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 تقدیم به:

 سایبانان آرامش،

 زندگانیم، به فرشته 

 درنهایت دلتنگی تپیدن گرفت. یاریش که قلبم به  ی به آن عزیز

 به بهترین واژه های سخن،مادر عزیزم

 همسر عزیزم که  همیشه همراهم بود 

شیفته علم و دانش   پدرم کهروح پاک   

 بود 

 و لیلی     رزیتا ،خواهران محبوبم

 و     

 گل باغ همیشه سبز زندگی مان :

 امیرعلی

که قشنگ ترین بهانه برای زندگی شیرین 

 ما می باشد.
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  سپاسگزاری: سپاسگزاری: 

  

زینت و زینت و   ،،دانایی و پرتو روشنایی بخش آگاهیدانایی و پرتو روشنایی بخش آگاهی  سپاس بی کران خداوند یکتا را که باغ وجود ما را به ضیاسپاس بی کران خداوند یکتا را که باغ وجود ما را به ضیا

  راوت بخشید.راوت بخشید.طط

خداوند متعال را شاکرم که با لطف و عنایات بی پایان خویش تحمل سختیها و مرارتها را در مسیر تحقیق خداوند متعال را شاکرم که با لطف و عنایات بی پایان خویش تحمل سختیها و مرارتها را در مسیر تحقیق 

  برایم آسان ساخت و امید به موفقیت را در من زنده نگه داشت و انجام این تحقیق را برایم ممکن ساخت.برایم آسان ساخت و امید به موفقیت را در من زنده نگه داشت و انجام این تحقیق را برایم ممکن ساخت.

و استادان بزرگواری هستم که در مقاطع و استادان بزرگواری هستم که در مقاطع ن ن اادبیردبیر  ،،مدیون همه آموزگارانمدیون همه آموزگاران  ،،من در نوشتن این اثر تحقیقیمن در نوشتن این اثر تحقیقی

مختلف تحصیلی از خرمن دانش ایشان خوشه چینی کردم و بیش از همه بر خود لازم می دانم مراتب مختلف تحصیلی از خرمن دانش ایشان خوشه چینی کردم و بیش از همه بر خود لازم می دانم مراتب 

سپاس و  قدردانی خویش را از زحمات استاد گرانقدرم جناب آقای دکتر ناصر گودرزی ابراز دارم که از ابتدا سپاس و  قدردانی خویش را از زحمات استاد گرانقدرم جناب آقای دکتر ناصر گودرزی ابراز دارم که از ابتدا 

  هنماییهای ارزشمند خود هدایت نمودند.هنماییهای ارزشمند خود هدایت نمودند.تا انتهای این پژوهش همواره مرا با راتا انتهای این پژوهش همواره مرا با را

  از جناب آقای دکتر قدمعلی باقریان دهقی بخاطر کمکهایشان در امر مشاوره پایان نامه تشکر می نمایم.از جناب آقای دکتر قدمعلی باقریان دهقی بخاطر کمکهایشان در امر مشاوره پایان نامه تشکر می نمایم.

از جناب آقای دکتر منصور عرب چم جنگلی و سرکار خانم دکتر فاطمه مصدرالامور که زحمت داوری و باز از جناب آقای دکتر منصور عرب چم جنگلی و سرکار خانم دکتر فاطمه مصدرالامور که زحمت داوری و باز 

  ند بی نهایت سپاسگزارم.ند بی نهایت سپاسگزارم.را تقبل فرمودرا تقبل فرمودخوانی این پایان نامه خوانی این پایان نامه 

جناب آقای مهندس جناب آقای مهندس   ،،سرکار خانم جعفریسرکار خانم جعفری  ،،جناب آقای اللهیاریجناب آقای اللهیاری  ،،از زحمات کارکنان محترم دانشکده شیمیاز زحمات کارکنان محترم دانشکده شیمی

جناب آقای مهندس مومنی و سرکار خانم مهندس برنجی که نهایت همکاری را با اینجانب داشتند جناب آقای مهندس مومنی و سرکار خانم مهندس برنجی که نهایت همکاری را با اینجانب داشتند   ،،کلیکلی

  را دارم.را دارم.و سپاسگزاری و سپاسگزاری   کمال قدردانی کمال قدردانی 

سرکار سرکار   ،،شاهرودشاهرودو عفاف و عفاف   )س()س(  دبیرستان نمونه دولتی الزهرادبیرستان نمونه دولتی الزهرا  ،،دبیرستان فرزانگاندبیرستان فرزانگان  رم رم محتمحت  کادرکادراز همکاری از همکاری 

  و فرحناز کلباسیو فرحناز کلباسی  گلچهره محمدیگلچهره محمدی  ،،مریم اجدادیمریم اجدادی  ،،  فاطمه صالحانفاطمه صالحان  ،،رویا ذوالفقاریرویا ذوالفقاری  ،،خانمها ی  حمیده محبیخانمها ی  حمیده محبی

  تشکر و سپاسگزاری می کنم.تشکر و سپاسگزاری می کنم.

  ،،نوروزینوروزیسرکار خانم پیراسته سرکار خانم پیراسته   ،،شاهرودشاهروداز همکاری کارشناسان محترم آزمایشگاه شیمی دانشگاه علوم پزشکی از همکاری کارشناسان محترم آزمایشگاه شیمی دانشگاه علوم پزشکی 

  وست و سرکارخانم فضلی کمال تشکر وسپاسگزاری را دارم. وست و سرکارخانم فضلی کمال تشکر وسپاسگزاری را دارم. سرکار خانم داوردسرکار خانم داورد

  کمال  قدردانی را دارم. کمال  قدردانی را دارم.   8181و و   8888دانشجویان کارشناسی ارشد شیمی دانشجویان کارشناسی ارشد شیمی   ،،همچنین از دوستان خوبم همچنین از دوستان خوبم 
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بعد از میکرواستخراج تعیین مقادیر کم کبالت با استفاده از اسپکترومتری جذب اتمی شعله ای 

 مایع پخشی – مایع

 چکیده

مایع پخشی برای پیش تغلیظ کبالت  -این پایان نامه یک روش ساده و حساس میکرواستخراج مایعر د     

(ІІ )روش تجزیه ای بر اساس . قبل از اندازه گیری آن با اسپکترومتری جذب اتمی شعله ای ارائه شده است

می باشد که پس از استخراج ( HNB)لیگاند هیدروکسی نفتول بلو  با( ІІ)تشکیل کمپلکس کبالت 

کمپلکس تشکیل شده با کربن تتراکلرید به عنوان حلال استخراج و اتانول به عنوان حلال پخش کننده، 

تاثیر پارامترهایی . غلظت کبالت در قطره حلال به روش اسپکترومتری جذب اتمی تعیین مقدار می گردد

حجم حلال استخراج کننده، نوع وحجم حلال پخش کننده، نوع و حجم  بافر، نوع و  حجم، نوع و pHمانند 

و سرعت سانتریفوژ بررسی  قدرت یونی، زمان استخراج   حلال رقیق کننده، حجم فازآبی، غلظت لیگاند،

دامنه  تحت شرایط بهینه،. همچنین تاثیر یونهای مزاحم  بر کارایی روش مورد  بررسی قرار گرفت. شده است

میکروگرم بر  941/0میلی گرم برلیتر، حد تشخیص  000/0 -0/ 9خطی منحنی کالیبراسیون در گسترده  

انحراف استاندارد نسبی برای شش اندازه گیری تکراری با . بدست آمد 0/44لیتر و فاکتور پیش تغلیظ 

این روش برای اندازه . تبدست آمده اس %88/4و  %49/3، %19/4به ترتیب  04/0و  03/0، 00/0غلظت های 

 . گیری کبالت در نمونه های حقیقی و سنتزی با موفقیت بکار برده شده است

مایع پخشی و اسپکترومتری جذب  –لیگاند هیدروکسی نفتول بلو، میکرواستخراج مایع : کلمات کلیدی

 .  اتمی شعله ای
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  مقالات مستخرج از این پایان نامه:مقالات مستخرج از این پایان نامه:

کم کادمیم با روش اسپکترومتری جذب اتمی شعله ای بعد از پیش تغلیظ کم کادمیم با روش اسپکترومتری جذب اتمی شعله ای بعد از پیش تغلیظ اندازه گیری مقادیر اندازه گیری مقادیر   --11

  ،،دانشگاه تهراندانشگاه تهران  ،،پنجمین سمینار روز جهانی محیط زیستپنجمین سمینار روز جهانی محیط زیست  ،،مایع پخشیمایع پخشی  ––با روش میکرواستخراج مایع با روش میکرواستخراج مایع 

  ..93109310اردیبهشت اردیبهشت 

 

طیف سنجی جذب اتمی شعله ای برای اندازه طیف سنجی جذب اتمی شعله ای برای اندازه   ––مایع پخشی مایع پخشی   ––کاربرد میکرواستخراج مایع کاربرد میکرواستخراج مایع  -2

دانشگاه بوعلی سینا دانشگاه بوعلی سینا   ،،سمینار شیمی ایرانسمینار شیمی ایران  پانزدهمینپانزدهمین  ،،یر کم کبالت در نمونه های حقیقییر کم کبالت در نمونه های حقیقیگیری مقادگیری مقاد

  ..93109310شهریور شهریور   ،،همدانهمدان

  

طیف سنجی جذب اتمی شعله ای برای اندازه طیف سنجی جذب اتمی شعله ای برای اندازه   ––مایع پخشی مایع پخشی   ––کاربرد میکرواستخراج مایع کاربرد میکرواستخراج مایع   --33

نشگاه شهید نشگاه شهید دادا  ،،پنجمین سمینار ملی شیمی و محیط زیستپنجمین سمینار ملی شیمی و محیط زیست  ،،گیری مقادیر کم سرب در نمونه های آبیگیری مقادیر کم سرب در نمونه های آبی

  ..93109310دی دی   ،،چمران اهوازچمران اهواز
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 اهمیت و کاربرد کبالت -1-1

  تاریخچه -1-1-1

کبالت وترکیبات آن از زمان های  قدیم  برای  ایجاد رنگ آبی در شیشه سازی و سفالگری به کار می رفته 

برای اولین بار فلز کبالت را به صورت یک 9براندتجورج یک دانشمند سوئدی به نام  9839است.  در سال 

 نمونه ی ناخالص با احیا کردن از کانسنگ آن جدا کرد.

نشان داد که این فلز در واقع یک عنصر است. استفاده از کبالت به عنوان یک  0برگمان ا.. ت 9880در سال 

کبالت به آلیاژهای خاصی از آهن،  مشاهده شد که افزدون 9130برمی گردد. در سال  9108فلز به سال  

 نیکل و آلومینیوم ویژگی آنها را به عنوان آهنربای دائم افزایش می دهد.

در مراکش آغاز شد. تولید کبالت از کانه های  9130استخراج کانی های کبالت، نیکل، طلا و نقره در سال 

را کشف  10کبالت  9138ر سال د 4و جان لیونگود 3گلن سیبرگانجام گرفت.  9133مس زامبیا در سال 

نیز  شرکت بین المللی نیکل، روش جدیدی را برای بازیافت کبالت از کانه های نیکل  9140کردند. در سال 

 معرفی کرد.

 

 مشخصات کبالت -1-1-2

است. این نام  را  9روح شیطانگرفته شده است که به معنی   Kobaldیا Cobaltنام کبالت از واژه آلمانی 

معدن به علت سمی و دردسر ساز بودن این عنصر برای آن انتخاب کردند  )کبالت سایر عناصر  کارگران

معدن را آلوده و کم عیار می کند (. کبالت سی و دومین عنصر از نظر فراوانی  در پوسته زمین است که 

 درصد است. 000/0مقدار آن نیز 

                                                           
1 George Brandt  
2 T. A. Bregman  
3 Glenn Seaborg  
4 John livingood 
  5 Evil Sprit         
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می باشد. این Co نقره ای با نماد   - کبالت فلزی نادر، به رنگ سفید تا خاکستری رنگ یا سفید

عنصر بصورت فلز آزاد وجود ندارد و از لحاظ ژئوشیمیایی نیز مشابه نیکل است و کانی های آن همراه کانی 

است،که بصورت طبیعی  Co 91های نیکل یافت می شود. کبالت با منشا طبیعی دارای یک ایزوتوپ پایدار 

 0894/9با نیمه عمر  Co10، اکتیو  بوده که فراوانترین آنها به ترتیب ایزوتوپ رادیو  00یافت شده ودارای 

روز می  81/80با نیمه عمر  Co19 روز و  08/88با نیمه عمر  Co 91 سال، 81/089با نیمه عمر  Co98سال، 

ایدار ( وجود دارد و معمولا حالتهای با عدد اکسایش بالاتر پІІІ( و )ІІ[. کبالت به دو حالت اکسایش )9باشد]

 ( آمده است. 9-9برخی ویژگیهای عمومی کبالت در جدول ) نیستند.
 

 

 

 

(: ویژگیهای عمومی کبالت9-9جدول )  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 کاربردهای کبالت-1-1-3

 کبالت دارای کاربردهای متنوعی است که در زیر به برخی از آنها اشاره می شود :    

 اژهای مغناطیسی برای آهنربای دائمی قویآلی -

 کاتالیزور در صنایع شیمیایی و نفتی  -

 22 عدداتمی

 333/85 ( g/molوزن  اتمی )

 3/5 ( 3g/cmوزن مخصوص ) 

 Co   (   1938نقطه جوش)

 Co   (   2522نقطه ذوب )

 2S9 ,2d 3 [ ,Ar15] آرایش الکترونی
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 تولید رنگ های روغنی   -

 استریلیزه کردن غذاها با روش تابشی  -

 الت  رات بیولوژیکی و زیست محیطی کبتاثی -1-1-9

در سیستم های بیولوژی کبالت به عنوان یک عنصر جزئی در مقیاس میلی گرم و میکروگرم بوده و 

بیشتر در اعمال آنزیمی دخالت دارد.  تمامی موجودات زنده )حتی انسان ها(  به مقادیر کمی از نمکهای 

ت در خاک، سلامتی جانوران را تامین می کند. کبالت کبال ppm30-93 کبالت نیاز دارند به نحوی که 

می باشد که این ویتامین در خون سازی و حفظ سلامت اعصاب  90Bیا   1کوبالامین هسته اصلی ویتامین

 نقش دارد. 

 

 منابع آلودگی -1-1-8

ند. کارخانه های تولید کننده فراورده های کبالت می توانند از مهم ترین منابع آلودگی کبالت باش

کبالت از طریق منابع طبیعی، سوختن زغال یا نفت و یا تولید آلیاژهای کبالت وارد طبیعت می شود. باطله 

 های صنعتی و همچنین صنایع ریخته گری نیز از منابع آلودگی کبالت به شمار می آیند. 

 

    هشدارها   -1-1-8-1

 ند از: برخی بیماریهای ناشی از قرار گرفتن در معرض کبالت عبارت 

 بیماریهای ریوی وقلبی 

 .بیماریهای پوستی در اثر تماس پوست با محلولهای حاوی کبالت 

 .ورود مقدار زیاد کبالت به بدن می تواند باعث برونشیت حاد شود 

 .موسسه بین المللی تحقیقات  سرطان، این عنصر را سرطان زای احتمالی معرفی نموده است 

                                                           
6 Cobalamine 
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 ه در زمینه اندازه گیری کبالتمروری بر کارهای انجام شد -1-2

با توجه به موارد ذکر شده، اندازه گیری مقادیر بسیار کم کبالت اهمیت زیادی دارد. با استفاده از     

طیف سنجی جذب اتمی الکتروترمال، شعله و دیگر روش های اسپکترومتری می توان مقدار کبالت را در آب 

ا از آن جایی که تعیین مقادیر بسیار کم کبالت در آب از طریق های محیطی و فاضلاب ها را تعیین نمود. ام

اندازه گیری مستقیم امکان پذیر نیست، بایستی از روش های پیش تغلیظ و جداسازی قبل از اندازه گیری 

ورت ص غلیظ بهتگزارش هایی که در آنها اندازی گیری کبالت توسط پیش  ارائه در اینجا بهاستفاده کرد. 

 .می پردازیم ،مایع جفت شده با طیف سنجی جذب اتمی شعله ای انجام شده است –اج مایع استخر میکرو

و همکارانش از روش استخراج نقطه ابری و اسپکترومتری جذب  8جیانرونگ چن، 0009در سال  

اتمی شعله برای پیش تغلیظ و تعیین مقادیر کم کبالت و نیکل، در نمونه های مختلف آب استفاده نمودند. 

برای  .( صورت گرفته است TAN نفتول) -0تیازولیل آزو(  -0) -9ین کار بعد از تشکیل کمپلکس با لیگاند ا

سورفاکتانت بکار به عنوان  نیز Triton x-114و  جذب اتمی شعله استفاده شده است اسپکترومتری آنالیز از

 [.0بدست آمد ]لت برای کبا رمیکرو گرم برلیت 04/0 بهینه حد تشخیص تحت شرایط .است رفته

برای اندازه گیری مقادیر کم کبالت   FAAS-FIو همکارانش از روش  8زئوفن ین 0000در سال  

نفتول صورت گرفته است. تحت  -9نیتروز  -0استفاده کردند. این کار بعد از تشکیل کمپلکس با لیگاند 

 [.89برای کبالت بدست آمد.] 0/98میکروگرم بر لیتر و فاکتور پیش تغلیظ  0/3شرایط بهینه حدتشخیص 

 و لییسفاز ماو همکارانش از  روش استخراج نقطه ابری بر اساس   1کلیسیه، 0003در سال  

روش با  این پیش تغلیظ و تعیین مقادیر کم کبالت استفاده نمودند.برای  اسپکتروسکوپی جذب اتمی شعله

محیط مایسلی، زمانیکه جداسازی عنوان  به )SDS( 90و سدیم دو دسیل سولفات x-994ه از ترتیون داستفا

در حضور اسید کلریدریک یا کلرید سدیم اضافی قرار می گیرد، انجام می شود. حد تشخیص روش 
                                                           

1 Jianrong Chen 
8 Xuefeng Yin 
3Clesia               
4  Sodium dodecylsulfate  
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میکروگرم بر لیتر زمانیکه از هیدروکلریک  1/9میکروگرم بر لیتر زمانیکه کلرید سدیم استفاده شده و 9/9

 [  3میکرو گرم بر لیتر گزارش شده است. ] 09-000محیط  اسید استفاده شده و گستره ی خطی برای هر دو

، منظوری و همکارانش از روش استخراج نقطه ابری و اسپکترومتری جذب اتمی برای 0003در سال  

پیش تغلیظ و تعیین مقادیر کم کبالت در نمونه های بیولوژیکی استفاده نمودند. در این روش آب از فاز غنی 

ه زدوده شده است. در فرآیند استخراج نتایج نشان داده است که زدودن آب از این از سورفاکتانت رقیق شد

و اکتیل فنوکسی پلی اتوکسی اتانول )تریتون PAN  برابر شود.  4فاز باعث افزایش فاکتور غنی سازی تا 

994 (x- برای  999عنوان لیگاند آبگریز و سورفاکتانت غیر یونی استفاده شده است. فاکتور پیش تغلیظ  به

میکروگرم بر  38/0میلی لیتر نمونه گزارش شده است. حد تشخیص روش نیز  90کبالت استخراج شده از 

 [.4لیتر گزارش شده است ]

و همکارانش از روش استخراج نقطه ابری و اسپکترومتری جذب   99جورج. ال. دناتی 0001در سال      

نمونه های بیولوژیکی استفاده نمودند. بهترین  اتمی برای پیش تغلیظ و تعیین مقادیر کم کبالت در

به عنوان   X -994 تریتون ( و(APDCحساسیت با بکار بردن آمونیوم پیرولیدین دی تیو کاربامات 

با  %8/9میکروگرم بر لیتر و انحراف استاندارد  0/0سورفاکتانت، بدست آمده است. حد تشخیص بدست آمده 

 [.9است]اندازه گیری گزارش شده  90تعداد 

مایع همگن برای تعیین تعدادی از  -،  جمالی و همکارانش یک روش استخراج مایع0008در سال  

بنزیل بی پیریدیل دی سیتو  -4فلزات از جمله کبالت در نمونه های آب با استفاده از تشکیل کمپلکس با 

ونیوم و کلروفرم به عنوان یک ( ارائه دادند. در این روش آب، یون تترا بوتیل آمK-4BPDCکربومات پتاسیم )

( ویون  TBA+( جدیدسیستم سه تایی استفاده شده است .پدیده ی جداسازی فاز با تشکیل زوج یون 

میلی لیتر نمونه  90برای  000پرکلرات صورت گرفته است. بعد از بهینه کردن شرایط، فاکتور تغلیظ 

 [.1روگرم بر لیتر بدست آمده است]میک 90میکروگرم بر لیتر وحد تشخیص  00-9900وگستره خطی 

                                                           
1 George L.Donati           



 مقدمه - اولفصل 

 

7 

 

جذب  یک روش استخراج با فاز جامد و اسپکترومتری  و همکارانش  90، موهارم اینسه0008در سال    

شعله برای پیش تغلیظ کبالت ارائه دادند. در این روش پیش تغلیظ کبالت بر روی فاز جامد آمبرلیت اتمی 

AD7x13 نانو گرم بر میلی لیتر و گستره خطی  9/0 تشخیص صورت گرفته است. تحت شرایط بهینه، حد

 [.8نانو گرم بر میلی لیتر  برای کبالت گزارش شده است]9/3-9/0

توسط  لتاپیش تغلیظ کب مایع پخشی برای  -با عنوان میکرواستخراج مایع یک روش سریع و ساده 

رم به عنوان فقادیر کم کلروارائه شده است . در این روش جدید، م 0008قره باقی و همکارانش  در سال 

سپس مخلوط  .حل شده است ،است پخش کنندهحلال استخراج کننده در اتانول خالص که به عنوان حلال 

     دیل آزو(ریپی -0) -9 لیگاند با  کبالت که شامل یونهای  یدو تایی به وسیله ی سرنگ به داخل نمونه آب

 و شدهیک محلول ابری تشکیل  ، سپسد می شودوار داده اند،  کمپلکستشکیل   (PAN) نفتول -0

 یفوژ قطره ها در ته لوله آزمایشربعد از سانت .فرم استخراج می شودکلروبه داخل قطره  Co-PANکمپلکس 

میکرو گرم بر  لیتر و  9/0حد تشخیص  اندازه گیری انجام می شود. سپس شده وته نشین  مخروطی 

  [.8گزارش شده است] %9/0اندازه گیری  9گرم بر لیتر و برای میکرو  90انحراف استاندارد برای غلظت 

برای  مایع پخشی  همراه با جذب اتمی شعله ای -یک روش میکرو استخراج مایع  0001در سال  

 ز  در این روش ا. رائه شده استو همکارانش ا94اندازه گیری مقادیر کم  کبالت توسط پاتریسیا ژاور بالیزیه

Br- TAO همچنین در این روش از کربن تترا کلرید گردیده استامل کمپلکس دهنده استفاده به عنوان ع  .

