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  چکیده
  . در این پروژه، روشی براي استخراج فاز جامد جهت تعیین مقادیر بسیار کم سرب در نمونه هاي آبی گزارش می گردد :زمینه و هدف

با استفاده از پمپ سیرینگ، محلول هایی حاوي مقدارهاي . شد با استفاده از ریشه گیاه شیرین بیان، ستون هایی تهیه: مواد و روش کار
 ng/mLبا انجام محاسبات بر روي نتایج بدست آمده، نمودار کالیبراسیون در محدوده ي خطی . مشخصی از سرب از ستون عبور داده شد

  .با استفاده از دستگاه جذب اتمی می باشد )نانو گرم بر میلی لیتر( 10- 120
 60و  ng/mL 20درصد براي غلظت هاي  754/0و 04/3 و انحراف استاندارد نسبی ng/mL15/2تشخیص روش پیشنهادي  حد. :یافته ها

  .اندازه گیري سرب در نمونه هاي آب پساب بوسیله روش پیشنهادي با موفقیت انجام شد. =n)6( به دست آمد
 SPEدر نتیجه یک روش ستونی . سرب محسوب می شودریشه گیاه شیرین بیان یک جاذب طبیعی مناسب براي جذب : نتیجه گیري

)Solid Phase extraction (براي اندازه گیري سرب با استفاده از جاذب ذکر شده پیشنهاد می شود.  
  استخراج فاز جامد، سرب، گیاه شیرین بیان، پساب هاي صنعتی، جذب اتمی: واژه هاي کلیدي

  مقدمه
توسط سرب از ثابت شده است که، اکثر آلودگی انسان 

غذاها و نوشیدنی هایی که مورد استفاده قرار می دهد 
جذب مرتب مقدار کمی از سرب می . سرچشمه می گیرد

تواند آسیب هاي جدي به سلامتی انسان وارد کند از 
آسیب هاي مغزي، آسیب هاي کلیوي و از چندین : قبیل

به . روش می تواند این آسیب هاي جسمی را ایجاد کند
آب یکی از مهمترین منابع آلوده کننده توسط طور کلی 

، حتی اگر مقدار ناچیزي از ]1[ سرب محسوب می شود
سرب در آب موجود باشد، مصرف روزانه آن می تواند به 
طور جدي اثرات فیزیولوژیکی بدي را به دنبال داشته 

، در )trace(چشم پوشی  اندازه گیري سرب در حد . باشد
جزیه اي مناسب با حساسیت بالا نمونه هاي آبی به روش ت

 اسپکترومتري جذب اتمی شعله. ]2[ احتیاج دارد
)Flame Absorption atomic spectroscopy( 
)FAAS( به طور گسترده براي اندازه گیري سرب در ،

. غلظت هاي بسیار پایین مورد استفاده قرار می گیرد
اسپکترومتري جذب اتمی شعله در اکثر آزمایشگاه ها 

قرار  د است و به طور کلی کمتر در معرض مزاحم هاموجو
اما قبل از اندازه گیري سرب توسط دستگاه  ]3[ می گیرد

احتیاج به یک مرحله ي پیش تغلیظ به منظور افرایش 
غلظت سرب دارد زیرا غلظت سرب در نمونه هاي آب 
محیط پیرامون به طور کلی بسیار پایین تر از حد 

فرایندهاي پیش . ]4[ ستتشخیص دستگاه جذب اتمی ا
تغلیظ و جداسازي همراه با اسپکترومتري جذب اتمی 
شعله استفاده از یک سیستم تشخیص ساده و ارزان و 
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چندین روش براي . ]5[ بسیار مناسب را ممکن می سازند
بسیار کم سرب در نظر جداسازي و پیش تغلیظ مقدارهاي 

ع مای-استخراج پخش مایع :گرفته شده است، از قبیل
)Liquid microextraction dispersive Liquid- (، 
 ،Liquid-Liquid extraction )مایع - استخراج مایع(
و  cloud point extraction )استخراج با نقطه ابري(

