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های مس، سرب و آهن بر روی جاذب کربن فعال اصلاح تغلیظ و استخراج کاتیونپیش

گیری بوسیله دستگاه ای و جداسازی و اندازهشده با روش استخراج فاز جامد تجزیه

 ای اسپکتروفتومتر جذب اتمی شعله

 2مهراورنگ قایدی ،1علیرضا اصغری ،1، سمیه ارغوانی بیدختی*،1رجبی،مریم 

  ، ایران 33153-363 سمنان شیمی، دانشگاه سمنان، دانشکده1

 ، ایرانگروه شیمی، دانشکده علوم، دانشگاه یاسوج، یاسوج  2
 

52/22/22 :دريافت تاريخ 22/22/29 :تصحيح تاريخ   7/29/29 :پذيرش تاريخ    

 چکیده: 

ی کنندهپروپان دی آمین به عنوان استخراج-1،3-متیلدی-2،2برمو سالیسیلیدن( -3بیس) - Nَ،Nدر این مقاله، از کربن فعال اصلاح شده با لیگاند 
ی برای های استفاده شده است. شرایط آزمایشگافاز جامد، برای پیش تغلیظ همزمان عناصر مس، سرب و آهن با روش اسپکتروفوتومتری جذب اتمی شعله

های فلزی بطور بهینه برای جداسازی یون pHهای ناپیوسته و ستونی بهینه شدند. مقدار های مس، سرب و آهن با استفاده از روشجذب موثر مقادیر کم یون
های مولار شسته شدند. اغلب یون 4لیتر از نیتریک اسید میلی 6های فلزی جذب شده بطور کامل با استفاده از بود و یون 3همزمان بر سطح جاذب برابر با 

میکروگرم بر لیتر برای مس،  63/2و  11/3، 44/1های فلزی موردنظر نداشتند. حدتشخیص روش به ترتیب گیری یونمزاحم، مزاحمتی برای جداسازی و اندازه
تغلیظ مقادیر کم مس، سرب و آهن در رای پیشمحاسبه شد. این روش با موفقیت ب %4سرب و آهن به دست آمد. انحراف استاندارد نسبی روش کمتر از 

 های طبیعی و خاص با نتایج قابل قبولی به کار رفت.نمونه
اسپکتروفوتومتری جذب پروپان دی آمین، -1،3-متیلدی-2،2برمو سالیسیلیدن( -3بیس) - Nَ،Nکربن فعال، لیگاند فاز جامد،  استخراج کلیدی: واژگان

 ای اتمی شعله
 

 مقدمه -1

شوند. میزان ورود این فلزات به داخل فلزات سنگین در یک مقیاس وسیع، از منابع طبیعی و انسان وارد محیط زیست می

شوند که این موضوع تهدیدی جدی برای سلامت های طبیعی برداشت میمحیط زیست، متجاوز از میزانی است که به وسیله فرآیند
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راهکارهایی  ارائه بنابراین .[2] یابنداین فلزات تجزیه ناپذیرند و در محیط تجمع می .[1] دروموجودات زنده به شمار می انسان و سایر

گیری و تعیین باشد. عمل استخراج در اندازهمیهای جداسازی ترین روشکی از مهمیاستخراج  باشد.حدف آنها ضروری می جهتدر 

ها در هگیری غلظت گونهای پیشرفته برای اندازهگیرد زیرا با وجود دستگاهها صورت میتغلیظ آنپیشها در راستای مقادیر کم گونه

ها قیم آنگیری مستهای حقیقی، اندازهها و وجود بافت شیمیایی پیچیده در نمونههای حقیقی به دلیل پایین بودن غلظت گونهنمونه

ترین مراحل یک روش سازی از مهمآمادهو پیش تغلیظبنابراین عمل پیش. [6-3] باشدتقریباً غیر ممکن و یا همراه با خطا می

ها از محلول نمونه توسط فاز نمونه است که در آن آنالیتاستخراج فاز جامد یک تکنیک آماده سازی . [7] شودای محسوب میتجزیه

مضر،  های آلیشود. این روش به دلیل داشتن مزایایی چون نیاز به مقادیر کمتر مواد شیمیایی به ویژه حلالجامد تغلیظ و خالص می

یظ بالا برای جداسازی و پیش تغل های مختلف دستگاهی، گزینش پذیریتکرارپذیری بالا، هزینه کم، امکان کوپل شدن آنها با روش

 -های استخرج فاز جامد نسبت به استخراج مایعهای فلزی با ستونهای مختلف معدنی و آلی و همچنین جمع آوری کاملتر یونگونه

  .[11-8] مایع به طور موفقیت آمیزی مورداستفاده قرار گرفته است

 است که با دارا بودن امتیازاتی ازقبیل پایداری گرمائی بالا، شکل، میکروکریستالین و غیرگرافیتیکربن فعال یک جامد بی

مکانیکی بالا، نسبت سطح به حجم زیاد و دست یابی به خلوص بالا  پایداری زیاد در مقابل نور، ساختمان متخلخل و محکم، پایداری

