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 چکیده

شناسایی گردید. (XRD) و الگوی پراش اشعه ایکس FT-IRدر این پروژه تحقیقاتی، ابتدا گرافیت اکساید، سنتز و با استفاده از روش های      

و  (XRD)و الگوی پراش اشعه ایکس  FT-IRهمچنین از گرافیت اکساید، گرافن اکساید سنتز و با استفاده از روش های طیف سنجی 

شناسایی آن با  دار شد و شناسایی گردید. سپس گرافن اکساید توسط آمونیم پیرولیدون دی تیو کاربامات به روش رفلاکس عامل  SEMتصاویر

برای  جامد، روش استخراج فاز از انجام گرفت. (XRD)و الگوی پراش اشعه ایکس SEM، تصاویر FT-IRاستفاده از روش های طیف سنجی 

شده با آمونیم پیرولیدون دی  دارعامل نمونه های آبی به وسیله نانوگرافن اکساید ( درIIیونهای کادمیم ) ناچیز گیری مقادیراندازه پیش تغلیظ و

استخراج  رب ای انجام گرفت. پارامترهای مؤثرسنجی جذب اتمی شعله محلول به روش طیف در گیری غلظت یونهاتیو کاربامات استفاده شد. اندازه

 317/7بهینه شدند. ماکزیمم ظرفیت جاذبو ...  سایرکاتیونها اثر و  pHاثر استخراج، ل شوینده، زماننوع حلا و مقدار جاذب، از: مقدار که عبارتند

آمد. محدوده  بدست لیتر بر  میکروگرم 1/7روش LOD مقدار و 17تغلیظ دست آمد. فاکتوریک گرم جاذب ب ( به ازاءIIمیکروگرم کادمیم )

 آمد. بدست % 1/7 نسبی انحراف استاندارد و mg/L07-70/7خطی روش

 .مونیم پیرولیدون دی تیو کارباماتدار شدن، مس، استخراج فاز جامد، آ گرافن اکساید، سنتز، عامل: های کلیدیواژه

 

 مقدمه .9

رد و آن را به ک توان یک تک لایه از گرافیت را جدااز دانشگاه منچستر نشان دادند که می آندره گایم و کنستانتین نووسلوف 1773ر اکتبر د     

ود آمد. ها را نیز تعیین نمود. بدین ترتیب در جامعه علمی فیزیک یک شگفتی به وجهای الکتریکی برخی لایهشکل دیگری تبدیل نمود و ویژگی
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 [منتشر کردندهای الکتریکی روی این تک لایه را گیریاین دو محقق اندازه 1771. در جولای ]0 [این تک لایه از گرافیت، گرافن نامیده شد

1[ ،] 31-6[. 

استفاده از آن در پیش تغلیظ کادمیم و مس در نمونه های آبی کار  فیلیز سنکال و همکارانش بر روی سنتز جاذب پلیمری جدید و 1777در سال 

رب در مس و س گیری هایاندازه جدید برای جذبی شد و به عنوان یک ماده و شناسایی ، سنتزتیواوره سولفون آمیددر این کار، رزین کردند. 

نهایی انجام حجم شوینده ، مقدار رزین، زمان تماس، حجم نمونه اول و  pH :تجربی مانند. بهینه سازی شرایط مورد  استفاده قرار گرفت نمونه آب

و  بدست آمد  367و   677بازیابی های فلز استفاده شد. در نتیجه  چیزی ازاندازه گیری مقادیر نا برایطیف سنجی جذب اتمی  شعله ای  .شد

 [.3شد ] سازیغنی و سربمس رای ب پیشنهادیروش 

و همکارش بر روی جداسازی فاز جامد و پیش تغلیظ مس و نیکل و روی در نمونه های آبی بوسیله جاذب نانوتیوب  ولایچامی 1700در سال 

مولار  1 اکساید کار کردند و بازیابی یون ها توسط اسید نیتریکاتیل هگزیل فسفریک اسید( و تری اکتیل فسفرین -1کربنی باردار شده با دی )

 µg/L Zn(II 67و برای) II  µg/L Ni 37)برای)   II µg/L  Cu 17)حد تشخیص برای) .ی توسط دستگاه جذب اتمی انجام شدو اندازه گیر

برای روی بدست آمد و  mg/g11/3ی  نیکل وبرا mg/g71/3برای  مس  و  mg/g9/3  و ظرفیت  ستون  11. فاکتور تغلیظ روش حاصل  شد