به عنوان حلال استخراج  و از متانول به عنوان حلال پخش کننده استفاده شده است. حد تشخیص این 

 [.  1گزارش شده است] 91میکروگرم بر لیتر و فاکتور پیش تغلیظ  1/0روش 

روش میکرواستخراج حلال همراه با طیف سنجی جذب اتمی شعله ،  گودرزی یک 0001در سال  

نفتول  و دکانول بترتیب  بعنوان  – 9-نیتروز -0برای اندازه گیری کبالت ارائه نمود. در این روش از لیگاند 

میکروگرم  400-90عامل کمپلکس دهنده و حلال استخراج کننده استفاده شدند. در شرایط بهینه،  گستره 

 [.    90گزارش شده است] 83/09میکروگرم بر لیتر و فاکتور پیش تغلیظ  00/0د تشخیص برلیتر، ح
                                                           

Muharrem Ince                            2  
13 Amberlite 
14Patrícia Xavier Baliza  
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مایع پخشی برای اندازه گیری کبالت با جذب اتمی  -روش میکرو استخراج مایع نیز 0090در سال  

 به عنوان عامل 99نفتول -9نیتروز  -0ه شده است. در این روش از ئشعله توسط رمضانی و همکارانش ارا

فاز جامد استفاده شده است. در این بصورت استفاده شده است و از شناور سازی قطره مپلکس دهنده ک

دکانول به عنوان حلال استخراج کننده استفاده شده است. پخش کننده واز روش از استون به عنوان حلال 

برای این روش  لیظ و فاکتور پیش تغ میکروگرم بر لیتر و انحراف استاندارد نسبی 1حد تشخیص این روش 

 .[99]گزارش شده است  18 و   .%14/0بترتیب 

مایع پخشی با جذب اتمی برای اندازه گیری  -یک روش میکرو استخراج مایع  0090در سال   

کبالت در نمونه های آبی توسط عبدالمحمدزاده ارائه شده است. در این روش از مایع یونی هگزیل پیریدیوم 

به عنوان حلال استخراج کننده استفاده شده است . در این روش از         [Py6C [ ]6P F]هگزا فلوئور فسفات 

بعنوان عامل کمپلکس دهنده استفاده شده است.  (PMBP)پیریدازول  -9بنزوئیل  -4متیل  -3فنیل  -9

بدست آمده است،  10میکروگرم بر لیتر و  8/0حد تشخیص این روش و فاکتور پیش تغلیظ به ترتیب 

 0-911و گستره ی خطی غلظت نیز   %31/0اندازه گیری  1نحراف استاندارد نسبی برای این روش برای ا

 [.90میکروگرم بر لیتر گزارش شده است]

شعله ای   اسپکترومتری جذب اتمی مایع پخشی با  -یک روش میکرو استخراج مایع 0099در سال  

انش برای اندازه گیری مقادیر کم کبالت ارائه وهمکار  91مجهز به تصحیح زیمان توسط جینگ ونگ ژانگ

( تشکیل کمپلکس داده است. APDC)شده است. در این روش کبالت با آمونیوم پیرولیدین دی تیو کربامات 

ان دکانول به عنوان حلال استخراج کننده استفاده شده است.  -9از اتانول به عنوان حلال پخش کننده و از 

میکروگرم بر لیتر  99/9-990کرو گرم بر لیتر و گستره ی خطی این روش می 39/0حد تشخیص این روش 

برای این روش  910و فاکتور پیش تغلیظ  %01/3بدست آمده است. انحراف استاندارد نسبی این روش نیز 

 [93گزارش شده است]

                                                           
1 2- nitroso 1- naphthol 
2 Jing-Weng  Zhang  
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 آماده سازی نمونه -2-1

گیری در شیمی تجزیه قادر نیستند آنالیت مورد نظر را بطور مستقیم از  بیشتر وسایل و دستگاه های اندازه

بافت نمونه جدا کرده و مقدار آن را اندازه گیری نمایند، در نتیجه معمولا در تمامی آزمایشات به یک مرحله 

عی از آماده سازی نمونه همواره نیازمند خواهیم بود. مفهوم اساسی آماده سازی، تبدیل بافت واقعی به نو

 نمونه است که برای تجزیه مناسب باشد. 

 [.94آماده سازی به دلایل زیر انجام می گیرد]

 تبدیل گونه به فرم مناسب تر برای جداسازی و تشخیص بهتر -

حذف مزاحمتها بخصوص مزاحمتهای ناشی از بافت نمونه در مراحل جداسازی و تشخیص نمونه که این  -

 یش می دهد.کار گزینش پذیری روش را افزا

 تغلیظ آنالیت به منظور اندازه گیری مقادیر کم آن. -

 دست یابی به یک روش مناسب تکرار پذیر که مستقل از تغییرات بافت نمونه عمل نماید. -

تجهیزات مورد نیاز برای جداسازی و یا پیش تغلیظ بستگی به روش انتخابی و به نوع نمونه مورد بررسی 

ها یکی از شاخصهای فیزیکی یا شیمیایی گونه تجزیه شونده یا سایر ترکیبات موجود دارد. به هر حال اگر تن

( به تعدادی از روشهای 9-0در بافت نمونه متفاوت باشد، می توان آنهارا از هم جدا کرد. در جدول )

 [.  94جداسازی اشاره شده است ]

ار می گیرد روش استخراج است که یکی از روشهای پیش تغلیظ که بطور گسترده ای مورد استفاده قر   

مایع، استخراج جامد در مایع و ...... صورت می پذیرد.که در زیر حالت  -بطرق مختلفی از قبیل استخراج مایع

 مایع را به طور خلاصه شرح داده می شود. -کلی استخراج و انواع روشهای استخراج مایع
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 [94( : روش های جداسازی]9-0جدول )

 
 
 

 استخراج -2-2

است که منجر  ماده سازی نمونه در یک روش تجزیه ای معمولاً شامل یک فرایند استخراجآمرحله   

استخراج می تواند در میزان گزینش  .از بافت نمونه می شود وجداسازی آنها به تغلیظ گونه های مورد نظر

و  91حلال از جامداتش های متعددی از قبیل استخراج توسط . روسرعت و سهولت متفاوت باشد ،پذیری

                                                           
1 partition chromatography 
2 Exchange equilibrium       
3 Solid phase extraction     

 اسازی بوسیلهجد اساس جداسازی

 گرما

جداسازی به  وسیله 

واکنشگرهای شیمیایی 

 مختلف

 

جداسازی 

به وسیله 

 مایع

استفاده از غیر 

یکنواختی غلظت 

به عنوان اساس 

 جداسازی

 - - - تقطیر فراریت 

 مایع -کروماتوگرافی گاز - ضریب توزیع

 استخراج با حلال

 98کروماتوگرافی توزیعی

- - 

 98تعادل تعویضی

 ()تبادلی
 - - تعویض یون -

کروماتوگرافی جذب  - فعالیت سطحی

 سطحی

 جامد -کروماتوگرافی گاز

- - 

 ژل صافی - - هندسه مولکولی

 دیالیز

 الکترودیالیز

- 

مهاجرت 

 الکتریکی

 الکتروفورز - - -
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نیز بطور  حلال های مورد استفاده .از محلول ها مورد استفاده قرار می گیرند 00مایع –استخراج مایع 

 .شامل مایعات آلی و سیالات فوق بحرانی می باشند معمول، 

و انتخاب صحیح حلال می توان گزینش پذیری روش استخراج   pH،دما ،با تغییر دادن شرایط فشار

ردن آن کلیه روش های استخراج از مفاهیم اساسی مشابهی برای تغلیظ گونه و متمرکز ک .را بهبود بخشید

دما و حجم نسبی فازها بین   ،توزیع ضریب هر گونه بر اساس پارامترهایی نظیر  .در یک فاز بهره می جویند

  .دو فاز توزیع می شود

 
 (LLEمایع )-استخراج مایع -2-2-1

این روش بر اساس توزیع یک گونه بین دو حلال غیر قابل امتزاج استوار است. معمولا در این روش  

ی و فاز دیگر از نوع حلال آلی است و گونه مورد نظر که در هر دو این فازها قابل حل شدن است، یک فاز آب

بین آنها توزیع می شود. در این روش ترکیبات مورد نظر می توانند به صورت گزینشی از محلولهای آبی به 

توزیع، نسبت حجمی  حلالهای آلی و یا بالعکس استخراج گردند. در این روش راندمان استخراج به ضریب

فازها و تعداد دفعات استخراج بستگی دارد و  همچنین  انتخاب نوع حلال نیز به نوع گونه ها بستگی 

[. مشکل بسیار مهم این روش، استفاده از مقادیر بسیار زیاد از حلالهای آلی است که علاوه بر 94-99دارد]

لهای خالص، گران قیمت و همچنین تبخیر و دور هزینه زیاد به دلیل سمی بودن و مصرف حجم زیاد از حلا

ریختن حجم زیادی از این حلالهای سمی و فابل اشتعال، باعث خطرات جدی در آزمایشگاه و همچنین برای 

فرد آزمایش کننده خواهد شد. از طرف دیگر، مواد زاید خطرناکی را نیز بوجود خواهد آورد که از بین بردن 

دیل آنها به مواد کم خطر نیز بسیار هزینه بر بوده و در نهایت خود کار نمودن خود این مواد زاید و یا تب

 [99-98روش مشکل است ]

 

 

                                                           
1 Liquid- liquid extraction 
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   SPE)استخراج بر روی فاز جامد ) -2-2-2

 SPE  رواج پیدا کرد. در این روش حل  9180نیز یکی از روش های جداسازی است که از سال

مد استخراج می گردند. این روش شامل ذراتی کوچک شونده ها از یک فاز مایع به درون یک فاز جا

ومتخلخل از جنس سیلیکا است که با یک فاز یا پلیمر آلی پیوند یافته است. فاز ساکن در این روش به 

صورت  دانه های ماده جاذب )کارتریج( یا دیسکهای مسطح هستند که بر روی ذرات سیلیکا تثبیت گشته 

ای کوچک قرار داده می شوند. نمونه حاوی آنالیت که درون فاز متحرک اند ودر مرحله بعد درون تیوپ ه

 [. 98هستند از درون این تیوپها عبور داده شده و آنالیت بر روی فاز ساکن تغلیظ می گردد ]

از مزایای این روش می توان به سرعت، کاربرد آسان، استفاده از حجم های کم حلالهای آلی، تغلیظ  

ش و سازگاری بیشتر با محیط را نام برد. از طرفی در مواردی گونه ها به دلیل جذب خوب، خودکار شدن رو

سطحی قوی براحتی از روی فاز جامد جدا نمی گردند و برای جداسازی به چند مرحله شویش و در مورد 

ن و عمر به دماهای بالاتر احتیاج است. از معایب دیگر آن می توان به هزینه بر بود GCدستگاه اندازه گیری 

 [.91محدود فاز های ساکن اشاره نمود]

دست یابی به  ،مهمترین مسائلی که همواره ذهن دانشمندان را به خود مشغول داشته استاز 

روشی است که در آن نمونه سریع تر، ساده تر و ارزان تر، به صورت تکرارپذیر و دارای سازگاری بیشتر با 

اخیر، به منظور غلبه بر مشکلاتی که در روش های استخراج  محیط زیست آماده سازی گردد. در دو دهه

LLE  وSPE  ،وجود داشت، تکنیک های جدیدی ارائه شده است که در آن ها آماده سازی  نمونه با سرعت

نامیده              استخراجسهولت و کارآیی بالاتری انجام می شود. این روش های جدید،روش های میکرو 

 [.91می شوند]
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 استخراج میکروتقسیم بندی روش های  -2-3

دیاگرام صفحه بعد تقسیم بندی تعدادی از مهم ترین روشهای ریز استخراج را به صورت ساده نشان می دهد 

 که در قسمت های بعد بطور خلاصه شرح داده می شوند.

 
 راج( : نمودار طبقه بندی روشهای میکرو استخ0-9)                                

   

 

 

 
Liquid phase microextraction (Solvent microextraction)1 

Solid phase microextractionyy 2 

Hollow fiber liquid phase microextraction 3 

Head space liquid phase microextraction 4 

Back / liquid phase microextraction 5 

Solvent bar microextraction6  

liquid microextraction -spersive liquidDi 7 

Continous flow microextractiom 8 

Single drop microextraction 9 

Drop in Drop solvent microextraction 10 

solvent microextraction single drop Directly  11  
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ز جامد و میکرو استخراج با فاز مایع تقسیم بندی روش های میکرو نیز به دو دسته اصلی میکرواستخراج با فا

 انجام می گیرد.  

  21( SPME)  میکرو استخراج با فاز جامد  -2-3-1

در روش میکرو استخراج با فاز جامد، یک فاز جامد استخراج کننده با حجم بسیار کوچک برروی     

استفاده  SPMEتی که در (  دو نمونه از تجهیزا9-0فیبر هایی از جنس سیلیکا نشانده می شود. در شکل )

 [. 91می شود، نشان داده شده است]

معمولا از سه الی چهار مرحله متوالی تشکیل شده است. ابتدا جاذب جامد توسط یک  SPMEروش    

می شود. این مرحله بسیار ضروری است زیرا سبب مرطوب شدن مواد پر کننده  آماده سازیحلال مناسب 

 پوشی کرده  و ناخالصی های موجود در مواد جاذب حذف می شوند. شده و گروههای عاملی را حلال

مرحله دوم عبور نمونه از داخل فاز جامد است. بسته به نوع سیستم مورد استفاده، حجم های نمونه 

می تواند بین یک میلی لیتر تا یک لیتر تغییر کند. نمونه ممکن است با استفاده از نیروی جاذبه، پمپ کردن 

 خلا از داخل ستون عبور نماید. و با ایجاد

مرحله سوم ممکن است شستن جامد جاذب با یک حلال مناسب و دارای قدرت شویش پایین 

باشد. اجزای بافت جذب شده بر روی فاز جامد توسط حلال شسته می شوند بدون اینکه آنالیت ها واجذب 

شد آنگاه یک مرحله خشک کردن جهت شوند. همچنین اگر آب در آنالیز آنالیت استخراج شده مشکل ساز با

 حذف آب از سطح فاز جامد توصیه می شود.

مرحله نهایی شستن آنالیت های مورد نظر با حلال مناسب است بدون اینکه اجزای بافت باز داری 

شده وا جذب شوند. حجم حلال شوینده باید طوری انتخاب شود تا باز یافت کمی آنالیت ها همراه با حداقل 

زی امکان پذیر شود. بعلاوه سرعت جریان شوینده برای اطمینان از شویش کامل باید با دقت تنظیم رقیق سا

 [. 00شود]

                                                           
1Solid phase microextraction 
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 SPME  [91](: نمونه هایی از تجهیزات 9-0شکل )                                     

                                                
    22(LPME ) مایع میکرو استخراج با فاز -2-3-2

ارائه  GC میکرولیتر حلال آلی یک سیستم میکرواستخراج با  000با استفاده از  03موری 9181در سال      

 9119[. پس از آن تلاش های زیادی برای کاهش بیشتر حجم آلی صورت گرفت تا اینکه در سال 09داد ]

یع توانستند سیستمی ابداع کنند که در آن ما –با بکار گیری اصول استخراج مایع  کانت ولو  04اتنجین 

میکرولیتر کاهش یافته بود. کاهش حجم حلال به مقادیر بسیار کم و توافق بین  0/8حجم حلال آلی به 

ضرایب انتشارتجربی وتئوری بر اعتبار این روش افزود. در ادامه مطالعات سیستم به صورت تئوری، جین نات 

لیز یک ماکرو مولکول استفاده نمودند و نتایج حاصل در مقایسه با فاز جامد و همکارانش از این روش برای آنا

 [.00می باشد] 01پویاو  09ایستاشامل دو حالت مختلف   LPME نشان داد که این روش کارایی مناسبی دارد.

 

                                                           
1 Liquid phase microextraction 
2 Murray                                      
3Jean not                                      
1Static         
2  Dynamic 
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 [00] 08ساخته شده کانت ول   SME( : دستگاه 0-0شکل )

   حالت ایستا -2-3-2-1

اده از یک سرنگ، قطره آلی درون فاز آّبی تشکیل می شود و فاز آبی نیز در در این حالت با استف

حال هم خوردن است. بعد از دادن زمان کافی برای انجام عمل استخراج، قطره دوباره به داخل سرنگ 

کشیده می شود و به دستگاه اندازه گیری تزریق می گردد. مشکل اصلی در حالت ایستا این است که قطره 

از سوزن میکروسرنگ به دلیل هم زدن فاز آبی به راحتی از سوزن جدا می شود. در کل حالت ایستا  آویخته

در نمونه هایی که بافت تمیز دارند بهتر عمل می نماید زیرا ذرات معلق و همچنین حباب هوا می تواند با 

یداری قطره، سرعت هم زدن فاز ناپایدار نمودن قطره بر روی استخراج اثر بگذارد. دو عامل بسیار مهم بر ناپا

( نشان داده شده 3-0در شکل ) LPMEآبی و زمان استخراج می باشند. نمایی از حالت ایستا در روش 

 [.03است]

                                                           
27 Cantwell 
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 [03استخراج در حالت ایستا فاز مایع ]  میکرو( : 3-0شکل )

 
      حالت پویا -2-3-2-2

ه شد، به دنبال آن فاز آبی نیز به داخل در این حالت، بعد از اینکه حلال آلی داخل سرنگ کشید

سرنگ کشیده می شود و برای یک مدت زمان کوتاه در مجاورت و تماس با میکرو فیلم هایی از حلال قرار 

می گیرد که در هنگام کشیده شدن فاز آبی به داخل سرنگ، بر دیواره ی آن ایجاد می شوند. در مرحله بعد 

ی حلال آلی به درون توده حلال بر می گردند. این عمل چندین بار تکرار فاز آبی خارج شده و میکروفیلم ها

می شود بدین معنی که فاز آبی قبلی خارج شده و فاز آبی جدید وارد سرنگ می شود.  طرح شماتیک این 

 [. 03( نشان داده شده است]4-0روش در شکل )

ای فاکتور پیش تغلیظ بهتر و دار LPMEبررسی های انجام گرفته نشان می دهد که حالت پویا در 

زمان استخراج کوتاهتری نسبت به حالت ایستا است، در حالیکه حالت ایستا از مزیت تکرارپذیری بهتر، 

 [.       03برخوردار می باشد]
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 [  03( : مراحل استخراج در فیلم نازک از حلال آلی درون میکروسرنگ]0-4شکل )

 

  25(HF/LPME)ا کمک فیبر توخالی استخراج در فاز مایع ب میکرو-2-3-3

[. در این روش از یک 04معرفی گردید] 0000در سال 01 راسموسناین روش برای اولین بار توسط 

فیبر توخالی متخلخل استفاده می شود. قبل از به کار بردن فیبر، آن را برای چند ثانیه درون حلال استخراج 

د. سپس یک انتهای فیبر با حرارت بسته شده و حلال آلی کننده قرار می دهند تا حفرات آن از حلال پر شو

توسط میکروسرنگ به داخل آن تزریق می شود و بعد آن را به داخل نمونه وارد می کنند، به صورتی که 

طرف بسته فیبر به سمت پایین و داخل محلول قرار می گیرد. با استفاده از این فیبر در مقایسه با روش های 

یر بیشتری از حلال را به کار برد و سرعت هم زدن را نیز می توان افزایش داد که باعث قبل می توان مقاد

افزایش تغلیظ می شود. بعد از سپری شدن زمان استخراج، حلال استخراج کننده ی داخل فیبر، توسط یک 

                                                           
1 Hollow fiber liquid phase microextraction 
2 Rasmussen                                                  
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حالت ایستا میکروسرنگ به دستگاه  جهت اندازه گیری آنالیت منتقل می شود. این روش نیز می تواند به دو 

 [.  09( مشاهده نمود] 1-0( و)  9 -0و پویا انجام شود که شمای آنها را می توان در شکل های) 

 

 [09( : استخراج درون قطره با حمایت فیبر تو خالی ) حالت ایستا( ] 9 -0شکل )

 

 

 [09( : استخراج درون قطره با حمایت فیبر تو خالی )حالت پویا(] 1-0شکل )
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   32( HS/LPME) یکرو استخراج در فضای فوقانی فاز مایعم -2-3-9

تکنیک معمولا برای تعیین ترکیبات فرار و نیمه فرار استفاده می شود و به دلیلل اینکله فلاز اسلتخراج  این 

کاربرد است. در این  کننده در تماس مستقیم با بافت نمونه قرار ندارد برای نمونه هایی با بافت پیچیده قابل

حاوی آنالیت درون یک ظرف مهر و موم شده و فاز استخراج کننده در بالای فاز آبی در حلل هلم  روش فاز

زدن قرار می گیرد. در مرحله بعد، نمونه تا جایی که ترکیبات فرار در فاز گازی به تعادل برسند حرارت داده 

آمده است، در حللال آللی  حالت فرار در می شوند. بعد از سپری شدن زمان استخراج، گونه مورد نظر که به

استخراج گشته و  سپس قطره به داخل میکرو سرنگ کشیده شده و به دستگاه اندازه گیری تزریق می شود. 

