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 با شده کوپل يوني مايع پايه بر پخشي مايع-مايع ميكرواستخراج روش کاربرد

  استخراج و تغليظ پيش جهت القايي شده جفت پلاسماي -نوري نشر اسپكتروفوتومتر

  سنگين فلزات

 2نياسري-صلواتي مسعود ،1يهمت ،مريم1عليزاده پري ،*،1اصغري عليرضا

  1دانشکده شیمی، دانشگاه سمنان، سمنان، ایران
 ایران کاشان، کاشان، دانشگاه نانو، فناوری و علم مرکز 2

 

60/01/49تاریخ پذیرش:            50/01/94تاریخ تصحيح:              72/70/49تاریخ دریافت:   

 چکيده

 روشیی  عنوان به فسفات و فلور هگزا ایمیدازولیوم متیل -3-هگزیل -ا یونی مایع یپایه بر پخشی مایع -مایع میکرواستخراج روش تحقیق، این در

 اسیتفاده  میورد  آب و گییاهی  هاینمونه از مس و کبالت روی، هاییون کم بسیار مقادیر تغلیظ پیش و جداسازی برای ارزان و سریع ساده، نسبتا کارامد،

 بهتیر  اسیتخراج  برای. گردید انجام القایی هشد جفت پلاسمای-نوری نشر اسپکتروفوتومتر تکنیك یبوسیله فلزی های یون این گیری اندازه. گرفت قرار

. شید  اسیتفاده  آمیین  دی پروپیان  -1،3-متییل  دی -2،2-(سالسییلیدن ) بییس  - ˊN ،N لیگاند از هیدروفوب، هایگونه به آنها تبدیل و فلزی های یون

 حیلال  حجیم  و نیو   کننده،استخراج حلال حجم ژ،سانتریفیو سرعت نمك، اثر استخراج، زمان لیگاند، غلظت ،pH قبیل از استخراج بر مؤثر پارامترهای

 بدست نمونه از لیتریمیلی 10 یاولیه حجم برای 83 تغلیظ فاکتور فلزی هایکاتیون یهمه برای بهینه، شرایط تحت. شدند بهینه و بررسی کنندهپخش

 بیا  روش نسیبی  اسیتاندارد  انحراف. شد محاسبه لیتر بر ممیکروگر 3/1 و 91/0 ،88/0 ترتیب به کبالت و روی مس، های کاتیون برای تشخیص حد. آمد

 میکرواسیتخراج  روش کارامیدی  بیر  مبنیی  شیاهدی  و گواه شده ذکر شایستگی ارقام. بود 1.95 -2.51% یمحدوده در بهینه شرایط در آزمایش 8 انجام

 .باشد می آب و گیاهی حقیقی های نمونه در یونی مایع یپایه بر پخشی مایع-مایع

 پروپیان  -1،3-متییل  دی -2،2-(سالسییلیدن ) بیس-ˊN ،N لیگاند یونی، مایع پایه بر پخشی مایع-مایع میکرواستخراجی روش سنگین، فلزات :ن کليديواژگا

 .القایی شده جفت پلاسمای نوری نشر اسپکتروفوتومتر آمین، دی

 مقدمه-1

زنده اعم از جانوری و گیاهی لازم و  وجوداتم اکثر برای که در مقادیر مناسب هستند شیمیایی عناصر سنگین فلزات

 بیماریمنجر به  ضروری اند، اما افزایش مقدار آنها از حد مجاز سبب تجمع در ساختار و بافت موجودات زنده شده که می تواند

 .[3-1]شود ناباروری و اوتیسم نورولوژی، مسائل گانه، پنج حواس کاهش تنفسی، تیروئیدی، قلبی، مشکلات های
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سویی دیگر، توانایی پایین از یک سو،  افزایش روز افزون آلودگی زیست محیطی که از فلزات سنگین ناشی می شود و از  

ها، سبب شده که ضرورت استفاده از روش های کم آنگیری در شناسایی و تعیین کمی مقادیر های پیشرفته اندازهدستگاه

 باید نمونه سازیآماده هایتکنیک ال، ایده حالت در. [4]کارامد آماده سازی نمونه جهت پیش تغلظ هرچه بیشتر آشکارتر شود

  در موجود هدف هایآنالیت غلظت به ایتجزیه روش یک انتخاب. باشند ایتجزیه هایدستگاه با سازگار و آسان ارزان، سریع،

 نقطه استخراج رسوبی،هم ، مایع-مایع های معمول استخراج مانند استخراجتکنیک .[5]دارد بستگی آن پیچیدگی و تنوع مونه،ن

 پسماندهای پیچیده، توجه، تجهیزاتقابل شیمیایی هایافزودنی آلی سمی، هایزیاد حلال قبیل مصرف از معایبی. .. و ابری

. [6]است کرده محدود را آنها تند که کاربردرا دارا هس بودن و هزینه بالا برفیلتراسیون، زمان پیش مشکلات زیاد، ثانویه

 سازیآماده جدید هایاین تکنیک. باشندمی نمونه سازیآماده هایروش کردن کوچک و سازیساده دنبال به محققان بنابراین،

