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سنتز نانولوله های کربنی مغناطیسی اصلاح شده به عنوان یک جاذب سبز برای 

استخراج و پیش تغلیظ تالیم از نمونه های حقیقی و اندازه گیری توسط دستگاه جذب 

 اتمی کوره گرافیتی

 2طاهرمحمدعلی ، 1،*مریم دهقانی سلطانی
 ران، ایکرمان ،کرمانشهید باهنر  ، دانشگاهعلوم پایه دانشکده2،1

01/21/94تاریخ پذیرش:            82/11/94تاریخ تصحيح:               51/90/94تاریخ دریافت:    

 چکيده

برای پیش تغلیظ ( Dicyclohexyl-18-crown-6) 6-کرون-18-لیگاند، دای سایکلوهگزیل با اصلاح شده نانولوله های کربنی مغناطیسی

 یلیم 5/39 یملبرای تابدست آمد. بیشترین ظرفیت جذب  6-7 بهینه برای بیشترین جذب بین pHتهیه گردید.  تالیمگزینش پذیر مقادیر بسیار کم یون 

و انحراف استاندارد نسبی روش نانوگرم بر لیتر  67/4 وشر. حد تشخیص بدست آمد 400حد نهایی رقت همچنین ، به ازای هر گرم جاذب و تالیم گرم

ک در این مطالعه تکنی تعیین شد. 998/0 همبستگیگرم بر لیتر با ضریب  میکرو024/0-668/0 بینبه دست آمد. همچنین گستره خطی غلظت  9/2±%

در  تالیماین روش ساده، گزینش پذیر و حساس است و برای تعیین  بر روی نانوذرات به منظور بررسی دقیق انجام شد. SEM و تصویر FT-IRآنالیزی 

  مختلف کاربرد دارد.نمونه های 

 استخراج فاز جامد مغناطیسی، تالیمنانوذرات مغناطیسی، ، نانولوله های کربنی:واژگان کلیدی

 مقدمه -1

 در تالیم هاي نمک است. 38/204اتمی  وزن همچنین و 81 عدداتمی داراي، Tl نشانه با شیمیایی عناصر از یکی لیمتا

 هاي سنگ تالیم، تجاري منابعمیلی گرم بر کیلوگرم یافت می شوند.  6/0تا  3/0زمین معمولا در گستره غلظتی  ي پوسته

 تالیم نظیر تالیم والانسی تک ترکیبات زیستی، دیدگاه از .[1] ندباش می سولفید هاي سنگ دیگر و روي قلع، مس، معدنی

 در تالیم کشنده دز .شوند می بدن جذب پوست طریق از راحتی به و هستند سمی وکربنات بسیار استات نیترات، سولفات،

 تري آدنوزین ها مثل آنزیم از بعضی سازي فعال در جایگزین تواند می تالیم این، بر میکروگرم بر گرم است. علاوه 8-12انسان 

، Hg عناصر از حتی بیوسفر براي تالیم سمیت .گردد سلول میتوکندري تخریب باعث تواند می همچنین تالیم. شود 1فسفات

Cd ،Pb  وCu  [2,3]هم بیش تر است. 

 

 

 .ایرانکرمان، کرمانشهید باهنر  ، دانشگاهتجزیهشیمی  انشجوی: دلونویسنده مسئو ، maryam.dehghani2@yahoo.com 

 
1 Adenosine triphosphate (ATP)   
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می شوند.  تقسیم 2کربنی چنددیواره نانولوله هاي و 1تک دیواره کربنی نانولوله هاي کلی دسته ي دو به کربنی انولوله هاين

نانولوله  نانولوله ها، این به دلیل، همین پیچیده شده هستند. به رافیتگ صفحه ي یک شامل فقط نانولوله ها اول، دسته ي در

از  مختلفی انواع است. شده گزارش نانومتر چندین تا یک از ازنانولوله ها، دسته این قطر می شود. گفته تک دیواره کربنی هاي

 انواع نتیجه، در کرد، لوله مختلفی هاي روش به توان می را گرافیتی دارد. ورقه هاي تک دیواره وجود کربنی نانولوله هاي

 چنددیواره، نانولوله ها کربنی نانولوله هاي می آیند. در وجود به 5کایرال و 4راحتی ، صندلی 3زیگزاگ نانولوله هاي تک دیواره ي

  .]4[هستند  متحدالمرکز لوله شده ي گرافن تک صفحه ي چندین حاوي

از خود نشان می دهند و از طرف دیگر تنوع نانو مواد موجب گردیده است تا ویژگی هاي منحصر به فردي که نانو مواد 

اشاره کادمیم اکسید ذرات روي و نانواکسید می توان به نانوذرات ذرات جمله نانواین از تمایل به سنتز نانو مواد افزایش یابد. 

