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 چکیده
تغلهی  تریگهونلین   به عنوان یک جاذب موثر بهه منوهور جداسهازی و پهیش     (B/I/C)/نانوذرات آهن/بتاسیکلودکسترین در پژوهش حاضر ترکیب بنتونیت

نهانوذرات   بتاسیکلودکسهترین/  روی جهاذب بنتونیهت/  سنتز و شناسایی شد. شرایط تجربی برای یافتن متغیرهای مهم به منوور جذب سطحی تریگونلین 

مهورد بررسهی اهرار     مثل دما، غلوت سدیم کلرید، زمهان و حجهم محلهول نمهک     متغیرهایید. برای عمل واجذب بو pH مقدار جاذب و، آهن شامل زمان

اتمهی   نیرویمیکروسکوپ (، TEMبوری )(، میکروسکوپ الکترونی عFT-IRسنجی مادون ارمز )(، طیفSEMمیکروسکوپ الکترونی پویشی ) گرفتند

(AFM) ،سنج نمونه ارتعاشی مغناطیس(VSM) آنالیز سطح ،BET  پراش پرتوایکس و( (XRD   برای تعیین ساختار جاذب سنتز شده مهورد اسهتداده

هنهد بهه کهار بهرده شهد. تریگهونلین در       دسازی فاکتورهایی که فرایند استخراج را تحت تاثیر ارار مهی طراحی آزمایش به منوور بهینهسپس ارار گرفتند. 

)استخراج فاز جامد مغناطیسهی( بهه طهور مهوثر اهادر بهه اسهتخراج         MSPEشد. روش  گیریاندازه HPLC-UVهای پلاسما استخراج و با روش نمونه

حهد   دسهت آمهد.  بهه  (،2r=9999/4با ضهریب همبسهتگی )   خطی لیترمیکروگرم بر میلی 45/4-14 گستره غلوتیدرمنحنی کالیبراسیون بود. تریگونلین 

دسهت آمهد.   درصهد بهه   114استخراج  بازده میزان لیتر ومیکروگرم بر میلی 419/4، 445/4به ترتیب روش  (LOQسازی )( و حد کمیLODتشخیص )

 پلاسما به کاربرده شد. درگیری تریگونلین آمیزی برای اندازهجاذب به طور موفقیت این

 

 سیکلودکسترین، بنتونیت، استخراج فاز جامد مغناطیسی، پلاسما -بتا ،تریگونلین :کلیدی هایهواژ
 

 مقدمه

ن متیههل بتهها ی  -N)نیکوتینیههک اسههید   1تریگههونلین

(NAMB)2  2، یک آلکالویید با فرمول مولکهولیNO7H7C  و

باشهد. ایهن مهاده    گرم بر مهول مهی   14/137وزن مولکولی 

اد گهر درجه سهانتی  219محلول در آب و دارای نقطه ذوب 

ترکیب محصول متابولیت نیاسهین اسهت کهه در    این است. 

. ایههن ترکیههب در [1]ادرار پسههتانداران یافههت شههده اسههت 

شهود.  و اهوه بهه وفهور یافهت مهی     3گیاهانی مانند شنبلیله

شنبلیله یکی از متداولترین گیاهان دارویی در طب سهنتی  

                                                           
1 Trigonelline 
2 Nicotinic acid N- methyl betain 
3 Trigonella foenum graecum 

دهنده طعم، رنگ و مزه غذاست. شهنبلیله  است که افزایش

هها، فلاونو یهدها و   شامل مهوادی ماننهد فیبرهها، سهاپونین    

. [2]باشهد  یگهونلین و کهولین مهی   آلکالوییدهایی ماننهد تر 

شهود یهک یهون    که اتم نیتروژن نیاسین متیله می هنگامی

شود کهه دارای خهوا    ( تشکیل می3Bدواطبی )ویتامین 

آورنده ، پایین5، ضدمیگرن4دارویی مهمی نویر ضدسرطان 

ها و باشد. این ماده از تجمع پلاکتو غیره می 6چربی خون

کنهد  های سرطانی جلوگیری مهی از فعالیت تهاجمی سلول

[4-3]. 

                                                           
4 Anticancer 
5Anti-migraine 
6 Antihypoglycemic 
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ترین مواد آشامیدنی در جهان بهه  اهوه یکی از مطلوب

