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أ

تقديم به:

شهداي سرزمين عزيزمان ايران به خصوص عموي عزيزم،

پدر و مادر دلسوز و فداكارم كه در تمامي مراحل زندگي يار و ياورم بودند و هستند،

زيادي را به خاطر من متحمل شده،و همسر عزيزم كه پيوسته حامي ام بوده و سختي هاي 

باشد كه ذره اي از درياي محبت جوشانشان را جبران كرده باشم.



ب

تقدير و تشكر:

را داد تا بتوانم اين رساله را به اتمام برسانم.حمد و سپاس خدايي را كه مجال آن

كتر ريحانه راهنما با سپاس و قدرداني فراوان از زحمات بي شائبه و همراهي بي دريغ سركار خانم د

كه امر راهنمايي اين پايان نامه را بر عهده داشتند و نظرات و راهنمايي هاي ارزشمند ايشان همواره 

ياريگر بنده بود.

با تشكر از همكاري استاد ارجمند جناب آقاي دكتر محمد رضا جمالي كه امر مشاوره اين پايان نامه 

را بر عهده داشتند.

جناب آقاي دكتر علي ميرابي كه امر داوري اين پايان نامه را بر عهده گرفتند.با تشكر و سپاس از 

از جناب آقاي دكتر بهرامي فر، جناب آقاي دكتر معيني و جناب آقاي دكتر ارشدي كه افتخار 

شاگردي اين بزرگان را در اين مقطع تحصيلي داشته ام، كمال تشكر را دارم و از خداوند متعال براي 

افزون را خواهانم.عزيزان توفيق روزاين 

و در پايان از كليه عزيزاني كه مرا در تهيه و تدارك اين رساله ياري نمودند، سپاسگذارم.



ج

چكيده

مايع پخشي به دليل خصوصيات    -در اين كار تحقيقاتي از روش ميكرو استخراج مايع

دن جهت جداسازي و پيش تغليظ مقادير اي همچون سادگي، سرعت، كارآيي بالا و كم هزينه بوويژه 

فرابنفش -تومتري مرئياندازه گيري آن به روش اسپكتروفخيلي كم يون نيكل در نمونه هاي آبي و

استفاده شده است.

جهت استخراج يون نيكل و تبديل آن به يك گونه آب گريز از عامل كمپلكس دهنده

استفاده گرديد.دي اكسيم فوريل-2'و2

، غلظت ليگاند، نوع و حجم حلالpHثر بر استخراج از قبيل اثرؤارامترهاي مپ

استخراج كننده و پخش كننده و اثر نمك جهت رسيدن به راندمان استخراج بالا مورد بررسي قرار 

گرفتند و سرانجام با بهترين شرايط پيش تغليظ و تنظيمات دستگاهي تأثير مزاحمت برخي از يون ها 

اندمان كار مورد مطالعه قرار گرفت.بر ر

و گرم بر ليتر و محدوده خطي ميكر6/0، حد تشخيص 25تحت شرايط بهينه، فاكتور تغليظ 

ميلي ليتر نمونه به دست آمد.5ميكرو گرم بر ليتر با استفاده از 180-5

هاي آبي روش پيشنهادي به طور موفقيت آميزي براي اندازه گيري يون نيكل در نمونه

مختلف مورد استفاده قرار گرفت.
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مايع پخشي-ايعفصل اول: اصول ميكرو استخراج م

٢

لزوم آماده سازي نمونه-1- 1

امروزه روش هاي جداسازي، تفكيك گونه هاي موجود در بافت هاي مختلف از گازها گرفته تا 

اند. با اين گرم و پايين تر مقدور ساخته1مولكول هاي بيولوژيكي را با تشخيص در حد فمتوماكرو

وجود كل فرآيند تجزيه اي متأثر از مرحله آماده سازي نمونه مي باشد و چنانچه اين مرحله به 

صورتي مناسب انجام نشود نتايج دلخواه حاصل نخواهد شد. آماده سازي نمونه، شامل تبديل بافت 

