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 رتووا (بررسی و بهینه سازی دمای عملیاتی پراکنش ترکیب سیانو کربنی

 دستگاه کروماتوگرافی گازی استفاده ازبا  )مالونونیتریل یلیدینکلروبنز

 *احمد باقریپیمان معینی، 
 ایران سمنان، سمنان، دانشکده شیمی، دانشگاه

 11/40/17تاريخ پذيرش:                  10/40/17تاريخ تصحيح:                   51/40/17تاريخ دريافت: 

 چکيده

، سه روش آماده سازی  (OCBM یا مالونونیتریلیلیدین کلروبنز رتوو)ا سیانو کربنیحاضر به منظور بررسی و بهینه سازی دمای پراکنش ترکیب  کاردر 

 های میکرواستخراج فاز جامد، نمونه برداری با استفاده از تله خلاء دو جزئی و اسکن دمایی در پورت تزریق با دستگاه کروماتوگرافی گازینمونه با نام

ها نشان دهنده آن محافظ عوامل شیمیایی بوده و بررسیهای برای تست ماسکOCBMسیانو کربنی ترکیب اند. از کاربردهای مورد استفاده قرار گرفته

های تست از قرار دادن آن به صورت پودر بر روی هیترهایی با دمای بالا هستند که در بسیاری از مراکز به منظور پراکنده کردن این ترکیب در اتاقک

 ولید مواد سمی و یا ایجادهای بالا ممکن است سبب تخریب ماده، تهایی مبنی بر اینکه این شیوه پراکنش در درجه حرارتشود. فرضاستفاده می

 OCBMنی سیانو کرب های ناخواسته شود وجود دارد. از این رو از دیگر اهداف مورد بررسی در این مقاله، آنالیز بخارات تولید شده از پراکنش ترکیبواکنش

ورت ای از اسکن دمایی ترکیب هدف در پعات اولیهبا شیوه مذکور و پاسخ به سوالات مطرح شده در این فرضیات بوده است. برای این منظور در ابتدا اطلا

های تاقکاتزریق دستگاه کروماتوگرافی حاصل شده، پس از آن برای ایجاد بیشترین مشابهت بین شرایط نمونه برداری و شرایط عملیاتی به کارگرفته در 

ب تبخیر و از آن نمونه برداری شده است. در بخش پایانی مقاله از تست گاز، ترکیب بر روی هیتر قرار داده شده و با اعمال بیشترین دمای ممکن، ترکی

سازی عاری از حلال آلی برای استخراج و تشخیص ترکیبات با غلظت ناچیز تولید شده در فرآیند روش میکرواستخراج فاز جامد به عنوان یک روش آماده

 پراکنش استفاده شده است.

 .کروماتوگرافی گازی، میکرواستخراج فاز جامد، تله خلاء دو جزئی، سیانو کربنی، OCBM: کلیدی کلمات

 مقدمه -1

 ۰۹ماده کریستالی جامد و سفید رنگی است که نقطه ذوب آن   5(OCBM ورتو کلروبنزیلیدین مالونونیتریل یا)ا سیانو کربنی

در آب داشته  بسیار کمیحلالیت این ماده  [.5]برآورد شده است یگراددرجه سانت ۱5۹-۱51جوش آن  یو دما یگراددرجه سانت

 است.های هدف در محیط این مادههای انتشار سوزاندن، انفجار و آئروسل کردن از روشو 

 

 

 
 abagheri@semnan.ac.ir                                                   ایران                  سمنان، سمنان، دانشگاه فیزیک، شیمی یاردانش: مسئوول ویسنده.ن *

1 O-Chlorobenzylidene Malononitrile 
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اختار سبصورت مایع مورد استفاده قرار گیرد.  شده یا اینكه ممكن استممكن است در حلال مناسب حل سیانو کربنی ترکیب 

میلی گرم بر متر  51/۹-1/۹حداقل غلظت قابل احساس آن  است.قابل مشاهده  5شیمیایی مربوط به این ترکیب در شكل 

میلی  1-5۹حداقل غلظت ناتوان کننده آن ، میلی گرم بر متر مكعب 5/۹-۹/5حداقل غلظت تحریك کننده آن حدود ، مكعب

