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 با بوسه بر شانه های پدرم، تقدیم 

 دلخوشیتنها  ...به او که  و مهربانی سکوت، سخاوت،، مردانگی یا بگویم اش بزرگی از دانم نمی که او به ،  به استواری کوه پدری 

یشگی ام است. 
هم

 

 با بوسه بر دستان مادرم،

دریای بی کران فداکاری و  .همچنان پابرجاست و هرگز غروب نخواهد کردآنکه آفتاب مهرش در آستانه قلبم، به زلالی چشمه ،  یمادر

 .استعشقی که وجودم برایش همه رنج بود و وجودش برایم همه مهر 

  ، همسرمبا عشق به 

از شار محیطی سر کهقلبی آکنده از عشق و معرفت  به است. همسری به صمیمیت باران، او که اسطوره زندگیم، پناه خستگیم و امید بودنم

.برای من فراهم آورد امنیت و آرامش  ،سلامت   

گانی که ی بهمهربان  و تقدیم با  ،فرشت

باور بودن، لذت و غرور دانستن، جسارت خواستن، عظمت رسیدن و تمام تجربه های یکتا و زیبای زندگیم، مدیون حضور    لحظات ناب

 و برادران عزیزم ان. خواهرسبز آنهاست



 ه
 

 ی راه کن ای طایر قدس                                 که دراز است ره مقصد و من نوسفرمهمتم بدرقه

سپاس و ستایش مر خدای را جل و جلاله که آثار قدرت او بر چهره روز روشن، تابان است و انوار حکمت او در دل شب تار، 

 ما ششود و مرری و فرتیی عاا فروود تا بدان، ننده عیف  خویش را در درفشان. آفریدگاری که خویشتن را به ما شناساند و درهای علم را بر

را که سخنوران، در ستودن او بمانند و شمارندگان، شرردن نعمت های او ندانند و کوشندگان، حق او  اوسپاس . طریق علم و معرفت نیازماید

معصوم، هم آنان که وجودمان وامدار وجودشان است؛ و نفرين را گزاردن نتوانند. و سلام و دورد بر محمّد و خاندان پاك او، طاهران 

 ...پيوسته بر دشمنان ایشان تا روز رستاخيز

اه نپای من سی که تار وویی از آنهاپدر ومادری  غاز تولد من هستند.از یکی زاده میشوم و از دیگری جاودانه.سپاسگذار کسانی هستم که سرآ

وده ام ،نماند، آنان که پيوسته جرعه نوش جام تعلیم و تربیت، فضیلت و انسانیت آنها ب   

گاشت استادی و .که سپیدی را بر تخته سیاه زندگیم ن   

د ، صحففه های های بلن که با نکته های دلاویز و گفته  قریان دهقیقدمعلی بادکتر جناب آقای با تقدیر و تشکر شایسته از استاد فرهیخته و فرزانه

گارنده ششای راه و راهنما همواره و نمود پرور علمسخن را  .ستپایان نامه بوده ا اين واکمال اتمام در ن  

  فربادظ م  ات اندیشه توسن همیشه          معلما مقامت ز عرش برتر باد
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 چکیده

گیری مقادیر خط و اندازه-بردر این پایان نامه یک روش ساده و حساس برای استخراج فاز جامد 

( با استفاده از روش تزریق در جریان کوپل شده با اسپکترومتری جذب اتمی IIبسیار کم کبالت )

-2،2-تیازولیل آزو( -2)-3کلرید اصلاح شده با لیگاند ونیلارائه شده است. در این روش پلی ایشعله

( مورد استفاده قرار IIخط کبالت )-بازداری بربه منظور  pH  =5/2( درTADAPدی آمینو پیریدین )

 مولار شسته و به منظور 0/1اسید  هیدروکلریک گرفت. کبالت بازداری شده در ستون بوسیله

 تغلیظ کمی و پاش دستگاه جذب اتمی شد. به منظور بررسی پیشگیری مستقیمأ وارد مهاندازه

هی موثر بر روی حساسیت روش در سیستم ( متغیرهای شیمیایی و دستگاIIگیری کبالت )اندازه

خط کبالت بررسی -گیری برهای مختلف نیز بر روی اندازهسازی شدند و تأثیر یونطراحی شده بهینه

میکروگرم بر لیتر خطی است.  2-150شد. تحت شرایط بهینه، منحنی کالیبراسیون در ناحیه غلظتی 

لیتر از نمونه، به ترتیب میلی 0/10یظ حجم تغلتغلیظ برای پیشمقدار حد تشخیص و فاکتور پیش

گیری تکراری کبالت اندازه 2بدست آمد. انحراف استاندارد نسبی برای  00میکروگرم بر لیتر و  3/1

(II در سطح غلظتی )8/1، %0/3، %2/5گرم بر لیتر به ترتیب میلی 10/0 و  10/0، 05/0، 01/0% 

های حقیقی مختلف مورد بررسی قرار جود در بیشتر نمونههای مزاحم مواست. تأثیر سایر گونه %8/1و

 گرفت.

 

 (.II، استخراج فاز جامد، کبالت )ایاسپکترومتری جذب اتمی شعله :لغات کلیدی
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   ششمین همایش ملی و نمایشگاه تخصصی مهندسی محیط زیست، دانشگاه تهران، آذرماه
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 مقدمه-1-1

های اخیر آلودگی محیط زیست توسط عناصر سمی سنگین بسیار مورد توجه قرار گرفته در سال    

آبی، به فلزات سنگین  یهااست. از میان هزاران ماده آلی و غیر آلی منتشر شده به داخل اکوسیستم

ی شده است. افزایش عناصر به دلیل سمیت، پایداری، تجمع زیستی و نیز جذب آسان توجه بیشتر

باری را  فلزات واسطه سنگین در محیط زیست حتی در مقادیر بسیار اندک، آثار زیان فلزی بخصوص

گیری این عناصر در و اندازه ها و دیگر جانداران در پی دارد. از این رو، شناساییبر سلامتی انسان

 کبالت اهمیت به توجه با .]2و1[تجهت کنترل و جلوگیری از افزایش نامطلوب آنها امری ضروری اس

 ،عنصر این شیمیایی و فیزیکی خواص به بررسی بیولوژیکی ،غذایی ،دارویی، آلیاژی مختلف منابع در

 پردازیم.گیری این کاتیون میاندازه هایراه و کاربردها ،اهمیت

 

 کبالت-1-2

عنصر  این. در جدول تناوبی قرار دارد 27و عدد اتمی  Coعنصر شیمیایی است که با نشان کبالت، 

ی توسط دانشمند سوئد 1737این عنصردر سالاست.  خاکستریبراق و شکننده به رنگ فلزی سخت، 

نظر  از و آهن می باشداز لحاظ خواص فیزیکی شبیه به نیکل و کشف گردید.  1به نام جورج براندت

 بأغال و در طبیعت یافت می شودبه ندرت به صورت غیر ترکیبی  کبالت .شیمیایی عنصری فعال است

  .[3]وجود داردبه صورت فلز درخشان 

 

                                                           
1. George brandt 
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 کبالت شیمیایی و فیزیکی خواص-1-3

 از آنها دوی هر و است همراه نیکل با اغلب عنصر این. است سختی فرومغناطیس عنصر ،کبالت

 هاینمک از کمی بسیار مقدار نیازمند ،پستانداران .[0]باشندمی سنگی شهاب فلز مشخص اجزای

 و مهم رادیواکتیو ردیاب یک ،است کبالت مصنوعی و رادیواکتیو ایزوتوپ که 20 کبالت .هستند کبالت

 عمومأ فلزی کبالت .است آهن سوم دو ،کبالت نسبی پذیری نفوذ .آیدمی شماربه سرطان معالج عامل

شبکه هگزاگونال فشرده و 1(fcc)پرمکعبی با مرکز وجوه بلورین شکل ساختار دو از مخلوطی دارای

(hcp)2 شده دیده نیز+ 1 گرچه، است+ 3و+ 2 شامل، کبالت عادی اکسیداسیون حالات .است 

 .[5]آورده شده است خواص فیزیکی و شیمیایی کبالت (2-1) جدول[. در 0]است

 های فیزیکی و شیمیایی کبالت(ویژگی2-1جدول)

 Co نشانه شیمیایی

 براق و شکننده٬ جامد سخت ظاهری شکل

 27 عدد اتمی

 33/58 جرم اتمی

 درجه سانتیگراد1035 نقطه ذوب

 درجه سانتیگراد 2870 نقطه جوش

 0A27/1 شعاع اتمی

 3و  2 عدد اکسایش

 خاکستری رنگ

 kj/mol 83/7  انرژی یونیزاسیون

 0A 705 /0 شعاع یونی

 7/1 الکترونگاتیوی

 kj/mol 5/372  گرمای تبخیر

                                                           
1. Face centered cubic  

2. Hexagonal cubic paking 
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 کبالت ژئوشیمی و تاریخچه-1-4

  کار به سفالگری و سازی شیشه در آبی رنگ ایجاد برای قدیم هایزمان از آن ترکیبات و کبالت

 برای براندت جورج نام به سوئدی دانشمند یک 1735 سال درطور که اشاره شد همان. است رفته

 . کرد جدا آن کانسنگ از کردن احیا با ناخالص ینمونه یک صورت به را کبالت فلز بار اولین

 به کبالت از استفاده. است عنصر یک واقع در فلز این که داد نشان 1برگمان .ا .ت 1780 سال در

 آلیاژهای به کبالت افزدون که شد مشاهده 1330 سال در .گرددبرمی 1307  سال به فلز یک عنوان

 .[2]دهد می افزایش دائم آهنربای عنوان به را آنها ویژگی آلومینیوم و نیکل، آهن از خاصی

  از کبالت تولید .شد آغاز مراکش در 1332 سال در نقره و طلا، نیکل ،کبالت هایکانی استخراج

 1338 سال در 33لیونگود جان و 2سیبرگ گلن. گرفت انجام 1333 سال در زامبیا مس هایکانه

 بازیافت برای را جدیدی روش ،نیکل المللی بین شرکت  نیز 1300 سال در .کردند کشف را 20 کبالت

 .[7د]کر معرفی نیکل هایکانه از کبالت

 

 [8کبالت] کاربردهای-1-5

 برخی از کاربردهای کبالت عبارتند از:

 در اثر کارکرد بالا پذیر در مقابل فرسایش و آسیبو همچنین آلیاژهای مقاوم  آلیاژهای دیر گداز -

 دار و ابزارهای الماسهروکش در کاربیدهای -

 در آهنربا و واسطه ضبط مغناطیسی)از قبیل نوار کاست و ویدئو( -

                                                           
.  A bregman1 

2.  Glenn seaborg 

 John livingood .3 
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 برای مصرف در صنایع شیمیایی و نفتی کاتالیزگر -

 ندر آبکاری الکتریکی برای استحکام و مقاومت در برابر اکسیداسیو -

 هاها، جوهر و براق کنندهکننده در رنگعامل خشک -

 های چینیی زیرین در لعابلایه -

 رنگدانه )کبالت آبی و سبز( -

 های باطریالکترود -

 کاربرد در پرتو درمانی -

 روش تابشی )پاستوریزه کردن سرد( ها بهدر استرلیزه کردن غذا -

 ساختاری قطعات فلزاتگرافی صنعتی به منظور تشخیص عیوب در رادیو -

 

 [9]تاثیرات بیولوژیکی و زیست محیطی کبالت-1-6

 ممکن همچنین و است ضروری بدن متابولیکی هایفعالیت برای پایین هایغلظت در( II) کبالت

 بصورت ،کبالت با مسمومیت حاد اثرات .باشد موثر نیز خون در هااکسیدان-پرو کردن تنظیم در است

. باشدمی سینه کردن خس خس و هاریه التهاب، آسم شامل و دهند می نشان را خود هاریه بر تاثیر

 به کبالت مقداری ،آبجوها در موجود کفِ  تثبیت برای سازی آبجو کارخانجاتِ از تعدادی 20 دهه در

 استفراغ، تهوع حالت دچار کردند استفاده را محصول این از زیادی مقدار که افرادی. کردند اضافه آبجو

 د.شدن قلبی جدی مشکلات و



 فصل اول: مقدمه

 

6 
 

 کبالت که باردار هایخانم یا و داشتند آنمی )کم خونی( که افرادی در قلبی مشکلات حال این با

  با آلودگی که داد نشان حیوانات روی بر مطالعات. است نشده مشاهده بود شده تجویز برایشان

 کبالت حال این با .آورد می بوجود جنین برای را مشکلاتی، بارداری دوران در کبالت زیاد هایغلظت

 .است ضروری عنصر یک حیوانات از تعدادی رشد در

 سرطانزا است ممکن که ایماده عنوان به را کبالت، آمریکا سرطان تحقیقات المللی بین آژانس

أ مستقیم که صورتی در کبالت که است داده نشان حیوانات روی بر مطالعات .است کرده تعیین، باشد

، هوا طریق از که حیواناتی در .شود می سرطان باعث، گیرد قرار پوست زیر در یا و شود عضلات وارد

 . ه استنشد مشاهده سرطان ،گرفتند قرار کبالت با آلودگی معرض در آشامیدنی آب و غذا

 از پس روز چند تا حداکثر باید انسان در کبالت میزان صحیح تعیینِ  برای ،ادرار و خون هایآزمایش

 کوبالامین ویتامین اصلی هسته کبالت .شود می خارج بدن از سرعت به کبالت زیرا، شود انجام آلودگی

  .دارد نقش اعصاب سلامت حفظ و سازیخون در ویتامین این که باشدمی 12B یا

 

 منابع آلودگی-1-7

. باشند کبالت آلودگی منابع ترینمهم از توانند می کبالت هایفراورده کننده تولید هایکارخانه

  محیط زیست وارد کبالت آلیاژهای تولید یا و نفت یا زغال سوختن ،طبیعی منابع طریق از کبالت

  .شودمی

 . آیند می شمار به کبالت آلودگی منابع از نیز گریریخته صنایع همچنین و صنعتی هایباطله
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تغلیظ و پیشگیری کبالت به کمک تکنیک های اندازهمروری بر روش -1-8

 ایاسپکترومتری جذب اتمی شعله

 القاییپلاسمای ،3الکتریکی کوره ،2نوری نشری اسپکترومتری ،1شعله اتمی جذب اسپکترومتری

 دستگاهی اصلی هایتکنیک ای،تجزیه الکتریکی هایتکنیک و 0جرمی اسپکترومتری با شده جفت

 از کمتر مقادیر در سنگین فلزهای حضور. هستند سنگین فلزی هاییون کم مقادیر گیریاندازه برای

های جذب [. از میان تکنیک10]باشدمی اصلی مشکل یک دستگاهی هایتکنیک این حدتشخیص

 ، دقت و هزینه پایین ظیرداشتن مزایایی ن به دلیل ایاسپکترومتری جذب اتمی شعله اتمی، 

اما به واسطه میزان . این دسته از عناصر استگیری های متداول در اندازهبالا از روشپذیری گزینش

های حقیقی و محدودیت اسپکترومتری جذب اتمی پیچیدگی بافت نمونه بسیار کم این عناصر و

ایی بافت نمونه می باشد مقادیر خیلی کم این یکه شامل حد تشخیص بالا و مزاحمت شیم ایشعله

تغلیظ حل رحله پیشین مشکل با بکارگیری یک ما. عناصر با استفاده از این روش قابل تعیین نیستند

 با جداسازی آنالیت از بافت نمونه، غلظت آنالیت افزایش تغلیظ همزمان ، زیرا در پیشاستشده 

 . یابدمی

استخراج فاز ، مایع-استخراج مایع ،رسوبیشامل هم 5خط -های زیادی به صورت دستی یا برروش

ها ار برده شده است. از میان این روشتغلیظ این عناصر بکاستخراج نقطه ابری برای پیش جامد و

، گستره وسیع انتخاب فاز جامد، روش استخراج فاز جامد به دلیل داشتن مزایایی نظیر سادگی روش

توانایی جداسازی چند عنصری بیشتر مورد استفاده قرار  زمان استخراج کوتاه و، تغلیظ بالافاکتور پیش

های تزریق تغلیظ این است که به آسانی می تواند با سیستمین روش پیش. مزیت مهم اگیرندمی

خط عناصر  -گیری برتغلیظ و اندازهپیوسته بکار گرفته شود و بنابر این از آن می توان در پیش

                                                           
(FAAS. )1 

 (ICP-OES. )2 

(ETC. )3 

(ICP-MS. )4 

 On-line .5 
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فاز جامد به عنوان یک زمینه  یکنندهامروزه یافتن مواد جدید به عنوان استخراج. استفاده کرد

با توجه به اینکه سیستم بکار گرفته شده باشد. تغلیظ مطرح میهای پیشیستمس تحقیقاتی مهم در

با ای خط آن با اسپکترومتری جذب اتمی شعله -گیری برتغلیظ کبالت و اندازهپیش ،در این پروژه

  یدر این قسمت توضیح مختصری درباره، استفاده از یک نوع جاذب جدید سنتزی می باشد

 . شودارائه می  FAASخط با -ظ برتغلیگیری کبالت به روش پیشاندازه ازهای موجود ارشگز

نفتول -2-نیتروزو-1دهنده به نام و همکارانش از یک عامل کمپلکس 1یینگ سو 2002 در سال

(NN)2 18خط کبالت با استفاده از میکروستون  -تغلیظ بربرای پیشC  با سیستمFAAS-FI  استفاده

  آبی با نیتریک اسید یمحلول نمونه( و mol/L 0025 /0دهنده )با غلظت محلول واکنش. کردند

v/v %1/0 ثانیه  30سانتیگراد برای مدت  یدرجه 25ای در دمای یک واکنش حلقهدر  اسیدی شده و

 NaOH یا 1M 3HNO)) محلول مخلوط با اضافه کردن pH. در طول میکروستون با هم مخلوط شدند

(1M)  ثانیه  10ستون با اتانول در عرض بهینه شد. کمپلکس جذب شده در میکرو 3-0 یدر محدوده

 )برای 2/1تغلیظ، و حد تشخیص به ترتیب %شسته شد. دقت، فاکتور پیش FAASپاش به درون مه

10n= ،)2/17 ،2/3  خطیمیکروگرم بر لیتر، دامنه mol/L3- 10-5- 10  و همچنین فرکانس 

 .[11ساعت بود]نمونه بر  30برداری نمونه

حاجی شعبانی و همکارانش از روش تزریق جریان با استفاده از اسپکترومتری جذب  2003در سال 

خط روی یک  -ای برای تعیین کبالت استفاده کردند. در این روش کبالت به صورت براتمی شعله

تغلیظ نشانده شده روی سورفاکتانت پوشیده شده با آلومینا پیش 3نفتول-1نیتروزو-2میکروستون از 

میکرو لیتراتانول شسته شده و با اسپکترومتر جذب  250شده، کبالت به دام انداخته شده سپس با 

نانوگرم  20برای  % 8/2، دقت  لیترنانو گرم بر میلی02/0گیری شد. حد تشخیص ای اندازهاتمی شعله

، حجم 125سازی لیتر از کبالت و همچنین فاکتور غنینانوگرم بر میلی 70برای  %7/1لیتر و برمیلی

                                                           
1. Yingxue ye 

2. 1-nitroso-2-naphthol (NN) 

3. 2-nitroso-1-naphtol 
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لیتر گزارش شده نانوگرم بر میلی 5-100لیتر و دامنه خطی روش میلی 25تغلیظ شده پیش ینمونه

 1کمپلکس-بهای و آمپول 12Bهای آبی، ویتامین گیری کبالت در نمونهاست. این روش برای اندازه

 .[12]شد استفاده

 و همکارانش از روش اسپکترومتری جذب اتمی الکتروترمال با  2در همان سال سولداد کروتی

های آب گیری مقادیرکم کبالت در نمونهخط برای اندازه -تغلیظ توسط تزریق جریان برپیش

استفاده کردند.  =pH 5/3گرد پر شده با کربن فعال درستون تهآشامیدنی توسط جذب روی یک مینی

 130تغلیظ شسته شد. فاکتور پیش v/v %10ستون توسط نیتریک اسید کبالت جذب شده از مینی

لیترحد تشخیص وانحراف استاندارد نسبی به میلی 10تغلیظ بدست آمد. همچنین در حجم پیش

.همچنین منحنی ( بدست آمدn=10نانو گرم بر لیتر ) 50برای  %7/0نانوگرم بر لیتر و  5ترتیب برابر 

 .[13]میکروگرم بر لیتر خطی بود 35/0کالیبراسیون از نقاط نزدیک حد تشخیص تا 

دی  -5-کوئینولینیل آزو( -2) -2 و همکارانش از واکنش سریع کبالت با 3کیوفن ،2000در سال 

برای  18Cهای غشایی با دیسک QADEAA-Co(II)لیت و استخراج با فاز جامد کی 4آنیلیناتیل آمینو

تیل و س pH=5/5در حضور محلول بافری با . استفاده کردندهای محیطی در نمونهگیری کبالت اندازه

با کبالت برای تشکیل کمپلکس بنفش رنگ با نسبت مولی  QADEAA ،5تری متیل آمونیوم برمید

 لیت از بوسیله شویش کی 50سازی . فاکتور غنیدهد( واکنش میQADEAA)کبالت به  1:2

میکروگرم 01/0-2/0ی بدست آمد. قانون بیر در گستره 6لها با مقدار حداقلی از ایزو پنتیل الکدیسک

گیری در اندازه 11. انحراف استاندارد برای کندگیری صدق میهای مورد اندازهلیتر در محلولبرمیلی

بر لیتر به دست  گرممیکرو02/0بود و حد تشخیص  18/1لیتر برابر% گرم بر میلیمیلی 01/0سطح 

 [. 10آمد]
                                                           
1.  B-complex 

2.  Soledad Cerutti 

3.  Qiufen 

4.  2-(2-quinolinylazo)-5-diethylaminoaniline (QADEAA) 

5.  Cetyl trimethyl ammonium bromide (CTMAB) 

6. Isopentyl alcohol 
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( / اتیلن گلیکول دی DVB)2دی وینیل بنزن -های استایرنسنتز پلیمر 1پراوین 2005در سال 

وینیل -0یا مشتقات دی هالو آن در حضورو غیاب  4ال-8-(که با کوئینولینEGDMA) 3متاکریلات

نیکل و کبالت و سپس های حاوی مخلوط سازی کبالت در محلول( برای سنتز و غنیVP)5پیریدین

