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 به : تقدیم 

 ،پدر و مادر عزیزم و قلب مهربان و پر امید  دستان پرتلاش

 ،گوارمهای پویا  و جست و جو گر استاد بزر اندششه، بهآموزش دهندههن همیشه آموزنده و به  ذ 

 .امهای پاک دوستان و هم سفران  سخت کوش زندگیبه دل
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 تشکر و قدردانی

گانهسپاس بی  د لطفشان گامی به پیش نتوان نهادای که بی مدکران نثار آن عزیزان ی

ن صفای دل و سلامت ، براششاگاه من استو دستانشان بوسهکه وجودشان سایبان امن من  پدر و مادر عزیزمکنم از در آغاز تشکر می

 تن آرزو دارم.

گلی  تید ارجمندم جناب آقایاز استا کنممیتشکر  های که رهنمون قدمعلی باقریان دهقیر دکت جناب آقای  و دکتر منصور عرب چم جن

 رست باشند. همیشه موق  و تندامیدوارم کهنومیدی بود.عالم نویدبخش امید در و کلامشان  وشن ساختاششان راهم را همچون  چراغی ر

ها همراه و هم قدمم داشتند و در گذر از سختی  من ارزانی منت بههایم ، همانان که  لطفشان را بیکنم از دوستان و هم کلاسیدر پایان تشکر می

 بودند. براششان روزهای شاد با موفقیت روز افزون آرزو دارم.
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 تعهد نامه

دانشکده شیمی دانشگاه صنعتی  شیمی تجزیهشد رشته دانشجوی دوره کارشناسی ار سارا مشلولاینجانب 

هاي کربنی چند جداره در یکاي مزوپروس به همراه نانو لولهاستفاده از سیلنامه شاهرود نویسنده پایان

گیري الکتروشیمیایی براي اندازه اصلاح الکترود کربن شیشه و کاربرد آن در ساخت یک حسگر

 .شوممتعهد می نصور عرب چم جنگلیدکتر متحت راهنمائی  هاي فلزيیون

 برخوردار است. نامه توسط اینجانب انجام شده است و از صحت و اصالتتحقیقات در این پایان 

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

 ریافت هیچ نوع مدرک یا امتیازی در هیچ نامه تاکنون توسط خود یا فرد دیگری برای دمطالب مندرج در پایان

 جا ارائه نشده است.

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

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

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

 نامه رعایت می گردد.پایان

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

 و اصول اخلاقی رعایت شده است.

 نامه، در مواردی که به حوزه اطلاعات شخصی افراد دسترسی یافته یا استفاده م این پایاندر کلیه مراحل انجا

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

 تاریخ و  امضای دانشجو                                                                                                                                      

 

 

 

 

 

 مالکیت نتایج و حق نشر

  کتاب ، برنامه های رایانه ای ، نرم افزار ها و تجهیزات کلیه حقوق معنوی این اثر و محصولات آن )مقالات مستخرج ،

ی در تولیدات علمباشد. این مطلب باید به نحو مقتضی ساخته شده است ( متعلق به دانشگاه صنعتی شاهرود می

 .مربوطه ذکر شود

  باشدنامه بدون ذکر مرجع مجاز نمیاستفاده از اطلاعات و نتایج موجود در پایان. 
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 یدهچک

 پورمزو  -  جداره چند کربنی های نانولوله  یشه ای اصلاح شده بادر این پروژه کارایی الکترود کربن ش

 پالس سازی برهنه ولتامتری از استفاده (باBi2NH-/SBAsGC/MWCNT/) بیسموت -  2NH-15-SBA سیلیکا

مورد  = pH 5/4 با استاتی بافر محلول در (Ⅱ) سرب و( Ⅱ) کادمیم های یون زمانهم تعیین در آندی تفاضلی

عملکرد بهتری نسبت به  B2NH-/SBAsGC/MWCNT/این مطالعه نشان داد که الکترود  گرفت. بررسی قرار

همچنین اثر پارامترهای متعدد از قبیل  ای برهنه نشان می دهد و حساسیت بیشتری دارد.الکترود کربن شیشه

رهنه بر جریان ب، زمان پیش تغلیظ، پتانسیل پیش تغلیظ، سرعت روبش و ارتفاع پالس pHغلظت اصلاح گرها، 

 و سرب (Ⅱ)کادمیم های یونتحت شرایط بهینه ، الکترود یک رنج خطی وسیع برای  سازی بررسی و بهینه شدند.

(Ⅱ) شده محاسبه تئوری تشخیص حد. داد نشان لیتر بر میکروگرم  15-555و  5-555ی به ترتیب در محدوه 

اثر تداخل یونها  بود. (Ⅱ) میکروگرم بر لیتر برای سرب 5/1و  (Ⅱ)  میکروگرم بر لیتر برای کادمیم 3/1 به ترتیب

 (Ⅱ) کادمیمهای یون زمانهمبرای هر دو آنالیت مورد بررسی قرار گرفت و کارایی روش پیشنهادی برای تعیین 

 نتایج مقایسه در نمونه های آب شهر، نمونه خاک مرداب و پساب کارخانه باتری سازی بررسی شد. (Ⅱ) و سرب

 .کرد تایید  را پیشنهادی روش صحت ایشعله اتمی جذب روش با حقیقی هاینمونه در مدهآ دست به

 

ولتامتری برهنه سازی،  بیسموت، های کربنی چند جداره،، نانو لوله2NH-15-SBAمزوپور سیلیکا، کلمات کلیدي: 

 (Ⅱسرب )(، Ⅱکادمیم )
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𝑚𝑔 ونی هر غلظت که Cu و Zn، Cd، Pb یحاو مخلوط یآند یساز برهنه ولتاموگرام :9-2 شکل

𝐿
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 تیالکترول و یمربع موج شکل ،S125 ظیتغل شیپ زمان. است( HMDE) زانیآو یوهیج قطره کار، الکترود
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  کادمیوم 1-1

 ی کادمیمتاریخچه 1-1-1

که از اسامی باستانی برای کالامین   )یونانی( kadmeia)لاتین( و  cadmiaی است برگرفته از کادمیم نام 

به عنوان  2هرمانو  1اشترومایردر آلمان توسط  1817در سال  زمانهم به طور ادمیمکیا اکسید روی هستند. 

ا تنه نوزدهم تولید کرد و رنناخالصی در کربنات روی کشف شد. آلمان اولین فلز تجاری کادمیم را در اواخر ق

های فلز کادمیم و سولفید کادمیم تا زمان جنگ جهانی اول بود. تولیدات ایالات متحده مهم رنگدانه یکنندهتولید

 .[1]شدآغاز  4در اوهایو 3توسط شرکت شیمیایی گراسلی 1957از سال 

 خواص فیزیکی و شیمیایی کادمیم 1-1-2

جدول تناوبی  12گروه درهمراه با روی و جیوه  چهل و هشتمین عنصر جدول تنابی است که کادمیم

هایی با لیگاندهای معدنی و یا غیر طور طبیعی در کمپلکس است و به +2 ترین درجه اکسایش آنلا. باجای دارد

ی ای یا سفید مایل به آبنقره-پذیر با رنگ سفیدعنوان یک فلز نرم و انعطاف . این ماده بهشودمعدنی یافت می

 .[2] است وابسته pHحلالیت آن به  و شودشناخته می

 کادمیمکاربردهای  1-1-3

دهند یدی یا الکترونیکی نشان مکه رفتار نیمه هادهد رکیبات بین فلزی را تشکیل میکادمیم تعدادی از ت

دهای این کاربر استفاده عموما بسیار اندک است.کند. مقادیر مورد آنها را برای طیف وسیعی از برنامه ها مفید میو 

اجتماعی هستند. به عنوان مثال سولفید و تلورید کادمیم هر دو در  ی اغلب دارای مزایای عمده فناوری وجزئ

نند. از کروند که نور خورشید را مستقیما به انرژی تبدیل میمی به کار یکئولتا تووهای خورشیدی یا فسلول

                                                 
1-Strohmeyer 

2-Herman 

3-Grasselli 

4-Ohio 
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ده اهای کنترل در بعضی رآکتورهای هسته ای تحت فشار آب استفنقره به عنوان میله-ایندیم-آلیاژهای کادمیم

. کادمیم همچنین [1]دگردای استفاده میبرای محافظت هستهشود و از ورق کادمیم به دلیل جذب بالای نوترون می

. [3]شوداستفاده میهای فتوکپی و هادی در درامو به عنوان فوت در لحیم کاری نقره و الکترودهای جوشکاری

ی عنوان مواد تشکیل دهندهبه ز کادمیم ا مثلا رد،گیکادمیم به عنوان فلز خالص بسیار کم مورد استفاده قرار می

، ریآبکاها، یم در باتریکادمربردهای اصلی . کاشده استاستفاده  بسیاری از آلیاژها و اشکال مختلف نمکی آن

 .شد بیشتر بررسی خواهندکه در ادامه ، [4]باشد ها میها و رنگدانهکنندهتثبیت 

  کادمیم-باتریهای نیکل 

که بیشتر در تجهیزات شوند، فرم مهر و موم شده افت میکادمیم معمولا در دو طرح ی-های نیکلباتری

در صورت شارژ شدن  ه دارای دریچه انتشار فشار است تاکای( )تهویهآن شود و نوع منفذ دار قابل حمل دیده می

د مثبت از نیکل اکسی الکترو هادر این باتری وجود داشته باشد.  2O یا 2H زسریع امکان انتشار گا یباتری یا تخلیه

فعال تشکیل شده است، الکترود منفی حاوی کادمیم فلزی است و جدا  یبه عنوان ماده (NiOOH)هیدروکسید 

ری عمل به عنوان الکترولیت موجود در بات (KOH)است. پتاسیم هیدروکسید از جنس نایلون الکترودها  یکننده

های تریولتاژ سل با ،نماید در مقایسه با یک باتری اسید سربتغییر اساسی ایجاد نمیکند و در حین کار هیچ می

های قابل حمل مورد استفاده ها و تلفنای در رایانهر گسترده. این نوع باتری به طو[5]تر استکادمیم پایین-نیکل

  .[6]اندلیتیم جایگزین شدهیون های یگرفت اما اکنون با باترقرار می

 های کادمیمرنگدانه 

های بسیار درخشان و خالص رنگ تا قرمز تیره را با رنگی کامل از زرد کمکادمیم محدوده هایرنگدانه

ی د. این ترکیب دارای رنگ زرد طلایسولفید کادمیم شش ضلعی استوارن یها بر پایهدهند، این رنگدانهپوشش می

 شود. با تبادل مقداری گوگردهای زرد مایل به سبز میجاد رنگکادمیم توسط روی باعث ای یئاست. جایگزینی جز

های های کادمیم در صنعت پلاستیک، شیشه و پوششآید. از رنگدانهدست میبا سلنیم، رنگهای نارنجی تا قرمز به



    4 

 

ز ی استفاده اتوانند دماهای بالا را تحمل کنند. دلیل عمدههای کادمیم میشود. رنگدانهسطح استفاده می

ی ی مواد پلاستیکهمه ها درها است. این رنگدانههای کادمیم در صنعت پلاستیک، پایداری عالی این رنگرنگدانه

ب ناشی د پلیمر را از تخرینتوانباشند که مید بنابراین ریزش ندارند و از ثبات بسیار خوبی برخوردار مینامحلول ان

 .[7]دناز نور محافظت کن

 یکاربو آ روکش 

خلاء روی سطوح آهن،  آبکاریمکانیکی، الکتروشیمیایی یا  آبکاریهای کادمیم ممکن است با پوشش

پوشش  ود شکاف دررت وجگرفته شود. کادمیم از خوردگی مواد پایه حتی در صو به کارفولاد، آلومینیوم و تیتانیوم 

شود که فلز باید روی فلز دیگری های کادمیم در جاهایی استفاده میند. بیشتر پوششکسطح جلوگیری می

ریکی ر تماس الکتببرا درهای کادمیم از مقاومت کم ها هستند. لایهها و قفلها، دریچهبست آنی بارز بپیوندد، نمونه

ویژه هبرابر خوردگی ب مقاومت بالا دریابی به رو به منظور دستاز این د لحیم شوند.تواننراحتی میو به ندبرخوردار

ی از کارهای خوب لحیملکتریکی کم و ویژگیهای نمکی و قلیایی، ضریب اصطکاک پایین، مقاومت ادر محیط

 .[7]شودهای کادمیم استفاده میپوشش

 ی حاوی کادمیمهاتثبیت کننده 

رات برای به تاخیر انداختن تخریب ئاهای حاوی کادمیم مانند لورات و استدر گذشته از تثبیت کننده

 وطیمخل هادهشد. بیشتر این تثبیت کنناستفاده میدر اثر هوا، گرما و نور ماورای بنفش  (PVC)کلراید وینیلپلی

تصمیم گرفت استفاده از تثبیت  PVCصنعت  1995ی های آلی باریم و کادمیم بودند. با این حال در دههاز نمک

-باریم، روی-های عاری از کادمیم مانند رویهای حاوی کادمیم را کنار بگذارد و آنها را با تثبیت کنندهکننده

ه صرفکادمیم به همان اندازه مقرون به بدون PVC رسد کهر میقلع جایگزین کند. به نظ ترکیبات آلیو کلسیم 

 .[1]استقبل  تولیداتبازیافت  مانده در این محصول نیز مربوط به م باقیادمیکمناسبی دارد. تثبیت کیفیت و بوده 
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 آلیاژهای حاوی کادمیم 

سال گذشته بسیاری از این موارد ناپدید  35و بسیاری از کادمیم وجود داشت اما طی  تنوعقبلا آلیاژهای م

توان به آلیاژهای هادی حرارت و الکتریسیته ز اهمیت اند. از این میان میئآنها حااند و امروزه فقط چند مورد از شده

د که های مبتنی بر مس هستنسیستم ادی الکتریسیته و حرارتآلیاژهای ه کرد.الکتریکی اشاره اتصالو آلیاژهای 

کاهش  ولیدر برابر سایش ( باعث افزایش مقاومت مکانیکی و مقاومت 2/1-8/1)% هادر آن های کم کادمیمافزودنی

 ،اتصالسیم های تلفن، شامل سیم ی آنهای کاربردهاهشوند. عمدرتی یا الکتریکی می( هدایت حرا15%ی )ئجز

الکتریکی اتصال آلیاژهای یاتورها و اتصالات خودرو است. سازی راه آهن و رادرای برقیب های مهار کاتناریکابل

های کی سنگین مانند ایستگاهدمیم یا اکسید کادمیم برای کاربردهای الکتریکا %15تا  15اکسید کادمیم از -نقره

در  کند و مقاومتکنند. وجود کادمیم قوس الکتریکی را سرکوب میها استفاده میها و ترموستاتیچئسو ،1تقویت

ک حلقه لای نقره در یبخشد. این آلیاژها به دلیل ارزش ذاتی بابرابر فرسایش الکتریکی و انتقال مواد را بهبود می

 .[1]شودشوند و از کادمیم و نقره بازیابی شده مجددا استفاده میبسته بازیافت می

 ثرات کادمیم بر سلامتی انسانا 1-1-4

بر سلامتی انسان داشته باشد. اثرات حاد با مصرف دوز زیاد حاد و مزمن  تواند اثرات سمیکادمیم می

ند توادهد. بلع میمیشغلی رخ  ییا از طریق استنشاق در حوادث غیر مترقبه یا نوشیدنی آلوده کادمیم از غذا

 نشاقاستراغ، اسهال و درد شکم ایجاد کند. می از جمله تهوع، استفئباعث سوزش شدید دستگاه گوارش شود و علا

 تواند باعث برونشیت، ورم ریوی و حتی مرگ شود. سمیت حاد با دوز بالای کادمیم در انسان اکنون یکمی آن

نگرانی بسیار بیشتری نسبت به اثرات حاد نادر دارد. اتفاق نادر است. اثرات مزمن قرار گرفتن در معرض کادمیم 

 .[8]قلبی عروقی است هایستخوان و بیماریی مزمن شامل آسیب کلیوی، انسداد ریوی، پوکی ااثرات مواجهه

                                                 
1-Relays 
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جاری ، مها مانند پروستات، کلیه، کبد، مثانهسرطاندیگر قرار گرفتن در معرض کادمیم با سرطان ریه و 

ارتباط افزایش غلظت  یدهندهنشانو سرطان معده در ارتباط است. مطالعات متعدد  ادراری، لوزالمعده، بیضه

کتی است. کادمیم همچنین به شدت بر حرو  های بیناییبا عقب ماندگی ذهنی و کاهش توانایی در بدن کادمیم

خوردن همبه ، سرگیجه، اختلال در عمکرد بویایی،می چون سردردئگذارد و با علاعملکرد سیستم عصبی تاثیر می

 .[9]کاهش توانایی تمرکز و ناتوانی در یادگیری همراه است تعادل،

 سرب 1-2

 فیزیکی و شیمیایی سرب صوصیاتخ 1-2-1

(، %15)254های جرمی ی از ایزوتوپترکیب و جدول تناوبی 14متعلق به گروه  82با عدد اتمی  سرب

ب محصول ترتیبه  Pb206, Pb208, Pb207های پایدار ( است. ایزوتوپ% 3/52)825( و % 6/22)257(، % 6/23)256

دو دارای رب است. سی ساختار بلوری سرب مکعب اکتینیم هستند. توریم و فروپاشی سه عنصر رادیواکتیو اورانیوم،

 ترکیباتی و کووالانس Ⅳسربتر است. ترکیبات + متداول2حالت  باشد کهمی+ 4+ و2ون یحالت اکسیداس

 .[15]ندباشیونی می Ⅱسرب

ه تمایل به خاکستری است که به طور طبیعی در پوس رنگ و پایین ذوب ینقطه با سرب یک فلز سنگین

ی گیرد فیلم نازکمعرض هوا یا آب قرار میرابر خوردگی مقاوم است و وقتی درشود. سرب فلزی در بزمین یافت می

شکل غییر زنی و ت کند. قالبمی جلوگیری فلز بیشتر آسیبکه از  شودتشکیل می در سطح آن از ترکیبات سرب

 .[11]دهدمیآلیاژ تشکیل با دیگر فلزات ترکیب شده و  سرب بسیار آسان است و به راحتی

د. درگراحتی حل می بهشود اما در اسید نیتریک و اسید سولفوریک غلیظ سرب فلزی به سختی در آب حل می

چون اتی همئ)مثل سولفید و اکسید سرب( اما استثناشوند حل میدر آب سختی به Ⅱهای سرببیشتر نمک

برخی  .در آب محلول اند سرب تا حدودی و سولفات سرب بسیار جزئی کلرید نیترات و کلرات هم وجود دارد.

 .[12]یدهای آلی غیر قابل حل اندبا اس )مثل اگزالات سرب( ی آنهانمک
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 کاربردهای سرب 1-2-2

ها، ، روکش کابلتجهیزات نظامیلوله و ها، گها، وزنهها، باتریو آلیاژهای سرب معمولا در لوله سرب

های سرب در باتری بیشترین استفاده از 1995یش از دهه ند. تا پشومیهای محافظ در برابر اشعه استفاده ورقه

ی، رنگ های نقاشانه در رنگدبه عنوان رنگ آنترکیبات  گذشته. در ها و سایر وسایل نقلیه بودقابل حمل اتومبیل

مورد  سربمیزان امروزه شدند. کاری و به عنوان افزودنی به بنزین استفاده میهای سرامیکی و بتونهآمیزی، لعاب

 .[11]مضر سرب بر سلامتی انسان و حیوانات به حداقل برسد اتاست تا اثر کاهش یافتهمحصولات استفاده در این 

 .خواهد گرفتکاربردهای سرب مورد بررسی قرار ترین مهمدر ادامه برخی از 

 باتری های اسید سرب 

ای های رایانهرقی، برخی سیستمی بسرب در موتور خودروها، وسایل نقلیه-های اسیدحاضر باتری در حال

اده قرار استفق اضطراری به هنگام قطع برق مورد ها برای استفاده از برکمتری در بیمارستان تباطی و به میزانارو 

یل شده ق تشکدر مخزن اسید سولفوریک رقیور سرب از دو الکترود غوطه-ترین شکل باتری اسیدگیرند. سادهمی

از: الکترود ساخته شده از سرب فلزی خاکستری )پایانه منفی( و الکترود ساخته شده  عبارتند ی آناست. الکتروها

اگر این دو الکترود توسط یک هادی به هم متصل شوند، یک جریان  از اکسیدهای مختلف سرب )پایانه مثبت(.

زیرا  کندعمل می هر وسیله الکتریکیبرای  یابد و به عنوان منبع تغذیهجریان می کی از طریق رساناالکتری

 دهد:در هر دو الکترود رخ می زمانهمهای شیمیایی زیر به طور واکنش

 

(1-1) Pb  Pb2+ + 2e− 

(1-2) PbO2 + 4H+ + 2e−  Pb2+ + 2H2O 

(1-3) Pb2+ +  SO4
2−  PbSO4 
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ه روی صفحات الکترود انباشته شود. برای اینکدهند تا سولفات سرب واکنش می هر دو الکترود با اسید سولفوریک

قطع شود، یا اسید سولفوریک کاملا مصرف شود یا الکترودها الکتریکی  با هادی اتصالواکنش انجام نشود، باید 

ال به منبع با اتصتوان  یشده را م یهتخل یباترتمام شوند یا سولفات سرب انباشته شده مانع واکنش بیشتر شود. 

 .[13]شارژ کرد مجددا 1(DC) یممستق یانجر یهتغذ

 :[14]شده استسرب از اجزای زیر تشکیل -اسیدمتداول ترین نوع باتری 

 پایانه منفی متشکل از سرب فلزی آلیاژ شده با آنتیموان یا کلسیم 

  اکسید سربپایانه مثبت شامل 

 الکترولیت شامل اسید سولفوریک 

 ی نگهدارندهو محفظه ایقساخته شده از مواد ع یهاجدا کننده 

 های سربها و ورقمصارف ساختمانی لوله 

، های مضرآب باران، تضعیف اشعه های سرب در ساخت و ساز برای جلوگیری از وروددر گذشته از ورقه

. اما در حال حاضر دشهای سرب برای تامین آب خانگی استفاده میاکثر کشورها لولهدر  ویق صدا ه عنوان عاب

د و اثرات منفی بر وشبه آرامی در آب نرم حل میها موجود در این لولهه از آنها متوقف شده زیرا سرب فادتاس

های شیمیایی همچون اسید )خورندهبه دلیل مقاومت در برابر خوردگی  یسرب های. لولهردسلامت انسان دا

 .[13]د نشوهنوز هم در صنایع شیمیایی استفاده میسولفوریک( 

 های برقپوشش کابل 

مینی های با ولتاژ بالای زیر زغیر قابل نفوذ در صنایع پتروشیمی، زیر دریا و کابل پوششسرب به عنوان از 

 توان به صورت زیر عنوان کرد:شود. دلایل استفاده از سرب در این زمینه را میاستفاده می

 کاملا در برابر آب غیر قابل نفوذ است 

 های دریایی داردابر خوردگی خصوصا در محیطمقاومت بالایی در بر 

                                                 
1-Direct Current (DC) 
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 های زیاد قالب زدتوان آن را در طولمی 

 لحیم کاری آن آسان است 

 بیندچون انعطاف پذیر است در طول آماده سازی و حمل و نقل آسیب نمی 

ک ز یتفاده اها به دلیل خوردگی احتمالی است با این حال به دلیل اسنگرانی در مورد سرب مورد استفاده در کابل

 .[13]باشدمیکابل بر محیط نسبتا کم های سربی پوششسطح خارجی، تاثیر 

 محافظت در برابر اشعه 

 شود.استفاده می  و X فلزی به طور گسترده برای محافظت در برابر انواع خاصی از اشعه مثل باز سر

کند. از سرب در را به یک ماده بسیار مؤثر برای چنین اهدافی تبدیل می تمی سرب آنچگالی بالا و عدد ا

در صنعت  زیادمقدار به  و هادر بیمارستان Xی های دارای تجهیزات اشعههای مواد رادیواکتیو و پوشش اتاقکانتینر

ن ای یرد میزان جذب بسیار کمی دارد،گیم ها قرار. وقتی سرب در معرض نوترونشودمیای استفاده انرژی هسته

یویته ی رادیواکتبه درجهمعنی است که سرب برخلاف عناصر دیگر حتی بعد از بمباران طولانی مدت، خودش  بدین

توان از آن به عنوان یک ماده محافظ با دوام استفاده کرد. برای چنین کاربردهایی برای بنابراین می رسد،نمی

 .[13]ب نوترون باید از سرب خالص و بدون آلیاژ استفاده کردترین جذاطمینان از کم

 هاشیشه های سربی و سرامیک 

تر براق و افزایش ضریب شکست شیشهو کریستال  ی اپتیکافزودن اکسید سرب به شیشهمهمترین مزیت 

 ترتر و برش را راحتشود، شیشه را نرمدمای ذوب شیشه میهمچنین باعث کاهش شدن آن است. اکسید سرب 

 کند.می

عه اشبش چگالی بالا و خواص نوری خوب شیشه سرب دار باعث شده که از آن به عنوان شیشه محافظ تا

های سربی این بزرگترین کاربرد فعلی ترکیبات سرب است. شیشه ،ورسنت استفاده شودئهای فلوکاتدی و لامپ

و مواد  Xی ای، برای مشاهده تجهیزات پرتونگاری اشعههای هستهها و نیروگاهها، آزمایشگاهاندر بیمارست

 شود.رادیواکتیو از پشت صفحه محافظ استفاده می
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ها لعاباز ای دارد. سرب هنوز هم در طیف گسترده ی طولانیسابقه استفاده از ترکیبات سرب برای لعاب

شود. مزایای های بهداشتی استفاده میسرویسچینی و وسایل ها، نگال، کاشیبرای مواردی از قبیل کارد و چ

از  ی وسیعی، دامنهسایر موادی ذوب نسبتا پایین، سازگاری مناسب با ترکیبات سرب در این زمینه شامل درجه

 ی ودوام شیمیایی خوب در شرایط اسید وسختی در برابر سایش ، دما برای نرم شدن، خواص الکتریکی خوب

ک تیتانات سرب دارای پیزوالکتری-های حاوی سرب مثل زیرکونات سرب. برخی از سرامیکاستها( قلیایی )شوینده

 .[13]کنندکاربردهایی از قبیل ژنراتور جرقه، حسگرها، فیلترهای برقی و ... پیدا می کهو خواص مفید هستند 

 PVCهای ر کنندهپایدا  1-2-3

های پلاستیک یاست. کلیه PVCی عنوان پایدار کنندهدومین کاربرد مهم ترکیبات سرب  استفاده به

شوند( به مقدار کمی مواد افزودنی به عنوان تثبیت کننده نیاز دارند هایی که با حرارت نرم می)پلاستیک حرارتی

ترین صرفهبه نمکهای سرب مقرون PVCیری شود. برای تا از تخریب سریع مواد حین ساخت یا استفاده جلوگ

توانند پایداری عالی در شوند. ترکیبات سرب میاستفاده می PVCکاربردهای  75ها هستند و برای %تثبیت کننده

 تواند خاصیتهای خوب مکانیکی و پردازش به پلاستیک بدهند. همچنین میو ویژگی UVبرابر گرما، نور 

ی کارآمد به خصوص در دمای بالا مورد استفاده کنندهبهبود بخشد و به عنوان یک تثبیت ق راالکتریک عایدی

 .[13]قرار گیرد

 های نفت و بنزینافزودنی 

ین زمتیل سرب برای بهبود عملکرد بناتیل سرب و تتراترکیبات آلی سرب شامل تترا 1925ی از دهه

ژه در آمریکا و اروپا به شدت کاهش یافته است و یوی گذشته به. با این حال این مواد در چند دههنداستفاده شد

دهد. افزودن ترکیبات سرب به بنزین باعث افزایش عدد اکتان  )حتی از مصرف سرب را تشکیل می %1اکنون تنها 

ی خت بدون نیاز به تصفیهدر بنزین، بهبود عملکرد سو ی بی رویه از سرب. دلیل استفادهشودمی (97به  89از 

 .[13].شود، که باعث گران شدن بنزین میاست پیشرفته
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 سرب بر سلامتی انساناثرات  1-2-4

سال پیش که تولید  5555ترین سموم شغلی است. حداقل از سرب معدنی بدون شک یکی از قدیمی

ب صنعتی شروع شد، شیوع مسمومیت با سرب رخ داده است. از همان زمان به دلیل استفاده از ظروف سرامیکی سر

با لعاب سرب، استفاده از لحیم سرب در صنعت مواد غذایی و کنسرو، سطح بالای سرب در آب آشامیدنی، استفاده 

مردم در معرض مسمومیت با سرب قرار عموم  ،از ترکیبات سرب در رنگ و مواد آرایشی و سوخت وسایل نقلیه

. استفاده از ترکیبات آلی سرب در ه استبودگرفتند. این یکی از عوارض انقلاب صنعتی و عوامل مهم مرگ و میر 