میلی گرم در دقیقه بر متر مكعب تخمین  ٠۹۹۹۹ای افراد بسیار بالاتر بوده و آن بر 50LCtدر دقیقه بر متر مكعب است و  گرم

 . ]1-5[این امر در روند مسائل امنیتی، بسیار حائز اهمیت است. ، لازم به ذکر استزده شده است

دمای عملیاتی ی که در مواد یو جداساز یبررس یاست که برا ایهای پرکاربرد تجزیهجمله دستگاهاز کروماتوگرافی گازی 

ی های این دستگاه امكان تنظیم دمای محفظه وروداز قابلیت .رودیکار مهبشدنقابل آنالیز هستند یهبدون تجزبوده و  فرار دستگاه

سازد. روش میكرواستخراج فاز جامد دستگاه بوده که این موضوع امكان بررسی دمای تخریب ترکیبات را در دستگاه فرآهم می

. است قرار گرفتههای تحقیقاتی های اخیر مورد توجه بسیاری از گروهسازی نمونه است که در سالزمینه آمادهروشی موثر در 

ای، خصوصا دستگاه های مختلف تجزیهاهمیت این روش در آن است که با تلفیقی از میكرواستخراج فاز جامد با دستگاه

 شود.پذیر میهای آلی امكانبدون مصرف حلالهای مختلف کروماتوگرافی گازی، امكان آنالیز نمونه

 

 OCBMسیانو کربنی  یبترک یمیاییساختار ش -1شکل 

 شده زادآ ترکیبات مطالعه وهمچنین استفاده مورد هایمحیط درسیانو کربنی  ترکیب پراکنش دمای بررسی اهمیت به توجه با

ارگیری کدمای پراکنش و چگونگی ترکیبات آزاد شده ناشی از بهدر پروژه حاضر به منظور بررسی و بهینه سازی  ها،محیط دراین

ز با استفاده ا یفاز جامد، نمونه بردار یكرواستخراجم هاینام با نمونه سازی آماده روش ههای تست گاز ساین ترکیب در اتاقك

نظور در م ینا ی. براگیردمیمورد استفاده قرار  یگاز یبا دستگاه کروماتوگراف یقدر پورت تزر ییو اسكن دما یتله خلاء دو جزئ

 یجادا برای آن از پس شده، حاصل کروماتوگرافی دستگاه قیتزر پورت در هدف ترکیب دمایی اسكن از ای یهاطلاعات اول ابتدا

 داده قرار هیتر یرو بر ،ترکیب گاز تست هایاتاقك در کارگرفته به عملیاتی وشرایط برداری نمونه شرایط بین مشابهت بیشترین

 رواستخراجمیك روش از مقاله پایانی بخش در. است شده برداری نمونه آن از و تبخیر ترکیب ممكن، دمای بیشترین اعمال با و شده

 دهش استفاده چیز نا غلظت با ترکیبات تشخیص و استخراج برای آلی حلال از عاری سازی آماده روش یك عنوان به جامد فاز

 .است
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ها نشان دهنده آن های محافظ عوامل شیمیایی بوده و بررسیبرای تست ماسك OCBMسیانو کربنی ترکیب از کاربردهای 

های تست از قرار دادن آن به صورت پودر بر روی هستند که در بسیاری از مراکز به منظور پراکنده کردن این ترکیب در اتاقك

ب های بالا ممكن است سبهایی مبنی بر اینكه این شیوه پراکنش در درجه حرارترضشود. فهیترهایی با دمای بالا استفاده می

، پروژههای ناخواسته شود وجود دارد. از این رو از اهداف مورد بررسی در این تخریب ماده، تولید مواد سمی و یا ایجاد واکنش

و پاسخ به سوالات مطرح شده در این فرضیات بوده با شیوه مذکور  سیانو کربنیآنالیز بخارات تولید شده از پراکنش ترکیب 

است. برای این منظور در ابتدا اطلاعات اولیه ای از اسكن دمایی ترکیب هدف در پورت تزرق دستگاه کروماتوگرافی حاصل شده، 

گاز، ترکیب  تست هایپس از آن برای ایجاد بیشترین مشابهت بین شرایط نمونه برداری و شرایط عملیاتی به کارگرفته در اتاقك

 بر روی هیتر قرار داده شده و با اعمال بیشترین دمای ممكن، ترکیب تبخیر و از آن نمونه برداری شده است. 

