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چكيده
نيكلشود و ها از كاتاليزر نيكل استفاده ميچربياين  داركردننشده هستند و براي هيدروژنسيرهاي ي كاكائو حاوي چربيهادانه

گرماييبرقاستخراج فاز جامد پخشي همراه با روش جذب اتمي  ،پژوهشدر اين  .باشد داشته وجود شكلات در بالا با غلظت تواندمي
مهاي مغناطيسي هگزافريت استرانسيجاذبشد. در ابتدا نانوكارگرفتهبهگيري نيكل در نمونه شكلات اي اندازهعنوان يك روش جديد بربه

جاذب مغناطيسياصلاح و نانو )CTAB( آمونيم برميدمتيلتريستيل فعالماده سطحساخته شد. سپس سطح آن با 
@CTAB19O12SrFe  .گرماسنجي پويشي تفاضلي- سنجي گرماييتجزيه وزناي هشده با روشجاذب ساخته هايويژگيتهيه شد

)TGA-DSC(پراش پرتو ايكس ، )XRD(تبديل فوريه  فروسرخ يسنج، طيف)FTIR( نمونه ارتعاشي يسنج )، مغناطيسVSM( و
دست آمدبه هاي موثر بر استخراجعاملمقدارهاي بهينه  ،سپس .مطالعه شد) FESEM( يشي گسيل ميدانپويالكتروني  يميكروسكوپ

)pH  محلول گرمميلي 50برابر با ، مقدار جاذب 8برابر با ، (v/v) 2 % عنوان حلال شستشو)به ليترميلي 2به حجم  اسيد در نيتريك متانول.
هايعامل گيري شد.اندازه گرماييبرقدستگاه جذب اتمي  تغليظ و باحقيقي شكلات در شرايط بهينه پيش هاينيكل در نمونههمچنين، 

، انحراف استاندارد2/100 تا 8/97 بازيافتدرصد ، gkµg  45/0-1، حدتشخيص lµg 100-1تا 1 بودنخطي گستره شاملنيز اي تجزيه
هزينه، موثر، بسيار حساس و دوستدارروشي ساده، سريع، كم ،. اين روشندتعيين شد 50برابر با  تغليظپيش عاملو  % 68/0  تا 22/0 نسبي
است.هاي شكلات گيري نيكل درنمونهاندازه براي  زيستمحيط

CTAB19O12SrFe@، شكلات، گرماييبرقجذب اتمي  نيكل، استخراج فاز جامد پخشي، هاي كليدي:واژه
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مقدمه
غني از نيكل ،مواد غذايي ومواد طبيعي برخي از 

شده، مغزنخود، لوبياي خشك توان بههستند. براي مثال، مي
.]2و  1[كرد اشارهشكلات تلخ سويا و  هايفراوردهها، انهد

شكلات يكي از مواد غذايي است كه به بستني، شير، كيك و
از موردعلاقه بسياري فراوردهشود. اين مي افزودهبيسكويت 

از طورمعمولبهشكلات  .استكودكان تا بزرگسالان 
و مواد افزودني هاي كاكائو، شكر، كره، شيركردن دانهمخلوط

ترينهاي كاكائو يكي از اصليدانه ]3آيد. [دست ميهب
هاي كاكائو حاوي چربي،دانه .]4[ است در شكلات هاتركيب

كاكائو حاوي برآن،افزون هستند.ها و پروتئين كربوهيدرات
ليپيدها،ها، فسفوهاي محلول در آب، استرولها، ويتامينآنزيم

فسفر) و گزانتين و م، منيزيم، مس، آهنمواد معدني (پتاسي
هايچربين داركردهيدروژن .]5[است  (كافئين، تئوبرومين)

و 6[ گيردنيكل انجام مي ستكاتالي كارگيريبهنشده با سير
تواند با غلظت بالا در شكلات وجود داشته باشد.نيكل مي .]7

اهنيكل عنصر مهم براي برخي آنزيم ،واسطه در بين فلزهاي
هايسرطانموجب آن  هاياست. با اين حال نيكل و تركيب

هاي پوستي وبيماري ،شود. همچنيندستگاه تنفسي مي
گزارش اثر تماس با اين عنصر بروثر آلرژيك مهاي واكنش

.]8[ شده است
است gkmg  3/10-1 تا 05/0 نيكل در شكلات مقدار

.]10و  9[ است بيشترين فلز سمي در اين ماده غذاييكه 
نيكل وجود تغليظازي و پيشسبراي جدا تفاوتيهاي مروش
استخراجاستخراج فاز مايع، استخراج فاز جامد،  .]11[ دارد

هاي ديگر برايروشطه ابري كه با قرسوبي و استخراج ن
در ادامه .]16تا  12[ شودهاي فلزي همراه ميگيري يوناندازه

هاييونسنجش براي ي اهاي دستگاهي گستردهروشاز 
سنجيشود كه شامل طيفمي استفاده هانمونه   فلزي در

پرتوسنجي سنجي فلورسانس اتمي، طيفجذب اتمي، طيف

سنجي جرمطيف و سنجي نشر اتمي پلاسماطيف ايكس،
.]22تا  17 [ استاتمي 

براياز يك جاذب جديد مغناطيسي  ،پژوهشدر اين 
ا روشهاي شكلات بنيكل در نمونه ظتغلياستخراج و پيش

