
   ‌أ 

 

 

 
 

 

 

                                          





   ‌أ 

 

         





   ‌أ 

 

 دانشگاه یزد

 علومدانشکده 

 گروه شیمی

 

 

 پایان نامه

 دکتری شیمی تجزیهبرای دریافت درجه 

 

 

 :عنوان

تغلیظ  و های جدید استخراج برای جداسازی و روش مواداستفاده از نانو

 های فلزی مقادیر ناچیز برخی از یون

 

 :استاد راهنما

 شعبانی‪حاجی محمد‪دکتر علی

 

 :استاد مشاور

 شایسته دادفرنیادکتر 

 

 :پژوهش و نگارش

 باغبان ندا

 

 

 19 بهمن



‌ب     

 

 

  



‌ت     

 

 تقدیم به 
 

 :پدر و مادر عزیزم

گانی که لحظات ناب باور بودن، لذت و غرور دانستن، جسارت خواستن، عظمت رسیدن و تمام تجربه های یکتا و زیبای زندگیم، مدیون  مهربان فرشت
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 تقدير و تشكر
گاه وبدون شک . های او ندانند و کوشندگان، حق او را گزاردن نتوانند سپاس خدای را که سخنوران، در ستودن او بمانند و شمارندگان، شمردن نعمت  جای

اما از آنجایی که تجلیل از معلم، سپاس  .است قاصر و دست ناتوانی او، زبان  منزلت معلم، اجّل از آن است که در مقام قدردانی از زحمات بی شائبه

من لم یشكر " از انسانی است که هدف و غایت آفرینش را تامین می کند و سلامت امانت هایی را که به دستش سپرده اند، تضمین؛ بر حسب وظیفه و از باب 

 و جلّ 
ّ
 : "المنعم من المخلوقین لم یشكر اللَّه عز

که همواره بر کوتاهی و درشتی من، قلم عفو کشیده و کریمانه از کنار غفلت هایم گذشته اند و در تمام عرصه های  ،این دو معلم بزرگوارم ،در عزیزمازپدر و ما 

کمال سعه صدر، با حسن خلق و که در  شعبانی محمد حاجی علیاز استاد با کمالات و شایسته؛ جناب آقای دکتر  زندگی یار و یاوری بی چشم داشت برای من بوده اند؛

که  شایسته دادفرنیا دکتر  خانماز استاد صبور و با تقوا ، جناب  فروتنی، از هیچ کمکی در این عرصه بر من دریغ ننمودند و زحمت راهنمایی این رساله را بر عهده گرفتند؛

علی د فرزانه و دلسوز؛ جناب آقای دکتر اتیو از اس  ب لوب رسی رسید؛زحمت مشاوره این رساله را متقبل شدند که بدون مساعدت ایشان، این پروژه به نتیجه

که زحمت داوری این رساله را متقبل    سید حمید احمدی، جناب آقای دکتر  کاظم کارگشا و جناب آقای دکتر  حمیدرضا زارع، جناب آقای دکتر  بنویدی،

 .شدند؛ کمال تشكر و قدردانی را دارم

 . ین، بخشی از زحمات آنان را سپاس گویدباشد که این خردتر 

 چیدم گلی ز باغ ادب تا بروز عید

 در بارگاه میر ادب پرور آورم

 حیف است با خسان گل دانش کنی نثار

 من گل نثار مردم دانشور آورم
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 چکیده

‌Cd(II)روش‌استخراج‌فاز‌جامد‌برای‌جداسازی‌و‌تغلیظ‌مقادیر‌بسیار‌کم‌در‌این‌پروژه‌یک‌

گیری‌ با‌آلیزارین‌رد‌اس‌قبل‌از‌اندازه‌شده اکسید‌اصلاح با‌استفاده‌از‌نانوذرات‌تیتانیم‌دی‌Pb(II)و‌