استخراج فاز جامد، این قبیل سیستم ها حساسیت و 
را براي اندازه گیري مقدار بسیار  FAASانتخاب پذیري 

در . ]6[ هاي آبی بهبود می بخشد ناچیز سرب در نمونه
 off-lineیا  on-lineمیان این تکنیک ها هر دو روش 

به خاطر سادگی و مصرف  ،(SPE)استخراج فاز جامد 
مقدار بسیار کم از حلال هاي آلی و توانایی در حذف 
ترکیبات مزاحم زمینه به سایر روش ها ارجحیت داده می 

ر دست یابی به امروزه، بررسی و پژوهش به منظو. شود
مواد جدید به عنوان فاز جامد استخراج کننده فلزات در 

در این مقاله . ]7[ مقدارهاي بسیار پایین حائز اهمیت است
فاز جامدي که مورد بررسی قرار گرفت، ریشه گیاه شیرین 

شیرین بیان در اکثر مناطق جهان بخصوص . بیان است
مکره درجه در نی 40و  30میان دو عرض جغرافیایی 

این گیاه در کشورمان نیز . ]8[ شمالی زمین می روید
پراکنش بسیار وسیعی دارد و در استان هایی چون 

، آذربایجان شرقی و غربی، )شمالی و رضوي(خراسان 
 غیرهزنجان، گلستان، کردستان، فارس، اصفهان، تهران و

شیراز قطب تولید و صادرات شیرین . ]9[ مشاهده می شود
این گیاه خواص درمانی فراوانی دارد و . است بیان در ایران

است که بسیار مورد توجه قرار از جمله گیاهان دارویی 
شیرین بیان به عنوان جاذبی ارزان ریشه گیاه . ]10[ دارد

قیمت و غیر سمی و مناسب به عنوان فاز جامد در روش 
SPEبراي پیش تغلیظ سرب که یک فلز سمی است ،، 

فت و شرایط تجزیه اي بهینه براي مورد استفاده قرار گر
  .]11[ اندازه گیري کمی سرب مورد بررسی قرار گرفت

  روش کار
دستگاه اسپکترومتري جذب اتمی که براي  :بخش تجربی

اندازه گیري غلظت یون هاي فلزي بعد از مرحله شستسو 
 .بود shimadzu model 680مورد استفاده قرار گرفت، 

pH توسط PH–Meter  462مدل (TS- 
TECHNOLOGY) سرعت جریان عبور . تنظیم شد

محلول از میان ستون ها بوسیله پمپ سیرینگ مدل 
Brno CZ-61400 programmable به . کنترل شد

براي تهیه .منظور تهیه فاز جامد از سر سرنگ استفاده شد
سرب، از نمک  mg/L1000ي محلول استاندارد 

Pb(NO3)2 12[ ساخت شرکت مرك استفاده شد[ .
به . ي رقیق تر از این محلول ساخته شدندمحلول ها

هاي فلزي هاي مزاحم از نمکمنظور بررسی اثر یون
ي مرك آلمان مناسب با درصد خلوص بالا و تولید کارخانه

براي شستشوي ستون مورد نظر از نیتریک . استفاده شد
به . استفاده شد mol/L 1اسید با خلوص بالا و با غلظت

ي گیاه ریشه( ي ستون حاوي جاذب مورد نظرمنظور تهیه
از سر سرنگ استفاده شد که جاذب، درون آن ) بیانشیرین

از آب دو بار تقطیر براي به حجم رساندن . فشرده شد
 جاذب طبیعی در این مطالعه، .محلول ها، استفاده شد

، براي انجام آزمایشات آماده )شیرین بیانگیاه  ریشه ي(
ي گیاه توسط تیب که ابتدا ریشهبه این تر. ]13[ شد

آسیاب برقی به شکل پودر درآمده و سپس در سه حالت 
 NaOHاسیدي، بازي، و بدون عملیات فعال سازي، توسط 