دی  7-5قرار داده شده روی   EGDMA-را ارائه داد. ذرات پلیمر استایرنFAAS گیری بوسیله اندازه

 تغلیظ دقیقه پیش 5های آبی در زمان ( کبالت و نیکل را از محلولDCQ)6ال -8کلرو کوئینولین 

 میکرو گرم بر لیتر در حجم  0 - 500و دامنه خطی  200تغلیظکند. این روش فاکتور پیشمی

 [.15لیتر را نشان داد]میلی1000تغلیظ پیش

و همکارانش از یک روش جدید شامل استخراج فاز جامد توسط کربن فعال  7قائدی 2007در سال 

ای برای گیری با اسپکترومتری جذب اتمی شعله( و سپس اندازهDTA)8اصلاح شده با دی تیوکسامید

گرم از میلی 500و با  pH=5/5تعیین مقادیر کم کبالت، نیکل و مس استفاده کردند. بازیابی آنالیت در 

 بود. در حجم  35فاز جامد و بدون مزاحمت یونهای فلزات قلیایی و قلیایی خاکی بیشتر از %

بر لیتر برای کبالت گرم میکرو8/0و حد تشخیص  330سازی لیتر فاکتور غنیمیلی  1250تغلیظ پیش

نانوگرم بر  18-300خطی  یگزارش شده است. همچنین دامنه %85/0و نیز انحراف استاندارد نسبی

مولار در استون به عنوان شوینده استفاده شد. روش مذکور  3لیترگزارش شده و از اسید نیتریک میلی

خون با  ینیز سبزیجات، ماسه و نمونههای آب شهر، رودخانه، دریا و گیری کبالت در نمونهبرای اندازه

 [.12نتایج موفقیت آمیزی به کار برده شد]

های ادرار، مو و گیری مقدار کبالت موجود در نمونهمنیره خادم و همکارانش برای اندازه2008در سال 

 ستون پر شده با رزینی مینیای و استخراج فاز جامد بوسیلهناخن از اسپکترومتری جذب اتمی شعله

                                                           
1. Praveen 

2. Styrene–divinyl benzene 

3. Ethylene glycol dimethacrylate 

4. Quinoline-8-ol 

5. 4-vinyl pyridine 

6.  5,7-dichloroquinoline-8-ol 

7.  M. ghaedi 

8. Dithioxamide 
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 3HNOاستفاده کردند. در این روش از  1و لیگاند آمونیوم پیریلیدین دی تیو کربامات 102کروموزورب 

های لیتر در دقیقه به عنوان محلول شستشو استفاده شد و بازداریمیلی 3مولار با سرعت جریان 2

خطی  یو دامنه % 10بود. انحراف استاندارد نسبی کمتر از 32بدست آمده برای یون کبالت بیشتر از %

میکروگرم بر  00/0لیتر و حد تشخیص میکروگرم بر میلی 2و1-5/1های بالاتر از روش در غلظت

 [.11]لیترگزارش شدمیلی 15 یبرای حجم نمونه 3/33تغلیظ لیتر و همچنین فاکتور پیشمیلی

و همکارانش برای اندازه گیری کبالت و چند یون دیگر از روش استخراج فاز  2یانگ 2003در سال 

 یای با کورهو اسپکترومتری جذب اتمی شعله 3وای 20جامد با استفاده از جاذب مسیجل چ پ

 -0-آزو( –کوئینولین  -2) -2( استفاده کردند. مقادیر بسیار کم این عناصر با GFAASگرافیتی )

 ( واکنش داده و برروی ستون استخراج فاز جامدQAMDHB) 4کسیدوبنزندی هیدرو 3و1-متیل 

 300های فلزی در مولار به عنوان شوینده استفاده شد. یون HNO3 1جذب می شوند و از  مذکور

 گزارش شد.  300تغلیظ تغلیظ شوند. فاکتور پیشلیتر پیشمیلی 1توانند به لیتر محلول میمیلی

های فلزی قلیایی و قلیایی خاکی بازیابی گرم رزین بدون تداخل یون 1و با استفاده از  pH= 8در 

نانو گرم بر  2/1بدست آمد. هنگام آشکارسازی با اسپکترومتر جذب اتمی حد تشخیص  35بالای %

 میکرو گرم بر لیتر برای کبالت بدست آمد. این روش برای  015/0- 120خطی یلیتر و دامنه

 2/3های جامد بیولوژیکی با نتایج خوب و انحراف استاندارد کمتر از %ری کبالت در آب و نمونهگیاندازه

 [.18به کار برده شد]

های جامد ای که به جاذبلیت دهندههای کیدهندهو همکارانش از واکنش 5والفردو 2010در سال 

دار با روش اسپکترومتری شنیهای غذاهای چاتغلیظ کبالت در نمونهاند برای پیشپیوند داده شده

-2دار شده با ( عاملPUFای استفاده کردند. در این کار از کف پلی اورتان)جذب اتمی شعله

                                                           
1. Ammonium pirrolidine dithio carbamate 

2. Guangyu yang 

3. Mcigelchp20y 

4. 2-(2-quinolinil- azo)-4-methyl-1,3-dihydroxidobenzene 
5.Valfredo azevedo lemos 
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گیری کبالت و منگنز در غذا تغلیظ برای اندازهبه عنوان یک سیستم پیش 1هیدروکسی استوفنون

درجه سانتیگراد و بمدت 30، تا دمای 2اکسانهیدروکسی استوفنون در دی-2با  PUFاستفاده شد. 

تغلیظ مورد استفاده قرار گرفت. تحت ساعت رفلاکس شد و محصول به عنوان سیستم پیش 72

گرم بر گرم و میلی 0/0و حد تشخیص  32تغلیظ لیتر فاکتور پیشمیلی 50شرایط بهینه و در حجم 

 [.13میکروگرم بر گرم برای کبالت بدست آمد] 3/1-0/75خطی  یدامنه

 گیری مقادیر بسیار کم کبالت از روش برای اندازه و همکارانش 3محرم اینک 2010سال در 

Amberlite-XAD 7 بررویبارگذاری شده 4(PARآزو(ریزورسینول)-پیریدیل -2) -0تغلیظ روی پیش

دقیقه استفاده کردند. کبالت جذب شده با نیتریک اسید غلیظ شسته  05و زمان استخراج  =2pHدر  

و حد تشخیص  30بالای %گیری شد. بازیابی ای اندازهاسپکترومتری جذب اتمی شعله شده و با

لیتر نانوگرم بر میلی 2لیتر از میلی 200برای  %13لیتر و انحراف استاندارد نسبی بر میلی نانوگرم1/0

 بدست آمد. همچنین غلظت کبالت در 200تغلیظ تغلیظ شد فاکتور پیشلیتر پیشمیلی 0/3به که 

 [.20لیتر گزارش شده است]گرم بر میلینانو 5/0-0/35ی های آبی مورد مطالعه در گسترهنمونه

های فلزی تغلیظ همزمان یونساده برای پیش در همان سال مهدی حسینی و همکارانش یک روش

. دادندای گزارش ها با اسپکترومتری جذب اتمی شعلهگیری آنهای آبی و اندازهکبالت و نیکل در نمونه

-2و1تریون -3و2و1-ی تشکیل کمپلکس با ایندانهای هدف بوسیلهی استخراج یوناین روش بر پایه

( پوشیده شده با آلومینا استوار است. SDS) 6دار شده روی سدیم دودسیل سولفاتعامل 5دی اکسیم

نانوگرم  5-1000خطی  یمولار شسته شد. دامنه 2لیتر از نیتریک اسید میلی 5/0یون جذب شده با 

لیترگزارش شده است. همچنین میلی 50تغلیظ و حجم پیش 0/000تغلیظ لیتر و فاکتور پبشبر میلی

                                                           
1. 2-hyd roxyace tophenon e 

2. Dioxane 

3. Muharrem ince 

4. 4-(2-pyridyl-azo) resorcinol 
5. Indane-1,2,3-trione 1,2-dioxime 

6. Sodium dodecyl sulfate acid 
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و حدتشخیص  3و انحراف استاندارد نسبی کمتر از % 32ها به طور عمده بالاتر از %بازداری آنالیت

 [.21گرم بر لیترگزارش شد]میلی 33/1روش 

گیری مقادیر کم کبالت در آب آشامیدنی از رانش برای اندازهعلی مقیمی و همکا 2011در سال 

))ایزو پروپوکسی کربوتیول( دی سولفانیل(  -2کننده ایزوپروپیل لیتواکنش سریع آن با عامل کی

 park 18C-porapak sepلیت رنگی توسط دیسک و استخراج فاز جامد از کی 1(IIDEاتان تیوات )

 در محلول بافر اسید استیک/ سدیم استات واکنش  pH= 2/0( درIIDEاستفاده کردند. کبالت با )

( به عنوان محلول شوینده استفاده 5لیتر اتانول )شامل استیک اسید%میلی 5/2کار از دهد. در این می

لیتر خطی بود. انحراف استاندارد نسبی برای میکروگرم بر میلی 01/0-0/0ی شد و قانون بیر در گستره

 01/0و حد تشخیص  50/2لیتر برابر %میکروگرم بر میلی 010/0گیری برای غلظت اندازه 11

 [.22لیترگزارش شد]میلی 250 تغلیظلیتر برای حجم پیشمیکروگرم بر میلی

مصطفی خواجه و اسماعیل سانچولی از ذرات نقره در مقیاس نانو به عنوان یک  2011در سال 

های تغلیظ یون کبالت در مقایر کم در  نمونهتخراج و پیشاستخراج کننده فاز جامد جدید برای اس

 گیری آن استفاده کردند. واکنشگر ای برای اندازهآبی و از اسپکترومتری جذب اتمی شعله

( بود. تحت شرایط بهینه حد PAN) 2نفتول -2-پیریدیل آزو( -2)-1دهنده در این روش کمپلکس

گیری بدست اندازه 10برای  % 1/3راف استاندارد نسبیمیکروگرم بر لیتر و انح 78/0تشخیص روش 

 50تغلیظ میکروگرم بر لیتر و فاکتور پیش 0/10-0/50خطی یآمد. در این تحقیق همچنین دامنه

 [.23لیتر گذارش شد]میلی 100تغلیظ برای حجم پیش

و  (PDM)4دی متانول-2و2-و همکارانش از مخلوطی از پیریدین  3ساها در همان سال راجا

ی سیلیکا قرار داده شده بود به عنوان یک جاذب که روی یک لایه1:1( با نسبت SCN-) 1تیوسیانات

                                                           
1. 2-[(isopropoxy carbothioyl) disulfanyl] ethanethioate  

2. [1-(2-pyridylazo)-2-naphthol] 
3. Raja saha 

4. Pyridine-2,6-dimethanol 
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مول برگرم میلی 203/0و به مقدار   =3pH( درIIپذیر یون کبالت)بسیار کارا برای بازداری گزینش

مولار  3ک اسید هیدروکلریلیتر از میلی 5/3ی لت جذب شده به طور کامل بوسیلهکبا. استفاده کردند

تاندار انحراف اسشد. گیری ( اندازهFAASای )ی اسپکترومتر جذب اتمی شعلهشسته شده و بوسیله

 0/3-0/80خطی  یمیکروگرم بر گرم ودامنه 2/0حد تشخیص گیری واندازه 10برای  %2/0نسبی 

  330لیترگزارش شد. همچنین حجم نمونه میلی 50تغلیظ لیتر و حجم پیشمیکروگرم بر میلی

 [.20گزارش شد] 30تغلیظ نیز لیتر و فاکتور پیشمیلی

تغلیظ مقادیر کم و همکارانش یک روش جدید برای استخراج و پیش 2یانگ وانگ2012در سال 

ور دار شده ارائه دادند. برای این منظکبالت و چند یون دیگر با بکارگیری نانو ذرات مغناطیسی عامل

نانو ذرات اکسیدآهن پوشیده شده با آلومینا سنتز شده و به عنوان جاذب جامد مورد استفاده قرار 

در سیستم استخراج فاز جامد مورد  3گرفت. این نانو ذرات سنتز شده همرا با سدیم دودسیل سولفات

متوالی در  های استخراج، شویش و تشخیص با موفقیت در سیستم تزریقاستفاده قرار گرفت. فرایند

( اجرا شدند. ETAASواسپکترومتری جذب اتمی الکتروترمال) 4(LOV-SIآزمایشگاه روی یک شیر)

میکروگرم بر لیتر  01/0-5غلظتی  یتحت شرایط بهینه منحنی کالیبراسیون نشان داد که در محدوده

نانو  2تشخیص  گیری و حداندازه 11برای  8/2خطی وجود دارد و انحراف استاندارد نسبی % یرابطه

گزارش شد.  30تغلیظ نیز نمونه بر ساعت بود وفاکتور پیش 18برداری گرم بر لیتر و فرکانس نمونه

 [.25های آب مورد استفاده قرار گرفت]گیری کبالت در نمونهروش مذکور با موفقیت برای اندازه

 

                                                                                                                                                                          
1. Thiocyanate 

2. Yang wang 

Sodium dodecyl sulfate .3 

4. Sequential injection lab-on-valve 
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  نمونه سازیآماده هایای بر روشمقدمه-2-1

 گیری کمی صورت گرفته است. های اندازهنظیری در تکنیکرشد بیند دهه اخیر چدر طی 

طور حسگرها و هایی از قبیل کروماتوگرافی، اسپکتروسکوپی، میکروسکوپی و همینی دستگاهتوسعه

ای هنوز هم تجزیه رغم پیشرفت ابزارهایها بوده است. علیابزارهای میکرو تحت تأثیر همین پیشرفت

 [.22های کاملأ غیر تخریبی وجود ندارد]گیریدر بسیاری از موارد، اندازه

 نمونه سازیآماده. است لازم و ضروری نمونه سازیآماده مرحله چند یا یک، هاگیریاندازه اغلب در 

 :کندمی دنبال را زیر اهداف معمولا

 آن کم مقادیر گیریاندازه منظور به آنالیت تغلیظ -

 روش پذیریگزینش افزایش نتیجه در و آنالیت جداسازی مرحله در بالقوه هایمزاحمت حذف -

 بهتر تشخیص و جداسازی برای ترمناسب فرم به گونه تبدیل ،لزوم صورت در -

 نماید عمل نمونه ماتریکس تغییرات از مستقل که ،قوی و تکرارپذیر روش یک کردن فراهم -

 هایتکنیک، دارد زیادی بسیار اهمیت نمونه سازیآماده هایروش در تکرارپذیری که آنجایی از

 افزایش حال در روز هر گیردمی قرار سنجش مورد فردی دخالت بدون نمونه هاآن در که خودکار

 [. 27]است

  شکل در باشندمی نیز نمونه سازیآماده مرحله شامل که آنالیز فرایند با همراه رایج مراحل از برخی

 .است شده داده نشان( 2-1)
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 [22نمونه ] سازیآماده مرحله شامل آنالیز فرایند یک مراحل -(1-2) شکل

  

  جامد فاز استخراج -2-2

 تاریخچه -2-2-1

 محیط یک از آن در که کلاسیک کروماتوگرافی با 1302 سال از 1(SPE)ذ جامد فاز با استخراج

، آلومینا، سیلیکا 1330 سال حدود در. گردید آغاز شد استفاده نظر مورد جزء جداسازی جهت جاذب

( نرمال فاز) قطبی هاینمونه جذب و تغلیظ جهت هاییجاذب عنوان به دیاتومه خاک و فلورسیل

 فاز کروماتوگرافی نام به امروزه که آنچه مورد در مقاله یک بار اولین برای 1350 سال در. شد استفاده

 ترکیبات جذب برای قطبی غیر ساکن فاز، کروماتوگرافی آن در که گردید چاپ، شده شناخته معکوس

 از زیادی تعداد جداسازی برای زغال از استفاده سالهمان در. شد تهیه قطبی حلال از غیرقطبی

 هایرزین عنوان تحت 1320 سال در، جامد فازهای از دسته یک. شد برده بکار آب از آلی ترکیبات

XAD اندداشته آب قطبی از آلی هایگونه استخراج در را ایعمده سهم هارزین این که شدند معرفی. 

 بالا کارایی با مایع کروماتوگرافی در هم شده پیوند معکوس فاز هایستون از استفاده، السهمین در

 شد شروع 1370 دهه اواسط از نمونه سازیآماده روش یک عنوان به SPE چشمگیر رشد .گردید رایج

 و آب ،هوا هاینمونه آنالیز به محققان مجدد توجه دهه این در متخلخل پلیمرهای خانواده معرفی با و

                                                           
 1. Solid  phase  extraction 
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 تجاری طور به 1واترز شرکت توسط 1378 سال در هاکارتریج. گردید معطوف بیولوژیکی هاینمونه

 از استفاده امکان امروزه .شد متداول هاآزمایشگاه در SPE از استفاده آنها ورود با و شدند بازار وارد

 هایبافت در حتی آزمایش مورد گونه تغلیظ و جداسازی برای ساکن فاز نوع 30 از بیش با هاکارتریج

 .[28]دارد وجود پیچیده

 

 (SPE)اصول و مراحل استخراج با فاز جامد  -2-2-2 

توزیع ماده حل باشد. بدین معنی که شامل مایع می –مشابه استخراج مایع SPEاصول و قواعد 

مایع،  -شده بین دو فاز است با این تفاوت که به جای دو فاز مایع مخلوط نشدنی در استخراج  مایع

باشد. این روش این روش شامل توزیع بین یک فاز مایع )بافت نمونه( و یک فاز جامد )جاذب( می

بر روی فاز جاذب تغلیظ و  های موجود در محلول را از طریق جذبسازی نمونه می تواند آنالیتآماده

شامل عبور نمونه مایع یا گاز از میان یک ستون، کارتریج،  لوله یا  SPE سازی کند. طرز عملخالص

باشد. بعد از اینکه تمام نمونه از میان کند، میداری مییک دیسک حاوی یک جاذب که آنالیت را نگه

شستشو با یک حلال مناسب بازیابی های بازداری شده بوسیله آنالیت ،جاذب عبور داده شد

 .[28شوند]می

 

 (SPEروش استخراج با فاز جامد)-2-2-3

-2) شکل در صورتیکه به متوالی مرحله چهار الی سه از معمولاٌ (SPE) استخراج با فاز جامد روش

شود. سازی می. ابتدا جاذب جامد توسط یک حلال مناسب آمادهاست شده تشکیل شده داده نشان( 2

های عاملی و حذف پوشی گروهضرورت این مرحله بدلیل اهمیت مرطوب شدن مواد پرکننده و حلال

                                                           
1. Waters 
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 و شده خالی ستون در موجود هوای هایحباب همچنینجاذب است.  های موجود در موادناخالصی

 بستگی جاذب طبیعت به 1سازیآماده حلال نوع. شوندمی پر حلال توسط ستون داخل خالی فضاهای

 عبور جامد فاز داخل از نمونه مشابه یونی قدرت و pH با بافری محلول یا آب، حلال عبور از بعد. دارد

 ،استفاده مورد سیستم نوع به بسته. عبور می کند جامد فاز داخل از نمونه دوم یمرحله. در کندمی

عبور نمونه از داخل نیروی محرک  .کند تغییر لیتر یک تا لیترمیلی یک بین تواندمی نمونه هایحجم

خلاء باشد. برای ایجاد شرایط تغلیظ بهتر آنالیت روی جاذب و  یا و پمپ ،جاذبه نیروی ستون میتواند

بازداری مؤثرتر لازم است تا سرعت جریان عبور نمونه از داخل جاذب به اندازه کافی پائین باشد. در 

سوم اجزای بافت جذب شده بر روی فاز جامد توسط حلال مناسب و دارای قدرت شویش  یمرحله

 مورد هایآنالیت شستن شامل آخر یمرحله ها شسته شوند.کافی شسته می شوند بدون اینکه آنالیت

 شوینده حلال حجم. شوند واجذب شده بازداری بافت اجزای اینکه بدون است مناسب حلال با نظر

همچنین  .شود پذیرامکان سازیرقیق حداقل با همراه هاآنالیتکمی بازیافت تا شود انتخاب طوری باید

 .[23]شود تنظیم دقت به باید کامل شویش از اطمینان برای شوینده سرعت جریان

 

 [23]جامد فاز با استخراج مختلف مراحل -(2-2)شکل

                                                           
1.  Conditioning 
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 جامد فاز نوع های مؤثر بر انتخابفاکتور -2-2-4

 حسب بر جامد فازهایباشد. های جاذب، خصوصیات آنالیت میفاکتور موثر بر انتخاب گروهاولین 

. گیرندمی قرار یونی تبادل و مخلوط مدهای ،قطبی ،غیرقطبی دسته چهار در بازداری مکانیسم

 انتخاب را هاجاذب از گروه کدام که دهدمی نشان ما به نظر مورد هایآنالیت شیمیایی ساختمان

 عاملی هایگروه با آنالیت شامل و بوده زیاد آن نمک مقدار که آبی ینمونه یک، مثال برای. کنیم

 . شود بازداری غیرقطبی هایجاذب بوسیله باید( ادرار در هااستروئید مانند) باشدمی غیرقطبی

 

 جامد فازهای انواع -2-2-4-1

 3سرنگی لوله ، 2 کارتریج ، 1میکروستون همانند مختلف تجاری هایفرم به معمولا جامد هایجاذب

 .است شده آورده( 3-2) شکل در هاجاذب پرکاربردترین از نوع سه[. 30-31]دارند وجود 4دیسک و

 

 [32]مصرفی جامد فاز مختلف انواع -(3-2)شکل

                                                           
1.  Micro- column 

2. Cartridge 
3.  Syringe barrel 
4. Disk 

 



 فصل دوم: بخش تئوری

 

21 
 

 هامیکروستون -2-2-4-2

های مختلف استفاده ها برای استخراج مقادیر بسیار کم عناصر از نمونهاز میکروستون معمولأ

تری از وسیع یهای مختلف وجود دارد، لذا محدودهها با جاذبشود. امکان پرکردن میکروستونمی

های تجاری و مصرفی انتخاب نمود. همچنین ها و دیسکتوان در مقایسه با کارتریجها را میجاذب

ب شود. با توجه به اینکه این تواند بر اساس حجم نمونه انتخاستون )یعنی وزن جاذب( می یاندازه

فلزی با غلظت های تغلیظ یونپیش توانند برای حجم زیاد نمونه استفاده شوند، در نتیجهها میستون