وبی یکی از قدیمی ترین و پرکاربرد ترین روش همرس. ]6و  5[به روش رسوبدهی مستقیم سنتز و شناسایی شده اند نمود که 

روش هاي ساخت نانو ذرات است که اولین بار جهت سنتز نانوذرات مگنتیت استفاده شد. مزیت این روش ارزان بودن و وقت 

و  Fe(II)گیر نبودن آن است و همچنین می توان در حجم کم واکنش، مقدار زیادي نانو ذره ساخت. در این روش یون هاي 

I)Fe(II در حضور-OH  7[رسوب داده می شوند[ . 

باشد. مهم ترین  2به  1به صورت  Fe(III)به  Fe(II)براي بدست آوردن محصولی بدون ناخالصی باید نسبت یون هاي 

تبدیل می کند و  Fe(III)را اکسید کرده به  Fe(II)عاملی که نسبت ایده آل ذکر شده را به هم می زند اکسیژن است که 

را به وجود می آورد. ماگنتیت از نظر خواص مغناطیسی به مگنتیت نزدیک است و  7و ژئوتایت 6ایی مثل ماگنتیتناخالصی ه

بنابراین خواص مغناطیسی محصول را زیاد نمی کند اما ژئوتایت یک ماده غیرمغناطیسی است و باعث تضعیف خواص 

محصول نسبتا خالص، باید در تمام مراحل سنتز، عامل  . بنابراین براي بدست آوردن] 8[مغناطیسی محصول نهایی می شود 

انجام عمل سنتز تحت گاز بی اثر  Fe(II)اکسیژن را حذف کرد. یکی از راههاي جلوگیري از رسیدن اکسیژن به یون هاي 

 . ]9 [نیتروژن است 

شکلی جدید از روش  توجه زیادي به خود جلب کرده است. این روش 8در سال هاي اخیر، استخراج فاز جامد مغناطیسی

استخراج بر پایه ي استفاده از جاذب هاي مغناطیسی یا قابل مغناطیس شدن است که می توانند به صورتی یکنواخت در 

محلول نمونه پراکنده شوند. بنابراین می تواند سطح تماس بزرگی بین نمونه و فاز استخراج کننده را براي دست یابی براي 

 
1 Single-walled carbon nanotubes (SWCNTs) 
2 Multi-walled carbon nanotubes (MWCNTs) 
3 Zigzag  
4 Armchair  
5 Chiral 
6 Magenetite 
7 Geotite 
8 Magnetic Solid Phase Extraction (MSPE) 

http://kiristo.r98.ir/post/47
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. این ویژگی براي دست یابی به تعادل استخراج در یک زمان کوتاه مطلوب است. علاوه بر این جاذب انتقال سریع به دست آورد

هاي مغناطیسی را می توان به صورت معکوس جمع کرد و با اعمال یک میدان مغناطیسی مناسب بازیافت و بنابراین امکان 

 .]10[جداسازي تسهیل می گردد 

 روش تجربی -2

 هاتگاهمواد شيميایي و دس -2-1

بردار خودکار انجام شد.  همراه با نمونه AA220ها توسط دستگاه جذب اتمی کوره گرافیتی واریان مدل  گیري تمام اندازه

براي ثبت علامت  PCعنوان چشمه تابش مورد استفاده قرار گرفت. از یک کامپیوتر ساخت واریان به  تالیملامپ کاتد توخالی 

ساخت کشور آلمان جهت  Tensor-27استاندارد با پوشش پیرولیتیکی استفاده شد. طیف سنج  هاي جذبی و از لوله گرافیتی

متر  pHساخت کشور کره جنوبی جهت ثبت تصویر الکترونی.  AIS2100. میکروسکوپ روبش الکترونی مدل FT-IRثبت طیف 

 KT/C-RH Bزن مغناطیسی مدل با الکترود ترکیبی کالومل شیشه، ساخت کشور سویس. هم 1متروم 827دیجیتالی، مدل 

آهنرباي  .ساخت شرکت شیمادزو کشور ژاپن AEU-210 گرم، مدل 10-4ترازوي دیجیتالی با دقت ساخت کشور آلمان. 

