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 نانو لوله کربنی بوسیله  ورامین  در پسابهای صنعتیII) )سربمقادیر ناچیز پیش تغلیظ

 اصلاح شده 

 4و الهام پورنامداری۳، نرگس  بهزاد ۲*، علی مقیمی 1محمد یاری

 اسلامی واحد اسلامشهردانشگاه آزاد ،دانشیار  گروه شیمی -1

 alimoghimi@iauvaramin.ac.ir   پیشوا -ورامین واحد اسلامی  آزاد ،دانشگاه شیمی گروه  دانشیار-۲

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

دانشگاه آزاد اسلامی واحد اسلامشهر،استادیارگروه شیمی -4  

۲۲/6/69تاریخ پذیرش:       11/11/69دریافت:  تاریخ   

 چکیده 

 .تخریب پذیر نیستند لذا تمایل به انباشتگی در بدن موجودات زنده دارند که باعث ایجاد بیماری ها و نابهنجاری ها میشود فلزات سنگین از نظر زیستی

ی شیمیای–تخلیه شود نیازمند تصفیه است. بسیاری از روش های فیزیکی  (از این رو پساب حاوی فلزات سمی قبل از اینکه به جریان آبی )رودخانه ها

جداسازی غشایی و غیره برای تصفیه فلزات دردسترس است. اصلی ترین عیبی که این روش ها دارد تولید لجن زیاد و هزینه بالا  یون،مانندتعویض 

اس در این تحقیق روش ساده، حس.است. پس وجود یک تکنولوژی مقرون به صرفه و دوستدار محیط زیست برای تصفیه فلزات از پساب لازم است

های صنعتی  کارخانجات دشت ورامین  به درپساب (II)سرب گیری سریع و آسان مقادیر بسیار کم یونتغلیظ و اندازهپیش و راجو مطمئن برای استخ

ا در محلول هگیری غلظت یون. اندازهدر جهت بهبود عمل استخراج و پیش تغلیظ استفاده شد ههای کربنی عامل دار شده با کربوکسیلنانو لوله وسیله

، مقدار و نوع حلال شوینده،زمان استخراج و pHکه عبارتند از: اثر  . متغیرهای مؤثربراستخراجای انجام گرفتاتمی شعلهسنجی جذبطیفبه روش 

بدست آمد.  %۰6/3و انحراف استاندارد نسبی  1-µg.L3۰/3 (LOD)،مقدارحد تشخیصروش۳3اثر سایر یونها و... بهینه شدند.فاکتور تغلیظ

 .Pb(II)یون  ای،اسپکترومتری جذب اتمی شعله ،های کربنی عامل دار شده کربوکسیللولهنانو  کلیدی: گانواژه  

 

 مقدمه 

آندره گایم و کنستانتین نووسلوف از دانشگاه  4002ر اکتبر د

لایه از گرافیت را توان یک تک منچستر نشان دادند که مي

های جداکرد و آن را به شکل دیگری تبدیل نمود و ویژگي

ه ها را نیز تعیین نمود. بدین ترتیب در جامعالکتریکي برخي لایه

علمي فیزیک یک شگفتي به وجود آمد. این تک لایه از گرافیت، 

این  400۲در جولای  (.(Novoselov 2004 نامیده شد گرافن

های الکتریکي روی این تک لایه را منتشر گیریمحقق اندازه

فیلیز سنکال و  400۲در سال  (۵۹۳۲) حیدری کردند

همکارانش بر روی سنتز جاذب پلیمری جدید واستفاده از آن 

در پیش تغلیظ سرب و کادمیوم در نمونه های آبي کار کردند. 

شد  شناسایي و، سنتزتیواوره سولفون آمیددر این کار، رزین 

 اندازه گیری های جدید برای جذبي و به عنوان یک ماده

هینه . بمورد  استفاده قرار گرفت کادمیوم و سرب در نمونه آب

، مقدار رزین، زمان تماس،  pH :تجربي مانند سازی شرایط 

 .طیفنهایي انجام شد.حجم شوینده حجم نمونه اول و 

اندازه گیری مقادیر نا  برایسنجي جذب اتمي  شعله ای 
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  ۹۰0و   ۰00بازیابي های فلز استفاده شد. در نتیجه  چیزی از

 ازیغني س و سربکادمیوم رای پیشنهادیبو روش  بدست آمد

پوررضا وهمکاران یک جاذب جدید  4002شد درسال 

ازجنس نفتالین اصلاح شده بامتیل تری الکتیل آمونیوم کلرید 

ادیر جزئي سرب و پس از جهت جداسازی و پیش تغلیظ مق

گیری آن با اسپکترومتری جذب اتمي شعله ای ارائه اندازه

میکروگرم برلیتر و فاکتور ۰/0نمودند. حدتشخیص این روش 

بود از این روش جهت اندازه گیری سرب 20تغلیظ آن 

درنمونه های آب رودخانه کارون و آب آشامیدني استفاده شد 

(Linyao, 2013) افخمي و همکاران یک 40۵0.درسال

جهت جداسازی و پیش تغلیظ ۳4۹جاذب به نام سیانکس 

مقادیربسیار کم سرب درنمونه های چای وسپس اندازه گیری 

اسپکترومتری فلورسانس اتمي  –آن به روش تولید هیدرید 

(HG-AFS)  ارائه کرد. اثرمزاحمت قابل توجهي در مراحل

اهده نشد. محدوده ی خطي پیش تغلیظ و تولید هیدریر مش

بود 000/۵باضریب همبستگي  ng/mL0/4-۵/0کالیبراسیون 

درسال بدست آمد.  ۳۲0/0و ng/l۰0 /۵به ترتیب RSDحدتشخیص و  . 

