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Abstract:  

The tin(IV) complexes of bipyridyl ligands 1,4-bis(4-pyridyl)-2,3-diaza-1,3-butadiene (4-

bpdb) and 4,4'-bipyridine (4,4'-bipy)were prepared and characterized by 1H, 13C and 119Sn 

NMR, IR, and UV spectroscopies, single-crystal X-ray diffraction and elemental analysis. The 

prepared complexes were used as electroluminescence dopant materials to fabricate organic 

light-emitting diodes (OLEDs). The maximum emission peaks showed that a good correlation 

exists between the p-conjugation length of bipyridyl ligands and emission wavelength. 

Replacing 4-bpdb with the long π-conjugation length, 4,4'-bipy, resulted in red shifts in both 

absorption and fluorescence spectra and moderately enhanced the photoluminescence intensity 

and the fluorescence quantum yield. Moreover, the prepared complexes were used as 

electroluminescence dopant material to fabricate organic light-emitting diodes (OLEDs). 
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 مقدمه
به قطعات نورگسیل برای ساخت ابزارها و به علت نیاز بازار  

صفحات نمایش و استفاده روز افزون از دیودهای نورگسیل با نور 

یل غیر ی نورگسسفید اولین نسل دیودهای نورگسیل یعنی دیودها

. علی رغم اینکه دیودهای غیر آلی از آلی به وجود آمدند

ند ولی هزینه ساخت آنها بالا بود و روشنایی بالایی برخوردار بود

از نظراقتصادی مقرون به صرفه نبودند. از طرف دیگر طول موج 

نشری آنها قابل تغییر نبود و امکان طراحی و ساخت یک دیود با 

طول موج دلخواه وجود نداشت. از آن زمان تا کنون، کلیه تلاش 

ر طول امکان تغیی ها در جهت ساخت دیودهایی با هزینه پایین و

 . ]1[موج بوده است 

ساخت دیودهای نورگسیل آلی بسیار توجه به در سال های اخیر    

موادی که برای ساخت اینگونه مورد توجه قرار گرفته است. 

( رنگینه 1می شوند: دیودها استفاده می شوند به سه دسته تقسیم 

. ( پلیمرها3کمپلکس های فلزی کلیت شده  (2های آلی 

کمپلکس های فلزی به علت سادگی در سنتز، پایداری گرمایی 

بالا و نشر در ناحیه گسترده ای از طول موج ها، از اهمیت بالایی 

یون های فلزی که برای  تهیه کمپلکس  .]2[برخوردار هستند 

های فلزی جهت استفاده در ساخت دیودهای نورگسیل انتخاب 

از خود نشان  d-dانتقالات  د باید از دسته فلزاتی باشند کهنمی شو

ندهند. چون این انتقالات فلزی ممکن است درخواص 

ه بلومینسانسی لیگاند دخالت کرده و بازده آن را کاهش دهد. 

 تا به امروز آلومینیوم، بور، برلیم و روی همین جهت از یون های

تهیه کمپلکس های قلع جدید با مشتقات لیگاند هیدروکسی کینولین به عنوان پیش 

 ماده جهت تهیه دیودهای نورگسیل 

 
  الهام محمدی ، *عزت اله نجفی

 شیمیدانشگاه پیام نور مرکز زنجان، دانشکده 

 

 

 چکیده 

به منظور بررسی اثر استخلاف در لیگاندهای متصل به اتم قلع بر روی خواص نوری کمپلکس ها و استفاده از آن ها در ساخت دیودهای 

، [2Cl)-(HQ2SnCl]، [2(HQ)2SnCl]، [2HQ)-(Me2SnCl]هیدروکسی کینولین، -8نور گسیل، کمپلکس های از قلع با لیگاند 

[22Cl)-(HQ2[SnCl  2]و)2NO-(HQ2SnCl] سنتز و شناسایی شدند. طیف سنجی هایIR    وNMR   و آنالیز عنصری برای شناسایی

این کمپلکس ها به کار برده شد و نتایج نشان داد که کلیه این ترکیبات دارای ساختار متشابهی هستند. ساختار بلوری کمپلکس های 

[22Cl)-(HQ2[SnCl  2]و)2NO-HQ(2SnCl]  .ماکسیمم نوارهای نشری این ترکیبات نشان داد به وسیله پراش اشعه ایکس تعیین شد

هیدروکسی کینولین و طول -8که ارتباط خوبی بین ماهیت الکترون دهندگی  و الکترون کشندگی گروهای استخلافی بر روی لیگاند 

یش ماده در تهیه دیودهای نورگسیل نشان داد که این ترکیبات می توانند موج های نشری وجود دارد. استفاده از این ترکیبات به عنوان پ

 به عنوان لایه نشری در تهیه ادوات نوری استفاده شوند. 

 ؛ خواص نوری؛ ساختار کریستالی(IV) کمپلس های قلع؛ : دیود نورگسیل واژه های کلیدی
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تهیه کمپلکس هایی با خواص نوری بالا به طور گسترده در 

استفاده شده است. تعداد زیادی از این کمپلکس ها نیز در تولید 

 دیودهای نورگسیل استفاده شده اند. 

ندارند و روی به علت  dچون بور، برلیم و آلومینیوم الکترون های 

این نوع انتقالات را ندارد. این کمپلکس  10dآرایش الکترونی

توانند هم به عنوان لایه انتقال دهنده الکترون هم به  های فلزی می

عنوان لایه نشری به کاربرده شوند. برخلاف استفاده گسترده از 

ترکیبات فوق در ساخت دیودهای نورگسیل از کمپلکس های 

. اگرچه کمپلکس ]3[قلع کمتر در این راستا استفاده شده است 

نورگسیل را دارا  شرایط لازم برای ساخت دیودهای (IV)های قلع

 (d-d)انتقالات درون فلزی   (IV)می باشند. در کمپلس های قلع 

وجود ندارد که در خواص لومینسانسی لیگاند دخالت کرده و 

راندمان کوانتومی را کاهش دهد. با توجه به نکات بالا و شرایط 

الکترونی اتم قلع، بررسی خواص نوری کمپلکس های قلع و 

 یکار پژوهشساخت دیودهای نورگسیل در این  استفاده از آنها در

مورد توجه قرارگرفت. علاوه بر بررسی خواص نوری کمپلکس 

برروی خواص گروه های استخلافی های قلع به بررسی اثر 

 فتولومینسانسی و الکترولومینسانسی آنها نیز پرداخته شد

 بخش تجربی
 هیدروکسی-8با مشتقات   (IV)سنتز کمپلکس های قلع برای 

 2HQ)-(Me2[SnCl  (1) ،] 2(HQ)2[SnCl(2) [:کینولین

]2Cl)-(HQ2[SnCl (3 ،)]22Cl)-(HQ2[SnCl (4 ،)

]2)2NO-(HQ2[SnCl (5)  لیگاند هیدروکسی کینولین(HQ) 

میلی مول،  5/0( به یک محلولی از دی کلرید قلع )میلی مول1)

میلی لیتر دی متیل سولفوکسید افزوده شد.  10گرم( در  12/0

محلول به مدت دو ساعت در دمای محیط به هم زده شد و سپس 

محلول شفاف صاف شد. محلول جداسازی شده برای گرفتن 

بلورهای مناسب به روش تبخیر آهسته مورد استفاده قرار گرفت. 

بعد از یک هفته کریستال های زرد رنگ مناسب تشکیل 

  .وجداسازی شد

                                                           
1 - Indium tin oxide 
2-  poly(3,4-ethylenedi-
oxythiophene):poly(styrenesulfonate) 

س های مپلکتهیه دیود های نورگسیل با استفاده از ک

 تهیه شده

 ساختار کلی دیود های تهیه شده به صورت زیر می باشد:
 ITO/PEDOT:PSS(90 nm)/PVK:PBD: complex 

(80 nm)/Al(200 nm) 

لایه  1ITOبرای تهیه نمونه تمیز کردن سطح شیشه که به وسیله

نشانی شده است اولین مرحله می باشد. برای شتشو از حلالهای 

اد آلودگی های مو حلالتا بر اساس نوع مختلف استفاده می شود 

قبل از شستشو ابتدا شیشه  شود. جداآلی و معدنی از سطح لایه 

در محلول آب و مایع شوینده خوب شستشو داده می  ITOهای 

م این مراحل ضروری است زیرا شود. استفاده از دستکش در تما

وانند می تچربی ها و آلودگی های دست بسیار مستعد هستند که 

ها در محلول  شسته  ITO. بعد از این که را آلوده نمایند ITO سطح

قرار داده و در  مقطرشدند آنها را در ظرف در بسته حاوی آب 

هر چه  نگهداری می کننددقیق  15داخل آلتراسونیک به مدت 

 هتربن نگهداری درآلتراسونیک بیشتر باشد شستشوی سطح زما

و حلال های مورد استفاده در   ITOخواهد بود. ترتیب شستشوی 

دی کلرو  ،استون ،آب مقطر دی یونیزهعبارتند از: فرآیند شستشو

یل بعد از تکماست.  آب مقطر دی یونیزهو  استون، متانول، اتان

می گیرد تا باقیمانده  مراحل شستشو نمونه در داخل آون قرار

از خلل و فرج آن خارج شود. بعد از این نمونه  حلالمولکول های 

تا قبل از  آماده است تا لایه نشانی ها بر روی آن انجام گیرد.

ها در یک ظرف به دور از آلودگی گرد و غبار  ITOاستفاده، 

به عنوان لایه تزریق کننده  2PEDOT:PSS د.ننگهداری می شو

به صورت چرخشی برروی نمونه تهیه شده لایه  (HIL)3حفره

به صورت محلول در آب، آماده   PEDOT:PSS نشانی می شود.

. استفاده از این لایه موجب کاهش سد تزریق می باشدخریداری 

شده و تزریق حفره ها در ولتاژهای کاری پایین تر را امکان پذیر 

 نزدیک یک پلیمر رسانا دارای رسانندگی PEDOTمی کند. 

 PSS پلیمر دارد.جذب کمی در نور مرئی  و استS/cm 1000به

برای ایجاد حلالیت در آب به این ماده اضافه می شود. ضخامت 

3-  hole-injection layer 
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که به روش لایه نشانی چرخشی لایه نشانی   نانومتر است 100لایه 

 15نمونه در داخل آون قرار داده شده و به مدت سپس . می شود

  .می گیردقرار  C120˚دقیقه در دمای ثابت 

این عمل موجب تبخیر حلال شده و از سوی دیگر در میزان  

تحت هر شرایطی که از . سطح بسیار موثر است یکنواختی

یکنواختی و صاف بودن سطح کاسته شود تزریق بار به لایه های 

و  4PVK ،5PBDدر مرحله سوم   .بعدی مشکل خواهد شد

در دی متیل فرم آلدهید  100:40:10کمپلکس مورد نظر بانسبت 

حل شد و برروی نمونه لایه نشانی می شوند. بعد از لایه نشانی  

درجه در داخل آون قرار  C°80ساعت در دمای 1نمونه به مدت 

می گیرد. در مرحله آخر یک قطعه آلومینیومی به عنوان کاتد 

میلی بار قرار می گیرد.  8× 10-5برروی نمونه تهیه شده با فشار

PVK  به عنوان انتقال دهنده حفره وPBD  به عنوان انتقال دهنده

لیمر اولی پالکترون با هم یک محیط دو قطبی را ایجاد می کنند. 

و دومی مولکول کوچک است که هر دو با هم کار انتقال حامل 

ود شکه به عنوان رنگینه شناخته می  )کمپلکس قلع( به ماده سومی

نشان  1شکل  . ساختار کلی دیودهای تهیه شده دررا بر عهده دارند

 داده شده است. 

 
ضخامت و ترتیب لایه ها در دیودهای نور گسیل تهیه  -1شکل

 شده

 نتایج و بحث
در جهت بررسی اثر ساختار کمپلکس های قلع برروی خواص 

تهیه شدند که در  (IV)نوری آنها یک سری از کمپلکس های قلع

این دسته از کمپلکس های قلع کلیه فاکتورها به جز استخلاف 

های لیگاندهای کوئوردینه شده به اتم قلع ثابت نگه داشته شدند. 

هدف ازطراحی این  دسته از ترکیبات قلع  بررسی اثر استخلاف 

                                                           
4-  polyvinyl carbazole 
5 - 2-(4-biphenyl)-5-(4-t-butyl-phenyl)-1,3,4-

oxadiazole 

های لیگاندهای کمپلکس های قلع برروی خواص نوری 

 کمپلکس ها بود. 

( یکی از لیگاند هایی است که 2کسی کینولین )شکلهیدرو-8

خواص فتولومینسانسی بالایی دارد. کمپلکس های زیادی با 

فلزات عناصر اصلی و واسطه با این لیگاند گزارش شده است که 

از بین این کمپلکس ها تعدادی که فلز مرکزی آنها شرایط لازمه 

. ]4-9[ ند را دارد در ساخت دیودهای نورگسیل استفاده شده ا

کمپلکس های حاصله از مشتقات این   بررسی ها نشان داده که

  لیگاند خواص الکترولومینسانسی خوبی از خود بروز می دهند.

 
 هیدروکسی کینولین-8ساختار لیگاند  -2شکل 

( یکی از 3)شکل 6هیدروکسی کینولن -8آلومینیوم تریس 

ترکیباتی است که امروزه به طور گسترده در ساخت دیودهای 

. با توجه به پیشینه خوبی که ]10-12[نورگسیل استفاده می شود 

هیدروکسی کینولین در ساخت دیودهای -8کمپلکس های 

ه ما علاقمند ب کار پژوهشینورگسیل از خود نشان داده اند در این 

هیدروکسی کینولین شدیم.  -8سنتز کمپلکس های قلع با لیگاند 

هیدروکسی کینولین با استخلاف های -8بعلاوه، از لیگاند 

متفاوت برای بررسی اثراستخلاف ها بر روی خواص نوری 

کمپلکس ها و دیودهای حاصله از این کمپلکس ها استفاده شد، 

 ز این کمپلکس ها کنترل شود.به منظور اینکه طول موج نشری ا

 
هیدروکسی  -8ساختار کمپلکس آلومینیوم تریس  -3شکل 

 کینولن

6 -aluminum tris(8-hydroxyquinoline) 
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دروکسی هی شناسایی و بررسی ساختاری کمپلکس های

 کینولین از قلع

کلرید با مشتقات (II) همه کمپلکس ها به وسیله واکنش قلع 

در حلال دی  2به  1هیدروکسی کینولین با نسبت مولی -8لیگاند 

 (. 4متیل سولفوکسید در دمای اتاق تهیه شدند)شکل 

 
X=H, Y=H, Z=CH3 (1); X=H, Y=H, Z=H (2); X=Cl, 

Y=H, Z=H (3); X=Cl Y=Cl, Z=H (4); X=, Y2NO=H, 

Z=H (5) 

-8با مشتقات لیگاند ساختار خطی کمپلکس های قلع  -4شکل 

 هیدروکسی کینولین

انجام این واکنش ها نسبتا آسان می باشد و تغییر رنگ در مرحله 

انجام واکنش دلیل بر پیشرفت واکنش ها می باشد. همه ترکیبات 

تهیه شده از نظر گرمایی پایدار هستند. کلیه ترکیبات تهیه شده به 

ن به وسیله و جرمی و همچنی NMRو  IRوسیله طیف سنجی های 

کمپلکس های تهیه  IRآنالیز عنصری شناسایی شدند. در طیف 

و حضور  cm 3400-2500-1شده، غیبت نوار پهن در ناحیه

به طور  cm 460-1 در حدود O-Snارتعاشات مربوط به پیوند 

هیدروکسی -8لیگاند  7واضح نشان می دهد که پروتون زدایی

کینولین در مسیر کوئوردینه شدن لیگاند به اتم قلع صورت گرفته 

 است.

برای تعیین ویژگی های ساختاری کمپلکس های تهیه شده در 

 H NMR1این ترکیبات ثبت شد. طیف های  NMRمحلول، طیف 

این ترکیبات پیک های آلیفاتیک و آروماتیک مورد انتظار را با 

 Sn NMR119گانگی درست نشان دادند. اطلاعات انتگرال و چند

 (IV)در طی واکنش به قلع (II)این ترکیبات نشان داد که قلع

اکسید شده و اتم قلع در همه ترکیبات شش کوئوردینه می باشند. 

یون های مولکولی هر پنج ترکیب در طیف جرمی مربوطه شان 

                                                           
7-deprotonation 

هیدروکسی -8مشاهده شد و حضور دو مولکول از لیگاند 

نولین به وسیله طیف جرمی در ساختار کمپلکس ها تایید کی

گردید. مشابهت در اطلاعات اسپکتروسکوپی این ترکیبات، می 

 تواند دلیلی بر مشابهت ساختاری آنها باشد.  

دو نمونه از ترکیبات تهیه شده که بلورهایی با کیفیت بالا داشتند 

ی ت بلورشناستعیین ساختار شدند. اطلاعا  Xبه وسیله پراش اشعه 

 به صورت کامل همخوانی دارند.  NMRو  IRبا اطلاعات 

 HQ)-2(Cl2SnCl بلوریساختار 

ساختار مولکولی این ترکیب به وسیله پراش اشعه ایکس از تک 

  5شکل  این ترکیب به ترتیب درساختار مولکولی  .بلور تعیین شد

 نشان داده شده است.

 

 

 

 

 

 

  HQ)-2(Cl2SnClساختار مولکولی کمپلکس  -5شکل 

  HQ)-2(NO2SnClساختار بلوری 

از تک  اشعه ایکس ساختار مولکولی این ترکیب به وسیله پراش

نشان داده  6ساختار مولکولی این ترکیب در شکل  بلور تعیین شد.

 شده است.

 
  HQ)-2(NO2SnClساختار مولکولی کمپلکس  -6شکل 

بررسی خواص نوری کمپلکس های قلع با مشتقات    

 هیدروکسی کینولین-8لیگاند 
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خواص فتولومینسانسی این ترکیبات و اثر استخلاف های لیگاند 

هیدروکسی کینولین بر روی خواص فتولومینسانسی این  -8

 -8ترکیبات مورد بررسی قرارگرفت. با توجه به اینکه لیگاند 

 ومینسانسی بالایی دارد و ازهیدروکسی کینولین خواص فتول

طرفی در ساختار ترکیبات تهیه شده دو مولکول از این لیگاند 

وجود دارد. پس انتظار می رود که ترکیبات تهیه شده خواص 

فتولومینسانسی خوبی از خود نشان دهند. طیف فتولومینسانس این 

میلی ولتی  100بوسیله لیزر  nm 650تا 450ترکیبات از طول موج 

اندازه گیری شد. اندازه گیری  nm 405با طول موج برانگیختی 

نشان داده شده  7کمپلس های تهیه شده در شکل  8رنگ سنجی

است. به صورتی که نشان داده شده با تغییر گروههای استخلافی 

کشنده با گروه های دهنده رنگ کمپلکس ها به سمت طول موج 

تر جابجا می شود. طیف فتولومینسانس ترکیبات نیز در های بلند

نشان داده شده است. ماکسیمم نوارهای نشری نشان می  8شکل 

دهد که ارتباط خوبی بین ماهیت الکترون دهندگی و الکترون 

هیدروکسی -8کشندگی گروهای استخلافی بر روی لیگاند 

 کینولین و طول موج های نشری وجود دارد. پس در اینگونه

کمپلکس ها، طول موج نشری می تواند به صورت موفقیت آمیز 

به وسیله گروهای استخلافی تنظیم شود. نکته جالب اینکه، 

هیدروکسی  -8لیگاند  2استخلاف گروه متیل در موقعیت 

در  9کینولین باعث شده که طول موج نشری  یک جابجایی آبی

اینکه این  بهمقایسه با ترکیب بدون استخلاف نشان دهد. با توجه 

ترکیب خواص فتولومینسانسی خوبی را از خود نشان دادند، پس 

از این ترکیبات می توان در ساخت دیودهای نورگسیل استفاده 

 نمود.

 
کمپلکس های قلع با  10اندازه گیری کلرومتریک -7شکل 

 هیدروکسی کینولین-8مشتقات لیگاند 

                                                           
8-Colorimetric 
9 -blue shift  

 
قات مشتطیف فتولومینسانس کمپلکس های قلع با  -8شکل 

 هیدروکسی کینولین-8لیگاند 

بررسی خواص الکترولومینسانسی کمپلکس های قلع با 

 هیدروکسی کینولین-8مشتقات لیگاند 

به منظور مطالعه اثر ساختار ترکیبات برروی خواص 

الکترولومینسانسی دیودهای نورگسیل و برای اثبات استفاده از 

کمپلکس های تهیه شده در دیودهای نورگسیل، از کمپلکس ها 

برای ساخت دیودهای نورگسیل استفاده شد و خواص 

 الکترولومینسانسی آنها مورد بررسی قرار گرفت. 

لکترولومینسانسی نرمالایز شده ترکیبات قلع تهیه طیف ا 9شکل 

شده را نمایش می دهد. یک دیود بدون حضور کمپلکس های 

تهیه شده به منظور ثبت طیف الکترولومینانسی ترکیب 

PVK:PBD  و برای پیدا کردن ارتباط بین طیف های

و  PVK:PBD الکترولومینسانسی کمپلکس های قلع تهیه شده و 

 ص الکترولومینسانسی  ترکیب برای تشخیص خوا

PVK:PBطیف الکترولومینسانس دیود ساخته شده از ساخته شد .

PVK:PBD  یک نوار پهنی در ناحیه آبی از خود نشان داد. در

حالی که دیود های ساخته شده از کمپلکس های تهیه شده 

نارنجی  از خود نشان دادند. خواص  -نوارهایی را در نواحی زرد

ساخته شده ازکمپلکس ها به نوع استخلاف در نشری دیودهای 

کمپلکس ها وابسته است. ماکسیمم نوارهای الکترولومینسانس از 

طول موج های بلندتر به سمت طول موج های کوتاه تر جابجا می 

شود وقتی که استخلاف کمپلکس ها از الکترون کشنده به 

الکترون دهنده تغییر می کند. این تغییرات در هر دو طیف 

10-Colorimetric 
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الکترولومینسانس و فتولومینسانس مشابه می باشد. در طیف 

نسبت  11الکترولومینسانس، کمپلکس های قلع یک جابجایی قرمز

نشان می دهد. این  PVK:PBDبه طیف الکترولومینسانس 

جابجایی نشان می دهد که یک انتقال انرژی موثری در لایه نشری 

په شده دو اتفاق می افتد. خواص الکتریکی کمپلکس های قلع

نشان داده شده است. با اعمال  10در شکل  PVK: PBDداخل 

حفره به داخل لایه ها تزریق شده و دانسیته  –ولتاژ، الکترون 

افزایش می یابد. همانطور که مشاهده می شود در ولتاژ  12جریان

ولت، دانسیته جریان کمپلکس هایی با استخلاف الکترون  14

کشنده نسبت به کمپلکس هایی با استخلاف های الکترون دهنده 

بالاتر است. کمپلکس هایی با استخلاف الکترون دهنده نیاز به 

یک ولتاژ اعمالی بالاتری از کمپلکس هایی با استخلاف الکترون 

 پلکس هایی با استخلافکشنده دارند. ولتاژ اعمالی بالا در کم

الکترون دهنده باعث افزایش سد انرژی شده و از تزریق حامل 

 11های بار از الکترودها به داخل بستر جلوگیری می شود. شکل 

نمودار لومینسانس بر حسب جریان را برای دیودهای تهیه شده از 

هیدروکسی کینولین نشان -8کمپلکس های قلع با مشتقات لیگاند 

رتیب افزایش لومینسانس برای دیودها به صورت زیر می دهد. ت

 می باشد:

< Cl -/HQ2SnCl< /HQ 2SnCl< Me -/HQ2SnCl 

NO2-/HQ2<SnCl l2C-/HQ2SnCl 

اعتقاد براین است که عملکرد الکترولومینسانسی دیود ها مانند  

روشنایی و بازده نوری وابسته به انتقال انرژی و انتقال بار از 

PVK:PBD  طیف نشر  12به کمپلکس های قلع می باشد.  شکل

و طیف جذبی کمپلکس های قلع  PVK:PBDالکترولومینسانس 

به   PVK:PBDرا نشان می دهد. بین طیف الکترولومینسانسی 

عنوان میزبان با طیف جذبی کمپلکس های قلع به عنوان میهمان 

 مقداری همپوشانی وجود دارد. برطبق نظریه رزونانس انتقال

، سرعت انتقال انرژی متناسب  13دی پل فورئستر -انرژی دی پل

با انتگرال همپوشانی بین طیف های نشر دهنده و جذب پذیرنده 

، انتگرال همپوشانی بین طیف 12. برطبق شکل ]13[می باشد 

جذبی کمپلکس هایی با استخلاف های الکترون کشنده و طیف 

                                                           
11- Red shift 
12 -current density 

 کمپلکس های قلع بانشری میزبان بهتر از این همپوشانی با 

استخلاف الکترون دهنده می باشد. بنابراین انتقال انرژی ازمیزبان 

به کمپلکس های قلع با استخلاف الکترون کشنده و بدون 

استخلاف بهتر از این انتقال انرژی به کمپلکس های قلع با 

استخلاف الکترون دهنده خواهد بود. این موضوع می تواند یک 

 ینکه کمپلکس های قلع با استخلاف الکتروندلیلی باشد برای ا

 کشنده شدت الکترولومینسانس بالاتری دارند.

 
طیف الکترولومینسانسی کمپلکس های قلع با مشتقات  -9شکل 

 هیدروکسی کینولین-8لیگاند 

 
ولتاژ درکمپلکس های قلع با مشتقات  -نمودار جریان -10شکل 

 هیدروکسی کینولین-8لیگاند 

13 -Theory of dipole–dipole Forester resonance energy 
transfer 
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ولتاژ درکمپلکس های قلع با  -نمودار لومینسانس -11شکل 

 هیدروکسی کینولین-8مشتقات لیگاند 

 
 PVK:PBDهمپوشانی طیف نشر الکترولومینسانس  -12شکل 

-8و طیف جذبی کمپلکس های قلع با مشتقات لیگاند 

 هیدروکسی کینولین

 گیرینتیجه
هیدروکسی  -8نتیجه کلی ازبررسی اثر استخلاف های لیگاند 

ی نشان این بررس کینولین بر روی خواص نوری کمپلکس های قلع

هیدروکسی کینولین قلع پتانسیل خوبی  -8داد که کمپلکس های 

در تنظیم طول موج نشری دارند. خواص فتولومینسانسی و 

هیدروکسی کینولین قلع -8الکترولومینسانسی کمپلکس های 

های  فوابسته به خواص الکترون کشندگی و دهندگی استخلا

لیگاند می باشند. طول موج نشری کمپلکس های تهیه شده می 

تواند در رنج گسترده ای از طول موج ها به وسیله نوع گروه 

 استخلافی تنظیم شود.     
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Preparation of new 8-hydroxyquinoline complexes as precursor for the 

preparation of Light Emitting Diodes 

Ezzatollah Najafi*, Elham Mohammadi 

 

 Department of Chemistry, Payame Noor University (PNU), Zanjan 19395-3697, Iran 

  

Abstract:  

In order to investigate the effect of substituent group on the ligands attached to the tin atom on their 

optical properties and application of them in the fabrication of OLEDs, a series of 8-hydroxyquinoline 

complexes of tin, [SnCl2(Me-HQ)2] , [SnCl2(HQ)2] ،]SnCl2(HQ-Cl)2[ ، [SnCl2(HQ-2Cl)2] and 

[SnCl2(HQ-NO2)2], were prepared. The elemental analyses, IR and NMR spectroscopies data of 

aforementioned complexes revealed that prepared compounds have similar structure. Moreover, the 

molecular structure of two representative complexes, [SnCl2(HQ-2-Cl)2] and [SnCl2(HQ-NO2)2], were 

determined by single-crystal X-ray diffraction. Optical properties of 8-hydroxyquinoline complexes of 

tin demonstrated that a good correlation exists between the electron withdrawing and donating nature 

of the substituent group on the 8-hydroxyquinoline and emission wavelengths. Prepared compounds 

have been used as precursor in fabrication of OLEDs.  

Keywords: OLED, Tin(IV) complex, Optical properties, Crystal structure 
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 مقدمه
واکنش هنری که با نام نیتروآلدول نیز معروف است یکی از  

 تشکیل پیوندواکش های مهم در شیمی آلی است که منجر به 

این  شود.ها میها یا کتونها و آلدهیدآلکاننیتروکربن بین -کربن

ایی هشود و منجر به تولید ترکیبواکنش در حضور باز انجام می

ها الکلگردد و با نام نیتروروه عاملی فعال الکلی و نیترو میبا دو گ

دید از ج ها به ترکیب هایآلدولشود. تبدیل نیترونیز شناخته می

ها، لالکبه آمینویری، به ترتیب گطریق احیا، اکسایش و آب

روه گ بخش کوچکی از اهمیت این ها،آلکنو نیتروها نیتروکتون

توان ها میبرای تهیه نیتروآلدول. [1] دهداز مواد آلی رانشان می

از کاتالیزگرهای متفاوت در شرایط گوناگون استفاده کرد. از 

های نمک معدنی،توان به بازهای آلی و جمله این کاتالیزگرها می

های پروتونی و غیرپروتونی و آمونیوم چهارتایی، حلال

ا هاشاره کرد. معمولا در این واکنش های آلی فلزیکمپلکس

آلکان اضافی جهت پیش رفتن کامل واکنش استفاده مقدار نیترو

شود تراکم آلدولی رخ اد شود اما اگر از آلدهید اضافی استفمی

آید. اولین کاتالیزگری که دست میدهد و محصول جانبی به می

 در این واکنش مورد استفاده قرار گرفته، آلکوکسیدها و

وثر به عنوان روشی ملایم، می نیتروآلدول ها در حضور کاتالیزگر سزیم کربنات تهیه

 و با قابلیت انجام در مقیاس بالا

 

  نیلوفر پرنده خوزانی، *محسن مرادیان

 پست ؛73111313711تلفن: ؛  73111315338، جمهوری اسلامی ایران، فاکس: 78318دانشگاه کاشان، کاشان، شیمی آلی، دانشکده شیمی، گروه 
 m.moradian@kashanu.ac.irالکترونیک: 

 

 

یمی آلی است. ها در شترین واکنشترین و اصلیکند که یکی از کاربردیها از واکنش هنری پیروی میتهیه نیتروآلدول  : چکیده:
آلی فلزی ای هی پروتونی و غیرپروتونی ، کمپلکسهاحلال از کاتالیزگرهای مختلفی در شرایط گوناگون مانند بازهای آلی و معدنی،

یزگر لوان کاتاتحت حضور سزیم کربنات به عنده از مشتقات آلدهید و نیترومتان ها استفاده شده است. ما با استفانیتروآلدول یجهت تهیه
تا 57( و در دمای محیط و زمان بین %31-%33ها را با بازده بالا)( نیتروآلدولDMSOمتیل سولفوکساید )در دسترس و موثر در حلال دی

ذکور ن حلال برای واکنش متریهای به عمل آمده مناسبگری نیز استفاده شد اما با بررسیهای آلی دیدقیقه تهیه کردیم. از حلال 67
توان و می تها حائز اهمیت زیادی اسنیتروآلدول در مقیاس بالا نیز انجام شد. تهیهها سولفوکساید است. تهیه نیتروآلدول متیلحلال دی

 وسازیدر سنتز بسیاری از ترکیبات دیگر و در دارکرد. همچنین به عنوان پیش ماده  هااستفادهدر تهیه نیتروالفینگیری آب ها بااز آن
 استفاده فراوان می شود.

 

 نیتروآلدول، واکنش هنری، تراکم آلدولی، نیتروالکل واژه های کلیدی:

 

 .نیلوفر پرنده خوزانی  m.moradian@kashanu.ac.ir:٭محسن مرادیان 
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ست. اهیدروکسیدهای متنوع فلزی در محیط الکلی یا آبی بوده 

 (TMG) گوانیدینتترامتیل -3،3،1،1استفاده از بازهای آلی مثل 

ن نیز به عنوان هیدروفورااتر و تترااتیلهای دی، در حلال

ه است. ها معرفی شدیل نیتروآلدولجهت تشککاتالیزگری موثر 

وان باز آلی به عن مرپلیحتی متصل به یک هایی از گوانیدین مشتق

در این واکنش مورد بررسی قرار گرفته و مشخص شده است که 

ی توسعه[. 5-4] تواند استفاده شودزگر موثر میبه عنوان کاتالی

ها و های واکنش میان نیتروآلکانمحرک کاتالیزگرها و

 زیرا باید ازباشد، ز مورد تحقیق پژوهشگران میآلدهیدها، هنو

های جانبی جلوگیری شود و نیتروآلدول تهیه شود. از واکنش

و تولید زدایی محصول توان به آبهای جانبی میواکنش

شدن محصول  رماپینیتروآلکن، محصول تراکم آلدولی، 

( 1) رح) ط نیل اولیه و واکنش نف اشاره نمودآلدول با کربونیترو

) [1] . 

 

 مکانیسم واکنش نف -9طرح 

ر دها را به صورت موثر های پروآزافسفات آرنوهی از مشتقگر

تیم شد. لینیتروآلدول توسط ورکاد ارائه  های تشکیلواکنش

ن ( به عنواTHFهیدروفوران)در تترا (LiAlH₄) آلومینیوم هیدرید

و  آلدهیدهای آلیفاتیکها از کاتالیزگر جهت تهیه نیتروآلدول

ن، های متفاوتی مثل نیترومتان، نیترواتانیتروآلکانآروماتیک و 

ش هنری در محیط آبی نیز واکن .[6] رائه شده استنیتروپروپان ا

می کند حائز  نیاز به حلال آلی را برطرف شود. چونانجام می

تری  لستیبالینی و همکارانش با استفاده از اهمیت فراوان است. 

متیل آمونیوم کلرید به عنوان کاتالیزگر انتقال فاز و در حضور 

سدیم هیدروکسید و در محیط آبی، واکنش مذکور را ارائه دادند. 

شرایط بدون حلال نیز در ریزموج و با استفاده از آمونیوم استات 

پتاسیم هیدروکسید نیز مورد تحقیق و بررسی قرار  در حضور

 گرفته است. 

 

 بخش تجربی
 45/7میلی مول( و  1به مخلوطی از آلدهید انتخاب شده )

متیل سولفوکساید، میلی مول( در حلال دی 7لیتر نیترومتان )میلی

ضافه ا کربنات سزیممول درصد( کاتالیزگر  17گرم ) 73/7مقدار 

شده است. مخلوط نهایی در دمای محیط و استیرر قرار داده شده 

است. پیشرفت واکنش با کروماتوگرافی لایه نازک دنبال شد. بعد 

کلرومتان و آب ل شدن واکنش، استخراج با حلال دیاز کام

جهت خالص سازی محصول انجام شد که محصول با راندمان بالا 

 ( به دست آمد.31%-33%)

ل به نیتروآلدو هاییکی از مشتق طیفیمونه اطلاعات برای ن

ده در زیر آورده شنیتروفنیل( اتانول تهیه شده، -3) -1-نیترو-5نام 

 است.

M.PRep (oC) = 241-241; IR (KBr)  (cm-1): 4614, 4224, 

1584, 1584, 1461, 2411, 2461, 2154; 2H-NMR 

(CDCl3) δ (ppm):  4/25(2H; OH),  4/14(m, 1H; 

CH1NO1), 8/16(d, J = 1/5Hz, 2H; CHOH),  6/11(t, J = 

8 Hz, 1H; ArH), 65/6 (d, J = 1/6 Hz, 1H; ArH), 14/5 (d, 

J = 5, Hz, 1H; ArH),  5/44(s, 1H; ArH); 24C-NMR 

(CDCl4) δ (ppm): 15/15, 56/18, 212/24, 214/51, 

65/215 , 24/246 , 12/246 , 16/245  

 

 نتایج و بحث
ها به عنوان آلکانهنری، شامل افزایش نیتروواکنش 

ول این ست. محصنوکلئوفیل بر روی گروه کربونیل در آلدهیدها ا

نیترو  باشد. با توجه به این که گروهآلدول میواکنش ترکیب نیترو

یت های موقعی الکترون است باعث اسیدی شدن هیدروژنکشنده

 ا بازهای ضعیفیها به راحتی بشود. این هیدروژنآلفای خود می
وم های نوع سهمانند پتاسیم کربنات، سدیم کربنات و یا آمین

 منفی کنند. رزونانس بارجا شده و کربن نوکلئوفیل ایجاد میبهجا

کربن بر روی گروه نیترو، باعث پایداری آن شده و در نهایت به 

دانشمندان  دهد.فیلی انجام میی نوکلئوکربن گروه کربونیل حمله

ند این امتنوع و گوناگونی توانسته بازهایکنون با استفاده از تا

 ) ندآور دستبهآلدول را کنش را انجام داده و محصول نیترووا

 .(( 5) طرح
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 ی نیتروآلدولواکنش تهیه -2طرح 

 

 ی نیتروآلدول هابهینه سازی مقدار کاتالیزگر برای تهیه

-روآلدولی نیتیزگر در واکنش تهیهکاتالبهینه سازی مقداربرای  

یم کربنات را در واکنش ها، مقادیر مختلف از کاتالیزگر سز

اید سولفوکسمتیل مخلوط بنزآلدهید و نیترومتان در حلال دی

ی راندمان هر واکنش، بهترین میزان برای اضافه کرده و با مقایسه

خاب هینه شده برای کاتالیزگر انتبالاترین راندمان به عنوان مقدار ب

 ها آورده شده است.نتایج این واکنش (1) در جدول شد.

می توان دریافت که ( 1)با توجه به نتایج بیان شده در جدول 

 مول درصد می باشد.  17مقدار بهینه برای کاتالیزگر برابر 
 

 بهینه سازی مقدار کاتالیزگر در واکنش هنری- 9جدول 

 

 ردیف
مقدار کاتالیزگر 

 )مول درصد(

زمان 

 (دقیقه)

بازده 

 )درصد(

1 1 57 14 

5 3 57 55 

3 1 57 38 

4 8 57 11 

1 7 57 63 

6 17 57 38 

متان در مول نیترومیلی 0/8آلدهید، مول بنزمیلی 0/1شرایط واکنش: مقادیر 

در حضور مقادیر مختلف از کاتالیزگر سزیم متیل سولفوکساید و حلال دی

 کربنات در شرایط دمای محیط تحت واکنش قرار گرفتند

 

ی نیتروآلدول در حضور کاتالیزگر واکنش تهیه هینه سازی حلالب

 سزیم کربنات

ر های مختلف بپس از بهینه کردن مقدار کاتالیزگر، اثر حلال

روی واکنش مورد بررسی قرار گرفت که نتایج آن در جدول 

 آورده شده است.( 5)

ترین و مناسب (5)ل با توجه به نتایج گزارش شده در جدو

 سولفوکساید است. متیلبهترین حلال دی

 

 بر روی واکنش هنریبررسی اثر حلال  - 2 جدول

 

 حلال ردیف
زمان 

 )دقیقه(

بازده 

 )درصد(

 11 117 متانکلرودی 1

 53 147 تتراهیدروفوران 5

 31 111 استونیتریل 3

 17 157 اتانول 4

 57 157 اتیل استات 1

 57 151 استون 6

 38 57 میتل سولفوکساید-دی 8

مول نیترومتان در میلی 0/8مول بنزآلدهید، میلی 0/1شرایط واکنش: مقادیر 

های مختلف تحت مول درصد در حلال 10کاتالیزگر سزیم کربنات به میزان  حضور

 .واکنش قرار گرفتند

 

بعد از درک بهترین شرایط واکنش، با استفاده از برخی 

-یبهای مختلفی از ترکقسوبستراهای استخلافی آلدهیدها، مشت

 17زانیبه م کاتالیزگر سزیم کربناتآلدول در حضور های نیترو

سولفوکساید تهیه شدند. نتایج این  متیل در حلال دیمول درصد 

 آمده است. (3)بررسی در جدول 

های مشخص است که گروه( 3)باتوجه به نتایج جدول 

-ی آلدهید از جمله نیترو و هالوژنی موجود بر روالکترون کشنده

-روهگ شود و متقابلاًزایش بازده نیتروآلدول مربوطه میها باعث اف

وه کربونیل باعث الکترون دهنده با غیر فعال کردن گر های

 شوند.کاهش راندمان می
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 های مختلف آلدهیدهااستفاده از مشتق - 3 جدول

 
 ردیف

 مشتق بنزآلدهید
 زمان  

 (دقیقه)

بازده 

 )درصد(

1 

 

 57 38 

5 

 

 67 35 

3 

 

 31 31 

4 

 

 37 33 

1 

 

 31 31 

6 

 

 37 31 

8 

 

 47 35 

مول میلی 0/8 آلدهید استخلاف شده و مولمیلی 0/1 مقادیر شرایط واکنش:1

ه ب متیل سولفوکساید و در حضور کاتالیزگر سزیم کربناتدینیترومتان در حلال 

 دمای محیط تحت واکنش قرار گرفتند.مول درصد در شرایط  10میزان 
 

 گیرینتیجه
زیم تحت حضور س نیترومتانما با استفاده از مشتقات آلدهید و 

ی متیل دتالیزگر در دسترس ومناسب در حلالکربنات به عنوان کا

( %31-%33ها را با بازده بالا)( نیتروآلدولDMSOسولفوکساید )

ی قه تهیه کردیم. تهیهدقی 67تا 57و در دمای محیط و زمان بین 

 ها باتوان از آندارای اهمیت زیادی است و می هانیتروآلدول

وان ه کرد. همچنین به عناستفاد هاگیری در تهیه نیتروالفینآب

ه داروها تهیدر های دیگر و در سنتز بسیاری از ترکیب پیش ماده

ا هارائه شده برای تهیه نیتروآلدول شود. روشاستفاده فراوان می

ا بو  در مدت زمان کوتاه ،کم هزینه، روشی آسان، موثر ،کارامد

 .مقیاس های بالا استقابلیت انجام در 

 

 تقدیر و تشکر

ه ن که هموارجناب آقای دکتر مرادیا ماز استاد ارجمند و بزرگوار

های ارزنده ی خویش صبورانه بودند و با راهنمایی و دلسوز مشوق

 و سپاس را دارم. امریاری رساندند کمال احت ر این مهممرا د
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An efficient and scalable method for the synthesize of nitroaldoles using 

cesium carbonate as catalyst 

Niloufar parandeh khoozani, Mohsen moradian* 
Department of Organic Chemistry, Faculty of Chemistry, University of Kashan, Kashan, 87317, 

I.R. Iran Fax: 03155912397; Tel:03155913055; E-mail: m.moradian@kashanu.ac.ir 

 

Abstract: 

The nitroaldole compounds has been prepared via henry reaction that is one of the most 

important reaction in organic chemistry. Different catalysts in a variety of conditions such as 

organic and inorganic bases, protic and aprotic solvents, organometalillic compounds have been 

used to prepared nitroaldoles. It was used some of aldehyde derivatives and nitromethane in the 

presence of cesium carbonate as an convenient and available catalyst in dimethyl sulfoxide 

(DMSO) as an effective solvent in room temperature. The reaction was occurred between 20 to 

60 minutes to synthesize the nitroaldole as target molecule with excellent yield (95-99%). In 

order to investigate the reaction conditions, some of organic solvents were tested, but the most 

suitable solvent for the reaction is dimethyl sulfoxide. Also, the scalability of the reaction was 

checked (30 mmol of aldehyde as substrate) and the results was indicated that the nitroaldoles 

was produced perfectly without significant decreases in product yield. The henry reaction 

toward nitroaldoles is important and can be used in the synthesis of nitroolefins via dehydration 

process. Not only nitroaldoes used as primary substance in synthesize of other compounds but 

also they used to preparation drugs. 

 

Keywords: nitro aldole; henry reaction; aldol condensation; nitroalcohol 
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 :مقدمه
های یمرترین پللیفاتیک یکی از پر مصرفپلی استرهای آ 

ت فاند که با آبکای پزشکیپذیر در زمینهزیست تخریب

–کو –)لاکتیک پلی   PLGAشوند.های استری تخریب میگروه

ر طوتواند بمی آلیفاتیک و استر یک نوع پلی گلایکولیک اسید(

 ضرر وتبدیل شود و کاملا برای محیط بی 2COو  O2Hکامل به 

سازگاری  ای است که بعلت زیستماده PLGAغیرسمی است. 

های زیادی شود و در زمینهن معمولا در پزشکی استفاده میآ

 ،مواد تقویت استخوانهای پزشکی، بخیهمانند:  دارد کاربرد

از واحدهای PLGA  مهندسی بافت. ومواد مخدر میکروسپوس 

ه دو ب گلایکولیک اسید تشکیل شده و مونومر لاکتیک اسید و

 (2پلیمریزاسیون بازشدن حلقه ( 1شود: روش سنتز می

دن حلقه شروش پلیمریزاسیون باز .پلیمریزاسیون مستقیم مذاب

ب اضافی در سیستم دارد از جمله هیچ گونه آ ای زیادیمزای

و مونومرهای  ب نداردنیاز به روش های حذف آموجود نیست و 

 پلیمرهای خطی حاصل خواص کاملا متفاوتی دارند. حلقوی و

 است.سازی آن آسان بنابراین جداسازی محصول و خالص

محلول  مانند: پلیمریزاسیون مستقیم مذاب نیز مزایای دارد

گلایکولیک اسید( به روش تراکمی مذاب در حضور سیلیکا -کو-ی کوپلیمر پلی )لاکتیک تهیه

 سولفوریک اسید و سیلیکای اصلاح شده با کلرید قلع

 مریم شجاعی اصل، *محسن مرادیان

 .،دانشگاه کاشان ،دانشکده شیمی،گروه شیمی آلیکاشان 

یمرهای ترین پلیکی از موفق آلیفاتیک ترموپلاستیک و( یک پلی استر PLGAگلایکولیک اسید )-کو-پلی لاکتیک : چکیده:
لایکولیک اسید، پلی گ پذیر است. از میان طبقات مختلف پلیمرهای زیست تخریب پذیر مانند پلی لاکتیک اسید وزیست تخریب

ز این ویژگی می ده است. اجلب کرهای جذاب آن توجه فراوانی به خود دلیل ویژگیگلایکولیک اسید ب-کو–کوپلیمر پلی لاکتیک 
حفاظت از ( 3برای تحویل دارو  FDAو داروی آمریکا  تایید توسط اداره غذا (2ه زیستی و سازگاری با محیط زیست تجزی( 1توان به 

ختلف پزشکی در کاربردهای مهای تحویل دارو  تعامل بهتر با مواد زیستی و بعنوان سیستم (5مداوم  ( امکان انتشار4دارو از تخریب 
ولیک اسید در گلایک ها نام برد. در این پژوهش، کوپلیمریزاسیون لاکتیک اسید وسایر بیماری ، درمان سرطان ومانند واکسیناسیون

وی ر کرده و سپس این الیگومر برای اولین بار با کاتالیزگر قلع کلرید تثبیت شده بر  L-LA/GAاولین مرحله تولید یک الیگومر از
نهیه گردید. پلیمر تهیه   PLGAهمچنین سیلیکا سولفوریک اسید به عنوان بستر جامد و قابل بازیابی، پلیمر شده و بدین ترتیبسیلیکا و 

 NMR و FT-IR مر تهیه شده با استفاده از آنالیزهایو با افزودن دی اتیل اتر کریستاله شد. پلی شده در حلال کلروفرم حل شده
شدن آن توسط تکنیک های سنجش گرانروی و  له جرم مولکولی، دمای ذوب و نقطه شیششه ایه و خواص آن از جمشناسایی شد

TGA, DSC .مورد بررسی قرار گرفت 

 ، سیلیکا سولفوریک اسید، سیلیکا کلرید قلع، کاتالیزگر جامدگلایکولیک اسید–کو –پلی لاکتیک  واژه های کلیدی:

 

 اصل شجاعییم مر.  moradian@kashanu.ac.irm.یانمحسن مراد٭
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بشی تواند بر مشکلات در کنترل جناسیون با موفقیت میپلیمریز

با وزن مولکولی بالا  راPLGA ب و آحذف موثر  ،غلبه کند

همیت در سنتز این پلیمرها ا انتخاب کاتالیزگر توان تهیه کرد.می

 هانیرسمی نبودن آها سمی یا غزیرا اغلب کاتالیزگر زیادی دارد

املا از پلیمر سنتز شده ک را راثبات نشده و اگر نتوان کاتالیزگ

ی بهداشت خارج کرد استفاده از محصول توسط مراکز قانونی و

ا با ر غیرسمی یبه همین دلیل از کاتالیزگ شود.می محدود ممنوع و

قلع اکتانوات در حال حاضر پر  شود.سمیت کمتر استفاده می

دهای ن در کاربرزیرا استفاده از آ ر است.ترین کاتالیزگمصرف

 دارویی تایید شده است

 بخش تجربی
 مرحله ی اول تولید الیگومر: 

درصد لاکتیک اسید و  09محلول  از معینی ابتدا حجم

بالن ریخته و سپس چرخنده مغناطیسی   اسید درون گلایکولیک 

د رجه سانتی  169مناسب درون بالن قرار داده شد. دمای واکنش 

ب بالن به پمپ ساعت افزایش یافت. سپس در 6گراد به مدت 

خلا متصل و اعمال خلا انجام گرفت. بعد از اعمال خلا بالن 

 L-LAواکنش از حمام روغن خارج و یک الیگومر چسبناک از

GA/  رنگ به زرد متمایل به نارنجی تولید شد که رنگ آن از بی

 تغییر رنگ داد.

 مرحل ی دوم تولید پلیمر: 

ر کاتالیزگرهای سیلیکا سولفوریک اسید و کلرید قلع تثبیت شده ب

روی سیلیکا با الیگومر در بالن مخلوط شدند. مخلوط واکنش با 

درجه سانتی گراد به تدریج گرم شد.  189همزن مکانیکی تا دمای 

درجه سانتی گراد افزایش یافت آن را خلا کردند  189وقتی دما تا 

گلایکولید تولید و در  لاکتید و- Lو یک محصول چسبناک از 

پایان واکنش بالن از حمام روغن خارج تا خنک شود. پلیمر 

بدست آمده شکلی مشابه با عسل خوراک دارد. که به محض سرد 

شدن در محیط سفت و حالت صمغی داشت. سپس محصول 

بدست آمده در حلال کلروفرم حل شد و به آن دی اتیل اتر اضافه 

فید حاصل را فیلتر و خشک کردند و در نتیجه نمودند و رسوب س

PLGA .حاصل شد  

 

: رسوبی را که خشک شده در حلال کلروفرم PLGAخالص کردن 

حل شد و به آن دی اتیل اتر را اضافه کردند و رسوب داد و سپس 

 NMRرسوب را فیلتر و خشک کردند و جرم مولکولی آن را با دستگاه 

شد.  00/2220که جرم مولکولی آن و ویسکومتر اندازه گیری کردند 

 DSCبا دستگاه  Tgدمای انتقال شیشه ای  ,MT اندازه گیری دمای ذوب

 انجام شد

 نتایج و بحث
در طول واکنش به طور جزئی بر روی دیواره فلاسک واکنش 

بخاراتی تشکیل و پس از خنک شدن به طور طبیعی کریستال شد 

یل این حال تشک و بوسیله پمپ خلا مکش انجام گرفت ولی با

بخارها شدید و شدیدتر شد .برخی از کریستال ها برای تجزیه و 

برای تشخیص ترکیب آن ها و در نتیجه برای تعیین یک  تحلیل و

گلایکولید در دقیقه های  مناسب تر برای سنتز حذف شدند. مسیر

 Lو Dاول از واکنش حذف شد در حالی که مونومرهای دیگر

لاکتید نیاز به زمان بیشتری برای ذوب شدن داشتند و گلایکولید 

مذاب به حالت تعلیق در آمد تا اینکه مایع کامل شد .برای 

جلوگیری از پلیمریزاسیون ترجیحی گلایکولید یا تشکیل یک 

بلوک کوپلیمر نیاز به کارایی همزدن وجود داشت و یکی دیگر 

زیرا از وجود رطوبت اجتناب  از متغیرهای مهم استفاده از خلا بود

میکند که برای فرایند کوپلیمریزاسیون بسیار مضر است .مشخص 

کاهش یافته.  PLGAشد که در زمان های اول واکنش حلالیت 

 داری  PLGAپلیمری شده بود و  L-LA/GAسپس الیگومری از 

که با افزایش زمان واکنش  کمترین حلالیت در کلروفرم بود

در نهایت در کلروفرم حل  ره افزایش یافت ودوبا PLGAحلالیت 

شد. کوپلیمریزاسیون نقطه ذوب را کاهش میدهد بخصوص جایی 

که انواع مختلفی از واحدهای مونومر است. علاوه بر این اثر 

و اثر تابش بر روی نقطه ذوب اثر دارد . دمای  PLGAترکیب 

نها آانتقال شیشه ای و دمای ذوب این پلیمرها با وزن مولکولی 

 Tmکمتر از  Tgرابطه مستقیم دارد . البته علاوه بر اینکه تغییرات 

است ولی توزیع وزن مولکولی نیز بر آن اثر دارد و در دمای پایین 

تر از دمای ذوب، دمای واکنش اثر چندانی بر تخریب پلیمرها و 

هم چنین بر حداکثر وزن مولکولی آنها ندارد در حالی که برای 

اکثر وزن مولکولی مدت زمان زیادی لازم است از دستیابی به حد
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آنجایی که امکان انجام واکنش در مدت زمان طولانی وجود 

ندارد. دماهای بیش ازدمای ذوب برای واکنش پلیمرها پیشنهاد 

 میشود. 
  

 گیرینتیجه
آماده شدند.  L-LA/GAمجموعه ای از کوپلیمریزاسیون های از 

ی، دمای ذوب، دمای انتقال در این مورد حرارتی از هم جوش

قرار  PLGAشیشه ای، و بلورینگی به شدت تحت تاثیر ترکیب از 

با افزایش کسر مولی از واحدهای  PLGAگرفتند. دمای ذوب 

GA وقتی مقدار در کوپلیمر کاهش می یابد GA 39بیش از% 

آمورف تشکیل میشود زیرا بلوری شدن با  کوپلی استر باشد

کاهش میابد از طرف دیگر راسمیک شدن با  L-LAکاهش طول 

و  Tmترویج شد زیرا نقش مهمی در کاهش  GAاضافه کردن 

در کلروفرم  PLGAحلالیت  دارد.  PLGAبلورینگی مونومر از

بر طول  وابسته نبود اما عمدتا (LL) واحد L-LAبر طول متوسط 

با افزایش  کم میشود LGو با افزایش  (LG) واحد GAمتوسط 

کاهش میابد و  ابتدا حداقل در PLGAاکنش حلالیت زمان و

  L-LAو GAنتیجه از طول توالی از  سپس افزایش می یابد در

تبادل استری می تواند در طول پلیمریزاسیون اتفاق بیفتد و به 

 کاهش می یابد. L-LAو  GAترتیب طولی از واحدهای 
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Preparation of poly (lactic-co-glycolic acid) by a melt condensation method 

in the presence of silica sulfuric acid and silica modified by tin chloride  

Mohsen Moradian*, Maryam Shojaei Asl 

 

Department of Organic Chemistry, Faculty of Chemistry, University of Kashan, Kashan, 87317 

 

Abstract:  

poly lactic-co-glycolic acid (PLGA) is a polyester aliphatic thermoplastic and one of the most 

successful biodegradable polymers. Amon the various classes of biodegradable polymers such 

as poly lactic acid and poly glycolic acid, poly lactic –co-glycolic acid copolymer due to its 

attractive features, it has attracted a lot of attention. This feature can be 1) Biodegradation and 

environmental compatibility 2) approved by the FDA food and drug administration for drug 

delivery 3) protecting the drug from degradation 4) possibility of continuous publication 5) 

better interaction with biological materials and as drug delivery systems in various medical 

application vaccination, treatment for cancer and other diseases. In this lactic acid and glycolic 

acid copolymerization. In the first stage, produced an oligomer for the first time with a catalyst 

tin chloride stabilized on silica. As well as silica sulfuric acid as a solid and recyclable substrate, 

polymerized and so PLGA was prepared, the polymer prepared in the solvent of chloroform is 

dissolved and it was added to the diethyl ether of cristyle Polymer prepared using FT-TR an 

NMR analyzes and its properties including molecular mass, melting temperature and its glass 

point were investigated by viscosity measurements and TGA and DSC techniques.  

 

Keywords: poly lactic-co-glycolic acid, silica sulfuric acid, tin silica, solid catalyst 
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 مقدمه
امروزه یکی از مهم ترین عوامل مرگ و میر در جهان سرطان  

در  اهآنکارهای مختلفی برای درمان هرچند راه است.و آلزایمر 

سالم های نه تنها سلول هااما اغلب این روش، نظر گرفته شده است

منجر به مرگ یا آسیب زیاد به آن  بلکه ؛تحت تاثیر قرار داده را

 برای درماندر این بین استفاده از پیش داروها  ( .4-2د )شوها می

 خود اختصاص داده است. لزایمر و سرطان جایگاه ویژه ای بهآ

 از است ممکن که است دارو از شکلی Prodrug یا دارو پیش

 طریق از بدن در ولیکن باشد فعال فارماکولوژیکی لحاظ

 از .دشو تبدیل فعال داروی به آنزیمی یا شیمیایی واکنشهای

 ستی،زی فراهمی بهبود به میتوان داروها پیش طراحی اصلی اهداف

 یاختصاص داروها، اثرطول افزایش ، بیولوژیک غشاهای عبوراز

 جانبی عوارض و سمیت کاهش اثر، محل در داروها اثر ترشدن

 .کرد اشاره دارو حلالیت و پایداری بو، و طعم بهبود دارویی،

 در ، جذب از قبل است ممکن دارو به دارو پیش تبدیل مکانیسم

. گیرد صورت اثردارومحل در یا و جذب از بعد ، جذب هنگام

 نزیمیآ یا شیمیایی مکانیسمهای از دارو به دارو پیش تبدیل در

 ساخت نهزمی در مهمی پیشرفتهای اخیر سالیان در. میگردد استفاده

 در موجود عاملی گروههای برای پذیر برگشت زیست مشتقات

 یبرا ازاستری کردن مثال برای.  است آمده عمل به دارویی مواد

 چرب اسیدبر پایه ی کورکومین  از جدید یپیش دارو ارزیابیتهیه و 

 3نادیا فتاحی ،*2علی رمضانی، 1مرتضی ایوبی

 گروه شیمی، علوم پایه ، دانشگاه زنجان -1

 دانشگاه زنجانگروه شیمی، علوم پایه ،  -2

 گروه شیمی، علوم پایه ، دانشگاه زنجان -3

 

 

 

  ه:چکید

 راهمیف بهبود در دننتواچرب میداروهای اسید  پیش استفاده از پیش داروها است.،مباحث در دارو رسانی  ترین مهم از یکی امروزه

یای ویژه چرب به تنهایی مزا اسیدهایاز این رو  .دنبسزایی داشته باشداروها نقش  هدفمند شدن و یبیولوژیک غشاهای عبوراز زیستی،

 داشته یمناسب فعال جایگاه که یاسیدهای چرب از استفاده میان این د. درنرسانی هدفمند داردارو  برایدارو  جذب افزایش ای از قبیل

. سنتز مزدوج شدگی اسید چرب به کورکومین با کمک واکنش های استری دنباشند نقش موثری در طراحی و سنتز پیش داروها دار

ربی دوست چ هایودار پیشکردن برای گروههای هیدروکسیل و بوسیله واکنشگرهای )کربودی ایمید ها( برای کربوکسیل است. 

آلزایمر  لمثکه نقش مهمی در بهبود و درمان بیماری هایی می شوند؛  دارو انتقال تسهیل درو  دارو اثر طول افزایشکورکومین باعث 

 و سرطان دارد.

 اسیدهای چرب ی ،دوست چربی مزدوج شدگی ،، کورکومین، پیش داروها واژه های کلیدی:
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 کربودی ایمید ها برای واکنشگرهایاز  و هیدروکسیل گروههای

در یار گسترده بستحقیقات  بنابراین. گرددمی استفاده کربوکسیل

یاراین بیمآثار ی یافتن راههایی در راستای کاهش همه علوم برا

 دارو رسانیت. در حال انجام اس درمان سطح افزایش میزانو ها 

ه در سالک است ییها از پیشرفتاز پیش داروها  با استفادهبه مغز 

مزدوج کردن  .(7-5) بوده استمورد توجه محققان های اخیر 

باشد.  (Biocompatible)زیست سازگار  ترکیبات باید بهو، دار

مانند  فعال غز و عبور از غشای بیولوژیکیبه م پیش داروهاارسال 

در محل  داروآزاد سازی و در نهایت  )سد خونی مغزی(

ارض عو که نباید هیچگونه ای باشدید به باهای سرطانی سلول

 . جانبی از خود نشان دهد

 ریزوم از که است گیاهی ترکیب( Curcumin) ینکورکووم

 مطالعات .شودمی استخراج (CurcumaLanga) زردچوبه گیاه

 از پیشگیری و درمان در ترکیب این که دهندمی نشان بالینی

 مر،آلزای عروقی،قلبی هایبیماری قبیل از التهابی هایبیماری

 متابولیک، سندرم ،2 نوع دیابت چاقی، روماتوئید، آرتریت

 ت،برونشی آسم، کلیوی، مزمن نارسایی سرطان، پانکراتیت،

 هایولسل تخریب با که هایی بیماری) نورودژنراتیو هایبیماری

 در چنین هم است، موثر گوارشی اختلالات و( همراهند عصبی

 را خمز ترمیم و داشته بسزایی نقش پوست و چشم کبد، سلامت

 .کندمی تسریع

به دلیل حلالیت کم در آب و عبور کم آن از اما این ماده  

آن در  زیستی فراهمیمغزی و در نتیجه ضعف در  -سد خونی

تفاده ها اسنمی تواند به طور گسترده در درمان بیماریمحیط بدن، 

برای رفع این مشکل در بسیاری از تحقیقات از کانژوگه ی  .شود

 .سازگار با کورکومین استفاده نموده اندمواد زیست 

مزدوج کردن با اسید  ،پژوهشییکی از این تحقیقات  

از  . یکیشودمزدوج  نیز کورکومینبا تواند که میها است چرب

 ،این منظور استفاده شودبرای  تواندکه می ییهاچرباین اسید

در  اریزیست سازگ استاریک اسید است که به علت خاصیت

ک استاریاسیدچرب  فراوانی دارد.ی کاربرد کو پزش داروسازی

 یلهیدروفمل عا ،یک بخششده است.  بخش متشکل وداز  اسید

ک اسیدی است و بخش که دارنده ی گروه عاملی کربوکسی

نی کربهیدرولیپوفیلی آن است که از زنجیره ی  دنباله ی یگر،د

 .است عاشبا

 سرعت اب حال این با است، پایین ترکیب فراهمی زیستی این 

 قدارم به و شود می جذب و شده نژوگهاک هاچرببالایی با اسید 

 هک اند داده نشان مطالعات. گیردمی قرار مغز اختیار در کافی

 در آن سریع ساز و سوخت و ضعیف جذب دلیل به کورکومین

 .دارد یپایین بسیار یبیولوژیک دسترسی قابلیت کبد و روده دیواره

مواد  از که است این ملاحظه قابل رویکردهای از یکی بنابراین،

رای زیست مزدوج کردن با ب پذیر تخریب زیستمناسب 

 (.8) کنند استفاده خود سلولی جذب افزایش برای کورکومین

سنتز پیش داروی چربی دوست کورکومین ما به  قاله،م این در

 .خواهیم پرداخت آن سلولیجذب افزایش  به منظور

 
 

 بخش تجربی

 ها  روش و هامواد دستگاه و لوازم

 Jasco 6300 FT-IR spectrometer قرمز مادون طیف

1 .شد گیری اندازه( KBR قرص)
H 13 و

Cطیف NMR طیف با 

 مورد مگاهرتز 5/22 و 252 در BRUKER Spectrospin سنج

 Analytical) در UV-Vis جذبی پرتو طیف .گرفتند قرار سنجش

Jena-Specord 205) شد آماده. 

DCC :به) ایمید( کربودی هگزیل سیکلو دی-)ان،ان 

-N,N'-Dicyclohexylcarbodiimide) ، DMAP: 4: انگلیسی

-4: انگلیسی به) آمینوپیریدینمتیلدی

Dimethylaminopyridine) ،4SO2Na  سیلیکاژل، بدون آب ،

 مواد مامی،اتانول و دی کلرو متان و ت %37اسید هیدوژن کلرید 

 دهش خریداری مرک شرکت از تحقیق این در حلالهای و شیمیایی

 .اند گرفته قرار استفاده مورد مجدد سازی خالص بدون و
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 سنتز:

 تریاس واکنش استفاده از با کورکومین و استاریک اسید

( مول میلی 1/1) ،اسید استاریک (مول میلی 1) .نددش نژوگهاک

DCC متیل دی-4 از (مول میلی 1/2) کاتالیزوری مقدار به و 

 دی کلرو متانمحلول  (لیتر میلی 12)در  (DMAP) آمینوپیریدین

 در کورکومین از (مول میلی 5/2)با اضافه  د وندهواکنش می

ساعت قرار  24به مدت  تحت شرایط همزن مغناطیسی اتاق دمای

 رفیلت با استفاده از (DHUوره )هگزی ا دیسیکلو-N، N. می گیرند

 سیدا کلریک اسید (لیتر میلی 12)ضافه کردن ا و با می شود خارج

که در فاز آبی باقی مانده است  (DMAP)و جدا سازی نرمال  1/2

 ولفاتس با اضافه کردن سپس. کنیمخارج می با قیف دکانتررا 

 ناخالص ، محصولفیلتر سولفات سدیم آب به فاز آلی و بی سدیم

 کاهش تحت خلامحصول حلال در نهایت . جدا سازی شد

 اتیلا حلال ببا استفاده از روش کروماتوگرافی ) پلیت ( و  یابدمی

 این امتم .محصول را خالص سازی می کنیم پترولیم اتر-استات

 .ندا شده مشخص آنها طیفی های داده از جدید ترکیبات

 

 نتایج و بحث
و کورکومین در دمای  DMAP و DCCاستاریک اسید با مخلوط 

استاریک اسید با کورکوومین اسید چرب اتاق، مشتق مزدوج شدگی 

 کند.را تولید می

 

IR Stearic acid (KBr, cm-1): 2905, 2845, 1701, 

1304, 1431, 935, 720 

IR Curcumin (KBr, cm-1): 3507, 3360, 1629, 1605, 

1508, 1428, 1290, 1206, 1025, 926, 807, 467 

IR St Acid-Cur-DHU (KBr, cm-1): 3340, 2917, 

1819, 1762, 1704, 1617, 1572, 1509, 1465, 1368, 1251, 

1129, 1022, 1206, 970, 720, 634 

IR St Acid-Cur (KBr, cm-1): 3360, 2917, 2849, 

1762, 1629, 1509, 1466, 1383, 1087, 969, 799, 721, 468 

 

یب به ترتبه طیف نشان داده شده،  ( با توجه1)شکل  IRطیف 

استاریک اسید مزدوج شده با -کورکومین -اسید )استاریک

استاریک اسید مزدوج شده با  -کورکومین به صورت ناخالص

 cm-1 پیک مشاهده شده در ناحیه ؛(کورکومین به صورت خالص

( استاریک اسید c=oمربوط به ارتعاشات کششی کربونیل ) 1265

است در مزدوج شدگی آن این ارتعاشات تبدیل به اتعاشات 

در طیف مربوط به  cm 1723-1 استری شده است که در ناحیه

دیگر مشخصه های استری شدن میاز شود. استری مشاهده می

( o-cکه مربوط به ) 1383و cm 1287-1های ناحیه توان به پیک

از مشخصات اثبات این مزدوج شدگی  کششی است اشاره کرد.

 cm 3322-1 (کششی در ناحیهOHتوان از کاهش شده پیک )می

از شدت آن کاسته در مزدوج شدگی که  رکومینوکمربوط به 

. دلایل خالص بودن مزدوج شدگی همان اشاره نمود استشده 

جود کنید وطور که در طیف مربوط به سنتز ناخالص مشاهده می

 ودــوج ( که در آناورهسیکلوهگزیل( )دیDHU)های پیک 

 بدین .کندمی ثابت ترکیبدر  را( NH) که cm 3342-1 پیکهای

 cm-1 ترتیب با انجام فرایند خالص سازی حذف پیک در ناحیه

 کنیم. مینرا مشاهده  3342
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 (کورکومین=Cur( )اسید استاریک =St Acid) FT-IR طیف 9شکل 

(St Acid-Cur-DHU =اب اسید استاریک با شده مزدوج کورکومین 

 با شده مزدوج اسید استاریک=  DHU( )St Acid-Cur ناخالصی وجود

 (خالص صورت به کورکومین

 H NMR1طیف 

دارد که نشان  ppm 87/2یک سیگنال در  H NMR1 در طیف

استاریک اسید  3CHآلیفاتیک گروه  های دهنده ی هیدروژن

 shield. هیدروژن به دلیل که به صورت تریپلت آمده است است

بودن در فرکانس پایین یا به عبارتی میدان بالا ظاهر شده است. از 

 2CH فاتیکآلی های هیدروژن ppm 1-62/1طرفی در ناحیه 

که هیدروژن کربن به  کنیماستاریک اسید را مشاهده می

در  شده است. deshieldکشیدگی که کربونیل ایجاد کرده کمی 

نیلی یهیدروژن وهیدروژن های آروماتیک و  ppm 2-8ناحیه 

deshield کنیدشده ی کورکومین را مشاهده می. 

 
 شده با کورکومین زدوجمد استاریک اسی H NMR1 طیف 2 شکل

 NMR C31طیف 

کربن انتهایی استاریک اسید را  سیگنال ،C NMR13در طیف 

 کنیم.مشاهده می ppm 22-42در ناحیه بودن  deshieldبه دلیل 

 را داسی استاریک الیفاتیک های کربن 88/55 ناحیه در همچنین

 .میکنیم مشاهده شاخه تک صورت به

 مربوط به کربن های آروماتیک هستند. ppm 121-123 ناحیه

ظاهر شده  ppm 172کربونیل استری در ناحیه پیک مربوط به 

 .شده با کورکومین است مزدوج داست که مربوط استاریک اسی

 
 شده با کورکومین استاریک اسید مزدوج C NMR13 طیف 3 شکل
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 UVطیف 

 هشد حل اتانول مانند مناسب حلال یک درکه  کورکومین

 تا 352 موج طول محدوده در را یشدید جذب( 4 شکل) است

طیف  .دهد می نشان نانومتر 422 در جذب حداکثر با نانومتر 552

UV محصول، دارای یک طول موج بیشینه در nm 428 است . 

ماتیک و انتقالات از نوع وآراین موار جذبی مربوط به سیستم 

π→π*  ج سیستم مزدو مولکولاست که به دلیل طولانی بودن

، مقدار طول موج جذبی مشاهده شده کاهش )در استاریک اسید(

 رالکترونی را تغیییافته است. زیرا مزدوج شدن تراز های انرژی 

را کاهش افزایش  LOMOو HOMOدهد و اغلب فاصله می

 دهد.می

 
 St( )کورکومین=Cur( )اسید استاریک= UV (St Acid طیف 4شکل 

Acid-Cur  =خالص کورکومین با شده مزدوج اسید استاریک) 

 

 

 گیرینتیجه

پیش دارو های  ی ازمشتق جدیدما یک در این مقاله، 

 ردنک استریبر اساس واکنش های  .کردیمکورکومین را معرفی 

ی ج شدگبرای مزدو( ها ایمید کربودی) واکنشگرهای بوسیله

 از رعبو زیستی، ویژگی فراهمیتا بتوان  ،گرددمی استفاده

را  نکورکومیداروی  اثر ترشدن اختصاصی بیولوژیک، غشاهای

 .مبهبود دهی

ار سنتز شده تساخ C NMR13, H1و  IRآنالیزهای از طریق  

و فعالیت بیولوژیکی این پیش دار هایشناسایی کردیم. تسترا 

 در جریان و در حال پیشرفت است.
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acid 

Morteza Ayubia, Ali Ramazani*b, Nadia Fattahic 

 

 a Department of Chemistry, University of Zanjan, Zanjan, Iran  

b Department of Chemistry, University of Zanjan, Zanjan, Iran 

c Department of Chemistry, University of Zanjan, Zanjan, Iran 

Abstract:  

Today, the use of prodrugs is one of the most important Topics in drug delivery. Fatty acid pre-

drugs can be a great role in improving bioavailability, passing biological membranes and 

targeting drugs. Therefore, fatty acids alone have special advantages such as increased drug 

absorption for targeted drug delivery. Meanwhile, Using of fatty acids have active substitution, 

have effective role in design and synthesis of Prodrugs. The synthesis of conjugation of fatty 

acid to curcumin is by the reaction of sterilization for hydroxyl and by reactants (carbodiimides) 

for carboxylic acid. Curcumin Lipophiles prodrugs cause increasing drug duration and 

Facilitating drug transfer, that have important role in improving and treatment diseases like 

Alzheimer's and cancer. 

Keywords: Prodrug, curcumin, conjugation, lipophilicity, fatty acids 
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 مقدمه
 حیات ادامهاست و  انسان غذایی منبع ترینمهم آب 

 یفیتک که است نیاز بنابراین. است وابسته آن بهموجودات زنده 

 هایفاضلاب از ناشی جانبی عوارض و زیرزمینی و سطحی هایآب

 دارویی ترکیبات امروزه .]1[قرارگیرد توجه مورد آن به شده وارد

 هایراه از شودمی شامل را هامیکروآلودگی از جدیدی دسته که

 و یخانگ هایفاضلاب دارویی، صنایع فاضلاب جمله از مختلفی

 مواد اولین .]2[شودمی ها آب وارد حیوانات پرورش مزارع

 هاسایرآلاینده اندازه به زیست،محیط آلودگی لحاظ از دارویی

 اب اخیر دهه در ولی ندارند قدمت هاکشعلف و هاکشآفت مثل

 توجه دارویی، مواد تولید افزایش و دارو از استفاده افزایش

 از .]4،3[است کرده جلب خود به را زیستمحیط متخصصان

 در .باشندمی هابیوتیک آنتی امروزی پرمصرف داروهای جمله

 امروزه هک هستند داروهایی مهمترین از یکی هابیوتیکآنتی واقع

 رب علاوه هابیوتیک آنتی. اند شده سبب را هاانسان سلامتی

 نیز گیاهان و حیوانات درمان در انسان برای دارویی مصارف

 به هانآ ورود سبب داروها این گسترده مصرف. دارند کاربرد

 از است ممکن هابیوتیک آنتی .]5[گرددمی طبیعی اکوسیستم

پلی اورتان اصلاح های آلوده با استفاده از فومحذف داروی سولفامتاکسازول از آب

 اسيد فسفریک( هگزیل اتيل-2) پایهشده با 

 2زهرا شمسی ،1زنگنهعبدالحسین پری ،1عباسعلی زمانی ،1*مینا فضلی

 دانشگاه زنجان علوم، دانشکده زیست، محیط علوم گروه -1

 زشهید مدنی آذربایجان، تبری دانشگاه علوم، دانشکده شیمی، گروه -2

روزه ام .استکه متاسفانه امروزه به خاطر ناآگاهی جوامع در حال آلودگی  استازمهمترین سرمایه های بشری ب یکی آ .:چکيده
که از  تندهسها ازجمله دارو های پرمصرف امروزی آنتی بیوتیک .شودها را شامل میترکیبات دارویی دسته جدیدی از میکروآلودگی

 پایهه با اورتان اصلاح شداز فوم پلی در کار حاضرسعی شدکه .دجمله می توان به سولفامتاکسازول که کاربرد زیادی دارد اشاره کر
 آبی آلوده استفاده شود. بدین منظورهای از محلول( برای حذف داروی سولفامتاکسازول DEHPAریک اسید )اتیل هگزیل( فسف-2)

 محلول pH (،گرم بر لیترمیلی1-111) اثر غلظت اولیه دارو ته برای بررسی پارامترهای مختلف از جملهناپیوس به روش ییهاآزمایش

ول با سولفا متاکسازبرای حذف داروی  بهینه شرایط . نتایج حاصل نشان داد کهانجام گرفت ( و زمانگرم1-11(، مقدار جاذب )1-11)
دقیقه و  41غلظت اولیه ، زمانمحلول در متانول،  DEHPA( مولار1گرم فوم پلی اورتان اصلاح شده با) 5استفاده از  درصد01راندمان

 باشد.می pH= 5در 

 (DEHPAاتیل هگزیل( فسفوریک اسید )-2) پایه، حذف اورتان،پلی فوم سولفامتاکسازول،  واژه های کليدی:

 

    fazlimina89@gmail.com٭ 
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 از ارانتش به توانمی که شوند زیستمحیط وارد مختلفی هایراه

 فمصر یا گذشته تاریخ داروهای انداختن دور تولید، هایمکان

 هایملاحفه یا هالباس بیماران، بزاق یا عرق مدفوع، ،ادرار نشده،

 .]6[کرد اشاره داروها پوستی مصرف شستن طریق از و آلوده

 انواع وجود مقادیر اخیر هایسال در دهدمی نشان هاپژوهش نتایج

 نواحی در آبی هایمحیط در هابیوتیک آنتی ویژه به داروها

 نتیآ این از یکی .]7[است افزایش حال در جهان گوناگون

 این. ستا سولفامتاکسازول دارد ایگسترده مصرف که هابیوتیک

 ادراری، مجاری تنفسی، مجاری عفونت جمله از مواردی در دارو

 اربردک دیگر هایعفونت برخی و مننژیت میانی، گوش التهاب

 . ]8[دارد

های های با موضوع حذف میکروآلایندمطالعات گسترده

کربن  هـای متعـارف و مرسـومی همچـونمختلف توسط جاذب

گرفته  صورتو گرافن اکسید  کربنی هاینانو لوله ،فعال

انتقال جرم ماده از فاز مایع  یـک فرآینـدجذب سطحی . ]0[است

متخلخل و دارای سطح باید جاذب . سطح است به سطح جامد

 باشندها زباله صنعتی میاز این جاذب تعدادیویژه بالایی باشد. 

ها های عاملی مناسبی برای برهمکنش با آلایندهکه دارای گروه

پولک ماهی رچنگ، وست خبه پتوان ازآن جمله می .]11[هستند

ل پلی اورتان پلیمری متشککرد. وچوب پاپایا)انبه هندی( اشاره 

 در صنایع گل سازی، های عاملی آمیدی است. کهاز گروه

و دارویی، نایع غذایی در ص بندیهای مخازن و بستهروکش

شکل اسفنجی آن در  و جهیزات جراحی، تهاساخت دستکش

فوم درکار حاضر از  گیرد.میقرار استفاده  مورد مبلمان تولید

 فسفریک اسید اتیل هگزیل(-2)بیساورتان اصلاح شده با پلی

ز ا داروی سولفامتاکسازولبرای حذف جاذب  به عنوان (1)شکل 

 .است های آبی استفاده شدهمحلول

 

 

 
 

 

 (DEHPA)فسفریک اسید اتیل هگزیل(-2)بیسبا : 9شکل

                                                           
1 Batch 

 

 بخش تجربی

 هامواد و روش
مورد نیاز آزمایش از شرکت مرک با خلوص همه ترکیبات 

 در ابتدا فوم با ترازو ای مناسب خریداری شدند.تجزیه

(Electronic Balance FX 400اندازه ) گیری شد و با محلول

DEPA  سپس  ساعت خیسانده شد. 23محلول در متانول به مدت

از داروی  (گرم بر لیترمیلی1111یک محلول مادر )

 های مورد نیاز تهیه شد.رای ساخت محلولسولفامتاکسازول ب

ده با دارو مخلوط گردی از جاذب گرفته شده وپس حلال اضافی س

( قرار گرفت سپس برای   IKA KS 260 BASICو بر روی شیکر)

محلول قبل و بعد از تماس با جاذب با استفاده تعیین میزان حذف 

گردید.  گیریندازه( اFAAS, Varian 220دستگاه جذب )  از

 مترpHدارو از دستگاه )های محلول pH نظیمهمچنین برای ت

Metrohm  های کلریدریک اسید و سدیم ( و محلول 827مدل

 استفاده گردید.  هیدروکسید

 1روش جذب سطحی ناپيوسته

به خریداری شده  اورتانپلی فومسازی جاذب، به منظور آماده

از آن توزین گردیده  گرم 5مقدار شکل پودر درآورده و سپس 

ساعت  12محلول در متانول به مدت ( مولار 1) DEHPA و در

سپس حلال اضافی از جاذب جدا شد. پس از  استراحت داده شد.

، آزمایش داروآن جهت بررسی پارامترهای موثر در میزان حذف 

 لقب محلول داروی مقدارهای مختلفی مورد مطالعه قرار گرفت. 

 موجر طولداسپکتوفتومتر توسط دستگاه  ذبجا با تماس از بعد و

طه از راب درصد حذفدر ادامه که گردیدگیری اندازهنانومتر  265

 زیر به دست آمد.

%R = 100
)(

0

10 


c

cc
                                             )1(  

 مقدار غلظت تعادلی 1Cمقدار غلظت اولیه دارو، 0Cدر رابطه فوق 

 دهد.میزان حذف را نشان می R%دارو و 

 

 نتایج و بحث
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  اورتانتاثير اصلاح سطح پلی
 های مختلفبا غلظتاورتان تاثیر اصلاح سطح پلی (2)شکل

DEHPA در حذف سولفامتاکسازول را نشان  محلول در متانول

اورتان پلیشود دهد. همانطور که در شکل مشاهده میمی

حذف دارو را  بیشترین مقدار( مولار 1) DEHPA خیسانده شده با

 داشته است.

 
داروی  اورتان برای حذفصلاح فوم پلی: تاثیر ا2شکل 

 سولفامتاکسازول. 

 

  pHبررسی تاثير 
های جذب سطحی، ها در آزمایشیکی از مهمترین پراسنجه

pH باشد. در این آزمایش میpH  مورد ارزیابی قرار  11تا  2از

روند  5تا  pH 1شود از مشاهده می 4در شکل  همانطور کهگرفت. 

بالاتر از  pHشود و در افزایشی در میزان حذف دارو مشاهده می

از آنجایی که وابستگی جذب مقدار حذف ثابت شده است.  5

های هیدروژن است. به علت رقابت بین دارو و یون pHسطحی به 

 ن راندمانهای هیدروژن فراوابه علت وجود یون 5کمتر از  pH در

بالاترین میزان حذف  5بالاتر از  های pH در جذب پایین است که

 گردد.مشاهده می

ان اورتداروی سولفامتاکسازول توسط پلی درحذف pH. اثر 3شکل

، گرم5، شرایط آزمایش: ، مقدار جاذب DEHPA( مولار9اصلاح شده با )

 دقیقه 31، زمان گرم بر لیتر(میلی91) دارو غلظت اولیه

 

 غلظت اوليه دارو  اثر

با بررسی اثر غلظت دارو بر میزان جذب، در شرایطی که مقدار 

یکسان در نظر  pH=  5و ( مولار 1) DEHP (، غلظت5gجاذب )

گرفته شد. با افزایش غلظت میزان جذب افزایش پیدا کرد که 

تواند افزایش برهم کنش بین جادب ودارو علت این موضوع می

  .باشد

 
 اورتانزمان در جذب داروی سولفامتاکسازول توسط پلی اثر: 4شکل

 ،گرم5، شرایط آزمایش: ، مقدار جاذب DEHPA( مولار9اصلاح شده با )

 =5pH،(دقیقه31زمان )

  جاذب مقدار اثر
اثر افزایش مقادیر جاذب بر میزان حذف دارو آزمایش  در این

با افزایش مقدار جاذب، میزان جذب مورد بررسی قرار گرفت. 

دهد با افزایش نشان می 3طور که شکل یابد. هماننیز افزایش می

 یابد ولیاورتان جذب نیز افزایش میگرم پلی5مقدار جاذب تا 

 شود.بالاتر مقدار جذب ثابت می مقادیردر 

ذف داروی سولفامتاکسازول توسط در ح. اثر مقدار جاذب 4شکل

غلظت  شرایط آزمایش:،  DEHPA( مولار9اصلاح شده با )اورتان پلی

 دقیقه pH= ،31 5،(گرم بر لیترمیلی91دارو) اولیه
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 اثر زمان

مطالعه اثر زمان بر مقدار حذف، با ثابت نگه داشتن به منظور  

( مولار1)(، غلظتگرم 5های دیگر از قبیل مقدار جاذب )پراسنجه

DEHPA  5و  =pH   دقیقه مقدار 15مشاهده شد که تا زمان حدود

جذب با افزایش بعد از آن مقدار  و ی داشتهافزایش ف روندذح

 شود.زمان ثابت می

 
 اورتاندرحذف داروی سولفامتاکسازول توسط پلی: اثر زمان 5شکل

، گرم 5مقدار جاذب  شرایط آزمایش: DEHPA( مولار9اصلاح شده با )

 =pH 5(،گرم بر لیترمیلی91غلظت اولیه دارو)

 

 گيرینتيجه
ز داروی سولفامتاکسازول ادر کار حاضر برای حذف 

ا اصلاح شده ب سازی اورتان مصرفی در صنعت گل های پلیفوم

DEHPA ه این ماد استفاده شد. محلول در متانول به عنوان جاذب

 هایبآاز  سولفامتاکسازولداروی توانایی مناسبی در حذف 

داروی برای حذف بهینه شرایط آلوده را از خود نشان داد. 

با  درصد 01 ± 2با راندمان  های حقیقیدر نمونه سولفامتاسازول

 DEHPA 1 اورتان اصلاح شده باجاذب پلی گرم 5استفاده از 

دقیقه  21زمان  و mg.L 11-1، غلظت اولیه 5برابر  pH، مولار

ترین ویژگی این جاذب قابلیت باشد. همچنین یکی از مهممی

 باشد.جذب بالا میراندمان استفاده چند باره با 
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Abstract:  

Awareness of antibiotics in waste waters and aquatic ecosystems is growing as investigations 

into alternate pollutants increase and analytical techniques for detecting these chemicals 

improve. Sulfamethoxazole (SMZ) is antibiotic widely used for human and veterinary animals, 

among the most frequently detected antibiotics in the aquatic environment. In the present work 

a modified polyurethane foam with bis(2-ethylhexyl)phosphoric acid (DEHPA) used for 

removal of sulfamethoxazole from contaminated solutions. The batch experiments by 

absorption were used to study the effect of initial sulfamethoxazole concentrations (1-100 

mg/l), pH of solution (1-11) and amount of adsorbent (1-10g). The results showed that the best 

conditions for the removal of sulfamethoxazole, initial concentration 20ppm, pH= 5 with the 

yield of 90% ± 2, was achieved by using 5 g of polyurethane sorbent modified with DEHPA (1 

M).  

 

Keywords: Sulfamethoxazole; Polyurethane foam; Removal; DEHPA 
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 مقدمه
اي از ترکيبات آلي هستند که داراي يک گروه ها دستهفنول

د. قدرت باشنمتصل به اتم کربن يک حلقه بنزن مي هيدروکسي

اسيدي اين ترکيبات به دليل اتصال گروه هيدروکسي به حلقه 

هاي لها بوده واز اين لحاظ بين الکآروماتيک بسيار بيشتر از الکل

روه از گيرند. اين گها قرار ميآليفاتيک و کربوکسيليک اسيد

                                                           
*yaftian@znu.ac.ir 

اروها، ها، مواد منفجره، دهها، نرم کنندترکيبات در تهيه پلاستيک

 کاربرد پتروشيمي 1ها و به طور گسترده در صنعتها، شويندهرنگ

دارند. پنتا کلروفنول به عنوان عامل نگهدارنده در چوب استفاده 

شود. امروزه استفاده کش عمومي محسوب ميشده و يک آفت

ر به جها )اغلب در فرايند توليد در مقياس انبوه( منگسترده از فنول

ناپذير اين ترکيبات در طبيعت گرديده است. مقدار ظهور اجتناب

مایع پخشی به منظور استخراج مشتقات فنولی از  –کاربرد روش ریزاستخراج مایع 

 گازی نمونه های آبی و آنالیز به کمک کروماتوگرافی

 ، عباسعلي زمانيبهمن فرجمند ،*محمد رضا يافتيان، تهمينه جوادي

 آزمايشگاه تعادل هاي فازي علوم، گروه شيمي،دانشگاه زنجان دانشکده 

 

 چکیده:

ترکيبات فنولي کاربرد گسترده اي در صنايع مختلف دارند. کاربرد و توليد در مقياس وسيع اين ترکيبات منجر به ورود اجتناب ناپذير  

آنها به محيط زيست مي شود. سميت ترکيبات فنولي سبب شده است آناليز اين ترکيبات از اهميت بالايي در تحقيقات زيست محيطي 

مايع پخشي به علت دارا بودن سازگاري بالا جهت جفت شدن با بسياري از روش هاي  -استخراج مايع زريروش برخوردار باشد. 

ير مايع بر پايه تمايل نسبي آناليت بين دو حلال غ-از کارايي بالايي برخوردار است. اساس اين روش همانند استخراج مايعدستگاهي، 

مايع پخشي براي آماده سازي و پيش تغليظ ترکيبات فنولي شامل -استخراج مايع ريزدر اين تحقيق روش . قابل اختلال در هم مي باشد

. پارامترهاي موثر بر فرايند ه استهاي آبي مورد استفاده قرار گرفت نيترو فنول و ترشيو بوتيل فنول از نمونه ، کلرو فنول ،متيل فنول، فنول

ه يمشتق سازي مورد بررسي و بهينه سازي قرار گرفت. ، پارامترهاي تجزنوع حلال استخراج کننده، حجم حلال و زمان استخراج مانند 

اي روش مانند منحني درجه بندي، حدتشخيص روش، تکرارپذيري و... تحت شرايط بهينه مورد بررسي واقع گرديد. ناحيه خطي روش 

ت آمد. سپس روش مورد نظر جهت اندازه ميکروگرم بر ليتر به دس 1/0ميکروگرم ر ليتر به دست آمد. حد تشخيص روش 00تا  5/0بين 

 گيري ترکيبات فنولي در نمونه هاي حقيقي آب رودخانه و آب شهر مورد ارزيابي قرار گرفت. 

 ، کروماتوگرافي گازيمشتقات فنولي، مايعفاز ريز استخراج  واژه های کلیدی:
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ها از تجزيه ليگنين در فرايند توليد کاغذ توليد زيادي از فنول

سميت و خواص نامطلوب )غلظت چند ميکروگرم بر  شوند.مي

ليتر اين ترکيبات بو و مزه آب و ماهي را تحت تاثير قرار مي دهد.( 

در محيط زيست سبب شده است تا سازمان ها و پايداري فنول

حفاظت از محيط زيست آمريکا يازده ترکيب فنولي را در دسته 

. اتحاديه [1] هاي آلوده کننده اصلي محيط زيست قرار دهدفنول

 1/0اروپا غلظت هر يک از اين ترکيبات در آب آشاميدني را تا 

گيري اين ميکروگرم بر ليتر مجاز دانسته است. بنابراين براي اندازه

ترکيبات در مقادير ناچيز در آب همواره به يک مرحله پيش 

سازي نمونه شامل  [. روشهاي سنتي آماده0باشد ]يتغليظ نياز م

مايع و استخراج فاز جامد به وفور جهت استخراج -استخراج مايع

هاي زيست محيطي به کار گرفته شده  و تغليظ فنولها از نمونه

در اين روشها معمولا از حجم زيادي از حلالهاي   [3, 0]است

دليل  همين سمي و يا از جاذبهاي گرانقيمت استفاده مي گردد؛ به

روشهاي ريزاستخراج که مبتني به استفاده از مقادير ناچيز از حلال 

و جاذب در آماده سازي نمونه مي باشند در سالهاي اخير توجه 

اند. در اين روشها معمولا از  محققين را به خود جلب کرده

حجمهاي کم حلال در ابعاد ميکروليتر و يا در حد ميلي گرم از 

گردد. از بين روشهاي ريزاستخراج، فاده ميجاذبهاي جامد است

مايع پخشي يکي از روشهاي ساده، سريع -روش ريزاستخراج مايع

 باشد که به منظور استخراج و تغليظ ترکيباتو با کارايي بالا مي

فرم کلاسيک اين  [4]آلي کارايي خوبي از خود نشان داده است 

روش شامل استفاده از مخلوط مناسبي از يک حلال 

کننده است که به کمک کننده و يک حلال پخشاستخراج

به  گردد که منجرسرنگ به سرعت به داخل نمونه آبي تزريق مي

 ريز از حلالگيري يک محلول کدر حاوي قطرات بسيار شکل

استخراجي مي گردد. به دليل سطح تماس بالاي نمونه و حلال، 

گردد. سپس راندمان بالاي استخراج در زمان کوتاهي فراهم مي

به کمک سانتريفيوژ دو فاز از يکديگر جدا شده و حلال 

شود. استخراجي حاوي ترکيبات هدف به کمک دستگاه آناليز مي

ند مايع پخشي از حلالهايي مان-عدر فرم کلاسيک ريزاستخراج ماي

ستفاده کننده امتانول، استون و استونيتريل به عنوان حلال پخش

گردد، در گردد که خود منجر به کاهش راندمان استخراج ميمي

نتيجه تلاشهايي در راستاي استفاده از تکنيکهاي ديگري جهت 

پخش کردن حلال توسط محققين ارائه شده است که از اين جمله 

و يا امواج مافوق [5]  توان به استفاده از ترکيبات فعال سطحيمي

در اين پژوهش، به منظور آناليز مشتقات فنولي اشاره نمود.  [6] صوت

در اين تحقيق از روشهاي کروماتوگرافي استفاده خواهد شد که با 

روشهاي ريزاستخراج سازگار بوده و امکان آناليز همزمان آنها را بدون 

کند. اثر عوامل موثر بر استخراج مانند نوع و حجم مزاحمت فراهم مي

نمونه، عوامل مشتق سازي و ... مورد بررسي  pHحلال استخراج کننده، 

سازي قرار خواهد گرفت و سپس روش ارائه شده از نظر هو بهين

اي مورد ارزيابي قرار خواهد گرفت. نهايتا توانايي ويژگيهاي تجزيه

گيري ترکيبات هدف در نمونه هاي آبي روش ارائه شده به منظور اندازه

حقيقي مانند آب رودخانه، آب لوله کشي شهري و پسابهاي صنعتي 

 شد سنجيده خواهد

 

 جربیبخش ت
 مواد مورد استفاده

شامل فنول، متيل فنول، نيتروفنول، کلروفنول و  مواد مورد استفاده

دي برومواتان، -0و1ترشيوبوتيل فنول، استون، کربن تتراکلرايد، 

از شرکت مرک تهيه شده دي کلرواتان و دي برومومتان -0و1

 مشتق فنولي 5از ميلي گرم بر ليتر  1000 مادر محلول هاي است.

يو بوتيل نيترو فنول و ترش، کلروفنول، متيل فنول، از فنول عبارت

پس سگريد کروماتوگرافي تهيه گرديد. در حلال استون با  فنول

 ميلي گرم بر ليتر 50مشتق فنولي با غلظت  5محلول مخلوط تمام 

 ميلي گرم بر ليتر از ترکيبات 1. محلول آبي با غلظت شدتهيه 

هدف جهت بهينه سازي روش و مطالعات تجزيه اي مورد استفاده 

 قرار گرفت.
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 شرایط کروماتوگرافی
از با دستگاه کروماتوگرافي گجهت اندازه گيري ترکيبات از 

 داراي محفظه تزريق انشعابي/غيرانشعابيآشکار ساز يونش شعله 

محفظه  استفاده گرديد. Agilentمتعلق به شرکت  6890Nمدل 

درجه سانتي گراد  080و  060تزريق و آشکارساز در دماهاي 

تنظيم گرديد. برنامه دمايي آون به صورت زير جهت جداسازي 

 1ترکيبات هدف مورد استفاده قرار گرفت: دماي اوليه به مدت 

درجه بر دقيقه تا  05تنظيم شد، سپس با سرعت  80دقيقه بر روي 

دقيقه در اين  10نهايتا به مدت  درجه افزايش داده مي شد و 080

کروماتوگرام نوعي مربوط به اين ترکيبات در  دما باقي ميماند.

 آورده شده است.  شکل

 

 کروماتوگرام 9-9شکل

 

 نتایج و بحث
 بررسی اثر نوع حلال استخراج کننده 

تخراج اسريزمهمترين مرحله در يافتن شرايط بهينه يک روش 
خراج استمايع پخشي انتخاب يک حلال مناسب است. حلال -مايع

اجي، ربايد خواصي از قبيل تمايل بالا نسبت به ماده استخکننده 
ب ، دانسيته بالاتر نسبت به آب و رفتار مناسحلاليت پايين در آب

کروماتوگرافي را دارا باشد بر اين اساس حلال هاي :کربن تترا  رد
 کهکلرو اتان دي  1،0برمو اتان ، دي برمو متان و دي 1،0کلريد ، 

ر انتخاب شدند و ميزان تاثيداراي خصوصيات ذکر شده مي باشند 
 .آن ها در استخراج مشتق هاي فنولي مورد ارزيابي قرار گرفت

دي برمو اتان بهترين حلال استخراج 1،0نتايج نشان داد که 
 1،0وجه به اينکه ( با ت0-1)شکل اين ترکيبات است  براي کننده 

دي برمو اتان در بين تمام حلال هاي مورد آزمايش ما انحلال 
به ي تمايل بيشتر آناليت ما د و همچنيندر آب دار پذيري کمتري

 هينهب بنابرين به عنوان بهترين حلال به اين حلال را دارد ورود
 انتخاب شد.

 

 
 

 
 

 بررسی اثر نوع حلال استخراج کننده 2-9شکل 

 
 

 هبررسی اثر حجم حلال استخراج کنند
ي هابه منظور بررسي اثر حجم حلال استخراج کننده، حجم

مورد بررسي اتان دي برمو 1،0ميکروليتر از حلال  55، 50، 30، 10
نتايج نشان داد که با افزايش حجم حلال استخراج قرار گرفت. 

فت اميکرو ليتر ميزان استخراج آناليت کاهش ي 55به  10کننده از 
که دليل اين اتفاق اثر رقت است يعني با افزايش ميزان حلال چون 

لال افزايش بيشتر حجم حمقدار آناليت ما در فاز آبي ثابت است 
استخراج کننده تاثيري بر انتقال آناليت به فاز آلي نداشته و فقط 

 نمي باشد. ميزان رقت افزايش مي بابد که مطلوب
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 حجم حلال استخراج کننده بررسی اثر 3-9شکل

 
 فنولی بررسی زمان مشتق سازی

کروماتوگرافي گازي ترکيبات فنولي به دليل قطبيت بالاي 
آنها منجر به ايجاد پيکهاي پهن و دنباله دار مي گردد. بنابراين 
آناليز مستقيم آنها بسيار دشوار مي باشد. براي رفع اين مشکل يک 
مرحله عمليات مشتق سازي بر روي آنها انجام مي گردد. يکي از 

 مشتق ساز ي اين ترکيبات استيک معرفهاي مورد استفاده براي
وهشي پژ يکي از فاکتورهاي که در اينانيدريد است. بنابراين 

مورد بررسي قرار گرفت اثر زمان مشتق سازي بر ميزان بازيابي 
مشتق هاي فنولي بود. در اين روش زمان مشتق سازي به عنوان 

ز افاصله زماني ميان تزريق ماده مشتق ساز به مخلوط نمونه و قبل 
 تزريق مخلوط به حلال استخراج کننده  در نظر گرفته شد.

دقيقه با ثابت نگه داشتن  00تا  0براي اين آزمايش اثر زمان از 
-1کل شنتايج نشان داد) مورد بررسي قرار گرفت.ساير پارامتر ها 

 .دقيقه است  5مناسبترين زمان براي مشتق سازي ( که 4
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 مشتق سازی بررسی اثر زمان 4-9شکل 

 

 

 گیرینتیجه
در اين پژوهش، روش ريزاستخراج فاز مايع پخشي جهت 
استخراج مشتقات فنولي مورد استفاده قرار گرفت. اثر عوامل موثر 

نمونه،  pHبر استخراج مانند نوع و حجم حلال استخراج کننده، 
ار سازي قراثر عامل و زمان مشتق سازي و ... مورد بررسي و بهينه

ورد اي مگرفت و سپس روش ارائه شده از نظر ويژگيهاي تجزيه
ارزيابي واقع شد. نهايتا توانايي روش ارائه شده به منظور 

گيري ترکيبات هدف در نمونه هاي آبي حقيقي مانند آب اندازه
شهري و پسابهاي صنعتي سنجيده رودخانه، آب لوله کشي 

 شد خواهد
 

 تقدیر و تشکر
مولفين اين مقاله از معاونت پژوهشي دانشگاه زنجان به خاطر 

 حمايت مالي از اين پژوهش تشکر مي کنند. 
 
 

 منابع

 
1. Ponikvar-Svet, M. and J.F. Liebman, Interplay 

of thermochemistry and Structural Chemistry, 

the journal (volume 17, 2006) and the 

discipline. Structural Chemistry, 2009. 20(6): 

p. 1019-1037. 

2. Rodrıguez, I., M. Llompart, and R. Cela, Solid-

phase extraction of phenols. Journal of 

Chromatography A, 2000. 885(1): p. 291-304. 

3. Czuczwa, J., et al., Determination of trace 

levels of phenol and cresols in rain by 

continuous liquid-liquid extraction and high-

performance liquid chromatography. Journal 

of Chromatography A, 1987. 403: p. 233-241. 

4. Yamini, Y., et al., Dispersive liquid–liquid 

microextraction based on the solidification of 

floating organic drop followed by inductively 

coupled plasma-optical emission spectrometry 

as a fast technique for the simultaneous 

determination of heavy metals. Journal of 

Chromatography A, 2010. 1217(16): p. 2358-

2364. 



 

سمینار شیمی کاربردی ایران دومین
 (2IACS) 

 زنجاندانشگاه  ،علومدانشکده ، 9316شهریور  5-6
 

 

5 
 

 

5. Moradi, M., et al., Application of surfactant 

assisted dispersive liquid–liquid 

microextraction for sample preparation of 

chlorophenols in water samples. Talanta, 

2010. 82(5): p. 1864-1869. 

6. Yan, H., et al., Ultrasound-assisted dispersive 

liquid–liquid microextraction for the 

determination of six pyrethroids in river water. 

Journal of Chromatography A, 2010. 

1217(32): p. 5152-5157. 

 



 

سمینار شیمی کاربردی ایران دومین
 (2IACS) 

 زنجاندانشگاه  ،علومدانشکده ، 9316شهریور  5-6
 

 

6 
 

 

 

Application of dispersive liquid-liquid micro extraction followed by gas 

chromatography for determination of some phenols in aqueous matrix  

 

Tahmineh Javadi, Mohammad Reza Yaftian*, Bahman Farajmand, Abbasali Zamani 
 

Department of chemistry, faculty of science, university of Zanjan, Zanjan, Iran. 

Abstract:  

Phenols are widely used in industrials. Production and wide uses are due to environmental 

problems. Analysis of these compounds is very important because of toxicity of them. The base 

of this method, similar to liquid liquid extraction, is base of relative tendency of analyte to  This 

technique has relatively good compatibility with instrumental analytical methods. In this paper, 

dispersive liquid phase microextraction has been applied for extraction of phenols including 

phenol, methylphenol, chlorophenol, nitrophenol and t-butyl phenol in water samples. Effective 

parameters on the extraction process such as extraction solvent type, solvent volume and time 

of derivation were investigated and optimized. The analytical parameters of the method, such 

as calibration curve, detection limit of the method, repeatability, etc., were investigated under 

optimal conditions. The linear region of the method was obtained from 0.5 to 20 μg/L. The 

detection limits of the method were around the 0.1 μg/L. Finally, the method capability was 

evaluated for analysis of phenolic compounds in different real samples such as river and tap 

waters. 

 

Keywords: Liquid phase micro extraction; Phenols; Gas chromatography 
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 مقدمه
ها، این منحصر به فرد پلیمربه علت خواص فیزیکی و شیمیایی  

ن . یکی اه ایانرترکیباا  امروه  کااربردهاای هیاادی پیرا کرد 

. مواد نیمه رساااانا،  اسااادهاد  در رهااایرها می باشااار کاربردها

های جامر، غشااااهای اکهااایرهای فلزی نیمه رساااانا، ایکدروییت

 باشااانرگرهای قریمی مییونی، و مواد آیی نیمه رسااانا جز ر 

گیری ساااریز اه جملاه مزایای پاییری بتدر و اناراه . اندخاا [1]

گرهای جااییزین کرد  پلیمرهای راوی نانوررا  به جای ر 

سالانه هزینه بهیاری صرف  ،ف کننرگا . مصر[2] قریمی اسات

های آهمایشاایاهی ها در دساادیا گیری آناییتتشااخیو و انراه 

یری گ)ماننر تهت معمویی خو (، در تحقیقا  میرانی )ماننر پی

ها )ماننر هاا(، در کارخانههیهااادی، محاافزات اه جنینار محیط

های ها( و در همینهسااا مات کاارکنا ، امنیت غیا و نوشااایرنی

شااایمیایی توجه  گرهای )هیهااات(کننار. ر فراوا  دییر می

به خود  -به علت توانایی درک آنتا -های اخیر بهاایاری در دهه

تر بود ، راردی به علت ارها  ،گراست. طراری ر جلب کرد 

پییری، دقت و قابل کاار باا آنتاا، رر تشاااخیو کافی، اندخا 

 . [3] باشراعدماد بود  به سمت پیشرفت می

با پلیمرهای  ،هاای اخیر، معرفی همینه پیونری خاصااایدر دهاه

ساندزی با اسادهاد  اه مویکوق قایب، اتصاق عر ی و مونومرهای 

ا رگیری پلیمری( توجه فراوانی یا قایب (MIP) عااملی )رکاکی

 دهیاساات. رکاکی مویکویی شااامل ساااهما به خود جلب کرد 

در پی آ  پلیمر مونومرهاای عااملی در اطراف مویکوق قاایاب و 

اه فوایر متم رکاکی  .باشااارشااار  و ریف مویکوق قایب می

 کالیومکانالکتر کرویعنوان مواد مبه  رناستایی/پلتیمگنت هایتیکامپوزنانو سنتز

 3 جواد عزیزی ،2محمر رهن امیری ،1*محمر رهین ارمری اهغنری

 .را ی، ا31813-10661گچهارا   اسوج،یدانشکر  نهت و گاه گچهارا ، دانشیا   ،یکاربرد یمیگرو  ش -1
 ایرا .دانشکر  شیمی، دانشیا  گی  ، رشت،  -2

  .، ایراهنجا ، هنجا شیا  ، دانپایه دانشکر  علوم -3

 

 XRDو  FT-IR ،FESEM هایبا اساادهاد  اه رمام فراصااو  سااندز شاار و با دساادیا  ریپژوهش نانو آهن اکهاا نیدر ا چکیده: 

ه کار رفت. آهن ب ری/نانواکهر اسداییپل تینانوکامسوه یمخدلف در ساخت و طرار ینانوررا  با درصرها نیشار. سس  ا ییشاناساا

مورد  FESEMو  FT-IR هایبا دسدیا  هاتینانوکامسوه نیا ییآساا  و ارها  ساخده شرنر. شناسا ر،یجر یبا روشا تادینانوکامسوه نیا

 تیخاص نیشر. همچن یبررسا ایچرخه یشار  توساط دسادیا  ویدامدر هیتت هایتیانوکامسوهن ییقرار گرفت. خواص رساانا یبررسا

 نیا ،یهاایمغناط تیو خاصاا یکیایکدر ییشاار. با توجه به خواص رسااانا یبررساا VSMتوسااط دساادیا   تادینانوکامسوه یهاایمغناط

 .شود به کار گرفده یآب هایطیدر مح یمواد آی ییدر جی  و شناسا توانریم تینانوکامسوه

 

 نانوکامسوهیت؛ پلی اسدایر ؛ سنهور؛ نانواکهیر آهن واژه های کلیدی:

 

  m.ahmadi@yu.ac.ir mhahmadia58@gmail.com  ,   :٭ نويسنده مسئول
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ت به ها نهااابپییری و تمایل بالای آ ها، گزینشمویکویی پلیمر

. [4] باشااارمویکوق هارف باه کاار رفداه در فرآینر رکاکی می

ی مثل های بیویوژیکهای رکاکی شار  در مقایهه با سیهدمپلیمر

تر و ها اه یحاظ فیزیکی مهااادحکماسااایر ها و نوکلئیکپروتئین

ها در مقابل چنین آ باشااار، همتر به ررار  و فشاااار میمقااوم

ندز باشنر؛ ستر میهای آیی مقاومهای فلزی و ر قاسیر، باه، یو 

تر اسااات و یرفیت شاااناساااایی ها اه یحاظ قیمت به صااارفهآ 

 شااود.هظ میها برای چنرین ساااق در دمای اتاح رهای آ مکا 

 های خو  ایکدریکی، مکانیکی واساااداایر  باه دییل ویژگیپلی

. باشرنوری یکی اه مواد پلیمری متم مورد اسادهاد  در جتا  می

شااکل، غیر قیبی و کم هزینه اسااات؛ به اساادایر  پلیمری بیپلی

های میلو  ایکدرونیکی در همینه عایق همین دییل دارای ویژگی

. این پلیمر دارای خواص منحصااار به فرد و باشااارکرد  مواد می

باشر، ویی شکننرگی درجه سلهیوس می 166دمای نرمی ررود 

های کاربردی آ  و مقاومت  اعیف شیمیایی و ررارتی اه نقو

های مدراوق و اسااادایر  به علت ر ییت در ر قباشااار. پلیمی

 .[1] رود رعنوا  پلیمر میزبا  به کا توانر بهپایراری شیمیایی می

 بخش تجربی

 هاها و روشمواد، دستگاه
کلیااه مواد اسااادهاااد  شااار  در این پژوهش شااااماال اتااانوق، 

آبه، نمک آهن  4( کلریر Ⅱصاانعدی، نمک آهن ) اساادایر پلی

(Ⅲکلریر )،  م  سود و روغن سیلیکو ،(Ⅱ ) اه شرکت  نیدرا

همچنین در تمامی مرارل اه آ  مقیر تتیه  مرک تتیاه شااارنر.

 کیو اسدهاد  شر.-شر  اه دسدیا  خایو ساه آ  میلی

ررا  سااااخده شااار ، اه میکروساااکو  برای تعین انراه  نانو

( سااااخات کشاااور آمریکاا مرق FESEM) ایکدرونی روبشااای

MIRA3 TESCAN  شاااناساااایی نوو فاه و ماهیت مواد و برای

 BRUKERیا  پراش اشااعه ایک  پلیمری و کامسوهیدی اه دسااد

D8 ADVANCE X-ray Diffractometer   ساخت کشور آیما

 اسدهاد  شر.

ز مادو  قرمجتت اطمینا  اه ساااندز نانوکامسوهیت اه دسااادیا  

FT-IR Bruker Vector 22  گیری تغییرا  پدانهیل انراه ، برای

 گیری آناییت و بررسیهمچنین انراه  ،و جریا  نهابت به غلزت

 VA 797 ای مرق رایی ایکدرود اه دسااادیا  ویدامدری چرخهکا

Computrace for CVS   در این پژوهش همچنین  .گردیراسدهاد

ساااخت  GENESIS FESمرق ) پ ساامای جهت شاار  ایقاییاه 

 مغناطی  سااانم نمونه( و اه دسااادیا  آیما  Spectro شااارکت

ه ب سااخت شارکت مغناطی  دقیق کویر کاشا  (VSM)مرتعش 

 و تشااخیو مقادیر نانو رر  آهن در نانو کامسوهیتتیب جتت تر

-یپل هااایکااامسوهیااتباررسااای خاواص ماغاناااطایهااای نااانو

 است.شر بتر  گرفده اسدایر /نانواکهیرآهن

 آهن اکسید سنتز نانو
برای ساندز نانو اکهایر آهن به روش هم رساوبی و سونوشیمی 

 نانوررا اسااادهاد  گردیر جزتیا  و شااار  دقیق مرارل ساااندز 

ر  آم اکهیر آهن در مقایه چا  شر  توسط مویهین این پژوهش

 .[0است ]

کسید ا استایرن/نانو آهنهای پلیتهیه نانوکامپوزیت

 تهیه شده از طریق روش حلال/ضدحلال

هایی با مقادیر مدهاو  نانو آهن برای سااااخات ناانوکامسوهیت

نانو آهن  گرم اه 8/6، 4/6، 2/6، 1/6اکهااایر تتیه شااار ، مقادیر 

های مخدلف آهن در اکهایر اسادهاد  شر با این روش که درصر

دقیقه  1به مر   فراصاااو ییدر اتیل اسااادا  و در رمام میلی 36

اسادایر  صنعدی به مخلو  گرم پلی 13/6پراکنر  شارنر. ساس  

ییدر میلی 11درمررله بعر  .ا اااافه شااار و مجردا پراکنر  گردیر

های مورد نزر به روش نوکامسوهیتاتانوق به مخلو  ا اااافه و نا

ر ق/ اار ر ق و سااونوشاایمی ساااخده شاارنر. سااس  رسااو  

 راصل شر  با اتانوق شهده شر و خشک گردیر.

 

 استتایرن/نانو آهنپلی کامپوزیتنانواز  تهیه الکترود

 اکسید
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هااای بارای باررسااای هاارایاات ایاکادریکی نااانوکااامسوهیاات

ا اه نانوکامسوهیت باساادایر /نانوررا  آهن اکهاایر، مقراری پلی

خمیر سیلیکو  مخلو  شر و روی سیح سیم مهی قرار داد  شر 

 ای مورد بررسی قرار گرفت.و با دسدیا  ویدامدری چرخه

 نتایج و بحث

 نانواکسید فلزات

هااایار تتیه شااار  به روش طیف ماادو  قرمز ناانورر  آهن اک

cm-     و 135 واریدر ن شاخو های پیک دارای، سونوشیمیایی

 ه ناریو پیک  O -Feپیونرمربو  به ارتعاشااا  کشااشاای  456 1
1-cm 1021  مربو  بااه ارتعااشاااا  خمشااای پیونار نیزH-O-H 

مربو  نیز  cm 3421-1باشر. پیک پتن مشخو شر  در ناریه می

 باشر.می O-Hبه ارتعاشا  کششی پیونر 

 .رای تشاااخیو فاااه میندیات صاااور  گرفااتب XRDآنااییز 

( 03و  θ2=36 ،30 ،1/43 ،14 ،3/13در های شاخو نمونه )پیک

مربو  شااونر )شاامار  کار    4O3Feتواننر کام  به ساااخدار می

6445-631-61.) 

 

 نانواکسید آهن FESEM: تصویر 1 شکل

 

 دهر.نانوررا  آهن اکهیر را نشا  می SEMتصاویر  1 شاکل

همانیونه که در شااکل مشااخو اساات ررا  به طور یکنواخت 

 86با توجه به شکل، میانیین انراه  ررا  ررود  انر.پخش شار 

 باشر.نانومدر می

ت استایرن/نانوذراپلی نانوکامپوزیت مشتخهه یابی 

 آهن اکسید

اسااادایر /نانوررا  آهن اکهااایر با روش پلی ناانوکاامسوهیت

ر ق/ اااارر ق تتیااه شاااار. بااا توجااه بااه طیف مااادو  قرمز 

های جیبی در نواری پیک دارایهای تتیه شااار  نانوکامسوهیت

ههدنر  050و  313، 1452و 1411، 2045و  2521 ،3615و  3624

با  نمایر.تاییر مینانوکاکسوهیت  اسااادایر  را دررضاااور پلیکه 

اسااادایر /نانوررا  آهن های پلیمقاایهاااه طیف ناانوکامسوهیت

های آهن میندیت و ماگمیت اکهاایر و طیف مادو  قرمز اکهاایر

 نیز O-Feرضور  136هر  پیک در ناریه موجود در منابز و مشاا

 شود.تاییر می

اسدایر /نانوررا  نانوکامسوهیت پلی FESEMتصویر  2 شکل 

گونه که اه شااکل مشااخو دهر. هما آهن اکهاایر را نشااا  می

ور  به ص اسات، نانوررا  اکهایر آهن به خوبی در بهادر پلیمر

 . انریکنواخت پخش شر 

 

 آهنذرات استایرن/نانویپلنانوکامپوزیت  FESEM: تصویر 2 شکل

 .اکسید

 

های نتانوکتامپوزیتبررستی هتدایتت الکتریکی 

 اکسید آهنذرات استایرن/نانویپل

هااای بارای باررسااای هاارایاات ایاکادریکی نااانوکااامسوهیاات

اساادایر /نانوررا  آهن اکهاایر، مقراری اه نانوکامسوهیت با پلی

ر قرار داد  ش خمیر سیلیکو  مخلو  شر و روی سیح سیم مهی

 3ای مورد بررسی قرار گرفت. شکل و با دسدیا  ویدامدری چرخه
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هااای ای نااانوکااامسوهیااتنشااااا  دهاناار  ویاداااماداری چرخااه

اساادایر /نانوررا  آهن اکهاایر راوی مقادیر مدهاو  اه نانو پلی

طور که در شاکل مشاخو است، با باشار. هما آهن اکهایر می

 ، رسانایی ایکدریکی افزایشرافزایش مقرار نانوررا  آهن اکهای

 یابر.می

 

ید اکس آهنذرات استایرن/نانویهای پلنانوکامپوزیت: ولتاموگرام 3 شکل

 c 4/0گرم،  b 2/0گرم،  a 1/0حاوی مقادیر متفاوت نانوذرات آهن اکسید )

 گرم( d 8/0گرم و 

 گیرینتیجه

وررا  اسااادایر /نانپلیباا توجاه باه توییر موفق نانوکامسوهیت 

و با در نزر گرفدن ساد  و ارها  بود  روش توییر، به  آهن اکهیر

 های مخدلفتوانر در قهاامترساار این نانوکامسوهیت مینزر می

صاانعدی، آهمایشاایاهی و نزامی موار باشاار. با توجه به خاصاایت 

توا  اه آ  در سااااخت مغناطیهااای خو  این نانوکامسوهیت، می

ل اساادهاد  اه یک آهنربا قابهای مدهاوتی که به راردی و با جار 

های آبی اساادهاد  کرد. همچنین با جرا ساااهی ههاادنر در محیط

ا  اه آ  در توتوجه به رسانایی ایکدریکی این نانوکامسوهیت، می

گرهای ایکدروشیمیایی اسدهاد  نمود و مواد مخدلف ساخت ر 

های آبی شناسایی کرد. در مجموو این نانوکامسوهیت را در محیط

 توانر در اسدهاد  در صنایز نزامی بهیار امیروار کننر  باشر.می
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Abstract:  

In this research iron nano oxide was synthesized by ultrasonic bath and characterized with 

FT-IR spectroscopy, FESEM and XRD. Then these nanoparticles were used with different 

percentages in polystyrene/magnetite preparation. These nanocomposites were synthesized 

with a novel, simple and low-cost method. Polystyrene/magnetite nanocomposites 

characterized with FT-IR spectroscopy and FESEM. Electrical conductivity of these 

nanocomposites was investigated by cyclic voltammetry. Also the magnetic properties of the 

nanocomposites were studied by VSM. Due to the electrical and magnetic properties of 

synthesized polystyrene/magnetite nanocomposites, they could be used in absorbent and 

detection of organic materials in aqueous medium. 

Keywords: Nanocomposite; Polystyrene; Sensor; Iron nano oxide. 
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 مقدمه
بدن  های مختلفها ترکیبات آلی هستند که قسمتویتامین 

[. در واقع یک ترکیب 1ها نیاز دارند ]به مقدار محدود به آن

ای بدن هشیمیایی آلی هنگامی ویتامین نامیده می شود که ارگان

آن را در مقادیر کافی سنتز کنند و بنابراین باید از رژیم نتوانند 

لول های محها به دو دسته ویتامینغذایی دریافت شوند. ویتامین

در آب و محلول در چربی طبقه بندی می شوند. در بدن انسان، 

 ویتامین محلول در چربی 4نوع ویتامین وجود دارد که شامل  11

(K, E, D,A)  ویتامین گروه 8) در آبویتامین محلول  9و B 

در  E ( است. آلفا توکوفرول  شکل کلی ویتامین C و ویتامین

بالاترین  E بافت و خون انسان است . این نوع از ویتامین

ها نشان لها و توکوتری انوبیولوژیکی را در میان توکوفرولفعالیت

[. ادعاهایی در مورد فعالیت پیشگیرانه توکوفرول در 2دهد ]می

در سیستم های   (ROS) گونه های اکسیژن فعال مقابل 

بیولوژیکی وجود دارد که اثر مثبت روی برخی از انواع سرطان، 

حفظ سیستم ایمنی و بیماری های قلبی و عروقی دارد. مصرف 

سبب  در روز ممکن است E میلی گرم از ویتامین 1111بیش از 

 [.1] های ناشی از ازدیاد ویتامین در بدن شودبیماری

در روش میکرواستخراج مایع مایع پخشی معکوس،  قطبیت 

حلال در مقایسه با روش میکرواستخراج مایع مایع پخشی نرمال 

دار معکوس گردیده و آب، جایگزین حلال های آلی هالوژن 

[. مزیت این روش زمان آنالیز کوتاه و عدم 4و 5سمی می گردد ]

[. بنابراین با توجه 5استفاده از حلال های کلردار سمی می باشد]

های محلول بر چربی و نقش آن بر سلامتی به اهمیت ویتامین

یری گاندازهمایع پخشی معکوس برای پیش تغلیظ و -کاربرد میکرواستخراج مایع

 کروماتوگرافی مایع با کارایی بالادر انواع روغن با  E ویتامین

 

 ،  ناصر گودرزی، منصور عرب چم جنگلی، قدمعلی باقریان1*سحر فارسی مدان

 دانشکده علوم پایه، دانشگاه صنعتی شاهرود -1

 

 

در این پژوهش، کاربرد روش میکرواستخراج مایع مایع پخشی فاز معکوس بدون استفاده از حلال آلی برای پیش تغلیظ و  چکیده:
در نمونه های مختلف روغن گیاهی توسعه داده شد. روش میکرواستخراج براساس انتقال آنالیت از ماتریس  Eتعیین مقدار ویتامین 

روغن به یک فاز آبی غنی از سورفکتانت است و به همین دلیل حلال استخراج آلی در این روش استفاده نشده است. متغیرهای مورد 
بهینه سازی شدند. ابتدا در آزمایشات غربالگری، روش طراحی فاکتوریل کامل نظر در این روش با استفاده از روش های کمومتریکس 

اسخ پهای انتخاب شده با استفاده از روش سطح برای انتخاب متغیرهای موثر بر روش استخراج ارائه شده استفاده شدند. سپس متغیر
میکروگرم  118/1-1/2ط بهینه گستره خطی دینامیکی  همراه با تابع مطلوبیت بهینه سازی شدند. در شرای مرکزی مرکببراساس طراحی 

با درصد  118به ترتیب  Eویتامین برای  تغلیظبه دست آمد. بر اساس نتایج به دست آمده، فاکتور پیش Eبر میلی لیتر برای ویتامین 
 .بدست آمد %91بازیابی 

 طراحی مرکب مرکزی، میکرواستخراج مایع مایع پخشی فاز معکوس، روش های کمومتریکس، Eویتامین  واژه های کلیدی:

 

 saharfarsimadan@yahoo.com :٭ نويسنده مسئول
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م گیری مقادیر کپذیر برای اندازهانسان، روشی ساده و گزینش

 .ارائه شد Eویتامین 

 تجربیبخش 

 های مورد استفادهمواد شیمیایی و محلول 2-1

تهیه شده از شرکت  (E)ویتامین گرم از آلفا توکوفرول 12/1

لیتر رساند شد میلی 1/11بوتانول حل شده و به حجم -n سیگما در

-میلی 1/2111با غلظت   E و بدین صورت محلول مادر ویتامین

های رقیق تر بوسیله رقیق سازی محلول گرم بر لیتر  تهیه شد.

( آماده سازی گردید. محلول 81-21اتانول )-بامخلوط آبروزانه 

میلی  1/111در بالن  Brij-35  مول بر لیتر سورفکتانت 11/1

 11-91آب با نسبت حجمی  -لیتری تهیه گردید. مخلوط متانول 

میلی لیتر بر دقیقه به عنوان فاز متحرک  1/1و سرعت جریان 

رکت ای از شبقیه مواد شیمیایی با گرید تجزیه [.9] ب گردیدانتخا

 مرک )آلمان( تهیه گردید.

 مورد استفادهسیستم دستگاهی   2-2

در این پروژه با استفاده از سیستم E گیری ویتامیناندازه

مجهز به  1111Agilentکروماتوگرافی مایع با عملکرد بالا مدل 

انجام شد.  (MWD-UV)  آشکارساز فرا بنفش چند طول موجی

 Agilent نرم افزاری همچنین یک رایانه مجهز به برنامه

ChemStation های کروماتوگرافی مورد برای پردازش داده

×  C18 (5/4 استفاده قرار گرفت. ستون مورد استفاده نیز از نوع

میکرومتر( بود. حمام آب فرا  5میلی متر با اندازه ذرات  151

و یک  (، آلمانDT510Hرونیکی، الکت BANDELIN) صوت

در این مطالعه  (، آلمانHettich EBA 20) دستگاه سانتریفیوژ

محلول نمونه  pH گیریمورد استفاده قرار گرفت. تنظیم و اندازه

متر ساخت شرکت متراهم   pH و فاز متحرک با استفاده از دستگاه

ر مولا 1/1کالومل )-ایمجهز به الکترود ترکیبی شیشه 081مدل 

 .پتاسیم کلرید( انجام شد

 روش میکرواستخراج فاز مایع  2-3

میلی لیتر سیکلوهگزان  1/1میلی لیتر روغن خوراکی با  1/4       

به عنوان رقیق کننده در یک لوله آزمایش یکنواخت گردید. فاز 

 (Brij-35 )محلولاستخراج کننده که شامل محلول سورفکتانت

باشد، به سرعت به درون لوله آزمایش تزریق گردید. محلول می

دقیقه در حمام فراصوت قرار گرفت تا  15تشکیل شده به مدت 

محلول استخراج کننده به درون محلول روغن پخش شود. پس از 

دقیقه،  11دور بر دقیقه به مدت  1511سانترفیوژ نمونه با سرعت 

تزریق و  HPLCدستگاه  میکرولیتر از حلال ته نشین شده به 1/5

 مورد آنالیز قرار گرفت.

 نتایج و بحث

 طراحی فاکتوریل کامل به عنوان مرحله غربالگری 3-1

در  سازی یک متغیربا استفاده از نتایج حاصل از روش بهینه

یک زمان، سطوح بالا و پایین هریک از فاکتورها مشخص گردید. 

 آورده شده است. 1سطوح انتخاب شده برای فاکتورها در جدول 

(: تعیین سطح فاکتورهای 1جدول )

گیری تغلیظ و اندازهموثر بر پیش

 E ويتامین

سطح پایین 

(-) 
 علامت فاکتور سطح بالا )+(

1/25 1/05 
حجم سورفکتانت 

 )میکرولیتر(
A 

1/1 5/1 
غلظت سورفکتانت 

 )مول بر لیتر(
B 

 C زمان استخراج 15 1

1 1/21 

درصد اسید افزوده 

-)حجمیشده 

 حجمی(
D 
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 (: جدول ضرایب حاصل از طرح فاکتوریل کامل2جدول )

 منبع
مجموع 

 مربعات

درج

ه 

آزاد

 ی

مجموع 

 مربعات
F P 

A 7650/7 1 7650/7 89/0 
7658/

7 

B 7075/7 1 7075/7 
67/1

7 

7228/

7 

C 7129/7 1 7129/7 97/1 
2607/

7 

D 7267/7 1 7267/7 67/6 
1299/

7 

AB 7721/7 1 7721/7 61/7 
5761/

7 

AC 1272/7 1 1272/7 
81/1

5 

7782/

7 

AD 7722/7 1 7722/7 61/7 
5761/

7 

BC 7267/7 1 7267/7 62/6 
1187/

7 

BD 7762/7 1 7762/7 02/7 
7665/

7 

CD 7726/7 1 7726/7 66/7 
6818/

7 

Total 

error 
7666/7 6 7701/7   

Total 

(corr.) 
6577/7 16    

 

 
 نمودار پارتو حاصل از طرح فاکتوریل کامل(: 1شکل )

-ها به منظور تعیین فاکتورهای مهم بر پیشبرای طراحی آزمایش

، از طراحی فاکتوریل کامل استفاده Eگیری ویتامین تغلیظ و اندازه

 Statgraphic 05افزار گردید و برای پردازش داده ها نیز از نرم

ها در طرح فاکتوریل کامل هنگامی استفاده شد. تعداد آزمایش

 آزمایش خواهد بود.  11فاکتور مورد بررسی باشد،  4که 

در ادامه نتایج بدست آمده مورد تحلیل قرار گرفته و فاکتورهای 

شوند که نتایج مربوط به موثر به ترتیب اهمیت مشخص می

نشان داده شده  2ضرایب حاصل از طراحی فاکتوریل در جدول 

نمودار پارتو حاصل از طراحی فاکتوریل کامل را  1است. شکل 

نشان می دهد. نمودار پارتو نشان می دهد که فاکتورهای حجم و 

غلظت سورفکتانت و همچنین برهمکنش بین حجم سورفکتانت 

و جز فاکتورهای  15/1کمتر  Pو زمان استخراج دارای پارامتر 

 .می باشد Eگیری ویتامین موثر بر پیش تغلیظ و اندازه

  مرکزی مرکبطراحی  3-2

 1فاکتور با  2ها هنگامی که تعداد آزمایشدر این طراحی، 

 باشد.آزمایش می 11نقطه مرکزی وجود دارد، برابر با 

های طراحی شده، به نتایج تجربی حاصل از انجام آزمایش

مورد تجزیه و بررسی قرار گرفتند.  ANOVAوسیله روش 

غلظت و حجم سورفکتانت از براساس نتایج به دست آمده، 

ی پاسخ می باشد. فاکتورهای مهم و دارای اثر مثبت بر رویه

و همچنین کاهش حجم محلول  Brij-35بنابراین با کاهش غلظت 

سورفکتانت بازده استخراج افزایش می یابد. غلظت سورفاکتانت 

تواند امولسیون و فرایند انتقال جرم را از این نظر مهم است که می

، بازده Brij-35های پایین تاثیر قرار دهد. با انتخاب غلظتتحت 

-لظتدست آمده، در غاستخراج افزایش یافت. با توجه به نتایج به

فتد زیرا اهای بالاتر، تقریبا جدایی فاز پس از سانتریفیوژ اتفاق نمی

با افزایش غلظت سورفاکتانت کشش سطحی بین دو فاز، کاهش 

لیت قطره استخراج در محلول نمونه و یافته و باعث افزایش حلا

 شود.کاهش بازده استخراج می
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غلیظ تترین مدل برای پیشبا استفاده از ضرایب داده شده ساده

 .صورت زیر بدست آمد E گیری ویتامینو اندازه

Response = 0.319 + 0.443A + 0.00892B – 2.895A2 

+ 0.02008AB - 0.000203B2 

یری گتغلیظ و اندازهپاسخ را برای پیشی رویه منحنی 2شکل 

ان ی نشدهد. همانگونه که در شکل سطح رویهنشان می  Eویتامین 

داده شده است، در مقدار میانی حجم سورفکتانت، با افزایش 

یابد. اما مولار، میزان پاسخ افزایش می 11/1غلظت سورفکتانت تا 

-اهش میک با افزایش بیشتر غلظت سورفکتانت میزان این پاسخ

 یابد.

 
 Eگیری  ویتامینی برای اندازه گیری اندازه(: منحنی سطح رویه2شکل )

 ارقام شایستگی روش 3-3

در شرایط بهینه به دست آمده، منحنی کالیبراسیون برای 

میلی گرم بر لیتر خطی می باشد.  118/1-1/2در گستره  Eویتامین 

 گیریاندازهتغلیظ و پیش همچنین حد تشخیص روش برای

نانوگرم بر میلی لیتر بدست آمد. حد کمی روش  E 01/1ویتامین 

نانوگرم بر میلی  E 14/2ویتامین گیری تغلیظ و اندازهپیش برای

 غلیظتلیتر بدست آمد. بر اساس نتایج به دست آمده، فاکتور پیش

 .بدست آمد %91با درصد بازیابی  118به ترتیب  Eویتامین برای 

 در نمونه های روغن Eگیری ویتامین ویتامین اندازه 3-4

ی گیرمنظور بررسی توانایی روش پیشنهادی، در اندازهبه

یظ تغلهای حقیقی، از این روش برای پیشدر نمونه Eویتامین های 

های روغن استفاده شد که نتایج در نمونه Eگیری ویتامین و اندازه

 آمده است. 1و شکل  1در جدول 

 
روغن سنتی زیتون حاوی  (B)شاهد،   (A) کروماتوگرام نمونه(: 1شکل)

 1/5. شرایط آزمایش: ، حجم محلول نمونه Eمیلی گرم بر لیتر ویتامین  1/1

 11/11میلی لیتر، حجم حلال استخراج کننده ، حجم حلال پخش کننده 

دقیقه، در طول  1/15مول بر لیتر، زمان استخراج  11/1میکرو لیتر با غلظت 

 Eنانومتر به ترتیب برای ویتامین  211موج جذبی 

ین گیری ویتامین ویتام (: نتایج نمونه های حقیقی برای اندازه1جدول )
E 

Vitamin E 
 

آنالیت 

اضافه 

 شده
 
(ng 

)1-mL 

 نمونه
RSD 

درصد 

 بازیابی

آنالیت 

اندازه 

گیری 

 شده

 
-(ng mL

)1 

11/4 - 01/0 1  

روغن زیتون 

 سنتی

25/1 11/99 10/10 11/11 

18/1 41/99 11/110 1/111 

14/1 - 50/5 1 
روغن زیتون 

 تجاری
11/2 0/112 81/15 11/11 

51/2 21/111 81/115 1/111 

12/1 - 11/1 1 
روغن هسته 

 انگور
11/2 91/88 51/12 11/11 

41/2 88/99 49/111 1/111 

14/1 - 95/2 1  

 روغن ذرت

 

 

81/1 11/90 18/12 11/11 

15/1 81/111 81/111 1/111 

- - N.D 1 
روغن 

 آفتابگردان
48/2 1/98 981/9 11/11 

11/1 1/98 91/99 1/111 
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 گیرینتیجه

تکنیک میکرواستخراج مایع مایع پخشی معکوس با کمک 

و  ارزان برای پیش تغلیظ و ، سریع فاز غنی شده از سورفکتانت

شد. فاکتور بااندازه گیری این ویتامین ها با مقادیر بسیار پایین می

-تغلیظ بالا و حذف حلال آلی از مزایای اصلی این روش میپیش

سازی پارامترهای مؤثر بر فرایند استخراج و رسم با بهینه باشد.

منحنی کالیبراسیون و محاسبه ارقام شایستگی حاصل از این روش، 

گیری بوسیله شود که این روش همراه با اندازهمشخص می

کروماتوگرافی مایع با کارایی بالا مجهز به آشکارساز ماورراء 

و حساس با حد تشخیص یک شیوه مناسب  (HPLC-UV)بنفش 

زمان گیری همتغلیظ و اندازهبسیار پایین برای جداسازی، پیش

-های روغن گیاهی میمقادیر بسیار کم این ویتامین ها در نمونه

 باشد.
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Development a new method of free organic solvent-reverse phase-dispersive 

liquid-liquid microextraction coupled with HPLC and using experimental 

design for the pre-concentration and quantification of vitamin E in various 

vegetable oil samples   

 

Sahar Farsimadan, Nasser Goudarzi, Mansour Arab Chamjangali and ghadam ali bagherian 

Faculty of chemistry, University of Shahrood, P.O. Box 316, Shahrood, Iran 

 

Abstract:  

Application of a new free organic solvent-reverse phase-dispersive liquid-liquid 

microextraction (FOS-RP-DLLME) procedure is developed for the pre-concentration and 

quantification of vitamin E in various vegetable oil samples. This microextraction method is 

based upon transferring the analytes from the oil matrix into the surfactant-rich phase, and for 

this reason, organic solvents are not used in this procedure. The variables of interest in the FOS-

RP-DLLME method are optimized using the chemometrics approaches. Firstly, in the screening 

experiments, the full factorial design (FFD) is used for selection of the variables that 

significantly affect the extraction procedure. Then the selected significant variables are 

optimized using the response surface methodology (RSM) based on the central composite 

design (CCD). Under the optimum conditions, the linear ranges (LRs) was 0.008-2.0 µg mL-1 

for vitamin E. Based on the obtained results, preconcentration factor was 138 with 91.0% of 

extraction recovery. 
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 مقدمه
ای از مواد پلیمری ویسکوالاستیک است رزین اپوکسی گونه

ترین ترین و در دسترسترین، ارزانکه به عنوان یکی از مناسب

برای صنایع خودروسازی، هوافضا،  های با عملکرد بالاترموست

باشد. محصول پلیمری و... مطرح می چسب، رنگ، پوشش

های اپوکسی ی این دسته از مواد، حاصل واکنش بین گروهشده

های دارای هیدروژن فعال موجود در رزین اپوکسی با گروه

-باشد که باعث ایجاد شبکهموجود در عامل پخت مورد نظر می

 .]1،2[ گرددبعدی مستحکم می ای از اتصالات سه

توان به مقاومت های رزین اپوکسی میمهمترین ویژگیاز 

شیمیایی، مقاومت در برابر خوردگی، پایداری حرارتی، 

چسبندگی عالی به سطوح، آبگریزی مناسب، استحکام کششی، 

شدگی کم در هنگام پخت، مقاومت در برابر تنش، جاذب جمع

اشاره کرد. اما همچنان اپوکسی پخت ضربه و ارتعاش و... در آن 

هایی از جمله تردی و شکنندگی زیاد ی نهایی دارای ضعفشده

نفوذ عوامل مخرب محیطی از منافذ پلیمر  ،پخت از عمل بعد

های زیرین، زمان پخت طولانی، وابستگی عمر پخت شده به لایه

 .]3[ باشدشده به محیط و... میمفید رزین اپوکسی پخت

های اپوکسی جهت بهبود استفاده از رزین به منظور

توان تمهیداتی را قبل از خصوصیات اپوکسی پخت شده می

اقدامات  در این راستا یکی ازپخت لحاظ کرد.  یانجام مرحله

، بلندتر استفاده از عوامل پخت مناسب با طول زنجیرهممکن،  

اتصالات عرضی رزین در  و در نتیجه تغییرنو ی ساختار مولکول

های این امر باعث ایجاد ویژگیی اپوکسی است. پخت شده

پایداری شیمیایی، چسبندگی به سطوح، متفاوت مکانیکی، 

 رزین اپوکسی  جهت پخت گلیکولی پایه ی عامل پختتهیه

 2فردحسین رسولیمحمد ،2سعید سیددراجیرمی ،1اشجاریحمیدرضا  ،2فاطمه دودانگه ، 2*گیتا فیروزان

 ابران، زنجان، دانشگاه سراسری زنجان، دانشکده علوم پایه، گروه شیمی کاربردی -2

 شرکت کیمیا بسپار کاوش ،های دانشگاه زنجانمرکز رشد و فناوریدانشگاه زنجان،  -1

ترین و پرکاربردترین پلیمرهای ترموست با عملکرد بالا در جهان برای صنایع مختلف از های اپوکسی به عنوان یکی از مناسبرزین چکیده:

مهمترین  .گیرنداستفاده قرار میمورد  ... ها وپوشش رنگ، الکترونیکی، هایسیستم چسب، هوافضا، خودروسازی،جمله صنایع 

های سنتزی باشد. علاوه بر این یکی از اهداف شیمی سبز، طراحی استراتژیها، هاردنر مربوط به آن میجزء در فرآیند پخت این دسته از رزین

رو در این پژوهش، یابد. از اینباشد که در آن بکارگیری، تولید مواد سمی و محصولات جانبی کاهش میسازگار میمواد زیست یبر پایه

-Hو  FT-IRی گلیکول مطابق اهداف شیمی سبز تهیه گردید. جهت بررسی ساختاری عامل پخت تهیه شده، آنالیزهای هاردنری بر پایه

NMR .صورت گرفت 

 رزین اپوکسی، عامل پخت پایه گلیکولی، شیمی سبز واژه های کلیدی:

 

 

 شیمی سبز ،یگلیکول هپای پخت عامل رزین اپوکسی، واژه های کلیدی:

 

  
 

 gfirouzan@znu.ac.ir :٭ نويسنده مسئول    
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محصول حرارتی، آبگریزی، کاهش تردی و شکنندگی و... در 

 .]6-4[نهایی پخت شده خواهد گردید

که نیاز به یک رزین اپوکسی واکنشی است در پخت عمل 

-برنده دارد. این ماده هاردنر یا عامل پخت نامیده میی پیشماده

ی ترکیب شدن با رزین وسیلهای است که بههاردنر مادهشود. 

های روی سرعت و کیفیت واکنش پخت و ویژگی اپوکسی بر

 .]7[گذاردتاثیر مستقیم می محصولنهایی 

وابسته به شیمی مقدار بحرانی عامل پخت در فورمولاسیون 

 پخت تاثیرواکنش درگیر است. نسبت اختلاط رزین و عامل

 .]8[بسزایی در خواص مکانیکی محصول دارد

-در هنگام واکنش پخت تغییرات فیزیکی و شیمیایی رخ می

-دهد که طی آن مواد از مایع ویسکوز به جامد سخت تبدیل می

 است، غیر قابل ذوب و انحلال اپوکسی حاصل رزینشوند و 

]9،8[. 

ای کراسلینک شده حضور عامل پخت و ایجاد ساختار شبکه

حاصل  رزینباعث افزایش جرم مولکولی و افزایش مقاومت 

با توجه به تعریف شیمی  .]9[شود مانند مقاومت کششی و ... می

سبز در راهکارهای کاهش و جلوگیری از آلودگی زیست 

محیطی، در این پژوهش سعی شده از ساختار پایه گلیکولی 

تر و... عامل پختی با سمیت کمتر، فراریت پایین جهت ساخت 

 .]22،20[استفاده شد

 

 بخش تجربی

 مواد اولیه-9

)تری -3 ،(TETA) تتراآمیناتیلن تری مواد مورد استفاده شامل

-پلی و  (MEMO-Silane)متوکسی سیلیل(پروپیل متااکریلات 

 باشند.می (PEG600) 600اتیلن گلیکول 

 

 

 روش  -2

ی عامل پخت مورد نظر از فرمولاسیون ارائه شده در برای تهیه

 TETAاستفاده گردید. به این منظور مقدار معینی  2جدول 

 MEMO-Silaneمرحله داخل ظرف واکنش ریخته و در چندین 

به داخل ظرف اضافه گردید. ضمن اضافه کردن مخلوط حاصل 

ی درجه 60روی همزن مغناطیسی قرار گرفته و واکنش در دمای 

ساعت انجام شد. سپس مقدار معینی  14گراد و به مدت سانتی

PEG600  در چندین مرحله به ظرف واکنش اضافه گردید و

 ساعت ادامه پیدا کرد. 3-4واکنش مطابق با شرایط قبل به مدت 

قابل مشاهده  2انجام شده به صورت شماتیک در شکل  واکنش

 است.

 

 نتایج و بحث
   آنالیز آن از نظر، مورد پخت ملاع سنتز صحت بررسی برای 

FT-IR  و H-NMR شد گرفته. 

هر  به دست آمده در ی اولیه و محصولماده سه  FT-IRهای طیف

    در بررسی طیف آنالیز  اند.نشان داده شده 1شکل  مرحله، در

FT-IR ی نمونه TETA و 

MEMO-Silane+TETA+PEG600 های پیک، 1، در هر

)آمین نوع  NHو cm 2474-1)آمین نوع اول( در 2NH مربوط به

 .ظاهر شده است TETAمتعلق به  cm  4742-1ی ر ناحیهدوم( د

با یکی از  MEMO-Silane در  Si گروهتوان گفت که پس می

واکنش داده است و یک  TETAموجود در  2NHهای گروه

ی اپوکسی رزین همچنان آزاد برای واکنش با حلقه 2NH گروه

نیز همچنان واکنش نداده  TETAهای موجود در  NHباشد و می

میل واکنش پذیری بالاتر  دلیلهعلت این امر نیز باند. باقی مانده

2NH  نسبت بهNH .است  
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،  MEMO-Silane + TETAینمونه  FT-IRدر بررسی طیف

ی ایجاد پیوند نشان دهنده cm 874-1ی در ناحیهپیک ظاهر شده 

 است. MEMO-Silaneدر  Siبا گروه  TETAدر  NHبین گروه 

محصول به  مواد اولیه و  H-NMRهای طیف علاوه بر آن، 

 اند.نشان داده شده 3دست آمده در شکل 

، پیک ظاهر شده TETAمربوط به  H-NMRدر بررسی طیف 

-می  2NHهای گروه مربوط به هیدروژن cm 49/2-1یدر ناحیه

شدت  MEMO-Silane + TETAباشد که در طیف مربوط به 

ی 2NHهای موجود در دلیل درگیر شدن هیدروژناین پیک به

TETA  باMEMO-Silane   .کم شده است 

 شدت پیک  MEMO-Silane + TETA + PEG600در طیف 

 پس MEMO-Silane + TETA برروی ماندهباقی هایهیدروژن

 PEG600 هیدروکسیل هایگروه با هاشدن هیدروژن از درگیر

 صحت تشکیل یهدهندنشان هک شده است کم

 MEMO-Silane+TETA+PEG600 باشد.می 

        پیک ظاهر شده در Silane-MEMOدر طیف مربوط به  

1-cm40 /3 باشد توکسی میمهای های گروهمربوط به هیدروژن

شدت این پیک  MEMO-Silane + TETAکه در طیف 

های ترک( گروهیافته است که نمایانگر جایگزینی)کاهش 

 است. TETAی 2NHهای با گروه Silane-MEMOوکسی مت

 MEMO-Silane + TETA + PEG600در بررسی طیف 

که  cm 48/3-1ی شدت پیک ظاهر شده در کاهش دوباره

 توکسی درمهای های گروهمربوط به هیدروژن

  MEMO-Silaneهای کنش گروهی برهمدهندهبود، نشان

های و حذف گروه MEMO-Silaneبا  PEG600هیدروکسی 

 .باشدمی  MEMO-Silaneتوکسی ازم

 

ب( واکنش  TETAبا  MEMO-Silaneالف( واکنش   -9شکل 

MEMO-Silane + TETA  باPEG600  ج( محصول نهایی عامل

 پخت

 نام ماده نسبت مولی مقدار )گرم(

 ی عامل پخت پایه گلیکولیمواد مصرف شده در تهیه

6.4 3 TETA 

44.2 1 MEMO-Silane 

6 1 PEG600 

 مورد استفاده برای پخت رزین اپوکسیمقادیر  -9جدول 

 

 های سنتز شدهنمونه FT-IRطیف : 1شکل 

 

40/00

90/00

140/00

190/00

400/001400/002400/003400/00

TETA MEMO-Silane MEMO-Silane+TETA MEMO-Silane+TETA+PEG600

 الف

 ب

 ج



 

سمینار شیمی کاربردی ایران دومین
 (2IACS) 

 زنجاندانشگاه  ،علومدانشکده ، 9316شهریور  5-6
 

 

4 
 

 

 های سنتز شدهنمونه H-NMR: طیف 3شکل 

 گیرینتیجه

 PEG600و  MEMO-Silaneبا استفاده از  TETAعامل پخت 

ند دنشان دا  H-NMRو  FT-IR  هایسنجیطیف اصلاح گردید.

کاهش شدت  MEMO-Silane با  TETAپس از واکنش که 

 شدت پیکو همچنین  TETAدر  2NHهای پیک هیدروژن

 MEMO-Silane + TETA برروی ماندهباقی هایهیدروژن

 هیدروکسیل هایگروه با هاشدن هیدروژن از درگیر پس

PEG600 کنش برهم یدهندهنشان هک شده است کمTETA و 

MEMO-Silane   باPEG600 باشد.می 
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Synthesis of glycol based hardener for curing epoxy resin 
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Abstract:  

Epoxy resin is one of the most adaptable and universal high performance thermosets available 

and has been widely used in aerospace, automotive, electronic systems, adhesives, paints,etc. 

The most important component in the curing process of this type of resin, is the related 

hardener to it. In addition, one of the aims of green chemistry is based on synthetic 

biocompatible strategies in that the use, production of toxic substances and byproducts 

reduce. Therefore, in this research, glycol-based hardener was prepared in accordance with 

the objectives of green chemistry. The FT-IR and H-NMR analysis were performed to 

investigate the structure of the curing agent. 

. 

Keywords: epoxy resin, glycol based hardener, green chemistry 
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 مقدمه
 شمار به آب كنندگان مصرف از یكی نساجی و رنگرزی صنایع

 در د،فرآین مختلف مراحل در نیز پساب توجهی قابل مقدار و روندمی

 و رنگرزی واحدهای اغلب پساب[. 1-2] شودمی تولید صنایع این

[. 3] تندهس سمی و آلی تركیبات از توجهی قابل مقادیر حاوی نساجی

 در توانایی گسترده، و وسیع استفادهی علت به آلی رنگزای مواد

 توسط حذف پایین سرعت و سمی آروماتیک آمینهای تشكیل

[. 4]هستند اهمیت حائز بسیار محیطی زیست نظر از هوازی، هایروش

 تخلیه زیست محیط به تصفیه بدون رنگی هایپساب كهصورتی در

 دهند قرار أثیرت تحت نامطلوبی بطور را آبی اكوسیستم توانندمی شوند

 شامل جهان در تولیدی رنگزای مواد درصد 56-06 حدود در[.  5]

 آریل تری رنگزای مواد شامل آنها درصد 8-16و آزو رنگزای مواد

 ساختمان داشتن دلیل به آزو رنگزای مواد[. 0-7] میباشد متان

 یتوانندم نیز و بوده مقاوم بیولوژیكی تجزیه برابر در آروماتیكی

  هایباكتری فعالیت موجب و داده كاهش را بآ در محلول اكسیژن

 گروه جزء( DR81) 81 قرمز مستقیم رنگزا[. 8] گردند هوازیبی

 آن ارساخت در بنزنی های حلقه وجود دلیل بهبوده و سنتزی رنگزای

 صورت در كه باشدمی محیط در آن ماندگاری و بودن سمی موجب

. یشودم زیست محیط به ناپذیری جبران صدمات باعث تصفیه عدم

 های تكنیک از ایمجموعه( RSM) سطح روش به هاآزمایش طراحی

 اسخپ كه رودمی كار به فرآیندهایی سازیبهینه در كه است آماری

 این مکك با . دارد قرار تأثیر تحت متغیرها از تعدادی توسط موردنظر

 مدل ضرایب كلیه و یافته كاهش ها آزمایش تعداد آماری، طرح

 روش. ندهست برآورد قابل فاكتورها متقابل اثر و دوم درجه رگرسیون

 ورهافاكت یبهینه حالت یافتن برای مضاعف كمكی پاسخ رویه

 نتایج بر فاكتورها تأثیر چگونگی دهنده نشان و باشدمی

 یكپارچه یرویه یک صورت به پاسخ روش این در. هاستآزمایش

 مدل برای دوم یا اول درجه ای جمله چند یک از و. شودمی ارائه

 از استفاده مقاله این اصلی هدف[. 9] گردد می استفاده پاسخ كردن

  حذف برای(ZnO)  اكسید روی ذرات نانو

 اکسید نانو توسط آبی محلولهای از 18 قرمز مستقیم رنگزای حذف  مطالعه

 پاسخ سطح روش به  روی

 

 پروین غربانی 

 ایران اهر، اسلامی، آزاد دانشگاه ، اهر واحد  كاربردی، شیمی گروه ، شیمی یار استاد

 

 
 در جهــان در شــده تولیــد رنگــی مـواد%75  حـدود كـه اسـت نسـاجی صـنعت رنگـی، مـواد مهـم مصـارف از یكی چکیده:

 ستقیمم رنگزا حذف برای  اكسید روی ذرات  نانو از تحقیق این در .مــیرود كــار بــه كاغــذ و چــرم نســاجی، كالاهــای رنگــرزی
 ظتغل و جاذب دوز تماس، زمان جمله از مستقل متغیرهای اثر. شد استفاده آزمایش طراحی از استفاده با آبی محلولهای از 81 قرمز

 واریانس آنالیز از. گرفت قرار ارزیابی مورد CCD مركزی تركیب طراحی مبنای بر پاسخ سطح روش با پاسخ عملكرد بر رنگزا
ANOVA رنگزا حذف در موثری پتانسیل روی، اكسید ذرات نانو بهینه، شرایط در نتایج نشان داد كه .شد استفاده پاسخها آنالیز برای 

 .   دارند 81 قرمز مستقیم

  پاسخ سطح روش روی، اكسید ذرات نانو ، 81 قرمز مستقیم رنگزا واژه های کلیدی:

 

  ahar.ac.ir-gharabani@iau-arvingharbani@yahoo.com; pP mail: -E  مسئول٭ نويسنده 
 

 

mailto:%20parvingharbani@yahoo.com;%20p-gharabani@iau-ahar.ac.ir
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 از مطالعه این در. است ابی محلولهای از 81 قرمز مستقیم رنگ

 پارامترهای اثر مطالعه جهتپاسخ   سطح روش به آزمایش طراحی

 حذف در pH و، زمان   DR81 غلظت جاذب، دوز  مثل كلیدی

 .است شده استفادهDR81      رنگزا
 

 بخش تجربی

 وادم بقیه و اردبیل ارسباران رنگرزی كارخانه از 81 قرمز مستقیم رنگ

 هر در رنگ غلظت.  شدند خریداری المان مرک كارخانه از مصرفی

 DR5000-15V مدل UV-Vis اسپكتروفتومتر از استفاده با لحظه

 بر DR81 رنگزا سطحی جذب ازمایشات. شد گیری اندازه امریكا

 پس: تگرف انجام زیر صورت به ناپیوسته سیستم یک در ZnO روی

 ارلن داخل را محلول ، متفاوت های غلظت باDR81 محلول تهیه از

 جاذب محلول، روی بر سپس.  شد تنظیم محلول pH و ریخته مایر

 از پس.. شد زده هم  مشخص زمانهای مدت در ومحلول شده اضافه

 سانتریفیوژ، از پس و متوقف همزدن عملیات مشخص، زمان اتمام

 ثبت  UV-Vis اسپكتروفتومتر دستگاه سط تو محلول جذب میزان

 به لحظه هر در و تعادل لحظه در جذب ظرفیت و حذف درصد. شد

 [.16]شدند محاسبه 3-1 های معادله از استفاده با  ترتیب

%R =
C0−C

C0
× 100                                     

(1) 

0

e

( )
q = V                                                                                           (2)

M

 eC C
           

0

t

( )
q = V                                                                                                   (3)

M

 tC C
 

 آزمایش طراحی

 56گرم بر 6 /61-65/6) جاذب مقدار فاكتور 4  اثر تحقیق این در

 ،میلی گرم بر لیترDR81 (166 ،86 ،06 ،46 ،26 ) غلظت ،میلی لیتر(

pH (16 2، 4، 0، 8ف )5 دردقیقه(  26، 46، 06، 86، 166) زمان و 

 طراحی نوع شدكه بررسی DR81 حذف درصد روی بر  سطح

 به سطح 5 در  متغیر 4 این رنج.  بود مركزی مركب طراحی بصورت

 غیرهامت این بهینه مقادیر تعیین برای آزمایش 36 و شده داده افزار نرم

 از تفادهاس با رفته بكار مدل كیفیت. شد پیشنهاد  سطحی جذب در

 برای ازمایش طراحی افزار نرم و شود می  ارزیابی(2R) تعیین ضریب

 می بكار هآمد بدست نتایج گرافیكی انالیزهای و رگرسیون ارزیابی

 [.11]رود

 نتايج و بحث

 ای جمله چند معادله ضرایب محاسبه برای تجربی های داده از

 رهایمتغی و پاسخ مابین زیر تجربی رابطه. شد استفاده دوم درجه

 .امد بدست مستقل

R= +29.03 -7.38A -2.17 +0.170C +2.76D +3.95 AB 

+0.84 AC -0.83 AD +0.64BC -3.19 BD -0.56CD +2.90A2 

+3.31B2 -0.257C2 +0.98D2 

 ضرایب. میباشد DR81 رنگزا حذف درصد ،R معادله این در

 قابلمت اثر ضرایب خطی، تأثیرات رگرسیون از A،B،C،Dپارامترهای

 برهمكنش تأثیرات رگرسیون از AC)،BC،AB،(CDپارامترهای

 2 توان تأثیرات رگرسیون از D2وA2،B2،C2ضرایب و پارامترها

 انالیز و F-test انجام با فوق  معادله آماری ارزیابی .میآیند بدست

 جهنتی و گرفته صورت سطح پاسخ دوم درجه مدلANOVA واریانس

 مدل این دقت ANOVA های داده. است شده اورده 1 جدول در آن

 از ها داده انحراف از معیاری F پارامتر. كند می تایید را م دو درجه

 را مایشاز های نتیجه كه مدلی برای كلی بطور. است میانگین مقدار

 و  است بالا بسیار بطورمعمول F مقدار كند، می پیشگویی موفقیت با

 این برای F مقدار. است مدل بودن دار معنی معنی بهP<0.005 مقدار

 رد. است دار معنی كامل بطور مدل دهد می نشان كه بود 77/34 مدل

 همراه به 2A دوم درجه پارامتر و   A, Bخطی پارامترهای مدل این

 سویی از. هستند مدل شاخص پارامترهای از AB  متقابل پارامترهای

 كه است تطابق در Pred. 2R =9234/6با6adj2R=945/6پارامتر مقدار

 باشد تر نزدیک 1 به به مقدار این هرچه. است مدل دقت دهنده نشان

 .دارد جودو شده محاسبه و آزمایشگاهی های نتیجه بین بهتری ارتباط

 تقابلم تاثیر و فاكتور هر نقش بررسی برای بعدی دو نمودارهای از
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 مطالعه فاكتور هر اثر CCD   شد استفاده DR81 حذف روی آنها

 اثرات 1 شكل.  كند می توصیف را شده مشاهده پاسخ روی بر شده

 به نگر سطحی جذب كارایی روی را مستقل متغیرهای مابین متقابل

 به نمودارها این. دهد می نشان بعدی سه سطح نمودارهای صورت

 دیگر رفاكتو دو حالیكه در اند شده رسم فاكتور دو از تابعی صورت

 حیسط جذب شود می مشاهده كه همانطور. اند شده داشته نگه ثابت

 است pH و رنگ غلظت تاثیر تحت چشمگیری طور به DR81 رنگ

 جدولp<0.0001 ,) دارد خوانی هم آمده بدست نتایج با خوبی به كه

  را جاذب دوز و زمان ، pH ، رنگ غلظت متقابل اثرات 1 شكل. (1

 .دهد می نشان DR81 رنگ سطحی جذب در

                                  

 

        

 

 

 جاذب دوز و pH زمان، ، رنگ غلظت متقابل تاثیرات: 1 شكل

 81مستقیم قرمز  رنگزا حذف در

 كاهش آن حذف درصد  DR81 غلظت افزایش با 1 شكل مطابق

 تنسب محلول غلظت افزایش با كه است آن امر این دلیل. مییابد

 ددرص بنابراین و شود می كم رنگ مقدار به جاذب خالی سایتهای

 در مهم پارامترهای از یكی. بود خواهد جذب قابل  آن از كمتری

 محلول pH زیرا. است محلول pH سطحی جذب فرایندهای

 یشترینب شكل مطابق. میدهد قرار تأثیر تحت را جاذب بار خصوصیات

 pH افزایش با. است افتاده اتفاق  =pH 2در رنگ حذف درصد

 آنجاییكه از.  شود می منفی بار دارای جاذب سطح رنگ، محلول

 دافعه بالا های pH  در لذا است یونیآ رنگ یک رنگ

 حذف درصد كاهش باعث جاذب و رنگ مابین الكترواستاتیک

 شافزای و سو یک از آلاینده آنیونی ماهیت واقع در. شد خواهد رنگ

pH روی منفی الكتریكی بارهای تجمع باعث دیگر طرف از محیط 
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 كم 81 قرمز مستقیم رنگ حذف راندمان و است، شده جاذب سطح

 افزایش دلیل به جاذب مقدار افزایش با طرفی از  .[11] گردد می

 جاذب روی بر موجود فعال های¬جایگاه تعداد ویژه سطح مساحت

.  رود¬می بالا رنگ سطحی جذب درصد نتیجه، در و یافته افزایش

 با بجاذ برخورد افزایش علت به نیز تماس زمان افزایش با همچنین

 ینیب پیش و تجربی نتایج .یابد می افزایش حذف درصد شونده جذب

 امد بدست زیر بصورت بهینه شرایط در DR81 رنگ حذف شده

 (Dye Conc.: 50 mg/L; pH=3; Dosage= 0.04 g/50mL; 

Time=100 min.). 71/58 %و  87/05% حذف به منجر  ترتیب به كه  

 نتایج اب خوبی توافق در تجربی نتایج كه شد مشاهده.  شد رنگ از

 این. است(  % 17/6) كمی نسبی خطای با مدل بوسیله  شده بینی پیش

 درصد بینی پیش برای تواند می موثری نحو به مدل كه دهد می نشان

  .رود بكار آزمایشگاهی شرایط تحت انیونی رنگهای حذف

 گيرینتيجه

. شد مطالعه RSM باروش DR81 رنگ حذف میزان تحقیق این در

 جذب برای بهینه شرایط ،CCD از استفاده با آزمایش طراحی از بعد

 ;Dye Conc.: 50 mg/L; pH=3) جاذب روی بر DR81 رنگزا

Dosage= 0.04 g/50mL; Time=100 min  .).طبق بر. آمد بدست 

 رصدد بهینه شرایط در.بود مناسب و صحیح پیشنهادی مدل نتایج

 پیش نتایج با كه آمد بدست 87/05% حدود درDR81 رنگزا حذف

 .داشت خوبی تطابق %71/58 رنگزا حذف درصد شده بینی
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  واریانس آنالیز:  2جدول 

 Pمقدار Fمقدار میانگین مربعات درجه آزادی مجموع مربعات منبع

 <6661/6 77/34 99/234 14 83/3289 مدل

 <A= 14/1056 1 14/1056 10/244 6661/6رنگ غلظت 
B=PH  43/463 1 43/463 09/59 6661/6< 

 C= 15/6 1 15/6 623/6 8821/6جاذب مقدار 

 D=  65/92 1 65/92 02/13 6622/6زمان

AB 31/347 1 31/347 39/51 6661/6> 
AC 3/13 1 3/13 40/6 5608/6 

AD 70/5 1 70/5 85/6 3764/6 

BC 50/0 1 50/0 97/6 3462/6 

BD 78/41 1 78/41 06/11 6639/6 

CD 67/7 1 67/7 65/1 3227/6 
2A 63/000 1 63/000 55/98 6661/6< 
2B 98/33 1 98/33 63/5 6465/6 

2C
 21/6 1 21/6 631/6 8027/6 

2D
 09/1 1 09/1 25/6 0239/6 

    70/0 15 38/161 باقیمانده

LOF 79/89 16 98/8 87/3 674/6 

     32/2 5 59/11 خطای خالص

Cor total  29    

9234/6= 2R 

945/6 = adj
2R 
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Study of Direct Red 81 Dyes from aqueous solutions by zinc oxide 

nanoparticles using Response Surface Methodology 

Parvin Gharbani 

Department of Chemistry, Ahar Branch, Islamic Azad University, Ahar, Iran.   