ای‌ ثیر‌برخی‌از‌عوامل‌تجزیهأت‌.ه‌استای‌پیشنهاد‌شد سنجی‌جذب‌اتمی‌شعله این‌عناصر‌با‌طیف

های‌مزاحم‌در‌بازیابی‌ های‌جریان‌نمونه‌و‌شوینده،‌نوع‌و‌غلظت‌شوینده‌و‌یون ،‌سرعتpHاز‌قبیل‌

Cd(II)و‌‌Pb(II)اند شدهتوسط‌جاذب‌بررسی‌‌‌ به‌‌pH‌5/5های‌مورد‌نظر‌از‌محلول‌آبی‌در‌ یون.

‌است‌طور ‌جاذب ‌با ‌شده ‌پر ‌میکروستون ‌روی ‌بر ‌ـکمی ‌با ‌سپس ‌و محلول‌‌mL‌0/2خراج

mol Lد‌ـدروکلریک‌اسیـهی
‌Cd(II)در‌شرایط‌تجربی‌بهینه،‌حد‌تشخیص‌برای‌.‌بازیابی‌شد‌1‌5/1-

ng mLو‌‌‌11/0به‌ترتیب‌Pb(II)و‌
بار‌‌10به‌دست‌آمد‌و‌انحراف‌استاندارد‌نسبی‌برای‌‌1‌00/0-

ng mLگیری‌در‌سطوح‌غلظتی‌ اندازه
ng mLکادمیم‌و‌‌1‌0/5-

%‌1/2و‌‌9/1سرب‌به‌ترتیب‌‌1‌0/50-

‌بود ‌به‌دست‌آمد‌mL‌0/200حجم‌نمونه‌برای‌‌100ضریب‌تغلیظ‌. روش‌پیشنهادی‌با‌موفقیت‌.

های‌بیولوژیکی‌و‌آب‌به‌کار‌برده‌شد‌و‌صحت‌روش‌از‌ در‌نمونه‌Pb(II)و‌‌‌Cd(II)گیری برای‌اندازه

بررسی‌‌(ETAAS)جذب‌اتمی‌الکتروترمال‌‌سنجی طریق‌مطالعات‌بازیابی‌و‌تجزیه‌مستقل‌با‌طیف

 .گردید

‌پروژه ‌بعدی ‌بخش ‌‌در ‌جامدروش ‌فاز ‌‌یدیگر‌استخراج ‌برای ‌و ‌‌‌‌‌‌تغلیظ پیشجداسازی

‌نمونه‌جیوه متیل‌و‌(II)‌جیوه ‌ش از ‌داده ‌توسعه ‌آبی ‌دـهای .‌ ‌جیوه ‌کم Hg)معدنی‌مقادیر
2+

و‌‌(

‌ متیل MeHg)جیوه
+
‌ش‌( ‌پر ‌میکروستون ‌ـروی ‌با ‌روی-2ده ‌بر ‌شده ‌تثبیت ‌مرکاپتوبنزوتیازول

محلول‌هیدروکلریک‌اسید‌‌‌mL‌0/2جیوه‌جذب‌شده‌با.‌چند‌دیواره‌جذب‌شد‌های‌کربنی هنانولول

L
-1‌mol‌0/0شسته‌شد‌و‌‌Hg

کلرید‌به‌عنوان‌کاهنده‌به‌طور‌مستقیم‌‌(II)قلع‌‌با‌به‌کار‌بردن‌+2

‌MeHgجیوه‌کل‌بعد‌از‌تبدیل.‌گیری‌شد اندازه‌ (CVAAS)جذب‌اتمی‌بخار‌سرد‌سنجی طیفبا‌
+‌

Hgبه‌
‌شدگیری‌‌‌اندازه‌+2 ‌125های‌آبی‌با‌ضریب‌تغلیظ‌ های‌جیوه‌به‌طور‌کمی‌از‌نمونه کاتیون.

