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چکیده: یکی از بهترین روش ها برای استخراج سریم از فروسیلیکومنیزیم، استفاده از حلال های آلی است. در این مطالعه، از یک روش سریع، 
حساس و انتخاب پذیر طیف نورسنجی برای تعیین مقدار بسیار کم سریم موجود در فروسیلیکومنیزیم، استفاده شده است. بر این اساس، چندین حلال 
آلی مورد بررسی قرار گرفته و معرف کلروفرم به عنوان بهترین حلال برای استخراج سریم موجود در فروسیلیکومنیزیم انتخاب شده و درصد استخراج 
95/5 % گزارش شده است. عامل های تاثیر گذار بر استخراج، شامل حجم حلال، مدت تماس فاز آبی و آلی و pH مورد مطالعه قرار گرفته و شرایط 
بهینه استخراج شامل 11 میلی لیتر معرف کلروفرم، مدت 3 دقیقه و pH برابر با 10/7 به دست آمده است. به منظور بررسی دقت روش مذکور، نتایج 
روش با نتایج مواد استاندارد تایید شده با استفاده از دستگاه پلاسمای جفت شده القایی )ICP( و فلورسانس پرتو ایکس )XRF( مورد مقایسه قرار 

گرفت و تفاوت بسیار کمی به دست آمد. بنابراین، روش پیشنهاد شده با صحت و دقت بالا برای تعیین سریم به کار گرفته شد.

واژه های کلیدی: سریم، استخراج، فروسیلیکو منیزیم، حلال آلی، طیف نورسنجی

مقدمه
در سال های اخیر، توجه زیادی به استخراج و تعیین عناصر گروه 
لانتانیدی، شده است ]1 تا 2[ سریم و لانتانیم به عنوان عناصر فعال 
فروسیلیکو  مانند  بالا  کیفیت  با  ترکیباتی  و  مواد  تولید  در  آلیاژ  یا 
منیزیم استفاده می شود ]3[. عدد اتمی عناصر گروه لانتانیدی، 57 تا 
71 است  به طوری که ویژگی آن ها به یکدیگر شبیه بوده و جدایش 

آن ها با درصد خلوص بالا مشکل است ]4 تا 5[. عناصر این گروه، 
در طبیعت با نسبت های وزنی مشخص وجود ندارند،  به طوری که 
بر اساس مکان های استخراج، نسبت های متفاوتی از این عناصر 
متفاوتی  معدنی، موجود هستند. روش های  متفاوت  در گونه های 
مانند طیف سنجی نشر اتمی]2[، طیف سنجی فلورسانس پرتو ایکس 
استفاده  مورد  تعیین عنصر سریم  برای   ]7[ ]6[ و طیف نورسنجی 
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قرار گرفته است. امروزه پیداکردن روش مناسب برای تعیین سریم 
برای  طیف نورسنجی  روش  است  به طوری که  اهمیت  حائز  خیلی 
تعیین عنصر سریم روش ارزان و ساده است]7 تا 8[. عناصر این 
صنایع  در  دارند  که  بالایی  خیلی  پذیری  واکنش  دلیل  به  گروه، 
متالورژی از اهمیت بالایی برخوردار هستند. ترکیبات مشخصی از 
البته، ممکن است  آن ها به صورت میش-متال طراحی می شوند. 
عناصر خاصی از بین آن ها انتخاب شوند و لازم نباشد همه آن ها 
ولانتانیم جزء  دو عنصر سریم   .]9[ باشند  موجود  در میش–متال 
]10[،  به طوری که  می آیند  به حساب  میش–متال  اصلی  ترکیبات 
ترکیب میش-متال شامل 45 تا60 % سریم، 25 تا 35 % لانتانیم، 
6 تا 12 % پراسودمیم، 3 تا 6 % نئودمیم و مقدار خیلی کم از سایر 
عناصر است. میش-متال ها از ویژگی های قابل توجهی برخوردار 
هستند که می توان میل به انجام واکنش بالا با سایر ناخالصی ها 
و عناصر مضر مانند سولفور و حذف آن ها و بهبود ریخت ساختار 
تولیدی اشاره کرد]11 تا 12[. قابل ذکر است میش-متال ها به دلیل 
واکنش پذیری بالا، به عنوان عامل کاهنده و عامل افزودنی مفید 
مانند  آلیاژ های جرقه ساز در فرایند های متفاوتی مانند فولادسازی 
استفاده می شوند ]9[ و همچنین، در تولید چدن نشکن و ترکیبات 
تولید چدن  در   .]3[ دارند  کاربرد  منیزیم  فروسیلیکو  مانند  فروآلیاژ 
نشکن برای گوگردزدایی از فروسیلیکو منیزیم استفاده می شود که 
موجب بهینه سازی ساختار چدن نشکن با گرافیت کروی می شود. 
فروآلیاژ ها به ویژه فروآلیاژ های حاوی میش-متال به طور گسترده در 
تنظیم ترکیب فولاد و تولید فولاد های با کیفیت بالا برای کاربرد های 
مهم مانند راه آهن، قطعات اتومبیل و سایر قطعات مهندسی ]13[ 
نقش به سزایی دارند ]14 تا 17[. در مطالعه حاضر، با توجه به اهمیت 
سریم موجود در میش-متال، ویژگی های شیمیایی و تعیین غلظت 
آن مورد بررسی قرار گرفت. برای این منظور روش های متفاوتی 
مانند روش فلورسانس پرتو ایکس1، پلاسمای جفت شده القایی2 و 
طیف نورسنجی وجود دارند که اساس روش طیف نورسنجی بر مبنای 
شیمی تر3  بوده و با توجه به در دسترس بودن، ارزان بودن و نیز انجام 
تجزیه به شکل گزینشی بر روی عنصر مورد نظر، از اهمیت بالایی 

برخوردار است. قابل ذکر است برای استخراج محلول شامل سریم، 
حلال های متفاوتی به کار گرفته شده است ]18 تا 21[ به طوری که 
در این کار، با بررسی دقیق فروسیلیکو منیزیم، از حلال کلروفرم 

استفاده شده است. 

