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 پروردگارا :

کار کن ،   حکمت قدم هايي را که برايم بر مي داري بر من آش

نسته نبندم  تا درهايي را که به سويم مي گشايي ، ندا

 . و درهايي که به رويم مي بندي ، به اصرار نگشايم

 : پروردگارا 

، مرهمي دارم . پس  ، سیاه کنم و نه براي دستهاي پینه بسته شان که ثمره تلاش براي افتخار من است شد نه میتوانم موهایشان را که در راه عزت من سفید

 توفیقم ده که هر لحظه شکر گزارشان باشم و ثانیه هاي عمرم را در عصاي دست بودنشان بگذرانم.

 تقديم به پدر و مادر عزیزم.
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 تقدیر و تشکر :

شائبه ي پدر و مادر عزیز و خواهر و برادر دانم از زحمات بين دوره از تحصیلات خود را به پایان رساندم ، بر خود لازم ميحال که به یاري پروردگار ، ای 

 اند و ادامه این راه را برايم هموار نمودند ، تشکر کنم.نازنینم  که همواره مشوق و پشتیبان من بوده

کتر قدمعلي باقریان دهقي  جناب آقاي  د نیز زحمت راهنمايي این پایان نامه را بر عهده داشتند و  از اساتید گرامي جناب آقاي دکتر ناصر گودرزي که

ري مي  نمايم.به عنوان استاد مشاور سپاسگذا

همچنین از تمامي دوستان و همه کساني که مرا در انجام این پروژه یاري کردند  صمیمانه قدرداني مي
 آرزو دارم. آنانها را براي بهترین سرنوشتکنم و 

  کنم.هاي مسئولین گروه شیمي سرکار خانم برنجي و جناب آقاي مومني تشکر و قدرداني ميدر آخر نیز از مساعدت
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 چکیده

مایع پخشی برای پیش تغلیظ  -این پایان نامه یک روش ساده و حساس میکرواستخراج مایع رد     

 ایهتجزیروش . ارائه شده است ایهعلشمتری جذب اتمی گیری آن با اسپکتروقبل از اندازه ،(ІІ)مس 

که پس از استخراج  باشدمیسالیسیلیدین آنیلین  -Nبا لیگاند  (II)بر اساس تشکیل کمپلکس مس 

تتراکلرید به عنوان حلال استخراج کننده و اتانول به عنوان حلال پخش کربنکمپلکس تشکیل شده با 

 تعیین مقدار ایهعلشی، به روش اسپکترومتری جذب اتمی مس در قطره حلال آل تکننده، غلظ

حجم حلال استخراج کننده، نوع و حجم  نوع و حجم بافر، نوع و ،pHتاثیر پارامترهایی مانند . دگردی

قدرت یونی،  ،کنندهلیتعامل کی حلال پخش کننده، نوع حلال رقیق کننده، حجم فاز آبی، غلظت

های مزاحم بر کارایی روش مورد همچنین تاثیر یون. وژ بررسی شدو زمان سانتریفی زمان استخراج

 تغلیظ در گستردهبندی پیشتحت شرایط بهینه، دامنه خطی منحنی درجه. بررسی قرار گرفت

 2/33تغلیظ میکروگرم برلیتر و فاکتور پیش 00/0میکروگرم بر لیتر، حد تشخیص  0/3 -0/030

 000/0، 020/0گیری تکراری با غلظت های ای شش اندازهنسبی برانحراف استاندارد . بدست آمد

های در نمونهگیری مس این روش برای اندازه. بدست آمد %03/0و  %33/0، %03/2به ترتیب  070/0و

 . کار برده شد با موفقیت به حقیقی و سنتزی

 ،مایع پخشی –میکرواستخراج مایع ،سالیسیلیدین آنیلین -N ،مس :كلیدي هايواژه     

 ای.هعلشاسپکترومتری جذب اتمی 
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 مقدمه 1-1

های اخیر آلودگی محیط زیست توسط عناصر سمی سنگین بسیار مورد توجه قرار در سال

آبی، به فلزات  یهاگرفته است. از میان هزاران ماده آلی و غیر آلی منتشر شده به داخل اکوسیستم

آسان توجه بیشتری شده است. افزایش سنگین به دلیل سمیت، پایداری، تجمع زیستی و نیز جذب 

 عناصر فلزی بالاخص فلزات واسطه سنگین در محیط زیست حتی در مقادیر بسیار اندك، آثار زیان

گیری این عناصر پی دارد. از این رو، شناسایی و اندازه، در ها و دیگر جاندارانانسان باری را بر سلامت

. در این قسمت از ]2و0[امری ضروری است ،ب آنهادر جهت کنترل و جلوگیری از افزایش نامطلو

مایع  -تغلیظ کاتیون مس توسط تکنیک میکرواستخراج مایعنامه با توجه به استخراج و پیشپایان

 پردازیم.گیری این کاتیون میهای اندازهپخشی به بررسی خصوصیات و راه

 

 تاریخچه 1-2

قدمت مصنوعات مسی کشف  باشد.میکه مورد استفاده انسان  ترین فلزی استمس قدیمی

گردد. از آنجا که مقدار بسیار زیادی از این فلز در قبرس قبل از میلاد برمی 3700شده به سال 

درآمد  Cuprumتر نامیدند. بعدها این کلمه به فرم سادهمیCyprium را  شد، رومیان آنمی استخراج 

مصنوعات مصری که از مس و آلیاژ آن با قلع  .شدتبدیل  Copperو در نهایت انگلیسی شده و به لغت 

فزودن مقدار کمی باشند. مصریان دریافتند اسال قبل از میلاد می 3000یافت شده، تقریبا متعلق به 

شوند، کند، بنابراین آلیاژهای برنزی که در مصر کشف میگیری مس را آسانتر میقلع به مس، قالب

سال پیش از میلاد بوده و  3000ز مس در چین حداقل متعلق به قدمتی همانند مس دارند. استفاده ا

 .سال قبل از میلاد در این کشور برنز مرغوب ساخته شده است 0200از 
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مس در ایران شناخته و به کاربرده  ،بعضی از دانشمندان و باستان شناسان عقیده دارند که اولین بار 

وف سفالی است که  در تل ابلیس در کرمان رنگ روی ظر ،از دلایل این دانشمندان و شده است

 .]3[سال دارد 6000بدست آمده و قدمتی برابر 

 

 خواص فیزیکی و شیمیایی مس 1-9

ای، دارای جلای فلزی و مقاوم در برابر خوردگی به رنگ قرمز مایل به قهوه ،مس یک عنصر فلزی

ها د که از مهمترین این کانیشوها یافت میاست. این عنصر معمولا به شکل معدنی در اغلب کانی

اشاره  )S2Cu( 3، کالکوزین)CuS( 2، کوولینCuFeS)2( 0، کالکوپیریت(Cu)توان به مس فلزی می

( ذکر شده است. این فلز رسانای 0-0نمود. تعدادی از خواص فیزیکی و شیمیایی مس در جدول )

 . ]3[ی را در میان فلزات داردخوب الکتریسیته و گرما بوده و پس از نقره بیشترین رسانایی دمای

 

 خواص عمومی مس( : 2 -0)جدول 

 Cu نماد شیمیایی

 23 عدد اتمی

 023/63 وزن اتمی

 ]1,4s10,3d]Ar آرایش الکترونی

 0033 (Cºنقطه ذوب )

 2030 (Cºنقطه جوش )

 Cº20)3(Kg/m 36/0دانسیته در

 2 تعداد ایزوتوپهای طبیعی

 

 

 

                                                           
1. Chalcopyrite 

2. Covelline 

3. Chalcosine 



 فصل اول: مقدمه

 

3 

 

 موارد كاربردي مس 1-4

مس به دلیل خواصی چون هدایت الکتریکی بالا، انتقال حرارتی، مقاومت بالا نسبت به 

فرسودگی، سهولت شکل پذیری، چکش خواری و ... از اهمیت بالایی برخوردار است. این فلز به صورت 

و روی( مورد استفاده قرار مس و قلع( و نیز برنج )آلیاژ مس  عمده در ساخت آلیاژهایی مثل برنز )آلیاژ

توسط این فلز شده  ب ایجاد دامنه وسیعی از کاربردهامنحصر به فرد مس سبهای ویژگی. گیردمی

 : ]0[کنیممیاست که در اینجا به برخی از کاربردهای آن اشاره 

  ابزار دقیق در ساخت خودرو و کشتی سازی(. هایکنندهصنایع مکانیک )تولید 

 ونیک.صنایع برق و الکتر 

 (.هاپلها و سدها ، مسیل هایروزنه مهندسی هیدرولیک ) استفاده از مس در گرفتن 

  ها.شیشهبه عنوان بخشی از لعاب سرامیکی و نیز در رنگ آمیزی 

 .حمل و نقل و صنایع نظامی 

 . صنایع غذایی 

 

 اثرات بیولوژیکی مس  1-5

این عنصر تاثیر زیادی در فرایند  ها، حیوانات و گیاهان است.عنصری ضروری برای انسان ،مس

تواند بر کند که میآنزیم عمل می 30های بیولوژیکی بدن دارد و به عنوان یک جزء فعال در بیش از 

. حضور مس برای حفظ عملکرد ایمنی بدن و ]6[عملکرد غدد درون ریز و سیستم عصبی اثر بگذارد

 یسم کلسترول و گلوکز، حفظ سلامت، متابولهای قرمز و سفید خون، رشد گلبولهااستحکام استخوان

 از طریق دستگاه گوارش و (II)باشد. مس در فرم یونی مسمیقلب، انتقال آهن و رشد مغز ضروری 

 های بدن و پس از جذب در همه قسمت شدهتر از طریق پوست جذب ها و در مقادیر پایینشش 
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معده و روده  هایبیماریسبب ایجاد  ، ندر بد مقادیر زیاد مس تجمعشود. بالاخص کبد پخش می

های کبدی، گردد و تنفس بخارات آن اختلال در سلامتی را به دنبال دارد. عوارضی نظیر آسیبمی

اختلالات کلیوی، کم خونی و اثرات گوارشی مانند حالت تهوع، استفراغ و اسهال به صورت بحرانی 

. افتدی هر کیلوگرم وزن انسان در یک روز( اتفاق میگرم از مس به ازامیلی 6برای مصرف دزهای بالا )

میلی گرم برلیتر  2بر اساس گزارش سازمان جهانی بهداشت حد مجاز مس در آب آشامیدنی 

 .]7[است

 

 گیري مسمروري بر كارهاي انجام شده براي اندازه  1-6

ست. در این گیری مقادیر بسیار کم مس گزارش شده اهای مختلفی برای اندازهروشتاکنون 

گیری های دستگاهی اندازهتغلیظ شده، سپس با روشهای مختلف پیشها، ابتدا مس با روشروش

 هایروش توان بهمی است، تغلیظ مس به کاربرده شدههایی که برای پیششود. از جمله روشمی

های روش[، 00] 1شناور قطره آلی انجماد، ]3[، استخراج نقطه ابری]3[فاز جامد بااستخراج 

ای از کارهای مایع پخشی اشاره کرد. در زیر خلاصه -میکرواستخراج مایع و [00الکتروشیمیایی ]

 گیری مس آورده شده است.رای اندازهانجام شده ب

 

ری اسپکترومت جفت شده با ،و همکارانش از روش استخراج نقطه ابری 2، لموس2006در سال 

کمپلکس  کم مس استفاده کردند. این کار بعد از تشکیلقادیر گیری مای، برای اندازهجذب اتمی شعله

کننده لیت( به عنوان عامل کیBTABr-Me) 3برومو فنل -3-]متیل بنزوتیازولیل آزو -6) -2[-2 با

 .به عنوان سورفاکتانت استفاده شده است x 3-003 در این کار همچنین از تریتون صورت گرفته است.

 .]02[گرم بر لیتر به دست آمده استمیکرو 03/0یص برای مس ینه حد تشخدر شرایط به 
                                                           
1. Solidified floating organic drop 

2. Lemos 

3 . 2-[2´-(6-methyl-benzothiazolylazo)]-4-bromophenol 

4. Triton x-114 
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توسط فرج زاده و همکارانش انجام شد، از روش میکرواستخراج ، 2003 در تحقیقی که در سال

گیری تغلیظ و اندازهای برای پیشجفت شده با اسپکترومتری جذب اتمی شعله ،مایع پخشی –مایع 

به  ، کلروفرم و متانول به ترتیبهیدروکسی کینولین -3وش از مس استفاده شد. در این رمقادیر کم 

حلال پخش کننده استفاده شده است. در شرایط  کننده وتخراجحلال اس کننده،لیتل کیعنوان عام

اندارد نسبی برای و انحراف است 33میکروگرم برلیتر و  3بهینه حد تشخیص و فاکتور تغلیظ به ترتیب 

  00 -2000آمده است. همچنین محدوده خطی برای مس در این روش بدست  %0/0بار تکرار  6

 [.  03]گزارش شده استمیکروگرم برلیتر 

 

 جامد بر خط، جفت شده با و گروهش یک روش استخراج با فاز 1، آنتمیدیس2003در سال 

ارائه دادند. در این روش دی  ،برای پیش تغلیظ مس و سرب را ایاسپکترومتری جذب اتمی شعله

 اتیلنکلرو تری فلوئورو ی بستری از پلیروبر  ،( به عنوان جاذبDDTFتیل دی تیو فسفات )ا

(PCTFE   .قرار گرفت )تشخیص، فاکتور تغلیظ و انحراف  هینه دامنه خطی، حدتحت شرایط ب

و  060گرم برلیتر، میکرو 03/0میکروگرم بر لیتر،  06/0 -02استاندارد نسبی  برای مس به ترتیب 

 .]03[به دست آمد 0/2%

 

مایع  -تغلیظ با میکرواستخراج مایع، محمدی و همکارانش، مس را پس از پیش2003در سال       

جذب  ترومتریاسپک و با استفاده از (DLLME-LL) 2کنندهلیتکیپخشی بدون استفاده از عامل 

 کننده و استخراج حلالان دی کلروبنزن به عنو 2و0ن روش از ای  درند. گیری کرداندازه ایشعلهاتمی 

 –6/0از اتانول به عنوان حلال پخش کننده استفاده شده است. در شرایط بهینه محدوده خطی 

    لیتر و انحراف استاندارد نسبینانوگرم بر میلی 0/0، حد تشخیص لیترمیلیمیکروگرم بر 000/0

 [.00بدست آمده است] 3/0%

 

                                                           
1. Anthemidis 
2. Ligand less dispersive liquid liquid microextraction 
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با استفاده از و آب، های غذا مس را در نمونهو گروهش کادمیوم و  0، ون2000در سال 

 337ماورابنفش در طول موج  -مایع پخشی و روش اسپکتروفوتومتری مرئی –میکرواستخراج مایع 

در این کار از تتراکلریدکربن به عنوان حلال استخراج کننده، اتانول نانومتر )برای مس( تعیین کردند. 

ستفاده شده ا کنندهلیتکیعامل تیوکاربامات به عنوان یاتیل دبه عنوان حلال پخش کننده و دی

 0/0برای مس به ترتیب و انحراف استاندارد فاکتور تغلیظ  ،حد تشخیص است. تحت شرایط بهینه

 [.06] بدست آمد %3/0و  00میکروگرم بر لیتر، 

 ، حسینی و همکارانش از روش استخراج فاز جامد و اسپکترومتری جذب اتمی2000در سال 

کبالت و نیکل استفاده کردند. این کار پس از تشکیل  گیری مس،برای پیش تغلیظ و اندازه ،ایشعله

اصلاح شده بر روی سدیم دو دسیل سولفات  2دی اکسیم -2و0تریون  -3و2و0-کمپلکس با ایندان

(SDS که بر روی بستری از )ه خطی،  ینه دامنپذیرد. در شرایط بهآلومینا قرار گرفته است، صورت می

 77/0لیتر، نانوگرم بر میلی 0 -2000حد تشخیص، فاکتور تغلیظ و انحراف استاندارد نسبی به ترتیب 

 .]07[به دست آمد 200و  %3/0لیتر، نانو گرم بر میلی

از روش استخراج نقطه ابری و  ،گیری مسو همکارانش برای اندازه 3یانگژ، 2000در سال 

این بررسی از دی اتیل دی تیو های غذا استفاده کردند. در در نمونه ایشعلهاسپکترومتری جذب اتمی 

کننده و سورفکتانت لیتبه ترتیب به عنوان عامل کی X-003تریتون( و نیز DDTC) 3باماتکار

، انحراف استاندارد و فاکتور پیش حد تشخیصدامنه خطی، استفاده شده است. تحت شرایط بهینه 

 .                                                ]03[به دست آمد 00و  %3/3لیتر، میلیوگرم برنان 0/0 لیتر،وگرم بر میلینان 0 -300تغلیظ به ترتیب 

                                                           
1. Wen 

2  . Indane-1,2,3-trione 1,2-dioxime 

3. Xiang 
4. Sodium diethyldithiocarbamate 
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 -مایع تغلیظ با استفاده از میکرواستخراجو گروهش، مس را پس از پیش 1ونگ 2000در سال 

اسپکترومتری جذب اتمی  ، توسط(SFO-DLLME)2انجماد قطره آلی شناور مایع پخشی به روش 

 -0لیت کننده، به عنوان عامل کیهیدروکسی کینولین  -3 در این روش ازند. گیری کرداندازه ایشعله

. کننده و از متانول به عنوان حلال پخش کننده استفاده شده استدودکانول به عنوان حلال استخراج

لیتر، حد تشخیص میلیوگرم برنان 0/0 – 300، محدوده خطی 022در شرایط بهینه فاکتور تغلیظ 

 [.03]بدست آمده است %3/3یتر و انحراف استاندارد نسبی لمیلیوگرم بر نان 0/0

جفت شده با  ،مایع پخشی -و همکارانش از روش میکرواستخراج مایع 3ندروچا، 2000در سال 

 -3و3و0ر این تحقیق از د گیری مس استفاده کردند.ماوراء بنفش برای اندازه -ری مرئیاسپکتروفوتومت

- ]دی انیل -3و0-پنتا -ایلیدن(-2-دی هیدرو ایندول -3و0-تری متیل -3و3و0) -0[-2-تری متیل

3-H- ( ایندولیومDIDC به عنوان عامل )است. های کلراید استفاده شده در حضور یون کنندهلیتکی

ن حلال استخراج کننده، حلال کلرومتان و متانول به ترتیب به عنواهمچنین از آمیل استات، تترا

استفاده شده است. تحت شرایط بهینه محدوده  0:0:3کمکی و حلال پخش کننده با نسبت حجمی 

گرم بر لیتر و انحراف میلی 000/0یتر، حد تشخیص لگرم بر میلی 02/0-030/0ی برای مس خط

 .]20[به دست آمده اند %3/0-3/0های نسبی نیز در محدوده استاندارد

مایع  -مس را بعد از پیش تغلیظ با روش میکرواستخراج مایع ،و گروهش 3ئو، لیا2000سالدر 

گیری کردند. ماوراء بنفش اندازه -ئیجفت شده با اسپکترومتری مر،  0پخشی و به کمک تزریق امواج

عامل و اتانول به ترتیب به عنوان  کربنکلریدتیوکاربامات، تترا دی اتیلاین کار از سدیم دی  در

بهینه حد کننده استفاده شده است. تحت شرایط ، حلال استخراج کننده و حلال پخش کنندهلیتکی

                                                           
1. Wang 

2. Dispersive liquid–liquid microextraction based on solidification of  floating organic drop 

3. Andruch 
4. Liao  

5. Injection-ultrasound-assisted dispersive liquid- liquid microextraction 
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گیری اندازه 7حراف استاندارد هم برای و ان 222لیتر، فاکتور تغلیظ نانوگرم برمیلی 00/0تشخیص 

 .]20[گزارش شده است 3/3%

مایع پخشی به روش انجماد قطره  -خراج مایعاست، بهار و گروهش از روش میکرو2002در سال         

ای، برای پیش تغلیظ و اسپکترومتری جذب اتمی شعله و با استفاده از( DLLME-SFOآلی شناور )

لیت کی به عنوان عاملهیدروکسی کینولین  -3 استفاده کردند. در این بررسی از گیری مساندازه

لیتر خطی بود، نانوگرم بر میلی  0 -200حدوده در م بندیمنحنی درجهاستفاده شده است.  کننده

به دست  23و فاکتور تغلیظ  %7/0حراف استاندارد نسبی ان ،لیترمیلیوگرم بر نان 3/3حد تشخیص 

 .]22[آمد

مایع پخشی جفت شده با  -استخراج مایع، روش میکروو همکارانش 1کوکوت، 2002در سال         

گیری فلزات آهن، کبالت، نیکل، را برای اندازه 2شعه ایکساانرژی اسپکترومتری فلورسانس پخش 

 کربنکلریداتیل دی تیو کاربامات ، تترامس، روی، سلنیوم و سرب به کار بردند. در این تحقیق از دی 

و حلال پخش کننده استفاده کننده حلال استخراج  ،کنندهلیتکیو متانول به ترتیب به عنوان عامل 

 .]23[لیتر به دست آمدنانوگرم بر میلی 3/2حد تشخیص برای مس  تحت شرایط بهینه شد.

