
  

  

  

  

  

  



  
  دانشگاه تهران

  پرديس علوم

  دانشكده شيمي

  تجزيه نامه دوره دكتري شيمي پايان

  :عنوان

 ي اسپكترومتر-با حلال و كروماتوگرافي گازي استخراج ريزكاربرد روشهاي 

  مقادير بسيار كم برخي آلاينده هاي زيست محيطيبراي اندازه گيري جرمي 

  

   :د راهنماتياسا

  دكتر محمدرضا گنجعليپرويز نوروزي، دكتر 

   :نگارش

  هادي فرمهيني فراهاني

  

  1388خرداد 



شكر و سپاس بيكران پروردگار عالميان را كه مرا آفريد، بر من منت نهاد كه در راه علم و دانش 

  .قدم بردارم و موفقيت در اين راه را برايم مقدر نمود

  

  :تقديم به

  ،ممادرپدر و 

  ،سرچشمه هاي پاك و زلال مهر و محبت

  روزمؤيد اميد، انگيزه و استقامت در زندگي ام از بدو تولد تا امو 
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  .كردند



  "من لم يشكر المخلوق، لم يشكر الخالق"
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تحت شرايط بهينه فاکتور  .) درجه سانتيگراد25 ± 1( ثانيه و در دماي محيط 5زمان استخراج كمتر از 
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 -1حلال استخراج كننده، : باشد  شرايط بهينه به قرار زير ميفتالات استرهادر مورد .  بهينه شدجرمی

 درجه 60؛ دماي محلول نمونه، بدون افزايش نمك ميكروليتر؛ 7دكانول؛ حجم حلال استخراج كننده، دو



تحت شرايط .  دقيقه25 زمان استخراج،  و دور بر دقيقه750سرعت هم زدن محلول نمونه  ؛سانتيگراد

  تغليظهاي ميكروگرم بر ليتر، فاكتور02/0 -  05/0 حد تشخيص در گستره فتالات استرها براي بهينه

انحراف استاندارد درصدهاي  و بر ليتر ميکروگرم ٠۵/٠ ‐ ۱۰۰ محدوده خطي، 307 - 412 در گستره

حلال استخراج :  شرايط بهينه به قرار زير بودتري هالومتانهادر مورد .  بدست آمد5/5 -  7/7در گستره 

 مولار؛ دماي محلول 3 ميكروليتر؛ غلظت نمك 7آندكانول؛ حجم حلال استخراج كننده،  - 1كننده، 

 15 زمان استخراج، و دور بر دقيقه؛ 750ول نمونه ؛ سرعت هم زدن محل درجه سانتيگراد60 نمونه،

گرم بر ليتر، ميكرو 03/0 - 08/0 ، حد تشخيص در گسترهتري هالومتانهاتحت شرايط اخير براي . دقيقه

 6/5 - 7/8 در گستره  نسبي انحراف استاندارد درصدهاي و366 - 482 در گستره تغليظ هايفاكتور

گيري تركيبات فوق از   در استخراج و اندازهييت آميز بطور موفقمذكورسپس روش  .بدست آمد

  .محيطهاي مختلف آبي با صحت و دقت بالا بكار گرفته شد

  

 - ، كروماتوگرافي گازيتري هالومتانها، فتالات استرها، حلالاستخراج با ريز  :كلمات كليدي

   جرمي، نمونه هاي آبيياسپكترومتر
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   مقدمه-1- 1

طي ساليان متمادي تلاش هاي زيادي در زمينه ابداع روش هاي نوين به منظور اندازه گيري بقاياي اندك 

اين تلاش . مواد شيميايي زيان آور در نمونه هاي زيست محيطي، بيولوژيكي و صنعتي صورت پذيرفته است

با توجه به اينكه تجزيه . گرديده استها به پيشرفتهاي قابل ملاحظه اي در دستگاه هاي تجزيه اي منجر 

 آن به دستگاه هاي موجود نمي باشند، وجود يك مرحله 1گرها قادر به ارائه مستقيم نمونه به همراه بافت

بسته به ساختار فيزيكي نمونه ها و ماهيت شيميايي آنها، روش .  ضروري به نظر مي رسد2آماده سازي نمونه

اهداف عمومي اين روش ها به . هيه نمونه ها مورد استفاده قرار مي گيرندهاي مختلفي براي آماده سازي و ت

  :شرح زير است

حذف مزاحمت هاي بالقوه بخصوص مزاحمت هاي ناشي از بافت نمونه در مراحل جداسازي و  -

 . روشگزينش پذيريتشخيص نمونه و در نتيجه افزايش 

 .انتخابگري روشتغليظ نمونه به منظور اندازه گيري مقادير كم و افزايش  -

 .تبديل گونه به فرم مناسب تر براي جداسازي و تشخيص بهتر -

  .]1[ دستيابي به يك روش تكرارپذير و كارآمد كه مستقل از تغييرات بافت نمونه عمل نمايد -

يك . بديهي است كه يك روش تهيه نمونه نامناسب مي تواند كل فرايند تجزيه اي را تحت تاثير قرار دهد

شيميدانان % 61 بيان داشت كه روش هاي آماده سازي نمونه فقط توسط 1991ي در سال مطالعه مرور

از . ]2[آنان معتقدند كه اين روش ها حائز اهميت مي باشند % 92مورد استفاده قرار گرفته اند و از اين ميان 

  .]3-5[شده است اين رو تا قبل از دهه اخير، تعداد معدودي مراجع و مقالات مروري در اين زمينه منتشر 
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