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Application of a Novel Metal-Phase Microextraction as a Solventless Method for 
Determination of Nickel in Water Samples 

 
Nasrin Alvand1 , Mohammad Alimoradi2, Majid Baghdadi3 , Azam Marjani4,  

Tahereh Momeni-Isfahani5 
 

Abstract 
Background: In the present study, an environmentally friendly microextraction of nickel based on solid-phase using 

iron metal coupled to flame atomic absorption spectrophotometry was investigated. Due to elimination of  

organic solvents, this method can be used as a green technique to extract and reduce the detection limit of nickel in 

water samples. 

Methods: By adding 0.06 g sodium borohydride (NaBH4) to 100 ml of the solution containing Fe (II) ions with 

concentration of 12 mg/l and nickel, these ions were converted to zero-valent particles. The nickel revived particles 

were trapped in the iron microparticles and deposited with them. After that, the produced solid phase produced was 

dissolved in 200 l of hydrochloric acid (HCl) 6N and the nickel concentration was measured using atomic 

absorption method. To optimize the process, effect of pH (1 to 8), the amount of potassium hydrogen phthalate 

(KHP) (0.02-0.30), Fe (II) concentration (2.20-5.00 mg/l), NaBH4 (0.20-0.01 g), time (0.5-15.00 minutes), and 

temperature (20-80 °C) were investigated. In addition, the effect of interfering ions was evaluated. Finally, the 

figures of merit were calculated, and the function of the method was investigated in the real water samples. 

Findings: According to the performed optimization, pH = 4.5, NaBH4 = 0.06 g, Fe (II) = 2.5 mg/l, KHP = 0.08 g, 

time = 4 minutes, temperature = 50 °C, and sample size = 100 ml were the optimum conditions. Besides,  

the concentration factor of 410, the detection limit of 0.3 ng/ml, and relative standard deviation (RSD) of 2.7%  

were obtained. 

Conclusion: Due to the low detection limit and the elimination of organic solvents in nickel microextraction, this 

method can be a suitable method for determining trace amount of nickel with high efficiency. The low detection limit 

is due to the high concentration factor, which is significantly higher than the other microextraction methods. 
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در  کلین یریگجهت اندازه یعنوان روش بدون حلال آله ب یاستخراج فاز فلززیر نیاستفاده از روش نو

 آب یهانمونه
 

 5، طاهره مومنی اصفهانی4اعظم مرجانی، 3مجید بغدادی، 2محمد علیمرادی، 1نسرین الوند

 

 

 چكيده
مورد بررسی قرار  یالهشع یب اتمجذ یجفت شده با اسپکتروفوتومتردر پژوهش حاضر، یک روش ریزاستخراج نیکل سازگار با محیط زیست بر پایه فاز جامد به کمک فلز آهن  مقدمه:

 .های آب مورد استفاده قرار گیردتواند به عنوان یک روش سبز به منظور استخراج و کاهش حد تشخیص نیکل در نمونههای آلی، این روش میگرفت. به دلیل عدم استفاده از حلال

ها به ذرات با ظرفیت صفر تبدیل شد یکل، این یونگرم بر لیتر و نمیلی 12( به غلظت II)های آهن لیتر محلول حاوی یونمیلی 100سدیم بروهیدرید به  گرم 06/0با افزودن  :هاروش

ن از طریق نرمال حل و غلظت نیکل در آ 6میکرولیتر اسید هیدروکلریک  200شوند. سپس فاز جامد تشکیل شده در نشین و ذرات نیکل در میکروذرات آهن حبس و به همراه آن ته

گرم بر لیتر(، سدیم میلی 5-20/2) (IIآهن )لظت گرم(، غ 02/0-3/0(، مقدار پتاسیم هیدروژن فتالات )8تا  1) pH سازی فرایند، اثری گردید. برای بهینهگیرجذب اتمی اندازه

های مزاحم در تحقیق بررسی شد. در نهایت، ارقام یونرار گرفت. همچنین، اثر گراد( مورد بررسی قدرجه سانتی 20-80قه( و دما )دقی 5/0-15(، زمان )گرم01/0تا  2/0بروهیدرید )

 .های آب واقعی مورد ارزیابی قرار گرفتشایستگی روش به دست آمد و عملکرد روش روی نمونه

یقه، دمای دق 4گرم، زمان  08/0وژن فتالات گرم بر لیتر، مقدار پتاسیم هیدرمیلی 5/2 (IIآهن )ظت ، غلpH=  5/4گرم،  06/0سازی صورت گرفته، سدیم بروهیدرید با بهینه ها:یافته

یتر و میزان انحراف استاندارد لنوگرم بر میلینا 3/0، حد تشخیص 410یتر به عنوان شرایط بهینه برای فرایند انتخاب گردید. فاکتور تغلیظ لمیلی 100و حجم نمونه  گراددرجه سانتی 50

 .درصد به دست آمد 7/2(، RSDیا  Relative standard deviationنسبی )

پایین نیکل با  گیری مقادیر بسیارهای آلی در ریزاستخراج فلز نیکل، این روش به عنوان یک روش مورد اعتماد برای اندازهبا توجه به حد تشخیص پایین و حذف حلال گیری:نتیجه

 .باشدتوجهی می های ریزاستخراج دیگر میزان قابلبالا است که در بین روشخیلی  باشد. این حد تشخیص پایین به دلیل فاکتور تغلیظراندمان بسیار قابل قبول می