وان های پلاستیک و به عنهای سرب هنوز در تثبیت کنندهاما نفت و سولفات ،بنزین به شدت کاهش یافته است

د، تترا اتیل شودر حقیقت تنها ترکیبی که اکنون برای مصرف بنزین تولید می وند.شهای سرب استفاده میصابون

 ولید باتری به خوبی کنترلصنایع اصلی مانند ذوب و ت سرب است. امروزه قرار گرفتن در معرض سرب به ویژه در

 .[15]شودمی

حتی در مدت قرار گرفتن در معرض سرب ممکن است از طریق استنشاق یا بلع رخ دهد که دوز بالای آن 

د. قرار گرفتن طولانی در معرض دوز ه باشها، مغز و دستگاه گوارش داشتتواند اثرات شدیدی بر کلیهمیمحدود 

داشته  Dها و متابولیسم ویتامین پایین آن ممکن است اثرات منفی بر سیستم عصبی مرکزی، فشار خون، کلیه

 اعثب زنان باردار ممکن استدر رساند و باشد. سطح بالای سرب در خون به دستگاه تولید مثل مردان آسیب می

  .[14]. دوزهای پایین سرب ممکن است سرطان کلیه هم ایجاد کندشودن سقط جنین یا کاهش رشد جنی
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 ایهای الکتروشیمی تجزیهای بر روش مقدمه 2-1

یکی مثل گیری مقادیر الکتراندازه ، یعنیاندای اثر متقابل شیمی و الکتریسیته های الکتروتجزیهتکنیک

های گیری. برخلاف بسیاری از اندازهکنندرا دنبال می یو ارتباط آنها با پارامترهای شیمیایجریان، پتانسیل یا بار 

حلول م-های توده همگن است، فرآیندهای الکتروشیمیایی در سطح مشترک الکترودشیمیایی که شامل محلول

ی نوع سیگنال الکتریکی مورد استفاده ای نشان دهندههای مختلف الکتروتجزیهدهد. تمایز بین تکنیکرخ می

ند. ای هستهای الکتروتجزیهگیریدو نوع اصلی اندازه تاسیو استاتیکپتانسیومتری و پیری کمی است. گبرای اندازه

که سل الکتروشیمیایی را تشکیل هر دو روش حداقل به دو الکترود )رسانا( و یک محلول نمونه )الکترولیت( 

به آنالیت  که یلکترونیکی است. الکترودبنابراین سطح الکترود محل اتصال هادی یونی و هادی ا د نیاز دارند.دهمی

شود و الکترودی که پتانسیل ثابت )مستقل از خواص محلول( دهد الکترود کار یا شناساگر نامیده میهدف پاسخ می

ه نیاز هایی کهای الکترولیتی )سلی سلهای الکتروشیمیایی به دو دستهشود. سلدارد الکترود مرجع نامیده می

هایی که با تولید انرژی الکتریکی همراه اند( طبقه بندی ی خارجی دارند( و گالوانیک ) سلیتهبه منبع الکتریس

 .شوندمی

پتانسیومتری که از اهمیت علمی زیادی برخوردار است، یک تکنیک ایستا )جریان صفر( است که در آن 

کنترل  هایآید. تکنیکمی یه دستگیری پتانسیل ایجاد شده در غشاء از اندازهاطلاعات مربوط به ترکیب نمونه 

های محلول در موقعیت-ی فرآیندهای انتقال بار در سطح مشترک الکترودپتانسیل )پتانسیواستات( با مطالعه

اشی از یک از پتانسیل الکترود ن های پتانسیواستات. در تکنیکشوندانجام میدینامیک یا پویا )با جریان غیر صفر( 

نقش پتانسیل مشابه نقش طول شود. گیری میو جریان حاصل از آن اندازه شدهکترون استفاده واکنش انتقال ال

ایی های شیمیکه گونه استبه خاطر فشار الکترون  ن پارامتر قابل کنترلیاگیری های نوری است. موج در اندازه

ده دست آمبه این اساس جریان کند. برا( میرا مجبور به گرفتن یا از دست دادن الکترون )اکسیداسیون یا احی

 یوهای پتانس. از این رو تکنیکباشدمیمحلول -ها در سطح مشترک الکترودی سرعت الکترونمنعکس کننده
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ست گیری کنند یعنی ممکن ای شیمیایی را که دارای خاصیت الکتریکی است اندازهتوانند هرگونه مادهاستات می

 د.رون به کاربرای کاهش یا اکسیداسیون 

میزان مقاومت  توانیک ترکیب معین میهای عاملی در )فعالیت مجدد( گروهپذیری  واکنشبا دانستن 

قیم یا مشتقی های غیر مست. ترکیبات غیر الکترو اکتیو ممکن است در ارتباط با روشرا پیش بینی کردالکتریکی آن

های الکترو پذیری به گونهاسیت بالا، گزینشتوان به حسل میهای کنترل پتانسیشناسایی شوند. از مزایای روش

اره الکترودها اشاز  وسیعیطیف قابیلت استفاده از هزینه و ، ابزار دقیق قابل حمل و کم وسیع خطیاکتیو، رنج 

یار بس توان حد تشخیصها میر این تکنیککند. دهای غیر معمول را فراهم میکرد که امکان عیار سنجی محیط

دست آورد. گزینش پذیری ممکن است با کوپل کردن ه( بμL25-5ی بسیار کم )حجم نمونه( حتی با nM)کم 

. در [16]ای افزایش یابدهای نوری به صورت قابل ملاحظههای کنترل پتانسیل با کروماتوگرافی یا روشتکنیک

 .های کنترل پتانسیل بررسی خواهد شدبرخی تکنیکادامه 

 های ولتامتریمبانی روش 2-2

گیری جریان ها با اندازهشود که در آنای اطلاق میهای الکتروتجزیهلاح ولتامتری به گروهی از روشطاص

د. این آیدست میاطلاعات مربوط به آنالیت به ،یل اعمال شدهدر سل الکتروشیمیایی به عنوان تابعی از پتانس

سترش ار یا شناساگر کوچک گیک الکترود ک یا پلاریزاسیون درقطبش که  قابل دستیابی استاطلاعات در صورتی 

ر نامند. به منظواگر جریان متناسب با غلظت آنالیت در یک پتانسیل ثابت رصد شود، تکنیک را آمپرومتری مییابد. 

مساحت سطح الکترودهای کار در ولتامتری و آمپرومتری در حد چند میلیمتر مربع، چند میکرو  ،افزایش قطبش

در ولتامتری جریان موجود در سل الکتروشیمیایی تحت شرایط قطبش غلظتی کامل . تر استمتر مربع یا حتی کم

د که قطبش وجونزدیکی جریان صفر و جایی های پتانسیومتری درگیریکه اندازهدرحالی .باشدگیری میاندازه

ی نرنست بینی شده با معادلهالکترود قطبیده الکترودی است که ولتاژی بیش از ولتاژ پیش  شود.ندارد انجام می

 . به آن اعمال شده باشدای انجام واکنش ردوکس بر
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داقل رساندن یا جبران اثرات ولتامتری با کولومتری فرق دارد زیرا با کولومتری اقدامات لازم برای به ح

م که در کولومتری تمابر این در ولتامتری مصرف آنالیت حداقل است درحالی شود. علاوهقطبش غلظتی انجام می

شیمی، های متنوعی از شیمی، بیوولتامتری به عنوان ابزاری قدرتمند در زمینه شود.آنالیت به فرم دیگری تبدیل می

. در [17]شودی فرآیندهای اکسیداسیون، احیا و جذب استفاده میحیطی برای مطالعهعلم مهندسی مواد و علوم م

 بررسی خواهد شد. های ولتامتریادامه برخی تکنیک

 پلاروگرافی 2-2-1

ابداع  1توسط شیمی دان هیروسکی 1925ی در اوایل دههکه پلاروگرافی نوع خاصی از ولتامتری است  

را از انواع مختلف ولتامتری  است که این مسئله آن 2(DME) قطره جیوهالکترود منحصرا ا الکترود کار آن امشد. 

پلاروگرافی روبش خطی اولین نوع ولتامتری است که کشف شد و مورد استفاده قرار گرفت. در کند. مایز میمت

ی قطبش را کنترل های محدود کنندهپلاروگرافی هیچ همرفت و مهاجرتی وجود ندارد و انتشار به تنهایی جریان

 ای مربوط به فرکانس سرعتسانات دورهنو تحت تاثیر یک سل حاوی الکترود قطره جیوهجریان موجود در کند. می

ی جیوه با افزایش سطح قطره ،(1-2)شکل رسدقطره است. هنگام خارج شدن قطره از کاپیلاری جریان به صفر می

د د سرعت رشهای انتشار پلاروگرافی، بایجریانای برای دست آوردن معادلهبرای به. یابدجریان نیز افزایش می

 و ضریب جیوه از کاپیلاری( mثانیه(، سرعت عبور ) tبه زمان قطره سازی )اسبه کنیم که کروی را مح الکترود

 : شده استلحاظ  3ی ایکوویکاین متغیرها در معادله ،بستگی دارد انتشار

 است.   (mMلظت آنالیت )غ C( A) حداکثر جریان انتشار )max)diکه 

                                                 
1-Heyrovsky 
2- Drop mercury Electrode (DME) 

3-Ilkovic 

 (2-1) 

 
= 708n D

1

2m
2

3t
1

6C max)id( 
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3و  KCl M5/1 ( پلاروگرام محلول1-2شکل) × 15
−4

دهد. موج پلاروگرافی از را نشان می (Ⅱب )یون سر 

 شود:واکنش زیر ناشی می

 

 آمالگام تشکیل شده در اثر انحلال سرب عنصری در جیوه است. افزایش شدید و ناگهانی Pb(Hg) در این واکنش

دهد. از آنجا که در پلاروگرافی های هیدروژن به هیدروژن رخ میدر اثر احیای یون، -V 2/1در پتانسیل  جریان

 های انتشار نامیده شده و باجریانی پلاروگرافی های محدود کنندهتنها مکانیسم انتقال جرم انتشار است، جریان

di نده ماشود. جریان انتشار تفاوت بین حداکثر )یا میانگین( جریان محدود کننده و جریان باقینشان داده می

به مقدار کم حتی در صورت عدم انده مجریان باقیهمواره  ،شوددیده می 1-2 . همان طور که در شکلباشدمی

 اصلی شاملدو منبع  کهمانده یک جریان خازنی و غیر فارادیک است یان باقیشود. جراحیای سرب دیده می

های ی محلول و بار دار شدن قطرات ریز جیوه در اثر سرعت جریان الکترونهای موجود در تودهاحیای آلودگی

 دارد. DCاضافی منبع 

حیح اثر آن بستگی دارد و از معایب ی غیر فارادیک و تصماندهصحت و دقت روش پلاروگرافی به میزان جریان باقی

های تجزیه به شدت کاهش یافته های اخیر کاربردهای پلاروگرافی در آزمایشگاهد. در سالگردآن محسوب می

ها و آلودگی محیط، دست و پا گیر بودن این کاهش عمدتا به دلیل نگرانی در مورد اثرات جیوه در آزمایشگاه ،است

 .[17]تر استتر و راحتهای سریعبودن روش های آن و در دسترسدستگاه

 (2-2) Pb2+ + 2e−
 Pb(Hg) 
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M  3و   M 5/1KClپلاروگرام محلول  :1-2شکل  × 15
−4

 .[17]( Ⅱ) یون سرب 

 

 

 1(CV) ایولتامتری چرخه 2-2-2

ی هادر مورد واکنش یفیدست آوردن اطلاعات کبه یبرا یکتکن ینتریجرا یاچرخه یولتامتر

 نامیکیترمود در مورد یعاطلاعات سر یآن در ارائه ییاز تواناناشی  یاچرخه یاست. قدرت ولتامتر یمیاییالکتروش

اتی یشآزما یناول ی ازاچرخه ی. ولتامتراستون ناهمگن انتقال الکتر یواکنشها ینتیکردوکس و س یندهایفرآ

الکترود  کی یلپتانس یخط روبششامل  یا هچرخ یولتامتر. شودیانجام م یتیکمطالعه الکتروآنال یکاست که در 

مورد نیاز ( است. بسته به اطلاعات 2-2)شکل یمثلث پتانسیلزده( با شکل موج نمحلول هم  یککار ثابت )در 

 یلنسحاصل از پتا یانجر روبش خطی پتانسیل، پتانسیواستات. در طول کرداستفاده چرخه چند یا یک توان ازیم

 کند.یم یریاندازه گ را اعمال شده

                                                 
1- Cyclic Voltammetry (CV) 
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زوج  یکاز  مورد انتظارپاسخ  3-2 کلشود. شیم یدهنام یا، ولتاموگرام چرخهپتانسیل حاصل-نمودار جریان

( O) دهش یدهاست که فقط فرم اکس ین. فرض بر اباشدمیل منفرد پتانسی چرخه یک طی یرپذردوکس برگشت

 و ودشیاول چرخه انتخاب م ییمهن یبرا ترپتانسیل به سمت مقادیر منفیاسکن  ینبنابرا ،در ابتدا وجود دارد

کس، جریان فرآیند ردو Eافتد. با رسیدن پتانسیل اعمال شده به یمشروع از پتانسیلی است که احیا در آن اتفاق ن

ا اتفاق پتانسیلی که در آن احی گسترهدن را به نمایش بگذارد. پس از پیمو ی کاتدی یابد تا قلهکاتدی افزایش می

90افتد )حداقل می

n
 mV  ود. ش، جهت روبش پتانسیل عوض میتر(به سمت مقادیر منفی احیاپس از پتانسیل آغاز

انباشته  الکترود سیکل تولید و در سطحاول ی که در نیمه( Rاحیا شده ) هایدر حین اسکن معکوس مولکول

 شود.          ی آندی نمایان میتبدیل شده و یک قله Oاند، دوباره به شده

 .[16]زمان در یک آزمایش ولتامتری-سیگنال برنگیختگی پتانسیل :2-2شکل 
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 R O ای برای فرآیند برگشت پذیر:ولتاموگرام چرخه3-2شکل  + ne−،[16]. 

 

توان یا مر ین مسئلها هستند،سطح الکترود  یکیانتشار در نزد یهلا یلتشک یای نتیجهولتاموگرام چرخه یهاقله

 یبچهار ش 4-2درک کرد. به عنوان مثال ، شکل وبش پتانسیلطی رفاصله -غلظت یها یلپروفا یقدق یبا بررس

 یل( پتانسdو  b، )یهاول پتانسیل( مقدار aمتناظر با ) ختلفم یهادهنده و محصول در زمانواکنش یبرا ی راغلظت

دهنده واکنشسطح غلظتی صفر برای به  یابی( دستcرو به جلو و معکوس( و ) یهادر اسکن یبزوج )به ترت فرمال

ساکن انتظار  یانتشار )همانطور که در محلول ها یهمداوم در غلظت با گسترش ضخامت لا ییر. تغدهدنشان می

، روین. از اباشدمیغلظت با زمان  گرادیانمداوم  ییرتغدلیل به  یفعل یهاقله یجهدر نتاست، رود( همراه  یم

t1 به  گیوابست )فراتر از اوج( یانه افت جرک یاوج مربوط به کنترل انتشار است، در حال یاندر جر یشافزا

2

)مستقل 

 .[16]خواهد داشترا  یهمان شکل قبل یواژگون یانجر یلدلا ینبه هم ،دهدی( را نشان ماعمال شده نسیلاز پتا
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 bپتانسیل اولیه،  aای متناظر با های مختلف در طول آزمایش ولتامتری چرخهی زوج ردوکس در زمان: توزیع غلظت فرم اکسیده شده و احیا شده4-2شکل 

 ].28[صفر تغلظدستیابی به  cلو و معکوس و های فرمال زوج ردوکس در فرآیندهای رو به جپتانسیل dو 

 

 ولتامتری پالسی 2-2-3

 هایروش شود.پیمایش یک تپ مثبت و به دنبال آن یک تپ منفی در جهت مخالف، پالس نامیده می

ی ند. بسیارنتر( برساتر )منفیهای مثبتتوانند یک توالی پالس را به تدریج به پتانسیلبسیاری وجود دارد که می

ها ، در اینجا فقط به سه مورد از آنندا ها بررسی شدهولتامتری پالسی توسط الکتروشیمیست هایاز این روش

 های پلاروگرافی کلاسیک یا ولتامتری معمولا در حدودروش ایحساسیت تجزیه. [18]اشاره خواهد شد

 5 × 15
−5 mol

dm3
یا سایر  ی دوگانهلایهاز اثرات  های ناشیآنالیت، جریانهای کمتر ، در غلظتحال است. با این 

ن بار در برای اولی یهای پالسپایین باشد. روش یقبول قابل طور غیر د که دقت بهنشوباعث می کمنابع غیرفارادی

. در ندمعرفی شد های داروسازیتوسط شرکتپلاروگرافی های گیریاندازه برای بهبود حساسیت 1955 یدهه

 یهاروشاما روند، کار میه بیشتر در تجزیه ب 2(DP) و پالس تفاضلی 1(NP) نرمال پالسحال حاضر، دو روش 

                                                 
1- Normal Pulse (NP)  
2- Differential Pulse (DP)  
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قطره باعث مجدد کردن و پر ، رشدیدچرخه تول ،پلاروگرافی. در طول اند شدت محبوب به یزن 1(SW) یموج مربع

ا ین مقدار رتریشعمر هر قطره ب یاندر پا هایانجر .کندای ایجاد اثرات دندانه و در نوسان باشد یانشود که جریم

طور ه ا بر یگنال به نویزتوان نسبت سی، مشود بردارینمونه  سیکل قطره هر یدر انتها یاناگر جر ین، بنابرادارند

 نمونه DCپلاروگرافی اساس  یدها ینبود. ا خواهد تریشب یکفاراد یانجر یراز بخشیدبهبود  یقابل ملاحظه ا

سیکل  هر آخر ٪15فقط در یان جر ی نوعی،شده برداری نمونه DCپلاروگرافی  یشآزما یکدر  .است، شدهی بردار

15 حدود پلاروگرافی تا یتحساس و شودیم گیریاندازه قطره
−5 mol

dm3 [19]یابدافزایش می. 

 (NPV) نرمال پالسولتامتری  

بر  یسلسله پالس موج مربع یکساده به الکترود کار اعمال شود،  یلپتانس یبش یک ینکها یروش به جا یندر ا

DME  ا       دارند )حدود یها عمر نسبتا کوتاه. قطرهشودیپالس در هر قطره اعمال م یک( به صورت 5-2)شکل

s 5/1قوط س یل. در اکثر اوقات پتانسشودیم ربهت یتنشود حساس یزهطول عمر خود پلار یشتر(، اگر قطره در ب

مدت زمان . نامندمی bE یهپا یلرا پتانس یلپتانس ینکرد ا یجادا یزالکترول توانیاست که نم یهر قطره به حد

ی گسترش بنابراین هرگز اجازه وگرافی پیوسته استتر از پلارالکترولیز با چنین روش پالسی یه طور واضحی کوتاه

 توان از مزایایبرداری شود، میی آخر هر پالس نمونهدهد. اگر جریان فقط در چند میلی ثانیهی تهی را نمیمنطقه

 است. ارتفاع هر پالس کمی بالاتر s 5/1برد. جدایی هر قطره حدود  شده نیز بهرهبرداری نمونه   DCپلاروگرافی 

dEای که سرعت اسکن از پالس قبلی است، به گونه

dt
 .[19]شودهای پالس اضافه میبه ارتفاع پیک 

 

 

 

                                                 
1- Square Wavw (SW)  
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 است.پتانسیل زمینه در طول آزمایش ثابت مانده اما ارتفاع پالس افزایش یافته .DME [19]: روش پلاروگرافی پالس نرمال الکترود 5-2شکل 

 

 (DPV) ولتامتری پالس تفاضلی 

dEدر این روش یک شیب پتانسیل خطی 

dt
شود. الکترود کار غالبا اعمال میالی پالسی به الکترود کار و یک تو 

DME ی . تفاوت بین پتانسیل زمینه و پیک به اندازهباشدمیE  از آنجایی که در باشدمیاست، که مقدار ثابتی .

مربعی دست آمده  های به، پیک(6a-2)مطابق شکل گیرنددار قرار میی شیبها روی یک زمینهاین روش پیک

dEنیستند )چون زمینه با سرعت ثابت  

dt
 هردر ولتامتری پالس تفاضلی جریان دوبار در  در حال افزایش است(. 

الس ی دوم در انتهای پی اول دقیقا قبل از افزایش پتانسیل هنگام شروع پالس و نمونهشود: نمونهقطره کنترل می

ولتاموگرام  است. Ipulseتفاوت بین این دو جریان (، 6b-2درست قبل از کاهش دوباره به سمت زمینه )شکل  

ان بسیار های فارادیک جریباشد. در عمل تفاوت بین بخشپالس تفاضلی، نمودار تفاوت جریان در برابر پتانسیل می

بدون  Ipulseملاحظه است که فعالیت ردوکس اتفاق بیافتد. یه طور خلاصه فقط زمانی قابل  Ipulseناچیز است. 

E1که پتانسیل به هنگامی Ipulseاحیای آنالیت در الکترود کار صفر است. مقدار 

2

شود، نسبت به نزدیک می 

E1یابد، بنابراین ولتاموگرام پالس تفاضلی دارای یک پیک در تر افزایش میهای دیگر بیشپتانسیل

2

پتانسیل  است. 
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)مطابق  Eبه غلظت آنالیت و  Ipulseمحلول کمک کند. ارتفاع پیک جریان  تواند به شناسایی کاتیون درپیک می

 ی زیر( وابسته است: رابطه

 

(2-3) Ipulse =
n2F2A

4RT
(

D

πt
)

1
2

CanalyteE 

Dبه  Ipulseات نیز معنای معمول خود را دارند. وابستگی ها است، و مابقی عبارزمان بین پالس tدر این رابطه 
1

2 

 . [19]است Ipulseدلالت بر این دارد که نفوذ آنالیت به الکترود عامل مهمی در تعیین 

 

 
بار درست قبل از پالس و  یکر پالس، دو بار در ه یانجر که در آن aنمایی بخشی از شکل(بزرگDME .b( ولتامتری پالس تفاضلی با الکترود a: 6-2شکل 

 .[19]شودیم یبردارهر پالس نمونه یقطره در انتها خروج قبل از یک بار
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 (SWV) ولتامتری موج مربعی 

و  تر از نرمال پالسای جدید و متناوب است که اکنون بیشیک ابزار الکتروتجزیه یموج مربع یولتامتر

شود. رود کار اعمال می( به الکت7-2شود. در این تکنیک موجی از پتانسیل )مطابق شکلپالس تفاضلی استفاده می

د. وشلحاظ می 0tهای بعد از گیریی موج انجام و به عنوان اندازهدر هر دوره (2t و 1t) گیری جریانیک جفت اندازه

شود. ولتاموگرام موج نامیده می reverseIو جریان مرتبط با بخش معکوس  forwardIجریان مرتبط با بخش رو به جلو 

ولتاموگرام موج مربعی  گذارد.شده به نمایش می یان را به عنوان تابعی از پتانسیل اعمالمربعی تفاوت این دو جر

ارتفاع پیک مستقیما متناسب با غلظت نشان داده شده است.  8-2پذیر( در شکلاگزالات آهن )یک سیستم برگشت

ولتامتری موج مربعی مزایای شود. گیری میای است که اندازههمان سیگنال تجزیه differenceIآنالیت است. بنابراین 

بنابراین ارتفاع پیک ولتامتری خوانش بزرگتر است،  reverseIو  forwardIاز  differenceIبسیاری برای الکتروآنالیز دارد. اولا 

15آسان و دقت بالایی دارد و حد تشخیص 
−8 mol

dm3 ان یابی است. دوما سهم جری شده قابل دست در شرایط بهینه

گیری افزایش داد ) صورت چشم توان سرعت اسکن را بهرسد پس میخازنی نسبت به جریان کل به حداقل می

Vسرعت اسکن 

S
یابی است(. سوما لازم نیست اکسیژن از محلول خارج شود، به شرط اینکه به راحتی قابل دست1

مربوط به احیای اکسیژن  reverseIو  forwardI تر باشد، در این صورتپیک ولتامتری نسبت به احیای اکسیژن کاتدی

 .[19]شودمستقل از غلظت اکسیژن در محلول آنالیت می differenceIشوند و جریان یکسانی ثبت کرده و حذف می
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 .]29[است mV5 احدود Eه کاست در حالی mV55ا معمولا حدود ESWزمان مربوط به ولتامتری موج مربعی. -: پروفایل پتانسیل7-2شکل 

 

5احیای کمپلکس اگزالات فریک )-: ولتاموگرام موج مربعی الکترو8-2شکل  × 15
−4 mol

dm3 :در بافر اگزالات در آب که پارامترهای مربوطه عبارتند )τ =

33/3mS ،E = 5mV ،ESW = 35mV ،[19]. 
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 1سازی ولتامتری برهنه 2-2-4

لکترود ترکیبات از سطح ا ها یاها، یونکسیداتیو یا کاهشی اتمبه معنی حذف االکتروشیمیایی  برهنه سازی

ار بر سطح  یا درون الکترود کی پیش تغلیظ ی مرحلهها یا ترکیبات در نتیجهها، یونطور کلی این اتم است. به

 لشود. غالبا محصوالکتروشیمیایی در محلول الکترولیت حل می برهنه سازیشده و پس از آن محصولات  جمع

الکتروشیمیایی  برهنه سازیهای . روش[25]الکتروشیمیایی با آنالیت قبل از پیش تغلیظ یکسان است برهنه سازی

 :شامل دو مرحله است

معمولا تحت شرایط همرفت اجباری  نامند کهمی 3یا پیش تغلیظ 2ی رسوب گذاریی اول را مرحلهمرحله

زدن رم به سطح الکترود تسهیل شود. انتقال جرم همرفتی عمدتا با چرخش الکترود، همشود تا انتقال جانجام می

ی پیش تغلیظ معمولا چند دقیقه پذیر باشد. مدت زمان مرحلهشود و باید تکرارحاصل می4جریان شمحلول و رو

یابد. از آنجا که فقط مقدار ناچیزی از آنالیت در سطح است و با کاهش سطح غلظت آنالیت مورد نظر افزایش می

افزایش حساسیت روش، با  ه برعلاوی پیش تغلیظ مرحلهاین روش مخرب نمونه نیست. کند الکترود رسوب می

 بخشد.پذیری و پایداری آن را نیز بهبود می آنالیت از ماتریس نمونه گزینش یجداساز

شود زیرا در این بخش نیاز به حذف ی دوم که برهنه سازی یا سلب نام دارد، در یک محلول ساکن انجام میمرحله

 ترین شکل موج ولتامتری برای این مرحلهمتداول است.اثرات مهاجرت و کنترل انتقال جرم با انتشار مد نظر 

پتانسیل حاصل از این مرحله امکان شناسایی -جریانولتاموگرام . روبش خطی، پالس تفاضلی و موج مربعی است

سازد. را فراهم می ی پیک(کمی ) از جریان قله ی پیک( و استخراج اطلاعاتقله پتانسیلکیفی )از طریق 

 .[21]شودی اخیر معمولا با کالیبراسیون خارجی و روش افزایش استاندارد انجام میهاگیری اندازه

                                                 
1-Stripping Voltammetry(SV) 

2-Deposition 

3-Preconcentration 

4-Flow 
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 1(ASV) آندی برهنه سازیولتامتری  

زیر در  مطابق واکنش آنالیت با کاهش الکترولیتی در یک پتانسیل ثابت آندی برهنه سازیدر ولتامتری 

 :سطح الکترود است.( Sیون فلزی و  M)که  شودسطح الکترود مستقر می

(2-4) 𝑀𝑛+ + 𝑛𝑒−
𝑀(𝑆) 

تر از پتانسیل کاهش یون مورد نظر باشد تا از رسوب گذاری موثر منفیV 4/5تا  3/5پتانسیل رسوب گذاری باید 

 ،ودشمی ی پیش تغلیظ متناسب با غلظت یون فلزی در محلول انتخاب اطمینان حاصل شود. مدت زمان مرحله

𝑚𝑜𝑙مثلا کمتر از یک دقیقه برای غلظت تقریبی 

𝐿
𝑚𝑜𝑙  تا ی غلظتیدقیقه برای محدوده 15تا  5و  7-15 

𝐿
 15-15 

حاصل از محلول حاوی چهار عنصر روی، کادمیم، سرب و مس  (ASV( ولتاموگرام )15-2در شکل )مناسب است. 

ی یجهشود که نتتر انجام میی برهنه سازی با اسکن پتانسیل به سمت مقادیر مثبتمرحلهنشان داده شده است. 

