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کربنی نانو لوله بوسیله  پسابهای اسلام شهردرII) )نیکلمقادیر ناچیز پیش تغلیظ

 کربوکسیلهاصلاح شده 
 

 ۵مهناز قمیو6 علی یاری ،۳، نرگس  بهزاد  ۲*علی مقیمی   ، ۱محمد یاری

 

 دانشیار  گروه شیمی ،دانشگاه آزاد اسلامی واحد اسلامشهر-۱

 alimoghimi@iauvaramin.ac.ir   تهران پزشکیلامی واحد دانشیار  گروه شیمی ،دانشگاه آزاد  اس-۲

 فیزیک دانشگاه پیام نور واحد مشهد  –دانشجوی دکتری شیمی -۳

 ،دانشگاه آزاد اسلامی واحد اسلامشهردانشجوی دکتری شیمی  -۴

 ،دانشگاه آزاد  اسلامی واحد تهران پزشکی داروسازی استادیار  گروه -۵
 

  چکیده

با توجه به این که های مدرن افزایش یافته است.نانوتکنولوژی یا فناوری نانو استفاده از نانو ذرات و ریز مواد نیز در تکنولوژیگسترش روز افزون 

های زیستی از این رو تعیین مقدار داروی مصرف شده در نمونه از شود،ها محسوب میهای درمان بیمارییج ترین روشرا های دارویی،روش

های مناسب جاذب ساخت رود.یص مقادیر بسیار اندک دارو در بدن یک امر مهم در دارو درمانی به شمار میتشخ برخوردار است.اهمیت بالایی 

های بیولوژیکی که به طور های سنتز ساده و ارزان برای پیش تغلیظ واستخراج این داروها با مقادیر بسیار کم از نمونهبا کارایی بالا و روش

های دستگاهی کمک شایانی به بخش درمان بیماران های دستگاهی قابل اندازه گیری نیستندوسپس آنالیز این داروها با روشمستقیم با روش

حساس و مطمئن برای  روش حاضردرنانو جاذبها ذراتی نانومتری از مواد آلی یا غیرآلی هستند که تمایل بالایی به جذب مواد دارند..خواهد کرد

های نانو لوله به وسیله  نمونه های آبی  های صنعتیدرپساب (II)نیکل گیری سریع و آسان مقادیر بسیار کم یونو اندازه تغلیظپیش و استخراج

-ها در محلول به روش طیفگیری غلظت یون. اندازهدر جهت بهبود عمل استخراج و پیش تغلیظ استفاده شد هکربنی عامل دار شده با کربوکسیل

، مقدار و نوع حلال شوینده،زمان استخراج و اثر سایر pHکه عبارتند از: اثر  های مؤثربراستخراجمتغیر. ای انجام گرفتاتمی شعلهسنجی جذب

بدست آمد.  %88/۱و انحراف استاندارد نسبی  ۱-µg.L83/3 (LOD)روش ،مقدارحد تشخیص۳3یونها و... بهینه شدند.فاکتور تغلیظ



 .Ni(II)یون  ای،،اسپکترومتری جذب اتمی شعلهعامل دار شده کربوکسیلهای کربنی لولهنانو  :کلیدی گانواژ

 

 مقدمه

آندره گایم و کنستانتین نووسلوف از  ۲00۴ر اکتبر د

توان یک تک لایه از دانشگاه منچستر نشان دادند که می

 گرافیت را جداکرد و آن را به شکل دیگری تبدیل نمود و 

ا نیز تعیین نمود. بدین ها رهای الکتریکی برخی لایهویژگی

 ترتیب در جامعه علمی فیزیک یک شگفتی به وجود آمد. 

 Novoselov نامیده شد این تک لایه از گرافیت، گرافن

 های گیریاین دو محقق اندازه ۲00۵. در جولای ((2004

 الکتریکی روی این تک لایه را منتشر کردند

Novoselov 2005)). فیلیز سنکال و  ۲00۲در سال

مکارانش بر روی سنتز جاذب پلیمری جدید واستفاده از ه

در نمونه های آبی کار  نیکلو  کادمیومآن در پیش تغلیظ 

و ، سنتزتیواوره سولفون آمیددر این کار، رزین کردند. 

اندازه  جدید برای جذبی شد و به عنوان یک ماده شناسایی

مورد  استفاده قرار  و سرب در نمونه آب نیکل گیری های

، مقدار  pH :تجربی مانند . بهینه سازی شرایط رفتگ
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نهایی حجم شوینده رزین، زمان تماس، حجم نمونه اول و 

اندازه  برایطیف سنجی جذب اتمی  شعله ای انجام شد.

بازیابی فلز استفاده شد. در نتیجه  گیری مقادیر نا چیزی از

 نیکلرای پیشنهادیبو روش  بدست آمد  ۳۰0و   ۰00های 

 ۲00۴درسال Senkal 2007) )شد غنی سازی یومکادمو 

پوررضا وهمکاران یک جاذب جدید ازجنس نفتالین 

اصلاح شده بامتیل تری الکتیل آمونیوم کلرید جهت 

و پس از  نیکلجداسازی و پیش تغلیظ مقادیر جزئی 

گیری آن با اسپکترومتری جذب اتمی شعله ای ارائه اندازه

کروگرم برلیتر و می۰/0نمودند. حدتشخیص این روش 

بود از این روش جهت اندازه گیری ۴0فاکتور تغلیظ آن 

درنمونه های آب رودخانه کارون و آب آشامیدنی  نیکل

و  افخمی۲0۱0.درسال (Linyao 2013 )استفاده شد 

جهت جداسازی ۳۲۳همکاران یک جاذب به نام سیانکس 

درنمونه های چای  نیکلو پیش تغلیظ مقادیربسیار کم 

 –ندازه گیری آن به روش تولید هیدرید وسپس ا

( ارائه کرد. HG-AFSاسپکترومتری فلورسانس اتمی )

