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 از استفاده با آبی و غذایی هاینمونه از نیکل یون کم مقادیر تغلیظ پیش و جداسازی

 جذب اسپکترومتری توسط گیری اندازه و شدهاصلاحاکسید آهن  مغناطیسی نانوذرات

 ایشعله اتمی

 فاطمه غلامی و ریحانه راهنما

 

50/99/12تاريخ پذيرش:            93/95/12تاريخ تصحيح:              42/52/12تاريخ دريافت:   

 چکيده

 جامد فاز استخراج غذایی، و آبی هاینمونه از نیکل کم مقادیر گیریاندازه و تغلیظ پیش برای یافته توسعه جدید های روش از یکی از حاضر، تحقیق در

 اتمی جذب دستگاه از استفاده با روش این در نیکل یریگ اندازه. است شده استفاده ،اصلاح شده 4O3Fe مغناطیسی ذرات نانو از استفاده با مغناطیسی

 انتخابگری افزایش جهتشد و  انجام برومید آمونیوم متیل تری ستیل سورفاکتانت توسط نانوذرات سطح اصلاح تحقیق این در. است شده انجام ایشعله

 نمونه، محلول  pH قبیل از نیکل تغلیظ پیش و بر استخراج موثرلف مخت پارامترهای. شد استفاده کیلیت عامل عنوان به اکسیم دی فوریل -α لیگاند از

 در کالیبراسیون منحنی بهینه، شرایط تحت. شدند بهینه و بررسی مزاحم هاییون اثر و شوینده غلظت و نوع نمونه، حجم جاذب، مقدار لیگاند، غلظت

 برای موفقیت با یافته توسعه روش این. دست آمدبه لیتر بر میکروگرم 3/1 برابر روش تشخیص حد و بوده خطی لیتر بر میکروگرم  111 تا 1 محدوده

-1/113 آبی های نمونه در نیکل گیری اندازه نسبی راندمان مقادیر. شد برده کارهب( کاهو، هویج، اسفناج)غذایی  و آبی هاینمونه در نیکل مقدار تعیین

 ارزان و موثر جاذب عنوانبه تواندمی مغناطیسی ذرات نانو دهدمی نشان نتایج. آمد دسته[ب درصد 1/79-5/77 غذایی های نمونه در و درصد 3/79

 .رود بکار حقیقی هاینمونه از نیکل استخراج و تغلیظ پیش برای

 .و غذایی آبی هاینمونه نیکل، ،شده اصلاح 4O3Fe مغناطیسی ذراتنانو مغناطیسی، جامد فاز استخراج :واژگان کلیدی

 مقدمه -9

 طریق از آلی هایآلاینده مانند توانندنمی زیرا ،آیندمی بشمار زیست محیط بادوام و پایدار هایآلاینده از سمی لزاتف

 زنجیره در سمی فلزات زیستی تجمع پایداری، این مهم نتایج از یکی. شوند تجزیه طبیعت در زیستی فرایندهای با شیمیایی

 و ممالك در امروزه .کنندمی استفاده غذایی مواد این از کهاست  جانورانی و گیاهان تیسلام ایبر تهدیدی می باشد که غذایی

 آنها میان از که دهندمی تشکیل سمی فلزات هایآلاینده را زیست محیط و بهداشتی مسائل از یکی دنیا صنعتی جوامع

  .]1[ برخوردارند یشتریب بهداشتی اهمیت از زنده موجودات برای نیکل و جیوه کادمیوم، سرب، آرسنیك،

 

 
.ایران: استادیار شیمی تجزیه، دانشگاه پیام نور، تهرانلونویسنده مسئو ،                                                                   ymail.com@r_rahnama 
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 جواهرات، ساخت خوردگی، و زنگضد آلیاژهای دیگر و زنگضد فولاد ساخت برای و دارد طبیعت در فراوانی کاربردهای نیکل

 هایروغن کردندارهیدروژن برای کاتالیزور عنوان به وسبز  رنگ به هاییشیشهو  باتریها، سکه ،کلیدها ،هازره نیکلی، هایلوله

 فسیلی، هایسوخت از تابعی آن غلظت و است پراکنده زیست محیط در ایگسترده طور به نیکل. شودمی استفاده هیگیا

. دارد قرار نیکل معرض در تنباکو و غذا آب، هوا، طریق از انسان. است زائد مواد سوختن و هاپالایشگاه و معادن از آن استخراج

 این مضرات از[. 2] است خطرناک انسان سلامت برای یابد، افزایش آن مقدار اگر اما است ضروری انسان برای نیکل اندک مقدار

 مزمن، برونشیت و آسم تولیدمثل، توانایی کاهش تنفسی، مشکلات ها،ریه آوردنآب ،سرطانزایی به توانمی عنصر

 بنابراین. کرد اشاره لبیق نارساییو  (جواهرات از استفاده هنگام در خصوص به) پوست خارش قبیل از هاییحساسیت

 . است برخوردار ایویژه اهمیت از محیطی هاینمونه در عنصر این گیریاندازه

 نیکل کم مقادیر گیریاندازه جهت دقیق و پذیرتکرار حساس، ایتجزیه روش یك از استفاده نیکل، گیریاندازه اهمیت به نظر

