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 با سازيامولسیون میکرواستخراج روش به کیوي در روي و مس گیرياندازه

  صوت مافوق امواج کمک
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 هچکید

 گیریاندازه جهت گرافیتی، کوره اتمی جذب سنجیطیف با شده دنبال صوت مافوق امواج باکمک سازی امولسیون میکرواستخراج :مقدمه

Cuهایکاتیون
Zn و  +2

 است. شده گزارش  +2

 مخروطی انتهای با سانتریفوژ ظروف در نمونه محلول صوت، مافوق امواج باکمک سازی امولسیون میکرواستخراج جهت :ها روش و مواد

 فاز دو جداسازی د.ش تزریق اولتراسونیک حمام در سرنگ یکاز استفاده با استخراجی حلال و لیگاند محلول از مشخصی مقدار و شد ریخته
 گرافیتی کوره اتمی جذب سنجطیف به مستقیما روی، و مس هاییون گیری اندازه جهت ،شده نشین ته آلی فاز و شد انجام سانتریفوژ  با

 .دگردی منتقل

 به اون-2- دولینینا ایمینو( (ایل - (اچ3) 4-آزین تری - 4 ،2 ،9 -هیدرو دی -5،2-سوتیوک -3-اکسو -5-متیل -6)) -3 :ها يافته

 حلال حجم و نوع جمله از استخراج کارایی بر موثر مختلف پارامترهای شد. معرفی پذیرگزینش و جدید دهنده کمپلکس معرف یک عنوان
 را نتیجه بهترین استخراجی حلال بعنوان کلروفرم .شدند سازی بهینه استخراج زمان نمونه، pH دهنده، کیلیت معرف حجم کننده، استخراج

μg L محدوده در کالیبراسیون هایمنحنی بهینه، شرایط تحت داد. نشان
 برای نسبی استاندارد انحراف بودند. خطی هایون از 05/0 - 5/9 1-

μg L نمونه محلول گیریاندازه چهار
-1 9/0 Cu

Zn و +2
μg L روش تشخیص حد بود. 5/3 و 1/2 ترتیب به +2

 و مس برای 043/0 1-
μg L

  شد. بررسی هایون سایر حضور اثر بود. روی برای 045/0 1-

Cuهای ونی جزئی مقادیر وگزینشی کمی گیریاندازه برای موفق روش یک نتایج :گیري نتیجه
Zn و  +2

 تایید را غذایی و آبی نمونه در  +2

 کردند.
 

 ،9 -دروی  ه ید -5،2-وکسویت -3-اکسو -5-لیمت -6)) -3 ،مس ،یویک ،یرو صوت، مافوق امواج با یساز ونیامولس کلیدي: هاي واژه
 اون-2- نیدولنیا (نویمیا (لیا - اچ(3) 4-نیآز یتر - 4 ،2
 
 email: lhajiaghababaei@yahoo.com, lhajiaghababaei@iausr.ac.ir                                                  مکاتبات مسئول نویسنده *
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 مقدمه
 طریق از هم ،است طبیعت در رایج عناصر از که مس

 محیط در بشری، هایفعالیت اثر در هم و عییطب منابع
 و شود نمی تجزیه زیست محیط در مس شود.می پراکنده

 جانوران و گیاهاندر باشد، خاک در وقتی علت همین به
 از محدودی تعداد مس از غنی هایخاک در یابد.می تجمع

 در آنها زندگی محل که افرادی دارند. بقا شانس گیاهان
 دارای های خانه در که افرادی و است مناطق این نزدیکی
 بیشتری مس مقدار کنند،می زندگی مسی کشیلوله سیستم

 .(Elkins, 1959) کنندمی دریافت عادی افراد با مقایسه در
 در گرممیلی یک مقدار به آشامیدنی آب در مس استاندارد

 هشد تعیین «آمریکا بهداشتی خدمات سرویس» توسط لیتر
 از آن سمیت برابر 90 استنشاق، سمیت کلی طور به و است

 .(Patty, 1967) است خوراکی طریق
 و انسان برای ضروری عناصر از کم مقادیر در روی
 هاآنزیم از زیادی تعداد ساختار در و تاس زنده هایارگانیسم
 ,Wani et al., 2017; Blanco  Blanco) دارد شرکت

 به و شودمی بدن ایمنی سیستم تقویت سبب روی .((2017
 لامسه و چشایی حس حفظ و پوست رسانیآب و رشد

 و افسردگی مو، ریزش سبب روی کمبود کند.می کمک
 سبب زیاد مقادیر در عنصر این اما شودمی ... و وزن افزایش

 ... و پایین خون فشار درد، تهوع، خونی، کم چون مشکلاتی
 و گیریاندازه بنابراین .(Sharifi et al., 2017) شودمی

 دارای زیستیمحیط و پزشکی آنالیزهای در آن مقدار کنترل
 است. زیادی اهمیت

 مانند مختلفی هایروش مس و روی گیریاندازه برای
 ،گرافیتی کوره و ایشعله اتمی جذب سنجیطیف
 القایی، شده جفت پلاسمای با نوری نشر سنجی طیف
 طیف القایی، شده جفت پلاسمای با جرمی سنجیطیف

 ,.Grochowski et al) ولتامتری فرابنفش، -مرئی نورسنج

 2018; ,al. et Hamida 2019; ,al. et Jeffery 2019;

 2019; ,al. et Arab 2013; ,al. et Hajiaghababaei

  Ghasemi 2018; ,al. et Wasylka-Płotka

 2019; ,al. et Thanh 2017; ,Kaykhaii

Hajiaghababaei et al., 2012) از برخی اما دارند. وجود 
-وقت و هزینه پر یا و ندارند کافی حساسیت یا هاروش این