های آلی از محیط آبی مناسب می و گونهها باشد که آن را برای جداسازی یونهای مختلف میدارای ظرفیت بالائی برای جذب گونه

 . [13-11] نماید

 های مس، سربتغلیظ، جداسازی و استخراج کاتیونای برای پیشدر کار تحقیقاتی حاضر از روش استخراج فاز جامد تجزیه

، مقدار جاذب، pHاستخراج از قبیل ای استفاده شد. فاکتورهای موثر بر کارایی گیری آنها با روش جذب اتمی شعلهو اندازهو آهن 

جذب اتمی شعله  نوع و غلظت اسید شوینده، حجم اسید، سرعت عبور نمونه و حلال شوینده و حجم نمونه با استفاده از دستگاه

ه طور بای، سینتیکی و ترمودینامیکی نیز محاسبه شد. این روش ها و پارامترهای تجزیهبررسی و بهینه شدند. اثر مزاحمت سایر یون

 های گیاهی مثل گیاه کلم به کار برده شد. های طبیعی و نمونههای حقیقی از جمله آبموثر برای نمونه

 تجربی:بخش  -2

 :دستگاههامواد و  -2-2

، O2.3H2)3Cu(NOهای نمک ازبه ترتیب  Fe+3 و Cu ،2+Pb+2های کاتیون mgL 1111-1های ی محلولبرای تهیه

2)3Pb(NO  وO2.9H3)3Fe(NO  سازی مکرر های مورد نیاز با رقیق. سایر محلولاستفاده شدخریداری شده از شرکت مرک
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های مورد استفاده در یون mgL 1111-1زدایی شده به صورت روزانه تهیه گردیدند. همچنین محلول محلول اولیه با آب مقطر یون

زدایی شده تهیه گردیدند. بافر استاتی با ا در آب مقطر یونها با حل نمودن مقادیر مناسب از نمک آنهمرحله بررسی مزاحمت

ی باز شیف دهندهتهیه شد. عامل کمپلکس =pH 5هیدروکسید تا رسیدن به توسط سدیم molL 1-1 اسیدسازی استیکخنثی

Nَ،N - ( 5بیس-  )های مورد پروپان دی آمین با استفاده از مراجع تهبه شد. سایر محلول 1،3دی متیل  -2،2برمو سالسیلیدن

اسید دارای اسید و هیدروکلریدریکاسید، فسفریکاسید، سولفوریکاسید، استیکها شامل نیتریکاستون و اسیدااستفاده از جمله

 شده استفاده شد.زداییی آزمایشات از آب دوبار یونه از شرکت مرک بودند. همچنین در کلیهای مناسب و خریداری شددرجه تجزیه

گیری غلظت جهت اندازه -AA  680مدل Shimadzuای ساخت شرکت اتمی شعلهدستگاه اسپکتروفتومتر جذبدر این تحقیق 

ساخت شرکت  UV-Visibleتگاه اسپکتروفتومتر ی بهینه سازی پارامترها استفاده گردید. دسهای موردنظر در مرحلهکاتیون

Shimadzu  مدلUV-1650 PC موج و ها برای انتخاب بهترین طولآوردن طیف الکترونی لیگاند و کمپلکسجهت به دست

تالتیک سفعال اصلاح شده با لیگاند استفاده گردید. پمپ پریسازی پارامترهای موثر بر تهیه کربنگیری جذب لیگاند جهت بهینهاندازه

ها از محـلول pHگیـری جهت عبور محلول نمونه از ستون حاوی جاذب استفاده گردید. جهت اندازه LAMBDACZ s.r.oمدل 

و  mm 51استفاده گردید. ستون تفلونی به طول  PHS-3BW ایتالیا مدل BELمتـر دیجیـتال ساخت شرکـت  pHدستـگاه 

فعال گرانوله پس از بندی ذرات کربنرگرفتن جاذب استفاده شد. جهت مشجهت قرا SPEبه عنوان فرمت  mm 7قطر داخلی 

 استفاده گردید.  61و 22خردکردن از الک با مش 

 جاذبسازی آماده -2-2

سازی اثر پارامترهای مختلف موثر بر راندمان جذب لیگاند بر روی کربن فعال برای دستیابی به حداکثر بازیابی به روش بهینه

های مشابه ، یکسری محلولpHبهینه گردید. به منظور بررسی اثر به روش ناپیوسته زدن ، مقدار لیگاند و مدت زمان همpHاز قبیل 

های سود و هیدروکلریک با استفاده از محلول 2-11بین  pHی لیگاند در محدوده molL 5-11×1/1-1و غلظت  mL 25در حجم 

گیری شد. پس از ( با دستگاه اسـپکتروفتومتر اندازهnm323 موج ماکزیمم لیگاند )ها در طول اسید رقیق تهیه شد و جذب محـلول

ها صاف شده و جذب محلول زیرصافی در طول موج ساعت از هم خوردن، محلول 5ها و گذشت کربن فعال به محلول g 1/1افزودن 