 اثرمزاحمت قابل توجهی در مراحل پیش تغلیظ و تولید

-ng/mL0/۲مشاهده نشد. محدوده ی خطی کالیبراسیون 

بود . حدتشخیص و 000/۱باضریب همبستگی ۱/0

RSD به ترتیبng/l۰0 /۱ 2010بدست آمد  ۳۲0/0و) 

(Afkhami  مقیمی، جاذبی متشکل از نانو ۲0۱۳.درسال

و  نیکلهای کربنی جهت پیش تغلیظ مقادیر خوبی لوله

ای گیری آن بااسپکترومتری جذب اتمی شعلهسپس اندازه

-۵/۲درمحدوده  نیکلپیش تغلیظ موثریونهای  .ارائه کرد

0/۵ pH درنمونه نیکلشد. این روش برای تعیین انجام می

ست محیطی و بیولوژیکی به کاربرده های زی

و همکاران  حیدری ؛ (Moghimi 2013شدهاست

     اسفنجانی و همکاران  ؛۱۳۳۲؛بزچلو و همکاران ۱۳۳۵

 ۱۳۳۰؛مقیمی و همکاران  ۱۳۳۰؛یاری و همکاران  ۱۳۳0

 XADمقیمی و همکاران، رزین آمبولیست۲0۱۳درسال .(

 نیکلهای نآمینو تیوفنل رابرای جداسازی و تغلیظ یو 4-

گیری آن با های تنباکو وسپس اندازهو نیکل ازنمونه

اسپکترومتری جذب اتمی شعله ای بکاربردند. شویش ماده 

انجام گرفته /HCl mol. L ۵-1جاذب بااستفاده ازمحلول 

میکروگرم برلیتر ۲-۲0 نیکل شد محدوده خطی برای

میکروگرم  ۳/0بدست آمد این روش دارای حدتشخیص 

؛  مقیمی  Moghimi et.al. 2013 باشد)یبرلیتر م

مقیمی و همکاران، ۲0۱۲.درسال )۱۳۳۰و مقیمی  ۱۳۳۵

ونیکل  کادمیومجهت جداسازی و پیش تغلیظ یون 

های های مختلف آب ازجاذبی متشکل از نانو لولهازنمونه

2TiO با استفاده از  نیکلگیری استفاده کردند. اندازه

انجام گرفت .اثر موثر  اسپکترومتری جذب اتمی شعله ای

متغیرهای موثر بر فرآیند پیش تغلیظ مورد بررسی واقع 

 نیکلگردید .محدوده خطی این روش برای اندازه گیری 

میکروگرم برلیتر بود. این روش دارای ۱00-۴/0

برابر  RSDمیکروگرم برلیتر و ۲۵/0حدتشخیص 

 Moghimiبرای شش بار تکرار اندازه گیری بود)۲/۲۲با

et.al. 2012 (  روش ارائه شده با موفقیت برای .

در نمونه آب های مختلف )دریا، دریاچه،  نیکلاستخراج 

آب صنعتی، آب شیر(  و نمونه های صنعتی پسابهای 

 گیرد.صنعتی می تواند  مورد استفاده قرار 

 

 ها مواد و روش

هیتراستیر و همزن  دستگاه ها و وسایل مورد نیاز

رقم  ۳ازوی دیجیتالی با دقت ترAREX̦مغناطیسی مارک 

ساخت   CITIZENاز شرکت      360CYاعشار مدل

و  Hettichدستگاه سانتریفیوژمارک ̦ Polandکشور 

 HANNAمتر مارک   pHدستگاه A  ۳۲ TOFIX̦مدل

 Ultrasonicدستگاه التراسونیک ) ̦ 83141HI   و مدل 

Cleanerکمپانی )ELMA  دستگاه آون خلاء مدل̦ آلمان 

Memert شیکر مدل ̦ ، ساخت کشور آلمان

Fanazmagostar ̦ دستگاه میکروسکوپ الکترونی

و ساخت  EM 3200، مدل SEMروبشی 
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 Brokerمدل FT-IRاسپکتروفتومتر  ̦ KYKYشرکت

Tensor ̦ دستگاه طیف سنجی جذب اتمی شعله ای

 –با سوخت هوا   Shinadzaو مارک -AA 670مدل

دستگاه طیف سنجی  ̦استیلن مورد استفاده قرار گرفت.

و PW 1800(مدل XRDپراش پرتو اشعه ایکس )

  . PHILIPSساخت کارخانه 
 

 مواد مورد نیاز

) تهیه شده از شرکت  نانو لوله کربنی چنددیواره  

Merck )̦   تهیه شده از شرکت ( پتاسیم کلراتMerck )

مواد ̦( Merckتری اتیلن تترا آمین ) تهیه شده از شرکت  ̦

می اسید های مورد استفاده )اسید نیتریک، شیمیایی: تما

 اسید سولفوریک، اسید استیک( از شرکت مرک بودند و

 نیکلبودند. آمونیاک، AGدارای درجه خلوص تجزیه ای 

 نیترات، سود دارای خلوص تجزیه ای بوده و تهیه شده از

شرکت مرک بوده اند. تری اتیلن تترا آمین به عنوان لیگند 

 ۴/0مقدار  شده از شرکت مرک بوده اند.استفاده شده تهیه 

غلیظ برای  3HNOمیلی لیتر  ۱00با  MWCNTsگرم از 

درجه  ۱۲0ساعت در شرایط هم زدن و گرمای  ۲۴

به دست آمده با  نانو لوله کربنی کربوکسیله رفلاکس شد. 