 استفاده مورد مختلف هایبافت در کاتیون این گیریاندازه برای مختلفی یهاروش تاکنون. است نیاز مورد مختلف هاینمونه در

 گرافیتی کوره اتمی جذب اسپکترومتری ،[3,4] القائی شده جفت پلاسمای جرمی اسپکترومتری جمله از است، گرفته قرار

 هایروش بین از[. 7] ایشعله اتمی جذب اسپکترومتری و[ 6] القائی شده جفت پلاسمای اتمی نشر اسپکترومتری ،[3]

 گرفته قرار استفاده و توجه مورد بیشتر عملکرد سادگی و پائین هزینه علت به ایشعله اتمی جذب اسپکترومتری روش نامبرده،

 در عنصر این کم غلظت قبیل از فاکتورهایی علت به طبیعی هاینمونه در نیکل کم مقادیر گیری مستقیماندازه حال،هربه. است

 از. است نیاز مورد تغلیظپیش و ماتریس حذف روش یك از استفاده مشکل این رفع برای. است مشکل ماتریسی اثرات و اهنمونه

 استخراج به توانمی است شده استفاده مختلف هاینمونه در عنصر این گیریاندازه برای که تغلیظیپیش هایروش ترینرایج

 این بین از. کرد اشاره[ 11] ابری نقطه استخراج و[ 11] رسوبیهم و رسوبی هایشرو ،[9] مایع-مایع استخراج ،[8] جامد فاز

 بالا تغلیظ فاکتورهای به یابیدست در توانایی و آلی هایحلال کم مصرف سادگی، علت به جامد فاز استخراج هایروش هاروش

 .اندکرده جلب خود به را زیادی توجه

 فاکتور یك سازیغنی فاکتور بالاترین و بازیابی یابی به بیشترینجهت دست مناسب اذبج انتخاب ،جامد فاز استخراج روش در

 دسترس در آن فعال هایموقعیتد و باش پایدار شیمیایی و دمایی لحاظ از باید مناسب جاذب واقع در. رودشمار میبه حیاتی

 درصد با بازیابی و مناسب خلوص درصد پذیر،گشتبر سطحی جذب بالا، تخلخل از قبیل هاییویژگی آن بر علاوه .[12] باشد

 رزین،: از عبارتنداند ی که تاکنون در استخراج فاز جامد استفاده شدههایجاذب از برخی. هستند موثر جاذب انتخاب در بالا،

 و فلزی هیدروکسیدهای ،مولکولیقالب پلیمرهای شده،فعال کربن سنتزی، هایزئولیت آلومینا، شده، اصلاح سیلیکاژل

 [.15،15]  کربنی هاینانولوله
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در استخراج فاز جامد مورد توجه محققین قرار  خصوص نانوذرات مغناطیسیبه مغناطیسی هایجاذباخیر استفاده از  دهه در

 در مقاومت نبودن بالا، جذب کارایی نتیجه در و( حجم به سطح نسبت) بالا مخصوص سطحهایی نظیر ویژگیگرفته است. 

 خواص تنظیم و اصلاح امکان دارد، وجود متخلخل هایجاذب در که داخلی جذب سطوح حذف دلیل به داخلی نفوذ مقابل

 در ذرات کردن پخش سهولت موجود، پلیمری پوسته خواص اصلاح یا و جدید پلیمری پوسته انتخاب با نانوذرات سطحی

 و [15] خارجی مغناطیسی میدان از استفاده با هاآلاینده جذب از پس نانوذرات بازیابی و آوریجمع قابلیت جداسازی، محیط

 جامد شده است. فاز عنوان جاذب در استخراجسبب افزایش کاربرد این دسته از نانوذرات به ،[16] استخراج زمان شدن ترکوتاه

 از جلوگیریاختصاصی و  جذب مانند جدیدی خواص سنگین، ایجاد فلزات جذب در نانوذرات به منظور افزایش کارآیی

تاکنون، برای اصلاح  .گیردمی انجام مغناطیسی نانوذرات سطح اصلاحآبی  محیط در آهن اکسید هسته سریع اکسیداسیون

، [17] سیکلو دکسترین-β-سطح نانوذرات مغناطیسی از ترکیبات مختلفی استفاده شده است که می توان به کربوکسی متیل

 اشاره کرد.  [22]دکانوئیك اسید  و [21]سیلیکا ، III [20]، آرسنازو [19]آلومینا  ،[18]سدیم دودسیل سولفات 

  1(CTAB) برومید آمونیوم متیل تری ستیل سورفاکتانتبا  شده اصلاح 4O3Fe مغناطیسی ذراتنانو جاذب از حاضر کار در

 فوریل - α لیگاند از گریانتخاب افزایش جهت تحقیق این در. است شده استفاده آبی های نمونه از نیکل تغلیظ پیش جهت

 ابتدا در. کرد اشارهی آن بالا جذب ظرفیت و شیمیایی پایداری به توان می جاذب این مزایای از. است شده استفاده اکسیمدی