 بخش تجربی -2

 مواد و تجهيزات مورد استفاده -1-5

. به جهت تعیین درصد خلوص از روش تیتراسیون ولهارد استفاده تهیه گردیددرصد  ۰5با خلوص جامد سیانو کربنی  ترکیب

استفاده شد. به منظور شستشوی ابزار 5نیتریل خریداری شده از کمپانی مرک منظور حل کردن این ترکیب از حلال استو بهشد. 

استفاده شد. حلال استون ( %5۹های سدیم هیدروکسید و نیتریك اسید )ی همچون استون، آب بی یون شده، محلولیهااز حلال

 ، نمك سدیم هیدروکسید به همراه نیتریك اسید از شرکت مرک تهیه گردید.5و استونیتریل از شرکت سیگما

( مجهز به Shimadzo 17A Japanدستگاه کروماتوگراف گازی )استفاده از با  سیانو کربنی و شناسایی ترکیب جداسازی 

 متر( انجام شد. ۱۹میكرومتر و طول  51/۹)ضخامت فیلم فاز ثابت  Bp5( و ستون مویینه از نوع FID) ایآشكارساز یونش شعله

درصد( به عنوان گاز حامل استفاده شد. هیدروژن مورد نیاز آشكارساز توسط مولد هیدروژن خریداری  ۰۰/۰۰از هلیوم )با خلوص 

دمای  ،. به منظور جداسازی این ترکیب از مخلوط( تهیه شدOPGU-2200S, Shimadzu, Japanشده از شرکت شیمادزو )

 58۹محفظه ورودی در آزمایشات مربوط به نمونه برداری توسط روش میكرواستخراج فاز جامد و استفاده از تله خلاء دو تكه در 

، 51۹ ،5۹۹، 51۹، 5۹۹درجه سانتی گراد قرار داده شد )دمای این محفظه در روش دمای متغیر محفظه ورودی در دماهای 

درجه سانتی گراد ثابت نگه داشته شد و فشار  ۱۹۹در درجه سانتی گراد متغیر بوده است(. دمای آشكارساز  0۹۹و ۱1۹، ۱۹۹

درجه سانتی  5۹درجه سانتی گراد بوده و سپس با سرعت  1۹تنظیم شد. دمای آون حاوی ستون در ابتدا  kPa5۹1گاز حامل در

به منظور انحلال .  داده شددقیقه در این دما قرار  5۹درجه سانتی گراد افزایش یافته و به مدت  5۰1گراد در هر دقیقه تا دمای 

 
1 Merck 

2 Sigma 
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استفاده (Switzerland 3SW)5صوت از حمام اولتراسوندامواج فراریل از در حلال استونیتسیانو کربنی ترکیب سریع و کامل تر 

استفاده شد. فیبر میكرواستخراج  (ITO, Japan)میكرولیتری  1و به منظور تزریق نمونه به دستگاه کروماتوگراف گازی از سرنگ 

 خریداری شده است. 5جامد تجاری از شرکت ساپلكو

 نتایج و بحث -3

های مورد در محیطسیانو کربنی در بخش مقدمه توضیحاتی در مورد اهمیت بررسی و بهینه سازی دمای پراکنش ترکیب 

ای از دما که در آن حداکثر مقدار ماده در محیط های تست ارائه شد. در واقع تعیین دما یا محدودهاستفاده، مخصوصا در اتاقك

 وجود آید امری ضروری به نظر های جانبی بهرات مانند تخریب ترکیب یا واکنشپراکنده شده و در این شرایط کمترین تغیی

 رسد.می

 اتاقك هایی تعبیه شده است تا ;مربوطه تحقیقاتی مراکز ، درهای محافظ عوامل شیمیاییمیزان کارایی ماسك ارزیابیبه منظور 

از طرفی بسیاری از این مراکز به منظور ایجاد فرم  [.٠] کنندی عملیاتشبیه سازی ها اهداف خود را تا با انتشار گاز در این اتاقك

با دمای ثابت قرار داده و با گذشت  ۱مقدار مشخصی از ماده را بر روی صفحه یك گرم کننده سیانو کربنی فیزیكی گازی ماده 

. همانطور [7-۰] شوندمی های مد نظر وارد این اتاقكمدت زمانی خاص نیروهای مسئول به منظور تست ماده و یا تست ماسك

