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JARC
پیش تغلیظ و اندازه گیری مقادیر ناچیز نقره با استخراج فاز جامد بر نانوآلومینا اصلاح شده با لیگاند2-

)4و5-دی متیل-آمینوبنزیلیدین( رودانین )PDR( در نمونه های حقیقی

نسیم دهقان1، مهدیه چگنی2و* و مهدی حسینی3

1- کارشناسی ارشد شیمی تجزیه، گروه شیمی، دانشکده علوم پایه، دانشگاه آزاد اسلامی اراک، اراک، ایران
2- استادیار شیمی آلی،گروه شیمی، دانشکده علوم پایه، دانشگاه آیت ا... بروجردی )ره(، بروجرد، ایران

3- استادیار شیمی تجزیه،گروه شیمی، دانشکده علوم پایه، دانشگاه آیت ا... بروجردی )ره(، بروجرد، ایران

دریافت: مهر 1397، بازنگری: بهمن 1397، پذیرش: بهمن 1397

چکیده: در این پژوهش، روش توسعه یافته ای برای پیش تغلیظ و اندازه گیری یون نقره با روش استخراج فاز جامد به شیوه ناپیوسته به کمک ستون 
پرشده از نانوآلومینا اصلاح شده با لیگاند 4و5-دی متیل-آمینوبنزیلیدین رودانین )PDR( به عنوان فاز جامد استفاده شده است. فاز جامد با تجمع لیگاند 
PDR بر نانوآلومینا پوشش داده شده با ماده فعال در سطح سدیم دودسیل سولفات )SDS( تهیه شد. در روش ناپیوسته عامل های متفاوت و مؤثر بر 

 SDSمحلول نمونه حاوی نقره، غلظت و مقدار لیگاند، دمای تهیه جاذب، مقدار جاذب، مدت تماس جاذب با محلول نمونه و مقدار pH فرایند نمانند
مطالعه و مقدارهای بهینه انتخاب شدند. به منظور بررسی رفتار جذبی نقره بر سطح جاذب، مدل های هم دما جذب سطحی فرندلیچ و لانگمویر بررسی 
شدند. همچنین، اثر مزاحمت یون های متفاوت مورد بررسی قرار گرفت. ارقام شایستگی روش شامل انحراف استاندارد نسبی روش )RSD( برای 9 
اندازه گیری تحت شرایط بهینه 1/54 % و حدتشخیص روش )LOD( برابر µg l-1 7/7 به دست آمد. در روش ستونی متغیرهایی مانند نوع شوینده، غلظت 
شوینده، مقدار جاذب، تعداد دفعات استفاده از ستون، حجم شوینده، سرعت جریان نمونه شوینده، حجم بهینه نمونه و ظرفیت جاذب بررسی و بهینه 
شدند. مقدار RSD برای 8 اندازه گیری تحت شرایط بهینه، 2/35 % و LOD برابر µg l-1 8/9 به دست آمد. نتایج نشان داد که روش به کارگرفته شده به 

شیوه پیوسته و ناپیوسته، ساده و حساس، مناسب برای پیش تغلیظ و اندازه گیری نقره در نمونه های آبی و نمونه های حقیقی است.

واژه های کلیدی: استخراج فاز جامد، نقره، نانو آلومینای اصلاح شده، لیگ اند 4و5-دی متیل- آمینوبنزیلیدین رودانین

مقدمه
مهم  زیادی،  فراورده های  و  صنایع  برای  نقره  حاوی  ترکیبات 
و   ]2[ الکترود  کاتالیست]1[،  به عنوان  گسترده ای  به طور  و  است 
عامل های ضدباکتری ]3[ کاربرد دارد. نقره از فلزات گران بهایی 

نیازی  متفاوت  محیط های  در  آن  ناچیز  مقادیر  تعیین  که  است 
با  کمپلکس  تشکیل  به  زیادی  تمایل  یون  این  است.  اساسی 
نقره  یون های  رهایش  دارد.  معدنی  و  آلی  متفاوت  لیگاندهای 
یافتن  بنابراین،  است.  و محیط زیست مضر  انسان  برای سلامتی 
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نقره برای حفظ سلامتی  اندازه گیری یون  روش های شناسایی و 
آب آشامیدنی، غذا و محیط زیست موضوعی مهم است ]4 تا 6[. 
با  نمونه هایی  در  کم  غلظت های  در  نقره  مستقیم  اندازه گیری 
با سامانه های دستگاهی پیشرفته مشکل  بافت های پیچیده حتی 
است و برخی از روش ها مانند طیف سنجی نشری پلاسمای جفت 
 ،]8 و   7[ القایی  جفت شده  پلاسمای  جرمی  طیف سنجی  القائی، 
پیچیده   ]10[ پتانسیومتری  روش های   ،]9[ اتمی  فلوئورسانس 
استخراج  و  تغلیظ  مرحله  دلیل،  همین  به  هستند.  گران قیمت  و 
تلاش های  مشکلات،  این  بر  غلبه  برای  می رسد.  نظر  به  لازم 
گسترده ای برای به کاربردن روش های ساده تر و مؤثرتر انجام شده 
است. برخی از این روش ها مراحل سختی برای ساخت ترکیبات 
آن ها  به ساختار  توجه  با  نانو  ترکیبات  از  استفاده  بنابراین،  دارند. 

به عنوان یک روش مهم مطرح است ]11 تا 14[. 
و  شناسایی  روش های  جمله  از   1)SPE( جامد  فاز  استخراج   
بر  مواد  سطحی  جذب  تمایل  پایه  بر  که  است  مواد  جداسازی 
یکدیگر پایه گذاری شده  است. استخراج فاز جامد از کروماتوگرافی 
برای  از یک محیط جاذب  آن  در  که  معمولی مشتق شده  است 
جداسازی نمونه ها بر پایه تفاوت در برقراری تعادل با محیط جاذب 

استفاده می شود. 
ساخت  چندسازه،  مواد  ساخت  در  زیادی  کاربرد  نانوآلومینا، 
کاتالیست ها، بالابردن مقاومت فرسایشی کفپوش های لاستیکی، 
فلزات  حذف  و  ساینده ها  تولید  سرامیک ها،  استحکام  افزایش 
سنگین از آب های آشامیدنی را دارد ]15 و 16[. برای اندازه گیری 
 ،]17[ استاندارد  افزایش  مانند  روش هایی  از  معمول  به طور  نقره 
رنگ سنجی ]18[، طیف سنجی بر نوار آزمون نوری ]19[، انجماد 
غیریونی  رزین   ،]21[ کربنی  نانولوهای   ،]20[ شناور  آلی  قطره 
مغناطیسی  نانوذرات  و   ]23[ گیاهی  دانه های   ،]20[  XAD-16

آلومینا  نانو   -γ سطح  چون  می شود.  استفاده   ]24[ شده  اصلاح 
با   SDS بنابراین، توانایی جذب گونه های بار مثبت است،  دارای 
به  نانوآلومینای اصلاح شده  پایین دارد.  pHهای  را در  بار منفی 
دلیل سطح ویژه زیاد، ظرفیت جذب بالا و فعالیت شیمیایی زیاد، 

 .]25[ دارد  فلزی  یون های  تغلیظ  و  جداسازی  در  زیادی  توانایی 
به مزایایی  با توجه  فاز جامد  استخراج  از روش  این پژوهش،  در 
فازها،  بالا، جداسازی سریع  تغلیظ  فاکتور  مانند سادگی عملکرد، 
تجهیزات  با  اتصال  توانایی  و  بالا  ظرفیت  بالا،  گزینش پذیری 
استخراج مایع-مایع  مانند  به روش های دیگر  متفاوت که نسبت 

دارد، استفاده شده است ]26 تا 28[. 
 در این پژوهش، برای استخراج نقره از نانوآلومینا پوشیده شده 
با سدیم دودسیل سولفات و لیگاند حساس رودانین استفاده و اثر 

عوامل متفاوت برای این روش بهینه شد.