جاذب  براي این منظور .مورد ارزیابی قرار گرفتHNO3 و 
مولار نیتریک  1/0ساعت در محلول هاي  2را به مدت 

ي درجه 180 اسید و سود به طور جداگانه در دماي
و بعد از شستشو و . ]14[ سانتیگراد حرارت داده شد

 1/0خشک کردن در کوره سه عدد ستون توسط مقدار
از هر سه ستون با . گرم از هر جاذب، پر و فشرده شد

محلول سرب با  =4pHسرعت جریان یکسان، در شرایط 
را عبور داده و مقدار سرب پیش تغلیظ  ng/mL 50غلظت

ها توسط ستون، بعد از شستشوي ستونشده از هر سه 
، توسط دستگاه جذب اتمی mol/L 1اسید نیتریک 

 .]15[ خوانده شد
  یافته ها

، در حالت شیرین بیانگیاه  ریشه ينتایج نشان داد که 
طبیعی، بدون آنکه نیاز به عملیاتی به منظور فعالسازي 

که این، از  .دهدداشته باشد، بازدهی خوبی را نشان می
پس از بدست آمدن  .رودازات این جاذب به شمار میامتی

گیري شرایط بهینه، از روش پیشنهادي فوق جهت اندازه
جهت انجام  .هاي حقیقی استفاده گردیدسرب در نمونه
  ي گیاه گرم ریشه3/0 هایی به وسیله ياین کار ستون
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ان ستون در نظر سرنگ که به عنو در درون سر بیان،شیرین
ها  لیتر ازنمونهمیلی 50سپس  .تهیه شد گرفته شده بود،

هاي تهیه شده که هاي صنعتی و نمونه شامل آب و پساب
 1تقریبیها با سرعت داراي سرب بودند از روي ستون

و سپس ستون مورد نظر  میلی لیتر بر دقیقه عبور داده شد
شده و  مولار شسته 2میلی لیتر اسید نیتریک  1 توسط

میزان سرب موجود در محلول توسط دستگاه جذب اتمی 
در حقیقت در این روش میزان سرب  .گیري شداندازه
  هاي تهیه شده که توسط دستگاه جذبها و نمونهپساب

   

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  
  

  اتمی قابل اندازه گیري نیست بایک فرایند پیش تغلیظ،
گیري خواهند ابل اندازههاي فوق به راحتی قتوسط ستون

براي اطمینان از صحت نتایج از روش افزایش  .شد
هاي به این صورت که به نمونه .استاندارد استفاده گردید

و  .مورد بررسی مقدار مشخصی از استانداردها اضافه شد
 2-1نتایج در جدول  .ها عبور داده شدندمجدد از ستون

دهند، نشان می همان طور که نتایج. نشان داده شده است
گیري سرب در نمونهروش فوق روش مناسبی جهت اندازه

  .باشدی میهاي حقیق

یسه نتایج بدست آمده از سه ستون تهیه شده توسط مقا: 1جدول
  جاذب در شرایط متفاوت

  درصد جذب  جاذب

  NaOH  9/89جاذب فعال شده با
  HNO3  92جاذب فعال شده با 

  1/97  جاذب بدون عملیات فعالسازي
 

  ستانداردهاي حقیقی با استفاده از روش افزایش اگیري سرب در نمونهي مربوط به اندازهداده ها: 2جدول
درصد 
 بازیابی

گیري میزان سرب ااندازه
 شده

میزان سرب اضافه شده 
(ng/mL) 

 نمونه

ي آب رودخانه  -----  24/ 5/0±3  
 شهمیرزاد

106  2/0±7/45 20   

 آب باغ نیشابور ----   4/0±18 

103 3/0±5/28 10  

 پساب ----  5/0±6/92 

103 4/0±5/105 10  
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آزمایشات مربوط به پیش تغلیظ سرب توسط جاذب 
به روش ستونی انجام  )بیان ي گیاه شیرین ریشه( طبیعی

