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از  پخشي مایع مایع ميکرواستخراج روش هب (II) پالادیم تغليظ پيش و استخراج

 مرئي-طيف سنجي ماوراء بنفش بوسيله اندازه گيری و نمونه های حقيقي مختلف

 *، شهلا الهاميراضيه اشتری
 گروه شیمی، واحد علوم و تحقیقات خوزستان، دانشگاه آزاد اسلامی، اهواز، ایران

 ، واحد اهواز، دانشگاه آزاد اسلامی، اهواز، ایرانییمگروه ش
 

 99/92/1۵تاریخ پذیرش:                         20/92/1۵تاریخ تصحيح:                        02/۵/1۵تاریخ دریافت: 

 چکيده

طیه    بهه ملحق شده  پخشی مایع مایع میکرواستخراجبه روش  II)برای اندازه گیری مقادیر اندک پالادیم ) یک روش حساس وجدید حاضر تحقیق در

 عنهوان  به کلروفرم درون به استخراج و (II)پالادیم یون با  Rسیانین اریوکروم کمپلکس تشکیل پایه بر روش اینده است. شمعرفی  UV-Vis سنجی

 غلظهت  ، pH ماننهد  مهثثر  پارامترههای  اثهر د. شه  استفاده کننده پخش عامل عنوان به برمید آمونیوم متیل تری ستیل از. میباشد کننده استخراج حلال

 خطی غلظت محدوده بهینه شرایط حت. تشد بهینه و بررسی سانتریفوژ زمان و  CTABغلظت کننده، استخراج حلال حجم و نوع ، Rسیانین اریوکروم

و  000/1 یهها  غلظت برای نسبی استاندارد نحرافا. آمد دست بهمیکروگرم بر میلی لیتر  000/0 حدتشخیص و میکروگرم بر میلی لیتر 000/1تا  050/0

این روش با موفقیت برای پیش تغلیظ و اندازه گیری مقهادیری    محاسبه شد. 7/3و  4/1 % با  برابر به ترتیب  (II)میکروگرم بر میلی لیتر پالادیم 100/0

 در نمونه های مختل  آب، خاک و چای بکار برده شد. (II)پالادیم جزیی

 .مرئی-پخشی، طی  سنجی ماوراء بنفش مایع مایع استخراجمیکرو ، پیش تغلیظ،(II)پالادیم :واژگان کليدی

 مقدمه-1

 حدود پالادیم سالانه تولید بطوریکه دارد؛ وسیعی کاربردهای امروزی صنایع در که باشد می پلاتین گروه از فلزی (Pd) پالادیم

 صنعت در کاتالیزور نعنوا به آن از استفاده شامل صنعت در پالادیم عمده [. مصارف5شود ] می زده تخمین تن 591

 شیمیایی صنایع ،(%1) گذاری سرمایه ،(%8) دندانپزشکی ،(%55) سازی جواهر ،(%51) الکترونیک صنایع ،(%11) خودروسازی

 در پالادیم حاوی ضایعات نشر فلز، این گسترده مصارف به توجه با [.3، 5باشد] می هیدروژن گاز تصفیه در همچنین و( 4%)

 کاتالیزوری های مبدل به ها اتومبیل از زیادی تعداد حاضر، حال [. در2است] افزایش به رو گیریچشم بطور زیست محیط

 در آنها که کرد نشان خاطر باید اما است، انکار قابل غیر کاتالیزوری های مبدل مزایای چه اگر. اند شده فلزمجهز این حاوی

  زیست های ماتریس در افزایشی روند پالادیم بنابراین. کنند می زادآ اتمسفر به را پالادیوم جمله از سمی عناصر استفاده، طول

 

 

 sh.elhami@aiuahvaz.ir                                                                        آزاد اسلامی، واحد اهوار، دانشگاه گروه شیمیاستادیار  وول:ئنویسنده مس.*
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 به راحتی به پالادیوم که دهد می نشان موجود [. شواهد4دارد] هوا در موجود ذرات و جاده، رسوبات خاک، در ویژه به محیطی،