( که محلول هاي مورد نیاز از رقیق کردن III) تالیم mg L 0/ 1000-1 محلول استاندارد گوس. 6000نئودیمیوم داراي قدرت 

با قطر بیرونی متوسط  %95هاي کربنی چند دیواره با درجه خلوص . نانولولهه صورت روزانه تهیه شدنداین محلول استاندارد ب

nm20-3طول ، m 10-11و مساحت سطح  3-15هاي ، تعداد دیواره-g 2m 350  .خریداري شده از شرکت مرک کشور آلمان

O2.6H3FeCl  خریداري شده از شرکت مرک کشور آلمان %99با درجه خلوص. O2.7H4FeSO   خریداري  %99با درجه خلوص

 شده از شرکت مرک کشور آلمان.

 آماده سازي نانولوله هاي کربني-2-2

 تا شدند داده حرارت در کوره درجه ي سانتی گراد 400 دماي در دقیقه 40 مدت به تقریباً چنددیواره، کربنی نانولوله هاي

 حضور با سانتی گراد درجه ي 100 دماي در ساعت 4مدت  به رفلاکس ملع بعد، مرحله ي شود. در جدا هاآن بی شکل کربن

 وسیله، این به می شوند. باز آنها بسته ي سرهاي و اکسید کربنی نتیجه، نانولوله هاي در .]11[شد  انجام غلیظ اسید نیتریک

 مقدار کافی آب با اضافی اسید یتریکن می یابد. افزایش مواد، براي آنها جذب قدرت و یافته نانولوله ها افزایش ویژه ي سطح

 در و درجه سانتی گراد خشک 70ساعت در دماي  4به مدت  آون در نانولوله ها آن، از پس و شسته نانولوله ها از سطح مقطر

 .شدند نگه داري دربسته ظرف هاي

 
1 Metrohm 
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 H –Cن و پادمتقارنشده مورد بررسی قرار گرفت. حرکات کششی متقار کسیدنانولوله هاي کربنی ا IR-FTطیف سنجی 

 کسیدموجود در نانولوله هاي ا cm 56/1636-1در فرکانس C=Cو پیوند  cm 13/2854-1و cm 12/2825-1در فرکانس هاي 

در فرکانس            C=Oو پیک  cm 22/3420-1در فرکانس  H–Oشده قابل مشاهده است. پیک پهن مربوط به حرکات کششی 

1-cm 66/1712 طیف  1کربونیل می باشد اکیسد شدن نانولوله ها را مورد تایید قرار داده است. در شکل  که مربوط به گروه

FTIR  تصویر  2و در شکلSEM .نانولوله هاي کربنی اکسید شده نشان داده شده است 

 
 نانولوله های کربنی اکسید شده FT-IRطیف  -1شکل

 

 
 اکسید شده نانولوله های کربنی SEMتصویر  -2شکل
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 نتز نانولوله هاي کربني مغناطيسيس-2-3

در شیشه ساعت توزین  O2.7H4FeSOگرم  76/0و  O2.6H3FeClگرم از  49/1براي تهیه نانولوله هاي مغناطیسی، مقدار 

درون  2Nمیلی لیتر آب دوبار تقطیر منتقل گردید. سپس عمل انحلال زیر گاز  150میلی لیتري حاوي  200شد و به یک بشر 

گرم از نانولوله هاي اکسید شده به درون بشر تحت  5/0درجه سانتی گراد انجام شد. پس از آن مقدار  70 بشر و در دماي

دقیقه انجام شد تا ایجاد یک سوسپانسیون گردد. سپس  10همزن مکانیکی و فراصوت وارد گردید. این عمل به مدت زمان 