باشهد. ایهن مهاده اثهرات     ن آن مهی خاطر طعم و معطر بهود 

مدیدی بر روی سلامتی انسهان دارد. ترکیبهات موجهود در    

اهههوه شههامل کههافئین، تریگههونلین، نیکوتینیههک اسههید و   

ساکاروز هستند. تریگونلین یک مشتق پیریدینی است کهه  

محصولات معطری مانند فوران، پیرازین، آلکیل پیریدین و 

کنههد. تولیههد مههیاهههوه  برشههته شههدنپیههرول را در طههول 

اهوه نیکوتینیک اسهید را تولیهد    برشتهتریگونلین در طول 

اابهل حهل در آب اسهت و بهه      Bکند که یک ویتهامین  می

عنههوان نیاسههین شههناخته شههده اسههت. میههزان کههافئین،   

تهاثیر  تریگونلین، نیکوتینک اسید و ساکاروز در اهوه تحهت 

 دادنبهو  های اهوه، تنوع، ناحیه جغرافیایی و شهرایط  گونه

 .[5]است 

تهرین آلکالوییهد موجهود در    دومین و فراوان تریگونلین

ههای اههوه سهبز دارای بیشهترین     های اهوه است. دانهدانه

سطح این ماده بوده و این آلکالویید همچنین جهز  مغهذی   

های اهوه است و ایهن مهاده پهیش مهاده     فعال و اصلی دانه

ههای  است و یهک آلکالوییهد متعلهق بهه گهروه      3Bویتامین 

 .[6]چهارتایی است  است که دارای گروه آمین پیریدینی

های بشهر  در درمان بسیاری از بیماری تریگونلینچون 

گیهری  منهد بهه انهدازه   موثر است، بسیاری از محققان علااه

 .[7-9]غلوهت ایهن مهاده در مایعهات بیولهوژیکی هسههتند      

و  ادرارمایعههات بیولههوژیکی ماننههد از  تریگههونلیناسههتخراج 

تمیهز کهردن مهاتریس     .[9-14] بسیار مههم اسهت  پلاسما 

های نمونه رایهق و  تغلی  آنالیت از محلولنمونه برای پیش

 باشد.  یابی به حدهای تشخیص پایین میدست

های زیستی حاوی تعداد های حقیقی مانند نمونهنمونه

ی شیمیایی متدهاوت بهوده و بهافتی کهه در آن     زیادی گونه

گیری شوند، بسهیار پیچیهده   های مورد نور باید اندازهگونه

ههای  گیهری است. این بافت پیچیده، همهواره بهرای انهدازه   

کنهد. بهرای رفهع ایهن     دایق و صحیح مزاحمت ایجهاد مهی  

سهازی  های موجود پها  ها را از ناخالصیمشکل باید نمونه

هههای گونههاگونی جهههت  منوههور روش. بههدین[11]رد کهه

اند. ایهن  یافتههای مورد نور توسعهجداسازی و تغلی  گونه

شهیمیایی   -ها بر اساس تداوت بهین خهوا  فیزیکهی   روش

باشند. فراریهت،  اجزای گوناگون موجود در یک مخلوط می

حلالیت، بار الکتریکی، اندازه مولکولی، شهکل و اطبیهت از   

باشهند.  در این ارتباط بیشتر مدنور می خواصی هستند که

سهازی نمونهه   اکثر موارد مشاهده شده است کهه آمهاده   در

ههای آنهالیز نمونهه   روش توسهعه کننده در ی محدودمرحله

سهازی  ههای آمهاده  باشد. لذا توسهعه روش های حقیقی می

باشهد و از  اره چالش بزرگی در شیمی تجزیه مینمونه همو

 ی برخوردار است. اهمیت بسیار زیاد

ها آنالیتتغلی  استخراج و پیش یبرا یتجرب یهاروش

، به طور عمده شامل استخراج بها فهاز   از مایعات بیولوژیکی

ههای میکرواسهتخراج   و روش مهایع  -استخراج مهایع جامد، 

بها توجهه بهه    استداده از جاذب ، هااین روش انیاست. در م

مهورد توجهه    تهر شیآن ب برتر ییآسان و کارا اریکاربرد بس

 ههای بها جهاذب   سهه یمقا در د.رومهی  بهه کهار  ارار گرفته و 

 ادعلت داشتن نسبت سطح به حجم زیه مواد بهمتداول، نانو

بهالا و   ییو سرعت ندوذ کهم، منجهر بهه اسهتخراج بها کهارا      

بهه   مغناطیسهی  ههای جهاذب نانو .شهوند یم عیاستخراج سر

ن جهاذب  عنهوا هتوانند بهای خا ، میدلیل داشتن ویژگی

های مختلهف آلهی و معهدنی    استخراج گونه و جداسازی در

ها شامل مهوارد  به کار گرفته شوند. این ویژگی سمومبویژه 

 :[12] باشدزیر می

 هاجاذبسهولت سنتز نانو -

مساحت سهطح بهه حجهم زیهاد بهه دلیهل داشهتن ابعهاد          -

 نانومتری

شههود ایههن  خاصههیت سوپرمغناطیسههی کههه باعهه  مههی   -

به میدان مغناطیسی خارجی پاسخ دهند و در  هاجاذبنانو

غیاب میدان خارجی خاصیت مغناطیسی خود را از دسهت  

 .بدهند

های مختلف تنها با بهه  امکان استخراج ساده و سریع گونه -

 گیری یک میدان مغناطیسی خارجیکار

نیاز به مراحل فیلتراسیون و سانتریدیوژ کهردن طهی    عدم -

 فرایند استخراج

 هااستخراج از حجم زیاد نمونه توانایی -

منهدی در  نکهه باعه  توا   هاجاذبامکان اصلاح سطح نانو -

   شود.گری میانتخاب

 دلیهل ههای بیولهوژیکی بهه    تعیین تریگونلین در نمونه

-مهم مهی  اثراتی که روی سلامتی دارد یک موضوع بسیار
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و پلاسهما شهامل    ادرارهای بیولهوژیکی ماننهد   باشد. نمونه

های معهدنی و بافرهها هسهتند،    ای از نمکیدهمخلوط پیچ

و سازی نمونه به عنوان یک مرحلهه بنیهادی   بنابراین آماده

هههای ههها در نمونهههگیههری آنالیههتجهههت انههدازهاساسههی 

یهابی بهه   روش نه تنهها باعه  دسهت   است. این  بیولوژیکی

تغلی  آنالیهت  شود، بلکه پیشحدهای تشخیص پایین می

ههد  از  در وااهع  . گرددوجب میهای رایق را ماز محلول

و مقهرون بهه    عیروش سهاده، سهر   کیه ارا ه تحقیق حاضر 

-گیری تریگهونلین در نمونهه  اندازهو  صرفه جهت استخراج

مهورد  اسهتخراج  روش  رودی. انتوار مبیولوژیکی استهای 

و بها اسهتداده از    باشهد  الابه  ییکوتهاه و بها کهارا    اریبسنور 

مقهادیر نهاچیز آنالیهت     بتهوان  مغناطیسی جدیدنانوجاذب 

تغلهی  و  ی پیچیهده پلاسهما پهیش   مورد نور را در نمونهه 

در دسهترس بهودن دسهتگاه     لیه بهه دل . گیری نمهود اندازه

 ههای شهگاه یدر اغلب آزما کروماتوگرافی مایع با کارایی بالا

 کیه روش بهه عنهوان    نیامکان استداده از ا ه،یتجز یمیش

وجهود خواههد    اهه هشگایاز آزما یاریروش استاندارد در بس

 داشت. 

 بخش تجربی

 سازیو محلول شیمیاییمواد 

 N-  متیههل بتهها ین نیکوتینیههک اسههید )تریگههونلین( و

-ای از شرکت سهیگما بتاسیکلودکسترین با خلو  تجزیه

، اکتهان  HPLCی . متانول با درجهندآلدریچ خریداری شد

کلرواستیک اسید، اتانول مطلق، سولدونیک اسید، تری -1

 (II)، آههن  %37بوروهیدریهد، هیهدروکلریک اسهید     سدیم

از شهرکت  ای تجزیهه آبه و سدیم کلرید با خلو   4کلرید 

تقطیهر   بهار  چهار دیونیزه مر  آلمان خریداری شدند. آب

و  گردیهد خریهداری   (ایهران )سهبلان  نانوشیمی از شرکت 

 بنتونیت از معدن بنتونیت کرمان تهیه شد.  

گهرم بهر لیتهر از    لهی می 144به منوور تهیهه محلهول   

ابتدا در ده تریگونلین  از گرم 41/4ر مقدا دایقاً، تریگونلین

 144 در یهک بهالن  سهپس  و  حهل مطلق اتانول لیتر میلی

 محلهول . شهد  رسهانده  حجم به ی با آب دیونیزهلیترمیلی

 .گردیهد  دارینگهه  گرادسانتی درجه چهار دمای در حاصل

 محلهول  ی ازخاصه  حجهم  تهر رایق هایمحلول تهیه برای

 .سازی شددر بالن حجمی مناسب رایق استاندارد

 دستگاهوری

و تجهیزات مهورد اسهتداده    هادستگاهاطلاعات مربوط  

 است.  خلاصه شده (1در این پژوهش در جدول )

بههرای انجههام تجزیههه کرومههاتوگرافی   HPLCدسههتگاه 

، K-5020استداده شد. دستگاه مجهز به گهاززدای آنلایهن   

پورت/ حلقه سه ، شیر تزریق ششUV K-2501آشکارساز 

ههای کرومهاتوگرافی بها    باشهد. داده کاناله و یک پمپ مهی 

پردازش شدند و  1یوروکرومافزار استداده از کامپیوتر با نرم

 5بهها انههدازه ذرات  18Cههها روی سههتون تمههام جداسههازی

متر و طول ستون میلی 6/4میکرومتر و اطر داخلی ستون 

بهرای تهیهه فهاز متحهر  ابتهدا       م شد.متر انجامیلی 254

مولار آمونیوم اسهتات در آب دیهونیزه تهیهه     45/4محلول 

اکتهان   -1حجمهی   -درصد وزنهی  1/4شد. محلول شامل 

سولدونیک اسید بود. فاز متحر  شامل متانول و آمونیهوم  

 94:14بهها نسههبت حجمههی  pH=3مههولار در 45/4اسهتات  

کلریهدریک یهک   محلول آمونیوم استات با اسهید    pHبود.

