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  عنوان پايان نامه

  

به روش استخراج فاز جامد با  و ديازپام گيري اريتروزينتغليظ و اندازهپيش

  سيد آهن و نانوذرات گوگرد اصلاح شدهاستفاده از نانوذرات مغناطيسي اك
  

  توسط
  

  زهرا غربا

  
تغليظ و نانوذرات مغناطيسي اكسيد آهن براي پيش با استفاده ازيك روش جديد و آسان استخراج فاز جامد 

در اين روش محلول آبي حاوي  .مقادير جزئي اريتروزين در محلول آبي بررسي شداسپكترفتومتري گيري اندازه

) اريتروزين(تغليظ و جداسازي، آناليت بعد از مرحله پيش. شودتوسط نانوذرات اكسيد آهن جذب مياريتروزين، 

هاي پارامتر. شودگيري ميمرئي اندازه-شسته شده و سپس با دستگاه اسپكتروفتومتر فرابنفش با استونيتريل

زمان هم زدن، زمان شويش و محلول، نوع و حجم بافر، حجم شوينده، مقدار فاز ساكن،  pHمختلفي از قبيل 

 ng.mL-1حد تشخيص روش بر اساس سه برابر انحراف استاندارد شاهد . هاي مزاحم بررسي شدنداثر يون

مقادير انحراف استاندارد . باشدخطي مي ng.mL-1700-7منحني كاليبراسيون در محدوده . گزارش شد 658/3

روش پيشنهادي براي . به دست آمد% 32/2و % 17/3به ترتيب  600و  ng.mL-1100 هاي نسبي براي غلظت

  .هاي آب خليج فارس و مغز پسته به كار گرفته شدگيري اريتروزين در نمونهاندازه
  

تغليظ مقادير ناچيز ديازپام توسط اي ساده و معتبر براي پيشيك روش استخراج فاز جامد تجزيه

گيري آن توسط كروماتوگرافي از جامد، قبل از اندازهنانوذرات گوگرد اصلاح شده به عنوان استخراج كننده ف

در اين روش محلول آبي حاوي ديازپام هنگام عبور از ستون توسط نانو . مايع با كارايي بالا پيشنهاد شده است

با  تغليظ و جداسازي، آناليتبعد از مرحله پيش. شودجذب مي) II(ذرات گوگرد اصلاح شده با كاتيون مس

هاي پارامتر. شودگيري ميشده و سپس با دستگاه كروماتوگرافي مايع با كارايي بالا اندازهمتانول شسته 

محلول، نوع و حجم بافر، حجم شوينده، مقدار فاز ساكن، سرعت جريان شوينده و  pHمختلفي از قبيل 

رد شاهد حد تشخيص روش بر اساس سه برابر انحراف استاندا .هاي مزاحم بررسي شدندمحلول و اثر يون

ng.mL-1 11/0 منحني كاليبراسيون در محدوده . گزارش شدng.mL-1 500-5/0 مقادير . باشدخطي مي

روش . به دست آمد% 79/1و % 51/2به ترتيب  400و  ng.mL-150 هايانحراف استاندارد نسبي براي غلظت

  .ته شدهاي قرص و پلاسما به كار گرفگيري ديازپام در نمونهپيشنهادي براي اندازه
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  فصل اول

  

  مباحث تئوري

  

  مقدمه -1-1

حسب عناصر و يا تركيباتي كه در عنوان هنر تعيين تركيب درصد مواد بر  علم شيمي تجزيه به

هر خاصيت فيزيكي خاص هر عنصر  اينكه تقريباً با توجه به. گرددها موجود است تعريف ميآن

هاي مختلفي ها و دستگاهك روش براي تجزيه آن باشد، امروزه روشد اساس ينتوايا تركيب مي

و  شناساييجداسازي، . كمي و تجزيه مواد در دسترس قرار گرفته است هايگيريبراي اندازه

اي از علم شيمي تجزيه است كه از ديرباز مورد توجه بوده و در حال مواد آلي شاخه گيرياندازه

هاي متنوع، ي كه در اين زمينه از علم تجزيه صورت گرفته روشها و تحولاتحاضر با پيشرفت

  ].1[ استاين منظور ارائه گرديده سريع و دقيق براي 

گيري يك آناليت معمولاً ويژه نيستند و در بيشتر هاي تجزيه شيميايي براي اندازهروش

عمولاً يك مرحله به همين علت م. شودواسطه حضور مواد ديگر محدود مي گيري بهموارد، اندازه

علاوه بر اين، هدف از جداسازي ممكن است فقط تغليظ گونه مورد نظر . جداسازي لازم است

يا اجسام  ،در مرحله جداسازي. شودگيري ميباشد كه در نهايت باعث افزايش حساسيت اندازه

ر است براي يك جداسازي موفق اجسامي كه قرا. شودشوند و يا آناليت جدا ميمزاحم خارج مي
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جدا شوند، بايد خواص فيزيكي يا شيميايي متفاوتي با يكديگر داشته باشند كه اين اختلاف، 

