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چكيده
استخراج، يبرا و سنتز ايندول پلي با شده داده پوشش مغناطيسي آلي-فلز چارچوب پايه بر جديد نانوجاذبي پژوهش، اين در

،)XRD( ايكس پرتو پراش ايه روش با سنتزشده جاذب .شد برده كاربه ،آب هاينمونه در هافنلنيترو ناچيز مقادير نييتع و ظيتغلشيپ
و )SEM( روبشي الكتروني ميكروسكوپي )،VSM( ارتعاشي نمونه يسنج مغناطيس )،FTIR( فوريه تبديل فروسرخ سنجي طيف

XRD الگوي .كردند تاييد را جاذب نانوساختاربودن TEM و SEM تصاوير .شد شناسايي )TEM( عبوري الكتروني ميكروسكوپي

مختلط طراحي روش .دارد ابرپارامغناطيسي ويژگي سنتزشده نانوجاذب كه دادند نشان VSM هاينتيجه د.كر يبررس را جاذب ساختار
دستگاه با هافنلنيترو شويش، و جذب از پس .شد كارگرفته به تغليظ پيش بر موثر هايعامل سازيبهينه و شناسايي براي )CCD( مركزي

نمونه حجم و جاذب مقدار ،جذب زمان نمونه، محلول pH شدند. گيرياندازه فرابنفش كارسازآش به مجهز بالا كارايي با مايع سوانگاري
افزودن بدون استخراج شرايط، اين در همچنين بودند. ليترميلي 75 و گرم،ميلي 5/27 دقيقه، 7/3 ،5/9 با برابر ترتيب به بهينه شرايط در

حلال عنوان به ليترياستون در مولار 01/0 دياس كيدريكلر تريلكرويم 200 و دقيقه 3 با برابر واجذب زمان نمونه، محلول به نمك
تا 300/0 و 25/0 تا 15/0 هگستر در ترتيببه واسنجي منحني خطي گستره و هاتشخيص حد بهينه شرايط تحت شد. انجام شويش،

آمد. دستبه درصد 4/6 تا 5/4 هگستر در دقت از معياري عنوانبه روش نسبي استاندارد انحراف آمد. دستبه ليتر بر ميكروگرم 00/5

.هافنلنيترو گيرياندازه استخراج، تغليظ، پيش ايندول، پلي مغناطيسي، نانوجاذب آلي،-فلز چارچوب :كليدي هايهواژ
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قدمهم
به مربوط اي تجزيه هاي آزمون زمان درصد 60 از بيش

زمان اين درصد 7 حدود نهات كهدرحالي ،است نمونه سازيآماده
جمع براي زمان  بقيه و نهنمو اجزاي گيري اندازه براي عملدر

.]2 و 1[ است شده گردآوري اطلاعات بررسي و نمونه آوري
استخراج و سازيخالص نمونه، كردن حل مانند هايي روش
كارگرفته به ها نمونه تهيه براي طورمعمول به مايع-مايع
زياد حجم از استفاده شامل مايع-مايع استخراج معايب شوند. مي

 نهيهز و پاگير و دست و بزرگ يا شهيش ظروف آلي، يها حلال
با بيشتر مايع- مايع استخراج اين، بر افزون .است آن بالاي
را ها آن استخراج كه كند يم ايجاد ييها ناميزه آبي، يها نمونه
برطرف جامد فاز استخراج با هامشكل اين .سازد يم مشكل

عنوانبه 1970  دهه در جامد فاز استخراج ترتيب، بدين .شود يم
.]3[ شد معرفي مايع-مايع استخراج جايگزين روش

توسعه نتيجه در بشر زندگي كيفيت ارتقاي با همگام
 ويژهبه ،كشاورزي مانند متفاوت هايبخش در فناوري روزافزون

هايآلاينده انواع ،تفاوتم شيميايي سموم و كودها از استفاده با
پايان در و زيست محيط به غيرمستقيم و طورمستقيمبه خطرناك

براي است تلاش در بشر .]4[ شوندمي وارد غذايي زنجيره به
گوناگوني هايتركيب از آن، افزايش و خود ذاييغ منابع تامين
شيميايي كودهاي و سموم ها،كشحشره آفات، دفع سموم مانند

توليد و يعصنا رشد ديگر، سوي از كند. استفاده متفاوت
آلودگي افزايش موجب گوناگون منابع از انرژي بيشتر هرچه
وجود است. شده آشاميدني آب و هوا ويژه به زيست، محيط
نيز و تعداد افزون روز افزايش و طبيعت در گوناگون هايآلاينده
و بررسي اهميت افزايش موجب زيست، محيط در هاآن غلظت
هاي روش توسعه ،بنابراين است. شده هاآن بيشتر چه هر مطالعه
تعيين براي بالا حساسيت با و اطمينان قابل سريع، گيري اندازه
روي پيش هاي چالش ترينبزرگ از يكي ها،آلاينده مقدار

هاي روش تربيش هرحال،به .است شيمي پژوهشگران
اين مستقيم تجزيه براي فيكا حساسيت از موجود، گيري اندازه

غلظت به توجه با نيستند. برخوردار آبي هاي نهنمو در هاتركيب
مواد حضور ،همچنين و هاآلاينده هاي مانده باقي كم بسيار
سامانه يك به همواره هدف، هاي آناليت تعيين در مزاحم
.است نياز تغليظ پيش و نمونه تميزسازي مطلوب

فنلي، هايتركيب ويژهبه آلي هايآلاينده با هاآب آلودگي
محيطي معضل عنوانبه ها،آن سمي بسيار ماهيت دليلبه

هاتركيب اين اخير، دهه چند در است. مطرح جهان در فراگير
،هاآن هايمشتق بوزايي و طعم و زاييسرطان ماهيت دليلبه
ترينمهم .]4[ اندشده شناخته سمي بسيار هايآلاينده عنوانبه

پتروشيمي، صنايع ها،يشگاهپالا شامل هاكلروفنل و هافنل منابع
فولاد، آهن، لاستيك، چسب، پلاستيك، رزين، ساخت صنايع
كش،حشره سموم چوب، تصفيه صنعت ،]5[ كاغذ و مآلوميني
مانند بهداشتي و پزشكي هايفراورده كش،قارچ كش،علف
توليد صنايع و چرم توليد هاي هكارخان كننده، نرم هايروغن
و )1EPA( اروپا زيست محيط حفاظت آژانس .]6[ است رنگ

داراي هايتركيب عنوانبه را فنلي هايتركيب و فنل آمريكا،
اند.كرده فهرست اولويت
دقت با آسان و سريع هايروش ارائه شد گفته آنچه پايهبر