پارامترهاي مختلف موثر بر جذب از  در این آزمایشات .شد
جاذب وغلظت  مقدار گرم سرعت جریان، ،pHجمله 

مورد بررسی قرار  ي ستون، نیتریک اسید شستشو دهنده
 50براي استخراج یون سرب توسط جاذب، به  گرفتند

میلی لیتر 2سرب،  ng/mL50 میلی لیتر از محلول حاوي
ثابت شود،  4 محلول بر روي pHبافر اضافه گردید تا 

شستشوي . سپس این محلول به ستون جاذب تزریق شد
انجام  mol/L1 میلی لیتر نیتریک اسید  1ستون توسط 

جذب سرب در محلول بازیابی توسط دستگاه جذب . شد
  .اتمی اندازه گیري شد

  بحث
، بافرهاي مختلف pHدر این مرحله براي بهینه کردن

 .به روش استاندارد تهیه شد= pH) 2-10(ي  درمحدوده
گرم از جاذب  1/0هایی با  سپس به تعداد مساوي ستون

 mL  50در این مرحله محلول هایی به حجم. ردیدآماده گ
از هر یک از  mL  5/2و ng/mL  50حاوي سرب با غلظت

 بافرهاي فوق آماده و توسط پمپ به ستون ها تزریق شدند
پس از شستشوي سرب جذب شده توسط . ]16، 15[

نیتریک اسید جذب محلول هاي بازیابی  mol/L  1محلول
جذب اتمی اندازه گیري  شده توسط دستگاه اسپکترومتري

 .شدند
براي تعیین سرعت جریان بهینه، نیروي پمپ به منظور 

، 40، 20تزریق محلول سرب به درون ستون در نیروهاي 
هاي سرب محلول. ]17[ ، نیوتن تنظیم شد100، 80، 60

ها تزریق  تنظیم شده بودند، به درون ستون=pH 4که در
شستشو  تونس mol/L 1 اسید نیتریک ml1شد و توسط 

تغلیظ شده توسط دستگاه مقدار سرب پیش . داده شد
  .نشان داده شده است 2خوانده شد و نتایج در شکل 

به منظور بهینه سازي مقدار جاذب مورد استفاده، جاذب 
گرم توسط ترازو وزن 3/0 ،2/0، 1/0، 05/0را در مقدارهاي 

فشرده نموده و بر روي  ،هاي تهیه شدهستون درکرده و 
سرب در  ng/mL50محلول. نگ گاواش متصل کردیمسر

-تهیه شده و به هر کدام از ستون =4pH با mL50حجم 
نیتریک  ml1 در نهایت ستون را توسط. ها تزریق گردید

شستشو داده و مقدار سرب پیش تغلیظ  mol/L1اسید 

اتمی خوانده شده توسط هر ستون، توسط دستگاه جذب 
  .]18[ شودمشاهده می 3در شکل  نتایج بدست آمده. شد

 4به منظور بهینه سازي غلظت اسید، نیتریک اسید در 
. مول بر لیتر تهیه شد )3و2، 1، 5/0(غلظت متفاوت، 

با  ml50حجم  در ng/mL 50هاي سرب در غلظتمحلول
4pH=  گرم جاذب پر و فشرده  3/0از ستون هایی که با

اسید ها توسط نیتریک ستون. شده بودند عبور داده شدند
میزان سرب موجود . ي متفاوت شسته شدندبا غلظت ها

در محلول حاصل از شستشو توسط دستگاه جذب اتمی 
 است نشان داده شده 4نتایج در شکل . خوانده شدند

]20[.  
ي سرب در غلظت در این مرحله از آزمایش، نمونه ها

، 50، 25ي متفاوت، هاولی در حجم ng/mL 50مشخص
لیتر تهیه شدند و از ستون تهیه لی، می125، 100، 75

در . گرم جاذب عبور داده شدند 3/0شده توسط مقدار 
نیتریک  mL 1ها توسطنهایت پس از شستشوي ستون