 مقادیر مشابه زمان در وبوده  پذیرترگزینش و ترسریع تر،ساده ه می تواند به صورت فاز مایع یا جامد باشد، اکثراک نمونه

 استخراج معایب روش علاوه بر برطرف نمودن مایع فاز میکرواستخراجی روش. [8, 7]کنندمی مصرف معرف و حلال کمتری

 در هاآلودگی ماندن باقی و اختصاصی تجاری هایفیبر تهیه قبیل مشکلات مربوط به میکرواستخراج فاز جامد، از مایع،-مایع

های  . روش[10, 9]ند بر اساس فرمت فیبر توخالی، تک قطره و یا پخشی باشدمیکرواستخراج فاز مایع می توا .نداردرا  فیبر

های میکرو استخراج فاز مایع ارجحیت دارند که در نتیجه افزایش سایر روش نسبت بههای کم پخشی بخاطر استخراج در زمان

 .[11]سطح تماس حلال استخراجی با نمونه آبی در طی فرایند پخشی توسط حلال پخش کننده حاصل می شود

 نمونه سازیآماده هایروش جهت این در و است سبز شیمی سمت به برداشتن گام تجزیه شیمی در جدید البته گرایش 

 و فیزیکی به دلیل خواص یونیمایعات در راستای تحقق این هدف. [12]یافتند توسعه  "حلال فاقد "و "یافته کاهش حلال"

 قرار محققان از بسیاری توجه مورد جایگزین مناسب، عنوان دارند بهمتداول  آلی هایحلال به نسبت که نظیریبی شیمیایی

 100 از ترپایین دماهای در که هستند معدنی -آلی هاینمک از ایگسترده و جدید یدسته یونیمایعات. [15-13]اند گرفته

باشند. این مواد فشار بخار ناچیز، پایداری بالای حرارتی و قابلیت بالای استخراج دامنه وسیعی از مواد می مایع سانتیگراد درجه

های فلزی، به صورت خنثی یا کمپلکس شده، را دارند و با توجه به نوع کاتیون و آنیون سازنده آن،  مانند ترکیبات آلی و یون

 حلال هایی با ویسکوزیته، دانسیته و نقطه ذوب متفاوتی طراحی می شود.

یع مافاز روش میکرواستخراجی  پلاسمای جفت شده القایی با -تکنیک اسپکتروفوتومتر نشر نوری در این پژوهش، کوپل

های روی، تغلیظ و تعیین کمی مقادیر بسیار کم یونیونی برای جداسازی، پیشی مایع کارامد مبتنی بر حالت پخشی بر پایه

با  های فلزیهای گیاهی و آب استفاده شد. در روش میکرواستخراجی پیشنهادی، استخراج موثر یونکبالت و مس در نمونه

 آمین به صورت کمپلکس انجام گردید. دی پروپان -1،3-متیل دی -2،2-(سیلیدنسال) بیس - ˊN،Nاستفاده از لیگاند  

مورد بررسی قرار گرفتند و در نهایت  پخشی و ... استخراجی و حلال نوع و حجم ،pH قبیل از استخراج بر مؤثر پارامترهای
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یص و تکرارپذیری آن سنجیده پیشنهادی از طریق تعیین محدوده ی خطی، حد تشخ فاز مایع اعتبار روش میکرواستخراجی

    شد.

 بخش تجربی-2

 دستگاهوري -2-1

گیری غلظت ، جهت اندازهVISTA-PROبا مدل   VARIANپلاسمای جفت شده القایی، ساخت شرکت  -اسپکتروفتومتر نشر نوری

 .آمده است 2و  1های  به ترتیب در جدولها های مس، روی و کبالت استفاده گردید. شرایط دستگاه و دتکتور برای هر کدام از کاتیونکاتیون

 پلاسمای جفت شده القایی -. شرایط دستگاه اسپکتروفوتومتر نشر نوری1جدول

 مقدار پارامتر

(KW)4/1 قدرت ژنراتور  

(KPa) فشار مهباش   160 

(mL/min) سرعت جریان پمپ   4/1  

(rpm) سرعت پمپ   2 

(L/min) سرعت جریان گاز کمکی   5/1  

 15 (L/min)از پلاسما سرعت جریان گ

 عمودی طرز قرار گرفتن شعله

 

 گیری عناصر مختلف. شرایط دتکتور برای اندازه2جدول

گیریطول موج اندازه عنصر  
nm 

Zn 857/213  

Co 892/238 

Cu 754/324  

 
 به .استفاده گردید pHS-3BW مدل BELساخت شرکت  متر pHها از یک دستگاه محلول pHگیری اندازه جهت

 استفاده شد. EBA 20 مدل  Hettich کننده از یک سانتریفیوژ ساخت شرکتنشینی حلال استخراجتسریع در ته منظور

 هاها و استانداردي محلولتهيه -2-2

 سددیم  هیدروکسدید،  سددیم  اسدید،  نیتریدک  اسدید،  هیددروکلریک  پروپانول، -1 استون، اتانول،: شامل نیاز مورد مواد تمام

 بدا  آبده  شدش  نیتدرات ( II)کبالدت  و آبه شش نیترات( II)روی آبه،سه نیترات( II)مس های¬نمک متانول، و نیتریلاستو نیترات،