از يفنل هايتركيب گيرياندازه و حذف براي بالا درستي و
است. برخوردار بالايي اهميت از محيطي زيست هاينمونه
،آلي هايآلاينده تغليظپيش و استخراج يبرا يتجرب يهاروش

-مايع استخراج ،(جاذب) جامد فاز با استخراج شامل طورعمدهبه
،هاروش اين انيم در است. ميكرواستخراج هايروش و مايع

و آسان اريبس كاربرد به توجه با )جاذب( جامد فاز از استفاده
هايجاذب سنتز .]9تا  7[ درو مي ركابه شتريب آن برتر ييكارا

گيروقت مراحل حذف موجب مغناطيسي هاي ويژگي داراي
دليلبه ،براين  افزون شود.مي گريزانه با جداسازي و كردن صاف

امكان و تركم بسيار هاجاذب هدررفت قدارم بودن، مغناطيسي
كاربردها از بسياري در .شودمي فراهم آساني به هاآن بازيابي

هايهنانوذر اين شيميايي پايداري رايب كه است زملا

1. Environmental Protection Agency (EPA) 



 ...دار شده با پلي ايندول آلي مغناطيسي عامل-سنتز و كاربرد چارچوب فلز
   

1403 ابستانت ،2 شماره هجدهم، سال(JARC) شيمي در كاربردي هاي پژوهش نشريه
73

 پس يا سنتز عمل (طي هتجزي برابر در پوشش بدون مغناطيسي
 بيشتر در شود. كارگرفتهبه تيظحفا هايروش سري يك آن) از

هاهذرنانو پايداري موجب تنهاهن محافظ هايلايه ،هامورد
با هاآن بعدي نداركردعامل براي توانندمي بلكه شوند،مي
موردنظر، كاربرد به بسته ،تفاوتم هاي املع با ديگر هايهذرنانو
گروه )1MOF( آلي-هاي فلزچارچوب .]10تا  7[ روند كاربه

نهايتي متخلخل هستند كه از بيبلورجالبي از مواد هيبريدي 
)2ها خوشههاي فلزي (يا شده از يون هاي منظم تشكيلچارچوب

عنوان پل ارتباطي ساختههاي آلي بهدهندهيوندپدر مركز و 
همتايي  بيها ساختارهاي متنوع و MOF .]12و  11[ اندشده

و يا تفاوتهاي فلزي مدليل امكان استفاده از يون دارند. به
هاها، شيميدانMOFهاي آلي گوناگون در سنتز دهندهپيوند
تخلخل با توپولوژي، ساختار و هاي متفاوت MOFتوانندمي

ها در عملكردMOFتوانايي  ،گوناگون را طراحي كنند. همچنين
شده تا توجه زيادي را در شيمي تجزيه موجبعنوان ميزبان به

مساحت سطح ويژه بالا، توزيع مناسب ].13[ به خود جلب كنند
بالا و تنوع در  هاي حفره، حجم هاهحفر و يكنواختي در اندازه

در مناسبها را به جاذبي ، آنها MOFداركردن سطح عامل
ها ازاستخراج آلاينده براي استخراج با فاز جامدروش 
ها باMOF يقتلف .]14[تبديل كرده است  تفاوتهاي ممحيط
يريكارگبه يادار  عامل هاي، نانوذرهFe3O4ويژه به هاهنانوذر

ها با هدف ساختداركردن آن عامل يها روش يرسا
از يموردتوجه برخ رياخ هايدر سال ،اهچندسازهنانو

با حفظ هاچندسازهنانو اين ].15[ واقع شده است پژوهشگران
هايو ساختار، قابليت پخش بسيار بالايي را در محيط ريخت
دهنداز خود نشان مي ،تنها MOFنسبت به  تفاوتهاي منمونه

]16.[ 

آلي- فلز چارچوب اذبنانوج از ،پژوهش نيا در
با دارشدهعامل اكسيد آهن هايذرهنانو با شده يغناطيسم

هافنلنيترو حذف و استخراج در آن كاربرد و استفاده ايندول پلي

1. Metal organic framework (MOF) 2. Clusters

از ،راستا اين در .شد بررسي محيطي زيست آبي هاينمونه از
MIL-3 نوع از آلي-فلز چارچوب همتاي بي هاي ويژگي

101(Cr)، يروش پايان در د.ش استفاده مغناطيسي هاينانوذره و
حذف براي بالا پذيريگزينش و درستي و دقت با ،سريع ،ساده

هاينمونه از هافنلنيترو هايتركيب كم مقادير يينتع و
تاكنون شده، انجام هايبررسي پايهبر شد. ارائه يزيست محيط
آلي-فلز چارچوب كاربرد و سنتز درخصوص ايمطالعه هيچ

هافنلنيترو مقدار تعيين در ايندول پلي با دارشدهعامل مغناطيسي
وريآنو داراي جهت اين از حاضر پژوهش و است نشده گزارش
.است

تجربي بخش
 شيميايي مواد

آلمان مرك شركت از 9/99 صخلو با متانول و استونيتريل
28( هيدروكسيد مآموني محلول ،)In( ايندول شدند. خريداري

كروم آبه، شش فروسولفات ،كلريد )III( آهن وزني)، درصد
بنزن-4DMF(، 4،1( فرماميد متيل دي ،سود آبه، شش نيترات

،)5TEOS( اورتوسيليكات  تترااتيل اسيد، كربوكسيليك دي
خلوص درجه با استون و اتانول ،)6APS( پرسولفات مآموني

4-( فنلنيترو-4 شدند. تهيه آلمان مرك شركت از ايتجزيه

PN(، 2-فنلنيترو )NP-2( فنلنيترو دي- 4،2 و )DNP-2,4( با
زدودهوني آب .شدند خريداري مرك شركت از ايتجزيه خلوص

Q-Mili  شركت ساخت آب سازيخالص دستگاه با

USA) MA, Bedfored, (Millipore, د.ش تهيه
در و تهيه متانول در هاآناليت از l mg 1000-1 هايمحلول
استاندارد هايمحلول ند.شد دارينگه سلسيوس درجه 4 دماي

آب اب هامحلول اين متوالي كردن رقيق با موردنظر هايغلظت با

3. Material institute Lavoisier chromium tetraphthalate

4. Dimethyformamide 5. Tetraethyl orthosilicate 6. Ammonium persulfate
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سلولز ميكرومتر 22/0 صافي با واقعي هاينمونه شدند. تهيه
.شدند ستخراجا ،سازيرقيق بدون ادامه در و صاف استات

