
 
 

  



  ب
 

 

 

 

 وزارت علوم، تحقیقات و فناوری

 (ره)دانشگاه بین المللی امام خمینی 

 دانشکده علوم پایه

 پایان نامه کارشناسی ارشد شیمی تجزیه

 :موضوع

استخراج و سنتز و تعیین مشخصات نانوذرات جاذب مغناطیسی سیلیکا برای 

 پیش تغلیظ اختصاصی نمونه ها

 :استاد راهنما

 دکتر مجید سلیمانی

 :استاد مشاور

 دکترعلی مرسلی

 :تهیه و تنظیم

 مریم سلطانی  

  09اسفند 



  ت
 

 چکیده
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، نیکل و به طور موثر با جیوه pyterpyلیگاند  .گردیدانجام pyterpy لیگاند و  SiO2 Fe3O4 /نانوذراتاز 
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 08 .................................................................. جیوه کمپلکس بازداری درصد بر شویشی حلال نوع یبررس 2 -0 جدول

 00 ............................................................................ جیوه بازداری روی بر شویشی حلال غلظت یبررس 1 -0 جدول

 00 ............................................................................. جیوه بازداری روی بر شویشی حلال حجم یبررس 0 -0 جدول

 199 ........................................................................................ وهیج یبازدار بر مزاحم ونی اثر یبررس 0 -0 جدول

 191 ........................................................................................................ آب نمونه در جیوه تعیین 6 -0 جدول

 192 ......................................................................................................ماهی نمونه در جیوه تعیین 1 -0 جدول

 191 ........................................................................................................ سوسیس در جیوه تعیین 8 -0 جدول

 191 .............................................................................................................. شیر در جیوه تعیین 0 -0 جدول

 190 ......................................................................... کلین کمپلکس بازداری درصد بر زمینه اثر بررسی 19 -0 جدول

 119 .................................................................................... کلین بازداری روی بر شویشی حلال نوع 11 -0 جدول

 111 ......................................................................... کلین بازداری روی بر شویشی حلال حجم یبررس 12 -0 جدول

 112 ...................................................................................... کلین یبازدار بر مزاحم ونی اثر یبررس 11 -0 جدول

 111 ...................................................................................................... آب نمونه در کلین تعیین 10 -0 جدول

 110 .......................................................................... آهن کمپلکس بازداری درصد بر زمینه اثر بررسی 10 -0 جدول

 129 ...................................................................................... آهن بازداری روی بر شویشی حلال نوع 16 -0 جدول

 121 .......................................................................... آهن بازداری روی بر شویشی حلال حجم یبررس 11 -0 جدول

 122 ....................................................................................... آهن یبازدار بر مزاحم ونی اثر یبررس 18 -0 جدول

 121 ....................................................................................................... آب نمونه در آهن تعیین 10 -0 جدول

 121 ............................................................................................................. شیر در آهن تعیین 29 -0 جدول
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 فهرست اشکال

 
 0 ................................................................... جامد فاز با استخراج در استفاده مورد جیکارتر کی از ییشما 1 -1 شکل

 19 ........................................................................................................................ها انهیپا پوشش 2 -1 شکل

 10 ..................................................................................................... جامد فاز استخراج مرحله چهار 1 -1 شکل

 SPME ................................................................................................. 21 دستگاه به مربوط تصویر 0 -1 شکل

 20 ................................................................................................ جامد فاز با استخراج کرویم مراحل 0 -1 شکل

 SM-SPE ................................................................................................. 20 استفاده مورد دستگاه 6 -1 شکل

 01 ............................. ییفضا یدافعه توسط شده داریپا ذرات( ب کیالکتروستات یهیلا توسط شده داریپا ذرات( آ 1 -2 شکل

 09 ............................................................. تیمگنت یهاذره نانو سطح به لانیس اتصال ییایمیش یواکنشها 2 -2 شکل

 89 ...................................................................... سود محلول با شده هیته تیمگنت ذره نانو IR-FT فیط 1 -0 شکل

