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JARC
اندازه گیری پالادیم به روش میکرو استخراج فاز مایع جانشینی به کمک میکروقیف و همزن مغناطیسی 

و بهینه سازی به کمک طراحی پاسخ سطح 

نگار احمدی1 و مجید رمضانی2و*

1-کارشناسی ارشد گروه شیمی، دانشکده علوم، دانشگاه آزاد اسلامی، اراک، ایران
2- دانشیار گروه شیمی، دانشکده علوم، دانشگاه آزاد اسلامی، اراک، ایران 

دریافت: خرداد 1396، بازنگری: آبان 1396، پذیرش: آذر 1396

با کمپلکس Cu(DDTC)2 در  اندازه گیری یون پالادیم براساس جابه جایی  چکیده: در این پژوهش، یک روش ساده و مؤثر برای پیش تغلیظ و 
با دی اتیل دی تیوکاربامات،   Cu2+ ابتدا  یونی  به حداقل رساندن مزاحمت های  برای  این روش شامل دو مرحله است.  ارائه شده است.  آبی  نمونه های 
برای تشکیل کمپلکس Cu(DDTC)2 واکنش داده که با روش میکرو استخراج مایع-مایع پخشی با کمک میکروقیف و با استفاده از نرمال اکتانول 
+Pd2 جایگزین +Cu2 در فاز آلی شده و سپس، غلظت  ،Pd(DDTC)2 به عنوان حلال استخراج کننده( استخراج شد. در ادامه، برای تشکیل کمپلکس(
آن با طیف سنجی جذب اتمی شعله اندازهگیری شد. عامل های مؤثر بر بازدهی استخراج با استفاده از روش باکس-بنکن بررسی و بهینه شدند. تحت 
شرایط بهینه، عامل تغلیظ، حد تشخیص و انحراف استاندارد نسبی )n = 8( به ترتیب  برابر با μgl-1 ،153 1/22 و 4/9 % به دست آمد. درنهایت، این 

روش به خوبی توانست مقادیر ناچیز پالادیم را در نمونه های آبی اندازه گیری کند.

واژه های کلیدی: میکرو استخراج فاز مایع جانشینی؛ میکروقیف؛ پالادیم؛ طراحی پاسخ سطح ؛ نمونه های آبی

مقدمه
امروزه اندازه گیری مقادیر ناچیز فلزهای سنگین در نمونه های 
محیطی از اهمیت زیادی برخوردار است. این فلزها بیشتر در گروه 
چرخه های  در  مواد  این گونه  زیرا  دارند  قرار  محیطی  سمی  مواد 
غذایی واردشده و سرعت تجزیه آن ها نیز خیلی کند است. این نکته 
را نیز باید خاطرنشان کرد که بسیاری از اندامگان1  ها برای ادامه 
حیات خود به مقادیر بسیار کم آنها نیاز دارند ]1[. مشخص شدن اثر 

کاتیون های فلزی بر فرایندهای حیاتی جانوران، گیاهان و شرکت 
در ساختار آنزیم های متفاوت، اهمیت بررسی و اندازه گیری آن ها 
را دوچندان کرده است ]2 تا 4[. با رشد صنعت و افزایش مصرف 
مواد شیمیایی ورود آن ها در آب، خاک، هوا و آلوده شدن محیط، 
شده  بیشتر  آن ها  از  ناشی  خطرهای  با  انسان  رویارویی  احتمال 
میکروگرم  مقادیر  در  حتی  فلزها  این  اندازه گیری  ازاین رو،  است. 
به  نیاز  فلزها  این  اندازه گیری  است.  اهمیت  حائز  هم  لیتر  بر 
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علت  به  پالادیم  دارد.  مناسبی  تجزیه ای  روش های  از  استفاده 
استفاده زیاد در صنایع متفاوت به راحتی وارد محیط زیست می شود. 
ابتدا در ذره های معلق در جو، گرد و خاک  آلودگی های پالادیم، 
کنار جاده ها، خاک، گل ولای، آب و ... ظاهر ]5 تا 11[ و سپس، 
اتفاق می افتد.  راه های متفاوت  به  زنده  تجمع آن در موجودهای 
همه ترکیب های پالادیم سمیت بالایی دارند و سرطان زا هستند 
]12 و13[. از این رو، اندازه گیری پالادیم در آنالیزهای محیطی از 
غلظتی  سطح  و  بافت  پیچیدگی  است.  برخوردار  ویژه ای  اهمیت 
کم این عنصر در صنایع )میکروگرم بر گرم( و نمونه های محیطی 
)نانوگرم برگرم( اندازه گیری مستقیم این عنصر را با مشکل روبه رو 
کرده است. بنابراین، کاربرد روش های جداسازی و پیش تغلیظ لازم 
و موردنیاز است ]14[. برای این منظور، روش های گوناگونی مانند 
پلیمرهای حک شده یونی )IIPs( ]15[، میکرو استخراج مایع-مایع 
]16[ ، میکرو استخراج به کمک ماده فعال در سطح مبتنی بر زوج 
القایی با پلاسمای جفت شده  اندازه گیری  و   )IP-SAME(  یون 

)ICP-OE( ]17[ به کار گرفته شده است که در این میان میکرو 
آلی  حلال  کم  حجم  دلیل  به  پخشی  مایع  مایع-  استخراج 
استخراج کننده و عامل تغلیظ بالا از توجه بیشتری برخوردار است 

 .]18[
در کار پژوهشی حاضر، روش میکرو استخراج مایع-مایع پخشی 
با استفاده از همزن مغناطیسی و میکروقیف برای استخراج مقادیر 
در  شد.  گرفته  به کار  محیطی  آب  نمونه های  در  پالادیم  ناچیز 
نیازی به حلال پخش کننده و سامانه دستگاه چرخان  این روش 
نیست و از آنجایی که در حجم زیادی از نمونه می توان استخراج 
در  است.  برخوردار  بالایی  تغلیظ  عامل  از  بنابراین،  داد؛  انجام  را 
دی اتیل دی تیوکاربامات1  سدیم  با  مس  یون های  اول   مرحله 
واکنش   Cu(DDTC)2 کمپلکس  تشکیل  برای   )Na-DDTC(
با استفاده  با فرایند استخراج مایع- مایع و  داده و این کمپلکس 
شد.  استخراج  استخراج کننده(  حلال  )به عنوان  اکتانول  نرمال  از 
به  بود،   Cu(DDTC)2 دربرگیرنده  که  اکتانول  حلال  ادامه،  در 
 Ag+ نمونه حاوی پالادیم افزوده شد. در این حالت تنها یون های

و +Hg2 افزون بر پالادیم امکان جداکردن یون مس از DDTC و 
کمپلکس دادن با آن را خواهند داشت. تمایل یون های فلزی در 

تشکیل کمپلکس با DDTC بر طبق سری زیر است ]19[:
Hg2+ > Pd2+ > Ag+ > Cu2+ > Ti3+ > Ni2+ > Bi3+ > Pb2+ 

> Co3+ > Co2+ > Cd2+ > Ti+ > Zn2+ > In3+ > Sb3+ > Fe3+ 

> Te4+ > Mn3+ > Mn2+ 

به عبارتی، لیگ اند به طور کامل عمومی به یک لیگاند به طور 
نسبی انتخابی تبدیل می شود.