 آکروس شرکت از هگزافلوروفسفات ایمیدازولیوم متیل -3-هگزیل -ا یونی مایع. شدند خریداری مرک شرکت از خلوص بالاترین

 .شد تهیه
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( II)مدس  هاینمک از مناسب مقادیر ،mgL 1000-1 غلظت بافلزی  هایکاتیون زا کدام هر یاولیه هایمحلول یتهیه برای 

 مقطدر  آب بدا  لیتدری میلدی  100 بالن در و توزین مربوطه آبه شش نیترات( II)کبالت و آبه شش نیترات( II)روی آبه،سه نیترات

 زدایدی یدون  مقطر آب با اولیه محلول توالیم هایکردن رقیق با نیاز مورد های محلول سایر. شد رسانده حجم به شده زدایییون

 بدا  نیدز ( mgL 1000-1   غلظت با) هاتممزاح بررسی مرحله در شده استفاده هاییون. شدند آمده بدست روزانه صورت به شده

 سدتات ا سدیم لیتر بر مول 0/1 اولیه محلول. گردیدند تهیه شده زدایییون مقطر آب در هاآن نمک از مناسب مقادیر کردن حل

 .شد تهیه pH  7 به رسیدن تا هیدروکسید سدیم توسط لیتربر مول 1 اسید استیک محلول سازیخنثی با

-مدی   آمدین  دی پروپدان -1،3-متیل دی -2،2-(سالسیلیدن) بیس -´N،N نام با باز شیف لیگاند یک دهندهکمپلکس عامل

 تهیده  اتانول در آن مشخص مقدار کردن حل از لیگاند این لیتر بر مول 5/1×  10-2 محلول[. 16]شد سنتز مرجع طبق که باشد

 .دهدمی نشان را لیگاند این ساختار1شکل. شد

OH HO

N N

CH3H3C

 

 پروپان دی آمین-1،3-دی متیل -2،2-بیس) سالسیلیدن( -´N،Nساختار لیگاند  -1شکل

 یوني مایع ي¬پایه بر پخشي مایع-مایع ميکرواستخراجي روش -2-3

 سددیم  محلدول  mL  1همدراه   بده  کبالدت  و روی مدس،  هایکاتیون از هرکدام ازµgL30-1 غلظت با آبی محلول لیترمیلی 9

 سدپس . شدد  داده قرار باشد،می مخروطی شکل به آن ته که داردرب لیتریمیلی 12 آزمایش لوله یک در( molL 1/0-1) استات

 100حداوی  مخلدوط . گردیدد  اضدافه  مخروطدی  لوله داخل مخلوط به Lmol 2-10×5/1-1  غلظت با لیگاند محلول لیترمیلی 2/0

 یدک  سدرن   یدک  بوسدیله  اسدتون  میکرولیتدر  400 و هگزافلوروفسدفات  ایمیددازولیوم  متیدل  -3-هگزیل -ا یونیمایع گرممیلی

 ریدز  قطدرات  شدن پخش لتع به حالت این در. شد زده هم آرامی به مخلوط و شده تزریق محلول این به سرعت به لیتریمیلی

 ینمونده  از فلدزی  های کمپکس موثرتر و بهتر استخراج به منجر که شد ایجاد ابری محلول یک آبی، محلول درون در یونیمایع

 سدانتریفیوژ  دقیقده  بدر  دور 4000 چدرخش  سرعت با دقیقه پنج مدت به مخلوط این سپس. گردید شده ذکر یونی مایع به آبی

 فداز  و شدده  جددا  آرامی به میکروپیپت یک توسط رویی آبی محلول مرحله این در. شوند نشینته یونیمایع ریز قطرات تا گردید

 بده  درصدد  80 پروپدانول  -1 میکرولیتدر  120 توسدط  سدازی  رقیق از پس شده، ذکر هایکاتیون کمپلکس حاوی شده نشینته

 .گردید تزریق ICP-OES دستگاه
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 بحث و نتیجه گیری -3

حلال استخراج کننده مقدارع و بررسي نو -3-1  

مایع معمولی باید ذاتا  -همانند روش استخراج مایعمناسب برای روش میکرواستخراجی فاز مایع کننده حلال استخراج

کننده غیرقابل امتزاج با آب بوده و یا حلالیت آن در آب کم باشد. از طرف دیگر به علت استفاده از حجم کم حلال استخراج

د حلال هایی با دانسیته بیشتر از آب به کار برده شود تا این حجم کم به راحتی قابل جمع آوری باشد. اما سمی بهتر می باش

هایی تتراکلرید و کلروبنزن، شیمیدانان را به استفاده از حلالبودن اکثر حلال های سنگین تر از آب متداول نظیر کلروفرم، کربن

های ها هستند که عمدتا شامل کاتیونای از این حلالده است. مایعات یونی نمونهتر با محیط زیست سوق دانسبتا سازگار

یونی مورد استفاده در روش میکرواستخراجی پیشنهادی باید های معدنی می باشند. مایعنامتقارن استخلاف شده و آنیون