 ها دستگاه
ساخت (HPLC)مايع با كارايي بالا  سوانگاريدستگاه 

و مجهز 2گازكننده بي سامانهشامل  1200سري 1مپاني اجيلنتك
100 حلقهو شير تزريق دستي و  3به يك پمپ چهارتايي

ODS-3 )mmبه همراه ستون  UV آشكارسازميكروليتري و 

-MZميكرومتر ساخت شركت  3 هاي) با قطر ذره125×6/4

Analysentechnik ستون آلمان بود. پيش C18 براينيز
گردآوري وبراي  ChemStationافزار نرمو ز ستون محافظت ا

فاز متحرك از تهيه براي .كارگرفته شدند به هاارزيابي داده
و استونيتريل بهزدوده  يوناستيك اسيد در آب  درصد 1مخلوط 
ها به صورتاستفاده و شويش گونه 35به  65نسبت 

ام شد.ليتر بر دقيقه انجميلي 8/0 ايزوكراتيك با سرعت جريان
 pHانجام شد. nm 290 در طول موج ها فنلگيري نيترواندازه

هانمونهpH گيري  براي اندازه 4متر ساخت كمپاني متراهم
ها با همزن مغناطيسي زدن محلول. همكارگرفته شد به

ها از محلولجاذب آلمان انجام شد. براي جداسازي 5هايدولف
تسلا استفاده شد. 4/1قدرت ميدان مغناطيسي  آهنربا با يك

6جذب و واجذب نمونه به كمك دستگاه فراصوت سونوركس

وات 320كيلوهرتز و توان  35ساخت كشور آلمان با فركانس 
ها باشناسي و بررسي ابعاد نانوجاذبانجام شد. ريخت

ساخت KYKY 3200ميكروسكوپ الكتروني روبشي مدل 
(TEM)كشور چين و ميكروسكوپ الكتروني عبوري 

ساخت كشور آلمان كيلوولت 150با ولتاژ   Zeiss 900مدل
سنج طيفجاذب، هاي عاملي نانويي گروهشناسا انجام شد. براي

1. Agilent 2. Degasser 3. Quaternary pump 4. Metrohm 
5. Heidolph 6. Sonorex

،KBrقرص  و با ساخت 7بروكر مدل  يهفور يلتبد فروسرخ
ها با دستگاهويژگي مغناطيسي نانوذره .كارگرفته شد به

 AGFM/VSMمدل  )VSM(8سنج لرزشي نمونه مغناطيس

(كاشان، ايران) بررسي شد. 117

 مغناطيسي نانوجاذب سنتز روش
مگرم آمـوني  84/7كلريد به همراه  (II) گرم آهن 2/7بتدا ا

ايـن  و سـپس  حل زدودهونيآب ليتر ميلي 400 فروسولفات در
زدايـي اكسـيژن  دقيقه، 10نيتروژن به مدت  گاز عبور با محلول

هج ـدر 80بـه   آن مـاي د زمـان زدايـي هـم  اكسيژن حين در .شد
ممحلـول آمـوني   ليتـر ميلي 20شد. پس از آن،  رساندهسلسيوس 

دور 1000خوردن (به محلول در حال هم درصد 25هيدروكسيد 
دماي محلول همـواره يند،افر اين طول در شد. فزودهبر دقيقه) ا

بـراي نيـز  نيتـروژن  گاز و شد داشته نگه جه سلسيوسدر 80در 
طور پيوسته به داخل محلول دميدهسيژن بهجلوگيري از ورود اك

بـا مغناطيسـي   هـاي ذرهاز پايان واكنش، رسـوب نـانو   پسشد. 
،زدودهوني ـآب آهنربا از محيط واكـنش جـدا و چنـد مرتبـه بـا      

70در آون خلاء در دمـاي   دست آمدهبه هاينانوذره .شسته شد
. در گـام]17[ساعت خشك شدند  5و به مدت  سلسيوسه جدر

يـك مغناطيسي، هاينانوذرهبر نشاندن لايه سيليكا  رايبعدي ب
ميلي ليتـرآب 250در محلولي شامل  Fe3O4 يهاذرهگرم از نانو

28ليتر آمونياك غلـيظ ( ميلي 4ليتر اتانول و ميلي 75، زدودهوني
 لي ـتتراات ليترميلي 3 ،سپستعليقه درآمد. صورت هب وزني)درصد 
و ]18[ شـد  فـزوده قطـره بـه آن ا   قطره )TEOS( كاتيلياورتوس

درجـه 40در دمـاي   سـاعت  10مـدت  بـه  دست آمدهبهمخلوط 
،پس از شستشو با اتانول ،پايانو در  ]19[زده شد همسلسيوس 

.شد در دماي اتاق خشك
روش برپايــهاينــدول  پلــيشــده بــا  پوشــيده هــاينــانوذره

عنوان اكسنده سنتزم پرسولفات بهآموني شده و در حضور گزارش
150بـه   Fe3O4@SiO2. بدين منظور ابتدا نيم گرم ]20[ شدند

7. Bruker 8. Vibrating sample magnetometer 
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10بـه مـدت    دسـت آمـده  بهشد و مخلوط  فزودهليتر آب اميلي
گرم اينـدول در 3در ادامه  .امواج فراصوت قرار گرفت زيردقيقه 

نـيممخلـوط  و  فـزوده ليتر اتانول حـل و بـه مخلـوط ا   ميلي 75
مـولار 44/0ليتـر محلـول   ميلـي  20زده شد. در ادامه ساعت هم

قطـره بـه مخلـوط قطـره  ،عنـوان اكسـنده)  م پرسولفات (بهآموني
بـهبسـپارش  تكميـل   بـراي مخلوط واكنش  شد. فزودهواكنش ا

پايـان زده شـد. در  آرامـي هـم   ساعت در دماي اتاق به 24مدت 
صـورتايندول به شده با پلي پوشيده Fe3O4@SiO2 هاينانوذره

شده تا زماني كه محلـولنشين نشين شدند. رسوب تهرسوب ته
در .رنگ شود با آب مقطر و متانول شسـته شـد   روي رسوب بي

.شدمانده در دماي اتاق خشك  رسوب باقي پايان
4ابتـدا  دار شـده  عامـل  يس ـيچـارچوب مغناط سـنتز   براي

حـل شـد زدودهوني ـآب ليتر ميلي 20در   H2BDCمول ازميلي

شـده بـادار عامـل  هـاي ذرهنانو از گرم 75/0). سپس 1(مخلوط 
مـولميلـي  4شد و به آن  زدودهونيآب  ليترميلي 40وارد  بسپار
). در مرحله بعد هـر دو2شد (مخلوط  فزودهاآبه  9م نيترات وكر