آب  میکرومتری صاف شدو به کمک ۲/۱کاغذ صافی 

سپس آن را خنثی برسد و  pHبدون یون شسته شد تا به 

درجه قرار داده تا به طور کامل خشک  ۰0در آون با دمای 

 شود.

 برای تعیین لیگاند Ni+2استخراج و بازیابیآزمایش اولیه 

روش استخراج و بازیابی یون نیکل به وسیله نانو لوله به شرح 

تنظیم شده را  pH۲که درppm۲از محلول ml ۵0باشد:زیر می

 ml( ppm۱00و ) و لولهنان M۱0/0تهیه کرده و مقدار 

دقیقه  ۱۵لیگاند به آن اضافه گردید. مخلوط اصلی را به مدت ۱

-درجه سانتیگراددرون شیکرمی ۲۵و دمای  ۱۵0و با سرعت 

در آن  غلظت سانتریفیوژ کرده و گذاریم و سپس مخلوط را

یکبار . شدجذب اتمی شعله تعیین  را به وسیله اسپکترومتری

 .شدضافه کردن لیگاند انجام هم این آزمایش را بدون ا

 Ni+2های مؤثر بر استخراج و بازیابیمتغیر

برای یافتن شرایط بهینه دستیابی بهه بیشهترین رانهدمان 

 pHاستخراج و بازیابی اثر عوامل مختلف از جملهه،اثر 

شستشهو،  محلول مناسب،حجم شستشوی محلول،محلول

... بررسهی شهدند.روش کهار بهدین ..زمان اسهتخراج و

بود که یک متغیر و سایر متغیر ها ثابت در نظهر صورت 

 .گرفته شد

 Ni+2برروی استخراج و بازیابیpHاثر 

ابتدا تعدادی Ni+2برروی جذب یون pHبرای بررسی اثر

تهیه گردید 2Ni+نسبت به mL۵0 به حجمppm0/۲محلول 

 pH ۵/۲در محدوده2Ni+که اثر محلول آبی روی بازیابی یون 

از محلول اسید pHرفت.برای تنظیم مورد بررسی قرار گ ۳تا 

استفاده گردید. روشی که برای  M0/۱و آمونیاک  M۱نیتریک

-محلولمحلول بکار رفت بدین صورت بود که   pHتنظیم 

متر را در آن  pHریخته و الکترود را داخل بشر ppm۲ های

شناور نموده و با افزودن حجم های بسیار کم از اسید 

را در  pHتوسط پیپت، M  0/۱و آمونیاک M  0/۱نیتریک

تنظیم ( ۵/۲، ۳، ۵/۳، ۴، ۵، ۰، ۲، ۰و  ۳)مقدار مورد نظر 

 ها به هر یک از محلول ،محلول pHتنظیم   یم.پس ازاینممی

g۱0/0  ضافه لوله کربنی عامل دار شده با کربوکسیلااز نانو

و سپس  داخل شیکر گذاشتهدقیقه ۱۵گردید و به مدت 

ژ نموده و محلول بالای لوله آزمایش سانتریفیو مخلوط فوق را

در آن را به وسیله اسپکترومتری  Ni+2و غلظت را کنار گذاشته

 جذب اتمی شعله تعیین نمودیم.

 سنتز نانو لوله کربنی عامل دار شده کربوکسیل

 Ni+2های مختلف جهت بازیابی یوناثر نوع شوینده

 2Ni+نسبت به mL ۵0به حجم  ppm0/۲محلول پنج 

 pH ،۲درها را ه و داخل پنج ارلن ریخته ومحلولتهیه کرد
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کربنهی  لولهازنانو گرم  3۵/3 مقدارکرده و )بهینه(تنظیم 

 ۱۵اضافه گردید و به مدت عامل دار شده با کربوکسیل 

فوق را  هایو سپس مخلوط داخل شیکر قرار دادهدقیقه 

ها داخل ارلنرسوب بدست آمده را و سانتریفیوژ نموده 

ای زیهر را اضهافه هههشوینداز  mL۷ ها و به آنریخته 

3HNO ( ،M۱/3 )۳HNO( ،M3۱/3 )(M۱)کهههرده 

۳HNO( ،M۱/3)NaOH ( ،M۱/3 )6SO۲H و سهپس

دههیم، دقیقه قهرار مهی ۲3دستگاه شیکر به مدت  داخل

سپس مخلوط به دسهت آمهده را سهانتریفیوژ نمهوده و 

بالای لولهه آزمهایش را بهه وسهیله  محلولNi+2غلظت

 ترومتری جههذب اتمههی شههعله تعیههین نمههودیم.اسههپک

ر محلهول بهالای د2Ni+یهون جذب سانتریفیوژ نموده و

فیوژ را به وسیله اسپکترومتری جهذب اتمهی یلوله سانتر

 شعله تعیین گردید.

 Ni+2مزاحمت هابرروی استخراج یون 

ن های دیگر بر روی استخراج وبرای بررسی اثر مزاحمت ی

 ،pHکه در Ni+2نسبت به ppm0/۲تعدادی محلول 2Ni+یون

تنظیم شده با حجم )حجم حد( تهیه شد و مقدار مشخصی ۲

های مختلف رابه محلول اولیه اضافه از عوامل مزاحم و یون

از نانو گرم  0۵/0 هاکرده و سپس  به هر کدام از محلول

اضافه گردید و لولهکربنی عامل دار شده با کربوکسیل 

همزده شد و سانتریفیوژ داخل شیکر دقیقه  ۱۵درمدت زمان 

 ۱0به مدت شستهو M۱/0نیتریکنموده و در نهایت با اسید

سپس غلظت دقیقه مجددا داخل شیکر قرار داده شد

در محلول بالای لوله سانتریفیوژ را به وسیله Ni+2یون

 .اسپکترومتری جذب اتمی شعله تعیین نمودیم

 (RSD%تعیین دقت و تکرار پذیری روش)

