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 تقديم به پدر و مادرم ،

كه اسطوره هاي استقامت و مهرباني اند و تا هميشهه رريهي اب بهشهت بيهر  

 پايشان پهن است.

 

مطمئن ترين تكيه گاهم كه آسمان چشمهايش آغويي اسهت  ،حامد برادرم

 براي پرواب دسته هاي غريب پرندگان.

 

يهه ههاي آسهماني انهد سريهار اب همراههي و كه دسهتهايش هد خواهرم آباده،

 لبخند.



 د 

 

 تقديم به: 

 ...  به پسرم راژان

 

نه  و باهانش او كه دست و پايش تراشهه اهاب ارا 

 ااب تمشك و انا ن .انگيزه

مهه اييه و اهراب اهود  و او كه حاصه  ممهرو و ا

  آفري   است.



 ه 

 سپاسگزاري:

ه ض يا  دان ايي و پر  و روش  ايي ب  ش سپاس بي كران خداوند يكتا را كه باغ وجود ما را ب 

 آگاهي، زي ت و طراوت ب شيد. 

خداوند متعال را شاكرم كه با لطف و ع ايات بي پايان خويش  حمل س تيها و مرار ه ا را در 

مسير  حقيق برايم آسان ساخت و اميد به موفقيت را در من زن ده نه ه داش ت و ان  ام اي ن 

  حقيق را برايم ممكن ساخت.

وشتن اين اثر  حقيقي ، مديون همه آموزگاران، دبيران و استادان بزرگواري هستم كه من در ن

در مقاطع م تلف  حصيلي از خرمن دانش ايشان خوشه چي ي كردم و بيش از همه بر خ ود 

لازم مي دانم مرا ب سپاس و قدرداني خويش را از زحمات استاد گرانقدرم ج اب آقاي دكت ر 

كه از ابتدا  ا انتهاي اين پژوهش همواره مرا با راه ماييهاي ارزش م د  ناصر گودرزي ابراز دارم

 خود هدايت نمودند.

از ج اب آقاي دكتر قدمعلي باقريان دهقي ب اطر كمكهايشان در امر مشاوره پايان نامه  شكر 

 مي نمايم.

و ج اب آقاي دكتر بهرام بهرامي ان ك ه زحم ت از ج اب آقاي دكتر م صور عرب چم ج هلي 

 داوري و بازخواني اين پايان نامه را  قبل فرمودند بي نهايت سپاسهزارم.

همچ ين از زحمات كارش اسان محترم آزمايشهاه شيمي، آقايان وحيد كلي، حسين قرب اني و 

 سركار خانم برن ي  شكر مي ك م.

ب ي  و در نهايت آنچه نه انكار ناپذير و نه فراموش شدني، محبت، بزرگواري و  لاش دو گ وهر

مان د زندگيم ، پدر و مادر عزيزم است كه زمي ه رشد و شكوفايي انديشه ام را فراهم نمودند و 

 خالصانه مي گويم،  مام آنچه بودم، هستم و خواهم بود ، همه و همه مديون آنهاست.



 و 

 دانش و  اييد مي نمايد كه مطالب م درج در اي ن پاي ان نام ه ارس الهي نتي  ه  حقيق ات خ ودش

 د و در صورت استفاده از نتايج ديهران مرجع آنرا ذكر نموده است.باشمي

 

 

 

 

 

كليه حقوق مادي مر بط از نتايج مطالعات ، آزمايشات و نوآوري ناشي از  حقيق موضوع اين پاي ان 

 باشد.تعلق به دانشهاه ص عتي شاهرود ميارسالهي م نامه
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جذب اتمی شعله ای بعد از پیش تغلیظ  ( با طیف سنجیIIتعیین مقادیر کم کبالت )

 با ریز استخراج حلال 

 
 : چکیده

 

پ يش  ارزان و با حساسيت بالا بر اساس ميكرو است راج حلال براي ج دا س ازي   ،يک روش ساده 

مقادير كم كبالت ارائه شده است. روش   زيه   عيين  غليظ همراه با طيف س  ي جذب ا مي براي

ك ه پ س از  باش د نفتول مي -7-نيتروزو -2 با ليهاند (II)كبالت آبهريزاي شامل  شكيل كمپلكس 

است راج با دكانول غلظت كبالت در قطره حلال به روش طيف س  ي ج ذب ا م ي  عي ين مق دار 

غلظت ليهاند، نوع بافر، نوع و ح م حلال آلي، زمان است راج،  ،pH.  اثير پارامتر هايي مان د گرديد

نه، دما و قدرت يوني بررسي شده است. همچ ين   اثير يونه اي م زاحم سرعت همزدن محلول نمو

دستهاهي دام ه خط ي م ح  ي كاليبراس يون در  و شيميايي  حت شرايط بهي ه .بررسي شده است

  22 38 و ف اكتور  غل يظ ميكرو گرم بر ليتر 4 24 ميكروگرم بر ليتر، حد  ش يص 74-044گستره

 به دست آمده است.

ميكرو گرم بر  34- 764 – 844هاي  رد نسبي براي شش اندازه گيري  كراري غلظتانحراف استاندا

اين روش براي اندازه گيري كبالت در  .ه استبدست آمد % 2 88و  % 7 18،  % 2 73به  ر يب ليتر 

 نمونه هاي حقيقي و س تزي با موفقيت بكار برده شده است. 

ميكرو است راج با قطره حلال،پيش  غل يظ، طي ف نفتول، -7-نيتروزو-2،يIIا كبالت : لغات کلیدی

 س  ي جذب ا مي شعله



 ح 
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 مقدمه -1

   اهمیت و کاربرد کبالت -1-1

 تاریخچه -1-1-1

ع وان اي اد رنگ آبي در شيش ه س ازي و هاي قديم به كبالت از زمان كانه هاي 

 7.بران دتجيک دانشم د سوئدي ب ه ن ام  7182در سال  سفالهري به كار مي رفته است.

براي اولين بار فلز كبالت را به  صورت يک نمونه ناخالص با احي ا ك ردن از كانس  گ آن 

كه قبلا ناشي از بيس مو ي رنگ آبي در شيشه نشان داد  عامل اي ادجدا كرد. او كبالت را

 كه همراه با كبالت يافت شده است. مي دانست د

نشان داد كه اين فلز در واقع يک ع صر است. استفاده از  2ت . ا . برگمان 7134در  سال

مشاهده شد كه افزودن كبالت ب ه  7184در سال  برمي گردد. 7141كبالت به ع وان يک فلز به 

و آلومي يوم ويژگي آنها را به ع  وان آه رب اي دائ م اف زايش م ي آلياژهاي خاصي از آهن، نيكل 

 دهد. 

در مراكش آغاز شد.  وليد  7182است راج كاني هاي كبالت، نيكل، طلا و نقره در سال 

در  0وج ان ليونه ود 8ان ام گرفت. گل ن س يبر  7188كبالت از كانه هاي مس زامبيا در سال 

شركت بين المللي نيكل، روش جدي دي  7104سال  را كشف كردند. در  64كبالت  7183سال 

 ولي د كبال ت  وس ط  7122  ا  7122را براي بازيافت كبالت از كانه هاي نيكل معرفي كرد. از 

 .شركت هاي كانادايي آغاز گشت

 

 

  

                                                 
1  - George Brandt 
2  - T.A . Bregman 
3  - Glenn Seaborg 
4  - John Livingood 
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 مشخصات عمومی کبالت  -1-1-2

گرفته شده است كه ب ه مع  ي روح  kobald يا Cobalt نام كبالت از واژه آلماني

است. اين نام را كارگران معدن به علت سمي و درد سر س از ب ودن اي ن ع ص ر  2يطانش

براي آن انت اب كردند ا كبالت ساير ع اصر معدن را آلوده و كم عيار مي ك  د ي. كبال ت 

در پوس ته زم ين  آنسي و دومين ع صر فراوان در پوسته زم ين اس ت. فراوان ي نس بي 

 مي باشد. درصد  4 442

        Coنق ره اي ب ا نم اد  –به رنگ سفيد  ا خاكستري رنگ ي ا س فيد  ،نادر كبالت فلزي

گ رم ب ر  3 1، وزن م ص و  23 188، وزن ا م ي  21داراي عدد ا م ي   اين ع صرمي باشد. 

درجه سانتي گ راد  7012درجه سانتي گراد و نقطه ذوب  2314سانتي متر مكعب، نقطه جوش 

است ك ه در گ روه نه م ج دول    اوبي و در    اوب  طيسمغ اكبالت يک ع صر فرو  مي باشد.

 است.  24S 73d 63P 23S 62P 22S 21Sداراي آرايش الكتروني به صورت  كهچهارم قرار دارد  

فراواني نسبي ع صر كبالت در  ركيب پوسته جامد زمين در مقايسه با فراواني نيكل به  

س  گ ص ورت معمولا به  وفت نمي شودي است. كبالت به صورت فلز آزاد ياNi:Coا 0:74نسبت 

چ ين، زامبي ا، روس يه و  كشور هايجهان در معدن يافت مي شود.  وليد ك  دگان اصلي كبالت

 استراليا مي باش د. بزرگترين  وليد ك  ده اين ع صر در قاره آفريقا مي باشد.

 

 مشخصات شیمیایی  -1-1-2-1

ي هاي آن همراه كاني ه اي كبالت از لحاظ ژئو شيميايي مشابه نيكل است و كان

است كه به  Co 59نيكل ظاهر مي شود. كبالت با م شا  طبيعي داراي يک ايزو وپ پايدار 

ب ا  Co 60ايزو وپ راديو اكتيو ك ه ف راوان   رين آن  22صورت طبيعي يافت مي شود و 

                                                 
5  - Evil sprit 
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 11 21با نيم ه عم ر  Co 56روز،  217 11با نيمه عمر  Co 57سال ،  2 2170نيمه عمر 

 .]7[روز مي باشد 14 36با نيمه عمر  Co 58ز و رو

ناپاي دار ش دن حال ت ه اي . + م ي باش د8+ و 2فرم هاي اكسيداسيون معمولي كبالت ش امل 

ي در كبالت مش هود اس ت. ب ه اي ن IIIي نسبت به اIIاكسايش بالا و پايدار شدن حالت اكسايش ا

ريبا وجود ندارد و فقط در معدودي از ي براي كبالت  قIVمع ي كه، حالت هاي اكسايش بالا ر از ا

ي در نمک هاي ساده پايدار نيست مهر در كم پلكس III ركيبات يافت مي شود. حالت اكسايش ا

ي در ان واع م تل ف IIها، م صوصا آنهايي كه ا م ده ده زوج الكترون، ازت باشد. حالت اكسايش ا

  ركيبات يافت مي شود. 

نمک ه اي س اده متع ددي وج ود دارد. ام ا ب راي  ي  ركيبات دو ايي وIIبراي كبالت ا

و ني ز  O2.18H3)4(SO 2Co، س ولفات  O2.3H3CoFي فقط  ركيب ات فلوري د IIIكبالت ا

وجود دارد كه همه ي  وس ط آب ك اهش م ي ياب  د. ي ون  O2.12H2)4MCO(SOزاجهاي 

6
+2o)2Co(H  0بدون وجود عامل كمپلكس ك  ده در محلول آبي پايدار مي باش د وE  ديل  ب

ولت است. ب ابراين فقط در حض ور اكس  دهايي نظي ر  -7 12ي برابر با IIIآن به حالت اكسايشا

6ازت يا محلول اسيدي پركلرات به 
+3O)2Co(H  بديل مي گردد.با اين وجود در حض ور ي ک 

 عامل كمپلكس ك  ده نظير آمونياك، اكسايش به راحتي ان ام مي پذيرد. 

2

63

3

63 ])([])([   NHCoeNHCoE = 0.17                 

ي كمپلكس هاي متعددي  شكيل مي دهد كه علاوه بر دو س اختار مت داول IIكبالت ا 

هشت وجهي و چهار وجهي، ساختارهاي مربعي و پ ج كئوردي ه نيز دارد.   ها ي ون مت داول ب ا 

وجهي  شكيل مي دهد. اين است كه بيش از ساير يونها، كمپلكس هاي چهار  7d ،+2Coآرايش 

امر به انرژي پايداري ميدان بلور آرايش مذكور مربوط مي ش ود ك ه ب ا هش ت وجه ي اخ تلاف 

 .]2[چ داني ندارد و به يكديهر قابل  بديل هست د

OHCoClClOHCo 2

2

4

2

62 64)(   
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 ] 1 [ مشخصات فیزیکی و مکانیکی -1-1-2-2

س اختاري دارد ك ه فل ز  ويژگي هاي فيزيكي و مكانيكي فلز كبالت بس تهي ب ه

كبالت در آن شركت دارد  كه از مرحله مكعبي  ا شش گوشه  غييرات آرام ي را از خ ود 

 .نشان مي دهد

 مشخصات دمایی  -1-1-2-3

بوده و نقطه جوش آن در فش ار  درجه سانتيهراد 7012كبالت داراي نقطه ذوب 

  kJ/molالت به  ر يبمي باشد. گرماي ذوب و  ب ير كب 2314معمولي درجه سانتيهراد

 .است kJ/mol 2 816و  7022

 مغناطیسی مشخصات -1-1-2-4

ه شكبالت خالص داراي بيشترين دماي كوري ش اخته شده است. كبالت شش گو

 درج  ه س  انتيهراد 7727در در  م  ام دماه  ا فرومغ   اطيس اس  ت. ام  ا ن  وع مكعب  ي آن 

 پارامغ اطيس مي شود.

 کاربردهای کبالت-1-1-3

 هیه آلیاژ  ت-1-1-3-1

 آلياژهاي ديرگداز براي ساختن قطعات  وربين مو ورهاي هواپيما 

  آلياژهاي مقاوم در مقابل فرسايش و آسيب بر اثر كاركرد بالا 

 مغ اطيسي براي آه رباهاي دائمي قوي آلياژهاي 

 در صنایع شیمیایی و نفتی کاتالیزوربه عنوان -1-1-3-2

رده و مت وعي هست د. مواد كبالت دار براي  ركيبات كبالت، مواد كا اليزوري گست

ي همان د آبزدايي، آبهيري، آبكافت شامل نيتروژن زدايي آب ي و يكا اليز كردن واك ش ها

فراورده هاي نفتي ، اكسيداسيون انت ابي و ..... ب ه ك ار م ي  بهپردازي گوگرد زدايي آبي،
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شكيل كمپلكس ها و به وي ژه موثر بودن كبالت به ع وان يک كا اليزور به سهولت  . روند

انواع گوناگون و فراوان ليهاندهاي موجود در اي ن كم پلكس ه ا بس تهي دارد. مهمت رين 

، جداسازي گوگرد از م واد در آن بكار مي رودكبالت به ع وان كا اليزوركه  فرآي د ص عتي

 با ب يان نفتي است.

 

 رنگ -1-1-3-3

غ ي و برخ ي ديه ر ب راي ج وهر چ اپ ب ر روي ب شي از رنهدانه هاي كبالت براي رنگ هاي رو

بك ار م ي رود. ه م چ  ين ب ه ص ورت  ها اي، كاغذ و رنگ دهي به پلاستيک محصولات كارخانه

پوشش هايي براي رنگ هاي لعابي چي ي ها، سراميک و رنهدانه ا كبالت آبي و كبالت س بز ي در 

 شيشه ها استفاده مي شود.

 

 پزشکی  -1-1-3-4

 ن م بع اشعه گاما داراي چ دين كاربرد است:به ع وا 64كبالت 

  در پر و درماني اراديو  راپي ي 

  در استريليزه كردن غذاها با روش  ابشي ا پاستوريزه كردن سرد ي 

  در راديو گرافي ص عتي به م ظور  ش يص عيوب ساختاري قطعات فلزي 

 

   کی و زیست محیطی کبالتتاثیرات بیولوژی -1-1-4

ولوژي كبالت به ع وان يک ع ص ر جزئ ي در مقي اس ميل ي گ رم و در سيستم هاي بي

 مامي موجودات زنده ا حتي انسان ه اي . ميكرو گرم بوده و بيشتر در اعمال آنزيمي دخالت دارد

سلامتي ج انوران را  ،كبالت در خاك ppm 84-78به مقادير كمي از نمكهاي كبالت نياز دارند.  
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مي باشد كه اين ويتامين  12Bيا ويتامين  6تامين كوبالامين امين مي ك د.كبالت هسته اصلي وي

باعث الح اق كبال ت  ي Co 60ا 64هضم كبالت  در خون سازي و حفظ سلامت اعصاب نقش دارد.

به بافت ها مي شود و اين كبالت الحاقي به ك دي آزاد مي شود. استفاده پزشكي كبال ت بيش تر 

 است. 1Bبراي ويتامين 

 گی  منابع آلود -1-1-5

كارخانه هاي فرآوري كبالت مي  واند از مهم  رين م ابع آلودگي كبالت باش د.كبالت از 

طريق م ابع طبيعي و سوختن ذغال يا نفت و يا  وليد آلياژهاي كبالت وارد طبيع ت م ي ش ود. 

باطله هاي ص عتي نيز مي  واند از م ابع آلودگي باش د. ص ايع ري ته گري و  صفيه كانه كبالت 

 از م ابع آلودگي كبالت به شمار مي آي د. نيز

 هشدارها   -1-1-5-1

فلز كبالت پودر شده خطر آ ش سوزي به همراه دارد. همه  ركيبات كبالت را بايد سمي 

ارسال ك   ده اش عه گام اي ق وي  64در نظر گرفت مهر آنكه خلاف آن ثابت شده باشد. كبالت 

 به سرطان اي اد مي ك د. است  لذا  ماس با اين نوع كبالت خطر ابتلا

   به قرار زير است:  بيماريهاي ناشي از قرار گرفتن در معرض كبالتبرخي 

  بيماريهاي ريوي و قلبي 

  مي ك د. ماس پوست با محلولهاي حاوي كبالت باعث اي اد ناراحتي هاي پوستي . 

  .آسم، ورود مقدار زياد كبالت به بدن مي  واند باعث برونشيت حاد شود 

 سه بين المللي  حقيقات سرطان، اين ع صر را سرطان زاي احتمالي معرفي نم وده موس

  .]7[است

ب ابر اين ارائه روشهاي حساس،ساده وگزي ش پذير براي اندازه گيري مقادير بس يار ك م كبال ت 

 .اي است  داراي اهميت وي

                                                 
6  - Cobalamin 
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 مروری بر کارهای انجام شده در زمینه اندازه گیری کبالت -1-1-6

به اهميت اندازه گيري كبالت كه قبلا به آن اشاره شد، روش هاي زي ادي در با  وجه 

زمي ه پيش  غليظ و اندازه گيري اين ع صر معرفي شده است ك ه در زي ر ب ه برخ ي از آنه ا 

،روش ]2[  X، روش فلوئورس انس اش عه ]8-0 [اشاره مي ك يم. روش ولتا متري عاري سازي

 .] 74-77[ش كروما وگرافي زوج يون و  عويض يون ، رو] 6 -1 [جذب ا مي الكترو رمال

طيف س  ي جذب ا مي شعله يكي از روشهاي معم ول ب راي ان دازه گي ري ع اص ر 

است. زيرا اين روش داراي مزايايي نظير امكان وارد سازي بالاي نمون ه، هزي  ه ك م، دق ت و 

مان  د مزاحم ت انت اب پذيري بالا است. از سوي ديهر اين روش داراي مح دوديت ه ايي ه

هاي شيميايي بافت نمونه و حد  ش يص بالاست. در نتي ه مقادير خيلي كم ع اصر ب ا اي ن 

روش قابل  عيين نيست د. اين مشكل با بكارگيري روش هاي پيش  غل يظ قاب ل ح ل اس ت. 

زيرا در پيش  غليظ همزمان با جدااسازي آناليت از بافت نمونه، غلظ ت آنالي ت اف زايش م ي 

آي د پيش  غليظ و است راج با  ك يكهايي مان د است راج با فاز جامد و يا است راج ب ا يابد. فر

حلال مي  واند صورت پذيرد. كه به  عدادي از روش هاي است راج با فاز جامد و است راج ب ا 

 حلال براي اندازه گيري كبالت اشاره مي ك يم. 

- 73[ف ت ش ده اس تاست راج فاز جامد كه باطيف س  ي جذب ا مي ش عله اي ج

.ريز است راج ب ا ح لال، ك ه اي ن روش ه ا ش امل ري ز اس ت راج ح لال ب ا روش ه اي  ]72

 [، ريز است راج حلال با روش هاي اسپكترومتري جذب ا مي الكترو رمال ] 71 [فلوئورسانس

، ريز است راج حلال با روش هاي جفت كردن مستقيم پلاسما با اسپكترومتري نشر ]24- 22

، ري ز اس ت راج ]22 -23[ريز است راج حلال با روش هاي اسپكتروفتومتري ] 28-20 [ا مي

و است راج حلال با روش هاي طيف  ] 23-21 [حلال با روشهاي اسپكتروفتومتري فيبر نوري

 مي باش د. ] 84 -81[س  ي جذب ا مي شعله
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 ا به ح ال با  وجه به اي كه اندازه گيري كبالت با روش ميكرو است راج با قطره حلال 

ان ام نهرفته است لذا اين روش با ساير روش هاي ان دازه گي ري كبال ت ب ا اس تفاده از روش 

 هاي پيش  غليظ متفاوت در زير مورد بررسي قرار مي گيرد. 

در اي  ا به بررسي گزارش هايي كه در آنها اندازه گيري كبالت  وسط پيش  غليظ به 

ه با طيف س  ي جذب ا مي شعله اي ان ام ش ده مايع جفت شد –صورت ريز است راج مايع 

  است مي پردازيم.

، است راج نقطه ابري براي پيش  غليظ كبالت و نيكل ارائه 2447در گزارشي در سال 

 (TAN) 1نفت ول -2 يازولي ل آزوي  -2ا -7شده است. اين كار بع د از  ش كيل كم پلكس ب ا 

مي شعله اس تفاده ش ده اس ت.اكتيل صورت گرفته است. براي آناليز از طيف س  ي جذب ا 

بع وان سورفاكتانت بكار رفته است. متغيرهاي   Txiton x)-(114 3ف وكسي پلي ا وكسي ا انول

 24شيميايي كه بر روي جداسازي مؤثرند، بهي ه شدند.  حت ش رايط بهي  ه، پ يش  غل يظ 

 4 20ز ح د  ش  يص كمت ر ا %4 42ب ا غلظ ت  x-770ميلي ليتر نمونه در حضور  ريتون 

بدست آمده است. اين روش  21ميكروگرم بر ليتر را براي كبالت داده است. فاكتور  غليظ نيز 

 [.84براي اندازه گيري كبالتدر نمونه هاي آب بكار برده شده است ]

مايع به صورت است راج نقطه ابري ب راي  –، يک روش است راج مايع 2448در سال 

ارائه شده است. نمونه ها براي اندازه گي ري وارد طي ف  پيش  غليظ مقادير كم كبالت و نيكل

و پل ي  1نفتول -2نيتروزو  -7س ج جذب ا مي شعله اي شدند. در اين روش از ليهاند آبهريز 

ي به ع وان سورفاكتانت غير يوني استفاده PONPE 7.5ا 74نونيل ف يل ا ر -  P–ا يلن گليكول 

 % 4 412ب ا غلظ ت  PONPE 7/5ر حض ور ميل ي ليت ر نمون ه د 74شده است. پيش  غليظ 

                                                 
7 - (2-thiazolylazo) -2-naphtol(TAN) 
8 - octylphenoxy polyethoxy ethanol 
9  - 1-Nitroso-2-Naphthol 
10  - Polyethylene glycol-p-nonyl phenylether 
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را  21ميكروگرم بر ليتر براي كبالت و ف اكتور  غل يظ  7 22ح مي، حد  ش يص  –ح مي 

ان دازه  2ميكروگرم بر ليتر ب راي كبال ت ب ا  34و  24داده است. انحراف استاندارد در غلظت 

 [. 87گزارش شده است] % 2 28و  % 2 31گيري به  ر يب 

يک روش ريز است راج حلال به ص ورت اس ت راج نقط ه اب ري ب ر ، 2448در سال  

اي اساس فاز مايسلي در حضور الكتروليتها براي است راج كبالت همراه با ج ذب ا م ي ش عله

 77و س ديم دو دس يل س ولفات X-770گزارش شده اس ت. دو روش ب ا اس تفاده از  ريت ون 

حضور اسيد كلريدريک ي ا كلري د  ي به ع وان محيط مايسلي زمانيكه فاز جدا سازي درSDSا

 ،  PAN78ا 72سديم اضافي قرار   مي گيرد، ان ام مي شود.كمپلكس كبال ت ب ا پيري ديل آزو

PAR،PADAP-5 – Br   ي در يک محيط سورفاكتانت آبي  شكيل مي ش ود و در ف از غ  ي از

ر ميك رو گ رم ب  7 7سورفاكتانت بعد از جدا سازي فاز  غليظ شده است. حد  ش يص روش 

ميكروگرم بر ليتر زمانيكه از اس يد كلري دريک  7 6ليتر زمانيكه كلريد سديم استفاده شده و 

ميكرو گرم بر ليتر اس ت.  22 – 244استفاده شد مي باشد. گستره خطي براي هر دو محيط 

 [.  82در حضور الكتروليت كلريد سديم به دست آمده است] % 13-742درصد بازيابي بين 

ک روش ريز است راج حلال براي اندازه گي ري كبال ت ب ه ص ورت ، ي2448در سال 

است راج نقطه ابري با جذب ا مي شعله اي گزارش شده است. در اين روش آب از فاز غ ي از 

سورفاكتانت رقيق شده  زدوده شده است.در فرآي د است راج  نتايج نشان مي دهد كه زدودن 

و اكتيل ف وكسي پلي  PANبرابر مي شود. 0ي  ا آب از اين فاز باعث افزايش فاكتور غ ي ساز

يبه ع وان ليهاند آبهريز و سورفاكتانت غير يوني استفاده  X – 770ا  ريتون  70ا وكسي ا انول

