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 تشکر وقدردانی :
   

یی است که بشر را آفریده و به او قدرت اندیشیدن داده و تواناییهای بالقوه را در وجود انس تشکر ان قرار داده و او و سپاس بی پایان مخصوص خدا

یت بشر فرستاده است.  را امر به تلاش و کوشش نموده و راهنمایانی برای هدا

وند بی همتا لازم است از  سعه صدر و رهنمود های  استاد ارجمندم جناب آقای دکتر ناصر گودرزی به خاطرپس از ارادت خاضعانه به درگاه خدا

ین از استاد عالیقدرم ن دلسوزانه که در تهیه ی این تحقیق مرا مورد لطف خود قرار دادند و راهنمایی های لازم را نمودند تشکر و قدر دانی نموده ، همچ 

گلی که زحمت مشاورجناب آقای دکتر  از اساتید بزرگوارم ، شکر می کنم. شدند، صمیمانه ت  متحمله این پایان نامه را منصور عرب چم جن

ینجانب کشیده اند کمال صیل برای اح ت جناب آقای دکتر قدمعلی باقریان دهقی و خانم دکتر فاطمه مصدر الامور که زحمات زیادی در دوران 

ید گروه شیمی کمال تشکر و سپاس ای آقای دکتر مهدی میرزایی و سایر اسات همچنین از ریاست محترم دانشکده شیمی جندارم. دانی  تشکر و قدر

 دارم.

، قنبری و مظفری و تمام ، حامدی نژاد، نادعلی و خانم ها، مهماندوستصفی نژاد، دانشی نژاد، عنایتی دلیر ،  از دوستان عزیزم آقایان

 رزو دارم.نه قدردانی می کنم و بهترین سرنوشت ها را برای آنان آکه مایه دلگرمی من بوده صمیما 49دانشجویان کارشناسی ارشد ورودی

کاری صمیمانه ب ا اینجانب داشته در پایان نیز از مساعدت مسئولین گروه شیمی آقایان خدابخشیان ، کلی ، یزدانی ، مومنی ، طاهری و سادین که هم

 اند، تشکر و قدردانی می کنم.
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 یرف براژ  یوتکتیکحلال  یبر مبنا  یگاندبدون ل یعاستخراج فاز ما یکروکاربرد م شاهرود نویسنده پایان نامه

ی یتحت راهنما یشعله ا یجذب اتم یربا اسپکترومت یخوراک یکم سرب در روغن ها یرمقاد یریاندازه گ

 :متعهد می شوم  دکتر منصورعرب چم جنگلی مشاورهو  ناصر گودرزیدکتر 

 . تحقیقات در این پایان نامه توسط اینجانب انجام شده است و از صحت و اصالت برخوردار است 

  است .در استفاده از نتایج پژوهشهای محققان دیگر به مرجع مورد استفاده استناد شده 

  مطالب مندرج در پایان نامه تاکنون توسط خود یا فرد دیگری برای دریافت هیچ نوع مدرک یا امتیازی

 در هیچ جا ارائه نشده است .

   کلیه حقوق معنوی این اثر متعلق به دانشگاه صنعتی شاهرود می باشد و مقالات مستخرج با نام« 

 .به چاپ خواهد رسید«  Shahrood  University  of  Technology» و یا « شاهرود  شدانشگاه صنعتی

  حقوق معنوی تمام افرادی که در به دست آمدن نتایح اصلی پایان نامه تأثیرگذار بوده اند در مقالات

 مستخرج از پایان نامه رعایت می گردد.

 ) استفاده شده  در کلیه مراحل انجام این پایان نامه ، در مواردی که از موجود زنده ) یا بافتهای آنها

 است ضوابط و اصول اخلاقی رعایت شده است .

  در کلیه مراحل انجام این پایان نامه، در مواردی که به حوزه اطلاعات شخصی افراد دسترسی یافته یا

                                                                                                                                                                                    .استفاده شده است اصل رازداری ، ضوابط و اصول اخلاق انسانی رعایت شده است

 امضای دانشجو                                                                                                                                                                                           :تاریخ
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 مقاله:

Application of ligandless liquid phase microextraction based on deep eutectic solvent 

for determination of trace amounts of lead in edible oils by flame atomic absorption 

spectrometry. 
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 سرب یخچهتار 1-1

گرفته شده است. سرب عنصری است که با عدد  9پلوبوم نآ ینسرب از نام لات یبرا Pb نشان         

 ی،گرم بر مول در جدول تناوبی قرار گرفته است. سرب به علت فراوان 227/ 2و وزن اتمی  02اتمی 

مورد استفاده  یشسال پ 7222راحت حداقل از  یشبالا و پالا یچکش خوار یری،آسان، انعطاف پذ یهته

. شودیوط مزحل مرب یارهفلز بوده و به س ترینیمیسرب قد پنداشتندیم یمیاگرانگرفته است.ک ربشر قرا

در یونان باستان سرب برای لعاب کاری  تبدیل آن به طلا انجام داده اند.ها تلاش های زیادی برای  آن

کنند، هنوز به حمل می اامپراتوری روم رهای های سربی که نشانهسفال به کار برده شده است و لوله

 [.9شوند]کار برده می

 یاشن ییراتتغ ینا یشتروجود آمد. باستفاده از سرب به  یدر الگوها یمهم ییرتغ 02اواسط دهه  در     

ستفاده ا یابود که به طرز قابل ملاحظه یطیمح یستز یناز قوان یکاکنندگان سرب امرمصرف یرویاز پ

کاهش داده  یر آبیز هاییمرنگ، اتصالات و س یل،از جمله گازوئ یبه جز باطر یاز سرب را درمحصولات

 .[2] حذف کرده است یحت یا

 خصوصیات سرب -1-2

 یرهت یبوده اما در معرض هوا به رنگ خاکستر یبه آب یلما یداست براق به رنگ سف یفلز سرب        

 کندیمقاومت م یبرخوردار است به شدت در برابر خوردگ یینیپا یکیالکتر یت[. از هدا9]شودیم یلتبد

نقطه ذوب  ی[. دارا9]شودیاستفاده م یکسولفور یدمانند اس یشگرفرسا یعاتما ینگهدار یو از آن برا

 ددار ییبالا یو چکش خوار یریانعطاف پذ یتگراد بوده و قابل یدرجه سانت 9702و نقطه جوش  327

عنصر  یک[. سرب 9]دهند یم یشسرب را افزا یکیو مقاومت مکان یسخت مس یا یموانمثل آنت یفلزات

 ینبه همراه دارد. سرب سنگ یبا ورود آن به بدن انسان عوارض جد که یبوده به طور یو سم یدارپا

                       .است یدارعنصر پا ینتر

                                                 
 1 Plumbum 
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 منابع سرب -1-3   

های معمول سرب است. سایر کانی %6/07است که حاوی  (PbS) 1معدنی اصلی سرب گالن ماده        

باشند. اما بیش از نیمی از سربی که امروزه مورد  می (4PbSO) 3و انگلسیت (3PbCO) 2آن سروسیت

 ودشها سرب همراه با روی، نقره و مس یافت میگیرد بازیافتی است. در بعضی از کانیاستفاده قرار می

   [.9گردد]و به همراه این مواد جدا می

 

 کاربردهای سرب  -1-4

مجسمه  ی. در دوران باستان از آن براگرددیمبر  یحمس یلادسال قبل از م 3022کاربرد سرب به         

از سرب در صنعت ساختمان  یز. امروزه نکردندیاستفاده م یو آجر یسنگ یو بست زدن بناها یساز

صدا استفاده  رنعت از عبومما یاز نفوذ باران و برا یریو جلوگ یریپوشش سقف و درزگ یبرا یساز

 [.9]شودیم

د استفاده مور یکیالکتر یهاکابل یسرب و قلع به عنوان پوشش اصل یا یماز سرب و کلس یاژهاییآل      

 [.9]گیردیقرار م

ور و بازده موت ییمتیل سرب جهت بهبود توانا اتیل و تترا از سرب در گازوئیل و بنزین به شکل تترا     

[. امروزه ثابت شده است که مشکلات 9شود]عامل ضد کوبش استفاده می یکسوخت و به عنوان 

 ن ازو همچنی دار ربهای سبنزین و رنگدانه استفاده ازسلامتی و زیستی ناشی از سرب، به طور اساسی 

 شود. ناشی می روغنهای خوراکیی حاوی سرب  نظیر مواد غذایمصرف  طریق

 اریها بسرنگدانه ینحاصل از ا ی. رنگ هاشودیمختلف سرب به عنوان رنگدانه استفاده م یهااز نمک 

مقاوم در  های )ضد زنگ( معروف است در رنگقرمز  که به سرب 4O3Pb .باشندیم یدارتردرخشان و پا

                                                 
1 Galena 

2 Cerrosite 

3 Anglesite 
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به عنوان رنگ  4PbCrO و 2Pb(OH) ، 3(2PbCO( به توانیم ین. همچنشودیماستفاده  یبرابر خوردگ

[. سرب به عنوان ماده خام در بسیاری از کارخانجات و صنایع نظیر سرامیک، 9و زرد اشاره نمود] یدسف

ها، مهمات و مواد های انتقال آب، روکش کابلهای ساختمانی، لولههای اتومبیل، سازهجوهر، باطری

 [.9رود]کار میپرکننده دندان به

   انسان یرو بر سرب یرتاث -1-5

 یشترینشود ب یانسان م یتدهد موجب مسمومیقرار م یجد یدانسان را مورد تهد  یسرب سلامت    

سرب  یون 2Ca+و 2bP+علت تشابه اندازه به ،شود یم یافتخون  رد شود یکه وارد بدن م یسرب

 . [3شود] یم یمکلسیگزینجا

 دیوجود سرب در بدن مزاحم تول ینهمچن .باشد یسرب در بدن افراد بزرگسال کمتر از کودکان م جذب

ف هم باعث ضع یو مغز دارد و از طرف یعصب ی، شبکه هاها یهکل یبر رو یشده و اثرات منف ینهموگلوب

 .[5،0شود] ی، احساس دل درد و تهوع میعضلان

درصد اکسید سرب  02وارد بدن می شوند. تقریبا ترکیبات سرب همچنین از طریق استنشاق      

استنشاق شده از راه مجاری تنفسی جذب می شود. میزان جذب گرد و غبار حاوی سرب به اندازه ذره 

 و حلالیت آن بستگی دارد.

درصد ترکیبات سرب واردشده از طریق مجاری گوارشی جذب می شوند. کمبود آهن، 92تا  5تقریبا 

گردد. جالب این است که جذب گوارشی ربی باعث افزایش جذب گوارشی سرب میکلسیم و غذاهای پرچ

سرب خیلی آهسته از طریق کلیه، مدفوع ، عرق، سرب در نوزادان و کودکان بیشتر از افراد بالغ است. 

 سال است. 92تا  5مو، ناخن ، دندان ها و شیر از بدن دفع می شود. نیمه عمر سرب طولانی و حدود 

ایجاد یبوست، انقباض گذارد و باعث اثر می Dیتامین ملکرد غده تیروئید و متابولیسم ور عسرب ب    

 [.9]بی اشتهایی و از دست رفتن وزن می شود ماهیچه ای،
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افزایش سرب در خون باعث افزایش فشار خون و عوارض شدید قلبی بر پستانداران گشته و در انسان    

 [.9]ایجاد سرطان سینه می کند

مکانیزم اثر سمی سرب از نظر شیمیایی ناشی از تمایل شدید این کاتیون به گوگرد است. به این ترتیب   

ا واکنش می دهد و روی عمل موجود در آنزیم ه (-(SHکه سرب با گوگرد گروه های سولفو هیدریل 

 گذاشته و سلامتی انسان به خطر می افتد.آن اثر

کیلوگرم درتمامی گروه های گرم درمیلی 225/2در وزن بدن سازمان بهداشت جهانی میزان سرب را   

گرم در لیتر گزارش میلی 29/2همچنین میزان مجاز این عنصر درآب آشامیدنی  است. کردهسنی بیان

  کرده است. 

اروپا حد  یهاتحاد ینو همچن 5152 یبراساس استاندارد مل یرانا یصنعت یقاتاداره استاندارد و تحق  

 .[6-0اعلام نموده اند] یلوگرمکگرم بریلیم 9/2 یاهیگ یخوراک یمجاز سرب را در انواع روغن ها

این آمار نشان می دهد که سرب حتی در غلظت های پایین برای سلامتی انسان مضر است و بنابراین 

 ر غلظت های پایین حائز اهمیت است.اندازه گیری سرب د

  یستز یطسرب بر مح یرتاث -1-6

وب کم ذ کارکردن با سرب به علت نقطه.سرب فراوان ترین و پر مصرف ترین فلز سنگین می باشد       

کاربردهای بسیار این عنصر سبب  ن آن را به اشکال گوناگون درآورد.تواآسان بوده و به سادگی می

 .پراکندگی مهار نشدنی آن شده است و غلظت زیست محیطی آن دربیشتر کشورها رو به افزایش است

سرب تا زمانی که به صورت آزاد و غیر یونی باشد مشکل زیست محیطی به حساب نمی آید، بلکه سرب 

  .ودزیست محیطی به شمار می ربه صورت حل شده یا یونی آلاینده 

بخش اعظم سرب در محیط زیست  .شود یم یستز یطوارد مح یسرب از منابع متفاوت ینفلز سنگ     

از تبخیر  ،ء تمام تترا آلکیل های سرب در فضاناشی از سرب انتشار یافته از وسایل نقلیه می باشد، منشا

د از راه پوست جذب می شوند. سرب اکسی ، وب حل نمی شوندترکیب ها در آ می باشد. این بنزین
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می نشیند و از آن طریق وارد برگ دار ، آب ، میوه ها یا سبزیجات معلق در هوا در نهایت روی زمین

  [.1]دزنجیره غذایی می شو

امل که ش یرطبیعیغ یقاز طر یاو داشته باشددر بافت خاک وجود  یعیبه صورت طبممکن است سرب  

 شود به خاک  منتقل شود. یم  ینعتو ص یبشر یها الیتفع

از  یو بخش یکشاورز یقاز  طر یقسمت  کخا به سرب سنگین فلزانتقال  صلیا منابع یبه طور کل 

 [.92]یردپذ یصورت م یصنعت یها یتفعال یقطر

باعث وارد شدن سرب به خاک  یکشاورز خاک یتجهت تقو فسفاته شیمیایی یهادکوازیاد زاستفاده   

باشد  یم  از فلزسرب یادیز یرمقاد آلوده به زیسا تمهما، یساز ریاطـب تاـخانجرکامی شود. پساب 

 در نتیجه خاک شده و انتقال سرب بهباعث  یکشاورز یها ینزم پساب ها به ینا ممکن است ورود

ل عث انتقابا به سربدر خاک آلوده  آفتابگردان و غیره ،کنجد ،، ذرتان روغنی نظیرکلزایاهپرورش گ

 یرهوارد زنجسرب  یقطر ینشود و بد یم یروغن یاهانمختلف گ یو سپس قسمتها یشهر بهسرب 

  .[99-93شود] یم ییغدا

از این  .کم از اهمیت زیادی برخوردار است( اندازه گیری سرب در مقادیر5-9)با توجه به مطالب بخش   

 9رقیق کردن نمونهرو از جمله روش های متداول در پیش تغلیظ سرب در نمونه های روغن می توان 

با حلال  بدون لیگاند و میکرواستخراج فاز مایع [96] 3هضم ماکروویو، [95] 2استخراج مایع مایع، [90]

حلال مبنای  بدون لیگاند بر استخراج فاز مایعنیز از  در این مطالعهنام برد.  [97] 0یوتکتیک ژرف

  .به عنوان حلال سبز استفاده شده است (DES)یوتکتیک ژرف 

                                                 
1 Sample dilution 

2 liquid-liquid extraction 

3 Microwave digestion 

4 Liquid phase microextraction with deep eutectic solvent (DES- LPME) 
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 انجام شده یبر کارها یمرور -1-7 

زیتون پس از  خوراکی وغنکارانش مقادیر جزئی سرب را در نمونه رمو ه 9کاراجوا 9110درسال         