ديگر مناسب يك نمونه حقيقي به حالتي است كه براي تجزيه يا تكنيك جداسازي و يا روش هاي

انجام پذيرفت معلوم شد كه مرحله آماده سازي نمونه 1991باشد. بر مبناي تحقيقي كه در سال 

آيند تجزيه اي را در بر مي گيرد.از حجم فردو سوم،حدود

]:1[به طور كامل آماده سازي نمونه به منظور تحقق اهداف زير صورت مي گيرد

ه منظور مراحل جداسازي و اندازه گيري) از نمونه بخارج سازي مزاحمت هاي بالقوه (براي -

افزايش گزينش پذيري روش.

در صورت لزوم تبديل گونه به شكلي كه براي جداسازي يا شناسايي مناسب تر  باشد.-

مونه باشد.مهيا نمودن روش تكرار پذير و قوي كه مستقل از تغييرات در بافت ن-

كردن و د استخراج مي باشد كه به منظور جدااساسي ترين روش آماده سازي نمونه، فرآين

گاز) به كار مي رود. روش استخراجي -مايع-پيش تغليظ مقادير كم گونه از بافت نمونه (جامد

ايده آل روشي است كه سريع، ساده، تكرارپذير و ارزان بوده، بازيابي كمي گونه هاي مورد نظر را 

برخوردار باشد، ضايعات از گزينش پذيري بالايي، سازدبدون از دست دادن يا تخريب آنها ممكن

1-Part-per-billiardth
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٣

و به علاوه از قابليت اتوماسيون حلال در آن به حداقل مقدار برسد،كمي داشته باشد و استفاده از

ر نهايت نيازي به تغليظ و كاهش ، داستفاده به صورت پيوسته با سيستم هاي آناليزي برخوردار باشد

از 1راج با سوكسلهشامل استخ]2[. روش هاي استخراج كلاسيكباشدحجم فاز استخراجي نداشته 

ال و، استخراج با جاذب كربن فعاز نمونه هاي محلول2مايع-ج مايع، استخرانمونه هاي جامد

. باشد، مستلزم مصرف مقدار زيادي حلال با درجه ي خلوص بالا ميحلال آلي از نمونه هاي گازي

د از انتخابگري كمي برخوردار است. به علاوه در طي مرحله يزياكه علاوه بر هزينه و سميت

ثير ناخوشايند روي سلامت أمقادير بالايي از حلال آلي وارد اتمسفر مي گردد كه علاوه بر ت، استخراج

. بر اين لايه ازن مي گردددود شيميايي و ايجاد حفره در ه انسان و ساير جانداران باعث تشكيل م

استخراج با ،3مديرامون روش هاي استخراجي جايگزين از جمله استخراج با فاز جاتحقيقات پاساس 

ترش يافت و با توسعه ي تحقيقات در گساًسريع5، استخراج با سيال تحت فشار4يسيال فوق بحران

جمله ميكرو استخراج با فاز روش هاي استخراجي عاري از حلال و روش هاي جديد ازاين زمينه،

.ابداع گشت7استخراج با حلالميكروو6جامد

1-Soxhlet

2-Liquid-Liquid Extraction (LLE)

3-Solid Phase Extraction (SPE)

4-Supercritical Fluid Extraction (SFE)

5-Pressurized Fluid Extraction (PFE)

6-Solid Phase Micro Extraction (SPME)

7-Solvent Micro Extraction (SME)
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استخراجروش هاي متداول ميكرو-2- 1

ايع بر اساس توزيع آناليت به نسبت معين و تعادلي بين دو حلال         م-استخراج مايع

غير قابل امتزاج مي باشد كه معمولاً يكي آب و ديگري يك حلال آلي است. اما اكثر نقص ها مثل

د از            در آب، استفاده زياد از نمونه و حلال هاي آلي سمي و توليد مقدار زياامولسيون هاشكل گيري 