بخش تجربی
مواد و روش ها

مقدار  کردن  حل  با  پالادیم  لیتر  بر  میلی گرم   1000 محلول 
فلوکا(  شرکت  از  )خریداری شده  کلرید  پالادیم  نمک  از  مناسب 
و محلول1000 میلی گرم بر لیتر مس از حل کردن مقدار مناسب 
تهیه  مرک(  شرکت  از  )خریداری شده  نیترات  مس  نمک  از 
آمد.  به دست  آن ها  متوالی  رقیق سازی  با  شدند و سایر محلول ها 
سدیم  کمپلکس کننده  عامل  از  مس،  کمپلکس  تشکیل  برای 
مرک  شرکت  از  که   )Na-DDTC( دی اتیل دی تیوکاربامات 
به عنوان  اکتانول  نرمال  از  همچنین،  شد.  استفاده  خریداری شده، 

حلال استخراجی استفاده شد.

دستگاه ها
 Lab-827 متراهم2  مدل  متر   pH دستگاه  با  محلول ها   pH

اندازه گیری  اندازه گیری شد.  ترکیبی،  الکترود شیشه ای  به  مجهز 
جذب یون های پالادیوم با دستگاه طیف سنجی جذب اتمی شعله 
شیمادزو3 مدل AA-680، مجهز به سامانه اصلاح زمینه دوتریم و 
شعله هوا- استیلن با سرعت جریان min-1 1/8 و لامپ کاتدی تو 

خالی پالادیم در طول موج nm 244/8 انجام شد. 

روش کار 
با  مایع  فاز  استخراج  میکرو  مرحله  دو  شامل  روش  این 

1. Natrium diethyldithiocarbamat      2. Metohm     3. Shimadzu

اندازه گیری پالادیم به روش میکرو استخراج فاز مایع جانشینی   ... 
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با  مس  یون های  اول،  مرحله  در  است.  میکروقیف  از  استفاده 
 Cu(DDTC)2 کمپلکس  تشکیل  برای  دی اتیل دی تیوکاربامات 
واکنش می دهد. برای این منظور، درون ظرف شیشه ای استخراج 
)استوانه ای با قطر داخلی  mm 28 و ارتفاع cm 13(، 2/5 میلیلیتر 
 46 حدود  و  لیتر  بر  میلی گرم   10 غلظت  مس   یون  محلول  از 
میلی لیتر آب مقطر ریخته و pH محلول با کلریدریک اسید 0/1 
 50 به  محلول  نهایی  حجم  سپس،  شد.  تنظیم   3 با  برابر  مولار 
 Na-DDTC از  میلی لیتر  آن، یک  از  رسانده شد. پس  میلی لیتر 
همزن  با  حالی که  در  و  افزوده  محلول  به  مولار   10-2 غلظت  با 
ایجاد  تا گرداب1 کوچکی  پایین هم زده می شد  با دور  مغناطیسی 
شود، 300 میکرولیتر نرمال-اکتانول به سطح محلول تزریق شد. 
سپس،  شد.  داده  قرار  استخراج  ظرف  روی  میکروقیف  ادامه  در 
برای برقراری سطح تماس حلال با فاز آلی به مدت 5 دقیقه با 
سرعت 1200 دور بر دقیقه هم زده شد. سپس، محلول به مدت 
به یکدیگر ملحق و در  آلی  فاز  تا ذره های  10 دقیقه ساکن شد 
بالای محلول جمع شوند. سپس،  با سرنگ و از طریق درپوش 
تمام  تا  شد  تزریق  مقطر  آب  میکروقیف،  دارنده  نگه  لاستیکی 
سمت  به   Cu(DDTC)2 کمپلکس  حاوی  استخراج کننده  حلال 
بالا هدایت و در لوله میکروقیف جمع و در ادامه، با میکروسرنگ 
به عنوان   Cu(DDTC)2 حاوی  آلی  حلال  این  شود.  جمع آوری 
حلال آلی و عامل استخراج کننده پالادیم مورد استفاده قرارگرفت. 
برای فرایند میکرو استخراج پالادیم، درون ظرف استخراج، یک 
میلی لیتر از محلول پالادیم 5 میلی گرم بر لیتر و حدود 46 میلی لیتر 
  pH مولار،   2 اسید  کلریدریک  از  استفاده  با  و  افزوده  مقطر  آب 
محلول برابر با 1 تنظیم و با آب مقطر به حجم 50 میلی لیتر رسانده 
شد. در ادامه، در حالی که ظرف استخراج روی همزن مغناطیسی 
محلول  سطح  به   Cu(DDTC)2 از  میکرولیتر   200 داشت،  قرار 
افزوده و با سرعت 1200 دور بر دقیقه به مدت 7 دقیقه هم زده 
شد. در این مرحله، یون های +Pd2  با یون های  +Cu2 در کمپلکس 
فاز  پیش  مانند مرحله  آن  از  و پس  جابه جا شده   Cu(DDTC)2

استخراجی درون ویال پلاستیکی جمع آوری و با متانول به حجم 

نهایی 300 میکرولیتر رسید و درنهایت، برای اندازه گیری پالادیم، 
به دستگاه جذب اتمی شعله تزریق شد.

نتیجه ها و بحث
برای به دست آوردن بالاترین درصد بازیابی دانستن نقاط بهینه 
عامل های اثرگذار بر روند استخراج مهم است. از این رو، عامل های 

مؤثر موردبررسی قرار گرفت و نقاط بهینه به دست آمد.

بهینه سازی نوع حلال استخراج کننده
دستگاه  با  بایستی  استخراج کننده  حلال  پژوهش،  این  در 
باشد  آب  از  سبک تر  بایستی  همچنین،  باشد.  سازگار  تجزیه ای 
جمع  محلول  سطح  در  گریزانه2  دستگاه  با  جداسازی  هنگام  تا 
دکانول  نرمال-اکتانول،  مانند  حلال هایی  منظور،  بدین  شود. 
تولوئن  حلال  بر  افزون  گرفت.  قرار  موردبررسی  دکانول  اون  و 
است، همچنین، حلال  ناسازگار  اتمی شعله  با دستگاه جذب  که 
دو دکانول چون در دمای C˚ 20 جامد می شود و شرایط کار را 
دشوار می سازد، مورد استفاده قرار نگرفت. با توجه به نتایج به دست 
آمده در شکل 1، نرمال-اکتانول بیش ترین کارایی را در استخراج 
کمپلکس پالادیم داشته که این می تواند به دلیل سیالیت بیشتر 

اکتانول و درنتیجه پخش شدگی بیشتر آن در فازآبی باشد. 
 

