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 در پسابهای صنعتی توسط عامل (II)استخراج فاز جامد برای اندازه گیری مقادیر ناچیز کادمیوم

 آمینو پیریدین با طیف سنجی جذب اتمی شعله ای-2دار شدن نانو گرافن اکساید
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 چکیده

شناسایی گردید. (XRD) و الگوی پراش اشعه ایکس FT-IRدر این پروژه تحقیقاتی، ابتدا گرافیت اکساید، سنتز و با استفاده از روش های      

و  (XRD)و الگوی پراش اشعه ایکس  FT-IRهمچنین از گرافیت اکساید، گرافن اکساید سنتز و با استفاده از روش های طیف سنجی 

آن با استفاده از روش  آمینو پیریدین به روش رفلاکس عامل دار شد و شناسایی-9شناسایی گردید. سپس گرافن اکساید توسط   SEMتصاویر

-روش استخراج فازجامد، برای پیش تغلیظ واندازه انجام گرفت. از (XRD)و الگوی پراش اشعه ایکس SEM، تصاویر FT-IRسنجی های طیف

گیری اندازه. شد آمینوپیریدین استفاده-9 در نمونه های آبی به وسیله نانوگرافن اکساید عاملدار شده با( II) گیری مقادیرناچیز یونهای کادمیم

مقدارجاذب، مقدار و : عبارتند از که مؤثر بر استخراج پارامترهای .ای انجام گرفتسنجی جذب اتمی شعلهغلظت یونها درمحلول به روش طیف

به ازای یک ( II) میکروگرم کادمیم 920/2ماکزیمم ظرفیت جاذب. بهینه شدند...  و اثرسایرکاتیونها و pHنوع حلال شوینده، زمان استخراج، اثر

و انحراف  mg/L92-5/2محدوده خطی روش. میکروگرم بر لیتر بدست آمد20/1روش LODو مقدار 5/19فاکتورتغلیظ. گرم جاذب به دست آمد

 .بدست آمد %2/2استاندارد نسبی

 
 .گرافن اکساید، سنتز، عاملدار شدن، کادمیوم، استخراج فاز جامد :واژه های کلیدی

 

 . مقدمه1

به  توان یک تک لایه از گرافیت را جداکرد و آن راآندره گایم و کنستانتین نووسلوف از دانشگاه منچستر نشان دادند که می 9220ر اکتبر د     

ود آمد. ها را نیز تعیین نمود. بدین ترتیب در جامعه علمی فیزیک یک شگفتی به وجهای الکتریکی برخی لایهشکل دیگری تبدیل نمود و ویژگی

mailto:alimoghimi@iauvaramin.ac.ir
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 [های الکتریکی روی این تک لایه را منتشر کردندگیریاین دو محقق اندازه 9225. در جولای ]1 [تک لایه از گرافیت، گرافن نامیده شد این

9[. 

فیلیز سنکال و همکارانش بر روی سنتز جاذب پلیمری جدید واستفاده از آن در پیش تغلیظ کادمیم و کادمیوم در نمونه های آبی  9227در سال 

ادمیوم و ک اندازه گیری های جدید برای جذبی شد و به عنوان یک ماده و شناسایی، سنتزتیواوره سولفون آمیددر این کار، رزین ر کردند. کا

حجم شوینده ، مقدار رزین، زمان تماس، حجم نمونه اول و  pH :تجربی مانند . بهینه سازی شرایط مورد  استفاده قرار گرفت سرب در نمونه آب

بدست   202و   022بازیابی های فلز استفاده شد. در نتیجه  اندازه گیری مقادیر نا چیزی از برایطیف سنجی جذب اتمی  شعله ای  انجام شد. نهایی

 [.2شد ] غنی سازی و سربکادمیوم رای ب پیشنهادیو روش  آمد

و کادمیوم در آب مصرفی شهر یزد را با روش بهینه  محمد حسین سلمانی و همکارانش در دانشکده بهداشت یزد مقدار آرسنیک 1220در سال 