بخش تجربی
مواد و تجهیزات

 ،2)PDR( رودانین  4و5-دی متیل-آمینوبنزیلیدین  لیگ اند 
متفاوت  کاتیون های  نمک   ،3)SDS( سولفات  دودسیل  سدیم 
نانومتر   40 تا   20 ذرات  اندازه  با  γ-نانوآلومینا  مرک،  شرکت  از 
)شرکت دگوسا(، حلال های اتانول، آمونیم هیدروکسید و نیتریک 
اتمی  اسید )شرکت دکتر مجللی( خریداری شدند. دستگاه جذب 
)مدل  pHمتر  Shimadzu 680 -ژاپن(، دستگاه  )مدل  شعله ای 
خلأ  پمپ  محلول ها،   pH تنظیم  برای   )Metrohm Lab-827

SH–CAP و همزن الکتریکی )مدل HP – 3000(  به کارگرفته 

اتمی  جذب  دستگاه  در  نقره  یون  مقدار  تعیین  منظور  به  شدند. 
شعله ای از لامپ کاتدی توخالی نقره استفاده شد. 

تهیه نمونه های حقیقی آب و فیلم رادیولوژی
روش هضم فیلم رادیولوژی: 2 گرم از فیلم رادیولوژی را بریده 
و به تکه های خیلی ریز تقسیم و به آن نیتریک اسید غلیظ افزوده 
و با هیتر گرمادهی شد. پس از هضم کامل، مخلوط به دست آمده 
صاف شد. برای تهیه نمونه آب طبیعی 200 میلی لیتر آب رودخانه 
و آب دریای خزر و آب فاضلاب مس سرچشمه کرمان، آب چاه 
)دانشگاه آزاد اراک( و آب آشامیدنی شهری )اراک( پس از عبور از 
دیسک اکتادسیل با منافذ 47 میکرومتر به منظور حذف ذرات معلق 

پیش تغلیظ و اندازه گیری مقادیر ناچیز نقره با استخراج فاز   ... 

1. Solid phase extraction      2. )p-dimethylaminobenzylidene(rhodanine = PDR     3. Sodium dodecyl sulfate
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و آلودگی احتمالی، درpH مشخصی تنظیم شدند. 

روش تهیه فاز جامد 
و  ریخته  میلی لیتری  بشر 100  در  فعال شده  نانوآلومینا  گرم   1
سپس، 40 میلی لیتر آب حاوی 100میلی گرم SDS به آن افزوده 
شد. پس از افزودن 10 میلی لیتر لیگاند 0/002 مولار، با چند قطره 
نیتریک اسید غلیظ pH مخلوط برابر با 2 تنظیم شد. مخلوط به 
با همزن  تا 40 درجه سانتی گراد  مدت 1/5 ساعت در دمای 35 
مغناطیسی هم زده شد، سپس، مخلوط صاف و فاز جامد به دست 

آمد. 

روش اندازه گیری نقره 
دو  به  نمونه ها  در  نقره  یون  مقدار  اندازه گیری  و  تغلیظ  پیش 

روش ناپیوسته1 و ستونی جداگانه انجام گرفت.
ناپیوسته به منظور استخراج مؤثر در تمامی مراحل   در روش 
از20  میلی لیتر محلول نقره با غلظت 10 میلی گرم بر لیتر استفاده 
شد و پس از افزودن جاذب و تنظیم pH برابر با 6، حجم نهایی به 
30 میلی لیتر رسید و پس از اختلاط، به کمک کاغذ صافی مخلوط 
دستگاه  با  زیر صافی  محلول  نقره  یون  مقدار  صاف شد. سپس، 

جذب اتمی شعله ای اندازه گیری شد.
 cm( تهیه  پلی اتیلن  جنس  از  ستون  یک  ستونی  روش  در 
10×50( و ابتدا و انتهای آن با پشم شیشه برای نگه داری جاذب 

پر شد. سپس، مقدار 0/15 گرم جاذب که از مخلوط کردن همگن 
0/1 گرم سیلیکا پودر شده با مش 50 تا 100 و 0/05 گرم جاذب 
لوله های سیلیکنی پمپ  تهیه شده بود، پر شد. سپس، ستون به 
خلأ وصل شد. 10 میلی لیتر محلول نمونه حاوی 1 میلی گرم بر 
 0/55 سرعت  با  بود  تنظیم شده   6 با  برابر  آن   pH که  نقره  لیتر 
میلی لیتر بر دقیقه از ستون عبور داده شد. پس از عبور این محلول، 
و  شسته  اوره-اسید  تیو  شوینده  محلول  میلی لیتر   0/5 با  ستون 
یون های نقره جذب شده بر فاز جامد )جاذب( با شوینده واجذب  و 

سپس، با دستگاه جذب اتمی شعله ای مقدار نقره تعیین شد.

بهینه سازی عامل های مؤثر بر فرایند 
 pH در این پژوهش، در روش ناپیوسته عامل های متفاوتی مانند
محلول نمونه، مقدار لیگاند، دمای مؤثر تهیه جاذب، مقدار جاذب، 
مقدار سدیم دودسیل سولفات و اثر مزاحمت های گونه های متفاوت 
مطالعه و بررسی شد.  همچنین، به منظور بررسی سازوکار جذب 
نقره بر جاذب، هم دماهای جذب سطحی لانگمویر و فرندلیچ مورد 
بررسی قرار گرفتند. در روش ستونی )غیر از عامل های مشترک 
شوینده،  نوع  مانند  دیگری  تأثیرگذار  عامل های  و...(   pH مانند: 
جاذب،  از  نمونه  محلول  عبور  جریان  سرعت  شوینده،  غلظت 
سرعت جریان شوینده، حجم نمونه، حجم شوینده و ظرفیت جذب 
بررسی شد. عامل های نشان دهنده ارقام شایستگی روش مانند حد 
تشخیص، انحراف استاندارد نسبی و دامنه خطی نیز مورد بررسی 

قرار گرفت.

نتیجه ها و بحث
بررسی اثر pH بر مقدار جذب نقره به روش ناپیوسته

یون های  بین  کمپلکس  تشکیل  در  مهم  عوامل  از جمله   pH

فلزی و فاز جامد است که تأثیر زیادی بر شکل یون ها در محلول 
به صورت آزاد یا صورت های دیگر )مانند کمپلکس، رسوب و . . .( 
بر  را  متفاوت  اثر  دو  می توانند  بازی  و  اسیدی  محیط های  دارد. 
جذب یون های فلزی بگذارند. در محلول های خیلی اسیدی یون 
H3O( به علت بالابودن غلظت می تواند موقعیت های 

هیدرونیم )+
پیوندی لیگاند را پروتونه کند و در نتیجه لیگاند از سطح نانوآلومینا 
جذب  برای  لیگاند  یا  جاذب  بر  خالی  جای  همچنین،  شود.  جدا 
یون فلزی باقی نگذارد. در محیط های بازی نیز به دلیل تشکیل 
بالابودن  درنتیجه  و   )M)OH(n( فلزی  یون های  هیدروکسید 
غلظت یون های هیدروکسید )-OH(، یون فلزی از حالت آزاد در 
انتخاب شد.   9 تا   1   pH خارج می شود. گستره   )Mn+( محلول 
 pH در  بر جاذب  نقره  مقدار جذب  بیشترین  که  داد  نشان  نتایج 
برابر 6 اتفاق می افتد )شکل 1(. بنابراین، این pH به عنوان مقدار 

بهینه انتخاب شد.  

چگني و همکاران

1. Batch
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بررسی اثر مقدار لیگاند بر مقدار جذب نقره
لیگاند و درنتیجه تعداد جایگاه های فعال موجود بر سطح  مقدار 
نانوآلومینای اصلاح شده بر مقدار جذب یون نقره تأثیر زیادی دارد. 
یون نقره با لیگاند متصل به سطح نانوآلومینا تشکیل کمپلکس داده 
و به دام می افتد. در این بررسی، جاذب هایی با غلظت های متفاوت از 
لیگاند )PDR( ساخته شد. نتایج نشان داد که در مقادیر بیشتر از 1 
میلی گرم، استخراج )جذب نقره با جاذب( به حداکثر مقدار خود می رسد 
)شکل 2(. بنابراین، مقدار 1 میلی گرم به عنوان مقدار بهینه انتخاب شد.