ng L تا‌‌0/50در‌شرایط‌تجربی‌بهینه،‌نمودار‌معیارگیری‌در‌گستره‌.‌بازیابی‌شد
خطی‌‌10/0500-
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‌ng Lحد‌تشخیص‌روش‌پیشنهادی.‌بود
گیری‌ بار‌اندازه‌10و‌انحراف‌استاندارد‌نسبی‌برای‌‌1‌0/6-

ng Lجیوه‌در‌سطح‌غلظتی‌
گیری‌جیوه‌در‌ روش‌پیشنهادی‌برای‌اندازه.‌بود%‌‌8/2برابر‌،1‌0/500-

‌.های‌آب،‌موی‌انسان‌و‌ماهی‌به‌کار‌برده‌شد نمونه

جداسازی‌انتخابی‌و‌تغلیظ‌مقادیر‌ناچیز‌کادمیم‌با‌استفاده‌برای‌‌روش‌استخراج‌فاز‌جامدی

‌‌از ‌ستیل‌Fe3O4نانوذرات ‌با ‌شده ‌  آمونیوم متیل تری پوشیده ‌شد‌(CTAB)برمید ‌ارائه روش‌بر‌.

CdI4اساس‌جذب‌کادمیم‌به‌صورت‌
پوشیده‌شده‌‌Fe3O4نانوذرات‌بر‌روی‌سطح‌دارای‌بار‌مثبت‌‌-2

سنجی‌ گیری‌با‌طیف شده‌از‌سطح‌جاذب‌قبل‌از‌اندازه‌ و‌سپس‌شویش‌کادمیم‌تغلیظ‌CTABبا‌

سورفکتانت،‌غلظت‌یدید،‌ ر،‌مقداpHتأثیر‌عوامل‌تجربی‌از‌قبیل‌.‌ای‌استوار‌است جذب‌اتمی‌شعله

‌250در‌شرایط‌بهینه‌ضریب‌تغلیظ‌.‌حجم‌نمونه،‌نوع‌و‌حجم‌شوینده‌بر‌بازیابی‌کادمیم‌بررسی‌شد

µg Lحد‌تشخیص‌روش‌.‌به‌دست‌آمد‌mL‌0/500برای‌حجم‌نمونه‌
و‌انحراف‌استاندارد‌‌1‌06/0-

µg L و‌5/0گیری‌کادمیم‌در‌سطح‌غلظتی‌ بار‌اندازه‌10نسبی‌برای‌
-1

%‌9/1و‌‌2/0به‌ترتیب‌‌0/5 

‌بود .‌ ‌برای ‌روش‌پیشنهادی ‌و ‌نمونه‌ظتغلی پیشجداسازی ‌در ‌شد کادمیم ‌برده ‌کار ‌به ‌آب .‌های

‌طیف ‌مستقل‌با ‌تجزیه ‌طریق‌مطالعات‌بازیابی‌و سنجی‌جذب‌اتمی‌الکتروترمال‌ صحت‌روش‌از

(ETAAS)تعیین‌گردید‌.‌

شناسی‌آرسنیک‌ جداسازی،‌تغلیظ‌و‌گونهروش‌ساده‌و‌حساسی‌برای‌‌در‌بخش‌چهارم‌پروژه

‌آمونیوم‌دی از‌نمونه و‌جذب‌‌(DDTP)تیوفسفات‌ اتیل‌دی های‌آبی‌بر‌اساس‌تشکیل‌کمپلکس‌با

عوامل‌مؤثر‌.‌شدتوسعه‌داده‌‌(SDS)پوشیده‌شده‌با‌سدیم‌دودسیل‌سولفات‌Fe3O4 ‌روی‌نانوذرات

دهنده‌و‌سورفکتانت،‌نوع‌و‌غلظت‌شوینده‌و‌ لیت ،‌غلظت‌عامل‌کیpHاز‌قبیل‌ کلیدی‌در‌استخراج

