
      

 

 

 
                                       

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  



  
  

  پژوهشگاه شيمي و مهندسي شيمي ايران
  پژوهشكده شيمي تجزيه و معدني

  پايان نامه كارشناسي ارشد 

  
  عنوان

افي مايع به منظور فاز هاي ساكن جديد براي كروماتوگر تهية
  تركيبات غني از الكترون جداسازي گزينشي

  

  :راهنما  دتااس
  تبار حيدر كوروشدكتر

  :استاد مشاور 
  مجتهدي محمدمجيددكتر

  
  :نگارش

  اصغر نجفي
  
  1388 اسفند



  
  
  
  

  :঍࣒م ଘ اଌن हख़ࢤوଐ را ৎقد৤م ਗی

رم  ங اঙمال ऒودم   ଒  مୀاభان وऒواଽ  و.ا॥ت  ৮در و ماସ భ୍م ଦ ଽ ଒ دارم از اীشان রوده  و ৯  ଦଽدا
  .ندૼن وओودم سا౻ං أرا ঙࢠ࡞ون ঳ࢪਠുی م ن خاৗوادهبا ঢل وओودشان گ࢓ീتا

  و

  .و  دوشادوش ૼن భ ৳ماਗی ජ໑اउل ا৅جام اଌن رسا඼෻ঙ ଔاه ૼن রود  রوده  ঙࢡඥر ඼ෙय़باৣم ঙ ଒ࢤواره یارو یاورૼن
  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  



  

  

ඟࢁพ়ی਩درداद و:  
  

از و ঺بـار নیـدر พ়ـࢁඟ و ণپاسـࢂචاری ໊ـඟده، ঈـوروش  ی اণـتاد ඟ໋ا৑قـدرم، পنـاب آ༚ی دන඿ـرشـا૚঵ه৒భـغ و ਟـیداৣـم از زॐمـات ਟـیऒ ୀود لازم ਗی
  . ঍࣒م඘൐ख़ھدی، భ ଒ اଌن ॠدت ज़࡭وق و راঘ࣒مای ঻نده রود৯د พ়ࢁ೺ख़  ඟمد൐ख़ید୓ی اণتاد ज़شاور، পناب آ༚ی دන඿رণ࣊ਂی୓ و ن૛ൊهراঘ࣒ماਪی

کلات ່ــــ඼اروی ૼــــن রــــوده ا॥ــــت ෼ل ঝشــــ୓ی اীشــــان భ اड़ــــور ূࡗજــــࣱل و ز৯ــــدਛی ໋ــــඟهاز دන඿ـــر ೺ख़مــــد ࠠفــــارزاده ঙ ଒ࢤــــواره োصــــا৆ح و راঘ࣒مــــاਪی ای ज़ुــــ
  .दدردا਩ی را دارم

  .ਝ شایا਩ی ଘ اশ࣊جاষࢋ   ৶ࢤود৯د، ඖࢾพࢂඟم ৬ భدوଌن و وୌاীش پایا଒   ଓฬ و ࠫࢤوی ସ୍م از دන඿ر ণید േॐید اॐمدی   ଘ ࣔࣨوان ॠدୌ آड़وزش

کایـک آ৩ھـا آرزوی ॣـعادت و ෙ঳ـ඼وزی ردا਩ی ਗـیام، दدی اسا঺ید න෥ख़رਗی ଒ اभࣇخار شاඟ໋دی ख़ భࡗතر آ৩ھا را دا૛তهঙࢠ಻ൾ൒ن از ૡঙه   ঍ـ࣒م و ୀای ৾
  .঍࣒مਟජ໑ی و کارঃند، ঻نده را স భ࣓ࢤودن اଌن راه یاری ৶ࢤود৯د، از േ઼࣓م ق࢑ࢋ दدردا਩ی ਗی   از ৳مام ইسا਩ی ଘ ଒ ࣔࣨوان. دارم

ری  ੀय़ندس ೺ख़مد رضا جلاฮی ඼່ا਩୓ی اناز آ༚ی کلات ૼن و ੀय़ندس ೺ख़مد اमتدا ुज़ ایୌذ৮ ࢤوارهঙ ଒ ارمචپاسࢂণ یارീয د৯ودর شادهঝ با روی.  