استخراج فاز جامد پخشي استفاده شد. از ليگاندميكرو
پذيري و كاهشگزينش براي DMG)1 (اكسيمگليمتيلدي

هاي مزاحم ديگر و جاذب مغناطيسييون زماناستخراج هم
شده بااصلاح 19O12SrFe استرانسيم هگزافريت

و تغليظپيش برايبه )2CTABآمونيم برميد (لمتيتريستيل
هايعاملهاي شكلات استفاده شد. نمونه استخراج نيكل در

، مقدارجاذب،pHمانند موثر بر ميكرواستخراج فاز جامد پخشي 
هاي حلالعامل و زمان تماس، غلظت ليگاند، حجم نمونه

در هاي نيكل موجوديون ،. سپسندشويشي بررسي و بهينه شد
گيري شد.اندازه 3گرماييبرقجذب اتمي دستگاه  باونه نم

روش تجربي
مواد شيميايي 

ايتجزيه خلوصشده مواد شيميايي استفاده همه
ها ازبراي تهيه محلول. و ساخت شركت مرك بودند داشتند

 mcµs  06/0-1الكتريكي كمتر از رساناييده با دوزآب يون
نيكل از نمك lmg  1000-1 ارداستفاده شد. محلول استاند

سازي اين محلول با آبها نيز از رقيقتهيه شد. ساير محلول
)III( آهن شامل دست آمد. ديگر مواد شيمياييده بهوزديون

،اسيد سيتريك، نيتراتاسترانسيم ، آبه 9 نيترات
ل،و، اتانمتانول، )CTAB( آمونيم برميدمتيلتريستيل

، سود، كلريدريك)DMG(اكسيم گليمتيل، دياستونيتريل
كمتر رسانايي ده باوزدبراي تهيه آب يون ، آب اكسيژنهاسيد

1. Dimethylglyoxime (DMG) 2. Cetyltrimethylammonium bromide (CTAB)

3. Electrothermal- atomic absorption spectrometry (ET-AAS)
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زدا) از دستگاه آب يون C° 25(در دماي  mcµs  06/0-1 از 
ساخت ايتاليا استفاده شد. Evoquaشركت 
ها دستگاه

 PinAAcle مدل گرماييبرقاتمي دستگاه جذب 

900T ت شركت ساخPerkinelmer  هالوكاتدبا آمريكا
2/0نانومتر) و پهناي دريچه  232لامپ نيكل (طول موج 

كارگرفته شد. برنامهها بهگيري نيكل نمونهنانومتر براي اندازه
ارايه شده است. 1 جدول دمايي مربوط در

برنامه دمايي مربوط به شرايط كاري دستگاه جذب اتمي برق 1جدول 
هاگيري نيكل نمونهبراي اندازهگرمايي 
دما و زمانوضعيت

  s30( °C 100(كردنخشك
  s30( °C 1100(سازيخاكستر
  s5( °C 2300(كردناتمي
s3( °C 2500(  كاريتميز

ساخت شركت 780متر مدل pH ها شاملديگر دستگاه
Metrohm ،مدل  فراصوتحمام  سوئيسZM ساخت

ساخت1010ن مدل همز ،آلمان Bandelinشركت 
104MSمدل اي آلمان، ترازوي تجزيه  Heidolphشركت

سوئيس، دستگاه هضم ميكرويو Mettlerساخت شركت 
آلمان، Analytical jenaساخت شركت  TOP waveمدل
سنجطيف، Cm 5×5×5تسلا با ابعاد  2ربا با قدرت آهن

(FTIR)  ساخت شركت  8700مدلThermo-Nicolet،
)FESEMني (شي گسيل ميداپويلكتروني ميكروسكوپ ا

سنجپراش، zeiss-sigmaاخت شركت س VP-500 مدل
-STOEساخت شركت Pمدل  )XRD( پرتو ايكس

STADI مس ( ايكسمنبع پرتو  مجهز بهÅ 56/1
CuKα,گسترهدر  02/0° گاماندازه  ) با θ2 90°تا  20بين

ونهسنج نممغناطيس ها،نانوذره Xبراي تهيه الگو پراش 

ساخت شركت1100مدل  VSM)4(ارتعاشي 
WEISTRON  سنجي گرماييتجزيه وزندستگاه-

1750مدل  (TGA-DSC) گرماسنجي پويشي تفاضلي
شركت ، كوره الكتريكي ساختSETARAMساخت شركت 
ند.شدگرفتهكاربهآذر كوره ايران 

هگزافريت استرانسيم مغناطيسي هايذرهنانو ساخت
19O12SrFe   

O2.9H3)3Fe(NO  2و)3Sr(NO نسبت استوكيومتري اب
اسيد پس سيتريك. سندحل شد زدودهيونمشخص در آب 

شود. محلول 7محلول  pHتا  زده شدو هم افزوده به آن
شد تا محلول به دهيگرما C 70°دست آمده تا دماي هب

اي باژله روگراناي تبديل شود. محلول و ژله روگرانصورت 
تا رسيدن به دمايدر كوره الكتريكي  min°C  5-1 سرعت

°C 900  شد تا دهيگرما ساعت در اين دما 3و براي مدت
ديآدست هصورت پودر جامد بفاز هگزافريت استرانسيم به