مورد بررسی قرار دادند. در  2الکتروترمال یجذب اتم یاسپکترومتردستگاه ، به وسیله رقیق سازی نمونه

به عنوان اصلاح 0 و نمک هگزا متیلن آمونیوم 3ان هگزا متیلن دی تیو کاربامیک اسید -اناین روش از 

به عنوان بهترین حلال برای رقیق کردن نمونه روغن  5دی اکسان -0و9کننده استفاده شد. از حلال 

نحراف ااستفاده شد. تحت شرایط بهینه، الکتروترمال  یجذب اتم یدستگاه اسپکترومترقبل از آنالیز با 

 .[90]گزارش شده استلیتر  میکروگرم بر میلی 22/2و حد تشخیص  0-92% استاندارد نسبی

 در روغن های خوراکی از روش گیری سربو همکارانش برای اندازه6زفیا کولاووسکا 2225در سال      

ای در این روش بر .کردنداستفاده اسپکترومتری جذب اتمی شعله ای و تکنیک  مایع -استخراج مایع 

استفاده  0فعال کربنبرروی جذب همچنین و 7اسیدهیدروکلریدریک  و جداسازی فلز سرب از استخراج

-97میکروگرم بر میلی لیتر و انحراف استاندارد نسبی % 23/2، حدتشخیص کردند. تحت شرایط بهینه

   [.95]گزارش شده است  5

و همکارانش برای تعیین مقادیر ناچیز سرب در روغن های خوراکی از  1درالی مندیل 2221در سال     

 .استفاده کردند 92یتیکوره گراف یجذب اتم یدستگاه اسپکترومترروش هضم ماکروویو قبل از تخمین با 

کردند  یساز یقمقطر رقهضم و سپس با آب  %32 آب اکسیژنه و %65 نمونه روغن را در اسید نیتریک

 [.96گزارش شده است ] %92 کمتر از  ی. انحراف استاندارد نسب

                                                 
1 Karadjova 

2 Electrothermal atomic absorbtion spectrometery 

3 N,N, Hexanmethylene dithio Carbamic Acid 

4 Hexa methylene ammonium salt 

5 1,4 Dioxan 

6 Zofia Kowalewska  

7 Hydrochloric Acid 

8 Activated carbon 

9 Durali  Mendil 

10 Graphite furnace atomic absorption spectrometry 
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حلال یبر مبنا یگاندبدون ل یعفاز ما یکرواستخراجروش م یکو همکارانش  یمیکر 2295در سال  

ن مختلف روغ یدر نمونه ها و کادمیم سرب یزناچ یرمقاد یریاستخراج و اندازه گ برای ،ژرف یوتکیتک

 یک به دمایتر از روغن و نقطه ذوب نزد یینپا یارائه دادند که در آن از حلال سبز با چگال یاکخور

 یدژرف و اس یوتکتیکحلال  یباز ترک یروش حجم کم ین( استفاده شده است. در اC° 21) یطمح

ل که همان حلا یتاز آنال یاضافه شد، سپس فاز غن یتمختلف آنال یشده به نمونه ها یقرق یتریکن

و مقدار  یقزرت لکتروترمالا یشد و به دستگاه جذب اتم یجداساز یفیوژسانتر باباشد  یژرف م یوتکتیک

و حدتشخیص  5/3انحراف استاندارد نسبی برای سرب %  .زده شد ینسرب موجود در آن تخم

    [.97]میکروگرم بر لیتر گزارش شده است 20/2

 نمک چهارتایی و 9کلرایدمخلوطی از کولین حلال یوتکتیک ژرف که ازولین بار ا در این پژوهش برای

 برایمی باشد و بر پایه کولین کلراید استواراست  3بوتیل آمونیوم هیدروکساید نرمالتترا  ،2آمونیوم

گاند لیبدون  اده از روش میکرواستخراج فازمایع، با استفدر روغن های مختلف خوراکی ی سربگیراندازه

اتمی شعله  ذببا اسپکترومتری جکم این عنصر پیش تغلیظ مقادیربرای ژرف  حلال یوتکتیکمبنایبر 

 به بررسی آن پرداخته می شود.  کهای استفاده شده است

 

 

 

 

 

 

                                                 
1 Cholin Chloride 

2 Quaternary ammonium salt 

3 Tetra -n- butyl ammonium hydroxide 



 1 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 فصل دوم

 تئوری
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 برروش های آماده سازی نمونه  مقدمه ای -2-1

ر ییی نظمختلف از جمله مواد غذا یقیحق یدر نمونه ها سرب رعنص یریگاندازه یتاهم هب باتوجه     

عنصر در اغلب موارد به خاطر  ینا یریعدم امکان اندازه گ و ،یره، آب و خاک و غروغن های خوراکی

روش ز اه ژپرو یندرارسد.میبه نظر  یضرور یظتغل یشروش پ یک ارائه ،نمونه یچیدهکم بافت پغلظت

 سرب اچیزمقادیر ن یظتغلیشپبرای ژرف  یوتکتیکحلال  مبنایبر بدون لیگاند یعراج فازمایکرواستخم

 شده استفاده یاشعله یجذب اتم یآن با اسپکترومتر یریاندازه گ در روغن های خوراکی مختلف و

 [.90]است

 یاریهنوز در بس ،گیری صورت گرفته استکه در زمینه تکنیک های اندازه با وجود پیشرفت های زیادی

نیز  و امر ناشی از پیچیدگی بافت نمونه امکان اندازه گیری مستقیم نمونه وجود ندارد، که این ازموارد

 میظ قبل از اندازه گیری مقادیر کبنابراین یک مرحله جداسازی و پیش تغل است. آنالیتغلظت پایین 

 [.91] عناصر نیازاست

 : است یرنمونه به شرح ز یآماده ساز یروش ها یعموم اهداف

 یتآنال یرکممقاد یریاندازه گ نمونه به منظور تغلیظ.       

 یجهو در نت یتآنال ییوشناسا یاز بافت نمونه در مراحل جداساز یناش یمزاحمت ها حذف 

 گزینش پذیری.     یشافزا

 بهتر.  یو جداساز  یصتشخ یبه فرم مناسب تر برا یتآنال یلصورت لزوم تبد در 

 بافت نمونه باشد. ییراتکه مستقل از تغ ،کارآمدو یرروش تکرارپذ یککردن  فراهم 

 

در  باشد یم یزنمونه ن یکه شامل مرحله آماده ساز یهتجز یندمراحل متداول همراه با فرآاز  برخی

 نشان داده شده است.( 9-2)شکل
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 [22]سازی نمونه مرحله آماده  شاملفرآیند تجزیه : مراحل یک  (9-2شکل )

 

 استخراج -2-2

، مرحله استخراج است که منجر یا یهنمونه در روش تجز یمراحل آماده ساز ینتر یاز اساس یکی       

 یمیقمست یرنمونه تاث یآماده ساز گردد.یآنها از بافت نمونه م یجداساز مورد نظر و یگونه ها یظبه تغل

 ظوربه من و آلی یآب ینمونه ها یاغلب آماده ساز [.29] عناصر دارد یکم، دقت و حدصحت یبر رو

اندازه  یمناسب برا یطبا شرا ینمونه ،هکینها از بافت نمونه صورت گرفته تا ا یتآنال یظو تغل یجداساز

 .یدبدست آ یبا روش دستگاه یریگ

 یننمونه مهمتر یشود، اما در واقع آماده سازیگرفته م یدهنمونه اغلب ناد یآماده ساز یته اهمچ اگر    

به  یابیدست یا یهتجز یها یمیدانچالش عمده ش شود. یمحسوب م یا یهتجز های یندمرحله در فرا

 یزامروزه ن ، آسان تر و ارزان تر باشند.تر یعنمونه است که از نظر اجراء سر یاز آماده ساز ییها یوهش

ابل ق یبا صحت و دقت بالا به همراه حدود کم یبه روش ها یابیبه منظور دست  یگسترده ا یقاتتحق

روش  یناز اول 2یو استخراج نقطه ابر 9فاز جامد ، استخراج بایعما -یعاستخراج ما .یردگ یقبول صورت م

 استفاده قرار گرفتند. ردمو ،گونه از محلول یک یجداساز یکه برا ،داستخراج بودن یها

 

                                                 
1 Solid Phase extraction     

2 Cloud point extraction  

 تغلیظ استخراج همگن سازی ، کاهش اندازه

 تجزیه تمیز کردن
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 (LLE) مایع -استخراج مایع -2-2-1

، چند منظوره ولی قدیمی است که برای تکنیک آماده سازی نمونه (LLE) مایع -استخراج مایع         

به طور گسترده ای در حال  (LLE)اگر چه  .بسیاری از روش های تجزیه ای استاندارد توصیه می شود

از حلال های آلی سمی که اغلب گران و  سفانه در این تکنیک مقادیر زیادیمتاولی استفاده می باشد 

که این امر آلودگی و از ،ست[. این روش یک فرآیند چند مرحله ای ا22می شود]استفاده سمی هستند 

همچنین این روش دارای اشکالاتی نظیر  دست رفتن بخشی از نمونه در هر مرحله را به دنبال دارد.

 می باشداز حلال های بسیار خالص و گران قیمت در هنگام استخراج و زمان گیر بودن  حجم بالایی

[23,20]. 

 

 روش های میکرواستخراج -2-3

، براساس و غیره 9بیشتر روش های مرسوم نمونه برداری و آماده سازی نمونه نظیر سوکسوله      

بوده و به علت چند مرحله نوزدهم پایه گذاری شده اند. این روش ها معمولا وقت گیر  فناوریهای قرن

نها وجود دارد و همچنین در این روش ها از حجم زیادی از آ، خطر اتلاف قسمتی از نمونه در ای بودن

 ههای سنتی آماده سازی نمونه می توان به صرف هزینمشکلات روشاز  شود.می حلال های آلی استفاده

شخص آزمایشگر و اثرات سوء آن بر محیط زیست به دلیل ، خطرات تهدید کننده برای سلامت بالا

در دو دهه اخیر تلاش های زیادی در جهت کوچک  ،مصرف زیاد حلال های آلی اشاره نمود. بنابراین

 .[25]سازی روش های ذکرشده انجام شده است 

 

 

                                                 
1Soxhlet                                                                                                                                                                                               
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 1 با فاز مایعستخراج میکروا -2-2-2 

ویژگی های منحصر به فردی چون قابلیت پیش تغلیظ  ((LPMEستخراج با فاز مایع اروش میکرو      

 عیبا فاز ما یکرواستخراجمهزینه پایین و پاک سازی نمونه را نشان می دهد. روش های  ی،سادگعالی، 

قت ای جزء وتجزیهند. تهیه نمونه، در فرآیند امکان ترکیب با هرنوع تکنیک تجزیه ای را دارتقریبا 

حجم فاز در این روش  .[26]ترین مرحله و مرحله ای که مستعد خطاست در نظر گرفته می شودگیر

در مواردی از میکرواستخراج که مقدار آنالیت استخراج شده نسبت به  .آلی بسیار کمتر از نمونه است

 خواهدنت گونه در طی استخراج حاصل ظمقدار اولیه موجود در نمونه بسیار کم باشد تغییر مهمی در غل

 شد و در این مورد مقدار استخراج مستقل از حجم نمونه می باشد. 

که بافت نمونه و فاز استخراج کننده در طول فرآیند استخراج ثابت هستند، درجه توزیع و از آنجایی

ذا آنالیت نیست ل ، تابع غلظتنیز ثابت خواهد بود و چون توزیع همچنین درصد آنالیت استخراج شده

 .[26]تعیین کمی نمونه از روی مقدار خالص استخراج شده قابل محاسبه می باشد 

، فرم های متفاوتی از آن به منظور بهبود عملکرد، ارائه اولیه روش میکرواستخراج فاز مایعزمان ارائه از 

 شده است.

 سته کلی زیر تقسیم نمود:هار دچمی توان انواع روش های میکرواستخراج با فاز مایع را به 

 2میکرواستخراج فازمایع با استفاده از غشاء فیبر متخلخل  -9

 3میکرواستخراج فازمایع بدون استفاده از غشاء فیبر متخلخل  -2

  0مایع پخشی –میکرواستخراج مایع  -3

 ژرف یوتکتیکبا حلال  یعفاز ما یکرواستخراجم -0

 

                                                 
1  Liquid phase microextraction  

2  Hollow- fiber liquid –phase microextraction (HF-LPME) 

3 liquid –phase microextraction Without hollow-fiber 

4 Dispersive liquid – liquid microextraction 
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 [22]  تقسیم بندی انواع روش های میکرواستخراج فاز مایع ( :2-2شکل )

 

 روش های میکرواستخراج با فاز مایع

 روش های مبتنی بر

 غشای هالو فیبر

 غشای هالو فایبر

  

 روش میکرواستخراج

 مایع پخشی –مایع 

 روش میکرواستخراج مایع

 با حلال یوتکتیک ژرف

(DES – LPME) 

 

 مبتنی بر فیلم با قطره آلیروش های 

 بدون استفاده از غشای هالوفیبر

 استاتیک دینامیک

فازی سه 

 ی

 تماس با محلول  در فوقانی درفضای فازی دو

 با محلول درتماس

 جریان پیوستهمیکرواستخراج 

 درفضای فوقانی

 استاتیک دینامیک

 محلول درتماس با

 دوفازی

 فوقانیدرفضای 

 سه فازی
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وجود یا عدم وجود غشا بین دو فاز آبی و آلی است که هریک مزایا و معایب دو دسته اول  اصلی تفاوت

مخصوص به خود را دارد. اما تکنیک سوم به دلیل استفاده از یک سیستم سه تایی حلال با دیگر روش 

میکرواستخراج فاز مایع با  از ،. در این تحقیق[22]مایع تفاوت اساسی دارد های میکرواستخراج فاز 

راج روش میکرواستخ درمورد قسمت بعد باشد. درمی که دوفازی شده است استفادهژرف  حلال یوتکتیک

  حلال یوتکتیک ژرف توضیح داده می شود.  دون لیگاند بر مبنایفاز مایع ب

 

 1شیمی سبز -2-4

 یصحد تشخباعث کاهش یعما یعما یدر استخراج ها یآل استخراج با حلالشد  که ذکرهمان طور      

 آنها از بافت نمونه یمورد نظر و جداساز یگونه ها یظتغل سبب ینهمچن .شود یم یکسو مداخلات ماتر

و از دست رفتن  یامر آلودگ ینو زمان بر است که ا یچند مرحله ا یندفرآ یکروش  ینشود اما ا یم

 ییحجم بالا مصرف یرنظ یروش اشکالات ینا یندر هر مرحله را به دنبال دارد. همچن نمونهاز  یبخش

از  [.20و23] باشد یهستند م یستز یطکه مخرب مح یآل یمتخالص و گران ق یاربس یازحلال ها

 یکردن حلال ها یگزینبه منظور جا یدجد یحلال هامعرفی   یسبز فعالانه در جستجو یفن آور ینروا

ه فرار ب یآل یباتترک یرو منجر به تبخ دهستن ییو نوسانات بالا یذات یتسم یاست که دارا یجرا یآل

  شوند. یم درون جو

کاهش  یمناسب برا یو واکنش ها یندهافرا یریتوسعه و بکارگ ،یسبز عبارت است از طراح شیمی

 یعاتدر طول دو دهه گذشته ما [.27خطرناک هستند] یستز یطمح یاانسان  یکه برا یموارد یاحذف

 در شده منتشر مقالات تعداد و اند،جلب کرده یاز جانب جامعه علم یادیز یارتوجه بس( ILS)  2یونی

  است. یافته یشافزا یبه  صورت تصاعد ینهزم این

                                                 
1 Green Chemistry 

2 Ionic liquids    
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 یونی یعاتما - 2-4-1

می باشد و به عنوان حلال استخراج  2پریدین و9دسته ای از حلال های سبز که برپایه ایمیدازولیوم         

 یآل اتییببه ترک یونی یعاتما نام دارند. مایعات یونی آبی و آلی متفاوت استفاده می شوددر نمونه های 