مايع گران و زمان بر باشد.-ها باعث مي شود كه روش استخراج مايعآلوده كننده 

نسبت فرآيند ديگري از آماده سازي نمونه استخراج فاز جامد مي باشد كه حلال كمتري را

]. استخراج فاز 3[مايع به كار مي برد و كاربرد آن مي تواند قابل توجه باشد-استخراج مايعبه روش 

جامد مي تواند به طور خودكار عمل كند اما مستلزم هزينه اضافي و پيچيده مي باشد. تلاش هاي 

اساسي زيادي در دو دهه ي گذشته براي اقتباس روش هاي جديد آماده سازي نمونه و صرفه جويي 

زمان و نيروي كار به عمل آمده است. مينياتور سازي يك عامل اصلي و كليدي در پيگيري اين 

اهداف بوده است.

بر اساس اصول و همكارش1وليزينئفاز جامد توسط پابا براي اولين بار ميكرو استخراج 

در ] و همكارش كارهايي را براي روش هاي ميكرو استخراج4پائوليزين [خاصي تعريف گرديد. 

شيمي تجزيه انجام داده اند كه با اين روش، آناليت هدف با قطبيت متوسط و پايين از نمونه هاي آبي 

مي باشد و مي تواند به طور ساده اين يك روشيبر جامد استخراج مي شود. و گازي با يك ف

].6و5خودكار عمل كند. اما فيبر هاي روكش (اندود شده) گران مي باشند [

1-Pawiliszyn
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در اواسط تا مايع است كه -حالت كوچك شده ي استخراج مايع1ج فاز مايعميكرو استخرا

]. همانطور كه نام آن يعني ميكرو استخراج فاز مايع نشان     8و7پديدار شده است [1990سال اواخر 

از نمونه هاي آبي مورد نياز است در ميكرو ليتر از حلال براي استخراج آناليتچندمي دهد تنها 

].9[مايع بيش از صدها ميلي ليتر حلال مورد نياز است -حالي كه در استخراج مايع

بر اساس به عنوان يك نمونه كوچك شده حلال، 2قطره واحدبرپايه ميكرو استخراج 

از معايب اين روش ]. 11و10توسعه مي يابد. حلال بسيار كمي نياز دارد [ميكرو استخراج فاز مايع 

].13و12[ستخراج وقت گير اشاره كرداشكل گيري حباب هوا و: مي توان به مواردي نظير

ميكرو استخراج فاز مايع با پيشرفت و ثبات و قابليت اطمينان،به عنوان يك راه حل براي 

معرفي شد. بر اساس ميكرو استخراج فاز مايع 4، توسط پدرسون و بجرگاد3خاليتوكمك فيبر 

، استخراج و تغليظ آناليت را از نمونه هاي پيچيده در خاليفيبر توفاز مايع با كمك ميكرو استخراج 

استفاده از فيبرهاي توخالي امكان حفاظت از فاز استخراج را يك روش ساده و ارزان نشان مي دهد.

به طور كلي، بازده ]. 14است [فراهم مي كند و از اين رو آناليز نمونه هاي آلوده نيز امكان پذير 

خالي بالاتر از فيبر توبا كمك ميكرو استخراج فاز مايع استخراج به دست آمده از طريق

اج قطره واحد مي باشد.ميكرو استخر

1-Liquid Phase Micro Extraction (LPME)

2-Single Drop Micro Extraction (SDME)

3-Hollw Fiber-Liquid Phase Micro Extraction (HF-LPME)

4-Pedersen and Bjergaard
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اخيراً حالت جديدي از ميكرو استخراج فاز مايع بر اساس جامد سازي قطرات كوچك 

اين روش، نگه دارنده هاي مخصوص مثل نوك سوزن ]. در16و15ايجاد شده است [1شناور

به منظور استفاده از حلال هاي آلي با سرنگ و فيبرهاي توخالي براي نگه داشتن قطرات حلالميكرو 

ستخراج و فراصوت، يك اميكرو كم و نقطه ذوب مناسب نياز نمي باشد. تركيب سيستم چگالي 

ار اهم مي كند كه براي تعيين آناليت ها در سطوح بسيفررا ثر جهت تشكيل امولسيونروش تغليظ مؤ

].17و همكارانش توسعه يافت [2اين روش توسط رگيوروناچيز مناسب مي باشد. 