.]24و  23[
 مغناطيسي هگزافريت استرانسيم هايذرهنانو ساخت
CTAB19O12SrFe@شده اصلاح

جاذب هگزافريت استرانسيموناناصلاح سطح  براي
به % CTAB  (w/v) 2/0محلول  ليترميلي 4شده، ساخته

جاذب هگزافريت استرانسيم افزوده و مخلوطگرم ميلي 600
.]25[ رقيق شد زدودهيونآب ليتر ميلي 50 آمده دردستبه

شد.زده هم با تكاننده دقيقه 5مدت به آمدهدستبهمخلوط 
ربا كه در خارج ازيك آهن با مدهدست آبهرسوب  ،سپس

وري و با آب مقطر شسته شد.آد، جمعشظرف نگه داشته مي
85هاي شكلات سازي نمونهبراي آماده هاسازي نمونهآماده

300 ،معموليو شكلات  % 55، شكلات % 75لات شك ،%
هايلولهطور جداگانه به هها باز هر كدام از  نمونهگرم ميلي
از به هريك ،ند. سپسمنتقل شد يليتريليم  100 تفلن

4. Vibrating sample magnetometer (VSM) 
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آب ليترميلي 2و  % 65اسيد  نيتريك ليترميلي 6 هالوله
در انهضم در جايگاهش هايلولهشد.  افزوده % 30اكسيژنه 

هريك. ندهضم شد هاو نمونه ندآون دستگاه هضم قرار گرفت
ليترميلي 100به بالن حجمي  شدههضم هاينمونهاز اين 
به mol l  1/0-1د اسي شدن با نيتريكو پس از سردمنتقل 

نگهداري شد. C° 4 از استفاده در دماي پيشحجم رسانده و 
هر نمونهاز استخراج ها، استخراج نيكل از نمونه براي
2 با جاذبشده با اعمال شرايط بهينه انجام و هضم
سسپ .شسته شد %2 (v/v) اسيد نيتريك-متانول ليترميلي

گرماييبرق جذب اتمي نورسنجطيفها با جذب محلول
گيري شد.اندازه

ها و بحثنتيجه
X بررسي الگوي پراش پرتو

شدهساختهبراي جاذب ايكس  الگوي پراش پرتو 1 شكل
دهد كه فاز هگزافريتنشان مي هادهد. نتيجهرا نشان مي
ها با نمونهيكعلاوه پهطور كامل تشكيل شده، باسترانسيم به

Mبراي نوع  01- 084- 1543شماره كارت  ICCDاستاندارد 

توان نتيجه گرفتدارد. مي همخوانيهگزافريت استرانسيم 
كه هيچو ازآنجا شده هگزاگونالساختهجاذب سامانه بلوري 

خالص است. ،شودناخالصي در آن مشاهده نمي

19O12SrFeجاذب  ايكسالگوي پراش پرتو  1شكل 

 شدهمغناطيسي اصلاح هايذرهنانومغناطيسي  ويژگيسي برر
براي (VSM) سنج نمونه ارتعاشيمغناطيس از دستگاه

خالص در 19O12SrFe هايذرهنانومطالعه رفتار مغناطيسي 
مشاهده 2ر كه در شكل طودماي اتاق استفاده شد. همان

ذرهنانوبراي مغناطيسي  در نمودارحلقه پسماندي  شود،مي
هاذرهنانومغناطيسي نده رفتار فريدهنشان كه ،وجود ندارد

اكسيدآهن  هايذرهنانوشدگي مغناطيسي نيز براي سير. باشد
در شكل ،همچنين دست آمده است.هب lemu  60-1ص خال

گونه تغييري دراكسيد هيچآهن  هايذرهنانوشود ديده مي

شدگيسيراست. مقدار نمودار مغناطيسي به وجود نياورده 
ييدهنده توانانشان 19O12SrFe آمده برايدستهمغناطيسي ب

فاز يند استخراجابراي فر هاذرهنانوبالاي قدرت مغناطيسي 
هايذرهنانوآوري سريع اين جمع ،جامد مغناطيسي و همچنين

ربايآهناعمال يك  باشده از محلول استخراجي پخش
.استخارجي 
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  19O12SrFeهايذرهنانور رفتار مغناطيسي نمودا 2شكل 

 مطالعه پايداري دمايي
براي مطالعه TGA-DSCنمودارهاي  3در شكل 

آناليز دمايي نشان باپايداري دمايي هگزافريت استرانسيم 

سه مرحله كاهش وزني TGA نمودارداده شده است. در 
100 ييدماگستره ن كاهش وزني در نخستيشود. ميمشاهده 

كه مربوط DSC نموداردر  گرماگيري قلهبا يك  C° 200 تا
رفتنعلت از دسترفتن رطوبت است كه بهبه از دست

دام افتاده در بلوربه شده وسطحيهاي آب جذبمولكول
هگستر. دومين كاهش وزن در است 19O12SrFe هايذرهنانو

در گرمادهي قلهو يك  TGAدر منحني  C° 450 تا 250
ينداتواند مربوط به فركه مي C° 429در  DSCار نمود
ماندهآلي باقي هايريب، شكستن پيوند و سوختن تركيبتخ

هيدروكسيد فلزي به شكلشدن علت تبديلبه ،و همچنين
600 هگسترسومين مرحله كاهش وزن در  .]26[ باشد اكسيد

