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 تشکر و قدر دانی

علم آموزی را به من عطا نمودی تا پروردگارا سر به آستان درگهت به شکر گزاری می سایم که توفیق 

از وجود علمی و معنوی اساتید محترم بهره مند شوم. اکنون که این دوره کوتاه اما سراسر خاطره را به 

  :پایان می رسانم، هر چند واژه ها را یارای آن نیست اما صمیمانه ترین سپاسگزاری ها را به حضور

که با صبر و حوصله فرراوان راهنمرایی ایرن قریان دهقی استاد ارجمندم جناب آقای دکتر قدمعلی با-

 همواره الگوی علمی و اخلاقی ام بوده اند. پروژه را بر عهده داشتند و

هرای ارزنرده  استاد بزرگوارم جناب آقای دکتر منصور عرب چم جنگلی که با راهنمایی ها و پیشنهاد-

 شان مرا یاری فرمودند و مشاوره پروژه را پذیرفتند.

اتید محترم، جناب آقای دکتر ناصر گودرزی و جناب آقای دکتر بهرام بهرامیان که زحمت مطالعه اس-

 و داوری پایان نامه را پذیرفتند.

کارشناسان محترم آزمایشگاه آقایان کلی، قربانیان و سرکار خانم برنجی که از هریچ کوششری دریر  -

 نفرمودند.

 فری به خاطر زحمات خالصانه و بی دریغشانکارمند محترم دانشکده شیمی سرکار خانم جع-

که همرواره در کنرار مرن بودنرد و بررایم  68 ارشد ریاضی ودوستان عزیزم، دانشجویان ارشد شیمی -

 خاطرات بسیار خوب و فراموش نشدنی را به یادگار گذاشتند.

 تقدیم می کنم.
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 نفتل-2-ازولیل آزو (تی-2)-1اندازه گیری اسپکتروفتومتری پالادیم با استفاده از 

 

یک روش اسپکتروفتومتری سریع، ساده با گزینش پذیری بالا برای اندازه در این پروژه  چکیده:

. پالادیم در محیط اسیدی و در حضور سدیم دو دسیل ه استگیری پالادیم پیشنهاد شد

مم جذب کمپلکسی تشکیل می دهد که ماکزی TANبه عنوان عامل مایسلی کننده با  (SDS)سولفات

 882و  427نانومتر می باشد. دامنه خطی غلظت در  882و  427این کمپلکس در طول مو ج های 

همچنین  .میکروگرم بر میلی لیتر پالادیم می باشد 020/0-00/8و  000/0-00/8نانومتر به ترتیب 

دهد میکروگرم بر میلی لیتر می باشد. نتایج نشان می  020/0و  027/0حدتشخیص روش به ترتیب 

اندازه  8مزاحمتی ایجاد نمی کنند. انحراف استاندارد نسبی برای در غلظت های بالا بیشتر یون ها 

نانومتر  882و  427میکروگرم بر میلی لیتر پالادیم در  00/0، 00/0، 00/0گیری تکراری غلظت های 

در آنالیز  بدست آمد. قابلیت روش 00/0% ،480/0% ،999/0% و 80/0% ،02/0% ،06/0%به ترتیب 

 .نمونه های حقیقی با اندازه گیری پالادیم در نمونه آب شهر و آلیاژهای سنتزی ارزیابی شده است

 .(II)نفتل، پالادیم-2-تیازولیل آزو(-2)-0اسپکتروفتومتری،  :کلمات کلیدی
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به  نفتل-2-تیازولیل آزو(-2)-1واکنشگر استفاده از مس با  و تعیین همزمان پالادیم

 اچ -استاندارد نقطهروش افزایش 

 

 در این پروژه یک روش اسپکتروفتومتری ساده، حساس با گزینش پذیری بالا به منظور :چکیده

اچ ارائه می شود. این –با استفاده از روش افزایش استاندارد نقطه (II)و مس (II)تعیین همزمان پالادیم

 نفتل در-2-تیازولیل آزو( -2)-0با لیگاند  (II)سو م( II)روش بر اساس تشکیل کمپلکس بین پالادیم

-00/8دامنه خطی غلظت برای پالادیم  می باشد. SDS))دسیل سولفات محیط مایسلی سدیم دو

نتایج میکروگرم بر میلی لیتر می باشد.  070/0-70/0میکروگرم بر میلی لیتر و برای مس  000/0

و  (II)دهد که می توان بطور همزمان پالادیماچ نشان می –کاربرد روش افزایش استاندارد نقطه 

 0به 0تا  0به  4از  (II)به مس (II)را تعیین مقدار نمود در حالی که نسبت غلظتی پالادیم (II)مس

و  اژدر چندین نمونه آلی (II)و مس (II)کند. روش پیشنهاد شده برای تعیین همزمان پالادیممی تغییر 

 .ه شده استآب به طور موفقیت آمیزی به کار برد

، (II)نفتل، پالادیم-2-تیازولیل آزو(-2)-0اچ، -روش افزایش استاندارد نقطهکلمات کلیدی: 

 .اسپکتروفتومتری، اندازه گیری همزمان ،(II)مس
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 پالادیم-1-1

 دانشمند 0ویلیام ولاستن توسط 0600 پالادیم عنصری فلزی به رنگ سفید است که در سال

انگلیسی کشف گردید. این عنصر کمترین چگالی و پایین ترین نقطه ذوب را در فلزات گروه پلاتین 

 شود.می آن کند و سرما موجب افزایش سختی و مقاومتدارد. در اثر گرما خاصیت رسانایی پیدا می

 .شودجیوه یافت می وهای پلاتین، مس  همراه کانی این عنصر

الهه حکمرت  به نامپالاس گرفته شده است. پالاس نام یک الهه یونانی نام این عنصر از آستروئید 

 است. و فرزانگی

اسید و  تواند با نیتریکمیو  شودتیره نمیدر دمای معمولی اکسید و این عنصر در مجاورت هوا 

سولفوریک اسید واکنش بدهد. در دمای اتاق این عنصر دارای خصوصیات غیر عادی مثل جذب بالای 

 .]0[کندن است که ترکیبی به نام هیدرید پالادیم را تولید میهیدروژ

روژناسیون و واکنشهای قوی دارد بویژه برای واکنش هید زوریتالیکا پالادیم فعالیتی

شود. طلای سفید برای مصارف جواهرات نیز استفاده می ناز این فلز و ترکیبات آ. اکسیداسیون

. گیردن بی رنگی توسط افزایش عنصر پالادیم صورت میترکیبی از طلا است که بی رنگ شده و ای

پالادیم مثل طلا چکش خوار است و می تواند به صورت صفحات نازک نیز در بیاید. این فلز در 

دندانسازی، ساخت ساعت، تجهیزات مربوط به جراحیهای پزشکی و اتصالات الکتریکی کاربرد 

  ].2[دارد

 

 ] 2-4[میایییش خصوصیات فیزیکی و-1-1-2

 های ریز،دانه بصورت ورقه شده، شیمیایی، برای استفاده دارویی، %9/99 خلوص با فلزی ،پالادیم

( خصوصیات فیزیکی و شیمیایی پالادیم را نشان 0-0. جدول )باشدمی دسترس میله یا سیم در پودر،

 دهد.می

                                                 
1. William Wollaston. 



 3 

 میایی پالادیم یش خصوصیات فیزیکی و (:1-1)جدول

 Pd نماد شیمیایی

 78 میعددات

 72/008 اتمی وزن

  25s 84d36 [Kr] آرایش الکترونی

 C)0) 0007نقطه ذوب

 C)0) 2970نقطه جوش

 C022 02/02 در (3g/cmدانسیته )

 

 ]5-7[ترکیبات پالادیم-1-1-8

آلی تواند ترکیبات پالادیم می .2Pd، +4pd+ (،)فلزی 0Pd وجود دارد.اکسایش پالادیم به سه حالت 

ترکیبرات ( 2-0) جدول شوند.صنعتی استفاده می ها به طوردهدکه تعداد کمی از آن تشکیل رافلزی 

 .دهدنشان می پالادیم را

 

 حالت اکسایش آرایش الکترونی نمونه ها

4)3p], Pd(PF3)5H6Pd, [Pd(C 00d Pd(0) 

, 2, PdF-2] 4(aq), [Pd(CN) 2+ ]4)2[Pd(OH

2], PdCl2Cl2)3, [Pd(NH-2 ]4[PdCl 
6d Pd(П) 

-2 ]6, [PdCl4, PdF2PdO 8d Pd(IV) 

 ها ترکیبات مهم پالادیم با حالت اکسایش آن نمونه هایی از (:2-1)جدول

 

 زیر توضیح داده شده است. خلاصه در بعضی از ترکیبات مهم پالادیم به طور کاربرد

 شود.استفاده می کاتالیزوره عنوان ب: استات (IIپالادیم)

های آبکاری شده  قسمت در، دوربین های عکسبرداری در، ضچه های آبکاریحو کلرید: در (IIپالادیم)

تفاوت مدرجه های خلوص  این ترکیب با گردد.ها استفاده میزورتهیه فلزات به عنوان کاتالی در ساعت،

 .باشدیدسترس م یایی یا دارویی دربرای استفاده شیم
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 گردد. ید استفاده می کلر و درجداسازی آلی وسنتزهای  در زورنیترات: به عنوان کاتالی (IIپالادیم)

  جداسازی صنعتی پالادیم مهم  ها درواکنش های آن این ترکیبات و :آمین-های پالادیم کمپلکس

 شود.آبکاری فلزی استفاده می ن برق ودودر آبکاری ب .باشندمی

 

 ]1-11[کاربردهای پالادیم-1-1-4

  های شیمیاییفرآیند در هازوکاتالی-1

 اکسیداسیون دارد.و  دهیدروژناسیون قوی برای هیدروژناسیون، زوریپالادیم فعالیت کاتالی

های روی ماده اصلی نگه دارنده یا سیم یا تور، نعتی پالادیم به شکل پودرهای ریزهای صزورکاتالی

همگن  رزوتوان از کاتالیبرای نمونه می باشند.آلومینیم میی هاسیلیکاتو  کربن فعال شده مانند

 زورکاتالی یا وشود اتیلن به استالدهید استفاده میکه در تبدیل نام برد  (IIپالادیم کلرید)مهمی مانند 

 شود.به وینیل استات استفاده می پالادیم که برای تبدیل اتیلن

 

 جواهرات وسایل نوری و-2

 سراخت دیم درنقش اصلی پرالا شود.استفاده می طلای سفیدو  ضرب سکه پالادیم در جواهرات،

و  چرخ دنده های ساعت فنرها، حاصل در ژکه آلیا باشدجواهرات به عنوان جزء آلیاژ دهنده کمکی می

 گردد.تجهیزات نجومی استفاده می رد برای آینه ها

 

 های الکترونیکیکاربرد-8

در  رنرداجزای الکترونیرک کراربرد دا تهیه بیشتر پالادیم در-خمیرهای پودری نقره پالادیم یا فلز

بررای تقویرت کرردن الکترونیکری  برای اتصالات الکتریکی، ها،هدایت کننده های خیلی کوچک،خازن

 گردد.تجهیزات مخابراتی استفاده می سیستم های تعویض کردن جریان در
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 دندانپزشکی–4

 )کاشرت ای دندانپزشرکیکاربردهر می توانند بررای هرنروع از مس(-نقره-)طلا آلیاژهای پالادیم

 آلیاژ می توانند استفاده شوند. اجزاء تغییر ناچیز با دندان مصنوعی( تاج گذاری، پرکردن، ان،دند

 

 اتومبیل اگزوز هایزورکاتالی-5

 و کرربن مونوکسرید هرای اگرزوز اتومبیرل بررای کراهش سرطح اکسریدهای نیترروژن،زورکاتالی

 د.شواتومبیل ها استفاده می اگزوز هیدروکربن ها در

 

 پالادیم بر روی سلامتی اثرات-1-1-5

شود و مایع آن باعث پالادیم باعث سوزش پوست، چشم یا مجاری تنفسی و حساسیت پوست می

شود. کلیه ترکیبات پالادیم سمیت بالایی دارند و سرطان زا هستند. سوختگی پوست و چشم می

. در جانوران کلرید پالادیم سمی است و اگر بلعیده شود یا از طریق پوست جذب شود، مضر است

 .]0[آزمایشگاهی کلرید پالادیم باعث آسیب مغز استخوان، کبد و کلیه شده است

تواند داشته باشد کاربردهای ارائه شده و همین طور اثرات مضری که پالادیم بر روی سلامتی می

 دهد.اهمیت اندازه گیری پالادیم را نشان می

 

 لادیمپابر روی  کارهای انجام شده  مروری بر-1-1-6

توان های مختلفی برای تعیین مقدار پالادیم گزارش شده است که از آن جمله میکنون روش تا

پلاسمای جفت شده القایی کوپل شده با طیف ، ]20[متری جذب اتمی شعله ایهای اسپکترو به روش

ایع کروماتوگرافی م ،]27[ولتامتری ،]20[پلاروگرافی ،]22[فلوئورسانس، ]20[(MS-ICP)سنج جرمی

اشاره کرد. با توجه به اینکه روش  ]28-74[روش های اسپکتروفتومتری و ]20[با عملکرد بالا

ای از کارهای گزارش باشد لذا چکیدهپیشنهادی در این پایان نامه، یک روش اسپکتروفتومتری می

  شده به روش اسپکتروفتومتری در زیر آورده شده است.
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به عنوان معرف برای تعیین پالادیم استفاده شد. ماکزیمم  0Bپانتاکروم آزور بلو  0942در سال 

میکروگرم بر میلی  00/2نانومتر گزارش شده است. قانون بیر تا ناحیه غلظتی  800کمپلکس در  جذب

لیتر بر مول. سانتی متر، نسبت استوکیومتری پالادیم  49/7×700لیتر برقرار است. ضریب جذب مولی

 .]28[بدست آمده است 00/0×0000مپلکسو ثابت تشکیل ک 2:0به معرف 

برای تعیین اسپکتروفتومتری پالادیم و  2(PPPاز پروپیونیل پرومازین فسفات) 0960در سال 

با پالادیم در دمای  0:0یک کمپلکس نارنجی متمایل به قرمز را با نسبت  (PPP)اسمیم استفاده شد. 

نانومتر، ضریب جذب  790موج  اتاق تشکیل داده است. ماکزیمم جذب این کمپلکس در طول

میکروگرم بر میلی لیتر  200/0-0/20لیتر بر مول. سانتی متر و دامنه خطی غلظتی  0/4×000مولی

 . ]24[گزارش شده اند

در محیط اسیدی برای تعیین پالادیم  0سلند گلی کوللات-بیس–از سدیم اتیلن 0966در سال 

میکروگرم بر میلی لیتر برقرار است. ضریب  002/0-000/0استفاده شد. قانون بیر در ناحیه غلظتی

 .]26[لیتر بر مول. سانتی متر بدست آمده است 70/2×700جذب مولی

به عنوان معرف  G (EAG) 7یک روش حساس با استفاده از اریوکروم آزورول 0990در سال 

ب آن در پیشنهاد شد. پالادیم با این معرف کمپلکس آبی رنگی تشکیل داده است که ماکزیمم جذ

میکروگرم بر میلی لیتر  000/0-80/0نانومتر گزارش شده است. قانون بیر در ناحیه غلظتی  870

 .]29[لیتر بر مول. سانتی متر بدست آمده است 70/4×700برقرار است. ضریب جذب مولی

برای تشکیل کی لیت  8در حضور هگزا دسیل پیریدینیوم برمید 0از فنیل فلوئوران 0997در سال 

لیتر بر  0/6×700ضریب جذب مولی نانومتر استفاده شد. 800ل حل در آب با ماکزیمم جذب در قاب

                                                 
1. Pontachrom Azure Blue B 
2. Propionyl Promazine Phosphate)PPP)  
3. Sodium Ethylene-Bis-Selendglycollate  
4. Eriochrome Azurol G(EAG) 
5. Phenyl Fluorone 
6. Hexa Decyl Pyridinum bormid 
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مولار پالادیم صادق است و نسبت  20/4×00-0باشد. قانون بیر تا ناحیه غلظتی مول. سانتی متر می

 .]00[است بدست آمده0:0استوکیومتری پالادیم به فلوئوران 

ری و یک روش اسپکتروفتومتری مشتقی برای تعیین یک روش اسپکتروفتومت 0990سال  در

 در 0رودانین متوکسی هیدروکسی بنزیلیدین(-7و  0)-0با  (II)پالادیم و رودیم استفاده شد. پالادیم

و کمپلکس سه تایی  0:7به ترتیب کمپلکس دو تایی  2عدم حضور و حضور ستیل پیریدینیوم برمید

با  نانومتر 000و  020 در ها به ترتیبم جذب آنتشکیل شده است که طول موج ماکزیم 0:0:7

لیتر بر مول. سانتی متر گزارش شده است.  78/4×700، 44/0×700ضرایب جذب مولی به ترتیب 

حضور ستیل پیریدینیوم برمید تشکیل داده است که ماکزیمم جذب  در 0:7(یک کمپلکس IIIرودیم )

است. در  لیتر بر مول. سانتی متر گزارش شده 00/0×700 نانومتر و ضریب جذب مولی آن 770آن در 

حد تشخیص روش به  .ادامه روش اسپکتروفتومتری مشتقی برای تعیین پالادیم و رودیم استفاده شد

 .]00[بدست آمد نانوگرم بر میلی لیتر 2/0و  8/0ترتیب برای پالادیم و رودیم 

رد بررسی قرار ولادیم مراجی برای تعیین پاخیک روش اسپکتروفتومتری است 0998در سال 

 0تری متوکسی بنزآلدهید تیوسمی کاربازون-0و  7و  0با لیگاند  (II)در این روش پالادیم ه است.گرفت

که این کمپلکس در کلروفرم  تشکیل می دهدیک کمپلکس به رنگ زرد پررنگ در محیط اسیدی 

سانتی متر و دامنه خطی  لیتر بر مول. 00/6×700 نانومتر 040. ضریب جذب مولی در قابل حل است

 .]02[میکروگرم بر میلی لیتر گزارش شده است 400/0-00/9برای پالادیم 

به عنوان یک معرف گزینش پذیر و انتخابی  7(PPD) پیریدازین دی تیون پیریدو 0996سال  در

. در ه استبرای تعیین پالادیم به روش اسپکتروفتومتری و اسپکتروفتومتری مشتقی استفاده شد

و  040در کمپلکس ضریب جذب  تشکیل داد. 0:7کمپلکس با پالادیم  PPDیط آبی و مایسلی، مح

بدست آمد. متر  سانتی .لیتر بر مول 47/0×700و  86/7×700در محیط آبی و مایسلی به ترتیب  820

                                                 
1. 5-(3,4-Methoxyhydroxybenzylidene)Rhodanine   
2. Cetylpyridinium Bromide [CPB]  
3. 3, 4, 5-Thrimethoxybenzaldehyde Thiosemicarbazone 

ithione(PPD)De Pyridopyridazin .4 
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بیر تبعیت از قانون  میکروگرم بر میلی لیتر 0/2و  2/2 در محیط آبی و مایسلی به ترتیب تا غلظت

 میکروگرم بر میلی لیتر 000/0و  200/0در محیط آبی و مایسلی به ترتیبحدتشخیص  شاهده شد.م

 . درگزارش شده است 8/2و % 000X- ،%0/0های نسبی در حضور و عدم حضور تریتون  انحراف و

-20/0رنج خطی  ،0/0C+0/7=7D×00-0 روش مشتق چهارم اسپکتروفتومتری، معادله رگرسیون

میلی لیتر و انحراف استاندارد نسبی  نانوگرم بر 4/0 میلی لیتر، حد تشخیص برمیکروگرم  000/0

 .]00[میلی لیتر پالادیم بدست آمد میکروگرم بر 040/0برای  %46/0

 گر( با استفاده از واکنشIIپالادیم )برای تعیین روش اسپکتروفتومتری یک  0999در سال 

در محیط اسیدی  0پروپیلامینو( فنل سولفو-0-ان-پروپیل-)ان-0-(زولاریدیپی-2-نیترو-0)-2رنگی 

میلی لیتر از  00میکروگرم در  0/0-0/20غلظتی  ناحیه. منحنی کالیبراسیون در گزارش شده است

بدست نانومتر  802در  متر سانتی. لیتر بر مول 2/8×700و ضریب جذب مولی  داشتقانون بیر تبعیت 

 .]07[آمد

دی  دی تیو-2، 2یک روش برای استخراج و تعیین اسپکتروفتومتری پالادیم با  2000سال در

دی آنیلین از یک محلول آبی با  دی تیو-2، 2-ارائه شده است. کمپلکس پالادیم 2(DTDAآنیلین)

0H=p  094گیری شده در . مقدار ضریب جذب اندازهشدبه درون ایزوبوتیل متیل کتون استخراج 

غلظتی  ناحیهسیستم کمپلکس در  .بدست آمده است متر سانتی .بر مول لیتر 74/0×800نانومتر، 

 0:0س ک. نسبت لیگاند به فلز در کمپلداشتمیلی لیتر از قانون بیر تبعیت  نانوگرم بر 220-000/0

 .]00[گزارش شد

N،Nروش تعیین اسپکتروفتومتری پالادیم با  2000در سال  - دی فنیل بنزیمیدو ایل تیو

نانوگرم بر  0/60پیشنهاد شده است که روشی ساده و سریع است. حدتشخیص آن  0(DPBITUاوره)

                                                 
1. 2-(5-Nitro-2-pyridylazo)-5-(N-Propyl-N-3-Sulfopropylamino)-Phenol  
2. 2, 2'-Dithio Dianilline (DTDA) 
3. N, N'-Diphenyl Benzimidoyl Thiourea(DPBITU)  
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نانومتر  080لیتر بر مول. سانتی متر در طول موج ماکزیمم  00/2×700میلی لیتر و ضریب جذب مولی

 .]08[گزارش شده است

و (، II(، پالادیم)IIروفتومتری برای تعیین مقدار مس)یک روش مستقیم اسپکت 2000سال  در

به عنوان معرف  0. در این روش از سدیم ایزو آمیل زانداته استپیشنهاد شد چند کاتیون دیگر

. قانون بیر به ترتیب برای گردیدنت به منظور حلالیت بیشتر استفاده ااستفاده شد همچنین از سورفکت

 .میکروگرم بر میلی لیتر برقرار است 00/0-0/06، 20/2-0/00غلظتی (، در ناحیه IIم)(، پالادیIIمس)

نانومتر و ضریب جذب مولی به  080و  700ماکزیمم جذب کمپلکس برای مس و پالادیم به ترتیب 

 .]04[لیتر بر مول. سانتی متر بدست آمده است 900/0×700و  08/2×700پالادیم ترتیب برای مس و 

ی اسپکتروفتومتری جدید برای تعیین مقادیر بسیار کم سنیتیک یک روش 2002سال  در

ا هیدروژن ب 2اکسایش پیروگالل قرمز( ارائه شد. روش بر اساس اثر کاتالیزوری پالادیم روی IIپالادیم)

باشد. واکنش بطور اسپکتروفتومتری با اندازه گیری کاهش در جذب می =4/9pHاکسید در  پر

. منحنی کالیبراسیون شده استشروع واکنش دنبال از دقیقه  0/7ی نانومتر برا 070در  پیروگالل قرمز

میکروگرم  004/0. حدتشخیص استمیکروگرم بر میلی لیتر پالادیم خطی  0200/0-00/0در ناحیه 

 800/0و  000/0بر میلی لیتر پالادیم و انحراف استاندارد نسبی برای ده اندازه گیری تکراری

 .]06[بدست آمد %900/0و  %0/0مقدار  یکروگرم بر میلی لیتر پالادیمم

-0-متیل-2-هیدروکسی-0برای تعیین مقدار پالادیم با روش اسپکتروفتومتری  2000در سال 

 این روش بر پایه تشکیل کمپلکس پالادیم با واکنشگر مذکور واساس  پیشنهاد شد. 0پیریدین 7-فنیل

. ضریب جذب مولی گرفته استصورت  =0/0pH-0/0 در ناحیه. استخراج است با کلروفرم آناستخراج 

. استفاده از مشتق سوم لیتر بر مول. سانتی متر بدست آمد 69/0×800نانومتر  070 در

که  بطوری کرده استها فراهم اسپکتروفتومتری امکان تعیین همزمان پالادیم و طلا را در مخلوط آن

                                                 
1. Sodium Isoamlxanthate  
2. Pyrogallol Red 
3. 3-Hydroxy-2-Methyl-1-Phenyl-4-Pyridone 
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میکروگرم بر  00/0-00/6ر حضور میکروگرم بر میلی لیتر د 260/0-00/6 پالادیم در ناحیه غلظتی

 00/0-00/0در حضور  میکروگرم بر میلی لیتر 00/0-0/00طلا و طلا در ناحیه غلظتی  میلی لیتر

 .]09[ندده اپالادیم تعیین مقدار ش میکروگرم بر میلی لیتر

یک روش ساده، سریع و حساس اسپکتروفتومتری برای تعیین پالادیم با استفاده  2000در سال  

با پالادیم  0:2( به عنوان معرف پیشنهاد شد. معرف کمپلکس PATS)0یپرونال تیوسمی کاربازوناز پ

نانومتر بود. قانون بیر در  080تشکیل داد. این کمپلکس زردرنگ و ماکزیمم جذب آن در طول موج 

میکروگرم بر میلی لیتر صادق و ضریب جذب مولی آن  000/0-70/2دامنه خطی غلظت بین 

 .]70[لیتر بر مول. سانتی متر گزارش شد 60/0×700

-)پیرازول-2-دی هیدروکسی-6و  0یک روش اسپکتروفتومتری با استفاده از واکنش پالادیم با 

جذب شده روی یک رزین تبادل یونی برای تعیین  2دی سولفونیک اسید-8-0-نفتالن-ایل آزو(-0

که  دادبا پالادیم تشکیل  0:0س بکار برده شد. معرف کمپلک 2007 غلظت پالادیم در آب در سال

 .]70[بدست آمد ولارم 00/2×00-4حد تشخیص .است گزارش شده نانومتر 800ماکزیمم جذب در 

یک روش حساس، انتخابی و سریع برای تعیین پالادیم بر اساس واکنش سریع  2000سال  در

ر محیط اسیدی و در پیشنهاد شد. د 0آنیلین آمینو دی متیل-0-کوئینولیل آزو(-2)-2پالادیم با 