با روش پلاروگرافی برای پیش تغلیظ بیسموت  توسط آنجو بهالوترا 1701در سال .]3[درصد حاصل  شد 07روش کوچکتر از  RSDهمچنین 

((II مس  و((II  تیازولی لازو  نفتول که حد تشخیص برای مس 1و0در نمونه های آبی با استفاده از((II  برابرµg/L 77/7 و برای بیسموت((II 

11/7 µg/L بدست آمد و همچنین دامنه pH  برای بیسموت دامنه   1/7-9آنpH1/7-3  ریدارول و  1703در سال  .]3[برای مس بدست آمد

زالدهید تیوسیمی هیدروکسی بن 1عاملدار شده با   -3XADهمکارانشان توسط استخراج فاز جامد یون مس و کادمیم را در نمونه چای سبز بوسیله 

از  و  = pH 3 ، شرایط بهینه بدست آمدهطیف سنجی جذب اتمی کوره انجام شدگیری این یون های فلزی توسط اندازه کاربازون انجام شد، که

. در این ]1[بدست آمد II 91/7 µg/L))و کادمیم µg/L 17/7برابر    II))تشخیص برای مس مولار استفاده شد و حد 1حلال شوینده اسید نیتریک 

جهت بهبود عامل دار شدن نانو گرافن اکساید ( در نمونه های آبی از IIپژوهش برای پیش تغلیظ و اندازه گیری مقادیر ناچیز یون های سرب )

 در محلول های آبی به روش طیف سنجی جذب اتمی شعله ای انجام گرفت. 1Cu+عمل استخراج استفاده شد. اندازه گیری غلظت یون

 

 تجربیبخش . 2

 دستگاه ها و وسایل مورد نیاز. 2-9

  Polandساخت کشور  CITIZENاز شرکت   367CYرقم اعشار مدل 3ترازوی دیجیتالی با دقت   AREXهیتراستیر و همزن مغناطیسی مارک      

 Ultrasonicالتراسونیک )دستگاه  13030HIو مدل  HANNAمتر مارک   pHدستگاه  A  31 TOFIXو مدل Hettichدستگاه سانتریفیوژمارک 

Cleanerکمپانی )ELMA  دستگاه آون خلاء مدل  آلمانMemertشیکر مدل  ، ساخت کشور آلمانFan azma gostar ̦ دستگاه میکروسکوپ

دستگاه طیف سنجی جذب   ̦ Broker Tensorمدل  FT-IRاسپکتروفتومتر  ̦  KYKYو ساخت شرکت EM 3177، مدل SEMالکترونی روبشی 

دستگاه طیف سنجی پراش پرتو اشعه ایکس . استیلن مورد استفاده قرار گرفت –با سوخت هوا   Shinadzaو مارک -AA 677اتمی شعله ای مدل

(XRD)  0177مدل PW  و ساخت کارخانهPHILIPS . 
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 مواد مورد نیاز. 2-2

( مواد Merckتهیه شده از شرکت  ( تری اتیلن تترا آمین )Merckتهیه شده از شرکت  ) پتاسیم کلرات (  Merckگرافیت )تهیه شده از شرکت      

تمامی اسید های مورد استفاده )اسید نیتریک، اسید سولفوریک، اسید استیک( از شرکت مرک بودند و دارای درجه خلوص تجزیه  و شیمیایی

بوده و تهیه شده از شرکت مرک بوده اند. تری اتیلن تترا آمین به عنوان  بودند. آمونیاک، سرب نیترات، سود دارای خلوص تجزیه ای AGای 

 .لیگند استفاده شده تهیه شده از شرکت مرک بوده اند

 

 عامل دار کردن گرافن اکساید. 2-3

آمونیم پیرولیدون دی تیو ازلیگاند  g0/7ریخته شده سپس   mL117گرم از نانو گرافن اکساید را توسط ترازو توزین کرده و داخل بشر 0/7      

دور  03777دقیقه با سرعت  37آب دیونیزه اضافه شده و به مدت  mL177توسط ترازو توزین شده و داخل بشر ریخته شده و به مواد کاربامات 

دقیقه تحت  37ت توسط ترازو توزین شده و به مواد هموژن شده اضافه شده و مواد به مد g1/7 KOHدر دقیقه در هموژنایزر قرار داده سپس 