تر به ظرف نمونه به صورت قطره قطره منتقل شد تا زمانی که مول بر لی 2میلی لیتر از سدیم هیدروکسید با غلظت  30مقدار 

pH  ساعت  4درجه سانتی گراد براي مدت زمان  70گردید. پس از آن براي رشد کریستال ها واکنش در دماي  5/10محلول

ا جمع توسط همزن مغناطیسی انجام شد. بعد از طی این مراحل، نانولوله هاي مغناطیس شده سنتز شده توسط یک آهنرب

آوري شدند، به این ترتیب که آهنربا خارج از بشر و به ته آن مماس شده نانولوله هاي کربنی مغناطیس شده از درون محلول به 

کف ظرف مهاجرت کرده و جذب آن شدند. سپس با سر ریز شدن محلول درون بشر، ذرات رسوب به راحتی جداسازي شدند. 

ناشی از سدیم هیدروکسید، شستشوي رسوب با آب دو بار تقطیر به دفعات انجام شد.  در ادامه، به منظور تعدیل اثرات بازي

 .] 12[درجه سانتی گراد در آون خشک شدند  70ساعت در دماي  3سپس این رسوبات براي مدت 

، cm 42/1570-1 در فرکانس C=Oنانولوله هاي کربنی مغناطیس شده مورد بررسی قرار گرفت. پیک  IR-FTطیف سنجی 

مغناطیس شدن نانولوله هاي اصلاح   cm 38/556-1در فرکانس  O–Feو پیک شارپ  cm 12/3424-1در فرکانس  H–Oپیک 

نانولوله هاي کربنی مغناطیس شده نشان داده  SEMتصویر  4و در شکل  FTIRطیف  3شده را مورد تایید قرار داد. در شکل 

 شده است.

 
 غناطیس شدهنانولوله های کربنی م FT-IRطیف  -3شکل
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 نانولوله های کربنی مغناطیس شده SEMتصویر  -4شکل

 اصلاح شده با ليگاند گزینش پذیر سنتز نانولوله هاي کربني مغناطيسي-2-4

حجمی از -وزنی %2میلی لیتر محلول  0/50شده در درون  مغناطیسگرم از این نانولوله هاي  5/2مقدار  در این مرحله

ساعت هم زده شد. سپس صاف شده و نانولوله هاي  24س ریخته شده و این سوسپانسیون به مدت عامل تشکیل دهنده کمپلک

اصلاح شده مغتاطیسی درجه سانتی گراد در آون خشک شدند. این نانولوله هاي  50در دماي با لیگاند اصلاح شده مغناطیسی 

  قرار گرفتند.  ه عنوان جاذب براي اندازه گیري تالیم مورد استفادهبا لیگاند مناسب ب

 

 اصلاح شده با لیگاند  ینانولوله های کربنی مغناطیس SEMتصویر  -5شکل
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 اصلاح شده با ليگاند با نانولوله هاي کربني مغناطيسي تاليمروش استخراج -2-5

 30 و ظیمتن 5/6حدود در  بافر فسفاتآن را با  pHنانوگرم تالیم برداشته و  0/5نمونه حاوي میلی لیتر از محلول  0/50

به محلول مورد نظر اضافه گردید. بشر در دماي با لیگاند گزینش پذیر میلی گرم نانولوله هاي کربنی مغناطیسی اصلاح شده 

 15اتاق بر روي همزن مغناطیسی قرار داده شد و همزن با حداکثر سرعت شروع به کار کرد. عمل جذب براي مدت زمان 

رحله، جاذب که حامل آنالیت بود توسط آهنرباي مماس شده بر دیواره خارجی ته بشر مهار دقیقه انجام شد. پس از اتمام این م

مول بر لیتر، به عنوان شوینده اضافه گردید. سوسپانسیون حاصل به  1 هیدروکلریک اسید میلی لیتر محلول 0/2، سپسشد. 

ام زمان واجذب آنالیت، با کنترل جاذب بعد از اتمهمزده شد.  rpm750 دقیقه توسط همزن مغناطیسی با سرعت  10مدت 

، و شدت جذب محلول شوینده بوسیله دستگاه محلول واجذب به یک ظرف نمونه تمیز و کاملا خشک منتقل شدتوسط آهنربا، 

 جذب اتمی اندازه گیري گردید.