 

Abstract:  

Textile industry is one of the largest consumers of dyes. Approximately 75% of global dye 

production is used for dyeing textile, leather, and paper products. In this research, Zinc oxide 

nanoparticles was applied to remove of Direct red 81 dye from aqueous solutions   using 

Response Surface Methodology. The effect of independent variables including contact time, 

solution pH, adsorbent dosage and the concentration of dyes on response performance with 

response to surface methodology based on Central Composite Designs. ANOVA was applied 

to analyse the responses. Results show that the Zinc oxide nanoparticles has a great potency 

in removal of direct red 81 dye. 

Keywords: Direct red 81 dye; Zinc oxide nanoparticles; Response Surface Methodology 
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 مقدمه
با استفاده از شروع پلیمریزاسیون  ،در بسیاری از موارد

انجام )پراکسیدها و هیدروپراکسیدها(  آغازگرهای شیمیایی

اکریلات این قابلیت مت متیل و اما استایرن، متیل استایرن شودمی

را دارند که در اثر حرارت تجزیه شوند و رادیکال ایجاد کنند و 

 شیمی و شیمی در هالوژنها .]1[پلیمریزاسیون را آغاز نمایند 

 کاتالیزور یا دهنده واکنش عنوان به ی دارند وفراوان کاربرد پلیمر

تریفان و  .]4-2[ شونداستفاده می پلیمر و مونومر سنتز برای

 (بیشتر یا درصد 22حدود )کافی  مقداربا افزودن  ]5[همکاران 

 تحریک خارجی بدون هیچ گونه استایرن به ید بلورهای از

 به حرارت درجه و گیردواکنش شدت می مشاهده کردند که

ید و  بخار از و ابرهایی رسداستایرن می جوش نقطه به سرعت

 دریافتند که. آنها شودتشکیل می توجهی کف قابل

گاش و رود. پلیمریزاسیون با سازوکار کاتیونی پیش می

 مولکولی برم پایین هایغلظتنشان دادند  ]6[همکارانش 

رادیکالی به عنوان آغازگر توان را می( مولار 20220-2026)

استفاده کرد. متیل متاکریلات  نوری پلیمریزاسیون در نوری

همراه آهن با ظرفیت  به از برم مولکولی ]7[هوالی وهمکارانش 

استفاده  (ATRP) صفر در پلیمریزاسیون رادیکالی انتقال اتم

کردند و بدون استفاده از آغازگرهای رایج با استفاده از شروع 

به صورت کنترل  حرارتی استایرن توسط دما پلیمریزاسیون را

 .پیش بردند شده

یرن در اینجا قصد بر این است که پلیمریزاسیون حرارتی استا

عواملی همچون  با افزودن مقدار کمی ازبرم مولکولی  در حضور

THF یا O2H  ،مورد بررسی قرار گیرد و در صورت امکان

سازوکار واکنش تعیین گردد. اثر دما نیز روی سینتیک و وزن 

 مولکولی مورد بررسی قرار گیرد.

 *مهدی عبداللهی ،1مجتبی ارباب

 دانشکده مهندسی شیمی، دانشگاه تربیت مدرس، تهران، ایرانگروه مهندسی فرایندهای پلیمریزاسیون،  -1

تتراهیدروفوران  مقدار کمی با افزودن (2Br) برم مولکولی در حضور (St) ، پلیمریزاسیون حرارتی استایرنپژوهشدر این  چکيده:
(THF )یا ( آبO2H .مورد بررسی قرار گرفت )از در گستره دمایی حرارتی پلیمریزسیون °C55  تا°C152 تاثیر دما بر  انجام شد و

و  THFحضور اثر رد مطالعه قرار گرفت. واستایرن بدست آمده مپلی و توزیع وزن مولکولی سینتیک واکنش و وزن مولکولی روی
O2H  بدست آمده از وزن مولکولی وزن مولکولی و توزیع نتایج .بررسی شد و نتایج جالب توجهی بدست آمدسینتیک واکنش  نیز بر 

و  THFپلیمریزاسیون حرارتی استایرن و برم مولکولی در حضور  ی دراستایرن تولید( مربوط به پلیGPCکروماتوگرافی ژل تراوایی )
O2H مقدار کمی حضور در حضور برم مولکولی به واسطه پلیمریزاسیون حرارتی استایرنکه  داد نشان THF یا O2H  با سازوکار

 نقش کوکاتالیست را در واکنش بر عهده دارند. O2Hو  THF این بدان معناست که رود وکاتیونی پیش می

 برم مولکولی ، پلیمریزاسیون حرارتی استایرن،O2Hو  THFپلیمریزاسیون کاتیونی، کوکاتالیست  واژه های کليدی:

 

 مقدار کمی حضور استایرن آغاز شده با برم مولکولی: اثر حرارتیپليمریزاسيون 

 بر سازوکار، سينتيک و وزن مولکولی آب تتراهيدروفوران یا

   abdollahim@modares.ac.ir :٭ نويسنده مسئول
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 بخش تجربی
درصد(  99ی مرک، خلوص بالا( )St)1یرن مونومر استا

 یرتقط 2اواپراتورتوسط دستگاه روتاری قبل از استفاده تحت خلأ 

درون در ظروف مناسب مونومر آماده شده . شدسازی خالص و

 ین. همچننگهداری شد یگراددرجه سانت -4ی در دما یخچال

آن در  ینگهدار رطوبت هنگام جذب از عدم یناناطم یبرا

)مرک، دارای اندازه  5به مقدار کافی الک مولکولی یخچال،

شوند( آنگستروم که برای جذب رطوبت استفاده می 5حفرات 

درون ظروف ریخته شد و درب ظروف توسط درپوش لاستیکی 

برم  درزبندی شد و با استفاده از درپوش فلزی پرس گردید.

درصد( بدون  99( )مرک، خلوص بالای 2Br)4مولکولی 

رفت. تترا هیدروفوران تر مورد استفاده قرار گسازی بیشخالص

(THF 99( )مرک، خلوص بالای  )آب مقطر با و درصد

TDS=1  و رساناییμs 106  قرار  استفادهمورد  افزودنیبه عنوان

 99 آلدریچ، خلوص بالای( )HQ)5 از هیدروکینون .گرفتند

 .استفاده شدبه عنوان بازدارنده پلیمریزاسیون رادیکالی درصد( 

ای ظروف شیشه) ظرف واکنش مونومر وزن شده به

و درب ظرف  همزن مغناطیسی افزوده شد ( مجهز بهداردرب

درزبندی شد و  از جنس سیلیکون لاستیکی واشرواکنش توسط 

به وسیله محیط واکنش  شد. درب ظرف واکنش محکم بسته

به . شد قیقه( هوازدایید 52حداقل  دمیدن نیتروژن ) به مدت

خروج به منظور جلوگیری از دلیل فراریت بالای برم مولکولی و 

برم  ،در حین عملیات هوازدایی ایظروف شیشهها از آن

مخلوط  O2Hیا  THF (trace) با مقدار بسیار کم مولکولی

توسط سرنگ از هوازدایی کردن محیط واکنش  پس گردید و

پس از انجام  افزوده شد. استایرنبه میکرولیتری  25هامیلتون 

معین قرار  شیشه واکنش درون حمام روغن با دمای هوازدایی،

بدست به منظور بررسی سازوکار پلیمریزاسیون و داده شد. 

                                                           
1 Styrene 
2 Rotary evaporator 
3 Molecular sieve 
4 Bromine 
5 Hydroquinone 

های مشخص در زمان این واکنش ،تبدیل واکنش با زمان آوردن

انجام شد. پس از انجام واکنش در زمان مورد نظر، جهت اختتام 

 ن مخلوط آب و یخ قرار گرفتظرف واکنش درو پلیمریزاسیون

گیری تبدیل واکنش به روش وزن سنجی، مقدار اندازهرای بو 

 جلوگیریتوقف واکنش و به منظور  .از نمونه خشک شد کافی

از محلول  mL 1 مقدار ،مدت طولانی در جانبی هایواکنش از

و نمونه  اضافه شد هانمونهبه  THFدر  HQدرصد وزنی  1

 NMR و GPC شناسایی هایآزمونخشک شده برای انجام 

ی انجام شده در هااطلاعات مربوط به واکنش استفاده شد.

 آمده است. 1جدول 

تحقیق های انجام شده در اطلاعات مربوط به واکنش -9جدول 

 حاضر

 ملاحظات (C°دما ) Br0[St]]:2[0 شماره واکنش
S1  22201 152 در حضور THF 
S2  22201 122 حضور در THF 
S3  22201 112 حضور در THF 
S3’  22201 112 در حضور O2H 

S4  22201 122 حضور در THF 
S5  22201 55 حضور در THF 

 

 نتایج و بحث
پلیمریزاسیون حرارتی استایرن به منظور بررسی سازوکار 

، O2H یا THF با افزودن مقدار بسیار کمی ازبرم  در حضور

اثر دما بر روی جرم در دماهای مختلف انجام شد و واکنش 

منحنی تغییرات  ،1 مولکولی مورد مطالعه قرار گرفت. در شکل

وزن مولکولی با دما برای سه نمونه رسم شده است. با توجه به 

منجر به افزایش وزن  C55° به C152° کاهش دما ازمنحنی، این 

شود که بسیار می gr/mol 52261به  gr/mol972 مولکولی از 

 قابل توجه است.
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استایرن  مولی نسبتواکنشها با تغییرات وزن مولکولی با دما در  9 شکل

 9به  022 برابر به برم مولکولی

 توانیم نیز (2)شکل  ینتیکیس یهابا توجه به داده

سرعت  C55°به  C152°که با کاهش دما از مشاهده کرد 

یابد و این امر باعث کاهش می به صورت قابل توجهی واکنش

( و درنتیجه افزایش وزن nXدرجه پلیمریزاسیون )افزایش 

گردد. این رفتار در مورد پلیمریزاسیون با سازوکار مولکولی می

که  توان نتیجه گرفتبنابراین می .کندکاتیونی صدق می

پلیمریزاسیون حرارتی استایرن و برم مولکولی در  سازوکار

 است. یونیکات به صورت O2H یا THFحضور 

 

مربوط به پلیمریزاسیون حرارتی استایرن  تبدیل بر حسب زمان 0 شکل

 022 برابر استایرن به برم مولکولی مولی در حضور برم مولکولی با نسبت

 C35°و  C932 ،°C922°در دماهای  THFدر حضور مقدار کمی  9به 

 ن دوستتوسط عوامل الکترو یونیکات یمریزاسیونپل

، 4SO2H(، یرهو غ HCl ،HBrیدهای هالوهیدریک )مانند اس

4HClO که بنا به تعریف یسلوئ یدهایاس شود.یره آغاز میو غ 

های یون یدقادر به تول یباتی کهو ترک هستند الکترون یرندهپذ

 آغاز یمریزاسیون کاتیونی راپل ندتوانیمباشند نیز کربانیوم می

مونه ن 2Brو  3AlCl ،4SnCl ،3BF ،4TiCl ،4AgClO ،2I. کنند

یس به یک لوئ یداس هایآغازگر .هستند یسلوئ یدهایاز اس ییها

. یاز دارندن یآل دارهالوژن یباتترک یا O2Hمانند  کوکاتالیزور

یا به یک  یسلوئ یدهایشروع توسط اسهای در واقع واکنش

دهنده پروتون مانند  یکدر حضور  یاو  یاز دارندندهنده پروتون 

 شوند.انجام میتر ی سریعآل یدهایآب، الکل و اس

برم مولکولی اسید لوئیسی است که برای شروع به یک 

تتراهیدروفوران  حضورپروتون دهنده نیاز دارد و در اینجا 

(THF )کند و با برم واکنش  به عنوان پروتون دهنده عمل می در

. همانطور که در ]0[ دهدمولکولی تشکیل کمپلکس می

با  THFو  2Br( آمده است، کمپلکس 2( و )1های )واکنش

شوند و کربوکاتیون را تشکیل مونومر استایرن وارد واکنش می

تواند پلیمریزاسیون را با دهند. کربوکاتیون تشکیل شده میمی

سازوکار کاتیونی پیش ببرد. دما پارامتری است که روی 

پایداری کربوکاتیون تاثیرگذار است و کاهش دما باعث پایدار 

 درجه پلیمریزاسیون افزایش باعث کربوکاتیون و در نتیجهشدن 

(Xn) گردد.و وزن مولکولی پلیمر می 

O + Br2 OBr2 (1)

OBr2 +

H2C CH H3C CH

(Br2+ OC4H7) (2)

 

آب نیز برای این سیستم نقش پروتون دهنده را ایفا 

و مانند  ]0[ دهدمیکمپلکس  یلتشککند و با برم مولکولی می

THF  2وBr دهند و پلیمریزاسیون را با کربوکاتیون را تشکیل می

در پایدار  THFو  O2Hبرند. تفاوت سازوکار کاتیونی پیش می
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های تشکیل بودن کربوکاتیون تشکیل شده است. کربوکاتیون

فعالیت بالاتری نسبت به  2Brو  THFشده به واسطه 

ذا دارند و ل 2Brو  O2Hهای تشکیل شده به واسطه کربوکاتیون

 تر است.ها پایینپایداری آن

Br2  OH2

Br2  OH2

H2C CH H3C CH

(Br2

Br2 + H2O

+ + OH)

(3)

(4)

  

های سینتیکی و اطلاعات مربوط به وزن تلفیق داده

برای پلیمریزاسیون حرارتی ( 5و  2، 1)شکلهای مولکولی 

در دماهای  THFاستایرن در حضور برم مولکولی و مقدار کمی 

°C152  الی°C55 دهند که واکنش کاملا کنترل نشده نشان می

است. روند افزایش وزن مولکولی با کاهش دما و رسیدن به وزن 

بدون حضور آغازگر رادیکالی  C55°در دمای  52222مولکولی 

ش با سازوکار کاتیونی دهد که واکندر محیط واکنش نشان می

 (5 )شکل رودپیش می

 
روند رشد وزن مولکولی در پلیمریزاسیون حرارتی استایرن  3 شکل

به  C932°با کاهش دما از  THFدر حضور برم مولکولی و مقدار کمی 

°C35 

 

 گيرینتيجه
با برم مولکولی  در حضورپلیمریزاسیون حرارتی استایرن 

با سازوکار کاتیونی  O2H یا THFحضور  افزودن مقدار کمی

نقش کوکاتالیست را در واکنش  O2Hو  THFرود و پیش می

کنند. کاهش دما بر روی سینتیک این واکنش اثر ایفا می

گردد. جرم گذارد و باعث کاهش سرعت پلیمریزسیون میمی

ای که با مولکولی با کاهش دما روند افزایشی دارد به گونه

افزایش  g/mol 52222، وزن مولکولی تا C55° کاهش دما تا

مریزاسیون کاتیونی بسیار قابل توجه است اما یابد که برای پلیمی

باشد که این امر توزیع وزن مولکولی بدست آمده پهن می

 مطلوب نیست.
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Thermal polymerization of styrene initiated by molecular bromine: Effect 

of presence of a trace amount of tetrahydrofuran or water on the 

mechanism, kinetic and molecular weight 

Mojtaba Arbaba, Mahdi Abdollahia* 

 
a Polymer Reaction Engineering Department, Faculty of Chemical Engineering, Tarbiat Modares 

University, Tehran, Iran 

Abstract:  

In this work, the thermal polymerization of styrene (St) in the presence of molecular bromine 

(Br2) was investigated by adding a trace amount of tetrahydrofuran (THF) or water (H2O). 

Thermal polymerization was carried out over the temperature range of 35-130 °C and the 

effect of temperature on the kinetics of reaction and molecular weight of obtained polystyrene 

were studied. The effect of the presence of THF and H2O on the kinetics of the reaction was 

investigated and interesting results were obtained. Results of the molecular weight and 

molecular weight distribution obtained by gel permeation chromatography (GPC) for 

polystyrenes produced in the thermal polymerization of styrene and molecular bromine in the 

presence of THF and H2O showed that the thermal polymerization of styrene in the presence 

of the molecular bromine proceeds via cationic mechanism due to the presence of THF and 

H2O, meaning that THF and H2O act as a co-catalyst in the reaction. 

 

Keywords: Cationic Polymerization, THF and H2O co-catalyst, Thermal Polymerization of 

Styrene, Molecular Bromine 
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 مقدمه
های چون سطح نانوذرات سیلیکا با توجه به ویژگی

های مخصوص بالا، سهولت در اصلاح سطح با توجه به گروه

هیدروکسیل که در سطحشان موجود است و مقاومت حرارتی و 

های اخیر مورد توجه بسیاری از شیمیایی بالایشان، طی سال

ح های گذشته، معمولا اصلااند. در پژوهشها قرار گرفتهپژوهش

پیوندزنی از سطح "سطحی نانوذرات سیلیکا با یکی از سه روش 

پیوندزنی از طریق "و  "پیوندزنی به سطح"، "ذرات

است. در روش اول با اصلاح سطح  انجام شده "پلیمریزاسیون

ذرات با آغازگر واکنش، پلیمریزاسیون از سطح ذرات آغاز شده 

 شود؛کیل میزنجیرهای پلیمر در سطح تش و با پیشرفت واکنش،

نجیرهای های دوم و سوم اتصال میان نانوذرات و زاما در روش

پلیمر، به ترتیبب بعد از اتمام واکنش و در حین واکنش رخ 

ها و اینکه های هر کدام از این روشدهد. با توجه به ویژگیمی

ترین لایه از پلیمردر روش پیوندزنی از سطح ذرات روی متراکم

از این روش در این پژوهش استفاده شده شود؛ سطح تشکیل می

 .]1[ است

در این تحقیق، ابتدا سطح نانوذرات سیلیکا با استفاده از 

دوست: تاثیر حضور پلیمر آبسیلیکا/  هیبریدی نانوذرات رئولوژی و خواص سنتز

 های آبیرئولوژی محلول خواص گریز برکومونومر آب

 1*مهدی عبداللهی ،1آزارحسین بی

 گروه مهندسی فرایندهای پلیمریزاسیون، دانشکده مهندسی شیمی، دانشگاه تربیت مدرس، تهران، ایران -1

 

ذرات مطالعه شد. برای شروع  "از سطحپیوندزنی "( با استفاده از روش PSNsسنتز نانوذرات هیبریدی سیلیکا/ پلیمر ) چکیده:
شده با گروه عاملی ( و نانوذرات سیلیکا اصلاحCANآمونیوم نیترات ) (IVواکنش پلیمریزاسیون، از آغازگر دوجزئی ردوکس سریم )

ز انجام دار شدن نانوذرات سیلیکا پیش اآمینی به عنوان عامل کاهنده واکنش ردوکس، در محیط اسیدی استفاده شد. واکنش آمین
های هیدروکسیل روی سطح ( با گروهAPTESاتوکسی سیلان )تریآمینوپروپیل-3واکنش پلیمریزاسیون و با استفاده از واکنش میان 

 های تشکیل شده روی سطح ذرات با روش ردوکس و پیشرفت واکنش،نانوذرات انجام شد. به این ترتیب با آغاز واکنش از رادیکال
از استایرن به عنوان کومونومر  آمید/ استایرن( متصل شده به سطح نانوذرات سنتز شدند.آمید( و پلی)اکریل)اکریلزنجیرهای پلی

ها نتایج این آزمون انجام شد. SEMو  FTIR ،TGAهای شناسایی نانوذرات هیبریدی سنتزشده به کمک آزمون گریز استفاده شد.آب
خواص  از سطح نانوذرات انجام شده و لایه پلیمری روی سطح آنها تشکیل شده است.واکنش پلیمریزاسیون با موفقیت ند که دنشان دا

نتایج نشان دادند که گیری شد. های آبی حاوی نانوذرات هیبریدی سنتز شده، با استفاده از ویسکومتر بروکفیلد اندازهرئولوژی محلول
برای  های آبیایش یافته است. این افزایش درگرانروی محلولهای آبی حاوی نانوذرات با افزایش غلظت آنها افزویسکوزیته محلول

 .گریز واحدهای استایرنی در این نمونه استکه دلیل آن تجمعات آبپلیمر بیشتر از پلی اکریل آمید بود کونانوذرات اصلاح شده با 

 ، گرانروی، پلیمریزاسیون ردوکسسطحاز  پیوندزنی استایرن، آمید(،نانوذرات هیبریدی سیلیکا/ پلیمر، پلی)اکریل واژه های کلیدی:

 

  abdollahim@modares.ac.irنویسنده مسئول:  *
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APTESعاملی آمین اصلاح شده است. واکنش  ، با گروه

)عامل افزایش  CANپلیمریزاسیون ردوکس با اضافه شدن 

دارشده )عامل کاهنده( در محیط دهنده( به نانوذرات آمین

شود. مزیت استفاده از پلیمریزاسیون ردوکس در غاز میاسیدی آ

از این کار عدم تشکیل زنجیرهای آزاد در محیط واکنش است. 

( به عنوان عامل سطح فعال SDSسدیم دودسیل سولفات )

به منظور  SEMو  FTIR ،TGAهای استفاده شد. از آزمون

شناسایی نانوذرات هیبریدی سنتزشده استفاده شد. به منظور 

دهندگی تشخیص توانایی نانوذرات هیبریدی سنتزشده در غلظت

های های ساخته شده با غلظتهای آبی، گرانروی محلولمحلول

 گیری شد. سنج بروکفیلد، اندازهمتفاوت از نانوذرات با گرانروی

 

 بخش تجربی
(، St( و استایرن)AMآمید )پژوهش از اکریلدر این 

به  SDS(، SNنانومتر ) 7نانوذرات سیلیکای فیو شده با قطر 

به عنوان آغازگر ردوکس، نیتریک  CANعنوان سورفکتنت، 

به عنوان عامل  APTESاسید برای اسیدی کردن محیط، 

ه عنوان حلال و استون به و تولوئن ب ، اتانولکننده، آباصلاح

 ضدحلال فرایندها استفاده شد.عنوان 

گرم از نانوذرات به  6/3، نانوذراتدار کردن برای آمین

، به کمک همزدن مغناطیسی و هموژن APTESگرم  2/7همراه 

گرم از حلال تولوئن  181سازی با امواج مافوق صوت در مقدار 

. ]2[ قرار گرفت C22°ساعت در حمام  21پخش شد و برای 

نانوذرات محصول به کمک سانتریفیوژ کردن پراکنش جدا 

ساعت در آون  22برای شدند و پس از سه بار شستشو با اتانول، 

قرار گرفتند تا خشک شوند. این نانوذرات با کد  C61°خلاء 

ASN  های پلیمریزاسیون ابتدا  ند.  برای انجام واکنششدمشخص

موپلیمریزاسیون و آمید برای واکنش هگرم اکریل 2/1مقدار 

برای  Stو  AMگرم، به ترتیب از  1222/1و  1728/1مقادیر 

به کمک همزدن  SDSگرم از  82/1کوپلیمریزاسیون، به همراه 

که  ASNدرصد وزنی  2/1لیتر محلول میلی 21مغناطیسی در 

مولار نیتریک اسید است پخش شد. سپس پراکنش  12/1حاوی 

  CANگرم میلی 72د و سپس با دمش گاز نیتروژن هوازدایی ش

قرار  C21°ساعت در دمای  22اضافه شد. پلیمریزاسیون برای 

گرفت. محصول واکنش با مقادیر زیاد از استون رسوب داده شد 

قرار گرفت تا  C71°ساعت در آون خلاء با دمای  22و برای 

به  PSN2و  PSN1خشک شوند. محصول واکنش با کدهای 

و کوپلیمریزاسیون مشخص  -همو ترتیب با تفکیک مربوط به

به ترتیب برای تائید  SEMو  FITR ،TGAهای شدند. از آزمون

تشکیل زنجیرهای پلیمر، تائید اتصال پلیمر به ذرات و شناخت 

مورفولوژی نانوذرات هیبریدی سنتزشده استفاده شد. همچنین 

 نسبت پلیمر تشکیل شده به مقدار نانوذرات درصد پیوندزنی که 

 :]3[  با استفاده از رابطه زیر به دست آمد است

(1     )                      200 700

200

(%) 100
m m

G
m


  

به ترتیب وزن باقیمانده در آزمون  007mو  200mدر این رابطه 

TGA درجه سانتیگراد هستند.  711و  211، به ترتیب در دماهای

دن گرانروی از گرانروی سنجی بروکفیلد نیز برای به دست آور

 استفاده شد. PSNهای حاوی مقادیر متفاوت از نانوذرات محلول

 

 نتایج و بحث
و سنتز نانوذرات  SNدار کردن های آمینطرحی از واکنش

PSN آورده شده است. تصویر  2و  1های به ترتیب در شکل

آورده شده است. به دلیل مقدار  3نیز در شکل  FTIRآزمون 

توانایی  FTIR آزمون PSN2استایرن کم استفاده شده در 

شناسایی این مونومر را نداشت و طیف آن کاملا مشابه طیف 

در  PSN1تنها طیف  3شد. به این دلیل در شکل  PSN1نمونه 

پیک جذبی ظاهر شده در آورده شده است.  ASNکنار طیف 
1-cm 1111 های مربوط به ارتعاشات کششی سیلیکا است. پیک

های آمین و متیلن که به ترتیب در اعداد موجی مشخصه گروه

اند، نشان از ظاهر شده ASNدر طیف  2231و  3381

ودن واکنش اصلاح نانوذرات با گروه عاملی آمین آمیز بموفقیت

 3321و  3211ظاهر شده در اعداد موجی های . پیک]2[ دارند

که  1621ربوط به گروه عاملی آمین و پیک ظاهرشده در م

نیز نشان از سنتز  PSNمشخصه کربونیل آمیدی است در طیف 

 . ]2[ دنآمید( دارموفق پلی)اکریل
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 دار کردن نانوذرات سیلیکاطرح واکنش آمین -9شکل 

 

 
 طرح واکنش کوپلیمریزاسیون -2شکل 

 

 
 b:PSN و a :ASNهای نمونه FTIRطیف  -3شکل 

 

برای تائید اتصال زنجیرهای پلیمر به نانوذرات سیلیکا، 

های سیلیکا خالص، انجام شد. ترموگرام نمونه TGAآزمون 

دارشده و نانوذرات هیبریدی سیلیکا/ پلیمر نانوذرات آمین

(PSN در شکل )افت وزنی شدید سیلیکای آورده شده است.  2

بوط به تخریب  درجه سانتیگراد مر 211خالص در دماهای زیر 

دوست نانوذرات است؛ اما شده در سطح آبرطوبت جذب

شود که نشان هیچگونه تخریبی در دماهاهای بالاتر مشاهده نمی

. افت وزنی که در ]2[ از پایداری حرارتی بالای این ماده است

به تخریب  به ترتیب ها در دماهای بالاتر اتفاق افتادسایر نمونه

و  ASNاتصال یافته به سطح در مورد نمونه   APTESزنجیرهای

تخریب زنجیرهای پلیمر تشکیل شده در سطح نانوذرات سیلیکا 

های به دست آمده از داده به نسبت داده شد. PSNهای در نمونه

به  PSN2و  PSN1، نسب اتصال برای دو نمونه TGAاز آزمون 

نشان  هابه دست آمد. این داده 62/232و  62/262ترتیب برابر 

دهند که در شرایط مشابه، در واکنش هموپلیمریزاسیون پلیمر می

یمر با بیشتری به سطح ذرات اتصال یافته است. کاهش تشکیل پل

حضور کومونومر استایرن در ترکیب به افزایش آنتروپی محیط 

موجود در محیط نسبت  SDSهای استایرن با با تشکیل مایسل

 داده شده است.

 

 
 PSN2و  SN ،ASN ،PSN1های نمونه TGAرام ترموگ -4شکل 

 

به منظور درک بهتر مورفولوژی نانوذرات سنتزشده، تصویر 

SEM  نمونهPSN1  آورده شده است. همانطور که  2در شکل

شود، نانوذرات هیبریدی سیلیکا/ پلیمر با توزیع اندازه مشاهده می

ذرات نسبتا باریک با موفقیت با روش پیوندزنی از سطح ذرات 

سنتز شده است و هیچ نشانی از تشکیل تجمعات بزرگ 

شود. نکته دیگر در این تصویر عدم وجود نانوذرات دیده نمی

یمرهای آزاد در محیط است که مشخصه استفاده از پل

 .  ]2[ پلیمریزاسیون ردوکس است

های متفاوت از نانوذرات های آب حاوی غلظتمحلول

ساخته شد و گرانروی آنها  PSN2و  PSN1هیبریدی سنتز شده 

گیری شد که نتایج سنج بروکفیلد اندازهبا استفاده از گرانروی

دهد که با است. نتایج نشان میآورده شده  6آنها در شکل 

افزایش غلظت نانوذرات هیبریدی، در هر دو نمونه، گرانروی 

افزایش یافته است. این نتیجه نشان از موثر بودن نانوذرات 

های آبی دارد. دهندگی محلولهیبریدی سنتزشده در غلظت

همچنین با ورود مونومر استایرن درساختار زنجیرهای پلیمری 

به نانوذرات، گرانروی محلول آبی آنها نسبت به اتصال یافته 

نمونه حاوی زنجیرهای حاوی هموپلیمر افزایش یافته است. این 

شده گریز تشکیلافزایش در مقدار گرانروی، به تجمعات آب

گریز میان زنجیرهای کوپلیمر، به دلیل حضور مونومرهای آب

 . ]3[شود استایرن در ساختار زنجیرها نسبت داده می
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 PSN1از نمونه  SEMتصویر  -5شکل 

 

های آبی حاوی  مقادیر متفاوت تغییرات گرانروی محلول -6شکل 

در دمای محیط و سرعت برشی ثابت  PSN2و  PSN1های غلظت نمونه
1-S55/2 

 

 گیرینتیجه
سنتز نانوذرات هیبریدی سیلیکا/ پلیمر با استفاده از 

پلیمریزاسیون ردوکس آغازشده از سطح نانوذرات انجام شد. به 

به عنوان عامل افزایش دهنده ردوکس و  CANاین منظور از 

دار دار شده به عنوان کاهنده استفاده شد. آمیننانوذرات آمین

و نانوذرات در  APTESکردن نانوذرات سیلیکا با واکنش میان 

موفقیت آمیز بودن  FTIRمحیط تولوئن انجام شد. آزمون 

های اصلاح نانوذرات با عاملیت آمینی را تائید کرد. واکنش

امید و آمید و کوپلیمریزاسیون اکریلهموپلیمریزاسیون اکریل

 FTIRانجام شد. آزمون  ASNدر حضور نانوذرات  استایرن

اتصال نانوذرات  TGAو آزمون  موفقیت آمیز بودن تشکیل پلیمر

 TGAهای به پلیمر تشکیل شده را تائید کردند. همچنین داده

درصد در واکنش هموپلیمریزاسیون و تا  262نشان دادند که تا 

درصد در واکنش کوپلیمریزاسیون، پلیمر روی سطح  232

نانوذرات تشکیل شده است. مورفولوژی نانوذرات سنتزشده نیز 

شاهده شد. این تصویر نشان داد که نانوذرات م SEMبا تصویر 

اند. همچنین در این در توزیع اندازه باریک با موفقیت سنتز شده

تصویر هیچ نشانی از تشکیل پلیمرهای آزاد در ساختار وجود 

دهنده انجام موفق واکنش پلیمریزاسیون نداشت که نشان

 ردوکس داشت. 

های حاوی نانوذرات با استفاده از خواص رئولوژی محلول

گیری شد. نتایج نشان داند که با ویسکومتری بروکفیلد اندازه

افزایش غلظت نانوذرات هیبریدی در محلول گرانروی افزایش 

دهندگی دهنده توانایی نانوذرات در غلظتیافته است که نشان

ادند که در های آبی دارد. همچنین نتایج نشان دمحلول

های حاوی پلیمر بیشتر های یکسان گرانروی محلولغلظت

گریز افزایش یافته است. این موضوع به تشکیل تجمعات آب

 میان واحدهای مونومرهای استایرن در محلول نسبت داده شد. 
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Synthesis and rheological properties of silica/ polymer hybrid 

nanoparticles: Effect of hydrophobic comonomer on aqueous solution 

rheology properties 

Hossein Biazara, Mahdi Abdollahia* 

 

a Polymer Reaction Engineering Department, Faculty of Chemical Engineering, Tarbiat Modares 

University, Tehran, Iran 

 

Abstract: 

Synthesis of hybrid silica/ polymer nanoparticles was performed by surface initiated 

polymerization of acrylamide and styrene from fumed silica’s (SN) surface. Cerium(IV) 

ammonium nitrate (CAN) and aminated silica nanoparticles were used as oxidant and 

reducing agent, respectively, of the redox polymerization. Amination reaction of SNs was 

done by covalently attaching APTES to hydroxyl groups of SNs’ surface. Polyacrylamide and 

poly(acrylamide-co-styrene) were grafted onto ASN nanoparticles by propagation of polymer 

chains from the radicals formed by redox polymerization. FTIR, TGA and SEM tests were 

used to characterize synthetized hybrid nanoparticles. These tests showed that polymer layer 

has been formed successfully on the silica surface. Rheology properties of aqueous solution of 

the polymer/ silica hybrid nanoparticles (PSNs) were measured by Brookfield viscometer. 

Results showed that viscosity increases by increasing concentration of the PSNs. This 

increment indicates viscosifying ability of PSNs. Enhancement in the viscosity was observed 

to be greater for a PSN modified with copolymer in comparison with the poly(acrylamide) 

because of hydrophobical associations between the styrene units in the copolymer sample. 

Keywords: Hybrid silica/polymer nanoparticles, poly(acrylamide), grafting from, redox 

polymerization, viscosity 
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  مقدمه
وليد ت بازدههمراه با افزايش روزافزون جمعيت براي بالا بردن  

. است هاي زيادي صورت گرفتهيشرفتپ كشاورزي هايلمحصو

خود را از خطر نابودي توسط  هايدرن بايد محصولمكشاورزي 

  و هاتاز آف هااز اين رو براي حفظ محصول .حفظ كند هاتآف

 

 

 

در جهان مصرف  كشها، هرساله مقادير زيادي آفتبيماري .

، زمان در گذر، هاكشاثر مصرف زياد آفت در .شودمي

 كه منجر به شودها وارد محيط زيست مييي از آنهاي بالاغلظت

 هاهاي مضر آننگراني در مورد بقاياي سموم و تاثير

 .[1] دشوزيست ميبرمحيط

ه ك ها هستنددسته مهمي از آفت كش ي فسفرههاكشحشره 

 سموم ينشا اصلم .بيشترين مورد استفاده را دارا هستندامروزه 

با استفاده از جاذب هیدروکسید لایه دوگانه از محلول های آبی حذف دیازینون

 Mg-Al سورفکتانت اصلاح شده با SDBS 

 3دولتياريليلا  ،2مير سعيد سيد دراجي ،* 1محمد رضا يافتيان، 1ابوذر سهرابي

 .آزمايشگاه تعادل هاي فازي ،دانشکده شيميدانشگاه زنجان،  -1

 .آزمايشگاه تحقيقاتي كاربردي، دانشکده شيمي، دانشگاه زنجان -2

 .روه شيمي، دانشگاه آزاد اسلامي واحد زنجان، زنجان، ايرانگ -3

و به اين ترتيب  گيردزيادي در كشاورزي مورد استفاده قرار مي اي اسمت كه به مقداروم ارگانوفسمفرهسمم از جملهديازينون  :چکیده

بنابراين حذف  گردد.شده و از طريق زنجيره غذايي و چرخه آب وارد بدن موجودات زنده ميهاي سطحي و زير زميني وارد منابع آب

هاي جاذب باشد.هاي كارآمد در حذف اين آلاينده مي. جذب سطحي يکي از روشاي برخوردار استآن از منابع آبي از اهميت ويژه

ي مورد هااز جاذب ايدسممتههاي آبي بکار گرفته شممده اند. هاي مختلف و تصممفيه محلولدر حذف آلودگييعي و سممنتزي مختلف طب

ها در حذف ها با مواد فعال سطحي باعث افزايش كارايي آن. اصلاح اين جاذبهستند (LDH)يدهاي لايه دوگانه دروكسميه اسمتفاده

 ميسد يتوسط ماده فعال سطح و هسنتزشد Mg-Al دوگانه هيلا ديدروكسميه جاذب اين كار،اسمت. در  هاي غير قطبي گرديدهآلاينده

شناسايي و تعيين ساختار گرديدند.  XRDو  FT-IRهاي هاي سمنتز شمده توسط تکني . جاذبشمداصملاح بنزن سمولفونات  ليدودسم

شرايط بهينه شدند.  (RSMرويه پاسخ ) با روشجذب  نديفرا يعوامل موثر بر روارزيابي شد.  نونيازيد حذفر ها دكارايي اين جاذب

يري غلظت ديازينون اسممتفاده گبراي اندازه HPLCاز سمماعت بدسممت آمد.  22گرم و زمان تماس  22/2مقدار جاذب  ، pH=5/7بهينه 

 mg g 5/22-1حداكثر ظرفيت جاذب  هاي تجربي بود.موير و سينتي  شبه درجه دوم به خوبي قادربه توصيف داده. ايزوترم لانگشمد

 هاي حقيقي آبي مورد ارزيابي قرار گرفت.كارايي روش در حذف ديازينون از نمونه بدست آمد.

 هيدروكسيد لايه دوگانه+ديازينون+محلول هاي آبي:واژه هاي كليدي

های تعادلتحقیقاتی آزمایشگاه  ،دانشکده شیمی، دانشگاه زنجان : محمد رضا یافتیان٭ 
 Znu.ac.ir yaftian@ .فازی

 



 

سمینار شیمی کاربردی ایران دومین
 (2IACS) 

 زنجاندانشگاه  علوم،دانشکده ، 9316شهریور  5-6
 

 

2 
 

 يهاكشهدهنده حشر لياست. عناصر تشک دياس  يفسفر ،فسفره

از  يرخو فسفر. ب ژنياكس دروژن،هي: كربن، ند ازدسته، عبارت نيا

 .[2] مانند كلر، برم و گوگرد هستند گريد يعناصر يدارا زيها نآن

ر د هااقي مانده آنبها، كشاز حشره استفاده فراوان اين نوع
ها در مواد غذايي داراي پتانسيل خطر محيط زيست و تجمع آن

اثر  يدر بدن ب يعمل سموم فسفره آلي براي انسان است. يبالا
 .[3] استراز است نيكل يهاميكردن آنز

 اي است كه به مقدارفسفره وم ارگانوسم از جملهديازينون 

 50LD .گيردزيادي در كشاورزي مورد استفاده قرار مي

گرم بر ميلي 5/3 آن تنفسي 50LDو 02-135  آنگوارشي 
آن از راه  تيسم .ساعت تماس با اين سم است 2كيلوگرم براي 

ست از راه تنفس ا تيپوست براي انسان و دام كمتر از خطر مسموم
 .[2] دينمايحاد و مزمن م تيمسموم جاديآن ا يجذب پوست اما
بر سلامت انسان و محيط زيست  ديازينون اثرات تهديدآميز 

اي موجب شده است تا حذف آن از منابع آبي از اهميت ويژه
هاي ناپيوسته و پيوسته جذب، با بکارگيري روش .برخوردار باشد

ا هاي بهاي مختلف طبيعي و سنتزي، به عنوان فرآيندجاذب
هاي هاي مختلف و تصفيه محلولكارآيي بالا در حذف آلودگي

 اند.هاي تحقيقاتي در سراسر دنيا قرار گرفتهآبي مورد توجه گروه
يدهاي لايه دوگانه دروكسيه ي مورد استفادههااز جاذب ايدسته
(LDH) اي دارند كه يهها ساختاري لاهستند. اين گروه از جاذب

هاي سه هاي دو ظرفيتي توسط كاتيونها كسري از كاتيوندر آن
ها و ونهايي با بار مثبت توسط آنييهاند و لاظرفيتي جايگزين شده

ها LDH رفتار تبادل آنيونياند. هاي آب از هم جدا شدهمولکول
هاي به جاذب گونه تواند با اصلاح توسط مواد فعال سطحيمي

 .[5]غيريوني نظير ديازينون تبديل گردد 
 ذب تهيه شده بر پايه هيدروكسيددر كار حاضر توانايي جا

 استاصلاح شده SDBSيه دوگانه كه توسط ماده فعال سطحي لا
براي حذف ديازينون با روش ناپيوسته مورد آزمون قرار 

به روش رويه  بر فرآيند جذب موثرپارامترهاي  .[2] استگرفته
 د.و تحليل شدن ارزيابي پاسخ

 بخش تجربی

 مورد استفاده هایو دستگاه مواد

 ، از شممركت پرتوناردرصممد 55ديازينون با درصممد خلو  

حل كردن از  ديازينون mg/L 1222 مادر محلول .خريداري شممد
هاي كار با رقيق اتانول تهيه شممد. محلول درآن مقدار مناسممب از 
 ممنيزيم نيترات، آلومينيو بمدسمممت آمد. ممادر سمممازي از محلول

راي سمممنتز جماذب بکممار رفممت. مرک ب نيترات و سمممديم نيترات
 1/2اسمميد و سممديم هيدروكسمميد مرک با غلظت  هيدروكلري 
 هاي كار استفاده شد.محلول pHمولار براي تنظيم 
مدل ترازوي تجزيه اي اسمممتفاده شمممامل: هاي مورددسمممتگاه

GA200D، Ohaus ،pH702مممتممر مممدل Herisau، Metrohm ،
 ،E-2695مدل Labofuge300  ،Heraeus، HPLCسممانتريفيوژ

Alliance-waters ،FT-IR  مممدلis10 ،Thermo-Nicolet  ،

+دستگاه توليد آب بدون يون 
3-Uv,-M Zolalan..بود 

     3CO–Al-Mgذبجا تهیه

 ات،رمنيت موملومينيآ g 222/2 و اتنيتر منيزيم g 02/3 مقدار
 سديم رمولا ي  لمحلو شد. حل نيو ونبدآب  mL 122 در
 به حاصل مخلوط قطره قطره به محلول فوق افزوده شد.، تكربنا
 ˚C ساعت در دماي 22دت و به مشد  زدهساعت هم  مي تمد
سه بار با آب  رسوب صاف شده ومخلوط  .رفلاكس گرديد 02

 C˚ 22 دماي ساعت در 22شستشو داده شد و به مدت  بدون يون
 د.خش  گردي

 SDBSبا ماده فعال سطحی  3CO –Al-Mgاصلاح جاذب

mg 222  3جاذبCO–Al-Mg  در كوره الکتريکي در دماي
 mL به اين جاذب كلسينه شد. سپس ساعت 3درجه به مدت  252
زوده اف pH=10سديم دو دسيل بنزن سولفونات، با  از محلول 52

مخلوط  نيتروژن هم زده شد.ساعت در اتمسفر  20و به مدت 
ساعت  22ه و جاذب به دست آمده به مدت حاصل سانتريفيوژ شد

 د.درجه خش  گردي 72ن با دماي ودر آ

 نتایج و بحث

 شناسایی جاذب های سنتز شده
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 با اسممتفاده از Mg-Al-SDBS تهيه شممده  شممناسممايي جاذب
 ليبدتمادون قرمز  يسممنج فيو ط کسيپرتو ا يپراكندگ يالگو
 و 3CO-Al-Mg مربوط به IR-FTدر طيف  .صورت گرفت هيفور

Mg-Al-SDBS مشمماهده  2-1و  1-1 هايدر شممکل به ترتيب هك
شود، مشماهده مي cm 3232-1شمود، پي  پهني كه در ناحيه مي

 بوده و پيم  كوچم  در حدود H-Oمتعلق بمه ارتعماش پيونمد 

1-cm220 باشممد كه اين پي مربوط به مد ارتعاشممي كربنات مي 
ه تواند تبديل كربنات برود دليل آن ميبعد از اصمملاح از بين مي

 طيف  در .ن جاذب باشددي اكسيد كربن در مرحله كلسينه كرد

IR-FT( 2-1شممکل جاذب اصمملاح شممده)  1پي  در-cm 1222 
مربوط بممه  cm1235-1 در نمماحيممه مربوط بممه حلقممه بنزن و پيمم 

مربوط بمه فركانس  cm1101-1)نما متقمارن( و در  S=Oفركمانس 
S=O1مشاهده شده درهاي تيزپي  باشمد.تقارن( مي)م-

mc 2522 

در زنجيره ممماده فعممال  (-2CHمربوط بممه گروه هيممدروكربني )
ها دليل بر اصمملاح پي  كه حضممور اين اسممت، SDBS سممطحي
 باشد.توسط ماده فعال سطحي مي جاذب آميزموفقيت
 
 
 
 
 
 

 IR-FT 3CO-Al-Mgطیف 9 -9شکل 
 

 

 FT-IR Mg-Al-SDBSطیف 2-9شکل

 

 cm 3522-1حضمممور پي  پهن در حدود  2-1در شمممکل 
باشد. كه اين گروه عاملي در راس مي OH مربوط به گروه عاملي

ها قرار دارد. بنا براين واحمد اكتما هدرال در سممماختار اين جاذب
هاي مربوط به سمماختار جاذب، در هر دو طيف تکرار شممده پي 
 است.

Mg-و  3CO-Al-Mg هايجاذب XRDالگوي پراكندگي 

Al-SDBS  آبي رنگالگوي  است. نشان داده شده 3-1در شکل 
مشاهده شد  بلند سه پي باشد كه مي 3CO-Al-Mgمربوط به 
مربوط  قرمز رنگلگوي . ا[7] باشندمي 223و  222، 225 متناظر با

كه در اين طيف اين سه پي  به  شده استبه جاذب اصلاح 
) براگ كه طبق رابطه تر جابجا شده اندزواياي كوچ 

2 sinn d  θ)  زاويه كوچکتر شدنكه دهد، نشان مي 

d ي جاذب بعد از اصلاح توسط ماده فعال يافضاي بين لايه يعني
 .افزايش يافته است سطحي

 

 
 
 
 
 
 
 

 الگوی پراش اشعه ایکس 3-9شکل 

 

 در حذف دیازینون  Mg-Al-SDBS کاربرد جاذب 

 
Mg- براي بررسي توانايي جاذب مختلفهاي آزمايش انجام

3CO-Al  داد كه اين نشان درشت مولکول ديازينون براي حذف
كه ي  گونه خنثي  اصلاح نشده قادر به حذف ديازينون جاذب
 SDBS سطحيجاذب با ماده فعال  دليل به همين .باشداست نمي

زينون قادر به جذب ديا ايافزايش فضاي بين لايه باشد كه ح اصلا
يا مقدار ماده جذب شده بر سطح . مقدار ظرفيت جذب گرديد
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ه عنوان معياري از ميزان گرم بر گرم ب( بر حسب ميليqجاذب )
 .:شد محاسبه (1-1معادله )جذب با 

     (1-1 معادله)
W

VCC
q t )( 0  

 
  نونیازید جذبندیفرا رگذار ب ریعوامل تاث یساز نهیبه

بر  وننيازيد جذب نديبر فرآ رگذاريعواممل تثث سمممازينمهيبه
 پاسمممخ با اسمممتفاده از هيروش رو به Mg-Al-SDBSجاذب  يرو

 هاشيانجام شد.كاهش تعداد آزما( CCD)ي طرح مکعب مركز
 رياثت يبه مدل و بررس يابيو دست هيزمان تجز اهشك نچنيو هم

 يطراح يريبکارگ لياز دلا سمممازينمهيعواممل موثر، علاوه بر به
و مدت زمان  (mg)، مقدار جاذبpHعمامل سمممه .دبو شيآزمما
 آيندفرمستقل( موثر بر ري)متغ اصلي عامل سه عنوان به (h)تماس 
وابسته( در نظر رمتغي) پاسخ عنوان به (q) و ظرفيت جاذب جذب

شمممده  بنديسمممطوح واقعي و كد( 1-1) گرفته شمممدند. جدول
 .دهدنشان مي نونيازدي جذبنظر را در  مورد هايمتغير
سطح  5فاكتور در  3ي برا شيآزما CCD، 22ياساس طراح بر 
ها انجام شدند و نتايج برحسب ظرفيت . اين آزمايششد شنهادپي

هاي از آزمايش دست آمدههاي بهداده ( محاسبه گرديد.qجذب )
ه دوم اي درجي  معادله چند جمله در CCDجذب، طبق طرح 

مدل كلي براي پيشگويي ميزان  (2-1انطباق داده شد. معادله )
 كند:بيان ميرا ذب ج

 
عوامدل و سددطوح متهیرهدای موثر بر فر یندد جذب  9-9جددول 

 دیازینون 

 
 
 
 
 
 

 

𝑌 = −10.7311 + 3.5854
1 − 0.1720

2 +

0.9877
3 − 0.2137 2

1 + 0.0083 2

2 − 0.0079 2

3

− 0.0179
1 2  − 0.0014

1 3  − 0.0175
2 3 

 ( 2-1معادله  ) 

به ترتيب  1x ،2x ،  3x، )ظرفيمت جذب( Y، q در اين معمادلمه،

( h)( و زمان تماس mg)، مقدار جاذب pHمقادير كد بندي شده 

 ، pH=5/7 افزار در اين فرآيندمقادير بهينه پيشمممنهادي نرم باشمممند.مي

 بدست آمد.  ساعت 22س و زمان تما mg 22 مقدار جاذب

 بررسی تاثیر عوامل موثر بر ظرفیت جذب دیازینون

ي سه انمودارهجذب با رسم  موثر بر روي فرآيند تاثير عوامل
 مطابق (.5-1 و 2-1هاي )شکل شدند بعدي رويه پاسخ بررسي

بدست  pH  5/7و mg   22در دوز qبالاترين مقدار  (2-1)شکل 
ان حذف با توجه به امک فاز آبي بر كارايي فرآيند pH اثر آيد.مي

هاي مختلف و يا اثر pHيونيزه شدن جاذب و جذب شونده در 
pH در . تواند تاثير گذار باشدمي ر جاذببر ساختاpH بالا هاي
و  4Al(OH)- هاي هيدروكسيدي مانندگونه تشکيل pH=12مانند 

كارايي فرايند  تواند عامل كاهشمي جاذب تخريب ساختار
را نيز  2تا  2حدود  pHپايين بودن كارايي جذب در جذب باشد. 

توان به انحلال ماتريکس معدني جاذب در فاز آبي نسبت داد. مي
دودسيل بنزن سولفونات و  اگر چه احتمال پروتونه شدن سديم

به عنوان دليلي ديگر براي اين  تواننيز مي را انحلال آن در آب
 .كاهش بيان كرد

 
 و ظرفیت جاذب بر روی ظرفیت جذب pHر یاثت بررسی 4-9شکل 
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با وجود اين كه زمان يکي شود نيز ملاحظه مي 5-1در شکل  
ا در از عوامل مهم جهت رسيدن به مقادير بالاي جذب است ام

pH 12هاي بالا مانند=pH طورو همين pHبه 7تر از هاي پايين ،
افزايش زمان موجب افزايش كارايي  دلايل ذكر شده در فوق،

 شود. نمي
 
 
 
 
 
 
 

 
 بر روی ظرفیت جذب و زمان تماس pHر یاثت بررسی 5-9شکل   
 

 بررسی سینتیک و ایزوترم فر یند جذب

 5/2ي هاهايي در زمانآزمايش، بررسي سينتي  فرآيند براي
هاي سممينتيکي آزمايش با مدل هايسمماعت انجام شممد. داده 32تا 

شمبه مرتبه اول، شممبه مرتبه دوم، معادله ايلوويت، تابع توان و نفوذ 
به شممم سمممينتيکي كه مدل آزمون قرار گرفتند اي مورددرون ذره

 .هاي تجربي داشتبا داده را مرتبه دوم بيشترين تطابق
في هاي مختلمنظور ارزيابي ايزوترم فرآيند جذب، غلظتبمه 

هاي در شممرايط بهينه در آزمايش mg/L   122تا1از ديازينون از 
فروندليش،  موير،هاي لانگجمذب بکمار گرفتمه شمممدند. معادله

دماي جذب بکار گرفته شممدند براي توصمميف هم D-Rتمکين و 
 ت.داشممم تجربي هايبا داده موير بهترين تطابق راكمه مدل لانگ

 mg/g طبق اين ممدل بيشمممترين ظرفيمت جمذب براي اين جاذب

 بدست آمد. 5/22
هاي آبي در حذف ديازينون از نمونه  Mg-Al-SDBS جاذب 
آب رودخانه و آب مزارع كشاورزي كه ديازينون  شامل حقيقي
ه ك بکار گرفته شد.افزوده شده بود  هادر آن mg/L   22با غلظت

گرم بر گرم به ترتيب ميلي 5/12±3/2 و 5/12±2/2ظرفيت جذب 
را   Mg-Al-SDBS حاصل شد. اين نتاج كارايي بالاي هااي آنبر

 نمايد.در نمونه هاي حقيقي آبي اثبات مي

 گیرینتیجه 
پس از اصلاح با ماده فعال  Mg-Al لايه دوگانه هيدروكسيد
به عنوان جاذب در حذف ديازينون از محلولهاي  SDBSسطحي 

آبي بکار گرفته شد. شرايط بهينه فرآيند جذب با روش طراحي 
و زمان  5/7برابر  pHتعيين شد كه عبارت بود از:  RSMآزمايش 
 سينتي  شبه مرتبه دوم اذب.جميلي گرم از  22 مقدار و ساعت 22

 .تجربي داشتندهاي موير تطابق خوبي با دادهو ايزوترم لانگ
كارايي جاذب  بدست آمد. mg/g  5/22حداكثر ظرفيت جذب

 هاي آبي حقيقي مورد ارزيابي قرار گرفت.در حذف نمونه

 تقدیر و تشکر
ناب جمحمد رضا يافتيان و راهنمايم جناب آقاي دكتراز اساتيد 
انم خ سركار و استاد مشاورم سيد دراجيمير سعيد  آقاي دكتر

 و قدر داني هايشان تشکردكتر دولتياري به سبب مساعدت
 مايم.نمي
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Abstract:  

Diazinon is one of the most widely used organophosphate insecticides in agriculture. Thus it 

releases into the environment, ground and surface waters. This contamination can reach the food 

chain and enter in the living bodies. Therefore the removal of diazinon from water samples is a 

principal environmentally and human health. Sorption is considered to be one of the most effective 

and convenient technique for this process, because of its simplicity, reliability, selectivity, high 

capacity of adsorbents and environmental safety. Recently layered double hydroxides (LDHs) and 

modified LDHs are known as molecular sieves for the removal of organic and inorganic 

contaminations. In this work, Mg-Al layered double hydroxides synthesized, functionalized with 

SDBS surfactant and characterized by FT-IR and XRD. The removal of diazinon from aqueous 

solutions (20 mg L-1) by the synthesized Mg-Al-SDBS has been studied. The parameters affecting 

this process (pH, adsorbent dosage, contact time) were optimized by using the statistical technique 

response surface methodology (RSM) that pH=7.5, dosage 0.02 g and contact time=24 h was 

obtained as optimum conditions. HPLC were used for measuring the concentration of diazinon. 

The adsorption isotherms and kinetic were well described by Langmuir and pseudo second order 

models, respectively. Langmuir isotherm determined the maximum adsorption capacity 26.5 mg 

g-1. The method was applied successfully for removal of diazinon in various water samples. 
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 مقدمه

-می هاکشحشره نوع ترینپرمصرف های فسفرهکشحشره

 برخی و فسفر هيـدروژن،اکسيژن، کـربن، عناصر از که باشند

یکی  .[1]اند شده ساخته گوگرد و برم کلر، مانند دیگری عناصر

  تروسيکله فسفره کشهای حشره خانوادهاز  از ترکيبات فسفره،

 (.1)شکل است دیازینون

 چکيده:

يم اصلاح شده آلومين -هيدروکسيد لایه دوگانه منيزیم گيری دیازینون با بکارگيری جاذبپيش تغليظ و اندازه در این کار پژوهشی

 گام، سنتز جاذب شد. اولين مطالعهکروماتوگرافی مایع با عملکرد بالا سولفات و با استفاده از روشسدیم دودسيل با ماده فعال سطحی

 FT-IR، ميکروسکوپ الکترونی روبشی و طيف XRD. الگوی بودماده فعال سطحی اصلاح آن با با استفاده از روش هم رسوبی و 

محلول  pHیند بازیابی دیازینون مانند عوامل موثر بر روی فرآ ند. در مرحله بعدسنتز شده به کار گرفته شد برای شناسایی جاذب

-Mg-Al) تهيه شده جاذب برایسازی این متغيرها بهينه ند.نمونه، مقدار جاذب، درصد نمک و زمان بازیابی بررسی و بهينه گردید

SDS)   موردجاذب شد. نتایج نشان داد که بازیابی دیازینون جذب شده با استفاده از انجام یکی در یک زمانبا استفاده از روش 

 و 4-057ترتيب برابر با بهاز قبيل محدوده خطی، حد تشخيص  پذیر است. ارقام شایستگی روشامکاندرصد  07مطالعه به ميزان 

ميکروگرم بر  0/4و  5/2 ترتيب برابربار تکرار به 4باشد. انحراف استاندارد درون روزی و برون روزی با ميکروگرم بر ليترمی 66/7

ابی تهيه شده بود مورد ارزی زنجاندر استان  رودخانه زنجان رودنمونه حقيقی که از آب  یک کارایی روش برای آمد.به دست ليتر 

 گرفت. قرار

 يظتغل يشپ یابی،باز یازینون،د ،یدوگانه، ماده فعال سطح یهلا يدروکسيد: هيدیکلمات کل

 

  

 

 

 

به کارگیری جاذب های بر پایه هیدروکسید لایه دوگانه منیزیم/آلومنیوم اصلاح شده با 

 اندازه گیری دیازینون-در استخراج فاز جامد SDSماده فعال سطحی 

 *، محمدرضا یافتياندراجی،  سيد ميرسعيد، آزاد يلیسه يامپ، یمعصومه محمد   نویسنده:

 زنجان، دانشکده علوم، گروه شيمی، آزمایشگاه تعادلهای فازیزنجان، دانشگاه                     
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 :دیازینون9شکل

 خصوصيات دوگانه لایه هيدروکسيدهای یا آنيونی هایرس

 از. دارند یرس معدنی مواد به نزدیکی بسيار شيميایی و فيزیکی

 شيميایی ساختار ای،لایه ساختارتوان می خواص این جمله

 خواص یه،لا بار چگالی فلزی، کاتيونهای تغيير از ناشیمتنوع 

نها اشاره آ کلوئيدی خواص و فعال ایلایه بين فضای یون، تبادل

-روش ترینمتداول و ترینساده از یکی همرسوبی .[5] داشت

 روش این در. دوگانـه است لایـه هيدروکسـيدهـای سـنتز های

 +𝑀2  دو و سه ظرفيتی) فلزی نمکهای شده مخلوط محلول از

 مورد آنيون حاوی محلول همينطور و شودمی استفاده( +𝑀3 و

 یهلا هيدروکسيد ایلایه بين فضای در جایگيری برای نظر

 ستنده فلزی سازپيش بيشترین Alو  Mg. شود می دوگانـه اضافه

 عانوا از زیادی تعداد .شـودمی استفاده مواد این سنتز در که

 ساختار رد ميتوانند، آنيونی فرم به مولکولها همينطور و آنيونها

 قـرار ایلایـه درون فضـای در دوگانه لایه هيدروکسيدهای

 توان از مواد فعال سطحی نام برد.از جمله این مواد می .بگيرنـد

 سر) ، دارند که ایدوگانه ویژگی سبب به سطحی فعال ماده

 قطبی خـواص تغيير باعث( سرغيرقطبیو  قطبی

 افزایش باعث و گردند،می دوگانـه لایـه هيدروکسـيدهـای

 فعال ادهم. شودمی مواد غيرقطبی با هاجاذب این بيشتر سازگاری

 .گرددیم ترکيبات این ایلایه بين فضای افزایش باعث سطحی

 ـارک در جـاذب، اصـلاح بـرای ه اسـتفاد مورد سطحی فعال ماده

 .باشدمی سولفات دودسـيل سـدیم حاضـر،

 

 بخش تجربی

 های مورد استفادهدستگاهمواد و 

ای هکليه مواد شيميایی مورد استفاده در کار حاضر از شرکت

مواد با بالاترین تهيه شده و از  Aldrichو  Merck, Flukaمعتبر 

 اند.خلوص ممکن بوده

(، حمام labofuge 300متر متراهم)مدل pHهای دستگاه

)مدل EYELA (،آونPowersonic-405 اولتراسونيک)مدل

PFR-1000)کوره ، Zara-frunces  مدل(1277 -M2L ،)

، (E- 2695 مدل)Alliance کروماتوگرافی مایع با عملکرد بالا

 )مدلتبدیل فوریه)دانشگاه زنجان(-سنج مادون قرمزطيف

is10 ،)دل)م(یز)دانشگاه تبر یکسسنج پراش اشعه ا يفطD8-

Advance ،) ی )شرکت فناور روبشیميکروسکوپ الکترونی

دستگاه توليد آب بدون (، S-4800)مدلو پوشش تهران(رنگ 

 ، به کار گرفته شده اند.(UV–M–3+مدل)Zolalanیون

  Mg-Al سنتز هيدروکسيد لایه دوگانه

های با غلظت مشخص از آلومنيوم کلراید به مخلوطی از محلول

و منيزیم نيترات محلول سدیم کربنات اضافه شد تا محلول بازی 

ساعت،  24رفلاکس مخلوط به مدت پس از  (pH=17شود)

 487ساعت در کوره با دمای  0رسوب حاصل صاف و به مدت 

گراد قرار گرفت. به وزن معينی از رسوب حاصل، درجه سانتی

( اضافه شد. این 17برابر pHمحلول سدیم دو دسيل سولفات)

ساعت تحت اتمسفر نيتروژن هم زده شد.  48مخلوط به مدت 

ها و در آزمایش خشک شد (Mg-Al-SDSرسوب حاصل)

 .[0و2] مورد استفاده قرار گرفت
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 های جذب:آزمایش

مقدار مشخصی از جاذب به محلول دیازینون وارد شده و پس 

ساعت هم زدن، مخلوط جاذب جداسازی شد و با حلال  24از 

استونيتریل واجذب انجام شد. محلول واجذب حاصل توسط 

( مورد آناليز قرار HPLC)دستگاه کروماتوگرافی با عملکرد بالا 

 گرفت.

 نتایج و بحث

 شناسایی جاذب

 هلای هيدروکسيد جاذب شناسایی برای را IR طيف 0و2 شکل 

 SDS  سورفکتانت با شده اصلاح جاذب و  (Mg-Al)دوگانه

  .دهد می نشان را

 FTIR-Mg-Al- 𝑪𝑶𝟑 : طيف2شکل

 FTIR-Mg-Al-SDSطیف  :3شکل

 

 در پهن پيک Mg-Al-CO3 به مربوط FTIR طيف در

 مولکول و  O-Hپيوند ارتعاش به متعلق 2 شکل در 0403ناحيه

 ارتعاشی مد به مربوط 1400حدود در پيک و باشد می آب های

 که رود می بين از اصلاح از بعد پيک این که باشد می کربنات

 لسينهک مرحله در اکسيدکربن دی به کربنات تبدیل آن دليل

 .است جاذب کردن

 پيک 0 شکل در SDSبا  شده اصلاح جاذب FTIR طيف در

-)هيدروکربنی گروه به مربوط 2851و2356ناحيه در تيز های

CH2 )در ها پيک باشدو می سورفکتانت ساختار در 

    و  ( متقارن) S=Oبه مربوط ترتيب به1760و1216حدود

S=O (نامتقارن )اصلاح از بعد ها پيک این حضور که.است 

 عالف ماده توسط جاذب آميز موفقيت براصلاح دليلی جاذب

 در و0403حدود در 2 شکل در پهن پيک حضور. است سطحی

 که است O-H عاملی گروه به مربوط 0462حدود در 0 شکل

. دارد قرار جاذب ساختار در اکتاهدرال واحدهای راس در

 .[5و4] دارد وجود شکل هردو در ها پيک این بنابراین

رانشان  Mg-Al-SDSو  XRD  ،Mg-Al-CO3الگوی  4شکل 

مربوط به  bو الگوی  Mg-Al-CO3مربوط به a الگوی .می دهد

جاذب اصلاح شده است که در این طيف سه پيک به سمت 

 λ، پارامتر1زوایای کوچکتر جابه جا شده است، که طبق رابطه

افزایش می یابد که  dکوچکتر شده، بنابراین  ϴثابت، زاویه 

فضای بين لایه ای جاذب بعد ازاصلاح تایيدی برافزایش 

 .[5و4]است

nλ =2d sinϴ                             1رابطه-                       

-b)Mg-Al-SDS  a)Mg-Alیجاذبها مربوط به XRDیالگو :4شکل 
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 بهينه سازی عوامل موثر بر فرایند پيش تغليظ دیازینون

 بر روی درصد بازیابی pHاثر -

افزایش در کارایی جذب  6تاpH 4 در محدوده 5طبق شکل

بزرگتر کاهش در کارایی  pH پس از آن در ، ومشاهده می شود

 pHجذب دیده می شود. احتمالا پایين بودن کارایی جذب در 

را بتوان به انحلال جاذب در فاز آبی وهمچنين   ترهای پایين

دودسيل سولفات و انحلال آن در  احتمال پروتونه شدن سدیم

آب نسبت داد. تشکيل کمپلکس های هيدروکسيدی 

های بالاتر نيز pHو تخریب ساختار جاذب در  Al(OH)₄مانند

ها pHمی تواند عامل کاهش و کارایی فرایند در جذب در آن 

 .[6]باشد

با استفاده  یازینوند یابیدرصد باز یبرروpHير: تاث5شکل

 Mg-Al-SDSازجاذب 

 اثرمقدار جاذب-

گرم  ميلی 05 مقدار نشان داده شده است. 6نتایج در شکل

 05جاذب به عنوان مقدار بهينه انتخاب شد  با افزایش جاذب از 

گرم جاذب دیگر تاثيری بر روی فرایند ميلی  85 گرم تاميلی 

جذب و واجذب دیازینون ندارد  در مقادیر کم سطح جاذب به 

دیازینون قرار دارد واین سطح  هایلراحتی در دسترس مولکو

-گرم افزایش می یابد در نتيجه جذب مولکولميلی  05مقدار تا

یابد ولی در مقادیر بيش از مقدار های دیازینون نيز افزایش می

بهينه ذرات جاذب به گونه ای در محلول  قرار ميگيرند )به هم 

چسبند ویا نزدیک ميشوند( که دیگر تغييری در سطح قابل می

 شود بنابراین فرایند جذب ودیازینون ایجاد نمی ترس  برایدس

  .کندواجذب تغيير نمی

تفاده با اس یازینوند یابیدرصد باز یمقدار جاذب بررو يرتاث :6شکل

 Mg-Al-SDSازجاذب 

 اثر قدرت یونی بر ميزان درصد بازیابی-

 آزمایش های جذب در حضور غلظت های مختلف از نمک 

NaCl  در محدوده(%W/V)07-7 نشان   0 بررسی شد. شکل

از  27(W/V%)می دهد که بالاترین مقدار درصد بازیابی به 

نمک سدیم کلرید بر ميگردد. با افزایش قدرت یونی محلول 

ميزان جذب دیازینون و به تبع ان درصد بازیابی افزایش می یابد. 

در واقع با افزایش نمک به فاز آبی قدرت یونی محيط افزایش 

 محيا از جامدف به گونه غيرقطبی از فاز آبی شرایط انتقال یافته و

ت بازیابی ثاب ،نمک از ت های بالاتردر غلط به هرحالمی شود. 

 .[6]باقی می ماند

تفاده با اس یازینوند یابیدرصد باز یبررو یونیقدرت  يرتاث :7شکل

 Mg-Al-SDSازجاذب 

 یابیدرصد باز يزانثر زمان واجذب بر ما-
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برای  ينهشود زمان به یمشاهده م 8که در شکل  یجینتا طبق

 ریيزمان تاث یشاست و بالاتر از آن افزا يقهدق 47 فرایند جذب

 47ا زمان ت یابیدرصد باز یصعود يرندارد. س یابیبر درصد باز

 .باشدیکند عمل واجذب م ينتيکنشان دهنده س يقهدق

تفاده با اس یازینوند یابیدرصد باز یزمان واجذب بررو يرتاث :8شکل

 Mg-Al-SDSازجاذب 

 :ارقام شایستگی

با تهيه  تغليظمطالعه دربازیابی و پيشگستره خطی روش مورد 

و  ppb057تا 4های متفاوتی از دیازینون در محدوده غلظت

های جذب و واجذب در شرایظ بهينه بررسی انجام آزمایش

وی های حاگردید. به این منظور برای تعيين بازیابی محلول

دیازینون پيش تغليظ شده، با دستگاه کروماتوگرافی مایع با 

الا نمودار مساحت زیر پيک بر حسب غلظت رسم شد عملکرد ب

(. محدوده خطی مناسب با ضریب همبستگی 3)شکل

(33/7)2
Rميکروگرم بر ليتر به دست آمد. 4-057های درغلظت 

وسط ت یازینوند يظتغل يشپ ی،محدوده خط ييننمودار تع :1شکل

 Mg-Al-SDSجاذب

 

 گیرینتیجه
های در محلول بسيار کمبا غلظت  دیازینون گيریاندازهبرای 

غليظ تتوگرافی مایع با عملکرد بالا،پيشآبی به روش کروما

عوامل موثر  انجام شد. Mg-Al-SDSدیازینون بر روی جاذب 

فاز محلول، مقدار  pHبر روی فرآیند بازیابی دیازینون مانند 

جاذب، درصد نمک و زمان استخراج بررسی و بهينه گردید. 

-Mgکارگيری جاذب متغيرها در هنگام به سازی اینبرای بهينه

Al-SDS ارقام استفاده شد.  از روش یکی در یک زمان

شایستگی روش از قبيل محدوده خطی، حد تشخيص و حد 

ميکروگرم بر  66/7 ،4-057ترتيب برابر با گيری بهاندازه

 4باشد. انحراف استاندارد درون روزی و برون روزی با ليترمی

 به دستميکروگرم برليتر  0/4و  5/2  تيب برابرتربار تکرار به

 آمد.

 تقدیر و تشکر

ها و همکاری آقای دکتر حسن شایانی جم عضو از مساعدت

 .نمایمهيئت علمی گروه شيمی دانشگاه زنجان قدردانی می
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Abstract 

In this research, preconcentration and determination of Diazinon were done by layered double 

hydroxide, Mg-Al modified with sodium dodecyl sulfate, and high performance liquid chro-

matography. In the first step, co-precipitation was applied for the synthesis of adsorbents but 

by considering this issue that Diazinon is a neutral molecule, adsorbent modification was done 

by the surfactant. Adsorbent’s characterization was evaluated by XRD pattern, SEM and 

FTIR.Optimization of the recovery procedure was carried out by considering some parameters 

like as pH of sample solution, weight of sorbent, salt addition and desorption time.This opti-

mization is done by one at time and RSM for Mg-Al-SDS. Results showed that Diazinon re-

covery is attained by Mg-Al-SDS.  

Figure of merit such as Linear range, LOD were 4-350, 0.66 µg L−1. Relative standard devia-

tion for interday and intraday precision are 2.5, 4.7, for Mg-Al-SDS. 

Finally, this procedure was applied for a real sample prepared from river water  of zanjan roud 

in zanjan province.  

 

Keywords: layered double hydroxide, Diazinon, Surfactant,Recovery, Preconcentration 
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 مقدمه
ی غیر فلزی توانایی اتصال مواد چسب به عنوان یک ماده 

یک  در واقع چسبدارد،  ی پیوند سطحیمختلف را به وسیله

حتی با پایدار دو جسم، به منظور اتصال که ی پلیمری است ماده

 . ]1[ گیردقرار میاستفاده  ، موردمختلف ترکیب

شوند و در هر می تهیهی ترکیبات مختلف ها به وسیلهچسب

ای با توجه به نوع نیاز، چسبی با ترکیب متفاوت مورد زمینه

 هایتوان به چسبمی هااز انواع چسب گیرد.استفاده قرار می

  اورتانی و... اشاره کرد.فرمالدهید، پلی-اپوکسی، اوره

 ییاهاورتانی به دلیل داشتن ویژگیهای پلیدر این میان چسب

 ی آسان و انعطاف پذیری، استفادهییرپذتخریبهمچون زیست 

 اند.مورد توجه قرار گرفته ، بسیاربالا

 و از واکنش بین بودهتک جزئی  معمولا اورتانیپلی هایچسب

های دارای هیدروژن فعال )همانند های ایزوسیانات و گروهگروه

 تهیهترین واکنش در د. مهمنآی( به دست میلگروه هیدروکسی

یک  لهای هیدروکسیگروهواکنش افزایشی بین  ،این ترکیبات

 یک ترکیب  های ایزوسیاناتیأُل با گروهپلیترکیب 

  .]2و 3[ایزوسیاناتی است دی

 ها،دانیم در تولید و استفاده از چسباز طرفی همانطور که می

مقاومت مکانیکی چسب و  ،های بسیار مهمیکی از ویژگی

، مهرداد 1، محمدحسین رسولی فرد1میرسعید سید دراجی، 1، گیتا فیروزان 2حمیدرضا اشجاری، 1*فاطمه دودانگه
 3راستگوی هوجقان 

 گروه شیمی -دانشکده علوم -دانشگاه زنجان -1

بسپار  شرکت کیمیا -های دانشگاه زنجانمرکز رشد و فناوری -دانشگاه زنجان -2
 کاوش

 شرکت آرام نرم گستر -تبریز -3

 

 fth.dodangeh@yahoo.com :٭ نويسنده مسئول
 

 

 برای پذیرتخریبستیل زأُیپل سنتزجهت  یاپوکسایو اصلاح روغن سو زیدرولیه

 یاورتانیچسب پل یهیتهفاده در است
 

گیرند بشر مورد استفاده قرار می اورتانی در موارد متعددی در زندگیهای پلیویژه چسبها بهبا توجه به این که چسب  چکیده:
ی انواع پذیر جهت تهیهها باید در نظر گرفته شود. بنابراین امروزه استفاده از مواد اولیه زیست تخریبلذا خطرات زیست محیطی آن

ی هیهپذیر جهت تباشد. در پژوهش حاضر از روغن سویا اپوکسی بعنوان یک ترکیب زیست تخریبها بسیار مورد توجه میچسب
باشد. پذیری ارزان قیمت و در دسترس میپذیر استفاده شده است. روغن سویا اپوکسی علاوه بر زیست تخریبأُل زیست تخریبپلی

أُل حاصل از هیدولیز روغن سویا اپوکسی با استفاده از بوریک اسید اصلاح شد. ساختار به منظور بهبود خواص مکانیکی، پلی
، مورد بررسی  (HNMR1) ای هیدروژنو رزونانس مغناطیسی هسته( IR)آمده توسط طیف سنجی زیر قرمز  أُل به دست مولکولی پلی

  و تائید قرار گرفت.

 پذیرأُل زیست تخریبروغن سویا اپوکسی ، هیدرولیز، پلی واژه های کلیدی:
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. باشدمین و کارآمد آن ی مناسب جهت استفاده آساویسکوزیته

های عرضی در میان زنجیره تبرای این منظور ایجاد اتصالا

های یک روش مناسب برای بهبود ویژگی چسبپلیمری 

ش در باشد. استفاده از این رومکانیکی چسب تولید شده می

های پلیمرها ویژگی و برخی از سایر پلیمرها نیز مرسوم بوده

مکانیکی، سختی و شکنندگی  همچون میزان حلالیت، مقاومت

ی پلیمر و ا. همچنین بر روی دمای شیشهدهدها را بهبود میآن

استفاده از این  . لذا]4[مستقیمی دارد ی گرمایی آن تاثیر تجزیه

مانند ویسکوزیته و مقاومت  های مورد نیاز چسبروش ویژگی

 بخشد. اتصالات عرضی را بهبود  تواندو ... را می مکانیکی

وان در چسب تولید شده و همچنین مواد اولیه تشکیل دهنده تمی

به منظور ایجاد ألُ استفاده شده ایجاد کرد. چسب مانند پلی

 های هیدروکسیلدر ساختارهای حاوی گروه عرضی تاتصالا

عوامل ایجاد کننده همچون بوریک اسید، گلوتارآلدهید و از 

بوریک  ر شدهذک بین عوامل در .گردداستفاده میسیلان و... 

باشد دارا میهای مناسبی را نسبت به سایر عوامل ویژگی اسید

محصول  بوریک اسید قابلیت کنترل ویسکوزیته بطوری که

 را دارد.گرمایی و های مکانیکی بهبود ویژگی نهایی را در کنار

 های مختلفدر برابر شعلهواقع بوریک اسید مقاومت ماده را  در

سازد مینهایی را قادر  محصول ،قابلیتدهد که این می افزایش

 خود را داشته باشد. در دماهای بالا نیز چسبندگی

عامل بوریک اسید به عنوان نشان دهنده استفاده ها گزارش 

  .]5-9 [باشد میی عرضی در پلی وینیل کلراید اتصال دهنده

 پخت در دمای اتاق واورتانی به دلیل قابلیت پلی هایچسب

 پر مصرف صنایع مختلفچسب  از جمله لا،چسبندگی با

ناپذیر در های زیست تخریبألُاما استفاده از پلی ،باشندمی 

ترین محدودیت این خانواده از مهم هاتولید این نوع چسب

های اخیر تلاشهای بنابراین در سال .آیدمی به شمار هاچسب

های مثل روغن پذیرهای زیست تخریبأُلپلی برای تهیهزیادی 

به  (روغن سویا، روغن کرچک، نشاسته و...گیاهی مختلف )

ها برای آن استفاده ازو  های شیمیاییأُلعنوان جایگزین پلی

 است گرفتهانجام اورتانی های پلیتولید انواع چسب

استفاده از روغن سویا های گیاهی در بین انواع روغن.]12-11[ 

 جه قرار گرفته است.به دلیل فراوانی و قیمت مناسب مورد تو

روغن  پذیر ابتداال زیست تخریببرای تهیه پلی در این پروژه

توسط بوریک اسید سویا اپوکسی هیدرولیز شده و در ادامه  

 .شودمیاصلاح 

 بخش تجربی

 مواد اولیه -1

استفاده شامل روغن سویا اپوکسی، بوریک اسید، مواد مورد 

  .باشندمی 1کاتالیزگر دابکو مقطر و آب

 روش  -2

با به کارگیری  اپوکسی روغن سویااز أُل آماده سازی پلی -2-1

 بوریک اسید

از فرمولاسیون ارائه شده اپوکسی أُل از روغن سویا برای تهیه پلی

از روغن  یاستفاده گردید. به این منظور مقدار معین 1در جدول 

 در ادامهسویا اپوکسی در داخل یک بالن ته گرد تزریق شد. 

در ادامه  اضافه شد. و کاتالیزگر دابکو به داخل ظرفآب 

و واکنش در  هسی قرار گرفتروی همزن مغناطی مخلوط حاصل

ساعت انجام شد.  24گراد و به مدت ی سانتیدرجه 01دمای 

و به  هآب حل شد کافی رمقدا دربوریک اسید گرم  5/1سپس 

بل با شرایط ق مطابق و واکنش گردیدرف واکنش اضافه داخل ظ

دست آمده  محصول به .ادامه پیدا کرد دیگر ساعت 24به مدت 

و پس از  ی سانتی گراد قرار گرفتدرجه 01در آون با دمای 

های انجام شده به واکنش .مورد بررسی قرار گرفت یزدایآب

 .هستندقابل مشاهده  1صورت شماتیک در شکل 

 نتایج و بحث
 سویا اپوکسی قابل مشاهده است روغن 1همانطور که در شکل 

ب(  ]69[آ( وکنش آب و بوریک اسید و تولید بوراکس  -6شکل 

  ]61و 65[ ی بوریک اسیدأُل و پلیمریزاسیون به وسیلهواکنش تهیه پلی

                                                           
1 1,4-diazabicyclo[2.2.2]octane 
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ها حلقه باشد، اینهای اپوکسی میدر ساختار خود شامل حلقه

بوده که پس از  cm 1151-1 دارای باند جذبی در فرکانس

 بنابراین انتظارشوند. های اپوکسی باز میبا آب حلقه واکنش

محو  cm 1151-1 در فرکانسگروه اپوکسی می رود باند جذبی  

وط به که مرب cm 3211-3511-1شود و باند جذبی در فرکانس 

 .باشد ظاهر شودیأُل تولید شده مپلی لگروه هیدروکسی

ابل مشاهده است باند جذبی ق )ب( 2همانطور که در شکل 

باند جذبی  که یدر حالگروه اپوکسی محو شده است  مربوط به

أُل به دست آمده ظاهر شده در مولکول پلیگروه هیدروکسیل 

 أل به پلیروغن سویا اپوکسی ی تبدیل که تایید کننده است

های و گروهریک اسید بو بین برهمکنش از طرفیباشد. می

ی بین ایجاد اتصال عرض باعث اپوکسی سویا أُلپلیهیدروکسیل 

آمیز بودن خواهد شد. لذا در صورت موفقیت هاالپلی

های هیدروکسیل سویا برهمکنش بین بوریک اسید با گروه

 لباند جذبی مربوط به گروه هیدرکسی اپوکسی هیدرولیز شده،

باند  که)ج(  2 ه شکلخواهد یافت. بنابراین با توجه بکاهش 

کاهش  cm 3211-1135-1 در فرکانس لجذبی گروه هیدروکسی

های هیدرولیز شده توان نتیجه گرفت سویا اپوکسیمی یافته

 اصلاح شده ایهالای شده و پلیشبکه توسط بوریک اسید

ب مربوط به جذ همچنین .اندمورد نظر با موفقیت تشکیل شده

و جذب مربوط به گروه های کربن برای زنجیره C-Hپیوند 

C=O 1021-1011 و 3111-2011های به ترتیب در فرکانس 

  طیف قابل مشاهده است.هر سه  برای
اپوکسی أُل سویا )آ( روغن سویا اپوکسی )ب( پلی  IR: طیف 2شکل 

 أُل سویای اتصال عرضی شده با بوریک اسید)ج( پلی

محصول به دست آمده  سه H NMR1های طیف علاوه بر آن،

 . در طیف روغن سویا اپوکسیاندنشان داده شده 3در شکل 

گروه استر و همچنین پیک  CH-Oپیک گروه  ()آ( 3کل )ش

ظاهر شده  δ 10/3-08/2و  δ 25/5گروه اپوکسی به ترتیب در 

ألُ و پلیهیدرولیز شده اپوکسی سویا . در طیف مربوط به اند

پیک مربوط به گروه اپوکسی به  ،اصلاح شدهسویا اپوکسی 

حالی که در  ناپدید شده است، ی اپوکسیهادلیل باز شدن حلقه

 δ 25/5گروه استر همچنان در  CH-Oگروه  مربوط به پیک

 لهمچنین در این دو طیف پیک گروه هیدروکسی .وجود دارد

شده نسبت  اصلاحأُل در پلیظاهر شده که شدت آن  δ 02/3در 

 ینشان دهندهکه  باشدمیکمتر  هیدرولیز شده اپوکسی به سویا

 هیدرولیز شده وکسیاپ سویا لهای هیدروکسیگروه برهم کنش

 O-2CH. از طرفی در هر سه طیف پیک باشدمیبا بوریک اسید 

توان بنابراین میقابل مشاهده است.  δ 34/4-1/4گروه استر در 

 مطابقت دارد. IRکاملا با طیف  H NMR1طیف نتیجه گرفت، 

 گیرینتیجه
 أُل پایه طبیعی با استفاده از روغن سویا اپوکسی تهیه شده و باپلی

ی بوریک اسید اصلاح گردید. طیف سنجی موفقیت به وسیله

IR  وH NMR1 نشان دادند، که پس از واکنش روغن سویا 

 های اپوکسی باز شدهاپوکسی با آب در حضور کاتالیزگر حلقه

 اند.ال به وجود آمدههای هیدروکسیل مربوط به پلیو گروه
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 أُل سویا)آ( روغن سویا اپوکسی )ب( پلی H NMR1 طیف : 9شکل 

 ی اتصال عرضی شده با بوریک اسیداپوکس أُل سویا)ج( پلی اپوکسی
های های مربوط به گروهش شدت پیکهمچنین کاه

در  نهاییهای به دست آمده از محصول  طیف درهیدروکسیل 

 حاکی از مقایسه با روغن سویا اپوکسی هیدرولیز شده،

است که تایید  لهای هیدروکسیاسید با گروه بوریک برهمکنش

 محصول نهایی عرضی در ساختار  تاتصالا کننده تشکیل

  .باشدمی
 أُل تهیه پلی برایمقدار مواد استفاده شده  -6جدول 
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Abstract:  

Given that the adhesives, especially polyurethane adhesives, are used in many cases in human 

life. Therefore, their environmental risks must be considered. So today, the use of biode-

gradable raw materials for the production of various adhesives is very important. In the  

present study, epoxy soybean oil was used as a biodegradable compound for the preparation 

of biodegradable polyol. Epoxy soybean oil in addition to being cost effective is also available 

and biodegradable. In order to improve mechanical properties, polyol from hydrolysis of 

epoxy soybean oil was modified using boric acid. The molecular structure of synthesized 

 polyol was studied and confirmed by a spectrophotometry (IR) and a hydrogen core nucleus 

resonance (1HNMR). 

Keywords: epoxy soybean oil, hydrolysis, biodegradable polyol  
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 مقدمه
 46/44ملامین یک ترکیب کوچک قطبی و غنی از نیتروژن )

و جرم مولکولی  𝐶3𝐻6𝑁6درصد جرمی( با فرمول مولکولی 

g/mol 21/214 باشد. ملامین به طور می است که در آب محلول

 د تولید پلاستیک، چسبهای مختلف ماننای در صنعتگسترده

برد دارد. های پلیمری، ظروف غذا و داروسازی کارمایع، رزین

وان یک ماده غیر مجاز در این ماده چند سالی است که به عن

یابی به  های لبنی، شیرخشک و خوراک دام برای دستفراورده

 سود بیشتر یافت شده است. 

ری گیخود، در اندازهمین به دلی  محتوی زیاد نیتروژن وجود ملا

، دغذایی به منظور تخمین پروتیین موجومیزان نیتروژن مواد

دیگران را به اشتباه می اندازد و به صورت کاذب میزان پروتیین 

  .]2[دهدنشان می بالاغذایی را مواد

مشاهدات نشان داده است که اسید سیانوریک به صورت یک 

و به داخ  جریان خون راه ناخالصی غالبا در ملامین وجود دارد 

با  ی واکنشکند. تجمع ملامین و سیانورات و در نتیجهپیدا می

ی  های کروی زرد رنگی تشکهای کلیوی، کریستالمیکروتوبول

و  رسانندهای کلیه و مجاری آن آسیب میشوند که به سلولمی

راین ابشود. بنمنجر به سرطان کلیه یا مثانه می در مواردی حتی

غذایی دارای اهمیت است. ایمنی مواد اندازه گیری ملامین از نظر

حد مجاز مصرف ملامین در شیرخشک نوزادان بر اساس 

کیلوگرم گرم بر میلی 2ازمان بهداشت جهانی برابر دستورالعم  س

 کیلوگرم می باشد. گرم برمیلی 5/1غذایی برابر  و در سایر مواد

، مانند کروماتوگرافی با کارایی بالا هاییروش

رای ب ،الکتروفورز مویینه ،حسگرها ،کروماتوگرافی گازی

-1[ گیری میزان ملامین در مواد غدایی گزارش شده استاندازه

5[. 

لبنيات  هايظور ريزاستخراج ملامين از نمونهاستفاده از نانورس مونتموريلونيت به من

 و آناليز به کمک طيف سنجي تحرک يوني

 

  ، ناصر دلالی، پروانه نخستین پناهی*، بهمن فرجمندراحی  سلیمانی

 گروه شیمی-علومدانشکده -دانشگاه زنجان

 

 

ای هت استخراج ترکیب ملامین از نمونهیک روش ریزاستخراج فاز جامد به کمک نانورس به عنوان جاذب، جه حاضر کار در چکيده:
تحرک یونی استفاده شده است. پارامترهای فرایند استخراج شام   ینهایی از روش طیف سنجگیری بنیات ارائه شده است. جهت اندازهل

 براساس.  رسی و بهینه سازی قرار گرفته استمورد بر با روش رویه پاسخ محلول واجذب حجم و pHنمونه، pHمقدار جاذب، 
به دست  لیتر بر گرم میلی 111/1 حدتشخیص ، 4465/1 همبستگی ضریب لیتر، بر گرممیلی 6-12/1 خطی ناحیه شده، انجام آزمایشات

 نشان هس با میت کافی و خشک شیر ماست، شیر، در ملامین مقدارگیری نظر، تحت شرایط بهینه جهت اندازهآمد. نهایتا روش مورد 
-کافی و 24/1-4/1شیرخشک ،21/5-4/1ماست ،12/1-2/1شیردر  ملامین مقدار یمحدوده. دبه کار گرفته ش مختلف تجاری

 .به دست آمد کیلوگرم بر گرممیلی 41/1-12/1میت

 روش رویه پاسخ سطح.   ،یونی تحرک سنجی طیف مونتموریلونیت، جامد، فاز ریزاستخراج ملامین، واژه هاي کليدي:

 farajmand@znu.ac.ir :٭ نويسنده مسئول
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ی طیف سنج روشبه منظور آنالیز ملامین در این تحقیق از  

ه است که یک روش سریع و ارزان تحرک یونی استفاده شد

وش ر گردد. از سوی دیگرجهت آنالیز ترکیبات آلی محسوب می

ورس جهت استخراج ملامین از استخراج فاز جامد با جاذب نانزری

ش ارائه توانایی رونهایتا های لبنی به کار گرفته شده است. نمونه

 ،های حقیقی مانند شیرگیری ملامین در نمونهشده به منظور اندازه

 .ه استو کافی میت سنجیده شد شیرخشک ،ماست
 

 

 بخش تجربي
-و تری Sigmaدرصد از شرکت  44ملامین با خلوص 

 Flukaدرصد از شرکت  42اسید با خلوص کلرواستیک

تهیه  Sigmaشد. نانورس مونتموریلونیت از شرکت خریداری 

 تهیه گردید.  Merckشد. محلول آمونیاک غلیظ از شرکت 

، نمونه از موادغذایی شام  شیرخشک21دراین بررسی تعداد 

داری گردید. جهت کافی میت، شیر و ماست از بازار محلی خری

 دستگاه طیف سنجی تحرک یونی متعلق به شرکت ،آنالیز نمونه ها

 به کار گرفته شد.( IMS-300تاف فناور پارس  مدل)

ونی طیف سنج تحرک یبه دستگاه  ملامین ابتدا نمونه استاندارد 

رسی و برای بر و پیک مربوط به ملامین شناخته شد. شدهتزریق 

بهینه کردن پارامترهای موثر بر فرایند از طراحی آزمایش با روش 

آزمایش نیز با نرم افزار ( استفاده شد و طراحی RSMرویه پاسخ )

 .انجام گرفت 24مینی تب 

غذایی به دلی  های موادگیری ملامین در نمونهاز آنجا که اندازه 

-ختی همراه است، آمادهها با سها و کربوهیدراتفراوانی پروتیین

های گرم از نمونه 5/1ها ضروری است. به این منظور سازی نمونه

اضافه  %2اسید کلرواستیکام تریغذایی توزین و به هر کدمواد

دقیقه هم زده و سوسپانسیون  2شد. سپس مخلوط را به مدت 

اولتراسونیک قرار داده شد. دقیقه در حمام  21حاص  به مدت 

های فالکون ریخته و به دستگاه سانتریفیوژ در لوله ها درمخلوط

محلول مورد  pH منتق  شد. سپس دقیقه( 21دور به مدت  5111)

تنظیم گردید و با استفاده از جاذب نانورس مونتموریلونیت  نظر

شد و به دستگاه  ج)به منظور ریز استخراج فاز جامد(، استخرا

IMS  .تزریق شد 

ا هگیری ملامین در نمونهبرای اندازه از روش افزایش استاندارد

 511میکرولیتر از استاندارد  25و  15، 25، 5 مقادیراستفاده شد. 

ه ب پس از آماده سازیاضافه شد و ها به نمونهگرم در لیتر میلی

بنیات های لغلظت ملامین در نمونه و نهایتا دستگاه تزریق گردید

 به دست آمد.

 

 

 نتايج و بحث
ول استاندارد ملامین را طیف تحرک یونی مربوط به محل 2شک  

 دهد. نمایش می

 

 
 مربوط به محلول استادارد ملامینطیف تحرک یونی -1شکل 

تاثیر پارامترهای مختلف بر استخراج با استفاده از طراحی  

قرار  سازیویه پاسخ سطح مورد بررسی و بهینهآزمایش با روش ر

پارامتر  یی انجام گرفته و نتایج حاص ، همهمطابق با طراح .گرفت

 وثرستخراج  مهای مورد بررسی به جز مقدار جاذب در فرایند ا

کنش مبا حجم نمونه و بره pHکنش بین هستند. همچنین برهم

 بین غلظت آمونیاک با حجم آمونیاک نیز موثر شناخته شد.

معمولا برای امتحان معنادار بودن و مناسب بودن مدل، از تحلی  

 .(2)جدولشود. استفاده می (ANOVA)آماری واریانس 

 Lack of Fitی بالا p-value، 2مطابق با جدول 

مربوط به پایین  p-valueو  (95/9˂950/9)
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Regression  دهد که مدل نشان می (95/9>990/9)مدل

در  هحاص  از لحاظ آماری قاب  قبول است و تاثیرات فاکتورها ک

به  %22/45مدل  2Rمقدار  باشد.مدل تخمین زده شده، صحیح می

 طدهد و فقتایج آزمایش را تحت پوشش قرار میندست آمد که 

 ررسیبه نشده است. برای دپذیری در نتایج، توضیح داتغییر 24/6%

تو ها بر روی پاسخ از نمودار پرکنشمدرصد تاثیر فاکتورها و بره

مهمترین عام  مطابق با نمودار پرتو  (.1استفاده شد )شک  

بر روی پاسخ  pHو تاثیر   باشدمی 𝑝𝐻2   (22/12%)  گذارتاثیر

 نیز بصورت منحنی است.

 
نمودار پارتو مربوط به تاثير   -2شکل 

 مختلف. فاکتورهای

 

ین شد: تعی مقدار بهینه فاکتورها توسط نرم افزار به صورت زیر

pH 12/2  میلی 21گرم، حجم حلال نمونه میلی 5، مقدار جاذب-

مقادیر  . به ازای%2لیتر و آمونیاک میکرو 211لیتر، حجم واجذب 

توسط نرم افزار تخمین  میلی ولت 44/2ها، پاسخ ی فاکتوربهینه

ه شد که این پاسخ به پاسخ تجربی که در مقدار بهینه فاکتورها زد

  میلی ولت( خیلی نزدیک بود.  52/2انجام گرفت )

                        

گرم بر میلی 6تا  1012ناحیه خطی  ،اساس آزمایشات انجام شدهبر

گرم بر میلی 111/1حدتشخیص  و 4465/1ضریب همبستگی  ،لیتر

میزان  گیریهای مختلف لبنی جهت اندازه. نمونهبه دست آمد لیتر

 ملامین مورد بررسی قرار گرفت. 

ب  ق خشکطیف تحرک یونی مربوط به یک نمونه شیر 2شک  

-مقادیر ملامین اندازه دهد.پس از افزودن ملامین را نمایش میو 

 ،(21/5-4/1ماست ) (،12/1-2/1شیر ) های نمونه دری شده گیر

 بر گرممیلی( 41/1-12/1میت) کافی و( 24/1-4/1)شیرخشک

ر که به طور میانگین کمترین مقدار در شی .به دست آمد کیلوگرم

اهدات، ه مششد. با توجه ب هو بیشترین مقدار در شیر خشک مشاهد

های در هیچ کدام از نمونهجود داشت و ها وملامین در تمام نمونه

 یکمورد ماست و  ، یکخشکمورد شیر دومورد بررسی به جز 

العم  سازمان بهداشت بالاتر از دستورمیت مقادیر کافیمورد 

 .بودجهانی 

 
 

 
طیف تحرک یونی مربوط به یک نمونه شیرخشک قبل و پس  -3شکل 

 از افزودن ملامین

 

 

 گيرينتيجه
ریزاستخراج فاز جامد استفاده گردید و در این پژوهش از روش 

در نهایت به کمک طیف سنجی تحرک یونی آنالیز صورت 

گرفت. تاثیر عوام  موثر بر استخراج با طراحی رویه سطح پاسخ 

مورد ارزیابی قرار گرفت.  نتایج نشان می دهد روش ریزاستخراج 

فاز جامد به دلی  مقدار کم حجم حلال مصرفی و سازگاری با 

-رک یونی روشی مناسب و به صرفه میاه طیف سنجی تحدستگ

باشد. در نهایت با استفاده از طراحی آزمایش انجام گرفته مشخص 

حجم  ،نمونهpH  که در استخراج ملامین  عوام :  است شده

حجم حلال و غلظت واجذب موثر است. با توجه به نتایج  ،نمونه

 ت بهداشتاین پژوهش پیشنهاد می گردد در آزمایشگاه وزار
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ای در صنایع غذایی انجام آزمایش ها به صورت مداوم و دوره

گیرد و استاندارد میزان ملامین در موسسه استاندارد ایران تهیه و 

 .تدوین گردد

 

 
 

 تقدير و تشکر
مولفین از معاونت پژوهشی دانشگاه زنجان به خاطر حمایت 

 مالی این پژوهش تشکر می کند.
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Degree 

of 

freedom 

 

Source of variations 

p-Value 
F-

value 
Mean 
square 

Sum of 
squares 

0.002 9.14 0.118649 2.37298 20 Regression 

0.000 

0.001 

0.606 

0.002 

0.000 

0.000 

0.001 

0.224 

0.088 

0.224 

0.823 

23.86 

25.16 

0.29 

21.96 

39.31 

32.86 

23.52 

1.74 

3.77 

1.74 

0.05 

0.309833 

0.326667 

0.003750 

0.281667 

0.510417 

0.426667 

0.305421 

0.022563 

0.489633 

0.022563 

0.000696 

1.54917 

0.32667 

0.00375 

0.28167 

0.51042 

0.42667 

0.33218 

0.02785 

0.07115 

0.02195 

0.00070 

5 

1 

1 

1 

1 

1 

1 

1 

1 

1 

1 

Linear 

pH 

amount absorb 

ammonia 

Sample volume 

Desorption 

pH*pH 

absorb* absorb 

amonia*ammonia 

sample volume2 
desorption*desorption 

0.009 6.99 0.090763 0.45381 5 Square 

0.076 

0.163 

0.406 

0.042 

0.060 

0.406 

 

 

0.084 

 

0.225 

 

1.000 

 

0.021 

0.672 

 

2.85 

2.36 

0.77 

5.82 

4.81 

0.77 

 

 

3.90 

 

1.73 

 

0.00 

 

8.13 

0.19 

 

0.037000 

0.030352 

0.010000 

0.075625 

0.062500 

0.010000 

 

 

0.050625 

 

0.022500 

 

0.00000 

 

0.105625 

0.002500 

 

0.37000 

0.03063 

0.01000 

0.07563 

0.06250 

0.01000 

 

 

0.05062 

 

0.02250 

 

0.0000 

 

0.10562 

0.00256 

 

10 

1 

1 
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Interaction 

pH*amount absorb 

pH*amonia 

pH*SAMPLE volume 

pH*desorption 

amount absorb*amona 

amount 

absorb*SAMPLE 

volume 

amount 

absorb*desorption 

amonia*SAMPLE 

volume 

amonia*desorption 

SAMPLE 

volume*desorption 

  0.012984 0.10383 8 Residuals error 

0.059 16.42 0.016968 0.10181 6 Lack-of-fit 

  0.00103 0.00207 2 Pure error 

   2.47687 28 Total 
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Application of montmorillonite nanoclay for microextraction of melamine 

from dairy products and analysis by ion mobility spectrometry 

 

Rahil Soleymani, Bahman Farajmand*, Nasser Dalali and Parvaneh Nakhostin Panahi 
 

Faculty of Science, University of Zanjan, Zanjan, Iran. 

 

Abstract:  

In the present work, a solid phase microextraction method using nanoclay as adsorbent has been 

proposed for extraction of melamine from dairy products. The ion mobility spectrometery has 

been used to measure the extracted melamine. The parameters affecting the extraction process 

including adsorbent amount, sample pH, volume and pH of desorption solvent were evaluated 

and optimized. The analytical parameters related to the method were evaluated under optimal 

conditions. Based on the experiments, the linear range was 0.01-4 mg /L, the correlation 

coefficient was 0.9945, the detection limit was 0.002 mg/L. Finally, the method was used under 

optimum conditions to measure the amount of melamine in milk, yogurt, dry milk and coffee 

mate, in three different brands. The melamine contents were obtained for milk samples in the 

range of 0.1-0.28, for yogurt in the range of 0.9-5.17, for infant formula in the range of 0.9-

2.86 and for coffee mate in the range of 0.23-2.62 mg/kg.   

 

Keywords: Melamine; Solid phase microextraction; Montmorillonite; Ion mobility 

spectrometry. 
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 مقدمه
آلی دسته ای از مواد هیبریدی -های فلزیچهارچوب 

های فلزی ساخته معدنی می باشند که از خوشه)کلاستر( -آلی

های آلی به ها توسط اتصال دهندهخوشه)کلاستر(اند و این شده

ی جدیدی از مواد یکدیگر متصل شده اند. این ترکیبات دسته

کریستالی متخلخل با مساحت سطح بالا هستند و  به دلیل تخلخل 

بالا و انعطاف پذیر بودن ساختارشان، کاربردهای ویژه ای در 

 زمینه های مختلف همچون جذب و ذخیره سازی گازها،

در حال  های ناهمگن و غیره دارند.تبادلات یونی، کاتالیست

آلی و -حاضر به دلیل توپولوژی برتر چهارچوبهای فلزی

های فلزی یا لینکرهای ساختارمنظم و متخلخل آنها و نیز خوشه

ها به عنوان فتوکاتالیست MOFآلی قابل تنظیمشان، استفاده از 

 MOF .[ 1] باشدبعنوان یک موضوع جالب در حال توسعه می 

ها می توانند از طریق جذب نور توسط لینکرهای آلی یا گره 

های اکسید فلزی، برانگیخته شوند. برانگیختگی نوری واحدهای 

ها اغلب یک جدایی بار لیگند به فلز تولید  MOFجذب نور در 

می  [ .2اد فعالیت فتوکاتالیستی می شود ]کند که باعث ایجمی

زن یق کلاسترهای فلزی یا لینکرهای آلی پلتوان با تغییر و تطب

، نه فقط جذب نور بلکه سطح کاربردی MOFی تشکیل دهنده

MOF  ها را بهینه کرد.در نتیجه مدل سازیMOF  ها برای

 آن آلی بر پایه فلز تیتانیوم و بررسی اثرات فتوکاتالیستی-سنتز چهارچوب فلزی

 4ذوالفقار رضوانی ،و*3علیرضا امانی قدیم ،2سید مسعود سیداحمدیان ، 1پیرفاطمه بی

 .گروه شیمی، دانشکده علوم، دانشگاه شهید مدنی آذربایجان -1

 .آذربایجانگروه شیمی، دانشکده علوم، دانشگاه شهید مدنی  -2

 گروه شیمی، دانشکده علوم، دانشگاه شهید مدنی آذربایجان. -3

 گروه شیمی، دانشکده علوم، دانشگاه شهید مدنی آذربایجان.  -4

کلاسترهای فلزی قابل تنظیم و  منظم و متخلخل و لینکرهای آلی و ها به علت مساحت سطح بزرگ، ساختارMOFاخیرا  چکیده:
آلی بر -در این کار پژوهشی، چهارچوب فلزی .اندها دریافت کردهتغییرشان، توجه زیاد و روز افزونی را در زمینه ی فتوکاتالیست

 سنتز شده توسط پراش اشعه ایکس و MOFهای ساختاری ویژگی .ی تیتانیوم توسط روش هیدروترمال با موفقیت سنتز شدپایه
در تخریب فتوکاتالیستی ماده  UVبررسی شد.  سپس فعالیت فتوکاتالیستی آن تحت تابش نور  کترونی روبشیمیکروسکوپ ال

-MILدرصد ماده رنگزا موید فعال بودن  19عنوان آلاینده، مورد مطالعه قرار گرفت. بازده تخریب بیش از به  11رنگزای راکتیو آبی 

-MILستی بود. در ادامه آزمایشاتی جهت بررسی تاثیر عوامل مختلف روی بازده فعالیت فتوکاتالیستیسنتزشده از لحاظ فتوکاتالی 125

از قبیل مقدار فتوکاتالیست، شدت نور، غلظت ماده رنگزا و همچنین مدت زمان انجام شد. بازده حذف ماده رنگزا در حضور  125
tert-همچنین  های هیدروکسیل در فرآیند تخریب بود.نقش موثر رادیکالیافت که موید بوتانول به مقدار قابل توجهی کاهش می

کنند. در ها از سنتیک درجه اول تبعیت میمطالعه شده و مشخص شد که این واکنش MIL-125های فتوکاتالیستی سنتیک واکنش
ارایه شده و نشان داده شد که  های مربوط به حذف فتوکاتالیستیهای سرعت واکنشتجربی سنتیکی برای پیش بینی ثابت پایان مدل

 .های تجربی هماهنگی دارد.مقادیر حاصل از مدل ارائه شده با تقریب خوبی با داده

 11آلی، فعالیت فتوکاتالیستی، تیتانیوم،راکتیو آبی -چهارچوب فلزی واژه های کلیدی:
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رسیدن به کیفیت بهتر در اثرات فتوکاتالیستی آنها از اهمیت 

 .[ 1] زیادی برخوردار است
 

 بخش تجربی

 :MIL-125(Ti) سنتز 

 mmolترفتالیک اسید و  MIL-125(Ti)  mmol3برای سنتز 

لیتر دی متیل میلی 11تیتانیوم ایزوپروپوکساید به محلولی از  2

لیتر متانول اضافه شد. مخلوط حاصل میلی 2( و DMFفرمامید)

دقیقه در دمای اتاق روی همزن قرار داده شد تا به  29به مدت 

لاو منتقل شده و برای زده شود.سپس به داخل اتوک آرامی هم

شد. پس از قرار داده  119 ℃ساعت داخل کوره با دمای  24

رسیدن به دمای اتاق، رسوب حاصل صاف شده و با اتانول و 

ساعت در دمای  2بار شست و شو داده و به مدت 4آب دیونیزه 

درجه خشک شد. پودر سفید رنگی حاصل شد. برای حذف  09

 299ساعت در دمای  29برای باقی مانده، پودر  DMFِحلال 

 .[ 3] درجه کلسینه شد

 سنتزشده : MIL-125(Ti)اثبات خاصیت فتوکاتالیستی 

آلی -برای بررسی فعالیت فتوکاتالیستی چهارچوب فلزی

،به عنوان آلاینده، استفاده  11راکتیو آبی تولید شده، از رنگزای 

 MIL-125گردید. حذف رنگزا معیاری از فعالیت فتوکاتالسیتی 

باشد که در این کار مورد بررسی قرار گرفت. برای پی بردن می

به اینکه آیا چهارچوب سنتزشده خواص فتوکاتالیستی دارد یا 

تهیه و  RB19ی رنگزای از ماده mg/l19محلول  ml19 خیر،

سنتزشده  MIL-125از  g 921/9 سپس داخل بشر ریخته شد.

، روی همزن مغناطیسی، دقیقه 129داخل بشر افزوده و به مدت 

 11قرار داده شد. در این مدت، هر  UVی تحت تابش اشعه

میلی لیتری از محلول برداشته و جذب  2دقیقه یک بار نمونه ی 

از  ml1ی اول، دقیقه 129گیری شد. بعد از پایانآن اندازه

آب مقطر  ml7ی ی رنگزا  به اضافهماده mg/l199محلول مادر 

مراحل قبلی تکرار  سپسو  بشر اضافه کردهبه محتویات درون 

سپس ی سوم ادامه یافت. دقیقه 129این کار تا پایان شد. 

این بار در تاریکی، تکرار و ، آزمایش تحت همان شرایط 

 های مربوط به هر نمونه یادداشت شد.جذب

 MIL-125(Ti)بررسی عوامل موثر بر فعالیت فتوکاتالیستی 

 سنتزشده :

فاکتورهای مهم بررسی در این مطالعه شامل غلظت اولیه 

سنتز شده و شدت نور تابشی بوده  MIL-125(Ti)رنگ، غلظت 

های مورد بررسی در این پژوهش از انحلال رنگزای است. نمونه

ها در چهار در آب مقطر تهیه گردید.آزمایش 11راکتیو آبی 

های لظت، غ MIL-125(Ti)شامل، غلظت های مختاف از  سطح

و شدت  نور متفاوت    11مختلف از ماده رنگزای راکتیو آبی 

 انجام گردید. 

 : زداییبازده رنگ

 DE 1از  پژوهشی کار این در لازم نمودارهای رسم برای

بیانگر میزان   DEزدایی( استفاده شده است.  )بازده رنگ

 د: باشکارآیی حذف رنگزا بوده و رابطه آن به صورت زیر می

DE%=
C0−C

C0
×100=(1-

C

C0
) × 100                                 (1)  

غلظت  0C درصد راندمان حذف،  %DEدر این روابط، 

گرم غلظت باقیمانده رنگ )میلی Cگرم بر لیتر(، اولیه رنگ)میلی

 باشد.بر لیتر( می

 نتایج و بحث

 :سنتزشده  MIL-125شناسایی 

سنتز شده در  MIL-125مربوط به  SEMو   XRDالگوی 

وید موفقیت آمیز بودن که م آورده شده است 2و  1های شکل

 سنتز این چهارچوب است.

 
 سنتزشده MIL-125مربوط به  XRD الگوی -9شکل 

                                                           
 1 Decolorization Efficiency 
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 سنتز شده MIL-125مربوط به  SEMتصویر  -2شکل 

 

 :سنتزشده  MIL-125مطالعه فعالیت فتوکاتالیستی 

پیداست ، راندمان حذف در  3طور که از شکل همان

ی دوم دوم و در مرحلهی سوم نسبت به مرحلهتاریکی در مرحله

کند. که دلیل آن پرشدن ی اول کاهش پیدا مینسبت به مرحله

و درنتیجه کاهش مراکز جذب سطحی و کم  MIL-125منافذ 

که است. درحالی MIL-125شدن مقدار جذب سطحی توسط 

، با وجود پرشدن منافذ و  UVنور  کارایی راندمان تحت تابش

کاهش مراکز جذب سطحی، در طول سه چرخه تقریبا ثابت 

توان نتیجه گرفت که حذف مشاهده شده ماند. بنابراین میمی

ی جذب سطحی نبوده و حاصل نتیجه UVتحت تابش نور 

باشد. این می MIL-125توسط  RB19تخریب فتوکاتالیستی 

 کند.را ثابت می  MIL-125الیستی آزمایش وجود فعالیت فتوکات

 

ی متوالی نمودار درصد راندمان بدست آمده طی سه چرخه -3شکل 

 برحسب زمان

 :سنتزشده MIL-125تاثیر عوامل مختلف بر فعالیت فتوکاتالیستی 

استفاده شده در فرآیندهای فتوکاتالیستی   MIL-125مقدار 

 MOFیکی از پارامترهای اثرگذار بر فعالیت فتوکاتالیستی این 

باشد. که در این پژوهش برای بررسی تاثیر این پارامتر می

آزمایشاتی در شدت نور ثابت و غلظت ثابت از رنگزای 

RB19  در مقادیر متغیر ازMIL-125   انجام شد.. بر اساس

، راندمان حذف افزایش  MIL-125، با افزایش مقدار نتایج

 یافته است.

پارامتر بعدی اثرگذار بر حذف فوتوکاتالیستی توسط  

MIL-125  غلظت رنگ ، RB19   است. در این پژوهش با

گرم بر میلی 39گرم بر لیتر تا میلی 1افزایش غلظت رنگ از 

)فوتوکاتالیست( و  MIL-125لیتر در حضور مقادیر ثابت از 

 یابد.شدت نور ثابت راندمان حذف کاهش می

پارامتر بعدی تأثیرگذار بر حذف فوتوکاتالیستی         

رنگ شدت نور تابشی است. ک برای بررسی آن شدت نور 

متغیر و سایر فاکتورها ثابت نگه داشته شد. ملاحظه گردید که 

 یابد.ش میبا افزایش شدت تابش نور بازده رنگزدایی افزای

 بررسی مکانیسم حذف رنگ 

جهت بررسی مکانیسم حذف رنگ از        

های مختلف استفاده گردید که عبارتند از: دی آمونیوم روبنده

  +h بترتیب روبنده ینون، ترشیوبوتانول کهاکسالات، پارابنزوک

 ،O2
ترشیوبوتانول موجب افزودن  باشند.می  ∙OHو −∙

گردید. اما بقیه روبنده ها تأثیر قابل  MIL-125غیرفعال شدن 

 ملاحظه ای در راندمان حذف ندارند.

 سنتزشده MIL-125واکنش فتوکاتالیستی بررسی سینتیک 

دو مدل سینتیکی که بطور گسترده در منابع به منظور         

شبه  های سینتیکبررسی روند جذب بکار می روند شامل مدل

جهت بررسی سینتیک راندمان . باشنددرجه اول و دوم می

های شبه درجه اول و ، سینتیک MIL-125حذف رنگ توسط 

دوم مورد بررسی قرار گرفت و مشخص گردید که داده ها با 

 با 2Rسینتیک شبه درجه اول همخوانی دارد. در این پژوهش

 سینتیک شبه درجه اول مطابقت داشت.

  مدل سازی سینتیکی
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    ، غلظت RB19هر کدام از پارامترهای)غلظت اولیه  

MIL-125 داری روی و شدت نور تابیده شده( اثر معنیkapp 

 .]4[دارد MIL-125)ثابت سرعت ظاهری(ِ واکنش فتوکاتالیستی 

توان و پارامتر اشاره شده می kappبرای بررسی بیشتر ارتباط بین 

 از رابطه زیر استفاده کرد: 

kapp = ki[Fi]
 = kim[x1]1[x2]2 … [xn]n  

kim  میانگین ki اری ذ. با جاگ.های محاسبه شده است

های فتوکاتالیستی در رابطه ی ی واکنشپارامترهای مورد مطالعه

 شود:صل می، رابطه ی زیر حا بالا

 kapp = kim[RB19]1[MIL −

125]2[Light intnesity]𝑎                                  

در این رابطه  از ترسیم  3α و 1α،2αبرای به دست آوردن 

نمودار ثابت سرعت ظاهری به ترتیب بر اساس غلظت رنگزای 

RB19  مقدار ،MIL-125  و شدت نور استفاده شد و مقادیر

 1147/9و  1914/9،  -941/1بدست آمده به ترتیب برابر با 

 باشد.می

kapp  .ضریب برازش تجربی و محاسبه شده با هم مقایسه شد

برای بررسی دقت معادله  باشد.می 11/9برای این مقایسه 

سینتیکی تجربی بدست آمده  درصد حذف فوتوکاتالیستی 

 2R ،71/9محاسبه شده با مقدارهای تجربی مقایسه شد و مقدار 

 بدست آمد که نشانگر دقت بالای مدل سینتیکی توسعه یافته

 باشد.می

 

 

 

 گیرینتیجه
MIL-125 ی یک چهارچوب فتوکاتالیست بوده و در ناحیه

UV  بازده حذف ماده دارای فعالیت فتوکاتالیستی است و کاهش

بوتانول موید نقش موثر -tertدر حضور  MIL-125توسط رنگزا 

 فتوکاتالیستی های هیدروکسیل در فرآیند تخریبرادیکال

با شدت نور و  MIL-125اتالیستی بود.راندمان فعالیت فتوک

نسبت  RB19نسبت مستقیم، و با غلظت  MIL-125غلظت 

توسط  RB19های حذف فتوکاتالیستی واکنشعکس دارد و 

MIL-125 کند.از سینتیک مرتبه اول تبعیت می 

 

 تقدیر و تشکر
این تحقیق با حمایت مالی دانشگاه شهید مدنی آذربایجان 

 شود.وسیله تشکر و قدردانی میبدینانجام شده است که 
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Abstract:  

Recently, MOFs has been considered as photocatalysts due to their large surface area,  porous 

structure and adjustable organice linkers and clusters. In this study, a metal organic framework based 

on the Ti (MIL-125) was synthesized by the hydrothermal method and characterized using XRD and 

SEM. The photocatalytic activity of synthesized MIL-125 was evaluated in photocatalytic degradation 

of Reactive blue 19 as an organic pollutant. The degradation efficiency was more than 90% 

confirming photocatalytic activity of synthesized MIL-125. Then, the effect of operational parameters 

including photocatalyst dose, RB19 concentration, light intensity and irradiation time on the 

degradation effeciency was investigated. The photocatalytic activity of MIL-125 was considerably 

inhibited in the presence of tert-buthyl alcohol as a hydroxyl radical scavenger indication the main 

role of produced hydroxyl radicals in degradation of the RB19 by MIL-125. Moreover, the results of 

experiments showed pseudo first-order kinetics for photocatalytic process by MIL-125. Based on the 

first-order kinetics, the empirical kinetic model was developed to predict the rate constant and 

degradation efficiency. The developed model indicated the good agreement between the calculated 

apparent rate constants and experimental ones. 

 

 

Keywords: Metal Organic Framework, photocatalytic activity, Ti, Reactive blue 19   
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 مقدمه
 محيط آلودگى صنعت، توسعه و نشينى شهر گسترش با

 است شده تبديل جهانى مشكل يك به سنگين فلزات به زيست

 تأثير انسان سلامت بر آب در سنگين فلزات بالاى مقادير[.  1،2]

  .شود مى آب شدن مصرف قابل غير به منجر و داشته سوء

 اثر در يا و طبيعى صورت به يا آب منابع در موجود فلزات

 هوازدگىشود. مى آب منابع وارد آلودگی های صنعتی و معدنی 

 اند بزرگترين تماس در آب منابع با كه خاكهايى و سنگها طبيعى

 منابع [. 3] سنگين هستند فلزات به آب منابع آلودگى طبيعى منبع

 تصفيه فاضلاب معادن، دفع استخراج آلودگى، انسانى اصلى

 از استفاده و فلزات سنگين حاوى شده تصفيه نيمه يا نشده

 طور به [. انسان4-6باشد ] مى سنگين فلزات حاوى كودهاى

 تعداد اين از .دارد سمى قرار فلز 33 معرض در موقت و دايم

 نمى تجزيه سنگين [. فلزات7اند ] سنگين فلزات جزء فلز 13

 تجمع جانوران و گياهان جانداران مثل بدن در تدريج به و شوند

درآب های   مقادير ناچيز فلزات روی، نيكل، كبالت [.6يابند ]مى

 طبيعی موجود هستند كه در صورت افزايش بايد كنترل شوند.

مايع پخشي به منظور استخراج برخي فلزات -استخراج مايعاستفاده از روش ريز

 هاي آبيسنگين از نمونه

 
 نژادرضا يافتيان، پروانه نخستين پناهی، معصومه پریمحمد ،*بهمن فرجمند ، سميه ميرزايی

 آزمايشگاه تعادلات فازیدانشگاه زنجان، دانشكده علوم، گروه شيمی تجزيه، 

 

 

 

در حال حاضر آلودگی محيط زيست با فلزات سنگين سمی به صورت چشمگيری در حال افزايش است. قرار  :چکيده
ر معرض خطر ميكروارگانيسمها را نيز دگرفتن در معرض اين فلزات سنگين نه تنها سلامتی انسان بلكه حيوانات، گياهان و 

دهد. اندازه گيری فلزات سنگين با غلظت كم نيازمند استفاده از روشهای آماده سازی مناسب مانند روشهای قرار می
ا مايع پخشی يكی از روشهای ساده، سريع و ب-ريزاستخراج می باشد. از بين روشهای ريزاستخراج، روش ريزاستخراج مايع

است كه به منظور استخراج يونهای فلزی كارايی خوبی از خود نشان داده است. در اين پژوهش جهت استخراج  كارايی بالا
ه منجر ی آبی پخش گرديد ككننده به كمك روشهای مناسب، در نمونهسه فلز روی، نيكل و كبالت، يك حلال استخراج

 راجی شد. به دليل سطح تماس بالای نمونه و حلال،گيری يك محلول كدر حاوی قطرات بسيار ريز از حلال استخبه شكل
برای كاتيونهای هدف ايجاد شد. به  3333راندمان بالای استخراج در زمان كوتاهی فراهم گرديد و فاكتور تغليظ بيشتر از 

، حجم pH های مؤثر بر استخراج مانند تأثير نمك،منظور آناليز از روش كروماتوگرافی گازی استفاده شد. اهميت پارامتر
رد استخراج موحلال، مقدار معرف، دما و زمان استخراج با استفاده از طراحی آزمايش فاكتوريال دو سطحی در روش ريز

واحد بزرگی برای يونهای مورد بررسی به دست آمد. حد تشخيص برای هر سه  3ارزيابی قرار گرفت. ناحيه خطی حدود 
 . يكروگرم بر ليتر محاسبه شدم 4تا  2يون فلزی مورد مطالعه در محدوده 

 مايع پخشی، فلزات سنگين، كروماتوگرافی گازی-طراحی فاكتوريال، ريزاستخراج مايع واژه هاي کليدي:

 

 

 farajmand@znu.ac.ir٭ 
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كروماتوگرافی گازی روشی آسان، سريع و با حساسيت بالا 

 از انواع مواد مختلف را دارد. جزئیچندكه توانايی آناليز است 
 و سنجشكروماتوگرافی قطعا روشی مناسب برای جداسازی 

ناچاراً به دليل خصوصيات اما [. 8] كمی تركيبات شيميايی است

، كم و مقادير ناچيز و بسيار های جدا شدهفيزيكی وشيميايی گونه

سازی و پيش تغليظ نمونه نيازمند يك روش ويژه جهت آماده

در سالهای اخير روشهای ريزاستخراج فاز مايع مورد توجه است. 

ی آل تنها به چند ميكروليتر حلال واقع شده اند در اين روش ها

  [.22-9است ]گيری نياز برای انجام يك اندازه

كربامات به عنوان تيودیدی اتيلدر اين پژوهش، از سديم

عنصری فلزات گيری چندساز برای اندازهليتيك عامل كی

كنيك به عنوان ت مايع پخشی-استخراج مايعو از روش ريزسنگين 

، حلال پس از استخراج عناصر. ه استده شدسازی استفاآماده

ی سرنگ به دستگاه كروماتوگرافی تزريق و بوسيله استخراجی

ی كروماتوگرافی گازی با آناليز شد. ادغام آناليز بوسيله

عنصری با حدود مايع پخشی، آناليز چند -استخراج مايعريز

ش تا واستفاده از اين رسازد. سازی بسيار پايين را قادر میآشكار

حد زيادی مقدار حلال آلی سمی، قابل اشتعال و فرار و همچنين 

اين، اين روش برای محيط دهد. علاوه برضايعات را كاهش می

ی آزمايش و زمان به مقدار قابل زيست كمتر  مضر بوده و هزينه

  يابد.توجهی كاهش می

 ردنكها و بهينه بررسی تأثير فاكتور برایهای اخير در سال

. در طراحی می شودآنها اغلب از طراحی آزمايش استفاده 

از طراحی [ 24-23] فاكتورها تاثيربرای ارزيابی آزمايش 

در اين [. 26] شوداستفاده می fractionalيا  full  فاكتوريال

ز طراحی اموثر بر استخراج  فاكتورهایتحقيق نيز برای ارزيابی 

fraction factorial .استفاده شده است 

 

 بخش تجربي

 مورد استفاده تجهيزات

گازی  كروماتوگرافیدستگاه در اين پژوهش 

ای يونش شعله آشكارسازمجهز به      Agilent6890Nمدل

  heraeus-300گرفت و  از سانتريفيوژ مدل   ارمورد استفاده قر

labouge   و دستگاه pHمتر مدل       metrohm 620  استفاده

 شد.

 

  ها و روش وادم

و همچنين سديم دی   نمك نيترات فلزات روی، نيكل و كبالت

ك استياز شركت مرک آلمان تهيه گرديد.  كرباماتتيودیاتيل

ه شد. تهيسيگما از شركت با خلوص مقادير ناچيز فلزی اسيد 

ميلی گرم  133و 233و 233 با غلظت های استاندارد مادر محلول

ه شده و تهي ل، كبالتنيترات فلزات روی، نيك از نمكبر ليتر 

 تهيه ومشخص  pHدر بافر با  سپس محلول های با غلظت كمتر

تخراج منظور اسبه تيوكربامات، دیاتيلپس از افزودن ليگاند دی

ل به عنوان حلا تتراكلريدكربناز گرفت. مورد استفاده قرار

 كننده استفاده شد. استخراج

آب شهر زنجان و آب رودخانه و دو  ی حقيقیی نمونهجهت تهيه

ی در مرحلهاستفاده شد.  ،ی روینمونه پساب صنعتی كارخانه

پس از مخلوط شدن با  وتنظيم های حقيقی نمونه pHنخست 

حلال  به كمك ،مولار 2/3 ليگاندمحلول نمك سديم كلرايد و 

لال حگرفتند. نهايتا مورد استخراج قرار كلرايدكربن تترا

 ده به دستگاه كروماتوگرافی گازی تزريق شد.كنناستخراج

 هابررسي فاکتور

 Fraction factorialطراحی  ازها بررسی تأثير فاكتوربرای 

شد.  نجاما minitabافزار نرم استفاده شد و طراحی آزمايش با 

، مقدار  (solvent)، حجم حلال (salt)، نمكpH فاكتورهای

و زمان استخراج   (temp)و دما  (DEDTC)معرف

(extraction time) حد بالا و . برای بررسی انتخاب شدند

ی های مقدماتاده از آزمايشبا استف فاكتورهاهر كدام از  پايين

 نيز (1)در جدول  شود.نشان داده می (2)شده و در جدولتعيين

 همراه باافزار توسط نرمطراحی آزمايش صورت گرفته 

شان نگويی شده توسط مدل حاصل و پيشهای تجربی سيگنال

داده شده است. تمام آزمايشات بصورت تصادفی و دو بار تكرار 

رفته در نظر گزير پيك نسبی  مساحتو پاسخ بصورت  انجام شد

 شده است.
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 Fractionدر طراحي آزمایش  هاحد بالا و پایين فاكتور -9جدول 

factorial 

 

 
  

 

 

 گویي شده توسطو پيش تجربي و نتایج  طراحي آزمایش  -2دول ج

 مدل حاصل از طراحي آزمایش

 

Peak area1 پيك نسبی فلز روی ،: سطح زيرPeak area2 :زير  مساحت    

 .زير پيك نسبی كبالتمساحت : Peak area3پيك نسبی نيكل ،

S1 :زير پيك نسبی تجربی،  مساحتS2 :ی بينزير پيك نسبی پيش مساحت

 .شده

 

 

 ايج و بحثنت

های مورد بررسی با طراحی درصد تأثير فاكتور (2) شكل

Fraction factorial  )برای يون روی را نشان )نمودار پرتو

ر د تاثيرگذارمهمترين عامل  مطابق با اين نمودار پرتو،. دهدمی

( و سپس مقدار معرف)سديم دی اتيل 32/%7استخراج روی، دما )

( و زمان 12/%36(، حجم حلال )32/%38دی تيو كربامات( )

( 2/%3( و نمك )9%/1) pH( بوده و دو عامل 22/%78استخراج )

به نيز   (3)و  (1) های تأثيری در استخراج فلز روی ندارند. شكل

دكه ندهيون نيكل و كبالت را نشان میبرای ترتيب نمودار پرتو 

عامل در استخراج اين فلزات هر شش مطابق با اين نمودارها 

، %4/12، دما%6/18فلز نيكل زمان استخراج در مورد. مؤثرند

در استخراج فلز  %3/8 و حجم حلال % pH 8/23،%3/12معرف

، مقدار  %2/19زمان استخراج نيز و در استخراج كبالت ثير دارد تأ

 ، مقدار نمك  % pH3/21  ، %3/28، دما  %9/28معرف 

 

 

 

 

High(+) Low(-) variable 

0.1 0.01  (DEDTC concentration 

(mol/L) (𝑥1) 

6.5 4.5 pH (𝑥2) 

50 10 Solvent volume (µl) (𝑥3) 

0.3 0 Salt (g/mL) (𝑥4) 

60 20 Temperature(℃) (𝑥5)  

25 10 Extraction time(s) (𝑥6) 

Run 

order 

DEDTC pH Solven

t 

Salt Temp. Time Peak area1 Peak area2 Peak area3 

S1           S2 S1            S2 S1             S2 

2 - - + - - + 6.7 5.7 8.1 6.7 18.3 2.9 

7 + - - + - + 22.9 26.

7 

25.5 27.8 67.8 74.1 

6 + - + - + - 1.1 0.7 1.8 1.2 5.6 4.2 

16 + + + + + + 4.8 4.8 5.9 6 16.9 17 

12 - + + + - - 0 0 0.4 0.5 2.2 2.2 

5 + + - - - - 15.4 14.5 0.4 5.1 9.8 8.7 

15 + - - + - + 30.4 26.7 30.1 27.8 80.2 74 

9 - + - - + + 4.1 2.02 4.1 2.1 8.1 4.1 

4 - + + + - - 0 0 0.6 0.5 2.2 2.2 

14 + - + - + - 0.27 0.7 0.6 1.2 2.8 4.2 

3 - - - + + - 0 0 0 0 0 0 

10 - - + - - + 4.6 5.7 5.3 6.7 15.5 18.3 

11 - - - + + - 0 0 0 0 0 0 

8 + + + + + + 4.7 4.8 6.1 6 17.1 17 

1 - + - - + + 0 2 0 2.1 0 4 

13 + + - - - - 13.5 14.5 4.4 5.1 7.6 8.7 
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 مؤثر است. %2/6و حجم حلال % 2/23

معمولا برای امتحان معنادار بودن و مناسب بودن مدل، از تحليل  

نتايج تحليل شود. استفاده می (ANOVA)آماری واريانس 

های حاصل كوچكتر از مدل  p-value واريانس نشان داد كه 

و  بودهمدل از لحاظ آماری قابل قبول و در نتيجه بوده  33/3

باشد. ه در مدل تخمين زده شده، صحيح میتاثيرات فاكتورها ك

مربوط به  های حاصلمدلبرای  )ضريب همبستگی(  𝑅2مقدار 

 98/3، 97/3، 96/3روی، نيكل و كبالت به ترتيب  اتفلز خراجتاس

نتايج تجربی ی نزديكی دهندهنشان 𝑅2 مقادير بالای  بدست آمد.

 .باشدی مدل میشده بوسيله گويینتايج پيشبا 

براساس طراحی صورت گرفته و نتايج حاصل، معادلات زير بين 

استخراج و فاكتورهای مورد بررسی هر سه يون روی، نيكل و 

  كبالت حاصل گرديد. 

 

 

 
 روی پارتو برای يوننمودار  -2شكل

 

 

 
 نيكل پارتو برای يوننمودار  -1شكل

 

 

 

 

 

 
 كبالت پارتو برای يوننمودار  -3شكل

 

Y = 6.790 + 4.868 𝑥1 - 1.477 𝑥2  - 4.007 𝑥3 + 

1.075 𝑥4  - 4.917 𝑥5 +  2.997 𝑥6   

     استخراج روی        
 

 

Y = 6.164 + 3.856 𝑥1 - 2.749 𝑥2  - 2.581𝑥3 + 

2.406 𝑥4  - 3.861 𝑥5 + 4.463 𝑥6              

 استخراج نیکل                                                      

       
 

 

Y = 16.061 + 9.917 𝑥1 - 8.073 𝑥2 - 5.630 

𝑥3 + 7.242 𝑥4  - 9.748 𝑥5 + 12.284 𝑥6              

 استخراج کبالت  
 

 

 گيرينتيجه
در اين تحقيق از روش ريزاستخراج فاز مايع پخشی استفاده 

گرديد. آناليز نهايی به كمك كروماتوگرافی گازی انجام گرفت. 

 Fractionطراحی آزمايش بر استخراج با عوامل مؤثر  تاثير

factorial  مورد ارزيابی قرار گرفت. نتايج نشان داد  دو سطحی

وشی آسان، سريع و ر ،مايع پخشیفاز استخراج روش ريز كه

مايع پخشی  -استخراج مايعمقرون به صرفه است . روش ريز

كه  بوده گازیروشی مناسب و سازگار با دستگاه كروماتوگرافی 

مانند  یگيری فلزات سنگينبرای استخراج و اندازه می توان از آن

يت با و در نهاد های آبی استفاده كرروی، نيكل و كبالت از نمونه

در مشخص شد كه  انجام گرفته طراحی آزمايش استفاده از

عامل دما، مقدار معرف ، حجم حلال و زمان  4استخراج يون روی 
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لاوه ع و در استخراج دو يون نيكل و كبالت بوده مؤثر استخراج 

 . هستند مؤثر نمك نيز و  pHشده، عامل ذكربر چهار 

 

 تقدير و تشکر
 حمايت از به خاطرمولفين از معاونت پژوهشی دانشگاه زنجان 

 اين پروژه تشكر می كنند.

 منابع
  [1]  Buragohain M, Bhuyan B, Sarma HP. Seasonal 

variations of lead, arsenic, cadmium and aluminium 

contamination of groundwater in Dhemaji district, 

Assam, India. Environmental monitoring and 

assessment2010;170(1-4):345-51.  

 

[2]  Hou D, He J, Lu C, Ren L, Fan Q, Wang J, et al. 

Distribution characteristics and potential ecological 

risk assessment of heavy metals (Cu, Pb, Zn, Cd) in 

water and sediments from Lake Dalinouer, China. 

Ecotoxicology and environmental safety 2013;93:135-

44. 

[3]  Smith AH, Steinmaus CM .Health effects of 

arsenic and chromium in drinking water: recent human 

findings. Annual review of public health 2009;30:107-

22. 

[4] Brahman KD, Kazi TG, Afridi HI, Naseem S, Arain 

SS. Evaluation of high levels of fluoride, arsenic 

species and other physicochemical parameters in 

underground water of two sub districts of Tharparkar, 

Pakistan. A multivariate study. Water research 

 2013 ;47(3):1005-7. 

[5] Rajai G, Poorkhbaz A, Hsarymotla QS. Heavy 

metals health risk assessment of groundwater resources 

Aliabad katol Plain. Journal of North Khorasan 

University of Medical Sciences 2012;4(9):155-62 (In 

persian). 

[6]  Sacmacı S, Kartal S, Sacmacı M. Determination of  

Cr (III), Fe (III), Ni (II), Pb (II) AND Zn (II) ions 

by FAAS in environmental samples after separation 

and preconcentration by solvent extraction using a 

triketone reagent. Environmental bulletin 

2012;21(6):1563-70. 

[7]   Argos M, Kalra T, Pierce BL, Chen Y, Parvez F, 

Islam T, et al. A prospective study of arsenic exposure 

from drinking water and incidence of skin lesions in 

Bangladesh. American journal of epidemiology 

2011;174(2):185-94. 

[8] Michal, J ., “Inorganic Chromatographic Analysis,”.  

Van Nostrand Reinhold, New York. 1973. 

[9] E. Marguí, R. Van Grieken, C. Fontàs, M. Hidalgo, 

I. Queralt, Preconcentration methods for the analysis of 

liquid samples by X-ray fluorescence techniques, Appl. 

Spectrosc. Rev. 45 (2010) 179–205. 

[10] S. Dadfarnia, A.-M.Haji Shabani, Recent 

development in liquid phase microextraction for 

determination of trace level concentration of metals—a 

review, Anal. Chim. Acta 658 (2010) 107–119. 

[11] H. Jiang, Y. Qin, B. Hu, Dispersive liquid phase 

microextraction (DLPME) combined with graphite 

furnace atomic absorption spectrometry (GFAAS) for 

determination of trace Co and Ni in environmental water 

and rice samples, Talanta 74 (2008) 1160–1165. 

[12]  S.L.C. Ferreira, H.C. dos Santos, M.S. Fernandes, 

M.S. de Carvalho,J. Anal. At. Spectrom. 17 (2002) 

115. 

[13]  W.N.L. dos Santos, C.M.N. Santos, S.L.C. 

Ferreira, Microchem. J.75 (2003) 211. 

[14]  S. Cerutti, J.A. Salonia, S.L.C. Ferreira, R.A. 

Olsina, L.D. Martinez,Talanta 63 (2004) 1077. 

 

 

 

 

 



 

سمینار شیمی کاربردی ایران دومین
 (2IACS) 

 زنجاندانشگاه  علوم،دانشکده ، 9316شهریور  5-6
 

 
 

Application of dispersive liquid-liquid microextraction for extraction and 

preconcentration of some heavy metals from aqueous samples and 

determination by gas chromatography 

Somayeh Mirzaei, Bahman Farajmand*, Mohammad Reza Yaftian, Parvaneh Nakhostin 

Panahi, Massoumeh Parinejad 

Faculty of Science, University of Zanjan, Zanjan, Iran 

Abstract:  

Environmental pollution with toxic heavy metals is currently increasing dramatically. Exposure 

to these heavy metals not only threatens human health but also animal, plant and 

microorganisms. The measurement of heavy metals with trace level requires the use of suitable 

preparation methods such as microextraction methods. Among these methods, the liquid phase 

microextraction method is one of the simple, fast and high-performance method that has been 

shown to be effective in the extraction of metal ions. In this research, an extraction solvent was 

dispersed in an aqueous sample to extract zinc, nickel and cobalt ions, which resulted in the 

formation of a cloudy solution containing very small droplets of extraction solvent. Due to the 

high contact area of the sample and the solvent, the high extraction efficiency was provided in 

a short time and the enrichment factor of more than 3500 was created for the target cations. The 

gas chromatography method was used for analysis. The importance of effective parameters on 

extraction such as salt effect, pH effect, solvent volume, reagent value, temperature and 

extraction time were evaluated using a two-level fraction factorial design. Finally, under the 

optimal conditions, the analytical parameters of the methods were investigated. The linear 

dynamic ranges were about 3 order of magnitude for target ions. The detection limits were 

calculated for all three metal ions in the range of 1 to 3 μg/L. 

 

Keywords: Factorial design; Liquid-liquid microextraction; Heavy metals; Gas 

chromatography 
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 مقدمه
های آبی های رنگی به اکوسیستمانتشار مستقیم پساب              

های غذایی و سلامت عمومی را تهدید کرده است. بر زنجیره

ای زیادی نظیر تصفیه هایاین اساس کشف تکنولوژی

جذب  های بیولوژیکی، رسوب گذاری، لخته سازی،واکنش

های فوتوکاتالیستی، با سطحی، فرایندهای شیمیایی، واکنش

های قابل توجهی را در جوامع های متفاوت پیشرفتموفقیت

. با پیشرفت سریع مواد، علم و ]1[علمی شتاب داده است

برداری از های مهمی در جهت بهرهنانوتکنولوژی پژوهش

 که  4N3C-gخواص فیزیکوشیمیایی جالب کربن نیتریدگرافیتی 

پایدارترین آلوتروپ خانواده کربن نیترید در شرایط محیط برای 

در  . با]2[های فوتوکاتالیستی است، انجام شده استانجام فعالیت

هادی بودن و نیمهنظیر   4N3C-gهای برجسته نظرگرفتن ویژگی

های اسیدی قوی، و محلول C ° 066پایداری در هوا تا دمای  

  4N3C-gهای جفت کردن علاقه مجامع علمی به جستجوی روش

-4N3Cهای نیمه هادی/ ها برای ایجاد نانوکامپوزیتبا نیمه هادی

g  با عملکرد فوتوکاتالیستی بالا در بهبود مشکلات زیست

 . ]3[باشدمحیطی می

قرمز  رنگ فوتوکاتالیستی تخریب در O2Ag/4O3Fe/4N3C-g نانوکامپوزیت کارایی بررسی

  41اسیدی 
 

 4میر سعید سیددراجی ،*علیرضا امانی قدیم ،2سید مسعود سیداحمدیان ، 1هما محسنی زنوز

 .آذربایجانگروه شیمی، دانشکده علوم، دانشگاه شهید مدنی  -1

 .گروه شیمی، دانشکده علوم، دانشگاه شهید مدنی آذربایجان -2

 گروه شیمی، دانشکده علوم، دانشگاه شهید مدنی آذربایجان. -3

 .گروه شیمی، دانشکده علوم، دانشگاه زنجان  -4

 

 
های صنعتی تبدیل کرده است.  های سنتزی در صنایع، آنها را به بخش جدایی ناپذیر فاضلابستفاده گسترده از رنگا    چکیده:
 هاست. هدف از این پژوهش، بررسی کارایی نانوکامپوزیت های حذف این آلایندههای فوتوکاتالیستی یکی از روشواکنش

O2Ag/4O3Fe/4N3C-g 44 در حذف رنگAR  .های مختلف رنگدر این پژوهش، پساب مصنوعی با غلظت  از پساب است  

44AR   های نور متفاوت مورد آزمایش قرار گرفت. های متفاوت و با شدتهای مختلف فوتوکاتالیست   در زمانغلظت تهیه و اثر
بردن به مکانیسم حذف  پیمقدار باقیمانده رنگ، با سنجش میزان جذب نور به روش اسپکتروفتومتری  اندازه گیری گردید. برای 

پارابنزوکینون، دی آمونیوم اکسالات و نقره نیترات استفاده شد.  نتایج حاصل از این  ، t-BuOH های مختلف مانندرنگ از روبنده
که با تحقیق نشان داد باپیشرفت زمان و افزایش مقدار فوتوکاتالیست و شدت نور تابشی  میزان حذف رنگ افزایش یافته در حالی

. مکانیسم حذف رنگ از طریق تولید است کاهش غلظت اولیه رنگ، مقدار بازده رنگزدایی افزایش قابل توجهی داشته
𝑂2 هایرادیکال

های هینشلوود تبعیت کرده و سینتیک واکنش-های جذب از ایزوترم لانگمویربوده است. براساس نتایج، داده  −.
 شبه درجه اول مطابقت بهتری دارد. تخریبی با سینتیک

 تخریب سینتیک فوتوکاتالیست،،   44AR  رنگ ، O2Ag/4O3Fe/4N3C-g : نانوکامپوزیت واژه های کلیدی:

 

    a.r_amani@yahoo.com :٭ نويسنده مسئول
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 بخش تجربی
به عنوان  O2/Ag4O3/Fe4N3C-gپژوهش از نانوکامپوزیت دراین

به عنوان آلاینده استفاده گردید.     44AR فوتوکاتالیست و از رنگ  

فاکتورهای مهم بررسی در این مطالعه شامل زمان، غلظت اولیه رنگ، 

های نمونهغلظت فوتوکاتالیست و شدت نور تابشی بوده است. 

از انحلال پودر مورد بررسی در اين پژوهش 

44AR شامل،  ها در چهار سطحهیه گردید.آزمایشدر آب مقطر ت

  44ARمختلف رنگ  غلظت فوتوکاتالیست مختلف، غلظت

و شدت نور متفاوت  انجام گردید. برای تهیه ، زمان 

 پیرولیزاز   4N3C-gنانوکامپوزیت  فوتوکاتالیست ابتدا،

. سپس بدست آمد  C ° 036 پودر ملامین در دمای 

شد تا نانوورقه کربن نیترید گرافیتی اولتراسونیک در آب دیونیزه 

در آب   O2H7 .4FeSO و   3FeCl بدست آید.

دیونیزه در اتمسفر خنثی حل شد و روی نانوورقه افزوده شد و 

 4O3Fe/4N3C-g نانوکامپوزيت پس از رفلاکس

افزوده  بدست آمد و به این نانوکامپوزیت محلول نقره نیترات

 نانوکامپوزیتاز همزدن رسوب و پس شد

O2Ag/4O3Fe/4N3C-g .الگوی  صاف گردیدXRD  طیف ،

DRS  وSEM 1های مربوط به نانوکامپوزیت سنتز شده در شکل 

آورده شده است. 3تا 

 

 O2Ag/4O3Fe/4N3C-gفوتوکاتالیست  XRDالگوی  -9شکل 

 
 O2Ag/4O3Fe/4N3C-gفوتوکاتالیست  SEMتصویر -2شکل 

 
 O2Ag/4O3Fe/4N3C-gفوتوکاتالیست  DRSطیف  -3شکل 

 مطالعات جذب

های مختلف در بالون محلول رنگ مورد نظر در غلظت       

میلی لیتری  206تهیه گردید و وارد بشر  میلی لیتری 06 حجمی

های مختلف از شد و روی همزن قرار گرفت. سپس غلظت

طی مراحل مختلف به هر  O2Ag/4O3Fe/4N3C-g فوتوکاتالیست

های متفاوت نور مرئی قرار افزوده شد و تحت شدت محلول

گرفت. برای جداسازی فوتوکاتالیست از محلول از فیلتر استات 

میکرومتر استفاده گردید. غلظت نهایی رنگ در  22/6 سلولز

UV- نانومتر با دستگاه اسپکتروفوتومتر maxλ 014 محلول در

vis  .بازده رنگزدایی از رابطه زیر محاسبه   اندازه گیری شد

 گردید:

DE%=
C0−C

C0
×100=(1-

C

C0
) × 100                                 (4)  

غلظت  0C ، درصد راندمان حذف %DE در این روابط،

 غلظت باقیمانده رنگ C گرم بر لیتر(،اولیه رنگ)میلی

از باشد. مکانیسم حذف رنگ با استفاده می گرم بر لیتر()میلی

های مختلف بررسی گردید. ایزوترم جذب و حداکثر روبنده

-ظرفیت جذب فوتوکاتالیست با استفاده از مدل لانگمویر

ها و بدست آمدن هینشلوود بررسی شد. پس از انجام آزمایش

ها و برای تجزیه و تحلیل داده Excel 2010 نتایج از نرم افزار

 رسم جداول و اشکال استفاده گردید.

 بحث نتایج و
غلظت فوتوکاتالیست یکی از پارامترهای اثرگذار بر          

باشد. به همین دلیل در می  44ARحذف فوتوکاتالیستی رنگ 

در شدت نور ثابت و   44ARاین پژوهش اثر آن برحذف رنگ 

های مختلف بررسی شد. بر اساس نتایج، با افزایش در غلظت

 غلظت فوتوکاتالیست راندمان حذف افزایش یافته است.
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پارامتر بعدی اثرگذار بر حذف              

است. در   44AR، غلظت رنگ   44ARرنگ  فوتوکاتالیستی

 36لیتر تا گرم بر میلی 0این پژوهش با افزایش غلظت رنگ از 

گرم بر لیتر در حضور فوتوکاتالیست ثابت راندمان حذف میلی

 یابد.کاهش می

  ( 4) شکل

 
در راندمان حذف فوتوکاتالیستی   44AR  تاثیر غلطت رنک -2شکل    

    (گرم بر لیترمیلی 55 )فوتوکاتالیست آن

پارامتر بعدی تأثیرگذار بر حذف فوتوکاتالیستی رنگ         

شدت نور تابشی است. ملاحظه گردید که با افزایش شدت 

  یابد.تابش نور بازده رنگزدایی افزایش می

آخرین پارامتر اثرگذار در حذف فوتوکاتالیستی رنگ          

زمان واکنش است . با افزایش زمان واکنش راندمان حذف 

رخ  06یش می یابد. بیشترین راندمان حذف رنگ در دقیقه افزا

 دهد. می

 بررسی مکانیسم حذف رنگ 

جهت بررسی مکانیسم حذف رنگ از        

های مختلف استفاده گردید که عبارتند از: دی آمونیوم روبنده

اکسالات، پارابنزوکینون، ترشیوبوتانول و نقره نیترات بترتیب 

h+   ،O2 روبنده
∙−  ،OH∙  باشند.و الکترون می 

افزودن پارابنزوکینون موجب غیرفعال شدن فوتوکاتالیست 

گردید. اما بقیه روبنده ها تأثیر قابل ملاحظه ای در راندمان 

 حذف ندارند.

توسط نانوفوتوکاتالیست   44AR  بررسی سینتیک تخریب رنگ

O2Ag/4O3Fe/4N3C-g 

دو مدل سینتیکی که بطور گسترده در منابع به منظور         

شبه  های سینتیکبررسی روند جذب بکار می روند شامل مدل

جهت بررسی سینتیک راندمان . باشنددرجه اول و دوم می

های شبه درجه حذف رنگ توسط نانوفوتوکاتالیست، سینتیک

داده اول و دوم مورد بررسی قرار گرفت و مشخص گردید که 

 با 2Rها با سینتیک شبه درجه اول همخوانی دارد. در این پژوهش

 سینتیک شبه درجه اول مطابقت داشت.

 ایزوترم های جذب  

های جذب معادلاتی برای نشان دادن تعادل ایزوترم        

باشند. در این کار تحقیقی از مدل جذب بین فاز مایع و جامد می

 هینشلوود -ایزوترمی لانگمویر

  (2                                       )      
1

kapp

=
1

kobsKR

+
C0

kobs

  

 appkدر این رابطه  های جذب استفاده گردید.برای رسم داده

ثابت سرعت واکنش بین  kobs ثابت سرعت مرتبه اول و

ثابت سرعت جذب  KR های اکسیژن فعال و رنگ وگونه

نشان داده   1در جدول های مرتبط با این مدل مؤلفه باشد.می

 :شده است

در جذب  هینشلوود-پارامترهای مدل لانگمویر -9جدول 

 O2Ag/4O3Fe/4N3C-g توسط نانوفوتوکاتالیست  94AR رنگ 

 هینشلوود -پارامترهای مدل لانگمویر 

 گرم بر لیترمیلی 25 علظت اولیه رنگ

𝐤𝐨𝐛𝐬 mg/ L.min 25/1 

RK 
1 -(mg/L) 980/9 

2R 19/5 
 

های در این مطالعه، مقایسه میزان ضریب همبستگی داده 

گرم بر لیتر رنگ نشان داد میلی 20ایزوترم جذب برای غلظت 

 -که داده های جذب به نحو مطلوب تری از ایزوترم لانگمویر

  هینشلوود تبعیت می کند.

 مدل سازی سینتیکی

، غلظت   44AR هر کدام از پارامترهای)غلظت اولیه 

داری روی ثابت فوتوکاتالیست و شدت نور تابیده شده( اثر معنی
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برای بررسی بیشتر ارتباط بین  .]4[دارد  kappسرعت ظاهری 

kapp توان از رابطه زیر استفاده کرد: و پارامتر اشاره شده می 

kapp = ki[Fi]
 = kim[x1]1[x2]2 … [xn]n  

kim  میانگین ki های مدل ثابت.  های محاسبه شده است

شامل غلظت رنگ،  غلظت  برای هر پارامتر   و  k سینتیکی

ضرایب برازش برای  که کاتالیست و شدت نورمحاسبه شد

 01/6و00/6، 00/6غلظت رنگ، فوتوکاتالیست و شدت نور به ترتیب 

ضریب تجربی و محاسبه شده با هم مقایسه شد.  kapp باشد.می

برای بررسی دقت  باشد.می 09/6برازش برای این مقایسه 

معادله سینتیکی تجربی بدست آمده  درصد حذف 

فوتوکاتالیستی محاسبه شده با مقدارهای تجربی مقایسه شد و 

بدست آمد که نشانگر دقت بالای مدل  2R ،09/6مقدار 

 باشد.سینتیکی توسعه یافته می

 گیرینتیجه
اثر غلظت فوتوکاتالیست مشخص شد که با افزایش غلظت  در مرحله

فوتوکاتالیست ، کارایی حذف رنگ افزایش می یابد. مقدار کاتالیست 

نقش مهمی در فرایند حذف رنگ دارد زیرا به دلیل انجام واکنش 

فوتوکاتالیستی در سطح کاتالیست، با افزایش مقدار آن مساحت سطح 

های آلاینده یاد شده و مولکولدر نتیجه مراکز فعال واکنش ز و

 شوند و راندمانتخریب می زیادی در سطح آن جذب و در نتیجه

رود. در مطالعه حاضر، نتایج اثر غلظت اولیه رنگ و حذف بالا می

زمان تماس نشان داد که با افزایش غلظت اولیه رنگ، کارایی حذف 

ش رنگ کاهش و با افزایش زمان تماس، کارایی حذف  رنگ افزای

می یابد. در این پژوهش ملاحظه گردید که با افزایش شدت نور تعداد 

های جذب شده به سطح فوتوکاتالیست بیشتر شد زیرا تعداد فوتون

شود تا می حفره بیشتری در سطح فوتوکاتالیست تولید –الکترون 

O2  و  ∙OH منجر به افزایش عوامل فعال از قبیل
∙− 

وتوکاتالیستی ف نانوکامپوزیتتوسط تخریب  راندمانشود.بنابراین

یابد. در این پژوهش سینتیک حذف رنگ مرتبه اول افزایش می

هینشلوود  -با مدل ایزوترم لانگمویرجذبهایاست و داده

 تحقیقاین  نتایج  دارد. بر اساس  بهتری مطابقت  

  رنگ قادر به حذف O2Ag/4O3Fe/4N3C-gنانوفوتوکاتالیست

44AR  باشد.مطلوبی می در حد 

 تقدیر و تشکر
این تحقیق با حمایت مالی دانشگاه شهید مدنی آذربایجان          

 شود.وسیله تشکر و قدردانی میانجام شده است که بدین
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Abstract:  

The widespread use of synthetic dyes in industry, make them an integral part of industrial 

wastewater. Photocatalytic reactions are one of the ways to remove this pollutants. The aim of 

this research is to investigate the performance of g-C3N4/Fe3O4/Ag2O nanocomposite for 

removing AR14 dye from artificial wastewater. In this research, synthetic wastewater with 

different concentrations of AR14 and the effect of different concentrations of photocatalysts 

at different times and with different light intensities was tested. The remaining color, was 

measured by light absorption spectrophotometry. To understand the mechanism of removal of 

dyes different scavengers such as t-BuOH, para-benzoquinone, di ammonium oxalate and 

silver nitrate was used. The results of this reserch showed that with advancement of the time 

and increasing of photocatalyst amount and light intensity the removal of dye is increased 

while with deacreasing initial dye concentration decoloration efficiency has been a significant 

increased. The dye degradation mechanism is through the production of O2
∙−radicals and 

experimental data is fitted with Langmuir-Hinshelwood model and the kinetic of dye 

degradation follows pseudo- first order.  

degradation  ;alystphotocat ;AR14 dye; O nanocomposite2/Ag4O3/Fe4N3C-gKeywords: 

kinetics 
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 مقدمه
 ایه فعالیت برای ترکیب ترین ضروری و ترین مهم آب

 به ما بیآ ،منابع آب کیفیت متاسفانه.است زنده موجودات حیاتی

 اورزی،کش صنعتی های فعالیت ، جمعیت  رشد دلیل به مداوم طور

 یستیز محیط و شناختی زمین تغییرات دیگر و تمدن گسترش ،

 حال در جدی مسئله به آب آلودگی بنابراین.است وخامت  به رو

 خانگی های فعالیت ، زنده موجودات ی همه بر موثر و حاضر

 دهش تبدیل تجاری های فعالیت سایر و ماهیگیری ، ،تفریحی

 رپ امروزی های تکنولوژی از استفاده با آب تصفیه [1].است

 برمیم نیاز منظور همین به. است بالا بسیار انرژی صرف و هزینه

 کم و تر هزینه کم تصفیه برای جدیدی های روش که دارد وجود

 صنایعی از آلی های رنگ پساب  [2].شود استفاده آب تر انرژی

 و، ،پلاستیک ،کاغذ لاستیکی های فرآورده ، منسوجات همچون

 اضلابف رنگی  پساب. اند شده تولید بهداشتی و آرایشی لوازم

توانند با منابع آب های سطحی و زیر زمینی  می صنایع این های

مخلوط شوند و سپس به آب های آشامیدنی منتقل شوندو 

مشکلاتی اساسی برای سلامتی انسان به دلیل سمی بودن و سرطان 

الی 51پیش بینی می شود  [3]نمایند.زا بودن اکثر رنگ ها ایجاد 

 آهن اصلاح شده با کیتین اکسید مطالعه ساخت غشای پلی اتر سولفونی نانوذرات

 برای حذف متیل اورانژ از محلول های آبی

 2خلیل فرهادی ، 5محمدرضا حسن نژاد صومعه سرایی

 شیمی ، دانشگاه ارومیه ،ارومیه ، ایراندانشجوی کارشناسی ارشد شیمی تجزیه ، گروه شیمی تجزیه ، دانشکده  -5

 گروه شیمی تجزیه ، دانشکده شیمی ، دانشگاه ارومیه ،ارومیه ، ایراناستاد شیمی تجزیه ،  -2

 

 

اصلاح شده با کیتین ، برای حذف متیل اورانژ از محلول های آبی  اکسید آهن در این کار غشای پلی اتر سولفونی نانوذرات  چکیده:
ه اصلاح شده با کیتین بر روی غشا ب اکسید آهن در این کار از نانو ذرات  تهیه شد.تمام مراحل کار در مقیاس آزمایشگاهی انجام شد.

ن پارامتر موثرتر محلول به عنوا  pHاثر  عنوان عامل تصفیه کننده به منظور حذف متیل اورانژ از محلول های آبی استفاده شده است.

توصیفی ، آزمون نرمال سازی ، انجام شد و از آمار های ( 51)نسخه  SPSSاز طریق تجزیه و تحلیل آماری با استفاده از نرم افزار 

استفاده شد. خصوصیات شکل شناسی غشا و نانو ذره   (S-N-K)و استیودنت نیومن کولس  (ANOVA)آزمون آنالیز واریانس

مورد بررسی قرار گرفت. تحت  شرایط آزمایشی مطلوب ،راندمان  (SEM)  روبشی الکترونی میکروسکوپاصلاح شده با استفاده از 

بوده است. نتایج سانتیمتر مربع از غشا (  4) از میکرومولار  pH 2 ،11/03وحداکثر ظرفیت جذب برای متیل اورانژ در   %15حذف تا 

برای  ین ،روشی آسان،اقتصادی و ایمنکیت-اکسید آهنبدست آمده نشان می دهد که غشای پلی اتر سولفون اصلاح شده با نانوذرات 

 تصفیه آب های آلوده به متیل اورانژ است.