 بیش معرض در گیری [. قرار1شود] می غذایی مواد زنجیره وارد نهایت در و شده، منتقل گیاهان ریشه طریق از بیولوژیکی مواد

 و DNA تخریب چشم، ناراحتی پوستی، مشکلات ژی،آلر آسم، سرطان، مانند انسان سلامت بر سوء اثرات باعث پالادیوم حد از

[. بنابراین اندازه گیری پالادیم 1-7شود] می آنزیم فعالیت سوء ، هیدروکسیل های رادیکال آسیب تشدید میتوکندری، سلول

 در نمونه های مختلف حائز اهمیت فراوان است.

 اجزای وجود علت به اول باشد؛ نمی مقدور خوراکی و یطیمح زیست های نمونه انواع در (II) پالادیم مستقیم تعیین دوعلت به

 در متداول های دستگاه تشخیص حد زیر در غالبا که آن کم بسیار غلظت دلیل به دوم و مختلف های نمونه در مزاحم

 استخراج ندمان تغلیظ پیش های روش از یکی از (II) پالادیم تعیین برای تاکنون بر اساس دانش کنونی ما .باشد می آزمایشگاه

 Modified cold-induced aggregation) شده اصلاح سرد القایی تجمع میکرواستخراج [،8 9جامد] فاز

microextraction) [50،] جامد شناور آلی قطره میکرواستخراج ، [55ابری] نقطه استخراج (solidified floating organic 

drop microextraction)   [53،] مایع مایع میکرواستخراج روش.  است شده استفاده [52، 54مایع] مایع میکرواستخراج 

 قیمت پایین، بالا، سرعت عملیات، سادگی جمله از متعددی مزایای دارای که بوده موثر و ساده تغلیظ پیش روش یک پخشی

 مخلوط یک پخشی، مایع یعما میکرواستخراج در. باشد می بالا سازیغنی فاکتور و بالا بازیابی ها، حلال و ها معرف کم مصرف

 این در. شود می تشکیل ابری محلول یک و شده تزریق آبی نمونه درون ،(گراستخراج حلال و کننده پخش حلال) حلال دو از

[. 51] باشد می کوتاه بسیار استخراج زمان بنابراین است؛ زیاد بسیار گراستخراج حلال و آبی فاز بین تماس سطح سیستم،

 داشته مختلف های نمونه در معدنی و آلی های آنالیت تعیین برای وسیعی کاربردهای پخشی مایع مایع تخراجمیکرواس تاکنون

 [. 51، 57] است

 تعیین برای مرئی، –فرابنفش اسپکتروفتومتری به شده ملحق پخشی مایع مایع میکرواستخراج روش یک مطالعه، این در

 و نوع واکنش، شرایط مانند موثر و مهم پارامترهای. شد بررسی Rسیانین وماریوکر با کمپلکس تشکیل براساس( II) پالادیم

 . گشت بهینه و مطالعه استخراج زمان و گراستخراج حلال حجم

 بخش تجربی -2

شيميایي مواد و ها دستگاه -0-9  

)تولیدد    Perkin  Elmer کمپانی ساخت Lambda35 مدل دوپرتویی UV/Vis سنج طیف دستگاه از نور، جذب گیری اندازه برای

 مددل  KOKUSAN - سانتریفوژ دستگاه فازها، جداسازی برای. شد استفاده میکرولیتری 210 کوارتز میکروسل کشور امریکا( و

H-11N تنظیم جهت. گرفت قرار استفاده ، تولید کشور ژاپن مورد pH از محلول pH  متدر WTW ،  آلمدان  سداخت  7550 مددل 
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 ،(II) میلدی گدرم بدر لیتدر پدالادیم     5000 محلول تهیه ای بودند. برایدارای درجه خلوص تجزیهتمام مواد مصرفی . شد استفاده