 یباتترک ینا باشند. یعمادرجه سانتی گراد 922یرز یدما شده و در یلتشک یونهاکه از  شوند یاطلاق م

 تیهستند اگرچه ماه یمعدن یا یآل یونآن یکو  یمحجمتقارن ان یآل یونکات یککه بطور عمده شامل 

 یکهرهستند بطو ینیذوب پائ هنقط یشان دارا یبه علت عدم تقارن در ساختار مولکول یدارند ول ینمک

 یدهنام 3اتاق یدر دما یونی یعات، مایباتترک ینا یلدل ینبه همهستند  یعبه فرم ما یطیمح یطدرشرا

   [.  20] شوند یم

 

 متداول یونی یعاتما -2-4-1-1 

 یآل یهااز مولکول یبکه به ترت شوندیم یباتیشامل ترک یونی یعاتدو گروه عمده از ما            

ا ب یریدینپ یبترک یون)کات یریدینیوم( و پ2N4H3Cبا فرمول  ایمیدازول  یبترک یون)کات مویمیدازولیا

  [.20اند]ساخته شده یون( به عنوان کاتN5H5Cفرمول 

 

  [33و29] مزایا و معایب مایعات یونی -2-4-1-2 

 :یامزا

 و مقاوم هستند. یدارعموما پا C  322°ی* در مقابل حرارت تا دما

 روان هستند یعبه صورت ما C222°تا  یعنیاز دما  یعی* در گستره وس

 .بالا است یاربس یباتترک ینا یکیالکتر یت* هدا

                                                 
1 Imidazolium 

2 Prydin 

3 Room temperature ionic liquids 
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 قابل امتزاج هستند. یرغ یمعمول آل یاز حلالها یاریبا بس یباتترک ین* ا

 فرار هستند. یردارند و غ یز* فشار بخار ناچ

 هستند. 9یفلز -یو آل یمعدن ی،آل یباتاز ترک یعیقادر به حل کردن گستره وس یونی یعات* ما

  .کمپلکس یلبالا و عدم تشک یت* قطب

 .بالا یته* دانس

  معایب :

 کنند. یمتصاعد م یدر اثر حرارت مواد سم یونی یعاتاز ما یبرخ* 

 .یخالص ساز یندفرآ یدشوار* 

 ها. یشآزما یبرخ یطدر شرا یداریناپا* 

  .هالوژن دار یها یونانحلال در آب و اثر آن یقاز طر یاحتمال ظهور اثرات سم* 

 هزینه بالا   *

مورد بحث  یرینسبتا تجزبه ناپذ و یسازگار یست، زیداریعدم پا یلبه دل یونی یعاتاغلب سبزبودن ما  

 یوتکتیکحلال  نام اب یونی یعاتاز ما یگرد یدسته ا 2223کارانش در سال مو ه 2ابات ینرواز ا .است

 یمعرف ونیی یعاتما یگزیندارند به عنوان جا یونی یعاتمشابه ما یمیاییو ش یزیکیف یها یژگیو کهژرف

 نمودند.

 

 

 

 

 

                                                 
1 Organometallic 

2 Abbot  
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 (DES)ژرف  یوتکتیکحلال  -2-4-2

چند جزء که ممکن است جامد  یااز دو یعبارت است از مخلوط یفژرف طبق تعر یوتکتیکحلال         

 یورباشد به ط یم یا یافتهکاهش  یارنقطه ذوب بس یدارا خاص یبکرت یککه در  ینباشند و ا یعما یا

 [.39]و دارای ویسکوزیته بالایی می باشندشوند  یم یلتبد مایعاتاق به  یکه در دما

 ینه،آم یدهایاس یعنی،هستند،  یهاول های یتمتابول DES یدهندهیلتشک یباتکه ترک یهنگام 

 یدهنام  9یعیطبژرف  یوتکتیکبه اصطلاح حلال  DES ،باشد ینکولمشتقات یاو  قند، ی،آل یدهایاس

    شود.یم

 یرو سا آلی یدهایاس باکه پذیرنده پیوند هیدروژنی (ChCl) یدکلراینکول ییهبر پا DES فراوان ترین

 یادیز یباتترک [.32]است آمین هاو  آمیدها الکل ها،به عنوان مثال، اوره،  یدروژنی،ه یونددهندگان پ

 .نمود ینیب یشپ توان یمبا توجه به اهداف مد نظر  راحلال یوتکتیک ژرف طبیعی از 

 ییدروژنه پیوند یرندهپذ یک ینکمپلکس ب یقاز طر یعیژرف طب یوتکتیکحلال  یا حلال یوتکتیک ژرف

وند تشکیل پی ازبعد  که یکیعدم استقرار بار الکتر آید.می دستب یدروژنیه یوندپ یدهنده یکو 

مسئول کاهش نقطه  دهدرخ هیدروژنی ممکن است در ترکیبات تشکیل دهنده حلال یوتکتیک ژرف 

  .[33] استتشکیل دهنده حلال یوتکتیک ژرف ذوب مواد  یذوب مخلوط نسبت به نقطه

هم اکنون به  یبه دست آورده است، و توجه جامعه علم یاریبس یعلاقه علم حلال های یوتکتیک ژرف

 تعداد مقالاتو  خاص کرده است یارجلب شده است که آنها را بس یعاتما ینا هاییژگیسمت درک و

 است.و کاربردهایش در حال افزایش  ژرف یوتکتیک های حلال یینهزم رد منتشر شده

رف ژ یوتکتیک های حلال یدبه منظور تول توان یمختلف که م ترکیباتاز  یینمونه ها( 2-3در شکل )

 آورده شده است. نمود یبترک یعیطب

 

 

 

                                                 
 Deep Eutectic SolventsNatural  1 
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 کولین کلراید                                                   آمونیوم هیدروکساید متیلتترا                       

    

                              

 بوتیل آمونیوم هیدروکساید نرمالتترا                             بوتیل متیل آمونیوم کلراید نرمال تری                       
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سیتریک اسید                                                                     زیلوز                                             

 

[33]: ساختار ترکیباتی با توانایی تشکیل حلال یوتکتیک ژرف  (3-2شکل )  
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 [34و33]  (DES)ژرف  یوتکتیکحلال  یایمزا -2-4-2-1   

   و غیر فرار فشار بخار کم 

  و سبز بودن  کمتر سمیت 

   ارزان بودن 

  آماده سازی راحت و سریع حلال 

 خوب یحرارت یداریپا 

 بالا  یکیالکتر یتهدا 

 استخراج بالا راندمان 

 

   DES))  [41-17،35]کاربرد های حلال یوتکتیک ژرف  -2-4-2-2

 یملکول یباتترکو استخراج  یجداساز  

 از روغن یفنول یباتترک یجداساز 

 یلیکااصلاح سطح س  

 یآل یباتسنتز ترک 

 یمیکاربرد در الکتروش  

 جایگزین مایعات یونی 

 ها ییدآلکالو یجداساز یبرا یعما یبه عنوان فاز متحرک در کروماتوگراف 
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 [  17و34]  یونی یعاتماو  مقایسه حلال یوتکتیک ژرف -2-4-2-3

 

  پریدین و یمیدازولیوما ییهبر پا یونی یعاتما اما یدکلراینکول ییهژرف بر پا یوتکتیکحلال  

 .باشد یم

  گران ترند یونی یعاتما. 

  کنند یمتصاعد م یدر اثر حرارت مواد سم یونی یعاتما یبرخ. 

  ژرف راحت تر است یوتکتیکحلال  یآماده ساز . 

 

 [  42]معیار های شیمی سبز  -2-4-2-4

لال حسنتز  یندسبز است. فرا یمیکامل نشان دهنده اصول شبه طور حلال یوتکتیک ژرف طبیعی

 یا و یگرماده یموارد، مقدار یاست. در برخ یباز دو ترک یمخلوط یبه سادگ یعیژرف طب یوتکتیک

 یافتم بازو تراک یرتوسط تبخ یدکه آب با یمعن ینلازم است، به ابرای سنتز  در آب یباتحل کردن ترک

رف ژ یوتکتیکدر سنتز حلال  ینامطلوب یمحصول جانب یچاست که ه یقتحق ینا یانگرب ینشود. ا

است،  بیاز دو ترک یدر واقع مخلوط یعیژرف طب یوتکتیکحلال  از آنجا که .شود ینم یلتشک یعیطب

 یچه یعیژرف طب یوتکتیکحلال  سنتز در. شود گرفته نظر در.٪922ممکن است استخراج  یندبازده فرآ

  .یستن یلدخ یمیاییواکنش ش

 

 حلال یوتکتیک ژرفر مبنای ب بدون لیگاند میکرواستخراج فاز مایع -2-2-3

(DES - LPME) [71  ] 

یری گبرای استخراج و اندازه حلال یوتکیتک ژرف مبنایبر  یگاندبدون ل روش میکرواستخراج فاز مایع    

در این روش حجم . انجام شد [97]درنمونه های مختلف روغن خوراکی طبق مرجع مقادیر ناچیز سرب 

 ،اضافه شدروغن نمونه  هب ،حجمی در آب –حجمی  %2حلال یوتکتیک ژرف و اتانول  ترکیبکمی از 
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سپس  گراد به طور مغناطیسی بهم زده شد،درجه سانتی 02دمایدقیقه در 5ورتکس و به مدت  مخلوط

یط در درمای مح ژسانتریفیوبوسیله رف می باشد ژکه همان حلال یوتکتیک  از آنالیتده ش فاز غنی

حجمی حجمی در  % 2 میلی لیتری منتقل و با اتانول5/9ویال  بهفاز استخراج شده  و شد جداسازی

 شعله ایدستگاه جذب اتمی  بوسله و مقدار سرب موجود در آن شد رقیقمیکرولیتر  022آب تا حجم 

    .تخمین زده شد

، سبز ، مصرف کم حجم حلالحلال استخراجاز مزایای این روش می توان به آماده سازی سریع و راحت 

-برای اندازهای  این روش به طور گستردهو راندمان استخراج بالا اشاره کرد. ، هزینه پایین بودن حلال

لال ترکیب ح نوع توان بهراندمان استخراج میشود. از عوامل موثر در فلزات سنگین استفاده می گیری

استخراج، غلظت  ، زمانحجمی در آب –حجمی  %2اتانول و  یوتکتیک ژرفحلال حجم  ،یوتکتیک ژرف

وش استخراج شمایی از این ر اشاره کرد.نوع حلال رقیق کننده  نالیت در حجم ثابت، دمای استخراج آ

 ( نمایش داده شده است. 0-2در شکل )

 

کولین کلراید  مول(9)+  نرمال بوتیل آمونیوم هیدروکساید مول( تترا3)                

                                             

                   

 

                                                                

                                                                                                                     

 [97]حلال یوتکتیک ژرف بدون لیگاند بر مبنای ( : شماتیک استخراج فاز مایع 0-2شکل)

به طور مغناطیسی بهم   C°02در دمای 

                      تا زمانی که حلال تشکیل شود         شد زده

 تشکیل شود  DESکه حلال 

به  C °02 به روغن خوراکی اضافه شد و در

 شد بهم زدهدقیقه  5مدت 

 فاز غنی از آنالیت با سانتریفیوژ جداسازی شد

 شعله ای تزریق به دستگاه جذب اتمی 

 DES یکرولیترم922 حجمی در آب –حجمی  %2میکرولیتر اتانول 922
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 طیف سنجی جذب اتمی  -2-5

 تاریخچه طیف سنجی جذب اتمی  -2-5-1

 کرده و روش ها وتجزیه مقادیرکم با پیشرفت علم و تکنولوژی روز به روز اهمیت بیشتری پیدا      

فلزات در محلول های آبی  پایین برای تجزیه سریع و حساستر غلظت های  را ایدستگاه های ویژه

ی تجزیه تواند براطلبد. روش جذب اتمی با شعله و یا کوره گرافیتی یکی از این تکنیک ها بوده و میمی

 به کار می رود. % 9عنصر با دقت و حساسیت عالی و انحراف استاندارد بهتر از 72حدود 

برد واقعی جذب اتمی برای تجزیه ارائه داد و کار 9153اولین بار والش طرح جذب اتمی را در سال 

نشان داده شد و در نهایت اولین دستگاه تجاری  3میلاتز، 2لکمیدآ،9توسط والش 9155شیمیایی در سال 

 .[03]وارد بازار شد 9151جذب اتمی در سال 

 

 دستگاهوری جذب اتمی   -2-5-2

 ی دستگاههای اسپکتروسکوپی جذب اتمی عبارتد از :جزای سازندها     

 منبع تابش  

 نگه دارنده نمونه 

 طول موج گزین 

 آشکارساز 

 تقویت کننده  

  پردازشگر علامت 

 

                                                 
1 Walsh 

2 Alkemade 

3 Milatz 



20 

 

 منابع تابش اولیه  -2-5-3

و لامپ تخلیه بدون   )HCL( 9خالی کاتد توتابش مقدماتی مورد استفاده لامپ متداولترین منابع         

 لامپ های کاتدی .تخلیه در فشار پایین می باشندهستند. هر دو این لامپ ها بر اساس  (EDL) 2الکترود

تصویر این لامپ در شکل است.  ع برای اندازه گیری های جذب اتمیمتداول ترین منب( HCL)تو خالی 

( نشان داده شده است. این لامپ متشکل از یک لوله شیشه ای با دیواره ضخیم است که در یک 2-5)

وسیم تنگستن در داخل سر دیگر لوله لحیم شده اند. یکی د .سر آن پنجره ای شفاف تعبیه شده است

به انتهای سیم دیگر یک استوانه تو خالی فلزی وصل شده  .از این سیم ها بع عنوان آند عمل می کند

که طیف آن مورد نظر است و یا برای  کاتد عمل کرده و از جنس فلزی استاین استوانه به عنوان  .است

اثر یگاز بیونش .شودمیوله با گاز خالص نئون یا آرگون پر لز عمل می کند. لنگهداری لایه ای از این ف

و جریانی در حدود  گردد الکترود اعمالولت بین دو  322هنگامی اتفاق می افتد که پتانسیلی به بزرگی 

 کافی بزرگاگر پتانسیل به اندازه  .اثر مهاجرت یونها و الکترونها تولید شودمیلی آمپر در  95-5

گازی انرژی جنبشی کافی برای کندن بعضی از اتم های فلزی از سطح کاتد را کسب باشد،کاتیون های

 می نامند. 3کنند. این فرآیند را بیرون اندازیو یک ابر اتمی تولید می

را  این تابش ویژه خودبخشی از اتم های فلزی بیرون انداخته شده در حالت های برانگیخته اند و بنابر  

یواره دایت اتم های فلزی به سطح کاتد یا گردند نشر می کنند. در نهچنان که به حالت پایه بر میهم

 [.00]های شیشه ای لوله نفوذ می کنند و ته نشین می شوند

 

                                                 
 1 HolloW Cathod Lamp (HCL) 

 2 Electrodeless Discharge Lamp 

3 Sputtering                                                                                                                                                      
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 [00]یتوخال یلامپ کاتد یکاز سطح مقطع  یی( : شما5-2شکل )

 

 اتم سازها در جذب اتمی  -2-5-4

موجود در نمونه باید به صورت ذرات اتمی و خنثی کاهیده شده و تبخیر  در یک تجزیه اتمی عناصر  

گردند. سپس به طریقی در مسیر پرتو تابش پاشیده شوند که تعداد اتم ها به نحو تکرار پذیری متناسب 

اتمسازشعله ای است که در  ،تداول ترین اتم سازها در جذب اتمیبا غلظت آنها در نمونه باشد. یکی از م

 [.00]توضیح داده می شود اینجا

 

  ی شعله ایاتم سازها -1 -2-5-4

وند. رفته می شفلئورسانی و نشری به کار گ  ،ای در اسپکترومتری جذب اتمیاتم ساز های شعله        

روگرمایی، الکترسد که اتم سازی با شعله بر روش هایی مانند تبخیرنظر می به ،پذیریازنظر رفتار تکرار

