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  مقدمه -1

 غیرقابل احیاءکننده، اي ماده ،4H2N فرمول با هیدرازین
 در باید و است سمی ترکیب این .است عاملی دو و بازي تجزیه،
 از 1887 سال در بار اولین براي ترکیب این کرد. دقت آن کاربرد

 و گرما معرض در ماده این .]1[است شده جداسازي آلی ترکیبات
 احتراق .است گیرآتش قلیایی فلزات با واکنش رد و شعله

 ترکیبات شدن تجزیه و سوختن اثر در و است گرمازا هیدرازین
 زیادي سمی اثرات ماده این کند.می تولید دار نیتروژن سمی

 سراسر در و جذب گوارش دستگاه و پوست ریه، طریق از و داشته
 مدت به هیدرازین معرض در گرفتن قرار شود.می پخش بدن
 هايآسیب سردرد، بینی، و چشم سوزش گلو، تحریک باعث زیاد

 به ترکیب این .]2 و 3[دشومی تنفسی مجاري و ریوي کلیوي،
 بکاريآ در و رآکتورها آب در خوردگی کنندهجلوگیري ماده عنوان

 از .رودمی کار به هاپلاستیک و شیشه فلزات، الکترولیتیکی
 ها،موشک پیشران عنوان به ینهیدراز استفاده موارد مهمترین

 در زدااکسیژن عنوان به و سوختی هايسلول گرهايواکنش
 به بودن، سمی وجود با هیدرازین .]4[است بخار هاي دیگ

 و هیدرازالین نظیر دارویی مواد تهیه در اولیه ماده عنوان

 تیکامپوز نانو شد. سنتز تیموفق با پالادیوم کبالت/نانوذرات هیبرپا يدوبعد يفلز-یآل چارچوب تینانوکامپوز تداب کار، نیا در :چکیده
 کروسکوپیم زیآنال ،)SEM-FEی(دانیم لیگس یروبش یالکترون کروسکوپیم يربرداریتصو جمله از یمختلف يهاروش با شده سنتز

 دییتا و یبررس مورد )XRD(کسیا يپرتو پراش يالگو و )EDS(کسیا يپرتو يژانر یپراکندگ یسنجفیط ،)TEM(يعبور یالکترون
 يدوبعد يفلز-یآل چارچوب تینانوکامپوز با شده اصلاح ياشهیش الکترودکربن هیپا بر ییایمیالکتروش حسگر کی سپس گرفت. قرار
 از الکترون انتقال يهامکان و بالا طحس احتمس شد. ساخته و یطراح نیدرازیه يرگی اندازه جهت پالادیوم کبالت/نانوذرات هیبرپا

 فراهم نیدرازیه زیآنال يبرا حساس ییایمیالکتروش حسگر کی پالادیوم نانوذرات ییرسانا و کبالت هیبرپا يدوبعد يفلز-یآل چارچوب
 سطح در نیدرازیه ییایمیالکتروش تاررف مطالعه يبرا يکرونوآمپرومتر و تفاضلی پالس يولتامتر ،ياچرخه يولتامتر هاي روش کرد.

 با کرومولاریم 0/560 تا 04/0 از یخط یغلظت محدوده شده یطراح حسگر ،یشگاهیآزما طیشرا در شد. استفاده شده ساخته الکترود
 ياه نمونه در نیدرازیه صیتشخ يبرا يشنهادیپ حسگر کاربرد داد. نشان نیدرازیه صیتشخ يبرا را کرومولاریم 01/0 ضیحدتشخ

 گرفت. قرار یابیارز مورد یبخش تیرضا جینتا با رودخانه آب و یدنیآشام آب

 ولتامتري. ،پالادیوم کبالت/نانوذرات پایه بر فلزي-آلی چارچوب نانوکامپوزیت ،شدهاصلاح الکترود ،هیدرازین :کلیدي واژگان
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 ترکیب این .گیردمی قرار استفاده مورد هاکشعلف و ایزونیازید
 و جوشکاري در استفاده مورد مواد سنتز در اولیه ادهم عنوان به

 اسفنجی هايپلاستیک تولید در که( دمنده عوامل سنتز همچنین
 کاربردهاي کنار در دارد. اییملاحظه قابل کاربرد رود)می کار به

 و خورنده سمی، بسیار ماده این دارد، هیدرازین که فراوانی
 لحاظ از هم هیدرازین گیرياندازه بنابراین، .]5-7[است خطرناك
 اهمیت آن بودن سمی لحاظ از هم و ماده این بودن پرکاربرد