بخش تجربی
آماده سازی نمونه

 ابتدا نمونه فروسیلیکو منیزیم با دستگاه سنگ  شکن خرد شد 
 100 سپس  به دست  آمد.  میلی متر    5 تا  صفر  اندازه  با  ذرات  و 
گرم از ذرات خرد شده به مدت 1 دقیقه با دستگاه آسیاب دیسک           
حلقه ای با دور 1400 در دقیقه پودر شده و به ابعاد میکرون رسید. 
ابعاد نمونه پودر شده پس از عبور از الک های لرزان در جدول 1 

نشان داده شده است.

جدول 1 تجزیه سرندی نمونه

روش آزمایش
فرایند انحلال فروسیلیکو منیزیم

مقدار 0/1 گرم نمونه فروسیلیکو منیزیم آماده شده در مرحله قبل 
با اندازه کمتر از 100 میکرومتر را به 10 میلی لیتر نیتریک اسید 1:1 
) 32/5 %( و 10 میلی لیتر فلوریدریک اسید 40% افزوده شد تا سریم 
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ارزان بودن و  ،دسترس بودن با توجه به در بوده و 1تربر مبنای شیمی نورسنجیطیف اساس روشد که نوجود دار نورسنجیطیف

ابل ذکر است برای استخراج محلول ق اهمیت بالایی برخوردار است. از نظر، مورد عنصرشکل گزینشی بر روی ه ب تجزیهنیز انجام 

منیزیم، از  در این کار، با بررسی دقیق فروسیلیکو کهیطوربه [21 تا 18] ی به کار گرفته شده استمتفاوتهای شامل سریم، حلال

  حلال کلروفرم استفاده شده است.

 

 بخش تجربی

 آماده سازی نمونه

 گرم 100 سپس .دمآ دستهب  مترمیلی 5اندازه صفر تا ذرات با  شد وشکن خرد دستگاه سنگ بامنیزیم  ابتدا نمونه فروسیلیکو     

 .دیرس بعاد میکرونا شده و بهپودر در دقیقه  1400 دور با ایدیسک حلقه بدستگاه آسیا با دقیقه 1به مدت  از ذرات خرد شده

 شده است.نشان داده  1های لرزان در جدول از عبور از الک پسابعاد نمونه پودر شده 

 

 سرندی نمونه تجزیه 1جدول 
درصد 
 وزنی

 مقدار وزنی
 )گرم( 

 اندازه سرندی
 )میکرون(

49/0 49/0 1250 
33/0 33/0 1000 
05/0 05/0 800 
18/0 12/0 630 

49/0 49/0 500 
50/0 50/0 315 
96/40 96/40 100 
00/57 04/57 100  

 

 

 

 

                                                           
1.   Wet Chemistry 
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به صورت تری فلورید سریک حل شود. واکنش 1 واکنش انحلال 
را به درستی نشان می دهد. در این واکنش نیتریک اسید به عنوان 

اکسید کننده باعث تولید )Ce )IV  می شود:

4 

 

 روش آزمایش

 یممنیز فرایند انحلال فروسیلیکو

 10 هب رامیکرومتر  100کمتر از  اندازهآماده شده در مرحله قبل با منیزیم  نمونه فروسیلیکوگرم  1/0مقدار 

حل  سریکتری فلورید ت به صورد تا سریم شه فزودا %40لیتر فلوریدریک اسید میلی 10و  (5/32)%  1:1لیتر نیتریک اسید میلی 

  )Ce)IVیدباعث تول عنوان اکسید کنندهتریک اسید بهدر این واکنش نی .دهدنشان می انحلال را به درستی واکنش 1 واکنشد. شو

 شود:می

(1) O2+4H2+4NO4CeF  +Ce34HF+4HNO 
                                                                                             

از  پس .دشداده  رماگ و تا خشک شدن،ه فزودا لیتر سولفوریک اسید غلیظ به آنمیلی 3ف نیتریک اسید مازاد، به منظور حذ سپس

 به .شدرسانده تر لیمیلی 100ه سپس محلول به حجم فزودادست آمده به نمونه بهلیتر کلریدریک اسید غلیظ میلی 8، سرد شدن

 سپس به محلول .دش فزودهل فتالئین اریک اسید افزوده و دو قطره فنلیتر سیتمیلی 2 ،لیتر از محلول به حجم رسیدهمیلی 10

 حلهدر این مر .ودگلی ظاهر شبه رنگ  ،ن تغییر رنگنخستیتا  شدزده مه زمانو هم افزودهبه صورت قطره قطره مونیاک آ ،فوق

یانید سپتاسیم لیتر میلی 4 ،ست آمدهدبه به محلولسپس  .تشکیل می شود (NO2(4NH)(3Ce)6)هگزانیتراتو سریم کمپلکس 

(KCN) دیآمی دستبهنید سیاسریم که در این مرحله، کمپلکس طوریهب .شدداده  گرماگراد درجه سانتی 70تا ده و محلول فزوا. 