-می یونیمایع مصرف شدن زیاد سبب ربیشت حلالیت شود، حل لیتر محلول آبیمیلی 10 در گرممیلی 100 میزان به حداکثر

که  یابدمی کاهش یونیمایع  و آبی محلول کنش برهم میزان باشد، پایین حد از بیش یونیمایع  حلالیت چهچنان و گردد

-، Cl-یونی حاوی گردد. مایعاتمی استخراج بازیابی درصد منجر به کاهش
6BF  و-

3SO3CF یونی پذیر و مایعات در آب امتزاج

-وی حا
6PF و -N2)2SO3( CF .هم چنین مایع یونی مناسب علاوه بر مایع بودن در شرایط  در آب امتزاج ناپذیر هستند

 نشینی و جمع آوری آسان را فراهم کند. می بایست دانسیته بالاتری نسبت به آب داشته باشد تا قابلیت تهآزمایش 

 10گرم در میلی 75یل ایمیدازولیوم هگزافلوروفسفات با حلالیت مت -3-هگزیل -یونی ابا توجه به مطالب ذکر شده، مایع

کننده مناسب لیتر حجم نمونه، دانسیته نسبتا بالا نسبت به آب و پایدار در شرایط آزمایش به عنوان حلال استخراجمیلی

 آمده است. 2یونی در شکل انتخاب شد. ساختار این مایع

NN
P

F

F

F

F

F

F

 

 

متیل ایمیدازولیوم هگزا فلوئوروفسفات -3-هگزیل -1یونی ساختار مایع -2شکل  

 فاز میکرواستخراجی روش با نظر مورد های¬کاتیون تغلیظ پیش و جداسازی برای مناسب یونی مایع مقدار بررسی برای

 کاتیون سه هر برای که دهدمی نشان 1 نمودار در شده ارائه نتایج. شد بررسی mg 100-0/60 وزنی گستره پیشنهادی، مایع

 کافی علت به گرممیلی 100 از کمتر مقادیر در یابد،می کاهش استخراج کارایی یونی مایع مقدار کاهش با کبالت و روی مس،

 گرممیلی 110 تا 60 از یونی مایع وزن افزایش با ولی. شودنمی انجام کمی بطور استخراج کننده،استخراج حلال میزان نبودن

 حلال و کنندهپخش حلال بین نسبت کاهش دلیل به یونیمایع مقدار بیشتر افزایش با و یابدمی افزایش جذبی سیگنال

 کاتیون آنیون
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-می کاهش استخراج بازده شودمی استخراج برای دسترس در شده تشکیل قطرات تعداد نسبی کاهش باعث که کنندهاستخراج

 .شد انتخاب بعد مراحل برای بهینه مقدار عنوان به ییون مایع از گرممیلی 110 مقدار بنابراین. یابد

 

 .ی مایع یونیمایع پخشی بر پایه -ستخراجی مایعروش میکروا با یون های فلزییونی بر کارایی استخراج مایعتأثیر مقدار  .1نمودار 

، استون molL 3-10× 3/2-1غلظت لیگاند  ، pH= 7  بررسی باهای مورد میکروگرم بر لیتر نسبت به یون 30 لیتر محلولمیلی 10شرایط استخراج: )
Lµ 400  و سرعت سانتریفیوژ rpm 4000) 

 بررسي نوع و حجم حلال پخش کننده -3-2

 هایکننده، حلالکننده باید هم با آب و هم با حلال آلی قابل امتزاج باشد. برای بررسی نوع حلال پخش حلال پخش

میکرولیتر از هر  400با استفاده از  بنابراین استخراجو استونیتریل مورد بررسی قرار گرفت.  استون، اتانول، متانول مختلف نظیر

نشان  2نمودار گرم از مایع یونی انجام گردید و نتایج این بررسی در میلی 100ی ذکر شده و کنندههای پخشکدام از حلال

اما به علت سمیّ بودن  های استون و متانول تقریبا یکسان استداده شده است. نتایج نشان داد که کارایی استخراج برای حلال

 کننده انتخاب شد.متانول، استون به عنوان حلال پخش

 
 ی مایع یونی.مایع پخشی بر پایه -با روش میکرواستخراجی مایعفلزی  هایکننده بر کارایی استخراج کاتیون.  تأثیر نو  حلال پخش2نمودار 

، مقدار molL 3-10× 3/2-1، غلظت لیگاند  pH= 7 های مورد بررسی با میکروگرم بر لیتر نسبت به یون 30 لیتر محلولیلیم 10)شرایط استخراج: 
 (rpm 4000و سرعت سانتریفیوژ،  mg110 مایع یونی 
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توسط روش میکرواستخراجی فاز  کننده بر روی کارایی استخراج کاتیون های فلزیجهت بررسی تأثیر حجم حلال پخش

حجم  3در نمودار شده  های متفاوت از حلال استون مورد مطالعه قرار گرفت. با توجه به نتایج نشان داده، حجممایع پیشنهادی

های کننده انتخاب شد. لازم به توضیح است که در حجملیتر از استون به عنوان حجم بهینه برای حلال پخشمیکرو 400