  .دارد

 یروماتوگرافک ،]8[بالا ییکارا با عیما یکروماتوگراف هايروش
 جمله از ]11[ییایمیش نسانسیلوم و ]10[الکتروفورز ،]9[گازي
 مورد هیدرازین سنجش يراب تاکنون که هستند هاییروش

 و تحساسی دقت، زا چهاگر هاروش نیا .اندگرفته قرار استفاده
-رانگ رینظ یبیمعا زا اما د،هستن برخوردار ییبالا يرپذینشیگز
 يالاب مصرف و بودن رگیوقت ،یدگیچپی ها،دستگاه بودن متقی

 این اب مقایسه در ستند.ه برخوردار ییایمیش مواد و هاحلال
 خپاس بالا، دقت دلیل به الکتروشیمیایی حسگرهاي ها،روش
 رد جویی صرفه ساده، عملکرد قیمت، ارزان تجهیزات سریع،
 مطلوب مناسب، پذیريگزینش و بالا حساسیت زمان،

 ايهروش در نالیزآ نجاما ملزومات از .]12-15[هستند
 هاياکنشو که باشدیم الکترودها زا استفاده الکتروشیمیایی،
 ترولیتالک حلولم یک در و هاآن ضورح در الکتروشیمیایی

 سطح رد نالیتآ هايگونه اکسایش شود.می انجام مناسب
 سبب که اشتهد بالایی نسبتاً ولتاژ اضافه معمول الکترودهاي

 و پذیريگزینش به نهایت در و شده اکسایش در تداخل افزایش
 گیرياندازه مسائل، این به توجه با .شودمی منجر کم حساسیت

 سطح در اغلب الکتروشیمیایی شرو به الکتروفعال هايگونه
 وادم یافتن بنابراین، .شودمی انجام شده اصلاح الکترودهاي

 بالا، يپایدار با الکترودهایی ساخت جهت مناسب يکننده اصلاح
 همیتا از عالی الکتریکی هدایت و خوب يکاتالیزور فعالیت

 .]61-18[است برخوردار ايویژه

 نانومواد از جدیدي طبقه انعنو به فلزي-آلی هايچارچوب
 ايامیدواکننده و بالقوه مواد به کاربردها از بسیاري در متخلخل

-آلی هیبریدي مواد از جدیدي دسته ترکیبات این اند.شده تبدیل
 نانومتري ابعاد در خالی فضاهاي و کریستالی ساختار با معدنی

 با فلزي هايیون یا کلاسترها شدن کئوردینه از که هستند
 .]19 و 20[اندشده تشکیل آلی لیگاندهاي

 است شده طراحی لزيف-لیآ ارچوبچ 00002 زا یشب مروزا هب تا
 به هرکدام، ورفولوژيم و ساختار هب توجه اب ار هانآ توانیم که

 هايیلهم نانو و هانانولوله ،انوسیمن عدي،ب فرص انوذراتن صورت
 طبقه بعديهس ارهايساخت و وبعديد صفحات انون بعدي، یک

 هايوبچارچ معمول غیر خواص و جذاب ساختار کرد. بندي
 بالا، سطح ساحتم دائمی، نانومقیاس تخلخل مانند فلزي-آلی

 دمایی پایداري ،نترلک قابل معماري ،تنوعم توپولوژي و ساختار
 متنوعی يکاربرد پتانسیل یکنواخت، ساختاري هايحفره و خوب
 دارو نتقالا ،حسگر کاتالیز، گاز، يجداساز هیدروزن، ذخیره مانند

  ].12 و22[است بخشیده ساختارها این به را تصویربرداري و

 اختس براي وبعديد فلزي-لیآ هايارچوبچ وسعهت رفیط از
 یشترب که ستا ویاپ مینهز کی لکتروشیمیاییا حسگرهاي
 ساختارها این نازك العادهفوق اهیتم است. رفتهگ رارق موردتوجه

 رايب ار وجهیت ابلق رکیبیت میل ،بالا سطح مساحت با همراه
 با شده اصلاح لکترودهايا عبارتی هب کند.یم راهمف نالیتآ جذب

 ابلق عالف هايیگاهجا تعداد دوبعدي، لزيف-لیآ هايچارچوب
 الکترون و جرم انتقال هبودب به نجرم هک ادهد فزایشا ار دسترس

 فزایشا هب نجرم باعاقمت و شده نالیتآ و لکترودا سطح بین
 وبعديد هايانوورقهن رب بتنیم لکترودهايا حساسیت
 .]25-23[شودیم لزيف-آلی هايچارچوب

 سترب یک نوانع هب وبعديد فلزي-لیآ هايارچوبچ همچنین
 خواص با کامپوزیتی مواد نتزس و لزيف انوذراتن ثبیتت رايب پایدار