 آب؛ ریزاستخراج فاز فلزی؛ نیکل؛ تغلیظ؛ فلز سنگین های کلیدی:واژه

 
 یبدون حلال آل عنوان روش هب یاستخراج فاز فلززیر نیاستفاده از روش نو .طاهره یاصفهان ی، مومناعظم ی، مرجاندیمج ی، بغدادمحمد یمرادی، علنینسر الوند ارجاع:

 144-153(: 2) 18؛ 1401 مجله تحقیقات نظام سلامت .آب یهادر نمونه کلین یریگجهت اندازه

 15/4/1401تاریخ چاپ:  23/1/1401 پذیرش مقاله: 13/11/1400 مقاله: دریافت

 

 مقدمه

کننیده شیده های ناشی از فلزات سنگین بسییار گسیترده و نگرانآلودگیامروزه 
است. به طور کلی، فلزات سنگین به دلیل تهدیداتی کیه بیرای موجیودات زنیده 

ها با فلزات سنگین . تماس انسان(1)باشند کنند، همواره مورد توجه میایجاد می
 باشید به فلزات سنگین آلوده یغذا یا و یدنیمصرف آب آشام در نتیجهتواند یم
های اخیر، یکی از علل اصلی آلودگی منابع آب . افزایش توسعه صنایع در دهه(2)

آرسینی،، ود. تخلیه فاضلاب صنایع حاوی فلزات سنگین همچون ربه شمار می
مس، سرب، جیوه، نیکل، کبالت و کروم، باعث افزایش غلظت فلزات سنگین در 

گردد. لازم به ذکر است که فلیزات سینگین بیه های سطحی و زیرزمینی میآب
کنند و شوند. بنابراین، در بدن موجودات زنده تجمع پیدا میهیچ وجه تجزیه نمی

جه به خطرات بسیار بالای فلزات . با تو(3، 4)اندازند ها را به خطر میسلامت آن
را برای  1053سنگین، مؤسسه استاندارد و تحقیقات صنعتی ایران، استاندارد ملی 

فلزات سنگین در آب تدوین نموده است. نیکل یکی از فلزات سنگین است که به 
شود. پتانسیل طور عمده از طریق تخلیه پساب صنایع در محیط زیست پخش می

صر، باعث ایجاد نگرانی در حوزه محیط زیست شده است. به زایی این عنسرطان
همین دلیل، در اروپا استفاده از این عنصر ممنوع شده است و در بیشتر نقاط دنیا 
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باشید؛ در حیالی کیه در حتی جهت اهداف تحقیقاتی به سهولت در دسترس نمی
 اسیتآفریقای جنوبی مقادیر زیادی از این فلز در فاضلاب شهری مشاهده شده 

ایران، حداکثر مقدار مجاز نیکل در آب شرب،  1053. بر اساس استاندارد ملی (5)
 باشد.گرم در لیتر میمیلی 07/0

 باشد. هیدف اصیلیسازی نمونه یکی از مراحل مهم در آنالیز کمی میآماده
ب از مناسیفیسازی نمونه، تغلیظ، حذف عوامل مزاحم و انتقال آلاینیده بیه آماده

سیازی مناسیب، ه. استفاده از ی، روش آماد(6)باشد جهت تزریق به دستگاه می
سازد. این اهداف گیری مقادیر ناچیز را مقدور میهای پیچیده و اندازهآنالیز نمونه

فیاز  مونیه بیهنپذیر است که آلاینده را از با استفاده از ی، روش استخراج امکان
 کند. قل میگیری منتکننده قابل انطباق با دستگاه اندازهاستخراج

 ییا FAASای )های زیادی مانند اسپکتروسکوپی جذب اتمی شعلهدستگاه
Flame atomic absorption spectroscopy ،) اسپکتروسکوپی جذب اتمی

 (،Electrothermal atomic absorption spectroscopyالکتروترمییال )
  ICP-MSیی )جفیییت شیییده القیییا یپلاسیییمااسپکتروسیییکوپی جرمیییی 

( و Inductively coupled plasma-Mass spectrometry یییییا
 Inductively یا ICP-AESاسپکتروسکوپی نشری پلاسمای جفت شده القایی )

Coupled Plasma Atomic Emission Spectroscopy)  بیییرای
پرکیاربردترین  FAASها، از بیین ایین دسیتگاهگیری فلزات وجیود دارد. اندازه

رود و در بیشیتر گیری فلیزات سینگین بیه شیمار مییدستگاه به منظیور انیدازه
باشد. علت این امر، راهبری ساده و هزینیه نگهیداری بیه آزمایشگاها موجود می

ترین معاییب آن، حید تشیخی  نسبت پایین این دستگاه است، اما یکی از مهم
گیری مقیادیر نیاچیز باشد که در عمل کاربرد آن را برای اندازهبالای دستگاه می

تغلییظ هیای پیش. برای رفع این مشکل، روش(7)کند ات سنگین محدود میفلز
باشند که به دلیل فاکتور تغلیظ بالا، باعیث کیاهش قابیل های مناسبی میگزینه

تغلییظ عیلاوه بیر کیاهش حید هیای پیششیوند. روشتوجه حد تشیخی  می
 از اسیتفاده (. به طور کلی،6شوند )شخی ، باعث کاهش عوامل مزاحم نیز میت