نمونه آب از شبکه آب آشامیدنی و آب مصرفی صنعتی شهر یزد را جمع  92از تعداد  .شده جذب اتمی کوره گرافیتی مورد بررسی قرار دادند

محلول های استاندارد تهیه و  .زه گیری انجام شودتثبیت گردید تا مرحله اندا 2آنها به کمتر از  pHنمونه ها به آزمایشگاه منتقل و .آوری کردند

درجه  9022و  1022دمای بهینه شده اتمی کردن آرسنیک و کادمیوم به ترتیب دستگاه جذب اتمی مجهز به کوره گرافیتی با آنها استاندارد شد.

و در دیگر  25/2±72/2و  22/9±21/2ترتیب  میانگین مقدار آرسنیک و کادمیوم برای آب آشامیدنی شبکه توزیع به .سانتی گراد به دست آمد

با توجه به نتایج حاصل از این پژوهش مقدار آرسنیک و کادمیوم  میکروگرم بر لیتر به دست آمد. 91/7±29/1و  07/0±29/1آبهای مصرفی 

 [.0روگرم برلیتر می باشد ] میک 5موجود در آب شرب شهر یزد کمتر از حد مجاز است و مقدار آنها در آبهای مصرفی صنعتی کمی بیشتر از 

مریم پیروزمند و همکارانش در دانشگاه آزاد اسلامی واحد شهرری میکرو استخراج مقادیر ناچیز کادمیوم از نمونه های آب و  1227در سال 

ادمیوم در غلیظ یونهای کمایع پخشی برای استخراج و پیش ت –در این کار روش استخراج مایع  .اندازه گیری با طیف سنجی اتمی را انجام دادند

نمونه آبی و اندازه گیری به وسیله اسپکتروسکوپی جذب اتمی شعله ای به کار برده شد. دی تیزون به عنوان لیگاند برای تشکیل یک کمپلکس 

غلظت  ،pHجمله  تخراج ازعوامل موثر بر اس .تا یونهای کادمیوم از فاز آبی به آلی استخراج شوند هیدروفوب با یونهای کادمیوم بکار گرفته شد،

میلی  12لیگاند، نوع و حجم حلال پخش کننده و استخراج کننده، زمان تعادل، اثر نمک و تداخل گرها بهینه شد. در شرایط بهینه با پیش تغلیظ 

میکرو گرم 12-222وده و منحنی تجزیه ای در محد %7/1، انحراف استاندارد نسبی  05، فاکتور غنی سازی ppb 00/1لیتر از نمونه حد تشخیص 

 [.5-29بر لیتر خطی بوده است. این روش برای اندازه گیری یونهای کادمیوم در نمونه های حقیقی آب بکار برده شده است ]

ده آلومینا اصلاح ش-ازودین و همکارانش در دانشگاه تهران برای پیش تغلیظ سرب و کادمیوم در نمونه های آب وگیاهی از نانو  9212ر سال د

اندازه ( FAAS)شعله ای جذب اتمی دستگاه و با  اسید نیتریک شستهمیلی لیتر  9فلزات با  به عنوان یک جاذب استخراج فاز جامد استفاده کردند.

. شوینده بود، سرعت جریان، حجم نمونه، مقدار جاذب و غلظت pHثر بر جداسازی و پیش تغلیظ فلزاتوم. پارامترهای مختلف گیری شدند

 نمونه ازمیلی لیتر 2/522با  و بودبر گرم  میلی گرم 0/10و 1/11به ترتیبو سرب کادمیوم برای ا اصلاح شده آلومین–ذب نانوهای جاظرفیت 

بار اندازه گیری  12انحراف استاندارد برای و برلیترمیکروگرم  17/2و  15/2به ترتیبو سرب کادمیوم حد تشخیص برای و  952غنی سازی فاکتور