بررسی اثر مقدار سدیم دودسیل سولفات بر مقدار جذب نقره
از آنجایی که سطح نانوآلومینا مثبت است، ماده فعال در سطح 
آنیونی می تواند پس از تشکیل میسل بر آن جذب سطحی شود. از 
طرفی وجود SDS باعث ایجاد جایگاه های فعالی برای جذب لیگاند 
می شوند. در اینجا تأثیر مقدار سدیم دودسیل سولفات )SDS( به 

عنوان یک ماده فعال در سطح آنیونی نشانده شده بر نانوآلومینا، 
مورد بررسی قرار گرفته است. جذب SDS بر نانوآلومینا می تواند 
به شکل نیم میسل )یعنی از طرف سر به هم نزدیک شده و حفره 
میسلی تشکیل دهند و دم های آن ها رو به بیرون باشد( باشد. نتایج 
نشان داد که با افزایش مقدار SDS تا 15 میلی گرم مقدار استخراج 

افزایش یافته و پس از آن به طور تقریبی ثابت می ماند )شکل 3(.

بررسی اثر دما در تهیه جاذب 
در این پژوهش، برای به دست آوردن جاذب مناسب، اثر دما بر 
تهیه جاذب در گستره 20 تا 75 درجه سانتی گراد بررسی شد. نتایج 
تا 35 درجه سانتی گراد جاذب  نشان داد که در گستره دمایی30 
بهتری تهیه شده که بیشترین استخراج را داشته و افزایش بیشتر 

دما تأثیری بر فرایند استخراج ندارد )شکل 4(. 

 

پیش تغلیظ و اندازه گیری مقادیر ناچیز نقره با استخراج فاز   ... 

 g = مقدار جاذب ، = ]Ag+[6/66 mg l-1 ( بر مقدار جذب نقره pH شکل 1 اثر
)30 ml =حجم نمونه ،pH=6 ،0/05
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بی
زیا

د با
رص

د
 

pH  
 ، mg l 66/6[ = +]Ag-1) بر مقدار جذب نقره pHاثر  1شکل 

 (ml31  =حجم نمونه ،=g = 15/1 ،6pH جاذب مقدار
 

 جذب نقره مقداربررسی اثر مقدار لیگاند بر 

ر یون نقره تأثیجذب  مقدارنای اصلاح شده بر یآلومسطح نانو فعال موجود بر هایجایگاهجه تعداد ینتگاند و دریمقدار ل       

با  هاییجاذب ،ین بررسی. در اافتدمیدام ه ل کمپلکس داده و بینا تشکیآلومگاند متصل به سطح نانوینقره با لون یدارد.  یادیز

با ، استخراج )جذب نقره گرممیلی 1 مقادیر بیشتر ازدر که  دادج نشان یساخته شد. نتا )PDR(گاند یمتفاوت از ل هایغلظت

 د.شانتخاب بهینه مقدار  عنوانبه گرممیلی 1مقدار  ،بنابراین .(2شکل ) رسدمیاکثر مقدار خود جاذب( به حد

 

 

رص
د

 د
بی

زیا
با

 

  (گرمیلیممقدار لیگاند )
 بر مقدار جذب نقرهمقدار لیگاند اثر  2شکل 

 (1-mg l 66/6[ = +]Agجاذب ، مقدارg =  15/1 ،6pH=،  
 (ml31  =حجم نمونه

 

 

 

 جذب نقره مقداربر  سولفات بررسی اثر مقدار سدیم دودسیل

از تشکیل میسل بر آن جذب سطحی  پس تواندمی آنیونیده فعال در سطح ، مااستآلومینا مثبت سطح نانو کهآنجاییاز        

 سدیممقدار  تأثیردر اینجا . شوندمیجذب لیگاند برای فعالی  هایجایگاهباعث ایجاد  SDSد. از طرفی وجود شو

ی قرار گرفته است. مورد بررس ،آنیونی نشانده شده بر نانوآلومینا ماده فعال در سطحبه عنوان یک  (SDS) سولفاتدودسیل

شکل 2 اثر مقدار لیگاند بر مقدار جذب نقره
 ،pH=6 ،0/05 g = مقدار جاذب ،  ]Ag+[=6/66 mg l-1 ( 

)30 ml =حجم نمونه
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 جذب نقره مقداربر  سولفات بررسی اثر مقدار سدیم دودسیل
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ی قرار گرفته است. مورد بررس ،آنیونی نشانده شده بر نانوآلومینا ماده فعال در سطحبه عنوان یک  (SDS) سولفاتدودسیل

شکل 3 بررسی اثر مقدار SDS بر مقدار جذب نقره
 ، pH= 6 ،0/05 g = مقدارجاذب ،= ]Ag+[ 10 mg l-1  ،5/3= mg مقدار لیگاند(  

)30 ml  =حجم نمونه

شکل 4 بررسی اثر دما بر تهیه جاذب برای استخراج نقره
،]Ag+[ =10 mg l-1 ،5/3 mg =مقدار لیگاند(

)30 ml =حجم نمونه ،pH=6 ،0/05 g = مقدار جاذب
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)یعنی از طرف سر به هم نزدیک شده و حفره میسلی تشکیل دهند و  میسلنیمبه شکل  تواندمیبر نانوآلومینا  SDS جذب

و  یافتهافزایشاستخراج  مقدار گرممیلی 15 تاSDS  مقدارکه با افزایش  دادنتایج نشان  .باشد رو به بیرون باشد( هاآن هایدم

 .(3)شکل  ماندمیثابت تقریبی  ورطبهپس از آن 

 

بی
زیا

د با
رص

د
 

  (گرمیلیم) SDSمقدار 

 بر مقدار جذب نقره SDSاثر مقدار  یبررس 2شکل 
  (mg = 3/5، 1-mg l [ =+]Ag 

 (ml = حجم نمونهg / 6 = pH  =مقدارجاذب

 

  ه جاذبیدما در ته اثر یبررس

 یبررس گرادسانتیدرجه  75 تا 21 گسترهه جاذب در یآوردن جاذب مناسب، اثر دما بر ته دستبه یبرا پژوهش،ن یدر ا       

ن استخراج را داشته و یشتریتهیه شده که ب یجاذب بهتر گرادسانتیدرجه  35تا  31دمایی گسترهکه در  دادشد. نتایج نشان 

 . (4)شکل  یند استخراج نداردابر فر تأثیریما افزایش بیشتر د

 

بی
زیا

دبا
رص

د
 

  (C°دما )
 اثر دما بر تهیه جاذب برای استخراج نقره یبررس 3شکل 

(mg = 3/5 ، 1-lmg [=+]Ag 

 g  6pH=حجم نمونه=  ml) 

 

 

 جذب نقره مقدارد بر جامی اثر مقدار فاز بررس

 از جاذب مورد بررسی گرممیلی 311تا  1. مقادیر نقش مهمی دارد مقدار فاز جامد در تغلیظ و جداسازی یون نقره     

 .مقدار بهینه انتخاب شد عنوانبه ،گرممیلی 211، مقدار (5شکل ) دهآم دستبهبا توجه به نتایج  قرارگرفت.
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31
سال سيزدهم، شماره4، زمستان 98 )JARC( نشریه پژوهش های کاربردی در شيمی

بررسی اثر مقدار فاز جامد بر مقدار جذب نقره
مهمی  نقش  نقره  یون  جداسازی  و  تغلیظ  در  جامد  فاز  مقدار 
دارد. مقادیر 1 تا 300 میلی گرم از جاذب مورد بررسی قرارگرفت. 
میلی گرم،  مقدار 200   ،)5 )شکل  آمده  به دست  نتایج  به  توجه  با 

به عنوان مقدار بهینه انتخاب شد.
 