ميل ي ليت ر نمون ه  74ب راي كبال ت اس ت راج ش ده از  772شده است. فاكتور پيش  غليظ 

                                                 
11  - Sodium dodecyl sulfate 
12 - Pyridylazo 

naphtol-2-pyridylazo)-(2-1-3 
14  - Octyl phenoxy polyethoxy ethanol  



 77 

س ت. روش در نمون ه ه اي ميكرو گرم بر ليتر ا 4 83گزارش شده است. حد  ش يص روش 

 [. 88اوره مورد آزمايش قرار گرفته است]

يک روش است راج حلال به صورت ريز است راج نقطه ابري همراه ب ا طي ف س   ي 

در نمون ه ه اي بيول وژيكي گ زارش  2446جذب ا مي شعله اي براي  عيين كبالت در سال 

ي و APDCا 72دي  يوكاربام اتشده است.  بهترين حساسيت با بكاربردن آمونيوم پيرولي دين 

ميكرو گرم بر ليتر و  2 2بدست آمده است. حد  ش يص بدست آمده  X – 770 ريتون       

 [. 80اندازه گيري بدست آمده است] 74با  عداد  % 2 3انحراف استاندارد 

مايع همهن براي  عيين  عدادي از فلزات  –، يک روش است راج مايع 2441در سال 

ب زي ل ب ي پيري ديل  – 0در نمونه هاي آب با استفاده از  شكيل كمپلكس با  از جمله كبالت

ارائه شده است. در اين روش آب   يون  ترا بو يل  ي PDC4B –Kا 76دي سيتوكربومات پتاسيم

ي   كلروفرم به ع وان يک سيستم سه  ايي انت اب شده اس ت. پدي ده ج دا TBA+ا 71آمونيوم

و يون پركلرات صورت گرفته است. بعد از بهي  ه ك ردن  TBA+سازي فاز با  شكيل زوج يون 

گرم ب ر ليت ر و  24-7244ميلي ليتر نمونه و رنج خطي  74براي  244شرايط، فاكتور  غليظ 

گرم بر ليتر بدست آمده است. اي ن روش قاب ل ك اربرد در نمون ه ه اي آب  74حد  ش يص 

 [.   82طبيعي بوده است]

حلال به صورت است راج نقطه ابري براي ان دازه ، يک روش است راج 2441در سال 

گيري مقادير كم كبالت و نيكل با طيف س  ي جذب ا مي شعله ارائه شده است. اين دو فل ز 

در  73 ي BTABr –Meبرم و ف  ل  ا -0- ]ب زو  ي ازو لي ل آزوي  –متيل  -6ا  -2 / [ -2با دو 

شوند.رقيق سازي فاز غ ي از  شكيل كمپلكس داده و ه نشين مي X-770محيط سورفاكتانت 

                                                 
15  - Ammonium pyrrolidine dithiocarbamate 
16  - 4 Benzyl piperidinedithiocarbamate potassium 
17  - Tetrabutylammonium 
18  - 2-[ 2 -(6-methyl-benzothioazolylazo)]-4-bromophenol(Me-BTABR) 
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ميكرو گ رم ب ر ليت ر  4 1سورفاكتانت با متانول اسيدي شده ان ام گرفته است. حد  ش يص 

 [. 86براي كبالت بدست آمده است . روش براي نمونه هاي آب بكار گرفته شده است]

، يک روش ريز است راج حلال بصورت ريز است راج نقطه اب ري ب راي 2441در سال 

پيش  غليظ همزمان سرب و نيكل و كبالت و روي بكار گرفت شده است.كا يونها ب ا   عيين و

ب ه ع  وان  X-770 ش كيل كم پلكس دادن د.  ريت ون  71گانيدي و ب ز ايمي دازول -2ليهاند 

ف از غ  ي از  C07 40سورفاكتانت غير يوني اضافه شده و بعداز جدا س ازي ف ازدر دم اي 

اسيد نيتريک ا انولي رقيق شده و آناليت ه ا ب ا طي ف س   ي  3HNOسورفاكتانت با محلول 

 X -770ميلي ليتر نمونه در حض ور  ريت ون  24جذب ا مي  عيين مقدار شدند.پيش  غليظ 

نانوگرم بر ميل ي ليت ر داده اس ت.  1 3ح مي ي ،حد  ش يص كبالت را  –ح مي  % 4 42ا

و فاكتور  %1 3نانو گرم بر ميلي ليتر است. انحراف استاندارد  1 3-2444ظت گستره خطي غل

 [.81براي اين روش گزارش شده است] 72پيش  غليظ 

              يک روش جديد ميكرو است راج پ ش ي ب ا ج ذب ا م ي ش عله ب راي  عي ين كبال ت و نيك ل ب ا

ده  ده ارائ ه ش ده اس ت. چ  د  به ع وان عامل كم پلكس يPANنفتولا -2پيريديل آزوي -2ا -7

. اين دهد بررسي شده است فاكتور كه راندمان ميكرو است راج كبالت و نيكل را  حت  اثير قرار مي

غلظت ليهاند و زمان است راج مي باشد. بعد از به  ح م آن، ، نوع حلال پ شي وpHفاكتورها شامل 

 27باشد. حد  ش  يص روش  مي 747دست آمدن شرايط   ربي بهي ه فاكتور  غليظ براي كبالت 

نانو  4 2اندازه گيري در غلظت  2پيكو گرم بر ميلي ليتر براي كبالت و انحراف استاندارد نسبي براي 

است. نتايج براي  عيين كبالت در آب رودخانه و نمونه هاي آب  %1 2گرم بر ميلي ليتربراي كبالت 

 .]83[دهد مي به صورت س تزي ، صحت و دقت و كار برد روش را نشان

سريع براي پيش  غليظ كبالت ارائه شده است. در اي ن روش مق ادير ك م  يک روش جديد، ساده و

كلروفرم به ع وان حلال است راج ك  ده در ا انول خالص كه به ع وان حلال پ شي است، حل شده 

                                                 
19 - guanidinobenzimidazole 
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      يهان داست. سپس م لوط دو ايي به وسيله سرنگ به داخل نمونه آبي شامل يونه اي كبال ت ك ه ل

شود و يک محلول ابري  شكيل  ي كمپلكس يافته اند وارد ميPANنفتول ا -2-پيريديل آزوي -2ا-7

 ژ      ش ود. بع د از س انتريفو به داخل قطره كلروفرم است راج مي Co-PAN. سپس كمپلكس شود مي

ش وند.  م ي قطره ها در  ه لوله آزمايش م روطي  ه نشين ي rpm244دقيقه در دور   2به مدت  ا

ب ه  722ميلي ليتر   244شود.  حت شرايط بهي ه فاكتور  غليظ براي  سپس اندازه گيري ان ام مي

 24ب راي غلظ ت  ميك رو گ رم ب ر ليت ر و انح راف اس تاندارد 4 2 دست آمده است. حد  ش  يص

آب به دس ت آم ده اس ت. روش ب راي نمون ه ه اي  %2 2اندازه گيري  2ميكروگرم بر ليتر و براي 

 .]81[ودخانه به كار گرفته شده استر
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 تئوری      
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 تئوری-2

 مقدمه -2-1

آماده سازي نمونه، اندازه گيري نمون ه، پ ردازش و   زيه سه مرحله اساسي دارد كه شامل 

            فسير داده ها مي باشد. م موعه اين مراحل اغلب  ح ت ع  وان چرخ ه آن اليز نامي ده م ي ش وند

 ي. 7-2شكل ا 

 

 ي: چرخه آناليز 7-2شكل ا

 

اگر چه بعضي از نمونه ها بعد از آماده سازي و به همراه بافت خود مستقيما قابل آناليز هست د 

اما در اكثر مواقع نمونه قبل از ان ام آناليز بايد آماده سازي شود. آماده سازي نمونه مرحل ه مه م و 

ي اين مرحله اغلب وقت گير و كسل ك  ده بوده واز نظر ضروري در هر روش   زيه اي است. از طرف

زماني يک عامل محدود ك  ده در اندازه گيري  ركيبات مورد نظر است. به ط ور متوس ط دو س وم 

زمان اندازه گيري در روشهاي كروما وگرافي صرف آماده سازي نمونه شده و فقط يک س وم ص رف 

ي و HPLCا 24ربران كروما وگرافي مايع با عملكرد بالاكا %14مرحله اندازه گيري مي شود. بيشتر از 

ي از دو يا  عداد بيش تري از روش ه اي آم اده س ازي ب راي ه ر نمون ه GCا 27كروما وگرافي گازي

استفاده مي ك  د. ب ابراين كاهش زمان مرحله آماده سازي نمونه، براي شيميدانها مهم بوده و باي د 

 ش داد.با يافتن  ك يكهاي جديد زمان را كاه

 

                                                 
1-High Performance Liquid Chromatogheraphy 

2-Gas Chromatogheraphy 
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 به شرح زير است:  ي2-2اشكل  اهداف عمومي روش هاي آماده سازي نمونه

  حذف مزاحمت هاي بالقوه، به خصو  مزاحم ت ه اي ناش ي از باف ت نمون ه در مراح ل

 جداسازي و  ش يص نمونه و در نتي ه افزايش گزي ش پذيري روش. 

  ش پذيري روش.  غليظ نمونه به م ظور اندازه گيري مقادير كم و افزايش گزي 

  .بديل گونه به فرم م اسب  ر براي جداسازي و  ش يص بهتر  

  دست يابي به يک روش م اسب  كرار پذير و كارآمد كه مستقل از  غيي رات باف ت نمون ه

 عمل نمايد. 

 

 ي: نقش آماده سازي نمونه2-2شكلا

اس ت ك ه ب راي   زي ه  نهمفهوم اساسي روش آماده سازي نمونه  بديل بافت واقعي به نوعي از نمو

 .]04-02[م اسب باشد

در اين فرآي دها نكات مهمي مورد  وجه ش يمي  .ود داردروش هاي متفاو ي در اين زمي ه وج

دانان است كه برخي از آنها به صورت گسترده در بسياري از فرآي دهاي   زيه اي به كار گرفته مي 

 شوند كه به قرار زير مي باش د:

 تر جهت   زيه مقادير بسيار كماي اوليه با ابعاد كوچكاستفاده از نمونه ه. 

 و يا گزي ش پذيري بيشتر در است راج.  بهتر ويژگي 

  .افزايش  وانم دي بالقوه جهت خودكار نمودن روش 

  و حلال هاي آلييافتن روش هاي سازگار ر با محيط زيست با مصرف كمتر مواد آلاي ده. 



 71 

رآي د است راج بوده كه به م ظور جدا كردن و پ يش  غل يظ اساسي  رين روش آماده سازي نمونه ف

 .به كار مي رودگاز ي  –مايع  –مقادير كم نمونه از بافت نمونه ا جامد 

م ايع  -عمل است راج با استفاده از روش هايي همان د است راج سوكسله و است راج م ايع 

فانه اين روش ها معمولا وقت گير به طور عمومي در آزمايشهاههاي سراسر دنيا ان ام مي شود. متاس

 و نياز به حلال آلي سمي و گران قيمت دارند. ب ابراين با محيط زيست سازگار نيست د. 

، ارزان، با كارايي بالا و سازگار ساده حقيقات زيادي جهت پيدا كردن يک روش است راجي 

اي اس ت راج ع اري از با محيط زيست صورت گرفته است. با  وسعه اين  حقيقات در زمي ه روش ه

و ريز است راج  SPME)ا22حلال و مصرف كم حلال روش هاي جديدي از ريز است راج با فاز جامد

 ابداع گشته است. ي SMEا 28 با حلال

 

 طبقه بندی روش های جدا سازی  -2-2

م ايع از  –روش هاي متعددي از قبيل است راج  وسط حلال از جامدات و اس ت راج م ايع 

ست راج از گازها مورد استفاده قرار مي گيرند. حلال هاي مورد استفاده شامل مايع ات محلول ها و ا

 فوق بحراني مي باش د. سيالات آلي و 

و انت اب صحيح حلال اس ت راج م ي   وان گ زي ش  pHدما،  با  غيير دادن شرايط فشار،

 پذيري روش است راج را بهبود ب شيد.

سي مشابهي براي  غليظ گونه و متمركز ك ردن آن كليه روش هاي است راج از مفاهيم اسا

بت  وزي ع، دم ا و ح  م نس بي مي جوي د. هر گونه بر اساس پارامترها يي مان د ثا در يک فاز بهره

  ابع س ي تيک . البته با  وجه به اين نكت ه ك ه س رعت اس ت راج فازها، بين دو فاز  وزيع مي شود

 فاز را نبايد ناديده گرفت. رعت نفوذ در دو،  اثير عوامل دما و سمهاجرت گونه مي باشد

                                                 
Solid Phase Microextraction-1 

2-Solvent Microextraction 
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به طور كلي اگر حداقل يكي از شاخص هاي فيزيكي يا شيميايي گونه   زيه شونده و ساير 

  ركيبات موجود در بافت نمونه متفاوت باشد، مي  وان آنها را از هم جداسازي كرد.

-00[ازي نشان م ي ده دي  عدادي از روش هاي جداسازي را بر اساس مكانيسم جداس 7-2جدولا

08[. 

  

 ]08[ي: طبقه ب دي روش هاي جدا سازي7-2جدولا

 

 جدا سازی بر اساس توزیع بین فازها  -2-2-1

، بر پايه  وزيع انت ابي گونه   زيه شونده يا مزاحم بين هم  رين روش هاي جداسازيميكي از  

 ر همديهر مي باشدكه در زير به بعضي از اين روش ها اشاره خواهد شد.دو فاز غير قابل امتزاج د

 

 

 

 

                                                 
Liquid Liquid Extraction-1 

2-Solid Phase Extraction 

 روش جداسازي اساس جدا سازي

 فيلتراسيون  اندازه

 سانتريفوژ دانيسته

 پوشاندن  شكيل كمپلكس

  بلور م دد  –ميعان  – قطير   غيير در حالت فيزيكي

 رسوبهيري   غيير در حالت شيميايي

  وزيع بين فازها

 سوكسله  –ي LLEا 20مايع –ست راج مايع ا

 آناليز فضاي فوقاني 

 يSPEا22است راج با فاز جامد 

 روش هاي ريز است راج
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 (  LLEمایع ) –استخراج مایع -2-2-1-1

اساس اين است راج  وزيع گونه   زيه شونده بين فاز آبي و حلال غير قابل امتزاج است. در 

اس ت راج بس تهي ، نسبت ح مي فازها و  عداد دفعات ريب  وزيعاين روش راندمان است راج به ض

. به طور مثال از ههزان و ]02-01[اب نوع حلال به ماهيت گونه ها وابسته است هم چ ين انت. دارد

سيكلو ههزان براي است راج هيدروكربن هاي آليفا يک و ساير  ركيبات غي ر قطب ي اس تفاده م ي 

دسترسي به حلال  ، عدم نياز به دستهاههاي گران قيمت واين روش سادگي در عملشود. از مزاياي 

هاي خالص با خوا  انحلال و گزي ش پذيري متفاوت مي باشد. البته لازم به ذك ر اس ت ك ه اي ن 

روش داراي اشكالا ي نيز مي باشد كه يكي از آنها  شكيل امولسيون در ح ين اس ت راج اس ت ك ه 

و اغل ب مي باشد. همچ ين  ب ير ح م زيادي از حلال و دور ري تن حلال هاي سمي  مشكل ساز

اس ت راج اس ت ك ه  مرحل ه اين روش ش امل چ  دين قابل اشتعال از معايب ديهر اين روش است.

آلودگي و از دست رفتن نمونه در هر مرحله را غير قابل اجت اب مي ك  د. همچ  ين باي د از ح لال 

-24[هاي بسيار خالص و گران قيمت استفاده كرد و در نهايت خودكار ك ردن روش مش كل اس ت

 –م ايع ي ا جام د  –سياري از عمليات است راج بر پايه روش هاي كلاسيک اس ت راج م ايع . ب]03

 مايع، با استفاده از وسايلي همچون قيف جدا ك  ده و دستهاه سوكسله ان ام مي گيرند كه از يكصد

 –، است راج مايع استفاده سال پيش  ا حال  غيير زيادي نكرده اند. رايج  رين روش است راج مورد

، اغلب نياز ب ه به بازده بالا در اين روشمي باشد كه علي رغم سادگي ظاهري براي دست يابي  ايعم

نيز برخي مواقع عمليات است راج چ د  مايع – جامدچ دين بار  كرار اين فرآي د است. در است راج 

ي م وثر ، در حالي كه روش هاي است راج كلاسيک مي  وان د خيل نروز به طول مي ان امد. ب ابراي

 باش د اما وقت گير و نيازم د مصرف زياد حلال هست د.
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 دو فاكتور اصلي براي شتاب در  وسعه روش هاي است راج عبار  د از:

نياز براي آناليز سريع  ر كه ام روزه پيش رفت ه اي زي ادي در خودك ار ك ردن وس ايل و  .7

در اكثر  يافته است. لذا پردازش داده ها صورت گرفته و در نتي ه زمان آناليز بسيار كاهش

 ، اصلي  رين عامل  عيين ك  ده سرعت اندازه گيري است. موارد آماده سازي نمونه

بي ب ه آنه ا ، هزي  ه دس تياطرناك بسياري از حلال هاي مت داولنهراني درباره طبيعت خ .2

ومشكل پ ش اين حلالها در محيط زيست ه هام  غليظ ح م ه اي ب زر  نمون ه ه اي  

  .است راج شده

در سال هاي اخير  لاش هاي قابل ملاحظه اي براي  وسعه روش ه اي جدي د و بهب ود روش 

، است راج با ب ازده م گرفته است كه كاهش زمان آناليز، آساني خودكار شدنهاي رايج است راج ان ا

، گزي ش پذيري بهتر آناليت،  كرار پذيري بالا، ح ذف ي ا يهاي معادل يا بيشتر از روش هاي قديم

هش استفاده از حلال هاي خطرناك، كاهش هزي ه عملكرد روش و آساني كوپ ل ش دن ب ا س اير كا

 .]27-22[دستهاههاي   زيه اي از دست آوردهاي روش هاي است راج جديد مي باش د

 

  HLLE 26مایع همگن –استخراج مایع  -2-2-1-2

و همكارانش به  21 وسط بلچر 7118مايع همهن اولين بار در سال  – ك يک است راج مايع 

براي  21و مار ي ز 23م ظور است راج كمپلكس هاي فلزي دوگانه به كار گرفته شد و بعد از آن سيلوا

. در ]28[و ... از اين  ك يک اس تفاده كردن د Co(II) ،Ni(II) ،Fe(III) ،Cu(II)است راج فلزا ي مان د 

 ظور كه م لوط حلال هاي بدين م .، جدايي فازها از سه محلول همهن صورت مي گيرداين  ك يک

آلي و آبي يک محلول همهن و  ک فاز اي اد مي ك  د كه هيچ مرزي ب ين ف از آل ي و آب ي وج ود 

، كامل  ر و موثر ر از فاز آبي ب ه ناليت خيلي سريع  رندارد. ب ابراين سطح  ماس بسيار بالا رفته و آ

                                                 
26 - Homogeneous Liquid – Liquid Extraction (HLLE) 
27 - Belcher 

28- Silva  
29- Martins 
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 –ر حالي كه در روش است راج مايع فاز آلي م تقل مي شود و احتياج به هم زدن شديد نيز ندارد د

مايع معمولي يک حد فاصلي بين دو فاز آبي و آلي وجود دارد و لازم است م لوط است راج ش ديدا 

 ].20-26[ود كان داده ش

سيستم هاي مورد استفاده در اين  ك يک است راج شامل سيستم سه حلالي، سيستم زوج 

راي است راج  ركيبات آلي و معدني مورد اس تفاده باش د. اين روش ب يون و سيستم سورفكتانت مي

 .]28[و قابل قبولي ارائه داده استقرار گرفته و نتايج موفقيت آميز 

 مزاياي اين  ك يک است راج عبار  د از: 

  سادگي روش 

 فاكتور  غليظ بالا 

  مدت زمان كو اه است راج 

  مصرف ح م كم حلال آلي 

 ه راندمان بالاي است راج مي شود. بالا بودن سطح  ماس فازها كه م  ر ب 

  اكثر دستهاههاي   زيه اي  درقابليت استفاده 

مايع همهن به محلول همهن اوليه كه حاوي محلول نمونه و حلال  –در  ك يک است راج مايع 

ك يم و ب دين  ر ي ب  آلي است راج ك  ده است، يک معرف جهت دوفازي كردن سيستم اضافه مي

شده  ه نشين مي شود كه ح مي در حد ميكروليتر را دارا مي باش  د. در ط ي فاز آلي از آبي جدا 

اين است راج گونه هاي آناليت از فاز آبي وارد فاز  ه نشن شده مي شوند. در  ك يک است راج م ايع 

-2مايع همهن ميزان حلال آلي است راج ك  ده بسيار كم و در حد ميكروليتر مي باشد. ش كل ا –

 مايع همهن را نشان مي دهد. –احل است راج مايع شمايي از مر ،ي8
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 مايع همهن –ي: است راج مايع 8-2شكل ا

 

  SPE 30استخراج فاز جامد -2-2-1-3

است راج از طريق جذب گونه بر روي بسترهاي جامد يكي از روش هاي  غليظ و اس ت راج 

وش در مقايسه با ساير روش . اين ر]21-64[ ركيبات آلي موجود در نمونه هاي گاز و مايع مي باشد

هاي كلاسيک داراي مزاياي عمده اي از جمله كاهش زمان است راج، فاكتور  غليظ م اسب، كاهش 

مصرف حلال، قابليت خودكار شدن و ادغام شدن ب ا دس تهاههاي جداس ازي مان  د كروم ا وگرافي 

ايع از درون يک ستون ي نمونه م0-2ي و  كرار پذيري بهتر مي باشد. در اين روش اشكل GCگازي ا

كو اه پر شده با دانه هاي ماده ي جاذب اكار ريجي يا دسيک هاي مسطح از ج س فازه اي س اكن 

كه روي يک شبكه  ثبيت شده اند و قادرند كه ح م بسيار زيادي از نمونه را ب ه س رعت اس ت راج 

ش ود. پ س از عبور داده مي شود و گونه از اين طري ق  وس ط ف از جام د، ج ذب م ي  ،]67[ك  د

شستشوي ناخالصي ها و خشک كردن، عملا واجذب گونه به روش هاي متفاوت صورت مي گيرد كه 

 استفاده از يک حلال م اسب است.  ،متداول  رين روش شويش

با اين روش گونه هاي آناليت و يا گونه هاي مزاحم را از بافت نمونه است راج و بر روي ف از 

است راج شده با ح م كمي از يک حلال م اسب از روي فاز جام د جامد جمع مي ك  د. گونه هاي 

شسته شده و در يک ظرف م اسب جمع آوري مي شوند. البته اين روش محدوديت هايي ني ز دارد. 

شود و از طرفي براي گونه ه اي  مثلا اگر نمونه خيلي آلوده باشد باعث گرفتهي ستون فاز جامد مي

                                                 
30- Solid Phase Extraction  
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كاربرد زيادي در زمي  ه اس ت راج و ان دازه گي ري  ي شود. اين روشغير فرار و نيمه فرار استفاده م

، مايعات بيولوژيكي و حتي مواد خوراكي مان د شير و آب ه ها در نمونه هايي مان د آب، داروهاآلاي د

 . ]62-66[ميوه دارد

 

 ي: مراحل است راج با فاز جامد0-2شكلا 

 

 روش های ریز استخراج  -2-3

، بر اساس ف  اوري و غيره، نظير سوكسله و آماده سازي نمونه بردارياكثر روش هاي نمونه 

هاي قرن نوزدهم پايه گذاري شده اند. اين روش ها غالبا وقت گير بوده و به دليل درگي ر ش دن در 

مراحل چ دگانه، خطر از دست رفتن ب شي از نمونه در آنها زياد است و هم چ ين در اين روش ها 

 م هاي بالا استفاده مي شود. اين ويژگي ها، روش هاي مذكور را با مش كل از حلال هاي آلي در ح

عدم امكان خودكار شدن و ارائه مستقيم به سيستم هاي مدرن نمونه ب رداري و جداس ازي مواج ه 

اقتصادي مقرون ب ه  ساخته است. از سوي ديهر مصرف بالاي حلال هاي آلي علاوه بر اين كه از نظر

ليل خطرات  هديد ك  ده سلامت آزمايشهر و اثرات سو  آنها بر محيط زيست، ، به دصرفه نمي باشد

يكي ديهر از معضلات جدي روش هاي كلاسيک آماده سازي نمونه است. لذا در ده ه اخي ر   لاش 

ف مي يا وري ك ردن روش ه اي م ذكور گردي ده اس ت. از جمل ه اي ن روش ه اي صرهاي زيادي 
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 87كروما وگرافي مي باش د مي  وان به ريز است راج با ف از جام دمي يا وري كه بيشتر در ار باط با 

ي كه داراي مزاياي متعددي مان د سرعت ب الا، ع دم LPMEا 82ي و ريز است راج با فاز مايعSPMEا

 ، اشاره كرد.حد  ش يص هاي بسيار پايين هست د مصرف يا مصرف اندك حلال هاي آلي و

شود كه ح م فاز اس ت راج ك   ده در مقاب ل  ريزاست راج به  ك يک است راجي گفته مي

ح م نمونه بسيار كوچک باشد. است راج آناليت ها در اين حالت كامل نيست و در بسياري ازم وارد 

است راج مي شود. كارايي است راج با  وزيع آناليت بين  ،فقط كسر كوچكي از گونه اوليه براي آناليز

فاز است راج ك   ده  عي ين م ي  –فضاي فوقاني  –نمونه بافت نمونه و فاز است راج ك  ده يا بافت 

هر چه  مايل گونه به فاز است راج ك  ده بيشتر باشد مقدار بيشتري از آن است راج مي شود.  شود. 