 نمونه در موجود نیکل مقدار بهینه شرایط تحت نهایت در و گیرد می قرار بررسی مورد استخراج بر موثر مختلف پارامترهای اثر

 .شود می گیری اندازه مختلف و غذایی بیآ های

 روش تجربی -4

 محلول هامواد شيميايي و  -4-9

 ها استفاده شد.تهیه محلول برای شده زدایییون آب از و بوده ایتجزیه درجه دارای شدهاستفاده شیمیایی مواد تمام

 شرکت از شدهخریداری)( II) نیکل نیترات كنم مناسب از مقدار کردنحل با نیکل لیتر بر گرممیلی 1111 استاندارد محلول

 زدایییون آب با محلول این سازیرقیق از نیاز مورد هایمحلول سایر. شد تهیه مول بر لیتر 1/1 نیتریك اسید در( آلمان مرک

قدار با انحلال م( آلمان مرک شرکت از شدهخریداری) اکسیمدی فوریل - α مول بر لیتر 11/1محلول  .آمد دستبه شده

 . تهیه گردید استنمناسب آن در 

 

 

 

 
1 Cetyltrimethylammonium bromide 
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 هادستگاه -4-4

دوتریم  لامپ به جهزم SensAA مدل GBC ایشعله اتمی جذب اسپکترومتر دستگاهاز ، هامحلولگیری جذب برای اندازه

 سریعت جهت .شد گیری اندازه 827 مدل Metrohm شرکت متر pH دستگاه از استفاده بامحلول ها   pHمقادیر استفاده شد.

 .گردید استفاده UNIVERSAL  320R مدل ،(آلمان)  Hettich شرکت ساخت سانتریفوژ از فازها جدایی در

 جاذبسنتز -4-3

 آهن اکسید جاذب سطح اصلاح سپس جهت .[23]شد آماده شیمیایی رسوبیهم روش به 4O3Fe مغناطیسی نانوذراتابتدا 

 آن به CTAB  گرم 1/1 سپس. شد رسانده 11 به آهن اکسید جاذب لیتر بر گرم 11 محلول از لیتر میلی pH  31شده، سنتز

 مغناطیسی میدان یك توسط CTAB با شده اصلاح مغناطیسی ذرات نانو. همزده شد دقیقه 11 مدت به مجددا و اضافه

 [.24] شد رسانده لیتر میلی 31 حجم به نهایت در و شسته دیونیزه آب لیتر میلی 31 با و جدا خارجی

 سازي نمونه هاي غذاييآماده-4-2

 ساعت 25 مدت به گرادسانتی درجه 111 دمای در آون در کامل شسشوی از بعد هویج و کاهو اسفناج، غذایی هاینمونه بین از

 سپس. دندرآی پودر صورت به تا ندشد ساییده خوب هاون با یکنواخت و همگن نمونه آوردن دستهب منظور به و شده خشك

 لیترمیلی 31 نمونه هر به سپس. شدند منتقل جداگانه هایبشر به هانمونه از کدام هر از گرم 3/7 هانمونه زیساآماده برای

. شدند داده حرارت گرادسانتی درجه 111 دمای تحت رفلاکس با ساعت 5 مدت به هانمونه و گردید اضافه غلیظ نیتریك اسید

 هضم تا آرامی به هانمونه. شد اضافه( قطره قطره) غلیظ اسید پرکلریك لیترمیلی 23 نمونه هر به ها،نمونه شدن خنك از پس

 لیتر بر مول 1/1 نیتریك اسید توسط لیترمیلی 311 سنجی حجم بالن در و صاف هانمونه آن از پس. شدند داده حرارت کامل

 اعمال با شده هضم نمونه هر از لیتریلیم 111 روی بر استخراج ها،نمونه از نیکل استخراج جهت.  [25]شدند رسانده حجم به

 هایمحلول جذب سپس و شد شسته لیتر بر مول 3/1 اسیدی استن لیترمیلی 3 با استخراجی فاز و شد انجام بهینه شرایط

 .شدند خوانده ایشعله اتمی جذب دستگاه با حاصل

 شده اکسيد آهن اصلاح مغناطيسي ذراتنانو با (II)نيکل استخراج -4-2

 18/1 و اکسیم دی فوریل -α لیگاند لیتر بر مول 8×11-5 لیتر، بر گرممیلی 3/1 غلظت با نیکل حاوی نمونه لیترمیلی 23 هب

. شودمی زده هم دقیقه 11 مدت به مخلوط و شودمی افزوده جاذب از گرم میلی 9pH=، 21  با آمونیاکی بافر لیتر بر مول

 به  سپس و شودمی جدا آبی فاز و شده داشته نگه ساکن فاز تسلا 5/1 جذب قدرت اب قوی ربایآهن یك از استفاده با سپس

 با نهایت در و شودمی زده هم همزن با دقیقه 11 مدت به اضافه، لیتر بر مول 3/1 ینیتریک اسید استن لیترمیلی 3 ساکن فاز

