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  اپتیمال -سازی با  طرح دیفتومتری و بهینهگیری اسپکترواندازه

 پیرن  و فتنااسنجداسازی مخلوط  برای پیش تغلیظ و

 بالت اصلاح شده با آسپارتیک اسیدنانوذرات فریت ک با
 

 رمنکی فراهانیسعیده دو  ، شهاب فشکی+جواد ذوالقرنین
 ایران اراک، دانشگاه اراک، ،علوم پایهدانشکده گروه شیمی ، 

 

 دو هیدروکربن( برای پیش تغلیظ MSPEحساس با فاز جامد مغناطیسی)و ساده، ارزان،  استخراج یک روش :چکیده
 فریتکبالت   نانوذرات بدین منظور مورد استفاده قرار گرفت. یآب نمونه ( ازفتن و پیرناسنا)ای آروماتیک چند حلقه

 ،FT- IRهای روشجاذب با استفاده از  ساختار همرسوبی تهیه و با پلی آسپارتیک اسید اصلاح گردید.از طریق روش 
 اپتیمال-از طرح دی. شدتجزیه و تحلیل  (SEM) روبشیو تصویر میکروسکوپ الکترون  XRDپراش پرتو ایکس

 :اند ازاز این طرح عبارت حاصلبر شرایط استخراج استفاده شد. شرایط بهینه  برای بهینه کردن عوامل اصلی تاثیر گذار
3= pH  گرم برلیتر. انحراف میکرو 400و  150 و پیرن به ترتیب میلی گرم، غلظت اولیه اسنافتن 15، مقدار جاذب

گرم بر لیتر اسنافتن میکرو  50مرتبه تکرار و محلول  9برای  و پیرن فتناسناروش استخراج برای  نسبی استاندارد
ه ترتیب ب مرتبه تکرار 9حد تشخیص اسنافتن و پیرن با  ضمندر شد. بامی %1/3و  9/2رابر با و پیرن به ترتیب ب

در نهایت د. گردیگرم بر لیتر محاسبه میکرو 114و 84و حد کمی برابر با  گرم برلیترمیکرو 25و  34برابر با  
، آب چاه، آب رود خانه و فاضلاب ب شهریگیری چهار نمونه آبی از جمله آب شربرای اندازه  روش استخراج

تواند اثر منفی تر باشد مینشان داده شد هر چه ماتریکس نمونه پیچیده مورد استفاده قرار گرفت کهشهری 
 .محسوسی روی دقت و میزان پیش تغلیظ داشته باشد
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KEYWORDS: Acenaphthene, D-optimal design, Cobalt ferrite, Nanoparticles, Magnetic nanoparticles, 

Pyrene, solid phase extraction 

 

 مقدمه
 ترکیباتی 1 (PAHs)ایحلقه چند آروماتیک هایهیدروکربن

 به که هستند خورده جوش هم به اروماتیک حلقه چند یا دو شامل
های پیچیده و اغلب به صورت مخلوط مختلفی ایزومرهای صورت

 

 دار مکاتبات عهده                                                                                                                                  +E- mail: j-zolgharnein@araku.ac.ir 

(1)  Polycyclic Aromatic Hydrocarbons 

  سفید تا رنگ بی جامداتی معمولاً خالص صورت به و دارند وجود
  ها،پلاستیک ساخت سازی،رنگ در و بوده رنگ کم زرد یا

 ترکیبات این جمله از. [1] روندمی کار به هاجاده آسفالت و هاکش آفت
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  ،6فنانترن  ،5فلورانتن ،4فلورن ،3آنتراسن ، 2اسنافتن ،1نفتالن به توانمی
  8ایحلقه چند هایهیدروکربن این. [3، 2] نمود اشاره غیره و 7پیرن ][aبنزو

 به جا همه در که هستند محیطی سرطانزاهای مواد از بزرگی دسته
 شوندمی دیده خاک و هوا آب، جمله از محیطی های آلاینده عنوان

 انسان سلامتی برای مختلف هایمحیط در مقاومتشان بواسطه و
 نظیر طبیعی حوادث از مواد این که آنجایی از .[2-4] هستند مضر
 هایفرایند از همچنین و آتشفشانی های فعالیت ها، جنگل سوزی آتش

می  حاصل غیره و متالوژی هایکوره فسیلی، هایسوخت ناقص
 از بغیر .[5] اندپراکنده محیط در ایگسترده صورت به شوند، لذا

 ،ه استبود طبیعی و ژئوشیمیایی منابع از ناشی که کمی مقادیر
 تولید انسانی منابع از معمولا ای حلقه چند آروماتیک ترکیبات بیشتر

 و سوزها زباله ها،اتومبیل اگزوز صنعتی، هایدودکش. شوندمی
  PAHsتوسط هوا آلودگی مهم منابع از خانگی کننده گرم وسایل

 علت به تواندمی نفتی منابع از ناشی توجه قابل آلودگی .باشدمی
و  سطحی مخازن نشت تانکرها، پوسیدگی نفتی، هایلوله ترکیدگی

 و تولید در اغلب که دیگری متعدد اتفاقات و زمینی زیر حتی یا
 آلودگی این این، بر علاوه.  باشدمی میدهد رخ نفتی مواد انتقال

 نفت زمینی زیر مخازن از نفت نفوذ خاطر به و طبیعی بطور تواندمی
 پایین بخار فشار دلیل به .[6] آید بوجود نیز فوقانی سطوح به گاز و

 معلق هوا در آئروسل صورت به اغلب ترکیبات این از بسیاری
 که نحوی به است، خاک و آب با ارتباط در همیشه هوا. هستند
 های هیدروکربن. باشد می دیگری به انتقال قابل منبع هر آلودگی

 جریان یا آسمانی نزولات مستقیم ریزش اثر برقادرند  ای حلقه چند

علاوه بر این،  . ]7[شوند  آبی محیط های و دریاها وارد سطحی های
 نشت صنعتی، های پساب یهتصف طریق از است ممکن ترکیبات این

 موتور روغن بقایای نامناسب انهدام شهری، هایزباله انباشت نفت،
زیستی  9این ترکیبات از قابلیت انباشتگی .شوند سطحی آبهای وارد

 در بافت چرب موجودات زنده از طریق زنجیره غذایی برخوردارند.
 ،باشدمی بیلیون در قسمت در چند ترکیبات این مجاز حد ها آب برای

 در قسمت حد به آلوده بسیار آبهای در مقادیر این که صورتی در
شند و باسرطان زا می و سمی ترکیبات این. رسدمی نیز میلیون
 زمان مرور به و شده انسان بدن وارد غذایی زنجیره ازطریق قادرند
 ایجاد رسیدند غلظت مشخصی به آنکه از و پس یافته تجمع
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حال به دلیل  .]18-8[نمایند  سرطان جمله از متعددی مشکلات
، نیاز به هاهای آروماتیک چند تایی در نمونهوجود هیدروکربن

به همین منظور در این پژوهش  .باشدگیری همزمان آنها میاندازه
 گیریاندازه و جداسازی از مخلوط دوتایی اسنافتن و پیرن برای

 یک از متشکل آلی ترکیبی اسنافتن .است شده استفاده همزمان
 از جزئی و (2 شکل) 8به  1کربن  از زده پل که اتیلن یک با نفتالن

 آتش طی در است ممکن که است احتراق محصول و خام نفت
 گازهای انتشار .]18[ شود آزاد محیط در و تولید طبیعی هایسوزی
 زغال احتراق سنگ، زغال قطران تقطیر نفت، پالایش از ایگلخانه
 اسنافتن ایجاد  اصلی عوامل از دیزل سوخت موتورهای و سنگ،
 شیمیایی واسطه یک عنوان به فتناسنا. هستند زیست محیط برای