ی پیش تغلیظ است و یک پیک آندی مطابق واکنش زیر به نمایش ن اکسایش مجدد عناصر احیا شده در مرحلهآ

 :[21]گذاردمی

                                                 
1-Anodic Stripping Voltammetry(ASV) 

2- Hanging Mercury Drop Electrode (HMDE)  

 (2-5) 𝑀(𝑆)𝑀𝑛+ + 𝑛𝑒− 

 
 که غلظت هر یون  Cuو  Zn ،Cd ،Pb: ولتاموگرام برهنه سازی آندی مخلوط حاوی 9-2شکل 

𝑚𝑔

𝐿
ی آویزان و الکترود کار، قطره جیوه 5/155 

(HMDE)2 پیش تغلیظ  است. زمانS125 شکل موج مربعی و الکترولیت پشتیبان ،M 1/5 3KNO [21]باشدمی. 
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 1(CSVکاتدی ) برهنه سازیولتامتری  

اشته ی انبالکترود به خصوصیات ماده شآندی و کاتدی وجود ندارد. قطب برهنه سازیبین تفاوت اساسی 

فلزی و برخی از مواد آلی جذب رسوبات  ها،به آمالگام مربوط شده در سطح الکترود وابسته است. قطبش آندی

سیدها، جیوه اک رود کار اکسید شوند. قطبش کاتدی مربوط بهالکت پتانسیل توانند در پنجرهکه می باشدمیشده، 

در این روش  .[25]استپذیر های آلی کاهشلکولشده و مو های یونی فلزی جذبجیوه، کمپلکس هایو نمک

شود. طی آن رسوب از الکترود جدا می شده وتر انجام با اسکن پتانسیل به سمت مقادیر منفی برهنه سازیی مرحله

CSV ای تصویر آینهASV [21]است. 

 2(AdSV) جذبی برهنه سازیولتامتری   

د هایی که به صورت خوگونه سلبنوعی ولتامتری برهنه سازی است که به  جذبی برهنه سازیولتامتری 

ی پیش تغلیظ شامل . یعنی مرحله[22]اند اشاره داردی الکترولیز قبلی جذب شدهه مرحلهن نیاز بوجوش و بد

کارایی ون چدقت انتخاب شود . پتانسیل جذب باید با جذب غیر الکترولیتی جزئی از آنالیت در سطح الکترود است

یا بیشتر( از پتانسیل کاهش آنالیت یا  V1/5تر )پتانسیل جذب در اکثر موارد کمی مثبت ،کندجذب را تعیین می

سازی شامل اسکن پتانسیل به سمت مقادیر برهنه ی سیداسیون آن است. مرحلهتر از پتانسیل اککمی منفی

اصل از جریان ح که باشدمیتر، بسته به واکنش ) کاهش یا اکسایش( مورد انتظار برای آنالیت تر یا منفیمثبت

و ترکیبات آلی  یهای فلزتعیین یونبرای  AdSVشود. گیری میفرایند ردوکس آنالیت و گونه مربوط به آن اندازه

15حد تشخیص این روش معمولا  مناسب است.
−9

15  تا 
−11

 
𝑚𝑜𝑙

𝐿
به  AdSVی خطی که دامنهاست درحالی 

این  توان برشود اما با کاهش زمان پیش تغلیظ و رقیق کردن محلول نمونه میدلیل اشباع کامل سطح محدود می

 .[21]مشکل غلبه کرد

                                                 
1-Catodic Stripping Voltammetry(CSV) 

2-Adsorptive Stripping Voltammetry(AdSV) 
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 ملاحظات عملی در ولتامتری 2-3

سلول  یک،  یولتامتر یزورآنال یکمتشکل از  های آبیمحلول یلو تحل یهتجز یبرا یولتامتر یابزار اصل

ها ادهد یجمع آوری و ذخیره یبرا یوترکامپ یک( و کمکیکار ، الکترود مرجع و الکترود  )الکترود یسه الکترود

اسکن هستند.  یهااز فرم یعیوس یفقادر به انجام ط بوده و ینهکم هزو  ادهمدرن س یولتامتر یزورهایاست. آنال

الکترودهای کاری . [23]استکربن  یلهم یا ینپلات یمس کمکیالکترود و  Ag/AgCl/KClع الکترود مرجمعمولا 

های مسطح کوچکی از یک رسانا دیسکنواع متفاوتی دارند. غالبا شوند اشکال و اکه در ولتامتری استفاده می

قرار تماس سیمی بر ن( که در آن یکو)مثل تفل گیرنداثر قرار میی بیای از مادههستند که با فشار بالا در میله

الکترودی  یو نه تنها به ماده بودههای آبی متفاوت این الکترودها در محلولی پتانسیل قابل استفاده با است. دامنه

های های پتانسیل مثبت در اثر جریانکلی محدودیت یه طورور درآن بستگی دارد. بلکه به ترکیب محلول غوطه

د هیدوژن و تولی کاهش آب از های پتانسیل منفی ناشیزیاد ناشی از اکسیداسیون آب و تولید اکسیژن و محدودیت

ن روی دلیل اضافه ولتاژ هیدروژکه به باشدمیالکترود جیوه قابل تحمل های منفی نسبتا بزرگ با است. پتانسیل

 ورد استفاده معرفی خواهد شد.انواع الکترودهای کار م در ادامه .[17]این الکترود است

 سل الکتروشیمیایی 2-3-1

 . سلولیرندگیمورد استفاده قرار م پتانسیل-کنترل یها یشدر آزمالا معمو یالکترودسه  یهاسلول

که در  باشدمی( یاست و شامل سه الکترود )کار ، مرجع و کمک  ml55تا  5دار با حجم درپوش یوانل یک معمولا

که حالیدر .افتدیاست که واکنش مورد نظر در آن اتفاق م ودیالکتر ور هستند. الکترود کارمحلول نمونه غوطه

د کار با آن و پتانسیل الکترو کندینمونه( را فراهم م یبو قابل تکرار )مستقل از ترک یدارپا یلالکترود مرجع پتانس

 شود.یم یسهمقا
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های ت سلدر ساخ معمولا یریناپذ و نفوذ یمیاییاثر بودن شی، بیت، شفافبودن هینهز کم یلبه دل شیشه

از  نیز لهستند. پوشش سمناسب برای ساخت سل  مواد  یرسا یانگرشود. تفلون و کوارتز نمایاستفاده م ولتامتری

 شود.می، ساخته داثر باشینسبت به نمونه بای که هر ماده

 انتخاب حلال و الکترولیت 2-3-2

انجام ان یبپشت یتالکترول یک یمتشکل از حلال حاو یطیدر مح معمولا یمیاییالکتروش یهایریگازهاند

 اتیردوکس آن و با توجه به خصوص یتو فعال یتآنالقابلیت انحلال اول توسط  یشود. انتخاب حلال در درجهیم

با  یدلال نباشود. حیم عیینت ایییمیش پذیریو واکنش یمیاییالکتروش یتفعال یکی،الکتر ییحلال مانند رسانا

انجام  ییمیایالکتروش واکنش یلاز پتانس یعیوس یدر محدوده یدنباهمچنین دهد و فرآورده ها( واکنش  یا) یتآنال

 دهد.

 شیدر آزما یونیقدرت  داشتن ثابت نگهبردن اثرات الکترو مهاجرت و  ینب از ،کاهش مقاومت محلول برای

، یآل یرمک غن یکاثر ممکن است یب حامی یتاست. الکترول یازمورد نیبان پشت یتترولالک پتانسیل،-کنترل یها

)مانند استات ، ی بافر یها یستماست، از س ریضرو pHکه کنترل  یبافر باشد. هنگام یک یا یمعدن یداس یک

بگذارد. به  یرثات یولتامتر گزینش پذیریممکن است بر  یتالکترول یبشود. ترکی( استفاده میتراتس یافسفات 

د باشد. مخلوط فلزات سودمن برای آنالیزتواند یم یفلز هاییونکمپلکس به  هایتاکثر الکترول یل، تماعنوان مثال

حدوده غلظت . ماحیا شود یا یداکس یراحت به یدشود و نبا یهخالص ته یاربس یهااز معرف یدبا یبانپشت یتالکترول

 .[16]است لفعا والکتر یهاغلظت تمام گونهتر از یشب یعنی، M 5/1  تا 1/5معمولا  یتالکترول
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 الکترودهای کار 2-3-3

 الکترودهای جیوه  

سبتا ی پتانسیل منفی نامنهد زیرا است گسترده در ولتامتری استفاده شده از الکترودهای کار جیوه به طور

شوند، د جیوه به آمالگام تبدیل میپذیر در سطح الکترو های فلزی به صورت برگشتبسیاری از یون زیادی داشته و

 شود. شیمیایی می سازی این امر باعث ساده

که در اثر است  1(MFE) ها الکترود فیلم جیوهترین آندهالکترودهای جیوه اشکال مختلفی دارند، سا

به  آبکاریممکن است با  MFE. [17]شودسطح الکترود دیسکی ایجاد میدهی الکتروشیمیایی فلز در  رسوب

طح به نسبت س یلو به دل هتشادا ت بالاییقاوماین الکترود مشود.  نیز ساخته یشهکربن ش یبر رودر محل روش 

، اما از طلا، شودیم آبکاری یشهکربن ش یالکترودها یرو معمولا Hgدارد.  یخوب یاربس یتحساسیاد، حجم ز

 .[23]تاس هشد تفادهسا یزکربن ن یافو ال یت، مداد گرافیریدیما

ی موئینه بسیار ریز لههد. این الکترود از یک لودرا نشان می HMDE الکترود یک (الف-12-1)شکل

خارج از  هکه به مخزن حاوی جیوه متصل است. این فلز توسط پیستون تنظیم و با یک میکرومتر ب ،تشکیل شده

رود . این الکتشودمیاستفاده تقریبا در تمام آزمایشات پلاروگرافی اولیه  DMEاز الکترود  شود.کاپیلاری هدایت می

شود. قطر ن بیرون رانده میاست که جیوه از سر آ mm55/5 با قطر داخلی  cm 15ی کاپیلاری ولهشامل ل

ارد زمان ریزش کند. در برخی موثانیه آن را جدا می 6تا  2کند و هر ایجاد می کاپیلاری به حدی است که قطره

 )شکل دکنزمان ثابت جدا می و قطره را پس از تشکیل در یک شده گیر مکانیکی کنترلقطره توسط یک ضربه

 .[17](ب-1-12

                                                 
1-Mercury Film Electrode(MFE) 
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 الف ب

 .[17] ی معمولی)ب(ی آویزان)الف(، الکترود قطره جیوه: الکترود قطره جیوه15-2کل ش

 

 

 الکترودهامیکرو 

الکترودها  ینا یاست. اندازه حاصل شده الکترودهایکروم یینهدر زم یادیز یشرفتپ یراخ یدر سالها

د. نباش یوهج یا برهنه از با جیوه داده شدهسطح پوشش  یک یو ممکن است دارا بوده mm 15کمتر از 

بر  علاوهد. هستن یعال یاربس یزبه نو یگنالس نسبت یکو  یافته کاهش یخازن یتظرف یک یدارا الکترودهایکروم

 .[23]دهندیارائه مدلیل انتقال جرم در اثر انتشار،  را به تجمع آنالیت در سطح الکترود یش، آنها افزاینا

 الکترودهای جامد 

 استفاده شده یمختلف ولتامتر یهایکجامد در تکن یاز الکترودها یادی، انواع زیمتماد یانسال یط

ط توس یآل یهااز مولکول یاریبس ایشنسبت داد که اکس یتواقع ینتوان به ایها را مآن زیاد یتاست. محبوب

 یخاص یهایتمحدود یوهست. الکترود جیبل مطالعه نقا یآند یلپتانس یگستره یتمحدود یلبه دل یوهالکترود ج

توان نمی یوهاز ج -2کنش کنند، برهم با جیوه یگرد یقیبه طر یابا اکسید شوند  یدبا فعالوالکتر یگونه ها -1دارد: 

 یامواج نامطلوب های آنالیتیوناز  یبرخ یادجذب ز یلدلبه ی( استفاده کرد و گاهflowهای جریانی )در سیستم
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، نبنابرای .دارندن را یداتیواکس یهاواکنش یژهودها، بهکاربر ینتراز مهم یوه برخیج یکند. الکترودهایم یجادا

، یوهج یبر شناخت مشکلات مربوط به الکترودها علاوه یدبا، کنندیکار م ی الکتروشیمیدر زمینهکه  رانیپژوهشگ

 کییمکان ییدارپا یتمز یجامد دارا ی، مواد الکترودیکل وریه طآگاه باشند.  یزجامد ن یالکترودها یلاز پتانس

 یترودها، کار با الکینکنند. همچنیفراهم م یوهج بر مبتنی یبه الکترودها تنسب ترییشب یآند یهستند و دامنه

 ایهیستمسدر  یراحتآنها ممکن است به یو سخت یکیمکان یداریپا یلدلکه به ییه طورتر است آسان یارجامد بس

 .[24]استفاده شوند جریانی

 یبلکترود فلزات نجا 

 ینا یمیاییالکتروش یطشرا یشوند، اما تحت برخیم یاثر تلقیب معمولا Pdو  Pt  ،Auمانند  یبفلزات نج

 نسبتا بیها است. فلزات نجآن یبالا ییرسانا یفلز یالکترودها این یکل یتمز یکفعال هستند.  یارالکترودها بس

شوند. یاستفاده م یمیاییالکتروش یهایزممکان العهمط یا ایجزیهت یهاکاربرد یاثر اغلب به عنوان الکترود برایب

ی دامنه یلدل درحال حاضر به Agو  Au ،Pt ،Bi ،Pd ،Rh ،Cu ،Ru همچون یفلزات یهجامد بر پا یالکترودها

یی ناساسنجش و ش ی مختلف به منظورکاربردها ،ی، سطح غنی کمینه، هزینهکم پس زمیان گسترده، جر یلپتانس

ترودها در الک یناستفاده از ا ،دهندیقابل تکرار ارائه م یجاز آنجا که نتاو اند. قرار گرفته در شیمی بسیار مورد توجه

موارد محدود است.  یرو سا Pt ،Au ،Ru، Ag یکم برا نسبتا یدروژناضافه ولتاژ ه یلبه دل جزیهالکتروت یهاروش

 یچگونگ یینب یشانحلال فلزات است. پ یا یداکس یهایهلا یلتشک یبنج یجامد فلز یالکترودها یگرد یتمحدود

 یهادرهنگام استفاده از روش یچیدهعامل پ یکاغلب دشوار است.  یالکترود یندهایبر فرآ ییهایهلا ینچن یراثت

اند تویکنند، که میرسوب متغلیظ است که در طول  یتیبا فلزات آنال یکنش فلز الکترودبرهم یزن سازیعریان

 .[24]شود یستماتیکس یکننده یینتع یخطا یکمنجر به 
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 الکترودهای مبتنی بر کربن 

، 1شهای، گرافیت، کربن شبه شیی همگن )کربن شیشهتوان به دو دستهبر کربن را می الکترودهای مبتنی

ودهای کرد. الکتر تقسیم( اصلاح شدهمگن )خمیرکربن و خمیر کربن های کربنی و الماس( و ناهها، نانو لولهفلورن

بن کررب سترس هستند. الکترودهای مبتنیده و به اشکال مختلفی در دکلی ارزان بو یه طوربر کربن  مبتنی

توان اما دامنه پتانسیل گسترده خصوصا در جهت آندی دارند. از بهترین مزایای این الکترودها میسینتیک کند، 

وی این مواد، ر به پایداری زیاد شیمیایی و الکتروشیمیایی مواد کربنی، اضافه ولتاژ نسبتا بالای اکسیژن و هیدروژن

ا ترکیبات ی های آنالیتیوندامنه پتانسیل گسترده، سادگی تجدید سطح، و در دسترس بودن اشاره کرد. این مواد با 

 شود.رسوب کرده تداخل ندارند که همین مسئله منجر به حذف خطای سیستماتیک می

کربن صنعتی معمولی  برخی از خصوصیات شیشه و برخی از خصوصیات 2(GCای )الکترود کربن شیشه

 شیمیاییودن اثر بدامنه پتانسیل وسیع، بیرا با هم دارد. کربن شیشه به دلیل خواص الکتریکی و مکانیکی عالی، 

ر برابر گازها ی گرافیتی دهاو عملکرد نسبتا قابل تکرار بسیار محبوب است. کربن شیشه بر خلاف بسیاری از کربن

ح ای نیاز به پیش اصلا. تقریبا تمام الکترودهای کربن شیشهباشدمیمقاوم های اسیدی ناپذیر و در محیطنفوذ

 د.شونی لطیف صیقل داده میپی با دوغاب آلومینا و یک پارچهدرداشته و معمولا قبل از آنالیز به صورت پی

مع جهای آلی غیر رسانای غیر قابل تالکترودهای خمیر کربن حاصل اختلاط پودر گرافیت با انواع چسب

ی نهزمیی کم و سهم پسهزینه بوده،لاح راحتی قابل تجدید و اصت. سطح این نوع الکترود کربنی بهدر آب اس

شوند. ی میبندبرهنه یا اصلاح نشده طبقه ر کربن به عنوان الکترودهای کربنیی دارد. الکترودهای خمیاندکبسیار 

گیرد که دارای ی کوچک قرار میدارندهدرون یک نگه ر گرافیت و مایع چسبنده، خمیرپس از اختلاط کامل پود

سبنده گذارد. مقدار مایع چمایعات چسبنده به شدت بر واکنش الکترودی تاثیر می تماس الکتریکی در پشت است.

                                                 
1-Vitreous 

2- Glassy Carbon 
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یر ی اصلی برای تولید الکترودهای خمکند. در حقیقت انگیزهزمینه را کنترل میمیزان انتقال الکترون و سهم پس

 است. سادگی اصلاح سطح آن وقابلیت تولید مجدد آن  ، سهولت تجدید سطح کربن،

رار نیکی اخیرا مورد توجه قالکترونیکی، شیمیایی و مکا های جذابهای کربنی به دلیل ویژگینانو لوله

های لانه ا شبکهای باند و ساختارهای یکپارچهتشکیل شده 𝑠𝑝2های کربنی از واحدهای کربنی . نانو لولهاندگرفته

ه ممکن اند کای یکپارچه تشکیل شدهاستوانههای گرافیت های کربنی از ورقهزنبوری شش ضلعی دارند. نانو لوله

کوچک با سطح بزرگ، ی ا چند ورق گرافیتی باشند. اندازهاست تک جداره با یک ورق گرافیتی یا چند جداره ب

 های مطلوب این نوع الکترودهای کربنی است.ریع از ویژگیحساسیت بالا، پاسخ سریع و انتقال الکترون س

ی گرد )با خواص فیزیکی غیر مشابه( است که به عنوان مادهای ناهمسانماده 1گرافیت پیرولیتیک

سازی شود. استفاده از آن زیاد رایج نیست چون خواص ناهمسان داشته، کم منفذ است و آمادهالکترودی استفاده می

 گردشان بسیار سخت است. بسته بهانیش اصلاح و پرداخت این الکترودها به دلیل خواص ناهمسسختی دارد. پ

شوند. پودر بندی میدسته  یا میکرو بلور )آمورف( 2داربه صورت ورقه، رگه ،ی بلور و شکل ذرات گرافیتاندازه

امپوزیت خورد و یک کوند میی مناسب مخلوط شده و سپس به صورت فیزیکی یا شیمیایی پیگرافیت با پرکننده

کند. الکترودهای کامپوزیت کربن نیز با اتصال متقابل یک پلیمر پس از مخلوط شدن با جامد رسانا ایجاد می

ی شوند. لازم به ذکر است که این دسته از الکترودهای کربنی به اندازهگرافیت پودری یا کربن سیاه ساخته می

 گیرند.های کربنی مورد استفاده قرار نمیانو لولهکربن شیشه، خمیر کربن، الماس و ن

، چگالی اتمی بالا، بالا ای چون سختیالعادهی الکترودی به دلیل خواص فوقالماس به عنوان یک ماده

رسانایی گرمایی خوب جایگاه ویژه ای در بین الکترودهای کربنی دارد. دو  و نوری شفافیتاثر بودن شیمیایی، بی

در  )غیر معمول(. 3لونسدالیتالماس شش ضلعی ای الماس وجود دارد: الماس مکعبی )فرم رایج( و نوع ساختار بر

های دوپه شده با بور است. با این حال الماس اس بلورین دوپه نشده استفاده شدههای الممطالعات اولیه از فیلم

                                                 
1-Pyrolytic 

2-Vein  
3-Lonsdaleite 
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دهد تا الماس به یک ر اجازه میاست. در فرم دوپه شده بو ک هدف در مطالعات الکتروشیمی شدهتبدیل به ی

ترولیت )بدون اینکه الکهای بسیار منفی یا مثبت رسانای الکتریکی خوب تبدیل شود و بتوان از آن در پتانسیل

دلیل سایر الکترودهای کربنی و فلزی بهتجزیه شود( استفاده کرد. الکترودهای الماس دوپه شده با بور در مقایسه با 

هستند. الکترود الماس دوپه  های شدیدا اسیدیو پایداری خوب، قابل استفاده در محیط اثر بودن شیمیاییبی

ی به سیگنال کمی دارند. الماس از نظر رنج خط زمینهو پس به سیگنالده، نسبت نویز دامنه پتانسیل گسترشده 

ین الماس یکی از بهتر. نسبت به سایر الکترودها برتر استدینامیک، حد تشخیص، زمان، دقت و پایداری پاسخ 

 .[24]دشوی نیمه رسانا یا نیمه فلزی میهاهای طبیعت است اما در صورت دوپه شدن با بور دارای ویژگیعایق

 ی شیمیاییشده الکترودهای اصلاح 

 های مختلف تجربی برایی شیمیایی دشوار است زیرا روششده ی تعریفی از الکترودهای اصلاحئهارا

اتصال یک ترکیب خاص یا یک  مبتنی برها ترین روشدارد. متداول شده وجود ی الکترودهای با سطح اصلاحتهیه

نها شوند. نقش آکننده نامیده می این ترکیبات اصلاح ،فلزی استگروه شیمیایی خاص به سطح یک رسانای 

یمری نش شیمیایی یا تشکیل فیلم پلواکنش شیمیایی با آنالیت و اصلاح واکنش الکترودی آن )از طرق جذب، واک

یا ز الکترود یا الکتروکاتالی یاصلاح الکترود ممکن است با هدف پیش تغلیظ یک ترکیب رو ا آنالیت( است.ب

ای هواکنشاتصال آنالیت به سطح با که هدف از اصلاح، پیش تغلیظ است، زمانی  انجام شود.فوذپذیری انتخابی ن

ی الکتروکاتالیستی حاوی شده الکترودهای اصلاح شود.کس، تبادل یون یا استخراج انجام میتشکیل کمپل

مر با شده با پلی الکترودهای اصلاح نند.کهای انتقال الکترون هستند که واکنش الکترودی را تسریع میواسطه

ریختن محلول پلیمر روی سطح الکترود جامد و در نتیجه تبخیر حلال، یا با الکتروپلیمریزاسیون یک مونومر تهیه 

ی یهها برای تهفیلم پلیمری یک عایق الکترونیکی یا هادی یونی یا هردو است. اولین نوع این فیلم شوند.می

 تریس به سطح الکترود استفادهی موجود در ماو به منظور جلوگیری از رسیدن مواد ناخواسته های گزینشیپوشش

 شد.
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در حالت اول یک لیگاند  د.دایا مقدماتی انجام  1روش در محلیک توان با اصلاح الکترود را می

لاح اصدهای لکترواشود. از روی سطح الکترود جذب می شود و کمپلکسسطح به نمونه اضافه میی کنندهفعال

واقع الکترود درون  گیری باید احیا شوند. درتوان به طور مکرر استفاده کرد، اما پس از هر اندازهی اولیه میشده

گیرد و در نهایت به سل ننده قرار گرفته، آماده و سپس شسته شده و در محلول نمونه قرار میک محلول اصلاح

 .[25]انجام شودگیری قل شده تا اندازهولتامتری منت

 در این پروژه مورد استفاده ح کنندههای اصلامعرف 2-4

 های کربنینانو لوله 2-4-1

نی تک های کربای در مقیاس نانو )نانو لولهیک ورق گرافیت لولهتوان به صورت های کربنی را مینانو لوله

 های کربنی چند جداره)نانو لوله SWCNTی های گرافن مجتمع اطراف هستهلولهیا  (2(sSWCNT) جداره

(sMWCNT)3 )در روش  4توسط ایجیما 1991نخستین بار در سال  های چند جدارهنانو لوله .[25]توصیف کرد

انو دو سال بعد ن شد، کشف شد.ها استفاده میها قبل برای تولید فیبر کربن و فلورنی قوس که از مدتتخلیه

های چند جداره و نانو لولهی قوس ساخته شد. امروزه های فلزی در روش تخلیههای تک جداره با کاتالیستلوله

های سنتز شوند. نانو لولهو رشد کاتالیستی تولید می 5ی قوس، فرسایش لیزرتک جداره غالبا به سه روش تخلیه

ای هگیریشوند. سایر اطلاعات مهم با اندازهیابی میوری مشخصهپی نوو اسپکتروسک شده با طیف سنجی رامان

 .[26]شودمکانیکی، الکتریکی و حرارتی حاصل می

صوصیات های کربنی بسته به قطر لوله و خبنی متغیر است. نانو لولههای کرخصوصیات الکترونیکی نانو لوله

ی کربنی منجر هاممکن است فلزی یا نیمه رسانا باشند. خصوصیات الکترونیکی منحصر به فرد نانو لوله کایرالیته

                                                 
1- in-Situ 

2- Single walled carbon nanotubes(SWCNTS) 

3- Multi Walled Carbon Nanotubes (MWCNTs)  
4-Iijima 

5-Laser-ablation 
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های اکنشو شود.های کربنی( و محلول میبه بهبود قابل توجه انتقال الکترون در سطح مشترک الکترود )نانو لوله

 .[27]دافتالکترودهای کربنی اتفاق می سایر تری نسبت بههای کربنی با سرعت بیشانتقال بار در نانو لوله

 SNTCSWر د یکیالکترون انتقالات ناهمسانگرد است.  یاربس یکربن یهاولهل نانو یکالکتر ید یپاسخ ها

لوله نانو این مشخصه افتد.ی( اتفاق می)بدون پراکندگ یکبالست به صورت زیاد یهادر طول، SNTCMWو  یفلز

15بالا  یانتوانند تراکم جر یم SNTCMW حمل کنند. یزناچ یشبالا را با گرما یها یانسازد جر یها را قادر م
9

 

15تا 
15 𝐴

𝑐𝑚2
 یان طولانمدت زم یبرای مورفولوژ یادر مقاومت  وجهقابل ت ییررا بدون تغ یانجر کرده وحمل را  

 هترین الیاف شناختر مکانیکی قویهای کربنی از نظحال حاضر نانو لولهدر کنند. یتهدا ℃255حداکثر  یدر دما

از  SNTCMWترین پیوندها در طبیعت است. کربن موجود در گرافیت یکی از قوی-شده هستند زیرا پیوند کربن

 .[28]دهندر برایر فشار و شکستگی نشان مینظر ماهیت بسیار قوی بوده و انعطاف و مقاومت زیادی د

وان تپذیر بوده و میها واکنشما رأس آنها مشابه فلورناپذیر نیست، کربنی واکنش هایی نانو لولهجداره

کرد. اتصالات غیر کووالانسی به ( استفاده C=O–و  COOH ،-OH–های عاملی )مثل از آن برای نشاندن گروه

دروژنی، تر ) مثلا پیوند هیو انفعالات ضعیف های فعال بیوشیمیایی و پلیمرها با فعلهای کوچک یا مولکولمولکول

های کربنی کاربردهای متنوعی در سنسورهای گازی، آشکارسازهای واندروالسی و ...( قابل انجام است. نانو لوله

های عریان سازی های ولتامتری و روشها در روشالکتروشیمیایی و حسگرهای زیستی دارند. کاربردهای آن

لاح ی الکترودی یا  برای اصهای کربنی به عنوان مادهبسیار مطلوب است. در واقع از نانو لولهالکتروشیمیایی نیز 

با ی معمولهای مختلفی برای اصلاح سطح الکترودهای کار اغلب روش شود.الکترودهای کار ولتامتری استفاده می

روموفرم، های کربنی در بانسیون نانو لولهتوان با تبخیر سوسپشود. این کار را میهای کربنی استفاده مینانو لوله

برای اصلاح سطح  DMFانجام داد. استفاده از در سطح الکترود کار  1(DMF) دی متیل فرمامیدN,Nاتانول یا 

الکترود فیبر در دو دسیل سولفات برای  SWCNTی گرافیت و سوسپانسیون الکترودهای چاپ شده روی صفحه

                                                 
1-N,N-Dimethyl Formamide(DMF) 
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پذیری های کربنی قابلیت برگشتبا نانو لوله اصلاح شدهکلی الکترودهای  مزیت. شده استکربن نیز گزارش 

 .[25]ها در اکثر موارد استفرآیندهای الکترودی و نقش الکتروکاتالیستی نانو لوله

 مزوپور سیلیکا 2-4-2

های منظم یا نامنظم با توزیع منافذ پهن یا باریک در بر شبکه مواد مزوپور به مواد جامد مبتنی اصطلاح

ها به عنوان عامل هدایت رفاکتانتوسنتز مواد مزوپور، مفهوم تجمع س. [29]اشاره دارد nm55تا  2ی محدوده