دی متیل آمینو آنیلین با پالادیم -0-کوئینولیل آزو(-2)-2حضور ستیل تری متیل آمونیوم برمید 

لیتر بر مول. سانتی متر  00/0×000و ضریب جذب مولی  2:0کمپلکس بنفش رنگی با نسبت مولی 

م بر میلی لیتر برقرار میکروگر 0000/0-800/0. قانون بیر در ناحیه غلظتی شدنانومتر تشکیل  800در

 .]72[است گزارش شده میکروگرم بر لیتر 20/0حد تشخیص روش  و است

حساس برای تعیین همزمان کبالت، نیکل و  و یک روش اسپکتروفتومتری ساده 2000در سال 

-در محیط مایسلی توئین 7نفتل-2-پیریدیل آزو(-2)-0پالادیم بر اساس تشکیل کمپلکس آن ها با 

                                                 
1. Piperonal ThioSemicarbazon(PATS) 
2. 1, 8-Dihydroxy-2-(Pyrazol-5-ylzo)-Naphtalen-3-6-Disulphonic Acid(PACA)  
3. 2-(2-Quinolylazo)-5-Dimethyl Aminoaniline(QADMAA) 
4. 1-(2-Pyridylazo)-2-Naphtol (PAN)  
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و  PLS هایهای جذبی این سه کمپلکس از روش. به خاطر همپوشانی زیاد طیفارائه شد 60

0PLS-DOSC  استفاده شده است. ماکزیمم جذب کمپلکسPAN-Pd  خطی  ناحیهنانومتر و  800در

. مقادیر پیش بینی شده برای جذب با گزارش شده استمیکروگرم بر میلی لیتر  000/0-00/7غلظت 

نشان را  در تعیین همزمان کبالت، نیکل و پالادیمنایی بالای این روش توا DOSC-PLSاستفاده از 

 .]70[دهدمی

دی اتیل آمینو -0-کوئینولیل آزو(-2)-2روشی بر اساس واکنش سریع پالادیم با  2008در سال 

و استخراج فاز جامد کی لیت پالادیم با یک فاز معکوس از جنس پلیمر پایه گذاری  2بنزوئیک اسید

. واکنش در محیط اسیدی و در حضور ستیل تری متیل آمونیوم گزارش شده است 18Cوی ربر شده 

واکنشگر به پالادیم  0:2که منجر به تشکیل کمپلکس بنفش رنگی با نسبت مولی  گرفتبرمید صورت 

ایزوپروپیل الکل بدست  با شویش کی لیت از کارتریج با کمترین مقدار 200. فاکتور غنی سازی شد

نانومتر  826 طول موج ماکزیمم جذب مولی کی لیت در محیط ایزوپروپیل الکل در آمد. ضریب

میکروگرم بر  000/0-20/0غلظتی  ناحیه. قانون بیر در بدست آمدمتر  سانتی. لیتر بر مول 70/0×000

میکروگرم بر  200/0برقرار است. انحراف استاندارد نسبی برای یازده نمونه تکراری در سطح  میلی لیتر

 .]77[گزارش شده است 06/2یتر پالادیم % ل

( و IIحساس و انتخاب پذیر برای تعیین همزمان کبالت) ،روش ساده یک 2004در سال 

و روش افزایش استاندارد نقطه اچ بکار برده شد. روش بر اساس تشکیل   PLS( با استفاده ازIIپالادیم)

 در محیط اسیدی و در حضور سدیم دو 0پیریدیل آزو(رزوسینل-2)-7کمپلکس کبالت و پالادیم با 

 7 (PLS)حداقل مربعات جزئی با بکار بردن .است( به عنوان عامل مایسلی کننده SDSدسیل سولفات)

میکروگرم بر میلی لیتر  700/0-00/7و  200/0-00/2غلظتی ناحیه پالادیم و کبالت به ترتیب در

                                                 
1. Direct Orthogonal Signal Correction  
2. 2-(2-Quinolylazo)-5-Diethyl Aminobenzoic acid(QADEAB) 
3. 4-(2-Pyridylazo) Resorcinol (PAR) 
4. Partial Least Square(PLS) 
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توانند بطور همزمان با ه پالادیم و کبالت میک داد. روش افزایش استاندارد نقطه اچ نشان شدندتعیین 

 .]70[تعیین شوندداده شده تغییر  0:6 تا 4:0پالادیم که بین  بهنسبت غلظتی کبالت 

حیط اسیدی بعد از استخراج یک روش اسپکتروفتومتری برای تعیین پالادیم، آهن، تلوریم در م

 در 0(آرن7الیکس)ک ]لیل(آزو فنیل آزودی متیل ایزو گزازو-0و  0)-7[-ها با پارا_های آنکمپلکس

میلی لیتر  00در  میکروگرم 00/0-0/90غلظتی  ناحیهیشنهاد شده است. قانون بیر در پ 2006سال 

، (II)میکروگرم پالادیم 0/20گیری تکراری برای ده اندازهبرای صادق است. محلول نهایی پالادیم 

 .]78[است 08/0%گزارش شده نسبی  انحراف استاندارد

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                                                 
1. P-[4-(3, 5-Dimethyl Isoxazoly)Azophenylazo] Calix(4) Arene[DMIAPAC]  
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 ]47 ،41[ اهمیت و کاربرد مس-1-2

 تاریخچه-1-2-1

از  ،می نامند و تمرام ایرن لغرات 2ن رومی ایس کیپروماو در زب 0مس را در زبان یونانی چالکوس

شود که کلمه لاترین کروپروم نیرز از جزیرره مشتق شده است. گفته می 0لغت لاتین آن یعنی کوپروم

ر ادوار گذشته، قبرس یک تولید کننده مهم مرس بروده و مردمران قبرس اخذ گردیده است چرا که د

شده اسرت را قبرس یافت می ءعصر حجر نواحی مدیترانه، سنگ های سرخ محتوی مس که در جزیره

تغییر  7انگلیسی کوپر ءو به واژه نمودند. بعدها این اصطلاح ساده شدتبدیل به آلات و ابزار گوناگون می

مصرنوعات مصرری  .ها ی قدیمی ثبت شده، شناخته شده برود دادی از تمدناست. مس برای تع یافته

مصرریان  .سرال قبرل از مریلاد هسرتند 0000که از مس و آلیاژ آن با قلع یافت شده تقریباً متعلق به 

بنابراین آلیاژهای برنزی کره در  ،کنددریافتند افزودن مقدار کمی قلع، قالب گیری مس را آسان تر می

اسرتفاده از مرس در چرین باسرتان حرداقل بره  .وند تقریباً قدمتی همانند مس دارندشمصر کشف می

سال قبل از میلاد در این کشور برنز مرغوب سراخته  0200سال قبل از میلاد مربوط بوده و تا  2000

سال قبل از میلاد است، تبری با نوک مسی  0200شده است. در اروپا مرد یخی باستانی که متعلق به 

 .باشدمی %4/99دارد که درجه خلوص فلز آن  در دست

 قرمز رنگ است که از خاصیت هدایت الکتریکی و حرارتی بسیار بالایی برخروردار تقریباًمس فلز 

این فلز جزو سه عنصر اصلی بوده که بشر آن را شناخت. مس به دلیل ثبات شیمیایی و تشکیل  .است

قراومتی نسربت بره زنرگ زدگری و آلرودگی هرای سریع غشاء نازکی از اکسید بر سرطح آن، چنران م

                                                 
1. Chalkos 
2.

 Aes cyprium                             
Cuprum .3 
Copper .4 
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در آب و به خصوص آب شور دریا، هیچ فلز یا آلیاژ دیگری نمری  کند که از نظر کاربیولوژیک پیدا می

 تواند با آن رقابت کند. 

شرود اسرتخراج مرس ترا که در اثر کاهش اکسید آن با کک تهیه مری از مس به جز مقدار کمی

توان مس ناخالص را با روش الکترولیز خالص کررد کره مس خالص میحدی پیچیده است. برای تهیه 

 .گرددته نشین می روی کاتدطی آن مس 

کره تجزیره شرود قابرل  ( نیترات است. این ترکیب بدون اینIIمس )، یکی از ترکیبات مهم مس

ات و اتیل است 4O2Nی از طلوختوان فلز را در مخشک کردن نیست و برای تهیه نیترات خشک آن می

 90آید و بر اثر حرارت دادن در به دست می 4O2N- )5O2Cu(N بلوری حل کرد که در طی آن سنگ

در حالت جامد سراختمان پیچیرده و  Iگردد. نیترات مس تبدیل می 3Cu(NO(2درجه سانتی گراد به 

کره  های هشت وجهی مس سبز یا آبری رنرگ هسرتند مگرر ایرن طولانی دارد. به طور کلی کمپلکس

 .ال بار دخالت کند و رنگ را تغییر دهدانتق

موجود است. تعداد بسیار  Cu80و  Cu80دو ایزوتوپ پایدار  ،علاوه بر تعداد زیادی از رادیوایزوتوپ

یا کمتر هسرتند. طرولانی تررین زیادی از این رادیو ایزوتوپ ها دارای نیمه عمرهایی به مقیاس دقیقه 

فرسایشی که منجر به محصولات  ساعت با دو حالت 4/02که مدت آن  است Cu 87عمر متعلق به نیمه

  .شودجداگانه می

 آورده شده است. (0-0)مس در جدول  تعدادی از خواص فیزیکی و شیمیایی
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 خواص شیمیایی و فیزیکی مس (:8-1جدول)

 Cu      نماد شیمیایی

 29 عدد اتمی

 0/80 وزن اتمی

 4s10[Ar]3d ,1 آرایش الکترونی

 60/0 (C0)طه ذوبنق

 2084 (C0)نقطه جوش

 C0 22 98/6در  (3g/cm)دانسیته 

 

  ]41[های مسکاربرد-1-2-2

توان به مروارد های زیادی دارد از جمله میمس فلزی قابل انعطاف و چکش خوار است که کاربرد

 .زیر اشاره کرد 

 لوله های مسی–های مسیسیم-0

 های الکترو مغناطیسیموتور-2

 شین آلات و تجهیزات صنعتی و خانگیدر ما-0

 پوند مس می باشد( 049000مجسمه سازی )مجسمه آزادی شامل -7

 های الکتریکیآهنربا-0

 های الکتریکیکلیدها و تقویت کننده-8

 رنگ آمیزی شیشه در لعاب سرامیکی و در-4

 به عنوان آفت کش در کشاورزی-6

 وسایل موسیقی در -9

 صنایع نظامی -00

 کاتدی  های پرتوهای خلاء و لامپلامپ -00

 ویو هدایت کننده موج برای تشعشع مایکرو -02
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 بجای آلومینیم ICدر تهیه  -00

 ها  نااستاتیک در بیمارستبه عنوان یک بیو -07

 یتهای مختلف کش برای پوشاندن قسمت -00

 ضرب سکه -08

 

 ] 41[ تأثیرات زیست محیطی مس و نقش بیولوژیکی آن-1-2-8

 متنروعی، از جملره هرایمرس در آنرزیم .مرس بررای گیاهران و حیوانرات ضرروری اسرت وجود

مصرف روزانه مس در بزرگسرالان  وجود دارد. مقدار 2و سیتوکروم سی اکسیداز 0زاکسید دیسموتاسوپر

 00/0-00/2و مقردار حرد مجراز آن در آب اشرامیدنی در بسریاری از کشرورها  میلی گرم اسرت 9/0

مررس در جریرران خررون عمرردتاً روی پررروتیین پلاسررمایی برره نررام  یتررر اسررت.میکروگرررم بررر میلرری ل

 کند. حرکت می 0سرولوپلاسمین

-در روده جذب می شود این عنصر همیشه با آلبومین به سوی کبد منتقل مری اول اگر چه مس

گردد که در صرورت عردم درمران منجرر بره شود. چنانچه مس در صفرا باقی بماند موجب بیماری می

و  ، کربوهیدرات هراروفیل، پروتیینلک. مس به مقدار کم در تولید ای کبدی و مغزی می شودآسیب ه

های درختران  در صورت کمبود مس برگ ها دخالت می کند وهمچنین در فعال ساختن برخی آنزیم

 .شودکوچک مانده و سرشاخه های جوان دچار برگ سوختگی می

 

 فواید مس در بدن -1-2-4

 ]:00[دن انسان می توان به موارد زیر اشاره نمودید مس در بااز فو

 کند.مس به اکسیده شدن گلوکز و در نتیجه آزاد شدن انرژی در بدن کمک می-0

 باشد.نزیم ضروری برای سنتز هورمون آدرنالین میآ جزئی از-2

                                                 
1. Super Oxide Dismutase 
2. Cytochrome C Oxidase 
3. Ceruloplasmin 
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 کند.به جذب آهن توسط بدن کمک می-0

 باشد.با فعالیت آنزیم های روده ای در ارتباط نزدیک می-7

 رساند.به غده تیروئید برای تعادل در ترشح هورمون ها یاری می-0

 شود.ها مینآسطوح پایین مس، موجب خفگی سلول ها و فقدان اکسیژن در -8

 کند.به عملکرد مغز و اعصاب کمک می-4

 .سطح مس در بدن خانم ها با میزان هورمون استروژن در ارتباط است-6

و معمولاً در بیماران مبتلا به نارسایی کلیه، مبتلایان به سوء تغذیه و  کمبود این عنصر نادر است

 شود.تغذیه شده باشند، دیده می نوزادانی که در دراز مدت تنها با شیر گاو

 

  ثرات مضر مسا-1-2-5

در گیاهان و  شود و به همین علت وقتی در خاک باشد،نمی مس در محیط زیست تجزیه 

های غنی از مس تعداد محدودی از گیاهان شانس بقا دارند. به همین  خاک در یابد.جانوران تجمع می

نزدیکی کارخانجات مس، پوشش گیاهی زیادی وجود ندارد. به خاطر اثرات مس بر  علت است که در

تواند فعالیت های خاک را شود. مس میاین عنصر تهدیدی جدی برای مزارع محسوب می گیاهان،

اثرات منفی دارد. به خاطر وجود  های خاکی ها و کرم ارگانیسم عالیت میکرومختل کند زیرا روی ف

که مزارع با مس آلوده شوند، جانوران غلظت  هنگامی .مس، تجزیه مواد آلی به شدت کند می شود

 رساند. ها آسیب می آن کنند که به سلامتبالاتری از مس را جذب می

عوارض  مس منجر به ایجاد م. در محیط کار، انتشارها در معرض مس قرار داری معمولا ما انسان

دو روز ار بین می رود و  شود. این عوارض بعد ازشود که به نام تب فلز شناخته میآنفولانزا مانندی می

طولانی مدت در معرض مس، باعث آبریزش  قرار گرفتن. شودحساسیت بیش از اندازه ایجاد می در اثر

شود. جذب مقدار زیادی مس باعث آسیب کبد و کلیه و حتی مرگ یبینی، دهان و چشم، سردرد، م

میان قرار گرفتن در معرض غلظت بالای مس برای مدت  در بسیاری از مقالات علمی، رابطه. شودمی
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مس هم  در معرض دود و غبار قرار گرفتن. مشخص شده است طولانی و کاهش هوش در نوجوانان

کند. در تغییر داده و تضعیف می را ماری غشای مخاطی بینیشود که این بیفلزمی موجب تب بخار

های کلیوی و رسوبگذاری مس مغز، بیماری بیماری ویلسون، سمیت مس باعث سیروز هپاتیتی، آسیب

 . ]00[شوددر قرنیه می

 رسد.گیری مس ضروری به نظر میبا توجه به مطالب ارائه شده اندازه

 

 گیری همزمان مس و پالادیماندازهدر  مروری بر کارهای انجام شده-1-2-6

هرا گیری همزمان پالادیم و مس بکار برده شده اسرت از جملره آنهای مختلفی برای اندازهروش

 ،]00[، پلاروگرافرری]02[، آمپرومتررری]00[(ICPترروان برره روش پلاسررمای جفررت شررده القررایی)مرری

 ]08[ی،کروماتوگرافی گاز]00[مایع-مایع،کروماتوگرافی ]07[ (HPLCکروماتوگرافی مایع با کارایی بالا)

هرای اسرپکتروفتومتری در ادامره تعردادی از روش شاره کرد.ا ]04-82[های اسپکترو فتومتریو روش

 آورده شده است.

( بررای تعیرین همزمران 0HDPTAدی فنیل تری آزیرن) 0و0-هیدروکسی-0از  0940در سال 

اسپکتروفتومتری استفاده شده است. برای همره  مس، پالادیم، کبالت، مولیبدن، آهن و نیکل به روش

گزارش شده  2MLنانومتر و نسبت مولی کی لیت ها  722تا  096ها ماکزیمم جذب بین این کمپلکس

های به رنگ ها به جز مولیبدن کمپلکسبودند. در همه آن 3MLاست به جز آهن و کبالت که بصورت 

 .]04[اج استروشن تشکیل شد که براحتی با بنزن قابل استخر

بره عنروان یرک  2فنیل تری آزن-0-هیدروکسی-0-کربوکسی فنیل(-)اورتو-0از  0940در سال 

مس استفاده شد. ماکزیمم جرذب ایرن  معرف اسپکتروفتومتری برای تعیین همزمان نیکل و پالادیم و

-00/2نانومتر گزارش شد و قانون بیر در ناحیره غلظتری  700، 700، 700کمپلکس ها به ترتیب در 

 000/0-00/7میکروگرم بر میلری لیترر پرالادیم،  000/0-00/7میکروگرم بر میلی لیتر نیکل،  200/0

                                                 
1. 3-Hydroxy-1,3-Diphenyl Triazine(HDPTA) 
2. 1-(o-Carboxyphenyl)-3-Hydroxy-3-Phenyltriazene 
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بدسرت  0:0میکروگرم بر میلی لیتر مس برقرار است. نسبت مرولی فلرز و معررف بررای هرر سره فلرز 

 .]06[آمد

همزمان یک مشتق جدید اگزازولیدین سنتز شد که به عنوان معرفی برای تعیین  0996در سال 

-متوکسی فنیل( -)پارا-0-ایمینو-0 مس و پالادیم با استفاده از اسپکتروفتومتری مشتقی استفاده شد.

های فلزی در محیط مایسلی های رنگی با این یونکمپلکس0(PMOXتیوان)-7-متیل اگزوزولیدین-2

ا امکان هحاوی ستیل پیریدینیوم برمید تشکیل شده است. طیف مشتقی مرتبه اول این کمپلکس

میکروگرم بر  700/0-28/7و  240/0-00/2تعیین همزمان مس و پالادیم به ترتیب در فاصله غلظتی 

 .]09[فراهم کرده است را میلی لیتر

و (، II(، پالادیم)IIیک روش مستقیم اسپکتروفتومتری برای تعیین مقدار مس) 2000سال  در

به عنوان معرف استفاده شد  2یزو آمیل زانداتپیشنهاد شد. در این روش از سدیم ا چند کاتیون دیگر

(، IIنت به منظور حلالیت بیشتر استفاده شد. قانون بیر به ترتیب برای مس)اهمچنین از سورفکت

ماکزیمم  .میکروگرم بر میلی لیتر برقرار است 00/0-0/06، 20/2-0/00(، در ناحیه غلظتی IIم)پالادی

نانومتر و ضریب جذب مولی به ترتیب برای  080و  700 جذب کمپلکس برای مس و پالادیم به ترتیب

 .]04[لیتر بر مول. سانتی متر گزارش شده است 900/0×700و  08/2×700پالادیم مس و 

یک روش اسپکتروفتومتری با حساسیت زیاد برای تعیین همزمان مس و پالادیم  2002در سال  

N-و دسیلد- Nبا استفاده از یک معرف سنتز شده جدید  -بنزن سولفونات(-آمینو-پارا-)سدیم-

های رنگی با ضریب جذب پیشنهاد شده است. در حضور این معرف کمپلکس 0(DOPTتیواوره)

نانومتر و ضریب جذب  000سانتی متر برای مس در طول موج ماکزیمم  .بر مول لیتر 08/0×000مولی

نانومتر تشکیل  298در طول موج ماکزیمم برای پالادیم سانتی متر  .بر موللیتر  70/4×700مولی

 .]80[شد

                                                 
1. 5-Imino-3-(P -Methoxyphenyl)-2-Methyloxazolidin-4-Thione (PMOX)  
2. Sodium Isoamlxanthate  
3. N-dodecyl-N'-(Sodium p-Amino-Benzenesulfonate)-Thiourea (DOPT) 
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به عنوان معرفی برای تعیین  0هیدروکسی بنزآلدهید تیو سمی کاربازون-0از  2008در سال 

کمپلکس سبز مایل به زرد با ضریب  همزمان مس و پالادیم در محیط اسیدی استفاده شده است.

لیتر بر مول. سانتی متر برای  20/0×700لیتر بر مول. سانتی متر برای مس و  40/6×000جذب مولی 

 .]80[شودپالادیم ایجاد می

یک روش اسپکتروفتومتری حساس، گزینش پذیر و مقرون به صرفه برای تعیین  2004در سال 

به عنوان معرف پیشنهاد شد. ضریب جذب مولی  (MDTC)2مقدار خیلی کم مس و پالادیم با 

2DTC)(MuC  2وPd(MDTC)  باشد. لیتر بر مول. سانتی متر می 969/2×700و 784/2×700به ترتیب

 000/0-0/00میکروگرم بر میلی لیتر و برای پالادیم  200/0-0/00ناحیه خطی غلظت برای مس 

 .]82[میکروگرم بر میلی لیتر است

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                                                 
1. 3-Hydroxy Benzaldehyde Thiosemicabazon 
2. Morpholinedithiocarbamate(MDTC)  
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 ]68[مقدمه-2-1

های طیف نورسنجی جذبی بدین ترتیب است که یک دسته پرتو روش گیری کمی دراندازه

جذب شده  سپس مقدار نور یعنی نوری که دارای یک فرکانس باشد را به نمونه تابانده و 0نورانی تکفام

زیه کمی بر اساس ها تجآن که در هایی رابه طورکلی تمام روش. شودتوسط محلول اندازه گیری می

 نامند.جذب نور توسط نمونه است جذب سنجی می

 

 2لامبرت-قانون کمی جذب سنجی یا قانون بیر-2-1-1

)دارای  تکفام دهد. هرگاه یک نورتشکیل می جذب سنجی را این قانون اساس تجزیه کمی در

و  lمت اسطح تابش وارد یک محلول همگن و شفاف به ضخ عمود بر  0I یک فرکانس(، به شدت

(. 0-2)شکل، (rI) بخشی منعکس میگردد ،(aI) شودگردد، قسمتی از آن جذب می C غلظت مولکولی

 بنابرابن رابطه زیر برقرار است:

I0=Ir+Ia+It                                                                                                   )0-2(  

 
 عبور نور تکفام از محلول همگن (:1-2شکل)

 

 

 

                                                 
1. Monochromatic 
2. Beer-Lambert Law 
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rI شود برای گیری میای اندازهسل شیشه ناچیزی است، این مقدار زمانی که نمونه در مقدار

آن را  اثر 0بردن محلول شاهد به کار توان بااست، که می %7 حدود سطح جدایی شیشه و هوا در

 پس خواهیم داشت: خنثی نمود.

I0=Ia +It                                                                                                        )2-2(  

 tIو  0Iحالی که مقادیر  گیری مستقیم آن مشکل است درکمی است و اندازه مقدار aIکه در آن 

آنچه عملا توسط  حاصل می شود. aIاز تفاوت این دو مقدار هستند و  گیریبه آسانی قابل اندازه

متناسب است و رابطه آن با غلظت  aIاست که با  t/I0log Iنشان داده می شود  گیریهای اندازهدستگاه

 شود.لامبرت داده می-به وسیله قانون بیر

 

قانون لامبرت-2-1-2  

از یک  Iشدت  تو نورانی تکفام باشود که هرگاه یک دسته پرقانون فوق بدین صورت بیان می

شدت نور  متناسب با dIعبور نماید، کاهش شدت نور یعنی  ld محلول جاذب شفاف به ضخامت

                      (است.lتابیده در ضخامت محلول)

dI  α  Id l                                                                                                                         )0-2( 

dI = -K Id l                                                                                                    )7-2( 

 K رابطه فوق انتگرال  از اگر و علامت منفی نشان دهنده کم شدن شدت نور است. ضریب ثابت

       بگیریم نتیجه می شود:

(2-0)                                                                                                   

II

I

dlK
I

dI
t

00

 

(2-8                           )                                                                        Kl
I

It 
0

ln   

 

                                                 
1. Blank 
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(2-4       )                                                                                         l
K

I

I t

3.2
log

0

 

 2-1-8-قانون بیر

یک محلول، نه تنها تابع ضخامت محلول،  جذب نور توسط اجزای جاذب موجود در بیر ثابت کرد

 م همان اثر رایبرابر کن دو ثابت باشد و غلظت را l است. بنابراین اگر زبلکه تابع غلظت مولکولی نی

 دو t/I0log Iحالت، مقدار  هریک از دو نماییم. پس در برابر دو را l غلظت ثابت، داشت که در خواهد

 توان نوشت:شد. بنابراین به همان ترتیب که در مورد قانون لامبرت استدلال شد می خواهد برابر

 

C
K

I

It

3.2
log

0

                                                                                               (6-2) 

 یک مقدار ثابت است. Kآن  که در

 شود:لامبرت حاصل می-رابطه مربوط به قانون بیر (6-2) و (4-2)ترکیب دو رابطه  از

 

(2-9)                                                                                                                                lC
I

It 
0

log 

(2-00)                                                                                                                                lC
I

I

t

0log 

نامند. پس رابطه می 2مقدار جذب یا 0سیته نوریدانرا  دهند و آنش میینما A اب را t/I0log Iار دمق

 لامبرت عبارت است از:-بیر

(2-00)                                                                                                                       lCA  

 طولی از ضخامت سل یا به عبارت دیگر lو  رلیت برحسب مول  برغلظت  Cرابطه فوق،  در

مقداری ثابت به نام ضریب جذب  εآن عبور می کند و  از حسب سانتی متر است که نور محلول بر

                                                 
1. Optical Density 
2. Absorbance 
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حساسیت نیز  εافزایش مقدار  گیری است و بااین ضریب نشان دهنده حساسیت اندازه است. 0مولی

 گیری بستگی دارد. ه دما، جنس حلال، جسم حل شده و طول موج اندازهب εیابد. مقدار افزایش می

مقدار 
0I

I
T t آن را و صد برابر 2میزان عبور راT%  رابطه  نامند.عبور می درصد ایA  وT  به

 صورت زیر است:

A=-log T                                                                                                      (2-02)  

 توان نوشت:می %Tو  Aبرای پیداکردن رابطه بین 

(2-00)                                                                 
%

1000

TI

I

t


100

%

0

T

I

I t 
0

100%
I

I
T t 

(2-07                        )                                                                          A=2-logT%  

 است. T=0و  Aاست و برای یک محلول کدر  =0T و  A=0برای یک محلول کاملا شفاف

درجه بندی  Tحسب  هم بر و Aحسب  گیری جذب نور هم برزههای اندادر دستگاه گالوانومترها

 معمولتراست. Aگیری توان برای خواندن انتخاب کرد، ولی اندازهمی درجات را یک از شده اند و هر

 اثر است، ولی گاهی در l  εضریب زاویه یک خط مستقیم با (C)برحسب غلظت Aنمودار  

خط مستقیم نیست و  Cحسب  بر Tالف(. نمودار -2-2)شکل ت منحرف می شودخط راس عواملی از

روی صفحه  ها، طیف جذبی نمونه براغلب دستگاه . در(ب-2-2( شکل است 0یک نمودار هذلولی

 به سهولت قابل محاسبه است. εو  Aمی شود و  دستگاه ظاهر نمایشگر

 

 

 

 

                                                 
1. Molar Absorptivity 
2. Transmitance 
3. Hyperbolic 
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لامبرت-انحرافات از قانون بیر -2-1-4  

قانون بیر لامبرت ممکن است در نتیجه سه عامل شیمیایی، فیزیکی و دستگاهی  از 0انحراف

مختلف از یک جسم به ، تغییرات 0تجمع ، پلیمرشدن یا2در نتیجه تفکیک ات شیمیاییانحراف باشد.