 و شدده  حدل ( آلمان مرک)غلیظ  اسید هیدروکلریک لیتر میلی 50 در( آلمان مرک) کلرید پالادیم نمک از گرم 5111/0  مقدار

 کدروم  مدولار اریدو   50-2 محلدول  تهیده  بدرای  .شدد  رسدانده  حجم به مقطر آب با لیتری میلی 500 سنجی حجم بالن در سپس

 حجدم  بده  مقطدر  آب بدا  و ریختده  لیتری میلی 10 بالن در را(  آلمان مرک) Rسیانین اریوکروم پودر از گرم R 0318/0سیانین

 pH همولار اضافه شد تدا بد   1/0مولار استیک اسید را آماده کرده و به اندازه کافی به آن سود با غلظت  1/0محلول . شد رسانده

 .مورد نظر رسید

حقيقي هاي نمونه سازي آماده -0-0  

جاده خاک نمونه سازي آماده -0-0-9   

 بده  و شدد  اضدافه  بشر یک در خاک نمونه گرم 50 به اسید نیتریک لیتر میلی 10 و اسید هیدروکلریک لیتر میلی 510 مخلوط

 و اضدافه  غلدیظ  اسدید  هیددروکلریک  لیتدر  میلی 1 به منظور تکمیل هضم،. شد داده حرارت 81 ℃ آب درحمام ساعت 1 مدت

 خشدک  نزدیدک  تدا  صدافی  زیر محلول و شده صاف محلول سپس. شد تبخیر 81 ℃آب حمام در شدن خشک نزدیک تا مجددا

 شدد  داده حرارت محلول و اضافه اسید هیدروکلریک قطره 5 و مقطر آب لیتر میلی 10 سپس .گردید تبخیر هیتر روی بر شدن

. شدد  رسدانده  حجدم  به مقطر آب با و منتقل لیتری میلی 10 حجمی بالن یک به حاصل محلول. آمد دست به شفافی محلول تا

 4 بده  آن  pHسود، محلول از استفاده با و شد برداشته آن از لیتر میلی 50 مقدار بود، اسیدی شدیدا آمده دست به محلول چون

 [.58] شد رسانده حجم به لیتری یمیل 31 حجمی بالن در آمده دست به محلول سپس. شد رسانده

چاي نمونه سازي آماده -0-0-0   

 لیتدر  میلدی  7 و شدد  داده قدرار  لیتدری  میلدی  10  بشدر  یک در بود( شده خشک 550 ℃ دمای در )که خشک چای گرم یک

 حدرارت 510 ℃ دمدای  در دقیقده  51 مددت  به و شد پوشانده ساعت شیشه با بشر سر. گردید اضافه آن به غلیظ اسید نیتریک

 ℃ دمدای  در دقیقه 20 مدت به و افزوده پراکسید هیدروژن لیتر میلی 2 شدن سرد از پس. داده تا نمونه نزدیک به خشک شد

 1 در کامدل  طدور  بده  رسوب سدفید باقیماندده   گردد، تبخیر اسید تا برداشته را ساعت شیشه مرحله این در. شد داده گرما 300

 سدود  بدا  حاصدل  محلدول . شدد  منتقل لیتری میلی500 حجمی بالن یک به محلول و شده حل مولار 5 اسید نیتریک لیتر میلی

 [.  59شد] رسانده حجم به مقطر آب با نشان خط تا و خنثی مناسب

کار روش -0-3  

 5، میلیلیتدری  50 سدنجی  حجدم  بالن یک به پخشی، مایع مایع میکرواستخراج روش به (II) پالادیم یون تغلیظ پیش منظور به

 R سدیانین  اریدوکروم میلی لیتر  1/0  ،(pH=4) استات بافر لیتر میلی3/0میکروگرم بر میلی لیتر(،  50) کلرید پالادیمتر میلی لی