از  mL۵0بشر  ۵تدا داخل برای تعیین دقت اب

تنظیم شده pH  ،۲ که درNi+2نسبت به ppm0/۲ محلول

لوله کربنی عامل نانو  گرم از 0/ 0۵ ریخته و به هر کدام

دقیقه  ۱۵اضافه گردید و به مدت دار شده با کربوکسیل 

و مخلوط را سانتریفیوژ نموده و  شد همزده داخل شیکر

دقیقه  ۱0ه مدت بشسته و M۱/0در نهایت با اسید نیتریک

در آخر پساز سانتریفیوژ مجددا داخل شیکر قرار داده شد 

محلول زیرصافی به  رد نیکل نمودن مخلوط، غلظت یون

 وسیله اسپکترومتری جذب اتمی شعله تعیین گردید.

  کاربرد روی نمونه های حقیقی

کامل شد و شرایط  لولهپس از اینکه روش استخراج با نانو 

فت شد چندین نمونه حقیقی آب مورد بهینه برای آن یا

قرار گرفت. نمونه های حقیقی که مورد مطالعه قرار آنالیز 

با  تهراندر استان  جاجرودگرفتند عبارتند از:آب رودخانه 

در تاریخ 0۱/۰برابر باpH درجه سانتی گراد و ۲/۵دمای

 صبح جمع آوری شدو آب ۳:۴۵و در ساعت  ۱۰/۱۱/۳۵

 باشهرپیشوا  رم شهرپساب صنعتی در کارخانه چ

در  ۳۰/۲برابر با  pH درجه سانتی گراد و ۳/۱۲ایــدم

صبح جمع آوری شد و  ۱۱در ساعت  ۱۰/۱۱/۳۵تاریخ 

با  خانه سیمانیک نمونه پساب صنعتی کار

در تاریخ ۲۴/۰ برابر با pH درجه سانتی گراد و۵/۳ایــدم

مورد تست واقع  بعدازظهر ۳:۲۲در ساعت ۱۰/۱۱/۳۵

رای هر بطری مناسب برای نمونه برداری ب ۳شدند.ابتدا 

با آب را کدام از نمونه ها آماده شد. درون بطری ها 

پس از خشک شدن ، شسته شدند آب مقطرمعمولی و 

ها روی آن ها برچسب مناسب چسبانده شد. کامل بطری

برای برداشتن نمونه های آب از بشرهای خشک و تمیز که 

برای شروع آنالیز نمونه  .دقبلأ شسته شده بودند استفاده ش

ها، باید ذرات کلوئیدی و معلق آن ها گرفته شود، بدین 

عبور داده سپس μm ۴۵/0منظور نمونه ها را از صافی

mL۱00 ریزیم ها را داخل بشر میاز نمونهpHها برابر آن

و به  نانو لوله اضافه گردیدهر نمونه به تنظیم گردید و۲با 
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وط را سانتریفیوژ نموده و در دقیقه همزده و مخل ۱۵مدت 

دقیقه  ۱0به مدت شسته و M۱/0نهایت بااسید نیتریک

در آخر پس ازسانتریفیوژ مجددا داخل شیکر قرار داده شد

در محلول زیرصافی به  نیکل یون جذبنمودن مخلوط، 

 .وسیله اسپکترومتری جذب اتمی شعله تعیین گردید

به  ینیکلدر مرحله اول خود نمونه بدون هیچگونه یون 

های آبی دستگاه جذبی را دستگاه تزریق شد که در نمونه

در واقع برای تعیین مقدار مشخصی از  .دهدنشان نمی

های آب از روش افزایش استاندارد موجود در نمونه نیکل

 و این مرحله مثل مرحله اول انجام شد، فقط به استفاده شد

مونه به نNi +2نسبت به ppm۱00ازمحلول mL ۵/0مقدار 

در محلول  نیکل یون ها اضافه گردید و درآخر جذب

زیرصافی به وسیله اسپکترومتری جذب اتمی شعله تعیین 

 گردید.

 نمودار کالیبراسیونو گستره خطی 

ارلن مایر  فت عددبرای تعیین گستره خطی ابتدا به داخل

، ppb ۲000)هایلیتر از محلولیلیم ۲۵0مقدار 

 pH ۲,درNi+2هنسبت ب(۵، ۱0، ۵0، ۲00، ۱000،۰00

لوله کربنی از نانو g0 0۵/0تنظیم شده ریخته و به هر کدام

 ۱۵اضافه گردید و به مدتعامل دار شده با کربوکسیل 

مخلوط را سپس و شد همزده داخل شیکر دقیقه 

 شسته M ۱/0نیتریکاسیدبا  سانتریفیوژ نموده و در نهایت

در آخر  شددقیقه مجددا داخل شیکر قرار داده  ۱0به مدت و

الگوی پراش نانو لوله کربوکسیل   ۴و  ۳ کلش مخلوط را

را  Ɵ2=  ۵/۲۰توان پراش پیک دهد که مینشان می

-پیک مشاهده شده با پیک XRDمشاهده کرد. در طیف 

های مربوط به فاز ترکیب نانو لوله به طور کامل همخوانی 

یل دار بودن نانو لوله کربنیکربوکسدارد و با توجه به عامل

باید انتظار یک پیک کوتاه داشته باشیم. که این مسئله به 

های خوبی در طیف وجود دارد و دلیل قرار گرفتن گروه

باشد.جابه جایی در کربوکسیل روی نانو لوله کربنی می

Ɵ2  2+نشان دهنده جذبNi.می باشد 

 بحث و نتایج

 رانانو لوله کربنی مادون قرمز تبدیل فوریه  طیف ۲و۱شکل

این ترکیب دو نوار ارتعاش کششی مربوط دهد.ن مینشا

متعلق به کربن متصل به گروه کربوکسیل  C-Oبه پیوند 

شود. از مشاهده می cm ۱۵۵۳-1باشد که در ناحیه می

توان دو نوار ارتعاش کششی مربوط به می طرف دیگر

 cm ۱۰۵۳-1گروه کربوکسی را در ناحیه  C=Oپیوند 

 cm-1ناحیه  ارتعاش قوی درملاحظه کرد در نهایت یک 

نیز دیده  O-Hمتعلق به ارتعاش کششی پیوند  ۳۴0۳

به  ۱0۱۳و  cm ۱۰۵۳-1در  های جذبیظهور پیک شود.می

های کربوکسیلیک اسید را روی نانو طور واضح گروه

 کند.های کربنی معرفی میلوله

 