لذا شستشوی  ،استفاده شوند مجدداهایی باید از آنجائیکه چنین ستون .گرددپذیر میبسیار کم امکان

ها باریک بوده و کاربردشان به سرعت میکروستون علاوه قطر داخلیبه .کامل آنها بسیار مهم است

های زیاد نمونه به شود. در نتیجه برای حجملیتر بر دقیقه محدود میمیلی 1-10در حد  هاییجریان

 .[32-33است]تغلیظ طولانی نیاز پیش زمان

 

 های سرنگی مصرفیها و لولهکارتریج -2-2-4-3

 با پرکننده مواد از و هستند اتیلنپلی و پروپیلنپلی جنس از معمولا سرنگی هایلوله و هاکارتریج

 20 منافذ با پروپیلنپلی فیلتر دو بین جامد هایجاذب. اندشده پر مختلف عاملی هایگروه

 فاز وزن .(شودمی استفاده شیشه جنس از هاییفیلتر از اوقات گاهی) شوندمی داده قرار میکرومتری

 بین سرنگی هایلوله حجم .کندمی تغییر بیشتر و گرم یک تا گرممیلی 100 از هاکارتریج درون جامد

 هایلوله .است متغیر گرم 50 تا گرم میلی 10 بین آن هایپرکننده وزن و بوده لیترمیلی 25 تا 1

 SPE خلاء هایپمپ انواع به اتصال قابلیت که هستند انتهایی قسمت در استاندارد نوک دارای سرنگی

 امکان طرح این در بنابراین .هستند نیز فوقانی نوک دارای تحتانی نوک بر علاوه هاکارتریج .دارند را

 از. کندمی جلوگیری جاذب فاز شدن فشرده از که دارد وجود منفی فشار و مثبت فشار از استفاده

 و نمونه سازیآماده پایین هایسرعت به توانمی سرنگی هایلوله و هاکارتریج معایب مهمترین
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. نمود اشاره پایین مقطع سطح علت به نمونه بافت در موجود ترکیبات و ذرات بوسیله شانگرفتگی

 شدن آلوده سبب و دهدمی کاهش را آنالیت بازداری ظرفیت ،کارتریج داخل در کانال ایجاد

 [. 32-33]شودمی پرکننده مواد در موجود هایناخالصی به شده تغلیظپیش هایآنالیت

 

  هادیسک -2-2-4-4

 و هاکارتریج ،هاستون به مربوط مشکلات بالا مقطع سطح با تخت هایدیسک از استفاده صورت در

 تترافلورواتیلن -پلی بافت یک در پرکننده مواد از هادیسک تهیه در .[27]شودمی برطرف هالوله

(PTFE )هایفیبر وزنی -وزنی %10 و جاذب وزنی -وزنی %30 درصد ترکیب با PTFE استفاده 

 [. 30]شودمی

 07 قطر با هاییدیسک .هستند دسترس در مترمیلی 30 تا 0 بین مختلف هایقطر در هادیسک

 اندازه و بالا مقطع سطح، کم خالی فضای علت به .هستند هادیسک نوع ترینپراستفاده جزء مترمیلی

 از کمتری جرم بنابراین. شودمی انجام هاکارتریج از بهتر هادیسک در هاآنالیت توزیع، ذرات کوچک

 در هم حلال از کمتری حجم به هادیسک لذا .است لازم نمونه از ایمشابه حجم برای جاذب ماده

 امکان هادیسک پایین برگشتی فشار علاوه به .دارند نیاز شویش مرحله در هم و سازیآماده مرحله

 احتمال هادیسک یگسترده سطح و سازدمی فراهم را زیاد هایجریان سرعت در آنها از استفاده

 از، دیسک داخل در جاذب فاز نشاندن جدید هایتکنیک همچنین .رساندمی حداقل به را گرفتگی

 از استفاده معایب از یکی. بخشدمی بهبود را جرم انتقال و کندمی جلوگیری آن در کانال ایجاد

 بدون است دیسک روی از نمونه عبوری حجم بیشترین حد حجم) است حد حجم کاهش ،هادیسک

 بنابراین است کارتریج از کمتر دیسک ظرفیت همچنین .(شود خارج دیسک از نظر مورد آنالیت اینکه

 هایگونه( طبیعی آلی مواد زیاد مقادیر دارای دریا یا رودخانه آب همانند) حقیقی هاینمونه برای
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 کنشهم بر که شوندمی توصیه هاییآنالیت برای هادیسک .شوندنمی بازداری کمی و کامل بطور فلزی

 .[30]باشند داشته جاذب فاز با قوی

 

 SPE هایجاذب مطلوب خصوصیات -2-2-5

 زیاد سطح مساحت -2-2-5-1

 طور به. دارد بستگی SPE ذرات تماس سطح به نمونه در شدهحل یماده یک جذب SPE روش در

 تخلخل افزایش با که ایگونه به ،دارند مستقیم یرابطه هم با آنها مساحت و ذرات تخلخل میزان کلی

 آنالیت با آن کنشهم بر جاذب سطح مساحت افزایش با .یابدمی افزایش ذره سطح مساحت، ذرات

 . شودمی جاذب کارایی افزایش باعث و شده بیشتر

 

 پذیر برگشت سطحی جذب -2-2-5-2

 : باشدمی اساسی ضرورت دو دارای SPE موفق انجام

 .باشد بالایی تکرارپذیری دارای کنندهاستخراج ذرات توسط شوندهحل ماده جذب -الف 

 .شوند شویش کنندهاستخراج ذرات از کامل طور به و راحتی به بایستی شدهحل مواد -ب 
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 خلوص -2-2-5-3

 جامد فاز از نمونه اجزای شویش حین در است ممکن که ناخالصی گونه هر از عاری باید جامد ذرات

 طریق از توانمی را کار این باشد لازم جامد فاز ذرات سازیخالص صورتیکه در. باشند، شوند شسته

 .داد انجام دیگر حلال یک یا آلی حلال یک با شستشو

 

 بالا شیمیایی پایداری و سختی -2-2-5-4

 در باید جامد ذرات بنابراین ،باشد بازی یا اسیدی شوینده یا نمونه محلول است لازم موارد بعضی در

 منظور به همچنین .باشند پایدار شویش مرحله در آبی و آلی هایحلال یا و نمونه محلول حضور

 ستون از نباید جاذب ،استخراج فرایند طول در هانمونه و هاحلال برای جریان مناسب شرایط دارینگه

 تحت مختلف هایحلال توسط جاذب هایرزین معمولا .شود متورم حلال برابر در یا و شده خارج

 برطرف را مشکل این زیاد عرضی هایپیوند با هارزین این از ایدسته امروزه اما ،گیرندمی قرار ثیرتأ

 . باشندمی ترمناسب SPE برای دلیل همین به و نموده

 

 بالا بازیابی درصد -2-2-5-5

 صورت کامل طور به آن بازیابی که شودمی انجام مطلوب طور به هنگامی آنالیت یک مقدار تعیین

 هاآنالیت از یکهر از معینی و ثابت درصد با بازیابی مستلزم SPE روش به کمی آنالیزهای انجام .گیرد

 .[35]دباشمی شویش و استخراج مراحل طول در
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 SPE مزایای  -2-2-6

 و گیروقت معمولا پایین بسیار هایغلظت در عناصر تغلیظپیش برای مایع – مایع هایاستخراج

 یونی قدرت و pH ،دما مانند استخراج شرایط شدید کنترل نیازمند علاوهبه. هستند پردردسر

. است شده مایع – مایع استخراج کلاسیک هایروش جایگزین SPE روش امروزه نتیجه در .باشندمی

 توجه مورد بسیار، کوتاه استخراج زمان و کم یهزینه ،آلی حلال مصرف کاستن علت به تکنیک این

 و بوده پذیر امکان روش این در بالا تغلیظ فاکتورهای و بازیافت هایدرصد به رسیدن .[32]باشدمی

SPE اسپکترومتری ،مایع کروماتوگرافی همانند ایتجزیه هایتکنیک به خط -بر طور به تواندمی 

 علت به SPE هایکاربرد شود متصل( ICP) القایی شده جفت پلاسمای اسپکترومتری یا و اتمی جذب

 به که است بسیاری مزایای دارای SPE .هستند LLE روش از تروسیع متعدد جامد هایجاذب وجود

  . شودمی پرداخته آنها به خلاصه طور

 

 تغلیظپیش -2-2-6-1

 این در تغلیظپیش فاکتور لذا ،شودمی استفاده آلی حلال بالای هایحجم از LLE روش در چون

 حذف با همراه کم غلظت با عناصر همزمان تغلیظپیش امکان SPE فرآیند .است پایین روش

 این در زیست محیط یآلاینده و سمی آلی هایحلال مصرف و سازدمی فراهم را بافتی هایمزاحمت

 جذب ترکیبات شستن طریق از سادگی به شده استخراج آنالیت بالای تغلیظ .رسدمی حداقل به روش

 بالا تغلیظپیش فاکتور به دسترسی بنابراین. شودمی حاصل نمونه حجم از کمتر بسیار حجمی با شده

 .[32-37]شودمی پذیرامکان
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  هاگونه سازیذخیره و دارینگه -2-2-6-2

 جذب جامد فاز روی بر بردارینمونه محل در را نظر مورد هایآنالیت توانمی SPE از استفاده با

 روز چند مدت برای یا و نموده منتقل آزمایشگاه به آنالیز جهت را شده ذخیره هاینمونه سپس ،نمود

 بسیار مقادیر گیریاندازه برای SPE کاربرد این .[31-33 و 38-33]کرد دارینگه را فلزی هایگونه

 زمان تا آن دارینگه و آزمایشگاه به نمونه مستقیم انتقال زیرا .است اهمیت حائز بسیار عناصر کم

 زمان این طی در آنالیت است ممکن اینکه جمله از ،داشت خواهد همراه به را مشکلاتی آنالیز

 از و است کم بسیار جامد هایجاذب توسط شده اشغال فضای علاوه به .شود تغییراتی دستخوش

 .شودمی اجتناب حجیم ظروف دارینگه

 

  بالا پذیریگزینش -2-2-6-3

 به .سازدمی پذیرامکان را خاص عنصر یک تغلیظپیش و پذیرگزینش استخراج ،SPE اوقات گاهی

 فلزات باید سطحی هایآب در سنگین فلزات اسپکترومتری آشکارسازی هنگام در ،مثال عنوان

 هاآب این در بالایی هایغلظت در عناصر این که صورتی در شوند حذف روی و آهن همانند غیرسمی

 .ننماید بازداری را مزاحم هایگونه این که کرد طراحی جامدی هایفاز توانمی[. 00]دارند وجود

 آن هایگونه سایر و شده بازداری جامد فاز روی بر فلز یک هایگونه از بعضی است ممکن همچنین

 این از علاوهبه .[01]شودمی میسر SPE از استفاده با شناسی گونه نتیجه کنند، در عبور

 در چربی ترکیبات همانند) فلزات تعیین در مزاحم ترکیبات حذف جهت در توانمی بالا پذیریگزینش

 [. 02]نمود استفاده( بیولوژیکی هاینمونه
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 ایتجزیه هایتکنیک به خط -بر اتصال امکان و اتوماسیون -2-2-6-4

 SPE به متعددی شده خودکار هایسیستم نیز اخیرأ، درآید خودکار صورت به آسانی به تواندمی 

 ایتجزیه هایتکنیک به خط -بر صورت به تواندمی SPE ،براین علاوه . اند شده ارائه تجاری صورت

 به ممانعت آنالیز و تغلیظپیش مراحل بین در نمونه کردن کاریدست از خط -بر روش در .شود متصل

 پذیری تکرار و رسیده حداقل به نمونه شدن آلوده و آنالیت دادن دست از خطر نتیجه در. آیدمی عمل

 مورد نمونه حجم لذا ،شودمی آنالیز نمونه حجم تمام چون خط -بر هایسیستم در. شودمی میسر بالا

 ترجیح SPE خط -بر هایسیستم ،پیچیده هاینمونه برای این وجود با .یابدمی کاهش SPE برای نیاز

 هایروش با شده استخراج نمونه آنالیز امکان و بوده بالا روش این پذیری انعطاف زیرا ،شودمی داده

 .[03]دارد وجود آنالیزی مختلف

 

 اتمی جذب اسپکترومتری به خط -بر اتصال  -2-2-7 

 تزریق تغلیظپیش سیستم بار اولین برای[ 00-01] همکارانش و 2فانگ و[ 00]همکارانش و 1اولسن

 از هاآن .کردند گزارش را( FAAS) ایشعله اتمی جذب اسپکترومتری به متصل خط -بر جریان

 را سیستم همین محققین این بعدها. کردند استفاده کاتیونی کننده مبادله با شده پر هایمیکروستون

 خط -بر تغلیظپیش زمینه در متعددی مقالات بعد به آن از[. 03]کردند متصل ET- AAS دستگاه به

 هاییجاذب .است شده گزارش  3جریان در تزریق ایتجزیه هایسیستم با اتمی جذب اسپکترومتری با

 به و کرده جذب سریعأ را هاآنالیت باید شوندمی استفاده پیوسته تزریق تغلیظپیش سیستم در که

 بالا کافی یاندازه به باید هاجاذب پذیریگزینش علاوهبه .باشد سریع نیز واجذبشان فرآیند آن دنبال

 سیستم این در استفاده مورد هایجاذب تریناستفاده پر از یکی 11C -سیلیکا جاذب عمل در .باشد

                                                           
1. Olsen 

 2. Fang 

3. Flow injection analysis 
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 بالا برای همچنین. شودمی استفاده( متانول همانند) آلی هایحلال از شستشو برای معمولا. است

 هاسیستم این در .شوندمی اضافه نمونه محلول به دهندهکمپلکس عوامل ،فلزات بازداری کارایی بردن

 .[05]است فلزات با آنها سریع واکنش دهندهکمپلکس عوامل انتخاب مبنای

 

 (FIA) جریان در تزریق با آنالیز -2-3

 مواد تجزیه در زیادی تحول که تجزیه شیمی در مهم هایپیشرفت از یکی گذشته سال چندین در

 نتایج قادرند که هاسیستم این .است بوده خودکار تجزیه هایسیستم ابداع ،است کرده ایجاد مختلف

 در استفاده برای ابتدا در، آورند فراهم انسانی نیروی دخالت کمترین با را زیادی ایتجزیه

 قیمت با تجزیه زیاد بسیار تعداد باید هاآزمایشگاه این در. شدند طراحی طبی تشخیص هایآزمایشگاه

 پیشرفت و تکمیل سبب ،هزینه کاهش به نیاز و نمونه تعداد کثرت عامل دو واقع در و شود انجام ارزان

 انواع از یکی جریان در تزریق ایتجزیه روش .[02-07]شدند خودکار تجزیه هایروش تدریجی

 با کلی آشنایی برای مختصری توضیحات است شده سعی اینجا در .باشدمی خودکار تجزیه هایروش

 . شود ارائه روش این

 

  تاریخچه  -2-3-1

 انتشار با ،2هانسنو 1 روزیکا توسط 1375 سال در بار اولین برای جریان در تزریق ایتجزیه روش

 تا 1320 هایسال در که قطعه قطعه جریانی آنالیز هایروش از روش این. [03]شد معرفی ایمقاله

 یک جریان بوسیله هانمونه ،3قطعه قطعه جریانی هایسیستم در .گردید نتیجه ،بودند شده رایج 1370

                                                           
  1. Ruzica 

 2. Hansen 
3. Segmented continuous analysis 
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 نقش دو هوا هایحباب هاسیستم این در. شوندمی حمل آشکارساز تا هوا هایحباب حاوی محلول

 از هاحباب اینکه دیگر و شوندمی هانمونه جانبی آلودگی از مانع هاحباب وجود اینکه اول: دارند مهم

 یک که صورتی در که دادند نشان جریان در تزریق سیستم طراحان. کنندمی جلوگیری هانمونه پخش

 .آیدمی بدست فوق مزیت دو ،نیز حباب از استفاده بدون ،شود طراحی خوبی به نوع این از سیستم

 این جمله از. کندمی ایجاد روش این برای نیز دیگری مزایای هوا حباب از استفاده عدم ،این بر علاوه

 :کرد اشاره زیر مورد چند به توانمی مزایا

 ( ساعت در نمونه 100 تا)  بیشتر یتجزیه سرعت -الف

 ( نمونه تزریق قسمت جزء به)  سیستم هایقسمت بودن پذیرانعطاف و ساده -ب

 .[07( ] هوا حضور عدم دلیل به)  واکنشگر و نمونه تکرارپذیر اختلاط -ج

 

  1دستگاهوری  -2-3-2

 .است شده داده نشان( 0-2) شکل در جریان در تزریق ایتجزیه ساده بسیار سیستم یک از طرحی

 

 

 

 

 [.03]پساب: W آشکارساز،: DET نمونه، : S واکنشگر،: R حامل،: FIA، Cسیستم کلی طرح -(0-2)شکل

 

                                                           
1. Instrumentation 
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 وارد ،دارد را حامل نقش که واکنشگر غیر سیال به ،تزریق سیستم یک طریق از نمونه اینجا در

 درون نمونه توده. باشد آب یا و نمک یک از محلولی ،بافر محلول است ممکن حامل معمولا. شودمی

 یلوله طریق از که، واکنشگر محلول با( اختلاط ناحیه) شکل T لوله محل در و کرده حرکت لوله

 ترکیب ،یابدمی انتقال 2اختلاط ناحیه طرف به( 1پریستالتیک پمپ معمولا)  پمپ یک توسط و دیگری

 رسدمی آشکارساز به و گذشته کننده مخلوط مارپیچی لوله درون از واکنشگر و نمونه مخلوط. شودمی

 از واکنشگر و نمونه عبور مدت در .گردد ثبت واکنشگر و نمونه بین واکنش به مربوط خاص علامت تا

 عمل این ضمن در و کرده نفوذ واکنشگر سیال درون به تدریج به نمونه توده ،کننده مخلوط مارپیچ

 از عبور از پس محلول .شودمی مشخص آشکارساز در حاصل نتیجه و گیردمی انجام نظر مورد واکنش

 .[03]شودمی هدایت فاضلاب طرف به آشکارساز

 

 

 [08]است شده تزریق سیستم به متوالی طور به که رنگی محلول به نوعی آشکارساز یک پاسخ -(5-2)شکل

 

 

  FIA سیستم در اساسی اجزای -2-3-3

 .شودمی معرفی  FIA معمولی سیستم یک در رفته بکار متفاوت اجزای قسمت این در

                                                           
1. Peristaltic pump 

2. Mixing coil 
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 ، 1دهنده نمونه و واکنشگرها، مارپیچ واکنششامل وسایل انتقال FIAاجزای اصلی یک سیستم 

  در واکنشگرها و نمونه انتقال روش ترینمعمولمی باشد.  3و آشکارسازها 2های تزریق نمونهسیستم

FIA خود هایغلطک با که است ایوسیله، پریستالتیک پمپ .استفاده از پمپ پریستالتیک می باشد 

 در پریستالتیک پمپ یک کار اساس .راندمی جلو به و فشرده پلاستیکی هایلوله داخل در را سیال

 سه حداقل لحظههر در ،شودمی دیده شکل در طوریکههمان. است شده داده نشان( 2-2) شکل

 ایجاد هالوله درون را ایپیوسته جریان تواندمی آنها از ناشی فشار و بوده تماس در هالوله با غلطک

 . کند

. کرد کنترل هالوله داخلی قطر انتخاب و موتور سرعت تنظیم با توانمی را هامحلول جریان سرعت

 ایجاد امکان که هستند دسترس در مترمیلی 0 تا 25/0 از متنوع داخلی قطرهای با هاییلوله امروزه

 معمولا پریستالتیک هایپمپ در. کنندمی فراهم را دقیقه بر لیترمیلی 00 تا 0005/0 از هاییجریان

. کنند ایجاد جریان لوله چندین در همزمان طور به توانندمی و هستند کافی طول دارای هاغلطک

 مورد لوله نوع و شوندمی ساخته مختلفی هایجنس از پریستالتیک پمپ در استفاده مورد هایلوله

 پلی هایلوله از الکلی و آبی هایسیال برای. شود انتخاب باید جاری سیال به توجه با استفاده

 همچنین و قلیایی یا و اسیدی خیلی هایحلال برای ولی کرد استفاده توانمی کلریدوینیل

 [.07]کرد استفاده مخصوص هایلوله از باید آلی، هایمحلول

 

                                                           
3. Reaction coil 

4. Injectors 

5. Detectors 
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 [07]آن هایلوله و پریستالتیک پمپ هایغلطک متقابل اثر نمایش -(2-2)شکل

 

 یا کننده مخلوط مارپیچ به که دارد وجود مارپیچی لوله یک، جریان در تزریق هایسیستم اغلب در

 و نمونه شعاعی اختلاط افزایش (( مارپیچ واکنش باعث0-2)شکل) است معروف واکنش مارپیچ

  [.07]شودترمشخص و بزرگتر اختلاط این از شده ایجاد علامت تا شودمی دیگریک با واکنشگر

 تزریقی هایسیستم مشابهباشد که سیستم های تزریق نمونه می FIAجزء دیگر در یک سیستم 

 با نمونه محلول که است لازم موفق تجزیه یک برای .باشندمی HPLC خصوص به مایع کروماتوگرافی

 اغتشاش حاصل جریان در، تزریق هنگام در و شده تزریق مایع از واحد توده یک صورت به و سرعت

 تزریق شیر از استفاده، پیوسته جریان در نمونه تزریق راه ترینمطمئن دلیل همین به. نکند ایجاد

 (7-2)شکل در قسمتی شش تزریق سیستم یک از ایساده شکل. است  2بردارینمونه لوپ و 1چرخان

 نمونه تزریق سپس و بردارینمونه مدار شدن پر مرحله دو ،شکل این در. است شده داده نشان

 . [07]است شده مشخص

                                                           
1. Rotatory injection valve 
2. Sampling loop 
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 [03]قسمتی شش تزریق سیستم -(7-2) شکل

 HPLC آشکارسازهای مشابه، شوندمی استفاده جریانی تزریق هایسیستم در که آشکارسازهایی

 جذب، اتمی نشر و جذب: از عبارتند اند گرفته قرار استفاده مورد که آشکارسازهایی انواع .باشندمی

 سنجی طیف ،سنجی کدر ،سنجی شکست ،الکتروشیمیایی هایروش، مولکولی فلوئورسانس، مولکولی

 سنجیرنگ هایروش و جرمی سنجی طیف، رامان سنجی طیف ،فوریه تبدیل با قرمز زیر

 .[07]باشندمی

 