 ناچیز مقادیر گیریاندازه و پیچیده هاینمونه آنالیز تغلیظ مناسب،پیش روش ی،
 سازد.می مقدور را

 هاییکه دارای مزیت اندزیادی توسعه پیدا کرده استخراج هایروش امروزه
 خطر اندک با شیمیایی مواد مصرف و زیاد سرعت بالا، استخراج همچون راندمان

 هیایروش شیده مینییاتوری شیکل میدرن، هیایتکنی، ایین. باشیندمی کمتر
 ریزاسیتخراج )میکرواسیتخراج( هایتکنی، اغلب که هستند کلاسی، استخراج
 هیایروش معاییب کیردن برطرف ها،روش این توسعه از هدف. شوندمی نامیده

 هیایروش سیمت بیه اسیتخراج هیایروش بنابراین، .(8، 9)باشد می کلاسی،
 راسیتا، ایین در. باشیدمی حرکیت حیال در محییط دوسیتدار و ترارزان تر،سریع
پییدا  توسیعه جامید فاز ریزاستخراج هایروش و مایع فاز ریزاستخراج هایروش
 توسعه 1990 دهه اواخر در حلال کم، به استخراج مینیاتوری هایروش. کردند
 نقیای  کیردن برطیرف هیدف بیا هیاتکنی، این حقیقت، در. (10، 11)یافتند 
 سیمی آلیی هیایحلال زییاد مصیرف همچیون کلاسی، مایع -مایع استخراج
 ریزاسیتخراج روش در .(12)اند یافته توسعه ها،آن بودن زمانبر و گران خطرناک،

 بیا امتیزاج قابل غیر آلی حلال ی، از کوچکی خیلی حجم در استخراج مایع، فاز
 دسیته سیه مایع به فاز ریزاستخراج هایتکنی، کلی، طور به .شودمی انجام آب

  Single-drop microextractionقطییره ) تیی، ریزاسییتخراج اصییلی الیی .
  یییا HF-LPMEتوخییالی ) فیبییر مییایع فییاز ریزاسییتخراج ب.(، SDMEیییا 

Hollow fiber-based liquid-phase microextraction ).و ج 
 Dispersive liquid-liquid microextractionپخشی )مایع -مایع ریزاستخراج

 تمیاس نحوه در هاروش این تمام اختلاف شوند.می بندی( تقسیمDLLME یا
  .(13)باشد می آبی فاز با حلال

اند و از اسیتفاده شیدهتغلیظ فلزات سینگین های ذکر شده برای پیشروش
 در این روش ایهار زمان باشد. ازجدیدتر از بقیه می DLLME ها روشمیان آن
 از بیشیتر. جلیب گردیید نمونیه سیازیآماده زمینه در محققان توجه ،2006 سال
 دلییل. اسیت شیده چیا  زمینه این در مروری مقاله زیادی تعداد و مقاله 2000
 خیلیی حجم به فقط باشد ومی آن سادگی روش، این وسیع پذیرش برای اصلی
 فاکتور به منجر و بالاست آن سرعت و دارد نیاز کنندهاستخراج حلال از کوچکی
 (.14گردد )می بالا خیلی تغلیظ

گار و ساز ساده استخراجریز روش ،یتوسعه  انجام پژوهش حاضر،هدف از 
 دییلفیرار تو دییدریکیه ه بیود ینیفلزات سینگ ظیتغلشیپ یبرا با محیط زیست

 لزیاج فاز فاستخراج بدون حلال به نام ریزاستخر بنابراین، ی، روش کنند.ینم
(Metal-phase microextraction  یاMPME) قرار گرفیت.  مورد استفاده

ه سیدیم های آهن به وسیلکننده به کم، احیای یوندر این روش، فاز استخراج
شود و ایین های نیکل نیز احیا مینشود و در این بین، یوبروهیدرید تشکیل می

ییت، آوری و در نهاهای احیا شده توسط میکروذرات آهین از محلیول جمیعیون
قیدار منشین شده باکم، گردد. سپس فاز جامد تهنشین میتوسط ی، آهنربا ته

ت نیکیل شود. در این مرحلیه، غلظیحل مینیتری، اسید اسید کلریدرید یا کمی 
 گیری خواهد بود.ابل اندازهتوسط دستگاه جذب اتمی ق

 

 هاروش
هیدریید، ، سیدیم بروهفت آبه، پتاسیم هیدروژن فتیالات( IIسولفات آهن ) مواد:

 65درصید، نیتریی، اسیید  98درصد، سولفوری، اسیید  37هیدروکلری، اسید 
های مورد نییاز بیرای بررسیی اعیر عوامیل میزاحم از محصیولات درصد و نم،

Merck  .آلمان( استفاده گردید( 
یست زشامل آب چاه موجود در دانشکده محیط  های مورد بررسی:نمونه آب

تیرین دانشگاه تهران، آب شهری تهران و آب بطری  شده بیود. برخیی از مهیم
لازم به ذکر ارایه شده است.  1جدول های آب مورد بررسی در خصوصیات نمونه
ییا  Sodium Adsorption Ratio) مینسیبت جیذب سیداست که شیاخ  

SARسیه مقای ها محاسبه و در جدول نشان داده شده است. با( برای تمام نمونه
رای آبییاری ، آب چاه کیفیت مناسبی را ب(15)استانداردهای ذکر شده در جداول 

 کشاورزی ندارد.