 گزارشی مبنی بر استفاده از وجود  های انجام شده و عدمبا توجه به بررسی       

برای لیت کننده این عامل کیدر این تحقیق، گیری مس، اندازه درسالیسیلیدین آنیلین  -Nلیگاند 

مایع پخشی، جفت شده با  -روش میکرواستخراج مایع اده ازبا استف این عنصرمقادیر کم  تعیین

 .شده است به کارگرفتهای اسپکترومتری جذب اتمی شعله

 

                                                           
1. Kocot 

2. Energy-dispersive X-ray fluorescence spectrometry 
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 سازي نمونههاي آمادهاي بر روشمقدمه  2-1

رت گرفته است، هنوز در گیری صواندازه هایتکنیکزیادی که در زمینه های پیشرفتبا وجود 

بسیاری از موارد امکان ارائه مستقیم نمونه به دستگاه وجود ندارد، که این امر ناشی از پیچیدگی بافت 

اسازی و پیش تغلیظ قبل از نمونه و نیز غلظت پایین آنالیت است، بنابراین اصولا به یک مرحله جد

 .]23[گیری مقادیر کم عناصر نیاز استاندازه

 سازی نمونه به شرح زیر است:های آمادههداف عمومی روشا       

 

  آنالیت. گیری مقادیر کمتغلیظ نمونه به منظور اندازه  

  و در نتیجه  آنالیتنمونه در مراحل جداسازی و شناسایی  بافتهای ناشی از حذف مزاحمت

 .پذیریگزینشافزایش 

  تشخیص و جداسازی بهتر. تر برایها به فرم مناسبدر صورت لزوم تبدیل آنالیت 

  نمونه باشد.  بافتکه مستقل از تغییرات  ،فراهم کردن یک روش تکرارپذیر و کارآمد 

   

 استخراج  2-2

ای معمولا شامل یک فرایند استخراج است که سازی نمونه در یک روش تجزیهمرحله آماده

و استخراج  1فاز جامد باش استخراج گردد. دو رواز بافت نمونه می ،های مورد نظرمنجر به تغلیظ گونه

مورد استفاده  ،که برای جداسازی یک گونه از محلول ،های استخراج هستنداز اولین روش 2مایع -مایع

 شود. با تغییر برخی از شرایط مانندهای آلی برای استخراج استفاده میمعمولا از حلال .گیرندمی قرار

 استخراج را بهبود بخشید. پذیری روش توان گزینشو انتخاب صحیح حلال می pHفشار، دما، 

 

                                                           
1. Solid phase extraction 

2. Liquid- liquid extraction 
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 کردن آن در یک فاز بهره های استخراج از اساس مشابهی برای تغلیظ گونه و متمرکز روش کلیه

توزیع، دما و حجم نسبی فازها،  ضریبمانند  پارامترهاییهر گونه بر اساس  جویند، بدین ترتیب کهمی

 شود.بین دو فاز توزیع می

 

 (LLE)مایع  -استخراج مایع  2-2-1

شود، روشی است که اساس آن بر گفته می نیزکه به آن استخراج با حلال  ،مایع -استخراج مایع

مورد  آنالیت ،در این روشبه طور معمول توزیع یک گونه بین دو حلال غیر قابل امتزاج استوار است. 

استخراج گردد. در این یا بالعکس آلی تواند به صورت گزینشی از یک حلال آبی به یک حلال نظر می

وابسته است. از روش راندمان استخراج به ضریب توزیع، نسبت حجمی فازها و تعداد دفعات استخراج 

 .]26و  20[باشدوابسته میها ماهیت گونهطرفی انتخاب نوع حلال به 

های دستگاه مهمترین دلایل استفاده از این روش سادگی در عمل، سرعت اجرا و عدم نیاز به

 توان به تکرارپذیری بالا و قابلیت استفاده از باشد. از دیگر مزایای این روش میقیمت میگران

 .های بیشتر نمونه اشاره کردحجم

گیر بودن و نیاز زمان توان به، که از جمله آنها میاست دارای اشکالاتینیز  به هرحال این روش

  .]27[لص اشاره کردهای بسیار خابه حجم بالایی از حلال

 

 (SPE) فاز جامد بااستخراج   2-2-2

شروع شد و با  0370سازی نمونه از اواسط دهه به عنوان یک روش آماده SPEرشد چشمگیر 

نیز های هوا، آب و توجه مجدد محققان به آنالیز نمونه ،معرفی خانواده پلیمرهای متخلخل در این دهه

باشد، بدین مایع می –مشابه استخراج مایع SPE. اصول و قواعد های بیولوژیکی معطوف گردیدنمونه

با این تفاوت که به جای دو فاز مایع مخلوط  ،معنی که شامل توزیع ماده حل شده بین دو فاز است



 بخش تئوری: دومفصل 

 

03 

 

بین یک فاز مایع )بافت نمونه( و یک  آنالیت، مایع، این روش شامل توزیع -نشدنی در استخراج مایع

 .اشدبفاز جامد )جاذب( می

 ،های آلیهای کم حلالتوان سرعت، کاربرد آسان، استفاده از حجماز مزایای این روش می

 زیست را نام برد. شدن روش و سازگاری بیشتر با محیطخودکار قابلیت ، مناسبتغلیظ 

ها به دلیل جذب سطحی قوی به راحتی از روی فاز جامد جدا از طرفی در مواردی گونه

به هزینه بر  توانجداسازی به چند مرحله شویش نیاز است. از معایب دیگر آن میگردند و برای نمی

 . ]23[های ساکن اشاره کردبودن و عمر محدود فاز

 

 استخراجهاي میکروروش  2-9

است، که در آن نمونه یابی به روشی سازی نمونه، دستهم در بحث آمادهیکی از مسائل م 

ای سازگاری بیشتری تغلیظ گشته و دار ییکمتر و با تکرار پذیری بالا تر، با صرف هزینهتر، سادهسریع

ای وجود دارد که منجر به توسعه های تجزیهگیریست باشد. سه مساله مهم در اندازهزیبا محیط

 های میکرو استخراج شده است:             روش

 ز تجزیه و تحلیلهای حقیقی، که این امر مانع امحدودیت در مقدار آنالیت در نمونه-

 . ]23[های ماکروسکوپی خواهد شد

  ین مساله بر اساس های با حجم کم )اهای سریع بر روی نمونهگیریبه انجام اندازهنیاز

های مقیاس توانند درفیزیکی می هایبینی شده است که فراینداین واقعیت پیش

 .]30[کوچک خیلی آسانتر انجام شوند(

 زیست هستند و نیز اجتناب ای که دوستدار محیطی تجزیههاوشر ضرورت استفاده از

و  30[ های سمی و در نتیجه تولید کمتر مواد زائد آزمایشگاهیدر استفاده از حلال

32[. 
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 (SPME) 1با فاز جامداستخراج میکرو  2-9-1

معمولا هایی که برفی کننده با حجم بسیار کوچک بر روی در این روش یک فاز جامد استخراج         

 . چهار مرحله متوالی تشکیل شده است شود. این روش معمولا ازاز جنس سیلیکا هستند، نشانده می

. این مرحله بسیار سازی جاذب با استفاده از یک حلال مناسب استمرحله اول شامل آماده       

و از  شده های عاملیگروهپوشی است، زیرا سبب مرطوب شدن مواد پرکننده و نیز حلال ضروری

 .شودمی های موجود در مواد جاذبطرفی سبب حذف ناخالصی

عبور نمونه از داخل فاز جامد است. بسته به نوع سیستم مورد استفاده، شامل مرحله دوم 

عبور نمونه از داخل ستون نیز لیتر تا یک لیتر تغییر کند. تواند بین یک میلیهای نمونه میحجم

 گیرد.صورت می ءبا ایجاد خلایا ه، پمپ کردن و نیروی جاذبمعمولا به کمک 

مرحله سوم شامل شستشوی جاذب است. در این مرحله از یک حلال با قدرت شویش مناسب 

اند، توسط شود، به طوریکه بخشی از اجزای بافت نمونه که بر روی فاز جامد جذب شدهاستفاده می

 ند. واجذب شو هاآنالیتشوند، بدون اینکه حلال شسته می

ینکه بدون ا ،مورد نظر با حلال مناسب است یهاآنالیتشستن نیز شامل مرحله نهایی    

یافت کمی نده باید طوری انتخاب شود تا بازجذب شوند. حجم حلال شویاجزای بافت بازداری شده، وا

از شویش پذیر شود. بعلاوه سرعت جریان شوینده برای اطمینان امکانبا حداقل رقیق سازی  ،هاآنالیت

 [. 33کامل باید با دقت تنظیم شود]

 

 

 

 

                                                           
1. Solid  phase microextraction 
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 (LPME) 1 میکرواستخراج با فاز مایع  2-9-2

شود که در آن حجم فاز استخراج میکرواستخراج با فاز مایع به تکنیک استخراجی گفته می

 3و جینات 2کننده در مقابل حجم فاز آبی بسیار کوچک شده است. این روش اولین بار توسط کانتول

با توزیع آنالیت بین بافت نمونه و فاز استخراج کننده  ،کارایی استخراج .]33[ارائه شد 0330سال در 

شود. در این روش به یک حلال آلی )فاز استخراج کننده( نیاز است که غیرقابل امتزاج با فاز تعیین می

بسیار بیشتر از محلول آبی )محلول حاوی نمونه( بوده به طوریکه تمایل آنالیت به انحلال در این فاز 

 نمونه باشد. 

درجه توزیع و نیز درصد آنالیت استخراج شده به دلیل ثابت بودن بافت نمونه و فاز استخراج 

این تعیین کمی نمونه ، بنابرکننده، ثابت خواهد بود و با توجه به اینکه توزیع، تابع غلظت آنالیت نیست

 .]36و  30[خواهد بوداز روی مقدار خالص استخراج شده قابل محاسبه 

 

 میکرواستخراج با فاز مایع هايروش انواع  2-4

 (SDME) 4 میکرواستخراج قطره تنها  2-4-1     

حجم که در آن متوسط  ،است استخراج با فاز مایعمیکرو روشاز  ایهمجموعاین روش زیر            

ستم در برای طراحی این سی هاتلاشیک قطره است. اولین حجم  حدود)حجم حلال آلی( در استخراج

. در این روش یک قطره غیر قابل امتزاج از حلال استخراج کننده ]37[صورت گرفت 0330اواخر سال 

 میکرولیتر( به صورت معلق از انتهای یک سرنگ، در وسط نمونه مایع و یا 0-00)با حجمی در حدود 

                                                           
1. Liquid  phase  microextraction  

2. Cantwell 

3. Jeannot 

4. Single drop  microextraction 
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گیری شده و برای اندازه یکروسرنگ کشیدهگیرد. بعد از عمل استخراج، قطره به داخل مگازی قرار می

گیرد. در طول استخراج، آنالیت از نمونه آبی به قطره آویزان منتقل کمی آنالیت مورد استفاده قرار می

 آلی و آبی است.های وابسته به ضرایب توزیع بین حلال . بهبود استخراج اساسادشومی

نیز حجم کم نیاز به تجهیزات پیچیده و  توان به عملکرد ساده، عدماز مزایای این روش می

د ثباتی و نیز سطح کوچک و محدوتوان به بیمی اشاره کرد. از معایب آن هم آلی مصرفی، هایحلال

( 0-2شمایی از این روش در شکل )شوند. که سبب کند شدن روند استخراج میقطره اشاره کرد، 

 نمایش داده شده است.

 

 ]30[ قطره تنها ( : میکرواستخراج0 -2شکل )
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  (LPME-HF)  1فاز مایع به كمک فیبر توخالیبا میکرواستخراج   2-4-2

را معرفی  متخلخل توخالیبرای اولین بار روش میکرواستخراج با فیبر  3راسموسنو  2پدرسن

شود. قبل از پروپیلنی به عنوان غشا استفاده میمتخلخل پلی هایفیبر. در این روش از ]33[دکردن

ور شده تا حلال در حفرات استخراج، فیبر متخلخل برای مدت زمان کوتاهی در داخل حلال آلی غوطه

لایه نازکی را بر روی جداره فیبر  ،حلال آلی. شودآن تثبیت شود و سپس مازاد حلال برداشته می

رات موجود طوریکه حف هدهد. حلال استخراج باید با فیبر متخلخل سازگار باشد، بمتخلخل تشکیل می

 در جداره فیبر متخلخل به طور کامل پر شوند.

این شود. توسط یک محلول پذیرنده پر می 3فیبرمتخلخل سپس فضای خالی بین دو لایه 

شود یا تواند یک حلال آلی باشد که به ایجاد سیستم استخراج دو فازی منجر میپذیرنده می محلول

دو  LPMEآورد. در سیستم م سه فازی را به وجود میکه سیست ،محلول آبی اسیدی یا قلیایی باشد

سپس به متخلخل و  فیبر موجود در جداره حلال آلی به از نمونه آبیابتدا های هدف فازی آنالیت

که قابلیت یی هانمونه شوند. این سیستم ممکن است برای اکثراستخراج میمحلول پذیرنده آلی 

 ط آبی است، به کار رود.بیشتر از محی ،انحلال آنها در حلال آلی

حفرات فیبر متخلخل موجود در حلال آلی ابتدا به ها از نمونه آبی، سه فازی، آنالیت LPMEدر 

های بازی یا به آنالیت استخراجشوند. این روش میکروو سپس به محلول پذیرنده آبی استخراج می

 شود.یونیزه شونده محدود می هایگروهاسیدی با 

ای و ... ساخته ای، پاکتی و ستارهشکل، میله Uهای متنوعی از جمله شکل فیبر توخالی در

در عین یافته و که در همه آنها سعی بر این است، سطح موثر تماس فیبر با محلول افزایش  شودمی

 [.33کاهش یابد ] پذیرندهحجم فاز  بنابراینحال حجم داخلی فیبر و 
                                                           
1. Hollow fiber liquid phase microextraction 

2. Pedersen 
3. Rasmussen 

4. Lumen of the hollow-fiber 



 بخش تئوری: دومفصل 

 

03 

 

 .]33[ها بسیار کاربرد داردمثل دیازپام، پرازپام و آمفتامین گیری ترکیبات داروییاین روش در اندازه

 ( نشان داده شده است.2-2) شمایی از این روش در شکل

 

 

 

 ]33[ استخراج به وسیله فیبر توخالی( : میکرو2-2شکل )

 

 (SDME-HS) 1ي تنها در فضاي فوقانیمیکرواستخراج قطره  2-4-9

و  2(، برای اولین بار توسط جینات3-2وقانی، شکل)ی تنها در فضای فمیکرواستخراج قطره

[. در این روش یک قطره از یک حلال مناسب و غیر قابل 30گزارش شد] 2000همکارانش در سال 

که از پیش  ،امتزاج با آب به صورت معلق از نوك یک میکروسرنگ واقع در فضای فوقانی محلول نمونه

آمده و ها در اثر حرارت به فرم فرار درگیرد. آنالیتدر یک دمای مشخص تنظیم شده است، قرار می

توزیع  آبی، فضای فوقانی و فاز آلی در این روش آنالیت در سه فاز، شامل فاز شوند.وارد فاز آلی می

  .]33[شودمی

                                                           
1. Headspace - Single drop microextraction 

2. Jeannot 
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 برابر بیشتر از یک فاز چگال است، انتقال جرم در فضای  300از آنجایی که ضریب نفوذ در فاز گازی     

مرحله  به فاز گازی، گیرد. باید توجه داشت که انتقال جرم از فاز آبیی خیلی سریعتر صورت میفوقان

تواند این امر را تسهیل کند. از مزایای تعیین کننده سرعت استخراج است که سرعت بالای همزدن می

ناخالصی طی این روش یک استخراج تمیز و عاری از  ،توان به این نکته اشاره کرد کهاین روش می

 حاصل 

توان از آب به عنوان حلالی برای ترکیبات فرار محلول در آب از طرفی در این روش می .شودمی

استفاده کرد، همچنین در این روش وسعت انتخاب در نوع حلال و نیز عدم محدودیت در سرعت 

ذایی، داروها ر مواد غگیری ترکیبات فرار دتوان برای اندازهاز این روش می. همزدن وجود دارد

 .]30[استفاده کرد ،( و نیز ترکیبات معطر1هاآمفتامین )خصوصا

 

 

 ] 30[: استخراج در یک قطره در فضای فوقانی فاز مایع (3-2شکل)

 
 

 

 

 

 

                                                           
1. Amphetamines 
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 (MECF) 1میکرواستخراج با جریان پیوسته  2-4-4

در سال  3و لی 2استخراج با حلال در نمونه در حال جریان، برای اولین بار توسط لیومیکرو

با جریانی ثابت از  HPLCدر این روش نمونه آبی با استفاده از یک پمپ  .]32[معرفی شد 2000

 لیترمیلی 0/0به حجم  ای( وارد یک اتاقک شیشهPEEKاتر کتون ) -طریق یک لوله از جنس پلی اتر

 ،شودپر مینمونه آبی این محفظه از  زمانیکهاست، شود. محفظه به صورت عمودی قرار گرفته می

شود. قطره حلال به به آن تزریق می است حلال استخراج کننده که در نوك خروجی لوله قرار گرفته

. در پایان ]33[گیردطور مداوم با محلول نمونه در تماس بوده و استخراج به طور همزمان صورت می

گیرد. در این روش بر می قطره به داخل سرنگ کشیده شده و برای آنالیز مورد استفاده قرار ،استخراج

های قبلی به جای استفاده از بخشی از نمونه آبی برای استخراج، میکرو قطره استخراج خلاف روش

در  استخراج شمایی از این روش .]30[گیرداز نمونه آبی قرار می ایکننده در تماس با جریان پیوسته

 (، نمایش داده شده است.3-2شکل )

 
 ]32[راج جریان پیوسته استخ: میکرو (3-2)شکل

 

                                                           
1. Continuous flow  microextraction 

2. Liu 
3. Lee 
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 (DME-SFO) 1شناور آلی قطره انجمادمیکرو استخراج به وسیله   2-4-5

انجماد زنجانی و همکارانش یک روش جدید استخراج با حلال را تحت عنوان  2007 در سال

طه ذوبی در این روش حجم بسیار کوچکی از یک حلال آلی که نق .]33[قطره آلی شناور ارائه دادند

پس از هم زدن شود. سطح محلول آبی شناور می روی بر ،(C°30-00)به دمای اتاق دارد  نزدیک

نمونه به یک حمام آب یخ  ، ظرفاستخراجفرایند  و کامل شدن محلول آبی برای مدت زمانی مشخص

مخروطی کوچک منتقل  ظرفآنرا به یک  ،شود. زمانیکه حلال آلی به حالت جامد درآمدمنتقل می

-33[شودگیری آنالیت استفاده میذوب شود، سپس از آن برای اندازه حلال در دمای اتاق کنند تامی

36[.                        