 .شودمی خوانده ایشعله اتمی جذب دستگاه با آن جذب و جدا ساکن فاز از آلی فاز رباآهن
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 بحث و نتیجه گیری -3

 بررسي نانوذرات مغناطيسي سنتز شده  -3-9

 XRDالگوهاي  -3-9-9

ناانوذرات   Xدهد. از مقایسه این طیف باا الگاوی پاراش پرتاو     برای جاذب سنتز شده را نشان می Xالگوی پراش پرتو  1شکل 

4O3Fe ( 629خالص-JCPDS No.19) ب سنتز شده دارای سیستم کریستالی مکعبای باوده و   توان نتیجه گرفت که جاذمی

 .[26]شود جاذب سنتز شده خالص است نمی از آنجا که هیچ پیك ناخالصی در آن مشاهده

 

 4O3Fe مغناطیسی نانوذرات برای  XRD الگوی. 1 شکل

 1(SEM)ي شيپو يکروسکوپ الکترونيم يبررس -3-9-4

طباق   .گرفات  قرار یمورد بررس یشیپو یکروسکوپ الکترونیسنتز شده توسط م 4O3Feی سیسطح نانوذرات مغناط یمورفولوژ

ن امر یباشند که ایمنانومتر  51تولید شده ذرات نانوز یساکروی بوده و متوسط   4O3Feنانوذرات گردد که یمشاهده م 2 شکل

 .کندید مییرا تا 4O3Feی سیه نانوذرات مغناطیکارآمد بودن روش ته

 

 4O3Fe شده سنتز مغناطیسی نانوذرات از SEM تصویر. 2 شکل

 

 
1 Scanning Electron Microscopy 
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 نانوذره اکسيد آهن اصلاح شده FT-IRبررسي طيف   -3-9-3

نشان داده شاده    5 در شکل CTABسنتز شده قبل و بعد از اصلاح توسط   4O3Feبرای نانوذرات مغناطیسی  IR -FTطیف

ساطح   OHهاای  گروه  ─OHاشات کششی ، مربوط به ارتعcm 5533-1 حدود است. با توجه به شکل، طیف مشاهده شده در

در نانوذره اکساید آهان اسات.     O─Feمربوط به ارتعاش پیوند  cm 371-1ناحیه  طیف مشاهده شده در ونانوذره اکسید آهن 

در  CTABمربوط باه   H─Cو ارتعاشات پیوندهای cm 1581-1در حدود  CTABمربوط به  N─Cهمچنین ارتعاش پیوند 

باا   در نتیجه به وضوح مشخص است که اصلاح سطح نانو ذره اکساید آهان   ظاهر شده است. cm 3292-1و cm 2883-1حدود

CTAB  .با موفقیت انجام شده است 

 

 CTAB با شده اصلاح آهن دیاکس به مربوط FT-IR فیط( ب) شده، سنتز آهن دیاکس نانوذره به مربوط FT-IR فیط)الف(  .3شکل 

 نهيبه  pHن ييتع-3-4

ن یا فاز ساکن اسات. ا  ین بر رویفلزات سنگ یهانیو یکم یبازداری اصل یاز فاکتورها یکیمحلول  pHمد، اثر استخراج فاز جا

 اینگذارد بناابر می سطح جاذب اثر یکیالکتر یبارها یمحلول بر رو pHدارد.  یعت ماده جاذب و جذب شونده بستگیاثر به طب

ساطح جااذب واکانش دهاد.      یفعاال رو  یعامل یهاتواند با گروهیم ند جذب اثر خواهد گذاشت و پروتونیبر فرآpH  ر درییتغ

، یانتخااب  یباازدار  یبارا  ماوارد  ین و در برخا یفلزات سنگ یکم یابیبه باز یابیدست ین پارامتر برایق ایدق یسازنهین بهیبنابرا

در شاکل   نتاایج  .ی قرار گرفتمورد بررس 3-2مطابق بخش  11تا  1محدوده این اثر در  ، pHبرای بررسی اثر . ار مهم استیبس

های پایین میزان استخراج کمی نیست که می توان این مسالله را باه    pHدر نتایج نشان می دهد که  نشان داده شده است. 5

 H +های بالاتر غلظات  pHهای الکترون دهنده لیگاند نسبت داد. در و یون نیکل در برهمکنش با گروه H +هایرقابت بین یون

خیلای باالاتر باه دلیال بارهمکنش یاون        pHر یابد. ددر نتیجه کارایی استخراج بهبود می یابدبه لیگاند کاهش میبرای اتصال 

-OH  با کاتیون نیکل و تشکیل ساختارهای+NiOH 2 وNi(OH) بناابراین  یابد. در درون محلول راندمان استخراج کاهش می

9 pH=این تثبیتی انتخاب گردید و از بافر آمونیاک برای های بعدهینه جهت انجام آزمایشعنوان مقدار بهب  pH    در محلاول

 استفاده گردید.
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 زمان ،گاندیل تریل بر مول 8×11-4 ، گرم یلیم 21جاذب  ،کلین تریل بر گرم یلیم 5/1 محلول کل،ین ونی یابیباز درصد بر pH اثر یبررس .4شکل