 یدمیا در نیکل که یاز نمونه حاو تریلیلیم 100 ی:استخراج فاز فلززیروش ر
 یتیریلیلیم 150 یمخروطی یاشهیلوله ش ،ی قرار داشت، به گرادیدرجه سانت 50

پتاسییم گیرم نمی،  08/0سیپس  .قرار گرفت یسیهمزن مغناط یرو و شد منتقل
گیرم در لیتیر( و در میلی II( )500لیتر سولفات آهن )میلی 5/2و هیدروژن فتالات 

دقیقه هیم زدن  4گرم سدیم بروهیدرید به محلول اضافه شد. پس از  06/0نهایت، 
دور در دقیقه، ی، سوسپانسیون سیاه  100بر روی ی، همزن مغناطیسی با سرعت 

آهن همراه با ذرات نیکل تشکیل شد که به راحتی پیس از قیرار رنگ شامل ذرات 
نشین گردید. سپس فاز آبی موجود تخلیه و فاز جامید دادن محلول بر روی آهنربا ته

( حل شد. در مرحله بعد، 1:1به دست آمده خش، و در محلول اسید هیدروکلری، )
 نانومتر قرائت گردید.  232جذب اتمی نیکل در طول موج 
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 بررسیآب مورد  یهانمونه آنالیز. 1جدول 

 هاشاخص SAR نمونه

 گرم در لیتر(ها )میلیکاتیون گرم در لیتر(ها )میلیآنیون
-

3HCO -Cl -2
4SO -

3NO +2Ca +K +2Mg +Na 
 0/200 0/30 0/12 0/300 - 0/250 0/250 150 00/26 مقدار استاندارد

 2/5 4/۷ 1/2 6/12 ۸/0 0/22 4/1 45 29/0 آب بطري شده

 4/43 1/12 1/3 3/29 5/۷ 0/43 2/2۸ 13۸ ۷0/1 آب آشامیدنی

 0/۷3 0/35 0/1۸ 0/65 5/15 2/121 2/۷6 191 ۸1/1 آب چاه

SAR     باشد.والان بر لیتر میاکی ها بر حست میلیغلظت یون =
Na+

√Ca2++Mg2+

2

 

 
، pHهای تأعیرگذار در فرایند استخراج نیکل از جمله اعیر همچنین، شاخ 

  (IIآهین )گیرم(، غلظیت  3/0تیا  02/0)پتاسیم هییدروژن فتیالات مقدار نم، 
 (، زمیان گیرم 2/0تیا  01/0گیرم در لیتیر(، سیدیم بروهیدریید )میلی 20تا  5/2)
 گراد( و حجیییم اسیییید درجیییه سیییانتی 20-80)دقیقیییه(، دمیییا  5تیییا  15/0)
سیازی قیرار لیتر( جهت انحلال فاز جامد مورد بررسیی و بهینهمیلی 2/2تا  1/0)

اسیتخراج، زیموجود بیر رانیدمان ر یهاونی ریتأع یدر ادامه، پس از بررس گرفت.
 .(1گردید )شکل  یبررس ریزاستخراج فاز فلزیعملکرد روش 

 

 

 
 Metal-phase microextraction. تصویربرداری مراحل 1شکل 

(MPME) 
( )الف(، پس از افززودن سزدیم IIو سولفات آهن )فتالات  دروژنیه میپتاسنمونه حاوی نیکل، 

 کننده )د(کننده )ج(، پس از افزودن عامل حلبروهیدرید )ب(، پس از جداسازی فاز استخراج

 هایافته
گرم بر لیتر، میلی 5/2 (IIآهن )، غلظت pH=  5/4گرم،  06/0سدیم بروهیدرید 

درجه  50دقیقه، دمای  4، زمان پتاسیم هیدروژن فتالاتگرم نم،  08/0
یتر به عنوان شرایط بهینه برای فرایند در لمیلی 100و حجم نمونه  گرادسانتی

نانوگرم  3/0حد تشخی  ، 410نظر گرفته شد. تحت شرایط بهینه، فاکتور تغلیظ 
درصد به دست آمد. طبق نتایج  7/2یتر و میزان انحراف استاندارد نسبی لبر میلی

های واقعی، غلظت نیکل در آب بطری شده، آب شبکه آبرسانی و آب آنالیز نمونه
باشد. برای بررسی اعر لیتر مینانوگرم در میلی 5/2و  4/3، 1/2چاه به ترتیب 
 10ی ذکر شده اسپای، شدند. در اضافه کردن مقدار غلظت هاماتریکس، نمونه
های آب بطری شده، شبکه لیتر راندمان بازیافت نیکل از نمونهنانوگرم در میلی

 به دست آمد. 113و  103، 106آبرسانی و آب چاه به ترتیب 
 

 بحث
کننده مؤعر عوامل متعددی در انتخاب فاز استخراج کننده:انتخاب فاز استخراج

های آلی سازگار با محیط است. در مطالعات انجام شده، همواره حذف حلال
کننده مورد های با هزینه کمتر به عنوان فاز استخراجاستفاده از روش زیست و

. در تحقیق حاضر، آهن به دلیل داشتن خصوصیات (16)توجه قرار گرفته است 
و خواص مغناطیسی مناسب کاربردی بسیاری از جمله هزینه پایین، عدم سمیت 