 منتقل مخروطی انتهای با ای شیشه سانتریفوژ لوله یک به محلول آنگاه .شد رسانیده حجم به مقطر آب با و منتقل مولار( 4-50)
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 عنوان مولار )به 1×50-4 غلظت با  CTABحاوی کننده(،استخراج حلال عنوان به) کلروفرم رمیکرولیت 300 دقیقه، 5پس از . شد

 ایجداد  ابدری  محلدول  و شدد  زده هم محلول ثانیه 50 مدت به و شده تزریق میکروسرنگ توسط سرعت به کننده(، پخش حلال

 و شدده  جددا  آبدی  و آلدی  فداز  دو انتریفوژ،سد  از پس. شد سانتریفوژ rpm 1000 دور با و دقیقه 7 مدت به محلول سپس. گردید

 دستگاه از استفاده با محلول جذب و شده منتقل کوارتزی میکروسل به میکروسرنگ توسط بود آنالیت حاوی که  آلی فاز سپس

 یدون  غیداب  در امدا  فدو   روش بده  نیدز  شاهد محلول. شد گیری اندازه نانومتر 185 ثابت موج طول در UV-Vis اسپکتروفتومتر

 .گردید تهیه دیمپالا

 گیری:بحث و نتیجه -3

 آنکده  به توجه با. دهد می رنگی کمپلکس تشکیل و داده واکنشR سیانین کروم اریو با (II) پالادیم که داد نشان اولیه مطالعات

 د؛بدو  خواهدد  منفدی  بار دارای نیز مربوطه کمپلکس ،(5 شکل) است ظرفیتی سه آنیون یک آبی محیط در R سیانین کروم اریو

 کلریدد  آمونیدوم  متیدل  تدری  سدتیل  از منظدور  بددین  گدردد،  ایجداد  یدون  زوج است لازم آلی فاز در آن استخراج منظور به لذا

(CTAB) روش این در. شد استفاده CTAB بدا  یون زوج تشکیل برای یون جفت عنوان به اول نقش داشت؛ اساسی نقش دو 

 فداز  درون( کنندده اسدتخراج  حلال عنوان به) کلروفرم با همراه که کننده پخش عامل عنوان به دوم نقش و(II) پالادیم کمپلس

 .گشت سازی بهینه مختلفی پارامترهای حساسیت، میزان بالاترین به دستیابی منظور به. شد تزریق آبی

 

 

 

 

 

 R  سیانین کروم اریو ساختار. 1 شکل

 

 pH  اثر -3-9

 میزان بر pH اثر. میباشد محلول  pH استخراج، در همچنین و لکسکمپ درتشکیل فاکتورها موثرترین و مهمترین از یکی

 جذب میزان بیشترین که داد نشان نتایج(. 3 شکل) گرفت قرار بررسی مورد 0/2-1/1 محدوده در (II) پالادیم کمپلکس جذب

 و سیترات فرمات،) افرب نوع 2 بافر انتخاب منظور به. شد انتخاب بهینه عنوان به  =4pHبنابراین آید؛ می بدست  =4pHدر

 دیگری، آزمایشات در. است بافر بهترین استات بافر که دهد می نشان 2 شکل در موجود نتایج. گرفت قرار بررسی مورد( استات
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 انتخاب بهینه عنوان به لیتر میلی 3/0 حجم و شده مطالعه لیتر با دقت بیشتری میلی 0/3 تا 0/0 گستره در استات بافر حجم

 .شد

 

 

 

 

 

 (II) پالادیم DLLME در pH اثر. 2 کلش

 حاوی کلروفرممیکرولیتر  000 تزريق ؛دقیقه 5 اکنشون زما ؛ میکرومولار R 4سیانین اريوکروم ؛µg mL  000/1-1کلريد پالاديم ش:آزماي شرايط )