 نمونه، بافت اثر حذف جهت نیز، موارد اغلب در هستند. گیر
 بطور باشد.می موثری جداسازی و سازیآماده مرحله به نیاز
 درون هایمزاحمت رفع منظور به نمونه سازیآماده کل،

 مناسبی شکل به را آنالیت بتواند تا شودمی انجام نمونه
 ای، تجزیه هایروش اغلب در .آورد در گیری اندازه برای
 اما شودمی محسوب وضروری مهم مرحله نمونه سازیآماده
 هایشیمیدان بنابراین .باشد می پرهزینه و گیروقت اغلب
 آوردن بدست برای تحقیق دنبالبه همچنان ایتجزیه
 بیشتر، سهولت و سرعت با نمونه سازیآماده هایروش
 قبول قابل دقت و صحت همچنین و کمتر اجرایی هزینه
  .هستند

 نمونه، سازیمادهآ هایروش ترینقدیمی  از یکی
 استفاده مورد بسیار گذشته در که است مایع -مایع استخراج

 آلی هایحلال زیاد حجم از استفاده دلیل به اما است بوده
 زمان بودن طولانی سنگین، ابزار به نیاز خطرناک، و سمی

 حجم به نیاز همچنین و روش بودن هزینه پر استخراج،
 آن جای میکرواستخراج هایروش از بسیاری نمونه، بالای

 بوده حداقل مصرفی حلال حجم هاروش دراین .اندگرفته را
 این طرفدارترین پر از یکی باشد.می کوتاه نیز آنالیز زمان و

 درآن که است پخشی مایع -مایع میکرواستخراج هاروش
 به کننده پخش آلی وحلال کننده استخراج آلی حلال
 به کننده استخراج حلال که شوندمی مخلوط هم با ایگونه

 بر. شودمی پخش آلی حلال در ریز بسیار قطرات صورت
 تماس سطح آب، در کننده استخراج آلی حلال پخش اثر

 در زیادی بسیار میزان به آلی حلال و آب هایمولکول
 این د.یابمی افزایش معمولی مایع -مایع استخراج با مقایسه

 گونه رسیدن تعادل به برای لازم زمان که شودمی باعث امر
 کمک به به یا است گریز آب ذاتا یا که شونده استخراج

 شده گریز آب سازی مشتق ویا کردن کمپلکس فرایندهای
 .برسد ثانیه حد به و یابد کاهش آلی وحلال آب بین ،است

 رگویرو ،پخشی مایع - مایع میکرواستخراج روش توسعه در
 را اولتراسوند امواج اسپانیا، سانتیاگو دانشگاه در همکارانش و

 به امولسیونی میکرواستخراج و کردند پخشی حلال جانشین
 ,.Regueiro et al) کردند معرفی را فراصوت امواج کمک

 قدرت دلیلبه فراصوت امواج که آنجایی از (.2008
 را امتزاج قابل غیر فاز دو بین جرم انتقال سازی،امولسیون

 فرآیند بهبود برای ابزاری عنوان به تواندمی کنند،می تسریع
 سیستم یک امولسیون .رود کار به مایع -مایع استخراج
 به که باشدمی اختلاط قابل غیر مایع دو شامل هتروژن
 ایجاد اند.شده پخش هم در ریز بسیار قطرات صورت

 بین تماس سطح افزایش باعث کوچک قطرات با امولسیون
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 فاز از جرم انتقال افزایش آن تبع به و آلی و آبی فاز دو
 پدیده این نهایی نتیجه شود.می گیرنده فاز به دهنده

 روش دراین بود. خواهد استخراج کارایی و سرعت افزایش
 میکرواستخراج روش از کمتر حتی مصرفی حلال حجم
 صوت مافوق امواج زیرا بود خواهد پخشی مایع -مایع

 که گفت بتوان شاید بنابراین اند.شده پخشی حلال جانشین
 است. یافته توسعه زیست محیط حفظ جهت در روش این

 فراصوت امواج کمک به امولسیونی میکرواستخراج امروزه،
 شده استفاده مختلف ترکیبات موفق گیریاندازه برای
et Ozcan 2010; ,al. et Wu 2009; ,al. et Ma( است

 et Hajiaghababaei 2009; ,al. et Saleh 2009; ,al.

 2019; ,.al et Najafabadi-Ebrahimi 2016; ,al.

(Matong et al., 2018; Shabab et al., 2018.  
 گیری اندازه بر تصمیم ،حاضر پژوهش در راستا این در
Cu های کاتیون

Zn و +2
 میکرواستخراج روش به +2

 با شده دنبال صوت مافوق امواج باکمک سازی امولسیون
 برای شد. گرفته گرافیتی کوره اتمی جذب سنجیطیف
-سوتیوک -3-اکسو -5-متیل -6)) -3 لیگاند بار، اولین

 (ایل - (اچ 3) 4-آزین تری - 4 ،2 ،9 -هیدرو دی -5،2
 مذکور هایکاتیون تبدیل جهت اون-2- دولینینا ایمینو(

 است. شده استفاده آبگریز گونه به
 

 ها روش و مواد
 مواد -

mg L هایمحلول
 عناصر سایر و مس و روی 19000-

 یا نیترات نمک از کافی مقدار کردن حل با استفاده مورد
 هایغلظت .دندش تهیه شده زدایی یون آب در هاآن کلرید
 ند.شد تهیه هامحلول این سازی رقیق با نیاز مورد تررقیق