کننده به دلیل عدم توانایی سیستم در تشکیل یک سیستم ابری مناسب برای خشمیکرولیتر از حلال پ 400تر از پایین

کننده و کننده و کاهش مساحت سطح بین حلال استخراجاستخراج کمی آنالیت و تشکیل شدن قطرات بزرگ حلال استخراج

کننده به دلیل حلال پخشمیکرولیتر از  400های بالاتر از حجم یابد. همچنین درمحلول آبی کارایی استخراج کاهش می

کننده در محلول آبی کارایی استخراج ها در محلول آبی و همچنین افزایش حلالیت حلال استخراجافزایش حلالیت کمپلکس

-کننده ) نقطه صفر روی نمودار( حلال استخراجیابد. با توجه به نتایج بدست آمده، در عدم حضور حلال پخشنیز کاهش می

کننده کاهش و انتقال جرم ها و حلال استخراجشود بنایراین سطح تماس بین آنالیتنمونه پخش نمیکننده درون محلول 

 .گیرد که منجر به  کاهش شدیدی در کارایی استخراج می گرددخیلی کند صورت می

 
 ی مایع یونی.مایع پخشی بر پایه -عفلزی با روش میکرواستخراجی مایهای کننده بر کارایی استخراج کاتیون. تأثیر حجم حلال پخش3نمودار 

 ، مقدار مایع یونی molL 3-10× 3/2-1، غلظت لیگاند  pH=7های مورد بررسی با یون میکروگرم بر لیتر نسبت به  30لیتر محلول میلی 10شرایط استخراج: )

mg110  و سرعت سانتریفیوژrpm 4000) 

 pHاثر  -3-3

ها به مستلزم تمایل این کاتیون ی مایع یونیبر پایه مایع پخشی -استخراج مایع های فلزی با روش میکرواستخراج کاتیون

های مورد نظر را به فاز آلی ایجاد ها تمایل گونهتوان با تشکیل کمپلکس بین یک لیگاند مناسب و کاتیونفاز آلی است که می

کننده داشته باشد مایل زیادی به حلال استخراجآید که کمپلکس تشکیل شده تکرد. بهترین کارایی استخراج زمانی بدست می

های ، نقش مهمی را در تشکیل کمپلکس کاتیونpHنشینی استخراج نمود. تا بتوان آنالیت مورد نظر را در حجم کمی از فاز ته
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بررسی  10 تا 3در تشکیل کمپلکس و کارایی استخراج در محدوده  pHکند. بر این اساس اثر ها بازی میفلزی و پایداری آن

-های بالا به دلیل برهمpHاست. در  =7pHمناسب برای هر سه کاتیون   pHشود،مشاهده می 4در نمودار طور که شد. همان

های پایین به دلیل غلظت pHآید و در مربوطه کارایی استخراج پایین می فلزی های کنش بین آنیون هیدروکسید و کاتیون

برای =pH 7یابد. بنابراین های فلزی جهت تشکیل کمپلکس، کارایی استخراج کاهش مییونبالای پروتون و رقابت آن با کات

 =pH 7در  مول بر لیتر 1های بعدی انتخاب شد و استخراج در تمام مراحل بعدی در محیط استاتی با غلظت آزمایش

 صورت پذیرفت.

 
 ی مایع یونی.مایع پخشی بر پایه -ستخراجی مایعروش میکروا با فلزی هایبر روی کارایی استخراج یون pH.  بررسی اثر 4نمودار 

های مورد بررسی،میکروگرم بر لیتر نسبت به کاتیون 30لیتر محلول میلی 10)شرایط استخراج:   

 (rpm 4000و سرعت سانتریفیوژ  Lµ 400، استون mg 110، مقدار مایع یونی molL 3-10× 3/2-1غلظت لیگاند  

 اند اثر غلظت ليگ -4 -3

ها لازم است که غلظت لیگاند کافی باشد و در بیشتر موارد غلظت لیگاند را بیشتر از برای استخراج کامل تمام کاتیون

ها مطمئن شوند. برای بررسی این عامل در گیرند تا از استخراج تمام کاتیونها در نظر میمقدار لازم برای استخراج کاتیون

د در محدوده غلظتی ش میکرواستخراجی فاز مایع پیشنهادی،استخراج کاتیون های فلزی با رو ن یگا ل ر غلظت  غیی    ت

1-molL 3-10×30/3-6-10×1  .با شود مشاهده می 5نمودار  طور که درهماندر شرایط بهینه از سایر پارامتر ها انجام گرفت

کاهش  یابد.بعد از آن کاهش می یابد وافزایش می از لیگاند کارایی استخراج molL 3-10×3/2-1افزایش تا غلظت 

های بالای لیگاند، خود غلظتدر پس از نقطه ماکزیمم در نمودار را می توان اینگونه توجیه کرد که راندمان استخراج 

نظر کاهش یافته و بنابراین درصد بازیابی  مورد های آنالیتکننده برای  لیگاند نیز استخراج شده و در نتیجه ظرفیت فاز استخراج