 و شود می استفاده دارویی مواد و هاکش آفت ها،رنگ تهیه در و
 به تولیدی ضایعات دفع و تولیدی های پساب طریق از است ممکن
 اسنافتن از گسترده استفاده دلیل به  .]18[ شود رها زیست محیط

 زباله، دفن طریق از است ممکن اسنافتن محصولات، انواع در
 زیست محیط به نیز سوزها زباله و شهری فاضلاب تصفیه تاسیسات

 و است سمی بسیار آبی موجودات برای اسنافتن .]18[ شود منتشر
 عروقی قلبی بیماری باعث و دارد آبی محیط در مدت طولانی اثرات

 ترکیبینیز  پیرن .]18[ گردد می انسان در پوستی و چشمی و آسیب
و ناشی  (2شکل) بنزن خورده جوش هم به حلقه 4 از متشکل آلی

 و رنگ صنایع در . پیرناست آلی ترکیبات ناقص سوختن از
 بسیار وکبد ها کلیه برای پیرن .گیردمی قرار استفاده مورد پتروشیمی

 شناسایی مواد، این خطرناک هایویژگی به توجه با. است آور زیان
 به ایتجزیه مهم مسئله یکای چندحلقه آروماتیک ترکیبات تعیین
 کم خیلی غلظت ،PAHs گیریاندازه در اصلی مشکل. رودمی شمار
 تغلیظ پیش فرایند نتیجه در آنهاست، محیطی بافت پیچیدگی و آنها

 مورد پذیری گزینش و حساسیت به رسیدن برای جداسازی پیش و
 هایبخش نمونه سازیآماده و برداری نمونه .رسدمی بنظر ضروری نیاز
 یک نمونه سازیآماده. هستند ایتجزیه فرآیند یک ناپذیر جدا

 اینکه حسب بر و است کیفی و کمی تجزیه انجام در مهم مرحله
 های روش شامل باشد، گاز یا و مایع جامد، نمونه فیزیکی حالت

 آنالیت، گیری اندازه های روش به بسته همچنین. شود می مختلفی
 . باشند متفاوت بسیار توانندمی نمونه سازیآماده هایروش
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(1)  Naphthalene      (2)  Acenaphthene 

(3)  Anthracene      (4)  Flourene 

(5)  Flouranthene      (6)  Phenanthrene 

 (7)  Banzo a Pyrene     (8)  Poly Cylic Aromatic Hydrocarbons 

 (9)  Accumulation 
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 و دارد 1تشخیص حد و دقت صحت، بر مستقیمی تاثیر فرآیند این
 گیریاندازه در ویژه به ای،تجزیه فرآیند سرعت کننده محدود اغلب

 مرحله دو نمونه سازی آماده هایروش از [.19] شودمی کم مقادیر
 بسیار مقادیر در گیریاندازه )اصطلاح متداول برای تغلیظ و استخراج

 دهندمی اختصاص خود به را بیشتری سهم ( نمونه3تغلیظ : پیش 2کم
دستگاهی  از جمله فنون UV-Vis، فلوئورسانی و GC ،HPLC و

  [.20، 19] است هانمونه این آنالیز برایگزارش شده  مناسب
و  یعلاوه بر سادگ UV-Visدر این میان اندازه گیری به روش 

حاصل از کار با آن به مراتب کمتر  یهایآلودگ ،یریسهولت بکارگ
 کم، بسیار مقادیر تجزیه در .]22، 21[ است یکروماتوگراف یهااز روش

 آشکارسازی حد از برخورداری عدم دلیل به دستگاهی برخی فنون
 مرحله یک بنابراین انجام نیستند، استفاده قابل مستقیما مناسب،

 .است ضروری دستگاهی هایگیریاندازه از تغلیظ قبل پیش
نانوذرات مغناطیسی فریت کبالت اصلاح شده با  جامد فاز استخراج

 استخراج های روش ترین مهم پلی آسپارتیک اسید به عنوان یکی از
ستفاده از جاذب مناسب به عنوان ا تیمز در این مطالعه استفاده شد.

 ظیتغل شیاست که پ نیدر افاز جامدی برای انجام عمل استخراج 
مرسوم  یروشهاسایر لازم، نسبت به  یعلاوه بر کارآمدجاذب با 

به  یازیو ..( ن ، استخراج نقطه ابریعیما-عیمااستخراج )مانند 
 ،بالقوه خطرناک ندارد یآل یهااز حلال یادینسبتاً ز ریاستفاده از مقاد

قابل انجام است و مرحله  ظیتغل شیپ یدر مدت زمان کوتاه تر
مورد نیاز برای  یبا حلال به مراتب از مرحله پاکساز یواجذب

 ساده تر است. استخراج نقطه ابری 
 

 تجربی  بخش
 وسایل و نرم افزارهای مورد نیاز ،مواد

دارای درجه خلوص تجزیه کلیه مواد استفاده شده در این تحقیق 
ند. محلول ها و رقیق سازی ه اای و از شرکت مرک خریداری شد

با استفاده از آب دوبار تقطیر انجام شده است. نانو ذرات فریت کبالت 
اصلاح شده با پلی آسپارتیک اسید توسط روش همرسوبی سنتز 

مول بر لیتر  1/0از محلول های  pH. برای تنظیم ]23[ گردید
NaOH  و HCl استفاده و با دستگاهpH  744متر مدل 
ندازه گیری شد. برای ارزیابی ساختار جاذب از ا  Metrohmشرکت
 Unicam-Galaxy series FT-IR 5000 طیف سنج مادون قرمزدستگاه 

 (VEGA\\TESCAN)مدل SEMروبشی الکترون روسکوپ کیو م
 

1  
2  

 spectrum Bruker D8 Advance و دستگاه پراش اشعه ایکس با مدل
 Design expertها نرم افزارهای داده و تحلیل استفاده گردید. برای پردازش

بکار گرفته شد. برای مخلوط کردن جاذب و محلول حاوی  7نسخه 
ترکیبات چند حلقه ای آروماتیک از همزن مکانیکی ساخت شرکت 

 آزا طب آزما استفاده شد.  
 

 اسید آسپارتیکتهیه پلی 

 میلی لیتر 5/0گرم از آسپارتیک اسید و  5/2بتدا ادر یک لوله آزمایش، 
 تحتدر حمام روغن سیلیکون سپس آن اسید فسفریک ریخته و 

ساعت  6 ه مدتبجو گاز نیتروژن درجه سانتی گراد و  200یدما
ابتدا سفید و در حین اسید . رنگ پودر آسپارتیک شودداده میقرار 

 و در انتهای زمان حرارت دهی (1)شکل  ای کم رنگگرما دادن قهوه
 شیری رنگ می شود. سپس آنرا چندین مرتبه با آب و متانول داغ شستشو

گرم از ماده  3آن به ازای هر  آبکافتداده شد. در مرحله بعد برای 
میلی لیتر آب ریخته شد. محلول  20گرم سود و  4/1مده آبدست 

 را حتما باید داخل حمام یخ قرار گیرداسید  آب و سود و  پلی آسپارتیک
 تا واکنش کامل شود. در این مرحله محلول باید به رنگ نارنجی درآید.

میلی لیتر متانول قطره قطره داخل محلول  300بعد از دو ساعت 
شیری رنگ تشکیل شود. بعد از این مرحله  -ریخته تا رسوب سفید

  .] 23[ (1)شکل  رسوب توسط کاغذ صافی جدا و خشک شد

 

 (PASاسید )تهیه فریت کبالت اصلاح شده با پلی آسپارتیک 

 O2H.62CoClگرم میلی 396و اسید  گرم پلی آسپارتیکمیلی 100
لیتر آب مقطر میلی 100را داخل  O2H.63FeClمیلی گرم از  880و 

شود. در مرحله که با جریان گاز ازت عاری از اکسیژن شده حل می
ساعت در  مولار به محلول اضافه شد و دو 5میلی لیتر سود  4بعد 

. بعد از گذشت این زمان شودهمزده میدرجه سانتی گراد  80دمای 
شو داده جاذب توسط آهنربا جدا و سه مرتبه توسط آب مقطر شست

آسپارتیک اسید به دلیل داشتن گروه پلی  .]29-23[شده است 
کربوکسیلی به راحتی می تواند با اتم آهن نانو ذره پیوند شیمیایی 

  .]29-24[دهد و سطح نانو ذره فریت کبالت را اصلاح کند 
 

 روش کار

 ایهای چند حلقهمحلول هیدروکربنلیتر میلی 250برای هر ازمایش
مشخص با مقدار مشخص از نانو ذرات فریت کبالت  pHبا غلظت و 

 اصلاح شده با پلی آسپارتیک اسید توسط همزن مکانیکی هم زده شد.

