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 کننده پخش قرص از استفاده باسبز پخشی   عیما-عیما استخراج کرویم روش توسعه

( II) نیکل و (II) کبالت فلزات ظیتغل شیپ و استخراج جهت تهیه شده در آزمایشگاه

 با حجم بالاآبی از محلولهای 

 2عیسی فتح اللهی ،1کریم اسدپور زینالی ،1,٭سرورالدینسعید محمد 

 دانشکده شیمی، دانشگاه تبریز، تبریز، ایران گروه شیمی تجزیه، 1
 ، ایرانتبریز ممقان، ،آزاد اسلامی دانشگاهواحد ممقان،  ،گروه علوم و صنایع غذایی  2

 12/12/96تاريخ پذيرش:                  23/11/96تاريخ تصحيح:                   22/09/96تاريخ دريافت: 

 چکيده

مایع -با استفاده از روش میکرو استخراج مایع Ni (II)و  Co (II) بسیار کم فلزات ریمقاد گیریاندازه یبرا ایدر این کار پژوهشی رویکرد جدید تجزیه

کربنات یب میسد ،دیاس تارتاریک از یروش، مخلوط نیدر اای انجام شد. پخشی مبتنی بر قرص پخش کننده در درون لوله باریک بوسیله جذب اتمی شعله

درون لوله باریک حاوی به  و شداضافه  قرص یبر رو کننده در حد میکرولیتراستفاده شد. حلال استخراج  پخش کنندهساخت قرص  یبرا سدیم کلرایدو 

حلال  پخش شدنباعث تولیدی  2CO گاز و رخ دادهکربنات بلافاصله یب میو سد دیاس تارتاریک نیواکنش ب و عامل کمپلکس کننده اضافه گردید. نمونه

و  کبالتگیری فلزات روش پیشنهادی امکان اندازه .گردیدها تیآنال باعث استخراجو  هآبی شد نمونهداخل  در بسیار ریزقطرات  صورتبه  کننده استخراج

 یکه به صورت انحراف استاندارد نسب یشنهادیروش پ یریتکرارپذدهد. میکروگرم بر لیتر را می 3/0-0/18و  1/0-0/15به ترتیب در محدوده خطی  نیکل

 یها. بازدهباشد( میاز هر کدام آنالیت میکروگرم بر لیتر 1تزریق با غلظت  6) 8/2و % 6/3%با برابر و نیکل به ترتیب  کبالتبرای عنصر شود،  یم انیب

 نی. اباشدمیآب  یهادر نمونه آنالیتها آنالیز یبرا پیشنهادی روش مفید بودن ی بردتایی (سطح غلظت اسپایک شده بدست آمده دوکه از  ،89-97%) ینسب

 .باشدمی یبا مصرف کم حلال آل ستیز طیقابل اعتماد و سازگار با مح ع،یروش سر

 .مایع-میکرو استخراج مایعپخش کننده،  قرص، قرص تولید کننده گاز، فلزات سنگین، کربناتهیدروژن میسد، دیاس تارتاریک کلمات کلیدی:

 مقدمه -1

شیمی تجزیه، زمانی که اولین نمونه های پیچیده مورد توجه قرار گرفتند  علم سازی نمونه به اوایل پیدایشمطالعه در مورد آماده

ی پیچیده با هامخلوطآنالیز  ،های تجزیه دستگاهیخصوص تکنیکای به گردد. امروزه با توسعه سریع تکنیک های تجزیهباز می

تر و همچنین فراهم شده است. با این وجود به دلیل نیاز به حد تشخیص پایین نییپای هاصیتشخقدرت تفکیک بالا و حد 

ی اهیتجزی هاشگاهیآزما .باشدت میها امری ضروری و حائز اهمیسازی نمونهها، آمادهخاطر ماتریکس پیچیده بسیاری از نمونهبه

 
 ssorureddin @tabrizu.ac.ir                                                                            تبریز، تبریزدانشگاه استادیار شیمی تجزیه،  وول:ئنویسنده مس ٭
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 .باشدیمی نمونه سازآمادههستند و این عمل مستلزم بهبود مرحله  ترنییپاهمیشه به دنبال آنالیزهای خیلی سریع و با هزینه 

ی هاصیتشخحد  ،و صحت مناسب دقت بهدستیابی  .سازی نمونه از اهمیت خاصی برخوردار استبنابراین انجام مرحله آماده

ها حدود تشخیص با تغلیظ آنالیت توانیملذا  .گرددیبرمسلزی آمادهپایین و حساسیت بالا تا حد بسیار زیادی به کارایی مرحله 

باشد. روش های استخراج می آماده سازی نمونه،های یکی از مهمترین روش .]1 [ی را بهبود بخشیداهیتجزی هاروشو حساسیت 

 از شود.در آن یک گونه بین دو فاز متفاوت، بر اساس تمایل گونه به هر یک از فازها، توزیع میاستخراج فرآیندی است که 

که  اشاره کرد( DLLME)1مایع پخشی  -مایع میکرو استخراجروش  استخراج می توان بهروش های و پرکاربردترین مهمترین 

شدت مورد توجه های اخیر به. این روش در سال]2[برای اولین بار توسط یعقوب اسدی و همکاران ارائه گردید  2006در سال 

