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  اظهار نامه دانشجو

پلي آنيلين با ساختار نانو در اندازه گيري بعضي از   Self-dopedكابرد فيبر هاي: موضوع  پايان نامه 

  ونه هاي دريايي با روش ميكرو استخراج با فاز جامدتركيبات شيميايي موجود در نم

   آقاي دكتر علي مهدي نيا–آقاي دكتر علي جباري : د راهنمايتااس

 مينا آسيابي كندلجي: نام دانشجو

   8704764:  شماره دانشجو

 دانشگاه علوم دانشكده تجزيه گرايش  شيمي دانشجوي دوره كارشناسي ارشدمينا آسيابي كندلجياينجانب 

نعتي خواحه نصير الدين طوسي گواهي مي نمايم كه تحقيقات ارئه شده در اين پايان نامه توسط شخص ص

اينجانب انجام شده و صحت و اصالت مطالب نگارش شده مورد تاييد مي باشد ، و در موارد استفاده از كار ديگر 

ه مطالب مندرج در پايان نامه تا بعلاوه گواهي مي نمايم ك.  شده استاشارهمحققان به مرجع مورد استفاده  

كنون براي در يافت هيچ نوع مدرك يا امتيازي توسط اينجانب يا فرد ديگري در هيچ جا ارائه نشده است و در 

 .مصوب دانشگاه را بطور كامل رعايت كرده ام) فرمت(تدوين متن پايان نامه چارچوب 

  

  

  

  

                امضاء  دانشجو                                               

 1389 /2/8تاريخ 



  

  فرم حق طبع و نشر و مالكيت نتايج

هرگونه كپي برداري بصورت كل پايان نامه .  حق چاپ و تكثير اين پايان نامه متعلق به نويسنده آن مي باشد-1

حه نصير الدين طوسي يا بخشي از آن تنها با موافقت نويسنده يا كتابخانه دانشكده علوم دانشگاه صنعتي خوا

  . مجاز مي باشد

  .ضمنا متن اين صفحه بايد در نسخه تكثير شده وجود داشته باشد

 كليه حقوق معنوي اين اثر متعلق به دانشگاه صنعتي خواجه نصير الدين طوسي مي باشد و بدون اجازه كتبي -2

  .دانشگاه به شخص ثالث قابل واگذار ي نيست

  .موجود در پايان نامه بدون ذكر مرجع مجاز نمي باشدهمچنين استفاده از اطلاعات 

  

  

  

  

  

  

  

  



  چكيده

  . باشدمي تحقيقاتي كار دو شامل رساله اين در مندرج پژوهش

  :اول بخش

 با استخراج ميكرو براي فيبر عنوان به نانو ساختار با شده اصلاح پليمري پوشش يك تحقيقاتي كار اين در

 .شد گرفته كار به اشباع چرب هاي اسيد گيري اندازه جهت زئوپلانكتون يها نمونه فوقاني فضاي از جامد فاز

 با. شد سنتز الكتروشيميايي روش با اسيد بنزوئيك آمينو-متا و آنيلين پليمريزاسيون كو از استفاده با جديد فيبر

 از بيش (رفيب عمر طول و) C 350° تا (حرارتي پايداري آنيلين پلي اسكلت در COOH– هاي گروه كردن وارد

 زمان استخراج، دماي : قبيل از مختلف استخراج هاي پارامتر. افت يافزايش توجهي قابل طور به) استفاده بار 50

 استاندارد انحراف مقدار. شدند بهينه و بررسي فوقاني فضاي حجم و چرخش سرعت وني،ي قدرت استخراج،

 از روش تشخيص حد و آمد بدست  درصد 2/10 و 7/5كمتر از  ترتيب به فيبر به فيبر و فيبر كي) RSD(نسبي

µg L-101/0 براي C14:0 تا µg L-1 07/6 براي C20:0 همبستگي ضريب ي محدوده همچنين. آمد بدست 

 براي %83 راندمان. آمد بدست C18:0  براي  998/0 تا C20:0 براي 992/0 از كاليبراسيون هاي منحني براي

C16:0 براي %115 تا C14:0 دآم بدست.  