تاثیری بر جذب لیگاند بر سطح کربن فعال  pHاندازه گیری شد. نتایج نشان داد که UV-Vis ماکزیمم لیگاند توسط دستگاه 

 باشد. سپس برای بررسی اثر غلظت لیگاند، در یک سری آزمایش مشابه ، جذب تقریباٌ یکسان میpHنداشته و در تمامی محدوده 

mL25 هاولساعت از هم خوردن محل 5گرم کربن فعال افزوده شد. پس از گذشت  5/1 های مختلف بهگرممحلول لیگاند با میلی ،

از کربن فعال مناسب بوده و  g5/1 از لیگاند به ازای  mg31 توان دریافت که جذب محلول قرائت گردید. از نتایج به دست آمده می
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تواند به طور کامل بر سطح کربن فعال جذب شود. همچنین برای تعیین زمان تماس کربن فعال با نمی mg31 در مقادیر بالاتر از 

های مختلف اندازه گیری شد. با توجه به نتایج گرم از کربن فعال در زمان 5/1 لیگاند به ازای mg31 ل حاوی لیگاند، جذب محلو

با توجه به نتایج به  شود.ساعت تعادل برقرار می 2تماس، میزان و درصد جذب افزایش یافته و پس از بررسی شده ، با افزایش زمان

کربن فعال  g5/1 اتانول حل شد و در تماس با  mL  25گرم از لیگاند درمیلی 31 ، مقدارپارامتر فوق  3دست آمده از بهینه سازی 

ساعت هم زده شد تا لیگاند به طور کامل بر سطح کربن فعال جذب شود. پس از صاف نمودن و شستشو و خشک شدن  2 به مدت

 درون آون به عنوان فاز جامد، برای پرکردن ستون مورد استفاده قرار گرفت. 

 بحث و نتیجه گیری:  -3

ای با استفاده از جاذب کربن فعال اصلاح شده برای تشکیل جهت دستیابی به شرایط بهینه در روش استخراج فاز جامد تجزیه

محلول، مقدار جاذب، نوع و غلظت  pH، پارامترهای موثر بر این فرایند که شامل عواملی چون Fe+3و  Cu ،2+Pb+2هایکمپلکس

همچنین اثر پارامترهای  باشد، مورد بررسی قرار گرفت.میها و اثر مزاحمت سایر یونحجم نمونه  ،شوینده، حجم شوینده عامل

 ای، سینتیکی و ترمودینامیکی نیز محاسبه شد. تجزیه

  pHبررسی اثر  -9-2

یفا ها اهای فلزی، پایداری و استخراج کاتیوننفش مهمی را در تشکیل کمپلکس کاتیون pHدر مطالعات استخراج فاز جامد، 

ین نظر، توانایی تشکیل کمپلکس بهای نیتروژن در ساختار لیگاند موردکند. همچنین به دلیل حضور گروههای هیدروکسی و اتممی

در  Fe+3و Cu ،2+Pb+2های از یون gmLµ 2/1-1 اویمحلول ح mL51دارد.  pHهای مذکور وابستگی شدیدی به لیگاند با یون

عبور داده شد.  mLmin 5/2-1با سرعت از لیگاند  mg 31شده با کربن فعال اصلاح g 5/1از ستون حاوی  2-11بین  pHگستره 

شسته شد و مقادیر جذب با  mLmin 1-1 با سرعت molL 3-1 اسیدمحلول نیتریک mL  5های بازداری شده با عبورسپس یون

های موردنظراز نمونه pHارائه شده است. برای تنظیم  1-3گیری و درصد بازیابی محاسبه و نتایج درشکل دستگاه جذب اتمی اندازه

 سهشود که درصد بازیابی برای هر مشخص می 1-3های سود و هیدروکلریک اسید رقیق استفاده گردید. با توجه به شکل محلول

های فلزی مورد نظر به رقابت بین برای استخراج یون 5های کمتر از pH باشد. نامناسب بودن حداکثر می =pH 5فلزی در یون 

های فلزی درصد به دلیل تشکیل رسوب هیدروکسید 5های بالاتر از pHهای فلزی ارتباط دارد. همچنین در یون هیدرونیوم و یون

 یابد.بازیابی کاهش می
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  Fe+3و Cu ،2+Pb+2های بر بازيابی استخراچ يون pHاثر: 2-9شکل 

ليگاند؛  mg 92کربن فعال اصلاح شده با  g 5/2؛ فاز جامد،  Fe+3و Cu ،2+Pb+2های يون µgmL 2/2-1محلول  mL 52شرايط:

 .mLmin 2-1سرعت عبور شوينده،  ؛mLmin 5/2-1؛ سرعت عبور نمونه، molL 9-1نيتريک اسيد mL 5محلول شوينده، 

 

 اثر مقدار کربن فعال  -9-2

 mL 51 فعال،مقدار فاز جامد پرکننده ستون پارامتر مهمی بوده و بهینه کردن آن لازم و ضروری است. برای تعیین مقدار بهینه کربن