 82 .............................................................................................. تیمگنت یها ذره نانو SEM ریتصو 2 -0 شکل

 ی دندانه کی سر کی و ینیدیریترپ ی دندانه سه سر کی یدارا نیدیریترپ-2"،6':2' ،2-( لیدیریپ-0)-0' گاندیل 1 -0 شکل

 80 ............................................................................................................................................. یلیدیریپ

 86 ................................................................................. فلز به pyterpy گاندیل اتصال ممکن یها وهیش 2 -0 شکل

 86 .................................................. فلز به ینیدیریترپ و یلیدیریپ گروه یحاو گاندیل متفاوت اتصال یها وهیش 1 -0 شکل

 81 ................................................................ فلز به دندانه  سه صورت به pyterpy گاندیل دو اتصال ی  وهیش 0 -0 شکل

 pyterpy  ......................................................................................... 88 گاندیل مرجع IR  فیط )الف 0 -0 شکل

 09 ........................................................................................... سنتز شده pyterpyلیگاند  IR  طیف (ب 5 -5شکل 

 pyterpy  ........................................................................................ 80 گاندیل مرجع NMR  فیط )الف 6 -5 شکل

 02 ....................................................................................... سنتز شده pyterpyلیگاند  NMR  طیف )ب 6 -5شکل 

 01 ............................................................................... گاندیل و فلز کمپلکس، Vis–  UV جذبی طیف 1 -0 شکل

 00 ...................................................................................... وهیج کمپلکس لیتشک یرو دما اثر مطالعه 8 -0 شکل

 00 .................................................................................... وهیج کمپلکس لیتشک یرو زمان اثر مطالعه 0 -0 شکل

 00 .................................................................................. وهیج فلز به نسبت گاندیل نهیبه مقدار مطالعه 19 -0 شکل

 06 ......................................................................................... وهیج فلز استخراج یرو pH اثر مطالعه 11 -0 شکل

 190 ............................................................................ گاندیول فلز کمپلکس، Vis–  UV جذبی طیف 12 -0 شکل

 196 ......................................................................................... کمپلکس لیتشک یرو دما اثر مطالعه 11 -0 شکل

 191 ....................................................................................... کمپلکس لیتشک یرو زمان اثر مطالعه 10 -0 شکل

 191 ................................................................................ کلین فلز به نسبت گاندیل نهیبه مقدار مطالعه 10 -0 شکل

 198 ....................................................................................... کلین فلز استخراج یرو pH اثر مطالعه 16 -0 شکل
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 110 ........................................................................... گاندیل و فلز کمپلکس، Vis–  UV جذبی طیف 11 -0 شکل

 116 ......................................................................................... کمپلکس لیتشک یرو دما اثر مطالعه 18 -0 شکل

 111 ....................................................................................... کمپلکس لیتشک یرو زمان اثر مطالعه 10 -0 شکل

 111 ................................................................................. آهن فلز به نسبت گاندیل نهیبه مقدار مطالعه 29 -0 شکل

 118 ........................................................................................ آهن فلز استخراج یرو pH اثر مطالعه 21 -0 شکل
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 فصل اول

استخراج فاز جامد مقدمه ای بر



 
 

  مقدمه  1-1

حتی  فلزات سنگین های یون .است یهتجز علم هدف نهایی مختلف ادمو یگیرازهندا و شناسایی زی،سااجد

تجزیه نیستند، بلکه با  قابلصورت خودبخودی باشند و به زا میناهای نسبتا کم، نیز سمّی و سرطدر غلظت

 و گیری اندازهتعیین و  راینبابن .شوندهای شدید میزنده، باعث اختلالات و بیماری های یسمارگانتجمّع در 

ثار زیست آاهمیت بیولوژیکی و  به دلیل محیطی مختلف های نمونه از سنگین فلزی های یونمقادیر کم  حذف

 برای ای تجزیه های روش ترین اصلی از یکی هشعل اتمی جذب اسپکترومتری. باشد یمحائز اهمیت  ها آن محیطی

