه LOQلا

 ةيلاع ةقدب هتءارق methodلل نكمي زيكرت ىلعا وه LOLلا

 LOL ل LOQ نم نوكب dynamic rangeلاف

 ةكرشلا و 500g تناك tabletلل ةبوتكمOا ingredientsلا بسح هزيكرت لودانبلا لثم هللحا يدب يللا يشDا ةنيع اذا
 methodلا هتانعم 500لا زيكرتف ليلحتلل tabletلا نم تانيع اوبحسب ةعاس صن وا ةعاس لك و ليلحتلل ةقيرط تروط
 اذا و within the range ياج 500لا هنا ثيحب )LOL( 1000 وا 700لل )LOQ( 100لا نم ةلاغش نوكت مزD هتعات
 و طورشلل قباطم شم نوكبف 1000 هزيكرت tablet جتنتب ةكرشلا و 450 هعم maximumلا زيكرتلا علط methodلا
 قوسلل اودلا لزنب امف قباطم ريغ زيكرتلا مهعم علطي و ةكرشلا عات جتنOا نم تانيع بحستب ءاودلا و ءاذغلا ةرادا يجيتب
LOL و LOQ و LODلا بسحا و rangeلا نمض نم لاغش methodلا هنا دكأتب ةداهش certificate علطا مزiف
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Example:
An analysis of the calibration data for the determination of lead based upon its
flame emission spectrum yielded an equation: S = 1.12C + 0.312 where C is the
Pb concn in ppm and S is a measure of the relative emission intensity. The
following replicate data were obtained:

Calculate (a) the calibration sensitivity, (b) the analytical sensitivity at 1 and
10 ppm of Pb,(c) the limit of detection limit (LOD), and ,(d) the limit of 
quantification limit (LOQ)
Example Solution:
a) calibration sensitivity is the slope of the calibration curve = 1.12
b) Using γ= m/Ss : at 10 ppm           γ= 1.12 / 0.15 = 7.5 at 1 ppm 
γ= 1.12 / 0.025 = 45
c) LOD= 3 x Sb/ slope= 3 x 0.0082/1.12 = 0.0219
d) LOQ= 10 x Sb/ slope= 10 x 0.0082/1.12 = 0.0732

Y Slope

Blank just solvent



Basis of quantitative analysis is magnitude of measured 
property is proportional to concentration of analyte

CALIBRATION METHODS
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ةنيعلل زاهجلا ةءارق Slope Conc
Intercept

 ةيناتلا ةوطخلا و ةنيعلاب ايلعف ةدوجوم ةداOا ياه هنا qualitative ىلوDا ةوطخلا .. mتوطخ اهيف ليلحتلا ةيلمع
quantitative لا اهيف مدختسنمcalibration لا نم ةياغلاف زيكرتلا باسحلcalibration زيكرتلا باسح وه 



CALIBRATION CURVES (WORKING or ANALYTICAL)
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SAMPLE PROBLEM:
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استجابة الجهاز 

 نم زيكارتلا ميق اهنا تفرع
ppm ةدحولا ل8خ



 زاهجب ربتخGاب اهللحب و ةداGا سفنل reference بيجبف qualitative و quantitativeل اهللحا يدب و ةدام يدنع انا
 ةداGا تنراق نوكب كيه و ةقباطم داوGا هتانعم يشلا سفن اوعلط اذا ف زاهجلاب هطحب و ضيرGا نم ةنيع بيجب و  Kعم
 ةنيع( امز%بلا وا urineلاب ةدوجوم اهللحا يدب يللا ةداGا هنا جتنتسب و qualitative اهتللح و referenceلا عم
 اهنم رّضحب و standard ةدام بيجب ينعي calibration equation رّضحبف quantitative للحا يدب اسه .. )ضيرGا
 و r لا انقبط و زيكرت لكل تاءارقلا علطت و response عّلطا ىتح زاهجلاب مهطحب و زيكارت عبس لق:اع ةفلتخم زيكارت
 هلك LOD LOQ LOLلا و قباطم نامك Accuracyلا و قباطم precisionلا و حيحص methodلاف 0.88 نم ربكا تعلط
 calibration methodلا بسحبف مامت

 وه يللا Yلا ميق ينيطعم زيكارتلا بنج و blankلا اهنمض نم و لودجلاب ةفلتخم زيكارت ينيطعم هبسحا ناشع
  )ةنيعلل زاهجلا ةءارق(  زاهجلا ةباجتسا

 )N=5( 5 مهددع زيكارتلا ةمه يللا Xلا ميق

XYلاو XXلل standard deviationلا بسحب و                       ةلداعGا ل8خ نم slopeلا بسحب يشا لوا
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ةبساح ةلlاع هبسحا ردقب هلك داه*