 -5،2-سوتیوک -3-اکسو -5-متیل -6)) -3 ترکیب
 ایمینو( (ایل - (اچ 3) 4-آزین تری - 4 ،2 ،9 -هیدرو دی

 )شکل دهنده کمپلکس عامل عنوان به اون-2- دولینینا
Narayana  Ramachandra, ) قبلی گزارش طبق (،9

1999; Sharifi et al., 2017) غلظت با و تهیه 
mg L

 مورد و شده حل استونیتریل حلال در 19000-
  گرفت. قرار استفاده

 کلروبنزن (C2Cl4) تتراکلرواتیلن آلی هایحلال
C6H5Cl)،) کلروفرم (3CHCl،) تتراکلریدکربن (4CCl)، 

 استخراج حلال عنوانبه که ((C2H5OH خالص اتانول

 سدیم شدند. خریداری مرک شرکت از شدند، استفاده کننده
 اسید (،(NaCl کلرید سدیم (،(NaOH هیدروکسید

 و (3HNO) نیتریک اسید ،((HCl هیدروکلریدریک
 مرک شرکت از همگی نیز استفاده مورد های نمک

 .شدند خریداری

 
 

-سوتیوک -3-اکسو -5-متیل -6)) -3 ساختار -1 شکل

 (ايل - (اچ 3) 0-آزين تري - 0 ،2 ،1 -هیدرو دي -5،2

 اون-2- دولینينا ايمینو(
 

 ها دستگاه -

 دستگاه از معدنی هاییون غلظت گیریاندازه برای
 مدل (GFAAS) گرافیتی کوره اتمی جذب سنجیطیف

PG-900 شرکت ساخت PG ،شد. استفاده انگلستان 
 موج طول ماکزیمم بود: زیر بصورت سنجطیف شرایط
 nm وnm 7/324 ترتیب به روی و مس برای گیریاندازه

 5 و mA 3 جریان شدت و nm 4/0 نوار پهنای با ،1/293
 توصیه مطابق شرایط هایون سایر گیریاندازه برای بود.

 با کار برای که آنجایی از شد. تنظیم دستگاه سازنده شرکت
 هر برنامه باشد، می دمایی ریزیبرنامه به نیاز گرافیتی کوره
 ومنحنی شد اعمال دستگاه به کار جهت فلزات از یک

-طیف دستگاه .گردید رسم برنامه آن تحت کالیبراسیون

-Spectrophotometer UVفرابنفش -مرئی سنجی

Visible مدل  Cary100-BIO انگلستان کشور ساخت 
 حمامگردید. استفاده لیگاند پذیریگزینش بررسی جهت

 کیلو 50-60 فرکانس با H80 S مدل Elma التراسونیک
 کنترل با ایتالیا، کشور ساخت وات 750 قدرت و هرتز

 میکرو تکنیک در سازیامولسیون به کمک جهت دمایی
 مدل Eppedorf سانتریفیوژ دستگاه شد. استفاده استخراج

R5702 استفاده فازها جداسازی هتج آلمان کشور ساخت 
 از شده نشین ته فاز گیری اندازه و آلی فاز تزریق جهت د.ش

 شرکت ساخت میکرولیتری 900 و 90 هایسرنگ
 شد. استفاده آمریکا هامیلتون
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  دهنده کمپلکس عامل پذيري گزينش بررسي -

-متیل -6)) -3 ترکیب از مطالعه، این اول مرحله در
 تری - 4 ،2 ،9 -هیدرو دی -5،2-سوتیوک -3-اکسو -5

 عنوان به اون-2- دولینینا ایمینو( (ایل - (اچ 3) 4-آزین
 پذیری گزینش شد. استفاده )لیگاند( دهنده کمپلکس عامل
 UV-Visible سنجینور طیف روش بوسیله لیگاند این

 M 3- 90 محلول از L950 مقدار منظور بدین شد. بررسی
 ،گنزمن کروم، پتاسیم، نقره، سرب، روی، مس، هاییون
 M غلظت به لیگاند از محلولی به کلسیم و کبالت ،ممیکاد

 قرار بررسی مورد لیگاند طیف تغییرات و شد اضافه 5×5-90
 برهم میزان برای معیاری تواندمی تغییرات این گرفت.
 باشد. فلز و لیگاند کنش
 

 کمک به امولسیوني میکرواستخراج انجام روش -

 فراصوت امواج

mL 5 غلظت به مس و روی محلول mg L
 بطور 9 1-

 شد ریخته مخروطی انتهای با سانتریفوژ ظروف در جداگانه
mg L محلول از مشخصی مقدار و

 عنوان به لیگاند 9000 1-
 سپس شد. اضافه نمونه محلول به دهنده کمپلکس عامل
 استفاده با استخراجی حلال عنوان به کلروفرم مناسب مقدار

 حمام داخل نمونه محلول به میکرولیتری 900 سرنگ از
 تزریق محض به د.ش تزریق محیط دمای در اولتراسونیک

 ریز قطرات از پایدار امولسیونی آبی، محلول به آلی حلال
 پیدا ابری حالت محلول و شد تشکیل آب داخل آلی حلال

 از فاز، دو جداسازی منظور به مرحله این از پس رد.ک
 دقیقه 3 مدت به rpm 4000 دور با سانتریفوژ دستگاه
 انتهای در شده استخراج آنالیت حاوی آلی فاز و شد استفاده

 یک از استفاده با .شد جمع آزمایش لوله مخروطی
 لوله انتهای در شده نشین ته فاز از µL 90 میکروسرنگ

 استخراج آنالیت گیریاندازه برای گرافیتی کوره به آزمایش
 .دگردی تزریق شده

 
  کیوي میوه در مس و روي گیرياندازه -

 درمیوه مس و روی میزان وتعیین استخراج انجام برای
 انجام کیوی بافت هضم و سازی آماده مراحل ابتدا کیوی
 بوته درون پوست همراه به کیوی میوه منظور بدین شد.