 اب فلزي انوذراتن ادغام ستند.ه مناسب ،جدید و پیشرفته
 عالف سطح تواندمی وبعديد فلزي-لیآ هايچارچوب

 بنابراین ،کند راهمف را تريبیش عالف هايجایگاه و الکتروشیمیایی
 تسهیل را لکترودا و آنالیت ینب الکترون نتقالا وجهیت ابلق طوربه

 .]26 و 27[کندمی
 فلزي-آلی هايچارچوب نانوکامپوزیت حاضر پژوهش در لذا

 با و شد سنتز موفقیت با پالادیوم کبالت/نانوذرات پایه بر دوبعدي
 یابیمشخصه مورد میکروسکوپی و سنجیطیف مختلف هايروش

 الکترود يبرپایه الکتروشیمیایی حسگر یک سپس .قرارگرفت
 جهت سنتزي نانوکامپوزیت با شده اصلاح ايشیشه کربن
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 انجام اتمطالع شد. داده توسعه و طراحی هیدرازین گیرياندازه
 جهت بالایی توانایی شده طراحی حسگر که داد نشان شده

 بیانگر نتایج د.دهمی نشان خود از هیدرازین ولتامتري گیرياندازه
 به نسبت شده سنتز نانوکامپوزیت مناسب يکاتالیزور عملکرد

 موفقیت طور به شده اصلاح الکترود نهایت، در باشد.می هیدرازین
 کاربه حقیقی هاينمونه در هیدرازین ريگیاندازه براي آمیزي
 .آمد دست به مطلوبی نتایج و شد گرفته

 تجربی بخش -2

  تجهیزات و شیمیایی مواد -2-1

 ستات،ا پالادیوم آبه، شش یتراتن کبالت ار،ک این در
 از هیدریدبور دیمس پیرولیدون،وینیلپلی سید،ا کآمینوترفتالی-2

 و هاحلال ایرس همچنین، .شدند خریداري آلدریچ-سیگما شرکت
 از ايتجزیه لوصخ با واديم از ستفادها مورد شیمیایی مواد

 آلدریچ-سیگما و مرك یمیاییش مواد يتولیدکننده هايشرکت
 قرار ستفادها مورد سازيخالص گونهیچه بدون و هشد خریداري
 فسفات بافر حلولم سازيدهآما رايب سیدا سفریکف از گرفتند.
 کمکبه و دیروکسدیه میسد محلول زا استفاده با و شد استفاده

pH ،متر pH گردید میتنظ موردنظر. 
 ستگاهد زا الکتروشیمیایی هايبررسی جهت

 شرکت ساخت N230 Autolab مدل پتانسیواستات/گالوانواستات
Metrohm 4.9 افزارنرم و GPES تمام در شد. تفادهاس  

 شامل الکترودي هس تمسیس از یالکتروشیمیای هايگیرياندازه
 لکتـرودا کمکـی، الکتـرود نـوانع بـه لاتـینپ سـیم الکترود
 الکترود و ولار)م 0/3 لریدک (پتاسیم کلریـد هنقـر نقـره/ مرجـع
 جهت دید.گر استفاده کار لکتـرودا عنـوان به ايشیشـه کـربن
 شرکت ساخت 371 مدل ترم-pH از هامحلول pH گیرياندازه

Metrohm شد. ستفادها 

 ایهپ بر وبعديد فلزي-آلی ارچوبچ سنتز -2-2
 کبالت

 25/0 ابتدا کبالت، برپایه دوبعدي فلزي-آلی چارچوب سنتز براي
 07/0 و دیونیزه آب لیترمیلی 20 در آبه شش نیترات کبالت گرم
 گرم 25/0 همراه به اسید آمینوترفتالیک-2 لیگاند گرم

 و لیتر)میلی 20( اتانول از وطیمخل محلول در پیرولیدونوینیلپلی
 محلول دو هر ادامه در .شد حل لیتر)میلی 20( آمیدفرممتیلدي

 زدههم ساعت یک مدت به و شده ترکیب یکدیگر با شده تهیه
 دماي در و ریخته تفلونی اتوکلاو در مخلوط این ادامه، در شدند.