های حاوی مقادیر مختلف کربن فعال اصلاح شده با سرعت از ستون Fe+3و Cu ،2+Pb+2های یون gmLµ 2/1-1محلول 

های بازداری های مورد نظر بر سطح کربن فعال اصلاح شده صورت گیرد. سپس یونعبور داده شد تا جذب یون mLmin 5/2-1عبور

شسته شد و  mLmin 1-1به عنوان عامل شوینده از ستون با سرعت عبور  molL 3-1اسید محلول نیتریک mL 5شده با عبور 

-3 با توجه به شکلارائه شده است.  2-3درصد بازیابی محاسبه و نتایج در شکل مقادیرجذب با دستگاه جذب اتمی اندازه گیری و 

 .های مورد نظر ندارد، درصد بازیابی افزایش و پس از آن تأثیر چندانی بر بازیابی یونg5/1 با افزایش مقدار فاز جامد تا  ،2

 

 وآهن های مس، سرب: اثر مقدارکربن فعال بر روی بازيابی استخراج يون2-9شکل 

؛ فاز جامد، مقادير متفاوت کربن فعال؛ محلول pH = 5در Fe+3و Cu ،2+Pb+2های يون µgmL 2/2-1محلول   mL 52شرايط: 

 .mLmin 2-1سرعت عبور شوينده،  ؛ mLmin 5/2-1؛ سرعت عبور نمونه، molL 9-1نيتريک اسيد mL 5شوينده، 
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 اثر نوع، غلظت و حجم حلال شوينده  -9-9

ها اثر مخربی نگذارد. همچنین ها از سطح جاذب را داشته و بر ساختار گونهحلال شوینده باید توانایی واجذب نمودن آنالیت

های بازداری شده از ستون تعیین کرد. برای انتخاب بهترین نوع توان با شویش مناسب آنالیتتکرارپذیری، صحت و دقت روش را می

 از ستون حاوی  mLmin 5/2-1با سرعت  pH=5در   Fe+3و Cu ،2+Pb+2های از یون gmLµ 2/1-1از محلول mL 51شوینده 

g5/1  کربن فعال اصلاح شده باmg 31  با ها عبور داده شد. سپس یونبا لیگاندmL 5  1از محلول-molL 3  اسیدهای مختلف با

 3-3شسته شد و با دستگاه جذب اتمی اندازه گیری و درصد بازیابی محاسبه گردید و نتایج در شکل  mLmin 1-1سرعت عبور 

اسید به عنوان حلال شوینده به بالاترین درصد بازیابی توان دریافت که با استفاده از نیتریکمی 3-3ارائه شده است. با بررسی شکل 

بنیان  های فلزی باتوان به تشکیل رسوب حاصل از یونلزی با سایر اسیدها را میهای فدست خواهیم یافت. کاهش درصد بازیابی یون

 آنیونی موجود در ساختار اسیدها نسبت داد.

 

 

 های مس،سرب و آهن: اثر نوع اسيد شوينده ستون بر بازيابی يون9-9شکل 

ليگاند؛  mg 92 کربن فعال با g 5/2؛ فاز جامد، pH =5در Fe+3و Cu ،2+Pb+2های يون µgmL  2/2-1محلول   mL 52شرايط: 

 .mLmin 2-1؛ سرعت عبور شوينده، mLmin 5/2-1؛ سرعت عبور نمونه، molL 9-1اسيدهای مختلف  mL 5محلول شوينده، 
 

نیاز برای شستشوی ستون، یک سری آزمایش مشابه مرحله قبل انجام گرفت. اسید موردبرای تعیین حداقل غلظت نیتریک

برای حلال شوینده، شستشو داده شد و با  mLmin 1-1های مختلف با سرعت عبوراسید با غلظتنیتریک mL 5سپس ستون با 

های پایین به توان دریافت، در غلظتمی 2-3سبه گردید. با بررسی نتایج شکل دستگاه جذب اتمی اندازه گیری و درصد بازیابی محا

های فلزی از سطح ستون بازده بازیابی کاهش یافته و با افزایش غلظت بودن غلظت اسید موردنیاز برای شویش کامل کاتیوندلیل کم

 گردد.میهای فلزی ابی یونیابد و پس از آن سبب کاهش در بازیبازده بازیابی افزایش می molL 2-1تا 
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 های مس، سرب و روی: اثر غلظت شوينده ستون بر بازيابی يون4-9شکل 

 کربن فعال اصلاح شده با  g 5/2؛ فاز جامد، pH =5در Fe+3و Cu ،2+Pb+2های يون µgmL 2/2-1محلول  mL 52شرايط: 

mg92  ،ليگاند؛ محلول شويندهmL 5 1های متفاوت؛ سرعت عبور نمونه، نيتريک اسيد با غلظت-mLmin 2سرعت عبور  ؛

 .mLmin 2-1شوينده، 

حجم حلال شوینده باید حداقل مقدار ممکن باشد تا پیش تغلیظ گونه مورد اندازه گیری با ضریب بیشتری صورت گیرد. برای تعیین 