20 مـدت منتقـل شـدند و واكـنش بـه     فشـار  دممخلوط به يك 
،پايـان ادامـه يافـت. در    سلسـيوس درجه  200ساعت در دماي 

ليتـر ميلي 5×30با  آوري شد وربا جمعبا آهن هآمد دستبهجاذب 
ليتـر اتـانول شستشـو داده شـدميلي 20بار و هر بار با  5آب و 

سـاختار  در هاقرارگرفتن نانوذره اثبات سنتز جاذب و براي. ]21[
ــاي  روشآن،  ــه SEMو  XRD ،FTIR ،VSM ،TEMهـ بـ

شـده دردارعاملمغناطيسي  MOFسنتز  وارهطرح .دش كارگرفته
نشان داده شده است. 1شكل 

(a)

Fe3O4 NPs

TEOS

Fe3O4@SiO2 NPs

NH3

Indole

APS

Fe3O4@SiO2@PIn NPs

MIL -101(Cr)

Fe3O4@SiO2@PIn

(b) H2BDC + Fe3O4@SiO2@PIn + Cr(NO3)2 .9H2O
200 °C

20 h

ايندول پلي با شده پوشيده مغناطيسي نانوجاذب سنتز كلي طرحواره 1 شكل

 خراجاست روش
ــدا  ــي 5/27ابت ــاذب ميل ــرم از نانوج ــك درون گ ــرفي ظ

از ليتـر ميلـي  75 ،ليتري ريخته شد، سـپس ميلي 100 ايشيشه
شـد. فـزوده به ظـرف اسـتخراج ا   ها فنلنيترومحلول آبي حاوي 

pH  تنظـيم 5/9 با محلـول سـود در مقـدار    آمده دستبهمخلوط

زيـر دقيقـه   7/3 ظرف بسته شد و بـه مـدت   در ،پس از آن شد.
امواج فراصوت قرار گرفت. پس از تكميـل فراينـد اسـتخراج بـا

جـاذب در  ،قـوي  آهنربـاي يك  قراردادن ظرف آزمايش برروي
كردنجدا پس ازمحلول نمونه جدا شد.  دقيقه از 2 از زمان كمتر

10محلول روي جاذب، دوباره مخلوط به مـدت  ليتر از ميلي 70
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ليتـريميلي 6باره وارد ظرف آن يكزده شد و محتوي ثانيه هم
حـلالها با حجـم كمتـري از   ته مخروطي شد تا شويش آناليت

ي،ي ـرو محلولجداكردن پس از  ،بعد پذير باشد. در مرحلهامكان
مـــولار در 01/0ميكـــرو ليتركلريـــدريك اســـيد  200مقـــدار 

زيـر دقيقـه   3مدت شد و محلول به افزودهبه جاذب استونيتريل 
، جاذب به كمـك آهنربـايپايانصوت قرار گرفت. در امواج فرا

HPLCخارجي جدا و محلـول روي جـاذب بـه داخـل سـرنگ      

به دستگاه تجزيه برايآن  ازميكروليتر  100مقدار شيده شد و ك
HPLC  شدتزريق.

بحث و هانتيجه
 نانوجاذب شناسايي

پرتـو  پـراش  روش بـا  مغناطيسي نانوجاذب بلوري ساختار
ــاختار ).2 (شــكل شــد بررســي سايكــ ــوري س مغناطيســي بل

)4O3(Fe الگوي و است XRD بـا  طوركامـل بـه  آمـده  دسـت به
No. JCPDS: 19-( خالص )4O3Fe( مغناطيسي بلوري ساختار

2 در موجـود  پراشـي  هايقله همچنين، .دارد همخواني )629
و MIL-101 يبلـور  سـاختار  بـه  مربـوط  9/19˚ و 3/9 بـا  برابر

.]21[ است جاذب سنتز رب تاييدي

In
te

ns
it

y

)°( 2

جاذب نانو ايكس پرتو پراش الگوي 2 شكل
 @PIn2@SiO4O3101/Fe-MIL  

 .اسـت  شده داده نشان 3 شكل در نانوجاذب FTIR طيف
ارتعاش به mc 3386-1 در شده مشاهده نوار جاذب،نانو طيف در

نشـان  نـوار  ايـن  .شودمي داده نسبت آمين و OH گروه كششي
و OH هـاي گـروه  بـا  مغناطيسي هايانوذرهن سطح كه دهدمي
بـه  نيـز  mc 580-1 در موجود نوار است. شده پوشيده ايندول پلي

mc- تا 1500 هگستر هاينوار .است مربوط O-Fe پيوند ارتعاش
دهنـده پيوند ربونيلك و دوگانه كربن-كربن پيوند به نيز 1650 1

سـاختار  در را MOF و اينـدول  پلي حضور و شودمي داده نسبت
mc 1457-1و 1385 در موجـود  هـاي نـوار  كند.مي تاييد ذبجا
اينـدول  پلـي  در موجـود  C=N و N-C پيونـدهاي  بـه  ترتيـب  به

mc 1079-1در موجـود  نـوار  ،همچنـين  .شـود مـي  داده نسـبت 
ساختار در را سيليكا لايه وجود و است Si-O-Si پيوند به مربوط

.دكن مي تاييد چندسازه

(%
)

 
T

ra
ns

m
it

ta
nc

e

)1-(cm Wavenumber

PIn2@SiO4O3101/Fe-MIL@ نانوجاذب FTIR طيف 3 شكل

ــدازه بررســي و شناســيريخــت ــان ان جــاذب در هــاوذرهن
تصـاوير  .شـد  بررسـي  TEM و SEM هـاي روش بـا  سنتزشده

بـه  توجه با اند.شده داده نشان 5 و 4 هايشكل در آمده دستبه
اينـدول  پلي با دارشدهاملع يسيمغناط هاينانوذره SEM تصوير
كـه  هسـتند  تـر درشت هايذره تشكيل و تجمع با شكل كروي
و بالا سطح انرژي بالا، يويژه سطح مساحت دليلبه پديده اين

ميـانگين  ،تصـوير  اين به توجه با .است هاآن مغناطيسي ويژگي
تصـوير  در بود. نانومتر درمقياس شدهدارعامل هاينانوذره اندازه
EMT بـه  مربوط كه @Pin2@SiO4O3101/Fe-MIL  اسـت
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و مغناطيسـي  هـاي نانوذره به مربوط تيره هايبخش ،)5 (شكل
تصـوير  اين در است. MIL-101 به مربوط ترروشن هايبخش
و اندشده توزيع MIL-101 يبلور ساختار در خوبي به هانانوذره
تيجـه ن در و اسـت  شده برطرف زيادي حد تا هاآن تجمع مسئله
يـك  عنـوان بـه  آلي-فلز چارچوب اين كه گرفت نتيجه توانمي
 ]21[ كنـد مي عمل دارشدهعامل هاينانوذره2جداكننده و1بستر