 کوره در سپس و شد داده حرارت ساعت 3 برای سیلیکایی
 داشته نگه شب یک برای سانتیگراد درجه 650 دمای با

 mL و غلیظ نیتریک اسید mL 90 و شد سرد باقیمانده شد.
 برای دوباره و شد اضافه آن به H2O2 (30% W/W) از 3
 mL 3 سپس شد. داشته نگه کوره در ساعت 2

 ((W/W اسید کلریک پر mL 3 و غلیظ اسیدکلریدریک
 شد. خارج آن از سفید دود تا گردید اضافه آن به 70%

 محلول با و گردید صاف و شده حل دیونیزه آب در باقیمانده
 های نمونه شد. رسانده mL 50 حجم به و شد خنثی سود
 استاندارد افزایش تکنیک با و پیشنهادی روش به شده تهیه
 .(al. et Hajiaghababaei, (2013 شدند گیریاندازه
 

 ها يافته
 روش به فلزات برخي و لیگاند برهمکنش بررسي -

  UV-Vis سنجي طیف

 کمپلکس بهترین که یهایگونه کردن مشخص جهت
 لیگاند محلول طیف تغییرات ند،نکمی ایجاد لیگاند این با را

 بررسی ،مختلف هاییون از یکسان مقادیر افزودن هنگام
 شکل در که طور همان اند.شده ارائه 2 شکل در نتایج شد.

 برای جذب میزان تغییرات بیشترین است، مشخص
 .شود می مشاهده روی و مس های یون

 
 مختلف هاييون M -143 محلول از µL154  افزايش با لیگاند M -145×5 محلول UV-Vis طیف تغییرات -2 شکل
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 مناسب استخراجي حلال نوع تعیین -

mL 5 غلظت به آنالیت محلول mg L
 ظروف در 19-

 از mL 9 سپس د.ش ریخته مخروطی انتهای با سانتریفوژ
mg L محلول

 کمپلکس عامل عنوان به لیگاند 19000-
 از هریک از µL 900 شد. اضافه نمونه محلول به دهنده
 تتراکلریدکربن کلروبنزن، تتراکلرواتیلن، هایحلال

 محلول به کننده استخراج هایحلال عنوان به وکلروفرم
 .شد تزریق محیط دمای در التراسونیک حمام داخل نمونه

 امولسیونی آبی، محلول به آلی حلال تزریق محض به
 شد تشکیل آب داخل آلی حلال ریز قطرات از پایدار

 منظور به مرحله این از پس .کرد پیدا ابری حالت ومحلول
 به rpm 4000 دور با سانتریفوژ دستگاه از فاز، دو جداسازی

 و روی میزان گیریاندازه برای .شد استفاده دقیقه 3 مدت
 در شده استخراج آنالیت حاوی آلی فاز از µL 90 ،مس

 به میکروسرنگ از استفاده با آزمایش، لوله مخروطی انتهای
  با استخراج راندمان نتایج .شد تزریق گرافیتی کوره
 نشان و است شده ارائه 3شکل در مختلف هایحلال

 دو هر برای استخراج راندمان بیشترین کلروفرم که دهند می
  د.دار را روی و مس یون

  از هریک نشینی ته فاز حجم مقدار دیگر سوی از
 

 مشخص نتایج شد. گیریاندازه سانتریفوژ از پس هاحلال
 نشین ته حجم بالاترین کربن، تتراکلرید و کلروفرم که کرد
 هاآن از پس بود. µL 15 حدود که داشتند را آلی فاز

 آلی فاز حجم µL 60 کلروبنزن و µL 80کربن تتراکلرید
  داشتند. شده نشین ته

 
 کننده استخراج حلال حجم اثر بررسي -

 مصرفی، آلی حلال حجم اثر بررسی برای کار این در
 هرکدام حاوی هایمحلول به کلروفرم از مختلف هایحجم

 mL به رمنظو بدین .شدند تزریق روی و مس هاییون از
μg L غلظت به آنالیت محلول 5

 سانتریفوژ ظروف در 9 1-
mg L محلول از mL 9 ،مخروطی انتهای با

 لیگاند 19000-
 و 920 ،900 ،80 ،50 هایحجم سپس د.ش اضافه
 التراسونیک حمام داخل در هاآن به کلروفرم میکرولیتر940

 از فاز دو جداسازی برای و شد تزریق محیط دمای در و
 شده نشین ته فاز از µL 90 .شد استفاده سانتریفوژ دستگاه

 به روی و مس گیریاندازه برای آزمایش لوله انتهای در
 و شدند ارائه 4 درشکل نتایج د.ش تزریق گرافیتی کوره
 حلال حجم افزایش با استخراج راندمان که دهندمی نشان
  شود.می زیادتر آلی

 
  استخراج کارآيي بر حلال نوع اثر بررسي -3 شکل
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 استخراج کارايي بر pH اثر بررسي -

 در آنالیت حاوی هایمحلول pH اثر بررسی منظور به
 هاآن روی بر استخراج میکرو و شدند تنظیم 2-1 محدوده

  نشان اند، شده ارائه 5 شکل در که نتایج شد. انجام
 برای و pH =6 در روی برای استخراج بهترین دهندمی

 مراحل در این بنابر .آیدمی بدست pH =6-7 در مس
  .شد تنظیم 6 مقدار در مس و روی محلول pH بعدی
 

  استخراج براي آلي لیگاند محلول مناسب حجم تعیین -

 کمپلکس عامل از مصرفی حجم اثر بررسی منظوربه
 محلول از میکرولیتر 2000تا 200 هایحجم از دهنده،
mg L غلظت با لیگاند

 با استخراج و شد استفاده 19000-
 با فاز دو شدن جدا از بعد و گرفت صورت کلروفرم حلال

 گرافیتی کوره به شده نشین ته فاز از مقداری سانتریفوژ،
 گیریاندازه شده استخراج روی و مس مقدار و دش تزریق

 حجم افزایش با که داد نشان ( 6 )شکل استخراج نتایج شد.