 کننده استفاده گردید.(، به عنوان فاز استخراج16)
در پژوهش حاضر،  کننده:کننده برای فاز استخراجانتخاب عامل حل

نرمال به عنوان  6هیدروکلری، اسید، سولفوری، اسید و نیتری، اسید با غلظت 
کردن ذرات  کننده مورد استفاده قرار گرفتند که هر سه خاصیت حلعامل حل

)قسمت ال (، مقدار جذب صورت گرفته در  2فاز جامد را دارند. با توجه به شکل 
حضور سولفوری، اسید و نیتری، اسید اختلاف کمی با هم دارند، اما حضور 
هیدروکلری، اسید باعث ایجاد بیشترین جذب شده است. برخی مطالعات 

 ییتوانا و دیکلرا ونیداشتن  لیبه دل ،یدریدروکلریهاند که گزارش کرده
. در نتیجه، باشدیتر مانحلال آهن مناسب یبرا ،آن یکنندگکمپلکس

 (.17، 18کننده در نظرگرفته شد )هیدروکلری، اسید به عنوان عامل حل
های مهم بر روی شاخ  تغلیظ، حجم اسید جهت انحلال یکی از شاخ 

لیتر مورد میلی 1/0-2/2 باشد. بدین منظور، حجم اسید ازکننده میفاز استخراج
اعر قابل توجهی بر  )قسمت ب(، حجم اسید 2بررسی قرار گرفت. بر اساس شکل 

لیتر به عنوان مقدار بهینه انتخاب گردید. میلی 2/0مقدار  روی جذب داشت و
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 باشد.ت توسط دستگاه کافی نمیئمقادیر کمتر برای قرا
 

 

 
 (کننده )الف(، اثر مقدار اسید افزوده شده )بعامل حل. اثر نوع 2شکل 

 
حسوب مستخراج از عوامل بسیار تأعیرگذار در راندمان فرایند ا pH: pHاعر 

تواند بر شرایط شود که میمی pHیدرید باعث تغییر شود. حضور سدیم بروهمی
 موجود تأعیر H+، میزان 2و  1فرایند تأعیر بسزایی بگذارد. بر اساس روابط 

 بسزایی در واکنش صورت گرفته دارد.
 

BH4 1رابطه 
− + H+ + 3H2O → H3BO3 + 4H2 

 

BH4 2رابطه 
− + 2Fe+ + 2Ni2+ + 4H2O

→ 2 Fe + 2 Ni + B(OH)4
−

+ 4 H+ + 2H2 
 

اولیه  pHمورد بررسی قرار گرفت؛ به صورتی که  8تا  1در بازه  pHاعر 
)قسمت  3تنظیم گردید. بر اساس شکل  پتاسیم هیدروژن فتالاتبعد از افزودن 

صورت گرفت و در  5و  4های pHال (، بیشترین جذب صورت گرفته در 
pH های کمتر و بیشتر جذب کاهش پیدا کرد. درpH  با افزودن  3کمتر از

سدیم بروهیدرید گاز هیدروژن به مقدار زیادی تولید شد و رنگ نمونه به سمت 
ند انحلال دوباره ذرات آهن و تبدیل آن به یون توازرد تغییر کرد که علت آن می

باشد. ضمن این که در آهن باشد. عدم تشکیل رسوب، تأییدکننده این مسأله می
به عنوان  pH=  5/4شود. محیط اسیدی، سدیم بروهیدرید سریع تجزیه می
 و همکاران نشان داد که در  Heنقطه بهینه در نظر گرفته شد. نتایج پژوهش 

7  =pH درصد تکمیل شد.  90دقیقه  5یداسیون سدیم بروهیدرید در اکس
درصد  67، راندمان اکسایش 4/7های قلیایی نزدی، به pHهمچنین، در 

های گیری کرد که در محیطتوان نتیجه. بنابراین، می(19) گزارش شده است
یابد. با توجه به این که در قلیایی، قدرت احیاکنندگی سدیم بروهیدرید کاهش می

مشاهده شد،  2Fe(OH)های آهن مانند رسوب هیدروکسیدشرایط قلیایی، 

اند های آهن به طور کامل احیا نشدهتأییدکننده این موضوع باشد که یونتواند می
شود. با توجه به رنگ مایل به زرد میکه باعث تغییر رنگ محلول به سبز کم

توان گفت که در شرایط قلیایی، عدم استخراج کامل نیکل مطالب ذکر شده، می
ول باشد. به همین دلیل، ( در محلIIهای دیگر آهن )تواند به دلیل وجود گونهمی
 عابت نگه داشت.پتاسیم هیدروژن فتالات را با کم،  pHتوان شرایط می

اج استخرند ریزبه عنوان عامل بافری در فرایپتاسیم هیدروژن فتالات مقدار 
 3بق شکل گرم مورد بررسی قرار گرفت. مطا 3/0تا  02/0فاز فلزی در بازه 

رار داشت. قگرم در بیشترین حالت خود  08/0)قسمت ب(، میزان جذب در مقدار 
، H+از  یادیز، به دلیل حضور مقدار پتاسیم هیدروژن فتالاتدر مقادیر بالای 

 اکنش باشود. در نتیجه، سدیم بروهیدرید صرف ووژن زیادی آزاد میگاز هیدر
+H کربنات که اعر های حاوی بیشود. در محلولو باعث کاهش راندمان می

 در pH سپس اضافه شود وپتاسیم هیدروژن فتالات بافرکنندگی دارد، بهتر است 
 تنظیم گردد. 4-5محدوده 