  اسيدهاي چرب؛ پلي آنيلين خود دوپه؛ ميكرو استخراج با فاز جامد؛ زئوپلانكتون: ه هاي كليديژوا

  

  

  

  



   :دوم بخش

 كروماتوگرافي با شده كوپل) HS-SPME( فوقاني فضاي از جامد فاز با استخراج ميكرو روش كار اين در

 برده كار به ايراني زاي تاول هاي سوسك در نكانتاريدي نام با ترپنوئيد نوعي گيري اندازه براي جرمي – گازي

 هاي سوسك در كانتاريدين. شدند بهينه واجذب و HS-SPME براي اي تجزيه هاي پارامتر و. شد

Oedemeridae روش پيشنهاد براي تجاري فيبر شش. شد گيري اندازه بهينه شرايط تحت HS-SPME مورد 

 بهترين كانتاريدين آناليز براي سيلوكسان متيل دي پلي/بوكسنكر/بنزن وينيل دي فيبر و گرفتند قرار ارزيابي

 حد .بود خطي 992/0 همبستگي ضريب با mg L-1 50-001/0محدوده در كاليبراسيون منحني. داد را نتيجه

  .آمد بدست 9/96% استخراج بازده و 4/3 %از كمتر  RSD مقدار .آمد بدست µg mL-101/0روش تشخيص

   استخراج فاز جامد؛ كانتاريدين؛ سوسك هاي تاول زاميكرو: ه هاي كليديژوا

     



    أ فهرست

  فهرست

 

  :بخش اول  0

  مقدمه و تئوري: فصل اول  0

  مقدمه. 1-1  1

  )SPME(استخراج با فاز جامد ميكرو. 1-1-1  1

  SPMEواجذب تركيبات در . 1-1-1-1  3

  SPMEبرداري در نمونه. 1-1-1-2  5

  SPMEشرايط استخراج . 1-1-1-3  6

  حساسيت. 1-1-1-3-1  6

  صحت و دقت. 1-1-1-3-2  10

  سينتيك استخراج. 1-1-1-3-3  8

   واجذب تركيبات.1-1-1-3-4  9

  SPME بي و معاايمزا. 1-1-1-4  10

  SPME ي تجاريها پوشش. 1-1-1-5  10

  SPMEي تجاري هابريف مشكلات .1-1-1-6  11

   يتجارريغي هابريف .1-1-1-7  11

  فولرن سيليكونشش پلي پو.1-1-1-7-1  13

   سيليكاي پيوند داده شده.1-1-1-7-2  13



    ب فهرست

  )GCB(شده كربن سياه گرافيتي.1-1-1-7-3  14

  ژل– پوشش سل.1-1-1-7-4  14

  بات مسي پوشش مس با ترك.1-1-1-7-5  15

  شده سيم آلومينيوم آندايز.1-1-1-7-6  16

  پوشش فيبر روي با اكسيد روي. 1-1-1-7-7  16

  مغز مداد. 1-1-1-7-8  17

  هاي هاديپوشش پليمر. 1-1-1-7-9  17

  Self-dopedانواع . 1-1-1-7-9-1  17

  هاي استخلافي برخصوصيات پليمرتاثير گروه . 1-1-1-7-9-2  22

  استخراج در آن كاربرد وي تكنولوژ نانو. 1-1-2  23

  SPME در هانآ از استفاده علت و ساختارها نانو شناسي ريخت  خصوصيات. 1-1-2-1  24

  هازئوپلانكتون. 1-1-3  25

  (GC-MS)جرمي سنج طيف–بوسيله كروماتوگرافي گازي چرب اسيدهاي آناليز.  1-1-4  26

  استر متيل مشتق به چرب اسيدهاي تبديل. 1-1-4-1  26

  اسيدي كاتاليز اساس بر كردن استري. 1-1-4-1-1  27

  بازي كاتاليز اساس بر كردن استري. 1-1-4-1-2  28

  تحقيق اين انجام از هدف. 1-1-5  29

 گيري اندازه و استخراج هاي روش زمينه در گذشته سال چند در شده انجام تحقيقات. 1-1-7  30