ایی فاکتانت، مواد شیمیتوان با نوع سورین مزوپورها را میگیرد. ابعاد ابر میساختار در شرایط اسیدی یا بازی را در

 شوند:به سه دسته تقسیم می 1(OPACUIآیوپاک ) کنترل کرد. مواد متخلخل مطابق باکمکی و شرایط سنتز 

 (هازئولیتمثل ، nm2تر از کم ی منافذها )اندازهروسمیکروپو-1

 (SBA ،215-SBA ،41-MCM ،48-MCM-16 مثل ، nm 55-2اندازه منافذ ها )وسمزوپور-2

بر  ه متخلخل، ژل متخلخل، مواد مبتنیشیشمثل  ،nm55اندازه منافذ بیشتر از ها )روسماکروپو-3

 سرامیک(

 دلیل توزیع ها هستند که بهی میکروپوروسادههای مولکولی عضو خانوکلی غربال یه طورها و زئولیت

 الایش روغنی پشدن، در زمینه ، فعالیت بالا و خصوصیت کریستالهپذیری بالامنافذ باریک، پایداری خوب، گزینش

در  انشرغم کاربرد زیادعلیها زئولیت سنتزهای آلی و تولید مواد شیمیایی کاربرد گسترده دارند. ی،و پتروشیم

واکنشگرها  ذمنظور بهبود نفوبنابراین بهدارند محدودیت  های بزرگنسبت به عبور مولکول، یالیستکاتفرآیندهای 

ت که این درحالی اس یز کریستال کاهش یابد.ی منفذ زئولیت افزایش و ساکاتالیست، باید اندازه به داخل محیط

که محدودیت استفاده از به همین دلیل زمانی دهندهای بزرگتر میی ورود به منفذ را به مولکولمزوپورها اجازه

 .[35]وندشبه عنوان جایگزین معرفی می ، مزوپورهامطرح باشدها به عنوان کاتالیزور در کاربردهای صنعتی زئولیت

                                                 
1-International Union of  Pure and Applied Chemistry (IUOPAC) 

2- Santa Barbara Amorph (SBA-15)  
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 SBA-15مزوپور  

بنزن متیلهای آلی مانند تریمتغیر است و با افزودن افزودنی nm12تا  4از  SBA-15ی منافذ ندازها

با استفاده از یک کوپلیمر سه بلوکی غیر یونی در یک فرآیند خودآرایی  SBA-15افزایش یابد.  nm35تواند تا می

و  123p2پلارونیک  1قالببه عنوان ( 20EO-70PO-20EOمتشکل از واحدهای اتیلن اکسید و پروپیلن اکسید )

واحد پروپیلن اکسید  د.ونشمیبه عنوان منبع سیلیس سنتز  یا تترامتوکسی سیلان 3(TEOSسیلان ) تترااتوکسی

شامل  SBA-15سنتز  دهد.بخش هیدروفوب )آبگریز( و اتیلن اکسید بخش هیدروفیلی )آبدوست( را تشکیل می

-EO نسبت یتعیین کنندهن افزودن منبع سیلیس است. کوپلیمر سه بلوکی دنبال آدر محلول اسیدی و به قالب

PO  و نظمSBA-15 ،ای بالا یک مزوپور سیلیک هاینسبت ولوژی هگزاگونال و درپایین یک مورف هاینسبت در است

ییر توان با تغای، کروی، شش ضلعی( را می)میله SBA-15های مختلف مواد مورفولوژی شود.مکعبی تشکیل می

 .[35] آورد های معدنی یه دستها یا افزودن نمکتانترفاکوس-ها، کوحلال-در پارامترهای سنتز یا با استفاده از کو

ها غیر فعال های بسیاری دارند به عنوان مثال سطح آنمزوپورهای خالص مبتنی بر سیلیکا محدودیت

مکن است باعث ایجاد مشکل در کاربردهای های سیلیس آمورف مبوده و پایداری مکانیکی و حرارتی پایین دیواره

یه . [35]یابدها افزایش میسطح مزوپور سیلیکا، خواص کاتالیزوری آن دار کردنعامل با کاتالیزوری شود. بنابراین

 کلی دو روش برای اصلاح سطح وجود دارد: طور

ت، پیوند کووالانسی برای اصلاح سطح رایج اسطی دو مرحله انجام شده و که این روش در : 4پیوند زنی روش-1

افذ ی منهایی از جمله کاهش اندازهاین روش با کاستی شود.سیلانول آزاد برقرار می های ارگانوسیلان وبین گروه

های سیلانول سطح و گیر بودن، و محدودیت دسترسی به گروهمقاومت در برابر نفوذ، وقتافزایش و درنتیجه 

 .[31]رو است به صل و ... روهای متمتعاقبا کاهش غلظت ارگانوسیلان

                                                 
1-Template 

2- pluronic p123  
3-Tetra ethoxy silane 

4-Post grafting 
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در آن فاز فعال )ارگانو آلکوکسی سیلان( به مخلوط واکنش  ای بوده وین روش تک مرحله: ا1روش سنتز مستقیم-2

راکم تی مزوپور هیدرولیز و مشود و متعاقبا برای تشکیل ماده)تترا آلکوکسی سیلان در حضور قالب( اضافه می

 .[29]و[35] د غالبا پایداری مواد حاصل از این روش بیشتر استشونمی

و همکارانش نیم دهه پس از  2دیاز. شد هگرفت به کارطوح الکترودی مواد مزوپور اولین بار برای اصلاح س

)الکتروکاتالیزوری با استفاده از این مواد را  (Ⅱ) کبالت هایکشف مزوپور سیلیکا پاسخ الکتروشیمیایی کمپلکس

مزوپور سیلیکا در سنسور الکتروشیمیایی تشخیص نقش  و همکاران نیز 3مزوپور سیلیکا( بررسی کردند. والکاریوس

آغازین  نقاط موارد دند. اینداستفاده از خمیر کربن اصلاح شده با مزوپور سیلیکا را پیشنهاد فلزات سنگین با ا

 .[32] بود در مورد مواد مزوپور های تحقیقاتی مهمفعالیت

شدت به کاربرد این مواد بستگی دارد و های آزمایشی شامل مواد مزوپور بهپیکربندی الکترود و دستگاه

ولوژی مواد مزوپور )پودر، مونولیت، فیلم نازک( طراحی شوند. خاصیت عایق بندی یا ورفباید با در نظر گرفتن م

ت دو پیکربندی اصلی )الکترودهای کامپوزی مواد نیز ممکن است در انتخاب سیستم بهتر موثر باشد.این رسانایی 

ایی های الکتروشیمیاین دستگاهبر است. علاوه و پوشش داده شده با فیلم( برای اکثر کاربردها گزارش شده4توده

 .[32]یابی مفید باشدممکن است برای اهداف مشخصه نیز هاموجود در سوسپانسیون رمبتنی بر پود

ها از ها برای رساندن این ذرات جامد به سطح الکترودهای جامد، شامل رسوب مستقیم آناولین تلاش

ها بر سطح الکترود و متعاقبا تبخیر حلال سوسپانسیون 5گذاریطریق قطره راحتی ازها بود. این امر بهسوسپانسیون

ما ااست. لکترود )بدون اثرات مواد اضافی( شود. این روش ساده برای دستیابی به مواد خالص در سطح احاصل می

را در طولانی مدت خصوصا در حضور همزن  آن عدم ثبات مکانیکی است که استفاده از آنیک مشکل جدی 

ننده کپوشش محافظ یا تقویتتوان فیلم ذرات را با کند. برای رفع این محدودیت و بهبود مقاومت، میمحدود می

                                                 
1- co-condensation 

2-Diaz  
3-Walcarius 

4-Bulk composite  
5-Dropping 
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های مرهای آلی مانند نفیون، پلی وینیل الکل، پلی استایرن، پلی اتیلن گلیکول یا رزینهایی از پلیپوشاند. نمونه

 .[29]ماننداکریلیک موجود است که تبخیر شده و ذرات مزوپور برجای می

 1171 نفیون 2-4-3

که  اکتن سولفونیک اسید است.7-متیل4-اکسادی--6و3-پرفلوئورو-نفیون یک کوپلیمر تترافلوئورواتیلن 

سولفونیل  اسید داتر( با فلوریلکیل وینیلاسیون تترافلوئورواتیلن و یک بخش اشتقاقی از پرفلوئورو )آیزبا کوپلیمر

دهد. ساختار مولکولی غشای نفیون را نشان می 12-2شود. شکلطی یک واکنش شیمیایی پیچیده سنتز می

ای هدلیل استفاده گسترده در صنایع شیمیایی از جمله جداکننده در سلولمدت چند دهه بهغشای نفیون به

لر ها و غشای تبادل کاتیون در الکترودیالیز کهای سوختی و باتریمری در سلولالکترولیتی، الکترولیت جامد پلی

ف برای حذاست. استفاده از غشای نفیون گرفته ی بسیاری قرارشده بوده و مورد مطالعهو سود بسیار شناخته

آن  که مطابق با شده است ها نیز گزارشهای فلزی ) ازجمله فلزات قلیایی خاکی و فلزات سنگین( از محلولیون

اد ن به این واقعیت نسبت دتوامتفاوت است. این رفتار را می ظرفیت جذب در سطح این غشا از فلزی به فلز دیگر

سید با بار منفی  اهای سولفونیکدلیل تعامل الکتروستاتیک بین گروهعمدتا به 117خواهی غشای نفیونکه کاتیون

 ی الکتروستاتیکیتر باشد، جاذبهبیش فلزیهای یون باراست. هرچه  در محلول موجودهای فلزی آبدوست و یون

های عاملی سولفونیک از آنجا که غشای نفیون یک جاذب آنیونی است و ساختار آن حاوی گروه تر است.بزرگ

 .[33]و در روند آزمایشات حتما باید مورد بررسی قرارگیرد بوده بر قدرت جذب غشا بسیار تاثیرگذار pHاسید است، 

های غیر هدف همواره وجود مزاحمت کاتیونهای فلزی و نفیون نسبتا ضعیف است و تعاملات بین یون همچنین

ده شود و غالبا به عنوان عامل چسبنتغلیظ فلز در سطح الکترود محدود می دارد. بنابراین اثربخشی آن برای پیش

 .[34]شودو نگهدارنده در سطح الکترودها استفاده می

                                                 
1- Nafion 117 
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 .[33] 117: ساختار مولکولی غشای نفیون11-2شکل 

 

 

 بیسموت 2-4-4

نی پذیری خوب و ثبات طولاپذیری بالا،حساسیت بالا، انعطافاصلاحگرهای مناسب الکترود، باید گزینش

تمام اصلاحگرهای ین ز بیافتن یک اصلاحگر خوب با مشخصات فوق کار دشواری است. ا باشند. مدت داشته

سازی ساده، حساسیت بالا، . آمادهبسیاری از محققان است ورد توجهبر بیسموت م الکترودهای مبتنی موجود،

ه اکسیژن محلول و سمیت بسیار کم از مزایای ، عدم حساسیت ببرهنه سازیهای خوب و جداشده در سیگنال

 .[35] باشدبیسموت نسبت به سایر اصلاحگرها می

آلیاژ ذوب شده با سایر فلزات  ن در تشکیلبر بیسموت بخاطر توانایی آ عملکرد عالی الکترودهای مبتنی

جمله های مختلف ازکنندهبه روشی مشابه جیوه است. برای بهبود خصوصیات الکتروشیمیایی الکترود، از اصلاح

تصال نانو ذرات بیسموت به سطح الکترود . اشده استاستفاده  خاک رسلیگاندهای آلی، پلیمرها، مایعات یونی و 

دلیل افزایش سطح ی اول بهکه در درجه است شدهبه منظور افزایش خواص الکتروآنالیزوری الکترود نیز شناخته 

  .[35] باشدمی ،رات انتقال جرم افزایش یافتهو اث

توان خاطر نشان کرد که ویژه می یه طورباشد، پروژه تعیین فلزات سنگین می از آنجا که هدف این

های فلزات سنگین در محلول حساسیت و الکترودهای اصلاح شده با نانو ذرات بیسموت نسبت به یون

ت. اشکال فیلم بیسموت اسپذیری بالایی دارند که قابل مقایسه و یا حتی برتر از الکترودهای روکش شده با گزینش

و ) دن طولانی مدت الکترودکه سنسور ممکن است به دلیل خیس مان ی نانو ذرات بیسموت این استبالقوه
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ا اگر بیسموت روی یک لایه )سوبسترا( ب در محلول الکترولیت، به راحتی تجزیه شود. ی نانوذرات بیسموت(تجزیه

گیری تجدید شود، عملکرد سیلیکا( و پس از هر سیکل اندازه سطح زیاد  ثابت شود )به عنوان مثال مزوپور

 .[35]ماندمحفوظ میی بیسموت( دلیل افزایش سطح با وجود تجزیهی الکترود )بهالکتروشیمیایی بهبود یافته

 

 های سرب وکادمیمیونگیری مروری برکارهای انجام شده برای اندازه 2-5

 با روش ولتامتری

از نقاط کوانتومی گرافن برای  2525به کمک چند تن از همکارانش در سال  1محققی به نام جیم پیزارو

  Pb+2و  Cd+2 زمانهمگیری ( استفاده کرد و الکترود اصلاح شده را برای اندازهGCد کربن شیشه )اصلاح الکترو

و  35/11کار برد. حد تشخیص کادمیم و سرب به ترتیب ه ب با روش ولتامتری برهنه سازی آندی موج مربعی

𝜇𝑔

𝐿
𝜇𝑔و گستره خطی غلظت  49/8

𝐿
 .[36]ه استشد)برای هر دو عنصر( گزارش  255-25

 ASVهای کادمیم با روش از مزوپورهای سیلیکا برای اندازه گیری یون 2519در سال  مطابق با پژوهشی

ته گرفمورد مطالعه قرار های برهنه سازی تاثیر نوع مزوپور سیلیکا بر جریاناین پروزه  در . شده استتفاده سا

)نمونه حقیقی( نیز انجام شده و نتایج آن گزارش شده است.  چاه. در این مقاله اندازه گیری در یک نمونه آب است

یم با الکترود کربن برای یون کادم M 5/8تا  5/5ی خطی و گستره M 73/5، حد تشخیص = pH 5/4در 

 .[37] گزارش شده است 2NH-15-SBAی اصلاح شده با مزوپور سیلیکای شیشه

ارائه شده، الکترود فیلم بیسموت برای رانش و همکا 2توسط انگوین مائو 2519ای که در سال در مقاله

با  GCاست. در این پژوهش الکترود کار گرفته شده ه ب Cuو  Cd ،Pb ،Znچهار عنصر  زمانهمگیری اندازه

عناصر  گیریاصلاح شده و با روش ولتامتری برهنه سازی آندی پالس تفاضلی برای اندازه ،بیسموت با روش درمحل

                                                 
1- Jaime Pizarro 

2- Nguyen Mau 
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𝜇𝑔ه است. رنج خطی گزارش شده گرفته شد به کارهدف 

𝐿
𝜇𝑔)برای هر چهار عنصر(، حد تشخیص کادمیم  115-5

𝐿
 

𝜇𝑔و حد تشخیص سرب  84/1

𝐿
 .[38]است 29/1 

ِی شراب به طور عناصر فلزی روی، کادمیم، سرب و مس را در چندین نمونه 2519محققان در سال 

های مشخصی از الکترولیت )بافر اند. به همین منظور حجمتعیین کرده DPASVبا روش  زمانهممستقیم و 

به عنوان الکترود کار  HMDEی شراب در سل ولتامتری مخلوط شده و الکترود (، آب و نمونه= pH 6/4استاتی با 

ها . جهت ارزیابی دقت، کالیبراسیون افزایش استاندارد انجام شده و برای ارزیابی صحت، نمونهشده استانتخاب 

 .[39]انددر دو سطح غلظتی بررسی شده

ت فلزا زمانهمیک حسگر حساس که توسط اسیدهای آمینه مهندسی شده برای شناسایی  2519در سال 

ی مختلف آلانین، سنگین )روی، کادمیم، مس و جیوه( ارائه شده است. در این پروژه محققان از چهار اسید آمینه

ن حسگر ی هستند برای طراحی ایترلوئین، لیزین و گلوتامیک اسید که به ترتیب غیر قطبی، قطبی، بازی و اسید

رده ترین سیگنال جریان را ارائه کهای مختلف، آلانین قویاند. در بین اصلاح کنندهالکتروشیمیایی استفاده کرده

های عاملی آن است. شرایط کار با های فلزی از سمت گروهتشکیل کمپلکس قوی با یون به خاطرکه احتمالا 

، پتانسیل pHه با آلانین با بررسی اثر غلظت آلانین، نوع الکترولیت حامل، مقدار ی اصلاح شدالکترود کربن شیشه

و  LODهای فلزی و مقادیر ی خطی وسیع برای یونتجمع و زمان تجمع بهینه شده است. در این پژوهش، دامنه

LOQ [45]در حد پیکو مولار گزارش شده است. 

دهی شیمیایی بخار پلاسمای الماس هیبریدی با روش رسوب-فیلم نانو صفحات گرافیت 2518در سال 

 زمانمههیدروژن سنتز شد و به عنوان الکترود کار برای تعیین منفرد و -مایکروویو با استفاده از مخلوط گازی متان

برای  𝜇𝑔/𝐿 255-15غلظت  ی خطیرفت. گستره به کار DPASVعناصر روی، کادمیم، سرب و مس با روش 

. از جمله پارامترهای بهینه شده در این شده استگزارش برای سرب  𝜇𝑔/𝐿 255-25روی، کادمیم و مس و 

 .[41]باشدمی = pH 5/5و  s 275 ، زمان تجمع-V 6/1گزارش پتانسیل تجمع 



   47 

 

تکنیک برهنه سازی آندی را برای تعیین عناصر فلزی سنگین )روی  2518و همکارانش در سال  1وانگ

و کادمیم و سرب( موجود در ضایعات زغال سنگ انتخاب کردند. برای رسیدن به این هدف ضایعات زغال سنگ 

مربعی، پالس نرمال و ولتامتری )پالس تفاضلی، موج  روبش. چهار مد شده استدر مخلوطی از چهار اسید هضم 

 گیری این عناصر انجام شده وای اصلاح شده با فیلم بیسموت برای اندازهخطی( با الکترود کربن شیشه روبش

محلول، اثر pH فیلم بیسموت، اثر  ضخامتهمچنین  است.پتانسیل مربوطه گزارش شده -های جریانمنحنی

 .[42]است قرار گرفتهپتانسیل تجمع بر پاسخ الکترود با دقت مورد بررسی 

 از  25𝜇Lفنتون تهیه شد و -در پژوهشی نانو ذرات اکسید گرافن از طریق واکنش سونو  2518سال 

سوسپانسون  نانوذرات اکسید گرافن سنتز شده در سطح الکترود کربن شیشه قرار گرفت و سپس فیلم بیسموت 

سه عنصر روی،  زمانهمبه صورت الکتروشیمیایی در سطح آن بارگذاری شد. در این پژوهش برای اندازه گیری 

د نانوذرات اکسی-کادمیم و سرب با روش ولتامتری برهنه سازی آندی )موج مربعی( از سه  الکترود کربن شیشه

است. بهترین فیلم بیسموت استفاده شده -نانوذرات اکسید گرافن و کربن شیشه-فیلم بیسموت، کربن شیشه-گرافن

ود برای باشد. از این الکترفیلم بیسموت می-نو ذرات اکسید گرافننا-ها مربوط به الکترود کربن شیشهسیگنال

 .[43]شده استنیز استفاده  2ی فوکسیگیری عناصر یاد شده در آب شهر و آب رودخانهاندازه

پنج عنصر روی، کادمیم، سرب، مس و جیوه با استفاده از الکترود  زمانهماندازه گیری  2518در سال 

به روش ولتامتری موج مربعی گزارش   sMWCNTو  ( 4O3Fe)ح شده با نانو ذرات مگنتیت کربن شیشه اصلا

با  MWCNT-F/4O3Feو سپس کامپوزیت ( SMWCNT-F)  3فلوئورینه  SMWCNTشد. به این منظور ابتدا 

و  آبهای های فلزی مذکور در نمونهروش هیدروترمال سنتز شد. سپس از الکترود اصلاح شده برای تعیین یون

-القائی یبرنج استفاده گردید که نتایج حاصل از آن با نتایج طیف سنجی جذب اتمی و یا پلاسمای کوپل شده

 .[44]شده استطیف سنجی جرمی مطابقت دارد. حساسیت، حدتشخیص و رنج خطی روش نیز گزارش 

                                                 
1-Wang 
2-Fuxi 
3- Fluorinated-MWCNTS (F-MWCNTS) 
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توسط چند تن از محققان حسگر الکتروشیمیایی بسیار حساس مبتنی بر الکترود کربن  2515در سال 

میم های فلزی روی، کادیون زمانهمگیری ای اصلاح شده با نفیون، مایع یونی و کامپوزیت گرافن برای اندازهصفحه

بیسموت پوشیده شده است. به دلیل  با فیلم in-situو سرب ساخته شد. سطح این الکترود یکبار مصرف با روش 

استفاده از نفیون، مایع یونی و گرافن این الکترود انتقال جرم سریع، رسانایی خوب و سطح بزرگی دارد حدتشخیص 

است. این حسگر پیشنهادی برای تعیین فلزات سنگین در  ng/L 1گزارش شده برای عناصر فلزی هدف کمتر از 

یف ط-ی القائیشده و نتایج حاصل از آن در مقایسه با پلاسمای کوپل شده آب آشامیدنی با موفقیت آزمایش

 . [45]بخش است سنجی جرمی رضایت

با روش برهنه   و سرب روی، کادمیم زمانهمیک روش حساس و انتخابی برای تعیین  2514در سال 

است. الکترود کار گزارش شده   (CQ)1ها با کلیوکوئینولبر اساس تشکیل کمپلکس آن سازی جذب سطحی،

ه از ه با استفادی اصلاح شده با نفیون و فیلم جیوه است. این مطالعمنتخب متشکل از الکترود کربن شیشه

کند و مس تداخل ایجاد می pHاست. در بهینه سازی ها انجام شده های منفرد این عناصر و مخلوط آنمحلول

  پذیر نیست. مقادیر منتخب حاصل از بهینه سازی برای آنالیزها عبارتند از:اندازه گیری آن با سایر عناصر امکان

3/5=pH ، [CQ] تشخیص برای سه عنصر روی،  ولت. غلظت حد -56/5و پتانسیل تجمع میکرو مولار  3/6برابر با

𝜇𝑔 و 566/5، 566/5کادمیم و سرب به ترتیب ، 

𝐿
 .[46]باشدمی 1/5 

، +Zn2+ ،Cd2های یون زمانهمانجام شده، چند تن از محققان تعیین  2513در پژوهشی که در سال 

Pb2+  وCu2+ ی آویزان گزارشهای خوراکی با استفاده از ولتامتری پالس تفاضلی به کمک قطره جیوهرا در روغن 

. از شده استهای روغن فرآیند هضم به کمک مایکروویو در دما و فشار بالا انجام اند. برای انحلال نمونهداده

 mm215ی جیوه ی قطرهو اندازه 𝑟𝑝𝑚655زدن ، سرعت همs355ینه شده زمان رسوب مهمترین پارامترهای به

 .[47]شده استنیز گزارش  𝑅2است. غلظت حد تشخیص، حد کمی و مقدار 

                                                 
1-Clioquinol 
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به روش  زمان همسه عنصر روی، کادمیم و مس را به صورت منفرد و  2515چند تن از محققان در سال 

تایج نگیری کردند. در این تحقیق بیسموت اندازه تودهولتامتری برهنه سازی آندی )مد موج مربعی( با الکترود 

( s185 پارامترهای مدت زمان انباشت ) است. پس از بهینه سازیبا هم مقایسه شده  زمان هممنفرد و  هایتجزیه

خطی خوبی نشان داده و حد تشخیص عناصر فلزی در  گسترهکالیبراسون منحنی (، -𝑉4/1و پتانسیل انباشت )

ناصر این ع زمان همگیری بیسموت برای اندازه است. ضمن اینکه الکترود توده حد نانو گرم بر لیتر گزارش شده

 .[48]استکار رفته  به 2و اموری 1سیی تنفلزی در آب رودخانه

 نوآوری 2-6

ی ها اشاره شد. در این پروژهری آنگیدر فصل یک به کاربردهای فراوان سرب و کادمیم و اهمیت اندازه

ده ش ساخت یک حسگر الکتروشیمیایی پیشنهاد( Ⅱ( و کادمیم )Ⅱسرب ) زمانهم گیریبرای اندازه ،تحقیقاتی

، SBA-15، مزوپور sMWCNTی همچون هایهای قبل گفته شد، از اصلاح کنندهاست. همان طور که  در بخش

2NH-15-SBA نفیون و بیسموت در سطح الکترود ،GC لکتروشیمیایی استفاده شده جهت ساخت این حسگر ا

 . باشدمی 3(DPASV) پالس تفاضلیاست. تکنیک الکتروشیمیایی استفاده شده ولتامتری برهنه سازی آندی 

و همکارانش  4توسط آنا ماریا ساکارا  2519ست که در سال ای ای اصلی این پروژه برگرفته از مقالهایده

استفاده شده و تاثیر های کادمیم . در این مقاله از مزوپورهای سیلیکا برای اندازه گیری یون [37]چاپ شده است

 STMWCNبر مزوپور سیلیکا از ی حاضر علاوههژنوع مزوپور بر جریان برهنه سازی بررسی شده است. اما در پرو

 ی چاپ شده اندازه گیری تک عنصری. مقالهبه کار گرفته شده است( نیز جهت اصلاح الکترود Ⅲو یون بیسموت )

. باشدمیی حاضر اندازه گیری هم زمان دو عنصر سرب و کادیم پروژه کادمیم را هدف قرار داده در حالی که هدف

داب مورد نمونه خاک مردر این پروژه سه نمونه حقیقی آب شهر شاهرود، پساب کارخانه صبا باتری و  همچنین

                                                 
1-Tennessee 

2-Emory 
3- Differential Pulse Anodic Stripping Voltammetry (DPASV) 

4- Ana-Maria Sacara 
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، توان به سادگی اصلاح الکترود، عدم استفاده از مواد سمیاز مزایای این روش، می بررسی قرار خواهد گرفت.