های کربني جهت پیش جاذبي متشکل از نانو لوله ، مقیمي40۵۹

گیری آن تغلیظ مقادیر خوبي سرب و سپس اندازه

پیش تغلیظ  .ای ارائه کردبااسپکترومتری جذب اتمي شعله

شد. این انجام مي pH 0/۲-۲/۲موثریونهای سرب درمحدوده 

های زیست محیطي و روش برای تعیین سرب درنمونه

و  (Moghimi 2013بیولوژیکي به کاربرده شده است

مقیمي و 40۵۹درسال . ) ۵۹۳0 وهمکاران اسفنجاني

 آمینو تیوفنل رابرای XAD -4همکاران، رزین آمبولیست

و های تنباکهای سرب و نیکل ازنمونهجداسازی و تغلیظ یون

گیری آن با اسپکترومتری جذب اتمي شعله ای وسپس اندازه

mol.  HClبکاربردند. شویش ماده جاذب بااستفاده ازمحلول 

1-L ۲ 40/انجام گرفته شد محدوده خطي برای سرب-

میکروگرم برلیتر بدست آمد این روش دارای حدتشخیص 4

درسال  (.۵۹۳4)بزچلو و همکارانباشدمیکروگرم برلیتر مي ۹/0

مقیمي و همکاران، جهت جداسازی و پیش تغلیظ یون 40۵4

های مختلف آب ازجاذبي متشکل از نانو سرب ونیکل ازنمونه

گیری سرب با استفاده از اندازهاستفاده کردند. 2TiOهای لوله

اسپکترومتری جذب اتمي شعله ای انجام گرفت .اثر موثر 

های موثر بر فرآیند پیش تغلیظ مورد بررسي واقع گردید متغیر

-۵00.محدوده خطي این روش برای اندازه گیری سرب 

میکروگرم برلیتر بود. این روش دارای حدتشخیص 2/0

برای شش بار 4/4۲برابر با RSDمیکروگرم برلیتر و 4۲/0

. روش  ) Moghimi et.al. 2012تکرار اندازه گیری بود)

ارائه شده با موفقیت برای استخراج سرب در نمونه آب های 

مختلف )دریا، دریاچه، آب صنعتي، آب شیر(  و نمونه های 

  صنعتي پسابهای صنعتي مي تواند  مورد استفاده قرار گیرد.
 

  ها مواد و روش

ترازوی دیجیتالي با AREX̦هیتراستیر و همزن مغناطیسي مارک 

ساخت   CITIZENاز شرکت   360CYرقم اعشار مدل ۹دقت 

 A  ۹4و مدل Hettichدستگاه سانتریفیوژمارک  ̦ Polandکشور 

TOFIX̦دستگاه pH   متر مارکHANNA  83141   و مدلHI ̦ 

  ELMA( کمپانيUltrasonic Cleanerدستگاه التراسونیک )

 ̦ ساخت کشور آلمان، Memertدستگاه آون خلاء مدل  ̦ آلمان

دستگاه میکروسکوپ الکتروني ̦ Fanazmagostarشیکر مدل 

و ساخت  EM 3200، مدل SEMروبشي 

 Brokerمدل FT-IRاسپکتروفتومتر  ̦ KYKYشرکت

Tensor ̦670دستگاه طیف سنجي جذب اتمي شعله ای مدل 

AA- و مارکShinadza  استیلن مورد استفاده  –هوا  با سوخت

س ایک دستگاه طیف سنجي پراش پرتو اشعه. قرار گرفت

(XRD)  1800مدل PW  و ساخت کارخانهPHILIPS . 

 مواد مورد نیاز

 ̦( Merck) تهیه شده از شرکت  نانو لوله کربني چنددیواره 

تری اتیلن ̦( Merckپتاسیم کلرات ) تهیه شده از شرکت  

مواد شیمیایي: ̦( Merckتترا آمین ) تهیه شده از شرکت  
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تمامي اسید های مورد استفاده )اسید نیتریک، اسید 

سولفوریک، اسید استیک( از شرکت مرک بودند و دارای 

بودند. آمونیاک، سرب نیترات، AGدرجه خلوص تجزیه ای 

سود دارای خلوص تجزیه ای بوده و تهیه شده از شرکت 

ک بوده اند. تری اتیلن تترا آمین به عنوان لیگند استفاده مر

 شده تهیه شده از شرکت مرک بوده اند.
 

سنتز نانو لوله کربنی عامل دار شده کربوکسیل   

 3HNO میلي لیتر ۵00با  MWCNTsگرم از  2/0مقدار 

درجه  ۵40ساعت در شرایط هم زدن و گرمای  42غلیظ برای 

ده با به دست آم نانو لوله کربني کربوکسیله رفلاکس شد. 