 استخراج صد در میکرولیتر،  9000 تا 200 از لیگاند محلول
 بیشتر افزایش ولی یابدمی افزایش وروی مس یونهای
 راکاهش استخراج درصد استفاده مورد لیگاند محلول حجم
 .است داده

 
  استخراج زمان اثر بررسي -

 و آلی حلال از شده تشکیل امولسیون اول، مرحله در
 دقیقه 20 تا 0 زمانی بازه در سانتریفوژ از قبل نمونه محلول

 به فاز دو آن از پس و شد داشته نگه التراسونیک حمام در
 در مس و روی و شدند جدا هم از سانتریفوژ دستگاه وسیله

 دادند نشان نتایج دند.ش گیریاندازه شده نشین ته آلی فاز
 در بنابراین ندارد. استخراج راندمان بر تاثیری زمان این که

  آلی، حلال ازتزریق پس بلافاصله بعدی، هایآزمایش
 تا گرفتند قرار سانتریفوژ دستگاه در آزمایش هایلوله

 .شود انجام فاز دو جداسازی

 
 استخراج کارآيي بر pH اثر -5 شکل

 

 
  استخراج بر لیگاند محلول حجم اثر بررسي -6 شکل
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 استخراج کارآيي بر دما اثر بررسي -

 تنظیم با استخراج فرآیند انجام اثردما، بررسی برای
 60 و 40 ،25 ،90 دماهای در اولتراسونیک حمام دمای
 و شدند ارائه 7 شکل در نتایج شد. انجام گرادسانتی درجه
 به منجر محیط دمای از دما افزایش که دهندمی نشان

 بهینه دمای .گرددمی آنالیت استخراج درصد کاهش
 مراحل نتیجه در و شد انتخاب محیط دمای همان استخراج

 .شدند انجام محیط دمای در هاآزمایش بعدی
 

 استخراج کارآيي بر نمک افزودن اثر بررسي -

 آنالیت، حاوی هایمحلول به نمک افزودن با اثر این
 افزودن با استخراج درصد کاهش بیانگر نتایج و شد بررسی

 صورت نمک افزایش بدون استخراج بنابراین بود. نمک
 .گرفت
 

 و مس استخراج بر ها يون ساير حضور اثر بررسي -

 روي

 ،مس و روی استخراج کارآیی بر هایون سایر حضور اثر
μg L حاوی هایمحلول در پیشنهادی روش انجام با

-1 9 
 در شد. بررسی ها، یون سایر از مختلف مقادیر و روی و مس
 باعث که شودمی اطلاق یونی به مزاحم یون بررسی این

 در نتایج گردد. آنالیت استخراج در %5 از بیش تغییری
 اغلب که دهندمی نشان و است شده ارائه 9 جدول
 در مزاحمتی توجهی قابل غلظت تا شده، بررسی های یون

 اند. نکرده ایجاد ها آنالیت استخراج
 

 
 

 براستخراج التراسونیک حمام دماي تغییرات اثر بررسي -7 شکل

 
 

 روي و مس استخراج بر هايون حضورساير اثر -1 جدول
 

 همراه يون آنالیت به همراه يون نسبت مس بازيابي درصد روي بازيابي درصد

96(1.1) 98(1.4)
*

 100 +2  Pb  
98 (1.5) 98 (1.2) 100 +  Ag 

95(1.0) 98(0.9) 100 +2  Ni 

97(0.8) 96(1.3) 100 +3  Cr 

96(1.9) 98(1.7) 100 +2  Cd 

98(1.3) 97(1.1) 100 +2  Fe 

96(1.8) 96(2.0) 100 +2  Hg 

99(1.7) 99(1.6) 100 +2  Ca 
 

*  %RSD است شده محاسبه آزمایش تکرار بار سه اساس بر 
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 روش شايستگي ارقام تعیین -

 کالیبراسیون، خط معادله جمله از روش شایستگی ارقام

 منحنی رسم جهت .شدند تعیین دقت و تشخیص حد

 با ازآنها هاییمحلول روی، و مس یون برای کالیبراسیون
-9غلظت

µg L
µg L-9 تا 05/0 

 آنها برروی و شد تهیه 5/9 
 شد. انجام بهینه شرایط تحت گیریاندازه و استخراج
 معادله دارای حاصل کالیبراسیون هایمنحنی

Y=0.0692X+0.3204 وY=0.066X+0.2104 به 
 با بررسی مورد محدوده در و بوده روی و مس برای ترتیب
  بودند. خطی 1142/0 و 1143/0 مناسب همبستگی ضریب

 انحراف (LOD) تشخیص حد آوردن دست به برای
 حاصل مقدار برابر 3 و شد محاسبه شاهد سیگنال استاندارد