است راج ك  ده ك ترل مي گردد.   وزيع آناليت با خوا  شيميايي و فيزيكي گونه، بافت نمونه و فاز

 است راج شده نسبت به مقدار اوليه موجود در نمونه بسيار ك م م ي نهمقدار گو در بسياري از موارد

باشد. ب ابراين  غيير مهمي درغلظت گونه در طي است راج حاصل نمي شود. در اي ن م وارد مق دار 

ي ميك رو  روش ه ا  عدادي از در زير به بررسي اجمالي  .است راج مستقل از ح م نمونه مي باشد

 مي پردازيم. است راج

 

  (SPMEریز استخراج با فاز جامد )-2-3-1

SPME  88 وسط پائوليزين 7114يک فن آوري بسيار ساده در مقياس كوچک مي باشد كه در سال 

ي، نش ان داده ش ده اس ت ي ک فيب ر 2-2در اين روش كه در شكلا  .]61[و همكارانش معرفي شد

يع غوطه ور مي ش ود و سيليكاي گداخته كه با يک جاذب م اسب پوشش داده شده داخل نمونه ما

يا اي كه در فضاي فوقاني نمونه جامد يا مايع قرار مي گيرد. گونه هاي مورد نظر بين باف ت نمون ه و 

ماده جاذب و يا بين فاز گازي فضاي فوقاني و ماده جاذب  وزيع شده و پس از مدت زمان مش صي 

محل  زريق دستهاه اندازه گي ري به  عادل         مي رس د. پس از گذشت اين زمان فيبر به داخل 
                                                 

31  - Solid Phase Mico Extraction  
32  - Liquid Phase Mico Extraction 
3 -Pawliszyn 
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انتقال يافته و گونه ها به صورت گرمايي واجذب و سپس با استفاده از جريان گاز حامل وارد س تون 

شده و عمل اندازه گيري ان ام مي گيرد. از مشكلات اين  ك يک مي  وان به گران ب ودن فيبره ا و 

 . ]63-61[محدود بودن عمر آنها اشاره كرد

 

 بر پايه ميكروسرنگ SPMEسيستم ي:2-2شكلا 

 

به شيوه هاي م تلف صورت مي گيرد كه در زير به اهم آنه ا ب ه ط ور  SPMEاست راج با 

 خلاصه اشاره مي شود:

 

 الف ( استخراج مستقیم 

فيبر پوشش داده شده با ف از اس ت راج ك   ده ب ه ط ور  الفي – 6-2ا شكل  در اين شيوه

يت ها مستقيما از بافت نمونه به فاز است راج ك  ده م تق ل م ي مستقيم وارد نمونه مي شود و آنال

شوند. بديهي است كه انتقال آناليت ها به لايه م اور فيب ر س بب س رعت ب ش يدن ب ه اس ت راج 

 .]14-17[دهد خواهد شد و لذا هم زدن محلولها سرعت است راج را افزايش مي

 

  34ب( استخراج از فضای فوقانی

                                                 
34  - Head space extraction 
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گيرد  در فضاي گازي بالاي محلول قرار مي SPMEفيبر  ب ي – 6-2ا شكل  در اين شيوه

، يع ي است راج از بافت نمونه بطور غير مستقيم صورت ت ها از فضاي فوقاني جذب مي شوندو آنالي

از فاز محلول ب ه ف از گ ازي،  آنها آناليت هاي فرار به واسطه بالا بودن سرعت انتقال جرم مي گيرد.

م ي فوقاني دارند و در نتي ه سريعتر از آناليت هاي نيمه ف رار اس ت راج غلظت بيشتري در فضاي 

، پرو ئين ها از  ركيبات با وزن مولكولي بالا ، پوشش فيبر از مزاحمت هاي ناشيشوند. در اين روش

از آن ا كه ضرايب نف وذ در ف از گ ازي معم ولا ده ه زار مر ب ه  .]12[و نمک ها محافظت مي شود

فوذ در فاز آبي هست د، رسيدن به  عادل  ركيبات فرار در اي ن ش يوه ب ه مرا  ب بزرگتر از ضرايب ن

 .]18[سريعتراز شيوه هاي نمونه برداري مستقيم است 

 

 ج( استخراج حفاظت شده با غشاء 

، سطح فيبر را ب ا غش اهايي م ي پوش ان د و ج  س غش ا  ج ي – 6-2اشكل  در اين روش

مي  وان با انت اب غشا  هاي خا  اي ن روش را ك املا  د وبستهي به  ركيبات است راج شونده دار

شيوه است راج از فضاي فوقاني جهت است راج آنالي ت از نمون ه ه اي  انت ابي كرد. اين شيوه مان د

آلوده به كار مي رود. در حقيقت اين شيوه جهت رفع محدوديت اس ت راج از فض اي فوق اني اب داع 

فوقاني،   ها آناليت هايي را مي  وان است راج كرد ك ه جه ت شده است زيرا در است راج از فضاي 

رسيدن به فضاي فوقاني فراريت كافي داشته باش د. از آن ا كه آناليت هاي مورد نظر جهت است راج 

قبل از رسيدن به پوشش بايد از غشا  عبور ك  د، سي تيک است راج در اين روش به مرا ب ك د راز 

 .]10[است راج مستقيم است

 

 

 د( استخراج با همزن مغناطیسی 
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در روش ميكرو است راج با فاز جامد فيبر بكار رفته داراي ح م نسبتا كوچكي از فاز ساكن 

ناليت در محلول آپيوندي بوده و است راج در اين روش كامل نيست و به همين علت مقدار زيادي از 

ن مغ اطيسي مر فع شده است. در اين مي ماند. اين مشكل با استفاده از روش است راج با همز باقي

روش از يک همزن مغ اطيسي و يا يک ميله پوشيده شده با جاذب پيوندي ا همان د پلي ف يل دي 

ناحيه سطحي ميله همزن نسبت ب ه فيبربيش تر و   .]12-16[متيل سيكلوكسان ي استفاده مي شود

 است.  SPME ح م لايه جاذب بزرگتر است ب ابراين كارايي اين روش بيشتر از

روي سطح آن جذب مي  به آساني در محلول چرخيده وگونه در اين روش همچ ين همزن

س پس  م تقل مي ك  د. GCشود سپس آنرا از محلول نمونه خارج نموده و به محل  زريق دستهاه 

ه اي واجذب شده و اندازه گيري مي شوند. اين روش براي آناليز گونه ها در باف ت  گونه هادر آن ا 

  .]11[آب و بكار گرفته شده استپيچيده مان د ماست و 

 

 ] 10[ الفي مستقيم بي از فضاي فوقاني   جي حفاظت شده با غشا   SPMEي: شيوه هاي است راج 6-2شكل ا

 

 SME  (LPME(35ریزاستخراج با حلال-2-3-2

 راج ميكروليتر حلال آلي يک سيستم ميكرواست 244با استفاده از  86موراي 7111در سال 

. پس از آن  لاش هاي وسيعي براي كاهش بيشتر ح م حلال آل ي ص ورت ]13[ارائه داد GCرا با 

م ايع و  –با بكارگيري اصول است راج مايع  83و كانت ول 81جي نات 7112 گرفت  ا اي كه در سال 

                                                 
35  - Solvent Micro Extraction(Liquid Phase MicroExtraction) 
2-Murray 
1 -Jeannot 
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 سيس تمميكروليتر سيستم ميكرو است راج با حلال را ابداع كردند.  3 4كاهش ح م حلال آلي به 

حاوي نمونه آب ي ب ود و ي ک  يميلي ليتري 7 4راج با حلال شامل يک شيشه كوچک اميكرو است 

. شمايي از ميكرو ليتر حلال آلي پوشيده شده بود 3 4با  ودر داخل آن قرار داشت  كه پروب  فلوني

دور ب ر  7244، محلول ب ا س رعت ي،آمده است. براي اي اد جريان همرفت م اسب1-2اشكل آن در

مي شد كه اين امر باعث  وزي ع يك واخ ت آنالي ت در لاي ه آل ي و اف زايش ك ارايي  قه هم زدهدقي

 زري ق  GCميكرو ليتر از فاز آلي  وسط ميكروس رنگ ب ه  7 4است راج مي شود و در نهايت مقدار 

 .]11[مي گرديد

 

 ]SME ]11ي:شماي يک سيستم 1-2شكل ا

 

فاز در يكديهر پراك  ده نش ده و بع د از  اين است كه دو LLEمزيت اين سيستم نسبت به 

 نمي باشد.  شده مرحله است راج  نياز به جمع آوري فاز است راج

ميكروليت ري ف رو ب رده ش ده در  7 4 لاش بعدي اين محققين استفاده از يک قطره آل ي 

 81محلول آبي نمونه  وسط يک ميكروسرنگ بود كه به اين روش است راج ميكرو  وسط   ک قط ره

كاهش ح م حلال به مقادير بس يار ك م و  واف ق ب ين ض رايب انتش ار  .]34[مي گوي د         نيز

                                                                                                                                            
2 -Cantwell 
39- Single Drop Microextraction 
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، ج ي در ادامه مطالعات  ئوريكي سيس تم افزوده است. SMEنوپاي    ربي و  ئوري بر اعتبار روش

براي آناليز يک ماكرومولكول استفاده كردند و نتايج حاصل در مقايس ه ب ا  SMEنات و همكارش از 

است راج با فاز جامد كه اكثرا براي جدا ساز ي آناليت ها با اندازه مولكولي كوچک به كار مي  ميكرو

رود كارايي ويژه اين روش را به اثبات مي رساند. مق الات متع ددي درم ورد كاربرده اي اي ن روش 

ريزاست راج با حلال به دو ش يوه متف اوت اس تا يک و دي امي ک . ]37-36[      گزارش شده است

 ان ام مي گيرد:

 ریزاستخراج با حلال با روش استاتیک -الف

يک قطره يک ميكروليتري فاز آل ي ي نشان داده شده است، 3-2كه در شكل ا در اين روش

ه هم زده م ي ش ود غوط ه ور م ي از نوك يک ميكروسرنگ آويزان شده و داخل يک محلول آبي ك

 زري ق م ي  GCكشيده شده و ب ه دس تهاه  ،گردد. پس از است راج، فاز آلي به داخل ميكروسرنگ

 .]34[شود و بدين وسيله است راج و  زريق با يک وسيله ان ام مي گيرد

 

  ]34[ غوطه ور كردن –ي: طرح ميكرو است راج قطره اي 3-2شكل ا

 

 ریزاستخراج با حلال با روش دینامیک -ب

ه داخ ل ميكروس رنگ ب  در اين روش ابتدا يک ميكروليتر از يک حلال آلي مان  د  ول وئن

ثاني ه ب ه داخ ل  2ميكروليت ر از نمون ه آب ي در ط ول  8 4س پس ب ه دنب ال آن كشيده مي شود 

فيلم ن ازك از  درون آناليت ها به شود  ا ثانيه اجازه داده مي 2ميكروسرنگ كشيده شده و به مدت 

ب ار 24دقيق ه  8حلال آلي كه در بدنه ميكروسرنگ  شكيل شده است راج شوند. اين عمل در مدت 
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شود و در نهايت يک ميكرو ليتر از  ولوئن غ ي شده با گونه مستقيما ب ه داخ ل دس تهاه   كرار مي

GC ه ي نش ان داده ش د1-2مي گردد. طرح شما يک اين روش در شكل ا        جهت آناليز  زريق

ب ، حرك ت  ك رار ش ونده ميكروس رنگ در روش دي امي ک س باست. در مقايسه با روش استا يک

لاط دو ت شكيل فيلم آلي شده و بدين  ر يب با  سهيل انتقال جرم آناليت ها از نمونه و افزايش اخ 

محققين مذكور گزارش نمودند ك ه در روش اس تا يک ف اكتور  فاز كارايي است راج بهبود مي يابد.

آنها . ]31[مي باشد 21 غليظ براي كلروب زن حدود دوازده و در روش دي اميک، فاكتور  غيظ حدود 

. در همچ ين در بررسي ديهري پارامترهاي موثر در اين است راج را بطور اصولي  ري ارزيابي كردند

و متعاقبا با استفاده از يک پمپ سرنهي  ]33[ي مقايسه اي بين دو روش ارائه شده است2-2جدول ا

اكتور غ  ي س ازي قابل برنامه ريزي براي خودكار كردن مراحل پر و خالي كردن نمونه  وانست د ف 

بار ي براي هيدروكربن هاي آروما يک چ د حلقه اي از آب هاي محيطي ب ه  214بالا ري ا بيش از 

يكي از محدوديت هاي روش است راج ميكرو ب ا ح لال اس تا يک ع دم پاي داري  .]31[دست آورند

ب راي رف ع اي ن مش كل احم دي و همك اران از ي ک  طره در سرعت ه اي زي اد ه م زدن اس ت.ق

ب راي  ،ميكروليتري متداول ي كه نوك آن اصلاح شده بود 74ميكروليتري ا به جاي  7يكروسرنگ م

يري  قريب ا ح داكثر ح  م . ب ا ب ه ك ارگدن داست راج آفت كش ه اي آل ي فس فردار اس تفاده كر

،  كرار پذيري ح م قطره و  زريق بهبود يافته و اصلاح نوك سوزن سبب افزايش سطح ميكروسرنگ

، قطره آلي  وانست طره و نوك سوزن شد. با اين اصلاحو در نتي ه چسب دگي بيشتر قمقطع عرضي 

  ا  204دور بر دقيقه پايدار باشد و فاكتور غ ي سازي ب ه مح دوده  7144در سرعت هاي بالا ر از 

  .]14[برسد 384



 87 

 

 ي: عملكرد ميكرو است راج فاز مايع به روش دي اميک1-2شكل ا 

 

 ]33[يدي اميک، استا يک LPMEهاي ميكرو است راج با حلالا سه سيستممقاي ي:2-2 اجدول

 روش         

 پارامتر موثر              
LPME دي اميک LPME استا يک 

 ناچيز ناچيز مصرف حلال آلي

 خوب ضعيف  كرار پذيري

 ضعيف عالي پيش  غليظ

 م اسب بسيار كو اه زمان است راج

 سريع بسيار سريع سرعت است راج

 

 انواع روشهای ریز استخراج با حلال-2-3-2-1

 استفاده از یک قطره به عنوان جمع کننده نمونه گازیالف(

ي نشان داده 74-2در اين روش جرياني از نمونه گازي از يک قطره به صور ي كه در شكل ا

س ال  حل و جمع م ي گردن د. در عبور مي ك د و گازهاي محلول در قطره در داخل آن ،شده است

سيستم از يک قطره آبي براي جمع كردن نمون ه ه اي  اين با بكارگيري 07و داسهوپتا 04، ليو7112

3NH  2وSO محل ول قط ره ب ه ص ورت   زري قاستفاده كردند. آناليت  غليظ شده مي  وان د در اثر

                                                 
Liu-1 

Dasgupta-2 

 الف

 ب

 ج
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 به سيستم آناليز وارد گردد و بعد از آناليز يک قطره جديد براي چرخه بعد  ش كيل م ي 02مستقيم

مثال ديهري را در زمي ه استفاده از قط ره آب ي ب راي جم ع آوري 08داسهوپتا و كاردوسو. ]17[شود

2NO  12[مطرح نمودند ميكرو گرم بر ليترو اندازه گيري آن در حد[.  

 

 ي:طرحي براي جمع آوري نمونه هاي گازي74-2شكلا

 

 SLM 44سیستم غشایی مایع نگهداری شدهب( 

از ي ک ط رف و ف از آب ي  02آلي در  ماس با ف از آب ي ده  دهغشاي مايع شامل يک مايع 

، غشا  مايع نهه داري ز شكل هاي استفاده شده غشاي مايعاز طرف ديهرمي باشد. يكي ا 06پذيرنده

شده مي باشد كه در آن فاز آلي در خلل و فرج يک غشا  قرار داده مي شود و اين غش ا  م ابين دو 

ه در حال جريان مي باشد و فاز پذيرنده ساكن م ي باش د. اي ن فاز آبي قرار مي گيرد. فاز آبي ده د

اين  ك يک براي  غليظ گونه . ]18-10[سيستم به دستهاه هاي   زيه اي م تلف وصل شده است 

هاي يونيزه شونده و باردار مفيد است. در سيستم در حال جريان سيس تم غش ايي م ايع نهه داري 

                                                 

line-in
-1 

Cardoso
- 2 

44- Supported – Liquid Membrane 
4-Donor 
5-Acceptor 
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ف غشا پمپ مي شود و  ركيبات نمونه در محلول پذيرن ده شده نمونه از طريق كانال خاصي به اطرا

به دام مي افت د. شرايط نمونه در سمت محلول ده ده بايد طوري انت اب شود كه گونه ها ب ه ف رم 

خ ثي و بدون بار باش د  ا بتوان د از ميان غشا  عبور كرده و به محل ول پذيرن ده برس  د. ب ه ط ور 

م اسب م ي  pHل يونيزه شدن گونه در محلول پذيرنده با انت اب معمول فرآي د به  له افتادن شام

باشدكه با يوني شدن گونه از بازگشت م دد گونه به فاز ده ده جلوگيري مي شود. كوچ ک ك ردن 

 چ دين مزيت دارد.  SLM ك يک است راج نسبت به فرم 

  .ميزان  غليظ بالا مي رود .7

ها را فراهم مي ك  د ا اي ن موض وع در اين سيستم امكان كار با مقادير كم از نمونه  .2

 كار با نمونه هاي بيولوژيكي حائز اهميت است ي 

از طرفي چون ح م است راج شده كم مي باشد، مي  وان كل نمونه است راج ش ده  .8

را جهت آناليز به دستهاه   زيه اي  زريق نمود زيرا سيستم هايي مان  د الكتروف ورز 

 .]12[كمي از نمونه ها را دارند ي ظرفيت پذيرفتن مقدارCEا 01مويين

. براي مث ال در اس ت راج ]16[ي آمده است8-2چ د مثال از گونه هاي فعال و غير فعال در جدول ا

پ ايين داش ته باش  د. در اي ن ش رايط  ركيب ات  pHبالا و فاز گيرنده  pH، فاز ده ده بايد آمين ها

را م ي   وان ب ا اف زودن عوام ل  سيس تم پذيري گزي ش اسيدي است راج نمي گردند و هم چ ين

 كمپلكس ده ده در فاز آلي افزايش داد. 

 

 

 

 ]16[ي: چ د مثال از فرم هاي فعال و غيرفعال از گونه هاي موجود8-2جدولا 

 نوع آناليت فرم فعال فرم غير فعال

 آمي ها بدون بار پرو ونه شدهايونهاي آمونيومي

                                                 
1-Capillary Electrophoreses 
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 ياسيد آل اسيد فكيک نشده اسيدهاي  فكيک شده

 يونهاي فلزي كمپلكس هاي خ ثي كمپلكس هاي بار دار

 يونهاي فلزي كمپلكس هاي خ ثي يونهاي فلز كمپلكس نيافته

 

  واند به دو صورت ان ام شود: اين نوع ريز است راج مي

  BELPME/  48ریز استخراج با حلال همراه با استخراج برگشتی-1ج

رفي كردند كه ق ادر اس ت در ي ک زم ان مع 7113اين سيستم را در سال  01كانت ول و ما

در اين . كو اه است راج رفت و برگشتي همزمان را ان ام داده و گونه را بطور كلي است راج مي ك د

ميكروليت ر  34  ا  04اكت ان ب ا ح  م  n–فاز آلي  ي،نشان داده شده است77-2كه در  شكلا  كار

ميلي ليتر قرار گرفت ه  7 4 ا  4 2با ح م  داخل يک واشر  فلوني در بالاي يک فاز آبي حاوي نمونه

ميكروليت ر ق رار دارد. گون ه  244  ا  744است و بالاي فاز آلي يک فاز آبي دريافت ك  ده با ح م 

ي وارد = pH 2 7و اس ت راج ك   ده ا يpH=  78م اسب در فاز آبي نمونه ا pHهاي يوني با اعمال 

شوند و ب ا به م زدن محل ول نمون ه  مي ي دومد و سپس وارد محلول آبنسيستم حلال آلي مي شو

چرخش در فاز آلي و آبي است راج ك  ده القا مي گردد. پ س از ا م ام زم ان اس ت راج مق داري از 

اين  ك يک ب راي   زريق مي شود. HPLCي به صورت مستقيم براي آناليز به 2aا است راج ك  دهفاز

ي گونه ب ه ص ورت خ ث ي در 1aا آبيب در فازم اس pH گونه هاي يوني م اسب مي باشد. با انت اب

مي آيد  ا  وانايي عبور از غشا را داشته باشد سپس براي جلوگيري از بازگشت م  دد گون ه از ف از 

در فاز آبي پذيرنده طوري انت اب مي شود كه گون ه ب ه  pHشرايط  ،ي به فاز آلي2aدريافت ك  ده ا

 فرم يوني باشد.

                                                 
1-Liquid phase microextraction/Back microextraction 

2-Ma 
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 ي LPME/BEيستم ا: نمايشي از س ي 77-2شكل ا

 

در كار ديهري  وسط اين آقايان ح م  7111اين سيستم پيشرفت بيشتري كرده و در سال  دامها در

ميكروليتر كه از انتهاي سوزن ميكروسرنگ آوي زان اس ت  7 4 ا  4 2فاز آبي است راج ك  ده به فاز 

 .]11[كاهش يافت و به فاكتورهاي  غليظ بالا ري دست يافت د

 

با استخراج برگشتی با کاهش حجمم فماز دریافمت  همراه تخراج با حلالریز اس -2

 کننده

در اين روش ح م فاز آبي دريافت ك  ده ب ه ح د ي ک ميكروليت ر و حت ي كمت ر  قلي ل 

كانت ول، اين  ك يک پيش  ما و نوك سوزن در غشاي آلي معلق است. يابد. اين قطره كوچک ازمي

بلي ت اطمي  ان پ ايين در ن وزدهمين س مي ار كروم ا وگرافي و  غليظ را با طراحي متفاوت و ب ا قا

 [.13-11]دندالكتروفور ارائه دا

حلال آلي قرار دارد. حلقه  L30دهد. درون حلقه  فلوني اصول  ك يک را نشان مي ،ي72-2شكل ا

 گيرد.پايين قرار مي pHدر م اورت محلول محتوي آناليت با 
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 با است راج برگشتي با كاهش ح م فاز دريافت ك  ده همراه ريز است راج با حلال ي:72-2شكل ا

 

 DDS 50ریزاستخراج با حلال به روش قطره در قطره ج(

ليو و داسهوپتا طرحي زيبا از يک سيستم قطره در قطره را براي است راج سديم دودس يل 

كردند. است راج از قطره ب ه داخ ل  ميكروليتري پياده 7 8سولفات با بهره گيري از يک ميكروقطره 

ميكروقطره به طور ا وما يک ان ام شده و آشكار سازي نوري در محل صورت م ي گي رد و در اي ن 

روش قطره آبي  وسط يک م راي خارجي به محفظه نمونه وصل بوده و اين قطره پيوس ته از ي ک 

، آم ده ي78- 2ادر ش كلك ه  سمت بداخل محفظه نمونه واردشده و از سمت ديهر خارج مي گردد

، س يه ال قطره آلي در يک بازه زماني بهي ه. پس از ا مام عمل است راج و  غليظ گونه  وسط است

جذبي اين قطره آلي  وسط آشكار ساز م اس ب ان دازه گي ري ش ده و از اي ن طري ق غلظ ت گون ه 

 مش ص مي گردد. 