 .. به استثنای پلاسمای جفت شده القایی برتری دارد. از نظر کارایی.جرقه الکتریکی و قوس الکتریکی 

سایر روش های اتم سازی خیلی بهترند. علت این عیب روش های ، نمونه برداری و بنابراین حساسیت

 مموجب بازده پایین سیستای کوتاه بودن زمان توقف اتم های آزاد در مسیر جذب بوده در نتیجه شعله

 باشد.اتم های آن با گازهای احتراقی میی شود. عامل دیگر رقیق سازی پاش م مه -مشعل
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 ساختار شعله  -2 -2-5-4

 خارجی احیه مخروطی داخلی و ناحیه مخروطن ،نواحی مهم یک شعله شامل منطقه احتراق اولیه        

         شود. می

و اندازه ی نسبی این نواحی با نسبت  است. ظاهر( نشان داده شده 6-2نواحی مهم شعله در شکل )

یه ی احتراق اولکند. منظقهتغییر قابل توجهی می سوخت به  اکسنده وهمچنین نوع سوخت و اکسنده

، قابل تشخیص شودو سایر رادیکال ها ناشی می 2Cو  CHبا نورتابی آبی رنگ خود که ازطیف های نورانی 

 رتند ی احتراق اولیه بهتعادل گرمایی در این ناحیه برقرار نمی شود و به همین دلیل از منطقه .است

داخلی در شعله های هیدروکربنی  ناحیه مخروطی .شودمی ای استفادهاسپکتروسکوپی شعلهدر 

یلن ستاکسیژن یا ا -استوکیومتری باریک است و ارتفاع آن ممکن است در منابع با سوخت غنی استیلن

ه ترین استفادلب غنی از اتم های آزاد است و پرمتر برسد. این منطقه اغ نیتروزاکسید به چند سانتی –

ی واکنش ثانویه است که درآن مخروط خارجی یک منطقه .ستقسمت شعله در اسپکترومتری اتمی ا

ده اطراف پاشیو سپس به محیط شده محصولات مخروط داخلی به اکسیدهای مولکولی پایدار تبدیل 

 [.00]می شوند

 

 

 

 ( : ساختار شعله6-2شکل)

 مه پاش   -3 -2-5-4

ننده ک اتمی –انتقال دهنده مه پاش  یستمس یاتآزاد در شعله و پلاسما به خصوص یاتم ها یلتشک   

ذارد. گیم یرتاث یرو تبخ ییحلال زدا ،یبازده مه پاش یوابسته است. نوع مه پاش استفاده شده بر رو

 :  زعبارتندا یاتم یمورد استفاده در اسپکترومتر یانواع مه پاش ها ینمتداول تر
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 9 یمه پاش باد -9

 2مه پاش متخلخل -2

  3مه پاش مافوق صوت -3

 0یادمواد جامد معلق ز یمه پاش برا -0

 5مه پاش مولد قطرات مجزا  -5

 بادیمه پاش  -2-5-4-4

به دو صورت مه پاش بادی  این مه پاش ها .بادی آن هاست، نوع متداول ترین مه پاش ها          

، اکسیدان()گاز   متراکمجود دارند. در این مه پاش ها یک جریان و7 و مه پاش بادی عمومی 6کزمتحدالمر

سرعت و راندمان مه پاشی به پارامتر های زیر وابسته  [.00] محلول را به صورت مه یا افشانه در می آورد

 است : 

 درطول  لوله های موئینه نمونه میزان افت فشار  -

  قطر لوله موئینه ) سرعت مکش با عکس توان چهارم قطر لوله ی موئینه ارتیاط دارد.( -

 ویسکوزیته محلول )اثر معکوس( -

 فرآیند های لازم برای تشکیل گونه های اتمی  -2-5-5

اتمی با وارد کردن پیوسته نمونه به اتم ساز، در  دیل محلول نمونه به بخاربفرایند های لازم برای ت      

شود سیستم وارد کننده ه میمشاهد ( 7-2در شکل ) ( نشان داده شده است. همان طور که7-2شکل )

دی به نکند. چنین فرآیبسیار ریز به محیط شعله وارد می ، نمونه را به صورت افشانه ای با قطراتنمونه

                                                 
1 Pneumatic Nebulizer 

2 Frit Nebulizer 

3 Ultrasonic Nebulizer 

4 High Solid Nebulizer 

5 Isolated Droplet Generator Nebulizer  

6 Concentric pneumatic Nebulizer 

7 Angular or Cross Flow pneumatic Nebulizer  
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ک خشو سپس تبخیر آئروسلحلال . دمای بالای شعله باعث تبخیرشوداصطلاح مه پاشی نامیده می

باقیمانده می شود. هنگامی که اتم های آزاد شکل می گیرند می توانند توسط برخورد با تابش برانگیخته 

شده تا خطوط طیفی حاصل شود و یا با تشکیل اتم های آزاد باعث کاهش شدت تابش منبع می شوند 

[00.]   

 

 

                                                                                مهپاشی 

                                          

حلال                                                                                زدایی 

                                                                                                                              

 

  

 

                                                     

 

 

 [.00]یاتمساز یانجام شده ط یها یند(: فرا7-2شکل )

 

 اصول اندازه گیری در اسپکتروسکوپی جذب اتمی   -2-5-6

ای ها به اتم هجذب اتمی شامل تبدیل مولکول ها یا یون  فرآیند تجزیه ای در اسپکتروسکوپی         

-2گیری میزان جذب تابش به وسیله این اتم های آزاد می باشد بر اساس رابطه ی )آزاد و سپس اندازه

   ( جذب در اتم ها از قانون بیر پیروی می کند :9

 آنالیت محلول

 

 افشانه 

 مولکولهای گازی

 اتم ها

 اتمییونهای 

 برانگیختهمولکول 

 بر

 

 

 

 برانگیختهاتمهای 

 یونهای برانگیخته

 hv مولکولی

 hv اتمی

 hv اتمی

 ریتبخ

 (تفکیک)برکشت

 پذیر(

 

 گرده )جامد(

 (یونش )برگشت پذیر
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        I= I0 e a.b.c                                                       (9-2)           

ضریب  a، شدت نور وارد شده به محلول 0I، مقدار نور خارج شده از یک محلول I در این رابطه    

 .غلظت محلول می باشند Cطول مسیر نور و b  ،جذب

ولی  ،اتمی به کار برده می شودوپی جذب لامبرت در اسپکتروسک –اگر چه اصول پایه ای قانون بیر     

باشد:  ، امکانپذیر نمیی غلظت آنالیتکه هست برای اندازه گیربه کار بردن این رابطه به صورتی در عمل

مام طول در تزیرا در اسپکتروسکوپی مولکولی محلول های مورد تجزیه یکنواخت بوده و غلظت مولکولی 

، غلظت اتم های آزاد در طول مسیر از اتم های آزاد ولی در یک سیستممسیر جذب نور ثابت می باشد. 

لامبرت را نمی توان مستقیم برای تعیین غلظت اتم  -جذب نور ثابت نمی ماند. به این دلیل قانون بیر

کار برد. از طرف دیگر تعداد اتم ها در مسیر نور در حالت تعادل  های آزاد از محلول نمونه به

هم چنین تعداد اتم های آزاد به غلظت  باشند.می با محصولات احتراق ترمودینامیکی با محلول نمونه و

 الیت آن فلز نمونه بستگی دارد. بنابراین می توان یک منحنی استاندارد که میزان جذب را به غلظت

 [.  05]ارتباط می دهد رسم کرد و از آن برای اهداف تجزیه ای استفاده نمود
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 فصل سوم

 و بحث بخش تجربی
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    مقدمه -3-1

 یانسان و منبع انرژ یدهنده غذا یلمهم تشک یازاجرا یکیدور  یاربس یاز زمانها یخوراک یروغن ها    

 رندیگیغذا مورد استفاده قرارم طبخ یو هر روز برا شوند یمطلوب غذا م یو موجب طعم و بو  می باشند

[97].               

 یقاز طرکه باشند  یبه صورت محلول در روغن م( A,E,k,D) یرنظها  یتامیناز و یبرخ ینبر ا علاوه 

 ،باتوجه به اهمیت و کاربرد گسترده فلز سرب .[97]شوندیروغن جذب بدن م یحاو ییمصرف مواد غذا

 همچنین تاثیرات آن بر محیط زیست و وچرخه غذایی های مختلف ورود آن به محیط زیست و هرا 

 هاشاره شدبه آن  درفصل اول وشبکه های عصبی و مغز انسان دارد   ،کلیه هااثرات منفی که بر روی

گیری مقادیر بسیار کم آن در انواع گزینش پذیر و کارآمد برای اندازه،ساده ،، ارائه روشی حساساست

و کارآمد  یرپذ ینشگز،روش ساده یککار  یندر اد. رسمی گیاهی ضروری به نظرن های خوراکیروغ

کم سرب  یرمقاد یظتغل یشپ یبرا ژرف، یوتکتیکحلال  لیگاند بر مبنای بدون یعفاز ما یکرواستخراجم

 شده است.  یشنهادپ یخوراک یدر روغن ها

 

 بخش تجربی  -3-2 

 محلول های مورد استفاده و طرز تهیه آن ها   -3-2-1

در تهیه محلولها از آب مقطر و مواد شیمیایی با خلوص تجزیه ای استفاده شد که مشخصات مواد     

  .( آمده است9-3شیمیایی مورد استفاده در جدول )
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، سه آبه سرباستات  گرم از نمک 2000/2( از انحلال یترل یلیبرم یکروگرمم 5222محلول سرب )

شد.  یهته یتریل یلیم 252 یدر بالن حجمبا ایزوبوتانول به حجم رساندن آن و  9ساخت شرکت مرک

  .دندش یهمحلول تا غلظت دلخواه ته ینکردن ا یقبه طور روزانه از رق تر یقرق یمحلول ها

 

 ( : مواد شیمیایی مورد استفاده9-3جدول )

 شرکت سازنده شیمیایی  فرمول   ماده  

 مرک                   O 23H2COO)3CH)b P استات سرب سه آبه

 2وین  NO (ChCl)Cl14H5C کولین کلراید

 مرک TBA) )NO37H 16C بوتیل آمونیوم هیدروکسایدنرمال تترا 

 مرک (TMA)  )NOH 4)3CH تترا متیل آمونیوم هیدروکساید

 مرک TBMA)  )NCl 30H 13C بوتیل متیل آمونیوم کلراید نرمال تری

 مرک (OH 2CHCH 2)3CH 3ایزوبوتانول

 مرک OH5H2C 0اتانول

 مرک OH3CH 5متانول

 مرک  3HNO 6نیتریک اسید

   

                                                 
1  Merck 

2  Wien 

3  Isobutanol 

4  Ethanol 

5  Methanol 

6  Nitric acid 
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 ،میکروگرم بر میلی لیتر2/922 روغن استاندارد سرب با غلظت محلول میلی لیتر 2/922 تهیه  برای

 به نمونه روغن میکروگرم بر میلی لیتر به ترتیب زیر 2/5222از محلول سرب با غلظت  میلی لیتر2/2

 .فزوده شدا

میکرولیتر از محلول 2/222هر بار سپس  ید،منتقل گرد یشلوله آزمابه روغن نمونه  یترل یلیم 0/1 

 به دمای محیط، مخلوط دربه نمونه روغن افزوده شد یترل یلیبر م یکروگرمم 2/5222 سرب با غلظت

درجه سانتی گراد قرار  35دقیقه در حمام فراصوت با دمای  2/9به مدت  ثانیه ورتکس، سپس 32مدت 

افزایش دمای حمام  .شدمیلی لیتری منتقل 2/922 لوله آزمایش به بالنپس محتویات س ،داده شد

شود روغن به راحتی از جداره لوله آزمایش جدا و باعث میشد فراصوت سبب کاهش ویسکوزیته روغن 

محلول استاندارد روغن با روغن . محلول های رقیق تر روزانه از رقیق سازی دد و به بالن منتقل شودگر

 تهیه شد. 

 

 (DES)روش سنتز حلال یوتکتیک ژرف  -3-2-2

از  یدجد یسنتز دسته ا یبراتهیه شد.  [06]حلال یوتکتیک ژرف طبق روش ذکر شده در مرجع      

بوتیل آمونیوم نرمال تترا  نمک با سه مول (ChCl)کلراید ینکول مول یک ژرف یوتکتیک یحلال ها

 یدرجه سانت 02 یدر دما یقهدق32سپس به مدت  ،بالن ته گرد مخلوط یکدر TBA) هیدروکساید )

 وندیپ .شودشفاف  و رنگش یکنواختکاملا  که مخلوطیزمان تابهم زده شد  یسیگراد به طور مغناط

 یلتشک یدکلرایننمک کول OHو  یدروکسایده یومآمون یلتترا نرمال بوت یبترک OH- ینب یدروژنیه

 DESپیوند هیدروژنی در ترکیب حلال  بعد از تشکیلکه به دلیل عدم استقرار بار الکتریکی وشود یم

  .کاهش می یابد ژرف یوتکتیکنقطه ذوب حلال رخ می دهد 
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      [47] (DES)نقطه ذوب حلال یوتکتیک ژرف  تعیین -3-2-2-1

باشد  یم ژرف یوتکتیککه نشان دهنده سنتز حلال  ژرف یوتکتیکنقطه ذوب حلال  یینتع یبرا      

  :عمل شدزیر صورت ه ب

سپس لوله  ،منتقل کرده یتریل یلیم2/92 یشلوله آزما یک به ژرف یوتکتیکحلال  یترل یلیم2/9

 یشسپس لوله آزما ،دحلال منجمد شکه زمانیقرار داده تا  یزررا به مدت چند ساعت در فر یشآزما

به طور  یقهدق2/92قرارداده و به مدت  یشداخل لوله آزما یخارج نموده و مگنت یزرحلال را از فر یحاو

همان طور  .شدو با دماسنج جیوه ای دمای حلال یوتکتیک ژرف اندازه گیری  زده شدبهم مغناطیسی 

 رادگدرجه سانتی صفرو  حظه ابتدایی دما تغییری نداشتهدر ل است شدهمشاهده نیز  (9-3شکل )که در 

و در  یافت یشافزا یآن مقدار یو دما نمودحلال شروع به ذوب شدن  ابتدایی بعد از گذشت زمان بود

درجه سانتی گراد ثابت باقی ماند که 92دمای  در یوتکتیک ژرف حلال یدما یقهدق 5تا  2 یبازه زمان

و بعد از گذشت  بوددرجه سانتی گراد نشان دهنده نقطه ذوب حلال یوتکتیک  92ثابت ماندن دما در 

و تترا  کولین کلرایدنمک لازم به ذکر می باشد نقطه ذوب  یافت. یشحلال افزا یدما یقهدق 5زمان 

 باشد.گراد می درجه سانتی 05/21و  322نرمال بوتیل آمونیوم هیدروکساید به ترتیب 

 

 

 ژرف یوتکتیکنقطه ذوب حلال  یین( :  نمودار تع9-3شکل )
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 دستگاه ها و وسایل مورد استفاده  -3-2-3

  AA-670، مدل 9یمادزوش یشعله ا یدستگاه اسپکترومتر جذب اتمبوسیله  ها یریتمام اندازه گ     

ت هوا )به عنوان سوخ _ یلنسرب و شعله است یتوخال یلامپ کاتد ساخت کشور ژاپن مجهز به منبع نور

 ( تنطیم گردید.2-3مطابق با جدول )پارامتر های دستگاهی انجام شد.  و اکسنده (

 : پارامتر های دستگاهی برای اندازه گیری جذب سرب (2-3جدول )                               

 3/203 (nm)طول موج 

 5 (mA) جریان لامپ

 9 (nm)پهنای شکاف 

 2 (L/min)  سرعت جریان استیلن

 0 (L/min) سرعت جریان هوا 

 6 (cm)ارتفاع شعله 

 92 (cm)شعله طول 

 

 2یوسگرم ساتر یلیم9/2با دقت  یا یهتجز یاز ترازو یمیاییاز مواد ش ینیوزن کردن جرم مع برای      

 .ساخت کشور آلمان استفاده شدS      A200 مدل

 یکرولیتریم 2/9222و 2/922 یها یکروپیپتو نمونه ها از م یاز حلال آل ینیبرداشتن حجم مع برای

 استفاده شد.  3ساخت شرکت اپندروف یمبا حجم قابل تنظ

 

                                                 
1 Shimadzo AA- 670                                                                                                                                       

2 Sartorius 

3 Eppendorf  modle Research 100 
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  اده شد.فاست 9فرزانه آرمان استیرر – یترو استخراج از ه DESسنتز حلال  برای 

 وهیدماسنج ج یکحلال از  و تعیین نقطه ذوب سنتزمناسب جهت  یدما، استخراج یدما یینتع برای  

 .ساخت کشور فرانسه استفاده شد 2یا

جداسازی فاز غنی شده آنالیت از روغن های خوراکی گیاهی که همان حلال یوتکتیک ژرف می باشد 

 با سانتریفیوژ فرویلابو3  انجام شد.