شستشو داده شدند سپس میزان سرب  mol/L 2اسید
نتایج . محلول ها توسط دستگاه جذب اتمی خوانده شد

 .]21[ نشان داده شده است 3بدست آمده در شکل 
. باشدمناسب می mL 100دهد که حجمتایج نشان مین

 mL 1بنابراین با توجه به اینکه حجم اسید جهت شستشو
 بدست می آید 100می باشد فاکتور پیش تغلیظ برابر 

]22[.  
در ادامه براي بررسی اثر یون مزاحم بر روي جذب سرب 

هایی جداگانه از بیان، محلولي گیاه شیرینتوسط ریشه
سپس طبق . ي مختلف ساخته شدو آنیون ها کاتیون ها

ي مختلف، از دستور کار محلول حاوي سرب و غلظت ها
ي مذکور از درون ستون طبق شرایط بهینه عبور یون ها

 2لیتر اسید نیتریک ها با یک میلیسپس ستون. داده شد
ها توسط جذب عنصر سرب محلول. مولار شسته شدند

 4ین مطالعه در جدول نتایج ا. جذب اتمی خوانده شد
شود یون مزاحم به یونی اطلاق می. نشان داده شده است

  .]23[ تغییر در سیگنال مورد نظر شود ±%  5که موجب 
ظرفیت جذب جاذب اندازه گیري  Batch با استفاده روش

ز ا 2/0، 15/0، 1/0، 05/0هاي در این حالت،گرم. شد
از  mg/L50 لیتر محلول میلی 50جاذب را بر داشته و با 

  ساعت بر روي همزن  2عنصر سنگین سرب به مدت 
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  جذب  میزانبر  pHتاثیر :1شکل
 ml/min  1گرم، سرعت جریان 1/0سرب، مقدار جاذب  ng/mL50از محلول mL 50:شرایط

  

  

، ng/mL50محلول سرب mL 50:تاثیرسرعت جریان بر میزان جذب شرایط: 2شکل
، به عنوان سرعت mL/min 1مقدار سرعت جریان  =4pHگرم،  1/0مقدار جاذب 

 .جریان بهینه انتخاب شد

  

محلول  mL50:قدار جاذب بر روي درصد جذب در شرایطتاثیر م: 3شکل
طبق نتایج بدست آمده مقدار  =mL/min1،4pH، سرعت جریان ng/mL 50سرب

 .]19[ گرم جاذب به عنوان مقدار بهینه در نظر گرفته شد 3/0
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محلول  mL 50:تاثیر غلظت اسید نیتریک بر درصد جذب در شرایط: 4شکل
 ml/min 1، pH 4گرم، سرعت جریان 3/0، مقدار جاذب ng/mL50سرب 

ي سرب با ي متفاوت نمونهنمودار مربوط به اثر حجم ها: 5شکل
 در شرایط بهینه ng/mL 50غلظت

  تاثیر حجم هاي متفاوت نمونه بر مقدار جذب:  3جدول
حجم نمونه   25  50  75  100  125

(mL) 
  درصد جذب  5/98  98  5/98  98  90
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ها و به از صاف کردن نمونهمغناطیسی قرار گرفت و پس 
، با استفاده از آوردن درصد جذب فلز مورد نظردست

 mg g-1 99/2ظرفیت جذب بر اساس  دستگاه جذب اتمی
شود با توجه به گونه که مشاهده میهمان .به دست آمد

سیونی با لیبراهاي به عمل آمده، منحنی کاگیرياندازه
حد  بدست آمد که ng/ml120-10محدوده خطی 

تشخیص و انحراف استاندارد نسبی آن محاسبه و در زیر 
  .]24[ بیان شده است

   
 

 mLng/ 15/2LOD=  
 

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

ي انحراف استاندارد محاسبه شده براي مقادیر بدست آمده
  .باشدمی 000501/0بلانک 

  
 ي روش فوق، انحرافگیري سرب به وسیلهدر اندازه

) 20و ng/mL )60هاي استاندارد براي دو سري از غلظت
میزان انحراف استاندارد براي =n) 6.(نیز محاسبه گردید

، 25[ ، می باشد%04/3و  75/4این غلظت ها به ترتیب 
26[. 