هگزافريت به تشكيلمربوط تواند ميكه است  C° 700 تا
باشد. استرانسيم

  19O12SrFeجاذب مغناطيسي DSC-TGA هاينمودار 3شكل 

FESEMتصاوير ميكروسكوپ الكتروني 

ميكروسكوپ باشده ساخته هايهذرنانو شناسيريخت
انجام شد. تصوير) FESEMگسيل ميداني ( شيپويالكتروني 
FESEM نشان داده شده 4ل خالص در شك هايهذرنانو

هايذره ،شودطور كه در اين تصوير مشاهده مياست. همان
نانومتر 15با اندازه كمتر از  شدنايكلوخهكروي شكل بدون 

دست آمده است.هب
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19O12SrFeجاذب مغناطيسي FESEMتصوير  4شكل

FTIRطيف 

و 19O12SrFeخالص  هايهذرنانواز  FTIRطيف 
كه گرفته شد CTAB19O12SrFe@ شدهاصلاح هايهذرنانو

آمدهدستههاي بطيف هايآمده است. نتيجه 5 در شكل
هاي عاملي درگير در نمونه رااطلاعات كلي از ماهيت گروه

19O12SrFeهاي نانوذره IRFTطيف در دهد. نشان مي

نوار شود كه شامل يكديده مي نوارسه الف) -5 خالص (شكل
–ارتعاشي كششي  نواركه مشخصه  cm 3500-1ه حيپهن در نا

OH  1 و 588مشاهده شده در هاي نوارو-cm  435 مشخصه
هايذرهنانو FTIRطيف  در .است Fe-Oهاي ارتعاش
مربوط به C-Nارتعاش پيوند  نوارب) - 5(شكل شده اصلاح

CTAB  1 تا 2885ه گستردر-cm  2925 .پس ظاهر شده است
به طور CTABرفت كه اصلاح سطح با توان نتيجه گمي

.]28و  27[ موثري صورت گرفته است

T
 (

%
)

  

)1-Wavenumber (cm  
(ب) CTAB19O12SrFe@هاي(الف) و نانوذره  19O12SrFeهاي نانوذره FTIRهاي طيف 5شكل

 با هاي فلزييون تغليظبر پيشتفاوت بهينه سازي عوامل م
 شدهمغناطيسي اصلاح هايهرذنانو

، مقدار جاذب، زمانpHهاي موثر عاملسازي براي بهينه
استخراج، مقدار ليگاند، نوع و مقدار حلال شوينده، زمان شستشو

(حداكثر حجم حلال در مقدار ثابت نمونه نمونه و حجم حدي
بررسي )،پذيردكه استخراج در شرايط بهينه در آن صورت مي

شدند. برايسازي سه مرتبه تكرار بهينه هايتمام آزمايش .ندشد

استفاده شد. ERمطالعه شرايط بهينه از رابطه بازيابي استخراج 
.كرد محاسبه 1توان از معادله را مي ERمقدار 

 )1( ER%
C1 V1
C0 V0

100

غلظت آناليت 1Cغلظت اوليه آناليت، 0C،در اين معادله كه
حجم فاز واجذبي 1Vو، حجم اوليه آناليت 0V،واجذبي در فاز
است.
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 نيكل استخراج بازده ايبهينه بر pHتعيين 
تا 3ه گستردر   pHبررسي اثر  هاييجهنت 6در شكل 

pHدهد كه در نشان مي هانشان داده شده است. نتيجه 10

را اين مسئله ست. علتااستخراج كم  بازده مقدار اسيدي
واكنش با زوج در Ni(II) و H+به رقابت بين توان مي

بالاتر غلظت  pHليگاند نسبت داد. درهاي مستقر بر الكترون
+H هاي نيكل باكنش يونبرهم ،نتيجه. دريابدهش ميكا

يابد.استخراج بهبود مي بازدهو  ودشميليگاند بيشتر 
شدنبراي جذب Ni(II) و H+هاي رقابتي بين يون ،همچنين

يون ادير جذبكاهش مق موجبجاذب وجود دارد و  بر
(II)Ni هاييونبالاتر  محيط قليايي درشود. مي -OH با

رسوبي تشكيل ساختارهاي و دادهواكنش  Ni(II)يون 
+NiOH  2وNi(OH) كه در نتيجه كندمي در درون محلول

برابر pH ،بنابراين .]30و  29[يابد استخراج كاهش ميبازده 
اي بعدي انتخابهآزمايش برايعنوان مقدار بهينه به 8با 
.شد

(%
ج (

خرا
ست
ده ا

باز

pH

بر بازده استخراج نيكل pH نمودار بررسي اثر 6 شكل

 استخراج نيكل بازده اثر غلظت ليگاند بر
بازدهبر   (DMG)اكسيمگليمتيلاثر مقدار ليگاند دي

يجهسي شد. نتربر l mol  4-10× 2-1  تا 0استخراج از 
نشان داده 7استخراج در شكل  بازدهد بر بررسي اثر ليگان

با افزايش غلظتشود مشاهده مي كه گونههمانشده است. 

