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  هچکید

  

 متیل( -سیلیکاي زیرکونیوم فسفاتا شده ب کربن اصلاحي الکترود خمیر در بخش اول پایان نامه       

مورد  آبی يدر محلول ها کادمیم گیري اندازه براي به عنوان یک حسگر مناسب بنزیمیدازول )تایول

 .انجام گردید تفاضلی ولتامتري عاري سازي آندي پالس گیري کادمیم به روش اندازه. استفاده قرار گرفت

 - 803/0در پتانسیل  و در محیط بافر بریتون ـ رابینسون در این روش کادمیمایش مربوط به اکس پیک

 از قبیل شده، تهیهفاکتورهاي موثر بر عملکرد الکترود . گردیدمشاهده  (Ag /Ag Cl) نسبت به(میلی ولت 

آن، دامنه  pH زمان الکترولیز و نوع الکترولیت و الکترود، پتانسیل الکترولیز، اجزاي سازنده ترکیب درصد

پودر % 60 حاويبهترین ترکیب درصد الکترود . مورد بررسی قرارگرفت پالس و سرعت روبش پتانسیل

پتانسیل (شرایط بهینه تحت . سیلیکاي اصلاح شده بودترکیب % 15روغن پارافین و% 25گرافیت، 

بافر  در mV/s40      ، سرعت روبشmV50 ، دامنه پالسانیهث 120الکترولیز  زمان ، - mV1000الکترولیز

 ppb 1/1124 -5/4   غلظتی محدوده در اندازه گیري کادمیم) =5/3pH با مولار 04/0 رابینسون -  بریتون

، - mV600 تا - mV 1000 روش ولتامتري عاري سازي آندي پالس تفاضلی و با پیمایش پتانسیل از به

یون هاي مزاحم بر اندازه  اثر .بود ppb 18/0 الکترود پیشنهادي کادمیم با صتشخی حد. پذیر گردید امکان

به کادمیم یون ها در اندازه گیري  بسیاري از قرارگرفت و مشخص شد که  مورد مطالعهکادمیم گیري 

تهیه شده درمحیط حقیقی آبهاي  الکترود قابلیت کاربرد .ذکر شده مزاحمتی ایجاد نمی کنند روش

  .قرارگرفت بررسی موردو آب معدنی ) آب چاه شوکت آباد(زمینی  شهري و زیر

ا شده ب -کربن اصلاحي الکترود خمیر کمکه ب تیابندازولگیري  اندازهدر قسمت دوم پایان نامه، 

ترکیب نظیر فاکتورهاي موثر بر عملکرد این الکترود . تولوئیدن بلو بررسی شد- زیرکونیوم فسفات - سیلیکا

 بروش ولتامتري چرخه اي شده و سرعت روبش پتانسیل اعمالآن،  pH الکترولیت و عدرصد الکترود، نو

 50( ترکیب درصد الکترود بهترین با نتایج بدست آمده حاکی از آن است که. مورد بررسی قرارگرفت

غلظت ) سیلیکاي اصلاح شدهمیلی گرم  50روغن پارافین ومیکرولیتر  50پودرگرافیت،گرم  میلی



 ۴

 mV/s50 با سرعت روبش پتانسیل  + mV800  تا – mV800 پتانسیل از محدوده ی تواند در تیابندازول م

و مدت زمان الکترولیز ) AgCl   /Agنسبت به الکترود مرجع( –mV 3/0با اعمال پتانسیل . اندازه گیري گردد

min 2وده خطی محد .اندازه گیري نموددر محلول آبی را  تیابندازول روش آمپرومتريه ، می توان ب

با روش پیشنهادي براي اندازه . بدست آمد min2 در زمان الکترولیز ppm 2- ppb 80  تیابندازول غلظتی

   .آمد بدست ppb08/0   صتشخی حدگیري تیابندازول 

بسیاري  قرارگرفت و مشخص شد که  مورد مطالعه تیابندازولمزاحم بر اندازه گیري  ترکیبات اثر 

براي  الکترود این. کنند ذکر شده مزاحمتی ایجاد نمی به روش تیابندازولیري در اندازه گترکیبات از 

و  قرارگرفت بررسی مورد عصاره پوست پرتقال آب معدنی وحقیقی  نمونه هايدر  تیابندازول اندازه گیري

   .نتایج قانع کننده اي بدست آمد

  

، تولوئیدین بلو ،تیابندازول ،کادمیم ،سیلیکا ،ح شدهخمیر کربن اصلا ،الکترود  :کلید واژگان