بررسی اثر زمان تماس بر مقدار جذب نقره
زمان اختلاط محلول نمونه حاوی نقره با جاذب مورد بررسی 
شرایط  در  دقیقه  تا90   1 متفاوت  مدت های  در  شد.  گرفته  قرار 
یکسان، محلول نمونه با جاذب هم زده شد. نتایج بررسی نشان داد 
که بیشترین مقدار استخراج پس از 20 دقیقه به دست می آید و با 
گذشت زمان مقدار استخراج به طور تقریبی ثابت است )شکل 6(. 

چگني و همکاران

بررسی هم دماهای جذب سطحی لانگمویر و فرندلیچ در سامانه 
ناپیوسته

هم دما جذب سطحی در توصیف چگونگی اثر متقابل حل شده 
با جاذب مهم است. ارائه یک مدل جذب مناسب در بهینه سازی 
جذب  هم دما  پژوهش،  این  در  دارد.  اساسی  نقش  جذب  فرایند 

لانگمویر و فرندلیچ مورد بررسی قرار گرفت ]29[.
تعداد  با  سطحی  بر  لایه  تک  جذب  برای  لانگمویر  هم دما 
موقعیت های معین بیان می شود. این هم دما از معادله 1 پیروی می کند. 
Ce/qe = 1/)qmax  b( + Ce/qmax                               )1(

qmax بیش ترین جذب تک لایه برحسب میلی گرم  که در آن، 
بر لیتر، Ce غلظت تعادلی یون فلزی، qe مقدار یون جذب شده در 
واحد وزن جاذب در حالت تعادل برحسب میلی گرم بر لیتر، b ثابت 

لانگمویر است. 
هم دما فرندلیچ برای جذب بر سطح ناهمگن است. گرمای جذب 
سطحی با افزایش مقدار جذب، کاهش می یابد. هم دما فرندلیچ از 

معدله )2( پیروی می کند.
Log qe = Log kf + 1/n Log Ce                            )2(

نشان دهنده  که  هستند  فرندلیچ  ثابت های   n و   kf آن،  در  که 
ظرفیت جذب برحسب میلی گرم برگرم هستند که از رسم نمودار 
هم دماهای  می آیند.  به دست   Log Ce برحسب   Log qe خطی 
لانگمویر و فرندلیچ مربوط به جذب یون نقره در شکل های 7 و 
8 نشان داده شده است. باتوجه به ضریب همبستگی های به دست 
آمده از نمودارهای لانگمویر و فرندلیچ، یون نقره در این روش از 

هم دما جذب سطحی لانگمویر پیروی می کند.
 

 

  ،5/3= mg شکل 5 بررسی مقدار فاز جامد بر جذب یون نقره )مقدار لیگاند
)30 ml  =حجم نمونه ،pH= 6  ،0/05  g= مقدارجاذب ،= ]Ag+[ 10 mg l-1

شکل 6 بررسی اثر مدت تماس جاذب با محلول نقره )اختلاط( )مقدار لیگاند 
Ag+[ 10 mg l-1  ،5/3= mg[=، مقدار جاذب =  pH= 6  ،0/05 g، حجم 

)30 ml  =شکل 7 بررسی جذب نقره با معادله لانگمویرنمونه
،]Ag+[ =10 mg l-1  ،5/3= mg مقدار لیگاند(

)30 ml =حجم نمونه ،pH=6 ،0/05 g= مقدارجاذب 
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بی

زیا
دبا

رص
د

 

  (گرمیلیممقدار جاذب )
نقره  بررسی مقدار فاز جامد بر جذب یون 4شکل 

 mg = 3/5 ، 1-lmg  = [+Ag])مقدار لیگاند

 (ml = حجم نمونهg    6= pHب =مقدارجاذ

 

 

 جذب نقره مقداربررسی اثر زمان تماس بر 

دقیقه در  91تا 1 متفاوت  هایمدت در .ط محلول نمونه حاوی نقره با جاذب مورد بررسی قرار گرفته شدزمان اختلا    

 دقیقه 21پس از  که بیشترین مقدار استخراج دادشد. نتایج بررسی نشان  زدههمشرایط یکسان، محلول نمونه با جاذب 

  .(6)شکل  ابت استثتقریبی  طوربهاستخراج  مقدارو با گذشت زمان  آیدمی دستبه

 

 

بی
زیا

دبا
رص

د
 

  زمان )دقیقه(
اثر مدت تماس جاذب با محلول نقره  یبررس 5شکل 

 mg = 3/5 ، 1-mg l [=+Ag]مقدار لیگاند) )اختلاط(

 (ml  =حجم نمونه= g   6pH = جاذب مقدار

 

 

 ناپیوسته امانهدر سچ یر و فرندلیلانگمو یحسط جذب دماهایهم یبررس

ک مدل جذب مناسب در ی ارائهبا جاذب مهم است.  شدهحلابل اثر متق یف چگونگیدر توصسطحی جذب  دماهم       

 [.29] گرفتمورد بررسی قرار  چیفرندل ر ویجذب لانگمو دماهم پژوهش،دارد. در این  یند جذب نقش اساسیافر سازیبهینه

 . کندمیپیروی  1از معادله  دماهماین  .شودمیان ین بیمع هایموقعیتبا تعداد  یسطح بره یجذب تک لا یر برایلانگمو دماهم       

(1) Ce/qe = 1/)qmax  b( + Ce/qmax 

 

7 
 

 

بی
زیا

دبا
رص

د
 

  (گرمیلیممقدار جاذب )
نقره  بررسی مقدار فاز جامد بر جذب یون 4شکل 

 mg = 3/5 ، 1-lmg  = [+Ag])مقدار لیگاند

 (ml = حجم نمونهg    6= pHب =مقدارجاذ

 

 

 جذب نقره مقداربررسی اثر زمان تماس بر 

دقیقه در  91تا 1 متفاوت  هایمدت در .ط محلول نمونه حاوی نقره با جاذب مورد بررسی قرار گرفته شدزمان اختلا    

 دقیقه 21پس از  که بیشترین مقدار استخراج دادشد. نتایج بررسی نشان  زدههمشرایط یکسان، محلول نمونه با جاذب 

  .(6)شکل  ابت استثتقریبی  طوربهاستخراج  مقدارو با گذشت زمان  آیدمی دستبه

 

 

بی
زیا

دبا
رص

د
 

  زمان )دقیقه(
اثر مدت تماس جاذب با محلول نقره  یبررس 5شکل 

 mg = 3/5 ، 1-mg l [=+Ag]مقدار لیگاند) )اختلاط(

 (ml  =حجم نمونه= g   6pH = جاذب مقدار

 

 

 ناپیوسته امانهدر سچ یر و فرندلیلانگمو یحسط جذب دماهایهم یبررس

ک مدل جذب مناسب در ی ارائهبا جاذب مهم است.  شدهحلابل اثر متق یف چگونگیدر توصسطحی جذب  دماهم       

 [.29] گرفتمورد بررسی قرار  چیفرندل ر ویجذب لانگمو دماهم پژوهش،دارد. در این  یند جذب نقش اساسیافر سازیبهینه

 . کندمیپیروی  1از معادله  دماهماین  .شودمیان ین بیمع هایموقعیتبا تعداد  یسطح بره یجذب تک لا یر برایلانگمو دماهم       

(1) Ce/qe = 1/)qmax  b( + Ce/qmax 

 

8 
 

در  شدهجذبون یمقدار  eq ،یون فلزی یغلظت تعادل eC ،تریبر ل گرممیلیه برحسب یجذب تک لا ترینبیش maxq ،که در آن

  است. ریثابت لانگمو b ،تریل بر گرممیلیواحد وزن جاذب در حالت تعادل برحسب 

 دماهم .یابدمیش مقدار جذب، کاهش یبا افزا یجذب سطح یگرما .استبرای جذب بر سطح ناهمگن  چیفرندل دماهم        