1. Vortex     2. Centrifuge

رمضاني و احمدي

شکل 1 نمودار بررسی اثر نوع حلال بر جذب پالادیم 
)شرایط آزمایش: حجم فاز آلی حاوی Cu(DDTC)2: 200 میکرولیتر،

 pH =1 ، زمان استخراج: 5 دقیقه(

  بر جذب پالادیم نوع حلال اثر نمودار بررسی 1شکل  
 ،تریکرولیم 2Cu(DDTC) :121وی حاشرایط آزمایش: حجم فاز آلی (

 1 =pH دقیقه 5: استخراج ، زمان( 
 

 2Cu(DDTC)دست آوردن هسازی غلظت مس برای بهبهین

داشته شد و اثر ها ثابت نگهعامل م، تماماستخراج پالادی ترینبیشبرای ت مس آوردن بهترین غلظ دستبهمنظور به      

 ،بر لیتر از مس گرمیلیم 5/1، در غلظت است شدهدادهنشان  2که در شکل  طورهمانقرار گرفت.  موردبررسیغلظت مس 

جذب ثابت  بیتقربهو در غلظت بیشتر، ( 2Cu(DDTC) تشکیل کامل کمپلکس  لیدلبه) رسدمی بیشینهم به جذب پالادی

 لیتر از یون مس برای ادامه بررسی مورد استفاده قرار گرفت. گرم بر 5/1 مقداربنابراین، است. 
 

 

ذب
ج

 

  (mg.l-1غلظت مس )
 ب پالادیمنمودار بررسی اثر غلظت مس بر جذ  2شکل 

 ،تریکرولیم 2Cu(DDTC) :111)شرایط آزمایش: حجم فاز آلی حاوی  
 1 =pH  :دقیقه 5، زمان استخراج( 

 

 بررسی اثر نمک

های تظلغ ،پژوهشاستفاده شد. در این  W/V11%سدیم نیترات م، از نمک استخراج پالادی بازده برک بررسی اثر نم برای       

، 1شکل  بر پایه. انجام شدو در ادامه استخراج  فزودها بر لیتر گرمیلیم 1/1م به محلول آبی پالادیهیه و از این نمک ت تفاوتم

توان این که می شدباعث بهبود فرایند جذب  یعبارتبهاز نمک مقداری افزایش در جذب دیده شده و  %15/1 با افزودن مقدا

 جذب ثابت بود. بیتقربه، از نمک % 2افزایش بیشتر تا مقدار  ،ادامهخراج با نمک نسبت داد. در ستیند ااپدیده را به فر
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Cu(DDTC)2 بهینه سازی غلظت مس برای به دست آوردن
به منظور به دست آوردن بهترین غلظت مس برای بیش ترین 
اثر  و  شد  نگه داشته  ثابت  عامل ها  تمام  پالادیم،  استخراج 
شکل  در  که  همان طور  گرفت.  قرار  موردبررسی  مس  غلظت 
از  لیتر  بر  میلی گرم   0/5 غلظت  در  است،  داده شده  نشان   2
کامل  تشکیل  )به دلیل  می رسد  بیشینه  به  پالادیم  جذب  مس، 
Cu(DDTC)2) و در غلظت بیشتر، به تقریب جذب  کمپلکس  
برای  از یون مس  لیتر  بر  0/5 گرم  بنابراین، مقدار  ثابت است. 

ادامه بررسی مورد استفاده قرار گرفت.

اثر نمک بررسی 
نمک  از  پالادیم،  استخراج  بازده  بر  نمک  اثر  بررسی  برای 
پژوهش،  این  در  شد.  استفاده   %10  W/V نیترات  سدیم 
غلظت های متفاوت از این نمک تهیه و به محلول آبی پالادیم 
0/1 میلی گرم بر لیتر افزوده و در ادامه استخراج انجام شد. بر 
افزایش  از نمک مقداری   %0/05 مقدا  افزودن  با   ،3 پایه شکل 
شد  جذب  فرایند  بهبود  باعث  به عبارتی  و  شده  دیده  جذب  در 
که می توان این پدیده را به فرایند استخراج با نمک نسبت داد. 
از نمک، به تقریب جذب   % 2 تا مقدار  افزایش بیشتر  ادامه،  در 

بود. ثابت 

 

بهینه سازی شرایط آزمایش چند متغیره
برای بررسی اثر متقابل عامل ها و تعیین نقطه بهینه عامل ها، 
طراحی  برپایه  و  عامل ها  این  متفاوت  مقادیر  با  آزمایش  چندین 
به  باکس-  اجرای طرح  با  پژوهش،  این  در  انجام شد.  آزمایش، 
حجم  لیگاند،  حجم   ،pH اصلی  عامل  چهار  متقابل  اثرات  نکن، 
این طرح  حلال استخراج کننده و زمان استخراج بررسی شد. در 

تعداد آزمایش ها از معادله 1 به دست آمد. 

           

 

 
 ،بر جذب پالادیم نمکدرصد بررسی اثر  1شکل 

 ،تریکرولیم 2Cu(DDTC) :211شرایط آزمایش: حجم فاز آلی حاوی (
 1 =pH  :دقیقه 5، زمان استخراج( 

 

 سازی شرایط آزمایش چند متغیرهبهینه

 ها و عامل نیا تفاوتم ریبا مقاد شیآزما نیها، چندعامل نهیبه نقطه عیینها و تعاملابل اثر متق یبررس برای       

، حجم pHاصلی  عامل، اثرات متقابل چهار به نکن -با اجرای طرح باکس ،پژوهشدر این  انجام شد. ،شیآزما یطراح هیبرپا

  دست آمد.به 1از معادله  هاآزمایش تعداد طرح ینا و زمان استخراج بررسی شد. در کنندهاستخراجلیگاند، حجم حلال 
 

(1)           C ( +1-K )K2  =N 
 

 تکرار بار 1و  اصلی عامل 4داشتن  با ،1 معادله پایه بر. است مرکزی نقطه تکرار تعداد C و اصلی هایعامل تعدادK که در آن 

  دهد.ها را نشان میعامللا و پایین این سطح با 1جدول  .است 21 با برابر هاآزمایش تعداد مرکزی، نقطه
  

اصلی در های عامل متفاوتسطوح  1جدول 
 به نکن -طراحی باکس

 سطح زیاد سطح کم عامل
pH 1 8 

Time 1 1 
Octanol V 25 115 

Cu( DDTC)2V 111 111 
 

جدول در ، جذب یاتجزیه سیگنال برحسب شدهطراحی یهاآزمایش یبرا دست آمدهبه یها، پاسخبالاانتخابی  گستره پایهبر 
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                                                )1(

نقطه  تکرار  تعداد   C و  اصلی  عامل های  تعداد   K آن  در  که 
مرکزی است. بر پایه معادله 1، با داشتن 4 عامل اصلی و 3 بار 
تکرار نقطه مرکزی، تعداد آزمایش ها برابر با 27 است. جدول 1 

سطح بالا و پایین این عامل ها را نشان می دهد. 
 