های چند گروه از هیدروکربن از این روش، برای استخراج یک ،در اولین کاربرد منتشر شده

 .]30[استفاده شد FID-GC 3 گیری با روشاز نمونه آبی و اندازه (PAHs)2ای آروماتیکحلقه

اشاره کرد. با  ی آنتوان به عملکرد ساده، راندمان و فاکتور تغلیظ بالااز مزایای این روش می

تجزیه و از دیگر است که این امر مانع ی هاروشتر از زمان استخراج با این روش طولانی این حال

 شود.سریع می یهاتحلیل

، A های، ویتامین]33[ ها، فتالات]37[ 3نو کلرهارگای هاکشآفتگیری این روش برای اندازه

2D 3و D مورد استفاده قرار گرفته است. ]00[ 0پیرازولین -2، مشتقات ]33[اندکه محلول در چربی 

 ورده شده است.( آ0-2شمایی از این روش در شکل )

 

 

 

                                                           
1. Solidified floating organic drop microextraction 

2. Polycyclic aromatic hydrocarbons 

3. Gas chromatography-flame ionization  detector 

4. Organo chlorine pesticides 

5. 2- pyrazoline derivatives 
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 ]00[شناور آلی قطره انجماد( : استخراج به روش 0 -2شکل )

 

 (MEDD) 1خراج قطره در قطرهمیکرو است  2-4-6

 7حدود گنجایش دارد، ابتدا  لیترمیلی 0/0در این روش درون یک ظرف مخصوص که حداکثر 

 0/0کردن قطره آلی با حجم  شود و سپس از یک میکروسرنگ برای واردمیکرولیتر از فاز آبی وارد می

کشیده می ه آلی به داخل سرنگ قطر ،شود. بعد از استخراجلیتر به مرکز فاز آبی استفاده میمیکرو

 .]02[گرددگیری منتقل میشود و به دستگاه اندازه

استخراج  .]03[گیرداین نوع استخراج بیشتر برای مطالعات دارویی مورد استفاده قرار می

میوه و سبزیجات با استفاده از کلروفرم به عنوان حلال استخراج کننده و آنالیز به  یهانمونهکافئین از 

( 6-2شمایی از این روش استخراج در شکل ) .]03[با این روش انجام شده است GC-MSله وسی

 نمایش داده است.

              

 

 

                                                           
1. Drop to drop microextraction 
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 ]00[ ( : استخراج به روش قطره در قطره 6 -2شکل )  

    

 (DSDME) 1میکرو استخراج مستقیم توسط یک قطره  2-4-7

در سال  2برداری است که اولین بار توسط یانگ چنگ ش جدید نمونهاین تکنیک یک رو

. در این تکنیک نیازی به میکروسرنگ و یا فیبر توخالی به عنوان نگهدارنده حلال معرفی شد 2006

لیتر از یک حلال آلی به صورت مستقیم به یک میکرو 0 -00. در این روش حدود ]06[آلی نیست

همزدن در یک سرعت مناسب ایجاد یک گرداب در مرکز  شود.وده مینمونه آبی در حال همزدن افز

کشد. نیروی حاصل از حرکت گردابی نمونه آبی سبب کند و حلال آلی را به مرکز خود میمحلول می

گیرد. پس از استخراج عمل همزدن همچنان چرخش قطره آلی شده و همزمان انتقال جرم صورت می

کند. سپس بخشی از قطره حلال توسط میکروسرنگ ی ادامه پیدا میبرای پایین نگه داشتن قطره آل

( 7-2شمایی از این روش در شکل ) گردد.تزریق می HPLCو یا   GCبرداشته شده و به دستگاه 

 نمایش داده شده است.

                                                           
1. Directly suspended droplet microextraction 

2. Yang chenge 
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عد از استخراج و ب MS-GCبا استفاده از  0و نورتریپتیلین تریپتیلیندو داروی مهم ضد افسردگی آمی 

 .]30[گیری شده انداین روش اندازهبا 

 

 

 ]DSDME ]07( : استخراج به روش 7 -2شکل )

 

 (BE/LPME) 2میکرو استخراج  با حلال همراه با استخراج برگشتی   2-4-8

تواند در یک زمان کوتاه که می ،معرفی کردند 0333این سیستم را در سال  3کانتول و ما

   برگشتی همزمان را انجام داده و گونه را استخراج کند. در این روش که در شکل رفت و استخراج

تفلونی در بالای یک  نوارمیکرولیتر داخل یک  30تا  30( نشان داده شده است، فاز آلی با حجم 2-3)

تا  000جم بالای فاز آلی نیز یک فاز آّبی دریافت کننده با ح در .گیردمیقرار  آنالیتفاز آبی حاوی 

وارد  مناسب در فاز آبی نمونه، pHیونی با اعمال های گونهمیکرولیتر قرار داده شده است.  200

 گردند. شوند و سپس وارد محلول آبی دوم میسیستم حلال آلی می

 

                                                           
1. Amitriptyline and  Nor- triptyline 

2. Back extraction- liquid phase microextraction 

3. Cantwell and  Ma 
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به به صورت مستقیم برای آنالیز  a)2(پس از اتمام زمان استخراج، مقداری از فاز استخراج کننده 

باشد. با شونده مناسب می یونیزه کاملا هایگونهشود. این تکنیک برای تزریق می LCHP دستگاه

تا توانایی عبور از غشا را داشته باشد  نثی درآمده( گونه به صورت خ1aمناسب در فاز آبی ) pHانتخاب 

ر فاز د pHبه فاز آلی، شرایط  a)2(یافت کننده ی از بازگشت مجدد گونه از فاز درسپس برای جلوگیر

 [.03آبی پذیرنده طوری انتخاب می شود که گونه به فرم یونی باشد]

    

 

 ]BE/LPME  ]03: نمایی از سیستم  (3 -2شکل )

 

 (DLLME) 1مایع پخشی -میکرواستخراج مایع  2-4-3

 اصول روش   2-4-3-1       

توسط دکتر اسدی در  2006خستین بار در سال مایع پخشی ن -روش میکرواستخراج مایع        

گیری ترکیبات آلی روش تاکنون جهت جداسازی و اندازه[. این 03دانشگاه علم و صنعت ابداع شد]

های ارگانو شک، آفت]60[ایحلقههای آروماتیک چندقبیل هیدروکربنهای طبیعی از آلاینده آب

 این های آبی استفاده شده است.های فلزی در نمونهتغلیظ یون و نیز[ 62ها ][، کلروفنول60فسفره]

                                                           
1. Dispersive liquid–liquid microextraction 
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کننده، دارای فاکتور تغلیظ بالایی بوده و روش به علت مصرف حجم بسیار کم از حلال آلی استخراج

 های آبی دارد.مقادیر خیلی کم ترکیبات در نمونهدر نتیجه کارایی بالایی جهت آنالیز 

باشد که ابتدا یک مایع پخشی بدین شکل می - استخراج مایعبه طور کلی مراحل انجام میکرو

کننده با نسبت معینی تهیه گردیده کننده و حلال آلی پخشحلال آلی استخراجشامل محلول همگن 

و سپس حجم مشخصی از این محلول به کمک یک سرنگ به سرعت به درون محلول آبی حاوی 

د که این حالت به علت پخش ذرات ریز شوگردد. درنتیجه، محلول کدر )ابری( میآنالیت تزریق می

کننده در حلال آلی استخراج شدن باشد. بر اثر پخشکننده در درون محلول آبی میحلال استخراج

کننده به میزان بسیار زیادی در حلال آلی استخراجقطرات و  یآب فاز درون فاز آبی، سطح تماس

شود که زمان لازم برای به و این امر باعث می هیافتمایع معمولی افزایش  -راج مایع مقایسه با استخ

یفیوژ و حلال آلی کاهش یابد. سپس این مخلوط سانتر تعادل رسیدن گونه استخراج شونده بین آب

دارای دانسیته بیشتری نسبت به آب  معمولا کننده کهو در نتیجه ذرات ریز حلال استخراج گردیده

باشد، جهت نشین شده که حاوی آنالیت استخراج شده میهگردند. سپس این فاز تنشین میهستند، ته

 ( شمایی از این روش را نشان می3 -2گیرد. شکل )های دستگاهی مورد استفاده قرار میآنالیز با روش

 .]03[دهد

 

                                                           

 ]00[ مایع پخشی -رواستخراج مایعمیک : (3 -2شکل )
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ط، همانند استخراج شود، اصول کلی توزیع ماده بین دو فاز غیرقابل اختلاهمانطور که مشاهده می

مولی است، با این تفاوت که سطح تماس بسیار افزایش یافته است. در ضمن میزان مایع مع -مایع

وزیع بین دو حلال آلی و آبی به تنهایی است، ها نیز احتمالا متفاوت از ضرایب تضرایب توزیع آنالیت

گردد. زیرا وجود حلال آلی پخش کننده باعث تغییراتی هرچند کوچک در خواص حلال آلی و آبی می

 . ]03[آیدوجود میه بنابراین محیطی جدید برای توزیع گونه ب

 

 [69]مایع پخشی -میکرواستخراج مایع حاكم بر روابط تئوري  2-4-3-2

مایع،  -توان از روابط ریاضی استخراج مایعرا می نشین شده،استخراج شده در فاز تهده مقدار ما

  بدست آورد.

(2-0) 
aqsedtot nnn  

 

نشین های آنالیت در فاز تهمول تعداد ،Sedn، های آنالیت در نمونهتعداد کل مول ،totnکه در این رابطه 

  باشد. از طرفی :می های آنالیت در فاز آبی پس از تعادلمول ، تعدادنیز  aqnو  شده

(2-2) 
aqaqaqsed VCVCn  0 

 

آبی غلظت آنالیت در فاز فاز آبی و غلظت اولیه آنالیت در به ترتیب  aqC و 0Cکه در این رابطه 

  است. لیترنیز، حجم نمونه آبی بر حسب میلی aqVپس از تعادل بر حسب مولار و 

استخراج شده به غلظت آنالیت در فاز آبی  آنالیتغلظت نسبت به صورت  (Dk)توزیع ضریب

 :بنابراینشود، پس از تعادل تعریف می

(2-3) 

aq

sed
D

C

C
K  
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  از طرف دیگر: 

aq

D

sed
aqsed V

K

C
VCn  0  

(2-3)  

 

 

  (2-0)  

 

sedsedsed VCn  

 

   :آید( بدست می6-2( رابطه )3-2طه)( در راب0-2ا جایگذاری رابطه )ب

(2-6) aq

Dsed

sed
aqsed V

kV

n
VCn  0 

(2-7) 
sedDaq

aqsedD

sed
VKV

VCVK
n






0
 

 

نشین شده بر ، به ترتیب غلظت آنالیت استخراج شده در فاز تهsedVو  sedCکه در این روابط 

 باشد.لیتر میر حسب میلینشین شده بحسب مولار و حجم فاز ته

ای هدهد که یک رابطه مستقیم بین غلظت آنالیت در نمونه و تعداد مول( نشان می6-2معادله )

 دهد.کمی را تشکیل  هایگیریاساس اندازه تواندآنالیت استخراج شده وجود دارد که این رابطه می

نشین شده به غلظت یت در فاز تهدر این روش به صورت نسبت غلظت آنال (EF) 0سازیغنیفاکتور 

  :]03[شودتعریف میآنالیت در نمونه اولیه 

(2- 3) 
0C

C
EF sed 

 

مستقیم محلول استاندارد آنالیت در حلال  بندیدرجهنشین شده از منحنی که غلظت در فاز ته

 آید. کننده بدست میاستخراج

                                                           
1. Enrichment factor 
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تعریف نشین شده صد کل آنالیت استخراج شده به درون فاز تهبه صورت درنیز  1درصد بازیابی

 آید:( بدست می3-2( یا )3-2که از رابطه ) شودمی

)2- 3) 100100
0


aq

sedsed

tot

sed

VC

VC

n

n
EF 

   

(2- 00) 100











 EF

V

V
ER

aq

sed 

 

آبی به  برابر نسبت حجم فاز سازیغنیباشد، در آن صورت فاکتور  %000 درصد بازیابیاگر 

 باشد.نشین شده میحجم فاز ته

 

 استخراج كننده و پخش كننده هايهاي حلالویژگی  2-4-3-9

فی است که لمایع پخشی تحت تاثیر عوامل مخت -در روش میکرواستخراج مایع درصد بازیابی

رخی از ارند. در اینجا به بدر این میان حلال استخراج کننده و حلال پخش کننده بیشترین تاثیر را د

 شود.های آنها اشاره میویژگی

 حلال استخراج کننده :

کننده مناسب، بیشترین تاثیر را در فرایند استخراج دارد. حلال انتخاب یک حلال استخراج  

 بتوان آنرا به راحتی ،باید چگالی بالاتری نسبت به آب داشته باشد تا بعد از سانتریفیوژ کننده استخراج

و نیز  باید قابلیت استخراج ترکیبات مورد نظر کننده . علاوه بر این حلال استخراجاز فاز آبی جدا کرد 

بنزن، دار مانند کلروهای هالوژن. هیدروکربنباشد کننده را نیز داشتهقابلیت امتزاج در حلال پخش

                                                           
1. Extraction recovery 
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ه عنوان کلرواتیلن به علت چگالی بالا از جمله ترکیباتی هستند که بو تترا کلروفرم، تتراکلریدکربن

 .]63[شودهای استخراج از آنها استفاده میحلال

 حلال پخش کننده : 

گیرد باید قابلیت امتزاج در هر که به عنوان حلال پخش کننده مورد استفاده قرار می ترکیبی

های فوران حلالنیتریل، استون و تترا هیدرواستودو فاز آلی و آبی را داشته باشد. متانول، اتانول، 

 ]. 63[گیرندای هستند که به طور معمول در این روش مورد استفاده قرار میندهکنپخش

 تا  ،مورد استفاده، به صورت مخروطی باشند آزمایش هایهمچنین لازم است لوله

 .تر باشدیتر، آسانمیکرولبا حجم چند برداشتن حلال آلی با یک سرنگ 

 

 هاي دستگاهیسازگاري روش با تکنیک  2-4-3-4
 

های ساده، سازگاری مناسبی با اکثر روش بافتمایع پخشی به علت  -میکرواستخراج مایعروش 

توان به روش کروماتوگرافی گازی، اسپکتروفوتومتری ها میدستگاهی دارد، که از جمله این روش

 و  ای، اسپکترومتری جذب اتمی شعلهماوراءبنفش، اسپکترومتری جذب اتمی الکتروترمال -مرئی

های این ای از کاربرد( خلاصه0-2تری نشری پلاسمای جفت شده القایی اشاره کرد. جدول)اسپکتروم

 دهد. نشان می دستگاهی های مختلفبا به کارگیری تکنیک برای استخراج ترکیبات گوناگون روش را
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 DLLME( : برخی کاربردهای 0-2جدول)

 آنالیت
عامل کمپلکس 

 کننده
 ج کنندهحلال استخرا روش دستگاهی

 حد تشخیص

(1-L (μg 
EF مرجع 

 ]0DTZ 2AFS 4CCl 3-00×30/0 000 ]60 سرب

 ]3ADDP 3FAAS Xylene 03/0 260 ]66 سرب

 ]0DDTC FAAS 3CHCl 000/0 000 ]67 نیکل

 ]DDTC 6ETAAS [HMIMPF6] 3-00×3/7 67 ]63 کادمیم

 ]DTZ 7TLS-LI 4CCl 00/0 0000 ]63 سرب

 ]DDTC UV-Vis 4CCl 0/0 00 ]70 مس

 ]3APDC 3GFAAS 4CCl 3-00×6/0 020 ]70 کادمیم

 ]DTC ETAAS ]6MIM][PF6[C 000/0 000 ]72 کبالت

 ]00LADS-FO 1,2- dichlorobenzene 20/0 060 ]73 - پالادیوم

 ]00DAD-HPLC 4CCl 0/3 200 ]73 - هااکسیدانآنتی

 ]02VWD-HPLC tetrachloroethane 63/0 036 ]70 - استرهای فتالاتی

 ]GC-ECD chlorobenzen 00/0 237 ]76 - هاکلروفنول

 ]03MS-GC chlorobenzene 03/0 200 ]77 - آنیلین

 ]03ECD-GC chlorobenzene 0000/0 303 ]73 - هاکلروبنزن

   

 
 

                                                           
1. Dithizone 
2. Atomic fluorescence spectrometry 
3. Ammonium diethyldithiophosphate 
4. Flame atomic absorption spectrometry 
5. Diethyldithiocarbamate 
6. Electro-thermal atomic absorption spectrometry 
7. Laser induced-thermal lens spectrometry 
8. Ammonium pyrrolidine dithiocarbamate 
9. Graphite furnace atomic absorption spectrometry 
10. Fiber optic-linear array detection spectrophotometry 
11. High performance liquid chromatography-diode array detection 

12. High-performance liquid chromatography-variable wavelength detector 

13. Gas chromatography - mass spectrometry 

14.
 Gas chromatography-electron capture detector 
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 مایع پخشی -مزایا و معایب روش میکرواستخراج مایع  2-4-3-5

مایع پخشی کاهش تداخل بافت است. از  -یکی از مزایای مهم روش میکرواستخراج مایع

توانند از فاز آبی وارد فاز آلی شوند، بنابراین آنجایی که بسیاری از مواد تشکیل دهنده بافت نمونه نمی

مانند که این امر ی باقی میی از اجزای بافت نمونه در حلال آبهای آلی حداقل بخشبا استفاده از حلال

 .]02[شودنالیت منجر میبه کاهش تداخل بافت نمونه و آ

توان سادگی، سرعت بالای استخراج، عدم نیاز به همزدن محلول و از دیگر مزایای این روش می

و فاکتور  راندمانشرایط دمایی خاص، مصرف حجم کم حلال آلی، کم هزینه بودن،  عدم نیاز به نیز

 سازی بالا و سازگاری با محیط زیست را نام برد.غنی

 شود :این روش نیز دارای معایبی است که در اینجا به برخی از آنها اشاره می اما به هرحال 

پیچیده کارایی بالایی  بافتهایی با مایع پخشی هنوز برای نمونه -روش میکرواستخراج مایع

 ندارد.