( در نمونه های آبی از IIدر این پژوهش برای پیش تغلیظ و اندازه گیری مقادیر ناچیز یون های کادمیم ) [.29] بود درصد 9/2و  2/9به ترتیب
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در محلول های آبی به روش طیف  9Cd+ جهت بهبود عمل استخراج استفاده شد. اندازه گیری غلظت یونعامل دار شدن نانو گرافن اکساید 

 ای انجام گرفت.سنجی جذب اتمی شعله 

 بخش تجربی. 2

 دستگاه ها و وسایل مورد نیاز .2-5

ساخت کشور  CITIZENاز شرکت    202CYرقم اعشار مدل 2ترازوی دیجیتالی با دقت  AREX̦و همزن مغناطیسی مارک  رهیتراستیر     

Poland  مارک  دستگاه سانتریفیوژHettich و مدلA  29 TOFIX̦  دستگاهpH   متر مارکHANNA  22101و مدلHI  , دستگاه التراسونیک

(Ultrasonic Cleanerکمپانی )ELMA  دستگاه آون خلاء مدل ، آلمانMemertشیکر مدل ، ، ساخت کشور آلمانFanazmagostar ، دستگاه

گاه طیف دست،  Broker Tensorمدل  FT-IRاسپکتروفتومتر ، KYKYو ساخت شرک EM 2922، مدلSEMمیکروسکوپ الکترونی روبشی 

 دستگاه طیف سنجی پراش پرتو استیلن مورد استفاده قرار گرفت. –با سوخت هوا   Shinadzaو مارک  AA 072سنجی جذب اتمی شعله ای مدل

 .PHILIPSو ساخت کارخانه  PW 1222(مدل XRDاشعه ایکس )

 مواد مورد نیاز. 2-2

، Merckتری اتیلن تترا آمین ) تهیه شده از شرکت  ، (Merckپتاسیم کلرات ) تهیه شده از شرکت  ̦ ،( Merckگرافیت ) تهیه شده از شرکت      

مواد شیمیایی: تمامی اسید های مورد استفاده )اسید نیتریک، اسید سولفوریک، اسید استیک( از شرکت مرک بودند و دارای درجه خلوص تجزیه 

دارای خلوص تجزیه ای بوده و تهیه شده از شرکت مرک بوده اند. تری اتیلن تترا آمین به عنوان بودند. آمونیاک، کادمیم نیترات، سود  AGای 

 لیگند استفاده شده تهیه شده از شرکت مرک بوده اند.

 عامل دار کردن گرافن اکساید. 2-4

آمینو پیریدین توسط ترازو -9ازلیگاند  g9/2پس ریخته شده س  mL952گرم از نانو گرافن اکساید را توسط ترازو توزین کرده و داخل بشر  1/2     

دور در دقیقه در هموژنایزر  12222دقیقه با سرعت  22آب دیونیزه اضافه شده و به مدت  mL922توزین شده و داخل بشر ریخته شده و به مواد 

دقیقه تحت امواج التراسونیک با توان  22ت توسط ترازو توزین شده و به مواد هموژن شده اضافه شده و مواد به مد g9/2 KOHقرار داده سپس 

با توجه به  (.9و1رفلاکس شد و توسط آب و اتانول شسته و خشک  شد شکل ) C22°ساعت در دمای 90سپس به مدت  وات قرار گرفت. 102

 .[0]ن روی نانو جاذب جایگزین شده اندمشخص شده است که گروه های آمی IRطیف 

 
 اکساید. عامل دار شدن گرافن 5شکل 
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 آمینو پیریدین-2. عامل دار شدن گرافن اکساید با 2شکل  

 . نتایج و بحث4

 Cd+2استخراج و بازیابی . 4-5 

 pH= 0که در  ppm9/2از محلول  mL 52روش استخراج و بازیابی یون کادمیوم به وسیله گرافن اکساید عامل دار شده به شرح زیر می باشد:     

دقیقه توسط  15گرافن اکساید عامل دار شده به آن اضافه گردید. مخلوط حاصل را به مدت  mg5تنظیم شده را تهیه کرده و مقدار  Cd+2نسبت به 