خطی وسیع  گسترههای موجود در محلول(، گزینش پذیری خوب )با توجه به کم بودن اثرات مزاحمت سایر یون

اشاره کرد. در فصل بعد چگونگی ساخت این حسگر الکتروشیمیایی و نتایج  های حقیقیو قابلیت استفاده در نمونه

 حاصل از آن گزارش خواهد شد. 
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 های مورد استفادهدستگاه 3-1

، سیستم کشور هلندساخت  Em Stat 3 پتانسیو استات مدل استفاده از دستگاه تمام مطالعات ولتامتری با 

عنوان الکترود کار، الکترود کمکی پلاتین و الکترود مرجع  سه الکترودی متشکل از الکترود کربن شیشه به

(Ag/AgCl, KCl 3.0Mان ).از  جام شده استpH  مجهز به یک الکترود مرکب شیشه 827متر متراُهم مدل-

ساخت کشور  AA670دستگاه جذب اتمی شیمادزو مدل و  ،A200Sای سارتریوس مدل ترازوی تجزیه ،کالومل

 نیز استفاده شده است.ژاپن 

اتوکلاو  ،کشور چین ( ساختRayleighمدل ) FT-IR دستگاه طیف سنجی مادون قرمز تبدیل فوریه اینعلاوه بر

-VO( ساخت کره مدل hysc) آون خلاء ،کشور اسپانیا( Raypaی الکتریکی باکس )با جداره داخلی تفلنی، کوره

کشور آلمان و  memmertآون ساخت کارخانه  ،کشور آلمانساخت ( BANDELINاولتراسونیک ) حمام ،64

برای سنتز  HV-300شرکت سیگما کشور آلمان مدل  دستگاه میکروسکوپ الکترونی روبشی نشر میدانی ساخت

 ه قرار گرفت.مورد استفاو مشخصه یابی مزوپور سلیکا 

 های مورد نیازمواد و محلول 3-2

-3جدول در  ی مواد شیمیایی مورد استفاده در این پروژهسازندهنام مواد، فرمول شیمیایی و نام شرکت 

ای استفاده ز آب دو بار تقطیر و مواد شیمیایی با خلوص تجزیهها ای تمام محلولاست. در تهیهگزارش شده  1

 است. شده

𝑚𝑔با غلظت ( Ⅱ) محلول مادر کادمیم

𝐿
از نمک کادمیم نیترات چهار آبه در بالن  g 3722/1از انحلال  1555 

 تهیه شد. ml 555حجمی 

𝑚𝑔با غلظت  (Ⅱ) محلول مادر سرب

𝐿
 mlنیترات در بالن حجمی  (Ⅱ) مک سرباز ن g 7992/5 از انحلال 1555 

 تهیه شد. 555
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𝑚𝑔با غلظت  (Ⅲ)بیسموت  مادر محلول

𝐿
پنج آبه در بالن  ( نیتراتⅢ) نمک بیسموت g 1656/1از انحلال  1555 

 تهیه شد. ml 555حجمی 

 N 5/1ول  محل ml82/24 سدیم هیدروکسید و  N5/1 محلول ml 5/15از اختلاط   = 5/4pHبافر استاتی  محلول

 متر تهیه شد. pHتوسط  pHو تنظیم  ml 155 حجم رساندن در یک بالنسید و به استیک ا

 م رساندن با اتانول در بالن حجمیآن در اتانول و به حج 5/5از محلول % ml 5/5با انحلال  5/5% نفیونمحلول 

ml 5 .تهیه شد  

 مشخصات مواد شیمیایی استفاده شده در این پروژه:1-3جدول 

 
 شرکت فرمول ماده

 1مرک sMWCNT ی کربنی چند جدارهنانولوله

 مرک NO7H3C (DMFدی متیل فرمامید )

 مرک COOH3CH استیک اسید

 مرک NaOH سدیم هیدروکسید

 مرک 4HPO2Na سدیم هیدروزن فسفات

 مرک KH2PO4 پتاسیم هیدروژن فسفات

 مرک 4H2O2)3Cd(NO. دمیم نیترات چهار آبهکا

 مرک 3Pb(NO(3 نیترات ( Ⅱ) سرب

 مرک O2.5H3)3Bi(NO ( نیترات پنج آبهⅢبیسموت )

 مرک HCl هیدرو کلریک اسید

 مرک Si3NO23H9C پروپیل آمین-تری اتوکسی سیلان-3

 مرک Si4O20H8C تترا اتیل ارتو سیلیکات

 2ما آلدریچسیگ p 123 PEG-PPG-PEGپلارونیک 

 سیگما آلدریچ  (%5)117محلول نفیون

 مرک OH5H2C اتانول

 مرک 3CH5H6C تولوئن

 مرک 3 4SO25H12NaC(SDSسدیم دودسیل سولفات )

 مرک  استون

                                                 
1- Merck 

2- Sigma-Aldrich  
3- Sodium dodecyl sulfate  
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 2NH-15-SBAو  SBA-15مزوپور سیلیکای و مشخصه یابی سنتز  3-3

 محلول ml 25در  p 123رونیک کوپلیمر پلا g 4( SBA-15ی مزوپور سیلیکای بدون عامل )برای تهیه

HCl  %37  وml 125  شد.ساعت هم زده  16مدت  به 35 ℃مخلوط حاصل در دمای و  دگردیآب مقطر حل 

 ℃ یمخلوط اضافه و محلول نهایی در همان دماتترا اتوکسی سیلان )تترا اتیل ارتو سیلیکات( به  g  5/8 سپس

 24مدت  ی داخلی تفلنی( بهوط در یک اتوکلاو )با جدارهسپس این مخل شد. ساعت هم زده 24مدت  به 35

داده  وشوشستبا آب مقطر و  شدهصاف بعد از طی این مدت، جامد حاصل  قرار گرفت. 155  ℃ساعت در دمای 

ی منظور تهیه به .[49] کلسینه شد 555  ℃ساعت در دمای  5مدت  خشک و به 45 ℃در دمای و در نهایت  شد.

تری اتوکسی -3از  ml 1، تولوئن فاقد آب ml 35سوسپانسیونی از اختلاط   2NH-15-SBAدار مزوپور عامل

شد. بعد از صاف  ساعت تحت رفلاکس گرما داده 15مدت  تهیه و به SBA-15مزوپور  g 1و  پروپیل آمین-سیلان

 .[37]ح در خلاء در دمای اتاق خشک گردیدشو با استون، جامد حاصل از شب تا صب و کردن و شست

طیف  .شده استنشان داده  1-3در شکل  بدون عامل و دار شده مربوط به مزوپور سیلیکای عامل FT-IRطیف 

به ترتیب مربوط به ارتعاش  465و  mc 5159-1ط به این دو ترکیب نوارهای شاخصی دارد که نوار در حدود مربو

به ترتیب مربوط به ارتعاش  962و  O-Si ،1-mc 3429مربوط به  Si-O-Si ،1-mc 856کششی نامتقارن و متقارن 

مربوط به سورفاکتانت  C=O ارتعاش کششی گروهنیز   cm 1626-1 است، نوار طیفی  OH-Siکششی و خمشی 

 mc 2937-1 های طیفی با نوار  2NH-15-SBA. ترکیب دهدباقی مانده در مزوپور بعد از کلسینه شدن را نشان می

 .[51, 55]متمایز شده است  SBA-15از  H-Nمربوط به  1483و  2H-C ،1-mc 1549و  H-Cمربوط به 
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 SBA-15و  2NH-15-SBA  مربوط به مزوپور سیلیکای  IR-FT: طیف 1-3شکل 

 

 و مشخصه یابی الکترودها آماده سازیروش  3-4

ای تا رسیدن به سطح آینه m 55/5ی آغشته به دوغاب ذرات آلومینا با قطر کمتر از روی پارچه GCابتدا الکترود 

د. یمیز گردمانده ت از ذرات آلومینای باقی شسته شد تا الکترود تانولا وبا آب مقطر شد. سپس الکترود پولیش داده 

سپس مراحل  شد تا سطح الکترود کاملا خشک گردید. قرار داده 75 ℃دقیقه در آون در دمای  5مدت  سپس به

 انجام شد.های اصلاح شده زیر برای ساخت الکترود

 (sCNTGC/MW) ی کربنیای اصلاح شده با نانو لولهد کربن شیشهالکترو 3-4-1

gm 5/15 از sMWCNT  درml 15 DMF شد تا یک  دقیقه در حمام اولتراسونیک پراکنده 35مدت  به

𝑚𝑔 با غلظت سوسپانسیون سیاه

𝑚𝑙
برداشته و در سطح  با میکرو پیپت سوسپانسیوناز  L 5/5دست آمد.  به 5/1 

 تا خشک شدن کامل قرار گرفت. cm 8ی با فاصله W 155ذاری شد. سپس زیر لامپ قطره گالکترود 

4009001,4001,9002,4002,9003,4003,9004,400

 %
ور

عب

(cm-1)عدد موجی 

SBA-15-NH2 SBA-15

3429 1626 1090 465806

962

2937 1549, 1483
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 2NH-15-SBAای اصلاح شده با نانو لوله کربنی و مزوپور کترود کربن شیشهلا 3-4-2

 (2NH-/SBAsCNTGC/MW) و نفیون

gm 15  2مزوپورNH-15-SBA   باml 5/15  محلولSDS %5/1  م در حمادقیقه  15مخلوط و به مدت

در یک ویال کوچک مخلوط و  5/5نفیون % L 5از این سوسپانسیون با  L 5شد. سپس  اولتراسونیک پراکنده

و نفیون در  SDSاز سوسپانسیون مزوپور،  L 5شد. در نهایت  در حمام اولتراسونیک پراکندهدقیقه  5مدت  به

شد( خشک ه قبلا توضیح داده)همان طور ک W 155 قطره گذاری و زیر لامپ sCNTGC/MWسطح الکترود 

 گردید.

و نفیون نیز به همین روش  SBA-15 بدون عامل  ای اصلاح شده با نانو لوله کربنی و مزوپورالکترود کربن شیشه

 /GCاستفاده گردید و با نام اختصاری  SBA-15از  2NH-15-SBAساخته شد با این تفاوت که به جای 

/SBAsCNTMW .نشانه گذاری گردید 

نفیون  ،2NH-15-SBAی کربنی، ای اصلاح شده با نانو لولهرود کربن شیشهالکت 3-4-3

 (Bi 2NH-/SBAsCNTGC/MW/) بیسموتو 

با  (Ⅲبیسموت )حاوی یون  Hp  =5در محلول بافر استاتی با  2NH-/SBAsCNTGC/MWالکترود 

 غلظت 
𝑚𝑔

𝐿
کار )نسبت به مرجع به الکترود  s 125مدت  به -V 4/1 ثابت پتانسیلاعمال . سپس با شد قرار داده 2

Ag/AgCl،) این الکترود به اختصار  ،بیسموت در سطح الکترود نشست/Bi 2NH-/SBAsCNTGC/MW  نامیده

های تکراری و پی در پی، محلول نمونه ها به منظور افزایش پایداری الکترود در اندازه گیریدر تمامی آزمایش .شد

gنیز حاوی 

𝐿
 باشد.( میⅢت )یون بیسمو 155 
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 بررسی مورفولوژی سطح الکترود  3-4-4

اصلاح  بعد ازح وو بررسی تغییرات ایجاد شده در سط سطح الکترودها  جهت آگاهی از مورفولوژی

که نتایج آن در  استفاده شد 1(SEM-EFر میدانی )نشبرداردی میکروسکوپ الکترونی روبشی  تصویراز  هاالکترود

نشان  GCدر سطح الکترود  SMWCNTهای تصویر الف رشته زارش گردید.گبا بزرگنمایی یکسان  2-3شکل 

شود، به مشاهده می 2NH-SBAو  SBAتفاوت در ساختار مزوپور  (ج) ( با تصویرب) ویری تصدهد. از مقایسهمی

است و این مسئله نشان از سنتز درست  SBAی کوچکتر از حفره 2NH-SBAی شود که حفرهوضوح دیده می

( کاملا سطح Ⅲدهد که یون بیسموت )( با تصویر )ج( نشان میدی تصویر )باشد. مقایسهماده میاین دو 

 الکترود را پوشانده است و هر چهار الکترود به درستی تهیه شده اند.

                                                 
1- Field Emission Scanning Electron Microscopy (FE-SEM) 
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، GC/MWCNTs/SBA( الکترود ب)،  GC/MWCNTs( الکترود الف)صویر  ت ی شیمیایی.الکترودهای اصلاح شده FE-SEM: تصاویر 2-3شکل 

 باشد.می Bi2NH-/SBACNTsGC/MW/( الکترود د)و  2NH-/SBACNTsGC/MW( الکترود ج)

 

  الکترودهای اصلاح شده انواع رفتار ولتامتری 3-4-5

5/4pH =  ،𝜇𝑔بافر استاتی  ml 2هر یک از الکترودهای اصلاح شده در محلول آنالیت حاوی 

𝐿
های یون 355 

𝜇𝑔و  (Ⅱکادمیم )و ( Ⅱسرب )

𝐿
ولتاموگرام و جریان برهنه سازی حاصل  شد و قرار داده (Ⅲبیسموت ) یون 155 

محلول   پیش تغلیظ)در تمام مدت  پیش تغلیظ، زمان -mV 1/1با اعمال پتانسیل تغلیظ  DPASV با روشآن  از

𝑚𝑉، سرعت اسکن V 59/5ارتفاع پالس ، ثانیه 15مان سکون ز، ثانیه 355 زده شد(با استیرر  هم

𝑆
پنجره  در 25 

 الف

 ج

 ب

 د
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 ید با این تفاوتهد نیز به همین صورت ثبت گردسیگنال مربوط به محلول شا .شد ثبت -V 4/5تا  -5/1پتانسیل 

جزیه گنال ت. اختلاف بین سیگنال آنالیت و سیگنال شاهد سیحضور نداشت لیتناهای آیون که در محلول شاهد

 گزارش شده است. 2-3و شکل  2-3آن در جدول  مقدارای است که 

توان به این نتیجه رسید که الکترود  (، می3-3ی سیگنال حاصل از الکترودهای اصلاح شده )شکلبا مقایسه

/Bi 2NH-/SBAsCNTGC/MW  بیشترین حساسیت را به یون( های سربⅡ( و کادمیم )Ⅱ دارد که دلایل )

های فلزی تر یونو جذب بیش [37]ن تخلخل بالای مزوپور عامل دار، تاثیر آن در افزایش سطح الکترود اصلی آ

های فعال در حضور بیسموت و تشکیل و افزایش سایت [33]ن ی پیش تغلیظ، کاتیون خواهی نفیوهدف در مرحله

گیری سرب و برای اندازه Bi2NH-/SBAsCNTGC/MW/باشد. بنابراین از الکترود می [52]وت آلیاژ با بیسم

  ترهای منفیاست. در این شکل یک جا به جایی به سمت پتانسیلکادمیم در تمام مراحل بعدی استفاده شده 

 Bi2NH-/SBAsCNTGC/MW/و  SBAsCNTGC/MW ،2NH-/SBAsCNTGC/MW/برای الکترودهای نیز 

های یون( با GCمتفاوت این الکترودها )در مقایسه با  [35]که احتمالا به دلیل برهم کنش کولونی ود. شدیده می

تر شدن پتانسیل اکسایش عناصر هدف نسبت به ی جمع شده در سطح الکترود بوده و در نهایت باعث منفیآنالیت

 شده است.  GCالکترود 

 : نتایج حاصل از بررسی رفتار انواع الکترودها2-3جدول 

 * میانگین سه اندازه گیری تکراری 

 

 نوع الکترود
یون کادمیم  *ای سیگنال تجزیه

(Ⅱ)/A 
 /(Ⅱیون سرب ) *ایسیگنال تجزیه

A 

GC 75/8 57/15 

SCNTGC/MW 24/14 25/14 

GC/ MWCNTs /SBA 17/16 25/18 

2NH-/SBA SMWCNT /GC 65/17 15/21 

/Bi2NH-/SBA SMWCNT GC/ 68/27 28/26 
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𝜇𝑔های سرب وکادمیم با غلظت ولتاموگرام پالس تفاضلی برای محلول :3-3شکل 

𝐿
، پتانسیل پیش s355، زمان پیش تغلیظ pH5/4 = ، بافر استاتی 355 

𝑚𝑉و سرعت روبش  -V 1/1تغلیظ 

𝑆
25. 

 

 حساسیت روشسازی پارامترهای موثر بر بهینه 3-5

لازم است که اثر عوامل مختلف بر حساسیت  پذیریی به بهترین حساسیت و تکراریاب منظور دست به

ی کلی پارامترهای مربوط به اصلاح الکترود و پارامترهای مربوط این پارامترها شامل دو دسته روش بررسی گردد.

 رسی قرار خواهند گرفت.های ولتامتری است. در ابتدا پارامترهای مربوط به اصلاح الکترود مورد بربه اندازه گیری

برای رسیدن  1روش یک متغیر در یک زماناز  مستقل از هم بوده و بر هم تاثیری ندارند متغیرهادلیل اینکه به 

اید ب شود و فقط پارامتری کهگرفته می ی متغیرها ثابت درنظر. در این روش همهه استشد ستفادهبه این هدف ا

                                                 
1-One at a time  

-5.0

0.0

5.0

10.0

15.0

20.0

25.0

30.0

-1.0 -0.9 -0.8 -0.7 -0.6 -0.5


i/


A

(V)پتانسیل 

GC/MW/SBA-NH2/Bi

GC

GC/MW

GC/MW/SBA-NH2

GC/MW/SBA
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ها برای ثبت ولتاموگرام مربوط به آنروش های نمونه و شاهد و ی محلولی تهیهنحوهشود متغیر است. بهینه 

 :استصورت زیر  بهبررسی پارامترهای موثر بر حساسیت روش، 

𝑚𝑔محلول  5pH =  ،ml 5/1بافر استاتی با  ml 2، )محلول نمونه( ی محلول حاوی آنالیتجهت تهیه

𝐿
 5/5 

𝑚𝑔محلول  ml 5/1 ،(Ⅱسرب )

𝐿
𝑚𝑔محلول  ml 5/1و ( Ⅱکادمیم ) 5/5 

𝐿
در یک بالن حجمی  (Ⅲ) بیسموت 5/1 

ml 15محتویات بالن به سل الکتروشیمیایی منتقل گردید.  سپس حجم رسید و با آب مقطر تا خط نشان به ریخته 

شد و تا  تهریخ ml 15 در یک بالن حجمی  = pH 5بافر استاتی با  ml2ی محلول شاهد، منظور تهیه به

 خط نشان بالن با آب مقطر به حجم رسید.

در سل  Bi2NH-GC/MW/SBA/نمونه، الکترود  های برهنه سازی در محلولجهت اندازه گیری جریان

 Vبا پتانسیل تغلیظ   DPASV( قرار داده شد. تکنیک Ⅱ( و کادمیم )Ⅱهای سرب )الکتروشیمیایی حاوی یون

ثانیه ساکن ماندن  15زدن(  و سپس ، همراه با همAg/AgClه الکترود مرجع ثانیه )نسبت ب 245مدت به -5/1

𝑚𝑉و سرعت اسکن  V1/5با ارتفاع پالس ) -V 4/5تا  -5/1محلول، در پنجره پتانسیل 

𝑆
شده و ولتاموگرام (، اعمال 15

های ول شاهد فاقد یونگرام محلول شاهد نیز به همین روش ثبت شد با این تفاوت که محلولتاموآن ثبت گردید. 

 آنالیت بود.

های شاهد و نمونه ثبت هر آزمایش سه بار انجام شده و میانگین شدت سیگنال برای سرب و کادمیم در محلول

 است.ها در دمای اتاق انجام گرفته ای یاداشت شد. تمام آزمایشعنوان سیگنال تجزیهها بهگردید و اختلاف آن

 بوط به اصلاح الکترودبهینه سازی پارامترهای مر 3-5-1

 2NH-15-SBAغلظت مزوپور اثر بررسی  

های ضخیم و سطح زیاد است که استفاده ای، جدارهبا منافذ استوانهای بسیار متخلخل مزوپور سیلیکا ماده

به دلیل استفاده از این مزوپور در این پروژه  .رایج شده است [35]از آن برای افزایش حساسیت و اصلاح الکترودها 

ی دامنهدر ی الکترود، استفاده شده برای تهیه 2NH-15-SBAمزوپور اثر غلظت  ر آن بر حساسیت الکترود،و تاثی
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𝑚𝑔تا 4/5غلظتی  

𝑚𝐿
با همان روشی که در  Bi2NH-/SBASGC/MWCNT/الکترود  .مورد بررسی قرار گرفت 2/1 

sMWCNT  𝑚𝑔  ( توضیح داده شد، با3-4-3بخش )

𝑚𝐿
𝑚𝑔و  SDS 5/1، %5/5%، نفیون 5/1 

𝐿
یون بیسموت  5/2 

(Ⅲ )2های مختلف مزوپور و غلظتNH-15-SBA الکترود در  پس از آن. ساخته شدml 15  محلول نمونه حاوی

ml 2  5/5بافر استاتی با = pH، 𝑔

𝐿
𝑔و ( Ⅱ( و کادمیم )Ⅱهای سرب )یون 55 

𝐿
قرار  (Ⅲبیسموت ) یون 155 

زدن(  ، همراه با همAg/AgClثانیه )نسبت به الکترود مرجع  245مدت به -V 5/1  ال پتانسیل ثابتبا اعم .داده شد

ثانیه سکون، ولتاموگرام حاصل از برهنه سازی در  15 از های آنالیت در سطح الکترود انباشته گردید. پسیون

𝑚𝑉و سرعت اسکن  V 1/5با ارتفاع پالس ) -V 4/5تا  -5/1 پتانسیلپنجره 

𝑆
اندازه گیری در  .(، ثبت گردید15

 یهاهای آنالیت بود. جریانمحلول شاهد نیز به همین طریق انجام شد با این تفاوت که محلول شاهد فاقد یون

داشت و در محلول نمونه و شاهد یاد -V 86/5و  -62/5های در پتانسیل به ترتیب کادمیم ب وسر برهنه سازی

گزارش شده  4-3 شکلو  3-3 نتایج حاصل در جدولشد.  در نظر گرفتهای نال تجزیهها به عنوان سیگاختلاف آن

𝑚𝑔تا  4/5از  2NH-15-SBAافزایش غلظت  4-3شکل  مطابق با .ستا

𝑚𝐿
ای و در تجزیه سیگنال باعث افزایش 8/5 

𝑚𝑔های بالاتر از غلظت

𝑚𝐿
جه به این نکته که مزوپورسیلیکا با تو ای شده است.هیمنجر به کاهش سیگنال تجز 8/5  

𝑚𝑔تا  4/5از افزایش غلظت مزوپور باشد، احتمالا ای بسیار متخلل و نارسانا میماده

𝑚𝐿
های منجر به افزایش سایت 8/5  

 افزایش سیگنال نهایتدر های آنالیت و یون ( و Ⅲهای بیسموت )فعال الکترود و افزایش سطوح جذب برای یون

الاتر، های بدر غلظت. در حالی که ه این معنی که تخلخل مزوپور بر اثر ناراسانایی آن غلبه کرده است، بشده است

 ست،ای را کاهش داده اسیگنال تجزیه تری داشته ونسبت به تخلخل آن نقش مهماثر نارسانایی مزوپور سیلیکا 

ای در برای کاهش سیگنال تجزیهنیز دلیل دیگری  کاهش پایداری مکانیکی )کاهش چسبندگی( سطح الکترود

𝑚𝑔های بالاتر از غلظت

𝑚𝐿
𝑚𝑔. با توجه به این نتایج، غلظت [35] باشدمی 8/5  

𝑚𝐿
به  2NH-15-SBAاز مزوپور  8/5  

 مورد استفاده قرار گرفت. های بعدیآزمایشهینه انتخاب شد و در عنوان مقدار ب
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 2NH-15-SBA: نتایج حاصل از بررسی اثر غلظت 3-3جدول 

 
غلظت )

𝑚𝑔

𝑚𝑙
 ( مزوپور سیلیکای    

2NH-15-SBA 

ای یون کادمیم سیگنال تجزیه

(Ⅱ)/ A 

ای یون سرب سیگنال تجزیه

(Ⅱ)A / 

4/5 3/1 6/1 

6/5 3/2 2/2 

8/5 6/2 4/2 

5/1 5/2 8/1 

2/1 9/1 8/1 

 
𝜇𝑔 حاصل از محلول  بر جریان آندی 2NH-15-SBA: اثر غلظت 4-3شکل 

𝐿
 شرایط گزارش شده در زیر: های سرب و کادمیم دریون  55

sMWCNT  𝑚𝑔 رایط اصلاح الکترود: ش

𝑚𝐿
𝑚𝑔و  SDS 5/1، %5/5، نفیون 5/1% 

𝐿
بافر  mL 2های ولتامتری: (. شرایط اندازه گیریⅢیون بیسموت ) 5/2 

𝑚𝑉، سرعت روبش -V5/1، پتانسیل پیش تغلیظ s245زمان پیش تغلیظ ، pH = 5/5استاتی  

𝑆
 .mV 155و ارتفاع پالس  15

 

 (Ⅲیون بیسموت )اثر غلظت  بررسی 

 در دامنههای برهنه سازی جریانمورد استفاده در اصلاح الکترود، بر  (Ⅲغلظت یون بیسموت )تاثیر 

𝑚𝑔 تا 5 غلظتی 

𝐿
 :مورد بررسی قرار گرفت( با روش زیر Ⅲبیسموت )از یون  5 

 استفاده از  با ح داده شد،( توضی3-4-3با همان روشی که در بخش ) Bi2NH-GC/MWCNT/SBA/  لکترودا 

MWCNT  𝑚𝑔

𝑚𝐿
2NH-SBA  𝑚𝑔 و SDS %5/1 ،5/5، نفیون 5/1% 

𝑚𝐿
( Ⅲهای مختلف یون بیسموت )و غلظت8/5  
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pH، 𝑔 = 5/5بافر استاتی با  ml 2محلول نمونه حاوی  ml 15. سپس الکترود در ساخته شد

𝐿
های سرب یون 55 

(Ⅱ( و کادمیم )Ⅱ ) و𝑔

𝐿
 245مدت به -V 5/1با اعمال پتانسیل ثابت  قرار داده شد.   (Ⅲبیسموت ) یون 155 

های آنالیت در سطح الکترود انباشته گردید. پس زدن(  یون، همراه با همAg/AgClثانیه )نسبت به الکترود مرجع 

 V 1/5با ارتفاع پالس ) -V 4/5تا  -5/1ولتاموگرام حاصل از برهنه سازی در پنجره پتانسیل  ،ثانیه سکون 15از 

𝑚𝑉و سرعت اسکن 

𝑆
اندازه گیری در محلول شاهد نیز به همین طریق انجام شد با این تفاوت که  .(، ثبت گردید15

 -62/5های در پتانسیل به ترتیبسرب و کادمیم  های برهنه سازیهای آنالیت بود. جریانمحلول شاهد فاقد یون

ایج نتای در نظر گرفته شد. ها به عنوان سیگنال تجزیهنه و شاهد یادداشت و اختلاف آندر محلول نمو -V 86/5و 

دهد که افزایش غلظت نشان می 5-3شکل  .شده استگزارش  5-3و نمودار  4-3 در جدول از این بررسی حاصل

𝑚𝑔تا  5/5بیسموت از 

𝐿
𝑚𝑔های بالاتر از ا در غلظتمنجر به افزایش جریان برهنه سازی هر دو آنالیت شده ام 5/3 

𝐿
 

𝑚𝑔تا  5/5از ( Ⅲافزایش غلظت یون بیسموت )جریان برهنه سازی ثابت مانده است.  5/3

𝐿
افزایش منجر به  5/3 

نه های آنالیت و در نتیجه افزایش سیگنال برهبا یون افزایش تشکیل آلیاژ ی بیسموت در سطح الکترود،هسته زای

رود ی ضخیمی از بیسموت در سطح الکتنیز به دلیل تشکیل لایه ایتجزیهشدن سیگنال  ثابت سازی شده است.

𝑚𝑔غلظت بنابراین . [52] و اشباع سطح است

𝐿
( به عنوان پارامتر بهینه انتخاب و در Ⅲاز یون بیسموت ) 5/3 

 استفاده شد.های بعدی آزمایش

 ( Ⅲلظت یون بیسموت ): نتایج حاصل از بررسی اثر غ4-3جدول 

 
 (/Ⅲغلظت یون بیسموت )

(
𝑚𝑔

𝐿
) 

 /(Ⅱای یون کادمیم )سیگنال تجزیه

(A) 

 (/Ⅱای یون سرب )سیگنال تجزیه

(A) 

5/5 3/1 1/1 

5/1 4/1 5/1 

5/1 8/1 7/1 

5/2 6/2 4/2 

5/3 7/2 5/2 

5/4 7/2 5/2 

5/5 7/2 5/2 
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 sMWCNTسازی غلظت بهینه 

ولا برای افزایش سطح موثر که معم گذار بر حساسیت روش است از دیگر عوامل تاثیر sMWCNTغلظت 

( های اکسایش کاهشدر واکنش آن الکتروکاتالیستیهای الکترودی )به دلیل خواص شتسریع واکنو  الکترود

𝑚𝑔 تا  4/5 یدر محدوده غلظت آن بنابراین گیردمورد استفاده قرار می [53]

𝑚𝐿
لکترود ا. بررسی شد 2/1 

/Bi2NH-/SBAsGC/MWCNT ( 3-4-3با روش ارائه شده در بخش )% 5/5با نفیون ،SDS %5/1 ،2NH-SBA  

𝑚𝑔

𝑚𝐿
  8/5 ،𝑚𝑔

𝐿
 ml 15اخته شد. سپس الکترود در س SMWCNTهای مختلف و غلظت( Ⅲیون بیسموت ) 5/3 

pH، 𝑔 = 5/5بافر استاتی با  ml 2محلول نمونه حاوی 

𝐿
𝑔و  (Ⅱ( و کادمیم )Ⅱهای سرب )یون 55 

𝐿
 یون 155 

ثانیه )نسبت به الکترود مرجع  245مدت به -V 5/1با اعمال پتانسیل ثابت  قرار داده شد.  (Ⅲبیسموت )

Ag/AgClثانیه سکون، ولتاموگرام  15های آنالیت در سطح الکترود انباشته گردید. پس از (  یونزدن، همراه با هم

𝑚𝑉و سرعت اسکن  V 1/5با ارتفاع پالس ) -V 4/5تا  -5/1حاصل از برهنه سازی در پنجره پتانسیل 

𝑆
(، ثبت 15 

 هایکه محلول شاهد فاقد یوناندازه گیری در محلول شاهد نیز به همین طریق انجام شد با این تفاوت  .گردید

 
𝜇𝑔( بر جریان آندی حاصل از محلول  Ⅲاثر غلظت یون بیسموت ) :5-3شکل 

𝐿
 های سرب و کادمیم تحت شرایط گزارش شده در زیر:یون 55

sMWCNT 𝑚𝑔شرایط اصلاح الکترود: 

𝑚𝐿
𝑚𝑔و  SDS 5/1، %5/5، نفیون 5/1% 

𝑚𝐿
 8/5 2NH-SBAری: های ولتامت. شرایط اندازه گیریmL 2  بافر

𝑚𝑉، سرعت روبش -V 5/1، پتانسیل پیش تغلیظ s 245، زمان پیش تغلیظ pH =5/5استاتی با 

𝑆
 .mV 155و ارتفاع پالس  15
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در محلول نمونه  -V 88/5و  -62/5های سرب و کادمیم به ترتیب در پتانسیل های برهنه سازیآنالیت بود. جریان

-3و نمودار  5-3 در جدول نتایجای در نظر گرفته شد. ها به عنوان سیگنال تجزیهو شاهد یادداشت و اختلاف آن

𝑚𝑔تا   4/5از  sMWCNTدهد که افزایش غلظت یج نشان میبررسی نتا است. گزارش شده 6

𝑚𝐿
باعث افزایش  8/5 

𝑚𝑔 های بالاتر از اما غلظت جریان برهنه سازی،

𝑚𝐿
شده است. در واقع  جریان برهنه سازیمنجر به کاهش  8/5 

𝑚𝑔 تا  sMWCNTافزایش غلظت 

𝑚𝐿
 های بالاتر از است. اما در غلظتباعث افزایش سطح موثر الکترود گردیده  8/5 

𝑚𝑔

𝑚𝐿
𝑚𝑔غلظت بنابراین است. کاهش یافته  ایسیگنال تجزیه زیاد شدن جریان پس زمینهبا ، 8/5 

𝑚𝐿
به عنوان  8/5 

𝑚𝑔بعدی  هاآزمایشدر  وشد انتخاب  بهینه مقدار

𝑚𝐿
 .مورد استفاده قرار گرفت 8/5 

 

 SMWCNT: نتایج حاصل از بررسی اثر غلظت 5-3جدول 

 
)  SMWCNTت غلظ

𝑚𝑔

𝑚𝐿
 /(Ⅱای یون کادمیم )سیگنال تجزیه (

A
 

 /(Ⅱای یون سرب )سیگنال تجزیه
A 

4/5 4/1 3/1 

6/5 9/2 9/1 

8/5 6/3 7/2 

5/1 7/2 5/2 

2/1 6/2 5/2 
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𝜇𝑔بر جریان آندی حاصل از محلول   MWCNTS: اثر غلظت 6-3شکل 

𝐿
 های سرب و کادمیم در شرایط گزارش شده در زیر:یون  55

SDS ،𝑚𝑔 5/1،  %5/5شرایط اصلاح الکترود:  نفیون %

𝑚𝐿
  8/5 SBA-NH2  و𝑚𝑔

𝐿
بافر  ml 2های ولتامتری: گیری(. شرایط اندازه Ⅲیون بیسموت ) 5/3 

𝑚𝑉، سرعت روبش-V 5/1، پتانسیل پیش تغلیظ s 245، زمان پیش تغلیظ = pH  5/5استاتی با        

𝑆
 .mV 155و ارتفاع پالس  15  

 

 سازی غلظت نفیون بهینه 

سبندگی زایش چدلیل اصلی استفاده از نفیون در ساختار الکترود افزایش ثبات مکانیکی )افدر این پروژه 

است. بنابرین غلظت  های آنالیت در سطح الکترودو افزایش پیش تغلیظ یون  به سطح الکترود( مزوپور سیلیکا

ست ا حجمی( نفیون استفاده شده از جمله پارامترهای تاثیر گذار بر پایداری و حساسیت الکترود/  )درصد حجمی

در اتانول  5از نفیون % نفیون با رقیق کردن مقدار کافی 5/1%تا  5های %غلظتو باید بررسی شود. به این منظور 

مطابق با روش گزارش شده در  Bi2NH-GC/MWCNTs/SBA/الکترود تهیه شده و مورد استفاده قرار گرفت. 