میکرولیتر و سهرعت   24مولار تنویم گردید. حجم تزریق 

-درجه سهانتی  34لیتر بر دایقه و دما برابر میلی 1جریان 

 .[13]گراد است 

این تجهیزات مورد استداده در ها و دستگاه -1جدول 

 تحقیق
 

 نام دستگاه شرکت سازنده کشور

 Knauer platinum آلمان

Blue V6900 

HPLC  

 Perkin-Elmer آمریکا

Lambda25 

Spectrohotometer 

UV-Vis  

 MKK- LBKFB VSM ایران

 Zeiss MM10 TEM آلمان

 KYKY3200 SEM چین

  BROKER FT-IR آلمان

 ورتکس Sciquip انگلستان

 Xperfro XRD هلند

 هیتر  Heidolph آلمان

                                                           
1 Eurochrom 
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 سنتز نانوجاذب مغناطیسی

 نانوذره آهنتهیه بنتونیت/

سازی بنتونیت این ماده سهاییده و  آمادهابتدا به منوور 

 75بها اطهر کمتههر از    راترد شهد تهها ذ  244الهک مهش    از

سهپس ایهن ذرات در آون در    آوری گهردد. میکرومتر جمهع 

سهاعت خشهک    24گراد به مهدت  درجه سانتی 114دمای 

 گردید.  

و  1شههوان نانوذرات آههن از روش   برای تهیه بنتونیت/

بنتونیهت بها    همکارانش اسهتداده گردیهد. نهانوذرات آههن/    

هیدرید بهبورو سدیمبه وسیله  Feبه  2Fe+های احیای یون

بهود. یهک    1:5دست آمد. نسبت جرمی آهن بهه بنتونیهت   

معهادل   O2.4H2FeClگرم  47/1محلول آهن با حل کردن 

گرم آهن در مخلوط اتهانول/آب بها نسهبت حجمهی      3/4با 

گرم بنتونیهت اضهافه و    5/1( تهیه شد. به آن مخلوط 4:1)

 ی بعهد دایقه خوب به هم زده شد. در مرحلهه  34به مدت 

لیتهر آب  میلی 144گرم از سدیم بوروهیدرید که در  61/4

دیونیزه حل شده بود، اطره اطره به محلول بالا اضافه شد. 

داده شد تا رسهوب بهه   ربا ارارمحلول داخل بشر روی آهن

نشین شود. سهپس اتهانول مطلهق طهی سهه      دست آمده ته

مرحله به رسوب بالا اضافه و رسوب شست و شو داده شهد  

گراد ارار درجه سانتی 64شب در آون در دمای  و در طول

 .[14] داده شد

 

 نههانوذره/بنتونیههت نانوکامپوزیههت تهیههه

 بتاسیکلودکسترین/آهن

بنتونیهههت بههها بتههها  بهههرای اتصهههال نهههانوذرات آهن/ 

زاده و سیکلودکسهههترین از روش آاهههای حسهههین عبهههداه

همکارانش با انجام اصلاحاتی استداده گردیهد. در آن روش  

پایهه بتاسیکلودکسهترین/    استخراج فاز جامد مغناطیسی بر

. بهرای اتصهال   گذاری شده بهود نتیت پایهافن/ مگاکسید گر

لیتر میلی 14 نانوذرات آهن/ بنتونیت با بتاسیکلودکسترین،

لیتر نانوذره آههن/ بنتونیهت بها    میلی گرم برمیلی 4محلول 

                                                           
1 Shahwan 

لیتههر بتهها گههرم بههر میلههیمیلههی 4لیتههر محلههول میلههی 14

سیکلودکسترین مخلوط شدند. بعد از هم زدن شدید ظر  

ساعت ارار  5/3ت گراد به مدجه سانتیدر 64در حمام آب 

ربا جهدا  ماده جامد به دست آمده با آهن گرفت و در نهایت

 .[15] شد

 سازی عوامل موثر بر فرایند جذببهینه

بهه منوهور یهافتن مقهادیر      2از روش طراحی آزمهایش  

 تریگههونلین متغیرهههای مهههم بههه منوههور جههذب سههطحی

گهری متغیرههای تجربهی    استداده شهد. در مرحلهه غربهال   

پارامترههای  و مقهدار جهاذب بهه عنهوان      pHشامل زمان، 

رسهد فراینهد جهذب    شدند که بهه نوهر مهی   اصلی انتخاب 

تاثیر ارار دهند. در این مطالعه استداده از سطحی را تحت

 27روش طراحی عاملی دو سطحی با سه نقطه مرکهزی و  

 استداده شد. رااج

سازی متغیرهای شناسایی شده در فاز به منوور بهینه

افهزار بها   که به وسیله نرم شد آزمایش اجرا 11گری غربال

 ( طراحی شد.(RSMده از روش سطح پاسخ استدا

 جذبواسازی عوامل موثر بر فرایند بهینه

تریگونلین  واجذب دریافتن متغیرهای مهم  به منوور 

رپایهه  استداده از روش طراحهی آزمهایش ب   از سطح جاذب،

حهلال  ، غلوت نمهک و حجهم   متغیرهایی مانند دما، زمان

. این جام شدسازی انو بهینهگری غربالواجذب در مراحل 

اجهرا   11و  19افزار به ترتیب شهامل  مراحل به کمک نرم

 است.

 راجخفرآیند است

محلهول   لیتهر میلهی  14گهرم نانوجهاذب   میلهی  54به  

اضافه شهد. بشهر    تریگونلینگرم بر لیترمیلی 14استاندارد 

جههاذب روی یههک شههیکر بههه منوههور توزیههع یکنواخههت   

روی  تریگههونلین محلههول اههرار گرفههت. جههذب سههطحیدر

 14در دمای اتها  تحهت همهزدن مکهانیکی بهرای       جاذب

                                                           
2 Experimental design 
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جهاذب   سپسو دور در دایقه انجام  944با سرعت  دایقه

 به وسیله آهنربا جدا شد.

لیتر سدیم کلریهد یهک مهولار بهرای     میلی 1جاذب با  

 زدنهمبا آنالیت واجذب  مقدارواجذب آنالیت شسته شد. 