 حد و گردید روش کالیبراسیون منحنی شیب بر تقسیم
 برای ترتیب به g L045/0-9 و g L043/0-9 تشخیص

  شد. حاصل روی و مس
 با تواندمی ایتجزیه روش یک پذیری تکرار یا دقت
 برای گردد. بیان (RSD) نسبی استاندارد انحراف محاسبه

µg L غلظت به روی و مس محلول 5 منظور، این
-19/0 

 انجام بهینه شرایط در گیری اندازه و استخراج و شد تهیه
 و 1/2 (RSD%) نسبی استاندارد صدانحراف در .گرفت

 مقادیر که گردید محاسبه روی و مس برای ترتیب به 5/3
 باشند. می خوبی و قبول قابل

 
 نمونه در پیشنهادي روش به مس و روي گیرياندازه -

 واقعي

 و مس هاییون ناچیز مقادیر کمی گیری اندازه جهت
 ها نمونه ابتدا  شد. انتخاب کیوی میوه واقعی نمونه در روی
 روش با آنها در روی و مس مقدار و شدند سازیآماده

 اتمی نشر سنجیطیف استاندارد روش با و پیشنهادی
 شد. گیری اندازه (ICP-OES) القایی شده جفت پلاسمای

 افزایش کالیبراسیون تکنیک از که است ذکر به لازم
 در نتایج گردید. استفاده هاگیریاندازه این در استاندارد

 مقادیر که دهندمی نشان و است شده ارائه (2) جدول
 مقادیر با خوبی توافق پیشنهادی روش با شده گیری اندازه
 القایی شده جفت پلاسمای اتمی نشر با شده گیری اندازه
 گردد.می تایید روش صحت و دارند

 

 بحث
 مهم مرحله نمونه سازی آماده شد، ذکر که همانطور

 یکی امروزه و است ایتجزیه هایروش اغلب در وضروری
 میکرواستخراج توجه، مورد سازیآماده هایروش از

 به فراصوت امواج است. فراصوت امواج کمک به امولسیونی
 غیر فاز دو بین جرم انتقال سازی،امولسیون قدرت دلیل
 صورتی در البته کنند. می تسریع را آبی و آلی امتزاج قابل
 استفاده معدنی هایکاتیون استخراج برای روش این از که

 گونه به مذکور کاتیونهای ابتدا در که است لازم شود،
 یک از استفاده با معمولا هدف این شوند. تبدیل آبگریز
 با مناسب و خوب برهمکنش ایجاد به قادر که آلی لیگاند

 در راستا این در شود.می محقق باشد، نظر مورد هایکاتیون
 -3-اکسو -5-متیل -6)) -3 لیگاند حاضر، پژوهش
 اچ( 3) 4-آزین تری - 4 ،2 ،9 -هیدرو دی -5،2-تیوکسو

 هایکاتیون تبدیل جهت اون-2- ایندولین ایمینو( ایل( -
 محلول طیف تغییرات شد. استفاده آبگریز گونه به معدنی
 مختلف هاییون از یکسان مقادیر افزودن هنگام لیگاند
 برای جذب تغییرات بیشترین که داد نشان (،2 )شکل

 کندمی ثابت مسئله این و دهدمی رخ روی و مس های یون
 بیشتری کنش هم بر هایون سایر به نسبت ها یون این که
 در گوگرد و نیتروژن هایاتم هترو حضور دارند. لیگاند با

 دی -5،2-تیوکسو -3-اکسو -5-متیل -6)) -3 ساختار
 ایمینو( ایل( - اچ(3) 4-آزین تری - 4 ،2 ،9 -هیدرو

 

 

 کیوي میوه در روي و مس گیري اندازه -2 جدول

 گیري اندازه مورد يون
 با شده گیرياندازه غلظت

) µg/mg (ICP-OES  

  با شده گیرياندازه غلظت

 µg /mg)) پیشنهادي روش

Cu2+ %(1/3) 006/0 006/0  ( %3 )
* 

Zn2+ (%2/4) 007/0 007/0 ( %2 ) 
                          * %RSD است شده محاسبه آزمایش تکرار بار سه اساس بر 
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 این موثر و خوب برهمکنش بر دلیلی اون-2- ایندولین
 بر باشد. تواندمی روی و مس چون نرم فلزهای با لیگاند
 و مس هاییون استخراج برای لیگاند این نتایج، این اساس

 .شد استفاده روی
 کمک به امولسیونی میکرواستخراج در بعدی مهم عامل

 نتایج است. کننده استخراج آلی حلال نوع ،فراصوت امواج
 کلروبنزن، تتراکلرواتیلن، هایحلال با استخراج راندمان

 نشان و است شده ارائه 3شکل در وکلروفرم تتراکلریدکربن
 هر برای استخراج راندمان بیشترین کلروفرم که دهند می
 امواج کمک به استخراج در دارد. را روی و مس یون دو

 داشته کمتری گرانروی که استخراجی حلال صوت، مافوق
 کمتری مقاومت صوت مافوق امواج عبور برابر در باشد
 با امولسیون ایجاد در بیشتری توانایی نتیجه در و کند می

 در کلروفرم مطالعه، این در داشت. خواهد کوچک قطرات
 در و دارد را گرانروی کمترین استفاده، مورد هایحلال بین

 کوچک قطرات با امولسیون ایجاد در بیشتری توانایی نتیجه
 و آبی فاز دو بین تماس سطح آن تبع به که داشت خواهد

 یافت خواهد افزایش جرم انتقال و زیاد بسیار آلی
(Kolyaee et al., 2017.) مشخص نتایج دیگر سوی از 