افـزايش  جـاذب  سدسـتر  در مفيـد  و مـوثر  سطح وسيله بدين و
.]22[ يابدمي

دارشدهعامل مغناطيسي هاينانوذره به مربوط SEM تصوير 4 شكل

Pin2@SiO4O3101/Fe-MIL@ نانوجاذب TEMتصوير 5 شكل

1. Support 2. Spacer

هـاي نانوذره مغناطيسي ويژگي رسيبر براي VSM روش
با Pin2@SiO4O3101/Fe-MIL@ و دارشدهعامل مغناطيسي

 شـد.  كارگرفتـه  بـه  ،اتاق دماي در مغناطيسي ميدان كارگيريبه
مغناطيسـي  هـاي نـانوذره  براي آمده دستبه VSM هاي منحني
6 شـكل  در PIn2@SiO4O3101/Fe-MIL@ و دارشدهعامل
VSM ييس ـمغناط هـاي منحنـي  يرو از است. شده داده نشان

يا 3يسپارامغناطابر ويژگي ها جاذبنانو كه داد يصتشخ توانيم
تـوان يم ـ هـا نمـودار  ينا يرو از ،ينهمچن .دارند يسيفرومغناط

بـا  باشد، ترگبزر عدد ينا هرچه آورد. دستهب را اشباع يسمغناط
محلول از را ييسمغناط هايهنانوذر توانيم يتريفضع يآهنربا
.]22[ كرد جمع

سنتزشده نانومواد VSM هايمنحني 6 شكل

دسـت بـه  نـانومواد  كـه  داد شانن آمده دستبه هاييجهنت
يـدان م يـاب غ در كـه  چـرا  ،دارنـد  يسيپارامغناطابر ويژگي آمده
يرو از .اسـت  صـفر  اشباع يسغناطم ،ي)منحن مبدأ( يسيمغناط

ــ مســطح قســمت ــايمنحن ــدار ه ــاط مق ــباع يسمغن ــ اش رايب
ــانو ــايذره نـــ ــي هـــ ــل مغناطيســـ ــدهعامـــ و دارشـــ
@Pin2@SiO4O3101/Fe-MIL ــه ــبب ــر ترتي ــا براب و 55 ب

1-g emu 38 يبــالا اشــباع يسمغنــاط ارمقــد آمــد. دســتهبــ
،سنتزشـده  نـانومواد  يسـي ناطپارامغابر ويژگي يزن و آمده دستهب

نشـان  نمونـه  يسـاز آمـاده  يهـا روش در را هاآن بالاي يتقابل

3. Superparamagnetic 
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آساني به ،استخراج ظرف خارج در آهنربا قراردادن با زيرا دهدمي
،چنـين هم كـرد.  يآورجمـع  يكوتاه زمان در را جاذب توانيم

سـاختار  دهنـده  نشـان  آمده دستهب يبالا اشباع يسمغناط مقدار
.است نانوموادسنتزي يربلو

 استخراج بر موثر هاي عامل سازيبهينه
 pHنوع جاذب، مانندبر كارايي استخراج  تفاوتهاي م عامل اثر

آبي، مقدار جاذب، حجم نمونه، زمان جذب، نوع و حجم محلول
از بين ند.شدو غلظت نمك در محلول نمونه بررسي  حلال شويش

جاذب، حجم نمونه، نوع حلال شويش و اثر نوع ابتدا عامل 8 اين
 زمانيك به روش يك متغير در غلظت نمك در محلول نمونه اثر 

(One variable at a time (OVAT)) اثر ،سپس .بررسي شد
سازي چندمتغيريمانده با روش بهينهباقي عاملچهار 

(Multivariate optimization)
سطح پاسخ پايهبر  

(Response surface methodology (RSM)) بررسي و
بهينه شد.

 جاذب نوع اثر
اي در فرايندكنندهبسيار مهم و تعيين عاملنوع جاذب 

. در اين كار، قابليت استخراجاستاستخراج 
Fe3O4@SiO2@PIn،MIL-101  وMIL-

101/Fe3O4@SiO2@Pin ها بررسيفنلاستخراج نيترو براي
-MIL چندسازهنانو ،7 شكل پايهبرشد. 

101/Fe3O4@SiO2@Pin استخراج بالاتري را در بازده
وجود پوششها نشان داد. دليل اين امر مقايسه با ساير جاذب

در MIL-101مغناطيسي، وجود  هايايندول در نانوذره پلي
)(Dispersibility ساختار، مساحت سطح بالاتر و قابليت پخش

افزايشعلت بالاتر بهج استخرا اين بازده. است بالاتر اين جاذب
تشكيل پيوند هيدروژني، مانند تفاوتهاي مكنشبرهم
هايبا آناليت گريز آبهاي كنشرهمو ب π-πكنش برهم

عنوان فلز مركزي دربراين، كروم به موردنظر است. افزون
MIL-101  يفنلنيترو و  هايشدن با گروه كوئوردينهقابليت

-MIL چندسازه بازده استخراجبنابراين، ها را داشته و آناليت

101/Fe3O4@SiO2@Pin 22[ هاستبيش از ساير جاذب[.

ni@P4O3Fe
101(Cr)-MIL

NPs @PIn4O3101(Cr)/Fe-MIL

استخراج كارايي بر جاذب نوع اثر بررسي 7 شكل
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 شويش حلال نوع اثر
جذب، مناسب پس از مرحله انتخاب حلال شويش

.استها به دستگاه از تزريق آناليت پيشار مهم ي بسيامرحله
متانول، استونيتريل، مانند تفاوتهاي م بدين منظور اثر حلال

بررسي شد. از بين HCl M 01/0 متانول و استونيتريل حاوي 

HCl M 01/0 استونيتريل حاوي ، شده آزمايش هايحلال
سطح از هاآناليت شويش براي هاي ديگرحلال درمقايسه با

دليل اين امر .)8داد (شكل  نشان را بهتري كارايي، جاذب
در حلال شويش ذكر شدههاي موردنظر حلاليت مناسب آناليت

.]22[ است

استخراج كارايي بر شويش حلال نوع اثر 8 شكل

 نمونه محلول به شده افزوده نمك غلظت اثر
.]22[موثر باشد ها استخراج گونهبر مقدار تواند نمك مي

ها دربه محلول آناليت NaClنمك با افزودن نمك  ، اثررو ازاين
آمده دستبه هايبررسي شد. نتيجه وزنيدرصد  5/7 تا 0 گستره

