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 خداوندا !

 کردی... بی فرصت گناه و عصیان، بودن معنی نداشت! تبعیدی زمینمانتو را سپاس از آن رو که 

! چررا کره چشرم امیرد  برر ب شرا   گناه کنمتو را سپاس که می توانم آزادانه در برابر چشمانت 

 توست.

 ، تا بیاموز  که لب ندها م را ارج نهم.اشک بریزمچار  تو را سپاس که گاهی نا

 ، که تل ی ها را از خاطر  محو می کند.فراموشیسپاس به خاطر 

 ا ، که کمک می کند توانا ی ها را فراموش نکنم. ناتوانیسپاس به خاطر 

 که دوباره برخاستن را به من می آموزند. زمین خوردن ها،و  شکست هاسپاس به خاطر 

 ، چرا که در هر رفتنی امید وصالی ابدی است.رفتن های بی بازگشتسپاس به خاطر  تو را

، چرا که همیشه چیزی هسرت کره بره خراطر دریغ داشتیسپاس به خاطر همه آن چه که از من 

 رسیدن به آن محتاج تکاپو باشم!

  چگونره  ی که می بینم، از آن رو که می آموزبدی ها ی که می خور  و زخم هاسپاس به خاطر 

 د گری را بب شا م.

 ، تا از  اد نبر  که در برابرت تا چه اندازه حقیر !انکارت کنمسپاس که گاه می توانم 

 !هستمخداوندا! تو را سپاس که 
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 عزیزمتقدیم به پدر و مادر

 
آن دو فرشته ای که من، خواهر و دو برادر  تما  دنیای کوچک و تما  آرزوهای 

می ب شید و هری  از و نشیب زندگی صدا شان اعتبار  در فربزرگشان بوده ا م. 

 گاه ذره ای از خوبی ها شان را سپاس نتوانم گفت.  

 

 مهربانمتقدیم به همسر

را در این  و راه رفتن  او که بودنش تاج افتخاری است بر سرم ؛ دستم را گرفت

مت، فراز و نشیب بر من آسان کرد و من موفقیتم را مدیون استقا وادی پر

 همراهی او هستم. مهربانی و

 تقدیم به:و 

 که برایم زندگی؛ بودن و انسان بودن را معنا کردند. آموزگارانی

 ....حال این برگ سبزی است تحفه درویش؛ تقدیم آنان
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 تقد ر و تشکر

ان حمد و سپاس پروردگار  کتا را که لطف و کر  بی کران  ا نجانب را نیز در بر گرفت تا به وسع تو

خو   گامی کوچک در گستره علم و معرفت بردار  و میسر گشت تا از خرمن دان  و تجربه بزرگان 

 و نیک اند شان خوشه چینی کرده باشم.

اکنون که به  اری خداوند متعال، ا ن دوره پرخاطره از دوران تحصیلم را به پا ان رسانده ا  هرچند 

زرگواری کسانی را که در تما  دوران زندگیم جرعه واژه ها را  ارای آن نیست که لطف، محبت و ب

نوش در ای مهر و محبتشان بوده ا  به تصو ر بکشم، اما به رسم ادب و احترا  بوسه بر دستانشان زده 

و بر خود واجب می دانم زحمات پدر و مادر مهربانم و همسر دلسوز  که همواره راه گشای مشکلاتم 

رج نهاده و مراتب تشکر قلبی و باطنی خو   را از الطاف و مهربانی در تما  مراحل زندگی بوده اند ا

های آنها ابراز دار . همچنین لاز  میدانم که از زحمات فراوان استاد توانمند  جناب آقای دکتر منصور 

عرب چم جنگلی که با راهنما ی ها و نظرات ارزنده و صبر و حوصله فراوان، نق  مهمی در به ثمر 

ار داشته اند صمیمانه تقد ر و تشکر نما م، بی ترد د انجا  ا ن پا ان نامه بدون همکاری رساندن ا ن ک

و راهنما ی ا شان هرگز ممکن نبود. از استاد بزرگوار  آقای دکتر ناصر گودرزی که مشاوره ا ن پروژه 

تر بهرا  را بر عهده داشتند، کمال تشکر را دار . از آقای دکتر قدمعلی باقر ان دهقی و آقای دک

بهرامیان که زحمت نقد و داوری کار را بر عهده داشتند نها ت تشکر و قدردانی را دار . همچنین از 

دوستان بزرگوار  که ما ه دلگرمی ا نجانب بوده و متحمل زحمات ز ادی شدند نها ت سپاسگزاری و 

 امتنان را دار .
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 اس پکترومتری ب ه روش ربس پیش تغلیظ و اندازه گیری پیوسته مقادیر بسیار کم 

 جذب اتمی

 

 چکیده

 خط و اندازه گیری مقاد ر بسریار-در ا ن پا ان نامه  ک روش ساده و حساس برای پی  تغلیظ بر     

( با استفاده از روش تزر ق در جر ان پیوسته کوپل شده برا اسرپکترومتری جراب اتمری II)کم سرب 

)نفتیلیرد ن  بری  - N,Nرن کلرومتیله اصلاح شده باشعله ارائه شده است. ستون پر شده با پلی استی

( مورد استفاده قرار II) سرب خط -برای پی  تغلیظ بر (PS-NAPdien) ا مینو( دی اتیلن تری آمین

مولار صرورت گرفرت. بره  0/2 اسید هیدروکلر کبازداری شده در ستون بوسیله  سربگرفت. شو   

( متغیرهای شریمیا ی و دسرتگاهی مروثر در II) سربمنظور بررسی پی  تغلیظ کمی و اندازه گیری 

غلظتری ناحیره سیستم طراحی شده بهینه سازی شدند. تحت شرا ط بهینه، منحنی کالیبراسریون در 

 میلی لیترر 00. مقدار حد تش یص برای پی  تغلیظ است لیتر خطیمیلی میکروگر  بر 000/0 -2/0

ش در حجم پری  تغلریظ آمد. فاکتور پی  تغلیظ رولیتر به دست میلیمیکروگر  بر 000/0 ،از نمونه

( در سرط  II) سرباندازه گیری تکراری  6می باشد. انحراف استاندارد نسبی برای  22میلی لیتر،  00

اسرت. تريثیر  % 3/6و  % 0/2،  % 0/4تر، بره ترتیرب، لیمیلیمیکروگر  بر  20/0و  00/0، 02/0غلظتی

. صرحت روش های حقیقی مرورد بررسری قررار گرفرت نمونه موجود در بیشترمزاحم سا ر گونه های 

 م تلف مورد بررسی قرار گرفت. حقیقیپیشنهاد شده بوسیله آنالیزنمونه های 

 (.II)سربخط، پلی استیرن،  -، پی  تغلیظ برشعله لغات کلیدی: اسپکترومتری جاب اتمی
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 فهرست 

 

  فصل اول

 

 مقدمه  

  0 .................................................................................................................................................................. سرب -0-0

 0 ................................................................................................................ سربمیا ی خواص فیز کی و شی -0-2

 2 ........................................................................................................................................... سربکاربرد های  -0-3

 3 ............................................................................................................................. انسانروی  بر سربثرات ا -0-4

 4 .......................................................................................................................... سرباثرات ز ست محیطی  -0-0

به کمک تکنیک پی  تغلیظ و اسپکترومتری جاب اتمی  سربمروری بر روشهای اندازه گیری  -0-6

 0 .............................................................................................................................................................................. شعله

 

 فصل دو  

 

 تئوری 

 03  ...................................................................................................................... (SPEاست راج فاز جامد ) -2-0

 03  ........................................................................................................................ ................تار  چه.......... -2-0-0

 03  ................................................................................................................... تئوری است راج فاز جامد -2-0-2

 SPE ................................................................................................................................ 04معرفی روش  -2-0-3

 00 ........................................................ پا ین بر روی جاذب بازداری عناصر در سط  غلظتی بسیار -2-0-4

 06 ............................................................................................................................................... جاب -2-0-4-0   

 06 ............................................................................................................................... کی لیت شدن -2-0-4-2   

 00 .............................................................................................................. شو   عناص از سط  جاذب -2-0-0

 00 .................................................................................................................................. انواع فازهای جامد -2-0-6

 01 .......................................................................................................................... میکروستون ها -2-0-6-0      

  20 ................................................................................. کارتر ج ها و لوله های سرنگی مصرفی-2-0-6-2      

 20 ....................................................................................................................................... د سکها -2-0-6-3      

 SPE .........................................................................................................................................  20مزا ای  -2-0-7

 22 ............................................................................................................................... پی  تغلیظ -2-0-7-0      

 22 .........................................................................................نگه داری و ذخیره سازی گونه ها -2-0-7-2      

 23 ................................................................................................................... گز ن  پا ری بالا -2-0-7-3      

 23  ..................................... خط به تکنیک های تجز ه ای-و امکان اتصال براتوماسیون   -2-0-7-4      
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 24 ................................................................................... خط به اسپکترومتری جاب اتمی -اتصال بر -2-0-0

 24  .......................................................................................................... (FIAآنالیز با تزر ق در جر ان )  -2-2

 20 ................................................................................................................................................. تار  چه -2-2-0  

 26 .......................................................................................................................................... دستگاهوری -2-2-2  

 FIA ....................................................................................................... 27اساسی در سیستم  اجزای -2-2-3  

 27 ............................................................................. اکنشگرهاوسا ل انتقال دهنده نمونه و و -2-2-3-0      

 21 .......................................................................................................................... مارپی  واکن  -2-2-3-2      

 21 ......................................................................................................... سیستمهای تزر ق نمونه -2-2-3-3      

 30 .............................................................................................................................. آشکار سازها -2-2-3-4      

2-2-4- FIA 30  .................................................................... ای برای انتقال دقیق و تکرارپا ر نمونهوسیله 

 FIA  ........................................................................  32روش پی  تغلیظ بر ر خط نمونه به روش  -2-2-0

 34  ....................................................................................................................................... طیف جاب اتمی -2-3

 34  ................................................................................................   چه طیف سنجی جاب اتمیتار -2-3-0  

 30 .................................................................................................................... دستگاهوری جاب اتمی -2-3-2  

 30  ................................................................................................................................ منابع تاب  اولیه -2-3-3  

 36 ..................................................................................................................... اتم سازها درجاب اتمی -2-3-4  

 36  .............................................................................................................. اتم سازهای شعله ای-2-3-4-0      

 37 ............................................................................................................................. ساختار شعله -2-3-4-2      

 30 ....................................................................................................................................... مه پاش -2-3-4-3      

 31 ............................................................................................................................ مه پاش بادی -2-3-4-4      

 31  .............................................................................. دهای لاز  برای تشکیل گونه های اتمیفرآ ن-2-3-0  

 40 ...................................................................... اصول اندازه گیری در اسپکتروسکوپی جاب اتمی -2-3-6  

 

 فصل سو  

 

 تجربی 

 42 ..................................... به روش جاب اتمی سربپی  تغلیظ و اندازه گیری پیوسته مقاد ر بسیار کم 

 42 ...................................................... آنها مواد شیمیا ی و محلول های مورد استفاده و طرز تهیه ی -0 -3

 43 ..................................................بی  ) نفتیلیدن ا مینو( دی اتیلن تری آمین - N,Nلیگاند تهیه -3-2

 اتیلن تری بی  )نفتیلیدن ا مینو( دی - N,N لیگاندتهیه پلی استیرن کلره اصلاح شده با -3-3

 43 ......................................................................................................................................................................... آمین 

 44 ............................................................................................................................. تهیه ستون پی  تغلیظ -3-4
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 44 ........................................................................................................................ وسا ل و دستگاه های لاز  -3-0

 46 .......................................................................................... طراحی سیستم پی  تغلیظ جر ان پیوسته -3-6

 47 .............................................................................................. روش بهینه سازی عوامل مؤثر بر سیستم -3-7

 40 ................................................................................................... محیطpH بررسی و بهینه سازی  -3-7-0  

 00 ...................................................................................................... بررسی و بهینه سازی حجم بافر -3-7-2  

 00 ................................................................................................... بررسی و بهینه سازی نوع شو نده -3-7-3  

 02 ............................................................................................. بررسی و بهینه سازی غلظت شو نده -3-7-4  

 04 ................................................................................... بررسی و بهینه سازی سرعت جر ان نمونه -3-7-0  

 00 ................................................................................ بررسی و بهینه سازی سرعت جر ان شو نده -3-7-6  

 06 ............................................................................................................ حجم پی  تغلیظ اثربررسی  -3-7-7  

 07 .......................................................... بررسی و بهینه سازی طول ستون )مواد پرکننده ستون( -3-7-0  

 01 .......................................................................................................... بررسی قدرت  ونی )اثر نمک( -3-7-1  

 60 ................................................................................................................................................. شرا ط بهینه -3-0

 60 ................................................................................................................................................ کالیبراسیون  -3-1

 62 .................................................................................................................................. دقت و صحت روش -3-00

 63 ...................................................................................................................................  یص روشحد تش -3-00

 64 ........................................................................................................................ بررسی اثر مزاحمت  ونها -3-02

 60 ................................................................................................................................... فاکتور پی  تغلیظ -3-03

 67 .................................................................................................................................. درصد باز ابی روش -3-04

 60 .............................................................................................................................. بررسی ظرفیت ستون -3-00

 61 .............................................................. روشمونه گیری، ضر ب مصرف و کارا ی غلظت سرعت ن -3-06

 61 ............................................................................................ های حقیقی گیری سرب در نمونه اندازه -3-07

 61 .......................................................................................... ای آباندازه گیری سرب در نمونه ه -3-07-0   

 70 ............................................................................................... اندازه گیری سرب در نمونه چمن -3-07-2   

 72 ..................................................................................... اندازه گیری سرب در نمونه موی انسان -3-07-3   

 

 فصل چهار 

 

 بحث و نتیجه گیری 

 73 ................................................................................................................ سیستم شیمیا ی مورد استفاده -4-0

 74 ................................................................................................................ بهینه سازی متغیر های تجربی -4-2

 70 .................................................................................................................................. ارقا  شا ستگی روش -4-3



 ي 

 

 

 71 .............................................................................................. ی انجا  شدهمقا سه روش با سا ر روشها -4-4

 00 ................................................................................................................................................... آ نده نگری -4-0
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 هاشکلفهرست 

 

 04 ......................................................................................... مراحل م تلف است راج با فاز جامد -( 0-2شکل)

 01 ................................................................................................... انواع م تلف فاز جامد مصرفی -( 2-2شکل)

 FIA ..................................................................................................... 26طرح کلی  ک سیستم  –( 3-2شکل)

 27 ..................تزر ق شده  ور متوالی پاسخ  ک آشکار ساز نوعی به محلول رنگی که به ط - (4-2شکل)

 20 .......................................... های آننما   اثر متقابل غلطتکهای پمپ پر ستالتیک و لوله -( 0-2شکل)

 30  ..................................................................................................... سیستم تزر ق ش  قسمتی -( 6-2)شکل

 30 ....................... اتصال ساده بین پمپ و تزر ق کننده و اسپکترومتری جاب اتمی شعله –( 7-2شکل)

 30 ................................ ی فلزات هابرای تعیین  ونم ساده تزر ق در جر ان پیوسته سیست –( 0-2شکل)

 FIA ..................................................................................... 32روش پی  تغلیظ توسط  اساس –( 1-2شکل)

خرط مقراد ر  –بررای پری  تغبریظ برر  FIAسیستم ساده تک کاناله با دو در چره  –( 00-2شکل)

 34 ............................................................................................................................................ بسیارکم  ونهای فلزی

 36 .............................................................. سط  مقطع  ک لامپ کاتدی تو خالی  از شما ی–( 00-2شکل)

 30 ................................................................................................................................... ( ساختار شعله02-2شکل)

 40 ..................................................................................... ای انجا  شده طی اتمسازیفرا ند ه -( 03-2)شکل

 44 ...... بی  )نفتیلیدن ا مینو( دی اتیلن تری آمین با پلی استیرن - N,Nواکن  لیگاند -(0-3)شکل

 46 ............................................................... طرح شماتیک سیستم مورد استفاده در ا ن پروژه - (2-3)شکل

 41  ..................................................................................................................نمونه  pHبررسی اثر -( 3-3)شکل

 00 ..................................................................................................................... بررسی اثر حجم بافر -( 4-3)شکل

 02 ..................................................................................................................... وع شو نده( بررسی اثر ن0-3)شکل

 03 ................................................. بررسی اثر غلظت شو نده هیدروکلر ک اسید بر حساسیت -( 6-3)شکل

 00 .................................................. بررسی اثر سرعت جر ان نمونه در حجم پی  تغلیظ ثابت -(7-3شکل)

 06 .............................................. بررسی اثر سرعت جر ان شو نده در حجم پی  تغلیظ ثابت -(0-3شکل)

 07 .................................................................................. بررسی اثر حجم نمونه پی  تغلیظ شده -(1-3شکل)

 01 ................................................................................................................ بررسی اثر طول ستون -(00-3شکل)

 60 .................................. میلی گر  بر لیتر سرب 00/0بررسی اثر قدرت  ونی برای محلول  -(00-3شکل)

 62  .................................................................................................................. منحنی کالیبراسیون -(02-3)شکل

 66  .......................................................................................................... تغلیظتعیین فاکتور پی  -(03-3شکل)

بی  )نفتیلیردن ا مینرو( دی اتریلن ترری  – N,N ساختار پیشنهادی کمپلک  لیگاند -(0-4)شکل

 73 .................................................................................................................................................... (IIرب)آمین با س

 

 



 ل 

 

 

 هاجدولفهرست 

 

 2 ............................................................................................ های فیز کی و شیمیا ی سرب( و ژگی2-0)جدول

 42 ........................................ مواد شیمیا ی مورد نیاز در تهیه محلولها و مواد استفاده شده –( 0-3)جدول

 40 ................................. گیری سرببرای اندازه اسپکترومتر جاب اتمی شعله شرا ط دستگاه -( 2-3)جدول

 41 ....................................................................................... مونهن pHنتا ج حاصل از بررسی اثر  -(3-3)جدول

 0/7pH= ..................................................................... 00نتا ج حاصل از بررسی حجم بافر فسفاتی  -( 4-3)جدول

 02 ........................................................................................... نتا ج حاصل از بررسی نوع شو نده -(0-3جدول)

 03 ...................................................................................... نتا ج حاصل از بررسی غلظت شو نده -(6-3جدول)

 04 ........................................................................... نتا ج حاصل از بررسی سرعت جر ان نمونه -(7-3جدول)

 00 .................................................................  ندهشو جر ان نتا ج حاصل از بررسی اثر سرعت -(0-3جدول)

 07 .................................................................................. حجم نمونه پی  تغلیظز نتا ج حاصل ا -(1-3جدول)

 00 ........................................................................................ نتا ج حاصل از بررسی طول ستون -(00-3جدول)

 60 .............................................................................................................. بررسی اثر قدرت  ونی -(00-3جدول)

 62 ... لیترمیلی 00نتا ج حاصل از بررسی منحنی کالیبراسیون برای حجم پی  تغلیظ  -(02-3جدول)

 63 ................................................................................................................ بررسی دقت و صحت -(03-3جدول)

میلی گر   00/0بررسی اثر مزاحمت گونه های مزاحم و حد مجاز آنها نسبت به سرب ) -(04-3جدول)

 60  .....................................................................................................................................................................بر لیتر(

 70 ................................................................. اندازه گیری سرب در نمونه آب چشمه شاهرود -(00-3)جدول

 70 ............................................................................... آب شاهرود اندازه گیری سرب در نمونه -(06-3جدول)

 70 .......................................................................................... چمن اندازه گیری سرب در نمونه -(07-3جدول)

 72 ................................................................................... موی مرد اندازه گیری سرب در نمونه -(00-3جدول)

 72 ..................................................................................... موی زن اندازه گیری سرب در نمونه -(01-3جدول)
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 سرب -8-8

 Pbوجود دارد.  نشان  02و عدد اتمی   Pbسرب عنصری فلزی است که در جدول تناوبی با نشان

دارای رنگ و چک  خوار ، عنصری سنگین، سمی سرباست.  0 پلوبوبرای سرب خلاصه نا  لاتین آن 

بلکه ا ن فلز به سبب چک   ،نیست یجد دمورد استفاده ازسرب در جوامع  .باشدخاکستری کدر می

 باشد.خواری و انعطاف پا ری اش هزاران سال است که مورد استفاده می

 

 خواص فیزیکی و شیمیایی سرب -8-2

باشد. هنگامیکه تازه براق که دارای رنگ خاکستری کدر می و دارسرب فلزی بسیار نر ، پا 

.  شودشود، سفید ما ل به آبی است اما در معرض هوا به رنگ خاکستری تیره تبد ل میتراشیده می

از خاصیت هدا ت الکتر کی پا ینی برخوردار است. ا ن فلز به  انعطاف پا ر بوده وا ن عنصر فلزی 

کند و به همین علت از آن برای نگهداری ما عات فرسا شگر مقاومت می پوسیدگی رشدت در براب

شود. با افزودن مقدار خیلی کمی آنتیموان  ا فلزات د گر به سرب ( استفاده می)مثل اسید سولفور ک

 .]0[دهد( خواص فیز کی و شیمیا ی سرب را نشان می2-0توان آن را س ت نمود. جدول )می

  

 

 

 

 

 

                                                 
1 -Plumbum 
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 های فیز کی و شیمیا ی سربو ژگی( 2-0جدول )

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 ربردهای سربکا -8-8

)در حالت عنصری( پ  از آهن، آلومینیو ، م  و روی بیشتر ن کاربرد را دارد. برخی از  ا ن فلز

 کاربردهای سرب به صورت ز ر می باشد:

 باشد.اصلی تر ن کاربرد سرب در تهیه باطری های سربی برای وسا ل نقلیه می -0

ساختمانی به  هایها و پنجره، سقف ها، لولهدر وسا ل تزئینیهای ساختمانی و هم چنین در سازه -2

 .کار می رود 

 های انتقال آب حاوی ا ن فلز هستند.های مورد استفاده در لعاب سرامیک و لولهرنگدانه -3

 کنند.به منظور بهبود توانا ی موتور و بازده سوخت مقداری سرب به بنز ن اضافه می -4

 شود.مات نیز از ا ن فلز استفاده میدراجزای الکترونیکی، روک  کابل و مه -0

ها به عنوان درزگیر برای محافظت اتصالات در برابر باران اتصالات و هم چنین در با  در آلیاژها، -6

 گیرد.مورد استفاده قرار می

 

Pb 

 

 شیمیا ی نشانه

 شکل فلزی نر  و سفید ما ل به آبی

 هاو ژگی چک  خوار و انعطاف پا ر

 نقطه ذوب گراددرجه سانتی 327

 نقطه جوش گراددرجه سانتی 0740

 چگالی کیلوگر  بر متر مکعب 00/0

 عدد اتمی 02

 وزن اتمی 207
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 اثرات سرب بر روی انسان -8-4

شود نسان میبیشتر ن سربی که وارد بدن ا و دهدسرب حیات انسان را در معرض خطر قرار می

های نر  به و مقدار اضافی سرب در بافت هدیرسوجود دارد. نها تاً مقدار آن به  ک سط  ثابت در خون 