 ات داده قرار ساعت 24 مدت به آون در گرادسانتیدرجه 80
 جدا سانتریفیوژ کمک به حاصله رسوب سپس شود. کامل واکنش

 در شد. داده شستشو اتانول و یون بدون آب با بار چند و شد
 به گرادسانتیدرجه 50 دماي در آون در شدن خشک جهت نهایت
 دوبعدي فلزي-آلی چارچوب و شد داده قرار ساعت 24 مدت
 .]28[شد یهته کبالت برپایه

 وبعديد فلزي-لیآ چارچوب امپوزیتنانوک سنتز -2-3
 پالادیوم کبالت/نانوذرات برپایه

 رپایهب دوبعدي فلزي-آلی ارچوبچ نانوکامپوزیت هیهت منظوربه
 لزيف-آلی چارچوب از گرم 05/0 بتداا ،پالادیوم کبالت/نانوذرات

 و شد فزودها استونیتریل لیتریلیم 0/2 هب دهش نتزس بالتک برپایه
 یک و دش داده رارق راصوتف مامح رد اعتس یک مدت به سپس

 پالادیوم گرم 50/0 سپس، مد.آ دستبه همگن سوسپانسیون
 به آرامی هب استونیتریل لیتریلیم 0/2 رد دهش لح استات

 در ساعت 6 مدت هب اصلح مخلوط و دش ضافها سوسپانسیون
 بعد مرحله در د.ش همزده طیسیمغنا مزنه وسطت تاقا دماي

 0/4 رد گرمیلیم 0/90( هیدریدورب سدیم از یاتانول محلول
 مدت به و دش افزوده فوق خلوطم به ايطرهق ورتص هب لیتر)میلی
 خلوطم ایان،پ رد د.ش همزده اتاق مايد در یگرد ساعت یک

 و شسته ستونیتریلا با ارب ندینچ اصلح رسوب و دش سانتریفیوژ
 خشک ادگرانتیس درجه 50 دماي در ونآ در ساعت 42 مدت به

 .شد

 با ايهشیش کربن لکترودا سطح اصلاح -4-2
 رپایهب ديعدوب فلزي-آلی چارچوب نانوکامپوزیت

 پالادیوم کبالت/نانوذرات

 باید ابتدا شده،اصلاح ايشیشه کربن الکترود سازي آماده براي
 بدین باشد. آلودگی هرگونه از عاري و تمیز کاملا الکترود سطح
 پـودر از دوغـابی از اسـتفاده بـا ،دالکترو سطح ابتدا منظور
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 داده جلا الکترود، مخصوص جلاي صـفحه سـطح در آلومینـا
 و براق سطح یک و شود برطرف آن سطح هايآلودگی تا ،شد

 پراکنده با گراصلاح سوسپانسیون سپس .آید دستبه صیقلی
 لیترمیلی یک در شده سنتز نانوکامپوزیت از گرممیلی یک کردن

 فراصوت حمام در گرفتن قرار دقیقه 30 مدت به یون نبدو آب
 سوسپانسیون از میکرولیتر 0/4 مقدار بعد، مرحله در شد. تهیه

 اجازه دقیقه 20 زمان مدت شد. داده قرار کار الکترود روي حاصله
 سنتزي نانوکامپوزیت از نازکی فیلم و تبخیر حلال تا شد داده
 شود. تشکیل کار الکترود سطح روي

 بحث و نتایج -3

 فلزي-آلی رچوبچا نانوکامپوزیت یابیمشخصه -3-1
 پالادیوم وذرات/نان کبالت ایهپ بر دوبعدي

 امپوزیتنانوک مورفولوژي فتوصی براي SEM-FE ویربرداريتص
 است. دهش ائهرا 1 شکل رد نتایج ست.ا شده استفاده شده سنتز

  چارچوب مانند فحهص و عديدوب ساختار SEM-FE تصاویر
 صفحات دهند.یم نشان را کبالت ایهپ رب دوبعدي فلزي-لیآ

 24 احدود خامتیض بالتک ایهپ رب دوبعدي فلزي-آلی چارچوب
 حواض ورط به SEM-EF تصاویر همچنین ارند.د را نانومتر
 شانن دوبعدي لزيف-آلی چارچوب سطح روي را نانوذرات تشکیل

 شد.بامی نانوکامپوزیت وفقم سنتز یانگرب که دهندمی

 
 پایه رب وبعديد فلزي-لیآ چارچوب نانوکامپوزیت SEM-FE تصاویر .1 شکل

 .پالادیوم کبالت/نانوذرات

 بر دوبعدي فلزي-آلی چارچوب نانوکامپوزیت سنتز تایید منظور به
 شد. گرفته بهره TEM آنالیز از پالادیوم /نانوذرات کبالت پایه
 2 شکل در شده سنتز نانوکامپوزیت به مربوط TEM ویراتص

 دیده TEM تصاویر در که طورهمان است. شده داده نمایش

 بر دوبعدي فلزي-آلی چارچوب روي بر پالادیوم نانوذرات شودمی
 لیکتش ،TEM تصاویر ترتیب بدین و گرفته قرار کبالت پایه