اندازه گیری پالادیم به روش میکرو استخراج فاز مایع جانشینی   ... 

شکل 2  نمودار بررسی اثر غلظت مس بر جذب پالادیم
 )شرایط آزمایش: حجم فاز آلی حاوی Cu(DDTC)2: 100 میکرولیتر،

 pH =1 ، زمان استخراج: 5 دقیقه(

  بر جذب پالادیم نوع حلال اثر نمودار بررسی 1شکل  
 ،تریکرولیم 2Cu(DDTC) :121وی حاشرایط آزمایش: حجم فاز آلی (

 1 =pH دقیقه 5: استخراج ، زمان( 
 

 2Cu(DDTC)دست آوردن هسازی غلظت مس برای بهبهین

داشته شد و اثر ها ثابت نگهعامل م، تماماستخراج پالادی ترینبیشبرای ت مس آوردن بهترین غلظ دستبهمنظور به      

 ،بر لیتر از مس گرمیلیم 5/1، در غلظت است شدهدادهنشان  2که در شکل  طورهمانقرار گرفت.  موردبررسیغلظت مس 

جذب ثابت  بیتقربهو در غلظت بیشتر، ( 2Cu(DDTC) تشکیل کامل کمپلکس  لیدلبه) رسدمی بیشینهم به جذب پالادی

 لیتر از یون مس برای ادامه بررسی مورد استفاده قرار گرفت. گرم بر 5/1 مقداربنابراین، است. 
 

 

ذب
ج

 

  (mg.l-1غلظت مس )
 ب پالادیمنمودار بررسی اثر غلظت مس بر جذ  2شکل 

 ،تریکرولیم 2Cu(DDTC) :111)شرایط آزمایش: حجم فاز آلی حاوی  
 1 =pH  :دقیقه 5، زمان استخراج( 

 

 بررسی اثر نمک

های تظلغ ،پژوهشاستفاده شد. در این  W/V11%سدیم نیترات م، از نمک استخراج پالادی بازده برک بررسی اثر نم برای       

، 1شکل  بر پایه. انجام شدو در ادامه استخراج  فزودها بر لیتر گرمیلیم 1/1م به محلول آبی پالادیهیه و از این نمک ت تفاوتم

توان این که می شدباعث بهبود فرایند جذب  یعبارتبهاز نمک مقداری افزایش در جذب دیده شده و  %15/1 با افزودن مقدا

 جذب ثابت بود. بیتقربه، از نمک % 2افزایش بیشتر تا مقدار  ،ادامهخراج با نمک نسبت داد. در ستیند ااپدیده را به فر

شکل 3 بررسی اثر درصد نمک بر جذب پالادیم،
)شرایط آزمایش: حجم فاز آلی حاوی Cu(DDTC)2: 200 میکرولیتر،

 pH =1 ، زمان استخراج: 5 دقیقه(

 

 
 ،بر جذب پالادیم نمکدرصد بررسی اثر  1شکل 

 ،تریکرولیم 2Cu(DDTC) :211شرایط آزمایش: حجم فاز آلی حاوی (
 1 =pH  :دقیقه 5، زمان استخراج( 

 

 سازی شرایط آزمایش چند متغیرهبهینه

 ها و عامل نیا تفاوتم ریبا مقاد شیآزما نیها، چندعامل نهیبه نقطه عیینها و تعاملابل اثر متق یبررس برای       

، حجم pHاصلی  عامل، اثرات متقابل چهار به نکن -با اجرای طرح باکس ،پژوهشدر این  انجام شد. ،شیآزما یطراح هیبرپا

  دست آمد.به 1از معادله  هاآزمایش تعداد طرح ینا و زمان استخراج بررسی شد. در کنندهاستخراجلیگاند، حجم حلال 
 

(1)           C ( +1-K )K2  =N 
 

 تکرار بار 1و  اصلی عامل 4داشتن  با ،1 معادله پایه بر. است مرکزی نقطه تکرار تعداد C و اصلی هایعامل تعدادK که در آن 

  دهد.ها را نشان میعامللا و پایین این سطح با 1جدول  .است 21 با برابر هاآزمایش تعداد مرکزی، نقطه
  

اصلی در های عامل متفاوتسطوح  1جدول 
 به نکن -طراحی باکس

 سطح زیاد سطح کم عامل
pH 1 8 

Time 1 1 
Octanol V 25 115 

Cu( DDTC)2V 111 111 
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جدول 1 سطوح متفاوت عامل های اصلی در طراحی باکس- به نکن

 

 
 ،بر جذب پالادیم نمکدرصد بررسی اثر  1شکل 

 ،تریکرولیم 2Cu(DDTC) :211شرایط آزمایش: حجم فاز آلی حاوی (
 1 =pH  :دقیقه 5، زمان استخراج( 

 

 سازی شرایط آزمایش چند متغیرهبهینه

 ها و عامل نیا تفاوتم ریبا مقاد شیآزما نیها، چندعامل نهیبه نقطه عیینها و تعاملابل اثر متق یبررس برای       

، حجم pHاصلی  عامل، اثرات متقابل چهار به نکن -با اجرای طرح باکس ،پژوهشدر این  انجام شد. ،شیآزما یطراح هیبرپا

  دست آمد.به 1از معادله  هاآزمایش تعداد طرح ینا و زمان استخراج بررسی شد. در کنندهاستخراجلیگاند، حجم حلال 
 

(1)           C ( +1-K )K2  =N 
 

 تکرار بار 1و  اصلی عامل 4داشتن  با ،1 معادله پایه بر. است مرکزی نقطه تکرار تعداد C و اصلی هایعامل تعدادK که در آن 

  دهد.ها را نشان میعامللا و پایین این سطح با 1جدول  .است 21 با برابر هاآزمایش تعداد مرکزی، نقطه
  

اصلی در های عامل متفاوتسطوح  1جدول 
 به نکن -طراحی باکس

 سطح زیاد سطح کم عامل
pH 1 8 

Time 1 1 
Octanol V 25 115 

Cu( DDTC)2V 111 111 
 

جدول در ، جذب یاتجزیه سیگنال برحسب شدهطراحی یهاآزمایش یبرا دست آمدهبه یها، پاسخبالاانتخابی  گستره پایهبر 

 .نداشدهدادهنشان  2
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برای  آمده  به دست  پاسخ های  بالا،  انتخابی  گستره  پایه  بر 
در  جذب،  تجزیه ای  سیگنال  برحسب  طراحی شده  آزمایش های 

رمضاني و احمدي

جدول 2 طرح باکس- به نکن با 4 عامل و 3 بار تکرار نقطه مرکزی برای روش پیشنهادی

جدول 2 نشان داده شده اند.