 دقیقه 11، زمان شویش  مول بر لیتر 5/1اسید نیتریکی  استن ندهیشو محلول از تریل یلیم 5 توسط شیشو  قه،یدق 11 استخراج

 گاندياثر غلظت ل -3-3

 با افزایش غلظت دست آمده،دهد. بر اساس نتایج بهنتایج بررسی اثر لیگاند بر راندمان استخراج نیکل را نشان می 3 شکل

های کمتر در مقادیر کمتر لیگاند ماند. راندمانن استخراج افزایش یافته و سپس ثابت میمول بر لیتر راندما 2/1× 11-3 لیگاند تا

مول بر لیتر لیگاند  2/1× 11-3های بالاتر از غلظتباشد. در به علت ناکافی بودن لیگاند جهت برهمکنش کامل با یون نیکل می

مول بر لیتر لیگاند جهت غلبه بر مزاحمت سایر  8× 11-5هیچ تغییری در راندمان استخراج مشاهده نشد. از این رو غلظت 

 های قابل استخراج، به عنوان غلظت بهینه انتخاب شد.گونه

 

  قه،یدق 11 استخراج زمان ،pH=9، گرم یلیم 21 جاذب ،کلین تریل بر گرم یلیم 5/1 محلول کل،ین ونی یابیباز درصد بر  گاندیل اثر یبررس .5شکل 

 دقیقه 11، زمان شویش مول بر لیتر 5/1اسید نیتریکی  استن تریل یلیم 5 توسط شیشو

   CTABبررسي اثر مقدار   -3-2

جهت اصلاح سطح جاذب اکسید آهن سنتز شده مورد استفاده قرار می گیرد. اصلاح ساطح ایان جااذب     CTABسورفکتانت  

ز تجمع ذرات اکسید آهن  و ایجاد حالات کلوخاه ای در محلاول مای     بطور کلی سبب افزایش کارایی استخراج می شود، مانع ا

گردد و از اکسیداسیون سریع هسته اکسید آهن در محیط های آبی جلوگیری می کند. برای اصلاح کامل و بهینه سطح اکسید 
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و با تغییر ( 3-2بخش )که نقش اصلاح کننده را دارد باید بررسی و بهینه گردد. این اثر مطابق دستور کار  CTABآهن مقدار  

نشان داده شده است. همانطور که نتایج نشان  6بررسی گردید. نتایج در شکل گرم میلی 311تا  11در محدوده  CTABمقدار 

میلای گارم باه     111برای اصلاح کامل سطح جاذب کافی می باشد. از ایان رو غلظات    میلی گرم 111هد مقادیر بالاتر از می د

 تخاب گردید.   عنوان غلظت بهینه ان

 

 لیگاند، لیتر بر مول 8×11-4 گرم، میلی 21 جاذب نیکل، لیتر بر گرم میلی 5/1 محلول نیکل، یون بازیابی درصد بر CTAB اثر بررسی. 9شکل

pH=7، دقیقه 11 شویش زمان لیتر، بر مول 5/1 نیتریکی اسید استن لیتر میلی 5 توسط شویش  دقیقه، 11 استخراج زمان 

 اثر مقدار جاذب -3-2

 غلظات  در. اسات  رگاذار یتاث هاآن ظیتغلشیپ و یفلز ونیکات یبازدار زانیم بر که است یگرید مهم یپارامترها از جاذب مقدار

 جاذب  یهاونیکات اریاخت در یشتریب جذب یهاتیسا و بزرگتر سطح باشد شتریب جاذب مقدار چه هر ،یفلز یهاونی از یثابت

 یاضااف  ریمقااد  و شاود یما  اشابا   یفلاز  هاای کماپلکس  باا  جااذب  ساطح  جااذب،  کام  اریبس ریمقاد در. ردیگیم قرار وندهش

. اسات  شاده  داده نشان 7شکل از بررسی مقدار جاذب در  آمده بدست جیتان .]27[ماندیم یباق محلول در ،یفلز هایکمپلکس

 جهات  جااذب  مقادار  باودن  یناکااف  علات  به استخراج راندمان گرم،یلیم 21 از کمتر ریمقاد در شود،یم مشاهده که طورهمان

 توسط جاذب ناکامل شیشو علت به احتمالا هم جاذب یبالا ریمقاد در راندمان افت. است نییپا نیکل کمپلکس کامل استخراج

 .دش انتخاب جاذب یبرا نهیبه مقدار عنوان بهمیلی گرم  21 مقدار نیبنابرا. باشدیم ندهیشو حلال
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 استخراج زمان ،pH=9، گاندیل تریل بر مول 8×11-4 کل،ین تریل بر گرم یلیم 5/1 محلول کل،ین ونی یابیباز درصد بر جاذب مقدار اثر یبررس .9 شکل

 دقیقه 11مول بر لیتر، زمان شویش  5/1اسید نیتریکی  استن تریل یلیم 5 توسط شیشو  قه،یدق 11

 ندهينوع، غلظت و حجم شو اثر -3-6

 مناسب شوینده یك. گردید تعیین جاذب بر روی شده جذب نیکل هاییون شویش برای مناسب شوینده در ابتدا بخش در این