تواند در این شرایط به کار گرفته ای از دما میکه ذکر شد، آنچه که در این جا مورد سوال است این است که چه دما یا محدوده

شود تا بیشترین بازدهی در پراکندگی ماده در محیط و کمترین خطر برای سلامت عوامل درگیر حاصل شود. لازم به ذکر است 

می تواند تخریب  5طبق مكانیسم ارائه شده در شكل سیانو کربنی هایی وجود دارد که طبق آنها، در دماهای بالا ترکیب که فرض

 .[۰] ترکیب هیدروژن سیانید که ماده ای سمی است شودمنجر به تولید شده و 

 

 سیانو کربنی  ترکیب از سیانید هیدروژن ترکیب تولید چگونگی -2 شکل

رودی ، این ترکیب در ابتدا در پورت وشیوه پراکنش مرسوم های تست بهدر اتاقك سیانو کربنی به منظور بررسی دمایی ترکیب 

دستگاه کروماتوگرافی تحت بررسی قرار گرفت و اسكن دمایی بر روی آن انجام شد. از این اسكن دمایی، اطلاعاتی در مورد میزان 

 
1 Ultrasound  

2 Suplco 
3 Heater 
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پس از آن برای ایجاد بیشترین مشابهت بین شرایط نمونه برداری و شرایط عملیاتی کسب شد و س وابسته به دمای ابن ماده رفتار

های تست گاز، ترکیب بر روی هیتر قرار داده شده و با اعمال بیشترین دمای ممكن، ترکیب تبخیر و از آن به کارگرفته در اتاقك

سازی عاری از حلال آلی میكرواستخراج فاز جامد به عنوان یك روش آمادهگردد. در بخش پایانی نیز از روش نمونه برداری می

 گردد. برای استخراج و تشخیص ترکیبات با غلظت ناچیز تولید شده در فرآیند پراکنش استفاده می

 در پورت تزريق دستگاه کروماتوگرافي گازيسيانو کربني اسکن دمايي ترکيب  -3-5

های تجاری این جزء قابلیت آن را دارد که ، که در اغلب دستگاهاستافی گازی پورت تزریق از اجزاء دستگاه کروماتوگر یكی

از آنجا که هدف این پژوهش بررسی و بهینه سازی دمای پراکنش ترکیب  .دمای آن به صورت مستقل از ستون تنظیم گردد

محدوده دمایی قابل تنظیم در قسمت پورت تزریق توان یك اسكن دمایی اولیه از نمونه در است، به راحتی می سیانو کربنی 

-55]تواند اطلاعاتی مناسب را به همراه داشته باشدانجام داد. این اسكن به عنوان یك شیوه بسیار ساده و در کوتاه ترین زمان می

5۹] . 

م بر نمونه در این روش با فشار توان به این موضوع اشاره کرد که فشار و جو حاکعلیرغم این مزایا، به عنوان معایب این روش می

 باشدفشار حاکم با فشار محیط متفاوت می که در این محفظه گاز هلیوم جریان داشته وو جو محیط عمل متفاوت است. چرا

ن: به قرار زیر بود: نوع ستو شرایط دستگاهی اعمال شده در روش اسكن دمایی ترکیب سیانو کربنی در پورت تزریق[. 50-5۱]

Bp 10  ، :۱۹۹دمای دتكتور ( درجه سانتی گراد، حالت پورت تزریق: تقسیمیSplit :نسبت تقسیم ،)سرعت هلیوم 5به  5۹ ،

 01۹و  ۱۹۹، 51۹در دماهای  بدست آمدهنتایج اسكن اعمال شده، شرایط با توجه به سانتی متر در دقیقه.  7/۱5در ستون: 

تحلیل نتایج مربوط به این کرماتوگرام ها و تاثیر دما در بخش بعد  ارائه شده است. ۱در شكل عنوان نمونه ه درجه سانتیگراد ب

 مورد بررسی قرار می گیرد.
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 (گرادیدرجه سانت 054 یق،پورت تزر ی)دما سیانو کربن یبترک یمحلول حاو یقکروماتوگرام حاصل از تزر -3شکل 

 تزريقاسکن دمايي در پورت مربوط به روش  يجنتا يلتحل -3-1

در تمامی بازه دمایی، بدون تخریب بوده و پیك سیانو کربنی ترین اطلاعاتی که این اسكن به همراه دارد آن است که ترکیب مهم