حلال پخش کننده است، که این امر  زیادهای یکی از معایب بزرگ این روش استفاده از حجم

شود. برای جلوگیری از این ب توزیع آنالیت به داخل حلال استخراج کننده میسبب کاهش ضری

 .]73[استفاده کرد 2و یا انرژی مافوق صوت 0های کاتیونیتوان از سورفکتانتمشکل می

های فلزی باید یک مرحله تشکیل کمپلکس قبل از استخراج از طرفی برای پیش تغلیظ یون

اری لزم استفاده از عامل کمپلکس دهنده است، اما از آنجایی که بسیوجود داشته باشد که این امر مست

توان در حین نمی های فلزی دارند،پذیری کمی نسبت به یوندهنده گزینشاز عوامل کمپلکس

 .]73[های فلزی با آنالیت جلوگیری کرداستخراج از انتقال سایر یون

دار )تتراکلریدکربن، کلروفرم، کلروبنزن های کلریکی دیگر از معایب این روش استفاده از حلال

 ترهستند. ها سمیتر و از هیدروکربنها از آب سنگین...( به عنوان حلال استخراج است. این حلالو 

                                                           
1. Cationic surfactants 
2. Ultrasonic energy 
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 ها استفاده ها از این حلالکشاز ترکیبات آلی کلردار نظیر آفت گیری بسیاریاز طرفی در اندازه

وجود کلر در ساختار حلال ایجاد  D EC-GC0خصوصا با روش گیری این ترکیباتشود. در اندازهمی

برای رفع این های مربوط به آنالیت را بپوشاند. پیکتواند بسیاری از که می ،کندپیک بلند و پهنی می

مایع پخشی با  -و همکارانش، برای اولین بار روش میکرواستخراج مایع ادهزفرج 2003مشکل، در سال 

کننده، به عنوان حلال استخراج  را نظیر سیکلوهگزان ،های سبکتر از آبربنهیدروکاستفاده از 

 ( نمایش داده شده است.00-2طرحی از این روش در شکل) .]73[پیشنهاد کردند

های استخراج کننده به علت توان به محدودیت در انتخاب حلالمیاز دیگر معایب این روش      

 تلف جداسازی، به یکدیگر اشاره کرد. ی پارامترهای مخشرایط دانسیته و نقطه جوش و وابستگ

 

 

]73[های استخراج کننده سبکتر از آب با استفاده از حلال مایع پخشی -میکرواستخراج مایع : (00 -2شکل )

                                                           
1. Gas chromatography - electron capture detector 
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 مقدمه 1 -9

که در حیطی آن مزیست و تاثیرات زیستاهمیت و کاربرد مس، ورود آن به محیطبا توجه به 

گیری مقادیر بسیار کم پذیر برای اندازهفصل اول به آن اشاره شد، ارائه روشی حساس، ساده و گزینش

مایع  -استخراج مایعرسد. در این کار پژوهشی، امکان استفاده از روش میکروآن ضروری به نظر می

گیری آنها های حقیقی و اندازهنمونه در (II)تغلیظ مقادیر کم یون مسسازی و پیشپخشی برای جدا

 . ه استای مورد تحقیق و بررسی قرار گرفتسنجی جذب اتمی شعلهبه وسیله طیف

 

 بخش تجربی  9-2

 هاي مورد استفاده و طرز تهیه آنهامحلول  9-2-1

استفاده شد که  ایاد شیمیایی با خلوص تجزیهو مو بدون یونها از آب در تهیه تمام محلول

 ( آمده است.0-3صات مواد شیمیایی مورد استفاده در جدول )مشخ

گرم از نمک مس سولفات پنج  3323/0لیتر( از انحلال گرم برمیلیمیکرو 0000محلول مس )

لیتری تهیه شد. میلی 000در آب و به حجم رساندن آن در بالن حجمی  0آبه، ساخت شرکت مرك

 دن این محلول تا غلظت دلخواه تهیه شدند.تر بطور روزانه از رقیق کرهای رقیقمحلول

در  این ترکیبگرم از  3362/0مولار از انحلال  000/0 2سالیسیلیدین آنیلین -Nمحلول لیگاند 

 تر نیز، هر روز با رقیق سازیهای رقیقاتانول تهیه شد. محلول لیتری درمیلی 000بالن حجمی 

 شدند.تهیه می تر با اتانولهای غلیظمحلول

مطابق روش ارائه شده در مرجع  سالیسیلیدین آنیلین -Nم به ذکر است برای تهیه لیگاند لاز

 آورده است. 2-2-3عمل شد که در بخش  ]30[

                                                           
1. Merck 
2. N-Salicylidineaniline 
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 ( : مواد شیمیایی مورد استفاده0-3جدول )

 شرکت سازنده فرمول ماده

 مرك O2.5H4CuSO مس سولفات پنج آبه

 مرك O 2.2H4PO2NaH             دو آبههیدروژن فسفات سدیم دی

 مرك 4HPO2K پتاسیم هیدروژن فسفات

 مرك COOH3CH اسید استیک

 مرك 4PO3H اسید فسفریک

 مرك 3BO3H اسید بوریک

 شرکت بیدستان OH5H2C اتانول

 مرك OH3CH متانول

 مرك O6H3C استون

 مرك CN3CH استو نیتریل

 مرك 4CCl کلریدتتراکربن

 مرك 3CHCl کلروفرم

 مرك Cl5H6C بنزنکلرو

 مرك O6H7C سالیسیل آلدهید

 مرك N7H6C آنیلین

 مرك NaOH سود

 مرك HCL کلریدریک اسید

 

های از محلول های معینیاز مخلوط کردن حجم =pH 00/3 -00/3های بافر فسفاتی با محلول

. یه شدندتهمولار  00/0 پتاسیم هیدروژن فسفاتمولار و  00/0هیدروژن فسفات دو آبه سدیم دی

 00/0هیدروژن فسفات دو آبه  پتاسیمهای نیز از محلول =00/3pHبافر فسفاتی با  برای تهیه محلول

 مولار استفاده شد. 0/0سود  ومولار 

مولار، بوریک 300/0های فسفریک اسید های معینی از محلولاز اختلاط حجم 0بافر یونیورسال

محلول بافر تهیه شد. برای تهیه مولار  20/0و سود مولار 030/0 اسید مولار، استیک030/0اسید 

                                                           
1.Universal buffer 
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های با حجم مولار 00/0مولار و هیدروکلریک اسید  00/0های بوریک اسید بوراکسی نیز از محلول

  استفاده شد. معین

 سالیسیلیدین آنیلین -Nروش سنتز لیگاند  9-2-2

میلی مول( هر  00آنیلین ) لیترلیمی 303/0میلی مول( و  00سالیسیل آلدهید )لیتر میلی 033/0     

مرك آلمان، با استفاده از یک میکروپیپت به یک بالن رفلاکس منتقل دو خریداری شده از شرکت 

رفلاکس  C°30در دمای  به مدت سه ساعتبه آن اضافه و این مخلوط لیتر اتانول میلی 0شد. سپس 

رسوب سپس  تشکیل شود، یوب زرد رنگرسشد تا  گردید. بعد از رفلاکس، محلول در دمای اتاق سرد

 متبلور شد. کلروفرمو در صاف شد 

 

 

 ]30[سالیسیلیدین آنیلین -N( : روش سنتز لیگاند 0-3شکل )

 

گراد بدست درجه سانتی 30 -00متبلور شده  ترکیبنقطه ذوب  ،برای بررسی خلوص محصول

ترکیب سنتز  IRمچنین طیف . ه]30[دهدآمد که با نقطه ذوب گزارش شده تطابق خوبی نشان می

به ترتیب  C=Nو  O-Hهای گروهشود، همانطور که مشاهده می( آورده شده است. 2-3شده در شکل )

بوده و  0:2نسبت استوکیومتری مس با این لیگاند  مشخص هستند. 0603و  Cm  3300-3300-1 در

با  Oو  Nهای ف گروهگزارش شده است. این ترکیب از طر 0/3×300همچنین ثابت تشکیل کمپلکس

 شود.مس وارد واکنش می
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 ها و وسایل مورد استفادهدستگاه 9-2-9

ای شیمادزو جذب اتمی شعله متراسپکتروهای جذب مس توسط دستگاه گیریتمامی اندازه

لن انجام شد. پارامترهای استی -لامپ کاتد توخالی مس و شعله هوا مجهز به AA0-670مدل 

 ( تنظیم گردید.2-3دستگاهی مطابق با جدول )

 دستگاهی برای اندازه گیری جذب مسی هاپارامتر( : 2-3جدول )

 3/323 (nm)طول موج

 6 (mA)جریان لامپ

 2/0 (nm)پهنای شکاف

 3/0 (L/min)سرعت جریان استیلن

 3 (L/min)سرعت جریان هوا

 6 (mm)ارتفاع شعله

 00 (cm)مشعل طول

 

با  733مدل 2متر دیجیتالی ساخت شرکت متراهم pHبافری، از  یهامحلول pHبرای تنظیم 

 مولار( استفاده شد. 0/3ای ترکیبی کالومل )مجهز به الکترود شیشه 00/0دقت 

نشین شده در ته لوله آزمایش از میکروپیپت ساخت شرکت برای برداشتن قطره آلی ته

 استفاده شد. earch 100Resمدل   3اپندورف

ها از دستگاه سانتریفیوژ ساخت شرکت بنیامین طب مدل برای سانتریفیوژ کردن محلول

 استفاده شد.  77633337

UV- متر شیمادزو مدلش از دستگاه اسپکتروماوراءبنف -برای ثبت طیف جذبی در ناحیه مرئی     

 متری استفاده گردید.سانتی 0/0با سل کوارتزی  3160

                                                           
1. Shimadzu AA-670 

2. Metrohm 

3. Eppendorf, model Research 100  

4  . Shimadzu UV-160 
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 طیف جذبی  9-2-4

سالیسیلیدین آنیلین به صورت زیر  -Nو (II)به منظور بررسی امکان تشکیل کمپلکس بین مس

 عمل شد : 

لیتر میکروگرم برمیلی 000لیتر محلول میلی 00/0لیتری، میلی 00در یک بالن حجمی 

و  لیتررمیلیمیکروگرم ب 0/3×200سالیسیلیدین آنیلین با غلظت -Nلیتر محلول میلی 0/0 (،II)مس

اضافه و با اتانول به حجم رسانده شد. پس از   =0/7pHلیتر محلول بافر فسفاتی با میلی 00/0

یکنواخت کردن محلول، مقدار معینی از آن به داخل سل اسپکتروفتومتر منتقل و طیف جذبی آن در 

 -Nگاند الف(. طیف جذبی محلول شاهد )طیف لی-3-3نانومتر ثبت شد )شکل  200-700ناحیه 

لیتر میلی 00/0، (II)محلول مس جای ( مثل نمونه ثبت گردید با این تفاوت که بهسالیسیلیدین آنیلین

شود، طیف کملپکس ماکزیمم جذبی در همانطور که مشاهده می ب(.-3-3شد )شکل اضافه  آب مقطر

نانومتر  203در  حالیکه طیف لیگاند ماکزیمم جذبی را در الف(-3-3)شکل دهدنانومتر نشان می 336

 دهنده تشکیل کمپلکس است.جایی نشانب( که این جابه-3-3دهد )شکلنشان می

برای  مورد بررسی قرار گرفت.، سالیسیلیدین آنیلین -N و لیگاند مسواکنش  سینتیکهمچنین 

به داخل سل معینی از آن  مقدار مطابق روش بالا تهیه شد و محلول کمپلکس ،رن منظوای

ثانیه پس از آغاز واکنش در  0/60-0/0200تر منتقل و جذب آن در محدوده زمانی اسپکتروفتوم

دهد که با افزایش ( نشان می3-3متر ثبت شد. نتایج حاصل از شکل )نانو 0/336طول موج ماکزیمم 

کند و بنابراین زمان تاثیری بر روی تشکیل زمان مقدار جذب کمپلکس تغییر محسوسی نمی

 سالیسیلیدین آنیلین -Nن به آن معنا است که تشکیل کمپلکس مس با لیگاند کمپلکس ندارد و ای

 سریع است.
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 و کمپلکس مس سالیسیلیدین آنیلین-Nماورابنفش لیگاند  -طیف مرئی بررسی:  (3-3شکل)

، بافری شده  0/30(mLg µ-1) یلینسالیسیلیدین آن -N، غلظت  0/0(mLg µ-1)حلال اتانول، غلظت مس  -شرایط: الف

، بافری شده با بافر  0/30(mLg µ-1) سالیسیلیدین آنیلین -Nغلظت حلال اتانول، -ب  pH=0/7با بافر فسفاتی در 

     =pH.0/7فسفاتی در 

 

 (الف)

 (ب)



 : بخش تجربیفصل سوم

 

32 

 

،  0/0(mLg µ-1)غلظت مس  . شرایط:سالیسیلیدین آنیلین -N بررسی سینتیک واکنش مس با لیگاند(: 3-3شکل )

 .pH=0/7، بافری شده با بافر فسفاتی در 0/30(mLg µ-1) سالیسیلیدین آنیلین -Nظت غل

 

 

 متغیرهاي مؤثر در اندازه گیري مسروش كار در بهینه سازي   9-2-5

پخشی شامل سه مرحله  مایع-مراحل انجام میکرواستخراج مایعهمانطور که قبلا نیز ذکر شد،        

و برداشتن محلول ابری  وژیسانتریف خش کننده و استخراج کننده،تزریق مخلوط همگن حاوی حلال پ

 سازی همه متغیرها به صورت زیر عمل شد : در بهینه است.نشین شده حاوی آنالیت ته قطره آلی

، حجم مشخصی از لیترمیلیبر  کروگرممی 00/0غلظت  با( II) مسلیتر محلول میلی 0/0ابتدا      

 و محلول بافر لیترمیلیبر  کروگرممی 0/2×200 با غلظت دین آنیلینسالیسیلی -Nمحلول لیگاند 

. یک به حجم رسانده شد مقطرلیتری وارد و با آب میلی 00ن بال مورد نظر به یک pH با فسفاتی

 این مخلوط بهدقیقه به این محلول فرصت داده شد تا واکنش تشکیل کمپلکس کامل شود. سپس 

 لوله آزمایش منتقل شد.  یک

تتراکلرید( و کربنلیتر از مخلوطی همگن شامل حلال استخراج کننده )میلی 0/0در مرحله بعد     

حلال پخش کننده )اتانول( با نسبتی مشخص به سرعت به لوله آزمایش تزریق شد. در اثر این تزریق 

ج پخش ذرات ریز حلال استخراشود که این ابری شدن ناشی از محلولی کدر یا ابری تشکیل می

 باشد.درون حلال آبی می درکننده 
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به قطرات ریز حلال  ،اندهای آنالیت که قبلا با لیگاند تشکیل کمپلکس دادهدر این مرحله یون

به این مخلوط یک دقیقه فرصت داده شد تا استخراج کمپلکس کامل شوند. استخراج کننده وارد می

در  کهگردید وژ یدقیقه، سانتریفدر ر ود 0000 سرعتدقیقه با  0سپس این مخلوط به مدت شود. 

باشند در انتهای قطرات ریز حلال استخراج کننده که دارای دانسیته بیشتری نسبت به آب می ،نتیجه

به کمک میکروپیپت جدا و به یک ویال منتقل و سپس با نشین شده شوند. فاز تهنشین میلوله ته

این مرحله محلول به دستگاه جذب اتمی وارد و جذب در  .رقیق شدمیکرولیتر  0/200تا حجم   اتانول

 گیری شد.( اندازه2-3یط ذکر شده در جدول )آن مطابق با  شرا

افزوده نشد.  (ІІ)گیری شد با این تفاوت که به آن مسجذب محلول شاهد هم مثل نمونه اندازه

 گرفته شد.  ای یا جذب مس در نظراختلاف جذب محلول نمونه و شاهد بعنوان سیگنال تجزیه

 گیری سه بار تکرار گردید و از میانگین سازی تمامی پارامترها هر اندازهقابل ذکر است در بهینه

ای استفاده شد که این سیگنال متناسب با غلظت مس استخراج ها به عنوان سیگنال تجزیهگیریاندازه

 شده درون قطره می باشد. 

 وه زیر عمل شدبرای بدست آوردن درصد بازیابی نیز به شی : 
 

 گرم برمیکرو 0000سازی از محلول از مس با رقیق های متفاوتهایی با غلظتابتدا محلول

هایی در ها جهت تهیه محلولمیکرولیتر از این محلول 0/20( تهیه شد. سپس IIمس) لیترمیلی

لیتری منتقل شد. یمیل 0/0برداشته و به یک ویال  لیترگرم برمیلیمیکرو 0/0 -0/00 غلظتی همحدود

 0/60های استاندارد با قطره آلی استخراج شده، سازی شرایط محلولدر مرحله بعد، به منظور یکسان

میکرولیتر رقیق شد. سپس  0/200تا حجم  به هر ویال اضافه و با اتانول تتراکلریدبنکرلیتر میکرو

گیری شد. سیگنال ای اندازهشعله متر جذب اتمیوها با استفاده از دستگاه اسپکترجذب این محلول

ای از سیگنال تجزیهبا این تفاوت که مس به آن اضافه نشد.  ،گیری شداندازه شاهد هم مثل نمونه
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( IIمنحنی سیگنال آنالیت بر حسب غلظت مس)دست آمد.  تفاوت سیگنال شاهد و سیگنال نمونه به

 آمده است. ( 0-3( و شکل ) 3-3ن در جدول) رسم گردید. که نتایج آ

 (IIهای مستقیم به دست آمده برای مس)سیگنال( : 3-3جدول )

 تتراکلریدکربن -جذب در محیط اتانول (mLg µ-1غلظت مس )

0/0 063/0 

0/2 020/0 

0/0 230/0 

0/3 360/0 

0/00 030/0 

 

 

y = 0.058x + 0.0011
R² = 0.9987

0

0.1

0.2

0.3

0.4

0.5
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0 5 10 15

ب
جذ

(  میکروگرم برمیلی لیتر) ل ت مس  
 

 (IIمستقیم مس ) بندیدرجه( : منحنی 0-3شکل)

 

مستقیم، میکروگرم بندی درجهای هر نمونه در معادله منحنی قرار دادن سیگنال تجزیه با حال

مس بعد از پیش تغلیظ به دست آمد. از تقسیم میکروگرم مس بعد از پیش تغلیظ به میکروگرم آن در 

 ابی محاسبه شد.درصد بازی ،محلول اولیه



 : بخش تجربیفصل سوم

 

30 

 ري مسسازي متغیرهاي مؤثر در اندازه گیبررسی و بهینه  9-2-6

گیری مس و در نتیجه ایجاد بهترین م نمودن بهترین شرایط جهت اندازهبه منظور فراه

سازی . برای بهینهلف شیمیایی مورد بررسی قرار گرفتپارامترهای مختاثر حساسیت و حد تشخیص، 

ت ها به جز یکی ثاباستفاده شد. در این روش همه متغیر 1پارامترها از روش یک متغیر در یک زمان

شود و برای هر متغیر شود و رفتار سیستم در سطوح مختلف آن متغیر بررسی مینگه داشته می

سازی نوع و حجم حلال استخراج کننده و ، لازم به ذکر است در بهینهشودبهترین سطح انتخاب می

متغیرهایی که مورد بررسی قرار گرفتند به ترتیب  کننده از این روش استفاده نشد.حلال پخش

 عبارتند از :