3  (1)  Limit of Detection (LOD)    (2)  Trace 

(3)  Preconcentration 
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 مراحل تهيه پلي آسپارتيک اسيد  -1 شکل

 

آسپارتیک اسید بار مثبت به پلی های عاملی سیدی گروها pHدر 
در ترکیبات آروماتیک  های بنزنو به دلیل ساختار حلقهخود گرفته 

 هایتواند به راحتی جذب گروهکه خاصیت الکترون دهندگی دارند می
ها در مجاورت آهنربا قرار گرفت و عاملی جاذب شوند. سپس نمونه

 واجذب )نرمال هگزان(حلال  میلی لیتر 4جاذب از نمونه جمع شده و توسط 
 گیری برای اندازه .]33-8،30[ گیری قرار گرفتجدا و مورد اندازه

و بدست آمدن  نمودار استاندارداز روابط بدست آمده توسط رسم 
 های جذبی اسنافتن و پیرن طیفاستفاده شد.  (Ɛ)هاضریب جذب

اسنافتن و در این مورد طیف جذبی دو گونه آمده است.  2در شکل 
توان کدام از دو ترکیب را نمی پیرن با هم همپوشانی دارند و هیچ

گیری کرد. بنابراین، لازم است یک بدون مزاحمت دیگری اندازه
ها را با یکدیگر حل کرد دستگاه معادله دو مجهولی تشکیل داد و آن

این دستگاه دو معادله و دو مجهول به شکل زیر است   .] 34-36[
  .]63-83[ شودمیحل  PC و ACو برای 

 

A1 = εA1 b CA + εP1 b CP                                           )1( 

A2 = εA2 b CA+ εP2 b Cp                                                       )2( 

CA =
A1 − εP1 b CP

εA1 b
 (3  )                                                

CP =
A2 − εA2 b CA

εP2 b
(4)                                                       

 
1  

1A  2وA به ترتیب جذب در طول موج گونه اول و دوم ،AC  و
PC ،به ترتیب غلظت اسنافتن و پیرن Ɛ  ضرایب جذب بدست آمده

کوارتز عرض سل  bمحلوهای استاندارد و  نمودارهای استاندارداز 
 هایمیلی لیتر محلول اسنافتن از غلظت 50برای این منظور،  باشد.می

محلول پیرن از غلظت  میلی لیتر 50میلی گرم بر لیتر و  20تا  4/0
ها را سپس هر کدام از نمونه شد. میلی گرم بر لیتر تهیه  20تا  2

اسنافتن و پیرن که بترتیب برای  293و  229ابر با بر maxλدر طول 
ها را یک بار در طول گیری کرده و مقدار جذب محلول آناندازه

موج خودشان و بار دیگر در طول موج دیگری ثبت و منحنی 
مرحله بعد با استفاده از . در ]38،39[ برای آنها رسم شد استاندارد
 مولی )غلظت تبدیل به مول شد( مقدار ضریب جذب 4تا  1معادلات 

برای هریک از اجزا در طول  و معادله هر کدام را به صورت مجزا 
  د.مموج مربوطه و درطول موج جز دیگری بدست آ

 

 ها و بحث نتیجه
 تعیین ضریب جذب از مخلوط دوتایی

 هر آنالیت در طول موج مربوط به خود و دیگری استانداردنمودار  
تشخیص دو آنالیت  حدضمن در آورده شده است.  2در شکل 

بار  9 بنابر نسبت سه برابری انحراف استاندارد اسنافتن و پیرن
در بیشینه طول موج جذبی آنالیت  1جذب محلول شاهدگیری هانداز

برابر با به ترتیب موردنظر به شیب معادله خط نمودار استاندارد آن 
 حد کمیعلاوه بر این،  .]40[محاسبه شد میکرو گرم بر لیتر  25و  34

میکروگرم بر لیتر شد.  84و  114به ترتیب برابر با ها گیریاین اندازه
گرم لی می 20-2و برای پیرن  20-4/0محدوده خطی برای اسنافتن 

گرم بر لیتر لی می 5انحراف استاندارد نسبی به ازای مقدار  بر لیتر با
  .]37،36[ بدست آمد 1/3و  9/2برای هر دو آنالیت 

 

A229= 14875CP+  7821CA                                        )5(  

A293= 1784Cp+ 9847CA                                           )6(  

 
و فریت کبالت عامل دار شده  بررسی مشخصات نانوذرات فریت کبالت

 با پلی آسپارتیک اسید

 دیگر مواد به نسبت فلزی، اکسید ذرات نانو جمله از مواد نانو
 هر حال به. باشندمی هاآلاینده حذف برای بالاتر جذب ظرفیت دارای

 آلی، ترکیبات جذب برای زیاد، سطح مساحت با آهن، اکسید ذرات نانو

(1)  Blank 
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 نانو متر 293و  229در طول موج  و پيرن اسنافتن استاندارد نمودارهایو  جذبي اسنافتن و پيرن و مخلوط آنها های طيف – 2 شکل

 

 فلزی اکسید ذرات نانو سطح اصلاح. دارند محدودی جذب ظرفیت
 ظرفیت و پذیری گزینش افزایش موجب مناسب هایترکیب با

 برهمکنش کردن بیشتر برای می توان. شود می جاذب نانو جذب
 روی شونده پلیمر مواد از نظر، مورد آلاینده نوع و ذرات نانو میان
 و ذرات نانو سطح کردن پلیمریزه با. فاده کرداست ذرات نانو سطح

 بار توانمی  pH تغییر و پلیمر عاملی هایگروه بودن دسترس در
 را هدف آنالیت بتوان که داد تغییر ای گونه به را پلیمرها سطحی

 . داد انجام موفقیت با را تغلیظ پیش و حذف عمل و کرد جذب
 یعامل هایگروه بودن دست در و اسید آسپارتیک کردن لیمرپ با

 را هاآلاینده سطحی بار تغییر با راحتی به توانمی کربوکسیل و کربونیل
 کبالت فریت ذرات نانو مقاله این در .]41[ نمود جدا محلول از
4O2CoFe  هایویژگیاصلاح شده با پلی آسپارتیک اسید سنتز شد و 

 میکروسکوپ و (XRD)  ایکس پرتو پراش هایطیف بوسیلهآن  ساختاری
 (FTIR) قرمز مادون اسپکتروفوتومتری و (SEM)  الکترونی روبش

 . مورد بررسی قرار گرفت

 FT-IR بررسی طیف

و  اسید ، پلی آسپارتیکمودار لازم برای جاذب اصلاح نشدهن
 FTIRهای تحلیلبرای انجام اسید جاذب اصلاح شده با پلی آسپارتیک 

محلول سود بدون  تهیه شده دربه روش زیر تهیه شد. ابتدا جاذب 
 اسیدمحلول حاوی پلی اسپارتیک  حله بعد دررم در واسید پلی آسپارتیک 

 و در محیط آزمایشگاه خشک گردید. با آهنربا جدا شد ،حل شده
مربوط به نانو متر بر سانتی  4000 تا 400در گستره  IR-FTطیف 