                                                 
Drop in Drop System-1 
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 ي: سيستم است راج قطره در قطره78- 2شكل ا

 

 يستم عبار  د از : مزاياي اين س

 . اره در محاصره فاز آبي قرار دارد ب ير حلال حداقل مي شود چون همو .7

سيستم آشكار سازي فاقد پ  ره است و از مزاحمت هاي ناشي از جذب ذرات يا رنهها روي  .2

 . ي مي باشدپ  ره سل عار

 . مصرف حلال آلي بي نهايت كم است .8

 . ا وماسيون سيستم بسيار ساده است .0

ايب جزئي اين روش مي  وان كاهش جزئي ح م حلال آلي به علت حل شدن در ف از آب ي را از مع

  .]744[درصد بي اهميت بودن اين مطلب را نشان مي دهد 2انحراف استاندارد  البته نام برد كه

 

 ریز استخراج با حلال با استفاده از میله تفلونی د(

معرفي كردند. در اي ن ك ار آنه ا  7116ل جي نات و كانت ول، اين روش را اولين بار در سا

اكتان را از انتهاي يک ميله  فلوني آويزان ك رده و در محل ول  -ميكروليتري از نرمال  3  يک قطره

متيل استوف ون كه در حال چرخش بود قرار دادند. پس از است راج ميل ه  فل وني از  -0آبي حاوي 
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ي مقدار مش صي از قطره آلي كشيده شده و محلول نمونه خارج شده و به كمک سرنگ ميكروليتر

 .]747[شود به دستهاه كروما وگرافي گازي  زريق مي

 

  DBME 51ریز استخراج بر مبنای قطرهه(

روش ي را اب داع كردن د ك ه در آن ي ک ميكروس رنگ  7111جي نات و كانت ول در سال 

ميكروليت ري از ن وك  جايهزين ميله  فلوني شد. در روش مذكور است راج با آوي زان ك ردن قط ره

سوزن ميكروسرنگ و فروبردن آن در محلول حاوي آناليت ان ام شد. پس از ان ام اس ت راج ميك رو 

 .]742[قطره به داخل سرنگ و سپس  زريق به دستهاه كروما وگرافي گازي صورت گرفت

 

 CFME 52ریز استخراج با جریان پیوستهو(

  مطابق ش كل .]748[معرفي شد 28يو و لي وسط ل 2444اين روش براي اولين بار در سال 

ميلي ليتر ي به طور پيوسته با جريان ثابت از طريق ي ک  8 4ي نمونه آبيا ح م كلي معمولا 70-2ا

 .ميلي ليتر مي ش ود4 2 راج با ح م ي وارد يک ا اقک شيشه اي استPEEKلوله پلي ا ر ا ركتون ا

 HPLCتري از طريق يک شير  زريق معمولي ميكرولي 2 ا  7پس از پر شدن اين قسمت قطره آلي ا 

ي حركت كرده و به صورت يک PEEKوارد سيستم مي شود و همراه با جريان به سمت بيرون لوله ا

قطره در بالاي لوله جمع مي شود. در نهايت سوزن ميكرو سرنگ براي برداشتن آن وارد محفظه مي 

 ركيبات ب ه ط ور  ،راف قطره پمپ مي شودپيوسته در اطشود. به دليل اي كه محلول نمونه به طور 

ب ار  7644 ا  264دقيقه است راج فاكتور  غليظ در محدوده  74موثري است راج مي شوند. پس از 

براي مقادير جزئي نيترو آروما يک ها و نيترو ب زن ها بدست آمده است. در اين روش قط ره ح لال 

  .ي باشدبطور كامل و پيوسته در  ماس با محلول جديد نمونه م

                                                 
51 - Drop based micro extraction 
52 - Continues flow micro extraction 
53 - Lee 
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 CFMEي: سيستم 70-2شكلا 

 

  LPME-HF 54ریز استخراج با حلال توسط غشاء فیبر توخالیز(

 در اي ن روش معرف ي گردي د. 2444در س ال  22اين روش براي اولين بار وسط راسموسن

به اين  ر يب كه ن س ت ي ک انته اي  .از يک فيبر  و خالي استفاده مي شود ي72-2مطابق شكل ا

ت بسته شده و به داخل حلال است راج ك  ده وارد مي شود و يا اي كه داخل آنرا  وسط فيبر با حرار

سرنگ با حلال پر مي ك  د و سپس آنرا به داخل محلول نمونه وارد مي ك  د به صور ي كه ط رف 

گيرد. پس از گذشت مدت زمان مش صي مقداري  بسته فيبر به سمت پايين داخل محلول قرار مي

اج ك  ده داخل فيبر، وسط يک ميكرو سرنگ به دستهاه اندازه گيري كروم ا وگرافي از حلال است ر

   .]740[مي شود      زريق

                                                 
1-Hollow Fiber Liquid Phase Microextraction 

2-Rasmussen 
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 HFLPMEي: ريز است راج با حلال  وسط غشا  فيبر  وخالي 72-2شكل ا

 

   LPME –HS 56ریز استخراج با حلال از فضای فوقانی ح(

ب راي بررس ي آنالي ت  ،اي فوقاني نمونهروش است راج ميكرو  وسط حلال با استفاده از فض

هاي فرار و و نيمه فرار بسيار م اسب است. اين روش كه براي اولين بار  وسط جي نات و همكارانش 

به دليل مزيت هايي كه داشته اس ت در س ال ه اي اخي ر ، ]742[گزارش گرديد  2447و در سال 

دن سريع نمونه اختلال ي در پاي داري براي مثال هم ز . ]746-778 [پيوسته مورد  وجه بوده است

نمي ك د. علاوه بر اين در اين روش از مزاحمت هاي بافت غير فرار بس يار كاس ته م ي   قطره اي اد

ع م ي ي  وزي ل ، فضاي فوقاني و قط ره آت ها بين سه فاز محلول آبي نمونهشود. در اين روش آنالي

مرحل ه  عي ين ك   ده س رعت م ي باش د  ، انتقال جرم در فاز آبيشوند و بر طبق  وضيح محققين

طرح كل ي  و ب ابراين هم زدن سريع محلول نمونه انتقال جرم بين فازها را  سهيل مي ك د. ]742[

  ي نشان داده شده است.76- 2روش در شكل ا

                                                 
1-Head Space-Liquid Phase Microextraction 
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 ي: طرح ميكرو است راج قطره اي از فضاي فوقاني76-2شكل ا

 

مشابهي را در مورد دقت و سرعت آناليز   وانايي هاي HS – SPMEاين روش در مقايسه با 

انت اب ح لال در اي ن روش در مقايس ه ب ا  ها نشان مي دهد اما دو مزيت شاخص دارد: اول اي كه،

 عداد محدود فازهاي متداول در دسترس براي ميكرو است راج فاز جامد، بسيار گسترده اس ت. دوم 

يمت فيبرهاي    اري موج ود قاب ل ص رف ظر اي كه هزي ه حلال ا چ د ميكروليتري در مقايسه با ق

براي آناليز در فضاي فوقاني نسبتا مشكل به نظر مي رس د زي را ح لال LPME است. اما استفاده از 

 هايي با فشار ب ار نسبتا پايين براي كاهش سرعت  ب ير در طول است راج مطلوب  ر خواه د بود.

روما وگرافي گ ازي باي د فش ار ب  ار نس بتا اين در حالي است كه بيشتر حلال هاي م اسب براي ك

 داشته باش د، ب ابراين انت اب حلال م اسب عملا محدود مي شود.  بالايي

ميك رو اس ت راج قط ره اي دي امي ک را ب راي  ]770[و ل ي  21براي رفع اين مشكل ش ن

دي كه دي اميک عا LPMEنيز دقيقا مان د  روشاست راج در فضاي فوقاني پيش هاد كردند. در اين 

قبلا  وضيح داده شد، است راج در بدنه ميكرو سرنگ ان ام مي پذيرد. وقت ي ك ه پيس تون س رنگ 

كشيده مي شود يک فيلم از حلال آلي همراه با كشيدن ب  ارات نمون ه در دي واره داخل ي س رنگ 

 شكيل مي شود و بدين وسيله آناليت هاي گازي بين اين فيلم آلي و فاز گازي  قسيم م ي ش وند. 

                                                 
1-Shen 
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فشار داده مي شود فيلم آلي غ ي ش ده از آنالي ت ه ا  ،وقتي كه پيستون سرنگ براي خروج ب ارها

م ددا با  وده حلال آلي م لوط مي شود. اين عملكرد بطور چش مهيري س طح  م اس را   ه ا ب ا 

اب استفاده از يک مقدار بسيار كم از حلال آلي افزايش داده و كارايي است راج را زياد مي ك د. انت 

معمولي آسان  ر مي باش د. ب ا اي ن روش ان دازه  HS-LPMEحلال آلي در اين روش در مقايسه با 

 .]776-771[و اسانس در گياهان دارويي ان ام گرفته است]772[گيري استون در خون انسان 

دي اميک به ص ورت نيم ه  HS – LPMEبراي بهبود  كرار پذيري و  سهيل عملكرد، روش 

پيش هاد شد. اين وسيله نيمه خودكار شامل يک مو ور چرخ  ده ب ا  ]773[ي خودكار  وسط سراج

سرعت قابل  غيير بود كه به يک صفحه مدور وصل شده بود كه با پيس تون س رنگ م ر بط ب ود و 

كاملا خودك ار را ب ا  HS-LPMEاخيرا محققين  چرخش اين صفحه سبب حركت پيستون مي شد.

خودكار كه  مام پارامترهاي موثر را دقيقا ك ترل مي ك د در آناليز استفاده از يک نمونه بردار كاملا 

همچ  ين روش ميك رو اس ت راج قط ره اي  .]771[ در آب پر قال بكار گرفت د BTEX23 ركيبات 

چ د گانه در فضاي فوقاني براي است راج و  عيين كمي استايرن در پلي استايرن بررسي شده است 

 دين است راج پي در پي بود و ب ابراين از لحاظ  ئوري است راج مياين فرآي د كه شامل چ  .]724[

 واند  ا حذف آناليت از نمونه ادامه پيدا كرده و بازيافت كامل باشد. اين بررسي اول ين ك اربرد روش 

LPME .براي است راج مستقيم  ركيبات فرار از بافت هاي جامد مي باشد 

 

 ( MEDLL) 59مایع پخشی –ریز استخراج مایع  ط(

 وسط آقاي دكتر اسدي در دانشهاه علم و ص  عت  2446اين روش براي اولين بار در سال 

و  ا ك ون براي جدا سازي و اندازه گيري  ركيبات آلاي ده آب هاي طبيعي از  ]727[ايران ابداع شد

، كل رو ]722[، آفت كش ه اي آل ي فس فردار]727[قبيل هيدروكربن هاي آروما يک چ دحلقه اي

و غيره با موفقيت به كار رفته است. اين  ك يک ن وعي از  ]720[كا يون هاي فلزي،]728[ها ف ول 

                                                 
1 –Benzen Toluene Ethylbenzene o-Xylene   

2-Dispersive Liquid-Liquid Microextraction 
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مايع مي باشد كه در آن با استفاده از حلالي كه قابليت امتزاج با هر دو ف از  -مايع   ميكرو است راج

ي فراهم م ي آبي و آلي را دارد، امكان معلق شدن فاز آلي به صورت قطرات فوق العاده ريز در فاز آب

شود. بدين  ر يب سطح  ماس بي نهايت افزايش پيدا كرده و سرعت اس ت راج ب ه ح داكثر مق دار 

، ارزان و اي ن روش بس يار س ريع، س اده خود مي رسد، به طوريكه آن را است راج آني م ي نام  د.

و  ك رار پ ذيري  كارآمد بوده و نياز به ابزار و مهارت خاصي ندارد ب ابراين به راحتي قابل اجرا ب وده

مزيت ديهر اين روش سازگاري آن با دستهاه هاي   زيه اي است و از آن  ا ك ه مق دار  خوبي دارد.

كمي از حلال هاي آلي در اين روش مصرف مي شود، سازگار با محيط زيس ت م ي باش د. در اي ن 

ش مايي از  د.روش از مايعات يوني براي است راج استفاده مي شود كه لازم است به آنه ا اش اره ش و

  ي نشان داده شده است.71-2مراحل اين روش در شكل ا

 

 

 مايع پ شي –ي: شمايي از مراحل ميكرو است راج مايع 71-2شكل ا

 

مايعات يوني گونه اي از  ركيبات آلي هست د كه در دماي ا اق مايع بوده به ع لاوه اج زاي س ازنده 

. مايعات ي وني ك ه بررس ي ش ده ان د از ده ديونهاي مثبت و م في  شكيل مي  %744آنها به طور 

آلكي ل پيري دي يوم،  ت را آلكي ل فس فونيوم  N-متي ل ايمي دازوليم، -8-آلكي ل-7كا يونهاي آلي 

][ وآنيونهاي آلي يا معدني از قبي ل 6PF  ،])[( 223 NSOCF  ،])[( 3352 PFFC   ،][ 33SOCF 

  غيره  شكيل شده اند. و
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 خوا  مايعات يوني عبار  د از : 

 فشار ب ار ناچيز  .7

 غير فرار بودن  .2

 غير قابل اشتعال بودن  .8

 گرمايي و الكترو شيميايي زياد –پايداري شيميايي  .0

 مايع بودن در گستره وسيع دمايي  .2

  در آنها قابليت انحلال بسياري از  ركيبات آلي و معدني .6

 ار مت وع با آب و حلال هاي آلي امتزاج پذيري بسي .1

، يكي قابل امتزاج دو حلالاصول اجرايي اين روش به اين شكل است كه زماني كه م لوطي از 

با آب مثل ا انول و ديهري غير قابل امتزاج با آب مان د كلروفرم با  ركيب درصد مش صي به محلول 

ن ك دورت   ا زم اني ك ه محل ول آبي حاوي آناليت  زريق شود، محلول حاصل كدر مي ش ود و اي 

، كدورت حاصل ناشي از  شكيل قطرات بسيار ريز حلال در حقيقتسانتريفيوژ نشود باقي مي ماند. 

آلي در داخل آب مي باشد. بدين  ر يب سطح  ماس بين دو فاز آلي و آبي بسيار زياد شده و انتقال 

راين زمان اس ت راج بس يار كو  اه ب وده و آناليت از فاز آبي به فاز آلي به سرعت ان ام مي گيرد ب اب

بلافاصله  عادل بين دو فاز برقرار مي شود. پس از سانتريفيوژ دو فاز آبي و آلي از يكديهر جدا شده و 

 در اين روش از حلال آلي به مقدار بسيار كم  زريق مي شود. GCفاز آلي كه حاوي آناليت است به 

و پ س از نح لال ح لال آل ي در آب اس تفاده م ي ش ود ليتري بس ته ب ه قابلي ت ا ميكرو 74- 24ا

 ميكروليتر  ه نشين مي شود. 2 -24، قطره اي به اندازه سانتريفيوژ
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  SDME 60ریز استخراج باقطره حلالی(

 ، وسط جي نات و كانت ول ارائه شد 7116يک روش نسبتا جديد كه در سال 

نمونه و پيش  غليظ آن به كار  روش ريز است راج با قطره حلال است كه براي پاك سازي

بسياري از معايب ا از  . در اين روشح م حلال بسيار كوچكي را به كار مي گيرد ومي رود 

سهولت،  ،قبيل  شكيل امولسيون و استفاده از ح م زياد حلال ي حذف مي شود. سرعت

 – مايع قيمت پايين، دقت و صحت از محاسن اين روش هست د. در روش متداول است راج

ي و سپس از آبي، است راج با ح م زيادي از حلال ادر مقايسه با ح م فمايع هدف ن ست

 ب ير غالب حلال براي افزايش غلظت آناليت است. دو مشكل عمده در مرحله دوم وجود 

مقادير قابل  وجهي از آن از دست خواهد رفت.  ،دارد. در صور ي كه آناليت نيمه فرار باشد

ايي كه به ناچار در حلال حضور دارند همراه با آناليت  غليظ مي هم چ ين ناخالصي ه

شوند ب ابراين روش هايي كه شامل است راج به درون ح م هاي كوچكي از حلال باشد و 

نياز به  ب ير حلال نداشته باش د،  رجيح داده مي شود. در اين سيستم يک قطره فاز آلي 

مر با  ليقطره آ .ي73-2ي قرار مي گيرد. اشكل درون يک قطره با ح م چ د برابر از فاز آب

  حت  اثير عبور جريان آناليت قرار دارد.

 اين سيستم چ دين مزيت عمده دارد. 

 ي نسبت فازي را مي  وان در يک محدوده وسيع   ظيم نمود.7 

  .ي  ها يک قطره مورد نياز است2 

 ست.اي مصرف حلال بسيار كمتر8

 فاز آلي وجود ندارد. روش هيچ پراك دگي اين در ي0

 .مساحت سطح مشترك را مي  وان با صحت قابل قبولي اندازه گيري نمود ي2 

                                                 
Solvent Drop Micro Extraction-1 
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در صور ي كه ح م فاز آبي بسيار بزرگتر از قطره آلي باشد مقدار آناليت حذف و جدا  ي6

شده از فاز آبي قابل چشم پوشي است و مطالعه هاي گونه ش اسي را مي  وان بدون اختلال و 

 . ]11[در  عادل هاي فاز آبي همهن ان ام داد اغتشاش

 

 

 ي:ريز است راج با قطره حلال73-2شكلا

 

 تئوری ریز استخراج با قطره حلال  -2-4

ب راي   ا ابتدا دو عبارت ضريب  وزيع ونسبت  وزيع   وضيح داده ميشود كهدر اي 

ب رده رت را بكار دو عبا اين  وصيف  وزيع يک جسم حل شونده بين دو حلال امتزاج ناپذير

 . ميشود.

 

 

 ضریب توزیع  -2-4-1
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دو  يک ثابت  عادل است كه  وزيع ي ک جس م ح ل ش ونده را ب ينضريب  وزيع 

نمايد. به ع وان مثال ه هاميكه يک محلول آبي ازجسم حل حلال امتزاج ناپذير  وصيف مي

ود ك ه بوس يله بي  كان داده ميشود به سرعت  عادلي برقرار مي شآبا حلال  Aشونده آلي 

 شود. ي،  وصيف مي7-2امعادله 

)()(       ي7-2ا orgaq AA  

ي به فازهاي آبي و آلي باز مي گردند. بطور ايده آل orgو ا (aq) زير نويس هاي كه

است يع  ي در ه ر دم اي  Aدر دو فاز ثابت و مستقل از كل مقدار  Aنسبت فعاليت هاي 

 ضريب  وزيع است. ،dKمعين ثابت  عال 

  ي2-2ا

 

مولي در دو حلال است. اما غلظت هاي  Aدقيقا فعاليت هاي  كروشهعبارت داخل 

به طور  قريب ي ب ا نس بت  dKجايهزين آن نمود. غالبا  جدي وان بدون خطاي را غالبا مي

متف او ي  ش يميايي در دو فاز برابر است. ه هامي كه حل شونده در حالت هاي Aحلاليت 

  .در مي آيد ي،8-2 احلال وجود داشته باشد  عادل به صورت معادله دو در

)()(       ي8-2ا orgxaqy yAxA  

 ديده مي شود.  ي،0-2او ضريب  وزيع به صورت معادله 

       ي0-2ا
x

aqy

y

orgx

d
A

A
K

][

][

)(

)(
 

 نسبت توزیع  -2-4-2

دو ح لال  ليت به صورت غلظت هاي   زيه اي ش درايک آنبراي  Dنسبت  وزيع 

-2 ا    سيستم ساده همانهونه كه به وسيله معادله . براي يکشودمتزاج ناپذير  عريف ميا

 وصيف شد نسبت  وزيع با ضريب  وزيع يكسان است. براي سيستم هاي پيچيده  ر اين ي 7

][

][

)(

)(

aq

org

d
A

A
K 
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و  ب ين آب HAوزيع يک اسيد چ رب براي مثال براي   روند مي  واند كاملا متفاوت باشد.

 دي ا يل ا ر مي  وانيم ب ويسيم.

        ي2-2ا
)(

)(

aq

org

C

C
D  

در دو فاز است ، در محيط آبي غلظ ت   زي ه  HAغلظت هاي   زيه اي  aqCو  orgCكه 

  .اي اسيد با م موع غلظت هاي  عادلي اسيد ضعيف و باز مزدوجش برابر است

       ي6-2ا    )()( aqaqaq AHAC 

غلظ ت  لذاي غير قطبي رخ نمي دهد. آللايه  رقابل  وجهي از اسيد د  فكيکبرعكس هيچ 

 :يكسان هست د و مي  وانيم ب ويسيم HAهاي  عادلي و   زيه اي 

]org= [HA orgC 

  ي،به دست مي آيد.3-2امعادله ، ي 2-2 اجايهزي ي دو عبارت آخر در معادلهبا 

       ي3-2ا
][][

][

)()(

)(




aqaq

org

AHA

HA
D 

 HAعبارت مربوط به ثابت  فكي ک  HAبراي گونه هاي  dKبا  Dم ظور مر بط نمودن  هب

 را در معادله فوق جايهزين مي نمائيم. 

      ي1-2ا

][

][
][

][

)(3

)(

)(

)(






aq

aaq

aq

org

OH

KHA
HA

HA
D 

            م   ر ب ه معادل ه HA](aq)[اس ت. ف اكتور گي ري از  HAثابت  فكيک اس يدي  aKكه 

 شود. ميي، 74-2 ا

     ي74-2ا
 
 

][

)1(

1

3

)(

)(






oH

KHA

HA
D

aaq

org 

   بدس تي،  77-2 امعادله آن به جاي نسبت غلظت هاي  عادلي و بازآرايي dKبا جايهزي ي 

 مي آيد.
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      ي77-2ا
aq

org

a

d

C

C

K

OHK
D 






1

][ 3 

از محلول هاي آب ي ب ه ك ار  HAاين معادله را مي  واند به م ظور محاسبه مقدار است راج 

 .]722[برد 

 

برخی معادله های مهم توصیف کننده جنبه های تعادلی و سینتیکی ریز   -2-4-3

 استخراج حلال

هر سيستم دو فازي مايع كه  حت شرايط هم زدن معادله هاي ارائه شده در مورد 

ثابت به سمت  عادل  وزيعي حركت مي ك د قابل اعمال مي باشد. به شرطي كه آناليت 

ابتدا فقط در يک فاز حضور داشته باشد. مدل سازي انتقال جرم امكان  وصيف سرعت 

 .است راج را با دانستن ضرايب نفوذ آناليت فراهم مي نمايد

 

 اه تعادلی دیدگ -الف

محدوده آشكار سازي در سيستم نهايتا بايد حد آشكار سازي دستهاه باشد. 

ب ابراين غلظت آناليت در فاز آلي پس از  عادل مي بايست بالا ر از اين حد آشكار سازي 

 .دارائه مي گردي،72-2اباشد. غلظت  عادلي در فاز آلي بوسيله معادله

          ي72-2ا
aqod

initialaqd

cqaqdeqo
VVK

CK
CKC

/1

,

,,


 

ح  م ه اي  aqVو  oVغلظت هاي فاز آبي در ابتدا و در  عادل هست د.  aq,eqCو  aq,inCكه 

 ارائه مي شود.  ي،78-2اضريب  وزيعي است كه بوسيله معادله dKفاز آلي و آبي و 

eqaqeqod        ي78-2ا CCK ,, / 

  ا ح د قاب ل  aq/VoVبايد به حد كافي بزر  باشد و نسبت ف ازي  aq,inCو يا dKب ابراين 

قبولي كوچک باشد  ا از مشكلات آشكار سازي پرهيز گردد. هم چ ين در مورد زمان، ممكن اس ت 
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در يک كاربرد   زيه اي  عادل فرا نرسيده باشد. لذا غلظت فاز آلي ممكن است  ا حدي پايين  ر از 

o,eqC 11[باشد[. 

 

 دیدگاه سینتیکی -ب

 ي،70-2 ام ايع را م ي   وان ب ه ص ورت معادل ه –معادله سرعت كلي براي است راج مايع 

 .]726-782[نوشت

0)(     ي70-2ا oaqd

o

io CCK
V

A

dt

dC
  

ض ريب انتق ال  0مساحت سطح مشترك،  t ،iA غلظت آناليت در فاز آلي در زمان oCكه 

 ي،70-2ا است. معادله tغلظت آناليت در فاز آبي در زمان  aqCي و cm/sآلي اجرم كلي نسبت به فاز 

 به شكل معادله سرعت يک واك ش مر به اول برگشت پذير است. 

مايع، ضريب انتقال جرم كلي را مي  وان ب ه  –با فرض انتقال سريع از سطح مشترك مايع 

 . دبيان نمو ي،72- 2 اصورت معادله

      ي 72-2ا
aq

dK




00

11 

ضرايب انتقال جرم براي فازهاي آلي و آبي هست د كه به وس يله جري ان در  aqو 0كه 

 سطح مشترك  عريف مي شود. 

)()(  ي76-2ا 
1

,0, oioiaqaqaq

i

CCCC
dt

dn

A
  

ورت سطح مشترك به غلظت در ناحيه اي مربوط مي شود كه بلافاصله در م ا iزير نويس 

 ي،76-2ابه غلظت هاي  وده اي محلول اط لاق م ي گ ردد. معادل ه oCو  aqCدر حاليكه  .قرار دارد

مستلزم اين است كه هيچ   مع يا   ليه آناليت در سطح مشترك وجود نداشته باشد و حالت پاي ا 

در هم ه در سطح مشترك برقرار باشد. افزون بر اين فرض مي شود كه  ع ادل در س طح مش ترك 

 زمان ها برقرار باشد لذا:
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 aq,i/Co,iC=dK      ي  71-2ا

و از روي روابط  عادل و  وازن  OCرا مي  وان بر حسب  aqCي، 70-2 ابه م ظور حل معادله

 جرمي نوشت: 

     ي73-2ا
aq

ooaqinaq

aq
V

VCVC
C




, 

 ي،71-2معادلهارا مي  وان به صورت  ي،70-2امعادله  ي،73-2 اپس از جايهذاري از معادله

 بازنويسي نمود.

,]1[      ي71-2ا

kt

eqoo eCC  

 

 مي باشد.  S-1 بر حسب ثابت سرعت مشاده شده kكه 

0]1[      ي 24-2ا 
aq

o
d

o

i

V

V
K

V

A
k  

eqoCو kي، مي  وان 71-2در مقابل زمان در معادلها OCبا رسم مقادير   ربي  .را به دست آورد  ,

 ي، محاسبه نمود.27-2را طبق معادله اdKي،ميتوان ضريب  وزيع 73-2ي،وا78-2از معادله هاي ا

     ي27-2ا
oeqoaqinitialaq

aqeqo

d
VCVC

VC
K

,,

,


 

           را م ي   وان بوس يله معادل ه 0با  وجه به شرايط ذكر شده ضريب انتقال ج رم كل ي 

را مي  وان با صحت معقولي   مين زد. براي يک  ركيب وي ژه از  iA  مين زد. چرا كه  ي،24-2 ا

مشروط بر اين كه سرعت ه م زدن و دم ا ثاب ت باش  د. باي د  .ثابت خواهد بود 0آناليت و حلال، 

 ي،72-2ابزر  باشد ا يع  ي ب راي مولكوله اي آب گري ز ي معادل هdKور ي كه  وجه داشت در ص

 را مي  وان بطور مستقيم ارزيابي نمود.  0در مي آيد.  ي،22-2 ابصورت معادله

       ي22-2ا
d

aq

K


 0 
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در فاز آبي محدود ك  ده سرعت است. در صور ي  در اين مورد مقاومت در برابر انتقال جرم

ح ائز اهمي ت هس ت د و  ي،72-2اخيلي بزر  نباشد در اين صورت ه ر دو عب ارت در معادل ه kكه

ه اي dKبدون آزمايش هاي  اضافي با اس تفاده از  ركي ب ه ايي ب ا 0و  aqمحاسبه مستقل 

 متفاوت امكان پذير نمي باشد. 