 [.01داده شده است ] ( نشان 8-0شمایی از این روش استخراج در شکل )

 

 

 [08( : استخراج در یک قطره در فضای فوقانی فاز مایع ]8-0شکل )

                                                           
1 Head space liquid phase microextraction  
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  39(BE/LPME) تخراج با حلال همراه با استخراج برگشتیمیکرو اس -2-3-8

معرفی کردندکه می تواند در یک زمان کوتاه   9118  این سیستم را در سال 30و ماکانت ول  

( نشان 0-8استخراج رفت وبرگشتی همزمان را انجام داده و گونه را استخراج کند. در این روش که در شکل)

میکرولیتر داخل یک واشر تفلونی در بالای یک فاز آبی حاوی  80تا  40داده شده است، فاز آلی با حجم 

میلی لیتر قرار گرفته است و بالای فاز آلی نیز یک فاز آّبی دریافت کننده با حجم  0/9تا  9/0نمونه با حجم 

و مناسب در فاز آبی نمونه    pHمیکرولیتر قرار داده شده است. گونه های یونی با اعمال  000تا  900

استخراج کننده  وارد سیستم حلال آلی می شوند و سپس وارد محلول آبی دوم می گردند. با هم زدن 

محلول نمونه این سیر در فاز آلی و آبی استخراج کننده القا می گردد. پس از اتمام زمان استخراج، مقداری 

ی شود. این تکنیک برای گونه تزریق م HPLCبه صورت مستقیم برای آنالیز به  a)2از فاز استخراج کننده )

( گونه به صورت خنثی درآمده  تا 1aمناسب در فاز آبی ) pHهای کامل یونیزه مناسب  می باشد. با انتخاب 

به  a)2توانایی عبور از غشا را داشته باشدسپس برای جلوگیری از بازگشت مجدد گونه از فاز در یافت کننده )

 [.   08ده طوری انتخاب می شود که گونه به فرم یونی باشد]در فاز آبی پذیرن pHفاز آلی، شرایط 

 

 [08(]BE/ LPME : نمایی از سیستم ) ( 8 -0 )شکل

 

                                                           
1 Back extraction/ Liquid phase microextraction  
2 Ma                                                                      
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  33(SBME)میکرو استخراج با حلال آلی توسط میله ای از جنس فیبر متخلخل  -2-3-6

معرفی شد که در آن حلال آلی استخراج کننده  0004در سال  39و لی 34جیانگ این روش توسط

که از دو طرف مهر و موم شده است  31 (PDMSپلی دی متیل سیلوکسان )درون فیبری تو خالی با جنس 

قرار می گیرد. در این روش ابتدا یک انتهای فیبر توسط حرارت بسته شده و بعد توسط یک میکروسرنگ 

حال هم زدن  حلال آلی به داخل آن منتقل می شود. سر دیگر فیبر نیز بسته شده و سپس در فاز آبی در

رها می شود. بعد از سپری شدن زمان استخراج فیبر از داخل فاز آبی خارج شده و حلال داخل آن توسط 

( نشان 1-0میکروسرنگ به دستگاه اندازه گیری تزریق می شود. نمونه ای از این روش استخراج در شکل )

رکات شدید فیبر حاوی حلال آلی داده شده است. در این روش به علت انتقال جرم مناسب که ناشی از ح

است، استخراج بخوبی انجام گرفته و به دلیل شکل خاص آن در نمونه های با ذرات معلق مانند نمونه های 

 [.   01دوغابی قابل استفاده است]

 

 SBME [01]( : نمایی از روش استخراج توسط روش 1-0شکل )

 

                                                           
1 Solvent bar microextraction 
2 Jiang                                           
3 Lee                                              
4 Poly dimethylsiloxane            
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 32( CFME یان )میکرواستخراج با حلال در نمونه در حال جر -2-3-2

و لی معرفی شد. در این روش نمونه آبی بطور  38ولی توسط 0000این روش اولین بار در سال  

 9/0وارد یک اتاقک شیشه ای با حجم  31پلی اتراترکتونپیوسته با جریان ثابت از طریق یک لوله از جنس 

ستم شده و همراه جریان به وارد سی HPLCمیلی لیتر می شود. قطره آلی از طریق یک شیر تزریق معمولی 

حرکت کرده ولی رفتاری خلاف رفتار فاز آبی از خود نشان می دهد. به این PEEK) سمت بیرون لوله )

صورت که فاز آبی از مکان خروج تعبیه شده در محفظه استخراج خارج می گردد ولی حلال آلی نزدیک سر 

دهد که در نهایت توسط میکروسرنگ از  جمع شده  و یک قطره حلال آلی را تشکیل میPEEK) )لوله 

 داخل محفظه خارج می گردد.

چون در این روش فاز آبی که حاوی محلول نمونه است بطور پیوسته در اطراف قطره پمپ  می  

شود و فاز آبی جدید جایگزین فاز آبی قبلی می شود، فاکتور پیش تغلیظ بدست آمده از آن بسیار بالا 

 [.   30خواهد بود]

 

  [30( : مراحل استخراج بوسیله روش استخراج با حلال از نمونه در حال جریان ]90-0ل )شک

 

 

                                                           
1 Continous flow microextraction 
2 Liu                                               
3 Poly ether ether ketone (PEEK) 
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 (SDME)استخراج درون یک قطره  -2-3-5

مایع بنا شده است. در این  –برپایه اصول استخراج مایع  40لیو و داسگوپتاتوسط  9111این روش در سال  

ج سدیم دو دسیل سولفات بهره گرفته شد. استخراج از میکرولیتری برای استخرا 3/9روش از یک ریز قطره 

قطره به داخل ریز قطره به طور اتو ماتیک انجام شده و آشکارسازی نوری در محل صورت می گیرد. در این 

روش قطره آبی توسط یک مجرای خارجی به محفظه نمونه وصل بوده و این قطره پیوسته از یک سمت به 

( آمده است. پس از 99-0و از سمت دیگر خارج می گردد که در شکل )داخل محفظه نمونه وارد شده 

سپری شدن زمان استخراج و تغلیظ شدن گونه در قطره حلال آلی، سیگنال جذبی این قطره توسط 

آشکارساز مناسب اندازه گیری شده و از این طریق غلظت گونه مشخص می گردد. از مزایای این روش می 

بت کوجک حجم فاز آلی به فاز آبی، مصرف ناچیز حلال آلی، ترکیب مراحل توان به سادگی، سرعت، نس

 [.  39استخراج، پیش تغلیظ و تزریق به دستگاه اندازه گیری و کم هزینه بودن روش اشاره کرد]

 

 [39( : سیستم استخراج درون یک قطره ]99-0شکل )

 

 

 

                                                           
1 Dasgupta 
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   ( DDSME استخراج قطره در قطره )  -2-3-5-1

( مشاهده می شود، درون یک ظرف مخصوص که حد 0-99مانطور که در شکل )روش هدر این 

میکرولیتر از فاز آبی وارد شده، و در مرحله بعد از یک  8میلی لیتر گنجایش آن است،  9/0اکثر 

میکرولیتر استفاده می گردد. این قطره بصورت آویخته 9/0میکروسرنگ برای تشکیل قطره ای به حجم 

می گیرد که بعد از سپری شدن زمان استخراج به داخل سرنگ برگردانده شده  و به  درون فاز آبی قرار

 [.30دستگاه اندازه گیری تزریق می شود]

به دلیل مزایای روش های ریز استخراج در قطره، این روش برای تعیین بسیاری از ترکیبات مورد استفاده 

 [.  33-40قرار گرفته است]

 

 [    30( : استخراج به روش قطره در قطره ]90-0شکل )                                        
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  91(DSDME)مستقیم توسط یک قطره میکرو استخراج  -2-3-5-2

و همکارانش در  40چنگاین تکنیک یک روش جدید نمونه برداری است که اولین بار توسط یانگ 

فاز آلی را دارد، بر روی سطح فاز آبی نمونه  معرفی شد. در این روش قطره ای از حلال که حکم 0001سال 

بطور آزادانه و بدون کمک هیچ وسیله ای قرار می گیرد. در این روش از یک ظرف استوانه ای استفاده شده 

که در انتهای ظرف نیز مگنت قرار داده شده که با قرار گرفتن ظرف برروی همزن مغناطیسی، هم زدن 

د شد. باید در نظر داشت که مگنت مورد استفاده باید با قطر داخلی ظرف محلول بصورت متقارن انجام خواه

نمونه متناسب باشد تا بتواند آزادانه بچرخد و حالت گردابی حاصل از آن تا حدی که امکان دارد بصورت 

متقارن باشد. این حالت گردابی متقارن باعث می شود قطره در مرکز ظرف قرار گرفته و با دیواره ها تماس 

 پیدا نکند، از طرفی  قرار دادن و برداشتن قطره در حالت گردابی متقارن نیز راحت تر است.  

در این روش حالت ایده آل آن است که حلال بر روی سطح پخش شود، زیرا قطره در سطح فاز آبی 

اج با [.  در مقایسه با روش های ریز استخر43تشکیل شده و نقل و انتقال آن راحت تر انجام می گیرد]

حلال، این روش وسعت انتخاب بیشتر و عملکرد راحت تری در بهینه سازی پارامتر ها دارد. بخصوص در 

مورد پارامترهای حجم حلال آلی و سرعت هم زدن محدودیتی وجود ندارد. به دلیل وسعت انتخاب در مورد 

 , GCازه گیری مانند حجم حلال آلی این روش به یک تکنیک مناسب برای استفاده در دستگاههای اند

HPLC ( شمایی از دستگاه استفاده شده در روش 93-0تبدیل شده است. شکل )DSDME         را نشان

 [.    43می دهد]

                                                           
1Directly  single drop  microextraction  

 
2 Yangchenge                                         
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 DSDME  [43  ](:  دستگاه  استخراج بروش 93-0کل )ش

 

 93(DLLME)مایع پخشی  -میکرو استخراج مایع -2-3-3

[. 44توسط دکتر اسدی در دانشگاه علم وصنعت ابداع شد] 0001این روش برای اولین بار در سال  

این روش تاکنون جهت جداسازی و اندازه گیری ترکیبات آلی آلاینده آب های طبیعی از قبیل هیدروکربن 

[ به کار برده شده 48[ و کلروبنزن ها]41[، آفت کشهای ارگانو فسفره]49های آروماتیک چند حلقه ای]

روش  اخیراً این از آنالیز این نمونه ها با کروماتوگرافی گازی حاصل شده است.است و نتایج رضایت بخشی 

اسپکترومتری جذب  و اندازه گیری آن باهای آبی مانند کادمیم در نمونهپیش تغلیظ یونهای فلزی برای 

 کننده، دارایاین روش به علت مصرف حجم کم حلال آلی استخراج .اتمی الکتروترمال استفاده شده است

ایی کار نیز  های آبیفاکتور تغلیظ بالایی بوده در نتیجه جهت آنالیز مقادیر خیلی کم ترکیبات در نمونه

 . دارد بالایی

کننده  مایع پخشی؛ سه جزء حلال آبی، حلال آلی استخراج -به طور کلی در روش میکرو استخراج مایع     

کننده به صورت قطرات بسیار  استخراجی حلال آل شوند کهای با هم مخلوط میکننده به گونهو حلال پخش

آبی پخش شود. اندازه این قطرات بحدی است که جرم این قطرات توانایی غلبه بر نیروهای  فازریز در بین 

 نشینشده و تهتوانند بدون حضور یک نیروی خارجی به یکدیگر متصل نمی بین مولکولی آب را نداشته و

                                                           
1 Dispersive liquid- liquid microextraction 
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های های مولکولی حلال آب با مولکولاست که نیروهای جاذبه کوچک برهمکنشبذکر البته لازم شوند. 

 کننده نیز در پایداری این سیستم تأثیرگذار است. حلال استخراج

های آب و حلال آلی ، سطح تماس مولکولیآب فاز کننده در درونبر اثر پخش حلال آلی استخراج

یابد و این امر مایع معمولی افزایش می -ه با استخراج مایع کننده به میزان بسیار زیادی در مقایساستخراج

گریز است و یا به شود که زمان لازم برای به تعادل رسیدن گونه استخراج شونده )که یا ذاتاً آبباعث می

و حلال آلی کاهش یابد. به  گریز شده است( بین آبسازی آبکردن و یا مشتقهای کمپلکسکمک فرایند

باشد که ابتدا یک محلول همگن مایع پخشی بدین شکل می -حل انجام میکرو استخراج مایع طور کلی مرا

مشخصی  حجمسپس  گردیده وکننده با نسبت معینی تهیه کننده و حلال آلی پخشاز حلال آلی استخراج

ه، گردد. درنتیجاز این محلول به کمک یک سرنگ به سرعت به درون محلول آبی حاوی آنالیت تزریق می

کننده در درون محلول آبی شود که این حالت به علت پخش ذرات ریز حلال استخراجمحلول کدر )ابری( می

ها به همین حالت باقی بماند. سپس این تواند ساعتمیو    بودهباشد. این مخلوط تا حدود زیادی پایدار می

ده که دارای دانسیته بیشتری نسبت به کننو در نتیجه ذرات ریز حلال استخراج گردیده مخلوط سانتریفیوژ 

باشد جهت نشین شده که حاوی آنالیت استخراج شده میگردند. سپس این فاز تهنشین میته هستند،آب 

-91در شکل ) DLLMEاستخراج  مراحل مختلف گیرد.های دستگاهی مورد استفاده قرار میآنالیز با روش

 ( نشان داده شده است.0

مایع معمولی است با  -ده بین دو فاز غیر قابل اختلاط همانند استخراج مایع اصول کلی توزیع ما 

ها نیز احتمالاً این تفاوت که سطح تماس بسیار افزایش یافته است. در ضمن مقدار ضرایب توزیع آنالیت

کننده باعث  متفاوت از ضرایب توزیع بین دو حلال آلی و آب به تنهایی است زیرا وجود حلال پخش

ها به محیطی جدید برای آنالیت بنابراین  گردیده و راتی هر چند کوچک در خواص حلال آبی و آلی تغیی

  آید.وجود می
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 [48] مایع پخشی –روابط تئوری در میکرو استخراج مایع  -2-3-3-1

 استخراج توان از روابط ریاضیرا می sednنشین شده، مقدار ماده استخراج شده در فاز ته

 مایع، بدست آورد: -مایع  

(0-9)         

                             

                                        naq + sedn = totn

                                                                                                         

 مقدار ما 

(0-0) aqV aqC -aq V  oC  sed =n                              

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                 

 

 

 

( به 4CCl( قبل از تزریق حلال پخش کننده )استون( و حلال استخراج کننده )a. )DLLME: مراحل مختلف ( 94-0شکل )

  برابر که ذرات ریز 9000کوپی نوری با بزرگنمایی تصویر میکروس (d. )( پایان تزریق c( شروع تزریق. )bدرون محلول نمونه )

4CCl ( .را در حالت ابری نشان می دهدe( بعد از سانتریفوژ و )f) [48بزرگنمایی فاز رسوب کرده] 



 تئوری - دومفصل 

 

31 

 

مقدار ماده در فاز ته  sednمقدار کل ماده در نمونه،  totn معادل مقدار ماده در فازآبی، aqnکه در این روابط 

غلظت  OCغلظت ماده در فاز آبی،   aqCماده استخراج شده در فاز ته نشین شده،  لظتغ sedC  نشین شده،

همچنین ضریب توزیع به  حجم فاز ته نشین شده می باشند.sedVحجم نمونه آبی و aqVآنالیت در نمونه، 

که با  ،شودبه غلظت آنالیت در فاز آبی پس از تعادل تعریف میدر فاز آلی صورت غلظت ماده استخراج شده 

DK نشان داده شده است . 

 (0-3) 
aq

D

sed
aqosed V

K

C
VCn ..                                              

(0-4) 
sedsedsed VCn . 

 .، رابطه زیر بدست می آید.(3-0)در (  4-0 )با جایگذاری رابطه

                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                          

دهد که یک رابطه مستقیم بین غلظت نمونه و مقدار ماده استخراج شده وجود مینشان  ( 8-0 ) معادله

 دهد.گیری کمی را تشکیل میدارد. این موضوع اساس اندازه

نشین شده به غلظت آنالیت در نمونه در این روش به صورت نسبت غلظت آنالیت در فاز ته 44فاکتور تغلیظ

 [.48] است

(0-8)  Sed

o

C
EF

C 
 

نشین شده است که از رابطه زیر شده به فاز ته به صورت درصد کل آنالیت استخراج 49راندمان استخراج

 آید:بدست می

                                                           
1 Enrichment factor (EF)    

 (0-9) 
aq

Dsed

sed
aqosed V

KV

n
VCn .

.
. 

 
(0-1) 

Dsed

aq

aqo

sed

KV

V

VC
n

.
1

.





 
(0-8) 

sedDaq

aqosedD

sed
VKV

VCVK
n

.

...



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نشین به حجم فاز ته نسبت حجم فاز آبیباشد، در آن صورت فاکتور تغلیظ برابر  900اگر راندمان استخراج %

 [. 48] باشدشده می

 
 طیف سنجی جذب اتمی  -2-9

روش هلا و  تجزیه ی مقادیر کم با پیشرفت علم و تکنولوژی روز به روز اهمیت بیشتری پیدا کرده و  

ملی  یهای ویژه ای را برای تجزیه ی سریع و حساس تر غلظت های پایین فلزات در محلول های آبدستگاه 

روش جذب اتمی با شعله و یا کوره گرافیتی یکی از این تکنیک هلا بلوده و ملی توانلد بلرای تجزیله  .طلبد

 [.41به کار رود ] %9عنصر با دقت و حساسیت عالی و انحراف استاندارد بهتر از  80حدود

 
 دستگاهوری جذب اتمی  -2-9-1

  [:90-99اند از ] اجزای سازنده دستگاه های اسپکتروسکوپی جذب اتمی عبارت

 منبع تابش  -9

 نگهدارنده نمونه  -0

 طول موج گزین  -3

 آشکار ساز  -4

 یک تقویت کننده  -9

 قرائت  پردازشگر علامت و -1

 
 
 
 
 
 

                                                                                                                                                                                     

 1Extraction recovery (ER) 

(0-1) 100100 





aqo

sedsed

o

sed

VC

VC

n

n
ER 

(0-90) 
100 EF

V

V
ER

aq

sed 
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 اصول اندازه گیری در طیف سنجی جذب اتمی  -2-9-2

 ها یا یون ها به اتم های آزاد و سپسسنجی جذب اتمی شامل تبدیل مولکول فرایند تجزیه ای در طیف     

( جذب در اتم 99-0)بر اساس رابطه  اندازه گیری میزان جذب تابش به وسیله ی این اتم های آزاد می باشد.

    ها از قانون بیر پیروی می کند :

(0-99                                )abc-e0It = I 

ضریب جلذب ،  aمحلول ،  شدت نور تابیده شده به 0Iمقدار نور خارج شده از یک محلول ،  tIردر این رابطه 

b  ، طول مسیر نورc  لامبرت در طیلف سلنجی  –غلظت محلول می باشند . اگرچه اصول پایه ای قانون بیر

جذب اتمی به کار برده می شود، در عمل به کار بردن این رابطه به صورتی کله هسلت بلرای انلدازه گیلری 

در طیف سنجی مولکولی محللول هلای ملورد  غلظت آنالیت امکان پذیر نمی باشد. این بدان جهت است که

تجزیه یکنواخت بوده و غلظت مولکولی در تمام طول مسیر جذب نور ثابت می باشد. لیکن در یک سیسلتم 

 –از اتم های آزاد، غلظت اتم های آزاد در طول مسیر جذب نور ثابت نمی مانلد. بله ایلن دلیلل قلانون بیلر 

ن غلظت اتم  های آزاد شده از محلول نمونه به کار برد. تعداد اتم ها لامبرت را نمی توان مستقیما برای تعیی

در مسیر نور در حالت تعادل ترمودینامیکی با محلول نمونه و با محصولات احتراق می باشد. این تعلداد اتلم 

د های آزاد به غلظت فلزی که در نمونه تعیین می شود، بستگی دارد. بنابراین می توان یک منحنی اسلتاندار

که میزان جذب را به غلظت ارتباط می دهد رسم کرد. در درجه حرارت هایی که معمولاً در اتم کننده های 

شعله ای با آن مواجه هستیم، قسمت اعظم اتم های آزاد در حالت پایدار به سر می برند. حتی اگر تعداد اتم 

گیخته تقریبلاً بله طلور غیلر محسوسلی های برانگیخته شده شدیدا افزایش یابد، تعداد کل اتم های غیر بران

    تلرین حاللت بلوده و در تغییر می کند. برای یک مجموعه داده شلده از اتلم هلا، حاللت پایلدار پرجمعیلت 

 [.41[دخطای تجربی مستقل از درجه حرارت می باش ه یمحدود
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( با طیف سنجی جذب اتمی شعله ای بعد از پییش تغلییظ بیا ІІتعیین مقادیر کم کبالت  )  -3-1

 مایع پخشی   –میکرو استخراج مایع 

با توجه به تاثیرات بیولوژیکی و زیست محیطی کبالت و اهمیت آن که در فصلل اول بله آن اشلاره   

ی رسد. در این گردید، ارائه روشی ساده و گزینش پذیر برای اندازه گیری مقادیر بسیار کم آن لازم به نظر م

مایع پخشی  برای پیش تغلیظ  مقادیر کم یلون  -بخش نتایج حاصل از بکار بردن روش میکرواستخراج مایع

 آن بوسیله طیف سنجی جذب اتمی شعله ای ارائه خواهد شد. اندازه گیری  و( ІІ) کبالت

                                                                                                   
 محلولهای مورد استفاده و طرز تهیه آن ها  -3-1-1

در تهیه ی تمام محلول ها از آب دو بار تقطیر و مواد شیمیایی با خلوص تجزیله ای اسلتفاده شلده   

 ( آمده است. 9-3است که نام، فرمول شیمیایی و شرکت سازنده آنها در جدول )

گرم از نمک کبالت نیترات 4138/0میلی گرم بر لیتر از انحلال  9000غلظت ( با ІІمحلول کبالت  )  

(ІІ شش آبه، در بالن حجمی )میلی لیتری تهیه شد. محلولهای رقیق تر نیز، هر روز با رقیق سلازی از  900

 محلول غلیظ تهیه می شد.