میکرومتری صاف شدو به کمک آب بدون  4/۵کاغذ صافي 

خنثي برسد و سپس آن را در آون با  pHیون شسته شد تا به 

 درجه قرار داده تا به طور کامل خشک شود. ۰0دمای 

 

برای تعیین  لیگاند Pb+2استخراج و بازیابيآزمایش اولیه 

 مناسب

استخراج و بازیابي یون سرب به وسیله نانو لوله به روش 

تنظیم  pH۲که درppm4از محلول ml ۲0باشد:شرح زیر مي

( ppm۵00و ) نانو لوله M۵0/0شده را تهیه کرده و مقدار 

ml ۵ ۵۲لیگاند به آن اضافه گردید. مخلوط اصلي را به مدت 

درجه سانتیگراددرون  4۲و دمای  ۵۲0دقیقه و با سرعت 

 لظتغ گذاریم و سپس مخلوط را سانتریفیوژ کرده وشیکرمي

. دشدر آن را به وسیله اسپکترومتری جذب اتمي شعله تعیین 

 .دشیکبار هم این آزمایش را بدون اضافه کردن لیگاند انجام 

 Pb+2های مؤثر بر استخراج و بازیابي متغیر

برای یافتن شرایط بهینه دستیابي به بیشترین راندمان استخراج 

 محلول،محلول pHو بازیابي اثر عوامل مختلف از جمله،اثر 

... ..شستشو، زمان استخراج و محلول مناسب،حجم شستشوی

تغیر م متغیربررسي شدند.روش کار بدین صورت بود که یک 

 .ها ثابت در نظر گرفته شد متغیرو سایر 

 Pb+2رروی استخراج و بازیابیبpHاثر

ابتدا تعدادی محلول Pb+2برروی جذب یون pHبرای بررسي اثر

ppm0/4به حجم mL۲0 2+نسبت بهPb تهیه گردید که اثر

 ۳تا  pH ۲/4در محدوده2Pb+محلول آبي روی بازیابي یون 

از محلول اسید pHمورد بررسي قرار گرفت.برای تنظیم 

استفاده گردید. روشي که برای  M0/۵و آمونیاک  M۵نیتریک

  هایمحلولمحلول بکار رفت بدین صورت بود که  pHتنظیم 

ppm4 ریخته و الکترود را داخل بشرpH  متر را در آن شناور

 M  0/۵نموده و با افزودن حجم های بسیار کم از اسید نیتریک

و  ۳)را در مقدار مورد نظر  pHتوسط پیپت، M  0/۵و آمونیاک

 pHیم.پس از تنظیم اینمتنظیم مي( ۲/4، ۹، ۲/۹، 2 ،۲، ۰، ۲، ۰

لوله کربني عامل از نانو  g۵0/0 ها به هر یک از محلول ،محلول

داخل دقیقه ۵۲ضافه گردید و به مدت دار شده با کربوکسیلا

و سپس مخلوط فوق را سانتریفیوژ نموده و محلول شیکر گذاشته

در آن را به Pb+2بالای لوله آزمایش را کنار گذاشتهو غلظت

 وسیله اسپکترومتری جذب اتمي شعله تعیین نمودیم.

 2Pb+اثر مقدارنانو لوله جهت بازیابي

 Pb+2نسبت به mL ۲0 به حجم ppm 0/4 ابتدا پنج محلول

 pH ،۲درها را درست کرده و داخل پنج ارلن ریخته ومحلول

، 0۵/0، 00۲/0نانو لوله ) کرده و مقدار متفاوت)بهینه(تنظیم 

 ۵۲اضافه گردید و به مدت ( بر حسب گرم ۵/0، 0۲/0، 0۹/0

فوق را  هایو سپس مخلوط داخل شیکرقرار دادهدقیقه 

له را به وسیمحلول بالای لوله آزمایش سانتریفیوژ نموده و

 اسپکترومتری جذب اتمي شعله تعیین نمودیم.
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 Pb+2یونهای مختلف جهت بازیابی اثر نوع شوینده