را ب ر dKو iA  ،0V  ،aqV ،0  ،aq  اثير متغيره اي   رب ي  ي،24-2او ي،72-2امعادله

 iAبيان ك  ده اين است كه ثابت س رعت مس تقيما ب ه  ي،24-2ازمان آناليز بيان مي ك  د. معادله 

فاكتور ظرفيت  مقداربه  aqVو  Vo اثير  .وابسته است
aq

O
d

V

V
Kي  24-2امعادل ه  7مق دار  نسبت به

بر ثاب ت dK. نهايتا  اثير دبستهي دارdKبه  aqو 0وابسته است. همانطور كه اشاره شد  اثير 

ي بس تهي دارد. 24-2ي و هم به اندازه فاكتور ظرفيت امعادله 24-2امعادله  آنسرعت هم به اندازه 

را بكار برد و همچ  ين  ي،22-2 اآن قدر بزر  باشد كه بتوان معادله dKبراي مثال در صور ي كه 

1 بسيار كوچک باشد به گونه اي كهنسبت فازي 
aq

O
d

V

V
Kبطور ساده  ب ديل  ي،24-2 امعادله باشد

 مي شود به:

          ي  28-2ا
do

aqi

KV

A
K


 

نس بت  aqنس بت معك وس دارد و ب ا dKو ه م ب ا  oVدر اين حالت ثابت سرعت هم با 

ب ه  Kه ا، وابس تهي باش د. در ص ورت ع دم اعتب ار  قريبمي 0و  aqVمستقيم دارد و مستقل از 

ي. اين نكته را هم بايد م د نظ ر 24-2، و 72-2پارامترهاي   ربي پيچيده  ر مي شود امعادله هاي 

داد كه  ائيد و  صديق   ربي اين وابستهي ها مشكل است چرا كه متغيرها نمي  وان د بصورت  قرار

 .]11[م زا و مستقل ك ترل شوند

 مدل های انتقال جرم  -2-0-0

 ا اي  ا ضريب انتقال جرم بصورت يک پارامتر   ربي مر بط ك  ده شار جرم ي و 

روي محركه عمل م ي نماي د.  فس ير اختلاف غلظت در نظر گرفته شد كه به ع وان يک ني
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م ي طلب د ك ه م ثلا بوس يله  ئ وري دو لاي ه   ضريب انتقال جرم مدل سازي سيس تم را

 ]721،782،721،784[ 62 ئ  وري نف  وذ هي  گ ب  ي ي  ا] 782،784،721،726 [   67وي  تمن

 بررسي مي شود. 

 

  63تئوری لایه-2-4-4-1

و بع دها بوس يله  ]788 [پيش  هاد ش د 60اين  ئوري ن ستين بار بوس يله نرس ت

 وسعه يافت. اين  ئوري فرض م ي نماي د ك ه ه يچ حركت ي از  ]780[ و ويتمن 62لوئيس

محلول در فاصله بسيار نزديک در م اورت سطح مشترك ام ثلا ب ه ان دازه ض  امت ي ک 

مولكولي وجود ندارد و به  دريج شدت همرفت ا يع ي جريان اختلاط ي محل ول در مح ل 

در  ئ وري  رياض ي آن بررس ي ترك افزايش مي يابد. اين شرط كههايي دور ر از سطح مش

با فرض اي كه اختلاط همرفتي كامل و همهن درون  وده محل ول   ا  مي باشدمشكل  لايه

شود.  مايع وجود دارد  قريب زده مي -سانتيمتري از سطح مشترك مايع فاصله كوچک 

كه لايه نفوذ نرست ناميده مي شود كاملا راكد و   امت فرض مي شود كه لايه مايع با ض

عب ور  66نفوذ خ الص عملكه يک مولكول نمونه   ها با  نحوي به  بوده ايستا و غير همرفت

 ارائه مي گردد.  ي،20-2انمايد. در حالت پايا در لايه ضريب انتقال جرم آبي بوسيله معادله

aqaqaq       ي   20-2ا D  / 

افزايش م ي ياب د  aqضريب نفوذ در فاز آبي است و با بالا رفتن سرعت هم زدن  aqDكه 

 وجود دارد.  aqDو aqيک نسبت مستقيم بين  ي،20-2 اكاهش مي يابد. مطابق معادله aqچرا كه 

 را مي  وان از روي قانون اول نفوذ فيک هم بدست آورد.  ي،20-2ادلهامع

                                                 
61 -withman two-film theory 

62 - higbie's pemnetration theroy 

film theory  - 63 
64  -Nernst 

lewis - 65 
pure diffusion- 6 
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       ي    22-2ا
x

c
D

dt

dn

A
aq

i 




1 

در حالت پايا در لايه گراديان غلظت  .فاصله بر حسب سانتي متر است xكه
x

c



  خطي است

 ارائه مي شود. ي،26-2ا و به وسيله معادله

       ي 26-2ا
aq

aqiaq CC

x

c








 , 

 به معادله زير خواهيم رسيد: ي،22-2ادر معادله  ي،26-2 ابا جايهذاري از معادله

      ي  21-2ا
aq

iaqaq

aq

i

CC
D

dt

dn

A 

,1 
 

براي ضريب انتق ال ج رم  ي،21-2امعادله ي،76-2ابا معادله ي،21-2معادلها از روي شباهت

  به دست مي آيد. فاز آبي

 

 ئوری نفوذ ت-2-4-4-2

و بع د  وس ط دان ک  ]782[ارائ ه ش د 61ن  ئوري ن ستين بار بوسيله هيگ بياي

در سطح مشترك، يک جز  ح مي كوچک از سيال از يک فاز در  .]786[اصلاح شد  63ور ز

ق رار دارد ك ه پ س از آن ج ز   etيک لحظه در  ماس با فاز ديهر در مدت زم ان مواجه ه 

 شود.  ميح مي به عقب برگشته و درون  وده سيال م لوط 

رخ مي دهد و عب ارت  etانتقال جرم حل شونده از طريق نفوذ خطي ناپايا و در مدت زمان 

 نتي ه شده براي ضريب انتقال جرم فاز آبي برابر است با :

eaqaq      ي 23-2ا tD  /2 

ت هاي هم زدن سريع  ر براي يک سرعت هم زدن معين مقداري ثابت است. در سرع etكه 

كوچک  ر است. برخلاف وابستهي خطي پيش بي ي شده از روي  ئوري لايه يک وابستهي  etمقدار 

                                                 
67 - Higbie 

danckwerts - 68 
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را ميت وان از  ي،23-2ابوسيله  ئوري نفوذ پيش بي ي مي شود. معادل ه  aqDبه  aqريشه ي دوم 

 دست آورد. روي قانون دوم نفوذ فيک ب

      ي 21-2ا
2

2

x

C
D

x

c








 

كه در مورد هر دو فاز مي  وان اعمال نمود. در اي  ا نفوذ حالت ناپايا از يک جز  سيال آبي 

در نظر گرفت ه م ي  ,oCكه به يک جز  سيال آلي با غلظت همهن ,aqCبا غلظت همهن ابتدايي 

قرار دارند. فرض بر اين است كه  عادل در س طح مش ترك  x>0و فاز آلي در  x<0. فاز آبي در شود

 وان قانون اول فيک به كار برد ب ابراين مي ي،71-2ا وان معادله است كه مي برقرار شده يا به حالتي

 را به كار برد: 

       x 0=در        ي84-2ا
x

C
D

x

C
D o

aq

aq








0 

   با شرايط مرزي كه بوسيله معادل ه ي،21-2احل معادله  ]781[ 61ملكرد كرانکبر مب اي ع

  : مي گردد برابر است با  ارائه a14و  ي،71-2ا

    ي 87-2ا  iaq

aq

iaqaqaq C
tD

x
erfCCC ,,,

2
  

     ي 82-2ا  io

o

iooo C
tD

x
erfCCC ,,,

2
  

iaqCغلظت سطح مشترك آبي   ارائه مي شود.  ي،88-2ا هثابت است و بوسيله معادل,

      ي 88-2ا
odaq

ooaqaq

iaq
DKD

CDCD
C






 ,,

, 

 و غلظت فاز آلي در سطح مشترك بطور ساده برابر است با 

     ي 80-2ا
odaq

ooaqaq

io
DKD

CDCD
kC






 ,,

, 

                                                 
1-Crank 

70 - dyeuerf y
u 2

0

2
)( 



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به همراه غلظت ه اي س طح مش ترك ارائ ه ش ده  وس ط  ي،82-2او ي،87-2امعادله هاي 

 .ي هست د 21-2قانون دوم فيک امعادله كه راه حل هاي  ي،80-2او ي،88-2امعادله هاي

          في ک دوما به صورت  ابعي از زمان ي در سطح مشترك را مي   وان ب ا ق انون  17شار آني

 محاسبه نمود.  b12نسبت به  aqCي و با مشتق گيري از  21-2ا معادله 

      ي82-2ا 
iaqaq

aq

i

CC
t

D

dt

dn

A
,,

1
 


 

ازمان  ماسي را مي  etزماني در معرض قرار گرفتن ل هاي انتقال يافته در طول بازه وكل م

 بدست آورد.  et = t ا  t 0=از  ي،82-2ا وان با انتهرال گيري از معادله

       ي 86-2ا 


eaq

iaqaqi

tD
CCAn ,,2   

 محاسبه مي شود.  ي،81-2ابه صورت معادله etشار ميانهين بعد از گذشتن زمان 

         ي81-2ا iaqaq

aq

i

CC
t

D

te

n

A
,,2

1
 


 

-2عبار ي براي ضريب انتقال جرم فاز آبي ا معادل ه  ي،76-2ابا  وجه به شباهت با معادله 

 ي بر اساس  ئوري نفوذ ارائه مي گردد.23

م اسب  رين مدل ا يع ي  ئوري لايه يا  ئوري نفوذ ي براي سيستم ريز است راج با حلال با 

براي يک سري از  ركيب ها به م ظور  عي ين رابط ه  aqDو aqاندازه گيري مستقل هر دو پارامتر 

بين دو پارامتر انت اب مي شود در حاليكه مش ص است كه هر دو مدل  قريب هايي ب راي حال ت 

. آنها جز در موارد درك مكانيسم انتقال جرم و پيش بي ي سرعت هاي انتقال جرم در ي هست دواقع

 ساير موارد مفيد  هست د. 

 

 های ریز استخراج با حلالکاربردهای روش -2-5

                                                 
neous fluxinstanta - 71 

72 - 
22

)( ueuerf
du

d
b 


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هاي م تلف براي آن اليز اس ت. ام ا كاربرد عمده اين روش پيش  غليظ و غ ي سازي نمونه

[،  عي ين 783كاربردهاي ديهر از اين روش گزارش شده است. مان د  عيين ثابت  فكيک اس يدها ]

 .[32[، است راج ماكرومولكولها ]11-34ضرايب نفوذ ]

 

 طیف جذب اتمی -2-6

 تاریخچه طیف سنجی جذب اتمی  -2-6-1

طيف س  ي جذب ا مي پركاربرد رين  ك يک  عيين  ک ع صري فلزات مي باشد. 

اين روش بر پايه جذب پر و  وسط ا مهاي خ ثي در حالت پايه كه در ا مي ك  ده  وليد مي 

مورد  وجه قرار  10فر و فرانهو 18شوند، قرار گرفته است. پديده جذب ا مي  وسط ولاستون 

 7122در سال  در قرن نوزدهم  وضيح داده شد. 16و بونزن  12گرفت و  وسط كيرشهوف 

در هل د طيف س  ي جذب ا مي شعله را  11و ميلا ز  13در استراليا و آلكيميد  11والش 

پيش هاد كردند. در اين طرح  ابش حاصل از م بع خطي ا همان دلامپ كا د  وخالي ي،  وسط 

 7164ا مي در شعله جذب مي شود.  ك يک طيف س  ي جذب ا مي شعله در دهه  ب ارات

 .]781 [بعد از اولين دستهاه   اري طيف س  ي جذب ا مي شعله بكار گرفته شد

 

 دستگاهوری-2-6-2

 م بع  ابش 

 ي ك  دها م  

                                                 
Wollaston  -73 

Fraunhofer  - 74 

Kirchhoff  - 75 

Bunsen  - 76 

Walsh  - 77 

Alkemade  - 78 

Milatz  - 79 
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 مه پاش 

 

 منابع تابش اولیه  -2-6-2-1

ي و لامپ   ليه HCLمپ كا دي  وخالي امتداولترين م ابع  ابش مقدما ي مورد استفاده لا

. لامپ اس   ليه در فشار پايين مي باش د. هر دو اين لامپ ها بر اسهست د 34يEDLبدون الكترود ا

كا دي  وخالي داراي يک كا د  وخالي ساخته شده از فلز بسيار خالص از ج س آناليت مي باشد 

 .]704 [ي71-2 اشكل

 

 

 و خاليي  صوير لامپ كا د  71-2شكل ا

 شعله ای( ی کننده) اتمی کننده اتم -2-6-2-2

در يک   زيه ا مي ع اصر موجود در نمونه بايد به صورت ذرات ا مي و خ ثي كاهيده شده 

و  ب ير گردند و به طريقي در مسير پر و  ابش پاشيده شوند كه  عداد ا م ها به نحو  كرار پ ذيري 

 مت اسب با غلظت آنها در نمونه باشد.

ي ك  ده هاي شعله اي درطيف س  ي جذب ا مي، فلوئورساني و نشري به كار گرفته مي شوند. ا م

از نظر رفتار  كرارپذيري، به نظ ر ميرس د ك ه ا  م س ازي ب ا ش عله ب ر روش ه ايي مان  د  ب ي ر 

الكتروگرمايي، قوس الكتريكي، جرقه الكتريكي و ... به استث اي پلاسماي جفت شده الق ايي بر  ري 

                                                 
Electrodeless Discharge Lamp - 80 
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از نظر كارايي نمونه برداري و ب ابراين حساسيت، ساير روش هاي ا  م س ازي خيل ي بهترن د.  دارد.

علت اين عيب روش هاي شعله اي، كو اه بودن زمان  وقف ا م هاي آزاد در مس ير ج ذب ب وده در 

مه پاش مي شود. عامل ديهر رقيق سازي ا م هاي آن با  –نتي ه موجب بازده پايين سيستم مشعل 

 احتراقي مي باشد.  گازهاي

در جذب ا مي بيشتر از دو نوع مشعل  مام مصرف كن و پيش م لوط كن اس تفاده م ي ش ود. در 

مشعل  مام مصرف كن محلول نمونه، سوخت و اكسيدان از داخل كانال هاي جدا انتق ال داده م ي 

ط ك ن شود. سپس در دهانه پايه مشعل شعله با يكديهر م لوط مي شوند. در مش عل پ يش م ل و

 37نمونه به داخل يک محفظه بزر  به وسيله جرياني از اكس ده مكي ده م ي ش ود ا اث ر برن ولي ي

سپس مه رقيق نمونه، اكس ده و سوخت م لوط مي شوند و سپس به طرف دهانه مشعل رانده م ي 

شوند. مشعل هاي پيش م لوط كن، مشعل هايي با جريان آرام، شعله اي نسبتا ب ي ص دا و ب اطول 

بل د فراهم مي ك  د. اين خوا  سبب بهتر شدن حساسيت و  كرار پذيري مي شوند. در اين مسير 

نوع مشعل محفظه پيش م لوط كن حاوي م لوطي از گازهاي م ف ره است كه اگر س رعت ه اي 

جريان كافي نباش د، ممكن است با پس زدن شعله مشتعل شود. به همين دليل سيستم به دريچ ه 

در عمل به دليل حساسيت و  كرار پذيري بالا و مسدود ش دن .  هز شده استرها ك  ده ي فشار م

 كمتر دهانه شعله و غيره مشعل پيش م لوط كن بر مشعل  مام مصرف كن  رجيح داده مي شود.

 مه پاش بادی  -2-6-2-3

. اين مه پاش ها به صورت: مه ي24-2اشكل  متداولترين مه پاش ها، مه پاش بادي است

مي باش د. در اين مه پاش ها يک  38 ديو مه پاش هاي بادي عمو 32ي متحدالمركز پاش هاي باد

  در مي آورد. ا اكسيدان ي، محلول را به صورت مه يا افشانه    جريان متراكم گاز

 

                                                 
  1 - Bernouli 

Concentric Pneumatic Nebulizer  -82 

lizerAngular or Cross Flow Pnumatic Nebu  - 83 
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 ي:مه پاش بادي24-2شكلا

 

 فرآیندهای لازم برای تشکیل گونه های اتمی  -2-6-3

نه به ب ار ا مي با وارد كردن پيوسته نمونه به ا م فرآي دهاي لازم براي  بديل محلول نمو

نشان داده شده است.همانطور كه مشاهده ميشود سيستم وارد ك  ده  ،ي27-2ساز، در شكل ا 

نمونه، نمونه را به صورت افشانه اي با قطرات بسيار ريز به محيط شعله وارد مي ك د. چ ين 

ي بالاي شعله باعث  ب ير حلال و سپس  ب ير فرآي دي به اصطلاح مه پاشي ناميده مي شود.دما

آئروسل خشک باقيمانده مي شود. ه هامي كه ا م هاي آزاد شكل مي گيرند مي  وان د  وسط 

برخورد با  ابش برانهي ته شوند  ا خطوط طيفي حاصل شود و يا اي كه با  شكيل ا م هاي آزاد اين 

 .]707[كاهش در شدت  ابش م بع مي شوندا م ها در معرض  ابش م بع برانهي ته شده و باعث 



 67 

 

 ي : فرآي دهاي لازم براي  شكيل گونه هاي ا مي27-2شكل ا 

 

 جذب اتمی  طیف سنجیاصول اندازه گیری در -2-6-4

ا يون ها به ا م يجذب ا مي شامل  بديل مولكول ها  طيف س  يفرآي د   زيه اي در 

 ه وسيله اين ا م هاي آزاد مي باشد. اندازه گيري ميزان جذب  ابش ب هاي آزاد و سپس

 ي، جذب در ا م ها از قانون بير پيروي مي ك د: 83-2بر اساس رابطه ي ا

 a.b.c-e0= I 1I                                                                       ي 83-2ا

 aنور وارد شده به محلول شدت  0Iمقدار نور خارج شده از يک محلول ،  1Iي، 83-2در رابطه ي ا

 غلظت محلول مي باش د.  Cطول مسير نور،  bضريب جذب، 

لامبرت درطيف س  ي جذب ا مي به كار برده مي شود،  –اگر چه اصول پايه اي قانون بير 

در عمل به كار بردن اين رابطه به صور ي كه هست براي اندازه گيري غلظت آناليت، امكانپذيرنمي 

مولكولي محلول هاي مورد   زيه يك واخت بوده و  طيف س  يجهت است كه در  باش د. اين بدان
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غلظت مولكولي در  مام طول مسير جذب نور ثابت مي باشد. ليكن در يک سيستم از ا م هاي آزاد، 

لامبرت را نمي  –نمي ماند. به اين دليل قانون بير غلظت ا م هاي آزاد در طول مسير جذب نور ثابت

 وان مستقيما براي  عيين غلظت ا م هاي آزاد از محلول نمونه به كار برد.  عداد ا م ها در مسير نور 

در حالت  عادل  رمودي اميكي با محلول نمونه و با محصولات احتراق مي باشد. اين  عداد ا م هاي 

تهي دارد. ب ابراين مي  وان يک آزاد، در جاي خود به غلظت فلزي كه در نمونه  عيين مي شود، بس

م ح ي استاندارد كه ميزان جذب را به غلظت ار باط مي دهد رسم كرد ا در درجه حرارت هايي كه 

معمولا در ا م ك  ده هاي شعله اي با آن مواجه هستيم، قسمت اعظم ا م هاي آزاد در حالت پايه به 

افزايش يابد،  عداد كل ا م هاي غير  سر مي برندي. حتي اگر  عداد ا م هاي برانهي ته شديدا

برانهي ته  قريبا به طور غير قابل محسوسي  غيير مي ك د. براي يک م موعه داده شده از ا م ها، 

حالت پايه پرجمعيت  رين حالت بوده و در محدوده خطاي   ربي مستقل از درجه حرارت مي 

ب كل نشان دهد، وجود ندارد. باشد. همچ ين هيچ عاملي كه ار باط طول موج جذب را به جذ

يا انرژي انتقال وابسته  Eبرخلاف نشر، مقدار كل جذب مستقل از طول موج جذب مي باشد. ا به 

 .]702[است ي 
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 قسمت تجربی-3

 باطیف سنجی جذب اتمی شعله ای  (II)  مقادیر کم یون کبالتتعیین  -3-1

 ستخراج حلالریز ا بعد از پیش تغلیظ با

و زيست محيطي كبالت و اهميت آن كه در فصل اول به آن بيولوژيكي با  وجه به  اثيرات  

ساده وگزي ش پذير براي اندازه گيري مقادير بس يار ك م آن لازم ب ه  اشاره شد ارائه روشي حساس،

 نظر مي رسد.

ه گي ري مق ادير در اين ب ش نتايج   ربي حاصل از روش ريز است راج با حلال براي انداز

 .جذب ا مي شعله ارائه خواهد شدطيف س  ي  ي و اندازه گيري بوسيلهIIا بسيار كم يون كبالت

 

 محلولهای مورد استفاده و طرز تهیه آنها -3-1-1

اي اس تفاده در  هيه  مام محلولها از آب دوبار  قطير و م واد ش يميايي ب ا خل و    زي ه

 .يي7-8اجدولاگرديد

 واد شيميايي مورد استفادهي: م 7-8جدول ا 

 شركت فرمول ماده

 30مرك O2.6H2)3Co(NO كبالت نيترات شش آبه

 اسيد نيتريک 
3HNO مرك 

COOHCH اسيد استيک  مرك 3

 مرك NaOH هيدروكسيد سديم  

 نفتول -7-نيتروزو  -2
2710 NOHC 32فلوكا 

 مرك OH-5H2C ا انول

OHC دكانول  مرك 2210

 36هيدرو كلرايد نئوكوپرون
21314 ClNHC مرك 

 مرك Cu پودر مس

 

                                                 
1-Merk 

2-Fluka 

Neocuproine hydrochloride-3 
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گرم از نمک كبالت  4 0183گرم بر ليتر از انحلال ميلي 7444با غلظت  (II)محلول كبالت 

 ر در ه ر روز ب ا ميلي ليتري  هيه شد. محلولهاي رقيق 744در بالن ح مي  ،شش آبه (II)نيترات 

 شد. رقيق سازي از محلول غليظ  هيه مي

3براي  هيه محلول 
10775


/ در م ل وط آن گرم از 4 744نفتول   -7-نيتروزو -2 مولار

و سپس با آب دوبار  قطير  ر حلمولا 7 4ميلي ليتر سديم هيدروكسيد  8 4ليتر ا انول و ميلي 2 4

 گرديد.ليتري رقيق ميلي 744در يک بالن ح مي 

نرمال اس تيک  7 4هاي معين از محلولهاي از اختلاط ح م pH=2 2محلول بافر استا ي با 

  هيه شد. متر pHمحلول به كمک  pHنرمال سديم هيدروكسيد و   ظيم  7 4 واسيد 

 با حل كردن مق دار مش ص ي از پ ودر م س در  (II)ميلي گرم بر ليتر مس 7444محلول 

با آب دو ب ار  ميلي ليتري 744بالن ح مي  چ د قطره اسيد نيتريک غليظ وسپس رقيق سازي در 

 ميلي گرم بر ليتر آن  هيه گرديد. 74 4محلول  ،سپس با رقيق سازي  قطير صورت گرفت. 

-وزني درصد4 744ند نئوكوپرونميلي ليتر از ليها 2 4براي  هيه محلول استاندارد داخلي، 

ميلي ليتر  8 4ميلي گرم بر ليتر مس و همچ ين  74 4ميلي ليتر از محلول  74 4به همراه  ح مي

ميلي ليتري  224وارد يک بشر ي ي Iا مس  به (II)براي احيا  مس ادرصد  7 44 هيدروكسيل آمين

از ح لال آل ي  ميلي ليتر 24سپس مقدار نئوكوپرون  شكيل گرديد. - شد. كمپلكس زرد رنگ مس

يک مه ت درون بشر قرار گرفت. با چرخش مه ت به مدت ن يم س اعت  دكانول به آن اضافه شد و

ح لال آل ي هم راه ب ا  ،به حلال آلي م تقل شد. با استفاده از ميك رو پيپ ت  شكيل شدهكمپلكس 

حل ول اس تاندارد و ب ه ع  وان م كمپلكس به ع وان استاندارد داخلي از روي محلول بر داش ته ش د

 . داخلي استفاده گرديد
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 وسایل و دستگاههای لازم  -3-1-2

 AA-670 33جذب ا مي شعله ش يمادزو 31 مامي اندازه گيريها  وسط دستهاه طيف س  ي

اس تيلن ان  ام ش د. -ش عله ه وا ، لامپ كا د  و خ الي م س وكبالت كا د  و خاليم هز به لامپ 

   ظيم گرديد. ي،8-8ي،وا 2-8اولاجدمطابق با پارامترهاي دستهاهي 

 

 براي كبالت ي: پارمترهاي دستهاهي 2-8جدول ا

 1 204 (nm)طول موج

 6 (mA)جريان لامپ

 2 4 (nm)په اي شكاف 

 2 2 (L/min)سرعت جريان استيلن

 3 (L/min)سرعت جريان هوا

 6 (mm)ار فاع شعله 

 74 (cm)طول مشعل

 

 راي مسب ي: پارامترهاي دستهاهي8-8جدول ا

 3 820 (nm)طول موج 

 6 (m.A)جريان لامپ

 2 4 (n.m)په اي شكاف

 3 7 (L/min)سرعت جريان استيلن

 3 (L/min)سرعت جريان هوا

 6 (mm)ار فاع شعله

 74 (cm)طول شعله

 

                                                 
1-Spectrometry 

2-Shimadzu AA670 
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 31س اخت ش ركت مت راهم 100متر مدل  pHمحلولهاي بافري از دستهاه  pHبراي   ظيم 

 بي استفاده شد.م هز به الكترود شيشه  ركي

UV-14از دستهاه اس پكتروفتومتر ش يمادزو Visible-UVبراي ثبت طيف جذبي در ناحيه 

 اده گرديد. سانتيمتري استف 7 4باسل كوار زي  160

 جهت هم زدن محلول نمونه در طي است راج، دستهاه هم زن مغ اطيسي س اخت ش ركت

 مورد استفاده قرار گرفت.  MR 3001مدل  17هايدولف

 12اپ  دورف س اخت ش ركت پيپت ظور برداشتن ح م مش صي از حلال آلي از ميكروبه م

 استفاده شد.