  

 های موثر در اندازه گیری سرب رمتغیکار در بهینه سازی  روش -3-2-4

مل بدین صورت عحلال یوتکتیک ژرف به دون لیگاند بر مبنای استخراج فاز مایع ب میکرو برای      

 : شد

از رقیق سازی میکروگرم بر میلی لیتر  5/92با غلظت روغن استاندارد میلی لیتر محلول  922ابتدا  

 میکروگرم بر میلی لیتر 25/2 با غلظتسرب روغن  برای تهیه محلول محلول استاندارد اولیه تهیه شد.

  به شیوه ی زیر عمل شد: ،لوله آزمایش در مخلوط نهایی

نمونه  6/1،یترل یلیبر م یکروگرمم5/92با غلظت ، ( (IIسرب یحاوروغن استاندارد نمونه یکرولیترم222

ی کلراید و نمک های چهارتایی کولینبرپایه تهیه شده ژرف یوتکتیک از حلالحجم های متفاوتی ، روغن

 ید،منتقل گرد یشبه لوله آزما میکرولیتر(222) اتانول ونسبت های مولی متفاوت ترکیبات و  با آمونیوم

-52های دمادر یقهدق2-92 ی زمانیدربازهورتکس و  در دمای محیط یهثان 95مخلوط به مدت  پسس

های موثر بر راندمان استخراج و بهینه سازی پارامتر شد زده بهمبه طور مغناطیسی  گراددرجه سانتی25

 در دمای محیط یفیوژبا سانتر باشدیمDES  که همان حلال یتآنال شده یفاز غن یجداسازانجام شد، 

 یتریلیلیم5/9 یالبه وباشد یم DESشده غنی از آنالیت که همان حلال  جفاز استخرا .سپسانجام شد

                                                 
1 Farzaneh Arman HPMA700 

2 Mercury Therommeter TOTAL IMMERSION 

3 Froilabo SW14R BENCHTOP 
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دستگاه جذب و نهایتا به  رقیق یکرولیترم 022تا حجم در آب یحجم -یحجم %2 اتانول با منتقل و 

 یزمان جداساز اهشکباعث، استخراجکاهش ویسکوزیته حلال برعلاوه اتانول  .شد ای تزریقشعله یاتم

 با تبخیرشدن سریع باعث افزایش حلالهمچنین اتانول  شود،می با سانتریفیوژاز روغن استخراج حلال 

جه نتیدر  یابدمین عنصر سرب در شعله افزایش شود و اتمی شدرسیدن نمونه به شعله میو زدایی 

حلال های دیگری نظیر متانول، آب و اسید از  .یافتافزایش  جذب اتمی حسایت دستگاهسیگنال و 

 هاستفاده شد اما به دلیل اینکه حساسیت دستگابرای رقیق سازی حلال یوتکتیک ژرف  نیتریک نیز

 هجذب محلول نمون بود اتانول به عنوان رقیق کننده استفاده شد.جذب اتمی در حضور اتانول بیشتر 

 شد. جذب یریاندازه گ یشعله ا یدستگاه جذب اتموسیله ب (2-3جدول )ر شده درمطابق با شرایط ذک

اختلاف جذب افزوده نشد.( II)تفاوت که به آن سرب  ینشد، با ا یریگمحلول شاهد هم مثل نمونه اندازه

 ت گردید.بسیگنال تجزیه ای ثمحلول نمونه و شاهد به عنوان 

فاز مایع بدون لیگاند بر مبنای حلال یوتکتیک ژرف  شماتیک روش میکرواستخراج( : 2-3شکل )در 

    نمایش داده شده است.

 

 

                    
 

 

 

 

 .[97]یوتکتیک ژرفحلال  یبر مبنا یگاندبدون ل یعفاز ما استخراج یکروروش م یک(: شمات2-3)شکل

 

 

 

 حلال استخراج و اتانول        

 

 نمونه روغن   

 ورتکس  همزن مغناطیسی         
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  DESمکانسیم استخراج فاز مایع بدون لیگاند بر مبنای حلال  -3-2-5

ترا نرمال ت -کلراید ، شامل کولینکلرایدکولینی پایهاین پژوهش از نمک های چهارتایی آمونیوم بر در   

از نمونه روغن ، ((II برای استخراج فلز سرب به عنوان حلال یوتکتیک ژرفبوتیل آمونیوم هیدروکساید 

-زیر ابتدا پیوند هیدروژنی بین بق واکنش استفاده شده است. مطا
HO

یب تترا نرمال بوتیل آمونیوم ترک 

 بعد از تشکیل پیوند هیدروژنی بین دو ترکیب می شودتشکیل نمک کولین کلراید  OHهیدروکساید و 

کاهش حلال یببار در ترک یتهدانسسنتز شده  DESحلال  یدروکربنیشاخه ه بودن بلندتوجه به با

 و یابدبه فاز آنالیت افزایش می DESاز طرفی با افزایش دمای استخراج انتقال جرم حلال  و یابدیم

و آنیون  پذیرفتهصورت  آنالیت با باشدمی که آنیونDES الکترون دهنده حلال جزاز طرف  کنشبرهم

 (II)لازم به ذکر است محلول سرب  .[97]دگردمیاستخراج  سربترتیب بدین  شودمی جایگزین استات

 یون استات نیز در روغن وجود دارد. (II)از نمک استات سرب تهیه شده و علاوه بر سرب

 
-

OH12)2(CH+ N  4)3(CH.3
-

Cl3)3(CH +N2CH2HOCH          
-

OH12)2(CH +N  4)3+3(CH 
-

Cl 3(3CH)  +N2CH2CHHO 

 واکنش شیمیایی کولین کلراید با تترا نرمال بوتیل آمونیوم هیدروکساید ( :3-3شکل )

   

شد: ی زیر عملهآوردن درصد بازیابی نیز به شیو برای بدست                

 در محدوده ،(II) متفاوت از سرب یبا غلظت ها ییها محلول یممستق یبراسیونکال یرسم منحن یبرا 

با  بیو ترک یزوبوتانولا درسرب  محلولاز  یساز یقرقبا  یترلیلیبر م یکروگرمم 2/9 - 2/52 یغلظت

 یپس از آماده ساز .شد یهته( 9:9)با نسبت  درآب  حجمی-حجمی %2و اتانول یوتکتیک ژرفحلال 

 یشد. منحن یریاندازه گ یا لهشع یجذب اتم یبا استفاده از دستگاه اسپکترومترمحلولها جذب آنها 

آن در  یجنتا بدست آمد، که (II)بر حسب غلظت سرب  یتآنال یگنالس ییراتاز رسم تغ یبراسیونکال

پیش تغلیظ سپس با قراردادن سیگنال تجزیه ای هر نمونه . ( آمده است0-3( و شکل) 3-3جدول )

ت آمد و دس بعد از پیش تغلیظ به، میکروگرم سرب منحنی کالیبراسیون مستقیممعادله خط در  شده،

حاسبه درصد بازیابی م  ،ظ به میکروگرم آن در محلول اولیهعد از پیش تغلیسرب ب تقسیم میکروگرم از
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 یخط دامنه دارای یممستق یبراسیونکالیمنحن شود یم مشاهده( 0-3) درشکل  که همان طورشد. 

 طو معادله خ  2R =1152/2 یینتع یبضر یتر بالیلیبرم یکروگرمم2/9-2/32 ناحیه غلظتیدر 

 2290/2 +pbC 2270/2 A= باشد. یم 

 

 متفاوت یبا غلظت ها ((IIمحلول سرب  یبدست آمده برا یممستق یگنالس (:3-3)جدول                            
  

 یآل یطجذب سرب در مح (ریتل یلیبر م یکروگرمغلظت سرب  ) م

9 220/2 

5 231/2 

92 219/2 

95 993/2 

22 955/2 

25 225/2 

32 

 

 

235/2 

 

 

 

 

 

 

 

 

 (II)سرب  یممستق یبراسیونکال ی(: منحن0-3شکل )           

 

y = 0.0078 Cpb + 0.0018
R² = 0.9952

0
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0.15
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 های موثر در اندازه گیری سرببررسی و بهینه سازی متغیر -3-2-6

به منظور فراهم نمودن بهترین حساسیت و در نتیجه بهترین حد تشخیص، پارامترهای مختلف     

سازی  گرفتند. برای بهینهند مورد بررسی قرارثرکه بر روی حساسیت موهیهای دستگارمتغی شیمیایی و

شود که تمام می استفاده شد. در این روش بدین صورت عمل 9یک زمانمتغیر در یک پارامترها از روش 

برای  شود تا بهترین مقدارری که باید بهینه شود تغیرداده میها ثابت در نظر گرفته شده و متغیرمتغی

 : قرار گرفتند به ترتیب عبارتند ازهایی که مورد بررسی رآن مشخص گردد. متغی

  ترکیب حلال یوتکتیک ژرف  نوع  -9

  حلال یوتکتیک ژرف و اتانول  حجم  -2

 زمان استخراج  -3

 در حجم ثابت  آنالیتغلظت   -0

 دمای استخراج  -5

 نوع حلال رقیق کننده   -6

 

  استخراج  راندمانبر ژرف  یوتکتیکحلال  یبترک نوعبررسی اثر  -3-2-6-1

بر راندمان استخراج فلز سرب از روغن  یادیز یرکه تاث یدیکل یاز فاکتور ها یکیپژوهش  یندر ا    

ی نسبت های مول منظور ینبد باشد.یم ژرف یوتکتیکحلال  دهندهیلتشک یبترک دارد، یخوراک یها

بوتیل  نرمالترا ت - کلرایدکولینشاملی کولین کلراید، برپایه یوتکتیک ژرفسه حلال ترکیب  متفاوتی از

بوتیل نرمال  تری – کلرایدکولینمتیل آمونیوم هیدروکساید و  ترات - کلرایدکساید، کولینآمونیوم هیدرو

ه روغن حاوی استخراج بر روی نمون و یه[ ته06طبق روش ذکر شده در مرجع ] متیل آمونیوم کلراید

                                                 
1 One at a time 
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ورت ص بدین در این بررسی روش کار ای سرب مورد بررسی قرار گرفت. سیگنال تجزیه سرب انجام شد و

  :بود

 5/92با غلظت ، ((IIسرب  یاستاندارد روغن حاو نمونه یکرولیترم222نمونه روغن،میلی لیتر 6/1  

لوله  میلی لیترسرب در مخلوط نهاییمیکروگرم بر25/2برای ایجاد غلظت  ،ر میلی لیترمیکروگرم ب

ساخته شده با نسبت های مولی و ترکیبات متفاوت  یوتکتیک ژرفهای حلالاز  میکرولیتر 962 ،آزمایش

ثانیه ورتکس  95گردید، سپس مخلوط به مدت به یک لوله آزمایش منتقل خالص میکرولیتر اتانول  02و 

نهایتا جداسازی فاز  .شد بهم زدهبه طور مغناطیسی  گراددرجه سانتی 52دقیقه در دمای 5و به مدت 

و د انجام شدمای محیط در  ژیوتکتیک ژرف می باشد با سانتریفیواز آنالیت که همان حلال شده  غنی

تا حجم در آب  حجمی –حجمی  %2حلال اتانول با منتقل و  میلی لیتری5/9به ویال  را فاز استخراجی

. سپس جذب محلول نمونه با دستگاه جذب اتمی شعله ای اندازه گیری شد. شدرقیق  یکرولیترم 022

. افزوده نشد (II)جذب محلول شاهد هم مثل نمونه اندازه گیری شد، با این تفاوت که به آن سرب 

سرب در نظر گرفته شد که نتایج آن ای سیگنال تجزیهاختلاف جذب محلول نمونه و شاهد به عنوان 

مشاهده  (0-3آورده شده است. همان طور که در جدول)  (6-3) و( 5-3ر شکل )( و د0-3در جدول )

کولین یوتکتیک ژرف شامل  درترکیب حلال 9:3در نسبت مولی تجزیه ای شود بیشترین سیگنال می

با د که رسد این باشدلیل این امر به نظر میبدست آمد. بوتیل آمونیوم هیدروکساید  نرمالتترا  -کلراید

 بوتیل نرمال راتت – یدکلراینکول یبترک درژرف  یوتکتیکحلال  یدروکربنیساختار هبلندبودن به  توجه

و بر هم  ابدی یکاهش مترکیب این حلال بار در یتهدانس یگرد یبنسبت به دو ترک یدروکسایده یومآمون

-ژرف از سمت  یوتکتیککنش حلال 
OH یا 

-
Cl   که جزء الکترون دهنده حلالDES ا می باشند ب

 یشاافز نیز استخراج راندمانرود انتظار مینین با فزایش نسبت مولی چهم .یابد یم یش، افزا(II)بسر

، مشاهده نشد. (II)تغییر محسوسی در راندمان استخراج سرب  9:3 بالاتر از  مولیهای  نسبتدر  .یابد

را نرمال تت - شامل کولین کلراید حلال یوتکتیک ژرفبهینه ترکیب  به عنوان 9:3 نسبت مولی بنابراین

 .ه شدتبررسی های بعدی در نظر گرف در بوتیل آمونیوم هیدروکساید
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 راندمان استخراج )%( جذب سرب نسبت مولی DESترکیب 

ChCl-TBA 2:9 299/2 1/90 

ChCl-TBA 9:9 229/2 0/31 

ChCl-TBA 5/9:9 226/2 6/01 

ChCl-TBA 9:2 232/2 2/62 

ChCl-TBA 5/9:2 236/2 2/72 

ChCl-TBA 9:3 202/2 0/70 

ChCl-TBA 5/9:3 202/2 0/70 

ChCl-TBA 9:0 202/2 0/70 

ChCl-TMA 9:9 295/2 2/27 

ChCl-TMA 5/9:9 291/2 3/35 

ChCl-TMA 9:2 225/2 6/07 

ChCl-TMA 5/9:2 232/2 0/57 

ChCl-TMA 9:3 230/2 2/66 

ChCl-TBMA 9:9 290/2 2/33 

ChCl-TBMA 5/9:9 223/2 5/03 

ChCl-TBMA 9:2 221/2 0/55 

ChCl-TBMA 5/9:2 233/2 2/60 

ChCl-TBMA 9:3 236/2 2/72 

 

 

 

 

 ( : نتایج حاصل از بررسی نوع ترکیب حلال یوتکتیک ژرف بر میزان استخراج سرب0-3جدول )                 



00 

 

 
 کولین کلراید و نمک های9:3نسبت مولی   استخراج میزانژرف بر یوتکتیکنوع حلال  یراثت بررسی  ( :5-3شکل )

 آمونیوم چهارتایی

حجم حلال استخراج    لیتر،یلیم0/1، حجم محلول نمونه 25/2( Lµgm-1) سرب : غلطتیشآزما یطشرا

(DES962استخراج  ی، دما یهثان 95، زمان ورتکس  یقهدق 5زمان استخراج میکرولیتر،  02حجم اتانول   یکرولیتر،م

°C52 

 

 
  بر راندمان استخراج ChCl : TBA  تاثیر نسبت مولی :  (6-3شکل )