 Pb+2به علت مشابه بودن اندازه  کند.مغز است وان رسوب می و در شودخصوص مغز است وان وارد می

 شود.جانشین کلسیم می ون سرب ، Ca+2و 

و در کودکان نیز جاب آن  بوده کمبود کلسیم دارند، بیشتر جاب سرب در بدن اش اصی که

بیشتر از بزرگسالان است. سرب هم چنین از راه مداخله در کار آنز م ها، مزاحم تولید هموگلوبین 

ز ر هفت سال  نجنین و کودکا .شودشده و با پا ین آمدن سط  هموگلوبین باعث ا جاد کم خونی می

م آسیب پا ر هستند. ا ن فلز از جفت جنین عبور کرده، وارد بدن حتی در مقابل سطوح کم سرب ه

از رشد عادی  کودکاندر  شود. هم چنینشود و باعث سقط  ا نارس به دنیا آمدن جنین میجنین می

 .]2[کودکان تيثیرات ز انباری دارد ضر ب هوشیمغز جلوگیری کرده و روی رفتار، دقت و 

کوتاه مدت با مقدار سرب بالا و  اثر دو نوع تيثیر دارد،  کیبه طور کلی سرب بر سلامتی انسان 

تر ن تيثیر سرب بر سلامتی ظاهر می شود. امروزه عمده با مقدار سرب پا ین که د گری بلند مدت

احساس دل ، کوتاه مدت با مقدار سرب بالا شامل ضعف عضلانیاثرات   .انسان اثر کوتاه مدت آن است

آسیب به شبکه عصبی و مغز به  ،عوارض بلند مدت با مقدار کم سرباشد. می ب تهوعو سر درد ، درد

 .]3[می باشد بیماری های کلیویو  خصوص در کودکان
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 اثرات زیست محیطی سرب -8-5

باشد. کار کردن با سرب به علت نقطه ذوب کم تر ن فلز سنگین میسرب فراوانتر ن و پر مصرف

ن را به اشکال گوناگون در آورد. کاربردهای بسیار ا ن عنصر سبب توان آآسان بوده و به سادگی می

پراکندگی مهار نشدنی آن شده است و غلظت ز ست محیطی آن در بیشتر کشورها رو به افزا   

آ د، است. سرب تا زمانی که به صورت آزاد و غیر  ونی باشد مشکل ز ست محیطی به حساب نمی

 رود. آلا نده ز ست محیطی به شمار میبلکه سرب به صورت حل شده  ا  ونی 

باشد، منشاء ب   اعظم سرب در محیط ز ست ناشی از سرب انتشار  افته از وسا ل نقلیه می

شوند، ها در آب حل نمیباشد. ا ن ترکیبهای سرب در فضا، تقر باً از تب یر بنز ن میآلکیلتما  تترا

ها  ا در هوا در نها ت روی زمین، آب، میوه شوند. سرب اکسید معلقاز راه پوست جاب می ولی

شود. امروزه در کشورهای صنعتی از بنز ن نشیند و از آن طر ق وارد زنجیره غاا ی میسبز جات می

اما در بسیاری از کشورهای دنیا استفاده از بنز ن سرب دار هم چنان ادامه  ،شودسرب دار استفاده نمی

 .] 2[دارد

 00/0، غلظت سرب در آب آشامیدنی به  0116ن جهانی بهداشت در سال بنابر استاندارد سازما

طبق استاندارد آب آشامیدنی ا ران، حد مجاز سرب در آب  و] 4[گر  بر لیتر محدود شده استمیلی

. هم چنین سازمان غاا و داروی آمر کا مقاد ر سرب قابل ]0[میلی گر  بر لیتر است 00/0آشامیدنی 

 70و  20،  6سال، زنان باردار و سا ر بالغین را به ترتیب  6کودکان ز ر  تحمل در غاای روزانه

    ].6[میکروگر  تعیین کرده است

 و ا ن آمار نشان می دهد که سرب حتی در غلظت های پا ین برای سلامتی انسان مضر است

 حائز اهمیت است. پا ین گیری سرب در غلظت هایبنابرا ن اندازه
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گیری سرب به کمک تکنیک پیش تغلیظ و شهای اندازهمروری بر رو -8-6

 اسپکترومتری جذب اتمی شعله

های جداسازی کوپل شده با تکنیک-(، به عنوان  ک روش پی  تغلیظSPE)0است راج فاز جامد

اسپکترومتری جاب اتمی با کوره الکتروترمال   (FAASم تلف اسپکترومتری جاب اتمی شعله )

(ETAAS  )]03 – 7[پلاس ،(  مای القا ی جفت شده با اسپکترومتری نشری نوریICP-OES)    

[، کوپل شده و به 22-01] (ICP-MS)و پلاسمای القا ی جفت شده با اسپکترومتری جرمی  ]00-04[

های م تلف آبی )آب شهر و گیری عناصر سنگین از جمله سرب در نمونهصورت وسیعی در اندازه

 گیرد.های محیطی مورد استفاده قرار میهای بیولوژ کی و نمونههای صنعتی(، نمونهدر ا، پساب

های جاب اتمی، اسپکترومتری جاب اتمی شعله بدلیل داشتن مزا ا ی نظیر از میان تکنیک

پا ری بالا از روشهای متداول در  گز ن دقت و  سازی بالای نمونه، هز نه پا ین،امکان وارد

ست. اما بواسطه میزان بسیار کم ا ن عناصر و پیچیدگی بافت گیری ا ن دسته از عناصر ااندازه

حد تش یص بالا و مزاحمت شامل های حقیقی و محدود ت اسپکترومتری جاب اتمی شعله که نمونه

باشد مقاد ر خیلی کم ا ن عناصر با استفاده از ا ن روش قابل تعیین نیستند. شیمیا ی بافت نمونه می

ز را در پی  تغلیظ همزمان با  حل شده است،رحله پی  تغلیظ ا ن مشکل با بکارگیری  ک م

 - ا بر 2 ابد. روشهای ز ادی به صورت دستیغلظت آنالیت افزا   می ،جداسازی آنالیت از بافت نمونه

برای پی   4ما ع، است راج فاز جامد و است راج نقطه ابری -شامل هم رسوبی، است راج ما ع 3خط

است راج فاز جامد به دلیل  ، روشها. از میان ا ن روش[23ده می شود]تغلیظ ا ن عناصر بکار بر

تغلیظ بالا، زمان  داشتن مزا ا ی نظیر سادگی روش، گستره وسیع انت اب فاز جامد، فاکتور پی 

گیرند. مز ت مهم ا ن قرار می و توانا ی جداسازی چند عنصری بیشتر مورد استفاده است راج کوتاه

                                                 
1 - Solid phase extraction 
2 - Batch 
3 - On-line 
4 - Cloud point extraction 
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تواند با سیستمهای تزر ق پیوسته بکارگرفته شود و است که به آسانی می روش پی  تغلیظ ا ن

خط عناصر استفاده کرد. امروزه  افتن مواد  -گیری برتوان در پی  تغلیظ و اندارهبنابرا ن از آن می

جد د به عنوان است راج کننده فاز جامد به عنوان  ک زمینه تحقیقاتی مهم در سیستمهای پی  

 باشد. میتغلیظ مطرح 

خط  -گیری بربا توجه به ا نکه سیستم بکارگرفته شده در ا ن پروژه پی  تغلیظ سرب و اندازه

باشد، درا ن آن با اسپکترومتری جاب اتمی شعله با استفاده از  ک نوع جاذب جد د سنتزی می

خط  -رگیری سرب به روش پی  تغلیظ بقسمت توضی  م تصری درباره گزارشهای موجود در اندازه

 شود.ارائه می FAASبا 

 2برای پی  تغلیظ سرب از فاز جامد پلی تترا فلورو اورتانو همکاران   0استراتی  2002درسال

(PTFEاستفاده کردند. در ا ن گزارش ابتدا سرب را با آمونیو  پیرولید ن دی تیو کربامات )3                               

( (APDC بار دونو کمپلک  ب شدهترکیبPb(II)-PDC  بر روی سط  جاذب آبگر ز حاصلهPTFE  

 pHبه عنوان شو نده و در محدوده  IBMK))4. با استفاده از ا زو بوتیل متیل کتون شده استجاب 

خطی  ناحیهنمونه در ساعت به دست آمده است. در ا ن روش  00فرکان  نمونه برداری   2/3تا  4/0

 روش RSD، حد تش یص وگزارش شده است. فاکتور پی  تغلیظ میکروگر  بر لیتر 6/0-000غلظت 

گزارش شده است. ا ن  %6/2میکروگر  بر لیتر و  0/0،  33به ترتیب  (میکروگر  بر لیتر 30در غلظت )

های م تلف محیطی به طور موفقیت آمیزی به کار برده شده روش برای آنالیز سرب در نمونه

 .[24]است

 

و  همکاران   ک روش ساده ، حساس و کم هز نه برای پی  تغلیظ استراتی  و 2002در سال 

با  سربند. در ا ن روش کمپلک  اههای بیولوژ کی ارائه دادگیری بر خط سرب در آب و نمونهاندازه

                                                 
1 - Stratis 
2 - Polytetrafluorouretane 
3 - Ammonium pyrrolidine dithiocarbamate 
4 - Isobutyl methyl ketone 
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شود. با آمونیو  پیرولید ن دی تیو کربامات بر روی جاذب اسفنج پلی اورتان اشباع نشده بازداری می

فاکتور پی   باشد.مینمونه در ساعت  36،  فرکان  نمونه برداری ل متیل کتونشو نده ا زو بوتی

میکروگر  بر لیتر گزارش شده است. دقت ا ن روش  0/0و  030تغلیظ و حد تش یص روش به ترتیب 

 .[20]به دست آمده است %4/3میکروگر  بر لیتر  00در غلظت 

پارا -2-بنزولیدازو( -2)-2ان اصلاح شده با همکاران  از اسفنج پلی اورتو  0لموس 2002در سال 

 نمودهاستفاده  سرب ( به عنوان پر کننده ستون پی  تغلیظ در است راج فاز جامد BTAC)  2کرزول

، حد تش یص روش برای اندازهمولار 0/0با شو نده هیدروکلر ک اسید باشد. می 7 بهینه نیز pH و 

و  00انحراف استاندارد نسبی برای غلظت  آمده است.میکروگر  بر لیتر به دست  0/0گیری سرب 

گیری سرب در باشد. ا ن روش برای اندازهدرصد می 7/0و  0/6میکروگر  بر لیتر سرب به ترتیب  000

 .[26]نمونه مشروبات الکلی مورد استفاده قرار گرفته است

با فسفات ز رکونیو   اصلاح شده  4و همکاران  با استفاده از سیلیکا ژل 3ماتوسو 2003در سال 

(VI)0  پی  تغلیظ فاز جامد و اندازه گیری بر خط سرب و م  باFAAS ند در ا ن انموده را گزارش

مولار و با سرعت جر ان عبور نمونه از  0/0شو نده نیتر ک اسید  ،pH= 0/4روش و در محیطی با 

، 30تعیین روش به ترتیب میلی لیتر بر دقیقه ، فاکتور پی  تغلیظ، حد تش یص و حد  0/2ستون 

میکروگر  بر لیتر به دست آمده است. انحراف استاندارد نسبی برای  7/06میکروگر  بر لیتر و  0/6

گیری سرب گزارش شده است. ا ن روش برای اندازه  %7/4میکروگر  بر لیتر سرب  7/06گیری اندازه

 .[27]ستدر نمونه آب رودخانه و آب صنعتی مورد استفاده قرار گرفته ا

و همکاران  از جاذب طبیعی سبوس برنج برای پی  تغلیظ سرب و  6آرودا 2004در سال 

در سرعت جر ان نمونه دقیقه پی  تغلیظ  4کادمیو  استفاده کردند. در ا ن روش در شرا ط بهینه )

                                                 
1 -Lemos 
2 -2-(2-benzothiazolylazo)-p-cresol 
3 -Matoso 
4 -Silica gel 
5 -Zirconium(VI)phosphate 
6 -Arruda 
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و  تش یص مولار ( حد 0/0میکرولیتر از شو نده نیتر ک اسید  300میلی لیتر بر دقیقه و حجم  0/6

به دست آمده است. ا ن  0/46میکروگر  بر لیتر و  0/04فاکتور پی  تغلیظ برای سرب به ترتیب 

 .[20]های آب به کار گرفته شده استگیری سرب در نمونهروش برای اندازه

و همکاران  با استفاده از دی بنز ل دی تیو کربامات به عنوان  0مصطفی توزن 2006در سال 

به عنوان ماده جاذب پی  تغلیظ سرب و کادمیو  و  V-413  2دوک  اپتیپورعامل کیلیت دهنده و 

حد تش یص روش برای سرب و درصد باز ابی به  .اندرا انجا  داده FAASگیری بر خط آن با اندازه

گیری اندازه 00گزارش شده است. دقت روش برای  % 10 -002میکروگر  بر لیتر و  60/0ترتیب 

به کار گرفته های محیطی گیری سرب در نمونهباشد. ا ن روش برای اندازهمی % 0 تر ا زتکراری کم

 .[21]شده است

و همکاران  روشی برای پی  تغلیظ و اندازه گیری بر خط سرب  و   3آنتمید   2006در سال 

بر  (DDPA) 4با دی اتیل دی تیو فسفات سرب، که در آن کمپلک  ندانمودهارائه  FAASم  با 

شود. در ا ن روش ا زو بوتیل متیل بازداری می (PCTFE) 0ذب پلی کلرو تری فلورو اتیلنروی جا

میلی لیتر بر دقیقه مورد استفاده قرار گرفته  0/2به عنوان شو نده با سرعت جر ان ( IBMKکتون )

میکروگر  بر لیتر و  7/2به ترتیب  (میکروگر  بر لیتر سرب 40در غلظت )است. حد تش یص و دقت 

های م تلف آب مورد استفاده قرار گیری سرب در نمونهاست. ا ن روش برای اندازه گزارش شده 2/2%

 .[30]گرفته است

 -2-متیل -6)-2و همکاران  از اسفنج پلی اورتان اصلاح شده با  6لموس 2006در سال 

  تغلیظ و به عنوان پرکننده مینی ستون برای پی  (BTANC-Me) 7تیازولیلازو( کروموتروپیک اسید

های محیطی استفاده نمودند. فاکتور پی  تغلیظ برای در نمونه FAASخط سرب با  -گیری براندازه

                                                 
1 -Mustafa Tuzen 
2 -Dowex Optipore 
3 -Anthemidis 
4 -Diethyldithiophosphate 
5 -Polychlorotrifiuoroethylene 
6 -Lemos 
7 -2-(6-methyl-2-benzothiazolylazo) chromotropic acid 
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میکروگر  بر  000گزارش شده است. حد تش یص و دقت روش در غلظت  37ثانیه پی  تغلیظ  000

گیری اندازه به دست آمده است. ا ن روش برای % 4/4میکروگر  بر لیتر و  70/3لیتر سرب به ترتیب 

های محیطی شامل چای سیاه، برگ اسفناج، آب شهر و آب معدنی مورد استفاده قرار سرب در نمونه

  .[30]گرفته است

  2و همکاران  از سیلیکا ژل اصلاح شده با آمینو تیوآمیدو آنتراکینون 0تانتولانی 7200در سال 

د. در ا ن گزارش ظرفیت جداسازی و حد نانمودهاستفاده برای پی  تغلیظ سرب به عنوان فاز جامد 

میکروگر  بر لیتر به دست آمده است.  0/22میلی مول بر گر  و  06/0تش یص برای سرب به ترتیب 

 .[32]ا ن روش برای تعیین سرب در آب آشامیدنی و آب شهر استفاده شده است

سرب  را برایبالا  گز ن  پا ریو همکاران   ک روش پی  تغلیظ با  3قائدی 7200در سال 

 -4) -4( اصلاح شده با  SDS) 4سد م دو دسیل سولفات -ند. در ا ن گزارش از آلومینا اهپیشنهاد کرد

شده به عنوان فاز جامد برای بازداری سرب استفاده  MBITP)) 0متوکسی بنز لیدن ا مین( تیو فنول

 -2/0تغلیظ محدوده خطی مولار در استون و شرا ط بهینه پی   0/0. با شو نده اسید نیتر ک است

گیری اندازه 00لیتر و دقت برای میلی نانوگر  بر 6/0حد تش یص لیتر، میکروگر  بر میلی 00/0

های م تلف به دست آمده است. از ا ن روش برای تعیین سرب در نمونه %1/0تکراری بر روی سرب 

 [.33]حاوی سرب استفاده شده است

چند  حساس برای پی  تغلیظ سرب و ک روش ساده و و همکاران   6احمدی 7200در سال 

دی  – 6و4ا ن روش جاب سرب به صورت کمپلک   اند.کردههای حقیقی پیشنهاد فلز د گر در نمونه

گااری ( بر روی کربن فعال شده به عنوان فاز جامد پا هDHMP) 7مرکاپتو پیر مید ن-2-هیدروکسی 

محدوده خطی  ،مولار در استون و شرا ط بهینه 0/2 سیدنیتر ک اشده است. در ا ن روش با شو نده 

                                                 
1 -Tuntulani 
2 -Aminothioamidoanthraquinone 
3 -Ghaedi 
4 -Alumina-sodium dodecyl sulfate 
5 -4- (4-methoxybenzylidenimine) thiophenole 
6 -Ahmadi 
7 -4, 6-dihydroxy-2-mercaptopyrimidine 
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حد تش یص، دقت روش، درصد باز ابی و  گزارش شده است.لیتر میلی میکروگر  بر04/0-0/0غلظت 

باشد. میلی گر  بر گر  می 40/0و  %0/10،  %4/0نانوگر  بر میلی لیتر،  4/0ظرفیت ستون به ترتیب 

برگ اسفناج و کبد گاو مورد استفاده قرار گرفته  ،های آبنمونهگیری سرب در ا ن روش برای اندازه

 .[34]است

آنتمید   و همکاران  از دانه های پلی کلرو تری فلورو اتیلن آب گر ز  2007در سال 

(PCTFE .به عنوان جاذب برای سیستم پی  تغلیظ بر خط سرب استفاده کردند )pH  بهینه برای

 PCTFEو  پیرولید ن دی تیو کربامات در ستون پر شده با آمونی سرب باموثر کمپلک   جاب

، باشد. با استفاده از ا زو بوتیل متیل کتون به عنوان شو نده حد تش یصمیpH 2/3-0/0محدوده 

 30و  220میکروگر  بر لیتر، 2/0به ترتیب  فاکتور پی  تغلیظ و سرعت نمونه برداری برای سرب

گیری سرب در غلظت استاندارد نسبی روش برای اندازه انحرافنمونه در ساعت به دست آمده است. 

گیری سرب در نمونه آب به گزارش شده است. ا ن روش برای اندازه %0/2میکروگر  بر لیتر سرب  30

  .[30]کار گرفته شده است

به و همکاران  برای پی  تغلیظ سرب از  ک میکرو ستون پر شده  0با تاک 2007در سال 

دی  6و3نفتول  -2نیتروزو  -0ب طبیعی )پودر شاخ قوچ( با عامل کیلیت دهنده  ک جاذ وسیله

باشد. حد تش یص می 17 ±2استفاده کردند. درصد باز ابی سرب در ا ن روش %  2سولفونیک اسید

میلی  00/4و  00، نانوگر  بر میلی لیتر 62/0، فاکتور پی  تغلیظ و ظرفیت جاذب به ترتیب روش

، هو ج و های م تلف آبگیری سرب در نمونهارش شده است. ا ن روش برای اندازهگر  بر گر   گز

 .[36]کاهو مورد استفاده قرار گرفته است

و همکاران  برای پی  تغلیظ سرب از  ک مینی ستون پر شده با کربن  3انصافی 0200در سال 

و حد تش یص  200غلیظ استفاده کردند. در ا ن روش فاکتور پی  ت 0و زا لن نارنجی 4فعال شده

                                                 
1 -Baytak 
2 -1-nitroso-2-naphtol-3,6-disulphonic acid 
3 -Ensafi 
4 -Activated carbon 
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، پساب و آب گیری سرب در آب رودخانهباشد. ا ن روش برای اندازهنانوگر  بر میلی لیتر می 4/0روش 

 .[37]گرفته استشهر مورد استفاده قرار 

 3دی ان )فنیتوئین( –4و 2 دی فنیل ا میدازولین -0 و 0 وهمکاران  از 2احمدی 0200در سال 

(DFTD)  4ان )تیوفنیتوئین( -4تیون،  -2یل ا میدازولین دی فن –0 و 0و (DFID و  )4) -2- 

برای اصلاح کربن فعال شده به عنوان جاذب برای  (MBIP) 0بنز لیدن ا مین( تیو فنول  – متوکسی

 DFID 60/0پی  تغلیظ سرب و م  استفاده کردند. حد تش یص روش با کربن فعال اصلاح شده با 

میکروگر  بر لیتر و برای کربن فعال  DFTD 02/0کربن فعال اصلاح شده با میکروگر  بر لیتر و برای 

 % 4تر از روش کم انحراف استاندارد میکروگر  بر لیتر به دست آمده است. MBIP 46/0اصلاح شده با 

های آب و گیری سرب در نمونهگزارش شده است. ا ن روش برای اندازه %10 و درصد باز ابی بیشتر از 

 .[30] ج رضا ت ب شی را نشان داده استخاک نتا

فی کردند. ا ن عامل و همکاران   ک عامل کیلیت دهنده جد د را معر 6لین 0200در سال 

شود. در شرا ط های آمینوی سیلیکا ژل تثبیت میکه روی گروهباشدمی 7اسید گالیک کیلیت دهنده

گر  و فاکتور پی  تغلیظ حدود  رمیلی گر  ب 63/02ظرفیت جداسازی  ،پی  تغلیظ سرب در ،بهینه

میکروگر  بر  00/0و  00/0حد کمی به ترتیب  . در ا ن روش حد تش یص وگزارش شده است 200

 .[31]لیتر به دست آمده است

به عنوان ( Vسیلیکا ژل اصلاح شده با اکسید نیوبیو )و همکاران  از  0مالتز 0200در سال 

. آب استفاده نمودنددر  FAASخط سرب با  -گیری بردازهپرکننده مینی ستون برای پی  تغلیظ و ان

                                                                                                                                               
1 -Xylenol orange 
2 -Ahmadi 
3 -5, 5-diphenylimidazolidine-2,4-dione (phenytoin) 
4 -5, 5-diphenylimidazolidine-2-thione-, 4-one (thiophenytoin) 
5 -2-(4-methoxy-benzylidenimine) thiophenole 
6 -Lin 
7 -Gallic acid 
8 -Maltez 
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درصد  نتا ج به دست آمده است. % 6/0میکروگر  بر لیتر و  30/0به ترتیب حد تش یص و دقت روش 

 [.40]می باشد %004تا  10باز ابی سرب در نمونه های م تلف محیطی در محدوده 

 ک مینی ستون پر شده از  و منگنز و همکاران  برای پی  تغلیظ سرب 0فضلیا 1200در سال 

        pH در شرا ط بهینه، محدوده  استفاده کردند. واکنشگر پیروکتکولو  XAD-4رز ن آمبرلیت  با

میلی لیتر بر دقیقه گزارش شده است. در ا ن روش با استفاده از  0/2و سرعت جر ان نمونه  0/6-0/4