  .هاي جداسازي استاساس روش

 ، تقطير]4[ ، استخراج، تعويض يون]2,3[ گيريهاي جداسازي شامل رسوبترين روشمهم

ست كه گستره ترين روش جداسازي، استخراج ارايج. هاي كروماتوگرافي استو روش ]5[

طور همزمان  وسيعي از استخراج مواد آرايشي، دارويي و غذايي كه طي آن چندين تركيب به

اي كه براي جداسازي دقيق يك يا چند تركيب هاي پيچيده تجزيهشوند تا استخراججدا مي

  .گيردبر مياند را درانتخابي از يك مخلوط پيچيده طراحي شده

  

  روش استخراج  -1-2

به يك ) معمولاً آب(پذير يك يا چند ماده از يك مايع تخراج متكي بر انتقال گزينشروش اس

فرآيند اول . و يا از يك جامد به يك مايع است) معمولاً فاز آلي(مايع غير قابل امتزاج ديگر 

استخراج . ده مي شودنامي 2مايع-و فرآيند دوم استخراج جامد LLE(1( مايع-استخراج مايع

هايي هاي آبي توسط يك حلال آلي، مثالتركيبات آلي قطبي در محيط و] 6[ي معدنهاي يون

ها و يا استخراج روغن ها از منابع طبيعي آنها و عصارهمايع و استخراج اسانس-از استخراج مايع

اخيراً با پيشرفت فازهاي جامد . ]7[ مايع است-هايي از استخراج جامدهاي روغني مثالاز دانه

 شوند كه اين حالت استخراج فاز جامد، مواد توسط يك جامد از مايع استخراج ميواكنش پذير

)SPE(3 8[ دشوناميده مي.[  

  

  

  

  

                                                           
1- Liquid – liquid extraction   
2- Solid – liquid extraction 
3- Solid phase extraction 
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  استخراج  تاريخچه -1-3

ها و مواد رنگي ها، داروهاي بسيار قديم در صنعت تهيه و تصفيه اسانسروش استخراج از زمان

. اني در شيمي مورد استفاده قرار گرفته استرفته است اما معلوم نيست كه از چه زمبه كار مي

براي جداسازي و  1843مايع براي اولين بار در سال - هاي استخراج مايعدر شيمي معدني روش

تيزون در با سنتز دي]. 9[نيتريك به وسيله اتر به كار رفت  استخراج اورانيوم از محلول اسيد

ن يك روش جداسازي مهم مطرح شد و مايع به عنوا- ، استفاده از استخراج مايع1925سال 

دليل گسترش سريع اين روش سادگي، سرعت اجرا و دستگاهوري بسيار . گسترش زيادي يافت

  ].7[ ساده آن است

  

  مايع-مايعاستخراج  -1-4

مايع فرآيندي است كه طي آن جسمي از يك حلال مايع به يك حلال مايع -استخراج مايع

دو حلال مورد . نامندمايع مي-مايع 2و يا تقسيم 1ا توزيعيابد اين پديده رديگر انتقال مي

ها معمولاً آب و ديگري يك مايع غيرقابل امتزاج بوده و يكي از آن-استفاده در استخراج مايع

-ها بر اساس واكنشاستخراج كننده. را بر عهده دارد 3حلال آلي است كه نقش استخراج كننده

و غيره با جسم  5، مبادله يون4ت، تشكيل زوج يونليپوشي، تشكيل كيهايي مانند حلال

كنند كه با ورود به فاز آلي استخراج شوند و محصولي توليد مياستخراج شونده وارد واكنش مي

 آماده سازي اي به عنوان يك تكنيك پيش مايع به طور گسترده-استخراج مايع]. 10[د شومي

آبي براي تركيبات آلي و معدني استفاده  هاي تغليظ آناليت در نمونهبراي جداسازي و پيش

  .دشو مي

                                                           
1- Distribution 
2- Partition 
3- Extractant 
4- Ion Association 
5- Ion Exchange  
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  مايع -معايب استخراج مايع - 1- 1-4

گيري از عوامل مزاحم و تغليظ  مايع در جدا نمودن نمونه مورد اندازه-درگذشته استخراج مايع

مايع بندرت به طور -اي داشت، اما بازيابي اجزاء نمونه به وسيله استخراج مايع آن نقش عمده

. گيرد و مستلزم كار زيادي است مايع به كندي صورت مي- استخراج مايع. گيرد ت ميكامل صور

تر نموده  هاي آلي را مشكلهاي زيست محيطي نيز بكارگيري و دفع مقادير زياد حلالنگراني

  ].11[ است

  

  استخراج فاز جامد - 1-5

نمونه قابل  استخراج فاز جامد تكنيك رايجي است كه براي جداسازي سريع و گزينش پذير

دهد كه براي اهداف تطبيق پذيري استخراج فاز جامد به اين تكنيك اجازه مي. استفاده است