 یشنهادیروش پ یبرای مرکز نقطهبار تکرار  5و  عامل 4با  نکن به -طرح باکس 2 جدول

Absorbance )l(µ Cu(DDTC)2V )l(µOctanol  V Ext. Time (min) pH RunOrder 

231/1 211 111 1/1 1/1 1 

112/1 211 111 1/1 1/8 2 

515/1 211 111 1/1 1/1 5 

152/1 211 111 1/1 1/8 4 

211/1 111 23 1/4 3/4 3 

211/1 111 113 1/4 3/4 1 

512/1 511 23 1/4 3/4 1 

211/1 511 113 1/4 3/4 8 

592/1 111 111 1/4 1/1 9 

115/1 111 111 1/4 1/8 11 
259/1 511 111 1/4 1/1 11 

119/1 511 111 1/4 1/8 12 

112/1 211 23 1/1 3/4 15 

519/1 211 23 1/1 3/4 14 

811/1 211 113 1/1 3/4 13 

211/1 211 113 1/1 3/4 11 

412/1 211 23 1/4 1/1 11 

111/1 211 23 1/4 1/8 18 

249/1 211 113 1/4 1/1 19 

123/1 211 113 1/4 1/8 21 

185/1 111 111 1/1 3/4 21 

213/1 111 111 1/1 3/4 22 

181/1 511 111 1/1 3/4 25 

514/1 511 111 1/1 3/4 24 

551/1 211 111 1/4 3/4 23 

515/1 211 111 1/4 3/4 21 
523/1 211 111 1/4 3/4 21 
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معادله ریاضی
معادله ریاضی که این مدل از آن پیروی می کند و با آن می توان 

بهترین شرایط را به دست آورد، به صورت زیر است:

Absorbance = 0/088  –  0/0281 pH+ 0/0645Time+ 

0/000878VOctanol0/001793+VCu (DDTC)2–0/00421pH×pH 

– 0/00565 Time×Time – 0/000007 VOctanol×VOctanol – 

0/000006 VCu (DDTC)2×VCu( DDTC)2 – 0/00231 pH×Time 

+ 0/000220 pH×VOctanol + 0/000114 pH×VCu( DDTC)2 – 

0/000086 Time×VOctanol + 0/000071 Time×VCu (DDTC)2 – 

0/000003 VOctanol×VCu( DDTC)2

شکل 4 نمودار شرایط بهینه را نشان می دهد. براساس معادله 
،Time  =  7   min  ، pH  =1 در  آزمایش  شرایط  بهترین   بالا، 

اندازه گیری پالادیم به روش میکرو استخراج فاز مایع جانشینی   ... 

 VCu(DDTC)2 = 200 µl و  Voctanol = 25 µl به دست آمد.

1)ANOVA(  آنالیز واریانس
نشان  را  آزمایش  طراحی  بررسی  واریانس  آنالیز   3 جدول 
است.  برای مدل، 0/00   P مقدار  این جدول،  به  باتوجه  می دهد. 
برای   P از طرفی، مقادیر  ارائه شده معنی دار است.  بنابراین، مدل 
آن  خطی  فرم  در   ،VOctanol استخراج،   زمان   ،pH عامل  سه 
کوچک تر از 0/05 است، پس معنی دار است. اگر چه مقدار P برای 
تأثیرگذاری  عامل  ولی  است   0/05 از  بزرگ تر  کمی   VCu(DDTC)2

ادامه، مشاهده  در استخراج است، پس این عامل حذف نشد. در 
، Time×Time ، pH×pH دوتایی  برهم کنش های  که   می شود 
،pH×Time  ،VCu(DDTC)2×VCu(DDTC)2  ،  VOctanol×VOctanol   

پس  است،   0/05 از  کوچک تر   P مقدار  دارای   pH×VOctanol  

معنی دار است.

شکل 4 نمودار شرایط بهینه بهدست آمده از طراحی باکس- به نکن

 معادله ریاضی

 :است زیر صورتبه ،آورد دستهب را شرایط بهترین توانمی آن با و کندمی پیروی آن از مدل این که ریاضی معادله       

 

Absorbance = 1/188– 1/1281 pH+ 1/1145Time+ 1/111818 VOctanol + 1/111191 VCu (DDTC)2 – 1/11421 pH×pH 

– 1/11515 Time×Time – 1/111111 VOctanol×VOctanol – 1/111111 VCu (DDTC)2×VCu( DDTC)2 – 1/11211 pH×Time 

+ 1/111221 pH×VOctanol + 1/111114 pH×VCu( DDTC)2 – 1/111181 Time×VOctanol + 1/111111 Time×VCu (DDTC)2 –

 1/111111 VOctanol×VCu( DDTC)2 

 

 ،pH ،min  1  =Time= 1آزمایش در  شرایط بهترین بالا، معادله . براساسدهدیمنمودار شرایط بهینه را نشان  4شکل 

  lµ211  =Cu(DDTC)2V و lµ 25  =octanolV آمد دستبه. 

 
V.Cu DDT V.Octano Time pH  

300.0 175.0 7.0 8.0 High Optimal 

D: 0.9818 

Predict 
[205.0505] [25.0] [6.5758] [1.0] Cur 

100.0 25.0 1.0 1.0 Low 

 

 

Absorban 
 

Trag: 0.4720 
 

y = 0.4653 
 

d = 0.98175 

  به نکن -دست آمده از طراحی باکسنمودار شرایط بهینه به 4شکل           

 

  1(ANOVA)آنالیز واریانس

 است. 11/1 ،برای مدل Pمقدار جدول،  توجه به اینبا. دهدیمبررسی طراحی آزمایش را نشان  انسیوار زیآنال 1جدول        

، در فرم خطی آن  OctanolV ،زمان استخراج، pH عاملبرای سه  Pمقادیر  ،. از طرفیاست داریمعن شدهارائهمدل بنابراین، 

ی عامل است ول 15/1از  تربزرگکمی  2DDTC(CuV(برای  P چه مقدار . اگراست داریمعنپس  ،است 15/1از  ترکوچک

، pH×pH  ییدوتا یهاکنشبرهم که شودیممشاهده  ،. در ادامهشدحذف ن عاملاین  پس است،در استخراج  تأثیرگذاری

Time×Time ،Octanol×VOctanolV ،)2DDTC(Cu×V)2DDTC(CuV ،pH×Time ،OctanolpH×V  دارای مقدارP است 15/1از  ترکوچک ،

 .استدار معنی پس

                                                             
1- Analysis of variance 

1. Analysis of variance
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نمودار سه بعدی و بررسی اثر عامل های متفاوت
که  درحالی  جذب،  بر  عامل  دو  تغییرات  اثر  نمودارها  این  در 
صورت  به  هستند،  ثابت  وسط  حد  مقدار  در  دیگر  عامل  دو 
سه بعدی نشان داده شده است. در شکل 5- الف، کاهش pH در 
در  و  دارد  مثبت  تأثیر   Pd(DDTC)2 کمپلکس  مؤثرتر  تشکیل 
بیشتر  هرچه  استخراج  در  نیز  استخراج  زمان  افزایش  حال  عین 
این  است.  مؤثر  است،  آب گریز شده  که حالا  کمپلکس  این گونه 
در حالی است که دو عامل دیگر )حجم حلال استخراجی و حجم

Cu(DDTC)2) در مقدار حد وسط قرار دارد.