رفلاکس شد و توسط آب و اتانول شسته و خشک    C17°ساعت در دمای 13سپس به مدت  وات قرار گرفت. 037امواج التراسونیک با توان 

 .[6]مشخص شده است که گروه های آمین روی نانو جاذب جایگزین شده اند. IRبا توجه به طیف  (.0شکل(شد 

 

 

 عامل دار شدن گرافن اکساید .9شکل

 

 Cu+2استخراج و بازیابی . 2-4

  pH= 6که در  ppm1/7از محلول  mL 17باشد:ساید عامل دار شده به شرح زیر میروش استخراج و بازیابی یون مس به وسیله گرافن اک     

دقیقه  01گرافن اکساید عامل دار شده به آن اضافه گردید. مخلوط حاصل را به مدت  mg1تنظیم شده را تهیه کرده و مقدار   Cu+2نسبت به  
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در محلول  Cu+2شسته شده و غلظت یون  M1اسید نیتریک  mL1شده و در نهایت جاذب را با   مغناطیسی همزده و سپس سانتریفیوژ توسط همزن

نمونه گرافن اکساید عامل دار شده آورده   FT-IRطیف (1درشکل) ن گردید.ای تعییوسیله اسپکترومتری جذب اتمی شعلهسانتریفیوژ شده به 

 cm1913 -1و cm1111 -1گرافن اکساید است و پیک های OHمربوط به گروه  ،cm3331-1شاخص   نوار نمونه این  IR-FT درطیف شده است.

مربوط به اضافه  cm0061 -1شده پیوند زده شده است و پیکاست که در گرافن اکساید عامل دار  2CH ط به گروه های متقارن و نامتقارنمربو

ترکیب  گرافن اکساید، IR-FTکاهش یافته است نسبت به طیف  cm0773-1در  O-Cهمچنین شدت  شدن گروه آمینی به گرافن اکساید است.

 N-Hقرار گرفته است وپیوند  0619ر ناحیه حلقه د C=Nآمونیم پیرولیدون دی تیو کاربامات روی گرافن اکساید سنتز شده باند شده است پیوند 

قرار گرفته است و با توجه به نتایج به دست آمده مشخص است که  97/0111در ناحیه  C=Cقرار گرفته است و پیوند  3333به خوبی در ناحیه 

 این ترکیب به خوبی با گرافن اکساید باند شده است.

 

 
 گرافن اکسید عامل دار شده  FT-IRطیف . 2شکل

 

 

 گرافن اکساید عامل دار شده  XRD. پراش اشعه ایکس 2-5

 ایداکس ترکیب گرافن های مربوط به فازاپیکب پیک مشاهده شده، XRDطیف در نشان داده شده  است. 3این ترکیب در شکل XRD طیف      

و با توجه به عامل دار شدن گرافن اکساید باید انتظار پیک کوتاه را داشته باشیم که این مساله به خوبی در این طیف  به طورکامل همخوانی دارد

 وجود دارد و این به دلیل قرار گرفتن گروه های آمینی روی گرافن اکساید است. 
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 ایکس گرافن اکساید عامل دار شده . الگوی پراش اشعه3شکل 

 

 گرافن اکساید عامل دار شده  SEM. تصویر 2-6

 وگروه عاملی روی ای داردورقه ورقه لایه یکنواخت و دهد گرافن اکساید برروی سطح ساختارنمونه نشان می SEM نتایج حاصل ازتصویر        

 نانومتر 10تا19حدود  ات درمیانگین اندازه ذر دارای شکل کروی با داده شده است. نشان برابر 3777و0777،1777بزرگنمایی در گرافن اکساید

 (آورده شده است.3این ترکیب درشکل ) SEMتصویر   مشاهده شد.