  .]12[ استفاده شود 1سازي مقادير ناچيزغني و سازيبسياري مانند خالص

. شوندها از يك فاز مايع به درون يك فاز جامد استخراج ميدر استخراج فاز جامد، آناليت

باشد كه به يك فاز آلي يا يك  امد شامل ذرات كوچك و متخلخلي از سيليكا ميمعمولاً فاز ج

توان  اين استخراج را مي. اند پيوند داده شده) 2داراي پيوند عرضي مانند پلي استيرن(پليمر آلي 

به صورت ناپيوسته انجام داد كه در آن ماده جامد استخراج كننده، به خوبي با محلول نمونه 

  .شودميمايع مخلوط 

ي جامد را در تر در شيمي تجزيه به اين صورت است كه، ماده استخراج كنندهروش متداول

اي از نمونه. دهندكنند و نمونه مايع را از درون اين لوله عبور مييك لوله كوچك انباشته مي

  .نشان داده شده است) 1- 1(در شكل  SPEدستگاه 

                                                           
1- Trace enrichment 
2- Crosslinked polystyrene 
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هاي امد براي استخراج مواد حل شده از نمونهاستخراج فاز جامد فقط به كاربرد ذرات ج

منظور استخراج بخارات آلي توان بههاي گازي را نيز ميهوا يا ديگر نمونه. شودمايع محدود نمي

  .يا ديگر موادي كه در نمونه وجود دارند از يك ستون انباشته عبور داد

  

 

  دستگاه استخراج فاز جامد :)1-1(شكل 

  

توان با شستشو توسط يك حلال شوند را مي به وسيله ذرات جامد استخراج ميموادي كه 

با يك حلال SPE توان از يك ستون  هاي آلي را ميبراي مثال، بيشتر آناليت. مناسب جدا نمود

معمولاً حجم حلال مورد نياز براي شويش . آلي مانند استون، استونيتريل يا متانول شستشو داد

اي  به اين ترتيب محلول تغليظ شده. باشد ي اصلي ميسيار كمتر از حجم نمونهها، بكامل آناليت

  .آيد ها به دست مياز آناليت

 تميز ر هوايفشا

  نمونه مخزن

 SPEستون 

  جاذب

مناسب اتصال  
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هاي استخراج شده را به وسيله حرارت دادن از طريق جريان ملايمي از توان ملكولاغلب مي

ها به كولاين كار روش مناسبي براي انتقال مل. اثر از ذرات جامد جدا نمود يك گاز حامل بي

  .]14,13[باشد  ها ميدرون يك دستگاه گاز كروماتوگرافي براي تجزيه آن

  

  مايع -استخراج مايع مزاياي استخراج فاز جامد نسبت به -1- 1-5

هاي آلي كه در مقادير زيادي از حلال. كند نياز به مقدار زياد حلال آلي را حذف مي - 1

گيرند به مشكلات زيست محيطي مهمي تبديل ياي مورد استفاده قرار مهاي تجزيهجداسازي

شوند و تغليظ اين مخلوط به وسيله هاي آلي آلوده ميوسيله حلالبه بيهاي آنمونه. اند شده

هاي دفع صحيح حلال. گرددهاي آلي ميتبخير حلال آن، سبب آلودگي هوا با بخارات حلال

هاي آلي و فلزي از مايعات م ناخالصيحذف تما. كار برده شده، پرزحمت و پرهزينه استآلي به

- هاي آلي مورد استفاده قرار ميهنگامي كه حجم نسبتاً زيادي از حلال. باشدمي  آلي مشكل

ها آلوده خواهد شد، در حالي كه ميزان ي استخراج شده به وسيله اين ناخالصيگيرند، نمونه

   ].15[ دباشهاي استخراج فاز جامد بسيار كم ميحلال مصرفي در روش

- مايع اين روش براي انتقال آناليت يك كارتريج كوچك نياز است در حالي كه استخراج در - 2

  ].16[ نياز دارد ياي آزمايشگاهي زياد هاي شيشه مايع به بطري

يك نمونه را . شود استفاده از اين روش آسان است و با استفاده از يك كارتريج تنها انجام مي - 3

ه از يك پمپ يا به وسيله فشار يا مكش ملايم، سريعاً از ستون يا كارتريج توان با استفاد مي

توان به وسيله حجم اندكي از  پس از يك شستشوي سريع، مواد استخراج شده را مي. عبور داد

- اين مرحله را مي. يك حلال آلي يا يك ماده شستشو دهنده مناسب ديگر از ستون شويش داد

مايع با استفاده از -اما بر خلاف اين روش، در استخراج مايع. دتوان به سادگي خودكار نمو

زدن، صبر كردن تا حلال، لازم است كه كار زيادي به صورت افزايش مايع استخراج كننده، هم