SDS %5/1 ،2NH-SBA  𝑚𝑔با ( 3-4-3بخش )

𝑚𝐿
  8/5 ،MWCNTs  𝑚𝑔

𝑚𝐿
𝑚𝑔و  8/5  

𝐿
 و( Ⅲیون بیسموت ) 5/3 

 = 5/5بافر استاتی با  ml 2محلول نمونه حاوی  ml 15ساخته شد. سپس الکترود در های مختلف نفیون غلظت

pH ،𝑔

𝐿
𝑔و  (Ⅱ( و کادمیم )Ⅱهای سرب )یون 55 

𝐿
با اعمال پتانسیل قرار داده شد.   (Ⅲبیسموت ) یون 155 

های آنالیت در سطح زدن(  یون، همراه با همAg/AgClثانیه )نسبت به الکترود مرجع  245مدت به -V 5/1ثابت  

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

3.5

4.0

0.3 0.5 0.7 0.9 1.1 1.3


i/


A

[MWCNTs]/(mg/ml)

Cd (Ⅱ)

Pb (Ⅱ)



   68 

 

 Vبا ارتفاع پالس ) -V 4/5 تا -5/1در پنجره پتانسیل  سکون، ولتاموگرامثانیه  15الکترود انباشته گردید. پس از 

𝑚𝑉و سرعت اسکن  1/5

𝑆
وت ااندازه گیری در محلول شاهد نیز به همین طریق انجام شد با این تف .(، ثبت گردید15

 هایدر پتانسیل به ترتیبسرب و کادمیم  های برهنه سازیهای آنالیت بود. جریانکه محلول شاهد فاقد یون

ای در نظر گرفته ها به عنوان سیگنال تجزیهدر محلول نمونه و شاهد یادداشت و اختلاف آن -V 86/5و  -62/5

تا  5افزایش غلظت نفیون از  دهد کهنشان می نتایجبررسی  گزارش گردید. 7-3شکل و  6-3جدول نتایج در شد. 

منجر به کاش جریان شده است. دلیل  5/5های بالای %های برهنه سازی و غلظتمنجر به افزایش جریان %5/5

های (، افزایش پایداری سطح الکترود و افزایش جذب یون5/5افزایش جریان در اثر افزایش غلظت نفیون )تا %

های است. کاهش جریان در غلظت [54]گر کاتیونی نفیون( در سطح غشای تبادل الیتهای آنیونآنالیت )جذب 

 هیون و عدم توانایی آن در نگی نیروهای انقباضی و ایجاد ترک در فیلم نفاحتمالا به دلیل غلبه 5/5بالاتر از %

نفیون به عنوان مقدار بهینه انتخاب و  5/5. بنابراین غلظت %[55] های آنالیت در سطح الکترود استداشتن یون

 بعد مورد استفاده قرار گرفت. هایآزمایش

 نفیون: نتایج حاصل از بررسی اثر غلظت 6-3جدول 

𝑉غلظت )%

𝑉
 نفیون( 

ای یون کادمیم سیگنال تجزیه

(Ⅱ) /A
 

/ (Ⅱ) یون سرب اییهسیگنال تجز
A

 

5/1 54/5   9/1 52/5   5/1 

1/5 58/5   3/1 56/5   4/1 

3/5 58/5   4/3 55/5   2/2 

5/5 53/5   6/3 56/5   6/2 

7/5 15/5   3/3 15/5   2/2 

5/1 11/5   7/2 11/5   8/1  
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𝜇𝑔 حاصل از محلول  بر جریان آندی نفیوناثر غلظت  :7-3شکل 

𝐿
 های سرب و کادمیم در شرایط گزارش شده در زیر:یون 55 

sMWCNT  𝑚𝑔 شرایط اصلاح الکترود: 

𝑚𝐿
  8/5،  %5/1 SDS  و𝑚𝑔

𝑚𝐿
  8/5 2NH-SBA  ،𝑚𝑔

𝐿
های ولتامتری: . شرایط اندازه گیری(Ⅲیون بیسموت ) 5/3 

ml 2  بافر استاتی باpH =5/5،  زمان پیش تغلیظs 245 پتانسیل پیش تغلیظ ،V 5/1- سرعت روبش ،𝑚𝑉

𝑆
 .mV 155و ارتفاع پالس  15

 

 SDSسازی غلظت درصد بهینه 

یلیکا ستجمع نانوذرات  یا نشینیته از  یریجلوگ و همگن و یدارپا یونسوسپانس یکبه منظور به دست آوردن 

بر )وزنی / حجمی(  8/1تا % 2/5ی %در محدودهآن  غلظت بنابراین تاثیر( استفاده شد. SDS) از سورفکتانت [56]

 نفیونبا  Bi2NH-/SBAsTGC/MWCN/الکترود : مورد ارزیابی قرار گرفتبه این صورت های برهنه سازی جریان

%5/5 ،2NH-SBA  𝑚𝑔

𝑚𝐿
  8/5 ،sMWCNT  𝑚𝑔

𝑚𝐿
𝑚𝑔و  8/5  

𝐿
های مختلف و غلظت درصد( Ⅲیون بیسموت ) 5/3 

SDS ( 3-4-3مطابق با روش گزارش شده در بخش ) ساخته شد. سپس الکترود درml 15  محلول نمونه حاوی

ml 2  5/5بافر استاتی با = pH، 𝑔

𝐿
𝑔و  (Ⅱ( و کادمیم )Ⅱهای سرب )یون 55 

𝐿
قرار  (Ⅲبیسموت ) یون 155 

زدن(  ، همراه با همAg/AgClثانیه )نسبت به الکترود مرجع  245مدت به -V 5/1با اعمال پتانسیل ثابت  داده شد. 

حاصل از برهنه سازی در  سکون، ولتاموگرامثانیه  15های آنالیت در سطح الکترود انباشته گردید. پس از یون

𝑚𝑉و سرعت اسکن  V 1/5با ارتفاع پالس ) -V 4/5تا  -5/1پنجره پتانسیل 

𝑆
اندازه گیری در  .(، ثبت گردید15
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 هایهای آنالیت بود. جریانمحلول شاهد نیز به همین طریق انجام شد با این تفاوت که محلول شاهد فاقد یون

در محلول نمونه و شاهد یادداشت و  -V 88/5و  -62/5های در پتانسیل ببه ترتیسرب و کادمیم  برهنه سازی

 .شدگزارش  8-3و شکل  7-3در جدول  حاصلنتایج ای در نظر گرفته شد. ها به عنوان سیگنال تجزیهاختلاف آن

راه مطلوب بوده و با افزایش جریان هم 5/1تا % 2/5از  SDSدهد که افزایش غلظت نتایج نشان می این بررسی

 ، افزایش  غلظتنامطلوب بوده و کاهش جریان را به همراه دارد.  5/1های بالاتر از %هست در حالی که غلظت

SDS  پراکندگی بهتر ذرات سیلیکا و جلوگیری از تجمع آن شده و سطح موثر الکترود را  باعث 6/5تا % 2/5از

کنش ( برهمⅡ( و سرب )Ⅱهای کادمیم )با یون  SDSعلاوه بر این، سورفاکتانت آنیونی  افزایش داده است.

ز ا های آنالیتیونانتشار افزایش ، باعث SDS هایلکولها با موکنش این یونافزایش برهمالکتروستاتیکی دارد، 

های یونکنش برهم 5/1های نزدیک به %. در غلظتشودمیمحلول به سطح الکترود و درنتیجه افزایش جریان 

های بالاتر در غلظتدر حالی که دلیل افزایش انتشار به سطح الکترود و افزایش جریان بوده است.  با مایسل آنالیت

طح به س های آنالیتیونهای طولانی آلکیل مانع از انتشار ، فعل و انفعالات آبگریز در اثر تجمع زنجیره5/1از %

دار بهینه انتخاب و در به عنوان مق SDS %5/1. بنابراین غلظت [57]الکترود و در نتیجه کاهش جریان شده است 

 بعد استفاده شد. هایتمام آزمایش

 

 SDS: نتایج حاصل از بررسی غلظت 7-3جدول 

 
𝑊غلظت )%

𝑉
 )SDS یگنال تجزیهس( ای یون کادمیمⅡ)/ 

A 
 A/ (Ⅱای یون سرب )سیگنال تجزیه

2/5 7/2 1/2 

6/5 5/3 2/2 

5/1 6/3 7/2 

4/1 3/3 1/2 

8/1 5/3 6/1 
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𝜇𝑔 حاصل از محلول  بر جریان آندی SDS: اثر غلظت 8-3شکل 

𝐿
 شرایط گزارش شده در زیر: رب و کادمیم درهای سیون 55 

sMWCNT  𝑚𝑔 شرایط اصلاح الکترود: 

𝑚𝐿
𝑚𝑔نفیون ،   5/5،  8/5% 

𝑚𝐿
  8/5 2NH-SBA  ،𝑚𝑔

𝐿
های ولتامتری: (. شرایط اندازه گیریⅢیون بیسموت ) 5/3 

ml 2  بافر استاتی باpH =5/5 ، زمان پیش تغلیظs 245یظ ، پتانسیل پیش تغلV 5/1- سرعت روبش ،𝑚𝑉

𝑆
 .mV 155و ارتفاع پالس  15

 

 های ولتامتریبهینه سازی پارامترهای مربوط به اندازه گیری 3-5-2

 pHبررسی اثر  

بر شدت   Hpاثر  و نفیون، SDSموجود در سطح مزوپور و  2NHهای عاملی بر عملکرد گروه pHبه دلیل تاثیر زیاد 

الکترود ابتدا  به صورت زیر بررسی شد:  6 تا 3 یدر محدودههای بافر استاتی محلول های آنالیت دریون جریان

/Bi2NH-/SBAsGC/MWCNT % 5/1، %5/5با نفیون SDS ،2NH-SBA  𝑚𝑔

𝑚𝐿
  8/5 ،sMWCNT  𝑚𝑔

𝑚𝐿
𝑚𝑔و  8/5  

𝐿
 

 ml 15کترود در ساخته شد. سپس ال( 3-4-3مطابق با روش گزارش شده در بخش )( Ⅲیون بیسموت ) 5/3

𝑔 ،6تا  3ی در محدوده pHبا  بافر استاتی ml 2محلول نمونه حاوی 

𝐿
و  (Ⅱ( و کادمیم )Ⅱهای سرب )یون 55 

𝑔

𝐿
ثانیه )نسبت به الکترود  245مدت به -V 5/1با اعمال پتانسیل ثابت  قرار داده شد. ( Ⅲیون بیسموت ) 155 

سکون، ثانیه  15های آنالیت در سطح الکترود انباشته گردید. پس از یونزدن(  ، همراه با همAg/AgClمرجع 

و سرعت اسکن  V 1/5با ارتفاع پالس ) -V 4/5تا  -5/1حاصل از برهنه سازی در پنجره پتانسیل  ولتاموگرام
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𝑚𝑉

𝑆
حلول شاهد اندازه گیری در محلول شاهد نیز به همین طریق انجام شد با این تفاوت که م .(، ثبت گردید15

 -V 86/5و  -63/5های در پتانسیل به ترتیبسرب و کادمیم  های برهنه سازیهای آنالیت بود. جریانفاقد یون

 نتایج حاصل درای در نظر گرفته شد. ها به عنوان سیگنال تجزیهدر محلول نمونه و شاهد یادداشت و اختلاف آن

افزایش جریان  5/4تا  3از  pH، به دنبال افزایش این نتایجمطابق با  .ه استگزارش شد 9-3و نمودار  8-3جدول 

 طحهای فلزی هدف در سهیدرونیوم با یون هایتر شدن جذب رقابتی یونکم که احتمالا به دلیلاتفاق افتاده است 

. [37]است های آنالیت با یونمزوپور  2NHهای کوئوردیناسیون گروه یا افزایش SDSو سورفاکتانت  [33]نفیون 

+های ایجاد گروه ست چونمنجر به کاهش جریان شده ا 5/4بالای   pH از طرفی
3NH  و+

2OH  در سطح مزوپور

به  = pH 5/4بنابراین  .[58] به مقدار کافی توسط مزوپور جذب نشده است SDSشده و سورفاکتانت آنیونی کم 

 عنوان مقدار بهینه انتخاب شد.

 pH: نتایج حاصل از بررسی اثر 8-3جدول 

pH 
/ (Ⅱن کادمیم )ای یوسیگنال تجزیه

A
 

/ (Ⅱای یون سرب )سیگنال تجزیه
A

 

5/3 5/3 1/1 

5/3 2/4 3/2 

5/4 4/4 5/2 

5/4 6/4 9/2 

5/5 6/3 7/2 

5/5 1/3 5/2  
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𝜇𝑔  حاصل از محلول بافر بر جریان آندی pH: اثر 9-3شکل 

𝐿
 کادمیم تحت شرایط زیر:  های سرب ویون  55 

𝑚𝑔  شرایط اصلاح الکترود:

𝑚𝐿
  8/5 SBA-NH2  ،𝑚𝑔

𝐿
MWCNTs  𝑚𝑔، (Ⅲیون بیسموت ) 5/3 

𝑚𝐿
شرایط اندازه  .SDS 5/1نفیون ، % 5/5،  8/5%  

𝑚𝑉روبش ، سرعت -V 5/1، پتانسیل پیش تغلیظ s 245 زمان پیش تغلیظبافر استاتی،  mL 2 های ولتامتری:گیری

𝑆
 .mV 155و ارتفاع پالس  15 

 

 نوع بافر  اثر سیربر 

های الکتروشیمیایی، علاوه بر بافر استاتی، بافر سیتراتی و با توجه به اهمیت نقش الکترولیت حامل در واکنش

 :مورد بررسی قرار گرفتبه صورت زیر سفاتی نیز ف

SDS ،2NH-SBA  𝑚𝑔 5/1، %5/5با نفیون % Bi2NH-/SBAsGC/MWCNT/الکترود 

𝑚𝐿
  8/5 ،sMWCNT  𝑚𝑔

𝑚𝐿
  

𝑚𝑔و  8/5

𝐿
ساخته شد. سپس الکترود در ( 3-4-3مطابق با روش گزارش شده در بخش )( Ⅲیون بیسموت ) 5/3 

ml 15  محلول نمونه حاویml 2 5/5با  )هر بار یک نوع بافر( بافر = pH، 𝑔

𝐿
( و کادمیم Ⅱهای سرب )یون 55 

(Ⅱ)  و𝑔

𝐿
ثانیه )نسبت به  245مدت به -V 5/1با اعمال پتانسیل ثابت  قرار داده شد. ( Ⅲیون بیسموت ) 155 

ثانیه  15های آنالیت در سطح الکترود انباشته گردید. پس از زدن(  یون، همراه با همAg/AgClالکترود مرجع 

و سرعت  V 1/5با ارتفاع پالس ) -V 4/5تا  -5/1 حاصل از برهنه سازی در پنجره پتانسیل سکون، ولتاموگرام

𝑚𝑉اسکن 

𝑆
اندازه گیری در محلول شاهد نیز به همین طریق انجام شد با این تفاوت که محلول  .(، ثبت گردید15
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 Vو  -63/5های در پتانسیل به ترتیبسرب و کادمیم  های برهنه سازیهای آنالیت بود. جریانشاهد فاقد یون

نتایج  ای در نظر گرفته شد.ها به عنوان سیگنال تجزیهمحلول نمونه و شاهد یادداشت و اختلاف آندر  -86/5

  .شده استگزارش  15-3و نمودار  9-3جدول حاصل در 

ای را دهد که بافر استاتی نسبت به بافر فسفاتی و سیتراتی بیشترین سیگنال تجزیهنشان مینتایج به دست آمده 

ی از ممکن است ناش و سیتراتیکند. کاهش سیگنال در اثر استفاده از بافر فسفاتی ارائه می برای هر دو آنالیت

 . [62 و 61 ،65 ،59]( توسط سیترات و فسفات باشد Ⅱ( و کادمیم )Ⅱهای سرب )ماسک کردن یون

 : نتایج حاصل از بررسی اثر نوع بافر9-3جدول 

 نوع بافر
ای یون کادمیم سیگنال تجزیه

(Ⅱ)/A 

ای یون سرب سیگنال تجزیه

(Ⅱ)/A 

 8/2 7/3 فسفاتی

 9/2 6/4 استاتی

  6/1 3/3 سیتراتی
 

 
𝜇𝑔 حاصل از محلول  بر جریان آندی بافر : اثر نوع15-3شکل 

𝐿
 شود:های سرب و کادمیم با شرایطی که در زیر ذکر مییون 55

𝑚𝑔 شرایط اصلاح الکترود:  

𝑚𝐿
  8/5 2NH-SBA  ،𝑚𝑔

𝐿
MWCNTs  𝑚𝑔(، Ⅲیون بیسموت ) 5/3 

𝑚𝐿
. شرایط اندازه SDS 5/1ون ، %نفی 5/5،  8/5%  

، سرعت روبش -V 5/1، پتانسیل پیش تغلیظ s 245، زمان پیش تغلیظ pH = 5/4با  )فسفاتی یا استاتی یا سیتراتی(  بافر ml 2 های ولتامتری:گیری
𝑚𝑉

𝑆
 .mV 155و ارتفاع پالس  15 
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 بررسی اثر حجم بافر  

           غلظت  بافر استاتی با ml 5/4تا  5/5از  اثر حجم بافرت محلول، به دلیل تاثیر گذار بودن حجم بافر بر هدای

M 1/5 5/4 و=  Hp الکترود ابتدا شود، مورد ارزیابی قرار گرفت. با روشی که در ادامه توضیح داده می

/Bi2NH-/SBAsGC/MWCNT % 5/1، %5/5با نفیون SDS ،2NH-SBA  𝑚𝑔

𝑚𝐿
  8/5 ،sMWCNT  𝑚𝑔

𝑚𝐿
𝑚𝑔و  8/5  

𝐿
 

محلول  ml 15ساخته شد. سپس الکترود در ( 3-4-3با روش گزارش شده در بخش )( Ⅲیون بیسموت ) 5/3

𝑔و  pH = 5/4 و M 1/5غلظت  های متفاوتی از بافر استاتی بانمونه حاوی حجم

𝐿
( و Ⅱهای سرب )یون 55 

𝑔و  (Ⅱکادمیم )

𝐿
ثانیه  245مدت به -V 5/1با اعمال پتانسیل ثابت  شد.  قرار داده( Ⅲبیسموت ) یون 155 

های آنالیت در سطح الکترود انباشته گردید. پس از زدن(  یون، همراه با همAg/AgCl)نسبت به الکترود مرجع 

و  V 1/5با ارتفاع پالس ) -V 4/5تا  -5/1حاصل از برهنه سازی در پنجره پتانسیل  سکون، ولتاموگرامثانیه  15

𝑚𝑉ت اسکن سرع

𝑆
اندازه گیری در محلول شاهد نیز به همین طریق انجام شد با این تفاوت که  .(، ثبت گردید15

 -62/5های در پتانسیل به ترتیبسرب و کادمیم  های برهنه سازیهای آنالیت بود. جریانمحلول شاهد فاقد یون

 ای در نظر گرفته شد. ه عنوان سیگنال تجزیهها بدر محلول نمونه و شاهد یادداشت و اختلاف آن -V 86/5و 

 مقدار تا ، با افزایش حجم بافرشده استارش گز 11-3و نمودار  15-3 در جدول به دست آمده کهنتایج مطابق با 

ml 5/2 آنالیت افزایش یافته و سپس ثابت گردیده است. احتمالا با افزایش حجم  ای برای هر دوسیگنال تجزیه

م بنابراین حج ای زیاد شده است.تر و در نهایت سیگنال تجزیهل زیادتر، مقاومت درونی آن کمبافر هدایت محلو

ml 5/2  بعدی استفاده شد. هایآزمایشبه عنوان مقدار بهینه انتخاب و در 
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 بررسی اثر زمان پیش تغلیظ 

های فلزی در سطح الکترود و افزایش سیگنال مدت زمان اعمال پتانسیل عامل مهمی در میزان پیش تغلیظ یون

با نفیون  NH2/Bi-/SBAsGC/MWCNTبه این منظور، الکترود ارزیابی قرار گیرد.  باید موردو ای است تجزیه

 : نتایج حاصل از بررسی اثر حجم بافر15-3جدول 

 A/ (Ⅱای یون سرب )سیگنال تجزیه A/ (Ⅱیون کادمیم )ای سیگنال تجزیه (mlفر )حجم با

5 8/2 1/1 

1 7/3 2/2 

2 6/4 5/3 

3 6/4 9/2 

4 6/4 9/2  

 

𝜇𝑔 از محلول حاصل بر جریان آندی pH = 5/4  و M 1/5غلظت  : اثر حجم بافر استاتی با11-3شکل 

𝐿
 :زیر های سرب و کادمیم با شرایطیون 55 

𝑚𝑔 شرایط اصلاح الکترود: 

𝑚𝐿
  8/5 2NH-SBA  ،𝑚𝑔

𝐿
MWCNTs  𝑚𝑔(، Ⅲیون بیسموت ) 5/3 

𝑚𝐿
های شرایط اندازه گیری .SDS 5/1نفیون ، % 5/5،  8/5%  

𝑚𝑉، سرعت روبش -V 5/1، پتانسیل پیش تغلیظ s 245، زمان پیش تغلیظ pH = 5/4 و  M 1/5غلظت  با استاتی بافر های مختلفحجم ولتامتری:

𝑆
و ارتفاع  15 

 .mV 155پالس 

0.5

1.5

2.5

3.5

4.5

5.5
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
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
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%5/5% ،5/1 SDS ،2NH-SBA  𝑚𝑔

𝑚𝐿
  8/5 ،sMWCNT  𝑚𝑔

𝑚𝐿
𝑚𝑔و  8/5  

𝐿
با روش گزارش ( Ⅲیون بیسموت ) 5/3 

 = 5/4بافر استاتی با  ml 5/2محلول نمونه حاوی  ml 15ساخته شد. سپس الکترود در ( 3-4-3شده در بخش )

pH  و𝑔

𝐿
𝑔و  (Ⅱ( و کادمیم )Ⅱهای سرب )یون 55 

𝐿
با اعمال پتانسیل قرار داده شد. ( Ⅲبیسموت ) یون 155 

های آنالیت زدن(  یون، همراه با همAg/AgClهای مختلف )نسبت به الکترود مرجع با مدت زمان -V 5/1ثابت  

 -5/1ثانیه سکون، ولتاموگرام حاصل از برهنه سازی در پنجره پتانسیل  15ید. پس از در سطح الکترود انباشته گرد

𝑚𝑉و سرعت اسکن  V 1/5با ارتفاع پالس ) -V 4/5تا 

𝑆
اندازه گیری در محلول شاهد نیز به همین  .(، ثبت گردید15

سرب و کادمیم  های برهنه سازیهای آنالیت بود. جریانطریق انجام شد با این تفاوت که محلول شاهد فاقد یون

ها به عنوان سیگنال در محلول نمونه و شاهد یادداشت و اختلاف آن -V 86/5و  -65/5های در پتانسیل به ترتیب

مطابق با نتایج  .شده استگزارش  12-3و نمودار  11-3 در جدولحاصل  نتایجای در نظر گرفته شد. تجزیه

های ای افزایش یافته است اما در زمانسیگنال تجزیه s 355تا  185یظ از گزارش شده، با افزایش زمان پیش تغل

های فلزی در سطح به دلیل افزایش غلظت یون s 355سیگنال ثابت شده است. افزایش سیگنال تا  s 355بالاتر از 

در اثر اشباع  s 355های بالاتر از ای در زمانسیگنال تجزیه ثابت شدناست.  هها رخ دادو بهبود پیش تغلیظ آن

های بعدی آزمایشی پیش تغلیظ انتخاب و در به عنوان زمان بهینه s 355باشد. بنابراین زمان سطح الکترود می

 استفاده شد.