هاي موردنظر با افزايش) كه استخراج آناليت9نشان داد (شكل 
موجبمونه آبي ابد. افزودن نمك به نيغلظت نمك كاهش مي

استخراج قداركاهش مو ها در نمونه فنلافزايش حلاليت 
.شودمي

هاآناليت استخراج كارايي بر نمك افزايش اثر 9 شكل
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 نمونه حجم اثر
تغليظ و استخراج عاملحجم نمونه اثر بسيار مهمي در 

100 تا 10 هگسترر حجم نمونه در در اين رابطه اث. ها داردگونه
آمده نشان داد (شكل دستبه هايسي شد. نتيجهبرر ليترميلي

تاهاي موردنظر با افزايش حجم نمونه ) كه استخراج آناليت10
عنوان مقداراين حجم به بنابراين، .يابدليتر افزايش ميميلي 75

بهينه انتخاب شد.
ar

ea
 

P
ea

k

)(ml volume Sample

هاآناليت استخراج كارايي بر نمونه حجم اثر 10 شكل

 آزمايش طراحي روش با موثر هاي عامل سازيبهينه
عاملسازي چهار  بهينه رايمتغيره بروش طراحي چند

كنش بينشد تا برهم كارگرفته بهمانده موثر در استخراج  باقي
ي هر يك ازبرا درستيو مقدار  ندهاي موثر را بررسي ك عامل
ها ارائه دهد، زيرا روش يك متغير در زمان توانايي بررسي عامل

ها را ندارد. روش طراحي آزمايش موجب  عاملكنش بين هم بر
انجام رايشود. ب ها نيز ميمايشجويي در وقت و هزينه آزصرفه

-Designسازي، نرم افزاربهينه منظور به آزمايشطراحي 

Expert 7.0.0  1 روشوCCD همراه با تابع انتخاب شرايط
نمونه، زمان pH عاملبررسي اثر چهار  رايب(DF) مطلوب 

،يند استخراجابر فر شويشجذب، مقدار جاذب و حجم حلال 
هايآزمايش پايهها برها و سطوح آن عاملشد. نوع  كارگرفته به

در روش )N(ها تعداد آزمايش 1معادله اوليه انتخاب شد. با توجه به 
CCD،  مقدارf و  (تعداد عامل (هاC0 تكرار در نقطه مركزي)

1. Central composite design

انتخاب شدند. 6و  4ترتيب برابر با براي بهبود دقت مدل) به
آزمايش طراحي و در ادامه انجام شد. 30بنابراين، 

    N = 2f +2f + C0)1معادله (

درصد 95ها در سطح اطمينان آزمايش قابل ذكر است كه اين
ارائه شده 1در جدول  عاملمربوط به هر  انجام شد. گستره

است.

هشد هاي بررسي عامل سطوح بالا و پايين مربوط به 1جدول 
اينقاط ستاره

(α=2) 
سطح

عامل
-α +α بالا مركز پايين
0/5  5/11  5/6  0/8  5/9  pH محلول نمونه )A(    
0/1  0/5  0/2  0/3  0/4   )B( (دقيقه) ان فراصوتزم 
0/10  0/50  0/20  0/30  0/40   )C( گرم) جاذب (ميلي قدارم 

)D((ميكروليتر)  شويش حجم حلال 200 175 150 225 125
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 زمانهمسازي در واقع هدف از روش پيشنهادي بهينه
پژوهشدر . استهاي مدل هاي موثر بر استخراج آناليت  عامل
ها نرمال شد. بدين منظورابتدا پاسخ هر يك از آناليت ،حاضر

آمده دستترين پاسخ بهها بر بزرگپاسخ همه براي هر آناليت،
دست آمد. بدين ترتيببه 1تا  0مقاديري بين  كهتقسيم شدند 

.]22[ آمد دستبراي هر آزمايش يك عدد (ميانگين هندسي) به
مقادير ورودي برايعنوان هاي هندسي بهميانگين پاياندر 
ها عاملبين  هايآوردن شرايط بهينه و بررسي اثر دستبه

)، مدل > 05/0p، مدل درجه دو (pمقدار با توجه بهاستفاده شدند. 
 pبزرگتر و يا  Fاست. هر چه مقدار  هاپيشنهادي براي نتيجه

 نوفهتصادف و  پايهبر هاآمدن نتيجه دستتر باشد، احتمال بهكوچك

دست آمدبه 67/26شود. اين مقدار براي مدل پيشنهادي مي كمتر
.هاست طور چشمگيري بيشتر از ساير مدلكه به

Fشود. مقدار مشاهده مي 2در جدول   ANOVA هاينتيجه

دهد مدل پيشنهاديدست آمد كه نشان ميبه 81/14مدل برابر با 
وجود دارد كه (p-value)درصد احتمال  01/0دار است و تنها معني

p مقادير ANOVA  باشد. در جدول نوفه ناشي از Fاين مقدار 

با توجه ،بنابراين .هستندهاي مهم مدل گر عبارتنبيا 05/0كمتر از 
يمهم يرتاث عامل چهارآمده مشخص است كه هر  دستهبه اعداد ب

برازش مقدار عدم ،همچنين استخراج دارند. يجهمدل و در نت يرو
)LOF (است، فهنو علت بودن مدل به يتصادف دهنده نشان كه

مدل آمده دستبه هاييجهشده و نت مدل اثبات يعني نيست؛ داريمعن
  هستند. يمنطق

 عامل هر براي وردايي تجزيه هاينتيجه 2 جدول

p ر مقدا    F ر مقدا  ها ميانگين مربع  ها عجمع مرب درجه آزادي  منبع
توجه قابل 001/0<  81/14  025/0  14 35/0 مدل 

001/0< 42/33  057/0  1 057/0 A )pH محلول نمونه(
0316/0  62/5 ×10-3 604/9 ×10-3 1 604/9 ×10-3 B )(دقيقه) ان فراصوتزم( 

0077/0  44/9  016/0  1 016/0 C )گرم) جاذب (ميلي قدارم(
0001/0<  76/51  088/0  1 088/0 D (ميكروليتر)) (حجم حلال شويش
991/0  58/1 ×10-4 702/2 ×10-7 1 702/2 ×10-7 AB 