 20/37و حد تش یص روش  060تور پی  تغلیظ فاک مولار به عنوان شو نده،  0/4اسید نیتر ک 

 . [40]باشدنانوگر  بر میلی لیتر می

به  (AATP) آمینو استیل تیو فنول-2از اسفنج پلی اورتان اصلاح شده با  2بورها  1200در سال 

و  خط سرب -گیری برپی  تغلیظ و اندازهجداسازی گز نشی،  عنوان پرکننده مینی ستون برای

به دست  067ظ برای سرب استفاده نمود. فاکتور پی  تغلی م تلفهای در نمونه FAASبا  کادمیو 

تر از گیری تکراری کماندازه 0برای و دقت روش  میکروگر  بر لیتر 066/0 است. حد تش یص آمده

  .[42]است. گزارش شده  00%

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                                                 
1 -Afzali 
2 -Burham 
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 ( SPE)8اج فاز جامد استخر -2-8

 تاریخچه-2-8-8

برمی گرددکه در آن زمان ستون ها  0170سابقه تار  ی است راج فاز جامد، به اوا ل دهه  

کمی از آلا نده  به منظور غلظت های بسیار 2توسط روهم و هال  XADانباشته شده با ذرات رز ن 

به  0170فعال چند ن سال قبل از سال های آلی موجود در آب مورد استفاده قرار گرفتند. اما کربن 

 .[43]منظور تغلیظ مواد آلی حل شده پی  از انجا  تجز ه مورد استفاده قرار گرفته بود

 

  تئوری استخراج فاز جامد -2-8-2 

سازی نمونه است که در آن آنالیتها از طر ق جاب های آمادهاست راج با فاز جامد  کی از روش 

و سپ  آنالیتهای جاب شده با استفاده از  ک حلال  و خالص سازی شدهبر روی فاز جامد تغلیظ 

معمولاً فاز جامد شامل ذرات کوچک و مت ل لی از سیلیکا می باشد که به شوند. مناسب شسته می

های در سالاند.  ک فاز آلی  ا  ک پلیمر آلی )مثل پلی استیرن دارای پیوند عرضی( پیوند داده شده

گیری  ونهای فلزی در غلظتهای بسیار پا ین آمیزی برای جداسازی و اندازهفقیتبطور مو SPEاخیر 

 .[44]استفاده شده است

و  ا حاف   ک روش کلاسیک برای پی  تغلیظ  ونهای فلزینیز  (LLE) 3ما ع -است راج ما ع 

ین دو ها بما ع شامل توز ع نمونه -مشابه روش است راج ما ع SPEاساس های بافتی است. مزاحمت

توز ع بین  SPEتوز ع بین دو فاز ما ع امتزاج ناپا ر است ولی در  LLEفاز است، با ا ن تفاوت که در 

تواند آنالیتسازی نمونه میشود. ا ن روش آماده)جاذب( انجا  می فاز ما ع )بافت نمونه( و فاز جامد

سازی کند. درا ن روش های موجود در محلول را از طر ق جاب بر روی فاز جاذب تغلیظ و خالص

                                                 
1-Solid phase extraction  
2 -Rohm and Hass  
3 -Liquid-liquid extraction 
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ها بازداری و آنالیت هدکرنمونه از داخل  ک کارتر ج،  ک لوله  ا  ک د سک حاوی فاز جاذب عبور 

 .[44]شوندمیشوند سپ  آنالیتهای جاب شده با استفاده از  ک شو نده مناسب باز افت می

 

  SPEمعرفی روش  -2-8-8

تشکیل شده است. ابتدا جاذب ( 0-2)شکل  معمولا از سه الی چهار مرحله متوالی SPEروش 

شود. ا ن مرحله بسیار ضروری است ز را سبب مرطوب می 0سازیآمادهجامد توسط  ک حلال مناسب 

های علاوه در ا ن مرحله ناخالصیکند. بهای عاملی را حلال پوشی میشدن مواد پرکننده شده و گروه

حبابهای هوای موجود در ستون خالی شده و شوند. همچنین حاف مینیز موجود در مواد جاذب 

شوند. نوع حلال آماده سازی به طبیعت جاذب بستگی فضاهای خالی داخل ستون توسط حلال پر می

و قدرت  ونی مشابه نمونه از داخل فاز جامد عبور  pHآب  ا محلول بافری با  دارد. بعد از عبور حلال،

سازی و مرحله عبور نمونه خشک نشود در غیر حله آمادهکند. با د دقت شود تا فاز جاذب بین مرمی

آ د. اگر جاذب برای بی  های ضعیفی بدست میها به خوبی بازداری نشده و باز افتا ن صورت آنالیت

سازی مجدداً انجا  شود و اگر دوباره آماده سازی انجا  از چند دقیقه خشک شود با د مرحله آماده

  خواهد بود.نشود باز افت آنالیت ناقص 

 

 مراحل م تلف است راج با فاز جامد -( 0-2شکل)

                                                 
1 -Condition 
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های مرحله دو  عبور نمونه از داخل فاز جامد است. بسته به نوع سیستم مورد استفاده، حجم

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

خلاء، از داخل ستون عبور نما د. سرعت جر ان عبوری نمونه از داخل جاذب پمپ کردن و  ا ا جاد 

ها بر روی جاذب تغلیظ شوند. اگر چه اجزای ثر آنالیتکافی پا ین باشد تا با بازداری مؤبا د به اندازه 

جه کنند و در نتیتواند توسط فاز جامد بازداری شود ولی اکثر آنها از داخل فاز جامد عبور میبافت می

 .شودسازی نمونه امکان پا ر میخالص

باشد. می مرحله سو  شستن جامد جاذب با  ک حلال مناسب و دارای قدرت شو   پا ین 

 واجاب هاشوند بدون ا نکه آنالیتاجزای بافت جاب شده بر روی فاز جامد توسط حلال شسته می

باشد آنگاه  ک مرحله خشک کردن ساز شوند. همچنین اگر آب در آنالیز آنالیت است راج شده مشکل

 .شودجهت حاف آب از سط  فاز جامد توصیه می

های مورد نظر با حلال مناسب است بدون ا نکه اجزای بافت مرحله نها ی شامل شستن آنالیت

ها بازداری شده واجاب شوند. حجم حلال شو نده با د طوری انت اب شود تا باز افت کمی آنالیت

سازی امکان پا ر شود. بعلاوه سرعت جر ان شو نده برای اطمینان از شو   قهمراه با حداقل رقی

 .[44]کامل با د بدقت تنظیم شود

  

  بازداری عناصر در سطح غلظتی بسیارپایین بر روی جاذب -2-8-4

برای پی  تغلیظ عناصر در سط  غلظتی بسیار پا ین با د آنها را بر روی فاز جاذب جاب نمود. 

شدن  ا  لیت، کیبه طبیعت جاذب بستگی دارد و ممکن است شامل جاب سادهمکانیسم جاب 

 استفاده شود. 0  ون –د است راج با فاز جامد زوج مبادله  ونی باشد. همچنین ممکن است از فرا ن

 

 

                                                 
0 - Ion pair solid phase extraction 
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 جذب -2-8-4-8

های از طر ق نیروهای واندروالسی و  ا بر هم کن  عناصر در حد غلظتی بسیار کم معمولاً

    . اکتا دسیل سیلیکاجاب می شوندی بر روی فاز جامد بسیار غیر قطبی )فاز معکوس( آبگر ز

(C18-silicaمتداول )فازهای پلیمری معکوس بو ژه کوپلیمر راً تر ن جاذب فاز معکوس است. اخی

د، ا ن نوع باش های الکترون آنالیت دارای دی و نیل بنزن ارائه شده است. هنگامی که -استیرن

های پلیمرها امکان برهم کن   ها ی برای چنین بر هم کن ًً سازند. معمولااضافی را فراهم می

شوند. با وجود ز را چندان قوی نیستند و به سرعت شکسته می خط مناسب هستند، -های برسیستم

شوند. بازداری نمی ها یجاذبلاا بر روی چنین های فلزی به شکل  ونی هستند چون گونه ،ا ن

های آلی همانند متانول  ا استونیتر ل  ند شستشو با استفاده از حلالآها فردر ا ن نوع جاذب معمولاً

 شود.انجا  می

 

 لیت شدنکی-2-8-4-2

 Nروژن )نیتمانند ها ی لیت شدن با عناصر فلزی را دارند. اتمهای عاملی توانا ی کیاتمهای گروه

های موجود در گروه Oموجود در آمینها، گروهای آزو، آمیدها و نیتر لها(، اکسیژن )به عنوان مثال 

فنولیک اتر، کربونیل و فسفور ل( و گوگرد )مانند گوگرد موجود در تیولها،  کربوکسیل، هیدروکسیل،

 ،های عاملی. طبیعت گروهندشولیت دهنده استفاده میبه عنوان عامل کی تیوکارباماتها و تیواترها(

لیت دهنده ممکن است پا ری لیگاند نسبت به عناصر م تلف را تعیین خواهد کرد. عوامل کیگز ن 

های تشکیل شده بر روی سپ  کمپلک و  به نمونه اضافی شده برای تشکیل کمپلک  مستقیماً

لیت دهنده به داخل جاذب های عاملی کیجاذب مناسب بازداری شوند. روش د گر وارد کردن گروه

 برای ا ن منظور سه روش وجود دارد: که است

 لیت دهندههای جد د حاوی عوامل کیسنتز جاذب -0

 های عامل دار شده(های عاملی بر روی جاذب ) ا جاذبپیوند شیمیا ی گروه -2
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حلولی از لیگاند سازی فاز جامد با مهای عاملی بر روی جاذب از طر ق اشباعپیوند فیز کی گروه -3

 لیت دهنده.کی

لیت دهنده از روی جاذب شدن عامل کی های نوع سه، کندهمشکل اصلی در استفاده از جاذب

 شود.جامد در طی مراحل عبور نمونه و شو   است که سبب کاه  عمر جاذب تهیه شده می

های مقدار  ونجداسازی  آمیزی در پی  تغلیظ، های م تلف تثبیت لیگاند بطور موفقیتروش

 .[40-40]فلزی استفاده شده اند

های عاملی کی لیت دهنده به فاکتورهای متعددی وابسته است که  های فلزی به گروهپیوند  ون

 ا ن فاکتورها عبارتند از:

 های فلزی طبیعت، بار واندازه  ون -0

 لیگاند زوج الکترون در های دهندهطبیعت اتم -2

 گیرد.ن است راج فلز و پیوند شدن به گروه های دهنده لیگاند صورت میشرا ط بافری که در آ -3

 طبیعت فاز جامد )همانند درجه پیوند عرضی برای پلیمرها(. -4

-های تشکیل کمپلک  فلز با عامل کی لیت دهنده میدر بعضی از موارد با دانستن مقاد ر ثابت

ه را در پی  تغلیظ عناصر پیشگو ی کرد. با های اصلاح شده با عوامل کی لیت دهندتوان رفتار جاذب

ثر است و گاهی اوقات منجر به تشکیل ؤوجود ا ن نوع جامد جاذب نیز در فرا ند کی لیت شدن م

               شودها ی با استوکیومتری غیر از استوکیومتری مشاهده شده در واکن  همگن میکمپلک 

[00-41]. 
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 ذب شویش عناصر از سطح جا -2-8-5

نوع شو نده بر اساس تما ل بیشتر عنصر جاب شده به حلال شو نده، در مقا سه با جامد جاذب 

شود تا از شکسته شدن بر همکن  با جاذب اطمینان حاصل شود. بنابرا ن اگر بازداری بر انت اب می

ه با تواند حاوی  ک عامل کی لیت دهندروی فاز جاذب در اثر کی لیت شدن باشد آنگاه حلال می

ثابت تشکیل کمپلک  قو تر باشد. همچنین فرا ند شو   ممکن است با استفاده از  ک اسید انجا  

شوند. اگر بازداری از طر ق شود که به موجب آن کی لیت شکسته شده و  ون های فلزی آزاد می

ن است از ممک pHفرآ ند مبادله  ونی صورت گیرد آنگاه بدلیل وابسته بودن فرا ند مبادله  ونی به 

های اسیدی استفاده شود. شو   گز نشی گونه مورد های م تلف همانند محلول pHشو نده ها ی با 

تر از ترکیبات مزاحم بازداری شده باشند، های فلزی قوینظر بسیار حائز اهمیت است. بنابرا ن اگر  ون

 .[44] استفاده شودهای مورد نظر با د از حلالی با قدرت شو   متوسط، قبل از شستشوی گونه

 

 انواع فازهای جامد -2-8-6

 3، لوله سرنگی2، کارتر ج0به فرمهای تجاری م تلف همانند میکروستون جاذب های جامد معمولاً

 .( آورده شده است2-2ها در شکل ). سه نوع از پرکاربردتر ن جاذب[00-03]وجود دارند  4و د سک

 

 

                                                 
1 -Micro-Column 
2 -Cartridge 
3 -Syringe barrel 
4 -Disk 
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 فیانواع م تلف فاز جامد مصر -( 2-2شکل) 

 

 هامیکروستون -2-8-6-8

-می های م تلف استفادهها برای است راج مقاد ر بسیار کم عناصر از نمونهمعمولاً از میکروستون

های م تلف وجود دارد لاا محدوده ها با جاذبامکان پر کردن میکروستون با توجه به ا نکه شود.

انت اب نمود. همچنین های تجاری ا و د سکهتوان در مقا سه با کارتر جها را میوسیع تری از جاذب

تواند بر اساس حجم نمونه انت اب شود. با توجه به ا نکه ا ن اندازه ستون ) عنی وزن جاذب( می

های فلزی با غلظت توانند برای حجم ز اد نمونه استفاده شوند، در نتیجه پی  تغلیظ  ونها میستون

استفاده شوند لاا شستشوی  ها ی با د مجدداً یکه چنین ستونگردد. از آنجائبسیار کم امکان پا ر می

ها بار ک است وکاربردشان به سرعت کامل آنها بسیار مهم است. بعلاوه قطر داخلی میکروستون

های ز اد نمونه به شود. در نتیجه برای حجممیلی لیتر بر دقیقه محدود می 0 -00ها ی در حد جر ان

  از است.زمان پی  تغلیظ طولانی نی
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 کارتریج ها و لوله های سرنگی مصرفی-2-8-6-2

های مورد استفاده در است راج با فاز های سرنگی جزء پر کاربردتر ن طرحها و لولهامروزه کارتر ج

های عاملی با گروه از جن  پلی پروپیلن و پلی اتیلن هستند و از مواد پرکننده جامد هستند و معمولاً

 ند.ام تلف پر شده

شوند )گاهی میکرومتری قرار داده می 20های جامد بین دو فیلتر پلی پروپیلن با منافا جاذب

میلی  000وزن فاز جامد درون کارتر ج ها از  و )شوداوقات از فیلترها ی از جن  شیشه استفاده می

بوده و وزن پر میلی لیتر  20تا  0های سرنگی بین کند. حجم لولهگر  تا  ک گر  و بیشتر تغییر می

های سرنگی دارای نوک استاندارد در قسمت گر  است. لوله 00میلی گر  تا  00های آن بین کننده

 را دارند. SPEهای خلاء انتها ی هستند که قابلیت اتصال به انواع پمپ

ها علاوه بر نوک تحتانی دارای نوک فوقانی نیز هستند. بنابرا ن در ا ن طرح امکان کارتر ج

کند. از اده از فشار مثبت و فشار منفی وجود دارد که از فشرده شدن فاز جاذب جلوگیری میاستف

سازی نمونه و گرفتگی توان به سرعتهای پا ین آمادههای سرنگی میها و لولهمهمتر ن معا ب کارتر ج

ا جاد کانال شان بوسیله ذرات و ترکیبات موجود در بافت نمونه به علت سط  مقطع پا ین اشاره نمود. 

های پی  دهد و سبب آلوده شدن آنالیتها را کاه  میدر داخل کارتر ج، ظرفیت بازداری آنالیت

 .[04-00] شودکننده میهای موجود در مواد پرتغلیظ شده به ناخالصی

 

 دیسکها -2-8-6-8

ها رتر جها، کاهای ت ت با سط  مقطع بالا مشکلات مربوط به ستوندر صورت استفاده از د سک

کننده در  ک بافت پلی در تهیه د سکها مواد پر .[03]ها را ن واهیم داشتو لوله

وزنی فیبرهای  -وزنی  % 00وزنی جاذب و  -وزنی  % 10ب درصد با ترکی (PTFE)تترافلورواتیلن

PTFE ذب داری ذرات جاهای برای نگ. در انواع د گر د سکها از بافت فیبر شیشه]06[شوندجا داده می

 سازند.های بالا را امکان پا ر میشود که ا ن ذرات عبور جر اناستفاده می
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ها ی با قطر  میلی متر در دسترس هستند. د سک 10تا  4ها در قطرهای م تلف بین د سک

ها هستند. به علت فضای خالی کم، سط  مقطع بالا و تر ن نوع د سکمیلی متر جزء پر استفاده 47

شود. بنابرا ن جر  ها انجا  میها بهتر از کارتر جها در د سکت، توز ع آنالیتاندازه کوچک ذرا

ها به حجم کمتری از ای از نمونه لاز  است. بنابرا ن د سککمتری از ماده جاذب برای حجم مشابه

سازی و هم در مرحله شو   نیاز دارند. بعلاوه فشار برگشتی پا ین د سکها حلال هم در مرحله آماده

ها احتمال سازد و سط  گسترده د سکهای بالا را فراهم میامکان استفاده از آنها در سرعت جر ان

های جد د نشاندن فاز جاذب در داخل د سک از رساند. همچنین تکنیکگرفتگی را به حداقل می

 ب شد.کند و انتقال جر  را بهبود میا جاد کانال در آن جلوگیری می

ها کاه  حجم حد است )حجم حد بیشتر ن حجم عبوری ه از د سک کی از معا ب استفاد

نمونه از روی د سک است بدون ا نکه آنالیت مورد نظر از د سک خارج شود(. همچنین ظرفیت 

های حقیقی )همانند آب رودخانه  ا در ا دارای د سک کمتر از کارتر ج است بنابرا ن برای نمونه

ها برای شوند. د سکهای فلزی بطور کامل و کمی بازداری نمیمقاد ر ز اد مواد آلی طبیعی( گونه

 شوند که برهم کن  قوی با فاز جاذب داشته باشند.ها ی توصیه میآنالیت

 

  SPEمزایای  -2-8-7

گیر و وقت های بسیار پا ین معمولاًما ع برای پی  تغلیظ عناصر در غلظت -های ما ع است راج

و قدرت  ونی نیاز است.  pHکنترل شد د شرا ط است راجی همانند دما،  پر دردسر هستند. بعلاوه به

ما ع شده است. ا ن تکنیک  -های کلاسیک است راج ما عجا گز ن روش SPEدر نتیجه امروزه روش 

همچنین رسیدن به  .[07]قیمت و زمان است راج بسیار جالب است به علت کاستن مصرف حلال آلی،

تواند بطور می  SPE.[00]باشدتورهای تغلیظ بالا در ا ن روش امکان پا ر میهای باز افت و فاکدرصد

ای همانند کروماتوگرافی ما ع، اسپکترومتری جاب اتمی و  ا خط به تکنیکهای تجز ه -بر
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-به علت وجود جاذب SPEمتصل شود. کاربردهای  (ICP)اسپکترومتری پلاسمای جفت شده القا ی 

 در قسمت ذ ل آورده شده است. SPEهستند. مزا ای  LLEاز روش تر های جامد متعدد وسیع

 

 پیش تغلیظ -2-8-7-8

های پی  تغلیظ های بالای حلال آلی استفاده می شود، لاا فاکتوراز حجم LLEچون در روش 

امکان پی  تغلیظ همزمان عناصر با غلظت کم همراه با حاف  SPEدر ا ن روش پا ین است. فرآ ند 

های آلی سمی و آلا نده محیط ز ست در ا ن سازد و مصرف حلالبافتی را فراهم می هایمزاحمت

رسد. تغلیظ بالای آنالیت است راج شده به سادگی از طر ق شستن ترکیبات جاب میاقل روش به حد

شود. بنابرا ن دسترسی به فاکتور تغلیظ در حد شده با حجمی بسیار کمتر از حجم نمونه حاصل می

 شود.ان پا ر میهزار امک

 

 هاسازی گونهنگهداری و ذخیره -2-8-7-2

های مورد نظر را در محل نمونه برداری بر روی فاز جامد جاب توان آنالیتمی SPEبا استفاده از  

های ذخیره شده را جهت آنالیز به آزما شگاه منتقل نموده و  ا برای مدت چند روز نمود، سپ  نمونه

گیری مقاد ر بسیار برای اندازه SPEا ن کاربرد  .[03-00، 01-60] داری کردهای فلزی را نگهگونه

کم عناصر بسیار حائز اهمیت است. ز را انتقال مستقیم نمونه به آزما شگاه و نگهداری آن تا زمان 

مراه خواهد داشت از جمله ا نکه ممکن است آنالیت در طی ا ن زمان ه آنالیز مشکلاتی را به

های جامد بسیار کم است و از تی شود. بعلاوه فضای اشغال شده توسط جاذبدست وش تغییرا

 شود.نگهداری ظروف حجیم اجتناب می
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 گزینش پذیری بالا -2-8-7-8

سازد. است راج گز ن  پا ر و پی  تغلیظ  ک عنصر خاص را امکان پا ر  می SPEگاهی اوقات 

آبهای سطحی با د فلزات غیر  فلزات سنگین درسازی اسپکترومتری به عنوان مثال در هنگا  آشکار

ها های بالا ی درا ن آبسمی همانند آهن و روی حاف شوند در صورتی که ا ن عناصر در غلظت

های  ک فلز بر روی فاز جامد بازداری شده و . همچنین ممکن است بعضی از گونه[60] وجود دارند

. بعلاوه از ]62[ شودمیسر می  SPEاستفاده از  سی باهای آن عبور کنند، در نتیجه گونه شناسا ر گونه

توان در جهت حاف ترکیبات مزاحم در تعیین فلزات )همانند ترکیبات ا ن گز ن  پا ری بالا می

  .]63[های بیولوژ کی( استفاده نمودچربی در نمونه

 

 ای های تجزیهخط به تکنیک-اتوماسیون و امکان اتصال بر  -2-8-7-4

SPE های خودکار شده متعددی به سیستم اند به آسانی بصورت خودکار درآ د و اخیراً تومی

ای متصل های تجز هخط به تکنیک-تواند بصورت برمی SPEعلاوه بر ا ن،  اند.صورت تجاری ارائه شده

خط از دستکاری کردن نمونه در بین مراحل پی  تغلیظ و آنالیز ممانعت به عمل  -شود. در روش بر

د. در نتیجه خطر از دست دادن آنالیت و آلوده شدن نمونه به حداقل رسیده و تکرار پا ری بالا آ می

خط چون تما  حجم آنالیز می شود، لاا حجم نمونه مورد نیاز -میسر می شود. در سیستم های بر

 ،ترجی  داده می شوند SPEخط  -های برهای پیچیده، سیستم ابد. برای نمونهکاه  می SPEبرای 

های م تلف نمونه است راج شده با روش تجز هبالا بوده و امکان  ها ز را انعطاف پا ری ا ن روش

 .] 64[وجود دارد تجز ه ای
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 به اسپکترومتری جذب اتمی  SPE خط -اتصال بر -2-8-1

پی   خط-بر برای اولین بار سیستم ]66،  67[و فانگ و همکاران   ]60[ن و همکاران اولئ

ها از آن ( را گزارش کردند.FAAS)0ر ق جر ان متصل به اسپکترومتری جاب اتمی شعله تغلیظ تز

های پر شده با مبادله کننده کاتیونی استفاده کردند. بعدها ا ن محققین همین سیستم را میکروستون

 -. از آن به بعد مقالات متعددی در زمینه پی  تغلیظ بر]64[متصل کردند  AAS-ET  2به دستگاه 

گزارش شده است.  3ط با اسپکترومتری جاب اتمی با سیستمهای تجز ه ای تزر ق در جر انخ

جاب  شوند با د آنالیتها را سر عاً ها ی که در سیستم پی  تغلیظ تزر ق پیوسته استفاده میجاذب

ندازه ها با د به اپا ری جاذباجابشان نیز سر ع باشد. به علاوه گز ن کرده و به دنبال آن فرا ند و

شود. همچنین های آلی )همانند متانول( استفاده می. معمولاً برای شستشو از حلالکافی بالا باشد

شوند. درا ن عوامل کمپلک  دهنده به محلول نمونه اضافه می برای بالا بردن کارا ی بازداری فلزات،

 ست. ها مبنای انت اب عوامل کمپلک  دهنده واکن  سر ع آنها با فلزات اسیستم

 

 (FIAآنالیز با تزریق در جریان )  -2-2

در چند ن سال گاشته  کی از پیشرفتهای مهم در شیمی تجز ه که تحول ز ادی در تجز ه مواد 

کار بوده است. ا ن سیستمها که قادرند نتا ج م تلف ا جاد کرده است، ابداع سیستمهای تجز ه خود

سانی فراهم آورند در ابتدا برای استفاده در ای ز ادی را با کمتر ن دخالت نیروی انتجز ه

آزما شگاههای تش یص طبی طراحی شدند در ا ن آزما شگاهها با د تعداد بسیار ز اد تجز ه با قیمت 

ارزان انجا  شود در واقع دو عامل کثرت تعداد نمونه و نیاز به کاه  هز نه، سبب تکمیل و پیشرفت 

روزه دستگاههای تجز ه خودکار، کاربردهای ز ادی در زمینهتدر جی روشهای تجز ه خودکار شدند. ام

گیری روزمره انواع اند. در کنترل کیفی فرآ ندهای صنعتی و برای اندازههای م تلف پیدا کرده

                                                 
1 -Flame atomic absorption spectrometry (FAAS) 
2-Electro thermal atomic absorption spectrometry  
3-Flow injection analysis 
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های شیمیا ی موجود درهوا، خاک و محصولات دارو ی و کشاورزی از روشهای م تلفی از ذرات و گونه

 .]60[تجز ه خودکار استفاده می شود

باشد که در سالهای اخیر ای تزر ق در جر ان  کی از انواع روشهای تجز ه خودکار میروش تجز ه

باره به چاپ رسیده است. در ا نجا سعی شده است توضیحات م تصری برای  مقالات م تلفی در ا ن

 آشنا ی کلی با ا ن روش ارائه شود.