CTAB پالاديم فاقد و نمونه محلول با يکسان شرايط در شاهد محلولهای ؛دقیقه5 سانتريفوژ زمان ثانیه؛ 5 استخراج زمان ؛میلی مولار  5 غلظت با 

  (بود

 

 

 

 

 

 (II) پالادیم DLLME در بافر نوع اثر. 3 شکل

 حاوی کلروفرممیکرولیتر  000 تزريق ؛دقیقه 5 اکنشن وزما؛ میکرومولار R 4سیانین اريوکروم ؛µg mL  000/1-1کلريد پالاديم ش:آزماي شرايط(

CTAB پالاديم فاقد و نمونه محلول با يکسان شرايط در شاهد محلولهای ؛دقیقه5 سانتريفوژ زمان ثانیه؛ 5 ستخراجا زمان ؛میلی مولار 5 غلظت با 

 (بود
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 Rسيانين اریوکروم غلظت اثر -3-3

 بیشترین است قادر که معرف غلظت کمترین از گرددتا می تلاش تغلیظ پیش در همچنین و کمپلکس تشکیل واکنش در

. شد میکرومولار بررسی 9 تا5 گستره در  Rسیانین اریوکروم غلظت منظور بدین. گردد استفاده ود،ش سبب را استخراج کارآیی

 میزان بیشترین. یابد می افزایش جذب  Rسیانین اریوکروم غلظت افزایش با ابتدا در که داد نشان 4 شکل در موجود نتایج

 . شد استفاده غلظت این از بعدی مراحل در ینبنابرا. آمد بدست  Rسیانین میکرومولار اریوکروم 1 غلظت در جذب

 . 

 

 

 

 

 (II) پالادیم DLLME در Rسیانین اریوکروم غلظت اثر. 3 شکل

  CTABحاوی کلروفرممیکرولیتر  000 تزريق ؛دقیقه 5 اکنشن وزما میلی لیتر؛ 2/0بافر استات  ؛µg mL  000/1-1کلريد پالاديم ش:آزماي شرايط( 

  (بود پالاديم فاقد و نمونه محلول با يکسان شرايط در شاهد محلولهای ؛دقیقه5 سانتريفوژ زمان ثانیه؛ 5 استخراج زمان ؛میلی مولار  5 غلظت با

 کننده و عامل پخش کنندهاثر حلال استخراج -3-4

ای کننده در این روش باید داراهمیت زیادی دارد. یک حلال استخراج DLLMEکننده در روشنوع و حجم حلال استخراج

مشخصات ویژه ای باشد. از جمله اینکه غیر قابل امتزاج در آب باشد، دانسیته بیشتر از آب داشته باشد، و ظرفیت استخراج بالا 

برای آنالیت مورد نظر داشته باشد. بر این اساس سه حلال دی کلرومتان، تتراکلریدکربن و کلروفرم انتخاب شدند. جهت تعیین 

که همگی  میکرولیتر از هر حلال( 800تا  300گستره ) ه، مقادیر مشخصی از حلال های مورد نظربهترین حلال استخراج کنند

تزریق شد. بر اساس نتایج به دست آمده، بیشترین (II) بودند به محلول آبی حاوی پالادیم CTABدارای غلظت یکسان از 

کننده مورداستفاده قرار گرفت. به همین دلیل کلروفرم به ه کلروفرم به عنوان حلال استخراجمقادیر جذب زمانی حاصل شد ک

 کننده انتخاب شد.عنوان حلال استخراج

میلی مولار مورد بررسی قرار گرفت. با توجه   0/1تا  5/0کننده، در محدوده به عنوان عامل پخش CTABدر مرحله بعد غلظت 

 این سازی بهینه با زیرا تاثیر بسیار زیادی در بهبود روش داشته است CTAB غلظتاشت که می توان اظهار د 4به شکل 