 اساتن  محلاول  فاز جامد از سه نو  به با توجه تحقیق در این. ]28[ باشد داشته را شده جذب آنالیت کامل شویش باید قدرت

مقایساه   مول بر لیتر جهات  3/1و اتانول اسید نیتریکی مول بر لیتر  3/1نیتریکی متانول اسید ، ول بر لیترم 3/1 نیتریکی اسید

 اسایدی  اساتن  و اسایدی دهد اتانول نتایج نشان می طور کههمان است شده داده نشان 8 در شکل آزمایش نتایج. استفاده شد

باه علات    لیتار  بار  ماول  3/1 اسایدی  استناز بین این دو حلال،  .باشندبیشترین راندمان استخراج را دارا می  مول بر لیتر 3/1

 تکرارپذیری بهتر به عنوان حلال بهینه انتخاب شد.

 

 لیتر بر مول 8×11-4 گرم، میلی 21 جاذب نیکل، لیتر بر گرم میلی 5/1 محلول نیکل، یون بازیابی درصد بر  شوینده غلظت و نوع اثر بررسی. 8 شکل

 دقیقه 11 شویش زمان شوینده، محلول از لیتر میلی 5 توسط شویش  دقیقه، 11 استخراج زمان ،pH=7 لیگاند،

 از لیتار( میلای  1-11) مختلفیهای نانوذرات، حجم بر روی شده جذب نیکل هاییون بر واجذب  شویش برای بررسی اثر حجم

 3لیتار تاا   میلای  1دست آمده، رانادمان اساتخراج از   بر اساس نتایج به گرفت. قرار مطالعه مورد بر لیتر مول 3/1 اسیدی استن
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لیتر جهت شویش کامال آنالیات از روی جااذب کاافی     میلی 3های کمتر از حجمماند. لیتر افزایش یافته و سپس ثابت میمیلی

 بهینه حلال شوینده انتخاب شد. عنوان حجمبهلیترمیلی 3بنابراین  باشد.نمی

 اثر زمان استخراج -3-7

 از بررسی زماان اساتخراج   نتایج حاصل .است استخراج فرآیندبر  گذار تأثیر های مشخصه جمله از جاذب با محلول تماس زمان

رو از ایان  باشاد. دقیقه برای جذب کامل نیکل روی جااذب کاافی مای    11نشان داده شده است. زمان های بیشتر از  9در شکل 

 زمان بهینه انتخاب شد.دقیقه به عنوان  11زمان 

 

 لیتر بر مول 8×11-4 گرم، میلی 21 جاذب نیکل، لیتر بر گرم میلی 5/1 محلول نیکل، یون بازیابی درصد بر استخراج زمان اثر بررسی. 7 شکل

 دقیقه 11 یششو زمان لیتر، بر مول 5/1 نیتریکی اسید استن لیتر میلی 5 توسط شویش  ،pH=7 لیگاند،

 شيزمان شو -3-0

( ماورد  3-2دقیقه مطابق روش ارائاه شاده در بخاش )    13،  12،  11،  8،  6،  5،  2جهت بررسی اثر زمان شویش، زمان های 

دقیقه به عناوان   11رو زمان این از زمان شویش تاثیر چندانی بر راندمان استخراج ندارد. که بررسی قرار گرفتند. نتایج نشان داد

 انتخاب شد.  بهینه یششوزمان 

 اثر نمک يبررس -3-1

اصلاح شده  4O3Feنیکل روی جاذب جذب  قدرت یونی )غلظت الکترولیت( بر ریتاث NaClنمك  ن مرحله با اضافه کردنیدر ا

ر گردید و استخراج طباق دساتو  اضافه  (حجمی-وزنی درصد 1-53)NaCl از نمك  یمختلف هاین کار غلظتیدر ا شد. یبررس

که میزان استخراج در محدوده غلظتی مورد بررسی تقریبا ثابت است و افازودن نماك    دادانجام شد. نتایج نشان  3-2کار بخش 

این امر اثبات می کند که این تکنیك یك روش بسیار مقاوم در برابار   هیچ تاثیری روی جذب ندارد. حجمی-درصد وزنی 53  تا

 باشد.غلظت بالای نمك می
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 حد حجمي بررس -3-95

 مقدار داشتن نگه ثابت با . ]29[باشد بررسی اثر حجم نمونه می به تغلیظ نیازپیش فاکتور مقدار بالاترین تیابی به دس منظور به

 بارای بررسای ایان پاارامتر،     آید.بدست می کاربرد قابل حجم بیشترین مختلف، هایحجم در مطالعه مورد فلزی یون گرممیکرو

بر  .دو راندمان استخراج محاسبه گردی بهینه استخراج شرایط در نیکل گرممیکرو 3/12 لیتر(میلی 23-511) مختلفیهای حجم

 111 حاد  حجمبنایراین  .یابدمیلیتر ثابت و پس از آن کاهش میلی 111راندمان استخراج تا حجم  دست آمده،بهنتایج اساس 