نانو فریت  ،اسید پلی آسپارتیک ،ذرات مغناطیسی فریت کبالت
 تغلیظ دراز و جاذب بعد   PASکبالت مغناطیسی اصلاح شده با 

مورد  در  .]43، 42، 29-24[ استنشان داده شده  3شکل 
4O2CoFe  متر بر سانتی 3401  نوار جذب گسترده در ‚(الف)طیف

های کمتر از عدد موجی نوارسطح و  OHکه نشان دهنده وجود 
در اکسید کبالت   Co-Oنشان دهنده ارتعاش پیوند متر بر سانتی 700
توان با توجه به باشد. حضور میدان مغناطیسی نانو ذرات را میمی
  .اثبات کردمتر بر سانتی 576و  393جذبی قوی حدود   نواردو 
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نانو ذرات فريت کبالت خالص،   )برای  )الف FT-IRطيف های  - 3شکل

 نانو ذرات فريت کبالت اصلاح شده با  )پلي آسپارتيک اسيد، )ج ))ب
 جاذب تهيه شده بعد از پيش تغليظ )پلي آسپارتيک اسيد  و )د

 
 OHاند از ها عبارتترین پیکخالص مهم اسید طیف پلی آسپارتیک

 کربونیل و کربوکسیل استهای و همچنین گروهمتر بر سانتی 3427که در 
قرار گیرد متر بر سانتی 1750 -1640 یآن باید در ناحیه طیف قلهکه 
 نشان داده شده  قلهمشاهده شد. متر بر سانتی 1645ن در آ قلهو 
در گروه عاملی  C-Oمربوط به پیوند کششی متر بر سانتی 1398در 

طیف نانو فریت کبالت با مقایسه این دو طیف با  باشد.کربوکسیل می
 1637 گروه کربوکسیل درحضور  اسید اصلاح شده با پلی آسپارتیک

مربوط به متر بر سانتی 1383 در C-Oپیوند کششی متر بر سانتی
ه بهای شاخصه فریت کبالت پلی آسپارتیک اسید در کنار پیک

پلی آسپارتیک شود که بنابراین نتیجه میاست.  مشخصوضوح  
سطح نانوذرات فریت کبالت قرار گرفتند.  یاسید به خوبی بر رو

 2930در  قلهظهور دو تغلیظ )طیف د( درطیف جاذب بعد از پیش 
در پیوند آروماتیک  C-Hمربوط به کششی متر بر سانتی 2847 و

 شدمی باجذب شدن ترکیبات چند حلقه ای توسط جاذب  حاکی از 
های عاملی این احتمال وجود دارد که برهمکنش گروه .]24-29[

های آروماتیک الکترون کشنده کربوکسیلی با ابر الکترونی حلقه
 ترکیبات اسنافتن و پیرن، مسئول جذب سطحی آنها برروی جاذب باشد.

 

 
مربوط به نانو ذرات فريت  XRDو الگوهای  SEMتصاوير  - 4شکل 

 کبالت خالص و فريت کبالت اصلاح شده با پلي آسپارتيک اسيد

 

 میکروسکوپ الکترون روبشیتصویر

نشان داده شده  4 شکلدر واقع  SEMویر اتصهمانگونه که 
متر است و  بعد از نانو 40حدود نانوذرات فریت کبالت قطر  ،است

تغییر معنی داری در قطر ذرات رخ  اسیداصلاح با پلی آسپارتیک 
نداده و  فقط به صورت کلوخه ای درآمده است. با توجه به تصویر 

نتیجه گرفت که در تشکیل نانو ذرات فریت کبالت،  طور توان اینمی
باشد و در حین حل شده میاسید محلول حاوی پلی آسپارتیک 

انو ذرات طی فرآیند همرسوبی بین بلورهای ذرات به دام تشکیل ن
آورد و این تغییر ناچیز در قطر نانو ای بوجود میافتاده و حالت کلوخه

  .]29-24[ می باشداسید ذرات بدلیل اصلاح شدن با پلی آسپارتیک 
 

 بررسی خاصیت کریستالی جاذب تهیه شده قبل و بعد از اصلاح

پیک و شدت نسبی مشاهده شده در الگوی با توجه به موقعیت 
 4O2CoFe -Nanoو  PAS-4O2CoFe-Nanoپراش اشعه ایکس بین
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الگوی طیف پراش اشعه ایکس نانو ذرات مغناطیسی  ،4در شکل 
دارای خاصیت مشابه ترکیبات گزارش شده است و ت لفریت کبا

اختلاف محسوسی بین نانو ذره نیز سوپر پارامغناطیس می باشد و 
ذرات  نانوعلاوه بر این،  .]43، 44[ آهن نمی توان یافت اکسید

خاصیت سوپر پارامغناطیس خود را از  اصلاح شده با پلی آسپارتیک
های اصلی فقط از  قلهزیرا بدون تغییر در مکان  ،دست نداده اند
 شودپس به راحتی می .]29-24[ کاسته شده است قلهشدت و ارتفاع 

را از  PAS-4O2CoFe-Nano با میدان مغناطیسی خارجی جاذب
 نمونه جدا کرد.

 
 بهینه کردن همزمان پیش تغلیظ دو ترکیب اسنافتن و پیرن

 در استفاده مورد رهمتغی چند های تکنیک ترین مناسب جمله از
 روش این. است 1(RSM) پاسخ رویه شناسایی روش سازی، بهینه

 یک انطباق مبنای بر آمار و ریاضی هایتکنیک از ایمجموعه
 آزمایشگاهی هایمدل از حاصل تجربی هایداده با ایجمله چند معادله
. کندمی گویی پیش و توجیه را ها داده مجموعه رفتار که است،
 نظر، مورد هایپاسخ از ایمجموعه یک یا پاسخ یک که زمانی
 روش این از توانمی خوبی به گیرد،می قرار یرمتغ چند تاثیر تحت

 برای متغیرها این سطوح سازی بهینه هدف اینجا در. کرد استفاده
 کارگیری به برای .باشدمی آزمایش اجرای شرایط بهترین به رسیدن
 در باید که هایی آزمایش تعیین جهت است ضروری ،RSMروش 

. شود انتخاب آزمایشی طرح یک گیرند، انجام مطالعه مورد محدوده
 برخی در .]45[ دارد وجود آزمایشی طرح چندین منظور این برای
 جای به و ندارد وجود متقارن کلاسیک طرح یک انجام امکان موارد

 کمتری تعداد با که شود می استفاده نامنظم آزمایشی طرح یک از آن
 از یکی. ]48-46[ آورد بدست مفیدی اطلاعات توانمی آزمایش از

 دارد، وجود آزمایشی نواحی در غیرمنظم حالت که عمومی دلالیل
 پذیر امکان خاص طور به رهامتغی سطوح کردن ترکیب از که است این

 کارگیری به شرایط بعضی در. باشد می محدوده از خارج و نیست
 مانند آزمایشی نواحی روی اجبار اینکه دلیل به کلاسیک های روش

 یا( واکنش طشرای ناسازگاری یا امنیت ˛ها واکنشگر بالای هزینه)
 بالا زمان و هزینه صرف موجب که آزمایشی اجراهای بالای تعداد

 مثال برای. است ممکن غیر شود می اولیه مواد رفتن هدر درنتیجه و
 زیاد، دمای و واکنشگر زیاد غلظت ترکیب از که واکنشی بررسی
 پذیری انعطاف بهینه-دی طرح هایویژگی از یکی. شود حاصل انفجار

 
1  
2  

 مکعبی یا کروی آزمایشی نواحی در وقتی کار امکان که است آنها
 کرد بینی پیش توان می محاسبات با که شود اعمال شرایطی نیست

  .]48-46[است نیاز طرح کردن کامل برای آزمایشی نقاط چه که
 و داده کاهش را هاآزمایش تعداد توان میها  طرحاین  از استفاده با