 و Yلا و Xلا ضوعب interceptلا بسحا ناشع
ةلداعGاب slopeلا

 ام سب qualitative اًعون اهفرعب يللا ضيرGا ةنيع تعات Y علطب و زاهجلاب اهطحب و ضيرGا ةنيع دخاب ةوطخ رخا
 quantitative ةداGا تللح نوكب كيه و زيكرتلا بسحا ناشع ةلداعGاب Y ضوعب و quantitative مك فرعب



Calibration Techniques
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calibrationلا ريضحت قرط



Calibration Techniques

• 1.  External Calibration Curve Method

• 2.  Standard Additions Method

• 3.  Internal Standard Method

27



External Calibration Curve Method

1. Most convenient when a large number of 
similar samples are to be analyzed.

2. Most common technique.

3. Facilitates calculation of Figures of Merit.

28

 ةرفوتم ةنيعلا نوكت اD ةقيرطلا ياه مدختسب و ريتك تابلطتم اهيف ام و يشا لهسا يه و externalلا يه ةقيرط لوا
 ...LOQلا و LODلا و rلا اهنم بسحن لهس و ةريبك تايمكب



External Calibration Curve 
Procedure

1. Prepare a series of standard solutions (analyte
solutions with known concentrations).

2. Plot   [analyte] vs. Analytical Signal.

3. Use signal for unknown to find [analyte].

29

external عشان هيك اسمه calibrationما اله دخل بتحضير ال sampleال



Example:  Pb in Blood by GFAAS

[Pb] Signal
(ppb) (mAbs)

0.50 3.76
1.50 9.16
2.50 15.03
3.50 20.42
4.50 25.33
5.50 31.87

Results of linear regression:

S = mC ± b

m = 5.56 mAbs/ppb

b = 0.93 mAbs

30

 صاصرلا و صاصر اهيف نوكي عقوتم و اهنم اوبرشب يم ةكرب : لاثم
toxic carcinogic compound  دخاب اهللحا ناشعف distilled water 

 ب]لاب يدنع يللا صاصرلا حلم دخاب و ب]لاب يدنع يللا ةيداعلا يDا
 نم و 1000ppm (mg/  لثم aعم زيكرتب stock مهنم رضحب و وضرب
 standard مهيمسنم و ةفلتخم زيكارتب dilution فيفخت لمعب stockلا

solutions 

X Y
زاهجلا ةباجتسا
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y = 5.56x + 0.93
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زاهجلا ةباجتسا

 ... r LOD LOQ accuracyلا بسحنم ةلداع-ا نم
 همادختسا نكمي methodلا اذا دكأتا ناشع



Calculate the LOD for Pb

20 blank measurements gives an average signal

0.92 mAbs

with a standard deviation (Sb) of

σbl = 0.36 mAbs

LOD = 3 Sb/m = 3 x 0.36 mAbs / 5.56 mAbs/ppb

LOD = 0.2 ppb

32



Find the LOL for Pb

Lower end = LOD = 0.2 ppb

(include this point on the calibration curve)

SLOD = 5.56 x 0.2 + 0.93 = 2.0 mAbs

(0.2 ppb (X) , 2.0 mAbs (Y))

33

 ردقب 0.88 نم ربكا ناك اذا ف r مهنم بسحا و X,Y دخاب زيكرت لمعا ام لك هنا ةقيرط لوا .. LOLلا باسحل Gتقيرط يف
 لخاد شم زيكرتلا نوكب و 0.88 نم لقا يعم علطي ام دحل r بسحا و زيكارت فيضا ينلضب و methodلا مدختسا
 rلا وه يدنع referenceلاف  LOL زيكرت ىلعا نوكب يللا وه هلبق يللا زيكرتلا و LOLلا



Find the LOL for Pb

Upper end  = collect points beyond the linear region 
and estimate the 95% point.

Suppose a standard containing 18.5 ppb gives rise 
to s signal of (Y practical= 98.52 mAbs)

This is approximately 5% below the expected value 
of (Y theoretical=103.71 mAbs)

(18.50 ppb , 98.52 mAbs)

34

ا  يعم علط و مامت هلك 100ppm ل 1ppm نم يدنع جنيرلا ناك و calibrationلا بسحب و X,Y يدنع انا هنا ةيناتلا ةقيرطلا
theoritically علطب و زاهجلاب زيكرتلا داه طحب حوربف 120 زيكرت Ypratical .. ب قرفلا ناك اذاG Ytheoritical و 

Ypractical زيكرتلا نوكب %5 نم ربكا f لا وه هلبق يللا زيكرتلا نوكب و ةقدب هليلحت نكميLOL 

 ةداعلاب
 Ypracticalلا
 نم لقا نوكتب
Ytheoriticalلا



Standard Addition Method
Reduce matrix effect

1. Most convenient when a small number of 
samples are to be analyzed.

2. Useful when the analyte is present in a 
complicated matrix and no ideal blank is 
available.

35

 water العينة اللي اخدتها كانت externalبينما ال urine or plasma يعني العينة اللي باخدها بتكون

:standardلا مادختسا طورش



Standard Addition Procedure

1. Add one or more increments of a standard 
solution to sample aliquots of the same size.  Each 
mixture is then diluted to the same volume. 