ها، تکفام نبودن تابش، خطی نبودن جریان انحرافات دستگاهی ناشی از آلودگی سل آید.وجود می

آید. انحرافات فیزیکی از با شدت تابش و عدم پایداری منبع تغذیه دستگاه بوجود میحاصل از آشکارس

 باشد.به ضریب شکست محلول می εبه علت وابستگی 

 

 
 C بر حسب Tو  A انحراف از قانون بیر در نمودار (:2-2شکل)

 

 2-1-5-قانون بیر-لامبرت در سیستم چند جزئی4

 شود:لامبرت به صورت زیر نوشته می-باشد، قانون بیر λل موج اندازه گیری طو اگر

 

n

n

n

n

n ClAlClCA  
11

2211 ....                                                                (00-2) 

A ،1 ،2 ،l ،1C ،2C ،nC ،در رابطه فوق  n به ترتیب مقادیر جذب محلول در طول موج ،

λ ضریب جذب مولی گونه اول محلول، ضریب جذب مولی گونه دوم محلول، ضخامت سل، غلظت ، 

                                                 
1. Deviation 
2. Dissociation 
3. Association 
4. Multi-Component 
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ام در محلول، ضریب جذب مولی  n ت گونه دوم در محلول، غلظت گونهگونه اول در محلول، علظ

 و باشندمی λام در طول موج  nگونه 

nA  ول که شامل لبرای یک مح جذبمقدارn  گونه جاذب نور

است. برای مثال محلولی  λ در طول موج مجموع جذب های اجزای تشکیل دهنده آن برابر با که است

ها در طول موج ماکسیمم دیگری جذب دارند. آن دارد و هریک از IIو  Iگونه  نظر بگیرید که دو رد را

 تعیین نمود: 2λ و 0λهای طول موج در را A ، لازم است کهءاجزا گیری غلظت هر یک ازبرای اندازه

 

(2-08                )                                                   IIIIIIIII lClCAAA 11111    

(2-04                                                                )IIIIIIIII lClCAAA 22222    

 

1مقدار چهار I ،1 II ،2 I ،2 II  به ترتیب ضریب جذب مولی گونهI  گونه وII  1در طول موجλ ،

های محلولجذب گیری می توان با اندازه را ،2λدر طول موج  IIو گونه  Iضریب جذب مولی گونه 

 محاسبه نمود. 2λ و 0λ هایطول موج در IIو  Iاستاندارد 

رابطه  نیز معلوم است. بنابراین دو l مقدار شوند وتوسط آزمایش تعیین می2Aو  1Aمقادیر  

 یکی از آیند. اگردست میبها  ها از حل آن طی همزمان هستند که غلظتخفوق بصورت دو معادله 

01)طول موج ماکزیمم دیگری جذب نداشته باشد، برای مثال در IIو  Iجزء  دو 
 II) اولین معادله ،

IIبه صورت  lCA 11   گونه توان بطور مستقیم غلظت در می آید که از روی آن میI محاسبه آن  را

 را در معادله دوم قرار دارد.

 

 ]64[های جذبیگیریهای کمی به وسیله اندازهتجزیه-2-1-6

های کمی در دسترس طیف بینی جذبی یکی از مفیدترین وسایلی است که برای انجام تجزیه

 زیرند: های طیف نورسنجی و نور سنجی به قرارقرار دارد. مشخصات مهم روش شیمیدان
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 وسیع کاربرد-2-1-6-1

-بنفش و مرئی جذب می های ماوراءگستره تعداد زیاد و متنوعی از گونه های آلی و معدنی در

 گیری اند.نتیجه به طور کمی قابل اندازه کنند و در

 

حساسیت زیاد-2-1-6-2  

های معدنی، گونه های انتقال بار ، برای کمپلکس7×700 ات 700 گستره لی درضرایب جذب مو

 .معمولی است مولار 00-0 تا00-7های گستره غلظت عادی اند. بنابراین تجزیه در

 

 زیاد گزینش پذیری متوسط تا-2-1-6-8

 مورد زءآن تنها ج که در مشخص کرد طول موج را توان ناحیه ای ازانتخاب عاقلانه شرایط، می با

افتد، که همپوشانی نوارهای جذبی اتفاق می کجا هر جاذب باشد. مضافاً  نمونه، جزء گیری دراندازه

 در شود.های دیگر، ممکن میگیری های اضافی در طول موجاساس اندازه بعضی مواقع تصحیح بر

 تواند حذف گردد.نتیجه مرحله جداسازی می

 

صحت خوب-2-1-6-4  

 های غلظتی، دراندازه گیری ورسنجی یا نورسنجی نوعی، خطای نسبی دربرای یک روش طیف ن

 .گیردمی درصد قرار 0 تا 0 گستره

 

 سانی و راحتیآ-2-1-6-5

های نوین انجام های طیف نورسنجی یا نورسنجی به آسانی و به سرعت با دستگاهگیریاندازه

 پذیرند.
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 ]64و  65[تعیین نسبت لیگاند به فلز در یک کمپلکس-2-2

دهند، فلزی بطورکلی در نواحی مرئی و ماوراء بنفش جذب انتخابی نشان می-چون ترکیبات آلی

 نسبت ترکیب اجزاء می شود. ها به کرات بکار بردهاین خاصیت برای تعیین ترکیب و ثابت پایداری آن

 های زیر تعیین نمود. توان توسط یکی از تکنیکرا می یک کمپلکس پایدار در

 

 :1روش تغییر نسبت مولی-2-2-1

روش تغییرات نسبت مولی،  در معرفی شده است. 0جونز و 2یو توسط روش تغییر نسبت مولی

یک جزء و مقدار ثابت از جزء از ر یهایی که دارای مقادیر متغیمقادیر جذب برای یک سری از محلول

های لیگاند ب نسبت مولشود و منحنی حاصل از مقادیر جذب بر حسگیری میدیگر می باشند اندازه

که  مختصات به صورت خط مستقیم شروع شده و تا جائی گردد. این منحنی از مرکزبه فلز ترسیم می

آید اند ادامه داشته و از آن پس به صورت افقی در میمقادیر اکی والان اجزاء با یگدیگر ترکیب شده

دیر اضافی جزء دیگر، کمپلکس جاذبی زیرا تمامی یکی از اجزاء در ترکیب مصرف شده و افزایش مقا

همان طول موج باشد منحنی حاصل  بوجود نخواهد آورد. اگر جزء اضافی خود دارای قدرت جذب در

دهدکه دارای اندازه شیب کمتری نسبت به نقاط والان شیب مثبتی را نشان می -پس از نقطه اکی

 واهد بود.خقبل از نقطه اکی والان 

زمایشی را با بدست آوردن کمپلکس دی فنیل کاربازون با یون مرکوریک نتیجه چنین آ (0-2شکل)

 0به  0(، IIبر اساس این نمودار، نسبت لیگاند دی فنیل کاربازون به یون جیوه) .]80[دهدنشان می

 است.

                                                 
1. Mole Ratio Method 
2. Yoe 
3. Jones 
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 منحنی مربوط به روش نسبت مولی برای کمپلکس دی فنیل کاربازون با یون مرکوریک(: 8-2شکل)

 

  :1پیوسته ییراتروش تغ-2-2-2

غییراتی یافته ت 7کوپر و 0وسبرگشود و توسط نسبت داده می 2جابکه به  پیوستهروش تغییرات 

های متفاوت از دو جزء ترکیب  هائی با غلظتبه یک سری از محلول نیاز پیوستهروش تغییرات  است.

گیری شده و اندازه ها ثابت باشد. اختلاف بین شدت جذبکه مجموعه این غلظت بطوری شونده دارد

دو  انفعالی بین آن این فرض که هیچ نوع فعل و با شدت جذب محاسبه شده برای اجزاء مخلوط شده

رسم می گردد. منحنی حاصل دارای یک ماکزیمم یا مینیمم  0انجام نشده است نسبت به جزء مولی

 در جزء مولی مربوط به کمپلکس خواهد بود. 

ر نقطه تشکیل کمپلکس برای دو روش تشخیص کمپلکس ها دمشخص بودن انحنای منحنی

گیری این بستگی به میزان ثابت پایداری کمپلکس دارد. اغلب درجه انحناء وسیله مناسبی برای اندازه

 شود.ادامه این روش به طور کامل توضیح داده می دهد. درثابت بدست می

تهیه کرده و حجم های  (Lیگاند)( و لMهای یکسان از فلز) این روش دو محلول با غلظت در 

 .که حجم کل مقدار ثابتی بماند را مخلوط کرده بطوری LVو لیگاند MVمتفاوتی از این دو محلول فلز 

(2-06)                                                                                     tConsVV LM tan 

                                                 
1. Continues Variation 
2. Job 
3. Vasburgh 
4. Copper 
5. Mole Fraction  
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شود و تغییرات جذب را بر ها در طول موج مناسب اندازه گیری میسپس جذب این محلول

مولی همان جزء  ء. به سادگی اثبات می شود که جزشودلیگاند ترسیم می یا اساس جزء مولی فلز

 .(09-2)حجمی می باشد

 

LM

M

LM

M

LM

M

VV

V

MVMV

MV

LVMV

MV










فلز هایعداد مولت/تعدادکل مولهای فلز و لیگاند MXفلز جزء مولی  

 

M  وL  به ترتیب غلظت مولار تجزیه ای فلز و لیگاند هستند. در رابطه فوق با توجه به برابر بودنM  و

L  به جایL ،M جایگزین شده و در نهایت M صورت و مخرج کسر ساده شده است پس در نهایرت  از

 داریم:

(2-20             )                                                                                    
Total

M
M

V

V
X  

کدام به تنهایی در طول موج انتخابی جذب نداشته باشند و تنها  کنیم فلز و لیگاند هیچفرض می

 کمپلکس جذب داشته باشد در اینصورت:

(2-20                     )                                                         0
n

ML 0 و ML  

 حالت کلی عبارت است از: واکنش انجام شده در

(2-22                                             )                                          nmLMnLmM  

 :شودترسیم  (7-2)شکل اگر منحنی
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 منحنی روش تغییرات پیوسته(: 4-2شکل)

 

توان میاز امتداد دو ساق منحنی  ( و کسر مولی لیگاند در محل تقاطع حاصلaAاز جذب )یعنی 

 دو کمیت نسبت لیگاند به فلز و ثابت تشکیل کمپلکس را بدست آورد.

 ابل محاسبه است:دو کمیت ق( 7-2با توجه به شکل )

 .]88[شودتوان اثبات کرد که در ماکزیمم منحنی نسبت لیگاند به فلز از رابطه زیر محاسبه میمی-0

 

(2-20                )                                                                     
)1( L

L

M

L

X

X

X

X

m

n


 

 شود:این رابطه محاسبه می از fKتوان ثابت کرد که می-2

(2-27                      )                                            
n

a

b
ML

a

b

ab
f

A

A
MnXLX

A

A

AA
K

))(1(

/



 

 

 :می باشد m=1 در حالتی که (28-2رابطه)اثبات -2-2-8

ای و غلظت تجزیه aXای آن برابر با زیهباشد و غلظت مولار تج Xاگر کسر مولی لیگاند برابر

)1(مولار فلز برابر  Xa  باشد: 

(2-20                  )                                                                         nMLnLM  
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)aX، )1، 0ترتیب به nML ،l ،M ای مولارتجزیههای قبل از انجام واکنش غلظت Xa  می-

3C ،3nCaXها به ترتیب های تعادلی آنغلظت ،باشد و بعد از واکنش  ،3)1( CXa  .می باشد 

 

(2-28 )                                                                31 )1( CXaC فلز =غلظت تعادلی 

(2-24)                                                                  32 nCaXC غلظت تعادلی لیگاند= 

(2-26   )                                                                             3Cغلظت تعادلی کمپلکس= 

 ( داریم:26-2( و )24-2و ) (28-2معادلات ) با استفاده از

(2-29) 

0اگر  ML   3و اگر جذبC 3) یعنیbCA را بر حسب ) LX  رسم کنیم در ماکزیمم

 داریم: منحنی

                                                                       0
)( 33 

dX

dC

dX

bCd

dX

dA 
0

dX

dA 

 (2-00                            )                                                                03 
dX

dC

dX

dA 

 مشتق بگیریم خواهیم داشت: X( نسبت به 29-2(، )24-2(، )28-2) روابط اگر از

 

(2-00)                                                        aa
dX

dC
a

dX

dC
 031 (2-28) 

(2-02)                                                            aa
dX

dC
na

dX

dC
 032 (2-42) 

(2-00                )                               13 1 2
2 1 2

n n

f

dC dC dC
K C nC C

dX dX dX

 
   

 
 (2-29) 

 

 دهیم خواهیم داشت: ( قرار00-2(، )00-2(، )02-2های)( مقادیر مساوی از رابطه00-2اگر در رابطه )

                       1

21

1

22

1

212

1

212 )()(0 nnnnnn CnCCCCanCaCaCnCaC 

n

fnf CCKC
CC

C
K 213

21

3 
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(2-07 )                                                                                                    12 nCC  

 جایگذاری کنیم خواهیم داشت:( 07-2( را در رابطه )24-2(، )28-2اگر رابطه )

(2-00                 )                                       
L

L

X

X
nCXannCaX




1
)1( 33 

 

 :است m=1در حالتی که  fKرابطه  (24-2)اثبات-2-2-4

(2-08 )                                                            
  n

n
f

LM

ML
K           nMLnLM  

و   X،bA ،aAهای تعادلی لیگاند، فلز و کمپلکس را بر حسب کمیت های معلوم غلظت باید

های اخیر ب کرده، جایگزین کنیم، همه کمیت( حسا a)یعنی Mای لیگاند و های تجزیهغلظت

 .قابل محاسبه است fKمعلومند و 

کامل باشد یعنی تمام فلز به کمپلکس تبدیل گردد در این صورت  %000 اگر واکنش لیگاند با فلز

 است. بنابراین: bAخواهد بود. اگر واکنش تعادلی باشد، جذب  aAجذب 

                                                          (04-2)   کامل باشد داریم:اگر واکنش 
nMLa bCA  

                                                        (06-2)واکنش تعادلی باشد داریم:  اگر  nb MLbA  

 

 خواهیم داشت:( 04-2)( بر 06-2)از تقسیم رابطه 

(2-09)                                                                                            
nML

a

b
n C

A

A
ML  

(2-70)                                                                        (1 )
n

M
M L M L

Total

V M
C X M a X

V
    

 ( خواهیم داشت:09-2( در )70-2با جایگزین کردن )

(2-70       )                                                                               )1( L

a

b
n Xa

A

A
ML  
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 از طرفی داریم:

(2-72         )                                                                                   nM MLMC  

(2-70      )                                                                                 
nML

Total

M
M C

V

MV
C  

 :داریم (70-2)( و 72-2)از رابطه 

(2-77                         )           n

Total

M ML
V

MV
M                                                     

 دهیم خواهیم داشت: ( قرار77-2( را در رابطه )70-2(، )70-2اگر روابط )

(2-70           )                                                             )1()1( L

a

b
L Xa

A

A
XaM  

(2-78     )                                                                              )1)(1(
a

b
L

A

A
XaM  

 

 از طرفی داریم:

(2-74)                                                                                        nL MLnLC      

 (2-76          )                                                                   LL

Total

L
L aXMX

V

MV
C  

 آید:رابطه زیر بدست می (76-2و )( 74-2با استفاده از روابط )

 (2-79             )                                                                            nL MLnaXL  

 

 ( جایگزین کنیم خواهیم داشت:79-2) ( را در70-2رابطه )اگر 

(2-00   )                               







 )1( L

a

b
L X

A

A
nXaL  (1 )b

L L

a

A
L aX an X

A
   

 داشت: قرار دهیم خواهیم fK( در رابطه 00-2( و )78-2(، )70-2اگر مقادیر از رابطه)
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 (2-00      )                                      
n

a

b
LL

a

b
L

L

a

b

f

A

A
XnXa

A

A
Xa

aX
A

A

K























)1()1)(1(

)1(

 

)1(که با ساده شدن عبارت  LXa  :از صورت و مخرج کسر خواهیم داشت 

(2-02       )                                                   
n

a

b
LL

a

b

L

a

b

f

A

A
XnXa

A

A

X
A

A

K























)1()1(

)1(

 

 aرا بدست آورد.  LX ،n،aA  ،bAمی توان  LXفوق از روی منحنی جذب بر حسب  در رابطه

 قابل محاسبه است. fKای لیگاند یا فلز است، بنابراین هم که غلظت تجزیه

 

 م نمودار:روش رس-2-2-5

 لیگاند و فلز خواهد بود یعنی: ،جذب بدست آمده مجموع جذب کمپلکس

A اندازه گیری شده bCCCAMesur )( 332211                                                       )00-2( 

 

 جذب فلز و لیگاند قبل از انجام واکنش عبارتند از:

 baXXaA LLLM 21 )1(                                                                          )07-2( 

(2-00       )                                           )1( LM

Total

M XaMX
V

MV
ای فلزغلظت تجزیه 

(2-08                  )                                      LL

Total

L aXMX
V

MV
ای لیگاندغلظت تجزیه 

-2( را از رابطه )00-2باید جذب خالص باشد یعنی باید رابطه ) شودبرده میجذبی که روی منحنی 

 داریم: شود در اینصورت( کم 07

A تصحیح شده LMMesure AAY                                                                        )04-2( 
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baXXaAY Mesure ])1([ 21                                                                      )06-2( 

LMAکنیم سپس را محاسبه می LXکنیم و را یادداشت می  MesureAهابرای تک تک محلول   را

-رسم می LXرا بدست آورده و بر حسب  Yآوریم. سپس فلز و لیگاند بدست میبرای محلول خالص 

مقدار  fKها در رابطهجایگزین کردن آن را بدست آورد و با LX ،n، aA ،bAتوان کنیم. از آنجا می

 آید.آن بدست می

 

 ]64[:1ینسبت شیب روش نسبت ضریب زاویه یا-2-2-6

-رود که بطور ضعیفی تشکیل میهایی به کار می این روش بیشتر برای تعیین فرمول کمپلکس

-ش مییدر حضور مازاد یکی از واکنشگر ها واکنش تشکیل کمپلکس به سمت کامل شدن پ و شوند

 رود:

(2-09                               )                                                         lmLMlLmM  

  شود:تعیین می غلظت کمپلکس با غلظت لیگاند، در حضور فلز مازاد

(2-80       )                                                                                        
l

C
LM L

lm ][ 

 ول موج ماکزیمم برابر:طاین حالت جذب در  در

 (2-80 )                                                                                              
l

C
bA L

L  

 :بنابراین داریم ،است د کنندهمحدوواکنش دهنده  M ،در حضور لیگاند مازاد

(2-82)                                                                                                            M
m l

C
M L

m
                                                        

 آید:و مقدار جذب از رابطه زیر بدست می

 (2-80 )                                                                                              
m

C
bA M

M  

 

                                                 
1. Slope Ratio Method  
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 آید.( نسبت های استوکیومتری بدست می80-2( به رابطه )80-2از تقسیم رابطه )

(2-87                     )                                                      M M M L

L L L M

A C l A C l

A C m A C m
   

 

 ]67[روش افزایش استاندارد نقطه اچ-2-8

در شیمی تجزیه کالیبراسیون فرآیندی است که پاسخ )سیگنال( را به خاصیت آنالیت مورد نظر 

دو مرحله  سازد. هر فرآیند کالیبراسیون به)معمولا غلظت آن( بصورت یک رابطه ریاضی مربوط می

شود. در مرحله کالیبراسیون، در تقسیم بندی می 0مجزای کالیبراسیون )مدل سازی( و پیش بینی

شود. سپس مدلی بر اساس ارتباط های استاندارد آنالیت، پاسخ اندازه گیری میچند غلظت از محلول

ل ساخته شده بین پاسخ و غلظت آنالیت )و یا بر عکس( ساخته می شود. در مرحله پیش بینی، مد

شود و سپس با اندازه گیری پاسخ مورد ارزیابی قرار گرفته و در صورت نیاز تغییراتی در آن ایجاد می

گردد. روش های اساس مدل انتخابی تعیین می آن بر برای نمونه مجهول، غلظت آنالیت در

 توان به دو بخش تقسیم کرد:کالیبراسیون را می

 کالیبراسیون یک متغیره-0

 لیبراسیون چند متغیرهکا-2

در کالیبراسیون یک متغیره، تنها یک متغیر وابسته و یک متغیر مستقل وجود دارد. بهترین 

گیری غلظت گونه ها به روش اسپکتروفتومتری جذب مولکولی نمونه آن استفاده از قانون بیر در اندازه

ری از هر گونه مزاحمت باشد است. روش های یک متغیره در صورتی که نمونه بسیار ساده بوده و عا

هایی با گیرند. بنابراین استفاده از کالیبراسیون یک متغیره نیازمند انتخاب روشمورد استفاده قرار می

 ها باید از سیستم مورد آنالیز شناخت گزینش پذیری بالا می باشد. همچنین جهت اعمال این روش

، با استفاده از کالیبراسیون چند های گزینش پذیرکافی داشت. در صورت عدم وجود روش

های مزاحم یا چند آنالیت را در کنار یگدیگر و بدون توان یک گونه را در حضور گونهمتغیره می

                                                 
1. Prediction 



 39 

جداسازی آنالیز کرد. بارزترین مثال در این زمینه، اندازه گیری اسپکتروفتومتری چند گونه در مخلوط 

های ها و در طول موجتخابی)حداقل برابر تعداد گونهگیری جذب در چندین طول موج انبر پایه اندازه

های روشهای کالیبراسیون چند متغیره مانند روش باشد. برخی ازمناسب( طبق قانون بیر می

( PLS)0( و حداقل مربعات جزئیPCR) 2، رگرسیون جزء اصلی0کالیبراسیون حداقل مربعات کلاسیک

ها با استفاده از کمومتریکس نتایجی با . هر چند این روشگیری های همزمان ارائه شده اندبرای اندازه

اکثر موارد،  باشند و درها تمام طیف میکنند ولی به علت اینکه این روشدقت و صحت بالا ایجاد می

-های انتخابی )تعداد متغییرهای مستقل( بسیار بیشتر از تعداد اجزاء موجود در نمونه میطول موج

نیاز به انجام محاسبات طولانی دارند که بدون استفاده از یک نرم افزار مناسب ها باشد، لذا این روش

 باشد.امکان پذیر نمی

باشد. در این های کالیبراسیون چند متغیره، روش افزایش استاندارد نقطه اچ مییکی دیگر روش

-وان با اندازههای کالیبراسیون چند متغیره ذکر شده در بالا، بسادگی می تروش بر خلاف سایر روش

گیری جذب مخلوط دو جزئی در دو طول موج مناسب و بدون نیاز به انجام محاسبات طولانی و 

پیچیده غلظت اجزاء را در مخلوط بدست آورد، بنابراین روش افزایش استاندارد نقطه اچ بسیار ساده 

 باشد.می

شاهد مشابه با محلول  شود که نتوان یک محلولزمانی از روش افزایش استاندارد استفاده می

توان محلول استانداردی ساخت که شاهد آن مشابه شاهد شاهد نمونه حقیقی تهیه کرد، یعنی نمی

های معین های متفاوت و کوچک از محلول استاندارد به حجمنمونه باشد. در این حالت، اغلب حجم

-ییر حجمی صورت نمینمونه اصلی اضافه می شود بطوری که تغییر حجمی مشاهده نشود. چون تغ

ها شود و اثر مزاحمت بافت روی آنالیت در همه نمونهها یکسان میها در کلیه نمونهبنابراین بافت گیرد

                                                 
1. Classical Least Squares 
2. Principle Component Regression 
3. Partial Least Squares 
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های ناشی از بافت را تواند خطابنابراین روش افزایش استاندارد می ].86[رودبین می یکسان شده و از

 . ]89[طرف نمایددیگر سیستم را بر های ناشی از اجزایتواند خطاطرف کند، اما نمیبر

د که بر پایه اصل اسپکتروفتومتری دو گردی، ارائه 0966سال  روش افزایش استاندارد نقطه اچ در