 .کندمی( پیروی 2از معدله ) چیفرندل

(2) Log qe = Log kf + 1/n Log Ce 

 نموداررسم  از که هستندبرگرم  گرممیلیت جذب برحسب یظرف دهندهنشانکه  هستند چیفرندل هایثابت nو  fk که در آن،

و  7 هایشکللانگمویر و فرندلیچ مربوط به جذب یون نقره در  دماهایهم .آیندمی دستبه eLog Cبرحسب   e Log q  یخط

ن یون نقره در ایچ، یر و فرندلیلانگمو نمودارهایآمده از  دستبه هایبستگیهمب یباتوجه به ضر است. شدهنشان داده  8

 .کندمی پیرویر یلانگمو یجذب سطح دماهم روش از

 
 ریجذب نقره با معادله لانگمو یبررس 6شکل 

(mg = 3/5 ، 1-lmg  ]=+Ag[ 

 (ml =حجم نمونهg  6=pH =رجاذبمقدا
 

 
 چیجذب نقره با معادله فرندل یبررس 7شکل 

(mg = 3/5 ، 1-mg l ]=+[Ag  
 (ml =حجم نمونه=g  6pH =مقدارجاذب

 یون نقره گیریاندازهدر  هایونبررسی اثر مزاحمت 

 مقدارمانع از جذب یون نقره بر فاز جامد شوند و یا است  هایونحقیقی ممکن است وجود بعضی از  هاینمونهبررسی  در       

 ،2Co، +2Cu،2+Cd،2+Pb،3+Au،2+Pd+ هاییوناز  متفاوت هایغلظتبا  هاییمحلول ،به همین دلیلرا کاهش دهند.  هاآنجذب 
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پیش تغلیظ و اندازه گیری مقادیر ناچیز نقره با استخراج فاز   ... 

بررسی اثر مزاحمت یون ها در اندازه گیری یون نقره
در بررسی نمونه های حقیقی ممکن است وجود بعضی از یون ها 
است مانع از جذب یون نقره بر فاز جامد شوند و یا مقدار جذب 
را کاهش دهند. به همین دلیل، محلول هایی با غلظت های  آن ها 
،Hg2+، Pd2+،Au3+،Pb2+،Cd2+، Cu2+، Co2+متفاوت از یون های

+Zn2 و +Ni2 تهیه و اثر هر یک بر درصد بازیافت یون نقره بررسی 

شد. برای برطرف کردن اثر مزاحمت ها در غلظت های بالاتر می توان 
از عوامل پوشاننده استفاده کرد. نتایج این بررسی نشان داد عناصر 
طلا، جیوه، کبالت و پالادیم حتی در مقادیر کم برای نقره مزاحم بشمار 
می روند و بقیه عناصر بررسی شده فقط در غلظت های بالا برای نقره 

مزاحمت ایجاد می کنند.
بررسی ارقام شایستگی در روش ناپیوسته

به منظور بررسی تکرارپذیری )دقت( روش، از 9 نمونه نقره با 
غلظت های یکسان و حجم 30  میلی لیتر در pH برابر با 6 و سایر 
شرایط بهینه با دستگاه جذب اتمی شعله ای مقدار نقره اندازه گیری 
با  همچنین،  آمد.  به دست   %  1/54 نسبی  استاندارد  انحراف  شد. 
به کارگیری 8 نمونه از شاهد، مقدار حد تشخیص 7/7 میکروگرم 

بر لیتر به دست آمد.

بهینه سازی عامل های مؤثر در روش ستون
بهینه سازی نوع شوینده

در استخراج در فاز جامد، نمونه باید با حداقل حجم حلال شسته 

شود تا عامل تغلیظ بالاتری به دست آید. در این مرحله، گونه های 
مورد اندازه گیری جذب شده بر فاز جامد، از آن خارج و به فاز مایع 
حلالی  شوند.  مناسب  تجزیه ای  اندازه گیری  برای  تا  برمی گردند 
جذب شده  فلزی  یون های  بتواند  که  است  مناسب  واجذب  برای 
برای  بالایی  بازیافت  از آن جدا و درصد  به خوبی  را  فاز جامد  بر 
قابلیت  بر  به کارگرفته شده  از طرفی، حلال  ایجاد کند.  آنالیت ها 
استفاده دوباره از فاز جامد بی تأثیر باشد. در این پژوهش، به منظور 
بررسی  متفاوتی  حلال های  جذب شده،  فلزی  یون های  واجذب 
درصد  بالاترین  مولار   1 اسید  تیواوره هیدروکلریک  که  شدند 
بازیافت یون های فلزی را داشت و به خوبی می توانست یون نقره 

را از فاز جامد جدا کند )جدول 1(. 

بررسی مقدار فاز جامد در روش ستون
نقره  یون  جداسازی  و  پیش تغلیظ  در  جاذب  جامد  فاز  مقدار 
از جاذب در داخل  تا 100 میلی گرم  دارد. مقادیر 5  نقش مهمی 
مقدار   9 شکل  به  توجه  با  گرفت.  قرار  بررسی  مورد   ستون 
mg 50  میلی گرم به عنوان مقدار بهینه انتخاب شد. برای جلوگیری 

از مسدود شدن ستون این مقدار جاذب با 10 میلی گرم سیلیکا با 
مش بین 50 تا 100 به طور کامل مخلوط شد.

شکل 8 بررسی جذب نقره با معادله فرندلیچ
 ،=]Ag+[ 10 mg l-1 ،5/3= mg مقدار لیگاند(

)30 ml =حجم نمونه ،pH=6 ،0/05 g = مقدارجاذب
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در  شدهجذبون یمقدار  eq ،یون فلزی یغلظت تعادل eC ،تریبر ل گرممیلیه برحسب یجذب تک لا ترینبیش maxq ،که در آن

  است. ریثابت لانگمو b ،تریل بر گرممیلیواحد وزن جاذب در حالت تعادل برحسب 

 دماهم .یابدمیش مقدار جذب، کاهش یبا افزا یجذب سطح یگرما .استبرای جذب بر سطح ناهمگن  چیفرندل دماهم        

 .کندمی( پیروی 2از معدله ) چیفرندل

(2) Log qe = Log kf + 1/n Log Ce 

 نموداررسم  از که هستندبرگرم  گرممیلیت جذب برحسب یظرف دهندهنشانکه  هستند چیفرندل هایثابت nو  fk که در آن،

و  7 هایشکللانگمویر و فرندلیچ مربوط به جذب یون نقره در  دماهایهم .آیندمی دستبه eLog Cبرحسب   e Log q  یخط

ن یون نقره در ایچ، یر و فرندلیلانگمو نمودارهایآمده از  دستبه هایبستگیهمب یباتوجه به ضر است. شدهنشان داده  8

 .کندمی پیرویر یلانگمو یجذب سطح دماهم روش از

 
 ریجذب نقره با معادله لانگمو یبررس 6شکل 

(mg = 3/5 ، 1-lmg  ]=+Ag[ 

 (ml =حجم نمونهg  6=pH =رجاذبمقدا
 

 
 چیجذب نقره با معادله فرندل یبررس 7شکل 

(mg = 3/5 ، 1-mg l ]=+[Ag  
 (ml =حجم نمونه=g  6pH =مقدارجاذب

 یون نقره گیریاندازهدر  هایونبررسی اثر مزاحمت 

 مقدارمانع از جذب یون نقره بر فاز جامد شوند و یا است  هایونحقیقی ممکن است وجود بعضی از  هاینمونهبررسی  در       

 ،2Co، +2Cu،2+Cd،2+Pb،3+Au،2+Pd+ هاییوناز  متفاوت هایغلظتبا  هاییمحلول ،به همین دلیلرا کاهش دهند.  هاآنجذب 

جدول 1 بهینه سازی نوع شوینده

،5/3 mg =شرایط آزمایش: مقدار لیگاند
 ،pH=6 ،0/05 = g مقدارجاذب ،]Ag+[= 1 mg l-1 

2 ml =10، حجم شوینده ml =حجم نمونه
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2+Hg، 2+nZ 2 و+Ni  .هایغلظتدر  هامزاحمتاثر  کردنبرطرف  برایتهیه و اثر هر یک بر درصد بازیافت یون نقره بررسی شد 