 

 تاریخچه -2-2-8

و با 0توسط روز کا و هانسن  0170برای اولین بار در سال روش تجز ه ای تزر ق در جر ان 

 0160سالهای  که در 2، ا ن روش از روشهای آنالیز جر انی قطعه قطعه]61[ای معرفی شدانتشار مقاله

ها بوسیله جر ان  ک یستمهای جر انی قطعه قطعه، نمونهرا ج شده بودند، منتج شد. در س 0170تا 

سیستمها حبابهای هوا دو نق   هوا تا آشکار ساز حمل می شوند. در ا نمحلول حاوی حبابهای حاوی 

ها می شوند و د گر ا نکه حبابها از مهم دارند: اول ا نکه وجود حبابها، مانع از آلودگی جانبی نمونه

که  ک ها جلوگیری می کنند. طراحان سیستم تزر ق در جر ان نشان دادند که در صورتیپ   نمونه

 ن نوع به خوبی طراحی شود، بدون استفاده از حباب نیز، دو مز ت فوق به دست می آ د. سیستم از ا

کند، از جمله ا ن علاوه بر ا ن، عد  استفاده از حباب هوا مزا ای د گری نیز برای ا ن روش ا جاد می

 مزا ا می توان به چند مورد ز ر اشاره کرد:

 ( عتنمونه در سا 000تا  سرعت تجز ه بیشتر ) -الف

 ( به جز قسمت تزر ق نمونه ساده و انعطاف پا ر بودن قسمتهای سیستم ) -ب

 .]61 [( به دلیل عد  حضور هوا اختلاط تکرار پا ر نمونه و واکنشگر ) -ج

 

                                                 
1 - Ruzika and  Hansen 
2 -Segmented flow analysis 
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  8دستگاهوری -2-2-2

( نشان داده شده 3-2ای تزر ق در جر ان در شکل )طرحی از  ک سیستم بسیار ساده تجز ه 

 است.

 

 : پساب W:آشکار ساز ،  DET: نمونه ،   S: واکنشگر ،  R: حامل ، C , FIAطرح کلی  ک سیستم  –(  3-2 شکل)

 

در ا نجا نمونه از طر ق  ک سیستم تزر ق، به سیال غیر واکنشگر که نق  حامل را دارد، وارد 

مونه درون شود. معمولاً حامل ممکن است محلول بافر، محلولی از  ک نمک و  ا آب باشد. توده نمی

شکل )ناحیه اختلاط( با محلول واکنشگر، که از طر ق لوله د گری  Tلوله حرکت کرده و در محل لوله 

 ابد، ترکیب ( به طرف ناحیه اختلاط انتقال می 2معمولاً پمپ پر ستالتیک و توسط  ک پمپ )

 رسده آشکارساز میو ب شود. م لوط نمونه و واکنشگر از درون لوله مارپیچی م لوط کننده گاشتهمی

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

سیال واکنشگر نفوذ کرده و در ضمن ا ن عمل  مارپی  م لوط کننده توده نمونه به تدر ج به درون

شود. محلول پ  از عبور از گیرد و نتیجه حاصل در آشکارساز مش ص میواکن  مورد نظر انجا  می

 . ]70[شودآشکارساز به طرف فاضلاب هدا ت می

تکرارپا ری بالای ا ن سیستم  FIA( بیان شد  کی از مزا ای 0-2-2همچنان که در ب   )

، برای  ک محلول رنگی FIA( پاسخ  ک آشکارساز نوعی را در  ک سیستم 4-2ای است. شکل )تجز ه

                                                 
1 - Instrumentation 
2 - Peristaltic pump 
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دهد. از روی ا ن شکل تکرار پا ری بسیار یستم تزر ق شده نشان میپا ر به س که به صورت تکرار

 .]70[به خوبی مش ص است FIAعالی سیستمهای 

 

 پاسخ  ک آشکار ساز نوعی به محلول رنگی که به طور متوالی به سیستم تزر ق شده است - ( 4-2 شکل)

 

 FIAاجزای اساسی در سیستم  -2-2-8

 را معرفی می کنیم.  FIAرفته در  ک سیستم معمولی در ا ن قسمت اجزای متفاوت بکار 

 

 وسایل انتقال دهنده نمونه و واکنشگرها  -2-2-8-8

ای تزر ق در جر ان، دارای اهمیت ز ادی است. محلولها با د در انتقال محلول در سیستم تجز ه

ی برای انتقال های گوناگون ک سرعت جر ان ثابت و با کمتر ن ضربان، در سیستم جر ان  ابند. روش

تر ن روش انتقال محلولها در سیستمهای جر انی وجود دارند. استفاده از پمپ پر ستالتیک معمولی

ای است که با غلطکهای خود ها می باشد. پمپ پر ستالتیک، وسیلهنمونه و واکنشگرها در ا ن سیستم

 ک پمپ پر ستالتیک در  ارراند. اساس کهای پلاستیکی فشرده و به جلو میسیال را در داخل لوله

شود، در هر لحظه حداقل سه که در شکل د ده می ( نشان داده شده است. همان طوری 0-2 شکل )

ها ای از سیالها را درون لولهتواند جر ان پیوستهها در تماس بوده و فشار ناشی از آنها میغلطک با لوله

 .ا جاد کند
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 های آنی پمپ پر ستالتیک و لولهنما   اثر متقابل غلطتکها -( 0-2شکل)

 

اند و هر ای قرار گرفتهغلطک دارند که در  ک آرا   دا ره 00تا   0های جد د معمولاً پمپ

شود که جر ان ا جاد شده در ها در تماس هستند، ا ن امر باعث میلحظه نیمی از غلطکها با لوله

توان با تنظیم سرعت موتور و لولها را میها تقر باً فاقد ضربان باشد. سرعت جر ان محداخل لوله

متر میلی 20/0 -4 ها ی با قطرهای داخلی متنوع ازلوله هامروز .ها کنترل کردانت اب قطر داخلی لوله

کنند. لیتر بر دقیقه را فراهم میمیلی 0000/0 -40در دسترس هستند که امکان ا جاد جر انها ی از 

توانند به طور همزمان در لطکها دارای طول کافی هستند و میهای پر ستالیتک معمولاً غدر پمپ

 چند ن لوله جر ان ا جاد کنند. 

ها از . معمولاً لولهمی باشند های م تلفیهای مورد استفاده در پمپ پر ستالتیک از جن لوله

ستفاده با شوند. نوع لوله مورد اجن  پلی و  نیل کلرا د، سیلیکون و د گر مواد پلاستیکی ساخته می

های پلی و نیل توان از لولهتوجه به سیال جاری با د انت اب شود. برای سیالهای آبی و الکلی، می

استفاده کرد ولی برای حلالهای خیلی اسیدی و  ا قلیا ی و همچنین محلولهای آلی، با د از  0کلرا د

 .]60[های م صوص استفاده کردلوله

 

                                                 
1 -Poly vinyl cloride 
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  8مارپیچ واکنش -2-2-8-2

( نشان داده شده است، در اغلب سیستمهای تزر ق در جر ان،  ک  3-2که در شکل )همچنان 

تعبیه لوله مارپیچی وجود دارد که به مارپی  م لوط کننده  ا مارپی  واکن  معروف است و هدف از 

باشد تا علامت ا جاد شده از ا ن اختلاط آن، افزا   اختلاط شعاعی نمونه و واکنشگر با همد گر می

 . ]60[تر باشدتر و مش صبزرگ

 

  2سیستمهای تزریق نمونه -2-2-8-8

ای تزر ق در جر ان، مشابه سیستمهای تزر قی در روشهای تجز ه سیستمهای تزر ق نمونه

باشند. برای  ک تجز ه موفق لاز  است که محلول نمونه با می HPLCکروماتوگرافی ما ع به خصوص 

حاصل اغتشاش  ع تزر ق شده و در هنگا  تزر ق در جر انواحد از ما  هسرعت و به صورت  ک تود

تر ن راه تزر ق نمونه در جر ان پیوسته استفاده از شیر تزر ق ا جاد نکند، به همین دلیل مطمئن

 6-2ای از  ک سیستم تزر ق ش  قسمتی در شکل )است. شکل ساده 4برداریو مدار نمونه 3چرخان

برداری و سپ  تزر ق نمونه دو مرحله پر شدن مدار نمونه( نشان داده شده است. در ا ن شکل، 

برداری بسته به حجم تزر ق قابل تغییر است و معمولاً در مش ص شده است. حجم مدار نمونه

 . ]60[میکرو لیتر قرار دارد 0 -200محدودة 

 

                                                 
1 -Reaction coil 
2 -Injectors 
3 -Rotatory injection valve 
4 -Sampling loop 
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 ]60[سیستم تزر ق ش  قسمتی -(  6-2 شکل )

 

 8آشکار سازها -2-2-8-4

 HPLCشوند، مشابه آشکارسازهای های تزر ق جر انی استفاده میدر سیستمآشکارسازها ی که 

جاب و نشر اتمی، جاب  می توان بهاند انواع آشکارسازها ی که مورد استفاده قرار گرفتهاز باشند. می

 ملکولی، فلوئورسان  ملکولی، روشهای الکتروشیمیا ی، شکست سنجی، کدرسنجی، طیف سنجی ز ر

 .]60[اشاره نمودفور ه، طیف سنجی رامان، طیف سنجی جرمی و روشهای رنگ سنجی قرمز با تبد ل 

 

2-2-4- FIA ای برای انتقال دقیق و تکرارپذیر نمونه وسیله 

استفاده از آن به منظور انتقال دقیق و تکرارپا ر نمونه به سمت  FIA کی از کاربردهای روش 

اطمینان وجود دارد که تمامی شرا ط در چرخه  ا ن FIA ک آشکارساز و ژه است. در استفاده از 

 شود. گیری به خوبی ثابت نگه داشته میاندازه

در انتقال نمونه، ترکیب آن با اسپکترومتری جاب اتمی است.  FIAمثالی از کاربرد 

 FIAای است که کارآ ی آن در ترکیب با اسپکترومتری جاب اتمی  کی از چند ن دستگاههای تجز ه

(  ک سیستم شامل  ک خط اتصال ساده بین پمپ و تزر ق کننده 7-2 ابد. شکل )ا   میبسیار افز

 دهد. و اسپکترومتری جاب اتمی شعله را نشان می

                                                 
1 -Detectors 
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  ک سیستم شامل  ک خط اتصال ساده بین پمپ و تزر ق کننده و اسپکترومتری جاب اتمی شعله –( 7-2شکل)

 

 ابی به انتقال تکرارپا ر و مکرر نمونه را فراهم ( امکان دست7-2طرح نشان داده شده در شکل )

 ( نشان داده شده است. 0-2کند که ا ن امر در شکل ) می

 

 

های ساز اسپکترومتری جاب اتمی برای تعیین  وناز سیستم ساده تزر ق در جر ان پیوسته با آشکار –(  0-2 شکل)

میکرو  000میلی لیتر بر دقیقه و حجم تزر قی نمونه  1/4: سرعت جر ان شود. آزما   در شرا طفلزات استفاده می

پاسخ ثبت  –bمیکرو گر  بر میلی لیتر  0/0 – 0/2منحنی درجه بندی فلز روی در گستره  -aلیتر انجا  شده است. 

میکرو گر  بر  2-20منحنی درجه بندی مربوط به سرب درگستره  –cمیکرو گر  بر میلی لیتر روی  0/0شده به ازای 

 محلول سد م کلرا د % 3/3و  % 0در حضور    لی لیترمی

برداری است. آنچه با روش جاب اتمی افزا   فرکان  نمونه FIAاز د گر مزا ای ترکیب روش  

به دستگاه جاب   ک نمونه وارد کردنکه دارای اهمیت است ا ن است که در طی زمان لاز  برای 
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بعلاوه همانگونه که در  را تزر ق نمود. نمونه جداگانه دو FIAبا روش  می توان معمولی، اتمی به روش

 برد. دقت و صحت روش را بالا می FIA( قابل مشاهده است روش 0-2شکل )

مز ت د گر ا ن روش ا ن است که آشکارساز نیاز به مدت زمان کوتاهی برای نما   سیگنال 

شود، بنابرا ن نسبت زمان میی زمان آشکارساز، توسط محلول حاصل تمیز نمونه دارد و در بقیه

گااری بسیار بالا بوده و در نتیجه امکان مسدود شدن شعله به واسطه میزان نمک شستشو به نمونه

 رسد. بالا بسیار کاه   افته  ا به صفر می

استفاده از آن برای انتقال و پی  تغلیظ نمونه به صورت بر ر خط  FIA کی د گر از کاربردهای 

راکتورهای ستونی مناسب همراه شود. با  با FIA ابی است که نگامی قابل دستاست. ا ن هدف ه

به صورت  AAS بهبرای پی  تغلیظ و وارد سازی نمونه  FIAتوجه به ا نکه در ا ن پروژه از روش 

 می شود. FIAهای بعدی مروری بر ا ن کاربرد برخط استفاده شده است لاا در ب  

 

   FIAخط نمونه به روش روش پیش تغلیظ بر    -2-2-5

( نشان داده شده است. همانگونه که 1-2در شکل ) FIAی  تغلیظ بوسیله روش قواعد تکنیک پ

غلظت آنالیت در با جاذب   ک ستون کوچک پر شدهبا عبور نمونه از میان شود در شکل مشاهده می

در  شود. بعلاوهمی ی حجم کوچکی از محلول شستهبه وسیله آنالیت  ابد و سپ ستون افزا   می

 نشان داده شده است.  ،نسبتاً ز اد محلول نمونهپراکندگی کم برای حجم های  (1-2شکل )

 

 

 FIAروش پی  تغلیظ توسط  اساس–(  1-2 شکل)
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گیری مقاد ر خیلی کم کاتیون عناصر در اندازه های بالا ا ن روش برای دست  ابی به حساسیت

شود. رسازی توسط اسپکتروفتومتری جاب اتمی شعله استفاده میهای خیلی رقیق با آشکادر محلول

 .باشدمی هر چرخه نمونه گیری شامل دو عملیات جداگانه پی  تغلیظ و شو  

باشد. در ابتدا حجم ز ادی که دارای دو در چه میاست  تک کاناله FIAتر ن روش، سیستم ساده

شود و به جلرو رانرده به درون جر ان حامل تزر ق می (S)ی لیتر( توسط در چهمیلی 0از نمونه )مثلاً 

مرولار( توسرط  0میکرولیتر از نیتر رک اسرید  00شود. سپ  حجمی کوچک از شو نده ) همانند می

برابر پی  تغلیظ شده است به سمت  000شود و آنالیتی را که در حدود تزر ق می (E)ی دو  در چه

ظ به صورت بر ر خط ا ن است کره نمونره و اسرتانداردها برد. مهمتر ن مز ت پی  تغلیآشکارساز می

صرورت مشرابه جاذب بره شوند و ستون سازی میمتحمل رفتار مشابهی از زمان تزر ق تا زمان آشکار

ها ی که بره ی جر ان و واکن در نتیجه هندسه گردد .و استانداردها استفاده می های نمونهبرای همه

شود. در ا ن روش جراب به صورت دقیق و تکرارپا ر انجا  می FIA دهد در سیستمدنبال آن رخ می

 باشد اما شستشوی پ  از آن با ستی به صورت کمی انجا  شود. کمی آنالیت از محلول شرط لاز  نمی

( را اصلاح کردند و سیستمی با دو پمرپ پری  تغلریظ ارائره 00-2افراد د گر طرح موجود در شکل )

کنند. مز ت ا ن طررح ا رن اسرت کره هنگرامی کره  رک سرتون در کار میدادند که به طور متناوب 

ی گونره کره چرخرهی پی  تغلیظ است ستون د گر در مرحله شو   است  ا بررعک . همانمرحله

ها شامل مرحله بارگیری )زمانی که نمونه به درون حلقه داخلی نمونه تزر رق عملکرد هر  ک از ستون

 باشد. مرحله شو   بسیار سر عتر از مرحله بارگااری رحله شو   میشود(، مرحله تبادل  ون و ممی
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 خط مقاد ر بسیارکم  ونهای فلزی –برای پی  تغبیظ بر  FIAسیستم ساده تک کاناله با دو در چه  –( 00-2شکل)

 

توان باشد. نمیگااری میدر نتیجه با ا ن طرح تنها هدف دست  افتنی اصلاح فرکان  نمونه  است.

لاحاتی در مرحله شو   انجا  داد ز را مراحل تعیین کننده سرعت مراحل بارگیری و تبادل  ون اص

 .است

 

 جذب اتمی سنجی طیف  -2-8

 تاریخچه طیف سنجی جذب اتمی  -2-8-8

ها و مقاد ر کم با پیشرفت علم و تکنولوژی روز به روز اهمیت بیشتری پیدا کرده و روش تجز ه

    های آبی های پا ین فلزات در محلولا برای تجز ه سر ع و حساستر غلظتای رهای و ژهدستگاه

تواند برای ها بوده و میطلبد. روش جاب اتمی با شعله و  ا کوره گرافیتی  کی از ا ن تکنیکمی

 به کار رود.  %0عنصر با دقت و حساسیت عالی و انحراف استاندارد بهتر از  70تجز ه حدود 

ارائه داد و کاربرد واقعی جاب اتمی برای  0103طرح جاب اتمی را در سال اولین بار وال  

نشان داده شد و در نها ت اولین  3، میلاتز2، آلکیمید0وال توسط  0100تجز ه شیمیا ی در سال 

 .]70[وارد بازار شد 0101دستگاه تجاری جاب اتمی در سال 

 

                                                 
1 -Walsh 
2 -Alkemade 
3 -Milatz 
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 دستگاهوری جذب اتمی  -2-8-2

 ای اسپکتروسکوپی جاب اتمی عبارتند از : اجزای سازنده ی دستگاهه

 منبع تاب  

 نگهدارنده نمونه

 طول موج گز ن

 آشکار ساز

 تقو ت کننده

 پردازشگر علامت 

 

 منابع تابش اولیه  -2-8-8

( و لامپ ت لیه HCL) 0متداولتر ن منابع تاب  مقدماتی مورد استفاده لامپ کاتدی توخالی

های باشند. لامپها بر اساس ت لیه در فشار پا ین میو ا ن لامپ( هستند . هر دEDL) 2بدون الکترود

های جاب اتمی، است. تصو ر ا ن لامپ در گیریمتداولتر ن منبع برای اندازه( HCLکاتدی تو خالی )

ای با د واره ض یم است که ( نشان داده شده است. ا ن لامپ متشکل از  ک لوله شیشه00-2شکل )

   ی شفاف تعبیه شده است. دو سیم تنگستن در داخل سر د گر لوله لحیمادر  ک سر آن پنجره

کند. به انتهای سیم د گر  ک استوانه تو خالی فلزی ها به عنوان آند عمل میاند.  کی از ا ن سیمشده

وصل شده است. ا ن استوانه به عنوان کاتد عمل کرده و از جن  فلزی است که طیف آن مورد نظر 

شود. کند. لوله با گاز خالص نئون و  ا آرگون پر میای از ا ن فلز عمل میی نگهداری لا هاست و  ا برا

ولت بین دو الکترود اعمال و  300افتد که پتانسیلی به بزرگی  ون  گاز بی اثر هنگامی اتفاق می

یل به اندازه میلی آمپر در اثر مهاجرت  ونها و الکترونها تولید شود. اگر پتانس 0-00جر انی در حدود 

                                                 
1 -Hollow Cathod Lamp(HCL) 
2 -Electrodeless Discharge Lamp  
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های فلزی از سط  های گازی انرژی جنبشی کافی برای کندن بعضی از اتمکافی بزرگ باشد، کاتیون

 نامند. می 0فرا ند را بیرون اندازیکنند. ا ن کاتد را کسب و  ک ابر اتمی تولید می

تاب  و ژه خود اند و بنابرا ن های برانگی تههای فلزی بیرون انداخته شده در حالتب شی از اتم

به سط  کاتد  های فلزی مجدداً کنند. در نها ت اتمگردند نشر میرا هم چنان که به حالت پا ه بر می