2-3-4- FIA نمونه پذیر تکرار و دقیق انتقال برای ایوسیله 

 سمت به نمونه تکرارپذیر و دقیق انتقال منظور به آن از استفاده FIA روشکاربرد  دلایل از یکی

 چرخه در شرایط تمامی که دارد وجود اطمینان این FIA از استفاده در. است ویژه آشکارساز یک

 با آن ترکیب ،نمونه انتقال در FIA کاربرد از مثالی .شودمی داشته نگه ثابت خوبی به گیریاندازه

 که است ایتجزیه دستگاه چندین از یکی اتمی جذب اسپکترومتری .است اتمی جذب اسپکترومتری

 اتصال خط یک شامل سیستم یک( 8-2) شکل .یابدمی افزایش بسیار FIA با ترکیب در آن کارآیی

 . دهدمی نشان را ایشعله اتمی جذب اسپکترومتری و کنندهتزریق و پمپ بین ساده
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 اتمی جذب اسپکترومتری و کننده تزریق و پمپ بین ساده اتصال خط یک شامل سیستم یک -(8-2)شکل

 [08]شعله

 

 مزیت. است بردارینمونه فرکانس افزایش اتمی جذب روش با FIA روش ترکیب مزایای دیگر از

 و دارد نمونه سیگنال نمایش برای کوتاهی زمان مدت به نیاز آشکارساز که است این روش این دیگر

 گذارینمونه به شستشو زمان نسبت لذا .شودمی تمیز لمحا محلول توسط آشکارساز ،زمان یبقیه در

 یا یافته کاهش بسیار بالا نمک میزان یواسطه به شعله شدن مسدود امکان درنتیجه و بوده بالا بسیار

 .رسدمی صفر به

 خط -بر صورت به نمونه تغلیظپیش و انتقال برای آن از استفاده FIA کاربردهای از دیگر یکی

 با .شود همراه مناسب ستونی راکتورهای با FIA که است یابیدست قابل هنگامی هدف این. است

  صورت به AAS و نمونه واردسازی و تغلیظپیش برای FIA روش از پروژه این در اینکه به توجه

 [. 50]کنیممی FIA کاربرد این بر مروری بعدی هایبخش در لذا ،است شده استفاده خط -بر

 

 FIA روش به نمونه خط -بر تغلیظپیش روش-2-3-5

 که همانگونه. است شده داده نشان( 3-2) شکل در FIA روش یبوسیله تغلیظپیش تکنیک قواعد

 افزایش ستون در آنالیت غلظت، شده پر کوچک ستون یک یبوسیله ،شودمی مشاهده شکل در
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 پراکندگی ایجاد چگونگی علاوه به .شودمی شسته محلول از کوچکی حجم یبوسیله سپس و یابدمی

 . است شده داده نشان نمونه محلول زیاد نسبتأ مقدار کردن وارد با نمونه برای کمتر

 

 FIA [51] توسط تغلیظپیش روش قاعده -(3-2)شکل

 

 حساسیتی با رقیق خیلی هایمحلول در عناصر کاتیون کم خیلی مقادیر گیریاندازه برای روش این

 دو شامل گیرینمونه چرخه هر .شودمی کارگرفته به ایشعله اتمی جذب اسپکتروفتومتری توسط بالا

 . شویش و تغلیظپیش :است جداگانه عملیات

 

 فلزی هاییون کم بسیار مقادیر خط -بر تغلیظپیش برایFIA   دریچه دو با کاناله تک ساده سیستم -(10-2)شکل

[02]P  ،پمپ :S ،دریچه عبور نمونه :E ،دریچه عبور شوینده :MC ،میکروستون :D ،شیر انتخاب :Wفاضلاب : 
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 ابتدا در .((10-2) شکل) باشدمی ،است دریچه دو دارای که کاناله تک FIA سیستم ،روش ترین ساده

 به و شودمی تزریق حامل جریان درون به( S) دریچه توسط( لیترمیلی 5 مثلا) نمونه از زیادی حجم

 0/1 اسید هیدروکلریک از میکرولیتر 50 همانند) شوینده از کوچک حجمی سپس .شودمی رانده جلو

 شده تغلیظپیش برابر 100 حدود در که را آنالیتی و شودمی تزریق( E) دوم یدریچه توسط( مولار

 و نمونه که است این خط -بر صورت به تغلیظپیش مزیت مهمترین .بردمی آشکارساز سمت به است

 به یون تبادلگر ستون و شوندمی آشکارسازی زمان تا تزریق زمان از مشابهی رفتار متحمل استانداردها

 و جریان یهندسه نتیجه در و گرددمی استفاده استانداردها و هانمونه یهمه برای مشابه صورت

 .شودمی انجام تکرارپذیر و دقیق صورت به FIA سیستم در دهدمی رخ آن دنبال به که هاییواکنش

 به بایستی آن از پس شستشوی اما باشدنمی لازم شرط محلول از آنالیت کمی جذب روش دراین

 .شود انجام کمی صورت

 تغلیظپیش پمپ دو با سیستمی و کردند اصلاح را( 10-2) شکل در موجود طرح دیگری محققین

 ستون یک که هنگامی که است این طرح این مزیت .[51]کنندمی کار متناوب طور به که دادند ارائه

 یچرخه که گونههمان .برعکس یا است شویش یمرحله در دیگر ستون ،است تغلیظپیش یمرحله در

 تزریق نمونه داخلی حلقه درون به نمونه که زمانی) بارگیری یمرحله شامل هاستون از یکهر عملکرد

 یمرحله از ترسریع بسیار شویش یمرحله .باشدمی شویش مرحله و یون تبادل مرحله، (شودمی

 و باشدمی گذارینمونه فرکانس اصلاح ،یافتنی دست هدف تنها طرح این با نتیجه در. است بارگذاری

 بارگیری مراحل، سرعت یکنندهتعیین مراحل زیرا، داد انجام شویش یمرحله در اصلاحاتی تواننمی

 . [52]است یون تبادل و
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 تمیا جذب سپکتروسکوپیا در گیریندازها اصول-2-4 

 و آزاد هایاتم به هایون یا هامولکول تبدیل شامل اتمی جذب اسپکتروسکوپی در ایتجزیه فرآیند

  . باشدمی آزاد هایاتم این یبوسیله تابش جذب میزان گیریاندازه سپس

 :کندمی پیروی لامبرت -بیر قانون از هااتم در جذب( 1-1) یرابطه اساس بر

)a. b. c-exp ( 0= I 1I                                                (1-1) رابطه 

 ضریب a ،محلول به شده وارد نور شدت 0I ،محلول یک از شده خارج نور مقدار 1I رابطه این در

 . باشدمی محلول غلظت C و نور مسیر طول b، جذب

 در ولی ،شودمی برده کار به اتمی جذب اسپکتروسکوپی در لامبرت -بیر قانون ایپایه اصول گرچها

 .باشدنمی پذیرامکان ،آنالیت غلظت گیریاندازه برای هست که صورتی به رابطه این بردن کار به عمل

 غلظت و بوده یکنواخت تجزیه مورد هایمحلول ،مولکولی اسپکتروسکوپی در که است جهت بدان این

 غلظت، آزاد هایاتم از سیستم یک در لیکن. باشدمی ثابت نور جذب مسیر طول تمام در مولکولی

 تواننمی را لامبرت -بیر قانون دلیل این به .ماندنمی ثابت نور جذب مسیر طول در آزاد هایاتم

 حالت در نور مسیر در هااتم تعداد .برد کار به نمونه محلول از آزاد هایاتم غلظت تعیین برای مستقیما

 غلظت به ،آزاد هایاتم تعداد این. باشدمی احتراق محصولات با و نمونه محلول با ترمودینامیکی تعادل

 جذب میزان که استاندارد منحنی یک توانمی بنابراین .دارد بستگی شودمی تعیین نمونه در که فلزی

 .[53]کرد رسم دهدمی ارتباط غلظت به را

 در ساز اتم به نمونه پیوسته کردن وارد با اتمی بخار به نمونه محلول تبدیل برای لازم فرآیندهای

 .است شده داده نشان( 13-2) شکل

 بسیار قطرات با ایافشانه صورت به را نمونه ،نمونه کننده وارد سیستم ،شودمی مشاهده که همانطور

 شعله بالای دمای .شودمی نامیده پاشیمه اصطلاح به فرآیندی چنین .کندمی وارد شعله محیط به ریز
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 شکل آزاد هایاتم که هنگامی. شودمی باقیمانده خشک آئروسل تبخیر سپس و حلال تبخیر باعث

 با اینکه با و شود حاصل طیفی خطوط تا شوند برانگیخته تابش با برخورد توسط توانندمی گیرندمی

 تابش شدت در کاهش باعث و شده برانگیخته منبع تابش معرض در هااتم این ،آزاد هایاتم تشکیل

 .[53]شوندمی منبع

 

[53]سازی اتم طی شده انجام هایفرایند -(11 -2)شکل



39 
 

 

 

 

 

 

 فصل سوم:
*************************************************************************************************** 

بخش تجربی



 فصل سوم: بخش تجربی

 

41 
 

 به آن یپیوسته گیریاندازه وکبالت  کم بسیار مقادیر خط بر تغلیظپیش -1 -3

  اتمی جذب اسپکترومتری روش

باتوجه به تأثیرات بیولوژیکی و زیست محیطی کبالت و اهمیت آن که در فصل اول به آن اشاره شد، 

رسد. گیری مقادیر بسیار کم آن لازم به نظر میارائه روشی حساس، ساده و گزینش پذیر برای اندازه

الت بر گیری کبیک روش بسیار حساس برای اندازه یدر این بخش نتایج تجربی و جزئیات توسعه

 تغلیظ جریان پیوسته و اسپکترومتری جذب اتمی ارائه خواهد شد.اساس پیش

 

 هاآن یتهیه طرز و استفاده مورد هایمحلول ،شیمیایی مواد -3-2

. شد استفاده ایتجزیه خلوص با شیمیایی مواد و تقطیر باردو آب از هامحلول تمام یتهیه در

( II) کبالت نمک از گرم 2020/0 انحلال از لیتر بر گرممیلی 1000 غلظت با( II) کبالت محلول

 از روز هر در کمتر غلظت با هایمحلول. شد تهیه لیتریمیلی 50 حجمی دربالن نیترات شش آبه

 0/8 انحلال از مولار 0/1 اسید هیدروکلریک محلول. دندشمی تهیه غلیظ محلول کردن رقیق

 با فسفاتی بافر محلول. شد تهیه لیتریمیلی 100 حجمی بالن در غلیظ اسید هیدروکلریک لیترمیلی

5/2=pH مولار و پتاسیم  022/0سدیم هیدروژن فسفات  محلول از معین هایحجم کردن مخلوط از

 گردید. تنظیم متر pH دستگاه بوسیله آن pH سپس و  تهیه مولار 022/0دی هیدروژن فسفات 

 10/0مولار و هیدروکلریک اسید 10/0های اسید بوریک محلولبرای تهیه محلول بافر بوراکسی از 

نرمال  1/0ه محلول بافر استاتی از محلول های اسید استیک یمولار استفاده گردید. همچنین برای ته

های فوق با یکدیگر های معینی از محلولحجمکه نرمال استفاده شد، به این ترتیب  1/0و سود 

 تنظیم شد. 5/2متر در حد  pHاستفاده از دستگاه  آنها باpH مخلوط شدند و سپس 
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 10/0سدیم سیترات  هایمحلولهای معینی از حجم از سیتراتی بافر محلول تهیه برای همچنین

 .شد استفاده نرمال 10/0 سود و نرمال

 .است آمده( 1-3) جدول در آنها سازنده شرکت همراه به استفاده مورد شیمیایی مواد لیست   

 

 شده استفاده مواد و هامحلول تهیه در نیاز مورد شیمیایی مواد –( 1-3) جدول

 شرکت فرمول ماده

 1مرک O2.6H2)3Co(NO کبالت نیترات شش آبه

 مرک 3HNO نیتریک اسید

 مرک COOH3CH استیک اسید

 مرک NaOH سدیم هیدروکسید

 مرک S2N4H3C 2آمینوتیازول-2

 مرک 2NaNO سدیم نیتریت

 مرک 2N(NH3H5C(2 3آمینو پیریدین دی -2، 2

 بیدستان OH5H2C اتانول

 مرک nCl]3H2[C کلریدوینیلپلی

 مرک 4SO2H سولفوریک اسید

 مرک HCl هیدروکلریک اسید

 مرک 7O5H6C3Na سدیم سیترات

 مرک 4HPO2Na سدیم هیدروژن فسفات

 مرک 4PO2KH پتاسیم دی هیدروژن فسفات

 

 

 

                                                           
1. Merck 

2. 2-Aminothiazole 
3. 2,6- diamino pyridine 
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 آمینوپیریدین)دی-6، 2-(آزوتیازولیل -2′)-3 لیگاند یتهیه -1 -3-2

TADAP ) 1 

( به 3( و )2( و )1های )ابتدا محلول .شد تهیه[ 52] مرجع در شده ذکر روش طبقمذکور  لیگاند

 ترتیب زیر تهیه شدند.

 حل مولار 0/2اسید هیدروکلریک از لیترمیلی 0/12در( مول 010/0) تیازول آمینو -2 از گرم 0/1

 از گرم 70/0(. یک شماره محلول) گردید سرد( -C05 تا صفر دمای)و نمک  یخ حمام یک در و شد

 شد سرد -C0 5تا  و نمک یخ حمام در و شد حل آب از کمی مقدار در( مول 010/0) نیتریت سدیم

لیتر هیدروکلریک میلی 00دی آمینو پیریدین در  2،2مول(  010/0گرم ) 1/1 (.دو شماره محلول)

درجه سانتیگراد تنظیم شد)محلول شماره  5مولار حل گردید و دمای آن بین صفر تا منفی  0/1اسید 

 و شد هضافا یک یمحلول شماره درون به قطره قطره )محلول شماره دو( نیتریت سدیم محلول سه(.

 تشکیل 2آزونیوم دی نمک. شد کنترل -C 0 5تا صفر بین مخلوط دمای حالیکه در شد زده هم مخلوط

 و سپس گردید اضافه )محلول شماره سه( 3پیریدین آمینو دی -2،2 سرد محلول به کم کم ،شده

حدود  سپس. شد زده هم ساعت یک مدت به( -C 05 تا صفر دمای)و نمک  یخ حمام در مخلوط

. رسید pH=2 به به مخلوط اضافه شد تا محلول مولار 0/3 هیدروکسید سدیم محلول لیترمیلی 0/80

 شسته تقطیر دوبار آب با و صاف صافی کاغذ روی رسوب. شد تشکیل رنگی قرمز رسوب موقع این در

 1 به 3 نسبت به آب -اتانول مخلوطدر ناخالص محصول. گردید خشک هوا مجاورت در سپس و شد

 که آمد بدست C0  221-222 ذوب ینقطه با شکل سوزنی قرمز هایکریستال پایان در. شد کریستاله

 خالص لیگاند ترتیب بدین. دارد مطابقت دقیقا[ 50] یدر مرجع شماره شده گزارش ذوب ینقطه با

TADAP مراحل سنتز لیگاند  .گردید تهیهTADAP ( آورده شده است.1-3در شکل ) 

                                                           
1. 3-(2′-thiazolylazo)- 2,6-diamino pyridine 
2. Diazonium salt  
3. 2,6- diamino pyridine 
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 TADAP[5] های مربوط به سنتز واکنش-(1-3شکل)

 

 زیر صورت به IR طیف از حاصل نتایج. کندمی تایید را لیگاند ساختار آمده بدست IR طیف 

 .باشدمی

IR (KBr):3335, 3217(N-H), 3082(C-H,aromatic), 1660(C=N), 1580-1650(N-H), 

 1-S). cm-N), 1095(C-1451(N=N), 1295(C   

    

 آمینوپیریدیندی-6، 2-(آزوتیازولیل -2′)-3 لیگاند واکنش-3-2-2

(TADAP )کلریدوینیلبا پلی (PVC) 

-(آزوتیازولیل-2′)-3 گرم از لیگاند 70/0لیتر اتانول، میلی 50لیتری، میلی 100یک بالن تقطیر  در

گرم از پلی وینیل کلرید اضافه گردید. مخلوط واکنش به  50/0و ) TADAP (پیریدین آمینودی-2، 2

بالن رفلاکس شد. پس از آن محلول درون  C030ساعت در حمام روغن در دمای ثابت  72مدت 

، 2-آزو(تیازولیل-2′)-3 دکانته شد و جامد باقی مانده چندین بار با اتانول شستشو داده شد تا لیگاند

کلرید وارد واکنش نشده بود شسته شده و از درون جامد خارج وینیلکه با پلی پیریدینآمینودی-2
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شد. واکنش لیگاند قرار داده  C030ساعت در آون با دمای  2جهت خشک کردن به مدت  گردد. سپس

 ( نشان داده شده است.2-3کلرید در شکل )وینیلبا پلی پیریدینآمینودی-2، 2–(آزوتیازولیل-′2)-3

 

 

 

 کلریدوینیلپلی با( TADAP) آمینوپیریدیندی-2، 2-(آزوتیازولیل-2′)-3 لیگاند واکنش -(2-3) شکل

 

 cm 0000-500-1نواحی در آن IR-FT کلرید، طیفوینیلپلی روی بر لیگاند اتصال تایید منظور به

 شود یک پیک در هده میاطورکه مشهمان. است شده داده نشان( 3-3) شکل در که شد ثبت

ب(( ظاهر شده است که مربوط به ارتعاش -3-3در طیف جاذب )شکل ) cm  1250-0581-1 یناحیه

 FT-IRاست. ظاهر شدن این پیک در طیف  TADAP -موجود در ساختار لیگاند N-Hخمشی پیوند 

گر قرار گرفتن لیگاند بر روی سطح پلی وینیل کلرید، بیان FT-IRجاذب و عدم وجود آن در طیف 

 برای نهایی تایید که آمد دست به %22/3 برابر نیتروژن مقدار عنصری آنالیز اساسبر پلیمر است.

 باشد.می کلریدوینیلپلی روی بر لیگاند اتصال
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 پلی وینیل کلرید FT-IR طیف -(الف-3-3شکل )

 

 

 لیگاند با شده اصلاح کلریدوینیلپلی FT-IR طیف (ب-3-3)شکل
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 تغلیظپیش ستون یتهیه -3-2-3

 مقدار. شد استفاده مترمیلی 0/2 داخلی قطر با ایشیشه یلوله از تغلیظپیش ستون یتهیه برای

 آمینودی–2، 2(آزوتیازولیل-2′)-3 لیگاند توسط شده اصلاح کلریدوینیلپلی از گرممیلی 0/182

 ماده نشدن خارج منظور به. شد استفاده مترسانتی 5/5 طول به ستونی کردنپر برای پیریدین

 ،  سازیآماده منظور بهستون  ،کردنپر از پس. شد مسدود لایکو توسط آن انتهای دو ،ستون پرکننده

از  مولار 0/1 اسید هیدروکلریک دقیقه یک مدت به سپس و تقطیر دوبار آب دقیقه یک مدت به ابتدا

 شدن خنثی به نزدیک تا تقطیر باردو آب عبور بانیز  اسید اضافی مقدار. شد داده عبور داخل آن

 انجام شد. مرتبه متوالی سه آماده سازی ستون یمرحله. شدشسته 

 

 

 لازم هایدستگاه و وسایل -3-3

 توخالی کاتدی لامپ به مجهز AA-670 مدل شیمادزو ایشعله اتمی جذب اسپکترومتر دستگاه از

 در مربوط دستگاهی پارامترهای. شد استفاده جذب هایگیریاندازه برای استیلن-هوا یشعله و کبالت

 .است شده آورده( 2-3) جدول

 

 شعله اتمی جذب اسپکترومتر دستگاهی تنظیمات -(2-3) جدول

 7/200 (nm) موجطول 

 2 (mAجریان لامپ )

 2/0 (nmپهنای شکاف )

 2/2 (L/minسرعت جریان استیلن )

 8 (L/minسرعت جریان هوا )

 2 (mmارتفاع شعله )

 10 (cmطول شعله )
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 به مجهز اهم متر شرکت ساخت 700 مدل مترpH دستگاه از بافری هایمحلول pH تنظیم برای

 از نمونه محلول کردن پمپ برای. گردید استفاده ترکیبی مولار سه کلریدنقره -نقره -شیشه الکترود

 تنظیم قابل موتور چرخش سرعت با(  1الکترولب شرکت) v 203 pp مدل پریستالتیک پمپ یک

سرعت  از دو روش تغییر توانمی رای تغییر سرعت جریان هر کانالب. شد استفادهل ابرای هر کان

های شلنگ. ها استفاده کردتغییر قطر شلنگ چنینچرخش موتور را برای هر کانال بطور مستقل و هم

 چرخشی راهه شش  2انتخاب شیر. بودند مترمیلی 50/1با قطر داخلی  مورد استفاده از جنس سلیکون

. شد استفاده شویش و تغلیظپیش مراحل برای 4ساپلکو شرکت ساخت 5011 مدل  3رئوداین

  BRUKER EQUINOX 55مدل FTIR دستگاه یبوسیله نیزبازتابش کلی تضعیف شده  هایطیف

 ثبت گردید.