در ابتدا جذب کمپلکس استخراج شده در مقابل شاهد، با افزایش غلظت  .داد رخ آزمایشات در زیادی جذب تغییرات ،پارامتر
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CTAB میلی مولار افزایش یافت ولی با بیشتر شدن غلظت  1/0، تا غلظتBCTA  میزان جذب کاهش یافت. بنابراین در

 میلی مولار استفاده شد. 1/0به غلظت  CTABمطالعات بعدی از 

کننده یکی از عوامل بسیار موثر در کارآیی استخراج و همچنین در فاکتور غنی سازی می باشد. حجم حجم حلال استخراج

 مربوط به د. بیشترین میزان جذب با تکرار پذیری مطلوب،میکرو لیتر مطالعه ش 100تا  300کننده در محدوده حلال استخراج

 

 

 

 

 

 

 (II) پالادیم DLLME در  CTAB غلظت اثر. 4 شکل

  CTABحاوی کلروفرممیکرولیتر  300 تزریق ؛دقیقه 5 اکنشن وزما میلی لیتر؛ 2/0بافر استات  ؛µg mL  000/1-1کلرید پالادیم ش:آزمای شرایط (

 .(بود پالادیم فاقد و نمونه محلول با یکسان شرایط در شاهد محلولهای ؛دقیقه5 سانتریفوژ زمان ثانیه؛ 5 استخراج زمان ؛ مختل  غلظت های با

میکرولیتر بود. زمانیکه از حجم های کمتر استفاده شد، مقدار حجم فاز آلی آنقدر کم بود که نتایج تکرار پذیری  300حجم 

بود به عنوان حجم بهینه  TABCاز   میلی مولار 1/0وی کرولیتر کلروفرم که حامی 300مطلوبی نداشتند. بدین علت از حجم 

  برای استخراج در مراحل بعدی استفاده شد.

 اثر زمان -3-۵

زمان واکنش چنین تعریف شده است: زمان ماندن محلول آبی قبل از آنکه تزریق صورت گیرد. به منظور مطالعه اثر زمان 

دقیقه نگهداری شدند. نتایج حاکی از آن بود که  0/51تا  0/0ریق در شرایط بهینه در بازه زمانی واکنش، محلول ها قبل از تز

 دقیقه برای انجام واکنش کافی است. 5زمان کوتاه 

به فاصله زمانی بین زمان تزریق حلال استخراجی تا شروع سانتریفوژ، زمان استخراج گفته می شود. برای بررسی اثر زمان 

ثانیه مطالعه شد. به منظور کنترل این زمان کوتاه، تزریق در کنار دستگاه سانتریفوژ انجام  0/10تا  0/0له زمانی استخراج، فاص

شد؛ بدین ترتیب که پس از تزریق ابتدا لوله سانتریفوژ بطور دستی تکان داده شده و سپس در دستگاه قرار داده شد. ماکزیمم 
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 50ه و زمان های طولانی تر تاثیری در کارآیی روش نداشت. به همین دلیل زمان ثانیه بدست آمد 50جذب در زمان کمتر از 

 ثانیه به عنوان زمان استخراج بهینه انتخاب شد یکی از مزایای مهم این روش سرعت بالای آن است. 

دو فاز آبی و آلی،   دقیقه مورد بررسی قرار گرفت. نتایج نشان داد که برای جدایی کامل 30تا  3زمان سانتریفوژ در محدوده 

 ( شود. rpm1000دقیقه سانتریفوژ ) 7لازم است مخلوط 

 یستگي شا ارقام -3-6

 از غلظت و نور جذب بین رابطه  (II)میکروگرم بر میلی لیتر پالادیم100/5تا  010/0 خطیغلظتی  محدوده در بهینه، شرایط در

 در که R² = 0.9953 همبستگی ضریب باA = 1.128C + 0.0829 با است برابر آمده بدست خط کند. معادله می پیروی بیر قانون

 که شود می تعریف m b3S/شکل به روش تشخیص حدشد. با میمیکروگرم بر میلی لیتر  برحسب   (II)پالادیم یون غلظت  Cآن