 ণتاناز دو  ৑اඟ໋ و ୍ସ یان༚ن پاࣆندهقدرم  آ಻ඌࣹ ـی و਩୓ا඼່ ـ࣐مඇඖ مـام ੌـول৳ భ ଒ থ ده وඟی نࢁـਘหـوঈ یਦسـاࠛدज़ و ਝ ஑ از ଔـن رسـاଌـدن ا৯ذرا
  .ঙࢤواره ඼෻ঙاه ૼن রود৯د ෼ل दدر دا਩ی و ণپاس را دارم

  

  



  :چكيده

هاي كرومـاتوگرافي پيونـدي   ي مهم در جداسازي گزينشي تركيبات آلي در سيستماز آنجايي كه يكي از فاكتورها
هاي سـاكن  گسترش فازاي برخوردار است و ويژه اهميتاز  ،باشد، تهية فازهاي ساكن براي جداسازي تركيباتفاز ساكن مي

يقات در اين زمينه صورت گرفتـه و  بيشترين تحق اخير دهة چند در .دارد بيشتري اهميتيوندي جديد در كروماتوگرافي مايع پ
  .گيردهم اكنون نيز مطالعات زيادي در اين باره انجام مي

بـراي  . شدبا دانستن اين موضوع، بيشترين تلاش براي تهية يك فاز ساكن جديد ستون كروماتوگرافي مايع متمركز 
كن كه منجر به برهمكنش بيشتر با تركيبات غني از تهية فاز ساكن جديد و متفاوت، به منظور بالا بردن دانسيتة الكتروني فاز سا
-اكتادسـيل متيـل همچنين مقداري كلـرودي . گرديدالكترون گردد، سطح سيليكاژل با تركيب پلي آروماتيك فنانترين اصلاح 

  .شدهاي آزاد به اين فاز ساكن جديد اضافه سيلان نيز جهت افزايش سطح هيدروكربنيِ سيليكاژل و كاهش سيلانول

  
آرومـاتيكي را  هـاي پلـي  بين فـاز سـاكن و نمونـه    π−πهاي انجام شده روي ستون جديد حاكي از برهمكنش تست

آروماتيكي انجام هاي پليتجاري، روي اين دو فاز تست جداسازي نمونه C18براي مقايسة فاز ساكن جديد با فاز ساكن . دارد
، در زمـان  )اسـتونيتريل (نمونه تست را با درصد پايين حلال آلي فاز متحرك  ،كه ستون جديد رسيده شد و به اين نتيجه گشت

  .دهدميمورد جداسازي قرار  تريكمتر و كيفيت قابل قبول

  

  

  

جداسازي، π−πبرهمكنش ستون ، سيليكاژل،  هاي ساكن پيوندي،كروماتوگرافي مايع با كارايي بالا، فاز :كلمات كليدي
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 مقدمه -1

فـاز سـاكن از نـوع    . وجـود دارد  2وفـاز متحـرك   1دو فاز ساكن صولاً در هر روش كروماتوگرافيا

بـه روشـي كـه در آن ، فـاز متحـرك گـاز باشـد،        . باشـد جامد و يا مايع و فـاز متحـرك مـايع و يـا گـاز مـي      

  .گويندمي  4و در صورت مايع بودن فاز متحرك، كروماتوگرافي مايع 3وماتوگرافي گازيكر

انتخاب فاز سـاكن مناسـب بـا توجـه بـه       ،مطلوب آناليز يك شرايط ترينو اساسي ترينمهم يكي از

-مـي  هانمونه 5فاز ساكن در جداسازي گزينشي. باشدخواص ذاتي تركيبات موجود در نمونة مورد آناليز مي

و نقش فاز ساكن در كروماتوگرافي، امروزه سنتز و توليد موضوع  وجه به اينتبا . كندمهمي ايفا  نقش تواند

هـاي  هـاي جديـد يكـي از زيـر شـاخه     فـاز  تهية. اي برخوردار شده استفازهاي ساكن جديد از اهميت ويژه

                                                            
1 Stationary phase 
2 Mobile phase 
3 Gas chromatography 
4 Liquid chromatography 
5 Selective 
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ز ساكن جديد براي كروماتوگرافي ساليانه بالغ بر چند صد نوع فا. آيداصلي علم كروماتوگرافي به شمار مي

  .شود كه نشان از اهميت فازهاي ساكن در كروماتوگرافي استگازي يا مايع توليد مي

هـا بـر روي فـاز    در كروماتوگرافي مايع با فاز معكوس هنوز مكانيسم دقيقي از نحوة بازداري نمونـه 

در كنـار ايـن مكانيسـم،    . ردار استاز پذيرش بيشتري برخو دوستيآبساكن ارائه نشده است ولي مكانيسم 

هاي ديگر از قبيل برهمكنش مستقيم نمونه با فاز ساكن نيز مطـرح شـده اسـت كـه بـرهمكنش      ساير مكانيسم