گراد مورد بررسی قرار گرفت و اعر سانتیدرجه  80تا  20دما در بازه  اعر دما:
نچه در آ)قسمت ج( نشان داده شده است. مطابق  3آن بر جذب اتمی در شکل 

ی یش دمافزاانجام فرایند استخراج مشاهده شد، اندازه ذرات شکل گرفته با ا
یکل در حضور ( و نIIمحلول افزایش یافت، اما تغییر دما اعری بر احیای آهن )

ا قرار تواند تا حدی تحث تأعیر دمید نداشت و تجمع ذرات میسدیم بروهیدر
پذیری عتوان گفت که در دماهای بالاتر به دلیل تجم. در نتیجه، می(20)گیرد 

رجه د 50ای پذیرد. بنابراین، دمنشینی فاز جامد بهتر صورت میبیشتر ذرات، ته
 .تواند مورد استفاده قرار گیردگراد به عنوان دمای بهینه میسانتی

عر زمان )قسمت د( مشخ  است، ا 3با توجه به آنچه در شکل  اعر زمان:
 4ا ت 5/0ب، از دقیقه مورد بررسی قرار گرفت. بدین ترتی 15تا  5/0اختلاط بین 

کند. یمباشد و پس از آن نمودار کاهش پیدا دقیقه نمودار جذب افزایشی می
هت، جین تشکیل ذرات جامد محلول به مدت زمان اختلاط وابسته است. به هم

ری مان حداکثات تشکیل شده اندازه کوچکی دارند و رانددقیقه ذر 4تا قبل از 
تخاب گردید. دقیقه به عنوان زمان بهینه ان 4افتد. بنابراین، زمان اتفاق نمی

ه بدقیقه، رنگ محلول  10توان گفت که در زمان های بالای همچنین، می
زی رسد که نشانگر اکسیداسیون ذرات فلرنگ مایل به زرد میسمت سبز کم

 شود.ل است که باعث کاهش ناچیزی در راندمان فرایند میمحلو
سولفات  در تحقیق حاضر، مقدار یون :(IIسولفات آهن )اعر حجم محلول 

سی قرار گرفت. گرم مورد بررمیلی 4تا  5/0در لیتر بین گرم میلی 500( IIآهن )
فرایند دمان (، رانIIگرم سولفات آهن )میلی 3در بین دزهای مورد نظر، در دز 

ز فاز د، قسمت ه(. افزایش 3استخراج به بیشترین مقدار خود رسید )شکل 
ای یکل برت نکننده به طور طبیعی باعث افزایش احتمال درگیری با ذرااستخراج

شود. راج میستخاایجاد رسوب همراه با این فلز و به دنبال آن، افزایش راندمان 
سیار کوچ، ب(، اندازه ذرات آهن IIهای پایین سولفات آهن )همچنین، در غلظت

ه در آید. لازم به ذکر است کباشد و راندمان فرایند بسیار پایین میمی
نحلال اکننده برای کامل کردن ( عامل حلIIهای بالای سولفات آهن )غلظت

 دهد. تواند جذب اتمی را کاهشذرات آهن در محلول کافی نخواهد بود و می
)قسمت و( مربوط به اعر عامل  3شماره  شکل اعر عامل کاهش دهنده:

و  (IIآهن )باشد. انجام فرایند کاهش کاهش دهنده )سدیم بروهیدرید( می
+2Na  و گیر افتادن نانوذرات صفر ظرفیتی نیکل در بین ذرات آهن، مشروط به

 باشد. وجود مقدار کافی از سدیم بروهیدرید می
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 کننده )ه(، عامل احیاکننده )و( )الف(، پتاسیم هیدروژن فتالات )ب(، دما )ج(، زمان )د(، عامل جمع اولیه pH. اثر 3شکل 

 دقیقه،  4گراد، زمان درجه سانتی 50گرم، دمای 06/0لیتر، سدیم بروهیدرید = میلی 5/2( IIلیتر، سولفات آهن )نانوگرم در میلی 10شرایط آزمایش: نیکل 

 لیترمیلی 2/0نرمال =  6هیدروکلریک اسید 

 
بنابراین، مقدار سدیم بروهیدرید مورد استفاده در فرایند استخراج از عوامل 

سازی گردد. در پژوهش حاضر، اعر مقدار سدیم مهمی است که باید بهینه
گرم مورد بررسی قرار گرفت. با توجه به شکل، 01/0تا  2/0بروهیدرات در بازه 
گرم صعودی بود و پس از آن، تغییری نکرد. بنابراین،  06/0میزان جذب تا مقدار 

گرم در نظر گرفته شد. در مقادیر کم سدیم بروهیدرید، عامل  06/0مقدار بهینه 
 شود.باشد، پس جذب اتمی کم میاحیاکننده برای احیا فلز کافی نمی

یون نیکل در طی  های موجود بر استخراجاعر یون های موجود:یون اعر
( 2جدول های مختلفی از یون به نیکل )ی در نسبتاستخراج فاز فلززیر فرایند

لیتر نانوگرم در میلی 10ها، مورد بررسی قرار گرفت. غلظت نیکل در این آزمایش

درصد ایجاد کردند، به عنوان  5 ±هایی که تغییرات در نظر گرفته شد. یون

-، عوامل 2جدول های عوامل مزاحم انتخاب شدند. با توجه به داده
3NO ،

-
3HCO  2+وMn برای مورد مزاحمت به عنوان عوامل مزاحم مشخ  شدند .