 

 

 

 

 

 

 

 Ni+2های کربنی قبل از جذبنانولولهمادون قرمز تبدیل فوریه  طیف -۱شکل 

 

 



 89، بهار64فصلنامه علمی پژوهشی زمین شناسی محیط زیست/ سال سیزدهم، شماره 

 

 
54 

 
 Ni+2کربنی بعد از جذبهای نانولولهمادون قرمز تبدیل فوریه  طیف -۲شکل

 

 Ni+2های کربنی قبل از جذبنانولوله XRDمربوط به طیف  -۳شکل  
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 Ni+2پس از جذبهای کربنی نانولوله XRDمربوط به طیف  -6شکل 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

نانو لوله کربنی کربوکسیل را  SEMزیر تصویر   ۰و ۵در شکل 

 nm ۲00دهد. برای نانو لوله کربوکسیل اندازه ذرات نشان می

 SEMاز جذب تصویر و همچنین شکل پس  گردد.حاصل می

نشاندن فلز مورد نظر بر روی نانو لوله کربنی کربوکسیل را 

توان از تصاویر فوق نتیجه گرفت که دهد که مینشان می

ضخامت صفحات بیشتر شده است. همانطور که در شکل دیده 

شود گروه عاملی کربوکسیل بر روی سطح نانو لوله کربنی می

 .تر مشخص استبه صورت نقاط روشن

 برای تعیین لیگاندمناسبNi+2استخراج و بازیابیبررسی 

درصد بازیابی  دهدنشان می ۱ جدولدرهمانطورکه نتایج 

 محلول بی لیگاند بیشتر از محلول با لیگاند است.

 

 

 Ni+2های کربنی قبل از جذبمربوط به نانو لوله SEM -۵شکل  

 

 



 89، بهار64فصلنامه علمی پژوهشی زمین شناسی محیط زیست/ سال سیزدهم، شماره 

 

 
56 

 

 

 

 

 

 

 

2Ni+های کربنی پس از جذبمربوط به نانو لوله SEM -4شکل 

 

 

 

 

 

 

 

 

 pHنسبت به  نیکلی یون درصد  بازیاب منحنی تغییرات -۷شکل 
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 جاذببت به نس نیکلدرصد  بازیابی یون  منحنی تغییرات - 9شکل 
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 برای تعیین لیگاند نتایج درصد بازیابی یون نیکل-۱جدول 

 

 

 

 

 گیری پس از سه بار تکراراندازه RSD%الف( 

 Ni+2براستخراج وبازیابی یونpHبررسی اثر 

نمایش داده شد، همانطورکه   ۲نتایج این بررسی در نمودار

د جذب و درص =۲pHنتایج جدول نشان می دهد در

تر های پایینpH به حد اکثر رسیده و درنیکل بازیابی یون 

کند یابد،که مشخص میوبالاتر میزان جذب کاهش می

 کاهش لولهتواند توسط نانو میpH >۲مقادیر   استخراج در

تواند انجام ها به طور کامل نمیبازداری یون pH<۲یابد و در 

 .گیرد

 Ni+2ازیابی بررسی اثر مقدار نانو لوله جهت ب

نمایش داده شد، همانطورکه   ۰نتایج این بررسی درنمودار

 گرم از نانو لوله 0۵/0مقدار در.نتایج جدول نشان می دهد 

 است. به حد اکثر رسیدهنیکل درصد جذب و بازیابی یون 

بررسی اثرنوع شهوینده ههای مختلهف جههت بازیهابی 

 Ni+2یون

ه هیدروکسید سدیم بتوان از نمی (۲ل با توجه به نتایج )جدو

عنوان شوینده مناسب استفاده کرد و این بازها قدرت شویندگی 

های مشخص باغلطت کامل ندارند،بنابراین از اسیدهای معدنی

شد. با توجه به نتایج استفاده ۳HNOو۴SO۲Hازکه عبارتند 

(نتایج این جدول بیانگر این استکه همه ۲-۳جدول (

دارند،ولی  نیکل اسیدها قدرت شویش خوبی برای یون

اسیدهای دیگر به  نسبت به نیتریکدرصد بازیابی اسید 

حل شدن رسوب  مراتب بیشتر است. محیط اسیدی باعث

شود ولی نتایجی ها میاحتمالی و افزایش بازیابی این یون

حاصل شد نسبت به اسید ۳HNOکه در مورد

۴SO۲H بهتربود بطوری که محلولM۱/0  درصد  ۵۴/۳۲آن

به همین دلیل،  د.ارا از روی جاذب شستشو د لنیک از یون

عنوان محلول ه بM ۱/0نیتریکبرای ادامه مطالعات اسید 

 شوینده مورد استفاده قرار گرفت.