یکسری آزمایش مشابه مراحل قبلی انجام گرفت. سپس ستون با  حداقل حجم نیتریک اسید مورد نیاز برای شستشوی ستون،

توان دریافت می 5-3با بررسی شکل شد. های متفاوت از نیتریک اسید شستشو داده شد و با دستگاه جذب اتمی اندازه گیری حجم

و در گیرد ها صورت نمیهای فلزی کاملاً شکسته نشده و بازیابی مناسب آنالیتپیوند بین لیگاند و یون mL 6که در مقادیر کمتر از 

یابد. همچنین منجر به کاهش های بالاتر، درصد بازیابی کاهش میاحتمالاً به دلیل کاهش غلظت در حجم mL6 های بالاتر از حجم

 گردد.فاکتور تغلیظ می

  

 های مس، سرب و آهنمحلول شوينده بر بازيابی يون: اثر حجم 5-9شکل 

mg کربن فعال اصلاح شده با g 5/2؛ فاز جامد، pH =5در Fe+3و Cu ،2+Pb+2های يون µgmL 2/2-1محلول  mL 52شرايط: 

؛ سرعت عبور mLmin 5/2-1؛ سرعت عبور نمونه، molL 4-1های متفاوت نيتريک اسيدليگاند؛ محلول شوينده، حجم 92

 .mLmin 2-1ده، شوين

 اثر حجم محلول و محاسبه فاکتور تغليظ -9-4
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نسبت  gµ 11های متفاوت از محلول نمونه با های زیاد نمونه، حجمهای پایین در حجمبرای درک اثر جذب آنالیت در غلظت

-mL 1251های لیگاند در حجم mg 31کربن فعال اصلاح شده با مقدار  g 5/1از ستون حاوی  Fe+3و Cu ،2+Pb+2های به یون

نیتریک اسید با  molL 2-1از محلول mL 6های مورد نظر با عبور داده شد. سپس یون mLmin 2-1با سرعت عبور نمونه  51

ارائه شده  6-3شسته شد و با دستگاه جذب اتمی اندازه گیری و درصد بازیابی محاسبه و نتایج در شکل  mLmin 5/1-1سرعت 

های برای یون mL  751و حجم Fe+3برای یون  mL 1111 تر ازهای پایینتوان دریافت که در حجمبه نتایج شکل میاست. با توجه 

2+Cu  2و+Pbهای بازداری شده با ، درصد بازیابی تغییر چندانی نکرد. از طرفی دیگر یون mL 6 1محلول-molL 2  نیتریک اسید

برای  125های مورد نظر محاسبه نمود که منجر به فاکتور تغلیظ تغلیظ را برای یونکتورتوان فاشویش و بازداری گردید. بنابراین می

 شد.  3Fe+برای یون  6/166و  2Pb+و  Cu+2های یون

 

 ها: اثر حجم محلول عبوری بر روی بازيابی يون6-9شکل 

ليگاند؛  mg92 کربن فعال با g 5/2؛ فاز جامد، pH = 5در Fe+3و Cu ،2+Pb+2های يون µg 22محلول  mL 2252-52شرايط: 

 .mLmin 5/2-1سرعت عبور شوينده،  ؛mLmin 2-1؛ سرعت عبور نمونه، molL 4-1نيتريک اسيد mL 6محلول شوينده، 

 

 ها بررسی اثر مزاحمت ساير يون -9-5

توانایی تشکیل کمپلکس با ها با پس از بدست آوردن شرایط بهینه، میزان مزاحمت ایجاد شده در اثر حضور سایر کاتیون

در  Fe+3و Cu ،2+Pb+2های یون gmLµ 2/1-1محلول  mL 51، مورد بررسی قرار گرفت. به این منظور در شرایط بهینه، لیگاند

های از ستون در شرایط بهینه عبور داده شد. یون mLmin 2-1و با سرعت عبور  pH= 5های مزاحم در های مختلف یوننسبت

شسته و به روش جذب اتمی تعیین مقدار گردید . در صورت مزاحم بودن، به  molL 2-1نیتریک اسید  mL 6بازداری شده با 

ر حضور یون مزاحم برابر( از یون مزاحم اضافه شد و بازیابی د 1111 و 751، 511، 251، 111، 51، 25، 11محلول بالا سایر مقادیر )

دراستخراج آنالیت شود. بنابراین  ± %5شود که باعث تغییری بیش از محاسبه گردید. در این بررسی یون مزاحم به یونی گفته می
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شد، در غیر آن صورت آن قدر گرفت یون خارجی مزاحم در نظر گرفته نمیهای استخراج شده در این محدوده قرار میاگر میزان یون

 1-3نتایج این بررسی در جدول های استخراج شده در محدوده ذکر شده قرار گیرد. گردید تا میزان یونمیمزاحم کم از غلظت 

های مورد اندازه گیری اثر های مورد بررسی تا مقادیر زیاد بر روی جذب و بازیابی یوندهد که یونآورده شده است. نتایج نشان می

 ای ندارند.قابل ملاحظه

 های مورد بررسیها بر بازده استخراج يونبررسی تأثير حضور ساير يون :2-9جدول 

  و  752، 522، 252، 222، 52، 25، 22در مقادير  pH =5در Fe+3و Cu ،2+Pb+2های يون µgmL 2/2-1محلول   mL  52شرايط

 نيتريک اسيد mL 6ليگاند؛ محلول شوينده،  mg 92کربن فعال اصلاح شده با  g 5/2های مزاحم؛ فاز جامد، برابر يون 2222

1-molL 4 ،1؛ سرعت عبور نمونه-mLmin 2 1سرعت عبور شوينده،  ؛-mLmin 5/2. 