-10] ها بکار رفته استهای مختلف ماتریکس نمونههای آلی و معدنی در محیطسازی انواع نمونهپژوهشگران بوده و جهت آماده

و حلال  کنندهاستخراجحلال  ،ی یا سه حلالی شامل فاز آبی دارای آنالیتجزئسهاساس سیستم  این روش میکرواستخراج بر[. 3

استخراج کننده )غیر قابل امتزاج با آب( با آلی شامل دو مرحله است: در مرحله اول حلال  DLLME. استوار است کنندهپخش

بایستی هم با فاز آبی و هم  کنندهپخشگردد. حلال مییک حلال آلی قابل اختلاط با آب به عنوان حلال پخش کننده مخلوط 

بر همین اساس  .ذرات ریز را در فاز آبی داشته باشد صورتبه کنندهاستخراجقابلیت پخش حلال  تابا فاز آلی قابل امتزاج باشد 

عنوان حلال به توانندیمدی متیل فرمامید و استون  ،دی متیل سولفوکسید ،استونیتریل ،متانول ،یی نظیر اتانولهاحلال

سرعت توسط سرنگ به به کنندهپخشو  کنندهاستخراجی هاحلالدر مرحله بعد مخلوط  .گیرند قرار استفاده مورد کنندهپخش

سازی( به سازی و مشتقگریز شده بوسیله کمپلکسگریز )و یا آبآنالیت های آب شده وها تزریق داخل فاز آبی حاوی آنالیت

در محلول آزمایشی  کنندهاستخراجپخش شدن قطرات بسیار ریز حلال  .خواهند شدداخل قطرات حلال استخراج کننده استخراج 

 دهندهنشانشود که تشکیل محلول ابری و کدر و نمونه آبی می کنندهاستخراجسبب ایجاد سطح تماس بسیار بالایی بین حلال 

به دلیل دانسیته  شده وسازی فازها، محلول ابری شکل برای مدت زمان مشخصی سانتریفیوژ جهت جدا .باشدیماین واقعیت 

های تغلیظ شده در فاز آلی با توجه به چگالی حلال شود. پس از سانتریفیوژ آنالیتمتفاوت فاز آلی و آبی این دو فاز از هم جدا می

البته لازم به ذکر است  .گیردی بعدی مورد استفاده قرار میزهایآنالآلی نسبت به آب، در ته یا در سطح نمونه جمع شده و برای 

حلال استخراج کننده در حضور محلول ابری شکل توان به تشکیل میکه از آن جمله  باشدیمدارای معایبی نیز  DLLMEکه 

توان به استفاده از میهمچنین  کند.این ویژگی انتخاب حلال استخراج کننده را محدود می اشاره کرد کهحلال پخش کننده 

( اشاره کرد که باعث کاهش قطبیت محلول نمونه نمونه mL 5میلی لیتر برای  mL2-5/1 ) کنندهپخشزیاد حلال  نسبتاًحجم 

به همین  .شودگریز در محلول آبی را افزایش داده و باعث کاهش راندمان استخراج میهای آبحلالیت آنالیت جهیدرنتآبی شده و 

 
1. Dispersive liquid-liquid microextraction 
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میکرواستخراج فاز مایع : هایبه روش توانیماز جمله که  اندشدهگزارش کنندهپخشهایی در راستای حذف حلال دلیل تکنیک

میکرواستخراج ، 2 [12](LLME–USAبا امواج فراصوت ) عیما-مایعرواستخراج میک ،1[11](LPME–USAبا امواج فراصوت )

مغناطیسی  زدن مایع پخشی کمک شده باهم-میکرواستخراج مایع، 3 [13](LPME -VAمایع کمک شده با ورتکس )-فاز

(DLLME-MSA)4 [14] ،میکرواستخراج تجمیعی به( وسیله سرماCIAME)5 [15] ،مایع کمک شده با -میکرواستخراج مایع

 [19و18] 7(DLLME-SB) با پخش کننده جامدکمک شده  یپخش عمای-عیاستخراج ماکرویمو  [17و16] 6(AALLMEهوا )

 اشاره کرد. 

تغلیظ سازی، استخراج و پیشزیست و سریع جهت آمادههدف از کار پژوهشی حاضر ارائه روش جدید، کارآمد، سازگار با محیط

و  ( cm × 14 mm 25) طویل و باریکدر درون یک لوله  (mL 25)حجم بالا  باهای آبی از نمونه کاتیونهای کبالت و نیکل

در روش پیشنهادی به جای استفاده از حجمهای میلی لیتری باشد. اسپکتروفتومتری جذب اتمی می دستگاهآنالیز آنها توسط 

، عمل پخش کردن نمونه( mL 5حلال آلی برای  mL 5/1) متداول DLLMEحلالهای آلی به عنوان پخش کننده در روشهای 

تولید کننده [ 22-20]قرص تهیه  هدف بنابراینحاصل از قرص ساخته شده در آزمایشگاه انجام گرفته است.  2COتوسط گاز 

معمول میزان مصرف  DLLMEدر مقایسه با روش ، باشدپخش حلال استخراجی در حجم بالای نمونه آبی می جهت 2COگاز 