ر یدر مقاد یم حتیوه، کبالت و پالادینشان داد عناصر طلا، ج ین بررسیج اینتا. کرداز عوامل پوشاننده استفاده  توانمیبالاتر 

 .کنندمیایجاد مزاحمت برای نقره بالا  هایغلظتفقط در  شدهبررسیه عناصر یبق و روندمیشمار نقره مزاحم ب یکم برا

 ناپیوستهدر روش  ارقام شایستگیبررسی 

و  6 با برابرpH  در  لیترمیلی  31کسان و حجم ی هایغلظتنقره با  نمونه 9از  ( روش،به منظور بررسی تکرارپذیری )دقت       

آمد.  دستبه % 54/1انحراف استاندارد نسبی  شد. گیریاندازه مقدار نقره ایشعلهه جذب اتمی دستگا با شرایط بهینه سایر

 .آمد دستبهگرم بر لیتر میکرو 7/7مقدار حد تشخیص  ،نمونه از شاهد 8 کارگیریبهبا  ،چنینهم

 مؤثر در روش ستون هایعامل سازیبهینه

 ندهینوع شو سازیبهینه

 ،د. در این مرحلهیآ دستبه یظ بالاتریتغل عاملشود تا  حداقل حجم حلال شسته باد یجامد، نمونه بادر استخراج در فاز      

مناسب  ایتجزیه گیریاندازهتا برای  گردندبرمیفاز جامد، از آن خارج و به فاز مایع بر  شدهجذب گیریاندازهمورد  هایگونه

از آن جدا و درصد بازیافت  خوبیبهفاز جامد را  بر شدهجذبفلزی  هاییونشوند. حلالی برای واجذب مناسب است که بتواند 

باشد. در این  تأثیربیاز فاز جامد  دوبارهقابلیت استفاده  بر شده کارگرفتهبهحلال  ،از طرفیکند. ایجاد  هاآنالیتبالایی برای 

 مولار 1 دیاس هیدروکلریکتیواورهکه  دندشبررسی  یمتفاوت هایحلال، شدهجذبفلزی  هاییونبه منظور واجذب پژوهش، 

  .(1جدول ) کندنقره را از فاز جامد جدا  یون توانستمیو به خوبی  داشتفلزی را  هاییوندرصد بازیافت  بالاترین

 

 ندهینوع شو یسازنهیبه 1جدول 

هغلظت شویند نوع شوینده  
(Mol l-1) درصد بازیابی 

EDTA 1/2 1 

HNO3 1/1 1 
 31 1/2 تیواوره

NaSCN 1/2 38 
تیوسولفات سدیم  1/1 65 

 دیک اسیدروکلریه -و اوره یت
مولار 1  

1/2 92 

 ،mg = 3/5شرایط آزمایش: مقدار لیگاند
1-mg l 1[=+]Ag مقدارجاذب ،g =  15/1 ،6pH= ، 

 ml 2  =، حجم شویندهml11  =حجم نمونه
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چگني و همکاران

بررسی تغییرات سرعت جریان نمونه و شوینده
از عامل های مهم در بهینه سازی شرایط ستون، بررسی مقدار 
سرعت جریان نمونه و شوینده است. جذب یون نقره بر فاز جامد 
به سرعت جریان عبور آن ها از ستون بستگی دارد. بدین منظور، 
سرعت جریان های متفاوت 0/5 تا ml.min-1 2 مورد بررسی قرار 
گرفت )شکل 10(. در سرعت جریان ml.min-1 1 بالاترین جذب 
کاهش  فلزی  گونه های  بازیافت  درصد  آن  از  پس  و  دارد  وجود 
می یابد. علت کاهش این است که یون های فلزی زمان کمتری را 
برای تماس و درنتیجه جذب شدن بر فاز جامد پیدا می کنند و بدون 
عبور می کند. هرچقدر  از ستون  گونه  انجام شود،  این که جذبی 

سرعت جریان افزایش یابد، مقدار جذب کاهش می یابد. 
 2/5  ml.min-1 تا   0/25 گستره  در  شوینده  جریان  سرعت 
در سرعت  بالاترین جذب   .)11 )شکل  گرفت  قرار  بررسی  مورد 
بازیافت کاهش  از آن سرعت درصد  ml.min-1 0/5 بود و پس 

می یافت. بنابراین، سرعت جریان ml.min-1 0/5 به عنوان سرعت 
جریان بهینه برای شوینده انتخاب شد.

بررسی تغییرات حجم نمونه
برای بررسی نمونه های حقیقی، حجم یکی از مهم ترین عامل ها 
برای به دست آوردن پیش تغلیظ بالا است. به عبارتی برای بررسی 
امکان جذب غلظت های کم آنالیت ها از مقادیر زیاد نمونه، از این 
عامل استفاده می شود. به منظور بهینه سازی این عامل حجم های 
10 تا 500 میلی لیتر از نمونه ای که حاوی یون نقره است، تهیه 

سیلیکا  از   0/1  g حاوی  که  ستونی  از   pH تنظیم  از  پس  شد. 
خردشده و 0/05 گرم فاز جامد بود، عبور داده شد. پس از واجذب 
یون ها با تیواوره و HCl 1 مولار، غلظت یون نقره با دستگاه جذب 
اتمی شعله ای اندازه گیری شد. همان طور که در شکل 12 مشخص 
فاز  با  آنالیت  است، بیش ترین حجمی که در آن کمترین غلظت 

جامد قابل جذب است، حجم ml 25 از نمونه است. 

 
نقره در روش ستون  استخراج یون  بر  فاز جامد  بررسی مقدار   9 شکل 

 ،10 ml  =حجم نمونه ، pH= 6 ،0/05 g = مقدارجاذب ، ]Ag+[ = 1 mg l-1(
)2 ml  =حجم شوینده

شکل 10 تغییرات سرعت جریان نمونه بر جذب یون نقره
 ،pH=6 ،0/05 g = مقدار جاذب ،]Ag+[= 0/5 mg l-1 (

)2 ml  =10، حجم شوینده ml  =حجم نمونه

شکل 11 تغییرات سرعت جریان شوینده بر جذب یون نقره
 ،10 ml =حجم نمونه ،pH= 6 ،0/05 g = مقدار جاذب ، ]Ag+[= 0/5 mg l-1 (

)2 ml  =حجم شوینده

شکل 12 تغییرات حجم نمونه بر درصد جذب یون نقره 
 ،pH= 6 ،0/05 g = مقدارجاذب ،= ]Ag+[ 1 mg l-1(

)2 ml =10، حجم شوینده ml =حجم نمونه
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 مقدار فاز جامد در روش ستون یبررس

از جاذب در  گرممیلی 111تا  5 مقادیر .داردنقره نقش مهمی  و جداسازی یون تغلیظپیشجاذب در جامد مقدار فاز        

 یبرا مقدار بهینه انتخاب شد. عنوانبه گرممیلی  mg 51مقدار  9شکل با توجه به  .داخل ستون مورد بررسی قرار گرفت

 مخلوط شد. کامل طوربه 111 تا 51 نیمش ب با کایلیس گرممیلی 11ن مقدار جاذب با یا از مسدود شدن ستون یریجلوگ

 

بی
زیا

د با
رص

د
 

  (تریلیلیممقدار جاذب )

ون نقره در یجامد بر استخراج مقدار فاز  یبررس 9شکل 
، g =  15/1مقدارجاذب mg l = [+Ag]-1روش ستون )

6pH = حجم نمونه=  mlحجم شوینده=  ml ) 
 

 نمونه و شوینده رسی تغییرات سرعت جریانبر

. جذب یون نقره بر فاز استسرعت جریان نمونه و شوینده  مقدارشرایط ستون، بررسی  سازیبهینهمهم در  هایعاملاز        