گرم از آن در  3040/0مولار با انحلال  HNB(  3- 11 × 5/6) هیدروکسی نفتول بلومحلول لیگاند   

میلی لیتری در آب دو بار تقطیر تهیه شد. محلولهای رقیق تر نیز، هر روز با رقیق سازی از  900بالن حجمی 

 محلول غلیظ تهیه می شد.

مولار اسلتیک اسلید  9از اختلاط حجم های معین از محلولهای  ./ = 9/9pHمحلول بافر استاتی با   

از اختلاط حجم هلای  0/8تا  0/8های  pHمولار با  0/9حلول بافر فسفاتی مولار سدیم هیدروکسید، م 9و ./

ملولار،  0/9مولار و دی پتاسلیم هیلدروژن فسلفات  0/9معینی از سدیم دی هیدروژن فسفات دی هیدرات 

ملولار و تلری سلدیم  0/9مولار از اختلاط حجمهلای معینلی از سلیتریک اسلید  0/9محلول بافر سیتراتی 

مللولار از اخللتلاط حجمهللای معینللی از  0/9مللولار و همچنللین بللافر فتللالاتی  0/9ات سللیترات دی هیللدر
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دقیق همه این محلولهای بافری  pHمولار تهیه و  0/9مولار و پتاسیم هیدرو فتالات  0/9هیدروکلریک اسید 

 متر تنظیم شد. pHتوسط 

 
 فاده( : مواد شیمیایی مورد است 9-3جدول )                               

 شرکت سازنده فرمول ماده

 41مرک O26H2.)3Co(NO کبالت نیترات شش آبه

 مرک 3HNO نیتریک اسید

 مرک COOH3CH استیک اسید

 مرک NaOH سدیم هیدروکسید

 48هیدروکسی نفتول بلو
3Na3S2N11O12H20C مرک 

 و شرکت کیان کاوه آزما مرک OH5H2C اتانول

 مرک OH3CH متانول

 مرک O6H3C استون

 مرک CN3CH استو نیتریل

 مرک 4CCl کربن تترا کلرید

 مرک 3CHCl کلروفرم

 مرک 2Cl4H6C ارتو دی کلرو بنزن

 مرک 2Cl4H6C متا دی کلروبنزن

 

 

 وسایل و دستگاههای لازم  -3-1-2

مجهلز بله   AA48-670 تمامی اندازه گیریها توسط دستگاه طیف سنجی جذب اتملی شلعله شلیمادزو       

(   0-3استیلن انجام شد. پارامترهلای دسلتگاهی مطلابق بلا جلدول ) -کاتد تو خالی کبالت و شعله هوالامپ 

 تنظیم گردید. 

مجهلز بله یلک  41ساخت شرکت متلر اهلم 844متر مدل  pHمحلولهای بافری از دستگاه  pH برای تنظیم 

 استفاده شد. شیشه ای ترکیبیالکترود غشاء 

                                                           
46 Merck 
47 Hydroxy naphthol blue 
48 Shimadzo AA 670 
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 کبالت اندازه گیری پارامتر های دستگاهی برای: شرایط ( 0-3دول )ج                            

 8/040 (nm)طول موج 

 1 (mA)جریان لامپ 

 0/0 (nm)پهنای شکاف 

 0/0 (L/minسرعت جریان استیلن )

 8 ( L/min)سرعت جریان هوا 

 1 ( mmارتفاع شعله     )

 90 (cm)طول مشعل 

 

 UV51-  160زوشلیماددسلتگاه اسلپکتروفتومتر فش از نفلراب ئلی ومربرای ثبت طیف های جذبی در ناحیله 

 استفاده شد. 

 استفاده شد.  99شرکت اپندرفبرای برداشتن حجم مشخصی از حلال آلی از یک میکروپیپت ساخت 

 
 

 طیف جذبی کمپلکس  -3-1-3

بلت طیف جذبی از محصول ایجاد شده ث HNBبه منظور  بررسی تشکیل کمپلکس کبالت با لیگاند   

و مورد بررسی قرار گرفت.  برای ثبت طیف جذبی کمپلکس مورد نظر به این ترتیب عمل شلد کله در یلک 

 0/9میللی گلرم برلیتلر،   00(  با غلظلت ІІمیلی لیتر محلول کبالت )  0/9میلی لیتری به ترتیب  90بالن 

        ی لیتلر   بلافر اسلتاتی  بلامیلل 0/0ملولار  و   4/ 0×   90 -3با غلظلت    HNBمیلی لیتر  محلول  لیگاند  

9/9= pH   میلی لیتلر بلا آب مقطلر رقیلق گردیلد. پلس از  90اضافه گردید. سپس محلول حاصل تا حجم

یکنواخت کردن محلول، مقدار معینی از آن به داخل سل اسپکتروفتومتر منتقل و طیف جذبی آن در ناحیه        

( نشان داده شده 9-3در شکل ) HNBکس کبالت با لیگاند نانومتر، ثبت شد. طیف جذبی  کمپل 800-400

نانومتر قابلل مشلاهده  اسلت.  بلرای   980است.  در طیف این کمپلکس یک ماکزیمم جذبی در طول موج 

( اضافه نگردید. همانطور ІІگرفتن طیف جذبی شاهد،  نیز به همان ترتیب عمل شد با این تفاوت که کبالت )

                                                                                                                                                                                     
49 Metrohm 
50 Shimadzo UV- 160 
51 Eppendorf 
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نانومتر   930ست، طیف جذبی شاهد دارای یک ماکزیمم جذبی در طول موج ( مشخص ا0-3که در شکل )

می باشد. بررسی طیف جذبی کمپلکس نشان می دهد که ماکزیمم جلذب کملپلکس نسلبت بله ملاکزیمم 

 نانومتر  جا به جا شده است که این امر  نشان دهنده ی تشکیل کمپلکس است. 90جذب لیگاند به اندازه 

بین کباللت و  سی تاثیر زمان بر کامل شدن واکنشاخته شده با شرایط بالا برای بررهمچنین از کمپلکس س

بله داخلل سلل  نمونه نحوه ی کار بدین صورت بود که مقدار معینی از محلول .استفاده گردید  HNBلیگاند

 ثانیه پس از آغاز واکنش در طول موج ملاکزیمم 100اسپکتروفتومتر منتقل شد و طیف جذبی آن در عرض 

( نشان می دهد که با افزایش زمان مقدار جذب کملپلکس 3-3نانومتر ثبت شد. نتایج حاصل از شکل ) 980

 تغییر محسوسی نداشته و بنابراین زمان بر روی تشکیل کمپلکس بی اثر است. 

 

محلول  ،)ІІCo)م بر لیتر میلی گر  0/0: محلول  . شرایطHNB ( طیف جذبی محلول کمپلکس کبالت با لیگاند9-3شکل )

 درجه سانتیگراد . 0/09دما   ، pH =9/9محلول بافر استاتی با  ،مولار 0/4×90 - 4با غلظت  HNBلیگاند  
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    =pH 9/9بلا  بافر اسلتاتی ،مولار 0/4×90 - 4 با غلظت HNBشرایط : محلول لیگاند  ،( طیف جذبی محلول شاهد0 -3شکل )

 درجه سانتیگراد          0/09دما 

   

 

 ،)ІІCo)م بر لیتر میلی گر  0/0محلول  شرایط:،  HNBبرر سی اثر زمان بر کامل شدن واکنش کبالت با لیگاند  (3-3شکل )

 .درجه سانتیگراد 0/09دما   ، pH =9/9محلول بافر استاتی با  ،مولار 0/4×90 - 4با غلظت  HNBمحلول لیگاند  

 
 پیش تغلیظ و  اندازه گیری کبالت بررسی و  بهینه سازی متغیر های موثر بر -3-1-9

به منظور بدست آمدن شرایط بهینه جهت اندازه گیری کبالت با بهترین حساسیت، اثر  پارامترهای   

مختلف بر سیگنال تجزیه ای  مورد بررسی قرار گرفتند.  بلرای بهینله سلازی از روش یلک متغیلر در یلک 

ثابت در نظر گرفته شده و متغیری که بایستی بهینه شود استفاده گردید. در این روش تمام متغیر ها  90زمان

 تغییر داده تا مقدار بهینه آن مشخص گردد. متغیر هایی که مورد بررسی قرار گرفتند به ترتیب عبارتند از :

9- pH  نمونه 

 نوع بافر   -0

 حجم بافر -3

 نوع حلال رقیق کننده -4

 حجم حلال رقیق کننده  -9

 نوع حلال استخراج کننده -1

                                                           
52 One at time 
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 کننده نوع حلال پخش -8

 حجم حلال استخراج کننده -8

 حجم حلال پخش کننده -1

 غلظت لیگاند -90

 قدرت یونی -99

 حجم محلول آبی -90

 زمان استخراج -93

 سرعت سانتریفوژ  -94

 

جهیت  DLLME-FAASروش کار در بهینه سازی متغیرهای موثر بیر حساسییت روش  -3-1-8

 اندازه گیری کبالت

 شد:برای بهینه سازی تمام متغیرها به صورت زیر عمل       

میلی گرم بر لیتر،  افلزودن  9000( ІІمحلول نمونه مورد آزمایش با رقیق سازی از محلول کبالت )

مورد نظلردر بلالون  حجملی  pHمیلی لیتر محلول بافر در   0/0و افزودن   HNBمقدار مشخصی از لیگاند

 میلی لیتری تهیه شد.90

میللی لیتلری  90در یک بلالون حلال استخراج کننده و حلال پخش کننده با یک نسبت مشخص 

سانتی متر منتقلل شلد  0سانتی متر  و قطر  90مخلوط شدند. محلول نمونه به یک  لوله آزمایش به طول 

میلی لیتر از مخلوط حلال پخش کننده و استخراج کننده بلا نسلبت حجملی مشلخص توسلط  0/9سپس 

این تزریق محلول ابری شلده و  سلپس  سرنگ به سرعت به لوله آزمایش حاوی نمونه تزریق شد، که در اثر

دقیقه سانتریفوژ شد. سپس قطره که همان فاز آللی  9دور بر دقیقه  به مدت  9000محلول ابری با سرعت 

شامل نمونه استخراج شده است به کمک میکروپیپت به داخل  یک ویال منتقل و سپس با مخلوط اتانول و 
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میکرولیتر  رقیلق شلد. در ایلن مرحلله محللول بله  000تا حجم   9:9با نسبت حجمی  %9نیتریک اسید 

 ( اندازه گیری شد.0-3دستگاه جذب اتمی وارد و جذب آن مطابق با  شرایط ذکر شده در جدول )

( اضلافه ІІمحلول شاهد نیز همانند روش فوق تهیه شد با این تفاوت که به محلول شلاهد کباللت )  

اندازه گیری شد. قابل ذکر است که سلیگنال نهلایی از تفلاوت نمی شد و جذب آن نیز همانند شرایط نمونه 

سیگنال تجربی  مربوط به نمونه و شاهد بدست آمد. در تمامی پارامترها هر اندازه گیری سه بار تکرار گردیلد 

و از میانگین اندازه گیریها به عنوان سیگنال تجزیه ای استفاده شد که این سیگنال متناسب با غلظت کباللت 

 اج شده درون قطره می باشد. استخر

  
          pHبررسی  اثر  -3-1-8-1

بررسی شد . در این بررسی روش کلار  0/0-0/8بر روی سیگنال تجزیه ای در محدوده   pHابتدا اثر  

 به شیوه زیر بود :

د  میلی لیتر محللول لیگانل 0/9(  به همراه ІІمیلی گرم بر لیتر کبالت) 90/0میلی لیتر محلول  0/9  

HNB   0/0میلی لیتر محلول بافر فتالاتی در  0/9مولار و  3/9×90 -9 با غلظت  =pH   و محلول  بافر اسلتاتی

میلی لیتری  90وارد بالون  = pH 0/8-0/8و محلول  بافر فسفاتی درمحدوده  pH  =0/3- 0/1در محدوده   

محلول نمونله بله یلک لولله آزملایش شد و محلول موردنظر با آب دو بار تقطیر به حجم رسانده شد. سپس 

میلی لیتر از مخلوط کربن تتراکلرید )حلال استخراج کننده( و اتانول )حللال  0/9منتقل و بوسیله ی سرنگ 

پخش کننده ( با نسبت حجمی یک به چهار به سرعت به محلول درون لوله آزمایش  تزریق شلد و   پلس از 

دقیقه سانتریفوژ شد. در مرحلله بعلد  9ر بر دقیقه به مدت دو 9000تشکیل محلول ابری، محلول  با سرعت 

میکرولیتر  900میکرولیتر از فاز آلی ته نشین شده به یک ویال انتقال داده شد و با  900توسط میکرو پیپت  

( رقیق گردید. نمونه آملاده شلده بله دسلتگاه  9:9) با نسبت حجمی  %9ا ز مخلوط  اتانول و نیتریک اسید 

نلانومتر و در شلرایط  8/040عله ای وارد گردید و جذب مربوط به اتلم کباللت در طلول ملوج جذب اتمی ش

( اندازه گیری شد. سیگنال مربوط به شاهد نیلز هماننلد شلرایط بلالا در 0-3دستگاهی ذکر شده در جدول )



 تجربیبخش  –فصل سوم 

 

42 

 

نتلایج در غیاب یون کبالت بدست آمد و سیگنال تجزیه ای نیز  از تفاوت سیگنال نمونه وشاهد بدست آملد. 

مقدار استخراج  = pH 9/9( نشان داده شده است. نتایج نشان می دهد که در  4-3( و شکل  ) 3-3جدول )

   =9/9pHآنالیت به بیشترین مقدار خود می رسد و در نتیجه حساسلیت بیشلتری ایجلاد ملی گلردد. للذا  

 بهینه برای بررسی های بعدی انتخاب گردید.  pHبعنوان 

های بسیار پایین به دلیل پروتونه شدن  pHدر  ا می توان بدین صورت توجیه نمود کهعلت این امر ر  

نقاط کئوردینه دهنده لیگاند، میزان تشکیل کمپلکس کاهش یافته و در نهایت غلظلت کملپلکس اسلتخراج 

رونلد افزایشلی را نشلان ملی دهلد.. pH  =9/9شده نیز کاهش خواهد یافت، در نتیجه سیگنال تجزیه ای تا 

امکان رقابت گروههای هیدروکسیل با لیگاند جهت واکنش با کباللت زیلاد  9/9های بالاتر از pHهمچنین در 

 بهینه انتخاب شد.  pH بعنوان  = pH 9/9شده و لذا امکان تشکیل کمپلکس کم می شود. لذا 

 
 بر سیگنال تجزیه ای کبالت pH( : نتایج حاصل از بررسی  اثر 3-3جدول ) 

 

 

 

 

 

   

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

pH  جذب
 تکبال

 درصد بازیابی

0/0 089/0 91/39% 

8/3 089/0 80/38% 

0/4 011/0 40/44% 

0/4 018/0 08/49% 

4/4 9/0 99/41% 

1/4 904/0 19/48% 

8/4 908/0 18/41% 

0/9 993/0 88/99% 

0/9 933/0 19/10% 

3/9 993/0 49/11% 

4/9 911/0 48/81% 

9/9 919/0 19/88% 

1/9 909/0 94/98% 

0/1 908/0 18/41% 

3/1 909/0 39/48% 

0/8 013/0 08/43% 

0/8 088/0 44/40% 
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  / میللی گلرم بلر لیتلر،09: غلظلت آنالیلت  DLLME-FAASبر اندازه گیری کبالت بلا روش  pH( بررسی اثر4-3شکل )

،  بللافر فسللفاتی =8/3pH  -  3/1، بللافر اسللتاتی در  =pH 0/0مللولار، بللافر فتللالاتی در    3/9×90 -1غلظللت لیگانللد 

 .   =pH 8./ - 8در         ./

 
 بررسی اثر نوع بافر  -3-1-8-2

محلول، برای دستیابی به حساسیت بیشلتر نلوع بلافر شلامل بافرهلای  اسلتاتی،   pHپس از بررسی 

 فتالاتی و سیتراتی مورد بررسی قرار گرفت که روش کار نیز به صورت زیر بود : 

 میلی لیتر محلول  لیگاند  0/9(  به  همراه ІІمیلی گرم بر لیتر کبالت ) 90/0محلول میلی لیتر 0/9  

 HNB   9/9میلی لیتر محلول  بافر، یکبار از نلوع اسلتاتی بلا  0/9مولار و 3/9× 90 -9با غلظت = pH بلار  ،

میلی لیتری شلد  90لون وارد با  pH  =9/9و در نهایت از بافر سیتراتی  با  pH  =9/9دیگر از نوع فتالاتی با 

و محلول مورد نظر با آب دو بار تقطیر به حجم رسانده شد. سپس محلول نمونه به درون لولله آزملایش وارد 

میلی لیتر مخلوط کلربن تتلرا کلریلد و اتلانول )بترتیلب بله عنلوان محللول  0/9گردید و بوسیله ی سرنگ 

به سرعت تزریق شد. پس از تشلکیل محللول   استخراج کننده وپخش کننده(  با نسبت حجمی یک به چهار

سلانتریفوژ شلد. در مرحلله بعلد توسلط   دور بلر دقیقله 9000دقیقله  بلا سلرعت  9ابری، محلول به مدت 

میکرولیتر از مخللوط  900میکرولیتر از فاز آلی ته نشین شده به یک ویال منتقل شد و با  900میکروپیپت  
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( رقیق گردید. نمونه آماده شده به دستگاه جذب اتمی شعله 9:9می ) با نسبت حج %9اتانول ونیتریک اسید 

ای وارد گردید وسیگنال جذبی کبالت اندازه گیری شد. جذب محلول  شاهد همانند نمونه اندازه گیری شلد، 

 با این تفاوت که به آن کبالت افزوده نشد.

نشان می دهد که در محیط (، نشان داده شده است. نتایج  9-3( و شکل ) 4-3نتایج در جدول)   

بافری استاتی مقدار استخراج آنالیت به بیشترین مقدار خود می رسد. لذا بافر استاتی بعنوان بافر بهینه برای 

 مراحل بعدی انتخاب شد. 

برای توجیه این پدیده می توان گفت که در حضور یونهای سیترات، فتالات و استات با توجه به بالا    

نسبت به غلظت لیگاند با در نظر گرفتن مقدار ثابت تشکیل، احتمال واکنش کبالت با بودن غلظت آنها 

فتالات از بقیه بیشتر است ودرنتیجه باعث کاهش میزان تشکیل کمپلکس کبالت با لیگاند شده و سیگنال 

بنابراین [. با توجه به اینکه سیترات نیز یک عامل پوشاننده برای کبالت است، 90تجزیه ای کاهش می یابد]

 بافر استاتی برای بررسی های بعدی مورد استفاده قرار گرفت.