 .  ]72[شوندکنند و ته نشین میای لوله نفوذ میهای شیشه ا د واره

 

 

 ]72[سط  مقطع  ک لامپ کاتدی تو خالی از  شما ی–( 00-2شکل)

 

 تمی اتم سازها درجذب ا -2-8-4

در  ک تجز ه اتمی عناصر موجود در نمونه با د به صورت ذرات اتمی و خنثی کاهیده شده و 

پا ری ها به نحو تکراربه طر قی در مسیر پرتو تاب  پاشیده شوند که تعداد اتم سپ  .تب یر گردند

م ساز شعله ای  کی از متداول تر ن اتم سازها در جاب اتمی، ات .متناسب با غلظت آنها در نمونه باشد

 [. 72]می شود در ا نجا توضی  دادهاست که 

 

 اتم سازهای شعله ای  -2-8-4-8

         ای در اسپکتروفتومتری جاب اتمی، فلوئورسانی و نشری به کار گرفتهاتم سازهای شعله

تب یر ها ی مانند سازی با شعله بر روشرسد که اتمشوند. از نظر رفتار تکرارپا ری، به نظر میمی

                                                 
1 -Sputtering 
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الکتروگرما ی، قوس الکتر کی، جرقه الکتر کی و ... به استثنای پلاسمای جفت شده القا ی برتری 

سازی خیلی بهترند. علت ا ن های اتمبرداری و بنابرا ن حساسیت، سا ر روشدارد. از نظر کارا ی نمونه

وده در نتیجه موجب های آزاد در مسیر جاب بای کوتاه بودن زمان توقف اتمهای شعلهعیب روش

های آن با گازهای احتراقی شود. عامل د گر رقیق سازی اتممه پاش می –بازده پا ین سیستم مشعل 

 باشد. می

 

 ساختار شعله  -2-8-4-2

نواحی مهم  ک شعله شامل منطقه احتراق اولیه، ناحیه م روط داخلی و ناحیه م روط خارجی 

ی نسبی ا ن نواحی ( نشان داده شده است. ظاهر و اندازه03-2می شود. نواحی مهم شعله در شکل )

ی کند. منطقهبا نسبت سوخت به اکسنده و همچنین نوع سوخت و اکسنده تغییر قابل توجهی می

ها ناشی    و سا ر راد کال 2Cو  CHاحتراق اولیه با نورتابی آبی رنگ خود که از طیف های نورانی 

شود و به همین دلیل از گرما ی معمولاً در ا ن ناحیه برقرار نمی شود، قابل تش یص است. تعادلمی

 شود. ای استفاده میی احتراق اولیه به ندرت در اسپکتروسکوپی شعلهمنطقه

ناحیه م روط داخلی در شعله های هیدروکربنی استوکیومتری نسبتاً بار ک است و ارتفاع آن 

متر نیتروز اکسید به چند سانتی -ژن  ا استیلناکسی -ممکن است در منابع با سوخت غنی استیلن

تر ن قسمت شعله در اسپکترومتری های آزاد است و پر استفادهبرسد. ا ن منطقه اغلب غنی از اتم

ی واکن  ثانو ه است که در آن محصولات م روط داخلی به اتمی است. م روط خارجی  ک منطقه

  . ]72[ط اطراف پاشیده می شونداکسیدهای مولکولی پا دار تبد ل و سپ  به محی
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 ( ساختار شعله02-2شکل)

 

 مه پاش -2-8-4-8

اتمی  –های آزاد در شعله و پلاسما به خصوصیات سیستم انتقال دهنده مه پاشتشکیل اتم

  کننده وابسته است. نوع مه پاش استفاده شده بر روی بازده مه پاشی، حلال زدا ی و تب یر تاثیر 

 عبارتند از : های مورد استفاده در اسپکترومتری اتمیتر ن انواع مه پاشلگاارد. متداومی

 0های بادیمه پاش -0

 2مه پاش مت ل ل -2

 3مه پاش مافوق صوت  -3

 4مه پاش برای مواد جامد معلق ز اد  -4

 5مه پاش مولد قطرات مجزا  -0

 

 

 

 

 

                                                 
1 -Pneumatic Nebulizer  
2 -Frit Nebulizer 
3 -Ultrasonic Nebulizer 
4 -High Solid Nebulizer 
5 -Isolated Droplet Generator Nebulizer 



 مه پاش بادی  -2-8-4-4

 های بادیها به دو صورت مه پاش. ا ن مه پاشاست هاآن بادی نوعها، متداولتر ن مه پاش

 ها  ک جر ان متراکم گازوجود دارند. در ا ن مه پاش 2های بادی عمومیپاشو مه 0متحدالمرکز

 .]72[)اکسیدان( ، محلول را به صورت مه  ا افشانه در می آورد

 سرعت و راندمان مه پاشی به پارامترهای ز ر وابسته است : 

 های موئینه نمونه میزان افت فشار در طول لوله -

 ی موئینه ارتباط دارد .( قطر لوله موئینه ) سرعت مک  با عک  توان چهار  قطر لوله -

 و سکوز ته محلول ) اثر معکوس (  -

 

 های اتمی فرآیندهای لازم برای تشکیل گونه-2-8-5

در ساز،  ار اتمی با وارد کردن پیوسته نمونه به اتمفرآ ندهای لاز  برای تبد ل محلول نمونه به ب      

شود سیستم وارد کننده نمونه ، نمونه را . همانطور که مشاهده می( نشان داده شده است04-2شکل )

      کنرد. چنرین فرآ نردی بره اصرطلاحای با قطرات بسیار ر ز به محیط شعله وارد مریبه صورت افشانه

ی بالای شعله باعث تب یر حلال و سپ  تب یر آئروسل خشک باقیمانرده شود. دماپاشی نامیده میمه

ترا  شدههای آزاد شکل می گیرند می توانند توسط برخورد با تاب  برانگی ته شود. هنگامی که اتممی

.]72[شروندمری باعث کاه  شدت تاب  منبع  های آزادا با تشکیل اتم خطوط طیفی حاصل شود و 

                                                 
1 -Concentric Pneumatic Nebulizer 
2 -Angular or Cross Flow Pnumatic Nebulizer 



 

 

 ند های انجا  شده طی اتمسازیفرا  -( 03-2شکل )

 

 اصول اندازه گیری در اسپکتروسکوپی جذب اتمی -2-8-6

های آزاد ها به اتما  ون ها ای در اسپکتروسکوپی جاب اتمی شامل تبد ل مولکولفرآ ند تجز ه

( 0-0ی ). بر اساس رابطهباشدهای آزاد میگیری میزان جاب تاب  به وسیله ا ن اتمو سپ  اندازه

 کند : ها از قانون بیر پیروی میجاب در اتم

                     (0-0 )                                                                      a.b.ce 0I = I 

ضر ب جاب،  a ،شدت نور وارد شده به محلول 0Iمقدار نور خارج شده از  ک محلول،  Iدر  ا ن رابطه 

b و ورطول مسیر ن C  .غلظت محلول می باشند 

 شود،لامبرت در اسپکتروسکوپی جاب اتمی به کار برده می –ای قانون بیر اگر چه اصول پا ه

 گیری غلظت آنالیت، امکانپا ردر عمل به کار بردن ا ن رابطه به صورتی که هست برای اندازه ولی

تجز ه  کنواخت بوده و غلظت مولکولی های مورد در اسپکتروسکوپی مولکولی محلولز را د. باشنمی
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های آزاد های آزاد، غلظت اتمدر  ک سیستم از اتم ولیباشد. در تما  طول مسیر جاب نور ثابت  می

برای  توان مستقیماًلامبرت را نمی -ماند. به ا ن دلیل قانون بیردر طول مسیر جاب نور ثابت نمی

ها در مسیر نور در حالت تعداد اتم از طرف د گر ه کار برد.های آزاد از محلول نمونه بتعیین غلظت اتم

های آزاد به تعداد اتم. هم چنین دنباشتعادل ترمود نامیکی با محلول نمونه و با محصولات احتراق می

توان  ک منحنی استاندارد که میزان جاب را به غلظت غلظت فلز نمونه بستگی دارد. بنابرا ن می

 .] 73[رد و از آن برای اهداف تجز ه ای استفاده نموددهد رسم کارتباط می

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 سومفصل 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 تجربی
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 یگیری پیوسته مقادیر بسیار کم سرب به روش جذب اتمپیش تغلیظ و اندازه

 

آن هررم ا جرراد  مقرراد ر بسریار کررمبرا توجرره بره ا نکرره سرررب عنصرری سررمی اسرت و حترری در      

هررای م تلررف محیطرری از اهمیررت گیررری دقیررق و صررحی  آن در نمونررهنما ررد انرردازهمرری سررمیت

گیررری سرررب بررر ز ررادی برخرروردار اسررت. در ا ررن پررروژه  ررک روش بسرریار حسرراس برررای انرردازه

 تغلیظ جر ان پیوسته و اسپکترومتری جاب اتمی ارائه خواهد شد. اساس پی 

 آنها شیمیایی و محلول های مورد استفاده و طرز تهیه یمواد  -8 -8

 مواد شیمیا ی مورد نیاز در تهیه محلولها و مواد استفاده شده –( 0-3جدول )

 شرکت فرمول ماده

 نیترات سرب
23 )Pb(NO مرک 

 نیتر ک اسید
3HNO مرک 

 سولفور ک اسید
42SOH مرک 

O.2HPONaH سد م دی هیدروژن فسفات  مرک 242

O.7HHPOK دی پتاسیم هیدروژن فسفات  مرک 242

 هیدروکسی نفتالدهید-2
2118 OHC 

 مرک

 اتیلن تری آمین دی
3134 NHC مرک 

OHC دی اکسان  مرک 84

 

 ای استفاده شد. بار تقطیر و مواد شیمیا ی با خلوص تجز هها از آب دوتما  محلول یدر تهیه     

تررات ( نیІІگرر  از نمرک سررب) 0010/0 میلی گر  بر لیتر از انحرلال 0000محلول سرب با غلظت 

های با غلظت کمتردر هر روز از محلول لیتری تهیه شد. محلولمیلی 000درصد در بالن حجمی  0/11

 شد. غلیظ تهیه می

 )مررک(اسرید غلیظ هیدروکلر ک لیترمیلی6/06 انحلالمولار از  0/2اسید  هیدروکلر کمحلول 

 لیتری تهیه شد. میلی 000در بالن حجمی 
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مولار سد م دی هیدروژن  00/0های های معین از محلولتلاط حجماز اخ pH=0/7محلول بافر با 

 متر تهیه شد.  pHمحلول به کمک pH مولار دی پتاسیم هیدروژن فسفات و تنظیم  00/0فسفات و 

 

 بیس ) نفتیلیدن ایمینو( دی اتیلن تری آمین - N,Nتهیه لیگاند -8-2

هیدروکسری  -2 مول( 0/0گر  ) 2/07 .شدتهیه ] 74-70[ جعاروش ذکر شده در مر بقطلیگاند      

 000/0گرر  ) 00/0 لیتر متانول حل شده و قطره قطره بره محلرول حراوی میلی 0/70نفتالدهید در 

 میلری 0/200لیتر متانول در  ک برالن رفلاکر   میلی 0/20آمین حل شده در  اتیلن تری دی مول(

فلاک  گرد د. بعد از کراه  حجرم لیتری اضافه گرد د. سپ  م لوط واکن  به مدت  ک ساعت ر

لیتر، اضافی حلال تحت جر ان هوا تب یر شد. در نها ت ما ع و سرکوز زرد رنرگ  میلی 00محلول به 

 حاصل شده در شرا ط خلأ خشک گرد د. 

 

ب یس )نفتیلی دن  - N,N لیگان دتهیه پلی استیرن کلرومتیله اصلاح شده با -8-8

 آمین  اتیلن تری ایمینو( دی

لیترری  میلری 000در  ک بالنتهیه شد.  ]76[ذب اصلاح شده طبق روش ذکر شده در مرجعجا      

 لیتررررررر  میلرررررری 00اسررررررتیرن کلرومتیلرررررره برررررره گررررررر  از پلرررررری 0/0مقرررررردار 

اتیلن ترری  بی  )نفتیلیدن ا مینو( دی - N,Nگر  از لیگاند 0/2اکسان اضافه شد. سپ  مقدار  دی

دکانتره  برالن را محتروی از آن پر روز رفلاک  شد.  آمین اضافه گرد د. م لوط واکن  به مدت دو

جهرت خشرک و  شردداده  با مترانول شستشرو سپ  چند ن باراکسان و  دیبار با  کرده و ابتدا چند

 قرارداده شد.  C000°به مدت دو ساعت در آون کردن 

( 0-3)اسرتیرن در شرکل  آمین با پلری اتیلن تری بی  )نفتیلیدن ا مینو( دی - N,Nواکن  لیگاند

 .]76[نشان داده شده است
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 استیرن آمین با پلی اتیلن تری بی  )نفتیلیدن ا مینو( دی - N,Nواکن  لیگاند -(0-3شکل )

 

 تهیه ستون پیش تغلیظ  -8-4

. مترر اسرتفاده شردمیلری 2برا قطرر داخلری پلی اتیلنی های برای تهیه ستون پی  تغلیظ از لوله     

بی  )نفتیلید ن ا مینو( دی اتریلن  –N،Nیرن اصلاح شده توسط لیگاند گر  از پلی استمیلی 0/000

بره منظرور خرارج  به روش خشک استفاده شد. مترسانتی 0/7 به طول کردن ستونتری آمین برای پر

پر  از پرر کرردن و آمراده  توسط پشم شیشه مسدود شرد.نشدن ماده پر کننده ستون دو انتهای آن 

اسرید  هیردروکلر کثانیره  30دقیقه آب دوبار تقطیر و سپ  به مدت  0ستون، ابتدا به مدت  سازی

داده شد. مقدار اضافی اسید با عبور آب دوبار تقطیر تا نزد ک به خنثری  رمولار برای شستشو عبو 0/2

 شدن شسته شد.

 وسایل و دستگاه های لازم  -8-5

 -AA  670، مردل شیمادزو ای پکترومتر جاب اتمی شعلهها توسط دستگاه اسگیریتمامی اندازه     

استیلن انجا  شد. پارامترهای دستگاهی مطابق با  -ی هواخالی سرب و شعله مجهز به لامپ کاتدی تو

 ( تنظیم گرد د.2-3شرا ط ذکر شده در جدول )
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 گیری سربای برای اندازهاسپکترومتر جاب اتمی شعله شرا ط دستگاه - (2-3جدول )

 سرب نصرع

 0/207 (nm) موجطول

 7 (mA) جر ان لامپ

 3/0 (nm) پهنای شکاف

 0/0 (L/min) سرعت جر ان استیلن

 0 (L/min) سرعت جر ان هوا

 6 (mmارتفاع شعله )

 00 (cm) طول مشعل

 

مجهز به 1متراهم ساخت شرکت 744متر مدل  pHهای بافری از دستگاه محلول pHبرای تنظیم      

مردل  پر سرتالتیک محلول نمونه از  ک پمپ کردن ی ترکیبی استفاده شد. برای پمپد شیشهالکترو

با قطرهای داخلری متفراوت و سررعت  3( مجهز به لوله های با جن  تا گون2)شرکت ها دولف 0200

هرای چرخ  موتور قابل تنظیم استفاده گرد د. سرعت جر ان مروردنظر از نمونره برا بکرارگیری لولره

شر  راهره  4ا قطر مناسب و تنظیم سرعت چرخ  موتور پمپ تنظیم گرد د. شریر انت رابتا گون ب

برای مراحل پی  تغلیظ و شرو   اسرتفاده شرد. لولره  6لکوپساخت شرکت سا 0000مدل  5رئودا ن

بوسیله SEMی ستون فاز جامد استفاده گرد د. تصاو ر متر برای تهیهمیلی 2های پلی اتیلنی با قطر 

ی بوسرریله Vis-UVبرره دسررت آمررد. طیررف  7سرراخت شرررکت فیلیررپ  XL 03مرردل SEMی 

ی اسررپکتروفتومتر شرریمادزو بوسرریله IRهررای و طیررف -060UVمرردل اسررپکتروفتومتر شرریمادزو

 به دست آمد. -470IRمدل

                                                 
1- Metrohm 
2 - Hidolph 
3 -Tygon 
4 - Selection Valve (SV) 
5 - Rheodyne 
6 - Supelco 
7 - Philips 



 تغلیظ جریان پیوستهطراحی سیستم پیش -8-6

 ،مرورد اسرتفاده قررار گرفرت ربسگیری مقاد ر ناچیز تغلیظ پیوسته که برای اندازهسیستم پی      

در دو ( طرح کلی ا رن سیسرتم  2-3 در شکل ) .سعی شد تا حد ممکن ساده و بدون پیچیدگی باشد

 حالت پی  تغلیظ و شو   به صورت جداگانه نشان داده شده است.

 

 )الف(
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ف( طرح شیر انت اب در حالت پی  تغلریظ. ب( ال). مورد استفاده در ا ن پروژهطرح شماتیک سیستم  - ( 2-3 شکل )

  : پمپ می باشد. P: ستون پی  تغلیظ و  MC که در آن ،طرح شیر انت اب در حالت شو   ستون
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بر اساس سیستم طراحی شده ستون پی  تغلیظ مستقیماً به شیر انت اب متصرل شرده و مقردار      

شود. به ا ن صورت که مونه از ستون تنظیم میتغلیظ بر اساس زمان عبور ننمونه مورد نظر برای پی 

سررعت جر ران و نمونه بره کمرک پمرپ و تحرت  پی  تغلیظ قرار گرفتهابتدا شیر انت اب در حالت 

 تا ا نکه سرب موجود در نمونه بر روی ستون جاب شود.  شوداز ستون عبور داده میمش صی 

  تغلیظ( با چرخ  شیر انت راب به حجم مورد نظر برای پی بسته) پ  از گاشت زمان معینی

 جر رانی از شرو نده تون، بوسیلهبازداری شده توسط س محلول شو نده از ستون عبور می کند و سرب

ای نمونه در ا رن حالرت سیگنالهای تجز ه. سپ  شود وارد مهپاش دستگاه جاب اتمی شسته شده و

گیری برا شود نمونهه مشاهده میسیله دستگاه جاب اتمی ثبت می شود. در ا ن سیستم همانطور کبو

گیرد. مز ت ا ن حالت اتلاف زمان کرم برین دو استفاه از جر ان تولید شده به وسیله پمپ صورت می

 تزر ق متوالی نمونه و سرعت بیشتر آنالیز است.

 

 مورد استفاده روش بهینه سازی عوامل مؤثر بر سیستم -8-7

 م عمرل وتند که هر کدا  به نحوی در مکانیسهس ای تابعی از عوامل م تلفکلیه روشهای تجز ه     

ای از روشرهای در پاسخ دخالت دارند. در بهینه سازی ا رن عوامرل در  رک سیسرتم تجز ره چنینهم

باشرد. در ا رن روش کلیره عوامرل می توان استفاده کرد. ساده تر ن آنها روش تک عاملی می م تلفی

شوند و تغییرات  ک عامل روی پاسخ سیستم بررسری آنها ثابت در نظر گرفته می ، به جز  کی ازموثر

 شوند.شود و با انت اب پاسخ بهینه در ا ن حالت، بقیه عوامل به همین ترتیب بهینه میمی

روش تک عاملی نیاز به زمان، امکانات و تعداد آزما شات کمتری دارد و بره همرین دلیرل در ا رن      

سازی سیستم از روش تک عاملی استفاده شده است. در ا ن کار بره منظرور فرراهم هینهتحقیق برای ب

نمودن بهتر ن حساسیت و در نتیجه بهتر ن حد تش یص، پارامترهای م تلف شیمیا ی و دسرتگاهی 

 به ترتیب عبارتند از : که مورد بررسی قرار گرفتند عملکرد سیستم، مؤثر بر
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0-pH  نمونه 

 حجم بافر -2

 وع شو نده ن-3

 غلظت شو نده -4

 سرعت جر ان نمونه و شو نده در حجم پی  تغلیظ ثابت -0

 حجم پی  تغلیظ -6

 طول ستون )مقدار مواد پر کننده ی ستون(-7

 قدرت  ونی )اثر نمک( -0

 

 محیط pH بررسی و بهینه سازی  -8-7-8

در مرحلره  .شردند تهیره  pH= 0/0-0/1 فسفاتی در محدودة ابتدا محلولهای بافربررسی، در ا ن      

بره  ) مرورد نظرر pH بافری شده در سرب گر  بر لیترمیلی 00/0 لیتر از محلولیمیل 00گیری اندازه

 0/4 در سرعت جر ان یمترسانتی 0/7با عبور از ستون ( 000لیتر بافر در بالن حجمی میلی0/0وسیله

انیه زمان پی  تغلریظ، مطرابق برا سیسرتم ث 000. پ  از گاشت لیتر بر دقیقه پی  تغلیظ شدمیلی

 0/2اسید  هیدروکلر کبا چرخ  شیر انت اب درموقعیت عبور شو نده،  (3-3) طراحی شده در شکل

 سربخروجی ستون که شامل داده شد. سپ   میلی لیتر بر دقیقه از ستون عبور 3/3مولار با سرعت 

ی ای برراهرای تجز رهگرد رد. سریگنال پاش دستگاه جاب اتمیمهبازداری شده در ستون است وارد 

. سیگنالهای حاصل در نداندازه گیری و ثبت شد  FAASهای م تلف توسط pHهای نمونه با محلول

( نشران داده  3-3 در شرکل ) pHبرا  ( گزارش شده و نمودار حاصل از تغییرات جراب 3-3 جدول )

مقدار سریگنال بیشرتر بروده و  pH ،1/0-2/7 می شود در محدوده شده است. همان طور که مشاهده

 .بهینه برای مطالعات بعدی در نظر گرفته شد pHعنوان  به =0/7pHشرا ط 
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 نمونه pHر نتا ج حاصل از بررسی اث -( 3-3 جدول )

 

pH جاب 

0/0 020/0 

0/6 023/0 

0/6 027/0 

0/6 030/0 

0/7 032/0 

2/7 042/0 

0/7 042/0 

0/0 040/0 

0/1 033/0 
 

 
 

 00/0میلری لیترر ، غلظرت سررب 00شرا ط : حجم محلول پی  تغلیظ نمونه.  pHررسی اثرب - ( 3-3 شکل )

 0/4ان آنالیرت، سررعت جر رمیلی لیتری 000نظر در بالن حجمی میلی لیتر بافر مورد  0/0میلی گر  بر لیتر، 

سرانتی مترر و  0/7، طرول سرتون لیترر برر دقیقرهمیلری 3/3ان شرو نده ، سررعت جر رمیلی لیتر برر دقیقره

 ثانیه  30ثانیه و زمان شو    000، زمان پی  تغلیظ مولار به عنوان شو نده0/2ک اسید هیدروکلر 
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 بررسی و بهینه سازی حجم بافر -8-7-2

 000بره  میلی لیترر 00/0-0/2یدر محدوده حجم=pH 0/7مطالعه، با اضافه کردن بافر با در ا ن      

 ای بررسی شد.تاثیر حجم بافر بر روی سیگنال تجز ه ،میلی گر  بر لیتر سرب00/0 میلی لیتر محلول

 روش کار به ا ن صورت بود:

هرای متفراوتی از محلرول برافر        کره حراوی حجرم های تهیره شردهمیلی لیتر از هر  ک از محلول 00

0/7pH= پ   متری عبور داده شد.سانتی 0/7ز ستون الیتر بر دقیقه میلی 0/4با سرعت جر ان  بودند

مرولار برا  0/2اسرید  زمان پی  تغلیظ، با چرخ  شریر انت راب، هیردروکلر کثانیه  000از گاشت 

خروجری سرتون وارد مهپراش دسرتگاه لیتر بر دقیقه از ستون عبور داده شد. سپ  میلی 3/3سرعت 

نتا ج و نمودار حاصل از ا ن بررسری در  شده و سیگنال جاب هر  ک از محلولها ثبت شد. اتمی جاب

م برافر در محردوده  دهرد کره حجرنشان مینتا ج  نشان داده شده است. (4-3) شکل و (4-3جدول )

میلی لیتر  0/0ای به دست آمده ندارد. لاا حجم بافر میلی لیتر تاثیر ز ادی بر سیگنال تجز ه 0/2-0/0

گونره هرای برافری  غلظرت. بهینره انت راب شرد لیترری بره عنروان مقردارمیلی 000در بالن حجمی 

2کننده 4NaH PO  2و 4K HPO     برافر بره  حجم بهینهدر  00/0×00-4و 41/0×00-4به ترتیب برابر با

 دست آمده است.