نانوذرات‌.‌شود بر‌روی‌جاذب‌استخراج‌می‌As(III)در‌شرایط‌بهینه‌تنها‌.‌حجم‌نمونه‌بررسی‌شد

یا‌صاف‌کردن‌با‌به‌کار‌بردن‌میدان‌مغناطیسی‌خارجی‌به‌بدون‌سانتریفوژ‌‌As(III)های‌ حاوی‌یون

آسکوربیک‌و‌‌KIبا‌استفاده‌از‌‌As(V)هش‌آرسنیک‌کل‌پس‌از‌کا.‌آسانی‌از‌محلول‌آبی‌جدا‌شد

آرسنیک‌کل‌‌ از‌اختلاف‌غلظت‌As(V)سپس‌غلظت‌.‌گیری‌شد اندازهاستخراج‌و‌‌As(III)اسید‌به‌
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‌تعیین‌گردید‌As(III)و‌ .‌ ng Lحد‌تشخیص‌روش‌در‌شرایط‌بهینه،
‌به‌دست‌آمد‌1‌0/0- انحراف‌.

‌ ‌برای ‌نسبی ‌اندازه‌10استاندارد ‌‌As(III)گیری‌ بار ‌غلظتی ‌سطح ng Lدر
-1‌0/100‌ .‌بود‌7/1%،

روش‌پیشنهادی‌با‌موفقیت‌برای‌.‌به‌دست‌آمد‌mL‌0/000برای‌حجم‌نمونه‌‌000ضریب‌تغلیظ‌

های‌آب‌و‌آرسنیک‌کل‌در‌کوکا،‌آب‌سیب‌و‌ های‌آرسنیک‌در‌نمونه گیری‌مقادیر‌ناچیز‌گونه اندازه

‌.آب‌انگور‌به‌کار‌برده‌شد

‌ ‌برای ‌ابری ‌نقطه ‌اساس‌استخراج ‌بر ‌مناسبی ‌و ‌پیشروش‌ساده ‌و مس‌‌تغلیظ جداسازی

به‌عنوان‌عامل‌‌(MPMP)فنول‌[متیل (ایمینو مرکاپتوفنیل-2])-2استخراج‌در‌حضور‌.‌پیشنهاد‌شد

بعد‌از‌جداسازی‌فازها،‌.‌به‌عنوان‌سورفکتانت‌غیر‌یونی‌انجام‌شد‌X-110و‌تریتون‌‌دهنده لیت کی

mol Lسورفکتانت‌حاوی‌کمپلکس‌با‌محلول‌فاز‌غنی‌از‌
در‌متانول‌رقیق‌شد‌و‌اسید‌‌نیتریک‌1‌0/1-

‌طیف‌باغلظت‌مس‌ ‌جریان ‌در ‌تزریق ‌شعله سیستم ‌اتمی ‌جذب ‌اندازه سنجی ‌شد‌ای ‌گیری در‌.

نمودار‌معیارگیری‌در‌.‌محلول‌نمونه‌به‌دست‌آمد‌mL‌0/25برای‌‌81شرایط‌بهینه‌ضریب‌افزایشی‌

‌µg Lگستره
‌خطی‌بود‌1‌0/150-0/1- ‌اندازه‌10انحراف‌استاندارد‌نسبی‌برای‌. گیری‌مس‌در‌ بار

µg Lسطح‌غلظتی‌
µg Lبود‌و‌حد‌تشخیص‌روش‌پیشنهادی‌1‌0/80‌،8/1‌%-

صحت‌.‌بود‌1‌15/0-

‌اندازه ‌طریق ‌از ‌نمونه روش ‌در ‌مس ‌تأها گیری ‌بازیابی ‌مطالعات ‌و ‌استاندارد ‌شدی ‌یید روش‌.