   

 متیل اورانژ ، غشا ، آنالیز واریانس ، پلی اتر سولفون واژه های کلیدی:

 

rezahn1992@yahoo.com 
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درصد رنگ مصرفی این صنایع وارد فاضلاب می شود. رنگ 23

-133ا ترکیبات آلی آروماتیک هستند که نور را در طول موج ه

نانومتر جذب می کنند.تخلیه پساب حاوی مواد رنگی به  013

محیط زیست و اکوسیستم های آبی علاوه برآسیب رساندن به 

مناظر زیبای طبیعی،از نفوذ نور به داخل اعماق آب جلوگیری 

ن گیاهان بین رفتمیکند و باعث مختل شدن فرایند فتوسنتز و از 

 فراوانی کاربرد امروزه غشایی تکنولوژی [6-4]آبزی می شود.

 صنایع مانند گوناگون صنایع در گازها و مایعات جداسازی در

 های آب تصفیه و ها سوخت و گازها ،پالایش لبنی ، غذایی

 دیس مانند غشا. است کرده پیدا صنعتی های پساب و آشامیدنی

 تا است رقاد گزینشی عملکرد دلیل به و گرفته قرار فاز دو بین

 استتراو نیمه یا تراوا فاز یک غشا. دهد انجام را جداسازی فرآیند

 یجادا ممانعت گزینشی طور به ذرات از برخی عبور برابر در که

 ایجر اما باشند متنوع بسیار توانند می جداسازی عوامل.کند می

  [7]هاست. مولکول اندازه اساس بر جداسازی ها آن ترین

 عدب سه یا دو یک، دارای که هستند جامدی مواد ها نانوکامپوزیت

 دهنده تشکیل مختلف فازهای مابین یا و بوده نانومتر 533 از کمتر

 از هدست این. باشند می نانو مقیاس در ساختارهایی دارای خویش

 املش اند که شده ساخته ومعدنی آلی مواد از کلی منطور به مواد

 در [8].باشند می کوپلیمرها و کلوئیدی ژلهای دار، حفره مواد

 و مک سمیت ، پایین هزینه دلیل به آهن اکسید ذرات میان این

 ناطیسیمغ ذره نانو ترین محبوب به بودن زیست محیط با سازگار

در این مطالعه از به منظور حذف  [9]اند. شده تبدیل آب درتصفیه

ا سولفونی استفاده شد که برنگ متیل اورانژ از غشاهای پلی اتر 

آهن اصلاح شده  اکسید  درصد های مختلفی از نانو ساختارهای

با پلیمرهای زیستی اصلاح گردید. در ادامه تاثیر پارامتر های 

،میزان اصلاح گر و غلظت اولیه رنگ مورد  pHمختلف نظیر 

 مطالعه قرار گرفت.

 بخش تجربی

 پژوهش اینمواد و دستگاه های به کار برده شده در 

کاربردی بوده و با توجه به -این مطالعه یک پژوهش بنیادی

ماهیت آن در مقیاس آزمایشگاهی و در شرایط بسته انجام گرفته 

کلرید آهن،سولفات است.مواد مورد استفاده در این مطالعه شامل 

یل ،دی مت ،اسید کلریدریک ،هیدروکسید سدیمکیتینآهن،

،پلی اتر سولفون و متیل اورانژ بوده و از شرکت مرک استامید

آلمان تهیه شده اند.استوک متیل اورانژ به وسیله انحلال یک گرم 

از ماده جامد کریستالی متیل اورانژدر یک لیتر آب دوبار تقطیر 

تهیه شد. سایر محلول های مورد استفاده در این تحقیق با رقیق 

گاه در این پژوهش از دستهیه شد.سازی استوک اولیه متیل اورانژ ت

و  UV-Vis ،  T80+ P6 Instruments LTD اسپکتروفتومترهای 

، دستگاه  MIRA 3 TESCANمیکروسکوب الکترونی روبشی 

استفاده  dead-endودستگاه  EUROSONIC4Dاولتراسونیک 

 شد.

  
 ساختار مولکولی رنگ متیل اورانژ – 9شکل 

 آهن اصلاح شده با کیتین اکسید تهیه نانو ذرات

آهن مغناطیسی به روش هم رسوبی شیمیایی  اکسید نانو ذرات

وهمکاران گزارش کردند تهیه  Roberto Valenzuelaaکه 

و محلول آهن  (0.01M)کیتینمحلول مقدار مساوی از  [10]شد.

(0.01M)  ساعت در اولتراسونیک 2هم مخلوط شدندو به مدت  با

ت.سپس با آهن ربا جمع شد وچندین بار در دمای اتاق قرار گرف

درجه سانتیگراد 43با آب دوبار تقطیر شسته شد ودر آون با دمای 

خشک شد.پس از خشک شدن کامل ،رسوب به دست آمده در 

 کوبیده و به شکل پودر نرم و یکنواخت جمع آوری شد.هاون 

 دهآهن اصلاح شنانوذره اکسیداتر سولفون/پلی تهیه غشای 

آهن داکسیغشاهای پلی اتر سولفون مخلوط شده با نانو ذرات 

اصلاح شده با کیتین به روش رسوب گذاری غوطه وری ساخته 

از %3031وزنی پلی اتر سولفون و %51شدند.در این گام محلول 

آهن/کیتین در حلال دی متیل استامید که حلال اکسیدنانوذره 

ته شد.به باشد ، ساخ شناخته شده ومناسب برای پلی اتر سولفون می

 به ابیدستی برایقرار گرفته شد.ساعت در اولتراسونیک 2مدت 

 است لازم پارگی شدگی، جمع چروکیدگی، بدون غشاء یک

 و خالصی نا گونه هر بدون و همگن کامل بطور پلیمری محلول

پس از تشکیل محلول همگن و به منظور حذف حباب .باشد حباب
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حاوی محلول غشا به مدت های هوای تشکیل شده، ظرف 

ساعت در دمای اتاق نگه داری شد. سپس با یک فیلم کش 24

دستی ، لایه نازکی از محلول غشا روی  کاغذی پلی استری 

کشیده شد و سریعا در حمام انعقاد متشکل از آب مقطر غوطه ور 

 شد و بدین ترتیب تغییر فاز صورت گرفت.

 عبور محلول استاندارد از غشا

 4از استوک متیل اورانژ تهیه شد و از  μM 03محلول 

از گاز نیتروژن  bar  5سانتیمترمربع از غشای ساخته شده در فشار 

عبور داده شد و جذب آن با دستگاه اسپکتروفتومتر در دمای اتاق 

گرفته شد و با محلول استاندارد مقایسه شد و درصد حذف متیل 

 اورانژ محاسبه شد.

 حذف متیل اورانژبر درصد    pHبررسی اثر 

بر مقدار درصد حذف مهم ترین نقش  pH، در این پژوهش 

 را دارد.به همین منظور از آزمون های آماری آنالیز واریانس،

SNK (Student-Newman-Keuls)  نرمال بودن داده ها و مقایسه،

های  pH بهینه در سه بار تکرار pHمیانگین برای بدست آوردن 

در دمای   pH=2بهینه در    pHمورد بررسی قرار گرفت و 2،4،4،2

 اتاق به دست آمد.

 نتایج و بحث
 بهینه pHنتایج حاصل از آزمون های آماری برای به دست آوردن 

های  pH آماره های توصیفی ومیانگین در حذف  را در 5جدول  

 بعد از سه بار تکرار  نشان می دهد. 2،4،4،2
 آماره های توصیفی  -9جدول

Max 

% 

Min 

% 

Mean±Std 

% 
pH 

93 89 91±1.15470 2 
71 67 68.66±1.20185 4 

54 51 52.66±0.88192 6 

46 43 44.67±0.88194 8 

 

نرمال بودن داده های آزمایشی را نشان می دهد، که با  2 شکل

 توجه به نتایج ،داده ها از توضیح نرمالی برخوردارند.

 
 نرمال بودن داده های آزمایشی  – 2شکل 

گروه  آزمون همگن بود واریانس ها نشان داد که واریانس درون

را     S-N-Kنتایج حاصل از آزمون  0ها با هم همگن اند. شکل 

 pHنشان می دهد که با توجه به نتایج گروه ها با هم متفاوت اند و 

 است. pH=2که بیشترین حذف را دارد، بهینه 
 S-N-K آزمون با ها واریانس بودن همگن آزمون - 2 جدول

Subset for alpha = 0.05  

N 

 

group 4 3 2 1 

   44.6667 3 8 

  52.6667  3 6 

 68.6667   3 4 

91.0000    3 2 

1.000 1.000 1.000 1.000  Sig. 

نشان   dead-endشای قالب گیری شده به اندازه  دستگاه غ 0شکل 

 می دهد.

 
 غشای قالب گیری شده  – 3شکل 

 

 

آهن  اکسید از سطح غشای نانوذرات  SEMتصویر  4شکل 

 .اصلاح شده با کیتین را نشان می دهد
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 از سطح غشا SEMتصویر – 4شکل 

آهن اصلاح شده با  اکسید از نانو ذرات SEMتصویر 1شکل 

 کیتین را نشان می دهد.

 
 آهن اصلاح شده باکیتین اکسید از نانو ذرات SEMتصویر – 4شکل 

 گیرینتیجه
در این کار پژوهشی هدف اصلی ساخت غشای پلی اتر 

ذف آهن/کیتین برای ح اکسید سولفونی اصلاح شده با نانو ذرات

رنگ متیل اورانژ بود. به همین منظور برای رسیدن به این هدف 

ساخت غشای پلیمری با درصد مشخصی از اصلاح گر در دستور 

به عنوان عامل مهم تر با آنالیز های     pHاثر و  تکار قرار گرف

آماری مورد بررسی قرار گرفت. سرانجام بیشترین راندمان حذف 

از متیل اورانژ به دست  μM 03و غلظت اولیه  2برابر با     pHدر 

 آمد.
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Study of fabrication of Chitin modified Fe3O4 nanoparticles 

polyethersulfone membrane (PES\Ch-Fe3O4 NPs) for the removal of methyl 

orange from aqueous solutions  
Khalil Farhadi* , 'eh SaraeeMohammadReza Hasannejad Sowmewe 

a Master student of Analytical chemistry, Department of Analytical Chemistry, Faculty of Chemistry, 

Urmia University, Urmia, Iran 
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Abstract:  

Chitin modified Fe3O4 nanoparticles polyether sulfone membrane (PES\Ch- Fe3O4 NPs) were 

prepared and used to remove methyl orange from aqueous solutions. All processes were 

conducted in laboratory scale. In this work, chitin modified Fe3O4 nanoparticles has been used 

as a purification agent on membrane for removal of methyl orange from aqueous solutions. The 

effect of solution pH as more effective parameter was performed via statistical analysis with 

SPSS (version 17.0) and used descriptive statistics, normalization test, Analysis of Variance 

(ANOVA) and Student-Newman-Keuls (S-N-K). Membrane and modified nanoparticle 

morphological characteristics were examined via scanning electron microscopy (SEM). Under 

the optimum experimental conditions, the removal efficiency was 91% and the maximum 

sorption capacity was found to be 30.55 μM (4 cm2 membrane) for methyl orange at pH 2. The 

obtained results showed that PES\Ch- Fe3O4 NPs is a readily, available, economic and safe for 

treatment of methyl orange polluted waters. 

 

Keywords: Methyl orange, Membrane, ANOVA, Polyether Sulfone 
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 مقدمه

 وییج صرفه در مؤثری فناوری غشا، پایه بر فیلتراسیون 

 ،شور آب زدایینمک و تصفیه برای که است رایج هایانرژی

 غشا ایهپ بر فیلتراسیون. رود می کار به دریا آب و بازیافتی آب

 و آرسنیک نظیر هایی ناخالصی جداسازی جمله از دیگری فواید

 حذف و ودهب مضر بسیار که کند می پیشنهاد را آلی ترکیبات نیز

 .[1] دارد ضرورت زنده موجودات سلامتی برای آنها

 ی،شیمیای مقاومت دلیل به وینیلیدن فلوریدپلی  غشای

 pHدر محدوده وسیعی از  بودن استفاده قابل و حرارتی مکانیکی،

 خواص نداشت دلیل به غشاها این .شود می استفاده فیلتراسیون در

 نهروز اندازه کنترل و مختلف های اندازه در تهیه همگون، آسانی

 هانآ آبگریز طبیعت غشاها این مشکل. ]3،2[است توجه مورد ها

های مختلف اصلاح می غشاها به روش مشکل این رفع برای. است

 .]4[ شود

با استفاده از غشاهای  از آب ی متیلن آبی و متیل نارنجیحذف رنگدانه ها

 آلی -اصلاح شده با ساختارهای متخلخل فلز  دن فلوریدیوینیلنانوکامپوزیتی پلی 

 
 محمود قاسمی، احسان نوزاد ، 1*مهدی محمودیان

 .آذربایجان غربی، ارومیه، دانشگاه ارومیه، مرکز تحقیقات نانوفناوری -1

 

 

علی رغم مزایای فراوان دارای ماهیت آبگریز هستند و این ویژگی باعث پدیده گرفتگی در  دن فلوریدیپلی وینیلغشاهای  چکیده:
فزایش خاصیت برای ا آلی مس –ساختار فلز غشا می گردد. برای تصفیه آب میبایستی این مشکل برطرف شود. در اینجا سعی شده از 

ه استفاده شود. افزایش میزان کمی از این ماده ب ارتی غشاءو همچنین بهبود خواص مکانیکی و پایداری حر آبدوستی غشای مورد نظر
 –ختار فلز برای شناسایی سا .شودها میو نتیجتا افزایش کارایی غضا در حذف رنگدانه غشای پلیمری باعث افزایش میزان آبدوستی

-UVاستفاده شده است. جهت بررسی کارایی غشاء در حذف رنگدانه از آنالیز  BETو  TGA ،SEMآلی سنتز شده از آنالیزهایی مانند 

Vis .استفاده شده است 

. 

 آلی -غشاء، حذف رنگدانه، ساختار فلز  واژه های کلیدی:

 

    m.mahmoudian@urmia.ac.irمهدی محمودیان: ٭ 
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یکی از موادی هستند که اخیرا به عنوان 1آلی -ساختارهای فلز

ها  MOFپر کننده در غشاها مورد توجه قرار گرفته اند. 

آلی و متصل ی ساختارهای هیبریدی متشکل از اتصال دهنده

ی معدنی هستند که خواص منحصر به فردی از خود نشان کننده

دهند. ترکیب خصوصیات مواد آلی و معدنی در یک ترکیب می

-باعث بهبود عملکرد این ساختارها به عنوان پرکننده در غشا می

شود، بدین صورت که این ویژگی منحصر به فرد مورفولوژی 

  .[5]محل اتصال پر کننده و ماترسی غشاء را کنترل می کند 

باعث افزایش  MOFهای آلی در ساختار وجود اتصال دهنده

شود. اء میاء پس از اضافه کردن آن به غشخاصیت آبدوستی غش

ا، ساختاره همچنین با توجه به ویژگی های منحصر به فرد این

استفاده از آن به عنوان پرکننده در ماتریس غشاء، باعث بهبود 

 .]6[ شودخواص مکانیکی و همچنین پایداری حرارتی غشاها می

وینیلیدن پلی فلز مس در ماتریس  MOFدر کار حاضر نیز 

به عنوان پر کننده مورد استفاده قرار گرفت و عملکرد  غشا فلورید

غشاء در برابر حذف رنگدانه های متیلن آبی و متیل نارنجی مورد 

 بررسی قرار گرفت. 

 بخش تجربی

 مواد

آبه،  6ترفتالیک اسید، نیترات مس ، نارنجیمتیلن آبی، متیل 

DMF ، حلال پلی وینیل فلوراید وNMP.  با خلوص بالا از شرکت

 رک خریداری شدند.م

 MOFسنتز 

میلی لیتر  42.5 درگرم ترفتالیک اسید  5.2 وگرم نیترات مس  5.5

تا به دست آمدن محلول شفاف هم زده شدند. دی متیل فرمامید 

درجه  135محلول به دست آمده در اتو کلاو و در دمای تقریبی 

روز واکنش داده شد. محصول به دست  3سیلیسیوس بخ مدت 

                                                           
1 MOF 

درجه  65سانتریفیوژ جدا شده و در شرایط خلاء در دمای آمده با 

 سیلیسوس خشک شد.

 تهیه غشا

پلی وینیلیدن فلورید به  MOFدرصد وزنی از  15و  5، 3، 5مقادیر 

اضاف شد و با استفاده از پروب  NMPدر داخل حلال 

هر یک از ساعت هم زده شد.  3اولتراسونیک به مدت 

میکرون روی شیشه ای 355های حاصل به ضخامت مخلوط

کشیده شده و با قرار گرفتن در تماس با آب )ضدحلال( از آن 

نشان داده شده  1شرایط تهیه غشا ها در جدول  می شود. جدا

 است.

 غشاهای تهیه شده -1جدول 

10M 5M 2M 0M نوع غشا 

15% 5% 3% 5% 
درصد 

 پرکننده

 

 نفوذپذیری آب و جداسازی رنگدانهتعیین 

نفوذ در دمای اتاق انجام می گیرد. برای اندازه  تمام آزمایش های

ا استفاده از . غشاها بل نانو فیلتراسیون استفاده شدگیری نفوذ از س

و روی  سانتی متر بریده شد 3.12به قطر  قالبی دایره ای شکل

ت غشا مخزن پش. بعد از بستن سل، توری فلزی بارگذاری گردید

 ونیزهمیلی لیتر آب دی 55میلی لیتری است با  255که دارای حجم 

برای اعمال  نیتروژن. از جریان گاز یا محلول های نمک پر شد

 ار روی غشا استفاده می شود. ب 7 فشار 

 185میزان آب خروجی از سل بر حسب لیتر در فاصله های زمانی

ده نفوذپذیری مورد استفاثانیه ای جمع آوری شده و برای محاسبه 
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قرار می گیرند. نفوذ پذیری برای آب خالص بر حسب لیتر بر متر 

 مربع بر ساعت است.

ها، ابتدا غلظت برای اندازه گیری میزان جداسازی رنگدانه

M4-5*10 میلی لیتر از  55. شدلن آبی و متیل اورانژ تهیه از متی

غشای مورد نظر تست کرده  6محلول های مورد نظر را هر بار با 

و جذبِ محلول های خارج شده از فیلتر توسط دستگاه 

های مورد نظر، که برای متیلن آبی max λاسپکتروفتومتر در  

nm665  و برای متیل اورانژnm557 است، محاسبه شد. 

 سنتز شده MOFعه ساختار برای مطال TGAو  BETانجام آنالیز 

سنتز شده  MOFجهت مطالعه میزان تخلخل و اندازه حفرات 

همچنین برای مطالعه  مورد استفاده قرار گرفت. BETآنالیز 

 TGAاز آنالیز  MOFپایداری حرارتی و مچنین بررسی سنتز موفق 

 بهره برده شد.

 نفوذپذیری آب خالص

دوستی سطح غشاهای به منظور بررسی میزان آب

. دشخالص استفاده پذیری آبکامپوزیتی از تست نفوذنانو

( محاسبه  1نفوذپذیری آب خالص برای غشا بر طبق رابطه )

 .8گردید 

 (1رابطه )

Jپذیری آب: نفوذ( خالصL.m-2.h-1) 

V( حجم نفوذی :L) 

Aسطح مقطع غشا : (2m)   

  t( زمان :h) 

 

 نتایج و بحث

 MOFبررسی ساختار 

برای تشخیص میکرو متخلخل و یا نانو متخلخل  BETآنالیز  

دازه و همچنبن برای تعیی ان ، مساحت سطحبودن ساختار سنتز شده

، ساختار سنتز 1حفرات مورد استفاده قرار گرفت. بر اساس شکل 

دود ح اندازه گیری شده حفرات است. اندازه شده میکرو متخلخل

 555سنتز شده دارای مساحت سطح  MOFو  باشدنانومتر می 3.2

 .باشدمترمربع بر گرم می

 
 سنتز شده MOFایزوترم جذب و واجذب  -9شکل 

 

سنتز شده در  MOFانجام شده بر روی  TGAنتیجه آنالیز  

نشان داده شده است. بر این اساس، دو کاهش دما در  3شکل 

شود که نشان درجه سیلیسوس دیده می 215درجه و  335دماهای 

که تخریب اول مربوط به  است. MOFی تشکیل ساختار دهنده

مربوط به ساختار  و تخریب دوم MOFاز ساختار  DMFخروج 

MOF .است 

 
 سنتز شده MOFرسم شده برای  TGAترموگرام  – 2شکل 

 

V
J

A t
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 بررسی مورفولوژی غشاهای تهیه شده

برای برسیییی مورفولوژی غشیییاهییای تهیییه شیییده از آنییالیز 

FESEM  اسییتفاده شییده اسییت. همانطور که از تصییاویر مشییخص

که افزودنی به آن اضافه نشده است، حفرات  0Mاست، در نمونه 

موجود در غشیا بسییار ریز هستند و لایه نازک تشکیل شده است. 

نامتقارن  MOFنمونه بدون افزودنی در مقایسه با نمونه های دارای 

در داخل غشا، حفره های موجود در  MOFبا افزایش مقدار  است.

 غشا درشت تر شده و غشا متقارن است.

 

 گرفته شده از غشاهای تهیه شده SEMتصاویر  -3شکل 

 خالص نفوذ پذیری آب

نشان داده شده است. بر این  4در شکل  نتایج نفوذپذیری آب

اساس با افزایش مقدار افزودنی به غشا خاصیت نفوذپذیز آب 

 5از  MOFافزایش پیدا کرده است. با این وچود، با افزایش مقدار 

ه ، کنفوذ پذیری آب شده استدرصد باعث کاهش  15درصد به 

تاثیر منفی بر روی  MOFمی توان نتیجه گرفت افزایش بیش از حد 

وزنی مقدار بهینه تعیین  %5بر این اساس مقدار  غشا، داشته است.

 شد.

 
 میزان نفوذپذیر آب خالص محاسبه شده برای غشاها -4شکل 

 حذف رنگدانه

نتایج حذف رنگدانه های متیل آبی و متیل نارنجی برای 

نشان داده شده است. بر اساس  6و   5غشاهای مختلف در شکل 

وزنی بهترین غشاء  % 5نتایج به دست آمده، غشاء دارای مقدار 

ساخته شده است. به این ترتیب که با افزایش مقدار پرکننده، 

ش افزای آبی تیلنمتیل نارنجی و م رنگدانه هر دو میزان حذف

تاثیر  %15پیدا کرده است. با این حال، با افزایش این مقدار به 

 منفی بر کارایی غشا نشان داده است.

 

 نمودار حذف متیل نارنجی -5شکل 
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 نمودار حذف متیل آبی -6شکل 
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 مقدمه
 به توجه با رنگی هایپساب از ناشی آلودگی اخیر هایسال در 

 مشکل یک به هارنگ انواع از روزافزون و گسترده استفاده

 طور به هارنگ. است شده تبدیل زیست محیط در اساسی

 آرایشی، لوازم نساجی، نظیر مختلفی صنایع در گسترده

 ساختار دلیل به که شودمی استفاده غیره و پلاستیک

 و کنندمی مقاومت بیولوژیکی تخریب برابر در شان،شیمیایی

 بنابراین شده آب جریان به خورشید نور عبور از مانع

 به آن تخلیه نتیجه در دهد،می کاهش را فتوسنتزی هایواکنش

 به را هاانسان زندگی آن دنبال به و آبزیان زندگی زیست محیط

 گونهاین تصفیه برای متفاوتی هایروش. اندازدمی خطر

 سطحی جذب هاآن متداواترین که دارد وجود هاآلاینده

 دلیل به فعال زغال مختلف هایجاذب ازمیانو  [1] باشدمی

 طور به هاحفره اندازه مناسب توزیع و بالا سطح مساحت

 اشباع یندفرآ حال این با .گیردمی قرار استفاده مورد گستردهای

 جذب با تدریج به و است روبرو محدودیت با فعال زغال سازی

 اشباع فعالش سطح و شده کم آن جذب ظرفیت هاآلاینده

. شود بازیابی یا و جایگزین یا باید مرحله این از بعد که شودمی

محیط آبی در  81قرمز اسیدی بازیابی زغال فعال گرانوله صنعتی اشباع شده با رنگ 

 به روش الکتروشیمیایی در واکنشگاه ناپیوسته

 

 *غزل میثمیدکتر جلال بصیری پارسا ، 

 گروه شیمی کاربردی، دانشگاه بوعلی سینا، همدان

 

 

 

 وسیله در واکنشگاه ناپیوسته به 11اشباع شده با رنگ قرمز اسیدی  در این مقاله بازیابی الکتروشیمیایی زغال فعال گرانوله چکیده:
تیتانیوم پوشش داده شده با  در این واکنشگاه الکترود .شد سازیبهینه و سازیمدل مرکزی مرکب طراحی بر مبتنی سطح پاسخ روش

𝑀𝑛𝑂2 کند.ستگی موفقیت این مدل را تایید میبه عنوان آند و الکترود نیکل به عنوان کاتد استفاده شد. بالا بودن ضریب همب 
 دانسیته بهینه ت مورد بررسی قرار گرفت. مقادیرهای مؤثر بر راندمان بازیابی نظیر دانسیته جریان، زمان بازیابی و غلظت الکترولیپارامتر
مول ) 11/2 و( دقیقه) 02 ،(مربع مترسانتی آمپر/ بر میلی)  33/02 با برابر ترتیب به الکترولیت غلظت و بازیابی زمان الکتریکی، جریان
 .آمد دست به %0/04بازیابی  کارایی درصد بالاترین بهینه، شرایط در. شد( بر لیتر

 مرکزی مرکب طراحی ،ناپیوسته واکنشگاه ،11 اسیدی قرمز ،گرانوله فعال زغال الکتروشیمیایی، بازیابی کلیدی:واژه های 

 

 ghazal.meysami@gmail.com :٭ نويسنده مسئول
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 بردن بین از همچنین و نیست اقتصادی فعال زغال تولید چون اما

 زغال بازیابی بنابراین شود،می زیست محیط آلودگی باعث آن

 هایروش فعال زغال بازیابی برای. [0] شودمی پیشنهاد فعال

 امواج کمک به میکروبی، بازیابی شامل که دارد وجود مختلفی

 از استفاده با الکتروشیمیایی، شیمیایی، گرمایی، صوت، فوقما

 بحرانی فوق سیال از استفاده با بازیابی و صوت مافوق امواج

 ایگسترده طور به گرمایی بازیابی ها،روش این بین . در[3]است 

 روش این در هرچند. گیردمی قرار استفاده مورد صنایع در

 هزینه با زیادی انرژی و زمان کهنای جمله از دارد وجود معایبی

 این در فعال زغال درصد 02-12 حدود در و شود می صرف بالا

 توسط فعال زغال بازیابی تازگی به .[0] رودمی بین از فرآیند

. است یافته ایویژه اهمیت الکتروشیمیایی اکسیداسیون روش

 واجذب بر الکتروشیمیایی روش در فعال زغال بازیابی مکانیسم

 فرآیند توسط آلاینده تخریب سپس و زغال سطح از آلاینده

 سازی بهینه برای بسیاری هایتلاش که است استوار اکسیداسیون

 1ژانگ در مدت زمان  0220در سال است.  گرفته انجام آن

گرم از کربن فعال اشباع شده از فنول را تا  3/2ساعت مقدار 

به روش الکتروشیمیایی بازیابی کرد.  درصد 0/11راندمان 

 مورد بازیابی بالا درصد به یافتن دست برای طولانی زمان هرچند

 الشعاع تحت را روش این بودن اقتصادی عامل ایناما  است نیاز

های در این پژوهش برای کاهش هزینه .[6و1] دهدمی قرار

قرمز  رنگ با شده اشباع گرانوله فعال زغال بازیابیاقتصادی 

های موثر بر فرآیند از جمله زمان بازیابی از پارامتر، 11اسیدی 

مدل  مرکزی مرکب طراحیمبتنی بر   سطح پاسخ روشطریق 

 سازی و بهینه سازی شد.

 

 بخش تجربی
 بخش دو شامل پژوهش این در شده انجام تجربی کارهای

 دوم بخش و تازه فعال زغال اولیه سازی اشباع اول بخش :است

. باشدمی شده بازیابی فعال زغال سازی اشباع و بازیابی شامل

 شرکت از شده تهیه فعال، زغال جز به آزمایشگاهی مواد تمامی

 از مطالعه، این در استفاده مورد فعال زغال. باشدمی آلمان مرک

 شهرک در واقع شیمی پارت کارخانه از و بوده گرانوله نوع

 این در بررسی مورد آلاینده .است شده تهیه تویسرکان صنعتی

 فرمول دارای ترکیب این. است 11قرمز اسیدی  رنگ پژوهش،

 آن شیمیایی ساختمان که باشدمی C26H21Na4N5O19S6بسته 

 . است شده داده نشان (1) شکل در

 
 91 قرمز اسیدی(: ساختمان شیمیایی 9شکل )

 مقدار شده بازیابی یا تازه فعال زغال سازی اشباع فرآیند برای   

 محلول گرممیلی 022 مجاورت در را فعال زغال از گرم 2.3

 از پس و گرفت قرار 11قرمز اسیدی  لیتر بر گرممیلی 1222

 بازیابی منظور به و جداسازی محلول از ساعت 00 گذشت

 سل شماتیک .شد وارد ناپیوسته راکتور در الکتروشیمیایی

 (0) شکل در بازیابی فرآیند در استفاده مورد الکتروشیمیایی

 آندی شامل الکتروشیمیایی واکنشگاه این. است شده داده نشان

 مترسانتی 01 ابعاد و MnO2 با شده داده پوشش تیتانیوم جنس از

 این. است مربع مترسانتی 01 ابعاد با نیکل جنس از وکاتدی مربع

 اند،شده مرتبط یکدیگر به نمکی پل یک توسط که الکترودها

  .اندشده ثابت یکدیگر از مترسانتی 0 فاصله در

 

 شماتیک راکتور ناپیوسته الکتروشیمیایی: (2شکل )   
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. شد استفاده الکترولیت عنوان به سولفات سدیم محلول از   

 آند و کاتد بین جریان برقراری برای لازم پتانسیل اختلاف سپس

 از پس .شد اعمال تغذیه منبع توسط الکترولیز فرآیند انجام و

 فعال زغال سازی اشباع یندآفر الکتروشیمیایی، بازیابی انجام

قرمز اسیدی  غلظت تعیین برای. شد تکرار مجدداً شده بازیابی

 دستگاه از فعال، زغال توسط جذب از پس باقیمانده 11

 منحنی و( Jasco-V630) فرابنفش-مرئی اسپکتروفوتومتر

 یا تازه فعال زغال برای جذب درصد .شد استفاده کالیبراسیون

 : شد محاسبه( 1) رابطه طریق از شده بازیابی

    (1)                              %ads = 
C0−Ce

C0
× 100 

غلظت تعادلی  𝐶𝑒و  11قرمز اسیدی غلظت اولیه  𝐶0که در آن    

است. و کارایی بازیابی از طریق مقایسه درصد  11قرمز اسیدی 

بازیابی شده و جذب زغال فعال تازه با درصد جذب زغال فعال 

 ( محاسبه می شود :0)رابطه  از طریق

    (0               )%RE = 
%ads (بازیابیشده)

%ads (تازه)
× 100 

کننده رفتار ها و ارائه مدل توصیفهبه منظور پردازش داد   

سیستم و همچنین تخمین شرایط بهینه، روش پاسخ سطح مبتنی 

( Design Expert 7.1.3افزار بر طراحی مرکب مرکزی )نرم

 مورد استفاده قرار گرفت.

در این روش پارامترها به ترتیب شامل دانسیته جریان الکتریکی 

،زمان بازیابی 10/02-1/10( mA/cm2(، در گستره )X1با کد )

، غلظت الکترولیت با (min) 02-62( نیز در گستره X2با کد )

واقع شد و پاسخ،  11/2-21/2( mol/L( در محدوده )X3کد )

قرمز درصد کارایی بازیابی زغال فعال گرانوله اشباع شده از 

 است. 11اسیدی 

 نتایج و بحث

های آماری، با توجه به های نهایی و بررسیآنالیز پاسخ 

شود. بنابراین انتخاب مدل مناسب مدل انتخاب شده انجام می

های یکی از مهمترین مراحل در تجزیه و تحلیل آماری داده

، Design Expert 7.1.3افزار رود. در نرمتجربی به شمار می

های مختلف آماری در ها، قابلیت مدلبخش آنالیز داده

سازی فرآیند مورد بررسی براساس معیارهای سازی و مدلبهینه

ترین مدل را پیشنهاد افزار مناسبشود و نرمای سنجیده میویژه

سازی فرآیند بازیابی سازی و مدلبرای بهینه کند.می

توان مدل های خطی یا درجه دوم به الکتروشیمیایی می

درجه دوم  مدل (3)معادله  .پارامترهای انتخاب شده ارتباط داد

 :باشدشامل مدل خطی می

y = 𝛽0+∑ 𝛽𝑖𝑋𝑖+ ∑ 𝛽𝑖𝑗𝑋𝑖 𝑋𝑗+∑ 𝛽𝑗𝑗𝑋𝑖
2+𝜀               (3)  

 β0مدل، زده شده توسطپاسخ تخمین yدر این رابطه    

نشانگر  ضریب  ijβ دهنده ضرایب پارامترهای خطی،نشان

 Xjو  Xiضریب پارامتر درجه دوم،  دهندهنشان jjβ کنش،برهم

بیانگر خطای تصادفی بر روی پاسخ  εدهنده متغیرها و  نشان

یند بازیابی الکتروشیمیایی آتاثیر پارامترهای موثر بر فر است.

الکتریکی، مدت زمان بازیابی و زغال فعال شامل دانسیته جریان 

ها مورد بررسی قرار گرفت و کنش آنغلظت الکترولیت و برهم

تجزیه ( ANOVA) دست آمده توسط آنالیز واریانسهای بهپاسخ

سازی درصد کارایی بازیابی معادله کلی برای مدل و تحلیل شد.

شده با الکتروشیمیایی زغال فعال برحسب متغیرهای کدگذاری

( به 3) به نتایج حاصل از واریانس و بر اساس معادلهتوجه 

 صورت زیر ارائه شده است:

%RE=+ 03/04 + 06/0 𝑋1+ 33/3 𝑋2+ 10/2 𝑋3                    (0)  

- 2/41𝑋1𝑋2+ 2/46𝑋1𝑋3- 1/02𝑋1
2- 0/64𝑋2

2- 2/1𝑋3
2   

 مدل به مربوط آماری بررسی و واریانس آنالیز (1) جدول در   

 عدم مقادیر جدول این با مطابق .است شده ارائه شده یشنهادپ

 مدل که باشدمی معنا این به که باشدمی پوشیچشم قابل انطباق

برای تحقیق در  .باشدمی مناسب بررسی این برای دوم درجه

Radjو  R2مورد صحت مدل، مقادیر 
به  2R بررسی شد. مقدار 2

ی تطابق دهندهاست که نشان  440/2دست آمده در این طراحی 

های تجربی با مقادیر پیش بینی شده توسط نرم افزار خوب داده

 است.
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آنالیز واریانس و تست عدم انطباق برای مدل درجه دو  :(9)جدول 

قرمز کاهش یافته در فرآیند بازیابی زغال فعال گرانوله اشباع شده از 

 91اسیدی 

Source  مجموع
 مربعات

درجه 
 آزادی

میانگین 
 مربعات

F-
value 

Prob>F اهمیت 

 بامعنی <2221/2 41/11 46/06 1 64/341 مدل

    41/2 11 41/4 ماندهباقی

عدم 
 انطباق

 معنیبی 1110/2 34/2 13/2 6 11/3

خطای 
 مطلق

44/6 1 36/1    

مقادیر 
 کلی

61/311 14     

 

 درصد بر بازیابی زمان و جریان دانسیته اثر نتایج (3) شکل در   

 شد، بررسی CCDمدل  توسط که فعال زغال بازیابی کارایی

 اکسیداسیون بر زیادی تأثیر جریان دانسیته .است شده داده نشان

 عهده بر فعال زغال بازیابی در را نقش مهمترین که دارد آندی

 اکسیدانت یک تولید مبنای بر آلاینده تخریب مکانیسم. دارد

 صورت به که است آند سطح در هیدروکسیل، رادیکال قوی،

  :باشدمی زیر

𝐻2𝑂           𝑂𝐻• + 𝐻+ + 𝑒−                                    (1)  

 تخریب جریان، یدانسیته افزایش با رودمی انتظار که   

 بازیابی راندمان نتیجه در و 11قرمز اسیدی  الکتروشیمیایی

 هایجریان در که است خاطر این به نیز این و کند پیدا افزایش

 بیشتر( هیدروکسیل رادیکال) آلاینده یکننده تخریب عامل بالا

 آن افزایش که است دیگری پارامتر بازیابی زمان. شودمی تولید

 دلیل به شودمی بازیابی راندمان افزایش باعث خاصی محدوده تا

 و واجذب برای بیشتری فرصت باشد بیشتر زمان چه هر که اینکه

 آن از اما دارد وجود الکتروشیمیایی سل در آلاینده تخریب

 غلظت پارامتر. ندارد محسوسی چندان تغییر بعد به محدوده

 فرآیند بودن اقتصادی بر که است پارامتری دیگر الکترولیت

 اعمالی ولتاژ باشد بیشتر الکترولیت غلظت رچهه و است مؤثر

 تأثیر پارامتر این اما. است نیاز مورد جریان دانسیته برای کمتری

 بدست برای بهینه شرایط. ندارد بازیابی راندمان بر چندانی

 33/02 جریان دانسیته در بازیابی درصد بالاترین آوردن

 غلظت و دقیقه 02 بازیابی زمان مربع، مترسانتی بر آمپرمیلی

  .شد زده تخمین لیتر بر مول 2.11 الکترولیت

 

کارایی بازیابی زغال : نمودار سه بعدی پاسخ سطحی درصد (3)شکل 

برحسب دانسیته جریان و  91 عال گرانوله اشباع شده از قرمز اسیدیف

 زمان بازیابی

 

 گیرینتیجه

در این پروژه تحقیقاتی، فرآیند بازیابی الکتروشیمیایی زغال 

در یک واکنشگاه  11قرمز اسیدی فعال گرانوله اشباع شده از 

ناپیوسته مورد بررسی قرار گرفت. پارامترهای موثر بر این فرآیند 

شامل دانسیته جریان الکتریکی، زمان بازیابی و غلظت الکترولیت 

با استفاده از روش پاسخ سطح و بر اساس طراحی مرکب 
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سازی شدند. به این ترتیب نحوه اثر هر سازی و مدلمرکزی بهینه

کنش پارامترها درصد کارایی بازیابی و همچنین برهمپارامتر بر 

𝑅𝑎𝑑𝑗و  𝑅2مورد بررسی قرار گرفت. بالا بودن مقادیر 
نشان   2

بینی شده دهد که تطابق خوبی بین مقادیر تجربی و پیشمی

سازی این فرآیند افزار را در مدلوجود دارد و صحت این نرم

بدست آوردن بالاترین کند. همچنین شرایط بهینه برای تایید می

آمپر بر میلی 33/02در دانسیته جریان  %0/04درصد بازیابی 

 11/2دقیقه و غلظت الکترولیت  02متر مربع، زمان بازیابی سانتی

 مول بر لیتر تخمین زده شد.
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Regeneration of saturated industrial granular activated charcoal with acid 

red 18 dye in aqueous media by electrochemical method in batch reactor  

Jalal Basiri Parsa, Ghazal Meysami* 

Department of Applied Chemistry, University of Bu-Ali Sina, Hamadan 

 

Abstract:  

In this paper electrochemical regeneration of activated charcoal saturated with acid red 18 in 

batch reactor was modeled and optimized by using response surface methodology (RSM) 

based on central composite design (CCD). In mentioned reactor titanium coated with MnO2 

and nickle were used as anode and cathod electrodes, respectively. High correlation 

coefficient confirms the accuracy of this model. Effective variables on regeneration efficiency 

percentage such as current density, regeneration time and electrolyt concentration was 

investigated. The optimum values of current density, regeneration time and electrolyte 

concentration respectively were 20.33 (mA/cm2), 40 (min) and 0.15 (mol/L).  Under 

optimum conditions the highest regeneration efficiency was obtained 49.4%. 

 

Keywords: Acid red 18; Electrochemical regeneration; Granular activated charcoal; Central 

composite design (CCD); Batch reactor 
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 مقدمه

 یدر حالت بالک به صورت معمول دارا سیمغناط یمواد فر 

ه ابعاد ب لیهستند. با کاهش اندازه ذره و م یسیحوزه مغناط نیچند

د حوزه وجو کیتنها  ییکه گو دهدیرخ م یتیموقع ،ینانومتر

نانوذرات از حالت  یسیامر سبب تفاوت خواص مغناط نیدارد. ا

تک حوزه  تبالک نمونه خواهد شد. با کوچک شدن ذرا

با عنوان  یباتینانوذرات در زمره ترک نیا ،ینیاز اندازه مع یسیمغناط

تک حوزه  یقرار خواهند گرفت که همگ سیسوپرپارامغناط

 [.1هستند ]

 یمختلف از جمله کاربردها یهانهیدر زم یسیمغناط نانوذرات

-روشارهو ف  یسیمغناط یسردساز ،یسیمغناط تیمانند هدا یصنعت

درمان سرطان و  ،یمانند دارورسان یپزشک یها و کاربردها

 ستیز لیبه دل4O3Fe روند. نانوذرات یآن به کار م صیتشخ

 -1تند ]هس ناسبم اریبس یپزشک یکاربردها یسازگار بودن برا

در  یمختلف یهایژگیو جادیکه منجر به ا یدی[. دو موضوع کل6

نانوذرات  یسیبر خواص مغناط ژهیوو به شوندینانوذرات م

هستند، عبارتند از: اثر شکل )و اندازه( و اثر سطح.  رگذاریتأث

 ،یکوانتوم تیهمچون محدود ییهادهیتواند پد یاثرات اندازه م

کند.  جادیا وندیپ یانرژ یبر رو ریو تأث یاتم ردر ساختا راتییتغ

 آن یسیمغناط یهایژگیو و یرسوببه روش هم 4O3Feدر سنتز نانوذرات   pHاثر 

 یوسفیمحمد حسن  ،ی*، سهراب منوچهریلیخل دیام

 شهر، اصفهان. نیمالک اشتر، شاه یدانشگاه صنعت ،یعلوم کاربرد یمجتمع دانشگاه ک،یزیگروه ف -1

 شهر، اصفهان. نیمالک اشتر، شاه یدانشگاه صنعت ،یعلوم کاربرد یمجتمع دانشگاه ک،یزیگروه ف -2

 شهر، اصفهان. نیمالک اشتر، شاه یدانشگاه صنعت ،یعلوم کاربرد یمجتمع دانشگاه ک،یزیگروه ف -3

 

پراش  ی. الگودندیگرد هیته 5/9و  5/11، 12، 13برابر با  pH ریمقاد یبرا یرسوببه روش هم 4O3Feمقاله نانوذرات  نیدر ا چکیده: 
کاهش داشت.  pH شیگرفته شد که پارامتر شبکه با افزا جهیالگو نت نیکرد. از ا دیینمونه ها را تأ ینلیفاز اسپ لیتشک ،کسیپرتو ا

داد.  یرا نشان م یکوچک راتییتغ pH شینانومتر محاسبه شد که با افزا 8-11فرمول شرر حدود  سطها تواندازه بلورک نیانگیم
  Oeتا  4 نیب یوادارندگ یرویار نکه مقد دیشدند. مشاهده گرد یریگاندازه AGFMنانوذرات توسط دستگاه  یسیمغناط یهایژگیو
 نی. اافتی یکاهش م emu/g8/29به مقدار  emu/g 8/51  مقداراز  pH شیمقدار مغناطش اشباع با افزا نیداشت. همچن رییتغ 6
 ذرات باشد.نانو یشکل یو ناهمسانگرد ینیاسپ یاثرات کج شدگ ها،ونی عیدر اندازه ذرات، توز رییتغ لیتواند به دل یم راتییتغ

 یسیمغناط یهایژگی، وpHنانوذرات، اثر   ،یرسوبهم واژه های کلیدی:
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موجود در سطح، درصد  یهااتم ابد،ییکاهش م که اندازه یزمان

وع موض نیدهند. ا لیتشک توانندیرا منانوذرات  یهااز اتم یادیز

باشد. با  یم یاثرات سطح جهیسطح و در نت تیاهم انگریب یبه نوع

وده ت یهابا اتم سهیدر مقا یسطح یهااتم یتوجه به نسبت بالا

 تیدر خاص ینقش مهم یسطح یهانیاست که اسپ یهیماده، بد

 .[3و  1خواهند نمود ] فایا یسیمغناط

 ،یرسوبچون همهم یمختلف یهاروش به 4O3Fe نانوذرات

[. مطالعه 3-1]     اندوارون ساخته شده سلیسل ژل  و ما ،یدییکلو

که  دهدینشان م 4O3Fe نانوذرات هیته یمختلف برا یهاروش

 ن،ییپا یسهولت ساخت نانوذره در دماها لیبه دل یرسوبروش هم

رجه همگن با د یمحصول دیتول ،یومتریکنترل مناسب استوک

ز سنت یهاروش نیاز بهتر یکیبودن  نهیخلوص بالا و کم هز

نانوذرات  لی[. روش ساخت در تشک1] رودینانوذرات به شمار م

است. در بحث اثر اندازه  رگذاریها تاثآن یو شکل و اندازه

، اتمسفر،  شرایط آماده pHواکنش،  یچون، دما هم یعوامل

 .[2و  1هستند ] ثرمؤ زیسازی، سرعت هم زدن ن

خواص  یبر رو pHبر اثر  یکامل مبن یتوجه به نبود گزارش با

پرداخته شده  pHاثر  یمقاله به بررس نی، در ا4O3Feنانوذرات  

 نیا یسیمغناط یهایژگیو یآن بر رو ریتأث نیاست. همچن

که  یجیقرار گرفته است. با استفاده از نتا ینانوذرات مورد بررس

 pHاز  یحیانتخاب صح توانیم شودیحاصل م قیتحق نیدر ا

 داشت.  طیمح

 

 بخش تجربی

به   4O3Fe نانوذرات یابیروش ساخت نمونه ها و مشخصه - 

نانوذرات از مواد  نیا هیته ی. برادندیگرد هیته یرسوبهمروش 

با خلوص  NaOHو O2.4H2FeCl ، O2.6H3FeClهیاول

. ابتدا دیساخت شرکت مرک آلمان استفاده گرد %99از  شیب

با  بیبه ترت زهیونیمواد به کمک آب مقطر دوبار  نیا یهامحلول

  .مولار آماده شدند 64/1 لار،مو 1مولار،  5/1 یهاغلظت

 شد و همزمان ختهیبشر ر کیاز محلول سود در  ینیمع مقدار

ثابت   C°80 آن در یدما ،یسیبا همزدن محلول با همزن مغناط

 یتیآهن دو ظرفدیکلر یهامحلول گرید ینگه داشته شد. در بشر

و همزمان  دهیمخلوط گرد 1:1با نسبت  یتیآهن سه ظرف دیو کلر

رسانده شد. سپس به  C°80 محلول به یبا همزدن آنها، دما

آهن را به محلول سود اضافه کرده و  یهامخلوط محلول کبارهی

ثابت نگه داشته  C°80 در همان دیجد یهامخلوط محلول یدما

 ری، مقاد 5/9و  5/11، 12، 13مخلوط برابر با  pH میتنظ یشد. برا

با  بیترتها بهشد و نمونه ختهیاز محلول سود در بشر ر یمتفاوت

 دی. مخلوط جددندیمشخص گرد Q4 و Q1 ،Q2، Q3 یهامنا

ساعت به طور  کیبوده به مدت  رهیت یاکه به رنگ قهوه

 تیفاز فر لیتشک یمدت زمان برا نیهم زده شد. ا کنواختی

 یهاو همگن شدن آن مناسب است. رسوب 4O3Fe ینلیاسپ

بار با آب مقطر شستشو داده شدند و سپس  نیبدست آمده چند

شدند و از هر  ابیحاصل در هاون آس یها. رسوبدندیدجدا گر

 یبرا. دیحاصل گرد رهیت یابه رنگ قهوه ینمونه پودر نرم

ها با نمونه کسیپراش پرتو ا یها، الگوفاز نمونه لیتشک صیتشخ

-ASENWARE AW دستگاه پراش سنج کی

XDM300 دیگرد هیاصفهان ته یواقع در دانشگاه صنعت .

شدت  نیرشتیپراش از قله با ب یالگو یها شبکه از داده یپارامترها

 به کمک روابط، 

(1)                𝑑 =  
𝑎

√ℎ2+𝑘2+𝑙2
  

(2)              2𝑑 sin 𝜃 = 𝑛𝜆  

  h,k,l ،یصفحات بلور نیفاصله ب d شدند که محاسبه

 𝜆 مرتبه پراش و n پراش، هیزاو 𝜃صفحات،  لریم یهاشاخص

 یاندازه نیانگیاست. م Å 5416/1 برابر با کسیطول موج پرتو ا

 تشد نهیشیب میپراش در ن یقله یاز تمام پهنا (D) هابلورک

(β) [4شدند ] نییو فرمول شرر تع: 

 (3) 

 

𝐷 =
0.9𝜆

𝛽 cos 𝜃
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به  M-H ها، نمودارنمونه یسیمغناط یهایژگیو نییتع یبرا

 ریکو قیدق سیساخت شرکت مغناط AGFM کمک دستگاه

 یدما نیمالک اشتر گرفته شد. همچن یکاشان در دانشگاه صنعت

الک م یفاراده در دانشگاه صنعت یها به روش ترازونمونه  یکور

 .شد یریاشتر اندازه گ

  و بحث جینتا

  کسیپراش پرتو ا یالگو

و  دهد ینمونه ها را نشان م کسیپراش پرتو ا یالگو 1 شکل

 11-100-1545          مطابق با خطوط پراش کارت مرجع

ونه که گگردد. همان یم دییهمه نمونه ها تأ ینلیفاز اسپ لیتشک

 یهاو نمونه تک فاز هستند Q2 و Q1 یهانمونه شودیم دهید

Q4 وQ3  4 نلیعلاوه بر فاز غالب اسپO3Fe بیترک زفا یدارا  

 3O2Feمطابق با خطوط پراش کارت  یوجود قله پراش لیبه دل

* مشخص شده است.  یکه با نشانه باشدیم 11-10-1110مرجع 

اندازه  نیانگیم و 2، 1هر نمونه با استفاده از روابط  پارامتر شبکه

ط شدت مربو نیشتریو قله پراش با ب 3ها از رابطه بلورک یبیتقر

فهرست شدند.  1و در جدول  دندیگرد سبه( محا311به صفحه )

تا  4/11ها از اندازه بلورک نیانگیم شود،یهمانطور که مشاهده م

موضوع نشان  نی. اابدییکاهش م pH مقدار شینانومتر با افزا 0/0

 یو آهنگ جوانه زن ادیرشد ذرات ز نییپا pH که در دهدیم

 و آهنگ شتریب یبالاتر آهنگ جوانه زن pH کوچک است و در

روش  نیمناسب در ا pH نیچن-. همشودیرشد ذرات کوچکتر م

های است. از داده 5/11از  شتریتک فاز ب یهانمونه لیتشک یبرا

رو  pH گرفت که پارامتر شبکه با کاهش جهینت توانیم 1جدول 

کم است، اما در  راتیتغ نیهر چند که مقدار ا رودیم شیبه افزا

 زینانوذرات، پارامتر شبکه ن ندازهاغلب موارد با بزرگ شدن ا

 [.6و  4و  1شود ] یبزرگ م

 

ها. نشانه * مربوط به نمونه کسیپراش پرتو ا یالگو -9شکل 

 است. 3O2Feخطوط پراش فاز 

یسیمغناط یهایژگیو  
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 نی. از ادهدیها را نشان منمونه M-H ینمودارها 2 شکل

و  rM ماندهی، مغناطش باقsMمغناطش اشباع  رینمودارها، مقاد

فهرست شده است. از  1شدند و در جدول  نییتع cH  یوادارندگ

باع به حالت اش یاعمال دانیم نهیشیها در بآن جا که مغناطش نمونه

هر نمونه، نمودار  شباعی مغناطش ارسند، برای محاسبه ینم

خط  یابیرسم شد و از برون  H دانیمغناطش بر حسب عکس م

زرگ ب اریبس یها دانیم یبرا یشیآزما ریانطباق داده شده با مقاد

 نیی، مغناطش اشباع تع M)محل برخورد امتداد خط( با محور 

 pH شیبا افزا شودیممشاهده  1طور که در جدول همان .دیگرد

 یابر لیدو دل توانیکه م ابدییاشباع کاهش م طشمقدار مغنا

 شیها با افزااول کاهش اندازه بلورک لیآن ذکر کرد؛ دل شیافزا

pH منظم در حجم  یهانیاست. با کاهش اندازه ذرات، تعداد اسپ

ناطش اشباع کاهش خواهد مقدار مغ نیو بنابرا ابدی یکاهش م

 باشدیم 4O3Fe تنانوذرا یستالیدوم کاهش نظم کر لی. دلافتی

 یم سطح ذرات یبر رو ینیاسپ یکج شدگ شیکه منجر به افزا

 شود. 

 

 

 

 

 نامنظم دارد یهانیکه اسپ یسطح هیبا کاهش اندازه ذرات لا

ار مقد نیو بنابرا ابدییم شیافزا یمنظم حجم یهانینسبت به اسپ

. مقدار مغناطش اشباع به افتیمغناطش اشباع کاهش خواهد 

 (emu/g8/51تا  emu/g)  8/29نیب قیتحق نیدست آمده در ا

 لیبه دل ی[. ول1دارد ] یخوانمقالات هم گریاست که با نتایج د

 pH  رییرشد نانوذرات و تغ لیصفر که به دل ریوجود پسماند غ

ان از خود نش سیساخته شده رفتار ابرپارامغناط یهااست، نمونه

 .دهندینم

 

 
 

نانوذرات  یسیپسماند مغناط یهاحلقه -2شکل 

4O3Fe  درpH متفاوت یها 

 

 

یکور یدما   

 یفاراد ینمونه به روش ترازو یمغناطش بر حسب دما نمودار

نمونه  ینمودار را برا نیا 3شد. شکل  یرینمونه ها اندازه گ یبرا

Q1 از محل تقاطع  یکور یدهد. دما یعنوان مثال، نشان م، به
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 نمونه ها یسیو مغناط یساختار یها یژگیو -9جدول 

 pH نام نمونه
D  

(nm) 
a  

(Å) 

 sM 

(emu/g) 

 rM 

(emu/g) 
 cH 

(Oe) 
 CT 

(°C) 

Q4 9.5 10.4 8.45 51.8 0.8 5 627 

Q3 11.5 8.4 8.41 43.7 0.6 6 468 

Q2 12.0 7.9 8.38 39.1 0.4 5 435 

Q1 
13.0 7.7 8.38 29.8 0.2 4 420 
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 یورک یدما جی. نتاشودیم جهی( نتینمودار با محور دما )محور افق

گونه که مشخص اند. همانفهرست شده 1نمونه در جدول  4هر 

 لیاما به دل ابد،ییکاهش م یکور یدما pH شیاست با افزا

تک  ریغ یهاه( در نمونتی)مگهما 3O2Fe یوجود فاز ناخالص

خالص نانوپودر  یهانسبت به نمونه یکور یدما  Q4و  Q3فاز 

4O3Fe تک فاز  یهادر نمونهQ1  وQ2  و به سمت افتهی شیافزا 

 یهانمونه ی. براکندیم لیم 3O2Feحالت بالک  در یکور یدما

گرفت که  جهینت توانیم 1جدول  یهااز داده Q2و  Q1تک فاز 

نمونه  یکور ینانوذرات، دما لیبا کاهش اندازه ذرات و تشک

 581 یکور ینسبت به نمونه بالک آن )با دما 4O3Feنانوذرات 

 .ابدیی( کاهش مگرادیدرجه سانت

 
 Q1نمونه  یکور یدما -3شکل 

  یریگ جهینت

و استفاده از  یرسوببا استفاده از روش هم 4O3Fe نانوذرات

NaOH رییبه عنوان عامل رسوب دهنده سنتز شدند. تغ pH ،

ها، ثابت شبکه، مغناطش اشباع، پسماند و  اندازه بلورک

ه ممکن است ب راتییتغ نی. اکندیم رییرا دچار تغ یوادارندگ

و  یگاثرات کج شد ها،ونی عیاندازه، توز رییعلت تغ

اندازه  pH شینانوذرات باشد. با افزا یشکل یناهمسانگرد

. مغناطش اشباع اندافتهینانومتر کاهش  0/0به  4/11نوذرات از نا

 دتوانیکه م دیروبرو گرد یبا کاهش محسوس pH شیبا افزا زین

نانوذرات و کاهش اندازه نانوذرات  یستالیکاهش نظم کر لیبه دل

نسبت به  4O3Feتک فاز نانوذرات  یاهنمونه یکور یباشد. دما

درجه  421به  گرادیدرجه سانت 581نمونه بالک آن از مقدار 
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The Effect of pH on Fe3O4 Nanoparticles Synthesize via co-precipitation 

Method and Their Magnetic Properties 
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Abstract:  

In this research, Fe3O4 nanoparticles were synthesized via co-precipitation method for 

different pH equal to 9.5, 11.5, 12 and 13. X-ray diffraction patterns were confirmed the 

formation of spinle phase of samples. The unit cell parameter was decreased with increasing of 

pH. The mean values of nanocrystallite sizes were calculated about 8-10 nm using Scherrer’s 

formula. Magnetic properties of nanoparticles were measured by AGFM. Coercivity was 

changed between 4-6 Oe. In addition, Magnetic saturation was decreased from 51.8 emu/g to 

29.8 emu/g with increasing of pH. These changes could be due to the size of nanoparticles, ion 

distribution, spin canting effect and shape anisotropy.  

 

Keywords: co-precipitation method, nanoparticles, pH effect, magnetic properties 
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 مقدمه

کلاژن اصلی ترین پروتئین تشکیل دهنده ساختار موجودات 

پروتئین کلاژن از اجزای اصلی ساختمان پرسلولی است. 

استخوانها، پوست، عضله ها، تاندون ها و رباط های بدن است. 

 البته در رگ های خونی، قرنیه و دندان هم کلاژن یافت می شود

پرسلولی را شامل کلاژن درصد بالایی از ساختار موجودات  ]1[

می شود و بسته به نوع بافت مورد نظر می تواند ساختار متفاوتی 

با  ،گونه متفاوت از کلاژن 22در حال حاضر ]2[داشته باشد

ماهیت امینواسیدی و ساختار مولکولی منحصر به فرد شناخته شده 

در این بین کلاژن نوع اول بیشترین فراوانی را داشته و به طور  ،اند

زیست  ،محصولات ارایشی و بهداشتی  ،در صنایع غذایی گسترده

علاوه ]3،4[پزشکی و صنایع دارویی مورد استفاده قرار می گیرد 

براین کلاژن دارای خواص منحصر به فردی از جمله زیست 

غیر سمی بودن و انتی ژنی  ،زیست سازگاری ،تخریب پذیری

کی پزش به همین دلیل کاربرد گسترده ای در ]5[ضعیف می باشد

برای درمان زخم، سوختگی، جراحی های زیبایی و نیز در 

، داربست ]5،6[مهندسی پزشکی برای ساخت چسب های دارویی

به دلیل داشتن گروه های   ]8،7[های استخوانی و ایمپلنت دارد

 تهیه و بررسی ساختاری کلاژن حاصله از ضایعات ماهی صنایع شیلات

 

 4مجتبی اکبری دوگلسر ، 3احمد دادوند کوهی ،2عاطفه آزین تاجانی ، 1*بهاره پادکان 

 گروه مهندسی شیمی،دانشگاه گیلان،دانشجوی کارشناسی ارشد  -1

 گروه مهندسی شیمی،دانشگاه گیلان،دانشجوی کارشناسی ارشد  -2

 گروه مهندسی شیمی،دانشگاه گیلان،عضو هیئت علمی   -3

 عضو هیئت علمی ،دانشگاه گیلان، گروه مهندسی نساجی -4

 

 

 

اده قرار به طور گسترده در زیست پزشکی مورد استف ،خواص منحصر به فرد و ساختار فیبری مناسب داشتن کلاژن به دلیل چکیده:
رفته است. ن قرار گیژن مورد توجه محققبرای استخراج کلانان و ارزان قیمت قابل اطمی ،انتخاب منبع مناسب ،می گیرد. به همین دلیل

ضایعات ماهی به عنوان یک منبع پروتئینی حاوی درصد بالایی از کلاژن نوع اول است که می تواند به عنوان منبع مناسب برای استخراج 
 اییفیزیکی و شیمی . مشخصاتکلاژن باشد. هدف از این پژوهش استخراج کلاژن از پوست ماهی با استفاده از روش اسیدی است

  پیک .طیف سنجی فوریه مادون قرمز و میکروسکوپ الکترونی روبشی بررسی شد ،ساختار کلاژن با استفاده از انالیز جذب فرابنفش
nm232بررسی طیف سنجی فوریه، نشان می دهد که کلاژن بدست امده از خلوص بالایی برخوردار استجذب فرابنفش درطیف . 

ساختار مارپیچی سه گانه کلاژن   در ساختار کلاژن را تایید می کند در نتیجه  N-H، C=O،𝐶𝐻2 حضور گروه های عاملی مادون قرمز
تار فیبری کلاژن بدست امده دارای ساخنین با توجه به تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی، در زمان استخراج حفظ شده است. همچ

 ی باشد.مناسب برای کاربردهای زیست پزشکی م

 زیست ماده ،مورفلوژی ،ضایعات ماهی ،کلاژنواژه های کلیدی:

   padenbahare@yahoo.com :٭ نويسنده مسئول
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عاملی مناسب به عنوان حامل دارویی مورد استفاده قرار می 

کلاژن وجود دارد که منابع متعددی برای استخراج ]11-2[گیرد.

رایج ترین آن ها منابع ناشی از گاو و خوک می باشد اما به دلیل 

خطر بروز بیماری هایی متعدد از جمله جنون گاوی و نیز غیر قابل 

مصرف بودن برخی از این منابع براساس برخی از ادیان )در دین 

اسلام و یهود استفاده از خوک حرام می باشد همچنین کلاژن 

تلاش  ،مده از منبع گاوی توسط هندو ها رد می شود (بدست ا

برای یافتن منابع جایگزین برای استخراج کلاژن افزایش یافته 

سالانه حجم بسیار زیادی از ضایعات ماهی تولید  ]3،4،12[است. 

به  ،می شود . ضایعات ماهی به عنوان یک منبع غنی از پروتئین

 ،خصوص پروتئین کلاژن می باشد. ضایعات ماهی شامل پوست

استخوان و... است و پوست ماهی منبع غنی از کلاژن  ،پولک

است. ضایعات ماهی به عنوان یک منبع ارزان قیمت می تواند منبع 

مناسبی برای استخراج کلاژن باشد .استخراج کلاژن از ضایعات 

د به دلیل استفاده از ماهی علاوه بر کاهش هزینه های تولی

محصولات فرعی صنایع غذایی دریایی و تولید زیست ماده 

ارزشمند می تواند ارزش افزوده بیشتری نیز به همراه داشته باشد. 

از سوی دیگر ضایعات ماهی به عنوان یک منبع پروتئینی در 

صورت ورود به محیط سبب بروز مشکلات زیست محیطی نیز می 

 ]3[شود. 

ارازن  ،فراوانی ضایعات ماهی در ناحیه شمال کشور با توجه به

و در دست رس بودن آن استفاده از این منبع برای استخراج کلاژن 

دارای ارزش اقتصادی بوده و سبب جلوگیری از ورود منبع 

پروتئینی به محیط زیست می شود. پژوهش حاضر با هدف 

ان هیاستخراج کلاژن از پوست ماهی سفید به عنوان نماینده ما

 ،دریای کاسپین و نیز بررسی ساختار شیمیایی و مورفولوژی آن

 انجام شده است .

 

 بخش تجربی

 مواد و روش ها

 ،سدیم هیدروکسید ،%26اسید استیک ،پوست ماهی سفید

با مش ) دیالیز بگ ،آب دوبار تقطیر ،%38هیدروژن پر اکسید

 دالتون( 12222تا14222

 جمع اوری و اماده سازی پوست ماهی

 و هیه ت از بازار ماهی فروشان در انزلی تعداد مشخصی ماهی سفید

سپس با اب سرد شیر شسته شو داده شد. پس از جدا سازی پوست 

ماهی با استفاده از چاقو باقی مانده های گوشت چسپیده به پوست 

جدا سازی شدند. مرحله بعد با استفاده از قیچی  پوست ماهی به 

ا زمان مصرف در کیسه های پلی قطعات ریز تری خرد شد و ت

 درجه نگه داری شد . -22ایتلن در دمای 

 استخراج کلاژن محلول در اسید

با ]13[استخراج کلاژن با استفاده از روش ذکر شده در منبع 

به   ،اندکی اصلاح در روش انجام شد. به منظور چربی زدایی

آب   (w/v) 1:5مقدارگرم مشخصی از پوست ماهی به نسبت 

درجه سانتی  4ر تقطیر اضافه شد پس از هم خوردن در دمای دوبا

دقیقه سانتریفیوژ شد.  سپس  12به مدت   5222rpmگراد با دور 

 47پوست ماهی به مدت  ،جهت حذف پروتئین های غیر کلاژنی

در دمای   (w/v) 1:12مولار به نسبت  5/2محلول سود ساعت در 

حلول تعویض شد . ساعت م 24درجه قرار داده می شود . هر  4

  پوست ماهی با آب دوبار تقطیر تا رسیدن به ،پس از این مرحله 

pH  خنثی شسته شو داده می شود .جهت حذف سایر اجزای باقی

مخلوط  %3مانده  پوست ماهی ها با محلول هیدروژن پراکسید 

درجه نگه داری می شود  4ساعت در دمای  24شده و به مدت 

خنثی شسته شو داده می شود.  pHرسیدن بهسپس با اب مقطر تا 

مولار اسید استیک انجام می  2.5استخراج کلاژن توسط محلول 

درجه سانتی گراد  4در دمای  ،ساعت 82شود. این مرحله به مدت 

  ،و همراه با همزدن پیوسته صورت می گیرد. محلول استخراج شده

ی گراد درجه سانت 4دردمای  5222rpmدقیقه با دور  32به مدت 

سانتریفیوژ شد و محلول رویی جدا شده و وارد دیالیز بگ می 

درجه  6شود. عمل دیالیز در مجاورت اب دوبار تقطیر در دمای 
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ساعت تا رسیدن  24سانتی گراد انجام می شود . محلول دیالیز هر 

یز نمونه ها فر ،تعویض می شود . پس تکمیل فرایند pH، 5/6به 

دست امده در ظرف عاری از هوا در دررایینگ شده و کلاژن ب

 درجه سانتی گراد نگه داری می شود . 4دمای 

 نتایج و بحث

 UVانالیز طیف جذب 

ساختار مارپیچی کلاژن دارای پیک جذب ماکزیمم در طول 

در  UVاست . از این رو بررسی طیف جذب  nm 232موج 

اسان ترین راه تشخیص کلاژن می باشد  nm 422تا 232محدوده 

از کلاژن  2mg ،کلاژن استخراج شده uvبررسی عدد جذب  .

حل می کنیم  5/2mol/Lاسید استیک  4mlاستخراج شده را در 

سانتریفیوژ  2222rpmدرجه سانتی گراد با دور  4سپس در دمای 

 nm 422تا 212می کنیم . با استفاده از سل کوارتز در محدوده 

 جذب را بررسی می کنیم .  ددع

 

 
 طیف جذب فرابنفش کلاژن استخراج شده -9شکل 

 

پیک ماکزیمم جذب اسید استیک است که  ، nm 222پیک 

 222و می تواند بین  اشتهد pHوابستگی شدیدی به تغییرات 

پیک جذب ماکزیمم  ،nm232جابه جا شود. پیک  nm222تا

کلاژن می باشد و ممکن است تحت تاثیر گروه های موجود در 

جا  nm 242تا  222قرار گرفته و در بازه  ساختار سه گانه کلاژن

 ،دلیل تریپتوفاننیز به دلیل  nm272به جا شود. پیک جذب 

طیف جذب  ]3[باشدمی تیروزین و فنیل آلانین  در کلاژن 

فرابنفش بدست امده در این پژوهش به خوبی توسط پژوهش های 

گذشته توجیه می شود. می توان نتیجه گرفت که کلاژن بدست 

امده درجه خلوص بالایی دارد و پروتئین های غیر کلاژنی به 

  خوبی از سیستم حذف شده اند .

 

 مادون قرمز فوریه طیف سنجی

تا  422ماهی در بازه  طیف جذب مادون قرمز کلاژن پوست

cm−1 4222  بدست امد .طیف کلاژن دارای پنج پیک تشخیصی

می   Amid A، Amid B، Amid Ι ، Amid ΙΙ  ،Amid ΙΙΙ ،اصلی

نشان  Amid Ι،  Amid ΙΙ ، Amid ΙΙΙباند های . ( 2باشد )شکل 

دهنده الگوی قرار گیری مولکول ها درساختار سه بعدی کلاژن 

به  cm−11822تا  1622در بازه  Amid Ιه پیک مشخ  .می باشد

که در شکل ]3[ایجاد می شود C=Oدلیل ویبراسیون کششی 

تا  1552در بازه  Amid ΙΙپیک بدست امده است. 82/1824

𝑐𝑚−11622  به دلیل ویبراسیون خمشیN-H  همراه با ویبراسیون

 32/1552که مقدار آن در طیف ]3،4[قرار دارد C-Nکششی 

به دلیل  cm−11242تا  1235در محدوده  Amid ΙΙΙباند  .است

مقدار این پیک ]14[ایجاد می شود  CH2کشش نامتقارن

و  N-Hباند کششی  ،Amid Aیک پ بدست امده است.24/1234

 N-Hوجود پیوند هیدروژنی را نشان می دهد. ویبراسیون کششی 

ظاهر می شود در مواردی   cm−13442تا  3422معمولا در بازه 

در ]3،12[ می تواند کاهش پیدا کند. cm−13322تا  N-Hپیک 

. طیف برای این پیک بدست امده است 16/3324این جا عدد 

بدست امده با داده های پژوهش های قبلی تناسب داشته و نشان 

 می دهد ساختار سه گانه کلاژن به خوبی حفظ شده است.
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طیف سنجی مادون قرمز برای کلاژن بدست آمده از پوست  -2شکل

 ماهی 

 
 

 
 

 
 

 تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از کلاژن پوست ماهی -3شکل 

 میکروسکوپ الکترونی روبشی

درک بهتری از خواص زیست  ،مطالعه ساختار فیبری کلاژن

پزشکی و کاربد ان در صنایع غذایی ارائه می دهد . شکل طاهری 

با   ]12[متخلخل می باشد . ،سفید رنگ ،نرم ،اسفنجی ،کلاژن

قدرت یونی محلول کلاژنی در  ،دما ، pHکنترل شراط از جمله 

فرایند استخراج می توانیم شکل گیری ساختار فیبری کلاژن را 

کلاژن پوست ماهی را نشان  SEMتصویر  3شکل ]4[کنترل کنیم

می دهد. کلاژن بدست امده ساختار کاملا فیبری داشته و به 

صورت صفحات چروکیده است. که این امر می تواند به دلیل اب 

 ]4[ایند خشک شدن انجمادی باشد . زدایی در فر

 

 

 گیرینتیجه
نتایج  کلاژن از پوست ماهی سفید به روش اسیدی استخراج شد.

 FTIRو  UVحاصل از انالیز کلاژن نشان می دهد طیف جذب 

 nm232پیک  .به نتایج پژوهش های گذشته بوده استکلاژن مشا

 FTIRطیف  ی کلاژن را تایید می کند.خلوص بالا UVدر طیف 

نیز نشان دهنده گروه های عاملی ساختار سه گانه کلاژن می باشد 

فظ ح ژن در فرایند استخراج اسیدیساختار مولکولی کلادر نتیجه 

ست امده ساختار بدکلاژن  ،SEMتوجه به تصویر  با .است شده

و می تواند برای کاربد های زیست پزشکی  داشتهفیبری مناسب 

  ی مورد استفاده قرار گیرد .و ساخت داربست های استخوان
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Abstract:  

Collagen unique properties and febrile structure caused that widely used in biomedical 

applications. So researchers investigated to choose the suitable، inexpensive and promising 

source of collagen extraction. Fishery by product is a protein source with a high yield of type Ι 

collagen، can be used for collagen extraction. In this present study، collagen was extracted from 

Caspian kutum skin. These physical and chemical properties were investigated with UV 

absorption spectrum، FTIR spectroscopy and SEM. Base of UV absorption spectra، the 

maximum absorbance peak at 230 nm indicates the collagen extracted with high purity. FTIR 

spectroscopy exhibited characteristics peaks of collagen functional groups N-H، C=O، CH2، 

and indicating that triple helical structure was well maintained. SEM showed that collagen had 

a well febrile form، which made it suitable for biomedical applications. 

 

Keywords: collagen; fishery by-products; biomaterial; morphology 
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 مقدمه

 امری آبی محیط سلامت بخصوص زیست، محیط حفظ 

اقتصادی صنایع  بعُد برخلاف ده های گذشته که  تنها .است مهم

 آن محیطی زیست به پیامدهای توجهی و می شد گرفته نظر در

 زیست المللی بین نمی شد، امروزه الزام به رعایت استانداردهای

 از و رنگرزی نساجی صنایع .است شده شدیدتر محیطی بسیار

 توجه آن های پساب به تصفیه باید که هستندصنایعی  جمله

. در واقع رنگزاها به دلیل سمی بودن و ساختار [1] داشت خاصی

 برانگیز چالش آلاینده های گروه از یک شیمیائی شان به عنوان

 پسابهای حاوی مواد رنگزا به می شوند و رهایی گرفته نظر در

 و سیونپدیده یوتریفیکا بصری، آلودگی به منجر محیط زیست

می شود. همچنین تحقیقات  آبزیان زندگی در تعادل رفتن بین از

متعدد نشان داده اند که حضور ترکیبات رنگزا در آبهای سطحی 

و زیر زمینی صدمات جبران ناپذری بر سلامت حیوانات و انسانها 

. لذا حذف چنین ترکیباتی از پسابهای خروجی صنایع، [3و2] دارد

بویژه صنایع نساجی و رنگرزی امری اجتناب ناپذیر است. 

رای شیمیایی از دیرباز بروشهای مختلف بیولوژیکی و فیزیکو

ندهای فرآی حذف آلایندهای رنگی مورد استفاده قرار گرفته اند.

با  Bحذف رنگزای رودامین در مطالعه سینتیکی تأثیر پارامترهای عملیاتی 

 Ndدوپه شده با  ZnSفوتوکاتالیزور 

 ٭زادعلی مهری

 گروه شیمی، واحد تبریز، دانشگاه آزاد اسلامی، تبریز، ایران

 

نانوذرات روی سولفید دوپه شده با  ( توسطRh-B) Bتخریب فوتوکاتالیزوری ماده رنگزای رودامین  حاضر، مطالعه در چکیده:
 مطالعات سینتیکی به روش رگرسیون غیرخطی و بر پایه قرار گرفت. مطالعه مورداز دیدگاه سینتیکی ( Nd-doped ZnSنئودینیوم )

شد که  بر اساس نتایج حاصل، مشخص .هینشل وود جهت ارزیابی نقش پارامترهای عملیاتی بر فرآیند تخریب انجام شد-مدل لانگمویر
نتایج نشان داد که  همچنین.از مدل سینتیکی مرتبه اول ظاهری پیروی می کند Nd-doped ZnS با   Rh-Bحذف فوتوکاتالیزوری 

افزایش و برعکس با افزایش غلظت اولیه رنگزا محلول  pH و  نور فرابنفش زمان تابش دهی سرعت تخریب با افزایش مقدار کاتالیزور،
 کاهش می یابد. 

 .، فوتوکاتالیزور Bروی سولفید دوپه شده با نئودینیوم ، رودامین مدل سینتیکی، رگرسیون غیرخطی، واژه های کلیدی:

 

  mehrizad@iaut.ac.ir :٭ نويسنده مسئول
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لب مواد غبیولوژیکی به دلیل عدم تجزیه پذیری بیولوژیکی ا

رنگزا، وجود حلقه های آروماتیک و سمیت بسیاری از رنگزاهای 

چندانی ندارند. فرآیندهای آلی برای میکروارگانیسمها کارائی 

ید شیمیایی نیز به دلیل مشکلاتی از قبیل احیای جاذبها، تولفیزیکو

لجن ناشی از فرآیند انعقاد و انتقال ماده رنگزا از فاز مایع به جامد 

تخریب ساختار این مواد، در تصفیه فاضلاب صنایع چندان و عدم 

. در چند دهه اخیر، فرآیندهای اکسیداسیون [4-6] موفق نبوده اند

پیشرفته توانسته اند به طور چشمگیری بر این مشکلات فایق آیند 

و خود را به عنوان فرآیندی نوظهور در تصفیه آب و فاضلاب 

یل تولید رادیکالهای هیدروکسمطرح کنند. این فرآیندها بر اساس 

به عنوان یک عامل اکسید کننده غیر انتخابی و قوی می باشند که 

قادر به معدنی سازی آلاینده های مقاوم مانند مواد رنگزا و تبدیل 

. [7] آنها به محصولات جانبی کربن دی اکسید و آب می باشند

ی اتخریب فوتوکاتالیزوری آلاینده های رنگی از جمله فرآینده

اکسیداسیون پیشرفته هستند که به دلیل سهولت در بهره برداری، 

سریع بودن واکنش و هزینه نه چندان زیاد آن به شدت مورد توجه 

قرار گرفته اند که لازمه عملکرد چنین فرآیندهایی، حضور یک 

 منبع تابش با طول موج مناسب و یک نیمه رسانای مناسب می باشد

توکاتالیزوری به عوامل مختلفی همچون؛ بازده فرآیندهای فو. [8]

مدت و شدت محلول و  pHغلظت اولیه آلاینده، مقدار کاتالیزور، 

تابش دهی بستگی دارد که با مطالعات سینتیکی به ارزیابی نقش 

هر کدام از این پارامترها می توان پرداخت. بررسی منابع علمی 

شل وود هین-مختلف نشان داده است که مدل سینتیکی لانگمویر

متداولترین مدل در مطالعات سینتیک فرآیندهای فوتوکاتالیزوری 

نقش پارامترهای عملیاتی حاضر،  تحقیقدر  [.  9-11همگن است ]

( تحت تابش Rh-B) Bحذف فوتوکاتالیزوری رودامین در 

نانوذرات روی سولفید دوپه شده با نئودینیوم توسط  فرابنفش

(Nd-doped ZnS )بررسی شده است.  یاز دیدگاه سینتیک 
 

 بخش تجربی
آمریکا  Acros Organicsاز شرکت  Rh-Bرنگزای 

روش سونوشیمیایی سنتز و  به Nd-doped ZnS .خریداری شد

  Nd-doped ZnS با Rh-B تخریب فوتوکاتالیزوری. شناسائی شد

در  با تغییر تحت تابش نور فرابنفش در راکتور شیشه ای

مقدار  B-Rh (1-mg L 01-2،)غلظت اولیه  پارامترهای عملیاتی

doped ZnS-Nd  (1-g L  5/1-5/0 ،)pH ( و شدت 2-10محلول )

در فواصل زمانی نمونه برداری  ( مطالعه شد.W m 20-2-2تابش )

تگاه محلول با دس غلظتو پس از سانتریفیوژ،  انجام شد دقیقه 10

طول موج  در( UV mini-1240 Shimadzuاسپکتروفوتومتر )

 تعیین شد.   nm 354  جذب ماگزیمم

 

 نتايج و بحث
مطالعه تأثیر پارامترهای عملیاتی بر میزان تخریب 

با مدل سینتیکی   Nd-doped ZnSتوسط  Rh-Bفوتوکاتالیزوری 

 هینشل وود انجام شد: -لانگمویر

(1)                     -
1

r ads

ads

k K CdC
r

dt K C
 


 

ثابت سرعت  rk (، min 1-mg L-1سرعت واکنش ) r در این رابطه

( و L mg-1ثابت جذب سطحی ) adsK (، min 1-mg L-1واکنش )

C ( 1غلظت رنگزا-mg L.در لحظات مختلف می باشد ) 

-( را می1(، رابطه )apkبا در نظر گرفتن ثابت سرعت ظاهری )   

 ت:نوشظاهری مرتبه اول  بصورت یک معادله سینتیک توان 

(2)        

 
1

0

-    
1

  -     ln( )

r ads
ap

ads

k K
k

K Cr ads

ads

ap ap

t

k KdC
C

dt K C

CdC
k C k t

dt C

 
  

 
 

  
 

  

 

همانطور که گفته شد، آزمایشات ارزیابی میزان تخریب    

با تغییر در پارامترهای   Nd-doped ZnS با Rh-B فوتوکاتالیزوری

محلول  Nd-doped ZnS  ،pHمقدار  ،Rh-Bغلظت اولیه  عملیاتی

( 1آزمایشات طراحی شده در جدول ) شد. انجام شدت تابشو 

 آورده شده است. 
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 در مطالعات سینتیکیآزمایشات طراحی شده –9جدول 

ش
مای

آز
 

   

 متغییرهای عملیاتی

[Rh-B]0 

(mg L-1) 

[Nd:ZnS]0 

(g L-1) 
pH 

I0 

(W m-2) 

1 2 1 6 12 

2 4 1 6 12 

3 6 1 6 12 

4 8 1 6 12 

5 10 1 6 12 

6 6 0.5 6 12 

7 6 0.75 6 12 

8 6 1 6 12 

9 6 1.25 6 12 

10 6 1.5 6 12 

11 6 1 2 12 

12 6 1 4 12 

13 6 1 6 12 

14 6 1 8 12 

15 6 1 10 12 

16 6 1 6 4 

17 6 1 6 8 

18 6 1 6 12 

19 6 1 6 16 

20 6 1 6 20 

 

)0lnنمودار تغیرات       )
t

C

C
برای تمامی آزمایشات  نسبت به زمان 

 نشان داده شده است.  ( 1طراحی شده در شکل )

تمامی نمودارها ( مشاهده می شود، 1همانطور که از شکل )

لیزوری کاتافوتوخطی هستند که حاکی از پیروی فرآیند حذف 

 از مدل سینتیکی مرتبه اول ظاهری است. 

( محاسبه شده از شیب نمودارهای apkثابتهای سرعت ظاهری )

با هریک از پارامترهای  apk( به همراه نمودارهای غیرخطی 1)

-همانطور که ملاحظه می( ارائه شده است. 2عملیاتی در شکل )

-کاهش می Rh-Bشود، سرعت تخریب با افزایش غلظت اولیه 

غلظت اولیه رنگزا منجر به کاهش نفوذ نور  در واقع، افزایشیابد. 

 ند فوتوکاتالیزوری کاهشرون محلول شده و لذا سرعت فرآیبه د

( ملاحظه می شود که 2همچنین مطابق شکل )[. 12می یابد ]

افزایش مقدار کاتالیزور و شدت تابش نور موجب افزایش سرعت 

می شود. دلیل اصلی این پدیده مربوط به افزایش تعداد 

داد جایگاههای فعال بر روی کاتالیزور و افزایش جذب تع

فوتونهای پرتو تابش نسبت داد که در نتیجه آن، با افزایش تعداد 

  [. 14و13میزان تخریب افزایش می یابد ]حفره، -الکترون

     
ه ازء مقادیر ب نسبت به زمان غلظتتغیرات نیمه لگاریتمی نمودار   – 9 شکل

شدت  ؛ )د(pH ؛ )ج(مقدار کاتالیزور؛ )ب( غلظت اولیه رنگزا)الف(  مختلف

 تابش
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 apkاثر پارامترهای عملیاتی بر روی   –2 شکل

های بالا را نیز می توان به pHافزایش میزان سرعت تخریب در    

بت محیطهای قلیائی نس افزایش تعداد رادیکالهای هیدروکسیل در

 [. 15داد ]

 

 گیرینتیجه

 فرآیند عملیاتی بر روی پارامترهای مطالعه سینتیکی ارزیابی

فرآیند  تحلیل در مواد رنگزا فوتوکاتالیزوری تخریب

 . نتایج نشان دادواقع شود مؤثر بسیار تواند می فوتوکاتالیزوری

از  Nd-doped ZnS با Rh-B که حذف فوتوکاتالیزوری رنگزای 

 اول ظاهری پیروی می کند. یافته ها نشان دادمدل سینتیکی مرتبه 

ش تابسرعت تخریب با افزایش مقدار کاتالیزور، شدت که 

افزایش و برعکس با افزایش غلظت اولیه محلول  pH فرابنفش و 

 رنگزا کاهش می یابد. 

 تقدير و تشکر
نویسنده از دانشگاه آزاد اسلامی واحد تبریز به جهت تأمین 

 تجهیزات آزمایشگاهی در انجام این پژوهش کمال تشکر را دارد.  
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Kinetics study of operational parameters on removal of Rhodamine B by 

Nd doped ZnS photocatalyst 
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Abstract:  

In this research, photocatalytic degradation of Rhodamine B (Rh-B) by neodymium doped zinc 

sulfide (Nd-doped ZnS) nanoparticles was studied from the kinetics point of view. Non-linear 

regression analysis was used to evaluation of operational parameters based on the Langmuir–

Hinshelwood model. The findings demonstrated that the photocatalysis process obeys the 

pseudo first-order kinetics model. Based on the results, degradation rate increased with an 

increase Nd-doped ZnS content, UV light intensity, and pH whereas it decreased by increasing 

the initial Rh-B concentration. 

Keywords: Kinetics model, Non-linear regression, Nd-doped ZnS; Rhodamine B; 

Photocatalyst. 
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 مقدمه
های رنگی از صنایع مختلف )نساجی و ی فاضلابتخلیه 

رنگرزی، صنایع پالپ و کاغذ و صنایع فرآوری موادغذایی( در 

حال حاضر به ویژه در کشورهای در حال توسعه یک مشکل 

پیش بینی شده است که عمده مدیریت زیست محیطی است. 

( از کل رنگ استفاده شده در mg/L011-51درصد )  51-51

فاضلاب [. 5،0شود ]می د فاضلابل فرایند رنگرزی وارطو

رنگرزی در صنایع نساجی به طور کلی هر دو رنگ و محتوای 

حذف رنگ از فاضلاب نساجی هدف بزرگ است. آلی هستند. 

توجه در چند سال گذشته نه تنها به دلیل سمیت بالقوه آن، بلکه 

یکی از  [.4،3] آن است رویتعمدتا به علت مشکلات قابلیت 

ای در لی فلورسین است که به طور گستردهی آهااین ترکیب

گیرد. فلورسین یک زیست پزشکی مورد استفاده قرار می

را در محلول قرمز است که فلورسانس شدید -رنجیترکیب نا

همچنین در صنعت نساجی دهد و در پزشکی و قلیایی نشان می

گیرد. فلورسین ترکیبی با وزن مولکولی مورد استفاده قرار می

جذب یکی از موثرترین [. 1شود ]در آب براحتی حل میکم و 

های نساجی است رنگزدایی از فاضلابیندهای فیزیکی برای افر

و همچنین از  توان آب با کیفیت بالا بدست آوردمیازآنجا که 

اذب ترین جرایج [.6است ] ایاقتصاد فرایند مقرون به صرفه نظر

ظرفیت قابل توجه  که به دلیلبرای حذف رنگ کربن فعال است 

. با [7] در جذب در طیف وسیعی مورد استفاده قرار گرفته است

به روش رسوب اوره و بررسی اثر  2Zn:3O2@Nd4O3Fe+های ساخت نانوکامپوزیت

 فوتوکاتالیستی آنها در حذف فلورسین

 

 0مریم محمدی ،0بهرام خوشنویسان، 5*محسن مرادیان
 4511950497فاکس:  ؛14511954111 تلفن: ؛ه شیمی آلیگروکاشان، دانشگاه کاشان، دانشکده شیمی،  -5

 14511950497فاکس:  ؛14511950151حالت جامد؛ تلفن:  گروه فیزک کاشان، دانشگاه کاشان، دانشکده فیزیک،  -0

شود باعث به رنگی که در صنایع مختلف نظیر صنعت نساجی به ویژه در کشورهای در حال توسعه تولید می هایفاضلاب چکیده:
ها صورت گرفته های اخیر مطالعات بسیاری برای حذف این آلایندهشوند. در سالوجود آمدن مشکلات زیست محیطی زیادی می

برای اولین بار به روش همرسوبی و رسوب همگن اوره تهیه   Zn3O2@Nd4O3Fe:2+  هاینانوکامپوزیت ما است. در این پژوهش،
 (، نانوذراتیSEM)میکروسکوپ الکترون روبشی ( وXRDها توسط الگوی پراش اشعه ایکس )بررسی این نانوکامپوزیت .کردیم

-ها با استفاده از مغناطیسامپوزیتدهد. خواص مغناطیسی نانوکنانومتر را نشان می 01 -05ی ها در محدودهآن یاندازه و یکنواخت

سنجی دهد سپس با استفاده از طیف را نشان می emu/g 00 در حدود که مغناطش اشباعگیری شد ( اندازهVSM)نج ارتعاشی س
کاربرد این  . همچنیندست آمدالکترون ولت ب 3/3ها در حدود نانوکامپوزیتاین گاف انرژی ( DRS)  انعکاسی -بازتابشی

 .بدست آمد %66/14ی جذب شده یندهی آلامورد بررسی قرار گرفت که درصد ماده حذف فلورسین از آبدر  هانانوکامپوزیت

 فلورسین اوره،، روش رسوب همگن، نانوکامپوزیت واژه های کلیدی:

 مریم محمدی. m.moradian@kashanu.ac.ir :محسن مرادیان٭ 
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های از جاذببالای آن، استفاده ی این حال، به علت هزینه

محققان در مورد مواد گوناگون جایگزین مورد توجه قرار دارد. 

اند که گرچه کمتر کارآمد، دارای مطالعات زیادی انجام داده

امروزه، بسیاری از اکسیدهای فلزی  .[5] ی هستندتری پایینهزینه

و غیره به عنوان  3WO ،ZnO ،2TiO ،O2Cuنیمه هادی از جمله، 

 [.9-50] اندفوتوکاتالیستهای ناهمگن استفاده شده

از این میان، اکسیدهای فلز خاکی کمیاب دارای بسیاری از  

های منحصر به فرد، مانند مقاومت مکانیکی بالا، ظرفیت ویژگی

، خواص لومینسانسی و UVذخیره سازی اکسیژن، جذب قوی 

کاتالیزوری عالی است. بنابراین، اکسیدهای خاکی کمیاب به 

[. 54-53] اندهای مختلف استفاده شدهای در زمینهطور گسترده

یکی از در میان اکسیدهای خاکی کمیاب اکسید نئودیمیوم 

های ای در زمینههستند و به طور گسترده مهمترین اکسیدها

و غیره [ 57[، کاتالیست]56های نازک][، فیلم51فوتونیک]

ی درحال نانو یک حوزه است. همچنین فناوری استفاده شده

های که شامل ساخت و استفاده از مواد نانو و دستگاهرشد است. 

ی مختلف نقش مهمی در علم باشد. مواد نانوکامپوزیتمختلف می

کنند. نانوذرات معدنی و تکنولوژی مدرن امروزی بازی می

ها در طیف وسیعی، فلورسنت مغناطیسی به دلیل کاربردهای آن

های اخیر تلاش در سال .[55] از اهمیت خاصی برخوردار هستند

بسیاری برای استفاده از مواد مغناطیسی با مواد فوتوکاتالیست 

توانند از محیط ورت گرفته است که به راحتی مینیمه هادی ص

[. 59توسط یک میدان مغناطیسی خارجی جداسازی شوند ]

های های مختلفی برای تهیه نانوکامپوزیتامروزه روش

مغناطیسی وجود دارد. برای مثال، شی و همکارانش -فلورسنت

-های فلورسنتژل برای ساخت نانو کامپوزیت-از روش سل

با  [.01اند ]استفاده کرده Eu4@C@YVO4O3Fe:+3مغناطیسی 

ها پوسته داخلی سیلیکا یا کربن برای این حال، در این روش

این  اند.لومینسانس استفاده شده یبا پوسته 4O3Feارتباط هسته 

تواند باعث فرونشانی لومینسانس مواد ناشی از لایه داخلی می

-نوکامپوزیت[. در این پژوهش ما نا05] مغناطیسی شود یهسته

را به روش رسوب همگن با استفاده  2Zn:3O2@Nd4O3Fe+های 

از اوره تهیه کردیم که یک روش ساده برای بدست آوردن 

های کلوئیدی با اندازه بهتر و حوزه به صورت نانوذرات

 تر است.یکنواخت

 بخش تجربی
به روس همرسوبی تهیه شدند. بدین  4O3Feابتدا نانوذرات 

 O2.4H2FeClگرم  1/5با  O2.6H3FeClگرم  4صورت که 

 41بار تقطیر به مدت  میلی لیتر آب دو 511در  (5:0)نسبت 

میلی لیتر از محلول آبی آمونیاک در  01دقیقه هم خورد سپس 

و یک  51آن  pHحضور گاز نیتروژن قطره قطره اضافه تا 

رسوب سیاه رنگ به سرعت تشکیل شد. این رسوب توسط 

 تهآهنربای قوی جدا شد و با آب و اتانول چندین مرتبه شس

در مرحله بعد نوبت به ساخت  سپس در دمای محیط خشک شد.

رسد به این ترتیب می 2Zn:3O2@Nd4O3Fe+های نانوکامپوزیت

روی نیترات را رم گ 114/1گرم از نئودیمیوم نیترات،  11/1که 

بار تقطیر تحت همزن  میلی لیتر آب دو 31 واوره  گرم 1/1با 

گرم  11/1دقیقه هم خورده شد و به آن  41مغناطیسی به مدت 

4O3Fe  یقه تحت تابش دق 41را قطره قطره اضافه کرده و به مدت

ساعت  3 تا 4سپس محلول حاصل را به مدت  فراصوت قرار داده

قرار داده تا آب دوبار تقطیر آن تبخیر شود  C°91تحت حرارت 

و رسوبی ته بشر باقی بماند. در مرحله بعد این رسوب را درون 

تا ساختار کریستالی آن شکل  کلسینه شد C°111کوره با دمای 

تانول شسته و در گیرد. رسوب بدست آمده چندین بار با آب و ا

ین اثر فوتوکاتالیستی اهمچنین  .دمای اتاق خشک گردید

یب فلورسین مورد بررسی قرار گرفت ها در تخرنانوکامپوزیت

 که در ادامه توضیح داده خواهد شد.

سازی نمونه جهت بررسی فعالیت فوتوکاتالیستی در روش آماده

 ی فلورسینتجزیه

ن انجام یی فوتوکاتالیستی فلورسآزمایشی که در آن تجزیه

فلورسین ی غلظت اولیه برایباشد که بدین صورت می شد

بار تقطیر حل  گرم آب دومیلی 51گرم فلورسین را در  115/1

( فلورسین با استفاده از maxλو طول موج ماکزیمم جذب ) کرده

در  UV-Visروبش طول موج توسط دستگاه طیف سنج نوری 

گرم از  15/1بدست آمد. در مرحله بعد  نانومتر 310این شرایط، 

به عنوان کاتالیزور به  2Zn:3O2@Nd4O3Fe+نانوکامپوزیت 
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ساعت در معرض  03سپس به مدت  محلول فلورسین اضافه شد

قرار گرفت و دوباره با استفاده از روبش طول  خورشید نور تابش

، طول موج UV-Visموج توسط دستگاه طیف سنج نوری 

 بدست آمد. نانومتر 355آن ماکزیمم 

ی لامبرت بین غلظت و جذب رابطه-برطبق معادلات بیر

 زیر وجود دارد:

A=ɛbc=log 
𝑝˳

𝑝
 

توان تابش قبل از عبور  ˳Pمیزان جذب،  Aاین عبارت در 

توان تابش پس از عبور از  Pآن از درون سل حاوی آلاینده و 

غلظت محلول  cدرون سل حاوی آلاینده، ضریب جذب مولی، 

 باشد.میcm طول سل بر حسب  bو

 توان نوشت:می
𝐴𝑡

𝐴˳
 = 

ɛ𝑏𝑐𝑡 

ɛ𝑏𝑐˳
 

های مربوط به زمان tو  ˳های این رابطه، زیرنویس درکه 

گیری جذب محلول در باشد. بنابراین با اندازهمی tشروع تابش و 

توان های مختلف و رسم نمودار آن در مقابل زمان، میزمان

تغییرهای غلظت در مقابل زمان را دنبال کرد. همچنین به کمک 

ی تجزیه شده در آلایندهی توان درصد مادهی زیر میرابطه

 های مختلف را دنبال کرد. زمان

D= 
𝐴˳−𝐴𝑡

𝐴˳
× 100 

 

ی تجزیه شده در آلاینده یمقدار ماده Dکه در این رابطه 

جذب  tAجذب محلول در زمان شروع نوردهی و  t، ˳Aزمان 

 باشد.، میtمحلول در زمان 
 مشخصات فلورسین -1جدول

 ساختار شیمیایی

 
 5O2Na10H20C فرمول شیمیایی

 05/476 (g/mol)وزن مولکولی

 310 (nmحداکثرجذب)موج طول

 نتایج و بحث

گردد الگوی پراش مشاهده می (5)همانطور که در شکل 

 و نانوکامپوزیت 4O3Fe( نانوذرات XRDپرتوی ایکس )
+2Zn:3O2@Nd4O3Fe  4مشخص شده است. نانوذراتO3Fe 

( مطابقت دارد 171-1144تهیه شد به روش همرسوبی با مرجع )

  =A 453/5a=b=cͦ های شبکهو دارای ساختار مکعبی با ثابت

  باشد.می

های نانوکامپوزیتهمچنین در الگوی پراش پرتوی ایکس 
+2Zn:3O2@Nd4O3Fe 4ای نانوذرات هپیک ،5در شکلO3Fe  به

مربوط به  θ0=69/41°پیک در  .شودمشاهده می خوبی 

نه به صورت است که به دلیل دمای پایین کلسی 3O2Ndنانوذرات 

های تهیه شده از نانوکامپوزیت آمورف بدست آمده است.

گردد مشاهده می (0) گرفته شد که در شکلSEM  تصویر

 01-05ی در محدوده SEMاندازه ذرات با استفاده از تصویر 

 4O3Feنانوذرات   IR-FTطیف  (4) درشکلنانومتر بدست آمد. 

دهد. در را نشان می 2Zn:3O2@Nd4O3Fe+های و نانوکامپوزیت

 cm-و cm65/171-1 نوار جذبی در 4O3Feنانوذرات  IRطیف 

باشد. همچنین هیچ  نوار می O-Feمربوط به پیوند  134/316

 شود.جذبی دیگری مشاهده نمی

 
 

 (bو ) 4O3Fe( aالگوی پراش اشعه ایکس نانوذرات ) -9شکل 

 Zn3O2@Nd4O3Fe:+2های نانوکامپوزیت
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 Zn3O2@Nd4O3Fe:+2های نانوکامپوزیت SEMتصویر   -2شکل

 

های ( نانوکامپوزیتbو ) 4O3Fe( نانوذرات a) IRطیف  -3شکل
2+:Zn3O2@Nd4O3Fe 

cm- جذبی در ها هم نوارنانوکامپوزیت IRطیف در 

نوار  باشد.می O-Ndو  O-Feی پیوندهای دهندهنشان ،165/113

 cm 573/3014-1و  cm59/5367 ،1-cm 51/0956-1 جذبی در

روی سطح  O-Hهای مربوط به باقی مانده ترکیبات آلی و گروه

  باشند.ها مینانوکامپوزیت

 
 حلقه پسماند مغناطیسی نانوذرات ساخته شده. -4شکل

و  4O3Feنیز حلقه پسماند مغناطیسی نانوذرات ( 3)شکل

 .دهدرا نشان می 2Zn:3O2@Nd4O3Fe+های نانوکامپوزیت

دارای مغناطش  4O3Feگردد نانوذرات طور که مشاهده میهمان

های و نانوکامپوزیت emu/g  17در حدود اشباع
+2Zn:3O2@Nd4O3Fe در حدود دارای مغناطش اشباعemu/g  

هستند. کاهش در مغناطش اشباع به دلیل وجود نانوذرات    00

در  روی هسته مغناطیس است. 2Zn:3O2Nd+پارامغناطیس 

 2Zn:3O2@Nd4O3Fe+های نانوکامپوزیت DRS طیف( 1)شکل

گاف انرژی ورده شده است. همانطور که از طیف پیدا است آ

 بدست آمد.  الکترون ولت 3/3 در حدود هانانوکامپوزیت

 

 Zn3O2@Nd4O3Fe:+2های نانوکامپوزیت DRSطیف  -5شکل

های بررسی رفتار فوتوکاتالیستی نانوکامپوزیت
2+:Zn3O2@Nd4O3Fe  

برای بررسی اثر فوتوکاتالیستی همانطور که در بخش قبل 

توضیح داده شد ابتدا میزان جذب فلورسین را با استفاده از طیف 

UV-Vis  نانومتر بدست آمد  310طول موج حداکثر جذب را

ها به عنوان کاتالیزور به محلول اضافه شد و سپس نانوکامپوزیت

دقیقه تحت تابش فراصوت قرار دادیم تا  1محلول را به مدت 

جذب بهتری  ها در مخلوط خوب پخش شوند ونانوکامپوزیت

در معرض تابش نور خورشید به  صورت بگیرد سپس محلول

طول   UV-Visفاده از طیفساعت قرار گرفت. با است 6مدت 

 ی جذب شدهدرصد مادهو نانومتر  355جذب موج حداکثر 

 بدست آمد. 66/14%

 گیرینتیجه
با روش  2Zn:3O2@Nd4O3Fe+های ساخت نانوکامپوزیت

رسوب همگن اوره مورد بررسی قرار گرفت. با استفاده از 

ها اندازه نانوکامپوزیت SEMالگوی پراش اشعه ایکس و تصویر 

نانومتر بدست آمد. مغناطش اشباع این  01-05ی محدودهدر 

خالص کاهش پیدا  4O3eFها نسبت به نانوذرات نانوکامپوزیت
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الکترون ولت  3/3ها در حدود شکاف باند آنکرده است .

ن بدست آمد. همچنین در بررسی اثر فوتوکاتالیستی ای

ها مشخص شد که درصد میزان جذب فلورسین نانوکامپوزیت

 بوده است. 66/14%

 تقدیر و تشکر
جناب آقای  ربا سپاس فراوان از اساتید ارجمند و بزرگوا

دکتر خوشنویسان و جناب آقای دکتر مرادیان که همواره 

خویش مرا در انجام این پژوهش یاری های با راهنماییصبورانه 

 رساندند.
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Abstract:  

Colored wastewaters produced in various industries such as, textile industry, especially in 

developing countries, many environmental problems. In recent years, many studies have been 

carried out to remove these pollutants. In this work, we synthesized Fe3O4@Nd2O3:Zn2+ 

nanocomposites by using the co-precipitation and homogeneous precipitation urea method for 

the first time. Investigation of this nanocomposites by X-ray diffraction pattern (XRD) and 

scanning electron microscope (SEM) shows uniform nanoparticles in the range of 20-28 nm. 

The magnetic properties of nanocomposites were measured using a vibrational magnetometer 

(VSM) which indicates the saturation magnetization of ~22 emu/g. then, by using diffuse 

reflectance UV-Vis spectroscopy (DRS), band gap of this nanocomposites were obtained ~4.4 

eV. The application of these nanocomposites was also investigated in the removal of 

fluorescein from water, which was the 53.66% of adsorbed pollutant. 
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 مقدمه
آتش و دماي بالا، به عنوان يكي از عوامل خطر در صنايع 

را در سوانح مختلف  اننظامي، همه ساله جان بسياري از سرباز

كند. لذا در اين صنايع استفاده از پوشاكي كه ضمن تهديد مي

راحتي پوشش بتواند از شخص در مقابل آتش و دماي بالا 

ابل ق تيماهمحافظت نمايد، يك ضرورت اجتناب ناپذير است. 

 خطراتو است  ياتيمشكل ح كي ياشتعال محصولات نساج

شناخته شده  تيبه رسم ست كههاقابل اشتعال قرن افياز الناشي 

 زماني آن انجام شده است.كنترل  يبرا مكرر يهااست، و تلاش

سلولز  افيال مانندشوند، ميساخته  يعيطب افيمنسوجات از الكه 

استفاده  يداخل ي و نظاميكاربرد يهاكه معمولا در برنامه

وري شود. بنابراين براي افزايش بهرهميتر ، كنترل مشكلشوديم

كه مشاغل  هاي نظاميهاي اجرايي در سازمانسازي برنامهو پياده

باشد، آنها مستلزم پذيرش خطرات مختلف از جانب پرسنل آن مي

گيرد. حفظ سلامت نيروي انساني بايستي مورد توجه جدي قرار 

ابر در بر هاي محافظتحقيقاتي كه در زمينه توليد لباسعمده 

شود، نيازمند همكاري در تمام طول زنجيره حرارت انجام مي

هاي متعددي كه براي افزايش مقاومت در بين روش توليد است.

 اند، به كارگيريكالاهاي سلولزي در مقابل حرارت معرفي شده

. ]1[ اسيدهاي كربوكسيليك دو يا چند عامله از مهمترين آنهاست

اي هاوي فسفر به عنوان كاتاليستعلاوه بر اين، تركيبات ح

مناسب براي اتصال كربوكسيليك اسيدها بر روي كالاهاي 

 2*مهدي حسن زاده ، 1علي طاهرخاني

 دانشگاه صنعتي اميركبير،  تهران. مهندسي نساجي، دانشكده -1

 مركز مواد پيشرفته و نانوفناوري، دانشكده و پژوهشكده فني و مهندسي، دانشگاه جامع امام حسين )ع(، تهران. -2

 

 مر ای اصلاح شده با دندريکالای پنبهيات حرارتی صصوخبررسی 

 نآميدوآميپلی

 hasanzadeh_mahdi@yahoo.com :٭ نويسنده مسئول
 

 

اي اصلاح شده با استفاده از تركيبات دندريمري در اين تحقيق ثبات حرارتي و خواص بازدارنده شعله كالاي پنبه چکيده:
ي قرار گرفته اي كننده مورد بررسبه عنوان عامل شبكهآميدوآمين با گروه انتهايي آمين )نسل دوم و چهارم( و كربوكسيليك اسيدها پلي

هاي انتهايي آمين( گاز نيتروژن يا آمونياک را هاي حاوي نيتروژن )گروهآميدوآمين به دليل تعداد زياد گروهاست. دندريمرهاي پلي
 ينه مناسبگزآميدوآمين را به عنوان پلي توان دندريمرشود. از اينرو ميكنند كه باعث بهبود خواص بازدارنده شعله پارچه ميمي آزاد
حرارتي  آميدوآمين و كربوكسيليك اسيدها بر روي رفتاربازدارنده شعله نيتروژن در نظر گرفت. در اين تحقيق، اثر دندريمر پلي براي

دندريمر و اسيد سيتريك با برهمكنش بين  .قرار گرفته است بررسياي از طريق تجزيه و تحليل تست عمودي سوختن مورد پارچه پنبه
نتايج حاصل از تست عمودي سوختن، بهبود خواص حرارتي و شد.  بررسيسنجي مادون قرمز اي با استفاده از طيفكالاي پنبه

همچنين شاخص سفيدي كالاي اصلاح شده مورد بررسي قرار گرفت كه مشاهده . نشان داد وضوحاي را به بازدارندگي شعله پارچه پنبه
    بر روي شاخص سفيدي ندارد. چندانير دندريمر تاثير شد حضو

 ، خواص حرارتي. ايهيپوفسفيت، كالاي پنبهواژه هاي كليدي: دندريمر، اسيد سيتريك، سديم
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 زيرا اين تركيبات مقاومت كالا در برابر ؛اندسلولزي ارزيابي شده

برخي از مطالعات همچنين  .]2[ دهندحرارات را نيز افزايش مي

ار كچنانچه تركيبات حاوي فسفر و نيتروژن تواماً به  نشان دادند

گرفته شوند، مقاومت در برابر حرارات به طور چشمگيري افزايش 

تمامي تركيبات حاوي اتم نيتروژن قادر  لازم بذكر استيابد. مي

به افزايش مقاومت در برابر حرارت نيستند. بلكه تنها آن دسته از 

ا هتركيبات حاوي نيتروژن كه متعلق به خانواده آميدها يا آمين

-. بنابراين به نظر مي]3[ دهندري از خود نشان ميباشند، چنين رفتا

ص توانند خواهاي انتهايي آمين ميرسد كه ساختارهايي با گروه

اي را بهبود بخشند. بر اين اساس در اين مقاله حرارتي پارچه پنبه

-هاي با عنوان تركيبات دندريمري با گرواز تركيبات شناخته شده

 .ستشده اهاي انتهايي آمين استفاده 

شكل هستند اندازه و همهاي بزرگ، همدندريمرها مولكول

ند. هست ايشاخه ساختاربعدي منظم و كه داراي معماري سه

 ،از نظر ساختارى از يك هسته چند عاملى مركزى دندريمرها

واحدهاى منشعب شده به عنوان شاخه تشكيل دهنده قسمت 

تشكيل عاملى سطحى  هاىو تعدادى گروه ندريمردروني د

آورد. از ها بر روي هسته نسل را به وجود ميرشد شاخه. اندشده

اي هويژگي قابل توجه در مورد اين پليمرها، حضور گروهجمله 

تانسيل توان به پويژگي دندريمرها ميديگر از است.  فراوانانتهايي 

هاي انتهايي متعدد اشاره برهمكنش زياد به دليل حضور گروه

اي با دندريمرهاي حاوي ي پنبهمقاله، كالا در اين .]4[ نمود

يد كربوكسيليك اس دهندهگروهاي آمين انتهايي، توسط اتصال

( و ايجاد SHPچند عامله )در حضور كاتاليست حاوي فسفر: 

و مقاومت حرارتي كالاهاي اصلاح  شدهپيوندهاي آميدي اصلاح 

 .گرفته استشده با آناليز عمودي سوختن مورد بررسي قرار 

 بخش تجربی

 )نسل دومآميدوآمين در اين مطالعه، دو نسل از دندريمر پلي

لهستان خريداري شدند.  Delta-Dolskاز شركت و نسل چهارم( 

د ست )كاتاليزوز( و اسييهيپوفسفمواد شيميايي نظير سديم

 همچنين از شركت مرک آلمان خريداري شدند. نيز سيتريك

اي آهارگيري شده از كارخانه نساجي بروجرد تهيه شد. پارچه پنبه

پارچه تهيه شده مراحل آهارگيري، پخت و سفيدگري را در خط 

  توليد طي كرده و فاقد عامل سفيد كننده نوري بوده است.

، جهت اتصال اسيد سيتريك بر روي كالاي نخستدر مرحله 

 يتريك و اسيد س g/L 08آبي حاوي  ها در محلولاي، نمونهپنبه

g/L 11 دقيقه در دماي اتاق  0هيپوفسفيت به مدت كاتاليزور سديم

درصد  188شده با برداشت هاي آغشتهور شده و سپس نمونهغوطه

تحت عمليات پد قرار گرفتند. در نهايت عمليات پخت در استنتر 

سانتيگراد بر روي درجه 168و  08دقيقه در دماهاي  4به مدت 

-درجه 08ها در دماي گرفت )گروهي از نمونهها صورت نمونه

سانتيگراد درجه 168سانتيگراد پخت شد و گروهي ديگر در دماي 

 پخت شد(.

 g/L33 هاي آبي حاوي ها در محلولدر مرحله دوم، نمونه

دقيقه  0دندريمرهاي نسل دوم و چهارم به طور جداگانه به مدت 

درصد تحت  188ور شده و سپس با برداشت در دماي اتاق غوطه

 يدر دما قهيدق 4به مدت  تيتثب اتيعملعمليات پد قرار گرفتند. 

در نهايت به منظور  در استنتر انجام شد. گرادسانتيدرجه 168

سيتريك و دندريمر تثبيت نشده از روي كالاي اسيد جداسازي 

اي تهيه همشخصات نمونه ها با آب سرد شسته شدند.اي، نمونهپنبه

 اند.ارائه و كدگذاري شده (1جدول )شده به طور خلاصه در 
 .های تهیه شده و کدگذاری آنهامشخصات نمونه -9جدول 

 کد نمونه
 Raw اصلاح نشدهپارچه 

 08عمل شده با اسيد سيتريك و پخت در دماي پارچه 
 A سانتيگراد درجه

 168عمل شده با اسيد سيتريك و پخت در دماي پارچه 
 AF سانتيگراد درجه

 168عمل شده با اسيد سيتريك و پخت در دماي پارچه 
 G2AF سانتيگراد و اصلاح شده با دندريمر نسل دوم درجه

 168عمل شده با اسيد سيتريك و پخت در دماي پارچه 
 G4AF چهارمسانتيگراد و اصلاح شده با دندريمر نسل  درجه

بررسي برهمكنش بين پارچه و دندريمر و شناسايي  به منظور

هاي عاملي شكل گرفته در طول فرآيند اصلاح پارچه و گروه

سنج از دستگاه طيف ،هابررسي تغيير در ساختار شيميايي نمونه

 در محدوده طيفي Nicolet Nexus Thermo قرمز  مادون
1-cm (4888-488 با قدرت تفكيك )1-cm 4  استفاده شد. به

 ، شدت نوارها به شدت نوار درنتايج حاصلهكميّ بررسي منظور 
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1-cm 1310  تقسيم گرديد. اين نوار مربوط به ارتعاشات خمشي

CH بوده و به عنوان پيك استاندارد معرفي شده است حلقه سلولز 

بررسي تاثير اسيد سيتريك و دندريمر بر روي ميزان  جهت .]3[

هاي تهيه شده با استفاده از يدي و زردي نمونهزردي، شاخص سف

 هاياسپكتروفتومتر انعكاسي و بر اساس مقادير محركه

 .]6[ ( گزارش شده است2( و )1مطابق رابطه )  CIEگانهسه

. 800( ) 1700( )n nW I Y X X Y Y    
 

(1)  

127 50 105.84
.

X Z
Y I

Y

 


 
(2) 

ده در شهاي اصلاح به منظور بررسي چگونگي سوختن نمونه

 استاندارد مظابق ا كالاي شاهد از تست عمودي سوختنمقايسه ب
Federal Test Method Standard No. 191, 5903 

. نتايج حاصل از تست عمودي سوختن براي هر ]1[ استفاده شد 

 باشد. نمونه، حاصل ميانگين سوختن پنج نمونه مي

 نتايج و بحث
اي خام و مربوط به پارچه پنبه FTIRهاي ( طيف1شكل )

 دهد.اصلاح شده در شرايط كاربردي مختلف را نشان مي

هاي شاخص پنبه به طور كلي، در ادامه آوره شده است كه پيك

 رخمشي سلولز د CHتوان به پيك از آن جمله مي
1-cm 1310  1333و، C=O  1-cm 1648 ،OH كششي در 

 1-cm 3342 ،CH  1كششي در-cm 2083  وO-C خمشي در 

 1-cm 1113  پس از اتصال با دندريمر ]0[ اشاره كرد 1164و .

 cm1368-1( پيك جديد آميدي نوع دوم در محدوده G2)نمونه 

شود كه در نمونه خام وجود ندارد. در نمونه هايي كه با نمايان مي

سيتريك واكنش داده اند پيك جديدي در اسيد اتصال دهنده 

شود كه در نمونه قبلي وجود ندارد ظاهر مي cm1111-1محدوه 

(. همچنين پيك آميدي نوع اول نيز در محدوده AF-G2)نمونه 
1-cm1631 شود كه با پيك پنبه خام همپوشاني دارد. نمايان مي

 كششي در 2NHپيك آمين نوع سوم به صورت 

 1-cm3388-3388 شود و از آنجاييكه همپوشاني با گروه ظاهر مي

 هيدروكسيل پنبه دارد قابل شناسايي نيست.

 
 های خام و اصلاح شده.نمونه FTIRطیف  -9شکل 

هاي خام و اصلاح شده در تغييرات شاخص سفيدي نمونه

يك سيتراسيددهد كه ( آورده شده است. نتايج نشان مي2جدول )

آميدوآمين شود. همچنين دندريمر پليباعث زرد شدن كالا مي

اي، ته رنگ زرد ناچيزي روي بر روي كالاي پنبهاتصال يافته 

بر اساس تحقيقات صورت گرفته  كند.اي ايجاد ميكالاي پنبه

مشخص شده است كه علت زردي كالا به اكسيداسيون و شكسته 

شود. به طوري شدن زنجيرهاي سلولز در اثر حرارت مربوط مي

هاي آلدهيد در سلولز اكسيد شده باعث كه حضور گروه

  .]0[ كندايداري آن شده و در پارچه زردي ايجاد ميناپ

های خام و تغییرات شاخص سفیدی و زردی نمونه -2جدول 
 .اصلاح شده

 ميزان زردي ميزان سفيدي نمونه
 11/8 00/08 پارچه خام

G4 20/13 34/1 
G4AF 10/66 80/3 

 

نتايج مربوط به تست عمودي سوختن مطابق با استاندارد در 

 آمده است. (3جدول )
 .یج مربوط به تست عمودی سوختننتا -3جدول 

 نمونه (mm/s)سرعت سوختگي   (mm)طول سوختگي  

 RAW سوزدكاملا مي

 A سوزدكاملا مي

84/6 3/8 AF 
2/3 26/8 G2AF 

2 16/8 G4AF 

 

R
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2%
G

2
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G
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A
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G
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A
F

 0.0
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 4.0

A
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o
rb
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Wavenumbers (cm-1)
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توان دريافت كه سرعت و با ارزيابي نتايج جدول فوق مي

شده با دندريمر اي اصلاح طول سوختن كالاهاي پنبه

ا اي اتصال يافته بكالاي پنبهوآميدوآمين )در هر دو نسل( پلي

اين نتايج بيانگر آنست كه  اتصال دهنده كاهش يافته است.

ي اهاي اصلاح شده نسبت به كالاي پنبهمقاومت حرارتي نمونه

 هايي كه با اسيدنمونه بهبود يافته است. به طور مشهودي خام

ند به نظر اهيپوفسفيت عمل شدهكاتاليزور سديمسيتريك به همراه 

هاي لينك شدن و استريفيكاسيون نوع تكي شاخهرسد كراسمي

. در دهدپليمري سلولز، خاصيت ضد آتش به كالا سلولزي مي

لينك شدن سلولز، حين سوختن از شدن و كراسواقع با استره

لوگيري جپذير است اي بسيار اشتعالتوليد لووگلوكوزان كه ماده

از طرفي در اين سيستم از كاتاليزور فسفري استفاده شده شود. مي

ازد. ساست كه در حين سوختن گازهاي قابل اشتعال را محدود مي

كه دماي پخت اسيد  دهدنشان مي نتايج جدول ،علاوه بر اين

اي موثر است و در دم ايكالاي پنبه سيتريك بر خواص حراراتي

الا و ك دگيرپيوندهاي استري شكل نمي سانتيگراددرجه 08

ور رسد حضبه نظر مي . همچنينكندخاصيت ضد آتش پيدا نمي

انتهايي آمين هاي دندريمرهاي داراي گروهبا  ها توامااتصال دهنده

 دهد. اين نتيجهمقاومت حرارتي كالاي اصلاح شده را افزايش مي

ج ه نمود. نتايها نيز مشاهدتوان از روي طول سوختگي نمونهرا مي

آميدوآمين در كنار دهد زمانيكه از دندريمرهاي پلينشان مي

ول شود، طاي استفاده مياتصال دهنده براي اصلاح كالاي پنبه

افته اي خام و پنبه اتصال يها در مقايسه با نمونه پنبهسوختن نمونه

 يابد. با اتصال دهنده كاهش مي

 گيرینتيجه
ا اي اصلاح شده بحرارتي پارچه پنبهتحقيق ، خواص اين در 

آميدوآمين با استفاده از اتصال دهنده اسيد سيتريك دندريمر پلي

نشان داد كه اسيد سيتريك و  مورد مطالعه قرار گرفت. نتايج

 آتشنوان بازدارنده شعله در تكميل ضدبه ع نددراق دندريمر

ار گرفته ك نظامي و صنعتي به اي مورد استفاده در البسهكالاي پنبه

تواند شوند. اگر چه اسيد سيتريك، به عنوان بازدارنده شعله مي

اي اصلاح شده را افزايش دهد، اما پايداري حرارتي پارچه پنبه

كه اين اسيد همراه با دندريمري قادر به توليد  نتايج نشان داد

واند ترارتي بيشتر هستند كه ميحكالاي اصلاح شده با پايداري 

 طول فرآيند سوختن محدود كند. حرارت را در

 منابع
[1] Yang C. Q., Xu L., Jiang Y., Non formaldehede 

durable press finishing of cotton fabrics by combining 

citric acid with polymers of maleic acid, Textile 

Research Journal., 1998, 68: 457-464. 

[2] Lessan F., Montazer M., Moghadam M. B., A novel 

durable flame-retardant cotton fabric using sodium 

hypophosphite, nano Tio2 and maleic acid, 

Termochimica Acta., 2011, 520: 48-54. 

[3] Tsafack M. J., Grutzmacher J. L., Flame retardancy 

of cotton textiles by plasma-induced graft-

polymerization (PIGP), Surface & Coatings 

Technology., 2006, 201: 2599-2610. 

[4] Singh U., Dar M. M., Hashmi A. A., Dendrimers: 

synthetic strategies, properties and applications, 

Oriental Journal Of Chemistry., 2014, 30: 911-922. 

[5] Yang C. Q., Chen D., Guan J., He, Q., Cross-linking 

cotton cellulose by the combination of maleic acid and 

sodium hypophosphite. 1. fabric wrinkle resistance, 

Industrial & Engineering Chemistry Research., 2010, 

49.18: 8325-8332. 

فيزيك رنگ ميرشاهي، سيد حسين؛ آگهيان، فرناز؛ ا[ 6]
 .1306، اصفهان، ، نشريه اركان دانشمحاسباتي

[7] Tian C. M., Zhang H. Y., Xu J. Z., Gua H. Z., Shi J. 

R., Studies on the flame retardation and thermal 

degradation of wool, J Text Inst., 1998, 89: 591-5942. 

[8] Pavia D. L., Lampman G. M., Kriz G. S., 

Introduction to spectroscopy- A guide for students of 

organic chemistry, Sanders Colleg Publishing, 

Philadelphia, Ch 6. 1996.  

[9] El-Tahlawy K. F., EL-Bendaryb M. A., Elhendawyc 

A. G., Hudsond S. M., The antimicrobial activity of 

cotton fabrics treated with different crosslinking agents 

and chitosan, Carbohydrate Polymers., 2005, 60.4:  

421-430. 



 

سمینار شیمی کاربردی ایران دومین
 (2IACS) 

 زنجاندانشگاه  ،علومدانشکده ، 9316شهریور  5-6
 

 

5 
 

 

On the Thermal Properties of Cotton Fabric Modified with 

Poly(Amidoamine) Dendrimers 

Ali Taherkhania, Mahdi Hasanzadehb* 
a Department of Textile Engineering, Amirkabir University of Technology (Tehran Polytechnic), 

Tehran 15914, Iran 

b Advanced Materials and Nanotechnology Research Center, Imam Hossein University, Tehran, Iran 

 

Abstract:  

In this study, thermal stability and flame retardant properties of cotton fabrics modified with 

amine-terminated poly(amidoamine) dendrimer (generation 2 and 4) and carboxylic acids as a 

cross linking agents have been investigated. The PAMAM-dendrimers release N2 or ammonia 

gas due to their large number of nitrogen-containing groups (amine end groups) which 

improves the flame retardants of fabrics. Hence, it can be considered the PAMAM-dendrimers 

as a novel flame retardant agents with nitrogen-containing groups. In this paper, the effect of 

the PAMAM-dendrimers and carboxylic acids on thermal behavior of cotton fabric is 

investigated through flammability (in vertical configuration) test. It is found that both thermal 

stability and flame retardancy of the modified fabrics have significantly enhanced. Interaction 

between dendrimer and carboxylic acid with cotton fabric was verified with FTIR spectroscopy. 

Furthermore, whiteness index of the samples has also been assessed that shows the presence of 

dendrimer has no significant effect on that. 

 

Keywords: Dendrimer; citric acid; sodium hypophosphite (SHP); cotton fabric; thermal 

properties. 
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 مقدمه
ای جدید و روشی نوید بخش برای ترمیم مهندسی بافت زمینه

های آسیب دیده ارایه کرده است. هدف عمده مهندسی بافت

گرفتن سلول از یک نمونه کوچک بافت و رشد و توسعه بافت 

های اخیر کاربرد نانوالیاف . در سال] 1[آن در خارج بدن است

برای . ]2[در مهندسی بافت بسیار مورد توجه قرار گرفته است

ر یل سنتز دهای متعددی از قبتولید الیاف در مقیاس نانو روش

برای  قالب، کشش، جداسازی فاز، خود اتصالی و الكتروریسی

 ی ها، الكتروریستولید وب نانوالیاف وجود دارد. در میان این روش

به دلیل قابل کنترل بودن و همچنین تكرارپذیری و مقرون 

 مواد مورد .]3[بودن از اهمیت بیشتری برخوردار است صرفهبه

وانند تاستفاده در تهیه لایه نانوالیاف مناسب مهندسی بافت می

طبیعی و یا مصنوعی باشند. مواد مصنوعی مورد استفاده در 

-یا مهتوسط بدن و ژل ریپذ بیتخرها شامل پلیمرهای داربست

در این میان پلی کاپرولاکتون به علت خواص فیزیكی عالی، باشد. 

ی رامناسب ب یاماده عنوانبهدر دسترس بودن و زیست سازگاری، 

کاپرولاکتون پلی ]. 4[مصارف پزشكی مورد توجه بوده است

-ریز لهیوسهباست که  زیگرو آبپلیمری آلیفاتیک، نیمه بلوری 

ی ترکیبات ازجملهد. شودر محیط تخریب می یآرامبهموجودات 

ها رسنانوص این پلیمر استفاده شود، تواند در بهبود خواکه می

 عنوانبهها مواد منحصر بفردی هستند که رسنانو. ]5[هستند

بهبود خواص مواد پلیمری و تهیه الیاف  منظوربهافزودنی 

ر بسیار ها در مقادیرسنانو بكارگیری. روندکامپوزیتی به کار می

 ینانو الياف الکتروريسی شده پل یبررسی ساختار و تخريب پذير

 نانورس/کاپرولاکتون
 2هدی نوریم ، 1*سحرواعظی

 مهندسی نساجی -ی فنی و مهندسیدانشكده- دانشگاه گیلان-1

 مهندسی نساجی -ی فنی و مهندسیدانشكده- دانشگاه گیلان -2

 
 

کاهش مشكلات زیست محیطی، ایمنی و سلامت مورد  باهدف پلیمری زیست تخریب پذیر یهافرآوردهامروزه ساخت  چکيده:
توجه بسیاری از محققین قرار گرفته است. این پلیمرها در پزشكی و دارورسانی نیز به دلیل حذف آخرین مرحله جراحی  برای برداشت 

انیكی، مر با توجه به خواص مكو مواد بیوپلی یاهیلا یهاكاتیلیسحاوی  یهاتیکامپوز. اندافتهیها پس از عملكرد درمانی توسعه آن
زشكی و مهندسی، پ یهانهیزمالكتریكی، حرارتی بهبود یافته و علاوه بر آن زیست سازگاری مناسب، دارای کاربردهای فراوانی در 

ش یافتگی یارائه شده است که ساختار لیفی، با توجه به آرا هابسیاری از صنایع دیگر هستند. ساختارهای مختلفی از این نانوکامپوزیت
یاف و تخریب پذیری نانوال باشد. در این مقاله، خواص مكانیكیها میتک بعدی، از جمله مهمترین آن نسبتا  پرکننده و ساختمان 

-خاکای معدنی نانوهکنندهرس مورد بررسی و مطالعه قرار گرفته است. نتایج نشان داد وجود پرنانوکامپوزیتی پلی کاپرولاکتون/نانو

 داشته باشد. در مهندسی بافت یاگستردهتواند کاربرد الیاف میشود. این نانوتشكیل الیاف با نقص ساختاری کمتر می رس،  سبب

 رس، الكتروریسیخاک، نانوکاپرولاکتون، نانوالیافپلی : های کليدیواژه

*Saharvaezi1992@gmail.com 
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کم باعث کاهش وزن، استحكام بالاتر و کاهش قابل توجه عبور 

ها ای، نانورسگردد. به علت ساختار صفحهگازها در پلیمرها می

را  اهآنمواد پلیمری معمول را تقویت کرده و خواص مكانیكی 

چنین بخشد. هممی ثبات ابعادی بهبودل و مدو از قبیل استحكام،

د شوند، در مقایسه با مواترکیب میها پلیمرهایی که با نانو رس

و  دهندبهتری از خود نشان می آتش ضدپلیمری رایج خاصیت 

 در معرض دماهای بسیار بالا یا مواد شیمیایی هاآنتغییر شكل 

رس بر ساختار و تخریب نانو ریتأثدر این مقاله .]6[تکمتر اس

رسی رپذیری نانوالیاف نانوکامپوزیتی پلی کاپرولاکتون/ نانورس ب

 شده است.

 بخش تجربی

 مواد
 -kDa 07 پلی کاپرولاکتون با وزن مولكولی متوسط عددی     

مورد استفاده  یهاحلالتهیه شده است.  Aldrichاز شرکت  07

از   0/00٪دی متیل فرم آمید و دی کلرو متان یا خلوص بیش از 

 1-3) رس مونت موریلونیت نانو تهیه شده است. Merckشرکت 

در هر  نانومتر ضخامت 1نانومتر طول،  177-277نانومتر عرض، 

( از شرکت سیگما آلدریچ Cloisite 30 Bلایه با نام تجاری 

 خریداری شده است.

 هادستگاه 
 ژدستگاه الكتروریسی استفاده شده متشكل از منبع تولید ولتا     

و پمپ تزریق  Gamma High Voltagh Rsearch(  USA)زیاد  

Pump system New Era (USA)   است. دستگاه فراصوت

  Bandelin (Germany)ساخت کشور Sonopulsساز مدل همگن

  Hz57/67 و بسامد  kj 70/17مجهز به کاونده سرامیكی با قدرت 

رس در حلال به کار رفته است. برای برای پراکنش نانو خاک

 یریگاندازهدستگاه الیاف از استحكام وب نانو یریگاندازه

ساخت کشور  Sherly micro 50 خواص مكانیكی مدل 

 استفاده شد. انگلیس 

 هاروش

 تهيه محلول ريسندگی

 دو دسته محلول در فرایند الكتروریسی تهیه شدند:

پلی ( w/w) ٪15، 12، 17، 0، 6، 5با غلظت  ییهامحلول -

اف تهیه امدی کلرومتان و دی 57:57کاپرولاکتون در نسبت 

 رس بودند.ها خالص و فاقد نانوشد. این محلول

، 0/7، 6/7، 3/7، نانورس با نسبت ٪15به محلول با غلظت  -

2٪ (w/w.افزوده شد ) 

قرار گرفت. سوزن  ml 2محلول الكتروریسی در سرنگ 

ه وصل شد و الكترود بعدی به سطح ورق سرنگ به منبع ولتاژ

تنظیم  ml/h 2/7آلومینیومی متصل شد. سرعت تزریق محلول

 ایجاد شد. kv10 و مقدار ولتاژ 

 

 نتايج و بحث

، 17، 0، 6، 5 های تهیه شده ازمحلول ابتدا الكتروریسی  

12 ،15٪ (w/w )خالص بررسی شد. نتایج  پلی کاپرولاکتون

پلی  ٪15الیاف غلظت نشان داد غلظت بهینه برای تشكیل نانو

محلول مادر برای  عنوانبهباشد و این غلظت کاپرولاکتون می

ا رس بخاکرس انتخاب شد. به این منظور نانوخاکافزودن نانو

به محلول پلی کاپرولاکتون  ٪2، 0/7، 6/7، 3/7هایغلظت

زوده و الكتروریسی انجام و بررسی برخی خواص صورت اف

 گردید.

 

 نانو الياف یهابررسی خواص مکانيکی لايه
نمونه  4نانو الیاف،  یهاهیلاتست خواص مكانیكی  منظوربه     

بریده شد و پس از  متریلیم 27×5/7ها به ابعاد از هر کدام آن

 15دستگاه قرار گرفت. فاصله دو فک  یهافکتوزین بین 

بر دقیقه تنظیم  متریلیم 27ها و سرعت ازدیاد طول فک متریلیم

 .شد

 :دیآیم دست به زیر رابطه از مگاپاسكال حسب بر ستحكاما

S =
ρ × B

A ×W
 

 ρ مگاپاسكال، حسب بر پارگی نیروی و استحكام S آن در که

 نیروی B عب،مك سانتیمتر بر گرم حسب بر نانوالیاف لایه دانسیته

 ربعم متر بر گرم حسب بر سطح چگالی A نیوتن، حسب بر پارگی
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 تهدانسی .باشدمی متر حسب بر دستگاه درون نمونه عرض W و

   با برابر رس-نانو دانسیته و  146/1 با برابر کاپرولاکتونپلی

-مونهن برای .است شده گزارش مكعب سانتیمتر بر گرم  2223/7

 نمونه در اجزا جرمی نسبت به توجه با دانسیته مخلوط، های

حضور نانوذرات رس سبب افزایش مدول یانگ شود. می محاسبه

ی، های سیلیكاتکوچک لایهگردد. ابعاد ها میدر نانوکامپوزیت

قویت ت عنوانبهتوانند کنند که میمساحت سطح بالایی ایجاد می

ها عمل کنند و نیرویی که به کننده مناسب در نانوکامپوزیت

-کنند. در شكلتحمل  یراحتبهشود را ماتریس وارد می

کامپوزیت  4 کرنش مربوط به-منحنی تنش 4و3،2،1های

، 0/7، 6/7، 7هاکه محتوای نانورسی آن PCL/CL30Bنانوالیافی 

 .به تصویر کشیده شده استباشد می %2

 كاپرولاكتونپلي %95كرنش نانوكامپوزیت حاوي -منحني تنش -9شکل

 نانورس ٪۰و 

 
 نوكاپرولاكتپلي %95كرنش نانوكامپوزیت حاوي -منحني تنش -2شکل

 نانورس٪6/۰و 

 
 كاپرولاكتونپلي %95كرنش نانوكامپوزیت حاوي -منحني تنش -3شکل

 نانورس ٪1/۰و 

 
 كاپرولاكتونپلي %95كرنش نانوكامپوزیت حاوي -منحني تنش-4شکل  

 نانورس ٪2و 

 

ها با اندازه نانو، نانورس به علت ارزانی، نسبت در میان پرکننده

پلیمرها  برایای افزودنی ماده عنوانبهمنظر زیاد و قابلیت دسترسی 

ش ی نانویی باعث افزایمورد پذیرش واقع شده است. این پرکننده

خواص مكانیكی، نوری، الكتریكی، پایداری گرمایی و کاهش 

ور حضشوند. می نفوذ گاز و رطوبت و ممانعت از یریپذاشتعال

 های حاصلنانوکامپوزیت این نانوذرات موجب افزایش سختی

به دلیل ایجاد اتصالات قوی و  جادشدهیاافزایش  که گرددیم

های سیلیكاتی و زنجیرهای پلیمر است. افزایش محكم بین لایه

افتد پس از این اتفاق می  6/7استحكام تا محتوای نانورسی %

محتوای نانورسی، با افزایش نانورس خواص مكانیكی کاهش 

یابد. ذرات نانورس باعث تمرکز تنش شده و استحكام کششی می

دهند. کاهش کاهش می 6/7مشی را نسبت به نمونه %و خ
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تواند در اثر افزایش استحكام در درصدهای زیاد نانورس می

 مهارهای بین قطعات مولكولی و جلوگیری از تسهیم متعادل تنش

و جلوگیری از آزادی لازم زنجیرها شود که کاهش استحكام را 

 ابتدا با افزایش. در آورددر مقادیر زیاد نانورس را به همراه می

 صورتهبهای سیلیكاتی در بین زنجیرهای پلیمری نانورس، لایه

شوند که حضور این شده توزیع می ورقهشده و  هیلاهیلاساختار 

ی و های آلبین سطحی زنجیره ریتأثها در نانوکامپوزیت و لایه

، ایو نیز جهت یافتگی ذرات سیلیكات لایه رس-نانو ذرات

دیگر خواص مكانیكی در نانوالیاف را سبب افزایش مقاومت و 

طح به حجم شود. همچنین غیرهمگونی و نسبت بالای سمی

تقویت کنندگی بالای ذرات مهمی در  نانورس با مواد آلی نقش

شود که ذرات نانورس سهیم است و به این صورت عمل می

رک طح مشتشوند سموجب می یاکنندهتیتقو عنوانبهنانورس 

بین دو فاز افزایش پیدا کند. از طرفی با افزودن خاک رس در 

های رس و ایجاد چسبندگی سطحی قوی بین پلیمر لایهنتیجه تورم 

 نوکامپوزیت افزایش یابد.و نانورس، مقاومت نا

 گيرینتيجه

قدار های مكانیكی با افزایش مبا توجه به نتایج حاصل از تست     

لاکتون اتاکاپرو)وزنی/وزنی( نانورس به بیوپلیمر پلی 6/7%و  3/7

،مدول یانگ نانوالیاف کامپوزیتی نسبت به الیاف خالص و 

ار یابد. که این افزایش به ساختها افزایش میهمچنین استحكام آن

ای در میان های لایهشده و ورقه ورقه شده سیلیكات هیلاهیلا

ا افزایش گردد. بیتی بازمیزنجیرهای پلیمری و ساختار نانوکامپوز

های نانورسی و عدم بیشتر نانوذرات رسی به دلیل تجمع لایه

ود. ششدن صفحات از استحكام نانوالیاف کاسته می هیلاهیلا

یتی پذیری نانوالیاف کامپوزنانورس سبب افزایش تخریب حضور

مری های پلیگردد. با توجه به این که نانورس در میان زنجیرهمی

قرار  های پلیمریکند و در بین زنجیرهیک پرکننده عمل می مانند

گیرد به دلیل داشتن ذات زیست دوستی قابلیت رشد می

-پلی که خود بیوپلیمرها را دارد و با توجه به اینمیكرواورگانیسم

ا را هاتاکاپرولاکتون پتانسیل تجزیه شدن توسط میكرواورگانیسم

 ها بهتر میكرواورگانیسمتدارد و نانورس به نفوذ هر چه راح

پذیری کند، تخریبدرون ساختار پلیمری کمک می

 د.افتتر اتفاق میتر و سریعنانوکامپوزیت پلیمری راحت

 تقدير و تشکر

در انجام  گرانقدر جناب دکتر مهدی نوری استاد  لازم دیده از زحمات

 این تحقیق تشكر  شود.
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Abstract 

To decrease bio-environmental problems, nowadays making destructible bio-polymeric 

products (or composition) has been taken into consideration by most of researchers. These 

polymers have also developed in medicine and pharmacy duct to elimination of the last stage 

of surgery. Composites including layer-silicates and bio-polymers have improved because of 

electrical and mechanical charectvistics, as well as they have/show divers application in 

engineering, medical and other field. These nano-composites have different other structures 

that composite nano-fibers is the most important one concerning oriented fillers and nearly one 

dimensional structure. This study focuses on examining destructible and mechanical properties 

of nano-fiber, nano-composite of polycaprolactan nano-clay. Results showed that presence of 

mineral nano-clay fillers lead to producing fibers with little defect .This nano fibers can be 

widely used in fiber (tissue) engineering. 

 

 

Keywords: poly (ε-caprolactone); nano-fiber; nano-clay; electrospinning. 
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 مقدمه
بشری به نور و ادوات  با توجه به نیازهای روز افزون جامعه

ه ترکیباتی با خاصیت نوری بالا بسیار مورد توج نوری، امروزه تهیه

. لیگاندهای مورد استفاده جهت ساخت ]3-1[قرار گرفته است

 ذوب پایینی هستند و این عامل پایداری ادوات نوری دارای نقطه

دهد. لذا ما باید به دنبال تهیه ترکیباتی گرمایی آنها را کاهش می

باشیم که علاوه بر خاصیت نوری، پایداری گرمایی مناسبی نیز 

ترین گزینه هستند، زیرا ها مناسبکمپلکس .]6-4[داشته باشند

ند. باشدارای هر دو فاکتور پایداری گرمایی و خاصیت نوری می

ی وجه به اینکه چه لیگاندهایی و یا فلزاتها نیز با تحال کمپلکس

خواص فیزیکی و گیرد در ساخت آنها مورد استفاده قرار می

بر این اساس در  .]8، 7[شیمیایی متفاوتی را از خود نشان می دهند

این پروژه سه کمپلکس از سرب، کادمیوم و مخلوطی از هر دو 

اده شد. این فپیریدین استفلز تهیه و به این منظور از لیگاند بای

لیگاند از آن دسته لیگاندهایی است که خاصیت نوری نسبتاً خوبی 

دارد و از آن تا به حال جهت ساخت سلول های خورشیدی بهره 

 باید توجه داشت فلزاتی که برای تهیه .]،9،1[شده است گرفته

کمپلکس هایی که خاصیت نوری خوبی داشته باشند، استفاده می 

بوده و سرب  10dداشته باشند. کادمیوم  d-dالات گردند  نباید انتق
0d  باشد. لذا دارای انتقالات میd -d باشند. اگر فلز مورد نمی

باشد در انتقالات لیگاند مداخله   d-dاستفاده دارای انتقالات 

. براین ]13-11[شوندکرده و باعث کاهش خاصیت نوری می

 (II)و کادمیوم   (II)سنتز، شناسایی و خواص نوری پلیمرهای کوئوردیناسیونی از سرب 

 با لیگاندهای پیریدیل دار

 پگاه یوسفی ، *عزت اله نجفی

 ، دانشکده علومابهر مرکزانشگاه پیام نور د

 

 

 (3و ) 2)3[Pb(NO( ،2 )]2(bipy)2)3[Cd(NO(bipy)2[2( 1) در این کار پژوهشی سه کمپلکس، چکیده:

n]6)3(NO4(bipy)2CdPb], وسیله کلیه تکنیک های شناسایی به  و  تهیهH NMR1 ،C13 ،IR ،UV  و آنالیز عنصری مورد
نیز به منظور درک بهتر ساختار ترکیبات تهیه شده به وسیله پراش اشعه ایکس مورد  3شناسایی قرار گرفتند. ساختار کریستالی ترکیب 
دارای ساختار پلیمری یک بعدی می باشد. خواص نوری ترکیبات تهیه شده مورد  3شناسایی قرار گرفت. نتایج نشان داد که ترکیب 

می باشد و طول  2و  1با ساختار پلیمری دارای خواص نوری بهتری نسبت به ترکیبات  3رسی قرار گرفت و نتایج نشان دادکه ترکیب ب
جابجایی قابل توجهی به سمت طول موج های بلندتر نشان داد. با توجه به اینکه  2و 1موج جذبی و نشری این ترکیب نسبت به ترکیبات 

ری بهتری بود از آن در تهیه دیود نورگسیل استفاده شد. بررسی ها نشان داد که درصد استفاده شده ترکیب دارای خواص نو 3ترکیب 
 در تهیه دیودهای نورگسیل بر روی خواص الکترولومینسانسی دیودهای تهیه شده اثر گذار است.  3

 لکترولومینسانس      پراش اشعه ایکس، ساختار پلیمری، خواص نوری، دیود نورگسیل، ا واژه های کلیدی:

 

 

    :٭ نويسنده مسئول
                                                                                                                                                                      ezzat.najafi@gmail.com
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های مورد نظر را تهیه و خاصیت نوری آنها را اساس کمپلکس

بررسی گردید. نتایج نشان داد که کمپلکس هترومتال خاصیت 

نسبتاً خوبی نسبت به دو کمپلکس دیگر دارد، بنابراین از آن جهت 

 .استفاده شد LEDتهیه 

 

 بخش تجربی
 

 (II( )9سنتز کمپلکس سرب)

پیریدین مول( و لیگاند بایمیلی ،/2گرم ،  ،/7،سرب نیترات )

شاخه دار ریخته  مول( به آرامی در ته لولهمیلی ،/4گرم ،  ،/6،)

متر شد  و سپس به آرامی متانول خشک را تا حجم یک سانتی

، شاخه لوله بالای شاخه جانبی اضافه شد. بعد از بسته شدن دهانه

قرار داده شد.  ،6 ℃مام پارافین بلند لوله جانبی درون ح

کریستالهای درشتی بعد از یک هفته در قسمت افقی لوله که در 

 اشت، تشکیل شد.ددمای محیط قرار 

 ( IV()2سنتز کمپلکس کادمیوم)

میلی  ،1مول( در حدود میلی ،/1گرم ،  ،/2،کادمیوم نیترات )

 ،/6،)پیریدین لیتر متانول حل شد و در حال چرخش لیگاند بای

میلی مول( به آن اضافه گردید. محلول حاصل در دمای  ،/4گرم ، 

دقیقه مورد چرخش قرار داده شد. برای تهیه  ،3محیط به مدت 

کریستال های مناسب، بعد از صاف کردن محلول از روش تبخیر 

آهسته استفاده شد. پس از طی دو هفته بلورهای ریز و سوزنی 

 شکل تشکیل شد.

 (3کادمیوم ) -رو متال سربسنتز کمپلکس هت

 ،/2،مول( و کادمیوم نیترات )میلی ،/2گرم ،  ،/7،سرب نیترات )

لیتر متانول حل شد. سپس لیگاند میلی ،0مول( در میلی ،/1گرم ، 

مول( به مخلوط واکنش میلی ،/4گرم ،  ،/6،پیریدین )بای -2،2

یک دقیقه چرخش ، محلول حاصل به مدت  ،1اضافه شد.  بعد از 

ساعت رفلاکس گردید. سپس محلول صاف شد. بلورهای مناسب 

برای کریستالوگرافی بعد از یک هفته به وسیله روش تبخیر آهسته 

  تشکیل گردید.

                                                           
1- triclinic 

 نتایج و بحث

 ساختار و شناسایی کلی کمپلکس ها

 های تهیه شدهخواص طیفی کمپلکس 

پیک ارتعاشی ( 1-1)شکل  های تهیه شده  کمپلکس IRدر طیف 

باشد. می C=Nمربوط به پیوند  cm 1092937-1  در ناحیه قوی

مربوط به  cm 1491970-1پیک متوسط به وجود آمده در ناحیه 

های آروماتیکی باشد که این پیوندها در گروهمی C=Cپیوند 

وجود دارد. پیک متوسط موجود در ناحیه  بای پیریدینلیگاند 
1-cm 138،933  مربوط به پیوندN=O 3 موجود درNO 

 cm  3،76906-1باشد. پیک ارتعاشی قوی ظاهر شده در ناحیه می

ت. پیک اسبای پیریدینهای آروماتیکی لیگاند مربوط به گروه

مربوط به تشکیل پیوند بین فلز  cm 3،6990-1ظاهر شده در ناحیه 

باشد، این پیک نشان دهنده کوئوردینه شدن فلز به لیگاند می Nو 

 است .

لول در مح ات تهیه شدهویژگی ساختاری ترکیببرای تعیین 

 H NMR1ثبت شد. طیف  اتاین ترکیب HNMR 1طیف

پیک های آروماتیک را با انتگرال درست نشان می دهد.  اتترکیب

تهیه شده، سیگنال های  های کمپلکسNMR-H1در طیف 

لیگاند با کمی شیفت در مقایسه با طیف لیگاند آزاد وجود دارند 

یون های فلزی  بای پیریدین به-2و 2که لیگاند که نشان می دهد

 .تشکیل شده استنیتروژن -فلز کوئوردینه شده وپیوند های

 3ساختار کریستالی کمپلکس 

در  2Pb18O14CdN32H40Cکمپلکس سنتز شده با فرمول 

 ( با گروه فضاییTriclinic) 1سیستم کریستالی تری کلینیک

P-1 تعیین   2اشعه ایکس سنتز شد و ساختار آن به وسیله پراش

( قابل 2سلول واحد این ترکیب نیز در شکل )  ((.1شد )شکل )

 مشاهده است. 

2- X-Ray  
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  3ساختار کریستالی ترکیب -1شکل 

 

 

  3ترکیب سلول واحد -2شکل

واحد بی تقارن این ترکیب داری دو اتم سرب مستقل و یک اتم 

کادمیم می باشد. هر دو اتم سرب دارای عدد کوئوردیناسیون 

هشت می باشد. عدد کوئوردیناسیون کادمیم نیز هشت می باشد. 

اتم های سرب توسط دو اتم نیتروژن از لیگاند بای پیریدیل و شش 

طه شده است. اتم کادمیوم اتم اکسیژن از گروه های نیترات احا

نیز به وسیله چهار اتم نیتروژن از دو لیگاند بای پیریدیل و چهار 

اتم اکسیژن از دو گروه های نیترات احاطه شده است. به صورتی 

که مشاهده می شود به هر اتم کادمیم دو لیگاند بای پیریدیل و به 

ک یهر اتم سرب یک لیگاند بای پیریدیل کوئوردینه شده است. 

ساختار پلیمری یک بعدی با شبکه نا محدود از طریق قرار گرفتن 

گروه های نیترات به صورت پل مابین اتم های سرب و کادمیم 

های تشکیل شده است. در ساختار کمپلکس تهیه شده برهمکنش

داخلی و درون مولکولی ضعیف بسیار اهمیت دارند، زیرا در 

کنند. را ایفا می ها نقش مهمیکنارهم قرار گیری مولکول

های تک بعدی از های دو بعدی از کنار هم قرار گیری لایهلایه

                                                           
3 - red shift 

صال ات طریق برهم کنش های  هیدروژنی  تشکیل می شود. نقطه

های کوئوردیناسیونی دو بعدی در ساختار کریستالی بین لایه

( با 3)شکل π-πهای کمپلکس تهیه شده از طریق برهمکنش

که در تشکیل ساختار  839/3و  Å 803/3 ی مرکز به مرکزفاصله

 یند.  آوجود میسه بعدی ترکیب ابرمولکولی موثر هستند به

 

  

 

 (3ترکیب ) π–πهای برهمکنش bو  a( 3شکل)

 طیف جذبی ترکیبات تهیه شده:  3-0

هیه شده در حالت جامد، در شکل طیف های جذبی ترکیبات ت

های شود، طیفمشاهده می( نشان داده شده است. همانطور که 4)

های جذبی حدوداً دارای طول موج 2و1های جذبی کمپلکس

 3مشابهی هستند. اما طول موج جذبی مربوط به کمپلکس 

را نسبت به کمپلکس های  3های قرمزجابجایی به سمت طول موج

 4دهد و این نشان دهنده کوچکتر شدن گاف انرژینشان می 2و  1

 در این ترکیب 

به علت پلیمری بودن دارای انتقالات  3است. همچنین ترکیب

به  تواند علت تغییر طول موجباشد که میتری میالکترونی راحت

 ها می تواند مربوطسمت قرمز باشد. نوارهای جذبی در کمپلکس

4 - energy gap 
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باشد.. طیف های جذبی    *π → πو    *n → πبه انتقالات 

 ،29، 260، ،33در هایی را به ترتیب پیک 3و  2، 1کمپلکس

نانومتر برای  ،36، ،32، ،26و   *π → πنانومتر برای انتقالات 

 دهند .  نشان می   *nb → π انتقالات

 

  3و 2، 1های ( طیف جذبی کمپلکس4شکل)

 طیف نشری ترکیبات تهیه شده:  3-0

کمپلکس تهیه شده را نشان می دهد.  3طیف نشری  )0 (شکل 

مشابه به طیف جذبی   3شود، کمپلکس همانطور که مشاهده می

 3دارای طیف نشری قابل انتظاری است. طیف نشری کمپلکس 

دهد. یک جابجایی به قرمز در طول موج بلندتری نشان می

نانومتر است.  ،07ماکسیمم طول موج نشری برای این ترکیب 

 3توان به آن اشاره کرد این است که کمپلکس مهمی که می هنکت

نسبت به دو کمپلکس دیگر دارای شدت نشری بیشتری است که 

تواند به علت  ساختار پلیمری این ترکیب باشد. این خود می

ساختار پلیمری و مخلوط فلزها باعث افزایش شدت نشر این 

ج نشان تایترکیب نسبت به دو ترکیب دیگر شده است. این ن

با افزایش سیستم  HOMO-LUMOدهد که گاف انرژی می

π- یابد. در مقایسه با ماکسیمم الکترون غیر مستقر کاهش می

 40جابجایی در حدود  3، کمپلکس 2و1های جذب در کمپلکس

  دهد.های بلندتر نشان مینانومتر به سمت طول موج

                                                           
5 - dopant 

 

 3و2و1های ( طیف نشری کمپلکس0شکل )

اثر غلظت نانوکمپلکس دوپ شده در دیودها بر روی 

  PVK:PBDخواص الکترولومینسانسی 

به علت خواص نوری و بهره  3جهت اثبات اینکه از ترکیب 

کوانتومی قابل قبولش می توان در تهیه دیود های نورگسیل 

استفاده کرد و به منظور درک اثر غلظت کمپلکس های دوپ 

با دو  3ینسانس دیودها، کمپلکسشده بر روی خواص الکترولوم

،  PVK:PBDدرصد وزنی نسبت به  30و  20غلظت متفاوت، 

استفاده   برای ساخت دو دیود نور گسیل 0به عنوان دوپه کننده

شد و خواص الکترولومینسانسی آنها مورد بررسی قرار گرفت. 

( نشان داده شده 6طیف الکترولومینسانسی این دیودها در شکل )

تهیه شده به ترتیب  2و1لکترومینسانسی دیودهای است. طیف ا

دهند. به صورتی که در شکل می نانومتر نشان ،04نشرهایی را در

ای شود. غلظت بالای دوپه کننده باعث یک اثر تله( دیده می6)

در جریان ولتاژی شده و نشر حاصله و بازده نوری دیود کاهش 

دهد. ژ را نشان می( نمودار جریان بر حسب ولتا7یابد. شکل )می

، در یک ولتاژ ثابت بین غلظت کمپلکس و تغییرات جریان ظاهرا

یک ارتباط معکوس وجود دارد. افزایش غلظت کمپلکس منجر 

شده و این موضوع باعث کاهش   6به افزایش ناهمواری سطح

. یابدهای بار شده و بازده نوری دیودها کاهش میانتقالات حامل

ولتاژ کاری خیلی  3درصد از کمپلکس20با غلظت  1دیود

6 - surface roughness 
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دارد که  3درصد از کمپلکس 30با غلظت  2تری از دیود پایین

ها این باعث بهبود ترزیق الکترون در دیودها شده و تعداد اکسیتون

( طیف لومینسانس بر 8یابد. شکل )یه نشری افزایش میلادر 

ی دهد. ماکسیمم روشنایی برای دیودهاحسب ولتاژ را نشان می

باشد. لومینسانس می ،،1و  ،2cd/m  10به ترتیب برابر  2و1

دیودهای تهیه شده در یک ولتاژ ثابت با افزایش غلظت کمپلکس 

 یابد. کاهش می

  3پیش مخلوط AFM 7( تصویر 9شکل )

PVK:PBD:Complex  میکرومتر را  0×0با محیط اسکن

های شامل مورفولوژی سطح فیلم RFS 8دهد متوسط نشان می

نانومتر 2/11و  2/6،حدود  3درصد نانو کمپلکس 30و  20

 30ای با غلظت دهد که ناهمواری سطح لایهباشد این نشان میمی

درصد از 20ی با ابه طور مسلم از لایه 3درصد از کمپلکس

ر دهد که تزریق موثبیشتر است. این نتایج نشان می 3کمپلکس

درصد بالاتر است. چون سطح 20ای با غلظت الکترون باید در لایه

 تماس بین لایه انتقال دهنده الکترون و کاتد زیادتر است. 

 

درصد  30و  20( طیف الکترولومینسانس دیودهایی با 6شکل)

  3کمپلکسوزنی از نانو 

                                                           
7- atomic force microscope 

8- root-mean-square  

 

درصد  30و  20ولتاژ دیودهایی با  -( نمودار جریان7شکل)

 3وزنی از نانو کمپلکس

 

 30و  20ولتاژ دیودهایی با  –( طیف الکترولومینسانس 8شکل)

 3درصد وزنی از نانو کمپلکس

 

 PVK:PBD:Nanoپیش مخلوط  9AFM( تصویر 9شکل)

Complex 3  میکرو متر 0×0با محیط اسکن  

9 - atomic force microscope 
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 گیرینتیجه
به منظور بررسی اثر گروهای فلزی در تشکیل کمپلکس ها بر 

روی خواص فیزیکی و ساختاری آنها، سه کمپلکس از فلزات 

( با 3( و مخلوطی از سرب و کادمیوم )2(، کادمیوم )1سرب )

بای پیریدین تهیه شد. ترکیبات تهیه شده به وسیله -2و2لیگاند 

 گرفتند. جهت درک تکنیک های شناسایی مورد شناسایی قرار

به  3بهتر ساختار کریستالی ترکیبات تهیه شده ساختار ترکیب 

وسیله پراش اشعه ایکس تعیین گردید. بررسی خواص نوری 

دارای خواص نوری بهتری نسبت  3ترکیبات نشان داد که ترکیب 

می باشد. جهت بررسی اثر اندازه ذرات بر روی  3و  2به ترکیبات 

تهیه شد و خواص نوری  3و ذرات ترکیب خواص نوری آنها، نان

آن مورد بررسی قرار گرفت. نتایج نشان داد که کوچک شدن 

اندازه ذرات باعث بهبود خواص نوری ترکیبات می شود. از 

در تهیه دیودهای نورگسیل استفاده شد. نتایج نشان داد  3ترکیب 

موجب بهبود خواص الکتریکالی  3که غلظت کمتر کمپلکس 

   شود. دیودها می

 تقدیر و تشکر
کمال تقدیر و تشکر را از دانشگاه پیام نور مرکز ابهر داریم که 

 حمایت کافی را در انجام این کار تحقیقی انجام داده است.
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Abstract:  

In this work, three complexes,  [Pb(NO3)2(bipy)2]2 (1), [Cd(NO3)2(bipy)2] (2) and 

[CdPb2(bipy)4(NO3)6]n (3) have been synthesized and characterized by 1H NMR, IR, and UV 

spectra and elemental analysis. Compound 3 was structurally characterized by single-crystal 

X-ray diffraction. The results showed that compound 3 have a 1D polymeric network. The 

investigation of the optical properties of prepared compounds showed that compound 3 has 

better optical properties than the compounds 1 and 2 and absorption and emission wavelengths 

of this compound rather than those of the compounds 1 and 2 showed a remarkable red shift. 

Moreover, the prepared complex was used as electroluminescence dopant material to fabricate 

organic light-emitting diodes (OLEDs). 
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 مقدمه
پلیمريزاسیون امولسیونی به دلیل خصوصیات گوناگونی که 

ديخ ضدر مواد دارد به طور وسیع و گسترده ای در چسب ها، بتن، 

 زدگی، پوششها و در مواد مقاوم به فشار مورد استفاده قرار می

 هاين خصوصیات کوپلیمرهای امولسیونی به نحو .[1-2]گیرد 

کوپلیمری شدن، آغازگر، دما و اندازه ذرات لاتکس به دست 

 .[3] آمده بستگی دارد

محققان تحقیقات زيادی بر روی کاربردهای صنعتی 

ا، بوتیل آکريلات در چسب ه -وپلیمريزاسیون وينیل استاتک

لم خصوصیات فیزيکی فیپوشش ها و رنگ ها داشته اند. دلیل آن 

 . [4] پوششی، قابل دسترس يودن و کم هزينه بودن آن است

هموپلیمرهای وينیل استات که از طريق پلیمريزاسیون اغلب 

امولسیونی انجام می شوند ذرات آن در يک فیلم، پیوسته نیستند. 

از اين رو در صنعت با منومرهای آکريلاتی به صورت کوپلیمر 

 .[5-6] در می آورند

طی تحقیقی اظهار داشتند که کنترل  [7]جوانوئیک و دوبه 

است  بوتیل آکريلات مهم -ينیل استاتدما در کوپلیمريزاسیون و

 ATR-FTIRو هر چه اين کنترل دمايی بهتر انجام شود طیف های 

 کوپلیمر گوياتر خواهند بود.