 =0/7pH نتا ج حاصل از بررسی حجم بافر فسفاتی -( 4-3جدول )

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 جاب

 لیتر( میلی گر  بر000/0)

 حجم بافر 

 )میلی لیتر(

020/0 00/0 

042/0 0/0 

040/0 0/0 

042/0 0/2 

031/0 0/2 
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  بر لیتر، میلی گر 00/0میلی لیتر، غلظت آنالیت  00جم بافر.شرا ط : حجم پی  تغلیظ بررسی اثر ح -( 4-3شکل )

تی سا ن  0/7میلی لیتر بر دقیقه، طول ستون 3/3ان شو نده ی لیتر بر دقیقه، سرعت جر میل 0/4سرعت جر ان  آنالیت 

 ثانیه  30ثانیه و زمان شو    000 زمان پی  تغلیظ مولار به عنوان شو نده، 0/2متر، هیدرو کلر ک اسید 

 

 بهینه سازی نوع شوینده بررسی و -8-7-8

مرولار و 0/2اسرید مرولار، نیتر رک  0/2و نده، محلولهرای هیردروکلر ک اسریددر بررسی نوع شر     

شرو    مرحلره مولار را تهیه کرده و از هر ک از آنها به صورت جداگانره بررای 0/2سولفور ک اسید 

گر  لیمی 0/0لیتر محلول میلی  00 در ستون در مرحله پی  تغلیظ استفاده شد. بازداری شده سرب

و سررعت  لری لیترر(می 00برالن حجمری میلی لیتر برافر درpH= 00/0 (0/7بر لیتر سرب در شرا ط 

متری پی  تغلریظ شرد. پر  از گاشرت سا نتی 0/7لیتر بر دقیقه آنالیت در ستون میلی 0/4جر ان 

شیر انت اب در موقعیتی قرار گرفت که امکان عبرور شرو نده از سرتون  ثانیه( 000تغلیط )زمان پی 

لولهرای شرو نده در هر  ک از محبه وسیله فراهم شود. در ا ن حالت خروجی ستون حاصل از شو   

 حاصرل هرایمیلی لیتر بر دقیقه وارد مهپاش دستگاه جاب اتمی شده و سریگنال 3/3سرعت جر ان 

هیردروکلر ک اسرید  دهد که قدرت شرو ندگینشان می( 0-3) . نتا ج ثبت شده در جدولندشد ثبت

 شرتر اسرت. لراا،ای حاصرل از آن بیتجز ه سیگنالنسبت به دو شو نده د گر بیشتر بوده و در نتیجه 

هیدروکلر ک اسید به عنوان شو نده مورد استفاده قرار گرفت. نمودار حاصل از تغییرات جاب با نروع 

 ( نشان داده شده است.0-3شو نده در شکل )

0
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 نتا ج حاصل از بررسی نوع شو نده -(0-3جدول)
 

 

 

  بر لیتر، میلی گر 00/0میلی لیتر، غلظت آنالیت  00بررسی اثر نوع شو نده. .شرا ط : حجم پی  تغلیظ  (0-3شکل )

ی لیتر بر دقیقه، میل 0/4سرعت جر ان  آنالیت  ،میلی لیتری 000در بالن حجمی  pH =0/7 میلی لیتر بافر 0/0

ثانیه و زمان  000 زمان پی  تغلیظ، تی مترسا ن  0/7لی لیتر بر دقیقه، طول ستونمی 3/3سرعت جر ان شو نده 

 ثانیه  30شو   

 

 بهینه سازی غلظت شوینده بررسی و  -8-7-4

 تهیه مولار 0/2تا  3/0اسید درمحدوده غلظتی  هیدروکلر کهای م تلف از در ا ن مرحله غلظت     

  =0/7pHر سرب در محیط بافر فسفاتی با گر  بر لیتمیلی 00/0لیتر محلول میلی 00. سپ  شد

 0/4متری و سرعت جر ان سانتی 0/7( در ستون لیتریمیلی 00لیتر بافر در بالن حجمی میلی 00/0)

با قراردادن شیر انت اب در  شد. سپ  ثانیه پی  تغلیظ 000لیتر بر دقیقه درمدت زمان میلی

بوسیله محلولهای هیدروکلر ک اسید با غلظتهای م تلف و سرب بازداری شده  موقعیت عبور شو نده،

شسته شده و وارد مهپاش دستگاه جاب اتمی  میلی لیتر بر دقیقه از شو نده 3/3جر ان با سرعت 

 جاب نوع شو نده

(M2 )HCl 043/0 

(M2 )3HNO  034/0 

(M0 )4SO2H  032/0 

0 

0.005 

0.01 

0.015 

0.02 

0.025 

0.03 

0.035 

0.04 

0.045 

A 

 وکلریکهیدراسید 
 

 اسید نیتریک اسید

  سولفوریک
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گیری و ثبت شد. نتا ج حاصل در جاب حاصل از شو   توسط هر  ک از محلولها اندازه شد. سپ 

 های بالاتر از شود در غلظتمشاهده می. همانطور که ( آورده شده است6-3) شکل ( و6-3) جدول

مولار هیدروکلر ک اسید  0/2لاا غلظت  شود.میسیگنال تقر باً ثابت  ،مولار هیدروکلر ک اسید 6/0

 .شو نده، در مطالعات بعدی مورد استفاده قرار گرفت بهینه غلظت به عنوان

 

 شو ندهنتا ج حاصل از بررسی غلظت  -(6-3جدول)
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میلی  00ی  تغلیظ پحجم محلول  : شرا ط اسید بر حساسیت. هیدروکلر کبررسی اثر غلظت شو نده  -( 6-3شکل )

میلی لیتری،  00در بالن حجمی  =pH 0/7لیتر بافر فسفاتی میلی 00/0میلی گر  بر لیتر، 00/0ظت آنالیت غل لیتر،

سانتی  ،0/7میلی لیتر بر دقیقه، طول ستون  3/3آنالیت، سرعت جر ان شو نده  میلی لیتر بر دقیقه0/4سرعت جر ان

 ثانیه 30و زمان شو    ثانیه 000، زمان پی  تغلیظ یمتر

 

 

 

 

 لظت شو نده )مولار(غ جاب

000/0 30/0 

007/0 60/0 

020/0 0/0 

030/0 3/0 

042/0 6/0 

043/0 0/2 

044/0 0/2 
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 بهینه سازی سرعت جریان نمونهبررسی و  -8-7-5

لیترر میلی 6/0-0/4درمحدوده ر نمونه از ستون بر حساسیت سرعت جر ان عبواثر  ،در ا ن بررسی     

لیترر در میلری 3/3سرعت جر ان شو   ثابت و برابر با مورد بررسی قرار گرفت در حالی که بر دقیقه 

-میلری 00/0ی با غلظت  هااز محلول یلیترمیلی 00 های ثابت ا ن بررسی حجم  در نظر گرفته شد.

در میلی لیتری(  00میلی لیتر در بالن  00/0) =pH 0/7با بافر فسفاتی  بافری شده گر  بر لیتر سرب،

با توجه بره سررعت در نظرر  .شدند پی  تغلیظهای م تلف در سرعت جر ان متریسانتی 0/7ستون 

از نمونه محاسربه  میلی لیتر 00گرفته شده برای عبور نمونه، مدت زمان لاز  برای پی  تغلیظ حجم 

اسید  هیدروکلر کگرد د و پ  از گاشت  زمان محاسبه شده شیر انت اب در موقعیت عبور شو نده 

ر بر دقیقه قرار گرفته و خروجری سرتون وارد مهپراش میلی لیت 3/3مولار، با سرعت جر ان ثابت  0/2

حاصرل نتا ج و نمودارهای  .گیری و ثبت شد. سیگنالهای حاصل از نمونه اندازهاب اتمی شددستگاه ج

شرود برا همانطور که مشرا هرده مری. شده است( نشان داده 7-3و شکل )( 7-3به ترتیب در جدول )

ثابت اسرت و  ایسیگنال تجز ه میلی لیتر بر دقیقه 0/4تا سرعت جر ان  افزا   سرعت جر ان آنالیت

ه  میرزان برازداری سررب برر روی لیتر بر دقیقه به دلیل کامیلی 0/4های بالاتر از در سرعت جر ان

پرا ین هرای خیلری اما به دلیل ا نکره در سررعت جر ران . ابدها کاه  میلیگاند حساسیت سیگنال

لیتر در دقیقه به عنوان سرعت جر ران میلی 0/4 ابد، سرعت جر ان میفرکان  نمونه برداری کاه  

 رای مراحل بعدی در نظر گرفته شد.بهینه ب

 حاصل از بررسی سرعت جر ان نمونه نتا ج -(7-3جدول)
 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 سرعت جر ان آنالیت

 )میلی لیتر بر دقیقه(

 جاب

 میلی گر  بر لیتر(00/0)

6/0 040/0 

3/2 043/0 

0/3 044/0 

0/3 042/0 

0/4 042/0 

0/4 030/0 
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لیتر، بافر میلی 00لیظ لیظ ثابت. شرا ط: حجم پی  تغدر حجم پی  تغ نمونه بررسی اثر سرعت جر ان -(7-3شکل)

سرعت  ،یسانتی متر 0/7میلی لیتری(، ستون پی  تغلیظ  00جمی میلی لیتر در بالن ح 00/0) =pH 0/7فسفاتی

 میلی گر  بر لیتر سرب00/0ثانیه ، غلظت  30 میلی لیتر بر دقیقه، زمان شو   3/3جر ان شو نده 

 

 شویندهبهینه سازی سرعت جریان بررسی و  -8-7-6

لیتر بر دقیقه تنظیم شده و سررعت میلی 0/4در ا ن مطالعه، سرعت جر ان نمونه در مقدار بهینه      

ه شرد. برا افرزا   سررعت جر ران داد میلی لیتر بر دقیقه تغییر 0/0 -4./جر ان شو نده در محدوده 

ز آن ای افرزا   مری  ابرد و بعرد امیلی لیتر بر دقیقه سریگنال تجز ره 2/3شو نده تا سرعت جر ان 

 ( نشران داده شرد.0-3( و شرکل )0-3) نترا ج حاصرل در جردولسیگنال تجز ه ای ثابت می شرود. 

کند و میلی لیتر بر دقیقه که حداکثر سیگنال را ا جاد می 3/3بنابرا ن با توجه به نتا ج، سرعت جر ان 

 با سرعت مک  مهپاش دستگاه تطابق دارد مورد استفاده قرار گرفت.

 

 شو نده جر ان  ج حاصل از بررسی اثر سرعتنتا -(0-3جدول)
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 سرعت جر ان شو نده

 )میلی لیتر بر دقیقه(

 جاب

 میلی گر  بر لیتر(00/0)

0/0 022/0 

4/2 036/0 

2/3 043/0 

4/3 043/0 

0/4 043/0 
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، میلی لیتر 00 ثابت. شرا ط: حجم پی  تغلیظبررسی اثر سرعت جر ان شو نده در حجم پی  تغلیظ  -(0-3شکل)

سانتی متری، سرعت  0/7میلی لیتری(، ستون پی  تعلیظ  00)میلی لیتر در بالن حجمی  =pH 0/7بافر فسفاتی

گر  بر میلی 00/0غلظت  و ثانیه  30زمان شو    ،ثانیه 000یتر بر دقیقه، زمان پی  تغلیظ لمیلی 0/4جر ان آنالیت

  سربلیتر 

 
 

 یظتغلحجم پیشبررسی اثر  -8-7-7

داشتن تمامی پارامترهای بهینره با ثابت نگهمنظور بررسی اثر حجم پی  تغلیظ،  در ا ن مرحله به     

های حجمعبورشده درمراحل قبل، در سرعت جر ان ثابت عبور نمونه از ستون و با تنظیم زمان، اجازه 

 .شد ماز ستون فراه لیترمیلی 0/0 -00در محدوده  مش ص و متفاوتی از محلول نمونه

      =0/7pHدر محریط برا برافر فسرفاتی سربمیلی گر  بر لیتر از  00/0های در ا ن بررسی محلول     

در محردوده  میلی لیتر برر دقیقره 0/4( با سرعتلیتریمیلی 00میلی لیتر بافر در بالن حجمی 00/0)

ن لاز  بررای عبرور متری عبور داده شد. پ  از گاشت زماسانتی 0/7از ستون ثانیه  70 -700زمانی 

مولار از ستون  0/2 اسید هیدروکلر کبا تغییر موقعیت شیر انت اب محلول  ،حجم در نظر گرفته شده

. ای ثبرت شردیگنال تجز رهو س هجاب اتمی شد وارد مهپاش دستگاه خروجی ستون شد.  عبور داده

برا  گزارش شرده اسرت. (1-3( و شکل )1-3نتا ج و نمودار حاصل از ا ن بررسی به ترتیب در جدول )

  ابد ای به طور خطی افزا   میای با افزا   حجم نمونه سیگنال تجز ههای تجز هتوجه به سیگنال
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    00گرااری حجرم های بعدی برای کاه  زمران پری  تغلریظ و افرزا   زمران نمونرهکه در بررسی

 ( برای پی  تغلیظ استفاده شد.ثانیه 000لیتر )زمان پی  تغلیظ میلی

 حجم نمونه پی  تغلیظز نتا ج حاصل ا -(1-3جدول)
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ر بالن حجمی میلی لیتر د0/7pH= (0/0بررسی اثر حجم نمونه پی  تغلیظ شده. شرا ط : بافر فسفاتی -(1-3شکل)

 لیظ میلی لیتر بر دقیقه شو نده، ستون پی  تغ 3/3لیتر بر دقیقه آنالیت و میلی  0/4سرعت جر ان  ،میلی لیتری( 00

 سربگر  بر لیتر میلی 00/0غلظت  و ثانیه 30زمان شو    سانتی متری، 0/7

 

 (مقدار جاذببهینه سازی طول ستون ) بررسی و -8-7-1

برا قطرر  مترریسرانتی 00ترا  0/0طرولی طول ستون، ستون ها ی در محدوده بهینه سازی برای      

شررا ط بهینره شرده سرا ر  دروشردند تهیره که شامل مقاد ر م تلف از جاذب بودنرد  داخلی  کسان

گر  بر لیترر میلی00/0غلظت در ای بر سیگنال تجز ه )طول ستون( کنندهپراده مقدار م پارامترها، اثر

   : سازی به صورت ز ر عمل شدا ن بهینه. در شد بررسی سرب

 جاب

 میلی گر  بر لیتر(00/0)
 حجم پی  تغلیظ )میلی لیتر(

020/0 0/0 

040/0 00 

062/0 20 

010/0 30 

000/0 40 

020/0 00 
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شرده در محریط  ، برافریسرربگر  برر لیترر میلی 00/0لیتری از محلول میلی 20و  00های حجم  

های تهیه شده عبور بر دقیقه از هر  ک از ستون لیتریمیلی 0/4جر ان با سرعت   pH=0/7 فسفاتی با

مولار  0/2یر انت اب محلول هیدروکلر ک اسیدبا چرخ  شزمان پی  تغلیظ  داده شد. پ  از گاشت

و خروجری  ثانیه از سرتون عبرور داده شرد 30ن لیتر بر دقیقه به مدت زمامیلی 3/3با سرعت جر ان 

گیری و اندازه FAAS بوسیله محلول شسته شدهگرد د. جاب  ستون وارد مهپاش دستگاه جاب اتمی

( گزارش شده است با بررسی نتا ج به دسرت 00-3( و شکل )00-3نتا ج حاصل در جدول ) ثبت شد.

 انت اب شد. گر  از جاذبمیلی 003ی با مترسانتی 0/1آمده مقدار بهینه طول ستون 

 

 نتا ج حاصل از بررسی طول ستون -(00-3جدول)

 

 

 

 

 

 

 

 طول ستون

 )سانتی متر(

 

 جاب

 
 وزن جاذب پرکننده

 گر ()میلی
 0/20حجم پی  تغلیظ

 میلی لیتر

 0/00حجم پی  تغلیظ

 میلی لیتر

0/0 0220/0 0000/0 00/20 

3/3 0400/0 0220/0 00/40 

7/4 0600/0 0370/0 20/63 

0/7 0070/0 0400/0 00/14 

0/0 002/0 062/0 0/004 

0/1 001/0 064/0 2/003 

00 024/0 067/0 4/036 
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میلی  00یلی لیتر در بالن حجمی مpH (0/0=0/7 بررسی اثر طول ستون. شرا ط : بافر فسفاتی -(00-3شکل)

( aثانیه. ) 30میلی لیتربر دقیقه شو نده، زمان شو    3/3میلی لیتر بر دقیقه آنالیت و 0/4لیتری(،سرعت جر ان 

لیتر از محلول میلی 20( پی  تغلیظ b) گر  بر لیترمیلی 00/0لیتر از محلول سرب با غلظت میلی 00پی  تغلیظ 

 گر  بر لیتر میلی 00/0سرب با غلظت 
 

 بررسی قدرت یونی )اثر نمک( -8-7-9

 ونی م تلف از نمک پتاسیم نیترات با غلظت هرای ها ی با قدرت در ا ن بررسی برای تهیه محیط     

 :روش کار به صورت ز ر است .م تلف استفاده شد

                تی درگرر  برر لیترر برافری شرده بوسریله برافر فسرفامیلری 00/0برا غلظرت  سرربهای محلول     

0/7 pH= مرولار تنظریم  00/0-00/0ه پتاسیم نیترات در محدوده غلظتری که قدرت  ونی آنها بوسیل

 0/4در سررعت جر ران لیترر از هر رک از محلولهرا میلی 0/00حجم های . سپ  شد تهیه شده است

. پر  از گاشرت زمران نددتغلیظ شمتری پی سانتی 0/1لیتر بر دقیقه آنالیت با عبور از ستون میلی

مولار با سررعت  0/2اسید  هیدروکلر کشیر انت اب محلول موقعیت ثانیه( با تغییر  000) تغلیظپی 

داری براز سرربلیتر بر دقیقه از ستون عبور کرده و خروجی ستون شامل شرو نده و میلی 3/3جر ان 

گیری و ثبت شرد. آنها اندازهنال جاب حاصل از هپاش دستگاه جاب اتمی شد. سپ  سیگشده وارد م

برا  ( گزارش شده است . ا ن بررسی نشان می دهد کره00-3کل )( و ش00-3نتا ج حاصل در جدول )

 .مولار نیترات پتاسیم سیگنال تجز ه ای ثابت است 00/0افزا   قدرت  ونی تا غلظت 
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 بررسی اثر قدرت  ونی -(00-3جدول)

غلظت پتاسیم نیترات 

 )مولار(

 جاب

 میلی گر  بر لیتر( 00/0)

00/0 060/0 

04/0 064/0 

06/0 063/0 

00/0 060/0 

0/0 001/0 

 

   
میلی  00. شرا ط : حجم پی  تغلیظ میلی گر  بر لیتر سرب 00/0بررسی اثر قدرت  ونی برای محلول  -(00-3شکل)

 سانتی 0/1،  ستون پی  تغلیظ میلی لیتری( 00ر بالن حجمی تر دمیلی لی00/0) =pH 0/7، بافر فسفاتیلیتر سرب

 ثانیه.  30ثانیه و زمان شو    000، زمان پی  تغلیظ میلی لیتر بر دقیقه 0/4ن آنالیت سرعت جر ا ،متری

 

 

 شرایط بهینه  -8-1

م شرا ط سازی پارامترهای موثر بر عملکرد سیستبا توجه به نتا ج به دست آمده در بررسی و بهینه      

 بهینه ز ر در رسم منحنی کالیبراسیون مورد استفاده قرار گرفت:

 میلی لیتری  000در بالن حجمی  pH=0/7 میلی لیتر بافر فسفاتی با 0/0 -0

 مولار به عنوان شو نده 0/2هیدروکلر ک اسید  -2

 میلی لیتر بر دقیقه برای شو نده  3/3نمونه و  برای میلی لیتر بر دقیقه 0/4سرعت جر ان  -3

 میلی لیتر  00حجم پی  تغلیظ  -4

 سانتی متری 0/1طول ستون  -0

0.05 

0.055 

0.06 

0.065 

0.07 

0.075 

0.08 

0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1 0.12 

C  KNO3  (M) 

A 
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 کالیبراسیون  -8-9

   ،باشد. با استفاده از کالیبراسیونمیای در توسعه  ک روش تجز ه سیون مهمتر ن مرحلهکالیبرا     

ساز را به دست ی مناسب بین غلظت نمونه مورد آنالیز و سیگنال ثبت شده در آشکارتوان رابطهمی

پا ری توجه به گستره دامنه خطی آن و حساسیت و تکرارارزش و کارا ی  ک روش آنالیز با  رد.آو

باشد. ا ن پارامترها با توجه به منحنی کالیبراسیون برای  ک روش قابل نتا ج در آن قابل ارز ابی می

 .باشداست راج می

 در محدوده غلظتی سرب کالیبراسیون روش غلظتهای م تلفی از محلولتهیه منحنی  برای     

گر  بر لیتر تهیه شدند. سپ  به صورت متوالی از غلظتهای کم تا ز اد با میلی 20/0تا  0000/0

( و در شرا ط بهینه غلظتی و دستگاهی، سیگنال 3-3طراحی شده در شکل )استفاده از سیستم 

گیری تکراری انجا  ندازهلیتر از هر محلول ثبت گرد د. برای هر غلطت سه امیلی 00ای برای تجز ه

( شدت سیگنالهای ثبت شده توسط دستگاه جاب اتمی 02-3)( و نمودار شکل 02-3) جدولشد. 