  مختلف بافتهاي در چرب اسيدهاي



    ت فهرست

  بخش تجربي: فصل دوم  31

  استفاده مورد دستگاههاي و مواد. 2-1  32

  شيميايي مواد .2-1-1  32

  استفاده مورد وسايل و هادستگاه. 2-1-2  32

  پلانكتون زئو هاي نمونه آوري جمع. 2-2  33

  (SPAN) آنيلين پلي self-doped   پليمري هاي فيلم شيميايي الكترو سنتز. 2-3  34

  TEM و SEM مطالعه براي ها فيلم سازي آماده. 2-4  34

  واستخراج سازي مشتق عمليات. 2-5  36

  نتايج و بحث:فصل سوم  38

   )SPAN( آنيلين پلي self-doped جديد فيبرهاي هاي ويژگي. 3-1  39

  TEM و SEM مطالعات. 3-1-1  39

  حرارتي پايداري. 3-1-2  40

  فيبر عمر طول. 3-1-3  41

  سازي بهينه مراحل. 3-2  41

   MS –GC دردستگاه جداسازي شرايط سازي بهينه. 3-2-1  41

  استخراج شرايط سازي بهينه. 3-2-2  43

  استخراج دماي اثر. 3-2-2-1  43

  استخراج زمان اثر. 3-2-2-2  44

  وني يقدرت اثر. 3-2-2-3  45



    ث فهرست

  همزن سرعت اثر. 3-2-2-4  46

  )Headspace-volume( فوقاني فضاي حجم اثر. 3-2-2-5  47

  حقيقي هاي نمونه براي روش كارايي ارزيابي. 3-3  48

  زئوپلانكتونها در چرب اسيدهاي تشخيص. 3-4  50

  گيرينتيجه. 3-5  51

  بخش دوم  52

  مقدمه و تئوري: فصل اول  53

  سوسك هاي تاول زا. 1-1  54

  كانتاريدين و اهميت آن. 1-2  55

  (GC-MS)جرمي طيف سنج –آناليز كانتاريدين بوسيله كروماتوگرافي گازي. 1-3  56

  هدف از انجام اين تحقيق. 1-4  56

  بخش تجربي: فصل دوم  57

  و دستگاههاي مورد استفادهمواد . 2-1  58

   مواد شيميايي.2-1-1  58

  دستگاهها و وسايل مورد استفاده. 2-1-2  58

  Oedemeridaeجمع آوري سوسك هاي . 2-2  58

  عمليات استخراج. 2-3  59

  نتايج و بحث: فصل سوم  60



    ج فهرست

  مراحل بهينه سازي. 3-1  61

   MS –GCبهينه سازي شرايط جداسازي دردستگاه . 3-1-1  61

  بهينه سازي شرايط استخراج. 3-1-2  61

  انتخاب نوع فيبر تجاري. 3-1-2-1  62

  اثر زمان استخراج. 3-1-2-2  63

  اثر دماي استخراج . 3-2-2-3  64

   محلولpHاثر . 3-2-2-4  65

  اثر قدرت يوني. 3-2-2-5  66

  اثر سرعت همزن. 3-2-2-6  67

  اثر زمان واجذب. 3-2-2-7  68

  ي كارايي روش براي نمونه هاي حقيقيارزياب. 3-3  69

  تشخيص كانتاريدين در سوسكهاي تاول زا . 3-4  69

  گيري نتيجه. 3-5  70

  

  

  

  

  

  