تهیه  2Pb+نسبت به mL ۲0به حجم  ppm0/4محلول پنج  

 pH ،۲درها را کرده و داخل پنج ارلن ریخته ومحلول

لوله کربني عامل ازنانو گرم  0۲/0 مقدارکرده و )بهینه(تنظیم 

داخل دقیقه  ۵۲اضافه گردید و به مدت دار شده با کربوکسیل 

 فوق را سانتریفیوژ نموده هایو سپس مخلوط شیکر قرار داده

 mL۲ ها ها ریخته و به آنداخل ارلنرسوب بدست آمده را و 

3HNO ( ،M۵/0 )(M۵)ای زیر را اضافه کرده ههشوینداز 

۹HNO( ،M0۵/0 )۹HNO( ،M۵/0)NaOH ( ،M۵/0 

)2SO4H دقیقه قرار  40دستگاه شیکر به مدت داخلو سپس

سانتریفیوژ نموده و دهیم، سپس مخلوط به دست آمده را مي

محلول بالای لوله آزمایش را به وسیله Pb+2غلظت

 .اسپکترومتری جذب اتمي شعله تعیین نمودیم

 نمودار کالیبراسیونو گستره خطی 

یر مقدار ارلن ما فت عددبرای تعیین گستره خطي ابتدا به داخل

، ppb 4000 ،۵000 ،۰00 ،400)هایلیتر از محلولیليم 4۲0

تنظیم شده ریخته و به هر  pH, ۲درPb+2هنسبت ب(۲، ۵0، ۲0

لوله کربني عامل دار شده با کربوکسیل از نانو g0 0۲/0کدام

و شد همزده داخل شیکر دقیقه  ۵۲اضافه گردید و به مدت

با  مخلوط را سانتریفیوژ نموده و در نهایتسپس 

دقیقه مجددا داخل  ۵0به مدت و شسته M ۵/0نیتریکاسید

 در آخر مخلوط را سانتریفیوژ نموده و شدشیکر قرار داده 

له فیوژ را به وسییر محلول بالای لوله سانترد2Pb+یون جذب

 اسپکترومتری جذب اتمي شعله تعیین گردید.

 Pb+2مزاحمت هابرروی استخراج یون

ن های دیگر بر روی استخراج وبرای بررسي اثر مزاحمت ی

 ،pHکه در Pb+2نسبت به ppm0/4تعدادی محلول 2Pb+یون

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

های مختلف رابه محلول اولیه اضافه کرده عوامل مزاحم و یون

کربني  لولهاز نانو گرم  0۲/0 هاو سپس  به هر کدام از محلول

 ۵۲اضافه گردید و درمدت زمان عامل دار شده با کربوکسیل 

ا فیوژ نموده و در نهایت بهمزده شد و سانتریداخل شیکر دقیقه 

دقیقه مجددا داخل  ۵0به مدت  و شسته M۵/0نیتریکاسید

در محلول بالای لوله Pb+2سپس غلظت یونشیکر قرار داده شد

سانتریفیوژ را به وسیله اسپکترومتری جذب اتمي شعله تعیین 

 .نمودیم

 (RSD%تعیین دقت و تکرار پذیری روش)

 ppmاز محلول mL۲0بشر  ۲برای تعیین دقت ابتدا داخل 

تنظیم شده ریخته و به هر pH  ،۲ که درPb+2نسبت به 0/4

لوله کربني عامل دار شده با کربوکسیل نانو  گرم از 0/ 0۲ کدام

و  شد همزده داخل شیکردقیقه  ۵۲اضافه گردید و به مدت 

مخلوط را سانتریفیوژ نموده و در نهایت با اسید 

مجددا داخل شیکر دقیقه  ۵0به مدت شسته و M۵/0نیتریک

در آخر پساز سانتریفیوژ نمودن مخلوط، غلظت قرار داده شد 

محلول زیرصافي به وسیله اسپکترومتری جذب  ردسرب یون

 اتمي شعله تعیین گردید.

  کاربرد روی نمونه های حقیقی

کامل شد و شرایط  لولهپس از اینکه روش استخراج با نانو 

بهینه برای آن یافت شد چندین نمونه حقیقي آب مورد آنالیز 

قرار گرفت. نمونه های حقیقي که مورد مطالعه قرار گرفتند 

 4/۲با دمای تهراندر استان  جاجرودعبارتند از:آب رودخانه 

و  ۵۰/۵۵/۳۲در تاریخ 0۵/۰برابر باpH درجه سانتي گراد و

پساب صنعتي در  آوری شدو آبصبح جمع  ۳:2۲در ساعت 

درجه سانتي  ۹/۵4ایــبا دمشهرپیشوا  کارخانه چرم شهر

 ۵۵در ساعت  ۵۰/۵۵/۳۲در تاریخ  ۳۰/۲برابر با  pH گراد و

خانه صبح جمع آوری شد و یک نمونه پساب صنعتي کار
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در 42/۰ برابر با pH درجه سانتي گراد و۲/۹ایــبا دمسیمان