بها کمهک    دایقه افهزایش یافهت.   24به مدت  1روی همزن

مگنت مرحلهه بهالا کامهل شهده و محلهول شهدا  حهاوی        

تزریههق گردیههد. جههذب   HPLCبههه دسههتگاه ریگههونلین ت

 نانومتر خوانده شد. 232ها در طول موج محلول

 سازی و آنالیز نمونه حقیقیآماده

های پلاسهمای  روش پیشنهادی به منوور آنالیز نمونه

وتینیهک  لیتهر از نیک میکروگرم بهر میلهی   45/4-14شامل 

باشد. در مرحله نخسهت بهرای   متیل بتا ین می - Nاسید 

 54میکرولیتههر از پلاسههما بهها    954ترسههیب پههروتئین،  

 NAMBگرم بر لیتر میلی 14میکرولیتر محلول استاندارد 

-میکرولیتهر تهری   244یا تریگهونلین مخلهوط شهده و بها     

درصد رایق گردید. سپس مخلهوط   14کلرواستیک اسید 

دایقهه   14دور در دایقه به مدت  4444 حاصله با سرعت

و  [16]ن رسوب شده جدا گهردد  یئسانتریدوژ شده تا پروت

جدا شهد. در یهک میکروتیهوب    سپس محلول صا  رویی 

 لیتهر پلاسهمای دپروتئینهه   میلهی  9/4لیتری به یلیم 5/1

گرم از نانوجاذب اضافه شد. میکروتیوب در میلی 14، شده

داخل حمام التراسونیک برای یک دایقه اهرار گرفهت. بهه    

ی منوور توزیع نانو جاذب در داخل محلول، جذب سهطح 

دایقهه در   5روی جاذب با تکان دادن به مدت تریگونلین 

دور دایقهه   544-944دمای محیط با سرعت جریان ثابت 

ع جهاذب بها اسهتداده از آهنربها     از نمونه انجام شد. در وااه 

آوری شده و برای واجذب آنالیت، جاذب جهدا شهده   جمع

مولار  NaCl 9/4لیتر میلی 1گراد با درجه سانتی 144در 

مخلهوط روی  اهرار دادن  شسته شد. فرایند واجذب با داغ 

شیکر سرعت گرفت. مایع شدا  و صا  شده بهه سیسهتم   

HPLC  تزریق شد. تریگونلینبرای تعیین 

 

 

                                                           
1 Mixer 

 گیریبحث و نتیجه

 جاذبنانو شناسایی

بینی زیر طیف هایروشجاذب از نتز به منوور تایید س 

 ،(XRD) پهراش پرتهو ایکهس    ،(FT-IR)ارمز تبدیل فوریه 

 میکروسههکوپی ،(SEM) روبشههیالکترونههی  میکروسههکوپی

میکروسههکوپی نیههروی اتمههی   ،(SEM)عبههوری الکترونههی 

(AFM) آنالیز سطح ،BET  ارتعاشهی سهنجی  مغنهاطیس و 

 .استداده گردید (VSM)نمونه 
ساختار نانوهیبرید بنتونیهت/ بتاسیکلودکسهترین/   ابتدا  

بررسهی   FT-IRنانوذرات آهن بهه وسهیله اسپکتروسهکوپی    

( بتاسیکلودکسترین، a-f) FT-IRهای طیف (1). شکل شد

نههانوذرات آهههن، بنتونیههت/ بتاسیکلودکسههترین، بنتونیههت، 

بنتونیههت/ بتاسیکلودکسههترین/ نههانوذرات آهههن، بنتونیههت/ 

ههای بنتونیهت خهام    دهد. طیهف نانوذرات آهن را نشان می

نشههان  cm 3621-1و  cm 3423-1 بانههدهایی را در اطههرا 

نشانگر ارتعاشات کششی  cm 3621-1ر پیک تیز د د.دهمی

     دگههروه هیدروکسههیل در سههاختار اسههت. بانههدها در حههدو 
1-cm1644  1و-cm3444  ارتعاش خمشهی   دلیلبهH-O  و

آب  شههدهدر مولکههول کئوردینهه  H-O-Hارتعهاش کششهی   

 است.

 cm 3622-1ی هدر محهدود  H-O-(Si, Al)باند کششی 

باشهد. بنتونیهت/   مهی  mc 1435-1ر براب Si-O-Siو کششی 

 cm 2926 ،1-cm1394-1د نانوذرات آهن باندهایی در حهدو 

دهد. مشاهده شده است کهه بانهد   را نشان می cm 595-1و 

برای اتصهال   cm 4114-4614-1د در حدو C-O-Cکششی 

α(1-4) .گلیکوزیدی است 

ههای  ارتعاشات کششی گهروه دلیل به  cm 1439-1د بان

O-Si  1ه ک در حالیاست-cm 519  1و-cm 466   به ترتیهب

و ارتعههاش  Al-O-Siیافتههه بهها مربههوط بههه بانههدهای اتصههال

 cm 634-1در عدد موجی برابر ند. باشمی Si-O-Siخمشی 

 Si-Oو  Al-Oشده بها  باند به ارتعاش خارج از صدحه کوپل

 .یابداختصا  می
یهک ابهزار مدیهد     ایکس به عنهوان  پراش پرتو در ادامه 

و نانومهاده سهنتز   نانوذرات آهن  سی ساختار فازیبرربرای 

 a-از  XRDالگههوی  (2). شههکل شههده بکههار بههرده شههد   
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 c-بنتونیهههت/ نهههانوذرات آههههن،  -bبتاسیکلودکسهههترین، 

بنتونیهت/   -dبنتونیت/نانوذرات آههن/ بتاسیکلودکسهترین،   

نانوذرات آهن/ بنتونیت/ سدیم بور  -eبتاسیکلودکسترین و 

ههای بنتونیهت در   شهدت پیهک   .ددهه هیدرید را نشان مهی 

که نانوذرات آههن   زمانی Ɵ 2= 9/24، 27/26، 9/7زوایای 

های کوچک موجود آیند. پیکشوند، پایین میبارگیری می

ایکس بنتونیت/ نانوذرات آهن مربوط  پرتو پراشدر الگوی 

، 7/74ر های مشخصی دباشند. پیکبه ساختار بنتونیت می

2/63،3/57،4/53 ،4/43 ،7/32 =Ɵ 2   با نمونه ذرات آههن

مواعیهت پیهک انعکاسهی     .[17] استاندارد مطابقهت دارنهد  

نانوذرات آهن و بنتونیت/ بتاسیکلودکسهترین بها الگوههای    

XRD و این مطلب نشانگر این است که  [19] انطبا  دارد

راینهد اتصهال   بعهد از ف  مغناطیسهی نانوذرات ساختار بلوری 

 شود.سیکلودکسترین حد  می

به منوهور   AFMو  SEM ،TEMهای در ادامه تکنیک

یین اندازه نانوذرات بررسی مورفولوژی مواد سنتز شده و تع

از بنتونیهت/   SEM( تصاویر a-c) 3شکل بکار گرفته شدند. 

نانوذرات آهن، بنتونیت و بنتونیت/ بتاسیکلودکسترین را به 

توان تشهخیص داد  دهد. از میکروگرا  میترتیب نشان می

هههای بیشههتر و کههه بنتونیههت/ نههانوذرات آهههن فرورفتگههی 

نتیجهه تعهدادی از   مورفولوژی سطح متخلخهل را دارد. در  

و  6/49، 57، 1/57ههای  نانوذرات آهن روی سطح با اندازه

اند. سپس در طول واکهنش  در شکل نشان داده شده 4/59

نانوذرات مغناطیسی به طور مشخص روی سهطح بنتونیهت   

 گیرند.ارار می

میکروسکوپ الکترونی عبوری از نانوذرات آههن   تصاویر

 (4)لودکسترین در شکل و نانوذرات آهن/ بنتونیت/ بتاسیک

این شکل تمهام اشهکال و همچنهین     نشان داده شده است.

کشهد.  ساختار پوسته/ هسته نانوذرات آهن را به تصویر می

نانومتر و ضهخامت پوشهش    14-64اطر ذرات در محدوده 

دهنده نانومتر است. عدم ساختار بلوری پیرامون نشان 3-4

ر نهانوذرات  اسهت. د  (آمور شکل )بیاین است که پوشش 

پراکنههده ضههخامت پوسههته و مورفولههوژی زنجیههر ماننههد    

بنتونیهت/  ههای  از نمونهه  TEMشود. تصهاویر  شناسایی می

که نانوذرات آهن تمایل زیادی دهد نانوذرات آهن نشان می

 به پراکندگی روی ذرات بنتونیت دارند.