‌.های‌آب‌و‌آرد‌برنج‌به‌کار‌برده‌شد گیری‌مس‌در‌نمونه دازهپیشنهادی‌با‌موفقیت‌برای‌ان

برای‌‌FAASیک‌سیستم‌بر‌خط‌استخراج‌نقطه‌ابری‌جفت‌شده‌با‌‌در‌بخش‌انتهایی‌پروژه

‌گونه ‌تغلیظ‌و ‌نمونه استخراج، ‌های‌آبی‌طراحی‌شد شناسی‌آهن‌در ‌اساس‌تشکیل‌. این‌روش‌بر

و‌استخراج‌آن‌‌pH~5/2در‌‌(BPHA)آمین‌ هیدروکسیل فنیل-N-بنزوئیل-Nبا‌‌Fe(III)کمپلکس‌

حرارت‌داده‌ C°‌50محلول‌میسلی‌در‌دمای‌.‌استوار‌است‌X-110با‌سورفکتانت‌غیر‌یونی‌تریتون‌

‌ ‌نانوذرات ‌حاوی ‌ستون ‌روی ‌از ‌و ‌نگه‌SiO2شد ‌برای ‌صافی ‌عنوان ‌به ‌از‌ که ‌غنی ‌فاز داشتن

‌ سورفکتانت‌حاوی‌گونه‌مورد‌نظر‌عمل‌می ‌عبور ‌داده‌شدکند، ‌غنی‌از‌سورفکتانت‌با. ‌‌‌‌سپس‌فاز

µL‌000محلول‌‌mol L
‌FAASپاش‌ در‌اتانول‌شسته‌و‌به‌طور‌مستقیم‌به‌مهاسید‌‌نیتریک‌1‌0/1-
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‌شد ‌منتقل .‌ ‌اکسیداسیون ‌از ‌بعد ‌کل ‌‌Fe(II)آهن ‌‌Fe(III)به ‌اسیدی‌‌H2O2توسط ‌محلول در

‌شد اندازه ‌گیری .‌ ‌تغلیظ ‌حجم‌167ضریب ‌حد‌‌‌mL‌0/50برای ‌و ‌آمد ‌دست ‌به ‌نمونه محلول

ng mLتشخیص‌
گیری‌آهن‌در‌سطح‌غلظتی‌ بار‌اندازه‌10انحراف‌استاندارد‌نسبی‌برای‌.‌بود‌1‌1/1-

ng mL
-1‌0/10‌ ،9/1‌ ‌اندازه‌.بود% ‌برای ‌موفقیت ‌با ‌پیشنهادی ‌گونه روش ‌در‌ گیری ‌آهن های

‌.‌های‌آب‌به‌کار‌برده‌شد نمونه

‌

‌
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 80 ................................................................................ نمونه‌حجم‌اثر‌2-0-5

 80 ................................................................................... مزاحمت‌اثر‌2-0-6

‌80 .................................................................................جاذب‌تیظرف‌2-0-7

 87 ................................................................... ستمیس‌یا‌هیتجز‌عملکرد‌2-0-8

 91 ................................... یقیحق‌یها نمونه‌یبرا‌روش‌کاربرد‌و‌صحت‌یابیرزا‌2-0-9

 95 .......................................................................................... یریگ‌جهینت‌2-0

‪ مرکاپتوبنزوتیازول -2شده باهای کربنی اصلاح‪کاربرد نانولوله :سوم‌فصل

‪ جذب اتمی گیری باشناسی جیوه قبل از اندازه‪در جداسازی، تغلیظ و گونه

 96 ................................................................................................... بخار سرد

 97 ........................................................................................ قیتحق‌هدف‌0-1

 98 ........................................................................................ یتجرب‌بخش‌0-2



‌ت     

 

 98 ................................................................. استفاده‌مورد‌یها‌دستگاه‌0-2-1

 98 .............................................................. استفاده‌مورد‌ییایمیش‌مواد‌0-2-2

 100 ......................................................... استفاده‌مورد‌یها‪محلول‌هیته‌0-2-0