 به عنوان مقدار بهینه انتخاب شد. molL 3-10×3/2-1بنابراین غلظت یابد. ستخراج کاهش میا
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 ی مایع یونی.مایع پخشی بر پایه -ستخراجی مایعبا روش میکروا Co و  Cu ، Zn هاییون. اثر غلظت لیگاند بر روی کارایی استخراج 5نمودر 

و سرعت  Lµ 400، استون mg110 ، مقدار مایع یونی  pH= 7 های مورد بررسی با یون میکروگرم بر لیتر نسبت به  30لیتر محلول یلیم 10)شرایط استخراج: 
 (rpm 4000سانتریفیوژ 

 اثر زمان استخراج -3-5

ژ تعریف کننده و شروع سانتریفیوکننده و حلال پخشزمان استخراج به صورت زمان بین تزریق مخلوط حلال استخراج

دقیقه در  10از زمان صفر تا کاتیون های فلزی با روش میکرواستخراجی فاز مایع پیشنهادی،  شود. تأثیر زمان استخراجمی

داری بر کارایی استخراج ندارد و این امر دهد که زمان تأثیر معنینشان می 6شرایط بهینه از سایر پارامتر بررسی شد. نمودار 

کننده و محلول آبی بعد از تشکیل محلول ابری، ه دلیل این است که مساحت سطح بین حلال استخراجطور که گفته شد بهمان

گیرد که در چنان سریع صورت می نهایت بزرگ است. بنابراین انتقال جرم آنالیت از محلول آبی به حلال استخراج کننده آنبی

 شود.ای کوتاه میرسد در نتیجه زمان کلی آنالیز به طور قابل ملاحظهزمان خیلی کوتاهی استخراج به تعادل می
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 ی مایع یونی.مایع پخشی بر پایه -ستخراجی مایعبا روش میکروا فلزی های..  تأثیر زمان بر کارایی استخراج کاتیون6نمودار 

، مقدار molL 3-10× 3/2-1غلظت لیگاند  ، pH= 7 د بررسی با های مورمیکروگرم بر لیتر نسبت به یون 30لیتر محلول میلی 10)شرایط استخراج: 
 (rpm 4000و سرعت سانتریفیوژ  Lµ 400حجم استون  ،mg110 مایع یونی 

 اثر سرعت سانتریفيوژ -3-6

، مایع پیشنهادیجداسازی کاتیون های فلزی با روش میکرواستخراجی فاز  دربه منظور بررسی اثر سرعت سانتریفیوژ 

ی ابری در شرایط بهینه از سایر هاکننده از محلولنشین کردن حلال استخراجدور بر دقیقه برای ته 5500تا  500های سرعت

های پایین کنید در سرعتطور که مشاهده میشده است. هماننشان داده  7پارامتر ها اعمال شدند که نتایج در نمودار 

کننده به کننده از محلول ابری کم بوده و حلال استخراجت حلال استخراجسانتریفیوژ، نیروی لازم برای جمع آوری کامل ذرا

 های بعدی انتخاب شد.دور بر دقیقه برای آزمایش 4500شود. بنابراین سرعت سانتریفیوژ نشین نمیصورت کامل ته

 
 .ی مایع یونیمایع پخشی بر پایه -ی مایعستخراجا روش میکرواب فلزی هایتأثیر سرعت سانتریفیوژ بر کارایی استخراج کاتیون .7نمودار 

، مقدار molL 3-10× 3/2-1غلظت لیگاند  ، pH= 7 های مورد بررسی با میکروگرم بر لیتر نسبت به یون 30لیتر محلول میلی 10)شرایط استخراج: 
 (Lµ 400حجم استون و mg110 مایع یونی 
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 اثر نمک بر کارایي استخراج -3-7

مایع پخشی پیشنهادی، از  -با روش میکرواستخراج مایع های فلزیکارایی استخراج کاتیونیونی بر  برای مطالعه اثر قدرت

ها در شرایط یکسان و بهینه از سایر پارامترها، بدون استفاده گردید. استخراج کاتیون های متفاوتدر غلظت نمک سدیم نیترات

شود مشاهده می 8طور که در نمودار انجام گرفت. همان molL 1-2/0-1ی غلظتیحضور نمک و در حضور نمک در گستره

یونی یابد. در واقع با افزایش نمک به فاز آبی به دلیل افزایش قدرت یونی، حلالیت مایعمیکارایی استخراج با افزایش نمک کاهش 

ی فلزی در شرایط بدون افزودن بنابراین استخراج کاتیون ها شود.و استخراج از حالت کمی خارج می یابددر فاز آبی افزایش می

 نمک انجام گرفت.