 

  استفاده مورد شیمیایی سیستم -3-4

 مورد جامد فاز استخراج در پلیمری جامد فاز عنوان به که کلریدوینیلپلی از شده انجام تحقیق در

 استفاده هایمزیت از برخی. است شده استفاده تغلیظپیش ستون کردنپر برای گیردمی قرار استفاده

 سطح نتیجه در و بالا تخلخل ،آسان سازیآماده ،پایین یهزینه توان بهمی پلیمری جامد فازهای از

 کلریدوینیلپلی از استفاده هنگام. اشاره نموند بازی و اسیدی هایمحیط در پایداری و مناسب تماس

 تثبیت صورت به یا نمونه محلول به آنالیت با دهندهکمپلکس عامل یک افزایش ،جامد فاز عنوان به

 لیگاند پروژه این در شده استفاده یدهندهکمپلکس عامل. باشدمی نیاز مورد پلیمر روی بر شده

TADAP است گرفته قرار کلریدوینیلپلی روی بر شیمیایی هایپیوند از طریق که است .TADAP 

( II)کبالت و( II)مس ،(II)پالادیم  نظیر واسطه فلزات هایکاتیون از بعضی با که است ویژهغیر لیگاند

                                                           
1. Electrolab 

2. Selection valve (sv) 

3. Rheodyne 

4. Supelco 
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 آورده( 0-3) شکل در لیگاند -کبالت کمپلکس احتمالی ساختار .[55-52]دهدمی تشکیل کمپلکس

 .است شده

 

 (II) کبالت با آمینوپیریدیندی–2، 2( آزوتیازولیل-2 ′)-3 لیگاند کمپلکس پیشنهادی ساختار -(0-3) شکل

 

 پیوسته جریان تغلیظپیش سیستم طراحی -3-5

 شده طراحی کبالت ناچیز مقادیر گیریاندازه برای که پیوسته تغلیظپیش سیستم ،(5-3) شکل

 بدون و ساده ممکن حد تا سیستم که است شده سعی طراحی این در. دهدمی نشان را است

 صورت به شوینده و تقطیر دوبار آب ،نمونه جریان عبور چگونگی شکل این در. باشد پیچیدگی

شش راهه چرخشی  شیر به مستقیمأ ستون شده طراحی سیستم در. است شده داده نشان جداگانه

 سرعت تحت و 1 پمپ کمک به نمونه و گیردمی قرار تغلیظپیش حالت در شیر ابتدا. شودمی متصل

در  شود جذب ستون روی بر نمونه در موجود کبالت تا شودمی داده عبور ستون از معینی جریان

روشن  2خاموش و پمپ  1مسیر عبور نمونه بسته، پمپ  سپس. حالیکه دو پمپ دیگر خاموش هستند

شش راهه چرخشی مسیر عبور  شیر چرخش با. شودمی عبورداده آب دقیقه یک مدت به شود ومی

 کبالت و نموده عبور ستون از شوینده محلولشود و روشن می 3خاموش و پمپ  2پمپ  آب بسته،

 نهاتأ و اتمی جذب دستگاه پاشمه وارد و شده شسته شوینده از جریانی توسط، شده بازداری

( آورده شده 2-3طرحی از شیر شش راهه مورد استفاده در شکل ) .گرددمی ثبت نمونه هایسیگنال

 است.
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 تغلیظپیش حالت در سیستم طرح( الف. پروژه این در استفاده مورد سیستم شماتیک طرح -(5-3) شکل

  .اسید با ستون شویش حالت سیستم در طرح( ج .آب با ستون شستشوی حالت در سیستم طرح( ب

P  :پمپ پریستالتیک  W :پساب ، MC :ستون ریز ،sشیر انتخاب : 

 
 

 

  5011مدل  شیر شش راهه چرخشی-(2-3شکل)
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  سیستم بر موثر عوامل سازی بهینه روش -3-6

 مختلف عوامل ،تشخیص حد بهترین و حساسیت بهترین نمودن فراهم منظور به تحقیق این در

 یک روش ،سازیبهینه روش ترینساده. شدند سازیبهینه نظر مورد شیمیایی سیستم عملکرد بر موثر

 جز به نظر مورد شیمیایی سیستم بر تاثیرگذار عوامل همه روش این در. است 1زمان یک در متغیر

 پاسخ انتخاب با و بررسی سیستم پاسخ روی عامل یک تغییرات و شده گرفته نظر در ثابت آنها از یکی

 قرار بررسی مورد عوامل زیر به ترتیب. شوندمی بهینه ترتیب همین به عوامل بقیه، حالت این در بهینه

 : گرفتند

1- pH نمونه 

 بافر نوع -2

 بافر حجم -3

 شوینده نوع -0

 شوینده غلظت -5

 ثابت تغلیظپیش حجم در نمونه جریان سرعت -2

 ثابت تغلیظپیش حجم در شوینده جریان سرعت -7

 ( ستون یپرکننده مواد مقدار)  ستون طول -8

 تغلیظپیش حجم -3

 ( نمک اثر) یونی قدرت  -10

بی آنالیت نیز اندازه گیری گردید که بازیاها علاوه بر سیگنال تجزیه ای، درصد در بررسی بعضی پارامتر

 :به صورت زیر عمل شد آنبرای تعیین 

                                                           
1. One-at- a-time 
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تغلیظ شده وبه گرم بر لیتر کبالت تحت شرایط بهینه پیشمیلی 05/0لیتر محلول میلی 0/10ابتدا 

ی شویش، کبالت بازداری شده توسط شد. سپس در مرحله داده مدت یک دقیقه با آب مقطر شستشو

لیتر از شوینده میلی 05/0لیتر بر دقیقه در میلی 3/3مولار با سرعت جریان  1اسید  هیدروکلریک

آوری شده از ستون در این حالت توسط مکش آوری شد. سیگنال محلول جمعدرون یک ویال جمع

گیری شد و سیگنال بدست آمده در منحنی کالیبراسیون مستقیم و اندازه FAASمستقیم با سیستم 

 0/10تغیظتغلیظ کبالت قرار داده شد و میزان کبالت موجود در محلول حاصل از پیشبدون پیش

 لیتر هیدروکلریک اسید در هر میلی 50/0گرم بر لیتر کبالت در میلی05/0لیتر محلول میلی

گیری بدست آمد. نسبت بین مقدار بدست آمده با مقدار واقعی کبالت در محلول اولیه، درصد اندازه

 دهد.را برای روش نشان میبازیابی 

 

 محیط pHبهینه سازی -3-6-1

 محیط pH به پلیمری جاذب روی بر دهنده لیتکی هایگروه یبوسیله کمپلکس تشکیل میزان

 ،  =0/0pH-0/3باشد که این بررسی در محدودهمی ضروری pH اثر بررسی بنابراین. است وابسته

های بافر و محلول pH=  0/0-5/2 یمحدوده در استاتی بافر هایمحلول منظور بدین. انجام شد

 بر گرممیلی 050/0 محلول از لیترمیلی 50سپس . ندشد تهیه =pH  0/7-0/3 یبوراکسی در محدوده

( لیتریمیلی 50 حجمی بالن در) نظر مورد pH با بافر محلول لیترمیلی 0/2 حاوی (II) کبالت لیتر

 سرعت در متریسانتی 5/5 ستون از نمونه محلول از لیترمیلی 0/10 عبور با سپس. شد تهیه است

 TADAP با لیگاند (IIدر این مرحله کبالت ) .شد انجام تغلیظپیش ،دقیقه بر لیترمیلی 3/3جریان 

تغلیظ می ( بر روی جاذب پیشIIو یونهای کبالت ) دادهکمپلکس تشکیل PVC  پیوند شده بر روی

 در انتخاب شیر چرخش با ،دقیقه 1 مدت به تقطیر دوبار آب با ستون شستشوی از پسشوند. 

 عبور ستون از دقیقه بر لیترمیلی 3/3 سرعت با مولار 0/1 اسید هیدروکلریک ،شوینده عبور موقعیت
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 خروجی(.شودشکسته می PVC-TADAP( با IIکمپلکس کبالت )پیوند  در این مرحله ) .شد داده

 جذب و گردید اتمی جذب دستگاه پاشمه وارد ،است ستون در شده بازداری کبالت شامل که ستون

 گیریاندازه نمونه همانند نیز شاهد محلول جذب. شد گیریاندازه نانومتر 7/200در طول موج  نمونه

 ایتجزیه سیگنال عنوان به شاهد و نمونه جذب اختلاف. نشد افزودهکبالت  آن به که تفاوت این با شد

 ثبت و گیریاندازه مختلف هایpH با نمونه هایمحلول برای ایتجزیه هایسیگنال. شد گرفته نظر در

 با جذب تغییرات از حاصل نمودار و شده گزارش( 3-3) جدول در حاصله جذب هایسیگنال. شدند

pH افزایش با شودمی مشاهده که طورهمان. است شده داده نشان( 7-3) شکل در pH  0/0از= pH تا 

 0/2= pH در و یابدمی افزایش ایتجزیه سیگنال pH ثابت ایتجزیه سیگنال 2/2 تا 0/2 بین های 

 بودن کوچک علت .یابدمی کاهش سیگنال 2/2 از بیشتر هایpH در. دارد را مقدار بیشترین و بوده

 کمپلکس تشکیل امکان کاهش و لیگاند شدن پروتونه به توانمی را نسبتا اسیدی هایpH در سیگنال

 به احتمالاً بازی های pH در. دانست مربوط( II) کبالت با کلریدوینیلپلی بستر روی بر لیگاند بین

. یابدمی کاهش ایتجزیه سیگنال ،هیدروکسید یا و آنیونهای بافرها و( II) کبالت بین کنشهمبر علت

 .شد انتخاب بعدی مطالعات برای بهینه عنوان به pH= 5/2 بنابراین

گزارش  ایودن درصدبازیابی نتیجهبه دلیل ناچیز ب 5/8و بالای  0/2های زیر pH لازم بذکر است در

 . نگردید
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 نمونه pH اثر بررسی از حاصل نتایج -( 3-3) جدول

pH درصدبازیابی جذب کبالت 

0/0 001/0 - 

0/5 003/0 - 

5/5 025/0 - 

0/2 052/0 32 

2/2 075/0 20 

0/2 080/0 70 

5/2 080/0 70 

2/2 080/0 70 

8/2 080/0 22 

0/7 073/0 20 

5/7 075/0 20 

0/8 025/0 50 

5/8 050/0 30 

0/3 000/0 - 

 

 

لیتر،  غلظت میلی 0/10تغلیظ . شرایط: حجم محلول پیشکبالت محیط بر میزان جذب pHاثر -( 7-3شکل )

لیتری،  سرعت جریان میلی 50لیتر در بالن حجمی میلی 0/2مورد نظر گرم بر لیتر،  حجم بافر میلی 050/0کبالت 

لیتر بر دقیقه،  میلی 3/3مولار )به عنوان شوینده(  0/1لیتر بر دقیقه،  سرعت جریان هیدروکلریک اسید میلی 3/3نمونه 

 ثانیه 20متر، زمان شویش سانتی 5/5طول ستون 

0

0/02

0/04

0/06

0/08

0/1

3/5 4/5 5/5 6/5 7/5 8/5 9/5

A

pH
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 بررسی نوع بافر -3-6-2

یابی به حساسیت بیشتر، اثر نوع بافر مورد بررسی قرار گرفت. محلول، برای دست pHپس از بررسی 

: ابتدا که بود این صورتهای استاتی، فسفاتی و سیتراتی استفاده شد. روش کار به در اینجا از بافر

 0/2( و IIگرم بر لیتر کبالت )میلی 050/0حاوی  یلیتری از محلول نمونهمیلی 50های حجم

 30/3ها با سرعت جریان بافرهای مختلف تهیه گردید. سپس محلول ازpH = 5/2یتر بافر لمیلی

ثانیه زمان  180متری عبور داده شدند. پس از گذشت سانتی 5/5لیتر بر دقیقه از ستون میلی

 0/1دقیقه، با چرخش شیر انتخاب، هیدروکلریک اسید  1تغلیظ و عبور آب دوبار تقطیر به مدت پیش

لیتر بر دقیقه از ستون عبور داده شد و خروجی ستون وارد مه پاش دستگاه میلی 3/3با سرعت  مولار

های نمونه ثبت شد. جذب محلول شاهد مثل نمونه یک از محلولجذب اتمی گردید و جذب هر

( افزوده نشد. نتایج حاصل از این بررسی در جدول IIگیری شد با این تفاوت که به آن کبالت)اندازه

دهد که بافر سیتراتی سیگنال جذب ( نشان داده شده است. نتایج نشان می8-3( و شکل )3-0)

کمتری نسبت به بافر فسفاتی دارد و سیگنال مربوط به بافر استاتی برابر با بافر فسفاتی است. در مورد 

پلکس بین تشکیل کم احتمال را ناشی از ایتر بودن سیگنال تجزیهتوان علت کوچکبافر سیترات می

از این  pH. همچنین به علت کم بودن ظرفیت بافر استات در این  [57]( دانستIIسیترات و کبالت )

 های بعدی استفاده شد.برای بررسی pH = 5/2بافر استفاده نشد. لذا از بافر فسفاتی 

 

 نوع بافر بررسینتایج حاصل از  -(0-3جدول )

 درصدبازیابی جذب نوع بافر

 70 080/0 استاتی

 70 080/0 فسفاتی

 20 000/0 سیتراتی
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گرم بر لیتر، میلی 050/0لیتر، غلظت کبالت میلی 0/10تغلیظ اثر نوع بافر. شرایط: حجم محلول پیش -(8-3شکل )

لیتر بر دقیقه، میلی 3/3لیتری، سرعت جریان نمونه میلی 50در بالن حجمی  =pH  5/2لیتر بافر مورد نظر با میلی 0/2

متر، سانتی 5/5لیتر بر دقیقه،  طول ستون میلی 3/3مولار )به عنوان شوینده(  0/1سرعت جریان هیدروکلریک اسید 

 ثانیه 20زمان شویش 

 

 سازی حجم بافربررسی و بهینه-3-6-3

بررسی شد. ابتدا  ایلیتر بر سیگنال تجزیهمیلی 0/0تا  50/0 یاثر حجم )غلظت( بافر در محدوده

( منتقل IIگرم بر لیتر کبالت )میلی 50/0لیتر محلول میلی 0/5لیتری، میلی 50به یک بالن حجمی 

به آن افزوده شد و تا  pH=  5/2لیتر( از بافر فسفاتی میلی 0/0تا  50/0های مختلف )شد. سپس حجم

یک از لیتر از هرمیلی 0/10خط نشانه با آب دوبار تقطیر به حجم رسانده و یکنواخت گردید. 

متری عبور داده سانتی 5/5لیتر بر دقیقه از ستون میلی 3/3های تهیه شده با سرعت جریان محلول

تغلیظ و سپس شستشوی ستون با آب دوبار تقطیر، با ثانیه زمان پیش 180شد. پس از گذشت 

لیتر بر دقیقه از ستون عبور میلی 3/3مولار با سرعت  0/1چرخش شیر انتخاب، هیدروکلریک اسید 

ها ثبت یک از محلولپاش دستگاه جذب اتمی شعله شد و جذب هرداده شد و خروجی ستون وارد مه

( افزوده IIگیری شد با این تفاوت که به آن کبالت )شد. جذب محلول شاهد هم همانند نمونه اندازه

( نشان داده شده است. 3-3شکل ) ( و5-3نشد. نتایج و نمودار حاصل از این بررسی در جدول )

0

0/02

0/04

0/06

0/08

0/1

استاتی فسفاتی سیتراتی

A
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ای افزایش لیتر، سیگنال تجزیهمیلی 5/1تا  50/0شود با افزایش حجم بافر از طور که مشاهده میهمان

لیتر بافر میلی 0/2. حجمماندمیهای بیشتر ثابت باقی و در حجم رسدمییابد و به بیشترین مقدار می

ها، مقدار بهینه انتخاب گردید تا برای بافری نمودن نمونهلیتری به عنوان میلی 50در بالن حجمی

 ظرفیت کافی داشته باشد و همچنین حداقل مقدار واکنشگر مصرف گردد تا هزینه آنالیز کاهش یابد.

 

 pH= 5/2 با نتایج حاصل از بررسی حجم بافر فسفاتی -(5-3جدول )

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

گرم میلی 050/0لیتر،  غلظت کبالت میلی 0/10تغلیظ اثر حجم بافر بر جذب. شرایط: حجم محلول پیش -(3-3شکل )

مولار )به عنوان شوینده(  0/1دقیقه، سرعت جریان هیدروکلریک اسید  لیتر برمیلی 3/3بر لیتر، سرعت جریان نمونه 

 ثانیه 20متر. زمان شویش سانتی 5/5لیتر بر دقیقه، طول ستون میلی 3/3

0

0/02

0/04

0/06

0/08

0/1

0 1 2 3 4 5

A

(mL)بافرحجم

 درصدبازیابی جذب لیتر(حجم بافر )میلی

50/0 023/0 50 

0/1 078/0 23 

5/1 080/0 70 

0/2 080/0 70 

5/2 080/0 70 

0/3 080/0 70 

5/3 080/0 70 

0/0 080/0 70 
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  شوینده نوع سازی بهینه و بررسی-3-6-4

 اسپکترومتری با شده کوپل خط -بر تغلیظپیش سیستم عملکرد بهبود برای مناسب شوینده یک

 بازداری آنالیت کامل شویش در آن توانایی -1: باشد داشته را زیر خصوصیات باید ایشعله اتمی جذب

 به ایتجزیه تکنیک با شوینده سازگاری -3 و نظر مورد آنالیت شویش در گزینش -2 ستون در شده

باید بتواند با  مناسب شوینده ،این بر علاوه. شده تغلیظپیش آنالیت گیریاندازه در شده گرفته کار

 تغلیظپیش فاکتور تا باشد دارا را ستون در شده جذب آنالیت کامل شویش تواناییحداقل حجم، 

 زوج با آن هایپروتون تا گردید استفاده اسیدی هایشوینده از روش این در. شود حاصل بزرگتری

 ستون از فلز و شود شکسته فلز و لیگاند پیوند، داده کنش هم بر لیگاند پیوندی غیر هایالکترون

 0/1 اسید نیتریک ،نرمال 0/1 اسید هیدروکلریک هایمحلول ،شوینده نوع بررسی در. شود خارج

 یمرحله برای جداگانه صورت به آنها از یکهر از و کرده تهیه را نرمال 0/1 اسید سولفوریک و نرمال

 صورت این به بررسی این. شد استفاده( تغلیظپیش مرحله در ستون در) شده بازداری کبالت شویش

 pH  (0/2= 5/2 شرایط در کبالت لیتر بر گرممیلی 050/0 محلول لیترمیلی 0/10 که شد انجام

 در آنالیت دقیقه بر لیترمیلی 3/3 جریان سرعت و(  لیتریمیلی 50 حجمی بالن در بافر لیترمیلی

 ستون شستن و( ثانیه 180) تغلیظپیش زمان گذشت از پس. شد تغلیظپیش متریسانتی 5/5 ستون

. شود فراهم ستون از شوینده عبور امکان که گرفت قرار موقعیتی در انتخاب شیر ،تقطیر دوبار آب با

 سرعت در شوینده هایمحلول از یکهر وسیله به شویش از حاصل ستون خروجی حالت این در

. شدند ثبت حاصل هایسیگنال و شده اتمی جذب دستگاه پاشمه وارد دقیقه بر لیترمیلی 3/3 جریان

 افزوده( II)کبالت  آنها به که تفاوت این با شد گیریاندازه نمونه همانند هم شاهد هایمحلول جذب

 تفاوت یکدیگر با مختلف هایشوینده قدرت که دهدمی نشان( 2-3) جدول در حاصل نتایج. نشد

 یون کلرید از بیشتر هاکاتیون برخی با سولفات مزاحمت احتمال اینکه به توجه با. ندارند داریمعنی

 لذا ،است HCl از بیشتر نیتریک اسید اکسیدکنندگی و خورندگی اینکه گرفتن نظر در با و است

 .گردید انتخاب مناسب شوینده عنوان به اسید هیدروکلریک



 فصل سوم: بخش تجربی

 

58 
 

 نتایج حاصل از بررسی نوع شوینده -(2-3جدول )

 درصد بازیابی کبالت جذب نوع شوینده

HCl  (1N)    085/0 70 

(1N)3  HNO 080/0 70 

(1N)4 SO2H 082/0 70 

 

  شوینده غلظت سازی بهینه و بررسی-3-6-5

 مولار 0/2 تا 10/0 غلظتی یمحدوده در روش حساسیت بر اسید هیدروکلریک یشوینده غلظت اثر

 بر گرممیلی 050/0 محلول لیترمیلی 0/10 بررسی این در. گرفت قرار بررسی مورد اسید هیدروکلریک

 5/5 ستون در( 50 حجمی بالن در بافر لیترمیلی0/2) pH=5/2 با فسفاتی بافر محیط در کبالت لیتر

 از پس. شد تغلیظپیش ثانیه 180 زمان مدت در دقیقه بر لیترمیلی 3/3 جریان سرعت و متریسانتی

 بازداری شوینده، کبالت عبور موقعیت در انتخاب شیر دادن قرار با ،تقطیر دوبار آب با ستون شستن

 لیترمیلی 3/3 جریان سرعت با و مختلف هایغلظت با اسید هیدروکلریک هایمحلول یوسیله به شده

 توسط شویش از حاصل جذب و شد اتمی جذب دستگاه پاشمه وارد و شده شسته شوینده از دقیقه بر

 شوینده از متفاوت هایغلظت برای بازیابی درصد همچنین. شد ثبت و گیریاندازه هامحلول از یکهر

برای محلول شاهد هم به  .گردید محاسبه( 12-3) بخش در شده ذکر روش با مطابق تجربی صورت به

 طورهمان. است شده آورده( 10-3) شکل و( 7-3)  جدول در نتایج همین ترتیب محاسبات انجام شد.