گردد. حاصل از نیترات، با افزودن سدیم بروهیدرید بیشتر مزاحمت برطرف می
از  2COتواند به صورت گاز کربنات، میهمچنین، با اسیدی کردن محیط بی

 محیط خارج شود.
-در مورد  به عنوان مثال،

3NO 2+، در نسبتNi :-
3NO  2500برابر 

های بالاتر مزاحمت ایجاد شد که با مزاحمتی مشاهده نگردید، اما در نسبت
تواند گرم سدیم بروهیدرید برطرف گردید. علت این مزاحمت می 12/0افزودن 
های نیکل باشد که پتانسیل بالاتر نیترات برای کاهش نسبت به یونبه دلیل 

 توان این مشکل را با افزودن سدیم بروهیدرید اضافه برطرف کرد. می
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 لیتر(نانوگرم در میلی 10های همراه بر روی راندمان استخراج یون نیکل )اثر یون. 2جدول 

 یون یون/2Ni+نسبت جرمی  استخراج )درصد(راندمان  شرایط

- 2/101 2000 -F 

- 2/100 20000 -Cl 

- 0/9۷ 20000 -2
4SO 

- 2/9۸ 2500 -
3NO 

- 10000 1/92 مزاحم
3NO 

- 10000 5/9۸ گرم( مزاحمت برطرف شد.  12/0در حضور سدیم بروهیدرید اضافی )
3NO 

- 2500 4/۸5 مزاحم
3HCO 

- 10000 ۷/۷5 مزاحم
3HCO 

 -و حرارت دادن روي هیتر فتالات دروژنیه میپتاسگرم  2/0در حضور 

 گراد مزاحمت برطرف شد.درجه سانتی 50دقیقه در دماي  15استیرر به مدت 

6/102 10000 -
3HCO 

- 4/104 20000 +Na 

- 6/100 20000 +K 

- 5/99 20000 +2Ca 

- 4/104 20000 +2Mg 

- 9/102 40 +2Ni 

- 0/101 40 +2Co 

 2Mn+ 40 ۸/۸4 مزاحم

[ به عنوان عامل 3HNO ( +N6 )HCl( N2میکرولیتر از ]) 200با استفاده از 

 کننده مزاحمت برطرف شد.حل

3/102 20 +2Mn 

- 6/100 40 +3Al 

- 4/103 40 +2Zn 

- 6/104 40 +3Cr 

- 1/9۷ 40 +2Cu 

 
-، 2طبق نتایج ارایه شده در جدول 

3HCO زاحمت در فرایند استخراج م
ات، کربنتوسط بی فتالات دروژنیه میپتاسکند. با توجه به مصرف ایجاد می

ر دشود و با کم، اسیدی کردن و ایجاد مزاحمت توسط این یون توجیه می
رر به استی -گرم پتاسیم هیدروژن فتالات و حرارت دادن روی هیتر 2/0حضور 
 گراد، مزاحمت برطرف شد.درجه سانتی 50دقیقه در دمای  15مدت 

 3و در جدول  ایستگی روش مورد بررسی قرار گرفتارقام ش ارقام شایستگی روش:
برای فلز نیکل بر اساس انحراف  حاصل شدهتشخی  داده شده است. حد  نشان

 3/0تغلیظ، پیش های شاهد و شیب نمودار کالیبراسیون پس ازاستاندارد سیگنال
 Relative standard deviationلیتر بود. انحراف استاندارد نسبی )نانوگرم بر میلی

باشد که مقداری قابل درصد می 7/2دست آمده بین تکرارهای متوالی، ( به RSD یا
 9975/0 (،Correlation coefficientتوجه و مناسب است. ضریب همبستگی )

( به صورت نسبت شیب Enhancement factor)به دست آمد. فاکتور تغلیظ 
کالیبراسیون بدون  منحنی تغلیظ به شیبمنحنی کالیبراسیون بعد از پیش

 حاصل شد. 410شود. در مطالعه حاضر، فاکتور تغلیظ تغلیظ تعری  میپیش
های آب بطری شده، شبکه آبرسانی و آب چاه به نمونه های آب:آنالیز نمونه
، غلظت 4های جدول مورد بررسی انتخاب شدند. بر اساس دادههای عنوان نمونه

 5/2و  4/3، 1/2نیکل در آب بطری شده، آب شبکه آبرسانی و آب چاه به ترتیب 
 لیتر به دست آمد.نانوگرم در میلی

 

 تغلیظارقام شایستگی روش با و بدون پیش. 3جدول 

 ¥فاکتور تغلیظ #لیتر()نانوگرم بر میلی LOD *(10)درصد( )تعداد =  2r RSD عرض از مبدأ شیب 

 410 3/0 ۷/2 99۷5/0 024/0 025/0 تغلیظبا پیش

 - 124 9/1 9991/0 011/0 1/6 × 10-5 تغلیظبدون پیش
تغلیظ به شیب کالیبراسیون بدون نسبت شیب کالیبراسیون با پیش¥تغلیظ، منحنی کالیبراسیون با پیشسه برابر انحراف استاندارد سیگنال شاهد تقسیم بر شیب #باشد. می 10ها برابر گیریتعداد اندازه*