بر اساس شکل ایجاد شده ناشی از انعکاس نور لیزر در 

ابیهل مورفولهوژی و    لاعات مهورد نوهر از  نقاط مختلف، اط

 نیهروی پایداری مکانیکی سطح با استداده از میکروسهکوپ  

مورد بررسی ارار گرفتهه اسهت. در مهد     (5)اتمی در شکل 

تماسی با حرکت در سطح و جابه جها شهدن باعه  ایجهاد     

. بها نیهروی   شهود ههایی بهر روی سهطح مهی    پستی و بلندی

دامنهه نوسههانات را  تههوان بهه خههوبی  واکهنش دریههافتی مهی  

گیهری دامنهه نوسهانات بهه ویژگهی      با اندازه و مشخص کرد

 (5). همان طور که در اسمت ب شکل بردسطح نمونه پی 

-مشخص است پروفیل ارتداع بالاسهت و ایهن خهود نشهان    

یعنهی  ه جذب مشخص مهاده بهر روی جهاذب اسهت     دهند

/ بنتونیت/بتاسیکلودکسههترین کامپوزیههت نههانوذرات آهههن 

 باشد.ن جاذب میتریمناسب

بهه منوهور بررسهی خاصهیت      VSMدر ادامه تکنیهک  

کارگیری میهدان  های سنتز شده با بهمغناطیسی نانوجاذب

آنههالیز میههزان در دمههای اتهها  اسههتداده شههد.  مغناطیسههی

خاصیت ماده مغناطیسی ماده فرومغناطیس )حلقه پسماند 

 مغناطیسی(، پراکندگی و تراکم نانوذرات آههن و نهانوذرات  

داده ( نشان 6)در شکل هن/ بنتونیت/ بتاسیکلودکسترین آ

ی وجهود  منحنی هیچ پسماند مشخصدو شده است. در هر 

مواد سنتزی مغناطیس بودن دهنده سوپرپاراندارد که نشان

باشد. مشخص شده است که پروفیل دو منحنی خیلهی  می

اشهباعی   پهذیری بیه هم است اگر چه مقهدار مغنهاطیس  ش

( emu/g 15ودکسههترین/نانوذرات آهههن )بنتونیههت/ بتاسیکل

دهنهده  ( است که نشانemu/g56تر از نانوذرات آهن)پایین

ایههن اسههت کههه نههانوذرات آهههن بههه وسههیله بنتونیههت/     

 .اندبتاسیکلودکسترین پوشانده شده

مطالعهه و بررسهی سهطح مهواد     منوور به  BETروش 

. شناخت پهارامتر سهطح ویهژه و    سنتز شده بکار گرفته شد

خوا  مواد جامد به خصو  مواد جاذب سهطحی  بررسی 

گیری گهاز جهذب شهده روی سهطح     ضروری است. با اندازه

-نمودارههای جهذب  توان سطح مهاده را انهدازه گرفهت.    می

( 7دست آمده از این بررسی در شهکل ) واجذب نیتروژن به

در مربوط به خوا  سطح نیهز  نتایج نشان داده شده است. 

شهده  یج خلاصهه اراساس نتب شده است.خلاصه  (2)جدول 

نهانوذرات   ( بیشترین مساحت سطح مربوط به2) در جدول
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بنتونیهههههت/  تههههایی آن اسههههت و کامپوزیههههت سهههههه  

متر  35دارای سطح ویژه  بتاسیکلودکسترین/نانوذرات آهن

مربههع بههر گههرم اسههت کههه در مقایسههه بهها بنتونیههت و      

 سیکلودکسترین بالاتر است.

 

 

 

 -e ،بنتونیت -d ،بنتونیت/ بتاسیکلودکسترین -c ،نانوذرات آهن -b ،بتاسیکلودکسترین -a ،FT-IR شکل 1- طیفهای

بنتونیت/ بتاسیکلودکسترین/ نانوذرات آهن، f- بنتونیت/ نانوذرات آهن 

 -d بنتونیت/ نانوذرات آهن/ بتاسیکلودکسترین -c بنتونیت/ نانوذرات آهن -b بتاسیکلودکسترین -a از XRD شکل 2- الگوی

بنتونیت/ بتاسیکلودکسترین e- نانوذرات آهن f- بنتونیت/ نانوذرات آهن/ سدیم بورهیدرید 
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 نانوذرات آهن/ بنتونیت/بتاسیکلودکسترین -bنانوذرات آهن،  -aاز  TEMتصاویر  -4شکل 

شکل 3- تصاویر SEM از a- بنتونیت/ نانوذرات آهن b- بنتونیت c- بنتونیت/ بتاسیکلودکسترین  
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 -c بنتونیت/نانوذرات آهن/بتاسیکلودکسترین -b بنتونیت/ نانوذرات آهن -a شکل 5- میکروسکوپ نیروی اتمی

بنتونیت/بتاسیکلودکسترین 

شکل 6- نمودار مغناطیسسنج نمونه ارتعاشی a (VSM)- نانوذرات آهن، b- بنتونیت/ بتاسیکلودکسترین/ نانوذرات آهن 
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 شدههای تهیهاز نانوکامپوزیت  BETنتایج آنالیز -2جدول 

 اطر روزنه
(nm) 

 زنه کلیحجم رو

) /g3(cm متر مکعب بر گرم() سانتی 

( BETمساحت سطحی )

 مترمربع/ گرم
 نمونه

 بتاسیکلودکسترین 66/3 4499/4 51/19

 بنتونیت/نانوذرات آهن 77/7 4499/4 15/25

94/13 1219/4 44/35 
بنتونیت/نانوذرات آهن/ 

 بتاسیکلودکسترین

 بنتونیت/بتاسیکلودکسترین 44/57 4249/4 46/15

 نانوذرات آهن 15/99 3425/4 37/11

99/24 4991/4 34/14 
بنتونیت/نانوذرات آهن/سدیم 

 بورهیدرید

شکل 7- بررسی مساحت سطحی با آنالیز BET از a- بتاسیکلودکسترین، b- بنتونیت/ نانوذرات آهن، c- بنتونیت/ نانوذرات 

آهن/ بتاسیکلودکسترین، d- بنتونیت/ بتاسیکلودکسترین، e- نانوذرات آهن، f- بنتونیت/ نانوذرات آهن/ سدیم بورهیدرید 
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 سازی پارامترهای موثر بر استخراجینهبه

در روش طراحی آزمایش برای عمهل جهذب سهطحی    

و برای عمل واجهذب   pHسه پارامتر زمان، مقدار جاذب و 

م مهورد  متغیرهایی مانند دما، زمان، غلوهت نمهک و حجه   

افهزار بهه   این مراحهل بهه کمهک نهرم     بررسی ارار گرفتند.