برای در این مطالعه . کرد انتخاب هم را طرح نقاط نوع آن بر علاوه
بهینه  -دیایط حذف و پیش تغلیظ از روش طراح بهینه کردن شر
هدف از پیش تغلیظ اسنافتن . ]94[ استفاده شد 38Lبا ارایه عمودی 

که  آنالیت مربوطه به حدی برسد و پیرن این است که غلظت کم
بنفش باشد و فرا-مرئی طیف نورسنجیقابل اندازه گیری با روش 

برای  بنابراین،به گستره غلظتی قابل اندازه گیری رسانده شود. 
در نظر گرفته  بازیابیدرصد  و تغلیظ دو فاکتوربرای هر کدام بررسی 

( در این روش به صورت نسبت غلظت آنالیت E) 2فاکتور تغلیظ شد.
در فاز ته نشین شده )حلال شستشو(  به غلظت آنالیت در محلول 
اولیه نمونه است، که غلظت آنالیت در حلال شستشو از مقدار جذب 

  .]50[گردد در طیف جذبی با توجه به معادلات بدست آمده محاسبه می
 

E =
Cse

Ci
(7  )                                                                      

 seC  وoC  به ترتیب غلظت آنالیت در فاز ته نشین شده و محلول اولیه
 . بعلاوه، قسمت یا درصد مقدار کل آنالیت که توسط جاذب، استخراجباشدمی

مربوط به محاسبه  8در معادله . ]51،50[ ( گویندR) 3بازیابی درصدشده را 
Aو  AQ بازیابی،

 Q̸  مقادیرکمی در فاز نهایی و فاز اصلی  مادهA د.باشمی  
 

%𝑅 =
QA

QA
̸ (8              )                                        100×  

 pH به عنوان غلظت اولیه اسنافتن و پیرن ،مقدار جاذب، اولیه محلول ،
 قرار گرفتند.بررسی مورد در سه سطح  تغلیظ،چهار عامل موثر بر فرآیند پیش 

  .]27-24[ آمده است 1در جدول برای هر عامل سطوح مطالعه شده 
 

 تعیین عوامل تاثیرگذار بر فاکتور پیش تغلیظ اسنافتن و پیرن و ارایه مدل مناسب

 برای اجرای 7نسخه  Design Expertدر این بخش نرم افزار آماری  
. فتهای حاصل مورد استفاده قرار گرو تحلیل دادهبهینه  -دیطرح 

ضرایب  ا،های آنهبرهمکنش ی،خروجی نرم افزار شامل: عامل اصل
ها برای و نمودارهای آماری و از همه مهم تر رسم سطوح عامل

و پاسخ های بهینه  -دیباشد. ماتریس طرح فرآیند میبهینه سازی 
 آزمایش 38طابق با این ماتریس، م آورده شده است. 2هر آزمایش در جدول 

 ها ثبت گردید. به عنوان نتایج، برای هر آزمایش انجام و نتایج آن

3  (1)  Response surface methodology (RSM)   (2)  Enrichment Factor 

(3)  Recovery 
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 اسنافتن و پيرن در مخلوط دوتايي جهت پيش تغليظبهينه  -دیسطوح انتخاب شده برای طرح    -1جدول 

 3سطح 2سطح 1سطح عامل

pH 4 6 8 

 5 10 15 (M, mg)مقدار جاذب 
 µg/LAC( 10 150 300 ,(غلظت اولیه اسنافتن

 µg/LPC( 40 220 400 ,(غلظت اولیه پیرن
 

 و نتايج بدست آمده از پاسخ پيش تغليظ اسنافتن و پيرن در مخلوط دوتايي.اپتيمال  -دیطرح  - 2جدول
  P%R :4پاسخ   A%R :3پاسخ   PE :2پاسخ   AE :1پاسخ   PC :4عامل   AC :3عامل  M  :2عامل  pH  :1عامل  اجرا
1 8 15 150 220 2 27/2 2/3 63/3 
2 6 15 150 220 33/21 63/18 13/34 81/29 
3 4 15 150 220 67/46 45/45 66/74 72/72 
4 4 10 10 40 40 5/37 64 60 
5 8 5 150 220 33/1 13/1 133/2 81/1 
6 8 15 300 220 03/2 27/2 25/3 63/3 
7 8 15 10 220 2 27/2 2/3 63/3 
8 8 15 150 40 2 5/2 2/3 4 
9 8 15 150 400 2 5/2 2/3 4 
10 6 10 150 220 40 18/18 64 09/29 
11 4 10 150 220 66/44 90/40 46/71 45/65 
12 6 5 150 220 66/18 90/15 86/29 45/25 
13 4 5 150 220 66/40 18/38 06/65 09/61 
14 6 15 300 220 33/21 18/18 13/34 09/29 
15 4 15 300 220 66/44 45/45 46/71 72/72 
16 6 15 10 220 18 63/18 8/28 88/29 
17 4 15 10 220 45 36/46 72 18/74 
18 6 15 150 40 22 25/20 2/35 4/32 
19 4 15 150 40 33/47 45 73/75 72 
20 6 15 150 400 33/21 22 13/34 2/35 
21 4 15 150 400 66/46 75/45 66/74 2/73 
22 8 10 300 220 83/1 818/1 93/2 90/2 
23 8 5 300 220 13/0 11/0 21/0 18/0 
24 8 10 10 220 5/1 81/1 4/2 90/2 
25 8 5 10 220 2/1 11/0 92/1 181/0 
26 8 10 150 40 73/1 25/2 77/2 6/3 
27 8 5 150 40 33/1 25/1 13/2 2 
28 8 10 150 400 66/1 2 66/2 2/3 
29 8 5 150 400 4/1 225/1 24/2 96/1 
30 8 15 300 40 06/2 5/2 30/3 4 
31 8 15 10 40 2 5/2 2/3 4 
32 8 15 300 400 2 5/2 2/3 4 
33 8 15 10 400 2 75/2 2/3 4/4 
34 6 5 300 400 66/19 5/18 46/31 6/29 
35 4 5 300 40 66/38 5/32 86/61 52 
36 4 5 10 400 36 42 6/57 2/67 
37 6 5 10 40 11 15 6/17 24 
38 6 10 10 400 16 75/19 6/25 6/31 
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 در مخلوط دوتاييو پيرن تغليظ اسنافتن واريانس برای فاکتور  تحليل - 3جدول

 منبع 
 (Pپیرن ) (Aاسنافتن )

df SS MS  مقدارF   مقدارP df SS MS  مقدارF  مقدارP 

ظ )
غلی

ر ت
تو

فاک
س 

یان
وار

ل 
حلی

ت
E) 

 <0001/0 48/710 62/330 99/10579 32 <0001/0 47/83 64/367 78/11764 32 مدل

pH 2 13/8858 06/4429 65/1005 0001/0> 2 02/8451 51/4225 20/9080 0001/0> 

M 2 29/74 14/37 43/8 0250/0 2 15/63 57/31 86/67 0002/0 

CA 2 58/55 79/27 31/6 0429/0 2 40/2 20/1 58/2 1699/0 

CP 2 521/9 76/4 08/1 4072/0 2 11/12 05/6 01/13 0104/0 

pH × M 4 79/181 44/45 31/10 0124/0 4 46/35 86/8 05/19 0031/0 

pH × CA 4 74/39 93/9 25/2 1980/0 4 78/3 94/0 03/2 2276/0 

pH × CP 4 76/9 44/2 55/0 7062/0 4 29/18 57/4 82/9 0138/0 

M × CA 4 81/25 45/6 46/1 3378/0 4 20/3 80/0 72/1 2811/0 

M × CP 4 53/23 88/5 33/1 3722/0 4 46/5 36/1 93/2 1341/0 

CA × CP 4 21/10 55/2 57/0 6913/0 4 16/4 04/1 23/2 2005/0 
   46/0 32/2 5   40/4 02/22 5 باقی مانده