 

 (: نتایج حاصل از بررسی اثر نوع بافر4-3جدول )

 

 

 درصد بازیابی جذب کبالت نوع بافر

 %01/91 903/0 بافر سیتراتی

 %81/48 901/0 بافر فتالاتی

 %19/88 919/0 بافر استاتی
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میلی گرم بر لیتلر  09/0شرایط : غلظت آنالیت DLLME-FAAS ر بر اندازه گیری کبالت با روش ( بررسی نوع باف9-3شکل )  

میکرولیتر  حلال پخلش  800 ،میکرولیتر کربن تترا کلرید pH ، 000 =  9/9 ،مولار HNB 1- 90 ×3/9غلظت محلول لیگاند  ،

 دور بر دقیقه.   9000: ژسرعت سانتریفو ،کننده اتانول

 
 سی حجم بافر برر -3-1-8-3

میلی لیتر از بافر مورد بررسی قرار گرفت و  0-9/3در محدوده    = pH 9/9اثر حجم بافر استاتی با    

 نیز بصورت زیر بود :روش کار 

میلی لیتر محلول لیگاند  0/9میلی گرم بر لیتر، 90/0( با غلظت ІІمیلی لیتر محلول کبالت ) 0/9  

HNB  9/9های مختلف از محلول بافر استاتی با  مولار و حجم3/9×90-9با غلظت=  pH  وارد بالون حجمی

میلی لیتری شد و محلول مورد نظر با آب دو بار تقطیر به حجم رسانده شد. سپس محلول نمونه به  90

میلی لیتر مخلوط کربن تترا کلرید و اتانول بترتیب  0/9درون لوله آزمایش وارد گردید و بوسیله ی سرنگ 

حلول استخراج کننده و پخش کننده با نسبت حجمی یک به چهار به سرعت به درون محلول به عنوان م

  دور بر دقیقه 9000دقیقه  با سرعت  9نمونه  تزریق شد. پس از تشکیل محلول ابری، محلول به مدت 

ل میکرولیتر از فاز آلی ته نشین شده به یک ویا 900سانتریفوژ شد. در مرحله بعد توسط میکروپیپت  
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رقیق گردید. نمونه  9:9با نسبت حجمی  %9میکرولیتر از مخلوط اتانول نیتریک اسید  900منتقل شد و با 

آماده شده به دستگاه جذب اتمی شعله ای وارد گردید و جذب کبالت اندازه گیری شد. سیگنال مربوط به 

تجزیه ای از تفاوت سیگنال  محلول شاهد نیز همانند شرایط بالا در غیاب یون کبالت بدست آمد و سیگنال

( نشان داده شده است. این نتایج نشان 9-3نمونه و شاهد بدست آمد. نتایج حاصل از این بررسی در جدول )

افزایش پیدا می کند و سپس ثابت شده است.  0-9می دهد که میزان سیگنال تجزیه ای در حجم های بین 

 عات بعدی انتخاب شد. میلی لیتر از بافر برای مطال 0/0بنا براین حجم 

علت این پدیده را می توان  بدین صورت توجیه نمود که افزایش ابتدایی در شدت جذب امری   

محیط استخراج ثابت شده و لذا استخراج افزایش پیدا می کند.  pH طبیعی است، چون با افزایش حجم  بافر 

ر جذب ها مشاهده نمی شود و به نظر می میلی لیتر به بعد نیز تغییر قابل توجهی د 0/9افزایش حجم از 

محلول کافی است. برای اطمینان بیشتر از تثبیت  pHمیلی لیتر از محلول بافری برای تثبیت  0/9رسد که 

pH میلی لیتر برای مطالعات بعدی انتخاب شد. 0/0، حجم 

 ( : نتایج حاصل از بررسی حجم بافر9-3جدول )

 

                                 

 

 

 

 حجم بافر

 )میلی لیتر(

 صد بازیابیدر جذب کبالت

0 903/0 48/48% 

9/0 918/0 04/81% 

0/9 911/0 39/88% 

9/9 918/0 81/88% 

0/0 911/0 18/81% 

9/0 919/0 19/88% 

0/3 918/0 81/88% 

9/3 919/0 19/88% 
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( بلا غلظلت ІІ، شلرایط : محللول کباللت ) DLLME-FAAS( بررسی اثر حجم بافر بر اندازه گیری کبالت با روش  1-3شکل )

میکرولیتلر کلربن تتلرا  Hp ،000=9/9ملولار،  بلافر اسلتاتی بلا 3/9× 90-1 تغلظلبلا  HNBمیلی گرم بر لیتر ،لیگانلد  09/0

 .دور بر دقیقه 9000سرعت سانتریفوژ  ،میکرولیتر اتانول 800کلرید،

 
 بررسی اثر نوع حلال  رقیق کننده  -3-1-8-9

رامتر بعدی که مورد بررسی قرار گرفت اثر نوع حللال رقیلق کننلده بلود، کله حلالهلای اتلانول، پا   

(  ملورد  بررسلی قلرار گرفلت و  9:9و اتانول )با نسبت حجمی   %9متانول، استون و مخلوط نیتریک اسید 

 روش کار نیز  به صورت زیر بود. 

 میلی لیتر محلول  لیگاند 0/9تر به همراه میلی گرم بر لی 90/0(ІІمیلی لیتر محلول کبالت )0/9  

 HNB   9/9میلی لیتر محلول بافر استاتی  با   0/0مولار و  3/9×90 -9با غلظت=  pH   وارد یک بالون به

میلی لیتر شد و با آب دو بار تقطیر به حجم رسانده شد. سپس مخلوطی از کربن تترا کلرید  و  90حجم 

میلی لیتری به سرعت به محلولهای نمونه  0/9ار  بوسیله یک سرنگ اتانول با نسبت حجمی یک به چه

بر دقیقه سانتریفوژ  ردو 9000دقیقه با سرعت  9تزریق شدند. پس از تشکیل محلول ابری، محلول به مدت 

میکرولیتر از  900با  و میکرولیتر از فاز آلی ته نشین شده  به یک  ویال منتقل شد 900در مرحله بعد   شد.

های رقیق کننده  مذکور به طور جداگانه رقیق شد و جذب آن با دستگاه جذب اتمی شعله ای اندازه  حلال

گیری شد. سیگنال مربوط به محلول شاهد نیز همانند شرایط بالا در غیاب یون کبالت بدست آمد و سیگنال 
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(  نشان داده شده 8-3)( و شکل 1-3تجزیه ای از تفاوت سیگنال نمونه و شاهد بدست آمد. نتایج در جدول)

است. نتایج نشان می دهد که سیگنال جذبی شاهد در رقیق کننده مخلوط اتانول و نیتریک اسید کوچکتر 

 است، لذا مخلوط اتانول و نیتریک اسید بعنوان حلال رقیق کننده بهینه انتخاب شد.  

 
 (: نتایج حاصل از بررسی اثر نوع حلال رقیق کننده1-3جدول )

سیگنال  رقیق کنندهنوع حلال 

 نمونه

سیگنال 

 شاهد

سیگنال تجزیه ای 

 کبالت

 درصد بازیابی

 %01/84 914/0 039/0 919/0 متانول

 %00/80 988/0 000/0 911/0 اتانول

 %09/19 943/0 044/0 988/0 استون

 %39/88 911/0 008/0 003/0 و اتانول %9مخلوط نیتریک اسید 

 

 

 
 Co(ІІ)شلرایط : محللول   DLLME-FAASلال رقیق کننده بر انلدازه گیلری کباللت بلا روش (  بررسی اثر نوع ح8-3شکل )

حلال اسلتخراج کننلده : کلربن   ،pH  =9/9مولار،  بافر استاتی  3/9×  90  -1با غلظت  HNBمیلی گرم بر لیتر، لیگاند  09/0

 یقه.  دور بر دق 9000تتراکلرید، حلال پخش کننده:  اتانول،  سرعت سانتریفوژ : 

 

 بررسی اثر حجم حلال  رقیق کننده -3-1-8-8

  90-300پارامتر بعدی که مورد بررسی قرار گرفت حجم حلال رقیق کننلده بلود کله در محلدوده   

 میکرولیتر مورد بررسی قرار گرفت که روش کار نیز به صورت زیر بود.
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   میلی لیتلر محللول  لیگانلد0/9میلی گرم بر لیتر به همراه  Co (ІІ) 90/0میلی لیتر محلول  0/9  

HNB   9/9میلی لیتر محلول بافر استاتی  با  0/0مولار و  9/ 3× 90 -9با غلظت=  pH   وارد یک بلالون بله

میلی لیتر گردید  و با آب دو بار تقطیر به حجم رسانده شد و به یک لولله آزملایش منتقلل شلد.  90حجم 

میللی   0/9با نسبت حجمی یک به چهار بوسلیله یلک سلرنگ سپس مخلوطی از کربن تترا کلرید و اتانول 

بلر  ردو 9000لیتری به سرعت به محلول نمونه تزریق شدند. پس از تشکیل محلول ابری، محلول با سرعت 

میکرولیتر از فاز آلی ته نشلین شلده  بله یلک   900در مرحله بعد توسط میکروپیپت   دقیقه سانتریفوژ شد.

رقیق شد.  9:9با نسبت حجمی  %9های مختلف از  مخلوط اتانول و نیتریک اسید ویال منتقل شد و با حجم

نمونه آماده شده به دستگاه جذب اتمی شعله ای وارد گردید و جذب کبالت به دست آمد. سیگنال مربوط به 

 محلول شاهد نیز همانند شرایط بالا در غیاب یون کبالت بدست آمد. سیگنال تجزیله ای از تفلاوت سلیگنال

 ( نشان داده شده است.8-3( و شکل ) 8-3نمونه و شاهد بدست آمد. نتایج در جدول )

میکرولیتر جذب افزایش پیدا  900نتایج نشان می دهد که با افزایش حجم حلال رقیق کننده تا   

اگر حجم حلال  که میکند و سپس روند کاهش پیدا می کند. علت این روند می تواند به این دلیل  باشد

میکرولیتر باشد به علت کوتاه بودن زمان مکش دستگاه جذب اتمی،  900ق کننده در ویال کمتر از رقی

حجم محلول برای خواندن سیگنال کافی نیست. همچنین با افزایش حجم حلال رقیق کننده بیشتر از 

 میکرولیتر، سیستم به سمت دو فازی شدن پیش رفته در نتیجه سیگنال های جذبی کاهش پیدا 900

 میکرولیتر از حلال رقیق کننده در بررسی های بعدی استفاده شد. 900می کند. بنابراین حجم 

 
 ( : نتایج حاصل از بررسی حجم حلال رقیق کننده8-3جدول )

 حجم حلال رقیق کننده

(μl) 

 درصد بازیابی جذب کبالت

90 989/0 81/89% 
900 918/0 03/81% 
990 988/0 84/84% 
000 98/0 30/89% 

090 989/0 90/81% 
300 918/0 34/89% 
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      محللول، شلرایط : DLLME-FAAS( : برر سی اثر حجم حلال رقیلق کننلده بلر انلدازه گیلری کباللت بلا روش  8-3شکل) 

  میللی لیتلر  محللول بلافر اسلتاتی بلا      0/0ملولار،  3/9× 90-1بلا غلظلت  HNB میلی گرم بر لیتر ، لیگانلد ІІ  090/0)(کبالت

9/9= pH،  دور بر دقیقه.  9000حلال استخراج کننده : کربن تتراکلرید و حلال پخش کننده : اتانول، دور سانتریفوژ 

 
 بررسی اثر  نوع حلال استخراج کننده  -3-1-8-6

پس از بهینه کردن حجم  حلال رقیق کننده  به بررسی اثر چهار  نوع حلال استخراج کننده شامل   

کلروفرم، اورتو دی کلروبنزن، متا دی کلروبنزن بر روی رانلدمان اسلتخراج  پرداختله شلد.  کربن تتراکلرید،

 روش کار نیز بصورت زیر بود.

میلی لیتر محلول  لیگاند  0/9میلی گرم بر لیتر،  90/0( با غلظت  ІІمیلی لیتر محلول کبالت ) 0/9  

HNB   9/9 بافر استاتی  بامیلی لیتر از محلول  0/0مولار  و  3/9× 90-9با غلظت= pH   وارد بالون حجملی

میلی لیتری شد و محلول مورد نظر با آب دو بار تقطیر به حجم رسانده شد و درون لوله آزمایش منتقل  90

در مرحله ی بعد هریک از حلالهای استخراج کننده به طور جداگانه با اتانول)حلال پخش کننلده ( در  شد. 

میلی لیتر از مخلوط آنها   0/9نسبت حجمی یک به چهار  مخلوط شدند. سپس  میلی لیتری با 90یک بالون 

  9000دقیقه  بلا سلرعت  9به سرعت به نمونه آبی تزریق شد. پس از تشکیل محلول ابری، محلول به مدت 

میکرولیتر از فاز آلی ته نشین شده  بله  900دور بر دقیقه سانتریفوژ شد. در مرحله بعد توسط میکروپیپت  

 9:9با نسلبت حجملی   %9میکرولیتر ا ز مخلوط اتانول و نیتریک اسید  900یک  ویال انتقال داده شد و با 
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رقیق گردید. نمونه آماده شده به دستگاه جذب اتمی شعله ای وارد گردید وجذب کبالت اندازه گیلری شلد. 

دست آمد و سیگنال تجزیه ای سیگنال مربوط به محلول شاهد نیز همانند شرایط بالا در غیاب یون کبالت ب

 از تفاوت سیگنال نمونه و شاهد بدست آمد. 

( نشلان داده شلده اسلت. بررسلی نتلایج 1-3( و شکل )8-3نتایج حاصل از این بررسی در جدول )  

نشان می دهد که ماکزیمم سیگنال تجزیه ای برای حلالهای  کربن تترا کلرید و متا دی کلرو بنزن  بدسلت 

 ین پدیده را میتوان اینگونه توجیه کرد:می آید. علت ا

مایع پخشی  -انتخاب حلال آلی مناسب نیز یکی از پارامترهای مناسب در روش میکرواستخراج مایع    

 است که بطور کلی باید ویژگیهای زیر را دارا باشد:

 با آب امتزاج پذیر نباشد یا حداقل حلالیت را در آب داشته باشد. -9

 از فاز آّبی، برای جداسازی از فاز آبی به وسیله سانتریفوژداشتن دانسیته بیشتر  -0

 داشتن ظرفیت استخراج برای گونه مورد نظر ) بر همکنش مناسب جهت انحللال کملپلکس         -3

Co-HNB .) 

کلروفرم و اورتلو دی کلروبنلزن بله عللت تشلکیل قطلرات کوچلک داری جلذب و درصلد بازیلابی   

بنزن و کربن تترا کلرید  نسبت به دو حللال دیگلر  دارای سلیگنال جلذبی متا دی کلرو  کوچکتری هستند.

بالاتری هستند ولی متا دی کلرو بنزن به دلیل درجه سمیت و ویسکوزیته بالا کنار گذاشته شد. للذا کلربن 

 تترا کلرید بعنوان حلال استخراج انتخاب شد.

 ( : نتایج  حاصل از نوع حلال استخراج کننده8-3جدول )

 

 

 

 

 حجم فاز آلی ته نشین شده حلال استخراج کنندهنوع 

 ) میکرولیتر(

 درصد بازیابی جذب کبالت

 %90/10 000/0 000 متادی کلروبنزن

 %38/99 909/0 990 اورتو دی کلرو بنزن

 %91/41 909/0 900 کلروفرم

 %03/81 918/0 000 کربن تترا کلرید
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، شلرایط : محللول  DLLME-FAASده بلر انلدازه گیلری کباللت بلا روش ( بررسی اثر نوع حللال اسلتخراج کننل1-3شکل )

Hp  =9/9میلی لیتر بافر استاتی با  0/0مولار،  3/9×90-1با غلظت   HNB میلی گرم برلیتر، لیگاند 090/0با غلظت  (ІІ)کبالت

 دور بر دقیقه.   9000، حلال پخش کننده : اتانول، سرعت سانتریفوژ:  

 

 حجم حلال استخراج کننده بررسی اثر -3-1-8-2

(  0/90 -0/940در این مرحله حجم کربن تترا کلرید به عنوان حلال استخراج کننده در محلدوده )  

میللی  90/0( با غلظلت  ІІ)میلی لیتر محلول کبالت  0/9میکرولیتر مورد بررسی قرار گرفت. در این بررسی 

میلی لیتر محلول  بلافر  0/0مولار و   3/9×90 -9لظت با غ  HNBمیلی لیتر محلول لیگاند  0/9گرم بر لیتر، 

میلی لیتری شد و محلول مورد نظر با آب دو بار تقطیر به حجم  90وارد  بالون حجمی  = pH 9/9 استاتی با

رسانده شد و به یک  لوله آزمایش منتقل شد. سپس حجم هلای متفلاوتی از کلربن تتراکلریلد در محلدوده 

پس از  میکرولیتر اتانول مخلوط و با سرنگ به هر لوله آزمایش تزریق شد. 9000با میکرولیتر   0/940-0/90

دور بر دقیقه سانتریفوژ شد، در مرحله بعد  9000دقیقه  با  سرعت  9تشکیل محلول ابری،  محلول به مدت 

با مخلوط  میکرولیتر  000توسط میکروپیپت، فاز آلی ته نشین شده  به یک ویال انتقال داده شد و تا حجم 

رقیق گردید  و جذب آن با  دسلتگاه جلذب اتملی شلعله ای  9:9با نسبت حجمی  %9اتانول نیتریک اسید  

اندازه گیری شد. سیگنال مربوط به محلول شاهد نیز همانند شرایط بالا در غیاب یون کبالت بدسلت آملد و 
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( و 1-3صل از این بررسی در جدول )سیگنال تجزیه ای از تفاوت سیگنال نمونه و شاهد بدست آمد. نتایج حا

 10( نشان داده شده است. نتایج نشان می دهد که با افزایش حجم حلال استخراج کننلده تلا 90-3شکل )

میکرولیتر سیگنال تجزیه ای افزایش  می یابد و در حجمهای بیشتر آن، سیگنال تجزیه ای ثابت ملی شلود. 

 د:علت این پدیده را می توان اینگونه توجیه کر

میکرولیتر بدو علت سیگنال تجزیه ای کم می باشد. دلیل آن این است کله چلون  10در حجمهای کمتر از 

کله ممکلن  حجم حلال استخراج شده کم می باشد لذا حجم فاز ته نشین شده جدا شده نیز کم ملی باشلد

ردد، بنلابراین است حلال استخراج کننده از کمپلکس اشباع شلده و مقلدار کمتلری از کباللت اسلتخراج گل

راندمان استخراج و در نتیجه سیگنالهای تجزیه ای در حجمهای کم کمتراز حجمهای زیاد می باشلد. بلرای 

از لحلاظ زیسلت محیطلی   اینکه هم حجم حلال استخراج کننده برای استخراج کبالت کلافی باشلد و هلم

کربن تترا کلرید بلرای مطالعلات میکرولیتر  10حداقل حجم حلال آلی برای استخراج بکار برده شود، حجم 

 بعدی انتخاب شد.

 

 ( : نتایج حاصل از بررسی حجم حلال استخراج کننده1-3جدول )

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 حجم حلال استخراج کننده

 )میکرولیتر(

 درصد بازیابی جذب کبالت

90 004/0 89/90% 

00 049/0 18/09% 

30 081/0 10/31% 

40 991/0 91/93% 

10 998/0 09/89% 

80 919/0 19/88% 

10 009/0 99/10% 

900 000/0 99/10% 

990 000/0 99/10% 

930 000/0 99/10% 

940 000/0 99/10% 
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( بلا ІІ، شلرایط: محللول کباللت )DLLME-FAAS( بررسی اثر حجم حلال آلی بر اندازه گیری کباللت بلا روش 90-3شکل )

 ، pH =9/9میلی لیتر محلول  بافر استاتی بلا  0/0مولار،  3/9×90 -1با غلظت  NBHمیلی گرم بر لیتر ، لیگاند  090/0غلظت 

 میکرولیتر اتانول به عنوان حلال پخش کننده. 9000دور بر دقیقه،  9000دور سانتریفوژ 

 
 بررسی اثر حجم حلال پخش کننده  -3-1-8-5

میکرولیتلر  0/900-0/9800در این بررسی حجم  اتانول به عنوان حلال پخش کننده در محلدوده   

میللی گلرم بلر     9/0( بلا غلظلت ІІ)مورد بررسی قرار گرفت. در این بررسی  یک میلی لیتر از محلول کبالت 

  pH  =9/9میلی لیتر بافر استاتی با  0مولار،  3/9×90 -9با غلظت  HNBلیتر ، یک میلی لیتر محلول لیگاند 

ب دو بار تقطیر به حجم رسانده شدند. سپس محللول نمونله بله میلی لیتری شدند و با آ 90وارد یک بالون 

میکرولیتر کربن تترا کلریلد بلا حجمهلای متفلاوت از  10یک لوله آزمایش  منتقل گردید. در مرحله ی بعد 

میکرولیتر ، مخلوط و به طور جداگانه به محلول نمونه، به وسلیله سلرنگ  900– 9800اتانول،  در محدوده 

دور بلر دقیقله   9000پس از تشکیل محلول ابری، محلول بلا سلرعت  ه سرعت تزریق شد.میلی لیتری ب0/0

میکرولیتر از فاز  آلی ته نشین شده به یک ویال منتقل  10سانتریفوژ شد. در مرحله بعد توسط میکروپیپت 

مونه آماده رقیق گردید. ن  9:9با نسبت حجمی  %9میکرولیتر از مخلوط اتانول و نیتریک اسید  990شد و با 

شده به دستگاه جذب اتمی شعله ای وارد گردید و جذب کبالت به دست آمد. سلیگنال مربلوط بله محللول 
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شاهد نیز همانند شرایط بالا در غیاب یون کبالت بدست آمد و سیگنال تجزیه ای از تفاوت سیگنال نمونله و 

 شاهد بدست آمد.

( نشان داده شده است. نتایج نشان می 99-3) ( و شکل90-3نتایج حاصل از این بررسی در جدول )  

میکرولیتر سیگنال تجزیه ای افزایش می یابد. در محدوده ی  100تا  900دهد که با افزایش حجم اتانول از 

میکرولیتر حلال پخش کننده اتانول سیگنال ثابت و بیشترین مقدار را دارد و در حجمهای  9000تا  100

نال تجزیه ای کاهش می یابد. علت این روند را میتوان به این دلیل توجیه میکرولیتر سیگ 9000بیشتر از 

میکرولیتر اتانول، به علت تشکیل قطرات درشت حلال استخراج کننده   100نمود که در حجمهای کمتر از 

حلال پخش کننده(، سطح تماس حلال  -حلال استخراج کننده –در مخلوط سه تایی حلالها )حلال آبی 

ننده با محلول آبی کم می باشد، لذا راندمان استخراج و سیگنال تجزیه ای کم می شود. در استخراج ک

میکرولیتر حلال پخش کننده، با تشکیل قطرات ریز حلال استخراج کننده،  9000تا  100حجمهای 

 اتانول به علت کم شدن میکرولیتر  9000بیشتر از سیگنال تجزیه ای بزرگ وثابت می شود. در حجمهای 

 0/9000لذا حجم   کاهش می یابد. تجزیه ای سیگنال و افزایش جذب شاهد، فاز آلی ته نشین شده

 بررسی های بعدی در نظر گرفته شد.  میکرولیتر از حلال پخش کننده اتانول برای

 

 (: نتایج حاصل از بررسی حجم حلال پخش کننده90-3جدول )

 

 

 

 

 

 

 حجم اتانول)میکرولیتر(

 

 درصد بازیابی ب آنالیتجذ جذب شاهد جذب نمونه

900 944/0 001/0 938/0 81/10% 

800 989/0 001/0 919/0 83/84% 

800 003/0 008/0 911/0 39/88% 

100 009/0 008/0 918/0 03/81% 

9000 008/0 008/0 000/0 99/10% 

9000 008/0 001/0 911/0 18/81% 

9900 009/0 099/0 910/0 89/89% 

9800 910/0 090/0 980/0 30/89% 
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با  Co (ІІ)شرایط : محلول  DLLME-FAAS( بررسی اثر حجم حلال پخش کننده بر اندازه گیری کبالت با روش 99-3شکل )

میکرولیتلر  pH ،10 = 9/9مولار، بافر استاتی بلا  9/ 3×  90-1با غلظت  HNB میلی گرم بر لیتر ، محلول لیگاند 090/0غلظت 

 ول به عنوان حلال پخش کننده.کربن تترا کلرید، اتان

 

 بررسی اثر نوع حلال پخش کننده -3-1-8-3

متر بعدی که مورد بررسی قرار گرفت، نوع حلال پخش کننده بود که در این بررسلی حلالهلای پارا  

میللی لیتلر از محللول   0/9اتانول، متانول، استون و استونیتریل مورد مطالعه قرار گرفتند. در ایلن بررسلی 

 3/9× 90-9بلا غلظلت  HNBمیلی لیتر محللول لیگانلد   0/9میلی گرم بر لیتر،   90/0با غلظت ( ІІ) کبالت

میلی لیتری شدند و با آب دو بار تقطیر  90،  وارد یک بالون pH  =9/9میلی لیتر بافر استاتی با   0/0مولار، 

ر مرحله ی بعلد مخللوطی از به حجم رسانده شدند. سپس محلول نمونه به یک  لوله آزمایش منتقل شد. د

میکرولیتر از حلالهای پخش کننده ی مذکور به طلور جداگانله بله  9000میکرولیتر کربن تترا کلرید و  10

میلی لیتری به سرعت تزریق شد. پس از تشلکیل محللول ابلری،  0نمونه های آبی به وسیله ی یک سرنگ 

میکرولیتر از فاز  10مرحله بعد توسط میکروپیپت دور بر دقیقه  سانتریفوژ شد. در  9000محلول  با سرعت 

بلا  %9میکرولیتر از مخلوط اتلانول و نیتریلک اسلید   990آلی ته نشین شده  به یک  ویال منتقل شد و با 

رقیق گردید و جذب آن اندازه گیری شد. آمد و یاداشت شد. سیگنال مربوط بله محللول  9:9نسبت حجمی 
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ر غیاب یون کبالت بدست آمد و سیگنال تجزیه ای از تفاوت سیگنال نمونله و شاهد نیز همانند شرایط بالا د

 شاهد بدست آمد. 