-در جدولبه ترتیب اجرا است که  11و  19ترتیب شامل 

نتهایج ایهن بررسهی در     شده است.( خلاصه 4) و (3) های

 ارا ه شده است.  12تا  9های شکل

 نشههان داد کههه مقههدار  هههاتحلیههل واریههانس  نتههایج
2Predicted R   2بها   9946/4برابهرjusted RAd   کهه دارای

 2/4است توافق دارد یعنی تداوت کمتر از  9959/4مقدار 

نسبت سیگنال به نهویز   Adeq-precision . همچنیناست

باشد معقول  4و این نسبت اگر بزرگتر از  دهدرا نشان می

 ی جهذب در ایهن تحقیهق بهرای مرحلهه    است. این نسبت 

-مهی است که نشانگر یک سیگنال مناسهب   13/92مقدار 

بنهابراین ایهن مهدل بهرای بررسهی فرهای طراحهی         .باشد

 باشد.مناسب می

برای عمل جذب سطحی  هادر جدول تحلیل واریانس

دار دهنده معنهی نشان 59/2444برابر   F-valueتریگونلین

درصهدی وجهود دارد    41/4یک شانس بودن مدل است و 

 باشهد. اتدها  افتهاده   نهویز   دلیلبزرگ به  F-valueکه این 

دار نشهانگر معنهی   45/4تر از کم p-valueچنین میزان هم

اصهطلاحات   BCو  B ،Cبودن مدل اسهت. در ایهن مهورد    

دهد که نشان می 1/4دار هستند و مقادیر بزرگتر از معنی

 (.  9دار نیست )شکل پارامتر مورد بررسی معنی

غیهر   یدهنهده نشهان  34/1برابر  F-valueعدم برازش 

یهک   و خهاطر وجهود خطها اسهت     دار بودن نسبی بهمعنی

درصدی وجود دارد ایهن عهدم بهرازش بهه      95/34شانس 

 .باشدخاطر نویز می

-انجام شده در مرحله واجذب برای تست هایآزمایش

 11و  19شهامل   سازی به ترتیهب گری و بهینههای غربال

( خلاصهه  6) و (5) ههای در جدولبه ترتیب اجرا است که 

ارا هه   17تا  13های ر شکلنتایج این بررسی د شده است.

 شده است. 

بها   9941/4برابهر   2Predicted R برای عمهل واجهذب  
2Adjusted R  است توافهق دارد،   9964/4که دارای مقدار

-Adeq همچنههین اسههت. 2/4یعنههی تدههاوت کمتههر از   

precision یدهنهده که نشهان ست آمد دبه 65/64 برابر با 

 سیگنال مناسب است. 

بههرای عمههل واجههذب  هههاریههانسدر جههدول تحلیههل وا

دار دهنده معنهی نشان 69/1314برابر   F-valueتریگونلین

درصدی وجود دارد که  41/4بودن مدل است. یک شانس 

اتدها  افتهاده باشهد. همچنهین     نویز  دلیلبه  F-valueاین 

دار بودن مهدل  نشانگر معنی 45/4کمتر از   p-valueمقدار

دار حات معنههیاصههطلاCD و  C ،Dاسههت. در ایههن مههورد 

دههد کهه مهدل    نشان مهی  1/4هستند و مقادیر بزرگتر از 

لازم به ذکر است که اگر تعداد . (9)شکل  دار نیستمعنی

احیها مهدل    داشته باشد،دار وجود اصطلاح مدل غیر معنی

 ممکن است مدل را بهبود دهد.

 دسهت آمهد کهه   بهه  59/25برابر  F-valueعدم برازش 

ار بودن نسبی به خاطر وجود خطا در معنیدهنده غینشان

درصدی وجود دارد ایهن عهدم    34/15یک شانس  و است

 .برازش به خاطر نویز باشد

مثال در نمودار نهیم نرمهال خهط    در نمودارها به طور 

گیهرد کهه بهه عنهوان     ای ارار میخطای ارمز به گونه خط

راهنما برای کمک به انتخاب اثرات است و به طور دسهتی  

یش به بهتهرین شهکل   ترین نماشود تا کوچکجابه جا می

ه اثهرات را بهه اثهرات    هد  این اسهت که  نشان داده شود. 

پذیر و اثرات نویز کوچک تدکیک کنهیم. اگهر   بزرگ، تکرار

هیچ اثری از خط خطای ارمز جدا نشد این امکهان وجهود   

 دارد که اثر اابل توجه نباشد.
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 بر اساس اجراهای پیشنهادی سطوح هر متغیر در هر آزمایش در مرحله غربالگری مربوط به جذب تریگونلین  -3جدول 

 Design Expert® 12افزار نرم

 (Percent Adsorbed) C: pH B: Adsorbent (g) A: time (min) Std Run 

74/35 4/9 414/4 4/14 17 1 

97/71 4/9 144/4 4/1 24 2 

29/75 4/9 144/4 4/1 11 3 

13/4 4/1 414/4 4/1 2 4 

91/39 4/9 414/4 4/1 15 5 

74/44 4/9 414/4 4/14 19 6 

61/4 4/1 144/4 4/14 11 7 

24/92 4/9 144/4 4/1 21 9 

23/94 5/4 45/4 5/5 27 9 

45/42 4/9 414/4 4/1 11 14 

59/4 4/1 144/4 4/1 7 11 

47/74 4/1 144/4 4/14 22 12 

33/29 4/9 414/4 4/14 16 13 

95/4 4/9 414/4 4/1 13 14 

43/97 4/9 45/4 5/5 25 15 

93/73 4/9 144/4 4/14 24 16 

26/4 4/9 414/4 4/14 5 17 

69/4 4/9 144/4 4/1 9 19 

73/74 4/9 144/4 4/14 23 19 

57/4 4/9 414/4 4/14 14 24 

59/4 4/9 144/4 44/14 24 21 

12/4 4/9 414/ 4/1 3 22 

29/4 4/9 414/4 4/14 6 23 

95/43 4/9 414/4 4/1 13 24 

57/4 5/4 144/4 4/1 9 25 

33/94 5/4 455/4 5/5 26 26 

26/4 5/4 414/4 14 4 27 
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بر اساس مربوط به جذب تریگونلین سطحی سهسازی نتایج سطوح هر متغیر در هر آزمایش در مرحله بهینه -4جدول 

  Design Expert® 12افزار رماجراهای پیشنهادی ن
Percent Adsorbent Factor3 

C:pH 

B:Adsorbent(g) A; time(min) RUN Std 

6/41 4/9 41/4 4/1 1 5 

4/2 4/1 14/4 4/1 2 3 

2/94 5/4 45/4 5/5 3 11 

5/36 4/9 41/4 4/14 4 6 

6/1 4/1 41/4 4/1 5 1 

3/2 4/1 14/4 4/14 6 4 

3/94 5/4 45/4 5/5 7 14 

9/72 4/9 14/4 4/14 9 9 

4/76 4/9 14/4 4/1 9 7 

4/97 5/4 45/4 5/5 14 9 

2/1 4/1 41/4 4/14 11 2 

 

 سطوح هر متغیر در هر آزمایش در مرحله غربالگری مربوط به واجذب تریگونلین بر اساس اجراهای پیشنهادی  -5جدول 

  Design Expert® 12افزار نرم
Desorption percent  D:volume (ml) C:time(min) B:Conc.salt (molar) A:Temperature(◦C) Run Std 