کمپلکس  بیشتر  تشکیل  باعث   pH کاهش  5- ب،  در شکل 

حجم  از  میانه  مقدار  همچنین،  و  می شود   Pd(DDTC)2

Cu(DDTC)2 نیز در استخراج هرچه بیشتر این گونه کمپلکس، 

این در حالیست که دو  که حالا آب گریز شده است، مؤثر است. 
عامل دیگر )حجم حلال استخراجی و زمان استخراج( در مقدار 

حد وسط قرار دارد.  
کاهش  همچنین،  و  استخراج  زمان  افزایش  ج،   -5 شکل  در 
بیشتر  هرچه  استخراج  در   )Octanol( استخراج کننده  حلال 
کمپلکس Pd(DDTC)2، که حالا آب گریز شده است، مؤثر است. 
دو عامل دیگر )pH و حجم Cu(DDTC)2 ( در مقدار حد وسط 

قرار دارد.

رمضاني و احمدي

جدول 3 آنالیز واریانس مربوط به جذب پالادیم
 نس مربوط به جذب پالادیمآنالیز واریا 3جدول 

P F Adj MS Adj S DF Source 
111/1 19/11 111142/1 224581/1 14 Model 
111/1 12/28 142544/1 111111/1 4 Linear 
111/1 29/92 111114/1 111114/1 1 pH 
112/1 11/15 122194/1 122194/1 1 Time 
124/1 11/1 119919/1 119919/1 1 OctanolV 
111/1 21/1 111291/1 111291/1 1 )2DDTCCu(V 
118/1 55/4 111159/1 121115/1 4 Square 
119/1 51/9 114214/1 114214/1 1 pH×pH 
111/1 29/9 111814/1 111814/1 1 Time×Time 
149/1 81/4 111154/1 111154/1 1 Octanol×VOctanolV 
111/1 21/11 111151/1 111151/1 1 )2CDDT (Cu×V)2DDTC(Cu V 
141/1 11/1 114512/1 121111/1 1 2-Way Interaction 
212/1 58/1 112152/1 112152/1 1 pH×Time 
111/1 91/8 111141/1 111141/1 1 OctanolpH×V 
112/1 25/4 111121/1 111121/1 1 )2DDTC(CupH×V 
118/1 11/1 111482/1 111482/1 1 OctanolTime×V 
292/1 22/1 111811/1 111181/1 1 )2DDTC(CuTime×V 
211/1 19/1 112111/1 112111/1 1 Cu (DDTC)2V×OctanolV 

111481/1 111811/1 12 Error 
42/1 11/21 111118/1 111184/1 11 Lack-of-Fit 

111111/1 111151/1 2 Pure Error 
242421/1 21 Total 

 

 تفاوتهای معاملو بررسی اثر  بعدیسهنمودار 

 صورتبه  ،هستندثابت  حد وسطدیگر در مقدار  عاملدرحالی که دو  ،جذببر  عاملتغییرات دو  اثر ن نمودارهاای در       

مثبت دارد و در  ریتأث 2Pd(DDTC)کمپلکس  مؤثرتردر تشکیل  pHکاهش الف،  -5در شکل  است. شدهدادهنشان  یبعدسه

این  است. مؤثر ،شده است زیگرآبکمپلکس که حالا  گونهاین بیشتر هرچهج استخراعین حال افزایش زمان استخراج نیز در 

 دارد. قرار حد وسطدر مقدار ( 2Cu(DDTC) حجمحجم حلال استخراجی و )دیگر  عاملست که دو ا در حالی

و همچنین، مقدار میانه از حجم  شودیم 2Pd(DDTC)باعث تشکیل بیشتر کمپلکس  pHب، کاهش  -5در شکل        

2Cu(DDTC) است. این در حالیست که دو  مؤثرشده است،  زیگرآبکمپلکس، که حالا  گونهاینبیشتر  هرچهیز در استخراج ن

   قرار دارد. حد وسطدیگر )حجم حلال استخراجی و زمان استخراج( در مقدار  عامل

بیشتر کمپلکس  هرچهاستخراج  در (Octanol) کنندهاستخراجج، افزایش زمان استخراج و همچنین، کاهش حلال  -5در شکل        

2Pd(DDTC) مؤثرشده است،  زیگرآب، که حالا ( است. دو عامل دیگرpH  2 و حجمCu(DDTC) در مقدار )قرار دارد. حد وسط 
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اندازه گیری پالادیم به روش میکرو استخراج فاز مایع جانشینی   ... 

 )Octanol( در شکل 5- د، کاهش حجم حلال استخراج کننده
مؤثرتر  استخراج  در   Cu(DDTC)2 از  میانه  حجم  همچنین،  و 
 pH( دیگر  عامل  دو  دارد.  مثبت  تأثیر   Pd(DDTC)2 کمپلکس 

و زمان استخراج( در مقدار حد وسط قرار دارد.

بررسی اثر مزاحمت ها در استخراج و اندازه گیری پالادیم
یون مزاحم به یونی گفته می شود که باعث تغییر بیش از 5 %± 
اثر مزاحمت سایر یون ها  برای بررسی  در کارایی استخراج شود. 
در استخراج پالادیم، به محلول های نمونه غلظت های مشخصی 
از یون های مزاحم افزوده و بر پایه روش ارائه شده استخراج انجام 
شد. براساس سری ارائه شده در مقدمه ]19[ و نتایج به دست آمده 
توجهی  قابل  مزاحمت  بررسی شده  یون های  بیشتر   ،4 جدول  در 
برای استخراج و اندازه گیری یون پالادیم نداشته و تنها یون های  

+Hg2 و +Ag بیش ترین اثر مزاحمت را داشتند.

ارقام شایستگی روش
قبیل  از  روش  تجزیه ای  عامل های  از  برخی   ،5 جدول 
ضریب  و  نسبی  استاندارد  انحراف  تشخیص،  حد  تغلیظ،  عامل 
کالیبره شدن،  منحنی  رسم  برای  می دهد.  نشان  را  همبستگی، 
روش  با  و  تهیه  پالادیم  متفاوت  غلظت های  با  محلول هایی 
قرار  اندازه گیری  و  استخراج  مورد  بهینه،  شرایط  در  گفته شده 
کالیبره شدن  خط  شیب  کردن  تقسیم  از  تغلیظ  عامل  گرفتند. 