  .چرخه ايولتامتري  ،آمپرومتري، ولتامتري عاري سازي آندي پالس تفاضلی
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  105 ....................................................................................................اثر ترکیب درصد اصلاح کننده 17- 3نمودار

    106...................................................................................................اثر نوع محلول الکترولیت حامل 18-3نمودار

  108...................................................................................................محلول الکترولیت حامل pHاثر  19-3نمودار

نسـبت بـه   )  Ipc (و پیـک کاتـدي   )  Ipa (وابستگی جریان پیک براي  جریانهـاي پیـک آنـدي     20-3نمودار

  M01/0 ،K3Fe(CN)6 .....................................................................  110 مجذور سرعت روبش پتانسیل در محلول 

نسـبت بـه   )  Ipc (و پیـک کاتـدي   )  Ipa (وابستگی جریان پیک براي  جریانهـاي پیـک آنـدي     21-3نمودار

  112 ............................................................................................................................مجذور سرعت روبش پتانسیل

  ng mL-1 1000................................................ .113خطی جریان الکترود به غلظت  وابستگی 22 - 3نمودار

منحنی کالیبراسیون بدست آمده تیابندازول توسط اندازه گیریهاي آمپرومتـري بـا الکتـرود     23-3 نمودار

  SiZrPTOB..............................................................................................................  115اصلاح شده  نخمیر کرب

  

  

  

  



 ١۵

  فهرست جداول

      13 .....................لاح شده براي آنالیزهاي شیمیاییکاربردهاي الکترو شیمیایی الکترودهاي اص 1- 1جدول

  27 .....................................................................عیما – یعام استخراج لهیبوس میکادم ظیتغل شیپ 1- 2 جدول

                      28 ........................................................................نقطه ابري استخراج لهیبوس میکادم ظیتغل شیپ 2- 2جدول 

  73 ..................................................................................................میکادمري ضریب توزیع اندازه گی 1- 3جدول 

  88 ................................................حداکثر غلظت مجاز گونه هاي مزاحم در اندازه گیري کادمیم 2- 3جدول 

  91 ......................................................................................................آب چاه و عدنیمشخصات آب م 3- 3جدول 

  91 ..............................................غلظتی و ضریب همبستگی نمونه آبهاي حقیقی گستره خطی 4 - 3جدول 

  96 .............................................درسه نمونه آبی با روش افزایش استاندارداندازه گیري کادمیم  5 - 3جدول 

  117........................................... حداکثر غلظت مجازگونه هاي مزاحم در اندازه گیري تیابندازول6- 3جدول 

  118....شده به نمونه هاي حقیقی فزودهگستره خطی غلظتی و ضریب همبستگی تیابندازول ا7- 3جدول 

  

  

  

  

  

  

  



 ١۶

  فهرست شماي

  

   MBZ+........................................................................................................65با  SZPاصلاح  1- 3شماي   

   TOB+ .........................................................................................................95با  SZPاصلاح  2- 3شماي 
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  اول فصل

  الکترودهاي اصلاح شده شیمیایی

  مقدمه و تاریخچه 
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   مقدمه 1-1

 حاوي شیمیایی شده اصلاح الکترودهاي شیمیایی الکترو کاربردهاي بررسی هدف بخش این در

 و شیمی در شده پیوند و خالص سیلیکاهاي مفهوم سیلیکا، شیمی مختصر معرفی از بعد. باشد می سیلیکا

  .شد خواهد بحث ژل- سل تکنولوژي از ناشی مواد بر مبنی سیلیکاي همچنین

 دست ١سیلیکا  شده اصلاح الکترودهاي آمیز موفقیت کاربردهاي به اخیر سال پنج درمحققان 

 براي آمیزي موفقیت بطور آلی ملکولهاي ای معدنی غشاهاي هب شده متصل سیلیکاي آنها بین در .یافتند

 روش شیمیایی قابلیت همچنین. رفتند بکار مختلف هاي آنالیت الکتروکاتالیتی تعیین ای انتخابی تغلیظ

 بیو پیشرفت در فعالیتش از ممانعت بدون سیلیکا بستر یک در شده پوشیده هاي آنزیم براي ژل-سل

  .]1[شدند استفاده جدید آمپرومتري سنسورهاي

 در نزدیک، درآینده آمیزي موفقیت پیشرفتهاي به رسیدن براي اي کننده امیدوار مطالب ها این

 ساخت و تهیهبمنظور  جدید آلی متخلخل شده اصلاح سیلیکاي پایه برجدید  مواد سنتز جهت

  .دباش می شده اصلاح الکترودهاي

                                                        
1-Silica-modified electrodes (SiO2-MEs) 
 