 .آیدمیدست به 21 شرو ، فاکتور تغلیظ(لیترمیلی 3) باشد و با توجه به حجم شویشمی میلی لیتر

 ييون يهامزاحمت يبررس -3-99

 کااتیون  یمزاحم به محلاول حااو   یهاونیاز  یمختلف یها، غلظتهای مختلف بر جذب عنصر فلزیبرای بررسی مزاحمت یون

 دهیا د طور کهاست همان آورده شده 1جدول  دری ن بررسیا جی. نتاگرفتانجام  3-2مطابق روش  استخراج واضافه  نیکل عنصر

 یریا گظ و اندازهیتغل پیش در یجد مزاحمت نشان داده شده یهاق با غلظتین تحقیشده در ا یمزاحم بررسی هاونی شودیم

در  ±3در این استخراج به یونی مزاحم گفته مای شاود کاه باعای تغییاری باه انادازه           کنند.یجاد نمیذکر شده ا یفلز صرعن

 راندمان استخراج شود.

 کلین ونی یریگ اندازه یرو بر مزاحم یاهونی اثر. 1 جدول

 نسبت یون مزاحم به یون نیکل  یون های مزاحم

 )وزنی/وزنی(

 درصد بازیابی

,2+, Mg2+, Ba2+, Ca +, Li+, Na+K 

,2+, Zn3+, Cr-
3, NO-Cl ,-, I-F ,-Br 

2+, Co2+Mn 

1111 99 

,3+, Al-3
4PO 

, Cr (VI)3+As ,-3HCO ,3+Fe  
111 98 

2+, Hg+, Ag2+Pb 81 99 

2+Fe  2و+Cu  31 111 

دقیقه،  11زمان استخراج:   ،=7pH لیگاند، لیتر بر مول 8×11-4 گرم، میلی 21 جاذب نیکل، لیتر بر گرم میلی 5/1 محلولشرایط استخراج: 

 دقیقه 11 شویش زمان لیتر، بر مول 5/1 نیتریکی اسید استن لیتر میلی 5 توسط شویش

 ارقام شايستگي -3-94

ای روش از قبیل فاکتور تغلیظ، حد تشخیص، انحراف استاندارد نسبی و محدوده خطای  رخی از پارامترهای تجزیهب 2جدول در 

 ارائه شده است.
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 اصلاح شده 4O3Fe جاذب با کلین استخراج یبرا آمده بدست یاهیتجز یهاپارامتر .2 جدول

 ایمقادیر تجزیه هاپارامتر

 1-111 لیتر( بر محدوده خطی )میکروگرم

 5/1 لیتر( بر حد تشخیص ) میکروگرم

 a ) ( 1/5 دقت

 21 فاکتور تغلیظ

   a  میکروگرم بر لیتر 31غلظت نیکل 

 نیتریکی اسید استن لیتر میلی 5 توسط دقیقه، شویش 11زمان استخراج:   ،=7pH لیگاند، لیتر بر مول 8×11-4 گرم، میلی 21 شرایط استخراج: جاذب

 دقیقه 11 شویش زمان لیتر، بر مول 5/1

 هاي حقيقيگيري نيکل در نمونهاندازه -3-93

 هاي آبيگيري نيکل در نمونهاندازه -3-93-9

 یز کما یشد. از آنجایی کاه آناال   یابیارزآبی  یهامذکور در نمونه صرعن یریگاندازه یت روش برای، قابلروشصحت  دییجهت تا

از  یشنهاد شده با افزودن مقدار مشخصا یر بود لذا صحت روش پشان دشوانییبه علت غلظت پای عیطبهای نمونهدر  صرن عنیا

فارح  خازر سااحل   ی ایا در آب ،یشهر سار آب عبارتند از یعیطب یهانمونه آب امتحان شد. یعیطب هایعنصر مذکور به نمونه

ه پس از جماع آوری  های آب دریا و آب چشمهر یك از نمونه .آب معدنی با نام تجاری واتا آباد، آب چشمه کوه های لاریجان و

میکرون و به منظور جداسازی ذرات معلق صاف شادند.   53/1های سرنگی با قطر منافذ ابتدا بوسیله کاغذ صافی معمولی و فیلتر

 یعیطب یهادر نمونه آب یفلز عنصر یریگجهت اندازه 3-2ق دستور کار ارائه شده در بخش ی مطابشنهادیظ پیتغلشیروش پ

 ی آبای هاا ز نمونهیآنال. نتایج بدست آمده از شد یریگاندازهای ی شعلهله دستگاه جذب اتمیز بوسیها نتیلو غلظت آناد انجام ش

گیاری  های نسبی بدست آمده روش مورد نظر کارایی مناسبی جهت اندازهبا توجه به راندمان .نشان داده شده است 5 در جدول

 های آبی را دارد.نیکل در نمونه
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 یآب یهانمونه در کلین یریگازهاند جینتا .3جدول 