باشد. مهمترین مزیت روش افزایش استاندارد نقطه اچ آن طول موجی و روش افزایش استاندارد می

این  .]89[اهد و مزاحم را بر طرف نمایدهای ناشی از حضور یک واکنشگر شتواند خطااست که می

قابل اصلاح ایجاد شده در اثر حضور یک مزاحمت مستقیم را به یک خطای  روش خطای غیر

گیری دو گونه که طیف های آن این روش امکان اندازه کند. باسیستماتیک ثابت قابل اصلاح تبدیل می

شود. با روش افزایش استاندارد ، فراهم میها به مقدار زیادی یا حتی به طور کامل همپوشانی دارند

یک سری منحنی کالیبراسیون می توان غلظت دو گونه )آنالیت و مزاحم( را بطور همزمان  با نقطه اچ

 .]40[تعیین کرد

های ثابت و متناسب ایجاد شده بوسیله بافت نمونه را بطور مستقیم توان خطابا این روش می

آن دو طول موج سیگنال  دو طول موج کار کرد بطوری که در ر باید درتصحیح کرد. برای انجام این کا

 ( تا حد ممکن متفاوت باشد. Yثابت باشد و برای گونه دیگر ) (Xتجزیه ای حاصل از یکی از گو نه ها )

گیری شده در دو طول موج بر حسب غلظت اضافه شده روی یک ای اندازهبا رسم سیگنال تجزیه

 -HC دارند، که H, AHC-( H(آید که یک نقطه مشترک با مختصاتبدست مینمودار، دو خط راست 

در زیر تیوری روش  .]40[است Yسیگنال تجزیه ای ناشی از گونه  HAدر مجهول و  Xغلظت گونه 

 .]42[افزایش استاندارد نقطه اچ آورده شده است

-را انتخاب می 2λ و 0λگیریم. دو طول موج در نظر می Yو مزاحم  Xیک محلول حاوی آنالیت 

به طور متوالی  Xکنیم )شرایط انتخاب طول موج بعداً شرح داده خواهد شد(. سپس مقدار معلومی از 

 شود:گیری میبه مخلوط اضافه کرده و جذب حاصله در دو طول موج اندازه
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(2-80)                                                                           C 1+b+M0=b(1)A 

(2-88                                                                                    )  C2M+A'+0=A(2)A 

می  2λ و 0λهای به ترتیب در طول موج Xای اصلی گونه های تجزیه، سیگنال0A و 0bکه در آن 

های خطوط شیب 2Mو  1Mهستند.  2λ و 0λ در Yهای تجزیه ای گونه سیگنال A'و   b0A(.b≠0)باشند

 باشد.می (X)غلظت گونه افزوده شده  Cو هستند  2λ و 0λکالیبراسیون افزایش استاندارد در

اضافه شده روی  Xبر حسب غلظت  2λ و 0λاگر مقادیر جذب اندازه گیری شده در دو طول موج 

) HC-H ,با مختصات Hه مشترک آید که در یک نقطیک نمودار رسم گردد، دو خط راست بدست می

)HA ((0-2کنند.)شکل)یگدیگر را قطع می 

 

 
 نمایش گرافیکی روش افزایش استاندارد نقطه اچ(: 5-2شکل)

 

 توان نوشت:پس می H=A2=A1Aتوان نوشت: می Hدر نقطه 

(2-84    )                                                 
)()( 2010 HH CMAACMbb 

 

(2-86   )                                                                  
21

00 )()(

MM

bAbA
CH




 

یک گونه مزاحم مشخص باشد و سیگنال     Yشود که اگر ( نتیجه می86-2با توجه به معادله )

بوده و  ='bAصورت تغییر نکند در این  Xهای آنالیت ( با افزایش2λ در 'A و 0λدر b)یعنی  Yایتجزیه

 توان نوشت:برابر مقدار ثابتی است. پس می

 



 42 

(2-89         )                                                                                 
21

00

MM

bA
CH




 

اگر اشد. می ب XC = HC فقط به متغییرهای مربوط به آنالیت وابسته است بنابراین -HCچون 

 ( قرار گیرد خواهیم داشت:80-2را در معادله ) -HCمقدار 

(2-40                                          )                                       )(10 HH CMbbA  

 توان نوشت :(می89-2با توجه به معادله )

(2-40      )                                                                                              

 ( قرار داده شود، خواهیم داشت:40-2( در معادله )40-2اگر معادله )

(2-42                      )                                                                                  bAH  

 ( قرارداده شود، خواهیم داشت:88-2در معادله ) -HC گر مقدارا

(2-40)                                                                              )(20 HH CMAAA  

 توان نوشت:( می89-2با توجه به معادله )

(2-47   )                                                                                              HCMA 20  

 ( قرار داده شود، خواهیم داشت:40-2( در معادله )47-2اگر معادله )

(2-40       )                                                                                               AAH
 

هستند.  2λ و 0λبه ترتیب در  Yای های تجزیهسیگنال b و Aگونه که قبلا اشاره شد  همان

 های انتخابی بستگی دارد.در طول موج Yفقط به سیگنال  HAبنابراین 

 را انجام داد: می توان یکی از دو کار زیر Yبرای تعیین غلظت گونه مزاحم 

)که قبلا به عنوان مزاحم در نظر گرفته شده بود( آنالیت است  Yکنیم که الف( در این حالت فرض می

را برای  روش افزایش استاندارد نقطه اچهای جدید، گونه مزاحم است لذا با انتخاب طول موج Xو 

 ثابت است. Xدهیم در حالی که غلظت انجام می Yگونه 

HCMb 10 
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، یک Y های استانداردکنیم که در این صورت بایستی با استفاده از محلولاستفاده می HAب( از 

 تهیه گردد. Yبر حسب غلظت  HAمنحنی کالیبراسیون از رسم 

 باید اصول زیر در نظر گرفته شوند: 2λ و 0λهای دو گانه در انتخاب طول موج

 . ها داشته باشدهای آنالیت باید رابطه خطی با غلظتهای انتخاب شده سیگنالاین طول موج در-

 طول موج یکسان باشد. دو های مزاحم درباید جذب-

جزء  جمع سیگنال هر مزاحم باید برابر یک مخلوط شامل آنالیت و ای بدست آمده ازسیگنال تجزیه-

 به تنهایی باشد.

حساسیت  صحت و تا حد ممکن بزرگ باشد ج انتخابی تاطول مو دوهای دو خط در اختلاف شیب-

 .]40[شود یشترب
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 1نفتل-2-تیازولیل آزو(-2)-1گیری اسپکتروفتومتری پالادیم با استفاده از اندازه-8-1

دودی روش حداد مکارهای انجام شده ملاحظه گردید، تع طور که در بخش مروری برهمان

 47 [ی دارندها حساسیت کم اسپکتروفتومتری برای اندازه گیری پالادیم ارائه شده است که این روش

در این هستند.  ]09و  06و  00[گیر و وقت] 44و  48و  40و  47[حد تشخیص بالا، یا دارای ]04و 

ارائه شده  پالادیم گیریندازهپایان نامه یک روش اسپکتروفتومتری سریع با گزینش پذیری بالا برای ا

 است.

 

 مواد شیمیایی مورد نیاز -8-1-1

ن مواد همراه برا فرمرول یا ای بوده کهخلوص تجزیه دارایاستفاده در این پروژه  کلیه مواد مورد

 ( آورده شده است. 0-0ها در جدول )نام شرکت سازنده آن شیمیایی و

 

 استفاده مواد شیمیایی مورد (:1-8جدول )

 شرکت فرمول دهما

 2مرک HCl هیدروکلریک اسید

 مرک O6H2C اتانول

 مرک Na3OSO11)2(CH3CH (SDS)سدیم دو دسیل سولفات

 مرک 4O4H8KHC پتاسیم هیدروژن فتالات

 0فلوکا SO3N9H13C (TAN)نفتل-2-ازولیل آزو(تی-2)-0

 مرک g/mLμ 000/00 2)3NO(Pdمحلول پالادیم استاندارد

 

 های مورد استفادهولتهیه محل-8-1-2

 ها از آب دو بار تقطیر استفاده شده است.در تهیه محلول

 در یک SDSگرم  00/00از حل کردن SDS))دسیل سولفات  سدیم دو 0/00(%w⁄v)محلول -

                                                 
1. 1-(2-ThiazolylAzo)-2-Naphtol 

2. Merck 
3. Fluka 
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 .آمددست ببار تقطیر  با آب دوخط نشانه و رقیق کردن آن تا  میلی لیتر 000حجمی بالن 

 در این ماده گرم از 0000/0نفتل از حل کردن-2-یازولیل آزو(ت-2)-0مولار  64/0×00-7محلول-

 د.مدست آباتانول  میلی لیتر 000

میکروگرم برر میلری  00000از رقیق کردن محلول استاندارد  (II)های استاندارد پالادیممحلول-

 پالادیم به طور روزانه تهیه گردید.لیتر 

پتاسریم هیردروژن مولار  200/0 هایمحلولاز مخلوط کردن  =20/2pH محلول بافر فتالاتی با-

مترر تهیره –pHمحلرول بره کمرک  pHو تنظریم  هیدروکلریک اسرید نرمال 000/0و محلول  فتالات

 .]46[شد

هرای های لازم از حل کرردن مقرادیر مناسرب از نمرکها، محلولت سایر یونمبرای بررسی مزاح

 دند.اسید تهیه ش و یا نیترات، سولفات، سدیم، پتاسیم در آب

 

 های مورد استفادهدستگاه-8-1-8

مجهز به  UV-160مدل0از یک اسپکتروفتومتر شیمادزو مرئیها در ناحیه برای ثبت طیف محلول

 2متر متراهم–pHاز دستگاه  pHهای گیریسانتی متری و برای اندازه 0/0ای سل شیشه جفت یک

 استفاده شد. ر(مولا 00/0کالومل )-د مرکب شیشهمجهز به یک الکترو 477مدل 

 

 طیف جذبی-8-1-4

 :شدجذبی نمونه به طریق زیر عمل  هایبرای ثبت طیف

میلی لیترر  0/00SDS  ،0/0( %w/v)محلول میلی لیتر 0/2میلی لیتری،  00به یک بالن حجمی 

و در نهایت میکروگرم(  0/70تا  0/00) محلول پالادیم ، مقادیر مختلفTANمولار  64/0×00-7محلول 

برا  پس از به حجم رساندن بالن حجمی .اضافه گردید =20/2pH محلول بافر فتالاتی با لی لیترمی 0/2

                                                 
1. Shimadzo  
2. Metrohm 
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اسپکتروفتومتر منتقل شرد و طیرف  محلول به سل دستگاهقسمتی از ، آنو یکنواخت کردن  آب مقطر

(. dتا  a-2-0نانومتر ثبت گردید )شکل 700-600طول موجی  در گستره ها نسبت به محلول شاهد آن

 می باشد. نانومتر 427و  نانومتر 882های  در طول موج Pd-TAN کسپلماکزیمم جذب کم

برای تهیه محلول شاهد مانند روش فوق عمل کرده با این تفاوت که بره محلرول شراهد محلرول 

( نشان داده شرده 0-0طیف جذبی محلول شاهد نسبت به آب مقطر در شکل ) شود.پالادیم اضافه نمی

( 2-0طیرف جرذبی کمرپلکس در شرکل) .باشدنانومتر می 768در   TANب لیگاندماکزیمم جذاست. 

 نشان داده شده است.

 

 

 (TANنفتل)-2-تیازولیل آزو(-2)-0طیف جذبی واکنشگر  (:1-8شکل)

 =20/2pH بافر فتالاتی باو  TAN محلول مولار SDS ،0-00×64/0حجمی -وزنی درصد 00/2شرایط: 
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 (dتا  a) Pd-TANطیف جذبی کمپلکس  (:2-8شکل)

00/0، (b)00/2( ،c )( a)، محلول پالادیمTAN محلول مولار SDS ،0-00×64/0حجمی -وزنی درصد 00/2شرایط: 

00/0( ،d)00/7 20/2 بافر فتالاتی باپالادیم و  میکروگرم بر میلی لیترpH= 

 

د نسبت به شاهد در دو انم شده جذب محلول لیگهای انجاگیری ای در اندازه جزیهتسیگنال 

 می باشد.نانومتر  427و  882طول موج ماکزیمم 

 

 بررسی پارامترها و بهینه سازی متغیرهای موثر بر واکنش-8-1-5

 د تشخیص، متغیرهای موثر بر میزانبه منظور فراهم نمودن بهترین حساسیت و در نتیجه بهترین ح

ذکر شده مورد بررسی قرار گرفته و بهینه  های ماکزیممدر طول موج TANبا  Pd(II)جذب کمپلکس   

 شدند.

در این  .استفاده گردید 0در بررسی متغیرهای موثر از روش بهینه سازی یک متغیر در یک زمان

                                یرها ثابت در نظر گرفته می شوند و فقط پارامتری که باید بهینه شود تغییر دادهیروش همه متغ

 شود. می

 ب عبارتند از:تیهایی که در این پروژه مورد بررسی قرار گرفتند به ترپارامتر

0- pH 

                                                 
1. One-at-a-time  
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 حجم بافر -2

 نتانوع سورفکت -0

 نتاغلظت سورفکت -7

 )غلظت لیگاند( TANغلظت  -0

 تشکیل کمپلکس زمان -8

 دما -4

 قدرت یونی -6

 

  pHبررسی اثر -8-1-6

ایرن در  .مورد بررسی قررار گرفرت 000/0-00/8در ناحیه  Pd-TANبر جذب کمپلکس  pHاثر 

 حجمری-وزنری درصرد 00/2در حضرور  از بافرهای فتالاتی و استاتی استفاده شد. این بررسری بررسی

SDS،  مولار  92/0×00-0محلولTAN ،00/2  میلری لیترر  0/2و میکروگرم برر میلری لیترر پرالادیم

 pHب هر محلول نسبت بره محلرول شراهد آن در های مختلف انجام شد و جذ  pHی بافر باهامحلول

 گیری شد.نانومتر اندازه 427و  882مورد بررسی، در طول موج های 

نشان داده شده است. نتایج نشان می ( 0-0و شکل ) (2-0) نتایج حاصل از این بررسی در جدول 

ثابرت و =pH 000/0-00/0 دامنرهنرانومتر در  882طول موج  در Pd-TAN برای کمپلکس جذبدهد 

                     pH ثابت و مستقل از =pH 00/0-00/0نانومتر در دامنه  427در طول موج  می باشد و pHمستقل از 

 فتالاتی انتخاب شد. =20/2pH بافر باهای بعدی لذا برای بررسی باشد.می
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 pH اثر : نتایج حاصل از بررسی(2-8جدول )

pH جذب کمپلکس در 

                                         نانومتر                                                           882  نانومتر  427

522/2 098/0 204/0 

22/1 206/0 209/0 

22/2 204/0 204/0 

22/8 209/0 220/0 

22/4 208/0 209/0 

22/5 206/0 202/0 

22/6 067/0 099/0 
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 pH  سی اثربرر(: 8-8)شکل 

 .میلی لیتر میکروگرم بر II)) 00/2پالادیم مولار، SDS، TAN 0-00×92/0حجمی -وزنی درصد 00/2شرایط: 

 

 بررسی اثر حجم بافر-8-1-7

برافر مرورد بررسری قررار میلری لیترر از  00/0-0/0در دامنه  =20/2pH اثر حجم بافر فتالاتی با

 مرولار و TAN 0-00×92/0، محلرول SDS یحجمر-درصد وزنری 00/2این بررسی در حضور  .گرفت

انجام شد. نتایج  =20/2pHاز بافر فتالاتی با مختلفی هایحجم ومیکروگرم بر میلی لیتر پالادیم  00/2

دهرد کره نشران مرینشان داده شده است. نترایج (7-0و شکل) (0-0)حاصل از این بررسی در جدول 

میلی لیتر  0/2حجم . ثابت است بافر فتالاتی غلظتی ازدر کل دامنه  Pd-TANمیزان جذب کمپلکس 

 های بعدی انتخاب شد.از بافر برای مطالعات و بررسی
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 نتایج حاصل از بررسی حجم بافر فتالاتی (:8-8جدول )
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 بررسی اثر حجم بافر(: 4-8شکل )

 و ((IIپالادیممیکروگرم بر میلی لیتر  00/2 ،مولار SDS ،TAN 0-00×92/0حجمی -وزنی درصد 00/2شرایط: 

20/2pH=. 

 

 انتخاب نوع سورفکتانت-8-1-1

ای در حساسیت روش و میزان محلول بودن کننده لی کننده متغیر تعیینیسنوع معرف ما

 0/2تخاب نوع مناسب سورفکتانت بصورت زیرعمل شد. ابتدا می باشد. برای ان مورد نظر مپلکسک

-توئینیا و  X-000تریتون یا  ،(SDSسیل سولفات )د از سدیم دو ٪0/00 (w/v)میلی لیتر محلول 

میلی لیتر محلول             0/0به ترتیب  میلی لیتری منتقل شد. سپس 00به یک بالن حجمی  600

 میکروگرم بر 0/00( با غلظت IIمحلول پالادیم ) میلی لیتر 0/7یا  N TA ،0/2مولار 92/0×7-00

آب مقطر به حجم رسانده شد.  به آن افزوده و با =20/2pHبافر فتالاتی با  میلی لیتر 0/2میلی لیتر و 

و  427طول موج های  محلول به سل دستگاه اسپکتروفتومتر منتقل و جذب آن در سپس قسمتی از

                                                 
1. Tween-80 

 حجم بافر بر حسب

 میلی لیتر
 جذب کمپلکس در

                                            نانومتر                                                 427نانومتر      882

52/2 200/0 202/0 

2/1 207/0 200/0 

2/2 200/0 202/0 

2/8 206/0 204/0 
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( آورده 0-0( و )7-0ی در جداول ). نتایج حاصل از بررسگیری شدنانومتر نسبت به شاهد اندازه 882

 شده است.

 

 .پالادیم میلی لیتر میکروگرم بر 00/2غلظت  رنتایج حاصل از بررسی نوع سورفکتانت د(: 4-8جدول )

 (cm1-L. mol .-1) ضریب جذب

 نانومتر 427           نانومتر 882 

 جذب کمپلکس در

 نانومتر 427       نانومتر     882

 سورفکتانت نوع

00780 00040 200/0 200/0 SDS 

0/9407 2/6707 060/0 006/0 Tween-80 

00248 00042 202/0 090/0 Triton X-100 

 
 پالادیم. میلی لیتر میکروگرم بر 00/7غلظت  : نتایج حاصل از بررسی نوع سورفکتانت در(5-8جدول )

 (cm1-L. mol .-1) ضریب جذب

 نانومتر 427         نانومتر    882 

 جذب کمپلکس در

 نانومتر 427         نانومتر    882

 نوع سورفکتانت

00244 00004 727/0 700/0 SDS 

9076 6767 009/0 009/0 Tween-80 

 Triton X-100 دی تشکیل می گرددئیوکلذرات 

 

 به عنوان سورفکتانت انتخاب شد. ،SDS( 0-0( و )7-0جداول ) نتایجبا توجه به 

 

  SDSبررسی غلظت سورفکتانت -8-1-1

رت حجمی بصرو-درصد وزنی 000/0-00/7در دامنه  (SDS)اثر غلظت سدیم دو دسیل سولفات 

هرای میلی لیتری بره ترتیرب حجرم 00زیر بررسی شد. برای تهیه محلول نمونه، در یک بالن حجمی 

 TAN ،0/2 مرولار 92/0×00-7 میلی لیترر محلرول 0/0حجمی، –درصد وزنی SDS 0/00 مختلف از

به  =20/2pH میلی لیتر بافر فتالاتی با 0/2و  میکروگرم بر میلی لیتر 00/0میلی لیتر محلول پالادیم 

آن افزوده و با آب مقطر به حجم رسانده شد. پس از یکنواخت نمودن محلول داخل برالن، قسرمتی از 

نرانومتر نسربت  882و  427های آن به سل دستگاه اسپکتروفتومتری منتقل و جذب آن در طول موج

 ت. ( آورده شده اس0-0( و شکل)8-0ی در جدول ). نتایج حاصل از بررسگیری شدبه شاهد اندازه
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 SDSنتایج حاصل از بررسی غلظت  (:6-8جدول )

 برSDS غلظت             جذب کمپلکس در

 انومترن 662 انومترن 724 (w/vحسب درصد)

080/0 000/0 522/2 

098/0 000/0 22/1 

007/0 087/0 52/1 

200/0 204/0 12/1 

200/0 200/0 22/2 

200/0 207/0 22/2 

200/0 208/0 22/8 

209/0 222/0 22/4 
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 حساسیت روش بر SDSاثر غلظت  (:5-8شکل )

  .pH=20/2 بافر فتالاتی با و پالادیم میلی لیتر میکروگرم بر TAN ،00/2مولار  92/0×00-0 شرایط: محلول
 

هرای برالای پرالادیم با در نظر گرفتن حساسیت و اطمینان از محلول بودن کمپلکس در غلظرت

 ینه در بررسی های بعدی انتخاب شد.به عنوان به SDS حجمی-درصد وزنی 00/2غلظت 

 

  TANبررسی اثر غلظت لیگاند -8-1-12

 میلری لیترر میکروگررم برر 00/2محلرولو  SDSحجمی از -نیدرصد وز 00/2در حضور غلظت

          برر میرزان جرذب کمرپلکس TANاثرر غلظرت  =20/2pH میلی لیتر برافر فترالاتی برا 0/2پالادیم و 

TAN-Pd ولار مورد بررسی قرار گرفت. نتایج حاصل در م 00/2×00-0–8/04×00-0 غلظتی ءناحیه در
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بره عنروان بهینره  TANمرولار  64/0×00-0. غلظت نشان داده شده است (8-0( و شکل)4-0) جدول

 انتخاب گردید.

 TAN نتایج حاصل از بررسی غلظت لیگاند (:7-8جدول )

 TANغلظت جذب کمپلکس در    

 نانومتر 662 نانومتر 724 512×)مولار(

207/0 220/0 85/2 

200/0 220/0 72/4 

090/0 200/0 17/5 

098/0 200/0 22/7 

090/0 096/0 42/1 

040/0 092/0 2/12 

040/0 006/0 6/17 
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 TANبررسی اثر غلظت (: 6-8شکل )

بافر فتالاتی با  و پالادیم یترمیکروگرم بر میلی ل 00/2، محلول SDSحجمی از -درصد وزنی 00/2شرایط: غلظت 

20/2pH=. 

 

 بررسی اثر زمان-8-1-11

،     SDS حجمری-وزنریدرصرد  00/2در حضرور غلظرت  TAN-Pdروی جذب کمپلکس اثر زمان 

محلول برافر میلی لیتر  0/2و  پالادیم میکروگرم بر میلی لیتر 00/0 و غلظت TANمولار  64/0×0-00

برای انجام ایرن کرار جرذب محلرول ثانیه بررسی شد.  00-800ی زمان فاصلهدر  =20/2pHفتالاتی با 

 نتایج در جدولگیری و ثبت شد. ثانیه اندازه 00های ماکزیمم، هر نمونه نسبت به شاهد در طول موج
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لکس کمرپ میزان تشکیل دهد که زمان روینشان داده شده است. نتایج نشان می(4-0و شکل) (0-6)

 اثری ندارد و واکنش تشکیل کمپلکس سریع می باشد.

 
 زمان نتایج حاصل از بررسی اثر :(1-8)جدول 

 TANغلظت جذب کمپلکس در    

 نانومتر 662 نانومتر 724 512×)مولار(

207/0 220/0 85/2 

200/0 220/0 72/4 

090/0 200/0 17/5 

098/0 200/0 22/7 

090/0 096/0 42/1 

040/0 092/0 2/12 

040/0 006/0 6/17 
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  Pd-TANبر میزان تشکیل کمپلکس زمان اثر (:7-8)شکل 

بافر  و میکروگرم بر میلی لیتر پالادیم 00/0، غلظتTANمولار  SDS ،0-00×64/0 حجمی-وزنیدرصد  00/2شرایط: 

 .=20/2pHفتالاتی با 

 

 بررسی اثر دما-8-1-12

     و SDSحجمری -درصرد وزنری 00/2ر غلظرت در حضرو TAN-Pdکمپلکس اثر دما روی جذب 

 میلی لیتر بافر فتالاتی 0/2پالادیم و  میکروگرم بر میلی لیتر 00/0 و غلظت TANمولار  64/0×0-00

گیری در هر دما، ابتدا دازهبرای انگراد بررسی شد. درجه سانتی  0/0-00در ناحیه دمایی  =20/2pHبا 

 قرارداده شده انددقیقه در حمام آب با دمای مورد نظر  00ت به مد و آب مقطر حداقل هاکلیه محلول
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-نشان داده شده است. نتایج نشان مری(6-0( و شکل)9-0نتایج در جدول ) .تا به تعادل دمایی برسند

 بر روی میزان جذب کمپلکس ندارد. یدهد که دما اثر

 

 نتایج حاصل از بررسی اثر دما (:1-8جدول )
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 دما اثر(: 1-8شکل )

بافر  و میکروگرم بر میلی لیتر پالادیم 00/0، غلظت TANولار م SDS، 0-00×64/0حجمی -درصد وزنی 00/2: شرایط

 .=20/2pHفتالاتی با 

 

دما 

(C0) 
 جذب کمپلکس در

 نانومتر 724 نانومتر 662
2/2  SDS  در این دما

 رسوب می دهد

SDS  در این دما

 رسوب می دهد

5 SDS  در این دما

 رسوب می دهد

SDS  در این دما

 رسوب می دهد

12 007/0 002/0 

15 000/0 006/0 

22 004/0 004/0 

25 004/0 004/0 

82 000/0 000/0 

85 008/0 000/0 

42 000/0 006/0 

45 002/0 004/0 

52 000/0 006/0 
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 بررسی اثر قدرت یونی-8-1-18

اثر بگذارد اثر قدرت یونی ل تعادل در حاتواند روی یک واکنش شیمیایی پارامتر دیگری که می

میلی  00است. برای بررسی اثر قدرت یونی از محلول پتاسیم نیترات استفاده شد. در یک بالن حجمی 

ترتیب افزایش به این  .مولار ریخته شد 00/2های متفاوتی از محلول پتاسیم نیترات لیتری حجم

             میلی لیتر محلول 0/0 ,حجمی-درصد وزنی SDS 0/00میلی لیتر محلول  0/2 :صورت بود

های حجم میکروگرم بر میلی لیتر، 0/00میلی لیتر محلول پالادیم  ANT ،0/0 مولار 64/0×7-00

اضافه  =20/2pHمیلی لیتر محلول بافر فتالاتی با  0/2مولار و  00/2متفاوتی از محلول پتاسیم نیترات 

 وسپس محلول یکنواخت  .شد رقیقآب دو بار تقطیر ا حجمی تا خط نشانه بشده و در نهایت بالن 

گیری نانومتر اندازه 427نانومتر و  882های دستگاه منتقل و جذب در طول موجسل  قسمتی از آن به

 نشان داده شده است.(9-0و شکل)( 00-0نتایج حاصل در جدول ) شد.