 دهد.را نشان میغلظتهای متفاوت برای 

 00برای حجم پی  تغلیظ  خطی رگرسیونی عادلهم ،به روش حداقل مربعاتها با پردازش داده     

 گر  بر لیتر سرب به صورت ز ر به دست آمدمیلی 0000/0 - 20/0ی لیتر در محدوده غلظتمیلی

(7=n   )1116/0 =r                     004/0  +Pb(II)C  60/0 = A 

 لیتر است.گر  بر میلیبر حسب میلی سربغلظت   PbC(II)سیگنال جاب و  Aکه در آن 
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 لیترمیلی 00حجم پی  تغلیظ کالیبراسیون برای  نینتا ج حاصل از بررسی منح -(02-3جدول)

 سربغلظت 

 گر  بر لیتر () میلی

 جاب

0000/0 000/0 

000/0 002/0 

040/0 027/0 

000/0 033/0 

00/0 066/0 

00/0 016/0 

20/0 020/0 

 

 

   = 0/7pHفسفاتیلیتر سرب، بافر میلی 00منحنی کالیبراسیون. شرا ط: حجم پی  تغلیظ  -(02-3شکل )

 0/4سانتی متری، سرعت جر ان آنالیت  0/1میلی لیتری(،  ستون پی  تغلیظ  00میلی لیتر در بالن حجمی 00/0)

 ثانیه  000بر دقیقه، زمان پی  تغلیظ  میلی لیتر 3/3میلی لیتر بر دقیقه، سرعت جر ان شو نده 

 

 روشدقت و صحت  -8-81

های ، محلولها ی با غلظتروش( و صحت RSDی )ی محاسبه درصد انحراف معیار نسببرا

لیتر میلی 00برای  دست آمده برای منحنی کالیبراسیون، تهیه شدند.متفاوت در دامنه خطی به 

شده انجا  شده و سیگنالهای  شرا ط بهینهتکراری در گیری اندازه بار 6های تهیه شده از محلول

و با توجه به منحنی کالیبراسیون،  دست آمده لهای بهبا استفاده از سیگنا .گرد د حاصل ثبت

0 

0.02 

0.04 

0.06 

0.08 

0.1 

0.12 

0.14 

0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 

C Pb(II)  (mg/L) 

A 
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نسبی برای هر غلظت  مقدار انحراف استاندارد غلظت معادل هر سیگنال به دست آمد و سپ 

 طبق رابطه ز ر محاسبه گرد د.

                                            (0-3رابطه )
1

)( 2



 


n

cc
S i 

100                             (                 2-3رابطه )
C

S
RSD 

بحرانی در سط   tمقدار  نشان داده شده است. (03-3 ج حاصل از ا ن بررسی در جدول )که نتا

 می باشد. 07/2بار اندازه گیری تکراری  6برای  %10اطمینان 

 

 بررسی دقت و صحت -(03-3) جدول

 یبار اندازه گیری تکرار 6ندارد انحراف استا*

 حد تشخیص روش -8-88

 می شود:( محاسبه 3-3با استفاده از رابطه ) حد تش یص تئوری

                                                          (3-3رابطه )
m

kS
DOL b.. 

گیری شده برای اندازه ینحراف استاندارد سیگنالهای تکرارا bSضر ب اطمینان،  kکه در ا ن رابطه 

 .است 3برابر  kنشان داد که مقدار منطقی برای  کیزر. شیب منحنی کالیبراسیون است mو  شاهد

بار تقطیر در محیط بافر فسفاتی                   آب دو حاوی شاهد ،برای به دست آوردن حد تش یص روش     

 0/7=pH حجم باتکراری بار به صورت  00 ،آن حاصل از پی  تغلیظ سیگنال جابی د و تهیه گرد 

انحراف استاندارد حاصل از و گیری شده ت شرا ط بهینه اندازهشو   تحلیتر و میلی 00تغلیظ پی 

 مقدار سرب موجود

 ( ) میلی گر  بر لیتر

مقدار سرب اندازه گیری شده 

 )میلی گر  بر لیتر(

 

 RSD% 

 

  tمقدار  درصد باز ابی

0200/0 *000/00002/0 0/4 000 40/2 

000/0 002/0002/0 0/2 002 40/2 

200/0 030/0200/0 3/6 002 14/0 
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ت آمده برای بدس 000/0-3به انحراف استاندارد با توجه  گیری تکراری محاسبه شد.اندازه 00ا ن 

در منحنی کالیبراسیون، مقدار حد تش یص روش برای ا ن حجم پی  تغلیظ،  60/0شاهد و شیب 

 به دست آمد. گر  بر لیتر سربمیلی 0002/0

 

 بررسی اثر مزاحمت یونها -8-82

  00/0نمونره برا غلظرت ، برا انت راب FAASگیری توسرط پا ری ذاتی در اندازهرغم گز ن  علی     

گیری خط و اندازه -تغلیظ برها توسط روش پی ها و آنیون  بر لیتر مزاحمت احتمالی کاتیونگرمیلی

 کار به صورت ز ر بود:  بررسی شد. روش FAASبا 

     برار تکرراری 0ی مرزاحم در شررا ط بهینره بررای ان جاب اتمی نمونره در غیراب گونرهابتدا میز     

ی اطمینان با توجره بره های حاصل محاسبه گرد د. محدودهابگیری شد و انحراف استاندارد جاندازه

SAی رابطه 3که در ا ن محدوده  دست آمد بهA  میانگین سیگنالهای به دست آمده برای غلظرت

ثر مزاحمرت هرر سپ  برای بررسی اباشد. انحراف استاندارد آنها می Sگر  بر لیتر سرب و میلی 00/0

( به محلول اضافه شد. جراب II) سرب وزنی نسبت به -برابر وزنی 0000 ون،  ون موردنظر به میزان 

ی گیری شد. اگر مقدار جاب در فاصلهخط اندازه -بر تغلیظ به صورتاتمی محلول حاصل پ  از پی 

SAاطمینان  3 رد نظر با نسبت موجود مزاحم نیست در غیر قرار داشت به ا ن معنا بود که  ون مو

شد تا د گر مزاحمت مشاهده نشود. نترا ج مرتباً کم می  ون سربی مزاحم به ا ن صورت نسبت گونه

( آمده است. با توجه به نتا ج به دست آمده معلرو  گرد رد کره 04-3حاصل از ا ن بررسی در جدول)

برابر سرب در نمونه حضور داشته باشرند در تعیرین  0000ادی از  ون ها هنگامی که به اندازه ی تعد

برابرر  00تا  Hg+2باشد، می Hg+2و  Al+3کنند. بیشتر ن اثر مزاحمت برای سرب مزاحمتی ا جاد نمی

( در انردازه گیرری سررب مزاحمرت IIوزنی سرب )-برابر وزنی 00نیز تا  Al+3( و IIوزنی سرب )-وزنی

گر  برر لیترر ترا حرد میلی 00با استفاده از  ون فلورا د با غلظت  Al+3ا جاد می کردند. مزاحمت  ون 
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از  رون تیوسریانات برا با استفاده  Hg+2( کاه   افت. مزاحمت  ون IIوزنی سرب )-برابر وزنی 0000

 ( رفع شد.II)وزنی سرب -برابر وزنی 0000گر  بر لیتر تا حد میلی 000غلظت 

 میلی گر  بر لیتر( 00/0سرب )زاحم و حد مجاز آنها نسبت به بررسی اثر مزاحمت گونه های م -(04-3جدول)

 حد مجاز گونه مزاحم گونه مزاحم

-2
4O2C ,-, SCN-

3,NO-
2NO ,3+Fe ,-, I+K  ,+Na 0000 

2+Zn ,-, Cl-F 000 

-2
3O2S ,2+Ba ,2+, Ca2+Co 200 

2+, Ni2+, Sn2+Mg 000 

+Ag 00 

3+Al ,2+, Hg2+Mn ,2+Cd ,2+Cu ,3+Cr ,6+EDTA, Cr 00 

 

  8تغلیظپیش فاکتور  -8-88

 شود: گونه به صورت ز ر تعر ف میفاکتور تغلیظ برای  ک    

تغلیظ عدد جراب  کسرانی داشرته تغلیظ و دومی با پی نسبت غلظت دو آنالیت که اولی بدون پی 

ر عمرل به روش ز رتغلیظ  ون سرب روش پیشنهادی در پی فاکتور پی  تغلیظ برای بررسی  .باشند

 شد:

تهیره شرد. ابتردا مرولار HCl  0/2سرب در حضرور های معین و متفاوت از ها ی با غلظتمحلول

 تغلیظ و توسرط مکر  مسرتقیم برا سیسرتم ها بدون انجا  عمل پی محلول میزان جاب هر  ک از 

FAAS میلری 00های ، ثبت شد. سپ  حجمدستگاههای مورد نظر توسط گیری شد و سیگنالاندازه 

تغلریظ پری  تغلیظ شد. پ  از گاشت زمانهای تهیه شده تحت شرا ط بهینه پی لیتری از محلول

از داخرل سرتون عبرور داده هیدروکلر ک اسید  یثانیه( با چرخ  شیر انت اب محلول شو نده 000)

                                                 
1 - Preconcentration factor 
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اسرپکترومتری  -سپ  جاب محلول حاصل از شو   توسط سیستم تزر رق در جر ران پیوسرته شد.

ها توسط ثبات، ثبت گرد د. گیری شد. در ا ن مرحله نیز سیگنالخط اندازه -ه صورت برجاب اتمی ب

-میلی 0/2شد که ارتفاع پیک محلول های به دست آمده در دو مرحله مش ص با مقا سه ارتفاع پیک

-گر  بر لیتر سررب پری میلی 00/0گر  بر لیتر سرب بدون انجا  پی  تغلیظ با ارتفاع پیک محلول 

 ظ شده تحت شرا ط بهینه با  کد گر برابرند. تغلی

دست آمد. در ا ن رابطه  هب 20، برابر با (4-3ی )تغلیظ توسط رابطهبا ا ن توضیحات فاکتور پی 

1C  2تغلیظ و بدون انجا  فرآ ند پی سرب غلظتC باشردمی تغلیظتحت فرآ ند پی  غلظت سرب .

 ( نشان داده شده است. 03-3نتا ج حاصل در شکل )

(                                                          4-3رابطه )
2

1

C

C
PF  

 
-گر  بر لیتر سرب در اندازهمیلی 0/2های حاصل از محلول ی سیگنالتغلیظ. مقا سهتعیین فاکتور پی  -(03-3شکل)

خط تحرت شررا ط  -تغلیظ برگر  بر لیتر سرب با استفاده از پی میلی 00/0  مستقیم مه پاش و محلول گیری با مک

 بهینه.

 

هرای کالیبراسریون بره دسرت ای منحنیهتوان از نسبت شیبرا همچنین می ظتغلیفاکتور پی  

بره دسرت آمرده ی خط محاسبه کرد. با توجه به ا نکه معادله تغلیظتغلیظ و بدون پی ، با پی آمده

                          ورت گیرررری مسرررتقیم برررا دسرررتگاه جررراب اتمررری( بررره صرررتغلررریظ )برررا انررردازهبررردون پررری 

0006/0 – Pb(II)C  0206/0=A   مری باشرد، کره در ا رن رابطرهPb(II)C         غلظرت سررب برر حسرب
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نسربت  شد. با محاسربهنانومتر می با 207جاب اندازه گیری شده در طول موج  Aمیلی گر  بر لیتر و

، فراکتور )با پی  تغلریظ(  بین شیب ا ن خط با شیب منحنی کالیبراسیون  به دست آمده برای روش

 د.مبه دست آ 22 برابر باتغلیظ پی 

 

 روش 8درصد بازیابی -8-84

به  تغلیظباز ابی  ک روش به صورت نسبت مقدار آنالیت شسته شده از ستون پ  از پی  درصد     

درصد باز ابی که برای  ک شود. تغلیظ( تعر ف میل از پی در محلول اولیه )قب آنالیت موجود مقدار

 ( بیان می شود:0-3رود توسط رابطه )روش طراحی شده انتظار می

  100 (                                      0-3رابطه ) PF
V

V
R

sample

eluent% 

حجم شو نده  eluentVتغلیظ شده و حجم نمونه پی  sampleVتغلیظ روش، فاکتور پی  FPکه در آن 

 مصرفی می باشد.

با توجه به ا نکه زمان مورد نیاز برای شو   کامل آنالیت بازداری شده در ستون با سرعت جر ان      

لیتر میلی 44/0شده  باشد، حجم شو نده مصرفی محاسبهثانیه می 0میلی لیتر بر دقیقه شو نده،  3/3

-3رابطه )با توجه به  باز ابی درصد 22تغلیظ پی لیتر و فاکتور میلی 00تغلیظ پی  است و در حجم

 آمد. به دست  % 17(، 4

 تجربی در ا ن روش به صورت ز ر عمل شد: همچنین برای بدست آوردن درصد باز ابی

ابتدا میزان جاب  تهیه شد. مولار HCl 0/2در حضور  ظتهای معین و متفاوت از سربمحلولها ی با غل

گیری اندازه  FAASتغلیظ و توسط مک  مستقیم با سیستم هر  ک از محلولها بدون انجا  عمل پی 

میلی  00به دست آمده منحنی کالیبراسیون رسم گرد د. سپ  سیگنالهای سپ  با توجه به  .شد

تغلیظ شد و در مرحله شو  ، سرب ینه پی گر  بر لیتر سرب تحت شرا ط بهمیلی00/0لیتر محلول 

                                                 
1 - Recovery percent 
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 3/3ک اسید و با تنظیم زمان شو   )با توجه به سرعت هیدروکلر بازداری شده در ستون توسط 

 د.ش آوریه جمعلیتر از  شو ندمیلی 0/0لیتر بر دقیقه شو نده( در میلی

 FAASسیستم سیگنال محلول جمع آوری شده از ستون در ا ن حالت توسط مک  مستقیم با  

بدست آمده برای محلول جمع آوری شده و قرار دادن آن  007/0گیری شد. با توجه به سیگنال اندازه

تغلیظ، میزان سرب موجود  پی  گیری مستقیم سرب و بدونکالیبراسیون درحالت اندازه در منحنی

لیتر میلی 0/0در  گر  بر لیتر سربمیلی 00/0لیتر محلول میلی 00تغلیظ در محلول حاصل از پی 

به دست آمد. نسبت بین مقدار به دست آمده با مقدار  بر لیتر گر کرومی 17/0هیدروکلر ک اسید 

 دهد. را برای روش نشان می % 17واقعی سرب در محلول اولیه درصد باز ابی 

 

 ظرفیت ستون بررسی -8-85

-بی  )نفتیلید ن ا مینو( دیN، -Nظرفیت ستون پر شده با پلی استیرن اصلاح شده با لیگاند      

میلی گر  از ا ن رز ن که ابتدا  000اتیلن تری آمین به صورت دستی محاسبه گرد د. به ا ن منظور 

میلی  20دقیقه با هیدروکلر ک اسید شسته شده و در آب دو بار تقطیر خنثی شده بود، با  0به مدت 

در  ک  =0/7pH( و در محیط با بافر فسفاتی II)میلی گر  بر لیتر از سرب  0/00غلظتلیتر محلول  با 

ساعت، میزان سرب موجود در محلول توسط مک  مستقیم با  0بشر همزده شد. پ  از گاشت 

گیری شد. از اختلاف سرب موجود در محلول اولیه و سرب موجود در محلول دستگاه جاب اتمی اندازه

ظرفیت ستون به دست آمده توجه به نتا ج پ  از جاب روی رز ن، ظرفیت ستون محاسبه گرد د. با 

 میکروگر  سرب به ازای هر گر  رز ن به دست آمد. 220
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  ]77[روش 8غلظت کارآیی و 2، ضریب مصرف8سرعت نمونه گیری -8-86

 قابل انجا  توسط روش را در  ک ساعت نشانهای گیریتعداد اندازه ،گیریسرعت نمونه     

با گیر ها  نشان دهنده کارا ی بیشتر روش است. در ا ن روش ندازهدهد. بیشتر بودن تعداد امی

از  لیترمیلی 00تغلیظ ثانیه در حجم پی  30ثانیه و زمان شو    000توجه به زمان پی  تغلیظ 

 .نمونه بر ساعت است 20 روش،گیری سرعت نمونهمحلول نمونه، 

لیتر( ی از محلول )بر حسب میلی( در  ک روش پی  تغلیظ، به صورت حجمCIضر ب مصرف )     

دهد. کمتر بودن ا ن ضر ب در  ک تغلیظ را  ک واحد افزا   میشود که فاکتور پی تعر ف می

 00تغلیظ دهد. با توجه به ا نکه در حجم پی تغلیظ، کارا ی بیشتر روش را نشان میروش پی 

-بر میلی 40/0مصرف ا ن روش به دست آمده است، ضر ب  22ش تغلیظ رولیتر، فاکتور پی میلی

 لیتر می باشد.

گیری روش در تغلیظ درسرعت نمونه( به صورت حاصل ضرب فاکتور پی CEکارا ی غلظت )     

نمونه در ساعت  20گیری و سرعت نمونه 22تغلیظ شود. با توجه به فاکتور پی دقیقه تعر ف می

کارا ی آ د. دقیقه به دست میبر  3/7وش غلظت ا ن رکارآ ی نمونه در دقیقه( برای روش،  33/0)

تغلیظ و خط که فاکتور پی  -گیری برتغلیظ و اندازهبیشتر برای مقا سه روشهای م تلف پی  غلظت

 شود.گیری متفاوت دارند، بکار برده میفرکان  نمو نه

 

 حقیقیهای در نمونه سربگیری  اندازه -8-87

 آب هایگیری سرب در نمونهاندازه -8-87-8

ی از چند نمونه سرب در نمونه های آب گیری ی روش پیشنهادی در اندازهآبرای بررسی کار     

 ی شاهرود استفادهسنتزی از آب شهر و آب چشمههای ی نمونهاستفاده شد. برای تهیهآب سنتزی 

                                                 
1 - Sampling rate 
2 - Consumption Index 
3 - Concentration efficiency 
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آب  سرب به حجم ثابتی از آب شهر و کار به ا ن صورت بود که مقاد ر مش صی از  ون شد. روش

های سنتزی حاصل به روش پیشنهادی نمونه دست آ د. های سنتزی بهچشمه اضافه گرد د تا نمونه

ها از روش افزا   گیریبار تکرار شد. در اندازه 3نیز گیری هر اندازهو گیری شد اندازه تغلیظ وپی 

آمده است.  (06-3و ) (00-3های )ها در جدولگیریاستاندارد استفاده گرد د. نتا ج حاصل از اندازه

 باشد.می 30/4گیری بار اندازه 3، برای  % 10در سط  اطمینان  بحرانی tمقدار 

 

 شاهرودچشمه آب  اندازه گیری سرب در نمونه -(00-3جدول )

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 شاهرود شهر آب اندازه گیری سرب در نمونه -(06-3جدول)
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 درصد باز ابی t مقاد ر      
 گیری شدهاندازه سربمقدار

 )میلی گر  بر لیتر(     

 اضافه شده سربمقدار 

 ر  بر لیتر()میلی گ  

- - DL > - 

73/0 0/10 *111/010/0 020/0 

07/0 0/17 200/0310/0 040/0 

00/0 0/16 600/0160/0 00/0 

 از ابیدرصد ب tمقاد ر   
 اندازه گیری شده سربمقدار 

 )میلی گر  بر لیتر(

 اضافه شده سربمقدار 

 )میلی گر  بر لیتر(

- - DL > - 

- 000 000/0000/0 000/0 

6/2 14 200/0470/0 000/0 

- 000 00/002/0 02/0 
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 گیری سرب در نمونه چمناندازه -8-87-2

 برای اندازه گیری سرب در نمونه چمن به صورت ز ر عمل شد:

لیتر آب دوبار تقطیر و میلی 0/0گر  از آن توز ن شد. سپ   0000/0ابتدا نمونه چمن خشک شده و  

حرارت داده شد تا لیتر اسید نیتر ک غلیظ اضافه گرد د. سپ  به آهستگی همراه هم زدن میلی 0/0

 0/2ای رنگ کاملا خارج شود. بعد از سرد شدن و افزودن محلول سودنمونه حل گردد و ب ار قهوه

مولار تا حد خنثی شدن، مقداری آب دوبار تقطیر به آن اضافه شده و محلول به وسیله کاغا 

د و با آب دوبار لیتری منتقل گرد میلی 000صافی)واتمن شماره  ک( صاف شده و به  ک بالن حجمی

لیتری منتقل میلی 00میلی لیتر از نمونه آماده شده به بالن حجمی 0/0تقطیر به حجم رسانده شد. 

گیری ای اندازهشده و پ  از به حجم رساندن، تحت شرا ط بهینه، پی  تغلیظ شده و سیگنال تجز ه

های آماده میلی لیتر از نمونه 0/0سرب به حجم  مقاد ر مش صی از  ونگرد د. برای آزما   باز ابی، 

های نمونهمیلی لیتری ، تحت شرا ط بهینه،   00شده اضافه گرد د و پ  از به حجم رساندن در بالن 

بار تکرار شد. در  3نیز گیری هر اندازه گیری شد واندازه تغلیظ وحاصل به روش پیشنهادی پی 

   ها در جدولگیرینتا ج حاصل از اندازه که د دها از روش افزا   استاندارد استفاده گرگیریاندازه

 آمده است.  (3-07)

 

 چمن اندازه گیری سرب در نمونه -(07-3جدول)
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 درصد باز ابی tمقاد ر
 اندازه گیری شده سربمقدار 

 )میلی گر  بر لیتر(

 اضافه شده سربمقدار 

 )میلی گر  بر لیتر(

- - DL > - 

73/0 0/10 000/0010/0 020/0 

06/2 000 400/0000/0 000/0 

73/0 7/000 040/0074/0 070/0 
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 های موی انسانگیری سرب در نمونهاندازه -8-87-8

 گیری سرب در موی انسان به ترتیب ز ر عمل شد : برای اندازه

نه مو توز ن شد و به قطعات کوچکتری تبد ل شد. سپ  همانند روش آماده گر  از نمو0000/0ابتدا 

 ( نمونه ها آماده شدند و با روش پیشنهادی تجز ه شدند.2-07-3سازی نمونه های چمن )ب   

   (01-3)و  (00-3) سرب در نمونه موی مرد و زن به ترتیب در جداول  گیرینتا ج حاصل از اندازه

و  02به نتا ج به دست آمده مقدار سرب در نمونه موی زن و مرد به ترتیب با توجه  آمده است. 