    326/10582 37    807/11786 37 کل

ظ )
غلی

ر ت
تو

فاک
س 

یان
وار

ل 
حلی

ت
E

ده
 ش

ام
دغ

( ا
 

 <0001/0 04/716 15/754 10/10558 14 <0001/0 57/114 54/1151 44/11515 10 مدل

pH 2 65/11081 82/5540 31/551 0001/0> 2 24/10353 62/5176 07/4915 0001/0> 

M 2 82/120 41/60 01/6 0069/0 2 97/95 98/47 56/45 0001/0> 

CA 2 21/100 10/50 98/4 0144/0      

CP      2 36/18 18/9 71/8 0015/0 

pH × M 4 97/142 74/35 55/3 0187/0 4 46/50 61/12 97/11 0001/0> 

pH × CP      4 54/29 38/7 01/7 0008/0 
   05/1 22/24 23   05/10 35/271 27 باقی مانده

    32/10582     807/11786 37 کل

 
EA = 20/15 + 20/48  pH1 – 0/051 A2 – 3/22 M1 + 2/37 
M2 - 2/20  CA,1 + 1/72  CA,2 – 0/47  pH1×M1 - 1/93 

pH2×M1 - 1/93 pH1×M2 + 4/27  pH2×M2                             )9( 
R2 = 0/9941          R2

Adj = 0/9920          R2 Pred = 0/9827   
 

 باشد سطوح کد شده هر عامل می : 2و1
 

EP = 20/43 + 20/70  pH1 – 2/06 pH2 – 2/13 M1 – 0/065 
M2 – 1/08  CP,1 – 0/32 CP,2 – 1/44 pH1×M1 + 0/22 

pH2×M1 - 0/67 pH1×M2 + 0/36  pH2×M2   – 1/71 
pH1×CP,1 + 0/48  pH2×CP,1 + 0/74  pH1×CP,2 – 0/78 
pH2×CP,2                                                                     )10( 
R2 = 0/9977           R2

Adj = 0/9963           R2 Pred = 0/9864  

 
1  

 دو پاسخ فاکتور تغلیظ و درصد بازیابی مورد محاسبه و بررسی قرار گرفتند.
بر مربع ماتریس طرح  1در ادامه، با روش تحلیل رگرسیون چندتایی

، 4و  3های آزمایش و با توجه به ضرایب رگرسیونی در جدول
مدل ریاضی به صورت رابطه چند جمله ای مرتبه دوم )کد شده( 

برای هر یک   R%و  Eجهت توصیف هر یک از پاسخ های مقدار 
. ]27-24[ای در سیستم دوتایی ارایه گردید از ترکیبات چندحلقه

های ریاضی ارائه شده همان مدل 12تا  9ای جملهروابط چند 
 است.  R%و  Eپاسخ های مقدار برای 

 

 ارزیابی مدل

 هایهای اصلی و برهمکنش، اثرات عامل4و  3با توجه به جداول 
 باشد.  05/0کمتر از  Pآنها از نظر آماری وقتی معنی دارند که 

 باشد. برای هر ضریب مقادیر کوچکتر بیانگر معنی داری بیشتر می

(1)  Multiple linear regression 
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 واريانس برای فاکتور بازيابي اسنافتن و پيرن در مخلوط دوتاييتحليل  – 4جدول 
 

 منبع
 (Pپیرن ) (Aاسنافتن )

 df SS MS  مقدارF   مقدارP df SS MS  مقدارF  مقدارP 

ی )
یاب

باز
ور 

کت
 فا

س
یان

وار
ل 

حلی
ت

%
R

) 

 <0001/0 48/710 39/846 79/27084 32 <0001/0 47/83 18/941 85/30117 32 مدل

pH 2 81/22676 40/11338 65/1005 0001/0> 2 62/21634 31/10817 20/9080 0001/0> 

M 2 20/190 10/95 43/8 0250/0 2 68/161 84/80 86/67 0002/0 

CA 2 29/142 14/71 31/6 0429/0 2 14/6 07/3 58/2 1699/0 

CP 2 37/24 18/12 08/1 4072/0 2 01/31 50/15 01/13 0104/0 

pH × M 4 40/465 35/116 33/10 0124/0 4 79/90 69/22 05/19 0031/0 

pH × CA 4 75/101 43/25 25/2 1980/0 4 69/9 42/2 03/2 2276/0 

pH × CP 4 00/25 25/6 55/0 7062/0 4 84/46 71/11 82/9 0138/0 

M × CA 4 07/66 51/16 46/1 3378/0 4 19/8 04/2 72/1 2811/0 

M × CP 4 26/60 06/15 33/1 3722/0 4 99/13 49/3 93/2 1341/0 

CA × CP 4 14/26 53/6 57/0 6913/0 4 65/10 66/2 23/2 2005/0 
   19/1 95/5 5   2746337/11 37/56 5 باقی مانده

    75/27090 37    22/30174 37 کل

س 
یان

وار
ل 

حلی
ت

ی 
یاب

باز
ور 

کت
فا

- 
ده

 ش
غام

اد
 

 <0001/0 07/716 62/1930 74/27028 14 <0001/0 57/114 95/2948 55/29479 10 مدل

pH 2 04/28369 52/14184 31/551 0001/0> 2 31/26504 15/13252 07/4915 0001/0> 

M 2 30/309 65/154 07/6 0069/0 2 69/245 84/122 56/45 0001/0> 

CA 2 55/256 27/128 98/4 0144/0      

CP      2 01/47 50/23 71/8 0015/0 

pH × M 4 00/366 50/91 55/3 0187/0 4 20/129 30/32 97/11 0001/0> 

pH × CP      4 64/75 91/18 01/7 0008/0 
   69/2 01/62 23   72/25 67/694 27 باقی مانده

    75/27090 37    22/30174 37 کل

 
%RA = 34/64 + 32/77  pH1 – 0/082 A2 – 5/16 M1 + 3/80 

M2 - 3/52  CA,1 + 2/75  CA,2 – 0/74  pH1×M1 - 3/09 

pH2×M1 - 3/09 pH1×M2 + 6/83  pH2×M2                              )11( 

R2 = 0/9870           R2
Adj = 0/9885            R2 Pred = 0/9777   

%RP = 32/69 + 32/12  pH1 – 3/29 pH2 – 3/40 M1 – 0/10 

M2 – 1/74  CP,1 – 0/52 CP,2 – 2/31 pH1×M1 + 0/36 

pH2×M1 - 1/08 pH1×M2 + 0/57  pH2×M2   – 2/74 pH1×CP,1 

+ 0/77  pH2×CP,1 + 1/19  pH1×CP,2 – 1/26 pH2×CP,2            )12( 

R2 = 0/9977            R2
Adj = 0/9963            R2 Pred = 0/9864  

 
های مثبت و منفی برای هر ضریب به ترتیب نشان دهنده علامت

باشد. اثرات افزاینده و کاهنده یا رقابتی بر روی پاسخ مورد نظر می

ها در این بررسی مدل ریاضی هر چهار عامل و نیز برهمکنش آن
 بود ارایه گردیده است.  05/0کمتر از  Pوقتی مقدار 

 (R%) بیبازیادرصد و  (E) تغلیظ واریانس برای مقادیر فاکتور تحلیل
 تحلیل 4و  3 ولاجد طبق نتایج مندرج دربه دست آمده انجام شد. 