استخراج افزايش و سپس بازده mol l  5 -10 × 5/2-1 ليگاند تا
ليگاند كافي نبودنليگاند به علت   در مقادير كم. يابدمي كاهش
.است يناستخراج پاي بازده ،كنش كامل با يون نيكلبرهم براي

استخراج بازدهليگاند،  l mol 4 -10× 2-1هاي بالاتر از  در غلظت
ليگاند به نسبت DMGكمپلكس نيكل با با توجه به اينكه در 

مول Ni(II)، 2به ازاي هر مول  ،بنابراين است. 2:1اتم مركزي 
كهزمانيتا شود. ليگاند براي تشكيل كمپلكس مصرف مي

Ni(II) با ليگاند تشكيل كمپلكس در محلول موجود است
از اينكه نيكل موجود پس .يابدافزايش مي  بازدهدهد و مي
محلول به كمپلكس تبديل شد با افزايش ليگاند به محلول در
علتو بهماند صورت اضافي در محلول باقي ميبه

 غلظت ،رواين. ازيابدكاهش مي بازده ،نشدن كمپلكستشكيل

1-l mol 5 -10× 5/2 غلبه بر مزاحمت ساير برايگاند لي
عنوان، بهپذيريو افزايش گزينش هاي قابل استخراجگونه

انتخاب شد.ليگاند غلظت بهينه 

(%
ج (

خرا
ست
ده ا

باز

  )× mol l 10 -5-1 غلظت ليگاند (
بر بازده استخراج DMGنمودار بررسي اثر غلظت ليگاند  7شكل 

نيكل

 استخراج نيكل بازده اثر مقدار جاذب بر
ليترميلي 25در  گرمميلي 100 تا 10 مقادير جاذب از

آمده دردستهب هايبررسي شد. نتيجه Ni(II)حاوي  محلول
برمهم  هاياملعاز  نشان داده شده است. يكي 8شكل 

بجاذ Ni(II)يون بازداري  مقدار و تغليظپيش ،استخراج
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، هرچه مقدارNi(II) ايههاي ثابتي از يون. در غلظتاست
در اختيار ي از جاذببيشتر و جايگاهجاذب بيشتر باشد سطح 

بسيار كه مقدار جاذبهنگاميگيرد. در قرار مي Ni(II)يون 
هايبا كمپلكس سطح جاذب سيرشدنپس از  پايين باشد

.]31[ ماندمقادير اضافي كمپلكس در محلول باقي مي، نيكل
در مقاديراست  دهشان داده طور كه نشهمان 8در شكل 
برايمقدار جاذب  نبودنكافيعلت به ،گرمميلي 50كمتر از 

پايين است.استخراج  بازده ،استخراج كامل كمپلكس نيكل
استخراج استفاده برايجاذب  زيادمقادير  هنگامي كه از

ويشش استخراج بالا برود ولي مقداردارد  احتمالشود مي
كاهشبازده گيرد و ينم صورتشوينده  حلال باكامل جاذب 

عنوان مقدار بهينهبه ،گرمميلي 50مقدار  ،. بنابراينيابدمي
انتخاب شد.

(%
ج (

خرا
ست
ده ا

باز

گرم)مقدار جاذب (ميلي
نمودار بررسي اثر مقدار جاذب بر بازده استخراج نيكل 8شكل 

 استخراج بازدهاثر زمان تماس بر 
،يند استخراجاگذار در فرهاي مهم تاثيرامليكي از ع

گستره. اثر زمان تماس در زمان تماس نمونه با جاذب است
دست آمده در شكلهب هايبررسي شد. نتيجه دقيقه 25  تا 5
دقيقه 15 دهد درنشان مي هانشان داده شده است. نتيجه 9

دارمقدقيقه  20از  پسيابد و مي استخراج افزايش بازده ،ابتدا
عنوانبهدقيقه  15 ،. بنابراينيابدكاهش مياستخراج  بازده

زمان تماس بهينه انتخاب شد.

(%
ج (

خرا
ست
ده ا

باز

زمان استخراج (دقيقه)
نمودار بررسي اثر زمان تماس بر بازده استخراج نيكل 9شكل 

استخراج بازده حلال شوينده بر و زمان تماس حجم  ،اثر نوع
نيكل 

ايربايست توانايي بالا بيك حلال شوينده مناسب مي
رااست كامل جاذب كه آناليت بر آن جذب شده  شويش

در كه كرداستفاده حلالي از بايد  ،بنابراين  .]32[ داشته باشد
از روي جاذب واجذب غلظت آناليت  بيشينه، حجم كمينه
لولچهار مح زبا توجه به نوع فاز جامد ا ،پژوهشدر اين  .كند

اسيد نيتريك-متانول، % 2 (v/v) اسيد نيتريك-استونيتريل
(v/v) 2 % ،اسيد نيتريك-اتانول (v/v) 2 % ،نيتريك-آب
در هابراي مقايسه استفاده شد. نتيجه % 2 (v/v) اسيد

نشان هاه نتيجهطور كنشان داده شده است. همان 10شكل 
ازدهبن بيشتري % 2 (v/v) اسيد يتريكن-متانولدهد مي

.داستخراج را دار

زده
د با

رص
د

آب+ 
نيتريك اسيد

)v/v (2 %

اتانول+ 
نيتريك اسيد

)v/v (2 %

متانول+
نيتريك اسيد 

)v/v (2 % 

استونيتريل+ 
نيتريك اسيد

 )v/v (2 % 
شوينده

نمودار بررسي اثر نوع حلال شوينده بر بازده استخراج 10 شكل
نيكل
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اي نيكلهحجم اثر حلال شويش بر واجذب يون
CTAB19O12SrFe@مغناطيسي  هايذرهنانوشده بر جذب