 
 

 آمونیم پیرولیدون دی تیو کاربامات. تصویرمیکروسکوپالکترونیجاذب گرافن اکساید عامل دار شده با 4شکل 
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   بررسی نتایج بدست آمده بر روی نمونه های حقیقی. 2-7

، مقدار کادمیم در چند نمونه را بودن روش روی نمونه های حقیقیبهینه روش بدست آمد، به منظور بررسی قابل اج پس از اینکه شرایط     

میلی لیتر( مورد اندازه گیری قرار گرفت، در مرحله اول خود نمونه بدون افزایش  177مختلف از نمونه های آبی و بیولوژیکی در حجم حد )

به دستگاه تزریق شد که مشخص شد دستگاه جذب قابل توجهی  روش کار جذب و شستشو صورت گرفت و( IIمقدار مشخصی از یون کادمیم)

در واقع برای تعیین مقدار مشخصی  ( مطابق روش ارائه شده تغلیظ و جداسازی انجام شد.II. در بار دوم با افزایش یون کادمیم)دهدرا نشان نمی

داده شده است. همچنان که دیده ( نشان 0)جدولستفاده شد. نتایج این آنالیز دریش استاندارد اازکادمیم موجود در نمونه های آب از روش افزا

های آبی مورد آزمایش مقدار بیشتری کادمیم وجود دارد ولی در نمونه آب نسبت به نمونه جاجروددر آب رودخانه  شود در نمونه های آبی،می

در نمونه ی پساب  قدرت پیش تغلیظ و اندازه گیری کادمیم پی برد. توان به کارایی واست، میقدار کمتری کادمیم موجود ری م آشامیدنی شهر

م یصنعتی میزان قابل توجهی کادمیم یافت شد که با دستگاه جذب اتمی شعله ای بررسی شده است و این دستگاه می تواند برای اندازه گیری کادم

 در نمونه های آبی به کار رود.

 

 .نتایج اندازه گیری کادمیم در نمونه های حقیقی . 9جدول

 

میکروگرم مس  نمونه

 اضافه شده

جذب   جذب اتمی)شعله(

 اتمی)کوره(

 N.D N.Dالف 7 آب شهر

 71/11(11/0) 09/17(9/7)ب 77/17 

 79/07(3/1) 07/01(3/0) 7 آب رودخانه جاجرود

 77/17 (3/0)1/31 (1/1)31/31 

 33/36(1/0) 77/36(7/0) 7 پساب کارخانه رنگ

 77/17 (6/0)77/61 (9/1)39/63 

 1/39(7/1) 73/39(7/0) 7 پساب دانشگاه شهرری

 77/17 (1/0)76/39 (1/1)17/39 

نمونه سنتزی حاوی 

 Al+,Na2+,Pb2+Co,+3,یونهای

2+,Cu2+,Ca2+Ba  به غلظتµg  2/2 

7 N.D N.D 

 77/17 (1/1)61/37 (1/0)67/37 
 (.قابل تشخیص نیست) Not Detectالف(

 .مربوط به سه بار تکرار آزمایش است  RSDب(
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 گیرینتیجه . 3

توان به کات جالبی میدر مورد جاذب گرافن اکساید عامل دار شده  با آمونیم پیرولیدون دی تیو کاربامات نمطالعات تجربی مشخص کرد      

شود که راندمان گیری میسب است. از این تحقیق چنین نتیجهراندمان استخراج مناو  6مس برابر با  برای حذف فلز pHبهترین دست آورد. 

دار جاذب و زمان اختلاط و حضور سایر کاتیون ها در محلول دارد. با توجه به کمی و تکرار پذیر و مق pHاستخراج فلز سنگین مس بستگی به 

اده از این ترکیب برای پیش تغلیظ و یا حذف مقادیر مس در محلول های آبی بودن روش و بالا بودن راندمان استخراج و بازیابی امکان استف

وجه به ت رسد بانماید. به نظر میرسی را تأیید میوجود دارد. آزمایشات صورت گرفته جذب یون در نانو گرافن اکساید عامل دار شده مورد بر

ینده تواند در آمی که ون های فلزی مس در محلول آبی استفاده نمودتوان از این جاذب به خوبی در جهت حذف یآزمایشات صورت گرفته می

بر روی سطح ساختار لایه یکنواخت   اکساید دهد گرافننمونه نشان می SEMنتایج حاصل از تصویر  موضوع تحقیقی مناسبی برای بررسی باشد.

 10تا  19میانگین اندازه ذرات درحدود  اکساید قرار گرفته وکه دارای گروه آمینی است بر روی گرافن  گروه عاملیدارد و  و ورقه ورقه ای

یکس نشان بهتر می باشد، طبق الگوی پراش اشعه ا سنتز گرافن اکسید با استفاده از روش استادن مایر نسبت به روش های هامر نانومتر مشاهده شد.

 تر بوده است.ت اکسید نشده و ناخالصی در محیط کممی دهد مقدار گرافی
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