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 يقيحق يهاوه در نمونهيار کم جيبس يمقدارها يريگظ و اندازهيش تغليپ
 

 +*يمحمد حجت
 ، ايران، واحد تهران جنوب، دانشگاه آزاد اسلامي، تهرانيکاربرد يگروه شيم

 
 سازگار با محيط زيست به نسبتپذيري خوب، سريع، ساده، بسيار ارزان و روشي کارا، با تکرار در اين پژوهش چكيده:

 به کار رفت. يعيو آب طب يکنسرو ماه  يقيحق يتر در نمونه هايوه در حد نانو گرم بر ليج يمقدارهاظ يش تغليپ يبرا
تر اتانول يل يليک ميو  افزودهوه يج يدارا يزون )عامل کمپلکس دهنده( به نمونه آبيت ياز د ين روش محلوليدر ا
 زونيت يوه با ديکمپلکس جعمل ن يبا ا ق شد.يتزر يلول آبتر آندکانول نرمال به سرعت به محيکروليصد م يدارا
به  کانول منجمد و جدا شد وآند محلول، فوژ و سرد کردنياز سانتر پس و شد به درون آندکانول استخراج و ليتشک
 يرهاير متغيثأت يشد. بررس يريگوه اندازهي، مقدار جييجفت شده القا يبه کمک پلاسما يله روش نشر اتميوس

نه با يط بهيدن به شرايرس يگاند( براي، غلظت لpH، حجم محلول، ي)حجم حلال پخش کننده و استخراج ثرؤم
هاي سمي و مواد شيميايي و حلالانجام شد که در آن مصرف   ينهاده مرکزهم يانس و طراحيز واريکمک آنال

 عاملبا  %4آن  يريو تکرارپذ ترينانو گرم بر ل 01ن روش يص اينه، حد تشخيط بهيدر شرا کمينه شد.قيمت گران
هاي مبتني بر فاز در مقايسه با روشروش اين  يهايبرترترين است. نداشتن اثر حافظه، يکي از مهم 061ظ يتغلشيپ

به کار  يک نمونه کنسرو ماهيو  ينمونه آب 4وه ين جييتع يبرا يزيت آمين روش به طور موفقيرود. اشمار ميجامد به
 رفت.

 تر،ينانوگرم بر ل ؛ييجفت شده القا يپلاسما ؛ينشر اتم ؛يقيحق يهانمونه ؛وهين جييتع ؛ظيش تغليپ :كليديهاي واژه
 .يتن ماه ؛قطره شناور يجامدساز يبر مبنا عيماـ  عيز استخراج ماير ؛وهيج

KEYWORDS: Preconcentration; Mercury determination; Real samples; Atomic emission; 

Inductively coupled plasma; ppb; Hg; Dispersive liquid-liquid microextraction based on 

solidification of floating drop; Tuna. 

 

 مقدمه
 يجامد ساز يبر مبنا يع پخشيع مايز استخراج مايدر روش ر
 يبا دما يک حلال استخراجي( از SFD-DLLME(1)قطره شناور )

 يشود. حلال استخراجيط استفاده ميمح يذوب در محدوده دما
 فوژ کردنياز سانتر پسن بوده و يينقطه ذوب پا يکرو دارايبا حجم م

 شود. استفاده از آندکانول نرمال يم يآورو سرد کردن آن جمع
 
 

بخشد که با توجه به نقطه ذوب آن مي سامانهرا به  يبرتراين 
دقت بالاتري صورت آوري فاز استخراجي بعد از سانتريفوژ با جمع

پذيرد. روش کار در اين روش، به همان صورت ميکرواستخراج يم
از سانتريفوژ کردن  پسمايع پخشي است با اين تفاوت که ـ  مايع

 از مدت کوتاهي حلال آندکانول پسلوله فالکون را داخل فريزر قرار داده 
 
 