5/47 1 5 2/1 64 1 3 

4/6 3 15 9/4 144 2 14 

9/63 2 14 4/1 94 3 19 

1/6 3 5 2/1 64 4 11 

6/42 1 5 9/4 144 5 2 

1/64 1 15 2/1 64 6 7 

9/5 3 15 2/1 144 7 16 

4/6 3 5 2/1 144 9 12 

7/6 3 5 9/4 144 9 14 

6/6 3 15 9/4 64 14 13 

1/65 2 14 4/1 94 11 17 

2/6 3 5 9/4 64 12 9 

4/65 1 15 9/4 144 13 6 

5/55 1 15 9/4 64 14 5 

9/47 1 5 9/4 64 15 1 

9/59/ 1 15 2/1 144 16 9 

5/6 3 15 2/1 64 17 15 

9/54 1 15 2/1 144 19 4 
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بر اساس  B/I/Cسازی مربوط به واجذب تریگونلین از روی جاذب یش در مرحله بهینهسطوح هر متغیر در هر آزما -6جدول 

 Design Expert® 12افزار اجراهای پیشنهادی نرم
Response (Desorbed %) C: time (min) B:Conc.salt (molar) C)◦A:Temerature( Run Std 

9/47 5 9/4 64 9 1 

6/42 5 9/4 144 1 2 

5/47 5 2/1 64 5 3 

5/55 5 2/1 144 9 4 

4/65 15 9/4 144 7 5 

1/64 15 9/4 144 14 6 

9/54 15 2/1 64 3 7 

1/65 15 2/1 144 4 9 

1/47 14 2/1 94 2 9 

65 14 4/1 94 6 14 

65 14 4/1 94 11 11 

 

نمودار پهارتیو یهک نمهودارگرافیکی اسهت کهه بهرای       

حی های فاکتوریل دو سطمدیریت انتخاب مدل برای طرح

دار از شود. برای انتخهاب اثهرات آمهاری معنهی    استداده می

مختلف  Tشود. دو حد نمودار نیم نرمال اثرات استداده می

بر روی نمودار رسم شده اسهت. بهالاترین حهد بهر اسهاس      

بحرانی استاندارد برای آزمایش تهک تهک اثهرات     Tمقدار 

است. با تغییر شرایط انتخاب شده برای مدل محهدودیتها  

ای بندرونی در نمهودار پهارتو آسهتانه    شود. حداسبه میمح

شوند که اابل توجهه  ت که در بالای آن اثراتی ظاهر میاس

باشهند. بهرای   هستند. اثرات زیر آستانه عوامل ناچیزی می

ها هم برای جذب و ههم واجهذب کهه از    نمودار نرمال داده

کند الگهوی مشخصهی وجهود دارد    توزیع نرمال پیروی می

انجام یک تابع انتقال بر روی متغیر وابسهته و پاسهخ    که با

 دست خواهد آمد.  مدل تجزیه و تحلیل بهتری به

 کاکس ابزاری برای کمک به تشهخیص  -نمودار باکس

ترین تابع انتقال توان به منوهور اعمهال بهر پاسهخ     مناسب

ترین نقطه در نمودار بهترین مقدار لانهدا را  باشد. پایینمی

هنگامی که نسبت حداکثر به حداال پاسخ دهد. نشان می

باشههد توانههایی بیشههتری در بهبههود مههدل بهها  3بزرگتههر از 

براسهاس شهکل    .استداده از تابع توانی وجود خواهد داشت

ی جذب بهترین نتیجه را برای مرحله 4/4( یک توان 14)

 دهد.می

بینهی شهده در مقابهل وااعهی مقهادیر      در نمودار پیش

مهک بهه   در مقابهل وااعهی بهرای ک   شهده   بینیپاسخ پیش

تشخیص مقادیر یا گروهی از مقادیر که توسط مدل پیش 

بها انتخهاب ههر نقطهه دو     رود. نشده است به کار مهی بینی

شهود  شهود کهه مشهخص مهی    نشان داده می Yو  Xمقدار 

 .(11)شکل  ای ندارندتداوت اابل ملاحوه

 

ری گلی غربابه دست آمده از مرحله رتواپنمودار  -9شکل 

برای بررسی  .T-valueو در نور گرفتن اثرات جذب 

 پارامترهای جذب سطحی
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ها بینی شدهها در مقابل پیشنمودار باایمانده -11شکل 

 برای عمل جذب سطحی

 

 

 T-valueو در نور گرفتن اثرات  رتواپنمودار  -13شکل 

 برای بررسی پارامترهای واجذب

 

 ها برای عمل واجذبنمودار نرمال باایمانده -14شکل 

شکل 9- نمودار نرمال باایماندهها برای جذب سطحی 

تریگونلین بر روی جاذب 

شکل 14- نمودار باکس- کاکس برای جذب سطحی 

تریگونلین بر روی جاذب 

شکل 12- نمودار سه بعدی و بررسی متغیرهای موثر بر 

عمل جذب سطحی 
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ذب ساکس برای عمل واج -نمودار باکس  -15شکل 

 تریگونلین 

 
 

ها بینی شدهها در مقابل پیشنمودار باایمانده -16شکل 

 برای عمل واجذب

 
بعدی برای بررسهی تغییهرات پاسهخ    منحنی سه -17شکل 

نسههبت بههه دو متغیههر بههرای واجههذب تریگههونلین توسههط   

 در شرایط بهینه B/I/Cنانوکامپوزیت 

دست آمهده  واجذب بهجذب و در نهایت شرایط بهینه 

؛ زمان 5/4محلول،  pHز طراحی آزمایش عبارت بودند از: ا

ی واجهذب،  دماگرم؛  45/4دایقه؛ مقدار جاذب،  5جذب، 

غلوت و دایقه؛  15، واجذب؛ زمان گراددرجه سانتی 144

-میلهی  1مولار سدیم کلریهد و   9/4حجم حلال واجذب، 

 .لیتر

 

ای روش حاضر با مقایسه پارامترهای تجزیه

 هاسایر روش

مطالعه حاضر بها مطالعهات انجهام شهده     ( 7)جدول در 

ههای متدهاوتی   همچنهین جهاذب   .اسهت  ابلی مقایسه شده

گیهری  شامل بنتونیت و بتاسیکلودکسترین نیز برای انهدازه 

اند. تاکنون جهاذب بنتونیهت/   مواد مختلف به کار برده شده

گیههری کسههترین/نانوذرات آهههن بههرای انههدازه   بتاسیکلود

رده نشهده بهود. ایهن روش یهک روش     تریگونلین به کهار به  

شهمار اسهت. ذرات رسهی    انتخابی و موثر با کاربردهای بهی 

هایی از آلهومینیم، آههن، لانتهانیم یها     اصلاح شده با کاتیون

ها به طور مشخص ظرفیت جذب سهطحی را  ترکیبی از آن

ههای  هها و سهتون  ها به عنوان پایهدهند. کاتیونافزایش می

د و بنهابراین مسهاحت سهطحی،    های رسی هسهتن بین لایه

دهنهد. مهواد معهدنی    حجم روزنه و تخلخل را افهزایش مهی  

رده و خهوا   هزینهه پهایین، توزیهع گسهت     دلیهل رسی بهه  

به طور مثال مسهاحت سهطحی ویهژه    فیزیکوشیمیایی بالا )

-ساختار لایهه  یونی، پایداری مکانیکی و تبادلبالا، توانایی 

 .اندته شدهشناخ ترین مواد( به عنوان مناسب1ای

                                                           
1 Lamillar 

Design-Expert® Software
Factor Coding: Actual
Original Scale
Desorption (Percent)

Design points above predicted value
65.4683

5.81387

X1 = C: time
X2 = D: Vplume

Actual Factors
A: Temperature = 80
B: Salt = 1
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 مقایسه مطالعه حاضر با مطالعات انجام شده ابلی -7جدول 
Reference Apparatus Recovery% Pre-analysis Method 

[19] LC-MS/MS 98.5-104.5 Isotope dilution analysis 
[20] UPLC - Protein Predication 
[21] UPLC-MS/MS 73.52 Liquid-liquid extraction 
[22] HPLC-MS 84.9 Liquid-liquid extraction 

Present study HPLC 106 Magnetic Solid phase Extraction 

 ارقام شایستگی روش

به منوور معتبرسازی روش، اراام شایستگی آن شهامل   

حد تشخیص، محدوده خطی، دات و صحت مورد ارزیهابی  

غلوتهی   یدر گسهتره  ی خطهی روش محهدوده ارار گرفت. 