 ATR-FTIRطی تحقیقی طیف های  [5]سوما و همکارانش 

غازگر که در حضور آرا بوتیل آکريلات  -کوپلیمر وينیل استات

پرسولفات آمونیوم به دست آمده را با طیف های منومرهای وينیل 

آکریلات با بوتیل  -کوپلیمریزاسیون وینیل استات ATR-FTIRمقایسه طیف های 

  آغازگرهای متفاوت

  1* فرحناز حمدی هولاسو

 موسسه تحقیقات اصلاح و تهیه بذر چغندرقند، سازمان تحقیقات، آموزش و ترويج کشاورزی. کرج، ايران. -1

 

 ATR- FTIR (Attenuated Total Reflectance- Fourier Transform Infrared) در اين بررسی طیف های چکیده: 
وينیل استات و  یامولسیون کوپلیمرشدنبوتیل آکريلات در حضور آغازگرهای متفاوت بررسی شد.  -کوپلیمريزاسیون وينیل استات

در  AIBN در حضور سورفاکتانت آنیونی و آغازگرهای پرسولفات پتاسیم، پرسولفات آمونیوم و 43به  57ت نسببوتیل آکريلات به 
 -تاتهر سه کوپلیمر وينیل اس ATR-FTIRساعت انجام شد. نتايج نشان داد که طیف های  3درجه سانتی گراد و در زمان  65دمای 

بوتیل آکريلات به دست آمده با آغازگرهای متفات يکسان بوده و کوپلیمر به دست آمده را تايید می کنند. بنابراين می توان از هر 
 کدام از آغازگرها در اين نوع کوپلیمريزاسیون امولسیونی استفاده نمود.

  ، آغازگرATR-FTIRکوپلیمريزاسیون،  واژه های کلیدی:
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استات و بوتیل آکريلات مقايسه کرده و پیوندهای جديد 

 کوپلیمری به خوبی متمايز می باشند.

بوتیل  -در تحقیق ديگری کوپلیمريزاسیون وينیل استات

ر انجام يآکريلات در حضور پرسولفات پتاسیم و بدون امولسیفا

نیز کوپلیمر ايجاد شده را نشان  FT-IRشده است. طیف های 

 . [8]  هد. اندازه ذرات يکنواختی نیز دارنددمی

در اين بررسی واکنش پلیمريزاسیون راديکالی منومرهای 

وينیل استات و بوتیل آکريلات در حضور آغازگرهای متفاوت 

جهت مقايسه  انجام شد. از لاتکس به دست آمده از هر آغازگر،

 طیف گیری صورت گرفت. ATR- FTIRطیف های 
 

 بخش تجربی
کره  Samchunوينیل استات و بوتیل آکريلات از شرکت 

تهیه شد. منومرها با روتاری تقطیر و سپس مورد استفاده قرار 

. بقیه مواد مورد استفاده از شرکت مرک آلمان خريداری دگرفتن

 شدند.

منومرهای وينیل استات و در اين روش يک سوم مخلوط 

درصد همراه با  43به  57بوتیل آکريلات به نسبت های 

سورفاکتانت آنیونی و بافر به داخل بالن دو دهانه ريخته و 

درجه سانتی  65پس از ثابت شده در دمای  .رفکلاس آغاز گرديد

گراد به تدريج بقیه منومرها به همراه آغازگر اضافه شد. پس از 

 د. اين واکنشمتکس شیری رنگی به دست آلا ،ساعت 3مدت 

هر بار با يک آغازگر انجام شد. سپس مقداری از لاتکس به دست 

یف طگیری و برای اندازه  ه شدآمده با متانل رسوب و شستشو داد

ATR-FTIR  رديد.ارسال گ ايران شیمیپتروبه پژوهشگاه پلیمر و 

 

 نتایج و بحث
و بوتیل  VAc(1) کوپلیمريزاسیون منومرهای وينیل استات

ساعت و در  3با آغازگرهای متفاوت در زمان  Bu(2) آکريلات

 (1درجه سانتی گراد انجام شد. )شکل  65دمای 

 

  

 
  کوپلیمریزاسیون وینیل استات و بوتیل آکریلات -9شکل 

 

اه آنها با دستگکوپلیمرهای به دست آمده  ATR- FTIRطیف 

اندازه گیری و مورد مقايسه قرار گرفت.  (Golden Gate)مدل 

 (2)شکل 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

کوپلیمریزاسیون وینیل استات و  ATR-FTIRطیف   -2شکل 

 (c)و   APS آغازگر KPS ،(b) آغازگر (a) :بوتیل آکریلات

 AIBNآغازگر 

 

کوپلیمر  ATR-FTIRطیف های  2همان گونه که در شکل 

 -بوتیل آکريلات با آغازگرهای متفاوت الف -وينیل استات

 -و ت (APS)پرسولفات آمونیوم  -ب (KPS)پرسولفات پتاسیم 

جذب  ،نشان داده شده است (AIBN)آزوبیس ايزوبوتیرو نیتريل 

و  cm 1230-1در  O-C، باند کششی cm 1728-1در  C=Oکششی 

وپلیمر به دست در هر سه ک cm 2956-1 در H-Cجذب کششی 

 نیل استات/بوتیليو شدن آمده يکسان است و اين کوپلیمر

 آکريلات همراه با آغازگرهای متفاوت را تايید می کند.
 

 گیرینتیجه
از آغازگرهای پتاسیم پرسولفات، آمونیوم پرسولفات و 

AIBN لات در بوتیل آکري -جهت کوپلیمريزاسیون وينیل استات
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ساعت می توان استفاده  3درجه سانتی گراد و به مدت  65دمای 

 کرد.

 

 تقدیر و تشکر
از همکاران موسسه تحقیقات چغندرقند که در اجرای اين 

 تحقیق همکاری و مساعدت نمودند، کمال تشکر را دارد.
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Comparison of ATR-FTIR spectrums Copolymerization of vinyl acetate- 

butyl acrylate with different initiators 

Farahnaz Hamdi Holasooa* 
aSugar Beet Seed Institute(SBSI)-  Agricultural Research Education and Extension Organization 

(AREEO),  Karaj, Iran 

 

Abstract:  

In this study, the ATR-FTIR (Attenuated Total Reflectance- Fourier Transform Infrared) 

spectrums of copolymerization of vinyl acetate- butyl acrylate in the presence of different 

initiators investigated. A vinyl acetate- butyl acrylate Copolymer was prepared by aqueous 

emulsion polymerization which contained 57 to 43 % of monomers in the presence of anionic 

surfactants and Potassium Per Sulfate (KPS), Ammonium Per Sulfate (APS) and AIBN 

initiators at 65 ° C and at 3 hours. Results show that copolymerization has taken place between 

vinyl acetate and butyl acrylate. Therefore, it is possible to use any of the initiators in this type 

of emulsion copolymerization. 

 

Keywords: Copolymerization; ATR-FTIR; Initiator  
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 مقدمه
 زيعا  حجع  توليعد صعااي   سعيي  توسعه  ازپيامدهاي يکي 

 بع  زيسع  محيط و آبي مااب  شدن آلو ه نتيج   ر و پساب

 فال موا  اين جمل  از. باشدمي آلي غيي و آلي شيميايي موا 

 هايپالايشعااه قبيل از مختلفي صااي  پساب  ر ک  باشدمي

 و رزيعن توليعد هايکارخان  پتيوشيمي  هايکارخان  نف  

هاي فاععل يکععي از هيععدروکيبن[. 1]  ار  وجععو  پلاسععتي 

حفاظع  محعيط زيسع   ک  آژانس آروماتي  سمي اس 

 قعيار محيطي هاي خطيناکرا  ر زميه آلاياده آمييکا آن

ي  تيکيب  OH5H6Cفال با فيمول عمومي [. 2]اس   ا ه

هعاي هيدروکسععي باعان يعا اسععيد حلقعوي اسع  کع  بععا نعا 

هعا بلورهعاي سعفيد سعوزني شو . فاعلکيبولي  شااخت  مي

شکل نيم  شفاف ب  صورت تو ه متبلور و جعابب رووبع  

فال خالص ب  عاوان گادز ا جهع  سعاخ   .[ 3] باشاد.مي

فنل از پسابهای صنعتی به روش اکسیداسیون فنتون با طراحی آزمایش سطح حذف 

 پاسخ
 

 2مياا حسياي سباواري   1*جليل ابياهيمي عسکيي

 j_ebra434@yahoo.com انشجوي کارشااسي ارشد   گيوه شيمي تجاي   واحد اميدي    انشااه آزا  اسلامي  اميدي   اييان؛  -1
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هدف از انجا  اين پژوهش  حذف فال از پسابهاي صاهتي ب  روش اکسيداسيون فاتون با استفا ه از روش سطح پاسخ بي  چکیده:

ماظور آزمايشات ناپيوست  ب  ماظور باشد. بياي اين ( ميCentral Composite Designمبااي مدل وياحي ميکب ميکاي)

  غلظ  پياکسيد هيدروژن  غلض  سولفات اهن و زمان تماس انجا  گي يد. بياي انجا   pHارزيابي اثي متغييهاي مستقل شامل

  و ب  ماظور ارزيابي اثيات متقابل اين متغييها و از آناليا واريانس بياي تجاي CCDآزمايشات از روش سطح پاسخ بي مبااي مدل 

مول بي ليتي  غلظ   5/0و غلظ  پياکسيد هيدروژن 3ل با مها  pHشو . پس از تجاي  و تحليل آزمايشات ها استفا ه ميتحليل  ا ه

 رصد حاصل شد. مدل  9/99بهيا  بياي حذف فال ب  مياان   قيق  ب  عاوان شيايط 30مول بي ليتيو زمان تماس  035/0سولفات آهن 

ب   11/92پيشاويي  2Rو مقدار  %74/99تهديل 2R  مقدار %22/99ميبوط ب  اين پژوهش   2Rباشد و عد  يتاييد شده  رج   و  م

  س  آمد.

 فال  اکسيداسيون فاتون  پياکسيد هيدروژن  روش سطح پاسخ  مدل وياحي ميکب ميکاي. واژه های کلیدی:
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بيهوشععي  امشاشععکي   هععا و صععابون هععا   ارويبهضععي کي 

ها عامل کلوييدي  ر چسب  حعلال اسعتخياد  رپالايشعااه

 گيي .مور  استفا ه قيار مي

العي اسعتفا ه هعاي فبيشتيين کاربي  فال جهع  توليعد رزين

ل از وييق واکاش با استون ب  بعيس  رصد(. فا35شو  )مي

 رصعد(. همناعين جهع  توليعد 29شعو  )فال آ تبعديل مي

 .[4]  رصد(12شو  )ستفا ه ميسيکلوهااانون ا

هععاي کعع  نيععا  اراي سععمي  فاععل حتععي  ر غلظ  

توانعد بعياي گعي  فاعل از وييعق خعوراکي مي 1مقعدار  .باشدمي

تواند ماجي ب  سوختاي  سفيد شدگي فال مي .انسان کشاده باشد

و تخييب پوس  گي  . فاعل بع   ليعل فياريع  پعايين و انحعلال 

تيين خطي  ر آلو گي آب بياي انسان محسعوب پذييي بالا مه 

هاي هعا و پسعابتصفي  تيکيبات حاوي فال از آب[. 5]شو . مي

هعاي شعو . روشهاي متفاوتي بهعيه گيفتع  معيصاهتي از  روش

 .[6]گي  ي ب   و  ست  کلي تقسي  ميمور  استفا ه ب  وور کل

 هاي آبي  الف: تکاولوژي جداسازي فال از محلول

معاي  بعا حعلال  جعذب  -هايي ماناد تقطيي  اسعتخياد معاي روش

 [.7-8توان بکي کي  ]سطحي و جداسازي توسط غشاء را مي

 هايي مانادب: تکاولوژي تخييب فال  ر محلول آبي روش

توان اکسيداسيون  حذف بيولوژيکي و فيآيادهاي تيکيبي را مي

   [.9-10بکي کي  ]

AOP  فيآيادهاي اکسيد کااده اي بياي تجاي  تيکيبات آلي

حل شده يا پخش شده  ر محلول هاي آبي توسط متدهاي 

ميبوط ب   AOPشيميايي و فتو شيميايي مي باشاد. فيآيادهاي 

باشاد ک  توسط فتولايا کي ن موا  توليد را يکال هاي آلي مي 

آلي يا واکاش با را يکال هاي هيدروکسيل توليد مي شوند. ب  

 ليل واکاش پذييي بالاي را يکال هيدروکسيل  اين را يکال 

بسيار ناپايدار اس  و بايد ب  صورت پيوست  توسط واکاش هاي 

 شيميايي  فتو شيميايي توليد شو .

 pH يکال شامل استفا ه از ازن  ر متدهاي مه   ر توليد اين را

3,O2O2/H3UV,O 3UV/ O ( pH>8.5قلیایی )

2O2/H+2/Catalyst,Fe[11]مي باشاد. 

 ر ميان فيآيادهاي اکسيداسيون پيشيفت  فيآياد فاتون ي  روش 

کاتاليستي بي مبااي توليد را يکال هيدروکسيل از پياکسيد 

کاتاليس  هموژن هيدروژن  ر مجاورت يون هاي آهن ب  عاوان 

.اصول کار و  ر محيط اسيدي و شيايط اتمسفيي  مي باشد

نجا  افيايادهاي اکسيداسيون پيشيفت  ک  توسط مهيفهاي فاتون  

 مي پذييند را مي توان ب  صورت خلاص  ب  شيح زيي بيان کي 

Fe2+ + H2 O2 → Fe3+ + •OH + HO−                                   

 •OH + H2 O2 → HO2
• + H2 O  

HO2•+ Fe3+→ Fe2+ + H+ + O2 

Fe2+ + HO2 → Fe3 + HO2
•  

Fe3+ HO−→ Fe2+ •OH                                   

RHX+ •OH→X−+oxidation products(co2+ H2 O) [12]. 

از مدل هاي آماري مور  استفا ه  ر وياحي آزمايش  روش 

ک  روشي سا ه  ( مي باشد Response Surfaceپاسخ سطح)
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موثي و اسلوب ماد بياي بهيا  کي ن فيايادهاي مختلف مي باشد. 

 Central)اين روش را مي توان ب  روش ويح ميکب ميکاي

composite ) و يا باکس باکن(Box-Behnken)  . انجا   ا

باابياين هدف از انجا  اين تحقيق حذف فال از پسابهاي صاهتي 

بيرسي اثيمتقابل متغييهاي  توسط روش اکسيداسيون فاتون و

  پياکسيد هيدروژن  غلض  سولفات   غلظ pHمستقل شامل

 (Batch)هن و زمان تماس بي مياان حذف  ر وضهي  ناپيوست آ

 .مي باشد

 بخش تجربی
 موا  و تجهياات

آزمايشااهي مي باشد ک   ر  -اين مطاله   ي  مطاله  تجيبي

سيست  ناپيوست  انجا  گي يد. فال و سايي موا  شيميايي از 

شيک  ميک آلمان تهي  گي يده اس . ساختار مولکولي فال  ر 

 ( نشان  ا ه شده اس . 1شکل)

 

 

 ( ساختار مولکولی فنل9شکل)

 9/99مععايش هععا از فاععل بععا  رجعع  خلععو   زبععياي انجععا  آ

نتععي   هاععاا سععيانو فيات چهععار آمياععو آ رصععد مهيفهاي پتاسععي

ب و آمونيعاک شامل آمونيعو  کليايعد و آpH=10 پييين بافي با 

DM  وبار يونياه شده استفا ه گي يعد.مقا يي جعذب بعا  سعتااه 

انعدازه   ساخ  شيک  هچ UV-VIS DR-6000 سشکتيوفتومتيا

متلي تولدو  انجا  متي مدل  pHتوسط  ستااه pH گييي و تاظي  

نيمال استفا ه  1/0 سو اسيد کلييدري  و از  pHشد.بياي تاظي  

 گي يد.

 ساخ  محلول فال 

از آنجا ک  فال جامد سيي  رووب  هوا را جذب مي کاد  بعياي 

 رجعع   90تععوزين  قيععق  ابتععدا فاععل جامععد  ر آون  ر  مععاي 

تا بوب گي   و سعشس از حالع  معذاب قيار  ا ه شد  سانتيايا 

ميلعي گعي   1/0گي  با تيازوي  يجيتعال بعا  قع   1آن ب  مقدار 

ليتيي ريخت  شعد و بعا آب  1وزن شد و ب   اخل ي  بالن ژوژه 

ميلعي گعي  1000 فالاز محلول ب  حج  رسانده شد.  و بار تقطيي

ميلعي ليتعي  100  حجع  گعي  بي اشعت  و بع 10بي ليتيساخت  شعده 

 .ميلي گي  بي ليتي ساخت  شو 100رسانده تا محلول فال 

  اما  ها و تغييات

ابتدا ي  سيي تس  هاي اوليع  جهع  يعافتن محعدو ه مااسعب 

 و زمان تمعاس pHهن  سولفات آ غلض  از پياکسيد هيدروژن  

باشعد انجعا    ن محدو ه ها حعذف فاعل از محلعول بهتعيک   ر آ

بععا اسععتفا ه از وياحععي تهععاي مااسععب شععدن غلظشععد.با مشععخص 

 .زمايش ا ام  کار انجا  شدآ

 زمايشات وياحي آ
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بهيا  سازي حذف فال با استفا ه از روش سطح پاسخ با ب  کار 

   pHگييي مدل ميکب ميکاي انجا  گي يد. چهار فاکتور 

هن و زمان تماس غلظ  سولفات آ  پياکسيد هيدروژن   غلظ

مور  آزمايش قيار گيفتاد.  1جدول شماره با پاج سطح مطابق 

آزمايشات تهيين شده ب  همياه راندمان حذف   ر جدول شماره 

 .آمده اس  2

 

 آزمايشات حذف فال

ميلي  100ها  ر بشي بهد از وياحي آزمايشات   کلي  آزمايش

 واکاشليتيي  ر  ماي محيط بوسيل  ماا  استيير انجا  گي يد. 

محلول  از ليتي ميلي 100 مقدار ابتدا ک  شد انجا  صورت اين ب 

 بشيک  روي استيير قيار  ار   رميلي گي  بي ليتي 100  فالي

  با غلظهن ولفات آميلي ليتي س2سشس مقدار  و شده ريخت 

متي  اخل بشي  pHماا  و ب  محتويات بشي اضاف  شد. مور  نظي

  ر  ماي اتاق اس . 2-5حدو  pH قيار  ا ه شد ک  مقدار 

نظي از اسيد کلييدري  يا سو   ب  مقدار مور  pHجه  تاظي  

اضاف  نمو ن پياکسيد  با pHنيمال  استفا ه شد .با تاظي   1/0

ميلي ليتي ب  محلول  و ب   2  مور  نظي ب  مقدار با غلظهيدروژن 

بهد  ه  خور ن محلول توسط ماا  استيير واکاش شيوع شد.

گي  20ل نمون  اي ب  وزن از گذش  مدت زمان  لخواه از محلو

ميلي ليتي انتقال  ا ه شد. بياي اندازه  100بي اشت  وب  ي  بالن 

 10ميلي ليتي مهيف هاي بافي 10گييي مياان فال ب  تيتيب مقدار 

نتي پييين و پتاسي  هااا سيانو فيات اضاف  آمياو آ 7محلول ,

ا ميلي ليتي رسانده شد.ب 100ب  حج   DMشد.سشس نمون  با اب 

اضاف  نمو ن اين مهيفها محلول نمون  بواسط تشکيل کمشلکس 

  فال مي شو  ک  شدت رنگ متااسب با غلظ قيما رنگ

 موجو   ر محلول مي باشد. 

 : چهار متغیر انتخابی در پنج سطح 9 جدول

 فاکتورها سطوح

2+ 1+ 0 1- 2-  

 
2 

 

2/0 

5 

 

5/0 

7 

 

7/0 

3 

 

3/0 

2 

 

2/0 

pH 

 

غلظت 

 پراکسید

 

غلظت  01/0 02/0 03/0 07/0 05/0

 سولفات 

 

75 

 

30 

 

20 

 

10 

 

5 

 

زمان 

 تماس

 

-uvبهداز اتما  زمان تماس   بااستفا ه از  ستااه اسعشکتيوفتومتي 

vis نعانومتي  500مياان جعذب   ر  هعي آزمعايش   ر وعول معود

 .شدقيائ  شده و ميان فال باقي مانده وبق رابط  زيي محاسب  

   100 ×                                   (1رابط )
𝐶𝑒

𝐶0
=  PHENOL (PPM)

0C  و وزن نمون  بيحسب گيCe   جذبuv مي باشد. 
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 : نتایج ماتریس طراحی آزمایش های انجام شده مطابق مدل مرکب مرکزی برای حذف فنل2جدول

 
 

Run Block Factor1 

A:pH 

Factor2 

2O2B:H 

Factor3 

4C:FeSo 

Factor4 

D:time 

Response1 R1 

1 Block 1 5 0.7 0.035 15 88.4 

2 Block 1 5 0.5 0.035 30 87.6 

3 Block 1 4 0.6 0.025 22.5 98.5 

4 Block 1 3 0.7 0.035 30 99.45 

5 Block 1 5 0.7 0.015 30 88.83 

6 Block 1 5 0.5 0.015 15 84.3 

7 Block 1 3 0.7 0.015 15 96 

8 Block 1 3 0.5 0.015 30 99.6 

9 Block 1 3 0.5 0.035 15 99.2 

10 Block 1 4 0.6 0.025 22.5 98.9 

11 Block 2 3 0.7 0.035 15 99.2 

12 Block 2 5 0.7 0.035 30 89 

13 Block 2 5 0.5 0.015 30 88.91 

14 Block 2 4 0.6 0.025 22.5 98.2 

15 Block 2 3 0.5 0.035 30 99.9 

16 Block 2 3 0.7 0.015 30 98 

17 Block 2 4 0.6 0.025 22.5 98 

18 Block 2 3 0.5 0.015 15 96.6 

19 Block 2 5 0.5 0.035 15 86 

20 Block 2 5 0.7 0.015 15 85 

21 Block 3 2 0.6 0.025 22.5 89.97 

22 Block 3 4 0.6 0.045 22.5 92 

23 Block 3 4 0.8 0.025 22.5 98 

24 Block 3 6 0.6 0.025 22.5 78.5 

25 Block 3 4 0.6 0.025 22.5 97.8 

26 Block 3 4 0.4 0.025 22.5 98 

27 Block 3 4 0.6 0.025 37.5 99 

28 Block 3 4 0.6 0.025 7.5 95 

29 Block 3 4 0.6 0.001 22.5 88 

30 Block 3 4 0.6 0.025 22.5 97 
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 نتایج و بحث

ميکاي آزمايشات  تح  شيايط تهيين شده توسط مدل ميکب 

 2ب  روش استاندار  انجا  شد ک  نتايج آن  ر جدول شماره 

نشان  ا ه شده اس .  ا ه هاي بدس  آمده مور  تحليل و 

بيرسي قيار گيفت  و ي  مدل رياضي ارائ  شد. اين مدل چاد 

جمل  اي  رج   ومي اس  ک  متغييهاي مستقل انتخاب شده و 

ي آماري و ميحل  ب  کاد. نتايج بيرسپاسخ را ب  ه  ميتبط مي

ميحل  مدل هاي مختلف ارائ  شده اس . بهضي از  ا ه هاي 

آماري شامل مجموع ميبهات   رج  آزا ي  مياناين ميبهات  

 ر نشان  ا ه شده اس .  3 ر جدول شماره  pو ارزش  Fمقدار 

مدل  هاه ا  بيازش بياي مدل تيين مااسباين پژوهش 

جه  اومياان  ر مور  ه اس . شد انتخاب  Quadraticآماري

شو . استفا ه مي p-valueصح  عبارت هاي موجو   ر مدل از 

کوچکتي باشد  مدل پيشاها ي مقا يي  p-valueهيچ  قدر مقدار 

تجيبي پاسخ را بهتي بيازش کي ه اس . ک   ر جدول مشخص 

 ر  اس  05/0کوچکتي از  p-valueاس   ر مدل  رج   و  

)تاييد شده( اس . از ويفي چون سطح  Significant مدل نتيج 

اس  و با توج  ب   05/0 اس  و  ر نتيج  آلفا 95/0 اومياان

ي بايد کوچکتي از آلفا باشد ک   ر مدل تاييد شده  pاياک  مقدار

کوچکتي  05/0 اس  و از 0001/0 از کوچ  تي pما مقدار 

 باشد. مي

بياي بيرسي صح  مدل از تس  عد  بيازش نيا استفا ه 

گي    مهاي  ار بو ن عد  بيازش بياي ي  مدل بياناي اين مي

اس  ک  نقاط ب  خوبي اوياف مدل قيار نايفت  و  ر نتيج  

توان از مدل بياي پيشاويي مقا يي متغييهاي تاب  استفا ه نمي

     نمو . 

مدلي کمتي باشد  آن مدل   Lack of  Fitهي چ  عد  بيازش يا

مدل تاييد شده  اراي  7بهتي اس . با توج  ب  جدول شماره 

هاس . باابياين کمتيي نسب  ب  سايي مدل F-Valueمقدار 

 توسط ني  افاار تاييد شده اس .

      کاي .ها استفا ه مي 2R مقا يي بياي بيرسي صح  مدل از

     R-Squared  باشد  90/0ميبوط ب  مدل اس   اگي بالاي

 90/0اگي بالاي  R- Squared  Adjustedشو .  مدل تاييد مي

بالاي   R- Squared  Predictedشو  و اگي باشد مدل تاييد مي

ميبوط ب  اين  R-Squaredشو . عد  باشد مدل تاييد مي 40/0

قابل  و 90/0بدس  آمده يهاي بالاتي از  9922/0پژوهش مقدار 

از تغيييات   % 22/99باشد. اين عد  بياناي آن اس  ک  قبول مي

 -Rمقدار  توان با مدل ارائ  شده توضيح  ا .ها را مي ا ه

Squared  Adjusted   9974/0 هد مدل باشد ک  نشان ميمي 

  R- Squared هد. مقدار ها را پوشش مي ا ه % 74/99

Predicted   11/92 % ي مقدار پيش بياي اش بيشتي ازباشد يهامي 

تهديل شده نسبتي  2Rپيش بياي شده و  2Rاس   مقا يي   40/0

   هاد.ماطقي را نشان مي

پس از انتخاب مها ل   رج   و  ب  عاوان مدل مااسب  تحليل 

نشان  5واريانس آن انجا  شد ک  نتيج  کار  ر جدول شماره 

  غلظ  پياکسيد  pHمي توان اثي  5 ا ه شده اس .  ر جدول 
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هيدروژن  غلض  سولفات اهن و زمان تماس و اثي همامان  و 

  A (pH)عبارت هاي متغيي را بي مياان حذف فال مشاهده کي . 

B (پياکسيدهيدروژن ) C  )سولفات اهن( D مي )زمان تماس( 

  پياکسيد غلظمتغيي مستقل انتخاب شده  7از ميان باشاد  

هيدرژن اثي کمتيي بي پاسخ  اراس  و بياي حذف فال با توج  

 pHمياان تاثيي  5 شماره جدول  رب  تحليل واريانس ارائ  شده 

مهمتيين و تاثيي گذارتيين متغيي اس   همناين از ميان 

کمتيين تاثيي را  BDبيشتيين تاثيي و  CDها بيهمکاش بيهمکاش

 بي پاسخ  ار .

اين پاجيه مي توان مها ل  چاد جمل  اي ميبوط ب  اين  ر انتهاي 

پژوهش را مشاهده نمو . اين مها ل  بياساس فاکتورهاي واقهي 

قابل مشاهده هستاد.  ر اين مها ل  تمامي تي  هاي بکي شده  ر 

-انتخاب مدل مشاهده مي شوند. مها ل  واقهي ب  شيح زيي مي

 باشد.

Response =  

+  36 . 22455 +  30153201 × pH +  4563001  ×  H2O2+ 

1010.58021 ×  FeSO4 + 0.69621 × Time + 4.29375 ×  

pH ×  H2O2 -21.18750 ×  pH ×  FeSO4 + 0.040750 ×  

pH ×  Time + 320.62500 ×  H202 ×  FeSO4 -0. 25250 

×  H2O2 ×  Time – 8.74167×  FeSO4 ×  Time - 

2.39208 ×  pH2 – 19.20804 ×  H2O22 – 17392.76376 

×  FeSO42 – 7.85921E-0.03 ×  Time2 

 

ها اس .  ر ي  خط بياناي نيمال بو ن آزمايش 1نمو ار شماره 

و نا ي  بو ن نقاط ب  خط مستقي   ر اين نمو ار نشان  هاده 

 باشد.توزي  نيمال خطا با ي  مياناين صفي و مقدار ثاب  مي

 

 های آزمایش حذفنرمال بودن داده  9نمودار 

ي اثيبخشي پارامتيهاي موثي بي توان نحوه ر ي   يد کلي مي

نشان  ا .  2ر ي  ماحاي اختلال ماناد نمو ار حذف فال را  

ماحاي اختلال تمامي فاکتورها را  ر نقط  مياني ب  صورت ت  

 هد. واضح اس  ک  هي چ  انحااي خط بيشتي متغييه نمايش مي

اشد.  ر نمو ار ببي فيآياد حذف بيشتي مي اشد  اثي آن فاکتورب

و  pHبيشتي ک  نشان  هاده  Aانحااي خط   2شماره 

باشد. کمتيين انحاا و اثي ميبوط ب  خط گذارتيين فاکتور ميتاثيي

B باشد.يهاي پياکسيد هيدروژن مي 
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 منحنی اختلال برای پارامترهای موثر بر حذف فنل  2نمودار 

 

پياکسيد   و غلظ  pH)الف   ب( تاثيي  3نمو ار شماره 

هيدروژن را بي حذف فال  ر شيايطي ک  مقدار غلض  سولفات 

با   هد.اند  نشان مياهن و زمان تماس ثاب  نا   اشت  شده

 4/3تا  3ب  حدو  5از   pHتوج  ب  نمو ار کانتور آن با کاهش  

ي  حذف مول بي ليت 2/0 تا 5/0و افاايش غلظ  آب اکسيژن  ب  

 رصد خواهد  اش .  ر نمو ار س   3/99فال روند افاايشي تا 

ب بيشتي از آ pHشو  ک  انحااي نمو ار بهدي آن مشاهده مي

بي مياان حذف بيشتي اس .  pHاکسيژن  و  ر نتيج  تاثييگذاري 

ب اکسيژن  ب   ليل نداشتن انحاا آ توان گف  فاکتورهمناين مي

و  pHب  ماظور بيرسي تاثيي   . ار بي تاثيي بو ه اس  ر اين نمو

ان حذف فال  مطابق نمو ار هن بي مياغلظ  سولفات آمقدار 

)الف   ب( غلظ  پياکسيد هيدروژن و زمان تماس  7شماره 

شو  ک   ر تصويي مذکور مشاهده مي ثاب  نا   اشت  شده اند.

هن ات آو افاايش غلظ  سولف 4/3 تا 3ب  حدو   pHبا کاهش 

 رصد  3/99حدو   مولار رصد حذف تا 035/0تا  025/0 تا

افاايش يافت  اس . با توج  ب  انحااها  ر نمو ار س  بهدي آن  و 

فاکتور نشان  ا ه اس  ک  هي  و فاکتور  اراي انحااي زيا  و 

 ليل  pHتاثيي زيا ي بي حذف فال  ارند.با اين حال فاکتور 

 اثي بيشتيي بي مياان حذف  اشت  اس .  انحااي بيشتتي

و زمان تماس را بي حذف  pH)الف   ب( تاثيي  5نمو ار شماره 

فال  ر شيايطي ک  مقدار غلض  سولفات اهن  و غلظ  اب 

 هد. نمو ار کانتور آن اند  نشان مياکسيژن  ثاب  نا   اشت  شده

ن و  ر مدت زما 4/3تا  5/3حدو   pHبياناي اين اس  ک   ر 

باشدک   رصد حذف را  ارا مي  قيق  بيشتيين 30تا  5/22حدو  

بيشتي  pH رصداس . مطابق نمو ار س  بهدي آن انحااي  2/99

نسب  ب  زمان تماس  بي  pHباشد پس تاثيي از زمان تماس مي

 مياان حذف بيشتي اس . 

تاثيي غلظ  آب اکسيژن  وغلظ  )الف   ب(  2نمو ار شماره 

و زمان تماس  pHحذف فال را  ر شيايطي ک   هن بيسولفات آ

 هد. نمو ار کانتور آن بياناي اند  نشان ميثاب  نا   اشت  شده

تا  2/0ن اس  ک  با افاايش همامان غلظ  آب اکسيژن  بين اي

 03/0تا  025/0مولار و افاايش غلظ  سولفات آهن بين  25/0

سشس با افاايش د افاايش يافت   رص 2/99مولار   مياان حذف تا 

مو ار يابد. وبق نهن  رصد حذف کاهش ميغلظ  سولفات آ

Design-Expert® Softw are

R1

R1

Actual Factors

A: PH = 4.00

B: H2O2 = 0.60

C: Feso4 = 0.026

D: time = 30.00

Perturbation

Deviation from Reference Point (Coded Units)

R
1

-2.000 -1.250 -0.500 0.250 1.000

78

84

90

96

102 A

A

B B
C CD

D



 

سمینار شیمی کاربردی ایران دومین
 (2IACS) 

 زنجاندانشگاه  علوم،دانشکده ، 9316شهریور  5-6
 

 
 

 

9 
 
 

 

اي بيشتي هن با  اشتن انحاس  بهدي آن فاکتور سولفات آ

 ب اکسيژن  بو ه اس . تاثييگذارتي از فاکتور آ

ب ب  ماظور بيرسي تاثيي غلظ  آ)الف   ب(  4نمو ار شماره 

غلظ   تماس بي مياان حذف فال  مقداراکسيژن  و زمان 

 را ثاب  نا   اشت  اس . نمو ار کانتور آن pHهن و سولفات آ

ب اکسيان  و زمان تماس بياناي اين اس  ک  با افاايش غلظ  آ

 5/22کاد و  ر زمان بين پيدا مي  رصد حذف آن روند افاايشي

 رصد  مول بي ليتي 2/0 قيق  و غلظ  آب اکسيژن  ب   30تا 

 ار س  بهدي آن زمان ب   ليل مي رسد. وبق نمو 14/99ب  حذف 

  روي  رصد حذف فال  ار . اشتن انحااي بيشتي تاثيي بيشتيي بي

هن و تاثيي مقدار غلظ  سولفات آ)الف   ب(  9نمو ار شماره 

ب اکسيژن  ا بي حذف فال  ر شيايطي ک  غلظ  آزمان تماس ر

 هد. وبق نمو ار کانتور اند  نشان ميثاب  نا   اشت  شده pHو 

 قيق  و غلظ   30تا  5/22ا افاايش زمان تماس ب  حدو  ب

 رصد  مول بي ليتي   03/0تا  025/0سولفات آهن ب  حدو  

انحاا  ر نمو ار س  بهدي تاثيي هي  يابد.افاايش مي 4/94حذف تا 

وور ک   ر اين  هد. همانکدا  از متغيييها را بي پاسخ نشان مي

هن  اراي غلظ  سولفات آشو   مو ار س  بهدي مشاهده مين

باشد پس غلظ  نسب  ب  زمان تماس ميانحااي بيشتيي 

هن فاکتور تاثييگذارتيي نسب  ب  زمان تماس اس  و سولفات آ

  ر نتيج  بي پاسخ نيا تاثيي بيشتيي  ار . 

 گیرینتیجه
 ر اين پژوهش از روش سطح پاسخ بي مبااي وياحي ميکب 

 pHهاي مستقل از جمل      جه  ارزيابي متغييي CCDميکاي 

هن  و زمان تماس سولفات آ  غلظ   پياکسيد هيدروژن غلظ 

بي عملکي  پاسخ ) رصد حذف فال( استفا ه شد. اين روش ي  

ها  تهيين تاثيي روش رياضي وياحي آزمايشات  ساخ  مدل

هاي مور  چادين فاکتور و جستجوي شيايط بهيا  بياي پاسخ

غلظ     pH=3ياي حذف فال  ر نياز اس . بهتيين شيايط ب

 035/0هن غلظ  سولفات آ مول بي ليتي   5/0 نپياکسيد هيدروژ

 رصد  س   9/99  قيق  ب  مقدار 30مول بي ليتي و زمان تماس 

بيشتيين تاثيي را  pHفاکتور مور  بيرسي  فاکتور  7آمد. از بين 

  اشت  و کمتيين تاثيي ميبوط ب  فاکتور پياکسيد هيدروژن بو ه

اس . سشس با محاسب  شاخص  ق  بدس  آمده اس  ک  

  غلظهن و زمان بيشتيين اثي متقابل و سولفات آفاکتور غلظ  

 پياکسيد هيدروژن و زمان کمتيين اثي متقابل را  ارند. 
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 های مختلفهای آماری مربوط به مدل: داده3 جدول

 

 

 : نمایی از پنجره ی خلاصه ی عدم تناسب ومدل پیشنهاد شده توسط نرم افزار4 جدول
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 حذف فنل: تحلیل واریانس مدل درجه دوم انتخاب شده برای 5جدول
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 )الف( 3نمودار 
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 )ب( 3  نمودار

 

 )ب( 4  نمودار

 

 )ب( 5  نمودار
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Removal of phenol from Synthetic waste water by Fenton oxidation Method  

with response surface experimental design 

Jalil Ebrahimi Askari, Mina Hosseini Sabzevari 

 

Abstract:  

The purpose of this study was removal of phenol from synthetic waste water by fenton 

oxidation method using Response Surface Method and Central Composite Design methods. 

The batch experiment was conducted to evaluate the effects of independent variables such as 

pH، Hydrogen peroxide concentration ،iron(III)sulfate concentration, and contact time. For 

the experiment, Response Surface and Central Composite Design methods were applied to 

evaluate the effects of these variables. Analysis of variance (ANOVA) was used for statistical 

analysis. The optimum conditions for Removal of phenol were pH= 3, Hydrogen peroxide 

concentration= 0.5mol/l, iron(III)sulfate concentration = 0.035mol/l and contact time= 30 min 

that was obtained 99.9 percent. The verified model is Quadratic and R-squared value of this 

Study was obtained to be 0.9926, The R-Squared Adjusted was obtained to be 0.9847 and The 

Squared predicted R was obtained to be 0.9611 

 

Keywords: Phenol, Fenton oxidation, Hydrogen peroxide, Response surface method, Central 

Composite Design.  
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 مقدمه -1
رشد سریع صنعت، فلزات سنگین بیش از اندازه وارد  دلیلبه 

اند که این امر تبدیل به یک نگرانی جهانی شده محیط زیست شده

های زیست محیطی فلزات سنگین از جمله آلاینده .]1[است

-مواجهه انسان با آنها از طریق آب و مواد غذایی، میهستند که 

، (VI)کروم های مزمن و خطرناکی ایجاد کند. تواند مسمومیت

های سخت و جزء گروه مواد سرطان یکی از اکسیدان

های دفع نادرست در کروم از طریق نشت یا روش. ] 2و3[زاست

و کروم  (IIIی کروم )و به دو حالت اکسید شدهشده محیط رها 

(VIیافت می ) .زا بودن کرومسازمان جهانی بهداشت سرطان شود 

(VI) حداکثر مجاز توصیه شده برای انسان تایید کرده است. را در 

در آب آشامیدنی توسط موسسه استاندارد و تحقیقات  این یون

ع . منابتعیین شده استمیلی گرم در لیتر  11/1صنعتی ایران، 

عمدتا شامل کارخانجات آلیاژی ( VI)وم صنعتی تولید کننده کر

و ساخت فولاد، شستشوی فلزات، آبکاری، دباغی، چرم و سنتز 

در فاضلاب به  معمولا( VI)باشد. کروم رنگدانه و رنگرزی می

2-) های کروماتفرم آنیون
4CrO )2-) کروماتدی و

7O2Cr) 

 معمولی رسوب هایوجود داشته و به راحتی با استفاده از روش

 .]4و5[کندنمی

ن در آآنیلین/گرافن اکسید و بررسی کارایی پلینانوکامپوزیت  تهیه و مشخصه یابی

 های آبی( از محیطVIحذف کروم )

 مهسا شمسی ، 1*سید رضا نبوی

 بابلسر، دانشگاه مازندران، گروه شیمی کاربردی -1

تلف مخهای ای را به عنوان یک جاذب جدید برای حذف انواع آلایندههای آن توجه گستردهگرافن اکسید و کامپوزیت چکیده:
رجای آنیلین آنیلین/گرافن اکسید به روش پلیمریزاسیون د. در این پژوهش،  ابتدا نانوکامپوزیت پلیاندفلزات سنگین به خود جلب کرده

( از محیط آبی، مورد ارزیابی قرار گرفت. VIهای گرافن اکسید تهیه شد. در ادامه کارایی آن در حذف کروم )در حضور نانو ورقه
و  (GO)، گرافن اکسید(PANI) آنیلینجهت بررسی ساختار شیمیایی پلی( FTIR) یف بین فروسرخ تبدیل فوریهط هایآزمون

 نانوکامپوزیت( جهت بررسی خواص حرارتی  TGAو آنالیز وزن سنجی حرارتی ) (PANI/GO)آنیلین/گرافن اکسیدنانوکامپوزیت پلی
 S/mو  S/m 115/3به ترتیب مقادیر  PANI/GOو نانوکامپوزیت  PANIو برای  GO S/m 381/1برای هدایت الکتریکی  استفاده گردید.

باشد. به خالص می PANIبسیار سریعتر از  PANI/GOبدست آمد. مطالعات اثر زمان تماس نشان داد که سنتیک جذب در  113/6
مطالعات سنتیکی نشان داد که فرآیند حذف باشد. درصد می 63/79( تا VIقادر به حذف کروم ) PANI/GOطوریکه نانوکامپوزیت 

 .کند، از مدل سنتیکی شبه مرتبه دوم پیروی میPANI/GOتوسط نانوکامپوزیت 

 (، جذب سطحیVIآنیلین، گرافن اکسید، کروم )نانوکامپوزیت، پلی  واژه های کلیدی:

 srnabavi@umz.ac.ir :نويسنده مسئول٭
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 مقرون روش جذب سطحی به دلیل کارایی و کاربرد آسان،

ای هدر سال جاذب و راندمان بالا، یایاح یتبه صرفه بودن، قابل

ا، هدر مقایسه با سایر روشتوجه زیادی قرار گرفته و اخیر مورد 

 .]6و9[باشدمی (VIکروم )ی برای حذف ترروش مؤثر

نتز در توانایی س سنتز آسان،ی کم، آنیلین به علت هزینهپلی

پایداری محیطی بالا و شیمی اکسایش کاهش های بزرگ، مقیاس

 طالعهمترین پلیمرهای رسانای مورد یکی از گسترده جالب توجه،

فرم ) 1آنیلینپرنیگرحالت اکسیداسیون آنیلین به سه پلیباشد. می

و فرم نیمه اکسید شده( ) 2امرالدین، کاملا اکسید شده(

( وجود دارد، که تنها فرم فرم کاملا کاهش یافته) 3لکوامرالدین

 .باشدیم آنیلینمهمترین حالت پلیهادی الکتریسیته و  امرالدین،

 ، لذارا دارد (IIIبه کروم ) (VI)کاهش کروم  تواناییآنیلین پلی

وه . به علادهداز خود نشان میکروم ظرفیت حذف بالایی را برای 

های فعال را برای مکانایمید، های آمینوگروهبه علت داشتن 

به منظور بهبود خواص  .]8[ندکفراهم می( III)کروم جذب 

ربنی و های کلولهین از نانو مواد کربنی نظیر نانوآنیلجذبی پلی

 .]7-12[گرافن، در بافت پلیمرها استفاده شده است

موادهای کربنی خود به تنهایی نیز به علت مساحت این نانو

های قوی برای فلزات های عاملی، جاذبسطح بالا و وجود گروه

گرافن آلوتروپ دوبعدی کربن است  شوند.سنگین محسوب می

ود ساختارهای دوبعدی خه علت خصوصیات منحصر به فرد نانوو ب

از جمله: مساحت سطح ویژه بزرگ، رسانندگی بالا و پایداری 

های تعالی در باف های به عنوان یک پرکنندعالی به طور گسترده

مقایسه  ید گرافن درهزینه تول اند.پلیمری مورد بررسی قرارگرفته

های کربنی کم است، بنابراین در جامعه علمی در موادبا سایر نانو

های مختلف از جمله اصلاح سطح گرافن پیشرفت بررسی جنبه

د اکسی گرافن های صفحهنانو  ها،ذبجا بیندر اند. زیادی داشته

 ، به علت حضور چندین گروهباشدیک گرافن اصلاح شده میکه 

عاملی در سطح خود برای جذب سطحی بسیار مفید و مؤثر عمل 

 .]9[کندمی

                                                                                                                                                                  
1 Pernigraniline base (PB) 
2 Emeraldine base (EB) 
3 Leucoemeraldine base (LB) 
4 Olad 

-را توسط فرم Cr(VI)، بازده و سنتیک حذف 5نبویو  4اولاد

ای هآنیلین از جمله فیلم و پودر آن، در حالتهای مختلف پلی

رم قرار دادند و بیان کردند که فاکسیداسیون مختلف مورد مطالعه 

-و همکارانش، پلی 6. ژانگ]13[آنیلین مؤثرتر استپودر پلی

 ذباسید را سنتز و حداکثر میزان جشده با سولفوریکآنیلین دوپه

و همکارانش،  9فرل. ]14[ارائه دادند mg/g 97/75را  (VI)کروم 

. پرداختند (VI)آنیلین به منظور احیای کروم به بررسی فیلم پلی

کروم  یایرد مطلوبی در احآنیلین عملککه فیلم پلی نتایج نشان داد

محققان با  .]15[دارد و ضخامت فیلم تأثیری بر راندمان آن ندارد

ای هبررسی حذف سرب و آرسنیک با استفاده از نانوهیبرید

 منگنز، مشاهده کردند که گرافن آهن و اکسیداکسید  گرافن

ای آبی هدر حذف فلزات سنگین از محلول اکسید کارایی بالایی

د ای را سنتز کردنو همکاران، گرافن سولفونه شده 8سی .]16[دارد

تری های جذب بیشاکسید، مکانکه در مقایسه با گرافن وگرافن

 .]19[نشان داده است فلزات سنگینرا برای جذب انواع مختلف 

 ن اکسید باآنیلین/گرافدر این تحقیق، ابتدا نانوکامپوزیت پلی

هیه های گرافن اکسید تپلیمریزاسیون آنیلین در حضور نانوورقه

 TGAو  FTIRهای شد. سپس مشخصه یابی آن توسط روش

( توسط آن مورد VIانجام شد، و در نهایت آزمایش حذف کروم )

 مطالعه قرار گرفت.
 

 بخش تجربی -2

 مواد اولیه1-2
 سولفوریک غلیظپودر گرافیت )شرکت مرک(، اسید 

)شرکت  39% یدکلر یداسشرکت مرک(، ) 75-79تجاری %

 آب، (شرکت مرک) یتراتن یمسد، پرمنگنات یمپتاسمرک(، 

-شرکت آلدریچ) 77% یلینآن، یژنهاکس آب، رمقط آب، یونیزهد

)شرکت مرک(،  سولفات یپراکسو د یومآمون، (شده یرتقط

 )شرکت مرک( %25 یاکآمون، )شرکت مرک( متانول

5 Nabavi 
6 Zhang 
7 Farrell 
8 Si 
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 هادستگاه 2-2
، سانتریفیوژ مدل Unico-4802دستگاه اسپکتروفوتومتر مدل 

RST32 اولتراسونیک مدل ،DT31H  با توانW 241/31 ،pH  متر

، همزن CPA3235مدل ، ترازوی دیجیتالی Knick-766مدل 

، دستگاه RET B، همزن مغناطیسی مدل KQPS.22مکانیکی مدل 

مدل  FTIR، ایروش چهار نقطه اندازه گیری هدایت الکتریکی

Vector22 آون مدل ،D91107 ،TGA  مدلSTA 504 

 

 (GO) گرافن اکسید سنتز 3-2
رت هامر به صواصلاح شده گرافن اکسید با استفاده از روش 

 یکسولفور یداس ml67 به یتپودر گراف gr3د: گردیزیر تهیه 

 یمسد gr5/1سپس  ،شداضافه  یخقرارگرفته در حمام  یظغل

همزده  یخدر حمام  یقهدق 31به محلول اضافه و به مدت  یتراتن

 همراه با همزدنپتاسیم پرمنگنات  gr7دقیقه  31بعد از گذشت . شد

رنگ محلول از سیاه در این مرحله  اضافه شد. به آرامی به محلول 

 9سبز لجنی تغییر پیدا کرد. محلول در دمای اتاق به مدت -به زرد

ن مرحله رنگ محلول به سیاه تغییر رنگ ساعت همزده شد. در ای

پتاسیم پرمنگنات اضافه طی یک ساعت به  gr7داد. در ادامه 

آرامی به محلول قرار گرفته در دمای اتاق اضافه و مخلوط غلیظ 

ساعت در دمای  12محلول به مدت ی ایجاد گردید. و چسبناک

 ای روشن تغییر پیدا کرد.اتاق همزده شد و رنگ آن به قهوه

ml411 ساعت همراه با 1امی طی آب دیونیزه سرد شده به آر

-ای روشن به قرمزمحلول اضافه گردید. محلول از قهوههمزدن به 

آب  ml 6بعد از گذشت نیم ساعت  ای تغییر رنگ داد.قهوه

-های اکسیژنه برای کاهش یون
4MnO  24باقی مانده اضافه و 

سانتریفیوژ رنگ بدست آمده، زرد ساعت همزده شد. محلول 

 pHبا آب دیونیزه برای رسیدن به گردید. سپس رسوب حاصل 

ساعت  24خنثی شسته شد. در آخر رسوب بدست آمده به مدت 

کاملا خشک و به تا گرفت درجه قرار  41آون تحت دمای  در

 .]18[ (1)شکلصورت پودری درآمد

 

  

 

 گرافن اکسید تهیه شده از روش هامر اصلاح شده -9شکل

 

 (PANIآنیلین )سنتز پلی 4-2

ml21 با  تقطیر شده آنیلینml13/13  هیدروکلرید اسیدM9/1 

برای  د.شرسانده  ml251و به وسیله آب مقطر به حجم  مخلوط

 آمونیوم پروکسو دی سولفات g6/45، نیز ساخت محلول آغازگر

و به وسیله آب  مخلوط M9/1هیدروکلرید اسید  ml13/13با 

 .دشو در دمای زیر صفر نگه داشته رسانده  ml251مقطر به حجم 

و در حمام یخ و  شد درون ظرف مورد نظر ریخته، آنیلینمحلول 

د. یرس گرادآن به زیر صفر درجه سانتی تا دمای نمک قرار گرفت

ای همراه محلول آغازگر تهیه شده به آرامی و قطره در این لحظه

و رنگ  یدگردساعت به محلول اضافه  3با همزدن به مدت 

لول پس از اتمام آغازگر، مح کرد. پیدامخلوط به سبز تیره تغییر 

توسط خلاء  و سپس به مدت نیم ساعت در دمای اتاق همزده شد

شدن  ترتا روشن چندین بار با آب دیونیزه حاصل و رسوب صاف

جمع آوری و به مدت  . رسوبدشستشو داده ش محلول زیر صافی

 .]17[گردیددرجه سانتی گراد خشک  41ساعت تحت دمای  24

از رسوبات خشک  gr11آنیلین حاصل، برای آندوپه کردن پلی

د و برای بدست یگرداضافه  M9/1آمونیاک  ml251شده، به 

ساعت توسط همزن مکانیکی  2آوردن محصولی خنثی به مدت 

و رسوبات ء صاف تحت شرایط خلامحلول  سپس د.همزده ش

شو سنش تر شدن محلول زیر صافیتا روشن بار با آب مقطر چندین
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درجه سانتی گراد خشک  61ساعت تحت دمای  2به مدت و 

  د.شدن

آنیلین از پودر پلی g2مقدار  آنیلین،پلی برای دوپه کردن

 3اضافه و به مدت  M1هیدروکلرید اسید  ml211آندوپه شده، به 

ر دمای اتاق همزده شد. سپس محلول همراه با خلاء ساعت د

 24و به مدت  شو( شستml151با متانول ) و رسوب حاصلصاف 

 (2)شکلددرجه سانتی گراد خشک گردی 41حت دمای ساعت ت

 .]21و21[

 

 

 

 آنیلین سنتزیپلی -2شکل

 

 (PANI/GO) سنتز نانوکامپوزیت 5-2
 M1 یداس یدروکلریده ml151به  یدگرافن اکس g5/1مقدار 

به  GO یش)افزا شداضافه  یک،قرار گرفته در حمام اولتراسون

د(. محلول به مدت یبه طول انجام یقهدق 15منظور پخش شدن مؤثر 

 رفت،گقرار  یکدر حمام اولتراسون به طور متناوب یگرد یقهدق 45

( ml78/1) یلینمونومر آن g1از حمام درآورده و  سپس محلول را

شدت همزده به  اتاق یدر دما یقهدق 31فه و به مدت به آن اضا

 .شد

ظرف مورد نظر ریخته محلول گرافن اکسید و آنیلین درون 

آن به زیر صفر  تا دمای گرفتدر حمام یخ و نمک قرار و شد 

رجه ه زیر صفر دد. وقتی که دمای محلول بیرسدرجه سانتی گراد 

ی ابه آرامی و قطره سانتی گراد رسید، محلول آغازگر تهیه شده

اضافه و آنیلین  GO محلولساعت به  3همراه با همزدن به مدت 

از اتمام  پس .کرد پیدا، رنگ مخلوط به سبز تیره تغییر گردید

 د.زده شهمبه مدت یک شب در دمای اتاق  آغازگر، محلول

د. ششستشو داده  یونیزهو با آب د یفیوژسانترحاصل محلول 

 41 یساعت تحت دما 24و به مدت  یآوررسوب حاصل جمع

 گردید.گراد خشک  یدرجه سانت

ه ب تمام رسوبات بدست آمدهبرای آندوپه کردن کامپوزیت، 

ml251 یاکآمون M9/1  بدست آوردن  یو برا گردیداضافه

همزده  یکیساعت توسط همزن مکان 2به مدت  یخنث یمحصول

بار  نیصاف و رسوبات چند تحت شرایط خلاءسپس محلول  .شد

 .تر شدن محلول زیر صافی شستشو داده شدندتا روشنبا آب مقطر 

گراد  یدرجه سانت 61 دمای تحت ساعت 2 مدت به رسوبات

 .شدندخشک 

 تیتمام پودر حاصل از کامپوزبرای دوپه کردن کامپوزیت 

 3اضافه و به مدت  M1 یداس یدروکلریده ml211آندوپه شده، به 

سپس محلول همراه با خلاء  .دشهمزده  اتاق یساعت در دما

و در شدند شو داده ( شستml151صاف و رسوبات با متانول )

گراد  یدرجه سانت 41 یساعت تحت دما 24مدت  به یتنها

 (.3گردیدند)شکل خشک

 

 
 آنیلین/گرافن اکسیدپلیامپوزیت کنانو -3شکل 

 نتایج و بحث -3

 FTIRمطالعات  1-3

، GO مربوط به FTIR هایطیف به ترتیب 3(a-c)شکل 

PANIنانوکامپوزیت و PANI/GO فراوانی  دهد.را نشان می
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 هایاست. پیک GOدار از مشخصه های عاملی اکسیژنگروه

cm- 1193و  1631، 1384، 3112، 1151 اعداد موجیموجود در 

 H-Oکششی،  OH-Cارتعاشی کششی،  C-O-C به به ترتیب 1

–کششی ارتعاشی از گروه  C=Oکششی و  C-OH ،C=Cگروه 

COOH پیک پهن و شدید مربوط به  شوند.مربوط میO-H 

 دارای GOدهد که نشان می cm 3411-1کششی ارتعاشی در 

باشد. های آب جذب شده در سطح میمولکولمقدار زیادی 

 C=Cحتی گروه  های عاملی شامل اکسیژن،وجود این گروه

برای  .]22و23[اندیید کردهتبدیل گرافیت به گرافن اکسید را تا

PANI  کشش حلقه به مربوط های جذب قوی پیکخالص

 یهاحلقهو  cm 1568-1( ظاهر شده در C=Nینونویید )کو

. پیک مشهود است cm 1482-1( ظاهر شده در C-C) یدیبنزوئ

کششی آمین آروماتیک  N-Cبه مربوط  cm 1278-1ظاهر شده در 

ی خمشی آروماتیک در صفحه در محدوده H-Cنوع دوم است. 
1-cm 1138  وH-C  خمشی آروماتیک بیرون از صفحه در

، طیف  c3شکل  با توجه به اند. ظاهر شده cm 811-1ی محدوده

FTIR کامپوزیت نانوPANI/GO  تقریبا شبیه به طیفPANI 

های جذبی گروه آمید برای باشد. پیک( میb3)شکل

مشاهده شده است، که این  cm 6561-1 کامپوزیت درنانو

های و گروه GOهای اسیدی کربوکسیلیک آمیداسیون بین گروه

ای ههمچنین پیک جذبی گروه .دهدآمینو در آنیلین را نشان می

C=O  1از-cm 1931  1به-cm 1943 پیک اندداشته 1انتقال قرمز .

در  cm 1411-1ی به محدوده، PANIدر  cm 1568-1در 

 GOبین  برهمکنش. ]5و24[انتقال پیدا کرده استنوکامپوزیت نا

ای الکترواستاتیکی، پیوندههای ترکیبی از برهمکنش PANIو 

شمایی  4. شکل ]25[باشدمی ᴨ-ᴨهای هیدروژنی و برهمکنش

 دهد.نشان میرا ها از این برهمکنش

 

                                                                                                                                                                  
1 Red shift 

 TGAمطالعات  2-3
 از آنالیزهای تهیه شده، نمونهجهت بررسی خواص حرارتی 

TGA ی دمایی در بازهC0 611-25  1و با سرعت-min  .C0 11 

، GOهای مربوط به نمونه TGA، نمودار 5استفاده شد. شکل 

PANI  و نانوکامپوزیتPANI/GO دهد. کاهش وزن را نشان می

، مربوط C0 151-51ی در محدوه GOابتدایی مشاهده شده برای 

باشد. در میهای آن به تبخیر آب موجود در سطح و بین لایه

-، تغییرات مربوط به از دست دادن گروهC0 311-211ی محدوه

-، مربوط به از دست دادن گروهC0 511-311های اپوکسید و در 

، C0 511باشند. در بالای    های کربوکسیل و هیدروکسیل می

کاهش وزن در ارتباط با کربن ناپایدار باقی مانده در ساختار و 

داری همچون کتون در ساختار اکسیژنهای عاملی تجزیه گروه

 .]26-28[باشدمی 2COو  COاصلی، برای تولید 

ی (، کاهش وزن تدریجی تا محدودهb 5خالص ) PANIبرای 

Cدمایی 
ₒ 111 زدایی آن رخ داده است. به علت آبزدایی و پروتون

دهد و ،  پایداری حرارتی پلیمر را نشان میC0 251-111ناحیه 

، به علت تجزیه C0 611-251پس از آن کاهش وزن پیوسته در 

 .]27و31[پلیمر رخ داده است

(، کاهش وزن تدریجی تا c 5) PANI/GOدر نانوکامپوزیت 

Cی دمایی محدوده
ₒ111  به علت از دست دادن رطوبت ایجاد

دار های عاملی اکسیژن، گروهC0 311-111شده است. سپس در 

ز یابند و بعد ااز ساختار نانوکامپوزیت کاهش می GO موجود در

C0 311 ،PANI کنددر نانوکامپوزیت شروع به تجزیه می       

توان گفت که نانوکامپوزیت باتوجه به شکل می .]33-31[

 پایداری حرارتی مناسبی دارد.
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 PANI/GO (c)و نانوکامپوزیت  FTIR GO (a) ،PANI (b)های طیف -3شکل

 

 ]25[آنیلین برای تشکیل نانوکامپوزیتهای پیشنهادی برای ترکیب شدن گرافن اکسید با پلیحالت -4کلش

] 
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و  GO (a) ،PANI (b) برای سه نمونه TGAهای منحنی -5شکل 

 PANI/GO (c)نانوکامپوزیت 

 

 الکتریکی مطالعات هدایت 3-3
و  هابرای تعیین میزان هدایت الکتریکی هریک از نمونه

مقایسه آنها باهم، هدایت آنها با استفاده از دستگاه هدایت سنج 

ه ب اندازه گیری و ثبت شد. به این صورت که نمونه های مورد نظر

صورت قرص تهیه شدند، سپس با اعمال جریان و ثبت ولتاژ 

 خروجی، مقدار هدایت با استفاده از فرمول زیر محاسبه شد:

 

𝛔 =
𝐋𝐧𝟐

𝟑. 𝟏𝟒(𝐝)
.

𝐈

𝐕
                                                               (𝟏) 

 

عمالی میزان جریان ا cm3/1 ،Iقطر قرص برابر با  dدر این رابطه 

مقدار ولتاژ خوانده شده از دستگاه  Vو   mAبه دستگاه بر حسب 

 باشد.می mVبرحسب 

محاسبه شد و همچنین  S/m 381/1، هدایت کم GOبرای 

 S/mبه ترتیب مقادیر  PANI/GOو نانوکامپوزیت  PANIبرای 

ت هدای بدست آمد. این نتایج نشان دادند که S/m 113/6و  115/3

افزایش  PANIو یا  GOپوزیت در مقایسه با الکتریکی نانوکام

این افزایش قابل توجه در هدایت نانوکامپوزیت،  یافته است.

 GO بین ساختمان پلیمر با صفحات ᴨ-ᴨممکن است به انباشتگی 

مرتبط باشد. علاوه بر این، پلیمریزاسیون روی سطح و منافذ 

کند، که چرخش ساختمان پلیمری را محدود می GOصفحات 

 .]34[کندنقش مهمی را در بهبود هدایت ایفا می این

 

 (VIجذب کروم )مطالعات  4-3
د های استانداررای رسم نمودار کالیبراسیون، ابتدا محلولب

ppm 111-5  از محلول دی کرومات پتاسیم تهیه شدند و طول

 nm 5/351، درUV-VISی آنها با استفاده از دستگاه موج بیشینه

کالیبراسیون رسم شده با استفاده از  نمودار 9ثبت شد. شکل

دهد. با توجه به شکل، نمودار های استاندارد را نشان میمحلول

( است. بالا بودن این 7775/1دارای ضریب همبستگی بالایی )

ی غلظت در محدوده-ی رفتار خطی جذبکمیت نشان دهنده

 ذکر شده است.

 

ای هغلظت نمودار کالیبراسیون دی کرومات پتاسیم در -6شکل

 مختلف

 

 اثر زمان تماس 1-4-3
، PANI/GOو  PANIوابسته به زمان برای ( VI)جذب کروم 

دی  ppm 111محلول  ml 111در جاذب  mg 51با افزایش 

 min، در دمای محیط و زمان همزدن  pH = 3کرومات پتاسیم در 

مورد مطالعه قرار ( محاسبه و 2، با استفاده از معادله )121-1

 گرفت.

 

𝐪𝐭 =  
( 𝐂𝟎 − 𝐂𝐭 ) 𝐕

𝐦
                                                          (𝟐) 
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، t زمان مقدار کروم جذب شده در tq  (mg/g)در این معادله،

(mg/l)0C  ،غلظت اولیه محلول کروم(mg/l) tC  غلظت محلول

جرم  m(g)حجم اولیه محلول کروم و  V(L)، کروم در هر لحظه

 باشند.جاذب می

سنتیک شود، مشاهده می 9شکل همانطور که در نمودار

و  خالص است PANIبسیار سریعتر از  PANI/GOجذب در 

د، ب کمتر باشجذزودتر به تعادل رسیده است. هرچه زمان تعادل 

. نتایج تجربی هم به ]5[تری خواهد داشتجاذب عملکرد مطلوب

 نانوکامپوزیت عملکرد مطلوبتری دارد.دهند که خوبی نشان می

 121زمان بهینه به منظور جداسازی کروم برای نانوکامپوزیت 

یقه اول در چند دق البته بخش قابل توجهی از کروم باشد،دقیقه می

 شودجدا می

 
زمان جذب برای یون کروم شش  -نمودار ظرفیت جذب -7شکل

 PANI/GOو  PANIظرفیتی توسط 
 

از محلول دی ( VI)روم حذف یون کمیزان در این راستا 

کرومات پتاسیم، تحت شرایط ذکر شده در آزمایشات زمان 

نیز مورد  PANI/GOو نانوکامپوزیت  PANIتماس، توسط 

 مطالعه قرار گرفت.

PANI  خالص بعد از گذشتmin121  تنها قادر است یون

درصد حذف کند در حالی که نانوکامپوزیت  6/24کروم را 

PANI/GO توانسته بعد از گذشت ،min121  یون کروم را به

ی حذف درصد حذف کند. این نتایج نشان دهنده 63/79میزان 

 باشد.توسط نانوکامپوزیت می( VI)کروم موفقیت آمیز 

( در محیط، مکانیسم حذف IIIبا توجه به حضور کروم )

آنیلین ترکیبی از جذب سطحی و احیای کروم کروم توسط پلی

( را احیا کرده و به کروم VIبخشی از کروم ) PANIباشد. می

(IIIتبدیل نموده ) (3)رابطه ( و سپس کرومIII( و کروم )VI)  احیا

های . جذب سطحی به دلیل وجود سایتشوندمیجذب نشده 

گیرد. این نیتروژن به آنیلین صورت می( در پلیNH-نیتروژن )

 (VIبار مثبت کروم ) تواند بامی 3P2Sدلیل داشتن الکترون در مدار 

( پیوندهای ضعیف برقرار کرده و آنها را جذب IIIو کروم )

 .]13[کند

 
𝐂𝐫𝟐𝐎𝟕

−𝟐 + 𝟏𝟒𝐇+ +  𝟔𝐞 → 𝟐𝐂𝐫+𝟑 + 𝟕𝐇𝟐𝐎              (𝟑) 

 

 مطالعات سنتیکی 2-4-3
های تجربی مربوط به جذب سطحی مواد بر جهت تطابق داده

( و شبه 4درجه اول )رابطهدو مدل سنتیکی شبه ها، روی جاذب

مورد مطاله قرار گرفت، که به ترتیب از روابط ( 5درجه دوم )رابطه

 :]35و36[شوندبیان میزیر 

 
𝐋𝐧 ( 𝐪𝐞 − 𝐪𝐭 ) = 𝐋𝐧 𝐪𝐞 −  𝐤𝟏𝐭                                      (𝟒) 

 
𝐭

𝐪𝐭

=  
𝟏

𝐪𝐞
𝟐 𝐤𝟐

+  
𝐭

𝐪𝐞

                                                             (𝟓) 

 

(mg/g)tq  مقدار کروم جذب شده در زمانt ،(mg/g)eq 

ثابت سرعت  min1k)-1(مقدار کروم جذب شده در زمان تعادل، 

ثابت سرعت شبه مرتبه دوم   min1 -(g mg2k-1(شبه مرتبه اول و

های سنتیکی بدست ترتیب مدل، به 11و  11های باشند. شکلمی

د. کننی شبه درجه اول و شبه درجه دوم را بررسی میآمده

ارائه  1همچنین پارامترهای بدست آمده از این معادلات در جدول 

 شده اند.

ی هاتوان گفت که دادههای بدست آمده، میبا توجه به داده

 قتری با مدل سنتیکی شبه درجه دوم تطبیتجربی به طور مناسب

 اند.یافته
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مطالعات سنتیکی برای جذب کروم شش ظرفیتی توسط  – 9جدول 

PANI  وPANI/GO 

  سنتیک شبه مرتبه اول سنتیک شبه مرتبه دوم

2R 
2K eq 

2R 
1K eq 

7816/1 ×19/1 
3-11 

76/81 7831/1 1126/1 14/141 PANI 

777/1 ×41/2 
3-11 

18/214 8739/1 1317/1 82/68 PANI/GO 

 

 
 مدل سنتیکی شبه درجه اول  -8شکل

 

 
 مدل سنتیکی شبه درجه دوم  -1شکل

 

 گیرینتیجه -4

با استفاده از  PANI/GOدر این پژوهش، نانوکامپوزیت 

تهیه شد و به منظور حذف  GOپلیمریزاسیون آنیلین در حضور 

نشان  FTIR( از محیط آبی استفاده گردید. مطالعات VIکروم )

در  PANIو  GOهای عاملی گروههای بین داد که برهمکنش

نشان داد که  TGAساختار نانوکامپوزیت وجود دارد. مطالعات 

نانوکامپوزیت از پایداری حرارتی مناسبی برخوردار است. حضور 

، سبب افزایش هدایت الکتریکی نانوکامپوزیت GOهای نانوورقه

PANI/GO  شده به طوریکه هدایت الکتریکی بالاتری نسبت به

PANI دا( رد. همچنین مطالعات حذف کرومVI نشان داد که )

( از محیط VIدرصد از کروم ) 63/79نانوکامپوزیت قابلیت حذف 

 هایتواند به عنوان یک جاذب قوی در فرآیندآبی را دارد و می

 تصفیه فاضلاب مدنظر قرار گیرد.
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Preparation and Characterization of Polyaniline/Graphene Oxide 

Nanocomposite and Assesment of its Efficiency Removal of Chromium (VI) 

from Aqueous Media 

Seyyed Reza Nabavi a*, Mahsa Shamsi 
a Department of Applied Chemistry, University of Mazandaran, Babolsa, Iran 

 

Abstract:  

Graphene oxide (GO) and its composites have attracted widespread attention as a new 

absorbent to remove various pollutants of heavy metals from aqueous media. In this research, 

Polyaniline/Graphene Oxide (PANI/GO) was prepared by in situ polymerization of aniline in  

presence of GO nanosheets. Then the efficiency of prepared nanocomposite was assessed for 

removal of chromium (VI). Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) was used to 

investigate the chemical structure of PANI, GO and PANI/GO and Thermal Gravimetric 

Analysis (TGA) was applied to study the thermal properties of prepared materials. The 

electrical conductivity was measured for GO, PANI and PANI/GO nanocomposite. The 

corresponding values were 0/380 S/m, 3/005 S/m and 6/113 S/m for GO, PANI and PANI/GO 

respectively. effects of contact time showed that the kinetic absorption in PANI/GO is much 

faster than pure PANI. As the PANI/GO nanocomposite is able to remove chromium (VI) up 

to 97.63%. Kinetic studies showed that removal of Cr (VI) by PANI/GO nanocomposite 

follows pseudo-second-order kinetic model. 

 

Keywords: Nanocomposites, polyaniline, graphene oxide, chromium (VI), Adsorption 

*Corresponding author: srnabavi@umz.ac.ir 
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 مقدمه
پلیمرها در یک محلول از  بین هایکه برهمکنشهنگامی 

های بین پلیمری حلال فزونتر باشد، کمپلکس -برهمکنش پلیمر

های بین پلیمری ازطریق تشکیل خواهند شد. کمپلکس

طریق نیروهای  برهمکنش بین مولکولی از دو پلیمر مجزا )از

شوند. این ترکیب بدست آمده معمولا پیوندی ثانویه( تشکیل می

شود. به همین خاطر به صورت رسوب در محلول ظاهر می

تشکیل رسوبات در مخلوط دو یا چند محلول پلیمری بیانگر 

وجود واکنش بین پلیمری قویست. مطالعه فرآیند های تشکیل 

-جدید برای کمپلکس کمپلکس برای پیدا کردن کاربرد های

های جدید بعنوان موادی که خاصیت های فیزیکی و شیمیایی و 

دهند، عاملی ویژه و متفاوت با پلیمرهای اولیه را از خود نشان می

 .[1] بطور گسترده ای در دست بررسی است

بشر امروزی حتی با وجود پیشرفت های قابل تحسین در قرن 

-برای فائق آمدن بر مشکلاتی مانند بیماری اخیر بازهم در تلاش

باشد. آمارها نشان می دهد که در کشورهای ها میها و سرطان

در حال توسعه سرطان، بیماری های قلبی و بیمارهای تنفسی از 

های و اگرچه تلاشباشد. اصلیترین عوامل مرگ و میر می

 تحقیقات زیادی در این زمینه در حال انجام است.

های دارورسان سیستم یها، معرفی و توسعهاین تلاشیکی از 

ت هدف به صورت جهت انتقال دارو یا عامل بیولوژیکی به باف

باشد. داروهای معرفی و تولید شده کنونی در گزینشی و ایستا می

عوارض جانبی در سایر بافت سبب  ،حین کارایی بالا در درمان

و راهکارهایی که بتواند  شود. بنابراین استفاده از سیستم هانیز می

دارو را به صورت دست نخورده و بدون ایجاد عوارض در 

 باشد. های سالم به نقطه مورد نظر برساند، بسیار با اهمیت میبافت

و استفاده از آن به عنوان  CS/TPP نانوذرات مغناطیسی و خصوصیت سنجی سنتز

  دارو رسان سیستم

  3جواد عزیزی، 2امیدی حسنمحمد ، 1*محمد حسین احمدی ازغندی
 

 .رانی، ا31813-10661گچساران  اسوج،یدانشکده نفت و گاز گچساران، دانشگاه  ،یکاربرد یمیگروه ش -1

 ایران.، گیلان، رشتدانشکده علوم، دانشگاه  -2

 ، ایران.زنجان، زنجاندانشکده شیمی، دانشگاه  -3

 ترکیبی که ی را ما یک نانوحامل جدید ،و کمپلکس های بین پلیمری  4O3(Fe( با ترکیب مزایای نانوذرات مغناطیسی  چکیده:
 4O3CS/TPP/Fe  است را سنتز کردیم. سپس داروی آدرمایسین بر روی 4O3Fe )4O3(CS/TPP/Feاز چیتوسان/ تری پلی فسفات/

توصیف گردید. در  FTIR و XRD ،SEM ،TEMبارگذاری شد و خواص فیزیکو شیمیایی این نانوذرات به وسیله نانو کامپوزیت 
  pH=  2/4بخش دوم بعد از تعیین کارایی داروی لود شده، رهایش برون تنی دارو با استفاده از طیف سنجی ماوراء بنفش در بافر با 

(pH مورد  آزمایش قرار گرفت. علاوه براین سینتیک رهایش بوسیله مدلهای سینتیکی مختلف نیز مورد بررسی سلول )های سرطانی
 قرار گرفت. 

 .کمپلکس های بین پلیمری؛ چیتوسان؛ دارورسانی؛ آدرمایسین واژه های کلیدی:

   ,mhahmadia58@gmail.com , m.ahmadi@yu.ac.ir :٭ نويسنده مسئول
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هایی ویژگیبه علت ها، استفاده از پلیمرها به عنوان حامل

همانند عدم تحریک سیستم ایمنی بدن )سیستم منحصر به فرد 

 EPRکند(، اثر ود هر عامل خارجی به بافت مقابله میایمنی با ور

بزرگ )بزرگی این اثر سبب می شود که حامل براحتی بتواند 

طبق اثر اندیستوز به درون بافت نفوذ و در آنجا براحتی و بدون 

پمپ شدن به بیرون، انباشته شود(، میزان بارگذاری بالای دارو 

مورد توجه قرار در درون خود و زیست تخریب پذیری بسیار 

های مخاط چسبنده بسیاری از پلیمر گرفته است. با وجود این،

بنابراین استفاده  رندقابلیت انحلال پذیری بسیار بالایی در آب دا

، حل شدن زود بهنگام ها به عنوان حامل دارو با مشکلاز آن

و آزاد شدن آن قبل از رسیدن به بافت مورد نظر حامل و دارو 

های بین کمپلکس استفاده از .نامناسب می شوددارو در جای 

شود تا پلیمرهایی که بطور جداگانه در آب پلیمری باعث می

شدند با تشکیل کمپلکس بین خودشان انحلال پذیریشان حل می

های مناسبتری برای انتقال دارو به شدت کاهش یافته و حامل

پلیمرهای باشند. پس با توجه به تغییر ماهیت فیزیکی و شیمیایی 

های بین پلیمری و همچنین سادگی و شرکت کننده در کمپلکس

-زیست تخریب پذیری این ترکیبات، می توانند کاندیدهای ایده

. در کی همچون دارورسانی باشندیآلی برای کاربردهای بیولوژ

این پژوهش سعی می گردد نانو ذرات مغناطیسی چیتوسان / تری 

: ضد یکلاس درمان) نیسیاامیآدرپلی فسفات سنتز و داروی 

به عنوان یک مدل دارویی در آن ( کیوتیب یسرطان / آنت

بارگذاری و خصوصیت های فیزیکی و شیمیایی آن بررسی 

 گردد. 

 بخش تجربی 

 :مواد و تجهیزات

در این پژوهش چیتوسان از شرکت کیتوتک، تری پلی 

( با II( و کلرید آهن )IIIفسفات، اسید استیک، کلرید آهن )

خلوص بالا از شرکت آلدریچ تهیه شد. در تمامی آزمایشات از 

با فرمول  نیسیامایآدرداروی  .آب مقطر دوبار تقطیر استفاده شد

برای تهیه گردید.  مرکاز شرکت نیز  11NO29H27C یمولکول

اطمینان از سنتز نانوذرات مغناطیسی چیتوسان / تری پلی فسفات 

با استفاده تکنیک قرص ، ابتدا نیسیامایآدرمحتوی داروی 

 FTIRها آماده و سپس توسط دستگاه سازی، قرص نمونه

طیف گیری انجام   Brukerساخت شرکت  (Tensor 27)مدل

ی نانوذرات بررسی توزیع یکنواختی اندازهبرای  گرفت.

وتعیین مورفولوژی نانوذرات سنتز شده قبل از پوشش دار کردن، 

دارو از میکروسکوپ  بعد از پوشش دار کردن و  بارگذاری

الکترونی روبشی و میکروسکوپ الکترونی عبوری استفاده شد. 

و  Hitachi S-4160مدل  FE-SEMبرای این منظور از دستگاه 

همچنین از دستگاه میکروسکوپ الکترونی عبوری مدل 

CM120  ساخت شرکتPhilips .به منظور  استفاده گردید

های رو از دستگاهبررسی رهایش دارو از نانوذرات حامل دا

 طیف سنجی مریی و سانتریفیوژ استفاده شد.

 های انجام شدهآزمایش
 بندی کرد:توان تقسیماین پروژه را در سه مرحله می

کاهشی و  -سنتز نانوذرات اکسید آهن به روش رسوبی الف( 

؛ ب( FTIRو   XRD،FE-SEMهای شناسایی آن با طیف سنجی

با استفاده از کمپلکس بین  پوشش دادن نانوذرات اکسید آهن

و بارگذاری داروی  چیتوسان/تری پلی فسفات پلیمری

و خصوصیت سنجی آن؛ ج( بررسی رهایش دارو و  نیسیامایآدر

 تعیین سینتیک و مکانیسم رهایش دارو

 سنتز نانوذرات مغناطیسی مگنتیت
نانوذرات مغناطیسی براساس کارهای پژوهشی قبلی 

 [. 2و تهیه گردید ] نویسندگان این مقاله سنتز

تهیه و آماده سازی کمپلکس بین پلیمری به روش ژل 

 شدن یونی
درون بالنی را  (1mg/ml) یتوسانچمیلی لیتر ازمحلول  36

میلی لیتر تری پلی فسفات به صورت قطره  11 ریخته و به آن

شیری رنگ محلول پس از مدت زمان کوتاهی  .شداضافه قطره 

یتوسان با تری چ کمپلکستشکیل ی ، که نشان دهندهگرددمی

محلول با پیشرفت فرآیند ژل شدن یونی به ) پلی فسفات است

رود. محلول کلوئیدی تدریج به سمت کلوئیدی شدن پیش می

کمپلکس ایجادی با . (یتوسان استچحاصل شامل نانو ذرات 

میکرومتر و از  2/6 قطرمنافذی با با صافی سرسرنگی استفاده از 
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 32 مدت برایجدا گردید. سپس کمپلکس تات جنس سلولز اس

ی )رسوب( توده سپس ،خشک گردیدهوای آزاد ساعت در 

. جهت (1)شکل  گردیدسفید رنگ با ترازوی دیجیتال وزن 

 16ایجاد کمپلکس بین پلیمری حاوی نانوذرات مغناطیسی ابتدا 

میلی گرم نانو ذرات مغناطیسی سنتز شده به محلول چیتوسان 

تا  گرفتهدقیقه تحت امواج فراصوت قرار  03 برایافزوده و 

مغناطیسی چیتوسان تشکیل گردد  نانوذراتمحلول یکنواخت 

 و سپس تری پلی فسفات به آن افزوده شد.
جهت بارگذاری داروی 

ابتدا بافر هیدروکسی متیل آمینو متان ، نیسيامايآدر

 26،ودار میلی گرم 1/11تهیه گردید. و با استفاده از  pH=0/3 با

 O 2.6H2)4Fe(SO2)4(NHگرم نمک   0/1و میلی لیتر بافر 

میلی گرم  16 سپستشکیل شد.  (/داروIIآهن ) کمپلکس

رای مدت میلی لیتر بافر ب 26 دردار نانوذرات مگنتیت پوشش

تحت همزدن گردید. سونیکت زمان کوتاهی )در تاریکی( 

نانوذرات پوشش دار به  (/داروIIآهن ) کمپلکسو محلول ملایم 

 برایتا دارو بارگذاری شود. سپس سوسپانسیون شد اضافه شده 

تشکیل شده تا نانوذرات حاوی دارو شد دقیقه سانتریفیوژ  11

ه با بافر تریس دو بار شستشو دادنانوذرات حاوی دارو . جدا شود

به منظور بررسی  گردد.تا داروی بارگذاری نشده جدا  شد

ن مطالعات سنتیکی رهایش داروی رهایش دارو و همچنی

یتوسان و تری پلی فسفات چاز کمپلکس بین پلیمری  آدرمایسین

 .های طیف سنجی مرئی و سانتریفیوژ استفاده شداز دستگاه

 های رهایش داروآزمایش
 یتوسان حاوی دارو را در ظرفچچند میلی گرم از نانوذرات 

میلی لیتر  16و دارای متصل به حمام تنظیم دما  ای کهدو جداره

. دمای گرفتو تحت هم زدن قرار است، وارد  2/4 محلول بافر

درجه سانتیگراد  33ظرف را با استفاده ازدستگاه تنظیم دما در 

 )مطابق با دمای بدن انسان(. گردیدتنظیم 

لوله آزمایش شماره گذاری و برای انجام آزمایش آماده  12

لیتر از محلول )نانوذرات  میلی 4های مشخص، در زمان. گردید

و به مدت  واردی آزمایش هاحل شده در بافر( برداشته و در لوله

جدا شده جهت تعیین میزان  هایفیوژ شد. محلولیسانتر دقیقه 11

مورد بررسی  UVتوسط دستگاه طیف سنجی داروی آزاد شده 

 نانومتر(. 486قرار گرفت )در طول موج 

 

یتوسان با تری پلی چهای الکترواستاتیکی بین : برهم کنش 9شکل

 فسفات

 سینتیک رهایش دارو

به منظور فهمیدن سینتیک و مکانیسم رهایش دارو، نتایج 

های سینتیکی مرتبه صفر، مرتبه یک، رهایش دارو با مدل

پپاس انطباق داده شد تا -کرول و کرسمیر-هیگوچی، هیکسون

 شتری دارد.مشخص شود با کدام مدل انطباق پذیری بی

 نتایج و بحث
نانوذرات اکسید آهن قبل از پوشش دار شدن  XRDطیف  

ی و بعد از پوشش دار شدن مورد بررسی قرار گرفت. همه

ی مشترک استاندارد پراش پیکی که توسط کمیته 6ها با پیک

برای مگنتیت معرفی شده است  0418-79ی پودر در فایل شماره

تطابق دارد. یکسانی الگوهای پراش نانوذرات اکسید آهن قبل و 

دهد که ساختار بلوری نانوذرات دار شدن نشان میبعد از پوشش

دار شدن هیچ تغییری نکرده است و اکسید آهن بر اثر پوشش

ی پلیمری فقط بر روی سطح نانوذرات اکسید آهن نشسته لایه

ییر شیمیایی یا فیزیکی قابل توجهی در ساختار اصلی است و تغ

4O3Fe .مورفولوژی نانوذرات اکسید آهن قبل  ایجاد نکرده است

از پوشش دار کردن و بعد از بار گذاری دارو و پوشش دار 

کردن با استفاده از دستگاه میکروسکوپ عبوری روبشی و 

دستگاه میکروسکوپ الکترونی عبوری بررسی شد. تصاویر 

شان داد که نانوذرات سنتز شده دارای ساختارتقریبا کروی بوده ن

ی یکنواختی هستند و بعد از پوشش دادن و دارای توزیع اندازه

پوسته پیدا می کنند. بدلیل نسبت سطح به حجم  -ساختار هسته 
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اند، در بالا، بعضی از نانوذرات بدون پوشش تجمع پیدا کرده

و پوشش دادن با پلیمر، نانوذرات که بعد از بارگذاری دارو حالی

اند. بنابراین پوشش دادن با پلیمر، تجمع را به خوبی پراکنده شده

-کاهش داده و باعث پراکندگی بهتر نانوذرات اکسید آهن می

شود که این در کاربردهای دارورسانی بسیار مهم است زیرا 

تجمع نانوذرات باعث کاهش خواص مغناطیسی موثرشان شده و 

ی دارویی به بافت مورد نظر تی را در طول انتقال سامانهمشکلا

ی ذرات همچنین این تصاویر میانگین اندازه کند.ایجاد می

ی نانومتر و میانگین اندازه 16شش را واکسید آهن بدون پ

 26ی دارویی مغناطیسی حاوی دارو پوشش داده شده سامانه

 دهد. نانومتر را نشان می

 

تری پلی فسفات حاوی –یتوسانچ از کمپلکس TEM: تصویر  2 شکل

 دارو

 

برای تائید تشکیل کمپلکس بین کیتوسان و تری پلی فسفات، 

کیتوسان خالص و کمپلکس حاصل گرفته شد.  FT-IRطیف 

در این آدرمایسین همچنین برای تائید به دام افتادن داروی 

تری پلی فسفات حاوی -کمپلکس طیف کمپلکس کیتوسان

 دررهایش دارو از نانوذرات کیتوسان  بررسیدارو نیز ثبت شد. 

2/4=pH (pH سلول )توان به دو مرحله تقسیم را میهای سرطانی

مرحله دوم رهایش ملایم  و دارو سریعکرد. مرحله اول رهایش 

از معادله هیگوچی  است و به شکل قابل توجهیو کنترل شده

درصد  06کند. در حوالی ساعت پنجم نزدیک به پیروی می

پس  کند.دارو خارج شده و پس از آن حالت یکنواختی پیدا می

ساعت به علت زیاد شدن گرانروی ظرف حاوی  1از گذشت 

گیری غلظت ذرات و عدم یکنواختی گرادیان غلظت، اندازه

ها از ی همراه و دادهدارو در محیط رهایش با خطاهای تصادف

 اطمینان کافی برخوردار نبودند. 

 

 گیرینتیجه
 از این پژوهش نتایج زیر بدست آمد:

مورفولوژی کروی  نانوذرات مغناطیسی سنتز شده دارای -1

موجب پخش  بدست آمدهای باریکی ی ذرهو توزیع اندازه بوده

 .شدها همگون دارو برروی نانو حامل

 26 حدود یدارای اندازه نانوذرات حامل داروی سنتز  -2

-مناسبی می خاصیت ابرپارامغناطیسیدارای بوده بنابراین نانومتر 

 .باشند

این نانو  داد کهنشان می ی بارگذاری شدهدارو میزان -3

 .ها پتانسیل بالایی در دارورسانی دارندحامل
محیط وابسته است و برای  pHسرعت رهایش دارو به  -4

 رهایش بسیار سریع دارو دارایهای دارویی حاوی ی سامانههمه

خون میزان  pHدر محیط اسیدی هستند. بررسی نشان داد که در 

 رهایش دارو بسیار ناچیز است.

 کند. تبعیت میهیگوچی سینتیک از ، رهایش آدرمایسین -1

 منابع
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[2] Omidirad R., Rajabi F.H., Vasheghani F. H., 

Preparation and in vitro drug delivery response of 

doxorubicinloaded poly(acrylic acid)-coated magnetite 

nanoparticles, J. Serb. Chem. Soc., 2013, 78: 1609–
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Synthesis and Characterization of Magnetic Nanoparticles CS/TPP and 

Application of it as Drug delivery system 
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Abstract:  

By combining the advantage of magnetic nanoparticles (Fe3O4) and interpolymer 

complexes, we synthesis a new carrier system consist of chitosan/tripolyphosphate/Fe3O4 

(CS/TPP/Fe3O4). Then, adriamycin were loaded on CS/TPP/Fe3O4 nanocomposite, and the 

physicochemical properties of nanoparticles characterized by XRD, SEM, TEM and FTIR. In 

the second part after efficiency determination of loaded drugs, in vitro drug release study was 

tested with ultra violet spectroscopy (UV) in pH =4.2 buffer (pH of cancer cells). In addition 

to, drug release kinetic was investigated by different mathematical models. 

 

 

 Keywords: Interpolymer complexes; Chitosan; Drug delivery; Adriamycin. 
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 مقدمه
آنتی اکسیدان ها قادرند در مقادیر بسیار ناچیز مانع اکسایش 

گردند. این ترکیبات که بیو آنتی اکسیدان ها هم نامیده می شوند 

های مخرب ناشی از گونه های اکسیژن از زمان پیدایش بیماری 

( که باعث اکسایش اجزای بیولوژیکی می شوند، ROSفعال )

از آنجائی که یک  .[1توجه بسیاری را به خود جلب نموده اند ]

بیان مشخص فعالیت آنتی اکسیدانی وجود  راه ساده و آسان برای

ندارد، روش های زیادی برای آزمایش فعالیت یک آنتی 

اکسیدان، برای اجتناب از نتایج ناقص بدست آمده از روش 

در تحقیقی انجام  [.2سنجش یک بعدی، به کار برده شده است ]

 4N( با لیگاند IIشده یک سری از کمپلکس های جدید کادمیوم )

Cln[Cd(L(2 [استیل پیریدین تیوسمی کاربازون به فرم -2-متیل–

(n=1-3) بررسی خاصیت آنتی . سنتز و شناسایی شده اند

اکسیدانی کمپلکس ها نشان داده است که کمپلکس های 

کادمیوم تمایل حذف رادیکالی بسیار قوی را در مقابل رادیکال 

•های 
DPPH ،•OH و ،•

NO [ 3داشته اند.]  ازمشتقات تیو آلکیل 

 نسبتا غیرفعال هستند ولیکاربازون ها  گروه تیوسمی

در واکنش های جالب پیش رونده با فلزات شرکت می کنند که 

جدید برپایه ی تیوسمی  شیف بازی لیگاندهابررسی خواص آنتی اکسیدانی 

 کاربازون ها و کمپلکس های مس آن ها 
 

 1آزاده میرزااحمدی، 1*سید ابوالفضل حسینی یزدی

 .دانشگاه تبریز، دانشکده شیمی، گروه شیمی معدنی -1

 

هیدروکسی -4-}])آمینوکربونوتیوایل(هیدرازونو[متیل{-3)سدیم  L12NaHلیگاندهای شیف باز جدید و محلول در آب  چکیده:
-4)سدیم  L32NaHهیدروکسی بنزن سولفونات(، -4-}])آنیلینوکربونوتیوایل(هیدرازونو[متیل{-3)سدیم  L22NaHبنزن سولفونات(، 

سولفونات -5-}])متیل آمینوکربونوتیوایل(هیدرازونو[متیل{ بنزن سولفونات( از واکنش تراکمی سدیم سالیسیل آلدهید-3-هیدروکسی
(3NaSalSOبه ترتیب با تیوسمی کاربازید، فنیل تیوسمی ) ردیدند. از واکنش سنتز و شناسایی گ کاربازید، متیل تیوسمی کاربازید

( تحت عمل بازروانی در حلال متانول کمپلکس های مربوط سنتز گردیدند. فعالیت آنتی اکسیدانی IIلیگاندهای مذکور با استات مس)
 UVبا استفاده از طیف سنجی  FRAPش و رو DPPHترکیبات )اعم از لیگاندها و کمپلکس ها( با روش های حذف رادیکال آزاد 

محاسبه  )%RSA(بیان گردید و درصد قدرت حذف رادیکال  50ICقدرت حذف رادیکال با عبارت  DPPHانجام گرفت که در روش 
( IIبرای ترکیبات، منحنی کالیبراسیون استاندارد با استفاده از غلظت های مختلف نمک سولفات آهن) FRAPمحاسبه مقادیر جهت  .شد

ماده آنتی  سبت بهن به عنوان استاندارد رسم شده است. نتایج حاکی از فعالیت بالای لیگاندها نسبت به کمپلکس های مربوط و همچنین
 .( بودندCاکسیدان استاندارد )ویتامین 

 تیوسمی کاربازون ها، کمپلکس های مس، خواص آنتی اکسیدانی واژه های کلیدی:

 

    hosseiniyazdi@yahoo.com٭ 
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شیوه های کئوردیناسیون غیرعادی و رده های جدیدی از 

ترکیبات پیوندی را ایجاد می نمایند. به ویژه، برای مشتق سالیسیل 

ه اده شده است کمتیل ایزوتیوسمی کاربازون، نشان د-Sآلدهید 

به  SNOتیوآلکیلاسیون موجب تغییر در شیوه کئوردیناسیون از 

ONN  می شود. کمپلکس های جدید شش کئوردینه

متیل ایزو تیوسمی کاربازون که شامل تری -Sبا  (III)روتنیوم

فنیل فسفین و تری فنیل آرسین به عنوان لیگاند همراه هستند، سنتز 

شده اند و خواص آنتی اکسیدانی کمپلکس ها در مقابل رادیکال 

•های 
DPPH ،•OH ،•NO  2وO2H  مورد بررسی قرار گرفته است

یار بالایی ی بسو نتایج حاکی از آن است که این کمپلکس ها توانای

 [.4در مقابل این رادیکال ها دارند ]

 

 بخش تجربی
و محلول کمپلکس مختلف  محلول لیگاندها با غلظت های 

میلی لیتر از  1در حلال آب تهیه شدند مختلف ها با غلظت های 

 DPPH (1/0میلی لیتر از محلول  1محلول با غلظت مشخص به 

میلی مولار در متانول( اضافه گردید. مخلوط در فویل آلومنیومی 

دقیقه  30برای قرار نگرفتن در معرض نور پیچیده شد و به مدت 

در انکیباتور قرار داده شد. سپس کاهش جذب  Cᵒ 33در دمای 
•

DPPH  نانومتر  513در طول موج)As(  دنبال شد. به عنوان

مولار  1/0میلی لیتر از محلول  1کنترل، جذب محلول بلانک )

DPPH  نانومتر  513میلی لیتر آب مقطر( در طول موج  1به علاوه

بیان  50IC. قدرت حذف رادیکال با عبارت )Ac(اندازه گیری شد 

 محاسبه شد. (%RSA)گردید و درصد قدرت حذف رادیکال 

میلی لیتر  5/2از اختلاط  ر تازه تهیه شدکه به طو FRAPمحلول 

میلی  40میلی مولار که در کلریدریک اسید  TPTZ (10از محلول 

( کلرید 3میلی لیتر از محلول آهن )+ 5/2مولار حل شده است( و 

میلی  300میلی لیتر از بافر استات )به غلظت  25میلی مولار( و  20)

نگ آبی روشن شامل ( تهیه گردید. محلول به رpH= 6/3مولار و 

TPTZ-+3Fe  می باشد که بعد از واکنش با آنتی اکسیدان ها به

به آبی تیره تغییر می یابد. این تغییرات با  TPTZ-+2Feعلت ایجاد 

نانومتر برای غلظت های یکسان از  593جذب در طول موج 

قابل پیگیری است. به  FRAP( در محلول ppm 50ترکیبات )

برای ترکیبات، منحنی کالیبراسیون  FRAPمنظور محاسبه مقادیر 

استاندارد با استفاده از غلظت های مختلف نمک سولفات 

 ( به عنوان استاندارد رسم شده است.IIآهن)

 نتایج و بحث
-دی فنیل-2و2فعالیت ضد رادیکالی ترکیبات با استفاده از  

پیکریل هیدرازیل به عنوان رادیکال آزاد و آسکوربیک اسید -1

گرفت. نتایج حاصل از به عنوان استاندارد مورد آزمایش قرار 

به دست  50ICمقادیر  داده شده است. ننشا 1ول جدها در  آزمایش

 ppmو  NaH2L1برای  ppm 10) هالیگاند آمده نشان می دهد که

( فعالیت حذف L32NaHبرای  ppm 6و  L22NaHبرای  5

( ppm 41را در مقایسه با آسکوربیک اسید ) قوی رادیکالی بسیار

برای  ppm 91کمپلکس ها )مقادیر به دست آمده برای  د.ندار

 ppm 25و  CuHL2برای ترکیب  ppm 61و  CuHL1ترکیب 

فعالیت حذف رادیکال (نشان می دهد که CuHL3برای ترکیب 

کرده ا پید در کمپلکس ها در اثر کئوردینه شدن لیگاند کاهش

( با رادیکال آزاد از طریق ArOH. واکنش ترکیب فنولی )است

 الکترون( و به دنبال آن انتقال HATانتقال اتم هیدروژن ) مکانیسم

(SPLET صورت می گیرد که در مکانیسم )HAT اتم هیدروژن 

( ArOHگروه هیدروکسی ممکن است مستقیماً از ترکیب فنولی )

ابتدا  SPLETبه رادیکال آزاد انتقال پیدا کند. متناوباً در مکانیسم 

تشکیل  و( پروتون خود را از دست داده ArOHترکیب فنولی )

و سپس رادیکال آزاد یک الکترون را  را می دهد آنیون فنولات

فعالیت بالای آنتی اکسیدانی لیگاند ممکن  .می پذیرد ArO-از 

است به حضور گروه هیدروکسیل روی حلقه فنیل و واکنش 

انتقال اتم هیدروژن به رادیکال آزاد طبق مکانیسم انتقال اتم 

و نیز با توجه به نتایج به دست  ( مربوط باشد.HATهیدروژن )

ی مکه بر پایه ی مشتق متیل دار تیوس L32NaHآمده از لیگاند 

یون کئوردیناساگرچه استنباط می شود که کاربازون می باشد 

لیگاند به فلز توانایی حذف رادیکال آزاد توسط لیگاند را کاهش 

دارای  L32NaHمشتق شده از ولی کمپلکس مس  می دهد

در  می باشند Cخاصیت آنتی اکسیدانی قویتری نسبت به ویتامین 

ون و یل تیوسمی کاربازحالی که در مورد لیگاند مشتق شده از فن

نیز لیگاند مشتق شده از تیوسمی کاربازون کمپلکس های مس 
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فعالیت ضد رادیکالی قوی ولی پایین تری را نسبت به استاندارد از 

ادامه ی در  FRAP روشبه  اتآزمایش نتایجخود نشان دادند. 

 (III)آورده شده است. تمامی ترکیبات توان احیای آهن 1جدول 

مول بر میلی  42/0بالاترین توان کاهشی را ) ها را داشتند. لیگاند

 14/0و  L22NaHبرای  مول بر لیترمیلی  4/0و  L12NaHبرای  لیتر

کیلیت های  .نشان داده استرا ( L32NaHبرای  مول بر لیترمیلی 

فلزی انتقال الکترون از لیگاند را بعد از تشکیل کمپلکس کم می 

میلی  3/0و  CuHL1ول بر لیتر برای ترکیب ممیلی  25/0کنند )

مول بر لیتر برای میلی  12/0و  CuHL2مول بر لیتر برای ترکیب 

که لیگاند و  دهندمی  نشان این یافته ها .(CuHL3ترکیب 

 و احیای از دست دادن الکترونکمپلکس های مربوط قادر به 
3+Fe  2به+Fe می باشند. 

 
Compound 50IC 

L12NaH 

CuHL1 
L22NaH 

CuHL2 

L32NaH 
CuHL3 

Ascorbic acid 

10 

91 
5 

61 

6 
25 

41 

compound /L+2mmol Fe 

L12NaH 

CuHL1 

L22NaH 
CuHL2 

L32NaH 

CuHL3 
Ascorbic acid 

0/4 

0/3 

0/4 
0/3 

0/14 

0/12 
0/11 

و مقدار میلی مول های  DPPHدر روش  50ICمقادیر  9جدول 
+2Fe  در روشFRAP 

 

 گیرینتیجه
بررسی های انجام شده در مورد خاصیت آنتی اکسیدانی 

، فعالیت FRAPو روش  DPPHلیگاندها با روش حذف رادیکال 

با پایه ی  L12NaH ،L22NaH ،L32NaHبالای لیگاندهای 

نسبت به استاندارد مورد  تیوسمی کاربازید در ساختارشان را

نشان داده است. با توجه به مکانیسم های ارائه  (Cمطالعه )ویتامین 

و  HATشده برای خاصیت آنتی اکسیدانی مواد )مکانیسم های 

SPLET حضور گروه )OH در بخش  در ساختار همه لیگاندها(

احتمال رخداد مکانیسم انتقال هیدروژن را تائید  سالیسیل آلدهید(

ختار امی کند. همچنین نقش مشتقات تیوسمی کاربازید در س

و ترکیبات دارای  از در این نتایج کاملا مشهود استشیف ب

استخلاف متیل بویژه در مورد کمپلکس رفتار آنتی اکسیدانی 

س ن می دهد که کمپلکبهتری را نشان می دهد. همچنین نتایج نشا

می نها نسبت به لیگاند تشدن باعث کاهش فعالیت ضد رادیکالی 

  .گردد
 

 تقدیر و تشکر
ه تبریز به دلیل همکاری و حمایت از انجام پروژه از دانشگا
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Investigation of antioxidant properties of new Schiff base ligands based on 

thiosemicarbazone and their copper complexes 

Seyed Abolfazl Hosseini-Yazdia*, Azadeh Mirzaahmadia 

 

a University of Tabriz, Faculty of chemistry, Inorganic chemistry 

 

Abstract:  

New Schiff base thiosemicarbazone ligands with aqueous solubility, namely, sodium 3-

{[(aminocarbonothioyl)hydrazono]methyl}-4-hydroxybenzenesulfonate (NaH2L1), sodium 3-

{[(anilinocarbonothioyl)hydrazono]methyl}-4-hydroxy benzene sulfonate (NaH2L2), 4-

hydroxy-3-{[(methylaminocarbonothioyl)hydrazono]methyl}-benzene sulfonate) (NaH2L3) 

were synthesized by condensation of sodium salicylaldehyde-5-sulfonate (NaSalSO3) with 

thiosemicarbazide, 4-phenylthiosemicarbazide, methylthiosemicarbazide, respectively. 

Reactions of the ligands with copper(II) acetate were investigated under reflux conditions to 

produce expected complexes in methanol. The ligands and complexes were evaluated for 

scavenging activity of picrylhydrazyl radical (DPPH•) and ferric reducing antioxidant power 

(FRAP) by the means of UV measurements. The IC50 values for the scanning activities of the 

compounds obtained. The FRAP amounts of compounds is calculated by using calibration 

diagram of iron(II) sulfate. The ligands indicated the strongest radical scavenging relative to 

the complexes and L-ascorbic acid as a water-soluble standard. 

 

Keywords: Thiosemicarbazone; Copper complexes, Antioxidant properties 
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 مقدمه
یکی از اصلی ترین نگرانی های بشر در حوزه سلامت و یکی 

از اهداف اولیه ی شیمی دارویی، بیماری سرطان می باشد. بنابراین 

کشف داروهای درمان سرطان در تحقیقات دارویی پیوسته در 

دی -همین منظور، سیس پلاتین )سیسحال پیشرفت می باشد. به 

(( دارویی امیدوارکننده و معروف برای IIآمین دی کلرید پلاتین)

درمان سرطان می باشد. ولی این دارو نیز به علت مقاوم شدن سلول 

های تومور و همچنین اثرات جانبی جدی )حالت تهوع، آسیب 

 کلیه و کبد به دلیل سمیت فلزات سنگین( دارای محدودیت های

[. بنابراین، داروهای ضد سرطانی که 3-1خاصی می باشد ]

ن گزین با پیوند غیر کووالا-موثرتر، دارای سمیت کمتر، و هدف

باشند، در حال گسترش هستند و تلاش های قابل ملاحظه  DNAبه 

ای برای جایگزینی این دارو با داروهای مناسب دیگر انجام شده 

 س با عناصر واسطه فلزیاست، از این رو تعداد بسیاری کمپلک

سنتز شده و فعالیت ضد سرطانی آن ها مورد مطالعه قرار گرفته 

امید بخش ترین جایگزین برای  Cu(II)است. کمپلکس های 

سیس پلاتین، به عنوان داروی ضد سرطان مورد توجه قرار گرفته 

-α (N)فرضیه ای را در مورد عملکرد فرنچ و کول  [.5-4اند ]

این  .ربازون ها فرمول بندی نمودندمی کاهتروسیکلیک تیوس

لیگاندها به صورت سه دندانه عمل می کنند و در آن ها سیستم 

حلقه با حفظ الگوی لیگاند تغییر کرده است که می توانند منجر 

به فعالیت بهتر و سمیت کمتری بشود. هم چنین عواملی چون 

ی بر ندانسیته های الکترونی، استخلاف ها و هندسه اثرات بحرا

 [.6روی فعالیت دارند ]

 

لیگاند شیف باز جدید هیدرازونی و کمپلکس های  ضد سرطانی بررسی خواص

 آن( II( و روی)II( ، نیکل)IIمس)

 1آزاده میرزااحمدی، 1*سید ابوالفضل حسینی یزدی

 دانشگاه تبریز، دانشکده شیمی، گروه شیمی معدنی -1

 

 
بنزن ]ایزونیکوتینوییل هیدرازونو(متیل[-3-هیدروکسی-4 )سدیم L42NaH لیگاند شیف باز جدید و محلول در آب چکیده:

از  .سنتز گردیدپیریدین کربوکسیلیک اسید -4 با (3NaSalSOسولفونات )-5-از واکنش تراکمی سدیم سالیسیل آلدهید سولفونات(
( تحت عمل بازروانی در حلال متانول کمپلکس های مربوط سنتز II( و روی)II(، نیکل)IIمذکور با استات های مس) واکنش لیگاند

 MTTبه روش  ورترکیبات مذک در بررسی های ضد سرطانی . این ترکیبات حلالیت بالایی را در محیط آبی از خود نشان دادند.گردید
ات ند. بنابراین مطالعزمان، کاهش می یابدر یک روند وابسته به غلظت و  سرطان خون انسانی NB4زنده مانی سلول های  شد که مشاهده

مورفولوژیکی با میکروسکوپ نوری و فلورسانس بر روی آن ها انجام گرفت که نتایج تایید کننده ی بروز فرآیند مرگ سلولی به 
  وز می باشند.طریق آپاپت

 لیگاندهای هیدرازونی، خواص ضد سرطانی، مطالعات آپاپتوز واژه های کلیدی:

 

    hosseiniyazdi@yahoo.com٭
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 بخش تجربی
برای بررسی میزان سمیت ترکیبات سنتزس بر روی سلول 

بدین منظور از سلول استفاده شد.  MTTهای سرطانی از آزمون 

 66سلول های ذکر شده در پلیت های . استفاده شد NB4 های

ساعت غلظت های مختلف از  44تایی کشت داده شدند. بعد از 

میکروگرم بر میلی لیتر( به هر چاهک  111-11ترکیبات سنتزی )

ساعت اضافه شد. در ادامه پس از  24و  44، 44برای زمان های 

به هر چاهک  MTTمیکرولیتر از محلول  41زمان مورد نظر میزان 

 4به مدت  Cᵒ 32افه شد و سپس پلیت در انکوباتور در دمای اض

ساعت قرار داده شد تا واکنش تغییر رنگ به طور کامل انجام 

 411گیرد. در ادامه پس از برداشتن محلول رویی با اضافه کردن 

این محلول  .واکنش متوقف شد DMSOمیکرولیتر از محلول 

سلول های  باعث حل شدن رسوبات فورمازون بنفش رنگ در

سالم نیز می شود. در ادامه میزان جذب، توسط دستگاه خوانشگر 

نانومتر اندازه گیری شد. این آزمایش ها  521الایزا در طول موج 

لولی ع مرگ سوبرای بررسی ن. سه مرتبه به طور مستقل انجام شد

یکی  این تکنیکاز روش میکروسکوپ فلورسانت استفاده شد. 

آسان تشخیص آپاپتوز می باشد که در آن از راهکارهای دقیق و 

با مشاهده ی تغییرات ظاهری می توان به آپاپتوزی شدن سلول ها 

( AOپی برد. در رنگ آمیزی توسط رنگ های آکریدین اورنج )

(، سلول های زنده به رنگ سبز یکنواخت EtBrو اتیدیوم برماید )

د، ستندر می آیند. سلول هایی که در مراحل اولیه ی آپاپتوز ه

رنگ سبز به خود می گیرند و دارای نقاط سبز روشن در هسته می 

باشند که این امر نشانگر متراکم شدن کروماتین و قطعه قطعه شدن 

هسته می باشد. سلول هایی که در مرحله آخر آپاپتوز هستند رنگ 

اتیدیوم برماید را از خود عبور داده و رنگ نارنجی به خود می 

با سلول های آپاپتوز ثانویه که قطعه قطعه شدن گیرند. در مقایسه 

هسته و متراکم شدن کروماتین را نشان می دهند، سلول های 

نکروزی نیز به رنگ نارنجی در می آیند با این تفاوت که 

 . کروماتین آن ها متراکم و قطعه قطعه نمی شوند

 نتایج و بحث
فعالیت ضعیفی را در مقابل  L42NaHترکیبات خانواده  

نشان دادند از این رو سلول های ضعیف تر  K562سلول های 

NB4  برای مطالعات ضد سرطانی ترکیبات این خانواده انتخاب

 ×411ساعت از تیمار تعداد  24تا  44شدند. کمپلکس مس پس از 

با این  ( APL)لوکمی پرومیلوئید حاد:  NB4از سلول های  5

میکروگرم بر  111و  50IC  ،151<  ،151مقادیر  ترکیب به ترتیب

میلی لیتر را نشان داد. این در حالی است که کمپلکس نیکل از 

نظر فعالیت تفاوت چندانی با لیگاند نداشته و حتی در برخی 

موثرتر )فعالیت مهاری رشد بهتر( عمل  L42NaH غلظتها ترکیب

یگاند لی، لنموده است. لازم به ذکر است بر خلاف ترکیبات قب

L42NaH  نیز فعالیت مهاری رشد نسبتا معنی داری از خود نشان

 (.1 شکل) داد

 

 
 

و کمپلکس  L42NaH بررسی اثرات سایتوتوکسیک لیگاند -9شکل 

 های مربوطه

 

به دست آمده کمپلکس مس قوی تر عمل بر اساس نتایج  

نموده و برای تست مشاهدات میکروسکوپی )اینورت و 

ساعت از تیمار  24در این تست از پس از  انتخاب شد.فلورسنس( 

میکروگرم بر میلی لیتر از ترکیب از آنها  111سلول ها با غلظت 

در زیر میکروسکوپی اینورت و فلورسنس عکس گرفته شد. نتایج 

 می بینید. 2ده های میکروسکوپی را  نیز در شکل دا

 



 

سمینار شیمی کاربردی ایران دومین
 (2IACS) 

 زنجاندانشگاه  ،علومدانشکده ، 9316شهریور  5-6
 

 

3 
 

 
 مرگ سلولی آپاپتوز در کمپلکس مسبررسی  2شکل 

 

 گیرینتیجه
با در مواجهه  و کمپلکس های آن L42NaH در مورد ترکیب 

اثرات سمیت بسیار پایین بودند لذا سلول های  K562سلول های 

NB4  که مقاومت کمتری دارند در آزمون های ضد سرطان مورد

بررسی خاصیت ضد سرطانی کمپلکس ها  بررسی قرار گرفتند.

فعالیت بالای عمدتا کمپلکس های مس و نیکل را در مقابل سلول 

را نشان داده و بررسی های بیشتر مرگ سلولی  NB4های سرطانی 

 سرطانی نشان داده است. کمپلکساز نوع آپاپتوز را در سلول های 

  .صیت ضد سرطانی از خود نشان ندادروی خا

 

 تقدیر و تشکر
از دانشگاه تبریز به علت حمایت و هماهنگی لازم در اجرای 

 .این پروژه تقدیر و تشکر می گردد
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Investigation of anticancer properties of new hydrazine based Schiff base 

ligand and its copper(II), nickel(II) and zinc(II) complexes 

Seyed Abolfazl Hosseini-Yazdia*, Azadeh Mirzaahmadia 

( 

a University of Tabriz, Faculty of chemistry, Inorganic chemistry 

 

Abstract:  

New Schiff base hydrazone ligand with aqueous solubility, namely 4-hydroxy-3-[(E)-

(isonicotinoylhydrazono)methyl]benzene sulfonic acid) (NaH2L4) was synthesized by 

condensation of sodium salicylaldehyde-5-sulfonate (NaSalSO3) with 4-pyridine carboxilic 

acide hydrazide. Reactions of the ligand with copper(II), nickel(II), and zinc(II) acetates was 

investigated under reflux conditions in methanol to produce expected complexes. The 

compounds have remarkable solubility in water at 25 °C. It was observed that Cu and Ni 

complexes decreased the viability of the human chronic myeloid leukemia NB4 cells in a dose- 

and time-dependent manner. Morphological studies by optical and fluorescence microscopes 

clearly indicated that the copper complexe as the strongest compound, induce apoptosis in the 

NB4 cell lines. 

 

Keywords: Hydrazone ligand; Anticancer properties; Apaptosis; 
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قدمه   م

ضایعات ماهی در جهان میلیون تن از  03تا  81 هر ساله 

 ،ماهی منبع ذخیره پروتئین ضایعات[1]. دور ریخته می شود

مواد  ،آنتی اکسیدان ها ،ویتامین ها ،اسید های چرب غیر اشباع

.  [2]آمینو اسیدهای مفید بیولوژیکی و پپتیدها است  ،معدنی

پولک منبع غنی کلاژن و هیدروکسی  ،میان ضایعات ماهی

هیدروکسی آپاتیت جز معدنی و اصلی    [3].آپاتیت است

تشکیل دهنده استخوان می باشد که در درمان ضایعات استخوان 

 ی مورد استفاده در دندانپزشکی  به علت و یا ساخت کاشتنی ها

مروزه روشهای ا  .[4]آن کاربرد فراوان دارد زیست سازگاری 

 ه کار گرفتهآپاتیت ب متعددی به منظـور تولید هیدروکسی

محصولاتی بــا مشخصات  روش،به نوع ته سه بکیشوند م

ی بلوری متفاوت حاصل  ظاهری و درجه ساختاری، 

سنتز  هیدرولیز ، روش هایی مانند رسوب گذاری ،. [5]دمیشون

یکی از  .از منابع طبیعی و ... وجود دارد ، استخراجهیدرو ترمال

ه واکنش های مورد استفاده برای تولید هیدروکسی آپاتیت ب

روش رسوب گذاری ، واکنش نیترات کلسیم با دی آمونیوم 

 هیپو فسفات به 

 

 AtefeAzin2000@gmail.com :٭ نويسنده مسئول
 

 

 استخراج نانو هیدروکسی آپاتیت از پولک ماهی

*1عاطفه آزین تاجانی 
 3احمد دادوند کوهی ،2بهاره پادکان،  

 ، دانشگاه گیلان، گروه مهندسی شیمیدانشجوی کارشناسی ارشد -8

  ، دانشگاه گیلان، گروه مهندسی شیمیدانشجوی کارشناسی ارشد -2

  گروه مهندسی شیمی ،دانشگاه گیلان ،علمی عضو هیئت -0

 

بیوسرامیک های کلسیم فسفاتی به ویژه هیدروکسی آپاتیت اهمیت و کاربردهای زیادی دارند. ساختار بلوری هیدروکسی   چکیده: 
کاملا مشابه فاز معدنی تشکیل دهنده ی استخوان و دندان انسان می باشد و مهمترین بیوسرامیک شناخته شده توسط بشر است  ،آپاتیت

روش های متعددی به منظور تولید هیدروکسی آپاتیت وجود دارد  که در حال حاضر کاربردهای بی شماری در حوزه بیومتریال دارد.
ساختار هیدروکسی نانو پولک ماهی به منظور استخراج  ابع طبیعی می باشد. در این تحقیق ازکه مناسب ترین روش استخراج از من

آپاتیت استفاده شده است. بررسی ساختاری و مورفولوژی پودر هیدروکسی آپاتیت به ترتیب به وسیله طیف سنجی مادون قرمز فوریه 
هیدروکسی آپاتیت استخراج شده در مقایسه با  ،تایج نشان دادبررسی ن .و میکروسکوپ الکترونی روبشی مورد ارزیابی قرار گرفت

هیدروکسی آپاتیت صنعتی دارای گروه های عاملی یکسانی است و همچنین مشاهده شد ذرات به طورعمده مورفولوژی شبه کروی 

هیدروکسی آپاتیت تولید شده می تواند برای  ،با توجه به نتایج  می باشد. نانومتر( 13)به طور متوسط دارند و اندازه ذرات در حد نانو

 کاربردهای مختلف مورد استفاده قرار گیرد.

 ، استخراجآپاتیت، مورفولوژی، بیو سرامیک هیدروکسی واژه های کلیدی:
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     ترتیب زیر می باشد :

10Ca(NO3)2+6(NH4)2HPO4+8NH4OH→Ca10(PO4)

6(OH)2+20NH4NO3+6H2                                         

[6] 

که نیترت آمونیوم تولید شده در این واکنش ، باعث آلودگی 

 زیست می گردد.محیط 

یکی دیگر از واکنش های مورد استفاده در روش رسوب 

گذاری ، واکنش بین اسید فسفریک و کلسیم هیدروکسید می 

باشد که منجر به تولید هیدروکسی آپاتیت و آب می شود که 

 هیچ مشکل آلایندگی برای محیط زیست ندارد.

     H3PO4+10Ca(OH)2→Ca10(PO4)6(OH)2+18H2 

[7] 

به روش رسوب گذاری ، تولید محصول اما به طور کلی در 

و خلوص مـواد اولیـه  ،  عواملی نظیر تنظیم دقیق ترکیببررسی 

ول بیانجامد ها به طممکن است روز دمای محلول مورد استفاده،

روش   [8] .یه نمی کندکه تولید در مقیاس صنعتی را توج

ت ، استخراج مناسب و جایگزین برای تولید هیدروکسی آپاتی

آن از منابع طبیعی می باشد . ) سخت پوستان دریایی ، پوست 

 . [9] تخم مرغ و ... (

در پژوهش حاضر به تولید هیدروکسی آپاتیت از پولک 

ماهی پرداخته شد سپس  بررسی ساختاری و مورفولوژی آن 

                                                                                                                                                                                                                 مورد بررسی قرار گرفت .

 

 بخش تجربی

  پولک ماهی  اتیتبرای تولید هیدروکسی آپ مواد آزمایش :

آب  ، ))سفید و کپور(تهیه شده از بازار ماهی فروشان رشت (

 53و  5سود   ،درصد(03)مولار 8/3هیدروژن کلرید   ،شهر

 .ی به حجمی استفاده شددرصد وزن

و به  شستشو شدهشهر ابتدا پولک ها با آب  : روش آزمایش

. سپس با ن در هوای آزاد قرار داده شدندمنظور خشک شد

و برای  شدهمولار اسید شویی  8/3هیدروژن کلرید استفاده از 

به منظور پروتئین . خنثی چندین بار شسته شدند pHرسیدن به 

 5و به مدت درصد وزنی به حجمی استفاده شد  5 زدایی سود

و  تی گراد روی استیرر قرار گرفتدرجه سان 33ساعت در دمای 

خنثی صورت گرفت. pH مجددا شستشو به منظور رسیدن به 

درجه سانتی گراد خشک شده  03دمای در  پودر به دست آمده 

ساعت روی استیرر در دمای بالای  8سپس مجددا به مدت  و

درصد وزنی به حجمی  53ود درجه سانتی گراد با محلول س 833

 03 ر دمایپودر حاصل د ،و پس از خنثی سازی قرار گرفت

           .ددرجه سانتی گراد خشک ش

 نتايج و بحث

 2و8در شکل های : طیف سنجی مادون قرمز فوریه 

طیف مادون  قرمز از محصولات تولید شده نشان داده شده 

  در این طیف، پیک های اصلی گروه فسفات در نواحی است. 

586𝑐𝑚−1 ، 601𝑐𝑚−1 ، 1033𝑐𝑚−1 [10]ظاهر شده اند .

ساختاری به  آب مربوط  𝑐𝑚−1 0033 در محدوده پیک پهن

نشان دهنده گروه    3𝑐𝑚−1030پیک در. حضور [11]است

همچنین . 10]،[11ساختار آپاتیت می باشد هیدروکسیل در

که 894𝑐𝑚−1 ،1419𝑐𝑚−1 ،1457𝑐𝑚−1هایحضور پیک 

مربوط به گروه کربنات می باشد، نشان می دهد که برخی از 

کربنات جایگزین یون های فسفات در ساختار یون های 

توجه به نتایج طیف  با12]. ،[13هیدروکسی آپاتیت شده اند

هیدروکسی آپاتیت استخراج شده در مقایسه  ،سنجی مادون قرمز

با هیدروکسی آپاتیت صنعتی دارای گروه های عاملی یکسانی 

 .است
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طیف سنجی مادون قرمز از هیدروکسی آپاتیت تولید شده  : 9شکل 

 از پولک ماهی سفید

 

 
 

: طیف سنجی مادون قرمز از هیدروکسی آپاتیت تولید شده  2شکل

 از پولک ماهی کپور

 

تصاویر 0و  0در شکل   : میکروسکوپ الکترونی روبشی

میکروسکوپ الکترونی روبشی از محصولات تولید شده ، نشان 

داده شده است. با توجه به شکل ملاحظه می شود که ذرات به 

اندازه ذرات در و  کروی داشتندطور عمده مورفولوژی شبه 

 [11].می باشد  نانومتر ( 13) به طور متوسط نانومقیاس 

 

 
 

 
 

الکترونی روبشی از هیدروکسی : تصاویر میکروسکوپ  3شکل

 آپاتیت تولید شده از پولک ماهی سفید

 

 
 

 
 

روکسی آپاتیت : تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از هید 4شکل

 تولید شده از پولک ماهی کپور
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 گیرینتیجه

  

که تمام پیک های عاملی نشان می دهدی بررسی گروه ها

نهایی وجود داشته و  مشخصه هیدروکسی آپاتیت در محصول

مشاهدات میکروسکوپ الکترونی روبشی نیز تولید  همچنین

را تایید می کند. با توجه به نتایج نانو ساختار هیدروکسی آپاتیت 

، و ظاهری  های مشخصات ساختاری بررسیحاصل از 

هیدروکسی آپاتیت تولید شده با مورفولوژی شبه کروی می 

 د توجه قرار گیرد.تواند برای کاربردهای مختلف مور
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Extraction of hydroxyapatite from fish scales 

Atefeh Azin Tajani a*, Bahare Padekanb, Ahmad Dadvand kohic 

 

a Masters student , Guilan university , Chemical engineering 

b Masters student , Guilan university , Chemical engineering 

c a member of professoriate ,Guilan university , Chemical engineering 

Abstract: 

 Calcium phosphate biochemicals, especially hydroxyapatite, are important and useful. The 

hydroxyapatite crystalline structure is quite similar to the mineral phase of human bones and 

teeth, it is the most important human-known biochemical, Which currently has many 

applications in the field of biomaterials.There are several methods for producing 

hydroxyapatite Which extraction from natural resources is the most appropriate method. in 

this study, Fish scales are used to extract the hydroxyapatite nano structure. Structural 

analysis and morphology of hydroxyapatite powder were evaluated by Fourier transform 

infrared spectroscopy and scanning electron microscopy. The results showed that the 

extracted hydroxyapatite had the same functional groups as compared to the hydroxyapatite 

industry. And was also observed that particles have a quasi spherical morphology and particle 

size is nano. According to the results, the hydroxyapatite produced can be used for various 

applications 

Keywords: Hydroxyapatite 1; Morphology 2; Biocera 3; Extraction 4 
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 مقدمه

 زيست های،آلودگي حاضر قرن هایچالش ترين مهم از يكي

 ستزي هایآلاينده وجودانواع. است باآنها مقابله یونحوه محيطي

 ختس را مشكل اين وپساب درآب آنها نوع گيوگسترده محيطي

 ی ها رنگ انواع به توانمي ها آلاينده اين جمله از.  است تركرده

 صنايع پسماند از ناشي آبي های درمحيط محلول آلي

 موثرترين از  يكي. ]1[كرد اشاره نساجي و سازی رنگرزی،كاشي

 هتجزي ، ها رنگ و شيميايي های آلاينده بردن بين از های روش

 های رايندف با كربن كسيددی ا يا و آب پايه عوامل به آنها شيميايي

 رنگزدايي گذشته ی دردودهه .]2[است پيشرفته اكسيداسيون

 ی تصفيه برای توجهي قابل فناوری به ها رسانا نيمه توسط

 انسيلپت دليل به اين است،كه شده تبديل محيطي های آلودگي

. ستا ها آلاينده از وسيعي ی_ گستره ی_ تصفيه در آنها بالای

 فرابنفش رتوپ تابش اثر در حفره -الكترون توليد توسط فرايندداين

 فتوكاتاليستي های نشواك. ]3[شود مي ميسر رسانا نيمه ی ماده به

 اولين و بوده ها فرايند اين انواع ترين مهم از يكي هادی نيمه

 اپنيژ دانشمندان توسط هشتاد دهه اوايل در زمينه اين در تحقيقات

لص و نانوکاتالیست اکسید سریم خا لیستیساختاری و فوتوکاتاسنتز و بررسی خواص 

 آلاییده شده با کبالت

 2، غلامحسين خرمّي 1احمد كمپاني، 1*مهلا ميرزايي كاخكي

 آزمايشگاه مواد و الكتروسراميک، گروه فيزيک، دانشكده علوم، دانشگاه فردوسي، مشهد -1

 گروه فيزيک، دانشكده علوم پايه، دانشگاه بجنورد، بجنورد -2

به روش 2OxCox-1Ce (x=0.0, 0.1)نانوكاتاليست اكسيد سريم و آلاييده شده با كبالت با فرمول شيميايي  پژوهش ندر اي چکیده:
ل كبالت به عنوان مواد آغازين و آب ديونيزه به عنوان حلاهای سريم و همرسوبي تعديل شده با موفقيت سنتز شد. در اين روش،  نيترات

(و ميكروسكوپ XRDهای پراش پرتو ايكس )های تهيه شده به كمک مشخصهيابياستفاده شد. خواص ساختاری و ريخت شناسي نمونه
ه ر مكعبي بوده و هيچ قلها دارای ساختا( بررسي شد. بررسي الگوهای پراش پرتو ايكس نشان داد كه نمونهSEMالكتروني روبشي )

های سنتز شده به كمک رابطه شرر تخمين زده شد. ها نمونهاضافي مربوط به فازهای ناخواسته وجود ندارد. ميانگين اندازه بلورک
نانومتر است. برای بررسي خواص رنگزدايي  33نشان مي دهد كه ذرات كروی و اندازه ميانگين آن ها كمتر از  SEMتصاوير 
(استفاده شد. نتايج حاصل از آزمايش های فوتوكاتاليستي نشان مي  methylene blueليست های سنتز شده از رنگ ميتلن بلو )نانوكاتا

دهد كه نمونه اكسيد سريم خالص دارای عملكرد رنگزدايي بهتری نسبت به اكسيد سريم آلاييده شده با كبالت، تحت تابش نور فرابنفش 
 است.

 نانوكاتاليست، اكسيد سريم، عملكرد رنگزدايي. واژه های کلیدی:

 

 :mahlamirzaie@gmail.com٭ نويسنده مسئول
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 و آهن روی، تيتانيم، های اكسيد انواع .]4[است  هگرفت انجام

 ستفتوكاتالي عامل عنوان به سريم و كادميم و روی های سولفيد

 پيدا را يقوي اكسنده عوامل ايجاد توانايي ماورابنفش نور تابش با

 مي كار هب شيميايي سنتز و آلودگي انواع رفع برای كه كنند مي

 كاتاليستيفوتو های كاربرد در سريا يا سريم اكسيد محبوبيت. رود

 زينجايگ بدون ماده يک به موارد از برخي در و بوده افزايش به رو

-شاكساي و ذاتي خواص از موفقيتي چنين  .است شده تبديل

 ابعاد در سريا، ذرات اندازه كاهش  .شود مي ناشي سريا كاهش

 روش زهامرو  .دارد آن كاتاليستي رفتار در شگرف تأثيری نانو،

 جمله زا كه شودمي استفاده ذرات نانو سنتز برای گوناگوني های

 ژل -سل هيدروترمال، سولوترمال، های روش به ميتوان ها آن ی

 همرسوبي ها، روش اين ميان در .]5[كرد اشاره همرسوبي و

 تكرارپذيریو روش سادگي مانند زيادی های برتری دارای

 .باشد بالامي

 بخش تجربی
 لاييدهآ و خالص سريم اكسيد كاتاليست نانو ی تهيه برای

 از 2OxCox-1Ce (x=0.0, 0.1)با فرمول شيميايي  كبالت با شده

 گونه هيچ روش اين در. شد استفاده يافته تعديل همرسوبي روش

ی  ها نيترات از. نرفت كار به ای كننده پايدار و ساز پليمر مواد

 لعام عنوان به آمونياک آغازين، مواد عنوان به كبالت و سريم

 رایب . گرديد استفاده حلال عنوان به ديونيزه آب و دهنده رسوب

 گرم 23 ابتدا ،خالص سريم اكسيد كاتاليست نانو گرم 5 سنتز

 حل دقيقه 33 مدت به ديونيزه آب سي سي 43 در سريم نيترات

 پس  .رسيد 11 به آنpH آمونياک، افزودن كمک به سپس و شد

 وسيله به حاصل های رسوب ،pH اين در خوردن هم ساعت 2  از

 به و جداسازی، مايع فاز از rpm0333 سرعت با سانتريفيوژ ی

 خشک آون در سانتيگراد یدرجه 123 دمای در ساعت 12 مدت

 ساعت 4 مدت به سانتيگراد ی درجه 033 دمای در سرانجام و

 با شده يدهآلاي سريم اكسيد كاتاليست نانو سنتز  .شد تكليس

 در نآ ی طرحواره گرفت، صورت ترتيب همين به نيز كبالت

 يشناس ريخت و ساختاری بررسي برای  .است شده آورده 1 شكل

( XRD) ايكس پرتو پراش يابي مشخصه از شده سنتز ی ها نمونه

 هشد استفاده ترتيب به( SEM) روبشي الكتروني ميكروسكوپ و

 ی سيلهو به شده سنتز های نمونه فوتوكاتاليستي خواص  .است

 ررسيب متيلن بلو رنگ روی بر ها آن رنگبری عملكرد ی مطالعه

 .شد

 
ی روش سنتز نانوکاتالیست اکسید سریم آلاییده طرح واره -9شکل 

 .شده با کبالت

 

 نتایج و بحث

 θ2 یدر گستره های تهيه شدهنمونه ايكسطرح پراش پرتو 

 نشان داده شده است.  2در شكل درجه، 03تا  13از

 

 طرح پراش پرتو ایکس نمونه های سنتز شده. -2شکل 

ها دارای ساختار دهد كه نمونهنشان مي XRDبررسي نتايج 

ی اضافي مربوط به ناخالصي و مكعبي هستند و هيچ گونه قله

ای هكه نمايانگر اين است كه اتم ،فازهای ناخواسته ديده نمي شود

كبالت به خوبي جايگزين اتم های سريم شده است. همانطور كه 
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 های پراشي بر اساس كارتقله ،شودمشاهده مي 2در شكل 

پراشي ی انديس گذاری شد. قله JCPDS(28-0271)استاندارد

بلوری مربوط به صفحات  درجه 2080حدود  یدر زاويه واقع

بالت های كاتم دارای بيشترين شدت است. با جايگزيني ،(111)

-های پراشي كاهش يافته كه ميقلهشدت  ،های سريمبه جای اتم

ورک ها ی بلتواند به دليل كاهش بلورينگي نمونه ها باشد. اندازه

محاسبه   XRDهای با به كارگيری داده وشرر  رابطهبا استفاده از 

)شرری  رابطه درشد.



cos

kD )،D ها براندازه بلورک 

ذرات  شكلكه به است ثابتي همچنين kاست. حسب نانومتر

ميباشد كه در اينجا با توجه به كروی  1 تا 04/3بستگي دارد و بين 

طول موج پرتو  λدر نظر گرفته شده است،  04/3بودن ذرات 

زاويه براگ θ(،برای هدف مس Å1854350ايكس به كار گرفته )

. تحسب راديان اسارتفاع بيشينه بر پهنای متوسط در نيم βو 

يب به ترت خالص و آلاييده شده یهاها برای نمونه ی بلورکاندازه

 به دست آمد. نانومتر 0802و  11830

 لصخای هاتصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي نمونه 3شكل 

 مشاهده كه طور همان  .دهد را نشان مي آلاييده شده با كبالت و

 يكنواخت توزيع دارای و بوده شكل كروی ها دانه شود مي

 مي نانومتر 33 تا 23 حدود در ها دانه ی اندازهميانگين . هستند

 اندازه رب محسوسي اثربه جای سريم  كبالت كردن جانشين. باشد

 .گذارد نمي ذرات شكل و

ي عملكرد های سنتز شده به وسيله بررسرفتار فوتوكاتاليستي نمونه

ها در حذف رنگ متيلن بلو تحت تابش نور رنگزدايي نمونه

فرابنفش مطالعه شد. در انجام اين آزمايش از لامپ فرابنفش 

(HBO200w OSRAM با توان تابشي )وات و طول موج  233

 نانومتر استفاده شد. 305

 
 

آلاییده شده با  (b)خالص  (a)نمونه های  SEMتصاویر  -3شکل 

 کبالت.

نگ راز  ppm5های فوتوكاتاليستي، محلول برای انجام آزمايش

سي سي از  133گرم نانوكاتاليست به  3835متيلن بلو تهيه و مقدار 

اين محلول اضافه گرديد. محلول حاصل برای رسيدن به حالت 

پايدار به مدت يک ساعت در تاريكي هم خورد و سپس در 

دقيقه  33های زماني نور فرابنفش قرار گرفت. در بازهتابش معرض 

نمونه برداری صورت گرفت و غلظت رنگ متيلن بلو به كمک 

نمودار  4مرئي تعيين شد. شكل -دستگاه طيف سنج فرابنفش

ای اكسيد هطيف جذبي محلول متيلن بلو در حضور نانوكاتاليست

های زمان مدت در راسريم خالص و آلاييده شده با كبالت 

 مختلف تابش را نشان مي دهد. 
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 بلو متیلن محلول جذبی دارطیفنمو -4شکل 

 .کبالت با هشد وآلاییده خالص سریم اکسید های درحضورنانوکاتالیست

 

 نور تابش زمان افزايش با شود مي مشاهده كه طور همان

 نمونه دو هر در بلو متيلن رنگ به مربوط جدبي قله شدت فرابنفش

 ذشتگ از بعد كه طوریه ب است، يافته كاهش محسوسي طوره ب

 مقايسه رایب  .است شده ناچيز بلو متيلن جذبي قله شدتدقيقه،  03

 نمودار شده تهيه های كاتاليست نانوي رنگزداي عملكرد بهتری 

0/CtC آورده 5 شكل در فرابنفش ورتابش ن زمان مدت حسبر ب 

 تظغل tC و آغازين محلول در بلو متيلن غلظت 0C. است شده

. ستا فرابنفش تابش معرض در دقيقه t از پس محلول در بلو متيلن

 الصخ سريم كسيدا يا ها كاتاليست نانو دهدكهمي نشان 5 شكل

 02 و 133 ترتيب به دقيقه 03  مدت در كبالت با شده آلاييده و

 کدر برای .است كرده حذف را محلول از بلو متيلن رنگد درص

 آهنگ بتثا محاسبه و بلو متيلن رنگزاديي واكنش فرآيند كمي

 فرابنفش نور تابش زمان مدت حسب بر t/C0ln(C( نمودار واكنش

 لدم كمک به. است شده آورده  0 شكل در و شد رسم

 ،k واكنش، آهنگ ثابت 0/Ctln(C)=(-kt) هينشلوود-لانگموير

 به تكبال با شده آلاييده و خالص سريم اكسيد های نمونه برای

 .آمد دست به min38333-1و min 38302-1ترتيب

 
 .برحسبمدتزمانتابشنورفرابنفشCtC/0نمودار -5شکل 

 

 
 .فرابنفش نور تابش زمان مدت حسب بر t/C0ln(C)نمودار -6شکل 

 

 گیرینتیجه
اكسيد سريم خالص و آلاييده با كبالت به كمک روش 

همرسوبي تعديل يافته سنتز شد. نتايج حاصل از پراش پرتو ايكس 

ندازه ميانگين اها دارای ساختار مكعبي هستند. نشان داد كه نمونه

ها به كمک رابطه شرر به ترتيب برای نمونه خالص و بلورک

نانومتر تخمين زده شد. نتايج حاصل  0802و  11830آلاييده شده 

از آزمايش های فوتوكاتاليستي نشان داد كه نمونه خالص نسبت 

ابت تری است. ثدارای عملكرد رنگزاديي بهشده به نمونه آلاييده 

 min-1آهنگ رنگزدايي نمونه خاص و آلاييده شده به ترتيب 

 .آمد دست به min38333-1و 38302
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Synthesis and study of structural and photocatalytic properties of pure cerium 

oxide and Co-doped nanocatalysts 

 

Mahla Mirzaie Kakhki*,1, Ahmad Kompany1,Gholamhossein Khorrami2 

1Materials and electroceramicslab., Faculty of science, Ferdowsi university, Mashhad. 

2 Faculty of basic science, University of Bojnord, Bojnord, North Khorasan, Iran 

 

In this research pure cerium oxide and Co-doped nanocatalysts were successfully synthesized by 

coprecipitation method.Cerium nitrate and cobalt nitrate were used as the starting materials and 

deionized water as the solvent.The structural properties and morphology of the prepared samples 

were investigated using X-ray diffraction(XRD) and scanning electron microscopy (SEM) technique. 

The XRD patterns showed that all the samples had cubic structures without any unwanted phases. 

The average crystallized size and lattice strain were estimated and calculated using scherrer formula 

and size-strain plot(SSP) method. The SEM image showed that the particle size are almost spherical 

with the average size of about 30 nm. Methylene blue was used to investigate the degradation activity 

of the synthesized samples. Our photocatalytic results indicated that the pure cerium oxide had better 

degradation activity compared to the Co-doped samples. 

 

Keywords: nanocatalyst; cerium oxide;degradation activity. 
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 مقدمه
 که است هاداده پردازشی سامانه یک مصنوعی عصبی شبکه 

 هایپردازنده عهده به را هاداده پردازش و گرفته ایده انسان مغز از

 پیوسته هم به ایشبکه صورت به که سپرده زیادی بسیار و کوچک

 در. مایندن حل را مسئله یک تا کنندمی رفتار یکدیگر با موازی و

 نام هب ایداده ساختار نویسی، برنامه دانش کمک به هاشبکه این

 زیستی های نورون همانند تواندمی که شودمی طراحی نورون

 شوند ترکیب هم با لایه یک در میتوانند نرون چند یا دو. کند عمل

 چنینی ینا لایه چند یا یک از میتواند مصنوعی عصبی شبکه یک و

 کهشب آموزشی، الگوریتم یک اعمال با ادامه در. شود تشکیل

 . (1) شود می داده آموزش مصنوعی عصبی

 می انتقال تابع و آستانه حد وزن، جز سه شامل مصنوعی نرون

 داده شان 1 شماره شکل در مصنوعی نرون یک ساختار.  باشد

 که ای ویژه انتقال تابع به نرون از واقعی خروجی. است شده

 های عتاب ترین پرکاربرد از نوع سه. دارد بستگی شده انتخاب

 خطی، قالانت تابع محدود، سخت انتقال تابع: از عبارتند آنها انتقال

 سیگموئید، تمیلگاری انتقال تابع. سیگموئید لگاریتمی انتقال تابع

 ای یهلا چند های شبکه در عموما لذا است، پذیر مشتق تابع یک

 خطا  ارانتش از پس الگوریتم از استفاده با که شود می استفاده

 .شوند می داده آموزش

  از استفاده با نفتا کاتالیستی تبدیل واحد سازی شبیه و سازی مدل

 مصنوعی عصبی های شبکه

 ری باجگیرانی، مهدیه عسگ*سید مهدی موسوی

 نگروه شیمی کاربردی، دانشکده شیمی، دانشگاه کاشان، کاشا

 این برای. میباشد  یمصنوع عصبی شبکه کمک به  نفتا کاتالیستی تبدیل واحد سازی شبیه و سازی مدل تحقیق، این از هدف چکیده:
 شامل ها داده این. است شده استفاده 1131سال در لاوان نفت پالایشگاه نفتا کاتالیستی تبدیل واحد از آمده بدست ی داده 11 از منظور

 خوراک حجمی دبی اول، راکتور خوراک دمای راکتورها، فشار شامل ورودی متغییرهای. بودند خروجی پاسخ 2 و ورودی متغییر 1
 تولیدی بنزین میحج دبی و  پژوهشی اکتان عدد شامل ها پاسخ و هیدروکربن به هیدروژن مولی نسبت و برگشتی گاز حجمی دبی نفتا،

 در. دش استفاده شده طراحی شبکه عملکرد کردن تست برای ها داده مابقی و مصنوعی عصبی شبکه آموزش برای داده 51 از. بودند
 تغییر با عبارتی به. دش بررسی و تعریف متفاوت ساختارهای با  با الگوریتم پس انتشار خطا لایه چند پرسپترون های شبکه تحقیق این

 نشان نتایج. دش یافت واحد این سازی مدل برای شبکه ساختار بهترین آموزش های الگوریتم و انتقال توابع میانی، لایه نرونهای تعداد
 نوع از میانی لایه انتقال تابع مارکوآت، لونبرگ آموزش الگوریتم میانی، لایه در نرون 11 با لایه سه پرسپترون عصبی شبکه یک که داد

Tansig نوع از خروجی لایه انتقال تابع و Pureline، همبستگی ضریب مقدار بیشترین دارای (= 2 0.99808R )مربعات مجموع وکمترین 
 .بود( MSE = 0.023) خطا

 مصنوعی عصبی شبکه ،و شبیه سازی سازی مدل نفتا، کاتالیستی تبدیل کلیدی:واژه های  

 

 mousavi.smahdi@kashanu.ac.ir  :٭ نويسنده مسئول
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مصنوعی نرون یک ساختار -9 شکل  

 ارائه اسبراس یادگیری اساسی ویژگی دو از عصبی هایشبکه

 یریساختارپذ و( پذیری تعمیم توانایی و قدرت) تجربی هایداده

 ژهبوی کنترل، مسایل در هاشبکه این از لذا برخوردارند، موازی

 بسیار د،باشنمی پذیرامکان آنها مدلسازی که پیچیده سیستمهای

 یستمها،س سازیشبیه و مدلسازی در عصبی هایشبکه از. مناسبند

 .(5،  2) است شده استفاده غیرخطی سیستمهای بویژه

عدد  اب مرغوب بنزین به روزافزون نیاز و بشری جوامع توسعه

 رایشآ تجدید فرایندهای ایجاد سبب کم گوگرد و بالااکتان 

 در .است گشته( catalyst Reforming)کاتالیستی مولکولی

 در 155psiتا15 فشار در (پایین اکتان عدد با) نفتا فرایند این

 رغوبم بنزین به تبدیل هیدروژن حضور در و کاتالیست مجاورت

 منبع عنوان هب میتواند فرایند این محصول .میگردد با عدد اکتان بالا

 زنی پتروشیمی واحدهای خوراک عنوان به آروماتیکها از غنی

 .(1) باشد داشته کاربرد

 یا و (LSRG) سبک ، نفتایفرمینگی رحدهاراک واخو

ف ـمختلی کربنهارودـهی که شامل (HSRG) سنگین نفتای

کربن است و  اتم 15 تا 1شامل ی کـماتیآرو، یـنفتن، فینیرااـپ

ار قر گراد سانتی درجه 215-05بین راک ین خوش افاصلة جو

. در پالایشگاه تغییر میکنده یط پالایشگااکه با توجه به شردارد 

در  بشکه 15555 تصفیه نفتای با ظرفیت نفت لاوان، یک واحد

بشکه در روز  0215 روز و یک واحد رفرمینگ نفتا باظرفیت

( HSRG) سنگین خوراک این واحد نقتای طراحی شده است.

 : ین واحد عبارتند ازمحصولات ا. باشد تولیدی واحد تقطیر می

 ،گاز مایع و نفتای سبک تصفیه شده. 31 پلاتفرمیت با عدد اکتان

در این مطالعه تلاش شده است قابلیت شبکه های عصبی 

ر مدل د  لایه با الگوریتم پس انتشار خطا چند پرسپترون مصنوعی

سازی و شبیه سازی واحد رفرمینگ نفتای پالایشگاه نفت لاوان 

 واحد از آمده بدست ی داده 11 این منظور از بررسی شود. به

 استفاده 1131سال در لاوان نفت پالایشگاه نفتا کاتالیستی تبدیل

 .است شده

 

 بخش تجربی
 رفرمینگ واحد از آمده بدست ی داده 11 روی بر تحقیق این

 ها داده. شد انجام 1131 سال طی در لاوان نفت پالایشگاه نفتای

 اول راکتور خوراک دمای ،bar برحسب رآکتورها فشار شامل

 دبی ،hr3m/ برحسب نفتا خوراک حجمی دبی ، C̊برحسب

 به هیدروژن نسبت ، hr3m/ حسب بر برگشتی گاز  حجمی

 بنزین حجمی دبیو ( RON) پژوهشی اکتان عدد هیدروکربن،

 و اکتان عدد ها، داده این بین از. بودند hr3m/ حسب بر تولیدی

 وانعن به مابقی و خروجی عنوان به تولیدی بنزین حجمی دبی

 اردواز انجاییکه . شد گرفته نظر در عصبی شبکه های ورودی

 شبکه دقت و سرعت کاهش باعث خام صورت به ها داده کردن

  .شد نرمالیزه -1و 1 بین ها داده بررسی این در، میشود

تم پس لایه با الگوری چند پرسپترون عصبی های شبکهدر ادامه 

 ایه دادهو شبیه سازی  سازی مدل برای مختلفیی انتشار خطا

 نتایج و شد ساخته لاوان نفت پالایشگاه نفتای رفرمینگ واحد

 ریقط از تا شد تلاشسپس .  شد بررسی و مطالعه آنها سازی مدل

 مانند هشد طراحی عصبی های شبکه های ویژگی برخی در تغییر

 های مالگوریت نوع و انتقال توابع نوع ،ی لایه میانینرونها تعداد

و شبیه  ازیس مدل بهترین برای عصبی شبکه بهینه ساختار آموزش

 .آید تدس به سازی واحد رفرمینگ نفتای پالایشگاه نفت لاوان

ضریب  روش دو از ،های طراحی شده شبکه دعملکر یابیارز ایبر

استفاده  (MSE)و میانگین مربعات خطا  R)2(همبستگی خطی 

 شد. 

 

 نتایج و بحث
همانطور که بیان شد، برای یافتن بهترین ساختار شبکه عصبی 

 بکهش های ویژگی برخیبرای مدل سازی واحد رفرمینگ نفتا، 

 ریتمالگو نوع و انتقال توابع نوع نرونها، تعداد مانند عصبی های
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 یک شبکه عصبیبررسی شد. برای این منظور  آموزش های

نرون در لایه ورودی، یک لایه  1توپولوژی با  پرسپترون چند لایه

جی سیگموید، لایه خرو-نرون و تابع انتقال لوگاریتم 15مخفی با 

داده از داده  51طرح زیری شد و با  نرون وتابع انتقال خطی 2با 

اموزش داده شده لگوریتم های آموزش مختلف با ا های موجود

بق این شکل ارائه شده است. مطا 2در شکل و نتایج عملکرد آن 

 موزشآ الگوریتم ،برای این مدل سازی آموزش الگوریتم بهترین

 0.99852R= و 0.186MSE= با (LM)مارکوات -لونبرگ

 می باشد. 

 
 

ارزیابی عملکرد شبکه های طراحی شده با الگوریتم های  -2شکل 

 آموزش مختلف

 در ادامه با تغییر توابع انتقال لایه میانی، بهترین تابع انتقال برای

گموید سی-مدل سازی واحد رفرمینگ نفتا، تابع انتقال تانزانت

(tansig)  .تابع و آموزش الگوریتم  بهترین یافتن بایافت شود 

ه در عملکرد شبک مخفیهای لایه  نرون تعدادبه بررسی  انتقال،

های عصبی طراحی شده به منظور مدل سازی واحد رفرمینگ 

 ادتعد ددنگر اهمگر بمطلو ابجو به شبکه گراپرداخته شد. 

 یددگر اهمگر شبکه گرا و هنددمی یشافزا را لایهمخفی یهاوننر

 ادتعد نمکاا رتصودر دبو رداربرخو هم خوبی تعمیم رتقداز و

 1شکل  .دهیم می قرار آزمایش مورد را کمتریمخفی یهاوننر

عملکرد شبکه های طراحی شده با تعداد نرون های مختلف در 

لایه مخفی را نشان می دهد. همانطور که در شکل مشخص است، 

بهترین تعداد نرون در لایه مخفی برای مدل سازی واحد 

 نرون است. 11رفرمینگ، 

 
ن اد نروارزیابی عملکرد شبکه های طراحی شده با تعد -3شکل 

 های مختلف در لایه مخفی

 

ین منظور، برای ا شبکه ساختار بهترینمطابق نتایج ارائه شده، 

ا ب  با الگوریتم پس انتشار خطا لایه 1 پرسپترون عصبی شبکهیک 

 الگوریتم و (tansig - 2;pureline;15 - 5)توپولوژی 

نمودارهای رگراسیون شبکه  .باشدلونبرگ مارکوات می  آموزش

عصبی بهینه یافت شده در تمام موارد آموزش، ارزیابی و تست در 

 تر منطبق Y=Tخط به ها داده چه هر رائه شده است. 5شکل 

 بکهش توسط شده بینی پیش های داده که است معنا بدین باشد

ب مدل سازی مطو نتیجهو در  نزدیکتر واقعی های داده بهعصبی 

 .تتر اس
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 نمودارهای رگراسیون شبکه عصبی بهینه -4شکل

 

 با وانت می را پاسخ روی بر ها متغییر از کدام هر نسبی تاثیر

 محاسبه زیر رابطه مطابق عصبی شبکه های وزن ماتریس به توجه

  .کرد

 
 

 و RON  پاسخ دو هر برای رابطه این از آمده بدست نتایج

 F1 شکل، این در. است شده ارائه 1 شکل در بنزین حجمی دبی

 حجمی دبی F3 اول، راکتور خوراک دمای F2 راکتورها، فشار

 مولی نسبت F5 برگشتیو گاز حجمی دبی F4 نفتا، خوراک

 .باشد می هیدروکربن به هیدروژن

 

 گیرینتیجه
 با هلای سه پرسپترون عصبی شبکه یک تحقیق این در

طرح زیری و عملکرد انها در مدل سازی  متفاوت ساختارهای

 تغییر با. شد بررسیواحد رفرمینگ نفتای پالایشگاه نفت لاوان 

 موزشآ های الگوریتم و انتقال توابع میانی، لایه نرونهای تعداد

 نتایج. شد یافت واحد این سازی مدل برای شبکه ساختار بهترین

 وپولوژی با ت لایه سه پرسپترون عصبی شبکه یک که داد نشان

(5 - 15;tansig - 2;pureline) لونبرگ  آموزش الگوریتم و

  همبستگی ضریب مقدار بیشترین ارایمارکوات د

(= 0.998082 R )خطا مربعات مجموع وکمترین 

 (MSE = 0.023 )بود. 

 

 
 نمودار درصد تاثیر هرکدام از متغییرها  -5شکل 

 

 منابع
 راتاـنتشا ،عصبی یاـبکههـش انیـمب ج،منها دباقرـمحم[ 1]

 .1101 ،میرکبیرا صنعتی هگاــنشدا
[2] Ray,C. and K.K.,Klindworth .2000. Neural 

Networks for Agrichemical Vulnerability Assessment of 

Rural Private Wells. Journal of Hydrologic Engineering, 

5 (2):162171. 

[3] W.M. Kareem “Modeling and Simulation of the 

Naphtha Catalytic Reforming Reactors under Axial and 

Radial Flow Patterns” M.Sc.  Chem. Eng. University of 

Basrah July 2010. 

[4] Mousavi S.M., Niaei A., Salari D., Nakhostin Panahi 

P. and Samandari M., Modelling and optimization of 

Mn/activate carbon nanocatalysts for NO reduction: 

comparison of RSM and ANN techniques, 

Environmental Technology, 2013, Vol. 34, No. 11, 

1377–1384. 
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Modeling and Simulation of Catalytic reforming of naphtha using artificial 

neural networks 
Seyed Mahdi Mousavi*, Mahdieh Asgari Bajgirani 

 

Department of Applied Chemistry, Faculty of Chemistry, University of Kashan, Kashan. 

 

Abstract:  

The purpose of this research is to model and simulate of the Catalytic reforming of naphtha 

using artificial neural network. For this purpose, 51 data from the reforming unit of Lavan Oil 

Refinery in 2014 were used. The data included 5 input variables including; reactor pressure, 

feed temperature, volume of feed, volume of return gas and molar ratio of hydrogen to 

hydrocarbon, and responses including research octane number (RON) and volume of gasoline 

product. The 45 data were used for training the ANN and the others were used to test. In this 

study, multi-layer perceptron networks with different structures were defined and examined. In 

other words, by changing the number of intermediate-layer neurons, transfer functions and 

training algorithm, the best network for modelling of this unit were found. 

Keywords: Catalytic reforming of naphtha, modelling and simulation, artificial neural network 
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 مقدمه
های مهم در جداسازی آب از ترکیبات آلی یکی از چالش 

های آزئوتروپ، صنایع شیمیایی است که به دلیل تشکیل مخلوط

باشد. از طرفی در های مرسوم مانند تقطیر غیر ممکن میبا روش

درصد خلوص بالا، در رابطه با  رغم حصولروش تقطیر علی

های رقیق، به درجه حرارت بالایی برای تبخیر آب مورد محلول

شود. به همین نیاز است. در نتیجه روشی با هزینه بالا محسوب می

-دلایل روش استخراج با حلال جهت جداسازی آب از مخلوط

باشد. ها، روش مناسبی میهای آلی به واسطه کم بودن هزینه

های اخیر بر روی های فراوانی در سالنظور بررسیبدین م

تایی برای کسب اطلاعات بیشتر در رابطه با های سهسیستم

 هااین سیستمچگونگی رفتار فازی و خواص ترمودینامیک 

 .]1[ صورت گرفته است

های آلی در صنایع ها به عنوان اسیدکربوکسلیک اسید

ایشی و بهداشتی مختلف از جمله صنایع دارویی، رنگرزی، آر

های و... مصارف فراوانی دارند. کربوسیلیک اسیدها به روش

 توسط ایزو آمیل الکل در دمایمایع یک اسید آلی از آب  -مطالعه استخراج مایع

K  51/392  

 2پریسا ارمزد ، 1*محبوبه بهروزی

 .ه زنجان، دانشکده علومدانشگا -1

 .ه زنجان، دانشکده علومدانشگا -2

 

 

باشند و کاربردهای کربوکسیلیک اسیدها و به ویژه پروپیونیک اسید، در صنعت از اهمیت خاصی برخوردار می چکیده:
-طریق تخمیر و دیگر فرآیندهای صنعتی، محلولفراوانی در صنعت دارند. با توجه به اینکه در فرآیند تولید کربوکسیلیک اسیدها از 

های رقیق دارای اهمیت بسیاری است. در زمینه فن شود، بازیافت کربوکسیلیک اسیدها از محلولهای رقیقی از این اسیدها تولید می
  .کندمایع نقش مهمی را بازی می -آوری جداسازی، استخراج مایع

، مورد بررسی قرار K11/292 ایزو آمیل الکل در دمای  ز محلول رقیق آبی توسطدر این مقاله، استخراج پروپیونیک اسید ا
سه جزئی }آب + پروپیونیک اسید + حلال ایزو آمیل الکل{ به روش تیتراسیون نقطه  های تعادلی در سیستمغلظت گرفته است.

 مقادیر .باشدمورد استفاده، دارای ویژگی انحلال پذیری کم در آب و در نتیجه ضریب توزیع بالا می حلال ابری مشخص شد.
های . دادهباشددهد که حلال ایزو آمیل الکل دارای توانایی استخراج پروپیونیک اسید از آب مینشان می فاکتور انتخاب پذیری حلال

  .برازش شد UNIQUACموضعیترکیب  مایع، با مدل -تجربی تعادل مایع
 

 UNIQUAC مایع، ضریب توزیع، پروپیونیک اسید، ایزو آمیل الکل،-استخراج مایع واژه های کلیدی:
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های تولید کربوکسلیک گردند، یکی از روشمیمختلفی تولید 

ها فرآیند تخمیر است که محلول آبی رقیقی از این اسیدها اسید

کند. با توجه به اهمیت این مواد، خالص سازی و را حاصل می

های رقیق حائز اهمیت است. از محلولبازیافت این مواد از 

آنجائیکه این مواد در فرآیند استخراج مخلوط آزئوتروپ 

ها با روش تقطیر غیر ممکن دهند، جداسازی آنتشکیل می

های تعادل است. در نتیجه بهترین روش برای فراهم نمودن داده

مایع و انتخاب یک حلال مناسب در جداسازی این اسیدها -مایع

مایع  -احی تجهیزات جداسازی روش استخراج مایعو نیز طر

  .] 2[ باشدمی

به منظور تکمیل تحقیقات پیشین در جهت کسب اطلاعات 

های بیشتر در رابطه با رفتار فازی و خواص ترمودینامیکی سیستم

به بررسی  ، در این مقالهسه جزئی شامل کربوکسیلیک اسید

سه  مایع در سیستم -ع خواص ترمودینامیکی و تعادلات فازی مای

ایزو آمیل الکل( پرداخته شده جزئی ) آب + پروپیونیک اسید + 

 UNIQUAC ]2ترمودینامیکی  های تجربی با مدلداده است.

 برازش شدند.]

 بخش تجربی

  مواد

، ) ≤%99(، ایزو آمیل استات ≤)%99(پروپیونیک اسید 

، از شرکت مرک آلمان خریداری ≤)%99(ایزو آمیل الکل 

شدند. در تمامی مراحل آزمایش از آب دو بار تقطیر استفاده 

شده است. مواد شیمیایی بدون خالص سازی بیشتر مورد استفاده 

 اند.گرفتهقرار 

 روش کار

های )آب + پروپیونیک روشی که در این پروژه برای سیستم

اسید + ایزو آمیل الکل( بکار گرفته شده است، بر مبنای 

-گیری ضریب شکست محلولو اندازه ] 4[تیتراسیون نقطه ابری 

های تعادلی انجام شده های ابری است. مراحل زیر در تعیین داده

 است.

تعیین منحنی بینودال: برای تعیین منحنی بینودال از یک  -الف

شود، که این سل بر روی یک همزن جداره استفاده میسل دو 

شود. آب به عنوان ثابت کننده دما با مغناطیسی قرار داده می

استفاده از یک حمام ترموستات در جداره خارجی آن در جریان 

میلی لیتر  12است. سل به گونه ای طراحی شده است که بتواند 

با اوزان مشخص  از مواد را در خود جای دهد. ابتدا سل مذکور

شود. نقطه پایان تیتر از مخلوط )آب + پروپیونیک اسید ( پر می

کردن با مشاهده انتقال از محلول همگن به محلول ناهمگن در 

گردد. این الگو جهت تعیین منحنی داخل سل مشخص می

های مربوط به بینودال در قسمت غنی از آب مناسب است. داده

نودال، با تیتر کردن مخلوط همگن قسمت غنی از حلال منحنی بی

)حلال + پروپیونیک اسید( توسط آب تا زمان مشاهده کدورت 

گیری انجام های ابری نمونهآید. از محلولدر محلول بدست می

گیری شود و ضریب شکست محلول توسط رفرکتومتر اندازهمی

های ابری با توجه گردد. در انتها غلظت تمام اجزاء در محلولمی

مقدارهای اولیه و حلال افزوده شده محاسبه و معادله استاندارد به 

های ابری بر حسب غلظت اجزاء محلول ضریب شکست محلول

 گردد.تعیین می

های خطوط بست، های تعادلی: برای تعیین دادهتعیین غلظت -ب

تایی با ترکیب درصد مشخص که به صورت های سهمخلوط

گیرند آماده دو فازی قرار میاند و در ناحیه وزنی مشخص شده

شود. سپس اجازه داده شده و به مدت یک ساعت هم زده می

ساعت جدایی کامل دو فاز در  12شود تا محلول به مدت می

حال سکون باقی بماند. سپس به وسیله یک سرنگ از فازهای 

های شود. ضریب شکست نمونهبالا و پایین نمونه گیری انجام می

شود. سپس از گیری میه وسیله رفرکتومتر اندازهتعادلی هر فاز ب
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ها و معادلات استاندارد، غلطت تمام روی ضریب شکست نمونه

 شود. اجزاء در هر فاز مشخص می

 نتایج و بحث

 های بینودالنمودار

های تغییرات ضریب شکست با غلظت آب، نمودار

 های آبی و آلی درپروپیونیک اسید و ایزو آمیل الکل در فاز

 ارائه شده است. K 11/292در دمای  1شکل 

(a 

 

(b 

 
 

، ، فاز آبی و های ابری ) تغییرات ضریب شکست محلول -9شکل 

 (پروپیونیک اسید b(آب aفاز آلی( با غلظت 

 

 ضریب توزیع و فاکتور انتخاب پذیری

های خطوط ضریب توزیع و فاکتور انتخاب پذیری از داده

آید. مقادیر ضریب توزیع بدست میتایی بست برای سیستم سه

و فاکتور انتخاب پذیری  2D و پروپیونیک اسید 1Dآب 

-با استفاده از روابط مورد نظر محاسبه می  Sایزوآمیل الکل

 گردند.