 مولار 20/0 غلظت تا کبالت ایتجزیه سیگنال نتیجه در و بازیابی درصد ،شودمی مشاهده که

 عنوان به اسید این مولار 0/1 غلظت .شودمی ثابتتقریباً  آن از پس و یافته افزایش اسید هیدروکلریک

. شود حاصل اطمینان ستون در شده بازداری آنالیت کامل شویش از تا گردید انتخاب شوینده

 .نگرفت قرار استفاده مورد اتمی جذب دستگاه بر آن تخریبی اثرات علت به شوینده بالاتر هایغلظت
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 نتایج حاصل از بررسی غلظت شوینده  -( 7-3جدول )

 درصد بازیابی جذب کبالت )مول بر لیتر( غلظت شوینده

10/0 053/0 03 

20/0 027/0 52 

30/0 072/0 57 

50/0 080/0 22 

20/0 080/0 70 

80/0 085/0 71 

0/1 082/0 71 

5/1 085/0 71 

0/2 082/0 71 

 

 

گرم بر میلی 050/0لیتر، غلظت کبالت میلی 0/10تغلیظ اثر غلظت شوینده. شرایط: حجم محلول پیش -(10-3شکل )

دقیقه،  لیتر برمیلی 3/3لیتری، سرعت جریان نمونه میلی 50در بالن حجمی  pH =5/2لیتر بافر میلی 0/2لیتر،  

 5/5لیتر بر دقیقه، طول ستون میلی 3/3های متفاوت )به عنوان شوینده( سرعت جریان هیدروکلریک اسید در غلظت

 ثانیه. 20متر و زمان شویش سانتی
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 بررسی و بهینه سازی سرعت جریان نمونه -3-6-6

آنالیت بر روی فاز  مقدار بیشتر سازی سرعت جریان نمونه به منظور کسب اطمینان از بازداریبهینه

انتخاب شود که حداقل زمان مورد نیاز  ایگیرد. مقدار بهینه این پارامتر باید به گونهجامد صورت می

برداری بیشتر برای این میزان بازداری در حجم مورد نظر تعیین شود و دستیابی به فرکانس نمونه

قبلی ثابت نگه داشته شد، سرعت  یبهینهپذیر گردد. لذا به این منظور در حالیکه همه شرایط امکان

گرم بر لیتر و در میلی 050/0لیتر بر دقیقه، برای غلظت میلی 5/7 تا 0/2 یجریان نمونه در محدوده

لیتر، تغییر داده شد و اثر آن بر حساسیت روش مورد بررسی قرار گرفت. میلی 0/10تغلیظ حجم پیش

در نظر گرفته شده برای عبور نمونه، مدت زمان لازم برای در این مطالعه، با توجه به سرعت جریان 

لیتر از نمونه محاسبه گردید. پس از گذشت زمان محاسبه شده برای میلی 0/10تغلیظ حجم پیش

شیر انتخاب در  ،ثانیه 20 تقطیر به مدتلیتر از نمونه و شستشوی ستون با آب دوبار میلی 0/10عبور 

لیتر بر دقیقه میلی 3/3مولار، با سرعت جریان ثابت  0/1هیدروکلریک اسید موقعیت عبور شوینده 

های حاصل از نمونه و شاهد پاش دستگاه جذب اتمی شد. سیگنالقرار گرفت و خروجی ستون وارد مه

 ( نشان داده شده است. 11-3( و شکل )8-3گیری و ثبت شد که نتایج حاصل درجدول )اندازه

ای لیتر بر دقیقه سیگنال تجزیهمیلی 0/5 شود با افزایش سرعت جریان تامیطور که مشاهده همان

لیتر بر دقیقه، میلی 5/5های بیشتر از و در سرعت جریان ماندمیافزایش یافته و بعد از آن ثابت باقی 

ها یگیر. برای اینکه زمان آنالیز تا حد امکان کوتاه شود و دقت اندازهشودمیتکرارپذیری سیگنال کم 

 انتخاب شد. به عنوان سرعت جریان بهینهلیتر در دقیقه میلی 0/5سرعت جریان  مناسب باشد
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 نتایج حاصل از بررسی سرعت جریان نمونه -( 8-3جدول )

 سرعت جریان نمونه

 )میلی لیتر بر دقیقه(

 RSD% جذب کبالت

0=n 
 درصد بازیابی

5/2 080/0 80/1 22 

0/3 080/0 70/1 70 

3/3 085/0 53/1 71 

2/3 085/0 25/1 71 

0/0 082/0 20/1 72 

5/0 088/0 81/1 70 

0/5 083/0 30/2 72 

5/5 031/0 55/2 77 

0/2 030/0 50/2 72 

5/2 030/0 30/2 72 

5/7 031/0 31/5 77 
 

 

 

تغلیظ پیش تغلیظ ثابت بر میزان جذب. شرایط: حجم محلولاثر سرعت جریان نمونه در حجم پیش -(11-3شکل )

 50در بالن حجمی  pH=5/2لیتر بافر فسفاتی میلی 0/2گرم بر لیتر، میلی 050/0لیتر، غلظت کبالت میلی 0/10

متر، سانتی 5/5لیتر بر دقیقه،  طول ستون میلی 3/3لیتری، سرعت جریان هیدروکلریک اسید )به عنوان شوینده( میلی

 ثانیه.20و زمان شویش 
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 سازی سرعت جریان شویندهبهینهبررسی و -3-6-7

کافی بالا باشد تا  یتغلیظ به کار گرفته شده، سرعت جریان شوینده باید به اندازهپیش در سیستم

کافی پایین باشد تا از شویش  یاز شویش اضافی ستون جلوگیری شود و از طرفی سرعت باید به اندازه

کامل آنالیت بازداری شده در سطح جاذب اطمینان حاصل شود. در بررسی این پارامتر، سرعت جریان 

تا  0/2لیتر بر دقیقه تنظیم شد و سرعت جریان شوینده در محدوده میلی 0/5نمونه در مقدار بهینه 

بهینه سازی سرعت جریان نمونه بود با این  لیتر بر دقیقه تغییر داده شد. روش کار مشابهمیلی 5/0

میلی لیتر بر دقیقه بود ولی سرعت جریان شوینده بطور مستقل  0/5تفاوت که سرعت جریان نمونه 

 pH=  5/2 با گرم بر لیتر آنالیت و در بافر فسفاتیمیلی 050/0تغییر داده شد. این مطالعه در غلظت 

نشان داده شده است. باتوجه به ( 12-3( و شکل )3-3بررسی صورت گرفت. نتایج حاصل در جدول )

به دلیل  ،لیتر بر دقیقهمیلی 0/3های کمتر از توان گفت که در سرعت جریاننتایج بدست آمده می

به میزان ورود نمونه  ،پاش دستگاه جذب اتمیعدم تطابق سرعت جریان شوینده با سرعت مکش مه

های کم است. کاهش سیگنال در سرعت جریان ایپاش کم بوده و در نتیجه سیگنال تجزیهداخل مه

به دلیل کافی نبودن زمان برای شویش کامل کبالت جذب شده در  ،لیتر بر دقیقهمیلی 0/0بالاتر از 

ن شویش لیتر بر دقیقه از شوینده که هم در آمیلی 3/3سطح جاذب است. بنابراین سرعت جریان 

وان سرعت جریان بهینه انتخاب به عن، پاش دستگاه نزدیک استکامل است و هم به سرعت مکش مه

 شد.
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 نتایج حاصل از بررسی اثر سرعت جریان شوینده -(3-3جدول )
 

 ج

 

 

تغلیظ تغلیظ ثابت بر میزان جذب. شرایط: حجم محلول پیشاثر سرعت جریان شوینده در حجم پیش -(12-3شکل )

 50در بالن حجمی  pH=5/2فسفاتی لیتر بافر میلی 0/2گرم بر لیتر، میلی 050/0لیتر، غلظت کبالت میلی 0/10

 ثانیه 20متر، و زمان شویش سانتی 5/5لیتر بر دقیقه،  طول ستون میلی 0/5لیتری، سرعت جریان نمونه میلی
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سرعت جریان 
 شوینده

 )میلی لیتر بر دقیقه(

 جذب
mg/l) 050/0) 

 درصد بازیابی

0/2 075/0 20 

5/2 080/0 22 

0/3 085/0 71 

3/3 088/0 72 

0/3 083/0 72 

2/3 085/0 71 

0/0 080/0 70 

5/0 081/0 27 
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 بررسی و بهینه سازی طول ستون )مقدار ماده پرکننده ستون (-3-6-8

موثر است، طول ستون یا مقدار ماده پرکننده )جاذب(  اییکی دیگر از عواملی که بر سیگنال تجزیه

متری که سانتی 0/3تا  0/1هایی در محدوده طولی ستون است. برای بهینه سازی طول ستون، ستون

، اثر مقدار جاذب )طول بدست آمدهشامل مقادیر مختلف جاذب بودند تهیه شدند و در شرایط بهینه 

 زیر بررسی شد:ای به صورت ستون( بر سیگنال تجزیه

گرم بر لیتر کبالت، بافری شده در محیط فسفاتی با میلی 050/0لیتر از محلول میلی 0/10حجم 

5/2 =pH  های تهیه شده عبور داده شد. پس یک از ستونلیتر بر دقیقه از هرمیلی 0/5با سرعت جریان

وبار تقطیر شسته شد. با آب دثانیه(، ستون به مدت یک دقیقه  120تغلیظ )از گذشت زمان پیش

لیتر بر میلی 3/3مولار با سرعت جریان  0/1سپس با چرخش شیر انتخاب محلول هیدروکلریک اسید 

گردید. جذب  ایپاش دستگاه جذب اتمی شعلهدقیقه از ستون عبور داده شد و خروجی ستون وارد مه

گیری محلول نمونه اندازهگیری و ثبت شد. جذب محلول شاهد هم همانند محلول شسته شده اندازه

( 13-3( و شکل )10-3( اضافه نشد. نتایج حاصل در جدول)IIشد با این تفاوت که به آن کبالت )

 ایمتر سیگنال تجزیهسانتی 0/2مقدار جاذب )طول ستون( تا طول ستون دهد که با افزایش نشان می

تقریبا ثابت است.  ایمتر سیگنال تجزیهسانتی 0/2های با طول بیشتر از یابد و در ستونافزایش می

دهنده و ثابت شدن آن را به دلیل افزایش لیتتوان به دلیل افزایش عوامل کیافزایش سیگنال را می

های بیشتر ستون نسبت داد. با توجه به اینکه هرچه مقدار جاذب بیشتر میزان پخش نمونه در طول

 ،شودحد بالای منحنی کالیبراسیون نیز بیشتر میشده و ظرفیت بازداری آنالیت بیشتر  ،باشد

گرم از جاذب به میلی 0/225متری با سانتی 0/8ستون همچنین برای جلوگیری از فشار برگشتی، 

 .عنوان طول ستون بهینه انتخاب شد
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 نتایج حاصل از بررسی طول ستون  -(10-3جدول)

 وزن جاذب

 )میلی گرم(

 طول ستون

 )سانتی متر(

 میلی 050/0جذب)

 گرم برلیتر(

 

 درصد بازیابی

33 0/1 021/0 - 

28 0/2 028/0 - 

33 0/3 050/0 30 

131 0/0 072/0 57 

125 0/5 085/0 71 

182 5/5 031/0 72 

133 0/2 035/0 85 

231 0/7 035/0 82 

225 0/8 032/0 88 

232 0/3 035/0 82 
 

 

        

 
 

لیتر،  غلظت میلی 0/10تغلیظ جذب. شرایط: حجم محلول پیشاثر طول ستون بر میزان  -(13-3شکل )

لیتری،  سرعت جریان میلی 50در بالن حجمی  pH= 5/2لیتر بافر فسفاتی میلی 0/2گرم بر لیتر،  میلی 050/0کبالت 

،  زمان لیتر بر دقیقهمیلی 3/3لیتر بر دقیقه، سرعت جریان هیدروکلریک اسید )به عنوان شوینده( میلی 0/5نمونه 

 ثانیه.  20ثانیه و زمان شویش  120تغلیظ پیش
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 تغلیظ بررسی و بهینه سازی حجم پیش-3-6-3

لیتر بر دقیقه نمونه بر روی حساسیت میلی 0/5تغلیظ شده در سرعت جریان اثر حجم نمونه پیش

از  های مختلفیلیتر بررسی شد. در این بررسی حجممیلی 0/20تا  0/5حجمی  یش در دامنهرو

 pH (0/2=5/2 با بافر فسفاتی گرم بر لیتر از کبالت در محیطمیلی10/0و050/0و 020/0 هایمحلول

  0/8لیتر بر دقیقه از ستون میلی 0/5لیتری( با سرعت میلی 50لیتر بافر در بالن حجمی میلی

و شستشوی متری عبور داده شد. پس از گذشت زمان لازم برای عبور حجم در نظر گرفته شده سانتی

مولار از ستون  0/1ستون با آب دوبار تقطیر، با تغییر موقعیت شیر انتخاب، محلول هیدروکلریک اسید 

شد و جذب در  ایپاش دستگاه جذب اتمی شعلهعبور داده شد. خروجی ستون در این حالت وارد مه

گیری شد با ونه اندازهگیری و ثبت شد. جذب محلول شاهد همانند نممتر اندازهنانو 7/200طول موج 

( اضافه نشد. اختلاف جذب نمونه و شاهد برای هر سه غلظت مذکور IIاین تفاوت که به آن کبالت)

( 10-3( و شکل )11-3محاسبه شد. نتایج و نمودار حاصل از این بررسی به ترتیب در جدول  )

تا  0/5تغلیظ از حجم پیش( با افزایش IIمیلی گرم بر لیتر کبالت ) 10/0. در غلظت استگزارش شده 

ای تقریبأ ثابت های بیشتر سیگنال تجزیهو در حجم یافتهای افزایش لیتر سیگنال تجزیهمیلی 0/30

  0/30تا  0/5تغلیظ از گرم بر لیتر نیز با افزایش حجم پیشمیلی 05/0ماند. در غلظت باقی می

 02/0در غلظت  شود.بیشتر تقریبأ ثابت می هایمیابد و در حجای افزایش میلیتر سیگنال تجزیهمیلی

لیتر، میزان میلی 0/00تغلیظ تا حجم دهد که با افزایش حجم پیشنشان می نتایجمیلی گرم بر لیتر 

نیز افزایش  ایانتقال جرم آنالیت از فاز مایع به فاز جامد افزایش یافته و مطابق با آن سیگنال تجزیه

های توان حجمماند. بنابراین در صورت نیاز میای ثابت باقی مییهو بعد از آن سیگنال تجز یافته

تغلیظ های بعدی برای کاهش زمان پیشتغلیظ نمود. در بررسیلیتر نمونه را پیشمیلی 0/10بیشتر از 

تغلیظ ثانیه( برای پیش 120تغلیظ لیتر )زمان پیشمیلی 0/10حجم  ،گذاریو افزایش دفعات نمونه
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تغلیظ های پیشتوان از حجمدر مواردی که نیاز به حد تشخیص خیلی پایین باشد میاستفاده شد. 

 بالاتر استفاده کرد.

 تغلیظ نتایج حاصل از بررسی حجم نمونه پیش -(11-3جدول )

 حجم

)میلی 

 لیتر(

جذب محلول 

(020/0 

میلی گرم بر 

 لیتر(

 بازیابی درصد

 020/0 محلول

 برلیتر گرممیلی

 جذب محلول 

(050/0 

میلی گرم بر 

 لیتر(

درصد بازیابی 

 050/0محلول 

 گرم برلیترمیلی

جذب محلول 

(10/0 

میلی گرم بر 

 لیتر(

 بازیابی درصد

 10/0 محلول

 برلیتر گرممیلی 

0/5 025/0 00 055/0 73 088/0 70 

0/10 050/0 87 038/0 88 172/0 82 

0/20 072/0 77 123/0 72 328/0 81 

0/30 100/0 72 182/0 57 320/0 20 

0/00 123/0 23 182/0 57 328/0 02 

0/50 125/0 52 180/0 03 370/0 37 

0/20 120/0 02 185/0 00 372/0 31 

 

 

و 050/0و020/0تغلیظ شده. شرایط: غلظت کبالتتغییرات جذب با تغییر در حجم نمونه پیش -(10-3شکل )

 0/5لیتری، سرعت جریان نمونه میلی 50در بالن حجمی  pH=5/2فسفاتی  لیتر بافرمیلی 0/2گرم بر لیتر، میلی 10/0

 0/8لیتر بر دقیقه، طول ستون میلی 3/3لیتر بر دقیقه، سرعت جریان هیدروکلریک اسید )به عنوان شوینده( میلی

 ثانیه 20متر و زمان شویش سانتی
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 بررسی قدرت یونی )اثر نمک( -3-6-11

کلرید، پتاسیم مولار سدیم 20/0تا  00/0ی غلظت در ناحیه ایتجزیهاثر قدرت یونی بر سیگنال 

هایی با قدرت یونی محیط یکلرید و پتاسیم نیترات مورد بررسی قرار گرفت. در این بررسی برای تهیه

 050/0های کبالت با غلظت مولار استفاده شد. محلول 0/2غلظت  با مختلف از محلول نمکهای مذکور

این  یکه قدرت یونی آنها بوسیله pH=5/2لیتر بافری شده به وسیله بافر فسفاتی در گرم بر میلی

لیتر از میلی 0/10مولار تنظیم شده بود تهیه شد. سپس  010/0 – 20/0غلظتی یها در محدودهنمک

ی مترسانتی 0/8لیتر بر دقیقه نمونه، با عبور از ستون میلی 0/5ها در سرعت جریان هریک از محلول

تغلیظ شد. پس از شستشوی ستون با آب دوبار تقطیر، با تغییر موقعیت شیر انتخاب، محلول پیش

لیتر بر دقیقه از ستون عبور داده شد و میلی 3/3مولار با سرعت جریان  0/1هیدروکلریک اسید 

و  شد ایپاش دستگاه جذب اتمی شعلهخروجی ستون شامل شوینده و کبالت بازداری شده، وارد مه

گیری گیری و ثبت گردید. جذب محلول شاهد همانند نمونه اندازهسیگنال جذب حاصل از آنها اندازه

در جدول  ایهای تجزیهمذکور افزوده نشد. سیگنال( و نمکهای IIشد با این تفاوت که به آن کبالت)

دهد که با افزایش غلظت نمک در ( گزارش شده است. این بررسی نشان می15-3( و شکل )3-12)

که دلیل آن این است که حضور  سیگنال تجزیه ای کاهش می یابد ،مولار 00/0 – 20/0دامنه غلظتی 

( برروی بستر را II( میزان جذب سطحی کبالت )K+های های حاصل از الکترولیت بی اثر )یونیون

 یابد.کاهش مییافته و میزان بازداری با فاز جامد کاهش  و در نتیجه میزان بر هم کنش کاهش داده

 های بعدی از روش افزایش استاندارد استفاده شود.شود در بررسیبرای حل این مشگل پیشنهاد می
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 بررسی اثر قدرت یونی -(12-3جدول)

غلظت 
 نمک

 )مولار(

جذب 
 درحضور

NaCl 

بازیابی  درصد
 در حضور
NaCl 

جذب در 
 حضور

KCl 

 بازیابی درصد
 حضور در

KCl 

 در جذب
 حضور

KNO3 

 
 بازیابی درصد

 درحضور 

KNO3  

 

00/0 035/0 88 030/0 88 030/0 88 

01/0 033/0 73 031/0 77 032/0 78 

02/0 080/0 22 080/0 70 078/0 23 

03/0 072/0 57 071/0 52 072/0 21 

02/0 021/0 02 021/0 02 023/0 08 

10/0 052/0 32 053/0 37 050/0 38 

15/0 001/0 25 002/0 22 002/0 22 

20/0 035/0 18 030/0 17 038/0 21 
 

 

 
لیتر،  غلظت کبالت میلی 0/10تغلیظ اثر قدرت یونی بر حساسیت. شرایط: حجم محلول پیش-(15-3شکل )

آنالیت لیتری،  سرعت جریان میلی 50در بالن حجمی  pH=5/2لیتر بافر فسفاتی میلی 0/2گرم بر لیتر،  میلی 050/0

لیتر بر دقیقه،  طول ستون میلی 3/3لیتر بر دقیقه،  سرعت جریان هیدروکلریک اسید )به عنوان شوینده( میلی 0/5

 ثانیه. 20متر،  و زمان شویش سانتی 0/8
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 شرایط بهینه  -3-7

 با توجه به نتایج به دست آمده در بررسی و بهینه سازی پارامترهای موثر بر عملکرد سیستم شرایط

 زیر در رسم منحنی کالیبراسیون مورد استفاده قرار گرفت: یبهینه

 لیتریمیلی 50در بالن حجمی  pH=5/2لیتر بافر فسفاتی با میلی 0/2 -1

 مولار به عنوان شوینده 0/1هیدروکلریک اسید  -2

 شوینده برای دقیقه بر میلی لیتر3/3لیتر بر دقیقه برای نمونه ومیلی 0/5سرعت جریان  -3

 لیترمیلی 0/10تغلیظ حجم پیش -0

 گرم جاذب(میلی 0/225متری )حاوی سانتی 0/8طول ستون  -5

 

 ندیبدرجه  منحنی -3-8

 با. باشدمی ایتجزیه روش یک یتوسعه در مرحله مهمترین کالیبراسیون منحنی آوردن بدست 

 ثبت سیگنال و آنالیز مورد نمونه غلظت بین مناسب یرابطه توانمی کالیبراسیون،  منحنی از استفاده

 خطی یدامنه یگستره به توجه با آنالیز روش یک کارایی و ارزش. آورد دست به را آشکارساز در شده

 منحنی به توجه با پارامترها این. باشدمی ارزیابی قابل نتایج آن تکرارپذیری و حساسیت و آن

 این کالیبراسیون منحنی آوردن بدست برای. باشدمی استخراج قابل روش یک برای کالیبراسیون

 بر گرممیلی 20/0 تا 0010/0 غلظتی یمحدوده در (IIکبالت ) محلول از مختلفی هایروش، غلظت

 در شده طراحی سیستم از استفاده با زیاد تا کم هایغلظت از متوالی صورت به سپس. شدند تهیه لیتر

 و نمونه جذب اختلاف) ایتجزیه سیگنال دستگاهی، و غلظتی یبهینه شرایط در و( 0-3) شکل

به این ترتیب که ابتدا شیر شش راهه چرخشی  .گردید ثبت محلول هر از لیترمیلی 0/10 برای( شاهد

لیتر بر دقیقه از درون ستون عبور میلی 0/5درحالت پیش تغلیظ قرار گرفت و نمونه با سرعت جریان 

شود. در مرحله بعد مسیر عبور نمونه بسته و  داده شد تا کبالت موجود در نمونه بر روی ستون جذب
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های احتمالی از درون ستون خارج شوند. به مدت یک دقیقه آب مقطر عبور داده شد تا ناخالصی

همزمان خروجی ستون به دستگاه جذب اتمی متصل شد و پس از اتمام زمان یک دقیقه، مسیر عبور 

لیتر بر میلی 3/3مولار با سرعت جریان  0/1به مدت یک دقیقه هیدروکلریک اسید  نمونه بسته و

پاش جذب اتمی شد و سیگنال اری شده وارد مهددقیقه از داخل ستون عبور داده شد و کبالت باز

 سه غلظت هر برای ای )اختلاف جذب نمونه و شاهد( گزارش شد.نمونه ثبت و سیگنال تجزیه

 شده گیریای اندازههای تجزیهمیانگین سیگنال شدت( 13-3) جدول. شد انجام یتکرار گیریاندازه

 نیز (12-3) شکل در. دهدمی نشان را متفاوت هایغلظت برای ایشعله اتمی جذب دستگاه توسط

 15/0 تا 0020/0 غلظتی یدر گستره دهدمی نشان که است شده رسم کالیبراسیون منحنی نمودار