 د کرده، دوی محیط سرسپس محلول را تا دما .رنگ شودتا بی افزودهقطره سدیم دی تیونیت  15 ،دست آمدهبهبه محلول  در ادامه

نظر برای  مورد pHنظیم تبه منظور  .شدرنگ گلی ظاهر  دوبارهبا افزودن آمونیاک در نهایت  .دفزوده شا آنل فتالئین به قطره فن

 به این صورت پژوهش استفاده در این کلروفرم موردمعرف . افزوده شدآمونیاک  دیگر، لیترمیلی 5مقدار  سریم، نصراستخراج ع

را در  %5یم کلرید لیتر آمونمیلی 50 و 9:1لیتر آمونیاک میلی 50به همراه (3CHClلیتر کلروفرم )میلی 125 شده است:تهیه 

و با رده کی را از قیف جدا حال فاز آل ها از هم جدا شوند.تا فازشد دقیقه به شدت و مستمر تکان داده  3ریخته و به مدت  دکانتور

. قابل دشروفرم تهیه ن آن، معرف کلزدو هم( O6H3Cن )ولیتر استمیلی 10و  (NO7H9C)هیدروکسی کینولین  -8گرم  3دن فزوا

لی در پایین آمعرف کلروفرم به عنوان حلال  ،( نسبت به آب=3g/cm 1.44dبالای معرف کروفرم ) چگالیذکر است با توجه به 

 گیرد.محلول قرار می

 

 

 → 
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یانید سپتاسیم لیتر میلی 4 ،ست آمدهدبه به محلولسپس  .تشکیل می شود (NO2(4NH)(3Ce)6)هگزانیتراتو سریم کمپلکس 
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 د کرده، دوی محیط سرسپس محلول را تا دما .رنگ شودتا بی افزودهقطره سدیم دی تیونیت  15 ،دست آمدهبهبه محلول  در ادامه

نظر برای  مورد pHنظیم تبه منظور  .شدرنگ گلی ظاهر  دوبارهبا افزودن آمونیاک در نهایت  .دفزوده شا آنل فتالئین به قطره فن
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. قابل دشروفرم تهیه ن آن، معرف کلزدو هم( O6H3Cن )ولیتر استمیلی 10و  (NO7H9C)هیدروکسی کینولین  -8گرم  3دن فزوا

لی در پایین آمعرف کلروفرم به عنوان حلال  ،( نسبت به آب=3g/cm 1.44dبالای معرف کروفرم ) چگالیذکر است با توجه به 

 گیرد.محلول قرار می

 

 

            )1(
لیتر  میلی   3 مازاد،  اسید  نیتریک  حذف  منظور  به  سپس 
سولفوریک اسید غلیظ به آن افزوده و تا خشک شدن، گرما داده 
به  غلیظ  اسید  کلریدریک  لیتر  میلی   8 شدن،  سرد  از  پس  شد. 
نمونه به دست آمده افزوده سپس محلول به حجم 100 میلی لیتر 
رسانده شد. به 10 میلی لیتر از محلول به حجم رسیده، 2 میلی لیتر 
افزوده شد. سپس  افزوده و دو قطره فنل فتالئین  سیتریک اسید 
به محلول فوق، آمونیاک به صورت قطره قطره افزوده و هم زمان 
هم زده شد تا نخستین تغییر رنگ، به رنگ گلی ظاهر شود. در این 
مرحله کمپلکس سریم هگزانیتراتو )NH4(2Ce)NO3(6(( تشکیل 
پتاسیم  لیتر  میلی   4 آمده،  به دست  محلول  به  سپس  شود.  می 
سیانید )KCN( افزوده و محلول تا 70 درجه سانتی گراد گرما داده 
به دست  سیانید  سریم  کمپلکس  مرحله،  این  در  به طوری که  شد. 
دی  سدیم  قطره   15 آمده،  به دست  محلول  به  ادامه  در  می آید. 
تیونیت افزوده تا بی رنگ شود. سپس محلول را تا دمای محیط 
با  سرد کرده، دو قطره فنل فتالئین به آن افزوده شد. در نهایت 
 pH افزودن آمونیاک دوباره رنگ گلی ظاهر شد. به منظور تنظیم
لیتر دیگر،  برای استخراج عنصر سریم، مقدار 5 میلی  مورد نظر 
آمونیاک افزوده شد. معرف کلروفرم مورد استفاده در این پژوهش 
 )CHCl3( به این صورت تهیه شده است: 125 میلی لیتر کلروفرم
به همراه50 میلی لیتر آمونیاک 1:9 و 50 میلی لیتر آمونیم کلرید 
و مستمر  به شدت  دقیقه   3 به مدت  و  ریخته  دکانتور  در  را   %5
تکان داده شد تا فازها از هم جدا شوند. حال فاز آلی را از قیف جدا 
 )C9H7NO( کینولین  هیدروکسی  گرم 8-   3 افزودن  با  و  کرده 
و 10 میلی لیتر استون )C3H6O( و هم زدن آن، معرف کلروفرم 
تهیه شد. قابل ذکر است با توجه به چگالی بالای معرف کروفرم 
)d=1.44 g/cm3( نسبت به آب، معرف کلروفرم به عنوان حلال 

آلی در پایین محلول قرار می گیرد.

تعیین غلظت با دستگاه طیف نورسنج
در این پژوهش برای اندازه گیری غلظت سریم استخراج شده 
با  طیف نورسنج  دستگاه  از  نظر،  مورد  معرف  با  آبی  محلول  از 
مشخصات Spectronic 21 Milton Roy Company استفاده 
و برای آشکارسازی سریم، دستگاه روی طول موج مشخصه سریم 
یعنی nm 490 تنظیم شده است ]22[. شکل 1 نمودار درجه بندی 
دستگاه طیف نورسنج را نشان می دهد. محلول های مورد نیاز برای 
درجه بندی، از محلول استاندارد 1000 میلی گرم بر لیتر سریم با برند 

سیگما-آلدریچ و شماره فراورده 16734 تهیه شده است. 
        