مورد تست واقع  بعدازظهر ۳:44در ساعت ۵۰/۵۵/۳۲تاریخ 

رای هر کدام بطری مناسب برای نمونه برداری ب ۹شدند.ابتدا 

آب با آب معمولي و را از نمونه ها آماده شد. درون بطری ها 

ها روی پس از خشک شدن کامل بطری، شسته شدند مقطر

آن ها برچسب مناسب چسبانده شد. برای برداشتن نمونه های 

تمیز که قبلأ شسته شده بودند آب از بشرهای خشک و 

برای شروع آنالیز نمونه ها، باید ذرات کلوئیدی  .استفاده شد

و معلق آن ها گرفته شود، بدین منظور نمونه ها را از 

ها را داخل از نمونه mL۵00عبور داده سپس μm 2۲/0صافي

هر  به تنظیم گردید و۲ها برابر با آنpHریزیم بشر مي

دقیقه همزده و  ۵۲و به مدت  ه گردیدنانو لوله اضافنمونه

 M۵/0مخلوط را سانتریفیوژ نموده و در نهایت بااسید نیتریک

در دقیقه مجددا داخل شیکر قرار داده شد ۵0به مدت شسته و

 در سرب یون جذبآخر پس ازسانتریفیوژ نمودن مخلوط، 

محلول زیرصافي به وسیله اسپکترومتری جذب اتمي شعله 

در مرحله اول خود نمونه بدون هیچگونه یون  .تعیین گردید

 های آبي دستگاهبه دستگاه تزریق شد که در نمونه سربي

در واقع برای تعیین مقدار مشخصي  .دهدجذبي را نشان نمي

های آب از روش افزایش استاندارد موجود در نمونه سرباز 

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

به نمونه ها Pb +2نسبت به ppm۵00ازمحلول mL ۲/0 مقدار

در محلول زیرصافي  سرب یون اضافه گردید و درآخر جذب

 به وسیله اسپکترومتری جذب اتمي شعله تعیین گردید.

 بحث و نتایج
 

ا رنانو لوله کربني مادون قرمز تبدیل فوریه  طیف 4و۵شکل

این ترکیب دو نوار ارتعاش کششي مربوط به دهد.نشان مي

اشد بمتعلق به کربن متصل به گروه کربوکسیل مي C-Oپیوند 

 شود. از طرف دیگرمشاهده مي cm ۵۲۲۳-1که در ناحیه 

گروه  C=Oتوان دو نوار ارتعاش کششي مربوط به پیوند مي

ملاحظه کرد در نهایت  cm ۵۰۲۹-1کربوکسي را در ناحیه 

متعلق به ارتعاش  cm ۹20۳-1ناحیه  یک ارتعاش قوی در

های جذبي ظهور پیک شود..نیز دیده مي H-Oکششي پیوند 

های به طور واضح گروه ۵0۵۳و  cm ۵۰۲۹-1در 

 کند.های کربني معرفي ميکربوکسیلیک اسید را روی نانو لوله

هد دکربوکسیل را نشان ميالگوی پراش نانو لوله   2و  ۹شکل 

را مشاهده کرد. در طیف  Ɵ2=  ۲/4۰توان پراش پیک که مي

XRD های مربوط به فاز ترکیب پیک مشاهده شده با پیک

دار نانو لوله به طور کامل همخواني دارد و با توجه به عامل

کربنیکربوکسیل باید انتظار یک پیک کوتاه  بودن نانو لوله

مسئله به خوبي در طیف وجود دارد و داشته باشیم. که این 

های کربوکسیل روی نانو لوله کربني دلیل قرار گرفتن گروه

 باشد. Pb+2نشان دهنده جذب  Ɵ2باشد.جابه جایي در مي

نانو لوله کربني کربوکسیل  SEMزیر تصویر   ۰و ۲در شکل  

 nmدهد. برای نانو لوله کربوکسیل اندازه ذرات را نشان مي

و همچنین شکل پس از جذب تصویر  گردد.حاصل مي 400

SEM  نشاندن فلز مورد نظر بر روی نانو لوله کربني

ه توان از تصاویر فوق نتیجدهد که ميکربوکسیل را نشان مي

گرفت که ضخامت صفحات بیشتر شده است. همانطور که 

شود گروه عاملي کربوکسیل بر روی سطح در شکل دیده مي

 .تر مشخص استصورت نقاط روشننانو لوله کربني به 

 برای تعیین لیگاندمناسبPb+2استخراج و بازیابیبررسی 

، ه است( نمایش داده شد۵نتایج این بررسي در)جدول 

درصد بازیابي محلول  دهدهمانطورکه نتایج جدول نشان مي

 بي لیگاند بیشتر از محلول با لیگاند است.



 نانو لوله کربنی اصلاح شده بوسیله  ورامین  در پسابهای صنعتیII) )سربمقادیر ناچیز پیش تغلیظ

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
  2Pb +های کربنی قبل از جذبنانولولهمادون قرمز تبدیل فوریه  طیف -1شکل 

 

 2Pb+های کربنی بعد از جذبنانولولهمادون قرمز تبدیل فوریه  طیف -۲ شکل

 

 

 Pb+2های کربنی قبل از جذبنانولوله XRDتصویر مربوط به طیف  - ۳شکل 
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  Pb+2های کربنی پس از جذبنانولوله XRDتصویر مربوط به طیف   -4شکل 

 

  Pb+2های کربنی قبل از جذبمربوط به نانو لوله SEMتصاویر  -9شکل   

 

 

 

  Pb+2از جذب پسهای کربنی مربوط به نانو لوله SEMتصاویر  -9شکل   

 

 



 نانو لوله کربنی اصلاح شده بوسیله  ورامین  در پسابهای صنعتیII) )سربمقادیر ناچیز پیش تغلیظ

برای تعیین (II)نتایج درصد بازیابی یون سرب -1جدول 

لیگاند مناسب

 

 

 

 