0) pH نمونه 

 نوع بافر (2

 حجم بافر (3

 اثر غلظت لیگاند (3

 نوع حلال رقیق کننده (0

 و حلال پخش کننده نوع حلال استخراج کننده (6

 و حلال پخش کننده حجم حلال استخراج کننده (7

 بررسی زمان استخراج (3

 درت یونیق بررسی  (3

 اثر حجم نمونه آبی  (00

 زمان سانتریفیوژ (00

                                                           
1  . One at a time 
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  pHبررسی اثر   9-2-6-1

pH نه مهمترین تاثیر را در تشکیل کمپلکس و به دنبال آن استخراج آنالیت به فاز آلی دارد. نمو

لازم به ذکر مورد بررسی قرار گرفت.  =pH 0/3 -0/3بر استخراج مس در محدوده  pHبنابراین تاثیر 

. قابل آشکارسازی نبودند 0/3های کمتر از pHهای حاصل از پیش تغلیظ نمونه در است که، سیگنال

ن بررسی روش کار در اینیز به دلیل تشکیل رسوب مس بررسی نشدند.  0/3های بالاتر از pHاز طرفی 

 به شیوه زیر بود:

میکرولیتر محلول لیگاند  0/000، (IIمس) لیترگرم برمیلیمیکرو 00/0محلول  لیترمیلی 0/0

N- 00/0لیتر بافر فسفاتی )یلیم 0/0و لیترگرم برمیلیمیکرو 0/2×200سالیسیلیدین آنیلین با غلظت 

لیتری وارد و با آب مقطر به حجم رسانده میلی 00بالن  به یک =pH 0/3 -0/3مولار( در محدوده 

 استخراج بر روی آن انجام شد.پس از یک دقیقه شد. سپس این مخلوط به یک لوله آزمایش منتقل و 

میکرولیتر اتانول )حلال  0/300مل لیتر مخلوطی همگن شامیلی 330/0برای انجام استخراج       

میلی  0/0)حلال استخراج کننده( توسط یک سرنگ  تتراکلریدکربن میکرولیتر 0/30پخش کننده( و 

به زریق شد. پس از یک دقیقه، محلول ابری حاصل لیتری به سرعت به محلول نمونه آبی حاوی مس ت

ستفاده از میکروپیپت، در مرحله بعد با ا دور بر دقیقه سانتریفیوژ شد. 0000دقیقه با سرعت  0مدت 

میکرولیتر رقیق شد. سپس  0/200لیتر از فاز ته نشین شده برداشته و با اتانول تا حجم میکرو 0/60

گیری شد. جذب محلول شاهد هم مثل نمونه ای اندازهجذب محلول نمونه با دستگاه جذب اتمی شعله

اختلاف جذب محلول نمونه و شاهد ( افزوده نشد. II)با این تفاوت که به آن مس ،گیری شداندازه

( آورده شده 6 -3( و در شکل )3-3بعنوان جذب مس در نظر گرفته شد که نتایج آن در جدول )

 =pH 0/7 -0/3 بازه بیشترین سیگنال مربوط به ،شود( مشاهده می6-3است. همانطور که در شکل )

 یابد.ابی کاهش میتر و بالاتر درصد بازیهای پایینpHاست. در 

، احتمالا به خاطر 0/7تر از های پایینpHدر  ،گونه توجیه کرد کهتوان اینعلت این پدیده را می

احتمال کوئوردینه شدن یون فلزی توسط زوج سالیسیلیدین آنیلین،  -Nپروتونه شدن لیگاند 
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به دلیل رقابت گروه تمالا احنیز  0/3از  های بالاترpHدر یابد. های آزاد لیگاند کاهش میالکترون

 بنابراین در بررسی یابد.می واکنش با مس، میزان جذب کاهشهای لیگاند در هیدروکسیل با مولکول

 بهینه در نظر گرفته شد. pHبه عنوان  =0/7pH ،های بعدی

 

 بر میزان استخراج مس pH( : نتایج حاصل از بررسی اثر 3-3جدول )
pH یابیدرصد باز جذب مس 

0/3 022/0 3/03 

0/0 023/0 2/03 

0/6 002/0 0/30 

0/6 062/0 0/32 

0/7 070/0 2/33 

0/7 072/0 3/33 

0/3 072/0 3/33 

0/3 070/0 2/33 

7/3 063/0 3/33 

0/3 003/0 3/30 

 

 

 جفاز آبی بر میزان استخرا  pH( : نمودار تاثیر6-3شکل)

، حجم لیترمیلی 0/00ل نمونه حجم محلو ، 0/2 (mLg µ-1)اندلیگغلظت ، 00/0(mLg µ-1)شرایط آزمایش: غلظت مس

، سرعت میکرولیتر 0/300)اتانول(  میکرولیتر، حجم حلال پخش کننده 0/30تتراکلرید( کربن حلال استخراج کننده )

 میکرولیتر. 0/030میکرولیتر، حجم رقیق کننده )اتانول(  0/60نشین شده دور در دقیقه، حجم فاز ته 0000سانتریفیوژ 
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 بررسی اثر نوع بافر  6-2 -9-2

به منظور دستیابی به حساسیت بیشتر، نوع بافر مورد بررسی قرار گرفت.  pHپس از بررسی اثر 

  بافر بوراکسی و های بافر فسفاتی، بافر یونیورسالبهینه از محلول  pHبرای این کار با توجه به محدوده 

 به شیوه زیر بود: استفاده شد. در این بررسی روش کار

 0/000(، IIلیتر مس)میلی گرم برمیکرو 00/0لیتر محلول میلی 0/0 ،لیتریمیلی 00در یک بالن 

 0/0هر بار و  لیترمیلی گرم برمیکرو 0/2×200سالیسیلیدین آنیلین با غلظت  -Nمیکرولیتر از محلول 

وارد و با آب مقطر به  =0/7pHال با های بافر از نوع فسفاتی، بوراکسی و یونیورسلیتر محلولمیلی

. محلول شاهد نیز مثل محلول نمونه گردیداین مخلوط به یک لوله آزمایش منتقل  و حجم رسانده شد

های شاهد و نمونه با این تفاوت که مس به آن افزوده نشد. عمل استخراج روی محلول ،تهیه شد

 0/200اتانول تا با  نشین شدهسپس فاز ته ( انجام شد.0-6-2-3همانند روش ارائه شده در قسمت )

 میکرولیتر رقیق شد. 

گیری و اختلاف جذب آنها بعنوان اندازه ایمونه با دستگاه جذب اتمی شعلهجذب محلول شاهد و ن

 ( آورده شده است. 7-3( و در شکل )0-3جذب مس در نظر گرفته شد که نتایج آن در جدول )

مربوط به بافر فسفاتی است. بنابراین بافر  ،بیشترین سیگنالدهد همانطور که نتایج نشان می 

 های بعدی در نظر گرفته شد. بافر بهینه در بررسینوع فسفاتی به عنوان 

 

 ( :  نتایج حاصل از بررسی نوع بافر بر میزان استخراج مس0-3جدول)                       

 

 

 

 

 

یابیدرصد باز جذب مس نوع بافر  

072/0 فسفاتی  3/33  

یبوراکس  063/0  3/36  

630/0 یونیورسال  7/32  
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 استخراج( : نمودار تاثیر نوع بافر بر میزان 7 -3شکل)

  0/00حجم محلول نمونه  ،0/2 (mLg µ-1)غلظت لیگاند، 00/0(mLg µ-1): غلظت مس  شرایط آزمایش

 0/300)اتانول(  حجم حلال پخش کننده میکرولیتر، 0/30تتراکلرید( کربن ، حجم حلال استخراج کننده )لیترمیلی

میکرولیتر، حجم رقیق کننده )اتانول(  0/60نشین شده دور در دقیقه، حجم فاز ته 0000، سرعت سانتریفیوژ میکرولیتر

 میکرولیتر. 0/030

 

 بررسی اثر حجم بافر  9-2-6-9

 

ورد بررسی قرار لیتر از بافر ممیلی 0/0 -0/3در محدوده  =0/7pHاثر حجم بافر فسفاتی با 

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

(، IIلیتر مس)میلی میکروگرم بر 00/0لیتر محلول میلی 0/0لیتری، میلی 00در یک بالن          

و لیتر میلی گرم برمیکرو 0/2×200سالیسیلیدین آنیلین با غلظت  -Nمیکرولیتر از محلول  0/000

و با آب مقطر به  لیتر، اضافهمیلی 0/0 -0/3در محدوده  =0/7pHبافر فسفاتی با  های مختلفی ازحجم

سپس این مخلوط به یک لوله آزمایش منتقل شد. محلول شاهد نیز مثل محلول حجم رسانده شد و 

های شاهد و نمونه نمونه تهیه شد با این تفاوت که مس به آن افزوده نشد. عمل استخراج روی محلول

 0/200نشین شده با اتانول تا فاز ته سپس( انجام شد. 0-6-2-3وش ارائه شده در قسمت )همانند ر

گیری و اختلاف اندازهای ونه با دستگاه جذب اتمی شعلهجذب محلول شاهد و نم میکرولیتر رقیق شد.
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( آورده 3-3( و در شکل )6-3جذب آنها بعنوان جذب مس در نظر گرفته شد که نتایج آن در جدول )

 شده است. 

بافر  لیتر ازمیلی 0/3 -0/0های حجمای در میزان سیگنال تجزیه دهد،همانطور که نتایج نشان می

لیتر از بافر فسفاتی با میلی 0/2حجم  برای اطمینان، اینبنابر تقریبا ثابت است. =0/7pHفسفاتی با 

0/7pH=  شد. های بعدی در نظر گرفتهبهینه بافر در بررسیبه عنوان حجم 

 

 ( : نتایج حاصل از بررسی حجم بافر بر میزان استخراج مس6-3جدول)                 

 

 

 

 

 

 

 

 

 تاثیر حجم بافر بر میزان استخراج( : نمودار 3-3شکل)

، لیترمیلی 0/00، حجم محلول نمونه 0/2 (mLg µ-1)غلظت لیگاند  ،00/0(mLg µ-1)مس  شرایط آزمایش: غلظت

، میکرولیتر 0/300)اتانول(  میکرولیتر، حجم حلال پخش کننده 0/30تتراکلرید( کربنحجم حلال استخراج کننده )

 0/030یق کننده )اتانول( میکرولیتر، حجم رق 0/60نشین شده دور در دقیقه، حجم فاز ته 0000سرعت سانتریفیوژ 

 میکرولیتر.

یابیدرصد باز جذب مس حجم بافر  

0/0  070/0  0/37  

0/0  072/0  3/33  

0/2  070/0  2/33  

0/3  070/0  2/33  
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 سالیسیلیدین آنیلین -Nبررسی اثر  ل ت لیگاند   9-2-6-4

های                  سالیسیلیدین آنیلین بر میزان استخراج در محدوده غلظت-Nتاثیر غلظت لیگاند 

سی به صورت زیر ، مورد بررسی قرار گرفت. روش کار در این بررلیتر میلی گرم برمیکرو 0/00 -0/0

 بود : 

(، IIلیتر مس)میلی گرم برمیکرو 00/0لیتر از محلول میلی 0/0، لیتریمیلی 00در یک بالن          

 -0/0×200 های متفاوت در محدوده ین با غلظتسالیسیلیدین آنیل -Nمیکرولیتر از محلول  0/000

با آب مقطر به اضافه و  pH=0/7 با افر فسفاتیلیتر بمیلی 0/2و نیز لیتر میلی گرم برمیکرو 0/0×300

محلول شاهد نیز پس از یک دقیقه این مخلوط به یک لوله آزمایش منتقل شد.  و حجم رسانده شد

های مثل محلول نمونه تهیه شد با این تفاوت که مس به آن افزوده نشد. عمل استخراج روی محلول

نشین شده تا سپس فاز ته( انجام شد. 0-6-2-3)شاهد و نمونه همانند روش ارائه شده در قسمت 

 میکرولیتر با اتانول رقیق شد. 0/200

عنوان ه ب گیری و اختلاف جذب آنها اندازه ایمونه با دستگاه جذب اتمی شعلهجذب محلول شاهد و ن 

 ( آورده شده است. 3-3( و در شکل )7-3جذب مس در نظر گرفته شد که نتایج آن در جدول )

سیگنال ، لیترمیکروگرم بر میلی 0/3دهند با افزایش غلظت لیگاند تا ر که نتایج نشان میهمانطو

گونه توجیه کرد توان اینماند. افزایش ابتدایی در سیگنال را میآنالیت افزایش یافته و سپس ثابت می

آن مقدار  و به دنبال یافتهکه با افزایش غلظت لیگاند میزان تشکیل کمپلکس در فاز آبی افزایش 

های بالاتر نیز ناشی از کامل شود. ثابت ماندن سیگنال در غلظتبیشتری از کمپلکس وارد فاز آلی می

برای اطمینان  بنابراین. ]30[شدن واکنش تشکیل کمپلکس و مستقل شدن آن از غلظت لیگاند است

 ین آنیلین در سالیسیلید -Nاز لیگاند  لیترمیکروگرم بر میلی 0/3غلظت  از تشکیل کمپلکس،

 های بعدی به عنوان غلظت بهینه لیگاند در نظر گرفته شد.بررسی
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 ( :  نتایج حاصل از بررسی غلظت لیگاند بر میزان استخراج مس7-3جدول) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

              

یر غلظت لیگاند بر میزان استخراج( : نمودار تاث3-3شکل)     

، حجم حلال لیترمیلی 0/00حجم محلول نمونه ، =0/7pHبافر فسفاتی  ،00/0(mLg µ-1)شرایط آزمایش: غلظت مس

، سرعت میکرولیتر 0/300)اتانول(  میکرولیتر، حجم حلال پخش کننده 0/30تتراکلرید( بنکراستخراج کننده )

 میکرولیتر. 0/030میکرولیتر، حجم رقیق کننده )اتانول(  0/60نشین شده دور در دقیقه، حجم فاز ته 0000سانتریفیوژ 
 

 

 درصد بازیابی جذب مس (mLg µ-1)غلظت لیگاند

0/0 000/0 3/33 

0/2 072/0 3/33 

0/3 006/0 2/73 

0/3 020/0 3/30 

0/0 026/0 0/36 

0/6 026/0 0/36 

0/3 026/0 0/36 

0/00 026/0 0/36 

 سالیسیلیدین انیلین )میکروگرم بر میلی لیتر(-Nغلظت 
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 بررسی نوع حلال رقیق كننده  9-2-6-5

برای انتخاب نوع حلال کننده مورد مطالعه قرار گرفت. قدر بررسی بعدی تاثیر نوع حلال رقی

 00/0محلول  لیترمیلی 0/0 یلیترمیلی 00رقیق کننده به این صورت عمل شد که در یک بالن 

 0/3سالیسیلیدین آنیلین با غلظت  -Nمیکرولیتر از محلول  0/000، (II)مس لیترمیلیگرم بر میکرو

وارد و با آب مقطر به حجم  =0/7pHلیتر محلول بافر فسفاتی با یلیم 0/2و  لیترمیکروگرم بر میلی

رسانده شد. سپس این محلول به یک لوله آزمایش منتقل شد. محلول شاهد نیز مثل محلول نمونه 

های شاهد و نمونه با این تفاوت که مس به آن افزوده نشد. عمل استخراج روی محلول ،تهیه شد

 ( انجام شد.  0-6-2-3سمت )همانند روش ارائه شده در ق

نشین شده با استفاده از میکروپیپت جدا و به یک ویال میکرولیتر از  فاز ته 0/60ه بعد در مرحل

میکرولیتر از  0/030منتقل شد، این کار برای سه نمونه انجام شد. سپس هر ویال به طور جداگانه با 

 رقیق شد. اتانول -اسید نیتریک 0:0و مخلوط  متانولمحلول های اتانول، 

اسید  0:0مخلوط  ،( نشان داده شده است. بر طبق مشاهدات3-3نتایج این بررسی در جدول )

سبب افزایش سیگنال نیز متانول شود، از طرفی ها میاتانول سبب دوفازی شدن محلول -نیتریک

تری داشت پایین کرار پذیرتر و سیگنال شاهدهای تاتانول که سیگنال دلیل از. به همین شودمیشاهد 

 های بعدی استفاده شد.به عنوان حلال رقیق کننده در بررسی

 

 ( : نتایج حاصل از بررسی اثر نوع حلال رقیق کننده3-3جدول)

 

 

 درصد بازیابی جذب مس سیگنال نمونه سیگنال شاهد نوع حلال رقیق کننده

 3/36 027/0 037/0 020/0 اتانول

 3/33 023/0 000/0 030/0 متانول
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 بررسی نوع حلال استخراج كننده و حلال پخش كننده  9-2-6-6

های موثر بر بازده استخراج، نوع حلال استخراج کننده است. این حلال یکی از مهمترین پارامتر

ای انتخاب شود که غیرقابل امتزاج با آب بوده، دانسیته آن بیشتر از آب باشد و نیز توانایی باید به گونه

مورد نظر را داشته باشد. در انتخاب حلال پخش کننده نیز باید به این نکته توجه کرد  استخراج گونه

 و هم در فاز آبی داشته باشد. استخراج کننده  که این حلال باید امتزاج پذیری مناسبی هم در فاز آلی

های از حلال 3×3برای بررسی نوع حلال استخراج کننده و حلال پخش کننده ماتریسی 

های پخش کننده شامل اتانول، تتراکلرید و کلروبنزن و حلالکربنکننده شامل کلروفرم،  استخراج

مورد  الف و ب در بررسی نوع حلال استخراج کننده دو روشمتانول، استون و استونیتریل تشکیل شد. 

 مطالعه قرار گرفت. 

د. روش کار در بررسی اول حجم مصرفی هر سه حلال استخراج کننده یکسان انتخاب شالف( 

 در این بررسی به شیوه زیر بود :

سپس  ( تهیه شدند.0-6-2-3های شاهد و نمونه همانند روش ارائه شده در بخش )محلول

 0/30های پخش کننده( با از متانول، اتانول، استون و استونیتریل )به عنوان حلالمیکرولیتر  0/300

های استخراج کننده( و کلروبنزن )به عنوان حلال تتراکلریدکربنهای کلروفرم، از حلال میکرولیتر

تزریق  و شاهد آبی نمونه هایلیتر محلولمیلی 0/00هریک به طور جداگانه مخلوط و به سرعت به 

 .شدنددقیقه، سانتریفیوژ در ر ود 0000دقیقه با سرعت  0ها به مدت محلول پس از یک دقیقه، شد.

نشین میکرولیتر رقیق شد. لازم به ذکر است حجم فاز ته 0/200نشین شده با اتانول تا سپس فاز ته

میکرولیتر به دست  0/30و  0/70، 0/60، کلروبنزن و کلروفرم به ترتیب تتراکلریدکربنهای شده حلال

گیری شد. اختلاف جذب ای اندازهها با دستگاه اسپکترومتر جذب اتمی شعلهجذب این محلولآمد. 