ميلادي 2006مايع پخشي توسط دكتر اسدي و همكارانش در سال -ميكرو استخراج مايع

بر روش ساده، سريع و ه مي باشد. اين معرفي شده است. كه بر اساس سيستم هاي حلال سه گان

اساس استفاده از حلال استخراج كننده و پخش كننده مناسب مي باشد. زماني كه تركيب مناسبي از 

حلال استخراج كننده و پخش كننده به نمونه تزريق مي شود يك آشفتگي در محلول نمونه ايجاد  

مي شود كه در حلال استخراج كنننده مي شود كه اين آشفتگي منجر به شكل گيري قطرات بسيار ريز 

كل نمونه ي آبي پراكنده مي شود. بعد از شكل گيري حالت ابري، سطح منطقه بين حلال 

استخراج كننده و نمونه ي آبي بسيار بزرگ مي شود از اين رو تعادل به سرعت اتفاق مي افتد و در 

ل ابري، حلال آلي حاوي آناليت در نتيجه زمان استخراج بسيار كوتاه است. بعد از تفكيك محلو

مايع پخشي شامل: -انتهاي لوله مخروطي تجمع پيدا مي كند. فوائد ديگر روش ميكرو استخراج مايع

بالا مي باشد.، سرعت بالا، هزينه كم و فاكتور تغليظسادگي عملكرد

1-Liquid Phase Micro Extraction-Solidification of Floating Organic Droplet (LPME-SFO)

2-Regueiro
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پخشيمايع -رو استخراج مايعاريخچه ي ميكت-3- 1

بود كه دكتر اسدي و همكارانش در دانشگاه علم و ي)ميلاد2006(ه.ش 1385در سال 

كنون ه تا. اين تكنيك ك]18تكنيك جديد از ميكرو استخراج شدند [يكصنعت ايران موفق به ابداع

اساس سيستم هاي سه جزئي حلال بنا شده است و تا به حال براي بسيار توسعه يافته است، بر 

. به ]20و19ادير ناچيز به كار گرفته شده است [ها در مقاستخراج و اندازه گيري بسياري از آناليت

مايع پخشي به اين صورت است كه در ابتدا يك -استخراج مايعطور كلي مراحل انجام ميكرو

. يه مي گرددمحلول همگن از حلال آلي استخراج كننده و حلال آلي پخش كننده با نسبتي معين ته

ل آبي حاوي يك سرنگ به سرعت به درون محلوسپس مقدار مشخصي از اين محلول به كمك 

. در نتيجه محلول كدر (ابري) مي شود كه اين كدورت به علت پخش ذرات آناليت تزريق مي گردد

كننده در درون محلول آبي مي باشد.ريز حلال استخراج 

. ساعت ها به همين حالت باقي بمانداين مخلوط تا حدود زيادي پايدار مي باشد و مي تواند 

در نهايت اين .ته نشين مي گردندند،سپس اين حلال هاي آلي كه نسبت به آب سنگين تر مي باش

تگاهي مورد استفاده جهت آناليز با روش هاي دسد،فاز ته نشين شده كه حاوي آناليت نيز مي باش

قرار مي گيرد.

ايع پخشي با م-استخراج مايعمايع پخشي كه ميكرو-عفرآيند ديگري از ميكرو استخراج ماي

سنجش تركيبات آلي معرفي براي3و هوانگ2نام داشت توسط لئونگ1جامد سازي قطره آلي شناور

1- Dispersive Liquid-Liquid Micro Extraction– Solidification of Floating Organic (DLLME-SFO)

2-Leong

3-Huang