 
 نتایج حاصل از بررسی قدرت یونی(: 12-8جدول )

 

 

 

 

 

 

 

 

غلظت پتاسیم 

 (مولارات )نیتر

  درجذب کمپلکس 

 نانومتر 724 نانومتر 662

22/2 004/0 000/0 

2222/2 004/0 008/0 

2822/2 008/0 000/0 

2422/2 000/0 004/0 

 ذرات کلوئیدی تشکیل گردید 2622/2
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  قدرت یونی بررسی اثر(: 1-8شکل )

بافر  و میکروگرم بر میلی لیتر پالادیم TAN ،00/0 لارمو 64/0×00-0 حجمی،-درصد وزنی SDS 00/2شرایط: محلول 

 .=20/2pHفتالاتی با 
 

برر  یقدرت یونی تاثیر مولار پتاسیم نیترات 0700/0تا  00/0که در دامنه  دهدنتایج حاصل نشان می

 لکس و حساسیت روش ندارد.جذب کمپ

 

 شرایط بهینه-8-1-14

     جرذب کمرپلکس ای مروثر برره سرازی پرارامتربا توجه به نتایج تجربی حاصل در بررسی و بهین

Pd-TAN های بعردی ماکزیمم مربوطه، شرایط بهینه زیر انتخاب شده و در آزمایشهای در طول موج

 مورد استفاده قرار گرفت:

  =20/2pHمیلی لیتر بافر فتالاتی با  0/2 -0

 ز سور فکتانت سدیم دو دسیل سولفاتحجمی ا-درصد وزنی 00/2غلظت  -2

  TANاز  مولار 64/0×00-5 غلظت -0

 دمای محیط -7

 

 رسم منحنی کالیبراسیون و تعیین دامنه خطی–8-1-15

بدست آمد. در شرایط بهینه غلظتی منحنی کالیبراسیون )درجه بندی( برای اندازه گیری پالادیم 

 منحنی کالیبراسیون به صورت زیر بود:روش کار برای استخراج 
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 درصرد SDS0/00 میلری لیترر از محلرول  0/2 رتیربمیلی لیتری بره ت 00به یک بالن حجمی 

و سپس حجم های لازم از محلرول اسرتاندارد  مولار TAN 7-00×64/0میلی لیتر  0/0حجمی، –وزنی

 آب دو برااضافه گردید و تا خط نشانه بالن  =20/2pHمیلی لیتر بافر فتالاتی  0/2پالادیم و در نهایت 

وفتومتر پکتراسرسپس قسمتی از محلول به سرل دسرتگاه  به حجم رسانده و یکنواخت شد. ار تقطیرب

بررای پرالادیم نسربت بره  نانومتر 427و  882منتقل شد و جذب محلول در طول موج های ماکزیمم 

گرسیون حداقل مربعات ربندی از روش  معادله بهترین خط برای منحنی درجه. گیری شدشاهد اندازه

 آورده شده است. (00-0( و شکل )02-0و )( 00-0ج حاصل در جداول )نتای .استخراج شد
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 تغییرات جذب بر حسب غلظت پالادیم(: 11-8جدول )

 
         

 حسب غلظت پالادیم بر جذب کمپلکس در
1-µg.ml   662 نانومتر 724 نانومتر 

009/0 009/0 000/0 

009/0 000/0 020/0 

000/0 007/0 080/0 

004/0 006/0 200/0 

024/0 024/0 000/0 

006/0 004/0 700/0 

006/0 006/0 800/0 

084/0 086/0 400/0 

049/0 049/0 600/0 

064/0 090/0 900/0 

000/0 007/0 00/0 

000/0 006/0 00/0 

000/0 000/0 20/0 

004/0 004/0 00/0 

047/0 047/0 80/0 

220/0 209/0 00/2 

249/0 240/0 80/2 

020/0 020/0 00/0 

070/0 007/0 20/0 

090/0 049/0 80/0 

726/0 700/0 00/7 

007/0 760/0 80/7 

000/0 022/0 00/0 

080/0 000/0 20/0 

060/0 006/0 00/0 

820/0 060/0 80/0 

809/0 824/0 00/8 
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 منحنی کالیبراسیون (:12-8کل )ش

  .=20/2pH بافر فتالاتی باو  TAN مولار SSD ،0-00×64/0حجمی از سورفکتانت –درصد وزنی 00/2: شرایط

 

 نتایج حاصل از کالیبراسیون :(12-8)جدول 

 جذب کمپلکس در 
 نانومتر              427نانومتر                         882

 ناحیه خطی بر حسب

 میلی لیتر( )میکرو گرم بر 
00/8-020/0 00/8-020/0 

 A=0/0092CPd-0/000 معادله رگرسیون

)n=  (26  

A=0/0070CPd-0/002 

)n=  (62  

R 9998/0 9998/0 

 

میزان جذب کمرپلکس، ضرریب همبسرتگی و غلظرت  ءبه ترتیب نشان دهنده PdCو  A، R هاینشانه

 .باشدلیتر( می میلی گرم بر میکرو )بر حسب پالادیم

 

 دقت و صحت روش-8-1-16

های محلول با غلظت برای مطالعه دقت و صحت روش در دامنه خطی منحنی کالیبراسیون چند

بار اندازه گیری صرورت گرفرت  8متفاوت از پالادیم انتخاب شدند و در شرایط بهینه بر روی هر نمونه 

پالادیم برای هرر نمونره مقدار  ،با استفاده از میزان جذب برای هر نمونه و معادله منحنی کالیبراسیون

غلظرت پرالادیم بررای هرر نمونره و انحرراف  مقدار متوسط ،محاسبه گردید. با استفاده از نتایج حاصله

 آورده شده است. (00-0) نتایج محاسبه گردید. نتایج حاصل در جدول نسبیاستاندارد 
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 نانومتر 427و  882نتایج حاصل از بررسی صحت و دقت در  (:18-8جدول )

(6=N)  %RSD  

 

پالادیم اندازه گیری شده  درصد بازیابی
μg/ml 

مقدارواقعی 

 پالادیم
 μg/ml 724 نانومتر 662 نانومتر 724 نانومتر 662 نانومتر 724 نانومتر 662 نانومتر 

06/0 990/0 0/99 000 79/0 00/0 00/0 

02/0 480/0 0/99 0/99 96/2 96/2 00/0 

80/0 00/0 6/99 8/99 99/7 96/7 00/0 

 

 حد تشخیص-8-1-17

باشد. برای تعیین  0ه نویز برابر حد تشخیص به عنوان کمترین غلظتی است که نسبت سیگنال ب

هرای هرا در طرول مروجآن جرذباندازه گیری تکراری روی شاهد انجام شد و  00حد تشخیص روش 

گیری شد. سپس انحراف استاندارد جذب شراهد محاسربه گردیرد و برر اسراس فرمرول    ماکزیمم اندازه

 ( حدتشخیص بدست آمد.0-0)

(0-0)                                                                                       3
. bS

D L
m

 

 دست آمد.بمیکروگرم بر میلی لیتر  حد تشخیص روش بر حسب

 نانومتر 662در  =00200/0D.L÷  0092/0=0202/0 میکروگرم بر میلی لیتر

 نانومتر 724در  =00274/0D.L÷  0070/0=0204/0 میکروگرم بر میلی لیتر

 

 ثابت تشکیل آن بدست آوردن فرمول کمپلکس و محاسبه-8-1-11

از روش تغییررات پیوسرته اسرتفاده شرد.  TAN-Pdفرمول و ثابت تشکیل کمپلکس  برای تعیین

 انجام این کار بصورت زیر عمل شد. برای

میلری  00/2ره گذاری شد و به هرر برالن میلی لیتری تمیز انتخاب و شما 20یازده بالن حجمی 

 ، ... و0/0، 0/2، 0/0، 0/0 هرای سپس حجمحجمی منتقل شد. -درصد وزنی SDS 0/00محلول لیتر 

هرا بره منتقل گردید. به این بالن 00تا 0های به ترتیب به بالن TAN مولار 66/0×00-7 میلی لیتر 00
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مولار منتقرل  66/0×00-7 از محلول پالادیمی لیتر میل 0/0 ، ... و0/4، 0/6، 0/9، 00های ترتیب حجم

به هر بالن، با آب مقطر به حجم رسانده  pH=20/2 میلی لیتر بافر فتالاتی با 0/2 پس از افزودنو شد 

گیری شد کره اندازهنانومتر  427و  882در محلول نسبت به شاهد هر سپس جذب و یکنواخت شدند. 

 ه است.( آورده شد07-0نتایج آن در جدول )

 

 یرات پیوستهی: روش تغ(14-8جدول )

 در جذب کمپلکس جذب تصحیح شده در

mL

L
L

VV

V
X


 

 نانومتر 724 نانومتر 662 نانومتر 724 662 نانومتر

00/0 

000/0 

004/0 

787/0 

090/0 

400/0 

809/0 

000/0 

079/0 

092/0 

000/0 

00/0 

078/0 

299/0 

704/0 

000/0 

874/0 

090/0 

786/0 

000/0 

062/0 

007/0 

00/0 

006/0 

020/0 

784/0 

096/0 

400/0 

870/0 

007/0 

002/0 

090/0 

007/0 

00/0 

078/0 

299/0 

704/0 

000/0 

876/0 

090/0 

789/0 

000/0 

062/0 

007/0 

0 

9/0 

6/0 

4/0 

8/0 

0/0 

7/0 

0/0 

2/0 

0/0 

0/0 

 

LX مروع حجرم لیگانرد و مجحجم کرل ) به نسبت حجم لیگاندباشد که از میلیگاند  سر مولیک

دسرت ب آید. با رسم منحنی جذب تصحیح شده بر حسب کسر مرولی لیگانرد وحجم فلز( به دست می

کره  محاسربه شرد، LXآوردن دو معادله خط مماس بر این منحنی و مساوی قرار دادن این دو معادله 

             منحنرری هررای ممرراس بررریکرری از معادلرره خررط در LXسررپس  .اسررت لیگانررد سررر مررولیک همرران

نیز از امتداد عمودی   bAو  یدباشد بدست آمی aAکه همان  Yتا  شدهجایگزین (bیا  a( 00-0)شکل)
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 (27-2( و )20-2)در نهایت با اسرتفاده از روابرط .آمدنقطه مشترک دو خط مماس بر منحنی بدست 

 .محاسبه گردید fKفرمول کمپلکس و 

 

 لیگاند در فرمول کمپلکس تریضریب استوکیوم و fKمقادیر  (:15-8جدول )

fK n λ 
800×0/2 00/0900/0 662 نانومتر 
800×00/0 00/0690/0 724 نانومتر 

 

 
 (a)                                                                (b)  

 

 نانومتر. 882(منحنی در bنانومتر ) 427 منحنی در(a) روش تغییرات پیوسته، (:11-8شکل)

 

 بررسی مزاحمت ها-8-1-11

هرای ای بررسری مزاحمرت هرای احتمرالی گونرهیک روش تجزیرهتوسعه از مهمترین مراحل در 

تروان بره ها مری های حقیقی است. با بررسی مزاحمتگیری گونه مورد نظر، در نمونهمختلف در اندازه

هرا و ش پی برد و بدین منظور مزاحمرت احتمرالی تعرداد زیرادی از کراتیونمیزان گزینش پذیری رو

میکروگررم  00/0در غلظت  ها میزان جذب نمونهررسی مزاحمتدر ب. ها مورد بررسی قرار گرفتآنیون

اندازه گیری شرد. سرپس میرانگین سریگنال بار  0غیاب گونه مزاحم در شرایط بهینه بر میلی لیتر در 

برابر  0000سپس هر یون مزاحم به میزان  .( محاسبه گردیدS) آناستاندارد  انحراف ( وAتجزیه ای)

گیری شده در این حالرت در محردوده چنانچه میزان جذب اندازه .گردید طبیشتر از پالادیم وارد محی
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S0±A  مزاحم به این صورت نسبت گونه  گرفته نشد. در غیردر نظر  مزاحمقرار داشت گونه به عنوان

( و 08-0در جردول ) پالادیم به تدریج کم شد تا مزاحمت مشاهده نگردد. نتایج حاصل از این بررسری

 .( آورده شده است0-04)

 EDTAمیلری لیترر محلرول  0/0 اسرتفاده از نرانومتر برا 882در طول موج  )VV( مزاحمت حد-

میکروگررم برر میلری لیترر  000میکروگرم بر میلی لیتر بره  00/2لیتر از  میکروگرم بر میلی 00000

 کاهش یافت.

 EDTAمیلری لیترر محلرول  0/0 اسرتفاده از برا نرانومتر 427ر طول مروج د Fe+3 حد مزاحمت-

میکروگررم برر میلری لیترر  000میکروگرم بر میلی لیتر بره  00/2میکروگرم بر میلی لیتر از  00000

 EDTA 00000میلری لیترر محلرول  0/0 نرانومتر برا اسرتفاده از 882طرول مروج کاهش یافت و در 

میکرو گرم برر میلری لیترر کراهش  0000میکروگرم بر میلی لیتر به  00/2میکروگرم بر میلی لیتر از 

 یافته است.

میلری لیترر محلرول اگرزالات  0/0 برا اسرتفاده ازنانومتر  882طول موج در  Cu+2حد مزاحمت -

میکروگررم برر میلری لیترر  000میکروگرم بر میلی لیتر بره  0/20گرم بر میلی لیتر از میکرو 00000

 کاهش یافت.

دور برر  0000 سررعتسرانتریفوژ برا با نانومتر  882و 427طول موج  در دو Pb +2حد مزاحمت-

کراهش  میکروگرم برر میلری لیترر 0000میکروگرم بر میلی لیتر به  0/00از به مدت ده دقیقه  دقیقه

 فت.یا
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 00/0گیری پالادیم ها در محیط واکنش در اندازهبررسی اثر گونه های خارجی و حد مجاز غلظت آن (:16-8جدول )

 نانومتر 427میکروگرم بر میلی لیتر در 

حد مجاز گونه مورد 

 بررسی به پالادیم

 گونه مورد بررسی

0000 , +2Fe, 2+, Cd2+, Mg+, Li+, Na3+, Cr2+, Co2+, Zn2+Mn

, -
3, IO-, Cl-

4, IO-
3, ClO-, I-, F(b)2+Pb ,+

4, NH2+, Sr2+Hg

, )VIMo( ,-3NO ,-2
4SO ,-2, NO-COO3CH ,-, HCOO-2

4O2C

  ,V(V), EDTA یتراتس,هیدروکسیل آمین ,تارتارات 

000 )a3+(, Fe2+, Cu+, Ag-3
4, PO2+Ca 

200 3+Al 

000  3+, Bi2+Ni 

00 2+Pb 

20 2+Ba 

2 3+Fe 

 کاهش یافته سانتریفوژ با b(2+Pb(مزاحمت                                     کاهش یافته EDTAبا  3+Fe)a(مزاحمت       

 00/0گیری پالادیم ها در محیط واکنش در اندازهبررسی اثر گونه های خارجی و حد مجاز غلظت آن (:17-8جدول )

 نانومتر 882میلی لیتر در  میکروگرم بر

ونه مورد حد مجاز گ

 بررسی به پالادیم
 گونه مورد بررسی

0000 

 
 ,-+

4NH ,2+Sr ,2+, Hg2+Fe ,2+, Cd+, Li+, Na2+, Zn2+Mn
-HCOO, -2

4O2, C-
3IO ,-, Cl-

4, IO-
3, ClO-F ,(b)2+Pb ,(c)3+Fe

EDTA, )VIMo(, -
3NO ,-2

4SO ,-2NO ,-COO3, CH 
 سیترات,هیدروکسیل آمین  ,تارتارات.

000 )d()VV(, +Ag, -3
4, PO2+Ca          

200 3+Al 

000 (a) 2+Cu, 2+, Ni+3Cr 

00 2+, Co2+Pb 

20 2+Cu ,3+, Bi2+Ba 

2 3+, Fe)VV( 

        سانتریفوژ کاهش یافته با b(2+Pb(مزاحمت                                      با اگزالات کاهش یافته 2+Cu)a(مزاحمت 

,c(+3Fe(مزاحمت         
 )d(

)VV(  باEDTA کاهش یافته 
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 های حقیقیکاربرد روش در تجزیه نمونه-8-1-22

کرار گرفرت. بهرای حقیقری برای بررسی و ارزیابی یک روش بایستی آن روش را در تجزیه نمونه

کار گرفته شد. بررای بهای آب و آلیاژهای سنتزی روش پیشنهادی برای تعیین مقدار پالادیم در نمونه

مونه ها استفاده شد. روش کرار بره ایرن از آب شهر شاهرود به عنوان بافت ثابت ن ،آبهای تهیه نمونه

 آید. های سنتزی بدستتا نمونهبود که مقادیر مشخص از پالادیم به آب شهر اضافه گردید  صورت

م مورد تجزیه قرار گرفته و پالادیبه روش افزایش استاندارد ها با استفاده از روش پیشنهادی این نمونه

-0) بار تکرار شد. نتایج حاصل از تجزیه آب شهر در جدول 7گیری گیری شد. هر اندازهها اندازهدر آن

 آورده شده است.( 09-0( و )06

 

 .نانومتر 427 نمونه آب شهر شاهرود در بررسی روش در نتایج حاصل از (:11-8) جدول

 نمونه
 مقدار افزوده شده

 میلی لیتر( )میکروگرم بر

 دازه گیری شدهمقدار ان

 میلی لیتر( )میکروگرم بر

 7=N 

درصد 

 بازیابی
 

0 700/0 *008/0±700/0 2/000 

2 00/0 020/0±990/0 0/99 

0 600/0 046/0±608/0 6/000 
 .گیری تکراریهازاند 7*انحراف استاندارد 

 

 .نانومتر 882 نمونه آب شهر شاهرود در بررسی روش در نتایج حاصل از (:11-8جدول )

 مونهن
 مقدار افزوده شده

 میلی لیتر( )میکروگرم بر

 مقدار اندازه گیری شده

 میلی لیتر( )میکروگرم بر

7=N 

درصد 

 بازیابی
 

0 700/0 *002/0±700/0 0/002 

2 00/0 020/0±00/0 0/000 

0 600/0 070/0±622/0 6/002 

 .گیری تکراریهازاند 7*انحراف استاندارد 
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 زیروش تهیه آلیاژهای سنت-

 آلیاژهای سنتزی آنالیز شده دارای مشخصات زیر می باشد:

 Cu.(20)%  و Pd(60با ترکیب درصد )% Pd-Cu: آلیاژ 0آلیاژ

  .Sn(00)% و Pd%( ،27)Ag(80( با ترکیب درصد )%Dental alloys) Pd-Ag-Sn: آلیاژ 2آلیاژ

 Co.(70و )% Pd(80با ترکیب درصد )% Pd-Co ژ: آلیا0آلیاژ

، Pd ،Cu) آلیراژ هر آلیاژ شامل عناصر تشکیل دهنده آن هایی ازمحلول ،های ذکر شدهیاژبرای سنتز آل

Co ،Ag  یاSn هرا در برالن کره غلظرت آنمیلی لیتری تهیه شردند بطروری  00( در یک بالن حجمی

در برالن  از سنتز آلیاژهای فروق بود. پس هاآلیاژآن متناسب با ترکیب درصد میلی لیتری  00حجمی 

بره روش  میلری لیترری منتقرل شرد و 00ها بره برالن آن ازمیلی لیتر  0/0 ،میلی لیتری 00حجمی 

نترایج حاصرل در  کره گرفرتصرورت اندازه گیری تکراری  0آلیاژ هر بر روی  پیشنهادی آنالیزگردید.

 آورده شده است. (20-0( و )20-0) جدول

 

 نانومتر 427 آلیاژ در هایدر نمونه گیری پالادیماندازهنتایج حاصل از  :(22-8)جدول 

غلظت واقعی  نمونه آلیاژ
(μg/ml) 

 غلظت اندازه گیری شده
 (μg/ml) 

%RSD 

5=N 

درصد 

 بازیابی

درصد پالادیم اندازه 

 گیری شده در آلیاژ
Pd-Cu 600/0 600/0 78/4 000 *94/0±0/60 

Pd-Ag-Sn 800/0 060/0 00/4 9/90 00/7±0/06 
Pd-Co 00/0 00/0 02/4 000 09/4±000 

 .گیری تکراریهازاند 0*انحراف استاندارد 

 
 نانومتر 822 آلیاژ درهای در نمونه گیری پالادیماندازه: نتایج حاصل از (21-8جدول )

غلظت واقعی  نمونه آلیاژ
(μg/ml) 

 غلظت اندازه گیری شده
 (μg/ml) 

%RSD 

5=N 

درصد 

 بازیابی

درصد پالادیم اندازه 

 گیری شده در آلیاژ
Pd-Cu 600/0 460/0 04/0 0/96 *96/0±0/46 

Pd-Ag-Sn 800/0 092/0 09/4 0/94 28/7±2/09 
Pd-Co 00/0 09/0 9/8 009 *02/4±009 

 .گیری تکراریهازاند 0*انحراف استاندارد 
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باا  اچ-گیری همزمان مس و پالادیم به روش افزایش استاندارد نقطهاندازه-8-2

 (TANنفتل)-2-تیازولیل آزو (-2)-1استفاده از 

هرر دو کراتیون  ( و7-0-0ها وجود دارد بخش)نمونهم به همراه مس در یکه پالاد با توجه به این

یرک روش  واکنش داده و کمپلکس تشرکیل دهنرد، برر ایرن اسراس TANتوانند با ترکیب مذکور می

 رائه شده است. ابه روش افزایش استاندارد نقطه اچ ها گیری همزمان آناسپکتروفتومتری برای اندازه

 

 مواد شیمیایی مورد نیاز -8-2-1

نام  ن مواد همراه با فرمول شیمیایی ویا ای بوده کهخلوص تجزیه دارایاستفاده  کلیه مواد مورد

 ( آورده شده است. 22-0ها در جدول )شرکت سازنده آن

 

 استفاده (: مواد شیمیایی مورد22-8جدول )

 شرکت فرمول ماده

 0مرک HCl هیدروکلریک اسید

 مرک O6H2C اتانول

 مرک Na3OOS11)2H(C3HC  سدیم دو دسیل سولفات

 مرک 4O4H8KHC پتاسیم هیدروژن فتالات

 2فلوکا SO3N9H13C (TAN)نفتل-2-ازولیل آزو(تی-2)-0

 مرک g/mLμ 00000 2)3(NOPdمحلول پالادیم استاندارد

 مرک 4CuSO (II)سولفات مس 

 

 رد استفادههای موتهیه محلول-8-2-2

میلری  000در یرک برالن حجمری  SDSگررم  0/20از حل کرردن  0/20 SDS(%w/v)محلول -

 . دمدست آببار تقطیر  میلی لیتر با آب دو 000و رقیق کردن آن تا حجم  یلیتر

                                                 
1. Merck 
2. Fluka  
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در یرک برالن در اترانول  TAN گررم 0002/0کرردن از حرل  TAN مولار 49/9×00-7 محلول-

 د.مدست آبمیلی لیتر از اتانول  000ن تا حجم آ دنمیلی لیتر و رقیق کر 000حجمی 

میکروگرم بر میلی لیترر  00000های استاندارد پالادیم از رقیق کردن محلول استاندارد محلول-

 پالادیم به طور روزانه تهیه گردید.