 آماده سازي نمونه هاي حقيقي-2-6

 نمونه آب-2-6-1

 چاه آب کرمان، شهر آب آشامیدنی( آب نمونه سه آب، هاي نمونه در لیمتا هاي یون گیري اندازه و استخراج منظور به

 ذرات خروج منظور به ها نمونه ابتدا .انتخاب شدند  (یکی از کارخانجات صنعتی کرمان فاضلاب و کرمان باهنر شهید دانشگاه

 کاربرد قابلیت و اعتبار بررسی منظور به .شدند اندازه گیري و تغلیظ (5-2) پیشنهادي روش مطابق سپس و شده صاف معلق،

 تکرار( 5-2) پیشنهادي روش و اضافه آب هاي نمونه به تالیم استاندارد محلول از مشخصی مقادیر آب، نمونه ي براي فوق روش

 .گردید

 نمونه مو-2-6-2

ز نمونه اگرم  5/0خشک شد.  آون در سپس و شسته آب با ور، غوطه استون در دقیقه 40 مدت به انسان موي نمونه ي

 در .شد تبخیر سپس و ( هضم8:1اسید )با نسبت حجمی  نیتریک و اسید پرکلریک مخلوط لیتر میلی 0/20وزن شده توسط 

میلی  0/100حجمی  بالن یک به محلول ،]13[ شده اضافه آن ( به1:1اسید )با نسبت حجمی  سولفوریک از قطره 10 نهایت

 و شده برداشته آمده بدست محلول از معینی حجم سپس .شد رسانده حجم به نشان، خط یون تا بدون آب با و منتقل لیتري

 ( به کار گرفته شد.5-2پیشنهادي ) روش با تالیم هاي یون مقدار جهت تعیین
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 بررسي و بهينه سازي عوامل موثر بر فرآیند استخراج-2-7

مکان پذیر سازد. لذا، در کار حاضر پارامترهاي استخراج مستلزم استفاده از شرایطی است که بیش ترین درصد بازیابی را ا

 متعددي مورد بررسی قرار گرفت. هدف از بهینه سازي این پارامترها، حصول بهترین شرایط کاري است که براساس آن

 حساسیت اندازه گیري و راندمان استخراج افزایش یابد، حد تشخیص روش بهبود پیدا کرده و تا حد امکان کم شود. 

  بر استخراج pHاثر رسي بر-2-7-1

، با محلول بافر یون هاي تالیم بر بازیابی pHجهت بررسی اثر . داردمحیط  pHمیل ترکیبی ذرات جاذب بستگی زیادي به 

که استخراج و بازیابی نشان داد طبق روش فوق انجام شد. نتایج  تالیمهاي مختلف، فرآیند استخراج و بازیابی یون هاي  pHدر 

هاي بعدي انتخاب  براي بررسی  pH~6-7می افتد، لذا  اي دارد، که در آن تشکیل کمپلکس اتفاقpH بستگی به  تالیمیون 

 گردید.

 بررسي اثر نوع و غلظت اسيد شوینده-2-7-2

      از اهمیت بالایی برخواردار مغناطیسی انتخاب یک شوینده مناسب در عملکرد تجزیه اي فرآیند استخراج فاز جامد 

میلی گرم از  30برداشته،  تالیمنانوگرم  0/5 حاوينمونه محلول  میلی لیتر 50شد. به منظور انتخاب یک شوینده مناسب، می با

میلی لیتر از شوینده هاي  0/2، فرایند واجذبتنظیم شد. به منظور مطالعه  5/6حدود  pHدر آن ریخته در  مغناطیسیجاذب 

توانایی واجذب گونه مورد نظر مورد بررسی قرار گرفت. در میان اسیدهاي مختلف و در سطوح غلظتی متفاوت انتخاب و 

 مول بر لیتر بدست آمد.  1 با غلظت محلول هیدروکلریک اسیدانتخابی، شویش سریع و کمی بوسیله 

 بررسي اثر حجم شوینده-2-7-3

ثرحجم شوینده بر واجذبی یون حجم شوینده عامل مهمی در تعیین فاکتور پیش تغلیظ روش می باشد. به منظور بررسی ا

ازجاذب به  میلی گرم 30تهیه و  تالیم نانوگرم 0/5ي حاونمونه محلول میلی لیتر  50هاي سرب ازذرات پلیمر قالب یونی، 

، حجم هاي  تالیم تنظیم شد در ادامه نیز به منظور مطالعه شویش یون هاي 5/6 حدوداین محلول  pHمحلول اضافه گردید. 