𝐷1 (1)معادله  =
𝑤13

𝑤11
 

 
𝐷2 (2)معادله  =

𝑤23

𝑤21
 

 
 (2)معادله 

𝑆 =

𝑤23
𝑤21

⁄
𝑤13

𝑤11
⁄

=
𝐷2

𝐷1
 

 
فاکتور انتخاب پذیری باید بزرگتر از برای جداسازی موثر 

یک باشد. انتخاب پذیری بیشتر از یک به این معنی است که 

تواند برای جداسازی پروپیونیک اسید از آب حلال مورد نظر می

مورد استفاده قرار گیرد. مقادیر فاکتور انتخاب پذیری برای 

زو شود که ایاست. مشاهده می 22تا 7حلال ایزو آمیل الکل بین 

آمیل الکل به عنوان حلال دارای فاکتور انتخاب پذیری مناسب 

 باشد. برای استخراج پروپیونیک اسید می

 

 مایع -های تعادل مایعبرازش داده

 مایع تجربی با استفاده از نرم افزار اسپن پلاس -های تعادل مایعداده     

ازش و ضرایب بر همکنش این بر UNIQUACدله توسط معا] 1[ 

های حاصل از های تجربی و دادهمقایسه بین داده. تعیین شد معادله

نمایش داده شده است. از تابع ا 2 در شکل  UNIQUAC معادله

های ( که مشخص کننده نزدیکی داده 4)معادله RMSDهدف 

مایع  تجربی -های تعادل مایعمایع برازش شده با داده-تعادل مایع

 برای مدل RMSD مقداراست، استفاده شده است. 

UNIQUAC  سازگاری بین باشد که این مقدار می 0100/0برابر

 دهد. های تجربی و برازش شده را نشان میداده

RMSD = √
∑ ∑ ∑ (𝑤𝑖𝑚𝑛

𝑒𝑥𝑝
− 𝑤𝑖𝑚𝑛

𝑐𝑎𝑙 )2
𝑛𝑚𝑖

6𝑁
 

 (4)معادله 
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UNIQUAC model 
مایع تجربی و حاصل از مدل -های تعادل مایعمقایسه بین داده -2شکل 

UNIQUAC 
 

 

مایع توسط -های تعادل مایعهمچنین اعتبار و هماهنگی داده

. پارامترهای ] 6[ (1توبیاس تعیین گردید )معادله -معادله آتمر

ارائه شده  1ه با ضریب برازش در در جدول این معادله همرا

 است.

𝐿𝑛 (
1 − 𝑤33

𝑤33

) = 𝐴 + 𝐵 𝐿𝑛(
1 − 𝑤11

𝑤11

) 

 (1)معادله 

 توبیاس-های معادله آتمرثابت -9جدول 

2R B A T(K) 

9142/0 1297/1 906/1 11/292 

نزدیک به واحد ضریب برازش حاکی از درجه بالای  مقدار 

 باشد.های بدست آمده میسازگاری داده

 گیرینتیجه
دهد مقادیر فاکتور انتخاب پذیری بالاتر از واحد نشان می

الکل حلال مناسبی برای استخراج پروپیونیک  که ایزو آمیل

 باشد.  اسید از فاز آبی می
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Liquid-liquid extraction of an organic acid from water by isoamyl alcohol 

at a temperature of 293.15 K 
 

Parisa armozda, Mahboobeh behroozib* 

 

aZanjan university, College of science 

bZanjan university, College of science 

 

Abstract:  

Carboxylic acids, especially propionic acid, are important in industry and have many 

applications in various industries. Considering that in the production process of carboxylic 

acids through fermentation and other industrial processes results in production of dilute 

solutions of these acids, the recovery of carboxylic acids from dilute solutions is very 

important. Liquid ‒liquid extraction plays an important role in the field of separation and 

extraction technology. 

In this paper, propionic acid extraction from a dilute aqueous solution was investigated by 

isoamyl alcohol at a temperature of 293.15 K. Equilibrium concentrations in three component 

system (water + propionic acid + soluble isoamyl alcohol) were determined by cloud point 

titration. The solvent used has low solubility in water and therefore a high distribution 

coefficient. The values of the solubility selectivity factor indicate that the isoamyl alcohol 

solvent has the ability to extract propionic acid from water. Liquid-liquid equilibrium data 

were fitted with local combination model UNIQUAC.  
 

Keywords:  Liquid-liquid extraction, distribution coefficient, propionic acid, isoamyl alcohol, 

UNIQUAC 
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 مقدمه
 غرب اروميهكيلومتري شمال 63آغاج در فاصله توده نفوذي قره 

آغواج ا  دو وادوس گو مش م وام شوام  قرار دارد. تووده قوره

 گو مهاي .اگو  گ مهاي اولترامافيو  و مافيو  ت و ي  تافتوه

 ا  غ ووش غيرعووادي طوووربووه آغوواجقووره توووده اولترامافيوو  باوو 

 بوه، ( بوودهمم تيو   و )اتلمي و  تيتواني  و آهو  ،)فسوفر)آااتي 

 ات مونوه شونس.مش خوانسه FTP هاياختصار گ گ به دلي  همي 

 ميزبوانش دليو  بوه كو ، گسوتر  و دج  داشت  رغ  به هاگ گ

 تركيو  همچ وي  و فسوفا  و تيتانيوم و آه  اكسيس كانسارهاي

 آذرتو  هايگ گ با مقاتسه در غيرعادي ش اگشكانش و شيمياتش

 دارنس توجهش قاب  اقتصادي و علمش جذابي  و متعارف، اهمي 

 بوه و اگو  2TiO بي وتر توا %59 داراي روتيو  هايك سانتره .[1]

 بوالاتري كيفيو  آن ا  آموسه دگو  بوه محصولا  جه  همي 

 مقوسار و نيسو  گسوترده جهوان جاي همه درش كان ات  ما، ادارد

 افزات  دال در آن جهانش قيم  عل  همي  به اگ ؛ ك  نيز آن

 جهووان گرتاگوور در تقرتبووا اتلم يوو  دتموور، طوورف ا  اگوو .

 ا  توراوايي  جهوانش بوا ار در آن قيمو  ب ابرات  دارد، گستردگش

 ارعيارگووا ي  مي وو  در اووهوه  علوو ، همووي  بووه. اگوو  روتيو 

فرآوری کانسنگ ایلمنیت بهینه سازی  و کاربرد طراحی آزمایش برای مدل کردن

 قره آغاج

  4اميس گلمانش نوري ،6، محمس دس  اميسي2دس  توكلش ،1*محمس دسي  ادمسي ا غ سي

 .رانت، ا39816-93661گچساران  اگوج،تدان  سه نف  و گا  گچساران، دان ماه  ،يكاربرد شميگروه ش -1

 دان ماه امام علش )ع(، تهران، اتران.دان  سه علوم،  -2

 دان  سه شيمش، دان ماه گيلان، رش ، اتران. -6

 ، دان ماه ص عتش اميركبير، تهران، اتران.دان  سه مه سگش معسن و متالورژي -4

9-  

 

 

باشس، ات  تحقيق انجام مطالعا  فرآوري بر روي نمونه كانس گ اتلم ي  قره آغاج در اگتان آذرباتجان غربش مشهسف ا   چکیده:

كه بتوان با بهي ه كردن اارامترهاي موثر بر انحلال آه ، توگط اگيس هيسروكلرت  به روتي  با عيار بالا دگ  تاف . نمونه اتلم ي  

اكسيس آه  بود. ات  نمونه اس ا  مراد  ماتلف خردات  وجسا ك  سه مغ اطيسش و ثقلش  %5/64و  اكسيس تيتاني  %11اوليه داراي عيار 

گا ي م اني ش در افزات  اكسيس تيتانيوم رگيس. با توجه به تاثير مثب  فعال %2/49اكسيس آه  و  %4/42به ك سانتره اي با م اصا  

گا ي م اني ش قرار مورد فعال 1به  29اي با نسب  گلوله به كانش معادل هگاع  در آگياي گلول 4گرع  انحلال آه ، نمونه به مس  

( انجام شس. نتاتج ن ان داد، غلظ  اگيس، دما، CCDو به رو  طرادش نقطه مركزي) 7DXگرف . طرادش آ مات  توگط نرم افزار 

رابطه مستقي  و دما و  ماتع به جامس يس و نسب رابطه مستقيمش با انحلال آه  داشته، و همچ ي  غلظ  اگ ماتع به جامس  مان و نسب 

گراد، درجه گانتش 56، دما %66افزار، شام  غلظ  اگيس هيسروكلرت   مان رابطه ع س با انحلال تيتانيوم دارنس. در شراتط بهي ه نرم

 گاع  و نسب  4 مان 
ماتع

جامس
بسگ  آمس. با توجه به ات  ه افزات   % 4/12و ميزان انحلال تيتانيوم برابر  %6/35، ميزان انحلال آه  16 

گاع  انجام شس كه بهترت   3گراد و  مان درجه گانتش 169هاتش در دماي شود، آ مات دما و  مان باعث كاه  انحلال تيتانيوم مش

گاع  و نسب   4گراد،  مان درجه گانتش 169، دما %69نتاتج در شراتط غلظ  اگيس هيسروكلرت  
ماتع

جامس
 .بسگ  آمس 16 

 

 .اتلم ي  قره آغاج؛ مسل كردن ؛بهي ه گا ي ؛طرادش آ مات  واژه های کلیدی:

 

   mhahmadia58@gmail.com  ,  m.ahmadi@yu.ac.ir :٭ نويسنده مسئول
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 در اتلم يو  ا مص وعش  روتي  توليس عبار  دتمر، به و اتلم ي 

 ارعيارگوا ي. اگو  انجوام دوال در صو عتش اي ورفت  ك وورهاي

 قابوو  مردلووه دو درمصوو وعش  روتيوو  توليووس م ظووور بووه اتلم يوو 

 تووانموش م واني ش ش وفيزت و طرتق به اول مردله در اجراگ .

 صور  ات  در كه كرد، جسا همراه هايكانش گاتر ا  را اتلم ي 

 فلوتاگويون، گو مي ، واگطه مارايچ، ميز، جيگ، مان س تجهيزاتش

 قوورار اگووتفاده مووورد غيووره و ال ترومغ وواطيس ال ترواگووتاتي ،

 تووا 3FeTiO اتلم يوو  فرمووول كووه آنجووا ا . گرفوو  خواه ووس

2FeO.TiO ، گواتر ا  كامو  طور به آنرا بتوان صورتي ه در اگ 

 اموابود.  خواهس  TiO2درصس 3/92داراي عيار كرد، جسا هاشكان

قوره  اتلم يو  بوراي و اگو  مم و  غير عيار ات  به رگيسن عملا

 چ وس هورباشوس. موش %49دوسود  انتظار مورد عيار دساكثرآغاج 

 به دگترگش م ظور به بود، خواهس ار   با اتلم ي  هياول ك سانتره

 2TiO رنمسانووه و موتيتوواني صوو اتع در بتوانووس كووه معووسنش ايمواده

بوه  .[2] باشوس درصسداشوته 89 ا  بالاتري عيار باتس شود، اگتفاده

 شويمياتش يهاي مان س رو مرتد يهارو  شستت  م ظور بايهم

 ب ار گرفته شونس.

 بخش تجربی

 های شناسایی نمونهروش
كيلوووگرم ا  معووسن  96نمونووه اتلم يوو  مووورد بررگووش بووه ميووزان 

كو  آغاج تهيه شس. نمونه معرف با اگوتفاده ا  تقسوي تيتانيوم قره

ها و تركيبا  ت و ي  ده وسه، بوا اگوتفاده ا  براي ش اگايش كانش

 تهيه شس.  XRFو  XRDرو  

 حی آزمایش  طرا
اس ا  مطالعا  اوليوه م وام شوس كوه او ج فواكتور شواخم، 

انسا ه ذرا ، غلظ  اگيس، نسب  جامس به ماتع، دما و  مان تواثير 

-مهمش بر انحلال آه  و تيتانيوم دارنس، با توجوه بوه ات  وه فعوال

شود، اس گا ي م اني ش باعث افزات  گرع  انحلال آه  مش

مي وورون  26انوسا ه ذرا  بووه  تور  گوا ي نمونووه، تموامشا  فعوال

رگانسه شس. همچ ي  در مطالعا  اي ي  م ام شس كه گورع  

. در تموامش [6] همزن تواثيري در انحولال آهو  و تيتوانيوم نوسارد

ت ظوي   936توا  946هاي انجام شسه، گرع  هموزن بوي  آ مات 

با توجه به اي ي ه تحقيق، ش اگايش عوام  و فاكتورهاي تعيي   شس.

در آ موات  هوا، ا  رو  فاكتورتو  اگوتفاده ن وس. اوس ا  شسه 

فاكتور اصلش موثر)غلظ  اگيس، نسب  جامس به ماتع، دما  4تعيي  

ها، طرادش آ مات  با اگتفاده و  مان( و گطوح آنها در آ مات 

و بووا رو  طرادووش نقطووه  7DXا  نوورم افووزار طرادووش آ مووات  

انجام شس. گطوح و فاكتورهاي تعيوي  شوسه در  ( CCDمركزي )

Error! Reference source not found. اوس  انس.ن ان داده شسه

ا  طرادش آ مات  و با توجوه بوه فاكتورهواي موجوود و گوطوح 

آ مات  م ام نمود، كه در  66م ام شسه، نرم افزار تعساد 

 ن ان داده شسه اگ . 1جسول 

 روش آزمایش ها
انجوام شوسنس. در  7Dxافزار ها مطابق طرح اي  هادي نرمآ مات 

ابتووسا اگوويس بووا درصووس و نووش م ووام شووسه تهيووه شس.)اگوويس 

كلرتسرت  اگتفاده شسه ا  شرك  مجللش تهيوه شوس، كوه اگويس 

هوا در دموام آب آ موات  باشوس.(موش 63% (USP)كلرتسرت  

دار انجوام ليتوري دراوو  1گرم گر بسته و ت  تان  ليچي وگ 

شسنس. در ابتسا اگيس را با غلظ  معي  درون تان  رتاته و درون 

تا به دماي مورد نظر برگس و در نهات  نمونه  دادهدمام آب قرار 

گورع   در دالي وهدرون تانو  ااوافه شوسه به  گا ي شسهفعال

. اس ا  مس   مان ت ظي  گردتسدور در دقيقه  936تا  946همزن 

تعيي  شسه، نمونه را ا  دموام آب خوارج و اوس ا  گورد شوسن، 

   و ميزان محلول بسگ  آموسه انوسا ه خفيلتر و اسمانس جامس 

و  UV-Visibleهوا بوا گيري شس. ميوزان آهو  موجوود در نمونوه

 گيري شسنس.ب اتمش انسا هها با جذموجود در محلول Tiميزان 

 نتایج و بحث

 آنالیز شیمیایی و کانی شناسی نمونه 
جهو  ش اگواتش ع اصور و  XRDآناليز كموش شويمياتش و آنواليز 

انجام شس. نمونه معورف  به ترتي  تعيي  فا هاي موجود در نمونه

 2در جوسول  XRFنتواتج  ،تهيوه شوس XRFو  XRDجه  آناليز 

  ن ان داده شسه اگ .

 انحلال آهن 
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افوزار درصوس هواي اي و هادي توگوط نورماس ا  انجام آ موات 

 1انحلال آه  محاگوبه گردتوس، نتواتج بسگو  آموسه در جوسول 

آتوس، بسگ  مش 1آورده شسه اگ . همانطور كه ا  نتاتج جسول 

در آ مات  شوماره  %69با اگيس  %38بي ترت  ميزان انحلال آه  

 3در آ مات  شوماره  %66اگيس همراه با  %5/36و اس ا  آن  25

 باشس.مش
 : نتایج آناليز انحلال آهن9 جدول

Std 
غلظ  

 اگيس )%(
دما 

(C⁰) 

 مان 

h)) 

 \ماتع 

 جامس

انحلال آه   

)%( 

8 66 56 4 9 8/92  

13 26 86 6 9/3 3/13  

19 16 56 4 16 2/13  

1 16 36 2 9 3/16  

16 66 36 2 16 8/36 

26 26 86 6 9/3 8/15  

14 66 36 4 16 5/36  

5 16 36 2 16 4/16  

13 66 56 4 16 6/35  

4 66 56 2 9 63 

6 16 56 2 9 5/12  

3 66 36 4 9 8/91  

18 26 86 6 9/3 1/26  

9 16 36 4 9 3/16  

15 26 86 6 9/3 6/15  

16 16 36 4 16 5/16  

12 66 56 2 16 5/33  

2 66 36 2 9 8/65  

11 16 56 2 16 1/13  

3 16 56 4 9 8/19  

21 9 86 6 9/3 9/12  

23 26 86 9/4 9/3 9/26 

28 26 86 6 11 2/26  

24 26 59 6 9/3 3/26  

25 26 86 6 9/3 4/13  

26 26 39 6 9/3 6/13  

66 26 86 6 9/3 6/21  

23 26 86 6 4 1/19  

22 69 86 6 9/3 38 

29 26 86 9/1 9/3 1/15 

 قره آغاج ایلمنيتکنسانتره  نمونه XRF نتایج  :2 جدول

 تركي  مقسار )%(

3/23 SiO2 

49/2 Al2O3 

5/64 Fe2O3 

1/11 TiO2 

8/9 CaO 

19 MgO 

43/6 MnO 

5/2 P2O5 

29/6 Na2O 

افووزار كووه در آن معادلوه انحوولال تيتووانيوم ارايوه شووسه توگووط نورم

ذتو  ن وان داده شوسه انوس، در اارامترها به صور  كس بيوان شوسه

 اگ :

 + A – 2/80 * B – 0/63 * C * 6/19 + 6/12 = انحلال تيتانيوم

1/50 * D -2/58 * A * C – 0/47 A* C + 1/01 * A * D 

+2/99 A2 + 0/75 B2 

 Aمعادلووووووه انحوووووولال تيتووووووانيوم شووووووام  اارامترهوووووواي 

)نسب D) مان(،C)دما(،B)غلظ (،
ماتع

جامس
-( و اثرا  متقابل ان مش 

م ام اگ ، غلظ  اگويس اثور  بالاباشس. همانطور كه ا  معادله 

خيلش قووي بور روي انحولال تيتوانيوم داشوته اگو  و اوس ا  آن 

فاكتورهاي موثر به ترتي  دما، نسب 
ماتع

جامس
باشس، كه در  مان مشو  

بووراي آناليزهووا بووه بررگووش نمووودار  انووس.ادامووه تواوويد داده شووسه

Normal Plot Residuals اردا ت ، كه به تعيي  نرماليتوه مش

ها بطوور نرموال بووده اگو  توا ها و ار تابش ات  ه تو تع دادههداد

شوود كوه م وام موش  نرموال اولا اردا د. با م اهسه ، مشخير

 ها ا  تو تع نرمالش برخوردار هست س.داده

 تعیین شرایط بهینه
با بررگش شراتط موجود و با توجوه بوه طرادوش، بهتورت  شوراتط 

ي آهو  و دوساقلش تيتوانيوم افزار براي انحلال دساكثرتوگط نرم

محاگووبه و اي وو هاد گردتووس. شووراتط اي وو هادي آ مووات ، اگوويس 
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گواع  و  9/6گراد،  مان تقرتبوش درجه گانتش56، دماي 85/25%

 بار ت رار گردتس.9بود، كه ات  آ مات    16نسب  ماتع به جامس 

 
 Normal Plot Residualsنمودار  :1شکل 

، (2)شو   با بررگش اثر دوگانه غلظ  و دما در تعيي  نقطه بهي ه 

شود با افزات  دموا و غلظو  اگويس، ميوزان مطلوبيو  م اهسه مش

نقطه بهي ه براي افزات  ميزان انحلال آه  و  كاه  هوسر رفو  

 تابس.تيتانيوم افزات  مش

 
 تاثير همزمان غلظت و دما در تعيين نقطه بهينه  :2 شکل

 گیرینتیجه

ترت  م ابع تيتانيوم در اتوران آغاج ت ش ا  عمسهمعسن تيتانيوم قره

باشس، بست  م ظور انحلال تيتانيوم بوا اگويس هيوسروكلرت  در مش

شراتط ماتلف براي تهيوه روتيو  مصو وعش موورد بررگوش قورار 

مطالعا   گا ي شس.گاع  فعال 4گرف . نمونه اتلم ي  به مس  

هواي اصولش كوانش وجوودعرف اتلم ي  ش اگايش بر روي نمونه م

ترمولي ، آنورتي ، دتواسي   اتلم ي ، ايروكس ، م يتي ، مان س

گووا ي م وواني ش . بووا انجووام مطالعووا  بوور روي فعووالرا ن ووان داد

گوا ي در آگوياي گاع  فعوال 4ذرا  اس ا   80dم ام شس، 

 مي رون رگيس. 26اي به گلوله

م ام  7dxافزار وگط نرمهاي ارايه شسه تاس ا  انجام آ مات 

، موثرترت  اارامترها در انحلال آه  به ترتي  غلظو  اگويس، شس

باشس، بطورت ه انحولال آهو  ، دما و  مان مشماتع به جامس نسب 

همچ ووي    رابطووه مسووتقيمش بووا هوور چهووار اووارامتر اصوولش دارد.

موثرترت  اارامترها در انحلال تيتوانيوم بوه ترتيو  غلظو  اگويس، 

باشس. بطورت ه غلظ  اگيس و ،  مان و دما مشتع به جامسما نسب 

رابطه مستقي  با انحلال تيتانيوم داشته و دما و  ماتع به جامس نسب 

 CCDبررگوش نتواتج   مان رابطه ع س با انحلال تيتانيوم دارنوس.

مواتع  د كه با افزات  غلظ  اگيس، دما،  مان و نسب م ام كر

ا  آهو  را دو  نموود. همچ وي   توان مقسار بي وتريمش به جامس

افزات  دما باعث افزات  هيسروليز تيتانيوم شسه و ميزان انحولال 

 تابس.تيتانيوم كاه  مش

گاع   3براي كاه  انحلال تيتانيوم دو آ مات ، ت ش در  مان 

گراد با هموان شوراتط قبلوش درجه گانتش 169و دتمري در دماي 

 انجام شس كه نتاتج  تر بسگ  آمس.

 59، دما %69افزات   مان: آ مات ش با شراتط غلظ  اگيس  -الف

انجام  16 ماتع به جامس گاع  و نسب  3گراد،  مان درجه گانتش

و انحولال  %5/55شس، كه ميزان دذف آه  در ات  دالو  برابور 

 برابر  بود. %58/6تيتانيوم 

 169، دما %69افزات  دما : آ مات ش با شراتط غلظ  اگيس  –ب 

انجام  16 ماتع به جامس گاع  و نسب  4گراد،  مان ه گانتشدرج

و انحولال  %3/55شس، كه ميزان دذف آه  در ات  دالو  برابور 

  بود. %3/2تيتانيوم برابر 
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Abstract:  

The Present research has been done on processing of ghara-aghaj ilmenite concentrate in weat 

Azerbaijan province, which can optimize the effective parameters on the dissolution of iron 

by hydrochloric acid to achieve a high grade of TiO2(Rutile). Primary ilmenite samples 

containing 42.4 % iron oxide and 45.2 % titanium oxide. The sample was activated in ball 

mill for 4 hours with the ratio of ball to feed equal to 20. DX7 software was used for 

experimental design and the central composite method (CCD) was performed. The results 

demonstrated that the acid concentration, temperature, time and the ratio of liquid to solid 

have direct effect on iron dissolution. Furthermore, the acid concentration and the ratio of 

liquid to solid had direct effect on the dissolution of titanium, while temperature and time had 

inverse effect. Under the optimum conditions the dissolution of iron was 69.3% , and that of 

titanium  was 12.4%. With the increasing time and temperature the solubility of titanium 

decreased, So  two tests were carried out at 105 ° C and 6 hours, while other conditions were 

the same as optimum conditions. The best results achieved in terms of hydrochloric acid 

concentration of 35%, temperature 105 ° C, 4 h, and also the ratio of liquid / solid equal to 

10.Under these conditions 99.6% of iron dissolved where the dissolution of Titanium was 2.6 

%. 
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 مقدمه
در سالهاي اخیر، نگرانـی هـاي زیسـت محیطـی در مـورد  

ن چـالش هـاي بشـر و کاهش منـابع آب، از عمـده تـریآلودگی 

محسوب میشوند. رنگها یکی از بزرگترین گروههاي آلاینده 

یندهاي صنعتی هستند. با توجه به آپسابهاي نساجی و سایر فر

اثرات سوء رنگهاي آلـی بـر سـلامت انسـان، فـن آوریهـاي 

 .[1] است شده متعددي براي تصفیه پساب رنگی به کار گرفته

اکسیداســیون فوتوکاتـالیزوري یکــی از تکنیکهاي مـؤثر و 

 هاي محیط آلایندهشـناخته شـده بـراي کـاهش اثـرات منفـی 

یند فوتوکاتالیزوري شامل تسریع یک آفر .زیست محسوب میشود

واکنش شـیمیایی در حضور موادي به نام فوتوکاتالیزور است، که 

موج مناسب را ، بـا توجـه بـه  میتواننـد نـور کوانتایی با طول

 سـاختار نـواري اوربیتالهاي خود، جذب نمایند. معمولاً نیمه

به علت شکاف نواري و غیره  2TiO،ZnO ،  CdSماننـد هادیهـایی 

نوار هدایت اشغال نشده و نوار )نازك و ساختار الکترونی متمـایز

فوتوکاتــالیزور انتخــاب مــی ن ( بـه عنـواشـده ظرفیت اشغال

هادي، الکترونها از نوار  نیمه در فوتوکاتالیزورهــاي .[2] شــوند

هادي به کمک نـوري با بـالاترین تطـابق انـرژي بـا  ظرفیت نیمه

 نانو ذرات دی اکسید تیتانیوم توسط  37 اسید رد کاتالیزوریتخریب فتو 

 

 *1علی رضا سلیمانی ، 2،1سجاد خضریان جو

 

 .دانشگاه ملایر، دانشکده علوم، گروه شیمی کاربردي -1

 .دانشگاه میسور، دانشکده شیمی، میسور، هند -2

 

 
تیتانیوم دي اکسید در یک راکتور ناپیوسته انجام  یزورکاتال ذراتبا استفاده از نانو 37در این پژوهش تخریب رنگ اسید رد  چکیده:

میلیگرم بر لیتر از  05و غلظت اتانول اضافه شده بررسی شدند. محلول حاوي  pH، زورشد. تاثیر برخی از پارامترها نظیر: غلظت کاتالی

 215گرم بر لیتر در مدت  1 یزورو غلظت کاتال 1/6 طبیعی برابر با pHرنگ، که به اندازه غلظت پساب واقعی صنعتی میباشد، در شرایط 

0.53خریب رنگ به شکل با سرعت ت زوررابطه بین غلظت کاتالی دقیقه تابش کاملا رنگ زدایی شد.

2
[ ]

o
r TiO  .مشخص  به دست آمد

براي تخریب  pHشد که هر دو عامل رادیکالهاي هیدروکسیل و الکترون/حفره نقش مهمی در تخریب رنگ دارند. بهترین 

 هاي ا عمالی محاسبه شد. pHبود و میزان انرژي مصرفی در تمامی  9فتوکاتالیزوري برابر با 

 نانو ذره تیتانیوم دي اکسید.، تصفیه پساب، انرژي مصرفی ،37 اسید رد کلیدی: واژه های

 

   a.r.soleymani@malayeru.ac.ir :٭ نويسنده مسئول
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برانگیخته میشوند که منجر به  شـکاف نـوار، بـه نـوار هـدایت 

 .میشود )e- (و الکترون )h+ (ایجاد جفت حفره مثبت

واکنشهاي کاتالیزوري، بسته به حالت فیزیکی کاتالیزور به دو 

 سیستمشوند. در یک بندي میدسته همگن و ناهمگن طبقه

فوتوکاتالیزوري ناهمگن، واکنشها با تغییرات مولکولی ایجاد شده 

افتد. از میان بوسیله تابش فرا بنفش در سطح کاتالیزور اتفاق می

کاتالیزورهاي شناخته شده، به دلیل سرعت بالاي انتقال الکترون 

به اکسیژن محلول، قیمت مناسب، عدم سمیت و سایر خصوصیات 

( کاتالیزور مناسبی در تجزیه 2TiOتانیوم )اکسید تیویژه، دي

 .[7] باشدهاي موجود در آب میآلاینده

در پژوهش پیش رو اکسیداسیون فتوکاتالیزوري رنگ 

(AR73  ) Acid Red 73 یزور کاتالنانو در محیط آبی با استفاده از

انوذرات ندي اکسید تیتانیوم بررسی شد و اثر عواملی مانند غلظت 

محیط و نسبت تخریب رنگ با رادیکال  pH، کاتالیزور

مطالعه  )e- (و الکترون )h+ (جفت حفره مثبتیا  هیدروکسید

 شدند.   

 

 بخش تجربی
( با فرمول بسته  73Acid Red) 37اسید رد  از رنگ آزو به نام

(2S7O2Na4N14H22C) ساخت شرکت.S.D Fine Chem کشور

 Degussaمدل )نانو ذرات دي اکسید تیتانیوم هند استفاده شد. 

P25 ) استفاده شد. هیدرو کلریدریک اسید و سود در این تحقیق

شهر بنگلور کشور  Merckمورد استفاده همگی از کمپانی  اتانولو 

با  و بازر از یک راکتور به شکل مکعب مستطیل هند تهیه شدند. 

ی هاي ویژگسانتیمتر از جنس شیشه استفاده شد؛  23×21×4ابعاد، 

 واکنشگاه بکار رفته جهت اجراي فرآیند تخریب کامل 

AR73 ق پیشینتحقیتوسط فرآیند اکسایش فتو کاتالیزوري در 

از یک  2TiO[. جهت فعال سازي نوري 2ذکر گردیده است  ]

-Philips TUV PL)وات  11باتوان مصرفی  منبع تابش فرابنفش

L)  اصله ف منبع تابش با و این ساخت کشور هند استفاده گردید

به منظور اجراي هر  .قرار گرفت محلول از سطحسانتیمتر  10

با غلظت  37رد  اسیدلیتر از  یکآزمایش، ابتدا محلولی با حجم 

اتالیزور ک مشخص به درون واکنشگاه منتقل گشته و سپس pHو 

2TiO غلظت مشخص به محلول اضافه می گردید. واکنش گاه  با

قرار داشت، سپس  )دماي محیط( درجه سانتی گراد 26در دماي 

منبع نور شروع به تابش کرده و در زمان هاي مختلف از محیط 

ا و ذرات کاتالیزور ب واکنشی نمونه برداري صورت می پذیرفت

 . غلظت باقی مانده از مادهاستفاده از سانتریفیوژ جدا میگردید

AR73 توسط یک دستگاه اسپکتروفوتومتر  UV-Visمدل 

(Systronics 168)   با اندازه گیري میزان ساخت کشور هند

نانومتر تعیین شده و از  415جذب محلول آزمایشی در طول موج 

 .محاسبه گردید  رنگآن درصد بازده حذف 

فیه جهت تصنیاز  بـــــراي محـــاسبه انرژي الکتریکی مورد

و مقایسه جنبه هاي ( (Electerical energy per order رنگ

 استفاده شد (1رابطه شماره )از  AR73اقتصادي فرآیندهاي تصفیه 

[4.] 

 (1 )                             
0

1000

log( / )
EO

P t
E

V C C

 



 

 EOE  مقدار کیلو وات ساعت انرژي الکتریکی مصرفی براي

بر  توان منبع انرژي مورد استفاده P، یک مترمکعب آب آلوده

 زمان t ،لیتر بر حسب حجم آب مورد تصفیه Vحسب کیلو وات، 

میباشند.  AR73و نهایی غلظت اولیه   Cو  oC(، دقیقه) تصفیه

اینگونه ارزیابی می شود که هر چه مقدار آن    EOE مقدار انرژي

کمتر باشد کارآیی سیستم تصفیه از نظر انرژي مورد نیاز بیشتر 

است این فرمول زمانی استفاده می شود خواهد بود. لازم به ذکر 

جزیه باشد و سرعت واکنش هاي ت که راکتور بکار رفته ناپیوسته

 از درجه اول پیروي کند. 

  

 نتایج و بحث

 کاتالیزور میزاناثر 
، در  AR73فرایند فوتولیز )تابش بدون کاتالیزور( بر روي 

شرایط معمولی نمی تواند منجر به تجزیه این ماده به شکل موثري 

پیشرفت در  %6دقیقه در حدود  215گردد؛ بطوریکه در مدت 

 فرایند رنگ زدایی حاصل گردید.

 سرعتر د فوتوکاتالیزورمختلف  مقادیربه منظور بررسی اثر 

 و ماده رنگیاز mg/L 05هایی با غلظت  محلول AR73تبدیل 
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تیتانیم تهیه و سپس در معرض  دي اکسید هاي مختلف از غلظت

 1/6آغازي محلول ها برابر  pH. بنفش قرار داده شد تابش نور فرا

در تمامی غلظتهاي مورد  طبیعی محلول می باشد. pHبود که همان 

معادله سرعت از مدل شبه درجه یک پیروي  زوراستفاده از کاتالی

 .رائه شده استا 1 نتایج در شکل مناسبی داشت. 

 
با  33تاثیر غلظت کاتالیست بر ثابت سرعت تخریب اسید رد  -9شکل 

  .pH = 6.1در  mg/L 50 غلظت اولیه

دیده میشود سرعت تخریب با  1همانگونه که در شکل 

ا بگرم بر لیترافزایش پیدا میکند؛  1افزایش غلظت کاتالیست تا 

یل هاي هیدروکس مقدار رادیکال فوتوکاتالیزور،ظت لافزایش غ

و همینطور جایگاههاي  یابدتولید شده در محلول افزایش می

راهم فبیشتري براي جذب سطحی رنگ روي سطح کاتالیست 

. پس از آن روند کاهشی ملایمی در سرعت تخریب میگردد

جامد  ورزتوکاتالیوف ذرات میزان بالايمشاهده میشود؛ با توجه به 

 و مزاحمت در عملکرد هشدکدر محلول  ،به صورت سوسپانسیون

 [.2شود]می ایجاد نور 

براي پیدا کردن رابطه بین غلظت کاتالیست و سرعت تخریب  

رنگ از رابطه )
2

[ ] [ ]
n

o
r TiO dye[ با توجه 0( میتوان سود برد .]

، ارتباط بین غلظت 2به داده هاي موجود در شکل شماره 

 1در غلظتهاي کوچکتر از  AR73کاتالیزور و سرعت تخریب 

0.53گرم بر لیتر از کاتالیست را میتوان به شکل 

2
[ ] [ 73]

o
r TiO AR 

 نمایش داد.

 
با   33رابطه بین غلظت کاتالیست و ثابت سرعت اسید رد  -2شکل 

  .pH = 6.1در  mg/L 50 غلظت اولیه

 

 محیط pH اثر
( میزان انرژي مصرفی براي تخریب 1با توجه به رابطه )

محاسبه شد و نتایج مختلف  pHدر شرایط عملیاتی  AR73آلاینده 

 نمایش داده شده است. 7در شکل 

 
 50 غلظت اولیهبا   AR73بر انرژي مصرفی تخریب pHتاثیر  -3شکل

mg/L.  

همانگونه که از شکل فوق میتوان دریافت کمترین میزان 

برابر با  pHدر  AR73مصرف انرژي براي تجزیه فتو کاتالیزوري 

با توجه به غلظت مناسب از یون  pHحاصل میگردد؛ در این  9

سرعت تشکیل رادیکالهاي هیدروکسیل به عنوان  هیدروکسیل

محیط  pH. بالاتر بردن [7]عاملی مهم در تخریب رنگ بالا میرود

باعث میشود که رادیکالهاي هیدروکسیل توسط یون از این مقدار 
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 ؛ لذا، راندمان تخریب کاهشیافتندببه دام  یون هاي هیدروکسیل

 .[7]مییابد

 

 فرآیند عوامل فعال در نقش 

دنبال می شود ایجاد تمایز بین نقش  بخشهدفی که از این 

عوامل فعال رادیکال هاي هیدروکسیل و حفره هاي مثبت موجود 

در لایه ظرفیتی کاتالیزور در تخریب فوتوکاتالیزوري ماده رنگی 

ش به دلیل ثابت سرعت بالاي واکن اتانول از می باشد. بدین منظور

ال، زنده رادیکآنها با رادیکال هاي هیدروکسیل بعنوان به دام اندا

حفره و الکترون/. سهم هرکدام از عوامل )[0] شداستفاده 

 نشان داده شده است. 4هیدروکسیل رادیکال( در شکل 

 
میزان سهم رادیکالهای هیدروکسیل و الکترون/حفره در  -4شکل 

  .pH = 6.1در  mg/L 50 غلظت اولیهبا  AR73تخریب 

همانگونه که در شکل فوق دیده میشود، هر دو عامل با توجه 

دارا  AR73به زمان نقش مهمی را در تخریب فتوکاتالیزوري 

لذا بخش قابل توجهی از فرآیند تخریب در سطح  میباشند.

 کاتالیزور در حال اجرا می باشد.

 گیرینتیجه

اکسیداسیون فتوکاتالیزوري پساب شبیه سازي شده حاوي 

روش مناسبی جهت حذف این آلاینده می باشد  AR73رنگدانه 

و می تواند سبب کاهش رنگ پساب به میزان قابل توجهی گردد. 

هت در ج زورغلظت کاتالیدر این پژوهش مشخص شدکه افزایش 

از  بالا غلظتهايبالا بردن راندمان حذف رنگ عمل می کند ولی 

، 9برابر با  pHبا   قلیاییدر محیط  .آن راندمان را کاهش میدهد

و مکانیزم سرعت واکنش  افزایش یافت رنگ درصد حذف

بر اساس مدل واکنش هاي شبه مرتبه درجه اول در اکسایش 

در طی عمل اکسایش  قابل تفسیر است. آزمایشاتتمامی 

عامل ، کاهش آلاینده بر اساس هر دو کاتالیزوريفتو

الکترون/حفره و هیدروکسیل رادیکال صورت می گرفت. 

پیشنهاد می شود بر روي سنتز کاتالیزور دي اکسید تیتانیم با 

ویژگی هاي بهینه فوتوکاتالیزوري و همچنین طراحی واکنشگاه 

 هاي بستر ثابت، تحقیقات تکمیلی انجام گیرد.
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Photocatalytic degradation of Acid Red 73 with TiO2 nanoparticles 

 

Sajjad Khezrianjooa,b, Ali Reza Soleymani a* 
 

a Department of Applied Chemistry, Faculty of Science, Malayer University. 

b Department of Chemistry, University of Mysore, Mysore, India. 

 

Abstract:  

A detailed investigation of photocatalytic degradation of Acid Red 73 (AR73) has been carried 

out in aqueous heterogeneous medium containing TiO2 as photocatalyst in a batch reactor. The 

effects of some parameters such as pH, catalyst loading and ethanol concentration were 

examined. The relation between rate constant and catalyst concentration was determined as

0.53

2[ ]or TiO . Solutions with initial concentration of 50 mg L−1 of dye, within the range of 

typical concentration in textile wastewaters, were treated at natural pH of 6.1 and catalyst 

concentration of 1 g/L after 210 min irradiation. Investigations on the active species indicated 

that hydroxyl radicals and electron-hole play the role in the process respect to the time. 

Experiments showed that most efficient pH on removal of the dye with photocatalytic 

degradation process was 9. Electrical energy consumption per order of magnitude for 

photocatalytic degradation of AY36 has been also determined in the various solution pH.  

 

Keywords: Acid Red 73; Energy consumption; Wastewater treatment; Nano titanium dioxide. 
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 مقدمه
براي رنگ كردن اكثر مواد اوليه طبيعي مانند كتان، كاغذ،  

رها، استآميدها، پليچرم و همچنين براي مواد سنتزي مانند پلي

  شود. ميها و غيره از رنگدانه ها بطور وسيعي استفاده اكريليك

رنگرزي ممکن است تا حدود نيمي از رنگ مورد  فرآيند در

هــر ساله هـزاران تن رنگدانه توسط  و استفاده وارد پساب شود

صنـايع رنگـرزي و نسـاجي بـدون تصفيـه شدن در طبيعت تخليـه 

 رنگ زدايي از فاضلاب كارخانه كه بديهي است[.  1شوند ]مي

 براي حل اين فراوانيتلاشهاي   ؛محسوب ميشود مهمي ها مشکل

و روشهاي متنوعي براي رفع مشکل پيشنهاد  گشته مسئله انجام

شده است. هرچند كه ممکن است كه غلظت رنگ در اين واحدها 

كمتر باشد اما با اين حال با چشم قابل رويت  ميليگرم بر ليتر 1از 

بوده و درجه شفافيت جريان خروجي را به ميزان قابل توجهي 

همچنين رنگ و كدورت بالا در فاضلاب  [.2] اهش ميدهدك

خروجي باعث جذب نور خورشيد شده كه متعاقب آن گياهان از 

 و اكوسيستم آبي را تحت تاثير قرار ميدهد ،بين خواهند رفت

تماس تدريجي با اين عوامل سبب افزايش اثرات سرطان زايي 

 لابروش متداول براي حذف رنگ از فاض [.2] خواهد شد

در آلاینده  به عنوان  63 اسید یلوالکترو شیمیایی  اکسایش فرآیندبهینه سازی 

 محیط آبی

 *1علي رضا سليماني ، 2،1سجاد خضريان جو

 

 .دانشگاه ملاير، دانشکده علوم، گروه شيمي كاربردي -1

 .دانشگاه ميسور، دانشکده شيمي، ميسور، هند -2

 
روشيميايي تدر تحقيق پيش رو از يك سيستم الکتروليز بچ با الکترودهاي )آند و كاتد( استيل ضد زنگ براي اكسايش الک چکیده:

 فرآيندمحيط بر روي  pH، ولتاژ اعمالي و استفاده شد. تاثير الکتروليت همراه (AY36) 63اسيد يلو  پساب ساخته شده از رنگدانه آزوي
رنگ زدايي  دفرآين. در طي مشاهده گشت محلول جذب دري كاهش سريع ئاستفاده از دستگاه طيف سنج در ناحيه مر با .گرديدبررسي 

 نابازده جري انرژي مصرفي واستفاده از اين كميتها ؛ بااختلاف پتانسيل و شدت جريان عبوري از سيستم به دقت اندازه گيري ميشد
ميلي گرم بر ليتر عبارتند از: الکتروليت  05با غلظت اوليه  63رنگ اسيد يلو . شرايط بهينه براي اكسايش الکتروشيمييايي شدند محاسبه

 10در اين شرايط رنگ زدايي محلول پس از حدود . 4برابر با  pHولت و   8گرم بر ليتر، اختلاف پتانسيل  0/1سديم كلرايد با غلظت 
هاي اعمالي از مدل شبه درجه يك  pHدر تمامي  63اسيد يلو  الکتروشيميايي اكسايش فرآينددقيقه كاملا  انجام پذيرفت.  سينتيك 

 محاسبه گرديد.min  232/5-1بابرابر   4اسيدي  pHي ميکرد و بالاترين ثابت سرعت در پيرو

 تصفيه پساب.، سينتيك، غير مستقيم اكسايش الکتروشيميايي، 63اسيد يلو   :واژه های کلیدی

   a.r.soleymani@malayeru.ac.ir :٭ نويسنده مسئول
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هاي بيولوژيکي و فيزيکوشيميايي و  صنعتي عمدتا شامل تصفيه

هاي بيولوژيکي ارزانتر از ديگر  تصفيه [.6] تركيبي از آنهاست

از رشد باكتريايي  در غالب مواردروشها هستند، اما سميت رنگ 

دود مح بسيار جلوگيري كرده و بنابراين راندمان رنگزدايي را

  [.6] ميکند

موثر در حذف آلاينده هاي غير قابل تجزيه يکي از روشهاي 

لودگي اكسايش غير مستقيم آ ،)مانند رنگهاي سنتزي(بيولوژيکي

ها ميباشد. در روش اكسايش غير مستقيم ابتدا در سطح الکترود 

اي آلي هشوند، سپس آلايندههاي فعال و قوي تشکيل مياكسنده

اكنش ها در طي و)به عنوان نمونه رنگ( توسط اين اكسنده

ت به هيپوكلري روند. يونالکتروشيميايي تخريب و از بين مي

يون يند اكسيداسآعنوان يك اكسنده قوي كاربرد فراواني در فر

يند اكسيداسيون غير آدر طي فر. [0،4]الکتروشيميايي پيدا كرده 

[،  0مستقيم الکتروشيميايي، بر اثر انجام واكنشهاي شناخته شده ]

 ر و يون هيپوكلريت كه از افزايش نمكبواسطه تشکيل گاز كل

ه ميزان گردد، آلودگي بسديم يا پتاسيم كلرايد به پساب ايجاد مي

 يابد.چشمگيري كاهش مي

با   Acid Yellow 36 (AY36)روش كاهش الکترو شيميايي

بر  ؛[3]الکترودهاي پلاتين و استيل بررسي شده است  استفاده از

و ابليت خوبي در كاهش الکتراساس اين تحقيق هر دو الکترود ق

شيميايي اين ماده دارند و مرحله نفوذ رنگ روي سطح الکترود 

كنترل كننده سرعت واكنش ميباشد. در پژوهش پيش رو 

در محيط آبي با استفاده از  AY36اكسيداسيون غير مستقيم 

الکترود هاي استيل و الکتروليتهاي سديم و پتاسيم كلرايد بررسي 

محيط و  pHشد و اثر عواملي مانند، نوع و غلظت الکتروليت، 

 مطالعه شدند.    فرآيندميزان ولتاژ اعمالي بر روي 
 

 بخش تجربی

 مواد شیمیایی
با فرمول (  36Acid Yellow) 63اسيد يلو  از رنگ آزو به نام

 S.D Fineساخت شركت (S3NaO3N14H18Cبسته )

Chem. كشور هند استفاده شد. از سديم و پتاسيم كلريد همچنين

محيط با  pHسديم سولفات به عنوان الکتروليت استفاده شد و 

استفاده از اسيد سولفوريك و سود تنظيم گرديدكه تمامي اين 

شهر بنگلور كشور هند تهيه  Merckمواد شيميايي از كمپاني 

 گرديد. 

 

 سیستم الکترولیز و روندآزمایشات
 ,E 30 model)به عنوان منبع اعمال ولتاژ از دستگاه  

Toshniwal Electro   ( ولت و  110ساخت هند  با محدوده ولتاژ

آمپر استفاده شد. از يك الکترود استيل زنگ نزن   2شدت جريان 

متر  سانتي 4متر و ارتفاع سانتي 2/10با محيط  به شکل استوانه،  654

به عنوان كاتد و يك الکترود  استوانه اي مشابه از همان جنس با 

متر  به عنوان آند استفاده سانتي 4متر و ارتفاع سانتي 8/2محيط  

 Luniaشد؛ ورقه اصلي استيل براي تهيه الکترودها از شركت، 

Exim Private Limite ه گرديد. الکترودها در كشور هند تهي

ميليمتر ازيکديگر حول  16و به فاصله  يك راستا و موازي هم 

محوري واحد به شکلي كه آند در مركز سل قرار داشت در يك 

ميلي ليتربه عنوان رآكتور الکتروشيميايي قرار  455بشر با حجم 

 گرفتند. 

 mg/Lميلي ليتر از محلول حاوي  455مايشات آزبراي شروع 

، و مقادير مشخصي از مولار36AY  (15-4 ×66/1 )ز ا 05

به داخل رآكتور انتقال  ( 0/5، 5/1، 0/1و  g/L  5/2الکتروليت )

( Elico LI 127متر ) pHمحيط با استفاده از دستگاه  pH يافت. 

ساخت شركت هند تنظيم گرديد. در طول مدت الکتروليز در 

 سولفوريك محيط، با افزودن محلول اسيد pHصورت تغيير ميزان 

محيط به اندازه اوليه ثابت نگاه داشته  pH( ميزان NaOHيا سود )

اوليه نيز از همين مواد استفاده شد. تمامي  pHميشد؛ براي تنظيم 

انجام درجه سانتي گراد(  23)حدود آزمايشات دردماي محيط 

الکتروليز به منظور همگن سازي، محلول در طول مدت  پذيرفت.

با يك همزن الکترو مغناطيسي همزده ميشد و نمونه ها در زمانهاي 

ميلي ليتر برداشته شده و شدت رنگ با دستگاه  4معين به اندازه 

ساخت كشور هند در طول  Systronics 168اسپکترو فوتومتر 

اندازه گيري ميگرديد. ميزان تبديل  نانومتر 405موج معين بيشينه 

 ( تعيين گرديد. 1طبق معادله )  (Xحذف رنگ )يا همان بازده 
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(1 )                                                      o

o

C C
X

C




 AY36غلظت اوليه  oCبازده حذف رنگ ،   Xكه در اين رابطه، 

ي انرژباشـــد. ميزان در هر زمان مي mg/Lغلظت بر حســب  Cو 

 ( محاسبه گرديد. 2طبق معادله ) kWh/kgبر اساس   مصرفي

 (2)                                                      
i f

VIt
EC

m m


 

ـــده در انرژ ECدر اين معدله  ـــرف ش الکتروليز بر  فرآيندي مص

ـــاعـت بر كيلو گرم كاهش يافته از  ـــاس كيلو وات س  AY36اس

   im شـدت جريان بر حسب آمپر، Iاعمال شـده،  ولتاژ Vميباشـد. 

ـــب    fm وزن اوليـه رنگ و وزن رنگ در زمان مورد نظربر حس

براي بدســـت آوردن بازده جريان  6كيلو گرم ميباشـــد. از رابطه 

(CE ) .ميتوان سود برد
 

(6)                                      36
V C

CE F
I t





 

بر اســـاس   AY36 تفــاوت ميــان غلظــت Cدر اين معــادلــه  

شدت  Iحجم محلول بر حسب ليتر،  Vكيلوگرم بر ليتر ميباشد و 

 Fزمان الکتروليز بر حسـب ساعت و  tجريان بر حسـب آمپر، 

 ( هستند.Ah  8/23ثابت فارادي )

 نتایج و بحث

 تعیین غلظت الکترولیت 
تعيين نوع و غلظت الکتروليت را ميتوان از مهمترين بخشهاي 

ر شمرد.  ب(  AY36اكسيداسيون غير مستقيم ) فرآيندبهينه سازي 

با استفاده از الکتروليت سديم سولفات هيگونه تغيير محسوسي در 

دقيقه در  25كاهش رنگ محلول مشاهده نشد. بطوريکه در مدت 

رنگ زدايي حاصل گرديد؛ لذا  فرآيندپيشرفت در  %2حدود 

ميتوان نتيجه گرفت كه تخريب رنگ به صورت مستقيم بر روي 

رنگ  فرآيندنقش مهمي در   8ي اعمال ولتاژالکترود استيل و در 

 زدايي ندارد. 

با   8براي تعيين مناسبترين نوع الکتروليت در ولتاژ ثابت  

( 0/5، 5/1، 0/1و  g/L  5/2شدت جريان تقريباً ثابت در غلظتهاي )

رنگ زدايي با  فرآينداستفاده شد.  KClو  NaCl از الکتروليتهاي 

در غلظتهاي مختلف  KClو  NaClهر دو نوع از الکتروليتهاي 

رعت و با افزايش غلظت الکتروليت س بودپيشرفت مناسبي را دارا 

 . يافتافزايش مي  نيز تخريب رنگ

و بازده جريان براي پيدا كردن بهترين  از ميزان مصرف انرژي

 NaClاز g/L  0/1غلظت  .نوع و غلظت الکتروليت استفاده شد

دقيقه  25پس از  ،درمقايسه با ديگر غلظتهاي هر دو نوع الکتروليت

.  ( 30/11kWh/kg) داشتمصرف انرژي كمتري  الکتروليز،

محاسبه  10/5بالاترين مقدار بازده جريان در همان شرايط برابر با 

 گرديد.

 بررسی اثر تغییرات ولتاژ 
ر اكسيداسيون غي فرآيند( تاثير ولتاژ بر راندمان 1شکل )

نمايش مي دهد. بطوريکه در اين شکل مشاهده را  AY36مستقيم 

چون  ؛ميشود با افزايش ولتاژ سرعت تخريب نيز افزايش مي يابد

گردد كه در محلول اكسندهاي فعال مثل افزايش ولتاژ باعث مي

حائز اهميت  رنگكلر/ هيپوكلريت زياد شوند كه در حذف 

ثبت افزايش ولتاژ بر راندمان تخريب در شمرده مي شوند. تاثير م

 .[0،4]ديگر نيز ذكر شده است  تحقيقات

  
       با غلظت AY36نمودار مقایسه مربوط به درصد رنگ زدایي   -9شکل 

mg/L 55 در ولتاژ های مختلف،  نسبت به زمانg/L 5/9=NaCl  و

pH   (.1/6)ابتدایي طبیعي 

( ميتوان دريافت كه بالاترين بازده جريان 2با توجه به شکل )

ولت براي اين فرايتد اتفاق مي افتد. بنابراين با اينکه سرعت  8در 
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با توجه به  ، لکن ؛است  V 8بيشتر از  V 15تخريب رنگ در 

شرايط  به عنوان بهترينولت،  15در ولتاژ بازدهي پايين جريان 

 ميگردد.انتخاب ولت  8ولتاژ  عملکرد الکتروليز

 
با غلظت  AY36رنگ زدایي  فرآیندمقایسه بازده جریان در   -2شککل 

  pH و= g/L 5/9  NaCl ،در ولتاژ های مختلف mg/L 55  اولیه

 (.1/6ابتدایي طبیعي )

 سینتیک تخریب بر  pHبررسی اثر 
اكسيداسيون غير مستقيم با مکانيسمهاي مختلفي  فرآيند

همانگونه كه در . [0]محيط قرار بگيرند  pHميتواند تحت تاثير 

محيط تاثير چشمگيري بر  pH، ميزان ( مشاهده ميشود6شکل )

ب تخريسينتيك واكنش رنگ زدايي  دارد و  فرآيندسرعت 

AY36 از نوع شبه درجه يك مي باشد. براساس  نسبت به زمان

نتايج ارائه شده در اين شکل بيشترين مقدار ثابت سرعت در محيط 

ميتواند بر افزايش   H+افزايش غلظت يون  ؛ي مشاهده ميشوداسيد

لذا،  ؛[0]توليد عامل اكسنده هيپوكلريت تاثير مثبت داشته باشد 

در محيط اسيدي ميتواند ناشي  AY36بالا بودن سرعت تخريب 

 از همين دليل باشد.

  

با AY36 رنگ زدایي  فرآیندمحیط بر سرعت  pH تاثیر  -3شکل 

 = g/L 5/9 .NaCl و  = V 8در  mg/L 55 غلظت اولیه

 232/5با ميزان عددي  ،36AYتخريب واكنش ثابت سرعت 
1-min در pH  برابر بزرگتر از ثابت سرعت  3بيش از  4برابربا

. از طرفي محاسبه گرديد  (pH 15تخريب در محيط بازي )

و كمترين ميزان انرژي  (CE=64/5)  بالاترين ميزان بازده جريان

رنگ زدايي كامل  فرآينددر  (kWh/kg 12/8=EC) مصرفي

AY36  نيز درpH   مشاهده شد. 4برابربا 

 

 گیرینتیجه
اكسيداسيون الکتروشيميايي پساب شبيه سازي شده حاوي 

حذف اين آلاينده مي باشد مناسبي جهت روش  AY36رنگدانه 

و مي تواند سبب كاهش رنگ پساب به ميزان قابل توجهي گردد. 

بر  اً تاكسايش الکتروشيميايي، كاهش آلاينده عمد در طي عمل

اساس اكسايش غير مستقيم صورت مي گرفت. الکتروليت 

به دليل توليد تركيبات اكساينده كلردار در  NaClحمايت كننده 

محيط پساب و از نظر ميزان مصرف انرژي و بازدهي جريان در 

شد.  ترارزيابيمقايسه با ساير تركيبات الکتروليت مناسب

 فرآيند( در 654) ضد زنگ بکارگيري الکترود هاي استيل

بازدهي مناسبي را نشان داد. در اين پژوهش  AY36تخريب رنگ 

مشخص شدكه افزايش ولتاژ در جهت بالا بردن راندمان حذف 

رنگ عمل مي كند ولي موجب افزايش مصرف انرژي مي گردد؛ 
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با در نظر گرفتن ت ول 8برابر با   اختلاف پتانسيلاز نظر اقتصادي 

يند انتخاب گشت. در آساير جنبه هاي عملياتي در طراحي فر

افزايش يافت  رنگ درصد حذف( 4برابر با  pH) محيط اسيدي 

و مکانيزم سرعت واكنش اكسايش در حضور الکتروليت حمايت 

بر اساس مدل واكنش هاي شبه مرتبه درجه اول در  NaClكننده 

 تفسير است.هاي اعمالي قابل  pHتمامي 
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Optimization of electrochemical oxidation of Acid Yellow 36 as pollutant in 

aqueous media 

Sajjad Khezrianjoo,b, Ali Reza Soleymani a* 
 

a Department of Applied Chemistry, Faculty of Science, Malayer University. 

b Department of Chemistry, University of Mysore, Mysore, India. 

Abstract:  

In this research a laboratory scale undivided electrolysis cell system with stainless still anode 

and cathode was used for the indirect electrochemical oxidation of simulated wastewater 

containing Acid Yellow 36 (AY36) azo dye. The influence of supporting electrolyte, applied 

voltage and pH were studied. The UV–vis spectra of samples during the electrochemical 

oxidation showed the rapid decolorization of the dye solution. During the electrochemical 

degradation process, dye concentration and current were measured for energy consumption 

(EC) and current efficiency (CE) evaluations. The best supporting electrolyte, applied voltage 

and initial pH of solution were NaCl (1.5 g L1), 8 volt and pH of 4; in these condition complete 

decolorization of 50 (mg L1) of the dye solutions was achieved after about 15 min. 

Electrochemical oxidation of AY36, at all of the solution pH, exhibited pseudo-first order 

kinetics with respect to the initial concentration of the dye; the highest rate constant 0.267 min-

1 was achieved at pH of 4. 

 

 

Keywords: Acid Yellow 36; Indirect Electrochemical oxidation; Kinetic; Wastewater 

treatment. 
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 مقدمه

سوکسینیک اسید یک دی کربوکسیلیک اسید دارای فرمول 

بسیاری از  اصلی برای یهیاولاست که ماده  4C6H4C مولکولی

، آدیپیک اسید، مالئیک تتراهیدروفوران تولیدات صنعتی از قبیل

 یهاکیپلاستآلفاتیک و  یاسترهابوتان دی ال، 4و1اسید، 

برنده جایزه نوبل  Robert Knock [.1] است ریپذبیتخرستیز

اثبات کرد که سوکسینیک اسید اثر مثبتی بر روی متابولیسم 

برای تجمع آن در بدن انسان  خطریانسان دارد و هیچ نوع 

 .شودیماستفاده نیز از این اسید در صنایع غذایی  وجود ندارد.

       کسیلیک اسیدسوکسینیک اسید ماده میانی سیکل تری کربو

( (TCA یهوازیبو یکی از محصولات نهایی متابولیسم تخمیر 

میکروبی، گیاهی و جانوری  یهاسلولاست؛ بنابراین در اغلب 

در گذشته سوکسینیک اسید جهت مصارف [. 2]شودیمسنتز 

؛ امروزه به آمدیمصنعتی به طور گسترده از نفت خام به دست 

ناگهانی قیمت آن و دلیل کاهش نفت خام و افزایش سریع و 

تولید آن از طریق تخمیر  ،های محیط زیستیهمچنین آلودگی

[. تولید از طریق تخمیر مشکلاتی 3است] قرارگرفتهمورد توجه 

جریان همراه دارد از جمله مشکل جداسازی  اسید از را نیز به 

 جوشنقطهی آب دوست با سوکسینیک اسید ترکیب .خروجی

 بالا نیست معمولاًبالاست. غلظت این محصول در محیط تخمیر 

است. به طور کلی %  1-11و در محیط کشت گلوکزی حدود % 

از  جداسازی فرآیندهزینه تولید این اسید مربوط به  07-17

جداسازی  یهانهیهز[. بنابراین، کاهش 4است ]خروجی جریان 

 براث موردسوکسینیک اسید از محیط تخمیر  یسازخالصو 

شامل  دهایاسسیلیک کربوک یسازخالصتوجه قرار گرفت. 

 به روش جذب سطحینیک اسید از محلول آبی یبر جذب سوکس مؤثربررسی  عوامل 

 2سید سیامک اشرف تالش ، 1*فاطمه ناصری

  کارشناسی ارشد مهندسی شیمی، دانشکده فنی و مهندسی، دانشگاه گیلان، رشت، ایران -1

 مهندسی، دانشگاه گیلان، رشت، ایراناستادیار مهندسی شیمی، دانشکده فنی و  -2

اپیوسته مطالعه نصورت به BaXجذب سوکسینیک اسید از محلول آبی توسط زئولیت در این پژوهش،  چکیده:

جذب بررسی  فرآیند برسوکسینیک اسید  زمان تماس، مقدار جاذب، دما و غلظت اولیه ازجمله. تأثیر عوامل مؤثر شد

نشان داد که افزایش  هاشیآزمای حاصل از آزمایشات، سینتیک جذب تعیین گردید. نتایج هادادهو با استفاده از 

 2شد و فرآیند جذب بعد از  جذب میزان و کاهش دما، سبب افزایشکاهش غلظت اولیه محلول مقدار جاذب،

و حداکثر پیروی مدل شبه مرتبه دوم از . سینتیک جذب گرم تعیین گردید 1 ساعت به تعادل رسید. مقدار جاذب بهینه

 حاصل شد.جاذب  gr 1و مقدار  27(  (gr/Lاولیهدر غلظت  mgr/gr8/182)جذب زئولیت ) تیظرف

 سوکسینیک اسید، زئولیت، جذب سطحی،سینتیک جذب  واژه های کلیدی:

 

 fatemeh.naseri1992@gmail.com:* نویسنده مسئول
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چندین مرحله است و امروزه به وسیله ته نشینی، استخراج، 

کروماتوگرافی مثل جذب  یهاروشغشائی، تبلور و  یندهایفرآ

[. روش جذب سطحی با 5] شودیمسطحی و تبادل یونی انجام 

 هاروش نیپرکاربردترارایی و کاربرد آسان یکی از توجه به ک

است. به طور کلی جذب سطحی فرآیند تجمع مواد  شدهیمعرف

برای جداسازی سوکسینیک در فصل مشترک بین دو فاز است. 

ی سنتزی، هایی تبادل یوننظیر آلومینا، رزین ییهاجاذباسید از 

[. 0،  6است ]کربن فعال، هیدروتالسیت و زئولیت استفاده شده 

آبدار از عناصر قلیایی و سیلیکاتهآلومینو یهاستالیکرزئولیت ها 

هستند و به دو صورت طبیعی و مصنوعی  یخاک ییایقل

با خلوص  یاژهیوموجودند. زئولیت های مصنوعی مواد شیمیایی 

از  Xبالا هستند که دامنه کاربرد وسیعی دارند. زئولیت نوع 

جهت  .[8]شودروترمال سنتز میروش کریستالیزاسیون هید

متعلق به  BaXزئولیت  از باریم استفاده شد. Xزئولیت اصلاح 

 این شده، دربا توجه به مطالب ذکر[.9است ] faujasiteخانواده 

توسط جاذب  آبی یهامحلول ازسوکسینیک اسید  حذف مقاله

 ازجملهقرار گرفت. عوامل مؤثری  موردمطالعه BaXزئولیت 

بر میزان  غلظت اولیه محلول  زمان تماس، مقدار جاذب، دما و

 از استفاده با سینتیکی همچنین مطالعات ،جذب بررسی شد

 شد. انجام و الوویچ دوم مرتبه شبه ،اول مرتبه شبه هایمدل

 بخش تجربی

 مواد مورد استفاده

مورد استفاده ل فتالئین وسوکسینیک اسید، سدیم هیدروکسید، فن

در این تحقیق از شرکت مرک تهیه شد.زئولیت اصلاحی با 

 از پتروشیمی بندرعباس تهیه شد. BaXباریم یا همان 

 ی جذبهاآزمون

، شامل زمان تماس، موردمطالعهبر انجام فرآیند  مؤثری فاکتورها

در مراحل جداگانه  غلظت اولیه محلولمقدار جاذب، دما و 

ظرفیت جذب سوکسینیک اسید توسط جاذب با بررسی شد. 

 به دست آمد: 1ی معادلهاستفاده از 

𝑞𝑒 =
(𝑐0−𝑐𝑒)

𝑚
∗ 𝑉  (1 )                                                 

سوکسینیک اسید به ازای  مقدار جذب تعادلی  eqکه طوریبه

در  غلظت سوکسینیک اسید 0C، (mg/g)واحد جرم جاذب 

سوکسینیک اسید  غلظت تعادلی  eCمحلول در زمان اولیه و 

 (L)حجم محلول  V، (mg/L)مانده در محلول جذب نشده و باقی

 [.10] است (g) جرم جاذب mو 

بر لیتر در  گرم 27سوکسینیک اسید در این تحقیق غلظت اولیه 

دقیقه و  (7-187ی تماس در محدوده )هازماننظر گرفته شد. 

 غلظت اولیه و در گستره( گرم 1/7-1/3) بازهمقدار جاذب در 
. در طی گرفتندمورد آزمایش قرار  گرم بر لیتر (17-47بین )

دور بر  241زمان جذب محلول با همزن مغناطیسی با سرعت 

 2777دقیقه هم زده شد و سپس با دستگاه سانتریفوژ با سرعت 

 298در دمای محیط ) هاشیآزمادور بر دقیقه صاف شد. تمام 

مقدار سوکسینیک اسید موجود در محلول به کلوین( انجام شد.

مولار در مجاورت شناساگر فنول  1/7روش تیتراسیون با سود 

دما بر روی جذب، در شرایط  ریتأثبرای مطالعه  فتالئین تعیین شد.

 ( کلوین تغییر داده شد.298-318مشابه دما در بازه )
 

 سینتیک جذب

 مرتبه شبهمرتبه اول ، شبه سینتیک یهامدل با جذب سینتیک

 ،2 گرفت که به ترتیب از معادله قرار یموردبررسو الوویچ  دوم

 به دست آمدند. 4و  3

𝑙𝑛(𝑞𝑒 − 𝑞𝑡) = 𝑙𝑛(𝑞𝑒) − 𝑘1𝑡                                   (2)  

𝑡

𝑞𝑡
=

1

𝑘2𝑞𝑒
2 +

𝑡

𝑞𝑒
                                                    

(3)  

𝑞𝑡 =
1

𝛽𝑒
ln(𝛼𝑒𝛽𝑒) +

1

𝛽𝑒
 𝑙𝑛(𝑡)                                (4)  

 (mg/g)ظرفیت جذب  مقادیر tqو  min، eq)(زمان  tکه طوریبه

ثابت سرعت جذب شبه مرتبه  t ،1kدر زمان تعادل و در لحظه 

              ثابت سرعت معادله شبه مرتبه دوم min)(1/ ،2k اول
(g/mg.min)، α معادله الوویچ سرعت جذب اولیه (mg/g.min) 

درگیر در  یسازفعالانرژی  βمربوط به مقدار پوشش سطح و 

 .[11] است (g/mg)جذب شیمیایی 
 محلول تریلیلیم 21ی سینتیک، هادادهدست آوردن برای به

گرم جاذب  1با  بر لیتر گرم 27با غلظت اولیه اسید  سوکسینیک
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در تماس قرار  ( دقیقه و در دمای محیط7-127در بازه زمانی )

 گرفتند.

 

 

 نتايج و بحث

 بررسی اثر زمان تماس

لیتر میلی 21فرآیند جذب در دمای محیط برای      

شده در اصلاحزئولیت گرم  1 در مجاورت 27(g/l)محلول

با افزایش زمان تماس  (.1)شکل  شد یبررسهای مختلف زمان

شونده فرصت بیشتری برای جذب  محلول با سطح جاذب،

؛ خروج از محلول و نشستن روی سطح جاذب خواهند داشت

[. سرعت جذب در 12یابد ]افزایش میظرفیت جذب بنابراین، 

های فعال ابتدای فرآیند نسبتاً زیاد بوده که مربوط به وجود مکان

های با افزایش زمان، به دلیل اشباع شدن مکان جذب است؛ اما

افزایش ظرفیت جذب  شونده،جذب یهامولکولفعال جذبی با 

ساعت فرآیند به  2دهد و پس از گذشت کمتری را نشان می

 .است شده ثابتتقریباً ظرفیت جذب تعادل رسیده و 

 
 سوکسینیک اسیدزمان بر ظرفیت جذب  ریتأث: 9شکل 

 جاذببررسی اثر مقدار 

گرم از  1/3تا  1/7در پژوهش حاضر برای مقادیر مختلف        

(. 2بررسی شد )شکل سوکسینیک اسید جاذب، ظرفیت جذب 

در حالت کلی با افزایش مقدار جاذب به دلیل بیشتر شدن 

یابد، اما در یک افزایش میدر صد حذف های فعال، سایت

حداکثری غلظت و حجم ثابت با افزایش مقدار جاذب، ظرفیت 

ی هاتیسایابد؛ زیرا در این حالت بخشی از جذب کاهش می

توجه به اینکه در مقادیر  با .[13]ماند فعال جاذب خالی می

و با  کندمیظرفیت جذب افت پیدا میزان  گرم جاذب،1بیشتر از

  1بودن میزان جاذب، مقدار بهینه جاذب  صرفهبهمقروناحتساب 

 در نظر گرفته شد.گرم 

 

 سوکسینیک اسیدمقدار جاذب بر ظرفیت جذب  ریتأث: 2شکل 

 بررسی اثر دما

. شده است دادهنشان  3نتایج حاصل از تغییرات دما در شکل    

شود که بین افزایش دما سبب سست شدن پیوندهایی می

که . چناناندجادشدهیاشونده و سطح جاذب های جذبمولکول

 ظرفیت جذب سوکسینیک اسید از شکل پیداست با افزایش دما 

اسید یافته که بیانگر گرماده بودن فرآیند جذب از محلول کاهش

 است.

 

 دما بر ظرفیت جذب سوکسینیک اسید ریتأث: 3شکل 

 

 بررسی غلظت اولیه محلول

گرم از  3غلظت اولیه بر میزان جذب،  ریتأثبرای بررسی 

اسید  مختلف غلظتبا  ساعت 2جاذب در دمای محیط به مدت 

مشاهده .(4گرم بر لیتر تماس داده شد )شکل  (17-47) در بازه

 لیبه دلکه میزان جذب با افزایش غلظت افزایش یافته و  شودیم

اسید، نیروی محرکه  یهامولکولبا افزایش غلظت  کهنیا

جذب فعال بیشتر شده و  یهاگاهیجااسید به سمت  یهامولکول

جذب شده در واحد جرم  اسید یهامولکولبنابراین مقدار 

 [.14] ابدییمجاذب افزایش 
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 غلظت اولیه بر ظرفیت جذب سوکسینیک اسید ریتأث: 4شکل 

 

 بررسی سینتیک جذب 

ی هامدلبرای بررسی سینتیک فرآیند جذب از فرم خطی     

 6 و 1استفاده شد )شکل و الوویچ  سینتیکی شبه مرتبه اول و دوم

نتایج تجربی با مدل شبه مرتبه دوم  1(. با توجه به جدول 0و 

فیزیکی بودن  دهندهنشان( که 2R>99/7مطابقت خوبی داشت )

جذب م، در مدل شبه مرتبه دو. استجذب در این پژوهش 

است که در  یمرحله محدودکننده سرعت جذب سطحشیمیایی 

 -یکیزیوانفعالات فمحلول به علت فعل کیاز ، ن حذفآ

جذب از مدل شبه مرتبه  ندآیفر یرویپ .دو فاز است ینب ییایمیش

صورت کنش به، دو واجذب ندیکه در فرآ دهدیدوم نشان م

ی اول ،مؤثرند جاذب یرو برشونده در جذب یمواز ای یسر

 یسرعت کم یو دوم رسدیسرعت به تعادل مبوده و بهسریع 

 [.15] ابدییادامه م یتریداشته و زمان طولان

 

 شبه مرتبه اول: نمودار سینتیکی 5شکل 

 

 : نمودار سینتیکی شبه مرتبه دوم6شکل 

 

 : نمودار سینتیکی الوویچ7شکل 

 

های سینتیکی برای جذب سوکسینیک اسید های مدل: پارامتر9جدول 

 BaXبر روی زئولیت 

 expq calq 
های پارامتر

 سینتیکی
2R 

 1K 9881/7=7398/7 20/120 0/182 شبه مرتبه اول

 2K 9972/7=2777/7 708/96 0/182 شبه مرتبه دوم

 - 0/182 الوویچ
7249/7= β  

19/27= α 
9014/7 

 

 گیرینتیجه
 برای  خوبی از قابلیت BaXزئولیت دهد که نتایج نشان می   

ی آبی برخوردار است. هامحلولاز  سوکسینیک اسیدجذب 

و مقدار  افتهیشیافزاازای افزایش میزان جاذب میزان جذب به

افزایش غلظت اسید سبب  گرم به دست آمد. 1بهینه جاذب 

با افزایش دما میزان جذب کاهش یافته  شده وکاهش راندمان 

نتیجه واکنش گرماده است. همچنین، سینتیک جذب از مدل در

0

0/05

0/1

0/15

0/2

0 20 40 60

ی
دل

عا
 ت

ب
جذ

ت 
فی

ظر

(g
/g

)

(gr/L)غلظت اولیه

0

0/2

0/4

0/6

0/8

0 50 100 150

t/
q

t

time(min)

0

1

2

3

4

5

0 30 60 90 120

ln
 (

 q
e-

q
t

)

time(min)

60

110

160

210

2 3 4 5

q
t

ln(t)



 

 (2IACS) سمینار شیمی کاربردی ایران دومین

 زنجاندانشگاه  علوم،دانشکده ، 9316شهریور  5-6
 

 

5 
 

دهنده فیزیکی بودن جذب شبه مرتبه دوم پیروی کرد که نشان

 BaXزئولیت ، است. بر اساس نتایج حاصل از این تحقیق

از محلول  سوکسینیک اسید جذببرای  مؤثر یجاذب عنوانبه

 شود.آبی محسوب می

 منابع

 
[1] Zhu Sheng, Bo Tingting, Chen Xuanying, Wang 

Xiangxiang, and Long Mengdi., Separation of Succinic 

Acid from Aqueous Solution by Macroporous Resin 

Adsorption,journal of chemical and engineering data., 

2016, 61: 856–864. 

[2]  Song, H.; Lee, S. Y. Production of succinic acid by 

bacterial fermentation. Enzyme Microb. Technol.2006, 

39:352–361. 

[3] Du, C.; Lin, S. K. C.; Koutinas, A.; Wang, R.; 

Dorado, P.; Webb, C. A Wheat Biorefining Strategy 

Based on Solid-State Fermentation for Fermentative 

Production of Succinic Acid.Bioresour. Technol.2008, 

99:8310. 

[4] Cheng, K. K.; Zhao, X. B.; Zeng, J.; Wu, R. C.; Xu, 

Y. Z.; Liu, D. H.; Zhang, J. A. Downstream processing 

of biotechnological produced succinic acid.Appl. 

Microbiol. Biotechnol.2012, 95: 841−850. 

[5] Kurzrock, T.; Weuster-Botz, D. Recovery of 

succinic acid from fermentation broth. Biotechnol. 

Lett. 2010, 32 (3):331−339. 

[6] Nam HG, Park KM, Lim SS, Mun S, Adsorption 

equilibria of succinic acid and lactic acid on 

Amberchrom CG300C resin. J Chem Eng Data 

,2011,56:464–471. 

[7] Straathof AJJ, Efe C, Engel CAR, Garzon CSL, 

Van der Wielen, LAM Fermentation and recovery of 

bio-based fumaric and succinic acid. J Biotechnol.

,2011, 150:82–83. 

[8] Rasouli  Milad,  Yaghobi,  Nakisa,  Allahgholipour,  

Fatemeh,  Atashi,  Hossein , Para-xylene  adsorption  

separation process  using nano-zeolite Ba-X , Chemical  

Engineering Research and Design.,2014,92,1192-1199. 

[9] Wu X, Tong F, Yong X, et al. Effect of NaX 

zeolite-modified graphite felts on hexavalent 

chromium removal in biocathode microbial fuel 

cells.Journal of Hazardous Materials.2016,308: 303–

311. 

[10] S. Fan, J. Tang, Y. Wang, H. Li, H. Zhang, J. 

Tang, Z. Wang, X. Li, Biochar prepared from co-

pyrolysis of municipal sewage sludge and tea waste for 

the adsorption of methylene blue from aqueous 

solutions: Kinetics, isotherm, thermodynamic and 

mechanism, J. Mol. Liq,2016,220:432–441.           [11] 

Y. Liu, Y.J. Liu, Biosorption isotherms, kinetics and 

thermodynamics, Sep. Purif. Technol., 2008,61:229–

242. 

[12] Srivastava VC, Swamy MM, Mall ID, Prasad B, 

Mishra IM. Adsorptive removal of phenol by bagasse 

fly ash and activated carbon: Equilibrium, kinetics and 

thermodynamics. Colloids and Surfaces A: 

Physicochemical and Engineering Aspects, 2006, 272 

(1-2): 89-104. 

[13] S. Ghorai, A. Sarkar, M. Raoufi, A. Baran Panda, 

H. Sc nherr and S. Pal, Enhanced Removal of 

Methylene Blue and Methyl Violet Dyes from Aqueous 

Solution Using a Nanocomposite of Hydrolyzed 

Polyacrylamide Grafted Xanthan Gum and 

Incorporated Nanosilica, ACS Applied Materials 

Interfaces., 2014,6: 4766-4777. 

[14] Saha, Papita, Chowdhury, Shamik, Gupta, Suyash, 

Kumar, Indresh, "Insight into  

adsorption equilibrium, kinetics and thermodynamics 

of Malachite Green onto clayey soil  

of Indian origin", Chemical Engineering Journal.2010, 

165: 874-882. 

[15] Wang, Hongjuan, Zhou, Ailin, peng, feng, Yu, 

Hao, Yang, Jian, Mechanism stady on adsorption of 

acidified multiwalled carbon nanotubes to Pb (ΙΙ), 

Journal of colloid and interface science.,2009, 316: 

489-495 . 
 

 



 

 (2IACS) سمینار شیمی کاربردی ایران دومین

 زنجاندانشگاه  علوم،دانشکده ، 9316شهریور  5-6
 

 

6 
 

 

study of parameters affecting on the adsorption of succinic acid from 

aqueous solution  

 
Fatemeh naseria*, seyed siamak ashraf taleshb 

 
a  MSc Student in Chemical Engineering, Faculty of Engineering, University of Guilan, Rasht, Iran 

b Assistant Professor, Faculty of Engineering, University of Guilan, Rasht, Iran 

Abstract:  

In this study, adsorption of succinic acid from aqueous solution by zeolite BaX and the  

influence of effective parameters such as contact time, adsorbent dosage, temperature, initial 

concentration of succinic acid have been investigated in batch system and experimental data 

of adsorption kinetics has been obtained using resultant. Results showed that the adsorption 

capacity increases by decreasing temperature and adsorbent dosage, and by increasing the 

initial concentration, so that the equilibrium was reached after 2 hours. The optimum 

adsorbent dosage was 1 gr. It was found that, adsorption kinetics follow pseudo-second order 

model and the maximum adsorption capacity of zeolite was obtained 182.8 (mgr/gr) with 20 

(gr/l) initial concentration and 1gr adsorbent.     
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 مقدمه
وقتی یک تغییر غیر معمول مانند باران سنگین یا طوفان 

ها ها و دریاچهباعث آلودگی به ویژه در رودخانهاتفاق بیفتد 

های های طبیعی ناخالصیشود. یکی از این آلوده کنندهمی

شود. که باعث کدورت و تغییر رنگ آب میکلوییدی است 

ع و از نظر برای حذف کلوییدها باید ذرات کلویید با هم تجم

توان از مواد شیمیایی اندازه بزرگ شوند. برای این کار می

ذرات  استفاده کرد. این مواد نیروهایی که باعث پایداری

کنند، سپس در حالی که به آرامی شوند خنثی می کلوییدی می

ها ایجاد دهند تا لختهشوند به ذرات ناپایدار زمان میهم زده می 

لخته سازی گویند. این مواد شیمایی شامل  شوند که به این عمل

منعقد کننده و گندزدا است که مقدار مصرف این مواد به شرایط 

دارد. میزان  ، کدورت آب و غیره بستگیpHمحیطی مثل دما، 

کننده در آزمایشگاه توسط آزمایشی به نام مصرف  مواد منعقد

شخص است، م جار که آزمایشی زمان بر، پر هزینه و  دارای خطا

شود، پلی یکی از موادی که باعث انعقاد می.]1[گرددمی

پلی آلومینیم کلراید با فرمول است.  (PAC)آلومینیوم کلراید 

پلیمری غیر آلی است و قابلیت  ،(Al2Cl(3n-m)OH) شیمیایی

بسیار بالایی در حذف ذرات کلوئیدی از آب دارد. این ترکیب 

لوئیدی بر سطح ای منفی سطحی ذرات کهاز طریق جذب بار

گردد و از این  و ایجاد لخته در آب می ها خود باعث انعقاد آن

در  .گرددحذف کدورت آب و فاضلاب می طریق باعث

صورت تزریق بیش از حد این ماده در جهت حذف کدورت 

 .ممکن است میزان آلومینیوم آزاد باقیمانده در آب افزایش یابد

 ppm  1/0از آن جایی که حد استاندارد آلومینیوم آزاد باقیمانده 

در مدلسازی و پیش بینی میزان آلومینیوم آزاد  GMDHکاربرد شبکه عصبی نوع 

 باقی مانده آب شرب 

 
 2، الهیار داغبندان *1سبا خلعتبری

 نشجوی کارشناسی ارشد، گروه مهندسی شیمی، دانشگاه گیلان دا -1

 شیمی، دانشگاه گیلان، رشت، ایراناستادیار گروه مهندسی  -2

 

ه اکیفیت بالا در کوت را با بها، آب شرهه حیات بشر ضروری است. تصفیه خانیت مطلوب برای ادامفآب کافی و با کی چکیده:
به منظور حذف کدورت از آب کنند. انعقاد و لخته سازی از جمله فرآیندهای ضروری هزینه فراهم میان ممکن با حداقل ترین زم

باشد. در صورت استفاده بیش از حد این می (PAC)شود، پلی آلومینیوم کلراید می یکی از موادی که باعث انعقادباشند. شرب می
ع دسته بندی گروهی وهای عصبی نشبکهاز روش در این مقاله ماده ممکن است مقدار آلومینیوم آزاد باقی مانده در آب افزایش یابد. 

ت هج همورد استفادهای هداداستفاده گردید.  در آب دهباقیمان آلومینیوم آزادبرای مدلسازی و پیش بینی  (GMDH)های عددی هداد
 درصد برای %00به دو دسته )تجربی های هاست. به منظور مدلسازی داد همدلسازی از تصفیه خانه بزرگ شهر رشت جمع آوری شد

 همدل بدست آمد و نتایج نشان داد کهای تجربی مقایسه هداده با مدلسازی از حاصل نتایج. شدند تقسیم( برای آزمایش %00 و آموزش
  .دردا تجربی هایدادهبسیار خوبی با تطابق 

 GMDH نوع ، مدلسازی، شبکه عصبیآلومینیوم آزاد باقی مانده، پلی آلومینیوم کلراید ،تصفیه آب واژه های کلیدی:

 

 

 khalatbari.saba@yahoo.com :٭ نويسنده مسئول
 

 



 

سمینار شیمی کاربردی ایران دومین
 (2IACS) 

 زنجاندانشگاه  ،علومدانشکده ، 9316شهریور  5-6
 

 

2 
 

شود  بدنهای آن، می تواند وارد بافت ازاستفاده زیاد باشد و می

یت مسموم .و منجر به بیماری مسمومیت ناشی از آلومینیوم شود

هایی بیماری ز تواند منجر به بروناشی از آلومینیوم می

، مشکلات پوستی، مشکلات کبدی ، بیماریآلزایمر نظیر

گوارشی، سوزش ناحیه شکم، اختلالات یادگیری 

آلومینیوم آزاد باقی دستیابی به میزان بنابراین  .شود خستگی و

ه مصرف بهین آب صاف خروجی از تصفیه خانه به ازای مانده

است. در ملیات تصفیه عهای منعقدکننده یکی از مهمترین بخش

شایانی به بهبود فرآیند انجام مدلسازی در آن کمک بسیار نتیجه 

 ]2[.نمایدتصفیه می

 

 بخش تجربی
ین مطالعه به صورت تحقیق تجربی در مقیاس آزمایشگاهی ا

سری آزمایش با استفاده از دستگاه جارتست طی  00با انجام 

در آزمایشگاه شیمیایی  10١0سال  ذرماه از تیر تا آ 6مدت 

یه خانه بزرگ آب شهر رشت انجام شد. در این تصفیه خانه فتص

به عنوان منعقدکننده و از پلی الکترولیت  پلی آلومینیوم کلرایداز 

در ابتدای هر سری شود. اده میفنوان کمک منعقدکننده استعبه 

آزمایش، چهار پارامتر آب خام شامل کدورت، هدایت 

و دما به عنوان ورودی فرآیند سنجش شدند.   pHالکتریکی،

آورده شده  1 محدوده مورد مطالعه برای این متغیرها در جدول

های آب خام به درون ظروف دستگاه است. سپس نمونه

د به ترتیب با شدت جارتست تخلیه و مراحل اختلاط سریع و کن

دقیقه  ١و  1١:1دور در دقیقه به ترتیب برای مدت  110و  16١

دقیقه به منظور ته نشینی  00ها به مدت انجام شد و سپس نمونه

سانتی متری زیر  0در شرایط سکون قرار گرفتند. در پایان از 

میلی لیتری برداشته و با  20سطح آب درون ظروف یک نمونه 

 ، HACH DR 6000مدل دستگاه طیف سنجاستفاده از 

ها اندازه گیری شد و در نهایت باقی مانده نمونه آلومینیوم آزاد

آلومینیوم و پلی الکترولیت و نیز  کلرایدآلومینیم  پلی دوز بهینه

 متناظر با آنها تعیین و ثبت شد. آزاد باقی مانده

 های جمع آوری شدهاده محدوده د -9 جدول

 

 

  GMDHشبکه های عصبی نوع 
باشد که از چندین شبکه ای یک سویه می GMDH شبکه

تمامی  لایه و هر لایه نیز از چندین نرون تشکیل یافته است.

ها ها از یک ساختار مشابهی برخوردارند که همگی آننرون

باشند. متغیرهای ورودی دارای دو ورودی و یک خروجی می

خروجی و یا مقادیر تخمین زده شده توسط هر دو  ،هر نرون

خروجی  Nباشند که به ازای رون انتخاب شده در لایه پیشین مین

  .شودسیستم اصلی مجددا مدل می

یرهای ورودی و خروجی توسط شبکه غنگاشتی که بین مت

 یک تابع غیرخطی به صورت ،شودبرقرار می GMDH عصبی

 شد. رابطه زیر می با

(1   )0

1 1 1 1 1 1

ˆ ...
m m m m m m

i i ij i j ijk i j k

i i j i j k

y a a x a x x a x x x
     

             

 GMDH م. الگوریت شوده نام سری توابع ولترا شناخته میکه ب  

ره و متغیدبر اساس تجزیه سری توابع ولترا به چند جمله ای های 

هدف این الگوریتم  است. در واقعه وم پایه ریزی شدددرجه 

باشد. بدین  ر سری توابع ولترا مید( a) مجهول رائب ضیافتن 

به ره و متغیدوم درجه دهای منظور با تجزیه آن به چند جمله ای

پخش ه رائب مجهول در عوامل تجزیه شدضگونه ای این 

های درجه د جمله ایول در این چنهگردند. لذا ضرائب مجمی

                                                  شوند: دوم تنظیم می

2 2

0 1 2 3 4 5( , )i ip iq ip iq ip iq ip iqy f x x a a x a x a x a x a x x        )2(    

http://article.tebyan.net/195698/10-%D8%AA%D8%B5%D9%88%D8%B1-%D8%BA%D9%84%D8%B7-%D8%AF%D8%B1%D8%A8%D8%A7%D8%B1%D9%87-%D8%A2%D9%84%D8%B2%D8%A7%D9%8A%D9%85%D8%B1
http://article.tebyan.net/195698/10-%D8%AA%D8%B5%D9%88%D8%B1-%D8%BA%D9%84%D8%B7-%D8%AF%D8%B1%D8%A8%D8%A7%D8%B1%D9%87-%D8%A2%D9%84%D8%B2%D8%A7%D9%8A%D9%85%D8%B1
http://article.tebyan.net/175937/%DA%A9%D8%A8%D8%AF-%D8%A7%D8%B9%D9%85%D8%A7%D9%84-%D9%88-%D8%A8%DB%8C%D9%85%D8%A7%D8%B1%DB%8C-%D9%87%D8%A7%DB%8C-%D8%A2%D9%86
http://article.tebyan.net/175937/%DA%A9%D8%A8%D8%AF-%D8%A7%D8%B9%D9%85%D8%A7%D9%84-%D9%88-%D8%A8%DB%8C%D9%85%D8%A7%D8%B1%DB%8C-%D9%87%D8%A7%DB%8C-%D8%A2%D9%86
http://article.tebyan.net/183648/%DA%A9%D8%AF%D8%A7%D9%85-%D8%A8%D9%8A%D9%85%D8%A7%D8%B1%D9%8A-%D9%87%D8%A7-%D8%AE%D8%B3%D8%AA%DA%AF%D9%8A-%D9%85%D9%8A-%D8%A2%D9%88%D8%B1%D9%86%D8%AF-
http://article.tebyan.net/183648/%DA%A9%D8%AF%D8%A7%D9%85-%D8%A8%D9%8A%D9%85%D8%A7%D8%B1%D9%8A-%D9%87%D8%A7-%D8%AE%D8%B3%D8%AA%DA%AF%D9%8A-%D9%85%D9%8A-%D8%A2%D9%88%D8%B1%D9%86%D8%AF-
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ها باشد، لذا بایستی آندارای شش ضریب مجهول می yتابع      

های دو متغیره وابسته ظیم کنیم که به ازای تمام نمونهرا طوری تن

به سیستم  N321ixx iqip ,...,,,),,(   خروجی مطلوب

 N21iyi ,...,,,)(   همین خاطر تابعبرقرار گردد. بهG  را

 کنیم.ریزی میبر اساس قاعده کمترین مربعات خطا پایه

 
2

1

( , )
N

ki kj k

k

G x x y Min


  
  

       )0( 

توان به با شرایط حاکم بر مسأله، دستگاه معادله فوق را می     

 فرم ماتریسی نیز نمایش داد:

  (4)             Aa=Y      

 که در آن  

 
برای حل معادله لازم است که معکوس ماتریس غیر مربعی 

A  محاسبه گردد. به همین خاطر برای محاسبه معکوس ماتریس

شود. وش حل معادلات متعامد استفاده میاز ر  Aغیر مربعی

توسط رابطه زیر بدست  aبنابراین بردار ضرایب مجهول 

 .]0[آیدمی

 
 

  مدلسازی و تحلیل یافته ها
از این مدلسازی پیدا کردن و شناسایی رابطه ای بین هدف        

ه ب GMDH  پارامترهای ورودی و خروجی و بکارگیری شبکه

افزایش  هبعلاو ،منظور کاهش در پیچیدگی سیستم شبکه عصبی

دقت در مدلسازی و نیز پیش بینی اثر تغییرات شش پارامتر 

در آب  هباقیماند آلومینیوم آزادورودی بر خروجی آزمایش که 

شود. پارامترهای ورودی شامل است، در نظر گرفته می

دورت و هدایت الکتریکی( و ، کpH، )دما مشخصات آب خام

 و پلی الکترولیت است. پلی آلومینیوم کلرایدنیز دوز بهینه 

ع وبرای نمایش توانایی و استعداد شبکه های عصبی از ن     

GMDH حالتی که  در زمینه پیش بینی پارامتر خروجی در

ای آزمایشگاهی به دو ههپارامترهای ورودی تغییر می کنند، داد

( آزمایش درصد برای 00 و آموزش درصد برای 00دسته )

به منظور  یرد.گ قرار ارزیابی مورد مدل عملکرد تا شدند تقسیم

آلومینیوم آزاد ارزیابی صحت و دقت مدل برای تخمین میزان 

. شودمی هادفبه محاسبات خطا است های مربوطاز روش باقی مانده

( و MSE) متوسط مربعات خطا برای محاسبه خطا از روابط

به منظور طراحی شبکه  .استفاده شد (2Rضریب تعیین )

GMDH  از طراحی تکاملی ساختار شبکه عصبی توسط

از الگوریتم ژنتیک برای تولید اده شد. فالگوریتم ژنتیک است

شود های جدید میتولید کروموزوماولیه که منجر به جمعیت 

ها، کروموزومی که شد که در بین این کروموزوم هاستفاد

کمترین میزان خطای آموزش و آزمایش را داراست به عنوان 

پاره تو نشان منحنی  1کروموزوم برتر انتخاب شد که در شکل 

است نقطه  ههمان طور که در شکل مشخص شد .است هشدداده 

A ن خطای آموزش و نقطه دارای کمتری B  دارای کمترین

خطای آزمایش است. نقطه مصالحه طراحی از بین تمامی نقاط 

تواند باشد زیرا خطای مدل سازی نسبت به می Mتو نقطه ه پار

خطای آموزشی در این نقطه، دارای توازن بیشتری نسبت به نقاط 

آخرین مرحله از مدلسازی  Mدیگر است. بدست آوردن نقطه 

باشد بدین ترتیب کروموزوم برتر به منظور تعیین میزان می

 بدست آمد. آلومینیوم آزاد باقی مانده

 
 GMDHنقاط پاره تو خطای آموزش و آزمایش مدل  -9شکل 

 ههای بررسی شدینه سازی برای سیستمدر مرحله به

در نظر گرفته شدند. سپس  2 پارامترهای ژنتیکی مطابق جدول

بدست  GMDHمدلسازی انجام شد که ساختار شبکه عصبی 
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آب در  آلومینیوم آزاد باقی ماندهآمده برای پیش بینی میزان 

است که هر حرف نشان دهنده یک ورودی  هارایه شد 2 شکل

 می باشد.
 مقداردهی پارامترهای الگوریتم ژنتیک -2 جدول

 

 
بینی مقدار آلومینیوم ساختار پیشنهادی شبکه عصبی برای پیش  -2شکل 

 آزاد باقی مانده

پس از بدست آوردن مدل پیشنهادی، برای حصول اطمینان 

  مدلسازی از قابل اتکا بودن مدل بدست آمده، نتایج حاصل از

 مقایسه گردید )شکل دستگاه طیف سنجبا نتایج بدست آمده از 

( که همانگونه که در شکل مشخص می باشد نتایج حاصل از 0

اه ی تطبیق بسیار خوبی با نتایج بدست آمده در آزمایشگمدلساز

آورده شده  0 ها در جدولدارند. دقت و مقادیر خطای مدل

است. همچنین مقادیر حداقل و حداکثر داده های تجربی با نتایج 

 .گزارش شده اند 0حاصل از مدل مقایسه و در جدول 

 
 GMDHمقایسه خروجی واقعی و مدل شده در مدل سازی  -3شکل 

 GMDHنتایج و پارامترهای آماری مدل  -3جدول

 

 

  نتایج و بحث
های عصبی از شبکه هادفاست با استه در این مقاله سعی شد      

آلومینیوم آزاد گامی در جهت مدلسازی میزان  GMDH عواز ن

که  داشته شودی بردآب با توجه به پارامترهای ورو باقی مانده

قت دآن ارائه مدلی است که به ازا مقادیر تجربی از ده هدف عم

 هو نیز پیش بینی معقولی را نیز به همرا دهبالایی برخوردار بو

از مدل سازی و مقایسه  هبا توجه به نتایج بدست آمد د.اشته باشد

از  دهاستفا ید کهدگر های آزمایشگاهی مشخصهاددآن با 

جایگزین بسیار مناسبی برای  GMDHع وهای عصبی نشبکه

باشد زیرا قابلیت پاسخ گویی و تعیین می دستگاه طیف سنج

آب در زمان بسیار کم و با دقت بسیار  آلومینیوم آزاد باقی مانده

به منظور ارزیابی مدل از مقادیر ضریب تبیین . بالا را داراست

(2R و )ط مربعات خطامتوس (MSE) گردید که نتایج  هاستفاد

در این بخش حاکی از قابل اتکا بودن مدل بدست  دهبدست آم

توسط شبکه میزان  هاز مدل بدست آمد هاستفاد بود. هآمد

دهد در نتیجه میزان خطای انسانی دخالت اپراتور را کاهش می

میایی به میزان چشم گیری کاهش در میزان مصرف مواد شی

 .یابدمی
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Applying GMDH-type Neural Network for Modeling and Prediction of 

Free Residual Aluminium in Drinking Water 
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Abstract:  

Enough water with proper quality is necessary for life. Drinking water treatment plants 

(WTPs) have to provide high quality drinking water in shortest possible time with minimal 

costs. Coagulation and flocculation are essential processes for turbidity removal from 

drinking water. One of the material is used for coagulation is Poly Aluminium Chloride. In 

case of excessive use of this material, the amount of free residual aluminium may increase in 

water.  In this paper, Group Method of Data Handling (GMDH)-type neural networks have 

been used for modeling and prediction of free residual aluminium. The data for modeling was 

collected from Rasht WTP. For modeling, the experimental data were divided into train and 

test sections (70% for training and 30% for testing). The predicted values were compared 

with those of experimental values and the model values showed a very good regression with 

the experimental results. 

  

 

Keywords: Water Treatment, Poly Aluminium Chloride, Free Residual Aluminium, 

Modeling, GMDH Neural Network 
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 مقدمه
ی یک واکنش افزایشی نوکلئوفیلواکنش تراکمی  نووناگل 

مانند است، که در آن یک ترکیب دارای هیدروژن فعال 

به یک گروه کربونیل حمله کرده و با  مالونونیتریلهای هیدروژن

 α,βاز دست دادن یک مولکول آب محصول نهایی که یک 

محصولات این واکنش به طور . شودتشکیل می ،استغیراشباع 

در سنتز مواد شیمیایی، داروها و پلیمرها  وسیعی به عنوان حدواسط

.  به دلیل اهمیت بسیار زیاد این ]2و1[ شونداستفاده می

ها در های متعددی برای سنتز آنمحصولات، تاکنون گزارش

. علی رغم ]5-3[ حضور کاتالیزورهای مختلف ارائه شده است

 هایی که تاکنون ارائه شده است اما اکثر اینارزشمند بودن روش

همچون تشکیل محصولات جانبی ها از یک یا چند مشکل روش

پایین  ناخواسته، مدت زمان طولانی انجام واکنش، بازده

محصولات، شرایط واکنش دشوار، خالص سازی خسته کننده و 

-ها و حلال های سمی و گرانقیمت رنج میاستفاده از کاتالیزور

الیزور ز یک کاتبنابراین ارائه یک روش سنتزی ملایم که ا برند.

ارزان قیمت و  دوستدار محیط زیست استفاده کند، ضروری به 

 رسد.نظر می

 فردمنحصر به  یهایژگیو لیبه دل یونی عاتیماامروزه  

 ییایمیو ش یحرارت یداریپا ،یریکم، اشتعال ناپذ تیهمچون فرار

اد گسترده در حل کردن مو ییاستفاده مجدد و توانا تیبالا، قابل

. ]8-6[ اندرا به خود جلب کرده یتوجه روزافزون یو معدن یآل

 یمیشامل در ش ییایمیش عیصنا یهادر همه بخش یونی عاتیما

ای در فرآیندهحسگرها، در  زور،یکاتالحلال و به عنوان  یسنتز

 و هایدر باطر تیالکترول به عنوان ،ی و استخراججداساز

 ی کاربردهای فراوانی دارندجرم یسنج فیط یبرا کسیماتر

  .]11و9[

 یمیش ،یطیمح ستیز یهایبه سبب نگران ریاخ یهادر سال

نظر به  و ییایمیش باتیسنتز ترک دیجد یهاسبز و گسترش روش

و  هابا استفاده از حلالغیر اشباع -α,βسنتز محصولات  تیاهم

 ستیز محیطخطر از لحاظ  یحال ب نیو در ع های ایمنمحیط

 یوشر ی،کار پژوهش نیدر ا. مورد توجه قرار گرفته است اریبس

یک روش ساده و سبز برای واکنش تراکمی نووناگل با استفاده از یک مایع یونی جدید 

 بر پایه آمونیوم

 مونس هنرمند*، مهدی شکوریان فرد
دانشگاه صنعتی بیرجند، معدن، عمران و شیمیمهندسی دانشکده ، گروه مهندسی شیمیاستادیار   

 
 

آمونیوم توسط یک روش ساده و ایمن سنتز شد. این مایع یونی، به طور موثری در این مطالعه، یک مایع یونی جدید برپایه  چکیده:

واکنش تراکمی نووناگل میان مالونونیتریل و آلدهیدهای آروماتیک، آلیفاتیک و هتروآریل به خوبی پیش برد. این روش چندین مزیت 

بالا در ده زو تولید محصولات با ، خالص سازی سادهسانهمچون استفاده از یک مایع یونی قابل بازیافت و ارزان قیمت، سیستم واکنش آ

  مایع یونی توانست پنچ مرتبه بدون کاهش فعالیت بازیافت شود.این مدت زمان کوتاه را ارائه کرد. همچنین 

 

 
 آمونیوم، مایع یونی، نووناگل، قابل بازیافت واژه های کلیدی:

 honarmand.moones@yahoo.com honarmand@birjandut.ac.ir;  :٭ نويسنده مسئول
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-2سنتز یک مایع یونی جدید به اسم  یساده، سبز و کارآمد برا

 سولفونات -1-هیدروکسی پروپان-3آمونیوم -1-آمینواتان

[(AEA)(HPS)] (.1 مایشد )ش ارائه 
-9-هیدروکسی پروپان-3آمونیوم -9-آمینواتان-2سنتز  -9 مایش

 [(HPS)(AEA)]سوفونات 

 

جهت بررسی فعالیت کاتالیزوری این مایع یونی، سنتز 

غیر اشباع توسط واکنش نووناگل در حضور این -α,βمحصولات 

 (.2 ماییونی بررسی شد )شمایع 

 
R

H

O

CN

CN

+
[(AEA)(HPS)]

H

CN

CN

R

 
 [(HPS)(AEA)]واکنش نووناگل در حضور این مایع یونی  -2 مایش

 

 بخش تجربی
-هیدروکسی پروپان-3آمونیوم -1-آمینواتان-2 مایع یونی سنتز

 [(HPS)(AEA)]سولفونات -1

 11) اتانولمول( در میلی 21) دی آمینواتان-2و1به محلول 

هیدروکسی پروپیل سولفونیک -3 لیتر(، قطره قطره محلولمیلی

لیتر( در دمای میلی 11) اتانولدر  حل شده مول(میلی 21) اسید

 21اتاق طی یک ساعت افزوده شد. محلول بدست آمده به مدت 

تحت خلاء خارج و باقیمانده در آب ساعت به هم خورد. سپس 

-3آمونیوم -1-آمینواتان-2. ساعت قرار گرفت 88به مدت  خلا

ه صورت ب [(HPS)(AEA)]سولفونات -1-هیدروکسی پروپان

  ست آمد.ماده نیمه جامد زرد کمرنگ بد

 [(HPS)(AEA)]در حضور  نووناگلواکنش روش عمومی 
[(AEA)(HPS)] (21 )1به مخلوط آلدهید ) مول درصد 

زوده شد. مول( در دمای اتاق افمیلی 2/1)مالونونیتریل مول( و میلی

کنترل شد. بعد از گذشت مدت زمان  TLCپیشرفت واکنش با 

(، به مخلوط واکنش، 1لازم برای انجام واکنش )مطابق جدول 

میلی لیتر( افزوده و جامد بدست آمده با آب  11آب )

لیتر( شسته و صاف گردید. در اثر تبلور مجدد این میلی11×2)

 [(HPS)(AEA)]جامد در اتانول، محصول خالص بدست آمد. 

و در دمای اتاق خشک موجود در داخل آب بعد از تبخیر آب 

 گردید و در واکنش های بعدی مورد استفاده قرار گرفت.

 نتایج و بحث
 در واکنش نووناگل [(HPS)(AEA)]بررسی فعالیت کاتالیزوری 

غیر -α,βسنتز  در مختلف عوامل کردن نهیبه منظور به ابتدا در

در دمای اتاق به عنوان واکنش مبنا  نووناگل واکنشاشباع، 

انتخاب شد. این واکنش با مقادیر کاتالیزوری مختلف 

 61تحت شرایط بدون حلال و در دمای   [(HPS)(AEA)]از

(. بهترین بازده محصولات با 1شکل انجام شد ) درجه سانتیگراد

به بدست آمد.   [(HPS)(AEA)]از  مول درصد 21 استفاده از

منظور نشان دادن نقش کاتالیزور در این سنتز، واکنش مدل در 

غیاب کاتالیزور مورد بررسی قرار گرفت. نتایج نشان داد که در 

ساعت، هیچ محصولی تشکیل نشده  2غیاب کاتالیزور بعد از 

 است. 

  
 دار مایعات یونی در واکنش نووناگلبهینه کردن مق -9شکل 

مول درصد از مایع یونی  21در ادامه واکنش مدل در حضور 

درجه سانتیگراد مورد بررسی قرار  61تر از در دمای بالاتر و پایین

درجه سانتیگراد  01گرفت. نتایج نشان داد که افزایش دما به 

ندارد، تاثیری روی بازده محصولات و مدت زمان انجام واکنش 

درجه سانتیگراد باعث کاهش  51در صورتی که کاهش دما به 

در  %65شد )بازده بازده محصولات و افزایش زمان واکنش می

 دقیقه(. 31مدت زمان 

 mol% 21در شرایط بهینه ) غیر اشباع-α,β، سنتز مشتقات ادامهدر 

( درجه سانتیگراد 61بدون حلال، دمای  ، [(HPS)(AEA)]از 

1

51

111

151

1251121
 مقدار مایع یونی )مول درصد(

   زمان )دقیقه(

 بازده )%(

[(AEA)(HPS)]

H2N
NH3

S OH

O

O
OH2N

NH2
S OH

O

O
HO

+
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 خلاصه شده است. 2نتایج بدست آمده در جدول انجام شد. 

های دهنده و کشنده های گروهواکنش بنزآلدهید با استخلاف

الکترون با مالونونیتریل به خوبی پیش رفت و محصولات موردنظر 

 (. 9تا  1های ، ردیف1با بازده بالا تولید شدند )جدول 

[(AEA)(HPS)]    سنتزα,β-یدهای غیر اشباع را به وسیله آلده

کربالدهید )به عنوان -2-حساس به اسید همچون فرفورال و تیوفن

آلدهیدهای هترواتم( بدون پلیمری شدن یا تخریب پیش برد 

(. همچنین آلدهیدهای آلیفاتیک 11و  11های ، ردیف1)جدول 

پروپیونالدهید به طور موفقیت -فنیل-3مانند ترشیوبوتیرآلدهید و 

داده و محصولات را با بازده بالا  آمیزی با مالونونیتریل واکنش

 (.13و  12های ، ردیف1سنتز نمودند )جدول 

 
 [(HPS)(AEA)]حضور در غیر اشباع -α,βبیس سنتز مشتقات  -9جدول 

 زمان  آلدهید ردیف

 )دقیقه(

 بازده 

 ب)%(

1 CHO

 

11 95 

2 CHO

 

11 98 

3 CHO

MeO 

15 91 

8 CHO

Cl 

5 95 

5 CHO

Cl 

5 93 

6 

 

5 91 

0 CHOMeO

HO 

11 92 

8 CHO

HO 

21 91 

9 CHO

NO2 

5 93 

11 
O CHO 

15 98 

11 
S CHO 

5 96 

12 
CHO

 

31 91 

13 CHO

 

11 92 

میلی مول(، مایع  2/1میلی مول(، مالونونیتریل ) 1شرایط واکنش: آلدهید ) الف

 درجه سانتی گراد، بدون حلال 61مول درصد(، دمای  21)    [(HPS)(AEA)]یونی
 بازده مربوط به محصولات خالص شده  ب

  [(HPS)(AEA)]به منظور بررسی قابلیت بازیافت مایع یونی

ت بنزآلدهید و مالونونیتریل تحدر واکنش نووناگل، واکنش میان 

بعد از کامل شدن واکنش، به مخلوط شرایط بهینه بررسی شد. 

واکنش، آب اضافه شد. از آنجایی که مایع یونی موردنظر در آب 

محلول و محصول موردنظر و مواد اولیه باقیمانده در آب نامحلول 

بود، به راحتی توسط یک صاف کردن ساده محصول و مواد اولیه 

کنش نداده از مایع یونی جدا شدند. محصول خالص به وسیله وا

به وسیله   [(HPS)(AEA)] تبلور مجدد در اتانول بدست آمد.

تبخیر آب بازیافت شد و در واکنش مشابه بالا بدون کاهش در 

 .(2شکل ) فعالیت برای پنج مرتبه مورد استفاده مجدد قرار گرفت

در واکنش نووناگل بنزآلدهید  [(HPS)(AEA)]قابلیت بازیافت  –2شکل 

 و مالونونیتریل

 

 نتیجه گیری
در این تحقیق، یک مایع یونی جدید بر پایه کاتیون آمونیوم 

در یک روش ملایم سنتز شد. واکنش نووناگل میان مالونونیتریل 

با انواع آلدهیدها آروماتیک، آلیفاتیک و هترواتم در حضور این 

بازده بالای محصولات، مدت زمان مایع یونی به خوبی پیش رفت. 

حلال و کاتالیزور سمی و کوتاه واکنش، عدم استفاده از 

 شود.گرانقیمت از مزایای این روش سنتزی محسوب می

 

 

12385

9595939292
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   زمان )دقیقه(

 بازده )%(

 مرتبه بازیافت مایع یونی
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A simple and green procedure for Knoevenagel condensation reaction using 

a new ammonium-based ionic liquid  
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Abstract:  

In this study, a new ammonium-based ionic liquid was synthesized through a safe and simple 

chemical route. This ionic liquid, efficiently promotes Knoevenagel condensation of 

aromatic/heteroaryl/aliphatic aldehydes with malononitrile. This method offers several advantages 

such as using a reusable and inexpensive ionic liquid,  simple reaction setup, not requiring 

specialized equipment and offers good yields of the products under mild reaction conditions. The 

ionic liquid can be recycled five times without activity loss. 
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 مقدمه
های مذاب، یک گروه جالب از یا نمکمایعات یونی 

 اند که مانند ترکیبات یونی از قرار گرفتنترکیبات شیمیایی

ها )آلی یا معدنی( در کنار هم به وجود ها )آلی( و آنیونکاتیون

باشند، در مایع می Cͦ 011آیند. مایعات یونی در دمای زیر می

-می Cͦ 011های مذاب بالاتر از صورتی که نقطه ذوب نمک

های مذاب توجه قابل های اخیر، نمکدر سال. ]4-0[باشد

شان جذب ای به عنوان کاتالیزور به خاطر خواص ویژهملاحظه

یبات پایه ترکهای مذاب بر کردند. بیشتر مطالعات بر روی نمک

ایمیدازولیوم معطوف شده است. اما امروزه دانشمندان نشان دادند 

ها بر پایه ایمیدازولیوم به دلیل وجود حلقه آروماتیک تا که نمک

ها، . همچنین قیمت بالای این نمک]5[حدودی سمی هستند 

ها را در صنعت محدود کرده است. بر همین اساس استفاده از آن

اشد. بذاب غیر ایمیدازولی بسیار حائز اهمیت میهای مسنتز نمک

های مذاب آلیفاتیک های مذاب، نمکاز میان انواع مختلف نمک

بر پایه کاتیون آمونیوم شناخته بوده و از مواد اولیه ارزان قیمت 

 شوند. تهیه می

لقه ای چندحی از ترکیبات آلی ادسته هابیس ایندولیل متان

مندی از خواص دارویی و بیولوژیکی  باشند که بدلیل بهرهمی

 منحصر به فرد، توجه بسیاری از دانشمندان را به خود جلب نموده

-ها موجب مهار رشد سرطان مثانه، سلولبیس ایندولیل متان .است

شوند. همچنین این بزرگ می های سرطان ریه، سرطان روده

ترکیبات دارای خاصیت ضد میکروبی و ضد قارچ، ضد باکتری، 

د درد و ضد التهاب بوده و علاوه بر خواص دارویی، در ض

 . ]7و6[های لیزر و تهیه مواد فلورسانس کاربرد دارند تکنولوژی

وش ها، تاکنون تعدادی ربا توجه به اهمیت بیس ایندولیل متان

ها یک مول آلدهید با که در آنها ارائه شده است برای سنتز آن

دو مول ایندول در حضور کاتالیزورهای مختلف واکنش داده و 

هایی هم . گزارش]9و8[ها را سنتز می نمایند بیس ایندولیل متان

ای پیشبرد این بر ]00[و فراصوت] 01[مبنی بر استفاده از تندپز 

ها ارزشمند گرچه تمامی این روشواکنش ارائه گردیده است. 

ها دارای یک یا تعداد بیشتری مشکلات هستند اما هر یک از آن

همچون: پایین بودن بازده محصولات، نیاز به دمای بالا برای انجام 

 ها وواکنش، طولانی بودن زمان انجام واکنش، استفاده از حلال

نمک مذاب نانو یک کاتالیست : [(MS)(PDA)]سولفونات آمونیوم متانپروپان دی-3و1

  هاجدید برای سنتز موثر بیس ایندولیل متان

 
 مهدی شکوریان فرد، *مونس هنرمند

 دانشگاه صنعتی بیرجند، معدن، عمران و شیمیمهندسی دانشکده ، گروه مهندسی شیمیاستادیار 

 

 

از طریق یک روش شیمیایی ساده جدید بعنوان یک نمک مذاب نانو   [(MS)(PDA)]پروپان دی آمونیوم متان سولفونات-3و0 چکیده:

 [(MS)(PDA)]شناسایی شد.  TEM و H NMR1,  C NMR13 ،TGAتوسط [(MS)(PDA)] نمک مذابدر محیط آبی سنتز شد.  ایمنو 

ا در دمای اتاق و شرایط هطور موثری به عنوان یک کاتالیزور قابل بازیافت و دوستدار محیط زیست برای سنتز مشتقات بیس)ایندولیل(به 

با توجه به محیط زیست و اقتصاد، کار تحقیقاتی انجام شده در اینجا، دارای مزایایی همچون بدون حلال مورد استفاده قرار گرفت. 

 های آلی و کاتالیزورهای ارزان قیمتسازی آسان و اجتناب از حلالت، بازدهی بالا، زمان واکنش کوتاه، خالصسازگاری با محیط زیس

 .باشدمی

 
  نمک مذاب، نانو، بیس)ایندولیل(ها، محیط آبی واژه های کلیدی:

 honarmand.moones@yahoo.com honarmand@birjandut.ac.ir;  :٭ نويسنده مسئول
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های خسته خالص سازی و کاتالیزورهای سمی و گران قیمت

 باشند.کننده می

های مندی از خواص ویژه نمکبرای بهره در این تحقیق،

های نانو از مذاب از یک طرف و کاربرد ارزشمند کاتالیست

پروپان دی آمونیوم متان -3و0طرف دیگر، تصمیم بر آن شد تا 

مذاب نانو  به عنوان یک نمک [(MS)(PDA)]سولفونات 

ش های آمونیوم، از طریق یک روآلیفاتیک جدید بر پایه کاتیون

 ،[(MS)(PDA)]غیرسمی سنتز شود. پس از سنتز و شناسایی سبز و 

مورد  اهکاربرد کاتالیزوری آن نیز در سنتز بیس ایندولیل متان

 بررسی قرار گرفت.

 بخش تجربی
پروپان دی آمونیوم متان سولفونات -3و0نمک مذاب سنتز 

[(PDA)(MS)] 

گرم(  716/3مول، میلی 51) دی آمینوپروپان-3و0به محلول 

 دمتان سولفونیک اسی لیتر(، قطره قطره محلولمیلی 31) آبدر 

لیتر( در میلی 31) آبدر  حل شده گرم( 815/4مول، میلی 51)

دمای اتاق طی یک ساعت افزوده شد. محلول بدست آمده به 

تحت خلاء خارج و آب ساعت به هم خورد. سپس  01مدت 

پروپان دی -3و0 .ساعت قرار گرفت 48به مدت  خلاباقیمانده در 

جامد ه صورت یک ب [(MS)(PDA)]آمونیوم متان سولفونات 

درجه  057نقطه ذوب این ترکیب  بدست آمد. براق سفید رنگ

 سانتیگراد بود.

 نمک مذابدر حضور ها بیس ایندولیل متانروش عمومی سنتز 
  [(MS)(PDA)]نانو 

[(PDA)(MS)] (01 )میلی 0به مخلوط آلدهید ) مول درصد-

مول( در دمای اتاق افزوده شد. پیشرفت میلی 0)ایندول مول( و 

کنترل شد. بعد از گذشت مدت زمان لازم برای  TLCواکنش با 

میلی  01(، به مخلوط واکنش، آب )0انجام واکنش )مطابق جدول 

لیتر( شسته و میلی01×0لیتر( افزوده و جامد بدست آمده با آب )

این جامد در اتانول، محصول صاف گردید. در اثر تبلور مجدد 

موجود در داخل آب بعد از نانو  نمک مذابخالص بدست آمد. 

 ردید.گ  خشکبه منظور استفاده مجدد و در دمای اتاق تبخیر آب 

 نتایج و بحث

پروپان دی آمونیوم متان -3وC NMR13 0و طیف  NMR  H1طیف
 [(MS)(PDA)]سولفونات 

که در حلال  [(MS)(PDA)]نمک مذاب  NMR  H1در طیف

6d-DMSO  ثبت شده بود، دو پیک درppm 88/0  مشاهده  86/0و

ای هشد که مربوط به هیدروژن های گروه متیلن  بود. پیکمی

جزء  NHهای گروه متیل جزء آنیونی و گروه مربوط به هیدروژن

ظاهر گردید   86/7و  ppm 40/0کاتیونی نیز به ترتیب در 

  .(0)شکل

 

 
 [(MS)(PDA)]نمک مذاب نانو  NMR  H1طيف -9شکل 

 
 [(MS)(PDA)] نمک مذاب نانو C NMR13طيف  -2شکل 

های جزء نمک مذاب سنتز شده، کربن C NMR13طیف در 

 ppmهای ظاهر شده در مشاهده شد. پیک ppm 0/41آنیونی در 

 .(0های جزء آنیونی بود )شکل مربوط به کربن 4/05و  5/36
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پروپان دی آمونیوم متان سولفونات -3وTG 0آنالیز 
[(PDA)(MS)] 

وسط آنالیز ت [(MS)(PDA)]پایداری گرمایی مایع یونی 

 ،TGAحرارتی مورد بررسی قرار گرفت. با توجه به نمودار 

انجام شد که نشان  ºC 078در دمای  [(MS)(PDA)]کاهش جرم 

 .(3)شکل  داشت ºC 078از پایداری این ماده تا دمای 

 
 [(MS)(PDA)]نمک مذاب نانو  TGآناليز  -3شکل 

 
پروپان دی -3و0 (TEM)تصاویر میکروسکوپ الکترونی عبوری 

 [(MS)(PDA)]آمونیوم متان سولفونات 

 [(MS)(PDA)]، نمک مذاب TEMبا توجه به تصاویر 

مشخص شد که نمک مذاب سنتز شده دارای ساختار نانو بوده و 

 (.4باشد )شکل مورفولوژی آن کاملا کروی می

 
 [(MS)(PDA)]نمک مذاب نانو  TEMتصویر  -4شکل 

علاوه بر تایید کروی بودن شکل  TEMبا استفاده از تصاویر 

 نانومتر محاسبه گردید 05نانوذرات، توزیع اندازه ذرات در حدود 
بیس ایندولیل در سنتز  [(MS)(PDA)] بررسی فعالیت کاتالیزوری

 هامتان

 [(MS)(PDA)]حضور در  هاایندولیل متانبیس سنتز مشتقات 

 خلاصه شده است. 0انجام شد. نتایج بدست آمده در جدول 

شود، واکنش آلدهیدها با مشاهده می 0همانطور که در جدول 

متیل -0های دهنده و کشنده الکترون با های گروهاستخلاف

ایندول با موفقیت پیش رفت و محصولات موردنظر با بازده بالا 

(. 6تا  0های ، ردیف0مدت زمان کوتاه تولید شدند )جدول در 

ایندول نیز با انواع مختلف مشتقات بنزآلدهید به خوبی واکنش 

(. به طور جالب، 00تا  7های ، ردیف0داد )جدول 

[(PDA)(MS)] ای ها را به وسیله آلدهیدهسنتز بیس ایندولیل متان

-آلدهید چند هستهنفتالدهید )به عنوان -0حساس به اسید همچون 

کربالدهید )به عنوان آلدهیدهای -3-ای( و فرفورال و ایندول

، 0هترواتم( بدون پلیمری شدن یا تخریب پیش برد )جدول 

 (.06تا  03های ردیف
حضور در  هابيس ایندوليل متانسنتز مشتقات  -9جدول 

[(PDA)(MS)]الف 

 زمان  ایندول  آلدهيد ردیف

 )ساعت(

 بازده 

 ب)%(

 90 5/0 ایندولمتیل-0 بنزآلدهید 0

 93 0 ایندولمتیل-0 کلروبنزآلدهید-0     0

 94 5/1 ایندولمتیل-0 نیتروبنزآلدهید-0 3

 89 0 ایندولمتیل-0 بنزآلدهیدمتیل-4 4

 86 5/0 ایندولمتیل-0 بنزآلدهیدمتوکسی-0 5

 87 0 ایندولمتیل-0 بنزآلدهیدمتوکسی-4 6

 90 0 ایندول بنزآلدهید 7

 88 5/0 ایندول کلروبنزآلدهید-0 8

 89 0 ایندول نیتروبنزآلدهید-0 9

 94 0 ایندول بنزآلدهیدمتیل-4 01

 91 0 ایندول بنزآلدهیدمتوکسی-0 00

 86 0 ایندولمتیل-0 فرفورال 03

 85 5/0 ایندول فرفورال 04

 89 0 ایندولمتیل-0 ایندول کربالدهید-3 05

 91 5/0 ایندول کربالدهیدایندول -3 06
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میلی مول(، نمک مذاب  0میلی مول(، ایندول ) 0شرایط واکنش: آلدهید ) الف

[(PDA)(MS)] (01 دمای اتاق، بدون حلال ،)مول درصد 
 بازده مربوط به محصولات خالص شده  ب

به دلیل اهمیت بازیافت کاتالیزور، قابلیت بازیافت نمک 

متیل ایندول -0در واکنش بنزآلدهید و  [(MS)(PDA)]مذاب 

مورد بررسی قرار گرفت. بعد از کامل شدن واکنش به مخلوط 

واکنش، آب اضافه شد. از آنجایی که کاتالیزور موردنظر در آب 

محلول و محصول موردنظر و مواد اولیه باقیمانده در آب نامحلول 

یه لبود، به راحتی توسط یک صاف کردن ساده محصول و مواد او

واکنش نداده از مایع یونی جدا شدند. محصول خالص به وسیله 

به وسیله تبخیر   [(MS)(PDA)]تبلور مجدد در اتانول بدست آمد.

آب بازیافت شد و در واکنش مشابه بالا بدون کاهش در فعالیت 

 برای پنج مرتبه مورد استفاده مجدد قرار گرفت.

 نتیجه گیری
مذاب نانو در یک روش سبز در این کار پژوهشی، یک نمک 

و ملایم در حلال آب سنتز شد. بعد از شناسایی این نمک مذاب، 

ابل بازیافت ق ستفعالیت کاتالیزوری آن به عنوان یک نانوکاتالی

ت. ها مورد بررسی قرار گرفبیس ایندولیل متاندر سنتز مشتقات 

توان به بازده بالای محصولات، از مزایای این روش سنتزی می

م استفاده از کاتالیزور و حلال سمی و گرانقیمت و خالص عد

 سازی آن محصولات اشاره کرد. 
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1,3-Propanediaminium methanesulfonate [(PDA)(MS)]: A new nano molten 

salt catalyst for the efficient synthesis of bis(indolyl)methanes 

 

Moones Honarmand*, Mehdi Shakourian-Fard 

Department of Chemical Engineering, Faculty of Mining, Civil and Chemical Engineering, Birjand 

University of Technology, Birjand, Iran 

 

Abstract:  

1,3-Propanediaminium methanesulfonate [(PDA)(MS)] was synthesized as a new nano molten 

salt via a safe and simple chemical route in aqueous media. [(PDA)(MS)] molten salt was 

characterized by, 1H NMR, 13C NMR, TEM and TGA. [(PDA)(MS)] nano molten salt was 

efficiently applied as an eco-friendly and recyclable catalyst for synthesis of 

bis(indolyl)methane derivatives at room temperature under solvent-free conditions. Taking the 

environment and economy into consideration, the work presented here has the merits of 

environmental friendliness, high yields, shorter reaction time, simple work-up, easy operation 

and the avoidance of the organic solvents and inexpensive catalysts.  

 

Keywords: Molten salt, Nano, Bis(indolyl)methanes, Aqueous media 
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 مقدمه

ند ناخواسته یک فرای( W/O) نفت در آبتشکیل امولیسیون 

هست که باعث بروز مشکلات فراوانی در صنعت نفت می شود.از 

جمله ی این مشکلات خوردگی لوله ها و پمپ ها، مسمومیت 

کاتالیست ها در پتروشیمی و ایجاد سختی در حمل و نقل می توان 

ل سطحی طبیعی توسط مواد فعا W/O نام برد. تشکیل امولیسیون

در نفت انجام می شود. که از آسفالتین به عنوان مهم ترین این 

ترین  ین ترین و قطبیسنگبه عنوان مواد یاد می شود. آسفالتین  

 کاملا شناخته شده نیستاز لحاظ شیمایی بخش نفت خام، هنوز 

گزارش  دالتون هزار و وزن مولکولی آن از چند صد تا چند ده

آسفالتین را به عنوان بخشی از نفت خام تعریف معمولا  شده است.

لول نامح نرمال می شود که در حلال های آلیفاتیکی مانند هپتان

هست ولی در حلال های آروماتیکی سبک مانند تولوئن و بنزن 

 محلول می باشد 

آسفالتین با تشکیل فیلم پیرامون قطرات آب باعث پایداری 

با توجه به اثرات این قطرات در نفت خام می شوند. این فیلم 

مانع از انعقاد قطرات آب و ته نشینی آن ها فضایی و الکتریکی 

 [2-1]می شود.

برای تعلیق زدایی از امولیسیون آب در نفت از مواد فعال 

جذب  اسطحی به عنوان تعلیق شکن استفاده می شود. این مواد ب

 تعلیق زدایی امولسیون آب در نفت به وسیله ی نانوذره ی تیتانیوم

  1سید مرتضی صدرپور ، *1سهیلا جوادیان

 ایران-تهران  دانشگاه تربیت مدرس، دانشکده علوم پایه،.بخش شیمی فیزیک، -1

 

 

 

یون  توسط ناپایداری امولیس تحقیقدر این  اخیرا استفاده از نانو ذرات برای جداسازی آب از نفت مورد توجه قرار گرفته است. چکیده:
نانو ذره توسط تست بطری مورد مطالعه قرار گرفته  زداییتعلیق بر بهبود کارایی و همچنین  اثر اولئیک اسید ( 2TiO) نانوذره ی تیتانیوم

 زداییتعلیق در فرآیند است. نتایج نشان می دهد  اولوئیک اسید می تواند در غلظت های بالا باعث بهبود کارایی نانو ذره ی تیتانیوم
 ( OA2TiO@) هنوذر ه ی اصلاح شدنا 0افزایش داده است( %6برساند )کارایی را  %11را به  خاممیزان آب جدا شده از نفت ، و شود

 .باعث بهبود نسبی  کیفیت آب جدا شده شده است  همچنین

 نانوذره، تعلیق زدایی  نفت خام، واژه های کلیدی:

 

  javadian_s@modares.ac.ir    :٭ سهیلا جوادیان
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آب، باعث تخریب آن می شوند.  بر سطح  فیلم پیرامون قطرات

بنابراین قطرات آب به یک دیگر متصل می شوند و سپس ته نشین 

مکانیسم این فرآیند را به پدیده ی ماراگونی نسبت می می شوند .

به علت ایجاد اختلاف کشش سطحی محلی ایجاد می که دهند 

 [3-2].شود

ر انانو ذرات به علت داشتن سطح به حجم بالا و دارا بودن ب

سطحی به خوبی می توانند آسفالتین را بر روی سطح خود جذب 

پیرامون  نده ی فیلمذرات با جذب آسفالتین تشکیل دهنانو  کنند.

قطرات آب باعث تخریب آن و جداسازی آب از نفت می 

 [4-2].شوند

سازی جدا برای  OA  @2TiOو 2TiO  در این مطالعه از نانو ذره ی

نانو ذره ی نسبتا ارزان  یک  2TiO است.آب در نفت استفاده شده 

 قابلیت تجاری سازی آن وجود دارد. محسوب می شود که

 

 بخش تجربی
 و روش ها:  مواد

یه شده از میدان های نفتی جنوب ایران(، نانوذره ی نفت خام )ته

 40با اندازه ذرات کوچکتر از  تیتانیوم)تهیه شده از شرکت مرک(

nm (خریداری شده است.شرکت سیگما از ، اولوییک اسید) ،

-FT، دستگاه فروسرخ )متانول ) گرفته شده از شرکت مرک(

IR  Nicolet) 

 تهیه امولیسیون آب در نفت  :

و سپس  شودمخلوط می  3:2آب و نفت را به نسبت حجمی 

ساعت بر روی همزن مغناطسی به شدت به هم می  3به مدت 

 خورد.

 :OA2TiO@ یه یته

در پس . سشودمی پراکنده را در متانول  نانوذره ی تیتانیوم ابتدا 

به آن کم کم شدن هست  پراکندهحالی که نانو ذره در حال 

. سپس محلول سوسپانسیونی اضافه می گردداولوییک اسید 

و الکل  برا با محلول آوسپس پودر سفید  شود سانتریفیوژ می

ه سانی گراد به درج 57. در نهایت در آون با دمای شسته می شود

 [5].قرار داده می شودساعت  34مدت 

 تست بطری:

تعلیق شکن ها از تست بطری استفاده می برای بررسی عملکرد 

که به هر نمونه ی نفتی مقداری نانو ذره با غلظت معین اضافه  شود.

 .می شودو سپس مقدار آب جدا شده را اندازه گیری شود می 
 

 

 نتایج و بحث
 توسط اولوییک اسید ازبرای بررسی پوشانده شدن نانو ذره 

( استفاده شده هست FT-IRتبدیل فوریه فروسرخ ) طیف سنجی

 b-1-همانطور که در شکل نشان داده شده است.  1-شکل   که

پوشانده شدن نانو ذره با اولوییک اسید همراه با  دیده می شود 

در طیف  cm   14445, 3231,3174-1 های   پیکاضافه شدن  

مربوط به ذکر شده  دو پیک اولفرو سرخ می باشد، که به ترتیب 

  C-Cآخرین پیک بالا مربوط به پیوند  و   C-Hپیوند های 

که وجود این پیک ها در ترکیب نشان دهنده ی موفقیت  هست.

 آمیز بودن عمل پوشش دهی برای نانو ذره ی تیتانیوم هست.

 
 

 (b( و نانوذره ی تیتانیوم پوشش داده شده)a) تیتانیومنانو ذره ی   1شکل

 

برای بررسی میزان کارایی نانو تعلیق شکن ها از تست   

شده و  پراکندهابتدا نانو ذرات در حلال  .بطری استفاده شده است

سپس به محلول کلوییدی نفت اضافه می شوند. برای هر نمونه ی 

-50) رسید به مقدار معینینفتی پس از آن که به پایداری مورد نظر 

500 ppm از نانو ذره اضافه شده هست و میزان آب جدا شده پس)

آورده  3شکل ساعت اندازه گیری شده است.که نتایج در 10از 

 شده است.
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 میزان آب جدا شده از نفت خام توسط نانو ذرات  3شکل

 

ه ک همانطور که مشاهده می شود اولوئیک اسید توانسته است 

عملکرد نانو ذره را بهبود ببخشد)به میزان  بالا ترین غلظتدر 

 ی عاملبود عملکرد را می توان به برهم کنش گروه این به .(6%

کربوکسیلی اولئیک اسید با آسفالتین مربوط کرد. همچنین 

اولئیک اسید به دلیل داشتن زنجیره ی کربنی امکان حرکت بهتر 

 نفت فراهم می کند.نانوذره ی پوشش داده شده را در محیط 

 
 

 گیرینتیجه
سطحی و  خواص ویژه ی خود مانند بارنانو ذرات به علت 

توانند عملکرد مناسبی برای جذب نسبت سطح به حجم بالا می 

بر روی سطح خود داشته باشند. سطح این نانو ذرات را آسفالتین 

تا با به وجود  داد سیله ی مواد فعال سطحی بهبودمی توان به و

 یلم پیرامون قطراتباعث تخریب ف گروه های عملی جدیدآوردن 

ناپایداری امولیسیون و جداسازی آب از نفت ب و درنتیجه آ

  .بشوند
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Demulsification of water in oil emulsion by TiO2 nanoparticle 

a*, Soheila. JavadianaSadrpoorS. Morteza.  

Iran -Department of physical chemistry, faculty of science, Trabiat Modares University, Tehrana 

  

 

Abstract:  

 The usage of nanoparticles for separating water from oil is getting lots of attentions, recently. 

This research evaluates destabilization of the emulsion by Titania nanoparticle ) TiO2 ( as 

well as the effect of oleic acid on improving the performance of demulsification by 

nanoparticle with bottle test. The results show that the high concentration of oleic acid can 

improve the performance of Titania nanoparticle in the demulsification process, and rises the 

percentage of water separation of crude oil to 81% (It also increases the performance by 6%). 

The surface modified nanoparticle (TiO2@OA) improves the relative quality of separated 

water.  

 

Keywords: crude oil; nanoparticle; demulsification;  

 

* Soheila. Javadian: javadian_s@modares.ac.ir 

 

 

 

 



 

سمینار شیمی کاربردی ایران دومین
 (2IACS) 

 زنجاندانشگاه  علوم،دانشکده ، 9316شهریور  5-6
 

 

1 
 

 مقدمه
استفاده از گیاهان از پیدایش انسان مورد توجه بوده است. در ع

مشکلات خود بخصوص درماصر حاضر مجددا انسان برای حل 

قر یبه سراغ گیاهان رفته و آنها را بطور کامل ارزیاب بیماری هان 

هر گیاه را شناسایی تا برای درمان مور ار داده تا بتواند مواد موثر

. در اوایل قرن حاضر پیشرفت علم شیمی و کرار دهداستفاده ق د

شف سیستم های پیچیده سنتزاورگانیک منجربه توسعه صنعت دا

. بنابراین گیاهان دارویی دو سازی و جایگزین شیمی درمانی شر

ا. تاکنون مطالعاهی مجددا مورد توجه قرار گرفتندو داروهای گی

ت زیادی بر روی گیاهان بر اساس سوابقی که در عطاری ها و ط

حال  در ب بومی و سنتی وجود داشت ، انجام گرفت و اکنون نیز

مازندران خاستگاه گیاهان متفاوت و متنوعی است ب .انجام است

ه یکی از گیاهان پر توجه در مازندران بخصوص در منطقطوریک

ه کیاسر که در زمان های قدیم جهت درمان برخی از بیماری ها 

بوده است ، اما اکنون بجز یک درخچه خار دارکه در جهت ح

ام دین فظ مزارع و کشتزاراستفاده میشود کاربرد دیگری ندارد.

 ررسی فیتوشیمیایی گیاه سیاه تلو)بومی منطقه کیاسر(ب

 3 ازکیه بهشتی نی ،2 علی صابری، 1*حمید رضا مردانی

 .دانشگاه پیام نور ،استادیارگروه شیمی ، دانشکده علوم پایه -1

 .دانشگاه پیام نور ،استادیارگروه شیمی، دانشکده علوم پایه -2
 .دانشجوی کارشناسی ارشد فیتو شیمی ، پیام نور تهران -3

 

جم زاسکلم( بر اساس گزارش های افراد بومی و محلی کاربرد های فراوانی در پزشکی و درمانی داشته که اگیاه سیاه تلو ) چکیده:

اه دارااین گی ضد اسهال و دیابت اشاره کرد. ،سرفه، روماتیسمدرمان سیاه  مدر، عامل، کلسترول خون، له آنها کاهش دهنده فشارخون

ساقه، میو ، نوکساقه ی اندام های متفاوتی بوده که هریک می تواند کاربرد درمانی خاص داشته باشد، که این اندام عبارتند از: ریشه،

طیف سنج جرمی و مادون قرمز شناسایی  انند:م در این تحقیق عصاره هر بخش تهیه و از طریق دستگاه های معمول ه، گل ها و خارها.

اکسیدانت و همچنین اثر هر عصاره در تهیه نانو ذرات مخ ، ضد قارچ و ضدفعالیت زیستی مثل ضد باکتری نظراز و هر بخش ازعصاره 

 .قرار گرفتو مقایسه اکسید روی مورد ارزیابی  و تلف مثل نقره
 

 اسکلم، فعالیت های زیستی، سنتز نانو ذراتفیتوشیمی، سیاه تلو،  واژه های کلیدی:

 

 hamidreza.inorg@yahoo.com٭ 
 

 



 

سمینار شیمی کاربردی ایران دومین
 (2IACS) 

 زنجاندانشگاه  علوم،دانشکده ، 9316شهریور  5-6
 

 

2 
 

گیاه سیاه تلو یا سیوه تلی یا اسکلم است که در زبان علم گر آن،

این گیا .کریستی تورن می باشدو یا ی معروف به پالیریوس اسپینا 

د غمتر با یک ساقه در وسط و شاخه های تی 2ه ارتفاعی تا حدود 

ای بسیار قوی اما تعداد برار منظم در سه بعد دارد، همچنین ریشه

ه رنگ سیاه بوده که در شهر کیاسر دگ های اندک با میوه ای ب

ر منطقه لازی که از نظر جغرافیایی پشت به باد های شمالی است 

 .کندمی  نمو و رشد

در این پروژه بخش های مختلفی از این گیاه از نظر فیتو شیمیایی 

ارزیابی شده و تاثیر هریک بر فعالیت های بیولوژیکی و حتی در 

 .قرار می گیرد واد نیزمورد مطالعهتهیه نانو م

 

 بخش تجربی

 
شهون ریابتدا گیاه از ریشه در آورده و قسمتهای مختلف آن همچ

رده جدا کبا دستکش و احتیاط ، میوه ، ساقه و نوک ساقه، برگ

مع جشکوفه آن  ،و در فصل شکوفه دهی که اوایل بهار می باشد

حددر به صورت جداگانه شتسشو داده شد )و هر قسمت  آوری

اندامهای جدا شده گیا. بعد همه خاک آن گرفته شود(ی که فقط 

 نوسطو  گردیدخشک  درجه سانتیگراد 06ه تحت آون در دمای

به صورت پودر در آورده شد. سپس پودر هر قدستگاه آسیاب 

 شده و از طریقی مورد نظر وزن سمت به طور جداگانه به اندازه

اج عصار)زمان تقریبی استخ دستگاه سوکسله عصاره گیری کرده

دسو کاهش فشار ) تحت خلاآخر عصاره ها  در و ساعت( 0ره 

حلال جدا شد. برای شناسایی بخشی از ترکیبات  از (تگاه روتاری

های کروماتوگرافی گازی، طیف سن موجود در آن هم از روش

استفاده   HPLCو جی مادون قرمز، طیف سنجی جذب الکترونی

 گردید.

مولار نیترات  1میلی لیتر از محلول  16به تهیه نانو ذرات نقره: 

میلی لیتر از هر عصاره بتدریج اضافه شد تا نانوذرات نقره  16نقره 

 بصورت رسوب نمایان شود. 

مطابق روش معمول بخشی از هر عصاره به کاغذ اثر زیستی: 

منتقل شده و میزان کاهش رشد میکروب مورد ارزیابی قرار 

 گرفت.
 

 

 گیرینتیجه
 

ا بوهدهد که این گیاه دارای فلاونوئیدمطالعات ابتدایی نشان می 

چنین فعهم .خش های مختلف متفاوت استده که مقدارش در ب

وکوس و نظیر استافیلوک+ های گرم الیت بیولوژیکی ضد باکتری

 .استرپتوکوکوس دارد

 

 تقدیر و تشکر
از دانشگاه پیام نور جهت حمایت از این تحقیق تشکر می 

نماییم. همچنین از آقای دکتر بی پروه عضو علمی دانشگاه عل.م 

کشاورزی و منایع طبیعی مازندران جهت زحمات کروماتوگرافی 

 تشکر می شود.
 

 منابع
 

[1] A. H. Brantner, Z. Males; Quality assessment of 

Paliurus spina-christi extracts, J. Eth. pharma. 66, 1999, 

175–179 
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Phyto–chemical investigation of Kiasar's Paliurus-Spina 

aZakieh Beheshtinia, a*, Ali SaberiaHamid Reza Mardani  

ranTern, I3697 -19395: oxUniversity (PNU) PO. Bor Noayame Pemistry , ChDepartment of a  

 

Abstract:  

Paliurus-Spina (Siu Tali or Skelem in Persian ) is a traditional Asiatic medicinal plant, 

commonly used as adiuretic and rheumatism .This plant contation of numerous such as: roots, 

leaves, flowers, fruits. This plant was collected in Kiasar (mazandaran–sari). In this project, we 

were focused on extracted of each limb and investigation of phyto–chemicaly of them, and to 

survey of anti-biological activities and influence on synthesis of nano-materials. Flavonoids are 

most commonly chemical compounds in all the extracts. 

 

Keywords: Paliurus-Spina, Skelem, Phytochemistry, Kiasar (Siu Tali) 

 

*Corresponding author: hamidreza.inorg@yahoo.com  
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 مقدمه
 ادمو از مهمی و جدید دسته عنوان به ذاتی رسانای پلیمرهای

 بودن ادار به توجه با پلیمرها از دسته این. شوند می شناخته آلی

 سال در ورین و الکتریکی فرد منحصربه خواص و رسانایی قابلیت

 درزمینه تحول. اند کرده جلب خود به زیادی توجه اخیر های

 پایین اهایدم در که نیترید سولفور پلی کشف با رسانا پلیمرهای

 به منجر بیشتر تحقیقات[. 1]شد آغاز شد می ابررسانا به تبدیل

 پیرول، لیپ تیوفن، پلی مثل مزدوجی پلیمرهای در رسانایی کشف

 به امروزه که گردید آنها مشتقات و آنیلین پلی پارافنیلن، پلی

 نهاآ.  شوند می شناخته ذاتی رسانای پلیمرهای ترین مهم عنوان

 می نشان خود از کاتالیتیکی فعالیت و بوده گاز و نور به حساس

 اریپاید آسان، سنتز خاطر به آنیلین پلی بین دراین[. 2]دهند

 ارزانی الا،ب الکتریکی رسانایی ، مناسب نسبتا   حرارتی و محیطی

[ 4]شارژ قابل باتریهای در ازجمله فراوان کاربردهای و[ 3]مونومر

 و[  5]فلزات خوردگی از ،محافظت[ 4] خورشیدی های سل ،

 جلب خود به بیشتری توجه[   6]بیوشیمیایی -شیمیایی سنسورهای

 نیومعد آلی ترکیبات از اعم مختلفی های آلاینده. است کرده

 رنگ میان این در که  شوند می آب های آلودگی ایجاد موجب

 تلفمخ مراحل نتیجه در که هستند پیچیده آلی مواد از گروهی ها

[ . 7]شوند می وارد زیست محیط به نساجی صنایع در رزی رنگ

 وجهیت قابل مقدار تولید و آب مصرف بالای مقادیر به توجه با

 ندهآلای چنین تصفیه لزوم مختلف، های رنگ حاوی های پساب

 از رنگی های آلاینده حذف برای[ . 8]است ضروری امری یی ها

 به توان می جمله آن از که است شده استفاده متفاوتی های روش

 ته و نعقادا پیشرفته، اکسیداسیون غشائی، فیلتراسیون روشهای

 این در. [9] کرد اشاره سطحی جذب و بیولوژیکی تصفیه نشینی،

 مدل آلاینده عنوان به145 زرد رنگزادر نظر است حذف   تحقیق

 (II) قلع مولیبدوفسفات آنیلین پلی کامپوزیت نانو از استفاده با

 (PA-TMP )گیرد قرار بررسی مورد شده سنتز. 

  

 آنیلین پلینانو کامپوزیت  ازبا استفاده  541راکتیو زرد  زابررسی کارائی حذف رنگ

  فسفات مولیبدو(II) قلع

 پروین غربانی

 ایران اهر، اسلامی، آزاد دانشگاه ، اهر واحد  کاربردی، شیمی گروه ، شیمی یار استاد -1

 

 
ه و پس از شناسایی کارائی آن در حذف شد سنتز ی فسفات مولیبدو( II) قلع آنیلین پلی کامپوزیت نانوتحقیق ابتدا  این در چکیده:

 بر جاذب دوز و،pH تماس، زمان  رنگ، غلظت مثل مختلف های¬پارامتر اثر سپس. مورد بررسی قرار گرفت 145رنگ زرد راکتیو 
 افزایش با حذف مقدار و رسد می تعادل به دقیقه66 در جذب فرایند که داد نشان نتایج. شد بررسی 145راکتیو زرد  رنگ حذف روی
 راکتیو رنگ از %83/93 حذف به قادر PA-TMP از گرم63/6که داد نشان آزمایشات نتایج.  یابد¬می افزایش pHو جاذب دوز
-PA روی بر 145 زرد راکتیو جذب سطحی، جذب ایزوترم نتایج مطابق. است pH = 16ودر mg/L 166اولیه غلظت در 145 زرد

TMPکند می تبعیت لانگمویر م ایزوتر از  . 

 145 زرد مولیبدوفسفات ، راکتیو آنیلین، پلی نانوکامپوزیت، واژه های کلیدی:

 

  ahar.ac.ir-gharabani@iau-arvingharbani@yahoo.com; pP mail: -E  نويسنده مسئول٭ 
 

 

mailto:%20parvingharbani@yahoo.com;%20p-gharabani@iau-ahar.ac.ir
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 بخش تجربی

 ولفاتس پر آمونیوم کره، کشور جونگ دای شرکت از آنیلین

 فسفریک اسید ،  (II) قلع کلرید اسپانیا، کشور شارلو شرکت از

 آلمان مرک شرکت از مولیبدات سدیم و نیتریک اسید ،

  .شدند خریداری

 (II) قلع کلرید آنیلین پلی و آنیلین پلی سنتز

 استفاده با مولار 1/6 پرسولفات آمونیوم و  %16 آنیلین ابتدا

 کی به شده تهیه آنیلین سپس. شدند آماده مولار یک HCl از

 شد ریخته بود شده داده قرار یخ آب حمام در که  500cc بشر

. یدگرد اضافه آن به آرامی به شده تهیه پرسولفات آمونیوم و

 16 زیر دمای در و یخ آب حمام در ساعت یک حاصل محلول

˚ C مه آرامی به ترکیب بار یک دقیقه 15 هر و شده داشته نگه 

 و گرفت خود به ای ژله حالت محلول زمان گذشت با. شد زده

 شدکه گیری اندازه محلول pH ساعت یک از بعد

 قلع لریدک آنیلین پلی کامپوزیت نانو تهیه برای .[16]بود5/6برابر

(II)، قلع کلرید از مساوی مقدار M (II) 2/6  ، فسفریک اسید 

M 1/6 مولیبدات سدیم و M 1/6 یک داخل به شده تهیه 

 افزوده با. گرفت قرار زن، هم وروی شده اضافه cc 1000بشر

 با و سفید محلول رنگ ،(II) قلع کلرید به فسفریک اسید شدن

 سپس .شد کدر لیمویی محلول رنگ مولیبدات سدیم شدن اضافه

 ترکیب. گردید اضافه محلول به آرامی به شده تهیه آنیلین پلی ژل

 ساعت 24 مدت به بعد و گرفت قرار زن هم روی ساعت یک فوق

 روز انهشب یک زا بعد گرفت، قرار ساکن حالت به و اتاق دمای در

 با وشستش بار چندین از بعد و شده صاف بوخنر قیف با محلول

 شده خشک مواد. شد خشک C ° 56دمای در آون در مقطر، آب

 ساعت 24 مدت به مولار 1/6 نیتریک اسید با و شده خرد هاون با

 مجددا و شد داده قرار تماس درrpm 156  سرعت با شیکر روی

 دوش خنثی صافی زیر pH  که زمانی تا محلول و شده صاف

 . شد گذاشته C°50 ی دما در آون در دوباره و  شد داده شستشو

 سطحی جذب آزمایشات

 به PA-TMP ویربر YR145 سطحی جذب آزمایشهای

 زمان طول در YR145 غلظت تغییرات. شد انجام  ناپیوسته روش

 YR145 غلظت جاذب، ار مقد نظیر مختلف پارامترهای به نسبت

 میلی256 مقدار آزمایش هر در . گرفت قرار ارزیابی مورد pH و

 شد ریخته لیتر میلی566 ارلن در YR145 رنگ محلول از لیتر

 از وبعد شد زده هم جاذب از مناسبی مقدار نمودن اضافه وبعداز

 محلول pH تنظیم برای. گرفت انجام برداری نمونه مشخص زمان

 صاف از بعد ها نمونه جذب. شد استفاده HCl و NaOH از

  .شد ثبت  UV-Visاسپکتوفتومتر دستگاه از استفاده با کردن

 از (Removal%) شده حذف YR145 درصد تعیین برای

 :شد استفاده( 1) رابطه

0 t

0

(C -C )
%Removal= ×100                                                                                        (1)

C

 لحظات در جذب و اولیه جذب ترتیب بهC t  و C0 رابطهاین   در

 روی بر شده جذب YR145 مقدار همچنین .باشد می مختلف

  (جاذب گرم بر شونده جذب گرم میلی حسب بر) جاذب سطح

 رابطه از ترتیب به (qe) تعادل وزمان (qt) مختلف لحظات در

 :شد محاسبه( 3)و( 2)

0

e

( )
q = V                                                                                                    (2)

M

 eC C

 

0

t

( )
q = V                                                                                                            (3)

M

 tC C

 

 اولیه، غلظت ترتیب به C e    , C t   ,  C 0     اینجا، این در

 می(mg /L)  محلول تعادلی غلظت و مختلف لحظات در غلظت

 برای باشد می(    (gجاذب وزن m و (L)محلول حجم .V باشند

-DR5000  مدل UV-Vis اسپکتروفوتومتر از ها نمونه آنالیز

15V شرکت از HACH طیف دستگاه آمریکا، کشور ساخت 

 Panalytical x pert مدل( XRD) ایکس اشعه پراش سنج

pro ،دستگاه SEM  مدل    FESEM:ZEISS MODEL 

SIGMA VPدستگاه  و EDAX مدل Dxford 

instruments شد استفاده. 

 نتایج و بحث
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 شده سنتز کامپوزیت شناسایی 

 داده نشان a 1شکل در آنیلین پلی ایکس اشعه پراش الگوی

 نشان =2θ 25˚و26˚ ،15˚ در شده ظاهر های پیک. است شده

 سنتز یلینآن پلی که دهد می نشان و است آنیلین پلی سنتز ی دهنده

 نانو XRD طیف1b شکل. است آمورف شکل دارای شده

 ی اشعه پراش الگوی دهد، می نشان را شده سنتز کامپوزیت

 می ننشا کم ی محدوده یک در ضعیفی بسیار های طیف ایکس

 اما. اشدب می کامپوزیت نانو آمورف طبیعت کننده تایید که دهد

 = 27˚ ، 51˚ در کم شدت با ها پیک برخی حضور حال هر به

2θ می شانن را کم بسیار مقادیر در ها کریستال برخی تشکیل 

 .دهد

 

  XRD a)PA b)PA-TMP:طیف  .1شکل  

 نمونه زا شده، سنتز کامپوزیت نانو مورفولوژی بررسی برای

 همانطور. شد گرفته میدانی نشر با روبشی الکترونی میکروسکوپ

 تزسن کامپوزیت ذرات اندازه متوسط شود می دیده 2 شکل در که

 نانو سنتز بر تاییدی که است نانومتر 166 از تر پایین شده

نیز نشان داد   EDXطیف. است مولیبدوفسفات II قلع کامپوزیت

 مولیبدن ژن،نیترو کربن، عناصر شامل شده سنتز کامپوزیت که نانو

 دیتایی که شود نمی دیده آن در دیگری ناخالصی و است قلع و

 .است مولیبدوفسفات  II قلع آنیلین پلی کامپوزیت نانو سنتز بر

 

 PA-TMP مربوط به  FESEM   . 2شکل 

 جاذب مقدار و تماس زمان اثر

 سطحی جذب ، جاذب دوز میزان  افزایش با 3مطابق شکل 

 این دلیلافزایش می یابد.  PA-TMPبر روی  YR145 رنگ

 ذرات انمیز افزایش با که گرفت نتیجه چنان توان می را افزایش

 های جایگا تعداد لیتر، میلی256 در گرم65/6 به61/6 از جاذب

 افزایش تماس سطح نتیجه در و ذرات نانو روی بر موجود فعال

 از.  رود می بالا ،YR145 رنگ سطحی جذب درصد و یافته

 سسپ ، داشته سریعی رشد ابتدا جذب میزان دوزها همه در طرفی

 تعداد اولیه لحظات در واقع در.  گیرد می خود به کندی روند

 دریجت به اما ، بوده زیاد بسیار نانوذرات  دسترس در جایگاههای

 وسرعت  شده اشباع سطحی جذب های مکان زمان گذشت وبا

 لحظه عنوان به دقیقه66 زمان نتیجه در[ . 5]یابد می کاهش جذب

 .شد گرفته نظر در تعادل

 

 PA-TMP تماس زمان ومدت جاذب دوز اثر: 3 شکل
  [YR145]0=100 mg/L  ; pH=4.1 ; T= 20±20C 

 pH اثر

 سطحی جذب میزان در محلول  pH اثر بررسی منظور به

YR145 ، با هایی محلول pHمطابق. شد تهیه 3، 7، 16  برابر 

 می افزایش YR145 حذف درصد محلول، افزایش با 4 شکل

 PA-TMP روی بر YR145 رنگ جذب کاهش دلیل.  یابد

H+   اسیدی، های  pHدر که که است این اسیدی های   pHدر

 یم رقابت جذب های جایگاه روی نشستن برای رنگ های یون با

 های pH در طرفی از.  شوند می  رنگ جذب مانع این بنابر کند

 فرص نقطه علت به) گیرد می خود به منفی بار PA-TMP بالاتر،
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 نبنابرای است کاتیونی رنگ یک YR145 که آنجایی از و(  بار

 تروالک جاذبه این بنابر.  بود خواهد مثبت بار دارای آب داخل در

 های pH در آنیونی جاذب و کاتیونی رنگ بین ما قوی استاتیک

 خواهد pH افزایش با YR145  جذب میزان افزایش دلیل بالاتر

  . بود

 

 pH  اثر: 4شکل
[YR145]0=100 mg/L; [PA-TMP]0 =0.03g/250mL    ;   T=20±2   0C 

 YR145 اولیه غلظت اثر

 فرایند در YR145 مختلف های اثرغلظت بررسی برای

،  mg/L166 های غلظت در YR145 رنگ غلظت  ، جذب

 بیشترین که دهد می نشان 5 شکل. گردید تنظیم 26، 46، 66، 86

 می اتفاق تر پایین ی ها غلظت در YR145 رنگ حذف میزان

 با YR145 رنگ جذب میزان کاهش اصلی علت واقع در.  افتد

 روی فعال جایگاهای شدن پر به توان می را آن غلظت افزایش

PA-TMP 11]داد نسبت[ 

  

  رنگ اولیه غلظت تاثیر: 5 شکل          
[PA-TMP]0 =0.03g/250mL; pH=4.1 ; T=20(±2 0C) 

 سطحی جذب های ایزوترم   

 یینتع برای که هستند ریاضی معادلات جذبی های ایزوترم

 بکار پایین دمای در جاذب سطح روی بر شده جذب ماده مقدار

 ایه ایزوترم استفاده مورد های ایزوترم ترین متداول.  روند می

 ایزوترم سیبرر منظور به . باشند می تمکین و فروندلیج لانگمویر،

 با هاییمحلول ، PA-TMP روی YR145 سطحیجذب 

 مقدار و 1/4 ثابت pH در YR145 از مختلف اولیه غلظت

 مقادیر دقیقه 66 تعادل لحظه در و تهیه جاذب، از ثابتی مشخص

 سطحی  جذب خطی غیر نمودارهای نتایج. شد ثبت جذب

YR145 روی PA-TMP است شده داده نشان 6 شکل در. 

 

 ایزوترم های جذب سطحی .6شکل  

 روی بر  145 زرد راکتیو رنگ سطحی جذب ،6 شکل مطابق

  [.5].کند می تبعیت لانگمویر ایزوترم از جاذب

 گیرینتیجه
 قلع سفاتف مولیبدو آنیلین پلی کامپوزیت نانو تحقیق این در

(II ) 145سنتز و پس از شناسایی برابی حذف رنگ زرد راکتیو 

 تعادل  لحظه عنوان به دقیقه 66 زمان که داد نشان نتایج بکار رفت. 

 راندمان و است جاذب سطح روی بر رنگ جذب آزمایشات در

 اسیدی و خنثی محیط بهتراز قلیایی هایpH در سطحی جذب

 ولیها غلطت افزایش با داد نشان رنگ اولیه غلظت مطالعه.  است

 مدهآ بدست نتایج اساس بر  .یابد می کاهش جذب میزان رنگ

 ایزوترم با جاذب  روی بر  145راکتیو زرد  رنگ سطحی جذب

 . داشت تطابقت لانگمویر
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Study of  polyaniline-tin(II)molybdophosphate nanocomposite efficiency on 

removal of Reactive Yellow 145 dyes  

Parvin Gharbani 
Department of Chemistry, Ahar Branch, Islamic Azad University, Ahar, Iran.   

Abstract:  

In this research polyaniline-tin(II)molybdophosphate has been synthesized and characterized. 

To investigate the efficiency of polyaniline-tin(II)molybdophosphate, removal of Reactive 

Yellow 145dye was carried out at various adsorbent dosage, pH and  dye concentration. As 

results, the removal of RY145 by polyaniline-tin(II)molybdophosphate was reached to 93.83 

% at polyaniline-tin(II)molybdophosphate dosage=0.03g/50mL; pH=10 and dye 

concentration=100 mg/. Also, adsorption of RY145 by polyaniline-tin(II)molybdophosphate 

was obeyed Langmuier isotherm.. 