 حد مجاز غلظت

      wCیونw/C  کاتیون مربوطه 

 

  یون 

3+Fe 2+Pb 2+Cu  

1111 1111 1111 ,+, K+, Na2+, Ni2+, Mn2+Co 
ˉ

3NO, ˉ, Cl+
4, NH+, Li2+, Ca2+, Ba2+Mg    

751 1111 1111 2+Cd 

511 1111 511 3+Cr 

511 511 511 2+Zn 

251 251 1111 3+Al 

251 251 1111 +Ag 

1111 11 25 2+Sn 

751 1111 1111 -F 

251 511 511 ˉI       

251 251 1111 -Br       

751 751 1111 -COO3CH 

251 251 1111 -2
4SO 

1111 111 51 -SCN 

1111 511 - 2+Cu 

1111 - 1111 2+Pb 

- 511 1111 3+Fe 

 

 محدوده خطی روش -9-6

ای شود. بریابد، محدوده خطی نامیده میکه سیگنال به صورت خطی با افزایش غلظت آنالیت، افزایش می غلظتیمحدوده 

های ها با غلظتاز محلول این یون 3Fe ،mL 251+و  Cu ،2+Pb+2های تعیین دامنه خطی روش استخراج فاز جامد برای یون

ها بر روی فاز جامد صورت از ستون در شرایط بهینه عبور داده شد تا جذب و بازداری این یون mgL 8/1-11/1-1مختلف در دامنه 

طبق  ها به روش جذب اتمی اندازه گیری شد.شستشو داده شد و مقدار یون molL 2-1نیتریک اسید mL  6گیرد و سپس ستون با

ی غلظتی ، برای سرب در محدوده gLµ 511-11-1ی غلظتی های کالیبراسیون برای مس در محدودهنتایج بدست آمده، منحنی

1-gLµ 811-11 1ی غلظتی و برای آهن در محدوده-gLµ 711-11 باشند.، خطی می 
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 حد تشخيص روش -9-7

شود. ده میتشخیص نامیداری با سیگنال نمونه شاهد متفاوت باشد حدکمترین غلظتی از نمونه که پاسخ دستگاه به طور معنی

زدایی شده مطابق روش پیشنهادی مورد بار تقطیر و یونآب مقطر دو mL51 محلول حاوی  8تشخیص روش، برای تعیین حد

، 27/1خیصتشاتمی اندازه گیری شد. به این ترتیب حداجی بوسیله دستگاه جذباستخراج قرارگرفت. سپس سیگنال محلول استخر

 بدست آمد. 3Fe+و  Cu ،2+Pb+2میکروگرم بر لیتر به ترتیب برای  65/2، 1/3

 بررسی تکرار پذيری و دقت روش -9-8

شود که تابعی بیان می( %RSDدهنده میزان تکرارپذیری روش است و به صورت درصد انحراف استاندارد نسبی )دقت نشان

های از هریک از کاتیون gmLµ 2/1-1با غلظت  mL 51محلول  8باشد. برای بررسی تکرارپذیری روش، از غلظت نمونه نیز می

 +و  Cu ،2+Pb+2های ای مورد بازیابی قرار گرفتند. انحراف استاندارد نسبی  برای کاتیونمذکور با روش استخراج فاز جامد تجزیه

3Fe  بدست آمد 51/2، 2/3، 72/1به ترتیب برابر با.  

 های حقيقیدر نمونه 3Fe+و  Cu ،2+Pb+2های گيری کاتيوناندازه -9-2

 های متفاوت، این روش برایهای آبی با بافتگیری فلزات سنگین در نمونهبه منظور بررسی توانایی روش پیشنهادی برای اندازه

های مختلف و گیاه کلم با اعمال شرایط از نمونه آب mL51 در 3Fe+و  Cu ،2+Pb+2های یون گیریاندازهتغلیظ و سازی، پیشجدا

بهینه به کار رفت. به منظور بررسی صحت روش و مناسب بودن آن از روش افزایش استاندارد استفاده شد و عمل استخراج و بازیابی 

اضافه گردید و عمل استخراج  3Fe+و  Cu ،2+Pb+2های ها مقادیر مشخص یونهها صورت گرفت و به هر یک از این نموناین کاتیون

ها صورت گرفت. به این منظور، آب شهر سمنان، آب معدنی دالاهو و آب چاه از این محلول 3Fe+و  Cu ،2+Pb+2های و بازیابی یون