 +m_hojjati@azad.ac.irmail: -E                                                                                                                                            عهده دار مکاتبات*
(0)  Dispersive Liquid Liquid Microextraction based on solidification of Floating Drop 
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که در سطح محلول قرار دارد منجمد شده و به راحتي برداشته 
 ([1،1] و همکاران يزنجان يلي، خليحجت)شود. يم

، يوه عنصريوه عبارتند از جيج جيرا يهان شکليتريمعمول
  جيوه مجاز وه. غلظتيل جيوه( و متيون جي)کات يوه معدنيج
و  (EPA) آمريکا زيست محيط استاندارد طبق ينوشيدن آب در

 (ppb 1در مترمکعب ) گرمميلي ( يکWHOبهداشت ) يسازمان جهان
 [.3] و همکاران (1)کلمنباشد. مي مترمکعب در گرمميلي 1/0هوا  در و

از ورود به هوا  پس يليفس يهاوه موجود در سوختيج يحت
وه يون جيمانند گرد و غبار  و رطوبت به کات يدر مجاورت عوامل

، يسطح يهاست وارد آبيط زيب محيل شده و ضمن تخريتبد
و  (3)و همکاران، براون (1)کلمن)ود. شيم ينوشيدنو آب  ينيرزميز

ات و عسل  و ير و لبنيوه در شين وجود جيبنابرا ([3،3] همکاران
ا يپرشده و  يهال وجود آمالگام در دندانيدلهر مادر )بيدر ش يحت

 يريگاست که اندازه روشنست. ي( دور از ذهن نيمصرف ماه
ظ کارا يتغلشيپ يهاازمند استفاده از روشيوه نياز ج ين غلظتيچن

 ([5] کارگشا و همکاران) ر است.يو تکرارپذ
 ييالقا يجفت شده يبا پلاسما ينشر اتم يروش اسپکترومتر

(ICP-AES )وه است. يمقدار ج يريگثر در اندازهؤک روش مي 
 يهان روش از روشير ايتر تکرارپذينانوگرم بر ل يمقدارهاکه در  يطوربه

( CVAASبخار سرد ) يجذب اتم يو اسپکتروسکوپ ييايميالکتروش
 ([7،6] و همکاران (5)و همکاران، مرمت (3)بواونتورا) تر است.شيب

 هاي طبيعي و پيچيده بودنسنگين در آب يهاعلت غلظت کم فلزبه
ها با استفاده از ها، آناليز مستقيم اين عناصر در آنهاي آنبافت

ICP-AES تغليظ باشد. پيش پذير نميامکانDLLME-SFD  
جديد، مناسب و موثر براي بهبود حد تشخيص روش  يک روش
ICP-AES چنين با استفاده از اين روش از پيچيدگي بافت است. هم

 با دقت و  يهانتيجهرسيدن به  يبراشود. ينمونه کاسته م
هاي ريبالا، لازم است تا متغ (7)ايصحت بالا و خروجي تجزيه

 پزوهشبهينه شوند. در اين  DLLME-SFDتغليظ پيش  سامانهثر بر ؤم
که علت اين. بهشدعنوان حلال استخراجي استفاده آندکانول به

ثر بر استخراج  ؤم يهاعاملاستفاده از اين روش نيازمند بررسي 
 ثر )حجم حلال استخراجي،ؤم يهاعاملحاضر  پژوهشباشد در مي

 ، حجم نمونه، زمان تشکيل کمپلکس،pHحجم حلال پخش کننده، 
 غلظت نمک، نوع حلال پخش کننده، نسبت غلظت ،زمان سانتريفوژ

 
 
 
 

ليگاند به فلز، دماي محلول(  ابتدا توسط طراحي اوليه غربالگري شد و 
 رهاي باقيمانده توسط استراتژي رويه پاسخ براي پيدا کردن يمتغ

 موجود روش يهان روشيثر مورد ارزيابي قرار گرفت. از بؤيک مدل م
 هادليل دقت بالا و تعداد کم آزمايشبه (6)(CCDهاده مرکزي )نطراحي هم

  Sigmaplotو SPSS چنين به کمک نرم افزاراستفاده شد. هم
متغير  7هاي آماري مسئله مورد نظر )مدل Expert Design 7 نيزو 