2. Prepare a plot of Analytical Signal versus:
a) volume of standard solution added, or
b) concentration of analyte added.

36



Standard Addition Procedure

3. The x-intercept of the standard addition plot 
corresponds to the amount of analyte that must 
have been present in the sample (after accounting 
for dilution).

4. The standard addition method assumes:
a) the curve is linear over the concentration range
b) the y-intercept of a calibration curve would be 0

37



Calculation of standard addition

38



Example:  Fe in Drinking Water

Sample 
Volume 

(mL)

Standard 
Volume 

(mL) Signal (V)

10 0 0.215
10 5 0.424
10 10 0.685
10 15 0.826
10 20 0.967

The concentration of 
the Fe standard 
solution is 11.1 ppm

All solutions are 
diluted to a final 
volume of 50 mL

39

ا0طلوب : معرفة التركيز 

حجم الvolumetric flask الفاضي



pure urineلاب 50لل مجحلا لمكب و 10ml ةنيعلا نم ةتباث ةميق دخاب و stock فيضا حر ام ىلو:ا ةنيعلا
 مجحلا لمكب و 10ml ةنيع لكل ةتباث ةيمك فيضب ةنيعلا امنيب 10ml ةتلاتلا و 5ml تفض ةيناتلا ةنيعلا
 50mlلل مهعات

 xلا و زاهجلا ةباجتسا يه yلا .. x,y ةمسر مسرا و ةينايب ةقرو دخا ينا ىلو:ا ةقيرطلا ، زيكرتلا باسحل Sتقيرط يف
 .. x1 x2 x3 مجحلا يه

sample ةنيعلا ةيمك نم ةباجتسا هلا لضب سب xلا دنع رفص ضوعب y1لا

 y ةباجتس:ا يعم علط دعب يللا ديbسلاب يللا يز طاقنلا لكب رمي طخ مسرب تانايبلا مسرلاع تامولع0ا يبعا ام دعب
 pureب volumeلا لمكب و يضاف  volumetric flask 50mlب هلزنب و 6.08ml مجحلا stockلا نم بحسب حوربف 6.08-
urine حيضوتلل سب ياه ةقيرطلا ةنيعلا ياهب بكر0ا زيكرت ئفاكتب ضير0ا ةنيعب بكر0ا زيكرت و

 ةرشابم قبطب                                   ةلداع0ا نم نيدعب و calibration ةلداعم علطنم x,yلا نم هنا اهدمتعن حر يللا ةقيرطلا

ضير0ا ةنيعب ةدا0ا زيكرت

Intercept

Slope
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[Fe] = ?

x-intercept = -6.08 mL

Therefore, 10 mL of sample diluted to 50 mL would 
give a signal equivalent to 6.08 mL of standard 
diluted to 50 mL.

Vsam x [Fe]sam = Vstd x [Fe]std

10.0 mL x [Fe] = 6.08 mL x 11.1 ppm

[Fe] = 6.75 ppm

41

ة اللي شرحها الدكٮ#ور اعٮ#مدوا الطريڡ#



Internal Standard Method
Reduce matrix and instrument

effects
1. Most convenient when variations in analytical

sample size, position, or matrix limit the
precision of a technique.

2. May correct for certain types of noise.
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qualityلاب لخد هلا ام و quantityلا ريدقتل ةليسو يه calibrationلا *

 calibrationلاب تلخد ام و ةرشابم ضير=ا زاهجب اهتلخد و ضير=ا ةنيع ترّضح externalلا -
 calibrationلا ريضحت يف ضير=ا ةنيع تمدختسا standardلا -
 internal ةدا=ا يمسب و ةنيعلا ىلع ىرخا ةدام تفض internalلا -



 ةصاخ و  للحا يجا ا! biological fluidلا وا biological system لاب ةصاخ ةلكشم اهدنع نوكب تابكر=ا ضعب يف
 )ةباجتس^ا( spectraلا نوكتب .. صاصرلا سيقا يدب و ضير= urine ةنيع Yثم دخا ا= ف .. ةنیعم رصانع وا ةیئاودلا تابكرملا
 :كيه ةلناع هتعات

العينة الحقيقية بدون الmatrix بتكون smooth ما فيها مشاكل و بتكون هيك : 