π−π  هاي بين فاز ساكن غني از الكترون و تركيبات داراي الكترونπ  توانـد جزئـي   هاي منفرد ميالكترون

  .ها بشمار آيداز آن

 هـدف از ايـن پـروژه، سـنتز يـك نـوع فـاز سـاكن جديـد بـر پايـه تركيبـات             ،دبا دانستن اين مـوار 

مـورد   πبا آناليز تركيبات غنـي از الكتـرون    π−πتعريف شد تا مكانيسم برهمكنش ) فنانتريني(آروماتيكي 

  .قرار گيرد بررسي
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  تاريخچه - 2

او در . بود  1گرافي مشابهت داشت، دايهايش تا اندازه اي با كروماتونخستين دانشمندي كه فعاليت

هـاي  زاي نفت خـام در حـين عبـور از لايـه    ميلادي متوجه شد كه اج 1897-1911هايش طي سالهاي تحقيق

هـاي وي منجـر بـه مطالعـاتي بـر روي امكـان       بدين ترتيب تحقيق. شوندمختلف زمين با تغييرهايي مواجه مي

د بعدي كه مطالعاتي مشابه داي انجام داد شيمي داني به نام دانشمن. ]1[جداسازي اجزاي مختلف مخلوط شد

   .]2[بود 3كارلسروههدر دانشگاه فني  2اينگل

به عنوان نخستين دانشمندي است كـه كرومـاتوگرافي را بـا     4ها، اسويتعليرغم تمامي اين كوشش   

شناسـي بـود و    هاو يك شيميست نبـود بلكـه تخصـص اصـلي او گيـا     . جوانب مهم مربوط به آن معرفي كرد

                                                            
1 D.T. Day 
2 Engle 
3 Karlsruhe  
4 M.S. Tswett 
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هاي نفتي غير قطبي با توجه به اينكه حلال ].3 [هاي موجود در كلروفيل برگ داشتعلاقه به تفكيك رنگ

شـود،  نچه باعث تثبيت مواد رنگي مـي آقادر به استخراج مواد رنگي از گياه نيستند، اين طور تصور كرد كه 

ها را از مواد گياهي ها، رنگه بين اين مولكولر هم شكستن جاذبهاي قطبي با دحلال .باشدپديده جذب مي

هـاي او تحـت عنـوان    تـوان در نوشـته  اسويت را مي نخستين مدرك از تكنيك جداسازي. كننداستخراج مي

  .مشاهده  كرد »پديده جذب و كاربرد آن در تجزيه مواد بيو شيميايي«

قـبلاً در سـال   « صـه كـرده انـد   ه صورت ذيـل خلا دانشمنداني بودند كه اين فرايند را ب  1ويل و هس

ميلادي مرحله مهم طرح توسط اسويت  انجام شد، در آنجا تنها عمل جذب و فيلتـر سـاده مربـوط بـه      1903

كـه در آن جـذب    Spatialگيري جداسـازي  اين روش با به كار. ده وجود داشتيك جاذب و جذب شون

  .»يگزين شدجا ) كروماتوگرام حقيقي( گردد،شونده بر روي جاذب تقسيم مي

مـيلادي   1912سويت در رابطه با كلروفيل و كروماتوگرافي در سال تدوره عمده فعاليت تحقيقاتي 

ايـن مـدت را    كـه   در طول بيست سال بعد از او، كار عمده اي در اين زمينه صورت نگرفـت . به پايان رسيد

با چـاپ سـه     2شهر هيدلبرگتجديد حيات مجدد كروماتوگرافي در . دوره خاموشي كروماتوگرافي ناميدند

متـوالي بـه   بصـورت  سـپس سـه جـايزه نوبـل شـيمي      . ]4-6[شـد دوبـاره شـروع    ميلادي 1931مقاله در سال 

  3كان و روسـيكا  اين تحقيقات به ترتيب توسط كارر،. گرفت تعلق تحقيقاتي كه در اين زمينه انجام شده بود

  . ]7[ميلادي انجام گرفت 1937-1939هاي سالدر 

در ايـن  . مطـرح شـد    4روش جديدي تحت عنوان كرومـاتوگرافي جريـاني   1930ه دوم سال در نيم

روش اجزاي نمونه در ستون كروماتوگرافي تثبيت نگرديده، بلكه با فاز متحرك با شستشـو از سـتون خـارج    

                                                            
1 H. Weil and G. Hesse 
2 Heidelberg 
3 Karrer, Kuhn and Rusicka 
4 Flowing Chromatography 