ی طویل و یک لوله اجراکردن روش پیشنهادی در درون به دلیلهمچنین  می باشد.کمتر به مراتب حلالهای آلی سمی در آن 

در این مطالعه اثر عوامل مختلف روی کارایی فرآیند استخراج  .بودخواهد نیاز ننیز )جهت جمع کردن حلال آلی( سانتریفوژ  ،باریک

 .قرار گرفتبررسی مورد های حقیقی آبی کارایی روش با آنالیز نمونه نهایتمورد ارزیابی قرار گرفتند. در 

 بخش تجربی -2

 استفاده مورد ييايميش مواد -2-1

سرب  ،کادمیم نیترات چهار آبه ،سولفات پنج آبه (II)مس  ،نیترات شش آبه (II)نیکل  ،نیترات شش آبه (IIی کبالت )هانمک

(II) آهن  ،نیترات، روی سولفات هفت آبه(III)پتاسیم یدات، سدیم تیوسیانات، جیوه کلراید، کلسیم کربنات،  ،کلرید شش آبه

منیزیم کلراید شش آبه، سدیم سولفات، پتاسیم کرومات، سدیم دی هیدروژن فسفات ده آبه، دی سدیم هیدروژن فسفات دوازده 

 
1. Ultrasound–assisted liquid– phase microextraction 

2. Ultrasound–assisted liquid– liquid microextraction 
3. Vortex–assisted liquid–phase microextraction 
4. Magnetic stirring-assisted dispersive liquid-liquid microextraction 

5. Cold–induced aggregation microextraction  

6. Air-assisted liquid-liquid microextraction 

7. Solid based-dispersive liquid-liquid microextraction 
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تهیه ادت، آلمان( )دارمست Merckتارتاریک اسید، سدیم هیدروکسید و سدیم کلرید از شرکت  ،آبه، سدیم هیدروژن کربنات

آب  .شدند هیته Merckاز شرکت نیز تولوئن، هگزان، هگزانول، پنتا دکان، زایلن و مزتیلن  ،ی آلی استونیتریلهاحلال .شدند

 تهیه گردید.)تبریز، ایران( دیونیزه از شرکت داروسازی قاضی 

  يقيحق هاينمونه و استاندارد يهامحلول -2-2

  استاندارد هايمحلول -2-2-1

های جهت تهیه محلول میلی لیتر تهیه شد. 100گرم بر لیتر به حجم  10به غلظت  از فلزات کبالت و نیکل هر کداممحلول مادر 

میلی لیتر سدیم  100جهت تهیه  تهیه شده در بالا استفاده شد.مادر  سازی متوالی محلولاستاندارد با غلظت پایین روش رقیق

میلی لیتر با  100گرم از آن در یک بالن ژوژه  712/1گرم بر مول،  25/171با جرم مولی  مول بر لیتر 1/0تیوکاربامات اتیلدی

 آب دیونیزه به حجم رسانده شد.

  يقيحق هاينمونه -2-2-2

 رود تبریز به عنوان نمونه های حقیقی انتخاب گردید. مهرانو آب رودخانه برداشته شده از مناطق اطراف تبریز سطحی  هایآب

 سازيقرص -2-3

میلی گرم  600استفاده شد. برای این منظور در حدود  IRسازی ساز مورد استفاده در قرصها، از دستگاه قرصجهت تهیه قرص

محل تعبیه شده قرار گرفته و  شد. سپس این محفظه در درون دستگاه درساز ریخته از پودر تهیه شده به درون محفظه قرص

کیلوگرم بر آن وارد گردید. قرص تهیه شده جهت بررسی مجدد با ترازو وزن گردید و در صورت لزوم  1000وزنی در حدود 

 شد.های قرص با تیغه ساییده کناره

 دستگاهها  -2-4

  اسپکتروفتومتر جذب اتمیShimadzu  محدوده غلظتی در حالت بدون استخراج  مجهز به شعله 6800ژاپن مدل(

 Co (II)ی هالامپهالو کاتد ، Metrohmمتر  pH،  (01/0-0/3و  mg L 5/01-3/0-1برای کبالت و نیکل به ترتیب: 

 D – 7200مدل  Hettichدستگاه سانتریفیوژ ، ژاپن Shimadzuساخت کمپانی  AW 320ترازوی مدل ، Ni (II)و 

Tuttilingen وژیفیدستگاه سانتر، ساخت آلمان Behsan  مدلHB 207  میکرولیتری  100 سرنگ، ایرانساخت

سرسرنگهای ، میلی لیتری 25سرنگ معمولی ، یتریلیلیم 5ی اشهیشسرنگ ، سوئیس Hamiltonساخت کمپانی 

Bartar  25میلی متر به ارتفاع  14خارجی متر و قطر میلی 12ای با قطر داخلی های شیشهلوله، 6به شماره cm  با

گاز استیلن با درجه خلوص ، (، دانشگاه تبریز، تبریز، ایرانشیمی دانشکده گری) ساخته شده توسط شیشه انتها مویین
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و ابزار آزمایشگاهی  آلاتشهیشسایر ، کشور ایالات متحده آمریکا Perkin-Elmerساز ساخت کمپانی دستگاه قرص، بالا