 008/0 روش تشخیص حد اساس باشند. براین می کالیبراسیون منحنی شیب  mو شاهد نمونه استاندارد انحراف bS آن در

 .آمد بدستمیکروگرم بر میلی لیتر 

 % 7/2و  4/5با  برابر به ترتیب  (II)میکروگرم بر میلی لیتر پالادیم 500/0و  000/5 غلظت برای  (RSD)نسبی استاندارد انحراف

 .آمد بدست

 مزاحم یونهاي اثر بررسي -3-7

 نشان دهنده که بررسی شد عناصر سایر مزاحمت میزان م،پالادی یون اندازه گیری برای شرایط بهترین به دست آوردن از پس

 های یون نیز و (II) میکروگرم بر میلی لیتر پالادیم000/5 حاوی هایی محلول هدف این برای .است روش بودن انتخابی میزان

 .دشدن انجام جذب گیری اندازه و DLLME روش به استخراج پیشنهادی روش دستورالعمل مطابق و شدند تهیه دیگر

 آورده 5 جدول در آمده بدست شود. نتایج پالادیم استخراج در ±%1 از بیشتر تغییری باعث که شود می گفته یونی به مزاحم یون

های گری بالا نسبت به پالادیم می باشد که حضور یوندارای انتخاب  Rسیانین اریوکرومنتایج حاکی از آن است که  .اند شده

 استخراج و اندازه گیری آن نداشته است.  متعدد، ایجاد مزاحمت جدی در
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 پالادیم ش:آزمای شرایط (. (II) پالادیم استخراج کارایی بر ها یون سایر حضور بررسی . 1 جدول

 کلروفرممیکرولیتر  200 تزریق ؛min  1 واکنش زمان میلی لیتر؛ 2/0بافر استات  ؛g mLµ  000/1-1کلرید

 فاقد و نمونه محلول با یکسان شرایط در شاهد محلولهای ؛ میلی مولار 5/0 غلظت با  CTABحاوی

 (بود پالادیم

 غلظت مجاز حد مزاحم یون

(C یون مورد نظر /CPd(II)) 

CO3
2-, HCO3

-, K+, Mg2+, Cl-, Zn2+, F- 5000 

Ag+, NO3
-, SO4

2-, Mn2+ 800 

Sn2+, Co2+, PO4
3-, Hg2+, Cd2+, Ca2+, Na+, Ni2+, Br- 100 

Cu2+, Pb2+ 300 

Fe3+ 500 

 حقيقي نمونه هاي در پالادیم اندازه گيري براي روش کاربرد-3-0

 بررسی مورد چای و خاک آب، حقیقی نمونه سه برای شده ارائه روش حقیقی، نمونه های در روش کارایی ارزیابی به منظور

میلی لیتر از محلول های نمونه  1ر، بدین منظو  شد. استفاده استاندارد افزایش روش از روش صحت بررسی برای .گرفت قرار

معرفی شده، در  DLLM(، با استفاده از روش 3-3-3و  5-3-3های واقعی تهیه شده برای تعیین پالادیم )مطابق قسمت های 

نتایج  شد. (spike)شرایط بهینه، آزمایش شد. جهت اعتبار سنجی روش، محلول های مذکور در سه سطح غلظتی اسپایک 

 استخراج کارایی بر زیادی تاثیر یدهچپی که ماتریسهای می دهد نشان گین سه بار اندازه گیری می باشد. نتایج( میان3 )جدول

 .ندارد روش

 کلروفرممیکرولیتر  200 تزریق ؛min 1  واکنش زمان میلی لیتر؛ 2/0بافر استات  ش:آزمای شرایط(حقیقی  نمونه های در پالادیم گیری اندازه .2جدول

 (بود پالادیم فاقد و نمونه محلول با یکسان شرایط در شاهد محلولهای ؛ میلی مولار 5/0 غلظت اب  CTABحاوی