ها با افزایش دمای باشد. از طرف دیگر در این نتایج ظهور برخی پیكمربوط به این ترکیب در تمامی دماها قابل مشاهده می

به  ها ارتباطیها با کروماتوگرام شاهد مشخص شد که اغلب این پیكماتوگراموبا مقایسه این کر پورت تزریق مشهود است که

های موجود در پورت تزریق و حلال بوده که در دماهای بالا به داخل ستون نمونه مورد بررسی نداشته و بیشتر مربوط به آلودگی

 رسند.آمده و به آشكارساز می

 استفاده از تله خلاء دو تکه نمونه برداري بر پايه -3-3

در این روش نمونه برداری، سعععی بر آن اسععت که محیط عمل بیشععترین مشععابهت را به شععرایط عملیاتی مورد اسععتفاده در    

 تله خلاء دو تكه انجام شده است.های گاز داشته باشد. برای این منظور نمونه برداری با استفاده از یك اتاقك

ل اسععتونیتریل قرار گرفته و مسععیر ورودی به این حلال توسععط یك لوله کوتاه به یك قیف که به در داخل محفظه این تله حلا

صل            صورت برعكس روی هیتر قرار می  سط لوله دیگری به پمپ خلاء آبی و سیر خروجی حلال تو ست. م شده ا صل  گیرد و

 شود.می

 روش نمونه برداري با استفاده از تله خلاء دو تکه -3-0

 گیرد. پس از وصلای که از طریق لوله ای کوتاه به تله خلاء دو تكه وصل است روی هیتر قرار میعكس شدهبرقیف در ابتدا 

گراد( درجه سانتی 1۹۹خلاء دو تكه به پمپ خلاء آبی، هیتر را روشن و دمای مربوطه در بالاترین دمای عملیاتی این دستگاه )

بر روی هیتر قرار داده شده و همزمان پمپ خلاء آبی فعال شده و به  کربنی سیانو گرم از پودر  5مقدار گیرد سپس قرار می
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دقیقه هیتر خاموش  51یابد. تمامی مراحل در زیر محفظه هود انجام گرفته و پس از گذشت دقیقه این فرآیند ادامه می 51مدت 

 سیانو کربنیاز ترکیب خارات تشكیل شده دقیقه روشن شده تا ب 5۹گردد. سپس هود به مدت و پمپ خلاء آبی نیز غیر فعال می

در محفظه هود از محیط خارج شوند. پس از گذشت این بازه زمانی و اطمینان از به حداقل رسیدن این بخارات درب محفظه 

زی اهود باز شده و حلال استونیتریل )حلال استخراج کننده داخل تله خلاء دو تكه( به منظور آنالیز با دستگاه کروماتوگرافی گ

گیرد این امكان وجود دارد که بخشی یابد. از آنجا که عملیات نمونه برداری در دمای محیط انجام میبه ظرف مناسب انتقال می

در مسیر سرد شده و دوباره به فرم های مایع و جامد تبدیل گردند. این فرض کاملا  ترکیب سیانو کربنیاز بخارات مربوط به 

گیرند. از این رو به منظور آنالیز این بخش صحیح بوده و مقداری از ماده مذکور در مسیر منجمد شده و بر دیواره مسیر جای می

 آوری و به منظور آنالیز توسطف برعكس شده( جمعترین بخش قیاز ماده، ترکیبات منجمد شده در بخش انتهای قیف )فوقانی

 یابد.دستگاه کروماتوگرافی گازی در حلال استونیتریل انحلال می

 سازي شده توسط کروماتوگرافي گازي )روش تله خلاء دو تکه(هاي آمادهآناليز نمونه -3-1

 ارائه شده است. 5و  5روش در جدول های آماده شده توسط شرایط عملیاتی دستگاه کروماتوگرافی در آنالیز نمونه