تا  2-3حقیقی در جداولهای سمنان، آب زمزم و گیاه کلم به عنوان نمونه حقیقی بررسی شدند. نتایج بررسی صحت روش در نمونه

های داری بر درصد بازیابی استخراج کاتیونها تأثیر معنیهدهد، بافت نمونهمان طور که نتایج نشان می نشان داده شده است. 3-2

های های مورد بررسی در نمونهمس، سرب، آهن ندارند و روش پیشنهادی از کارایی قابل قبولی جهت پیش تغلیظ و استخراج کاتیون

 باشد.های متفاوت برخوردار میحقیقی با بافت
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 های حقيقیگيری مس در نمونه: اندازه2-9جدول 

 

 های حقيقیگيری سرب در نمونه: اندازه9-9جدول 
شده گیری مقدار اندازه بازیابی )%(

 )میکروگرم بر لیتر(

مقدار اضافه شده 

)میکروگرم بر 

 لیتر(

 نمونه

آب شهر  - کمتر از حد تشخیص 

 )سمنان(

02/321 02/2±02/230 222  

31/322 22/3±22/106 122  

آب چاه  - کمتر از حد تشخیص -

 )سمنان(

26/06 66/2±02/182 222  

31/00 02/2±22/681 122  

آب معدنی  - کمتر از حد تشخیص -

 )دالاهو(

06/06 02/2±22/181 222  

81/00 18/2±22/680 122  

 زمزمآب  - کمتر از حد تشخیص -

02/06 62/2±82/180 222  

22/01 18/2±22/018 822  

 گیاه کلم - کمتر از حد تشخیص -

62/06 01/2±22/303 022  

 های حقيقیگيری آهن در نمونه: اندازه4-9جدول 

شده گیری مقدار اندازه بازیابی )%(

 )میکروگرم بر لیتر(

مقدار اضافه شده 

 )میکروگرم بر لیتر(

 نمونه

آب شهر  - 28/2±02/32 -

 )سمنان(

62/08 2/2±12/62 22  

22/323 01/2±62/03 12  

آب چاه  - 02/2±02/31 -

 )سمنان(

62/08 22/2±12/61 22  

22/01 01/2±62/03 12  

آب معدنی  - 33/2±32/1 -

 )دالاهو(

22/01 33/2±62/23 22  

22/08 02/2±02/13 12  

 آب زمزم - 20/2±11/6 -

68/00 12/2±22/22 22  

11/321 62/2±12/88 82  

 گیاه کلم - 26/2±22/02 -

22/08 21/2±12/10 02  

 های جذبی سينتيک -9-22

های جذب شونده از فاز محلول به سطح جاذب و سپس نفوذ ذرات حل شونده ای شامل انتقال مولکولجذب یک فرایند چند مرحله

کربن فعال اصلاح شده با لیگاند در  g 5/1 مطالعات سینتیکی، مقادیر جذب بدست آمده بر رویبرای باشد.. به منافذ درونی می

شده گیری مقدار اندازه بازیابی )%(

 )میکروگرم بر لیتر(

 مقدار اضافه شده

)میکروگرم بر  

 لیتر(

 نمونه

آب شهر  - 22/2±18/8 -

 )سمنان(

26/01 21/2±32/20 22  

11/322 6/2±21/10 12  

آب چاه  - 106/2±22/32 -

 )سمنان(

06/00 11/2±12/61 22  

81/323 0/2±62/06 12  

آب معدنی  - 20/2±02/0 

 )دالاهو(

06/00 28/2±12/21 22  

22/322 30/2±02/10 12  

 آب زمزم - 28/2±02/0 -

06/08 61/2±02/20 22  

10/321 6/2±22/86 82  

 گیاه کلم - 11/2±32/8 -

16/00 10/2±21/08 02  
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های مختلف در مجاورت جاذب به طور ناپیوسته در زمان Cu ،2+Pb ،3+Fe+2های از یون mL111 در حجم mLµg 5-1غلظت 

در جهت بررسی سرعت فرایند های تجربی ی دادهمختلف بر روهای سینتیکی از مدلدر شرایط بهینه سایر متغیرها بررسی شد. 

و  8-3و  7-3های در شکل درجه دوم و های سینتیکی درجه اولجذب و پتانسیل مرحله تعیین کننده سرعت استفاده شد. مدل

ه است. شدنشان داده  5-3ها در جدول های تجربی این مدلو پارامتر 11-3تا  3-3هایدر شکل ایالویچ و نفوذ درون ذره هایمدل

ست اطلاعات به د. با توجه به کرد ینیبشیپ توانیجذب از هر کدام از معادلات را م ندیفرا تیتبع زانیمی، بستگهم بیضر یاز رو

بعنوان یکی از مراحل کنترل کننده سرعت و توصیف  توان نتیجه گرفت که جذب بر روی کربن فعال از سینتیک درجه دوم،میآمده 

 کند.نیسم انتقال جرم تبعیت میگر مکا

 