آن تعیین گردید نتایج نشان داد  تالیم مول بر لیتر به کار گرفته شد و مقدار 1با غلظت  هیدروکلریک اسیدلول مختلفی از مح

 میلی لیتر حجم بهینه می باشد. 0/2که حجم 

 بررسي اثر زمان بر فرآیند جذب -2-7-4

زده و انجام شد. براساس دقیقه با همزن مغناطیسی هم  2-20فرآیند جذب طبق روش پیشنهادي فوق در گستره زمانی 

 دقیقه براي آزمایشات بعدي استفاده گردید.  15نتایج بدست آمده مدت زمان هم خوردن 
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 بررسي اثر زمان بر فرآیند واجذبي-2-7-5

جذب شده بر  تالیمبه منظور بررسی زمان واجذب نیز مطابق روش پیشنهادي ذکر شده عمل گردید. همچنین یون هاي 

دقیقه( واجذب شده و  5/0-15مول بر لیتر در زمان هاي مختلف همزدن ) 1 هیدروکلریک اسیدتوسط ی جاذب مغناطیسروي 

 دقیقه شسته شدند.  10در مدت زمان کوتاه  تالیمیون هاي 

 بررسي مقدار جاذب-2-7-6

متر مقدار جاذب، مقدار جاذب مورد استفاده در عمل استخراج، نیز در این کار مورد بررسی قرار گرفت. براي بررسی پارا

، با بیش بدست آمده . طبق نتایجانجام شد 5-2استخراج طبق بخش  گرم جاذب در نظر گرفته شد و عمل 01/0-06/0مقادیر

 گرم از جاذب استفاده شد. 03/0گرم از جاذب، استخراج کامل می باشد و در کارهاي بعدي از  03/0از 

 تعيين حد نهایي رقت-2-7-7

 قت، بیشترین حجمی از نمونه است، که بتوان مقدار معینی از آنالیت را بطور کمی از آن استخراج ومنظور از حد نهایی ر

به منظور تعیین حجمی که در آن یون هاي سرب با سطح قابل قبولی تغلیظ شوند، حجم هاي مختلفی از محلول  بازیافت نمود.

میلی  400 اج و پیش تغلیظ انجام شد. درنهایت حجم( استخر5-2هاي حاوي آنالیت تهیه و مطابق روش پیشنهادي )بخش 

( می توان ضریب میلی لیتر 0/2)شوینده محلول  گرفتن حجم نهایی نظر با در به عنوان حد نهایی رقت تعیین گردید.لیتر 

استفاده براي بهینه سازي فاکتورهاي دیگر  mL 50در این کار حجم نمونه  محاسبه کرد. تالیمیون را براي  200 پیش تغلیظ

 شد.

 
 تالیمبر بازیابی یون  حجم نمونهتأثیر  -5شکل

 ظرفيت جذب-2-7-8

جاذب از  g 0/1ظرفیت جذب یک فاکتور مهم جهت ارزیابی یک جاذب می باشد. به منظور تعیین ظرفیت جذب 

 30 در مجاورتتهیه و  pH ~5/6در  تالیممیلی لیتر محلول حاوي غلظت هاي مختلفی از یون  50 ساخته شده، مغناطیسی
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و اندازه  جاذب مغناطیسی، به جاي شستشوي داده شد. بعد از فرآیند جذب مورد نظر قرار نانو جاذب مغناطیسیمیلی گرم 

درون محلول  تالیمگیري مقدار جذب آن، جذب محلول بالاي ظرف نمونه اندازه گیري و از روي آن، غلظت تعادلی یون 

جذب شده بر روي ذرات  تالیمو مقدار یون موجود در محلول، مقدار یون  تالیمکل یون  در نهایت بر اساس مقدار محاسبه شد.