، با استفاده از هانتيجهسطح(، محاسبه و آناليز آماري   5مستقل و 
 ي شد.بررس F و تست 2R ميزان

 

  يبخش تجرب
اي برده شده داراي خلوص تجزيهکارتمام مواد شيميايي به

 کردن مستقيم مقدار مناسب از وه با حليپايه ج بودند. محلول
بار تقطير تهيه شد. ترات از شرکت مرک، در آب دوي( نIIوه )يج

 هاي پايه در آب سازي محلولهاي استاندارد با رقيقمحلول
 (Dz2H) (8)تيزونر به صورت مخلوط تهيه شد. معرف ديبار تقطيدو

از شرکت مرک به عنوان عامل شلاته کننده به کار برده شد. 
 کردن مقدار مناسب در حلال متانول تهيه شد.محلول اين معرف با حل

 ICP-AESبراي شويش نمونه به داخل پلاسما از پمپ دستگاه 
 Metrohmمتر  pHيک ها با استفاده از محلول pHاستفاده شد. 

گيري شد. براي کالومل اندازهـ  مجهز به الکترود شيشه 731مدل 
همزن مغناطيسي هايدولف  ـ  همزدن محلول از يک گرمکن

((Heidolph MR 3001 K, Germany وه ياستفاده شد. مقدار ج 
 شد. يريگاندازه nm 751/153در طول موج 

 وه يج يون يداراو استاندارد  ياستخراج يهامحلول
 دار در حضور ليگاند سانتريفوژ درب در يک لوله pH  =5/1در 
کانول  ميکروليتر آند 100 يداراليتر اتانول تيزون با يک ميلي دي

ميکروليتري به حالت ابري درآمد.   500وسيله يک سرنگ هنرمال ب
 دور بر دقيقه 1000اين مخلوط به مدت دو دقيقه در سرعت چرخش 

 آوري شود.تا قطرات ريز آندکانول در سطح محلول جمع شد سانتريفوژ
Cسپس لوله در داخل فريزر با دماي 

o10-  .قرار داده شد 
دقيقه آندکانول که به صورت جامد در روي  5از مدت کمتر از  پس

  کهاز اين پسمحلول شناور شده بود برداشته شده و 
 به حجم در دماي محيط به حالت مايع درآمد، با پروپانول 

 آناليز شد. ICP-AESميکروليتر رسانده شد و توسط  300
 
 
 
 

(0)  Clement R.E. et al.       (5)  Mermet M. et al. 

(2)  Clement R.E. et al.       (6)  Analytical Throughput 

(3)  Braun H. et al.        (7)  Central Composite Design 

(4)  Boaventura G.R. et al.       (1)  Dithizone 
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 [.4] همکارانو  سرتوآ بر پل نيتروژني انجام شده است افزون(. در اينجا اتصال از طريق پل گوگردی، 2Hg+تيزون و جيوه )کمپلکس بين دی ـ1شکل 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 ؛پساب، W، شوينده؛ E، حلال استخراجي رقيق شده با پروپانول؛ Mمورد استفاده در اين کار؛  لقهحشير و  سامانهاز  شمايينمودار  ـ2شکل 

P پريستالتيك؛  پمپC لوپ؛ ،Vشير شش راه ،-[ دو موقعيت(a)  موقعيت بار گذاری؛(b) ]موقعيت تزريق 
 

 دهد.يوه را نشان ميون جيزون و کاتيتين ديکمپلکس ب 1شکل 

ميکروليتر بود.  60-180متغير و بين حجم حلال استخراجي 
 که شير شش راه پلاسما روشن شد و در حالي 1مطابق شکل 

در موقعيت بارگذاري قرار داشت اجازه داده شد تا حلال شوينده 
-حجمي 15/65مولار به نسبت  5/0)پروپانول/اسيد نيتريک 

 حجمي( وارد مسير منتهي به پلاسما شود. در اين حالت 
شير به حالت تزريق، هواي موجود در ستون به دقت با چرخاندن 