حجم حلال استخراج کننده  لیتر،یلیم0/1، حجم محلول نمونه  25/2 ( Lµgm-1) : غلطت سرب یشآزما یطشرا

(DES) 962استخراج  ی، دما یهثان 95، زمان ورتکس  یقهدق 5استخراج زمان میکرولیتر،  02 حجم اتانول یکرولیتر،م

°C52 
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 استخراج میزانو اتانول بریوتکتیک ژرف حجم حلال  یررسب  -3-2-6-2

مان و اتانول بر راند یوتکتیک ژرفحلال  حجم یرتاث پس از بررسی ترکیب حلال یوتکتیک ژرف،     

 .قرار گرفت یابیمورد ارزی زیر به شیوه روغن  ینمونه ها سرب ازعنصر استخراج 

 5/92با غلظت  (،(IIسرب  ینمونه استاندارد روغن حاو یکرولیترم222روغن، یترنمونهل یلیم 6/1  

لوله  ییدر مخلوط نها یترسربل یلیبرم یکروگرمم25/2غلظت  یجادا یبرا یتر،ل یلیبر م یکروگرمم

 بوتیل نرمالتترا  –کولین کلراید شامل  حلال از یکرولیترم 02-962  ناحیهی در یحجم ها ،آزمایش

 02-962حجم هایی در ناحیهو  (که در مرحله قبل بهینه شد9:3آمونیوم هیدروکساید با نسبت مولی )

ورتکس و به  یهثان95سپس مخلوط به مدت  ید،منتقل گرد یشلوله آزما یکبه  خالص اتانول یکرولیترم

 یفاز غن یجداساز نهایتاو  شد بهم زدهبه طور مغناطیسی  رادگ درجه سانتی 52یدر دما یقهدق 5مدت 

 یالو را به یانجام شد و فاز استخراج ژیفیوباشد با سانتر یژرف م یوتکتیککه همان حلال  یتاز آنال

 شد. سپس یقرق یکرولیترم 022تا حجم در آب  حجمی -حجمی%2 اتانولبا منتقل و  یتریل یلیم5/9

شد. جذب محلول شاهد هم مثل نمونه  یریاندازه گ یشعله ا یجذب محلول نمونه با دستگاه جذب اتم

اختلاف جذب محلول نمونه و شاهد به  فزوده نشد.ا (IIکه به آن سرب ) تفاوت ینشد، با ا یریاندازه گ

همان آمده است.  (5-3)نتایج آن در جدول کهدر نظر گرفته شد (II)سرب سیگنال تجزیه ای عنوان 

مشاهده می شود زمانی سرب  ایمشاهده می شود بیشترین سیگنال تجزیه (5-3)که در جدول  طور

به نظر می رسد با افزایش حجم حلال یوتکتیک  است 9:9و اتانول حجم حلال یوتکتیک ژرف نسبت  که

ا کند تکمک می ،لکاهش ویسکوزیته حلاا ب اتانولهمچنین  .گرددژرف میزان استخراج بیشتر می

 .دتر شوجداسازی حلال یوتکتیک ژرف از روغن با سانتریفیوژ سریع تر انجام شود و استخراج کامل

 عنوان حجم بهینه هبو اتانول  حلال یوتکتیک ژرف 9:9نسبت حجمی  بنابراین در بررسی های بعدی

 در نظر گرفته شد. 
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 یوتکتیک ژرف و اتانول بر میزان استخراج(: نتایج حاصل از بررسی حجم حلال 5-3جدول )

 جذب سرب             راندمان استخراج )%(           (Lµ)حجم اتانول            DES (Lµ)حجم            

02                          962                            293/2                     2/23 

62                          902                             291/2                     3/35 

72                          932                             226/2                     6/01 

                      02                          922                             239/2                     1/51 

                      12                          992                             237/2                     2/72        

                    922                           922                            205/2                     6/00           

                    922                            02                              202/2                     5/02                

                    962                            02                               20/2                      0/70            

                        

پس از بررسی حجم حلال  اتانول خالص در روغن حل شود از باتوجه به اینکه ممکن است مقداری  

بررسی  مورد زیر شیوه هاتانول بر راندمان استخراج بغلظت ، بر راندمان استخراجو اتانول یوتکتیک ژرف 

 قرار گرفت. 

 5/92با غلظت  (،(IIسرب  ینمونه استاندارد روغن حاو یکرولیترم222روغن، یترنمونهل یلیم 6/1   

لوله  ییدر مخلوط نها یترسربل یلیبرم یکروگرمم25/2غلظت  یجادا یبرا یتر،ل یلیبر م یکروگرمم

درصد  2- 5 غلظتی در ناحیه اتانول میکرولیتر 922 وتهیه شده  DESاز حلال  یکرولیترم922، آزمایش

ورتکس و به  یهثان 95سپس مخلوط به مدت  ید،منتقل گرد یشآزما لولهبه در آب  حجمی -حجمی

 یفاز غن یجداساز یتاشد و نها بهم زده به طور مغناطیسی گراددرجه سانتی 52 یدر دما یقهدق 5مدت 

 و فاز انجام شددر دمای محیط   ژیفیوباشد با سانتر یم ژرف یوتکتیککه همان حلال  یتاز آنال

 022  حجم تا درآب حجمی -حجمی %2لاتانوبا منتقل و  یتریل یلیم5/9 یالرا به و یاستخراج

د. ش یریاندازه گ یشعله ا ی. سپس جذب محلول نمونه با دستگاه جذب اتمیدگرد یقرق یکرولیترم

افزوده نشد.  (II)تفاوت که به آن سرب  ینشد، با ا یریجذب محلول شاهد هم مثل نمونه اندازه گ

 جدولکه نتایج آن در .گرفته شددر نظر (II) سرباختلاف جذب محلول نمونه و شاهد به عنوان جذب 
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ده مشاه زمانیسرب ای شود بیشترین سیگنال تجزیههمان طور که مشاهده میاست.  ( آورده شده3-6) 

در غلظت بالاتر تغیر محسوسی در راندمان  استدرآب  حجمی -حجمی %2اتانول غلظت دکه می شو

به عنوان پارامتر بهینه  درآب یحجم -یحجم %2اتانول استخراج سرب مشاهده نشد به همین دلیل 

با  ،حجمی درآب –حجمی  %2 اتانول. ( نشان داده شده است7-3شکل ) انتخاب شد.که نتایج آن در

از نمونه روغن  ژرف یوتکتیکحلال باعث کاهش زمان جداسازی ، و روغنسبز حلال  یسکوزیتهکاهش و

حلال یوتکتیک  9:9بت بنابراین نسشود. می سرباستخراج کامل تر شدن  سببو شود  یم یفیوژبا سانتر

انتخاب  به عنوان حجم بهینه حلال یوتکتیک ژرف و اتانول در آب حجمی -حجمی %2 نول ژرف و اتا

 .امکان جداسازی بیشتر می شودزیرا با تنظیم نسبت حجم فازها  شد

 

 اتانول بر میزان استخراج سرب غلظت( : نتایج حاصل از بررسی 6-3جدول )
 راندمان )%(                 جذب سرب                                 (%v/v) اتانول غلطت 

2 231/2 3/76 

9 206/2 7/12 

2 252/2 0/10 

3 252/2 0/10 

0 

5 

 

252/2 

252/2 

 

0/10 

0/10 



00 

 

 

 سرب بر میزان استخراج ( : نمودار تاثیر غلظت اتانول7-3شکل )

 ChCh : TBAنسبت مولی میلی لیتر،  0/1حجم نمونه روغن  ،  Lµgm( 25/2-1(غلطت سرب شرایط آزمایش : 

دقیقه ،  5یکرولیتر ، زمان استخراج مV/V%   5-922،2  درآب حجم اتانول ،میکرولیتر 922( ، حجم حلال استخراج 9:3)

 C°52ثانیه ، دمای استخراج  95زمان ورتکس 

 

  

 بررسی زمان استخراج  -3-2-6-3

ی زمان ، اثر زمان استخراج در محدودهی حجم حلال یوتکتیک ژرف و اتانولدر این قسمت بعد از بررس    

 دقیقه مورد بررسی قرار گرفت. روش کار در این بررسی  به صورت زیر بود:    92-2

 5/92با غلظت  (،(IIسرب  ینمونه استاندارد روغن حاو یکرولیترم222روغن، یترنمونهل یلیم 6/1

لوله  ییمخلوط نها در یترسربل یلیبرم یکروگرمم25/2غلظت  یجادا یبرا یتر،لیلیمبر یکروگرمم

 لولهبه  در آب حجمی-حجمی %2از اتانول  میکرولیترDES ،922حلال از یکرولیترم922،آزمایش

در  دقیقه 2-92در محدوده زمانی ورتکس و  یهثان 95سپس مخلوط به مدت  ید،منتقل گرد یشآزما

که  یتآنال ازشده  یفاز غن یجداساز یتاشد و نهابهم زده  به طور مغناطیسی گراددرجه سانتی 52یدما

 یاله ورا ب یانجام شد و فاز استخراج یفیوژبا سانتردر دمای محیط  دباش یژرف م یوتکتیکهمان حلال 

. یدگردیقرق یکرولیترم 022 تا حجم  در آب یحجم -حجمی%2 اتانول حلالو با منتقل  یتریل یلیم5/9
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شد. جذب محلول شاهد هم  یریاندازه گ یشعله ا یسپس جذب محلول نمونه با دستگاه جذب اتم

نمونه  افزوده نشد. اختلاف جذب محلول (II)تفاوت که به آن سرب  ینشد، با ا یریمثل نمونه اندازه گ

بیشترین  دهدمی نشان( 7-3جدول ) نتایج. گرفته شدسرب در نظر سیگنال تجزیه ایعنوان و شاهد به 

از این زمان تغییر محسوسی در راندمان  بالاتر  و دقیقه بوده است 5در زمان استخراج  ای سیگنال تجزیه

 و یانتخاب شود تعادل فاز آب یاستخراج به درست که زمان یدر صورت استخراج سرب مشاهده نشد.

ج باعث تکرار پذیری نتای شود ویزمان برقرار م یندر ا باشدیاستخراج م کلیدی یطازشرا یکیکه یآل

دقیقه به عنوان زمان بهینه استخراج در بررسی های بعدی در  5. بنابراین زمان [97]دشومی استخراج

 .نظر گرفته شد

 سرب( : نتایج حاصل از بررسی زمان استخراج بر میزان استخراج 7-3جدول )

 راندمان استخراج )%( جذب سرب (min) زمان

2/2 232/2 1/69 

2/0 202/2 0/70 

2/5 252/2 0/10 

2/6 252/2 0/10 

2/0 252/2 0/10 

92 252/2             0/10 

 

 بر راندامان استخراج سربآنالیت در حجم ثابت غلظت تاثیر  یبررس -3-2-6-4

ر و شاخص مصرف استخراج و به تبع آن ب یظتغل یشبر فاکتور پ یممستق یرکه تاث ییگرعامل د          

برای این منظور غلظت های  .[97]شده در استخراج است یظتغل یشگذارد مقدار نمونه پیم بازیابی

میکروگرم  5/2،  2/5، 5/7  و5/92، با غلظت های (II)متفاوتی از محلول استاندارد روغن حاوی سرب 
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میکرولیتر از محلول های  222از رقیق سازی روغن استاندارد با روغن تهیه شد. سپس  بر میلی لیتر

در مخلوط نهایی  (II)سرب  بر میلی لیترمیکروگرم  25/2-25/2تهیه شده، برای ایجاد گستره غلظتی 

 % 2اتانول -میکرولیتر مخلوط حلال یوتکتیک ژرف  222 میلی لیتر نمونه روغن، 6/1به لوله آزمایش، 

 یقهدق 5به مدت  ورتکس و یهثان 95سپس مخلوط به مدت  ،افزوده شد حجمی در آب –حجمی 

 تیاز آنال شدهیفاز غن یجداساز یتاشد و نهابه طور مغناطیسی بهم زده  درجه سانتی گراد 52دمایدر

ا به ر یانجام شد و فاز استخراج در دمای محیط یفیوژباشد با سانتر یژرف م یوتکتیککه همان حلال 

 یقرق ریکرولیتم 022تا حجمآب در حجمی -حجمی%2اتانول منتقل و با  یتریل یلیم5/9 یالو

محلول شاهد هم  شد. جذب یریاندازه گ یشعله ا یجذب محلول نمونه با دستگاه جذب اتم.ردیدگ

اختلاف جذب محلول نمونه  افزوده نشد. (II)تفاوت که به آن سرب  ینشد، با ا یریگمثل نمونه اندازه

مشاهده  (0-0در جدول ) د. همان طور کهگرفته شسرب در نظرسیگنال تجزیه ای ه عنوان و شاهد ب

لیتر سرب است و مقدار میکروگرم بر میلی25/2آمده در غلظت راندمان  بدست مقدار شود بیشترین می

درصد می باشد بنابراین این غلظت به عنوان غلظت بهینه در بررسی های بعدی درنظر  10آن بالای 

 گرفته شد. 

 

                                                                   

 

 

 

 

 

 )%(استخراج سرب  راندمان جذب سرب )میکروگرم بر میلی لیتر( غلظت سرب

25/2 29/2 9/00 

92/2 291/2 2/00 

95/2 221/2 2/13 

25/2 25/2 0/10 

 استخراج یزاندر حجم ثابت  بر م یتغلظت آنال یرحاصل از تاث یج( : نتا0-3جدول )

 استخراجاااااساس
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 راندمان استخراج  استخراج برتاثیر دمای   یبررس -3-2-6-5

، مورد گراددرجه سانتی25-55 تاثیر دمای استخراج بر میزان استخراج سرب در محدوده دمایی      

 کار در این بررسی به صورت زیر بود:   بررسی قرارگرفت. روش

 5/92، با غلظت (II)  سرب ینمونه استاندارد روغن حاو یکرولیترم222 روغن، یترنمونهل یلیم 6/1 

لوله  ییدر مخلوط نها سرب یترلیلیمبر یکروگرمم25/2غلظت  یجادا یبرا یتر،لیلیبرم یکروگرمم

 درآب حجمی -حجمی % 2 از اتانول میکرولیتر922و  تهیه شده DESمیکرولیتر از حلال 922 ،آزمایش

دمایی  دقیقه درمحدوده 5ورتکس و به مدت ثانیه  95به لوله آزمایش منتقل گردید، مخلوط به مدت 

شد و نهایتا جداسازی فاز غنی از آنالیت که همان زده بهم به طورمغناطیسی  گرادسانتیدرجه 55-25

انجام شد و فاز استخراجی را به ویال  در دمای محیط حلال یوتکتیک ژرف می باشد با سانتریفیوژ

رقیق گردید. سپس  یکرولیترم 022تا حجم در آب  حجمی-حجمی %2اتانولبا منتقل و  لیتریمیلی5/9

محلول شاهد هم مثل نمونه  جذبشعله ای اندازه گیری شد. یب محلول نمونه با دستگاه جذب اتمجذ

و شاهد به  جذب محلول نمونه فافزوده نشد. اختلا (II)گیری شد، با این تفاوت که به آن سرب اندازه

که ( آورده شده است. همان طور 1-3که نتایج آن در جدول ) گرفته شدعنوان جذب سرب در نظر

بیشترین  گراددرجه سانتی02در دمایسرب  ندمان استخراجمشاهده می شود سیگنال تجزیه ای و را

 ژرف تیکیوتکانتقال جرم حلال  یندگذار است فرآ یرکه بر راندمان استخراج تاث یفاکتور اصل .استمقدار

 و در نتیجه استخراج افزایش یابد یبهبود محلال استخراج دما انتقال جرم  یشاست با افزا به فاز نمونه

درصد 10 یو بالا گراد یتندرجه سا 02 یدر دمابدست آمده  راندمانصد در یشترینب .[01و00]می یابد 

 ینگراد در ا یدرجه سانت 02 یدما ینبنابرا ندارد. یمحسوس ییرتغ راندماناز آن دما به بالا  واست 

 .پژوهش انتخاب شد
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 : نتایج حاصل از بررسی دمای استخراج بر میزان استخراج سرب (1-3)جدول     