 . شرایط عملیاتی محفظه ورودی و شناساگر در آنالیز کروماتوگرافی گازی1 جدول

Bp 5 Column type 

300oC Injector temperature 

300oC Detector temperature 
Split Injection port mode 
50:1 Split ratio 

58cm min-1 Helium velocity in the column 

 شرایط عملیاتی محفظه ورودی و شناساگر در آنالیز کروماتوگرافی گازی. 2جدول 

Hold (min) C)oTemperature ( )1-C minoRate ( 
0.0 50.0 - 
1 295 10 

سپس،  تزریق وبا اعمال شرایط مذکور مقدار یك میكرولیتر از حلال استخراج کننده به عنوان محلول شاهد ) بلانك( به دستگاه 

 های حاصل از نمونه برداری )حجم یك میكرولیتر( به منظور آنالیز نمونه به دستگاه تزریق گردید.های استاندارد و محلولمحلول
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 سیانو کربنی استخراج شده در حلال استونیتریلکروماتوگرام حاصل از تزریق ترکیب  -0شکل 

 با استفاده از تله خلاء دو جزئي حليل نتايج مربوط به روش نمونه برداريت -3-0

نمایش داده  0 یتریل در شكلاستخراج شده در حلال استون تزریق ترکیب سیانوکربنیحاصل از نمایی نشده بزرگکروماتوگرام 

 هد که زماندنشان میسیانو کربنی ترکیب با کروماتوگرام حاصل از تزریق محلول استاندارد کروماتوگرام  این مقایسهشده است. 

بازداری مربوط به گونه استاندارد و تبخیر شده بر روی هیتر یكسان بوده، و در نتیجه این کروماتوگرام موید آن است که پس از 

 دهد که دروجود دارد. از سوی دیگر این کروماتوگرام نشان می سیانو کربنی چنان در فاز تبخیر شده ترکیب حرارت دادن هم

قع تبخیر نمونه بر روی هیتر غلظت بالایی از ترکیب یا ترکیباتی که قابل شناسایی با دتكتور یونش فرآیند نمونه برداری و در وا

توان گفت که اگر طی گرما دادن ترکیب جدیدی در ساز عمومی است و میگردند )این دتكتور یك آشكارشعله باشند تولید نمی

مایی ند شناسایی قرار خواهد گرفت(، چرا که در کروماتوگرام بزرگاثر تخریب یا واکنش جانبی تولید شود در این آشكارساز مور

 گیر باشد ثبت نشده است.نشده حضور هیچ گونه جدیدی که دارای غلظت چشم

مقایسه ا خیر. شوند یترکیبات با غلظت کم تولید می سیانو کربنی ترکیب برای پی بردن به اینكه آیا در فرآیند حرارت دیدن 

قیم در حلال استون و تزریق مست سیانو کربنی  ترکیب نمایی شده حاصل از تزریق محلول استخراجهای بزرگبین کروماتوگرام

نمایی شده تزریق حلال استون کروماتوگرام بزرگمقایسه  تواند اطلاعات مناسبی را حاصل دارد.خود حلال استخراج کننده می

دهد که در کروماتوگرام حاصل از تزریق محلول استخراجی نشان مینمایی شده تزریق محلول استخراجی و کروماتوگرام بزرگ

ها آنقدر مساحت سطح کمی دارند که عملا های جدیدی نسبت به کروماتوگرام تزریق حلال خالص وجود دارد. اما این پیكپیك

 آید.ری دشوار به نظر میهای محیط امهای مربوط به ناخالصیتشخیص مناسب آنها از پیك
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ر ترکیب ای دگرفته شده در فرآیند نمونه برداری تغییر عمدهاز نتایج این مقایسه آن است که  عملا در شرایط عملیاتی به کار 

مربوطه  هایشود و از سوی دیگر اگر تغییری نیز حاصل شود تغییرات آنقدر ناچیز هستند که پیكحاصل نمی سیانو کربنی 

باشند. از این رو در صورت تمایل به بررسی این تغییرات کوچك، نیاز به استفاده از های حلال میتمیز از ناخالصی غیرقابل

 ای مناسب خواهد بود.های نمونه برداری بدون حلال گزینهروش

 لحلا در هالوله یرمنجمد شده در مس هایسیانو کربنی  ترکیب محلول حاصل از انحلال یقکروماتوگرام حاصل از تزربررسی 

ن دهد که اینشان می همچنیندر طول مسیر سرد  منجمد شده است،  سیانو کربنی دهد که ترکیب  نشان می استونیتریل

 استخراج شده ندارد.نمونه بخش از نمونه تبخیر شده نیز تفاوتی با نمونه استاندارد و همچنین 