ای عامل برای چهار پاسخ مورد مطالعه به گونه 4ترتیب اثر ، واریانس
محلول اولیه بیشترین اثر را روی چهار پاسخ دارد  pHاست که 

  .]27-24[ (5)شکل 
، R ، (9977/0 ،9870/0% و E برای 2R تعیین ضریب مقدار

مقدار  ماندهای باقی که نشان دهنده این است (9941/0، 9977/0
 رگرسیونی مدل بوسیله واریانس وکسر زیادی از باشداچیز مین

 تجربی هایداده بر شود که نشان دهنده این است مدل توجیه
 دارد. بهتری انطباق

 Pred
2R ساخت در که دهدمی نشان هاییداده با را مدل انطباق میزان 

  موجود هایداده با را مدل انطباق میزان 2R ولی اندنرفته کار به مدل
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مقدار تاثير پارامترها روی درصد فاکتور )قسمت بالای شکل( و  تغليظ اسنافتن ها روی پاسخ فاکتوررهمکنش عاملمنحني اثرات اصلي و ب - 5شکل 

 اسنافتن و پيرن )قسمت پايين شکل( تغليظ بازيابي و فاکتور 

 
 نزدیک مقادیراین  .دهدمی نشان اند، رفته کار به مدل ساخت در که

Pred  (برای 1 به
2R های فاکتور پیش پاسخ برای  )شده بینی پیش

 مطالعه ( مورد9827/0، 9864/0، 9777/0، 9864/0) تغلیظ و بازیابی
 یشده پیشگویی مقادیر و تجربی مقادیر بین زیاد وابستگی یدهنده نشان
 طور به شده ارائه مدل هایپیشگویی نتیجه در .باشدمی پاسخ

  .است منطبق تجربی هایداده بر بخش رضایت
adj

2R )2 مقدار )یافته تعدیلR تعداد و نمونه اندازه برای را 
adjمقدار بالای  .کندمی تصحیح مدل داخل هایعبارت

2R  برای
مربوط به پیش تغلیظ اسنافتن به ترتیب  R%  و Eهای پاسخ مدل
 دهدمی باشد که نشان می 996/0و996/0و برای پیرن  988/0و  992/0

که کسر واریانس مربوط به فاکتور تغلیظ و بازیابی برای هر یک از 
توان نسبت داد آنالیت ها نسبت به کل را به متغیر های مستقل می

%  و  4/0% و  2/1% و  8/0و به ترتیب برای اسنافتن و پیرن تنها 
% از کل واریانس بوسیله مدل توجیه نمی شود. بنابراین مدل  4/0

 . ]27-24[ رضایت بخشی با داده های تجربی داردسازگاری 
بیشترین تاثیر  pHشود که نشان داده می 5شکل  نمودارهای در

را دارد و سایر پاسخ ها به  تغلیظ بازیابی و فاکتور روی پاسخ های
 توانتواند داشته باشد. بنابراین میمراتب تاثیر کمتری روی پاسخ می

 pHادعا کرد که بیشترین تاثیر روی واریانس کل و پاسخ از تغییرات 
 شود.ناشی می
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 مقادير بهينه بدست از تابع مطلوبيت و سه آزمايشي که بيشترين مقدار مطلوبيت را برخوردارند.  - 5جدول 

 تابع مطلوبیت درصد بازیابی پیرن درصد بازیابی اسنافتن pH M (mg) CA (µg/L) CP (µg/L) EA EP شماره

1 4 15 150 400 19/47  02/47  35/75  50/76  997/0  

2 4 15 150 220 19/47  35/45  35/75  37/73  989/0  

3 4 15 300 400 10/45  02/47  37/73  50/76  980/0  

 
 تعیین شرایط پیش تغلیظ 

 ( Eدر این مطالعه هدف ماکزیمم کردن مقدار فاکتور تغلیظ )
 کلی  1در این حالت تابع مطلوبیت( است. R%و درصد بازیابی )

های انفرادی و مقادیر بهینه برای پارامترهای موثر بر هریک و مطلوبیت
در پیش تغلیظ همزمان اسنافتن و پیرن در   R% و E هایاز پاسخ

 بدست آمد. 7نسخه  Design Expertمخلوط دوتایی با استفاده از نرم افزار 
 کندبه ترتیب توابع مطلوبیت را معرفی می Design Expertنرم افزار 

برای بهینه سازی  R% و Eکه نتیجه سه بهینه سازی برتر همزمان 
 . ]27-24[آورده شده است  5همزمان پیش تغلیظ اسنافتن و پیرن در جدول 

 

 درصد بازیابینبودن مقدار  بررسی دلایل بالا

 محدودیت طیفی

که بتواند بخوبی اسنافتن و  کرددر ابتدا باید از حلالی استفاده 
گیری دستگاهی پیرن را درخود حل کند. در مرحله بعد نوبت به اندازه

های اکثر حلال رسد.می فرابنفش-طیف نورسنج مرئیبا دستگاه 
چندحلقه گیری ترکیبات واجذب در ناحیه فرابنفش که محدوده اندازه

های پوشاندن پیکو موجب  دارد طیف جذبی بسیار قوی است ای
 ،اتیل استات ،متانول ،های اتانولشود. از بین حلالها میجذبی آنالیت
استون و  ،استونیتریل ،نرمال هگزان ،دی کلرومتان ،استیک اسید

 کلروفرم بهترین نتیجه  و کمترین مزاحمت را نرمال هگزان داشت.
 

 قدرت واجذبی حلال

ناحیه طیفی فرابنفش و در  با وجود نداشتن پیک جذبی شدید 
های طیفی در ناحیه مورد نظر، حلال واجذب نرمال هگزان محدودیت

 بدون مزاحمت می تواند استفاده شود. نرمال هگزان اسنافتن را بهتر از پیرن
  گردد.کند و در نتیجه اسنافتن کمی بیشتر از جاذب واجذب میدر خود حل می

 

 انتخاب نشدن کلیه سطوح

 اجرا 81 برابر  43 عامل در سه سطح بررسی شود، تعداداگر چهار 
اجرا برای   38مربوطه فقط به بهینه  -دیلازم است. اما در طرح 

 درصد بازیابیآزمایش نیاز است و  سطوحی که می تواند مقدار 

 
1  

ره . با توجه به نمودارهای تک متغیبالاتری داشته باشد وجود ندارد
 توان این دلیل را اثبات نمود.نشان داده شد می  6که در شکل 

میکرو گرم بر لیتر اسنافتن و پیرن  100برای مقادیر با غلظت کمتر از 
توان به طور واضح ملاحظه نمود که فاکتور بازیابی مقادیر بالایی دارد می

 که در نمودار های پایین رسم شده میلی گرم جاذب 15اما این سطوح با مقدار 
های پایین آورده شده آورده نشده است. همانطور که در شکل در طرح

 توان اثیات نمود.  ها برای وجود مقدار درصد بازیابی بیشتر را میاین محدودیت
 

 اثر یون های مزاحم در پیش تغلیظ

 هایای آروماتیک در نمونهبطور طبیعی در پیش تغلیظ ترکیبات چندحلقه
 مزاحم با بار مثبت یا منفی یا ترکیبات با ساختارهای حقیقی آب مقداری از یون

ی حقیقی مشابه وجود دارند. برای بررسی عملکرد پیش تغلیظ در نمونه
ها و ترکیبات مشابه آورده شده است انواع یون 6همانطور که در جدول 

مورد بررسی قرار گرفت و حد تغییر مورد بررسی قرار گرفت. مقدار تغییر در 
  .]52[% در شدت جذب بعد از پیش تغلیظ نظر گرفته شد  5ییر  این تحقیق، تغ
 های اسیدی مورد ارزیابی قرار گرفت pHهای مزاحم نیز در اثر یون

ها ها نسبت به کاتیونکه به دلیل مثبت شدن بار سطحی، آنیون
 مزاحمت بیشتری داشتند و بیشترین مزاحمت مربوط به ترکیباتی بود

 که ساختاری تقریبا مشابه اسنافتن و پیرن داشتند.

 

 در نمونه حقیقی  PAHsگیری اندازه

های کم اسنافتن و پیرن از فاکتور در شرایط آزمایشگاهی غلظت
باشد. پیش تغلیظ و درصد بازیابی از مقدار قابل توجهی برخوردار می

های حقیقی چهار نمونه آب نمونهبرای ارزیابی فرآیند پیش تغلیظ در 
 شرب شهری، آب چاه، آب رودخانه و فاضلاب شهری انتخاب شد. 