ليترميلي 7 تا 2 تفاوتهاي محجم مطالعه قرار گرفت.مورد
در هابررسي شد. نتيجه % 2 (v/v) اسيد نيتريك- متانولمحلول 
درآمده دستهب هاينتيجه پايهنشان داده شده است. بر 11شكل 
صورت گرفته كه استخراجبازده بالاترين مقدار  ليترميلي 2مقدار 

عنوان حجم حلال شوينده انتخاب شد.به

(%
ج (

خرا
ست
ده ا

باز

ليتر)حجم حلال شوينده (ميلي
استخراج نيكل اثر حجم حلال شوينده بر بازدهنمودار بررسي  11شكل 

دقيقه 25 تا 5متفاوت هاي مدتدر  شويشمدت اثر 
شويش مدتنشان داد كه  هانتيجه. بررسي قرار گرفتوردم

بهدقيقه،  15 رو،استخراج ندارد. ازاينبازده اثر چنداني بر 
بهينه انتخاب شد. شويش مدتعنوان 

CTABبررسي مقدار اصلاح كننده 

از ،شدهساخته هگزافريت استرانسيماصلاح سطح  براي
شد. اصلاح سطح ايناستفاده  CTAB فعالسطح ماده

و ايجاد حالتهگزافريت استرانسيم مانع از تجمع  جاذب،
براي .شوداستخراج مي بازدهو افزايش اي در محلول كلوخه

كه CTABمقدار هگزافريت استرانسيم اصلاح كامل سطح 
12 در شكل هابررسي شد. نتيجه ،داردرا ده كنننقش اصلاح

7 تا 2 هگستردر  CTABغيير مقدار نشان داده شده است. با ت
مقدار ،دهدمينشان  هانتيجه  % 2/0 (w/v) محلول ليترميلي

عنوان مقدار بهينه انتخاب شد.بهليتر ميلي 3

(%
ج (

خرا
ست
ده ا

باز

ليتر)(ميلي % CTAB w/v 2/0مقدار 
بازده استخراج نيكل بر CTABاثر مقدار نمودار بررسي  12شكل

 حجم نمونه بررسي اثر
اثر حجم نمونه تغليظمقدار پيش بيشتريندستيابي به  براي
داشتن مقداربا ثابت نگه در اين مطالعه .]33[ بررسي شد

حجم قابل بالاترين ،تفاوتهاي مدر حجم Ni(II)هاي يون
از تفاوتهاي محجم ،بررسياين براي  .دمآدست به استفاده

 Ni(II)يون  mg l 10-1در مقدار ثابتليتر ميلي 250 تا 10
پايهاستخراج محاسبه شد. بر بازده ،استخراجدر شرايط بهينه 

استخراج در مقادير بالاتر از بازده ،آمدهدستهب هاينتيجه
100 حدحجم  ،اينبنابريابد. كاهش ميليتر ميلي 100
عاملليتر ميلي 2 و با توجه به حجم شويش است ليترميلي
.شودمحاسبه مي 50 ،روش تغليظپيش

شده با مغناطيسي اصلاح هايذرهنانواستخراج نيكل با 
CTAB   

در يك ارلن ليترميلي 25 نمونه حاوي نيكل به حجم 
اكسيمگليمتيليگاند ديل ll mo 5 -10× 5-1 ماير قرار گرفت.

لمحلوليتر ميلي 3و  NPs19O12SrFeجاذب  mg 50و 
(w/v)2/0 % از CTAB  شد. افزودهبه آن pH  8محلول بر

د. درشزده همدقيقه  15 تنظيم شد. سپس مخلوط به مدت 
گرفترباي قوي كه در زير ارلن ماير قرار يك آهن با، ادامه

2 ،براي واجذب آناليت ،. سپسشدجدا  يفاز ساكن از فاز آب
به آن % 2 (v/v)اسيد  نيتريك-متانولمحلول ليتر ميلي
ربايد. در نهايت با يك آهنشزده همدقيقه  15و  دهافزو
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جذب آن با دستگاه ،سپس آلي جدا شد. قوي فاز ساكن از فاز
گيري شد.اندازه گرماييبرقجذب اتمي 

 بررسي اثر مزاحمت يوني
تواند در مرحله استخراج بيان شوداثر مزاحمت فقط مي

صربر جذب عن وتتفاهاي مونبراي بيان مزاحمت ي .]34[
ليترميلي 25به  تفاوتهاي ماز يون تفاوتيمهاي غلظت ،فلزي
در شرايط بهينه شد. فزودهكاتيون نيكل ا حاوي هايمحلول
هانتيجه انجام شد. گيرياندازه سپسصورت گرفت و  استخراج
استخراج محلول حاوي نيكل كه اثر مزاحمت بر دادنشان 

اين بررسي در هاينتيجه .ستاپذيري بالا پايين و گزينش
آورده شده است. 2 جدول

CTAB19O12SrFe@سازوكار جذب نيكل بر نانوجاذب 

كنشي چندگانه براي جذب نيكلهاي برهمسازوكار
كنشبرهم مانندها سازوكارپيشنهاد شده است. اين 

]،37]، جذب فيزيكي [36يون [ تبادل]، 35[ ايستابرقي
و تشكيل ]39و  38باز (سخت/نرم) [ كنش اسيد وبرهم