هاي کاذب خالي شد. زيرا هواي موجود در ستون باعث ايجاد پيک
 شد.و کاهش تکرارپذيري در روش مي

پس از پر شدن ستون از حلال، شير دوباره به موقعيت  درنگيب
 ميکروليتر مقدار  500بارگذاري برگردانده شد و توسط سرنگ 

 تر حلال استخراجي آندکانول که با پروپانول رقيق شده ميکرولي 300
 ،حلقهبه لوپ تزريق شد. پس از چند ثانيه محلول شويش بدون عبور از 

، نشر مربوط به حلال است نتيجهوارد پلاسما شد تا خط زمينه ثابتي که 
 . در اين حالت با قرار دادن شير در موقعيت تزريق، به دست آيد

 يش به درون لوپ تغيير داده شد و فاز غني مسير عبور محلول شو
 از شسته شدن پسهاي فلزي تغليظ شده شسته و وارد پلاسما شد. از يون

کامل فاز داخل لوپ و ثابت شدن سيگنال زمينه، شير در موقعيت 
 بارگذاري قرار گرفت و دوباره فاز استخراجي تزريق و پاسخ دستگاه 

دست آمد. در انتها پلاسما هبه صورت شدت سيگنال نسبت به زمان ب
محاسبه شدت سيگنال به صورت  يچگونگ 3خاموش شد. در شکل 

 نشان داده شده است. شمايي
 

 و بحث هانتيجه
براي  DLLME-SFDدست آوردن شرايط بهينه براي به

هاي آبي طراحي فاکتوريال ناقصاستخراج يون جيوه از نمونه
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نه يشيب مساوی )شدت هاشدت سيگنال محاسبه چگونگي ـ6شکل 
 .ن(يانگيم یمنها

 

 ثرؤکار رفت. بعد از انتخاب متغيرهاي مهمتغيرها ب يغربالگربراي 
نهاده طراحي هم ،رهايبراي تحقيق در مورد برهم کنش بين متغ

کار رفت و معادله رويه پاسخ استخراج شد. به (1)(CCDمرکزي )
افزار ها توسط بسته نرمدهماتريس طراحي آزمايش و آناليز دا

ExpertDesign 7 .انجام شد 
در مورد نوع حلال پخش کننده چون مشخصه بارزي براي سطح 

 ر از روش يعنوان يک متغتواند بهپايين و بالا وجود ندارد و مي
 يک متغير در يک زمان بهينه سازي شود در يک آزمايش که بدين منظور

استون و تترا هيدروفوران استفاده شد.  انجام گرفت از اتانول، متانول و
جز در مورد تتراهيدروفوران، در بقيه هب هانتيجهکه است  شايان گفتن

توان به تغيير معني داري نداشت در مورد تتراهيدروفوران مي موردها
اشاره کرد. طراحي  در حلال پخش کننده حل نشدن آندکانولخوب 

کار رهاي اشاره شده بهياصلي متغ يهاتعيين اثر فاکتوريال دوسطحي براي
ت صورها به. اين آزمايشديگردآزمايش  17 رفت که منجر به طراحي

روي متغيرها انجام و  ياخارجي و نوفه يهااثرتصادفي براي حذف 
-هيج. نتشداصلي محاسبه  يهاتعيين اثربراي  (1)آناليز واريانس يهانتيجه

درصد تخمين  5داري  در سطح معني نرمال شده طراحي آزمايش يها
استاندارد با  ياثرهااستانداردسازي شد.  نمودار پارتو وسيلههزده شد و ب

 ثير ارزيابي شد. أاستاندارد براي هر ت-tمحاسبه 
 ثير در پاسخ يعنيأتفاکتور بي 5طرح اوليه  هانتيجهبر اساس 

 دقيقه(،  5دقيقه(، زمان سانتريفوژ) 5زمان تشکيل کمپلکس )
پخش کننده )اتانول(، دماي استخراجي )دماي محيط نوع حلال 

C
o1±15 )تمامي در ( و درصد نمک )بدون افزايش نمک  
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

ثر بر حجم فاز منجمدشونده در روش ؤرهای ميمتغ ـ5شکل 
DLLME-SFD. 