 

 رسم طیف جذبی  -3-1-3

 -نفت ول ا  -7-نيتروزو  -2و ايزومرش،  ينفتول -  -نيتروزو  - نفتول ا -2-نيتروزو -7

د و   با يونهاي كبالت بطور مشابهي واك ش م ي دهي، 7-8اشكل ي IIنفتول ي ا -  -و نيتروز

ش امل گ روه  اتد. اي ن  ركيب  كي ليت هايي قابل حل در حلالهاي غير قطبي  شكيل مي ده

 .مي باش دC=  ي NO),=C(OH)واك ش ده ده

 

 

 يIIنفتول ا -7-يتروزو ن -2ي، Iنفتولا -2 –نيتروزو  -7 –ي 7-8شكلا

                                                 
1-Metrohm 744 

Shimadzu uv 160-2 

  Hidolph MR 3001-3 
4-Eppendorf 
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نفتول به مقدار ناچيزي در آب والكل محلول است ولي در ب زن وساير حلالهاي آلي به -7-نيتروزو-2

 ]708[ص ور ي اس ت –نفت ول قه وه اي  -7-نيت روزو  -2راحتي حل مي شود. كمپلكس كبالت با 

 . شده استي الف، آورده 2-8نفتول با كبالت در شكلا-7-نيتروزو-2كمپلكس طيف جذبي 

الفيي، به اين  ر يب عمل ش د -2-8اشكل ا بي محلول نمونهذبدست آوردن طيف جبراي 

ميلي گرم بر ليتر   7 4ميلي ليتر محلول  24 4ميلي ليتري، به  ر يب  22در يک بالن ح مي  كه ،

3 ميلي ليتر محلول 7 4و  )II(كبالت 
10775


/ ميل ي  7 4نفتول و  -7-نيتروزو -2اند ليه مولار

ميل ي ليت ر ب ا  22سپس محلول حاصل  ا ح م  .افزوده گرديد pH=0 2ليتر محلول بافر استا ي با 

آب مقطر رقيق گرديد. پس از به ح م رساندن و يك واخت كردن محلول مقدار معين از محلول ب ه 

ه ش د. ب راي گرفتي طيف جذب نانومتر، 844-344فاصله طول موجي داخل سل م تقل گرديد و در 

نيز به شكل فوق عمل شد با اين  ف اوت ك ه كبال ت بيي،  -2-8اشكل ا گرفتن طيف جذبي شاهد

(II)  .اضافه نهرديد 

 

كبال ت  ميلي گرم بر ليت ر 7 4ميلي ليتر محلول  24 4:  ا ليهاندي طيف كمپلكس نسبت به شاهديالف : 2-8شكل ا

(II)  ،4 7 0 2  ميلي ليتر بافر استا ي  =pH ،4 7  3ميلي ليتر ليهاند
10775


/ زم ان  ش كيل كم پلكس مولار ،

 درجه سانتيهراد 22 4دقيقه، دما  82
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ميل ي ليت ر  pH ،4 7=  0 2ميلي ليتر بافر اس تا ي  7 4:نسبت به آب مقطر ا ليهاند ي طيف شاهدي ب : 2-8شكل ا

3ليهاند 
10775


/ تيهراددرجه سان 22 4،  دما 

 

 بررسی و بهینه سازی متغیرهای مؤثر در حساسیت واکنش  -3-1-4

به م ظور فراهم نمودن بهترين حساسيت و در نتي ه بهت رين ح د  ش  يص، پارامتره اي 

مورد بررس ي ق رار گرفت  د.  حساسيت موثرند،بر روي  كهم تلف شيميايي و متغيرهاي دستهاهي 

يک زمان استفاده گرديد. در اين روش  مام متغيرها ثاب ت براي بهي ه سازي از روش يک متغير در 

ش ود   ا مق دار بهي  ه آن مي  شوند و متغيري كه بايستي بهي ه شود  غيير داده در نظر گرفته مي

 مش ص گردد. متغيرهايي كه مورد بررسي قرار گرفت د به  ر يب عبار  د از : 

 زمان  شكيل كمپلكس -7

2- pH  نمونه 

 نوع بافر  -8

 ند غلظت ليها -0

 زمان است راج  -2

 ح م حلال آلي  -6

 نوع حلال آلي  -1

 همزدن  سرعت -3

 دما -1

 درت يوني ق- 74
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 براي بهي ه سازي  مام متغيرها به صورت زير عمل شد: 

درج ه س انتي  22 4دقيق ه در حم ام آب  84كليه محلولها قبل از ان ام آزمايش به مدت 

 گراد قرار گرفت د. 

با غلظت معين و افزودن مقدار مش صي از  (II) محلول نمونه با رقيق سازي محلول كبالت

ميل ي  22ي ليتر بافر اس تا ي در ب الن ح م ي ميل 7 4مورد نظر با  pHآن در  pHليهاند و   ظيم 

 ليتري  هيه شد. 

دقيقه به م ظور  شكيل  82پس از به ح م رساندن و يك واخت كردن محلول نمونه، مدت 

درج ه  22 4در اين م دت محل ول نمون ه در حم ام آب كامل كمپلكس به محلول زمان داده شد. 

اس  ت راج ب  ه  ر يب  ي ك  ه در زي  ر  وض  يح داده ش  ده  روشس  انتي گ  راد ق  رار داده ش  د. س  پس 

 2سانتي متر و قطر 74بكار گرفته شد. محلول نمونه به يک لوله آزمايش به طول يي8-8اشكلااست،

سپس  وس ط  ،در  ه لوله قرار داده شد متر سانتي7 2 سانتي متر م تقل گرديد. يک مه ت به طول

ح م مش صي از حلال آلي به همراه استاندارد داخلي به محلول نمونه اض افه گردي د.  پيپت ميكرو

 لوله  وسط گيره فلزي و پايه همراه آن ثابت گرديد. 

اي درون حم ام گراد، لوله شيش هسانتيدرجه  22 4براي ك ترل دماي محفظه است راج در

اي حمام بر روي يک ه م اده شد و  وسط يک دماس ج دماي آن ك ترل شد. ظرف شيشهآب قرار د

گردي د، ق رار داده ش د. س رعت زن مغ اطيسي كه هم زمان حرارت حمام نيز  وسط آن ك ترل مي

دقيقه است راج ب ه درون ف از آل ي  84دور بر دقيقه   ظيم شد. پس از مدت زمان  7444چرخش 

است راج شده فاز آبي در آن نمونه موجود در رعت چرخش، حلال آلي كه با كم كردن س .ان ام شد

 2ابت دا  .كشيده شد. اين قطره به درون لوله آزمايش كوچكي م تقل ش د بود به درون ميكرو پيپت

-7-نيت روزو-2قطره اسيد نيتريک غليظ به فاز آلي جهت شكسته شدن كمپلكس كبالت  با ليهاند 

ميلي ليتر  7 4مس با ليهاند نئو كوپرون اضافه شدو سپس  ا ح م  نفتول و شكسته شدن كمپلكس
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و اندازه گيري  دستهاه جذب ا مي شعله اي براي ورود به نمونه با ا انول رقيق گرديد. به اين  ر يب

 سيه ال جذبي  وسط دستهاه آماده گرديد. 

 

 ي : سيستم مورد استفاده در روش ريز است راج با قطره حلال8-8شكل ا

 

 (II)به صورت بالا آماده سازي و است راج گرديد. با اين  فاوت كه كبالت  نيز محلول شاهد

با ورود يونهاي كبالت ومس در هر مرحله به درون ش عله ي ک در آماده سازي نمونه اضافه نهرديد. 

سيه ال جذبي اي اد مي شود كه با غلظت كبالت ومس مت اسب است. نسبت سيه ال جذبي كبالت 

ي ب ه ع  وان س يه ال nm3 820ي به سيه ال جذبي مس در خ ط ا م ياnm1 204ا ميا در خط

   زيه اي مورد استفاده قرار گرفت.

 بررسی اثر زمان تشکیل کمپلکس -3-1-4-1

ي و ليهاند به اين  ر يب عم ل IIبراي بررسي  اثير زمان بر كامل شدن واك ش بين كبالت ا

ميلي گ رم ب ر  7 4ميلي ليتر محلول  24 4، به  ر يب ميلي ليتري 22در يک بالن ح مي  شد كه،

3 ميلي ليتر محلول 7 4و  )II(ليتر  كبالت 
10775


/ 7 4نفت ول و  -7-نيت روزو -2اند ليه مولار 
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ميلي ليتر  22سپس محلول حاصل  ا ح م  .افزوده گرديد pH=0 2ميلي ليتر محلول بافر استا ي با 

يد. پس از به ح م رساندن و يك واخت كردن محلول مقدار معين از محل ول با آب مقطر رقيق گرد

ي متوالي ك ه طيف جذب 74 نانومتر، 844-344فاصله طول موجي به داخل سل م تقل گرديد و در 

ن انومتر  004مقادير جذب در طول موج ماكزيمم ك ه  .گرفته شددقيقه بود  2مدت زمان هر كدام 

مقدار  ،دهد كه با افزايش زمانآمده است. نتايج نشان مي ،ي0-8جدول ااست خوانده شد. مقادير در 

دقيق ه بع د از  ش كيل كم پكس مق دار  82جذب كمپكس  شكيل شده افزايش يافته و در حدود 

 82كس، بايد ح دود لجذب ثابت شده است. ب ابراين محلول  هيه شده به م ظور  شكيل كامل كمپ

 .]700[روي آن ان ام گيرددقيقه بماند سپس عمل است راج بر 

 

 ي : نتايج حاصل از بررسي اثر زمان بر  شكيل كمپكس 0-8جدول ا

 يAاجذب:اي سيه ال   زيه زمان ادقيقهي

4 402 4 

2 422 4 

74 462 4 

72 461 4 

24 410 4 

22 411 4 

84 432 4 

82 432 4 

04 433 4 

02 433 4 
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 محلول  pH اثر بررسی -3-1-4-2 

بررس ي ش د. در اي ن  pH= 8 4-1 4اي در مح دوده بر روي س يه ال   زي ه pHتدا اثر اب

 : دبررسي روش كار به شيوه زير بو

 اندليهليتر ميلي 7 4به همراه  )II(ميلي گرم بر ليتر كبالت  4 24ميلي ليتر محلول  24 4

3
10775


/ 8 4-6 4ليتر بافر استا ي در محدودهميلي 7 4مولار و = pH  1 4و بافر فسفا ي در= 

pH ليتري شد و محلول موردنظر با آب دوبار  قطي ر ب ه ح  م رس انده ميلي 22ح مي  بالن  وارد

درجه  22 4دقيقه در حمام آب  82محلول به مدت  ،شد. بعد از به ح م رساندن و يك واخت كردن

ميكروليت ر از  744 4گردي د و مق دار شد. سپس به درون لول ه آزم ايش وارد  دهگراد قرار داسانتي

 7444هم زن در  . س رعتحلال آلي دكانول به همراه استاندارد داخلي به محلول آبي اضافه گرديد

درجه سانتي گ راد اس ت راج ص ورت  22 4دقيقه در دماي  84دور بر دقيقه   ظيم شد و به مدت 

 است راج شده ب ود  وس ط ميك روميكروليتر از حلال آلي كه نمونه آبي در آن  24 4گرفت. سپس 

 برداشته شد و به لوله آزمايش كوچكي انتقال داده شد.  پيپت

قطره اسيد نيتريک غليظ به فاز آلي جهت شكسته شدن كمپلكس كبالت  با ليهاند  2ابتدا 

نفتول و شكسته شدن كمپلكس مس با ليه د نئو كوپرون اضافه شدو سپس  ا ح  م -7-نيتروزو-2

 نمونه آماده شده به دستهاه جذب ا مي شعله اي وارد گرديد و با ا انول رقيق گرديد. ميلي ليتر 7 4

يادداش ت  به دست آم د و كبالت به سيه ال جذبي مس پس از اندازه گيري  سيه ال جذبي نسبت

 شد.

نشان داده شده است. نتايج نشان مي دهد ك ه در  ،ي 0-8ي و شكل ا  2-8نتايج در جدولا

2 2=pH ي به بيش ترين مق دار خ ود م ي رس د و در نتي  ه لست راج آناليت  وسط حلال آمقدار ا

بهي ه براي بررسي هاي بعدي انت  اب  pHبع وان  pH=2 2حساسيت بيشتري اي اد مي گردد. لذا 

 گرديد.
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 محلول pHنتايج حاصل از بررسي اثر  :ي 2-8جدول ا

   

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

0.6

0.7

0.8

0.9

1

1.1

1.2

1.3

1.4

2.5 3 3.5 4 4.5 5 5.5 6 6.5 7 7.5

pH

A
a
/A

is
 *

*

 
**aA جذب آناليت ا :Absorbance of analyteي 

    isA جذب استاندارد داخلي ا :Absorbance of internal standardي 

 

                  ميل ي گ رم ب ر ليت ر ، غلظ ت ليهان د 4 76ب ر حساس يت، ش رايط : غلظ ت آنالي ت  pHي:بررس ي اث ر 0-8شكلا
دقيقه، دماي است راج  82مدت  شكيل كمپلكس   ,pH,  4 1=pH =8 4-6 4در  ، بافر استا يمولار 2 87× 74 -0

، ميكرو ليت ر 744 4ه ، ح م حلال آلي دور بر دقيق 7444 سرعتدقيقه ، 84، زمان است راج درجه سانتيهراد 22 4

 ست راج ك  ده دكانولحلال ا

 

 

 

 

pH 
 جذب كبالت

 جذب مس        

4 8 17 4 

4 0 44 7 

2 0 41 7 

2 0 76 7 

4 2 27 7 

2 2 26 7 

2 2 86 7 

1 2 88 7 

4 6 77 7 

4 1 634 4 
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 نوع بافر اثر بررسی-3-1-4-3

محلول، براي دستيابي به حساس يت بيش تر ن وع ب افر ش امل اس تا ي،  pHپس از بررسي 

 فتالا ي و سيترا ي مورد بررسي قرار گرفت. روش كار به صورت زير بود.

 ن داهلييلي ليتر م 7 4ي به همراه IIميلي گرم بر ليتر كبالت ا4 24ميلي ليتر محلول  24 4

3
10775


/ 2 2با  ميلي ليتر بافر يكبار از نوع استا ي 7 4مولار و=Hp ب ا  ، بارديهر از نوع فتالا ي

2 2=pH 2 2 ب ا و نهايتاً از نوع سيترا ي=pH  ميل ي ليت ري ش د و محل ول  22وارد ب الن ح م ي

به ح م رساندن و يك واخت كردن محل ول  موردنظر با آب دوبار  قطير به ح م رسانده شد. بعد از

شد. سپس به درون لوله آزم ايش  دهگراد قرار دادرجه سانتي 22 4دقيقه در حمام آب  82به مدت 

ميكروليتر از حلال آلي دكانول به همراه استاندارد به محلول آبي اض افه  744 4وارد گرديد و مقدار 

درجه  22 4دقيقه در دماي  84م شد و به مدت دور بر دقيقه   ظي 7444همزن در  سرعتگرديد. 

ميكروليتر از حلال آلي كه نمونه آبي در آن است راج  24سانتي گراد است راج صورت گرفت. سپس 

 برداشته شد و به لوله آزمايش كوچكي انتقال داده شد. پيپت شده بود  وسط ميكرو

كمپلكس كبالت  با ليهاند  قطره اسيد نيتريک غليظ به فاز آلي جهت شكسته شدن 2ابتدا   

نفتول و شكسته شدن كمپلكس مس با ليهاند نئو كوپرون اضافه شدو سپس  ا ح م -7-نيتروزو-2

نمونه آماده شده به دستهاه جذب ا مي شعله اي وارد گردي د  ميلي ليتر با ا انول رقيق گرديد. 7 4

يادداش ت  به دست آمد و  كبالت به سيه ال جذبي مس پس از اندازه گيري سيه ال جذبي نسبتو

 شد.

نشان داده شده است. نتايج نشان مي دهد ك ه در  ،ي 2-8ي و شكل ا 6-8نتايج در جدول ا

محيط بافري استا ي مقدار است راج آناليت  وسط حلال آلي به بيشترين مقدار خود م ي رس د. در 

ب افر بهي  ه ب راي مراح ل استا ي بع وان  لذا بافر نتي ه سيه ال   زيه اي بيشتري اي اد مي شود.

 بعدي انت اب شد.
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 نتايج حاصل از بررسي اثر نوع بافر   :ي 6-8ا جدول

 

 

 

 

 

 

0

0.2

0.4

0.6

0.8

1

1.2

1.4

Aa/Ai s

فتالاتی سیتراتی استاتی

 
              ميلي گرم بر ليت ر ، غلظ ت ليهان د  4 76ي:بررسي نوع بافر بر حساسيت، شرايط : غلظت آناليت 2-8شكلا

درج ه س انتيهراد ، زم ان  22 4دماي اس ت راج دقيقه،  82مدت  شكيل كمپلكس  ،=2pH 2 ،مولار 2 87× 74 -0

ميك رو ليت ر ، ح لال اس ت راج ك   ده  744 4دور بر دقيقه ، ح م حلال آل ي  7444 سرعتدقيقه ،  84است راج 

 دكانول

 

 

 لیگاندغلظت  اثر بررسی -3-1-4-4

 ×74 -2 - 2 20 ×74 -0در محدوده  ليهانددن نوع بافر به بررسي اثر غلظت پس از بهي ه كر

 پرداخته شد.مولار    0 62

ميل ي  24 4اند به همراه ليهبود كه محلولهايي با غلظتهاي م تلف  اين  ر يبروش كار به 

وارد ب الن   =2pH 2با  ميلي ليتر بافر استا ي 7 4ي و IIميلي گرم بر ليتر كبالتا 4 24ليتر محلول 

رقيق شد. بعد از ب ه ح  م رس اندن و   ا خط نشانه ميلي ليتر شد و با آب دوبار  قطير 22ح مي 

ش د.  دهگراد ق رار دادرج ه س انتي 22 4دقيقه در حم ام آب  82يك واخت كردن محلول به مدت 

 نوع بافر
 جذب كبالت

 جذب مس

 4 614 فتالا ي

 7 24 سيترا ي

 7 82 استا ي
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هم راه  ميكروليتر از حلال آلي دك انول ب ه 744 4سپس به درون لوله آزمايش وارد گرديد و مقدار 

دور بر دقيقه   ظيم شد و به  7444همزن در  سرعتاستاندارد داخلي به محلول آبي اضافه گرديد. 

ميكروليت ر از  24درجه سانتي گراد است راج صورت گرفت. س پس  22 4دقيقه در دماي  84مدت 

آزمايش برداشته شد و به لوله  پيپت حلال آلي كه نمونه آبي در آن است راج شده بود  وسط ميكرو

 كوچكي انتقال داده شد.

قطره اسيد نيتريک غليظ به فاز آلي جهت شكسته شدن كمپلكس كبالت  با ليهاند  2ابتدا 

نفتول و شكسته شدن كمپلكس مس با ليهاند نئو كوپرون اضافه شدو سپس  ا ح م -7-نيتروزو-2

ا مي شعله اي وارد گردي د نمونه آماده شده به دستهاه جذب  ميلي ليتر با ا انول رقيق گرديد. 7 4

يادداش ت  به دست آمد و كبالت به سيه ال جذبي مس پس از اندازه گيري  سيه ال جذبي نسبتو

 شد. 

نشان داده شده است. نتايج نشان مي دهد كه با  ،ي 6-8ي و شكل ا  1-8نتايج در جدول ا 

 .شده استو سپس ثابت اند مقدار سيه ال   زيه اي افزايش يافته ليهافزايش غلظت 

در بررسي  اند بع وان غلظت بهي ه انت اب شد وليهبراي  مولار  2 43×74-0غلظتب ابراين  

 هاي بعدي مورد استفاده قرار گرفت.

 

 

 يهاند ل از بررسي اثر غلظت نتايج حاصل:ي 1-8ا  جدول

 غلظت ليهاند امولار ي
 جذب كبالت          

 جذب مس           
2- 74 ×62 0 744 4 
0- 74 ×72 7 244 4 
0- 74 ×87 2 82 7 
0-74 ×28 8 12 7 
0-74×76 0 24 2 
0- 74 ×62 0 13 2 

0-74×43 2 30 2 
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0

0.5

1

1.5

2

2.5

3

0 0.0001 0.0002 0.0003 0.0004 0.0005 0.0006

Concentration of l igand(M)

A
a
/A

is

 
ميل ي گ رم ب ر ليت ر، ب افر اس تا ي         4 76شرايط : غلظت آناليت  ،بررسي اثر غلظت ليهاند بر حساسيتي: 6-8 اشكل

2 2  =pH ، دقيق ه  84درجه سانتيهراد ، زم ان اس ت راج  22 4دماي است راج  دقيقه، 82كيل كمپلكس مدت  ش

 دكانول است راج ك  ده ميكرو ليتر ، حلال آلي 744 4دور بر دقيقه ، ح م حلال آلي  7444 سرعت

 

 

 زمان استخراج اثر بررسی -3-1-4-5

ه م ورد بررس ي ق رار دقيق  2-02اند، زمان است راج در محدوده ليهپس از بررسي غلظت 

 زير بود. صورتگرفت. در اين بررسي روش كار به 

 ليهاندميلي ليتر 2 2ي به همراه IIميلي گرم بر ليتر كبالت ا 4 2ميلي ليتر از محلول  24 4

3
10775


/  2 2ليتر بافر استا يميلي 7 4و مولارH=p  ليت ري ش د و ميلي 22وارد بالن ح م ي

ظر با آب دوبار  قطير به ح م رسانده شد. بعد از به ح م رساندن و يك واخت ك ردن محلول موردن

0- 74 ×20 2 30 2 
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شد. سپس ب ه درون لول ه  ادهگراد قرار ددرجه سانتي 22 4دقيقه در حمام آب  82محلول به مدت 

ميكروليتر از حلال آلي دكانول به همراه اس تاندارد داخل ي ب ه  744 4آزمايش وارد گرديد و مقدار 

-02دور بر دقيقه   ظيم شد و در محدوده زماني  7444همزن در  سرعتبي اضافه گرديد. محلول آ

ميكروليتر از ح لال  24 4درجه سانتي گراد است راج صورت گرفت. سپس  22 4دقيقه در دماي  2

برداش ته ش د و ب ه لول ه آزم ايش  پيپ ت آلي كه نمونه آبي در آن است راج شده بود  وسط ميكرو

 داده شد.كوچكي انتقال 

قطره اسيد نيتريک غليظ به فاز آلي جهت شكسته شدن كمپلكس كبالت  با ليهاند  2ابتدا 

نفتول و شكسته شدن كمپلكس مس با ليهاند نئو كوپرون اضافه شد و سپس  ا ح م -7-نيتروزو-2

ردي د نمونه آماده شده به دستهاه جذب ا مي شعله اي وارد گ ميلي ليتر با ا انول رقيق گرديد. 7 4

يادداش ت  به دست آمد و كبالت به سيه ال جذبي مس پس از اندازه گيري  سيه ال جذبي نسبتو

 شد. 

آمده است. نتايج نش ان م ي ده د ك ه زم ان بهي  ه ،ي1-8يو شكلا 3-8نتايج در جدول ا

 دقيقه مي باشد. ب ابراين، اين زمان براي  مراحل بعدي استفاده شد. 84است راج 

 

 يج حاصل از بررسي اثر زمان است راجنتا: ي 3-8ا جدول

 

 زمان است راجا دقيقه ي
 جذب كبالت       

 جذب مس        

2 70 2 

74 71 2 

72 26 2 

24 84 2 

22 00 2 

84 34 2 

82 31 2 

04 12 2 

02 14 2 
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ت ر ، ميل ي گ رم ب ر لي 4 76ي:بررسي اثر زمان است راج بر حساسيت، شرايط : غلظ ت آنالي ت 1-8شكلا 

 22 4دم اي اس ت راج  دقيقه، 82مدت  شكيل كمپلكس  ، =pH 2 2مولار، بافر استا ي  2 43×74-0غلظت ليهاند 

 ميكرو ليتر ، حلال است راج ك  ده دكانول 744 4دور بر دقيقه ، ح م حلال آلي  7444 سرعتدرجه سانتيهراد ،

 

 

 

 حجم حلال آلی اثر بررسی -3-1-4-6

ميكروليت ر م ورد  34 4-764 4راج ح م حلال آبي در محدوده پس از بررسي زمان است 

 بررسي قرار گرفت. اين بررسي به صورت زير ان ام گرفت.

  ان دليهميلي ليت ر  2 2ي به همراه IIميلي گرم بر ليتر كبالت ا4 2ميلي ليتر محلول  24 4

3
10775


/ 2 2با  ميلي ليتر بافر استا ي 7 4و مولارH=p ميلي ليتري شد  22لن ح مي ا رد بوا

و محلول موردنظر با آب دوبار  قطير به ح م رسانده شد. بعد از به ح م رساندن و يك واخت كردن 

شد. سپس به درون لول ه  دهگراد قرار دادرجه سانتي 22 4دقيقه در حمام آب  82به مدت  ،محلول

ول به همراه استاندارد داخلي در محدوده آزمايش وارد گرديد وح م هاي متفاو ي از حلال آلي دكان

دور بر دقيقه   ظيم  7444همزن در سرعت به محلول آبي اضافه گرديد.  ليتر ميكرو 34 764-4 4

 24 4درجه س انتي گ راد اس ت راج ص ورت گرف ت. س پس  22دقيقه در دماي  84شد و به مدت 
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پت برداشته شد و به  وسط ميكروپيآن است راج شده بود  ميكروليتر از حلال آلي كه نمونه آبي در

 .لوله آزمايش كوچكي انتقال داده شد

قطره اسيد نيتريک غليظ به فاز آلي جهت شكسته شدن كمپلكس كبالت  با ليهاند  2ابتدا 

نفتول و شكسته شدن كمپلكس مس با ليهاند نئو كوپرون اضافه شدو سپس  ا ح م -7-نيتروزو-2

 نمونه آماده شده به دستهاه جذب ا مي شعله اي وارد گرديد و گرديد.ميلي ليتر با ا انول رقيق  7 4

يادداش ت  به دست آم د و كبالت به سيه ال جذبي مس پس از اندازه گيري  سيه ال جذبي نسبت

 شد. 