Keywords: Nanocamposite; Polyaniline; Molybdophosphate; Reactive Yellow 145 
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 مقدمه
خطرناک حاصل از  و سمی های آلاینده انتشار افزایش

 ،(NOx) نیتروژن اکسیدهای احتراق سوخت های فسیلی مانند

 کربن اکسید دی ،(CO) مونوکسید ،(SOx) گوگرد اکسیدهای

(CO2)، فرار آلی ترکیبات (VOC)  مطالعه کنترل تولید و حذف

 مهمی بسیار نقش نیتروژن اکسیدهای آلاینده .آنها را بر می تابد

 مه دود زمین، سطح نزدیکی در اوزون تشکیل فرآیندهای در

کره  شدن گرم استراتوسفری، اوزون رفتن بین از فوتوشیمیایی،

 انسان ها برای تنفسی مشکلات و اسیدی باران تشکیل زمین، ی

 چند با احتراق های موتور در NOx آلاینده کنترل(. 1) دارد

 نحوه و فرایند در تغییر طریق از. باشد می بررسی قابل رویکرد

 انتشار و تولید میزان توان می مصرفی سوخت نوع یا احتراق

 شرایط سازی بهینه داد. اما کاهش را اتمسفر به ها آلاینده

 نمی NOx های آلاینده کامل حذف به موفق هیچگاه احتراق

 های روش از NOx آلاینده کامل حذف برای بنابراین. شوند

 جذب مانند های روش. است شده استفاده حذف و انتشار کنترل

 غیرکاتالیزوری و کاتالیزوری کاهش ،NOx مرطوب و خشک

NOx های روش ترین عمده پلاسما و الکترون تابش فرآیند و 

 انتخابی کاتالیزوری کاهش فرایند (.2) است NOx حذف

(SCR)، در گرفته کار به های تکنولوژی مهمترین از یکی 

 . باشد می NOx های آلاینده حذف

 کاتالیزور انتخاب ،SCRفرآیند  در مهم پارمترهای از یکی

 فلزات واسطهکائولن اصلاح شده با برخی عملکرد کاتالیزور های مطالعه ساختار و 

 *سید مهدی موسوی

 گروه شیمی کاربردی، دانشکده شیمی، دانشگاه کاشان، کاشان

( به روش تلقیح تهیه Mnو  Cuکاتالیزورهای کائولن اصلاح شده با برخی فلزات واسطه ): در مقاله حاضر، چکیده 

مولار(، به عنوان پایه کاتالیزور  3، 5و  7شد. از کائولن پیش تیمار شده با غلظت های مختلف اسیدسولفوریک )

 (SEM)کترونی روبشی و میکروسکوپ ال (XRD)استفاده شد. در ادامه ساختار آنها با تکنیک پراش اشعه ایکس 

است. نتایج نشان داد  هشد یررسحذف آلاینده های اگزوز ب ندیفرآ درارزیابی شد. کارایی کاتالیزورهای تهیه شده 

که با افزایش غلظت اسید در فرآیند پیش تیمار فعالیت کاتالیزور افزایش می یابد، به گونه ای که بیشترین فعالیت 

مولار اسید سولفوریک حاصل شد. همچنین مشاهده شد کارایی  5لظت برای کائولن اسیدشویی شده در غ

 کاتالیزورهای کائولن اصلاح شده با منگنز بیشتر از مس بود.

 کائولن، تلقیح، فلزات واسطه، آلاینده های اگزوز واژه های کلیدی:

 

  mousavi.smahdi@kashanu.ac.ir :٭ نويسنده مسئول
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 و حرارتی پایداری بالا، انتخابگری و حذف کارایی با مناسب

 گروههای. باشد می ارزان و بالا فیزیکی و شیمیایی مقاومت

 نجیب فلزات واسطه، فلزات اکسید مانند کاتالیزورها از متفاوتی

 انتخابی کاتالیزوری کاهش فرایند در فلزی اکسیدهای مخلوط و

 کاتالیزور یافتن برای پژوهشگران تلاش اما است، شده تست

 (. 3) دارد ادامه همچنان پایین قیمت و بالا راندمان با مناسب

 قابلیت و باز -اسید خواص به توجه با فلزی اکسیدهای

 بالایی انتخابگری و کاتالیزوری فعالیت بالا، کاهش-اکسایش

 محیطی زیست های آلاینده کاهش و اکسایش های فرآیند در

 میتوان عملیاتی، های هزینه کاهش و خواص بهبود دارند. جهت

 بارگذاری قیمت ارزان پایه ی یک روی بر را کاتالیزورها ذرات

 . کرد

همان  Al4(OH)8 ,(Si4O10) شیمیایی فرمول با کائولینیت

 ، آباده شهرهای اطراف در زیادی معادن که باشد میکائولن 

 سمنان ، ابرقو ، ایلام ، مرند ، قم ، دماوند ، تکاب ، ساوه ، قزوین

. دارد وجود خراسان ناحیه و بیرجند ، سمیرم ، زنجان ، نظنز ،

 با دهنده پوشش و کننده پر عنوان به کائولن مصارف بیشترین

 به پتروشیمی، صنایع در کننده سخت سفید، و خاص جلای

 بعنوان از. باشد می مختلف صنایع در جاذب و کاتالیزور عنوان

 زئولیت ساخت همچنین و نفت صنایع FCC فرایند در کاتالیزور

 صنایع در کائولن مصرف میزان. شود می استفاده مصنوعی های

 .است بوده تن هزار 222 بر بالغ 2212 سال در کاتالیزور

 پایداری آلومینا،-سیلیکا شیمیایی ساختار ساختار به توجه با

 بودن دسترس در و بودن قیمت ارزان بالا، مکانیکی و فیزیکی

 در کاتالیزور پایه عنوان به مناسبی گزینه رود می انتظار کائولن،

. باشد نیتروژن اکسیدهای آلاینده کاتالیزوری کاهش فرآیند

 واسطه فلزات کاتالیزورهای حاضر، پژوهشی مقاله در بنابراین

 های پایه روی بر تلقیح روش به شده بارگذاری منگنز و مس

و عملکرد  است شده پیش تیمار شده تهیه و شناسایی کائولن

 های غلظت تاثیر. آنها در حذف آلاینده های اگزوز مطالعه شد

. شد بررسی کائولن تیمار پیش در اسیدسولفوریک مختلف

 پایه بر کاتالیزور کارایی در فلز نوع و لودینگ میزان همچنین

 .گرفت قرار مطالعه مورد کائولن

 

 بخش تجربی
 عنوان به شده مصرف کائولن شیمیایی و فیزیکی خواص

 با کائولن تیمار پیش. است شده ارائه 1 جدول در کاتالیزور پایه

 اسیدسولفوریک مختلف های غلظت در شویی اسید فرآیند

 لیتر میلی 52 به کائولن گرم 2 فرآیند، این انجام برای. شد انجام

( مولار 3، 5 و 7)  مشخص غلظت با اسیدسولفوریک محلول

. شد رفلاکس Cº 100 دمای در ساعت 4 مدت به و شد اضافه

 اضافی مقطر آب با و فیلتر جامد ذرات شویی، اسید پایان از پس

 در و شده خشک سپس و شده داده شستشو خنثی pH حصول تا

 به حاصل کائولن. شد کلسینه ساعت 4 مدت به Cº 550 دمای

 .شد گرفته نظر در کاتالیزور پایه عنوان

 به کائولن پایه روی بر منگنز و مس فلزی ذرات بارگذاری

 مقدار خشک، تلقیح روش در. شد انجام خشک تلقیح روش

 وزنی درصد حصول برای فلزات نیترات های نمک از نیاز مورد

 و شده حل کامل طور به مقطر آب معینی مقدار در مشخص

. شد اضافه فلز نمک محلول به کائولن پایه گرم 1 سپس

  Cº  60 دمای در مغناطیسی زن هم توسط حاصل سوسپانسون

 24 مدت به جامد ذرات. شود خشک کاملا تا شود می زده هم

 Cº دمای در نهایت در و شده خشک محیط دمای در ساعت

 . شد کلسینه ساعت 4  مدت به 550

 دستگاه از استفاده با ایکس اشعه پراش شناسایی تکنیک

D500 Ziemence, USA بلورهای اندازه و فاز تعیین برای 

.  شد انجام کائولن پایه بر شده تهیه نانوکاتالیزورهای در موجود

 بر فلز ذرات توزیع نحوه و اندازه تعیین موفولوژی، بررسی برای

 مورد کاتالیزورها بودن نانوساختار از اطمینان و کائولن پایه روی

 مدل الکترونی میکروسکوپ دستگاه از استفاده،

  Vega- Tescan شد استفاده. 

 
 یمصرف کائولن ییایمیش و یکیزیف خواص: 9 جدول

 ترکیب شیمیایی خواص فیزیکی

 ترکیب %wt واحد مقدار مشخصه

 mµ 8/51 2SiO 25/1 اندازه متوسط 
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 g/L 5/45 3O2Al 295 چگالی حجمی

 3g/cm 9/2 2TiO 6/2 وزن مخصوص

pH 5/6 -- 35/2 3O2Fe 

 wt % 229/2 MgO 5/2 درصد رطوبت

 CaO 216/2 -- سفید رنگ

تمام مشخصات توسط روش های استاندارد 

 اندازه گیری شده است.

263/2 O2K 

3/2 O2Na 

 

 حذف در شده تهیه های کاتالیزور عملکرد بررسی منظور به

 حذف فرایند برای آزمایشگاهی سامانه یک ،های اگزوز آلاینده

 در. شد ساخته و طراحیآلاینده های اکسید نیتروژن  کاتالیزوری

 پشم لابلای در شده تهیه پودری کاتالیزور گرم 2/2 هرآزمایش

 اکسید شامل گازی خوراک مخلوط  سپس شده، پخش شیشه

 ،ppm 1000 غلظت با آمونیاک ،ppm 1000 غلظت با نیتروژن

 مخلوط از پس حامل گاز بعنوان آرگون و 5% غلظت با اکسیژن

 وارد ml/min 200 دبی با کن مخلوط پیش محفظه در شدن

 عملکرد. شود می نظر مورد کاتالیزور حاوی ثابت بستر راکتور

 . شد ارزیابی  400 تا Cº 122 دمایی گستره در کاتالیزور

  

 نتايج و بحث
 تیمار پیش کائولن روبشی الکترونی میکروسکوپ تصاویر

 لود از پس و قبل سولفوریک، اسید مولار 5 شرایط در شده

 الگو مطابق. است شده نشان 1 شکل در منگنز  wt%  7 کردن

 اثر در کائولن اصلی مورفولوژی شود می مشاهده ،SEM های

 به فلز ذرات نانو تشکیل. است نکرده تغییر منگز فلز کردن لود

 پایه سطح بر وسیع پراکندگی با کاتالیزوری فعال سایت عنوان

 تصاویر. شود می آن فعالیت و کارایی افزایش باعث کاتالیزور

SEM می شده تهیه کاتالیزورهای نانومتری ساختار کننده تایید 

 .باشد

 

 
 لود از پس کائولن( ب کائولن،( الف SEM تصاویر -9شکل 

 منگنز کردن

 

 

 
الگوی پراش اشعه ایکس: الف( کائولن، ب( کائولن  -2شکل 

-منگنز wt% 5مولار، ج(  5پیش تیمار شده در اسید سولفوریک 

 کائولن پیش تیمار شده

   

   

     

 الف

 ب
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 های پیک تمامی تحقیق این در مصرفی کائولن XRD طیف

 XRD طیف. باشد می دارا را کائولینیت ساختار به مربوط

 شدت تنها است، اولیه کائولن مشابه شویی اسید از پس کائولن

 فازی ساختار نتایج، این مطابق. است یافته کاهش اندکی ها پیک

 کریستالیته میزان اما است، نکرده تغییر اسیدشویی اثر در کائولن

 . است یافته کاهش اندکی آن

 

 
( الف:  NO حذف در شده تهیه کاتالیزورهای عملکرد: 3 شکل 

 فلز حضور تاثیر( ب اسید، غلظت تاثیر
 

 پیش کائولن پایه بر شده ودمنگنز ل کاتالیزورهای عملکرد

 حذف در سولفوریک اسید مختلف های غلظت در شده تیمار

 در مختلف دماهای در NO تبدیل درصد صورت به NO آلاینده

 کائولن پایه بر منگنز کاتالیزور. است شده مقایسه( الف) 3 شکل

 داده نشان خود از NO تبدیل در پایینی فعالیت تیمار پیش بدون

 اسیدسولفوریک غلظت افزایش و تیمار پیش انجام با اما. است

 کاتالیزور.یابد می افزایش ای ملاحظه قابل مقدار به آن عملکرد

wt%  7 مولار 5 غلظت در شده اسیدشویی کائولن پایه بر منگنز 

 در که ای گونه به بود، دارا را فعالیت بیشترین سولفوریک اسید

  %75بیش از  ،(GHSV = 12000 h-1) مشخص، عملیاتی شرایط

 حذف فعالیت افزایش این. است نموده حذف را نیتروژن اکسید

NO های سایت تشکیل که، کرد تفسیر اینگونه توان می را 

 سطحی جذب میزان شویی اسید اثر در کائولن سطح بر اسیدی

 جذب NO های مولکول. دهد می افزایش NO های مولکول

 های واکنش انجام محل که فلزی های سایت به سپس شده

 با. شوند می کاهیده و یافته انتقال باشند می کاهش – اکسایش

 شده تشکیل اسیدی های سایت تعداد اسید، غلظت افزایش

 .یافت افزایش فعالیت درنتیجه یافتهو افزایش

 گیرینتیجه
 در اسید غلظت افزایش با که داد نشاناین تحقیق  نتایج

 ای گونه به یابد، می افزایش کاتالیزور فعالیت تیمار پیش فرآیند

 5 غلظت در شده اسیدشویی کائولن برای فعالیت بیشترین که

 سایت حضور نقش همچنین. شد حاصل سولفوریک اسید مولار

 مورد کاتالیزورها عملکرد در( منگنز و مس) فلز نوع و فلزی

 روی بر NO حذف آمده بدست نتایج مطابق. گرفت قرار بررسی

. بود کائولن-مس کاتالیزور از بیشتر کائولن-منگنز کاتالیزور

 کائولن-منگنز کاتالیزور روی بر نیتروژن اکسید  75 % از بیش

 .شد حذف Cº 300 دمای در
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Study of the structure and Catalytic Performance of modified kaolin with 

some intermediate metals 

 
Seyed Mahdi Mousavi* 

 

Department of Applied Chemistry, Faculty of Chemistry, university of Kashan, Kashan 

 

Abstract:  

A series of modified kaolin with some transition metals (Mn and Cu) were prepared by 

impregnation method then characterized by X-ray diffraction (XRD) and scanning electron 

microscopy (SEM). The catalytic activity of these materials was evaluated for catalytic 

reduction of NO with NH3. The effect of pretreatment by sulforic acid with different 

concentration (3, 5, 7 molar) was studied. Increasing of acid concentration resulted the 

increasing of catalytic activity, as pretreated kaolin in 5 M acid had the best NO reduction. 

The results revealed that the Mn-kaolin was more active than the Cu-kaolin, giving 75% NO 

conversion at 300 °C. 

Keywords: kaolin; impregnation; transition metals; exhaust pollution 
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 مقدمه

اکسیدانت الکتروشیمیایی قوی قابل انفجار در  یک پرکلرات 

باشد. بسیار محلول و تغییر پذیر و پایدار در آب حالت جامد می

 .[1]است و به دو صورت طبیعی و مصنوعی یافت می شود

تواند اثر بهداشتی زیادی در انسان ایجاد کند. پرکلرات می

مهمترین اثر نامطلوب بهداشتی پرکلرات در دوزهای پایین با 

اثرات مشابه شکستن تعادل هورمون تیرویید ظاهر می شود. این 

اثراتی هستند که به وسیله کمبود ید ایجاد می شوند. در دوزهای 

بالا باعث اثرات نامطلوب بهداشتی دیگر مثل اختلال در سیستم 

گردش خون می شود. ورود پرکلرات به بدن باعث به هم زدن 

شود، گرچه مشکلات و نظم متابولیسمی در بزرگسالان می

ن و نوزادان بیشتر است. این مسایل رفتاری آن برای کودکا

آشامیدنی وجود  ترکیب به صورت گسترده در سفره های آب

 های زیرزمینیشود. آلودگی آبدارد و باعث ایجاد سمیت می

به پرکلرات اهمیت بیشتری نسبت به آلودگی خاک و دیگر 

منابع دارد به دلیل اینکه پرکلرات بسیار محلول در آب می باشد. 

هایی که بتواند غلظت آن را در آب و ده از روشبنابراین استفا

 .[2]مواد غذایی در حد میکروگرم تعیین کند ضروری است

تواند به عنوان غشاء برای تصفیه آب استفاده اکسید گرافن می 

های رایج شود به طوری که عملکرد آن بسیار بهتر از روش

خواهد بود. محققان استرالیایی با استفاده از اکسید گرافن فیلتری 

های رایج برابر بیشتر از روش 9ساختند که آب را با سرعت 

.  پیش از این محققان از گرافیت برای این کار [3]تصفیه می کند

استفاده کرده بودند که به دلیل ضخیم بودن اثر بخشی اندکی 

بسیار در حالی است که اکسید گرافن  . این[6-4]داشته است

، فلذا بنابراین اثر بخشی آن بیشتر است از گرافیت است،نازکتر 

مولکول های آب به سادگی از میان اکسید گرافن عبور 

درمیان لاینده های آب مانند پرکلرات ها کنند، درحالی که آمی

رات از آب توسط غشای گرافن شبیه سازی دینامیک مولکولی جداسازی یون پرکل

 عاملدار شدهد اکسی

 1جعفر عظمت  ،1علیرضا ختائی ،  1* پریسا انصاری 

 گروه شیمی کاربردی، دانشکده شیمی، دانشگاه تبریز، ایران -1

 

شبیه ر با روش وگرافن اکسید عاملدار شده با فلوئ ءآلاینده از محلول آبی، توسط غشا جداسازی یون های پرکلرات به عنوان: چکیده

به منظور قرار گرفت.  در محلول آبی شامل سدیم پرکلرات  گرافن اکسید ء. بدین منظور  غشاانجام شد دینامیک مولکولیسازی 

عبور کردند.  ءغشا حفره تعبیه شده درال شد و در اثر آن مولکول های آب از اعمسیستم خارجی به فشار جداسازی یون ها از آب، 

 بررسیاز غشاء افزایش یافت.  به منظور  یهمچنین مشاهده شد که با افزایش شدت فشار اعمالی به سیستم، تعداد آب های عبور

و  از غشاء یهای  عبورتعداد آب قسمت های مختلف جعبه شبیه سازی، تابع توزیع شعاعی،ته ی مولکول های آب در سیستم، دانسی

 مورد بررسی قرار گرفت. ته آبپروفایل دانسی

 رکلرات، شبیه سازی دینامیک مولکولیپ، یون گرافن اکسید ءغشا واژه های کلیدی:

 

    Ansari_parisa72@yahoo.com٭ نويسنده مسئول: 
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 این غشاء به دام می افتند.

سازی دینامیک مولکولی با استفاده از میانگین در روش شبیه 

اند را هایی که با دینامیک مولکولی سیستم مرتبطزمانی، کمیت

می توان محاسبه کند. بنابراین در این مطالعه سعی بر آن شد که 

از پرکلرات های با استفاده از این روش توانایی جداسازی یون

   هیم.آب را مورد مطالعه قرار د

 

 مراحل انجام  شبیه سازی

توسط  با یک حفره عاملدار شده گرافن اکسید ءابتدا غشا 

های جانبی با طول افزاربا استفاده از نرمدر وسط آن  فلوئور

با استفاده از روش  مناسب ایجاد شد و سپس ساختار هندسی آن

  .(1)شکل  تئوری تابع چگالی بهینه شد

 

 
 

 دار شده با فلوئورعامل گرافن اکسید ءغشا -1شکل
 

ر افزامولکولی از نرم سازی دینامیکدر بخش شبیه

NAMD2.11 [7] بهره گرفته شد و  هاسازیانجام شبیه جهت

مورد  VMD1.9.3 [8] م افزارسازی نرهای شبیهبرای آنالیز داده

به ای  ساختار نهایی سیستم شامل جعبهاستفاده قرار گرفت. 

در  است که شامل یک صفحه گرافنی  3Å 33×33×83اندازه ی

گرافن اکسیدی که در وسط جعبه مورد  ءو یک غشا انتهای جعبه

طرف غشاء یک نظر است و یون ها و مولکول های آب در 

 .قابل مشاهده است 2شمای کلی سیستم در شکل . حضور دارند

در مرحله ی اول سیستم در : شبیه سازی ها در سه مرحله انجام شد

ل رسید، در مرحله ی دوم افزایش دمای ددمای صفر درجه به تعا

کلوین صورت گرفت و در مرحله ی سوم درجه  298سیستم تا 

نانوثانیه در  5شبیه سازی دینامیک مولکولی برای مدت زمان 

درجه کلوین تحت اعمال نیروی الکتریکی صورت  298دمای 

برای  Langevinدر طول مراحل دوم و سوم از ترموستات . گرفت

برای مطالعه سیستم مورد نظر از . سیستم استفاده شد کنترل دمای

همچنین از . شرایط پریودیک در طول شبیه سازی استفاد شد

اسبه برهمکنش های الکترواستاتیکی برای مح PME  [9]روش

 12استفاده شد و فاصله قطع برای برهمکنش های واندروالسی 

 .آنگستروم در نظر گرفته شد

 

 
 

 سبز،ر: فلوئو  سیاه، :)کربنشبیه سازی شده  شمای کلی سیستم -2شکل 

 بنفش(: کلر زرد،: سدیم سفید،: هیدروژن قرمز، :اکسیژن
  

 نتایج و بحث
در این مطالعه، از روش شبیه سازی دینامیک مولکولی  

برای جداسازی یون های پرکلرات از آب توسط غشاء نانو 

به استفاده شد.  عامل دار شده با فلوئور ساختار گرافن اکسید

ها از عامل فشار به عنوان یک نیروی  منظور جداسازی یون

کول دانسیته ی مولبرای بررسی سیستم، خارجی استفاده شد. 

تعداد آب نیز و شبیه سازی جعبه  در نواحی مختلفهای آب 

خارجی های تحت اثر فشاردر طول شبیه سازی  یهای عبور

نشان  3همانطور که در شکل  مورد بررسی قرار گرفت. ،مختلف
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سیستم، تعداد  اعمالی به شدت فشارداده شده است با افزایش 

غشاء رکز تعبیه شده در ماز حفره  یمولکول های آب عبور

نعت به دلیل مماو در عین حال  افزایش یافته است  گرافن اکسید

 .از حفره عبور نمی کند هیچ یون پرکلراتیفضایی 

 

 
ز طریق حفره تحت فشارهای عبوری ا تعداد مولکول های آب  -3شکل

 مختلف 
 

قسمت های  مولکول های آب درنحوه پراکندگی 

شبیه سازی تحت فشارهای مختلف برای کل زمان  جعبه مختلف

همان طور که . نشان داده شده است )الف( 4شبیه سازی در شکل 

مولکول های آب در هر دو طرف غشاء گرافن مشاهده می شود، 

تیز در  پیک. دو یافته اندتجمع از آن  Å5.3±فاصله  دراکسید 

ضمن  در. است عنشانگر این موضونزدیکی غشاء گرافن اکسید 

چپ این شکل مشاهده می  همان طور که در پیک های سمت

ولکول های آب از حفره کم در فشار کم عبور مشود، 

عبور  تعداد ،به سیستم یبا افزایش فشار اعمالو  آبی(دار ونم)بوده

که  ،سیاه(نمودار مولکول های آب به تدریج افزایش می یابد)

  .متعاقب آن، پیک سمت راست تیزتر می شود

مبین این خاصیت مولکول های پارامتر دیگری که 

ین تابع . ااستتابع توزیع شعاعی آب در سیستم هست، پارامتر 

بیانگر احتمال یافتن یک مولکول در فاصله ی خاص از یک 

نمایش داده می شود   g(r)مولکول مرکزی اختیاری است که با

یان بفاصله ی بین مولکولی است. در عمل می توان چنین  r  که

که نمایانگر چگالی محلی مولکول ها در تعادل و در فاصله  کرد

 .از مولکول مرکزی است r ی 

بین اتم های  تابع توزیع شعاعینشان دهنده ی   )ب(4شکل 

مودار آبی( و در ناحیه در کل جعبه شبیه سازی )ناکسیژن آب 

اشاره  همانطور که قبلاً است.گرافن اکسید )قرمز( نزدیک غشاء 

دارای تجمع غیر  ءهای آب در ناحیه نزدیک غشا شد، مولکول

طبیعی هستند که به دلیل برهمکنش های واندروالسی بین 

می باشد. این رفتار مولکول  ءمولکول های آب و اتم های غشا

 قابل مشاهدههای آب با استفاده از پارامتر تابع توزیع شعاعی نیز 

شعاعی در نواحی نزدیک  به طوری که در تابع توزیع است،

، یک پیک تیز قابل رویت می باشد که نشانگر تجمع ءغشا

 ه از سیستم است. این پیک در تابعمولکول های آب در این ناحی

دارای شدت به مراتب  ،توزیع شعاعی مربوط به کل سیستم

 کمتری است. 
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قسمت مولکول های آب تحت فشار های مختلف در  دانسیته( الف-4شکل

آب در  های تابع توزیع شعاعی مولکول( ب شبیه سازیهای مختلف جعبه 

 ء)قرمز(ناحیه نزدیک غشا)آبی( و در کل جعبه شبیه سازی
 

ب بر روی سطح پروفایل دانسیته مولکول های آ 5شکل 

همان طور که در شکل نیز  مقطع عرضی حفره را نشان می دهد.

مشخص است، مولکول های آب به صورت گروهی از حفره 

ی. این نحوه عبور عبور می کنند و نه به صورت رشته اء غشا

مولکول های آب باعث می شود تا جریان آب عبوری از این 

حفره در مقایسه با حفره های موجود در سایر غشاهای 

 نانوساختار، بیشتر باشد.
 

 
 آب پروفایل دانسیته  -5شکل

 

 

 گیرینتیجه

 از آب توسطپرکلرات های در این مطالعه جداسازی یون

قرار  مورد بررسیشده  نانو ساختار گرافن اکسید عاملدارغشاء 

برای جداسازی  غشاءتوان از این ی گرفت. نتایج نشان داد که م

که با  نتایج نشان داداز آب استفاده کرد.  پرکلرات هاییون

 یآب های عبور تعداد ،اعمالی به سیستمفشار افزایش شدت 

و در عین حال هیچ یون پرکلراتی از حفره عبور  می یابدافزایش 

تواند برای . بنابراین غشاء استفاده شده در این کار مینمی کند

 از آب استفاده شود. پرکلراتهای جداسازی یون

 

 تقدیر و تشکر

قدردانی خود را از دانشگاه تبریز مقاله مراتب  نویسندگان

 دارند.های انجام گرفته اعلام میبدلیل حمایت
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Molecular dynamics simulation of perchlorate separation from water using 

functionalized graphene oxide membrane 

Parisa Ansari a*, Alireza Khataee a, Jafar Azamat a 
a Department of Applied Chemistry, Faculty of Chemistry, University of Tabriz, Tabriz, Iran 

 

Abstract:  

Molecular dynamics simulation were performed to investigate perchlorate separation as 

contaminant from aqueous solution by fluorine functionalized grapheme oxide membrane. 

For this purpose, the graphene oxide membrane placed in an aqueous solution of NaClO4. In 

order to separate the ions from water, the external pressure was applied to the system and 

water molecules passed through the pore embedded in the membrane. It was also observed 

that, by increasing the applied pressure to the system, the number of water passing through 

the pore of membrane increased. Also, we calculated the density of water molecules in 

different parts of the simulation box, radial distribution function, number of water permeation 

through the pore of membrane and water density map.   

 

Keywords: Graphene oxide membrane; perchlorate ion; MD simulation 
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 مقدمه
امروزه بشر با گسترش صنایع مختلف ، با بحران آلودگی منابع  

آبی ناشی از پساب این صنایع روبه رو می باشد. وجود مواد 

سمی در منابع آبی سلامتی انسان، محیط زیست و بهداشت 

عمومی را می تواند به شدت تحت تاثیر قرار دهد. با توجه به این 

جداسازی اهمییت می ی ها ندآیفرمسئله، حذف آلاینده ها طی 

های دو فازی آبی به عنوان یک روش امروزه سیستم.[1]یابد

ارزشمند جهت خالص سازی و جداسازی مطرح 

هنگامی تشکیل [ATPSs] فازی آبیهای دو اند.سیستمشده

های دو ماده هیدروفیل با هم ترکیب شده و شوند که محلولمی

های دو فازی ها از میزان مشخصی فراتر رود. سیستمغلظت آن

ی فازهایشان در پنج دسته اصلی آبی بر اساس اجزا تشکیل دهنده

-( پلیمر2پلیمر -( پلیمر1شوند.    به شرح زیر طبقه بندی می

نمک -( الکل5نمک -( مواد یونی4( مواد فعال سطحی 3نمک 

های دو فازی آبی به عنوان نوآوری در سیستم 5تا  3که موارد 

های اخیر در تخلیص و ها طی سالمانداین سیستمطرح شده

مایع سیستم های دوفازی آبی متشکل از نمک های سدیم و الکل -بررسی تعادل مایع

 های آبدوست 

         3، سیده سیما پارسا2غلام خیاطی ، 1* رضا کیانی 

 گیلان،رشت،ایران.دانشجوی کارشناسی ارشد مهندسی شیمی،دانشکده فنی ،دانشگاه  -1

 .داتشیار گروه مهندسی شیمی،دانشکده فنی،دانشگاه گیلان،رشت,ایران -2

 مربی گروه مهندسی شیمی، دانشکده فنی، دانشگاه گیلان، رشت، ایران -3

 

با توجه به اهمیت جداسازی در فرایندهای شیمیایی، انتخاب روش مناسب که علاوه بر بازده مناسب، جنبه های اقتصادی و  چکیده: 
زیست محیطی را نیز در نظر داشته باشد، بسیار مهم است. به همین علت سیستم های دوفازی آبی طی سال های اخیر مورد توجه قرار 

الکل های ستم های دو فازی آبی متشکل از نمک های تری سدیم سیترات و سدیم استات  با  گرفته است. در این پژوهش تشکیل سی
کلوین  292مورد مطالعه قرار گرفت و اثرات نمک ها والکل ها برروی تشکیل سیستم دوفازی در دمای   پروپانول-1بوتانول و -1

-1و همچنین سیستم های حاوی الکل   یم استاتسد در مقایسه با نمکتری سدیم سترات بررسی شد. سیستم های حاوی نمک 
و عملکرد مطلوب تری از خود نشان دادند. نتایج حاصل از داده های  نواحی دو فازی بیشتر لپروپانو-1در مقایسه با  الکل  بوتانول 

ها بر اساس ضریب  نرم افزار متلب برازش شده و صحت داده (cftool)حلالیت با استفاده از معادلات انتخابی و توسط برنامه 
 .همبستگی مورد بررسی قرار گرفت

 مایع –سیستم دوفازی آبی،  نمک های سدیم، الکل های آب دوست، تعادل مایع  واژه های کلیدی:

 

  rezakiani5252yahoo.com :رضا کیانی٭
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جداسازی بسیاری از محصولات بیولوژیکی مورد استفاده قرار 

اند، چرا که دارای مزایایی از جمله انطباق پذیری زیست گرفته

تر محیطی، قابلیت استفاده در مقیاس وسیع و همچنین هزینه پایین

ها و قابلیت سمی کمتر هستند. از جمله کاربردهای این سیستم

های های فلزی، مولکولها، یونتوان به جداسازی پروتئینمی

ها اشاره کرد.، های آنزیم و آنتی بیوتیکرنگی، سلول

های دو های دو فازی آب و الکل نسبت به سایر سیستمسیستم

ها تر است، همچنین با استفاده از این سیستمفازی آبی ارزان

طی یک مرحله  توان به غلظت و خلوص دلخواه محصولمی

سیستمی که در این پژوهش از آن استفاده شد شامل نمک  رسید

و الکل بود. این سیستم به دوفاز جداگانه یکی غنی از الکل )فاز 

بالا( و دیگری غنی از نمک )فاز پایین( تقسیم می شود. در این 

تحقیق داده های منحنی حلالیت سیستم های دوفازی آبی شامل 

سیترات و سدیم استات به همراه الکل نمک های تری سدیم 

مورد بررسی و به وسیله نرم افزار    پروپانول-1بوتانول و -1 های

 .متلب مورد برازش قرار گرفتند

 بخش تجربی

برای تهیه سیستم های دوفازی در این پژوهش از نمک های تری 

بوتانول -1پروپانول،-1سدیم سیترات، سدیم استات و الکل های 

همچنین در تمامی مراحل آزمایش از آب مقطر استفاده شد 

 استفاده شد.  1دوبار تقطیر

برای به دست آوردن نقاط حلالیت مربوط به منحنی فازی از 

روش نقطه ابری استفاده شد. در این روش محلول های آب و 

نمک با درصدهای وزنی متفاوت و مشخص ساخته شدند سپس 

زنی مشخص از وزن مشخصی از یک محلول نمکی با درصد و

محلول پلیمری تیتر شد )تا یک مخلوط کدر پایدار تشکیل 

اضافه  پلیمری گردد(. با استفاده از ترازوی دیجیتال وزن محلول

شده اندازه گیری شد. در حالت دوم محلول های پلیمری با 

                                                           
1 Double Distilled Deionized Water 

درصدهای وزنی متفاوت ساخته شدند و این بار توسط محلول 

 ند .های نمک همانند روش قبل تیتر شد

 نتایج و بحث

 و همبستگی آن ها : داده های منحنی حلالیتالف( 
که پیش از این در پژوهش های دیگر  )3(تا  )1(از معادله های 

برای برازش داده های منحنی حلالیت  [2]استفاده شده بود

 .استفاده شد

(1)                                 + d) 1 + cw 0.5
1= exp (a + bw2 w 

 )( 2                       1                                                      cw+  
0.5

1a + bw =2 w 

(3)                 + d                       1+ cw 2
1+ bw 3

1= aw 2w 
 

 

جز وزنی پلیمر و ضرایب  2wجز وزنی نمک و  1w که 

a,b,c,d  پارامترهای برازش می باشند. پارامترهای برازش و

از طریق نرم افزار متلب محاسبه شد و  )2R(ضریب همبستگی 

بهترین نتایج مربوط به هر یک از سیستم های نمک و پلیمر 

مشاهده می شود، به دست آمدند.  (1)همان طور که در جدول 

  قابل مشاهده هستند. (2)مقادیر داده های تعادلی نیز در جدول 

 :تاثیر نمک ها:ب (
تاثیر نوع نمک های سدیم با پایه الکل   (2)و  (1) شکل های

ثابت را در تشکیل سیستم های دو فازی آبی نشان می دهد. 

 د :ناحیه دو فازی تشکیل شده به این صورت بو
7O5H6C3Na <  2NaO3H2C کاتیوندر واقع در نمک های با پایه 

منفی تر باشد، نیروی  آنیونمساوی هر چقدر انرژی آزاد گیبس 

 .[3]آن نمک بیشتر است (salting out)محرکه دوفازی شدن

به   7O5H6C -و 2O3H2C -انرژی آزاد گیبس برای

 می باشند Kj.mol-1 -465 و -Kj.mol 365-1ترتیب

 تاثیر الکل ها:ج( 

( تاثیر نوع الکل با پایه نمک ثابت را در 4( و )3شکل های ) 

تشکیل سیستم های دو فازی آبی نشان می دهند . با توجه به آن 

 بوتانول -1ها مشاهده می شود که نواحی دوفازی مربوط به 
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پروپانول برای -1پروپانول بیشتر میباشد همچنین -1نسبت به  

بیشتری از محلول نمک نیاز تشکیل سیستم دوفازی به میزان 

 دارد.
 

:تاثیر نوع نمک برروی سیستم های دوفازی آبی با پایه 9شکل

 الکل 

(1-Propanol) 

 

: تاثیر نوع نمک برروی سیستم های دوفازی آبی با پایه 2شکل 

 الکل

 (1-Butanol) 

 

 

( برای سیستم های 3( تا )9: مقادیر پارامترهای معادلات )9جدول 

 دوفازی

  

 

 
 

 

 
: تاثیر نوع الکل برروی سیستم های دوفازی آبی با پایه 3شکل 

 : جز وزنیW –( 2NaO3H2Cنمک ثابت )

 

 
:  تاثیر نوع الکل برروی سیستم های دوفازی آبی با پایه 4شکل 

 : جز وزنیW –( 7O5H6C3Naنمک ثابت )

 

 نوع
 محلول

 

 

7 O5H6C3Na

O8H3C + 

 

7 O5H6C3Na

O10H4C + 

 

NaO3H2C

O8H3C 2 + 

 

NaO 3H2C

O10H4C + 

 
 شماره
 معادله

 

2 

 

3 

 

3 

 

2 

a 89.62 -0.0003 0.0020 12.85 

b -30.61 0.0311 -0.0030 -3.905 

c 2.783 -0.7877 -4.172 0.4187 

d - 10.37 97.09 - 

2R 0.9991 0.9965 0.9994 0.9895 
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 گیرینتیجه
از یافته های این پژوهش مشاهده شد که توانایی ایجاد 

ارتباط  آنیوندر  (salting out)نیروی محرکه دو فازی شدن 

مستقیمی با انرژی آزاد گیبس در آن ها دارد و هرچقدر مقدار 

 .این انرژی منفی تر باشد فرآیند دوفازی شدن تسریع می یابد
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Liquid−Liquid Equilibrium of Hydrophilic Alcohols with Two Different 

Salts of Sodium: Experiment and Correlation 
Gholam Khayatia, Reza Kianib*Seyede Sima Parsac 

 
a Department of Chemical Engineering, Faculty of Engineering, University of Guilan,Iran 

b Department of Chemical Engineering, Faculty of Engineering, University of Guilan,Iran 

c Department of Chemical Engineering, Faculty of Engineering, University of Guilan,Iran 

 

 

Abstract:  

Binary liquid−liquid phase equilibria were investigated at 298.15 K for hydrophilic 

water   )7 O5H6C3Na2/ NaO3H2Cpropanol) + different salts of sodium (-butanol/1-(1alcohols

systems. . The phase-forming and salting-out capabilities of the mentioned salts were 

discussed by determination of both excluded effective volume and salting-out coefficient. The 

2 < NaO3H2Care as follows:  out capabilities of the studied salts-results showed that the salting

forming capability of the investigated hydrophilic alcohols was -The phase 7O5H6C3Na

discussed by using the dielectric constant and the boiling point of the alcohols, also The three-

                                                         curves dataparameter equation was used to fit the binodal  

 

Keywords: Liquid–liquid equilibrium; Aqueous two-phase systems; Hydrophilic alcohols 

 

*RezaKiani: rezakiani525@yahoo.com  
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 مقدمه
یکی از مهم ترین آلاینده ها و ترکیباتی که در نتیجه فعل و 

انفعالات شیمیایی در صنایع مختلف با آب ترکیب می شود، 

طریق پساب  که ازترکیبات آلی اسید های کربوکسیلیک می باشد 

کربوکسیلیک اسید ها را  .[1]های مختلف وارد صنعت می شوند

مایع، -می توان با روش های مختلفی از جمله تقطیر، استخراج مایع

جذب سطحی، و فرآیند های غشایی جداسازی کرد. هریک از 

روش ها به نوبه خود دارای مزایا و معایبی می باشند. اغلب این 

روش ها مراحل دشوار دارند و به مقدار زیادی آب و حلال های 

مندند که عموما  سمی و سرطان زا هستند. اما در حال آلی نیاز

حاضر تکنولوژی جذب به صورت گسترده برای حذف آلاینده 

فاز آبی استفاده می شود، چرا که علاوه بر های آلی و معدنی از 

. [3-2]مقرون به صرفه بودن، طراحی آسان، کارایی بیشتری دارد

ذب هایی غیر در این روش ذرات جذب شونده در سطح منافذ جا

قابل حل در حلال، جذب سطحی می شوند. امروزه جاذب هایی 

نظیر کربن فعال، سیلیکاژل، زئولیت و ضایعات کشاورزی نظیر 

سبوس برنج، خاک اره و غیره،به دلیل مزایایی مانند در دسترس 

بودن، ارزانی، قابلیت احیا و استفاده مجدد، جذب سریع و ظرفیت 

 جذب سطحی استیک اسید از محیط آبی توسط کربن فعال

 2حسین قنادزاده گیلانی، 1*سیدعلی امیرجوانبخت

 دانشجوی کارشناسی ارشد مهندسی شیمی،دانشکده فنی ،دانشگاه گیلان،رشت. -1

 .گروه مهندسی شیمی،دانشکده فنی،دانشگاه گیلان،رشت,ایران استاد -2

 

 

هدف از این پژوهش بررسی امکان استفاده از کربن فعال به عنوان جاذب برای حذف استیک اسید از محیط های آبی در   چکیده: 
سیستم ناپیوسته است و اثر پارامتر های مهم نظیر زمان تماس ، مقدار جاذب، دما و غلظت اولیه اسید مورد بررسی قرار گرفت. زمان 

ین گردید. نتایج نشان داد که با افزایش دما و افزایش غلظت اولیه اسید، درصد حذف کاهش یافته دقیقه تعی 57تعادل برای کربن فعال 
 14درصد جذب استیک اسید ) برای  61,16گرم برای  1,1و با افزایش مقدار جاذب، درصد حذف افزایش یافته و مقدار بهینه جاذب 

و فروندلیچ جهت آنالیز داده های تعادلی به کار گرفته شدند که همدمای مدل های همدمای تمکین . میلی لیتر از محلول ( به دست آمد
 برای توصیف سینتیک جذب،  مدل های سینتیکی شبه مرتبه اول و شبه مرتبه دوم انتخاب شدند. فروندلیچ بیشترین انطباق را داشت.

 .جذب سطحی،کربن فعال، استیک اسید، هم دماهای تعادلی   واژه های کلیدی:

 

 cyrus_humanrights@yahoo.comسیدعلی امیرجوانبخت:   :٭ نويسنده مسئول
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ح  جاذب ها به منظور افزایش ظرفیت بالای جذب و امکان اصلا

با این . [5-4]ذب، توجه زیادی را به خود جلب کرده استج

پیش زمینه، در پژوهش حاضر، جذب سطحی استیک اسید از 

محیط آبی با استفاده از کربن فعال مورد بررسی قرار گرفته است. 

روش انجام آزمایش ها ناپیوسته بوده و اثرات غلظت اولیه اسید، 

ن تماس، مقدار جاذب و دمای فرآیند جذب بررسی می شود. زما

در پایان هم مدل های لانگمویر و فروندلیچ، همچنین مدل های 

 سینتیکی شبه مرتبه اول و شبه مرتبه دوم بدست می آیند.

 

 بخش تجربی
در این پژوهش آزمایش های جذب به روش تیتراسیون با سود 

 ,3g/L, 5.3g/L مولار انجام گرفت و از غلظت های 4,1

7.6g/L, 9.9g/L  از برای آزمایش ها استفاده شد. همچنین

 میلی متر نیز استفاده شد. 1,7کربن فعال گرانولی با قطر 

 نتايج و بحث

 الف( بررسی اثر زمان تماس
گرم  1,1برای بررسی اثر زمان تماس در هر مرحله مقدار  

گرم  3غلظت میلی لیتر محلول استیک اسید با  14کربن فعال در 

بر لیتر اضافه شد و نمونه ها برای زمان های مختلف توسط دستگاه 

نشان  1همزن مغناطیسی هم زده شدند. نتایج بدست آمده در شکل 

دقیقه تغییری در ظرفیت  117دقیقه تا  57می دهد که از زمان 

جذب استیک اسید مشاهده نمی شود. پس زمان کافی برای 

دقیقه در نظر گرفت. در زمان  117ان رسیدن به تعادل را می تو

های ابتدایی به دلیل خالی بودن مراکز فعال جذب، نرخ جذب 

بسیار سریع می باشد اما رفته رفته با کاهش مراکز جذب فعال، 

  .[7-6]کاهش می یابد و در نهایت ثابت می شود

 

 

 

 

 

 
 

 
 : بررسی اثر تماس روی جذب استیک اسیدتوسط کربن فعال9شکل

گرم،  9.1گرم بر لیتر، مقدار جاذب:  3استیک اسید:  )غلظت

 درجه کلوین( 811دور بر دقیقه و دمای محیط  054سرعت همزن، 

 ب( بررسی اثر مقدار جاذب
گرم از جاذب و غلظت اولیه  2,27-4,17برای مقادیر مختلف 

گرم بر لیتر درصد حذف، استیک اسید بررسی شد. نتایج به  3

ان می دهد که با افزایش مقدار جاذب، نش 2دست آمده در شکل 

به دلیل افزایش جایگاه ها و مراکز فعال جذب، میزان جذب 

استیک اسید افزایش می یابد تا این که رفته رفته از شدت آن 

کاسته می شوند. اما با افزایش بیش از حد مقدار جاذب، تجمع 

بب سذرات سبب تداخل و خالی ماندن جایگاه های فعال شده که 

 ابت شدن میزان جذب می شود.ث

 
 

 : اثر مقدار جاذب روی استیک اسید 8شکل 

، دقیقه995زمان تماس: گرم بر لیتر،  3)غلظت استیک اسید: 

درجه  811دور بر دقیقه و دمای محیط  054سرعت همزن، 

 کلوین(
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بر لیتر  گرم 9,9، 5,6، 7,3، 3در این پژوهش اثر غلظت های 

بر میزان جذب استیک اسید مورد بررسی قرار گرفت. نتایج آن 

نشان می دهد  که به افزایش غلظت اولیه استیک اسید،  3در شکل 

درصد حذف آن کاهش یافته است زیرا با افزایش غلظت اسید در 

جذبی فعال روی سطح جاذب با مقادیر زیاد  محلول مکان های

س با کاهش دسترسی به این مکان جذب شونده احاطه می شوند، پ

های فعال مواجه می شوند و درصد حذف استیک اسید از محلول 

 به تدریج کاهش می یابد.

 
 اثر غلظت اولیه استیک اسید روی درصد جذب استیک اسید

، سرعت دقیقه995زمان تماس: ، گرم3.1مقدار جاذب: )

 درجه کلوین( 811دور بر دقیقه و دمای محیط  054همزن، 

 د(بررسی اثر دما روی جذب استیک اسید
به منظور بررسی اثر دما روی فرآیند جذب سطحی، دما در 

درجه کلوین تغییر داده شده. نتایج این  311، 341، 291محدوده 

صد ، درنشان می دهد که با افزایش دما 1بررسی در شکل 

حذف اسید کاهش می یابد که نشانگر گرمازا بودن فرآیند 

 ت.جذب سطحی اس

 

 

 
 ذب استیک اسید: اثر دما روی درصد ج0شکل 

، دقیقه995زمان تماس: گرم بر لیتر،  3غلظت استیک اسید: 

 (گرم 3.1مقدار جاذب:  دقیقه ودور بر  054سرعت همزن، 

 ه(بررسی همدما ها ی جذب

 ( همدمای فروندلیچ1-ه
مدل همدمای فروندلیچ به بررسی جذب به صورت چند لایه 

برای توصیف جذب روی سطوح  ناهمگن به کار می می پردازد و 

رود. در این مدل فرض بر این است که سطح جاذب دارای مراکز 

جذب با میزان تمایلات متفاوت است و در ابتدا مراکز جذب 

-8]مستحکم تر پر شده و بقیه به ترتیب استحکامشان پر می شوند

9]. 
n

e f eq K C                              )1(                               

     
1

log log loge f eq K C
n

 
   

 
            )2( 

ثابت فروندلیچ با واحد  fKکه در آن ها             
n(mg/g)(L/mg)   و n .ثابت بدون بعد فروندلیچ است 

 n/1خطی راست با شیب  elog(C(بر حسب  q)elog(با رسم 

به دست می آید. نتایج به دست آمده   flogKو عرض از مبدا 

 آورده شده است. 1در جدول 
پارامترهای همدمای فروندلیچ برای جذب سطحی استیک اسید 

 کلوین 811توسط کربن فعال در دمای 
2R n Kf,(mg/g)(L/mg) T,(K) 

0.8432 3.422 39.6569 298 

 

 همدمای تمکین (2-ه
این همدما یک همدمای دو پارامتری است که برای جذب 

تک جزئی از آن استفاده می شود. این همدما دارای فاکتوری 

میان جاذب و جذب  است که به صورت صریح به برهمکنش

 شونده اشاره می کند.
qe=(RT)/(bT)ln(ATCe)                                   )3(            

      qe=(RT)/(bT)lnAT+(RT)/(bT)lnCe                   )4(                          

  T,(8.314 J/molK) ثابت جهانی گازها Rدر این روابط  

 ثوابت Tbو  (L/g) بر حسب TAدمای مطلق بر حسب کلوین و 

نموداری  elnC بر حسب eqهمدمای تمکین می باشند. با رسم 

 .[10]خطی به دست می آید

برای جذب سطحی استیک اسید   تمکین همدمای پارامترهای

 کلوین 811توسط کربن فعال در دمای 
2R TA )T(RT)/(b T,(K) 
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132830 43.0.4 0.3.34 298 

 

 و( بررسی سینتیک جذب استیک اسید

 ( مدل سینتیکی شبه مرتبه اول1-و
 مدل سینتیکی شبه مرتبه اول را نشان می دهد. 7رابطه 

(7          )t                              1k-e)=lnqtq-eln(q 

و  tظرفیت جذب در زمان  (mg/g): با واحد eqکه در آن 

1k  : 1(با واحد-(min  ثابت سرعت شبه مرتبه اول وeq  با واحد

(mg/g) .ظرفیت جذب تعادلی می باشد 

 1kنموداری خطی با شیب  tبر حسب  tq-eln(q(با رسم

برازش خطی این  7به دست می آید. شکل  elnqوعرض از مبدا 

 نشان می دهد. کربن فعالمدل را برای 

 
: نمودار خطی مدل شبه مرتبه اول برای کربن فعال 5شکل 

 گرم بر لیتر استیک اسید 3در غلظت اولیه 

گرم، دما:  9.1دور بر دقیقه، مقدار جاذب 054)سرعت همزن:

 کلوین( 811

 

 مرتبه دوم( مدل سینتیکی شبه 2-و
 مدل سینتیکی شبه مرتبه دوم را نشان می دهد. 6رابطه 

(6                                      )
2

2

1 1

e e e

t
t

q K q q
  

ثابت سرعت شبه مرتبه دوم  (g/mg.min)با واحد  2K که در آن 

 است.

نمودار خطی به دست می آید که شیب آن  tبر حسب  tt/qبا رسم 

e1/q  2و عرض از مبدا آن
eq21/k .می باشد 

 .برازش خطی این مدل را نشان می دهد 5شکل 

 
: نمودار خطی مدل شبه مرتبه اول برای کربن فعال 7شکل 

 گرم بر لیتر استیک اسید 3در غلظت اولیه 

گرم، دما:  9.1دور بر دقیقه، مقدار جاذب 054)سرعت همزن:

 کلوین( 811

 

 گیرینتیجه
دقیقه زمان تماس برای کربن  117، زمان تماس .در بررسی اثر1

 فعال تعیین گردید.

گرم به  1,1تا  4,17. در بررسی اثر مقدار جاذب در محدوده 2

 دلیل افزایش سطح تماس، شاهد افزایش درصد جذب بوده ایم.

گرم بر  9,9تا  3. با تغییر غلظت اولیه استیک اسید در محدوده 3

یش غلظت اولیه اسید، درصد با افزالیتر، مشخص گردید که 

جذب اسید به دلیل اشباع شدن مکان های جاذب، کاهش می 

 یابد.

.با انجام آزمایش های جذب در سه دمای مختلف مشخص 1

گردید که با افزایش دما درصد جذب استیک اسید به دلیل مرحله 

گرمازایی اتصال جز جذب شونده به سطح جاذب، کاهش یافته 

 گرمازا بودن فرآیند جذب است.است که نشان دهنده 

. با بررسی مدل های مختلف همدمای جذب مشخص گردید که 7

 مدل همدمای فروندلیچ بیشترین تطابق را با داده های تجربی دارد.

. در بررسی مدل های سینتیکی جذب مشخص گردید که مدل 6

سینتیکی شبه مرتبه دوم بیشترین انطباق را با داده های تجربی دارد 

ستفاده او می تواند در پیش بینی میزان جذب با تغییر زمان مورد 

 قرار گیرد.

 

 تقدير و تشکر

y = -0/0349x + 3/3037
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با تشکر و قدردانی از استاد عزیزم پروفسور قناد زاده گیلانی 

که همچون پدری دلسوز مرا در انجام پژوهش ها یاری کردند و 

 از هیچ کمکی دریغ نفرمودند.
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Abstract:  

In this study, removal of acetic acid from aqueous solution was investigated by using activated 

carbon . The effect of some important parameters such as amount of absorbent and initial acid 

concentration were studied in the adsorption experiments. The maximum percentage of 

removed acetic acid was determined 61.46% for 1.8g of activated carbon at 298K. The most 

common isotherms such as Freundlich isotherm were applied for experimental data. Freundlich 

isotherm were provided the best results with R2 values almost 0.85. 
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 مقدمه -1
رشد سریع صنعت، فلزات سنگین بیش از اندازه وارد  دلیلبه 

اند که این امر تبدیل به یک نگرانی جهانی شده محیط زیست شده

های زیست محیطی فلزات سنگین از جمله آلاینده .]1[است

-مواجهه انسان با آنها از طریق آب و مواد غذایی، میهستند که 

، (VI)کروم های مزمن و خطرناکی ایجاد کند. تواند مسمومیت

های سخت و جزء گروه مواد سرطان یکی از اکسیدان

های دفع نادرست در کروم از طریق نشت یا روش. ] 2و3[زاست

و کروم  (IIIی کروم )و به دو حالت اکسید شدهشده محیط رها 

(VIیافت می ) .زا بودن کرومسازمان جهانی بهداشت سرطان شود 

(VI) حداکثر مجاز توصیه شده برای انسان تایید کرده است. را در 

در آب آشامیدنی توسط موسسه استاندارد و تحقیقات  این یون

ع . منابتعیین شده استمیلی گرم در لیتر  11/1صنعتی ایران، 

عمدتا شامل کارخانجات آلیاژی ( VI)وم صنعتی تولید کننده کر

و ساخت فولاد، شستشوی فلزات، آبکاری، دباغی، چرم و سنتز 

در فاضلاب به  معمولا( VI)باشد. کروم رنگدانه و رنگرزی می

2-) های کروماتفرم آنیون
4CrO )2-) کروماتدی و

7O2Cr) 

 معمولی رسوب هایوجود داشته و به راحتی با استفاده از روش

 .]4و5[کندنمی

ن در آآنیلین/گرافن اکسید و بررسی کارایی پلینانوکامپوزیت  تهیه و مشخصه یابی

 های آبی( از محیطVIحذف کروم )

 مهسا شمسی ، 1*سید رضا نبوی

 بابلسر، دانشگاه مازندران، گروه شیمی کاربردی -1

تلف مخهای ای را به عنوان یک جاذب جدید برای حذف انواع آلایندههای آن توجه گستردهگرافن اکسید و کامپوزیت چکیده:
رجای آنیلین آنیلین/گرافن اکسید به روش پلیمریزاسیون د. در این پژوهش،  ابتدا نانوکامپوزیت پلیاندفلزات سنگین به خود جلب کرده

( از محیط آبی، مورد ارزیابی قرار گرفت. VIهای گرافن اکسید تهیه شد. در ادامه کارایی آن در حذف کروم )در حضور نانو ورقه
و  (GO)، گرافن اکسید(PANI) آنیلینجهت بررسی ساختار شیمیایی پلی( FTIR) یف بین فروسرخ تبدیل فوریهط هایآزمون

 نانوکامپوزیت( جهت بررسی خواص حرارتی  TGAو آنالیز وزن سنجی حرارتی ) (PANI/GO)آنیلین/گرافن اکسیدنانوکامپوزیت پلی
 S/mو  S/m 115/3به ترتیب مقادیر  PANI/GOو نانوکامپوزیت  PANIو برای  GO S/m 381/1برای هدایت الکتریکی  استفاده گردید.

باشد. به خالص می PANIبسیار سریعتر از  PANI/GOبدست آمد. مطالعات اثر زمان تماس نشان داد که سنتیک جذب در  113/6
مطالعات سنتیکی نشان داد که فرآیند حذف باشد. درصد می 63/79( تا VIقادر به حذف کروم ) PANI/GOطوریکه نانوکامپوزیت 

 .کند، از مدل سنتیکی شبه مرتبه دوم پیروی میPANI/GOتوسط نانوکامپوزیت 

 (، جذب سطحیVIآنیلین، گرافن اکسید، کروم )نانوکامپوزیت، پلی  واژه های کلیدی:

 srnabavi@umz.ac.ir :نويسنده مسئول٭
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 مقرون روش جذب سطحی به دلیل کارایی و کاربرد آسان،

ای هدر سال جاذب و راندمان بالا، یایاح یتبه صرفه بودن، قابل

ا، هدر مقایسه با سایر روشتوجه زیادی قرار گرفته و اخیر مورد 

 .]6و9[باشدمی (VIکروم )ی برای حذف ترروش مؤثر

نتز در توانایی س سنتز آسان،ی کم، آنیلین به علت هزینهپلی

پایداری محیطی بالا و شیمی اکسایش کاهش های بزرگ، مقیاس

 طالعهمترین پلیمرهای رسانای مورد یکی از گسترده جالب توجه،

فرم ) 1آنیلینپرنیگرحالت اکسیداسیون آنیلین به سه پلیباشد. می

و فرم نیمه اکسید شده( ) 2امرالدین، کاملا اکسید شده(

( وجود دارد، که تنها فرم فرم کاملا کاهش یافته) 3لکوامرالدین

 .باشدیم آنیلینمهمترین حالت پلیهادی الکتریسیته و  امرالدین،

 ، لذارا دارد (IIIبه کروم ) (VI)کاهش کروم  تواناییآنیلین پلی

وه . به علادهداز خود نشان میکروم ظرفیت حذف بالایی را برای 

های فعال را برای مکانایمید، های آمینوگروهبه علت داشتن 

به منظور بهبود خواص  .]8[ندکفراهم می( III)کروم جذب 

ربنی و های کلولهین از نانو مواد کربنی نظیر نانوآنیلجذبی پلی

 .]7-12[گرافن، در بافت پلیمرها استفاده شده است

موادهای کربنی خود به تنهایی نیز به علت مساحت این نانو

های قوی برای فلزات های عاملی، جاذبسطح بالا و وجود گروه

گرافن آلوتروپ دوبعدی کربن است  شوند.سنگین محسوب می

ود ساختارهای دوبعدی خه علت خصوصیات منحصر به فرد نانوو ب

از جمله: مساحت سطح ویژه بزرگ، رسانندگی بالا و پایداری 

های تعالی در باف های به عنوان یک پرکنندعالی به طور گسترده

مقایسه  ید گرافن درهزینه تول اند.پلیمری مورد بررسی قرارگرفته

های کربنی کم است، بنابراین در جامعه علمی در موادبا سایر نانو

های مختلف از جمله اصلاح سطح گرافن پیشرفت بررسی جنبه

د اکسی گرافن های صفحهنانو  ها،ذبجا بیندر اند. زیادی داشته

 ، به علت حضور چندین گروهباشدیک گرافن اصلاح شده میکه 

عاملی در سطح خود برای جذب سطحی بسیار مفید و مؤثر عمل 

 .]9[کندمی

                                                                                                                                                                  
1 Pernigraniline base (PB) 
2 Emeraldine base (EB) 
3 Leucoemeraldine base (LB) 
4 Olad 

-را توسط فرم Cr(VI)، بازده و سنتیک حذف 5نبویو  4اولاد

ای هآنیلین از جمله فیلم و پودر آن، در حالتهای مختلف پلی

رم قرار دادند و بیان کردند که فاکسیداسیون مختلف مورد مطالعه 

-و همکارانش، پلی 6. ژانگ]13[آنیلین مؤثرتر استپودر پلی

 ذباسید را سنتز و حداکثر میزان جشده با سولفوریکآنیلین دوپه

و همکارانش،  9فرل. ]14[ارائه دادند mg/g 97/75را  (VI)کروم 

. پرداختند (VI)آنیلین به منظور احیای کروم به بررسی فیلم پلی

کروم  یایرد مطلوبی در احآنیلین عملککه فیلم پلی نتایج نشان داد

محققان با  .]15[دارد و ضخامت فیلم تأثیری بر راندمان آن ندارد

ای هبررسی حذف سرب و آرسنیک با استفاده از نانوهیبرید

 منگنز، مشاهده کردند که گرافن آهن و اکسیداکسید  گرافن

ای آبی هدر حذف فلزات سنگین از محلول اکسید کارایی بالایی

د ای را سنتز کردنو همکاران، گرافن سولفونه شده 8سی .]16[دارد

تری های جذب بیشاکسید، مکانکه در مقایسه با گرافن وگرافن

 .]19[نشان داده است فلزات سنگینرا برای جذب انواع مختلف 

 ن اکسید باآنیلین/گرافدر این تحقیق، ابتدا نانوکامپوزیت پلی

هیه های گرافن اکسید تپلیمریزاسیون آنیلین در حضور نانوورقه

 TGAو  FTIRهای شد. سپس مشخصه یابی آن توسط روش

( توسط آن مورد VIانجام شد، و در نهایت آزمایش حذف کروم )

 مطالعه قرار گرفت.
 

 بخش تجربی -2

 مواد اولیه1-2
 سولفوریک غلیظپودر گرافیت )شرکت مرک(، اسید 

)شرکت  39% یدکلر یداسشرکت مرک(، ) 75-79تجاری %

 آب، (شرکت مرک) یتراتن یمسد، پرمنگنات یمپتاسمرک(، 

-شرکت آلدریچ) 77% یلینآن، یژنهاکس آب، رمقط آب، یونیزهد

)شرکت مرک(،  سولفات یپراکسو د یومآمون، (شده یرتقط

 )شرکت مرک( %25 یاکآمون، )شرکت مرک( متانول

5 Nabavi 
6 Zhang 
7 Farrell 
8 Si 
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 هادستگاه 2-2
، سانتریفیوژ مدل Unico-4802دستگاه اسپکتروفوتومتر مدل 

RST32 اولتراسونیک مدل ،DT31H  با توانW 241/31 ،pH  متر

، همزن CPA3235مدل ، ترازوی دیجیتالی Knick-766مدل 

، دستگاه RET B، همزن مغناطیسی مدل KQPS.22مکانیکی مدل 

مدل  FTIR، ایروش چهار نقطه اندازه گیری هدایت الکتریکی

Vector22 آون مدل ،D91107 ،TGA  مدلSTA 504 

 

 (GO) گرافن اکسید سنتز 3-2
رت هامر به صواصلاح شده گرافن اکسید با استفاده از روش 

 یکسولفور یداس ml67 به یتپودر گراف gr3د: گردیزیر تهیه 

 یمسد gr5/1سپس  ،شداضافه  یخقرارگرفته در حمام  یظغل

همزده  یخدر حمام  یقهدق 31به محلول اضافه و به مدت  یتراتن

 همراه با همزدنپتاسیم پرمنگنات  gr7دقیقه  31بعد از گذشت . شد

رنگ محلول از سیاه در این مرحله  اضافه شد. به آرامی به محلول 

 9سبز لجنی تغییر پیدا کرد. محلول در دمای اتاق به مدت -به زرد

ن مرحله رنگ محلول به سیاه تغییر رنگ ساعت همزده شد. در ای

پتاسیم پرمنگنات اضافه طی یک ساعت به  gr7داد. در ادامه 

آرامی به محلول قرار گرفته در دمای اتاق اضافه و مخلوط غلیظ 

ساعت در دمای  12محلول به مدت ی ایجاد گردید. و چسبناک

 ای روشن تغییر پیدا کرد.اتاق همزده شد و رنگ آن به قهوه

ml411 ساعت همراه با 1امی طی آب دیونیزه سرد شده به آر

-ای روشن به قرمزمحلول اضافه گردید. محلول از قهوههمزدن به 

آب  ml 6بعد از گذشت نیم ساعت  ای تغییر رنگ داد.قهوه

-های اکسیژنه برای کاهش یون
4MnO  24باقی مانده اضافه و 

سانتریفیوژ رنگ بدست آمده، زرد ساعت همزده شد. محلول 

 pHبا آب دیونیزه برای رسیدن به گردید. سپس رسوب حاصل 

ساعت  24خنثی شسته شد. در آخر رسوب بدست آمده به مدت 

کاملا خشک و به تا گرفت درجه قرار  41آون تحت دمای  در

 .]18[ (1)شکلصورت پودری درآمد

 

  

 

 گرافن اکسید تهیه شده از روش هامر اصلاح شده -9شکل

 

 (PANIآنیلین )سنتز پلی 4-2

ml21 با  تقطیر شده آنیلینml13/13  هیدروکلرید اسیدM9/1 

برای  د.شرسانده  ml251و به وسیله آب مقطر به حجم  مخلوط

 آمونیوم پروکسو دی سولفات g6/45، نیز ساخت محلول آغازگر

و به وسیله آب  مخلوط M9/1هیدروکلرید اسید  ml13/13با 

 .دشو در دمای زیر صفر نگه داشته رسانده  ml251مقطر به حجم 

و در حمام یخ و  شد درون ظرف مورد نظر ریخته، آنیلینمحلول 

د. یرس گرادآن به زیر صفر درجه سانتی تا دمای نمک قرار گرفت

ای همراه محلول آغازگر تهیه شده به آرامی و قطره در این لحظه

و رنگ  یدگردساعت به محلول اضافه  3با همزدن به مدت 

لول پس از اتمام آغازگر، مح کرد. پیدامخلوط به سبز تیره تغییر 

توسط خلاء  و سپس به مدت نیم ساعت در دمای اتاق همزده شد

شدن  ترتا روشن چندین بار با آب دیونیزه حاصل و رسوب صاف

جمع آوری و به مدت  . رسوبدشستشو داده ش محلول زیر صافی

 .]17[گردیددرجه سانتی گراد خشک  41ساعت تحت دمای  24

از رسوبات خشک  gr11آنیلین حاصل، برای آندوپه کردن پلی

د و برای بدست یگرداضافه  M9/1آمونیاک  ml251شده، به 

ساعت توسط همزن مکانیکی  2آوردن محصولی خنثی به مدت 

و رسوبات ء صاف تحت شرایط خلامحلول  سپس د.همزده ش

شو سنش تر شدن محلول زیر صافیتا روشن بار با آب مقطر چندین
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درجه سانتی گراد خشک  61ساعت تحت دمای  2به مدت و 

  د.شدن

آنیلین از پودر پلی g2مقدار  آنیلین،پلی برای دوپه کردن

 3اضافه و به مدت  M1هیدروکلرید اسید  ml211آندوپه شده، به 

ر دمای اتاق همزده شد. سپس محلول همراه با خلاء ساعت د

 24و به مدت  شو( شستml151با متانول ) و رسوب حاصلصاف 

 (2)شکلددرجه سانتی گراد خشک گردی 41حت دمای ساعت ت

 .]21و21[

 

 

 

 آنیلین سنتزیپلی -2شکل

 

 (PANI/GO) سنتز نانوکامپوزیت 5-2
 M1 یداس یدروکلریده ml151به  یدگرافن اکس g5/1مقدار 

به  GO یش)افزا شداضافه  یک،قرار گرفته در حمام اولتراسون

د(. محلول به مدت یبه طول انجام یقهدق 15منظور پخش شدن مؤثر 

 رفت،گقرار  یکدر حمام اولتراسون به طور متناوب یگرد یقهدق 45

( ml78/1) یلینمونومر آن g1از حمام درآورده و  سپس محلول را

شدت همزده به  اتاق یدر دما یقهدق 31فه و به مدت به آن اضا

 .شد

ظرف مورد نظر ریخته محلول گرافن اکسید و آنیلین درون 

آن به زیر صفر  تا دمای گرفتدر حمام یخ و نمک قرار و شد 

رجه ه زیر صفر دد. وقتی که دمای محلول بیرسدرجه سانتی گراد 

ی ابه آرامی و قطره سانتی گراد رسید، محلول آغازگر تهیه شده

اضافه و آنیلین  GO محلولساعت به  3همراه با همزدن به مدت 

از اتمام  پس .کرد پیدا، رنگ مخلوط به سبز تیره تغییر گردید

 د.زده شهمبه مدت یک شب در دمای اتاق  آغازگر، محلول

د. ششستشو داده  یونیزهو با آب د یفیوژسانترحاصل محلول 

 41 یساعت تحت دما 24و به مدت  یآوررسوب حاصل جمع

 گردید.گراد خشک  یدرجه سانت

ه ب تمام رسوبات بدست آمدهبرای آندوپه کردن کامپوزیت، 

ml251 یاکآمون M9/1  بدست آوردن  یو برا گردیداضافه

همزده  یکیساعت توسط همزن مکان 2به مدت  یخنث یمحصول

بار  نیصاف و رسوبات چند تحت شرایط خلاءسپس محلول  .شد

 .تر شدن محلول زیر صافی شستشو داده شدندتا روشنبا آب مقطر 

گراد  یدرجه سانت 61 دمای تحت ساعت 2 مدت به رسوبات

 .شدندخشک 

 تیتمام پودر حاصل از کامپوزبرای دوپه کردن کامپوزیت 

 3اضافه و به مدت  M1 یداس یدروکلریده ml211آندوپه شده، به 

سپس محلول همراه با خلاء  .دشهمزده  اتاق یساعت در دما

و در شدند شو داده ( شستml151صاف و رسوبات با متانول )

گراد  یدرجه سانت 41 یساعت تحت دما 24مدت  به یتنها

 (.3گردیدند)شکل خشک

 

 
 آنیلین/گرافن اکسیدپلیامپوزیت کنانو -3شکل 

 نتایج و بحث -3

 FTIRمطالعات  1-3

، GO مربوط به FTIR هایطیف به ترتیب 3(a-c)شکل 

PANIنانوکامپوزیت و PANI/GO فراوانی  دهد.را نشان می
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 هایاست. پیک GOدار از مشخصه های عاملی اکسیژنگروه

cm- 1193و  1631، 1384، 3112، 1151 اعداد موجیموجود در 

 H-Oکششی،  OH-Cارتعاشی کششی،  C-O-C به به ترتیب 1

–کششی ارتعاشی از گروه  C=Oکششی و  C-OH ،C=Cگروه 

COOH پیک پهن و شدید مربوط به  شوند.مربوط میO-H 

 دارای GOدهد که نشان می cm 3411-1کششی ارتعاشی در 

باشد. های آب جذب شده در سطح میمولکولمقدار زیادی 

 C=Cحتی گروه  های عاملی شامل اکسیژن،وجود این گروه

برای  .]22و23[اندیید کردهتبدیل گرافیت به گرافن اکسید را تا

PANI  کشش حلقه به مربوط های جذب قوی پیکخالص

 یهاحلقهو  cm 1568-1( ظاهر شده در C=Nینونویید )کو

. پیک مشهود است cm 1482-1( ظاهر شده در C-C) یدیبنزوئ

کششی آمین آروماتیک  N-Cبه مربوط  cm 1278-1ظاهر شده در 

ی خمشی آروماتیک در صفحه در محدوده H-Cنوع دوم است. 
1-cm 1138  وH-C  خمشی آروماتیک بیرون از صفحه در

، طیف  c3شکل  با توجه به اند. ظاهر شده cm 811-1ی محدوده

FTIR کامپوزیت نانوPANI/GO  تقریبا شبیه به طیفPANI 

های جذبی گروه آمید برای باشد. پیک( میb3)شکل

مشاهده شده است، که این  cm 6561-1 کامپوزیت درنانو

های و گروه GOهای اسیدی کربوکسیلیک آمیداسیون بین گروه

ای ههمچنین پیک جذبی گروه .دهدآمینو در آنیلین را نشان می

C=O  1از-cm 1931  1به-cm 1943 پیک اندداشته 1انتقال قرمز .

در  cm 1411-1ی به محدوده، PANIدر  cm 1568-1در 

 GOبین  برهمکنش. ]5و24[انتقال پیدا کرده استنوکامپوزیت نا

ای الکترواستاتیکی، پیوندههای ترکیبی از برهمکنش PANIو 

شمایی  4. شکل ]25[باشدمی ᴨ-ᴨهای هیدروژنی و برهمکنش

 دهد.نشان میرا ها از این برهمکنش

 

                                                                                                                                                                  
1 Red shift 

 TGAمطالعات  2-3
 از آنالیزهای تهیه شده، نمونهجهت بررسی خواص حرارتی 

TGA ی دمایی در بازهC0 611-25  1و با سرعت-min  .C0 11 

، GOهای مربوط به نمونه TGA، نمودار 5استفاده شد. شکل 

PANI  و نانوکامپوزیتPANI/GO دهد. کاهش وزن را نشان می

، مربوط C0 151-51ی در محدوه GOابتدایی مشاهده شده برای 

باشد. در میهای آن به تبخیر آب موجود در سطح و بین لایه

-، تغییرات مربوط به از دست دادن گروهC0 311-211ی محدوه

-، مربوط به از دست دادن گروهC0 511-311های اپوکسید و در 

، C0 511باشند. در بالای    های کربوکسیل و هیدروکسیل می

کاهش وزن در ارتباط با کربن ناپایدار باقی مانده در ساختار و 

داری همچون کتون در ساختار اکسیژنهای عاملی تجزیه گروه

 .]26-28[باشدمی 2COو  COاصلی، برای تولید 

ی (، کاهش وزن تدریجی تا محدودهb 5خالص ) PANIبرای 

Cدمایی 
ₒ 111 زدایی آن رخ داده است. به علت آبزدایی و پروتون

دهد و ،  پایداری حرارتی پلیمر را نشان میC0 251-111ناحیه 

، به علت تجزیه C0 611-251پس از آن کاهش وزن پیوسته در 

 .]27و31[پلیمر رخ داده است

(، کاهش وزن تدریجی تا c 5) PANI/GOدر نانوکامپوزیت 

Cی دمایی محدوده
ₒ111  به علت از دست دادن رطوبت ایجاد

دار های عاملی اکسیژن، گروهC0 311-111شده است. سپس در 

ز یابند و بعد ااز ساختار نانوکامپوزیت کاهش می GO موجود در

C0 311 ،PANI کنددر نانوکامپوزیت شروع به تجزیه می       

توان گفت که نانوکامپوزیت باتوجه به شکل می .]33-31[

 پایداری حرارتی مناسبی دارد.
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 PANI/GO (c)و نانوکامپوزیت  FTIR GO (a) ،PANI (b)های طیف -3شکل

 

 ]25[آنیلین برای تشکیل نانوکامپوزیتهای پیشنهادی برای ترکیب شدن گرافن اکسید با پلیحالت -4کلش

] 
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و  GO (a) ،PANI (b) برای سه نمونه TGAهای منحنی -5شکل 

 PANI/GO (c)نانوکامپوزیت 

 

 الکتریکی مطالعات هدایت 3-3
و  هابرای تعیین میزان هدایت الکتریکی هریک از نمونه

مقایسه آنها باهم، هدایت آنها با استفاده از دستگاه هدایت سنج 

ه ب اندازه گیری و ثبت شد. به این صورت که نمونه های مورد نظر

صورت قرص تهیه شدند، سپس با اعمال جریان و ثبت ولتاژ 

 خروجی، مقدار هدایت با استفاده از فرمول زیر محاسبه شد:

 

𝛔 =
𝐋𝐧𝟐

𝟑. 𝟏𝟒(𝐝)
.

𝐈

𝐕
                                                               (𝟏) 

 

عمالی میزان جریان ا cm3/1 ،Iقطر قرص برابر با  dدر این رابطه 

مقدار ولتاژ خوانده شده از دستگاه  Vو   mAبه دستگاه بر حسب 

 باشد.می mVبرحسب 

محاسبه شد و همچنین  S/m 381/1، هدایت کم GOبرای 

 S/mبه ترتیب مقادیر  PANI/GOو نانوکامپوزیت  PANIبرای 

ت هدای بدست آمد. این نتایج نشان دادند که S/m 113/6و  115/3

افزایش  PANIو یا  GOپوزیت در مقایسه با الکتریکی نانوکام

این افزایش قابل توجه در هدایت نانوکامپوزیت،  یافته است.

 GO بین ساختمان پلیمر با صفحات ᴨ-ᴨممکن است به انباشتگی 

مرتبط باشد. علاوه بر این، پلیمریزاسیون روی سطح و منافذ 

کند، که چرخش ساختمان پلیمری را محدود می GOصفحات 

 .]34[کندنقش مهمی را در بهبود هدایت ایفا می این

 

 (VIجذب کروم )مطالعات  4-3
د های استانداررای رسم نمودار کالیبراسیون، ابتدا محلولب

ppm 111-5  از محلول دی کرومات پتاسیم تهیه شدند و طول

 nm 5/351، درUV-VISی آنها با استفاده از دستگاه موج بیشینه

کالیبراسیون رسم شده با استفاده از  نمودار 9ثبت شد. شکل

دهد. با توجه به شکل، نمودار های استاندارد را نشان میمحلول

( است. بالا بودن این 7775/1دارای ضریب همبستگی بالایی )

ی غلظت در محدوده-ی رفتار خطی جذبکمیت نشان دهنده

 ذکر شده است.

 

ای هغلظت نمودار کالیبراسیون دی کرومات پتاسیم در -6شکل

 مختلف

 

 اثر زمان تماس 1-4-3
، PANI/GOو  PANIوابسته به زمان برای ( VI)جذب کروم 

دی  ppm 111محلول  ml 111در جاذب  mg 51با افزایش 

 min، در دمای محیط و زمان همزدن  pH = 3کرومات پتاسیم در 

مورد مطالعه قرار ( محاسبه و 2، با استفاده از معادله )121-1

 گرفت.

 

𝐪𝐭 =  
( 𝐂𝟎 − 𝐂𝐭 ) 𝐕

𝐦
                                                          (𝟐) 
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، t زمان مقدار کروم جذب شده در tq  (mg/g)در این معادله،

(mg/l)0C  ،غلظت اولیه محلول کروم(mg/l) tC  غلظت محلول

جرم  m(g)حجم اولیه محلول کروم و  V(L)، کروم در هر لحظه

 باشند.جاذب می

سنتیک شود، مشاهده می 9شکل همانطور که در نمودار

و  خالص است PANIبسیار سریعتر از  PANI/GOجذب در 

د، ب کمتر باشجذزودتر به تعادل رسیده است. هرچه زمان تعادل 

. نتایج تجربی هم به ]5[تری خواهد داشتجاذب عملکرد مطلوب

 نانوکامپوزیت عملکرد مطلوبتری دارد.دهند که خوبی نشان می

 121زمان بهینه به منظور جداسازی کروم برای نانوکامپوزیت 

یقه اول در چند دق البته بخش قابل توجهی از کروم باشد،دقیقه می

 شودجدا می

 
زمان جذب برای یون کروم شش  -نمودار ظرفیت جذب -7شکل

 PANI/GOو  PANIظرفیتی توسط 
 

از محلول دی ( VI)روم حذف یون کمیزان در این راستا 

کرومات پتاسیم، تحت شرایط ذکر شده در آزمایشات زمان 

نیز مورد  PANI/GOو نانوکامپوزیت  PANIتماس، توسط 

 مطالعه قرار گرفت.

PANI  خالص بعد از گذشتmin121  تنها قادر است یون

درصد حذف کند در حالی که نانوکامپوزیت  6/24کروم را 

PANI/GO توانسته بعد از گذشت ،min121  یون کروم را به

ی حذف درصد حذف کند. این نتایج نشان دهنده 63/79میزان 

 باشد.توسط نانوکامپوزیت می( VI)کروم موفقیت آمیز 

( در محیط، مکانیسم حذف IIIبا توجه به حضور کروم )

آنیلین ترکیبی از جذب سطحی و احیای کروم کروم توسط پلی

( را احیا کرده و به کروم VIبخشی از کروم ) PANIباشد. می

(IIIتبدیل نموده ) (3)رابطه ( و سپس کرومIII( و کروم )VI)  احیا

های . جذب سطحی به دلیل وجود سایتشوندمیجذب نشده 

گیرد. این نیتروژن به آنیلین صورت می( در پلیNH-نیتروژن )

 (VIبار مثبت کروم ) تواند بامی 3P2Sدلیل داشتن الکترون در مدار 

( پیوندهای ضعیف برقرار کرده و آنها را جذب IIIو کروم )

 .]13[کند

 
𝐂𝐫𝟐𝐎𝟕

−𝟐 + 𝟏𝟒𝐇+ +  𝟔𝐞 → 𝟐𝐂𝐫+𝟑 + 𝟕𝐇𝟐𝐎              (𝟑) 

 

 مطالعات سنتیکی 2-4-3
های تجربی مربوط به جذب سطحی مواد بر جهت تطابق داده

( و شبه 4درجه اول )رابطهدو مدل سنتیکی شبه ها، روی جاذب

مورد مطاله قرار گرفت، که به ترتیب از روابط ( 5درجه دوم )رابطه

 :]35و36[شوندبیان میزیر 

 
𝐋𝐧 ( 𝐪𝐞 − 𝐪𝐭 ) = 𝐋𝐧 𝐪𝐞 −  𝐤𝟏𝐭                                      (𝟒) 

 
𝐭

𝐪𝐭

=  
𝟏

𝐪𝐞
𝟐 𝐤𝟐

+  
𝐭

𝐪𝐞

                                                             (𝟓) 

 

(mg/g)tq  مقدار کروم جذب شده در زمانt ،(mg/g)eq 

ثابت سرعت  min1k)-1(مقدار کروم جذب شده در زمان تعادل، 

ثابت سرعت شبه مرتبه دوم   min1 -(g mg2k-1(شبه مرتبه اول و

های سنتیکی بدست ترتیب مدل، به 11و  11های باشند. شکلمی

د. کننی شبه درجه اول و شبه درجه دوم را بررسی میآمده

ارائه  1همچنین پارامترهای بدست آمده از این معادلات در جدول 

 شده اند.

ی هاتوان گفت که دادههای بدست آمده، میبا توجه به داده

 قتری با مدل سنتیکی شبه درجه دوم تطبیتجربی به طور مناسب

 اند.یافته
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مطالعات سنتیکی برای جذب کروم شش ظرفیتی توسط  – 9جدول 

PANI  وPANI/GO 

  سنتیک شبه مرتبه اول سنتیک شبه مرتبه دوم

2R 
2K eq 

2R 
1K eq 

7816/1 ×19/1 
3-11 

76/81 7831/1 1126/1 14/141 PANI 

777/1 ×41/2 
3-11 

18/214 8739/1 1317/1 82/68 PANI/GO 

 

 
 مدل سنتیکی شبه درجه اول  -8شکل

 

 
 مدل سنتیکی شبه درجه دوم  -1شکل

 

 گیرینتیجه -4

با استفاده از  PANI/GOدر این پژوهش، نانوکامپوزیت 

تهیه شد و به منظور حذف  GOپلیمریزاسیون آنیلین در حضور 

نشان  FTIR( از محیط آبی استفاده گردید. مطالعات VIکروم )

در  PANIو  GOهای عاملی گروههای بین داد که برهمکنش

نشان داد که  TGAساختار نانوکامپوزیت وجود دارد. مطالعات 

نانوکامپوزیت از پایداری حرارتی مناسبی برخوردار است. حضور 

، سبب افزایش هدایت الکتریکی نانوکامپوزیت GOهای نانوورقه

PANI/GO  شده به طوریکه هدایت الکتریکی بالاتری نسبت به

PANI دا( رد. همچنین مطالعات حذف کرومVI نشان داد که )

( از محیط VIدرصد از کروم ) 63/79نانوکامپوزیت قابلیت حذف 

 هایتواند به عنوان یک جاذب قوی در فرآیندآبی را دارد و می

 تصفیه فاضلاب مدنظر قرار گیرد.
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Preparation and Characterization of Polyaniline/Graphene Oxide 

Nanocomposite and Assesment of its Efficiency Removal of Chromium (VI) 

from Aqueous Media 

Seyyed Reza Nabavi a*, Mahsa Shamsi 
a Department of Applied Chemistry, University of Mazandaran, Babolsa, Iran 

 

Abstract:  

Graphene oxide (GO) and its composites have attracted widespread attention as a new 

absorbent to remove various pollutants of heavy metals from aqueous media. In this research, 

Polyaniline/Graphene Oxide (PANI/GO) was prepared by in situ polymerization of aniline in  

presence of GO nanosheets. Then the efficiency of prepared nanocomposite was assessed for 

removal of chromium (VI). Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) was used to 

investigate the chemical structure of PANI, GO and PANI/GO and Thermal Gravimetric 

Analysis (TGA) was applied to study the thermal properties of prepared materials. The 

electrical conductivity was measured for GO, PANI and PANI/GO nanocomposite. The 

corresponding values were 0/380 S/m, 3/005 S/m and 6/113 S/m for GO, PANI and PANI/GO 

respectively. effects of contact time showed that the kinetic absorption in PANI/GO is much 

faster than pure PANI. As the PANI/GO nanocomposite is able to remove chromium (VI) up 

to 97.63%. Kinetic studies showed that removal of Cr (VI) by PANI/GO nanocomposite 

follows pseudo-second-order kinetic model. 

 

Keywords: Nanocomposites, polyaniline, graphene oxide, chromium (VI), Adsorption 

*Corresponding author: srnabavi@umz.ac.ir 
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 مقدمه

 شنق و است زمین اکوسیستم جزء ترینضروری و ترینمهم آب 

 ماا. کند می بازی جانوران و گیاهان مناسب عملکرد در حیاتی

 رد است ممکن جهان کل. شوندمی آلوده مداوم طور به آب منابع

های در طول سال ].1[باشد مواجه آب کمبودبا  آتی دهه چند

-شناخته شده میهای جدید ها یکی از آلایندهبیوتیکاخیر آنتی

 .]2[دنآب و زندگی آبزیان داربر  یکه اثرات نامطلوب دنباش

 درشان پایداری و مداوم ورود دلیل به هابیوتیک نتیآ

 نوانع به پایین بسیار هایغلظت در حتی بیآ هایاکوسیستم

 حال، عین در ].3[اندشده گرفته نظر در ظهور حال در هایآلاینده

 منجر هاابپس در شانزیاد مقادیر و هابیوتیک آنتی از استفاده سوء

-می بیعیط هایاکوسیستم در ،هاباکتری برابر در مقاومت ایجاد به

 بیوتیک آنتی نوع 86 که است داده نشان اخیر مطالعات شود.

 .]4[است شده کشف چین سطحی هایآب در مختلف

 در هانیج نگرانی یک عنوان به بیوتیکیآنتی هایپساباصلاح 

 طیف بنابراین،  .است شده تبدیل زیست محیط و عمومی بهداشت

داروی گرد و غبار کوره القایی به عنوان جاذب برای حذف استفاده از 

 های آلودهاز آب سیپروفلوکساسین

 2زهرا شمسی ،1عبدالحسین پری زنگنه ،1عباسعلی زمانی 1*آرزو مهدیخانی

 .زنجان دانشگاه علوم، دانشکده زیست، محیط علوم گروه -1

 تبریز.بایجان،مدنی آذرشهید گروه شیمی تجزیه، دانشکده علوم، دانشگاه  -2

 

 

 خطر جدی برای محیط زیست ایجاد هاآن به علت پایداری و سمی بودن سطحیهای های دارویی در آبحضور آلاینده :چکیده
 هایآلاینده عنوان هب پایین بسیار هایغلظت در حتی آبی هایاکوسیستم در پایداریشان و مداوم ورود دلیل به هابیوتیک آنتیکرده است. 

 استفاده مورد مفصل و استخوان پوستی، تنفسی، دستگاه ادراری، هایعفونت برای سیپروفلوکساسین .اندشده گرفته نظر در ظهور حال در
. است دهش استفاده ینسسیپروفلوکسا داروی حذف برای جاذب عنوان به القایی هایکوره غبار و گرد از در کار حاضر .گیردمی قرار
 تایجن بر اساس .قرارگرفت بررسی مورد فرآیند رآییکا بر و زمان جاذب مقدار ،اولیه دارو غلظت ، pH مانند مختلف هایپراسنجه تأثیر

 داروی حذف درصد 44 حدود با دقیقه 15و زمان  8برابر  ppm 11، pH، غلظت اولیه جاذب گرم 5 شرایط بهینه حذف با حاصل

آن جاذب  pHبا اندکی اصلاح  کوره از حاصل گردوغبار که دهدمی نشان نتایج. بدست آمدهای آلوده از آب ینسسیپروفلوکسا
 .باشدهای آلوده مین از آبسیپروفلوکساسیکارآمد و مناسبی برای حذف 

 القاییهای ، گرد و غبار کورهحذف، سیپروفلوکساسین، جاذب واژه های کلیدی:

*arezoo.mhdkh@gmail.com  
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 اصلاح برای فیزیکی و شیمیایی هایروش از ایگسترده

آلی  فمختل ترکیبات حذف با بیوتیکآنتیحاوی  هایپساب

 ،]7[ جذب ،]8[ زیستی تجزیه ،]5[ شیمیایی اکسیداسیون مانند

. است شده داده توسعه ]4[ غشایی هایروش و ]6[ مایع استخراج

 امیدوار روش یک عنوان به جذب فرآیند ها،روش این میان در

 ساده، طراحی دلیل به میکروهای ترکیب حذف برای کننده

. است سمی هایواسطه از کمتر تولید و بالا راندمان هزینه،کم

های کارآمد امری مهم از جاذب ترتوسعه انواع جدید بنابراین

آنجا  از است. هابیوتیک آنتی و شده شناخته داروهای انواع برای

انبوه  تولید و وسیع استفاده دلیل به سیپروفلوکساسین مصرف که

 رو، این از. کندمی جلب خود به را بیشتری توجه آن،

شده  انتخاب آلی هدف یک عنوان به سیپروفلوکساسین

 ونتعف ،ادراری هایعفونت برای سیپروفلوکساسین ].11[است

، نفسیت دستگاه هایعفونت ،مزمن باکتریایی ،روستاتیت، مثانه

 فادهاست مورد مفصل و استخوان هایعفونت ،پوستی هایعفونت

قیمت های در دسترس و ارزانذباستفاده از جا گیرد. می قرار

از گردوغبار کوره امری مهم و ضروری است. استفاده 

دلیل ه ب فولاد است تولید ضایعات عنوان به که الکتریکیقوس

عنوان جاذبی تواند به عملکرد بالا و ظرفیت بالای جذب می

 .گیردجدید مورد توجه قرار رایگان و 

 بخش تجربی

 هامواد و روش 

 مقطر آب اب مرتبه چندینلکتریکی اگردوغبار کوره قوسدر ابتدا 

 کوره گردوغبار pH برای آماده سازی جاذب، شستشو داده شد.

 سطح عدد در( مرک) اسیدکلریدریک از استفاده با الکتریکیقوس

 درجه 111 دمای در ساعت 24 مدت به سپس شد تنظیم)خنثی(  7

 pH دستگاه از محلول pH تنظیم برای .گردید خشک گراد سانتی

 از pHتنظیم  استفاده شد. برای 627مدل  Metrohm متر

 سدیم و( مرک) اسیدکلریدریک شده رقیق هایمحلول

 ppm1111 مادر محلول در ابتدا .شد استفاده( مرک) هیدروکسید

، ن محلولشد، سپس از ای ن تهیهیسبیوتیک سیپروفلوکسااز آنتی

 حذف،های آزمایش های مورد نیاز ساخته شد. برای انجاممحلول

 وزن( Electronic balance Fx400)ترازو با گردوغبار از گرم 5

 ppm11لی لیتر محلول حاوی دارو با غلظت می 51و به  گردید

 IKA ks 260) شیکر روی دقیقه 31 مدت به سپساضافه گردید. 

BASIC) .جاذب جداسازی برای آزمایش پایان از پس هم خورد 

 برای .شد استفاده( Universal 320) فیوژیسانتراز  محلول از

 ,FAAS)  جذب دستگاه ازمحلول قیل و بعد  غلظت گیریاندازه

varian 220 )حذف درصد. شد استفاده نانومتر 271 موج طول در 

 :بدست آمد زیر معادله توسط

%R =
1

21

C

CC 
×100 

R 1،جذب درصدC2اولیه محلول،  غلظتCثانویه محلول غلظت 

 

 نتایج و بحث

  pHتاثیر 

، حذف زانبالاترین میبه ابی بهینه جهت دستی pHبرای تعیین 

و مقدار  ppm11اسین با غلظت سیپروفلاکس هایی باآزمایش

 . انجام شد 11تا pH 1دقیقه در  31گرم در مدت زمان  5جاذب 

 شودمیمشاهده  2شکل  همانطور که در با توجه به نتایج حاصل،

pH  این  .باشدمی 8-6 بین سیپروفلوکساسینبهینه برای حذف

کاهش در  pH < < 8 6 در توان چنان توجیه کرد کهپدیده را می

شکل کاتیونی سیپروفلوکساسین، اثر دفع الکترواستاتیک را 

 جذب در این محدود کاهش می دهد، که منجر به افزایش ظرفیت

 .]11[گرددمی

 

شرایط در حذف سیپروفلوکساسین pH تاثیر -9شکل  

 دقیقه 31زمان گرم جاذب،  ppm11، 5غلظت اولیه  آزمایش:
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 تاثیر مقدار جاذب
 های آلودهدارو از آب در حذف مقدار جاذب برای بررسی تاثیر

 و غلظت pH 7گرم در  15/. گرم تا 5 مقادیر متفاوتی از جاذب بین

نتایج حاصل در  قرار گرفت.مورد بررسی دارو  ppm11 اولیه

، با نیسسیپروفلاکسا باشد. مقدار حذفقابل مشاهده می 2شکل 

 یابد.افزایش مقدار جاذب افزایش می

ایط شر سیپروفلاکساسین تاثیر مقدار جاذب در حذف-2شکل

 دقیقه 31، زمان = ppm11، 8 pHآزمایش: غلظت اولیه 

 تاثیر زمان
حدوده در م سیپروفلوکساسینی حذف اثر زمان بر روی کارای

گرم،  5ب مقدار جاذ شرایط آزمایش بادقیقه و  81تا  1زمانی 

طور که در همان انجام شد. 8برابر  ppm11 ،pHغلظت اولیه دارو 

 15شود که میزان حذف با افزایش زمان تا مشاهده می 3شکل 

های بعد از آن مقدار حذف ثابت دقیقه افزایش یافته و در زمان

 شده است.

 
شرایط  سیپروفلاکساسین تاثیر زمان در حذف-3شکل

 جاذب گرم ppm11، 8 pH = ،5آزمایش: غلظت اولیه 

 

 اولیه  تاثیر غلظت
یه ، با غلظت اولاولیه دارو بر مقدار حذفبرای بررسی اثر غلظت 

 pH جاذب،گرم  5 در شرایط آزمایشی ppm 111 تا 11دارو از 

بیانگر  4شکل  در نتایج دقیقه صورت گرفت. 31و زمان  8برابر

 ، بیشترین حذف را داشته است. ppm 11 اولیه این است که غلظت
 

 
سیپروفلوکساسین  اولیه دارو در حذفاثر غلظت -4شکل 

 دقیقه 31 زمانگرم،  5، جاذب pH= 8: آزمایش شرایط
 

 گیرینتیجه

عنوان  به القایی هایکوره غبار و گرد مطالعه حاضر، استفاده ازدر 

ذف در ح قابل توجهی قرار گرفت که توانایی مورد مطالعه جاذب

 هشرایط بهین آلوده را دارد. هایاسین از آبداروی سیپروفلاکس
امل آلوده ش از محیط آبی سیپروفلوکساسین دارویبرای حذف 

دقیقه  15مدت زمان گرم و  5، مقدار جاذب ppm11 اولیه غلظت

 اقتصادی سهولت، به توجه با بنابراینبدست آمد.  8 - 6 برابر pHو 

 بیوتیک آنتی حذف در این جاذب بالای حذف راندمان و بودن

 به اذب این ج از توانمی جذب، فرآیند توسطسیپروفلوکساسین 

 استفاده کرد. بیوتیک آنتی حاویهای آلوده آب پاکسازی منظور
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Application of Induction Furnace Dust as an Absorbent for Removal of 

Ciprofloxacin From Contaminated Water 
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Abstract:  

Various kinds of organic and inorganic pollutants, including drugs, personal care products, 

organic dyes and heavy metals are routinely discharged into water. Drugs that are produced and 

used in large quantities can cause widespread contamination, which presents serious 

environmental problems. Contamination by drugs, especially antibiotics, can have highly 

adverse effects on living organisms. Antibiotic contamination allows microorganisms to 

develop resistance to antimicrobials, hindering the treatment of illnesses using known 

antibiotics. This study is concerned with the removal performance of the antibiotic 

ciprofloxacin (CIP) from synthetic solutions by Electric Arc Furnace Dust (EAFD). The batch 

experiments by absorption were used to study the effect of initial sulfamethoxazole 

concentrations (1-100 mg/l), pH of solution (1-11) and amount of adsorbent (0.5-15g). The 

results showed that the best conditions for the removal of ciprofloxacin from the aqueous 

solution, initial concentration 10ppm, pH= 6 with the yield of 94% ± 1, was achieved by using 

5 g of EAFD sorbent. The results obtained from this research suggest that application of EAFD 

can be effective for removal of antibiotics from contaminated water. 

Keywords: Removal; Ciprofloxacin; EAFD; Contaminate 

arezoo.mhdkh@gmail.com  
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 مقدمه
 3311از زمان کشف آن در سال  لنیات یاستفاده از پل 

 نیاز پرکاربردتر یکیماده به  نیبوده و ا شیتاکنون در حال افزا

ماده  نیمواد خام گرمانرم بدل شده است. ا نیو شناخته شده تر

انطباق  انگریدارد که ب یعیمنحصر به فرد کاربرد وس یکیپلاست

 لنیات یپل هیاول کاربردمختلف است.  یکار طیآن با شرا یریپذ

در  ،یکیالکتر یها قیدر عا کیلاست یبرا ینیگزیبه عنوان جا

از پر  یکیبه  لنیات یدوم بود. از آن زمان، پل یجنگ جهان یط

 یها نیشده است. رز لیجهان تبد یگرمانرم ها نیکاربردتر

سخت تر، از  یکار طیدر شرا استفاده یبرا یامروز یلنیات یپل

دفن زباله،  یتحت فشار آب و گاز، محفظه ها یجمله لوله ها

 یبه خوب ازیمورد ن یکاربردها ریسوخت خودرو و سا یتانکرها

  .[1] شده اند یطراح

ندارند و جهت بهبود خواص  یمصرف ییبه تنها مرهایغالبا پل

 یبه آن ها افزوده م یطول عمر مواد مختلف ادیو ازد مرهایپل

 ژهیو هر کدام خواص و ندیگو یها م یمواد را افزودن نیشوند. ا

نخواهد بود.  یعمل مرهایکاربرد پل ،مواد نیدارند که بدون ا یا

 یکیزیو ف ییایمی، با توجه به ساختمان شیانتخاب هر افزودن

مکنش دوده، آنتی اکسیدان و نانوکلی در پایداری حرارتی کامپوزیت بره مطالعه ی

 های پلی اتیلن سنگین

 
 2د دادوند کوهیماح، 3*آلاله واقف کودهی

 گروه مهندسی شیمی، دانشکده فنی، دانشگاه گیلان، رشت، ایران. -3

  ایران. استادیار گروه مهندسی شیمی، دانشکده فنی، دانشگاه گیلان، رشت، -2

-Carbon black N) دوده قبیل از هایی افزودنی افزودن با ،(HDPE) سنگین اتیلن پلی حرارتی پایداری پژوهش این در :چکیده

 DSC (Differential دستگاه توسط( Closite15A) سرُ نانو و( Irganox1010) اول نوع شده استتار فنلی اکسیدان آنتی ،( 555

scanning calorimetry) اکسایش القای زمان آزمون و (Oxidation induction time, OIT )و نیتروژن جریان حضور در 
 روش از استفاده با و Design Expert 7 افزار نرم از استفاده با ها نمونه درصد ترکیب و آزمایش 25 تعداد. گردید بررسی اکسیژن،

 منظور به افزودنی سه این کنشبرهم و اصلی پارامترهای تاثیر و شد طراحی( Central composite design, CCD) مرکزی مکعب
 اکسیدان، آنتی پارامترهای که داد نشان( ANOVA) پراکندگی آزمون نتایج. گرفت قرار آنالیز مورد درصد، ترکیب بهترین به دستیابی

 صورت به حرارتی پایداری مقادیر در بلک کربن-اکسیدان آنتی و نانورس-اکسیدان آنتی کنشهای برهم و سرُ نانو بلک، کربن
 و دوده، اکسیدان، آنتی برای دقیقه 05 حرارتی پایداری به رسیدن منظور به درصد ترکیب بهترین نهایت در. گذارند تاثیر معناداری

 .آمد بدست ؛ %9203 ،%2223 ،%5220 به ترتیب نانورس

 سرُ پایداری حرارتی، نانوکامپوزیت، پلی اتیلن، دوده، آنتی اکسیدان، نانو واژه های کلیدی:

 

* Email: alalehvaghef22@gmail.com 
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  .[2] متفاوت خواهد بود مر،یکاربرد آن پل طهیو ح مریپل

نانو رس، یکی از این افزودنی های مورد استفاده در صنعت 

پرکننده به عنوان  رسبار از نانو نیاولکامپوزیتهای پلیمری است. 

 کیبه عنوان  رس شد و بعد از آن از نانواستفاده  3331در سال 

خواص  یبه عنوان بهبود دهنده  مرهایدر پل جیرا پرکننده

از  یاریاستفاده شد. بس یو خواص ممانعت ییگرما یکیمکان

 یبر رو یمریپل یها تیحاضر در نانوکامپوز یپژوهش ها

آن ها  یکیو عملکرد مکان یساختار یمشخصه ها یفولوژرمو

. بنابراین با توجه به گسترش روزافزون تتمرکز کرده اس

نانوکامپوزیت ها، مطالعه ی رفتار حرارتی آن ها، برای ساخت 

  .]1 [محصولات بهتر، مورد توجه قرار گرفته است

 تخریب روی برخاک رس معدنی  تاثیر اولنیک و همکاران،

را بررسی ( پروپیلن پلی و اتیلن پلی)ها  الفین پلی حرارتی

 نانوکامپوزیت حرارتی نشان دادند که پایداریکردند. آن ها 

 نانوخاک رس %5 بارگذاری با پروپیلن پلی و اتیلن پلی های

 نانورس گیری جهت چنگ و همکاران، تاثیر .]9 [می یابد بهبود

 بررسی اتیلن پلی/نانورس های کامپوزیت حرارتی پایداری بر

 سطح در نانوکلی %9 کردند و به این نتیجه رسیدند که حضور

  .]5 [شود می اکسیدان آنتی عملکرد تسریع سبب ها، نمونه

 با اکسایش القای زمان (3 های نیز آزمایش و همکاران فیز

 با پایداری آنالیز (2 و تفاضلی روبشی گرماسنجی از استفاده

 مقادیر با سنگین، نیمه اتیلن پلی روی بر مایع کروماتوگرافی

را انجام  بلک کربن و Irgafos168و  Irganox1010 مختلف

 سنگین نیمه اتیلن پلی به دوده افزودن که آن ها یافتند. دادند

 میOIT  تغییرات اهشــک سبب و داده افزایش را پایداری

 .]3 [شود

 فنلی اکسیدان آنتی نوع دو تخلیه رفتار همکاران وانگ و

 در را Irganox1076 و Irganox1010 شده استتار

 با نانورس و( MDPE)متوسط  دانسیته با اتیلن پلی کامپوزیت

 سانتی درجه 55 در اجباری اتمسفر یک در ها نمونه قرار دادن 

 هر ی تخلیه ،نانورس %9 حضور .دادند قرار بررسی مورد گراد

 [کرد تسریع را سطحشان در خصوص به اکسیدان، آنتی نوع دو

نمونه ی  را به( CB)بلک  هواسون کربن و وانگ. همینطور ]7

اضافه  ماورابنفش از اتیلن پلی محافظت مورد آزمایش برای

 همکنش بر اکسیدان آنتی با بلک آنها یافتند که کربن .کردند

و یا  افزایی هم صورت آنها ممکن است به برهمکنش و دارد

 . ]5 [رقابت آمیز باشد

بنابراین با توجه به تاثیرات مهمی که افزودنی های آنتی 

ن بلک و نانو رس در پایداری حرارتی کامپوزیت اکسیدان، کرب

های پلی اتیلن و همینطور خواص رئولوژیکی و مکانیکی آن ها 

دارند؛ مطالعه و بررسی این افزودنی ها و انتخاب بهترین ترکیب 

درصد آنها، برای حصول کیفیت مطلوب تر در محصولات 

 نهایی دارای اهمیت است.

 

 بخش تجربی
 ،EX5(، HDPE) نیسنگ لنیات یپلدر این پژوهش از 

  Irganox® 1010 دانیاکس یآنت، ایران؛ مارون یمیپتروش

پارس شرکت  N-550 یدوده صنعت؛  ایاسترال Cibaشرکت 

شرکت  Cloisite®15A تیلون یمونت مور رس نانو؛ رانیا

Southern Clay products هـــکــیمالئ لنیات یپلکا و از ــآمری 

Fusabond® شرکتDuPont نیز برای اختلاط بهتر نانو  کانادا

 رس و پلی اتیلن استفاده شد.

و با استفاده از  Design Expert7طراحی آزمایشات با نرم افزار 

انجام گرفت. بازه های آنتی اکسیدان، کربن بلک و  CCDروش 

استفاده شد. بر اساس روش  5-%0، 5-%9، 5-%525نانورس به ترتیب 

 25ترکیب درصد  3د که  جدول آزمایش طراحی ش 25مذکور 

آزمایش و مقادیر تست پایداری حرارتی آن ها را نشان می دهد. لازم 

 بار مورد آزمایش قرار گرفت. 0به ذکر است که نقاط مرکزی 

برای ساخت نمونه ها از روش ذوب استفاده شد. نمونه ها با 

  Brabenderت ــرکـ، شInternal Mixerتگاه ـــاده از دســـاستف

آلمان، ساخته شدند. در ابتدا آنتی اکسیدان و پلی اتیلن در دمای 

دقیقه  1به مدت  70rpmدرجه سانتی گراد، و دور موتور  355

مخلوط شدند و سپس بقیه ی مواد از قبیل دوده، نانورس و پلی 

 دقیقه ی 37اتیلن مالئیکه به مخلوط اولیه افزوده شد و به مدت 

  دیگر اختلاط انجام گرفت.
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با استفاده از  یمریپل ونیفرمولاس کی یحرارت یداریپا

 یزمان القا یریاندازه گ یبرا یتفاضل یروبش یگرماسنج

اندازه دهد  یدر مذاب رخ م یحرارت بیکه تخر یوقت شیاکسا

را نشان می دهد.  OITگراف نمودار  3گیری می شود. شکل 

و در جریان نیتروژن و اکسیژن  C255 این آزمون در دمای

ml/min55  انجام می گیرد. در ابتــدا نمونه حاویmg 35/5  

قرار گرفت و  C 255پلی اتیلن تحت جریان نیتروژن تا دمای 

سپس با باز شدن جریان اکسیژن، آزمون تا هنگام اکسید شدن 

ن جریان اکسیژن و نمونه، ادامه پیدا کرد. نقاط مابین باز شد

اکسید شدن نمونه، مدت زمان پایداری حرارتی در مقابل 

 . ]33 [اکسیژن را نشان می دهد

 
 

گراف اندازه گیری پایداری حرارتی با استفاده از تست  –9شکل 

  [7]حرارتی پایداری

  OIT (min) فرمولاسیون نمونه ها و جواب تست های -9جدول 

 آنتی اکسیدان)%( شماره نمونه

A 

 کربن بلک)%(

B 

 نانورس)%(

C 

 (minپایداری حرارتی)

OIT 
1 0/1 0/81 1/22 3 

2 0/25 0 3 31 

3 0/4 0/81 1/22 70 

4 0/4 3/19 4/78 135 

5 0 2 3 5 

6 0/25 2 3 48 

7 0/1 0/81 4/78 5 

8 0/4 0/81 4/78 120 

9 0/1 3/19 4/78 6 

10 0/25 2 0 20 

11 0/4 3/19 1/22 92 

12 0/1 3/19 1/22 4 

13 0/25 2 6 62 

14 0/5 2 3 150 

15 0/25 4 3 35 

16 0/25 2 3 40 

17 /025 2 3 39 

18 0/25 2 3 42 

19 0/25 2 3 45 

20 0/25 2 3 42 
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 نتایج و بحث

 Analysis of Variance) جدول آنالیز پراکندگی

ANOVA ) که نرم افزارDesign Expert7  طراحی کرده است

اهده می شود، ــآورده شده است. همانطور که مش 2در جدول 

p-value  مدل از اهمیت بالایی برخوردار بوده و از سوی دیگر

 دارای اهمیت نمی (lack of fit)برای فقدان تناسب  Pمقدار 

باشد که این موضوع درستی مدل بدست آمده از آزمون طراحی 

؛ هر یک از مقادیر p-valueآزمایش را نشان می دهد. در ستون 

اثرات موثر شناخته شده اند، در نتیجه در  55/5کوچک تر از 

پارامترهای تکی، هر سه پارامتر آنتی اکسیدان، کربن بلک و 

هم متفاوت می باشد و به نانورس موثر بوده، که اثرات آن ها با 

ترتیب اثر آنتی اکسیدان، نانورس و سپس دوده بیشتر است. در 

دوده و آنتی -مورد برهمکنشهای دو پارامتری نیز، آنتی اکسیدان

نانورس موثر می باشند. همینطور معادله زیر بر اساس -اکسیدان

برازش داده های آزمایشگاهی  و بر اساس مقادیر کد شده 

 حاصل شد: 

)1(13.070.203.13

87.013.1138.4

27.1235.307.4756.42

222 CBA

BCACAB

CBAOIT







 

نشانگر کربن  Bنشانگر پارامتر آنتی اکسیدان،  Aکه در آن 

بر همکنش آنتی اکسیدان و.کربن  ABنشانگر نانورس،  Cبلک، 

 BCنشانگر برهمکنش آنتی اکسیدان و نانو رس،  ACبلک، 

 A2، B2نشانگر برهمکنش نانو رس و کربن بلک، و هر کدام از 

اثر مجذور هر پارامتر )اثر سهمی وار هر پارامتر( است.   C2و 

ضرایب و علامت ضرایب این معادله تأثیر تک پارامتری ها و دو 

 نشان میدهد. OITپارامتری ها را بر روی مقادیر 

اثر آنتی اکسیدان بر روی پایداری حرارتی نشان  2در شکل 

 بیتخر مر،یبه پل دانیاکس یآنت کیافزودن داده شده است. 

 شیافزا دانیاکس ی. اگر غلظت آنتکندی آن را مهار م یحرارت

توجه شود  دیافتد. با یم ریبه تاخ ونیداسیکند، شروع اکس دایپ

دارد و  یآن بستگ ییایمیش کننده به خواص داریپا کیکه بازده 

شود  یکه استفاده م یدانیاکس یبه نوع آنت OITمقادیر  نیبنابرا

 . [3] دارد یبستگ

 

 CCDآنالیز پراکندگی آزمایشهای انجام شده بر اساس روش  -2جدول 

 
Sum of square df Mean square F value p-value 

 

 

Model 36310/66711 9 4034/518568 136.5168 < 0/0001 significant 

A 30260/91669 1 30260/91669 1023.9441 < 0/0001  

B 153/1080408 1 153/1080408 5/1807445 0/0461  

C 2057/691538 1 2057/691538 69/626482 < 0/0001  

AB 153/125 1 153/125 5/1813184 0/0461  

AC 990/125 1 990/125 33/503039 0/0002  

BC 6/125 1 6/125 0/2072527 0/6587  

2A 2447/846905 1 2447/846905 82/828240 < 0/0001  

2B 105/0767629 1 105/0767629 3/5555015 0/0887  

2C 0/236816058 1 0/236816058 0/0080131 0/9304  

Residual 295/5328872 10 29/55328872 
  

 

Lack of Fit 240/1995539 5 48/03991078 4/3409557 0/0665 Not significant 

Pure Error 55/33333333 5 11/06666667  

Cor Total 36606/2 19 
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 (A)اثر آنتی اکسیدان بر پایداری حرارتی -2شکل 

 

آنتی اکسیدان ها بازدارنده های موثری هستند که از 

اکسیداسیون با اکسیژن مولکولی جلوگیری می کنند و در واقع 

موادی هستند که پلیمرها را در مقابل واکنش با اکسیداسیون 

به دو ضد اکسنده ها . به طور کلی [2] جوی محافظت می کنند

 ی ختم کننده یضد اکسنده ها( 3شوند:  یم میتقس یدسته اصل

ممانعت شده و  یکه فنل ها هیاول یها دانیاکس یآنت ای رهیزنج

( آنتی اکسیدان های 2؛ نوعند نینوع دوم از ا یها نیآم لیآر

) افعال خود ر دروژنیهثانویه. آنتی اکسیدان های نوع اول 

HN  وHO به رادیکال آزاد پلیمر می دهند و از )

، عملکرد یک 1شکل . اکسیداسیون آن جلوگیری می کنند

ضداکسنده ی تک فنلی بر روی یک ساختار پلیمری را نشان می 

 .[2]دهد 

اثر دوده بر روی پایداری حرارتی پلی اتیلن را نشان  9شکل 

رارتی پلی اتیلن افزایش یافته می دهد. با افزودن دوده پایداری ح

 یکننده در پل تیکننده و تثب داریپا یافزودن کی دودهاست. 

 یکیزیعملگر فیک دوده به عنوان  .مرهاستیپل گریها و د نیالف

و  کالیراد ی رندهیگ کو ی، UVجاذب  و به عنوانساده 

از  ونیداسیآزاد که واکنش اکس کالیراد یها رهینابودگر زنج

از پرکننده ها با  یبعض .رود یبه کار م رد،یگ یانجام م قیآن طر

 لی. دوده ها در اثر تشکدهندیم لیتشک ییایمیش وندیپ مریپل

اکثر الاستومترها را  ،یالاستومتر یها رهیبا زنج یعرض یوندهایپ

 [. 2کنند ] یم تیتقو

 

 
 

 نحوه عملکرد یک آنتی اکسیدان فنلی نوع اول بر پلی اتیلن -3ل شک

[17]. 

 

 

 
 

 (Bبن بلک بر پایداری حرارتی)راثر ک -4شکل 

 

اثر حضور نانو رس بر روی پایداری حرارتی  5در شکل 

OIT  .از نانورس به  یکم یلیافزودن خنشان داده شده است

و  یحرارت ،یکیمکان یکیزیسبب بهبود خواص فساختار پلیمر 

در شکل  یدیکل ینکته . شود یم نانوکامپوزیت ها یکیرئولوژ

در خاک رس نانو  یاجزا یها، پراکندگ تینانوکامپوز یریگ

  .[9] است مریپل کسیماتر
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 (Cبن بلک بر پایداری حرارتی)راثر ک -5شکل 

 

 تیرا در کامپوز بلورینگیافزودن خاک رس، پراکنش و 

دهد که با افزودن  ینشان م یکیرئولوژ جیدهد. نتا یم شیافزا

هم   XRDتست های . ابدی یم شیافزانیز  تهیسکوزینانورس، و

 ای هیرا در لا ینقش مهم رسکننده نانو داریکه پا ه اندنشان داد

مونت موری  [.35] کندی م فایا لنیات یپلماتریس رس در شدن 

بودن مونت  ضیاست. عر یونی دایو شد ضیعر اریبسلونیت 

 ییبالا اریمساحت بس معناست که هر ذره، نیبه ا تیلون یمور

 پلی اتیلن سیذره با ماتر تر یدارد و باعث برهم کنش قو

 .[16] شودیم

محصور شده است.  یونیشبکه  کیدر  تیلون یمونت مور

شدت  با و ترآسان ت،یلون یمانند مونت مور ،یقطب باتیترک

[. در ساختار 35] شود یم ختهیآم گرید یبا مواد قطب یینسبتا بالا

 ونیو کات یبلور هایهیدرون لا یمنف یبارها تیلون یمونت مور

قرار  ها هیلا نیدر فواصل بو... ، +Na+ ،Kمانند  یمثبت های

 ضیتعو ندیامکان انجام فرا هاونیوجود کات یدارند. به طور کل

مونت  یبرا ونیکات ضیتعو ندی. فرایشودرا موجب م ونیکات

امر باعث شده  نیقابل انجام است و هم یبه راحت تیلون یمور

داشته باشد  یمریپل های تینانوکامپوز هیدر ته یکه نقش مهم

[30.]  

(؛ را بر روی ABاثر آنتی اکسیدان و کربن بلک ) 6شکل 

و  دانیاکس یآنت نیب ینرژیسپایداری حرارتی نشان می دهد. 

 یمهاجرت مولکول ها جهینت )دوده( کننده ماورابنفش داریپا

 نیبرهمکنش ببه سطح است.  یداخل یاز نواح دانیاکس یآنت

کربن علت است که  نیبه ا دانیاکس یفعال دوده و آنت گاهیجا

کند و باعث  یرا در سطح خودش جذب م دانیاکس ی، آنتبلک

شده و باعث می شود آنتی  دانیاکس یکاهش تحرک آنت

به  موضوع نیکه البته ا اکسیدان تاثیرگذاری کمتری داشته باشد

 [.3] وابسته استنیز دوده  ساختار

( را بر روی ACاثر آنتی اکسیدان و نانوکلی ) 7شکل 

نانو -پایداری حرارتی نشان می دهد. برهمکنش آنتی اکسیدان

کربن بلک، هم افزایی بیشتری -رس در مقایسه با آنتی اکسیدان

بر روی پایداری حرارتی دارد. با مقایسه وجود نانورس به تنهایی 

نانورس در می یابیم که نانو رس به -نو وجود آنتی اکسیدا

-تنهایی تاثیر گذار تر است زیرا در سیستم دوتایی آنتی اکسیدان

نانو رس به علت وجود رادیکال های آزاد موجود در نانورس 

سرعت اکسیداسیون افزایش یافته و به عبارتی این موضوع سبب 

تسریع رهایش آنتی اکسیدان شده که باعث می شود پایداری 

ارتی در مقایسه با وقتی که در سیستم فقط عامل نانورس حر

این موضوع که هر کدام از  [.7]داریم؛ کاهش پیدا کند 

به تنهایی اثر مثبت بیشتری بر روی پایداری  Cو  Bپارامترهای 

 ACو یا  ABحرارتی در مقایسه با برهمکنش های دوتایی 

 ( به خوبی مشهود است.3دارند؛ در معادله )

 

 
 (ABکربن بلک بر پایداری حرارتی)آنتی اکسیدان و اثر  -6شکل 
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 (ACپایداری حرارتی) بر آنتی اکسیدان و نانوکلیاثر  -7شکل 
 

و روش  Design Exper7بهینه سازی با استفاده از نرم افزار 

CCD  نمونه ی موجود به منظور دستیابی به پایداری  25برای

دقیقه انجام شد. در نهایت نتیجه گرفته شد که  05حرارتی 

به ترتیب برای آنتی  %.420، %2.2.، %02.0ترکیب درصد 

اکسیدان، کربن بلک، و نانورس بهینه ترین حالت ممکن برای 

 پایداری حرارتی را نتیجه می دهد.

 

 گیرینتیجه
نمونه با ترکیب درصد  25در این پژوهش پایداری حرارتی 

های مختلف آنتی اکسیدان، کربن بلک و نانو رس که با استفاده 

طراحی شده و با  CCDو روش  Design Expert 7از نرم افزار 

، ساخته شده بودند، با Brabenderدستگاه مخلوط کن داخلی 

. نتایج آزمون مورد بررسی قرار گرفت OITاستفاده از آزمون 

پراکندگی نشان داد که هر کدام از افزودنی های اصلی به 

صورت معناداری بر روی پایداری حرارتی موثرند، اما تاثیر هر 

پارامتر از دیگری متفاوت می باشد. همینطور در بر هم کنش 

( بیشتر از آنتی (ACرس  ر آنتی اکسیدان و نانوهای دوتایی، تاثی

( فاقد BCبوده و کربن بلک و نانو رس ) (ABاکسیدان و دوده )

اثر گذاری است. همینطور مشخص شد که کربن بلک و نانو 

رس اگرچه در پایداری حرارتی موثرند؛ اما بدون وجود آنتی 

اکسیدان کامپوزیت پلی اتیلن دارای پایداری حرارتی کافی نمی 

باشد. علاوه بر این نتیجه گرفته شد که وجود آنتی اکسیدان 

از ابتدا حاوی آن بود(  EX5)که پلی اتیلن  Iragafos 168ویه ثان

به تنهایی در پایداری حرارتی موثر نیست؛ و باید در کامپوزیت 

که یک آنتی  Irganox 1010مورد نظر ترکیب درصدی از 

نیز وجود داشته باشد. در نهایت با اکسیدان فنلی نوع اول است، 

ا استفاده از نرم افزار بهینه سازی نمونه های مورد آزمایش ب

Design Expert 7  05به منظور رسیدن به پایداری حرارتی 

برای آنتی  %9203، %2223، %5220دقیقه؛  ترکیب درصدهای 

 .اکسیدان، کربن بلک، و نانورس انتخاب شد
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Abstract:  

in this study; thermal stability of high density polyethylene(HDPE) with additives such as 

carbon black(N-550), primary hindered phenolic antioxidant (Irganox1010) and nanoclay 

(closite 15A) by DSC instrument (differential scanning calorimetry) and OIT test (Oxidation 

Induction Time) in flow of oxygen and nitrogen was investigated. 20 experiments and their 

percent composition were designed with central composite design (CCD) method by Design 

expert software, and the effect of these 3 main parameters and their interactions were 

analyzed to achieve the best composition. Analysis of variance (ANOVA) determined that 

antioxidant, carbon black, nanoclay and in tow-term interactions; antioxidant-nanoclay and 

antioxidant-carbon black are significant effects on thermal stability. Finally, it was found that 

the best percent composition to achieve 60 minutes thermal stability is 0.26%, 2.21%, 4.69% 

for antioxidant, carbon black and nanoclay, respectively. 

  

 

Keywords: thermal stability, nanocomposite, polyethylene, carbon black, antioxidant, 

nanoclay 
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 مقدمه
زیست محیطی است که  آلودگی آب یکی از مهمتری مشکلات

آلاینده  .کند و موجودات زنده دیگر را تهدید می گی بشردزن

 اباز طریق ضایعات و پسمتفاوت و بویژه طرق های مختلف از 

 دبهای سطحی و زیر زمینی وارآبه پیکره  هروز همه صنایع،های 

  شوند. می

آلودگی به مواد رنگی است  ،آلودگی آبها مصادیق از بارزترین

باشند که  مصرف  رنگهای آلی می ٬که از مهمترین رنگها 

 ٬چرم  ٬جمله صنایع نساجی  ازگسترده ای  در صنایع مختلف 

 دارند. ...پلاستیک و  ٬آرایشی بهداشتی  ٬داروسازی  ٬کاغذ 

عدد از رنگهای آلی سنتزی بصورت تجاری در صد هزاردود ح

دسترس هستند که سالانه متجاوز از یک میلیون تن از آنها تولید 

رنگ در آب  . وجود]1[و به نقاط مختلف دنیا ارسال میگردند 

شود که باعث  می آنباعث کاهش  نفوذ نور خورشید به داخل 

 رشدفراوان برای مشکلات ایجاد فتوسنتز و میزان کاهش 

همچنین رنگهای آلی بعد از ورود به  .میگردد آبزیموجودات 

تشکیل ترکیبات   آنمحیط آبی با یونهای فلزی موجود در 

شلاته می دهند که برای ماهیان و آبزیان بسیار  خطرناک می 

آلی اغلب  جهش زا و مقاوم به تجزیه ی رنگها .]2[باشند 

باشند و میتوانند تحت شرایط بی  ی میبیولوژیکی و تجزیه نور

و تبدیل به آمین های آروماتیک سرطانزا  شده هوازی تخریب

ورود این رنگها به بدن باعث بروز علائمی مانند . ]4و3[گردند

کنجد طلایی دانه توسط پسماند  محیط آبیاز 88قرمز اسیدی رنگ  سطحیجذب 

  ایرانی

 1پژهان فر ءسخا ،1 ابوالفضل احمدی صومعه  ، 1*محمود زارعی

 .دانشگاه تبریز ،دانشکده شیمی ،گروه شیمی کاربردی ،آزمایشگاه پژوهشی پالایش محیط زیست -1

مخصوصا  و باعث آلودگی محیط زیست ،نیاز انسان به صنایع مختلف افزایشو توسعه جوامع انسانی همزمان با  پیشرفت ها چکیده:
حذف رنگ  در جذب سطحی یکی از فرایندهای مهمد. نباش رنگهای آلی می آلاینده هااز این  . گروهیآبی شده است های  محیط

 کنجد دانه ندتوسط پسما از محیط آبی   88 اسیدی قرمز پرکاربردرنگ سطحی در این تحقیق توانایی جذب  باشد. ها می از پساب
محلول  اولیه غلظت ٬اولیه جاذب  مرج ٬ ه محلولیاول pH مقادیر تغییر در  اعم از در شرایط مختلف ،ایرانی پس از روغن گیری طلایی

که با افزایش  می دهد نشان  نتایج حاصل  .ه استدر دمای آزمایشگاه مورد مطالعه قرار گرفتتماس جاذب و رنگ  زمانمدت رنگ و 
 نسبتا اسیدی های pHدر مشاهده گردید که  . همچنینمی یابد جذب افزایش بازدهمقدار  و کاهش غلظت اولیه رنگ، جرم جاذب

 . می گرددجذب  سبب افزایش بازدهافزایش زمان تماس جاذب و رنگ نیز  می یابد.راندمان جذب  افزایش   
محلول آبی توسط پسماند دانه کنجد طلایی از  88دهنده ی حذف رنگ قرمز اسیدی در نهایت نتیجه ی کلی این آزمایش نشان  

 .درصد می باشد 09ایرانی با بازده بالای 
  حذف رنگ ،، تصفیه پسابایرانی طلایی کنجد  پسماند، 88ذب سطحی،  قرمز اسیدی ج واژه های کلیدی:

 

 mzarei@tabrizu.ac.ir:  محمود زارعی٭
 

mailto:m.zarei@tabrizu.ac.ir
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حساسیت  سردردهای شدید، تهوع، آسیب به کلیه ، اسهال حاد،

تحقیقات نشان  .]5[و حتی از دست دادن مغز استخوان میگردد

نساجی به شکل صنایع از رنگ مصرفی در  %12داده است که 

آن حتی بعد از  %29که  وارد فاضلاب کارخانه می گرددپساب 

زایی  دلیل اثرات بیماری . به]6[ وارد می شودتصفیه به طبیعت 

از  یکی حذف آنها از محیط آبی پسابهای آلوده به رنگ،

البته  .بشمار می رود داشتن محیط زیستی سالمضروریات 

برای حذف رنگهای آلی از محیط آبی وجود  یروشهای مختلف

 ٬فتوفنتون ٬دارد که استفاده از نانو کاتالیزورهای نوری

تصفیه  و جذب با کربن فعال ٬کردن صاف  ٬اوزوناسیون

از روشهای معمول تصفیه این نوع پسابها می باشند بیولوژیکی 

استفاده از جاذبهای  ترکیب شده با مواد های اخیر  در سال .]7[

 جذبکاربرد گسترده ای یافته است که سرعت مغناطیسی، 

ه و به آسانی قابل جداسازی از محیط ددارنگ آلی را افزایش 

کارایی کمی  ،مذکورروشهای  برخی از البته .]5[ آبی می باشد

جذب سطحی  یا از نظر اقتصادی مقرون به صرفه نیستند. دارند و

در اثر نامتعادل بودن نیروهای سطحی در سطح  کهرایندی است ف

توسط نیروهای فیزیکی  افتد .این فرایند مواد جاذب اتفاق می

و همچنین پیوند های شیمیایی بوجود  یوالسواندر نیروی مانند

ان و در دسترس ارز فراوانی،پسماند های گیاهی بدلیل  می آید. 

در  آبی های رنگ از محیط جذب سطحی بودن می توانند برای

. در این پژوهش توانایی مورد استفاده قرار گیرند مقیاس صنعتی

از محیط  88یدی ای حذف رنگ قرمز اسرپسماند دانه کنجد ب

کنجد گیاهی است علفی که  .آبی مورد بررسی قرار گرفت

بصورت گسترده در مناطق استوایی و مدیترانه ای به دلیل دانه 

هرساله در جهان میلیونها تن دانه  .یگرددخوراکی  آن کشت م

. سرانه ه دلیل خواص غذایی و دارویی آن تولید می شودب کنجد 

 معادل  و کنجد در ایران دو برابر تولید جهانیتولید 

استفاده به دلایل مذکور   ].8[باشد  میکیلوگرم بر هکتار 1199

و توان ن کنجد طلایی به دلیل فراوانی و ارزان بود دانهاز پسماند 

برای  مناسبیک پیشنهاد  ، 88 قرمز اسیدیبالای جذب رنگ 

 باشد. می از محیط های آبی حذ ف این رنگ

 

 بخش تجربی
در  گیریروغن  مراکزکنجد طلایی ایرانی از  دانهپسماند 

جوشاندن در  سه مرتبهسطح شهر تبریز جمع آوری شد و پس از 

درجه سانتی  69 در آون در دمای ،آب و یک مرحله اسید شویی

ساعت خشک گردید و سپس کاملا سابیده شده  48گراد بمدت 

 . رنگتوزین گردیدترازوی حساس  با اتزمایشآو برای انجام 

 lg/mo molar mass 400.38 S,4NaO2N13H20C ،قرمز اسیدی

طول موج  و گردیدتهیه  1شکل.ساختارمولکولی ارائه شده در با 

 ،اسپکتروفتومتر دستگاه  با  جذب بیشینه ی آن

UV.Vis,specrophotometer,Jinan,Hanon,instrument 

 1999محلول مادر  mL 259مقدار  .تعیین شد  nm597 برابر 

mg/L طبق رابطه  با رقیق سازی و و محلولهای بعدی تهیه گردید

 از این محلول ساخته شد. ی هم ارزی

 

 88قرمز اسیدی رنگ ساختار مولکولی  . 9شکل

 آزمایش ها دردمای آزمایشگاه با دواستوانه مدرج به حجم

  mL 499 که تا خط  ml 399 و مقدار  پرگردید رنگ با محلول

 همزندو  از معینی از جاذب به مجموعه اضافه گردید، انجام شد.

جهت هم زدن محلول حاوی جاذب  rpm 699  با دور مغناطیسی

بعد از ته نشین  و معیننمونه برداری با فاصله زمانی  استفاده شد.

 و سپس با گرفتانجام  از هر دو استوانهشدن ذرات جاذب، 

رنگ کاملا از محلول  Shimifan.CE.148 ،سانتریفوژ استفاده از

با معدل گیری از نتیجه طیف ذرات معلق جاذب جدا شده و 

جذب نمونه در زمانهای مختلف محاسبه گردید.  بازدهی،  جذب

pH  کلریدریک   و سدیم هیدروکسیدمحلولها بااستفاده ازمحلولهای

 pH meter Metrohm, Switzerland ،متر pHبا  mol/l 9.1 اسید

 .تنظیم شد
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 نتایج و بحث 
پارامتر 4در دمای آزمایشگاه اثر تغییرات  پژوهشاین   

 pH جاذب، مدت زمان آزمایش و، جرم غلظت اولیه رنگ

می در بازده جذب بطور جداگانه مورد بررسی قرار را محلول 

 . دهد

 اولیه pHتاثیر 

اولیه را بر جذب سطحی تائید کرده  pHتحقیقات زیادی تاثیر 

  mg/l 59 . در این تحقیق محلولهای رنگی با غلظت اولیهاست

تهیه گردید و جرم    19.5و  8.5، 6.5، 4.5، 2.5های   pHدر

 با شد و وارد در محلولهاگرم  1.5معادل با برابری از جاذب 

  2.همانگونه که در شکل ،در زمانهای معین مطالعه طیف جذبی

های اسیدی بازده جذب افزایش  pHدر  نشان داده شده است،

 بازده جذب مشاهده گردید. شترین یب pH  4.5  و در هیافت

 

 
 دانهبا پسماند   88قرمز اسیدی جذب  بازدهاولیه در  pHتاثیر . 2شکل

 طلایی کنجد

 

 تاثیر جرم اولیه جاذب

برای  بررسی تاثیر تغییر جرم اولیه جاذب مقادیر متفاوتی از 

 mg/l 59  معادل باجاذب را در غلظت برابر از محلول رنگ 

تهیه و  مطابق  6.6 و معادل با  برابر pH استوانه مجزا در 5در 

دهنده ی آن نتایج نشان  .انجام شد نمونه برداری تجربی بخش

 جذب می بازده که افزایش مقدار جاذب باعث افزایش است

  .گردیده استارائه  3.شکل که در گردد

 
 

رنگ در بازده جذب   طلایی کنجد دانهتاثیر جرم اولیه پسماند . 3شکل

 88قرمز اسیدی 

 

 تاثیر غلظت اولیه رنگ

  pH از جاذب در گرم 1.5برای کنترل تاثیر این پارامتر مقدار 

حاوی غلظت های  و مجزا و بصورت پنج استوانه مدرجدر  6.6

نمونه  ،معین یزمانفاصله در و  وارد مختلف از محلول رنگ

 4.شکل گردید.انجام شد و بازده حذف رنگ محاسبه  برداری

توسط جاذب می آن بیانگر تاثیر غلظت رنگ در بازده حذف 

که با کاهش غلظت رنگ بازده  حاصل نشان می دهدنتایج  .باشد

 افزایش میابد. آن توسط جاذب جذب

 
 

 دانهدر بازده جذب با پسماند  88قرمز اسیدی تاثیر غلظت رنگ  .4شکل 

 کنجد طلایی 

 

 آزمایش زمانمدت تاثیر 
پارامرهای جرم اولیه  ،بازده جذب برای بررسی تاثیر زمان در

و غلظت  4.در نمودار 6.6 محلول pHو  گرم 1.5 ،جاذب

0

20

40

60

80

100

0 30 60 90 120 150 180

گ 
رن

ف 
حذ

د 
ص

در

(دقیقه)زمان جذب 

pH=2.5

pH=4.5

pH=6.5

pH=8.5

pH=10.5

0

20

40

60

80

100

0 30 60 90 120 150 180

گ
رن

ف 
حذ

د 
ص

در

(دقیقه)زمان جذب 

0.5g

1.0g

1.5g

2.0g

2.5g

0

20

40

60

80

100

0 30 60 90 120 150 180

گ
رن

ف 
حذ

د 
ص

در

(دقیقه)زمان جذب 

30ppm

40ppm

50ppm

60ppm

70ppm



 

  کاربردی ایراندومین سمینار شیمی 

(2IACS) 

 زنجاندانشگاه  علوم،دانشکده ، 9316شهریور  5-6
 

 

4 
 

با  تثبیت شد . 3.در شکل 6.6محلول   pH و  mg/l59  ،محلول

که این جاذب در زمانهای  این نمودار ها معلوم می گرددبررسی 

 می جذب را  88 قرمز اسیدی طولانی تر مقدار بیشتری از رنگ

  و بازده حذف آن از محلول های آبی افزایش می یابد. کند

 

 نتیجه گیری
و  با افزایش جرم جاذببا توجه به نتایج حاصل از آزمایشات، 

می یابد.  جذب افزایش کاهش غلظت اولیه رنگ، مقدار بازده

 بازده نسبتا اسیدی های pHدر همچنین مشاهده می گردد که 

افزایش زمان تماس جاذب و رنگ نیز  می یابد.جذب  افزایش   

دهد  این تحقیق نشان می . گردد میجذب  سبب افزایش بازده

عنوان یک جاذب بتواند  طلایی ایرانی می کنجد دانهکه پسماند 

پر  جهت حذف رنگ ارزان قیمت، سهل الوصول و کارآمد 

 بیش از ه میزانب آنو تصفیه  پسابهااز  88کاربرد قرمز اسیدی 

 فاده گردد.است 09%

 

 تقدیر و تشکر
دانشگاه  از را خودو تشکر   قدردانی مراتب مقاله این نویسندگان

 اعلام  پژوهشی کار این معنوی و مادی حمایتهای بخاطر تبریز
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Adsorption of Acid Red 88 from aqueous solution on Iranian Golden 

Sesamum Indicum seed’s waste 

Mahmoud Zarei a*, Abolfazl Ahmadi Someh a, Sakha Pezhhanfar a 

 

a Research Laboratory of Environmental Remediation, Department of Applied Chemistry, Faculty of 

Chemistry, University of Tabriz, Tabriz, Iran 

Abstract:  

Concurrent with Human society development and increasing demands to various industries 

have led to environmental contamination and specially water contamination. An important 

group of these contaminants are organic dyes. Adsorption is an important process to remove 

dyes from waste water .In this study the ability of Sesamum Indicum seed’s waste for 

adsorption of acid red 88 from contaminated waters was studied. The effect of different 

parameters like, pH, adsorption time, amount of adsorbent and dye concentration was 

checked. Dye removal efficiency increased as the amount of adsorbent and reaction time 

enhanced. Furthermore decreasing in initial dye concentration and pH caused increasing in 

adsorption efficiency. Finally the ability of Sesanun Indicum hull as an adsorption source was 

proved and the contaminated water was refined up to 90% by the mentioned adsorbent.  

Keywords: Adsorption, Acid Red 88, Sesamum Indicum, waste water treatment Dye 

removal 
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 مقدمه
کاهش انتشار ترکیببات آلی فرار  به هوا از ضروریات امروزی  

هیدروکربن   (VOCs)بشمار می رود، که ترکیبات آلی فرار

هایی هستند که در دما و فشار معمولی فشار بخار آنها بیشتر از 

کیلو پاسکال می باشد و براحتی بخار می شوند. ترکیبات  3/01

تفاده در صنایع شیمیایی و آلی فرار در اکثر حلال های مورد اس

پتروشیمیایی، حلالهای رقیق کننده، چربی زدا و پاک کننده، روان 

کننده و سوختهای مایع کاربرد دارند. این ترکیبات از آلاینده های 

مهم محیط زیست محسوب می شوند. برخی از ترکیبات آلی فرار 

با اکسید های نیتروژن موجود در هوا در حضور تابش خورشید 

اکنش داده و تولید ازن می کنند. که طبق گزارشات آژانس و

حفاظت از محیط زیست آمریکا، وجود آن در لایه های پایین تر 

بعلت تاثیر روی عملکرد ششها باعث ایجاد مشکلات تنفسی شده 

و  سلامتی انسان را در معرض خطر قرار می دهد با توجه به 

سلامتی  یط زیست ومشکلاتی  که ترکیبات آلی فرار  بر روی مح

انسان می گذارند، ضرورت دارد که از انتشار این ترکیبات به 

های کنترل ترکیبات آلی راه[.  0محیط زیست جلوگیری گردد]

فرار: راه معمول برای کاهش اثرات تماس با این ترکیبات، رقیق 

  نانو کاتالیزورهای اسپینلی اکسایش تولوئن از فاز گازی بر روی 

 زهرا سلیمی ،0سید علی حسینی ، 1*سپیده ناقل دانایی

 دانشگاه ارومیه، دانشکده شیمی، گروه شیمی کاربردی -0

 

 

 

تولوئن بعنوان یکی از مهم ترین آلاینده ها در صنایع مختلفی مانند پتروشیمی و رنگ مطرح می باشد. این ترکیب با تاثیر  چکیده:
سمی بر سیستم تنفسی و عصبی شناخته شده است. از این رو یکی از تکنیکهای موثر در حذف ترکیبات آلی فرار هیدروکسیدهای 

زایای مهم هیدروکسیدهای کاتالیستی در مقایسه با سایر روش ها می توان به انجام فرآیند در دمای کاتالیستی این ترکیبات می باشد. از م
به عنوان کاتالیست برای   BiFO/RGOپایین تر،مصرف انرژی کم تر و راندمان بالا اشاره کرد. در کار پژوهشی حاضر،که نانو ذرات 

نیک دروترمال سنتز گردید. سپس ساختار نانو ذرات سنتزی با استفاده از تکفرآیند اکسایش کاتالیستی تولوئن انتخاب و به روش هی
جهت بررسی خواص  (XRD)، پراکنش اشعه ایکس (FT-IR)، جذب اشعه مادون قرمز  (SEM)  آنالیز میکروسکوپی الکترونی روبشی

آنالیز گردید. که  (GC-MS)سنجی جرمی طیف  -کاتالیستی مورد ارزیابی قرار گرفتند. سپس به وسیله دستگاه کروماتوگرافی گازی
 %88وزنی کاتالیزور بازده  0درجه سانتی گراد و در شرایط % 311-011اکسایش تولوئن با استفاده از این کاتالیست در محدوده دمایی 

ر مثبتی ما که تاثینسبت به دیگر کاتالیست های مطالعه شده فعال تر است. برخلاف د BiFO/RGO 01%کاتالیست  را نشان می دهد. نانو
 در عملکرد کاتالیست دارد و بیشترین حذف تولوئن در بالاترین دمای مورد مطالعه مشاهده می شود

 گرافن اکسید –هیدروکسیدهای دو لایه ای -نانوکاتالیست  -تولوئن–حذف ترکیبات آلی فرار  واژه های کلیدی:

 

 sepidehdanayiii@gmail.com :  ٭ نويسنده مسئول
 

 

mailto:sepidehdanayiii@gmail.com
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های باشد. از جمله راهها با استفاده از سیستم تهویه میسازی آن

توان به جذب سطحی، ها می VOC جهت کنترل مؤثر دیگر

و  اکسیداسیون حرارتی یا کاتالیتیک ، اکسیداسیون فتوکاتالیتیک

 پلاسما اشاره کرد.

تولوئن و اتیل استات دو تا از مهم ترین حلالهای مورد استفاده در 

صنعت بوده و جز ترکیبات آلی فرار مهم بشمار می روند. این 

ترکیبات اغلب در صنایع رنگ، چاپ و صنایع دیگر کاربرد 

دارند. اتیل استات در جلادهنده ها، لاکها، خشکشویی ها ، لک 

 امل مختلف به محیط زیستبرها استفاده می شود. که توسط عو

وارد می شوند. اثرات این ترکیبات بر روی محیط زیست و 

سلامتی انسان باعث شده تا مقرارتی مبنی بر کاهش انتشار این 

ترکیبات به هوا اتخاذ شوند. بنابراین از روشهای تخریبی برای 

کاهش انتشار این ترکیبات به هوا استفاده می شود . که از بین 

ریبی مورد استفاده، اکسایش کاتالیستی به علت دارا روشهای تخ

بودن یک سری از مزایا نسبت به سایر تکنیکهای آلی فرار مورد 

توجه قرار گرفته است و امروزه مطالعات گسترده ای در این مورد 

 صورت می گیرد. 

که در روش اکسایش کاتالیستی باید کاتالیست و مشخصات آن 

)ساختار، نوع سازنده ها، روش تهیه و غیره( در فرایند اکسایش 

 کاتالیستی مهمترین نقش را روی راندمان کاتالیستی دارد. 

کاتالیست های مورد استفاده در اکسایش کاتالیتیکی برای 

 شوند: ه تقسیم میاکسایش ترکیبات آلی فرار عمدتا به دو دست

 ]3-0[فلزات نجیب تثبیت شده روی پایه مناسب  -

   اسطه نظیر کبالت، مس، آهن، نیکلاکسید های فلزی فلزات و -

بطور کلی کاتالیست های فلزات نجیب نسبت به اکسید های     

فلزی و فلزات واسطه بسیار فعال تر می باشند. این کاتالیست ها 

ل در ترکیبات آلی فرار را بطور کام نسبت به سایر کاتالیست ها

دماهای پایین تری اکسید می کنند.  از اینروست که  غالبا از این 

کاتالیستها برای اکسایش کامل در دماهای پایین استفاده می شود.  

در واقع از بین فلزات نجیب، پلاتین و پالادیم بطور گسترده ای 

اتالیستهای و یا کبرای اکسایش کاتالیستی ) احتراق کاتالیستی 

مورد استفاده در اگزوز اتومبیلها( مورد استفاده قرار می گیرند زیرا 

[.  4این کاتالیست ها بیشتر باعث کاهش آلاینده ها می شوند]

اکسایش کاتالیستی ترکیبات آلی فرار ) تولوئن(  بر روی 

کاتالیستهای هیدورکسیدی دولایه  دارای گرافن  مطالعه شده 

مطالعات کاتالیستی نشان داده است که وارد شدن است. نتایج 

کاتلیست های هیدروکسیدی بروروی گرافن باعث افزایش 

فعالیت کاتالیستی کاتالیست جدید و افزایش انتخابگری 

 کاتالیست نسبت به دی اکسید کربن شده است.  

برای  FiBO/RGOلذا ما نیز در این مطالعه از کاتالیست 

طیف  -تگاه کروماتوگرافی گازیدساکسایش تولوئن توسط 

 استفاده خواهیم نمود. و  حذف بخار (GC-MS)سنجی جرمی 

 ]4[ .تولوئن از فاز گازی را مورد بررسی قرار می دهیم

  

 

 بخش تجربی
تمام مواد شیمیایی مورد استفاده در این مطالعه همچون تولوئن از 

 شرکت مرک فراهم شد و نانو کاتالیست های هیدروکسیدی با

 توجه به مقالات مختلف مطالعه شده در آزمایشگاه تهیه گردید.

  به روش هیدرترمال : RGO3/ BiFeOسنتز 

، O)2.9H3)3NO (Feمواد مورد استفاده شامل نیترات آهن آبدار 

و محلول آمونیاک  O)2.5H3)3(BI(NOنیترات بیسموت 

OH)4(NH  برای تنظیمPh   .استفاده شد(A)  برای تهیه

نانوذرات فریت بیسموت به روش هیدرترمال، مقادیر 

مواد مورد استفاده شامل  نیترات استوکیومتری از نیترات آهن و 

گرم استون کرده  اضافه  و 01نیترات بیسموت به همراه  آهن 

دقیقه در دستگاه التراسونیک قرار داده و   31مخلوط را به مدت 

می افزایم و.برای کنترل   Aحلول سپس گرافن تهیه شده را به م

محلول بایستی در حین فرایند ثابت    pHفرایند  رسوب شیمایی،

منظور،محلول آمونیاک و محلول  نیترات  نگه داشته شود.برای این

قطره و همزمان در بشر ریخته شد و  تحت  ها به صورت قطره

همزن مغناطیسی قرار گرفنتد.در پایان رسوب را به ظرف منتقل 
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میلی لیتر حل می کنیم. بعد از حل شدن توسط  41کرده و در 

 00به  PHقطره قطره به رسوب اضافه می کنیم تا  NaOHمحلول 

برسد و در نهایت محلول را به اتوکلاو منتقل کرده و در دمای 

 .ساعت در اون قرار داده و خشک میکنیم 04درجه به مدت   041

 GCفرایند اکسایش کاتالیتیکی به وسیله دستگاه کروماتوگرافی 

در بررسی فرایند اکسایش تولوئن که در داخل  حمام یخ قرار 

دارد ریخته شد ا. گاز نیتروژن  و با دبی معینی که مقدار آن توسط 

آلی فرار توسط  شیرهای سوزنی تنظیم گردید از داخل ترکیب

و وارد فاز گازی گردید. هوا مولکولهای گازنیتروژن حمل شده 

نیز با دبی مشخص وارد محفظه اختلاط شده و در آنجا با گاز 

نیتروژن حامل ترکیب آلی فرار مخلوط شد. این مخلوط از روی 

مقدار معینی از کاتالیست پودر شکل که بصورت فیلم در داخل 

شکل که در داخل یک کوره الکتریکی  Uیک راکتور شیشه ای 

ی قرار گرفته است عبور داده شد. لازم به ذکر است در دمای معین

که در این مطالعه،مقذ=دار هر کاتالیست مورد استفاده برای هر بار 

درجه  401-011گرم بود . و هر کاتالیست در دمایی بین  1.0اجرا 

مدل  سانتی گراد توسط دستگاه کروماتوگرافی گازی 

Shimadzu 2010 ای ابتدا ستون بر استفاده شد. برای این کار، در

آنالیز ترکیبات مورد نظر تعیین شد. مناسبترین ستون از بین ستون 

های موجود، در دانشکده، که برای شناسایی ترکیبات مذکور 

می باشد.  ) CBP20 (id = 0.25mm , I = 25 mتعیین شد، ستون 

برنامه دمایی مناسب برای آنالیز ترکیبات مورد نظر داده شد. برای 

مونه از سرنگ هامیلتون استفاده گردید و حجم نمونه تزریق ن

میکرولیتر می باشد. جهت اندازه  1.0تزریقی در هر بار تزریق 

گیری دقیق از استاندارد داخلی استفاده گردید. نمونه های مربوطه 

 آنالیز می گردد. 

 میزان تبدیل از رابطه زیر محاسبه گردید. 

 

𝑋 =  
𝐶𝑖𝑛 − 𝐶𝑜𝑢𝑡

𝐶𝑖𝑛
× 100   

 

غلظت آلاینده  outCغلظت آلاینده در ورودی به راکتور،  inCکه 

 در خروجی از راکتور می باشد.

 

 نتایج و بحث

 XRDآنالیز  -1
تهیه شده است.  BFO-RGOکه از  (XRD)پراش اشعه ایکس 

همه  است که واضح کاملا که توسط شکل نشان داده شده اند. این

می تواند به یک منحنی  RGO-BFOپیک های دارای پراکندگی 

 ,(110) /(104) ,(012)از  کریستالی پلی با تک فاز، که

است که پیک متعلق  (214) /(018)و  (122) ,(024) ,(202)

رمبوهیدرال می باشد.  منحرف شده از  BFOبه پروسکایت های 

 RGO-BFO منحنی در GOاگرچه هیچ الگوی معمولی از 

 شود اشاره نکته این به است ممکنGO مشاهده نشده است. در 

 قیافت، که ور کاهش گرافن به هیدروترمال واکنش زمان که در

 BFO ذرات نانو های کریستال مدل توسط یافته کاهش GO های

است. که منجر به ناپدید شدن پراکندگی قله پیک  شده پوشیده

 پیک می شود.  GOدر قسمت 

 

 
 

 GOو  RGO-BFOپراش اشعه ایکس در  -9شکل 

 

   

 



 

سمینار شیمی کاربردی ایران دومین
 (2IACS) 

 زنجاندانشگاه  ،علومدانشکده ، 9316شهریور  5-6
 

 

4 
 

 TEMآنالیز  -2

و انتخاب نواحی  (TEM)میکروسکوپ الکترونی انتقال دهنده   

طبق شکل بدست آمده، که نانو  (SAED)مختلف الکترونی 

نمایش داده می  0طبق شکل  RGO-BFOکامپوزیت های 

دیده می شود. ورق  الفشود. همانطور که طبق شکل از سمت 

کامل و  وند و به طورگرافن نزدیک به شفاف )روشن( می ش

نانوذرات که دارای قطرهای چند  BFOهمگن با آراسته شده و

( گرفته شده ب)شکل  SAEDنانومتری هستند، و همچنین این 

دارای ساختار بلورین است. از نانو کامپوزیت  BFOاز نانو ذرات 

گرافن طبق مطالعات ، مکانیزم تشکیل را نشان می  -کسید فلزا

 BFOبه وسیله نانوکامپوزیت های  . بنابراین این مسیر تشکیلدهد

ممکن است به عنوان  GOرا داخل سفتی قرار می دهیم. ورق های 

تداخل و جذب پیشنهاد داده شوند. بیسموت و یون های آهن به 

لایه ای از ورقه های گرافن پس از هسته زدایی و رشد بلورهای 

BFO منجربه لایه برداری از ورقه های ،GO  می شود. ورقه های

گرافن می تواند واکنش های هیدروترمال را کاهش دهد. شکل 

RGO-BFO  به عنوان  0نانو کامپوزیت های را همانند شکل

  نمونه نشان می دهند.

 
 RGO–BFO شکل SAED )ب)  - TEM (الف) :  2شکل 

 

 GC-MSآنالیز به وسیله دستگاه  -3
فعالیت کاتالیستی کاتالیست های با درصد های مختلفی از      

BFO-RGO   برای بررسی میزان تبدیل تولوئن در دماهای

مورد بررسی  3 نمودار مختلف مطالعه شد. نتایج این بررسی در

قرار گرفته است. بررسی نتایج نشان می دهد که با افزایش مقدار 

کاتالیست ، میزان تبدیل کاتالیتیکی تولوئن و در نتیجه فعالیت 

 BFO-RGOکاتالیستی کاتالیست افزایش می یاد. میزان اثر مقدار 

 471درجه سانتی گراد و دماهای بالاتر از  071در دماهای پایین تر 

 ر قابل توجهی روی میزان تبدیل تولوئن ندارد. تاثی

 

 
  

 در دماهای مختلف BFO-RGOتبدیل کاتالیستی تولوئن روی  :  3شکل 

 

 گیرینتیجه
در این بخش به بررسی و ارزیابی نتایج حاصل از آنالیز های    

تبدیل  کاتالیست و نتایج حاصل از آزمایش ها پرداخته می شود.

برروی نانو ذرات هیدروکسید در دماهای کاتالیستی تولوئن 

روی این  مختلف مورد بررسی قرار گرفت. تبدیل کامل تولوئن بر

درجه سانتی گراد مشاهده  401کاتالیست در دماهای حدود 

گردید. همچنین نتایج بدست آمده در این مورد نیز افزایش میزان 

ش یتبدیل تولوئن با افزایش دما مشاهده شد که مربوط به افزا

  فعالیت کاتالیست با افزایش دما می باشد.

 

 تقدیر و تشکر
نویسندگان مقاله از دانشگاه ارومیه و تبریز بخاطر حمایت های 

 مالی تقدیر و تشکر می کند.
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and catalytic application in CO oxidation, Micropor 

Mesopor Mater., 124, 144-152 (2009) 
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 مقدمه
مسائل  ینترر دسترس بودن آب سالم و پاک یکی از مهمد 

مواد رنگزای سنتزی به طور گسترده در  .باشدپیش روی بشر می

صنعت شود، به عنوان مثال در بسیاری از صنایع استفاده می

نساجی، چرم، تولید کاغذ، در صنعت مواد غذایی و همچنین در 

ها تولید مواد آرایشی کاربردهای فراوانی دارند. بسیاری از رنگ

به دلیل داشتن ساختمان آروماتیکی، در برابر تجزیه بیولوژیکی 

توانند میزان اکسیژن آب را کاهش مقاوم هستند و همچنین می

هوازی در آب گردند. های بیریدهند و موجب فعالیت باکت

-به محیط هاآنهای رنگی قبل از تخلیه بنابراین تصفیه پساب

ی تصفیه مختلفی برای هاروش. [2و1] زیست ضروری است

است. از جمله  شدهگزارشهای آلوده ها از آبحذف آلاینده

باشند. به طور کلی ها، فرآیندهای اکسایش پیشرفته میاین روش

کسایش پیشرفته در برگیرنده کلیه فرآیندهایی فرآیندهای ا

های فعال های مختلف، رادیکالبا روش هاآنهستند که در 

های گردد. از آنجا که رادیکال( تولید میOH.هیدروکسیل )

هیدروکسیل قدرت اکسیدکنندگی بسیار بالایی دارند، با سرعت 

اکثر  در .[3] شوندها میبالا باعث تجزیه کامل اکثر آلاینده

های فرآیندهای اکسایش پیشرفته از تابش فرابنفش که از لامپ

از شود. شود به عنوان منبع نور استفاده میساطع می فرابنفش

از نور خورشیدی که به  %4تنها تابش اشعه فرابنفش آنجا که 

، بنابراین لازم است از دهدیمرا تشکیل  رسدیمزمین 

نور مرئی فعال می باشند،  یمحدودهفوتوکاتالیزورهایی که در 

استفاده کرد. اکسیدهای مختلط با ساختار پروسکیت 

TiMO2La 6حذف فوتوکاتالیکی آلاینده های آب در حضور نور مرئی توسط 

 (M=Mn, Co, ….) و بررسی پارامترهای تهیه کاتالیزور    

 سارا بابایی ،فاطمه حکمتی ، محمدحسین رسولی فرد،*نخستین پناهیپروانه 

 گروه شیمی-دانشکده علوم-دانشگاه زنجان

 

 عامل عنوان بهژل با استفاده از اسید سیتریک  –به روش سل فلزواسطه –لانتان  هیپا بر مختلط یفلز هایدیاکس نانو  : چکیده:
فرایند حذف آلاینده قرمز بازی تحت تشعشع خصلت فوتوکاتالیزوری اکسیدهای فلزی مختلط تهیه شده در  .تهیه شدند ساز کمپلکس

نور مرئی مورد بررسی قرار گرفت و مشاهده شد فعالیت دابل پروسکیت ها بیشتر از سینگل پروسکیت ها است. در ادامه تاثیر 
نشان داد پارامترهای تهیه کاتالیزور روی خصلت فوتوکاتالیزوری دابل پروسکیت در حذف آلاینده قرمز بازی بررسی شده و نتایج 

بیشترین خصلت فوتوکاتالیزوری را در حذف  C 057° و دمای کلسیناسیون 1با نسبت اسیدسیتریک   6TiMnO2Laکاتالیزور 
 آلاینده قرمز بازی دارا می باشد. 

 فوتوکاتالیزور، دابل پروسکیت، آلاینده آب واژه های کلیدی:

 

 panahi@znu.ac.ir :٭ نويسنده مسئول
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)3(ABO فوتوکاتالیزورهای فعال در نور مرئی می باشند و ،

نتایج تحقیقات نشان داده است که کارایی فوتوکاتالیزوری دابل 

بخاطر سطح ویژه بالا، اندازه  6B'B''O2(A(پروسکیت ها 

شتر حفرات که بعنوان جاذب ذرات کوچک تر و مقدار بی

 ABO)3(اکسیژن عمل می کنند، بیشتر از سینگل پروسکیت ها 

 نانو ه است کهشد تلاش حاضر مقاله دربنابراین  .[4] می باشد

 یملانتان هیپا بربا ساختار دابل پروسکیت  مختلط یفلز یدهایاکس

 رهیغ و آهن، منگنز، ،تیتانیم مانند واسطه فلزات -

Fe, Mn, Co, ….)](M= 6LaTiMO[ در  و شوند هیهت

حذف ماده آلی  جهت آنهافوتوکاتالیزوری  تیفعال مرحله بعد

 .ه استبررسی شدی نور مرئرنگزا در حضور 

 

 بخش تجربی

 تهیه نانوکاتالیزورها

تمام مواد اولیه برای تهیه نانو کاتالیزورها با خلوص بالا از 

 هیپا بر مختلط یفلز یدهایاکسنانوشرکت مرک خریداری شد. 

ژل  -روش سل  هب با ساختار دابل پروسکیتفلزواسطه  – یملانتان

 عنوان به کیتریس دیاس از روشاین  در. ندنوع پچینی تهیه شد

و از اتیلن گلیکول به عنوان عامل واکنش  ساز کمپلکس عامل

 انحلال از پس. شود یم استفادهاستری شدن و پلیمریزاسیون 

 ،میلی لیتر آب مقطر 07در  فلزات یها نمککامل مقدار معین 

در یک دمای مشخص توسط هم زن  و شده اضافه کیتریس دیاس

 از پسمغناطیسی هم زده می شود تا سوسپانسیون تغلیظ شده و 

 ونیناسیکلس و ژل هیتجز کردن، خشک اتیعمل ژل، لیتشک

 انجام  Cº 077ساعت در دمای  4به مدت  حاصل جامد ذرات

 .[5] .شد

 بررسی خصلت فوتوکاتالیزوری 

در  شده هیته دابل پروسکیت های یزوریکاتالفوتو خصلت

مورد بررسی قرار گرفت. ابتدا  قرمز بازیحذف آلاینده رنگی 

به ( ppm 377)مقدار مورد نظر از دابل پروسکیت تهیه شده 

 ظرف واکنش که حاوی محلول ماده رنگزای قرمزبازی با غلظت 

 ppm15  و حجم مشخص بود، منتقل شد و در حالی که لامپ

خاموش است به مدت نیم ساعت به وسیله هم زن مغناطیسی هم 

زده شد تا به تعادل برسد. سپس لامپ نور مرئی را روشن کرده 

های مختلف از تا نمونه تحت تابش نور مرئی قرار گیرد. در زمان

و کرده  برداریسوسپانسیون مورد آزمایش توسط سرنگ نمونه

مقدار جذب آن به وسیله دستگاه اسپکتروفتومتر در طول موج 

nm531 گیری شد. در نهایت با استفاده از رابطه اندازه

بیرلامبرت و مقدار جذب اندازه گیری شده، غلظت باقیمانده 

 قرمز بازی محاسبه گردید.