    ح فهرست

 فهرست جداول  صفحه

   گذشته سال چند در شده انجام تحقيقات بر مروري: 1-1جدول  30

49  GC-MS  با شده كوپل فوقاني فضاي از جامد فاز استخراج ريز روش شايستگي ارقام: 3-2جدول 

 دستگاه

 منطقه هاي زئوپلانكتون در چرب هاي اسيد غلظت و راندمان ،m/z بازداري، هاي زمان: 3-3 جدول  51

  چابهار

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  



    خ فهرست

  

 فهرست شكل ها  صفحه

  SPME سرنگ يك توسط GC دستگاه به نمونه تزريق و استخراج مراحل: 1-1 شكل  4

 داخل به تركيبات انتقال براي بالا كارآيي با مايع ماتوگرافيكرو در شده استفاده رابط: 1-2 شكل  5

  حلال

در محل پيوند  PDMS-CR تصاوير ميكروسكوپ نوري ناحيه آسيب ديده روي فيبر :1-3شكل   11

روي ) احتمالاً چسب(و آلودگي ) a(سيليكاي مذاب پوشش داده شده با پليمر و لوله متصل به فيبر 

  ) b( نوPDMSيك فيبر 

 روي ذرات) راست شكل (بازگشتي تفرق الكترون و) چپ شكل (ثانويه الكترون تصاوير: 1-4 شكل  12

 از بازگشتي تفرق الكتروني تصاوير در بيشتر روشنايي طريق از فلزي ذرات ،PDMSفيبر سطح

  .شوند مي مشخص فلزي غير ذرات

  self-doped پليمريزاسيون  اصول از نمايي: 1 -5 شكل  21

  زئوپلانكتون هاي نمونه جغرافيايي موقعيت :2-6شكل  33

  فوقاني فضاي از استخراج ريز روش از شمايي :2-7 شكل  37

  بزرگنمايي (B) 10000 بزرگنمايي (A): روبشي الكتروني ميكروسكوپ تصاوير: 3-8 شكل  39

30000 (C) 60000 بزرگنمايي  

  عبوري الكتروني ميكروسكوپ تصاوير: 3-9شكل  40

: A: آنيلين پلي self-doped با آنيلين پلي حرارتي پايداري مقايسه كروماتوگرام   :3-10شكل  40

SPAN دماي در ºC250  B :SPAN دماي در ºC 270 C :SPAN دماي در ºC300 D :

SPAN دماي در ºC350 E :PAN دماي در ºC 250  

  فيبر از استفاده دفعات اثر پروفايل: 3-11 شكل  41



    د فهرست

  استخراج دماي ثرا پروفايل: 3-12شكل  44

  استخراج زمان اثر پروفايل: 3-13 شكل  45

    نمك غلظت اثر پروفايل:  3-14شكل  46

  چرخش سرعت اثر پروفايل : 3-15شكل  47

  فوقاني فضاي حجم اثر پروفايل:   3-16 شكل

 )SIM : 1 (C14:0 2 مد با زئوپلانكتون هاي نمونه براي آمده بدست كروماتوگرام: 3-17 شكل  48

C16:03( C17:04( C18:0 5( C20:0  

  Oedemeridaeهاي  سوسكسوسك تاول زا از خانواده : 1-1شكل   50

  ساختار كانتاريدين : 1-2شكل   55

  مقايسه كارايي استخراج كانتاريدين با فيبر هاي مختلف: 3-3شكل   63

  پروفايل زمان استخراج: 3-4شكل   64

  پروفايل دماي استخراج: 3-5شكل   65

  pHپروفايل اثر  : 3-6كل ش  66

  پروفايل اثر غلظت نمك : 3-7شكل   67

  پروفايل اثر سرعت هم زدن محلول : 3-8شكل   68

  پروفايل اثر زمان واجذب : 3-9شكل   68

  كروماتوگرام مربوط به آناليز كانتاريدين در نمونه سوسك: 3-10شكل   69

  

  



 

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

        ��� اول



 

  

  

  

  

  

  

  

  

  