 يز قوف يللا ةنيعلا دخا ول كيهف ، اهللحا يدب يللا ةنيعلا ىلع sticked ةقزلم نوكتب matrixلا نم ةبسن هنا ةلكش=ا
 اهعم يف و اهلاحل sample شم هنj ةيلاع أطخلا ةبسن نوكت حر ةنيعلا ةباجتسا اهنا يكحا و matrixلا عم يه ام

matrix ، يه يللا ةتلاتلا ةقيرطلاع يجاب ةلاحلا ياه يف internal standard method 



 اهلا و ىرخا ةدام دخاب حورب ، matrixلا ةلكشم لحا ناشع
 صاصر ةنيع تدخا اذا Yثم ، analyteلل صئاصخلا سفن
 ةبيرق هلا physical propertiesلا مهنj ساحن هعم دخاب
 ، صاصرلا للحا ردقب ساحنلا ةل^دب و صاصرلا نم ادج
 : ةقيرطلا
 و urineلاب صاصر نع ةرابع يه يللا ضير!ا ةنيع رضحب
 in ساحنلل stock و pure urineب صاصرلل stock رضحب

pure urine لا لوده نم وsolutions رضحا حر 
calibration 7 لق?اع دخاب و volumetrics نم تانيع 

 stockلا

 زيكرت تفض نوه سب volume تفض standardلاب

 يدعاصت ةفلتخم زيكارت دخاب صاصرلا سب تباث هزيكرت ساحنلا

 wتدام هنj صاصرلل ةباجتسا و ساحنلل ةباجتسا .. peaks 2 ةنيع لكل أرقي حر زاهجلا و زاهجلل مهلخدب نيدعب
 Ypb / Ycu مسقب ةنيع لكل و ةنيعلاب نيدوجوم

calibrationلا علطب مهنم و interceptلا و slopeلا علطب X,Yلا نم

 و ساحنلا نم ppm 100 ةيمك فيضب و ضير=ا ةنيع دخاب ، ةوطخ رخا
 Ypb / Ycu مسقبف peaks 2 علطي حر وضرب و زاهجلل هلخدب و هكرحب
  اهللحا يدب يللا صاصرلا زيكرت يه Xلا و Y ميق يعم علطت ناشع



Internal Standard Procedure

1. Prepare a set of standard solutions for analyte
(A) as with the calibration curve method, but
add a constant amount of a second species (B)
to each solution.

 
2. Prepare a plot of SA/SB versus [A].

     
3. External calibration equation
                                               SA/SB = mC + b 43



Notes

1. The resulting measurement will be
independent of sample size and position.

 
2. Species A & B must not produce signals

that interfere with each other.  Usually they
are separated by wavelength or time.
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Example:  Pb by ICP Emission
Each Pb solution contains
100 ppm Cu.

[Pb] 
(ppm) Pb Cu Pb/Cu

20 112 1347 0.083
40 243 1527 0.159
60 326 1383 0.236
80 355 1135 0.313
100 558 1440 0.388

Signal

100
ppm

 زاهجلا هن1 ةرقتسم شم ميقلا سب ppm 100 مهلك45
 ةتباث ةميق يطعي حر شم
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  Internal Standard Correction

SPb /SCu = 0.0038x +
0.0066 R² = 1
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Results for an unknown sample after adding
100 ppm Cu

0.241 = 0.0038 X + 0.0066
X= 61.684 ppm of Pb

48

 ةقدلا ديزي ىتح
 و meanلا دخا
 اهضوع
 calibrationلاب

 ةنيع للح نوه ينعي
 دخا و تارم 5 ضيرOا
 ناشع مهلا meanلا
 ةقدلا ديزي



Another way for Internal Standard method
calculation

• In a single-point internal standardization, we prepare a single
standard containing the analyte and the internal standard and
use it to determine the value of K.

 
 
 
• Where, CA is the standard concentration of the analyte, SA

instrument response of analyte, CIS, and SIS the are the
concentration and the response of internal added compound ,
respectively.
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:ةيناثلا ةقيرطلا

internal standardلا زيكرت

 unknownتركيز ال

unkownاستجابة ال

internal standardلا ةباجتسا

 ةميق لاؤسلا ينيطعي سب
 نوناقلا داه مدختسب ةدحاو

 وه يللا internalلا زيكرت دخاب ف مهترّضح يللا solutionsلل Kلا علطب يشا لوا
100ppm لا ميق نم ةميق دخاب و لودجلا ل`خ نمPb 60 `ثمppm ةباجتسا ب برضب و 

 سب نوناقلا ديعب و Kلا دخاب نيدعب ساحنلا ةباجتسا ىلع ةموسقم 60لا زيكرتل صاصرلا
 تعلط يللا K ةميق ضوعب و 100ppm وه يللا ISلا زيكرت ضوعب و unknownلل ةرOا ياه
 ISلا ةباجتسا و unknownلا ةباجتسا ضوعب و هايا يدب unknownلا زيكرت و يعم
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