 

 پارتو مربوط  نمودارهاي بعدي ثابت نگه داشته شد. آزمايش
 ثر در حجمؤر بسيار ميرد متغ( مشخص ک3ثر )شکل ؤرهاي ميبه متغ

فاز نهايي )فاز منجمد شونده( حجم حلال است که داري اثر مثبت 
شده  افزوده ياست که هرچه حجم حلال استخراج روشنباشد. نيز مي

تر خواهد شد. تر باشد حجم فاز منجمدشونده بيشبه محلول بيش
ر حجم حلال يمشخص شد که برهمکنش بين متغ وهشژپدر اين 
 دار کننده و نسبت ليگاند به فلز داراي اثر منفي و معنيپخش 

 باشد.آوري شده ميبر حجم فاز جمع
در روش  آوري شدهجمع يثر ديگر بر حجم فاز آلؤعامل م

DLLME-SFD  حجم محلول نمونه است. هر چه حجم محلول
 تري از حلال در آن حل شده و از ميزان حجمتر باشد مقدار بيشبيش

 عنوان شود. حجم محلول بهيوري شده کاسته مآحلال جمع
رهاي يدار بر حجم فاز منجمد شونده شناخته شد. متغيک عامل معني

داري بر حجم حلال باقيمانده در فاز ثير معنيأديگر در اين آزمايش ت
 . ندرونشين شده )جمع شده در سطح( يا فاز منجمد شونده نداشت

تشکيل کمپلکس، حجم و نوع حلال رها زمان سانتريفوژ، زمان ياين متغ
، دما و درصد نمک هستند که همه کننده، نسبت ليگاند به فلزپخش

 دار بر حجم فاز آلي دارند.غير معني يول يثير منفأت
آوري شده و ميزان پاسخ چنين با بررسي حجم فاز جمعهم

 آزمايش طراحي شده 17دست آمده در هر بار آزمايش در اين به
دست نيامد. آوري شده و پاسخ بهداري بين حجم فاز جمعيرابطه معن

به عبارت ديگر افزايش حجم حلال جمع آوري شده منجر به افزايش 
 پاسخ نشد. از طرفي کاهش بيش از اندازه اين حجم کاهش پاسخ را

 (0)  Central Composite Design       (2)  ANOVA 

242            222              142           122              42                2 

 زمان)ثانيه(

4           3           4           5           6           2            1          2 

 ثير استاندارد شدهأت

 B-حجم حلال

AC 

 D -حجم محلول 

 C -زمان سانتريفوژ  

AB 

 F -زمان تشکيل کمپلکس 

AD 

 H -نوع حلال پخش کننده 

 A -حجم حلال پخش کننده 

 C -يگاند به فلز نسبت ل

 J -دما 

 G -اثر نمك 

ت
شد

 

 بيشينه

 ميانگين
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 .CCDمورد استفاده در طراحي  یمقدارهامتغيرها و  ـ1جدول 

 شدهر کد يسطوح متغ  مستقل يرهايمتغ

-1 نشانه واحد نام فاکتور  1-  0 1+  1+  

A گاند به فلزينسبت ل mol/mol L/M 0 1/5 5 6/5 10 

B pH - pH 1 3 6 10 13 

C حجم نمونه mL SV 5 10 15 10 15 

D حجم حلال پخش کننده mL VDS 0/5 1 1/5 1 1/5 

E يحجم حلال استخراج  μL VES 50 100 150 100 150 

 

 تيزون وسيله ليگاند دیهوه بيدست آمده با آناليز واريانس از متغيرهای مستقل برای استخراج جهدست آمده برای مدل ببهـ معادله 2جدول 
 .ICP-AESو آناليز با دستگاه 