( نشان داده شده است. بررسلی نتلایج 90-3( و شکل )99-3نتایج حاصل از این بررسی در جدول )  

ان ابلری نشان میدهد که ماکزیمم سیگنال تجزیه ای مربوط به اتانول می باشد. آزمایشات نشان داد که میلز

شدن محیط با اتانول بیشتر از سه حلال دیگر است، در نتیجه سطح تماس آنالیلت بلا قطلره آللی بیشلتر و 

استخراج بهتر صورت می گیرد. بنابراین اتانول به عنوان حلال پخش کنننده برای بررسی های بعدی در نظر 

 گرفته شد.

 

 

 لت( بررسی اثر نوع حلال پخش کننده برجذب کبا99-3جدول )

 درصد بازیابی جذب کبالت نوع حلال پخش کننده      

 %03/18 918/0 اتانول

 %38/99 909/0 استون

 %04/81 918/0 متانول

 %08/49 018/0 استو نیتریل
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با Co (ІІ)،  شرایط : محلول   DLLME-FAAS( بررسی اثر نوع حلال پخش کننده بر اندازه گیری کبالت با روش 90-3شکل )

میکرولیتلر  pH، 10  = 9/9مولار، بافر استاتی بلا  3/9× 90 -1با غلظت  HNBمیلی گرم بر لیتر، محلول لیگاند  090/0ظت غل

 میکرولیتر از حلالهای پخش کننده. 9000حلال کربن تترا کلرید، 

 
 
 

  بررسی اثر غلظت لیگاند -3-1-8-11

                           ر غلظللت لیگانللد در محللدودهد از بهینلله کللردن حجللم حلللال پخللش کننللده  بلله بررسللی اثللبعلل   

بلا  )ІІ (کباللت میللی لیتلر محللول 0/9مولار پرداخته شد. روش کار به این ترتیب بود که  44/9-0× 1-90

 90وارد بالون حجملی   pH  =9/9میلی لیتر محلول  بافر استاتی با   0/0میلی گرم بر لیتر،  و 90/0غلظت 

ا آب دو بار تقطیر به حجم رسانده شد. سپس محلول نمونه به یک  لوله آزمایش منتقلل میلی لیتری شد و ب

 0میکرولیتر اتلانول بوسلیله یلک سلرنگ  0/9000میکرولیتر کربن تترا کلرید و 10سپس مخلوطی از  شد.

 9000میلی لیتری به سرعت به محلولهای نمونه تزریق شد. پس از تشکیل محلول ابری، محلول  با سلرعت 

میکرولیتر از فاز آلی تله نشلین شلده بله   10دور بر دقیقه سانتریفوژ شد. در مرحله بعد توسط میکروپیپت  

رقیلق  9:9با نسلبت حجملی   %9میکرولیتر از مخلوط اتانول ونیتریک اسید  990یک ویال منتقل شد و با 

جذبی کبالت به دسلت آملد.  گردید. نمونه آماده شده به دستگاه جذب اتمی شعله ای وارد گردید وسیگنال
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سیگنال مربوط به محلول شاهد نیز همانند شرایط بالا در غیاب یون کبالت بدست آمد وسیگنال تجزیله ای 

 از تفاوت سیگنال نمونه و شاهد بدست آمد.

( نشان داده شده است. این نتایج  93-3( و شکل )90-3نتایج حاصل از این بررسی در جدول )  

مولار مقدار سیگنال تجزیه ای افزایش یافته و پس  1/1× 90 -8 ا افزایش غلظت لیگاند تا نشان می دهد که ب

از آن ثابت باقی می ماند. افزایش ابتدایی در استخراج، امری کاملا طبیعی است، زیرا با افزایش غلظت لیگاند، 

کمپلکس در فاز آلی  میزان تشکیل کمپلکس در فاز آبی افزایش می یابد و در نتیجه باعث افزایش غلظت

می شود. سپس با افزایش غلظت لیگاند به علت مستقل شدن تشکیل کمپلکس از غلظت لیگاند و کامل 

شدن واکنش تشکیل کمپلکس، مقدار استخراج ثابت باقی می ماند. برای اینکه غلظت لیگاند برای مقادیر 

 در بررسی های بعدی استفاده شد. HNBمولار لیگاند 3/9×90 -1( کافی باشد از غلظتІІبیشتر کبالت )

 
 ( : نتایج حاصل از بررسی غلظت لیگاند بر جذب کبالت  90-3جدول )                             

 90 -1×  غلظت لیگاند 

 ) مول بر لیتر(

 درصد باز یابی  جذب کبالت

0 0 0 

91/0 080/0 31/38% 

30/0 908/0 41/98% 

48/0 919/0 83/84% 

14/0 984/0 08/83% 

80/0 913/0 03/88% 

11/0 918/0 03/81% 

90/9 911/0 18/81% 

30/9 000/0 99/10% 

44/9 918/0 03/81% 
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بلا غلظلت    Co (ІІ)، شرایط : محللول DLLME-FAAS( بررسی اثر غلظت لیگاند بر اندازه گیری کبالت با روش 93-3شکل )

میکرولیتلر  0/9000میکرولیتر کربن تترا کلرید،  pH ،10 =  9/9بافر استاتی با  میلی لیتر محلول0میلی گرم بر لیتر ،  090/0

 دقیقه. 9اتانول، مدت سانتریفوژ 

 
 بررسی اثر قدرت یونی -3-1-8-12

تاثیر قدرت یونی برحساسیت و جذب محلول استخراج شلده بلا افلزایش پتاسلیم نیتلرات در ناحیله ی      

تثبیت قدرت یونی ( مورد بررسی قرار گرفت. روش کار نیز به صورت زیر  مولار ) برای 00/0 – 90/0غلظتی 

 بود.  

با  HNB میلی لیتر  محلول لیگاند 0/9میلی گرم برلیتر،  90/0با غلظت   (ІІ)میلی لیتر محلول کبالت  0/9

مختلف  به همراه غلظت های  pH = 9/9میلی لیتر محلول  بافر استاتی با  0/0مولار  و 3/9×90 -9  غلظت

میلی لیتری با آب دو  90( مولار در بالون حجمی  00/0 – 90/0نمک پتاسیم نیترات در گستره ی غلظتی )

بار تقطیر به حجم رسید. بعد از به حجم رساندن و یکنواخت کردن، محلول نمونه  به درون  یک لوله 

میکرولیتر اتانول بوسیله یک  9000میکرولیتر کربن تترا کلرید و 10سپس مخلوطی از  آزمایش منتقل شد. .

میلی لیتری به سرعت به محلول نمونه تزریق شدند. پس از تشکیل محلول ابری، محلول به مدت  0سرنگ 

میکرولیتر از  10دور بر دقیقه  سانتریفوژ شد. در مرحله بعد توسط میکروپیپت  9000دقیقه  با سرعت  9

با  %9میکرولیتر ا ز مخلوط اتانول و اسید نیتریک  990ا فاز آلی ته نشین شده به یک ویال منتقل شد و ب
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رقیق گردید. نمونه آماده شده به دستگاه جذب اتمی شعله ای وارد گردید وسیگنال  9:9نسبت حجمی 

.  سیگنال مربوط به محلول شاهد نیز همانند شرایط بالا در غیاب یون کبالت  جذبی کبالت اندازه گیری شد

نتایج .  بدست آمد و سیگنال تجزیه ای از تفاوت سیگنال نمونه و شاهد بدست آمد  و نمک پتاسیم نیترات

( نشان داده شده است. نتایج حاصل از این بررسی  94-3( و شکل ) 93-3حاصل از این بررسی در جدول )

می . قدرت یونی نشان می دهد که با تغییر قدرت یونی سیگنال تجزیه ای تغییر قابل ملاحظه ای نمی کند

تواند بر روی سینتیک تشکیل کمپلکس، تعادل تشکیل کمپلکس و تعادل استخراج موثر باشد. با توجه به 

و همچنین بالا بودن غلظت بافر  ( 4- 9 – 3اینکه تشکیل کمپلکس از نظر سینتیکی بسیار سریع می باشد )

  ن نمک انجام شدند.قدرت یونی تاثیری بر روی استخراج ندارد. بنابراین آزمایش ها بدون افزود

 

 

 ( نتایج حاصل از بررسی اثر قدرت یونی93-3جدول )
 

 
 
 
 

 

 

 

 

 

 

 غلظت پتاسیم نیترات 

 )مول بر لیتر (

 درصد باز یابی  جذب کبالت

00/0 000/0 99/10% 

90/0 000/0 99/10% 

00/0 911/0 18/81% 

30/0 918/0 03/81% 

40/0 918/0 03/81% 

90/0 918/0 81/88% 



 تجربیبخش  –فصل سوم 

 

62 

 

 

میللی  090/0با غلظت  Co(ІІ) : محلول DLLME-FAAS( بررسی اثر قدرت یونی بر اندازه گیری کبالت با روش 94-3کل )ش

میکرولیتر کربن تترا کلریلد،  pH ،10 = 9/9مولار، محلول بافر استاتی با 3/9×90-1باغلظت  HNBگرم بر لیتر ، محلول لیگاند 

 دقیقه. 9میکرولیتر اتانول، مدت سانتریفوژ  0/9000

 

 
 بررسی اثر حجم فاز آبی -3-1-8-12

میلی لیتلر  0/4-9/99پارامتر بعدی که مورد بررسی قرار گرفت،  حجم فاز آبی بود که در محدوده    

میلی گرم بر لیتلر  9/0با غلظت  Co(ІІ)میلی لیتر از محلولهای  0/9مورد بررسی قرار گرفت. در این بررسی 

میلی لیتر  بافر استاتی  0/90مولار به همراه   3/9× 90 -9با غلظت   HNBگاند میلی لیتر محلول  لی  0/9و 

میلی لیتری شلد و بلا آب دو بلار تقطیلر  بله حجلم رسلانده شلد. در      90وارد بالون حجمی pH   = 9/9با 

 وارد لوله های آزملایش شلد. 0/4 -9/99مرحله ی بعد حجمهای متفاوتی از محلول های نمونه در محدوده 

میللی  0میکرولیتر اتانول بوسیله یلک سلرنگ 0/9000میکرولیتر کربن تترا کلرید و  10سپس مخلوطی از 

دور  9000دقیقه با سرعت  9لیتری به سرعت به محلولهای نمونه تزریق شدند. محلول ابری حاصل به مدت 

لی ته نشین شلده بله یلک میکرولیتر از فاز آ 10بر دقیقه  سانتریفوژ شد. در مرحله بعد توسط میکروپیپت 

رقیلق  9:9بلا نسلبت حجملی  %9میکرولیتر از مخلوط اتانول واسید نیتریک  990ویال انتقال داده شد و با 

گردید. نمونه آماده شده به دستگاه جذب اتمی شعله ای وارد گردید و جذب کبالت به دست آملد. سلیگنال 
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یون کبالت بدست آمد و سیگنال تجزیه ای از تفاوت مربوط به محلول شاهد نیز همانند شرایط بالا در غیاب 

 سیگنال نمونه و شاهد بدست آمد. 

(  نشلان داده شلده 91-3( و شلکل )99-3(، شلکل )94-3نتایج حاصل از این بررسی در نملودار )  

میلی لیتر افزایش پیدا ملی کنلد، میکلرو گرمهلای  0/8میلی لیتر تا  0/4است. هنگامی که حجم فاز آبی از 

شتری از کبالت استخراج می شود، در نتیجه سیگنال تجزیه ای افزایش و درصد باز یابی نیز افزایش پیلدا بی

میلی لیتر نسبت حجمی فاز آلی به فاز آبی کاهش پیدا می کند  9/99تا . 0/99می کند.. با افزایش حجم از 

درصلد بازیلابی نیلز ت در نتیجله و به نظر می رسد که فاز آلی تزریق شده برای استخراج  آنالیت کافی نیس

 میلی لیتر از فاز آبی به عنوان حجم بهینه در نظر گرفته شد.  90کاهش پیدا می کند. لذا حجم 

 

 ( : نتایج حاصل از بررسی حجم فاز آبی94-3جدول )

 درصد بازیابی جذب کبالت (ml)حجم فاز آبی 

4 084/0 89/81% 

9 011/0 81/88% 

1 998/0 90/10% 

8 991/0 99/10% 

90 000/0 99/10% 

99 098/0 99/81% 

90 030/0 89/81% 

93 048/0 94/89% 

94 090/0 11/80% 

9/94 091/0 90/81% 

99 014/0 80/88% 

9/99 018/0 40/88% 
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با غلظلت ( ІІ، شرایط : محلول کبالت )DLLME-FAAS( بررسی اثر حجم فاز آبی بر اندازه گیری کبالت با روش 99 -3شکل )

میکرولیتر کربن تترا کلریلد  pH ،10 = 9/9مولار، بافر استاتی با   3/9× 90-1با غلظت  HNBمیلی گرم بر لیتر، لیگاند  090/0

 دور بر دقیقه.  9000میکرولیتر اتانول، سرعت سانتریفوژ :  0/9000، 

 

( بلا غلظلت ІІ، شرایط : محلول کباللت )DLLME-FAAS( بررسی اثر حجم فاز آبی بر راندمان استخراج با روش 91-3شکل )

میکرولیتر کربن تترا کلریلد ،  pH ،10 = 9/9مولار، بافر استاتی با  3/9×90-1با غلظت  HNBمیلی گرم بر لیتر، لیگاند  090/0

 دور بر دقیقه.   9000میکرولیتر اتانول، سرعت سانتریفوژ : 0/9000
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 بررسی اثر زمان استخراج  -3-1-8-13

دقیقه  مورد بررسی قرار گرفت.  0  -30س از بررسی اثر حجم فاز آبی، زمان استخراج در محدوده پ  

 در این بررسی روش کار به صورت زیر بود.

  میلی لیتر محلول لیگاند  0/9میلی گرم بر لیتر به همراه  Co (ІІ) 90/0میلی لیتر محلول  0/9  

HNB     9/9لیتر بافر با میلی  0/0مولار و  3/9×90-9با غلظت = pH  میلی لیتر  90وارد یک بالن به حجم

میکرولیتر  10شد پس از به حجم رساندن با آب دو بار تقطیر به لوله آزمایش منتقل شد. سپس مخلوطی از 

میلی لیتری به سرعت به محلولهای نمونه  0میکرولیتر اتانول بوسیله یک سرنگ  0/9000کربن تترا کلرید و

دقیقه به آن فرصت داده شد تا  30تا  0پس از تزریق مخلوط استخراج کننده و پخش کننده ،تزریق شدند. 

دور بر دقیقه سانتریفوژ شد.  9000دقیقه با سرعت  9استخراج کمپلکس کبالت انجام شود سپس به مدت 

میکرولیتر  990میکرولیتر از فازآلی ته نشین شده به یک ویال منتقل شد و با  10سپس بوسیله میکروپیپت 

رقیق گردید. نمونه آماده شده به دستگاه جذب اتمی شعله ای وارد  %9ا ز مخلوط اتانول و اسید نیتریک 

گردید و سیگنال جذبی کبالت به دست آمد. سیگنال مربوط به محلول شاهد نیز همانند شرایط بالا در غیاب 

ه و شاهد بدست آمد. نتایج حاصل از این یون کبالت بدست آمد و سیگنال تجزیه ای از تفاوت سیگنال نمون

( نشان داده شده است. نتایج نشان می دهد که طولانی شدن  98-3( و شکل )99-3بررسی در جدول )

 زمان استخراج بر جذب نمونه بی اثر است و با گذشت زمان مقدار استخراج  نمونه تغییری نمی کند.

واند بعد ازتشکیل محلول ابری به طور یکنواخت علت آن این است که حلال استخراج کننده می ت   

پخش شده و انتقال از فاز نمونه به فاز استخراج  خیلی سریع انجام شود و حالت تعادل خیلی سریع برقرار 

 دقیقه برای آزمایش های  0لذا زمان گردد. در نتیجه برای رسیدن به تعادل به زمان بسیار کوتاه نیاز است. 

             بعدی انتخاب گردید.
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 ( : نتایج حاصل از بررسی اثر زمان استخراج99 -3جدول )

 درصد باز یابی جذب کبالت (min)زمان استخراج 

0 000/0 99/10% 

9 000/0 99/10% 

90 000/0 99/10% 

99 000/0 99/10% 

00 000/0 99/10% 

09 000/0 99/10% 

 
 
 
 

 

 

میللی  090/0، شرایط : غلظت آنالیت DLLME-FAASندازه گیری کبالت با روش ( بررسی اثرزمان استخراج بر ا98- 3شکل )

 0/9000میکلرو لیتلر کلربن تتلرا کلریلدو  pH ،10   =9/9مولار ، بافر استاتی با  HNB   1-90×3/9گرم بر لیتر،غلظت لیگاند

 دقیقه. 9میکرولیتر اتانول، مدت سانتریفوژ 

 
 بررسی اثر سرعت سانتریفوژ -3-1-8-19

دور بلر دقیقله ملورد  9000-8000پس از بررسی اثر زمان استخراج سرعت سانتریفوژ در محدوده   

 بررسی قرار گرفت.  این بررسی به صورت زیر انجام گرفت.

  میلی لیتر محلول  لیگاند 0/9میلی گرم بر لیتر به همراه  90/0 (ІІ)میلی لیتر محلول کبالت  0/9  

 HNB  9/9میلی لیتر محلول  بافر استاتی  با   0/0 مولار و 3/9×90-9با غلظت=  pH  وارد یک بالن به
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میکرولیتر کربن  10میلی لیتر شد و با آب دو بار تقطیر به حجم رسانده شد. سپس مخلوطی از  90حجم 

میلی لیتری به سرعت به محلولهای نمونه تزریق  0میکرولیتر اتانول بوسیله یک سرنگ  9000تترا کلرید و

سپس توسط  بر دقیقه سانتریفوژ شدند. ردو 9000 - 8000خلوط ابری شده با سرعت در محدوده  شدند. م

با نسبت   %9میکروپیپت  فاز  آلی ته نشین شده به یک ویال منتقل شد و با مخلوط اتانول و اسید نیتریک 

شعله ای وارد  میکرولیتر رقیق گردید. نمونه آماده شده به دستگاه جذب اتمی 000تا حجم   9:9حجمی 

گردید و جذب کبالت اندازه گیری شد. سیگنال مربوط به محلول شاهد نیز همانند شرایط بالا در غیاب یون 

کبالت بدست آمد و سیگنال تجزیه ای از تفاوت سیگنال نمونه و شاهد بدست آمد.  نتایج حاصل از این 

تایج نشان می دهد که استخراج آنالیت ( نشان داده شده است. ن 98-3( و شکل ) 91-3بررسی در جدول )

 دور بر دقیقه افزایش می یابد و سپس ثابت می ماند. . 9000تا  9000از سرعت 

دوربر دقیقه، مقدار فاز آلی ته نشین شده بیشتر شده و در نتیجه میزان  9000با افزایش سرعت تا    

فزایش پیدا میکند. با افزایش سرعت استخراج افزایش پیدا می کند و در نتیجه سیگنالهای تجزیه ای ا

دور بر دقیقه به بالا، مفدار فاز آلی ته نشین شده ثابت باقی مانده و در نتیجه مقدار  9000سانتریفوژ از 

دور بر دقیقه  9000سیگنالهای تجزیه ای ثابت باقی می ماند. به همین دلیل در آزمایشهای بعدی سرعت 

 انتخاب گردید. 