 (II)نیکلانتخاب شوینده مناسب جهت بازیابی یون  -۲جدول 

 

 

 

 

 روش نمودار کالیبراسیون و گستره خطی

ک نمودار برای تعیین گستره خطی در تجزیه لازم است ی

ها خطی کالیبراسیون رسم شود این نمودار در تمامی غلظت

شوندکه نمودار کالیبراسیون نیست و عوامل متعددی سبب می

درمحدوده خطی باشد و از قانون بیر پیروی کند. با توجه 

( منحنی کالیبراسیون روش به صورت زیر است و ۳شکل به)

 ربا:معادله خط براب

 

 

شود که باعث تغییر یونی تعریف می یون مزاحم به عنوان

شود.  نیکلدرصد در جذب و بازیابی   ±۵مشخص بیش از  

های دیگر بر روی استخراج یون برای بررسی اثر مزاحمت یون

به محلول اولیه اضافه ا ، مقدار مشخصی از عوامل مزاحم رمس

را انجام و در حجم حد آزمایش و بررسینماییممی

ای ازیابی شده با جذب اتمی شعلهدهیم.جذب محلول بمی

-و با جذب محلول حاصل از بازیابی نمونه گرددمیگیریاندازه

که  گردد.همچنانای که فاقد یون مزاحم است مقایسه می

  خارجی بازیابی   هاییون درحضور  شود، میه(دید۳در)جدول

 های خارجی اثرگیردو یونمی صورت ±۵۲با تغییرات نیکل

  .کنندنمی ایجاد گیری ندارند ومزاحمتیروی اندازه چندانی

 نمونه (II)درصد بازیابی نیکل

 ( بالیگاند۱محلول ) ۵/۴۰(۲/۴)الف

(۲/۲)۵/۰۳( بدون لیگاند۲محلول) 

 
 حلال درصد واجذب

  HNO3 0/۱M ۵۴/۰۳(۲/۱)الف

(۵/0)0۴/۲۳ HNO3 0/0۱M  

(۳/۱)۰۳/۲۵ HNO3۱M  

(۳/۱)۳۳/۲ H2SO40/۱M  

(۰/۱)۰۰/۰۵ NaOH ۱/0 M  
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 (II)نیکل اثر یون های مزاحم بر روی بازیابی یون -۳جدول

 یون ها(mg)مقدار اضافه شده برحسب 2Ni+درصدبازیابی 

0۵/۳۱۱۱/0+K 

0۱/۳۲0۲/0+2Ca 

۱۱/۳۱0۵/۱+2Mg 

۱۲/۳۱۱۱/0+Na 

۱۱/۳۲۱+Zn 

۱۲/۳۱0۳/0-Cl 

۱۱/۳۱۵0/0-
3NO 

۲۰/۳۱۱۰/0-2
4SO 

۱۱/۳۱۱/0-Coo3CH 

۱۲/۳۱۱۵/0-2
7O2Cr 



 تعیین حد تشخیص روش

کمترین غلظت یا وزنی از نمونه که با حد اطمینان 

نامند گیری باشد را حد تشخیص میمعین قابل اندازه

شود. حد آشکار سازی که بصورت زیر تعریف می

مونه آزمایشی است که پاسخ یک روش،غلظتی از ن

دستگاهی مربوط به آن به طورمعنی داری با پاسخ 

نمونه شاهد متفاوت باشد که به صورت زیر تعریف 

غلظتی از نمونه آزمایشی که سیگنال آن شود. می

بلانک به علاوه سه برابر انحراف   معادل با سیگنال

استاندارد حاصل از محلول باشد. حد تشخیص 

که روش ارائه  نیکل است ی از یونکمترین مقدار

تعریف   بر طبق. باشدشده قادر به تشخیص آن می

( توسط رابطه زیر LODارائه شده حد تشخیص )

 استاندارد برایانحراف Sb: که  تواند محاسبه شودمی

 

Y = 0.0141X - 0.072

R² = 0.9990

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

0 500 1000 1500 2000 2500

ب
جذ

(ppb)غلظت

 منحنی کالیبراسیون روش پیشنهادی -8شکل 
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  شیب نمودار کالیبراسیون mبلانک بوده و سیگنال 

  000۱/0گرفته    نجاما با توجه به آزمایشات باشد.می

=Sb باشدمی. 

 

باشد.می 00۴۱/0برابر با   نمودار کالیبراسیون و شیب

 روش RSD۲تعیین دقت و

به منظور بررسـی دقـت آزمـایش و نزدیـک  متغیراین 

ــودن داده ــای مطب ــیاه ــاتی م ــایج لع ــق نت ــد. طب باش

یـا انحـراف  Sهـا ویا میـانگین بازیـابی ̅ X(،۴)جدول

گیـری را محاسـبه کـرده بـار انـدازه ۳استاندارد برای 

ــبی ) ــتاندارد نس ــراف اس ــرای(RSDوانح ــه ب ــار  س ب

بـدون افـزایش مقـدار  گیری بدست آمده اسـت.اندازه

ر جذب و شستشو ( روش کاII)نیکلمشخصی از یون 

صورت گرفت وبه دستگاه تزریق شد که مشخص شـد 

دستگاه جذب قابل توجهی را نشان نمی دهد . در بـار 

( مطابق روش ارائـه شـده II)نیکلدوم با افزایش یون 

 شد.تغلیظ و جداسازی انجام 

موجـود  نیکـلدر واقع برای تعیین مقدار مشخصـی از

رد اسـتفاده در نمونه های آب از روش افزایش استاندا

( نشان داده شـده ۵-۳این آنالیز در  )جدولشد. نتایج 

است. همچنان که دیده می شود در نمونه های آبی،در 

هـای آبـی مـورد نسبت به نمونه جاجرودآب رودخانه 

وجود دارد ولی در نمونه  نیکلآزمایش مقدار بیشتری 

موجـود  نیکـلآب آشامیدنی شـهرری مقـدار کمتـری 

ه کارایی وقدرت پیش تغلیظ و اندازه است، می توان ب

.در نمونه ی پساب صـنعتی میـزان پی برد نیکلگیری 

 یافت شد که با دستگاه جذب اتمی نیکلقابل توجهی 

توانـد مـی  شعله ای بررسی شده است و این دسـتگاه

در نمونـه هـای آبـی بـه کـار  نیکلبرای اندازه گیری 

   رود.