شکل 5  نمودار سه بعدی جذب در مقابل تغییرات زمان استخراج و )الف( 
pH، )ب( تغییرات pH و V Cu(DDTC)2، )ج( تغییرات زمان و VOctanol و تغییرات 

VCu(DDTC)2 )و )د VOctanol

 مؤثرتردر استخراج  2Cu(DDTC)و همچنین، حجم میانه از  (Octanol)کننده د، کاهش حجم حلال استخراج -5در شکل 

 قرار دارد. حد وسطو زمان استخراج( در مقدار  pHدیگر ) عاملمثبت دارد. دو  ریتأث 2Pd(DDTC)کمپلکس 

 

 الف

 

 

 ب

 

 

 ج

 

 

 د

 

 

)الف(،  pHجذب در مقابل تغییرات زمان استخراج و  بعدیسهنمودار   5شکل 
غییرات ت)ج( و  OctanolV)ب(، تغییرات زمان و   2Cu(DDTC)Vو  pHتغییرات 

lOctanoV 2وCu(DDTC)V )د( 
 

 

 

جدول 4 اثر یون های مزاحم در استخراج پالادیم بر اساس روش پیشنهادی. 
همه بررسی ها در شرایط بهینه و در حضور 100 میکروگرم بر لیتر از یون 

پالادیم انجام شد

 مپالادی گیریو اندازهها در استخراج بررسی اثر مزاحمت

سایر  مزاحمتدر کارایی استخراج شود. برای بررسی اثر  ±% 5شود که باعث تغییر بیش از می گفتهیون مزاحم به یونی         

 شدهارائهش رو بر پایهو  افزودههای مزاحم های مشخصی از یونغلظت های نمونهبه محلول ،مها در استخراج پالادییون

 شدهبررسی یهاونی بیشتر ،4آمده در جدول  دستبهو نتایج  [19] در مقدمه شدهارائهبراساس سری  .انجام شداستخراج 

احمت را اثر مز ترینبیش Ag+و  Hg+2  یهاونیو تنها  اشتهند پالادیم یون یریگاندازه و برای استخراج توجهی قابل مزاحمت

 .شتنددا
 

مزاحم در استخراج پالادیم بر  یهاونیاثر  4جدول 
در شرایط بهینه  هایبررساساس روش پیشنهادی. همه 

میکروگرم بر لیتر از یون پالادیم انجام  111و در حضور 
 شد.

 استخراج درصد
 )%(پالادیم

2+ Ions/Pd یون 

8/99 11 2+Hg 

1/99 21 +Ag 

1/98 111 2+Ni 

8/99 211 2+Pb 

1/99 211 2+Co 

1/98 111 2+Cd 

5/98 111 2+Zn 

9/89 111 2+Cu 

 

 ارقام شایستگی روش

، انحراف استاندارد نسبی و ضریب حد تشخیصتغلیظ،  عاملای روش از قبیل های تجزیهعاملبرخی از  ،5جدول        

م تهیه و با روش پالادی تفاوتهای مبا غلظتهایی ل، محلوشدنبرهیکالمنحنی  رسم برایدهد. همبستگی، را نشان می

 پس شدنبرهیکالشیب خط  کردنتغلیظ از تقسیم  عاملقرار گرفتند.  یریگاندازهدر شرایط بهینه، مورد استخراج و  شدهگفته

  b Sکه در آن ) mbS1/  رابطهآمد. حد تشخیص از طریق  دستبهاز استخراج  پیش شدنبرهیکالاز استخراج به شیب خط 

 آمد. دستبه( استپس از استخراج  ه شدنشیب خط کالیبر mو  شاهدانحراف استاندارد 
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استخراج  از  پیش  کالیبره شدن  خط  شیب  به  استخراج  از  پس 
3 )که در آن    Sb/m به دست آمد. حد تشخیص از طریق رابطه
کالیبره شدن پس  m شیب خط  و  استاندارد شاهد  انحراف   Sb

از استخراج است( به دست آمد.

 .ارقام شایستگی روش پیشنهادی برای استخراج پالادیم 5جدول جدول 5 ارقام شایستگی روش پیشنهادی برای استخراج پالادیم
 عامل ایمقادیر تجزیه

 ه خطی)میکروگرم بر لیتر(گستر 211-5
 تغلیظ عامل 151

تر(بر لی کروگرمیمحد تشخیص ) 22/1  

91/4 (8=n) )%(انحراف استاندارد نسبی 
 2Rضریب همبستگی  9911/1

145/1  +x 12/1  =Y  از استخراج پیشمعادله خط 
118/1  +x 1111/1  =Y  از استخراج پسمعادله خط 

 

 های قبلیروشی از داتعدمقایسه کارایی روش پیشنهادی با 

برای ده از روش جذب اتمی با شعله و کوره گرافیتی با استفا شدهگزارش یهاروشمقایسه روش پیشنهادی با دیگر        

، روش پیشنهادی شودیم مشاهده هادادهاز که  طورهماناست.  شدهدادهنشان  1پالادیم در جدول  یریگاندازهجداسازی و 

به روشنی ج نتای است. شدهارائه یهاروشکه بهتر و یا قابل مقایسه با سایر  است تغلیظ خوب عاملو  کم حد تشخیصدارای 

مقادیر ناچیز  یریگاندازهو  ظیتغلشیپبرای  تواندیمکه است  ، سریع و سادهریتکرارپذ، روشی شدهارائهکه روش  دهدیمنشان 

 برده شود.  کاربهآبی  یهانمونهپالادیم در 

به  شدهارائه یهاروشروش پیشنهادی با تعدای از  یاهیتجز یهایژگیومقایسه  1جدول 
 ب اتمی شعله و کوره گرافیتیروش جذ

 نسبی انحراف استاندارد مرجع
)%( 

 صیحد تشخ
 (تریبر ل کروگرمیم) 

 عامل
 نام روش ظیتغل

 استخراج  کرویم 151 111/1 2/4 [11]
 پخشی عیما-عیما

[19] 5/4 1/1 91 
 استخراج  ورکیم

( بر ی)پخش عیما -عیما
 ینیگزیاساس جا

[21] 14/2 94/1 151 

 اج استخر کرویم
ی به پخش عیما-عیما

کمک هوادهی و امواج 
 در لوله فراصوت

[21] 1/1 2/1 111 

 استخراج  کرویم
بر  یپخش عیما -عیما

و  ییجااساس جابه
 شناور یانجماد قطره آل

[22] 1/2 1/1 115 

 استخراج  کرویم
 یمبتن یپخش عیما -عیما
 شناور یانجماد قطره آلبر 

 فراصوتامواج  و کمک
 روش پیشنهادی 151 22/1 9/4 -

 های حقیقیم در نمونهپالادیمقدار  یریگاندازه

مقایسه کارایی روش پیشنهادی با تعدادی از روش های قبلی
با  گزارش شده  روش های  دیگر  با  پیشنهادی  روش  مقایسه 
برای  گرافیتی  کوره  و  شعله  با  اتمی  جذب  روش  از  استفاده 
داده شده  نشان   6 جدول  در  پالادیم  اندازه گیری  و  جداسازی 
روش  می شود،  مشاهده  داده ها  از  که  همان طور  است. 
است  تغلیظ خوب  عامل  و  دارای حد تشخیص کم  پیشنهادی 
است.  ارائه شده  روش های  سایر  با  مقایسه  قابل  یا  و  بهتر  که 
روشی  ارائه شده،  روش  که  می دهد  نشان  روشنی  به  نتایج 
پیش تغلیظ  برای  می تواند  که  است  ساده  و  سریع  تکرارپذیر، 
به کار  آبی  نمونه های  در  پالادیم  ناچیز  مقادیر  اندازه گیری  و 

برده شود. 