 نتیجه گیري
بیان بدون این که به عملیات  شیریني گیاهریشه 

یک  فعالسازي پیش از انجام آزمایش نیاز داشته باشد

  گیري مقادیر کم سربي مختلف در اندازههایونتاثیرمزاحمت : 4جدول
  یون  ي مختلفیون ها/سرب  تاثیر
 +Na  1000  بی اثر

  +K  1000  بی اثر

  +Zn2  1000  بی اثر

  +Co2  1000  بی اثر

  +Ba2  1000  بی اثر

  +Mn2  1000  بی اثر

  +Ni2  1000  بی اثر

  +Fe3  1000  بی اثر

  +Cu3  1000  بی اثر

  +Cd2  1000  بی اثر

  +Cr2  1000  ربی اث

  +Al3  1000  بی اثر

  +Ag  1000  بی اثر

NO2  1000  بی اثر
-  

NO3  1000  بی اثر
-  

  -Br  1000  بی اثر

  -Cl  1000  بی اثر

  -CH3COO  1000  بی اثر

SO4  1000  بی اثر
2-  

گرم،  3/0مقدار جاذب  ،ng/mL50محلول سرب  mL 50: شرایط
و ، غلظت نیتریک اسید شستش=mL/min1،4pHسرعت جریان 

 mol/L2ي ستون دهنده
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. شودجاذب طبیعی مناسب براي جذب سرب محسوب می
گیري سرب براي اندازه SPEدر نتیجه یک روش ستونی 

سرعت . با استفاده از جاذب ذکر شده پیشنهاد می شود
-میلی 1جریان بهینه براي عبور محلول سرب از ستون، 

که در این بررسی نشان داده شد . لیتر بر دقیقه تعیین شد
عبور جریان از ستون، مقدار جذب  با کاهش سرعت

افزایش می یابد و این مسئله به خاطر بالا رفتن زمان 
گیري سرب بر اساس باشداندازهتماس محلول با جاذب می

-ng/ml 140يمنحنی خطی کالیبراسیون که در محدوده
خطی  ng/mL120-10ي رسم شد که در محدوده 10
گیري سرب زهنیز اندا براساس منحنی بدست آمده و. بود

هاي حقیقی نشان داده شد که روش فوق داراي در نمونه
گرم  3/0ي جاذب مقدار بهینه .باشدصحت خوبی می

و نشان داده شد که با افزایش مقدار جاذب . تعیین شد
مثلا با . رودمقدار جذب به طور قابل توجهی بالا می

 .رسید% 5/99به % 3/37افزایش مقدار جاذب از 
  انیتشکر وقدرد

نگارنده این مقاله از دانشکده علوم دانشگاه دولتی سمنان، 
به خاطر فراهم کردن امکانات آزمایشگاهی کمال تشکر را 

 .دارد
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Preconcentration of trace amounts of Lead in water samples with 
root of Glycyrrhizaglabra and Determination by flame atomic 

absorption spectrometry 
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Abstract 
Background and Objectives:In this project       we have reported a 
solid phase extraction method for determination of trace amount 
of lead in water samples.  
Material & Methods: The column loaded with root of 
Glycyrrhizaglabra. The effect of different variables such as 
reagent concentration, flow rate and interfering ions on the 
recovery of the analyte was investigated using atomic adsorption. 
The calibration graph was linear in the range 10-120 ng/mL of 
lead in the initial solution.  
Results: Detection limits was 2/15 ng/mL (n= 6) and relative 
standard deviation of 20 and 60 ng/mL were 3.04 and 4.75% 
respectively.  
Conclusion: This procedure was successfully applied to the 
determination of lead in waste water and samples in Solid Phase 
extraction. 
Keywords: Solid phase extraction, Lead, Industrial wastewater, 
Determination. 
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