های انجام شده روی این چهار نمونه هیچ گونه ترکیب در آزمایش
ای یافت نشد و در مرحله بعد با تزریق مقدار معلومی آروماتیک چند حلقه

های مربوط با الیز نمونهمیکروگرم برلیتر، آن 50از این ترکیبات معادل با 
پذیری بالای این روش هیچ همان روش انجام شد. با توجه به گزینش

 ].54-52[سازی نمونه برای انجام آزمایش ها لازم نیست گونه پیش آماده

(1)  Desirability 
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 . ميلي گرم جاذب(15و مقدار 4برابر با  pHميلي ليتر محلول آب نمونه در 250) غلظت اوليهنسبت به و )ب( اسنافتن )الف( و درصد بازيابي  تغليظ فاکتور  -6شکل 

 ميکروگرم بر ليتر( 100غلظت  4برابر با  pHميلي ليتر محلول آب نمونه در 250) نسبت به مقدار اوليه جاذب و )د( پيرن اسنافتن)ج( فاکتور  تغليظ و درصد بازيابي 
 

 های مزاحم بر فرآيند پيش تغليظ اسنافتن و پيرن در مخلوط دوتايي.تاثير يون  - 6جدول 

 (mg/L) حد تاب آوری یون 

 300 2+, Mg2+, Ca+, K+Na 1100(µg/L)اسنافتن  
 -, F -2

3O, C-2
4O, S-

3ON 400 
 5 فتالوسیانین، سیاه راکتیو، قرمز دایرکت 

 400 2+, Mg2+, Ca+, K+Na 1100(µg/L) پیرن 
 -, F -2

3O, C-2
4O, S-

3ON 350 
 5 فتالوسیانین، سیاه راکتیو، قرمز دایرکت 

 
 نمونه حقيقي بر فرآيند پيش تغليظ اسنافتن و پيرن بافتتاثير  - 7 جدول

  (µg/L)مقدار اضافه شده (µg/L)مقدار یافت شده درصد بازیابی )%(
 شهریآب شرب  اسنافتن پیرن (a)اسنافتن (a)پیرن (b)اسنافتن (b)پیرن

  0 0  (c ) 0 0  
(±3) 88 (±2) 96 44 48 50 50  

 آب چاه 0 0 0 0  
(±4) 88 (±3) 96 44 48 50 50  

 آب رودخانه 0 0 0 0  
(±3) 86 (±5) 94 43 47 50 50  

 پساب شهری 0 0 0 0  
(±4) 80 (±3) 90 40 45 50 50  

aگیری شده: میانگین سه بار اندازه               bگیریبرای سه بار اندازه استاندارد انحراف پرانتز، : در                      cدیده نشده : 
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 وهش با منابعاين پژگي مقايسه ارقام شايست – 8جدول 

 روش پیش تغلیظ آنالیت
 روش

 اندازه گیری
 مرجع درصد بازیابی حد کمی حد تشخیص گستره خطی غلظت

 این مطالعه µg/L µg/L 34 µg/L 84 µg/L 96  20تا  UV-Vis 4/0 استخراج فاز جامد اسنافتن
 ng/L ng/L 9/0  µg/L 3/19 [21] 1000تا  HPLC 0/3 استخراج نقطه ابری با تریتون اسنافتن
 این مطالعه µg/L µg/L 25 µg/L 114 µg/L 88  20تا  UV-Vis 0/2 استخراج فاز جامد پیرن
 ng/L ng/L 8/1  µg/L 2/13 [21] 2000تا  HPLC 9/5 ای با تریتوناستخراج نقطه پیرن

 
 توان نتیجه گرفت که هر چه ماتریکسمی 7نتایج حاصل در جدول از 

 تر شود، مزاحمت برای جذب و پیش تغلیظ توسط نانو ذراتنمونه پیچیده
گردد و از مقادیر بازیافت کمتری فریت کبالت اصلاح شده بیشتر می

شود مقادیر برخوردار خواهد شد. طبق نتایج جدول، ملاحظه می
یافت شده یا بازیابی اسنافتن در مقایسه با پیرن بیشتر است و علت 

 ].55[باشد حلالیت بیشتر اسنافتن در حلال نرمال هگزان می
 

 موجود هایروش سایر با روش این شایستگی ارقام مقایسه

 اسنافتن مخلوط گیری اندازه روش این با بار از آنجایی که اولین
 گیریموارد مقایسه به موارد اندازه شده است، انجام را مخلوط از پیرن و

 از مقایسه انجام گرفته  چنانچه تکی اسنافتن یا پیرن محدود شد.
های این روش تشخیص گرچه حد گردد،می ملاحظه 8در جدول 

 گیری همزمان به مقدار دو روش مورد مقایسه نیست اما اندازه
 گیری همزمان دو آنالیت را با روشاز آنجا که این روش قابلیت اندازه

 کند، فرابنفش فراهم می-بسیار ساده و سریع طیف سنجی مرئی
 .است قبول قابل همزمانی گیریچنین اندازه ارزش بوده و نتایج برای با

 

 گیرینتیجه
در این مطالعه از جاذب جدید و موثر نانو ذرات فریت کبالت 

لیظ مقادیر بسیار کم در اصلاح شده با پلی آسپارتیک برای پیش تغ
. از طریق مخلوط اسنافتن و پیرن استفاده شدلیتر حد میکروگرم بر 

معادلات جذب و مشخص شدن ضرایب جذب در دو طول موج 
برای تعیین بهینه  -دی ی. طرح آزمایشحاصل شدمعادلات مربوط 

مدل مناسب و یافتن شرایط بهینه در فاکتور پیش تغلیظ و درصد 

 .بازیابی مربوط به پیش تغلیظ اسنافتن و پیرن استفاده گردید
 می دهد.محلول به خود اختصاص  pHدر بین عامل ها را بیشترین اثر 

گردد. در ادامه ها میدر پاسختغییر جزیی در آن باعث تغییر زیاد 
آیند پیش تغلیظ در نمونه های حقیقی بررسی شده که هر چقدر فر

تداخل و مزاحمت بیشتر و فاکتور پیش  .نمونه پیچیده تر باشد بافت
ین روش در این است که ازیت شود. متغلیظ و بازیابی کمتر می

پیش تغلیظ با نانوذرات مغناطیسی فریت کبالت اصلاح شده علاوه 
مایع و ..( -های مرسوم )مانند مایعمدی لازم، نسبت به روشآبر کار
 بالقوه آلی هایحلال از زیادی نسبتاً مقادیر از استفاده به نیازی

استخراج نقطه  ی چونهم چنین در مقایسه با روشندارد.  خطرناک
ابری هم در مدت زمان کوتاه تری پیش تغلیظ قابل انجام است و 

مورد نیاز  مرحله پاکسازیمراتب از به  مرحله واجذبی با حلال هم
اندازه گیری ترکیبات چند حلقه ای آروماتیک در . ساده تر است آن

ولی شود اینگونه کارها عمدتا توسط دستگاه کروماتوگرافی انجام می
 فرابنفش -مریی طیف نورسنجگاه از دستبطور ساده هش ودر این پژ

های که علاوه بر سادگی و سهولت بکارگیری، آلودگی استفاده شد
. های کروماتوگرافی استحاصل از کار با آن به مراتب کمتر از روش

نانوذرات فریت کبالت اصلاح شده با آسپارتیک اسید همچنین جاذب 
های پیش ت به سایر روشبسبیشتری ن بازیابیفاکتور پیش تغلیظ و 

 تغلیظ این ترکیبات از خود نشان داد.
 
 

 
 1402/  03/  22 پذیرش : تاریخ   ؛  1401/  08/  26 دریافت : اریخت
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