DMGهاي فلزي نيكل با ليگاند . يوناستكمپلكس 

در مرحله بعد كمپلكس فلز دهد.تشكيل ميكمپلكس 
هايآمده از مولكولدستشده با زنجير بلند بهتشكيل

CTAB بر سطح جاذب جذب ،دنكه در سطح جاذب قرار دار
جاذب شامل سه باهاي فلزي گونه جذب سازوكار. شودمي

مرحله است: الف) انتقال از محلول به سطح بيروني جاذب،
ب) انتشار از منافذ كه در سطح بيروني جاذب است به داخل

.]41و  40ج) انتشار از منفذ به سطح داخلي جاذب [ و منافذ
هاي گيري نيكل در نمونهبررسي كارايي روش در اندازه

 حقيقي
خراج با فاز جامد پخشياستكاربرد روش ميكرو

هاي شكلات ارزيابي شد.نيكل در نمونه تجزيهمغناطيسي در 
و شكلات معمولي % 85و  75 ،55انواع متفاوت شكلات 

پژوهش استفاده شد. محاسبه غلظت نيكل با براي اين
مرتبط با آن انجام شد. دقت و واسنجياستفاده از منحني 
ف استاندارد از مقدارصورت انحراگيري بهصحت روش اندازه

در هاهاي شكلات انجام شد. نتيجهشده براي نمونهافزوده
نشان داده شده است. 4و  3 هايجدول

بررسي اثر مزاحمت يوني بر بازده 2جدول 
استخراج نيكل

مزاحم يون
Ni(II)

شده افزوده
)1-l mg(  

بازده استخراج
(%)  

-F20 1/96
-I20 7/94  
-Cl 20 2/97
-Br 25 2/95

-
3NO 25 6/93
-

3CO25 8/92
+Na25 7/95

+K25 3/94
+Li25 4/98
2+Ca25 7/92
2+Ba25 3/98
2+Mg20 4/96

+3Fe5 8/94
2+Pb10 3/92

+2Cu5 1/98
2+Co5 6/97
2+Mn10 7/92
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هاي حقيقيگيري نيكل در نمونهكارايي روش در اندازه  3جدول 

هانهنمو

نمونه حقيقي
 )1-gkµg (  

نيكل
بازده استخراج

(%)  
انحراف استاندارد

(%)  
مقدار

انحراف استاندارد
(%)  

شدهافزوده
)1-gkµg (  

شدهگيرياندازه
)1-gkµg (  

00/50 5/3 7/09%55شكلات   56/96 99/7 0/43 

00/50 8/3 12/32%75شكلات   61/23 97/8 0/40 

00/50 2/5 19/02%85شكلات   69/12 100/2 0/68 

00/50 3/1 101/5معموليشكلات   60/15 99/0 0/22 

اي روش برايهاي تجزيهمقادير شاخص 4جدول 
گيري نيكلاندازه

Ni(II)هاعامل

 lµg (  1-100-1(خطي بودن

 gkµg (  0/45 -1(حد تشخيص

 gkµg (  1/50-1( حد كيفي شدن

 100/2- 97/8  (%) استخراج بازده

 0/68-0/22)%دقت (انحراف استاندارد نسبي

 50تغليظپيش عامل

 ml(100(حجم نمونه

بررسي اعتبار روش
اين كارگيريبهاز  پيشسنجي بايستي آزمايش اعتبار

هاي شكلات انجام شود. براي تاييدنمونه تجزيهروش براي 
يهتجزن مطالعه نخستياين روش، دو مطالعه انجام شد. 

بود كه نيكلحاوي مقادير يون  % 85هاي شكلات نمونه
توسط آزمايشگاه استاندارد سازمان غذا و داروي ايران انجام

گيري وتوسط اين آزمايشگاه اندازه نيكلشد. مقادير يون 
روشي كه برپايهشده گزارش شد. هاي ذكرغلظت يون

. پس ازنمونه استاندارد تهيه شد ،توضيح داده شدازاين، پيش

براي آناليت 1:10شده به نسبت ، نمونه تهيهسازي نمونهآماده
روش پيشنهادي بر ،خطي روش، رقيق شد. سپس گسترهدر 

آمدهدستهب هايهاي تهيه شده اعمال شد. نتيجهنمونه
داشتند. از تجزيهشده براي همخواني خوبي با مقادير گزارش

در سطح 2زادي (براي درجه آ crittنظر آماري مقادير 
دهدبود. اين نشان مي expt) بالاتر از مقادير % 95اطمينان 

هاها وجود ندارد. نتيجهتوجهي در نتيجهكه هيچ خطاي قابل
.اندشده ارايه 5 در جدول

هاي اسمي باكردن غلظت، درستي با مقايسهدر مطالعه ديگر
صورتشده بهدست آمده تعيين شد. دقت (توصيفغلظت به

مطالعه بر ) با انجامRSD، انحراف استاندارد نسبي
پذيري (دقت بينتكرارپذيري (دقت در طول روز) و تكثير

دست آمد. تعدادروز و در سه روز متفاوت ديگر به 1روز) طي 
gkµg   5 ،1-gkµg  30-1 هايبا تكرار آزمايش در غلظت 3
قبوليبلپذيري قاوري و تكثيرانجام شد. بهره gkµg  70-1و 