  (و ... ازین موردی هااندازهی در سنجحجمهای هاون، بالن ،انواع پیپت مدرج)رایج 

 ميکرو ليتر به دستگاه  100تر از ي کمهاحجمبراي تزريق  قيتزر کرويمطراحي سيستم  -2-5

. در مورد [23] ضروری است AASداشتن حساسیت اصلی شناسایی جهت نگه از محلول نمونه mL 4-1ی هاحجممعمولاً 

گیری شده ممکن است رقیق کردن زیاد نمونه، غلظت آنالیت اندازه صورت دری است. سازقیرقی کم نمونه اکثراً نیاز به هاحجم

 µLتر از کم)ی تریلکرویمی هاحجمدر  FAASها به روش بنابراین جهت تعیین آنالیت .تر از حد تشخیص دستگاه باشدکم

 قیتزر کرویمیک سیستم  پژوهشی[. در این کار 24-26اند ]سیستمهای تزریق میکروحجمی در منابع علمی گزارش شده (100

 mmو قطر  cm 4طوری که لوله اولی به طول به .فلزی با قطرهای مختلف طراحی و ساخته شد یجدیدی متشکل از دو لوله

در داخل  قطرهم طوربه ترکیبار(. لوله بلندتر و 1انتخاب گردید )شکل mm 9/0و قطر  cm 6و لوله دومی دارای طول  15/1

از  cm 2با این روش طراحی،  .تنظیم گردید سطحهمطور افقی و ها نیز بهقرار داده شد و سر بالایی لوله ترمیضخو  ترکوتاهلوله 

در  خواهد شد.از طریق این لوله فقط نمونه آزمایشی به دستگاه منتقل تر از لوله اولی قرار گرفت و لوله دومی در سطح پایین

نمونه هوا نیز به همراه اجازه داده شد تا حالی که از فضای مابین دو لوله هوا وارد نبولایزر خواهد شد. بنابراین با این متد تزریق، 

نمونه باعث می شود که ط هوا اشغال شده و توس حجم لوله مهپاش، به طوری که قسمت عمده عبور کنداز بین لوله مهپاش 

-4هوا سرعت متداول مهپاش ) کمک. بنابراین حجم کم عبوری نمونه آزمایشی به کمتری امکان عبور از این فضا را داشته باشد

1-mL min 8[ )72را تامین خواهند کرد ] .  در انتهای سیستم نبولایزر دستگاه  شدهیطراحسیستمFAAS در  .قرار داده شد

 .]28[از نمونه برای به دست آوردن سیگنال تکرارپذیر مناسب  است  µL 80های مقدماتی مشخص شد که حجم آزمایش

 روش کار -6-2

تولیدی در محل بوسیله ساخت  2COمایع با استفاده از گاز -در این کار پژوهشی شیوه جدیدی از روش میکرو استخراج مایع

قرصی از پودر ترکیبی سدیم هیدروژن کربنات، سدیم کلراید و تارتاریک اسید انجام شد. گفتنی است قبل از شروع به کار جهت 

مولار پر  5دقیقه با محلول سود  30به مدت  لولههای آلی به دیواره ظرف استخراج طراحی شده، درون کاهش چسبندگی حلال

 شد
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 mmو قطر  cm 4: طول (I) (: نمای داخلی، مشخصات لولهB(: نمای خارجی، )A، )FAASشده برای دستگاه یطراح. سیستم میکرو تزریق 1شکل 
 .mm 9/0 و قطر  cm 6(: طول II) مشخصات لوله ;15/1

و سپس بعد از شستشو با آب مقطر و کر دادن با آب دیونیزه مورد استفاده قرار گرفت. در این روش پیشنهادی ابتدا قرصی به 

میلی گرم(  3/83و  0/100، 7/416کربنات، سدیم کلراید و تارتاریک اسید )به ترتیب ترکیبی از سدیم بی بامیلی گرم  600وزن 

 290ف استخراج قرار داده شد. سپس انتهای لوله با سپتوم مسدود شد. بر روی قرص، تهیه و از طرف پایین در داخل ظر

g L-میلی لیتر فاز آبی حاوی فلزات کبالت و نیکل ) 25به عنوان حلال استخراجی تزریق شد. سپس  هگزانمیکرولیتر حلال 

11 µ( و سدیم دی اتیل تیو کاربامات )25شلاته کننده( از قسمت مویین و توسط سرنگ ، به عنوان عامل مول بر لیترمیلی  4 

کرده قرص در طول لوله بالا و پایین حرکت  ،لیتری به درون لوله حاوی قرص و حلال تزریق شد. بعد از افزایش محلول فوقمیلی

در کل محلول کربنات و تارتاریک اسید، قطرات ریز حلال استخراج کننده را تولیدی از واکنش سدیم بی 2COتدریج گاز به  و

سپس به تدریج تمام قطرات حلال استخراج کننده حاوی آنالیتها به بالای لوله رسیده و بدلیل دارا بودن دانسیته ، کردپخش 

کل ) روی سطح فاز آبی بصورت لایه آلی جمع شدندحلال استخراجی، قطرات حلال حاوی آنالیتهای استخراج شده کمتر از آب 

 µL 3). فاز آلی تشکیل شده در بالای لوله را با اضافه کردن آب دیونیزه در قسمت مویین جمع کرده (دقیقه 4زمان استخراج: 