شکل 1  نمودار درجه بندی دستگاه طیف نورسنج 

برای این منظور محلول فاز آلی حاوی سریم، با دکانتور از فاز آبی 
جدا و به دستگاه طیف نورسنج انتقال داده شد. با تنظیم دستگاه و 
استفاده از نمونه استاندارد1 درکنار نمونه مورد نظر، مقدار پرتو جذب 
شده مشخص شد. سپس با استفاده از فرمول بیر- لامبرت، ضریب 
جذب مولی با نمونه استاندارد  به دست آمد. مقدار پرتو جذب شده با 
عنصر سریم را از دستگاه گرفته و از معادله 2، غلظت عنصر سریم 

در فاز آلی تعیین شد.
A=ε b C                                                              )2(

 
در این رابطه، C غلظت عنصر مورد نظر، b طول سل، ε ضریب 

جذب مولی و A مقدار پرتو جذب شده با عنصر مورد نظر است.

عبدوس و همکاران 

1. CRM 347                 
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 نورسنجطیف دستگاه با تعیین غلظت

 با مشخصات نورسنجفطیدستگاه از  ،نظر معرف مورد باگیری غلظت سریم استخراج شده از محلول آبی ی اندازهبرا پژوهشدر این 

Spectronic 21 Milton Roy Company طول موج مشخصه سریم یعنی  رویدستگاه  آشکارسازی سریم، برای استفاده وnm 490 

از  ،بندیدرجه ایبرهای مورد نیاز محلول را نشان می دهد. نورسنجطیفدستگاه  بندیدرجهنمودار  1شکل  .[22]شده استتنظیم 

 تهیه شده است.  16734 فراوردهو شماره  لدریچآ-گرم بر لیتر سریم با برند سیگمامیلی 1000محلول استاندارد 

 

 

 

 

 

 

 

  سنجنورطیفدستگاه  بندیدرجهنمودار  1شکل

با تنظیم دستگاه  .دشانتقال داده  سنجنورطیف و به دستگاه ز آبی جدادکانتور از فا با ،سریمحاوی محلول فاز آلی برای این منظور 

، لامبرت -با استفاده از فرمول بیر سپس. دششده مشخص  جذب پرتومقدار  ،نظر و استفاده از نمونه استاندارد در کنار نمونه مورد

، غلظت 2 معادلهعنصر سریم را از دستگاه گرفته و از  باذب شده ج پرتومقدار  .دمدست آهب 1استاندارد نمونه باضریب جذب مولی 

 د.شعنصر سریم در فاز آلی تعیین 

(2) A=ε b C 

                                                           
1  . CRM 347 
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نتیجه ها و بحث
شناسایی فاز فروسیلیکو  منیزیم با پراش پرتو ایکس

اولیه  نمونه  به  مربوط  ایکس  پرتو  پراش  الگوی   2 شکل  در 
فروسیلیکو منیزیم نشان داده شده است که در آن عناصر آهن و 
سیلیکون و منیزیم به صورت ترکیب های متفاوت فردیسیلیسایت1، 
کلسیم- تایی  سه  ترکیب  فرسیلیسایت3و  سیلیساید2،  منیزیم 

مانند  عناصر  سایر  آن  در  و  شود  می  مشاهده  سیلیکون-سریم 
لانتانیم به دلیل ناچیز بودن، مشاهده نمی شود. در جدول 2 تجزیه 

عنصری مربوط به نمونه استاندارد نشان داده شده است.

شکل 2  الگوی پرتو ایکس نمونه فروسیلیکو منیزیم استاندارد 

  XRFجدول 2 تجزیه عنصری نمونه استاندارد با

*)به دلیل مقدار خیلی کم Ti، دستگاه XRF قادر به تشخیص نبوده است.(
**)مقدار واقعی بر حسب گواهینامه استاندارد 0/45تایید شده است.(

تأثیر نوع حلال آلی بر استخراج سریم 
نمونه،  بستر  از  عنصر  یک  استخراج  فرایند  در  اصلی  عامل 
انتخاب حلال آلی مناسب است. در این پژوهش، تأثیر حلال های 
نرمال،  زایلنول، هگزان  متفاوت شامل کلروفرم، معرف کلروفرم، 
استخراج  فرایند  بر  تولوئن  و  دی متیل سولفوکسید  تتراکلرومتان، 
مورد بررسی قرار گرفته است. نتایج با نمونه مواد استاندارد تایید 
شده4  مورد مقایسه قرار گرفته و حلال آلی با بازده استخراج بالا 
انتخاب شده است. شکل 3 تاثیر حلال های متفاوت در استخراج 
معرف  شود  می  دیده  که  همان طور  می دهد.  نشان  را   سریم 
به حلال  استخراج سریم نسبت  برای  را  بازده  بیشترین  کلروفرم 
های دیگر داشته است که دلیل آن ناشی از وجود 8-هیدروکسی 
کینولین در معرف کلروفرم و تشکیل کمپلکس عناصر مذکور با 

لیگاند حاوي اکسیژن است.

 

 

شکل 3  تأثیر حلال های متفاوت در استخراج سریم و بازده استخراج

تاثیر ترکیب اجزا معرف کلروفرم
اجزای  کلروفرم،  معرف  شدن  مشخص  با  مرحله،  این  در 
گرفت  قرار  بررسی  مورد  استخراج سریم  برای  آن  تشکیل دهنده 
به طوری که ماده 8-هیدروکسی کینولین بیشترین تاثیر را در فرایند 

استخراج داشته است.

روش انتخابی جدید جهت استخراج و تعیین طیف نورسنجی  ... 