کد شده يفاکتورها يبر مبنا ييمعادله نها يواقع يفاکتورها يبر مبنا ييمعادله نها   

نيب تخميضر فاکتور  = گناليشدت س 

ز مبداءعرض ا  356051/1 173865/0  

A 077768/0 713655/0 * L/M 

B 30313/0- 081663/0 * pH 

C 566833/0 168015/0 * SV 

D 003366/0 77031/0- * VDS 

E 10876/0- 01038/0- * VES 

AB 116605/0 015611/0 * L/M * pH 

AC 03661/0- 00366/0- * L/M * SV 

AD 00708/0- 00387/0- * L/M * VDS 

AE 006615/0 000071/0 * L/M * VES 

BC 16551/0- 01836/0- * pH * SV 

BD 00631/0- 00711/0- * pH * VDS 

BE 003636/0 000015/0 * pH * VES 

CD 066301/0 030611/0 * SV * VDS 

CE 036816/0 000166/0 * SV * VES 

DE 011806/0 000861/0 * VDS * VES 

2A 036671/0- 07363/0- 2* (L/M)  

2B 011851/0 001316/0 2* (pH) 

2C 011851/0 000363/0 2* (SV) 

2D 011851/0 036301/0 2* (VDS) 

2E 011851/0 000005/0 2* (VES) 

 

مولار  1داشت. براي تنظيم محيط اسيدي از سولفوريک اسيد  يدر پ
 از هيدروکلريک اسيدمولار استفاده شد. استفاده  1و محيط بازي از سود 

 ـ تيزونکلريد شده و کمپلکس ديـ  پلکس پايدار جيوهباعث ايجاد کم
شود و يميزان کم تشکيل مسختي و به ( به2Hg(HDz)جيوه )

دست آوردن هب يشود. برايکمتري جيوه استخراج مبنابراين ميزان 
براي متغير  نموداررها از روش رويه پاسخ و رسم يسطوح بهينه متغ

 د. شوابسته )پاسخ نرمال شده دستگاه( استفاده 

حجم نمونه، حجم  ،pH سطوح فاکتورها )نسبت ليگاند به فلز،
 سازي حلال پخش کننده و حجم حلال استخراجي( براي بهينه

 A (L/M،)متغير مستقل  5ثير أانتخاب شدند ت پيشينبا توجه به مرحله 
B (pH ،)C  ،)حجم محلول(D  و )حجم حلال پخش کننده(E  حجم(

)متغير  ICPحلال استخراج کننده( در پنج سطح روي سيگنال 
 (. 1 مورد تحقيق قرار گرفت )جدول CCDوسيله وابسته( به

 پارامتر طراحي شد. 7اي از متغيرهاي مستقل بر  آزمايش 50
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 ر مستقل يبرای دو متغ ICP-AESرويه پاسخ نرمال شده دستگاه  يسطح یهاگراف ـ 4شکل 
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 .ICP-AESبيشينه کردن پاسخ نرمال شده  یبراو رويه پاسخ  CCDنتايج بدست آمده از آناليز واريانس، طراحي  ـ6جدول 

 مقدار متغير مقدار متغير

  حجم محلول نمونه با غلظت mL 1 حجم حلال پخش کننده

100 µ g/L 
mL 10 

 µL 100 حجم حلال استخراج کننده )آندکانول(

pH نسبت ليگاند به فلز 7/1 محلول نمونه mol/mol7/3 

 
 های کاليبراسيون حنيی خطي بودن و ضريب همبستگي منشامل ، محدوده DLLME-SFD-ICP-AESـ ارقام شايستگي روش 5جدول 

 رسم شده، حد تشخيص و تکرارپذيری روش.

 (ng/L) حد تشخيص (µg/L) 1ي خطيگستره (µg/L) 1ي خطي گستره ضريب همبستگي يون فلزي
درصد انحراف 
 استاندارد نسبي

 تغليظفاکتور پيش

 178 3 10 50-5 5/0-100 666/0 جيوه

 
 بيشينه کردن برايگراف سطحي، رفتار دو متغير مستقل را 

 ( در هر گراف بقيه5دهد )شکل متغير پاسخ نشان مي
 متغيرهاي مستقل در سطح عاملي صفر ثابت نگه داشته شدند.