میکرولیتری از فاز آلی جهت آنالیز کاتیونهای انتخابی به دستگاه اسپکتروفتومتری جذب اتمی  80و سپس دو حجم ( 165 ±

 نشان داده شده است. 2استخراج در شکل  تزریق گردید. روشطراحی شده  قیتزر کرویمای توسط سیستم شعله
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 بحث  -3

 بررسي تاثير پارامترهاي مختلف بر ميزان کارايي روش پيشنهادي -1-3

 

 

 

 

 

 

 مایع با استفاده از قرص پخش کننده-روش میکرو استخراج مایع. شمایی از 2شکل 

  کربنات هيدروژن سديم به اسيد تارتاريک نسبت تأثير بررسي -1-1-3

، 125) اسید تارتاریک از مختلفمقادیر  حاوی مخلوطهایی کربنات، هیدروژن سدیم به اسید تارتاریک نسبت تأثیر بررسی برای

 6/454و  4/444، 6/428، 7/416، 400، 375)به ترتیب:  کربنات هیدروژن سدیم و (گرممیلی 45 /4و  6/55، 4/71، 3/83، 100

 قرص دستگاه توسط مربوطه قرصهای و گردید اضافه آنها به کلراید سدیم نمک  گرم میلی 200 سپس. شدند تهیه (گرممیلی

 بررسی مورد آنها کارایی سپس و شده اضافه قرصها روی بر استخراجی حلال عنوان به هگزانول µL 320 سپس .شدند تهیه ازس

سدیم هیدروژن کربنات  mg 7/416تارتاریک اسید و  mg 3/83قرص دارای ، 3نتایج نشان داده شده در شکل  .گرفت قرار

 قرص دیگر، عبارت به کند.می پیشنهادرا به عنوان موثرترین نسبت با بالاترین سیگنال جذبی (  5به  1نسبت استوکیومتری )

 .کند پخش محلول کل در را استخراجی حلال که است توانسته بهتر نسبت این با شده ساخته

 

 

 

 

 

g L-کبالت و نیکل ) محلوللیتر میلی 25. شرایط استخراج: بر راندمان استخراجکربنات  یدروژنه یمسد وید اس یکتارتار مقدار تاثیر: بررسی 3شکل 
11 µ) :غلظت گرم، میلی 700، وزن کلی قرصSDDTC :1-mmol L 5/4( و حجم فاز استخراجی: میکرولیتر 320، حلال استخراجی: هگزانول )Lµ 

3 ± 165. 
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 رسي تأثير مقدار کل جرم قرصبر -2-1-3

محلول موثر باشد. لذا بررسی وزن کلی  pHو نیز  بارگذاری شده روی قرصبر میزان حلال تواند میوزن کلی قرص تهیه شده 

 تأثیر وزن کل قرص بر راندمانبررسی  جهت تواند به عنوان دومین پارامتر مهم در بررسی استخراج در نظر گرفته شود.قرص می

وزنی( مخلوط تارتاریک اسید  -)وزنی 1به  3هر قرص حاوی نسبت . به طوری که ندتهیه شد 1طبق جدول  ییهااستخراج، قرص

، 4بر اساس شکل  .سدیم هیدروژن کربنات بودتارتاریک اسید به  5به  1به سدیم کلراید و نسبت  سدیم هیدروژن کربناتو 

. بنابراین می توان نتیجه گرفت که گاز تولیدی و باشدراندمان استخراج را دارا میگرم از وزن قرص بالاترین میلی 600مقدار 

و لذا به عنوان مقدار بهینه جهت ادامه کار بهتر بوده گرمی نسبت به دیگر وزنها میلی 600قرص  پخش حلال استخراجی با 

 پژوهشی در نظر گرفته شد.

و نسبت  سدیم هیدروژن کربناتبه  دیاس تارتاریک در تمام قرص ها، نسبت .مختلف با وزن متفاوت یقرص ها ییایمیش اتبیترک: 1جدول 
 ند.اهانتخاب شد وزنی-وزنی 3به  1و  5به 1 بیبه ترت بیبه ترت سدیم کلرایدبه  سدیم هیدروژن کربنات و دیاس تارتاریکمخلوط 

 

 

 

 

 

 

 

می باشند، با این تفاوت که نسبت تارتاریک اسید به سدیم  3، شرایط استخراج مانند شکل استخراجبررسی تاثیر وزن کلی قرص بر راندمان  -4شکل 
 باشد.می 5به  1هیدروژن کربنات در تمامی قرصها 

 بررسي تأثير نسبت سديم کلرايد به مجموع وزن سديم هيدروژن کربنات و تارتاريک اسيد -3-1-3

رص و هم در راندمان استخراج موثر است. از آنجایی که انحلال قرص در درون فاز آبی نمک بکار رفته در قرص هم در استحکام ق

سزایی گردد، لذا ترکیبات تشکیل دهنده قرص در لحظه پخش شدن حلال تاثیر بهباعث پخش شدن حلال استخراج کننده می