 Pb+2براستخراج وبازیابی یونpHبررسی اثر 

نمایش داده شد، همانطورکه   ۲نتایج این بررسي در نمودار

 درصد جذب و =۲pHنتایج جدول نشان مي دهد در

کاهش  لولهتواند توسط نانو ميpH >۲مقادیراستخراج در 

تواند ها به طور کامل نميیون بازداری pH<۲یابد ودر 

  .انجام گیرد
 

 Pb+2بررسی اثر مقدار نانو لوله جهت بازیابی 

نمایش داده شد، همانطورکه   ۰نتایج این بررسي درنمودار

 گرم از نانو  0۲/0مقدار در.نشان مي دهد  4جدول نتایج 

است به حد اکثر رسیدهسربدرصد جذب و بازیابي یون لوله   
 

 بررسی اثرنوع شوینده های مختلف جهت بازیابی  

 +Pb2یون

توان از هیدروکسید سدیم نمي (4ل با توجه به نتایج )جدو

عنوان شوینده مناسب استفاده کرد و این بازها قدرت ه ب

بنابراین از اسیدهای معدني  شویندگي کامل ندارند،

استفاده ۹HNOو2SO2Hازعبارتند های مشخص کهباغلطت

(نتایج این جدول بیانگر 4-۹جدول (شد. با توجه به نتایج 

 خوبي برای یونکه همه اسیدها قدرت شویش  است این

ه نسبت ب نیتریکدارند،ولي درصد بازیابي اسید  سرب

 اسیدهای دیگر به مراتب بیشتر است. محیط اسیدی باعث

ها حل شدن رسوب احتمالي و افزایش بازیابي این یون

حاصل شد نسبت HNO ۹شود ولي نتایجي که در موردمي

 ۲2/۳4آن  M۵/0بهتربود بطوری که محلول 4SO2Hبه اسید 

د. به همین ارا از روی جاذب شستشو د سرب درصد از یون

عنوان ه بM ۵/0نیتریکدلیل، برای ادامه مطالعات اسید 

 محلول شوینده مورد استفاده قرار گرفت.

 روش نمودار کالیبراسیون و گستره خطی

برای تعیین گستره خطي در تجزیه لازم است یک نمودار 

طي ها ختمامي غلظتکالیبراسیون رسم شود این نمودار در 

شوندکه نمودار ميسبب نیست و عوامل متعددی

کالیبراسیون درمحدوده خطي باشد و از قانون بیر 

( منحني کالیبراسیون ۳شکل پیروی کند. با توجه به)

–0۲۲/0روش به صورت زیر است و معادله خط برابر

X002۵/0Y=  4=  ۳۳۰4/0و R باشدمي. 
 

 نمونه (II)درصد بازیابی سرب

 ( بالیگاند۵محلول ) ۲/۰۲(۰/2)الف

(۳/4)۲/۰۲( بدون لیگاند4محلول) 

 حلال درصد واجذب

  HNO3 0/۱M 44/22(2/0)الف

(4/0)04/54 HNO3 0/0۱M  

(2/0)92/59 HNO3۱M  

(4/0)22/57 H2SO40/۱M  

(2/0)98/82 NaOH ۱/0 M  

 انتخاب شوینده مناسب جهت بازیابي   -4جدول 

 (II)سربیون 
 

 

 

 سربدرصد  بازيابي يون  منحني تغييرات  -6شکل 

 pHنسبت به 
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 Pb+2 اندازه گیری یونبررسی اثر مزاحمت ها بر روی 

شود که باعث تغییر یون مزاحم به عنوان یوني تعریف مي

 سربدرصد در جذب و بازیابي   ±۲مشخص بیش از  

های دیگر بر روی شود. برای بررسي اثر مزاحمت یون

به ا ، مقدار مشخصي از عوامل مزاحم رمساستخراج یون 

و  ودر حجم حد آزمایش نماییممحلول اولیه اضافه مي

دهیم.جذب محلول بازیابي شده با جذب بررسي را انجام مي

گردد و با جذب محلول حاصل گیری ميای اندازهاتمي شعله

ای که فاقد یون مزاحم است مقایسه از بازیابي نمونه

 درحضور  شود، مي دیده   (۹که در)جدول همچنان گردد.مي

 صورت ±۲۲  با تغییرات سربخارجي بازیابي   هاییون

گیری روی اندازه های خارجي اثر چندانيو یون گیردمي

تشخیص کمترین مقداری  .کنندنمي ایجاد مزاحمتي ندارند و

که روش ارائه شده قادر به تشخیص آن  سرب است از یون

( LODتعریف ارائه شده حد تشخیص )  بر طبق. باشدمي

  انحراف Sb: که  تواند محاسبه شودتوسط رابطه زیر مي

شیب نمودار  mسیگنال بلانک بوده و  استاندارد برای

رفته  گ  با توجه به آزمایشات انجام باشد.مي  کالیبراسیون

000۵/0  =Sb رابر با ب نمودار کالیبراسیون  و شیب باشد مي

را به  توان حد تشخیصدر نتیجه مي باشد.مي 002۵/0

-۵. حد  تشخیص روش برابر نمود  زیر محاسبه صورت 

μg.L0۲/0 آمد. بدست 

LOD =
7 × Sb

m
 

 روش RSD۲تعیین دقت و

به منظور بررسي دقت آزمایش و نزدیک بودن  متغیراین 

یا  ̅ X(،2باشد. طبق نتایج )جدوللعاتي مياهای مطداده

بار  ۹یا انحراف استاندارد برای  Sها ومیانگین بازیابي

کرده وانحراف استاندارد نسبي گیری را محاسبه اندازه

(RSDبرای) گیری بدست آمده است.بار اندازه سه 

 اثر یون های مزاحم بر روی بازیابی یون -۳جدول

 (II)سرب
 

 