1. Ferdisilicite                            2. Magnesium Silicide                          3. Fersilicite                          4. Nist Standard Reference Material 347 
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   XRFبا رداستاندا نمونه نصریع تجزیه 2جدول 

 مقدار
)%( 

مورد  عنصر
  گیریاندازه

9/47 Si 

5/0 Al 

5/45 Fe 

4/0 Ca 

3/4 Mg 

- Ti* 

1/0 Cr 

6/0 Mn 

1/0 Cu 

3/0 La 

4/0 Ce** 

 (.قادر به تشخیص نبوده است XRFدستگاه ،  Ti)به دلیل مقدار خیلی کم*
 (است. تایید شده45/0)مقدار واقعی بر حسب گواهینامه استاندارد **

 

 بر استخراج سریم  آلی تأثیر نوع حلال

 متفاوتی هاتأثیر حلال ،پژوهش. در این استانتخاب حلال آلی مناسب  ،نمونه بستریند استخراج یک عنصر از ااصلی در فر عامل

ند استخراج مورد بررسی یابر فر سولفوکسید و تولوئنمتیلدی ،، تتراکلرومتانهگزان نرمال ،زایلنول ،معرف کلروفرم ،کلروفرمشامل 

استخراج بالا انتخاب شده  بازدهمورد مقایسه قرار گرفته و حلال آلی با  1مواد استاندارد تایید شده. نتایج با نمونه قرار گرفته است

 شود معرف کلروفرم بیشترینطور که دیده میدهد. هماننشان می در استخراج سریم را  متفاوتهای تاثیر حلال 3شکل است. 

هیدروکسی کینولین در معرف -8های دیگر داشته است که دلیل آن ناشی از وجود را برای استخراج سریم نسبت به حلال بازده

  .با لیگاند حاوی اکسیژن استعناصر مذکور  تشکیل کمپلکسکلروفرم و 

 

 

 

                                                           
1.  Nist Standard Reference Material 347  
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 استخراج بازدهدر استخراج سریم و  متفاوتی هاتأثیر حلال 3شکل

 

 تاثیر ترکیب اجزا معرف کلروفرم

که طوریهگرفت ب استخراج سریم مورد بررسی قرار برایدر این مرحله، با مشخص شدن معرف کلروفرم، اجزای تشکیل دهنده آن 

 اشته است.د یدروکسی کینولین بیشترین تاثیر را در فرایند استخراجه-8ماده 

 

 ر حلال بررسی ترکیب اجزای معرف کلروفرم با تغیی 3جدول

 حجم
حلال  

 کلروفرم 
 (میلی لیتر)

 غلظت
آمونیم 
 کلرید

(%) 

 مقدار
یدروکسی ه-8 

 کینولین 
 (گرم)

 مقدار
استخراج 

 سریم
)%( 

20 5 3 0/65 
30 5 3 0/68 
60 5 3 0/74 
90 5 3 0/77 
120 5 3 0/85 
130 5 3 5/85 
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 .است نظر ردعنصر مو باجذب شده  پرتومقدار  A ضریب جذب مولی و ε ،طول سل bنظر،  غلظت عنصر مورد Cدر این رابطه، 

 نتایج و بحث

 ایکس پرتوراش پ بامنیزیم   شناسایی فاز فروسیلیکو

 کونمنیزیم نشان داده شده است که در آن عناصر آهن و سیلی ایکس مربوط به نمونه اولیه فروسیلیکو پرتوپراش الگوی  2در شکل 

-کونسیلی-کلسیم سه تایی و ترکیب 3تفرسیلیسای ،2منیزیم سیلیساید ،1تفردیسیلیسای متفاوتهای صورت ترکیبهو منیزیم ب

 تجزیه عنصری 2در جدول  شود.مشاهده نمی ،به دلیل ناچیز بودن ملانتانی مانندو در آن سایر عناصر  شودمشاهده می سریم

 مربوط به نمونه استاندارد نشان داده شده است.

 

 

 

 

      

  

 

 

 

 

 

 

  استاندارد منیزیم نمونه فروسیلیکو ایکس پرتو الگوی  2شکل 

                                                           
1.  Ferdisilicite 

2.  Magnesium Silicide 

3.  Fersilicite 

CeSiCa 

       FeSi 
 

2FeSi 

 S2Mg 
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جدول 3  بررسی ترکیب اجزای معرف کلروفرم با تغییر حلال

جدول 4  بررسی ترکیب اجزای معرف کلروفرم با تغییر غلظت محلول آمونیم کلرید

جدول 5 بررسی ترکیب اجزای معرف کلروفرم با تغییر 8-هیدروکسی کینولین

تأثیر pH بر استخراج سریم
پس از مشخص شدن نوع حلال، لازم است که دامنه تغییرات 
آلی  فاز  به  آن  انتقال  و  آبی  فاز  از  سریم  استخراج  برای   pH

با  آبی مورد نظر  بر روی حلال  این منظور  برای  مشخص شود. 
انتخاب غلظت های متفاوتی از آمونیاک، pH محیط را تغییر داده 
و در pHهای متفاوت، درصد سریم استخراج شده مشخص شد که 
نتایج آن در شکل 4 نشان داده شده است. همان طور که مشخص 
است در pHهای کمتر از 9/5 استخراج سریم امکان پذیر نیست، 
به طوری که با افزایش pH درصد استخراج سریم افزایش یافته و 
با pH برابر10/7 به دست آمد. بدین  بیشینه سریم استخراج شده 
ترتیب دامنه pH برای استخراج سریم بین 9/8 تا 10/7 به دست 

آمد.