 : نتایج حاصل از بررسی اثر زمان پیش تغلیظ11-3جدول 

/ (Ⅱای یون کادمیم )هسیگنال تجزی (s) زمان پیش تغلیظ
A 

/ (Ⅱای یون سرب )سیگنال تجزیه
A 

185 8/2 6/2 

245 6/4 5/3 

355 5/5 4/4 

365 5/5 4/4 

245 8/4 4/4  
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𝜇𝑔 حاصل از محلول  : اثر زمان پیش تغلیظ بر جریان آندی12-3شکل 

𝐿
 شود.که در زیر ارائه می در شرایطیو کادمیم های سرب یون 55 

pH5/4،  2NH-SBA 𝑚𝑔= با بافر استاتی mL 2شرایط اصلاح الکترود: 

𝑚𝐿
  8/5  ،𝑚𝑔

𝐿
MWCNTs  𝑚𝑔  (،Ⅲیون بیسموت ) 5/3 

𝑚𝐿
  8/5%  ،5/5 

𝑚𝑉، سرعت روبش -V 5/1پتانسیل پیش تغلیظ های ولتامتری: . شرایط اندازه گیریSDS 5/1، %نفیون

𝑆
 .mV 155و ارتفاع پالس  15 

 

 تغلیظ پیش بررسی اثر پتانسیل 

باشد های فلزی در سطح الکترود موثر است پتانسیل پیش تغلیظ میعامل دیگری که در افزایش پیش تغلیظ یون

در یل پیش تغلیظ پتانسهای آنالیت باشد، تر از پتانسیل کاهش یونبه دلیل اینکه پتانسیل پیش تغلیظ باید منفی

، 5/5با نفیون % Bi2NH-/SBAsGC/MWCNT/الکترود  .رفتمورد ارزیابی قرار گ -V 25/1تا  -95/5ی دامنه

%5/1 SDS ،2NH-SBA  𝑚𝑔

𝑚𝐿
  8/5 ،sMWCNT  𝑚𝑔

𝑚𝐿
𝑚𝑔و  8/5  

𝐿
مطابق با روش گزارش ( Ⅲیون بیسموت ) 5/3 

 = 5/4 بابافر استاتی  ml 5/2محلول نمونه حاوی  ml 15پس الکترود در ساخته شد. س( 3-4-3شده در بخش )

pH،  𝑔

𝐿
𝜇𝑔و  (Ⅱ( و کادمیم )Ⅱهای سرب )یون 55 

𝐿
های با اعمال پتانسیلرار داده شد. ( قⅢیون بیسموت ) 155  

های آنالیت زدن(  یونا هم، همراه بAg/AgClثانیه )نسبت به الکترود مرجع  355مدت ی ذکر شده بهثابت در بازه

 -5/1ثانیه سکون، ولتاموگرام حاصل از برهنه سازی در پنجره پتانسیل  15در سطح الکترود انباشته گردید. پس از 

𝑚𝑉و سرعت اسکن  V 1/5با ارتفاع پالس ) -V 4/5تا 

𝑆
اندازه گیری در محلول شاهد نیز به همین  .(، ثبت گردید15
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سرب و کادمیم  های برهنه سازیهای آنالیت بود. جریانتفاوت که محلول شاهد فاقد یون طریق انجام شد با این

ها به عنوان سیگنال در محلول نمونه و شاهد یادداشت و اختلاف آن -V 86/5و  -62/5های در پتانسیل به ترتیب

و نمودار  12-3در جدول  مایشآز از اینای( های تجزیه)سیگنال به دست آمدهنتایج ای در نظر گرفته شد. تجزیه

 تشدیدموجب  -V 1/1تا  -95/5مطابق با نتایج به دست آمده منفی تر شدن پتانسیل  از  آورده شده است. 3-13

های ای شده است. اما در پتانسیلپیش تغلیظ و افزایش سیگنال تجزیهمیزان های فلزی، افزایش کاهش یون 

و سیگنال  [52] های فلزی انباشته شده در سطح صدمه زدهبه یونهای هیدروژن تولید شده منفی تر حباب

به عنوان مقدار بهینه ( Ag/AgCl)نسبت به الکترود مرجع  -V 1/1دهد. بنابراین پتانسیل ای را کاهش میتجزیه

 بعدی مورد استفاده قرار گرفت. هایآزمایشو در گردید انتخاب 

 ررسی اثر پتانسیل پیش تغلیظ: نتایج حاصل از ب12-3جدول 

 
 A/ (Ⅱیون سرب )ای سیگنال تجزیه A/ (Ⅱیون کادمیم )ای سیگنال تجزیه (Vپتانسیل پیش تغلیظ )

95/5- 4/4 8/3 

55/1- 1/5 4/4 

15/1- 6/5 1/5 

15/1- 1/4 5/4 

25/1- 6/3 1/4 
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𝜇𝑔: اثر پتانسیل پیش تغلیظ بر جریان آندی حاصل از محلول  13-3شکل 

𝐿
 های سرب و کادمیم در شرایط گزارش شده در زیر: یون  55 

pH 5/4،  𝑚𝑔 = بافر استاتی  ml 2شرایط اصلاح الکترود: 

𝑚𝐿
  8/5 SBA-NH2  ،𝑚𝑔

𝐿
MWCNTs  𝑚𝑔(، Ⅲیون بیسموت ) 5/3 

𝑚𝐿
نفیون ،  %5/5 ، 8/5  

%5/1 .SDS های ولتامتری: زمان پیش تغلیظ و شرایط اندازه گیریs 355 سرعت روبش ،𝑚𝑉

𝑆
 .mV 155و ارتفاع پالس  15 

 

 بررسی اثر ارتفاع پالس 

ها تاثیر بگذارد به همین دلیل اثر ارتفاع های برهنه سازی و پهنای پیکممکن است بر جریان ارتفاع پالس

 5/1، %5/5با نفیون % Bi2NH-/SBAsGC/MWCNT/الکترود مورد بررسی قرار گرفت.  mV 115تا  75از  پالس

SDS ،2NH-SBA  𝑚𝑔

𝑚𝐿
  8/5 ،sMWCNT  𝑚𝑔

𝑚𝐿
𝑚𝑔و  8/5  

𝐿
مطابق با روش گزارش شده  ( Ⅲیون بیسموت ) 5/3 

و  pH = 5/4بافر استاتی با  ml 5/2 محلول نمونه حاوی ml 15ساخته شد. سپس الکترود در ( 3-4-3در بخش )

𝑔

𝐿
𝑔و  (Ⅱ( و کادمیم )Ⅱهای سرب )یون 55 

𝐿
با اعمال پتانسیل ثابت  قرار داده شد. ( Ⅲیون بیسموت ) 155  

V 1/1- نسبت به الکترود مرجع  355 مدت به( ثانیهAg/AgClیون، همراه با هم  )های آنالیت در سطح زدن

 Vتا  -5/1ثانیه سکون، ولتاموگرام حاصل از برهنه سازی در پنجره پتانسیل  15ردید. پس از الکترود انباشته گ

𝑚𝑉با سرعت اسکن ) mV 115تا  75های و ارتفاع پالس -4/5

𝑆
اندازه گیری در محلول شاهد نیز  .(، ثبت گردید15

 سرب های برهنه سازیت بود. جریانهای آنالیبه همین طریق انجام شد با این تفاوت که محلول شاهد فاقد یون
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ها به عنوان در محلول نمونه و شاهد یادداشت و اختلاف آن -V 86/5و  -62/5های در پتانسیل به ترتیبو کادمیم 

اندازه گیری در محلول شاهد نیز به همین طریق انجام شد با این تفاوت که  ای در نظر گرفته شد. سیگنال تجزیه

مطابق با  است. گزارش شده 14-3و نمودار  13-3 نتایج حاصل در جدولهای آنالیت بود. محلول شاهد فاقد یون

 ولی در. دهدمیرخ  mV 95تا  75افزایش ارتفاع پالس از  در اثرافزایش ارتفاع پیک برهنه سازی  این نتایج

 به دلیل تاثیر آن در پهنای که احتمالا یابدمیارتفاع پیک برهنه سازی کاهش  mV 95بیش از با ارتفاع  هاییپالس

بعد مورد استفاده  های آزمایشبه عنوان مقدار بهینه انتخاب شد و در  mV 95. بنابراین ارتفاع پالس پیک است

  قرار گرفت.

 ارتفاع پالس اثر  : نتایج حاصل از بررسی13-3جدول 

/ (Ⅱای یون کادمیم )نال تجزیهسیگ (mVارتفاع پالس)
A 

 A/ (Ⅱای یون سرب )سیگنال تجزیه

75 4/3 8/3 

85 4/4 5/5 

95 5/6 3/5 

155 6/5 1/5 

115 4/5 7/4  
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𝜇𝑔: اثر ارتفاع پالس بر جریان آندی حاصل از محلول  14-3شکل 

𝐿
 سرب و کادمیم در شرایط ذکر شده در زیر:های یون  55

pH 5/4 ،𝑚𝑔 =بافر استاتی  mL 2شرایط اصلاح الکترود: 

𝑚𝐿
  8/5 2NH-SBA  ،𝑚𝑔

𝐿
MWCNTs  𝑚𝑔(، Ⅲیون بیسموت ) 5/3 

𝑚𝐿
نفیون ،  5/5،  8/5%  

%5/1 SDSهای ولتامتری: زمان پیش تغلیظ . شرایط اندازه گیریs 355یش تغلیظ ، پتانسیل پV 1/1-  و سرعت روبش𝑚𝑉

𝑆
 15. 

 

 بررسی اثر سرعت روبش 

ر سرعت روبش دتر( برهنه سازی در مدت زمان کمتر )سرعت بیش های بیشتردست یابی به جریان برای

)تا  5/5ی محدوده
𝑚𝑉

𝑆
، 5/5با نفیون % Bi2NH-/SBAsGC/MWCNT/الکترود مورد بررسی قرار گرفت.  5/25 (

%5/1 SDS ،2NH-SBA  𝑚𝑔

𝑚𝐿
  8/5 ،sMWCNT  𝑚𝑔

𝑚𝐿
𝑚𝑔و  8/5  

𝐿
مطابق با روش گزارش ( Ⅲیون بیسموت ) 5/3 

 = 5/4بافر استاتی با  ml 5/2محلول نمونه حاوی  ml 15ساخته شد. سپس الکترود در ( 3-4-3شده در بخش )

pH ،𝑔

𝐿
𝑔و ( Ⅱ( و کادمیم )Ⅱهای سرب )یون 55 

𝐿
با اعمال پتانسیل قرار داده شد. ( Ⅲیون بیسموت ) 155 

های آنالیت در سطح زدن(  یون، همراه با همAg/AgClثانیه )نسبت به الکترود مرجع  355مدت به -V 1/1ثابت  

         تا -5/1حاصل از برهنه سازی در پنجره پتانسیل  سکون، ولتاموگرامثانیه  15الکترود انباشته گردید. پس از 

V 4/5-  با ارتفاع پالسV 9/5 اندازه گیری در محلول شاهد نیز به همین  .های مختلف روبش، ثبت گردیدو سرعت

سرب و کادمیم  های برهنه سازیهای آنالیت بود. جریانطریق انجام شد با این تفاوت که محلول شاهد فاقد یون
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ها به عنوان سیگنال ونه و شاهد یادداشت و اختلاف آندر محلول نم -V 86/5و  -62/5های در پتانسیل به ترتیب

افزایش سرعت  گزارش شده، 14-3و جدول  15-3در شکل  مطابق با نتایجی که ای در نظر گرفته شد. تجزیه

)تا  5روبش از 
𝑚𝑉

𝑆
)های بالاتر از در سرعت و گردیده ایباعث افزایش سیگنال تجزیه 15 (

𝑚𝑉

𝑆
 ایجزیهتسگنال  15 (

)است. سرعت روبش  ماندهثابت  تقریبا
𝑚𝑉

𝑆
)دلیل عدم قطعیت کمتر نسبت به سرعت روبش به  25  (

𝑚𝑉

𝑆
، به  15  (

 عنوان پارامتر بهینه انتخاب و در تمام مراحل بعدی استفاده شد.

 سرعت روبش : نتایج حاصل از بررسی اثر14-3جدول 

)سرعت روبش 
𝑚𝑉

𝑆
/ (Ⅱای یون کادمیم )سیگنال تجزیه (

A 
 A/ (Ⅱای یون سرب )سیگنال تجزیه

5 5/6 2/5 

15 3/6 3/5 

25 6/6 4/5 

35 7/6 4/5 

55 8/6 4/5  

 

𝜇𝑔 ز محلول حاصل ا : اثر سرعت روبش بر جریان آندی15-3شکل 

𝐿
 شرایط گزارش شده در زیر: در های سرب و کادمیم یون 55 

pH 5/4 ،𝑚𝑔 =بافر استاتی  mL 2حضور شرایط اصلاح الکترود: 

𝑚𝐿
  8/5 2NH-SBA  ،𝑚𝑔

𝐿
MWCNTs  𝑚𝑔(، Ⅲیون بیسموت ) 5/3 

𝑚𝐿
نفیون ،  5/5،  8/5%  

%5/1 SDSزمان پیش تغلیظ امتری: های ولت. شرایط اندازه گیریs 355  و ارتفاع پالسmV 95. 
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 شرایط بهینهمروری بر  3-5-3

 یداسیونی بهینه سازی پارامترهای موثر بر جریان حاصل از اکسهای انجام شده در زمینهاز بررسیپس 

م برای رس انتخاب شده و به عنوان مقادیر بهینه زیر ی برهنه سازی، مقادیردر مرحله های سرب و کادمیمکاتیون

 استفاده شد.و سایر مطالعات منحنی کالیبراسیون 

1- L 5  2مزوپور سیلیکایNH-SBA15  با غلظت𝑚𝑔

𝑚𝑙
 8/5 

𝑚𝑔  غلظت  -2

𝐿
 (Ⅲاز یون بیسموت ) 3 

3- L 5 ی کربنی چند جداره با غلظت نانو لوله𝑚𝑔

𝑚𝑙
  8/5 

 5/5 محلول نفیون با غلظت % -4

 5/1ا غلظت %ب SDSمحلول  -5

 برای اندازه گیری  = 5/4pHبافر استاتی با از  ml 2حجم  -6

 s355زمان تغلیظ  -7

 Ag/AgClنسبت به الکترود مرجع  -V 1/1پتانسیل تغلیظ  -8

 mV 95ارتفاع پالس  -9

𝑚𝑉سرعت روبش  -15

𝑆
 25 
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 رسم منحنی کالیبراسیون 3-6

ی بین شود چون دستیابی به رابطهای محسوب میترین مراحل یک روش تجزیهکالیبراسیون از مهم

با توجه  .پذیر استآمده از آشکارساز با رسم منحنی کالیبراسیون امکان یه دستای و سیگنال غلظت نمونه تجزیه

کنش بین این دو زمان سرب و کادمیم است باید وجود یا عدم وجود برهمگیری همبه اینکه هدف این پروژه اندازه

   باشد:رد بررسی قرار گیرد پس سه مرحله کالیبراسیون مورد نیاز است که به شرح زیر میگونه مو

𝜇𝑔 غلظت ثابت و برابر با  محلول استاندارد حاوی ml 15: اولحالت 

𝐿
های غلظتو  (Ⅱسرب )یون  از 155  

𝜇𝑔تا  5/5ی غلظتی در محدوده( Ⅱمتفاوتی از یون کادمیم )

𝐿
𝜇𝑔 و  pH5/4 = بافر استاتی  ml 2 حاوی ،555 

𝐿
 

SBAsCNTGC/MW/-سه الکترود  .تهیه شده و به سل الکتروشیمیایی منتقل شد( Ⅲیون بیسموت ) 155

3+/Bi2NH مرجع و کمکی درون سل الکتروشیمیایی قرار گرفت و پتانسیل ،V 1/1- مدت بهs 355  ،اعمال شد

با ارتفاع پالس  DPASVشد و در نهایت  داشته ساکن نگه s 15مدت  پس از گذشت مدت زمان مذکور، محلول به

mV 95 روبش   و سرعت𝑚𝑉

𝑆
شده  تکرارگیری سه بار شد. هر اندازه انجام -V 4/5تا  -5/1در پنجره پتانسیل  25 

 نمونه ثبت محلولدر  (Ⅱ( و کادمیم )Ⅱهای سرب )یون برای هادر پیک پتانسیل و میانگین شدت سیگنال

گیری سیگنال شاهد نیز با همین روش در غیاب سرب و کادمیم انجام شد. اختلاف سیگنال نمونه و گردید. اندازه

ای در نظر گرفته شده و برای رسم منحنی کالیبراسیون مورد استفاده قرار گرفت. شاهد به عنوان سیگنال تجزیه

( برای یون کادمیم 1-3ت، معادله )روش حداقل مربعا ها بابا پردازش داده است. گزارش شده 15-3نتایج در جدول 

(Ⅱدر گستره ) تا 5ی غلظتی 𝜇𝑔

𝐿
-3 کالیبراسیون مربوطه نیز در شکلمنحنی ولتاموگرام و  به دست آمد،  555 

 شد.گزارش  16

(3-1) .9982= 02 + 2.8299    , R Cd= 0.0823 C  2+
Cdi 
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 i هینشانگر سیگنال تجز( ای یعنی اختلاف سیگنال نمونه و شاهدAµ و ،)CdC  غلظت کادمیم با واحد𝜇𝑔

𝐿
 است.  

ای و غلظت یون ( کاملا مستقل از سیگنال تجزیهⅡای یون سرب )سیگنال تجزیه ب-16-3با توجه به نمودار 

 جود ندارند.و های آنالیت برهم کنشیبین یون( است و Ⅱکادمیم )

 

 در حالت اول (Ⅱ)کادمیم یون های کالیبراسیون : داده15-3جدول 

 

 
A)( 2+

Cdi )
𝜇𝑔

𝐿
( 2+

CdC 

2/7 5/5 

2/3 5/15 

6/6 5/55 

3/11 5/155 

2/15 5/155 

6/19 5/255 

8/23 5/255 

1/28 5/355 

9/36 5/355 

6/43 5/455 

8/46 5/555 

9/45 5/555 

 

 

 

 

 

 

 

 



   87 

 

 

 

 
𝜇𝑔تا  5/5کالیبراسیون کادمیم در گستره غلظتی  منحنی: کالیبراسیون در حالت اول. الف( 16-3شکل 

𝐿
. ب( ولتاموگرام کادمیم در گستره  5/555  

𝜇𝑔تا  5/5غلظتی 

𝐿
𝜇𝑔در حالت اول در حضور  5/555  

𝐿
pH 5/4 ،𝑚𝑔 = با  بافر استاتی mL 2 (،Ⅱیون سرب )  155  

𝑚𝐿
  8/5 2NH-SBA  ،𝑚𝑔

𝐿
یون  5/3 

MWCNTs  𝑚𝑔(، Ⅲبیسموت )

𝑚𝐿
و  mV 95ارتفاع پالس  ، -V 1/1پتانسیل پیش تغلیظ  ،s 355با زمان پیش تغلیظ  SDS 5/1نفیون ، % 5/5،  8/5%  

𝑚𝑉سرعت روبش 

𝑆
 15. 

i = 0.0823 CCd + 2.8299

R² = 0.9982
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𝜇𝑔محلول استاندارد حاوی  ml 15 حالت دوم:

𝐿
( Ⅱهای متفاوتی از یون سرب )( و غلظتⅡیون کادمیم )  155  

𝜇𝑔تا  5/15ی غلظتی در محدوده

𝐿
𝜇𝑔  و pH5/4 = بافر استاتی  ml2، حاوی 555 

𝐿
( تهیه Ⅲیون بیسموت ) 155 

، مرجع و کمکی درون  Bi2NH-/SBAsGC/MWCNT/+3سه الکترود  .لکتروشیمیایی منتقل شدشده و به سل ا

اعمال شد، پس از گذشت مدت زمان مذکور،  s 355مدت به -V 1/1سل الکتروشیمیایی قرار گرفت و پتانسیل 

𝑚𝑉وبش  ر و سرعت mV 95با ارتفاع پالس  DPASVشد و در نهایت داشته ساکن نگه  s 15مدت محلول به 

𝑆
 25 

گیری سه بار تکرار شده و میانگین شدت سیگنال در پیک ثبت شد. هر اندازه -V 4/5تا  -5/1در پنجره پتانسیل 

های سرب نمونه ثبت گردید. سیگنال شاهد نیز با همین روش در غیاب یون ( در محلولⅡبرای سرب ) هاپتانسیل

(Ⅱ( و کادمیم )Ⅱاندازه )ای در نظر گرفتهف سیگنال نمونه و شاهد به عنوان سیگنال تجزیهگیری شد. اختلا 

با  گزارش شده است. 16-3شده و برای رسم منحنی کالیبراسیون مورد استفاده قرار گرفت. نتایج در جدول 

( و غلظت آن به دست Ⅱای یون سرب )سیگنال تجزیه بینی خطی ها با روش حداقل مربعات رابطهپردازش داده

𝜇𝑔تا  15ی غلظتی ( در گستره2-3) نتایج آن در معادلهآمد و 

𝐿
گزارش شد. نمودار کالیبراسیون و ولتاموگرام  555 

 گزارش گردید. 17-3( نیز در شکل Ⅱیون سرب )

(3-2) iPb
2+  = 0.0889 CPb + 0.3899    , R2 = 0.9998 

 

 i یگنال تجزیهنشانگر س( ای یعنی اختلاف سیگنال نمونه و شاهدAµ و ،)PbC ( غلظت یون سربⅡ با واحد ) 

𝜇𝑔

𝐿
ای و ( کاملا مستقل از سیگنال تجزیهⅡای یون کادمیم )ب سیگنال تجزیه-17-3است. با توجه به نمودار  

 های آنالیت برهم کنشی وجود ندارند.( است و بین یونⅡغلظت یون سرب )
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𝜇𝑔تا  5/15( در گستره غلظتی Ⅱکالیبراسیون یون سرب ) کالیبراسیون در حالت دوم. الف( نمودار: 17-3شکل 

𝐿
( Ⅱ)سرب یون ولتاموگرام ب(  . 5/555  

𝜇𝑔تا  5/15در گستره غلظتی 

𝐿
𝜇𝑔 حضور  در 555 

𝐿
pH 5/4 ،𝑚𝑔 =بافر استاتی  mL 2 شرایط: (،Ⅱادمیم )یون ک  155  

𝑚𝐿
  8/5 2NH-SBA  ،𝑚𝑔

𝐿
یون  5/3 

MWCNTs  𝑚𝑔(، Ⅲبیسموت )

𝑚𝐿
و  mV 95ارتفاع پالس  ، -V 1/1پتانسیل پیش تغلیظ  ،s 355زمان پیش تغلیظ  ،SDS 5/1نفیون ، % 5/5،  8/5%  

𝑚𝑉سرعت روبش 

𝑆
 15. 

 

 

 

i = 0.0889 CPb + 0.3899
R² = 0.9998
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 در حالت دوم( Ⅱ)سرب یون های کالیبراسیون : داده16-3جدول 

A)( 2+
Pbi )

𝜇𝑔

𝐿
( 

2+
PbC 

2/1 5/15 

4/5 5/55 

2/9 5/155 

7/13 5/155 

2/18 5/255 

4/22 5/255 

6/27 5/355 

5/36 5/455 

5/44 5/555 

3/49 5/555  
 

ی های برابر در محدوده( با غلظتⅡ( و کادمیم )Ⅱهای سرب )محلول استاندارد حاوی یون ml15حالت سوم: 

𝜇𝑔تا  1غلظتی 

𝐿
 655 ،ml2  بافر استاتیpH=  5/4  و𝜇𝑔

𝐿
( تهیه شده و به سل الکتروشیمیایی Ⅲیون بیسموت ) 155 

 Vکمکی درون سل قرار گرفت و پتانسیل ، مرجع و Bi2NH-/SBAsGC/MWCNT/+3منتقل شد،  سه الکترود 

شد و  داشته ساکن نگه s 15مدت اعمال شد، پس از گذشت مدت زمان مذکور، محلول به s 355مدت  به -1/1

𝑚𝑉روبش   و سرعت mV 95با ارتفاع پالس  DPASVدر نهایت 

𝑆
انجام  -V 4/5تا  -5/1در پنجره پتانسیل  25 

( و Ⅱهای سرب )یون برای هادر پیک پتانسیل ر تکرار شده و میانگین شدت سیگنالگیری سه باشد. هر اندازه

گیری سیگنال شاهد نیز با همین روش در غیاب سرب و گردید. اندازه یادداشتنمونه  محلول ( درⅡکادمیم )

م و برای رسای در نظر گرفته شده کادمیم انجام شد. اختلاف سیگنال نمونه و شاهد به عنوان سیگنال تجزیه

نتایج حاصل نشان  است.گزارش شده  17-3منحنی کالیبراسیون مورد استفاده قرار گرفت. نتایج در جدول 

ها به ترتیب و غلظت آن( Ⅱ)و کادمیم  (Ⅱ) ای سربهای تجزیهی خطی بین سیگنالی این است که رابطهدهنده

𝜇𝑔تا  15در نواحی غلظتی 

𝐿
𝜇𝑔تا  5و  555  

𝐿
های کالیبراسیون ی رگرسیون خطی برای دادهوجود دارد. معادله 555 

(  4-3( و )3-3های ذکر شده با روش حداقل مربعات به صورت معادلات )ی غلظتسرب و کادمیم در گستره
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 (Ⅱ( و کادمیم )Ⅱهای سرب )یونبه مربوط و ولتاموگرام گزارش شده است. در ضمن نمودارهای کالیبراسیون 

 آمده است: 19-3  و 18-3در نمودارهای  به ترتیب

 (3-3) = 0.9967 2+ 0.4843    , R Pb= 0.0873 C  2+
Pbi 

 (3-4) = 0.99652 + 2.5142    , R Cd= 0.0836 C  2+
Cdi 

غلظت یون سرب  PbC(، Aµای یعنی اختلاف سیگنال نمونه و شاهد )شانگر سیگنال تجزیهن iدر این دو معادله 

(Ⅱ و )CdC ( غلظت یونⅡ کادمیم با واحد )𝜇𝑔

𝐿
 است.  

 

 .حالت سومدر  ( Ⅱ) و کادمیم  (Ⅱ) های منحنی کالیبراسیون یون سرب: داده17-3جدول 

A)( 2+
Pbi )

𝜇𝑔

𝐿
( 2+

PbC A)( 2+
Cdi )

𝜇𝑔

𝐿
(2+

CdC 

3/5 5/1 7/1 5/1 

7/5 5/5 8/2 5/5 

5/1 5/15 9/2 5/15 

4/5 5/55 6/6 5/55 

2/8 5/155 5/15 5/155 

8/13 5/155 8/15 5/155 

7/17 5/255 5/21 5/255 

3/21 5/255 7/23 5/255 

7/27 5/355 3/26 5/355 

5/35 5/355 7/35 5/355 

7/35 5/455 9/35 5/455 

9/44 5/555 4/45 5/555 

5/49 5/555 9/47 5/555 

3/48 5/655 3/48 5/655  
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𝜇𝑔تا  5/1نمودار کالیبراسیون سرب در گستره غلظتی الف( : 18-3شکل 

𝐿
𝜇𝑔تا  5/1یبراسیون کادمیم در گستره غلظتی . ب( نمودار کال 655 

𝐿
  655 . 

 

 

i = 0.0873CPb + 0.4843

R² = 0.9967
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𝜇𝑔تا  5/1در گستره غلظتی  حالت سوم : ولتاموگرام مربوط به کالیبراسیون19-3شکل 

𝐿
 mL 2در حضور   (Ⅱ( و کادمیم )Ⅱسرب )های از یون 5/655 

pH 5/4 ،𝑚𝑔 =  با بافر استاتی

𝑚𝐿
  8/5 2NH-SBA  ،𝑚𝑔

𝐿
MWCNTs  𝑚𝑔(، Ⅲیون بیسموت ) 5/3 

𝑚𝐿
با زمان پیش  SDS 5/1نفیون ، % 5/5،  8/5%  

𝑚𝑉و سرعت روبش  mV 95ارتفاع پالس ، -V 1/1پتانسیل پیش تغلیظ  ،s 355تغلیظ 

𝑆
 15. 

 

های یون برای DPASVهای در سه حالت متفاوت، اندازه گیری با توجه به نزدیک بودن معادلات به دست آمده

به عنوان معادلات  4-3و  3-3( مستقل از هم بوده و تاثیری بر هم ندارند. معادلات Ⅱ( و کادمیم )Ⅱسرب )

 مورد استفاده قرار گرفت.های بعد برای تبدیل سیگنال به غلظت رجع در آزمایشم

 محاسبه حد تشخیص روش 3-7

 شود.محاسبه می 5-3ی با استفاده از رابطهری حد تشخیص تئو

 (3-5) 𝐿𝑂𝐷 =
3𝑆𝑏𝑙

𝑚
 

blS  در این رابطه انحراف استاندارد سیگنال شاهد وm ی حد شیب منحنی کالیبراسیون است. برای محاسبه

است، با روش  pH5/4 = ه حاوی آب مقطر و بافر استاتی تشخیص روش، پنج مرتبه شدت جریان محلول شاهد ک

DPASV  و  -56/5در پتانسیل هایV 85/5- به گردید. با ساو مقدار  انحراف استاندارد آن محگیری شد اندازه
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توجه به انحراف استانداردهای محاسبه شده برای شاهد در دو پتانسیل مذکور و شیب منحنی کالیبراسیون، حد 

 :محاسبه گردیدصورت زیر  روش به تئوریتشخیص 

 (3-6) LODCd = 
3×0.037

0.0836
= 1.3 

𝜇𝑔

𝐿
 

 شد:محاسبه   8-3ی با معادلهحد تشخیص تجربی روش 

های انجام شده این نسبت مطابق با آزمایش .باشد 5/3( حداقل باید N( به نویز )Sدر این معادله نسبت سیگنال )

𝜇𝑔و  5/3های در غلظت

𝐿
 محاسبه شد.به ترتیب برای کادمیم و سرب  5/7  

 ت روشدقت و صح یابیارز 3-8

های با غلظت (Ⅱ) و کادمیم (Ⅱ) هادی، چند محلول حاوی سربیابی دقت و صحت روش پیشنجهت ارز

هر محلول تحت  گیری تکراری درپنج اندازه DPASVروش شد. با  تهیهمتفاوت در گستره خطی کالیبراسیون 

نی منح معادلات دست آمده ازای به کمک معادله خط بهتجزیه غلظت معادل هر سیگنال انجام شد وشرایط بهینه 

محاسبه  اف استاندارد غلظت در هر محلولمیانگین و انحر . سپسمحاسبه شد (2-3و  1-3)معادلات  کالیبراسیون

 گزارش گردید. 18-3و نتایج در جدول 

(3-7) LODPb = 
3×0.045

0.0873
= 1.6 

𝜇𝑔

𝐿
 

(3-8) 3 ≥  
𝑆

𝑁
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 یج ارزیابی دقت و صحت روش پیشنهادی: نتا18-3جدول 

قدار م

کادمیم 

 موجود

مقدار 

سرب 

 موجود

مقدار کادمیم 

 *گیریاندازه

 شده

مقدار سرب 

 *گیریاندازه

 شده

 t مقدار

 کادمیم

 tدار قم

 سرب

درصد 

بازیابی 

 کادمیم

درصد 

بازیابی 

 سرب

RSD% 
 کادمیم

RSD% 
 سرب

5/155 5/155 42/515/155 26/579/149 52/5 54/5 1/155 86/99 28/5 17/5 

5/455 5/455 39/553/455 89/521/455 56/1 72/5 51/155 55/155 58/5 22/5 

5/555 5/155 33/272/498 15/596/99 58/1 59/5 74/99 96/99 47/5 15/5 

5/155 5/555 59/554/155 35/514/555 73/5 3/5 54/155 53/155 59/5 57/5 

5/5 5/15 12/553/5 54/555/15 3/5 1/5 6/155 5/155 19/2 4/5 

5/15 5/55 58/555/15 28/518/55 55/5 45/1 5/155 36/155 8/5 56/5 

5/155 5/155 13/595/99 56/515/155 87/5 96/5 95/99 15/155 13/5 55/5 
 گیری تکراریانحراف استاندارد پنج اندازه مقدار میانگین *

 باشد.می 78/2گیری تکراری برای پنج اندازه %95در سطح اطمینان  crittمقدار 

ها به واحد غلظت
𝜇𝑔

𝐿
 اند.  