6547/0  21/0  557/3 ×10-4 1 557/3 ×10-4 AC

9532/0  567/3 ×10-3 095/6 ×10-6 1 095/6 ×10-6 AD 

9532/0  567/3 ×10-3 712/1 ×10-4 1 712/1 ×10-4 BC 

8567/0  034/0  764/5 ×10-5 1 764/5 ×10-5 BD

9650/0  995/1 ×10-3 409/3 ×10-6 1 409/3 ×10-6 CD 

1342/0  51/2  283/4 ×10-3 1 283/4 ×10-3 A² 

0007/0  19/18  031/0  1 031/0  B²

0001/0< 98/97  17/0  1 17/0  C²

49/5  380/9 ×10-3 1 380/9 ×10-3 D² 

709/1 ×10-3 15 026/0 مانده باقي 
توجه غيرقابل 2331/0  98/1  047/2 ×10-3 10 020/0 برازش نبود 

033/1 ×10-3 5 163/5 ×10-3 خطاي خالص
29 38/0 مجموع 
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پيشنهادي بهينه دارهايمق 3جدول 

مطلوبيت
ميانگين
هندسي

مقدار نمك
حجم نمونه
(ميلي ليتر)

ندهحجم شوي  
(ميكروليتر)

مقدار جاذب
(ميلي گرم)

زمان جذب
 pH (دقيقه)

000/1  886/0 0 75 200 5/27  7/3  5/9  

Radjو  R2مقادير 
براي مدل )Adjusted-R2( شده تعديل 2

دست آمدند.به 8695/0و  9325/0ترتيب برابر پيشنهادي به
ايجملهدهد كه مدل چند مي نشان 8/0ر از تبيش R2 مقادير

تجربي كافي است. هايدرجه دو براي توصيف نتيجه
افزار دردست آمده از نرمنمودارهاي سه بعدي (سطح پاسخ) به

ها مقدار مطلوب زيادكه در آنشوند مشاهده مي 11شكل 
)High desirability( با رنگ تيره و مقدار مطلوب كم (Low 

desirability) اند. اين شكلبا رنگ روشن نشان داده شده
بهينه توان نقطهدهد كه ميرا نشان مي Dسطح پاسخ تابع 

د.كرراحتي پيدا  نرم افزار را در آن به باآمده  دستبه
بهينه از دو جنبه حائز اهميت است، اول اين pHن تعيي

ها است و از طرففرم غالب آناليت كنندهنمونه تعيين pHكه 
دهد كه اينديگر بار سطحي جاذب را تحت تاثير قرار مي

ها ايفاءفنلموضوع خود نقش بسيار مهمي در استخراج نيترو

و دارندفي بار من هاآناليت همه، 5/9برابر با  pHكند. در مي
تشكيل پيوند هيدروژني، مانند تفاوتهاي مكنشبرهمبر  افزون
،شدن و كوئوردينه گريز آبهاي كنشبرهم، π-πكنش برهم

،نتيجهدرايندول را دارند.  كنش تبادلي آنيوني با پليقابليت برهم
.]23[ بهينه انتخاب شد مقدارعنوان به pHاين 

بهراي رسيدن يافتن كمترين حجم لازم ازحلال شويش ب
هايبا توجه به نتيجه .استبسيار مهم  ، هاي تغليظ بالا عامل

. دراستميكروليتر  200حجم شوينده  مقدار بهينه ،آمده دستبه
با شويش ناكافي ،شوينده بهينه مقداراز  هاي كمترحجم
از هاي بيشترحجم رو هستيم و درذب روبهسطح جا از هاآناليت
دهد.شدن رخ مي رقيق تعل به نشانككاهش ميكروليتر،  200

عددي، نقاط هايآمده و نتيجه هاي به دستشكل پايهبر
درافزار نرم با، Dپيشنهادي با توجه به بيشترين مقدار  بهينه

.استارائه شده  3جدول 

CCD طراحي آمده با دستهاي بهو سطح پاسخ سه بعدي نمودارهاي 11شكل 
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CCD آمده با طراحي دستهاي بهو سطح پاسخ سه بعدينمودارهاي  11شكل ادامه 

در شرايط بهينه حاضرارقام شايستگي روش  4جدول 
انحراف استاندارد

(%) ***نسبي
بازيابي
**استخراج

(%) 
*تغليط عامل

R² 
گستره

خطيپوياي 
 حد شناسايي

(ميكروگرم بر ليتر)
 حد تشخيص

آناليت (ميكروگرم بر ليتر)
 در يك روز  درچند روز 

5/10  5/4  0/52 195 997/0  5/0 -300 5/0  2/0  2-NP 
1/11  0/6  4/62 234 998/0  5/0 -300 5/0  15/0  4-NP 
4/9  4/6  4/6 186 999/0  7/0 -300 7/0 25/0  2,4-DNP 

 * عامل تغليظ براي هر آناليت بهعنوان نسبت شيب منحنيهاي واسنجي با و بدون پيش تغليظ محاسبه شد.
 ** بازيابي استخراج

ه است.دست آمدبه كروگرميم 20 براي محلول با غلظت) n = 3(ي انحراف استاندارد نسب *** 
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 روش 1عيين ارقام شايستگيت
اي آنهاي تجزيه عاملروش استخراج،  2سازيمعتبر براي

تعيينشامل حد تشخيص، انحراف استاندارد نسبي، ضريب 
) و درصدEF( 3تغليظ عامل، گستره ديناميكي، واسنجيمنحني 
آمده است. 4آن در جدول  هايبررسي شدند كه نتيجه 4بازيابي

از پسآن  واسنجيتغليظ هر گونه از تقسيم شيب منحني  عامل
از استخراج پيشگونه  همان واسنجيي استخراج به شيب منحن

آمده روش موردنظر داراي دستمقادير به پايهدست آمد. بربه
، درصد بازيابي و درصدتغليظعامل . استهاي تغليظ مناسب  عامل

.]23[ محاسبه شدند 4و  3، 2 هايزيابي نسبي با معادلهبا

)2(  2 

Slope

Slope
EF 

1 

)3(   100100 




i

a

ii

aa

V

V
EF

VC

VC
ER%  

)4(100



added

realfound

C

CC
RR%

ترتيب شيب منحنيبه Slope2 و Slope1 ها معادلهدر اين 
از تزريق مستقيم) دست آمدهبه واسنجي(منحني  پيش واسنجي

لترتيب حجم حلابهVi و  Va ،از استخراج و همچنين پسو 
و Cfound، Creal. ندهستنمونه  شويش و حجم محلول اوليه

Cadded صي ازمشخاز افزودن مقدار  پسترتيب غلظت آناليت هب
واقعي  نمونهحقيقي، غلظت آناليت در   محلول استاندارد به نمونه

 شده به نمونه فزودهو غلظت مقدار مشخص محلول استاندارد ا
گيرياندازهحدود تشخيص روش با استخراج و  .است واقعي
ميكروگرم بر ليتر ازيك هاي كمتر از غلظت باهاي محلول
ارزيابي و 3برابر با نشانك به نوفه  پايهبرهاي موردنظر، آناليت

.]12[ محاسبه شدند

1. Figures of merit 2. Validation 3. Enhancement factor 4. Recovery percentage 

تعيينبراي نيز  )%RSD( 5درصد انحراف استاندارد نسبي
منظور، همينهب .شدتكرارپذيري يا دقت روش بررسي  قدارم

تكراربار سه  ،ميكروگرم بر ليتر 20 محلولي با غلظتاستخراج 
انحراف استاندارد نسبي در يك روز كاري و در چند مقدارشد و 

ميانگين كارگيري بهبا  )روز متوالي طي سه( 6روز كاري
4ها در جدول اين بررسي هاينتيجه .شدها محاسبه گيرياندازه

آورده شده است.