 استخراج فاز جامد يکروبا استفاده از روش م يروش نمونه بردار -3-7

ه در باز سیانو کربنی های قبل اطلاعات مناسبی را درباره تخریب یا عدم تخریب ترکیب هر دو روش مورد استفاده در بخش

 دارند که این ترکیبها به خوبی معین می. این روشدهدمیچنین دمای هیتر ارائه کارگرفته شده در پورت تزریق و همدمایی به

گردد. اما به دلیل مصرف حلال حل کننده و استخراج کننده، بررسی ای نمیمذکور دچار تخریب یا واکنش عمدهدر دماهای 

های تولید شده احتمالی در اثر حرارت باشد. چرا که بر طبق نتایج، پیكها بسیار سخت میهای کوچك در این روشظهور پیك

های حلال تداخل خواهند های حاصل از ناخالصیهستند که با پیك آنقدر کم سطح و کم ارتفاع سیانو کربنیدادن ترکیب 

 داشت.

با توجه به این توضیحات به خوبی مشخص است که استفاده از یك روش آماده سازی نمونه که در آن حلال استخراجی مورد 

استخراج فاز جامد که روشی بدون های کوچك نیز گردد. از این رو از روش میكروتواند منجر به تشخیص پیكنیاز نباشد می

 های آلی است برای این منظور استفاده شده است.مصرف حلال

 تحليل نتايج حاصل از روش نمونه برداري ميکرو استخراج فاز جامد -3-7-5

درجه  ۱7۹تا  51۹نمایی شده حاصل از نمونه برداری توسط روش میكرواستخراج فاز جامد در دماهای های بزرگکروماتوگرام

روش میكرواستخراج فاز جامد در  که  از این نتایج مشخص استنشان داده شده است.  به عنوان نمونه 1 گراد در شكلسانتی

شرایط  تواند شرایط استخراج و آشكارسازی ترکیبات با غلظت کم را فرآهم سازد.به خوبی میدرجه  ۱7۹تا  51۹دماهای 

درجه سانتی  ۱۹۹درجه سانتی گراد، دمای دتكتور:  ۱۹۹، دمای تزریق: Bp 1نوع ستون:  به قرار زیر بود: دستگاهی اعمال شده 

 سانتی متر در دقیقه.  5٠60، سرعت هلیوم در ستون: 5به  5۹گراد، حالت پورت تزریق: تقسیمی، نسبت تقسیم: 
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 درجه سانتی گراد( 154کروماتوگرام حاصل از روش نمونه برداری میکرو استخراج فاز جامد ) نمونه برداری در دمای  -5شکل 

های استخراج شده در این دما توسط دستگاه گراد و آنالیز گونهدرجه سانتی 51۹کروماتوگرام حاصل از نمونه برداری در دمای 

کروماتوگرام حاصل از نمونه برداری در دمای از اطلاعات ارائه شده در نمایش داده شده است.   1کروماتوگرافی گازی در شكل 

توان به استخراج و می های استخراج شده در این دما توسط دستگاه کروماتوگرافی گازیگراد و آنالیز گونهدرجه سانتی 51۹

جانبی اشاره نمود. مقایسه این کروماتوگرام با کروماتوگرام  در این دما و وجود حداقل ترکیبات سیانو کربنیشناسایی ترکیب 

درجه سانتی گراد ترکیبات جدیدی در  5۹۹گراد موید آن است که در دمای درجه سانتی 5۹۹حاصل از نمونه برداری در دمای 

این  زم به ذکر است که غلظتاین دما در محیط نمونه برداری تولید و در دستگاه کروماتوگرافی مورد شناسایی قرار گرفته اند. لا

کروماتوگرام  د.باشبسیار ناچیز بوده و نسبت غلظتی به صورت قسمت در میلیون می سیانو کربنی ترکیبات در مقابل ترکیب 

درجه سانتی گراد( با کروماتوگرام حاصل  5۹۹حاصل از روش نمونه برداری میكرو استخراج فاز جامد ) نمونه برداری در دمای 

 باشند.میتقریبا شبیه به هم  درجه سانتی گراد( ۱7۹نمونه برداری میكرو استخراج فاز جامد ) نمونه برداری در دمای از روش 