 سی اثرنتایج حاصل از  سرعت سانتریفوژ( : برر91-3جدول )

 درصد باز یابی جذب کبالت فازآلی ته نشین شده سرعت سانتریفوژ )دور بر دقیقه(

9000 39 019/0 11/43% 

0000 40 998/0 01/94% 

3000 99 944/0 41/19% 

4000 89 984/0 08/83% 

9000 10 000/0 99/10% 

1000 10 000/0 99/10% 

8000 10 000/0 99/10% 

8000 10 000/0 99/10% 
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 090/0، شرایط : غلظلت آنالیلت  DLLME-FAAS( : بررسی اثر سرعت سانتریفوژ بر اندازه گیری کبالت با روش 98-3شکل )

میکلرو لیتلر کلربن تتلرا  pH ،10   = 9/9ملولار، بلافر اسلتاتی بلا  HNB 1- 90×3/9 میللی گلرم بلر لیتر،غلظلت لیگانلد 

 دقیقه. 9کرولیتر اتانول، مدت سانتریفوژ می 0/9000کلریدو

 

 مایع پخشی  –شرایط بهینه میکرواستخراج مایع  -3-1-6

مایع پخشی محللول آبلی  -با توجه به بررسی وبهینه سازی پارامترهای موثر بر میکرواستخراج مایع  

ون مورد اسلتفاده (  انتخاب شد ودر رسم منحنی کالیبراسی 98-3جدول ) کبالت، شرایط بهینه ذکر شده در

 قرار گرفت
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 مایع پخشی محلول آبی کبالت -( : شرایط بهینه میکرواستخراج مایع 98-3جدول )

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 

 رسم منحنی کالیبراسیون پیش تغلیظ -3-1-2

پس از بهینه کردن پارامترهای مختلف، منحنی کالیبراسیون پیش تغلیظ  برای انلدازه گیلری یلون   

 کبالت بدست آمد و روش کار نیز بصورت زیر بود. 

میلی گرم  0000/0 -0/ 99محلول هایی با غلظت های متفاوت از یون کبالت در گستره ی غلظتی   

بلا غلظلت               HNB میللی لیتلر محللول  لیگانلد 0/9بر لیتر تهیه گردید. تمامی این محللول هلا در حضلور 

میللی لیتلری تهیله  90دربالن حجمی   pH= 9/9میلی لیتر محلول  بافراستاتی با  0/0مولار و  3/9× 9-90

غلظت ها صورت گرفت و به دسلتگاه جلذب اتملی  شد. سپس استخراج تحت شرایط بهینه برای هر کدام از

شعله ای وارد گردید و جذب کبالت اندازه گیری شد. سیگنال مربوط به محلول شاهد نیز همانند شرایط بالا 

در غیاب یون کبالت بدست آمد و سیگنال تجزیه ای از تفاوت سیگنال نمونه و شلاهد بدسلت آملد. سلپس 

pH 90/9 

 استاتی نوع بافر استفاده شده

 میلی لیتر 0/0 حجم بافر 

 %9مخلوط اتانول و نیتریک اسید  نوع حلال رقیق کننده

 میکرولیتر  990 حجم حلال رقیق کننده

 کربن تتراکلرید وع حلال استخراج کنندهن

 میکرولیتر 10 حجم حلال استخراج کننده

 اتانول نوع حلال پخش کننده

 میکرولیتر 9000 حجم حلال پخش کننده

 میلی لیتر 0/90 حجم فاز آبی

 مولار HNB  1-  90×3/9غلظت لیگاند 

 دقیقه 0 زمان استخراج

 دور بر دقیقه 9000 سرعت سانتریفوژ
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ظت اولیه گونه در فاز آبی رسم گردیلد. نتلایج بدسلت آملده از ایلن سیگنال تجزیه ای حاصله  بر حسب غل

میللی  0000/0-0/ 90( نشان می دهد که در گستره ی غلظتلی  91-3( و شکل )98-3بررسی در جدول )

گرم بر لیتر، رابطه ی خطی بین سیگنال تجزیه ای و غلظت کبالت در محلول وجلود دارد. معادلله بهتلرین 

اقل مربعات برای مقادیر غلظت و سیگنال تجزیله ای مربلوط بله اسلتخراج یلون خط از روش رگرسیون حد

 کبالت بصورت زیر بدست آمد.

          111 /0= r  009/0  +CoC 099/4  =A 

CoC  : غلظت Co (ІІ) فاز آبی بر حسب میلی گرم بر لیتر در 

A  :نانومتر 8/040طول موج  ال جذبی درسیگن 

 
میلی گرم بر  0000/0 -99/0( : سیگنالهای تجزیه ای بدست آمده برای غلظت های مختلف کبالت در محدوده  98-3جدول )

 لیتر 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 (mg/Lیون کبالت ) جذب
001/0 0000/0 
099/0 0030/0 
091/0 0040/0 
000/0 0090/0 
004/0 0010/0 
008/0 0080/0 
030/0 0080/0 
038/0 0010/0 
040/0 090/0 
010/0 000/0 
904/0 030/0 
919/0 040/0 
000/0 090/0 
044/0 010/0 
010/0 080/0 
398/0 080/0 
313/0 010/0 
400/0 90/0 
900/0 90/0 
909/0 93/0 
418/0 94/0 
909/0 99/0 

(3-9) 
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مولار، بافر اسلتاتی  HNB   1-90×3/9 : غلظت محلول  لیگاند  ( : منحنی کالیبراسیون پیش تغلیظ  برای کبالت 91-3شکل )

 میکرولیتر اتانول. 0/9000میکرولیتر کربن تترا کلرید و  10دور بر دقیقه،  9000، سرعت سانتریفوژ pH =   9/9با 

 

 
 بررسی اثر مزاحمت  -3-1-5

( در ІІمایع پخشی ،در اندازه گیری کباللت ) -برای بررسی قابلیت کاربرد روش میکرواستخراج مایع  

ی، اثر مزاحمت های احتمالی کاتیون ها وآنیون های مختلف در پیش تغلیظ عنصر کبالت با نمونه های حقیق

 استفاده از این روش و اندازه گیری آن توسط اسپکتروسکوپی جذب اتمی شعله ای مورد بررسی قرار گرفت.

 روش کار در بررسی اثر مزاحمت ها به صورت زیر بود :

گونه مزاحم اندازه گیری شد. به این صورت کله در یلک بلالن  ابتدا سیگنال محلول نمونه در غیاب  

میللی  0/9میلی گرم بلر لیتلر،  90/0( با غلظت  ІІمیلی لیتر محلول کبالت ) 0/9میلی لیتری،  90حجمی 

  pH= 9/9میلی لیتلر محللول  بلافر  اسلتاتی بلا  0/0و مولار 3/9×90-9با غلظت  HNB لیتر محلول لیگاند

ب دو بار تقطیر به حجم رسانده شد. در مرحله بعد عمل استخراج بر روی این محلول ها و اضافه گردید و با آ

بار اندازه گیری شد و میانگین سیگنال ها   1تحت شرایط بهینه انجام گرفت. سیگنال تجزیه ای بدست آمده 

A))  و انحراف استاندارد((S نوسلان سلیگنال، بلا توجله بله رابطله       محاسبه شد. محدوده قابل قبول بلرای
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A 3S ±   90000بدست آمد. سپس برای بررسی اثر مزاحمت احتمالی هر گونه، یون مورد نظر بلا نسلبت 

( به محلول اولیه اضافه شد. در مرحله بعد بر روی این محللول ІІوزنی ، نسبت به یون کبالت ) –برابر وزنی 

صورت گرفت و سیگنال تجزیه ای مربوط به آن بدست آمد. اگر سلیگنال تجزیله ای بدسلت عمل استخراج 

قرار می گرفت، به این معنا بودکه یون ملورد نظلر بلا نسلبت  ±A 3Sآمده در حضور گونه مزاحم در دامنه 

داده می شد تلا سلیگنال  موجود، مزاحم نیست. در غیر این صورت نسبت وزنی گونه ی مزاحم آنقدر کاهش

( نشان داده شده است. نتلایج نشلان  3-91قرار گیرد. نتایج حاصله در جدول ) ± A3Sتجزیه ای در دامنه 

 می دهد که اکثر گونه ها در غلظتهای بالا نسبت به کبالت در اندازه گیری آن ایجاد مزاحمت نمی کند.

 

 میلی گرم بر لیتر  090/0از بررسی اثر گونه های مزاحم در اندازه گیری یون کبالت با غلظت ( : نتایج حاصل  91-3جدول )

 

 حد مجاز گونه مزاحم 

          (W/W) 

 گونه مورد بررسی         

90000  -2
5O2,S-

2, NO+, K-
3, NO-2

4PO2, H-, HCOO-COO3CH 

9000 , 2+, Pb2+n, M2+, Zn+,Na- , F2+, Ba-
4, HSO-, Cl-

3,ClO-2
4HPO

, -Br, -, CN-, SCN-2
3, SO6+, Cr 3+, Cr-3

4, PO-2
3O2,S2+Mg

I, +, Li-2
4SO 

800 , +, Ag2+, Hg2+, Ni2+, Cd2+, Ca2+, Cu3+, Al-
3, HCO-

4IO

,-2
3CO , سیترات 

100 3+, Fe2+Fe 
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   حد تشخیص -3-1-3

 [93( بدست آورد.]9-3)  93تفاده از معادله کیزرحد تشخیص تئوری روش را می توان با اس

(3-0                                                                               )
m

KS
LOD b  

 انحراف استاندارد سیگنال های تکراری انلدازه گیلری شلده بلرای bs ضریب اطمینان،  Kکه در این معادله 

 3برابلر Kنیز شیب منحنی کالیبراسیون است. کیزر نشان داد که مقلدار منطقلی بلرای   mو محلول  شاهد

 است. برای بدست آوردن حد تشخیص بصورت زیر عمل شد.                

بللا غلظللت                      HNBمیلللی لیتللر محلللول لیگانللد 0/9میلللی لیتللری،  90بلله یللک بللالن حجمللی   

منتقل شد و با آب دو بلار تقطیلر بله  pH = 9/9میلی لیتر محلول  بافر استاتی با  0/0مولار و  3/9 × 9-90

 10میلی لیتلری مخللوط  0حجم رسید. این محلول به یک  لوله آزمایش منتقل شد. سپس بوسیله سرنگ 

میکرولیتر اتانول بسرعت به محلول شاهد تزریلق شلد  مخللوط ابلری  0/9000میکرولیتر کربن تترا کلرید و

میکرولیتلر فلاز آللی تله  10سپس توسط میکروپیپلت  بر دقیقه سانتریفوژ شدند. ردو 9000ده با سرعت ش

رقیلق شلد. در  9:9با نسبت حجمی  %9نشین شده و به یک ویال منتقل و با مخلوط اتانول و نیتریک اسید 

سپس با اسلتفاده از  .شدگیری بار اندازه  90این مرحله محلول به دستگاه جذب اتمی وارد و سیگنال شاهد 

 (0-3) ( انحراف استاندارد شاهد بدست آمد و مقدار حد تشخیص روش با اسلتفاده از رابطله ی0-3معادله )

 .  میکروگرم بر لیتر بدست آمد 941/0که مقدار  محاسبه گردید

(3-3) 

میللانگین   Xسللیگنال  تجزیلله ای انللدازه گیللری شللده،    iXدر ایللن رابطلله  

 تعداد اندازه گیریها می باشد. nای و سیگنالهای تجزیه 

 

 

                                                           
53  Kaser 

1

)( 2







n
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S

i

b

 =bS0×  90 4- 
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 دقت و صحت  -3-1-12

برای بررسی دقت و صحت روش، غلظت های متفاوتی از کبالت در محدوده دامنله خطلی منحنلی   

کالیبراسیون انتخاب و محلول های مورد نظر تهیه و عمل استخراج، در شرایط بهینه بلر روی آن هلا  انجلام 

بار انلدازه گیلری تکلراری انجلام گرفلت و بلا اسلتفاده از  1های انتخاب شده  گرفت. برای هر یک از غلظت

سیگنالهای تجزیه ای بدست آمده برای هرنمونه و با استفاده از معادله منحنی کالیبراسلیون، مقلدار کباللت 

   t( نشان داده شده است. آزملون 3-00معادل با هر سیگنال تجزیه ای محاسبه شد. نتایج حاصله در جدول )

 9بلرای  %19در سلطح اطمینلان   tمقادیر درصد بازیابی نشان دهنده ی صحت خوب روش است. مقلدار  و

                                     می باشد. 98/0 درجه آزادی برابر 

 ( : نتایج حاصل از دقت و صحت روش00-3جدول )

 یاندازه گیر شش انحراف استاندارد برای *

 

 تعیین درصد بازیابی  -3-1-11

برای تعیین مقدار فاکتور پیش تغلیظ )غنی سازی ( به یک منحنی درجه بندی مستقیم نیاز است.    

(  محلول هایی با غلظت ІІمیلی گرم بر لیتر کبالت ) 9000برای این کار ابتدا با رقیق سازی از محلول 

ای فوق برای تهیه محلول هایی در محدوده ی         میکرولیتر از محلول ه 00متفاوت تهیه شد. سپس 

 میزان کبالت موجود      

 ) میلی گرم بر لیتر (

اندازه گیری مقدار کبالت 

 شده ) میلی گرم بر لیتر(

RSD% 

      n= 6        

نتایج آزمون 

t 

 درصد بازیابی

        000/0   *009/0± 0000/0    19/4 481/0 909% 

030/0 009/0 ±  001/0   49/3 49/0 8/11% 

040/0 000  /± 049/0    88/4 00/9 9/900% 
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میلی لیتری منتقل گردید. بمنظور یکسان بودن  9/9میلی گرم برلیتر برداشته شد وبه یک ویال  90/0 -0/9

میکرولیتر کربن تتراکلرید نیز به آن اضافه و با   10شرایط این محلولهای استاندارد با قطره حلال آلی،

میکرولیتر رقیق گشت. سپس  000تا  حجم   9:9با نسبت حجمی  %9تریک اسید مخلوط اتانول و نی

سیگنال جذبی هریک از محلول ها توسط دستگاه اندازه گیری شد. سیگنال شاهد هم مثل نمونه اندازه 

( ІІگیری شد با این تفاوت که به آن کبالت افزوده نشد. منحنی سیگنال آنالیت بر حسب غلظت کبالت )

 ( آمده است.00-3( و شکل ) 09-3. نتایج در جدول )رسم گردید

 

 (ІІمیلی گرم برلیتر کبالت ) 90/0 -0/9( : سیگنالهای مستقیم بدست آمده غلظت های  09-3جدول )

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 (ІІل مستقیم کبالت )( :منحنی سیگنا00- 3)  

 

 جذب ( mg/litکبالت )
90/0 049/0 
0/9 084/0 
0/0 988/0 
0/3 080/0 
0/4 398/0 
0/9 490/0 



 تجربیبخش  –فصل سوم 

 

76 

 

 

         111/1r =   115/1- CoC019/0 = A 

 CoC غلظت :Co(II) در فاز آبی بر حسب میلی گرم بر لیتر 

A نانومتر 8/040: سیگنال جذبی کبالت در طول موج 

 

برای بدست آوردن درصد بازیابی روش نیز به این صورت عمل شد کله غلظلت هلای متفلاوتی از کباللت در 

ه دامنه خطی منحنی کالیبراسیون انتخاب و محلول های مورد نظر تهیه و عمل استخراج، در شرایط محدود

بار اندازه گیلری تکلراری انجلام  1بهینه بر روی آن ها انجام گرفت. برای هریک از غلظت های انتخاب شده 

درجله بنلدی مسلتقیم، گرفت. با قرار دادن میزان سیگنال تجزیه ای بعد از پیش تغلیظ در معادله منحنلی 

بدست آمد. سپس مقدار میکروگرم کبالت بعد از پیش تغللیظ و در محللول اولیله ( ІІمیزان غلظت کبالت )

محاسبه شد. از تقسیم مقدار نمونه بازیافت شده به مقدار اولیه، درصد بازیابی محاسبه شد. نتایج حاصلله در 

 ( نشان داده شده است. 00-3جدول )

 

 (ІІ(: نتایج محاسبه درصد بازیابی کبالت )00-3جدول )                      

 (ІІغلظت کبالت )
 ) میلی گرم بر لیتر (

 میکروگرم بازیافت شده میکروگرم اولیه
 

 درصد بازیابی 

03/0 3/0 084/0 1/14% 
04/0 4/0 384/0 4/13% 
001/0 01/0 091/0 3/18% 
09/0 9/0 011/0 11% 
008/0 08/0 08/0 900% 
001/0 01/0 098/0 0/19% 

 میانگین درصد بازیابی  =  8/11

 

 

(3-4) 
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 EF))تعیین فاکتور پیش تغلیظ  -3-1-12

بعد از رسم این منحنی درجه بندی بمنظور محاسبه فاکتور پیش تغلیظ، شیب منحنی پیش تغلیظ به شیب 

 2mپیش تغلیظ و  شیب منحنی کالیبراسیون 1m(، 3-3. در رابطه )]98[منحنی درجه بندی تقسیم گردید 

 بدست آمد. 0/44شیب منحنی کالیبراسیون مستقیم است. با استفاده از این رابطه مقدار فاکتور پیش تغلیظ

(3-8)                                                                                                       44/2                                                                                                                

( و فاکتور پیش تغلیظ و حجمهای فاز آبی و آلی می توان بطور تئوری درصد بازیابی 0-90با توجه به رابطه )

 را بصورت زیر محاسبه کرد:

 

 تطابق خوبی دارد.  %8/11با مقدار عملی آن   %4/88ی که مقدار تئوری درصد بازیاب

 کاربرد روش -3-1-13

 اندازه گیری کبالت در نمونه های آب  -3-1-13-1

برای بررسی کارایی روش پیشنهادی در اندازه گیری کبالت از نمونه های سنتزی استفاده شد. برای تهیه این 

ر  گرگان و آب دریای مازندران استفاده شد. روش کار به نمونه ها از آب شهر شاهرود، آب چاه در اطراف شه

این صورت بود که مقادیر مشخصی از یون کبالت به حجم ثابتی از نمونه های بالا اضافه گردید تا نمونه های 

سنتزی تهیه شوند.  لازم به ذکر است که نمونله هلای آب چلاه و آب دریلا، بله عللت داشلتن گلل ولای و 

میلی لیتر از نمونه های حاصل به روش پیشنهادی استخراج  8افی واتمن صاف گردیدند. ناخالصی، با کاغذ ص

و اندازه گیری  کبالت صورت گرفت و هلر آزملایش سله بلار تکلرار شلد. در انلدازه گیلری از روش افلزایش 

رانی در بح  t( نشان داده شده است. مقدار 03-3استاندارد استفاده گردید. نتایج حاصل از بررسی در جدول )

 می باشد.   30/4اندازه گیری  3برای  %19سطح اطمینان 

 



 تجربیبخش  –فصل سوم 

 

78 

 

 ( : نتایج حاصل از بررسی نمونه های آب03-3جدول )

 اندازه گیری 3انحراف استاندارد برای *

 

 اندازه گیری کبالت در نمونه های خاک -3-1-13-2

میللی لیتلر آب دو بلار  90شد.  سلپس گرم از نمونه های  خاک توزین ودر آون خشک  00حدود   

درصد افزوده شد سپس  30میلی لیتر پر اکسید هیدروژن  0/3میلی لیتر نیتریک اسید غلیظ و  0/4تقطیر، 

به آهستگی  همراه همزدن حرارت داده شد تا حجم آن نصف گردد. بعد از سلرد شلدن محللول بوسلیله ی 

میللی لیتلری منتقلل گردیلد       900ه یک بالون حجملی کاغذ صافی ) واتمن شماره یک ( صاف گردیده  و ب

میلی لیتر از نمونه با روش پیشنهادی پیش تغلیظ و بوسیله جذب اتمی شعله، مقدار کبالت  8[. سپس 94] 

آنها اندازه گیری شد. هر اندازه گیری سه بار تکرار شد. در اندازه گیریها از روش افزایش اسلتاندارد اسلتفاده 

بحرانی در سلطح اطمینلان   t( نشان داده شده است. مقدار 04-3حاصل از بررسی در جدول ) گردید. نتایج

 می باشد. 10/1اندازه گیری  3برای  11%

 

 

 کبالت اضافه شده نمونه آب

 ) میلی گرم برلیتر (  

 کبالت اندازه گیری شده

 ) میلی گرم برلیتر(

RSD 
n=3  

مقدار کبالت در  درصد بازیابی tنتایج آزمون 
 نمونه های آب

(mg/lit) 

 - - - - <LOD - آب شهر

 %18 83/9 04/0 041/0  ±009/0* 09/0 آّب شهر

 %8/18 433/0 414/4 081/0  ± 004/0 01/0 آب شهر

 - - - - <LOD - آب چاه

 %18 994/9 01/3 0018/0 ±0003/0 09/0 آب چاه

 %18 83/9 04/0 041/0 ±009/0 09/0 آّب چاه

 00/4×    90-3  - - 88/4 0049/0± 0000/0 - آب دریا

 %909 83/9 49/9 0940/0± 0000/0 09/0 آب دریا

 %4/900 433/0 48/9 0943/0± 0008/0 09/0 آب دریا
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 ( : نتایج حاصل از بررسی نمونه های خاک04-3جدول )

 کبالت اضافه شده نمونه خاک

) میلی گرم بر 
 لیتر(

 کبالت اندازه گیری شده

 )میلی گرم برلیتر(

RSD 

 (n=3) 

مقدار کبالت  درصدبازیابی t نتایج آزمون
درکل نمونه 
های خاک 

g/g)µ) 

 

 009/0±   409/0 94/8 - - 409/0 * - ( Aخاک )*

 090/0 000/0± 000/0 01/1 83/9 80% (A)خاک 

 090/0 009/0± 094/0 89/9 83/9 80% (Aخاک )
 009/0± 039/0 81/0 - - 889/0 - (B)خاک  **

 090/0 000/0± 049/0 19/4 0 900/0 (Bخاک )

 090/0 009/0± 088/0 48/9 91/9 901% (Bخاک )
 