 در و فلزي-آلی چارچوب نانوصفحات روي بر پالادیوم نانوذرات
 .کندمی تایید را موردنظر نانوکامپوزیت موفق سنتز نتیجه

 
 پایه رب وبعديد فلزي-لیآ چارچوب نانوکامپوزیت TEM آنالیز .2 شکل

 پالادیوم کبالت/نانوذرات

 فلزي-لیآ چارچوب نانوکامپوزیت EDS طیف 3 شکل در
 ناصرع عیینت نظورم به پالادیوم ذراتنانو کبالت/ ایهپ بر دوبعدي
 ،آمدهدستبه نتایج بقطبر است. شده ادهد نشان نآ دهندهتشکیل

 نیتروژن، ربن،ک کبالت، رعناص املش دهش نتزس نانوکامپوزیت
 و وژننیتر کسیژن،ا ربن،ک عناصر باشد.می پالادیوم و اکسیژن

 عنصر و ندهست فلزي-آلی ارچوبچ ساختار هب مربوط کبالت
 اختارس در پالادیوم نانوذرات هک است ینا دهنده نشان پالادیوم

 نشان نالیزآ این یجه،نت رد ارند.د جودو دهش نتزس تنانوکامپوزی
 ناخالصی هرگونه فاقد دهش سنتز تکامپوزی انون هک دهدمی
 باشد.می

 
 کبالت/ ایهپ رب دوبعدي فلزي-یآل چارچوب نانوکامپوزیت از EDS آنالیز .3 شکل

 .پالادیوم نانوذرات

 دوبعدي فلزي-آلی چارچوب براي را XRD پراش الگوي 4 شکل
-آلی چارچوب نانوکامپوزیت و )الف پراش (الگوي کبالت برپایه
 )ب پراش (الگوي پالادیوم /نانوذرات کبالت برپایه دوبعدي فلزي
 در شده ظاهر پراش هايپیک XRD الگوي طبق دهد.می نشان

 ،75/18˚ ،65/16˚ ،75/15˚،35/14˚ ،35/9˚ با برابر θ2 موقعیت
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-آلی چارچوب ساختار هب مربوط 30˚ و 35/26˚ ،25˚ ،7/23˚
 در شده گزارش مقالات با خوبیبه که هستند دوبعدي فلزي
 پراش هايپیک شدت همچنین ].92 و 30باشند[می توافق

 براي است. آن بالاي بلورینگی بیانگر شده، سنتز چارچوب
 /نانوذرات کبالت برپایه دوبعدي فلزي-آلی چارچوب نانوکامپوزیت

 پراش هايپیک برعلاوه شودمی حظهملا که طورهمان پالادیوم
 در پالادیوم نانوذرات پراش هايپیک ،فلزي-آلی چارچوب
 به مربوط ترتیببه که 80˚ و 66˚ ،45˚ ،40˚ با برابر θ2 موقعیت
 در نیز باشندمی )311( و )220( )،200( )،111( پراش صفحات

 تغییر عدم بر مبنی شاهدي که شودمی مشاهده آن پراش الگوي
 با آن عاملدارشدن از بعد فلزي-آلی چارچوب کریستالی اختارس

 را نانوکامپوزیت موفق سنتز همچنین و باشدمی پالادیوم نانوذات
 دهد.می نشان

 
 )ب( کبالت برپایه دوبعدي لزيف-آلی چارچوب )الف( XRD پراش الگوي .4شکل

 .الادیومپ اتنانوذر/کبالت رپایهب دوبعدي فلزي-آلی چارچوب نانوکامپوزیت

 طحس رد هیدرازین لکتروشیمیاییا رفتار بررسی -3-2
 مختلف الکترودهاي

pH رفتار بر توجهی قابل تاثیر حامل الکترولیت محلول 
 به .دارد شده اصلاح الکترود سطح در هیدرازین الکتروشیمیایی

 ،هیدرازین گیرياندازه آزمایش شرایط کردن بهینه منظور
 در 0/9 الی 0/3 با برابر pH گستره در نهیدرازی الکترواکسایش

 در داد نشان نتایج .شد بررسی مولار 1/0 فسفات بافري محلول
0/7=pH صورت هیدرازین براي اکسیداسیون جریان بیشترین 

 با فسفات) بافر مولار 1/0بافري( محلول نتیجه در ،پذیردمی

0/7=pH فتهگر نظر در کار ادامه براي حامل الکترولیت عنوانبه 
  شد.