 (mg) وزن کل (mg) سدیم کلراید (mg) سدیم هیدروژن کربنات (mg) تارتاریک اسید قرص

A 5/62  5/12  25 100 

B 0/125  0/25  50 200 

C 5/187  5/37  75 300 

D 0/250  0/50  100 400 

E 5/312  5/62  125 500 

F 0/375  0/75  150 600 

G 5/437  5/87  175 700 

H 0/500  0/100  200 800 
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وزن سدیم هیدروژن کربنات و تارتاریک  تأثیر نسبت سدیم کلراید به مجموع یبررس یبرا. در راندمان استخراج خواهند داشت

تارتاریک اسید و سدیم هیدروژن )وزنی( سدیم کلراید به مخلوط -) وزنی 7به1و  6به1، 5به1، 4به1، 3به1های  اسید، نسبت

 از تارتاریک اسید و سدیم استفادهفتند. همچنین یک نمونه قرص بدون سدیم کلراید و تنها با مورد بررسی قرار گر (کربنات

پودر بالاترین راندمان استخراج را به  نمک از 5به  1نسبت وزنی  نشان دادند که 5در شکل نتایج  .تهیه گردید هیدروژن کربنات

گرم سدیم میلی 7/416گرم تارتاریک اسید، میلی 3/83بایستی حاوی جهت ادامه کار پژوهشی  بهینهدهد. لذا قرص نشان می

 باشد. (گرممیلی 600به جرم  )گرم سدیم کلراید میلی 100هیدروژن کربنات و 

 

 

 

 

 

می باشد با این تفاوت که وزن کلی قرصها  4، شرایط استخراج مانند شکل راندمان استخراجدر قرص تهیه شده بر  NaCl: بررسی تاثیر مقدار 5 شکل
 گرم می باشد. میلی 600

 استخراج ييکارا بر غلظت عامل کمپلکس کننده اثر يبررس -4-1-3

های پایدار با بسیاری از یون های فلزی میکاربامات معرف کمپلکس دهنده مناسب جهت تشکیل کمپلکستیودیاتیلدیسدیم

، mmol L 0/3 ،5/3 ،0/4-1هایغلظت ،فلزات مورد مطالعهاثرغلظت معرف کمپلکس کننده بر سیگنال جذبی بررسی  برایباشد. 

افزایش و در هر مورد میزان تشکیل کمپلکس از طریق مقدار عددی  محلولهای استاندارد بهتیوکاربامات اتیلدیاز سدیم 5و  5/4

 mmol L-لیگند تا  غلظت که میزان جذب با افزایش دادندنشان  6در شکل  بدست آمدهنتایج  .جذب مورد بررسی قرار گرفت

شلاته کننده انتخاب  به عنوان غلظت بهینه عامل mmol L 4-1افزایش یافته و سپس به مقدار ثابتی می رسد. بنابراین مقدار 14

 گردید.

 

 

 

 

 

گرم  میلی100تمامی قرصها حاوی می باشد با این تفاوت که  5، شرایط استخراج مانند شکل راندمان استخراجبر  SDDT: بررسی تاثیر غلظت 6 شکل
NaCl .می باشد 
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 حلال آلي استخراج کنندهو حجم نوع  تأثير يبررس -5-1-3

ی تولوئن، هگزان، هگزانول، پنتا دکان، هاحلال انتخاب با یشنهادیپ روش ییکارا بر آلی استخراج کننده حلال نوع تأثیربررسی 

هریک ازحلال ها قابل مقایسه باشد، حجم به منظور اینکه نتایج بدست آمده با . گرفت قرار یبررس موردزایلن و مزتیلن 

ی تولوئن، هگزان، هاحلال ازبنابراین . ر حلالیت آنها در آب انتخاب گردیدهای مختلفی از حلال های فوق به علت تفاوت د

از عمل میکرو لیتر بر روی قرص اضافه و بعد  185و  190، 205، 320، 290، 230هگزانول، پنتا دکان، زایلن و مزتیلن به ترتیب 

 هگزانبیانگر راندمان بالای استخراج با حلال  7نتایج حاصله در شکل  میکرولیتر فاز آلی جمع شد. 165 ± 3استخراج 

تواند حجم فاز آلی جمع شده در بالای بهینه سازی حجم حلال استخراج کننده می باشد.ها مینسبت به سایر حلال

راندمان استخراج را تحت تاثیر قرار دهد. به منظور ارزیابی این پارامتر حجم لوله آزمایش، فاکتور تغلیظ و در نهایت 

( بر روی قرص اضافه و برای انجام فرایند استخراج به کار گرفته شد. در هگزانهای مختلفی ازحلال استخراج کننده )

از آنجایی که جهت آنالیز میکرولیتر بود، و  165کمتر از  جمع شدهمیکرولیتر حجم فاز  290مورد حجمهای کمتر از 

میکرولیتر از فاز جمع شده نیاز است، بنابراین آنالیز همزمان دو عنصر  80هر عنصر با سیستم میکروتزریق به شعله، 

شده را از جمع میکرولیتر، حجم فاز 400 تا 290میسر نخواهد شد. همچنین افزایش حجم حلال استخراج کننده از 

 290میکرولیتر افزایش داد و باعث کاهش فاکتور تغلیظ شد. بنابراین بیشترین مقدار جذب برای حجم  250تا  165

برای ادامه  حجم بهینه( و این حجم به عنوان Lµ 3 ±165مشاهده گردید ) هگزانمیکرولیتر از حلال استخراج کننده 

 کار پژوهشی انتخاب گردید.