 744 4آمده است. نتايج نشان مي دهد كه ح  م  ،ي 3-8و شكلا ي 1-8نتايج در جدول ا 

براي است راج است. ب ابراين اين ح م براي مراحل بعدي مورد  ي ح م بهي هلميكروليتر از حلال آ

 استفاده قرار گرفت.

 

 بررسي اثر نتايج حاصل از بررسي ح م حلال آلي: ي 1-8ا  جدول

 
    ح م حلال آلي

 ا ميكروليتر ي

 جذب كبالت        

 جذب مس        

34 02 2 

14 66 2 

744 34 2 

724 11 2 

704 32 2 

764 37 2 
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ميل ي گ رم ب ر ليت ر ،  4 76ي:بررسي اثر ح م حلال آلي بر حساسيت شرايط : غلظت آناليت 3 -8شكلا 

 22 4دماي اس ت راج ،دقيق ه 82مدت  ش كيل كم پلكس ،  Hp=2 2مولار ، بافر استا ي 2 43×74-0غلظت ليهاند 

 است راج ك  ده دكانول حلال  ،دقيقه 84زمان است راج  دور بر دقيقه ، 7444 سرعتدرجه سانتيهراد ،

 

 

 نوع حلال آلی بررسی اثر-3-1-4-7

ل و پس از بررسي ح م حلال آلي، نوع ح لال آل ي ك ه ش امل دك انول، اكت انول، هپت انو

 بود مورد بررسي قرار گرفت. در اين بررسي روش كار به صورت زير بود.ههزانول 

 ان دليهميلي ليتر  2 2ه همراهي ب IIميلي گرم بر ليتر كبالت ا4 24ميلي ليتر محلول  24 4

3 اندليه
10775


/ 2 2 ميلي ليتر بافر از نوع استا ي با 7 4و  مولارH=p  22ح م ي  ب الن  وارد 

ميلي ليتري شد و محلول موردنظر با آب دوبار  قطير به ح م رسانده شد. بعد از به ح م رساندن و 

ش د.  دهدا گراد ق راردرج ه س انتي 22 4حم ام آب  دقيقه در 82يك واخت كردن محلول به مدت 

ميكروليتر از حلال آل ي دك انول، اكت انول،  744 4سپس به درون لوله آزمايش وارد گرديد و مقدار 

 ، كه هر كدام به همراه استاندارد داخلي بودند، هر بار به محلول آبي اضافه شد.و ههزانول هپتانول

درجه  22 4دقيقه در دماي  84 ظيم شد و به مدت دور بر دقيقه   7444همزن در  سرعت

ميكروليت ر از ح لال آل ي ك ه نمون ه آب ي در آن  24 4سانتي گراد است راج صورت گرفت. سپس 

 برداشته شد و به لوله آزمايش كوچكي انتقال داده شد.  پيپت است راج شده بود  وسط ميكرو
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ه شدن كمپلكس كبالت  با ليهاند قطره اسيد نيتريک غليظ به فاز آلي جهت شكست 2ابتدا 

نفتول و شكسته شدن كمپلكس مس با ليهاند نئوكوپرون اضافه شدو سپس  ا ح  م -7-نيتروزو-2

نمونه آماده شده به دستهاه جذب ا مي شعله اي وارد گردي د  ميلي ليتر با ا انول رقيق گرديد. 7 4

يادداش ت  به دست آمد و گيري كبالت به سيه ال جذبي مس پس از اندازه  سيه ال جذبي نسبتو

 شد.

آمده است نتايج نشان مي دهد ك ه ح لال آل ي  ،ي 1-8ي و شكل ا 74-8نتايج در جدول ا

 دكانول بيشترين سيه ال   زيه اي را  وليد مي ك د و ب ابراين بع وان حلال بهي ه انت اب شد.

 

 بررسي اثر نوع حلال آلي:ي 74-8ا جدول
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ميل ي گ رم ب ر ليت ر ،  4 76شرايط : غلظ ت آنالي ت  :ي:بررسي اثر نوع حلال آلي بر حساسيت1-8شكل ا

 22 4راج دم اي اس ت ، دقيقه 82مدت  شكيل كمپلكس  ،=2pH 2استا يمولار ، بافر  2 43×74-0   ليهاند غلظت

ميكرو ليتر ، حلال  744 4ح م حلال آلي ، دقيقه 84زمان است راج  دور بر دقيقه، 7444 سرعتدرجه سانتيهراد ، 

 است راج ك  ده دكانول

 

 نوع حلال آلي
 لتجذب كبا      

 جذب مس       

 7 28 ههزانول

 7 68 هپتانول

 7 14 اكتانول

 2 13 دكانول
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 همزدنسرعت  بررسی اثر-3-1-4-8

دور ب ر  244-7224پس از بررسي نوع حلال آلي به بررسي س رعت هم زدن در مح دوده 

 كار به صورت زير بود.دقيقه پرداخته شد. روش 

 اندليهميلي ليتر 2 2ي به همراهIIميلي گرم بر ليتر كبالت ا 4 24ميلي ليتر از محلول  24 4

3
10775


/  2 2 ليتر بافر استا يميلي 7 4و غلظتمولار=Hp ليت ري ميلي 22، وارد بالن ح مي

شد. بعد از به ح م رس اندن و يك واخ ت شد و محلول موردنظر با آب دوبار  قطير به ح م رسانده 

شد. سپس به درون  دهگراد قرار دادرجه سانتي 22 4دقيقه در حمام آب  82كردن محلول به مدت 

ميكروليتر از حلال آلي دكانول به همراه استاندارد داخل ي  744 4لوله آزمايش وارد گرديد و مقدار 

هم زن در  س رعتدرج ه و 22 4ه در دم اي دقيق  84به محلول آبي اضافه گرديد. در مدت زم ان 

ميكروليتر از حلال آلي كه  24 4دور بر دقيقه است راج صورت گرفت. سپس  244-7224محدوده 

برداشته ش د و ب ه لول ه آزم ايش ك وچكي  پيپت نمونه آبي در آن است راج شده بود  وسط ميكرو

 انتقال داده شد. 

جهت شكسته شدن كمپلكس كبالت  با ليهاند قطره اسيد نيتريک غليظ به فاز آلي  2ابتدا 

نفتول و شكسته شدن كمپلكس مس با ليهاند نئو كوپرون اضافه شدو سپس  ا ح م -7-نيتروزو-2

نمونه آماده شده به دستهاه جذب ا مي شعله اي وارد گردي د  ميلي ليتر با ا انول رقيق گرديد. 7 4

يادداش ت  به دست آمد و ز اندازه گيري كبالت به سيه ال جذبي مس پس ا سيه ال جذبي نسبتو

 شد.

. نتايج نشان مي دهد كه با افزايش ، آمده استي 74-8ي و در شكلا 77-8نتايج درجدول ا

دور بر دقيقه مقدار سيه ال   زيه  7724ميزان است راج افزايش يافته ودر ميزان سرعت هم زدن، 

بهي ه ب راي بررس ي  سرعتدقيقه بع وان  دور بر 7724اي به بيشترين مقدار خود رسيده است. لذا 

 هاي بعدي مورد استفاده قرار گرفت.
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 هم زدن بررسي اثر سرعت ي 77-8ا جدول
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ميلي گ رم ب ر ليت ر ،  4 76شرايط : غلظت آناليت  ،همزدن بر حساسيت سرعتبررسي اثر ي: 74-8شكلا 

 22 4ماي است راج ،د دقيقه 82مدت  شكيل كمپلكس  ،Hp=2 2 مولار، بافر استا ي  2 43×74-0    غلظت ليهاند

 دكانول ك  ده است راجحلال ،ميكروليتر  744 4ح م حلال آلي  ،دقيقه 84زمان است راج  درجه سانتيهراد ،

 

 

 دما بررسی اثر-3-1-4-9

درجه س انتي گ راد  2-02در محدوده  در اين مرحله به بررسي اثر دما بر راندمان است راج

 پرداخته شد.روش كار در اين بررسي به صورت زير بود.

 اند ليهليتر ميلي 2 2به همراه  )II(ميلي گرم بر ليتر كبالت  4 24ميلي ليتر محلول  24 4

3
10775


/  2 2ليتر بافر استا يميلي 7 4و مولار=Hp ليت ري ش د و ميلي 22، وارد بالن ح مي

محلول موردنظر با آب دوبار  قطير به ح م رسانده شد. بعد از به ح م رساندن و يك واخت ك ردن 

درون لول ه شد. سپس ب ه  دهگراد قرار دادرجه سانتي 22 4دقيقه در حمام آب  82محلول به مدت 

ميكروليتر از حلال آلي دكانول به همراه اس تاندارد داخل ي ب ه  744 4آزمايش وارد گرديد و مقدار 

 همزدن ا دور بر دقيقه ي سرعت
 جذب كبالت       

 جذب مس       

244 22 7 

644 12 7 

344 22 2 

144 28 2 

7444 13 2 

7724 36 2 

7224 60 2 
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دقيق ه در  84دور بر دقيقه   ظيم شد و به مدت  7724همزن در  . سرعتمحلول آبي اضافه گرديد

وليت ر از ميكر 24 4درجه سانتي گراد است راج صورت گرفت. س پس  2 4-02 4    محدوده دمايي

برداشته شد و به لوله آزمايش  پيپت حلال آلي كه نمونه آبي در آن است راج شده بود  وسط ميكرو

 كوچكي انتقال داده شد. 

قطره اسيد نيتريک غليظ به فاز آلي جهت شكسته شدن كمپلكس كبالت  با ليهاند  2ابتدا 

رون اضافه شدو سپس  ا ح م نفتول و شكسته شدن كمپلكس مس با ليهاند نئو كوپ-7-نيتروزو-2

نمونه آماده شده به دستهاه جذب ا مي شعله اي وارد گردي د  ميلي ليتر با ا انول رقيق گرديد. 7 4

يادداش ت  به دست آمد و كبالت به سيه ال جذبي مس پس از اندازه گيري  سيه ال جذبي نسبتو

 شد.

نتايج نشان م ي دهدك ه  آمده است. بررسي ،ي 77-8ي و در شكل ا 72-8نتايج در جدول ا

كه به ع وان دماي بهي ه براي بررسي ه اي باشد. درجه سانتي گراد مي 82 4دماي بهي ه است راج 

 بعدي انت اب شد.

 نتايج حاصل از بررسي اثر دما :ي 72-8ا جدول

 

 

 

 

 

 

 

 دما ادرجه سانتيهراد ي
 جذب كبالت

 جذب مس

2 36 7 

74 12 7 

72 43 2 

24 03 2 

22 32 2 

84 36 2 

82 14 2 

04 10 2 

02 62 2 
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    ميلي گرم بر ليتر ، غلظ ت ليهان د 4 76شرايط : غلظت آناليت ،ي:بررسي اثر دما بر حساسيت77 -8شكل ا

ميكروليت ر  744 4ح م حلال آلي ، دقيقه 82مدت  شكيل كمپلكس  ،  = 2pH 2 ي،مولار ، بافر استا  2 43×0-74

 دكانول است راج ك  دهحلال ، دقيقه 84زمان است راج ، دور بر دقيقه  7724سرعت، 

 

 

 قدرت یونیبررسی اثر-3-1-4-10

 4 4-74 4بررسي قدرت يوني با استفاده از محلول نمک سديم كلري د در گس تره غلظت ي 

 ح مي ان ام شد.روش كار به صورت زير بود. -وزني       درصد

اند ليهليتر ميلي 2 2به همراه  )II(بالت ميلي گرم بر ليتر ك 4 24يلي ليتر محلول م 24 4

3
10775


/  2 2 ليتر بافر استا يميلي 7 4و مولار H=p  و با   ظيم قدرت يوني اغلظت نم کي 

 22ح م ي، وارد ب الن ح م ي  -در صد وزني 4 4-74 4به وسيله سديم كلريد در گستره غلظتي 

وبار  قطير به ح م رسانده شد. بعد از به ح م رساندن و ليتري شد و محلول موردنظر با آب دميلي

ش د.  دهگراد ق رار دادرج ه س انتي 22 4دقيقه در حم ام آب  82يك واخت كردن محلول به مدت 

ميكروليتر از حلال آلي دكانول ب ه هم راه  744 4سپس به درون لوله آزمايش وارد گرديد و مقدار 

دور بر دقيقه   ظيم شد و به  7724همزن در  سرعترديد. استاندارد داخلي به محلول آبي اضافه گ

ميكروليتر از  24 4درجه سانتي گراد است راج صورت گرفت. سپس  82 4 دقيقه در دماي 84مدت 
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برداشته شد و به لوله آزمايش  پيپت حلال آلي كه نمونه آبي در آن است راج شده بود  وسط ميكرو

 كوچكي انتقال داده شد. 

ه اسيد نيتريک غليظ به فاز آلي جهت شكسته شدن كمپلكس كبالت  با ليهاند قطر 2ابتدا 

نفتول و شكسته شدن كمپلكس مس با ليهاند نئو كوپرون اضافه شدو سپس  ا ح م -7-نيتروزو-2

نمونه آماده شده به دستهاه جذب ا مي شعله اي وارد گردي د  ميلي ليتر با ا انول رقيق گرديد. 7 4

يادداش ت  به دست آمد و كبالت به سيه ال جذبي مس پس از اندازه گيري  يسيه ال جذب نسبتو

 شد.

دهد ك ه  بررسي نتايج نشان مي آمده است. ،ي 72-8ي و در شكل ا 78-8نتايج در جدول ا

 شود. با  غيير قدرت يوني  فاوت چ داني در سيه ال   زيه اي مشاهده نمي

 

 ي : بررسي اثر قدرت يوني78-8جدول ا

 کنم غلظت

 ادرصدوزني   ح ميي

 جذب كبالت       

 جذب مس        

4 4 31 2 

4 2 31 2 

4 0 31 2 

4 6 32 2 

4 3 33 2 

4 74 31 2 
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        ميلي گرم ب ر ليت ر ، غلظ ت ليهان د 4 76شرايط : غلظت آناليت ، بر حساسيت قدرت يونيي:بررسي اثر 72-8شكل ا
درج ه  82 4م اي اس ت راج ،د دقيق ه، 82م دت  ش كيل كم پلكس ،  = 2pH 2 ي،مولار ، بافر اس تا  2 43×0-74

ح لال  ،دقيق ه 84زم ان اس ت راج  دور ب ر دقيق ه ، 7724 س رعتميكروليت ر ،  744 4ح م حلال آلي سانتيهراد 

 دكانول است راج ك  ده

 

 

 شرایط بهینه ریز استخراج با حلال -3-1-5

هي ه سازي پارامتره اي م وثر ب ر روي عملك رد با  وجه به نتايج بدست آمده در بررسي و ب

م اسب است راج شرايط بهي ه زير انت اب شد و در رسم م ح ي كاليبراسيون م ورد اس تفاده ق رار 

 گرفت.

 دقيقه 82زمان  شكيل كمپلكس -7

 ميلي ليتر نمونه  22براي  pH= 2 2ميلي ليتر بافر استا ي با  7 2-4

 اندليهنسبت به  مولار 2 43×74-0غلظت  -8

  براي است راج دقيقه 84زمان -0

  جهت ان ام ريز است راجميكروليتر   744 4 ح م حلال آلي دكانول -2

 دور بر دقيقه  7724  همزدن سرعت -6

 درجه سانتي گراد. 82 4ي ريز است راج دما -1
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 رسم منحنی کالیبراسیون -3-1-6

  ي كاليبراس يون ب راي ان دازه در شرايط بهي ه از پارامترهاي شيميايي و دس تهاهي، م ح

 روش كار به صورت زير بود. .گيري يون كبالت بدست آمد

گرم لي مي 4 474-4 04محلولهايي با غلظت هاي متفاوت از يون كبالت در گستره غلظتي 

3 اند با غلظتليهميلي ليتر  2 2 بر ليتر به همراه
10775


/  2 2در محيط بافر استا ي مولار=Hp 

ميلي ليتريي  هيه شد. سپس است راج  حت شرايط بهي ه براي  22ميلي ليتر در بالن ح مي  7 4ا

بدست آمده بر حسب غلظت اوليه گون ه در    زيه اي هر كدام از غلظت ها صورت گرفت و سيه ال

فاز آبي رسم گرديد. نتايج حاصل نشان مي دهد كه در اين مح دوده غلظت ي  ابعي ت خط ي ب ين 

 اندازه گيري شده و غلظت يون كبالت در محلول وجود دارد.   زيه اي سيه ال

آم ده ، ي78-8ي و ش كلا 70-8م ح ي كاليبراس يون در ج دول ا  براينتايج بدست آمده 

 است.

 معادله رگرسيون براي است راج يون كبالت به صورت زير بدست آمده است.

1131 4  =r                       4814 4  +Co(II)C 174 76  =S 

 
S  سيه ال   زيه اي ا نسبت سيه ال جذبي كبالت به سبه ال جذبي مس ي : 

Co(II)C غلظت كبالت ا :IIي بر حسب ميكرو گرم بر ميلي ليتر 
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 –4 04سيه ال   زيه اي بدست آمده براي غلظت هاي م تلف كبالت در محدوده  :ي 70-8ا  جدول

 ترميكرو گرم بر ميلي لي 4 474

 

ا ميكرو گرم بر غلظت كبالت 

 ميلي ليتر ي

 جذب كبالت       

 جذب مس       

474 4 24 4 

424 4 81 4 

404 4 64 4 

434 4 28 7 

72 4 12 7 

76 4 31 2 

24 4 21 8 

84 4 41 2 

04 4 17 6 

 

0

1

2

3

4

5

6

7

8

0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5

Concentration (ppm)

A
a
/A

is

 
 

م بر ميل ي ليت ر : ميكرو گر 4 474 –4 0 4نمودار م ح ي كاليبراسيون در ناحيه غلظتي (: 78-8شكلا  

ح  م ح لال آل ي ، دقيق ه 82م دت  ش كيل كم پلكس ،  2H=p 2، مولار، بافر استا ي 2 43×74-0  غلظت ليهاند

 دكانول است راج ك  دهحلال ، دقيقه 84زمان است راج دور بر دقيقه ،  7724 سرعتميكروليتر ،  744 4
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 مزاحمت ها: ی اثربررس-3-1-7

 وسعه يک روش   زيه اي، بررس ي مزاحم ت احتم الي گون ه  يكي از مهمترين مراحل در

هاي م تلف در اندازه گيري گونه مورد نظر به م ظور استفاده از آن در   زيه نمونه ه اي حقيق ي 

است. با بررسي مزاحمت ها مي  وان به ميزان گزي ش پذيري يک روش پي ب رد. علي رغم گ زي ش 

مزاحمت هاي احتمالي كا يونها و  ،جذب ا مي شعله طيف س  يپذيري ذا ي دراندازه گيري  وسط 

است راج با حلال و اندازه گيري با جذب ا مي شعله بررسي ش د. روش ك ار  ريزآنيونها  وسط روش 

 به صورت زير بود: 

         اند با غلظتليهميلي ليتر  2 2و  يIIميلي گرم بر ليتر كبالت ا 4 24با انت اب نمونه حاوي 

3
10775


/ 2 2ميلي ليتر بافر استا ي  7 4مولار و=Hp  ميلي ليت ر  22كه همه محلولها به ح م

ب ار  ك راري، عم ل اس ت راج ص ورت  6رسانده شد، در غياب گونه مزاحم و در شرايط بهي ه، براي 

 حاصل محاسبه شد. محدودهسيه ال   زيه اي  گرفت و اندازه گيري ان ام شد و انحراف استاندارد 

SAاطمي ان با  وجه به رابطه  3.كه در اين رابطه بدست آمدAميانهين سيه ال   زيه اي وs 

 انحراف استاندارد سيه ال   زيه اي مي باشد.

وزن ي  -برابر وزن ي  7444سپس براي بررسي اثر مزاحمت هريون، يون مورد نظر به ميزان 

ي به محلول اضافه شد. جذب ا مي محلول حاصل پ س از اس ت راج ان دازه IIا كبالتنسبت به يون 

در فاصله  سيه ال   زيه اي به دست آمدهاگر مقدار و سيه ال   زيه اي به دست آمد  گيري شده 

اطمي ان قرار داشت به اين مع ا بود كه يون مورد نظر با نسبت موجود، مزاحم نيست و در غير اي ن 

گونه مزاحم به يون كبالت مر باً كم مي شد  ا ديهر مزاحمتي مش اهده نش ود. نت ايج صورت نسبت 

 آمده است. ،ي 72-8حاصل از اين بررسي در جدولا 

با  وجه به نتايج بدست آمده معلوم گرديد كه  عداد زيادي از يون ها ه هامي كه به ان دازه 

كبالت مزاحمت جدي اي اد نم ي ك   د. برابر كبالت در نمونه حضور داشته باش د در  عيين  7444

 مي باشد.نيكل  بيشترين اثر مزاحمت براي
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 4 2نتايج حاصل از بررسي اثر گونه هاي مزاحم در اندازه گيري يون كبالت با غلظت :ي 72-8جدولا 

 ميكرو گرم بر ميلي ليتر

 
 گونه مورد بررسي حد م از ا نسبت وزني گونه به كبالت

7444 









2

4

2

33

2

4332

2223

5222

,,,

,,,,,,

,,,,,

,,,,,

CrOCOSCNCOOCH

HCOOSOClONONOFI

ClCdKCupbCr

VBaLiNaMgCa

 

 نئو كوپرن 344

644 2Fe 

244 2

4HPo  و سيترات 

22 2Ni 
 

 دقت و صحت روش-3-1-8

ب  راي مطالع  ه دق  ت و ص  حت روش، غلظ  ت ه  اي متف  او ي از كبال  ت در دام   ه خط  ي  

اليبراسيون انت اب شد و محلولهايي با غلظت هاي انت اب شده كبالت و شرايط بهي ه س اير اج زا ك

 ساخته شد.

بار اندازه گيري  كراري ان ام گرديد و با اس تفاده  6براي هر يک از غلظتهاي انت اب شده 

مقدار كبالت دست آمده براي هر نمونه و معادله م ح ي كاليبراسيون، سيه ال هاي   زيه اي به از 

سپس ميزان انحراف استاندارد براي غلظ ت كبال ت در  محاسبه شد. سيه ال   زيه ايمعادل با هر 

 هر نمونه محاسبه شد.

 آمده شده است. ،ي 76-8نتايج بدست آمده در جدولا 
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 نتايج حاصل از بررسي دقت و صحت روش :ي 76-8ا  جدول

 
ميزان كبالت موجود اميكروگرم 

 ليتريبر ميلي

ميزان كبالت اندازه گيري شده 

 ي=6nا ليترياميكروگرم بر ميلي
 درصد بازيابي %

434 4 4473 4   432 4 742 

764 4 4484 4  762 4 747 

84 4 4414 4  84 4 744 

 

 حد تشخیص روش  -3-1-9

 ئوري يک روش را مي  وان با استفاده از رابطه زير محاسبه نمود:حد  ش يص  

      ي  7-8رابطه ا
m

KS
LoD b 

هاي  كراري اندازه گيري انحراف استاندارد سيه ال bSضريب اطمي ان،  kكه در اين رابطه 

 Kق ي ب راي شيب م ح ي كاليبراسيون است. كيزر نشان داد ك ه مق دار م ط mشده براي شاهد و 

 روش، به صورت زير عمل شد:  در اين[. براي بدست آوردن حد  ش يص 702است ] 8برابر با 

نفت  ول -7-نيت  روزو -2ميل  ي ليت  ر محل  ول  2 2ليت  ري،ميلي 22ب  ه ي  ک ب  الن ح م  ي 

3
10775


/  2 2ميلي ليتر بافر استا ي  7 4م تقل شد سپس مولار  =pH اضافه گرديد و محلول 

ميلي ليتري رقيق گرديد. بعد از به ح م رساندن و يك واخت  22حاصل با آب دوبار  قطير  ا ح م 

دقيقه عمليات اس ت راج در ش رايط بهي  ه ان  ام گرف ت.  82كردن محلول و بعد از گذشت زمان 

برداش ته ش د و ب ه لول ه  پيپ ت  وسط ميكرو ك  دهميكروليتر از حلال آلي است راج  24 4سپس 

 ش كوچكي انتقال داده شد. آزماي

ميل ي ليت ر ب ا  7 4قطره اسيد نيتريک غليظ به فاز آلي اضافه شد و سپس  ا ح م  2ابتدا 

   زي  نمونه آماده شده به دستهاه جذب ا مي شعله اي وارد گرديد و سيه ال ا انول رقيق گرديد.