 تعیین حد تشخیص روش

کمترین غلظت یا وزني از نمونه که با حد اطمینان معین 

ت نامند که بصورگیری باشد را حد تشخیص ميقابل اندازه

روش،غلظتي از شود. حد آشکار سازی یک زیر تعریف مي

نمونه آزمایشي است که پاسخ دستگاهي مربوط به آن به 

طورمعني داری با پاسخ نمونه شاهد متفاوت باشد که به 

شود. غلظتي از نمونه آزمایشي که صورت زیر تعریف مي

بلانک به علاوه سه برابر  سیگنال آن معادل با سیگنال

 .اف استاندارد حاصل از محلول باشدانحر
 

نتایج بدست آمده بر روی نمونه های حقیقیبررسی   

پس از اینکه شرایط بهینه روش بدست آمد ، به منظور بررسي 

قابل اجرا بودن روش روی نمونه های حقیقي ، مقدار سرب 

در چند نمونه مختلف از نمونه های آبي و بیولوژیکي در حجم 

 درصدبازیابی

 2+Pb 

مقدار اضافه شده 

 (mg)برحسب 

 یون ها

0۲/۳0 ۵۵/0 +K 

۵۵/۳0 04/0 2+Ca 

۵۵/۳0 0۲/۵ 2+Mg 

۵۲/۳0 ۵۵/0 +Na 

۵۵/۳0 ۵ +Zn 

۵۲/۳0 0۳/0 -Cl 

۵۵/۳0 ۲0/0 -
3NO 

4۰/۳0 ۵۰/0 -2
4SO 

۵۵/۳0 ۵/0 -Coo3CH 

۵۲/۳0 ۵۲/0 -2
7O2Cr 



 نانو لوله کربنی اصلاح شده بوسیله  ورامین  در پسابهای صنعتیII) )سربمقادیر ناچیز پیش تغلیظ

میلي لیتر( مورد اندازه گیری قرار گرفت، در مرحله  ۲00حد )

( IIول خود نمونه بدون افزایش مقدار مشخصي از یون سرب)ا

روش کار جذب و شستشو صورت گرفت وبه دستگاه تزریق 

      شد که مشخص شد دستگاه جذب قابل توجهي را نشان 

( مطابق روش IIدر بار دوم با افزایش یون سرب) نمي دهد .

شد . در واقع برای تعیین  ارائه شده تغلیظ و جداسازی انجام

 مشخصي از سرب موجود در نمونه های آب از روش  مقدار

 افزایش استاندارد استفاده شد. 

( نشان داده شده است. همچنان ۲-۹این آنالیز در )جدول نتایج

 جاجروددر آب رودخانه  که دیده مي شود در نمونه های آبي،

بیشتری سربوجود های آبي مورد آزمایش مقدار نسبت به نمونه

دارد ولي در نمونه آب آشامیدني شهرری مقدار کمتری سرب 

موجود است، مي توان به کارایي وقدرت پیش تغلیظ و اندازه 

.در نمونه ی پساب صنعتي میزان قابل گیری سرب پي برد

توجهي سرب یافت شد که با دستگاه جذب اتمي شعله ای 

ری ای اندازه گیتواند برمي  بررسي شده است و این دستگاه

  سرب در نمونه های آبي به کار رود.

 

های دیگرای بین روش ارائه شده و روشمقایسه  
 

.دهدهای زیر نشان ميمقایسه روش پیشنهادی با روش  
(, Moghim 2008  etal. 2012  ,Poursharifi  etal. 2012  

Moghimi, Ghiasi etal. 2011 , Moghim 2011,  

Moghim etal. 2011  , Behrouzinia  etal. 2011,  2008 

,  Ghammamy  etal. 2009 ,  Makipour  etal. 2011 ,     

Moghim etal.  ( روش پیشنهادی به دلیل این که دارای

مقدار حد تشخیص و انحراف استاندارد نسبي کمتری نسبت 

تر تر و سریعها است روش دقیق، سادهبه دیگر روش

ا برای هده یکي از بهترین سیستمباشد.روش پیشنهاد شمي

های فلزی از جمله سرب گیری مقادیر بسیار کم یوناندازه

باشد. نکته دیگر در به کارگیری جاذب های آبي ميدر نمونه

به جای استفاده از لیگاند  نتوانانو لوله این است که مي

پیشنهادی لیگاندهای دیگر را روی نانو لوله قرار داد که 

های معدني را جذب و مقادیر ناچیز فلز سنگین بتواند یون

توان انواع لیگاندها را با توجه به را تعیین کرد. مي

خصوصیاتشان به کار برد که نسبت به یک یا چند یون 

گزینش پذیر عمل نمایند و با استفاده از این مجموعه اقدام 

ه از ها نمود. با استفادگیری کاتیونبه پیش تغلیظ و اندازه

و ICP-Massو  ICP-AESدستگاهه گرافیتي و کور

توان مقادیر کم کادمیوم را با استفاده از های دیگر ميدستگاه

گیری کرد و حد تشخیص کمتری بدست این جاذب اندازه

 (.۰آورد )جدول 
 

 روش RSD٪تعیین   -2جدول 

  
 نمونه جذب دستگاه

(4/0)۵۲۰/0 ۵ 

(4/0)۵۲۰/0 4 

(۹/۵)۵۲۰/0 ۹ 

(۵/۰)۵۲2/0 2 

(۵/۳)۵۲۰/0 ۲ 
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 گيري سرب در نمونه هاي حقيقينتايج اندازه  -5جدول 