در محلول سانتریفیوژ  Cd+2شسته شده و غلظت یون  M9اسید نیتریک  mL2همزن مغناطیسی همزده و سپس سانتریفیوژشده و در نهایت جاذب را با 

نمونه گرافن اکساید عامل دار شده آورده شده است.  FT-IR( طیف2پکترومتری جذب اتمی شعله ای تعیین گردید. درشکل)شده به وسیله اس

مربوط به گروه  cm1-9292و cm1-9252گرافن اکساید است و پیک های  OH، مربوط به گروه cm2002-1این نمونه نوارشاخص IR-FTدرطیف

مربوط به اضافه شدن گروه آمینی  cm1-1109است که در گرافن اکساید عامل دار شده پیوند زده شده است و پیک  2CHهای متقارن و نامتقارن 

آمینو پیریدین -9گرافن اکساید، ترکیب  IR-FTکاهش یافته است نسبت به طیف  cm1270-1در  O-Cهمچنین شدت  به گرافن اکساید است.

قرار گرفته  2000به خوبی در ناحیه  N-Hپیوند  قرار گرفته است و 1092حلقه در ناحیه  C=Nیوند روی گرافن اکساید سنتز شده باند شده است پ

قرار گرفته است و با توجه به نتایج به دست آمده مشخص است که این ترکیب به خوبی با گرافن اکساید  27/1555در ناحیه  C=Cاست و پیوند 

 باند شده است.

 
 گرافن اکسید عامل دار شده  FT-IR. طیف 4شکل
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 گرافن اکساید عامل دار شده  XRDپراش اشعه ایکس . 4-2

های مربوط به فاز ترکیب گرافن اکساید پیک مشاهده شده، باپیک XRDنشان داده شده است. درطیف  0این ترکیب در شکل XRDطیف      

اکساید باید انتظار پیک کوتاه را داشته باشیم که این مساله به خوبی در این طیف به طورکامل همخوانی دارد و با توجه به عامل دار شدن گرافن 

 وجود دارد و این به دلیل قرار گرفتن گروه های آمینی روی گرافن اکساید است.

 
 . الگوی پراش اشعه ایکس گرافن اکساید عامل دار شده3شکل 

 

 گرافن اکساید عامل دار شده  SEMتصویر . 4-4

دهدگرافن اکساید برروی سطح ساختار لایه یکنواخت و ورقه ورقه ای دارد وگروه عاملی روی نمونه نشان می SEMنتایج حاصل از تصویر      

نانومتر  51تا  92برابر نشان داده شده است. دارای شکل کروی با میانگین اندازه ذرات در حدود  0222و  1222،9222گرافن اکساید در بزرگنمایی

 (آورده شده است.5این ترکیب درشکل ) SEMشاهده شد. تصویرم

 
 

 آمینو پیریدین-2. تصویرمیکروسکوپ الکترونی جاذب گرافن اکساید عامل دار شده با 3شکل
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 بررسی نتایج بدست آمده بر روی نمونه های حقیقی. 4-3

، مقدار کادمیم در چند نمونه بودن روش روی نمونه های حقیقیرا ، به منظور بررسی قابل اجاینکه شرایط بهینه روش بدست آمد پس از     

میلی لیتر( مورد اندازه گیری قرار گرفت، در مرحله اول خود نمونه بدون افزایش مقدار  522مختلف از نمونه های آبی و بیولوژیکی در حجم حد )

 تگاه جذب قابل توجهی راتزریق شد که مشخص شد دسبه دستگاه  ( روش کار جذب و شستشو صورت گرفت وIIمشخصی از یون کادمیم)

مشخصی در واقع برای تعیین مقدار  ( مطابق روش ارائه شده تغلیظ و جداسازی انجام شد.II. در بار دوم با افزایش یون کادمیم)دهدنشان نمی

داده شده است. همچنان که دیده ( نشان 1)جدول دراستفاده شد. نتایج این آنالیز های آب از روش افزایش استاندارد ازکادمیم موجود در نمونه