 تغلیظپیش
RSD: Relative standard deviation; LOD: Limit of detection 
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 های آبگیری نیکل در نمونهاندازه. 4جدول 

لیتر( میلی غلظت نیکل )نانوگرم بر نمونه

 انحراف معیار( ±)میانگین 

مقدار اضافه شده 

 لیتر()نانوگرم بر میلی

گیری شده )نانوگرم بر مقدار اندازه

 انحراف معیار( ±لیتر( )میانگین میلی

راندمان بازیافت 

 )درصد(

 106 ۷0/12 ± 14/0 10 10/2 ± 06/0 آب بطري شده

 103 ۷0/13 ± 11/0 10 40/3 ± 04/0 آب شبکه آبرسانی

 113 ۸0/13 ± 10/0 10 50/2 ± 03/0 آب چاه
 باشد.می 6ها برابر گیریتعداد اندازه*

 
های ذکر شده اسپای، شدند. در به منظور بررسی اعر ماتریکس، نمونه

های آب بطری راندمان بازیافت نیکل از نمونه 10اضافه کردن مقدار غلظت 
به دست آمد که  113و  103، 106شبکه آبرسانی و آب چاه به ترتیب شده، 

 باشد.نتایج قابل قبولی می
برای مقایسه این روش با  های دیگر:با روش MPMEمقایسه روش 

 توان اشاره کرد:های دیگر، به موارد زیر میروش

به های دیگر ریزاسخراج فاز جامد، نیاز ال ( در این روش در مقایسه با روش
باشد. بنابراین، استخراج از طریق احیای ساخت و سنتز جاذب یا نانوجاذب نمی

توان گفت شود. با توجه به این موضوع، میانجام می (IIآهن )های شیمیایی یون
 که این روش هزینه به نسبت کمتر و سازگاری بیشتری با محیط زیست دارد.

با آهن و عدم الزام  ب( با توجه به خاصیت مغناطیسی رسوب تشکیل شده
 باشد.تر میتر و مناسببه فیلتراسیون یا هرگونه سانتریفوژ، این روش بسیار ساده

های آلی با توجه به حل شدن، رسوب ج( این روش نیاز به استفاده از حلال
 کند.جامد تشکیل شده در اسید را رفع می

 

 گیرینتیجه
نام ریزاستخراج فاز فلزی در تحقیق حاضر، ی، روش بر پایه فلز آهن به 

تغلیظ یون نیکل استفاده شد. در این فرایند، احیای شیمیایی برای پیش
های نیکل انجام گردید. ذرات نیکل در های آهن همراه با یونزمان یونهم

شوند. سپس ذرات آهن حاوی نیکل توسط ی، میکروذرات آهن محبوس می
. با توجه به عدم استفاده از شوندنشین و سپس در اسید حل میآهنربا ته
های آلی، این روش به دلیل سازگاری با محیط زیست، روش مناسبی حلال

شود. عملکرد این های آبی محسوب میبرای ریزاستخراج نیکل در محلول
کشی های نیکل از آب بطری شده، آب آشامیدنی لولهفرایند در استخراج یون

های دیگر رزیابی شد. در مقایسه با روشو آب چاه بسیار مناسب و قابل قبول ا
خطر و سازگار ریزاستخراج فاز جامد، روش مورد استفاده بسیار ساده، ارزان، کم

باشد. راندمان بازیافت بالا، حد با محیط زیست برای استخراج فلز نیکل می
تشخی  بسیار پایین و فاکتور تغلیظ بالا، از ارقام شایشتگی قابل توجه این 

باشد. با توجه به موارد بیان شده، ی ریزاستخراج نیکل مورد توجه میروش برا
گیری فلز نیکل موجود در آب شهری، آب بطری شده روش مذکور برای اندازه

 و زیرزمینی بسیار مناسب است.

 

 انیدتشکر و قدر
نامه مقطع دکتری تخصصی با شماره حاضر برگرفته از پایان پژوهش

واحد ی دانشگاه آزاد اسلام، مصوب 1214805334032861400162411813
ی دانشکده علوم دانشگاه آزاد اسلام یمیگروه شباشد. بدین وسیله از می اراک

از انجام  یبانیپشتو دانشکده محیط زیست دانشگاه تهران به جهت واحد اراک 
 آید.این مطالعه تشکر و قدردانی به عمل می

 

 آب یهادر نمونه کلین صیتشخ یبرا گرید یهابا روشMetal-Phase Microextraction (MPME ) سهیمقا. 5جدول 

فاکتور  مرجع

 تغلیظ

LOD  نانوگرم(

 لیتر(بر میلی

 روش

21 510 1/2 Cloud point extraction process (Silver nanoparticles) 

22 40 7/1 Dispersive liquid-liquid microextraction based on green type solvents )deep eutectic solvents( 

23 80 27/0 Solid phase extraction (Nickel Ferrite Magnetic Nanoparticles) 

24 25 2/1 Solventless temperature-assisted homogeneous liquid-liquid microextraction based  

on 8-hydroxyquinoline 

25 100 9/3 Solid phase extraction (Modified magnetic nano-particles Fe3O4) 

26 65 05/0 flame atomic absorption spectrophotometry )Thiocarbohydrazide derivative( 

27 497 3/0 Solidified floating organic drop microextraction (SFODME) and graphite  

furnace atomic absorption spectrometry (GFAAS) 
LOD: Limit of detection 
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