روش پیشنهادی بـه دلیـل ایـن کـه دارای مقـدار حـد 

تشخیص و انحراف استاندارد نسبی کمتری نسـبت بـه 

    ترتر و سریعاست روش دقیق، ساده هادیگر روش

 

 

 

 

 
 

هـا باشد.روش پیشنهاد شده یکی از بهترین سیسـتممی

هـای فلـزی از ونگیری مقادیر بسیار کم یـاندازهبرای 

باشد. نکتـه دیگـر در های آبی میدر نمونه نیکلجمله 

بـه  توان به کارگیری جاذب نانو لوله این است که می

جای استفاده از لیگاند پیشنهادی لیگانـدهای دیگـر را 

معـدنی را هـای روی نانو لوله قرار داد که بتواند یـون

 سنگین را تعیین کرد. جذب و مقادیر ناچیز فلز

توان انواع لیگاندها را با توجـه بـه خصوصیاتشـان یم

به کار برد که نسبت به یک یا چند یون گـزینش پـذیر 

نمایند و با استفاده از این مجموعه اقدام به پیش  عمل

هـا نمـود. بـا اسـتفاده از گیـری کـاتیونتغلیظ و اندازه

ــت ــی و دس ــوره گرافیت -ICPو  ICP-AESگههاه ک

Mass نیکـلتوان مقـادیر کـم های دیگر میو دستگاه 

گیـری کـرد و حـد انـدازه را با استفاده از این جـاذب

 .(۰)جدول  تشخیص کمتری بدست آورد

 

 

 

 

 

 

 نمونه جذب دستگاه

(۲/۲0)۱۲۰/0 ۱ 

(۲/۲)۱۲۰/0 ۲ 

(۳/۲)۱۲۲/0 ۳ 

(۱/۳)۱۲۴/0 ۴ 

(۱/۳)۱۲۰/0 ۵ 

 

 روش RSDتعیین  -6جدول 
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 ر نمونه های حقیقید نیکلنتایج اندازه گیری  -۵جدول

 جذب اتمی)کوره(  جذب اتمی)شعله( اضافه شده نیکلمیکروگرم  نمونه

 N.D N.Dالف 0 آب شهر

 0۰/۲۳(۰/۳) 0۳/۲0(۳/۲)ب 00/۲0

 0۳/۱۰(۳/۲) 0۲/۱۵(۳/۲) 0 آب رودخانه جاجرود

00/۲0 (0/۳)۵/۳۰ (۵/۲)۴۵/۳۵ 

 ۳۲/۴۰(۳/۳) 0۲/۴۲(0/۳) 0 اسلام شهرپساب کارخانه رنگ 

00/۲0 (0/۳)۳۲/۰۲ (۲/۲)۱۲/۰۲ 

 ۳۳/۳۳(۰/۳) 0۳/۳۳(۰/۲) 0 پساب دانشگاه شهرری

00/۲0 (۰/۲)۱۰/۴۳ (۵/۲)۰۲/۴۳ 

 Al+,Na2+Ni,2+Co,+3,نمونه سنتزی حاوی یونهای

2+,Cu2+,Ca2+Ba  به غلظتµg  ۲/0 

0 N.D N.D 

00/۲0 (۲۵/۲)۵۴/۳۰ (0/۳)۲0/۳۲ 

 مربوط به سه بار تکرار آزمایش است.RSD ب(  (.قابل تشخیص نیست) Not Detectالف(
 

 

 های دیگرای بین روش ارائه شده و روشمقایسه - 4جدول 

 

 

 

 

 

 مرجع
 حد تشخیص

۱-µg.L 

انحراف 

 استاندارد نسبی
 روش معادله کالیبراسیون فاکتور تغلیظ

Moghimi 

2012 
۰/۲ ۲/۳ ۰/۲۴ ۳00-۰ On-line 

Solvent extraction- GFAAS 

Moghimi etal. 

2011 
۳/۲ ۲/۳ ۱00 ۴00-۱00 Co- precipitation 

GFAAS 

Tajodini 

etal. 2011 
۳/۱ ۳/۱ ۴/۵۳ ۲00-۲0 

On- line 

SPE 

GFAAS 

Aref-Azar 

etal. 2010 
۳/۵ ۱/۲ ۵0 0/۲0-0 CPE- GFAAS 

 FAAS 00۴۱/0-0۲۵/0 ۳0 ۲۳/0 0۳/0 روش پیشنهادی
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 گیریجهتین

هایی که قبلا برای جداسـازی و روش ارائه شده نسبت به روش

( گـزارش شـده بـود دارای مزایـای قابـل II) نیکـلگیری اندازه

توجهی است که این مزایا عبارتند از اینکـه: ایـن روش سـاده و 

هـای محیطـی شـامل آب ارزان بوده و به سـرعت بـرای نمونـه

د.در ضـمن اسـتفاده از حـلال آلـی، سـمی و روطبیعی بکار می

همچنین طراحـی و توسـعه رساند. گران قیمت را به حداقل می

 نیکـلگیری یون جداسازی و اندازه این روش برای پیش تغلیظ،

(IIبا توجه به اهمیت )  آن در صنایع مختلف و کم بودن غلظـت

یـن ها یک نیاز اساسی است. لـذا هـدف ادر اکثر نمونهاین یون 

پژوهش ارائه یک روش کارا، گزینش پذیر، ارزان و سـاده بـرای 

باشـد. )در هـای مختلـف مـی( در نمونهII) نیکلارزیابی مقدار 

به دسـت  RSDاین پژوهش مقدار حجم حد، حد تشخیص و 

 نیکـل گیـری یـونپژوهش اخیر نشان داد که اندازهآمده است(.