 .میکروگر  بر گر  به دست آمد00

 

 موی مرد اندازه گیری سرب در نمونه -(00-3جدول)

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 زن موی اندازه گیری سرب در نمونه -(01-3جدول)

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

موجود در نمونه  سرب

موی مرد )میکروگر  

 بر گر (

 نتا ج آزمون
t 

درصد 

 باز ابی

اندازه  سربمقدار 

 گیری شده

 لیتر()میلی گر  بر 

 

اضافه  سربمقدار 

 شده

)میلی گر  بر 

 لیتر(

 

00 

- - 000/0000/0 - 

07/0 10 200/0034/0 020/0 

73/0 3/14 020/0040/0 030/0 

 

وجود در نمونه م سرب

موی زن )میکروگر  بر 

 گر (

نتا ج آزمون 
t 

درصد 

 باز ابی

اندازه  سربمقدار 

 گیری شده

 )میلی گر  بر لیتر(

 

 سربمقدار 

 اضافه شده

)میلی گر  بر 

 لیتر(

 

02 

- - 000/0020/0 - 

07/0 10 200/0600/0 000/0 

73/0 0/002 020/0014/0 000/0 



 چهارمفصل 
 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 

 گیریبحث و نتیجه
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 سیستم شیمیایی مورد استفاده -4-8

استیرن که به عنوان  ک فاز جامد پلیمری در است راج فاز جامد مورد استفاده در ا ن پروژه از پلی     

تغلیظ استفاده شده است. برخی از مز تهای استفاده از فازهای ی پر کردن ستون پی گیرد براقرار می

سازی آسان، ت ل ل بالا و در نتیجه سرط  تمراس مناسرب، و جامد پلیمری شامل هز نه پا ین، آماده

اسرتیرن بره عنروان فراز جامرد باشد.  هنگا  استفاده از پلریهای اسیدی و بازی میپا داری در محیط

دهنده با آنالیت به محلول نمونه،  ا به صورت تثبیت شرده برر روی پلیمرر     ک عامل کمپلک افزا

)نفتیلیرد ن  بری  -N,N لیگانرددهنده استفاده شده درا ن پرروژه باشد. عامل کمپلک مورد نیاز می

اسرت. آمین است که توسط پیوندهای شیمیا ی بر روی پلی استیرن قرار گرفته  ریاتیلن تدیا مینو(

دندانره اسرت  آمین  ک لیگاند شیف باز و چهرار ریاتیلن تدی )نفتیلید ن ا مینو( بی  – N,Nلیگاند

سررب را مر  و  ،که توانا ی ز ادی برای تشکیل کمپلک  با تعدادی از فلزات واسطه از جمله کبالرت

اختار احتمرالی گروه نیتروژن دهنرده اسرت. سر 3گروه اکسیژن و 2. ا ن لیگاند دارای ] 70-00[ دارد

 ( آورده شده است.0-4در شکل )  M:L=0:0 لیگاند با نسبت استوکیومتری -سربکمپلک  

 

M

N
H

N

OH

N

H

OH

 

 

 (II)سربآمین با  اتیلن تری بی  )نفتیلیدن ا مینو( دی – N,N ساختار پیشنهادی کمپلک  لیگاند -(0-4شکل )

 

 

 

 



 74 

 سازی متغیر های تجربیبهینه -4-2

محریط وابسرته  pHیت دهنده جاذب پلیمری بره لظرفیت تشکیل کمپلک  توسط گروههای کی     

و بوسیله بافرهای تهیه شده مورد بررسی قرار گرفت. نترا ج  pH=0/0-0/1در محدود pHلاا اثر  .است

سریگنال  =2/7pH-0/0محردوده ردهرد کره دنشران می( 3-3) و شکل( 3-3) بدست آمده در جدول

های کمتر و بیشتر از ا ن ناحیه سیگنال pH ر و ثابت است. دحاصل از شو   ستون  بیشتر  ایتجز ه

توان توجیه کرد که پروتونره شردن گروههرای باشد. ا ن پد ده را به ا ن صورت میای کمتر میتجز ه

ده بی ) نفتیلید ن ا مینو( دی اتیلن تری آمین در محیط اسیدی ز اد بو N،Nلیت دهنده لیگاند  کی

هرای اسریدی شود و در نتیجه بازداری سررب در محریطاحتمال تشکیل کمپلک  کم می ، در نتیجه

در محیط  های بالاتر از ا ن ناحیه نیز رقابت بین گروههای هیدروکسیل موجود pHباشد. درکامل نمی

کراه  اند در نتیجه بازداری ا ن فلز بر روی لیگسرب وجود دارد و و لیگاند برای تشکیل کمپلک  با 

انت راب  ظرلیگاند مورد نسرب با بهتر ن محیط برای تشکیل کمپلک   به عنوان pH=0/7 لاا.  ابدمی

 .گرد د

لیترر بررسری میلی 0/0-0/2بر حساسیت روش در گستره حجمی  pH=0/7اثر حجم بافر فسفاتی      

افه شرده درگسرتره دهد که حجم بافر اضر( نشان می4-3( و شکل )4-3شد. نتا ج حاصل در جدول )

میلی لیترر  0/0لیتر تاثیر ز ادی بر سیگنال به دست آمده ندارد. لاا حجم بافر میلی 0/0-0/2حجمی 

 لیتری به عنوان مقدار بهینه انت اب شد.میلی 000در بالن حجمی 

تغلریظ برر خرط کوپرل شرده برا انت اب  ک شو نده مناسب برای بهبود عملکررد سیسرتم پری      

توانرا ی آن در شرو    -0 گیررد.ری جاب اتمی شعله به سه دلیل مورد بررسری قررار میاسپکترومت

سرازگاری  -3پا ری در شرو   آنالیرت مرورد نظرر  گز ن  -2ل آنالیت بازداری شده در ستون کام

علاوه بر ا ن دلا ل شرو نده مناسرب  .به عنوان آشکارساز ای بکار گرفته شدهشو نده با تکنیک تجز ه

-پری  کامل آنالیت جاب شده در ستون با حجم کمتر را دارا باشد تا فراکتورشو   وانا ی با ستی ت

 .تغلیظ بزرگتری حاصل شود
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در ا ن روش از شو نده اسیدی استفاده گرد د تا پروتونهای آن با زوج الکترونهای غیر پیوندی لیگانرد 

های  ندهرج شود. به ا ن منظور شوبرهم کن  داده، پیوند لیگاند و فلز شکسته شود و فلز از ستون خا

رای بررسی میرزان مولار ب 0/0مولار و سولفور ک اسید 0/2نیتر ک اسید ،مولار 0/2اسید هیدروکلر ک

ه شرده نشران داد( 0-3( و شکل )0-3)روش مورد استفاده قرار گرفتند. که نتا ج آن در جدولباز ابی 

بهینه انت اب گرد د. ز ررا  به عنوان شو نده مولار 0/2ا ن نتا ج، هیدروکلر ک اسید است. با توجه به 

بیشرتر از  شرده برا ا رن شرو ندهبرازداری  سررببا توجه به سیگنالهای بدست آمده توانرا ی شرو   

 pHاست. لاز  به ذکر است که ا ن شو نده از طر ق کاه  شد د در سولفور ک اسید و نیتر ک اسید 

شرود. هرم یگاند تثبیت شده بر سط  فاز جامد مریستون موجب کاه  ظرفیت کمپلک  دهندگی ل

 . اثررکنرد( از سط  فاز جامد کمک میII( به واجاب سرب )IIسرب )-چنین کمپلک  آنیونی کلر د

مرولار هیردروکلر ک  0/2ترا  3/0غلظتری حساسیت در ناحیره ی هیدروکلر ک اسید برغلظت شو نده

دهرد کره ( نشران می 6-3( و شرکل) 6-3ل )اسید مورد بررسی قرار گرفت. در نتا ج حاصل در جردو

مولار هیدروکلر ک اسید افزا    افته  6/0ای سرب تا غلظت ال تجز هنمیزان شو   و در نتیجه سیگ

مولار از ا ن اسید به عنوان شو نده انت اب گرد د ترا  0/2شود. لاا غلظت وپ  از آن  تقر باً ثابت می

بعلرت  تون اطمینان حاصل شود. غلظتهای بالاتر از شرو ندهاز شو   کامل آنالیت بازداری شده در س

 اثرات ت ر بی آن بر دستگاه جاب اتمی مورد استفاده قرار نگرفت. 

سازی سرعت جر ان نمونه به منظور کسب اطمینان از بازداری کمی کامل نمونه بر روی فاز بهینه     

ای انت اب شود که حداقل زمان مورد نیراز گونهگیرد. مقدار بهینه ا ن پارامتر با د به جامد صورت می

برای ا ن میزان بازداری در حجم مورد نظر تعیین شود و دستیابی به فرکران  نمونره بررداری بیشرتر 

لاا به ا ن  منظور در حالیکه همه شرا ط بهینه قبلی ثابت نگه داشته شده، سررعت  امکان پا ر گردد.

گر  بر لیتر و در حجرم میلی 00/0 لیتر بر دقیقه، برای غلظتمیلی 6/0-0/4 جر ان نمونه در محدوده

و اثر آن بر حساسیت روش مورد بررسری قررار گرفتره  لیتر، تغییر داده شدمیلی 00ابت پی  تغلیظ ث

مشراهده همان طور کره  آورده شده است.( 7-3) و شکل( 7-3) در جدول ا ن بررسیکه نتا ج  .است
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لیترر برر میلی 6/0 - 0/4بر لیتر سرب در محدوده سرعت جر ان  گر میلی 00/0 غلظتبرای  شودمی

سینتیک واکن  دهد، ا ن نتا ج نشان می .باشدمیزان جاب تقر باً ثابت میدقیقه میزان مورد بررسی 

. از طرفی افرزا   باشدسر ع مین تری آمین بی  )نفتیلید ن ا مینو( دی اتیل - N،N با لیگاند سرب

گیرری و در نتیجره های کمتر باعرث افرزا   زمران نمونرهکارگیری سرعت جر انحساسیت روش با ب

لیتر بر دقیقه به عنوان میلی 0/4در نتیجه سرعت جر ان  گردد.کاه  فرکان  نمونه برداری روش می

 سرعت جر ان بهینه برای عبور نمونه از ستون انت اب شد.

اشرد ترا از ان شو نده با د به اندازه کافی بالا بتغلیظ بکار گرفته شده سرعت جر در سیستم پی      

جلوگیری شود و از طرفی سرعت با د به اندازه کافی پرا ین باشرد ترا از شرو    شو   اضافی ستون

 00/0  غلظرت به ا ن منظرور، بررای کامل آنالیت بازداری شده در سط  جاذب اطمینان حاصل شود.

لیتر بر دقیقه ثابت بود، سرعت جر ران میلی 0/4لیت در گر  بر لیتر در حالیکه سرعت جر ان آنامیلی

ای ل تجز همیلی لیتر بر دقیقه تغییر داده شد و اثر ا ن تغییر در سیگنا 0/4تا 0/0شو نده در محدوده 

در سرعت  ،شودمشاهده می( 0-3) و شکل( 0-3) به دست آمده بررسی شد. همان طور که در جدول

ای پرا ین اسرت و در نال تجز رهبرای شو نده، میزان سیگ لیتر بر دقیقهمیلی 0/2از های کمتر جر ان

با توجه به ا ن مشاهدات  و تقر باً ثابت است. بالا بوده نالبر دقیقه ا ن سیگ لیترمیلی4تا  2/3محدوده 

توان نتیجه گرفت در سرعت جر ان پا ین به دلیل عد  تطابق سرعت جر ران شرو نده برا سررعت می

میزان ورود نمونه به داخل مهپاش کم بروده و در نتیجره سریگنال  ،ستگاه جاب اتمیمک  مهپاش د

به عنوان بهینره انت راب لیتر بر دقیقه از شو نده میلی 3/3سرعت جر ان بنابرا ن  .ای کم استتجز ه

از طرفری در ا رن سررعت  در ا ن شرا ط بیشتر ن تطابق با سرعت مک  مهپاش وجود دارد. د ز راش

شرود و در کرار گرفتره مریسرب بازداری شده بره جم کمتری از شو نده برای شو   کامل جر ان ح

)چون با افزا   سرعت جر ان شو نده حجرم مرورد  آ دتغلیظ بهتری به دست مینتیجه فاکتور پی 

  ابد(.نیاز برای شو   کامل افزا   می
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ر بر دقیقه نمونه بر روی حساسیت لیتمیلی 0/4سرعت جر ان تغلیظ شده در اثر حجم نمونه پی      

شد. نتا ج حاصرل در ( بررسی ثانیه 70-700لیتر )بازه زمانی میلی 0/0 -00واکن  در دامنه حجمی 

تغلیظ، میزان انتقال جر  آنالیت از دهد که با افزا   حجم پی نشان می( 1-3) و شکل( 1-3) جدول

ا رن رو بره از   ابرد.می ای نیز افزا  سیگنال تجز ه فاز ما ع به فاز جامد افزا    افته و مطابق با آن

نمونه برای پی  تغلیظ در  لیترمیلی 00گیری حجم سرعت نمونهمنظور کاه  زمان آنالیز و افزا   

های در مواردی که نیاز به حد تش یص خیلی پا ین باشد می توان از حجم اب گرد د.مراحل بعد انت 

 د.تغلیظ بالاتر استفاده کرپی 

قرار  مورد بررسی سرب بر لیتر گر میلی 00/0غلظت مقدار ماده پر کننده( برای اثر طول ستون )     

 00/0بررای غلظرت نشران داده شرده اسرت ( 00-3)و شکل ( 00-3گرفت. همان طور که در جدول )

طرول  سانتی متر سیگنال تجز ه ای افزا   می  ابرد و در 0/1میلی گر  بر لیتر سرب تا طول ستون 

-توان به دلیل افزا   عوامل کی. افزا   سیگنال را میستونهای بیشتر سیگنال تقر باً ثابت می شود

توجیه کرد. لاا  های بیشترلیت دهنده و ثابت شدن آن را به دلیل افزا   میزان پ   نمونه در طول

، سرر ع سرتون برای افزا   دامنه خطی منحنی کالیبراسیون و همچنین برای جلروگیری از پرشردن

 عنوان طول ستون بهینه انت اب شد. سانتی متری به 0/1 ستون

مولار پتاسیم نیترات مرورد بررسری قررار  0/0-00/0اثر قدرت  ونی بر حساسیت در ناحیه غلظتی     

دهرد کره برا افرزا   ( نشان مری00-3( و شکل )00-3گرفت. نتا ج حاصل از ا ن بررسی در جدول )

 .زداری سرب توسط لیگاند تقر باً ثابت استقدرت  ونی میزان با
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 ارقام شایستگی روش  -4-8

تغلریظ بر لیتر سرب برای حجم پری گر  میلی 000/0-2/0محدوده غلظتی ها نشان داد دربررسی   

ای رابطره خطری وجرود دارد. معادلره مربوطره و و سیگنال تجز رهمیلی لیتر، بین غلظت سرب  0/00

 آمده است. (1-3)  ضر ب همبستگی در ب 

 20/0و  00/0، 02/0هرای برای غلظتگیری تکراری اندازه 6برای  نسبی مقاد ر انحراف استاندارد     

باشد می % 6/ 3و  % 0/2 ، % 0/4لیتر به ترتیب میلی 0/00تغلیظ گر  بر لیتر سرب با حجم پی میلی

بیانگر ( 03-3)ان داده شده در جدول که نشان دهنده دقت خوب روش است. مقاد ر درصد باز ابی نش

 صحت روش است. 

گیری ها و آنیونها در اندازهکند که بیشتر کاتیونبیان می( 04-3) نتا ج نشان داده شده در جدول     

پرا ری از گرز ن  (6-0نسبت به بیشتر روش های ارائه شده در ب   ) مزاحم نیستند و روش سرب

 بالا ی برخوردار است.

گر  بر لیترر بره دسرت میلی0002/0میلی لیتر،  0/00تغلیظ دار حد تش یص برای حجم پی مق     

گر  پلیمرر عامرل دار شرده قرادر بره میلی 000دهد که ستون حاوی آمد. نتا ج و محاسبات نشان می

میکروگر  سرب به ازای هر  220میکروگر  سرب بوده، بنابرا ن ظرفیت بازداری ستون  0/22بازداری 

 .اندازه گیری را داراست 0000آ د. از طرفی ستون مورد نظر، کارا ی حداقل پلیمر به دست میگر  

 به دسرت آمرد. % 17و  22تغلیظ و درصد باز ابی روش تحت شرا ط بهینه به ترتیب فاکتور پی      

و زمان ثانیه  000لیتر )با زمان پی  تغلیظ میلی 0/00فرکان  نمونه برداری برای حجم پی  تغلیظ 

هرای گیرری در نمونرهنمونه در ساعت به دست آمده است. نتا ج حاصل از اندازه 20ثانیه(  30شو   

سنتزی تهیه شده از آب شهر و آب چشرمه شراهرود و نمونره چمرن و مروی انسران در جردول هرای      

روش دهررد کرره آمررده اسررت. ا ررن نتررا ج نشرران مرری (01-3و ) (3-00) ،(3-07، )(3-06، )(3-00)

 های حقیقی دارد.پیشنهادی دقت و صحت خوبی در اندازه گیری سرب در نمونه
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 مقایسه روش با سایر روشهای انجام شده -4-4

برا  شرعله خط کوپل شده با اسپکترومتری جراب اتمری -تغلیظ برسیستم پی  کارا ی ا ن روش     

بی )نفتیلید ن ا مینرو( دی  -N ،N داستفاده از  ک ستون پر شده با پلی استیرن اصلاح شده با لیگان

-روی پلی استیرن تثبیت شده است را برای اندازهاتیلن تری امین که از طر ق پیوندهای شیمیا ی بر 

هرای رز ن سنتز شده جد رد در تمرامی بررسری دهد.نشان میهای م تلف آبی گیری سرب در نمونه

کلاتی نظیر متور  شردن جراذب و افرزا   دهد و مشانجا  شده پا داری شیمیا ی خوبی را نشان می

تروان بردون تعرو   شود را ندارد به طور کره مریحجم آن که باعث ا جاد فشار ز ادی در ستون می

کار انجا  شده،  رک روش مروثر بررای ستون  ا استفاده از جاذب جد د آزما شات ز ادی را انجا  داد. 

 .است سربگیری بهبود حساسیت جاب اتمی برای اندازه

کرار و دارای خود شرا ط استفاده آسران، کراملاً دارای سیستم بکار گرفته شده بسیار ساده، سر ع،     

مقا سره برین روش ( 0-4) جردول در است. سربحساسیت و انت اب پا ری خوبی برای اندازه گیری 

نردهای شرده برا لیگاروشهای موجود که در آنها از جراذب هرای اصرلاح پیشنهادی با تعدادی د گر از 

اند نشران داده شرده اسرت. و ژگیهرای هم تلف که از طر ق پیوند شیمیا ی بر روی جاذب تثبیت شد

فتره شرده رها بکرار گبرای مقا سه ا ن روش تغلیظ، حد تش یصی ای م تلف، نظیر فاکتور پتجز ه

   است.
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اصلاح شده شیمیا یهای خط  سرب با استفاده از جاذب -روشهای پی  تغلیظ بر –( 0-4جدول )  

ref 
LDR 

( gL-1) 
  EF 

LOD 

( gL-1) 
 جاذب لیگاند

[24] 000-0/6  33 0/0  
Ammonium pyrrolidine 

dithiocarbamate PTFE 

[20] - 300  0/0  
Ammonium pyrrolidine 

dithiocarbamate 

Polyurethane 

foam 

[26] - - 0/0  BTAC 
Polyurethane 

foam 

[27] - 03  0/6  
Zirconium 

(IV)phosphate 
Silica gel 

[20] - 46 0/04  
- 

 

Modified               

rice husks 

[21] - - 60/0  
Dibenzyldithio 

carbamate 

Dowex 

Optipore V-493 

[30] - - 7/2  DDPA PCTFE 

[30] - 220 70/3  Me-BTANC 
Polyurethane 

foam 

[32] - - 0/22  
Aminothioamidoanthraq

uinone 
Silica gel 

[33] - - 6/0                 MBITP SDS 

[34] 0200-00  - 4/0  4,6-dihydroxy-2-

mercaptopyrimidine 

Activated 

carbon 

[30] 0000-40  - 2/0  Ammonium pyrrolidine 

dithiocarbamate 
PCTFE 

[36] - 00 62/0  1-nitroso-2-naphthol-

3,6-disulphonic acid 

ram horn 

powder 
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 (0-4ادامه جدول )

 

 

گیری مقاد ر بسیار ( حد تش یص به دست آمده توانا ی ا ن روش در اندازه0-4با توجه به جدول )     

( بهترر اسرت. 27-20-32-34-36-40دهد که حد تش یص روش از روشرهای )کم سرب را نشان می

 رنج خطی غلظت نیز در ا ن روش گستره غلظتی بالا ی را در بر می گیرد. 

 

 آینده نگری -4-5

گیری با توجه به ا نکه در برخی مواقع امکان دسترسی سر ع به دستگاه جاب اتمی شعله و اندازه     

ر کم بر د رواره ظررف انتقرال ب سطحی شد د نمونه با مقاد یق وجود ندارد، همچنین به دلیل جادق

تغلریظ عمرل پری  ری انتقرال وتوان پمپ و ستون را به محل نمونه بردا، در چنین مواردی مینمونه

گیری روش ارائره تغلیظ میدانی با بکارتحت شرا ط بهینه را انجا  داد. بررسی امکان انجا  فرا ند پی 

 شود.شده پیشنهاد می

 

 جاذب

 

 لیگاند
LOD 

( gL-1) EF 
LDR 

( gL-1) 
 

ref 

Activated 

carbon 
Xylenol orange 4/0  200 - 

[37] 

 

Activated 

carbon 
DFID 60/0  

 

- 

 
- [30] 

Silica gel Gallic acid 00/0  200 - [31] 

Silica gel niobium(V) oxide 30/0  - - [40] 

Amberlite  

XAD-4 
pyrocatechol reagent 20/37  060 - [40] 

polyurethane 

foam 
2-aminoacetylthiophenol 066/0  067 - [42] 

Polystyrene 
N-N-bis(Naphti lidinimino) 

ethylene thriamine 
2/0  22 002-2/0  

کار 

 موجود
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با توجه به خصوصیات فیز کی و شیمیا ی قابل قبرول بررای پلری اسرتیرن بره عنروان فراز جامرد             

مپلک  دهنده د گری بر روی آن کارا ی ا ن پلیمر را درسیستم بکار گرفته توان با تثبیت عوامل کمی

 شده برای اندازه گیری مقاد ر کم سرب و تعدادی د گر از  ونهای فلزی بررسی کرد.
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On-line preconcentration and determination of ultra trace amount of 

lead by atomic absorption spectrometry 

 

Abstract 

In this study, a sensitive on-line solid phase preconcentration coupled with flame atomic 

absorption spectrometric (SP-FAAS) procedure was developed for the  determination of trace 

levels of lead (II) in different real samples. A mini-column packed with a chloromethylated 

polystyren functionalized with N,N-bis (naphthylideneimino) diethylenetriamine (PS-NAPdein) 

was used for the enrichment of trace amounts of lead from water samples. The preconcentrated 

Pb(II) ions was eluted from the mini-column using of 2.0M hydrocholoric acid. Chemical and 

flow injection variables were optimized for the quantitative preconcentration and determination 

of lead(II). Under the optimum conditions, calibration graph was linear over the rang of 0.008-

0.2 µg mL-1for the preconcentration volume of 10.0 ml sample solution. The detection limit 

(DL) value for the preconcentration of 10.0 ml of sample solution was 0.005 µg mL-1. An 

enrichment factor for a sample volume of 10.0 ml was obtained. The relative standard deviation 

for 6 replicate determination of lead(II) at the 0.02 , 0.10 and 0.20 µg mL-1 level were 4.8%, 

2.0% and 6.3%, respectively. The effect of the presence of various species commonly associated 

with real samples was also investigated. The accuracy of the proposed method was 

demonstrated by analyzing different real samples. 

 

 

Key words: flame atomic absorption spectrometry, on line preconcentration, 

polystyrene, Lead(II) 
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