 ١٩

  الکترود اصلاح شده 1-2

   روي سطح الکترود اصلاحاتی صورت یمشخص ي ود نسبت به گونهبراي گزینش پذیري الکتر

اصلاح سطح می تواند به روشهاي متفاوتی انجام پذیرد، ممکن است اصلاح روي سطح  .می گیرد

یا بصورت شیمیایی روي  وبه صورت لایه به لایه ... طلا، نقره، نیکل، پالادیم و نظیر  جامد هايالکترود

بررسی اصلاح به صورت شیمیایی روي  بهدر این پایان نامه  .رخ دهد) کامثل سیلی(بسترهاي مشخص 

  .سطح سیلیکا پرداخته می شود

  

   الکترودها سطح اصلاح اهداف 1-3

  :]2[مواد الکترودي ممکن، به طرق مختلفی و براي چندین هدف اصلاح می شوند

   .شده  ي اصلاحهاالکترود سطح  کاتالیزوري اثرات از استفاده -١

                جهـت  کننـده  اصـلاح  شـیمیایی  واکنشـهاي  بوسـیله  الکترود سطح پذیري گزینش و حساسیت بهبود -٢

 .آنالیت با برهمکنش

 و کاهنده حالت متفاوت رنگهاي با پذیر برگشت ١کاهشی- اکسایشی جفتهاي با الکترودها اصلاح -٣

 .اکسنده

 . لکترودا شیمیایی اصلاح با هادي نیمه مواد تهیه و فلزات خوردگی توقف -۴

الکترو  نازك، لایه تهیه گزین، نفوذ غشاهاي در تهیه شیمیایی بطور شده اصلاح الکترودهاي کلی بطور

       ]21- 24و19و15[زیستی هايحسگر و ]3- 20[ آمپرومتري سنسورهاي کاتالیست در منبع تغذیه،

 هاي آنالیت والانسی باکو پیوند ای سطحی جذب شامل شده اصلاح الکترودهاي اکثر .بکار برده می شوند

همگن  اي لایه چند پوشش اي و یا لایه تک هاي از طریق ایجاد آرایه جامد و یا سوبستراي روي گوناگون

  .با سطح الکترود در تماس هستند

                                                        
1-Rodox couples 



 ٢٠

   شیمیایی شده اصلاح الکترودهاي 1-4

 به همکارانش و ١هنگامیکه موري 70سال دهه به شیمیایی شده اصلاح الکترودهاي اصطلاح

الکترودها بر  عملکرد این. ]25[بردند، برمی گردد پی آمینی گروههاي با SiO2 الکترود سطح عملکرد

  .ابدی می بهبود نظر مورد الکتروشیمیایی واکنش در کننده اصلاح ذاتی ویژگیهاي حسب

 ای 3واسط حد که هستند سطوحی با الکترودهایی CMEs(2( شیمیایی شده اصلاح الکترودهاي

 تغییر ما نیاز مطابق را الکترود فیزیکی شیمی خاصیت مواد این. است شده پیوند آنها به املیع گروههاي

 هاي برهمکنش برابر در که است قوي اي اندازه به الکترود سطح و کننده اصلاح بین پیوند .میدهند

              . ]27و26[شود نمی گسسته و است مقاوم آزمایش مورد محلول الکتروشیمیایی و شیمیایی مکانیکی،

 

  ها کننده اصلاح انواع 1-5

 هاي کننده اصلاحبکار رفته می توانند مواد آلی یا معدنی باشند که از بین  يها کننده اصلاح

 سیلیکاها ،]31- 35[ 6فلزي هاي رینیپورف ،5فتالوسیانیدها ،]28- 30[ 4فلزي اکسیدهاي می توان معدنی

 خاك ،]42و41[ژل- سل یندهايآفر از آمده بدست یدهاياکس سایر و ]40[7سیلیکا بخار ،]36- 39[

  .برد نام را ]49- 64[9ها زئولیت و ]45- 48[ 8شده لایه دو هیدروکسید هاي یا ]44و43[رس

  . شوند یم تقسیم بزرگ گروه سه به شیمیایی شده اصلاح الکترودهايبر اساس مکانیسم تهیه، 

                                                        
1- Murray 
2- Chemically modified electrodes 
3- Mediator  
4- Metal oxides  
5- Metal phtalocyanines  
6- Metal porphyrins  
7- Fumed silica  
8- Layered double hydroxides 
9- Zeolites 