�رµßà :1 اول âã°�  و  ä  
  



   1 مقدمه و تئوري: فصل اول

مقدمه. 1-1  

تر از ها حجم فاز استخراجي بسيار كوچك شود كه در آن هايي اطلاق مياستخراج به روشهاي ميكرو روش

گيرد  طور كامل صورت نمي  ها به دليل ظرفيت پايين فاز استخراجي، استخراج به در اين روش. حجم نمونه است

هاي  با پيشرفت و گسترش روش. شود كننده منتقل مي و فقط كسر كوچكي از آناليت به داخل فاز استخراج

هاي استخراج با فاز   ، استفاده از روشSME(2(استخراج با حلال  و ميكرو1)SPME(استخراج با فاز جامد ميكرو

 ].1[ تا حد زيادي كاهش يافته است LLE(4( مايع – و استخراج مايع 3)SPE(جامد 

  )SPME( جامد فاز با استخراجميكرو. 1-1-1

باشد تا  شيميدان تجزيه انجام آناليز در محل، يعني جايي كه نمونه در آن قرار دارد، ميهدف نهايي يك

هاي مربوط براي انتقال و نگهداري نمونه حذف شده و در اين حالت خطا. نيازي به انتقال آن به آزمايشگاه نباشد

تر  تر و سريع تر، دقيق اي صحيح جزيههاي ت لذا امكان دستيابي به داده. در نهايت زمان آناليز كاهش خواهد يافت

سازي، سازي نمونه ، علاوه بر قابل حمل بودن وسيله آماده از جمله مزاياي يك روش آماده. وجود خواهد داشت

 .باشد برداري و استخراج در يك مرحله ميحذف مصرف حلال و انجام مراحل نمونه

 SPMEفاز    كه در اين روش از مقدار كمي .]2 [ائه شدار 5پاوليزين توسط شخصي با نام 1990 سال در

تواند فاز پليمري مايع با وزن مولكولي بالا، از جنس  كننده مي فاز استخراج. شود كننده استفاده مي استخراج

                                                 
1  Solid Phase Micro Extraction. 

2  Solvent Micro Extraction. 

3  Solid Phase Extraction. 

4  Liquid-Liquid Extraction. 

5 Pawliszyn 



   2 مقدمه و تئوري: فصل اول

شود يا يك جاذب جامد با تخلخل بسيار براي افزايش سطح  فازهاي ساكن كه در كروماتوگرافي استفاده مي

  ].3-4[ آناليت باشد تماس جاذب با

هاي سيليكاي گداخته كوچك پوشش شود شامل فيبر كار گرفته مي  بهSPMEهايي كه در  اكثر آرايش

. گردد اي شبيه سرنگ سوار مي در اين روش جهت محافظت، فيبر در وسيله. باشد شده با يك فاز پليمري ميداده

مقدار تركيب . گيرد تا لحظه تعادل صورت ميهاي جذب شده توسط پوشش فيبر  جذب و واجذب آناليت

، رابطه مستقيم با غلظت تركيب مورد )1-1(استخراج شده به وسيله پوشش در لحظه تعادل، مطابق با معادله 

  :نظر دارد

)11(
VV 

V C V 

s

so −
+

=
ffs

ffs

K

K
n  

n =هاي تركيب جذب شده بوسيله جاذب مول  

fV=حجم پوشش   

Vs =حجم نمونه  

fsK = ثابت توزيع آناليت ما بين پوشش و بافت نمونه  

o
C =غلظت اوليه آناليت در نمونه  

 

شوند تمايل قوي به تركيبات آلي داشته بنابراين   استفاده ميSPMEآل در  طور ايده هايي كه به پوشش

 يك روش ساده است و اثر SPMEاين بدان معني است كه . ها مورد انتظار است اليت بزرگي براي آنfsKمقادير 

 براي استخراج كامل تركيبات در بافت fsKاما، در بسياري موارد مقادير . تواند داشته باشد كننده خوبي مي تغليظ