  Expert Design 7افزار که با توجه به آناليزهاي انجام گرفته توسط نرم

صورت به CCDو نمودارهاي رسم شده شرايط بهينه در طراحي 
 يستگينه ارقام شايط بهياستفاده از شرادست آمد. با به 3جدول 

ب يدار در ش يل تفاوت معنيدلهب به دست آمد.( 3روش )جدول 
گستره به دست آمد که با توجه به  يدو گستره خط برازش يمنحن
 دست آمد.هتر بينانوگرم بر ل 10ص يمقدار حد تشخ 1 يخط

تغليظ بر ميزان پيش  گوناگونهاي براي بررسي مزاحمت يون
هاي وه در حضور غلظتيج وه، کمپلکس يونيون جياستخراج و 

 ها هاي مزاحم ساخته شد و با آناليز اين محلولبالايي از يون
ها ميزان مزاحمت يون DLLME-SFD-ICP-AESاز عمليات  پس

 شده است. آورده 5اين بررسي در جدول  يهانتيجهبررسي شد. 
، مزاحمت شدهياد هاي زمان با بررسي مزاحمت کاتيونهم

2-و  3NO ،-Cl ،-I- مانند:هايي آنيون
4SO  .نشان دادند هانتيجهنيز بررسي شد 

در فرايند تشکيل کمپلکس،  يشايان توجههاي مزاحمت آنيوناين که 
دست آمده هب يهانتيجهوه ندارند. يج گيري يوناستخراج و اندازه

  سامانهتوان با استفاده از دهد که مينشان مي در اين بخش
ناچيز  يمقدارها، بدون ايجاد مزاحمت جدي، ياد شدهتغليظ پيش 
 گيري کرد.هاي آبي اندازهها، در محيطوه را در حضور ساير يونيج کاتيون

 
 روش يهاي حقيقي و اعتبارسنجآناليز نمونه

 ه شده يتغليظ ارابه منظور بررسي و اثبات کارايي روش پيش 
 

 .شدبا اين روش انجام  گوناگونندين نمونه آبي ، آناليز چپژوهشدر اين 
آب درياي هاي مورد استفاده شامل  آب چاه ، آب شهر تهران، آب

 (، آب معدني بودند.1363مهرماه  ـخزر )استان مازندران 
اتيلني، آوري و انتقال به ظروف پليهاي آب پس از جمعنمونه

، مولار 1اسيد  بدون صاف کردن به بالن منتقل شده و با سولفوريک
pH ها درآن pH بهينه تنظيم شد. 

تن )مربوط به گونه  يگرم کنسرو ماه 5/0وه در يز مقدار جيآنال
و بعد از هضم  سلسيوسدرجه  75هوور( بعد از  خشک شدن در 

 د محلول شفاف ي[ ( و تول8] (1)ک و همکارانيجيمر) يدياس
 ز سه بار تکرارا ها پسنتيجهن يانگيصورت گرفت و م mL100در حجم 

و  يآل يهاگونه يح است که تماميتوض شايانبه دست آمد. 
 شوند.يم يريگن روش اندازهيوه در ايج يمعدن

 فلزي  از کاتيون ينيبراي اطمينان از صحت پاسخ، مقدار مع
تکرار شد.  دوبارهها گيريشد و اندازه افزودههاي آبي به محلول

ده است. پس از انجام حداقل نشان داده ش 7در جدول  هانتيجه
عنوان معياري از يابي غلظت افزوده شده بهسه آزمايش، ميزان باز

در تعيين غلظت  پيشيناز مرحله  به دست آمده يهانتيجهصحت 
 هاي حقيقي در نظر گرفته شد.فلزي در نمونه يون

 
 يريگجهيتن

توان نشان داد که مي پژوهشدست آمده در اين هب يهانتيجه
، بدون ايجاد درنظر گرفته شدهتغليظ پيش  سامانها استفاده از ب