 واقعيهاي نمونه تجزيه
منظور بررسي كارايي روش استخراجي ذكر شده، استخراجبه
شرايط بهينه انجام شد. باآب باران و رودخانه  ها از دو نمونهآناليت

آوري و تا زماندر بسته جمعاي شيشهها در ظروف اين نمونه
كه. لازم به ذكر است داري شدندگيري در يخچال نگهاندازه
سلولز استات صاف و سپس صافياز استخراج با  پيشها نمونه

دست آمده ازبه هاي. نتيجهشدنداستخراج  ،سازيبدون انجام رقيق
مذكور در قعياوهاي نمونه موردنظر در هايگيري تركيباندازه

.آب باران آلوده به هر سه تركيب بود . نمونهاند شده آورده 5جدول 
4 معادله پايهدرصد بازيابي نسبي بر ،روش درستي ارزيابي منظورهب

103تا  90آمده بين  دستهاي نسبي بهمحاسبه شد. درصد بازيابي
روش براي كاربردپذيري مناسب اين دهندهكه نشانبود 
انحراف ،هاي موردنظر است. همچنينزمان آناليتگيري هماندازه

دهنده درصد بود كه نشان 2/9آمده كمتر از  دستاستانداردهاي به
.است واقعيهاي نمونه تجزيهدقت مناسب روش در 

5. Relative standard deviation 6. Between- day
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هاي واقعيدر نمونه هاگيري نيتروفنل اندازه 5جدول 
انحراف

استاندارد نسبي
(%)

(n=3)

بازيابي نسبي
 (%)

غلظت
(ميكروگرم در ليتر)   نمونه  آناليت

آمده دستبه   افزوده

9/6 - 1/5  -  
4-NP  

  آب باران

8/6 94 5/14  0/10  
2/8 - 9/3  -  

2,4-DNP 0/7 103 2/14  0/10  
1/9 - 2/4  -  

2-NP  5/7 90 2/13  0/10  
- - n.d* -  

4-NP  

آب رودخانه

4/6 97 7/9  0/10  
- - n.d -  

2,4-DNP 7/7 102 2/10  0/10  
- - n.d -  

2-NP  2/5 90 0/9  0/10  
  نشد. تشخيص داده *

گيري نتيجه
ه و سريعبار، روشي ساد نخستين براي پژوهشدر اين 

آلي عامل-ها با استفاده از چارچوب فلزفنلبراي استخراج نيترو
كار گرفتهآميزي ارائه و بهطور موفقيتايندول به دارشده با پلي

ييبا كارا عيما سوانگاريدستگاه  اشده ب هاي تغليظآناليت شد.
پيشنهاديتعيين مقدار شدند. روش  UV آشكارسازبا  بالا
.بود آسانجاذب بسيار سريع و  مغناطيسي ويژگيدليل به
برايبر و سخت نانوجاذب سنتزشده به مراحل زمان ،چنينهم

جداسازي و يندافر بر هاي مؤثر عامل. نداشتداركردن نياز عامل
ش مختلط مركزي وكارگيري روش طراحي آزماياستخراج با به

دقت ،تابع انتخاب شرايط مطلوب بهينه شدند. روش پيشنهادي

غلظتي هگستر خطي وسيع در گستره خوب ودرستي  و
كارهاي پيشين با مقايسه . اين روش درداشتندموردبررسي 

هاييمزيت هاي موردنظرگيري آناليتاندازه براي استخراج و
آلي و جاذب، حلال مصرف كم حساسيت بالا، مانند دقت و
كوتاه استخراج، ظرفيت استخراج بالا و بازده زمان بسيار

نسبي هايدرصد بازيابي. داشتقبول را  استخراج قابل
كاربردپذيري دهندهنشانهاي واقعي  آمده براي نمونه دستبه

وهاي موردنظر زمان آناليتگيري همروش براي اندازه مناسب اين
دهنده دقت مناسب روش آمده نشان دستاستانداردهاي به انحراف

.بودهاي واقعي در تجزيه نمونه



و همكاران منوچهري
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Abstract: In this research, a new nanoabsorbent was synthesized based on a metal-
organic magnetic framework coated with polyindole. This nanoabsorbent was then used 
for the extraction, pre-concentration, and determination of small amounts of 
nitrophenols in water samples. First, the synthesized adsorbent was identified using 
various methods including x-ray diffraction (XRD), Fourie transform infrared 
spectroscopy (FTIR), Vibrating sample magnetometry (VSM), scanning electron 
microscopy (SEM), and transmission electron microscopy (TEM). The SEM and TEM 
images confirmed the nanostructure of the adsorbent, while the XRD pattern checked 
and confirmed its phase structure. Additionally, the VSM results showed that the 
synthesized nanoabsorbent has superparamagnetic properties. Finally, all of these 
methods confirmed the successful synthesis of the nanoabsorbent. The central 
composite design (CCD) method was employed to identify and optimize the parameters 
that affect pre-concentration. After adsorption and washing, nitrophenols were 
measured using a high-performance liquid chromatography device equipped with an 
ultraviolet detector. The optimal extraction conditions were as follows: pH of the 
sample solution, 9.5; absorption time, 3.7 minutes; amount of absorbent, 27.5 mg; 
sample volume, 75 ml; washing solvent, 200 μl of 0.01 M hydrochloric acid in 
acetonitrile; desorption time, 3 minutes without adding salt to the sample solution. 
Under these optimal conditions, the limit of detection and the linear range of the 
calibration curve were obtained in the range of 0.15-0.25 and 5.0-300 µg/liter, 
respectively. The relative standard deviation of the method, as a measure of accuracy, 
was obtained in the range of 4.5-4.6%. Finally, the desired adsorbent was used for rapid 
extraction and pre-concentration of nitrophenols in water samples. 
 
Keywords: Metal-organic framework; Magnetic nanosorbent, Polyindole, 
Preconcentration, Extraction, Measurement of nitrophenols 
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