گررم سرولفات مرس در  2002/0( از حل کردن IIمیکروگرم بر میلی لیتر مس ) 0000 محلول-

 شد.به طور روزانه تهیه های بعدی از رقیق کردن این محلول رآب تهیه گردید. محلولمیلی لیت 000

فترالات و پتاسریم  مولار 200/0های از مخلوط کردن محلول =20/2pH محلول بافر فتالاتی با-

 .]46[تهیه شد متر–pHمحلول به کمک  pHو تنظیم هیدروکلریک اسید  نرمال 000/0محلول 

هرای های لازم از حل کردن مقرادیر مناسرب از نمرکها، محلولسایر یونت مبرای بررسی مزاح

 اسید تهیه شدند. و یا نیترات، سولفات، سدیم، پتاسیم در آب

 

 های مورد استفادهدستگاه-8-2-8

مجهرز  UV- 160مدل 0ها در ناحیه مرئی از یک اسپکتروفتومتر شیمادزوبرای ثبت طیف محلول

 2متر متراهم–pHاز دستگاه  pHهای گیریسانتی متری و برای اندازه 0/0سل شیشه ای  جفت به یک

 استفاده شد. مولار( 00/0کالومل)-د مرکب شیشهمجهز به یک الکترو 477با مدل 

 

 طیف جذبی-8-2-4

 :شدبه طریق زیر عمل  محلول پالادیم و مس برای ثبت طیف جذبی

، SDS حجمی-درصد وزنی 0/20 لولمح از میلی لیتر 0/2 ،یمیلی لیتر 00 به یک بالن حجمی

 میکروگرم بر 0/00میلی لیتر محلول پالادیم 0/0 مولار، TAN 7-00×49/9میلی لیتر محلول  0/0

اضافه گردید. پس از به حجم رساندن بالن  =20/2pH بابافر فتالاتی  میلی لیتر 0/2و میلی لیتر 

                                                 
1. Shimadzo 
2. Metrohm 
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 آن و طیف شدل دستگاه منتقل و یکنواخت کردن محلول، قسمتی از آن به س با آب مقطر حجمی

برای تهیه  .(a-02-0نانومتر تثبیت گردید)شکل 700-600ی طول موج ءدر گستره نسبت به شاهد

      محلول شاهد مانند روش فوق عمل کرده با این تفاوت که به محلول شاهد محلول پالادیم اضافه

 شود.نمی

محلرول  میلی لیترر 0/0اوت که به جای این تف برای تهیه محلول مس به ترتیب بالا عمل شد با

میلری لیترر  میکروگررم برر 0/00 میلی لیتر محلول مرس 0/0میلی لیتر،  میکروگرم بر 0/00 پالادیم

(. طیف مخلروط یرک b-02-0افزوده شد. طیف محلول مس در مقابل محلول شاهد ثبت گردید)شکل

     نرانومتر 768جرذب لیگانرد در مراکزیمم (. c-02-0های فوق نیز ثبت گردید)شرکلمحلول به یک از

نرانومتر و  427و  882هرای در طول موج Pd-TAN کسو ماکزیمم جذب کپل ((0-0)شکل) باشدمی

 باشد.می نانومتر Cu-TAN ،060ماکزیمم جذب کمپلکس 
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 (Cدو کمپلکس) و مخلوط Cu-TAN(b)، کمپلکس Pd-TAN(a)کمپلکس طیف جذبی :(12-8شکل )

 ( هر یک با غلظتII( و پالادیم)II)، محلول مسTANمولار  SDS ،0-00×49/9حجمی -وزنی درصد 00/7شرایط: 

 .=20/2pHمیکروگرم بر میلی لیتر، بافر فتالاتی با  00/0

 

 بررسی پارامترها و بهینه سازی متغیرهای موثر بر واکنش-8-2-5

 در این .استفاده گردیددر بررسی متغیرهای موثر از روش بهینه سازی یک متغیر در یک زمان 

         شوند و فقرط پرارامتری کره بایرد بهینره شرود تغییرر دادهروش همه متغیرها ثابت در نظر گرفته می

 شود.می

 قرار گرفتند به ترتیب عبارتند از:پارامترهایی که در این پروژه مورد بررسی 

pH 0-  

 حجم بافر-2

 نتانوع سورفکت-0

 نتاغلظت سورفکت-7

 TANاثر غلظت -0

 اثر زمان-8
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  pHبررسی اثر -8-2-6

مرورد نرانومتر  060در طول مروج  000/0-00/8 در ناحیه Cu-TANبر جذب کمپلکس  pHاثر 

 .بررسی قرار گرفت

مرولار  64/0×00-0 محلرول ،SDS حجمری-وزنی درصد 00/2های این بررسی در حضور غلظت 

TAN نترایج  بافر انجام شرد. یهامحلولمیلی لیتر  0/2و  میکروگرم بر میلی لیتر 00/0 مس، محلول

 ( آورده شده است.00-0( و شکل )20-0حاصل از این بررسی در جدول )

، در شرایط فوق بررسی گردید با این تفاوت کره بره جرای Pd-TANبر جذب کمپلکس  pHاثر  

نانومتر اندازه  427در  میکروگرم بر میلی لیتر بکار برده شد و جذب 00/2محلول مس، محلول پالادیم 

نشان می دهد (00-0شکل)نتایج ( آورده شده است. 00-0( و شکل)20-0گیری شد. نتایج در جدول)

نانومتر و  427در  Pd-TANبرای کمپلکس  =00/0pH-00/0 دامنه مقادیر جذب در pHکه با افزایش 

فترالاتی  =20/2pH ر برابافباشد. می pHثابت و مستقل از  =60/0pH-00/8در دامنه  Cu-TANبرای 

           برای مطالعات بعدی انتخاب شد.
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 pHنتایج حاصل از بررسی  (:28-8جدول )

pH جذب کمپلکس 

 نانومتر( 724پالادیم) نانومتر( 512مس)

522/2            000/0 049/0 

22/1    090/0 090/0 

52/1 294/0 092/0 

12/1           006/0 090/0 

22/2              000/0 096/0 

22/8           000/0 094/0 

22/4             004/0 096/0 

22/5            008/0 090/0 

22/6            000/0 040/0 
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 (و مس) (بر حساسیت اندازه گیری پالادیم)  pHاثر (:18-8شکل)

( به ترتیب با غلظت II)پالادیمو  (IIمس)، TAN مولار 64/0×00-0 ، محلولSDSحجمی -وزنی درصد 00/2شرایط: 

 میلی لیتر. میکروگرم بر 00/2و  00/0های 

 

 

 بررسی اثر حجم بافر-8-2-7

میلی  00/0-0/0 ر دامنهد TAN-Cuجذب کمپلکس  بر روی =20/2pH اثر حجم بافر فتالاتی با

، SDSحجمی -وزنی درصد 00/2 هایبررسی در حضور غلظتاین  .بافر مورد بررسی قرار گرفتلیتر از 

از  ی مختلفریهراحجرم و میکروگرم بر میلی لیتر 00/0مسمحلول  ،مولار TAN 0-00×64/0 محلول
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-0( و شرکل)27-0) انجرام شرد. نترایج حاصرل از ایرن بررسری در جردول=pH 20/2 بافر فتالاتی با

 نشان داده شده است.(07

 مورد بررسی قرار گرفرتشرایط فوق در  نیز TAN-Pd جذب کمپلکس فر فتالاتی براثر حجم با 

میکروگرم بر میلی لیتر بکار بررده شرد و  00/2که به جای محلول مس، محلول پالادیم  با این تفاوت

( 07-0( و شرکل )27-0گیری شد. نترایج مربروط در جردول )نانومتر اندازه 427جذب در طول موج 

در کل دامنره  کمپلکسدر هر دو دهد که میزان جذب نشان می( 07-0شکل)نتایج  آورده شده است.

 عات بعدی انتخاب شد. میلی لیتر بافر برای مطال 0/2حجم . ثابت است نظر مورد

 

 نتایج حاصل از بررسی حجم بافر فتالاتی (:24-8جدول )
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 بررسی اثر حجم بافر (:14-8شکل )

به ترتیب ( ) (IIو مس) () (II، پالادیم)TAN مولار SDS ،0-00×64/0حجمی -وزنی درصد 00/2شرایط: 

 .=20/2pH ی لیتر و بافر فتالاتی بامیکروگرم بر میل 00/2و  00/0های  با غلظت

 

 

حجاام بااافر باار 

 رحسب میلی لیت
 جذب کمپلکس

 نانومتر( 724پالادیم) نانومتر( 512مس)

52/2 000/0 097/0 

2/1 009/0 098/0 

2/2 009/0 097/0 

2/8 004/0 090/0 
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 انتخاب نوع سورفکتانت -8-2-1

ای در حساسریت روش و میرزان محلرول برودن ر تعیرین کننردهیلی کننده متغییسنوع معرف ما

 00/2و  00/0تخاب نروع سرورفکتانت مناسرب غلظرت هرای مورد نظرمی باشد. برای ان هایمپلکسک

 60-و توئین X-000تریتون , (SDSسیل سولفات )د یم دوهای سدجمی از سورفکتانتح-درصد وزنی

 برافر فترالاتی برا میلی لیترر 0/2مولار و  64/0×00-0ت های متفاوت مس، غلظت ثابت لیگاند در غلظ

20/2pH= ( 24-0( و )28-0(، )20-0ی در جرداول )مورد بررسی قرار گرفت. نترایج حاصرل از بررسر

 آورده شده است.

 

، هاحجمی سورفکتانت–درصد وزنی 00/2اصل از بررسی نوع سورفکتانت در غلظت ثابت نتایج ح (:25-8جدول )

 .(IIمس)میلی لیتر  میکروگرم بر 00/0

 ضریب جذب
 (1-. cm1-L. mol)  

 جذب کمپلکس در

 نانومتر 512

 نوع سورفکتانت

700×97/0 008/0 SDS 

700×28/0 096/0 Tween-80 

700×00/0 202/0 Triton X-100 

 

ها و حجمی سورفکتانت–درصد وزنی 00/2ثابت  در غلظتنتایج حاصل از بررسی نوع سورفکتانت  (:26-8ل )جدو

  .(II)میلی لیتر مس میکروگرم بر 00/2

 ضریب جذب
 (1-. cm1-L. mol)  

 جذب کمپلکس در

 نانومتر 512
 نوع سورفکتانت

700×69/0 098/0 SDS 

700×26/0 702/0 Tween-80 

700×00/0 006/0 Triton X-100 
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 00/0 سورفکتانت و حجمی–درصد وزنی 00/0در غلظت  نتانتایج حاصل از بررسی نوع سورفکت (:27-8جدول )

 .(II)مس میلی لیتر میکروگرم بر

 ضریب جذب 
(1-. cm1-L. mol)  

 جذب کمپلکس در

 نانومتر 512

 نوع سورفکتانت

700×96/0 002/0 SDS 

700×00/0 200/0 Tween-80 

700×29/0 207/0 Triton X-100 

 

 ( بررسی گردید.6-0-0نوع معرف مایسلی کننده مناسب برای کمپلکس پالادیم در بخش)

بره عنروان بهتررین عامرل  SDS(؛ 24-0( و )28-0(، )20-0(، )0-0(، )7-0جرداول) نترایجبر اساس 

 مایسلی کننده برای هر دو کمپلکس انتخاب شد.

 

  SDSبررسی غلظت سورفکتانت -8-2-1

در حضرور       Cu-TAN( برر روی جرذب کمرپلکسSDS)اثر غلظرت سردیم دو دسریل سرولفات 

،SDSهای متفاوتی از محلول غلظت
میلری  میکروگرم برر 00/0محلول مس و TAN مولار 64/0×0-00 

     درصرد  000/0-00/7در دامنره غلظتری  =20/2pH برا میلری لیترر محلرول برافر فترالاتی 0/2 و لیتر

 (نشان داده شده اسرت.00-0( و شکل)26-0اصل در جدول )بررسی شد. نتایج ح SDS حجمی-وزنی

 00/2برا غلظرت  Pd-TAN روی جرذب کمرپلکس ( بررSDSاثر غلظت سردیم دو دسریل سرولفات )

( 26-0میکروگرم بر میلی لیتر پالادیم به جای مس در شرایط مذکور بررسی گردید. نتایج در جدول )

 ست.( آورده شده ا00-0و شکل)
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 SDSنتایج حاصل از بررسی غلظت  (:21-8جدول )

 بر SDSغلظت  جذب کمپلکس

 حسب درصد

 حجمی-وزنی 
 نانومتر( 512مس) نانومتر( 724پالادیم)

008/0 004/0 522/2 

066/0 009/0 22/1 

020/0 000/0 52/1 

067/0 007/0 12/1 

068/0 000/0 22/2 

092/0 004/0 22/2 

098/0 296/0 22/8 

098/0 004/0 22/4 

094/0 002/0 52/4 
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 SDSغلظت اثر بررسی  (:15-8شکل )

 00/2و  00/0به ترتیب با غلظت های  () (II)و پالادیم () (II)، مسTANمولار  64/0×00-0شرایط: 

 .=20/2pHو بافر فتالاتی با میکروگرم بر میلی لیتر 

 

مرس و هرای برالای در غلظت هاحلول بودن کمپلکسبا در نظر گرفتن حساسیت و اطمینان از م

های بعردی انتخراب ینه در بررسیبه غلظت به عنوان SDSحجمی -درصد وزنی 00/7غلظت  پالادیم،

  شد.
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 نفتل -2-تیازولیل آزو(-2)-1بررسی اثر غلظت لیگاند -8-2-12

 TAN فراوت ازهای متغلظت ،SDSحجمی از -درصد وزنی 00/7در حضور غلظتاثر این پارامتر 

میلری لیترر  0/2و  (II)مس میکروگرم بر میلی لیتر 00/0مولار،  8/04×00-0تا  00/2×00-0در گستره 

مورد بررسی قرار گرفت. نترایج حاصرل  Cu-TANبر میزان جذب کمپلکس  =20/2pH بافر فتالاتی با

ان جرذب برر میرز TANهمچنین اثر غلظرت  نشان داده شده است.(08-0( و شکل)29-0) در جدول

در شرایط مذکور بررسی گردید مولار  8/04×00-0تا  00/2×00-0 در ناحیه غلظتی TAN-Pdکمپلکس 

 میکروگرم بر میلی لیتر پرالادیم بکرار بررده شرد. 00/2با این تفاوت که به جای محلول مس، محلول 

(، 08-0شکل )( آورده شده است. با توجه به نتایج 08-0( و شکل )29-0نتایج این بررسی در جدول )

 های بعدی انتخاب شد.برای بررسی TANمولار  49/9×00-0غلظت 

 

 TANنتایج حاصل از بررسی غلظت  (:21-8جدول )

 TANغلظت جذب کمپلکس

 نانومتر( 512مس) نانومتر( 724پالادیم) 12+5×)مولار (

207/0 209/0 85/2 

200/0 290/0 72/4 

090/0 008/0 17/5 

092/0 008/0 22/7 

060/0 009/0 71/1 

040/0 007/0 2/12 

040/0 000/0 6/17 
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 TANبررسی اثر غلظت  (:16-8شکل )

( به ترتیب با ■()IIپالادیم)و  (●()II)مس حجمی،–درصد وزنی 00/7شرایط: غلظت سورفکتانت 

 .=20/2pHبافر فتالاتی با و  میکروگرم بر میلی لیتر 00/2و  00/0غلظت های

 

 سی اثر زمانبرر-8-2-11

 و TAN مرولار 49/9×00-0 غلظرت ،SDSحجمری -درصد وزنی 00/7اثر زمان در حضور غلظت 

 فاصلهدر  =20/2pH میلی لیتر محلول بافر فتالاتی با 0/2و  میکروگرم بر میلی لیتر 00/0محلول مس 

نترایج  نشان داده شده است.(04-0( و شکل)00-0) ثانیه بررسی شد. نتایج در جدول 00-800زمانی 

 اثری ندارد.Cu-TAN  نشان می دهد که زمان روی جذب کمپلکس

شررایط مشرابه برا  ثانیه در 0/00-800زمانی  فاصلهدر  Pd-TANاثر زمان روی جذب کمپلکس 

میکروگرم بر میلی لیتر مس، پالادیم  00/0شرایط مس مورد بررسی قرار گرفت با این تفاوت که بجای 

( 04-0( و شکل)00-0نتایج مربوط در جدول ) یلی لیتر به کاربرده شد.میکروگرم بر م 00/0با غلظت 

رد و واکرنش نرداهرا کمرپلکساین جذب میزان ثری روی دهد زمان اآورده شده است. نتایج نشان می

 باشد.تشکیل کمپلکس سریع می
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 زمان نتایج حاصل از بررسی اثر :(82-8)جدول 

حسب  بر زمان

 ثانیه

 جذب کمپلکس

 نانومتر( 724پالادیم) نانومتر( 512مس)

2/82 290/0 000/0 

2/62 002/0 007/0 

122 007/0 007/0 

112 009/0 000/0 

822 000/0 002/0 

412 009/0 000/0 

622 000/0 007/0 
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 زمان بررسی اثر (:17-8شکل )

 (IIپالادیم)و  (●) (II)مس ،TANمولار  49/9×00-0 حجمی،–درصد وزنی 00/7شرایط: غلظت سورفکتانت 

 .=20/2pHمیلی لیتر و بافر فتالاتی با  میکروگرم بر 00/0( هر کدام ■)

 

 بررسی اثر قدرت یونی-8-2-12

در اینجا مرورد بررسری قررار  وتواند روی یک واکنش شیمیایی اثر بگذارد پارامتر دیگری که می

لول پتاسیم نیترات استفاده شد. در یک اثر قدرت یونی است. برای بررسی اثر قدرت یونی از مح گرفت

 .مرولار ریختره شرد 00/2 ی متفاوتی از محلول پتاسیم نیترراتمیلی لیتری حجم ها 00بالن حجمی 

 ،حجمری-درصرد وزنری SDS 0/20میلی لیتر محلرول  0/2ترتیب افزایش به این صورت بود که ابتدا 

میکروگررم  0/00 ی لیتر محلول مسمیل 0/0سپس مولار  TAN 7-00×49/9میلی لیتر محلول  00/0

میلری لیترر  0/2مولار و در نهایرت  00/2های متفاوتی از محلول پتاسیم نیترات و حجم بر میلی لیتر
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آب دو بار تقطیر حجمی تا خط نشانه با اضافه شده و در نهایت بالن  =20/2PH محلول بافر فتالاتی با

گیرری مری گذاشته و جرذب انردازهاخل سل به حجم رسانده می شود سپس محلول یکنواخت شده د

همچنین اثر قدرت یرونی  نشان داده شده است. (06-0( و شکل )00-0. نتایج حاصل در جدول )شود

با این تفاوت که بجرای  سی شدربرشرایط مشابه با شرایط مس  در Pd-TANکمپلکس جذب بر روی 

آورده  (06-0( و شکل )00-0جدول ) در نتایج میکروگرم بر میلی لیتر افزوده شد. 00/0مس، پالادیم 

دهنرد قردرت یرونی اثرری روی نشان می (06-0( و شکل )00-0نتایج حاصل در جدول ) شده است.

 ندارد. Pd-TANو  Cu-TANجذب کمپلکس 

 

 نتایج حاصل از بررسی قدرت یونی (:81-8جدول)
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 بررسی اثر قدرت یونی(: 11-8شکل)

 (IIپالادیم)و  (●( )II)مس، TANمولار  49/9×00-0 حجمی،–درصد وزنی 00/7غلظت سورفکتانت شرایط: 

 .=20/2pHمیلی لیتر و بافر فتالاتی با  میکروگرم بر 00/0( هرکدام ■)

 

 

غلظت پتاسیم نیترات 

 )مولار(

 جذب کمپلکس 

 نانومتر( 724)پالادیم (انومترن 512مس)

22/2 000/0 002/0 

2222/2 002/0 000/0 

2822/2 007/0 002/0 

2422/2 000/0 008/0 

2622/2 009/0 008/0 
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 بررسی اثر دما -8-2-18

-درصرد وزنری 00/7در حضرور غلظرت  Pd-TANو  Cu-TANکمرپلکس  روی جذببر اثر دما 

 00/0و پرالادیم هرر کردام برا غلظرت  مرس و TAN مولار لیگانرد 49/9×00-0 غلظت و SDSحجمی 

         دمرایی فاصرلهدر  =20/2pH یلری لیترر محلرول برافر فترالاتی برام 0/2و  میکروگرم برر میلری لیترر

شرده اسرت.  (آورده09-0و شکل) (02-0)نتایج در جدول  شد.گراد بررسی  درجه سانتی 0/00-00/0

 های بیان شده ندارد.دهد که دما اثری بر روی میزان جذب کمپلکسنتایج نشان می

 

 دمانتایج حاصل از بررسی اثر  (:82-8جدول)

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 جذب کمپلکس (C0دما)

 نانومتر(724پالادیم) نانومتر(512مس)

22/2 SDS  در این دما

 رسوب می دهد

SDS  در این دما رسوب

 می دهد

22/5 SDS  در ایرررن دمرررا

 رسوب می دهد

SDS  در این دما رسوب

 می دهد

2/12 299/0 000/0 

2/15 296/0 000/0 

2/22 298/0 002/0 

2/25 000/0 002/0 

2/82 006/0 000/0 

2/85 299/0 000/0 

2/42 008/0 000/0 

2/45 004/0 000/0 

2/52 009/0 000/0 
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 بررسی اثر دما (:11-8شکل)

( هر کدام ■) (IIپالادیم)و  (●( )II)مس ،TAN مولار SDS ،0-00×49/9 حجمی–درصد وزنی 00/7شرایط: 

 .=20/2pH الاتی باو بافر فتمیلی لیتر  میکروگرم بر 00/0

 

 شرایط بهینه-8-2-14

 مس جذب کمپلکس با توجه به نتایج تجربی حاصل در بررسی و بهینه سازی پارامترهای موثر بر

 427در طول موج ماکزیمم  Pd-TANنانومتر و کمپلکس  060 در طول موج ماکزیمم TAN لیگاند با

 بعدی مورد استفاده قرار گرفت: هایشرایط بهینه زیر انتخاب شده و در آزمایشنانومتر، 

  .=20/2pH میلی لیتر بافر فتالاتی با 0-0/2

  SDSز حجمی ا-درصد وزنی 00/7غلظت -2

  TANلیگاند  مولار از 49/9×00-0 غلظت-0

 

 رسم منحنی کالیبراسیون و تعیین دامنه خطی مس–8-2-15

مس بدسرت آمرد.  زه گیریدر شرایط بهینه غلظتی منحنی کالیبراسیون )درجه بندی( برای اندا

 منحنی کالیبراسیون به صورت زیر بود:روش کار برای استخراج 

حجمری، –وزنی درصد SDS 0/20میلی لیتر از محلول  0/2میلی لیتری  00به یک بالن حجمی 

و  مرس های لازم از محلرول اسرتانداردو سپس حجم TANمولار  49/9×00-7میلی لیتر محلول  0/0

رقیرق و  ار تقطیرربر آب دو بااضافه گردید و تا خط نشانه بالن  =20/2pHفتالاتی  میلی لیتر بافر 0/2

 یکنواخت گردید.
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وفتومتر منتقل شد و جذب محلول در طول موج پکتراسسپس قسمتی از محلول به سل دستگاه  

معادله بهتررین خرط بررای منحنری  .گیری شدنسبت به شاهد اندازه مسبرای نانومتر  060 ماکزیمم

-0( و )00-0ج حاصرل در جرداول )گرسیون حداقل مربعات استخراج شد نترایربندی از روش  هدرج

 ( آمده است.07

 

 تغییرات جذب بر حسب غلظت مس (:88-8جدول )

حسب  غلظت مس بر

 میلی لیتر رمیکروگرم ب

کماپلکس  جذب

 نانومتر 512در 

2422/2  000/0  

2622/2  202/0  

2122/2  026/0  

122/2  007/0  

422/2  022/0  

622/2  060/0  

122/2  204/0  

22/1  009/0  

52/1  007/0  

22/2  804/0  

22/8  908/0  

42/8  000/0  
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 منحنی کالیبراسیون مس (:22-8شکل )

 .pH=20/2بافر فتالاتی با  و TANمولار  SDS، 0-00×49/9 حجمی–درصد وزنی 00/7شرایط: غلظت 
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 نتایج حاصل از کالیبراسیون :(84-8جدول )

 0700/0-70/0 حیه خطی بر حسب )میکروگرم بر میلی لیتر(نا
 A=0/0092CCu-0/0000 (n=12معادله رگرسیون)

R 9994/0 

 

به ترتیب نشان دهنده میزان جذب کمرپلکس، ضرریب همبسرتگی و غلظرت  CuCو  A، R هاینشانه

 .( می باشدمیلی لیتر میکرو گرم بر)بر حسب ( IIمس)

 

 اچ-ارد نقطهروش افزایش استاند-8-2-16

دو اچ بایرد -برای استفاده از روش افزایش استاندارد نقطهبیان شد  (0-2بخش)همان طور که در 

طول موج گونه مرزاحم )پرالادیم( دارای جرذب هرای دو انتخاب نمود که در این را طول موج مناسب 

و دقرت خروب  های متفاوت باشند تا نتایج با صرحتبیکسان و آنالیت )مس( تا حد امکان دارای جذ

نانومتر انتخاب شد و افزایش استاندارد مس انجرام  470و  060طول موج  دو بدست آید. بر این اساس

ها بر حسب غلظت آنالیرت، دو خرط ها در دو طول موج مذکور اندازه گیری شد. با رسم جذبو جذب

 HAمرس( و غلظرت آنالیرت ) HCکره  (،H,A HC)آید که یک نقطه مشترک دارنرد مستقیم بدست می

 جذب گونه مزاحم )پالادیم( است.

 دهد.برای مخلوط سنتزی نشان می رااچ -نقطه منحنی افزایش استاندارد (20-0) شکل

( و IIهرای حراوی مرس)هرای مرذکور، دو سرری مخلروطبرای اثبات مناسب برودن طرول مروج

( و IIابرت از مرس)هرای ثهرایی برا غلظرت( تهیه گردید. در مخلوط های سری اول، محلولIIپالادیم)

( انجام شد و جرذب در دو طرول IIهای متفاوت از پالادیم تهیه گردید و افزایش استاندارد مس)غلظت

 ( آورده شده است. 22-0گیری شد که نتایج در شکل)نانومتر اندازه 470و  060موج

تفاوت از ( و غلظت های مIIهای ثابت از پالادیم)هایی با غلظتهای سری دوم، محلولدر مخلوط

( انجرام شرد و جرذب در دو طرول مروج مرذکور         II( تهیره گردیرد و افرزایش اسرتاندارد مرس)IIمس)

 ( آورده شده است.20-0گیری گردید که نتایج در شکل)اندازه
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 میکروگرم بر  00/0، (II)و مسII) )اچ برای تعیین همزمان پالادیم-منحنی افزایش استاندارد نقطه (:21-8شکل )

 نانومتر. 470و  060و طول موج های انتخاب شده  =20/2pHدر  پالادیممیکروگرم بر میلی لیتر  00/0لی لیتر مس و می
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میکروگرم بر میلی لیتر  00/0غلظت ثابت هایی با مخلوط اچ برای-منحنی افزایش استاندارد نقطه (:22-8شکل )

و طول  =20/2pHدر (، میکروگرم بر میلی لیتر00/0، 00/2، 00/0، 000/0پالادیم ) غلظت های مختلفی از و (IIمس)

 نانومتر. 470و  060موج های انتخاب شده
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 میکروگرم بر میلی 000/0غلظت ثابت از هایی با مخلوطاچ برای -منحنی افزایش استاندارد نقطه (:28-8شکل )

 =20/2pH، میکروگرم بر میلی لیتر( در 00/2، 00/0، 00/0، 000/0مس ) غلظت های مختلفی از و( IIپالادیم ) لیتر

 .نانومتر 470و  060موج های انتخاب شده  طولو 

 

 تکرار پذیری روش-8-2-17

 مرولار 49/9×00-0 حجمری، محلرول–درصد وزنری 00/7غلظت سورفکتانت تحت شرایط بهینه 

TAN ،0/2 20/2 میلی لیتر بافر فترالاتی براpH=  تعیرین همزمران مرس(II)  و پرالادیم(II) بره روش 

 اچ انجام گرفت.-نقطه افزایش استاندارد

گیری تکرراری مرس و پرالادیم انجرام شرد. سرپس اندازه 0برای مشخص کردن تکرارپذیری روش  

)مقردار HAنرانومتر و  470غلظت مزاحم در هر محلول با استفاده از منحنی کالیبراسیون پرالادیم در 

 ( نشان داده شده است.00-0)جدول  اچ( محاسبه شد. نتایج در-نقطه جذب در

 نانومتر به صورت زیر می باشد: 470معادله منحنی کالیبراسیون پالادیم در 

(0-2                                                                                 )009/0 +PdC0090/0=470A 

 

 و حد تشخیص صحت و دقت روش-8-2-11

 استانداردهای غلظتی مختلف از مس و پالادیم به روش افزایش نسبت سنتزی با چندین مخلوط

 دهد.( نتایج حاصل از این بررسی را نشان می08-0اچ مورد بررسی قرارگرفت. جدول )-نقطه
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 ممس و پالادی های گیری تکراری برای آنالیز مخلوطاندازه 0نتایج حاصل از  (:85-8جدول )

 بدست آمده مقدار .