جدول 6 مقایسه ویژگی های تجزیه ای روش پیشنهادی با تعدای از روش های ارائه شده به روش جذب اتمی شعله و کوره گرافیتی

 .ارقام شایستگی روش پیشنهادی برای استخراج پالادیم 5جدول 
 عامل ایمقادیر تجزیه

 ه خطی)میکروگرم بر لیتر(گستر 211-5
 تغلیظ عامل 151

تر(بر لی کروگرمیمحد تشخیص ) 22/1  

91/4 (8=n) )%(انحراف استاندارد نسبی 
 2Rضریب همبستگی  9911/1

145/1  +x 12/1  =Y  از استخراج پیشمعادله خط 
118/1  +x 1111/1  =Y  از استخراج پسمعادله خط 

 

 های قبلیروشی از داتعدمقایسه کارایی روش پیشنهادی با 

برای ده از روش جذب اتمی با شعله و کوره گرافیتی با استفا شدهگزارش یهاروشمقایسه روش پیشنهادی با دیگر        

، روش پیشنهادی شودیم مشاهده هادادهاز که  طورهماناست.  شدهدادهنشان  1پالادیم در جدول  یریگاندازهجداسازی و 

به روشنی ج نتای است. شدهارائه یهاروشکه بهتر و یا قابل مقایسه با سایر  است تغلیظ خوب عاملو  کم حد تشخیصدارای 

مقادیر ناچیز  یریگاندازهو  ظیتغلشیپبرای  تواندیمکه است  ، سریع و سادهریتکرارپذ، روشی شدهارائهکه روش  دهدیمنشان 

 برده شود.  کاربهآبی  یهانمونهپالادیم در 

به  شدهارائه یهاروشروش پیشنهادی با تعدای از  یاهیتجز یهایژگیومقایسه  1جدول 
 ب اتمی شعله و کوره گرافیتیروش جذ

 نسبی انحراف استاندارد مرجع
)%( 

 صیحد تشخ
 (تریبر ل کروگرمیم) 

 عامل
 نام روش ظیتغل

 استخراج  کرویم 151 111/1 2/4 [11]
 پخشی عیما-عیما

[19] 5/4 1/1 91 
 استخراج  ورکیم

( بر ی)پخش عیما -عیما
 ینیگزیاساس جا

[21] 14/2 94/1 151 

 اج استخر کرویم
ی به پخش عیما-عیما

کمک هوادهی و امواج 
 در لوله فراصوت

[21] 1/1 2/1 111 

 استخراج  کرویم
بر  یپخش عیما -عیما

و  ییجااساس جابه
 شناور یانجماد قطره آل

[22] 1/2 1/1 115 

 استخراج  کرویم
 یمبتن یپخش عیما -عیما
 شناور یانجماد قطره آلبر 

 فراصوتامواج  و کمک
 روش پیشنهادی 151 22/1 9/4 -

 های حقیقیم در نمونهپالادیمقدار  یریگاندازه

رمضاني و احمدي
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مراجع

اندازه گیری مقدار پالادیم در نمونه های حقیقی
 Pd2+اندازهگیری و  جداسازی  تغلیظ،  برای  پیشنهادی،  روش 
شهر  لوله کشی  سامانه  آب  چشمه،  )آب  آب  نمونه  چندین  در 
تأیید  برای  به کار گرفته شد.  معدنی گهر(  آب  و  آب چاه  اراک، 

جدول 7 اندازه گیری مقدار پالادیم در نمونه های حقیقی

شهر  یکشلوله امانهآب )آب چشمه، آب س نمونهدر چندین  2Pd+گیریروش پیشنهادی، برای تغلیظ، جداسازی و اندازه       

با   2Pd+ها یون داخل این نمونهروش پیشنهادی، به  درستی دییتأبرای  گرفته شد. کاربه( گهر معدنیاراک، آب چاه و آب 

آبی با موفقیت  تفاوتهای مم از بافتدهد که استخراج پالادیج نشان میتزریق و عمل استخراج انجام شد. نتای متفاوتمقادیر 

 دهد. نتایج این بررسی را نشان می  1. جدول شودیمانجام 

 های حقیقیمقدار پالادیم در نمونه یریگاندازه 1جدول 

 یافتباز
)%( 

2+Pd  یافت
 شده

)1-l(µg  

2+Pd 
 شدهافزوده

)1-l(µg  
 نمونه

 11/1 مشاهده نشد -
 15/1 151/1 98/99 آب چاه

99/99 1994/1 11/1 
 چشمهآب  11/1 مشاهده نشد -

سراب عباس 
 آباد شازند

8/11 492/1 15/1 
14/119 114/1 11/1 

 11/1 مشاهده نشد -
 15/1 514/1 91/99 آب معدنی گهر

12/111 1121/1 11/1 
 سامانه آب 11/1 مشاهده نشد -

 کشیلوله 
 شهری اراک

99/99 1499/1 15/1 
11/111 111/1 11/1 

 

 یریگجهینت

، فیکروقیم براساسمایع  -مایع میکرو استخراج امانهو استفاده از س یآب طیدر مح مپالادی یهاونی یریگاندازه       

 .استبالا را دارا  یایمن هزینه کم وخوب، حساسیت بالا، عملیات آسان، نسبی  طوربه تغلیظ عاملاز قبیل  مزایای زیادی

 (به نکن -از روش چند متغیره )باکس ،و در ادامه یعاملتکاز روش  مؤثرهای عامل یسازنهیبه برای ،در این روش

استفاده از  ،. همچنینبود و غلظت لیگاند pHخراجی، به حجم حلال استمربوط  بیترتبه ریتأث ترینبیش. شداستفاده 

ز عوامل ، باعث حذف بسیاری اCu+2ها در جانشینی با م در رقابت با سایر کاتیونغلبه پالادی لیدلبه 2Cu(DDTC)لیگاند 

 .دشمزاحم در استخراج 
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Abstract: In this research, a simple and effective method was developed for pre-concentration 
and determination of palladium ion, based on displacement with Cu(DDTC)2 complex in aqueous 
samples. This method involves two steps. First, Cu2+ reacts with diethyldithiocarbamate to form 
Cu(DDTC)2 complex, which is extracted by microfunnel-supported liquid phase microextraction 
method using n-octanol as extraction solvent. Next, Cu2+ was replaced with Pd2+ to form Pd(DDTC)2 
in the organic phase and then was measured using flame atomic absorption spectrometry. In order 
to optimize effective parameters, Box-Behnken design methods were used. Under optimized 
conditions, enhancement factor (EF), limit of detection (LOD), and relative standard deviation 
(RSD) (n=8) were obtained 153, 1.22 μg.l-1 and 4.9%, respectively. Finally, this method was 
successfully used to determine Pd in water samples.

Keywords: Displacement Liquid-phase microextraction, Micro-funnel, Palladium, Response 
Surface Design, Water Samples
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