شکل 4 تاثیر pH در فرآیند استخراج سریم

تأثیر حجم معرف کلروفرم 
عنوان  به  کلروفرم  معرف  شدن  مشخص  با  و  بعد  مرحله  در 
انتخاب pH مناسب، حجم حلال  بازده استخراج بالا و  با  حلال 
نتایج آن در شکل 5  مورد استفاده، مورد بررسی قرار گرفت که 
نشان داده شده است. در شکل فوق مشخص است که با افزایش 
از  سریم  استخراج  درصد  لیتر،  میلی   5 از  کلروفرم  معرف  حجم 
45درصد تا حدود 96 درصد با حجم حلال 11 میلی لیتر،  افزایش 
یافته است و نرخ افزایش تا حدودی ثابت بوده است و پس از آن 
افزایش حلال تاثیری بر بازده استخراج نداشته است که دلیل آن 

رسیدن به حداکثر ظرفیت و توان بازیابی حلال مذکور است.
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 استخراج بازدهدر استخراج سریم و  متفاوتی هاتأثیر حلال 3شکل

 

 تاثیر ترکیب اجزا معرف کلروفرم

که طوریهگرفت ب استخراج سریم مورد بررسی قرار برایدر این مرحله، با مشخص شدن معرف کلروفرم، اجزای تشکیل دهنده آن 

 اشته است.د یدروکسی کینولین بیشترین تاثیر را در فرایند استخراجه-8ماده 

 

 ر حلال بررسی ترکیب اجزای معرف کلروفرم با تغیی 3جدول

 حجم
حلال  

 کلروفرم 
 (میلی لیتر)

 غلظت
آمونیم 
 کلرید

(%) 

 مقدار
یدروکسی ه-8 

 کینولین 
 (گرم)

 مقدار
استخراج 

 سریم
)%( 

20 5 3 0/65 
30 5 3 0/68 
60 5 3 0/74 
90 5 3 0/77 
120 5 3 0/85 
130 5 3 5/85 
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  کلرید ممحلول آمونیغلظت بررسی ترکیب اجزای معرف کلروفرم با تغییر   4جدول

 حجم
حلال  

 کلروفرم 
 )میلی لیتر(

 غلظت
آمونیم 
 کلرید
)%( 

 مقدار
یدروکسی ه-8 

 کینولین 
 )گرم(

 مقدار
استخراج 

 سریم
)%( 

125 1 3 0/78 
125 2 3 0/80 
125 3 3 0/83 
125 4 3 0/84 
125 5 4 8/84 
125 6 5 0/85 

 

 

 کسی کینولینهیدرو-8تغییر  بررسی ترکیب اجزای معرف کلروفرم با 5جدول 

 حجم
حلال  

 کلروفرم 
 )میلی لیتر(

 غلظت
آمونیم 
 کلرید
)%( 

 مقدار
یدروکسی ه-8 

 کینولین 
 )گرم(

 مقدار
استخراج 

 سریم
)%( 

125 5 5/0 43 
125 5 1 64 
125 5 5/1 79 
125 5 2 82 
125 5 3 87 
125 5 4 87 

 

 بر استخراج سریم pHتأثیر 

 مشخصه فاز آلی ببرای استخراج سریم از فاز آبی و انتقال آن  pHلازم است که دامنه تغییرات  ،حلال از مشخص شدن نوع پس

های pHغییر داده و در محیط را ت pHی از آمونیاک، متفاوتهای نظر با انتخاب غلظت برای این منظور بر روی حلال آبی مورد .شود

ست در اطور که مشخص نشان داده شده است. همان 4 ج آن در شکلکه نتای شدشده مشخص  استخراجدرصد سریم  ،متفاوت

pH با افزایش  کهطوریهب ،یستن سریم امکان پذیر استخراج 5/9های کمتر ازpH بیشینه ویافته  درصد استخراج سریم افزایش 

 9 دست آمد.هب 7/10تا  8/9 برای استخراج سریم بین pHدست آمد. بدین ترتیب دامنه هب 7/10برابر pHشده با  استخراجسریم 

 

  کلرید ممحلول آمونیغلظت بررسی ترکیب اجزای معرف کلروفرم با تغییر   4جدول

 حجم
حلال  

 کلروفرم 
 )میلی لیتر(

 غلظت
آمونیم 
 کلرید
)%( 

 مقدار
یدروکسی ه-8 

 کینولین 
 )گرم(

 مقدار
استخراج 

 سریم
)%( 

125 1 3 0/78 
125 2 3 0/80 
125 3 3 0/83 
125 4 3 0/84 
125 5 4 8/84 
125 6 5 0/85 

 

 

 کسی کینولینهیدرو-8تغییر  بررسی ترکیب اجزای معرف کلروفرم با 5جدول 

 حجم
حلال  

 کلروفرم 
 )میلی لیتر(

 غلظت
آمونیم 
 کلرید
)%( 

 مقدار
یدروکسی ه-8 

 کینولین 
 )گرم(

 مقدار
استخراج 

 سریم
)%( 

125 5 5/0 43 
125 5 1 64 
125 5 5/1 79 
125 5 2 82 
125 5 3 87 
125 5 4 87 

 

 بر استخراج سریم pHتأثیر 

 مشخصه فاز آلی ببرای استخراج سریم از فاز آبی و انتقال آن  pHلازم است که دامنه تغییرات  ،حلال از مشخص شدن نوع پس

های pHغییر داده و در محیط را ت pHی از آمونیاک، متفاوتهای نظر با انتخاب غلظت برای این منظور بر روی حلال آبی مورد .شود

ست در اطور که مشخص نشان داده شده است. همان 4 ج آن در شکلکه نتای شدشده مشخص  استخراجدرصد سریم  ،متفاوت

pH با افزایش  کهطوریهب ،یستن سریم امکان پذیر استخراج 5/9های کمتر ازpH بیشینه ویافته  درصد استخراج سریم افزایش 