 مورد min.ml 2-1 تا 5/1 متفاوت هایجریانسرعت  ،از ستون بستگی دارد. بدین منظور هاآنجامد به سرعت جریان عبور 

 هایگونهاز آن درصد بازیافت  پسبالاترین جذب وجود دارد و  min.ml 1-1 . در سرعت جریان(11)شکل  بررسی قرار گرفت

بر فاز جامد  شدنجذبنتیجه زی زمان کمتری را برای تماس و درفل هاییون. علت کاهش این است که یابدمیفلزی کاهش 

مقدار جذب  ،سرعت جریان افزایش یابد هرچقدر. کندمیگونه از ستون عبور  انجام شود،که جذبی  بدون این و کنندمیپیدا 

 . یابدمیکاهش 

ن جذب در سرعت یبالاتر. (11)شکل  قرار گرفت یمورد بررس min.ml 5/2-1تا  25/1شوینده در گستره  سرعت جریان       
1-min.ml 5/1  1سرعت جریان  ،این. بنابریافتمیسرعت درصد بازیافت کاهش  از آن پسو بود-ml min 5/1 سرعت  عنوانبه

 د.جریان بهینه برای شوینده انتخاب ش
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  بر دقیقه( لیترمیلی)نمونه  سرعت جریان
 تغییرات سرعت جریان نمونه بر جذب یون نقره 11شکل 

(1-mg l 5/1[=+]Ag جاذب ، مقدارg =  15/1 ،6pH= ، 
 (ml 2  =، حجم شویندهml11  =نهحجم نمو
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  بر دقیقه( لیترمیلیسرعت جریان شوینده )
 تغییرات سرعت جریان شوینده بر جذب یون نقره 11شکل 

(1-mg l 5/1[ =+]Agجاذب ، مقدارg =  15/1 ،6pH =  ،
 (ml 2  =، حجم شویندهml11  =حجم نمونه

 

 ت حجم نمونهبررسی تغییرا

. به عبارتی برای استآوردن پیش تغلیظ بالا  دستبهبرای  هاعامل ترینمهمیکی از  حقیقی، حجم هاینمونه بررسیبرای        

 عاملاین  سازیبهینه. به منظور شودمیاستفاده  عاملاز این  ،از مقادیر زیاد نمونه هاآنالیتکم  هایغلظتبررسی امکان جذب 

 از g 1/1از ستونی که حاوی  pHپس از تنظیم  .شدتهیه  ،که حاوی یون نقره است اینمونهاز  لیترمیلی 511 تا 11 هایحجم

غلظت یون نقره با  ،مولار  HCl اوره وویبا ت هایونعبور داده شد. پس از واجذب  ،گرم فاز جامد بود 15/1 شده وخرد کایلیس

ترین حجمی که در آن کم ترینبیش ،مشخص است 12که در شکل  طورهماند. ش گیریاندازه ایشعلهدستگاه جذب اتمی 

 . استاز نمونه  ml 25حجم  ،فاز جامد قابل جذب است با غلظت آنالیت
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بی
زیا

د با
رص

د
 

  بر دقیقه( لیترمیلی)نمونه  سرعت جریان
 تغییرات سرعت جریان نمونه بر جذب یون نقره 11شکل 

(1-mg l 5/1[=+]Ag جاذب ، مقدارg =  15/1 ،6pH= ، 
 (ml 2  =، حجم شویندهml11  =نهحجم نمو

 

 

بی
زیا

د با
رص

د
 

  بر دقیقه( لیترمیلیسرعت جریان شوینده )
 تغییرات سرعت جریان شوینده بر جذب یون نقره 11شکل 

(1-mg l 5/1[ =+]Agجاذب ، مقدارg =  15/1 ،6pH =  ،
 (ml 2  =، حجم شویندهml11  =حجم نمونه

 

 ت حجم نمونهبررسی تغییرا

. به عبارتی برای استآوردن پیش تغلیظ بالا  دستبهبرای  هاعامل ترینمهمیکی از  حقیقی، حجم هاینمونه بررسیبرای        

 عاملاین  سازیبهینه. به منظور شودمیاستفاده  عاملاز این  ،از مقادیر زیاد نمونه هاآنالیتکم  هایغلظتبررسی امکان جذب 

 از g 1/1از ستونی که حاوی  pHپس از تنظیم  .شدتهیه  ،که حاوی یون نقره است اینمونهاز  لیترمیلی 511 تا 11 هایحجم

غلظت یون نقره با  ،مولار  HCl اوره وویبا ت هایونعبور داده شد. پس از واجذب  ،گرم فاز جامد بود 15/1 شده وخرد کایلیس

ترین حجمی که در آن کم ترینبیش ،مشخص است 12که در شکل  طورهماند. ش گیریاندازه ایشعلهدستگاه جذب اتمی 

 . استاز نمونه  ml 25حجم  ،فاز جامد قابل جذب است با غلظت آنالیت
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بی
زیا

د با
رص

د
 

  (لیترمیلیحجم نمونه )

 نقره  تغییرات حجم نمونه بر درصد جذب یون 12شکل 
(1-mg l 1= [+]Ag مقدارجاذب ،g =  15/1 ،6pH= ، 

 (ml 2  =، حجم شویندهml11  =حجم نمونه
 

 ت جذبیظرف

رسانده  لیترمیلی 11به حجم و برداشته   بر لیتر گرممیلی 1111 از محلول نقره لیترمیلی 1 ،ت جذبین ظرفییتع یبرا       

ر یمحلول ز نه واجذب شد.یسرعت به نده و بایشو لیترمیلی 1با  و نه از ستون عبور دادهیسرعت به با pHم یاز تنظ پس شد و

 .مشخص شدبدون جاذب  1واسنجی یول با توجه به منحنغلظت مجه .جذب آن خوانده شد ق کرده ویبار رق 25را تا  یصاف

 آمد. دستبه lmg.  975/35-1ب ت جذیظرف

 ستون در روش ارقام شایستگیبررسی 

 8از بهینه یکسان و و شرایط میکروگرم بر لیتر  211 غلظتنمونه نقره با  8تکرارپذیری )دقت( روش، به منظور بررسی         

حد  و % 35/2استاندارد نسبی  شد. انحراف گیریاندازه مقدار نقره ایشعلهدستگاه جذب اتمی  باعبور داده و ستون یکسان 

 .آمد دستبهگرم بر لیتر میکرو 9/8تشخیص 

 ون نقره در نمونه حقیقیی گیریاندازه

برده شد و صحت و  کاربهدر نمونه حقیقی  نقرهمقادیر بسیار ناچیز  زمونبرای آ  PDRج فاز جامد با لیگاندروش استخرا       

آب  خزر، یایآب در (،رضوان شهر)آب رودخانه  (،دانشگاه آزاد اراک)آب چاه  ،. در این بررسیکرد تأییددقت این روش را 

 .(2)جدول  مورد بررسی قرار گرفت یولوژیلم رادیمس سرچشمه کرمان و ف یفاضلاب صنعت (،اراک) یدنیآشام

 

 

 

 

 

                                                           
1. Calibration  
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ظرفیت جذب
 1000 نقره  محلول  از  میلی لیتر   1 جذب،  ظرفیت  تعیین  برای 
میلی گرم بر لیتر  برداشته و به حجم 10 میلی لیتر رسانده شد و پس 
از تنظیم pH با سرعت بهینه از ستون عبور داده و با 1 میلی لیتر 
شوینده و با سرعت بهینه واجذب شد. محلول زیر صافی را تا 25 بار 
رقیق کرده و جذب آن خوانده شد. غلظت مجهول با توجه به منحنی 
 35/975 mg.l-1  واسنجی1  بدون جاذب مشخص شد. ظرفیت جذب

به دست آمد.