 تنانوکامپوزی الکتروکاتالیزوري فعالیت رزیابیا و بررسی منظوربه
 در رازینهید میکرومولار 0/100 لکتروشیمیاییا رفتار ،شده سنتز
 و )الف لتاموگرام(و نشده اصلاح ايشیشه کربن الکترود سطح

 ارچوبچ امپوزیتنانوک با شده اصلاح ايشیشه کربن الکترود
 ام(ولتاموگر پالادیوم بالت/نانوذراتک پایه رب يدوبعد فلزي-آلی
 بررسی دمور )pH = 0/7( مولار 1/0 سفاتف بافر حلولم در )ب

 نشان ار حاصل هايلتاموگرامو مقایسه 5شکل گرفت. قرار
 اب ایشیاکس يدماغه یک نشده صلاحا الکترود سطح در .دهدمی

 نسیلرپتاد میکروآمپر) 34/2 یان(جرضعیف الکتروشیمیایی پاسخ
 انتقال پایین رعتس گریانب هک شودیم یدهد ولتمیلی 960

 اب مقایسه در باشد.می شدهن صلاحا لکترودا طحس رد الکترون
 با شده اصلاح لکترودا سطح رد نشده، حاصلا الکترود

 وذراتکبالت/نان ایهپ رب عديدوب فلزي-آلی چارچوب نانوکامپوزیت
 افتهی فزایشا یدرازینه کسایشا ریانج شدت پالادیوم

 هب کمی کسایشا یکپ پتانسیل و یکروآمپر)م 0/9 است(جریان
 این لت).ومیلی 900است( ردهک تغییر نفیم مقادیر سمت

 سطح در الکترون انتقال رآیندف تسهیل يدهندهشانن مشاهدات

 
 در هیدرازین رمیکرومولا 0/100 محلول زا ايچرخه هايولتاموگرام .5 شکل
 ايیشهش کربن لکترودا (الف) روي بر )Hp = 0/7( مولار 1/0 اتفسف بافر محلول
 چارچوب نانوکامپوزیت اب شده اصلاح ايشیشه ربنک الکترود (ب) و نشدهاصلاح

 ولتمیلی 05 روبش: رعت(س ؛پالادیوم کبالت/نانوذرات ایهپ بر دوبعدي فلزي-آلی
 ثانیه). بر

 

 

 الف

 ب

 ب

 الف
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 به را آن توانمی هک باشدیم انوکامپوزیتن اب شده اصلاح الکترود
 افزاییهم ثراتا چنینهم و نانوکامپوزیت فردمنحصربه خواص

  د.دا نسبت هیدرازین کسایشا الکترون قالانت رآیندف رد هاآن

 فتارر بر روبش سرعت ثرا بررسی -3-3
 هیدرازین الکتروشیمیایی

 هايولتاموگرام ل،پتانسی روبش رعتس اثر يمطالعه براي
 فلزي-آلی چارچوب نانوکامپوزیت اب شده اصلاح الکترود ايچرخه

 فاتفس افرب محلول در ومپالادی کبالت/نانوذرات ایهپ بر دوبعدي
 رد هیدرازین رومولارمیک 0/100 املش )pH = 0/7(مولار 1/0

 ثبت ه)ثانی رب ولتمیلی 400 ات 10مختلف( هايروبش سرعت
 با که دهدمی شانن ار ايرخهچ هايوگرامولتام 6شکل گردید.
 فزایشا هیدرازین اکسایشی پیک ریانج وبش،ر رعتس افزایش

 جریان دتش ینب ناسبم طیخ يابطهر علاوه،به است. یافته
 ذينفو مکانیسم يدهندهشانن وبشر رعتس جذر و پیک
 زا آنالیت که دارد ینا بر لالتد که )،6 کلش باشد(ضمیمهمی

 طحس به محلول يتوده زا لظت)غ گرادیان( فوذن يهپدید طریق
 رسد.می الکترود

 
 حلولم در هیدرازین ومولارمیکر0/100 حلولم زا ايرخهچ هايولتاموگرام .6شکل

 با شده اصلاح ايیشهش کربن لکترودا سطح رد ) pH=7/ 0ولار؛م 1/0( فسفات بافر
 مربوط رتیبتبه 8 تا 1 ره(شما لفمخت روبش هايسرعت در سنتزي نانوکامپوزیت

 ثانیه بر ولتمیلی 400 و 300 ،200 ،001 ،75 ،05 ،25 ،01 هايروبش سرعت به
 هیدرازین نديآ دماغه ریانج شدت تغییرات نیمنح ضمیمه: شکل باشند).می

 تانسیل.پ روبش سرعت جذر برحسب

 یدرازینه تريمکرونوآمپرو مطالعه -3-4

 ختلفم هايظتغل به بوطمر لهپ تک هايکرونوآمپروگرام
 فاتفس افرب حلولم در شده صلاحا الکترود سطح در هیدرازین

 ولتمیلی 970 پتانسیل لهپ عمالا با 0/7 با برابر pH با مولار 1/0
 شاکسای فرآیند ودنب نفوذي هب توجه اب ).7شد(شکل ثبت

 در هیدرازین فوذن ضریب پرومتريکرونوآم لعاتمطا در هیدرازین
 حاسبهم قابل اترلک عادلهم مکک اب دهش صلاحا دالکترو سطح
 تجربی، هايادهد از استفاده اب نفوذ ریبض عیینت نظورم هب است.