 دست آمد.هب 7/10تا  8/9 برای استخراج سریم بین pHدست آمد. بدین ترتیب دامنه هب 7/10برابر pHشده با  استخراجسریم 
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 در فرآیند استخراج سریم pHتاثیر  4شکل 

 

  تأثیر حجم معرف کلروفرم

 مورد حلال جمح، مناسب pHو انتخاب  اج بالااستخر بازدهدر مرحله بعد و با مشخص شدن معرف کلروفرم به عنوان حلال با 

ا افزایش حجم اده شده است. در شکل فوق مشخص است که بد نشان 5 شکلکه نتایج آن در  قرار گرفتبررسی  مورد ،استفاده

افزایش یافته   ،ترلیمیلی 11درصد با حجم حلال  96درصد تا حدود 45درصد استخراج سریم از ، لیترمیلی 5معرف کلروفرم از 

ن رسید لیل آندست که ا استخراج نداشته بازدهاز آن افزایش حلال تاثیری بر  پساست و نرخ افزایش تا حدودی ثابت بوده است و 

 .استبه حداکثر ظرفیت و توان بازیابی حلال مذکور 

 

 

 

 

 

 

 

 

عبدوس و همکاران 
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شکل 5 تأثیر حجم حلال بر فرایند استخراج سریم 

تأثیر زمان بر فرایند استخراج سریم 
با توجه به آن که 11 میلی لیتر معرف کلروفرم بیشترین بازده 
این  از  حجم  این  انتخاب  با  داشت  همراه  به  را  سریم  استخراج 
سرعت  گرفت.  قرار  بررسی  مورد  برهم کنش  زمان  تاثیر  حلال، 
هم زدن در این مراحل برابر rpm 300 بوده است. نتایج به دست 

آمده در این مرحله، در شکل 6 آورده شده است.

شکل 6 تغییرات درصد استخراج سریم بر حسب مدت تماس فاز آبی و فاز 
آلی با انتخاب 11 میلی لیتر معرف کلروفرم 

مدت در نظر گرفته شده به منظور تماس فاز آبی با فاز آلی، از 1 
تا 4 دقیقه متغییر است که با توجه به شکل 6، بهترین زمان ممکن 
که درصد استخراج به 94/8 % می رسد، 3 دقیقه تعیین شده است 
و با زمان های بیشتر و ایجاد حالت تعادلی، بازده استخراج بدون 

تغییر باقی مانده است.
 XRFو ICP مقایسه تجزیه عنصری نمونه استاندارد تایید شده با
سریم،  استخراج  برای  کلروفرم  معرف  شدن  مشخص  از  پس 
نتایج تجزیه عنصری نمونه استاندارد تایید شده، با سایر روش های 
تجزیه مورد مقایسه قرار گرفت و همچنین، یک نمونه فروسیلیکو 
به  مربوط  تجزیه  و  این روش  با  استاندارد  غیر  و  تجاری  منیزیم 
نتایج مربوط در جدول 6  انگلیسی1 مقایسه شد که  یک شرکت 
از  آمده  به دست  نتایج  مقایسه  از  است.  شده  گذاشته  نمایش  به 
این روش با سایر نتایج، برمی آید که روش مورد نظر دارای دقت 
بالایی بوده و فقط برای تجزیه و استخراج سریم است، در صورتی 

که سایر روش ها عمومی هستند.

جدول6 مقایسه روش های متفاوت تجزیه نمونه های فروسیلیکو منیزیم برای 
تعیین سریم

        * CRM 347
        ***STEWART )ASSAYERRS( LTD

نتیجه گیری 
با توجه به این که نمونه فروسیلیکو منیزیم حاوی عناصر متفاوتی 
و  سریم  مانند  پایین  غلظت  با  و  نادر  عناصر  استخراج  و  است 
لانتانیم کار بسیار سختی است. در این پژوهش با استفاده از روش 
کلروفرم(،  )معرف  ترکیبی  حلال  یک  به کارگیری  و  تر2   شیمی 
انحلال  فرایند  در  شد.  میسر  بالا  بازده  با  سریم  عنصر  استخراج 
 ،)NH4(2Ce)NO3(6 فروسیلیکو منیزیم، به منظور تشکیل نمک

روش انتخابی جدید جهت استخراج و تعیین طیف نورسنجی  ... 
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  تأثیر حجم معرف کلروفرم

 مورد حلال جمح، مناسب pHو انتخاب  اج بالااستخر بازدهدر مرحله بعد و با مشخص شدن معرف کلروفرم به عنوان حلال با 

ا افزایش حجم اده شده است. در شکل فوق مشخص است که بد نشان 5 شکلکه نتایج آن در  قرار گرفتبررسی  مورد ،استفاده

افزایش یافته   ،ترلیمیلی 11درصد با حجم حلال  96درصد تا حدود 45درصد استخراج سریم از ، لیترمیلی 5معرف کلروفرم از 

ن رسید لیل آندست که ا استخراج نداشته بازدهاز آن افزایش حلال تاثیری بر  پساست و نرخ افزایش تا حدودی ثابت بوده است و 

 .استبه حداکثر ظرفیت و توان بازیابی حلال مذکور 
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 یند استخراج سریم اتأثیر حجم حلال بر فر 5شکل 

 

 یند استخراج سریم اتأثیر زمان بر فر

، این حلالاین حجم از با انتخاب  شتاستخراج سریم را به همراه دا بازدهلیتر معرف کلروفرم بیشترین میلی 11که با توجه به آن

این  در هدست آمدهبنتایج بوده است.  rpm 300زدن در این مراحل برابر سرعت هم .مورد بررسی قرار گرفت کنشبرهمتاثیر زمان 

 آورده شده است. 6شکل در  ،مرحله

 