 جذب اتمي)کوره(  جذب اتمي)شعله( میکروگرم کادمیوم اضافه شده نمونه

 N.D N.Dالف 0 آب شهر

 0۰/4۵(۰/۹) 0۳/40(۹/4)ب 00/40

 0۳/۵۰(۹/4) 04/۵۲(2/4) 0 آب رودخانه جاجرود

00/40 (2/۵)۲/۹۰ (۲/4)2۲/۹۲ 

 ۵4/2۰(۵/۹) 0۲/2۲(۲/۵) 0 پساب کارخانه رنگ پیشوا ورامین

00/40 (۲/۵)۵4/۰4 (4/4)۵۳/۰4 

 ۵۲/۹۳(۰/۵) 0۹/۹۳(۰/4) 0 پساب دانشگاه شهرری

00/40 (۰/4)0۰/2۳ (۲/4)۰0/2۳ 

نمونه سنتزی حاوی 

 Al+,Na2+,Pb2+Co,+3,یونهای

2+,Cu2+,Ca2+Ba  به غلظتµg  4/0 

0 N.D N.D 

00/40 (۲/4)۲۳/۹۲ (0/۹)۰0/۹۲ 

 .قابل تشخيص نيست() Not Detectالف(                                                                                                                   

 مربوط به سه بار تکرار آزمايش است.  RSDب(                                                                                                                                      

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 گیریجهتین

هایي که قبلا برای جداسازی روش ارائه شده نسبت به روش

( گزارش شده بود دارای مزایای قابل IIگیری سرب )و اندازه

 توجهي است که این مزایا عبارتند از اینکه: این روش ساده و 

 

 

 

 

های محیطي شامل آب ارزان بوده و به سرعت برای نمونه

رود.در ضمن استفاده از حلال آلي، سمي و طبیعي بکار مي

.رساندگران قیمت را به حداقل مي

 حد تشخیص مرجع
1-g.Lµ 

انحراف 

 استاندارد نسبی

فاکتور 

 تغلیظ

معادله 

 کالیبراسیون

 روش

Moghimi 2012 ۰/4 4/۹ ۰/42 ۹00-۰ On-line 

Solvent 

extraction- 

GFAAS 

Moghimi etal. 2011 ۳/4 4/۹ ۵00 200-۵00 Co- precipitation 

GFAAS 

Tajodini 

etal. 2011 
۹/۵ ۹/۵ 2/۲۳ 400-40 On- line 

SPE 

GFAAS 

Aref-Azar etal. 

2010 
۳/۲ ۵/4 ۲0 0/40-0 CPE- GFAAS 

-0۲۲/0 ۹0 ۲۳/0 0۲/0 روش پيشنهادي

002۵/0 

FAAS 

هاي ديگراي بين روش ارائه شده و روشمقايسه -6جدول   



 نانو لوله کربنی اصلاح شده بوسیله  ورامین  در پسابهای صنعتیII) )سربمقادیر ناچیز پیش تغلیظ

عه این روش برای پیش تغلیظ، همچنین طراحي و  ـــ توس

سازی و اندازه سرب )جدا ( با توجه به اهمیت IIگیری یون 

در اکثر  آن در صـــنایع مختلف و کم بودن غلظت این یون

ست. لذا هدف این پژوهش ارائه نمونه سي ا سا ها یک نیاز ا

ـــاده برای ارزیابي  یک روش کارا، گزینش پذیر، ارزان و س

ــرب ) ــد. )در این های مختلف ميه( در نمونIIمقدار س باش

به دســت  RSDپژوهش مقدار حجم حد، حد تشــخیص و 

ـــان داد که اندازه ـــت(. پژوهش اخیر نش گیری یون آمده اس

ـــرب ) گونه مزاحم  دخالت ( در حد قابل قبولي بدونIIس

صورت مي شده ميدیگری  اند توگیرد و بنابراین روش ارائه 

ــهولت در اندازه ــرب به س های ( در نمونهII)گیری مقدار س

 آبي بکار رود.
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Abstract  
 
A simple, sensitive and selective method for exteraction of trace amounts of Pb(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 Pb(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 

0.070µg.L-1,0.562 µg.L-1 and 0.79% respectively. the proposed method has a good reproducibility 0.81% (RSD 

%).The enrichment factor was 200 and the percentage of recovery was in the range of 95-100% .The method was 

successfully applied to the recovery of Pb2+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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