جاذب در واحد جرم تالیم در محلول اولیه، مقدار جذب یون هاي  تالیمتعیین گردید. با افزایش غلظت  مغناطیسیجاذب 

نده ظرفیت جذب جاذب است. بیشترین نیز افزایش می یابد تا جایی که به حالت اشباع می رسد که نشان ده مغناطیس شده

 بر گرم جاذب بدست آمد. تالیممیلی گرم  5/39 تالیمساخته شده براي یون  مغناطیسیظرفیت جذب جاذب 

 ارقام شایستگي روش-2-8

درجه گستره خطی منحنی  می باشند. در بررسی هر روش تجزیه اي، معیارهاي شایستگی روش از اهمیت زیادي برخوردار

تکرارپذیري و گزینش پذیري از جمله معیارهاي شایستگی یک روش می باشند. روش هاي تجزیه اي ، شخیص، حدتبندي

داشته باشند و براي تجزیه نمونه هاي حقیقی قابل استفاده  پایین بایستی تکرارپذیر بوده، گستره خطی زیاد و حدتشخیص

 ه آنالیت مورد نظرمی باشد.باشند، که این خود مستلزم بالا بودن گزینش پذیري روش، نسبت ب

 منحني درجه بندي-2-8-1

تهیه  سربو تعیین محدوده خطی روش حاضر، محلول هاي آبی با غلظت هاي مختلف  درجه بنديبه منظور رسم منحنی 

اندازه  کوره گرافیتی جذب اتمی آن ها توسط دستگاه تغلیظ شدند و سپس جذب استخراج و پیش (5-2) و مطابق روش کار در

در محلول اولیه ترسیم شد.  تالیمدر محلول نهایی در مقابل غلظت  سرببراساس جذب  درجه بنديري گردید. منحنی گی

 می باشد. تالیم یون برايمیکروگرم بر لیتر  024/0-668/0 نشان دهنده خطی بودن منحنی جذب در برابر غلظت در محدوده

 حد تشخيص روش-2-8-2

تهیه،  (5-2))شاهد( مطابق روش کار در  تالیمبدون یون  حلول آبی یکسانم 7براي تعیین حد تشخیص روش،  

. شداندازه گیري  کوره گرافیتی جذب اتمیتوسط دستگاه  در محلول شویندهتالیم . شدت جذب گردیداستخراج و پیش تغلیظ 

حد تشخیص  LODآن تشخیص از معادله زیر )تعیین حد تشخیص به روش آیوپاک( قابل محاسبه خواهد بود، که در حد 

         محلول هاي تغلیظ شده درجه بنديشیب منحنی  m انحراف استاندارد حاصل از تجزیه محلول هاي شاهد و bsروش، 

 می باشد.

                             Tl:  = 1/04×10-3                LOD= 4/67 ng L-1 
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 شتکرارپذیري رو-2-8-3

 مشابه محلول 7، تالیمیون راي استخراج، پیش تغلیظ و اندازه گیري بکار برده شده ه جهت بررسی تکرارپذیري روش ب

. درصد ( انجام شد5-2پیشنهادي )تغلیظ و استخراج آن ها مطابق روش  پیش تهیه، و تالیمنانوگرم بر لیتر یون  0/200 محتوي

 دست آمد. ب تالیمدرصد براي یون  ±90/2انحراف استاندارد نسبی روش برابر با 

 گزینش پذیري روش-2-8-4

گزارش  1هاي مختلف مورد بررسی قرار گرفت که نتایج حاصل در جدول  گزینش پذیري روش حاصل نیز در حضور یون

 شده است.

 نتایج مربوط به بررسی یون های مزاحم .1جدول

  نسبت مولی یون

 تالیم یون به مزاحم

 یون هاي فلزي
 

065  Mn2+ 

800 Mg2+ 

1000 Co2+ 

1000 Ca2+ 

1100 Al3+ 

750 Fe3+ 

1000 Cr3+ 

1300 Bi3+ 

1000 Ni2+ 

300 Zn2+ 

650 Cd2+ 

1000 Cu2+ 

1000 NO3
- 

1000 CO3
2- 

750 SO4
2- 

1000 C2O4
2- 

 

 کاربرد روش-2-9

نمونه  3در  تالیم د نظر جهت تعیینرموه منظور تعیین کاربردپذیري روش توسعه داده شده در نمونه حقیقی، از روش ب