 

 

 

 

 

 

 لروفرم کیلی لیتر معرف م 11با انتخاب  تماس فاز آبی و فاز آلی مدتیم بر حسب درصد استخراج سر تغییرات 6شکل 

 

بهترین زمان  ،6 شکله که با توجه ب است متغییر دقیقه 4تا  1از  ،به منظور تماس فاز آبی با فاز آلیشده مدت در نظر گرفته 

 استخراج بازده ،عادلیتو ایجاد حالت  های بیشترو با زمان ه استشد تعییندقیقه  3 رسد،می % 8/94ممکن که درصد استخراج به 

 مانده است.دون تغییر باقی ب

  XRFو ICPبا  استاندارد تایید شده تجزیه عنصری نمونه مقایسه

 تجزیههای با سایر روش ،تایید شدهاستاندارد  نمونه تجزیه عنصرینتایج  استخراج سریم، برایاز مشخص شدن معرف کلروفرم  پس

یک  مربوط به تجزیه وبا این روش  و غیر استاندارد تجاریمنیزیم  لیکویک نمونه فروسی ،مورد مقایسه قرار گرفت و همچنین
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از این روش  دست آمدهبهاز مقایسه نتایج . به نمایش گذاشته شده است 6 در جدول مقایسه شد که نتایج مربوط 1شرکت انگلیسی

در صورتی که سایر  ،استریم و استخراج س تجزیهبرای فقط  روش مورد نظر دارای دقت بالایی بوده و کهآید برمی ،با سایر نتایج

 ند.هست ها عمومیروش

 برای تعیین سریمفروسیلیکو منیزیم های نمونه تجزیه متفاوتهای مقایسه روش 6جدول

 Ce نمونه
(%) 

 45/0 بر اساس گواهی تایید شده *نمونه استانداردتجزیه 
 43/0 تجزیه شده با معرف کلروفرم *استانداردنمونه 

 XRF 42/0تجزیه شده با  *استانداردنمونه 
 ICP 45/0تجزیه شده با  *استانداردنمونه 

با معرف شده  تجزیهنمونه تجاری و غیر استاندارد 
   کلروفرم در این پژوهش

48/0 

 شده تجزیهنمونه تجاری و غیر استاندارد 
  **شرکت انگلیسییک  توسط 

47/0 

                                                              * CRM 347 
                                                               **ALEX STEWART )ASSAYERRS( LTD 

 

 

 

 

 نتیجه گیری 

سریم و  مانندو استخراج عناصر نادر و با غلظت پایین ی است متفاوتمنیزیم حاوی عناصر  که نمونه فروسیلیکواین با توجه به

 ،(معرف کلروفرم) ترکیبی حلالکارگیری یک هبو  2شیمی تر روشبا استفاده از  پژوهش. در این استکار بسیار سختی یم انلانت

 NO2(4NH) ،pH(3Ce)6به منظور تشکیل نمک  ،منیزیم در فرایند انحلال فروسیلیکو .شدبالا میسر  بازدهبا  عنصر سریماستخراج 

، ماده یاد شدهدر روش . است 7/10تا  8/9 برابر با مناسب pHنای مطالعات انجام یافته که بر مبطوریهب استدارای اهمیت زیادی 

 ،همچنین آید.حساب میبههای مذکور از فاز آبی هیدروکسی کینولین موجود در معرف کلروفرم عامل اصلی استخراج گونه-8آلی 

                                                           
1.  ALEX STEWART )ASSAYERRS( LTD  

2- Wet Chemistry  

1. ALEX STEWART )ASSAYERRS( LTD                                                     2. Wet Chemistry             
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انجام  مطالعات  مبنای  بر  به طوری که  است  زیادی  اهمیت  دارای 
یافته pH مناسب برابر با 9/8 تا 10/7 است. در روش یاد شده، ماده 
آلی 8-هیدروکسی کینولین موجود در معرف کلروفرم عامل اصلی 
استخراج گونه های مذکور از فاز آبی به حساب می آید. همچنین، 
از بین عامل های مهم در استخراج با حلال آلی، نوع حلال، حجم 
تا  گرفت  قرار  بررسی  مورد  استخراج  برای  لازم  زمان  و  حلال 
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این روش، سریم  در  باشد.  داشته  بالایی  بازده  نظر،  مورد  فرایند 
 )IV( موجود در نمونه از حالت عنصری، به سریم با عدد اکسایش
تبدیل شده و بر اساس ویژگی های طیف سنجی، غلظت آن تعیین 
شد. در نهایت به منظور اطمینان از دقت روش مورد استفاده، از 
روش های دستگاهی دیگر نیز استفاده شد که نتایج مربوط، صحت 

و درستی روش مورد استفاده را تایید می کنند.
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New selective method for extraction and spectrophotometric determination 
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Abstract: One of the best methods for extracting cerium from Ferrosilicon Magnesium )FeSiMg) 
is using organic solvents. In this study, a simple, fast and sensitive spectrophotometric method 
for the determination of trace amounts of cerium in Ferro Silicon Magnesium was studied. 
Accordingly, some organic solvents have investigated and chloroform reagent was chosen as the 
superior solvent for cerium extraction in Ferrosilicon Magnesium and maximum extraction of 
95.5% was achieved. The effect of extraction parameters, such as volume of solvent, contact 
time of aqueous/organic phases, and pH were studied. The high yield obtained under optimized 
conditions of 11 mL of chloroform reagent, contact time of 3 min, and pH of 10.7. Results of the 
batch process were compared with the results of certified reference materials by using Inductively 
Coupled Plasma and X-Ray Fluorescence methods and low differences were revealed. So the 
proposed technique was applied with high accuracy and precision for determination of cerium.
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