(IIدر حد قابل قبولی بدون دخالت گونه مزا ) حم دیگـری

توانـد بـه مـی گیرد و بنابراین روش ارائه شـدهصورت می

های آبی در نمونه ( II) نیکلگیری مقدار سهولت در اندازه

 بکار رود.
 

 

 منابع

اسـتخراج " .(۱۳8۵،) شهبازی،ح ،. ،ع مقیمی .، ح حیدری،-

 صـنعتی هـای پسـاب درII)  ) کبالـت نـاچیز مقادیر جامد فاز

 طیـف بـا آن گیری اندازه و شده اصلاح یکربن لوله بوسیله نانو

 گـرایش ارشـد کارشناسـی نامه پایان . " ای اتمی شعله سنجی

 ۱۱۰-۱۲0ص ورامین واحد آزاد تجزیه دانشگاه شیمی

 پیش تغلیظ و"(۱۳8۲فر،) مظلومی ،. ،ع مقیمی .، م بزچلو،-

بوسـیله  صنعتی پسابهای در Cd(II  ناچیز ) مقادیر اندازهگیری

 طیـف و جامـد فـاز اسـتخراج با آن اندازه گیری و گرافن نانو

 گـرایش ارشـد کارشناسـی نامه پایان  "  شعله ای سنجی اتمی

 ۲۴-۱۱۳ ص شهرری واحد آزاد دانشگاه شیمی تجزیه

 

 .(۱۳83 ( ، فر،ع مظلومی ،. ،ع مقیمی .، ش اسفنجانی،-

 شده جذب بازشیفت یک با   Pb (IIتغلیظ ) پیش و استخراج"

 هـای نمونـه در سـورفاکتانت از شده شیده پو فعال روی کربن

 اتمـی جـذب اسـپکترومتری با آن شناسایی و آبی،اندازه گیری

 .تجزیه  شیمی گرایش ارشد کارشناسی نامه پایان . "  شعله ای

 . ۲۲ -۱۱۱ ص شهرری واحد آزاد دانشگاه

۴ ـیون   حذف ."  (۱۳84) ،ع  مقیمی،-
۲CrO   پسـابهای در 

 مغناطیسی سبوس فعال نانوذرات شدن دار عامل توسط صنعتی

 سنجی طیف با آن گیری اندازه و کیتوسان با شده دار برنج عامل

مجلــــه شــــیمی کوانتــــومی و  "نفشفــــراب مرئــــی

 .۰۲-۲۳ص ۲:۲۳اسپکتروسکوپی،

 (۱۳84،ا،) پورنامداری بهزاد،ن، ،ع ، مقیمی ، م یاری، -

 ورامین صنعتی پسابهای ردII)  ناچیزسرب) مقادیر تغلیظ پیش"

 پژوهشـی علمـی فصـلنامه"شده کربنی اصلاح لوله نانو بوسیله

 .۴ شماره دهم، سال / زیست محیط شناسی زمین

 ،(۱۳84)، نفرهادیار، م یاری ، ،ع  ، مقیمی، لکبیری،  دایمی -

استخراج فاز جامد مقادیر ناچیز فلوکستین در نمونه های آبـی "

نولوله کربنی و اندازه گیری آن با طیف سنجی مرئـی و بوسیله نا

مجلـه شـیمی کوانتـومی و "ماورابنفش درنمونه های بیولوژیکی

 .۱۵-۲۵ص ۲:۲۴اسپکتروسکوپی،

ستخراج فاز جامد مقادیر  ا "  .(۱۳84،)م ، شعبانی ،ع  مقیمی، -

ر پسابهای صنعتی اسـلام شـهر بوسـیله وسـیله دII)) ناچیز مس

ی عامل دار شده کربوکسیله و اندازه گیری آن های کربننانو لوله

مجلــه شــیمی کوانتــومی و  "بــا طیــف ســنجی اتمــی شــعله ای

 .۲۳-۰۰ص ۳:۲۳اسپکتروسکوپی،

 مقادیر گیری اندازه برای جامد فاز استخراج "  .(۱۳8۵) ،ع  مقیمی،-

 نـانو شـدن عامـل دار توسـط صنعتی پسابهای در (II) کادمیوم ناچیز

 "ای شـعله اتمی جذب سنجی طیف با پیریدین آمینو-2 اکساید گرافن

 .۳۵-۴۳ص ۰:۱۳مجله شیمی کوانتومی و اسپکتروسکوپی،
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Abstract  
A sensitive and selective method for exteraction of trace amounts of Ni(II) in water samples based on the 

adsorption of Multi Wall Carbon NanoTube carboxyl. A new  methods technique using a disperse solid 

phase extraction (DSPE) with Multi Wall Carbon NanoTube carboxyl as sorbent was developed for the 

preconcentration of trace amounts of Ni(II) in Varamin waste water  samples and was determined by flame 

atomic absorption spectrometry (FAAS). Some of the important parameters on the preconcentration and 

complex formation were selected and optimized. Under the optimized conditions the limit of detection 

(LOD) and relative standard deviation were 0.090µg.L-1,0.562 µg.L-1 and 1.99% respectively. The 

enrichment factor was 30 and the percentage of recovery was in the range of 95-100% .The method was 

successfully applied to the recovery of Ni2+in different type of water samples. of Multi Wall Carbon 

NanoTube carboxyl in this study is full of potential to use as an excellent adsorbent in the extraction 

method like solid phase extraction(SPE) and solid phase micro extraction(SPME). 
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