 پردازش با. دارد وجود خطی یرابطه ایتجزیه سیگنال و آنالیت غلظت بین ،کبالت لیتر بر گرممیلی

 محدوده در لیترمیلی 0/10 تغلیظپیش حجم برای رگرسیون یمعادله مربعات، حداقل روش به هاداده

 :آمد دست به زیر صورت به کبالت لیتر بر گرممیلی 0020/0 – 15/0 غلظتی

 

              A=  1/700 Cco(II) +0/005                  r 2= 0/3338 (n=8) 

 

گرم بر غلظت کبالت بر حسب میلی II(coC(جذب آنالیت )اختلاف جذب نمونه و شاهد( و  Aکه در آن 

 بوده است.005/0ها میانگین سیگنال شاهد لازم بذکر است در تمام بررسیلیتر است.
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 لیترمیلی 0/10تغلیظ بررسی منحنی درجه بندی برای حجم پیشنتایج حاصل از  -(13-3جدول)

 جذب )میلی گرم برلیتر( غلظت کبالت

0010/0 002/0 

0020/0 003/0 

0000/0 010/0 

0080/0 020/0 

0200/0 003/0 

0000/0 072/0 

0500/0 031/0 

1000/0 181/0 

1200/0 213/0 

1000/0 250/0 

1500/0 255/0 

1300/0 283/0 

2000/0 300/0 
 

 

 
لیتر بافر میلی 0/2لیتر،  میلی 0/10تغلیظ منحنی کالیبراسیون. شرایط: حجم محلول پیش -(12-3شکل )

لیتر بر دقیقه،  سرعت جریان میلی 0/5لیتری،  سرعت جریان نمونه میلی 50در بالن حجمی  pH=5/2فسفاتی 

 ثانیه 20متر، و زمان شویشسانتی 0/8لیتر بر دقیقه،  طول ستونمیلی 3/3هیدروکلریک اسید )به عنوان شوینده( 

  

y = 1/7402x + 0/0057

R² = 0/9998
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 دقت و صحت روش  -3-3

های متفاوت در هایی با غلظتروش، محلول (RSD)درصد انحراف استاندارد نسبی  یبرای محاسبه

لیتر از میلی 0/10های خطی بدست آمده برای منحنی کالیبراسیون، تهیه شدند. حجم یدامنه

جاذب اصلاح شده در شرایط بهینه عبور داده  روی در غلظت مورد نظر از کبالت های تهیه شدهمحلول

های آنالیت حاصل ثبت گردید. با انجام شد و سیگنال گیری تکراریبار اندازه 2شد و برای هر غلظت 

دل هر تغلیظ، غلظت معاهای به دست آمده و با توجه به منحنی درجه بندی پیشاستفاده از سیگنال

-3( و )1-3سیگنال به دست آمد و سپس مقدار انحراف استاندارد نسبی برای هر غلظت طبق روابط )

 ( محاسبه گردید.2

 

S = √∑(𝑪𝒊−𝑪̅)𝟐                                      (1-3رابطه )                 

𝒏−𝟏
  

 = ⤬ 100                                      ( 2-3رابطه )                
𝑆

𝐶̅
 RSD 

 

 ، گرم بر لیترگیری شده بر حسب میلیغلظت اندازه iCانحراف استاندارد غلظت،  Sکه در این روابط، 

𝑐̅ گرم بر لیتر،  میانگین غلظت بر حسب میلیn ها و گیریتعداد اندازهRSD   انحراف استاندارد نسبی

 باشد.غلظت می

های مختلف کبالت با های تکراری برای غلظتگیریبرای اندازهمقادیر انحراف استاندارد نسبی 

( نشان دهنده دقت خوب روش 12-3لیتر به دست آمده در جدول )میلی 0/10تغلیظ حجم پیش

 ( بیانگر صحت روش است.12-3است. مقادیر درصد بازیابی نشان داده شده در جدول )
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 بررسی دقت و صحت -(10-3جدول )

 مقدارکبالت موجود

 )میلی گرم بر لیتر(

مقدارکبالت اندازه 
)میلی گرم  گیری شده

 برلیتر(

RSD% 

n = 6 

محاسبه  t مقدار
 شده

 درصدبازیابی

010/0 * 0005/0  ±0035/0 2/5 0/2 35 

050/0 0015/0  ±003/0 0/3 2/1 38 

10/0 0018/0 ±033/0 8/1 3/1 33 

100/0 0025/0± 138/0 8/1 32/1 38 

 گیریاندازه 2استاندارد برای انحراف *

 

 حد تشخیص روش  -3-11

        شود : ( محاسبه می3-3) 1 حدتشخیص تئوری با استفاده از رابطه کیزر

 =                                                   (3-3رابطه ) 
𝐾𝑆𝑏

𝑚
 LOD           

گیری شده برای های تکراری اندازهانحراف استاندارد سیگنال bS ،ضریب اطمینان Kدر این رابطه 

 است 3برابر K  نشان داد که مقدار منطقی برای شیب منحنی کالیبراسیون است. کیزر mشاهد و 

به   pH=5/2آب دوبار تقطیر در محیط بافر فسفاتی  ،[. برای بدست آوردن حدتشخیص روش58]

 0/10تغلیظ بار به صورت تکراری با حجم پیش 10جذبی آن عنوان شاهد استفاده شد و سیگنال 

گیری اندازه 10استاندارد حاصل از این گیری شد. انحرافلیتر و شویش تحت شرایط بهینه اندازهمیلی

اهد و شیب بدست آمده برای ش 05/7 ⤬10-0استاندارد تکراری محاسبه گردید. با توجه به انحراف

میکروگرم  30/1 ،تغلیظمقدار حدتشخیص روش برای این حجم پیش ،در منحنی کالیبراسیون 700/1

 بر لیتر به دست آمد. 

 

                                                           
1.  Kazer  
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 هابررسی اثر مزاحمت یون -3-11

، با انتخاب نمونه با غلظت FAASها توسط گیری کاتیونپذیری ذاتی در اندازهرغم گزینشعلی

تغلیظ پیوسته و ها توسط روش پیشها و آنیوناتیونگرم برلیتر، مزاحمت احتمالی کمیلی050/0

 بررسی شد که روش کار به صورت زیر بود: FAASگیری با اندازه

بار تکراری  5ی مزاحم در شرایط بهینه برای ابتدا میزان جذب اتمی نمونه در غیاب گونه

ی قابل قبول سیگنال با های حاصل محاسبه گردید. محدودهاستاندارد جذبگیری شد و انحرافاندازه

های به دست آمده برای میانگین سیگنال̅ 𝐴  بدست آمد که در این محدوده 𝐴̅±3Sی توجه به رابطه

باشد. سپس برای بررسی اثر استاندارد  آنها میانحراف Sگرم بر لیتر کبالت و میلی 050/0غلظت 

به محلول   (IIوزنی نسبت به کبالت ) -برابر وزنی 10000یون موردنظر به میزان  ،مزاحمت هر یون

اگر مقدار  گیری شد.خط اندازه -تغلیظ به صورت براضافه شد. جذب اتمی محلول حاصل پس از پیش

به این معنا بود که یون مورد نظر با نسبت موجود مزاحم نیست  ،قرار داشت 𝐴̅±3S جذب در محدوده

شد تا دیگر مزاحمت مشاهده کم می کبالت مرتباًی مزاحم به یون در غیر این صورت نسبت گونه

( آمده است. با توجه به نتایج بدست آمده معلوم 17-3نشود. نتایج حاصل از این بررسی در جدول )

 100اند )های بررسی شده در این روش مزاحمتی نداشتهها و آنیونگردید که تعداد زیادی از کاتیون

 هایگرم بر لیتر(. بیشترین اثر مزاحمت برای یونمیلی 050/0ت برابر غلظتی نسبت به کبال 10000تا

+Ag  2+وNi  2+و
Zn وزنی -برابر وزنی 20ای در مقدار که باعث کاهش سیگنال تجزیه باشدمی 

 :رفع شدشود به ترتیبی که در ذیل به آن اشاره میمزاحمت هر کدام  می شوند و

شد اما قبل از شروع کار لازم بود تا مزاحمت خود برای رفع مزاحمت نقره از دیتیزون استفاده 

لیتر میلی 0/2گرم بر لیتر کبالت که با میلی 05/0منظور به محلول دیتیزون نیز بررسی شود. برای این

وزنی  -های بالای وزنیبافری شده بود مقادیر مختلفی از دیتیزون در نسبت  =5/2pHبافر فسفاتی 

لیتر آن از عدم میلی 10تغلیظ برابر( اضافه شد و پس از پیش 5000تا  100نسبت به کبالت )از 
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وزنی اطمینان حاصل شد. در مرحله بعد طی چندین آزمایش به -برابر وزنی 1000مزاحمت آن تا حد 

بافری شده   =5/2pHلیتر بافر فسفاتی میلی 0/2با  گرم بر لیتر کبالت،بافری شدهمیلی 050/0محلول 

وزنی دیتیزون )برای اطمینان از حذف کامل همه نقره  -برابر وزنی 1000و مقدار مقادیر مختلفی نقره

وزنی  -برابر وزنی 200تغلیظ مشاهده شد که مزاحمت نقره در نسبت موجود( اضافه شد و پس از پیش

 نسبت به کبالت به خوبی رفع شد.

اما قبل از آن مزاحمت  اکسیم استفاده شدگلیمتیلهمچنین برای رفع مزاحمت نیکل از ماده دی 

گرم بر لیتر کبالت که میلی 05/0اکسیم نیز بررسی شد به این صورت که به محلول گلیمتیلخود دی

اکسیم اضافه گلیمتیلبافری شده مقادیر مختلفی از دی  = 5/2pHلیتر بافر فسفاتی میلی 0/2توسط 

وزنی نسبت  -برابر وزنی 200این ماده تا لیتر از آن مشاهده شد که میلی 10تغلیظ شد و پس از پیش

 0/2گرم بر لیتر کبالت که توسط میلی 050/0به کبالت مزاحمت ندارد. در مرحله بعد به محلول 

وزنی از نیکل نسبت به کبالت و -بافری شده بود مقادیر مختلف وزنی=pH   5/2لیتر بافر فسفاتی میلی

تغلیظ مشاهده شد که مزاحمت ضافه شد و پس از پیشاکسیم اگلیمتیلوزنی دی -برابر وزنی 200

 وزنی نسبت به کبالت به خوبی رفع شد. -برابر وزنی200نیکل در نسبت 

برای رفع مزاحمت روی نیز یون کلرید استفاده گردید. در این مورد نیز ابتدا مزاحمت خود یون 

این آنیون شود هده میمشا( 15-3کلرید بر روی جذب کبالت بررسی شد، همانطور که در جدول)

گرم بر لیتر کبالت میلی 050/0بعد به محلول  یهیچگونه تاًثیری روی جذب کبالت نداشت. در مرحله

وزنی از  -های مختلف وزنیبافری شده بود نسبت=pH   5/2لیتر بافر فسفاتی میلی 0/2که توسط 

ون کلرید نسبت به کبالت اضافه وزنی از ی -برابر وزنی1000روی نسبت به کبالت، و همچنین مقدار 

برابر  100لیتر از آن  مشاهده شد که مزاحمت روی در نسبت میلی 10تغلیظ شد و پس از پیش

همچنین مزاحمت مربوط به آلومنیم و منگنز نیز به روش زیر  وزنی نسبت به کبالت رفع شد. -وزنی

 رفع شد.
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ها عدم مزاحمت آن مورد تأیید قرار بررسی مزاحمتکه در  F-برای رفع مزاحمت آلومنیوم از از آنیون 

لیتر بافر فسفاتی میلی 0/2گرم بر لیتر کبالت که توسط میلی 05/0گرفت استفاده شد و به محلول 

5/2  pH=وزنی از آلومنیوم نسبت به کبالت، و همچنین  -های مختلف وزنیبافری شده بود نسبت

  10تغلیظ و پس از پیش ئور نسبت به کبالت اضافه شدوزنی از یون فلو -برابر وزنی1000مقدار 

وزنی نسبت به کبالت  -برابر وزنی 200لیتر از آن مشاهده شد که مزاحمت آلومنیوم در نسبت میلی

 رفع شد.

های برای رفع مزاحمت منگنز هم همانند روی از یون کلرید استفاده شد و پس از افزودن نسبت

وزنی بود و -برابر وزنی1000محلولی که نسبت کلر به کبالت در آن  وزنی از منگنز به-مختلف وزنی

برابر  200لیتر از آن مشاهده شد که مزاحمت مربوط به منگنز در نسبت وزنی میلی 10تغلیظ پیش

 رفع شد.

 

 گرم بر لیتر(میلی050/0های مزاحم و حد مجاز آنها نسبت به کبالت )بررسی اثر مزاحمت گونه -(15-3جدول )

 گونه مزاحم حد مجاز گونه مزاحم

- برابر 10000
3, ClO-2

4, SO-, HCOO-SCN 

-Na ,+ برابر 2000
3, NO–, Cl +, K-F 

- برابر 1000
4, IO2+ , Pb-

2, NO-, I-3
4, PO+, Li-

3CO 

- برابر 000
4, HSO-2 7o 2, Cr2+, Ba2+Mg 

 Cu2+Hg ,+2 برابر 100

 Cr2+, Cd3+, Al2+Mn ,+3 برابر 50

 Zn+, Ag2+Ni ,+2 برابر 20
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 1 تغلیظپیش فاکتور -3-12

تغلیظ و تغلیظ برای یک گونه به صورت نسبت غلظت دو آنالیت که اولی بدون پیشفاکتور پیش

 [.53شود]تغلیظ عدد جذب یکسانی داشته باشند تعریف میدومی با پیش

 بصورت زیر عمل شد: ( کبالت به روش پیشنهادی PFتغلیظ )گیری فاکتور پیشبرای اندازه 

گرم بر لیتر میلی 0/5تا  0/1غلظتی  ی( در دامنهIIهایی با غلظت معین و متفاوت از کبالت )محلول

ها مولار( تهیه شد. ابتدا میزان جذب هریک از محلول0/1و در محیط اسیدی )هیدروکلریک اسید 

های مورد گیری و سیگنالاندازه FAASمستقیم با سیستم  تغلیظ و توسط مکشبدون انجام عمل پیش

تحت  (IIگرم بر لیتر کبالت )میلی 050/0لیتری از محلول میلی 0/10 نظر ثبت شد. سپس حجم

تغلیظ و شستشوی ستون با آب دوبار تقطیر، تغلیظ شد. پس از گذشت زمان پیششرایط بهینه پیش

هیدروکلریک اسید از داخل ستون عبور داده شد. سپس جذب با چرخش شیر انتخاب، محلول شوینده 

اسپکترومتری جذب اتمی به صورت   محلول حاصل از شویش توسط سیستم تزریق در جریان پیوسته

توسط ثبات، ثبت گردید. با مقایسه ارتفاع  گیری شد. در این مرحله نیز سیگنالپیوسته اندازه

گرم بر لیتر کبالت میلی 0/2شد که ارتفاع پیک محلول های بدست آمده در دو مرحله مشخص پیک

تغلیظ شده تحت گرم بر لیتر کبالت پیشمیلی 050/0تغلیظ با ارتفاع پیک محلول بدون انجام پیش

(،  برابر با 0-3ی )تغلیظ توسط رابطهشرایط بهینه با یکدیگر برابرند. با این توضیحات،  فاکتور پیش

غلظت  2C تغلیظ و غلظت کبالت بدون انجام فرآیند پیش 1C( 0-3طه )بدست آمد. در این راب 00

  باشد.می تغلیظکبالت تحت فرآیند پیش

 

 =                                                     (      0-3رابطه )            
c1

c2
  PF 

                                                           
1.  Preconcentration factor 
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کالیبراسیون بدست آمده با های های منحنیتوان از نسبت شیبتغلیظ را همچنین میفاکتور پیش

 [.20تغلیظ محاسبه کرد]تغلیظ و بدون پیشپیش

 =                                                     (      5-3رابطه )            
m1

m2
  PF 

تغلیظ و بدون و به ترتیب شیب معادله منحنی کالیبراسیون با پیش 2mو  1mکه در این رابطه 

( IIهای کبالت )تغلیظ محلولدست آوردن منحنی کالیبراسیون بدون پیشبرای ب باشد.میتغلیظ پیش

مولار هیدروکلریک اسید تهیه شد و جذب  0/1گرم بر لیتر در میلی 0/10تا 0/1غلظتی  یدر دامنه

گیری و ثبت شد. جذب ای اندازهآنها توسط مکش مستقیم با دستگاه اسپکترومتر جذب اتمی شعله

گیری شد. اختلاف جذب نمونه و شاهد مولار هیدروکلریک اسید به عنوان شاهد هم اندازه 0/1ل محلو

 ( رسم شد. IIبه عنوان سیگنال جذب مستقیم بر حسب غلظت کبالت )

گیری مستقیم با دستگاه جذب اتمی به تغلیظ و با اندازهی خط بدست آمده بدون پیشمعادله

سیگنال  A( و IIغلظت کبالت ) xکه در این رابطه  بدست آمد=X 0018/0   A+ 0173/0 صورت

. از نسبت شیب معادله خط منحنی کالیبراسیون بدست آمده برای روش پیشنهادی باشدتجزیه ای می

(700/1=1mبه شیب معادله خط بدون پیش )( 2=0018/0تغلیظmفاکتور پیش  ،) تغلیظ روش طبق

 آمد.بدست  01(،  5-3رابطه )

 

 تغلیظپیش بدون منحنی درجه بندی بررسی از حاصل نتایج-(12-3)جدول                        

 

 

 جذب کبالت (لیتر بر گرممیلی)کبالت  غلظت

50/0 037/0 

0/1 053/0 

0/2 100/0 

0/0 130/0 

0/8 350/0 

0/10 035/0 



 فصل سوم: بخش تجربی

 

81 
 

 

 تغلیظ.منحنی درجه بندی بدون پیش -(17-3شکل)

 

 روش 1بازیابیدرصد  -3-13

تغلیظ به این روش به صورت نسبت مقدار آنالیت شسته شده از ستون پس از پیش درصد بازیابی

 شود.تغلیظ ( تعریف میمقدار آنالیت موجود در محلول اولیه ) قبل از پیش

( بیان 2-3رود توسط رابطه )درصد بازیابی تئوری که برای یک روش طراحی شده انتظار می 

 : [55شود]می

 ⤬ PF⤬ 100                                ( 2-3رابطه )             
𝑽𝒆𝒍𝒖𝒆𝒏𝒕

𝑽𝒔𝒂𝒎𝒑𝒍𝒆
   %R= 

 

حجم شوینده  eluentVتغلیظ شده و حجم نمونه پیش sampleVتغلیظ روش، فاکتور پیش PF آنکه در 

 باشد.مصرفی می

با  گیری جذب مربوط به آنو اندازه ی سیگنالخاتمهشروع تا با توجه به اینکه زمان مورد نیاز برای 

باشد، حجم شوینده مصرفی محاسبه شده میثانیه  0بر دقیقه شوینده،  لیترمیلی 3/3سرعت جریان 

                                                           
1. Recovery factor 

 

0

0/1

0/2

0/3

0/4

0/5
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، درصد بازیابی با 00تغلیظ پیش و فاکتور لیترمیلی 0/10 تغلیظپیش است و در حجم لیترمیلی 22/0

 ت آمد.بدس % 88(، 2-3توجه به رابطه )

 به صورت زیر عمل شد:                                                     روش آوردن درصد بازیابی تجربی در این همچنین برای بدست 

 گرم بر لیترمیلی 0/5تا  50/0غلظتی  یکبالت در دامنهمعین و متفاوت از  هایی با غلظتهایمحلول

مولار است، تهیه شد. ابتدا میزان جذب هر یک از  0/1در محیطی که نسبت به هیدروکلریک اسید 

گیری شد و اندازه FAASمکش مستقیم با سیستم  توسط و تغلیظپیش بدون انجام عمل هامحلول

ل ها منحنی کالیبراسیون حاصهای مورد نظر توسط ثبات ثبت شد و با توجه به این سیگنالسیگنال

گرم بر لیتر کبالت تحت شرایط بهینه میلی 050/0لیتر محلول میلی 0/10رسم شد. سپس 

تغلیظ شد و در مرحله شویش، کبالت بازداری شده در ستون توسط هیدروکلریک اسید و با پیش

لیتر از شوینده میلی 50/0لیتر بر دقیقه شوینده( در میلی 3/3تنظیم زمان شویش )با توجه به سرعت 

ع آوری شد. سیگنال محلول جمع آوری شده از ستون در این حالت توسط مکش مستقیم با جم

گیری شد. با توجه به سیگنال بدست آمده برای محلول جمع آوری شده و قرار اندازه FAASسیستم 

تغلیظ، میزان گیری مستقیم کبالت و بدون پیشدادن آن در منحنی کالیبراسیون در حالت اندازه

گرم بر لیتر کبالت میلی 050/0لیتر محلول میلی 0/10تغلیظ جود در محلول حاصل از پیشکبالت مو

میکروگرم بدست آمد. نسبت بین مقدار بدست آمده با  83/0لیتر هیدروکلریک اسید، میلی 50/0در 

با  دهد که تطابق خوبیرا برای روش نشان می %88مقدار واقعی کبالت در محلول اولیه، درصد بازیابی 

 درصد بازیابی تئوری دارد.

 



 فصل سوم: بخش تجربی

 

82 
 

 بررسی ظرفیت ستون -3-14

 -2،2–(آزوتیازولیل-2′)-3کلرید اصلاح شده با لیگاند وینیلظرفیت ستون پرشده با پلی

گرم از این رزین که میلی 100محاسبه گردید. به این منظور  1به صورت غیرپیوسته پیریدینآمینودی

 100بار تقطیر خنثی شد، با هیدروکلریک اسید شسته شده و با آب دودقیقه با  5ابتدا به مدت 

در   pH=5/2( و در محیط با بافر فسفاتی IIگرم بر لیتر از کبالت )میلی 0/2لیتر محلول با غلظتمیلی

یک بشر هم زده شد. پس از گذشت یک ساعت، میزان کبالت موجود در محلول توسط مکش مستقیم 

گیری شد. از اختلاف کبالت موجود در محلول اولیه و کبالت موجود در با دستگاه جذب اتمی اندازه

 785محلول پس از جذب روی جاذب، ظرفیت ستون محاسبه گردید. با توجه به نتایج، ظرفیت ستون 

 میکروگرم کبالت به ازای هر گرم رزین بدست آمد.