هادست آمد. نتيجهه بازيابي بهگسترها در براي همه آناليت
هاي شكلات درنيكل در نمونه تجزيهپذيري دقت و تكرار

شده است. ارايه 6 جدول
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هاي استانداردمقايسه مقادير گزارش توسط آزمايشگاه استاندارد با نمونه 5جدول 

نيكل در نمونه شكلات تجزيهپذيري ردقت و تكراهاي نتيجه 6جدول 
 )انحراف استاندارد نسبي % ± بازدهدقت در طول روز، ()% انحراف استاندارد نسبي ± بازدهدقت در بين روز، (عنصر مورد تجزيه

Ni(II)

1-gkµg  5  1-gkµg  30  1-gkµg  70   1-gkµg  5  11-gkµg   30  1-gkµg  70  
2/1±6/95  8/1±7/96  23/1±63/99  2/3±36/96  15/1±34/94  7/4±5/92

مقايسه روش ميكرواستخراج فاز جامد پخشي پيشنهادي با 
ها ساير روش

از مزاياي اين روش استفاده از حجم كوچكي از حلال
هاي پك شده ندارد. در اين روشنياز به ستون ،همچنين

هاذرهنانوكل تنها مقدار كوچكي از ثر نيؤمنظور استخراج مهب
مربوط به ظرفيت بالاي اين مواد احتمالبهنياز است كه  مورد
در نتيجه جدايش مغناطيسي سريع، جاذب اين،برافزون است.

از استخراج و شويش از پستواند به سادگي مغناطيسي مي
هاي آلي استفاده شد ونمونه جدا شود. در اين روش از حلال

.نبوددر آب محلول هاي خطرناك و غيرنيازي به حلال
.استزيست روش دوستدار محيطيك اين روش  رو،ازاين

ترهايي كه پيشبا روش، روش فعلي بالاگذشته از موارد 
بودن، حد تشخيص، دقت وخطي پايهاند برگزارش شده

اي از مقايسهخلاصه 7 بازيابي مقايسه شده است. جدول
ستخراجپيشين در ا شدهكارگرفتهبههاي روش روش كنوني با
دهد.هاي شكلات را در اختيار قرار مينيكل از نمونه

افزوننشان داد كه روش پيشنهادي دست آمده به هاينتيجه
زيست است،دوستدار محيط هزينه وبر اينكه ساده، كم

گيري نيكل درمناسبي براي اندازه بازدهحساسيت بالا و 
مقادير جزئي موجود در نمونه دارد.

يريگنتيجه
شدهجاذب مغناطيسي اصلاحنانو، در اين پژوهش

@CTAB19O12SrFe متيلتهيه و به همراه ليگاند دي
هايو استخراج نيكل در نمونه تغليظاكسيم براي پيشگلي

استخراج فاز جامددر ميكرو عنوان يك جاذبشكلات به
پخشي استفاده شد. در اين مطالعه استخراج در شرايط

، مقدار جاذبدقيقه 15 ، زمان استخراج 8برابر با   pHهبهين
شوينده، حلال l mol 5-10× 5-1 ، غلظت ليگاندگرمميلي 50

ليتر،ميلي 2 مقداربه  % 2 (v/v) نيتريك اسيد-متانول
و ليترميلي 3 به مقدار CTABاز  % 2/0 (w/v)محلول 

هاياين روش بررسي شد. نتيجه تغليظپيش عامل
هگستربخشي را در رضايت درستيسنجي، اعتبار يهازمايشآ

ثر، سازگارؤد. اين روش سريع، ساده، مادخطي مطلوبي نشان 
ها، حساسيت بالا و بازيافت بهتر ويون با حضور ديگر
تواندزيست است. بنابراين، اين روش ميدوستدار محيط
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رود.كارها از اين نوع بههاي شكلات و ديگر نمونهنمونهل درگيري نيكعنوان يك انتخاب مناسب براي اندازهبه

پيشين در استخراج نيكل شدهكارگرفتهبههاي مقايسه روش كنوني با روش 7جدول 

روش
حد تشخيص

)1-µg kg(  
انحراف استاندارد نسبي

(%)  
مرجع تغليظپيشعامل  استخراجبازده 

UA-HF-LPME*-FAAS 0/03≤10 104/382]24[
UA-CPE**-FAAS 0/783/8100/653/9]43[

DLME-SFO***-FAAS 1/273/2195- 5/10027/1]44[
DLME-FAAS 0/32- 92/726]45[

VA-IL-DLME#-FAAS 0/32/5-3/6 96/575]46[
SPE-FAAS 0/513/696/562/5]47[
SPE-FAAS 0/252/110325]48[
SPE-FAAS 0/150/83-1/36 9550]49[

PV-IS-DLLE## 0/14/898-11417]50[
DMSPE###-ETAAS 0/180/22-0/68 97/8-100/2 50اين پژوهش

* UA-HF-LPME: Ultrasound assisted- hollow fiber- liquid phase microextraction 
** UA-CPE: Ultrasound assisted-Cloud point extraction 

 *** DLME-SFO: Dispersive liquid microextraction - solidification of floating organic droplet 
     # VA-IL-DLME: Vortex assisted - Ionic liquid-Dispersive liquid microextraction 

  ## PV-IS-DLLE: Pressure variation-In syringe-Dispersive liquid-liquid micro extraction 

 ### DMSPE: Dispersive micro solid-phase extractions 
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