 .مورد نظر يادداشت شد اي



 12 

س يه ال م شد. مقدار انح راف اس تاندارد ب راي گيري  كراري ان ااندازه 6اين مراحل براي 

 شاهد مطابق رابطه زير محاسبه گرديد.    زيه اي

    ي   2-8رابطه ا  
1

2






n

xx
S i 

ميانهين سيه ال ه اي   زي ه اي  xسيه ال   زيه اي اندازه گيري شده،ixدر اين رابطه

 د اندازه گيري ها مي باشد.  عدا  nو

مقدار حد  ش يص  ئوري   41 7  =S 74-8و مقدار  ي 7-8در نتي ه با  وجه به رابطه  ا

 بدست آمد.  ppb24 4 روش

 

 فاکتور تغلیظ -3-1-10

ي مستقيم اس ت. ب دين براي  عيين ميزان پيش  غليظ ابتدا نياز به  هيه م ح ي درجه ب د

. ب ا ميلي گرم بر ليتر  هيه شدند 4 24  -3 4م ظور محلولهاي استاندارد كبالت در محدوده غلظتي 

ميلي گ رم ب ر ليت ر آن  هي ه  24ي محلول IIرقيق سازي از محلول هزار ميلي گرم بر ليتر كبالت ا

ميل ي  4 24 – 3 4گرديد. سپس ح م هاي مش صي از آن براي  هيه ي محلول هايي ب ا غلظ ت 

 2 2ميل ي ليت ري ش د. س پس مق دار  74ي برداشته شد و وارد بالن ح مي IIگرم بر ليتر كبالت ا

ميلي ليتر دكانول همراه با استاندارد داخلي م س وارد  4 2ميلي ليتر اسيد نيتريک غليظ به همراه 

الت و م س  وس ط بالن ح مي شد و با ا انول به ح م رسانده شد. سپس ميزان سيه ال جذبي كب

دستهاه خوانده شد و م ح ي سيه ال   زيه اي ا نسبت سيه ال جذبي كبالت به س يه ال ج ذبي 

ي آم ده 70-8ي و ش كل ا 71-8ي رسم گرديد. نتايج در ج دول ا IIمس ي بر حسب غلظت كبالت ا

 است. 
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         لت در محدودهي : سيه ال مستقيم   زيه اي به دست آمده براي غلظتهاي م تلف كبا71-8جدول ا

 ميكرو گرم بر ميلي ليتر 4 24 – 3 4

 

 غلظت كبالت

ا ميكرو گرم بر ميلي  

 ليتري

 جذب كبالت

 جذب مس

24 4 22 4 

4 2 82 7 

4 0 21 2 

4 6 12 8 

4 3 24 2 

 

0

1

2

3

4

5

6

0 2 4 6 8 10

Concentration(ppm)

A
a
/A

is
**

 

 : م ح ي سيه ال مستقيم   زيه اي كبالتي 70-8شكل ا

**aA جذب آناليت ا :Absorbance of analyteي 

    isA جذب استاندارد داخلي ا :Absorbance of internal standardي 

 

1112 4  =r                               4818 4 - Co(II)C 6061 4  =S 

S  كبالت    زيه اي: سيه ال 

Co(II)C غلظت كبالت ا :IIي بر حسب ميكرو گرم بر ميلي ليتر 

 

 به دست آمد. ]706[ي 8-8فاكتور  غليظ از رابطه ي ا 
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      ي8-8رابطه ا
1

2

m

m
EF  

1m شيب م ح ي كاليبراسيون مستقيم = 

2mشيب م ح ي كاليبراسيون  غليظ = 

8325
64690

7116

1

2 /
/

/


m

m
EF 

 درصد بازیابی -3-1-11

ابي روش به طريق   ربي، به صورت زي ر عم ل ش د. ب ا ق رار دادن دست آوردن درصد بازيبراي به 

ميزان سيه ال   زيه اي ا نسبت سيه ال جذبي كبالت به سيه ال جذبي مس ي بعد از پيش  غليظ 

ي بازيافت شده به دست آمد. س پس IIدر معادله م ح ي درجه ب دي مستقيم ميزان غلظت كبالت ا

ميلي ليتر محاسبه گردي د. از  قس يم مق دار ميك رو گ رم  7 4مقدار ميكرو گرم هاي آن در ح م 

كبالت بازيافت شده به ميكرو گرم كبالت موجود درصد بازيابي محاس به ش د. نت ايج حاص ل ب راي 

 ي آمده است.73-8ي در جدول اII عدادي از غلظت هاي كبالت ا

 

 يIIنتايج محاسبه ي درصد بازيابي كبالت ا –ي 73-8جدول ا

 ميكرو گرم بازيافت شده يكرو گرم موجودم درصد بازيابي
غلظت كبالت ا ميكرو گرم بر 

 ميلي ليتري

8 740 4 74 08 74 04 4 

8 742 2 1 31 1 84 4 

2 742 4 2 77 2 24 4 

8 742 4 8 41 8 72 4 

 

 = ميانهين درصد بازيابي به طريق   ربي % 748 2

 

 

 ه دست مي آيد .ب ]701[ي0-8درصد بازيابي  ئوري روش طبق رابطه ي ا
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  ي0-8رابطه ا
i

a

V

V
EFR % 

                                                                       3103
25

1
8325 /%/% R   

 

aV  ح م فاز دريافت ك  ده ا قطره ي = 

iV  ح م فاز آبي ده ده = 

 

 کاربرد روش  -3-1-12

  لت در نمونه های سنتزیاندازه گیری کبا -3-1-12-1

گيري كبالت از چ د نمونه س  تزي اس تفاده براي بررسي كارايي روش پيش هادي در اندازه

ش اهرود اس تفاده ش د.  اطراف ش هر چشمه يک هاي س تزي از آب شهر و آبشد. براي  هيه نمونه

ش هر و آب روش كار به اين صورت بود كه مقادير مش صي از يون كبال ت ب ه ح  م ث ابتي از آب 

هاي حاصل به روش پيش هادي است راج هاي س تزي بدست آيد. نمونهچشمه اضافه گرديد  ا نمونه

ها از روش اف زايش اس تاندارد گيريبار  ك رار ش د. در ان دازه 8گيري گيري شدند. هر اندازهو اندازه

 آمده است.  ،ي 24-8ي و ا 71-8هاي اگيري در جدولاستفاده گرديد. نتايج حاصل از اندازه

 
 س تزيهاي آب گيري كبالت در نمونهنتايج حاصل از اندازه :ي 71-8ا جدول

 

 نمونه 
كبالت اضافه شده اميكروگرم 

 ليتريبر ميلي

كبالت اندازه گيري شده اميكروگرم بر 

 ليتريميلي
 درصد بازيابي

 417 4 747 4 4404* 4 414 آب شهر

  431 4 11 4 4442 4 414 آب شهر

  77 4 744 4 4448 4 77 آب شهر

 بار اندازه گيري  كراري 8* انحراف استاندارد 

 هاي آب چشمهگيري كبالت و نمونهنتايج حاصل از اندازه :ي 24-8ا
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 نمونه آب
كبالت اضافه شده اميكروگرم 

 ليتريبر ميلي

ت اندازه گيري شده اميكروگرم بر كبال

 ليتريميلي
 درصد بازيابي

  74 4 744   4464 4 74 آب چشمه 

  71 4 12 4 4414 4 24 آب چشمه 

 

 

 

 

 

 



 744 

 فصل چهارم 

 

 بحث و نتیجه گیری     

 

 



 747 

 بحث و نتیجه گیری -4

  ربی بهینه سازی متغیر های تج-4-1

  pHاثر -4-1-1

هاي فلزي بوسيله روش ميكرو است راج با حلال مستلزم  شكيل يک كمپلكس با جداسازي يون

باشد. اين كمپلكس بايد داراي  ماي ل زي ادي ب ه ح لال آل ي اس ت راج آب گريزي م اسب مي

 ،فرمول كم پلكسپايداري ،در  شكيل كمپلكس كا يونهاي فلزي  موثرينقش  pH. ك  ده باشد

ب ر  ش كيل كم پلكس و اس ت راج آن در  pHك دو بر اين اساس اثر آنها ايفا مي وبار كمپلكس

 مورد برسي قرار گرفت. 1 4  ا pH 4 8محدوده 

ان  ام  4PHو در  نفتول درمح يط اس يدي ض عيف-7-نيتروزو-2واك ش بين يونهاي كبالت و 

گي رد. ب ه هم ين اين فراي د به آهس تهي ص ورت مي .و كمپلكس  شكيل شده پايدار است شودمي

ب راي م دت  حاص له و قبل از اس ت راج كم پلكس واك شهردليل محلول نمونه بعد از اضافه شدن 

 .]700[بايد بماند به حال خود دقيقه82

شامل چ د  عادل و چ د گونه است. در ميان فاز   شكيل كمپلكس و است راج آن در فاز آلي فراي د

و  ي، يونه اي فل زnMLفل ز -ان دليه، كم پلكس L، ب از م زدوج آنHL فكيک نشده  يهاندلآبي، 

 هيدرونيوم حضور دارند.

 ي7-0ا

 ي2-0ا

 ي8-0ا

 ي0-0ا

 

در ح لال آل ي  (II)نفتولي همان د كمپلكس آن با يون فلزي كبال ت -7-نيتروزو-2اند مذكور اليه

ه ضرايب  وزيعاي كبه گونه .انحلال پذير است
1dKو

2dKاف زون  .عموماً از نظرعددي بزر  هس ت د

 ك د.در لايه آلي غير قطبي معمولا در غالب موارد به صفر ميل مي 2Coبر اين غلظت 

 است.  pH، وابسته به L گر فعالشان داده شده است غلظت واك شي ن2-0همانطور كه در معادله ا

   

     

     

    2

1

32

1

dorgnaqn

faqnaqaq
n

aaqaqaq

dorgaq

KMLML

KMLLnM

KLOHOHHL

KHLHL












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در ف از آب ي اف زايش   ،Lا  ا يک حد معي  ي ي غلظ ت pHبا افزايش  هاي بالا، با  وجه به واك ش

يافته و در نتي ه غلظت كمپلكس در فاز آبي افزايش مي يابد. هر چقدر غلظ ت كم پلكس  در ف از 

 2 2  ا pH بيشتري از آن در فاز آلي است راج مي شود. ب ا براين ب ا اف زايش آبي بيشتر شود مقدار

امكان  شكيل كمپلكس بيشتر ميشود و كمپلكسي با ساختار م اسب جهت اس ت راج ب ه ف از آل ي 

HLLCoاحتمالا ب ه ص ورت pH شكيل ميشود. ساختار كمپلكس دراين ناحيه از  ميباش د. در   )(2

pH هر چ د ممكن است امكان  شكيل كمپلكس افزايش يابد ولي احتمالا ساختار  2 2 ر از هاي بالا

ه اي ب الا   pHكمپلكس طوري  غيير مي ك د كه امكان است راج آن كمتر شود. از طرف ديه ر در

ي و  2-8ب ا  وج ه ب ه نت ايج ج دول ا .امكان  شكيل رسوب هيدروكسيد كبالت اف زايش م ي ياب د

 بهي ه انت اب شد.  pHبه ع وان  pH=2  2ي، 0-8شكلا

 

 اثر نوع بافر -4-1-2

در بررسي نوع بافر بافر يونهاي سيترات،استات وفتالات به محيط آبي ك ه كم پلكس كبال ت در آن 

قرار دارد اضافه شد. در حضور اين يونها با  وجه به بالا بودن غلظت آنها نسبت به غلظت ليهاند با در 

احتمال واك ش كبالت با فتالات از بقي ه بيش تر اس ت و در نتي  ه  ،يلثابت  شك مقدار نظر گرفتن

ياب د ل ذا  باعث كاهش ميزان  شكيل كمپلكس كبالت با ليهاند شده وسيه ال   زيه اي كاهش مي

 بافر استا ي به ع وان بافر بهي ه انت اب شد. 

 

 اثر غلظت لیگاند-4-1-3

  مورد برسي قرار گرفت. نت ايج در ج دول مولار 0 62 ×74 -2 - 2 20 ×74 -0اثر غلظت در محدوده 

س يه ال  م ولار  0 62 ×74 -0دهد كه با افزايش غلظ ت ليهان د   ا نشان مي، ي6-8ي و شكلا1-8ا

علت اين است كه با افزايش غلظ ت  .شوديابد و سپس سيه ال  قريباً ثابت مياي افزايش مي  زيه

در نتي  ه مي زان اس ت راج كم پلكس در ف از آل ي ليهاند ميزان  شكيل كمپلكس افزايش يافته و 
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در  و از اين غلظت به بالا شكيل كمپلكس  قريبا مستقل از غلظت ليهاند م ي ش ود يابدافزايش مي

 ×74 -0ل ذا غلظ ت ثابت مي ش ود. ايسيه ال   زيه گردد ونتي ه ميزان است راج آن هم ثابت مي

 ب شد.به ع وان غلظت بهي ه ليهاند انت ا مولار 2 43

 

 اثر زمان هم زدن-4-1-4

 ي و شكل 3-8نتايج در جدولا .دقيقه مورد بررسي قرار گرفت 2 -02اثر زمان هم زدن در محدوده 

دقيقه ميزان است راج افزايش يافته است. بايد  وجه  84زمان  ا دهد كه با افزايش ي، نشان مي1-8ا

ل گون ه ب ه درون قط ره اس ت راج كرد كه اين روش يک روش است راج ناكام ل اس ت و در آن ك 

غلظت گونه در ميكرو قط ره زم اني شود. شود و گونه بين  وده محلول و ميكرو قطره  وزيع مينمي

ش ود   ا ب ا رسد كه  عادل بر قرار شود. در اين روش   ها اج ازه داده ميبه حداكثر ميزان خود مي

 84 راج شود. ب  ابراين ب ا اف زايش زم ان   ا به داخل قطره است مقدار م اسبي از گونه انتقال جرم،

 و بعد از آن  قريبا ثابت مي شود.يابد دقيقه راندمان است راج افزايش مي

 

 اثر حجم حلال آلی-4-1-5

م تلف ح لال آل ي دك انول در مح دوده     هاياست راج آناليت با ح م ،در بررسي ح م حلال آلي

گرفت. مقدار آناليت است راج ش ده ب ه ح  م ميك رو ميكروليتر مورد بررسي قرار  34 4 – 764 4

اي با اف زايش پاسخ   زيه ي، نشان ميدهد كه3-8ي و شكلا1-8نتايج در جدولا قطره وابسته است.

با افزايش ح م قطره، سطح  ماس گونه ها با حلال افزايش يافته و . يابدح م حلال آلي افزايش مي

ن حلال آل ي بيش تر م ي ش ود. در اي ن مح دوده مي زان سرعت انتقال جرم و نفوذ گونه ها به درو

اي  ك رار قط ره ميكروليتر بيشترين مقدار است و اين ح  م انت  ابي، 744 4سيه ال   زيه اي در

ب  ابر اي ن ح  م  نمايد.پذير را  شكيل داده و استفاده از سرعتهاي بالاي همزدن را امكان پذير مي

 براي حلال آلي انت اب گرديد.ميكرو ليتر به ع وان ح م بهي ه  744 4
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 اثر نوع حلال آلی-4-1-6

ب ابر اين اثر چ د نوع ح لال م تل ف ب ر  هاي مهم در اين روش نوع حلال آلي استيكي از پارامتر 

با  وجه به نوع گونه مورد نظر انت  اب  حلال است راج ك  ده بايد است راج مورد بررسي قرار گرفت.

 هاي زير را داشته باشد.يد ويژگيشود و در م موع حلال آلي با

امتزاج پذير با آب نباشد يا حداقل حلاليت را در آب داشته باشد اين ويژگي ب ه ش دت ب ر  -7

 گذارد.روي   كرار پذيري اثر مي

 گزي ش پذيري خوبي براي  ركيب يا  ركيبات مورد نظر داشته باشد. -2

 راج ثابت نهه داشتن ح  م زيرا  ب ير حلال در حين عمل است فراريت كمي داشته باشد. -8

 فاز آلي را مشكل مي ك د.

 چهالي حلال بايد از آب كمتر باشد  ا بتواند روي آب يک لايه  شكيل دهد. -0

اي انت اب شود كه  مايل گونه در حالت مولكولي ب ه ح لال آل ي زي اد حلال بايد به گونه -2

 باشد.

 ميزان است راج و   ]708[نفتول -7 -نيتروزو -2كمپلكس كبالت با  با  وجه به غير قطبي بودن

-8همانطور ك ه در ج دولا  است. رند بيشتر هايي كه غير قطبياي براي حلالسيه ال   زيه

دكانول بيشترين راندمان اس ت راج را اي  اد ك رد ك ه اي ن ،مش ص است ،ي1-8ي و شكلا 74

ه ر ب ود. ب  ابراين ه اي ديدر حالت مولكولي به دكانول نسبت به حلالبدليل  مايل بيشتر گونه

 دكانول بع وان حلال است راج انت اب شد.

 

 

 

 همزدن سرعتاثر -4-1-7
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دور بر دقيقه مورد بررسي قرار گرفت.نتايج 244-7224اثر سرعت همزدن بر حساسيت در محدوده 

 244زدن از  ده د ك ه ب ا اف زايش س رعت ه منش ان ميي،74-8يوشكل ا77-8حاصل در جدولا 

س يه ال را  نس بتيابد و بع د از آن ك اهش دراي افزايش ميه سيه ال   زيه دور بر دقيق 7724 ا

دور ب ر دقيق ه اي ن اس ت ك ه ه م زدن 7724سيه ال  ا  نسبت ك يم كه علت افزايشمشاهده مي

نرست ك ارايي اس ت راج را اف زايش داده و  بدليل اي اد همرفت و كاهش ض امت لايه اولاً ،محلول

ك د. ب ر طب ق  ئ وري ف يلم   ا هاي بزر  كم ميويژه براي آناليز مولكوله ا بزمان است راج ر ثانياً

 در محلول يك واخت اس ت. يمانده به مرز مشترك فاز آبي و آلي  وزيع گونهنرستا لايه aqفاصله 

  ه انتق ال ضريب انتقال جرم در فاز آبي خيلي بيشتر از ضريب انتقال جرم در فاز آلي است در نتي

جرم در فاز آبي، سرعت انتقال جرم كلي گونه به داخل ميك رو قط ره را ك ت رل ميك  د. از طرف ي 

ضريب انتقال جرم طبق رابطه
aq

aq

aq

D


  .ب ا اف زايش  به ض امت لايه نرست هم مربوط مي ش ود

و افزايش كارايي  يافته و باعث افزايش ضريب انتقال جرم كاهش ض امت لايه نفوذ ،سرعت چرخش

 ،رفتي بوجود آمده بر اثر هم زدن محلول با مه تهاي همعلاوه بر جريان .[706شود]مي  است راج

اي اد گرداب در فاز آبي از اهميت بالايي برخوردار است. زيرا باعث كشيده شدن فاز آلي ب ه داخ ل 

انتقال گونه از فاز آبي ب ه ف از شود و سطح  ماس دو فاز را افزايش مي دهد و در نتي ه فاز آبي مي

ب ه دلي ل ح ل  7724. علت كاهش سيه ال   زي اي در دور بالا ر از گيرد ر صورت ميآلي سريع

شدن جزئي فاز آلي در فاز آبي ميباشد وحلال آلي كه در ابتدا   ها در قطره حضور داشت مي ان دو 

 بهي ه انت اب شد. دور بر دقيقه به ع وان دور7724فاز  وزيع ميشود. لذا سرعت 

 

 

 

 اثر دما-4-1-8
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 ي 72-8ا گراد مورد بررسي قرار گرفت. نتايج جدولدرجه سانتي 2 4-02 4 اثر دما در محدودة

باع ث اف زايش ج  بش  درجه سانتي گراد82 ا  دهد كه افزايش دمانشان مي ي،77-8و شكل ا

گون ه در لاي ه نرس ت در  شود كه ضريب نف وذشود و همين امر باعث ميهاي گونه ميمولكول

. افزايش بيشتر دما باعث كاهش ح م قطره بدليل فصل مشترك فاز آبي و فاز آلي افزايش يابد

 درجه سانتي گراد به ع وان دماي بهي ه انت اب شد. 82 4حل شدن در فازآبي است. لذا دماي 

 

 اثر قدرت یونی -4-1-9

ح مي سديم كلريد مورد بررس ي  -د وزنيدرص4-74اثر قدرت يوني بر حساسيت در ناحيه غلظتي 

ده د ك ه ق درت نشان مي،ي72-8ي و شكلا78-8قرار گرفت. نتايج حاصل از اين برسي در جدولا 

 دليل اين امر در زير آمده است. يوني  أثير چ داني بر حساسيت روش ندارد.

 18نم ک خ ارجيبه اث ر  پديده اين افتد.ا فاق مي زيرپديده ، شوده هامي كه نمک به آب اضافه مي

 هاي ي وني نم ک،هاي آب در اطراف مولكولشود كه مولكولمعروف است و به اين صورت اي اد مي

پوش ي ه اي آب ب راي آبده د و اي ن موض وع باع ث ك اهش مولكولهاي آبپوشي  شكيل ميكره

رايي اس ت راج ها به سمت حلال آلي و در نتي ه افزايش كاهاي گونه شده و باعث رانش آنمولكول

نت ايج   رب ي نش ان  .از طرفي احتمالا فاز آلي اش باع از گون ه اس ت راج ش ده  ميه ردد شود. مي

 .]703[ ك  داثر يكديهر را خ ثي مي ،ذكر شده پديدهكه دو ميدهد

 

 

 

 

 ارقام شایستگی روش-4-2

                                                 
93  Salting out 
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،بين ميل ي گ رم ب ر ليت ر كبال ت 4 474-4 04بررسي ها نشان ميدهد كه در محدوده غلظتي 

مع ادلات مربوط ه ومق ادير ض ريب . غلظت كبالت و سيه ال   زيه اي رابطه خطي وجود دارد

 ي آمده است.6-7-8همبستهي در ب ش ا

ميلي گ رم  4 84و4 76،  4 434مقدار انحراف استاندارد براي اندازه گيريهاي  كراري غلظتهاي 

باشد كه نشان ده ده دق ت خ وب مي %2 88و % 7 18،% 2 73بر ليتر كبالت به  ر يب برابر با 

 ي بيانهر صحت روش ميباشد.76-8مقادير در صد بازيابي نشان داده شده در جدولا .روش است

فاكتور  غليظ روش  حت شرايط  بدست آمد. ميكروگرم بر ليتر 4 24مقدار حد  ش يص روش 

 بدست آمد. 22 38بهي ه 

بيشتر كا يونها و آنيونها در اندازه گيري  ي بيان ميك د كه72-8نتايج نشان داده شده در جدول ا

 كبالت مزاحم نيست د و روش از انت ابهري بالايي برخوردار است.

نتايج حاصل از اندازه گيري كبالت در نمونه هاي س تزي  هيه شده از آب شهر و آب چشمه در 

و اين نت ايج نش ان ميده د ك ه روش پيش  هادي دق ت . ي آمده است24-8ا ي و71-8جداول ا

 گيري كبالت در نمونه هاي حقيقي دارد صحت خوبي در اندازه

 

 مقایسه روش پیشنهادی با برخی روشهای موجود-4-3

و  ] 81] ي ذك ر ش دهداراي فاكتور پيش  غليظ بيشتري نسبت به برخي از روشها روش پيش هادي

 است. ]83و 81و 88و  87و84[نسبت به روش  داراي حد  ش يص پاين  ري

 

 گیری نتیجه-4-4

مايع معمولي -معايب روش است راج مايع علاوه بر ارقام شايستهي روش مذكور اين روش بسياري از

 :از جمله مزاياي اين روش، اين است كه و سازدرا برطرف مي

 .به دليل استفاده از استاندارد داخلي از  كرار پذيري م اسبي برخور دار است 
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 كم است.و گران قيمتي هست د ب حلالهاي سميآلي كه اغل هاي مصرف حلال، 

  دو فاز در يكديهر پراك ده نشده و بعد از مرحله است راج نياز به جمع آوري فاز اس ت راج

 شده نمي باشد.

 چون سطح  ماس دو فاز آبي وآل ي زي اد اس ت وانتق ال  زياد نيست خيلي زمان است راج

 آناليت از فاز آبي به فاز آلي به سرعت ان ام مي گيرد.

 ز است راج شده كم است. از اين رو مي  وان كل نمونه است راج شده را به دستهاه ح م فا

  زيه اي  زريق كرد. ابعضي از سيستم ها ظرفيت پذيرفتن مق دار كم ي از نمون ه ه ا را 

 دارندي

 .ب ير حلال حد اقل است چون همواره در محاصره فاز آبي قرار دارد  

 ي پيچيده ندارد.كار كردن با اين روش نياز به دستهاهها 

 .اين روش بسيار ساده و كم هزي ه است 

 

 آینده نگری-4-5

ديه ر روش هاي ري ز  ميتوان از اين روش براي اندازه گيري مقادير كم كبالت با اس تفاده از

استفاده نمود. همچ ين چون مقدار نمون ه  مايع پ شي –است راج با حلال مان د ريز است راج مايع 

يتوان با ميكرو سرنگ نمونه ب رداري را ان  ام داد و آن را ب ه دس تهاههاي است راج شده كم است م

  زيه اي كه قادر به اندازه گيري مقادير كم نمونه هست د  زريق نمود. امكان اندازه گيري همزم ان 

  عدادي از  ع اصر ديهر فلزي با اين روش پيش  غليظ   جداسازي وجود دارد.
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Determination of trace amounts of cobalt (II)  by Atomic 

absorption Spectrometry method after solvent drop 

microextraction 
 

Abstract 

 

A simple, low cost and sensitive method based on solvent microextraction (SME) for 

separation/preconcentration coupled with flam atomic absorption spectrometry was 

proposed for the determination of trace amounts of cobalt (II). The analytical 

procedure involved the formation of a hydrophobic complex by mixing the analyte 

solution with an 2-Nitroso-1-naphtol(2NP) solution. The effect of affenent parameters 

such as pH, concentration of ligand, kind of buffer, kind and volume organic solvent, 

extraction time, stirring rate of sample solution, temperature and ionic strength were 

investigated. Also effects of foreign ions were stadied. In the suitable conditions, the 

complex of cobalt-2NP entred  into micro organic phase and separation of analyte 

from the matrix was achieved. Under the optimized chemical and instrumental 

conditions a  linear calibration curve in the range of 10-400 1Lg , with detection 

limit 0.20 1Lg  and enrichment facror of 25/83  were achieved, respectively the 

relative standard deviation for six replicate determination of 80, 160 and 300 1Lg of 

cobalt were %2.18, %1.73 and %2.33, respectively.The metod was successfully 

applied for determination of cobalt (II) in the natural and spiked water samples. 

 

Keywords : Cobalt, 2-nitroso-1-naphtol, solvent drop microextraction, 

precincentration, flame atomic absorption spectroscopy 

  

 

 



 720 

 

 

 

 

 

Shahrood University of Technology 

 

Faculty of Chemistry 

 

Determination of trace amounts of cobalt(II) by atomic 

absorption spectrometry method after solvent drop 

microextra ction 

 

 

Elaheh Sedighi 

 

 

Supervisor: 

Dr.Nasser Goudarzi 

 

 

Bahman 1387 

 

 