 مستقیم گیری اندازه گرچه،. رود می کار به زمینه این در ای گسترده طور به و است فلزی های یون گیری اندازه

نمونه در ها آن پایین بسیار غلظت دلیل به شعله اتمی جذب اسپکترومتری توسط فلزی های یون ناچیز مقادیر

نیاز به مراحل  غالبابرای رفع چنین مشکلاتی  باشد مین پذیر امکان ماتریکس های مزاحمت و حقیقی های

این که  ای است ، مرحله مهم و ضروری در هر روش تجزیه سازی نمونه آماده .باشد یمجداسازی و پیش تغلیظ 

سازی نمونه  طور کلی آمادهبه  .باشد گیری ترکیبات مورد نظر می اندازهدر  زمانکنندة عامل محدود  مرحله اغلب

 :ستا دهبو جهتو ردمو زبا یرد از که ستا تجزیه شیمیدر به منظور تحقق اهداف زیر 

  از نمونه به منظور افزایش ( گیری اندازهبرای مراحل جداسازی و )بالقوه  یها مزاحمتساختن خارج

 پذیری روش گزینش

 پیش تغلیظ گونه و افزایش حساسیت روش 

 در صورت لزوم تبدیل گونه به شکلی که برای جداسازی یا شناسایی معتبر باشد 

 نه باشدل از تغییرات در بافت نموتهیه روشی تکرارپذیر و قوی که مستق 

                                                            
1.Flame atomic absorption spectrometry 

2 Sample preparation 
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سازی، آماده  برای متعددی های روش فتهرگ  صورت ینهزم ینا در که تیلاتحو و تهاپیشرف با حاضر لحا در

 توان می ها آن بین از که ،اند یافته کاربرد و توسعه مختلف های نمونه از فلزی های یون جداسازی و تغلیظ پیش

 گیری رسوب,  جامد فاز استخراج ، یون تعویض ، مایع-مایع ، استخراج رسوبی هم ، به شناورسازی

 ،فلزی های یونشناخته برای پیش تغلیظ  یها روشاز بین  .دکر اشاره  ابری نقطه استخراج و  الکتروشیمیایی

جزء مورد کاربرد یک جاذب برای بازداری  بر اساستوجه  قابلتکنیکی جالب و ( SPE)روش استخراج فاز جامد 

، آلی یها حلال، کاهش مصرف روش بودن ارزان ه وساد مانند هایی یژگیودلیل داشتن باشد که به می تجزیه

یکی از پرطرفدارترین آشکارسازی،  مختلف های تکنیک با شدن ترکیب یتقابل وبالا  راندمانو  اتوماسیون یتقابل

ماتریس نمونه از  با عبورها  الیتآن (1: شود می انجامطی سه مرحله اصلی  این روش .جداسازی است یها روش

شوید، فقط  الیت را نمیآنی حلالی که خود شستشو به وسیله (2. شوندجاذب، استخراج می یک روی

ها را کند که با این عمل مزاحمت را پاک می اند شدهالیت در فاز جامد جذب آنهایی را که همراه با  مزاحمت

قلیایی  pHالیتی در آنوجود دارد، که برای مثال اگر شویش  pHدر این مرحله نیاز به تنظیم . سازیم خارج می

در نهایت حلالی که قدرت زیادی برای واجذب ( 1 .صورت گیرد مرحله شستشو باید دارای محیط اسیدی باشد

 انجام پیوسته یا ناپیوسته صورت به توان می را جامد فاز استخراج .شوداز سطح جاذب دارد، اعمال می ها الیتآن

 استخراج و شود می مخلوط مایع نمونه محلول با خوبی به کننده استخراج جامد ماده ناپیوسته روش در. داد

 عبور با و شود می انباشته کوچکی ستون در جامد فاز است، تر متداول که پیوسته روش در اما. گیرد می صورت

 در شده حل های گونه استخراج به جامد فاز با استخراج. گیرد می صورت استخراج عمل آن داخل از مایع نمونه