(1-ml.μg) 

 هاضافه شد دارمق
 (1-ml .μg) 

R  

 معادلات
Pd Cu Pd Cu 

764/0 00/0 000/0 00/0 - 

999/0 

=0.028745A 

=0.312C+0.343580A 

764/0 00/0 000/0 00/0 - 

994/0 

=0.028745A 

=0.312C+0.340580A 

000/0 00/0 000/0 00/0 - 

994/0 

=0.029745A 

C+0.34210=0.3580A 

764/0 997/0 000/0 00/0 - 

996/0 

=0.028745A 

=0.313C+0.340580A 

000/0 02/0 000/0 00/0 - 

996/0 

=0.029745A 

=0.310C+0.338580A 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

گیری تکراری به روش افزایش استاندارد نقطه اچ بر روی یص هفت اندازهبرای محاسبه حدتشخ

 نمونه در غلظت صفر آنالیت انجام شد سپس از فرمول زیر حدتشخیص محاسبه گردید.

.                                                         میکروگرم بر میلی لیتر    3 0.0608
HCD L S  

 

 بدست آمده مقدار
(1-ml.μg) 

 هاضافه شد مقدار
 (1-ml .μg) 

R  

 معادلات
Pd Cu Pd Cu 

060/0 97/0 700/0 00/2 - 

996/0 

=0.024745A 

=0.315C+0.636580A 

700/0 92/0 700/0 00/2 - 

994/0 

=0.025745A 

=0.316C+0.633580A 

708/0 94/0 700/0 00/2 - 

994/0 

=0.026745A 

C+0.64011=0.3580A 

700/0 98/0 700/0 00/2 - 

999/0 

=0.025745A 

=0.310C+0.633580A 

080/0 00/2 700/0 00/2 - 

996/0 

=0.023745A 

=0.309C+0.640580A 
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های غلظتی نسبت با چند مخلوط سنتزیروش افزایش استاندارد نقطه اچ بررسی  (: نتایج حاصل از86-8جدول )

 .مختلف از مس و پالادیم
 بدست آمده مقدار
(1-ml.(μg  

 اضافه شده مقدار
(1-ml .μg) 

R  

 معادلات

Pd Cu 

 

Pd Cu 

*008/0±62/2 *000/0±700/0 60/2 700/0 996/0 

994/0 

=0.121745A 

=0.309C+0.244580A 

007/0±780/0 008/0±090/0 000/0 000/0 - 

998/0 

=0.027745A 

=0.327C+0.058580A 

009/0±02/7 000/0±02/0 00/7 00/0 - 

969/0 

=0.166745A 

=0.307C+0.482580A 

020/0±07/0 009/0±02/0 00/0 00/0 944/0 

999/0 

=0.002C+0.130745A 

=0.307C+0.442580A 

000/0±79/0 076/0±986/0 00/0 00/0 964/0 

999/0 

=0.004C+0.071745A 

=0.313C+0.370580A 

049/0±00/0 029/0±940/0 00/0 00/0 - 

00/0 

=0.049745A 

=0.335C+0.374580A 

000/0±798/0 000/0±00/0 000/0 00/0 - 

998/0 

=0.028745A 

=0.311C+0.341580A 

000/0±790/0 000/0±00/0 000/0 00/0 - 

964/0 

.028=0745A 

=0.308C+0.498580A 

022/0±766/0 020/0±96/0 000/0 00/2 00/0 

998/0 

+0.033C=0.002745A 

=0.307C+0.637580A 

029/0±700/0 007/0±98/0 700/0 00/2 - 

00/0 

=0.025745A 

=0.312C+0.636580A 

 گیری تکراریاندازه 0انحراف استاندارد  *

 

 هاسی مزاحمتربر-8-2-11

ای بررسری مزاحمرت هرای احتمرالی ل در ارائه و بهینه سازی یک روش تجزیهاز مهمترین مراح

هرای گیری گونه مورد نظر، جهت اسرتفاده از روش فروق در تجزیره نمونرههای مختلف در اندازهگونه

توان به میزان گزینش پذیری روش پی برد و بدین منظرور ها می . با بررسی مزاحمتمی باشد حقیقی

 .ها مورد بررسی قرار گرفتها و آنیونداد زیادی از کاتیونمزاحمت احتمالی تع
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 ها بصورت زیر عمل شد:برای بررسی مزاحمت

میکروگرم برر  00/0و  (IIپالادیم) میکروگرم بر میلی لیتر 00/0بر روی یک نمونه مخلوط حاوی 

نرانومتر  470و  060ها در طول مروج گیری تکراری انجام شد و جذببار اندازه 0(، IIمیلی لیتر مس)

گیری شد. سپس میانگین جذب و انحراف استاندارد آن در هر طول موج محاسبه شد. سپس هر اندازه

برابر وزنی پالادیم و مس به مخلوط اضافه شد و جذب مخلروط در  0000گونه مورد بررسی به میزان 

گیرری شرد. چنانچره نانومتر در شرایط بهینه انردازه 470و  060حضور گونه مزاحم در دو طول موج 

SAگیری شده در هر طول موج در محدوده اندازهجذب  3  در آن طول موج قرار داشت، گونره بره

مرس بره -عنوان مزاحم در نظر گرفته نشد. در غیر اینصورت نسبت گونه مرزاحم در مخلروط پرالادیم

( آورده شرده 04-0بررسری در جردول)نتایج حاصل از این  تدریج کم شد تا مزاحمت مشاهده نگردد.

 است.

مس و  گیری پالادیماکنش در اندازهو ها در محیطهای خارجی و حد مجاز غلظت آنبررسی اثر گونه (:87-8جدول )

 .به روش افزایش استاندارد نقطه اچمیکروگرم بر میلی لیتر  00/0های مساوی با غلظت

حااد مجاااز گونااه مااورد 

 و مس بررسی به پالادیم

 گونه مورد بررسی

0000 , (a)2+, Pb3+Al ,-3, NO-, HCOO+, Li+, Na2+gM

,-2
8O2, S)VI(, Cr+K ,-3

4PO ,-2
4SO ,2+Ca  

-COO3, CH+
4, NH2+Sn 

600 -, Clتارتارات 

000 , Mo(VI)2+Cd 

200 2+ , Hg-, I-
2, NOسیترات 

000 -2
3, CO2+Mn 

00 2+Pb ,+3, Cr2+Zn 

20 +Ag  

00 2+, Baتاگزالا 

0 3+ , Fe2+Fe 

0 2+Co 

0/0 2+Ni 

 با سانتریفوژ به مدت ده دقیقه بر طرف شد.  2+Pb (a)مزاحمت                  
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دقیقره برا سررعت  0/00قبل از انتقال محلول به سرل آن را بره مردت ، Pb+2برای رفع مزاحمت 

دازه گیری انجام شد. برا دور بر دقیقه سانتریفوژ نمودیم سپس محلول رویی به سل منتقل و ان 0000

میکروگرم بر میلری لیترر  0000میکروگرم بر میلی لیتر به  00انجام سانتریفوژ حد مزاحمت سرب از 

 کاهش یافت.

 

 های حقیقیکاربرد روش در تجزیه نمونه-8-2-22

 های حقیقی به کار گرفت. برای بررسی و ارزیابی یک روش بایستی آن روش را در تجزیه نمونه

های آب و آلیاژهای سنتزی بره در نمونه ( مورد نظرII( و پالادیم)IIمس)شنهادی برای تعیین روش پی

 کار گرفته شد.

هرا اسرتفاده شرد. روش مونهاز آب شهر شاهرود به عنوان بافت ثابت ن ،های آبنمونه ءبرای تهیه 

هرای ترا نمونرهد به آب شرهر اضرافه گردیر و مس بود که مقادیر مشخص از پالادیم کار به این صورت

 و مس ها با استفاده از روش پیشنهادی مورد تجزیه قرار گرفته و پالادیماین نمونه آید. سنتزی بدست

  بار تکرار شد. نتایج حاصرل از تجزیره آب شرهر در جردول  0گیری گیری شد. هر اندازهها اندازهدر آن

 آورده شده است. (0-06)

 

 نمونه آب شهر شاهرود پیشنهادی در روش بررسی نتایج حاصل از (:81-8جدول )

 مقدار افزوده شده نمونه
(1-ml .μg) 

 مقدار اندازه گیری شده

5=N (1-ml .μg) 

 درصد بازیابی

 

 Cu Pd Cu Pd Cu Pd 

1 00/0 00/0 *700/0±70/0 *400/0±04/0 007 004 
2 000/0 00/2 024/0±002/0 040/0±08/2 008 000 

 گیری تکراریاندازه 0د *انحراف استاندار       
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 سنتز آلیاژها-

 آلیاژهای سنتزی آنالیز شده دارای مشخصات زیر می باشد:

 Cu.(70)%  و Pd(80با ترکیب درصد )% Pd-Cu: آلیاژ 0آلیاژ

 Ni.(0/2)% و Pd%( ،48)Cu(22با ترکیب درصد )% Pd-Cu-Ni: آلیاژ 2آلیاژ

 Ni.(0/0)% و Pd، %(00)Cu(70با ترکیب درصد )% Pd-Cu-Ni: آلیاژ 0آلیاژ

      آلیاژ هر آلیاژ شامل عناصر تشکیل دهنده آن هایی ازمحلول ،های ذکر شدهبرای سنتز آلیاژ

(Pd ،Cu  یاNi در یک بالن حجمی )ها در بالن که غلظت آنمیلی لیتری تهیه شدند بطوری  00

در بالن  نتز آلیاژهای فوقاز س بود. پس هاآلیاژآن متناسب با ترکیب درصد میلی لیتری  00حجمی 

به روش افزایش  میلی لیتری منتقل شد و 00ها به بالن آن ازمیلی لیتر  0/0 ،میلی لیتری 00حجمی 

نتایج حاصل در جدول تکرار شد که بار  0هر کدام  روی گیریاندازهاستاندارد نقطه اچ آنالیز گردید. 

 آورده شده است. (0-09)

 های آلیاژدر نمونه پیشنهادی کاربرد روش نتایج حاصل از (:81-8جدول )

 نمونه
 مقدار واقعی

(1-ml .μg) 

مقدار اندازه گیری 

  N=5 شده

 (1-ml .μg) 

 بازیابی درصد

 

ه درصد پالادیم و مس اندازه گیری شد

 در آلیاژ

 

 Cu Pd Cu Pd Cu      Pd     Cu  Pd 

 8/06±89/0* 6/70±07/0* 4/94 002 068/0 706/0 800/0 700/0 1آلیاژ
 0/70±00/0 4/00±60/6 9/96 0/000 700/0 04/0 770/0 02/0 2آلیاژ
 2/76±00/7 7/02±40/7 0/004 7/90 762/0 027/0 700/0 000/0 8آلیاژ

 گیری تکراریاندازه 0*انحراف استاندارد         
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 فصل چهارم:

 بحث و نتیجه گیری
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 برده شدهسیستم شیمیایی بکار -4-1

های تیازولیل رنگباشد. تیازولیل آزو می هاینفتل از دسته رنگ-2-تیازولیل آزو(-2)-0ترکیب 

ها با فنل تیازول و مشتقات آن و اتصال آن آمینو-2 0دی آزوتیاسازیونآزو ترکیبات آلی هستند که از 

 2دیازوتاتواکنش پذیری  دی آزوتیاسازیون بخاطر آیند. فرآیندیا دیگر ترکیبات آروماتیک بدست می

اسیدی اتفاق  اًهای شدید( درجه سانتیگراد در محلول00/0-00/0واسطه به راحتی در دمای پایین)

پارا -تیازولیل آزو2-(2-)(، TANنفتل)-2-تیازولیل آزو(-2)-0در میان این ترکیبات  می افتد.

به عنوان معرف استفاده ( به طور وسیعی TAR)7رزوسینول-تیازولیل آزو7-(2-)(، TAC)0کروزول

 ( نشان داده شده است.0-7ها در شکل ). فرمول کلی آن]49-60[شده اند

 

 
 های هالوژن و دیگر گروهاتم H ،OH ، 2NH، H3SOتواندمی Gتیازولیل آزو.  هایرنگ فرمول ساختاری :(1-4شکل)

 های آلی باشد.

 

ای مختلفی وجود دارند. برای مثال ههای تیازولیل آزو در محلول در شکل، معرفpH بسته به

TAN در محلول اسیدی به شکل پروتونه شده +R2H در محیط خنثی و  باشد.محلول در آب می

قابل حل در آب   R–قابل حل در حلال آلی و در محیط بازی به شکل  HRاسیدی ضعیف به شکل 

 دهد.میها را نشان ( نمایش شماتیکی از تعادل بین این فرم2-7باشد. شکل)می

                                                 
1. Diazotisation. 
2. Diazotate 
3. 2-( 2 -Thiazolylazo)-p-Cresol (TAC). 
4. 4-( 2 -Thiazolylazo)Resorcinol (TAR). 
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. در حالی که ]62[بیشتر این ترکیبات به طور جزئی در آب حل می شوند و یا در آب نامحلولند

های های آلی مانند کلروفرم، اتانول، دی متیل فرمامید و استون زیاد است. گروهها در حلالحلالیت آن

ها در آب لیت آنها به منظور افزایش حلاهیدروکسی و سولفونیک اسید در تعدادی از این معرف

 .]60[شونداستفاده می

 
 ( را نشان می دهد.TANتعادل بین فرمهای مختلف تیازولیل آزو نفتل): (2-4شکل)

 

باز دارای جابجایی -های تیازولیل آزو بخاطر پروتونه شدن و یونیزه شدن طبق تعادل اسیدرنگ

بنزوتیازولیل -2)-2های خنثی برای مثال اسیدی کردن محلول هستند. )جابجایی قرمز(0باتوکرومیک

های بازی به پارا کرزول منجر به تشکیل رنگ نارنجی می شود در حالی که این معرف در محلول-آزو(

 .]67[رنگ ارغوانی می باشد

های جداسازی کاربرد دارند چون حلالیت این معرف ها و های تیازولیل آزو در روشرنگ

ها در محلول های ها در محلول های آبی محدود است در حالی که حلالیت آنی فلزی آنهاکمپلکس

 آلی زیاد است.

ها در های تیازولیل آزو می توانند به عنوان شناساگر استفاده شوند. مهمترین کاربرد آنرنگ

 ].68و  60[ها به عنوان شناساگر استدر حضور این رنگ  EDTAتیتراسیون مستقیم فلزات با محلول

                                                 
1. Bathochromic Shift.  
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مایع و استخراج نقطه ابری بر اساس -های استخراج مایعکاربرد ترکیبات تیازولیل آزو در روش

 ].64[های آلی استحلالیت زیاد این معرف ها در حلال

و بجای دیگر  OH((، گروه 0-7تیازولیل آزو)شکل) هایساختار کلی رنگ در 7Gاگر به جای 

نفتل بدست -2-تیازولیل آزو(-2)-0 ساختار لیگاندن کنیم جایگزیرا  اتم هیدروژن Gموقعیت های 

 (.(0-7شکل)آید)می

وزن مولکولی این ترکیب  ای جامد به رنگ نارنجی است.نفتل ماده-2-تیازولیل آزو(-2)-0

بسیاری از کاتیون  با OHهای نیتروژن و گروهگرم بر مول است. این لیگاند سه دندانه از طریق  0/200

 گیری در ناحیه مرئی هستند. دهد که قابل اندازهی میها کمپلکس رنگ

با  Pd-TAN و ثابت تشکیل کمپلکس (n)ضریب استوکیومتری لیگاند در فرمول کمپلکس

بدست  00/0×800، 0/2×800، 0 نانومتر، 427و  882از روش تغییرات پیوسته به ترتیب در استفاده 

 آمد.

 

 
 نفتل-2-آزو( تیازولیل-2)-0ساختار لیگاند  (:8-4شکل)

 

 

 SDS را در محیط مایسلی TANماکزیمم جذب لیگاند  ((،0-0شکل)) TANلیگاند  طیف جذبی

نانومتر نشان می دهد. محلول لیگاند در این شرایط به رنگ  768در طول موج =pH 20/2در بافر با

کمپلکس سبز دهد و ( به سرعت در دمای محیط واکنش میIIباشد. این ترکیب با پالادیم)نارنجی می
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 427و  882آورد که ماکزیمم جذب کمپلکس در طول موج های را بوجود می Pd-TANکم رنگ 

نشان    Pd-TAN های جذبی لیگاند و کمپلکسهمان گونه که طیف((. 2-0)شکل)نانومتر می باشد

جذبی  لیگاند هیچ گونه نانومتر( 427و  882های ماکزیمم جذب کمپلکس)دهند، در طول موجمی

میزان جذب کمپلکس در هر طول موج متناسب با مقدار پالادیم        (، 2-0شکل) دارد. بر اساسن

های ماکزیمم کمپلکس در ناحیه مرئی طیف امواج که طول موج باشد. با توجه به اینمی

های مذکور گیری جذب کمپلکس در طول موجتوان با اندازهباشند به راحتی میالکترومغناطیس می

 حیه مرئی غلظت پالادیم را تعیین نمود.در نا

 

 1نفتل-2-تیازولیل آزو(-2)-1گیری اسپکتروفتومتری پالادیم با استفاده از اندازه-4-2

برای رسیدن به بهترین حساسیت و حدتشخیص اثر پارامترهای مختلف بر میزان جذب در طو ل 

 های مذکور بررسی شد.موج

 

 یطنتایج حال از بهینه سازی شرا-4-2-1

بررسی قرار گرفت. اولین عامل مورد  مورد Pd-TANاثر عوامل مختلف بر میزان جذب کمپلکس 

 بررسی شد نانومتر 427و  882های در طول موج 000/0-00/8 ناحیهدر  pH ود. اثرب pHبررسی اثر 

 در Pd-TAN برای کمپلکس جذب آورده شده است. (0-0( و شکل )2-0) که نتایج آن در جدول

در طول موج  می باشد و pHثابت و مستقل از =pH 000/0-00/0نانومتر در فاصله  882ج طول مو

بافر های بعدی لذا برای برسی می باشد. pHثابت و مستقل از =pH 00/0-00/0نانومتر در فاصله  427

فتالاتی دارای بیشترین ظرفیت بافری بوده و همچنین  =20/2pH فتالاتی انتخاب شد. =20/2pH با

گزینش ، pHندارند. لذا با انتخاب این را  TAN امکان تشکیل کمپلکس با pHها در این ر کاتیوناکث

 پذیری تا حد امکان افزایش یافته، در حالی که حساسیت ماکزیمم است.

                                                 
1. 1-(2-Thiazolylazo)-2-Naphtol 



 99 

بررسری شرد.  =20/2pHفتالاتی برا  بافرمیلی لیتر از  00/0-0/0در دامنه اثر غلظت)حجم( بافر 

دهرد کره میرزان جرذب نشان مرینتایج ( آورده شده است. 7-0( و شکل)0-0نتایج حاصل در جدول)

میلری لیترر از برافر  0/2حجم . ثابت است در کل دامنه مورد استفاده بافر فتالاتی Pd-TANکمپلکس 

 های بعدی انتخاب شد.برای مطالعات و بررسی

م گرفرت. در ایرن نت بود که در دو غلظت متفاوت پالادیم انجرااعامل بعدی، بررسی نوع سورفکت

( و تریتون خنثی)از نوع  60-)از نوع آنیونی(، توئین بررسی سورفکتانت های سدیم دو دسیل سولفات

000- x  ( آورده شده اسرت. ایرن0-0( و )7-0( بکار برده شد. نتایج حاصل در جداول )خنثی)از نوع 

حرل    Pd-TANکمرپلکس هرای برالای پرالادیم ، در غلظتx-000تریتون در دهد که نتایج نشان می

در طول موج هرای  Pd-TANکمپلکس  مولی مقدار جذب و ضریب جذبدهد. گردد و رسوب مینمی

بررای  SDSباشد. بنرابراین از سرورفکتانت می SDSکمتر از  60-توئین نتاماکزیمم جذب در سورفکت

پلکس حلالیرت کمرهرم و  مولی)حساسیت( ضریب جذبهای بعدی استفاده شد چون که هم بررسی

Pd-TAN  است. بیشترآن در 

حجمی( بر حساسریت روش -درصد )وزنی 00/7تا  000/0در دامنه  SDSاثر غلظت سورفکتانت 

( آورده شده است. این نتایج نشان 0-0( و شکل)8-0مورد بررسی قرار گرفت که نتایج آن در جدول )

جرذب در هرر دو طرول  حجمری(-درصد )وزنی 60/0تا  000/0 از SDSمی دهد که با افزایش غلظت 

های بالاتر، جذب بطرور خیلری جزئری یابد. در حالی که در غلظتنانومتر افزایش می 427و  882موج 

یابد. لذا با در نظر گرفتن حساسیت و اطمینان از محلول بودن کمرپلکس در غلظرت هرای افزایش می

 انتخاب شد.برای مطالعات بعدی  SDSحجمی( -درصد )وزنی 00/2بالای پالادیم، غلظت 

                  غلظترریدر ناحیرره  pHو مقرردار بهینرره  SDSدر غلظررت بهینرره  TANاثررر غلظررت لیگانررد 

( و شرکل 4-0مورد بررسی قرار گرفت که نتایج آن در جردول) TAN مولار 00/2×0-00–8/04×0-00

جرذب بره  مولار 0/02×00-0تا  00/2×00-0غلظت از  TAN . با افزایش غلظت( آورده شده است0-8)
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و کاهش میرزان مزاحمرت سرایر . برای افزایش دامنه خطی منحنی کالیبراسیون یابدتدریج کاهش می

 به عنوان غلظت بهینه انتخاب شد. TANمولار  64/0×00-0کاتیون ها، غلظت 

در دمرای محریط و شررایط ثانیره  0/00-800زمانی  ناحیهدر  اثر زمان روی حساسیت روش در

نشان داده شده است. نتایج ( 4-0و شکل) (6-0) بررسی شد. نتایج در جدولرها بهینه غلظتی واکنشگ

لکس اثری ندارد و واکنش تشکیل کمپلکس در دمای کمپ میزان تشکیل نشان می دهد که زمان روی

 باشد. محیط سریع می

درجه سانتی گرراد مرورد بررسری قررار گرفرت. نترایج حاصرل در  0/0-0/00تاثیر دما در ناحیه 

مانرد. پرس ( نشان می دهد که با افزایش دما سیگنال تجزیره ای ثابرت مری6-0( و شکل)9-0ل)جدو

با توجه به این که دمرا اثرری برر روی واکرنش نردارد  دمای محیط به عنوان دمای بهینه انتخاب شد.

 باشد.واکنش سنتیکی نیست در نتیجه یک واکنش تعادلی است که با تبادل گرمای زیادی همراه نمی

مولار پتاسیم نیترات مورد  00/0-0800/0اثیر قدرت یونی بر روی حساسیت، در ناحیه غلظتی ت 

( نشان می دهرد کره در 9-0( و شکل)00-0بررسی قرار گرفت. نتایج حاصل از این بررسی در جدول)

 میلی لیتر 0/2گستره غلظتی فوق، قدرت یونی تاثیری بر حساسیت روش ندارد. با توجه به استفاده از 

( نتیجه حاصل از این بررسی منطقی به نظر 0/2fK×800بافر و بزرگ بودن ثابت تشکیل کمپلکس )

 رسد.می

 

 ارقام شایستگی روش-4-2-2

نتایج حاصل از بررسی ها نشان می دهد که در شررایط بهینره، منحنری کالیبراسریون در ناحیره 

برره ترتیررب در طررول              وگرررم بررر میلرری لیتررر پررالادیممیکر 020/0-00/8و  020/0-00/8غلظترری 

-0در جردول) هرایب همبستگی آنامربوط و ضر لاتخطی است که معاد نانومتر 882و  427های موج

 (آمده است.9-0(در بخش)02
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 00/0، 00/0، 00/0هرای تکرراری غلظرت هرای گیرریمقدار انحراف استاندارد نسبی برای اندازه

و  00/0، 480/0، 990/0نانومتر بره ترتیرب  427نانومتر و  882لی لیتر در طول موج میکروگرم بر می

 است که نشان دهنده دقت خوب روش است. 80/0، 02/0، 06/0

( بیانگر صحت مناسرب روش اسرت. مقردار 00-0مقادیر درصد بازیابی به دست آمده در جدول)

میکروگرم بر میلی  0202/0، 0204/0رابر نانومتر به ترتیب ب 882نانومتر و  427حدتشخیص روش در 

 باشد.لیتر می

نانومتر  427و  882با توجه به شیب منحنی کالیبراسیون ضرایب جذب مولار در طول موج های 

 لیتر بر مول. سانتی متر بدست آمد. 00/0×700و  08/0×700به ترتیب 

اتیون های مختلف کمپلکس یک لیگاند غیر ویژه است و می تواند با ک TANبا توجه به این که  

 pHها در این روش زیاد باشد. اما با توجه به ایرن کرهرسد که میزان مزاحمت کاتیوندهد، به نظر می

کمرپلکس  TANبا  pHتوانند در این ها میانتخاب شده است، تعداد بسیار کمی از کاتیون 20/2برابر 

 تشکیل دهند، در نتیجه روش دارای گزینش پذیری خوبی است.