 

 ی مایع یونی.مایع پخشی بر پایه -با روش میکرواستخراجی مایع فلزیهای .  تأثیر افزودن نمك بر کارایی استخراج کاتیون8نمودار 

، مقدار molL 3-10× 3/2-1، غلظت لیگاند  Hp= 7 های مورد بررسی با میکروگرم بر لیتر نسبت به یون 30لیتر محلول میلی 10)شرایط استخراج: 
 (rpm 4500و سرعت سانتریفیوژ  Lµ 400، حجم استون mg110 مایع یونی 

 هااثر مزاحمت سایر یون-3-8

شود. برای بررسی اثر مزاحمت سایر در کارایی استخراج  ± % 5شود که باعث تغییر بیش از یون مزاحم به یونی اطلاق می

های مشخصی از های نمونه غلظت، به محلولهای فلزی با روش میکرواستخراجی فاز مایع پیشنهادیکاتیون در استخراج هایون

 آمده است. 3انجام گرفت. نتایج این بررسی در جدول  3-2یون های مزاحم اضافه گردید و استخراج مطابق قسمت 

ارقام شایستگي روش ميکرواستخراجي فاز مایع پيشنهادي-3-9  

یابد که در آن سیگنال به صورت خطی با افزایش غلظت آنالیت، افزایش میاست  خطی محدوده ای از غلظت یمحدوده

های مس، روی و کبالت کاتیون  در جداسازی و پیش تغلیظ مایع پخشی بر پایه مایع یونی-میکرواستخراج مایعروش  برای که

بدست آمد. حد تشخیص روش 996/0ب همبستگی بزرگتر از میکروگرم بر لیتر با ضری  5-250و  3-150، 3-200به ترتیب 
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 88/0-3/1پیشنهادی، کم ترین غلظت از نمونه که پاسخ دستگاه به طور معنی دار با سیگنال نمونه شاهد متفاوت باشد، در رنج 

د، تعریف می شو بر اساس انحراف استاندارد نسبیفاز مایع پیشنهادی بود. دقت که بصورت تکرار پذیری روش میکرواستخراجی 

بعد از استخراج  هامحاسبه شد. مقدار فاکتور پیش تغلیظ برای تمام کاتیون 95/1-37/2بین تکرار در شرایط بهینه  8برای 

بدست آمد که براساس نسبت حجم فاز آبی به فاز آلی محاسبه  83، مقدار توسط روش میکرواستخراجی فاز مایع پیشنهادی 

 در جداسازی و پیش مایع پخشی بر پایه ی مایع یونی -مایعاز عملکرد روش میکرواستخراجی ای مقایسه 4 جدولگردید. 

 ی مایع یونی  مایع پخشی بر پایه-با روش میکرواستخراجی مایع ها بر کارایی استخراج کاتیون های فلزی . بررسی تأثیر حضور سایر یون3جدول 

 حد مجاز غلظت
 یون 

Co2+ Zn2+ Cu2+ 

15 20 ____  Cu2+ 

30 _____ 1000 Zn2+ 

_____ 25 25 Co2+ 

1000 1000 1000 Mg2+, Ba2+, Br-, 

NO3
ˉ 

500 500 1000 Ag+ 

1000 250 1000 Cd2+ 

100 100 100 Ni2+ 

30 10 1000 Cr3+ 

1000 100 1000 Pb2+ 

20 15 20 Fe2+ 

1000 100 100 Mn2+ 

500 500 1000 NH4
+ 

10 10 50 Al3+ 

1000 1000 005  Na+ 

1000 500 1000 K+ 

1000 500 500 CH3CO2
- 

750 750 750 Fˉ 

1000 500 500 Clˉ 

1000 1000 750 Iˉ 

500 500 1000 SCN- 

500 500 500 S2O3
2- 

1000 1000 500 SO4
2- 

، مقدار molL 3-10× 3/2-1ظت لیگاند غل ، pH= 7 های مورد بررسی با میکروگرم بر لیتر نسبت به یون 30لیتر محلول میلی 10)شرایط استخراج: 
 (rpm 4000و سرعت سانتریفیوژ  Lµ 400حجم استون ، mg110 مایع یونی 
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استخراج فاز مایع و استخراج نقطه ابری می باشد. همان طور که مشاهده  های فلزی با سایرروش های میکروتغلیظ کاتیون

های استخراجی بهتر می باشد. این در حالی دی نسبت به سایر روشذیری روش میکرواستخراج فاز مایع پیشنهامی شود تکرار پ

 پیش تغلیط باشد. ند قابل مقایسه با سایر روش های است که حد تشخیص و محدوه ی خطی آن می توا

تخراجی فاز مایع در ی مایع یونی با استخراج نقطه ابری و سایر روش های میکرواسمایع پخشی بر پایه-. مقایسه روش میکرواستخراجی مایع4جدول
 های فلزی جداسازی و پیش تغلیظ کاتیون

ی محدوده روش تشخیص روش آماده سازی نمونه کاتیون فلزی

 (g/mLμخطی)

 حد تشخیص

(g/mLμ) 

% 

 تکرارپذیری

 مرجع

Cd, Cu ,Ni, 

Zn 
 استخراج نقطه ابری

نشر نوری  اسپکتروفوتومتر

 القایی شده جفت پلاسمای
2500-50 00/6-00/1 6/2-3/1 [17] 

Cd, Co, Cr, 

Cu, Fe, Mn 

نشر نوری  اسپکتروفوتومتر استخراج نقطه ابری

 القایی شده جفت پلاسمای
100-5/0 02/2-10/0 6/4-2/2 [18] 

Pb, Co, Cu, 

Ni, Zn. 
 یپخش مایع مایع میکرواستخراج

شناور آلی قطرات انجماد -  

  -القایی شده جفت پلاسمای

 طیف سنجی جرمی
50-5 18/2-97/0 51/4-62/2 [19] 