لیتر با ضریب همبستگی میکروگرم بر میلی 45/4-14 برابر

(9999/4=2r،)  ( حد تشهخیصLOD  و حهد کمهی )  سهازی

(LOQ به ترتیب )لیتهر  میکروگرم بر میلی 419/4، 445/4

درصد بازیافهت   درصد به دست آمد. 114 استخراج و بازده

مههی و جهههت تعیههین مقههدار ک بدسههت آمههده اابههل ابههول

   باشد.کافی می ماپلاسی در نمونه تریگونلین

انحرا  استاندارد نسبی به عنوان معیاری از دات روش  

-محاسبه شد. جهت تعیین انحرا  استاندارد نسبی، غلوت

از  لیتههرمیکروگههرم بههر میلههی   14و  5، 2، 1، 5/4هههای 

بهار متهوالی    سهه انتخاب شد و فرآیند استخراج  تریگونلین

بهار   سهه ایهن   تکرار شد. انحرا  استاندارد و میانگین بهرای 

تکرار آزمایش محاسبه و مقدار انحرا  استاندارد نسبی بهه  

درصهد   46/1و  13/3، 94/2، 12/3، 47/4ترتیب برابهر بها   

ی دات بهالای روش پیشهنهادی   دهندهکه نشان تعیین شد

 .باشدمی

 آنالیز نمونه پلاسما

-ارایی روش ارا هه شهده در انهدازه   به منوور بررسی ک  

ی پلاسهمای  ی حقیقهی، نمونهه  ر نمونهدتریگونلین گیری 

جهذب  ی جذب و واشرایط بهینهتهیه گردید و تحت خون 

 نتیجهه تزریق گردید.  HPLC انجام و در نهایت به دستگاه

گونهه  همهان  شده است.( خلاصه 9) جدولاین بررسی در 

نانوجاذب مغناطیسی دات و که مشخص است استخراج با 

آنالیت مورد نور تامین گیری صحت مناسبی را برای اندازه

 کند.می

 (n=3) حقیقینتایج مربوط به آنالیز نمونه  -9جدول 

 نمونه (µg/ml)مقدار اضافه شده (µg/ml)مقدار به دست آمده بازده%

 پلاسما - - 

 پلاسمای آلوده به تریگونلین 54/4 53/4 146

 

 گیرینتیجه

بتها  / ین مطالعه کامپوزیت نانوذرات آهن/ بنتونیهت در ا 

سیکلودکسترین سنتز شهد و همچنهین سهاختار آن مهورد     

جهاذب   بررسی ارار گرفهت. ایهن ترکیهب بهه عنهوان یهک      

برای استخراج تریگهونلین از   استخراج فاز جامد مغناطیسی

تهرین مشهکل نهانوذرات آههن     پلاسما انتخاب گردید. مههم 

جذب مغناطیسی اهوی در   دلیلتمایل به تجمع به  خالص

ی بالا است که ی واندروالسی و سطح انرژبین ذرات، نیروها

 گرددمیهای عادی پذیری در سیستممنجر به افت واکنش

[23]. 

حهل  کاربرد نانوذرات آهن در ترکیب با مواد رسهی بهر   

-مشکلاتی مانند تجمع نانوذرات در محلول آبی کمک مهی 

ها ها، داروها و رنگکند. توانایی جذب سطحی برای کاتیون

انهههد. بهههه وسهههیله بتاسیکلودکسهههترین تاییهههد شهههده   
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ند کهه  ها الیگوساکاریدهای حلقهوی هسهت  سیکلودکسترین

 .[24]گریز دارند دوست و داخلی آبحدره بیرونی آب

اادر به افهزایش پایهداری نهانوذرات    ها سیکلودکسترین 

مغناطیسی در آب بوده و پراکندگی در محیط آبی را بهرای  

همهراه  ها سیکلودکستریندهند. مدت طولانی تر بهبود می

های آلی، معدنی، بیولهوژیکی و دارویهی بهه کهار     با مولکول

های میزبهان کمهپلکس تشهکیل    شوند و با مولکولبرده می

 -در مطالعات ابلی تکنیک استخراج مهایع  .[25]دهند می

و آنالیز رایق  [24] گذاری پروتئین، رسوب[21-22] مایع

-در نمونهه  برای استخراج تریگونلین [19]سازی ایزوتوپی 

هههای بیولههوژیکی گههزارش شههده اسههت. روش فعلههی دارای 

های مهمی مانند تمایل ویژه به آنالیهت و اسهتداده از   مزیت

-نسبت به حهلال  های ااتصادی و کم هزینه است کهحلال

تهری را  های آلی گران ایمت ارجحیت دارد و بازده مطلوب

دسهت آوردن شهرایط بهینهه، اسهتخراج     از به پسداراست. 

توسعه  HPLCتریگونلین از نمونه پلاسمای موجود با روش 

 داده شد.
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Abstract 
Bentonite-β-cyclodextrin-iron nanoparticles (Ben-βCD-INP) composite was synthesized, characterized, and 

utilized like an innovative magnetic solid-phase extraction (MSPE) adsorbent to separate and preconcentrate 

nicotinic acid N-methylbetaine (NAMB). Experiment conditions to find important variables of NAMB 

adsorption on the Ben-βCD-INP were A: time, B: Adsorbent amount, C: pH, and for desorption were A: 

temperature, B: concentration, C: time, and D: Volume . The adsorbent contributes significantly in the extraction 

process. The INP in the nanocomposite makes it easy to remove the adsorbent with the help of a magnet. 

Scanning electron microscopy (SEM), Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR), transmission electron 

microscopy (TEM), vibrating sample magnetometry (VSM), and X-ray diffraction (XRD) were used to 

characterize the synthesized adsorbent. Experimental design was used to optimize the factors affecting 

extraction. trigonelline in plasma samples was extracted and evaluated by a reversed-phase HPLC–UV method. 

The findings have shown that MSPE was able to extract NAMB efficiently. The developed HPLC–UV 

procedure for the determination of NAMB in human plasma, showed linear relationship in the concentration 

interval of 0.05-10µg/mL (r = 0. 9998) with the limit of detection (LOD), the limit of quantitation (LOQ) and 

recovery (%) of 0.005, 0.018 µg/mL, and 114%, respectively. The procedure was successfully used to determine 

the concentration of trigonelline in human plasma. This study offers a promising hybrid nano-biomaterial 

adsorbent in biomedical nanotechnology to selective measurement of the drug or supplements such as 

trigonelline from plasma. 

Keywords: Trigonelline, β-Cyclodextrin, Bentonite, Magnetic Solid-Phase Extraction, Plasma 