( و شکل 3-3نتایج این بررسی در جدول )ن جذب مس در نظر گرفته شد. امحلول نمونه و شاهد بعنو

 ( قابل مشاهده است.  الف-3-00)
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حجم فاز   که ای انتخاب شد های استخراج کننده به گونهدر بررسی دوم حجم مصرفی حلالب( 

ی رسیدن به های آلی در آب متفاوت است، لذا براحلال نشین شده یکسان باشد. از آنجا که حلالیتته

میکرولیتر( نیاز به افزایش مقادیری متفاوت از هریک از  60نشین شده )حجم تقریبا یکسانی از فاز ته

 باشد. روش کار در این بررسی به شیوه زیر بود : های استخراج کننده میحلال

، عمل (0-6-2-3)های شاهد و نمونه مطابق روش ارائه شده در بخش بعد از تهیه محلول

 ها به صورت زیر انجام شد :خراج بر روی محلولاست

های پخش کننده( به میکرولیتر از متانول، اتانول، استون و استونیتریل )به عنوان حلال 0/300

و کلروبنزن )به عنوان  تتراکلریدکربنهای کلروفرم، از حلال میکرولیتر 0/70و  0/30، 0/030ترتیب با 

 هایلیتر محلولمیلی 0/00ه طور جداگانه مخلوط و به سرعت به های استخراج کننده( هریک بحلال

در ر ود 0000دقیقه با سرعت  0ها به مدت پس از یک دقیقه، محلولتزریق شد.  و شاهد آبی نمونه

میکرولیتر اتانول رقیق شد.  030میکرولیتر( با  60نشین شده )د. سپس فاز تهشدندقیقه، سانتریفیوژ 

گیری شد. اختلاف جذب محلول ای اندازهدستگاه اسپکترومتر جذب اتمی شعله ها باجذب این محلول

-3( و شکل )00-3نتایج این بررسی در جدول )ن جذب مس در نظر گرفته شد. نمونه و شاهد بعنوا

 ( قابل مشاهده است.  ب-00

زن دارای های تتراکلریدکربن و کلروبنحلالدهند، نشان می هر دو بررسی همانطور که نتایج    

تشکیل محلول ابری بهتر توسط این  لروفرم هستند که این امر ناشی ازسیگنال بیشتری نسبت به ک

تتراکلرید و کلروبنزن کربناحتمالا قطبیت کمپلکس تشکیل شده به قطبیت دو حلال است. از طرفی 

 حلالدارد، این  تتراکلریدکربناز آنجایی که کلروبنزن سمیت بیشتری نسبت به  .]32[نزدیکتر است

ای بعدی مورد استفاده هتتراکلریدکربن به عنوان حلال استخراج در بررسی درنتیجهکنار گذاشته شد. 

بیشترین سیگنال مربوط به اتانول است. این امر به های پخش کننده نیز  در میان حلالقرار گرفت. 

ارزان از طرفی این حلال ست، دارتر هنگام تزریق این حلال ادلیل تشکیل محلول ابری بهتر و پای

های بعدی در بنابراین اتانول به عنوان حلال پخش کننده در بررسیی دارد. سمیت کمترقیمت بوده و 
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کننده و نوع با توجه به نتایج حاصل از دو آزمایش در بررسی نوع حلال استخراج .]72[نظر گرفته شد 

ماند برای نشین شده ثابت باقی میفاز تهرسد روشی که در آن حجم کننده به نظر میحلال پخش

کننده برای به حجم رساندن قطره ، زیرا در مرحله بعد به منظور بررسی حلال رقیقمطالعه بهتر است

کننده های مختلف حلال رقیقنشین شده ثبات بوده و بنابراین اثر حجمحاوی آنالیت، حجم فاز ته

 گیرد.مورد مطالعه قرار نمی میکرولیتر 0/200برای رسیدن به حجم نهایی 

 

 در روش الف ( : نتایج حاصل از بررسی اثر نوع حلال استخراج کننده و حلال پخش کننده3-3جدول)
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 حلال پخش کننده
 

 

 استونیتریل
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 تتراکلریدکربن 030/0 020/0 073/0 033/0

 کلروبنزن 030/0 027/0 070/0 033/0

 کلروفرم 032/0 003/0 023/0 030/0

 )الف(

 کربن تتراکلرید

 کلروفرم

 کلروبنزن

 استونیتریل متانول اتانول استون

 حلال استخراج کننده
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 در روش ب ( : نتایج حاصل از بررسی اثر نوع حلال استخراج کننده و حلال پخش کننده00-3جدول)
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 مس جذب( : نمودار تاثیر نوع حلال استخراج کننده و حلال پخش کننده بر میزان 00-3شکل)

، حجم محلول  0/3(µg mL-1)، غلظت لیگاندpH=0/7بافری شده در ، 00/0(µg mL-1شرایط آزمایش: غلظت مس)

رقیق حلال دور در دقیقه،  0000، سرعت سانتریفیوژ میکرولیتر 300، حجم حلال پخش کننده لیترمیلی 00نمونه 

 نشین شده ثابت.م فاز تهحج-حجم مصرفی حلال استخراج کننده ثابت. ب-الف کننده اتانول.

 حلال پخش کننده
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 تتراکلریدکربن 036/0 027/0 073/0 033/0

 کلروبنزن 036/0 027/0 072/0 030/0

 کلروفرم 060/0 003/0 032/0 020/0

 (ب)

 تتراکلرید کربن

 کلروبنزن

 کلروفرم
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 و حلال پخش كنندهبررسی حجم حلال استخراج كننده   9-2-6-7

شامل  3×3ده و حجم حلال پخش کننده نیز ماتریسی بررسی حجم حلال استخراج کنن برای

میکرولیتر و حجم حلال پخش کننده در  0/30-0/030حجم حلال استخراج کننده در محدوده 

 روش کار در این بررسی به شیوه زیر بود :رولیتر تشکیل شد. میک 0/000-0/0300 محدوده

عمل سپس ( تهیه شدند. 0-6-2-3های شاهد و نمونه همانند روش ارائه شده در بخش )محلول

دور در  0000دقیقه با سرعت  0به مدت  هاآنها انجام شد. پس از یک دقیقه، محلولاستخراج بر روی 

ا میکروپیپت برداشته نشین شده بود بای که در لوله تهمورد کل قطره. در هر شدنددقیقه، سانتریفیوژ 

ها با دستگاه اسپکترومتر جذب اتمی میکرولیتر رقیق شد. جذب این محلول 0/200تا حجم  و با اتانول

گیری شد. اختلاف جذب محلول نمونه و شاهد بعنوان جذب مس در نظر گرفته شد. ای اندازهشعله

 ( نمایش داده شده است.00-3در شکل جدول )نتایج این بررسی 

میکرولیتر از  0/60 -0/30های دهد که بیشترین سیگنال مربوط به حجمبررسی نتایج نشان می

های زریق حجمگونه توجیه کرد که هنگام تتوان اینحلال استخراج کننده است. علت این پدیده را می

شود که این امر ، محلول ابری بهتری تشکیل مییتر(میکرول 0/60 -0/30) کنندهکم از حلال استخراج

نشین شده حجم کمی دارد ولی کند. بنابراین اگرچه فاز تهبه استخراج بهترکمپلکس کمک می

 شودهای بزرگتری تشکیل میتر، هنگام تزریق، قطرههای بالاباشد. در حجمراندمان استخراج بالا می

لال پخش کننده برای پراکنده کردن کامل حلال استخراج که این امر به دلیل کافی نبودن حجم ح

به حجم شده و های بزرگ از یک طرف سبب کاهش نسبت سطح این قطره . تشکیل]33[کننده است 

کاهش شود و بنابراین راندمان استخراج آنالیت نشین تهشود که فاز آلی زودتر می از طرف دیگر سبب

های تر از حلال استخراج کننده به عنوان حجم بهینه در بررسیمیکرولی 0/30بنابراین حجم یابد. می

 بعدی در نظر گرفته شد.

 ای مربوط به تجزیه میکرولیتر، سیگنال 0/300تا  0/000با افزایش حجم اتانول از از طرفی 

 یابد.های بالاتر کاهش میثابت مانده و در حجم 0/0200تا  0/300یابد، از حجم مس افزایش می
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های کم از حلال پخش کننده توانایی گونه توجیه کرد که، حجمتوان اینن پدیده را میعلت ای

کافی برای پراکنده کردن حلال استخراج کننده را ندارند، بنابراین پایداری محلول ابری بعد از تزریق 

 هایشود استخراج به طور کامل صورت نگیرد. در حجمبسیار کم خواهد بود که این امر سبب می

 .]70[یابدبه دلیل افزایش حلالیت کمپلکس در فاز آبی، کاهش میاحتمالا بالاتر نیز راندمان استخراج 

های از حلال پخش کننده در بررسی تر از اتانول به عنوان حجم بهینهمیکرولی 0/300بنابراین حجم 

 بعدی در نظر گرفته شد.

 

 

 تخراج کننده و حجم حلال پخش کنندهحجم حلال اس( : نتایج حاصل از بررسی اثر 00-3جدول)

 

 )میکرولیتر( حلال پخش کننده

  

0/0300 0/0000 0/0200 0/0000 0/300 0/300 0/600 0/000  

ده
نن

 ک
اج

خر
ست

ل ا
حلا

 
ر(

یت
رول

یک
)م

 

030/0 073/0 007/0 003/0 003/0 003/0 037/0 063/0 0/30 

003/0 037/0 027/0 023/0 023/0 020/0 000/0 033/0 0/60 

003/0 030/0 023/0 023/0 023/0 027/0 003/0 033/0 0/70 

062/0 033/0 023/0 030/0 191/1 027/0 000/0 036/0 0/30 

060/0 037/0 027/0 027/0 023/0 026/0 007/0 073/0 0/30 

073/0 000/0 020/0 003/0 007/0 000/0 037/0 067/0 0/000 

032/0 003/0 003/0 003/0 003/0 073/0 003/0 030/0 0/030 

032/0 002/0 003/0 002/0 002/0 060/0 033/0 020/0 0/030 
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 بررسی زمان استخراج   9-2-6-8

باشد. در این روش زمان های استخراج میزمان استخراج یکی از پارامترهای مهم در اکثر روش

کننده تا زمان شروع و پخشکننده استخراج به صورت فاصله زمانی بین تزریق مخلوط حلال استخراج

 0/0 -20. بر این اساس زمان استخراج در محدوده ]70[شودسانتریفیوژ کردن در نظر گرفته می

 دقیقه مورد بررسی قرار گرفت. روش کار در این بررسی به شیوه زیر بود :

د. عمل ( تهیه شدن0-6-2-3های شاهد و نمونه همانند روش ارائه شده در بخش )محلول

 به صورت زیر انجام شد :ها راج بر روی این محلولاستخ

میکرولیتر  0/300تتراکلرید و کربن میکرولیتر 0/30لیتر از مخلوطی همگن شامل میلی 330/0

 0/0 -20میلی لیتر محلول آبی نمونه تزریق شد. بعد از تزریق، به مدت  0/00اتانول، به سرعت به 

. سپس نمونه به مدت احتمالا استخراج بیشتری انجام شود فرصت داده شد تا دقیقه به محلول نمونه

میکرولیتر( با  0/60نشین شده )دور در دقیقه، سانتریفیوژ گردید. فاز ته 0000دقیقه با سرعت  0

ها با دستگاه اسپکترومتر جذب اتمی میکرولیتر رقیق شد. جذب این محلول 0/200اتانول  تا حجم 

ف جذب محلول نمونه و شاهد بعنوان جذب مس در نظر گرفته شد. گیری شد. اختلاای اندازهشعله

 ( نمایش داده شده است.02 -3( و جدول )00-3نتایج این بررسی در شکل )

 ای مس تغییر    جزیهدهند، با تغییر زمان استخراج، سیگنال تهمانطور که نتایج نشان می

که در اثر تشکیل یک محلول ابری مناسب، گونه توجیه کرد توان اینکند. علت این امر را مینمی

که در این روش سطح  ییتواند به خوبی در فاز آبی پخش شود. از آنجاحلال استخراج کننده می

تواند سریعا از فاز آبی به فاز آلی منتقل گردد تماس بین دو فاز آلی و آبی بسیار زیاد است، آنالیت می

که این  ]63[ ود و درنتیجه زمان استخراج کوتاه خواهد بودشو بنابراین تعادل خیلی سریع برقرار می

برای اطمینان از کامل بنابراین  باشد.مایع پخشی می -مساله یکی از مزایای روش میکرواستخراج مایع

 به عنوان زمان استخراج در نظر گرفته شد. یک دقیقهزمان شدن استخراج 
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 تخراج( : نتایج حاصل از بررسی اثر زمان اس02-3جدول)

 

 

 تاثیر زمان استخراج بر میزان جذب( : نمودار 00-3شکل)

حجم محلول  ، 0/3(µg mL-1)، غلظت لیگاند pH=0/7فری شده در با، 00/0(µg mL-1)شرایط آزمایش: غلظت مس 

، حجم حلال استخراج کننده )تتراکلریدکربن( میکرولیتر 0/300لیتر ،حجم حلال پخش کننده اتانول میلی 00نمونه 

 رقیق کننده اتانول.حلال دور در دقیقه،  0000میکرولیتر، سرعت سانتریفیوژ  0/30

 

 

 

 درصد بازیابی جذب مس (دقیقهزمان استخراج )

0/0 030/0 3/33 

0 030/0 3/33 

2 023/0 2/33 

0 023/0 0/37 

00 023/0 2/33 

20 023/0 2/33 
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 قدرت یونی بررسی اثر   3 -9-2-6

 0/0 -00/0تاثیر قدرت یونی بر راندمان استخراج با افزایش پتاسیم نیترات در ناحیه غلظتی 

 مولار به محلول نمونه مورد بررسی قرار گرفت. روش کار در این بررسی به شیوه زیر بود :

 0/000لیتر مس، گرم برمیلیمیکرو 00/0 لیتر محلولمیلی 0/0، یلیترمیلی 00در یک بالن 

لیتر محلول بافر فسفاتی با میلی 0/2 ،لیترمیکروگرم بر میلی 0/3میکرولیتر محلول لیگاند با غلظت 

0/7pH= اضافه و مولار 0/0 -0/0های رای ایجاد غلظتهای مختلفی از نمک پتاسیم نیترات بو وزن ،

. محلول شاهد نیز با آب مقطر به حجم رسانده شد. سپس این مخلوط به یک لوله آزمایش منتقل شد

به آن اضافه نشد. عمل استخراج  و نمک پتاسیم نیترات همانند نمونه تهیه شد با این تفاوت که مس

( صورت گرفت. سپس 3-6-2-3های شاهد و نمونه همانند روش ارائه شده در بخش )بر روی محلول

گیری شد. اختلاف دازهای انهای شاهد و نمونه با دستگاه اسپکترومتر جذب اتمی شعلهجذب محلول

( 03 -3( و جدول )02-3جذب آنها بعنوان جذب مس در نظر گرفته شد. نتایج این بررسی در شکل )

  نمایش داده شده است.

  ]70[توان تحت تاثیر دو نیروی مخالف بررسی کردتاثیر قدرت یونی بر راندمان استخراج را می 

افتد. به این ترتیب که نمک با کاهش اتفاق می Salting-outنیروی اول : با افزایش نمک پدیده 

شود، به عبارت دیگر نمک با حلالیت آنالیت در فاز آبی سبب افزایش توزیع آن به درون فاز آلی می

شود، بنابراین های آب اطراف آنالیت سبب رها شدن و در نتیجه انتقال آن به فاز آلی میجذب مولکول

 د.یابراندمان استخراج افزایش می

 :شودجا میبه نیروی دوم : از سوی دیگر با افزایش قدرت یونی تعادل زیر به سمت چپ جا

 

(0-3)   HCuLHLCu 22 2

2 

که این امر سبب کاهش غلظت کمپلکس در فاز آبی شده و در نتیجه استخراج کمپلکس به درون فاز 

 ل، نمک اضافه نشد.های بعدی به محلودر بررسی بنابراین دهدآلی را کاهش می
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 ( :  نتایج حاصل از بررسی اثر قدرت یونی03-3جدول)

 

 

 

 بر میزان جذب ( : نمودار تاثیر قدرت یونی02-3شکل)

حجم حلال  ، 0/3(µg mL-1)، غلظت لیگاند pH=0/7بافری شده در ، 00/0(µg mL-1): غلظت مس  شرایط آزمایش

میکرولیتر، سرعت سانتریفیوژ  0/30تتراکلرید(کربن)، حجم حلال استخراج کنندهمیکرولیتر 0/300پخش کننده اتانول 

 رقیق کننده اتانول.حلال دور در دقیقه،  0000

 

 

 درصد بازیابی جذب مس (مولار) 3KNOغلظت 

0/0 030/0 3/33 

000/0 023/0 2/33 

00/0 030/0 3/33 

00/0 030/0 3/33 

00/0 023/0 2/33 

 )مولار( 3KNO غلظت
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 بررسی اثر حجم نمونه آبی بر راندمان استخراج  9-2-6-11

های های مهم در توسعه یک روش، توانایی آن سیستم در پیش تغلیظ حجمیکی از جنبه

اثر حجم نمونه آبی بر راندمان استخراج به دو روش مورد بررسی قرار . ]30[متفاوت از نمونه آبی است

 گرفت. 

شد که مقدار میکروگرم مس در محلول ثابت باشد. برای این  ای عملدر بررسی اول به گونه

میکروگرم  00/0، حاوی لیترمیلی 0/3-0/02هایی در محدوده هایی از نمونه با حجممنظور محلول

و  لیترمیکروگرم بر میلی 0/3 سالیسیلیدین آنیلین با غلظت -Nمیکرولیتر از لیگاند  0/000مس، 

تهیه و با آب مقطر به حجم مورد نظر رسید.   =0/7pHبافر فسفاتی محلول  لیترمیلی 0/2همچنین 

 .ندهای آزمایش منتقل شدبه لوله تهیه شده یهاسپس نمونه

محلول شاهد نیز همانند نمونه تهیه شد با این تفاوت که مس به آن اضافه نشد. عمل استخراج 

از  پس( صورت گرفت. 3-6-2-3)های شاهد و نمونه همانند روش ارائه شده در بخش بر روی محلول

های شاهد و نمونه با جذب محلول میکرولیتر رقیق شد. 0/200نشین شده با اتانول تا جداسازی، فاز ته

گیری شد و اختلاف جذب آنها بعنوان جذب مس در ای اندازهدستگاه اسپکترومتر جذب اتمی شعله

 ( نمایش داده شده است. 03-3) ( و شکل03 -3نظر گرفته شد. نتایج این بررسی در جدول )

ها متغیر باشد. برای ای عمل شد که مقدار میکروگرم مس در محلولدر بررسی بعدی به گونه

های ، حاوی حجملیترمیلی 0/3-0/02هایی در محدوده هایی از نمونه با حجماین منظور محلول

سالیسیلیدین  -Nیتر از لیگاند میکرول 0/000لیتر مس، میکروگرم بر میلی 00/0متفاوتی از محلول 

  =0/7pHمحلول بافر فسفاتی  لیترمیلی 0/2و همچنین  لیترمیکروگرم بر میلی 0/3آنیلین با غلظت 

با آب مقطر به حجم مورد نظر رسید. محلول شاهد نیز همانند نمونه تهیه شد با این تفاوت که تهیه و 

ها همانند مرحله قبل صورت گرفت. پس از مس به آن اضافه نشد. عمل استخراج بر روی محلول

نتایج این بررسی در جدول میکرولیتر رقیق شد.  0/200نشین شده با اتانول تا حجم جداسازی، فاز ته

  ( نمایش داده شده است. 03-3( و شکل )00 -3)
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های کم از فاز آبی، میزان استخراج کمتر است که این در حجم شودهمانطور که مشاهده می

      با افزایش حجم فاز آبی، حجم فازناشی از عدم تشکیل محلول ابری مناسب است، از طرفی امر 

ل استخراج کننده در فاز یابد که این امر ناشی از افزایش انحلال پذیری حلانشین شده کاهش میته

  فته شد.لیتر از نمونه به عنوان حجم بهینه در نظر گرمیلی 0/00به همین دلیل حجم . ]30[آبی است

با توجه به نتایج به دست آمده هر دو روش مورد مطالعه در بررسی اثر حجم فاز آبی بسته به 

توانند مورد استفاده قرار بگیرند به این صورت که اگر حجم مورد نظر از حلال شرایط آزمایش می

از روشی که در آن کننده، توانایی استخراج  مقادیر بیشتر آنالیت را داشته باشد، استفاده استخراج

گیرد بهتر است و در های متفاوت از فاز آبی مورد بررسی قرار میمقادیر مختلف آنالیت در حجم

در این  کننده مهم در شرایط آزمایش باشدکننده یک عامل محدودصورتیکه حجم حلال استخراج

 حالت بهتر است که بررسی با مقادیر ثابت آنالیت مورد استفاده قرار گیرد.