 

گیری شده تفاوت معناداری نشان داد که مقادیر کادمیم و سرب اندازه tآزمون  18-3با توجه به جدول 

و درصد بازیابی  RSDا مقادیر واقعی موجود در محلول نداشته و خطای سیستماتیک در روش وجود ندارد. مقادیر ب

 ی دقت و صحت خوب این روش است.کننده ترتیب بیان به

 الکترود پاسخبررسی تکرار پذیری  3-9

 زمانمهدازه گیری انچهار جهت کسب اطمینان از تکثیر پذیری و تکرار پذیری سطح الکترود اصلاح شده، 

𝜇𝑔با غلظت  Pb+2و  Cd+2های از یون

𝐿
تازه ساخته توسط الکترود در سه روز متوالی  DPASVبا روش   355 

روش تحلیل واریانس  باحاصل  های. دادهتحت شرایط بهینه انجام شد  Bi2NH-/SBAsCNTGC/MW/+3یشده

  گزارش شد. 19-3جدول  آن در مورد بررسی قرار گرفت و نتایج  %95سطح اطمینان  در
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 مربوط به تکرار پذیری الکترودهای متفاوت در روزهای متوالی( Aای / )سیگنال تجزیه های: داده19-3جدول 

Cd 

  تکرار اول تکرار دوم تکرار سوم تکرار چهارم

 ولروز ا 465/26 414/26 349/26 361/26

 روز دوم 592/26 455/26 467/26 395/26

 روز سوم 395/26 391/26 351/26 491/26
Pb 

  تکرار اول تکرار دوم تکرار سوم تکرار چهارم

 روز اول 515/28 495/28 489/28 395/28

 روز دوم 379/28 529/28 432/28 452/28

  روز سوم 452/28 367/28 551/28 445/28
 

 : نتایج تحلیل واریانس مربوط به الکترودهای متفاوت در روزهای متوالی25-3جدول 

   Cd2+    

 SS df MS F P-value F crit منبع تغییرات

 4/256495 5/255835 1/592239 5/557226 2 5/5144527 بین گروه

    5/554538 9 5/5458462 درون گروه

       
     11 5/5552989 کل

   Pb2+    

 SS df MS F P-value F crit منبع تغییرات

 4/256495 5/882748 5/12646 5/555527 2 5/5515545 بین گروه

    5/554169 9 5/5375237 درن گروه

       

      11 5/5385782 کل
 

یون به ترتیب برای هر دو  126/5و  592/1محاسبه شده ) Fگزارش شده است  25-3همانطور که در جدول 

تر است پس الکترودهای ساخته شده در روزهای ( کوچک256/4بحرانی ) F( از مقدار  (Ⅱ( و سرب )Ⅱکادمیم )

 داری با هم ندارند و یکسان هستند.متوالی تفاوت معنی
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 هابررسی اثر مزاحمت یون 3-15

گیری ترکیبات آلی و معدنی مختلفی باشد، اندازهکه هر نمونه حقیقی  ممکن است حاوی  با توجه به اینکه 

  اثرات در این پروژهمیزان مزاحمت این ترکیبات  قبل از آماده سازی و آزمایش نمونه حقیقی حائز اهمیت است. 

ها توضیح داده بررسی مزاحمتی مورد بررسی قرار گرفته است که در ادامه نحوه یی مختلفهاگونهمزاحمت 

𝜇𝑔از محلول  زمانهمگیری اندازه مرتبه ، پنج6-3 در بخشمقادیر ذکر شده با  مطابق .شودمی

𝐿
سرب های یون 355

(Ⅱ( و کادمیم )Ⅱبا )  3الکترود+/Bi2NH-/SBAsCNTGC/MW .میانگین و انحراف استاندارد این  انجام شد

، (Ⅱ) و کادمیم (Ⅱ) های سربونسپس گونه مزاحم به میزان هزار برابر وزنی یای ثبت شد. های تجزیهسیگنال

رسانده شد.  به حجمتا خط نشان بالن اضافه و  pH5/4 = حاوی این دو آنالیت و بافر  ml 15به یک بالن حجمی 

آن ثبت  ایسیگنال تجزیه DPASVبا روش مزاحم قرار گرفت و  های گونه آنالیت و الکترودها درون محلول حاوی

ر دبا نسبت وزنی معین، مزاحم یک گونه  در حضور اییا همان سیگنال تجزیهشدت جریان  گردید. در صورتی که

𝑥̅ی محدوده ± 3𝑆  (𝑥̅ های آنالیت و میانگین سه اندازه گیری تکراری برای یونS  انحراف استاندارد این سه اندازه

رت مزاحم محسوب شده صوقرار بگیرد، مزاحمتی از جانب آن گونه وجود ندارد. در غیر اینگیری تکراری است( 

و مزاحمت آن برطرف شود. نتایج حاصل از  یرددر این محدوده قرار گ کهشود و نسبت وزنی آن تا حدی کم می

گزارش شده است، مطابق با نتایجی که در این جدول گزارش شده، بیشترین  21-3در جدول  چند گونه بررسی

باشد که در غلظت یک برابر نیز مزاحمت می EDTAلیگاند و  Hg+, Ag2+, Cu2+Ni ,+2های مزاحمت مربوط به یون

2-در حضور  Hg+Ag ,+2های لازم به ذکر است که اثر مزاحمت یون کنند.ایجاد می
3O2S  تا سطح پنجاه برابر غلظت

ثر دهد، بر فرایند پیش تغلیظ اتشکیل می ملغمه های آنالیت با یون( Ⅱیون جیوه ) .یافتکاهش  های آنالیتیون

بر جریان برهنه  (Ⅱ) مسمزاحمت یون  شود.می های برهنه سازیگذارد و منجر به  افزایش شدید جریانیم

باشد. اما مزاحمت می Cu-Cdی پیش تغلیظ و تشکیل آلیاژ سازی کادمیم به دلیل رقابت مس و کادمیم در مرحله

لیزوری مس بر تکامل هیدروژن )که در مس برای سرب ناشی از تشکیل آلیاژ نبوده و احتمالا به خاطر اثر کاتا
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 هایبرای اشغال محلتری دارند پتانسیل احیای مثبتکه های نقره یون .[41]دهد( است های اسیدی رخ میمحیط

جریان برهنه  شدید و منجربه کاهش [52]کنند ( رقابت میⅡ( و کادمیم )Ⅱهای فلزی سرب )فعال سطح  با یون

 شوند.سازی هر دو آنالیت می

𝜇𝑔 زمانهمگیری های مختلف بر اندازه: اثر گونه21-3جدول 

𝐿
 (.Ⅱ( و کادمیم )Ⅱهای سرب )از یون 355 

 (Ⅱیون کادمیم ) (Ⅱیون سرب ) حد مجاز غلظت گونه مزاحم

1555 , -2
3O2, S-2

4, SO-, I2+, Ca+Na
-2

3CO 
, -2

4, SO-,  I2+, Ba2+, Ca+Na
-, CN-2

3, CO-2
3O2S 

755 -, CN-Cl -Cl 

555 2+, Mn+
4, NH2+Ba 2+, Mn+

4NH 

 سیتریک اسید ,تارتاریک اسید 255
2-و

4O2, C3+, Cr+, Li2+Mg 

 و سیتریک اسید ,تارتاریک اسید
-2

4O2, C3+, Cr+, Li2+Mg 

155 2+Zn 2+Zn 

55 2+, Sn2+Fe 2+, Sn3+, Fe2+Fe 

15 3+, Al2+, Co3+Fe 3+, Al2+Co 

1  EDTA 

 Hg+, Ag2+, Cu2+EDTA, Ni 2+, Hg+, Ag2+, Cu2+Ni ,+2 1کمتر از 
 

 

های در نمونه ( Ⅱ( و کادمیم )Ⅱهای سرب )یون زمانهمگیری اندازه 3-11

 حقیقی

 DPASVبا روش  (Ⅱ( و کادمیم )Ⅱهای سرب )یون زمانهمیری گکارایی الکترود پیشنهادی برای اندازه

 خاک مرداب مورد بررسی قرار گرفت های حقیقی مانند آب شهر شاهرود، پساب کارخانه صبا باتری ودر نمونه

 ها به صورت زیر است:آماده سازی و اندازه گیری نمونه روش کار برای

 مقدارمنتقل و  با هاون پودر و یکدست شد. نمونه به یک بشرو  وزن شده گرم نمونه خاک 2555/1 نمونه خاک:

ml 15  و هر بار تا مرز خشک شدن با هیتر حرارت داده و هضم  اضافه گردیدسلطانی طی دو مرحله به آن تیزاب

از  ml 2شد.  و به حجم رسانده منتقل ml 255و به یک بالن ( صاف گردید ml) 5/2ی محلول شد. باقی مانده
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به یک  محلول رسانده شد. سپس  5/2 به مقدارآن  M 5/1 ،pHبا سود و  برداشته ml 255 ن داخل بالمحلول 

برداشته  ml 15سه عدد بالن حجمی  در نهایت د.گردیرقیق بالن  هخط نشانتا گر منتقل و ید ml 255بالن حجمی 

  با بافر استاتی ml  5/2 ر سه بالنه ، بهاضافه شد ،دوم ml 255بالن موجود در  از محلول ml 5/2 و به هرکدام

5/4 pH =   و سوم محلول استاندارد اضافه شد. به بالن اول هیچ محلول استانداردی اضافه نشد، به بالن دوم افزوده

 𝑔ای که غلظت محلول استاندارد در بالن دوم گردید به گونه

𝐿
 𝑔 بهو در بالن سوم  155  

𝐿
 هاسپس بالن رسید155 

دو نمونه  .شده استگزارش  22-3در جدول  DPASVهای گیریاندازهنتایج  .انده شدبه حجم رس هخط نشان تا

ها انجام آن با DPASVهای تهیه و اندازه گیریبا همین شرایط برای بررسی اثر بافت  نیز خاک اسپایک شده دیگر

 است. های اسپایک شده در ادامه گزارش شدهآماده سازی نمونه ینحوه شد.

شد سپس با هاون پودر  خاک افزوده 25/1( نیترات به Ⅱنمک سرب ) g 5999/5نمونه خاک اسپایک شده اول: 

با همان  DPASV، رقیق سازی، افزایش استاندارد و اندازه گیری های pHکنترل هضم، و مراحل  و یکدست شدند

 روش قبل انجام شد.  

خاک افزوده شد سپس با هاون پودر  25/1( نیترات به Ⅱب )نمک سر g 2498/5نمونه خاک اسپایک شده دوم: 

با همان  DPASV، رقیق سازی، افزایش استاندارد و اندازه گیری های pHو یکدست شدند و مراحل هضم، کنترل 

 روش قبل انجام شد.  

غذ صاف شده با کا پساب ml 5/2برداشته به هرکدام  ml 15سه بالن حجمی ي صبا باتري: پساب کارخانه

اضافه شد. بالن اول بدون افزودن هیچ آنالیتی به حجم رسید. به بالن دوم  pH5/4 = بافر استاتی  ml 5/2و  صافی

ml5/2 محلول استاندارد ( یون سربⅡ( و کادمیم )Ⅱ)  با غلظت𝑚𝑔

𝐿
محلول استاندارد  ml 5/3و به بالن سوم  5/5 

𝑚𝑔با غلظت  ( Ⅱ( و کادمیم )Ⅱیون سرب )

𝐿
اضافه شده و تا خط نشان به حجم رسید. محتویات هر کدام از  5/5 

 22-3در هر کدام ثبت شد. نتایج در جدول  DPASVهای گیریها به سل الکتروشیمیایی منتقل و اندازهبالن

 است. گزارش شده
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 mlو  یصاف شده با کاغذ صاف آب شهر ml 5/2برداشته به هرکدام  ml 15سه بالن حجمی  آب شهر شاهرود:

 ml5/3اضافه شد. بالن اول بدون افزودن هیچ آنالیتی به حجم رسید. به بالن دوم  pH5/4 = بافر استاتی  5/2

𝑚𝑔با غلظت ( Ⅱ( و کادمیم )Ⅱیون سرب )محلول استاندارد 

𝐿
یون محلول استاندارد  ml 5/2 و به بالن سوم 5/5 

𝑚𝑔غلظت  (  با Ⅱ( و کادمیم )Ⅱسرب )

𝐿
ضافه شده و تا خط نشان به حجم رسید. محتویات هر کدام از ا 5/1 

 22-3در هر کدام ثبت شد. نتایج در جدول  DPASVهای گیریها به سل الکتروشیمیایی منتقل و اندازهبالن

  .شده استگزارش 

 

 یهای حقیق: نتایج حاصل از نمونه22-3جدول 

 نمونه
مقدار اضافه شده  

(1-gL) 
 *شده ندازه گیریمقدار ا

(3=  , n1-gL) 
 محاسبه شده t مقدار درصد بازیابی

 Cd2+ 2+Pb Cd2+ 2+Pb Cd2+ 2+Pb Cd2+ 2+Pb 

         آب شهر

 - - - - مشاهده نشد مشاهده نشد 5 5 1

2 155 155 31/591/149 54/597/149 94/99 98/99 55/5  35/1 

3 355 355 37/565/299 29/561/299 87/99 87/99 78/1  33/2  

پساب 

 کارخانه
        

 - - - - 24/578/254 مشاهده نشد 5 5 1

2 155 155 84/526/155 12/563/315 26/155 35/155 55/5  45/1 

3 155 155 83/552/155 56/546/365 35/155 59/155 57/1  48/5  

نمونه خاک 

 مرداب
        

 - - - - 45/556/255 مشاهده نشد 5 5 1

2 155 155 15/555/155 58/196/98 55/155 96/98 84/5  67/1 

3 155 155 55/556/155 65/552/149 54/155 68/99 23/5  45/1  
 گیری تکراریاندازه سهانحراف استاندارد  مقدار میانگین*

 اشد(بمی tcrit  =18/3، %95و سطح اطمینان  n  =3)در 
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گر صحت خوب روش برای اندازه گیری هم زمان سرب و کادمیم است. و درصدهای بازیابی نشان tمقادیر تست 

( است اما Ⅱ( و کادمیم )Ⅱهای سرب )کنید نمونه آب شهر فاقد یونهمان طور که در این جدول مشاهده می

های گزارش شده در جدول و پس دادهمطابق با  .( وجود داشته استⅡهای خاک و پساب یون سرب )در نمونه

سرب  g 31/25مقدار  (4-3و  3-3معادلات ) DPASVبه کمک منحنی کالیبراسیون روش  از اعمال ضرایب رقت،

(Ⅱ در هر کیلوگرم خاک )وجود دارد ( و غلظت یون سربⅡ ) در نمونه پساب برابر با𝑚𝑔

𝐿
نتایج  باشد.می 55/2 

نتایج آن به ها را تایید کرد، البته م وجود اثر بافت و خطای آماده سازی نمونههای خاک اسپایک شده عدنمونه

 ها در پایان نامه گزارش نشده است.علت حجم زیاد داده

 1(FAAS) ایی روش پیشنهادی با روش جذب اتمی شعلهمقایسه 3-12

گرم نمونه خاک  2555/1ای، ونه خاک مرداب با جذب اتمی شعلهمجهت اندازه گیری سرب در ن نمونه خاک:

تیزاب سلطانی طی دو مرحله به  ml  15دست شد. پس از انتقال نمونه به یک بشر،  توزین و با هاون پودر و یک

ی محلول آن افزوده و هر بار تا مرز خشک شدن با هیتر حرارت داده و هضم شد. با یک کاغذ صافی باقی مانده

ml) 5/2 صاف گردید و به یک بالن )ml 255 شد. ل و به حجم رسانده منتقml 15  از محلول داخل بالن ml 

منتقل و تا خط  ml 55رسانده شد. سپس به یک بالن حجمی   5/2آن تا  M 5/1 ،pHبرداشته و با سود  255

منتقل گردید  ml 15به یک بالن حجمی  ml 55از محلول موجود در بالن  ml 2نشان بالن رقیق گردید. مجددا 

با لامپ سرب خوانده و ثبت شد )هر اندازه گیری  nm 3/283استاندارد جذب آن در طول موج  و با روش افزایش

. با رسم منحنی افزایش استاندارد، های اسپایک شده نیز انجام شدسه بار تکرار شد(. این اندازه گیری در نمونه

 .گزارش شد 23-3نتایج در جدول  ها محاسبه شد وغلظت یون سرب در نمونه

                                                 
1- Flame atomic absorbtion spectroscopy (FAAS)  
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از نمونه پساب به یک  ml 4ای جهت اندازه گیری سرب در نمونه پساب با روش جذب اتمی شعله پساب: نمونه

خوانده و ثبت  nm 3/283منتقل گردید و با روش افزایش استاندارد جذب آن در طول موج  ml 5بالن حجمی 

 .شد گزارش 24-3ر جدول نتایج د( محاسبه گردید و Ⅱبا رسم منحنی افزایش استاندارد غلظت یون سرب )شد. 

گزارش شده است که  tهای خاک و پساب، مقدار کنید در هر دو جدول برای نمونههمان طور که مشاهده می

برای تست دو طرفه( بوده و  3/4برای تست یک طرفه و  9/2بحرانی )  tمقدار آن در هر دو نمونه کوچکتر از 

عدم وجود اختلاف معنادار بین  کند.ای تایید میمی شعلهصحت روش را در مقایسه با روش استاندارد جذب ات

ای تاییدی بر صحت و دقت خوب روش پیشنهادی برای روش پیشنهادی و روش استاندارد جذب اتمی شعله

  های حقیقی است.( در نمونهⅡ( و سرب )Ⅱهای کادمیم )زمان یونگیری هماندازه

 

 ی خاک مرداب آمده از روش پیشنهادی و جذب اتمی در نمونه یه دستنتایج   :23-3جدول 

 روش جذب اتمی روش پیشنهادی

( Ⅱمقدار سرب )

درخاک )
𝑔

𝐾𝑔
) 

( درخاک Ⅱمقدار سرب )

(
𝑔

𝐾𝑔
) 

در نمونه ( Ⅱ)جذب یون سرب مقادیر 

خاک اسپایک نشده با روش افزایش 

 ار تکرار(استاندارد )سه ب

غلظت ) 
𝑚𝑔

𝐿
( یون سرب 

(Ⅱاضافه شده ) 

5/25 8/24 543/5 543/5 542/5 5/5 

9/24 2/25 562/5 561/5 561/5 5/2 

5/25 4/25 586/5 586/5 585/5 5/5 

)غلظت  میانگین - - - 1/25 5/25
𝑔

𝐾𝑔
) 

  محاسبه شده tمقدار  7/5
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 در پساب کارخانه صبا باتری و جذب اتمی DPASVبه دست آمده از روش  نتایج: 24-3جدول 

 روش جذب اتمی روش پیشنهادی

یون غلظت 

( در Ⅱسرب )

پساب )
𝑚𝑔

𝐿
) 

( در Ⅱسرب )یون غلظت 

پساب )
𝑚𝑔

𝐿
) 

( در نمونه پساب Ⅱجذب یون سرب )مقادیر 

 بار تکرار(با روش افزایش استاندارد )سه 
غلظت ) 

𝑚𝑔

𝐿
( یون سرب 

(Ⅱاضافه شده ) 

5/2 5/2 513/5 514/5 513/5 5/5 

5/2 2/2 535/5 529/5 529/5 5/2 

5/2 5/2 554/5 553/5 553/5 5/5 

)غلظت  میانگین - - - 1/2 5/2
𝑚𝑔

𝐿
) 

  محاسبه شده tمقدار  6/5
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( با الکترود Ⅱ( و کادمیم )Ⅱسرب )های گیری یوناندازه 4-1

/Bi2NH-/SBACNTsGC/MW  به روشDPASV 

 ارقام شایستگی 4-1-1

در  ایتوان نتیجه گرفت که بین سیگنال تجزیهمی 7-3های کالیبراسیون در بخش از بررسی منحنی

𝜇𝑔  تا 5/15ی غلظتی در گستره( Ⅱرب )یون سو غلظت  -V 56/5پتانسیل 

𝐿
ای ، و نیز بین سیگنال تجزیه 555 

𝜇𝑔  تا 5/5ی غلظتی در گستره( Ⅱیون کادمیم ) و غلظت -V 8/5در پتانسیل 

𝐿
ی خطی وجود دارد. رابطه 555 

 است. ذکر شده 7-3مربوطه در بخش معادلات 

 17-3های متفاوت که در جدول یری تکراری مربوط به غلظتگانحراف استاندارد نسبی برای پنج اندازه

دقت خوب و مقادیر درصد بازیابی گزارش شده بیانگر صحت خوب روش است. حد تشخیص  نشان ازگزارش شد، 

𝜇𝑔برابر با  ( Ⅱ) و برای یون سرب 36/1برابر با ( Ⅱ) تئوری محاسبه شده برای یون کادمیم

𝐿
 است. 87/2  

ها و اکثر آنیونشود که این نتیجه حاصل می 21-3های مختلف در جدول مزاحمت گونه از بررسی اثر

مزاحم نیستند و روش پیشنهادی ( Ⅱ( و کادمیم )Ⅱسرب ) یهایون زمانهمگیری ها در اندازهکاتیون

 پذیری بالایی دارد.گزینش

 های روش پیشنهادی با سایر روشمقایسه 4-1-2

های گزارش شده برای ی روش پیشنهادی با دیگر روششود، مقایسههدفی که در این بخش دنبال می

وش پیشنهادی را با ر 1-4رو در جدول از این است.( Ⅱ) و کادمیم( Ⅱ) های سربیون زمانهمگیری اندازه

 کنیم.مقایسه می 5-2های ذکر شده در بخش روش
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 های گزارش شده در مراجعی روش پیشنهادی با برخی روشقایسه: م1-4جدول 

 الکترود کار
حد تشخیص 

)سرب 
𝜇𝑔

𝐿
) 

حد تشخیص 

)کادمیم 
𝜇𝑔

𝐿
) 

رنج خطی سرب 
(

𝜇𝑔

𝐿
) 

رنج خطی 

)کادمیم 
𝜇𝑔

𝐿
) 

 مرجع

کربن شیشه/نقاط 

 کوانتومی گرافن
5/8 3/11 255-25 255-25 [36] 

 [38] 5-115 5-115 8/1 3/1 فیلم بیسموت

 [48] 15-155 15-155 5/5 1/5 الکترود بالک بیسموت

فیلم الماس/نانوصفحات 

 گرافیت
9/4 5/5 255-25 255-15 [41] 

کربن شیشه/فیلم 

 بیسموت
- - - - [42] 

/ الکترود کربن چاپی

نفیون/مایع یونی/ 

 کامپوزیت گرافن

1/5 1/5 155-1/5 155-1/5 [45] 

شیشه/نانو ذرات کربن 

اکسید گرافن/فیلم 

 بیسموت

2/5 2/5 2/257-1/2 4/112-1/1 [43] 

 [47] 5/14-3/66 7/26-2/122 1/5 5/1 ی آویزانقطره جیوه

 [45] 5/5-15 5/5-15 1/5 2/5 کربن شیشه/آمینو اسید

کربن شیشه/نانولوله 

کربنی چند 

 داره/مزوپور سیلیکاج

 روش پیشنهادی 5-555 15-555 3/1 6/1

 
 

 یقیحق یهانمونه ییهتجز 4-1-3

چون هم یقیحق یها( در نمونهⅡ) یم( و کادمⅡسرب ) هاییون زمانهم یریگاندازه یبرا یشنهادیروش پ کارایی

 22-3آن در جدول  یجو نتاقرار گرفت  یابیو خاک مرداب مورد ارز یصبا باتر یآب شهر شاهرود، پساب کارخانه

رب س هاییون زمانهم یریگاندازه یتواند برایم یشنهادیکه روش پ دهدینشان م یجنتا ینا یابیگزارش شد. ارز

(Ⅱو کادم )یم (Ⅱبا دقت و صحت خوب )آزمون  ینکهتر اشود. مهمبرده  به کارمختلف  یهادر بافت یt اختلاف ،
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و  23-3کرده است )جداول  ییدنشان نداده وصحت روش را تا  یاشعله یاتم با روش استاندارد جذب دارییمعن

3-24.) 

 گیرینتیجه 4-1-4

 است که برخی توسط پژوهشگران ارائه شدهکادمیم  گیری سرب وهای متعددی برای اندازهتا کنون روش

مطابق یسه نمودیم. گزارش کرده و با روش پیشنهادی مقا 1-4های مشابه با روش پیشنهادی را در جدول از روش

 غلظتی وسیع روش پیشنهادی  گسترهاند اما ها حد تشخیص کمتری گزارش کردهجدول اگرچه برخی روشاین با 

ش از دیگر مزایای روکند. و روش ارائه شده را به عنوان یک روش برتر معرفی میبا هیچ کدام قابل مقایسه نیست 

های قبل نیز صحت و دقت در بخشاست. با صرفه اقتصادی خوب  از مواد سازگار با محیط استفاده پیشنهادی،

تر اینکه روش مزایای آن است. مهم زاآن نیز  خوبخوبی برای روش گزارش شد و تکرار پذیری و تکثیر پذیری 

 است.نتایج روش پیشنهادی را تایید کردهصحت  FAASاستاندارد 

 آینده نگری 4-2

 عبارتند از:   روش پیشنهادی انجام داد یوسعهتوان در جهت تارهایی که میک راز دیگ

 یا عناصری که در یک برابر وزنی  )مثلا سرب و کادمیم و روی( سه عنصری و بیشتر زمانهمگیری ندازها

 (Ni ،2+Hg ،2+Cu ،+Ag+2های اصلی گزارش شدند )های سرب )( و کادمیم )( به عنوان مزاحمیون

 مثل سولفونیک اسید و ایمیدازول و ... ( ی متفاوتلهای عاماصلاح گروه مزوپور سیلیکا با گروه( 

 آلیزارین قرمز )مثل مالاشیت گرین داروها ها، سموم وترکیبات غیر فلزی مثل رنگ گیریاندازه ،s ،ایبوپروفن ،

 ( آزیترومایسین، آموکسی سیلین و ...

 ا یر کربن یردن کربن شیشه با خمرهای استفاده شده برای اصلاح الکترود یا جایگزین کتغییر در اصلاحگ

 الکترودهای چاپی و ...
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Abstract 

In this project the performance of glassy- carbon electrode coated with multi-walled carbon 

nanotubes/SBA-15-NH2-Mesoporous-Silica/Bismuth (GC/MWCNTs/SBA-NH2/Bi) was 

investigated in the simultaneous determination of cadmium(Ⅱ) and lead(Ⅱ) ions in acetate buffer 

solution at pH = 4.5 using differential pulse anodic stripping voltammetry(DPASV). This study 

showed that the GC/MWCNTs/SBA-NH2/Bi electrode have better performance and more 

sensitivity than the bare glassy carbon electrode. Also the effect of several parameters such as 

modifiers concentration, pH, preconcentration time, preconcentration potential, scan rate and pulse 

amplitude on the stripping current were investigated and optimized. Under optimal conditions, the 

electrode showed a wide linear response to cadmium(Ⅱ) and lead(Ⅱ) ions in the concentration 

range of  5.0 – 550.0 μg.L-1 and 10.0 – 550.0 μg.L-1, respectively. The theoretical detection limits 

was calculated as 1.3 μg.L-1 for cadmium(Ⅱ) and 1.5 μg.L-1 for lead(Ⅱ) ions. The effect of ion 

interferences was studied for both analytes and the efficiency of the proposed method for the 

simultaneous determination of cadmium(Ⅱ) and lead(Ⅱ) ions in tap water, swamp soil and battery 

plant effluent samples was investigated. Comparison of the results obtained in real samples with 

the flame atomic absorption spectroscopic method confirmed the accuracy of the proposed method. 
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