ي مو ( همچنین نمونه فاضلاب کارخانه صنعتی در کرمانآشامیدنی خانگی و آب آب ، دانشگاه شهید باهنر کرمانچاه آب )آب 

 پیش( 5-2پیشنهادي )مطابق روش آماده و آنگاه  2-6-2و  1-6-2ند به ترتیب مطابق بخش هاي استفاده قرار گرفتمورد 

و صحت  نشان دهنده که گزارش شده است 2 همراه درصد بازیابی در جدول حاصل بهنتایج  و اندازه گیري شدند.تغلیظ 

 می باشد. تالیمیون  روش جهت استخراجکاربردپذیري 
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 در نمونه های حقیقی تالیماندازه گیری مقداریون  .2جدول
 مقدار اضافه شده نمونه

)1−Lm(ng  
 مقدار یافت شده

)1−Lm(ng  
 بازیابی )%(

  028/0 - دانشگاه شهید باهنر آب چاه 

 070/0 095/0 7/95 

 300/0 331/0 0/101 

 500/0 551/0 6/104 

 - 087/0 - شهري کرمان آب آشامیدنی

 050/0 135/0 0/96 

 300/0 385/0 3/99 

 500/0 569/0 4/96 

 - 541/0 - فاضلاب کارخانهآب 

 030/0 570/0 7/96 

 050/0 593/0 0/104 

 100/0 643/0 0/102 

 )1-(ng g )1-(ng g  
 - 00/75 - موي انسان 

 00/20 87/94 4/99 

 00/35 62/110 8/101 

 00/50 36/127 7/104 

 

 مقایسه اي از کار حاضر با سایر کارها ارایه شده است. 3در جدول 

 
 تالیمخراج و پیش تغلیظ یون مقایسه روش حاضر با سایر روش های گزارش شده برای است .3جدول

Analysis method PFa or EFb R.S.D. (%) 
LRc 

(ng mL-1) 

LOD 

(ng L-1) 
Ref. 

SDME d 50 5.1 3-22 700 14 

 IL-USA-DLLME e 98.2 1.43 5-400 640 15 

GCE f - 7.2-8.2 5-250 1000 16 

LLE g - 1.9 - 1.25 17 

SPE h 77 2.6 20-200 2500 18 

SPE 20 3.9 - 9 19 

MSPE 200 2.9 0.024-0.668 4.67 This work 

a Preconcentration factor 
b Enrichment factor  

c Linear range 
d Single drop micro extraction 
e Ionic liquid- ultrasound assisted-dispersive liquid-liquid microextraction 
f Glassy carbon electrode 
g liquid-liquid extraction 
h Solid phase extraction 
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 خلاصه

است که از دلایل استفاده از این نانوذره می توان به سهولت آماده سازي، سهولت  4O3Feنانوذره مورد استفاده در این کار 

بدون نیاز به تولید شده که می توان به آسانی با یک مغناطیس خارجی و  4O3Feکار )به علت خواص مغناطیسی، ذرات 

فیلتراسیون و سانتریفیوژ جداسازي نمود(، قابلیت بازیافت خوب )ذرات مغناطیسی معمولا پس از شستشوي مناسب قابل 

استفاده مجدد می باشند( و همچنین پراکندگی مناسبشان در محلول هاي آبی که باعث می شود به سرعت به تعادل استخراج 

 برسند.

از  تاایما نانوذرات مغناطیسی به عنوان یک جاذب مغناطیسی جهت پیش تغلیظ و استخراج نانوله هاي کربنی پر شده ب

مورد استفاده قرار گرفت. از آنجایی که این جاذب ماهیت نانویی دارد و از سطح تماس بالایی نمونه هاي آبی و نمونه مو 

 می باشد.  برخوردار است، لذا بسیار مناسب براي استخراج انواع مختلفی از نمونه ها

از خود نشان می دهد. همچنین کیفیت مناسب و تکرارپذیري  و شناسایی تالیمروش توسعه یافته دقت خوبی در تعیین 

 توسط این جاذب، داراي حدتشخیص پایین و گستره خطی خوبی باشد.  یون هاي تالیمخوب جاذب باعث می شود که استخراج 
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