 

 [61روش] 4و کارایی غلظت 3، ضریب مصرف2گیریسرعت نمونه -3-15

دهد. های قابل انجام توسط روش را در یک ساعت نشان میگیریگیری، تعداد اندازهسرعت نمونه

. در این روش با توجه به زمان ها نشان دهنده کارایی بیشتر روش استگیریبیشتر بودن تعداد اندازه

ثانیه زمان شویش با  20بار تقطیر، ثانیه، یک دقیقه زمان شستشوی ستون با آب دو 120تغلیظ پیش

تغلیظ بار تقطیر جهت خنثی شدن بستر، در حجم پیشاسید و یک دقیقه زمان شستشو با آب دو

 مونه بر ساعت است.ن 12گیری روش، لیتر از محلول نمونه، سرعت نمونهمیلی 0/10

لیتر تغلیظ به صورت حجمی از محلول نمونه بر حسب میلی( در یک روش پیشCIضریب مصرف )

دهد. کمتر بودن این ضریب در یک تغلیظ را یک واحد افزایش میشود که فاکتور پیشتعریف می

 0/10تغلیظ پیشدهد. با توجه به این که در حجم تغلیظ، کارایی بیشتر روش را نشان میروش پیش

                                                           
1. Batch 

2. Sampling  rate 

3. Cunsumption index 

4. Concentration efficiency 
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لیتر میلی 25/0بدست آمده است، ضریب مصرف این روش  00تغلیظ روش لیتر، فاکتور پیشمیلی

 محاسبه شد. 

گیری روش در تغلیظ در سرعت نمونه( به صورت حاصل ضرب فاکتور پیشCE)کارایی غلظت 

 نمونه در ساعت  12و سرعت نمونه گیری 00تغلیظ شود. با توجه به فاکتور پیشدقیقه تعریف می

آید. کارایی غلظت بیشتر برای بر دقیقه بدست می 8نمونه در دقیقه(، کارایی غلظت این روش  20/0)

تغلیظ و فرکانس گیری پیوسته که فاکتور پیشتغلیظ و اندازههای مختلف پیشمقایسه روش

 شود.گیری متفاوت دارند، به کار برده مینمونه

 

 های حقیقی کبالت در نمونهگیری اندازه -3-16

 ی آب شاهرودگیری کبالت در نمونهاندازه-3-16-1

ی سنتزی استفاده شد. گیری کبالت در چند نمونهبررسی کارایی روش پیشنهادی در اندازهبرای 

های سنتزی از آب شهر شاهرود استفاده شد. روش کار به این صورت بود که مقادیر ی نمونهبرای تهیه

های سنتزی بدست آید و ز یون کبالت به حجم ثابتی از آب شهر اضافه گردید تا نمونهمشخصی ا

گیری تغلیظ و اندازههای سنتزی حاصل به روش پیشنهادی پیشنمونهسپس میزان کبالت موجود در 

تایج گیری کبالت، از افزایش استاندارد استفاده گردید. نبار تکرار شد. در اندازه 0گیری شد. هر اندازه

و  %35در سطح اطمینان  بحرانیt ( آمده است. مقدار 17-3های )ها در جدولگیریحاصل از اندازه

 .گزارش شده است 18/3گیری اندازه 0برای 
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 ی آب شهر شاهرود  گیری کبالت در نمونهاندازه -(17-3جدول )

  گیری تکراریاندازه 0انحراف استاندارد *

 

 ی فاضلاب شرکت داروسازی نمونه گیری کبالت دراندازه-3-16-2

ی  فاضلاب شرکت داروسازی پارس دارو واقع در استان تهران پس از صاف کردن به روش نمونه

تغلیظ و به روش افزایش استاندارد تعیین مقدار شد. روش کار به این صورت بود که پیشنهادی پیش

لیتر بافر میلی 0/2ی  منتقل گردید و لیترمیلی 0/50لیتر از محلول نمونه به یک بالن میلی 0/00

5/2=pH  .لیتر از این محلول میلی 0/10فسفاتی به آن افزوده شد و با آب مقطر به حجم رسانده شد

گیری نانومتر اندازه 7/200خط جذب آن در طول موج -تغلیظ و به صورت بردر شرایط بهینه پیش

 ( افزوده شد و به روش فوقIIخصی کبالت )بعد به نمونه فاضلاب مقادیر مش یگردید.در مرحله

 ( آمده است.18-3گیری گردید. نتایج حاصل در جدول )اندازه 

 

 

 

 

 

مقدار کبالت اضافه 
 گرم بر لیتر(شده )میلی

گیری مقدار کبالت اندازه
 گرم بر لیتر()میلی شده

%RSD 
n = 4 

محاسبه   tمقدار
 شده

درصد 
 بازیابی

- < DL - - - 

0200/0 *0005/0± 0132/0 5/2 20/1 38 

0500/0 0018/0± 0085/0 7/3 2/1 37 

10/0 0025/0± 0382/0 5/2 0/1 38 
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 ی آب کارخانه داروسازیگیری کبالت در نمونهاندازه -(18-3جدول )

 گیری تکراری   اندازه 0انحراف استاندارد *

 

 های میوه و سبزیجاتنمونهگیری کبالت در اندازه-3-16-3

ها و سبزیجات، شامل خیار و کلم سفید به نمونه از میوه 2در این پروژه میزان کبالت موجود در 

 گیری شد. روش کار به صورت زیر بود:روش پیشنهادی اندازه

 1های کلم سفید و خیار شسته شدند و به قطعات نازک تبدیل شدند.  سپس به مدت ابتدا نمونه

 20به مدت  C 0 05ها در آون در دمای بعد، نمونه یدر مجاورت هوا خشک شدند. در مرحله هفته

دقیقه قرار داده شدند تا تمامی آب موجود در بافت آنها تبخیر شده و به وزن ثابتی برسند. سپس 

و به  گرم از هر نمونه به طور جداگانه توزین 50/1های خشک شده به وسیله آسیاب پودر شدند. نمونه

 لیتر نیتریک اسید غلیظ اضافه گردید. مخلوط حاصل به مدت یک ساعت در دمایمیلی 0/5آن 

 C 0 100  0/5بر روی یک دستگاه گرمکن مجهز به همزن مغناطیسی حرارت داده شد. سپس مجددا 

 1لیتر هیدروژن پروکسید به آن اضافه گردید و به مدت میلی 0/2لیتر نیتریک اسید غلیظ و میلی

ساعت به آهستگی همراه با هم زدن حرارت داده شد تا حجم آن نصف گردد. بعد از سرد شدن محلول 

لیتری منتقل و پس از میلی 250با کاغذ صافی واتمن صاف گردید. محلول زیر صافی به یک بالن 

 بار تقطیر به حجممولار با آب دو 3توسط افزایش قطره قطره سدیم هیدروکسید  pHخنثی سازی 

مقدار کبالت اضافه 
 گرم بر لیتر(شده )میلی

گیری مقدار کبالت اندازه
 گرم بر لیتر(شده )میلی

محاسبه   tمقدار
 شده

درصد 
 بازیابی

میکروگرم 
کبالت در هر لیتر 

 فاضلاب

- *2000/0± 0000/0 - -  

02/0 0007/0± 0250/0 85/2 105 2/0 ± 0/5 

05/0 0015/0± 0520/0 27/2 100  

10/0 0020/0± 1050/0 00/1 105  
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لیتر منتقل شد و پس از افزودن میلی 50لیتراز محلول آماده شده به بالن میلی 0/00[. 21رسانده شد]

های به حجم رسانده شد و تحت شرایط بهینه، بر روی حجم ، pH=5/2لیتر بافر فسفاتی میلی 0/2

ی آزمایش بازیابی، گیری گردید. برااندازه ایتغلیظ انجام شد و سیگنال تجزیهلیتری پیشمیلی 0/10

های آماده شده اضافه گردید و پس از لیتر از نمونهمیلی 0/00مقادیر مشخصی از یون کبالت به حجم 

لیتری، تحت شرایط میلی 50و به حجم رساندن در بالن  pH=5/2لیتر بافر فسفاتی میلی 0/2افزودن 

تغلیظ و جذب آنها پیشنهادی پیشهای حاصل به روش لیتری نمونهمیلی 0/10های بهینه، حجم

ها از روش افزایش استاندارد استفاده گیریبار تکرار شد. در اندازه 0گیری گیری شد. هر اندازهاندازه

 ( آورده شده است.13-3ها برای خیار و کلم سفید در جدول )گیریگردید که نتایج حاصل از اندازه

 

 ر نمونه های میوه و سبزیجات( دIIاندازه گیری کبالت ) -(13-3جدول )

 نمونه

 

 کبالت اضافهغلظت 
 شده

 گرم بر لیتر(لی)می

غلظت کبالت اندازه 
 گیری شده

 گرم بر لیتر(لی)می 

  tمقدار
 شده محاسبه

درصد 
 بازیابی

میکروگرم کبالت در 
 هر گرم نمونه خشک

 - - 0000/0  ±0002/0 * - کلم

00/0 ± 85/0 

 

 %108 85/2 0150/0 ±0007/0 01/0 کلم

 - - 0050/0  ±0005/0 - خیار

10/0 ± 02/1 
 

 %108 85/2 0120/0  ±0007/0 01/0 خیار

 گیری تکراری  اندازه 0انحراف استاندارد *

 

 



 فصل سوم: بخش تجربی

 

87 
 

 آمپول ویتامین یگیری کبالت در نمونهاندازه-3-16-4

به روش پیشنهادی پرداخته شد.  12Bگیری مقدار کبالت در آمپول پروژه همچنین به اندازه در این

 روش کار بصورت زیر بود:

لیتر مخلوط اسید میلی 0/10لیتری منتقل و میلی 50به یک بشر 12B لیتر از آمپولمیلی1/ 0ابتدا 

 ها اضافه شد. به هر کدام از آن 10به 1های حجمی نیتریک و اسید سولفوریک غلیظ با نسبت

تا نزدیک خشک شدن حرارت داده سپس باقیمانده با محلول حاصل روی یک دستگاه گرمکن 

 0/00[. 22]لیتر رقیق شدمیلی 100هیدروکسید سدیم خنثی شده و با آب دوبار تقطیر تا حجم 

لیتر بافر میلی 0/2لیتر منتقل شد و پس از افزودن میلی 50آماده شده به بالن  لیتر از محلولمیلی

لیتری میلی 0/10های تحت شرایط بهینه، بر روی حجم به حجم رسانده شد و ، pH=5/2فسفاتی 

برای آزمایش بازیابی، مقادیر مشخصی از  گیری گردید.اندازه ایتغلیظ انجام شد و سیگنال تجزیهپیش

لیتر میلی 0/2آماده شده اضافه گردید و پس از افزودن  یلیتر از نمونهمیلی 0/00یون کبالت به حجم 

 0/10 لیتری، تحت شرایط بهینه، حجممیلی 50و به حجم رساندن در بالن  pH=5/2بافر فسفاتی 

 0گیری گیری شد. هر اندازهتغلیظ و جذب آن اندازهحاصل به روش پیشنهادی پیش لیتری نمونهمیلی

 ( آورده شده است. 20-3) در جدول 12B ها برای آمپول گیریبار تکرار شد. نتایج حاصل از اندازه
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 ی آمپولگیری کبالت در نمونهاندازه -(20-3جدول )

 نمونه
 کبالت اضافه شدهغلظت 

 )میلی گرم بر لیتر(
غلظت کبالت اندازه گیری 

 )میلی گرم بر لیتر( شده
  tمقدار

 محاسبه شده

 درصد

 بازیابی

 میکروگرم
 هر در کبالت

 آمپول

12B1 

- *0008 /0± 0320/0 - - 10/0  ±0/0 

02/0 0003/0± 0510/0 22/2 105%  

 گیریاندازه 0انحراف استاندارد برای  *

 میکروگرم کبالت 35/0معادل   12Bویتامین  (µg100)( حاوی: ml1هر آمپول )
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 ارقام شایستگی روش  -4-1

گرم بر لیتر کبالت برای حجم میلی 0020/0 – 1500/0غلظتی یها نشان داد در محدودهبررسی

 یخطی وجود دارد. معادله یای رابطهیتر، بین غلظت کبالت و سیگنال تجزیهلمیلی 0/10 تغلیظپیش

حراف استاندارد نسبی برای ( آمده است. مقادیر ان8-3مربوطه و ضریب همبستگی در بخش )

گرم بر لیتر کبالت با حجم میلی 10/0و 10/0 ،050/0، 010/0یهاهای تکراری برای غلظتگیریاندازه

 یکه نشان دهنده به دست آمد %0/1و  %8/0، % 0/2، % 0/0ترتیب میلی لیتر به  0/10تغلیظ پیش

( بیانگر صحت روش است.  12-3در جدول ) قادیر درصد بازیابی بدست آمدهدقت خوب روش است. م

 گرم بر لیتر به دست آمد.میکرو 30/1لیتر، میلی 0/10تغلیظ یص برای حجم پیشمیزان حد تشخ

دار شده قادر به بازداری گرم پلیمر عاملمیلی 100ون حاوی دهد که ستمینتایج و محاسبات نشان 

به ازای هر  کبالتگرم میکرو 785، بنابراین ظرفیت بازداری ستون باشدمیکرو گرم کبالت می 5/78

گیری اندازه 1000د نظر، کارایی حداقل از طرفی ستون مورآید. میبه دست  دار شدهعامل گرم پلیمر

های اسیدی و بازی دار شده در محیطپایداری خیلی خوب پلیمر عامل یداراست که نشان دهنده را

ها در گیریباشد. لازم به ذکر است که به جز در موقع بهینه کردن طول ستون، طی تمام اندازهمی

 ر مطالعات از یک ستون استفاده شد.ها و سایبهینه سازی پارامتر

به دست آمد.  % 88و  00تغلیظ و درصد بازیابی روش تحت شرایط بهینه به ترتیب فاکتور پیش

ثانیه، زمان  120میلی لیتر )با زمان پیش تغلیظ  0/10فرکانس نمونه برداری برای حجم پیش تغلیظ 

 12دقیقه(،   1زمان خنثی کردن بستر  و ثانیه 20دقیقه، زمان شویش  1بار تقطیر شستشو با آب دو

 های حقیقی میوه وگیری کبالت در نمونهاندازهنمونه در ساعت به دست آمده است. نتایج حاصل از 

های سنتزی تهیه شده از آب شهر شاهرود و آب شرکت دارو سازی پارس سبزیجات و همچنین نمونه

( آمده است. این نتایج نشان 20-3( تا )17-3های )در جدولویتامین ی آمپول دارو و همچنین نمونه

 ی حقیقی دارد. هاگیری کبالت در نمونهدهد که روش پیشنهادی دقت و صحت خوبی در اندازهمی
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 های انجام شدهروش با سایر روش یمقایسه – 4-2

خط کوپل شده با اسپکترومتری جذب اتمی شعله با  -تغلیظ براین روش کارایی سیستم پیش

-2،2–(آزوتیازولیل-2′)-3لیگاند کلرید اصلاح شده با وینیلستفاده از یک ستون پرشده با پلیا

کلرید تثبیت شده است را برای وینیلی شیمیایی بر روی پلیهاپیریدین که از طریق پیوندآمینودی

دهد. رزین میهای مختلف آبی، میوه و سبزیجات و آمپول به خوبی نشان در نمونه کبالت گیریاندازه

دهد و میخوبی نشان های انجام شده پایداری شیمیایی خیلی سنتز شده جدید در تمامی بررسی

شود را میمشکلاتی نظیر متورم شدن جاذب و افزایش حجم آن که باعث ایجاد فشار زیادی در ستون 

آزمایشات زیادی را انجام توان بدون تعویض ستون یا استفاده از جاذب جدید، میطوری که ندارد، به

است.  کبالت گیریاندازهبرای می داد. کار انجام شده، یک روش موثر برای بهبود حساسیت جذب ات

خودکار و دارای حساسیت  سیستم به کار گرفته شده بسیار ساده، سریع، دارای شرایط استفاده آسان،

( مقایسه بین روش پیشنهادی با 1-0) است. در جدول کبالت گیریاندازهپذیری خوبی برای و انتخاب

ی اصلاح شده با لیگاندهای مختلف که از هاها از جاذبی موجود که در آنهاتعدادی دیگر از روش

ای ی تجزیههااند، نشان داده شده است. ویژگید شیمیایی بر روی جاذب تثبیت شدهطریق پیون

ها در این روش ینمونه برای مقایسهتغلیظ، حد تشخیص و حجم محلول مختلف نظیر فاکتور پیش

 ( آورده شده است.1-0جدول )

های مختلف تشخیص روش توان بطور مستقیم از ستونی که در آن حدلازم به ذکر است که نمی     

های گزارش شده استفاده حد تشخیص روش پیشنهادی با سایر روش یآورده شده است برای مقایسه

های گزارش شده با روش پیشنهادی تغلیظ شده )حجم نمونه( برای روشهای پیشمکرد، زیرا حج

های گزارش شده تغلیظ روش پیشنهادی با سایر روشفاکتور پیش یچنین مقایسهمتفاوت است. هم

با روش  های گزارش شدهبرای روش تغلیظ شدههای پیشباشد زیرا حجم نمونهپذیر نمیامکان

 پیشنهادی متفاوت است.
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همین منظور پارامتر های متفاوت گزارش شده است، بهتغلیظ در حجمه به اینکه فاکتور پیشبا توج

( آورده شد تا بهتر بتوان روش پیشنهادی را با سایر 1-0ضریب مصرف هر روش محاسبه و در جدول )

تر باشد. ها مقایسه نمود. لازم به ذکر است روشی برتر است که دارای ضریب مصرف کوچکروش

های روش یدهد که ضریب مصرف روش پیشنهادی نسبت به کلیهها در این ستون نشان میهداد

 [ بهتر است.23[ و ]12[، ]11] های گزارش شده در مراجعگزارش شده به جز روش

 

 های اصلاح شده شیمیاییخط کبالت با استفاده از جاذب -های پیش تغلیظ برروش -(1-0جدول )

 DL مرجع
)1-(µgL 

PF 

حجم 
 نمونه

(mL) 

CI 

(mL) 
 جاذب لیگاند

11 2/3 2/17 25/3 18/0 nitroso-2-naphthol -1 18C  

12 02/0 125 25 20/0 Nitroso- 1-naphthol -2 Alumina 

10 02/0 50 1000 20 QADEAA
1 18C  

15 03/0 200 1000 0/5 DCQ
2 Styrene–EGDMA polymer 

12 8/0 330 1250 0/5 DTO
3 Activated carbon 

17 00 3/33 500 01/15 APDC
4 Chromosorb 102 

20 1/0 200 200 0/3 PAR
5 Amberlite XAD-7 

21 33/1 0/000 2000-50 5/0-10/0 indane-1,2,3-trione 1,2-

dioxime SDS6 

22 01/0 - 250 - IIDE
1 C 18 

23 78/0 50 100 0/2 PAN
1 Silver nanoparticle 

20 2/0 30 330 5/3 PDM9 Silica 

23 1/3 100 1000 0/10 BTAHQ
10 18C  

20 07/1 7/202 0/5 008/0 Kerosene Aliquat 336 

کار ارائه 

 شده
30/1 00 10 25/0 TADAP PVC 

                                                           
1. 2-(2-Quinolylazo)-5-diethylaminoaniline  
2. 5,7-Dichloroquinoline-8-ol  
3. Dithioxamide  
4. Ammonium pirrolidine dithio carbamate  
5. 4-(2-pyridyl-azo) resorcinol  
6. Sodium dodecyl sulfate 

7. Isopropyl 2-[(isopropoxy carbothioyl) disulfanyl] ethanethioate 
8. [1-(2-Pyridylazo)-2-naphthol]   
9. Pyridine-2,6-dimethanol 

10. 5-(2-Benzothiazolylazo)-8-hydroxyquinolene 
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 آینده نگری -4-3

تغلیظ میدانی با به کارگیری روش ارائه شده پیشنهاد بررسی امکان انجام فرآیند پیش -1

شود. با توجه به اینکه در برخی مواقع امکان دسترسی سریع به دستگاه جذب اتمی شعله می

دقیق وجود ندارد، همچنین به دلیل جذب سطحی شدید نمونه با مقادیر کم بر  گیریاندازهو 

ل نمونه برداری توان پمپ و ستون را به محمیدیواره ظرف انتقال نمونه، در چنین مواردی 

 ظ تحت شرایط بهینه را انجام داد.تغلییشانتقال و عمل پ

کلرید به عنوان فاز جامد وینیلپلیبا توجه به خصوصیات فیزیکی و شیمیایی قابل قبول برای  -2

دیگری بر روی آن کارایی این پلیمر را با سایر  یتوان با تثبیت عوامل کمپلکس دهندهمی

 بررسی نمود. هاتغلیظ کاتیونها برای پیشلیگاند

گیری سایر تغلیظ و اندازهبرای پیش TADAPسی امکان کاربرد این پلیمر اصلاح شده با برر -3

         شود.فلزات سنگین پیشنهاد می
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Abstract 

 

 
This work reports a simple and sensitive on-line solid phase extraction system for 

preconcentration and determination of trace amount of Co (II  ( by flame atomic 

absorption spectrometry (FAAS  ( . The method is based on the on-line retention of 

cobalt at pH=6.5 with poly vinyl chloride modified by 3-(2-thiazolylazo)-2,6-

diaminopyridine (TADAP). The retained Co (II) was eluted with 1.0 mol L-1 HCL 

and introduced directly in to the nebulizer of AAS for its determination. The 

influence of chemical and flow variables on the senstivity were optimized for the 

quantitative preconcentration of cobalt (II) and the interference of various ions on 

the on-line determination of Co (II) was also stadied. At optimized conditions, the 

calibration graph was obtained linear over the concentration rang of 2-150 µg L-1, 

for preconcentration of 10.0 ml sample solution. The relative standard deviation 

(n=6) at 0.01, 0.05, 0.10 and 0.14 mg L-1 level for cobalt were 5.2%, 3.0%, 1.8% 

and 1.8%, respectively. The 3𝜹 limit of detection and enrichment factor were 1.3 µ 

L-1 and 40, respectively. The method was applied to the determination of trace levels 

of Co (II) in different real sample with satisfactory results. 

 

 

 

 

Keywords: cobalt (II), On-line solid phase extraction, Flame atomic absorption 

spectrometry. 
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