 )%( استخراج سرب راندمان جذب سرب (C°) دما

25 239/2 1/51 

32 230/2 3/70 

35 203/2 5/00 

02 252/2 0/10 

05 252/2 0/10 

52 252/2 0/10 

 

 بر جذب  کننده یقاثر نوع حلال رق یبررس -3-2-6-6

 برای انتخاب نوع .، نوع حلال رقیق کننده مورد بررسی قرار گرفتاستخراج دمایپس از بررسی          

 : ل رقیق کننده به صورت زیر عمل شدحلا

 5/92، با غلظت ((IIسرب  ینمونه استاندارد روغن حاو یکرولیترم222روغن،  یترنمونهلیلی م 6/1 

لوله  ییدر مخلوط نها یترسربل یلیبرم یکروگرمم25/2غلظت  یجادا یبرا یتر،لیلیم رب یکروگرمم

در آب  حجمی -حجمی %2از اتانول یکرولیترم922 ،تهیه شدهDES  از حلال یکرولیترم922، آزمایش

درجه  02 یدما رد یقهدق 5ورتکس و به مدت  ثانیه 95مخلوط به مدت  ید،منتقل گرد یشبه لوله آزما

که همان حلال  یتز آنالشده ای فاز غن یجداساز یتاشد نها بهم زدهبه طور مغناطیسی  گرادسانتی

 یتریلیلیم5/9 یالرا به و یفاز استخراج ،انجام شددر دمای محیط  یفیوژسانتربا باشد یژرف م یوتکتیک

تا حجم  یتریکن یدمتانول و اس اتانول، آب مقطر، کننده یقرق یاز حلال ها یک هربا  منتقل و

شد.  رییاندازه گ یشعله ا یسپس جذب محلول نمونه با دستگاه جذب اتم ید.گرد یقرق یکرولیترم022

 .افزوده نشد (II)تفاوت که به آن سرب  ینشد، با ا یریجذب محلول شاهد هم مثل نمونه اندازه گ

نتایج این بررسی در جدول  اختلاف جذب محلول نمونه و شاهد به عنوان جذب سرب در نظر گرفته شد

 درحضور اتانولسرب ای سیگنال تجزیهدهد که  ینشان م یجنتاآورده شده است.  (0-3و شکل ) (3-92)
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شود و  ینمونه به شعله م یدنو رس زدایی حلال فرآیند یشباعث افزا ،اتانول یعسر یرشدنتبخ به دلیل

شعله   یدستگاه جذب اتم یتو حسا یگنالس یجهدر نت یافت یششدن عنصر سرب در شعله افزا یاتم

سیگنال شاهد در حضور اتانول و متانول که حلال های آلی هستند به دلیل تولید . یابدیم یشافزاای 

و  یندگپراک یدهاز پد یریجهت جلوگ)است.و آب ذرات کربن و ایجاد پراکندگی بیشتر از اسید نیتریک 

 در آب حجمی -حجمی %2با غلظت  یقرق یاز محلول ها ی( در دستگاه جذب اتم یگنالکاهش س

عنوان حلال رقیق کننده  دلیل افزایش حساسیت و سیگنال به به %2بنابراین اتانول  .شده است ستفادها

 در بررسی های بعدی انتخاب شد.

 بر جذب  نوع حلال رقیق کنندهاثر : نتایج حاصل از بررسی  (92-3جدول )

 جذب سرب                    جذب نمونه                          جذب شاهد            نوع رقیق کننده               

 252/2                        255/2                                 225/2                                   اتانول       

 200/2                        252/2                                 220/2                     متانول                    

    202/2                       200/2                                  222/2                           اسید نیتریک      

 20/2                        209/2                                  229/2                               آب مقطر       

 

 

 جذب یزانکننده بر م یقنوع حلال رق یر( : نمودار تاث0-3شکل )

 ، یکرولیترم 922حجم حلال استخراج  یتر،ل یلیم 0/1حجم نمونه  ،L(µgm 25/2-1(رب : غلظت س یشآزما شرایط

 یقهدق 2/5، زمان استخراج  C ° 40استخراج  یدما یکرولیتر،م v/v % 2 ،  922حجم اتانول 
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 DESدون لیگاند بر مبنای شرایط بهینه میکرواستخراج فاز مایع ب -3-2-7

بنای بدون لیگاند بر م با توجه به بررسی و بهینه سازی پارامترهای موثر بر میکرواستخراج فاز مایع     

زیر انتخاب و در رسم منحنی کالیبراسیون  ، شرایط بهینه(II) بسرآلی  یوتکتیک ژرف در نمونه حلال

 ( نشان داده شده است.99-3جدول )  مورد استفاده قرار گرفت که در

 

 در اندازه گیری سرب DES - LPME: شرایط بهینه روش  (99-3)  جدول

 ChCl: TBA  9:3نسبت مولی             

 یکرولیترم 2/922 ژرف یوتکتیکحجم حلال             

 یکرولیترم 2/922 حجم اتانول             

 در آب حجمی – یحجم %2 لغلظت اتانو             

 یقهدق 5 زمان استخراج             

 یترلیکروگرم بر میلیم25/2 ینمونه آل غلظت            

 C °02 استخراج یدما            

 

 

 رسم منحنی کالیبراسیون پیش تغلیظ   -3-2-8

 از نمونه استاندارد روغن یمتفاوت یغلظت ها، رسم منحنی کالیبراسیون پیش تغلیظبه منظور        

 شد. یهته

 یکرولیترم 222و استاندارد  روغننمونه  یترل یلیم 0/1مقدار  یشلوله آزما یککه در  یبتتر ینا به

گستره  یجادا یبرا 9:9با نسبت در آب   حجمی -حجمی % 2و اتانول یوتکتیک ژرفمخلوط حلال 

شد  هیهمانند محلول نمونه ته یزاضافه شد. محلول شاهد ن یترل یلیبر م یکروگرمم 20/2- 2/2 یغلظت

ها انجام شد محلول یاستخراج بر رو ینهبه یطشراتحت  اضافه نشد و (II) تفاوت که به آن سرب ینبا ا
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تا حجم  در آب  حجمی -حجمی %2 اتانولو با  منتقلمیلی لیتری 5/9ه ویال را ب یسپس فاز استخراج

مونه ها و ن یگنالس یشعله ا یجذب اتم یو با استفاده از دستگاه اسپکترومتر شد یقرقمیکرولیتر 022

در  .یدگرد یتث یا یهتجز یگنالبه عنوان س شاهدنمونه و  یگنالبدست آمد و اختلاف جذب س شاهد

مرحله بعد سیگنال تجزیه ای برحسب غلظت اولیه سرب در فاز آلی رسم شد. نتایج حاصل از این بررسی 

 نشان داده شده است.  (1-3شکل )و  (92-3) در جدول 

  

 یظتغل یشپ یبراسیونکال یمربوط به رسم منحن یداده ها (92-3 )جدول

 یآل یطجذب سرب در مح (                          یترل یلیبر م یکروگرمغلظت سرب  ) م

20/2 221/2 

20/2 296/2 

92/2 291/2 

22/2 209/2 

32/2 250/2 

02/2 270/2 

52/2 215/2 

72/2 903/2 

2/9 917/2 

22/9 226/2 

52/9 209/2 

72/9 261/2 

2/2 392/2 
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 (: نمودار کالیبراسیون پیش تغلیظ 1-3شکل )

در محدوده همان طور که مشاهده می شود منحنی کالیبراسیون پیش تغلیظ دارای دامنه خطی     

بهترین خط  معادله می باشد. 2R =2/ 1173  9تعیین یبضر با یترل یلیبرم یکروگرمم 20/2- 22/9

 تجزیه ای مربوط به استخراج یون سرب به صورت زیر بدست آمد.  برای مقادیر غلظت و سیگنال

2223/2 + pbC  9126/2 = A  

 یگنال، سAو  یترل یلیبرم یکروگرمبرحسب م  یدر فاز آل (II) غلظت سرب  pbCباشد که در آن  یم

                               .باشد ینانومتر م 3/203سرب در طول موج  یجذب اتم

 بررسی اثر یون های مزاحم -3-2-9

تکتیک حلال یودون لیگاند بر مبنای روش میکرواستخراج فاز مایع بکاربرد برای بررسی قابلیت         

، اثر مزاحمت های احتمالی در پیش تغلیظ عنصر درنمونه های حقیقی (II)ژرف در اندازه گیری سرب 

مورد   ای گیری آن توسط دستگاه اسپکترومتری جذب اتمی شعلهسرب با استفاده از این روش و اندازه

 استفاده قرار گرفت. روش کار در این بررسی به صورت زیر بود:

                                                 
1  Determination coefficient 

y = 0.1926 Cpb + 0.0003
R² = 0.9973
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ابتدا سیگنال محلول نمونه تحت شرایط بهینه و در غیاب یون های مزاحم اندازه گیری شد به این      

، با غلظت ((IIسرب  ینمونه استاندارد روغن حاو یکرولیترم222روغن،  یترنمونهل یلیم 6/1صورت که 

 ییدر مخلوط نها یترسربل یلیبرم یکروگرمم25/2غلظت  یجادا یبرا یتر،ل یلیبر م رمیکروگم 5/92

 یوممونآبوتیلنرمال  تترا – یدکلراینکول یوتکتیک ژرف شاملاز حلال  یکرولیترم922  ، لوله آزمایش

 یشبه لوله آزما در آب حجمی-حجمی %2از اتانول یکرولیترم922( و 9:3) یبا نسبت مول یدروکسایده

در مرحله بعد عمل استخراج بر روی این محلول ها تحت شرایط بهینه انجام گرفت. این  ،شدمنتقل 

ل وده قابمحدنحراف استاندارد آنها محاسبه شد.ها و ار شد و از روی آن میانگین سیگنالبار تکرا 5عمل 

انحراف  ASمیانگین و  Ᾱ) که در این رابطه  A± 3S Ᾱ ، با توجه به رابطهقبول برای نوسان سیگنال

اثر مزاحمت های به دست آمد. سپس برای بررسی  سیگنال های اندازه گیری شده است( استاندارد

به محلول  اولیه  (IIوزنی نسبت به سرب ) –برابر وزنی  9222به میزان یون مورد نظر  ،احتمالی هر گونه

. در مرحله بعد بر روی این محلول عمل استخراج ثانیه ورتکس شد 22و مخلوط به مدت  اضافه شد

بدست آمده در صورت گرفت و سیگنال تجزیه ای مربوط به آن بدست آمد. اگر سیگنال تجزیه ای 

گرفت به این معنا بود که یون مورد نظر با نسبت قرار می  A± 3S Ᾱ حضور گونه مورد نظر در دامنه

شد تا داده می آنقدر کاهشباید وزنی گونه مزاحم موجود، مزاحم نیست. درغیر این صورت نسبت 

، اصولا کاهش سیگنال ر گیرد. بررسی اثر یون های مزاحمارق A± 3S Ᾱ ، در دامنه تجزیه ای سیگنال

یا و کس یا رسوب با عامل کمپلکس دهنده، ناشی از رقابت سایر یون ها در تشکیل  کمپلیتجزیه ا

 ( نشان داده شده است. 93-3نتایج حاصل از این بررسی در جدول ) آنالیت است.
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 در اندازه گیری سرب: نتایج حاصل از بررسی اثر یون های مزاحم  (93-3) جدول

 نسبت وزنی گونه به سرب گونه مورد بررسی

 2+Cd , +2Zn و
+2Ni ,  -2

4O2C و -NCS و  -
2ON 3- وON  و +K  ,+Na   2111 

+2oC و
+2Fe 3+ وFe 3 + وCr 011 

+3Al 2 و+Cu  2 و+nS 2- و
3O2S  2 و+Ba 2 و+Ca و -Cl 522 

-2
3CO ,-,  F+,  Ag+2, Mg-I 222 

 

 که مزاحمتی خاصی در طی انجام آزمایشات مشاهده نشده است ونتایج بدست آمده نشان می دهد 

     . بوده استگزینش پذیر  نسبتا با آنالیتحلال یوتکتیک ژرف  کنش همبر

 

 ارقام شایستگی روش  -3-3

 حد تشخیص   -3-3-1

، حداقل غلظت یا وزنی از آنالیت است که می تواند با سطح اطمینان حد تشخیص یک روش      

 ( استفاده شد: 9-3مشخص آشکارسازی شود. برای محاسبه حدتشخیص از رابطه )

LOD = 
 𝐾𝑆𝑏 

𝑚
     (9-3رابطه )     

bS =  2 انحراف استاندارد مربوط به پاسخ شاهد 

 m=  شیب منحنی کالیبراسیون پیش تغلیظ 

K یناناطم یب= ضر 

 .[52]است =K 2/3، مقدار منطقی و قابل قبول برای این ضریب ثابت عدد  2برطبق استدلال کیزر

                                                 
1   Blank 

2   Kaiser 
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، ریقرار دادن مقادبار اندازه گیری تکراری روی محلول شاهد )فاقد سرب( طبق شرایط بهینه و با  2/92با 

 میکروگرم بر میلی لیتر بدست آمد.295/2( مقدار حد تشخیص روش ، برابر 9-3در رابطه )

 

 دقت و صحت   -3-3-2

بیان می شود که  9دقت نشان دهنده میزان تکرار پذیری نتایج است و به صورت درصد انحراف نسبی  

 :از رابطه زیر محاسبه می شود (%RSD)تابعی ازغلظت نمونه می باشد. درصد انحراف استاندارد نسبی 

  

 = 211                                                                    (2-3 )رابطه                
𝑆𝑐

𝑐
× RSD % 

 

RSD % =  درصد انحراف استاندارد نسبی غلظت 

cS=   انحراف استاندارد غلظت 

  𝑐  =  میانگین غلظت 

محدوده دامنه خطی منحنی  غلظت های متفاوتی از یون سرب در ،برای بررسی صحت و دقت روش   

لظت غرای هر یک از عمل استخراج بر روی انها انجام گرفت. ب، کالیبراسیون انتخاب و در شرایط بهینه

باراندازه گیری تکراری انجام گرفت و با استفاده از سیگنال های تجزیه ای به دست  6، های انتخاب شده

برای هر نمونه و معادله منحنی کالیبراسیون، مقدار سرب معادل با هر سیگنال تجزیه ای محاسبه آمده 

انحراف استاندارد نسبی  و درصد t، مقادیر نشان داده شده است (90-3)شد. همان طور که در جدول 

که در سطح اطمینان  .به ترتیب نشان دهنده صحت و دقت خوب روش می باشد. لازم به ذکر است

 است.  57/2بحرانی برای پنج درجه آزادی  tمقدار  15%

                                                 
1 Relative standard  deviation 
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 حاصل از دقت و صحت روش یجنتا (:90-3)جدول 

 سرب اضافه شده به روغن

 ( تریل یلیگرم بر م یکرو)م

 شده یریاندازه گمقدار سرب 

 لیتر( یلیگرم برم یکرو) م

% RSD 

(n = 6  ) 

 tمقدار

 

 درصد بازیابی

20/2 *223 /2± 270/2                            05/3                     6/9                    5/17                

52/2 226/2 ± 010/2                         22/9                         0/2                   6/11                

2/9 299 /2 ± 220/9                         92/9                         0/9                 0/922 

 اندازه گیری تکراری 6انحراف استاندارد  *

 

 فاکتور پیش تغلیظ و درصد بازیابی  -3-3-3

یب ر شب، به صورت نسبت شیب منحنی کالیبراسیون پیش تغلیظ  (PF) 9فاکتور پیش تغلیظ        

که به ترتیب در قسمت  2mو  1m( ، 3-3در رابطه ) [.59]منحنی کالیبراسیون مستقیم تعریف می شود

 به دست آمد. 7/20( محاسبه شده است. مقدار فاکتور پیش تغلیظ 5-2-3( و قسمت )3-2-0)

  =7/20                                                                   ( 3-3بطه )را               
𝟎.𝟏𝟗𝟐𝟔

𝟎.𝟎𝟎𝟕𝟖
  =  

𝒎𝟏

𝒎𝟐
  =PF   

 