 هیدرازین از تفاوتم هايغلظت براي t-1/2 برحسب I تغییرات
 دست به خطوط یبش پسس ).7 شکل الف ضمیمه شد( رسم
 مهضمی ( دش رسم هیدرازین از اوتمتف هايغلظت برحسب آمده

 هب mM/1/2s Aµ  9292/3 شیب با مستقیمی طخ و )7 شکل ب
 نفوذ ضریب قدارم حاصل، مودارن شیب وير از مد.آ دست

 با برابر دهش اصلاح دالکترو سطح در هیدرازین
  1-s 2cm 6-10×3/1 رد فوذن ریبض یانگینم مقدار آمد. دستبه 

 و اريسازگ یانگرب نتایج و دش مقایسه دیگر کارهاي اب ارک این
  ].31 و 32باشد[می فوذن ضریب دیرمقا ودنب درتوافق

 با شده اصلاح الکترود حسط در آمده دست به هايکرونوآمپروگرام .7شکل
 حضور در )pH = 0/7مولار؛ 1/0( فسفات بافر محلول در سنتزي نانوکامپوزیت

 ،5/0 هايغلظت به مربوط ترتیببه 5 تا 1 (شماره هیدرازین مختلف هايغلظت
 نمودارهاي (الف) ضمائم: باشند).می هیدرازین مولارمیلی 5/1 و 95/0 ،75/0 ،65/0

 رسم خطوط شیب نمودار (ب) و 5 تا 1 هايکرونوآمپروگرام از آمده دست به کاترل
 هیدرازین. غلظت برحسب کاترل) (نمودارهاي شده

 الف

 ب
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 امتريولتـ روش هب هیدرازین میک گیرياندازه -3-5
 تفاضلی پالس

 خازنی جریان همس حذف لیلد هب فاضلیت السپ ولتامتري روش
 باشد.می بالایی ساسیتح داراي دهش گیرياندازه جریان از

 الیبراسیونک منحنی آوردن ستد به رايب وشر ینا زا بنابراین
 رد شده بتث فاضلیت السپ هايولتاموگرام 8 شکل شد. استفاده
 هايلظتغ ضورح رد )pH=0/7 مولار، 1/0سفات(ف بافر محلول
 با شده اصلاح الکترود از استفاده با ار هیدرازین مختلف

 بالت/نانوذراتک ایهپ رب دوبعدي فلزي-آلی چارچوب نانوکامپوزیت
 افزایش با شود،می شاهدهم که طورهمان دهد.یم نشان پالادیوم
 اکسایش ریانج میکرومولار، 0/560 تا 40/0 زا یدرازینه غلظت

 یابدمی یشافزا خطی ورط به ضلیتفا السپ گرامولتامو در آن
 طبق یدرازینه تشخیص دح مقدار همچنین ).8 شکل (ضمیمه

 .شد محاسبه کرومولارمی m/bS3 LOD=، 01/0 معادله

 
 دهش اصلاح ودالکتر سطخ در آمده ستد به فاضلیت پالس هايولتاموگرام .8 شکل

 ضورح در )pH = 0/7ولار؛م 1/0( فسفات افرب محلول در سنتزي نانوکامپوزیت با
 ،40/0 هايظتغل به مربوط ترتیببه 12 ات 1 (شماره یدرازینه مختلف هايغلظت

 0/560 و 0/500 ،0/400 ،0/300 ،0/200 ،0/100 ،0/70 ،0/30 ،0/10 ،5/2 ،4/0
 آندي جریان راتتغیی مودارن میمه:ض کلش  .باشند)می هیدرازین میکرومولار

 .نهیدرازی غلظت برحسب

 صلاحا الکترود ايجزیهت اربردک ابلیتق بررسی -3-6
 حقیقی هاينمونه در یدرازینه گیريندازها جهت شده

 نانوکامپوزیت با دهش اصلاح الکترود ملیع کاربرد ررسیب منظوربه
 ،پالادیوم بالت/نانوذراتک پایه رب دوبعدي فلزي-آلی چارچوب