 انحلراف اسلتاندارد *   : خاک اطراف کارخانه سلیمان شلاهرود(Bنمونه خاک )  **: خاک باغچه           (Aنمونه خاک ) *

 اندازه گیری 3برای 

 زیاندازه گیری کبالت در نمونه های میوه و سب – 3-1-13-3

نمونه های میوه وسبزیجات تازه به مدت یک هفته در مجاورت هوا خشک شدند.  در مرحله ی بعد     

تا تملامی آب موجلود در دقیقه قرار داده شدند   00درجه سانتیگراد به مدت  49در دمای نمونه ها در آون 

 0/0ی آسیاب پودر شدند.بافت آنها تبخیر شده و به وزن ثابتی برسند. سپس نمونه های خشک شده بوسیله 

میلی لیتر نیتریک اسید غللیظ اضلافه گردیلد. مخللوط  00گرم از هر نمونه به طور جداگانه توزین و به آن 

 مجهلز بله هملزندرجه سانتیگراد بلر روی یلک دسلتگاه گلرمکن  922حاصل  بمدت یک ساعت در دمای 

میللی لیتلر هیلدروژن  8د غللیظ و میلی لیتر نیتریلک اسلی 00حرارت داده شد. سپس  مجددا  مغناطیسی

پراکسید به آن اضافه گردید و بمدت یک ساعت به آهستگی همراه با همزدن حرارت داده شد تلا حجلم آن 

میللی لیتلری  900نصف گردد. بعد از سرد شدن، محلول با کاغذ صافی واتمن صاف گردید و به یلک بلالن 

میللی لیتلر از نمونله بلا روش  8[. در ایلن مرحلله 99منتقل و با آب دو بار تقطیر  به حجم رسلانده شلد ]

پیشنهادی پیش تغلیظ و بوسیله جذب اتمی شعله، مقدار کبالت آنها اندازه گیری شد. هر اندازه گیلری سله 

بار تکرار شد و در اندازه گیریها نیز از روش افزایش استاندارد اسلتفاده گردیلد. نتلایج حاصلل از بررسلی در 

 می باشد. 10/1، %11بحرانی در سطح اطمینان   tه شده است. مقدار ( نشان داد09-3جدول )
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 ری کبالت در نمونه های میوه وسبزی(: نتایج حاصل از بررسی اندازه گی09-3جدول )             

 

 یاندازه گیر 3* انحراف استاندارد برای 

 

 

 

 

 

 کبالت اضافه شده نمونه

 )میلی گرم بر لیتر(

غلظت کباللت انلدازه گیلری 

 شده

 ) میلی گرم بر لیتر(

RSD  

n= 3  

درصلللللللد  tنتایج آزمون 

 بازیابی

مقلللدار کباللللت در 

 نمونه

 )میکروگرم بر گرم(

 - - 09/1 091/0  ±009/0* - نعنا 
 %10 83/9 00/4 009/0 ± 009/0 090/0 نعنا 84/3

 80/4 - - 00/9 000/0   ± 009/0 - شوید
 %80 33/4 00/9 010/0  ±003/0 090/0 شوید

 18/8 - - 09/1 030/0  ± 000/0 - کلم
 %990 83/9 33/0 043/0 ±009/0 090/0 کلم

 80/1 - - 98/3 0/ 008±  009/0 - خیار
 %1/999 41/3 91/0 031/0± 009/0 090/0 خیار

 84/3 - - 09/1 091/0 ±009/0 - هویج
 %900 0 88/0 031/0 ±009/0 000/0 هویج

 84/3 - - 09/1 091/0  ±009/0 - کدوسبز
 %900 0 89/3 001/0 ±009/0 090/0 کدوسبز

 81/9 - - 91/4 004/0±0/ 009 - کاهو
 %990 83/9 81/0 039/0 ±009/0 090/0 کاهو

 10/9 - - 90/0 008/0 0±0000/0 - آلو سیاه

 %900 0 91/9 098/0± 009/0 090/0 آلو سیاه

 10/9 - - 00/9 090/0±0009/0 - پرتقال

 %990 83/9 81/4 009/0± 009/0 090/0 پرتقال

 80/4 - - 00/9 000/0 0± 0000/0 - کیوی

 %900 0 33/3 030/0 ±009/0 090/0 کیوی

 84/3 - - 09/1 091/0 ±009/0 - سیب

 %10 811/0 00/8 009/0  ±000/1 090/0 سیب
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 اندازه گیری کبالت در خون -3-1-13-9

که عوامل شیمیایی گوناگون و فراوانی در آن محلول بوده و میلیون ها سلول  بافت مایعی است خون  

خون می  CBC94مختلف در آن وجود دارند. بخش مایع خون را پلاسما و بخش دیگر را عناصر سلولی یا 

ی نامند. اگر مقداری خون را در لوله آزمایش بریزیم چون فاکتور ضد انعقاد در داخل لوله وجود ندارد سلولها

قرمز خون لخته شده ودر ته لوله قرار می گیرند و مایع زرد رنگ درون لوله که فاقد فاکتورهای ضدانعقادی 

است را سرم خون می نامند. بنابراین فرق اصلی سرم با پلاسما در اینست که بر خلاف پلاسما، سرم خون 

 [.91-98فاقد پروتئینهای انعقادی مانند فیبرینوژن است]

ن بردن بهتر اثرات بافت در اندازه گیری کبالت،  پیش تغلیظ و اندازه گیری کبالت در سه برای از بی  

 ، پلاسما وسرم به طور جداگانه صورت گرفت..CBCبخش : 

میلی لیتر از این نمونه در داخل  0مورد بررسی قرار گرفت. بدین منظور   CBCدر ابتدا نمونه ی   

میلی لیتر محلول نیتریک اسید غلیظ اضافه گردید. بشر  90آن میلی لیتری ریخته شد وبه  90یک بشر 

درجه سانتیگراد حرارت داده شد پس از نیم  900برروی یک هیتر مجهز به همزن قرار داده شد و با دمای 

میلی  9ساعت محلول حاصل را از روی هیتر برداشته تا به دمای محیط برسد. در مرحله بعد به آن، با دقت 

اضافه شد و آنقدر حرارت  %80میلی لیتر محلول پر کلریک اسید  9ک اسید غلیظ و سپس لیتر سولفوری

داده شد  تا محلول تقریبا بیرنگ شود. بعد از اتمام واکنش محلول تا دمای محیط سرد و با کاغذ صافی 

 EDTA  09/0%حجمی در حضور محلول  %90واتمن صاف شد. سپس محلول حاصل با محلول آمونیاک 

((w/v  میلی لیتری  900خنثی شد. محلول حاصل مجدا با کاغذ صافی واتمن صاف گردید و به یک بالن

میلی لیتر از این  نمونه  با روش پیشنهادی پیش  8[. 98منتقل و با آب دو بار تقطیر به حجم رسانده شد]

ه بار تکرار شد و در تغلیظ و بوسیله جذب اتمی شعله، مقدار کبالت آن اندازه گیری شد. هر اندازه گیری س

( نشان داده 3-09اندازه گیریها از روش افزایش استاندارد استفاده گردید. نتایج حاصل از بررسی در جدول )

 شده است.
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اندازه گیر یهای بعدی درسرم و پلاسما انجام گرفت. برای تهیه نمونه پلاسما بدین صورت عمل شد   

حجمی  اضافه شد، سپس مخللوط  –وزنی  %0/3سدیم سیترات  میلی لیتر 3/0میلی لیتر از خون،  3که به 

 99دور بر دقیقه سانتریفوژ شد. فاز پایین لوله سلولهای قرمز خون  3000دقیقه  با سرعت  3حاصل به مدت 

 [.91صورت گرفت ] CBCو فاز بالایی لوله پلاسما می باشد. آماده سازی پلاسما و سرم همانند محلول 

میلی  900آماده سازی نمونه های سرم وپلاسما  به طور جداگانه به  دو بالن  محلول های حاصل از  

میلی لیتر از  نمونه های حاصل بلا روش  8لیتری منتقل و با آب دو بار تقطیر به حجم رسانده شدند. سپس 

ها نیز از در اندازه گیری پیشنهادی پیش تغلیظ و بوسیله جذب اتمی شعله، مقدار کبالت آنها اندازه گیری شد.

( نشلان داده شلده اسلت.  01-3روش افزایش استاندارد استفاده گردید. نتایج حاصل از بررسلی در جلدول )

و درصد انحراف استاندارد نسبی نشان می دهد که روش پیشنهادی بلا صلحت ودقلت خلوبی   tنتایج آزمون

 3بلرای  %19در سلطح اطمینلان  بحرانی tمقدار  .برای تعیین مقدار کبالت در نمونه خون قابل کاربرد است

 می باشد. 30/4اندازه گیری 
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 (: نمودار نتایج حاصل از بررسی اندازه گیری کبالت در خون01-3جدول )

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 کبالت اضافه شده نمونه
)میلی گرم بر 

 لیتر (

کبالت اندازه گیری 
 شده

 ) میلی گرم بر لیتر (

RSD  نتایج
 tآزمون

درصد 
 بازیابی

لت در مقدار کبا
 نمونه

(mg/lit) 

CBC - *0009/0 ±4 094 /0 114/0 - - 80/0 

CBC 090/0 0000/0  ±   
0004/0 

891/0 0 900% 

 - - -  <LOD - پلاسما

   ±  0009/0 000/0 پلاسما
0000/0 

419/0 41/3 909% 

 - - - - <LOD - سرم

 %11 49/0 101/0 0419/0  ±  0003/0 090/0 سرم
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 فصل چهارم

 بحث و نتیجه گیری
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    سیستم شیمیایی مورد استفاده -9-1  

مایع پخشی در محلول کوپل شلده بلا طیلف سلنجی  –در این پروژه از روش میکرو استخراج مایع   

جذب اتمی شعله برای اندازه گیری مقادیر کم کبالت استفاده شده است. لیگاند مورد استفاده در ایلن روش 

( نشان داده شده است. 9-4( می باشد که ساختار گسترده ی آن در شکل ) HNBهیدروکسی نفتول بلو ) 

در ساختار این ترکیب دو گروه عاملی آزو و هیدروکسیل مشاهده می شود که قابلیت تشلکیل کملپلکس بلا 

 کاتیونهای فلزی را دارد. 

 

 HNB [19](: ساختار گسترده ی لیگاند  9-4شکل )    

 

HNB      هژیک لیگاند غیر وی ( است که با بسیاری از کاتیونهای فلزی نظیر مسІІ، ) کبالت (ІІ، )  سرب

(ІІ( کادمیم ،)ІІ کلسیم ، آلومینیم در ،)pH .لیگاند  های  مختلف تشکیل کمپلکس می دهدHNB   در

 با لیگاند( ІІکبالت )کمپلکس تشکیل می دهد. نسبت استوکیو متری   Co (ІІ)با   0/8تا   pH 0/0دامنه 

 HNB  9 :0به صورت M:L = می باشد. این لیگاند به علت دارا بودن گروههای سولفونات می تواند در آب

 [.10-18بخوبی حل شود، که این یکی از مزیت های این لیگاند در این روش می باشد]

کمپلکس در نشان می دهد که ماکزیمم جذب این    HNB–بررسی طیف جذبی کمپلکس کبالت   

به سمت طول  نانومتر HNB 90ب لیگاند به ماکزیمم جذنانومتر می باشد که نسبت  980طول موج 

جا شده است. پس از تشکیل کمپلکس در فاز آبی استخراج به درون حلال آلی  جابهموجهای بلند تر 

و با مخلوط اتانول  مناسب انجام گرفت و با استفاده از یک میکروپیپت حجم معینی از حلال را  برداشته

رقیق گردید. سپس محلول به دستگاه جذب اتمی وارد و جذب  9:9با نسبت حجمی  %9ونیتریک اسید 

 مربوط به عنصر کبالت اندازه گیری شد.  
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با توجه به اینکه کمپلکس حاصله دارای گروههای سولفونات بوده و بنظر می رسد با توجه به بار های این 

د وارد حلال آلی شود، ولی بخاطر حضور اتانول و سولواته شدن کمپلکس توسط این گروهها کمپلکس نتوان

حلال، کمپلکس بحالت عایق در آمده و بنابراین کمپلکس می تواند وارد حلال آلی شود. در این فرآیند 

 [.11-89اتانول با آب پروتونه می شود و با گروههای سولفونات تشکیل زوج یون می دهد ]

 

 [11]پروتونه شدن الکل و تشکیل زوج یون با گروه سولفونات : 0-4شکل 

 

 ارقام شایستگی روش   -9-2

میلی گرم بر لیتر کبالت، بین غلظت  0000/0 -90/0بررسی ها نشان داد که در محدوده ی غلظتی   

( و سیگنال تجزیه رابطه ی خطی وجود دارد. گستره ی دینامیک وسیع )حدود دو مرتبه ІІکبالت )

 ( آمده است.8-9-3(  معادلات مربوطه و مقادیر ضریب همبستگی در بخش )91گیبزر

میلی گرم 0/ 040و  030/0، 000/0اندازه گیری برای غلظت های  1مقادیر انحراف استاندارد برای   

می باشد که نشان دهنده ی دقت خوب روش است.  مقادیر  88/4و  49/3، 19/4بر لیتر به ترتیب برابر با 

 ( بیانگر صحت روش است.00-3ی  باز یابی نشان داده شده در جدول )درصدها

( بیان می کند که بیشتر کاتیون ها و آنیونها  حتی در 91-3نتایج نشان داده شده در جدول )  

برابر در اندازه گیری کبالت مزاحم نیستند و روش از گزینش پذیری خیلی  بالایی  100غلظت های 

بدست آمد. نتایج حاصل از اندازه گیری کبالت در  0/44یش تغلیظ روش پیشنهادی برخوردار است. فاکتور پ

( آمده 01-3( و )09-3(، )04-3(، )03-3نمونه های سنتزی آّب، خاک، سبزی، میوه و خون در جدولهای )
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است. این نتایج نشان می دهد که روش پیشنهادی  را با دقت و صحت خوبی می توان  در اندازه گیری 

 ت در نمونه های حقیقی مختلف  بکار برد.  کبال

 
 روشها سایر باDLLME – FAAS روش  اندازه گیری کبالت با  مقایسه -9-3

 مایع -مایع پخشی از جمله زیرگروههای استخراج مایع -ذکر شد، میکرو استخراج مایع همانطور که  

ا بر طرف می سازد. اساس این روش مایع ر -پخشی می باشد ولی تا حدود زیادی معایب روش استخراج مایع

باشد ولی مایع بر پایه تمایل نسبی آنالیت بین دو حلال غیر قابل اختلاط با هم می -. استخراج مایعهمانند

استخراج        به علت افزایش سطح تماس بین دو حلال و کاهش حجم حلال آلی مصرفی، معایب روش 

مایع مثل استخراج  -های از استخراج مایع هایی با برخی روشهتاین روش دارای شبا را ندارد. مایع -مایع 

 د.باش[ می80[ و استخراج نقطه ابری ]83-88مایع همگن ] -مایع

مایع همگن، حلال استخراج کننده و آب به کمک یک ماده سوم،  -در روش میکرواستخراج مایع  

ستخراج کننده به طور یکنواخت در درون یک سیستم تعادلی همگن را فراهم می کنند که در نتیجه حلال ا

آب توزیع می گردد به طوری که حد فاصل مشخصی برای  آنها قابل تشخیص نیست. سپس به کمک یک 

، تغییر دما و افزودن نمک سیستم به حالت دو فازی تبدیل می شود. ضمن دو pHعامل خارجی مانند تغییر 

استخراج کننده انجام می گیرد ولی هر یک از این سیستم  فازی شدن سیستم، انتقال آنالیت بین آبّ وحلال

عامل دو فازی شدن است، در نوع آنالیت و  pHهای دو فازی شده دارای معایبی می باشند. در مواردی که 

پایداری آن با توجه به غلظت پروتون در محیط محدودیت ایجاد می گردد. زمانیکه تغییر دما باعث دوفازی 

برای آنالیت های پایدار مناسب می باشند و در مواردی که از افزودن نمک استفاده می   شدن می شود، تنها

گردد، غلظت بالای نمک در محیط، استفاده از روش های دستگاهی جهت آنالیز نمونه را دچار مشکل می 

محدودیت مایع همگن دارای  -مایع پخشی در مقایسه با استخراج مایع -کند. بنابراین میکرواستخراج مایع

های کمتری است ولی از لحاظ فاکتور تغلیظ بالا، عدم نیاز به همزدن محلول، این دو روش دارای شباهت 

 های زیادی می باشند.
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مایع پخشی با استخراج  نسبت به روش نقطه ابری، می توان         -روش میکرواستخراج مایع  

یط دمایی خاص جهت ابری شدن محلول سورفاکتانت، برتری هایی را مشاهده کرد. بعنوان مثال، نیاز به شرا

ثابت توزیع کوچک برای برخی گونه ها با آب گریزی کمتر و زمان آنالیز طولانی تر به علت مراحل گرم 

کردن،  سرد کردن، نمونه هایی از معایب استخراج به روش نقطه ابری می باشند. همچنین عدم سازگاری 

های آنالیز دستگاهی از جمله کروماتوگرافی گازی نیز جز این موارد  فاز غنی از سور فاکتانت با روش

مایع پخشی تا  –محسوب می شود. از این رو در مقایسه با این روش، روش میکرواستخراج به روش مایع 

(، نتایج  حاصل از برخی روشهای اندازه گیری 9-4در جدول ) حدود زیادی این معایب را برطرف میسازد.

 وش مورد نظر  در این نشان داده شده است. شده است.  کبالت با  ر

 
 (: مقایسه روش پیشنهادی با روشهای پیش تغلیظ کبالت با اسپکترومتری جذب اتمی شعله ای9-4جدول )

 حد تشخیص فاکتور پیش تغلیظ نام روش
 میکروگرم برلیتر( )

 مرجع لیگاند

DLLME- FAAS 91 10/0 Br-TAO [1] 

SDME - FAAS 83/09 00/0 0-  [90] نفتول -9نیتروز 

Fi - FAAS 0/98 0/3 0-  [88] نفتول -9نیتروز 

DLLME- FAAS 9/44 941/0 هیدروکسی نفتول بلو - 

  

( مشاهده می شود که روش پیشنهادی نسبت به سایر روشهای 9-4با توجه به نتایج ارائه شده در جدول )

 هم دارای فاکتور پیش تغلیظ بالاتری می باشد. گزارش شده تاکنون هم دارای حدتشخیص پایینتر و
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 نتیجه گیری -9-9

مایع پخشی و  –تاکنون هیچ گونه گزارش مبنی بر اندازه گیری کبالت با روش میکرواستخرلج مایع   

ارائه  نشده است.در این پروژه، یک روش آماده سازی   HNBاسپکترومتری جذب اتمی شعله ای با لیگاند 

ار راحت، ساده، ارزان قیمت و بدون نیاز به وسیله خاص می باشد که می تواند فاکتور تغلیظ بالا و نمونه بسی

 حد تشخیص پایینی را فراهم کند. محدوده خطی روش نسبتا زیاد است.

مناسبی دارد.    های دستگاهی سازگاریاین روش به علت دارا بودن ماتریکس بسیار ساده، با اکثر روش

 -اسپکتروفتومتری مرئی هایی همچون کروماتوگرافی گازی، کروماتوگرافی مایع،در روشبعنوان مثال 

جهت   آلی را توان به طور مستقیم، حلالفرابنفش، طیف سنجی جذب اتمی شعله ای و الکتروترمال می

ایع پخشی  م –استخراج مایع  آنالیز به دستگاه وارد کرد.کوتاه بودن زمان استخراج نیز از مزایای مهم میکرو

 می باشد.

 آینده نگری -9-8

مایع پخشی  خیلی سریع در زمینه های زیر توسعه  –ش بینی می شود که میکرو استخراج مایع پی  

 می یابد: 

 (  این روش می تواند برای اندازه گیری سایر عناصر با مقادیر کم بکار برده شود. 9

 دو یا چند عنصر استفاده نمود.( از این روش  می توان برای اندازه گیری همزمان 0

 ( از این روش میتوان با بکار بردن لیگاند ویژه برای اندازه گیری کبالت استفاده نمود.3

 ( امکان بر خط کردن این روش با دستگاه اسپکترومتری جذب اتمی شعله ای.4
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Determination  of trace  amounts  of  cobalt  by  flame  atomic absorption  spectrometry 

 (FAAS)  after  dispersive  liquid – liquid  microextraction 

  Abstract 

In  this  study  a simple  and  sensitive method of  dispersive liquid- liquid  microextraction  

(DLLME) for preconcentration of  cobalt  prior to ,it’s determination by flame atomic 

absorption spectrometry was proposed. The analytical procedure based on the formation of a 

complex between Co (ІІ) with hydroxy naphthol blue (HNB) as a complexing agent. After  

extraction  of  the complex  by carbon tetrachloride as extraction solvent , cobalt 

concentration  in  organic phase was  determined  by  flame  atomic absorption spectrometry. 

The effect of different parameters such as pH, kind and volume of buffer, kind and volume of 

extraction solvent, kind and volume of disperser solvent, kind and volume of dilution solvent, 

concentration of ligand, volume of aqueous phase, extraction time, ionic strength and rate of 

centrifuge were investigated. Also, the effects of foreign ions were investigated. Under the 

, with 1-0.1 mg.L -optimized conditions, a linear calibration curve in the range of   0.002

and enrichment factor of 44.2 were achieved. The relative 1 -g.Lµdetection limit of 0/149 

of cobalt  1-x replicate determinations of  0.020, 0.030 and 0.040 mg.Lstandard deviation for si

(ІІ) were %4.95, %3.45 and %4.87, respectively. This method was successfully applied  for  

determination  of  cobalt(ІІ)  in the spiked water  samples     

                                                                                    
Keywords: Cobalt, hydroxy naphthol blue, Dispersive liquid-liquid microextraction, Flame 

atomic absorption spectrometry.                      
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