 نشین ته حجم بالاترین کربن، تتراکلرید و کلروفرم که کرد
 راندمان بودن بالاتر به توجه با البته .داشتند را آلی فاز

 عنوان به حلال این کلروفرم، با آنالیت دو هر استخراج
  شد. انتخاب استخراجی حلال بهترین
 حلال کم مصرف میکرواستخراج، های سیستم انواع در

 حفظ نیز و بالاتر تغلیظ فاکتور به دستیابی منظور به آلی
 اثر بنابراین، باشد.می اهمیت حائز زیست محیط سلامت

 و شد بررسی استخراج راندمان بر مصرفی آلی حلال حجم
 افزایش با استخراج راندمان که دادند نشان (4 )شکل نتایج
 در که آنجائیکه از اما شود.می زیادتر آلی حلال حجم
 استخراج، راندمان افزایش بر علاوهاستخراج، هایروش

 کمترین است، اهمیت حائز بسیار هم تغلیظ فاکتور افزایش
 را استخراج راندمان بیشترین که کننده استخراج فاز حجم
 بنابرای شود. می انتخاب بهینه حجم عنوان به کند، فراهم
 بهینه حجم عنوان به کلروفرم µL 920 و µL 900 حجم
 مس و روی استخراج برای ترتیب به استخراجی حلال

 شدند. انتخاب
 و فلزی هایکاتیون کمپلکس تشکیل در pH تنظیم

 شده ایجاد کمپلکس .دارد مهمی بسیار نقش آنها پایداری

 باشد داشته کننده استخراج آلی حلال به زیادی تمایل باید
 ،5 شکل به توجه با گردند. استخراج آلی فاز کم حجم به تا

pH  بود. 6 مس و روی هاییون استخراج برای بهینه 
 احتمالا بالا های pH در ومس روی استخراج درصد کاهش

 باشد.می مس و روی هیدروکسید رسوب تشکیل دلیل به
H وجود علت به ترپایین هایpH در همچنین

 محیط، در +
H بین رقابتی

 ایجاد مس و روی های وکاتیون آزاد های +
 سبب را مس و روی یونهای استخراج راندمان وکاهش شده
  .شودمی

 استخراج راندمان بر تواندمی نیز لیگاند مقدار که آنجا از
 محلول از متفاوتی های حجم با استخراج بگذارد، تاثیر

mg L
 دادند نشان (6 )شکل نتایج شد. انجام لیگاند 19000-
 9000 تا 200 از لیگاند محلول حجم افزایش با که

 افزایش وروی مس هاییون استخراج صد در میکرولیتر،
 بیشتر کمپلکس ازتشکیل ناشی تواندمی امر این که یابدمی

 ولی یابد.می افزایش استخراج درصد آن تبع به که باشد
 درصد استفاده مورد لیگاند محلول حجم بیشتر افزایش

 از ناشی تواندمی امر این .است داده راکاهش استخراج
 استخراج در ومس روی هاییون با لیگاند  خود رقابت
 از µL 9200-9000 حجم بنابراین باشد. آلی فاز به شدن
 مس استخراج برای µL 9000 و روی استخراج برای لیگاند

 و مس همزمان استخراج برای البته رسدمی بنظر مناسب
 بود. خواهد بهینه µL 9000 حجم هم روی

 همچنین و آبی فاز در آلی فاز شدن امولسیون میزان
 که دارد قرار استخراج زمان تاثیر تحت جرم، انتقال سرعت

 نتایج شد. خواهد استخراج کارآیی تغییر به منجر نهایت در
 نگه التراسونیک حمام در نمونه که زمانی که دادند نشان
 مس و روی استخراج راندمان بر تاثیری شود،می داشته
 در بنابراین باشد.می سریع استخراج فرایند زیرا ندارد

 آلی، حلال ازتزریق پس بلافاصله بعدی، هایآزمایش
 تا گرفتند قرار سانتریفوژ دستگاه در آزمایش های لوله

 .شود انجام فاز دو جداسازی
 در آلی حلال و آنالیت پذیری انحلال تغییر دلیل به دما
 جرم انتقال میزان ونیز سازی امولسیون فرآیند بر آبی، نمونه
  نشان و شدند ارائه 7 شکل در نتایج .است گذار تاثیر آنالیت
 درصد کاهش به منجر محیط دمای از دما افزایش که دادند

 افزایش دلیل به بالا دماهای در .گرددمی آنالیت استخراج
 تشکیل پایدار امولسیون نمونه، در آلی حلال پذیریانحلال
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 تریپایین راندمان با آنالیت جرم انتقال و شد نخواهد
 90 دمای در که دهدمی نشان نتایج البته .گیردمی صورت
 در چون اما داریم خوبی استخراج درصد گرادسانتی درجه
 تنظیم درضمن و بالاست استخراج درصد نیز محیط دمای
 وقت صرف مستلزم استخراج زمان در درجه 90 دمای

 محیط دمای همان استخراج بهینه دمای است، بیشتری
 شد. انتخاب

 کارآیی بر رقابتی و متفاوت اثر دو تواندمی نمک افزودن
 محلول به نمک افزودن طرفی از باشد. داشته استخراج

 به آنالیت انتقال و شده آب در آنالیت حلالیت کاهش باعث
 کارآیی افزایش به منجر نتیجه در و کرده تقویت را آلی فاز

 افزایش از ناشی نیز زنینمک منفی اثر شد. خواهد استخراج
 مقاومت ایجاد باعث که باشدمی محیط ویسکوزیته
 بالا، ویسکوزیته با هایمحیط در شد. خواهد ویسکوزیته