Cr, Cu, Ni, 

Zn 
 میکرواستخراج مایع مایع پخشی

نشر نوری  اسپکتروفوتومتر

 القایی شده جفت پلاسمای
1000-1 55/0-23/0 8/3-1/2 [20] 

Co, Cr, Cu, 

Mn 
ج مایع مایع پخشی میکرواستخرا

 انجماد قطرات آلی شناور -

اسپکتروفوتومتر نشر نوری 

 القایی شده جفت پلاسمای
250-52/1 30/0-10/0 5/7-4/3 [21] 

Co, Cu, Zn 
پخشی میکرواستخراج مایع مایع 

 ی مایع یونیبر پایه

نشر نوری  اسپکتروفوتومتر

 القایی شده جفت پلاسمای
250-3 30/1-88/0 5/2-9/1 

روش 

 حاضر

 
های حقیقیبرای نمونه میکرواستخراجی فاز مایع پیشنهادی کاربرد روش 3-10  

های حقیقی ای فلزی از نمونههگیری کاتیونمایع پخشی بر پایه مایع یونی در اندازه-کارایی روش میکرواستخراج مایع

 تأثیر هانمونه بافت دهد،می نشان نتایج که طور آمده است. همان 5 مختلف در شرایط بهینه بررسی شد که نتایج آن در جدول

 پیش جهت قبولی قابل کارایی از پیشنهادی روش و ندارد آهن سرب، های مس،کاتیون استخراج بازیابی درصد بر داریمعنی

  .باشدمی برخوردار متفاوت هایبافت با حقیقی هاینمونه در بررسی مورد هایکاتیون استخراجو  تغلیظ

 های حقیقیی مایع یونی برای نمونه. نتایج بررسی کاربرد روش میکرواستخراج مایع مایع پخشی بر پایه5جدول

 نمونه حقیقی
مقدار اضافه شده 

)1-gLµ) 

گیری شده مقدار اندازه

(1-gLµ) 

اف استاندارد انحر

 نسبی )%(

مقدار بازیابی 

)%( 

آب معدنی 

 کاپیتان

Co2+ 

0 5/11 10/2  - 

10 0/21  17/2  0/95  

40 0/50  31/2  2/96  

Cu2+ 

0 Nd - - 

10 0/10  71/1  0/100  

40 5/38  86/1  2/96  
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، مقدار molL 3-10× 3/2-1غلظت لیگاند  ، pH= 7 های مورد بررسی با میکروگرم بر لیتر نسبت به یون 30لیتر محلول میلی 10)شرایط استخراج: 
 (rpm 4000و سرعت سانتریفیوژ  Lµ 400حجم استون ، mg110 مایع یونی 

 گیرینتیجه -4

 پلاسمای-نوری نشر با اسپکتروفتومتری مایع یونی مایع پخشی بر پایه-در این پژوهش، کوپل روش میکرواستخراج مایع 

های و کبالت در چندین نمونه کم کاتیون های مس، روی تغلیط همزمان مقادیر بسیارالقایی برای استخراج و پیش  شده جفت

 دی -2،2-(سالسیلیدن) بیس -´N،Nبا موفقیت به کار گرفته شد. کاتیون های فلزی به صورت کمپلکس با لیگاند حقیقی 

هگزافلوروفسفات استخراج شدند. تکرارپذیری  ایمیدازولیوم متیل -3-هگزیل -ا آمین به درون مایع یونی دی پروپان-1،3-متیل

ی کارایی بالای روش میکرواستخراجی پیشنهادی در ی خطی قابل قبول نشان دهندهه حد تشخیص و محدودهبالا به همرا

-نوری نشر اسپکتروفتومترکوپل روش میکرواستخراجی فاز مایع پیشنهادی با  های فلزی است.جداسازی و پیش تغلیظ کاتیون

Zn2+ 

0 8/21  24/2  - 

10 0/31  45/2  0/92  

40 9/57  51/2  2/90  

-آب انار سن

 ایچ

Co2+ 

0 Nd - - 

10 6/9  12/2  0/96  

40 0/37  43/2  5/92  

Cu2+ 

0 1/8  48/1  - 

10 8/17  77/1  97 

40 9/45  86/1  5/94  

Zn2+ 

0 0/90  31/2  - 

10 8/99  28/2  0/98  

40 0/129  37/2  5/97  

 کلم

Co2+ 

0 Nd - - 

10 3/9  53/2  0/93  

40 5/38  65/2  2/96  

Cu2+ 

0 3/24  97/1  - 

10 3/34  10/2  0/100  

40 4/64  05/2  2/100  

Zn2+ 

0 0/100  36/2  - 

10 7/109  48/2  0/97  

40 5/138  67/2  2/96  



 1395 تابستان 39، شماره ازدهمیسال                                      پژوهشي شيمي کاربردي                                                     -مجله علمي

113 

 

گیری کاتیون های فلزی در نمونه های حقیقی گردید ازهسبب افزایش سرعت، دقت و حساسیت اند القایی شده جفت پلاسمای

 دیگر این پژوهش به شمار می رود. که از مزیت
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