 : نمودار سينتيک شبه درجه اول7-9شکل       

 

دوم    : نمودار سينتيک شبه درجه 8-9شکل     

 

 : نمودار سينتيک نفوذ درون ذره ای 2-9شکل     

 

: نمودار سينتيک مدل الوويچ22-9شکل       

 کربن فعال اصلاح شده با  g 5/2؛ فاز جامد، pH = 5در Fe+3و Cu ،2+Pb+2های يون µgmL 5-1محلول   mL  222شرايط: 

mg92 های مختلف.ليگاند در زمان 
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کربن فعال اصلاح  g 5/2؛ فاز جامد، pH =5در Fe+3و Cu ،2+Pb+2های های سينتيکی يونهای مربوط به مدل: داده5-9جدول 

 های مختلف.ليگاند در زمان mg 92 شده با

 

 های ترموديناميکیپارامتر -9-22

 در یک غلظت ثابت از محلول یونهای مورد نظر و در شرایط بهینه سایر متغیرهابا بررسی تغییرات میزان جذب بر حسب دما 

 کربنسطح بر   3Fe+و  Cu ،2+Pb+2های یون mLµg 2-1محلول  mL 251جذب .توان راجع به ماهیت واکنش اظهار نظر کردمی

محاسبه شد. بررسی  min 61با روش ناپیوسته به مدت  درجه کلوین 18/318و  15/318، 15/238، 15/288در دماهای فعال 

اصلاح  کربن فعالسطح دهد جذب بر . همان طور که محاسبات نشان میشده استارائه  6-3ل ودر جد ترمودینامیکی پارامترهای

 .گیردبه طور خود به خودی انجام می دهد که فرایند واکنش جذببوده و مقدار منفی انرژی آزاد گیپس نشان می شده گرمازا

 

  

 Model های فلزی استخراج شدهکاتیون

3+Fe 2+Pb 2+Cu  

1325/1 1368/1 1322/1 1k 

Pseudo first-order kinetic 
163/1 12/1 1712/1 eq 

332/1 313/1 336/1 2R 

522/1 337/1 516/1 2k 

Pseudo second-order kinetic 513/1 131/1 516/1 eq 

338/1 376/1 333/1 2R 

118/1 112/1 113/1 diffK 

Intraparticle diffusion 323/1 132/1 221/1 C 

383/1 381/1 335/1 2R 

276/21 111/28 252/25 β 

Elovich 36/18 1366/1 86/1581572 α 

3887/1 333/1 3726/1 2R 
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 کربن فعال اصلاح شده با g 5/2؛ فاز جامد، pH =5در Fe+3و Cu ،2+Pb+2های های ترموديناميکی يونپارامتر: 6-9جدول 

mg92  درجه کلوين؛ زمان تماس،  25/928و  25/928، 25/228، 25/288دماهای ليگاند؛ min62. 

 های ترمودینامیکیپارامتر
K)৹T( های فلزییون 

cK )1-k৹1-S(J molΔ )1-G(KJ molΔ )1-H(KJ molΔ 

612/57 23/118- 711/3- 355/21- 15/288 

2+Cu 
132/32 52/118- 533/8- 355/21- 15/238 

728/17 23/113- 217/7- 355/21- 15/318 

133/11 72/118- 366/6- 355/21- 15/318 

82/12 15/211- 261/6- 315/67- 15/288 

2+Pb 

88/2 3/216- 628/2- 315/67- 15/238 

22/1 53/211- 113/2- 315/67- 15/318 

131/1 31/225- 377/2- 315/67- 15/318 

68/187 68/263- 52/12- 228/31- 15/288 

3+Fe 

538/22 51/271- 236/3- 228/31- 15/238 

16/12 1/272- 211/6- 228/31- 15/318 

236/2 17/271- 375/3- 228/31- 15/318 

 

 :گیرینتیجه -4

ای با استفاده از جاذب اصلاح شده با جذب سطحی همراه با دستگاه اسپکتروفوتومتر جذب روش استخراج فاز جامد تجزیه

توان باشد و میهای فلزی میگیری همزمان مقادیر بسیار کم یونای روشی کارا و موثر در استخراج، پیش تغلیظ و اندازهاتمی شعله

های مختلف استفاده کرد. این روش  با داشتن امتیازاتی از قبیل نیاز به مقادیر زات سنگین در بافتگیری فلاز این روش برای اندازه

 های مختلف دستگاهی وهای آلی مضر، تکرارپذیری بالا، هزینه کم، امکان کوپل شدن آنها با روشکمتر مواد شیمیایی بویژه حلال

های مختلف به طور موفقیت آمیزی ای مختلف معدنی و آلی در نمونههگزینش پذیری بالا برای جداسازی و پیش تغلیظ گونه

 مورداستفاده قرار گرفته است. 

 تشکر و قدردانی:  -5

 سپاس گذاری می گردد.  از پروژه حاضردانشگاه سمنان بابت حمایت  معاونت محترم پژوهشیاز 
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