 

 ( :  نتایج حاصل از بررسی اثر حجم نمونه آبی بر میزان استخراج مس03-3جدول)
 

 حجم نمونه آبی
نشین حجم فاز ته

 شده
 ایتجزیه سیگنال میکروگرم اولیه

میکروگرم بازیافت 

 شده
 درصد بازیابی

0/0 0/70 00/0 003/0 303/0 6/30 

0/3 0/60 00/0 023/0 330/0 2/33 

0/00 0/60 00/0 030/0 333/0 3/33 

0/02 0/00 00/0 023/0 337/0 3/37 
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 مس در میکروگرم ثابت حجم نمونه آبی بر میزان استخراج ( : بررسی تاثیر03-3شکل)

 حجم حلال،  0/3(µg mL-1)، غلظت لیگاند pH=0/7بافری شده در ، 00/0(µg mL-1)شرایط آزمایش: غلظت مس 

میکرولیتر، سرعت  0/30، حجم حلال استخراج کننده )تتراکلریدکربن( میکرولیتر 0/300پخش کننده اتانول 

 حلال رقیق کننده اتانول.دور در دقیقه،  0000سانتریفیوژ 

 

  بر میزان استخراج مس با مقادیر مختلف آنالت ( :  نتایج حاصل از بررسی اثر حجم نمونه آبی00-3جدول)

 بیحجم نمونه آ
نشین حجم فاز ته

 شده
 ایتجزیه سیگنال میکروگرم اولیه

میکروگرم 

 بازیافت شده
 درصد بازیابی

0/0 0/70 20/0 060/0 203/0 2/30 

0/3 0/60 30/0 000/0 333/0 0/36 

0/00 0/60 00/0 030/0 333/0 3/33 

0/02 0/00 60/0 003/0 023/0 3/37 
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 مس  بر میزان استخراج با مقادیر مختلف آنالیت حجم نمونه آبی ( : بررسی تاثیر03-3شکل)

حجم حلال ،  0/3(µg mL-1)، غلظت لیگاند pH=0/7بافری شده در ، 00/0(µg mL-1)شرایط آزمایش: غلظت مس 

ر، سرعت میکرولیت 0/30، حجم حلال استخراج کننده )تتراکلریدکربن( میکرولیتر 0/300پخش کننده اتانول 

 حلال رقیق کننده اتانول.دور در دقیقه،  0000سانتریفیوژ 

 

 بررسی اثر زمان سانتریفیوژ   9-2-6-11

دقیقه  مورد بررسی قرار  2 -20بعد از بررسی اثر حجم فاز آبی، زمان سانتریفیوژ در محدوده 

 گرفت. این بررسی به صورت زیر انجام گرفت:

( تهیه شدند و عمل 0-6-2-3وش ارائه شده در بخش )های شاهد و نمونه همانند رمحلول

       روش ارائه شده در بخش  مانندنیز  نشین شدهها و رقیق کردن فاز تهبر روی محلول استخراج

دقیقه با سرعت  2-20های های ابری تشکیل شده در مدت زمان( انجام شد. سپس محلول3-2-6-3)

 اسپکترومتر های شاهد و نمونه توسط دستگاهذب محلولدور بر دقیقه سانتریفیوژ شدند. ج 0000

گیری و اختلاف سیگنال آنها به عنوان سیگنال مس ثبت شد. نتایج این بررسی در جذب اتمی اندازه

 ( نشان داده شده است.06 -3( و جدول ) 00 -3)  شکل
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قیقه است و د 0 -00های وط به زمانبیشترین سیگنال مرب ،دهندهمانطور که نتایج نشان می

 یابد.های کمتر و بیشتر درصد بازیابی کاهش میدر زمان

های های کوتاه، قطرهگونه توجیه کرد که در طی مدت زمانتوان اینعلت این پدیده را می

که بخشی از کمپلکس  های جذب شده به دیواره داخلی لوله آزمایشمعلق در محلول و همچنین قطره

نشین شده بسیار بنابراین حجم فاز ته شوند.نمینشین به طور کامل ته اند،مس را در خود حل کرده

 شود.که این امر سبب کاهش راندمان استخراج می، کم خواهد بود

از طرفی زمان طولانی سانتریفیوژ نیز برای استخراج مناسب نیست، زیرا در اثر گرم شدن 

 شود.مر سبب کاهش راندمان استخراج میشود که این امحلول بخشی از حلال آلی در فاز آبی حل می

 دقیقه به عنوان زمان بهینه سانتریفیوژ در نظر گرفته شد. 0بنابراین مدت زمان 

 

 ( : تاثیر زمان سانتریفیوژ در استخراج مس06-3جدول)

 

زمان سانتریفیوژ 

 )دقیقه(

حجم فاز ته نشین شده 

(µL) 
 درصد بازیابی جذب مس

2 30 007/0 0/30 

3 60 023/0 0/37 

0 60 030/0 3/33 

00 60 030/0 3/33 

00 60 023/0 2/33 

20 00 026/0 0/36 

20 00 020/0 3/30 
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 یر زمان سانتریفیوژ بر میزان جذب مس( : نمودار تاث00 -3شکل)

حجم حلال ،  0/3(µg mL-1)اند ، غلظت لیگpH=0/7بافری شده در ، 00/0(µg mL-1)شرایط آزمایش: غلظت مس 

میکرولیتر، سرعت  0/30، حجم حلال استخراج کننده )تتراکلریدکربن(  میکرولیتر 0/300پخش کننده اتانول 

 دور در دقیقه، حلال رقیق کننده اتانول. 0000سانتریفیوژ 

 

 مایع پخشی  -شرایط بهینه میکرواستخراج مایع  9-2-7

مایع پخشی محلول  -های موثر بر میکرواستخراج مایعپارامتر سازیبا توجه به بررسی و بهینه

مورد  بندیدرجهو در رسم منحنی  حاصل گردید ،(07-3آبی مس، شرایط بهینه ذکر شده در جدول )

 استفاده قرار گرفت.
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               در اندازه گیری مس DLLME( : شرایط بهینه روش 07 -3جدول )

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  روش پیشنهادي تحت شرایط بهینه  9-2-8

( IIمیکروگرم بر میلی لیتر مس) 00/0میلی لیتر محلول  0/0لیتری، میلی00ابتدا در یک بالن 

 0/2و  لیترمیکروگرم بر میلی 0/3سالیسیلیدین آنیلین با غلظت  -Nمیکرولیتر از محلول  0/000

. پس از یک اضافه و با آب مقطر به حجم رسانده شد =0/7pH لیتر از محلول بافر فسفاتی بامیلی

 دقیقه، محلول نمونه به لوله آزمایش منتقل و عمل استخراج بر روی آن انجام شد. 

تتراکلرید میکرولیتر  0/30میکرولیتر از مخلوطی همگن شامل  0/330برای انجام استخراج،        

کننده( تهیه و توسط یک سرنگ میکرولیتر اتانول )حلال پخش 0/300کننده( و کربن )حلال استخراج

به لیتری به سرعت به محلول نمونه آبی تزریق شد. پس از یک دقیقه، محلول ابری حاصل میلی 0/0

pH 0/7 

 اتیفسف نوع بافر 

 لیترمیلی 0/2 حجم بافر

 اتانول نوع حلال رقیق کننده

 میکرولیتر 0/030 حجم حلال رقیق کننده

 تتراکلریدکربن نوع حلال استخراج کننده

 میکرولیتر 0/30 حجم حلال استخراج کننده

 اتانول نوع حلال پخش کننده

 میکرولیتر 0/300 حجم حلال پخش کننده

 لیترمیلی 0/00 حجم فاز آبی

 لیترمیکروگرم بر میلی 0/3 غلظت لیگاند

 دقیقه 0 زمان استخراج

 دور بر دقیقه 0000 سرعت سانتریفیوژ

 دقیقه 0 زمان سانتریفیوژ
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دور در دقیقه سانتریفیوژ شد. محلول شاهد نیز همانند نمونه تهیه شد  0000دقیقه با سرعت  0مدت 

 ( به آن اضافه نشد.IIبا این تفاوت که محلول مس )

نشین شده برداشته و با اتانول تا میکرولیتر از فاز ته 0/60در مرحله بعد با استفاده از یک میکروپیپت،  

های شاهد و نمونه با دستگاه جذب اتمی ر رقیق شد. سپس جذب محلولمیکرولیت 0/200حجم 

 گیری شد. نانومتر اندازه 3/323ای در طول موج شعله

 ای مس در نظر گرفته شد.اختلاف جذب محلول شاهد و نمونه به عنوان سیگنال تجزیه

 

 تغلیظبندي پیشرسم منحنی درجه  9-2-3

های متفاوت از مس ای با غلظتهای نمونهمحلول تغلیظ،بندی پیشدرجهبه منظور رسم منحنی 

گرم کرومی 0/0های معینی از محلول لیتری، حجممیلی 00تهیه شد. به این ترتیب که در یک بالن 

میکرولیتر  000لیتر، گرم برمیلیمیکرو 0030/0 -03/0تی لیتر مس برای ایجاد گستره غلظمیلیبر

لیتر محلول میلی 0/2و  لیترمیکروگرم بر میلی 0/3آنیلین با غلظت سالیسیلیدین  -Nمحلول لیگاند 

اضافه و با آب مقطر به حجم رسانده شد. محلول شاهد نیز همانند نمونه  =0/7pH بافر فسفاتی با

تهیه شد با این تفاوت که به آن مس اضافه نشد. سپس عمل استخراج تحت شرایط بهینه بر روی 

میکرولیتر رقیق شد و  0/200نشین شده با اتانول تا ز جداسازی، فاز تهپس اها انجام شد. محلول

گیری و اختلاف جذب آنها بعنوان ای اندازهدستگاه جذب اتمی شعله جذب محلول شاهد و نمونه با

 ای ثبت شد.سیگنال تجزیه

ج ای بر حسب غلظت اولیه مس در فاز آبی رسم شد. نتایدر مرحله بعد منحنی سیگنال تجزیه

 ( نشان داده شده است.06-3( و نیز شکل )03-3حاصل از این بررسی در جدول )

تغلیظ دارای دامنه خطی در محدوده بندی پیشدرجهشود منحنی همانطور که مشاهده می

 باشد.می 2R=3333/0با ضریب همبستگی  لیترمیکروگرم بر میلی 3000/0 -30/0
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ای مربوط به استخراج یون مس به سیگنال تجزیه معادله بهترین خط برای مقادیر غلظت و   

 صورت زیر به دست آمد.

A= 2/0007 CCu + 0/0003                                      R2 = 0/3333                            

یگنال جذب اتمی مس ، سAلیتر و گرم بردر فاز آبی بر حسب میلی (II)غلظت مس ، CuC که در آن

  باشند.متر مینانو 3/323موج  در طول

 تغلیظبندی پیشدرجههای مربوط به رسم منحنی ( : داده03-3)جدول 

 

 

 درصد بازیابی جذب مس لیتر(غلظت مس )میکروگرم بر میلی

003/0 007/0 3/67 

000/0 003/0 3/33 

003/0 020/0 3/30 

02/0 000/0 0/36 

00/0 030/0 3/33 

07/0 030/0 6/33 

0/0  206/0 3/37 

02/0 306/0 6/37 

03/0 303/0 3/33 

03/0 303/0 6/70 

07/0 273/0 3/00 
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 تغلیظبندی پیشدرجه( : منحنی 06 -3شکل )

 

 هاي مزاحمبررسی اثر یون  9-2-11

های ها و آنیونهای احتمالی کاتیونای روش، اثر مزاحمتبه منظور بررسی کاربردهای تجزیه

های مزاحم، اصولا کاهش یظ مس مورد مطالعه قرار گرفت. در بررسی اثر یونمختلف در پیش تغل

ها در تشکیل کمپکس یا رسوب با عامل کمپلکس دهنده و ای، ناشی از رقابت سایر یونسیگنال تجزیه

 یا آنالیت است. روش کار در این بررسی به صورت زیر بود :

های مزاحم اندازه شرایط بهینه و در غیاب یون ابتدا سیگنال محلول نمونه با سه بار تکرار، تحت

 00/0لیتر محلول مس با غلظت میلی 0/0لیتری، میلی00گیری شد. به این صورت که در یک بالن 

  0/2و  لیترمیکروگرم بر میلی 0/3میکرولیتر محلول لیگاند با غلظت  0/000گرم بر لیتر، میلی

اضافه و سپس با آب مقطر به حجم رسانده شد. عمل   =0/7pHلیتر محلول بافر فسفاتی با میلی

نشین شده پس از جداسازی، با اتانول مونه تحت شرایط بهینه انجام گرفت و فاز تهاستخراج بر روی ن

جذب اسپکترومتر ها با استفاده از دستگاه سپس جذب محلول میکرولیتر رقیق شد. 0/200تا حجم 

 زه گیری شد.اندا 3/323در طول موج  ایاتمی شعله
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( محاسبه AS) آنها( و نیز انحراف استاندارد A) گیریجذب سه بار اندازه در مرحله بعد میانگین

بدست آمد. سپس برای  AS3±Aشد. محدوده قابل قبول برای نوسان سیگنال، با توجه به رابطه 

وزنی، نسبت به  –برابر وزنی  00000بررسی اثر مزاحمت احتمالی هر گونه، یون مورد نظر با نسبت 

ای بدست آمده در حضور گونه مزاحم در ( به محلول اولیه اضافه شد. اگر سیگنال تجزیهІІیون مس )

گرفت، به این معنا بود که یون مورد نظر با نسبت موجود، مزاحم نیست. در غیر قرار می AS3±Aدامنه 

ای در دامنه ال تجزیهسیگن کهشد کاهش داده می تا جاییاین صورت نسبت وزنی گونه مزاحم 

AS3±A ( نشان داده شده است.30-3قرار گیرد. نتایج حاصل از این بررسی در جدول ) 

 

 های مزاحمبررسی اثر یون: (03-3)جدول

 نسبت وزنی گونه به مس گونه مورد بررسی

K+, Li+, Na+, F-, Cl-, NO3
-, NO2

-, S2O5
2-, 

HCOO-, CH3COO-, SO3
2- 

 

00000 

I-, ClO3
-, SO4

2-, Br -, Mg2+, ClO4
- 0000 

SCN-, Ba2+, C2O4
2- 

 

000 

2+, Cd-
4, IO6+, Cr2+, Ni2+Pd 

Co2+, Zn2+, Hg2+, Mn2+, Ca2+, Pb2+ 

 

000 

Al3+, Ag+ ,  Fe2+, Fe3+,  Cr3+ 00 

 

 

 

برابر  00در غلظت   Fe2+Fe+ ,  , Ag3+Al ،3+Cr ,+3 های شود، یونهمانطور که مشاهده می

 نسبت به مس ایجاد مزاحمت میکنند. وزنی -وزنی
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 های مزاحم به ترتیب زیر عمل شد :برای حذف اثر یون

  3یون+Al 

 00/0با غلظت  (II)لیتر محلول مسمیلی 0/0ابتدا مخلوطی شامل  Al+3 برای حذف اثر یون

 0/700و  Al+3لیتر میکروگرم بر میلی 0000میکرولیتر محلول  0/200لیتر، میکروگرم بر میلی

لیتر تهیه شد. سپس مطابق روش کار میکروگرم بر میلی 000/00با غلظت  NaFمیکرولیتر محلول 

گیری شد. به این سازی و عمل استخراج بر روی آن صورت گرفت و جذب اندازهمحلول نمونه آماده

  برابر رفع مزاحمت شد. 000تا  Al+3ترتیب یون 

  یون+Ag 

به این صورت که ابتدا این  یگاند دیتیزون استفاده شدل از نیز Ag+ هایبرای حذف اثر یون

با غلظت  (II)لیتر محلول مسمیلی 0/0شامل  مخلوطی برابر رفع مزاحمت شد سپس 000لیگاند تا 

لیتر میکروگرم بر میلی 0000با غلظت  نقرهمیکرولیتر محلول  0/000لیتر، میکروگرم بر میلی 00/0

به آن اضافه و سپس مطابق روش  0مولار دیتیزون 0000/0لول میکرولیتر مح 0/200تهیه شد. سپس 

  برابر رفع مزاحمت شد. 300بالا عمل شد. به این ترتیب یون نقره تا 

 

 ارقام شایستگی روش  9-9

 حد تشخیص  9-9-1

 

 مشخصاطمینان  سطحتواند با حد تشخیص عبارت است از حداقل غلظت یا وزن آنالیت که می

 ( استفاده شد :3-2ی محاسبه حد تشخیص از رابطه )براآشکارسازی شود. 

 

                                                           
1. Dithizone 
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(3-2) 
m

KS
LOD b 

bS 0= انحراف استاندارد مربوط به پاسخ شاهد 

m  تغلیظبندی پیشدرجه= شیب منحنی 

K  =ضریب اطمینان 

 . ]36[است =3Kمقدار منطقی و قابل قبول برای این ضریب عدد ثابت  2بر طبق استدلال کیزر

  به دست آوردن انحراف استاندارد سیگنال شاهد به صورت زیر عمل شد : یبرا

با  سالیسیلیدین آنیلین -Nمیکرولیتر محلول لیگاند  0/000لیتری، میلی 0/00در یک بالن 

اضافه و با آب  =0/7pHلیتر محلول بافر فسفاتی با  میلی 0/2و لیتر میکروگرم بر میلی 0/3 غلظت

پس  ها انجام شد.شد. سپس عمل استخراج تحت شرایط بهینه بر روی محلول مقطر به حجم رسانده

ها با دستگاه جذب محلولمیکرولیتر رقیق شد.  0/200نشین شده با اتانول تا از جداسازی، فاز ته

 گیری و سیگنال آنها ثبت شد.نانومتر اندازه 3/323ای در طول موج اسپکترومتر جذب اتمی شعله

( 2-3محاسبه و با استفاده از رابطه ) سیگنال شاهد گیریبار اندازه 00 انداردسپس انحراف است

 میکروگرم بر لیتر برای مس بدست آمد. 0/0حد تشخیص 

 

 دقت و صحت  9-8-2

های متفاوتی از مس در محدوده دامنه خطی به منظور بررسی دقت و صحت روش، غلظت

ورد نظر تهیه و عمل استخراج در شرایط بهینه بر های نمونه ممحلولبندی انتخاب شد. رجهمنحنی د

بار اندازه  6های انتخاب شده ای ثبت شد. برای هریک از غلظتروی آنها انجام گرفت و سیگنال تجزیه

تغلیظ، مقدار مس معادل با هر بندی پیشدرجهگیری انجام شد. سپس با استفاده از معادله منحنی 

                                                           
1. Blank 

2. Kaiser 
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نشان دهنده  انحراف استاندارد نسبی به ترتیبو مقادیر درصد  t یرمقادای محاسبه شد. سیگنال تجزیه

  07/2گیری برابر اندازه 6برای  %30در سطح اطمینان  tاند. مقدار روشخوب و دقت صحت 

 باشد.می

 

 ( : نتایج حاصل از بررسی دقت و صحت روش 20 -3جدول )

 

موجود در محلول  مس

 لیتر( میلیگرم برکروآبی )می
 

 

گیری شده نقره اندازه مقدار

 لیتر( میلیگرم برکرو)می

 
%RSD 

 (6=n) 

 

 t مقادیر

 

 درصد بازیابی

0200/0 *0000/0± 0037/0 03/2 37/0 0/33 

0000/0 0007/0  ±0007/0 33/0 30/2 3/000 

0700/0 0003/0  ±0703/0 03/0 303/0 3/000 

 

 تکراری   گیریاندازه 6انحراف استاندارد *

 

(3-3) 100% 
C

S
RSD c 

cS انحراف استاندارد غلظت = 

 = میانگین غلظت 

 

 و درصد بازیابی  تغلیظپیشفاكتور   9-9-9

 

 شیب منحنی درجه تغلیظ بربندی پیششیب منحنی درجهبه صورت ، (PF) 1تغلیظفاکتور پیش 

 2mتغلیظ و بندی پیشمنحنی درجهشیب  1m(، 3-3. در رابطه )]37[ شودتعریف میبندی مستقیم 

                                                           
1. Preconcentration Factor 
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به  20/33تغلیظ، بندی مستقیم است. با استفاده از این رابطه مقدار فاکتور پیششیب منحنی درجه

  دست آمد.