 

 

 

 

 

 

 SDDTCغلظت می باشد با این تفاوت که  6شرایط استخراج مانند شکل ، بر میزان کارایی روش پیشنهادی بررسی نوع حلال استخراجی -7شکل 
1-mmol L 5/4 .می باشد 
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 آبي قدرت يوني محلول تأثير يبررس -6-1-3

 یوزن درصد 5/12و  10، 5/7، 5، 5/2، 0) دیکلر میسد از یمختلف ریمقاد، استخراج ییکارا روی بر نمک شیافزا اثر یبررس یبرا

گفتنی است حجم حلال استخراج کننده جمع شده در  شد. اضافه بالتو کهای نیکل ونیکات یحاو یآب نمونه به( یحجم –

 نتایج بدست آمده نشان دادند که نمک تاثیری بر میزان استخراج ندارد. های یونی مختلف نمونه آبی تفاوت چندانی نکرد.قدرت

 محلول آبي pH تأثير يبررس -7-1-3

pH از یکی بنابراین. است تیوکارباماتدی اتیل دی سدیم عاملی گروههای و نیکل ،کبالت شیمیایی فرم کننده تعیین آبی مونهن 

 استخراج کارایی پارامتر این تاثیر بررسی جهت. باشدمی آزمایشی محلول pH استخراج میزان در گذار تاثیر و مهم پارامترهای

 نشان نتایج. اند شده آورده 8 شکل در بررسی این از آمده بدست نتایج. گرفت قرار بررسی موردهای مختلفی  pHدر  کاتیونها

 در کاتیونها هیدرولیز دلیل به احتمالاً سپس و مانده ثابت 9 تا و یافته افزایش 5 برابر  pH تا استخراج راندمان که دهند می

 و استاندارد محلولهای pH که آنجایی از. یابد می کاهش( Ni, 16-10×3: 2Co(OH) SPK(OH)2 :2×10-16 ) قلیایی محیط

 .ندارد وجود پژوهشی کار این در محلول pH تنظیم به نیازی بنابراین باشد، می 5-9 محدوده در حقیقی

 

 

 

 

 

 

این تفاوت که حلال استخراجی هگزان به ، با باشد می 7 شکل مانند استخراج ، شرایطمحلول آزمایشی بر کارایی استحراج pHبررسی میزان  -8شکل 
 باشد.میکرولیتر می 290حجم 

 هاي مزاحم تاثير يون -1-4

ها،  شیآزما نیقرار گرفت. در ا یمورد بررس Ni (II)و  Co (II)بر استخراج  یواقع یمشترک موجود در نمونه ها یها ونیاثر 

روش استخراج  توسط مزاحم  یها ونی از مختلف یو غلظت ها تیهر آنال از تریلبر  کروگرمیم 1 یحاو یمحلول آب تریل یلیم 25

 5%شود که منجر به اختلاف  یدر نظر گرفته م به عنوان عامل مزاحم ،نسبتی از یک گونه مشخص. آزمایش گردیدند یشنهادیپ

: 2Ca:500 ،+2Hg+ست آمد: حد قابل تحمل مزاحمتها نسبت به آنالیتها برای گونه های مختلف به شرح زیر بدشود.  جذب در

200 ،+3Fe :700 ،+2Mg :800 ،+2Zn :1000 ،+3Al :2000 ،+K :1750  2-و
3CO :1200. 
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 .Niو   Coهایمایع بر پایه قرص تهیه شده برای آنالیز کاتیون-ای روش میکرو استخراج مایع: مشخصات تجزیه2جدول 

  روش ياهيتجز مشخصات يبررس -4-2

آنالیتها  (LODحد تشخیص )و  (2r)، ضریب همبستگی (LR) تحت شرایط بهینه ویژگیهای کمی روش از قبیل محدوده خطی

 m/bS3از رابطه اند. جهت محاسبه حد تشخیصها، نشان داده شده 2مورد ارزیابی قرار گرفته و نتایج بدست آمده در جدول 

 12/0و  g mLµ 03/0-1مقادیر و شیب منخنی کالیبراسیون می باشد( mانحراف استاندارد بلانک و  bSاستفاده شد )که در آن 

فرایند استخراج به مدت  ،برای بررسی تکرارپذیری روش در یک روز و روزهای متوالیبدست آمدند.  نیکلو  کبالتبه ترتیب برای 

از میکروگرم بر لیتر  1آزمایشی حاوی  هایی متوالی تحت شرایط بهینه بر روی نمونهروزهاشش بار در یک روز و شش بار در 

های حاصل از تزریق مستقیم محلول مقایسه جذب از روش بررسی راندمان استخراج و فاکتور تغلیظجهت  .انجام گرفت آنالیتها

از میکروگرم بر لیتر  1های بدست آمده از محلول آزمایشی حاوی با جذب از آنالیتهامیکروگرم بر لیتر  150اوی استاندارد ح

 استفاده شد. پس از اجرای روش پیشنهادی آنالیتها

 در نمونه هاي حقيقي نيکلو  کبالتاندازه گيري  -4-3

آب رودخانه مهران رود  و سطحی هایبا آنالیز نمونه های حقیقی شامل آب نیکلو کبالتکارایی روش پیشنهادی در اندازه گیری 