 آب و ودخانهر آب حقیقی هاينمونه در هیدرازین گیرياندازه
 جدول در هاگیرياندازه این از اصلح نتایج .شد انجام آشامیدنی

 قادیرم ،1 جدول در موجود تایجن برطبق ست.ا شده آورده 1
 انحراف و رصدد 3/104 ات 0/98 بین شده محاسبه بازیابی

 درصد 6/3 با برابر ای و وچکترک شده شاهدهم سبین استاندارد
 اختهس لکتروشیمیاییا سگرح هک دهدمی نشان یجنتا این باشد.می

 هاينمونه رد یدرازینه گیريندازها جهت خوبی ملکردع از شده
 باشد.می برخوردار حقیقی

 
جدول 1. نتایج حاصل از کاربرد الکترود اصلاح شده براي اندازهگیري هیدرازین در 

 نمونههـاي حقیقـی (هر اندازهگیري 5 بار تکرار شده است).
درصد انحراف 

استاندارد 
 نسبی

درصد 
 بازیابی

 غلظت یافت شده
 (میکرومولار) 

غلظت اضافه شده 
 نمونه (میکرومولار)

آب  0 - - -
 5/0 4/9 98/0 2/4 رودخانه

3/5 104/3 7/3 7/0 
1/9 101/1 9/1 9/0 
2/7 98/2 10/8 11/01 
آب  0 - - -

 5/5 5/7 103/6 2/9 آشامیدنی
1/6 98/7 7/4 7/5 
2/9 101/0 9/6 9/5 
3/6 99/1 11/4 11/5 

  گیري نتیجه -4

 فرد به منحصر خواص از گیريبهره با تحقیقاتی، کار این در
 کبالت/ پایه بر دوبعدي فلزي-آلی چارچوب نانوکامپوزیت

 معتبر و دقیق ساده، الکتروشیمیایی حسگر یک ،پالادیوم نانوذرات
 ابتدا، در شد. ساخته و راحیط هیدرازین گیرياندازه براي

 کبالت/ پایه بر دوبعدي فلزي-آلی چارچوب نانوکامپوزیت
 هايروش از استفاده با و شد سنتز موفقیت با پالادیوم نانوذرات
 قرار شناسایی و آنالیز مورد میکروسکوپی و سنجیطیف مختلف
 الکترود با مقایسه در که داد نشان ولتامتري هايبررسی گرفت.
 الکترود سطح در هیدرازین اکسایش يدماغه جریان ،نشدهاصلاح
 ايملاحظه قابل طور به سنتزي نانوکامپوزیت با شده اصلاح
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 ترمنفی مقادیر سمت به اکسایشی پیک پتانسیل و یافته افزایش
 کاتالیزوري عملکرد از حاکی نتایج این که است شده جاجابه

 با است. هیدرازین اکسایش در شده سنتز نانوکامپوزیت بالاي
 حسگر پاسخ تفاضلی، پالس ولتامتري روش از استفاده

 يمحدوده در هیدرازین به نسبت شده ساخته الکتروشیمیایی
 برابر حدتشخیص و بود خطی میکرومولار 0/560 تا 04/0 غلظتی

 از حاصل نتایج نهایت، در گردید. محاسبه میکرومولار 01/0 با
 حسگر که داد نشان حقیقی هاينهنمو در هیدرازین گیرياندازه

 بوده برخوردار بالایی صحت و دقت از شده طراحی الکتروشیمیایی
 است.
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Abstract: This work successfully synthesized a two-dimensional Co-metal organic framework/palladium 
nanoparticles nanocomposite. The synthesized nanocomposite was investigated and confirmed by various 
methods such as field emission scanning electron microscope(FE-SEM), transmission electron 
microscope(TEM) analysis, X-ray energy dispersive spectroscopy(EDS), and X-ray diffraction pattern(XRD). 
Then, an electrochemical sensor based on a glassy carbon electrode modified with a two-dimensional Co-metal 
organic framework/palladium nanoparticles nanocomposite was designed and fabricated to measure hydrazine. 
The large surface area, the electron transfers sites of the Co-metal organic framework, and the conductivity of Pd 
nanoparticles provide a sensitive electrochemical sensor for the analysis of hydrazine. Cyclic voltammetry, 
differential pulse voltammetry, and chronoamperometry techniques were applied to study the electrochemical 
behavior of hydrazine at the fabricated electrode. Under experimental conditions, the designed sensor displayed 
the linear concentration range from 0.04 to 560.0 µM with a limit of detection of 0.01 µM for the detection of 
hydrazine. The applicability of the proposed sensor for hydrazine detection in tap water and river water samples 
was evaluated with satisfactory results. 