بررسی ارقام شایستگی در روش ستون
با  نقره  نمونه   8 روش،  )دقت(  تکرارپذیری  بررسی  منظور  به 
غلظت 200 میکروگرم بر لیتر و شرایط یکسان و بهینه از 8 ستون 
نقره  مقدار  شعله ای  اتمی  جذب  دستگاه  با  و  داده  عبور  یکسان 
اندازه گیری شد. انحراف استاندارد نسبی 2/35 % و حد تشخیص 

8/9 میکروگرم بر لیتر به دست آمد.

اندازه گیری یون نقره در نمونه حقیقی
مقادیر  آزمون  برای   PDR لیگاند  با  جامد  فاز  استخراج  روش 
بسیار ناچیز نقره در نمونه حقیقی به کار برده شد و صحت و دقت 
آزاد  )دانشگاه  چاه  آب  بررسی،  این  در  کرد.  تأیید  را  روش  این 
اراک(، آب رودخانه )رضوان شهر(، آب دریای خزر، آب آشامیدنی 
)اراک(، فاضلاب صنعتی مس سرچشمه کرمان و فیلم رادیولوژی 

مورد بررسی قرار گرفت )جدول 2(.

در این روش چون سطح γ- نانوآلومینا بار مثبت دارد، توانایی 
جذب گونه هایSDS  با بار منفی در  pHهای پایین را نیز دارد. 
اگر غلظت فعال کننده سطحی در محیط، بالای حد بحرانی باشد 
منجر به تشکیل میسل می شود که در هنگام تشکیل، گونه های 
آلی را به دام انداخته و به صورت محلول در می آوردند. این عمل 
برای تغلیظ و جداسازی یون های زیادی مورد استفاده قرار می گیرد 

)شکل 13(.

پیش تغلیظ و اندازه گیری مقادیر ناچیز نقره با استخراج فاز   ... 

شکل 13 تجمع عناصر بر سطح نانوآلومینا

جدول 2 تجزیه نمونه حقیقی

1. Calibration 

 ،pH = 6 ،0/05 g = مقدارجاذب ،=]Ag+[ 1 mg l-1(
 ،1 ml = 10، حجم شوینده ml =حجم نمونه

)0/68 ml/min = 0/33، سرعت نمونه = ml/min سرعت شوینده

 

13 
 

 یقینمونه حق تجزیه 2جدول 

 شدهافتی Ag+مقدار  نمونه
  (µg.l-1) 

 شدهافزودهقدار م
)1-l(µg. 

 آب چاه
 دانشگاه آزاد اراک 

- 
71/48 
11/97 

1 
51 
111 

 آب آشامیدنی
-
79/45

73/94 

1 
51 
111 

 آب رودخانه
- 
89/46 
11/94 

1 
51 
111 

 آب دریای مازندران
- 
77/41 
41/92 

1 
51 
111 

 آب فاضلاب
 مس سرچشمه کرمان 

85/31 
14/77 
13/121 

1 
51 
111 

 فیلم رادیولوژی
93/42 
15/79 
85/87 

1 
51 
111 

 (1-lmg  1]=+Ag[ مقدارجاذب ،=  g 15/1 ،6 = pH ، 
 ، ml 1 =ه ، حجم شویندml11  =حجم نمونه

 (ml/min 68/1 =ه سرعت نمون ،ml/min 33/1 = ندهیسرعت شو
 

را  های پاایین pHدر  یبا بار منف  SDSیهاگونهجذب  ییتوانادارد، مثبت بار نا یآلومنانو -γچون سطح در این روش 

کاه در هنگاام    شاود یما سال  یل میتشاک باشد منجار باه    یحد بحران یط، بالایدر مح یسطح کنندهفعال. اگر غلظت دارد نیز

زیاادی   یهاا ونیا  یظ و جداسااز یتغل ین عمل برای. اآوردندیمرا به دام انداخته و به صورت محلول در  یآل یهاگونهل، یتشک

 (.13)شکل  ردیگیممورد استفاده قرار 
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                  M   

                
                  PDR   

 
                SDS     

 نایتجمع عناصر بر سطح نانوآلوم 13شکل 
 

 گیرینتیجه

 متفاوتع یت آن در صنایون نقره با توجه به اهمی گیریاندازهو  یظ، جداسازیش تغلیپ یک روش برایو توسعه  یطراح       

  ،مفیدک روش یتوسعه ، پژوهشن ی، هدف ابنابراین است. یاز اساسیک نی هانمونه بیشترون در ین یغلظت ا بودنکمو 

 رودانینبنزیدیلین آمینومتیل ید-5و4گاند یاز ل .بود متفاوت هاینمونهمقدار نقره در  بررسی ی، ارزان و ساده براپذیرگزینش

ن و یین روش در تعیا ییون نقره استفاده و کارایاستخراج  برای (SDS) سولفاتدودسیل سدیمنا و ینانوآلوم -γبر  شدهتثبیت

تا فاز جامد  شودمیسبب  SDSو  PDR گاندیبا ل نایسطح نانوآلوم کردناصلاح. شد تعیین حقیقی هاینمونهدر  ن فلزیوجود ا

  ییفاز جامد با صحت و دقت بالا نی. ایدآ وجودبه هنقر ونی گیریاندازهو  یجداساز ،تغلیظپیشبه منظور  یدیجد

 یکم ریواجذب به مقاد یفاز جامد برا کهآنجاییاز  .رود کاربهنقره  یحاودر نمونه  زیناچ ریمقاد گیریاندازه یبرا تواندمی

 .رودمیشمار ب زیستمحیطروش دوستدار  کی ،دارد نیازحلال 
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نتیجه گیری
و  جداسازی  تغلیظ،  پیش  برای  روش  یک  توسعه  و  طراحی 
اندازه گیری یون نقره با توجه به اهمیت آن در صنایع متفاوت و 
کم بودن غلظت این یون در بیشتر نمونه ها یک نیاز اساسی است. 
بنابراین، هدف این پژوهش، توسعه یک روش مفید، گزینش پذیر، 
ارزان و ساده برای بررسی مقدار نقره در نمونه های متفاوت بود. 
بر  تثبیت  شده  بنزیدیلین رودانین  4و5-دی متیل آمینو  لیگاند  از 
استخراج  برای   )SDS( دودسیل سولفات  سدیم  و  نانوآلومینا   -γ

یون نقره استفاده و کارایی این روش در تعیین و وجود این فلز 
نانوآلومینا  سطح  اصلاح کردن  شد.  تعیین  حقیقی  نمونه های  در 
به  جدیدی  جامد  فاز  تا  می شود  سبب   SDS و   PDR لیگاند  با 
منظور پیش تغلیظ، جداسازی و اندازه گیری یون نقره به وجود آید. 
این فاز جامد با صحت و دقت بالایی می تواند برای اندازه گیری 
مقادیر ناچیز در نمونه حاوی نقره به کار رود. از آنجایی که فاز جامد 
برای واجذب به مقادیر کمی حلال نیاز دارد، یک روش دوستدار 

محیط زیست به شمار می رود.
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Abstract: The method is based on the adsorption of silver on sodium dodecyl sulfate )SDS(-coated 
nano-alumina, which is also chelated with 4-dimethylaminobenzylidene rhodanine. The results 
displayed that adsorbent had the highest adsorption capacity for Ag in ions mixture system. Optimal 
experimental conditions including pH, adsorbent dosage, and contact time have been established. 
Langmuir and Freundlich isotherm models were applied to analyze the experimental data. The effect 
of foreign ions were studied. In batch system relative standard deviation )R.S.D, n=9( under optimum 
condition was obtained 1.54 % and detection limits 7.7 µg.L-1 )3Sb/m( were obtained. Different 
parameters such as, sorbent amount, eluent type, eluent volume, sample flow rate, and sample volume 
were determined for the preconcentration of metal ions with the sorbent in column system. Relative 
standard deviation )R.S.D, n=8( under optimum condition is obtained 2.35 % and detection limits 
8.9 µg.L-1 )3Sb/m( are obtained. This method is simple and sensitive for measurements of silver in 
water, soil, and real samples in batch and column systems.

Keywords: solid phase extraction, silver, modified Nano-alumina, 4-dimethylaminobenzylidene 
rhodanine
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