میلی لیتر از  نمونه های  حقیقی با غلظت  25تبریز مورد ارزیابی قرار گرفت. برای بررسی اثر ماتریکس در نمونه های حقیقی 

و سپس با روش مذکور و تحت شرایط بهینه اسپایک شده  نیکلو  کبالتهای میکروگرم بر لیتر از هر کدام از کاتیون 6و  2های 

و غلظتهای مربوطه  فازآلی رویین به شعله تزریق و میزان جذب ها یادداشت گردیدمیکرولیتر از  80استخراج شدند. در نهایت 

از در نهایت با مقایسه میزان جذب های بدست آمده در هریک آورده شده است.  3نتایج بدست آمده در جدول . محاسبه گردید

در  کبالتکاتیون قابل ذکر است که  نمونه های حقیقی با مقادیر متناسب در آب مقطر، اثر ماتریکس مورد بررسی قرار گرفت.

در  نیکلگیری شد. کاتیون میکروگرم بر لیتر اندازه 31/0و  23/0به ترتیب به میزان  رودخانهآب  ( و1سطح )های آب نمونه

 گیری شد.میکروگرم بر لیتر اندازه 43/0و  38/0به ترتیب به میزان ( 2) و (1آب سطح )های نمونه

 

 آنالیت

محدوده 

 خطی

(µg L-1) 

 

ضریب 

 همبستگی

حد 

 تشخیص

(µg L-1) 

راندمان  انحراف استاندارد نسبی

   ±استخراج 

انحراف 

 استاندارد

فاکتور تغلیظ    ±

 انحراف استاندارد
 

 در یک روز
(n=6, C= 1 µg L-1) 

 در چندین روز

(n=6, C= 1 µg L-1) 

 

Co(II) 15-1/0  997/0  03/0  2/3  4/4  98 ± 3 148 ± 5 

Ni(II) 18-3/0  998/0  12/0  8/2  5/3  100 ± 3 152 ± 4 
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 گیری شده.های اندازههای انتخابی و غلظت: نتایج مربوط به بررسی اثر ماتریکس برای کاتیون3جدول

غلظت  (1آب سطحی )  (2آب سطحی )  آب مهران رود

اسپایک 

 شده

)1-µg L( 

 

 آنالیت

راندمان استخراج 

انحراف  ±

 استاندارد

غلظت بدست 

انحراف  ±آمده 

 استاندارد

 

راندمان استخراج 

انحراف  ±

 استاندارد

غلظت بدست 

انحراف  ±آمده 

 استاندارد

 
 ±راندمان استخراج 

 انحراف استاندارد

غلظت بدست آمده 

انحراف  ±

 استاندارد

- 31/0  - -  - 23/0 0 

 

Co 

4/3 ± 9/89 08/0 ± 1/2  0/3 ± 5/91 06/0 ± 8/1  6/3 ± 4/93 08/0± 1/2 0/2 

5/3 ± 6/92 22/0 ± 9/5  1/3 ± 4/94 19/0 ± 7/5  3/3 ± 3/92 21/0 ± 8/5 0/6 

- -  - 43/0  - 38/0 0 
 

Ni 

 

0/3 ± 1/90 06/0 ± 8/1  8/2 ± 9/92 07/0 ± 3/2  9/2 ± 6/94 07/0 ± 3/2 0/2 

8/2 ± 3/93 18/0 ± 9/5  7/2 ± 4/93 16/0 ± 6/5  8/2 ± 8/96 17/0 ± 8/5 0/6 

 نتیجه گیری -5

در  مایع پخشی بر اساس قرص ساخته شده-ای جدیدی با استفاده از روش میکرواستخراج مایعدر این مطالعه یک روش تجزیه

های در نمونهای، جهت استخراج، پیش تغلیظ و شناسایی کبالت و نیکل در یک لوله باریک همراه با جذب اتمی شعله آزمایشگاه،

)در حد میکرولیتر( به عنوان حلال با حجم کمتر در روش پیشنهادی، از یک حلال آلی پیشنهاد شده است.   µg L-1آبی در حد 

روش پیشنهادی در یک لوله باریک انجام از آن جایی که در غیاب حلال پخش کننده استفاده گردید. همچنین و  استخراجی

باشد. موثر و حساس میباشد. روش مذکور سریع، دقیق، میتخراجی نیازی به سانتریفوژ نجهت جمع کردن حلال اس ،گرفت

نتایج های حقیقی آبی استفاده گردید. انتخابی در نمونه یروش پیشنهادی به طور موفقیت آمیزی جهت شناسایی کاتیونها

پژوهشی بدست آمده نشان  دادند که روش استخراجی پیشنهادی به خاطر مزایایی همچون مصرف کم حلال آلی، سادگی، کم 

جهت قابل توجه و ارزشمند روشی می تواند به عنوان هزینه، سریع، کارایی بالا، حد تشخیصهای پایین و دوستدار محیط زیست،  

 . قرار گیرداستخراج فلزات سنگین مورد استفاده 

 تشکر و قدردانی

 کنند.می تشکر مالی تحقیقات حمایت برای تبریز دانشگاه پژوهشی امور دفتر از نویسندگان
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