های آبی مورد آزمایش مقدار بیشتری کادمیم وجود دارد ولی در نمونه آب نسبت به نمونه جاجروددر آب رودخانه  شود در نمونه های آبی،می

مونه ی پساب در ن دازه گیری کادمیم پی برد.قدرت پیش تغلیظ و ان توان به کارایی وقدار کمتری کادمیم موجود است، میری م آشامیدنی شهر

دازه گیری کادمیم تواند برای انمی صنعتی میزان قابل توجهی کادمیم یافت شد که با دستگاه جذب اتمی شعله ای بررسی شده است و این دستگاه

 در نمونه های آبی به کار رود.

 نتایج اندازه گیری کادمیم در نمونه های حقیقی .5جدول

میکروگرم کادمیوم  نمونه

 اضافه شده

 جذب اتمی)کوره( جذب اتمی)شعله(

 N.D N.Dالف 4 آب شهر

 43/23(3/5) 43/24(4/4)ب 44/24 

 43/53(4/2) 44/53(3/5) 4 آب رودخانه جاجرود

 44/24 (3/5)6/46 (3/2)32/43 

 45/36(2/5) 46/33(4/5) 4 پساب کارخانه رنگ

 44/24 (3/5)43/62 (2/2)53/62 

 53/43(3/5) 44/43(4/5) 4 پساب دانشگاه شهرری

 44/24 (6/5)46/33 (4/2)34/33 

نمونه سنتزی حاوی 

 Al+,Na2+,Pb2+Co,+3,یونهای

2+,Cu2+,Ca2+Ba   به غلظتµg  2/4 

4 N.D N.D 

 44/24 (5/5)62/43 (3/5)64/43 

 (.قابل تشخیص نیست)  Not Detectالف(

 مربوط به سه بار تکرار آزمایش است. RSDب( 

 

 



     

 

 

 35  1225، پاییز 12سال ششم، شماره                                                                              یمیمق 

 
( JQCS ) 

 نتیجه گیری. 3

 نیتوان به دست آورد.  بهتر یم ینکات جالب نیدیریپ نویآم-9عامل دار شده  با  دیمشخص کرد در مورد جاذب گرافن اکسا یمطالعات تجرب     

pH نیشود که راندمان استخراج فلز سنگیم یریگ جهینت نیچن قیتحق نیو راندمان استخراج مناسب است. از ا 0برابر با  ومیحذف فلزکادم یبرا 

 بودن روش و بالا ریو تکرار پذ یها در محلول دارد. با توجه به کم ونیکات ریدار جاذب و زمان اختلاط و حضور ساقو م pHبه  یبستگ ومیکادم

وجود دارد.  یآب یدر محلول ها ومیکادم ریحذف مقاد ایو  ظیتغل شیپ یبرا بیترک نیامکان استفاده از ا یابیبودن راندمان استخراج و باز

 شاتیمارسد با توجه به آزیم . به نظردینما یم دییرا تأ یعامل دار شده مورد بررس دیدر نانو گرافن اکسا ونیگرفته جذب  صورت شاتیآزما

وضوع م ندهیتواند در آیم استفاده نمود. یدر محلول آب ومیکادم یفلز یها ونیدر جهت حذف  یجاذب به خوب نیتوان از ایصورت گرفته م

و ورقه  کنواختی هیسطح ساختار لا یبر رو دیدهد گرافن اکساینمونه نشان م SEM ریحاصل از تصو جینتا باشد. یبررس یبرا یمناسب یقیتحق

نانومتر   51تا  92ندازه ذرات درحدود قرار گرفته و میانگین ا دیگرافن اکسا یاست بر رو ینیگروه آم یکه دارا یدارد و گروه عامل یورقه ا

دهد ینشان م کسیپراش اشعه ا یباشد، طبق الگویهامر بهتر م ینسبت به روش ها ریبا استفاده از روش استادن ما دیکسسنتز گرافن ا مشاهده شد.

 کم تر بوده است. طیدر مح ینشده و ناخالص دیاکس تیمقدار گراف
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