 (%) بازیابی )g mLµ-1(غلظت پالادیم  نمونه

 شده اندازه گیری مقدار شده اضافه مقدار

000/0 5لوله کشی آب   

300/0  

100/0  

000/5  

 زیر حد تشخیص

  300/0  

490/0 

043/5  

- 

0/500 

0/98 

3/504 

 000/0 3لوله کشی آب 

300/0 

100/0 

 زیر حد تشخیص

599/0 

150/0 

- 

1/99 

0/503 
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000/5 028/5 8/502 

 000/0 آب چاه

300/0 

100/0 

000/5 

 زیر حد تشخیص

300/0 

151/0 

981/0 

- 

0/500 

2/502 

1/98 

 000/0 خاک

300/0 

100/0 

000/5 

 زیر حد تشخیص

302/0 

102/0 

001/5 

- 

1/505 

7/500 

1/500 

 000/0 چای

300/0 

100/0 

000/5 

 زیر حد تشخیص

300/0 

104/0 

021/5 

- 

500 

7/500 

1/502 

 

 گیریتیجهن -4

، یک روش حساس، سریع و صحیح برای اندازه گیری -Vis UV اسپکتروفتومتری با همراه مایع مایع پخشی استخراج میکرو

کننده و از ستیل وش، از کلروفرم به عنوان حلال استخراجدر نمونه های مختلف آب، خاک و چای است. در این ر (II)پالادیم

 و گرفت قرار بررسی مورد استخراج فرایند بر موثر فاکتورهایتری متیل آمونیم کلرید به عنوان عامل پخش کننده استفاده شد. 

 شده مقایسه گردیده است. با دیگر مقالات منتشر (II)کارایی روش ارائه شده جهت اندازه گیری پالادیم 2در جدول  .شد بهینه

[. این روش با موفقیت برای اندازه 37، 31، 33، 35حد تشخیص این روش از بعضی از روشهای مقایسه شده بهتر می باشد]

 گیری پالادیم در نمونه های حقیقی مختلف به کار برده شد و تنوع نمونه های حقیقی از مزایای آن است. 
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 مرئی-به روش طی  سنجی ماوراء بنفش (II)های گزارش شده جهت تعیین پالادیمر روش. مقایسه روش حاضر با سای2جدول

 روش استخراج یا معرف ردیف
 غلظتی محدوده

(µg  mL-5) 

 حد تشخیص

(µg  mL-5) 
 مرجع نمونه حقیقی

 استخراج فاز جامد 5
 0587/0تا  929/0

μM 
 55/0  30 پساب 

3 N,N,N_ N_-tetra (2-ethylhexyl) 

thiodiglycolamide 
 داده نشده 51-5

محلول زباله های مایع 

 سطح بالا شبیه سازی

 شده

35 

2 Thio-Michler’s Ketone 100/0-010/0 051/0  
پساب آزمایشگاهی و 

 پساب صنعتی
33 

    040/0  5/0 – 0/3 نوترین 4
آب لوله کشی، آب 

 معدنی و آب زیرزمینی
32 

001/0 -500/0 استخراج فاز جامد 1  34 نمونه زباله 50-4×5/2  

 1×50-4 003/0-340/0 استخراج نقطه ابری 1
آب لوله کشی، آب 

 رودخانه، آب دریا 
31 

 31 نمونه های سنتزی 005/0 051/0-200/0 اسپکتروفتومتری فاز جامد 7

8 benzyloxybenzaldehydethiosemicarbazone 10-1 057/0 37 نمونه های سنتزی و آب 

 070/0 710/0-1/51 سفیکسیم 9
خاک و نمونه کارگاهی 

 اتومبیل
38 

50 DLLME 10/5-010/0 008/0 
آب لوله کشی، آب چاه، 

 چای و خاک

روش 

 حاضر
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