  يوه را حتيج کاتيون ترينانوگرم بر ل يمقدارهامزاحمت جدي، 
 گيري کرد. هاي آبي اندازهها، در محيطدر حضور ساير يون

 (0)  Marijic V. F et al 
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 .DLLME-SFD-ICP-AES فناوریتر با ير لنانوگرم ب122وه با غلظت يگيری جها در استخراج و اندازهبررسي اثر مزاحمت ـ 4جدول 
 Na+ K+ Mg+1 Co+1 Mn+1 Ba+1 Sr+1 Zn+1 Fe+3 Ca+1 Pb+1 مزاحم

 50 500 50 50 50 50 50 100 500 10000 10000 وهينسبت غلظت مزاحم به غلظت ج

 101 103 106 106 106 106 100 100 103 101 101 ييدرصد کارا

 
Ni+1 Li مزاحم

+ Al+3 SO-
3
1 PO-

3
3 I

- Cl
- F

- NO3
- NO1

- Br
- CO-

3
1 CH3COO

- 

 50 50 50 50 1000 500 500 500 50 1000 50 50 50 نسبت غلظت مزاحم به غلظت جيوه

 103 101 101 66 68 103 100 101 101 103 66 101 100 درصد کارايي

 
 ي.قيحق یهاوه در نمونهيج گيری يوناندازه هاینتيجه ـ 3جدول 

 جيوه افزودناز  پسکارايي استخراج  از افزايش پس شده ديدهمقدار  شده افزودهمقدار  گيري شدهدازهمقدار ان نمونه

 تن ماهي )نانو گرم 
 ng/L 5/6 ng/L 0/15 1/0 ± 33 68 در کيلوگرم وزن خشک(

 µg/L88/15 µg/L1 1/0 ± 68/17 60 (µg/L) آب چاه

 ng/L 0/0 ng/L 0/15 7/0 ± 65/13 66 (ng/L)آب شرب 

 *ng/L 0/0 ng/L 0/15 8/0 ± 15/11 86 (ng/L)آب معدني 

 µg/L81/5 µg/L1 7/0 ± 8/7 68 (µg/L)آب دريا 

کيب کم محلول با جيوه رسد. وجود بنزوات با تشکيل تردرصد مي 66دقيقه افزايش يابد کارايي به  10دقيقه به  5باشد. در صورتي که زمان لازم از علت کارايي پايين وجود بنزوات در آب معدني مي*
 شود.دي تيزون مي-مانع تشکيل به موقع کمپلکس جيوه

 
 براي استخراج، DLLME-SFD-ICP-AES سامانهدر اين کار يک 
  هاي آبي توسعه داده شد.گيري جيوه در نمونهپيش تغليظ و اندازه

هاي تغليظ بالا و هاي پايين، فاکتوردستيابي به حد تشخيص
 اين روش است. يهايترين برترياصلز، از کاهش زمان آنالي

تغليظ ساير روش پيشنهاد شده اين توانايي را دارد که براي پيش 
  يزيستهاي اي چون نمونههاي پيچيدههاي فلزي از بافتيون

 نيز مورد استفاده قرار گيرد. زيرا در اين روش، حلال استخراجي 
 يزيستهاي مونهگيرد در حالي که در ندر سطح محلول قرار مي

 شوند.يهاي مزاحم در پايين ظرف جمع مهاي و پروتئينناخالصي

 ، وهشژپي ارايه شده در اين تغليظ پيوستهروش پيش 
 پذيري خوب، ها، روشي کارا، با تکرارنسبت به ساير روش

سريع، ساده، بسيار ارزان و نسبتا سازگار با محيط زيست بوده 
 قيمتهاي سمي و گرانيي و حلالکه در آن مصرف مواد شيميا

 ترين . نداشتن اثر حافظه، يکي از مهمکمينه شده است
هاي مبتني بر فاز روش در مقايسه با روش اين يهايبرتر

 رود.شمار ميبه جامد

4/2/0316 پذيرش : تاريخ   ؛   01/01/0313 دريافت : تاريخ
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