 

  نتایج و بحث

 فوتوکاتالیزورها در حذف آلاینده بررسی فعالیت 

تهیه شده در حذف آلاینده  پروسکیت هایدابل عملکرد 

نشان داده  1تحت تابش نور مرئی در شکل  قرمز بازیرنگی 

پروسیکت ها خصلت دابل شده است. ملاحظه می شود 

در  و فوتوکاتالیزوری خوبی در نور مرئی از خود نشان می دهند

  6OTiMn2La فلزواسطه،-پروسکیت های لانتاندابل بین 

 .بیشترین فعالیت را از خود نشان داد
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تخریب فوتوکاتالیکی آلاینده قرمز بازی توسط دابل پروسکیت  -9شکل 

 ها تحت تشعشع نور مرئی 

 

برای مقایسه خصلت فوتوکاتالیزوری دابل پروسکیت با سینگل  

نیز  3LaMnOو  3LaTiOپروسکیت، سینگل پروسکیت های 

سنتز شده و خصلت فوتوکاتالیزوری آنها در حذف آلاینده قرمز 

نشان داده شده  2و نتایج در شکل بازی مورد بررسی قرار گرفت 

 است. 
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دابل سینگل و تخریب فوتوکاتالیکی آلاینده قرمز بازی توسط  -2شکل 

 پروسکیت ها تحت تشعشع نور مرئی

 

سینگل پروسکیت ها هیچ  مشاهده می شود ،2مطابق شکل 

 فعالیتی در حذف آلاینده قرمز بازی از خود نشان ندادند.

بعنوان کاتالیزور با بیشترین  6OTiMn2Laکاتالیزور در نهایت  

در مرحله بعد  خصلت فوتو برای بررسی های بیشتر انتخاب شد.

 اسیدسیتریکی تهیه کاتالیزور مانند نسبت پارامترهابرخی  ریتاث

روی خصلت دمای کلسیناسیون  و به کل کاتیون ها

فعالیت  3شکل شده است.  بررسی فوتوکاتالیزوری

 نسبت های اسیدسیتریکبا  6OTiMn2Laفوتوکاتالیزوری 

همانطور نشان می دهد. در تخریب آلاینده قرمز بازی متفاوت را 

با نسبت  6OTiMn2La کاتالیزور که ملاحظه می شود

بیشرین خصلت فوتوکاتالیزوری را از خود نشان  1اسیدسیتریک 

 .داد
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کاتالیزور  تخریب فوتوکاتالیکی آلاینده قرمز بازی توسط  -3شکل 

6TiMnO2La تحت تشعشع نور  با نسبت های اسیدسیتریک متفاوت

 مرئی

 

فعالیت کاتالیزورها  تواند بر روییکی از عواملی دیگری که می

باشد. برای بررسی اثر تاثیرگذار باشد، دمای کلسیناسیون می

دمای کلسیناسیون بر خصلت فوتوکاتالیزوری، کاتالیزور 

6TiMnO2La  در دماهای 1با نسبت اسیدسیتریک ،°C 057  و

°C 057   آلاینده قرمز  تخریبراندمان  4کلسینه شد. شکل

با دماهای کلسیناسیون  6TiMnO2Laروی کاتالیزورهای  بازی

با افزایش  شود دهد. همانطور که مشاهده مینشان میمتفاوت را 

دمای کلسیناسیون بخاطر افزایش درصد کریستالیته کاتالیزور، 

 خصلت فوتوکاتالیزوری بهبود می یابد. 
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کاتالیزور  تخریب فوتوکاتالیکی آلاینده قرمز بازی توسط  -4شکل 

6TiMnO2La تحت تشعشع نور مرئی با دماهای کلسیناسیون متفاوت 
 

 

 

  

 

 گیرینتیجه
M= Fe,  6MOTi2La) فلزی مختلطهای اکسیدنانو 

Mn, Ni, …) فرایند حذف تهیه شده و در ژل -با روش سل

فوتوکاتالیکی آلاینده قرمز بازی تحت تشعشع نور مرئی مورد 

. نتایج نشان داد که فعالیت دابل پروسکیت ندبررسی قرار گرفت

 6TiMnO2Laبیشتر از سینگل پروسکیت بوده و کاتالیزور 

بیشترین خصلت فوتوکاتالیزوری را در حذف آلاینده قرمز بازی 
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نشان داد نیز . بررسی پارامترهای تهیه کاتالیزور از خود نشان داد

و دمای  1با نسبت اسیدسیتریک   6TiMnO2Laکه کاتالیزور 

بیشترین فعالیت را در حذف آلاینده قرمز بازی  057کلسیناسیون 

 .ساعت( 5درصد حذف طی  40) را استدا

 

 تقدیر و تشکر
مولفین از معاونت پژوهشی دانشگاه زنجان به خاطر حمایت مالی 

 این پروژه تشکر می کنند.
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Photocatalytic degradation of water contaminants using La2TiMO6 (M=Mn, 

Co, ….) mixed oxides by visible light and study of catalyst preparation 

parameters 

Parvaneh Nakhostin Panahi*, Mohammad Hosein Rasouli Fard, Fatemeh Hekmati, Sara Babayi  

Department of Chemistry, Faculty of Science, University of Zanjan, Iran 

 

Abstract:  

In this study, a series of photocatalysts La2TiMO6 (M=Mn, Co, ….) powders were 

successfully prepared using the sol–gel method. The photocatalytic activity of the prepared 

samples for degradation of basic red were tested by visible light. The photocatalytic results 

showed that double perovskite-type catalysts are more active than single perovskite-type.  In 

addition, the impact of calcined temperature and citric acid ratio on the photocatalytic 

degradation of basic red were investigated. The best photocatalytic activity in the basic red 

degradation was found for the sample La2TiMnO6 with citric acid ratio one and calcined 

temperature 750 °C. 

 

Keywords: Double perovskite; Photocatalytic degradation; basic red; visible light 
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 مقدمه
، مخلوطی پیچیده از مایعات آلی است که بزرگترین خام نفت

 ،ای از نفت خام . بخش عمده]1[بشمار می رود انرژی تولید منبع 

حمل و نقل  زل و سوخت جت( دربنزین، دی) به عنوان سوخت

ردی گوگ مختلف هایترکیب حاویخام  نفتاستفاده می شود. 

 که به چهار گروه اصلی طبقه بندی می باشددر اشکال متفاوت 

 هاتیوفن. 4دی سولفید و . 3سولفیدها، . 2مرکاپتانها، . 1: می شوند

ترکیبهای گوگردی نامطلوب در فرایند پالایش که باعث غیر . ]2[

خام  مورد استفاده در پردازش نفت هایکاتالیستفعال کردن برخی 

اژ لوله، پمپ وطباعث مشکلات خوردگی در خط همچنین دنشومی

 یگوگرد هاید. به طور طبیعی ترکیبنشوو تجهیزات تصفیه می

. ]3[ دنشودر سوخت منجر به انتشار گازهای اکسید گوگرد می

های ب داخل جو واکنش داده و به بارانآاین گازها با بخار 

شوند که باعث اسیدی شدن خاک، و در نهایت اسیدی تبدیل می

سیب های آ منجر به از دست دادن جنگل و انواع دیگر

و دیگر  اکسید گوگرددیهمجنین  .]7-4[شوداکوسیستمی می

های  گوگرد دار حاوی آلاینده های احتراق مربوط به ترکیب

سوخت منجر به نگرانی های زیست محیطی مانند مه دود، گرم 

با توجه به مطالب ذکر  . ]8[ت شدن زمین و آب شده اس

 بسیار مهم امری ،کاهش گوگرد درسوخت در صنعت نفتشده

منظور  های حاوی گوگرد از نفت بهحذف ترکیب می باشد.

 ای به طور کلی از وسایل نقلیه ای کاهش تولید گازهای گلخانه

  جهتاست که روز به روز در حال افزایش است. در صنعت 

استفاده   (HDS)وژنیحذف گوگرد از روش گوگردزدایی هیدر

 در و بررسی اثر کاتالیستی آن CS2TiO/12SiW@ تایستنانوکاسنتز و شناسایی 

 گوگردزدایی اکسیداسیونی 

 
 1 محمد علی رضوانی، 2پریسا افشاری، 1زهرا نوری ،*1زهرا شکری آغبلاغ ، 1محسن فریدونی

 گروه شیمی، دانشکده علوم پایه، دانشگاه زنجان، زنجان، ایران-1
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 (CS)یتوسان او ک TiO)2(بسترهای تیتانیوم دی اکسید بر سطح  SiW40 O12SiW4H)12( مقاله، پلی اکسومتالاتدر این  :چکیده
با استفاده از روش های   CS)2/TiO12@CS (SiW2/TiO40O12SiW4H@کاتالیست سنتز شدهژل تثبیت شدند. -به روش سل

 شناسایی قرار گرفتند. مورد (SEM)میکروسکوپ الکترونی روبشی  و  (IR -FT)مختلفی شامل طیف سنجی مادون قرمز تبدیل فوریه 
 بنزین مورد بررسی قرار گرفت. پلی اکسومتالات ساپورت شده از سنتز شده در گوگردزدایی CS2/TiO12SiW@فعالیت کاتالیستی 

@CS2/TiO40O12SiW4H  کاتالیست ه ازا استفادفرآیند گوگردزدایی ب می باشد.از پلی اکسومتالات ساپورت نشده  فعالتربسیار 

@CS2/TiO12SiW بعلاوه مکانیسم احتمالی واکنشو دوستدار محیط زیست می باشد.  بسیار مقرون به صرفه بودهسنتز شده 
 اکسایشی مورد بررسی قرار گرفت. گوگردزدایی

 اکسو متالات.، پلیکاتالیستگوگردزدایی اکسایشی،  ای کلیدی:واژه ه
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که فتد، ااین واکنش در دما و فشار بسیار بالایی اتفاق می می شود.

هزینه بسیار بالایی در صنعت نفت شده و مقدار  ایجاد موجب

 به همین دلیل باشد.پایین می نسبتاحذف گوگرد این روش 

محققان به دنبال ایجاد و جایگزین کردن روشی اقتصادی در 

ذف ح اخیر به منظوردر سالهای  راستای حذف گوگرد می باشند. 

استفاده شده که  (ODS)ایشی اکس گوگردزدایی گوگرد از روش

به  و قابل انجام استملایم )دما و فشار پایین( در شرایط محیطی 

ر مقاله حاض . درلحاظ اقتصادی بسیار مقرون بصرفه می باشد

ی پل در حضور کاتالیست هتروژن ایشیاکس گوگردزدایی

است که قابلیت استفاده مجدد از انجام گرفته  اکسومتالات

 .کاتالیست در پایان واکنش میسر می شود
 

 بخش تجربی
 :CS2/TiO12SiW@روش سنتز نانو کاتالیست  .1.1

ر مورد استفاده قراکاتالیست مورد نظر روش سل ژل جهت سنتز

 میلی لیتر 20 گرم تیتانیوم دی اکسید در0...مقدار  گرفت.

گرم  0... ای مقدار جداگانه در بشرنیز و  ،رصدد 2استیک اسید 

 استفاده از رصد باد 2استیک اسید  میلی لیتر 20کایتوسان در از

شفاف ژله مانندی حاصل  هایمحلول و شدهمزن مغناطیسی حل 

دقیقه از هم زدن تیتانیوم دی اکسید  .3 مدت زمان . بعد ازگردید

اکسومتالات مورد  پلیاز گرم 0... ، مقداردر حلال استیک اسید

پلی  شدباعث  به آن اضافه شد. این عملظر به آرامی ن

 شود.د تثبیت اکسیاکسومتالات به خوبی برروی بستر تیتانیوم دی

 در مجاورت التراسونیک دست آمده به آرامی وترکیب به سپس

ه ای کایتوسان اضافدقیقه به محلول ژله 6و حمام آب گرم به مدت 

محلول  سفید رنگ با استفاده از سانتریفیوژ رسوب در پایانشد. 

 .و در آون قرار داده شد تا کاملا خشک شود آمدبدست 

 :از بنزین اکسیداسیونی تست گوگردزدایی. 2.1

بنزین در از لیتر میلی .0حجم جهت انجام واکنش گوگردزدایی 

، ثابت شد .C 3°در دمای و  شد بالن ودر حمام آب گرم قرارداده

بنزین  حاوی بالن پراستیک اسید به سنتز شده و کاتالیستسپس 

دقیقه به  .6دقیقه ومحلول اکسنده در 10کاتالیست در  اضافه شد،

تا واکنش مورد  و با همزن مغناطیسی مخلوط شد آن اضافه شد

ور دکانت بهدقیقه بنزین  .6نظر به خوبی انجام شود. بعد از گذشت 

ه، های گوگردی اکسید شدو برای جداسازی بهترترکیب منتقل

 ازتکان داده شد که دوف سپس به دقت نیتریل اضافه شداستو

ن ناقطبی (کاملا تشکیل شد. سپس فاز بالایی به عنوان بنزی-)قطبی

 گوگردزدایی شده جدا و مورد بررسی قرار گرفت.

 نتایج و بحث
 شناسایی کاتالیست سنتز شده:. 1.2

مربوط به پلی اکسومتالات، تیتانیوم دی    FT-IRیف ط 1در شکل 

 IRدر . سنتز شده بررسی شده است کاتالیستاکسید، کایتوسان و 

مشاهده شده است مربوط به 9292کایتوسان پیکی که در ناحیه 

 0333یه پیک پهنی که در ناح باشد.می C-Hارتعاش کششی 

است همچنین پیک   O-Hوجود دارد مربوط به ارتعاش کششی

میباشد.  C=Oو N-Hمربوط به  1053و 1672اهده شده درهای مش

مربوط  1437های مشاهده شده در اکسید پیکدر طیف تیتانیوم دی

 هایهمچنین پیک .باشدمی  O-Ti  مربوط به 662و  O-Ti-O به 

  231و299، 1391ناحیهدر   40O12SiW اکسومتالاتمربوط به پلی

  Si-O ،W=O ،W-O-Wپیوندهای متعلق به که شود میمشاهده 

ک سنز شده پی نهایی مربوط به کاتالیست  IRطیف در  د.نباشمی

 .باشد قابل مشاهده استاولیه می موادهایی که مربوط 

 
 مربوط به مواد اولیه و کاتالیست سنتز شده.FT- IR طیف  -9شکل 

 
سایز و  روبشی میکروسکوپ الکترونیبا استفاده از دستگاه   

 آورده 2که در شکل مشخص شد چگونگی سطح  کاتالیست 

 .باشدنانومتر می  .6سایز نانوکاتالیست حدودا  وشده است 
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 کاتالیست سنتز شده. SEM تصویر -2 شکل

 

 :نتایج تست گوگردزدایی با استفاده ازکاتالیست سنتز شده. 2.2

رکیبات ت سرعت اکسیداسیون کاتالیست باعث افزایشاستفاده از 

وجب م و در نتیجه اسید شده پراستیک توسطگوگردی بنزین 

. شده است 29%تا بنزین گوگردزدایی از واکنش راندمان  افزایش

شان  اکسیداسیون ن اثر غلظت کاتالیست بر واکنش 1 جدولدر 

بوده ppm22 زداییگوگردداده شده که مقدار مرکاپتان پیش از 

است که با استفاده از فرمول ذیل مقدار یافته  کاهش ppm  0که به 

 .شودحذف گوگرد محاسبه می

0

0

100tX X

X

 
 

 
 

مقدار گوگرد پس  tx و مقدار کل گوگرد اولیه 0xکه در آن: 

  انجام واکنش گوگردزدایی می باشد.

 غلظت کاتالیست بر گوگردزدایی اکسایشی:اثر . 2.2

 از پارامترهای مهم در بررسی واکنشیکی کاتالیست  غلظت    

 غلظت های مختلف مقاله حاضردر  بشمار می رود.گوگردزدایی 

هایی که در جدول نشان بررسی مشخص شده است. طبق گزارش

های متفاوت بررسی شده که هرکدام داده شده است مقدار گرم

 از آنها موجب شده که مقدار متفاوتی از حذف گوگرد را داشته

از  گرم 1..ترین مقداربرای اکسیداسیون مناسبباشد که 

  .داشته استدر بر حذف را 26%بوده که در بنزین  کاتالیست

 :بازیافت کاتالیست. 3.2

عت بسیار صن در هزینه استفاده از کاتالیستمقرون به صرفه بودن 

 ایدار هایی کهاین صورت کاتالیست درحائز اهمیت می باشد 

قرار می  جهمورد توصرفه و  مقرون بهباشند بسیار  بیبازیا یتقابل

به دلیل  )CS)2/TiO12SiW@سنتز شده کاتالیست ،گیرند

دارای  اکسید به عنوان بستراستفاده ازکایتوسان و تیتانیوم دی

 ه جهتبدر صنعت  دتوانکه می بودهبار بازیافت  پنج یتقابل

 بسیار مورد استقبال قرار گیرد. ها کاهش هزینه

 
 غلظت های مختلف کاتالیست بر گوگردزداییاثر   -3 شکل

 

 :مکانیسم پیشنهادی. 4.2

هیدروژن پراکسید که یک اسید معدنی است  از واکنش بین    

تیک پراسمنجر به ایجاد و اسید استیک که یک اسید آلی است 

تی تواند به راحشود که میاسید که دارای اکسیژن فعال است می

د باشهای آلی میاکسیداسیون که دارای ترکیبدر واکنش 

. در این اکسومتالات قرار دهداکسیژن خود را در اختیار پلی

رد های گوگترکیبفعال، در اثر به وجود آمدن حدواسط  صورت

وبه سولغوکساید و سولفون متناظرشان در دو مرحله اکسید شده 

 .گیرندودر فاز قطبی قرار میتبدیل شده 

 ایشیاکس گوگردزدایی  واکنش مکانیسم پیشنهادی 4-شکل
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 گیرینتیجه

ست که ا ترکیبات موجود در نفت و مشتقات آن گوگرد یکی از 

د شدن باعث آلودگی و تخریب محیط زیست می پس از اکسی

این آلاینده سعی در حذف گوگرد ایجاد برای جلوگیری از شود. 

 و پالایشگاه ارزانصنعت  های فسیلی شده است، دراز سوخت

 پلی .استائز اهمیت ححذف گوگرد روش آسان بودن 

می  قوی محسوب یک  اکسید کننده به تنهایی ها اکسومتالات

که دارای مزیت های زیادی  پلی اکسومتالات  . در این پروژهدنشو

 در ،ودن آنو سبز ب مانند در دسترس بودن، سهولت روش سنتز

جهت  حذف گوگرد مورد استفاده قرار گرفت. واکنش های

اد قابلیت از جمله ایجپلی اکسومتالات بهبود خاصیت کاتالیستی 

 ح فعال،افزایش مساحت سط بازیابی در پایان واکنش کاتالیستی و

د زدایی مقدار بازده گوگر که با این روش نشانده شدبستر  بر سطح

  .یافتآن افزایش 

 تقدیر و تشکر
ن مقاله نتیجه ای در به انجام رسیدنبا تشکر از اساتید گرامی که 
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12 13 ASTM D 3230 (ptb) Salt 4 

Nil. Nil. ASTM D 4006 vol. % Water Content by distillation 5 
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Synthesis and characterization of SiW12/TiO2@CS nanocatalyst and 

investigation of this catalyst activity in oxidative desulfurization  

Mohsen Fereidoni, Zahra Shokri Aghbolagh*, Zahra Noori, Mohammad Ali Rezvani 

 

Department of Chemistry, Faculty of Science, University of Zanjan, 451561319, Zanjan, Iran 

 

Abstract: 

 

In this manuscript, polyoxometalate H4SiW12O40 (SiW12) was immobilized on TiO2 and 

Chitosan via sol-gel method. The synthesized catalyst H4SiW12O40/TiO2@CS 

(SiW12/TiO2@CS) was characterized by FT-IR and SEM spectroscopy. Catalytic activity of 

synthesized catalyst SiW12/TiO2@CS was tested on oxidative desulphurization of actual 

gasoline. The supported polyoxometalate H4SiW12O40/TiO2@CS catalyst is more active than 

the unsupported polyoxometalate catalysts. The advantages of this catalyst is low cost and 

environmentally friendly. In addition, the suggested mechanism of oxidation reaction were also 

studied. 

 

Keywords: Oxidative desulphurization; Catalyst; Polyoxometalate.  
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 مقدمه

ای ترین نیازهای انسان براز بنیادیسالم یکی  نیشامیدآ بآ

ی آب بهداشتی سالم یک ی. تهیه[1] حفظ بقا و زندگی می باشد

در  های مختلفاز عوامل مهم در بازداری از شیوع بیماری

عنوان هاند بوکه آب بتقبل از این .جوامع شهری و روستایی است

آشامیدنی تعریف شود باید با استانداردهای فیزیکی، شیمیایی، 

لم شامیدنی ساآ آب .[2،3] یابدیکی انطباق ژمیکروبی و بیولو

مل ازا و عویماریاست که عاری از عوامل میکروبی ب یآب

ع مختلف شامل د از منابمی توان . آب[4] باشدشیمایی مضر 

 اما .[1،5]گردد تامین ها و چشمهها چاه ،ها، رودخانههادریاچه

-نمیلحاظ بهداشتی هاکثرا منبع قابل اطمینانی ب مذکور آبمنابع 

 .[6] دارندن یباشند و نیاز به تصفیه قبل از رسیدن به دست مشترک

مورد کیفیت آب بخصوص آب  درد وجوهای منگرانی

ب آهای تصفیه ع زیادی از روشوآشامیدنی منجر به پیدایش تن

دارا های مختلف ب را در درجهآ یتوانایی تصفیهشده است که 

ساده و  یبا توجه به کیفیت آب خام فرایندهای تصفیه .می باشند

در میان فرایندهای  .رد استفاده قرار گرفته استوپیچیده م

-شوترین رمتعارف آب از رایج یآب، تصفیه یمختلف تصفیه

های گیاهی و توپلانکتونیتصفیه متعارف آب در حذف ف دبررسی کارایی فراین

 جانوری

  3خلیل مهری ،2*کبری اترک ،1جواد محمدی

 .کارشناس بیولوژی شرکت آبفای استان زنجان -1

 .مدیر دفتر کنترل کیفیت آب و فاضلاب شرکت آبفای استان زنجان -2

 .استان زنجانمعاون مالی و پشتیبانی شرکت آبفای  -3

 

 موارد از یکی و بشری جوامع در مهم اهداف از یکی جهانی استانداردهای با مطابق بهداشتی و سالم آشامیدنی آب تامین چکیده: 
 هایارگانیسم فعالیت برای مناسبی بستر همواره هاآن ماهیت به توجه با سطحی هایآب .باشدمی پایدار یتوسعه به دستیابی در مهم

 با حاضر یمطالعه .رسدمی نظر به یرضرو امری هاآب گونه این یتصفیه که باشندمی جانوری و گیاهی هایفیتوپلانکتون و مختلف
 و گردید انجام مقطعی توصیفی صورتهب جانوری و گیاهی هایفیتوپلانکتون حذف در آب متعارف یتصفیه کارایی بررسی هدف
 نتایج به توجه با و گرفت قرار بررسی مورد نوری میکروسکوب در Sedgewick Rafter لام از استفاده با شده آوریجمع هاینمونه

 حذف را سطحی هایآب در موجود بیولوژیک هایارگانیسم از درصد 09 بالای تواندمی آب متعارف یتصفیه گردید مشخص
  .نماید

 متعارف یهای جانوری، تصفیههای گیاهی، فیتوپلانکتونفیتوپلانکتون: واژه های کلیدی

 

 atrak364@gmail.com  :٭ نويسنده مسئول
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 ه سازی،لختشامل مراحل اختلاط سریع،  و تصفیه می باشدهای 

عی ومتن . معیارهای[7]شود گندزدایی می  فیلتراسیون و ته نشینی،

د دارد که از ورزیابی کارایی یک تصفیه خانه آب وجبرای ا

ژیکی آب اشاره نمود وتوان به خصوصیات بیولها میجمله آن

 بآ طعم و رنگ مزه، بو، د اطلاعات دقیقی ازعللنکه می توا

 بآ تصفیه در فرایندی عوامل ییکارا بررسی در و همچنین دهد

عوامل  .گردندتوانند از عوامل موثر تلقی نیز میفاضلاب  و

های گیاهی شامل نوتککلی فیتوپلان یژیک به دو دستهولوبی

های جانوری نوفیسه، دیاتومه و سیانوفیسه و فیتوپلانکتروکل

نماتد تقسیم می شوند که  و، روتیفر ، کرستاسه رئوشامل پروتوز

تواند مشکلات  هر کدام از این عوامل بسته به نوع گونه می

د آورند و همچنین وها بوجت انسانجدی بهداشتی برای سلام

این مطالعه به  در .[8] شوندب آباعث ایجاد رنگ، بو، مزه در 

 متعارف آب در حذف کلروفیسه، یبررسی کارایی تصفیه

رستاسه پرداخته شده کئر، روتیفر و وسه، پروتوزیانوفیدیاتومه، س

 است .

 

 بخش تجربی
قبل و بعد از فصل زمستان و بهار)  ونمونه طی د 39 دتعدا

د رودی و خروجی فراینو( از متعارف یانجام فرایند تصفیه

استاندارد متد  و مطابق با گردیدآوری تصفیه متعارف آب جمع

با  و میکرون صاف گردید 45/9فیلتر  با ءبا استفاده از پمپ خلا

 از نمونه بروی لام لیترمیلییک استفاده از میکروسمپلر 

Sedgewick Rafter پبا استفاده از میکروسکوو  ریخته شد 

های موجود در تعداد فیتوپلانکتون 19و با عدسی   Nicon نوری

 های ده نقطه ای،به روش هاهرکدام از گونهنمونه بسته به تراکم 

با استفاده از نرم سپس  .[8] خطی و تمام لام شمارش گردید

  گردید. آنالیز جتاین  Excelافزار

 

 نتایج و بحث
شامل  های گیاهینوپلانکتود فیتی تعداهدنشاندهن 1ل وجد

مختلف  مقاطع طی دیاتومه و سیانوفیسهکلروفیسه، های جنس

متعارف  یی به سیستم تصفیهدر آب خام ورود برداری نمونه

جدول مشخص است میانگین این ر که در و، همانطباشدمی

عدد در  22 و سیانوفیسه 2742ها دیاتومه، 32857کلروفیسه  دتعدا

میلی لیتر گزارش شده است که تعداد بالای هرکدام از  199هر 

 ناختیپتانسیل ایجاد اثرات زیباشهای مذکور فیتوپلانکتون

 .[0] باشندب شامل ایجاد رنگ و بو را دارا می وب در آنامطل

های گونه همچنین طبق مطالعات مشابه انتشار یافته در این زمینه،

 اتایی تولید سموم خطرناک نظیرها توخاص از جنس سیانوفیسه
(Mieroeystins, Nodularins, Saxitoxins, Anatoxin, 

Eylind-rospermopsin)  اثرات  دارا می باشند که می تواندرا

سلامت انسان داشته باشند و منجر به سرطان کبد بر خطرناکی را 

 .[19] گردند

 

 متعارف هیتصف انجام از قبل یاهیگ یهاتوپلانکتونیف تعداد: 9 جدول

  شماره نمونه سیانوفیسه دیاتومه کلروفیسه شماره نمونه

1 20799 1599 12 1  

2 43699 8569 8 2  

3 43569 2448 4 3  

4 24899 1529 18 4  

5 28245 2339 7 5  

6 46999 4569 8 6  

7 34677 2349 19 7  

8 22999 1899 6 8  

0 20199 2499 24 0  

19 37299 2729 49 19  

11 36451 2319 23 11  

12 25453 1508 45 12  

13 39321 1455 44 13  

14 26782 2345 34 14  

15 34089 3245 43 15  

 میانگین   میانگین 22 2742 32857 میانگین

 

 هایمیانگین تعداد فیتوپلانکتون یهنشاندهند 2جدول 

)  متعارف یخرین فرایند تصفیهآذکر شده بعد از  گیاهی

کاهش که در جدول مشخص است  است. همانطور گندزدایی(

-هب گرددها مشاهده میدر میانگین هر کدام از گونه سیومحس

درصدی  08/00با کاهش کلروفیسه ها میانگین  طوری که تعداد
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با کاهش  هاهدیاتوممیانگین  ،میلی لیتر از نمونه 199در هر 4به 

و میانگین تعداد  میلی لیتر 199عدد در  31به درصدی  87/08

عدد در  1درصدی به تعداد  5/05جنس سیانوفیسه نیز با کاهش 

توجه به  که با ی لیتر از نمونه کاهش یافته استمیل 199هر 

-اطلاعات مراجع مختلف، کارایی تصفیه در مورد فیتوپلانکتون

 .[0]های گیاهی مطلوب ارزیابی گردید 

 
 متعارف هیتصف انجام از بعد یاهیگ یهاتوپلانکتونیف تعداد: 2 جدول

 سیانوفیسه دیاتومه کلروفیسه شماره نمونه

1 3 3 1 

2 39 09 9 

3 2 4 9 

4 1 69 9 

5 2 20 1 

6 1 34 2 

7 1 34 1 

8 2 34 1 

0 3 36 1 

19 5 26 9 

11 4 27 2 

12 2 32 1 

13 1 10 1 

14 3 16 2 

15 2 23 2 

 1 31 4 میانگین

 

های جانوری با توجه به حضور تعداد زیادی از فیتوپلانکتون

تواند کیفیت می ،های مختلف این دستهنوع و ماهیت جنس

بهداشتی آب را به سبب پتانسیل بالای این گونه در انتقال عوامل 

جدول   .[0] و همچنین ایجاد بیماری با خطر مواجه سازد بیماریزا

های جانوری شامل نتوفیتوپلانک تعداد میانگینی هندنشانده 3

از  میلی لیتر 1999ئر، روتیفر و کرستاسه در وپروتوزهای جنس

 متعارف می باشد. ینمونه قبل از انجام فرایند تصفیه

 

 متعارف هیتصف انجام از قبل یجانور یهاتوپلانکتونیف تعداد: 3 جدول

 کرستاسه پروتوزوئر روتیفر شماره نمونه

1 49 249 29 

2 49 169 9 

3 49 56 9 

4 9 48 9 

5 9 69 24 

6 89 69 12 

7 69 66 1 

8 54 54 1 

0 49 129 1 

19 49 49 9 

11 89 89 2 

12 89 69 1 

13 9 49 1 

14 9 49 2 

15 9 54 2 

 5 70 37 میانگین

 

مشخص است میانگین تعداد  3همانطور که از جدول 

-کرستاسه در نمونه و پروتوزوئرروتیفر، های هرکدام از جنس

،  37به ترتیب  ی متعارفام ورودی به فرایند تصفیههای آب خ

 لیتر از نمونه ارزیابی گردید.میلی 1999عدد در هر  5و  70

-نهوی میانگین تعداد گنشان دهنده 4اطلاعات مندرج در جدول 

-متعارف می یهای مذکور بعد از انجام آخرین مرحله تصفیه

ئرها با وزوتوداد میانگین پرتع، با توجه به اطلاعات جدول باشد

میلی لیتر از نمونه  1999عدد در هر  3درصدی به  29/06کاهشی 

های روتیفر و کرستاسه نیز راندمان حذف در مورد  جنس .رسید

  .درصدی گزارش گردید 199
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 متعارف هیتصف انجام از بعد یجانور یهاتوپلانکتونیف تعداد: 4 جدول

 کرستاسه پروتوزوئر روتیفر شماره نمونه

1 9 4 9 

2 9 9 9 

3 9 9 9 

4 9 6 9 

5 9 8 9 

6 9 2 9 

7 9 4 9 

8 9 3 9 

0 9 2 9 

19 9 1 9 

11 9 1 9 

12 9 1 9 

13 9 9 9 

14 9 3 9 

15 9 4 9 

 9 3 9 میانگین

 
 

 گیرینتیجه
های نکتوننتایج پایش آب سطحی از نظر حضور فیتوپلا

ی متعارف، از انجام فرایند تصفیه بعد قبل و  ،گیاهی و جانوری

ی کارایی مناسب این فرایند در حذف عوامل دهنده نشان

طوری که فرایند تصفیه در بهجود در آب می باشد وژیک مبیولو

 09کارایی بالای  های مختلفدر حذف گونه اغلب موارد

 ذف این عوامل نشان داد.ح را دردرصدی 
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Investigation of conventional water treatment efficiency by removing of 

phytoplanktons and zooplanktons  

Javad Mohammadia, Kobra Atrakb*, Khalil Mehric 
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Abstract:  

Supplying hygienic and healthy drinkable water according to global standards is one of the 

vital purposes of mankind and one of the important factors in achieving sustainable 

development. Surface water has always been suitable environment for growing different 

organisms such as phytoplanktons and zooplanktons due to its nature which its refinement 

seems crucial. The recent cross sectional study has been conducted in order to evaluate the 

efficiency of conventional water treatment plants by removing of both phytoplanktons and 

zooplanktons. The collected samples were investigated by an optical microscope using 

Sedgewick Rafter counting chambers. Results indicated that conventional water treatment has 

the capacity to remove about 90 percent of biological organisms which exist in surface water. 

Keywords: Phytoplankton; Zooplankton; Conventional water treatment 
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 مقدمه
ها و جوامع ای است در دست انسانزیست ودیعهمحیط 

بزرگ الهی، صدمات جبران بشری که عدم توجه به این نعمت

های آینده خواهد یژه نسلبه وناپذیری را متوجه ساکنان زمین و 

محیط دن شمواد آلاینده به طرق مختلف باعث آلوده  .کرد

. خواهد شد نیز ترند و این مسأله در آینده بحرانیشومی زیست

گسترده در بسیاری از صنایع استفاده مواد رنگزای سنتزی به طور 

های رنگی بدون تصفیه به پساباین  که یصورتدر  و شودمی

توانند به طرق مختلف اکوسیستم زیست تخلیه شوند میمحیط

یر قرار دهند. وجود مواد رنگی تأثنامطلوبی تحت  به طورآبی را 

در آب به علت کاهش نفوذ نور به درون آب، فتوسنتز گیاهان را 

دهد و به علت سمی بودن این ترکیبات باعث کاهش می

ها و یر موجودات آبزی شده و نهایتاً رودخانهوممرگ

هستند  هاآنها در جویبارهایی که محل جاری شدن این پساب

بنابراین تصفیه  .گردنددر طولانی مدت به باتلاق تبدیل می

 زیست ضروریبه محیط هاآنهای رنگی قبل از تخلیه پساب

های اخیر به یکی از روش های تصفیه که در سال. [1] است

های آلوده، مطالعه و پیشنهاد ها از آبمنظور حذف انواع آلاینده

های اکسایش فوتوکاتالیزوری هستند. طی شده است روش

مواد آلاینده موجود در  زوریفرآیندهای اکسایش فوتوکاتالی

تالیزورهای آب در اثر تابش اشعه فرابنفش و در حضور کا

دی  به رسانا مانند دی اکسید تیتانیوم و اکسید روییمهن

از  شوند.ضرر تجزیه میاکسیدکربن و آب و یا سایر مواد بی

از نور خورشیدی که به  %4آنجا که تابش اشعه فرابنفش تنها 

نور در حضور  M=Ti, Mn, 3LaMO)(…فوتوکاتالیزوری  تیفعالسنتز و بررسی 

 حذف آلاینده های آب ی برایمرئ

 فاطمه حکمتی  سارا بابایی، ، محمدحسین رسولی فرد،*پروانه نخستین پناهی

 گروه شیمی-دانشکده علوم-دانشگاه زنجان

 

ژل با استفاده از اسید  –به روش سل  با ساختار پروسکیت 3LaMO (.… ,M= Fe, Mn, Ni)فلزی مختلطهای اکسید  :چکیده
خصلت  .تهیه شدند به عنوان عامل واکنش استری شدن و پلیمریزاسیونو اتیلن گلیکول  ساز کمپلکس عامل عنوان بهسیتریک 

و  تشعشع نور مرئی مورد بررسی قرار گرفتفرایند حذف آلاینده مالاکیت سبز تحت فوتوکاتالیزوری پروسکیت های تهیه شده در 
روی خصلت   Bو   A. در ادامه تاثیر نوع فلز مشاهده شد پروسکیت ها خصلت فوتوکاتالیزوری خوبی تحت تشعشع نور مرئی دارند

بیشترین خصلت  3LaCoOنتایج نشان دادکاتالیزور  و فوتوکاتالیزوری پروسکیت در حذف آلاینده سبزمالاکیت بررسی شد
  توکاتالیزوری را در حذف آلاینده مالاکیت سبز دارا می باشد.فو

 ، آلاینده آبپروسکیتفوتوکاتالیزور،  واژه های کلیدی:

 

 panahi@znu.ac.ir :٭ نويسنده مسئول
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، بنابراین لازم است از دهدیمرا تشکیل  رسدیمزمین 

، باشندیمی نور مرئی فعال محدودهفوتوکاتالیزورهایی که در 

مختلط با ساختار پروسکیت  فلزی اکسیدهای .[2] استفاده کرد

)3(ABO [3] باشندیم، فوتوکاتالیزورهای فعال در نور مرئی. 

 یفلز یدهایاکس نانو ه استشد تلاش حاضر مقاله دربنابراین 

 مانند واسطه فلزات و یملانتان هیپا بربا ساختار پروسکیت  مختلط

M= Fe, Mn, Ni,  3[LaMO) رهیغ و آهن منگنز،نیکل، 

 تیفعالدر ادامه . شوند هیهت ژل-سل روش با [(.…

در  رنگ زاحذف ماده آلی  جهت پروسکیت هافوتوکاتالیزوری 

 ی بررسی شده است.نور مرئحضور 
 

 بخش تجربی

 تهیه نانوکاتالیزورها

تمام مواد اولیه برای تهیه نانو کاتالیزورها با خلوص بالا از 

 هیپا بر مختلط یفلز هایدیاکس نانوشرکت مرک خریداری شد. 

ژل نوع  -به روش سل با ساختار پروسکیت فلزواسطه  –لانتان 

 عامل عنوان به کیتریس دیاس از روشاین  درپچینی تهیه شد. 

و از اتیلن گلیکول به عنوان عامل واکنش استری  ساز کمپلکس

کامل  انحلال از پس. شود یم استفادهشدن و پلیمریزاسیون 

 دیاس ،میلی لیتر آب مقطر 07در  فلزات یها نمکمقدار معین 

در یک دمای مشخص توسط هم زن  و شده اضافه کیتریس

 از پسمغناطیسی هم زده می شود تا سوسپانسیون تغلیظ شده و 

 ونیناسیکلس و ژل هیتجز کردن، خشک اتیعمل ژل، لیتشک

 انجام  Cº 077ساعت در دمای  4به مدت  حاصل جامد ذرات

 .[4] شد

 ی کاتالیزورخصلت فوتوبررسی 

در حذف  شده هیته پروسکیت های یزوریکاتالفوتو خصلت

آلاینده سبز مالاکیت مورد بررسی قرار گرفت. ابتدا مقدار مورد 

به ظرف واکنش که  (ppm 47) تهیه شده نظر از پروسکیت

بود، منتقل ( ppm 17)حاوی محلول ماده رنگزای سبز مالاکیت 

شد و در حالی که لامپ خاموش است به مدت نیم ساعت به 

وسیله هم زن مغناطیسی هم زده شد تا به تعادل برسد. سپس 

لامپ نور مرئی را روشن کرده تا نمونه تحت تابش نور مرئی 

های مختلف از سوسپانسیون مورد آزمایش در زمان قرار گیرد.

برداری کرده و مقدار جذب آن به وسیله توسط سرنگ نمونه

گیری شد. اندازه nm516دستگاه اسپکتروفتومتر در طول موج 

در نهایت با استفاده از رابطه بیرلامبرت و مقدار جذب اندازه 

 گیری شده، غلظت باقیمانده سبزمالاکیت محاسبه گردید.

 

 نتایج و بحث

 فوتوکاتالیزورها در حذف آلاینده بررسی فعالیت 

تهیه شده در حذف آلاینده رنگی  پروسکیت هایعملکرد 

نشان داده شده  1مرئی در شکل تحت تابش نور  مالاکیت سبز

 است. 
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توسط پروسکیت  سبز مالاکیتتخریب فوتوکاتالیکی آلاینده  -9شکل 

 تحت تشعشع نور مرئی 3LaMO (M=Co, Mn, Ti, Ni, Zn)ی ها

 

خوبی  خصلت فوتوکاتالیزوریملاحظه می شود پروسیکت ها 

در بین پروسکیت های  .دناز خود نشان می دهدر نور مرئی 

 3LaZnOدرصد حذف و  63با  3LaCoO فلزواسطه،-لانتان

با  بیشترین فعالیت را از خود نشان دادند.درصد حذف،  70با 

در زمان  3LaZnOتوجه به بالابودن خصلت جذب کاتالیزور 

بعنوان کاتالیزور با  3LaCoOنیم ساعت تاریکی، کاتالیزور 

 ی های بیشتر انتخاب شد.بیشترین خصلت فوتو برای بررس

در فرایند حذف فوتوکاتالیکی  Aدر مرحله بعد تاثیر نوع فلز 

مالاکیت مورد بررسی قرار گرفت و نتایج در شکل سبز آلاینده 

 نشان داده شده است. 2
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توسط پروسکیت  سبز مالاکیتتخریب فوتوکاتالیکی آلاینده  -2شکل 

 تحت تشعشع نور مرئی 3ACoO (A=La, Sr, Ca, Ba, Bi) یها

 

با جایگزینی فلز بیسموت بجای  مشاهده می شود 2مطابق شکل  

فعالیت فوتوکاتالیزور به مقدار زیادی کاهش می یابد و  ،لانتانیم

 ،بجای لانتانیم با جایگزینی فلزات کلسیم، باریم و استرانسیم

خصلت جذب کاتالیزور به مقدار زیادی افزایش پیدا می کند. 

 ،3ABOدر ساختار پروسکیت  که بنابراین نتیجه گرفته می شود

در فرایند حذف  Bو کبالت بهترین فلز   Aلانتانیم بهترین فلز

می تحت تشعشع نور مرئی مالاکیت سبز فوتوکاتالیکی آلاینده 

  باشد.

  

 گیرینتیجه
فلزواسطه با  –لانتان  هیپا بر مختلط یفلز هایدیاکس نانو

فرایند حذف فوتوکاتالیکی ه و در تهیه شدساختار پروسکیت 

تحت تشعشع نور مرئی مورد بررسی قرار مالاکیت سبز آلاینده 

بیشترین خصلت  3LaCoO. نتایج نشان داد کاتالیزور ندگرفت

تحت تشعشع مالاکیت سبز فوتوکاتالیزوری را در حذف آلاینده 

 .(ساعت 6/6طی  حذف درصد 63) دارا می باشدنور مرئی 

 

 

 تقدیر و تشکر
مولفین از معاونت پژوهشی دانشگاه زنجان به خاطر حمایت مالی 

 این پروژه تشکر می کنند.
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Preparation and photocatalytic activity of perovskite-type LaMO3 (M=Ti, 

Mn, Co, …) by visible light for degradation of water contaminants 

Parvaneh Nakhostin Panahi*, Mohammad Hosein Rasouli Fard, Sara Babayi, Fatemeh Hekmati 

Department of Chemistry, Faculty of Science, University of Zanjan, Iran 

 

Abstract:  

Perovskite-type oxide LaMO3 (M=Ti, Mn, Co, …) have been fabricated by sol–gel method. 

The photocatalytic activity of the prepared samples were investigated for the decomposition 

of malachite green by visible light. The Perovskite-type oxides showed good visible-light 

sensitive photocatalytic activities. In addition, the effect of metal type of A and B on the 

photocatalytic degradation of malachite green was also investigated. The maximum 

photocatalytic degradation of malachite green could be achieved with a degradation degree of 

53% by LaCoO3 with concentration 40 ppm of catalyst in visible light. 

 

Keywords: proviskite; photocatalysis; Degradation; Malachite green 
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 مقدمه
ع جمله مناب پسابهای خروجی از صنایع نساجی و رنگرزی از

که به عنوان مدل  Bرنگزای ردامین . آلاینده محیط زیست هستند

آلاینده در این تحقیق انتخاب شده است، از دسته ترکیبات قرمز 

وفور در صنایع نساجی و رنگرزی مورد بازی زانتن است که به 

در صورت بلع انسان و حیوانات مضر  استفاده قرار می گیرد که 

است و موجب تحریک پوست، چشم ها و دستگاه تنفسی می شود 

[. روشهای مختلف بیولوژیکی، فیزیکوشیمیایی و 2و1]

اکسیداسیون پیشرفته برای حذف چنین ترکیبات آلاینده ای مورد 

فرآیندهای اکسیداسیون پیشرفته . [3-5استفاده قرار گرفته است ]

ولید رادیکالهای هیدروکسیل، روشی قدرتمند و بر اساس ت

غیرانتخابی در تخریب آلاینده های آلی نظیر مواد رنگزا هستند 

که قادرند محصولات جانبی حاصل از تخریب آلاینده ها را به 

. [7و6ترکیبات معدنی نظیر آب و کربن دی اکسید تبدیل نمایند ]

داسیون ای اکسیفرآیندهای فوتوکاتالیزوری از متداولترین روشه

پیشرفته هستند که عملکرد آنها بر پایه یک نیمه رسانا در نقش 

در میان  .کاتالیزور و یک منبع نوری مناسب استوار است

( به دلیل اندازه مناسب ZnSکاتالیزورهای مختلف، روی سولفید )

با نانوذرات روی سولفید دوپه شده با  Bحذف فوتوکاتالیزوری رنگزای رودامین 

 نئودینیوم

 ٭زادعلی مهری

 گروه شیمی، واحد تبریز، دانشگاه آزاد اسلامی، تبریز، ایران

 

( جهت حذف فوتوکاتالیزوری ماده Nd-doped ZnSدر تحقیق حاضر، نانوذرات روی سولفید دوپه شده با نئودینیوم ) چکیده:
ن گرفت. اثر پارامترهای عملیاتی بر روی راندما( تحت تابش فرابنفش از محلولهای آبی مورد استفاده قرار Rh-B) Bرنگزای رودامین 

( مورد ارزیابی قرار گرفت. نتایج نشان داد که راندمان حذف با افزایش مقدار RSMحذف با طراحی آزمایش به روش رویه پاسخ )
ایط بهینه )غلظت محلول و غلظت اولیه رنگزا کاهش می یابد. تحت شر pHکاتالیزور و زمان تابش دهی افزایش و برعکس با افزایش 

 71و زمان تابش دهی  3برابر  pHمیلی گرم بر لیتر؛  1برابر Nd-doped ZnSمیلی گرم بر لیتر؛ مقدار  11برابر   Rh-Bاولیه 
 درصد رسید.    5/77دقیقه(راندمان حذف به 

 پاسخ.روش رویه  فوتوکاتالیزور، ، Bرودامین ، روی سولفید دوپه شده با نئودینیوم  واژه های کلیدی:

 

  mehrizad@iaut.ac.ir :٭ نويسنده مسئول
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گاف انرژی و دارا بودن توانائی بالا در جذب نور فرابنفش از 

مشکلات استفاده از  از جمله[. 7وردر است ]جایگاه ویژه ای برخ

ده تحت حفره تولید ش-چنین نیمه رساناهایی، نوترکیبی الکترون

در این راستا، روشهای مختلفی چاره  تابش فرابنفش است که

 اتوان به دوپینگ نیمه رساناندیشی شده است که از آن جمله می

الیت در واقع، افزایش فعبا فلزات لانتانیدی اشاره کرد. 

فوتوکاتالیزوری نیمه رسانای دوپه شده با لانتانید را می توان به 

جذب ذرات آلاینده بر روی سطح کاتالیزور،  میزانافزایش 

 حفره و افزایش حساسیت-جلوگیری از  نوترکیبی الکترون

[. بازده فرآیندهای 9کاتالیزور در جذب نور نسبت داد ]

نده، ؛ غلظت اولیه آلایفوتوکاتالیزوری به عوامل مختلفی همچون

مدت و شدت تابش دهی بستگی محلول و  pHمقدار کاتالیزور، 

دارد. در روشهای سنتی، آزمایشات بر مبنای تغیر یک متغیر و 

ثابت نگه داشتن سایر متغییرها بررسی می شد که فرآیندی هزینه 

بر و وقت گیر بود. امروزه برای احتراز از این مشکل از طراحی 

از جمله ( RSM) 1ره برده می شود. روش رویه پاسخآزمایش به

مبتنی بر روشهای ریاضی و روشهای طراحی آزمایش است که  

می باشد. این روش برای بررسی اثر پارامترهای ساده و نیز  آماری

کنش بین آنها سودمند بوده و براحتی با آن می توان به شرایط مبره

 بهینه دست یافت. 

حذف فوتوکاتالیزوری ماده رنگزای در مطالعه حاضر، 

 نانوذرات رویتوسط  ( تحت تابش فرابنفشRh-B) Bرودامین 

با طراحی ( Nd-doped ZnSسولفید دوپه شده با نئودینیوم )

 بررسی شده است.  RSMآزمایش یه روش 

 

 بخش تجربی
Nd-doped ZnS روش سونوشیمیایی سنتز و شناسائی شد  به

 B-Rhرنگزای . که به عنوان کاتالیزور مورد استفاده قرار گرفت

(3O2ClN31H28C، nm 353 =maxλ )  از شرکتAcros Organics 

تمامی آزمایشات بررسی حذف  .آمریکا خریداری شد

در راکتور  Nd-doped ZnS با Rh-Bرنگزای فوتوکاتالیزوری 

 IKA, RHشیشه ای استوانه ای بر روی همزن مغناطیسی )

                                                           
1 Response surface methodology: RSM 

Basic2 میلی  111مقدار مناسبی از کاتالیزور در  کردن( با مخلوط

محلول با  pHمعین انجام شد.  pHبا غظت و  Rh-Bرنگزای لیتر 

تنظیم شد. ابتدا مخلوط به  NaOHو یا   HClاستفاده از محلولهای 

یکی همزده شد تا جذب سطحی تعادلی در تار نیم ساعت مدت 

بش در معرض تا سپسرنگزا بر روی کاتالیزور صورت پذیرد و 

 A (F20W/T12/BL368،SYLVANIA)با نور فرابنفش  دهی

میلی لیتر از  5در فواصل زمانی مناسب، مقدار قرار داده شد. 

مخلوط برداشته شده و پس از سانتریفیوژ، جذب محلول با دستگاه 

( تعیین شد. UV mini-1240 Shimadzuتومتر )اسپکتروفو

 ( محاسبه شد:1راندمان حذف رنگزا با رابطه )

(1)                     
 -  0

 (%) 100

0

A At
R

A

 
 
 
 

 

به ترتیب جذب محلول در آغاز و  tAو  0Aدر این رابطه،    

 لحظات مختلف فرآیند فوتوکاتالیزوری است.  

و به  RSM 2مرکزی طراحی آزمایش با طراحی ترکیب 

 ,Design Expert (DX7, Stat-Ease Inc. 2008کمک نرم افزار 

MN, USAپس از انجام آزمایشهای اولیه، تأثیر چهار . ( انجام شد

متغیر عملیاتی بر فرآیند حذف فوتوکاتالیزوری رنگزا در پنج 

 (.  1سطح مختلف مطالعه شد )جدول 

 محدوده متغییرهای عملیاتی – 9جدول 

 محدوده متغییر

)1-(mg L 0]B-Rh[ 10 20 30 40 50 

)1-(g L 0]Nd:ZnS[ 

pH 

0.4 

2 

0.6 

4 

0.8 

6 

1 

8 

1.2 

10 

Time (min) 15 30 45 60 75 

 

ک و ی آزمایش بر اساس پیشنهاد نرم افزار انجام شد 31تعداد 

مدل چند جمله ای درجه دوم به عنوان تابعی از متغییرهای مستقل 

 و وابسته حاصل شد:

(2    )
2

0
1 1 1 1

k k k k
y x x x xi i ii i ij i j

i i i j
           

   
 

به  jiβ و iβ، iiβثابت است.  0βمتغییر وابسته و  y(، 2در معادله )

 jx و ixضرایب اثرات خطی، متقابل و چندگانه است.  ترتیب

2 Central Composite Design: CCD 



 

سمینار شیمی کاربردی ایران دومین
 (2IACS) 

 زنجاندانشگاه  علوم،دانشکده ، 9316شهریور  5-6
 

 

3 
 

 میزان خطای مدل می باشد εمتغییرهای مستقل مورد مطالعه و 

[11]. 

 

 نتایج و بحث
به همراه نتایج تئوری حاصل  CCDآزمایشات طراحی شده با 

( آورده شده 2( و نتایج تجربی در جدول )3از معادله درجه دوم )

 . است

(3)2 2

R(%)=-32.01-1.63[Rh-B]+56.03[Nd-doped ZnS]-19.75pH

+5.75Time-0.56[Rh-B]*pH-30.02[Nd-doped ZnS] +0.18pH
  

 

و  به همراه نتایج تئوری CCDآزمایشات طراحی شده با – 2جدول 

 تجربی
 

                                    R (%)      متغییرهای عملیاتی 
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40 0.6 8 30  35 33 

20 0.2 4 30  44 48 

40 0.2 4 30  40 36 

50 0.8 6 45  53 50 

30 0.8 6 45  61 65 

20 1 4 30  57 57 

20 0.6 8 30  46 50 

30 0.8 6 45  64 65 

30 0.4 6 45  59 55 

30 0.8 2 45  73 70 

10 0.8 6 45  84 83 

20 1 8 30  59 56 

40 1 4 60  68 71 

30 0.8 6 75  77 78 

30 0.8 6 45  68 65 

30 0.8 6 45  63 65 

40 0.6 8 60  61 62 

30 0.8 10 45  67 65 

30 0.8 6 45  69 64 

20 0.6 4 60  80 82 

20 0.6 8 60  81 80 

40 1 8 30  37 40 

30 1.2 6 45  62 65 

40 1 4 30  39 43 

20 1 8 60  84 86 

20 1 4 60  85 84 

30 0.8 6 15  21 18 

40 0.6 4 60  66 69 

30 0.8 6 45  60 65 

40 1 8 60  65 63 

تحلیل واریانس، جهت ارزیابی صحت و دقت مدل ارائه شده 

استفاده قرار گرفت. بر اساس نتایج تحلیل واریانس، مقدار مورد 

F  وp  است که نشان < 1111/1و   17/71مدل به ترتیب برابر

و همانطور که از جدول  دهد مدل بطور کامل معنی دار استمی

جود ویج تجربی و تئوری ( مشاهده می شود، رابطه خوبی بین نتا2)

نهایتاً، نتایج ارزیابی فرآیند با رسم نمودارهای سه بعدی و دارد. 

 یافتن شرایط بهینه دنبال شد. 

راندمان حذف با ( مشاهده می شود، 1همانطور که از شکل )

افزایش مقدار کاتالیزور و زمان تابش دهی افزایش و برعکس با 

نقش  محلول و غلظت اولیه رنگزا کاهش می یابد. pHافزایش 

 یزانم مثبت کاتالیزور در افزایش راندمان حذف رنگزا، به افزایش

یکالهای ن تولید راددسترسی مکانهای فعال و در نتیجه افزایش میزا

افزایش مدت همچنین [. 11ت داده می شود ]هیدروکسیل نسب

 طحی مولکولهایمنجر به افزایش میزان جذب س زمان تابش دهی

رنگزا بر روی سطح کاتالیزور می شود که به این ترتیب، فرصت 

حمله گونه های فعال نظیر رادیکالهای هیدروکسیل به مولکولهای 

از طرف دیگر [. 12( افزایش می یابد ]Rh-Bی رنگزا) ماده هدف 

محلول افزایش می یابد که دلیل آن  pHراندمان حذف با کاهش 

-نسبت داده می Nd-doped ZnSلکتریک سطح ایزوا نقطه pHبه 

محلول،  pHاست. در واقع با افزایش مقدار  6شود که تقریباً برابر با 

دافعه الکترواستاتیکی بین سطح کاتالیزور و ذرات رنگزا منجر به 

جه و در نتی. با افزایش غلظت اولیه کاهش راندمان حذف می شود

حدود و معینی از گونه افزایش تعداد مولکولهای رنگزا، تعداد م

های اکسید کننده )رادیکالهای هیدروکسیل( قادر به تخریب و 

 [. 13] حذف حجم انبوهی از ذرات آلاینده رنگزا نیستند

تحت نشان داد که  RSMبر پایه  CCDبهینه سازی فرآیند با 

میلی گرم بر لیتر؛ مقدار  11برابر   Rh-Bشرایط بهینه )غلظت اولیه 

Nd-doped ZnS میلی گرم بر لیتر؛  1برابرpH  و زمان  3برابر

انجام درصد رسید.  5/77دقیقه(راندمان حذف به  71تابش دهی 

آزمایشات تحت شرایط بهینه صحت مدلسازی فرآیند را تائید 

     کرد.  
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 گیرینتیجه

 فرآیند فوتوکاتالیزوری پارامترهای همزمان تأثیر به توجه با

محلول و مدت و  pHغلظت اولیه آلاینده، مقدار کاتالیزور،  مانند

 عاجزند، یندآفر این تحلیل از عمومی روشهایشدت تابش دهی، 

فرآیند  تحلیل در  RSMبر پایه  CCD روش درنتیجه

 روند در سویی از و بوده مؤثر بسیار تواند می فوتوکاتالیزوری

. نتایج نماید استفاده آزمایشها تعداد کمترین از تحلیلها به پاسخ

نشان داد که راندمان حذف با افزایش مقدار کاتالیزور و زمان 

محلول و غلظت اولیه  pHتابش دهی افزایش و برعکس با افزایش 

  Rh-Bرنگزا کاهش می یابد. تحت شرایط بهینه )غلظت اولیه 

میلی گرم  1برابر Nd-doped ZnSر میلی گرم بر لیتر؛ مقدا 11برابر 

دقیقه(راندمان حذف به  71و زمان تابش دهی  3برابر  pHبر لیتر؛ 

 درصد رسید.    5/77

 تقدیر و تشکر
نویسنده از دانشگاه آزاد اسلامی واحد تبریز به جهت تأمین 

 تجهیزات آزمایشگاهی در انجام این پژوهش کمال تشکر را دارد.  
 

 منابع

 

 

   

 

غلظت اولیه رنگزا و مقدار کاتالیزور؛ )الف( : اثر متقابل Nd-doped ZnS توسط Rh-Bاثر متغییرهای عملیاتی بر روی راندمان حذف فوتوکاتالیزوری رنگزای  – 9 شکل

 و مدت تابش دهی pH مدت تابش دهی؛ )و( و مقدار کاتالیزور ؛ )ه(pHو  مقدار کاتالیزور غلظت اولیه رنگزا و مدت تابش دهی؛ )د( ج(؛ )pH)ب( غلظت اولیه رنگزا و 
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Photocatalytic removal of Rhodamine B dye by neodymium doped zinc 

sulfide nanoparticles  

Ali Mehrizad* 

 

Department of Chemistry, Tabriz Branch, Islamic Azad University, Tabriz, Iran. 

 

Abstract:  

In this study, neodymium doped zinc sulfide (Nd-doped ZnS) nanoparticles was used towards 

photocatalytic degradation of Rhodamine B (Rh-B) under UV light irradiation. The effect of 

operational variables on the removal efficiency of dye was evaluated by response surface 

methodology (RSM). The findings demonstrated that, Rh-B removal efficiency increased with 

photocatalyst amount and irradiation time, whereas the higher pH and higher initial dye 

concentration were unfavorable. Under optimum conditions (initial Rh-B concentration= 10 

mg L-1, Nd-doped ZnS concentration= 1 g L-1, pH= 3, irradiation time= 70 min), dye removal 

efficiency reached to up 87.5%. 

Keywords: Nd-doped ZnS; Rhodamine B; Photocatalyst; Response surface methodology 
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 مقدمه
  بر علاوه كهاست  غذايي وادترين مبا ارزش از يکي شیر

 انواع و كلسیم و فسفرصوص خ به بدن یازن مورد املاح ها،چربي

ل شام نیزرا پروتئینها  انواعی ارزشمندی از مجموعه هايتامینو

شود. پنیر به عنوان يکي از محصولات پرمصرف شیر روزانه مي

شود كه آب پنیر يک محصول فرعي در مقیاس وسیعي تولید مي

 زيادی از پروتئین . آب پنیر شامل تعداد[2و1]آيداز پنیر بشمار مي

هاست كه بسیار مورد توجه مصارف پزشکي، و ويتامین

باشد. در گذشته اين محصول دامپزشکي و حتي خوراک دام مي

-فرعي به صورت پساب و يا خوراک دام مورد استفاده قرار مي

های جاری . از آنجايیکه رهايش اين تركیب در آب[4]گرفت

، در [3و2]شودآب ميسبب كاهش چشمگیر اكسیژن موجود در 

محیطي با اعمال قوانیني از دفع آب پنیر جوامع زيست 21قرن 

. اين محدوديت باعث شد تا توجهات [6و5]جلوگیری كردند

از  به عنوان يکيامروزه زيادی به مزايای اين تركیب جلب شود و 

 .[3و2]رودبا ارزش غني از پروتئین بشمار ميمنابع 

درصد كل  22-11های موجود در آب پنیر حدود پروتئین

ن ی مهمتريشوند. از جملههای موجود در شیر را شامل ميپروتئین

-فالاكتوگلوبولین، آل-توان به بتامي پنیر بآ هایپروتئین

شاره كرد كه ا ايمینوگلوبولین و گاوی سرم آلبومین كتالبومین،لا

جود وهای مدرصد پروتئین % 12و  % 12،  % 22،  % 52به ترتیب 

ا هی اين پروتئینموارد استفاده .[2]دهنددر آب پنیر را تشکیل مي

. [1]دباشدر صنعت نان، نوشیدني، گوشت، پزشکي وداروئي مي

سازی های متعددی به منظور جداسازی و خالصاز اين رو روش

های ها و ویتامینپروتئینو طیف و قدرت یونی بر  ساختار  pHتاثیر تغییر بررسی 

 هاراهی دادهسنجی فلورسانس و تحلیل سهی طیفبه وسیلهآب پنیر موجود در 

 *1زارعو محسن كمپاني 1باقری سعید,  2عمادی سعید, 1مهوش شهسواری

 دانشکده شیمي، دانشگاه تحصیلات تکمیلي در علوم پايه، گاوازنگ، زنجان، ايران -1

 علوم پايه، گاوازنگ، زنجان، ايراندانشکده علوم زيستي، دانشگاه تحصیلات تکمیلي در  -2

كلسیم،  و محصول فرعي از تولیدات پنیر در صنايع لبني است كه منبع غني از تركیبات معدني مانند فسفرپنیر يک آب چکیده:
 ايمینوگلوبولین و گاوی سرم آلبومین بتالاكتوگلوبولین، آلفالاكتالبومین، شامل آب پنیر اصلي هایپروتئین ها است.ها و پروتئینويتامین

 جداسازی ر زمینهد بسیاری مطالعات. هستند بسیاری بیولوژيکي خواص دارای كه استهايي همچون ويتامین آ و ريبوفلاوين و ويتامین
 سنجيطیف شرو از استفاده مطالعه با اين در .كنندمي رسوب باهم هاپروتئین هاآن اكثر در كه است شدهانجام هاپروتئین سازیخالص و

ی نمک يوني به وسیله قدرت و تغییر pH تغییر مانند محیطي شرايط تغییر دو مورد از تأثیر حساسیت بالايي است،دارای  كه فلورسانس
توانست اطلاعات  PARAFAC مانند تحلیلي كمومتريکس هاینتايج حاصل از اعمال روش. قرار گرفت آمونیوم سولفات مورد بررسي

ا نسبت به هنتايج نشان داد كه عموما پروتئین .آورد بدستهای موجود در آب پنیر امینها و ويترفتار پروتئینارزشمندی در رابطه با 
پذير شیر را امکان یتری به تغییرات محیط اطراف دارند و همچنان تعیین مقدار اين تركیبات در بافت پیچیدهها حساسیت بیشويتامین
 ساخت.

 سنجي فلورساني، آنالیز چندمتغیرهبا نمک، طیفگیری ، رسوبپروتئینپنیر، شیر، آب واژه های کلیدی:
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ها به وشهاست. اين راز بافت آب پنیر توسعه يافته هااين پروتئین

های فیلتراسیون و ( روش2های رسوبي ( روش1ی كلي: سه دسته

در بین  .وندشبندی ميتقسیم های مبتني بر كروماتوگرافي( روش3

ي هزينه بودن و آسانها، رسوبدهي پروتئین به دلیل كماين روش

مورد  ها بسیارجداسازی پروتئینروش كار در فرايند شناسايي و 

های رسوبدهي عموما با همراهي روش توجه قرار گرفته است.

و يا تغییر قدرت يوني محلول انجام  pHتغییر در افزودن الکل، 

  .[1-11]شودمي

ای مورد هسنجي فلورساني يکي از پركاربردترين روشطیف

یری گرود. اندازهی بیوشیمي بشمار ميدر زمینه استفاده

ها اطلاعات ساختاری جزئي در اختیار قرار فلورسانس از پروتئین

دهد، اما به دلیل حساسیت بالا، اين روش در بررسي ساختار نمي

 ها در شرايط مختلف شیمیايي درون محلول متداول است.پروتئین

ا، سه هی پروتئینآمینواسید طبیعي موجود در زنجیره 22در بین 

لورساني آلانین خاصیت ف، تايروزين و فنیلآمینواسید تريپتوفان

. [7]اشدبها برايند نشر اين سه تركیب ميدارند و نشر نور پروتئین

نگي نشر تواند در چگوی نشر كننده به خوبي ميتغییر محیط گونه

آن تاثیر بسزايي داشته باشد، از اين رو دنبال كردن تغییرات نشر 

واند تتحلیلي كمومتريکس ميهای ها با همراهي روشپروتئین

تريکس ی كمومهای تحیلي چندمتغیرهروش بسیار مفید واقع شود.

-های بدستبا بکارگیری اطلاعات مفید موجود در تمامي داده

تواند الگوی نهفته در داده كه به طور معمول قابل آمده مي

شناسايي و تحلیل نیست را در اختیار گذاشته و منجر به فهم عمیق 

 تری از فرايند شود.یقو دق
 

 بخش تجربی
 های آب پنیر از منابع مختلفيدر اين مطالعه مخلوط پروتئین

همچون شیر طبیعي )گاو و بز(، شیر پاستوريزه، پودر شیر خشک 

ور های شیر به منظو پودر آب پنیر تجاری استفاده شد. در نمونه

 4دمای جداكردن خامه )چربي( مقدار معیني از مايع مورد نظر در 

شیر با  pHدرجه سانتیگراد سانتريفوژ شد. بعد از جداشدن خامه، 

رسانده شد. در اينجا نیز به  6/4استفاده از اسیدهیدروكلريک به 

ول شده، از سانتريفوژ استفاده شد و محلمنظور جدايي كازئین لخته

اری دهای بعدی نگهبالای رسوب به عنوان آب پنیر برای آزمايش

ا، هذكر است كه به منظور يکسان سازی شرايط نمونه لازم بهشد. 

pH  به شد. افزايش داده 1/6محلول حاصل با استفاده از سود به

 pH 1/6های جامد از بافر فسفات با سازی نمونهمنظور آماده

در صورت وجود مواد نامحلول و شفاف نبودن استفاده شد. 

متر عبور داده ومیکر 45/2ها از فیلتر محلول بدست آمده، محلول

 شدند.

 ی اسیدهیدروكلريکابتدا به وسیله pHدر آزمايش مربوط به 

 22/1ی سديم هیدروكسید تا رسانده شد و سپس به وسیله 22/3به 

افزايش داده شد. در هر مرحله محلول سانتريفوژ شده و طیف 

ن افزودآزمايش در مورد  است.فلورسانس از محلول گرفته شده

ده شآمونیوم سولفات نیز پس از هر مرحله رسوب تشکیلنمک 

انده ممحلول باقيطیف فلورسانس پس از سانتريفوژ جداشده و 

 شد.گرفته

 

 نتایج و بحث

 pHتغییرات  (9

بعدی كه در هر آزمايش برای نمونه طیف فلورسانس سه

. (1شکل ) بندی شدشده بود، به دو بخش تقسیمپنیر گرفتهآب

-462نشر  نانومتر و 222-352تحريک  ناحیه طول موج Aبخش 

گیرد كه بر اساس منابع گزارش شده نانومتر را در برمي 272

ی طول كه بازه Bاست. بخش  Aها و ويتامین مربوط به پروتئین

نانومتر را شامل  452-622نانومتر و نشر  222-532موج تحريکي 

 شود مربوط به ويتامین ريبوفلاوين است.مي

 
 طیف فلورسانس سه بعدی آب پنیر -9شکل 
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ای ههای فلورسانس پروتئینبه منظور بررسي تغییرات طیف

شد. نتايج اعمال روش تغییر داده 3-1محلول بین  pHپنیر، آب

 1آمده در شکل های بدستبر روی داده PARAFACتحلیلي 

ها، تئینپروی تحريک و نشر است. با توجه به بازهنمايش داده شده

خطوط آبي و قرمز مربوط به تغییرات فلورسانس اجزای سازنده 

شتری ی آبي سهم بیباشند. همانطور كه گونهها مينشری پروتئین

توان گفت كه از ديد كلي نشر ها دارد، ميدر نشر پروتئین

همچنین بخوبي نشان يابد. كاهش مي pHها با افزايش پروتئین

ی خود كه ها به عوامل سازندهپروتئیندهد كه نشر كلي  مي

آبي و  است )خطآمینواسیدهای مسئول نشر هستند، تفکیک شده

)خط سبز( تغییرات نشری متناسب با  Aدر مورد ويتامین قرمز(. 

های مختلف  pHباشد و روندی تقريبا ثابت را در پروتئین نمي

)ويتامین ريبوفلاوين( روش  Bبرای بخش  شاهد هستیم.

PARAFAC  با يک جز به كار گرفته شد كه همانند ويتامین

A  روندی تقريبا ثابت و همراه با كمي كاهش را در افزايشpH 

 دهد.نشان مي

 

 
های بر روی داده PARAFACنتایج حاصل از اعمال  -9شکل 

ب(  % EV=99.35با سه جزء و  Aآ( بخش  pHمربوط به تغییرات 

 % EV=98.82با یک جزء و  Bبخش 

 

 دهی با نمک آمونیوم سولفاترسوب (2

كه پروتئین در محیط آبي يا بافر قرار دارد، پروتئین هنگامي

ای هبه صورت كلوئیدی و بار سطحي آن سبب تجمع مولکول

شود كه در اين حالت موجب پايداری و ها ميآب و ديگر يون

ل كه وشود. با افزايش قدرت يوني محلتعادل محلول پروتئین مي

شود، تعادلات سطحي در اثر افزودن نمک به محلول ايجاد مي

الت خورده به حرود و پروتئین از حالت تابپروتئین از بین مي

وتئین های پركند. بازشدن زنجیرهبازشده تغییر شکل پیدا مي

سبب فاصله گرفتن آمینواسیدهای نشركننده از يکديگر شده و 

داشت. اين در حالي است كه اگر  افزايش نشر را به دنبال خواهد

غلظت نمک از اين مقدار هم فراتر رود، پروتئین بازشده رسوب 

 رود.كند و فلورسانس محلول از بین ميمي

های رسوبدهي با نتايج تحلیل داده 2همانطور كه در شکل 

ار شود رفتاست، ديده مينمک آمونیوم سولفات نمايش داده شده

ه به ها( تقريبا مشاب)فلورسانس پروتئینی آبي و قرمز دو گونه

( A ی سبز )فلورسانس ويتامینيکديگر و كاملا متفاوت از گونه

 یی اولیهها در سه مرحلهاست. در مورد رفتار نشری پروتئین

ود و شافزايش نمک تغییرات بسیار كمي بر نشر محلول اعمال مي

فات به درصدی نمک آمونیوم سول 52تا  35ی ناگهان در بازه

درصد نمک افزايش  55كند. سپس در شدت كاهش پیدا مي

ی افزودن نمک شود. در ادامهچشمگیری در نشر ايجاد مي

ابد. اين يها بطور كلي كاهش ميفلورسانس مربوط به پروتئین

 %32به  %25ی توان توصیف نمود كه در مرحلهرفتار را اينگونه مي

ر ده به حالت بازشده تغییخورپروتئین)های( خاصي از حالت تاب

. با شودشکل داده و سبب افزايش فلورسانس در اين غلظت مي

درصد پروتئین)های( خاصي  35-55ی افزايش نمک در محدوده

 يابد. افزايش نشررسوب كرده و نشر محلول به شدت كاهش مي

تواند منسوب به بازشدن پروتئین)های( نمک مي %55در محلول 

افزايش غلظت نمک به تدريج رسوب كرده و ديگری باشد كه با 

امین ی قابل توجه در مورد ويت. نکتهكندفلورسانس كاهش پیدا مي

A  است كه تغییر میزان قدرت يوني محللو تاثیر چنداني بر روی

 ديده كه همانطور B بخش مورد در نشر آن نداشته و ثابت است.

 در كمي اربسی شیب با ريبوفلاوين ويتامین از حاصل نشر شودمي

 .كندمي تغییر نمک افزايش فرايند
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های بر روی داده PARAFACنتایج حاصل از اعمال  -2شکل 

با سه جزء و  Aآ( بخش افزودن نمک آمونیوم سولفات مربوط به 

EV=99.01 %  ب( بخشB  با یک جزء وEV=97.41 % 

 گیرینتیجه
به عنوان روشي قدرتمند در  PARAFACهمراهي روش 

گیری فلورسانس در فرايندهای راهي و طیفهای سهتحلیل داده

و قدرت يوني محلول آب پنیر به خوبي توانست  pHمربوط تغییر 

 pHتغییرات ساختاری در اين دو مورد را نشان دهد. با افزايش 

نشر  ها كاهش يافته، در صورتي كهآب پنیر نشر حاصل از پروتئین

هي با دها تقريبا ثابت است. در فرايند رسوبصل از ويتامینحا

های موجود در آب پنیر به در نمک آمونیوم سولفات پروتئین

های بخصوصي از ساختار طبیعي خود بازشده و در نهايت غلظت

افزودن نمک نیز تاثیر چنداني بر روی نشر  كنند.رسوب مي

اد ال اين مطالعه نشان دبا اينح است.های آب پنیر نداشتهويتامین

، گیری فلورسانس و كمومتريکستوان با استفاده از طیفكه مي

از  های مهم موجود در شیر را نیز تعیین نمود.میزان ويتامین

آنجايیکه میزان تركیبات تشکیل دهنده در انواع شیر متفاوت 

تواند به عنوان روشي ارزان و سريع به است، اين روش بخوبي مي

 عیین انواع شیر و آب پنیر مورد استفاده قرار بگیرد.منظور ت
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Investigation of effects of changing in pH and ionic strength of whey on 

altering of proteins and vitamins structure through the fluorescence 

spectroscopy and multi-way analysis 

Mahvash Shahsavari and Mohsen Kompany-Zareh* 

Department of Chemistry, Institute for Advanced Studies in Basic Sciences (IASBS), Zanjan, Iran 

 

Abstract:  

Whey is a by-product of cheese production in the dairy industries that contains some minerals 

like phosphorus and calcium, vitamins and proteins. Major whey proteins contain β-

lactoglobulin, α-lactoalubumin, BSA and immunoglobulins and these proteins have many 

biological properties. Many studies have been done to isolation, separation and purification of 

these proteins but in some of these methods several protein co-precipitated. Fluorescence 

spectroscopy as a highly sensitive and rapid technique could be used for monitoring of 

structural changes of these macromolecules which their fluorescent properties are highly 

dependent on the medium contain it. High or low salt content my lead to selective coagulation 

or precipitation of these proteins. Whey contains several intrinsic fluorophores, with the 

aromatic amino acids tryptophan and tyrosine, vitamin A and riboflavin. In this study we used 

fluorescence spectroscopy along with multi-way analysis to monitor changes in fluorescence 

which come from structural changes, through altering two environmental conditions such as 

pH and ion strength. Application of parallel factor analysis (PARAFAC) have shown that the 

fluorescence of vitamins are almost independent to medium conditions, but the proteins are 

very sensitive to their medium. In stepwise addition of salt, different proteins precipitated 

differently and in specific ionic strength. Fluorescence spectroscopy, which requires no sample 

preparation, in combination with PARAFAC appears to be a powerful tool for investigation of 

different environmental condition and salt treatments. 

Keywords: Milk; Whey; Protein; Precipitation with salt; Fluorescence spectroscopy; 

Multivariate Analysis 

*Corresponding author: kompanym@iasbs.ac.ir  
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 مقدمه
 که بیشتر با نام تجاری آسپیرین (ASA)سالیسیلیک اسیداستیل

داروی ضد ،یک  4O8H9Cبا فرمول مولکولی  شود،شناخته می

آسپرین از داروهای مصرفی .  [1] است التهاب غیر استروئیدی

در خون تداخل ایجاد کرده  هاپلاکتسرپایی است که با تجمع 

های کند. از طرفی بر واکنشو از بروز لخته جلوگیری می

به  .التهابی اثر داشته و مانع پیشرفت التهاب و بروز تب می شود

ف تا دلیل همین اثرات آن را برای کنترل تب و دردهای خفی

متوسط همچون بسیاری از دردهای مفصلی ناشی از روماتیسم 

کنند، از طرفی به دلیل ویژگی ممانعت از مفصلی استفاده می

های قلبی و مغزی یکی از بروز لخته، در پیشگیری از سکته

از بیمارهای دستگاه  همچنین در برخی وموثرترین داروهاست

  .[5-2]تنفسی و افستردگی ، اضطراب اثر دارد

 

 . (ASA)ساختار فضایی اسید استیل سالیسیلیک -6شکل                

(، تحقیقات ASA)سالیسیلیک اسیداستیلباتوجه به اهمیت  

گسترده ای که در این زمینه درحال انجام است و روش های 

( ارائه شده است، از جمله  تعیین ASAمختلف برای تعیین )

قرص های تجاری با استفاده از کاغذ در  سالیسیلیک اسیداستیل

 نییتع. ونیز [6] فیلتر پوشش داده شده با نانو ذره های نقره

ی با ولتامتربا روش  کافئین و نیریآسپ نوفن،یاستام همزمان

 استفاده ازالکترود خمیر نانو لوله های کربنی گزارش شده

                       . [7]است

  آسپیرینازه گیری و اندبررسی قابلیت طیف سنج تحرک یونی برای شناسایی 

 نسیم نجفلو،منیژه توضیحی،*حامد بهرامی، فرشاد  میرزایی

 دانشگاه زنجان، دانشکده علوم، گروه شیمی

برای شناسایی و اندازه گیری انواع ترکیبات شیمیایی از  ابزار سریع، کارآمد و کم هزینه طیف سنجی تحرک یونی یک چکیده:
در این تحقیق قابلیت طیف سنج تحرک یونی برای اندازه گیری کیفی و کمی آسپرین بررسی شد. جمله داروها  به شمار می رود.  

در مطلوب ترین حالت، ف برای استخراج داده های کمی از طیف های تحرک یونی مورد ارزیابی قرار گرفت. چهار روش مختل
 1برای تزریق  لیتر بر گرم میلی 11/0 حد تشخیص بود. لیتر بر گرم میلی  5 -5/0 محدوده در مطالعه مورد ترکیب برای خطی ناحیه

 برای اندازه گیری آسپرین با طیف سنج تحرک یونی بدست آمد. م پیکوگر 110میکرولیتر نمونه معادل با مقدار مطلق 

  ، منحنی کالیبراسیونتخلیه کرونا، آسپیرین، طیف سنجی تحرک یونی واژه های کلیدی:
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http://rastineh.com/%d9%be%d9%84%d8%a7%da%a9%d8%aa-%d8%ae%d9%88%d9%86-%da%86%db%8c%d8%b3%d8%aa/
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رای شناسایی داروها بسیار پر یکی از تکنیک های تجربی که ب

[.  8می باشد ] (IMS)کاربرد است، طیف سنج تحرک یونی 

( یک تکنیک شناخته شده برای IMSتحرک یون )طیف سنجی 

مزایای استفاده روش طیف سنجی  .است تشخیص مواد شیمیایی

حساسیت  شامل محدودیت کم در آشکار ساز، یتحرک یون

در عین حال روش ساده وکم  شد وزمان کوتاه آنالایز می با بالا،

 . [10-9] هزینه با قابلیت حمل است

در حال حاضر به عنوان یک ابزار سریع، کارآمد و IMS روش 

کم هزینه برای کنترل کیفیت محصولات دارویی مورد بررسی 

اساس کار این تکنیک جداسازی یون ها در   .[11] است مطرح

شوند  ابتدا یونیزه میگونه ها  به این صورت که فاز گازی است

و سپس وارد لوله رانش شده و یون ها در لوله رانش تحت میدان 

کنند و در طی مسیر براساس جرم و اندازه  الکتریکی حرکت می

جداسازی می شوند. در انتهای ستون یونهای مختلف به ترتیب 

در زمان های متفاوت به کلکتور برخورد کرده و طیف تحرک 

ورد زمان هر یک از پیک ها نشان دهنده نوع یونی را پدید می آ

در این مقاله قابلیت  ماده و شدت آن مقدار ماده را می دهد.

طیف سنج تحرک یونی برای اندازه گیری کمی آسپرین بررسی 

  شده است.

 بخش تجربی
-IMSتمام آزمایش ها با طیف سنج تحرک یونی )مدل 

ان( انجام ایر -(ساخته شرکت تاف فناور پارس )اصفهان 300

 .[12] شد

میلی لیتر آب مقطر  50محلول  استاندارد آسپیرین  با حل  آن در 

از محلول مادر  ppm 5/0 ،1 ، 2،10، 20تهیه شده و محلول 

و به حلال  شده هر محلول به دستگاه تزریق از lµ3 .تهیه شده

دمای محل تزریق نمونه و سل  است. اجازه تبخیر داده شده

درجه سانتی گراد بود و هوا  200و  250برابر دستگاه به ترتیب 

 به عنوان گاز رانش و حامل بکار رفت.

 

 

 نتایج و بحث
-آن با یون های تبخیر شدهریق برخورد مولکولیونش نمونه از ط

طیف تحرک یونی   (2-الفافتد. شکل)های واکنشگر اتفاق می

سه پیک در شکل به ترتیب را در غیاب نمونه نشان می دهد. 

+ی بوط به یون های آب پوشیدهمر
4NH ،+NO و+O3H  

 شوند. های واکنشگر نامیده میاست که یون

 
  ی)الف( طیف تحرک یون در غیاب نمونه )ب( طیف تحرک یون-2شکل 

 آسپیرین

دستگاه تزریق شده است در  به  که آسپیرینطیف تحرک یونی 

    همان طور که مشاهده  ( نمایش داده شده است.ب-2شکل )
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در طیف سنج تحرک یونی دارای پنچ پیک با  می شود آسپیرین

 شدت و زمان های متناوت است.

روش های مختلفی برای بدست آوردن داده های کمی از طیف 

منظور از داده های کمی اطلاعاتی  .تحرک یونی وجود دارد

است که از روی آن بتوان به مقدار ماده تزریق شده به دستگاه 

مقاله برخی از این روش ها اجرا و نتایج حاصل  . در اینپی برد

  از آن ها با هم مقایسه شده است.

 الف: تعیین مقدار نمونه از روی ارتفاع پیک شاخص

معمولا با تزریق نمونه به طیف سنج تحرک یونی بیش از یک 

پیک مشاهده می شود. یک روش اندازه گیری این است که 

ا به عنوان شاخص در یک پیک )معمولا پرشدت ترین پیک( ر

نظر گرفته و حداکثر شدت آن پیک به عنوان معیاری از غلظت 

به عنوان شاخص،  1نمونه در نظر گرفته شود. با احتساب پیک 

تغییر ارتفاع این پیک را با غلظت نمونه تزریق شده نشان  3شکل 

 می دهد.

 
 

 منحنی کالیبراسیون با استفاده از شدت پیک ها -9شکل 
 

بدست  5/0تا  ppm 5از  روش دامنه خطی یک مرتبهاین با 

برابر  زمینهبرابر انحراف استاندارد  3بر اساس حد تشخیص  آمد.

 بدست آمد. میکرولیتر از آسپرین 1برای تزریق  ppm 11/0 با
 

تعیین مقدار نمونه از روی سطح زیر نمودار پیک ب: 

 در حالت ماکسیمم شاخص

برای ( ms 15/6 – 6) 1یک پدر این حالت سطح زیر نمودار  

نمایش  1و نتیجه در شکل  رسم منحنی کالیبراسیون بکار رفت

بدست  یک مرتبهبا این روش نیز دامنه خطی  داده شده است.

 آمد.

 
 

 شاخص پیک سطح زیر منحنی کالیبراسیون با استفاده از  -4شکل 
 

پیک  سطح زیرمجموع تعیین مقدار نمونه از روی : ج

 مان آنالیزشاخص در طول ز

در در هر بار باز و بسته شدن شاترگرید یک طیف ثبت می شود. 

از لحظه  کند.طیف ثبت می چندیندستگاه در هر ثانیه واقع 

به دستگاه، ابتدا شدت پیک های نمونه افزایش  تزریق نمونه

یابد تا این که تمام یافته، به حداکثر رسیده و سپس کاهش می

یک راه شود وآنالیز به پایان برسد. نمونه تزریق شده وارد سل 

رسم منحنی کالیبراسیون این است که سطح زیر پیک شاخص 

در تمام طیف ها به عنوان معیار در نظر گرفته شود. نتیجه آنالیز 

 نمایش داده شده است. 5به این روش در شکل 
 

 
 

مجموع سطح زیر پیک منحنی کالیبراسیون با استفاده از   -5شکل 

 شاخص در طول زمان آنالیز
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مشاهده نشد. بهتر از یک مرتبه  آنالیز به این روش روند خطی با 

روش سطح زیر پیک تجمعی ارجهیتی نسبت به سایر بنابراین 

 .نداردبرای رسم منحنی کالیبراسیون  روش ها

 

پیک  ارتفاعمجموع : تعیین مقدار نمونه از روی د

  ن آنالیزدر طول زماشاخص 

برای در کل زمان آنالیز  1 پیکارتفاع  مجموعدر این حالت 

نمایش  6بکار رفت و نتیجه در شکل رسم منحنی کالیبراسیون 

 مد.بدست نیا  مناسبی با این روشداده شده است. دامنه خطی 

 

 
 

 ارتفاع تجمعی پیک شاخصمنحنی کالیبراسیون با استفاده از  -6شکل 
 

 گیرینتیجه
روش برای آنالیز کمی آسپرین با طیف سنج تحرک  بهترین

است و با این روش  ارتفاع پیک شاخص در نظر گرفتن، یونی

برای اندازه گیری آسپرین بدست  پیکوگرم 110حد تشخیص 

در هیچ کدام از روش ها دامنه خطی از یک مرتبه بالاتر  .آمد

خطی  به دامنه نبود. به همین دلیل به نظر می رسد برای دستیابی

 مطلوب تر باید نحوه تزریق نمونه تغییر کند.
 

 تقدیر و تشکر
نویسندگان از آقای دکتر بهمن فرجمند )گروه شیمی 

دانشگاه زنجان( بابت همکاری و مشاوره در این تحقیق، 

 صمیمانه تقدیر و تشکر می کنند.
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Investigating the Ability of ion Mobility Spectroscopy for Detection and 

Quantification of Aspirin  

Farshad Mirzaee, Hamed Bahrami*, Manijeh Tozihi , NasimNajaflou 

 

Chemistry Department, University of Zanjan, Zanjan 45371-38791, Iran  

 

Abstract:  

Ion mobility spectroscopy is a fast, efficient and low-cost instrument for the identification and 

quantitative measurement of various chemical compounds, including drugs. In this study, the 

ion mobility spectrometer was investigated for qualitative and quantitative measurement of 

aspirin. Four different methods for extracting quantitative data from ion mobility spectra were 

evaluated. The linear range for the target compound was obtained in the range of 0.5-5 mg/L, 

in the most favorable case. Detection limit of 0.14 mg/L or 140 pg was obtained for 

measuring aspirin with ion mobility spectrometer.  

 

Keywords: Aspirin; Ion Mobility Spectrometry; Corona Discharge; calibration curve  
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  مقدمه 
 مهارکننده آنزیم تبدیل کننده آنژیوتانسینیک  پریندوپریل

درمان و داروی کاهنده فشارخونطولانی اثر است که به عنوان 

پریندوپریل به عنوان یک دارو . [1] رود به کار می نارسایی قلبی

نشان داده است که اثر بخشی خوبی در طیف گسترده ای از 

این دارو به سرعت و گسترده  .[2های قبلی عروقی دارد]بیماری 

جذب می شود و در حدود یک ساعت غلظت پلاسمای خون را 

باتوجه به اهمیت داروهای مهارکننده آنزیم  .[3بالا می برد]

(، تحقیقات گسترده ای که در ACEتبدیل کننده آنژیوتانسین )

ری این داروها این زمینه درحال انجام است. شناسایی و اندازه گی

به کمک روشهای تجربی بسیار مورد توجه بوده است  به عنوان 

نمونه آنالیز داروهای مهارکننده آنزیم آنژیوتانسین با طیف 

 در پریندوپریل گیری اندازه.[4]استسنجی جرمی گزارش شده 

 با مایع کروماتوگرافی روش کمک به انسان خون پلاسمای

  [.5]است شده انجام بالا کارایی

                   

 اسیییروتروفتومتری روش بیییه پرینیییدوپریل تعییییین همچنیییین

گزارش  نیز اسروتروفتومتری و اتمی جذب سنجی طیف ،جنبشی

                     [.6-7]شده است 

 
 پریندوپریلفضایی ساختار  -6شکل 

یوی از تونیک های تجربی که برای شناسایی داروها بسییار 

[.  8میی باشید ] (IMS)پر کاربرد است، طیف سنج تحرک یونی 

یک تونییک شیناخته شیده بیرای تشیخید میواد  IMSتونیک 

شیامل محیدودیت از این تونیک مزایای استفاده  .است شیمیایی

عیین  یز ودرحساسیت بالا،زمان کوتاه آنیال ،یکم در آشوار ساز

 [.9]می باشد بودن  حال ساده وکم هزینه

بررسی قابلیت طیف سنج تحرک یونی برای شناسایی پیش داروی پریندوپریل و 

 محصولات حاصل از یونش آن

 نسیم نجفلو،توضیحیمنیژه ،*حامد بهرامی، فرشاد  میرزایی

 دانشگاه زنجان، دانشوده علوم، گروه شیمی

   hbahrami@znu.ac.ir:نویسنده مسئول ٭

 

 

قابلیت طیف سنج تحرک یونی با منبع یونش تخلیه کرونا برای شناسایی ترکیب شیمیایی پریندوپریل مورد مطاله قرار گرفته   چکیده:
طیف تحرک یونی پریندوپریل مشاهده شد. شدت نسبی پیک ها است. تمام اندازه گیری ها در پلاریته مثبت انجام شد. پنچ پیک در 

مستقل از دمای محل تزریق نمونه بوده. برای شناسایی گونه های یونی مرتبط با پیک ها در طیف تحرک یونی، معادله ارتباط تحرک 
فرگمنت های حاصل از شوست آن  یونی و جرم مورد استفاده قرار گرفت. یوی از پیک ها پریندوپریل پروتونه شده و سایر پیک ها به

نسبت داده شده است.نتایج این تحقیق نشان داد که طیف سنجی تحرک یونی یک تونیک مناسب برای مطالعه واکنش های یون 
 مولوول است.

 پریندوپریل، طیف سنجی تحرک یونی، یونش، تخلیه کرونا  واژه های کلیدی:

https://fa.wikipedia.org/w/index.php?title=%D8%AF%D8%A7%D8%B1%D9%88%DB%8C_%DA%A9%D8%A7%D9%87%D9%86%D8%AF%D9%87_%D9%81%D8%B4%D8%A7%D8%B1%D8%AE%D9%88%D9%86&action=edit&redlink=1
https://fa.wikipedia.org/w/index.php?title=%D8%AF%D8%A7%D8%B1%D9%88%DB%8C_%DA%A9%D8%A7%D9%87%D9%86%D8%AF%D9%87_%D9%81%D8%B4%D8%A7%D8%B1%D8%AE%D9%88%D9%86&action=edit&redlink=1
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%86%D8%A7%D8%B1%D8%B3%D8%A7%DB%8C%DB%8C_%D9%82%D9%84%D8%A8%DB%8C
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در حییال حاضییر بییه عنییوان یییک ابییزار سییریع، IMS روش 

کارآمد و کم هزینیه بیرای کنتیرل کیفییت مح یولات داروییی 

    .[11]استفاده قرار می گیردمورد 

اساس کار این تونیک جداسیازی ییون هیا در فیاز گیازی   

تاحدی مشابه طیف سنج نمونه در این تونیک است. روش آنالیز 

جرمی زمان پروازمی باشد،با این تفاوت که درفشار اتمسفر کیار 

 کند. در طیف سنج تحرک یونی گونیه هیا ابتیدا ییونیزه میی می

رانش شیده و ییون هیا در لولیه رانیش  ستونشوند و سرس وارد 

کنند و در طی مسیر براسیاس  تحت میدان الوتریوی حرکت می

ی شییوند. در انتهیای سییتون یونهییای جیرم و انییدازه جداسیازی میی

مختلف به ترتیب در زمان های متفاوت به کلوتور برخورد کرده 

و طیف تحرک یونی را پدید می آورد زمان هر یک از پیک هیا 

 مقدار میاده را سطح زیر پیک ها و شدت ،نشان دهنده نوع ماده 

دراین تحقیق قابلیت شناسایی و اندازه گیری پیش  می دهد.نشان 

روی پریندو پریل با طیف سنج تحرک یونی مورد بررسی قرار دا

گرفته است. همچنین اموان شناسایی یون های حاصل از ییونش 

پریندو پریل توسط تخلیه کرونا با تونیک طییف سینج تحرییک 

یونی بررسی شده و پیشنهاداتی در مورد ماهیت یون های حاصل 

 ارائه شده است.

 بخش تجربی

 (IMS-300)مدل  با طیف سنج تحرک یونی اتمام آزمایش ه     

 اییران( انجیام شید.  -اصیفهان پارس ) تاف فناور شرکت ساخت

پریندوپریل تولید شرکت سیگما بدون هیچ گونه خیالد سیازی 

اضافی در حلال متانول به صورت محلیول هیای اسیتاندارد تهییه 

 شد.

 نتایج و بحث

را با گیاز  (در غیاب نمونهزمینه) طیف تحرک یونی 2شول 

در حضور بخار آمونییاک در  و Co 211در دمای سل رانش هوا 

سیه پییک در نمیودار بیه ترتییب نشیان میی دهد. را ناحیه ییونش

+ی مربوط به یون های آب پوشیده
4NH ،+NO و+O3H  است که

مشیاهده  2طور کیه در شیول همانهای واکنشگر می باشند.یون

+می شود، پیک مربوط به یون های 
4NH و+O3H تیرین شیدتپر

شامل دو طیف است که طیف )الف(  2پیک ها می باشند. شول 

حالت نرمال و طیف )ب( در حالتی است که بخار آمونییاک بیه 

به دلییل اینویه عنوان دوپانت به ناحیه یونش تزرییق شیده اسیت.

پروتون خواهی آمونیاک بیشتر از آب اسیت طبیق واکینش زییر 

ییون هییدرونیوم  ،تزریق شود ونشناحیه یاگر بخار آمونیاک به 

 م رف شده و یون آمونیوم تولید می شود.

NH3+ H3O+ → NH4
+ + H2O            )1(     

استفاده از دوپانت در طیف سنجی تحرک یونی مزایای بسیار 

به دلیل پروتون خواهی بیشتر آمونیوم گونه دارد. به عنوان مثال 

تر می شود هم های کمتری یونش می یابند و طیف خلوت 

چنین گونه های مزاحم کمتری در طیف تحرک یونی مشاهده 

 می شود.

Drift time (ms)
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در غیاب نمونه ، )الف(با یون واکنشگر  طیف تحرک یونی زمینه-2شکل

 م.وم و )ب(یون واکنشگر غالب آمونیوغالب هیدرونی
 

م در وهیدرونی طیف تحرک یونی پریندوپریل با یون واکنشگر

 هنمایش داده شده است،همانطور که در شول مشاهد 3شول 

به ترتیب در زمان های یونش  پیک5،شود می

که با شماره  اند به وجود آمادهms 7.13و8.5،2.6،1.12،5.12
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 مشخد شده اند.با توجه که هر پیک نشان دهنده 5تا  1های 

یک گونه یونی است ،می توان نتیجه گرفت که غیر از پیک 

است،سایر پیک ها ناشی از  MH+که مربوط به یون  5شماره 

شوست  دو مسیریون های حاصل از شوست پریندوپریل هستند.

تخریب (1)مولوول ها در طیف سنجی تحرک یونی وجود دارد:

(شوست مولوول های بخار 2نمونه در محل تزریق و)حرارتی 

شده طی فرآیند یونش به جهت بررسی این دو عامل،دمای محل 

طیف تحرک یونی پریندوپریل را در  3 تزریق اسون شد. شول

دهد.همانطور که  نشان می Co211،231،261سه دمای تزریق

ملاحظه می شود شدت نسبی پیک ها تحت تاثیر دمای محل 

فرآیند تزریق نبود است بنابراین شوسته شدن پریندوپریل طی 

 یونش اتفاق افتاده است.
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با یون واکنشگر غالب  پریندوپریلطیف تحرک یونی  -9شکل

، )ب(  222و دمای محل تزریق )الف(  Co222م، دمای سل وهیدرونی

 .Co262و )ج(  292

 
 

م وطیف تحرک یونی پریندوپریل با یون واکنشگر آمونی 4شول 

 3می دهد. شدت نسبی پیک ها تقریبا مشابه با شول  را نشان

ف شده است. ذاز طیف ح 1است با این تفاوت که پیک شماره 

ناشی از یک فرگمنت  1بدین معنی است که پیک  هاین مشاهد

که پروتون خواهی بیشتر از آب اما کمتری از آمونیاک  هبود

 داشته است.

،استفاده از  یک را برای شناسایی پیک های طیف تحرک یونی

 معادله ارتباط جرم و تحرک یونی است.

(2)                        + 2.95 00.52 K -log m =   

درصد جرم های معادل یون های ایجاد  11این معادله با خطای 

 کننده طیف تحرک یونی را پیش بینی می کند.
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با یون واکنشگر غالب آمونیوم،  پریندوپریلطیف تحرک یونی  - 4شکل

 .Co262و دمای محل تزریق   Co222دمای سل 
 

-3(،طیف تحرک یونی پریندوپریل )شول2با استفاده از معادله )

نمایش  5طیف حاصل در شول  ه وج( به طیف جرمی تبدیل شد

 داده شده است.

بوده است. که  33132، 5نی شده برای پیک شماره یب جرم پیش

است،این  36935ه جرم پریندوپریل پروتونه شده که ا توجه بب

نسبت  MH+درصد این پیک را به یون های  11رابطه با خطای 

، می  291نی شده حدود یب با جرم پیش 4پیک شماره  می دهد.

از یون  H2COدرصد مربوط به جدا شدن گروه  11تواند با خطا 

مولوول پروتونه شده مادر باشد.جرم پیش بینی شده برای پیک 
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 6بوده است. این پیک ها را با خطای  79و298به ترتیب  1و 3

نسبت داد که حاصل شوست درصد می توان به گونه های یونی 

در  1هستند. شاهد این مدعا این است که پیک شماره  3bپیوند 

نمی شود.درواقع فرگمنت حضوریون واکنشگر آمونیوم مشاهده 

 OCOH2CH3CH+یون 1ادعا شده در این تحقیق برای پیک 

است. که این یون به دلیل نداشتن گروه آمین نمی توانند از 

 آمونیوم پروتون بگیرد. 
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با استفاده از  پریندوپریلپیش بینی شده برای  طیف جرمی -5شل 

 رابطه تجربی جرم و تحرک یونی.

 

که پرشدت ترین پیک است، مربوط به  2پیک شماره 

محتملترین گونه یونی موجود در محیط یونش شیمیایی پریندو 

تواند مربوط به شوست شدن دو  پریل است. این گونه یونی می

با فرمول  97وایجاد فرگمتنی باجرم  3bو 2bپیوند 

2HN2CH2CH2CH3CH  باشد. جرم پیش بینی شده توسط

بوده است که نشان دهنده خطای  96( براین این پیک 2معادله )

 درصدی است. 1حدود 

 گیرینتیجه
برای شناسایی و اندازه گیری پیش  قابلیت طیف سنج تحرک     

داروی پریندوپریل تایید شده و همچنین نتایج نشان داد که با این 

تونیک می توان مح ولات یونش شیمیایی ترکیبات شیمیایی 

رو پیش بینی کرد بنابراین طیف سنج تحرک یونی تونیوی 

 مولوول است. -اکنش های یونیومناسبی برای بررسی 

 

 تقدیر و تشکر

 

ویسندگان از آقای دکتر بهمن فرجمند )گروه شیمی ن

دانشگاه زنجان( بابت همواری و مشاوره در این تحقیق، 

 صمیمانه تقدیر و تشور می کنند.
 

 منابع

[1]  Hurst M., Jarvis B., Perindopril: an updated review 

of its use in hypertension,Drugs,2001, 61(6): 867–96. 

[2] MacMahon S., Neal B., Tzourio C., Rodgers A., 

Woodward M., Curler J., Anderson C., Chalmers J.,   

Ohkubo T.,Randomised trial of a perindopril-based 

blood-pressure-lowering regimen among 6105 

individuals with previous stroke or transient ischemic 

attack,Lancet,2001, 358 (9287): 1033-1041. 

[3] Sennesael J., Ali A., Sweny P., Vandenburg M., 

Slovic D., Dratwa M., Resplandy G., Genissel P., 

Desche P., The pharmacokinetics of perindopril and its 

effects on serum angiotensin converting enzyme 

activity in hypertensive patients with chronic renal 

failure, Br. J. Clin. Pharmacol, 1992, 33: 93-99. 

 [4] David J., Burinsky., Scott L., Sides., Mass spectral 

fragmentation reactions of angiotensin-converting 

enzyme (ACE) inhibitors, J. Am. Soc. Mass Spectrom, 

2004, Vol.15(9): 1300–1314.  

 [5]  Ramakrishna V.S.N.,  Vishwottam N.K.,Manoj S., 

Koteshwara M., Santosh M., Prashanth K., High-

throughput quantification of perindopril in human 

plasma by liquid chromatography/tandem mass 

spectrometry: application to a bioequivalence study, 

Rapid Commun.MassSpectrom. 2006,20: 1864–1870. 

[6] Nafisur R., Habibur R., SkManirul H., Kinetic 

spectrophotometric method for the determination of  

perindopril erbumine in pure and commercial dosage 

forms, Arabian  Journal of Chemistry ,2013, S831–S838 

[7] Hisham E., Abdellatef., Ayad M., Elham A., 

Spectrophotometric and atomic absorption 

spectrometric determination of ramipril and perindopril 

through ternary complex formation with eosin and 

Cu(II) , J. Pharm Biomed Anal,1999.18:1021-1027. 

[8] BorsdorfH.,EicemanG.A.,IonMobility Spectrome- 

try: Principles and Applications,Appl. Spectrosc. Rev, 

2006, Vol. 41(4): 323-375. 

[9] Ewing R.G.,Atkinson D.A.,Eiceman G.A., 

EwingG.J.,A critical review of ion mobility 

spectrometry for the detection of explosives and 

explosive related compounds,Talanta,2001,54:           

515–529. 

[10]DonnellR.M.O.,SunX.,HarringtonP.d.B., Pharmac-

eutical applications of ion mobility spectrometry, 

TrAC, Trends Anal. Chem.2008, 27: 44–53. 

 

http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S1044030504003691
http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S1044030504003691


 

سمینار شیمی کاربردی ایران دومین
 (2IACS) 

 ، دانشکده علوم، دانشگاه زنجان6936شهریور  5-6
 
 

5 
 

 

Investigation of the Efficiency of Ion Mobility Spectrometry for Identification 

of the Perindopril Prodrug and Its Chemical Ionization Products 

FarshadMirzaee, HamedBahrami*, ManijehTozihi, NasimNajaflou 
 

Chemistry Department, University of Zanjan, Zanjan 45371-38791, Iran  

 

Abstract:  

The efficiency of ion mobility spectrometry equipped with a corona discharge ionization source 

for detection and identification of perindopril was studied. The measurements were performed in 

the positive ion mode. Five peaks were observed in the ion mobility spectrum. It was observed 

that the relative intensities of the peaks were independent of injection port temperature. Mass–

mobility correlation equation was used to correlate the peaks to related ionic species of 

perindopril. One peak was attributed to protonated perindopril and the other peaks were 

attributed to its fragment ions formed by dissociation of some chemical bonds after protonation 

of parent molecule. It was shown that ion mobility spectrometry is a suitable technique for the 

study of ion-molecule reactions. 
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 مقدمه
 هاي صنعتي، حضور انواعون فعاليترشد روزافز

زيست را به دنبال ناپذير در محيطمقاوم و تخريب هايمولكول

در  مقاوم هاي اخير حضور اين تركيباتداشته است. در سال

را  فراواني هاي سطحي و زيرزميني مشكلات زيست محيطيآب

اين تركيبات كه سلامت بشر يكي از انواع  .به وجود آورده است

از ميان باشد. هاي دارويي مياندازد آلايندهرا به خطر مي

ها به دليل مصارف پزشكي و بيوتيك، آنتيهاي داروييآلاينده

دليل به ها بيوتيكآنتي. اي دارنددامپزشكي بالا، جايگاه ويژه

ها در سيستم مانع فعاليت باكتريداشتن خاصيت ضدميكروبي 

ه بدون بيولوژيكي شده و با مختل كردن عمليات تصفي تصفيه

هاي معمول د. بنابراين روشننكحذف شدن از آن عبور مي

در حذف چنين  مانند تصفيه بيولوژيكي هاي آلودهتصفيه آب

فرآيندهاي اكسيداسيون  .[2،1]باشند عموماً كارآمد نميموادي 

كه در آن يك ماده اكسيدكننده قوي مانند  (AOPs)پيشرفته 

تيتانيوم ( و يك كاتاليزور مانند 3O(، ازون )2O2H)آب اكسيژنه 

و منگنز  (Fe)يا آهن  ZnO)(روي اكسيد ( يا 2TiOاكسيد )دي

(Mn) در حضور يا عدم حضور منبع تابش اشعه ماوراء بنفش 

 از آلاینده دارویی کلرامفنیکل حذف در فنتون اکسیداسیون فرایند کاراییبررسی 

 آبی هايمحلول

 *محمد شكري ،پريسا نيكنام

 گروه شيمي، واحد تبريز، دانشگاه آزاد اسلامي، تبريز، ايران.

 

 

هاي كلرامفنيكل از محلول آلاينده دارويي حذفه منظور بفنتون  فرايند اكسيداسيون كارآيي هدف از اين مطالعه بررسي چکیده:
مولي  غلظت نظير زمان تماس و نسبت مؤثر باشد. همچنين تأثير پارامترهاي عملياتيسينتيك حذف آن مي بررسي آبي و

 فنتون اكسيداسيون فرايند كه دهد مي نشان تحقيق اين از حاصل نتايج .قرار گرفته استپراكسيد به آهن مورد بررسي هيدروژن

  محلول حذف راندماننتايج مشاهده شده بيانگر آن است كه  .دارد آبي هاي از محلول كلرامفنيكل حذف در كارايي قابل توجهي
 1-mg L  02  33/2كلرامفنيكل در= pH  در مدت زمانmin 23 ،9/53% بررسي سينتيك فرايند، مطابقت با سينتيك درجه  باشد.مي

 .دهدفنتون نشان مي اكسيداسيون  اول ظاهري را براي حذف كلرامفنيكل به روش

 كلرامفنيكل، سينتيك آلاينده دارويي، ،فنتون اكسيداسيون واژه هاي کلیدي:

 

 shokri@iaut.ac.ir; shokri_m@yahoo.com :٭ نويسنده مسئول
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هاي سمي و زيست آلايندهاين براي حذف گيرد قرار مي

 .گيرندناپذير مورد استفاده قرار ميتخريب

از فرآيندهاي اكسيداسيون پيشرفته فرآيند فنتون كه در 

دهد يك پراكسيد رخ مي هاي آهن با هيدروژنحضور يون

هاي آهن به عنوان سيستم الكتروشيميايي است كه در آن يون

كنند. به عنوان احيا كننده عمل مي 2O2Hهاي اكسنده و مولكول

طي فرآيند فنتون شاهد تجزيه هيدروژن پراكسيد توسط يون 

( •OHهيدروكسيل ) هن به عنوان كاتاليزور و توليد راديكالآ

كند خواهيم بود. راديكال هيدروكسيل به تركيبات آلي حمله مي

ر هاي آلي دشود. اين راديكالو منجر به تجزيه تركيبات آلي مي

كنند، اي پراكسيد را ايجاد ميهراديكال 2O اثر واكنش با

هاي هاي حاصله يك سري از واكنشهاي راديكالواسطحد

نمايند به طوري كه در نهايت منجر تخريبي زنجيري را آغاز مي

اكسيد و ساير مواد هاي آلي به كربن ديبه تبديل آلاينده

  .[3]شوند ضرر ميبي

آلاينده  حذف امكان مطالعه تحقيق، اين در اصلي هدف

 فرايند از استفاده با هاي آبيدارويي كلرامفنيكل از محلول

 .باشد مي فرايند اين در موثر عوامل بررسي و فنتون اكسيداسيون

 بخش تجربی
خالص  ( نيترات نوناهيدراتIIIآهن )ابتدا محلولي از 

O)2H9.3(3(Fe(NO  محصول  كلرامفنيكل بيوتيكآنتيبه همراه(

تهيه شد و توسط همزن مغناطيسي همزده شد.  (Merckشركت 

)با درصد  پراكسيدسپس مقدار معيني از محلول هيدروژن 

. از شد به آن اضافه (Merckمحصول شركت  %30خلوص 

( نيترات IIIآهن ) mM 1محلول واكنش تهيه شده كه حاوي 

 mg L 20-1هيدروژن پراكسيد و  mM  3/1نوناهيدرات و

دقيقه  33تا  1هايي در بازه زماني از كلرامفنيكل بود نمونه

     توسط دستگاه اسپكتروفتومترها برداشته شد. جذب نمونه

UV-Vis  مدلتك شعاعي Shimadzu UVmin-1240)  ساخت

گيري شد و از روي ميزان جذب نور، غلظت اندازه (ژاپن

 گيري اندازه براي)محاسبه شد  هاي مختلفكلرامفنيكل در زمان

، هيدروژن پراكسيد به آهنمولي نسبت غلظت  پارامتر ريتأث

 mM 2 و 3/1، 1برابر هاي مختلفي از هيدروژن پراكسيد غلظت

 .(دش برداشته

 نتایج و بحث

 زمان تماس در راندمان حذف کلرامفنیکل ریتأثبررسی 

زمان تماس يكي از پارامترهاي مؤثر در ميزان حذف است. 

، 13، 10، 3، 2هاي آلاينده با نمونه برداري در زمانميزان حذف 

كه از نمودار طورهمان .دقيقه مشخص گرديد 33، 30، 23، 20

طي انجام و پيشرفت واكنش اكسيداسيون ( مشخص است 1)

دقيقه اول  23بيوتيك كلرامفنيكل در فنتون، حذف سريع آنتي

دقيقه راندمان  23در زمان هاي بيشتر از واكنش اتفاق افتاد و 

تواند به دليل تشكيل تركيبات حذف تقريباً ثابت بود. اين امر مي

واسطه به دنبال زمان طولاني واكنش باشد كه خود به عنوان 

هاي هيدروكسيل واكنش داده و رقيب تركيبات اوليه با راديكال

OHكننده راديكال به عنوان مصرف
براين با توجه كنند. بناعمل  •

دقيقه به عنوان زمان بهينه  23به عملكرد بهتر حذف، زمان 

  [.4] انتخاب گرديد

 

 
های تماس مختلف بر میزان تخریب کلرامفنیکل توسط زمان -9نمودار 

 ,mg L 02-1 روش فنتون تحت شرایط: غلظت آلاینده برابر

mM 9 = [O0H1.3(3[Fe(NO, mM 5/9 = ]0O0H[, 35/0 = pH 

 

پراکسید به آهن در فرآیند  نسبت غلظت هیدروژن ریتأثبررسی 

 حذف کلرامفنیکل

 در روند ]2O2H[Fe]/3+[ نسبت غلظت ريتأثبراي بررسي 

 2:1و  3:1/1و  1:1هاي حذف كلرامفنيكل از نسبت غلظت

 (4و  3، 2، 1هاي )نمودار. نتايج حاصله در استفاده شده است

از  2O2Hغلظت در بررسي انجام شده  نشان داده شده است.
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باشد. گذار بر روي مقدار حذف كلرامفنيكل ميريتأث عوامل

ميلي  3/1نتايج حاصله نشان داد كه افزايش هيدروژن پراكسيد تا 

گردد ولي افزايش آن به مولار سبب افزايش راندمان حذف مي

دهد. ميلي مولار راندمان حذف كلرامفنيكل را كاهش مي 2

ميلي مولار و  3/1پراكسيد هيدروژن غلظت ين مقدار بهينه بنابرا

توان ميلي مولار انتخاب شد. علت اين امر را مي 1غلظت آهن 

گونه توجيه نمود كه در مقادير بالاتر از مقدار بهينه هيدروژن اين

گردند كه به عنوان توليد مي HO)2•)هاي پراكسيد، راديكال

هاي هيدروكسيل موجود در راديكالمصرف كننده و  1رباينده

كنند و درنتيجه سرعت واكنش را پايين محلول عمل مي

 [.6،3]يابد راندمان حذف كاهش مي بنابراين .آورندمي

 

 
های تماس مختلف بر میزان تخریب کلرامفنیکل توسط زمان -0نمودار 

 mg L  02،mM  9-1 روش فنتون تحت شرایط: غلظت آلاینده برابر

O] = 2.9H3)3[Fe(NO ،mM 9  =]2O2[H ،35/0 pH = 

 

 
های تماس مختلف بر میزان تخریب کلرامفنیکل توسط زمان -3نمودار 

 mg L  02،mM  9-1روش فنتون تحت شرایط: غلظت آلاینده برابر 

O] = 2.9H3)3[Fe(NO ،mM 0  =]2O2[H ،35/0pH =  

                                                           
Scavenger1.  

 
بر میزان  ]Fe0O0H]/[3+[ های مختلفنسبت غلظت ریتأث -4نمودار 

، mg L 02-1 تخریب کلرامفنیکل تحت شرایط: غلظت آلاینده برابر

  = min05 ،35/0pH  زمان

 

بیوتیک کلرامفنیکل با مطالعات سینتیکی براي تخریب آنتی

 فنتون استفاده از روش

بيوتيك كلرامفنيكل با در بررسي سينتيك تخريب آنتي

( بر 0C/Cلگاريتمي ) نيمهاستفاده از روش فنتون، از نمودار 

ي واكنش توان استفاده كرد. براي بررسي درجهحسب زمان مي

همانطوركه توان از فرضيات موجود و نتايج حاصله بهره برد. مي

ضريب همبستگي خطوط نمودار ( مشخص است 3در نمودار )

ي اول است. از نيمه لگاريتمي تأييدي بر سينتيك شبه درجه

توان به دست هاي سرعت ظاهري را ميثابت نيزشيب خطوط 

آورده شده  (6) هاي سرعت ظاهري نيز در نمودارثابتكه  آورد

. همانطور كه از نمودار ثابت سرعت ظاهري مشخص است است

 3:1/1در شرايطي كه نسبت غلظت هيدروژن پراكسيد به آهن، 

يافته است. درنتيجه شرايط مطلوب واكنش  افزايش app kباشدمي

براي حذف آلاينده كلرامفنيكل با استفاده از روش فنتون زماني 

و غلظت آهن   mM 3/1است كه غلظت هيدروژن پراكسيد 

mM 1 باشدمي. 
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( بر حسب زمان در نسبت 0C/Cنمودار نیمه لگاریتمی ) -5نمودار 

 فنتوندر روش  ]Fe0O0H]/[3+[ های مختلفغلظت
 

 

 
 یهاغلظتنسبت در  کلیحذف کلرامفن یبرا appk ریمقاد  -6نمودار 

 فنتوندر روش  ]Fe0O0H]/[3+[ مختلف

 
 

 گیرينتیجه
 فرايند اكسيداسيوندهد نشان مياين كار پژوهشي نتايج 

 آلاينده داروييفنتون كارايي قابل توجهي در تخريب 

پارامترهاي همچنين د. هاي آبي دارفنيكل از محلولكلرام

در  ]Fe2O2H]/[3+[غلظت عملياتي نظير زمان تماس، نسبت 

ه قابل توجهي دارند. ب ريتأثفنتون در راندمان حذف  روش

 در mg L 20-1كلرامفنيكل با غلظت  يكه آلايندهطوري

 = mM 1 و ]pH ،mM 3/1 = ]2O2H = 33/2 شرايط

]O2H9.3(3Fe(NO[  زمانمدت  در min 23 ، 9/53به ميزان% 

آلاينده حذف  نتايج به دست آمده از حذف شده است.

تبعيت واكنش از سينتيك  احتمالروش فنتون به  كلرامفنيكل

  .را نشان داده استشبه درجه اول 

 تقدیر و تشکر
دليل ه نويسندگان مقاله، از دانشگاه آزاد اسلامي واحد تبريز ب

 نمايند.حمايت مالي از اين كار پژوهشي كمال قدرداني را مي
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Evaluation of the Efficiency of Fenton Oxidation Process in Removal of 

Chloramphenicol Pollutants from Aqueous Solutions 

 
 Parisa Niknam, Mohammad Shokri* 

 

“Department of  chemistry, Tabriz Branch, Islamic Azad University, Tabriz, Iran” 

 

Abstract:  

The purpose of this study was to evaluate the efficacy of the Fenton oxidation process in 

order to remove the chloramphenicol contaminants from aqueous solutions and to investigate 

of reaction kinetics. Also, the influence of effective operating parameters such as reaction 

time and molar ratio of hydrogen peroxide to iron have been investigated. The results show 

that the fenton oxidation process has a significant effect on the removal of chloramphenicol 

from aqueous solutions. The observed results indicate that  the removal percent for 20 mg L-1 

of chloramphenicol and pH = 2.35 during 25 min was about 75.9%. Kinetic studies showed 

that the degradation of chloramphenicol via Fenton oxidation method follows pseudo first 

order kinetics. 
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 مقدمه
هاي مختلف و فناوري حاصل شده در علومهاي با پيشرفت 

توانند در برابر تجزيه زيستي و پيدايش مواد جديدي كه مي

به تر شدن قوانين زيست محيطي مقاومت نمايند و نيز با سخت

پساب تصفيه اي جديدي در هاي تصفيهرسد كه روشنظر مي

 ابداع و (AOPs)تحت عنوان فرآيندهاي اكسيداسيون پيشرفته 

اقل به كه بتوانند اين مواد را حذف يا حدگرفته شوند  به كار

هاي كوچكتر و قابل تصفيه تبديل نمايند، چرا مولكولموادي با 

هاي زيستي براي هاي متعارف تصفيه، به ويژه روشكه روش

يكي  .باشندهاي حاوي چنين موادي پاسخگو نميتصفيه پساب

اندازد خطر مي ها كه سلامت بشر را بهاز انواع اين آلاينده

سميت، حلاليت بالا، زيست  .باشدهاي دارويي ميآلاينده

ناپذيري و ايجاد مقاومت دارويي باعث شده كه به اين تخريب

 .پايدار در محيط زيست اطلاق گرددهاي شبهآلايندهتركيبات، 

شامل فرايند فتوكاتاليزوري فرآيندهاي اكسيداسيون پيشرفته 

UV/ZnO  كه در آن يك ماده اكسيدكننده قوي مانند روي

در حضور يا عدم حضور منبع تابش اشعه ماوراء  (ZnO)اكسيد 

هيدروكسيل با هاي راديكالتوليد تواند با مي گيردبنفش قرار مي

هاي دارويي و باعث تجزيه اين آلاينده توان اكسيدكنندگي بالا

كربن  ب وخطر همانند آهاي بيها به مولكولتبديل آن

 .[1] اكسيد شوددي

رسانايي مثل در دو دهه گذشته فتوكاتاليز به وسيله مواد نيمه 

ZnO اي را به دليل حساسيت نوري بالا، ماهيت توجه ويژه

غيرسمي، پايداري زياد، شكاف انرژي گسترده و راندمان بالاتر 

  .[2] ها به خود جلب كرده استالكترون در توليد

و  و بررسيZnO ذرات هدف از انجام اين تحقيق سنتز 

  *محمد شكري ، پريسا نيكنام

 .تبريز، ايرانگروه شيمي، واحد تبريز، دانشگاه آزاد اسلامي، 

 

آلاينده ه منظور تخريب بUV/nanoZnO و  UV/ZnOفتوكاتاليزوري  روش بررسي و ZnO ذرات سنتز هدف از اين مطالعه چکيده: 
شده، ساز سيترات اصلاحتوسط روش پيش ZnOباشد. ذرات ميو بررسي سينتيك حذف آن هاي آبي كلرامفنيكل از محلولدارويي 

است. همچنين تأثير پارامترهاي عملياتي غلظت  قرار گرفتهبررسي مورد  SEMو  XRDهاي سنتز شده و مشخصات آن توسط تكنيك
آمده نشان داد كه روش دستنتايج بهمورد بررسي قرار گرفته است. UV/ZnO فتوكاتاليزوري در روش  pHاوليه آلاينده و ميزان 

براي محلول  به طوري كه اي در تخريب كلرامفنيكل دارد، كارايي قابل ملاحظهسنتزشده ZnO فتوكاتاليزوري با استفاده از ذرات
بوده است.  %40 درحدود ان تخريب، راندمmin 135در مدت زمان  W m 02-2و شدت نور  =5/6pHكلرامفنيكل با  mg L 22-1حاوي

 ZnO با استفاده از ذرات كلرامفنيكل فتوكاتاليزوري حذفبررسي سينتيك فرايند، مطابقت با سينتيك درجه اول ظاهري را براي 
 دهد.نشان ميسنتزشده 

  روي اكسيد، كلرامفنيكل، سينتيك ،UV/ZnO حذف فتوكاتاليزوري، واژه های کليدی:
 

 ZnOهای آبی توسط محلول ازکلرامفنيکل فتوکاتاليزوری بررسی و مقایسه حذف 

  ZnOتهيه شده به روش سيترات اصلاح شده و نانوذرات 

  shokri@iaut.ac.ir; shokri_m@yahoo.com :٭ نويسنده مسئول
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جهت  ZnOسنتزشده و نانوذرات ZnO ذرات كارايي  مقايسه

هاي آبي در حضور حذف آلاينده دارويي كلرامفنيكل از محلول

در راندمان فرايند  مؤثرسازي عوامل بهينه و UVپرتوهاي 

 باشد.مي

 بخش تجربی

 اکسيدروش سنتز ذرات روی

 ساز سيترات اصلاح شدهتوسط روش پيش ZnOذرات 

روي نيترات اند. در اين روش ابتدا محلولي از سنتز شده

 مونوهيدرات اسيدسيتريكو  O)2H6.2)3(Zn(NO هگزاهيدرات

 )O2H.7O8H6(C  محلول شفاف به  تهيه شد. 1:1با نسبت مولي

به  C150دست آمده در آون براي تصفيه حرارتي در دماي 

شد. مادة حاصله پس از آسياب شدن ساعت قرار داده  2مدت 

 0به مدت  C800در كروزه ريخته شده و در كوره در دماي 

 بود.  ZnOشد. پودر به دست آمده ذرات ساعت كلسينه 

روش کار بررسی فرآیند فتوکاتاليزوری )با استفاده از ذرات 

ZnO )سنتز شده و حذف در سيستم دوغابی 

 mg L 622-1تهيه شده كه حاوي  آلايندهمحلول 

به باشد آلاينده مي mg L 22-1سنتزشده و  ZnOفتوكاتاليزور 

)جهت  مغناطيسي زندقيقه در تاريكي توسط هم 32مدت 

با  ب سطحي آلاينده بر روي كاتاليزور(جذ تعادلرسيدن به 

 UV-Cتحت نور  حلول واكنشسپس م. شدت ثابت هم زده شد

و  گرفته قرار( W m 02-2 با شدت تابش شركت فيليپس)لامپ 

برداري در فواصل زماني معين از داخل ظرف واكنش نمونه

توسط هاي مورد نظر انجام گرفت. ميزان شدت جذب نمونه

 1700مدل ) دوشعاعي UV-Vis دستگاه اسپكتروفتومتر

Shimadzu) توان به به دست آمد. از جذب به دست آمده مي

 در محلول پي برد.بيوتيك كلرامفنيكل ميزان غلظت آنتي

 

 نتایج و بحث

 (XRDآناليز پراش اشعه ایکس )

و آلدريچ  ZnOنانوذرات مربوط به  XRD فيط 1شكل 

 ،ZnO نوع 2هر  ي. برادهديرا نشان م سنتزشده ZnOذرات 

هگزاگونال گر فاز درجه نشان 36و  31راش در هاي پكيپ

در  ZnOهستند كه ذرات  نيا انگريب ريتصاو. است دياكسيرو

 . [3] اندقرار گرفته يفاز بلور

 

 

 

 
( ذرات bآلدریچ ) ZnO ( نانوذراتaمربوط به )XRD  تصاویر -9شکل 

ZnO سنتزشده 

 

 (SEMميکروسکوپ الکترونی روبشی )

را در  سنتزشدهZnO ذرات  SEM تصوير 2شكل 

دهد. قابل مشاهده است كه ذرات نشان مي kx52  نماييبزرگ

ZnO هاي كمتر از در اندازه اغلب سنتز شدهnm 522 .هستند 

 

 
 سنتز شدهZnO  مربوط به ذرات SEMویر تص -2شکل 

  

راندمان تخریب آن در روش تأثير غلظت کلرامفنيکل در 

  UV-Cبا استفاده از نور  سنتز شده ZnOفتوکاتاليزوری ذرات 
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بيوتيررك برراي بررسري ترأثير غلظررت در رونرد تخريرب آنتي

گرررم بررر ليتررر ميلي 02و  32، 22، 12هرراي كلرامفنيكررل از غلظت

مشرخ   1همانطوركه از نمودار كلرامفنيكل استفاده شده است. 

يابد. برا افرزايش است با افزايش غلظت ميزان تخريب كاهش مي

غلظت اوليه كلرامفنيكل، ميرزان جرذب سرطحي آلاينرده و حرد 

هاي توليرردي بررر روي مراكررز فعررال موجررود روي سررط  واسررط

يافته كه ايرن باعرث اشرباع شردن سرط   افزايش ZnOكاتاليزور 

ر اشباع شردن سرط  كاتراليزور، از توليرد شود. دراثكاتاليزور مي

هاي هيدروكسيل كاسته حفره و در نتيجه راديكال-زوج الكترون

 [.0يابد ]شده و فعاليت فتوكاتاليزوري كاهش مي

 
بر حسب زمان در غلظتهای مختلف از  0C/Cنسبت  -9نمودار 

 UV-Cتحت تابش نور  سنتزشده ZnO، با استفاده از ذرات کلرامفنیکل
 

کلرامفنيکل در روش فتوکاتاليزوری  در راندمان تخریب pHتأثير 

  UV-Cبا استفاده از نور  سنتز شده ZnOذرات 

بيوتيك آنتي mg L 22-1 از غلظت pHدر روند بررسي تأثير 

 نور  شدت درسنتزشده  ZnOذرات  mg L 622-1كلرامفنيكل و 

2-W m 20  .اسرررتفاده شرررده اسرررتpH  تنظررريم  5و  5/6و  8در

مطلروب برابرر  pHتوان ديد كه مي 2باتوجه به نمودار گردد. مي

اسيدي نشان pH نسبت به  يبهتر يجهيقليايي نتpH است.  5/6با 

 توانررديمرر يزوريوكاتررالتعملكرررد ف يروpH  ريتررأث .دهررديمرر

و  زوريكاتررال سررط  نيبرر كيبرررهمكنش الكترواسررتات يلهيوسررهبرر

 يعريبه طور طبZnO  يرسانامهيداده شود. ن  يهدف توض يماده

 4برابر برا  pzcZnO (pH(صفر  بار ينقطه pHاست و  كيآمفوتر

بار مثبرت اسرت و در  يداراZnO سط   4 كمتر ازpH است. در 

pH كلرامفنيكل يبرا ياست. از طرف يبار منف يدارا 4 الاتر ازب  

apk است. در  6/4و  5/5برابر  بيبه ترتpHيهردو يدياسي ها  

ZnO  جررذب  رونيرربررار مثبررت هسررتند  از ا يدارا كلرامفنيكررلو

بالاتر از pH . در شوديمحدود م ZnO يروكلرامفنيكل  يسطح

 هنروزZnO كره  ياست در حرال يبار منف يدارا كلرامفنيكل 5/5

. در كنرديكمرك مر يبار مثبت است كه به جذب سرطح يدارا

pH 4 برهكلرامفنيكرل  ياصرل يهراگونه -O-chloramphenicol 

 نيشروند، بره همر دياكس تواننديم يكه به سخت شونديگسسته م

 [.5] ابدييكاهش م يزوريوكاتالفت سرعت واكنش ليدل
 

 
 کلرامفنیکل در  محلولبر حسب زمان برای  0C/Cنسبت   -2نمودار 

pH های مختلف، با استفاده از ذراتZnO تحت تابش نور  سنتزشده
UV-C 

 

در  UV/nanoZnOو  UV/ZnOی روش فتوکاتاليزوری مقایسه

 بيوتيک کلرامفنيکل راندمان تخریب آنتی

بيوتيك كلرامفنيكل در شرايط مطلوب تخريب نوري آنتي

  شدت نور و 5/6برابر با  pHكلرامفنيكل،  mg L 22-1)غلظت 
2-W m 02 توسط ذرات )ZnO  سنتزشده و نانوذراتZnO 

نشان داده  3همانطور كه در نمودار  .استانجام شده آلدريچ 

روش در  min135  مدت زمانبازده تخريب در شده است، 

در روش فتوكاتاليزوري و  UV/ZnO40%  فتوكاتاليزوري

UV/nanoZnO 7/47% باشد. راندمان تخريب كلرامفنيكل مي

درصد  7/3نها حدود آلدريچ ت ZnOتوسط كاتاليزور نانوذرات 

تزشده سن ZnOبيشتر از راندمان تخريب با استفاده از ذرات 

  .باشد)تحت شرايط مشابه( مي
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بیوتیک بر حسب زمان برای تخریب آنتی 0C/Cنسبت  - 3نمودار 

تحت  ZnOسنتزشده و نانوذرات  ZnOکلرامفنیکل با استفاده از ذرات 

 UV-C تابش نور 

 

بيوتيک کلرامفنيکل با مطالعات سينتيکی برای تخریب آنتی

 UV/ZnOاستفاده از روش فتوکاتاليزوری 

در بيوتيررك كلرامفنيكررل در بررسرري سررينتيك تخريررب آنتي

از سنتزشررده،   ZnOروش فتوكاترراليزوري بررا اسررتفاده از ذرات

تروان اسرتفاده ( بر حسرب زمران مي0C/Cلگاريتمي ) نمودار نيمه

ضريب همبستگي خطوط نمودار نيمه  (0نمودار )با توجه به كرد. 

طبق نمودار ي اول است. لگاريتمي تأييدي بر سينتيك شبه درجه

هاي سررعت ظراهري را بره توان ثابتاز شيب خطوط مي( نيز 5)

قابل مشراهده  دست آورد. باتوجه به نمودار ثابت سرعت ظاهري

كاهش يافتره اسرت.  app kاست كه با افزايش غلظت كلرامفنيكل،

اين امر بيانگر آن است كه با كاهش غلظت كلرامفنيكل، سرعت 

 يابد.واكنش فتوكاتاليزوري افزايش مي

 

 
های ( بر حسب زمان در غلظت0C/Cنمودار نیمه لگاریتمی )  -4نمودار 

 بیوتیک کلرامفنیکلمختلف از آنتی

 
های مختلف برای حذف کلرامفنیکل در غلظت  appkمقادیر  -5نمودار 

 بیوتیک کلرامفنیکلاز آنتی

 گيرینتيجه
نشان داد كه روش فتوكاتاليزوري نتايج  تحقيقدر اين 

UV/ZnO  وUV/nanoZnO  كارايي قابل توجهي در حذف

علاوه بر آن ميزان  .دارد هاي آبيآلاينده كلرامفنيكل از محلول

محيط واكنش بستگي دارد به  pHحذف كلرامفنيكل به 

با  خنثي بيشترين راندمان حذف حاصل شد و pHكه در طوري

  كاهش غلظت اوليه كلرامفنيكل ميزان حذف افزايش يافت.
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Investigation and comparison chloramphenicol photocatalytic removal 

from aqueous solutions by ZnO prepared by citrate modified and 

nanoparticles ZnO  

Parisa Niknam, Mohammad Shokri* 

 

“Department of  chemistry, Tabriz Branch, Islamic Azad University, Tabriz, Iran” 

 

Abstract:  

The aim of this study is ZnO particles synthesis and investigation photocatalytic methods 

UV/ZnO and UV/nanoZnO for degrading chloramphenicol in aqueous solutions and its 

elimination kinetic. ZnO particles synthesized by modified citrate precursor method and 

characterized by XRD and SEM techniques. Furthermore, the effect of operational parameters 

such as initial concentration of contaminant and pH value on UV/ZnO photocatalytic reaction 

has been investigated. The results indicated that photocatalytic method using synthesized ZnO 

particles has a considerable efficiency in removing chloramphenicol so that for 20 mg L-1 of 

chloramphenicol, pH = 6.5 and light intensity = 40 W m-2, during 135 min, photodegradation 

efficiency was about 94%. The results show that the photocatalytic removal of the 

chloramphenicol using the synthesized ZnO particles followed pseudo-first order kinetics. 

 

Keywords: Photocatalytic removal; UV/ZnO; Zinc Oxide; Chloramphenicol; Kinetics 
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 مقدمه
رنگ ها ترکیباتی هستند که تولید و کاربرد آنها در دنیا رو به  

فزونی است و به دلیل مصرف گسترده، بخش بزرگی از فاضلاب 

. تخلیه بدون تصفیه فاضلابهای ]1 [های صنعتی را شامل می شوند 

حاوی رنگ باعث صدمات جبران ناپذیر به محیط زیست شده و 

تصفیه این فاضلابها یکی از اولویت های اصلی برای صنایع از 

در بین انواع رنگ ها، متیلن بلو  .]3-2[جمله نساجی می باشد 

یک ترکیب آروماتیک چند هسته ای است که نه تنها می توانند 

کلات تنفسی همچون تنگی نفس و در صورت بلع باعث باعث مش

 .]5-4 [سوزش، تهوع، استفراغ، اسهال و گاستروآتریت شود 

متیلن بلو رایج ترین ماده رنگی جهت رنگ آمیزی پشم، پنبه و 

ابریشم است. استنشاق این ماده می تواند سبب اختلال در تنفس 

می آسیب های دائوحال آنکه مواجهه مستقیم با آن میتواند سبب 

چشم، احساس سوزش در نقاط در معرض تماس، تهوع و 

 زیاد، اختلالات ذهنی و متهمو گلوبینمیا گردد. استفراغ، تعریق

برای رنگزدایی فاضلابهای صنعتی، روشهای متفاوتی وجود دارد، 

داسیون شیمایی، انعقاد و لخته سازی، تکنیک های یمانند: اکس

 ی، فرآیند جذب سطحی، فرآیندهایالکتروشیمیایی، تبادل یون

ی رنگ فتوکاتالیستدر جهت حذف  GO-11PMnW نانوکاتالیست و شناسایی سنتز 

 متیلن بلو  

  *زهرا شکری آغبلاغحسن حسینی منفرد،  محمدعلی رضوانی،

 ، زنجان، ایراندانشگاه زنجان ،دانشکده علوم پایهگروه شیمی،                                                                         

 

 

رنگهای مصنوعی از جمله مواد آلوده کننده طبیعت به شمار می آیند که همراه با پساب کارخانجات صنعتی وارد محیط  چکيده:
زیست شده و می توانند باعث ایجاد مشکلات  قابل توجهی به آن شوند. متیلن بلو از جمله رنگهای کاتیونی بسیار رایج در صنایع 

م مورد  استفاده قرار می گیرد. رنگها ترکیبات آلی آروماتیکی هستند که نور را در طول کاغذسازی، رنگ مو، کتان، چوب و ابریش
 )ناحیه مرئی( جذب می کنند. هدف از این مطالعه رنگ زدایی از متیلن بلو به روش فتوکاتالیستی می باشد. در nm 700 -355موج 

 سنتزشدهپلی اکسومتالات  تحقیق این . درشد نجاما  Modified Hummersروش به اکساید گرافن نانو سنتز حاضر مطالعه

39O11PMnW5Cs  (11PMnW ) بر روی بستر گرافن اکساید اصلاح شده(mGO)    تثبیت شد و به عنوان فتوکاتایست مورد
(، میکروسکوپ الکترونی روبشی FT- IRبررسی قرار گرفت. از تکنیک های مختلفی شامل طیف سنجی مادون قرمز تبدیل فوریه )

(SEM پراش پرتو ،)X (XRD) .پس  تایج حاصلنبا توجه به  جهت شناسایی و تعیین خواص نانوفتوکاتالیست تهیه شده استفاده گردید
 مشابه حالت اول از خود نشان میدهد.  رفتاری GO-11PMnW مرحله بازیافت، فعالیت کاتالیستیچهار از 
 

 فتوکاتالیست، پلی اکسومتالات. ، اکساید گرافن واژه های کلیدی:

 

Corresponding: Zahra.shokri@znu.ac.ir 
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فرآیند  .]6[غشایی، احیاء شیمیایی، تصفیه بیولوژیکی، فتوکالیستی

فتوکاتالیستی جزء فرآیندهای اکسایشی به شمار می رود که راه 

از ) حلی جهت رفع بسیاری از مشکلات زیست محیطی می باشد

 ر، فتوکاتالیست ها به دلیل دارا بودن ساختا(جمله حذف رنگ ها

الکترونی ویژه می توانند توسط نور تحریک شده و با تولید 

الکترون و حفره منجر به فرآیندهای اکسیداسیونی شوند. این اثر 

به علت نوار ظرفیت پر و نوار هدایت خالی در آنها می باشد. 

هنگامیکه یک فوتون با انرژی برابر یا بیشتر از انرژی بین نوار 

رون از برخورد کند، الکت وکاتالیستفتظرفیت و نوار هدایت، به 

نوار ظرفیت کنده شده و به نوار هدایت منتقل می شود و در جای 

آن در نوار ظرفیت یک حفره ایجاد می شود. الکترون و حفره ی 

ایجاد شده می توانند دوباره با هم ترکیب شوند و گرما آزاد کنند. 

عث اقابلیت اکسیداسیونی این حفره ها در فتوکاتالیست ب

اکسیداسیون مستقیم مواد آلی رنگزا به حد واسط های فعال می 

شود. همچنین رادیکال های هیدروکسیل بسیار فعال نیز ممکن 

است از تجزیه ی آب  یا از واکنش حفره ها با یون هیدروکسیل 

تشکیل شوند. رادیکال هیدروکسیل تشکیل شده یک اکسنده 

زئی تواند باعث حذف ج بسیار قوی و غیر انتخاب گر بوده که می

یا کامل بسیاری از آلاینده های آلی شود. الکترون موجود در نوار 

ظرفیت فتوکاتالیست می تواند مولکول اکسیژن را به آنیون 

سوپراکسید کاهش دهد که این رادیکال در حضور گیرنده ی 

مناسب قابلیت تشکیل پراکسید ماده ی آلی یا پراکسید هیدروژن 

دیکال هیدروکسیل تولید شده، خود نیز می تواند را داراست. را

 ]. 7[باعث تخریب ماده ی آلی شود 

 

 بخش تجربی
 سنتز گرافن اکساید .1-1

 روش اصلاح شده از اکساید گرافن سنتز در این تحقیق، جهت

 سپس شد، گرم( وزن 6گرافیت ) پودر شد. در ابتدا استفاده هامر

 ظرف واکنش به میلی لیتر(، 303اسید سولفوریک ) محلول

در  .خورد هم دقیقه 30 به مدت C 5°در دمای   و شده اضافه

گرم(  11ساعت پتانسیم پرمنگنات )  1مرحله بعد در مدت زمان 

ساعت هم زده  24آهسته به ظرف واکنش اضافه شده و به مدت  

از  ادامه، محیط سرد شد. در دمای محلول موردنظر تا شد. سپس

 به یکباره به لیتر( میلی 154)آب اکسیژنه  وزنی %33 محلول

با استفاده از  .خورد هم دقیقه15 مدت به و شد اضافه محلول قبل

 رسوب و شده گیری آب حاصل دستگاه سانتریفیوژ از محلول

 داده شستشو مرحله چندین طی وزنی  5محلول % توسط حاصل

دیونیزه  آب محلول، pH سازی خنثی برای از آن پس و شد

 بدست آمده اکساید گرافن گرم 1 هر پایان شد. در شستشو

از  بالایی پایدار محلول سپس شد. حل دیونیزه آب لیتر 1 داخل

 و در شده آبگیری روتاری دستگاه توسط و شد جدا رسوب

جهت سنتز گرافن اکساید احیا و  .گردید خشک اتاق دمای

اصلاح شده و نیز بستر نشانی پلی اکسومتالات حفره دار شده با 

منگنز بر روی سطح گرافن اکساید اصلاح شده، مطابق با روش 

فاده مورد است در مقاله اخیر چاپ شده تیم تحقیقاتی ما رائه شدها

 ]. 3[ قرار گرفت

 یفتوکاتالیستتست  .1-2

متیلن   ppm 40میلی لیتر از محلول  25مقدار  ،جهت تهیه محلول 

گرم از کاتالیست  0002داخل بشر انتقال داده شد سپس مفدار بلو 

هموؤن سنتز شده به محلول فوق اضافه شد. در مراحل بعدی اثر 

فاکتورهای مختلف بر حذف رتگ مورد بررسی و مطالعه دقیق 

 .قرار گرفت

 

 نتایج و بحث
به خوبی سنتز  (،FT- IR)یف طنتایج حاصل از آنالیز  

نتایج حاصل از آنالیز ]. 3[ کاتالیست سنتز شده را اثبات می کند 

FT- IR  ارائه شده است. 1در جدول 

آورده شده X(XRD ) آنالیز مربوط به پراش پرتو  1در شکل 

مشاهده می گردد پیک شاخصه   a-1است. همانطور که در شکل 

ظاهر میگردد که دارای یک  ◦2θ=9.5گرافن اکساید در ناحیه 

طیف مربوط به پلی اگسومتالات  b-1پیک تیز می باشد. در شکل 

و  10-6تک حفره آورده شده است. پیک های موجود در ناحیه 

درجه پیک های شاخص مربوط به پلی  40-30و 25-30

 GO-11PMnWاگسومتالات می باشد. طیف مربوط به کاتالیست 

 است.نشان داده شده  c-1در شکل 
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 .FT- IRداده های مربوط به آناليز طيف  - 9جدول 

 

با توجه به طیف حاصل از سنتز کامپوزیت جدید، پیک های  

خالص در محصول هم مشاهده می  11PMnWو  GO مربوط به

شود با این تفاوت که از شدت پیک های موجود کاسته شده است 

که دلیلی بر هیبریداسیون کامل مواد اولیه با هم و ایجاد محصول 

و  XRDمی باشد. همچنین با استفاده از داده های حاصل از آنالیز 

تزی نشرر سایز نانو کاتالیست س-نیز با استفاده از معادله دبای

 محاسبه گردید: 
D = K λ/βcosθ 

 نانومتر می باشد. 50تا  15سایز نانو کامپوزیت حاصل 

 
 (cو    a )GO ،b )11PMnWمربوط به  XRDطيف -9شکل 

 GO-11PMnW. 

نانوکامپوزیت سنتز شده در مربوط به مواد اولیه و  SEMتصاویر 

جهت انجام تست فتوکاتالیستی بر روی آورده شده است.  2شکل 

محلول حاوی رنگ متیلن بلو، فاکتورهای مختلف از جمله غلظت 

کاتالیست سنتز شده، زمان انجام واکنش، دمای واکنش رنگزدایی 

مورد بررسی قرار گرفته شد که نتایج آنها در ادامه آورده شده 

 است.

 
 (cو    a )GO ،b )11PMnWمربوط به  SEMطيف -2شکل 

GO-11PMnW. 

 ppm  40تاثیر دما بر حذف رنگ از محلول متیلن بلو 3در شکل  

آورده شده است. همانطور که مشاهده می   میلی لیتر 25به حجم 

گردد با افزایش دما درصد حذف رنگ افزایش می یابد. دمای 

Cدمای %83بهینه تا بهینه جهت حذف رنگ 
 می باشد.  35 ◦

 حذف رنگ.تأثير دما بر درصد -3شکل 

در مرحله بعد جهت دسترسی به شرایط بهینه در جهت حذف 

رنگ تأثیر افزایش غلظت کاتالیست سنتز شده مورد آزمایش قرار 

گرفت. نتایج نشان میدهند که با افزایش میزان و غلظت کاتالیست 

Wavenumber(cm-1) 

Compounds Vibration  mode 

PMnW11-GO GO PW11Mn  

3438 3415 3546 Hydroxy group, Water in the 
material 

2914 2927 - CH2, C-H, Streching of CH3 

2846 2854 - CH2, C-H, Streching of CH3 

1742 1741 - Ether & Epoxy groups 

- 1237 - Ether & Epoxy groups 

1630,1578 - - bending of N-H 

- 1620 - ν (C=C) 

1423 1423 - ν (CO) 

- 1217 - ν (Si–O–Si) 

- 1129 - ν (Si–O–C) 

1066 - 1083 ν (P-Oa) 

931 - 952 ν (W = Ot) 

877  889 ν (W–Ob–W) 

811 - 830 ν (W–Oc–W) 

509  510 Mn-O 
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درصد حذف رنگ افرایش می یابد بطوریکه غلظت بهینه جهت 

 (.5)شکل گرم می باشد  0002تخریب رنگ 

 تأثير زمان بر درصد حذف رنگ. -4 شکل

 

 
 بر درصد حذف رنگ. غلظت کاتاليستتأثير  -5شکل

در پایان، جهت مطالعه توانایی بازیابی کاتالیست هتروژن  سنتز 

ستفاده از دی با اشده این کاتالیست پس از هربار تست کاتالیستی 

 کلرومتان شستشو و خشک شد و مجددا تحت شرایط بهینه

Cدمای)
گرم از کاتالیست سنتز  0002دقیقه و مقدار  60، زمان 35 ◦

شده(. نتایج اثبات می کنند که کاتالیست سنتزی دارای پایداری 

شاهد  ،شیمیایی بالایی بوده بطوریکه تا چهارمین مرتبه بازیافت

شکل )کاهش کوچکی در درصد حذف رنگ مشاهده می گردد 

6.)  

 تأثير بازیافت کاتاليست  بر درصد حذف رنگ. -6شکل 

 گیرینتیجه
 متیلن بلو به روشمحلول رنگی رنگ زدایی از  در مقاله حاضر، 

 گرافن نانو سنتز حاضر مطالعه . درانجام شده استفتوکاتالیستی 

شد. در ابتدا پلی  انجام اصلاح شده هامر روش به اکساید

بر روی  دار شد و سپساکسومتالات تنگستن توسط منگنز حفره 

 بستر گرافن اکساید اصلاح شده تثبیت شد و به عنوان فتوکاتایست

نتایج اثبات می کنند که کاتالیست  .مورد بررسی قرار گرفت

سنتزی دارای پایداری شیمیایی بالایی بوده بطوریکه تا چهارمین 

مرتبه بازیافت، شاهد کاهش کوچکی در درصد حذف رنگ 
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Synthesis of PMnW11-GO nanocatalyst and for the photocatalytic 

degradation of methylene blue 
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Abstract:  

Artificial colors of nature are such pollutants that along with industrial wastewater treatment 

plants into the environment and can cause significant problems to them. Methylene blue is very 

common in the pulp and paper industries such as cationic dyes, hair color, canvas, wood, silk 

is used. Colors are aromatic organic compound that absorbs light at a wavelength of 355-700 

nm. The aim of this study is photocatalytic decolonization of methylene blue in circulation. In 

the present study the synthesis of nano grapheme oxide method was modified hummers. In this 

work synthesized polyoxometalate Cs5PMnW11O39 (PMnW11) was immobilized on modified 

graphene oxide (mGO) and studied as photocatalyst. The materials characterized by Fourier 

transform infrared spectroscopy (FTIR), scanning electron microscope (SEM), and X-ray 

powder diffraction (XRD). According results after 4 runs, the catalytic activity of PMnW11-GO 

was almost the same as that freshly used photocatalyst. 

 

Keywords: Graphene oxide; Photocatalytic; Polyoxometalate. 
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 مقدمه
 لازم برایکار  معیاری از به عنوان(IFT) یسطح نیکشش ب

 نیا شود.معرفی می ریامتزاج ناپذ الیدو س نیبسطح افزایش 

و نقش  ودریبکار م ییدوتا هایرفتار مخلوط ریتفس یبرا تیکم

 ع،یما - عیمانند استخراج ما هاییندیرا در فرآ یمهم اریبس

مواد  .[1] کندیم فایو تراکم ا ریاستحصال نفت، جذب گاز، تقط

 ستمیس کیهستند که اگر با غلظت کم به  یباتیترک یفعال سطح

ته تجمع یاف آب-یفاز آل ای آب-هوادر مرز مشترک اضافه شوند، 

فازها باعث کاهش  یمولکول نیب یروهایکردن ن فیو با ضع

طحی مواد فعال س شوندیم  یسطح نیکشش ب ایو  یکشش سطح

-پاک ماده اولیه در تولید کف،ی مختلف به عنوان هادر زمینه

در  .[2] کاربرد دارند هادارکنندهی، پا هاکنندهونامولسی ها،کننده

 و مختلف واد فعال سطحی و نانوذراتترکیب م های اخیرسال

ه مایع مورد توج-ایع و مایعم-تأثیر آنها روی سطح مشترک گاز

ای هدر زمینه پژوهشگران قرار گرفته است. نانوذرات سیلیس

 هادانهو رنگ هاپوشش زورها،یکاتال ک،یالکترونمختلفی مانند 

تأثیر  [3] شوند. اخیراً فریدونی مقدم و همکارانمی استفاده

نانوذرات اکسید روی بر کشش بین سطحی سیستم نرمال 

-سی کردهرردکان/آب در حضور مواد فعال سطحی مختلف را ب

د که نانوذرات اکسید روی کارایی اند. نتایج آنها نشان دا

مولکولهای مواد فعال سطحی را در کاهش کشش بین سطحی، به 

دلیل اثر هم افزایی بین مولکولهای مواد فعال سطحی و نانوذرات 

تا کنون چندین پژوهش در دهند. اکسید روی افزایش می

مایع  –یند استخراج مایع کارگیری نفت سفید در فرآخصوص به

 .[5و4]ها از نانوذره استفاده شده است انجام شده است که در آن

لیکن هیچ گزارشی در خصوص خواص فیزیکی مهم این سیستم 

مانند کشش بین سطحی در حضور نانوذرات و ماده فعال سطحی 

انتشار نیافته است. در پژوهش حاضر اثر ماده فعال سطحی کاتیونی 

ی بر کشش بین سطحی تعادل دیبرما ومیآمون لیمت یتر لیست

ای هسیستم نفت سفید / آب در حضور نانوذرات سیلیس در اندازه

 یسطح نیبر کشش ب  سیلیذرات س و نانو CTABی فعال سطح  یماده متقابلاثر 

 آب/نفت سفید

  *فدائی وحید جواد صاین،  

 گروه شیمی کاربردی، دانشگاه بوعلی سینا، همدان 

 

 

 

 

 

سیلیس نانوذرات  در حضور و ییبه تنها (CTAB)اید برم ومیآمون لیمت یتر لیست یماده فعال سطح در این پژوهش، تأثیر چکیده:
نشان  جیقرار گرفت. نتا یمورد بررس K  2/292دمای   در آب نفت سفید/ ییایمیش ستمیس یسطح نیمختلف بر کشش ب هایاندازه در

 با این وجود در حضور ماده فعال سطحی، جذب همزمان سیلیس به تنهایی تأثیری بر روی کشش بین سطحی ندارند. نانوذرات هداد ک
 یتجرب ری. مقادکندبرای کاهش بیشتر کشش بین سطحی ایجاد مینانوذرات و ماده فعال سطحی در سطح مشترک، یک اثر هم افزایی 

نتایج برازش . دنبرازش شد نیفرومک یجذب سطح زوترمیا با یسلیما یکمتر از غلظت بحران هایدر غلظت ،ی تعادلیسطح نیکشش ب
 شیافزا ی فرومکینتعادل ثابت جذب و مقدار کاهشآبی  محلول pHغلظت سطحی ماکزیمم با افزایش مقدار پارامتر  نشان داد که

 شود.تأثیر آنها درکاهش کشش بین سطحی کمتر می،سیلیس اندازه نانوذرات شیبا افزایابد.  همچنین می

 ییاثر هم افزا ن،یفرومک جذب سطحی زوترمیا ،یسطح نیکشش ب سیلیس،نانوذرات  د،ایبرم ومیآمون لیمت یتر لیستواژه های کلیدی:  
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محلول آبی بر کاهش  pHشود. همچنین اثر مختلف بررسی می

 گیرد.کشش بین سطحی در حضور نانوذرات مد نظر قرار می

 شوند. های جذب سطحی برازش میهای تجربی با ایزوترمداده

 بخش تجربی

واد مورد برماید و سایر م ومیآمون لیمت یتر لیستنفت سفید و 

استفاده در این پژوهش همگی از شرکت مرک آلمان با  بیشترین 

 خلوص تهیه شدند. 

نانومتر( از شرکت  32-22با قطر) کایلینانوذرات س نیهمچن

Degussa کشش بین سطحی با روش قطره آویزان  ند.شد تهیه

(Pendant drop )نیکشش بدر این روش  گیری شد.اندازه 

 :شودیمحاسبه م ریز یبراساس شکل قطره و توسط رابطه یسطح

(1) 2gD

H





 

قطر  Dشتاب گرانش،    gدو فاز،  یاختلاف چگال  که در آن

گیری اندازه .[6] باشندیوابسته به شکل قطره م تیّکم Hقطره و 

کشش بین سطحی تعادلی بین فاز آلی و آبی با استفاده از یک 

تنسیومتر قطره آویزان مجهز به مجموعه کنترل دما از شرکت 

های انجام گردید. دانسیته محلول فناوری ازدیاد برداشت فارس

با استفاده از دستگاه  K 2/292و فاز آلی درماده فعال سطحی آبی 

)با  گیری شداندازه  DMA 4500مدل  Anton Paarسنج چگالی

. برای محاسبه دانسیته نانوسیالات از معادله (3kg·m 21/2دقت 

ش بین ری کشیگتجربی مربوطه استفاده گردید. دستگاه اندازه

ترل کن مجموعهسطحی مورد استفاده در این پژوهش مجهز به یک 

انجام شدند.  K 2/292ها در دمای ثابتتمام آزمایش باشد.دما می

های آبی محتوی ماده فعال سطحی و نانوذره به صورت محلول

قت )با دی با استفاده از ترازوی دیجیتالی  روزانه و با روش وزن

mg 1/2) های هیدروکلریک اسید و سدیم تهیه گردیدند. محلول

فاز آبی با  pHمولار برای تنظیم  1/2ظت هیدروکسید هر دو با غل

شدند. کسر  استفاده CORNING-M140متر مدل  pHاستفاده از 

 1×12-4ها برابر با مقدار ثابت وزنی نانوذرات در تمام آزمایش

مول بر   5× 12-4صفر تا  CTABو محدوده غلظتی  درصد وزنی

 .لیتر بود

 نتايج و بحث

 شناسايی نانوذرات

ا ساااه اندازه ب )2SiO (سااایلیس ذراتپروژه از ناانو نیدر ا

( نااانومتر 02-62و )( 32-22(، )14-11) هااایدر بااازه متفاااوت

  استفاده گردید.

نانوذرات سایلیس )با اندازه متوسط(  TEM و SEMتصاویر 

آورده  (1مورد اسااتفاده در این پژوهش که به ترتیب در شااکل )

نانوذرات دارای ساختار کروی و دهند اند. تصاویر نشان میشاده

 نانوذره FT-IR باشااند. طیفمینانومتر  32-22 متوسااط با اندازه

 دو اتقریب و پهن پیک یک دارای باشاادمی آمورف که ساایلیکا

 به مربوط که باشدمی 1cm1192 و 1129 موجی عدد در شااخه

یم  همچنین. باشاادمی Si-O-Si گروه متقارن کشااشاای ارتعاشااات

 نامتقارن کششی ارتعاشاات به 1cm  213در شاده مشااهده پیک

 خمشی ارتعاشات به 1cm 401در  موجود پیک و Si-O-Si گروه

 بر اساس یک روش استاندارد .[0]دارد اختصاص  O-Si-O گروه

[2] pH  به دست آمد. 2/2در حدود سیلیس نقطه بار صفر ذرات 

  

 
با اندازه  سیلینانوذرات س TEM  (b) وSEM  (a ) ریتصاو  -9شکل 

 .نانومتر 03 – 33متوسط  
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 مطالعات تعادلی

برای  ذرهوزنی نانو حسب کسرتغییرات کشش بین سطحی بر 

است. نشان داده شده  (2)در شکل نانومتر  32-22 متوسط اندازه

 هایکشش بین سطحی در محلولگردد طور که مشاهده میهمان

کشش بین سطحی سیستم ذره، با افزایش غلظت نانوحاوی نانوذره 

هایی تمایلی به تن عبارت دیگر نانوذرات سیلیسبه کند تغییر نمی

برای مهاجرت به سطح و تغییر نیروهای بین مولکولی را ندارند. 