                                                            
1.Flotation 

2.Coprecipitation 

3.Liquid-liquid extraction   

4.Ion- exchange 

5.Solid phase extraction 

6.Electrochemical deposition   

7.Cloud point extraction  
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 شوند، داده عبور شده پر ستون از توان می دیگر گازهای یا هوا های نمونه بلکه ،شود نمی محدود مایع هاینمونه

 شستشوی اثر بر جامد فاز در شده استخراج مواد. شوند استخراج نمونه در موجود دیگر مواد یا آلی بخارهای تا

 ستون یک از ندتوان می آلی یها¬آنالیت بیشتر مثال برای ،شوند می خارج آن از مناسب مایع حلال یک با آن

SPE برای نیاز مورد حلال حجم معمولا. شوند شسته متانول یا استونیتریل استون، مانند آلی حلال یک با 

 الیتآن از شده تغلیظ محلول یک ترتیب این به است، ابتدایی نمونه حجم از کمتر خیلی ها¬آنالیت کامل شویش

 از ملایمی جریان طریق از دادن حرارت وسیلهبه ندتوان می همچنین شده استخراج های مولکول. آید می بدست

 دستگاه به استخراجی های گونه انتقال برای روش این. شوند جدا جاذب فاز از اثر بی حامل گاز یک

 .]1[ است مناسب گازی کروماتوگرافی

  استخراج با فاز جامد تاريخچه 1-2

که در  مورد استفاده قرار گرفت آبهای آلی در الیتآنالیز آنبرای  1009 لاین روش برای اولین بار در سا

کربن در  .]2[ استفاده شده است فاز شویشی عنوانهای آلی به جاذب و از حلال عنوانها به این روش از کربن

ی مختلف به ها جاذبپس  .مرحله واجذب عملکرد خوبی ندارندهای مختلف جاذب خوبی است ولی در  شکل

تجزیه  یبرا  پلیمرها با تخلخل بزرگ خانواده 1019در اوایل دهه . فاز جامد برای استخراج بکار رفتند عنوان

فاز جامد استفاده شد و  عنوان بهبا فاز پیوندی  سیلیکا از 1018در سال . ] 0-1 [سیالات بیولوژیکی مطرح شد 

   استخراج فاز جامد میکرو 1089در اواخر دهه  .به کار رفت  پک –سپ   های این فاز جامد در تهیه کارتریج

 های پیشرفتتعدادی از بارزترین (  1-1)در جدول  .شکل جدیدی از استخراج با فاز جامد معرفی شد عنوانهب

 شد ای حاوی ذرات جاذب وارد بازار های شیشه دیسک 1009در سال . ستداده شده ا نشاناستخراج با فاز جامد 

                                                            
1.Macroreticular porous 

2.Cartridge 

3.Sep-Pak 

4.Solid phase micro extraction 
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توضیح مختصری  ,از سایر فازهای جامد هستند تر متداولها  ها و دیسک جایی که امروزه کارتریج آناز . ]0-1[

 . شود میارائه درباره هر یک 

 

 استخراج با فاز جامد یخچهتار 1 -1جدول 

 بکار برده شد  Tswett طبرای اولین بار کروماتوگرافی توس 1096

 استفاده از کروماتوگرافی مایع فاز نرمال  1019

 استفاده از کروماتوگرافی تقسیمی  1001

 ب جاذ عنوان بهاستفاده از زغال کربن  1009

 XADپلیمری رزین های  یها جاذباستفاده از  1068

  Burke و Gilpin توسط HPLCدر  نپیوندی کلروسیلااستفاده از فازهای  1011

 ی آببرای مقادیر جزئی ترکیبات آلی در نمونه های   XADهایرزین استفاده از 1010

  HPLC در C18 معکوس فازاستفاده از  1010

  Watersتوسط  Sep-Pacتولید کارتریج 1018

  SPEآغاز اتوماسیون  1089

  3Mتوسط شرکت SPE های دیسکمعرفی اولین  1080

  Supleco  Ink توسط شرکت SPME معرفی 1002

  SPE-HPLCپیوسته با  الیزآن 1000

 SPE-GCپیوسته با  الیزآن 1006

 