 در و شده جذب گرمازا فرآیند یک طی فراصوت امواج
 کمتر آلی حلال قطرات شدن ریز و شدن پخش نتیجه

-می استخراج کارآیی کاهش به منجر که گرفته صورت

 آنالیت، حاوی محلولهای به نمک افزودن با اثر این .گردد
 افزودن با استخراج درصد کاهش بیانگر نتایج و شد بررسی
 صورت نمک افزایش بدون استخراج بنابراین بود. نمک
 .گرفت
 مس و روی استخراج کارآیی بر ها یون سایر حضور اثر

-یون اغلب که دهندمی نشان و است شده ارائه 9 جدول در

 در مزاحمتی توجهی قابل غلظت تا شده، بررسی های
 نشان تواندمی این اند. نکرده ایجاد هاآنالیت استخراج

 باشد. دهنده کمپلکس لیگاند خوب پذیری گزینش دهنده
 غلظت محدوده در روش کالیبراسیون هایمنحنی

9-
µg L
µg L-9 تا 05/0 

 مناسب همبستگی ضریب با 5/9 
 حد و بودند خطی روی و مس برای 1142/0 و 1143/0

 برای ترتیب به g L045/0-9 و g L043/0-9 تشخیص
 با روش پذیری تکرار یا دقت شد. حاصل روی و مس

 در شد. بیان (RSD) نسبی استاندارد انحراف محاسبه
 ترتیب به 5/3 و 1/2 (RSD%) نسبی استاندارد صدانحراف

 و قبول قابل مقادیر که گردید محاسبه روی و مس برای
 باشند.می خوبی
 مس های یون ناچیز مقادیر کمی گیریاندازه نهایت در

 ارائه (2) جدول در نتایج شد. انجام کیوی میوه در روی و
 روش با شده گیریاندازه مقادیر که دهندمی نشان و اندشده

 نشر با شده گیریاندازه مقادیر با خوبی توافق پیشنهادی
 تایید روش صحت و دارند القایی شده جفت پلاسمای اتمی
 گردد.می

 

 نتیجه گیري 
 تحقیق این در شده انجام هایوآزمایش مطالعات کلیه

 -3-اکسو -5-متیل -6)) -3 لیگاند که دادند نشان
 اچ( 3) 4-آزین تری - 4 ،2 ،9 -هیدرو دی -5،2-تیوکسو

 های یون با تواند می اون -2- ایندولین ایمینو( ایل( -
 یک و باشد داشته پذیرگزینش همکنش بر مس و روی
 های گونه به آنها تبدیل جهت مناسب ساز کمپلکس عامل

 کلروفرم آلی فاز به هاآن استخراج نهایت در و گریز آب
 به امولسیونی میکرواستخراج بار اولین برای این بنابر باشد.
 کمک با یون دو این استخراج جهت فراصوت امواج کمک
 این مزایای از .گرفت قرار استفاده مورد مذکور لیگاند

 عدم استخراج، بالای وکارایی سرعت به توانمی تکنیک
 نیاز مورد نمونه کم حجم و کننده پخش آلی حلال مصرف
 مس و روی دقیق گیریاندازه امکان روش این .کرد اشاره

 .نماید می میسر را غذایی مواد و آبی هاینمونه در
 

 سپاسگزاري
 واحد اسلامی آزاد دانشگاه مالی حمایت با فوق تحقیق

 است. آمده در اجرا به ری شهر )ره( خمینی امام یادگار
 عمل به تشکر و تقدیر دانشگاهی واحد آن از بدینوسیله

 آید.می
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Abstract

 
Introduction: Ultrasound assisted emulsification microextraction is one of the sample 

preparation techniques which have minimal exposure to organic solvent. In this study, the 

applicability of ultrasound assisted emulsification microextraction was explored as a simple 

and fast method for the preconcentration and determination of Cu
2+

 and Zn
2+

 ions. 

Materials and Methods: One aliquot of sample solution was poured in a screw cap glass 

tube with a conical bottom. Then, the chelating agent and extraction solvent were injected into 

the sample solution using a syringe in the ultrasonic bath. Disruption of the emulsion was 

carried out by centrifugation, and the sedimented organic phase was transferred directly to the 

graphite furnace atomic absorption spectrometry for determination of Cu
2+

 and Zn
2+

 ions.   

Results: 3-((6-methyl-5-oxo-3-thioxo-2,5-dihydro-1,2,4-triazin-4(3H)-yl)imino) indolin-2-

one was introduced as a new and selective chelating agent. Parameters that affect the 

extraction efficiency, such as the kind and volume of the extraction solvent, volume of 

chelating agent, sample pH, extraction time are optimized. Chloroform as extraction solvent 

give the best results. Under the optimum conditions, the calibration curves were linear in the 

range of 0.05-1.5 μg L
-1

 ions. Relative standard deviations were 2.9 and 3.5 for five analysis 

of sample solution containing 0.1 mg L
−1 

Cu
2+

 and Zn
2+

, respectively. The detection limit of 

method was 0.043 for Cu
2+

 and 0.045 μg L
-1

 for Zn
2+

. The effect of presence of other ions was 

investigated. 

Conclusion: The results demonstrate a successful method for quantitative and selective 

determination of trace amount of Cu
2+

 and Zn
2+

 ions in water and food samples. 

 

Keywords: Copper, Kiwi, 3-((6-methyl-5-oxo-3-thioxo-2,5-dihydro-1,2,4-triazin-4(3H)-yl) 

imino)indolin-2-one, Ultrasound Assisted Emulsification, Zinc. 
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