و  دنفت سفیکشش بین سطحی بر    pH اثر( 2)همچنین در شکل 

-دهد. همانطور که مشاهده میدر حضور نانوذره را نشان می آب

قابل  نیز در این شرایط  pH باشود، تغییرات کشش بین سطحی 

فعال ، سیلیستوان گفت، نانوذرات ملاحظه نیست. بنابراین می

سطحی نبوده و بر کشش بین سطحی تاثیری ندارند، این مشاهدات 

نانوذرات اکسید روی در تماس با فازهای  مربوط بهبا گزارش 

 .]3[آب و نرمال هگزان در تطابق است 

 
سطحی نسبت به کسر وزنی نانوذره با  تغییرات کشش بین -0شکل 

 .های  متفاوتpHدر  متوسط  اندازه

 

ی ی بر حسب غلظت ماده فعال سطحتغییرات کشش بین سطح

با  غیاب و در حضور نانوذرات سیلیس در K 2/292 دمای در

 (3)شکل  های متفاوت در pHدر نانومتر  22-32 متوسط اندازه

در حالتی که  دهد کهنشان داده شده است. این نمودار نشان می

 با افزایش غلظت ی فعال سطحی در سیستم وجود دارد،فقط ماده

با  ابد.یماده فعال سطحی طبق انتظارکشش بین سطحی کاهش می

افزایش غلظت ماده فعال سطحی، مهاجرت به سطح مشترک 

باعث  و در نتیجه یابد که منجر به جذب سطحی مثبتافزایش می

نتایج به   .[9] شودکاهش بیشتر در مقدار کشش بین سطحی می

ش کش ماده فعال سطحی به تنهاییدهد که دست آمده نشان می

 %1/26به مقدار مولار  1×12-5غلظت نمونه  بابین سطحی را 

محلول  pHدر حضور نانوذرات و با افزایش و  دهدمیکاهش 

، 1/33ا برابر ب به ترتیبآبی، درصد کاهش کشش بین سطحی 

نقطه   pHهمانطور که قبلاً ذکر شد چون . باشندمی % 9/46و  4/39

های بزرگتر،  pHاست، در نتیجه در  2/2برابر  2SiO صفر نانوذرات

 CTABبار سطحی نانوذرات منفی و برهمکنش آنها با مولکولهای 

سطحی نانوذرات های کمتر، بار  pHاز نوع جاذبه و در )کاتیونی( 

باشد از نوع دافعه می CTABمثبت و برهمکنش آنها با مولکولهای 

به سطح  CTABکه این دافعه باعث رانده شدن بیشتر مولکولهای 

ش بیشتر کاه شود.مشترک و کاهش بیشتر کشش بین سطحی می

قلیایی ناشی از افزایش آبگریزی  هایpH کشش بین سطحی در 

نانوذرات روی سطح  CTABسطح نانوذرات با جذب مولکولهای 

افزایش تمایل آنها برای مهاجرت به سطح مشترک  و در نتیجه

 باشد.می

 
 3339/3در حضور و در غیاب کشش بین سطحی تغییرات  -3شکل 

 .های متفاوتpHدر  درصد وزنی نانوذره با اندازه متوسط

 

( 2های کشش بین سطحی تعادلی با معادله فرومکین )داده

 برازش شدند:
2

0 m,F2 ln(1 )     RTΓ       

   
1

2

F electrolyte exp 2
1


   
  

b f C C C





     )2( 

ثابت  R،سیستم خالصکشش بین سطحی  0در آن  که

  ،بیشترین فزونی سطح m,FΓ،دمای مطلق T ،جهانی گازها

ثابت  Fb ،کنش بین مولکولیپارامتر برهم β،یسطح پوشش

 ،جذب یتعادل
fمیانگین ضریب فعالیت،C  وeelectrolytC  به
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در ایزوترم ی فعال سطحی و الکترولیت های مادهترتیب غلظت

( آورده 1د. نتایج این برازش که در جدول )نباشفرومکین می

کمتر از m,FΓدهند که در حضور نانوذرات، مقدارشده، نشان می

حالتی است که نانوذره در سیستم وجود ندارد. همچنین ثابت 

در حضور نانوذرات بزرگتر از  (Fb)جذب تعادلی فرومکین 

حالتی است که نانوذره در سیستم وجود ندارد. همچنین با 

 اند.افزایش یافته Fbکاهش و m,FΓمحلول آبی  pH افزایش

 
پارامترهای به دست آمده از معادله فرومکین برای جذب  – 9جدول 

 ماده فعال سطحی

 

 سیلیس تأثیر اندازه ذرات

( تاثیر اندازه نانوذرات بر کشش بین سطحی را نشان 4) شکل

با   گردد نانوذراتدهد. همانطور که در نمودار مشاهده میمی

حی بیشترین کشش بین سط کاهش تاثیر بیشتری بر اندازه کوچکتر

ات و نانوذر درصد کاهش کشش بین سطحی در حضور همزمان

به  4/29برابر با  % نانومتر 14-11ی ماده فعال سطحی برای اندازه

دست آمد. در یک غلظت ثابت )درصد وزنی(، تعداد ذرات 

 [12]یابد ها افزایش میموجود در واحد حجم با کاهش اندازه آن

و بنابراین تعداد بیشتری از نانوذرات کوچکتر به سطح مشترک 

ین ابنابر، گیرندکنند و در سطح مشترک قرار میمهاجرت می

یشتر ب ترکوچک کاهش کشش بین سطحی در حضور نانوذرات

با افزایش اندازه نانوذرات نسبت سطح به بر این اساس  .[11] است

 هایلکولوبا م کنش نانوذراتها و متناسب با آن برهمحجم آن

ر یابد. بنابراین نانوذرات بزرگتر دماده فعال سطحی نیز کاهش می

ها تمایل کمتری برای مهاجرت به سطح مقایسه با دیگر اندازه

ه کد ندهنتایج به دست آمده نشان می  .باشنددارا میمشترک 

 ابماده فعال سطحی در حضور کشش بین سطحی  میزان کاهش

و  32-22، 14-11های با اندازهنانوذرات و مولار  1×12-5غلظت 

 %1/43و  0/46، 2/49برابر با  به ترتیب =9pHدر  نانومتر 62-02

 .باشندمی

 
طحی ماده فعال س بر حسب غلظت کشش بین سطحیتغییرات  -4شکل 

 های متفاوترصد وزنی نانوذره با اندازهد 3339/3در حضور و در غیاب 

 .=7pHدر 

 گیرینتیجه

ی به تنهای سیلیسنانوذرات  که داد نشان پژوهش این نتایج

ندارند اما  بآ / نفت سفید تأثیری بر کشش بین سطحی سیستم

ی فعال سطحی در حضور همزمان نانوذرات سیلیس و ماده

CTAB ،ی مولکولهایآیکار CTAB برای کاهش کشش بین 

محلول  pHاین کاهش به ویژه با افزایش  یابد.سطحی افزایش می

-ادهبرازش د شود. نتایجو کاهش اندازه نانوذرات بیشتر می آبی

ر دهای کشش بین سطحی تعادلی با مدل فرومکین نشان داد که 

 بیشترین فزونی سطح محلول آبی، pHحضور نانوذرات با افزایش

ش . همچنین با کاهیابندمی افزایش جذب یثابت تعادلو  کاهش

-یکشش بین سطحی بیشتر م اندازه نانوذرات تأثیر آنها در کاهش

 شود.

 تقدير و تشکر

 این دپیشبر برای حمایت مالی دانشگاه بوعلی سینا همدان از

 .گرددمی قدردانی پروژه
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 pH سیستم
m,FΓ  

(mol.m2) 

Fb  

(L.mol1) 

2R 

نفت سفید/آب 

 CTAB و 

0 1/22×12-6 2/46×125 996/2 

 نفت سفید/آب، 

CTAB و نانوذره 

5/4 1/55×12-6 4/42×126 995/2 

 0 1/33×12-6 2/03×120 996/2 
 9 1/22×12-6 1/21×122 990/2 
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Interaction of a cationic surface active agent and silica nano particles on 

interfacial tension of kerosene / water 
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Abstract: In this study, the effect of surfactant cetyltrimethyl ammonium bromide (CTAB) 

solely and in the presence of silica nanoparticles in various sizes on the interfacial tension of 

kerosene / water chemical system at 2982.2K was investigated. The results showed that the 

silica nanoparticles alone have no effect on the interfacial tension. However, in the presence of 

surfactant, simultaneous adsorption of nanoparticles and the surfactant at the interface,  creates 

a synergistic effect to further reduce of interfacial tension. The experimental values of  

equilibrium interfacial tension,  in concentrations below the critical micelle concentration were 

fitted by Frumkin adsorption isotherm. The Fitting results showed that  the value of maximum 

surface concentration parameter decreases with increasing   the pH of aqueous solution and the 

value of frumkin equilibrium adsorption constant increases. Also, by increasing the size of silica 

nanoparticles, their effect on reducing the interfacial tension decreases. 

 

Keywords: Cetyltrimethyl ammonium bormide (CTAB), silica nanoparticles, interfacial 

tension, frumkin adsorption isotherm, synergistic effect 
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 مقدمه
 زیست محیط آلودگی امروز، دنیاي مسائل مهمترین از یکی

 از فلزات استخراج .باشد می خطرناك و سمی فلزات به

 شده باعث صنایع در سنگین فلزات گسترده کاربرد و معادن

 خاك و هوا آب،فاضلاب، در فلزات این غلظت که است

 سمیت اثر مکانیزم .کند پیدا افزایش اي زمینه مقادیر از بیشتر

 به فلزات این کاتیونهاي  شدید تمایل از ناشی سنگین، فلزات

 حیاتی آنزیمهاي فعالیت کردن مختل طریق بدین و گوگرد

 از سنگین فلزات حذف بنابراین باشد می زنده موجودات در

 جامعه عمومی بهداشت در مهمی موضوع آبی، محیط

 :دارد اهمیت جنبه دو از که شود می محسوب

 زهاب صنعتی، پسابهاي از سمی سنگین فلزات جداسازي -الف

 آنها سمی اثرات کردن خنثنی و معادن کشاورزي،

 معدنی منابع تدریجی کاهش با که فلزات بازیافت و احیا  -ب

 .است ضروري امري

 صنایع مانند صنایع از بسیاري پساب در سنگین فلزات

 صنایع معدن، سنگ از سنگین فلزات سایر و روي استخراج

 صنایع کاغذسازي، صنایع نفت، پالایش صنایع پتروشیمی،

 و پلاستیکی هاي فرآورده صنایع رنگسازي، صنایع دارویی،

 تصفیه سیستمهاي به راهیابی صورت در و دارند وجود ...

 تصفیه واکنشهاي سینتیک و میکروارگانیسمها روي فاضلاب

 باعث گذاشته، تأثیر خود سمیت ویژگی علت به فاضلاب

 که گردد می امرسبب این .شوند می سیستم راندمان کاهش

 هاي خانه تصفیه خروجی فاضلاب در ترکیبات این غلظت

 بین و داخلی مراجع سوي از شده تعیین استاندارد با مذکور

 عناصر این راهیابی دیگر سوي از .ننماید مطابقت المللی

 را ناپذیري جبران اثرات زیست، محیط به ترکیبات و سنگین

 موارد به عنایت با .داشت خواهد انسان و زیست محیط بر

 مطابق آنها حذف و ترکیبات این تصفیه شده، ذکر

 بسیاري اهمیت از المللی بین و داخلی استانداردهاي

  .است برخوردار

 فلزات با ارتباط در زیست محیط آلاینده منابع جمله از

 :از عبارتند سنگین

 آبکاري، گري، ریخته فلزي، صنایع سنگین، فلزات استخراج صنایع

 صنایع سایر و نساجی،کاغذسازي دباغی، باطریسازي، سازي، رنگ

 نیکل، جیوه، کادمیوم، همچون عناصري انتشار و دفع با که مشابه

 .شوند می آلودگی باعث محیط در ونقره مس کروم، روي، سرب،

 :لزوم استفاده ازشیمی

باتوجه به پیشرفت روزافزون صنایع شیمیایی وتولیدپسابهاي 

شیمیایی که بعضا به همان صورت درطبیعت رها شده وسبب 

 کاربرد  شیمی در حفاظت از محیط زيست

 

   ،2سیمین سیري، 1*نرگس سیري

 مدرسه شهید گلسفیدي-سه راه جیتوپاکدشت  –تهران  -1

 خیابان شهید مطهري مدرسه ایران –پاکدشت  –تهران -2
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آلودگی محیط زیست میگردد،لزوم راههایی براي تصفیه این 

پسابهاي شیمیایی ضروري می باشد.یکی ازبهترین راههاي 

تصفیه این آلودگیهاي شیمیایی استفاده از روشهاي 

روشیمیایی می باشد.زیرابااستفاده ازواکنشهاي الکت

الکتروشیمی میتوان موادآلوده کننده را به موادکم خطروبی 

خطرتبدیل کرده ومجددادرصنایع به عنوان مواداولیه استفاده 

 کرد.

 هدف ازپژوهش:

وجه اشتراك بین خوردگی،نظافت آشپزخانه ،نیش زنبور 

وادشیمی ازجمله ،خاموش کردن آتش وسوءهاضمه اشتراك بین م

اسیدوبازهاست.دانش ما درباره رفتاراسیدهاوبازها ،ساخت 

موادشیمیایی مختلف، امورکشاورزي،مهندسی ومسایل مربوط به 

محیط خانه استفاده می شود.این دستاوردها تنهابخش کوچکی از 

عرصه وسیع علم شیمی را تشکیل می دهند.بیشترفرایندهاي 

اهها،درکارخانجات ومجتمعهاي شیمیایی خارج از محیط آزمایشگ

شیمیایی روي می دهد .ازعلم شیمی درتهیه انواع متعددي 

نظیرالیاف مصنوعی،داروهاي مختلف،موادمنفجره ومحترقه 

،حلالهاي صنایع رنگسازي وکودهاي شیمیایی استفاده می 

شود.ازاین روبراي پیشگیري ازآثار سوء این مواد شیمی سبزاهمیتی 

هاي مواد شیمیایی به بدن بارها از آسیب د.صدچندان پیدا می کن

ي کار ایم. اما، چارهآدمی و محیط زیست شنیده و خوانده

ا گیرانه، که تراهکارهاي پیش  رسد در کنارچیست؟به نظر می

هاي اند، باید به راهکنون کارآمدي چشمگیري از خود نشان نداده

تن مواد اخي سکارآمدتري نیز بیاندیشیم که دگرگونی در شیوه

ها به آدمی و محیط هاي آنشیمایی در راستاي کاهش آسیب

 .هاستزیست، یکی از این راه

امروزه، از این رویکرد نوین با عنوان شیمی سبز یاد 

ها و فرآیندهاي شود که عبارت است از: طراحی فرآوردهمی

ت آدمی رسان به سلامکارگیري و تولید مواد آسیبشیمیایی که به

 .برنددهند یا از بین میزیست را کاهش می و محیط

 روشهای کاربردی شیمی:

حذف فسفر آلی از فاضلاب  بااستفاده ازفرآیند  -1

 الکتروشیمیایی 

ترکیبات فسفر از جمله آلاینده هاي بالقوه منابع آب می باشند 

که از طریق راه هاي مختلف از جمله تخلیه فاضلاب وارد منابع 

فرآیندهاي مختلف فیزیکی ، شیمیایی و آب می شوند.اگرچه 

بیولوژٍیک جهت زدایش فسفر آلی از فاضلاب وجود دارد لیکن 

امروزه استفاده از فرآیند الکتروشیمیایی توجه بیشتري را به خود 

 معطوف داشته است.

درطی یک فرایندوبااستفاده از الکترودهایی از جنس 

 60تا 10ش بین آمپر و زمان واکن6/0فولاد و شدت جریان ثابت 

میلی گرم در لیتر می  22تا  2دقیقه و غلظت اولیه فسفر آلی 

میلی گرم در لیتر )استاندارد  1توان غلظت فسفررابه کمتراز 

تخلیه پساب( رساند.دراین روش راندمان حذف فسفر آلی به 

 درصدرسیده است.89میزان 

 روش کمک به آب از کلرید یون حذف ررسیب-2

 الکتروشیمیایی

 از استفاده فکر به را بشر دنیا مناطق از بسیاري در آب کمبود

 منظور این براي .است انداخته اقیانوسها کران بی آبهاي

 آنها از بسیاري که است شده گرفته کار به روشهاي متفاوتی

 و شوري با پسابی تولید به منجر زیاد انرژي مصرف بر علاوه

 مذکور پساب سازي آزاد.گردد می بالا دماي بعضاً یا

 دریایی هاي اکوسیستم براي بسیاري محیطی زیست خطرات

 همین دلیل به .نماید می ایجاد کفزي موجودات خصوصاً

 بالا، کارائی بر علاوه که هستند روشهایی دنبال به محققین

 این از یکی الکترولیز از استفاده .ننماید تولید نیز آلوده پساب

 کلرید حذف بررسی تحقیق این از هدف.می باشد روشها

 .باشد می الکترولیز روش کمک به (شوري اصلی عامل)
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 روش این به کارگیري بهینه شرایط تعیین براي همچنین

 بررسی مورد مطالعه این در آن بر موثر پارامترهاي برخی

 .اند گرفته قرار دقیق

 کلرید حذف و غلیظ نمک آب محلول الکترولیز باکمک

امکان pH 7  .با استفاده از الکترودمس و  آن در موجود

 درصد یون کلریداز محیط وجوددارد.97حذف 

 الکتریکی سازي شناور و انعقاد -2

 در کننده منعقد مواد تولید از است عبارت الکتریکی انعقاد

 یا الکترودهاي آلومینیوم الکتریکی تجزیه از استفاده با محل

 کاتد در هیدروژن گاز و آند در فلزي یونهاي تولید .آهن

 . گیرد می انجام

 نصب و الکتریکی جریان از استفاده با روش این در

به  که ... و آهن آلومینیوم، جنس از شیمیایی الکترودهاي

 موجود کلوئیدي ذرات کنند می عمل کاتد و آند صورت

 مثبت بارهاي تولید طریق از فاضلاب یا آب محیط در

 این .گردد می فراهم سازي لخته فرآیند  ...الکتریکی و

 نتیجه در و شده خنثی الکتریکی لحاظ از ، Fe+3 در فرآیند

 فلزات استخراج آبکاري، قبیل از مختلف صنایع  3Al +تولید

 صنایع خودروسازي، فلزي، صنایع کاغذ، و چوب معادن، از

 اجرا و طراحی واقعی مقیاس در ... و شیمیایی، داروسازي

 آلاینده انواع حذف و تصفیه راندمان لحاظ از و گردیده

 بوده برخوردار مطلوبی بسیار بازده از زیست محیطی هاي

 .است

 فاضلاب تصفیه جهت 1889 سال در بار اولین روش این

 خانه درتصفیه الکترولیز فرآیند و دریا آب با اختلاط با همراه

 توسط آمریکا در و 1909 سال در .شد انجام لندن فاضلاب

 انحلال استفاده از با فاضلاب تصفیه جهت روش این هریس

 .گرفت انجام آند در آهن و آلومینیوم فلزات

 و اروپا بخصوصدر روش این بعد به 1970 دهه ابتداي از

 آبکاري و صنایع نیاز مورد آب اولیه تصفیه جهت روسیه

 قرار استفاده مورد آب تصفیه همچنین و فلزات تکمیل

 .گرفت

 دهه در که را طرحی همکاران و ماتسون 1995 سال در

 داشت را نام الکتریکی کننده منعقد و بود شده ارائه 1940

 صورت به آلومینیوم طرح این اساس بر .کردند تشریح

 آزاد هیدروکسیل هاي یون با و شد می حل الکتروشیمیایی

 جهت آلومینیوم هیدروکسید و شده ترکیب کاتد شده از

 سال در نیز مشابه فرآیندي .رفت می کار به انعقاد فرآیند

 در .شد گرفته کار به آب تصفیه جهت در انگلستان 1956

 صنایع پساب تصفیه در روش این از بیشتر شمالی آمریکاي

 .با شود می استفاده فلزات تکمیل و کاغذ، معادن و چوب

 در وسیع صورت به را ها سیستم این توان می درست طراحی

 کار به وسطحی زیرزمینی آبهاي ها، فاضلاب انواع تصفیه

 آن در که است اي ساده فرآیند الکتریکی سازي شناور .برد

 از شده تولید وهیدروژن اکسیژن حبابهاي طریق از ها آلاینده

 صورت به .مانند می شناور آب سطح روي بر آب الکترولیز

 گاز آند در هیدروژن و گاز کاتد در فرآیند این در کلی

 گردد می آزاد اکسیژن

 آب تصفیه در الکتریکی انعقاد فرآیند از استفاده -2

 زیرزمینی، آب تصفیه در توان می فرآیند این از

 هاي برج آب شستشو، از حاصل هاي پساب آشامیدنی، آب

 اسمز فرآیندهاي جهت آب اولیه تصفیه کننده، خنک

 روش این در نمود استفاده غیره و فیلتراسیون اولترا معکوس،

 با الکترودها سپس .شود می پمپ مخزن داخل به ابتدا آب

 منعقد عوامل درنتیجه و شده فعال برق جریان از استفاده

 .شود می متصاعد کاتد در هیدروژن گاز و آند در کننده

 تشکیل وباعث چسبیده آلاینده مواد به کننده منعقد عوامل
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 آنها آمدن بالا حین در هیدروژن گاز سپس و شود می لخته

 حوض به درسطح شدن شناور از پس و آورد می سطح به را

 خروجی جریان مقدار معمولاً  .شوند می منتقل نشینی ته

 موجود جریان کل حجم %5 سطح، از آلاینده مواد با همراه

 تانک به سیستم از تمیز آب نهایت در .باشد می مخزن در

 .شود می پمپ ذخیره

 فاضلاب تصفیه در الکتریکی انعقاد فرآیند کاربرد  -4

 صنعتی، هاي فاضلاب انواع تصفیه براي تواند می روش این

 صنایعی ازجمله .گیرد قرار استفاده مورد کشاورزي و شهري

 بسیار نتایج با آنها فاضلاب تصفیه براي روش این تاکنون که

 اشاره ذیل موارد  به توان می است، بوده روبرو آمیزي موفقیت

 .کرد

 ها، تراشکاري خودرو، صنایع( فلزي صنایع و کارخانجات -

 (…و ها صافکاري

 معادن از سنگین فلزات استخراج صنایع -

 (آبکاري) سطوح پرداخت صنایع -

 سرامیک و چینی صنایع -

 سازي کاغذ صنایع -

 (... و شوئی موتور)زدا چربی و کننده پاك صنایع -

 فولاد صنایع -

 ... و چاپخانه چرم، رنگ، هاي کارگاه نساجی، صنایع -

 علف واسطه، محصولات و اولیه مواد تولید)شیمیایی صنایع -

 (... و سازي لاك کش، حشره کش،

 شهري، هاي فاضلاب مورد در بخصوص و موارد اغلب در

 منابع از بهتر حتی کیفیتی داراي فرآیند این از خروجی پساب کیفیت

 فاضلاب تصفیه در تاکنون فرآیند این از .بود خواهد دارا را خام آب

 یکی کلی طور به .است شده استفاده گریس و روغن چربی، حاوي هاي

 با مختلف هاي فاضلاب تصفیه در آن کارایی روش این مزایاي از

 حاوي آب در برق جریان کاربرد .باشد می مختلف مشخصات

 در گاز حبابهاي شدن آزاد باعث گریس و چربی -روغن امولسیونهاي

 .شود می امولسیونها شدن شناور و کاتد

 حذف نیترات ازآبهاي زیرزمینی: -5

لودگی آب زیرزمینی به نیترات ، به عنوان آلاینده مقدم ، آ

جدي ترین و متداول ترین مشکل زیست محیطی در برخی از 

نواحی روستایی دنیا محسوب می شود . منابع آلودگی آب 

هاي زیرزمینی و سطحی به نیترات شامل منابع طبیعی و انسان 

صرف آب آشامیدنی زیرزمینی داراي ساخت می شوند. م

خطر بالقوه بهداشت  mg.-l1 100-200غلظت نیترات 

عمومی ، بخصوص د رکودکان محسوب می شود نظیر 

سندرم کودك آبی . بنابراین حذف نیترات از آب داراي 

اهمیت می باشد. مقدار قانون آب آشامیدنی سالم در مورد 

. فناوري  می باشد mgN.l-1 10 نیترات آب آشامیدنی

هاي تصفیه آب زیرزمینی آلوده به نیترات در محل شامل 

روش هاي بیولوژیکی و روشهاي الکتروشیمیایی می باشد. 

ن تحلیلی بررسی امکان و تعیی-هدف در این تحقیق کاربردي

درصد حذف نیترات از آب آشامیدنی توسط رآکتور 

به  سناپیوسته الکترولیز با استفاده از الکترودهاي روي و م

ترتیب به عنوان آند و کاتد می باشد متغیرهاي مورد بررسی 

، زمان ، فاصله بین الکترودها و ولتاژ است. روش  PH شامل

نیترات  mg.l-1 100کار: نمونه آب آشامیدنی شهري داراي 

تهیه گردید . آب داراي نیترات وارد راکتور الکتروشیمیایی 

 PH ايشدو کارایی حذف در حالت مختلف متغییره

دقیقه( ، فاصله  40و20و10و5)( ، زمان 9و7و6)

ولت(  40و20و20و10سانتیمتر( و ولتاژ ) 2/5و2و2/5و2)

مورد بررسی قرار گرفت. نتایج : مقدار حف نیترات در فاصله 

 6هاي  PH دقیقه در 40ولت و زمان  20سانتی متر ، ولتاژ  2

بدست آمد. یافته  %100و  %92/2و  %78/5به ترتیب  9و  7و 

ها نشان دادند که میزان حذف نیترات با افزایش ولتاژ ) جریان 
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افزایش می یابند.  PH الکتریکی( ، مدت زمان الکترولیز و

لکن میزان حذف نیترات با افزایش فاصله کاهش می یابد. 

، مدت  PH = 9بهترین درصد حذف نیترات در شرایط 

سانتیمتر بین الکترودها ،  2فاصله دقیقه ،  40زمان الکترولیز 

 .بدست آمد % 100ولت برابر  40و  20ولتاژ 

 نتیجه گیری:
 روندهاي که هستند آن پی در سبز شیمی هاي شیمیدان

با  یا کنند کنونی روندهاي دایگزین را تري سالم شیمیایی

 دادن انجام یا تر سالم ي اولیه مواد کردن جایگزین

 را تري سالم هاي فراورده تر، ایمن شرایط در ها واکنش

 .دهند هدیه جامعه به

 شیمی زیست به را شیمی کوشند می ها آن از برخی

 طی شیمیایی زیست هاي واکنش که چرا کنند، نزدیک

 براي وگاه آدمی براي گاه و اند ل رخ داده سا ها میلیون

 نیاورده وجود به ي کننده نگران ها چالش زیست، محیط

 می رخ طبیعی درشرایط ها واکنش این از بسیاري .اند

 ها آن هاي فراورده .ندارند نیاز بالا فشار و دما به و دهند

 هاي وفراورده گردند بازمی مواد ي چرخه به آسانی به نیز

 از الگوبرداري .هستند سودمند جانداران براي ها آن جانبی

 وزیست بهداشتی هاي چالش تواند می ها واکنش این

 و ها واکنش بازطراحی  .دهد کاهش را کنونی محیطی

 براي شماري بی و تازه هاي فرصت شیمیایی روندهاي

 تواند می شیمیدانی هر و است آورده به وجود ها شیمیدان

 سا که اي شده شناخته هاي واکنش از یک هر طراحی به

 کار به ها دانشگاه هاي یا آزمایشگاه ها کارخانه در لها

 هزینه کاهش و آن کردن سالم راستاي در شد، می گرفته

 نظر به رو، این از.بپردازد بازده، و کارآمدي افزایش و ها

 دراز تاریخ طی ها شیمیدان براي که هایی فرصت رسد می

 براي دیگر بار اکنون شده، فراهم دانش این کهن و

 آنچه ویرایش با تا است شده فراهم امروزي هاي شیمیدان

 یادگارهاي اند، گذاشته یادگار به شیمی تاریخ در آنان

شیمی در ازطرفیبرجاي گذارند. براي آیندگان تري سالم

ما نقش اساسی دارد. مردم  بیشتر مسائل  محیط زیست

و پدید  آلودگی جاري را به گردن مواد شیمیایی سنتزي

 ماند کهآورندگان آنها می ندازند. اما این نکته ناگفته می

ند هاي گذشته ، ماندهه مسائل زیست محیطی ، قرنها و بیشتر

آشامیدنی ، تنها زمانی برطرف شدند  آلودگی میکروبی آب

در مورد  که روشهاي علمی بطور کلی و شیمی بطور اخص

بهبود  انگیز عمر انسان و آنها بکار گرفته شد. افزایش شگفت

هاي اخیر به مقدار زیاد به علت زندگی در دهه کیفیت

شیمیایی جدید بوده  پیشرفت شیمی و پدید آمدن مواد

می توان گفت که شیمی مانند یک تیغه دولبه عمل می .است

کند درست است که با استفاده ناصحیح و عدم رعلیت نکات 

ایمنی سبب آلودگی محیط زیست می شود اما میتوان همین 

آلودگیهاي ایجاد شده را با روشها وواکنشهاي مناسب شیمی 

 حذف نمود.قبل از ورود آلودگی به محیط زیست 

 منابع
انسان و محیط زیست،انجمن متخصصان محیط زیست [ 1]

،تاثیرات محیط زیستی معدن سرب و روي 1280تابستان17شماره

 زه آباد قزوین،ستوهیان فرزاد و همکاران

بررسی آلودگی هاي زیست محیطی در معادن ،ماهنامه علمی [2]

علیزاده  2شماره 82تخصصی فناوري سیمان تیرماه

 سیدي،وحید.درزي نفت چالی،فخرالدین

 یدکترسید مهدي گلاب -مقدمه اي برالکتروشیمی تجزیه اي[2]
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Application of chemistry in protecting the environment 
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Abstract:  

Chemistry plays a fundamental role in the advancement of human civilization, and its place in 

the economy, politics and everyday life has become more colorful. However, chemistry in its 

development process, which has always been beneficial to human beings, has also caused 

significant damage to human health and the environment. Over the years, researchers have 

taken raw materials from nature, which are highly adaptable to human health and the 

environment, and they have been transformed into materials that challenge human health and 

the environment. Also, these materials do not easily return to the natural cycle of materials, 

and for many years they remain in the form of highly harmful and permanent waste in nature. 

Hence, due to the high efficiency of electrochemical, it is possible to eliminate some of these 

contaminants and, at the same time, to the advantages of chemistry It also has the power of 

life. 

The environment is a huge enormous set of factors influenced by the evolution of living 

organisms and components of the earth's surface over millions of years, and thus directly 

affect human activities. The environment has a striking diversity of marine ecosystems, 

oceans, forests, mountains and the natural environment, from various biomes to animal 

diversity and plant species. Thus, considering the combination of environmental protection 

and the balance between nature manipulation, attention must be paid both to the development 

standards and to the conservation of the environment 
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 مقدمه
 

گروهی از مواد شیمیایی که بطور خاص برای آفت کش ها 

. با اند بهداشتی توسعه یافته استفاده در کنترل آفات کشاورزی و

این حال، استفاده گسترده آنها در کشاورزی منجر به تجمع 

شود که یک خطر میآنها در محصولات کشاورزی باقیمانده 

جدی برای  سلامت انسان و محیط زیست در سراسر جهان به 

کربندازیم یک قارچ کش است که به طور  .[1] رودار میشم

 فاتآگسترده در بخش کشاورزی برای حفاظت ومبارزه با انواع 

موًثر بر میوه ها، آجیل، سبزیجات، چمن و محصولات زراعی 

آورده  1ساختار شیمیایی این ترکیب در شکل  شود.استفاده می

 بعد از برداشتدر نگهداری مواد غذایی  کشاین آفت شده است.

شود. و به عنوان یک درمان قبل از کاشت بذر استفاده می

سپری به به صورت ا همکربندازیم هم به صورت مستقیم و 

 یک. همچنین کربندازیم به عنوان [2]شود  اعمال می  محصولات

. ودمی ش استفاده تنیس و گلف های زمین در عامل کنترل کرم

گزارش رناین سم در سیستم تولید مثل پستانداران  اثرات منفی

شده است. همچنین کربندازیم باعث ایجاد آسیب جدی به سیستم 

غدد درون ریز و اثرات ژنتیکی و سرطان زایی بر روی حیوانات 

 تکربندازیم بسیار حائز اهمیت استعیین کمی  شود بنابراینمی

کاربرد ریزاستخراج فاز مایع ترکیب شده با طیف سنج تحرک یونی به منظور اندازه 

 گیری آفت کش کربندازیم در نمونه برنج

  حامد بهرامی ،*بهمن فرجمند، نسیم نجفلو

 ،گروه شیمیدانشگاه زنجان،دانشکده علوم

 

 

 

در این تحقیق از روش ریزاستخراج فاز مایع پخشی جهت استخراج آفت کش کربندازیم از نمونه برنج استفاده شده است.  چکیده:
طیف سنج تحرک یونی جهت اندازه گیری نهایی آفت کش استخراج شده به کار گرفته شده است. عوامل موثر بر استخراج و 

یابی و بهینه سازی قرار گرفت. شرایط بهینه دستگاه شامل دمای محفظه تزریق پارامترهای دستگاهی طیف سنج تحرک یونی مورد ارز
کیلوولت، سرعت جریان گاز  8درجه سانتی گراد،  اختلاف پتانسیل لوله رانش  222درجه سانتی گراد، دمای لوله رانش،  262دستگاه، 

میلی  22-2حیه خطی برای ترکیب مورد مطالعه در محدوده میلی لیتر بر دقیقه به دست آمد. نا 022و  622رانش و گاز حامل به ترتیب 
گرم بر لیتر به دست آمد. شرایط بهینه استخراج شامل کربن تتراکلرید به عنوان حلال استخراجی، متانول به عنوان حلال پخشی به دست 

میکروگرم بر لیتر به  1و حدتشخیص  002آمد. تحت شرایط بهینه، پارمترهای تجزیه ای روش مورد ارزیابی قرار گرفت. فاکتور تغلیظ 
میکروگرم  12دست آمد. نهایتا روش مورد نظر جهت اندازه گیری کربندازیم در نمونه برنج متعلق به شمال کشور قرار گرفت و مقدار 

 برکیلوگرم در این نمونه اندازه گیری شد.  

 یع پخشی، برنج.کربندازیم، طیف سنج تحرک یونی، ریزاستخراج فاز ما واژه های کلیدی:

 

* farajmand@znu.ac.ir 
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ورزی از جمله باقیمانده این سم در محصولات مختلف کشا  .[3]

 .[4]چای یافت شده است 

 

 .کربندازیم کشآفت ساختار شیمیایی -9شکل 

تعیین قارچ کش کربندازیم در نمونه های آب و خاک با 

و روش  1مایع پخشی-استفاده از میکرو استخراج مایع

ای انجام شده است. از مزایمرئی -ماوراء بنفشاسپکتروفتومتری 

این روش سادگی، سرعت، هزینه کم عملیات و کاهش حجم 

حلال، زمان استخراج کوتاه می توان نام برد. با روش فوق دامنه 

برای  ng/ml 1/2و حد تشخیص  ng/ml 622 – 0خطی 

تعیین همزمان از دو آفت کش  . [2] کربندازیم گزارش شده است

با  3توسط توسط آنالیز تک قطره 2نو ایزوپروترو  وکربندازیم

استفاده از یک سنسوره الکتروشیمیایی مبتنی بر گرافن گزارش 

 و حد تشخیص mg/L 12 – 0/2دامنه خطی بین  .شده است

mg/L 11/2  [1]برای کربندازیم گزارش شده است. 

روش طیف سنجی پخش رامان روی سطح طلا برای اندازه 

 ین کار رفته است. دامنه خطی بگیری کربندازیم در برگ چای به 

mg/L8 - 0/2 برای کربندازیم   به دست آمده و حد تشخیص  

mg/L 1/2 [.4] گزارش شده است 

د برای مسریع و کارآ کیتکن کطیف سنجی تحرک یونی ی

 نیکایی است.این تکیی و شناسایی انواع ترکیبات شیمجداساز

 حددر  حد تشخیص و کمتر از پنج ثانیه زمان پاسخ یدارا

 .[0] پیکوگرم برای تعداد زیادی از ترکیبات شیمیایی است

 به این صورت است که اساس کار طیف سنج تحرک یونی

و  شوددستگاه وارد می ونشینمونه به همراه گاز حامل به ناحیه 

ولید های تگیرد. سپس یونفرآیند یونش بر روی آن صورت می

ند شوبه ناحیه رانش وارد می دریچه ورودشده در هنگام باز بودن 

                                                           
1. Dispersive liquid–liquid microextraction  

2 . Isoproturon 

 شکارسازآو تحت میدان الکتریکی یکنواخت این ناحیه، به سمت 

جدا  یکدیگر از تحرک میزان بر حسب ها. گونهکنندحرکت می

رسند. با برخورد هر می آشکارسازشده و در زمان های متفاوت به 

ه محل شود ک، یک سیگنال ایجاد میآشکارسازدسته از یون ها به 

ن آ یا سطح زیر پیک ر سیگنال نشان دهنده نوع گونه و شدته

توان اه میدستگ قطبشمتناسب با غلظت آن گونه است. با تغییر 

ی ونیسنج تحرک  فیط .های مثبت یا منفی را آشکار نمودنیو

ی در مواد غذای آفت کش ها ییو شناسا صیتشخ یبراتاکنون 

 .[0] بکار رفته است

سنجی تحرک یونی برای اندازه  در این تحقیق روش طیف

 گیری بقایای کربندازیم در نمونه برنج ایرانی بکار رفته است.

روش ریزاستخراج فاز مایع پخشی جهت آماده سازی نمونه برنج 

 به کارگرفته شده است.

 

 بخش تجربی
( IMS-322تمامی آزمایش ها با طیف سنج تحرک یونی )مدل 

ایران( انجام شد. -پارس )اصفهانساخت شرکت تاف فناور 

شرایط بهینه دستگاه به صورت زیر تنظیم گردید: دمای محفظه 

درجه سانتی  222درجه سانتی گراد، دمای لوله رانش:  262تزریق: 

کیلوولت، گاز رانش: هوا، سرعت  8گراد، ولتاژ لوله رانش: 

میلی لیتر بر دقیقه، سرعت جریان گاز  622جریان گاز رانش: 

 میلی لیتر بر دقیقه. 022ل: حام

آلدریچ -از شرکت سیگما %99آفت کش کربندازیم با خلوص 

میلی گرم بر لیتر از  822تهیه گردید. سپس محلول مادر با غلظت 

ا مورد ه کش فوق در داخل متانول تهیه گردید. سایر محلول آفت

ای ه نیاز با رقیق سازی محلول مادر تهیه گردید. برای تهیه محلول

آبی از آب دو بار تقطیر استفاده شد. متانول، کربن تتراکلرید، 

 کلروفرم از شرکت مرک آلمان تهیه گردید.

گرم از نمونه آسیاب  2مقدار هت آماده سازی نمونه برنج، ج

میلی لیتر  8ای انتقال داده شده و به آن  شده داخل ظرف شیشه

 022سرعت  دقیقه با 22مدت تانول اضافه گردید. سپس نمونه به م

3. Single drop analysis  
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دور در دقیقه به کمک همزن مغناطیسی به هم زده شد. پس از 

اتمام مرحله همزدن نمونه به داخل لوله آزمایش منتقل شده و به 

کمک سانتریفیوژ، فاز آلی از مواد جامد به طور کامل تفکیک 

میلی  0/1میکرولیتر از حلال کربن تتراکلرید به  22گردید. مقدار 

تخراجی اضافه شده و سپس مخلوط مورد نظر به لیتر از متانول اس

میلی لیتر  0کمک یک سرنگ گازبندی شده به سرعت به داخل 

نمک تزریق گردید. در این شرایط یک محلول  %2آب حاوی 

کدر که شامل قطرات بسیار ریز از حلال کربن تتراکلرید می باشد 

شکل می گیرد. بلافاصله پس از شکل گیری محلول مورد نظر 

ایند استخراج به داخل حلال انجام می گیرد. نهایتا به کمک فر

سانتریفیوژ حلال مورد نظر از فاز آبی جدا شده و به کمک سرنگ 

میکرولیتر به کمک پروب به دستگاه طیف سنج تحرک  3مقدار 

 یونی تزریق گردید.

 

 نتایج و بحث
در ابتدا به منظور تعیین محل پیک مربوط به ترکیب مورد 

میلی گرم بر لیتر از  0در طیف سنج تحرک یونی، غلظت مطالعه 

میکرولیتر از آن به  3ترکیب کربندازیم در متانول تهیه و مقدار 

دستگاه تزریق گردید. اثر عوامل مختلف دستگاهی مانند ولتاژ 

لوله رانش، سرعت جریان لوله رانش، گاز رانش و عامل دوپانت 

طیف تحرک  2. شکل مورد ارزیابی و بهینه سازی قرار گرفت

یونی مربوط به ترکیب کربندازیم را تحت شرایط بهینه نمایش می 

 دهد. 

به منظور تعیین ناحیه خطی دستگاه برای ترکیب هدف، 

میلی گرم بر لیتر در متانول تهیه شده  122تا  1غلظتهای مختلف از 

منحنی  3میکرولتر از آن به دستگاه تزریق گردید. شکل  3و مقدار 

بندی برای ترکیب را نمایش می دهد. همانطور که مشاهده درجه 

 1میلی گرم بر لیتر و  22تا  2می شود، ناحیه خطی در محدوده 

به  9932/2مرتبه بزرگی به دست آمد. میزان ضریب همبستگی 

 دست آمد.

چون هدف از این تحقیق اندازه گیری باقیمانده کربندازیم در 

از روش ریزاستخراج فاز مایع  نمونه برنج بود، برای این منظور

پخشی استفاده گردید. در این روش دو حلال به کار گرفته می 

شود که یکی به عنوان حلال پخشی و دیگری به عنوان حلال 

تزاج حلال پخشی باید قابلیت اماستخراج کننده شناخته می شوند. 

پذیری با آب و حلالهای آلی را داشته باشد. به منظور استخراج از 

مونه های جامد، فرایند استخراج در دو مرحله انجام می گیرد. در ن

مرحله اول حلال پخشی به نمونه جامد اضافه می شود و فرایند 

 انجام می نمونه جامدبر روی حلال استخراج اولیه به کمک این 

این حلال در مرحله دوم پس از افزودن حلال  گیرد، سپس

 می گردد تا فرایند پخشاستخراجی به داخل محلول آبی تزریق 

حلال استخراجی انجام می گیرد. در این مرحله، فرایند پاکسازی 

در  و و تغلیظ ترکیب هدف در حلال استخراجی انجام می گیرد

پایان حلال استخراجی به دستگاه تزریق می گردد. سه حلال 

استون، اتانول و متانول به عنوان حلال پخشی مورد ارزیابی قرار 

بین آنها حلال متانول به عنوان حلال پخشی انتخاب  گرفت و از

گردید. جهت انتخاب حلال استخراجی نیز سه حلال کلروفرم، 

کربن تتراکلرید و تتراکلرواتیلن مورد بررسی قرار گرفتند که 

مقدار  دید.گرحلال کربن تتراکلرید به عنوان حلال بهینه انتخاب 

میکرولیتر  22مقادیر  حلالهای مورد بررسی نیز بهینه سازی شد و

ت لیتر به ترتیب برای کربن تتراکلرید و متانول به دس میلی 0/1و 

 آمد.
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 میلی گرم بر لیتر. 5 تحرک یونی کربندازیم با غلظت طیف -2شکل 

 

ای مرتبط با روش مانند فاکتور تغلیظ روش و پارامترهای تجزیه

 1و  002حد تشخیص، مورد ارزیابی قرار گرفت و مقدار 

 میکروگرم بر لیتر به دست آمد. 



 

سمینار شیمی کاربردی ایران دومین
 (2IACS) 

 زنجاندانشگاه  علوم،دانشکده ، 9316شهریور  5-6
 

 

4 
 

آفت کش کربندازیم یکی از سموم مرسوم در مورد برنج در 

جهت تعیین باقیمانده کربندازیم در نمونه شمال کشور می باشد. 

فت. قرار گر آماده سازیهینه مورد تحت شرایط ب ، این نمونهبرنج

مربوط به نمونه برنج را نمایش می طیف تحرک یونی  4شکل 

میلی  1/12دهد. همانطور که مشاهده می شود، در زمان رانش 

ثانیه ترکیب مورد مطالعه دیده شد و غلظت آن به کمک منحنی 

 میکروگرم بر کیلوگرم به دست آمد. 12درجه بندی 

 

 
 .درجه بندی ترکیب کربندازیممنحنی  -3شکل 
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 . طیف تحرک یونی نمونه برنج استخراج شده.4شکل 

 

 

 گیرینتیجه
در این تحقیق، قابلیت روش طیف سنجی تحرک یونی ترکیب 

شده با ریزاستخراج فاز مایع پخشی برای اندازه گیری باقیمانده 

بررسی قرار گرفت. روش طیف سنج قارچ کش کربندازیم مورد 

سوب می گردد از سوی تحرک یونی یک روش سریع و ارزان مح

دیگر روش ریزاستخراج فاز مایع پخشی نیز یک تکنیک آماده 

سازی سریع و با قدرت تغلیظ بالا می باشد که ترکیب این دو 

 22تا  2 دستگاه روش نتایج مطلوبی را فراهم نمود. ناحبه خطی

میلی گرم بر لیتر برای ترکیب مورد مطالعه به دست آمد. نهایتا 

میکروگرم بر  12باقیمانده کربندازیم در نمونه برنج مقدار 

 کیلوگرم به دست آمد.

 

 تقدیر و تشکر
مولفین از معاونت پژوهشی دانشگاه زنجان به خاطر حمایت مالی 

 د.ناین پژوهش تشکر می کن
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Application of Liquid phase microextraction combined with ion mobility 

spectrometry for determination of carbendazim in rice sample 

 
Nasim Najafloo, Bahman Farajmand*, Hamed Bahrami 

 

Faculty of Science, University of Zanjan, Zanjan, Iran. 

 

Abstract:  

In this research, dispersive liquid phase microextraction has been used for the extraction of 

carbendazim pesticide from rice sample. Ion mobility spectrometry has been applied to measure 

the final extracted sample. The influencing factors of extraction and instrumental parameters of 

ion mobility spectrometry were evaluated and optimized. The optimum conditions of the 

device, including the temperature of inlet chamber, 260 ° C, the temperature of the drift tube, 

200 ° C, the 8 kV drift potential, the flow rate of the drift and carrier gases were 600 and 500 

ml/min, respectively. The linear range for the target compound was obtained in the range of 2-

20 mg/L. The optimal extraction conditions included carbon tetrachloride as extraction solvent 

and methanol as dispersion solvent. Under optimum conditions, the analytical parameters of 

the method were evaluated. Enrichment factor of 550 and detection limit of 1 μg/L were 

obtained. Finally, the method was utilized for determination of carbendazim in rice sample 

belonged to the north of the Iran and 10 μg /Kg was measured in this sample. 

 

Keywords: Carbendazim; Ion mobility spectrometry; Liquid phase microextraction; Rice 
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 مقدمه
و زیر دمای آب فوق  C100°آب مایع با درجه حرارت بالاتر از 

بعنوان آب با درجه حرارت بالا  (atm. 181و  C 463°بحرانی )

(HTWتعریف می )[ 1شود.]HTW  بعنوان محیطی مناسب برای

های شیمیائی، تخریب زباله، بازیافت پلاستیک، انجام واکنش

یست توده و استخراج مواد مایع کردن زغال سنگ، تبدیلات ز

و دوستدار  پاک، ایمنمحیطی  HTWباشد. طبیعی از گیاهان می

 HTWهمچنین  باشد.میفرآیندهای فوق  برایمحیط زیست 

خواصی متفاوت مانند ثابت دی الکتریک پائین تر، پیوند 

تراکم همدمای بالاتر، ثابت یونش   تر،هیدروژنی کمتر و ضعیف

-[. این ویژگی1سبت به آب معمولی دارد ]و نفوذ پذیری بیشتر ن

 HTWسبب شده که پژوهشگران از  HTWهای منحصر به فرد 

های شیمیایی بعنوان حلالی مناسب برای فرآیندها و واکنش

 استفاده نمایند.

HTW  ساختار متفاوتی نسبت به آب معمولی دارد. این تفاوت

ری گردد. خواص ساختاسبب منحصربه فرد شدن خواص آن می

ها و آب خالص در دما و فشار بالا با انواع آزمایشو فیزیکی 

ها اطلاعات های محاسباتی تعیین شده است. این دادهتکنیک

-بروی فرآیندها و واکنش HTW مهمی برای فهم اثرات حلالی 

 .[4-3] نمایدهای شیمیایی را ارائه می

ی پیوند هیدروژنی که منشاء بسیاری از خواص ویژه آب معمول

یابد. مطالعات نشان داده است که باشد با تغییرات دما تغییر میمی

با افزایش دما از تعداد پیوند هیدروژنی در آب کاسته شده و 

 [.4] گرددمیقدرت این پیوند بین مولکولی تضعیف 

پیوند هیدروژنی در آب با افزایش دما سبب کاهش و تضعیف 

که کلاستری آن های آب در شبشود که تعداد مولکولمی

-کاهش یافته و آنهم منجر به تغییر ثابت دی الکتریک آب می

 11برابر  C400°گردد. بعنوان مثال ثابت دی الکتریک آب در 

باشد در حالیکه این مقدار دبای می 1/3برابر  C005°دبای و در  

باشد. کاهش ثابت دبای می 88برای آب در دمای محیط برابر 

 آب با درجه حرارت بالا حلالی سبز برای واکنش نووناگل

 ، غزاله توکلیمسعود نهالی،٭افشین سروری
 

 ، آزمایشگاه تحقیقاتی شیمی آلی و تجزیهدانشگاه صنعتی نوشیروانی بابل، دانشکده علوم پایه، گروه شیمی

در پژوهش حاضر به بررسی واکنش تراکم نووناگل در آب با درجه حرارت بالا بعنوان حلال سبز و بدون استفاده از چکيده:
ها های عمومی گزارش شده قابل قیاس و حتی از برخی روشت پرداخته شده است. بازده حاصل از واکنش نسبت به روشکاتالیس

اند. پارامترهای واکنش مانند دما و غیراشباع از آلدهیدهای آروماتیک و ترکیبات متیلنی فعال تهیه شده-،باشد. ترکیبات بهتر می
به دلیل بالا  -OHو  +Hهای در روند واکنش مطالعه شده است. غلظت بالای یون HTWل زمان واکنش برای درک اثر مثبت حلا

 .گرددشود، میبودن ثابت یونش مایع آب با درجه حرارت بالا سبب تسریع، واکنشی که با باز کاتالیست می

  غیراشباع-،ترکیبات ، تراکم نووناگل سنتز سبز، ،حلال سبز ،آب با درجه حرارت بالاواژه های کليدی:

*E-mail: a.sarvary@nit.ac.ir 
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 HTWشود که قطبیت زایش دما سبب میدی الکتریک آب با اف

آلی قطبی شود. این امر سبب افزایش در های حلالمشابه 

پذیری ترکیبات پذیری ترکیبات آلی و کاهش انحلالانحلال

 .[4] گرددیونی در آن می

شود که سبب می HTWهمچنین تغییر در ساختار آب در 

تر گردد. نفوذپذیری در آن با افزایش دما و کاهش دانسیته بیش

پوشی های شیمیائی که تحت اثر حلالاین تغییر برای واکنش

 باشد.غیرتعادلی یا کنترل شده با نفوذ هستند موثر می

باشد که های مهم دیگر آب می(از ویژگیwKثابت یونش آب )

یابد نسبت به تغییرات دما و دانسیته حساس بوده و تغییر می

 .[4] (1)شکل 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 wKدار اثر افزایش دما بر نمو-6شکل 

 

شود ثابت یونش آب با مشاهده می 1همانطوریکه در شکل 

ی یدما محدودهدر را افزایش دما بیشتر شده و حداکثر مقدار 

°C415-185 پس از این دما با افزایش دما دارد .wK کاهش می-

در  OH- و H+های یونی غلظت گونه یابد. بعبارت دیگر،

-بیشتر می نسبت به آب معمولی C 415-185°محدوده دمایی 

تحت که های شیمیائی برای واکنش HTWبنابراین  باشد.

محیطی  در این محدودۀ دمایی کاتالیست اسید یا باز ملایم هستند

 .[4] باشدمناسب می

باشد. واکنش تراکم نووناگل گونه خاص از تراکم آلدولی می

فعال به این واکنش شامل حمله هسته دوستی ترکیب متیلنی 

 باشد که با حذف یک مولکول آب ترکیبگروه کربونیل می

αβ,-[5] (1شود )شکل تشکیل می غیراشباع. 

O

O

+
R H

O

O

O

R
Acid/Base 
Catalyst

- H2O

 
 واکنش تراکم نووناگل-2شکل 

 

در  باشدکه با انتقال پروتون همراه می واکنش تراکم نووناگل

 اسیدی یا مجاورت کاتالیزوزهای که دارای خصلت بازی

هائی که برای گیرد. از جمله کاتالیستضعیفی هستند صورت می

پیریدین، توان به پیانجام این واکنش استفاده شده است می

 .[6-8] پیریدین و مایعات یونی اشاره نمود

 

 بخش تجربی
 TLCپیشرفت واکنش با  واکنش در راکتور استیلی انجام شد.

تهیه شده با مقایسه دمای های پیگیری گردید. شناسایی فرآورده

گیری شده با مقادیر گزارش شده و همچنین براساس ذوب اندازه

fR  حاصل ازTLC .دمای ذوب محصولات با  صورت پذیرفت

اندازه گیری شده  Electrothermal-9100 استفاده از دستگاه

 است.

مانند افزایش  HTWهای منحصر به فرد با استفاده از ویژگی

-C 415°در محدوده دمایی     OH-و  H+ونی های یغلظت گونه

هایی و انجام واکنش تراکم نووناگل در مجاورت کاتالیست 185

نووناگل در  با خصلت بازی یا اسیدی ضعیف، انجام واکنش

HTW .مدنظر قرار گرفت 

در  (9) با دایمدون (2) کلروبنزآلدهید-3ابتدا واکنش بین 

 (.1گرفت )جدول  مورد بررسی قرار HTWازی متفاوت هادما
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 بادماهای مختلف HTWدر  بررسی تراکم نووناگل – 6جدول 
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دهد که واکنش در نشان می 1شده در جدول  حاصلنتایج 

°C50  بازده  (.1، ردیف 1طی دو ساعت پیشرفتی ندارد )جدول

 40و  10طی دو ساعت به ترتیب  C150°و  C100°واکنش در 

بازده واکنش در  (.4و  1، ردیف 1)جدول  باشدرصد مید

°C185  و°C100  درصدمی 88و  88طی دو ساعت به ترتیب-

 HTWبنابراین افزایش دمای  (.6و  3، ردیف 1)جدول  باشد

 wKشود این امر منطبق با کاهش سبب افزایش بازده واکنش می

-میدر پی دارد  که افزایش یونش آب را 1مطابق نمودار شکل 

-می C450°و  C150°نتایج در مربوط به باشد. نکته قابل توجه 

 ده واکنش را در پی داردزباشد که با افزایش دما کاهش با

حاصل تجزیه مواد اولیه و  ،این نتیجه (.8و  8، ردیف 1)جدول 

باشد. برای بررسی اثر زمان در محصول حاصل در این دماها می

چهار ساعت انجام طی  C185°بازده واکنش، واکنش در 

شود طور که مشاهده می( همان5، ردیف 1جدول پذیرفت )

افزایش زمان واکنش تاثیری در بازده ندارد. بنابراین دمای 

°C185  ساعت بعنوان شرایط بهینه واکنش انتخاب  1زمان و

 گردید.

تحت کاتالیست  تراکم نووناگلبرای بررسی اینکه واکنش 

شود دو واکنش انجام شد. یک یاسیدی یا بازی بهتر انجام م

  HClمولار  01/0ساعت در  1و زمان  C185°واکنش در دمای 

درصد حاصل گشت. واکنشی  81بازده واکنش که انجام شد

  NaOHمولار  01/0ساعت در  1و زمان  C185°دیگردر دمای 

این نتایج  درصد حاصل گشت. 80انجام شد که بازده واکنش 

تحت کاتالیست  نووناگلبیانگر این است که واکنش تراکم 

 شود. بازی بهتر انجام می

مشخص شد. برای بسط و پس از اینکه شرایط بهینه واکنش 

توسعه واکنش و همچنین نشان دادن کارآیی شرایط حاصل 

-1،4و  (a-i2بنزآلدهیدهای متنوع )با  تراکم نووناگلواکنش، 

اون سیکلوهگزادی-1،4، (a6دایمدون ) ندهای مانکتوندی

(b6،) 1،4-سیکلوپکتادی( اونc6) دی-1،3و پنتا( اونd6 )

 (.4انجام شد) شکل 

O

O

Br

3b, 75%

O

O

O

O

Me

O

O

O

O

OMe

O

O

Cl

O

O

O

O

NO2

O

O

Cl

O

O

Cl

O

O

OMe

O

O

NO2

O

O

Br

O

O

Cl

O

O

Cl

Cl

Cl

NO2

Cl

3c, 79% 3d, 73%

3e, 74% 3f, 77% 3g, 71%
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3k, 80% 3l, 76% 3m, 83%

3n, 71% 3o, 73% 3p, 70% 
 های متنوع تراکم نووناگلفرآورده-9شکل 
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های دهد که وجود استخلافنشان می 4نتایج حاصل در شکل 

کشنده بر روی جزۀ بنزآلدهیدی تاثیر الکترون دهنده و الکترون 

-1،4گیری در بازده واکنش ندارد. همچنین استفاده از چشم

-های متنوع تغییر خاصی در بازده واکنش ایجاد نمیکتوندی

 نماید.

 

 گيرینتيجه
بازده  C185°دمای  با HTWدر  نووناگلواکنش تراکم 

الاتر از و ب C185°تر از شود. در دماهای پایینخوب انجام می

°C100 دلیل کاهش یازده در یابد. بازده واکنش کاهش می

به یونش کم آب و کاهش غلظت  C185°تر از دماهای پائین
-OH ازده در دماهای بالاتر از بهمچنین دلیل کاهش  باشد.می

°C100 خاطر تجزیه مواد اولیه و فرآورده ایجاد شده در این  به

-از مزیت نووناگلای تراکم روش ارایه شده بر .باشددماها می

دار رهای استفاده از حلال سبز و عدم استفاده از کاتالیست برخو

توان به دما و فشار بالا و تجریه باشد. از معایب این روش میمی

 مواد اشاره نمود. 

 

 تقدير و تشکر

از معاونت پژوهشی دانشگاه صنعتی نوشیروانی بابل به دلیل 

های انجام شده در پژوهش های مادی و معنوی ازحمایت

 .شودآزمایشگاه تحقیقاتی آلی و تجزیه تشکر می
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Main high-temperature water as green solvents for Knoevenagel reaction  

Afshin Sarvary*,Gazaleh Tavakoli, Masoud Nahali 

 

Research Laboratory of Analytical & Organic Chemistry, Department of Chemistry, Faculty of 

Science, Babol University of Technology, Babol, Iran 

Abstract:  

The objective of this research was to conduct constructive Knoevenagel condensation reaction 

in high-temperature water (HTW) without using any catalystand to achieve yields thatwere 

comparable to, or better than, those in conventional media. The synthesis of ,-unsaturated 

compounds fromaromatic aldehydes with active methylene groups was chosen as a 

benchmark reaction. The reaction parameters, such astemperature and reaction time, have 

been systematically studied to understand whether the solventproperties of high-temperature 

water can have a positive effect on the chemistry. The high natural concentrations of the H+ 

and OH-ions resulting from the high Kw of liquid HTW facilitate base-catalyzed reactionsin 

HTW. 

Keywords: High-temperature water; Green solvent; Green synthesis;Knoevenagel 

condensation;,-Unsaturated compounds. 
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 مقدمه
بازار كل روانكارها در آلمان حدودا  8991بنا بر گزارش سال  

يك ميليون تن در سال است. بيشترين مصرف مربوط به 

هزار تن در  054اي با ميزان حدود ههاي موتوري و دندهروغن

هزار تن روغن و چربي  044سال است. در رده دوم حدود 

  برشيبراي مصارف صنعتي از قبيل گريس و سيالات 

 fluid) metalworking( شود. سهم بازار استفاده مي

 روانكارهاي بدست آمده از منابع تجديدپذير

(biodegradable sources)  درصد بوده است. اگر به  5/2تنها

جبنه مثبت بنگريم اين بدين معني است كه روانكارهاي 

تجديدپذير پتانسيل خيلي خوبي در بازار دارند، با اين حال 

واقعيت متفاوت است. گرچه روانكارهاي استري از اوايل دهه 

روانكارهاي زيست تجزيه پذير: جايگزينهاي سازگار با محيط زيست روانكارهاي پايه 

 نفتي

 و* 3شهريار كشاورزي، 2حسن وفايي ،1يحيي ايزدمنش 

 دكتري شيمي تجزيه، شركت نفت پارس، كارشناس تحقيق و توسعه -8

 مهندس شيمي، مدير عامل شركت نفت پارس  -2

 دكتري شيمي آلي، شركت نفت پارس، مدير كنترل كيفي و تحقيقات -3

 

نفتي خواص روانكاري خوب و قيمت مناسب است. با اين حال بدليل ماهيت سياسي هاي پايه دليل اصلي استفاده از روغن: چکيده 

گذاري نفت در سطح بين المللي اكنون بشر پي برده است كه نفت منبع پايدار روانكاري نيست. همچنين، به علت ضررهاي قيمت

تري مواجه ، روانكارهاي معدني با چالش عمدهجبران ناپذير مواد نفتي بر محيط زيست و ظرفيت محدود كره زمين در تحمل اين مواد

شوند. از اند. عيب روانكارهاي بر پايه نفت اين است كه به راحتي تجزيه نمي شوند و سبب آلودگي دراز مدت محيط زيست مي شده

ول استرهاي اسيدهاي ها( بشر پي برده است كه پلي اهاي توربوجتزمان شروع توسعه روانكارهاي با كاربرد ويژه )براي مثال روغن

چرب خواص روانكاري مشابه و بعضا بهتري از مشتقات نفتي دارند. به همين دليل، تعداد بيشماري از استرهاي سنتزي با تغيير 

آيند، اسيدهاي چرب آنها ها بدست مياند. در حاليكه، قسمت الكلي استرهاي سنتزي از پتروشيميها سنتز شدهاسيدهاي چرب و الكل

داراي تمام خواص مورد نياز براي روانكاري  8آيند. به لحاظ فيزيكوشيميايي، استرهاي طبيعيبدست مي 8از منابع تجديدپذير منحصرا

 خص ويسكوزيته بالا، فراريت كم و پايداري برشي بالا( هستند.ا)جلوگيري از سايش، پايداري حرارتي بالا، ش

 .استر، روانكار زيست تجزيه پذيرهاي سنتزي، روانكار، روغن :واژه هاي کليدي

 

 keshavarz@parsoilco.com :٭ نويسنده مسئول
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ميلادي در دسترس بوده اند، ولي به دو دليل در رقابت با  94

اول  عاملهاي معدني در اولويت قرار نگرفته اند. روغن پايه 

اين است كه چون در ابتدا بدون در نظر گرفتن تمام جوانب 

-هاي هيدروليك بكار گرفته شدند و سبب خسارتدر سيستم

هاي پيش بيني نشده اي شدند و اعتماد به آنها تا حدي از بين 

-دهرفت. اين مشكلات امروزه در روانكارهاي استري مرتفع ش

روانكارهاي استري قيمت بالاتر  ترين عاملدومين و اصلياند. 

باشد. در مقايسه با روغن معدني قيمت روانكارهاي استري مي

 . [8]برابر بيشتر است  2-5آنها 

هاي استري به بعد از مصرف به عنوان روانكار، روغن

ها و يا شوند و بوسيله ميكروارگانيسمدرون فاضلاب دفع مي

شوند. ميزان سوزاندن به آب و دي اكسيد كربن تبديل مي

كربن دي اكسيد توليد شده برابر با ميزان كربن دي اكسيد 

ه توليد مصرف شده براي توليد اين مواد است. چون چرخ

كربن دي اكسيد بسته است افزايشي در ميزان كربن دي اكسيد 

اتمسفر وجود ندارد. اما روغن پايه هاي معدني بدليل باز بودن 

چرخه، سبب افزايش ميزان كربن دي اكسيد اتمسفر و سبب 

 .[5-3]شوند گرمايش جهاني مي

 بخش تجربي
گردد. جنبه قابليت استفاده از مواد شيميايي به دو جنبه برمي

اول مربوط به منبع اين مواد است. روغن معدني از نفت خام 

آيد كه ميليونها سال پيش در اثر پوشانده شدن مي بدست

ها بوسيله رسوبات تشكيل شده است. به همين دليل جنگل

هاي هيچگونه تضميني در آينده وجود ندارد كه روغن پايه

معدني با همين قيمت و به مدت نامحدود در دسترس باشند. از 

روغن پايه هاي معدني شديدا متاثر از  قيمتطرف ديگر 

هاي روغن پايه هاي استري از چربي در مقابلست است. سيا

 كنندهاي گياهي به عنوان مواداوليه استفاده ميحيواني و روغن

هميشه قابل توليد هستند. جبنه دوم به آلودگي محيط زيست  و

ميگردد. طبيعي ما در اثر استفاده و دفع مواد شيميايي بر

Error! Reference source not found.  چرخه

 (oleochemical) زندگي مواد شيميايي بدست آمده از طبيعت

دهد. در ابتدا در اثر واكنش كاتاليز شده با آنزيم، را نشان مي

هاي گياهان سبز با كربن تشكيل دهنده ساختار استرها در برگ

شود. در اثر اين فرايند اكسيد كربن هوا توليد ميمصرف دي 

هاي آلي حاوي انرژي به صورت مقدار زيادي از مولكول

ها استرهاي اسيدهاي گردد. چربينشاسته يا چربي ذخيره مي

   چرب با الكل سه عاملي گليسرول هستند. توده زيستي گياه

(plant biomass) استفاده هابراي استخراج تري گليسرول 

ها از تري شود. براي توليد روانكار استري، اسيدهاي چرب

شوند و براي توليد روغن پايه ها مورد ها جدا ميگليسرول

 . [2]گيرند استفاده قرار مي

توسط  ،هاي استري به درون فاضلابروغندفع بعد 

شوند. به آب و دي اكسيد كربن مي ها تبديل ميكروارگانيسم

برابر با ميزان كربن دي اكسيد  ميزان كربن دي اكسيد توليدي

توليد مواد است. چون چرخه توليد بسته است  هنگام يمصرف

. اما روغن پايه دهدرخ نمياتمسفر  2COافزايشي در ميزان 

اتمسفر و گرمايش  2COهاي معدني سبب افزايش ميزان 

 . [1-6]شوند جهاني مي

 

 
 تجديدپذير روانكارهايچرخه زندگي  .1 شکل



 

سمینار شیمی کاربردی ایران دومین
 (2IACS) 

 زنجاندانشگاه  علوم،دانشکده ، 9316شهریور  5-6
 
 

3 
 

 نتايج و بحث

تجديدپذير و دوستدار محيط زيست به روانكارهاي زيست

علت ملاحظات زيست محيطي، كاهش ميزان ذخاير نفتي و 

ها در حال توسعه هاي  سخت گيرانه دولتگذاريقانون

-هاي نفتي تجزيههستند. اين روانكارها در مقايسه با روغن

پذيري عالي، سميت اكولوژيكي كمتر، شاخص ويسكوزيته 

خواص روانكاري مرزي بالاتر، فراريت كمتر و  نقطه بالاتر، 

 2اشتعال بالاتر دارند. نياز به روانكارها در سطح جهاني هرساله 

 2482بيني شده است كه تا سال يابد و پيشدرصد افزايش مي

ميليون تن برسد. بر طبق يك مطالعه نياز  8/02اين ميزان به 

افزايش است و جهاني به روانكارهاي تجزيه پذير در حال 

درصد در  6/4به  8992درصد در سال  3/4ميزان مصرف از 

 .افزايش يافته است 2482درصد در سال  2/8و  2484سال 

تجديدپذير در ميزان افزايش تقاضا براي روانكاهاي زيست

درصد است كه با در نظر گرفتن افزايش تقاضاي  3/86اروپا 

د. روانكارهاي باشدرصد( بسيار مهم مي2كلي روانكارها )

باشند و پذير به راحتي در صنايع غذايي قابل استفاده ميتجزيه

 باشد.درصد مي 5ميزان افزايش تقاضا در اين بخش سالانه 

صنعت روانكاري براي كاهش خطرات زيست محيطي، 

استانداردها و مقررات گوناگوني را وضع نموده است. بر مبناي 

اين استانداردها، روانكار سازگار با محيط زيست بايستي داراي 

 باشد:خواص زير 

: خاصيت قابل (Biodegradability) پذيري زيستيالف( تجزيه

هاي ها و تبديل به مولكولممصرف بودن بوسيله ميكروارگانيس

دهد. متداولترين استاندارد تجزيه پذيري طبيعي را نشان مي

روز است   21درصد روانكار در طي  64زيستي تجزيه حداقل 

 ASTM (ASTM( و OECD 301) OECDكه توسط 

D5864  وASTM D6731اند.( تدوين شده 

 : روانكار بايستي از يك(Renewability) ب( تجديدپذيري

منبع آلي طبيعي به مقدار كافي موجود بدست آيد. استاندارد 

ويژه در اين زمينه مقدار كربن با عمر پنج سال طبق استاندارد 

ASTM D6866 باشد. اكثر محصولاتي كه داراي مي

باشند، تجديدپذير يا داراي منشا  %25تجديدپذيري حداقل 

 شوند. زيستي خوانده مي

ميزان مضر بودن يك ماده را نسبت :  (Toxicity) ج( سميت

هاي سميت روانكار دهد. تستبه يك ارگانيسم نشان مي

-OECD 201هاي مختلفي وجود دارد. متداولترين آنها، روش

براي  OECD 210-211گيري سميت حاد و براي اندازه  203

 گيري سميت مزمن هستند.اندازه

امكان  هاي روانكار دوستدار محيط زيست،با تعريف شاخص

جستجوي براي روانكار كلاسيك و دوستدار محيط زيست 

 8وجود  دارد. شاخص تجديدپذيري بيانگر اهميت منبع تهيه

باشد. براي اينكه روغن بدست آمده از يك روغن پايه مي

منبع جوابگوي نياز بازار باشد، بايستي موارد زير در مورد آن 

 بررسي شود:

 ماده از پايه روغن توليد براي دستي پايين تجهيزات 

 .باشد داشته وجود اوليه

 باشد صرفه به مقرون. 

 پذيري زيستي و سميت آن كم باشد. تجزيه درجه 

 نكند. 2انسان غذايي چرخه براي محدوديت ايجاد 

 3باشد دسترس در هميشه 

 نكند افت آن عملكرد زمان گذر با. 

                                                           
1 . Feedstock 
2 . food versus feul 
3 . Sustainability 
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با بهبود تكنولوژي و افزايش تقاضا براي روانكارهاي زيستي، 

معيارهاي جديدي از قبيل آناليز طول عمر، زمان تخليه، ميزان 

 اكسيدكربن و قابليت بازيافت اضافه خواهند شد.كاهش دي

خت هاي تجديدپذير نوين در ابتدا براي سواكثر تكنولوژي

 تجزيه پذير زيست اند. به همين دليل روانكارهايايجاد شده

زيستي در يك دسته قرار  اشتباها در هنگام ارزيابي با سوخت

گيرند. اين اشتباه اين حقيقت را كه صنعت روانكاري يك مي

هاي ويژه كاملا متفاوت از سوخت دارد را سري شاخصه

 8گيرد. بعضي از اين تفاوتهاي كليدي در جدول ناديده مي

 ذكر شده است.
 هاي ارزيابي روغن پايه و سوخت. شاخص8 جدول

 سوخت روغن پايه 

 وزن مولكولي
مولكولهاي بزرگ 

 كربن 34-14داراي 

مولكولهاي كوچك 

 كربن 5-85داراي 

 يكبار مصرف چندسال زمان عمر

 عملكرد

شرايط عملكردي 

بسيار سخت بر مبناي  

 .كاربرد

سوزد و عدد تميز مي

اكتان براي آن تعريف 

 شود.مي

 ارزش

در صورت عملكرد 

خوب تقاضاي زيادي 

 دارد

ميزان انرژي بسته به 

آزاد شده و كيفيت 

 سوخت

 حجم زياد حجم كم تقاضاي بازار

 زيست محيطيمعيار 
تجزيه پذيري، 

 تجديدپذيري، سميت

تجديدپذيري، تركيب 

، نشر xNOآلي فرار، 

 ذرات معلق

 سياسياهميت 

تجزيه پذير، 

 تجديدپذير، سميت

 كم

بهبود امنيت، كاهش 

2CO 

افزايش است و به دليل نياز به غذاي بيشتر جمعيت بشر در حال 

يابد. اين و بالا رفتن اميد به زندگي مصرف انرژي افزايش مي

 Fuel-versus" )غذا در برابر"مسئله سبب مطرح شدن بحث 

food debate) هاي زمين و در استفاده از شودمي سوخت

 .صورت گيردگذاري كشاورزي و ديگر منابع بايستي اولويت

دراز مدت، بازده محصولات كشاوزي سالانه بواسطه بهبود در 

 ،ميزان افزايشاين يابد، اما هاي كشاورزي افزايش ميتكنيك

قيمت  به همين دليل بوده وبشر  نياز روزافزونكمتر از ميزان 

 . يابدمي افزايش مواد غذايي

پذير در افزايش قيمت مواد غذايي از هاي تجزيهنقش سوخت

محافل گوناگون و وسايل ارتباط جمعي به طور  در 2442سال 

، 2482گسترده اي مورد بحث قرار گرفته است. در تابستان 

سازمان غذا و كشاورزي بين المللي خواستار بازنگري در 

 هاي زيستي شده است. هاي توليد سوختسياست

هاي زيستي را رييس شركت نستله، سوخت 2482در سال 

واضح "نوان كرده و گفته است : عامل گراني مواد غذايي ع

است كه اگر غذا براي توليد سوخت زيستي مورد استفاده قرار 

. با اين حال تعدادي "يابدنگيرد، قيمت مواد غذايي كاهش مي

-از گزارشات با اين ادعاها در تناقض هستند. مخالفان ادعا مي

كنند كه علت اصلي افزايش قيمت مواد غذايي افزايش 

شود و توليد كه سبب مصرف غذاي بيشتر مي شهرنشيني است

هاي تجديدپذير سبب فراهم شدن منابع مالي بيشتر سوخت

 براي بازارهاي كشاورزي شده است.

چون امنيت تامين و در دسترس بودن منبع اوليه يك شاخصه 

بسيار مهم در مورد روانكارهاي تجديدپذير است، پس منطقي 

مورد مورد روانكارها  رابر سوخت دراست كه بحث غذا در ب

روانكارها به لحاظ حجم تقاضا نسبت به  قرار گيرد. موشكافي

و . هاي تجديدپذير دوبرابر كوچكتر هستندسوخت

تجديدپذير مشكلي را در تامين امنيت روانكارهاي زيست

كند. در واقع اگر حجم كل تقاضاي غذايي ايجاد نمي

 پذير فقط بخشروانكارهاي ويژه را كه روانكارهاي تجزيه

دهند. در نظر بگيريم، باز هم سهم از آنرا تشكيل مي جزيي

روانكارهاي  در زمينه گذاري بيشترشود. با سرمايهكوچكتر مي

، هزينه تمام شده كمتر شده و تكنولوژي پايدار تجديدپذير
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شود. در خوشبينانه ترين حالت، روانكارهاي ايجاد مي

كارها را به خود اختصاص كل بازار روان 5تجديدپذير فقط %

ميليون تن در سال است. اين  9/8دهند كه اندازه آن تقريبا مي

ميزان از مصرف تاثير منفي در قيمت چرخه غذايي و تامين 

 امنيت غذايي نخواهد داشت.

 گيرينتيجه
هاي محيط زيستي سخت گيرانه تر، خواص به علت سياست

-اي در سالردهاكولوژيكي مواد شيميايي طبيعي به طور گست

بين قرار گرفته است. به طور كلي سميت هاي گذشته  زير ذره

استرهاي طبيعي بسيار پايين بوده و و در اكثر موارد به  8آبي

شوند. استرهاي طبيعي بر مبناي راحتي تجزيه زيستي مي

به در زمره مواد خطرناك  2هاي مواد خطرناك اروپارهنمود

مواد اوليه طبيعي سبب محافظت گيرند. استفاده از قرار نمي

شود و در مقايسه با روغن پايه هاي معدني منابع طبيعي مي

سبب توليد كمتر دي اكسيد كربن و در نتيجه گرمايش جهاني 

شود.  هيچ گروه ديگري از روانكارها چنان خواص كمتر مي

مثبت اكولوژيكي ندارند. خواص اكولوژيكي مطلوب همراه با 

شود كه آنها به عنوان استرها سبب مي عملكرد فني مناسب

هاي مناسب براي توسعه روانكارهاي سبز با عملكرد پايهروغن
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Abstract:  

The main reason for broad use of petroleum based lubricants is good tribological behavior 

and price. However, because of the direct influence of the politics in the pricing of the oil and 

environmental pollution originated from petroleum derived lubricants and limited capacity of 

earth for enduring pollutions, there is a urgent need to introduce new sources for lubricants. 

Petroleum derived oils don’t readily degrade and cause long term pollution of the 

environment. From the beginning of the specialty lubricants (turbo jet oils) development, the 

specialists had realized that esters of fatty acids have better or comparable tribological 

properties in comparison with petroleum derived lubricants. For this reason, a great number of 

esters are synthesized by changing the fatty acids and alcohols. While, the alcohols are 

derived from petrochemical uints, the fatty acids are derived exclusively from biodegradable 

sources. These natural esters have desirable tribological properties including good wear 

protection, oxidation stability, high viscosity index, low volatility and desirable shear stability 

Keywords: Biodegradable lubricants, esters, bio-based chemicals, tribology. 
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 :مقدمه
،ارائه تعریفی دقیق نانوفناوریبا توجه به گستره وسیع کاربردی  

 وجامع از نانوتکنولوژی که بتواند به تمام ابعاد کاربردی و

به علت این که نانو تخصصی آن بپردازد بسیار دشوار است. 

ای است و تکنولوژی یک دانش چند موضوعی و میان رشته

ها، هادی مواد، نیمه یهایی چون فیزیک کاربردی، مهندسهرشت

ها و حتی پزشکی، مهندسی مکانیک و برق نیز شیمی ابرمولکول

. [1] کندباشد، تعریف دقیق از این علم را دشوارترمیمرتبط می

 ا  ای و تدوین قوانین درمقیاس نانوتقریبپایهبرای درک مفاهیم 

ای بودن نانو اصل چند رشتهباشد. مینیاز مورد تمامی علوم 

تکنولوژی بیانگر این حقیقت است که این علم، رشته جدیدی 

هاست و تمام نیست بلکه رویکردی جدید درتمام رشته

ان به بی. [2-4] گیردهای مختلف علم و فناوری را دربرمیعرصه

ها و ساختارهای با ابعاد ساده علم نانو مطالعه اصول اولیه مولکول

 [.5-6] است. nm111-1بین

 
 

 

 فرمالدئیدنانوکامپوزیتهای اکسید سریم و فنل تهیه و بررسی خواص 

 

 محمد رضا یزدان پناه،  *مهدی حاتمی

 5551561165بناب ، بناب، ایران، کدپستی  ، دانشگاهگروه مهندسی پلیمر

 

ی باکارایی بالای نوین بر پایه استفاده از ماتریسهای فنلل فرمالدئیلدی و نلانوترا  ها، نانوکامپوزیتپروژه تحقیقاتیدر این  چکيده:

شلدند.  لیزورهای بلازی تهیلهااز طریق پلیمرشدن تراکمی فنل و فرمالدئید در حضور کات اکسید سریم سنتز گردیدند. ماتریس پلیمری

بعد از تایید ساختار و بررسی خواص مختلف پلیمر سنتز شده دربخش بعدی پروژه، با استفاده از فرآیندهایی، سطح نانوترا  اصلح  

هلای تهیله شلده بلا اسلتفاده از تکنیکهلای گردیدند. نانوکامپوزیتهای بر پایه نانوترا  معدنی اکسیدسریم تهیه شده و نانوکامپوزیت

ه ه،بللاز نانوکامپوزیتهللای مربوطبدسللت آمللده  FE-SEMبررسللی شللدند.  FE-SEMو  FT-IR ،XRDسللن ی متفللاوتی از جمللله طیللف

  اند.که نانوترا  به صور  همگون در ماتریس پلیمر پراکنده شده اشاره داشته استنانوترا  اصح  شده اکسید سریم 

 خواص سطح، کننده¬اصح  های¬معرف فرمالدئید، فنل مورفولوژی، اکسیدسریم، نانوکامپوزیت،نانوترا   : واژه های کليدی:
 .حرارتی
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 بخش تجربی

 
معرفی که برای اصح  سطح نانوترا  اکسید سریم استفاده شده 

 1(HDTMS)است معرف هگزا دسیل تری متوکسی سیحن

باشد. اصح  نانوترا  اکسید سریم توسط معرف می

با کمک استفاده از دستگاه فراصو    HDTMSکنندهاصح 

ساعت در  24ان ام شد. برای این منظور ابتدا نانوترا  به مد  

شوند تا آبی گراد درون آون قرار داده میدرجه سانتی 121دمای 

حذف که بطور فیزیکی در سطح نانوترا  جذب شده است 

گردد. نانوترا  برای اینکه به خوبی از هم جدا شوند ابتدا در 

گیرند، سپس معرف قرار می 2اتانول تحت امواج فراصو 

کننده به مخلوط اضافه شده و دوباره تحت امواج اصح 

شود. سوسپانسیون حاصل را پس از فراصو  قرار داده می

و اضافی حذف شود  HDTMS، شستشو داده تا رسوب گیری

درجه  51سپس رسوبا  بدست آمده درون آون در دمای 

-11].ساعت تحت خحء خشک گردیدند 5گراد به مد  سانتی

 .مشاهده می شود1که در شکل [. 5

 
دسیل تری اصلاح سطحی نانوذرات سریم اکسید به وسیله هگزا-9شکل

 متوکسی سیلان 

 

 2PF/CeO هاینانوکامپوزیتسنتز 

 
های نانو ساختار هم از جنبه مطالعاتی و امروزه ساخت کامپوزیت

هم از نظر عملیاتی توجه بسیاری از دانشمندان و صنعتگران را به 

ها در زمینه خود جلب کرده است. یکی از مهمترین استراتژی

های موثر بین فاز ها ای اد برهمکنشتولید نانوکامپوزیت تهیه و

                                                           
HDTMS1 

ultasonic2 

ها از طریق باشد که این جاتبهده میماتریسی و جزء تقویت کنن

نانوترا  یا از طریق ماتریس یا از هر دو جزء در کامپوزیت 

ها با طراحی نانوکامپوزیت [11-12]گردد.نهایی پایه گذاری می

گیری پلیمرها برای افزایش اثر بخشی توزیع نانومواد در بکار

که اشد بماتریس پلیمری یکی از مهمترین نکا  در این زمینه می

این تکنیک در م موع  از اهمیت بالایی برخوردار است.

تواند باعث ای اد ساختاری از نانوکامپوزیت گردد که می

خواص نهایی این ساختار در مقایسه با والدهای پلیمری از 

تری برخوردار باشد استحکام و خواص فیزیکی بهبود یافته

ل فرمالدئید در این استفاده از پلیمرهای مقاوم حرارتی از جمله فن

ای زمینه به دلیل خواص مطلوب این پلیمرها از جذابیت ویژه

،  2PF/CeOهای تولید نانوکامپوزیت بوده است. برای برخوردار

مقدار مشخصی از پودر نانوترا  اصح  شده سطحی شده 

2OCe  دقیقه تحت امواج فراصو   15با فنل و فرمالدئید به مد

قرار گرفت. سپس امونیاک به آن اضافه شده و پلیمریزاسیون در 

ساعت ان ام شد. سپس  4درجه سانتی گراد به مد   55دمای 

 01گراد به مد   سانتیدرجه  141محصول دوباره در دمای 

تشکیل گردد.  دقیقه قرار می گیرد تا نانوکامپوزیتهای مربوطه

و  5، 4نانوکامپوزیتها به صور  درصد های وزنی/ وزنی شامل 

 .وزنی نسبت به ماتریس پلیمری است درصد 12

 نتايج و بحث
 تایید نشانده شدن( برای FT-IR)از طیف سن ی مادون قرمز 

ید سریم به ساختار سطح نانوترا  اکس HDTMSمولکول 

ترا  اکسید نانو FT-IRهای ( طیف2شود. شکل )استفاده می

ترا  اکسید سریم اصح  شده با و نانو HDTMSسریم، ترکیب 

HDTMS (2ش) .دهدرا نشان می(a)   طیفFT-IR ترا  نانو

این ترکیب پیکی  IR-FTدهد. در طیف را نشان می اکسید سریم

شود مربوط به ارتعاشا  دیده می cm 0443-1که در ناحیه 

 2CeOهای هیدروکسی بر روی سطح نانوترا  کششی گروه
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ناگون از نظر تعداد های گوهمکنشکه به دلیل وجود بر باشدمی

اند. های هیدروکسی پهن شدههپیوند هیدروژنی بین گرو

به ترتیب مربوط  cm  551-1و cm 552-1های موجود در پیک

باشد.شکل می Ce-Oی نامتقارن و متقارن پیوند به جذب کشش

2 (b طیف )FT-IR  ترکیبHDTMS دهدرا نشان می .

 cm-1و  cm 2554-1های جذبی موجود که در نواحی پیک

اند نشان دهنده ارتعاشا  کششی مربوط به ظاهر شده 2325

ظاهر  cm 1464-1آلیفاتیک، پیکی که در ناحیه  CHهای گروه

آلیفاتیک و پیک  2CHگردیده است مربوط به ارتعاشا  کششی 

مربوط به ارتعاشا  کششی  cm 1132-1ظاهر شده در ناحیه 

 2CeO( طیف نانوترا  c) (2شکل )باشد.می O-Siپیوند 

مشاهده شده مربوط به  cm0251-1اصح اصح  شده با معرف 

ارتعاشا  کششی گروه هیدروکسی بر روی سطح نانوترا  

گروه  C-Hباشد. ارتعاشا  کششی مربوط به سریم اکسید می

طیف مربوط به نانوترا   در 2321و  2543آلکیل در ناحیه 

 اند، پیک جذبی در ناحیه ظاهر شده HDTMSاصح  شده با 

1-cm1465 2مربوط به ارتعاشا  خمشیCHپیک جذبی در ، 

 دهد. پیکرا نشان می HDTMSکننده  cm 1125-1ناحیه 

مربوط به ارتعاشا  کششی cm1125-1 جذبی در ناحیه

 و  cm555-1های موجود در نواحی ، پیکO-Siپیوند 

1-cm551  به ترتیب مربوط به جذب کششی نامتقارن و متقارن

( مشخصا  طیف سن ی 1جدول )باشد. در می Ce-Oپیوند 

IR-FT 2ترا  نانوCeO،  ترکیبHDTMS   2و نانو تراCeO 0 

با مشاهده این [.10]آورده شده است.  HDTMSاصح  شده با 

کننده بر روی گیری کرد که معرف اصح توان نتی هها میطیف

 .سطح نانو ترا  اکسید سریم تثبیت شده است
 

 FT-IR (KBr)(: مشخصات طیف سنجی 9جدول )

1-IR (KBr) cm-FT ترکیبات 

9443(w), 9063(s), 9961(s), 

9604(m), 108 (m), 389 (w), 009 
2CeO 

                                                           
2CeO3 

(s) 

8380 (s), 8108 (s)،9394(w)، 

9409 (m) , 9496(w) ,  9983 (w) , 

 9939 (m) , 9904(m) ,  9638 (s) , 

 193(s) ,  034(br) 096(br) 

HDTMS 

9816(br) ,  8386(s) ,  8143(s) ,  

8319(s) ,  9400 (w) ,  9930 (w) , 

9969(w) , 9931(m) ,  9980(m) ,  

9663 (m) ,  110 (m) ,  338(w) ,  

389(w) ,  006 (s)  

Modified 

2CeO 

 

 
 

( نانوذرات c، )IR-FT (a)2CeO( ،b )HDTMSهای (: طیف2شکل )

2CeO اصلاح شده باHDTMS 

 

 

 

 

 2PF/CeOهای کامپوزیتسنتز نانو

 واکنش پلیمر شدن فنل با فرمالدئید

موادی هستند که در اثر گرما و تشکیل اتصالا  4ترموستها 

به  عرضی، تغییر برگشت ناپذیری را از فرم محلول و قابل توب

                                                           
Termosetes4  
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فرم نامحلول و غیر قابل توب، دارا هستند. مهمترین ترموستها 

آمینوپحستها، رزین های اپوکسی، رزین های شامل فنوپحستها، 

پلی استر غیر اشباع و اسفن های یورتانی است. تولید پلیمرهایی 

با اتصالا  عرضی و شبکه ای شده از نظر ت اری بسیار حائز 

اهمیت است، اما چون ای اد اتصالا  عرضی موادی سفت و 

شدیدا مستحکم تولید می کنند، معمولا فرایند ساخت در دو 

مرحله صور  می پذیرد. در مرحله اول یک پیش پلیمر که 

واکنش آن تکمیل نشده است تولید می شود، پیش پلیمر حاصل 

در این مرحله به صور  جامد و یا مایع و دارای جرم مولکولی 

تقریبا پایینی می باشد. مرحله دوم شامل تبدیل پیش پلیمر به 

واکنش محصول نهایی و دارای اتصالا  عرضی در ظرف 

ن فنل فرمالدئید اولین پحستیک ت اری بوده که از .رزیاست

از  PFمواد اولیه کامح مصنوعی بدست آمده است. رزینهای 

فنل به .واکنش چندتراکمی فرمالدئید و فنل بدست می آیند

عنوان یک ترکیب سه عاملی در نظر گرفته می شود که در 

لی یک شبکه سه بعدی فرمالدئید دو عام موقعیتهای ارتو و پارا با

ای اد می کند. پس از ژل شدن )یا پخت شدن( پلیمر مزور نمی 

تواند توب یا فرایند گردد. بنابرین هر فرایندی در مورد رزین 

باید قبل از رسیدن به نقطه ژل شدن ان ام گیرد.  PFهای 

 5صول ابتدایی واکنش فنل با فرمالدئید به دو صور  رزول حم

دارد. رزول از واکنش بین فنل و فرمالدئید وجود  6نووالاک  و

در شرایط بازی و نسبت فنل به فرمالدئید کمتر از واحد بدست 

می آید. نووالاک از واکنش بین فنل و فرمالدئید در شرایط 

اسیدی و نسبت فرمالدئید به فنل کمتر از یک به دست می آید. 

 5/1:  1از نسبت وزنی   در این پروژه برای سنتز این پلیمر

 .[94]منومرهای فنل و فرمالدئید استفاده شده است 

 /2CeO PFهای شناسایی نانوکامپوزیت
                                                           

Resol5  
Novalak6 

 

 مطالعات طیف سنجی مادون قرمز 

 

ها مرحله مهمترین مرحله بعد از مرحله ساخت نانوکامپوزیت

، FT-IRهای باشد. در این تحقیق از روشارزیابی این مواد می

XRD ،FE-SEM و TGA های تهیه برای شناسایی نانوکامپوزیت

برای  IR-FTهای استفاده شده است. از طیف /2CeOPFشده با 

تشخیص تمایل برهمکنش بین نانومواد با بسترهای پلیمری، تایید 

ساختارهای پلیمری استفاده شده، ماهیت شیمیایی نانوترا  و 

تعیین ساختار و احتمال حضور آنها در ساختار نهایی 

پلیمر و  FT-IRهای مپوزیت استفاده شده است. طیفنانوکا

، 5، 4های ساخته شده با درصدهای مختلف شامل نانوکامپوزیت

در  HDTMSدرصد وزنی سریا اصح  شده با معرف  12و 

است. از طیف سن ی آورده شده d)-0تا) (a-0شکلهای )

مادون قرمز برای تایید فرآیند پلیمری شدن فنل و فرمالدئید 

پلیمر سنتزی را نشان می  FT-IR ( طیفa-0شد. شکل )استفاده 

  cm 0211-0511-1در ناحیه  ذبی(جb-0دهد. در شکل )

می باشد.  همچنین  - OHمربوط به ارتعاشا  کششی گروه 

نیز مربوط به ارتعاشا  در صفحه  cm 1023-1پیک مربوط در 

ناحیه جذبی در  آلیفاتیک پیک CHگروه هیدروکسیل می باشد. 
1-cm 2350  مربوط به ارتعاشا  کششی داخل صفحه ای و
1-cm 2535  2مربوط به ارتعاشا  خارج صفحه ایCH باشد. می

مربوط به ارتعاشا  حلقه  550و  1152، 1535باندهای جذبی در 

 cm 1451-1جذبی در ناحیه  بنزنی می باشد. همچنین پیک

 cm-1جذبی در ناحیه  ، پیک2CHمربوط به ارتعاشا  خمشی 

 [.15-16]باشند.می C-Oمربوط به ارتعاشا  کششی  1154

 
یت فنول فرمالدهید و سریم نانوکامپوز FT-IRمربوط به طیف-3شکل

 92،،،2درصدهای ید بااکس
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با استفاده  2PF/CeO هاییابی نانوکامپوزیتمشخصه

 ایکس-از پراش پرتو

های آنالیز ساختاری ( از روشXRD)روش پراش پرتو ایکس 

مواد است که اطحعاتی در مورد ساختار بلوری، ترکیب 

های اصلی در بلورها و گیریها، جهتشیمیایی، اندازه دانه

دهد. هنگامی که الگوی پراش های فیزیکی مواد ارائه میویژگی

( θ2یک نمونه بدست آمد، با توجه به زوایای پراش ) Xپرتو 

های شد  نسبی آنها و مقایسه آن با کار صفحا  بلور و 

توان به نوع فازها و استاندارد مربوط به ساختارهای گوناگون می

مقدار کمی آنها در نمونه مورد بررسی دست یافت. در روش 

فام با انرژی مشخص پراش اشعه ایکس معمولا  از پرتوهای تک

ابق قانون شود. با برخورد این پرتو به جسم بلوری، مطاستفاده می

افتد. در واقع قانون براگ گویای این براگ تفرق اتفاق می

مطلب است که تقویت بازتابش شده از سطح بلوری زمانی 

شود که اختحف دو مسیر تابش نورانی برابر مضرب حاصل می

ایکس یا کاملی از طول موج باشد. در این مطالعه از پراش پرتو

XRD ساختار بلوری و بررسی  به منظور آنالیز فازی و بررسی

 o51-0=θ2در دمای اتاق در ناحیه ها و ترا  نانومواد اندازه دانه

درصد وزنی  5( نانوکامپوزیت 4استفاده شده است.در شکل)

  2CeOنشان داده شده است. میانگین اندازه کریستالی نانوترا 

استفاده از ارتفاع از پیک شاخص با براساس پهنای پیک در نیمه 

نانومتر  45-65(، به طور تقریبی 1شرر )معادله-ه دبایمعادل

 [.15].تخمین زده شده است

 

 

 (1معادله )

D  ،اندازه بلور در لایه نازکk ( می36/1مقدار ثابت ) باشد که

طول موج  λ از پارامترهای مربوط به اشعه تابش داده شده است،

پهنای پیک در نیم ارتفاع  β(، Å 5416/1=Cukα) ایکس-پرتو

( که به صور  تک کریستال و 1از جدول ) 1پیک شماره 

 باشد.نصف زاویه پراش می θو باشد می 2CeOمشخصه 

 

،رزین های فنول فرمالدهید  XRDمربوط به طیف-2شکل

 درصد،،نانوکامپوزیت فنول فرمالدهید وسریم اکساید،نانوکامپوزیت 

 

 2PF/CeOهای بررسی خواص حرارتی نانوکامپوزیت

 

های معدنی به ساختارهای پلیمری آلی اضافه کردن پرکننده

گردد. برای معمولا  باعث افزایش مقاومت حرارتی آنها می

ها ت زیه حرارتی ها از روشبررسی رفتار حرارتی نانوکامپوزیت

( تحت اتمسفر از  با سرعت حرار  دهی TGA)وزن سن ی 

و TGA گراد بر دقیقه استفاده شده است. طیف درجه سانتی 11

DTA درصد وزنی از  5 تهیه شده با درصد نانوکامپوزیت

نانوترا  اصح  سطحی شده مورد بررسی قرار گرفت. 

این پارامترهای مختلفی برای ارزیابی مقاومت حرارتی 

 5نانوکامپوزیت از جمله دمای آغاز تخریب حرارتی، دمای 

و  درصد کاهش وزن نانوکامپوزیت 11افت وزنی، دمای  درصد

 با استفاده از ترموگرام همچنین بازده زغالی شدن نانوکامپوزیت

 کامپوزیتنانو DTAو  TGAهای است. منحنی بدست آمده

است. نتایج بدست آمده از ( ارائه شده 5) تهیه شده در شکل

نشان از بهبود خواص حرارتی نانوکامپوزیت نسبت  TGAآنالیز 

دهد که در ( نشان می2به پلیمر اولیه دارد. جدول )

ها وجود نانوترا  معدنی به دلیل داشتن نقطه نانوکامپوزیت

توب بالا و پایداری حرارتی مناسب در مقایسه با پلیمرهای 

معمول باعث تقویت و افزایش استحکام حرارتی ساختارهای 

گردند. می توان نتی ه گیری کرد که ید شده از این اجزاء میتول

افزایش درصد نانومواد در ساختار نانوکامپوزیت خواص  با 

د شد که این موضوع هم به دلیل حضور هحرارتی آنها بهتر خوا

در ساختار نانوکامپوزیت وهم پراکندگی و  2CeOنانوترا  

 .ری بوده است توزیع مناسب این نانوترا  در ماتریس پلیم

همچنین وزن باقیمانده از جزء آلی که معرف بازده زغالی شدن 

 در درجه سانتی گراد در اتمسفر از  511باشد در دمای می





cos

k
D 
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دهد. ها نسبت به پلیمر خالص بهبودی را نشان مینانوکامپوزیت

حضور نانوترا  در ماتریس پلیمری باعث افزایش به طورکلی 

 11دمای مربوط به تخریب است.  دمای تخریب پلیمرها شده

درصد افت وزنی نانوکامپوزیت بالاتر از دمای مربوط به پلیمر 

 زایشافباشد البته با افزایش درصد نانومواد این مقدار خام می

جزئی نیز از خود نشان میدهد. این افزایش در خواص پایداری 

تواند مربوط به جلوگیری از خروج مواد و تخریب حرارتی می

ختارهای ضعیف به دلیل حضور نانوترا  در ماتریس سا

  . نانوکامپوزیتی باشد
درجه بر 91با سرعت maxT،91،5،1درجه حرارت های  -2جدول

    .دقیقه در نیتروژن

 
 

 

های آنالیز حرارتی نشان نتایج بدست آمده از ترموگراف 

های تهیه شده به دلیل اصح  سطحی دهند که نانوکامپوزیتمی

های آلی در لایه خارجی نانوترا  افت وزنی حضور گروهو 

گراد نشان درجه سانتی 011بسیار کوچکی را در محدوده دمایی 

 دهند. همچنین به دلیل حضور نانوترا  معدنی در ساختارمی

ها مقاومت حرارتی آنها نسبت به پلیمرهای عادی نانوکامپوزیت

 .[15]دهد.افزایش محسوسی را نشان می

 
درصد با 92مربوط به طیف گرماوزن سنجی نانوکامپوزیت -5لشک

 درجه بر دقیقه 91سرعت 

 

بررسی مورفولوژی و ریخت شناسی 

با استفاده از مشاهدات  2PF/CeOهای نانوکامپوزیت
FE-SEM 

 

به  )SEM)-FE5گسیل میدانی تصاویر میکروسکوپ الکترونی

طور واضح و دقیق مورفولوژی نانوترا  و ساختارهای پلیمری و 

دهد. تفاو  تصاویر بدست آمده از ها را نشان مینانوکامپوزیت

میکروسکوب الکترونی روبشی و میکروسکوپ الکترونی گسیل 

از  SEMباشد که در ها میمیدانی در منبع نشر کننده الکترون

 FE-SEMدر حالی که در  گردد،فیلمان تنگستن استفاده می

باشد. به همین دلیل تصاویر منبع، نوک تنگستنی نشر میدانی می

دارای کیفیت بهتری نسبت به تصاویر  FE-SEMبدست آمده از 

و  است. در این تحقیق نیز پلیمر سنتزشده SEMبدست آمده از 

با درصدهای وزنی  2PF/CeOهای همچنین نانوکامپوزیت

د وزنی( با استفاده از میکروسکوپ درص 12و  5، 4) مختلف

( مورد بررسی قرار داده FE-SEMالکترونی روبشی نشر میدانی )

از پلیمر فنل فرمالدئید در شکل  FE-SEMتصاویر  شده است.

( نشان داده شده است. مشاهدا  ان ام شده بر روی ساختار 6)

دهد که ابعاد ترا  پلیمری در محدوده پلیمر سنتز شده نشان می

باشد. پلیمرهای سنتز شده دارای ساختارهای  میکرونی می

تصاویر تهیه باشند. همچنین ای( و الیافی مانند میکروی)دانه

همگون و به صور   دهد که ساختارها تقریبا می شده نشان

، 5، 4های کامپوزیتاز نانو FE-SEMتصاویر باشد.یکنواخت می

اصح  شده با معرف  2CeOوزنی از نانوترا   درصد 12و 

HDTMS ( ارائه شده است. تصاویر 6در شکل )FE-SEM  با

میکرومتر نشان داده شده  2نانومتر و یک تا  511  هایبزرگنمایی

توان به همگونی پخش نانوترا  در ساختار از موارد مهم میاند. 

ماتریس پلیمری به دلیل اصح  سطح نانوترا  اکسید سریم 

                                                           
 .Filde emission scanning electron microscopy7 
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اشاره کرد که این تصاویر نشان دهنده این مطلب هستند که نانو 

به خوبی اصح  شده و در سطح و داخل پلیمر  2CeOترا  

 اند.پراکنده شده

 

 ها مربوط به پلیمر و نانوکامپوریت FE-SEM(: تصاویر 6شکل )
  

دهند که پلیمر دارای به خوبی نشان می FE-SEMتصاویر  

باشند. همچنین نانوترا  اکسیدسریم دارای سطو  صاف می

زمانی که نانوترا  اکسید سریم اصح   هستند. حالا  کروی

های شوند، به دلیل برهمکنشها وارد میشده در این ماتریس

های عاملی موجود ممکن است به علت حضور گروهاضافی که 

در سطح نانوترا  و یا گروه کوپل کننده استفاده شده برای 

هایی اصح  سطح نانوترا  وارد سیستم شده باشند، برهمکنش

بین ترا  پلیمری و این عوامل ای اد شود که باعث شده پلیمرها 

متفاو   هایی با ساختارهاییدر ساختار نانوکامپوزیت در فرم

دهند که این تصاویر نشان مینسبت به پلیمر خام نشان داده شوند.

اند. نانو ترا  به خوبی در ماتریس پلیمر پراکنده شده

های ساخته شده حاکی از این کامپوزیتمورفولوژی این نانو

های مختلف است که نانوترا  اصح  شده از طریق بر همکنش

هیدروژنی در ماتریس  های واندروالسی،ازجمله برهمکنش

دهد که با ( نشان می6مقایسه تصاویر شکل )اند.پراکنده شدهپلیمری 

افزایش مقدار نانومواد در ساختار نانوکامپوزیت احتمال تشکیل 

های گیرییابد. اندازهها افزایش میهای م تمع در نانوکامپوزیتگونه

است که برای  بیان داشته FE-SEMان ام شده توسط نرم افزار دستگاه 

درصد وزنی اندازه میانگین ترا  اکسید سریم حاضر  4نانوکامپوزیت 

درصد وزنی  5نانومتر و برای ساختار با  65یا  42در ساختار برابر 

نانومتر بوده است که در پاره ای از موارد ت معا   54نانوترا  برابر 

 12پوزیت بالای صد نانومتر نیز مشاهده می شود. همچنین برای نانوکام

درصد وزنی نیز ساختارهای غار مانند با برامدگیهای دارای نانوترا  

رفولوژی حالتی متفاو  از پلیمر وقابل تشخیص می باشد که از نظر م

می دهد و تایید می کند که با افزایش درصد نانومواد  سنتزی را نشان

یر یافته است.  با ها در حالتهای ساختاری اندکی تغیمندی آن آرایش

توان استنباط کرد که الگوهای ساختاری مقایسه تصاویر اخذ شده می

دهد  ها در اکثر موارد حالت پیوستگی خاصی نشان مینانوکامپوزیت

که تاییدی بر اثر تقویت کنندگی ساختاری نانومواد در این ماتریس 

 بوده است.

 

 گيرینتيجه
ید نانوکامپوزیت های فنل فرمالدهید با سریم اکس  در این مقاله

با  که حاوی معرف هگزادودسیل تری متوکسی سیحن بوده

 نانوترا  به روش پلیمریزاسیون درجا   و درصدهای مختلف

ساختار نانوکامپوزیت های  تهیه شده است.باکمک التراسونیک  

-FT ید توسط تست هایی همچون فنل فرمالدهید با سریم اکس

IR،FE-SEM وTGA   نیز مورد بررسی قرار گرفته است. نتایج

ید به یک ن داده شده که نانوترا  سریم اکسدر این تست ها نشا

ل فنشکل در پلیمر پخش شده اند که به وضو  دیده می شود.

فرمالدهید خالص نشان داده شده که ساختار آمورفی داشته و نانو 
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 شبکه ای شده اند. اتصالا  عرضی قوی بین ها نیزکامپوزیت 

ید  باعث افزایش خواص فرمالدهید با نانوترا  سریم اکس لفن

 شده است. این نانو کامپوزیت  ها  فیزیکی و شیمیایی 
 

 

 تقدير و تشکر
نویسندگان مقاله مراتب تشکر و قدردانی خود را از معاونت 

گروه  اعضایو پژوهشی دانشگاه بناب و همچنین  آموزشی

مهندسی پلیمر به جهت حمایت از این فعالیت علمی اعحم می 

 دارند. 
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Abstract:  

A novel series of phenol formaldehyde (PF)/Cerium oxide (CeO2) nanocomposites were 

prepared by insertion of different contents of surface modified CeO2 nanoparticles into the in- 

situ polymerization media. The structural features of pure PF and PF/CeO2nanocomposites 

were studied by several techniques such as FT-IR, X-ray diffraction (XRD) and their 

morphology were inspected by field emission scanning electron microscopy (FE-SEM). FE-

SEM micrographs demonstrated uniform nanostructure inorganic moieties in polymeric 

matrix and confirmed that the metal oxide nanoparticles were presented in nanoscale in 

nanocomposites structures.  
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 مقدمه -6

خاک ، مساحت سطح مناسببه علت خواص مکانیکی، حرارتی و  

های پلیمری نانو مواد هیبریدی به خصوص نانوکامپوزیت در تهیهرس 

 اساس خاک رس مونتهمین بر  .[1]مورد استفاده قرار می گیرد

د فعال شده به عنوان یک بستر برای تهیه اسی (MMT) موریلونیت

 خاک رس به کار گرفته شد -آمینوبنزوئیک اسید-2-کامپوزیت پلی

 حیطاز م Cr+3هایبه عنوان یک جاذب کارآمد برای حذف یون و

 1با روش سطح پاسخ Cr+3استفاده شد. پارامتر موثر بر جذب یآب

(RSM) دینامیکی و سینتیکی، ترمومدلهای سازی شد و همچنین بهینه

 .ایزوترم مورد بررسی قرار گرفت

 بخش تجربی - 2

 سنتز نانوکامپوزیت پلیمری - 6 – 2

                                                           
                                                    1 Response surface method 

*hosseinbakim@gmail.com 

 05در دمای  مولار 4SO2H 5.20میلی لیتر 05در  MMTگرم  5.0

 05 به بعد از شستشو رفلاکس شد. ساعت 2درجه سانتیگراد به مدت 

 1ده و اضافه ش آمینوبنزوئیک اسید-2گرم  1.5محلول آبیمیلی لیتر

درجه سانتی گراد هم زده شد. در ادامه  15تا  0ساعت در دمای 

به قطره قطره میلی لیتر آب(  05گرم در  1) 8O2S2K محلول آبی

ساعت هم  12ه شد و واکنش بعد از اضافبه آن   دقیقه 05مدت 

با ه سیاه به دست آمد رسوبخوردن در دمای اتاق تکمیل شد. 

درجه  05در دمای مقطر شسته شد و ( و آب لارمو 5.1) HClمحلول

 .ساعت خشک شد 0 بمدتسانتیگراد 

 نتایج و بحث - 9

 یابی نانوکامپوزیتمشخصه - 6 – 9

خالص و مونت موریلونیت مربوط به  XRDالگوهای a - 1شکل 

 = λ با توجه به معادله براگ:دهد. نانوکامپوزیت پلیمری را نشان می

2dsinθ [2]  و نتایجXRD12.51( برابر با  551) صفحاتی ، فاصله 

مونت موریلونیت برای جذب  –آمینو بنزوییک اسید  – 2سنتز نانوکامپوزیت پلی 

 (، بهینه سازی چند متغیره، مطالعه سینتیک، ایزوترم و ترمودینامیکIIIکروم)

 2*مصطفی حسین بیکی، 1بخشسارینا احتشام زاده گنج 

 دانشگاه الزهرا، دانشکده زیست شناسی، گروه میکروبیولوژی  -1

 شیمی دانشگاه تهران، پردیس علوم، دانشکده -2

است.  Cr+3موریلونیت برای جذب مونت –آمینوبنزوئیک اسید -2-پلی نانوکامپوزیت تمرکز این پژوهش بر روی سنتز چکیده:

به  مقدار جاذببهینه، زمان تعادل و  pHسازی شدند. ،پارامترهای مؤثر به روش سطح پاسخ بهینهCr+3برای به حداکثر رساندن جذب

کند. میلی گرم بود. مطالعه سینتیکی نشان داد که فرایند جذب از مدل شبه مرتبه دوم پیروی می 10دقیقه و  11، 0.5ترتیب برابر با 

نامیکی نشان داد که فرآیند جذب به صورت خود به خودی وگرماگیر است. بعلاوه مطالعه ایزوترمهای لنگمویر و مطالعه ترمودی

تبعیت می کند. بازیابی جاذب نیز میلی گرم بر گرم  205فروندلیچ نشان داد که جذب کروم از مدل لنگمویر با ماکسیمم ظرفیت 

 بود.٪05چرخه جذب و واجذب بیش از  0ی که بازده پس از انجام  شد به طور HClمول بر لیتر  1.5بامحلول 

 فلزات سنگین؛ مونت موریلونیت؛ نانوکامپوزیت؛ پلیمر؛ کروم واژه های کلیدی:
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 اصلی بدست آمد.پس از پلیمریزاسیون، پیک (2θ = 7.3)آنگستروم 

تر به یک زاویه پراکندگی پایین صفحاتی به علت افزایش فاصله

(64.6 =2θ).شیفت پیدا کرد 

 

 DTG(d)( و c)FTIR (b ،)TGA(، a: الگوی پراش)6 –شکل 

خاک مربوط به  (FT-IR) ن قرمز تبدیل فوریههای مادوطیف

آزاد بر روی  O2Hو OH(، حالت کششی b - 1شکل)رس

دهد. نشان می cm 0445-1و cm 0005-1را در خاک رسساختار

به Mg-Al-OH وAl-OH، و ارتعاش Si-O-Siکشش ،Si-Oخمش

نشان داده شده است.  005و  cm 1110 ،1505 ،025-1ترتیب در

، )-0020NH)(، 2055-0055 COOH) واحین باندهای موجود در

کربن حلقه بنزن( -)ارتعاش کربن cm 1000-1( وC=O)کشش 1000

تجزیه و تحلیل وزن سنجی  .[0]شودبه بخش پلیمری مربوط می

 1dو 1cو نانوکامپوزیت پلیمری در شکل  خاک رس گرمایشی برای

برای نانو کامپوزیت با درصد  01نشان داده شده است. کاهش وزن 

  .دهدبه دلیل تخریب پلیمر رخ می C  055˚افزایش دما تا

 

 نانوکامپوزیت FE-SEM ر: تصاوی2شکل 

دیده  .دهدرا نشان میپوزیت نانوکام  FE-SEM  تصاویر 2شکل 

مانند کوچکی با  صفحهپلیمر در قالب ذرات  -شود که رس می

 ساختار غیرمتخلخل ظاهر شده است. 

 روش سطح پاسخ برای بهینه سازی پارامترها - 2 – 9

 ،pH (A)در این پژوهش بهینه شدند عبارتند از؛که سه متغیر مستقل 

با  Design-Expert 7.0.0 ر. نرم افزا(C)و مقدار جاذب  (B)زمان 

تعیین . مورد استفاده قرار گرفت (BBD)کس بنکن اطراحی ب

تجزیه و تحلیل  برای F-test معناداری آماری معادله مدل، از آزمون

 P که مقدار  می دهدنشان  نتایج [4].استفاده شد ANOVA واریانس

و اثبات باشد می 5.50است که کمتر از  5.5552برای درصد حذف 

ف رابطه ریاضی بین پاسخ برای توصیمدل درجه دوم  می کند که

دار است. انحراف معیار بین معنی(و سه متغیر R)درصد حذف، %

 2Rو  2Rاست و مقدار 0.00مقدار پیش بینی شده و تجربی برابر با 

است که همبستگی خوب پاسخ مشاهده  5.00و  5.00به ترتیب  معدل

ز دهد. نسبت سیگنال به نویشده و مقادیر پیش بینی شده را نشان می

 .معنی دار است Cr +3دهد مدل برای جذببود که نشان می 10.52

بر . (NP)ها است ماندهی احتمال نرمال باقینشاندهنده -0aشکل 

انحنای شیب pH(A) منحنیb  - 0لال در شکل تنمودار اخ اساس

کند که راندمان حذف نسبت به این عامل دارد که تأیید می داری

قدار جاذب و زمان تماس، بیانگر بسیار حساس است. خط مسطح م

 حساسیت کم پاسخ به تغییر این پارامترها است.

 

 b))و منحنی اختلال  (a): نمودار احتمال نرمال 9شکل 

( برحسب دو عامل 4( پاسخ )شکل D-3سه بعدی ) نمودارهای  

کزی خود تجربی رسم شده است در حالی که عامل سوم در سطح مر

بر اساس نتایج، سطح بهینه پارامترها  ثابت نگه داشته شده است.
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میلی  10دقیقه و میزان جاذب  11، زمان 0برابر با  pHعبارت است از 

 گرم.

 

 : منحنی سه بعدی اثرات متقابل پارامترها4شکل 

 های سینتیکیمدل - 9 – 9

های خطی شبه مرتبه اول و برای ارزیابی تغییرات جذب با زمان، مدل

 .استفاده قرار گرفتشبه مرتبه دوم  مورد 

log(Qe – Qt) = logQe - K1t          (1) 

t/Qt = 1/(K2Qe
2) + (1/Qe) t          (2) 

به ترتیب عبارتند از ثابت سرعت   tQو 1k ،2k ،eQمعادلاتاین در 

min 1-(g mg-، ثابت سرعت مرتبه دومmin)-1(جذب شبه مرتبه اول

  tعادل و در هر زمانمقدار جذب شده به ازای واحد جرم در ت ،1(

خطی درجه نشان داد که هر دو مدل دارای  1.نتایج در جدول [0]

به دست آمده بر اساس مدل مرتبه دوم انحراف Qe  خوبی هستند، اما

تجربی دارد، از این رو این مدل به عنوان ( از مقدار ٪1.0کمی )

 مکانیزم سینتیکی برای فرایند جذب پذیرفته شد. 

 : داده های سینتیکی برای جذب کروم6جدول 

 2R 0.74 

First order 1K 0.19 

 Q(mg/g) 1.0 

 2R 0.99 

Second order 2K 0.63 

 Q(mg/g) 8.13 

 Qexp(mg/g)          8.0 

 

 ایزوترم و تجزیه و تحلیل خطا مطالعه - 4 – 9

نگمویر و فروندلیچ برای توصیف دو مدل ایزوترم پرکاربرد، یعنی ل

در فرایند جذب مورد استفاده قرار گرفت. معادلات  Cr+3غلظتاثر 

 خطی به شرح زیر است:

Ce/Qe = 1/ (b Qm) + (1/Qm) Ce     )3( 

lnQe = lnKf  +  1/n lnCe             )4( 

 یت هدف در فاز مایع استآنال مقدار تعادلی mg L Ce)-1( که در آن

های فلزی جذب شده به ازای هر واحد جرم جاذب مقدار یون Qeو

)1-(mg g.استQm حداکثر ظرفیت جذب و b نگمویر است. ضریب ل

و عرض از  ، ضرایب فروندلیچ هستند که از شیبfK و n ،4درمعادله 

های ایزوترم در نتایج مدل .آیندنمودارهای خطی بدست می مبدا

خطی بالایی هستند درجه نشان داد که هر دو مدل دارای  2جدول 

های ( و همچنین حداکثر ظرفیت جذب نانوکامپوزیت٪00)بیش از 

 (RMSE) ریشهخطای میانگین .گرم استبر  میلی گرم 205پلیمری 

 .[0]های ایزوترم مورد استفاده قرار گرفتبرای ارزیابی مدل

RMSE =∑  2               (5) 

های های آزمایشی و محاسبه شده از مدلداده cQو expQدر این معادله

 ر داراییولنگم نشان داد که مدل 2غیر خطی هستند. نتیجه در جدول 

RMSE بهتر  این مدل بنابراین کمتری برای جذب کروم است

 .ها را توصیف کندیون یجذب تواند رفتارمی

 : داده های ایزوترم برای جذب کروم2جدول 

Langmuir  Freundlich  

)1-(mg gmQ 250 n 1.57 
2R 0.95 fK 21.1 

b 0.072 2R 0.96 

RMSE 0.013 RMSE 0.028 

 

 و واجذب مطالعه ترمودینامیک - 5 – 9

و  050، 200برای ارزیابی اثر دما بر جذب کروم، آزمایش در دمای 

در  میلی گرم 2درجه سانتی گراد با غلظت اولیه کروم برابر با  010

میلی گرم انجام شد. مشاهده شد که با افزایش  15 مقدار جاذبلیتر و 
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دهد جذب کروم بر دمای واکنش، حذف افزایش یافت که نشان می

 کند.پیروی می فرایند گرماگیرجاذب از 

 جذب کروم: داده های ترمودینامیکی 9جدول 

ΔG 

)1−(kJ mol 

ΔH 

)1−(kJ mol 

ΔS 

)1−mol 1−(JK 

298K 308K 318 K   

 

-7.4 

 

-7.81 

 

-8.27 

 

+5.52 

 

+43.33 

 ΔH (kJ mol ،ΔS- 1(پارامترهای ترمودینامیکی برای فرآیند جذب، 

)1-mol 1-(JK و )1-ΔG (kJ mol توان با استفاده از معادلات زیر را می

 ؛[0]مورد ارزیابی قرار داد

)6)                      (eC/eQRT ln (= −ΔG  

ΔG = ΔH – TΔS                            (7) 

)8ΔH/RT           ( −ΔS/R=  )eC/eQn (l 

( .mol 1-kJK3-11  ×4431-1)به ترتیب ثابت گازها  Tو Rکه در آن 

دهد که با افزایش نشان می 0است. نتایج جدول  (K) و دمای مطلق

بیانگر آن است  ویابد اکنش، مقدار انرژی گیبس کاهش میدمای و

 kJ برابر با  ΔH مقدار .به صورت خود به خودی است برهمکنشکه 

1-mol 0.02 تخمین زده شد. مقدار مثبت   ΔS ی افزایش نشاندهنده

محلول است و همچنین نشان  -در فصل مشترک جامد  بی نظمی

 یابیبرای باز .وم استهای کرجاذب به سمت یون تمایلدهنده 

استفاده شد.  (مولار1.5و  5.1 ،5.2 ،5.0) HClهای محلولجاذب 

 یک مولار میلی لیتر محلول 0مشاهدات نشان داد که با استفاده از 

HCl  درصد بود، علاوه بر این، مشخص شد که 05واجذب بیش از

چرخه جذب و جذب، بازده حذف خوبی دارد  0جاذب پس از 

 (.%05)بیش از 

 گیرینتیجه - 4

با استفاده از  Cr+3حذفکارآمد برای  ییک سیستم جذب

موریلونیت اسید فعال به عنوان  ایجاد شد. مونت ینانوکامپوزیت پلیمر

–آمینو بنزوئیک اسید -2یک بستر برای تهیه کامپوزیت پلی 

MMT ایزوترم به خوبی با مدل مرتبه دوم استفاده شد. مدل سینتیک و

.مطالعه ترمودینامیکی نشان داد که جذب انی داشتهمخور ینگموو ل

 گرماگیر استکروم بر روی نانوکامپوزیت پلیمری خود به خودی و 
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Synthesis of poly 2 – aminobenzoic acid – montmorillonite nanocomposite 

for Cr (III) adsorption: Multivariate optimization, kinetic, isotherm and 

thermodynamic study   
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Abstract:  

This research focuses on synthesis of poly-2-aminobenzoic acid – montmorillonite for Cr3+ 

adsorption. To maximize Cr3+ adsorption effective parameters was optimized with response 

surface methodology. Optimum pH, equilibrium time and adsorbent dosage were 8.0, 11 min 

and 13 mg, respectively.  Kinetic study revealed that adsorption process followed second 

order model. Thermodynamic study showed that adsorption process is spontaneous and 

followed endothermic path. Moreover, Langmuir and Freundlich isotherm model study 

showed that chromium adsorption followed Langmuir model with maximum capacity of 250 

mg/g. To make the adsorption process more economic regeneration of the sorbent was also 

performed with 1.0 mol L-1 of HCl solution as the adsorption efficiency was more than 70% 

after 3 cycle of sorption and desorption.  

 

Keywords: Heavy metals; Montmorillonite; Nanocomposite; polymer; chromium  
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خت و بررسی غشای نانو فیلتراسیون اصلاح شده با گوتیت/لیپدوکروسیت جهت حذف سا

 آلودگی رنگ نساجی

 1*، میر مهدی ابوالقاسمی1، صبا چمن آزاد1الهام امامی

 شیمی، دانشگاه مراغه، مراغه، ایران آزمایشگاه پژوهشی، گروه شیمی تجزیه، دانشکده-1

نگ نساجی آلودگی ری حاضر، ساخت و بررسی غشای نانو فیلتراسیون که با گئوتیت / لیپدوکروسیت جهت حذف در پروژه :چکیده
برای تشخیص مورفولوژی و بررسی تخلخل غشای نانو    SEM قبیل اصلاح شده است مورد بررسی قرار گرفته است. آنالیزهای متعددی از

درصد گئوتیت / لیپدوکروسیت انجام شده است. تصاویری که از میکروسکوپ الکترونی روبشی  5/2و 1، 5/0فیلتراسیون اصلاح شده با 
(SEM)  بدیل شده تتیت / لیپدوکروسیت به حالت نانو غشای  فیلتراسیون که اصلاح شده با گئودهد که مورفولوژی  بدست آمده،  نشان می

بررسی   11یو آبیی رنگی راکته با گئوتیت / لیپدوکروسیت بمنظور حذف آلایندهنین عملکرد غشای نانو فیلتراسیون اصلاح شدچاست. هم
گئوتیت / لیپدوکروسیت  اصلاح شده اند در مقابسه با غشای فاقد آن  درصد1دهد که غشای نانو فیلتراسیون که با نتایج نشان می ،شده اند
 . فزایش داده استدرصد ا5/19 حذف را تا کارایی

 11راکتیو آبی  ،لیپدوکروسیت ،گئوتیت،غشا واژه های کلیدی:

 مقدمه

در پی جهش بزرگ در پیشرفت فناوری، آلودگی 

ت. در شده استرین مسائل روز تبدیلاز مهمزیست به یکی محیط

اضلاب تولیدشده توسط صنعت فهای صنعتی، میان تمام پساب

 ها، با در نظر گرفتن دو مشکلترین پسابنساجی یکی از آلوده

باشد.رنگ اولین اساسی حجم بالای پساب و ترکیب آن می

 قدارشود و مهای صنعتی شناخته میای است که در پسابآلاینده

. باشدرؤیت( و نامطلوب میکم آن در آب بسیار نمایان) قابل

های سخت و دشوار است؛ های صنعتی حاوی رنگتصفیه پساب

هایی پایدار، مقاوم در برابر هضم ها دارای مولکولزیرا رنگ

ل باشند. مشکهوازی و باثبات در مقابل عوامل اکسیدکننده می

ت های صنعتی اسسابهای رنگ در پدیگر غلظت پایین مولکول

های معمول حذف رنگ ازلحاظ اقتصادی که در این مورد، روش

ی های مختلف. روشباشندنامطلوب و یا ازلحاظ فنی پیچیده می

مانند جذب، انعقاد ) لخته شدن(، اکسیداسیون پیشرفته، جداسازی 

-ههزینکه  جایینآد از نروها به کار میای حذف رنگبر غشایی

زیاد  هاهای تحقیقاتی برای حذف ناخالصیبرنامههای مربوط به 

 زدایی جدید و ترکیبباشد. بنابراین، نیاز به توسعه رنگمی

قبول در کاربردهای صنعتی ها برای رسیدن به نتایج قابلروش

های پیچیده و مرکب، طورکلی رنگ. به[1،2]شود احساس می

 آنتراکینون مقاومت خوبی دررنگ  برای نمونه باشندزا میسرطان

-برابر تجزیه شدن داشته و برای مدت زیادی در پساب باقی می

از  % 5-10باشند و تیو  محلول در آب میهای راکمانند. رنگ

تواند شدت رنگ بالایی ایجاد کند که مشکلات جدی ها میآن

 آورد.را در محیط به وجود می
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های ها و فناوریتر بر روشاین موضوع تمرکز بیش

. طلبدها، را میانواع مختلف پسابجدید جهت حذف رنگ از 

ها از حذف آلایندهیکی از فرآیندهای نوین و روبه رشد در 

های صنعتی، فیلتراسیون غشایی است. در فرآیندهای پساب

و نانو  (RO)غشایی، جداسازی رنگ غالباً با روش اسمز معکوس

  در مقایسه با NFشود.از مزایای سیستم انجام می( NF)فیلتراسیون 

RO قبول در تر همراه با بازده قابلتوان به فشار عملیاتی پایینمی

 .[3]ی رنگ اشاره کرد جداساز

 بخش تجربی

 سنتز نانو ذرات جاذب گوتیت و لیپدوکروسیت

لیتر آب میلی 50را در   O2·9H3)3Fe(NOاز گرم  95/4

 را آن pH مولار  KOH  9/4نیم و با استفاده از کمیدیونیزه حل 

دقیقه تحت امواج فراصوت   30و سپس به مدت  رسانیممی 12به 

دقیقه در کوره و در دمای  00دهیم و بعدازآن به مدت قرار می

 کنیم.داشته شده و بعدازآن سانتریفوژ مینگه 100℃

 O2.4H2FeCl ،gاز  g12ابتدا برایی سنتز لبیدوکروسیت 

هرکدام به ترتیب در   2NaNOاز    g2/4و  4N12H6(C(از   6/1

شوند. محلول رسوبی لیتر آب مقطر حل میمیلی 20و  20، 50

O2.4H2FeCl  4وN12H6C  رسوب شود می بلافاصله مخلوط

سپس در  شودتیتر می 30℃در دمای  2NaNOبا محلول حاصل 

-قرار می فرا صوتبه مدت یک ساعت تحت امواج  55℃دمای 

 .[4] کنیمدمای محیط خشک می سپس دردهیم و

شده با نانو ذرات روش ساخت غشای پلیمیری اصلاح

 گوتیت/ لیپدوکروسیت

 دررا از نانو ذرات  یابتدا درصدهای مختلف 1طبق جدول 

دستگاه امواج نیم سپس درکحل میحلال دی متیل استامید 

خوبی در حلال و زمانی که نانو ذرات به دادهفراصوت قرار 

-محلول را روی دستگاه همزن قرار میند شد موردنظر پراکنده

را  به محلول   PVP و پلی اتر سولفونسپس گردد دهیم تا مخلوط 

ساعت سپس به  24 گذشت از کنیم بعدگری اضافه میریخته

از ا هتا حبابمی شود داشته ساعت در حالت ساکن نگه 15 مدت

بعد از گذشت این زمان  محلول بر روی شیشه کاملاً ، بین برود

در ضخامت  شدهصاف و تمیز با استفاده از تیغه ثابت

سرعت وارد حمام شود. سپس شیشه بهمیکرومتر کشیده می150

 . غشای نامتقارن متخلخل تشکیل گرددتا  شدهآب 

 

 نانو ذرات  ترکیبات جهت تهیه درصدهای مختلف -9جدول

 DMCA PES Geo/Lep PVP کد غشا

SB1 09 20 - 2 
SB2 5/00 20 5/0 2 
SB3 00 20 1 2 
SB4 5/05 20 5/2 2 

 تایج و بحثن

 شدهساختهبررسی مورفولوژی غشاهای  

  

  

 مقطع عرضی غشاهای نانو کامپوزیت: FE-SEMتصاویر  -9شکل

(SB1)(،پلی اتر سولفون خالصSB2 )5% /0  درصد وزنیGeo/Lep 

(،SB3 )9%  وزنیGeo/Lep ،SB4) )5/2 %  وزنی است به تغییر زبری
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 Geo/Lepسطح نسبت داده شود.

درصد وزنی پخش  1و  5/0در این تصاویر غشای دارای 

خالص را   PESشدن نانو ذرات را بر روی سطح غشا نسبت به 

درصد وزنی کلوخه شدن ذرات  5/2در  کهیدرحالدهد نشان می

 .دهدنامتناسب را نشان می و عدم پخش

شار عبوری آب  2با توجه به نتایج نمودار در شکل 

 PESی از غشای تیکامپوزی غشاهای نانو همه (PWF) خالص

درصد وزنی به دلیل کلوخه شدن   5/2باشد. در غلظت بیشتر می

نانو ذرات و گرفتگی حفرات و همچنین افزایش ضخامت لایه 

حاصل از رد و نفوذ کاهش  جینتان بالایی غشا و متراکم شدن آ

 یابد.می

 
 نمودار شار آب خالص -2شکل 

از ی تینانو کامپوزبررسی ظرفیت ضد رسوبی غشاهای  منظوربه

بب ی سدوستآباثر مثبت استفاده می شود.  ریپنآبخوراک 

ین بنابرا شدهپروتئین در غشا نانو کامپوزیتی  کاهش جذب

 .می باشد در سطح جذب مؤثری عامل دوستآب

 

 تدر غشاهای نانو کامپوزی ریپنآبمقایسه شار آب خالص  و شار - 3شکل 

 (FRR)درصد بازیابی فلاکس

مقدار بازیابی  ریپنآبپس از بررسی رسوب توسط 

افزایش درصد است.   4/51خالص تنها  PESفلاکس در غشای 

-با نانو ساختارها نشان می شدهاصلاحبازیابی فلاکس در غشای 

ی از غشا شسته شود. این  افزایش راحتبهتواند پروتئین می دهد

FRR  در صد  1برای  0/19 حداکثر ،غشای دوستآببا افزایش

 رسیده است   4/16درصد وزنی به   5/2وزنی مشاهده شد و در 

 
 (FRR)نمودار درصد بازیابی جریان -4شکل 

 

 91 عملکرد نانو فیلتراسیون برای حذف رنگ راکتیو آبی
 شود حذف آلاینده درمشاهده می 5شکلکه درهمانطور 

باشد، و این مورد برای غشای نانو می % 4/93خالص PES غشای  

درصد وزنی به ترتیب به بالاترین مقدار  5/2و  1، 5/0کامپوزیتی 

 شدهدهنده عملکرد بهتر غشای اصلاحکه نشانخود رسیده 

طح بر روی س های هیدروکسیل و کربوکسیل. وجود گرهمیباشد
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نانو ذرات گوتیت/ لیپدوکروسیت سبب وقوع شار خروجی 

 ود.شهایی با بار منفی رنگ میمناسب و حذف بالاتر مولکول

 

 91میزان حذف آلاینده رنگی راکتیو آبی  -5شکل 

 ینتیجه گیر

ای هبا در نظر گرفتن مزایای فرآیندهای غشا در مقایسه با روش    

چنین، شار خروجی بالا و درصد حذف جداسازی دیگر و هم

در این  کاررفتهمناسب غشاهای نانو فیلتراسیون، روش اصلاحی به

 رآیند فرآیندهای غشایی مؤثر باشدتواند در توسعه فپژوهش می

ا و هتوانند غشاهای مناسبی برای تصفیه فاضلابمی همچنین

 های صنعتی به شمار آیند.پساب

 شکرتقدیر و ت

این مقاله مراتب قدردانی خود را از دانشگاه مراغه یسندگان نو

 دارد.  بخاطر حمایتهای مادی و معنوی اعلام می
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composition of nanofiltiration membrane modified with goethite/lepidocrocite  

for the removal textile dye pollutant 
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Abstract: 

In the present project, composition of nanofiltration membrane was used to modify with goethite/ 

lepidocrocite for the removal textile dye pollutant. To elucidate the chemical composition, 

morphology and porosity nanofiltration membrane treated with goethite/ lepidocrocite with 0.5, 1, 

2.5 percent a thorough characterization such as SEM were performed. The obtained scanning electron 

microscopy (SEM) images of treated with goethite/ lepidocrocite illustrated that nanofiltration treated 

with goethite/lepidocrocite can converted the morphology to nanoparticle. Also, nanofiltration 

membrane treated with goethite/ lepidocrocite performance was considered for the removal of 

reactive blue 19 pollutant. Results demonstrate that nanofiltration membrane treated with 1 percent 

goethite/ lepidocrocite enhanced the removal efficiency to 98.5 percent at comparison with untreated 

nanofiltration.  

 

 

Keywords: Membrane; Goethite; Lepidocrocite; Reactive blue 19 
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    .دهنده مقاله بصورت زيرخط دار مشخص شود

 

 

  مقدمه
ی مواد آزادسازهالوسیت کاربردهای فراوانی در 

ها و جذب راکتورها، نانو تمپلت، نانو شدهصورت کنترلبه

ی انانولولهکه هالوسیت ساختار ها دارد. با توجه به اینآلاینده

 را  یاخرود قادر به جذب مواد بخصوصی باشد. دارد انتظار می

 طوربهها و دیگر مواد کاربردهای هالوسیت در جذب آلاینده

جذب آبی  مثالعنوانبهاست.  قرارگرفتهی موردبررسوسیعی 

ی هانانولوله لهیوسبهوسیعی  طوربهمتیلن و یا سبز مالاشیت 

نانو کامپوزیت پلی آنیلین/هالوسیت  است. شدهیبررس تسیهالو

به دلیل رسانای الکتریکی بالا، پایداری محیطی خوب، تهیه 

ترین نانو کامپوزیت آسان و کاربردهای بسیار متنوع از مهم

های حاوی هالوسیت کامپوزیتنانو  شود.پلیمری محسوب می

تواند موضوعی جدید با پتانسیل رسانایی الکتریکی می تیباقابل

های حذف آلاینده ازجملههای کاربردی مختلف در زمینه

 .[3-1]مختلف باشد 

ترکیبات سنتزی یا طبیعی هستند که برای  هاکشآفت

 رندیگیمقرار  مورداستفادهکنترل یا از بین بردن آفات 

بلکه  شوندینم  باعث مرگ آفات ما یمستقهمیشه  هاکشآفت

ی برای کشتن آفات باشند )فرمون( یا آفت الهیوسممکن است 

 موردنظردر منطقه  هاآنرا پراکنده کنند و باعث کاهش جمعیت 

اشند. بسیاری از محصولات غذایی پس از شسته شدن حاوی ب

-می وخاکآبی باشند که وارد چرخهمی کشآفتباقیمانده 

شود با توجه به خطرات و ها میشود و سبب کاهش کیفیت آن

ی آن هاماندهیباقسمیت متوکسی فنوزاید برای سلامت انسان، 

مطرح  رای انسانخطری ب عنوانبهتواند می هایسبزها و در میوه

ها خاص شود، لذا شناسایی و تعیین مقدار و باعث بیماری

ها و پاشی میوهمانند متوکسی فنوزاید که در اثر سم هاکشآفت

با هالوسیت/ پلی آنیلین  شدهاصلاح پلی اترسولفون  ساخت غشای

 متوکسی فنوزاید کشآفتجهت حذف 
 

 1*میرمهدی ابوالقاسمی ،1صبا چمن آزاد ، 1الهام امامی

 آزمایشگاه پژوهشی، گروه شیمی تجزیه، دانشکده شیمی، دانشگاه مراغه، مراغه، ایران-1

 

 

 

آفت کش  حذفهالوسیت / پلی آنیلین برای که با ی حاضر، ساخت و بررسی غشای پلی اتر سولفون در پروژه چکيده:
برای تشخیص مورفولوژی و   SEMاصلاح شده است مورد بررسی قرار گرفته است. آنالیزهای متعددی از قبیل  متوکسی فنوزاید

انجام شده است. تصاویری که از  هالوسیت / پلی آنیلین درصد 5/2و 1، 5/0اصلاح شده با  پلی اتر سولفون بررسی تخلخل غشای
دهد که مورفولوژی  غشای  فیلتراسیون که اصلاح شده با بدست آمده،  نشان می  (SEM) روبشی میکروسکوپ الکترونی
بمنظور هالوسیت / پلی آنیلین که با پلی اتر سولفون چنین عملکرد غشای به حالت نانو تبدیل شده است. همهالوسیت / پلی آنیلین 

درصد هالوسیت / پلی 1دهد که غشای نانو فیلتراسیون که با نتایج نشان می ،بررسی  شده اند آفت کش متوکسی فنوزاید حذف
 .افزایش داده است درصد22با غشای فاقد آن کارایی حذف را تا سه اصلاح شده اند در مقاب آنیلین

 ، هالوسیت، پلی آنیلین، متوکسی فنوزاید غشا، پلی اتر سولفون: واژه های کليدی

 

 

 

 

 

 متوکسی فنوزايد هالوسيت ،پلی آنيلين،غشا،پلی اتر سولفون ، واژه های کليدی:
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باشد. بنابراین ارائه شود، حائز اهمیت میمصرف می هایسبز

هایی که بتوان این عوامل آلاینده را از محیط حذف کرد روش

 [.4]باشدحائز اهمیت می

 بخش تجربی

-HNT-PAN)   سنتز نانو ذرات هالوسیت پلی آنیلین

10) 
از آنیلین تقطیرشده را  )mol)1/0 لیترمیلی 10ابتدا مقدار 

مولار مخلوط کرده و  1لیتر از اسید هیدروکلریک میلی 350با 

زنیم در دقیقه هم می 10به کمک همزن مغناطیسی به مدت 

میکرون یکنواخت 100الک ی بعدی، هالوسیت را با مرحله

شده کنیم و به محلول تهیهوزن می mg500کرده و به مقدار 

زنیم دقیقه هم می 10کنیم با همزن مغناطیسی به مدت اضافه می

دقیقه محلول را در حمام التراسونیک و  30و سپس به مدت 

درجه  0-5دهیم تا دمای آن تقریبا  به حمام یخ قرار می

گرم آمونیوم پر  g 25ر مرحله بعد مقدار گراد برسد. دسانتی

کنیم و لیتر آب مقطر حل میمیلی  150را در )mol)1/0سولفات 

 0-5دهیم تا دمای آن نیز به محدوده      در حمام یخ قرار می

کم و گراد برسد، محلول آمونیوم پر سولفات را کمدرجه سانتی

مغناطیسی هم دقیقه به محلول اصلی که با همزن  30در مدت 

 .کنیم تا واکنش پلیمریزاسیون انجام گیردشود اضافه میزده می

شود تا واکنش ساعت محلول هم زده می 22سپس به مدت 

طور کامل انجام گیرد و سپس محلول را با قیف بوخنر صاف به

دهیم، شستشو را تا جایی وسیله آب شستشو میکنیم و بهمی

آب مقطر  pHر صافی تقریبا  به محلول زی pHدهیم که انجام می

وزن کنیم، را در آون خشک کرده وزن می برسد. نهایتا  محصول

بوده و رنگ ظاهری  g 912/15آمده دستخالص محصول به

 .[5] باشدمحصول سیاه می

را از نانو ذرات  یابتدا درصدهای مختلف 1طبق جدول 

دستگاه امواج کنیم سپس درحل میدر حلال دی متیل استامید 

خوبی در حلال و زمانی که نانو ذرات به دادهفراصوت قرار 

-همزن قرار میمحلول را روی دستگاه ند شد موردنظر پراکنده

را  به   PVP و پلی اتر سولفونسپس گردد دهیم تا مخلوط 

ساعت  22 گذشت از کنیم بعدگری اضافه میمحلول ریخته

 داشته می شود تاساعت در حالت ساکن نگه 15سپس به مدت 

بعد از گذشت این زمان  محلول بر روی ، ها از بین برودحباب

در ضخامت  شدهه از تیغه ثابتشیشه کاملا  صاف و تمیز با استفاد

سرعت وارد حمام شود. سپس شیشه بهمیکرومتر کشیده می150

 . غشای نامتقارن متخلخل تشکیل گرددتا  آب شده

 
 نانو ذرات  ترکیبات جهت تهیه درصدهای مختلف -9جدول

 DMCA PES HNT-PAN PVP کد غشا

SB1 89 20 - 2 
SB2 5/88 20 5/0 2 
SB3 88 20 1 2 
SB4 5/85 20 5/2 2 

 

 نتايج و بحث
شود، همه دیده می 1شکل طور که در تصاویرهمان

باشند. شده، دارای ساختار غشایی قابل قبولی میغشاهای ساخته

و  نوعی از ساختار غیرمتقارن، شامل لایه بالایی فشرده و متراکم

 شود.دار با ساختار انگشت مانندمشاهده میلایه زیرین حفره

شده، غشای پلی اتر سولفون خالص ساختار گرفته در تصاویر

نسبتا  اسفنجی) تخلخل کمتر ( با لایه بالایی ضخیم دارد. متراکم 

و ضخیم بودن لایه بالایی، بیانگر تأخیر در دوفازی شدن محلول 

باشد. تغییر در لایه بالایی با پلیمری در مرحله تشکیل غشا می

نیلین در تصاویر نمایان اضافه شدن نانو ذرات هالوسیت/ پلی آ

دار است. این لایه در غشاهای نانو کامپوزیت، نازک و حفره

-با حفره دارحفرهباشد. در این غشاها، لایه پایینی نیز ساختار می

و مقداری نانو ذرات محبوس شده در داخل ( MV)های بزرگ

مقطع عرضی غشا، اضافه  SEMها دارد. با توجه به تصاویر حفره

گیری سبب افزایش تخلخل توده طور چشمنو ذرات بهنمودن نا

 شود؛غشا نسبت به غشای پلی اتر سولفون خالص می
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 :مقطع عرضی غشاهای نانو کامپوزیت FE-SEMتصاویر   -9شکل

(SA1)،پلی اتر سولفون خالص(SA2)% 5/0  درصد وزنی هالوسیت/ پلی

وزنی  % SA4) )5/2وزنی هالوسیت/ پلی آنیلین، 9% (SA3)آنیلین،

 هالوسیت/ پلی آنیلین

 

 ارزيابی عملکرد غشاها در شار آب خالص
نتایج آزمایش شار آب خالص غشاهای نانو -2شکل

دهد. غشای دارای کامپوزیت هالوسیت / پلی آنیلین را نشان می

وزنی بالاترین شار آب خالص به خود اختصاص داده است.  % 1

برتری  بالاتر بودن شار آب خالص با بررسی خواص سطحی و

باشد. بنابراین، تأثیر بهتر ساختار دوستی غشا قابل توجیه میآب

دوستی سطح و به طبع شار هالوسیت/ پلی آنیلین برافزایش آب

 خروجی غشا کاملا  مشخص است.

 
 بار 4شار آب خالص غشای نانو کامپوزیت در فشار -2شکل 

شده با نانو ذرات نسبت به پلی اتر غشاهای اصلاحی همه

 %1طور خاص برای بالاتری دارند که به FRRسولفون خالص

 بیشترین مقدار می باشد.وزنی هالوسیت/ پلی آنیلین 

 

کش عملکرد نانو فيلتراسيون در حذف آفت

 متوکسی فنوزايد
در این پژوهش، برای بررسی عملکرد غشاهای نانو 

کش متوکسی مایش فیلتراسیون خوراک آفتفیلتراسیون، آز

کش شود. آفتفنوزاید و محاسبه درصد حذف انجام می

در یک   ppm  100متوکسی فنوزاید  خوراک با حل کردن 

 3طور که در شکل همان گرددلیتر آب دیونیزه آماده می

شده دارای شار خروجی شود، تمام غشاهای اصلاحمشاهده می

تراسیون خوراک نسبت به پلی اتر بیشتری در آزمایش فیل

تواند به علت حضور نانو ذرات در سولفون خالص هستند که می

ها و  واکنش دار بودن سطح بالایی و دیوارهماتریس غشا و حفره

 شیمیایی بین سطح بالایی غشا و متوکسی فنوزاید مربوط شود.

 

 
کش متوکسی عملکرد نانو فیلتراسیون در حذف آفت -3شکل

 فنوزاید

موردبررسی  HPLCآزمایش جداسازی با استفاده از دستگاه 

تمامی  2شکل در شده مشاهدهی نمودارهاطبق  قرار گرفت،

خنثی جذب بیشتر بوده که این  pHدهد که در ها نشان میطیف

باشد و در محدوده ترکیب متوکسی فنوزاید می pkaمربوط به 

تخریب  تر و حتیاسیدی و بازی ترکیب جذب پایین

 نانوذرهبا  شدهاصلاحوزنی غشای % 5/2، همچنین در شدهبیترک

6/25
8/98

12/44

7/46
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bare PES 0.5% HNT/ PANI

1 % HNT/ PANI 2.5% HNT/ PANI

58/74%
74/39%

92% 85%

bare PES 0.5% NT/
PANI

1% HNT/PANI 2.5%
HNT/PANI
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هالوسیت/ پلی آنیلین بیشترین درصد حذف را دارد که حدود 

 باشدمی % 2/29

 
 

 
 

  
   

  
خنثی،   pHنتایج حذف متوکسی فنوزاید در سه  -4شکل    

مربوط به پرمیت خروجی  Bاسیدی و بازی که به ترتیب ، گروه 

PES  خالص، گروهC  غشا نانومربوط به پرمیت خروجی 

مربوط به پرمیت خروجی  Dدرصد وزنی، گروه  5/0کامپوزیتی 

مربوط به پرمیت  Eدرصد وزنی، گروه  9غشا نانو کامپوزیتی 

 درصد وزنی غشای نانو کامپوزیتی  5/2خروجی 
 

 گيرینتيجه
های نوین در فناوری ازجملهغشاهای نانو فیلتراسیون 

فرآیندهای جداسازی هستند که مطالعات فراوانی جهت بهبود 

 قبولقابلها در کنار حذف خواص ضد گرفتگی آن

، اصلاح پژوهشصورت گرفته است. در این  هاکنندهآلوده

غشای نانو فیلتراسیون پلی اتر سولفون با تغییر در محتوای محلول 

نو ذرات هالوسیت/ پلی اولیه و استفاده از مواد افزودنی ) نا

زیر با بررسی خواص نانو ذات  جیو نتاآنیلین( انجام گردیده 

 است. شدهحاصلسنتز شده و عملکرد غشاها 

 

 تقدير و تشکر
نویسندگان این مقاله مراتب قدردانی خود را از دانشگاه مراغه 

 دارد.  بخاطر حمایتهای مادی و معنوی اعلام می
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Preparation of polyethersulfone membrane modified with 

halloysite/polyaniline for the removal methoxyfenozide pesticide 
 

Elham Emamia, Saba Chaman Azada, Mehdi Abolghasemia* 

 

a Research Laboratory, Department of Analitical Chemistry, University of Maragheh, Maragheh, Iran 

 

Abstract:  

In the present project, composition of polyethersulfone membrane was used to modify with 

halloysite/ polyaniline for the removal methoxyfenozide pesticide pollutant. To elucidate the 

chemical composition, morphology and porosity nanofiltration membrane treated with 

halloysite/ polyaniline with 0.5, 1, 2.5 percent a thorough characterization such as SEM were 

performed. The obtained scanning electron microscopy (SEM) images of treated with 

halloysite/ polyaniline illustrated that nanofiltration treated with halloysite/ polyaniline can 

converted the morphology to nanoparticle. Also, nanofiltration membrane treated with 

halloysite/ polyaniline performance was considered for the removal of methoxyfenozide 

pollutant. Results demonstrate that nanofiltration membrane treated with 1 percent halloysite/ 

polyaniline enhanced the removal efficiency to 92 percent at comparison with untreated 

nanofiltration.  

 

 

Keywords: Membrane; Polyethersulfone; Halloysite; Polyaniline; Methoxyfenozide 
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 مقدمه 
ویژه ه بفلزات سنگین، قرار گرفتن طولاني مدت در معرض 

آسیب کبد و کلیه و حتي مرگ  ،مشکلات تنفسيباعث  مس، 

اهمیت ویژه محیطهای آبي از از  آن حذفاز این رو مي شود. 

به دلیل سادگي، فرآیند جذب سطحي  .[1]ای برخوردار است

، و مصرف کم حلال آلي، انعطاف پذیری در انتخاب جاذب

نسبت به  کارآیي بیشتریاز مجدد از جاذب،   قابلیت استفاده 

از بین جاذبهای گوناگون مورد . برخوردار است سایر تکنیک ها

و نانولوله های کربني استفاده از فلزات سنگین  حذفاستفاده در 

دلیل خواص ویژه شیمیایي و به آن  مغناطیسي زیتهایکامپو

  تهیه نانولوله های .[2]استفیزیکي بسیار مورد توجه قرار گرفته 

مغناطیسي به روشهای متعددی مي تواند انجام گیرد اما  کربني

فاده از روش در محل برای سنتز این ترکیب باعث صرفه است

جویي در زمان و مصرف انرژی خواهد شد. بعبارت دیگر روش 

متداول سنتز نانولوله های کربني شامل روش ترسیب بخار 

از تجزیه هیدروکربنها بر  که عبارتاست  )CVD(  1یمیایيش

لت در حضور کاتالیستهای آهن، کبا روی یک بستر کاتالیسیتي

. بر اساس موارد بیان شده در این تحقیق [3]و نیکل مي باشد

نانولوله های کربني چند دیواره به کمک کاتالیست آهن دوپه 

 سنتز گردید.  CVD  ساختار خاک دیاتومه و به روش شده در

انتخاب خاک دیاتومه به دلیل دارا بودن مساحت سطح بالا، 

. بعبارت [4]ساختار حفره مانند و ارزان بودن صورت پذیرفت

مانع تجمع کاتالیست دیگر خاک دیاتومه به عنوان یک سوبسترا 

ن شده و در نهایت باعث توزیع یکنواخت کاتالیست آه و 

                                                           
 hosseinbakim@gmail.com٭ نويسنده مسئول: 

1 Chemical vapor deposition 

 

 خاک –آبی با استفاده از نانولوله های کربنی های حذف سریع مس از محلول 

 سنتز شده به روش تک مرحله ایمغناطیسی دیاتومه 

 2محمد هادی قاسمي، *1مصطفي حسین بیکي

 دانشگاه تهران، پردیس علوم، دانشکده شیمي  -1

 شیمي کاربردیپزوهشي ، گروه ( ACECR)تهران دانشگاه - جهاد دانشگاهيسازمان  -2

 کربني آسان و سریع برای حذف مس از محیطهای آبي توسعه داده شد. برای این منظور نانولوله های يدر این تحقیق روش چکیده:
ار گرفت. به منظور خاک دیاتومه مورد استفاده قر –چند دیواره سنتز شده با روش ترسیب بخارشیمیایي و به کمک کاتالیست آهن 

ایجاد گروههای عاملي اسیدی و هیدروکسي در ساختار نانولوله ها و همچنین حذف کربن آمورف از ساختار نانولوله ها از اسید 
( و آنالیز FTIRشناسایي ساختار نانوکامپوزیت با تکنیک طیف سنجي مادون قرمز ) نیتریک غلیظ به عنوان اکسنده استفاده شد.

، pH= 8و در شرایط بهینه ) بدست آمددقیقه  11زمان تعادل برای حذف مس در مدت  ( انجام گرفت. TGAحرارتي وزن سنجي )
میلي گرم به ازای یک گرم جاذب بدست آمد.  11میلي گرم( ماکسیمم ظرفیت جذب معادل 21دقیقه و مقدار جاذب برابر با 11زمان 

بار استفاده مجدد برای حذف مس را با  5مولار هیدروکلریک اسید انجام گرفت و جاذب قابلیت  3ل بازیابي جاذب به کمک محلو
    از خود نشان داد. %11کارایي بیش از 

 نانولوله های کربني، فلزات سنگین، مس، خاک دیاتومه،جاذب مغناطیسي واژه های کلیدی:
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کارایي روش سنتز را افزایش خواهد داد. نانوکامپوزیت 

مغناطیسي سنتز شده برای حذف مس مورد استفاده قرار گرفت. 

ان و نوع شوینده ، زمpHعوامل موثر بر راندمان حذف شامل 

برای بازیابي سامانه بهینه سازی شدند و ایزوترمهای جذبي 

  لنگمویر و فروندلیچ نیز مورد بررسي قرار گرفتند.  

 بخش تجربی

 مواد و دستگاههای مورد نیاز

محلول  آبه برای تهیه کاتالیست استفاده گردید.  1ت آهن انیتر 

تر از انحلال مقدار میلي گرم بر لی 1111استاندارد مس با غلظت 

آبه )شرکت مرک(، در مقدار  5مناسب از نمک نیترات مس 

کمي از اسد نیتریک غلیظ و سپس با به حجم رساندن در بالون 

طیف بیني زیر قرمز با استفاده . میلي لیتری تهیه گردید 25ژوژه 

ساخت بروکر  Equinox 55از روش بازتابش کلي و با دستگاه 

-1 1411 – 411در محدوده 
cm  ثبت گردید. ثبت آنالیز حرارتي

از  مس برای اندازه گیریانجام گرفت.  TA-Q-50با دستگاه 

مجهز به لامپ  411 –اسپکتروفوتومتر جذب اتمي واریان 

دوتریوم برای تصحیح زمینه و لامپ کاتدی تو خالي استفاده 

متر دیجیتال ساخت شرکت مترواهم  pHگردید. از یک دستگاه 

  .استفاده گردید  pHجهت اندازه گیری  212ل سوئیس مد –

 سنتز نانوکامپوزیت مغناطیسی

 2112به منظور آماده سازی خاک دیاتومه دوپه شده با آهن، 

و سپس میلي لیتر اتانول حل شد  111گرم از نیترات آهن درون 

گرم خاک دیاتومه به آن اضافه گردید. بعد از هم زدن به  111

 211اق، ترکیب حاصل در دمای ساعت در دمای ات 2مدت 

 211ساعت خشک گردید و سپس در دمای  2درجه به مدت 

به منظور سنتز نانولوله های ساعت کلسینه شد.  2درجه به مدت 

گرم از کاتالیست درون یک قایق سرامیکي قرار  114کربني، 

داده شد و به کوره گرافیتي افقي منتقل گردید. گاز آرگون به 

آن عبور داده شد سپس جریان گاز متان برقرار  دقیقه از 11مدت 

درجه سانتیگراد واکنش  151دقیقه در دمای 31شده و به مدت 

انجام شد. بعد از سرد شدن محصولات تا دمای اتاق، یک گرم 

 12اضافه شد و بمدت  %25میلي لیتر نیتریک اسید  51از آن به 

یان با درجه سانتیگراد هم زده شد و در پا 21ساعت در دمای 

درجه  21شد و در دمای و شسته کاغذ صافي جمع آوری 

 سانتیگراد خشک گردید. 

 بحث و نتیجه گیری

مي  emu/g  15.3برابر برای کامپوزیت ( Ms)2مغناطیس اشباع 

خاصیت مغناطیسي ناشي از احیای آهن توسط هیدروژن  .باشد

نانوکامپوزیت مي دهد نتایج نشان  . [5]مي باشد CVDدر فرآیند 

از خاصیت مغناطیسي مناسبي برخوردار است و مي تواند به 

طیف آنالیز حرارتي در  بکار گرفته شود.مغناطیسي عنوان جاذب 

کاهش  یک مرحلهنشان داده شده است. طیف  الف - 1شکل 

درجه سانتیگراد نشان مي دهد که مربوط به  211ی وزن در دما

مي باشد طیف زیر قرمز نانوکامپوزیت قبل و بعد از  نانولوله ها

نشان داده شده است. در  ب – 1فعالسازی با اسید در شکل 

طیف نانوکامپوزیت قبل از فعالسازی با اسید پیک های مشاهده 

مربوط به   cm-1و  1121،  011 – 411،  521شده در ناحیه 

. بعد از [2]مي باشد Al - Oو Fe – O   ،Si – Oارتعاش 

، 3511 – 2511اکسیداسیون با اسید  پیکهای جدیدی در ناحیه 

،  C- OH مربوط به گروه ظاهر شده است که   1205  و 2111

CH و C=O [7]مي باشند. 

  pHاثر 

میلي لیتر از محلولهای مس با  51بهینه،  pHبه منظور انتخاب 

ب در ذمیلي گرم از جا 21غلظت پنج میلي گرم بر لیتر و حاوی 

pH ( مورد آزمایش قرار گرفت. بعد از هم 1 – 1های مختلف )

زدن به مدت پنج دقیقه جاذب به کمک آهنربا جدا گردید و 

درصد  محلول جدا شده اندازه گیری شد و غلظت مس در

 حذف از معادله زیر محاسبه گردید.

%R = (C0 – Ce) × 100/C0     (1) 

                                                           
2 Magnetic saturation 
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 )میلي گرم برلیتر(  eC بیانگر غلظت اولیه و 0Cدر این معادله 

 بیانگر غلظت یونهای باقیمانده در محلول است.

 
)ج( بر  pHآنالیز حرارتی )الف(، طیف زیرقرمز )ب( و اثر  – 6شکل 

 مسجذب 

 بر روی جاذب در شکلمس بر جذب  pHنتایج مربوط به اثر 

مقدار   pHبراساس نتایج با افزایش  داده شده است. نشان  ج -1

بیشترین راندمان بدست مي  pH=0جذب افزایش مي یابد و در  

هیدروکسیل محلول گروههای  pHآید. بعبارت دیگر با کاهش 

جاذب پروتونه شده و قابلیت  در سطح و کربوکسیلیک اسید

کمتر از هفت جذب مس  pHکمتری برای جذب مس دارند. در 

بالاتر از هفت  pHبیشتر همراه با یونهای دو ظرفیتي است و در 

جدب گونه های هیدروکسي  چند هسته ای 

( 4+
4(OH)4Cu 2+

4(OH)3, Cu2+
2(OH)2,Cu+Cu(OH) )

محیط در  مس جذب. عامل دیگر در کاهش صورت میگیرد

تلر برای کمپلکس هشت وجهي مس با  –انحراف یان  اسیدی

) Cuهای پایین، کمپلکس  pHدر  مولکولهای آب مي باشد.

2+)6O) 2(H  در راستای محور  به دلیل کشیدگي پیوندZ  و ،

در این  رکزی، اتم مسنزدیکي جفت الکترون پیوندی به اتم م

 yوx محور راستا غني از الکترون خواهد بود وتنها از دو 

این کمتر بنابربرهمکنش موثری با سطح جاذب خواهد داشت 

  .[0،1]ود روی سطح باز داری مي ش

 

 جذب مساثر زمان بر 

سته است. زمان باید زمان هم زدن فاکتور مهمي در روش ناپیو    

به حد کافي طولاني باشد تا استخراج کامل صورت گیرد، از 

طرف دیگر زمان استخراج باید در حد معقول باشد تا روش 

مورد نظر کاربرد عملي داشته باشد. برای بررسي اثر زمان بر 

دقیقه مورد  15تا  2، زمان برهم کنش بین کارایي استخراج مس

بعد از جذب  %15بیش از که داد ج نشان بررسي قرار گرفت. نتای

و بعد از آن راندمان به آرامي افزایش دقیقه صورت مي گیرد  5

 دقیقه انتخاب گردید.  11بنابراین زمانمي یابد 

 انتخاب محلول شوینده 

بر استخراج مي توان دید، جذب  pHهمان طور که از منحني اثر 

ت بنابر این ناچیز اس 3های کمتر از  pH  مس روی جاذب در

انتظار مي رود که واجذبي مس جذب شده، توسط محلول 

اسیدی امکانپذیر باشد. بنابراین محلولهای مختلفي از 

مورد استفاده قرار هیدروکلریک اسید با غلظتهای مختلف 

میلي لیتر  5نتایج حاصل نشان مي دهد که با استفاده از . گرفتند

ذبي بهتری صورت مولار هیدروکلریک اسید واج 3از محلول 

بعلاوه استفاده مجدد از جاذب نیز بررسي شد و نتایج مي گیرد. 

بار استفاده مجدد برای  5جاذب قابلیت بیانگر آن است که 

 را دارا مي باشد.    %11حذف مس  با کارایي بیش از 

 ایزوترم جذبی 

همدماهای جذبي برای طراحي سیستم جذبي و 

م مي باشند. معادله توصیف برهمکنش جاذب و محلول مه

 لنگمویر به صورت زیر بیان مي شود.

Ce/Qe = 1/ (b qm) + (1/qm) Ce            )2( 

بیانگر غلظت تعادلي جذب شونده در فاز مایع  eCدر این معادله 

جامد   غلظت جذب شونده در فاز  میلي گرم بر گرم() Qeو  

بیانگر  ضرایب لنگمویر هستند که به ترتیب mQ و  bمي باشد، 
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همدمای  .ثابت تعادل و ظرفیت تک لایه برای جذب مي باشند

 فروندلیچ از معادله زیر بدست مي آید. 

qe = Kf Ce
1/n                        )3(  

هستند. برای انتخاب  ، ضرایب فروندلیچnو  fKدر این معادله 

 ( استفاده شد. 2χبهترین مدل جذبي از آزمون مربع خي )

χ2 = ∑[(Qe, exp - Qe, cal)2 /Qe, cal]           (4) 

برابر ظرفیت جذب بدست آمده از آزمایش  expQدر این معادله 

ظرفیت پیش بیني شده بر اساس آزمون بیان شده  cQو 

منحني  2و شکل  1بر اساس نتایج جدول  .[11،11]است

کوچکتری   2χبعلاوه این مدل حالت خطي بهتری دارد  فروندلیچ

 از مدل فروندلیچ تبعیت مي کند. مس دارد بنابراین جذبنیز 

 : نتایج ایزوترم لنگمویر و فروندلیچ6جدول  

 مقدار ضرایب مدل

 2R 0.96 

 (mg/g)mQ 91.0 

 b 0.24 لنگمویر

 2χ                               3.06 

 2R 0.99 

 n 1.88 فروندلیچ

 fK 16.60 

 2χ 1.54 

 

 
مدل خطی ایزوترم لنگمویر )الف(، فروندلیچ )ب( و مدل  – 2شکل 

 غیرخطی )ج(

 

 گیرینتیجه

نانولوله کربني مغناطیسي به روش یک مرحله ای با تکنیک 

CVD ک کاتالیست آهن دوپه شده در ماتریس خاک و به کم

دیاتومه سنتز شدو برای حذف مس استفاده گردید. زمان جذب 

میلي گرم بر گرم بدست آمد.  11ماکسیمم ظرفیت دقیقه و  11

 بعلاوه جذب مس از مدل فروندلیچ تبعیت مي کند. 
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