راندمان استخراج  مقدار نیکل )میکروگرم بر لیتر( نمونه

 شده گیریاندازه اضافه شده نسبی) (

 1/1 آب شهر

1/51 

1/61 

9/7 
a (1/5)5/57 

(1/5)3/67 

– 
1/98 

5/99 

 1/1 آب چشمه

1/51 

1/61 

b n.d. 
(5/5)6/29 

(2/5(5/38 

– 
6/98 

5/97 

 1/1 آب معدنی

1/51 

1/61 

n.d. 
(1/5)5/29 

(9/2)8/39 

– 
1/98 

7/99 

 1/1 آب دریا

1/51 

1/61 

n.d. 
(3/5)9/51 

(5/5)1/61 

- 

1/115 

7/111 

a:RSD به ازای سه نمونه تکراری ،bتشخیص داده نشده : 

 نیتریکی اسید استن لیتر میلی 5 توسط دقیقه، شویش 11زمان استخراج:   ،=7pH لیگاند، لیتر بر مول 8×11-4 گرم، میلی 21 شرایط استخراج: جاذب

 دقیقه 11 شویش زمان لیتر، بر مول 5/1

 هاي غذايي                                                                گيري نيکل در نمونهاندازه-3-93-4

یظ و هاای غاذایی، ایان روش بارای  جداساازی، پایش تغلا       به منظور بررسی توانایی روش مورد نظار بارای اساتفاده در نموناه    

ساازی مطاابق روش ذکار    های مورد نظر پس از آمادههای اسفناج، کاهو و هویج بکار رفت. نمونهگیری یون نیکل در نمونهاندازه

ها نمونهجهت آنالیز مورد استفاده قرار گرفتند. همچنین جهت بررسی صحت روش مقادیر مختلف نیکل به  ،5-2شده در بخش 

آمده است. مقادیر راندمان نسابی بدسات آماده نشاان      5ایط بهینه انجام شد نتایج در جدول اضافه گردید و استخراج تحت شر

 های غذایی مختلف قابل استفاده است.آمیزی جهت استخراج نیکل در نمونهدهد که این روش به طور موفقیتمی
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 غذایی هاینمونه در نیکل گیریاندازه نتایج. 4 جدول

 درصد بازیابی گرم( بر مقدار نیکل )میکروگرم نمونه

 شده گیریاندازه شده اضافه

 11/1 اسفناج

1/1 

1/2 

17/1 
a (2/5)13/1 

(1/5)16/2 

– 

1/98 

3/99 

 11/1 کاهو

1/1 

1/2 

bn.d. 
)3/5)96/1 

(5/5)97/1 

– 
1/96 

3/98 

 11/1 هویج

1/1 

1/2 

n.d. 
(1/5)99/1 

(1/5)96/1 

– 
1/99 

1/98 

a :RSD به ازای سه نمونه تکراری، bتشخیص داده نشده : 

 نیتریکی اسید استن لیتر میلی 5 توسط دقیقه، شویش 11زمان استخراج:   ،=7pH لیگاند، لیتر بر مول 8×11-4 گرم، میلی 21 شرایط استخراج: جاذب

 دقیقه 11 شویش زمان لیتر، بر مول 5/1

 گیری نتیجه -4

 4O3Feمغناطیسی  سنتز شد. از نانوذرات تیموفقبا  CTAB شده بااصلاح O3Fe 4یسیمغناط نانوذرات ق جاذبین تحقیدر ا

باه   ییو غاذا  یهای آبدر نمونه نیکلن فلز ییظ و تعیتغلشی، جهت پاکسیمفوریل دی-αگاند یل همراهبه  CTABشده با اصلاح

ه اسات. ایان   مقایساه شاد  تغلیظ پیش هایروش سایر با پیشنهادیارقام شایستگی روش  3 در جدول استفاده شد.  SPEروش

از ساایر  هاا برتاری دارد.   باشد که روش پیشنهادی در بسیاری از پارامترهاا نسابت باه ساایر روش    جدول بیانگر این موضو  می

 پذیری جاذب و راحتی سنتز آن اشاره کرد. توان به سرعت و هزینه پائین آن، حساسیت و گزینشمزایای این روش می

نیکل برای تغلیظ پیش یهاروش ریسا با یشنهادیپ روش سهیمقا. 5جدول  

 تشخیص حد روش

 لیتر( بر )میکروگرم

 استاندارد انحراف

 ) ( نسبی

 خطی محدوده

 لیتر( بر گرم میکرو)

 فاکتور

 تغلیظپیش

 نمونه حجم

 لیتر( میلی)

 مرجع

Online-SPE-FAAS 1/5 5/6 251-6/15 9/21 21 30 

CPE-FAAS 7/2 8/1 511-11 19 23 31 

CPE-ICP-OES 5/6 6/2 2311-31 79/9 13 32 

CPE-

spectrophotometry 
11 6/5 311-21 11 11 33 

SPE-FAAS 73/1 9/1 831-17 551 1631 34 

Coprecipitation-

FAAS 
5/1 - - 121 611 39 

Coprecipitation-

FAAS 
9/1 7/2 - 51 131 36 

Online-SPE-FAAS 1/1 9/1 231-3 51 7 37 

SPE-FAAS 5/1 5/1 111-1 21 111 حاضر تحقیق 
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