 با‌شده اصلاح‌یکربن‌یها‪‌MBT ................................. 100نانولوله‌یساز‪آماده‌0-2-0

 100 .................................................................. کروستونیم‌هیته‌روش‌0-2-5

 101 .........................................................................  نمونه‌یساز‪آماده‌0-2-6

 101 ........................................................ آب‌یها‌نمونه‌یساز‪آماده‌0-2-6-1

 101 ............................................... یماه‌و‌مو‌یها‌نمونه‌یساز‪آماده‌0-2-6-2

 101 .......................................................................... یشنهادیپ‌روش‌0-2-7

‌102 .......................................................................................بحث‌و‌جینتا‌0-0

 106 .................................................. زمان‌هر‌در‌یکی‌روش‌با‌یساز‪نهیبه‌0-0-1

 106 ............................................................. نمونه‌محلول pH اثر‌0-0-1-1

 106 ................................................. ندهیشو‌حجم‌و‌غلظت‌نوع،‌اثر‌0-0-1-2

 108 ................................................... نمونه‌محلول‌عبور‌سرعت‌اثر‌0-0-1-0

‌111 ................................................. ندهیشو‌محلول‌عبور‌سرعت‌اثر‌0-0-1-0

 111 ................................................................... جاذب‌مقدار‌اثر‌0-0-1-5

‌115 ................................................................... محلول‌حجم‌اثر‌0-0-1-6

 115 ................................................. مپلکسیس یمولت‌روش‌با‌یساز‪نهیبه‌0-0-2

 120 ............................................................................ جاذب‌تیظرف‌0-0-0

 120 ........................................ وهیج لیمت‌یدار نگه‌در‌جاذب‌ییتوانا‌یبررس‌0-0-0

‌121 ....................................................................... ها‌مزاحمت‌یبررس‌0-0-5

 122 ............................................................................. یستگیشا‌ارقام‌0-0-6



‌ث     

 

 125 ..................................................... یقیحق‌یها‌نمونه‌یبرا‌روش‌کاربرد‌0-0-7

 128 ........................................................................................ یریگ‌جهینت‌0-0

‪ تغلیظ مقادیرپیشکاربرد نانوذرات مغناطیسی در جداسازی و : چهارم فصل

 100 ......... ای‪سنجی جذب اتمی شعله‪گیری با طیف‪ناچیز کادمیم قبل از اندازه

 101 ...................................................................................... قیتحق‌هدف‌0-1

 101 ...................................................................................... یتجرب‌بخش‌0-2

 101 ...................................................................... ازین‌مورد‌یها‌دستگاه‌0-2-1

 102 .............................................................. استفاده‌مورد‌ییایمیش‌مواد‌0-2-2

 102 ........................................................... استفاده‌مورد‌یها محلول‌هیته‌0-2-0

 ‌Fe3O4 ..................................................................... 102نانوذرات‌سنتز‌0-2-0

 100 ............................................................. یقیحق‌یها‌نمونه‌یساز‌آماده‌0-2-5

 100 ............................................................................ یشنهادیپ‌روش‌0-2-6

‌100 ....................................................................................... بحث‌و‌جینتا‌0-0

 106 ....................................................................... نمونه‌محلول pH اثر‌0-0-1

‌‌CTAB ........................................................................... 106مقدار‌اثر‌0-0-2

 109 .................................................................... دیدی‌میپتاس‌غلظت‌اثر‌0-0-0

 109 ........................................................................... استخراج‌زمان‌اثر‌0-0-0

 109 .......................................................................... ینینش ته‌زمان‌اثر‌0-0-5

‌100 ........................................................... ندهیشو‌حجم‌و‌غلظت‌نوع،‌اثر‌0-0-6

‌100 ............................................................................ محلول‌حجم‌اثر‌0-0-7

 105 ...............................................................................جاذب‌تیظرف‌0-0-8

‌105 ...................................................................... روش‌یستگیشا‌ارقام‌0-0-9