نانومتربره ترتیرب در  882نرانومتر و  427هرا در طرول مروج  نتایج حاصل از بررسری مزاحمرت

برابر وزنی  0000( نشان می دهد که تعداد زیادی از کاتیون ها و آنیون ها تا 04-0( و )08-0جداول)

 مری SDSناشی از تشکیل رسروب برا  pb+2و  Ba+2گیری پالادیم ندارند. مزاحمت مزاحمتی در اندازه

باشد که در طول موج های مذکور می TANناشی از تشکیل کمپلکس با  Cu+2و  Fe+3باشد. مزاحمت 

نرانومتر جرذبی  427و در  دباشرنانومتر دارای جذب مری 882دارای جذب هستند)مس در طول موج 

نانومتر به مقدار  882در طول موج Pd-TAN کمپلکس  (حساسیت)ندارد(. هرچند ضریب جذب مولی

نانومتر است، اما با توجه به سایر  427در طول موج Pd-TAN  ضریب جذب کمپلکس زرگتر ازجزئی ب

شرود چرون مزاحمرت نانومتر ترجیح داده می 427ارقام شایستگی در دو طول موج مذکور، طول موج 

 ها کمتر است. این نتایج نشان دهنده گزینش پذیری خوب روش پیشنهادی است.گونه
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 های حقیقیتجزیه نمونه-4-2-8

های آب شهر و سه آلیاژ در نمونه (II)گیری پالادیماندازهتجزیه نمونه حقیقی با  کارایی روش در

اندازه  نسبی در هایبازیابی و انحراف استاندارد هایمقادیر درصدسنتزی مورد بررسی قرار گرفت. 

بی و انحراف بازیا هایمقادیر درصد( و 09-0و ) (06-0آب در جداول) نمونهگیری پالادیم 

نشان ( 20-0(، )20-0در آلیاژهای سنتزی در جداول )گیری پالادیم اندازه نسبی در هایاستاندارد

 دهنده صحت و دقت خوب این روش در اندازه گیری پالادیم است.

 

مقایسه روش پیشنهادی با برخی از روش های اسپکتروفتومتری موجود در -4-2-4

 اندازه گیری پالادیم

، 66، 04های گزارش شده در مراجع ( روش پیشنهادی نسبت به روش0-7جدول) با توجه به

، 48، 40، 47، 04 های گزارش شده در مراجعدارای محدوده خطی وسیعتر و نسبت به روش 90و  69

ضریب رای ادارای حد تشخیص پایین تری است. همچنین روش پیشنهادی د 90و  44

 می باشد. 92و  40، 47، 04 گزارش شده در مراجع هایی نسبت به روشتربالا جذب)حساسیت(

باشد. بنابراین سریعتر می 90و  97، 90های گزارش شده در مراجع روش پیشنهادی نسبت به روش

روش پیشنهادی، روشی ساده و سریع با گزینش پذیری بالا، محدوده خطی وسیع و کارایی مناسب 

 باشد.و حقیقی می های سنتزیگیری پالادیم در نمونهبرای اندازه
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 های گزارش شده برای تعیین مقدار پالادیممقایسه روش پیشنهادی با روش (:1-4جدول)

 حدتشخیص مرجع

 )میکروگرم بر میلی لیتر(

 محدوده دامنه خطی

 )میکروگرم بر میلی لیتر(

 ضریب جذب مولی

(1-. cm1-L. mol) 

04 - 60/0-00/0 700×900/0 

47 04/2 - 000×640/0 

40 088/0 0/00-000/0 700×0/0 

48 070/0 00/2-000/0 - 

44 000/0 70/8-700/0 700×20/2 

66 - 00/0-000/0 700×90/0 

69 - 00/0-700/0 - 

90 - 00/0-000/0 700×00/0 

90 200/0 20/2-00/0 700×86/7 

92 - 27/2-200/0 000×0/7 

90 - 00/8-200/0 - 

97 - 00/0-0700/0 700×80/0 

90 - 00/0-08/0 000×28/0 

 00/0×700 000/0-00/8 020/0 روش پیشنهادی

 است گزارش نشدهدر مقاله (-)
 

 

 آینده نگری-4-2-5

ممکن است در باشد که روش ارائه شده روشی سریع، ساده و دارای گزینش پذیری خوب می

 استفاده شود. های مختلفنهدر نمو پالادیممقدار روش متداول برای تعیین یک تواند به عنوان ب آینده
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 TANبا  اچ-گیری همزمان مس و پالادیم به روش افزایش استاندارد نقطهاندازه-4-8

( به سرعت در دمای محیط در IIبا پالادیم) TAN( آورده شد، 0-2-7گونه که در بخش )همان

دهد که در طول   کمپلکس محلول و پایدار تشکیل می  SDSدر محیط مایسلی =20/2pH بافر با

( در دمای II( هم مثل پالادیم)IIدارای بیشترین جذب می باشد. مس) نانومتر 427و  882های موج

با رنگ پایدار در شرایط  Cu-TANدهد و کمپلکس واکنش می TANمحیط به سرعت با لیگاند 

موج ماکزیمم باشد که نسبت به طول نانومتر می 060آورد. ماکزیمم جذب آن در مذکور بوجود می

های بلندتر جابجا شده است. به علت نانومتر به سمت طول موج 000در حدود  TANجذب لیگاند 

باشد و هم دارای جذب می Pd-TANکمپلکس ،Cu-TANنانومتر علاوه بر کمپلکس  060این که در 

پذیر نمی ( امکان II( در حضور پالادیم)IIطیف های دو کمپلکس همپوشانی دارند، اندازه گیری مس)

( و IIگیری همزمان مس)برای اندازه TANباشد. لذا روش افزایش استاندارد نقطه اچ با واکنشگر 

در ناحیه مرئی طیف  TANهای مس و پالادیم با ( پیشنهاد گردید. باندهای جذبی کمپلکسIIپالادیم)

 امواج الکترومغناطیس است.

 

 بررسی پارامترها و بهینه سازی شرایط-4-8-1

رسیدن به بهترین حساسیت و حد تشخیص، اثر پارامترهای مختلف بر میزان جذب  برای

نانومتر بررسی  427نانومتر و  060به ترتیب در طول موج های  Pd-TANو  Cu-TANهای کمپلکس

 گردید.

مرورد نرانومتر  060در طول مروج  000/0-00/8 در ناحیه Cu-TANبر جذب کمپلکس  pHاثر 

اثر  ( آورده شده است.00-0( و شکل )20-0یج حاصل از این بررسی در جدول )نتا .بررسی قرار گرفت

pH  بر جذب کمپلکسPd-TAN نانومتر بررسی شد که نترایج آن  427، در همان ناحیه در طول موج

 pHدهد که با افزایش نشان می( 00-0شکل)نتایج ( آورده شده است. 00-0( و شکل)20-0در جدول)

               و بررراینررانومتر  427 در Pd-TANبرررای کمررپلکس  =00/0pH-00/0 دامنرره مقررادیر جررذب در
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Cu-TAN  60/0-00/8در دامنهpH=  ثابت و مستقل ازpH 20/2 باشد. برافر برامیpH=  فترالاتی بره

 pH. این بافر دارای ماکزیمم ظرفیت بافری در این شرایط می باشد و در ایرن عنوان بهینه انتخاب شد

شود که گزینش پذیری تا حرد را ندارند لذا باعث می TANا امکان تشکیل کمپلکس با اکثر کاتیون ه

 ماکزیمم است.( II( و مس)IIبرای هر دو کاتیون پالادیم)امکان افزایش یابد در حالی که حساسیت 

       در دامنرهTAN- Cuجرذب کمرپلکس  برر روی =20/2pH برافر فترالاتی برا )غلظرت(اثرر حجم

( و 27-0) نتایج حاصل از این بررسی در جردول. بافر مورد بررسی قرار گرفتیتر از میلی ل 0/0-00/0

مرورد  نیرز TAN-Pd جرذب کمرپلکس روی اثر حجم بافر فتالاتی نشان داده شده است.(00-0شکل)

                        نتررایج( آورده شررد.ه اسررت. 07-0( و شررکل )27-0کرره نتررایج آن در جرردول ) .بررسرری قرررار گرفررت

. بررای ثابت است نظر در کل دامنه مورد کمپلکسهر دو دهد که میزان جذب نشان می( 00-0شکل)

 عات بعدی انتخاب شد.میلی لیتر بافر برای مطال 0/2حجم ، pHاطمینان بیشتر از تثبیت 

مورد بررسی قرار گرفت.  TAN-Pdو  Cu-TANاثر نوع سورفکتانت ها بر جذب کمپلکس های 

دهد که ( نشان می0-0(، )7-0در جداول) TAN-Pdین بررسی بر جذب کمپلکس نتایج حاصل از ا

تواند رسوب می کند و این سورفکتانت نمی x-000این کمپلکس در غلظت های بالا در تریتون 

در  TAN-Pdرا در خود حل کند. ضریب جذب مولی کمپلکس  TAN-Pdهای بالای کمپلکس غلظت

است در حالی که  SDSکمتر از عامل مایسلی کننده  60-ده توئیننانومتر در عامل مایسلی کنن 427

غلظت عامل مایسلی کننده در هر دو مورد یکسان است. نتایج حاصل از بررسی نوع سورفکتانت بر 

میکروگرم بر میلی  00/2و  00/0های متفاوت نانومتر در غلظت 060در  Cu-TANجذب کمپلکس 

( آورده شده است. ضریب جذب مولی)حساسیت( کمپلکس 24-0( تا )20-0)در جداول  (IIلیتر مس)

Cu-TAN  000نانومتر در عوامل مایسلی کننده تریتون  060در-x کمتر از عامل  60-و توئین

به عنوان بهترین عامل مایسلی کننده برای هر دو کمپلکس SDS باشد. لذا می SDSمایسلی کننده 

 باشد.مذکور می



 016 

 TAN-Pdو  Cu-TAN( بر روی جذب کمپلکس هرای SDS)فات اثر غلظت سدیم دو دسیل سول

( 26-0اصل در جدول )بررسی شد. نتایج ح SDSحجمی –درصد وزنی 000/0-00/7غلظتی  ناحیهدر 

 000/0-00/7دهد که در کل دامنره غلظتری (نشان داده شده است. این نتایج نشان می00-0و شکل)

است. اما برای  SDSثابت و مستقل از غلظت نانومتر  060در Cu-TAN ، جذب کمپلکس SDSدرصد 

ر نرانومت 427درصرد، سریگنال در  60/0ترا  000/0از  SDS، برا افرزایش غلظرت Pd-TANکمپلکس 

برا در نظرر گررفتن حساسریت و  .شده اسرت SDSافزایش یافته و بعد از آن ثابت و مستقل از غلظت 

-درصرد وزنری 00/7غلظت  پالادیم، مس ودر غلظت های بالای  هااطمینان از محلول بودن کمپلکس

 ینه در بررسی های بعدی انتخاب شد.به عنوان به SDSحجمی 

و مقردار  SDSدر غلظرت بهینره  Cu-TANبر میزان جرذب کمرپلکس TAN اثر غلظت لیگاند  

می دهد که با نشان (08-0( و شکل)29-0) مورد بررسی قرار گرفت. نتایج حاصل در جدول بافر بهینه

نانومتر افزایش یافتره و  060مولار، جذب در  64/0×00-0مولار تا  00/2×00-0 از TAN افزایش غلظت

در  TAN-Pdبر میزان جرذب کمرپلکس  TANهمچنین اثر غلظت  .ماندهای بالاتر ثابت میدر غلظت

( و شکل 29-0نتایج آن نیز در جدول )که  شدهمولار بررسی  8/04×00-0تا  00/2×00-0غلظتی ءناحیه

 0/02×00-0ترا  00/2×00-0آورده شده است. این نتایج نشان می دهد که در دامنره غلظتری ( 0-08)

نانومتر با شیب کمری کراهش مری یابرد. بره منظرور  427در  Pd-TAN، جذب کمپلکس TANمولار 

( و همچنین کاهش اثرر II( و مس)IIدر غلظت های بالای پالادیم) TANاطمینان از کافی بودن مقدار 

 به عنوان غلظت بهینه انتخاب شد. TANمولار  49/9×00-0 مت سایر گونه ها،احتمالی مزاح

برر  ثانیه 00-800در رنج زمانی ، =20/2pH بافرو  SDS، TAN بهینهاثر زمان در حضور غلظت 

( و 00-0) بررسری شرد. نترایج در جردول بطور جداگانه Cu-TANو  Pd-TANجذب کمپلکس های 

-Pdهرای جذب کمپلکسمیزان دهد که زمان روی تایج نشان مینشان داده شده است. ن(04-0شکل)

TAN  وCu-TAN .هرای  هرای تشرکیل کمرپلکسبه عبارت دیگر در دمای محیط واکنش اثری ندارد
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Pd-TAN  وCu-TAN شود روش پیشرنهادی یرک روش سرریع بره هر دو سریع هستند که باعث می

 حساب آید.

در ناحیه غلظتی    Cu-TANو  Pd-TAN تاثیر قدرت یونی بر روی جذب کمپلکس های

( و شکل 00-0نتایج حاصل در جدول ) مولار پتاسیم نیترات مورد بررسی قرار گرفت. 080/0-00/0

دهد که در گستره غلظتی فوق، . نتایج حاصل از این بررسی نشان مینشان داده شده است (0-06)

 های ماکزیمم مربوط تاثیر ندارد.ل موجهای مس و پالادیم در طوقدرت یونی بر میزان جذب کمپلکس

و  SDS، TAN بهینرهدر حضور غلظت  Pd-TANو  Cu-TANکمپلکس های  اثر دما روی جذب

و  (02-0)نتایج در جردول  شد.درجه سانتی گراد بررسی  0/0-0/00 دمایی فاصلهدر ، =20/2pHبافر 

هرای ی میرزان جرذب کمرپلکسدهد که دما اثری بر رونتایج نشان میشده است.  (آورده09-0شکل)

 شوند.به سرعت در دمای محیط تشکیل می TANو کمپلکس های مس و پالادیم با  ندارد مذکور

 

 دامنه خطی مس و حساسیت آن-4-8-2

در محدوده غلظتی  ،های بهینه سایر اجزاء شرکت کننده در واکنشها نشان داد در غلظتبررسی

رابطه خطی بین سیگنال اندازه گیری شده و غلظت مرس  ،میکروگرم بر میلی لیتر مس 70/0-070/0

ضرریب جرذب مرولی  آورده شرده اسرت. (07-0وجود دارد. معادله و ضرریب همبسرتگی در جردول)

 .باشدسانتی متر می .لیتر بر مول 98/0×700نانومتر برابر با  060در  TAN-Cuکمپلکس 

 

 روش افزایش استاندارد نقطه اچ-4-8-8

گیری همزمان دو گونه، ابتدا لازم اسرت دو طرول اندارد نقطه اچ برای اندازهروش افزایش استدر 

گیری جذب و رسم منحنی های افزایش استاندارد انتخاب شود. در ایرن روش موج مناسب برای اندازه

(( انتخراب کررد. در IIو گونه دیگر به عنوان مزاحم )پالادیم) ((IIباید یک گونه به عنوان آنالیت )مس)

ل موج انتخاب شده، گونه مزاحم باید جذب یکسران و مسرتقل از غلظرت آنالیرت)مس( داشرته دو طو

های حاوی دو گونه، محلول استاندارد آنالیت افرزوده و باشد. برای تعیین مقدار دو گونه باید به مخلوط
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روی های افزایش استاندارد در هر طول موج گیری گردد. سپس منحنیها در دو طول موج اندازهجذب

 ((.20-0یک نمودار رسم شوند)شکل)

در این نمودارها  HCمی باشد.  HA و HC(، دارای مختصات Hمحل تلاقی دو منحنی)یعنی نقطه 

سیگنال تجزیه ای متناسب با غلظت گونه مزاحم)پالادیم(  HAغلظت آنالیت)مس( را نشان می دهد و 

د دارد: راه اول این است که گونه پالادیم را به است. برای اندازه گیری گونه مزاحم)پالادیم( دو راه وجو

عنوان آنالیت و گونه مس را به عنوان مزاحم در نظر گرفت و در این حالت باید جفت طرول مروجی را 

انتخاب کرد که در این دو طول موج، مس دارای جذب یکسان و مستقل از غلظت پالادیم باشد. سپس 

غلظت پالادیم بره عنروان  HCدیم را رسم کرد که در این حالت های افزایش استاندارد برای پالامنحنی

سریگنال متناسرب برا غلظرت گونره مرزاحم)مس( اسرت. راه دوم بررای       HAآنالیت بدست می آیرد و 

گیری گونه مزاحم)پالادیم( این است که منحنی کالیبراسیون برای گونره مرزاحم در یکری از دو اندازه

و معادله منحنی کالیبراسیون بررای گونره  HAس با استفاده از مقدار طول موج انتخابی رسم شود، سپ

 مزاحم )پالادیم(، غلظت گونه مزاحم )پالادیم( تعیین شود. در این کار از روش دوم برای تعیین مقردار

گونه مزاحم )پالادیم( استفاده گردید. مجدداً یادآوری می شود که در این کار مس به عنوان آنالیرت و 

 به عنوان مزاحم در نظر گرفته شدند.پالادیم 

با توجه به شکل)طیف جذبی( جفت طول موجی که شرایط لازم بررای روش افرزایش اسرتاندارد 

دارای  Pd-TANنانومتر می باشد. در این دو طول موج کمپلکس  470و  060نقطه اچ را داشته باشد، 

از طرف  ین تفاوت را دارند.بیشتر Cu-TANهای یکسان است در حالی که جذب های کمپلکس جذب

ها در این دو طول موج برای مخلوط برابر مجموع جذب های کمپلکس های مس و پالادیم دیگر جذب

بطور جداگانه در هر طول موج می باشد. به عبارت بهتر، دو طول مروج مرذکور، دارای شررایط مطررح 

تاندارد نقطره اچ بررای      باشرند. در ایرن جفرت طرول مروج کرارایی روش اسرمی (0-2بخش )شده در 

 یید شد.أ( بصورت زیر بررسی و تII( و پالادیم)IIگیری همزمان مس)اندازه
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هرای مختلفری از پرالادیم تهیره و برای یک سری مخلوط شامل مقدار ثرابتی از مرس و غلظرت

( 22-0های افزایش استاندارد مس در این دو طول موج رسم گردید. همان گونه که در شرکل)منحنی

متناسب با غلظرت پرالادیم مری  HA ها مقدار ثابتی است ولی HCمشاهده می شود در این مخلوط ها، 

دهرد و ی بدست آمده با مقدار واقعی تطابق خروبی را نشران مریها HCها مقادیر در این منحنی باشد.

لظرت مرس پالادیم بوده و مسرتقل از غ متناسب با هم  HAباشند. مقادیر مستقل از غلظت پالادیم می

 باشند.می

در یک سری مخلوط دیگر که مقدار ثابتی از پالادیم و مقرادیر مختلفری از مرس وجرود داشرت، 

دهرد ( نشان مری20-0های افزایش استاندارد مس در دو طول موج مذکور رسم گردید. شکل)منحنی

متناسرب برا  HAها مقدار ثابتی است که نشان دهنده این اسرت کره برای تمام مخلوط HAکه مقادیر 

باشد. از طرف دیگر در همین شکل مشاهده می شرود غلظت پالادیم بوده و مستقل از غلظت مس می

ها توافق خوبی دارد. به عبارت دیگرر غلظرت مرس ی بدست آمده با مقادیر واقعی آنها HCکه مقادیر 

(HCمستقل از غلظت پالادیم می )دهنرد کره از مری( نشان 20-0( و )22-0های )باشد. بنابراین شکل

گیرری تروان بررای انردازهنرانومتر مری 470و  060های روش افزایش استاندارد نقطه اچ در طول موج

 ها استفاده کرد.همزمان مس و پالادیم در مخلوط آن

 

 گزینش پذیری روش-4-8-4

های مختلرف کمرپلکس یک لیگاند غیر ویژه است و می تواند با کاتیون TANبا توجه به این که 

 pHها در این روش زیاد باشد. اما با توجه به این کرههد، به نظر می رسد که میزان مزاحمت کاتیوند

کمرپلکس  TANبا  pHها می توانند در این انتخاب شده است، تعداد بسیار کمی از کاتیون 20/2برابر 

آییرد ( ت04-0تشکیل دهند، در نتیجه روش دارای گزینش پذیری خوبی است کره نترایج در جردول)

هرای می باشد. به جرز کراتیون SDSناشی از تشکیل رسوب با  Ba+2کننده این مطلب است. مزاحمت 
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3+, Fe2+, Fe2+, Co2+Ni کنند. لازم به ذکر های بالا ایجاد مزاحمت نمیها حتی در غلظتسایر کاتیون

 افزاید. روش میای استفاده نگردید که خود به سادگی کار از هیچ عامل پوشانندهاست که در این 

 

 صحت و دقت روش-4-8-5

( دقت و صحت خوب اندازه گیری هرای انجرام شرده بره روش پیشرنهادی را 08-0نتایج جدول)

ها در مخلوط، با تایید می کنند. توافق بین مقادیر بدست آمده برای مس و پالادیم با مقادیر واقعی آن

ایش استاندارد نقطه اچ قابلیت خوبی در تعیین ، تایید شدند. روش افز%90در سطح اطمینا ن  tآزمون 

تروان ها با صحت خوب دارد. بنابراین با این روش میهای آن( در مخلوطII( و پالادیم)IIهمزمان مس)

به  0تا  0به  0و دقت خوب در نسبت غلظتی مس به پالادیم بطور همزمان مس و پالادیم را با صحت 

 تعیین نمود. 4

 

 های حقیقیر نمونهکاربرد روش د-4-8-6

های با بافت هرای نسربتاً میزان کارایی روش پیشنهادی در نمونه (09-0) و (06-0نتایج جداول)

، %90در سرطح اطمینرا ن  tآزمرون دهرد. تاییرد گیری مس و پالادیم را نشان مریپیچیده برای اندازه

آلیاژهای سنتزی را نشران مری  های آب وها در نمونهتطابق بین مقادیر بدست آمده با مقدار واقعی آن

( دقرت خروب 09-0( و )06-0(، )08-0های بدست آمرده در جرداول )دهد. مقادیر انحراف استاندارد

 دهد.روش را نشان می

 

گیری در اندازهاسپکتروفتومتری مقایسه روش با برخی از روش های موجود -4-8-7

 همزمان پالادیم و مس

دارای  09ی نسربت بره روش گرزارش شرده در مرجرع ( روش پیشرنهاد2-7با توجه به جردول)

هرای نسبت بره روشکمتری  زمان نیاز به محدوده خطی وسیعتر است. همچنین این روش پیشنهادی

 .باشدمی 04و  04گزارش شده در مراجع 



 000 

 و مس مقدار پالادیم همزمان های گزارش شده برای تعیینروشبا مقایسه روش پیشنهادی  (:2-4جدول)

 وده دامنه خطیمحد مرجع

 )میکروگرم بر میلی لیتر(

 ضریب جذب مولی
(1-. cm1-L. mol) 

 مس پالادیم مس پالادیم

04*(0) 0/00-20/2 0/06-00/0 700×900/0 700×08/2 

04*(2) - - - - 

09*(0) 28/7-700/0 00/2-240/0 - - 

 98/0×700 00/0×700 0700/0-70/0 000/0-00/8 روش پیشنهادی

 ( روشی استخراجی است.2)*                                                ( روشی مشتقی است.0)* ( و0)*    

 است. گزارش نشدهدر مقاله (-)    

 

 آینده نگری-4-8-1

گزینش باشد که میبرای تعیین همزمان پالادیم و مس  ، روشی ساده و سریعروش ارائه شده

برای تعیین همزمان  متداول در آینده به عنوان روشیواند تمیاین روش  نیز دارد. پذیری خوبی

 های مختلف کاربرد داشته باشد.در نمونه پالادیم و مس
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Spectrophotometric Determination of Palladium in Micellar Media 

using 1-(2-thiazolylazo)-2-naphthol 

Abstract: A highly selective, rapid and sensitive spectrophotometric method for 

determination of Pd (II) is proposed in the acidic media. Pd (II) forms a complex with 

TAN which is soluble in aqueous sodium dodecyle sulfat (SDS) as a micellizing agent 

and can be monitored spectrophotometrically at 724 nm and 662nm. The linear range of 

calibration and detection limit at 724nm and 662nm are 0.100-6.00, 0.120-6.00 and 

0.024, 0.023 µg.ml-1of Pd(II), respectively. The results show that many ions at high 

concentration did not interfere with Pd (II). The relative standard deviations for 6 

determinations of 1.50, 3.00 and 5.00 µg.ml-1of palladium at 724nm and 662nm are 

1.58%, 1.32%, 1.63% and 0.991%, 0.760%, 1.03% respectively. The capability of the 

method for the analysis of real samples was evaluated by determination of Pd (II) in tap 

water and alloy samples. 

 

   Key words: 1-(2-Thiazolylazo)-2-Naphthol, Palladium, Spectrophotometry. 

 

 

 

H-point standard addition method for simultaneous 

spectrophotometric determination of palladium and copper using 1-(2-

thiazolyl azo)-2-naphtol 

 
Abstract: A highly selective, rapid and simple spectrophotometric method for 

simultaneous determination of Pd(II) and Cu(II) by 1-(2-thiazolyl azo)-2-naphtol(TAN), 

using standard addition method(HPSAM) is described. The ligand and its metal 

complexes (Pd(II)-TAN) and (Cu(II)-TAN) are water-soluble in aqueous sodium 
1 -6.00 µg.ml-dodecyle sulfat (SDS) as a micellizing agent. The linear range was 0.100

u(II) can show that Pd(II) and C sfor Cu(II). The result1 -3.40 µg.ml-for Pd(II) and 0.040

be determined simultaneously with the concentration ratios of Pd(II) to Cu(II) varying 

from 7:1 to 1:5 in the mixed sample. The capability of the method for the analysis of 

real samples was evaluated by determination of Pd (II) and Cu(II) in tap water and alloy 

samples. 

 

   Keywords: HPSAM, 1-(2-Thiazolylazo)-2-Naphthol, Palladium, Copper, 

Spectrophotometry, Simultanouse Determination. 
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