ا قابلیت پراکنده شدن در محیط رسیانو کربنی دمایی مورد بررسی ترکیب های به آن دارند که در تمامی بازهاین نتایج اشاره 

 گراد در محیط حضور خواهد داشت.درجه سانتی 51۹ی دارد و کمترین ترکیبات جانبی در دما

 نتیجه گیری -4

ه های اشك آور سهای تست گازدر اتاقكسیانو کربنی در پروژه حاضر به منظور بررسی و بهینه سازی دمای پراکنش ترکیب 

ام ساز عمومی یونش شعله انجروش نمونه برداری با دستگاه جداساز کروماتوگراف گازی تلفیق شده و عمل آشكارسازی با آشكار 

رداری باند از روش میكرواستخراج فاز جامد، اسكن دمایی در پورت تزریق، و نمونهپذیرفته است. این سه روش آماده سازی عبارت
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تا  51۹در گستره دمایی سیانو کربنی ای از رفتار ترکیب توسط تله خلاء دو جزئی. اسكن دمایی در پورت تزریق اطلاعات اولیه

که این اطلاعات حكایت از عدم تخریب گسترده یا واکنش ناخواسته عمده این ترکیب در جوی بی اثر  دهدمیدرجه ارائه  01۹

وش نمونه برداری با استفاده از تله خلاء دو جزئی بیشترین . ر)گاز هلیوم در مسیر جریان دارد(، و فشاری متفاوت از فشار جو دارد

آور را دارد. در واقع به منظور ایجاد این های تست گازهای اشكدر اتاقكسیانو کربنی ی ترکیب سازمشابهت به نحوه پراکنده

به صورت پودر بر روی یك هیتر که دمای آن در بیشترین دمای ممكنه دستگاه  قرار دارد، قرار سیانو کربنی مشابهت، ترکیب 

اند. از موارد اصلی مورد جستجو در این ی به داخل تله هدایت شدههای پلاستیكداده شده و نمونه تبخیر شده با استفاده از لوله

اثیری های تست چه تسازی ترکیب در اتاقكپروژه بررسی این مسئله بوده که دمای بالای هیتر مورد استفاده در فرآیند پراکنده

ن های ناخواسته گردد و آیا در ایواکنش تواند دچار تخریب یادر این دمای بالا میسیانو کربنی بر روی ترکیب دارد. آیا ترکیب 

. اطلاعات حاصل از آنالیز این نمونه توسط دستگاه کروماتوگرافی یا نه یب یا ترکیبات سمی وجود داردفرآیند امكان تشكیل ترک

، هر است های ناخواسته عمده نشدهبخارشده از سطح هیتر دچار تخریب و یا واکنش سیانو کربنی آن دارد که ترکیب اشاره به

سیار های بچند که از مقایسه کروماتوگرام حاصل از آنالیز نمونه آماده سازی شده و نمونه شاهد، تولید چند گونه جدید با غلظت

های موجود در حلال استخراج کننده کار را برای های مربوط به ناخالصیآید. درواقع تداخل پیكنظر میناچیز محتمل به

سازی عاری از حلال امری های آماده. برای رفع این مشكل استفاده از روشکندمین رابطه سخت نظر مناسب در ایاظهار

از این رو در . سازدهای نوینی است که این نیاز را به بهترین نحو فرآهم میو روش میكرواستخراج فاز جامد از روشضروریست 

داری استفاده، و نتایج بسیار رضایت بخشی نیز در این روش بخش سوم پروژه از روش میكرواستخراج فاز جامد برای نمونه بر

 سیانو کربنی گراد ترکیب درجه سانتی ۱7۹تا  51۹سازد که در گستره دمایی حاصل گردید. نتایج این نمونه برداری مشخص می

شود. می یزیكی بخار یافتهای ناخواسته نشده و این ترکیب در کل بازه دمایی به فرم فبه صورت گسترده دچار تخریب یا واکنش

گراد و دماهای بالا مقادیر بسیار ناچیزی از درجه سانتی 5۹۹از طرف دیگر این نتایج به این موضوع اشاره دارد که در دمای 

ك میلیون تقریبا برابر یك قسمت در مقابل ی سیانو کربنی ترکیبات جدید )نسبت غلظتی این ترکیبات جدید در برابر ترکیب 

اند.باشد( در محیط تولید شدهقسمت می
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