(3-3) 20.43
058.0

5058.2

2

1 
m

m
PF 

 آنالیت در نمونه مقدارنشین شده به آنالیت در فاز ته درصد کلدرصد بازیابی نیز به صورت      

های متفاوتی از مس در محدوده غلظتشود. برای به دست آوردن درصد بازیابی، تعریف می اولیه

با قرار دامنه خطی منحنی درجه بندی انتخاب و عمل پیش تغلیظ بر روی آنها انجام شد. سپس 

بندی مستقیم، غلظت مس به تغلیظ در معادله منحنی درجهای بعد از پیشدادن سیگنال تجزیه

س مقدار میکروگرم مس بعد از پیش تغلیظ محاسبه شد. از تقسیم مقدار آنالیت دست آمد. سپ

( 20-3به دست آمد. نتایج حاصل از این بررسی در جدول)ه مقدار اولیه درصد بازیابی بازیافت شده ب

 به دست آمد. 3/37نشان داده شده است. لازم به ذکر است میانگین درصد بازیابی 

 

 

 حاصل از درصد بازیابی روش( : نتایج 20 -3جدول )

 درصد بازیابی میکروگرم بازیافت شده میکروگرم اولیه (mL gµ-1غلظت مس)

0200/0 200/0 072/0 0/36% 

0300/0 300/0 262/0 2/37% 

0000/0 000/0 333/0 3/33% 

0700/0 700/0 623/0 2/33% 
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 س( :  ارقام شایستگی مربوط به اندازه گیری م22-3دول )ج

 

 ایمقدار تجزیه پارامتر

 0/3 -030 ی خطی )میکروگرم بر لیتر(محدوده

 = x003/0y +  0000/0 بندی مستقیمدرجهمعادله منحنی 

  = x0007/2y +  0003/0 تغلیظبندی پیشدرجهمعادله منحنی 

 3333/0 (2Rضریب همبستگی نمودار کالیبراسیون )

 00/0 حد تشخیص )میکروگرم بر لیتر(

 3/0% (=3n)00/0برای غلظت  نحراف استاندارد نسبی )%(ا

 2/33 فاکتور پیش تغلیظ

 3/37 درصد بازیابی

 0/00 لیتر(حجم نمونه )میلی

   

 حقیقیهاي گیري مس در نمونهاندازه  4 -9    

لف، های مختهای حقیقی با بافتبه منظور بررسی توانایی روش پیشنهادی برای استفاده در نمونه     

با اعمال شرایط  و میوهآب  هاینمونهدر گیری مس سازی، پیش تغلیظ و اندازهاین روش برای جدا

 بهینه به کار رفت. 

 آب هايگیري مس در نمونهاندازه   9-4-1

ی سنتزی های آب از چند نمونهگیری مس در نمونهبرای بررسی کارایی روش پیشنهادی در اندازه     

استفاده شد. روش  و آب شهر دامغان های سنتزی از آب شهر شاهرودی نمونهای تهیهاستفاده شد. بر

 کار به این صورت بود که مقادیر مشخصی از یون مس به حجم ثابتی از آب شهر اضافه گردید تا 
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گیری تغلیظ و اندازههای سنتزی حاصل به روش پیشنهادی پیشآید. نمونهسنتزی بدست های نمونه

گیری مس، از افزایش استاندارد استفاده گردید. نتایج بار تکرار شد. در اندازه 3گیری ندازهشد. هر ا

و  %30بحرانی در سطح اطمینان t ( آمده است. مقدار 23-3های )ها در جدولگیریحاصل از اندازه

 گزارش شده است. 3/3گیری اندازه 3برای 

 

 شهر شاهرود   گیری مس در نمونه آباندازه ( :23-3جدول ) 

 تکراری   یریگاندازه 3انحراف استاندارد *

 

   دامغانگیری مس در نمونه آب شهر اندازه ( :23-3جدول )

 تکراری   گیریاندازه 3انحراف استاندارد *

 

 

 

مقدار مس اضافه شده 

 گرم بر لیتر()میلی

گیری شده مقدار مس اندازه

 گرم بر لیتر()میلی
RSD مقدارt  محاسبه شده 

- 
< DL 

- - 

0000/0 *3000/0± 00036/0 0/3 3/2 

0200/0 0000/0± 0030/0 6/2 0/3 

0000/0 0000/0± 0003/0 0/2 03/0 

مقدار مس اضافه شده 

 گرم بر لیتر()میلی

گیری شده مقدار مس اندازه

 گرم بر لیتر()میلی
RSD مقدارt  محاسبه شده 

- 
< DL 

- - 

0000/0 *3000/0± 30003/0 2/3 0/3 

0200/0 0006/0± 0033/0 2/3 0/3 

0000/0 0000/0± 0003/0 0/0 02/0 
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 میوه و سبزیجات هايگیري مس در نمونهاندازه  9-4-2

های کیوی، کاهو، پسته و هویج شسته و به قطعات نازك تبدیل شدند.  سپس به مدت ابتدا نمونه     

 20به مدت  C °30ها در آون در دمای مونههفته در مجاورت هوا خشک شدند. در مرحله بعد، ن 0

دقیقه قرار داده شدند، تا تمامی آب موجود در بافت آنها تبخیر شده و به وزن ثابتی برسند. سپس 

گرم از هر نمونه به طور جداگانه توزین و  000/0های خشک شده به وسیله آسیاب پودر شدند. نمونه

ساعت در دمای       0ضافه گردید. مخلوط حاصل به مدت لیتر نیتریک اسید غلیظ امیلی 0/0به آن 

C ° 000  0/0بر روی یک دستگاه گرمکن مجهز به همزن مغناطیسی حرارت داده شد. سپس مجددا 

 0لیتر هیدروژن پروکسید به آن اضافه گردید و به مدت میلی 0/2لیتر نیتریک اسید غلیظ و میلی

داده شد تا حجم آن نصف گردد. بعد از سرد شدن،  ساعت به آهستگی همراه با هم زدن حرارت

لیتری منتقل و با میلی 200محلول با کاغذ صافی واتمن صاف گردید. محلول زیر صافی به یک بالن 

 [. 33بار تقطیر به حجم رسانده شد]آب دو

تر میکرولی 0/000 از هر نمونه، شده تهیهاز محلول  لیترمیلی 0/0لیتری، میلی 00در یک بالن 

 بافر فسفاتی لیترمیلی 0/2 و لیترمیکروگرم بر میلی 0/3سالیسیلیدین آنیلین با غلظت  -Nمحلول 

0/7pH= گیری اندازه ایسیگنال تجزیه تحت شرایط بهینه، .به حجم رسانده شد و با آب مقطر وارد

، زمایش بازیابیانجام آبرای  شد و به روش افزایش استاندارد غلظت مس در هر نمونه تعیین گردید.

تحت شرایط  آماده شده اضافه گردید. هایلیتر از نمونهمیلی 0/0مقادیر مشخصی از یون مس به حجم 

ها تغلیظ نمونههای مذکورتعیین گردید. پیشبهینه و به روش افزایش استاندارد غلظت مس در نمونه

 ای ثبت گردید. مطابق روش کار انجام و سیگنال تجزیه

هویج و  پسته، کاهوها برای کیوی، گیرینتایج حاصل از اندازهبار تکرار شد.  3یری گهر اندازه

 آورده شده است. ( 23-3( در جدول
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دهد که روش پیشنهادی با صحت و دقت خوبی برای تعیین مقدار مس در این نتایج نشان می

برای روش مشاهده  های کیوی، کاهو، پسته و هویج قابل کاربرد است و خطای سیستماتیکنمونه

 نگردید.

 

 های حقیقیگیری مس در نمونه( : اندازه20-3جدول )

  تکراری گیریاندازه 3انحراف استاندارد *

 

 

 

 

 نمونه
شده  اضافهمقدار مس 

 گرم بر لیتر()میلی

گیری شده مقدار مس اندازه

 گرم بر لیتر()میلی

 
RSD 

نتایج آزمون 
t 

 درصد بازیابی

 - کاهو
 

< DL 
 

- 
 

- 
 

- 

 0/33 0/2 03/2 0330/0 ±2000/0* 000/0 کاهو

 - - 3/3 0060/0 ± 0003/0 - کیوی

 0/000 0/0 20/0 006/0 ± 0002/0 000/0 کیوی

 هویج
 

- 
 

< DL 

 

- 
 

- 
 

- 

 0/37 0/0 00/3 0037/0 ± 0003/0 000/0 هویج

 - - 0/0 0003/0 ± 0003/0 - پسته

 

 0/000 3/0 2/3 006/0 ± 0000/0 000/0 پسته
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 سیستم شیمیایی مورد استفاده  4-1

جفت شده با اسپکترومتری جذب  ،مایع پخشی -از روش میکرواستخراج مایع تحقیق،در این 

گیری مقادیر کم مس استفاده شده است. لیگاند مورد استفاده در این روش ای برای اندازهاتمی شعله

( نشان داده شده 0-3باشد که ساختار گسترده آن در شکل )ن آنیلین میسالیسیلیدی -N ترکیب

 شود.مشاهده می یاست. در این ساختار دو گروه عاملی هیدروکسید و ایمین

 

 

 ]33[سالیسیلیدین آنیلین -N: ساختار گسترده لیگاند  (0-3)شکل

 

مپلکس ای به عنوان عامل کآن به طور گسترده سالیسیلیدین آنیلین و مشتقات -Nترکیب 

و پلاتین مورد  با برخی از فلزات واسطه نظیر مس، پالادیوم، نیکل، آهن، وانادیوم، کبالت دهنده

 .]30[گیرنداستفاده قرار می

ثابت تشکیل  بوده و همچنین 0:2( با این لیگاند بصورت IIنسبت استوکیومتری مس) 

نشان دهنده تمایل  که [30]گزارش شده است 3×300نیز  مس -یلینسالیسیلیدین آن -Nکمپلکس 

 باشد.لیگاند برای تشکیل کمپلکس با مس می زیاد
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با مس وارد واکنش  Oو N های شود این لیگاند از طرف گروههمانطور که در شکل زیر مشاهده می

 شود.می

 

 ]33[سالیسیلیدین آنیلین و مس  -N( : ساختار کمپلکس 2-3شکل )

 

دهد که ماکزیمم جذب کمپلکس در نشان می الف(-3-3شکل) بررسی طیف جذبی کمپلکس

جابه جایی نشان  203 موجدر طول لیگاند باشد که نسبت به ماکزیمم جذبنانومتر می 336طول موج 

 دهد.  می

 

 ارقام شایستگی روش  4-2

میکروگرم بر لیتر مس، بین غلظت  0/3-030ه غلظتی دهد که در محدودها نشان میبررسی

مقادیر ضریب همبستگی در  وجود دارد. معادلات مربوطه و نیزای رابطه خطی مس و سیگنال تجزیه

 ( آمده است.22-3) جدول

نیز تحت شرایط بهینه  تغلیظپیشلیتر و فاکتور میکروگرم بر  00/0مقدار حدتشخیص روش 

 بدست آمد.  2/33
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به  070/0و  000/0، 020/0گیری تکراری برای غلظت های نسبی برای شش اندازهاستاندارد  انحراف

 . بدست آمده است %03/0و  %33/0، %03/2ترتیب 

 ها در ها و آنیونکند که بیشتر کاتیونبیان می (03-3) جدول نتایج نشان داده شده در      

 یری بالایی برخوردار است.گیری مس مزاحم نیستند و روش از گزینش پذاندازه

های     ب، میوه و سبزیجات در جدولر نمونه های سنتزی آگیری مس دنتایج حاصل از اندازه     

توان روش پیشنهادی را با دقت و دهد که می(، آمده است. این نتایج نشان می23-3( و )3-23)

 برد.   کارهای حقیقی مختلف بهگیری مس در نمونهصحت خوبی در اندازه

 

 هاي موجودمقایسه روش پیشنهادي با برخی روش  4-9

، در اندگیری مس به کار رفتهکه قبلا برای اندازهتغلیظ های پیشفهرستی از برخی روش

 ( آورده شده است.0-3جدول)

تغلیظ شود، حد تشخیص، دامنه خطی و فاکتور پیشهمانطور که در این جدول مشاهده می

 باشد.های گزارش شده بهتر میبه  برخی از روش روش پیشنهادی نسبت

توان گفت که لیگاند به کار رفته در این تحقیق، از ، می2-2-3با توجه به بخش  از طرف دیگر

 باشد.ای برخوردار بوده و همچنین روش تهیه آن بسیار ساده میساختار ساده

 

 

 

 

 

 

 



 گیریفصل چهارم: بحث و نتیجه

 

37 

 گزارش شده برای تعیین مقدار مس های : مقایسه روش پیشنهادی با برخی روش (1-3جدول )

 

 

 گیرينتیجه  4-4

مایع پخشی برای پیش تغلیظ مقادیر  -این تحقیق از روش ساده و حساس میکرواستخراج مایع رد     

 .استفاده شده است ایهعلشگیری آن با اسپکترومتری جذب اتمی قبل از اندازه ،(ІІ) کم مس

توان میزیادی برخوردار است که از جمله آنها از مزایای همانطور که قبلا نیز اشاره شد، این روش      

اص، شرایط دمایی خعدم نیاز به سادگی، سرعت بالای استخراج، عدم نیاز به همزدن محلول و نیز 

سازی بالا و سازگاری با محیط و فاکتور غنی راندمانمصرف حجم کم حلال آلی، کم هزینه بودن، 

 زیست را نام برد.

از جمله  های دستگاهیساده، سازگاری مناسبی با اکثر روش بافتبه علت این روش  از طرف دیگر

 جذب اتمی الکتروترمال و ماوراءبنفش، اسپکترومتری -کروماتوگرافی گازی، اسپکتروفوتومتری مرئی

 دارد. اسپکترومتری نشری پلاسمای جفت شده القایی اسپکترومتری جذب اتمی شعله،

 گیریروش اندازه روش پیش تغلیظ
 حد تشخیص

(ng/mL) 

حجم نمونه 

 پیش تغلیظ
 (ng/ml)دامنه خطی

فاکتور پیش 

 تغلیظ
 مرجع

DLLME FAAS 3 0/0 2000-00  33 ]03[ 

LL-DLLME FAAS 0/0 0/3 600-0  73 ]00[ 

DLLME UV-Vis 0/0 - 200-0/2 00 ]06[ 

DLLME-SFO FAAS 0/0 0/20 300-0/0  022 ]03[ 

DLLME UV-Vis 0 - 30-20  67 ]20[ 

DLLME-SFO FAAS 3/3 0/20 200-0  23 ]22[ 

DLLME FAAS 0/0 0/00 030-0/3  کار حاضر 2/33 
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به منظور به دست آوردن فاکتور تغلیظ بالا اثر پارامترهای مختلف بر روی چنین در این تحقیق هم     

وع و حجم حلال پخش فاز آبی، نوع و حجم حلال استخراج کننده، ن pHفرایند استخراج از قبیل 

های آنیونی و کاتیونی کننده، غلظت لیگاند، زمان استخراج، اثر نمک و حجم فاز آبی، اثر مزاحمت

 د استخراج، مورد بررسی قرار گرفت و مقادیر بهینه به دست آمد.مختلف بر روی فراین

آمد. با توجه بندی رسم شد و محدوده خطی برای مس به دست تحت شرایط بهینه، منحنی درجه    

همراه  (DLLME)مایع پخشی -روش میکرواستخراج مایعتوان گفت که، به ارقام شایستگی روش می

یک شیوه مناسب و حساس با  (FAAS)ای گیری به وسیله اسپکتروفتومتری جذب اتمی شعلهبا اندازه

ایین مس گیری مقادیر بسیار پتغلیظ و اندازهص بسیار پایین برای جداسازی، پیشحد تشخی

 باشد.های آبی میگرم در لیتر( در نمونهو)میکر

   

 نگريآینده  4-5

   بررسی لیگاندN-های فلزی مایع پخشی یون -استخراج مایعبرای میکرو سالیسیلیدین آنیلین

 دیگر.

 سنجی سازی با روش طیفنشین شده به طور مستقیم و بدون نیاز به رقیقگیری فاز تهاندازه

مایع  -استخراج مایعتغلیظ یون مورد نظر به روش میکروکتروترمال بعد از پیشجذب اتمی ال

 پخشی.

  تغلیظ مقادیر کم استخراج با فاز مایع برای جداسازی و پیشهای میکروروشاستفاده از سایر

 با این لیگاند. مس
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Abstract 

    In this research a simple and sensitive method of dispersive liquid-liquid 

microextraction (DLLME) was proposed for preconcentration of Copper prior to, it’s 

determination by flame atomic absorption spectrometry. The analytical procedure based 

on the formation of a complex between Cu(ІІ) with N-Salicylideneaniline as a 

complexing agent. After extraction of the complex by carbon tetrachloride as extraction 

solvent and ethanol as disperser solvent, copper concentration in organic solvent drop 

was determined by flame atomic absorption spectrometry. The effect of different 

parameters such as pH, kind and volume of buffer, kind and volume of extraction 

solvent, kind and volume of disperser solvent, kind of dilution solvent, volume of 

aqueous phase, concentration of ligand, ionic strength, extraction time and centrifuge 

time were investigated. Also, the effects of foreign ions were investigated. Under the 

optimized conditions, a linear calibration curve in the range of 3.0-13.0 µg L-1, with 

detection limit of 0.60 µg L-1 and enrichment factor of 43.2 were achieved. The relative 

standard deviation for six replicate determinations of  0.020, 0.050 and 0.070 mg.L-1 of 

Copper (ІІ) were 2.54%, 1.38% and 1.14%, respectively. This method was successfully 

applied for determination of copper (ІІ) in the spiked and natural samples.              

                                                                          

     Keywords: Copper; N-Salicylideneaniline; Dispersive liquid-liquid microextraction; 

Flame atomic absorption spectrometry.                      
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