برای بدست آوردن درصد بازیابی روش که به صورت درصد کل آنالیت درحلال یوتکتیک ژرف به مقدار 

، در (IIسرب )ن صورت عمل شد که جذب محلول های شود. به اینمونه اولیه تعریف می  آنالیت در

د ش اسپکترومتر جذب اتمی شعله ای به طور مستقیم گرفتهبا استفاده از دستگاه  غلظت های متفاوت

سپس غلظت های متفاوتی از سرب که در جدول (. 0-3)شکل  گردید و نمودار کالیبراسیون آن رسم

منحنی کالیبراسیون انتخاب و عمل پیش تغلیظ بر روی آنها  خطییر آمده است در محدوده دامنه ز

نشان  (95-3نتایج حاصل از این بررسی در جدول )یت با قراردادن سیگنال تجزیه ای انجام شد و در نها

    به دست آمد.0/10است میانگین درصد بازیابی   داده شده است. لازم به ذکر 

                                                 
1 Preconcentration Factor   
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 : نتایج حاصل از درصد بازیابی روش (95-3جدول )

میکروگرم  غلظت سرب )میکروگرم بر میلی لیتر(

 اولیه

 راندمان استخراج )%( میکروگرم بازیافت شده

25/2 5/2 07/2 2/10 

20/2 0/2 70/2 5/17 

92/2 2/9 10/2 2/10 

25/2 5/2 07/2 0/10 

02/2 2/0 26/0 5/929 

72/2 2/7 22/7 0/922 

 

 

 1شاخص مصرف   -3-3-4

در یک روش پیش تغلیظ، شاخص مصرف به صورت نسبت حجم محلول پیش تغلیظ به فاکتور          

. هر چه این شاخص کمتر باشد، بازده روش بالاتر است. در روش [59]پیش تغلیظ تعریف می شود

می باشد. 7/20پیش تغلیظ میلی لیتر و فاکتور 0/1ر حاضر، باتوجه به اینکه محلول پیش تغلیظ براب

 لیتر بدست آمد. میلی 0/2ین شاخص مصرف بنابرا

 

 

 

 

 

                                                 
1 Cunsumption Index 
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 ( : ارقام شایستگی مربوط به اندازه گیری سرب96-3جدول )

 مقدار تجزیه ای پارامتر                          

 یم  مستق یبراسیونکال یمعادله منحن       

   (2R ) یممستق یبراسیونکال منحنی یینتع یبضر       

 (g mLµ-1) یممستق یبراسیونکال یمنحن یمحدوده خط       

                                                                                                                          یظتغل یشپ یبراسیونکال یمعادله منحن       

2290 +pb C  2270/2 =A  

                                       1152/2 

                                      2/32 - 2/9 

2223/2  + pbC 9126/2= A 

 1173/2           (2R) یظتغل یشپ یبراسیوننمودار کال یینتع یبضر      

  (µg mL-1) پیش تغلیظ یبراسیونکال یمنحن یمحدوده خط  

                یظ                                                                                                                           تغل یشفاکتور پ                 

                              22/9  - 20/2 

                                     7/20 

 0/2                                                                                                                    (mL) شاخص مصرف                

                                              (µg mL-1) یصحد تشخ                

 5/2(6=n) (µg mL-1) غلظت یبرا)%(  یانحراف استاندارد نسب

                                     295/2 

                               %22/9 

  

 

 گیری سرب در نمونه های حقیقی  اندازه-3-4

های حقیقی این روش برای  به منظور بررسی توانایی روش پیشنهادی برای استفاده در نمونه        

 ، کلزا وای مختلف روغن خوراکی نظیر زیتونگیری سرب در نمونه هش تغلیظ و اندازهپی ،جداسازی

 ذرت با اعمال شرایط بهینه به کار گرفته شد.
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 یخوراک یسرب در نمونه روغن ها یریاندازه گ -3-4-1

 ردید.برای اندازه گیری سرب در نمونه روغن های خوراکی از روش افزایش استاندارد استفاده گ       

بدین منظور مقادیر معینی از یون سرب به حجم ثابتی از نمونه های روغن اضافه شد. نمونه های سنتزی 

بار تکرار شد. نتایج حاصل  3گیری حاصل به روش پیشنهادی استخراج و اندازه گیری گردید. هر اندازه

ی صد بازیابی نشان دهندهو در t( نشان داده شده است. مقادیر 97-3از این اندازه گیری ها در جدول )

می باشد. لازم به  گیاهی  خوراکیدر نمونه روغن های  ،(II)صحت خوب روش برای تعیین مقدار سرب 

 است.  3/0بحرانی برای دو درجه آزادی برابر  tمقدار  %15اطمینان  که در سطح ذکر است

 

  ( n=3) یخوراک یروغن هانمونه  سرب در یریاندازه گ:  (97 -3)جدول 
 سرب اضافه شده

 (     یترل یلیبرم یکروگرم)م

 شده یریسرب اندازه گ

   (                     تریل یلیبرم یکروگرم)م

 نمونه روغن                              tمقدار  )%(           یکاوریر

- DL > - -  

 

 زیتون

 

20/2 * 223/2 ± 271/2 0/10 50/2 

02 /2 225/2 ± 310/2 5/11 72/2 

02 /2 290/2 ± 712 /2 2/11 11/2 

- DL > - -  

 

 کلزا

 

20/2 223/2 ± 277/2 2/16 72/9 

02 /2 226/2 ±316/2 2/11 92/9 

02 /2 29/2 ± 713/2 9/11 22/9 

- DL > - -  

 

 ذرت  

 

20/2 223/2 ± 203/2 7 /923 72 /9 

02/2 220/2 ±  316/2 2/11 06/2 

02/2 226/2 ±  710/2 2/11 72/9 

 انحراف استاندارد سه اندازه گیری*
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 فصل چهارم

 نتیجه گیری
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 سیستم شیمیایی مورد استفاده  -4-1

 ژرف مبنای حلال یوتکتیکلیگاند بر ازروش میکرواستخراج فاز مایع بدون، با استفاده دراین تحقیق     

گیری در روغن های خوراکی اندازه (IIو دستگاه اسپکتروسکوپی جذب اتمی شعله ای مقادیر کم سرب )

 یلبوت رمالن و تترا یدکلرا ینژرف از مخلوط کردن کول یوتکتیکنوع  یهحلال سبز برپا. در این روش شد

 شد. یل( تشکTBA) یدروکسایده یومآمون

از ترکیب کولین ( می باشد طبق واکنش زیر ChClکولین کلراید) یکه بر پایهبرای تهیه این حلال   

 تهیه شد. [06]طبق مرجع  9:3با نسبت مولی  (TBA) آمونیوم هیدروکساید بوتیل نرمال تترا  باکراید 

 ( نشان داده شده است.9-0در شکل ) ژرف یکتیوتکحلال  یهته یواکنش کل

 

                                   
                                         (ChClکولین کلراید)                     (TBA) آمونیوم هیدروکسایدنرمال بوتیل تترا                  

                                 (l         )                                                  (s)  

-
OH 12)2(CH +N 4)3. 3(CH

-
Cl 3)3(CH+ N 2CH 2HOCH                   

-
OH 12)2(CH+N 4)3(CH+ 3 

-
Cl 3)3(CH +N2CH2HOCH 

   C ° 322 = نقطه ذوب           C ° 05/21 =نقطه ذوب                                         C = ° 92 نقطه ذوب                  

 (s(             کولین کلراید) l) بوتیل آمونیوم هیدروکساید نرمالتترا                                                                            

 (مول9)                                مول (3)                                                                                                      

 ( : واکنش کلی تهیه حلال یوتکتیک ژرف9-0شکل )

 

 

N

OH

N

OH

Cl
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 یدکلرا یننمک کول OHو  یدروکسایده یومآمون یلتترا نرمال بوت یبترک OH- ینب یدروژنیه یوندابتدا پ

 یببار در ترک یتهسنتز شده دانس DESحلال  یدروکربنیشود با توجه به بلند بودن شاخه هیم تشکیل

 یشافزا یتبه فاز آنال DESاستخراج انتقال جرم حلال  یدما یشبا افزا یو ازطرف یابدیحلال کاهش م

صورت  (II)باشد با سرب  یم یونکه آن DES حلال دهنده الکترون جز طرف از کنشو برهم یابدیم

 [.97] ددگریم DESسرب وارد حلال  یبترت ینبد یرفتهپذ

 

 ارقام شایستگی روش   -4-2

، بین غلظت میکروگرم بر میلی لیتر سرب 20/2 - 22/9در ناحیه غلظتی بررسی ها نشان داد که    

بوطه و نیز مقادیر ضریب تعیین و سیگنال تجزیه ای رابطه خطی وجود دارد. معادلات مر (II)سرب 

گیری اندازهشش  نسبی برایف استاندارد( مقادیر انحرا90-3جدول ) مطابق آمده است.(96-3) جدودر

باشد  یم 9/9و %2/9، %05/3% یببه ترت یترلیلیبر م یکروگرمم2/9و20/2، 5/2تکراری در غلظت های 

کر شده در همچنین مقادیر درصد بازیابی برای غلظت های ذ که نشان دهنده دقت خوب روش است.

مقدار حد می باشد که بیانگر صحت خوب روش است.  0/922و  6/11،  5/17بر این جدول به ترتیب برا

بدست  7/20میکروگرم بر میلی لیتر و فاکتور پیش تغلیظ نیز تحت شرایط بهینه 295/2تشخیص روش 

 آمد.

مزاحم گیری سرب آنیون ها در اندازه( بیشتر کاتیون ها و 93-3بر اساس نتایج ارائه شده در جدول ) 

آمده  (97-3خوراکی در جدول )گیری سرب در نمونه های مختلف روغن نتایج حاصل از اندازه.نیستند

ری اندازه گی برایاین نتایج نشان می دهد که می توان روش پیشنهادی را با دقت و صحت خوبی  .است

 سرب در نمونه های حقیقی به کار گرفت. 
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 مقایسه روش پیشنهادی با برخی روش های موجود  -4-3

 یسرب در روغن ها یریاندازه گ یبرا یظتغل یشپ یاز روش ها یاز برخ یفهرست( 9-0در جدول ) 

فاکتور  ،(LOD) یصحد تشخ یرظن ،مختلف یا یهتجز یها یژگیآورده شده است که در آن و یخوراک

د که گرفته شکارها بهروش ینا یسهمقا یبرا یریو روش اندازه گ یظتغل یشروش پ دقت یظ،تغل یشپ

شده  گزارش یستگیارقام شا یسهمقا .باشد یگزارش شده بهتر م ینسبت به روش ها یشنهادیروش پ

 ینشده در ا یشنهاددهد که روش پ ینشان م یشنهادیسرب با روش پ یریروش ها در اندازه گ یبرا

لال از ح شرو ینروش ها دارد .لازم به ذکر است در ا یرنسبت به سا یتر مطلوب  یستگیپروژه ارقام شا

بر پایه کولین کلراید و تترا نرمال بوتیل آمونیوم هیدروکساید استفاده شد که  نوع یوتکتیک ژرف سبز از

 می باشد ، سبزتراست کلراید و اورهکه شامل کولین [97]در مرجع  استفاده شده DESنسبت به حلال 

 و همچنین امکان تولید محصول جانبی  هنگام سنتز حلال کمتر است چون  در این تحقیق از کولین

 و مشتقاتش استفاده شده است.کلراید 

 

 گزارش شده یروش ها  یبا برخ یشنهادیروش پ یسهمقا : (9-0)جدول 

 یصحد تشخ یریروش اندازه گ یظتغل یشپ روش

            )میکروگرم بر میلی لیتر(

 یشفاکتور پ

 یظتغل

RSD%       مرجع 

Sample dilution ETAAS 22/2 - 92-0 [90] 

LLE FAAS   23/2 - 97-5 [95] 

Microwave 

digestion 

DES- LPME 

GFAAS 

ETAAS 

- 

2220/2 

- 

910 

92 > 

5 > 

[96] 

[97] 

DES- LPME FAAS 295/2 7/20 5 > این کار 
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  نتیجه گیری -4-4

 یل که به دلی اندازه گیری با حساسیت بالاست سپکترومتری جذب اتمی شعله ای از روش هاا

و  یری، تکرارپذ، صحت و دقت بالای، سادگدسترس بودن، در یینپا هزینهنظیر  عواملی

و مصرف کم نمونه جهت آنالیز عنصر در نمونه  یک یزدر آنال یععملکرد سر یلبه دل ینهمچن

 .مقادیر کم مورد توجه قرار می گیرد

  لیگاند بر مبنای حلال یوتکتیک ژرف روش میکرواستخراج فاز مایع بدون  امکان استفاده از

ی و پیش تغلیظ یون های سرب و اندازه گیری به وسیله اسپکترومتری جذب برای جداساز

  .برای اولین بار در کار تحقیقاتی حاضر مورد بررسی قرار گرفته استای اتمی شعله

  با استفاده از روش میکرواستخراج فاز مایع  از نوع یوتکتیک ژرف استفاده کم از حلال سبز

 بدون لیگاند بر مبنای حلال یوتکتیک ژرف از مزایای این روش می باشد.

  .استفاده از این روش هزینه کمی دارد 

 د، موار یاست. در برخ یباز دو ترک یمخلوط یبه سادگ حلال یوتکتیک ژرف یدتول یندفرا

توسط  یدکه آب با یمعن یندر آب لازم است، به ا یباتکردن ترکحل یاو  یگرماده یمقدار

ی لوبنامط یمحصول جانب یچکه هاست یقتحق ینا یانگرب ینشود. ا یافتو تراکم باز یرتبخ

ست، ا یباز دو ترک یدر واقع مخلوطحلال یوتکتیک ژرف آنجا که  زا .شودنمی یلتشک یدتول

 .شود گرفته نظر در.٪922ممکن است  استخراج بازده

  این روش در طول انجام آزمایشات مزاحمت خاصی مشاهده نشد در. 
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 ینگر یندهآ -4-5

 یرنظ ییدروژنه یونددهندگان پ یربا سا ینژرف از مشتقات کول یوتکتیک یدجد یسنتز حلال ها یبرا  

 ها استفاده شود.  ینو آم یدها، الکلها، آمیآل یدهایسا

 یننگفلزات س یریاندازه گ و یکرواستخراجم یبرا یرپذ ینشگز یها یگاندژرف و ل یوتکتیکاز حلال  

 استفاده شود. یآب یدر نمونه  ها نظیر کبالت، سرب و ...
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Abstract 

 

In this work, a simple, sensitive, and efficient ligandless liquid-phase microextraction 

method based on a deep eutectic solvent for preconcentration of trace amounts of lead in 

edible oils is proposed. Flame atomic absorption spectrometry (FAAS) is used for the 

final analysis of lead. The green solvent of a deep eutectic type is formed by mixing 

choline chloride and tetra-n-butyl ammonium hydroxide (TBA). A 1:1 mixture of a deep 

eutectic solvent and 2% ethanol (200 µL) is added to an oil sample. The mixture is 

vortexed and transferred to a water bath and stirred for 5 minutes. After completion of the 

extraction, the phases are separated by centrifugation, and the enriched analytes in the 

deep eutectic solvent phase are determined by FAAS. In order to obtain the maximum 

extraction efficiency, the effects of some parameters such as the molar ratio of choline 

chloride/TBA (composition of the solvent), volume of ethanol as the diluent solvent, 

amount of sample, extraction time, and extraction temperature are investigated. Under the 

optimized conditions, a linear range of 0.041.20 µg.mL-1, a limit of detection of 0.015 

µg.mL-1, and a preconcentration factor of 24.7 were obtained. Also the relative standard 

deviations for six replicate determinations of lead were obtained to be 3.85%, 1.20%, and 

1.10% in 0.08, 0.5, and 1.0 µg mL-1, respectively. The developed method was also 

successfully applied for the determination of lead in different edible oils.                                                                                                                

Keyword: Deep eutectic solvent; Ligandless; Flame atomic absorption spectrometery; 

Edible oils; Lead. 
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