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  چكيده
 ريـز  . روشباشـد  ميسمي و خطرناك  هاي حلالبا استفاده از  ها آلايندهنيازمند استخراج  هوا هاي نمونهدر  فرار  آلي هاي آلايندههاي تعيين  روش :زمينه و هدف
 ي است كـه  استخراج مناسب . باشد ميكه براي گستره وسيعي از تركيبات قابل استفاده  باشد مي و كاربر زيست محيطمناسب دوستدار  يك روشد، استخراج فاز جام

در حـال حاضـر مـورد     كـه   داستخراج فـاز جام ـ  فيبرهاي ريزپايين و با حساسيت بسيار بالا و بدون استفاده از حلال انجام داد.  هاي غلظترا در  ها آلاينده توان مي
. هـدف از ايـن مطالعـه،    گـردد  مـي نوين، برخي از اين معايب رفـع   هاي جاذبساخت و  هاي تكنيككه با استفاده از  باشند ميايبي داراي مع  گيرند مياستفاده قرار 

  .  باشد مياز تتراكلريد كربن در هوا  برداري نمونهبررسي عملكرد يك نانوفيبر ساخته شده براي 
عوامـل مختلـف در مراحـل      تـأثير ژل سـاخته شـد و    –تكنيـك سـل    بـر پايـه  كربني چند ديـواره   هاي نانولولهاز در اين مطالعه يك فيبر نوين : روش بررسي

  با فيبر تجاري  كربوكسن / پلي دي متيل  سيلوكسان  مقايسه شد. و سپسو تعيين مقدار از تتراكلريد كربن  هوا مورد بررسي قرار گرفت  برداري نمونه
  .بـود  دقيقه 3 واجذب و زمان C ◦280  دماي واجذب پايين بهتر بود. و رطوبتدر دما  برداري نمونهتحت شرايط بهينه در مرحله  عملكرد فيبر پيشنهادي :ها يافته

فيبر تجـاري  كربوكسـن / پلـي دي متيـل  سيلوكسـان، عملكـرد       به دست آمد و در مقايسه با   %2/3 -5/4و بازتوليد  %4 -3/4 تكرارپذيريانحراف معيار نسبي 
  مطلوبي داشت.

 طور بهد توان ميتشخيص داده شد كه بالا  و دقتبا حساسيت كاربردي و  ، روشي آسانروش ريز استخراج فاز جامد با فيبر نانوساختار ساخته شده: گيري نتيجه
  . مورد استفاده قرار گيردتتراكلريد كربن در هوا براي تعيين مقادير  آميزي موفقيت

  
  .ژل تكنيك، تتراكلريد كربن –كربني چند ديواره، سل  هاي نانولولهريزاستخراج فاز جامد،  :ها كليدواژه

  مقدمه
 و سـميت تركيبات آلي فرار هالوژن دار به دليل كاربرد 

بسـيار   و شـغلي محيطـي   هاي آلاينده عنوان بهزيادشان 
تركيبات آلي فـرار هـالوژن دار، تركيبـات     .باشند ميمهم 

،  فشـار بخارشـان بيشـتر    C 20°آلي هستند كه در دماي
شـيميايي خـود    در فرمولاسـيون و  باشـد  مـي  Pa   10از

]. تركيبـات آلـي   1[ باشـند  ميحداقل داراي يك هالوژن 
بعـد از ورود بـه  بـدن وارد     تواننـد  مـي دار  فرار هـالوژن 

؛ جريان خون شوند و تجمع يابند يـا اينكـه دفـع گردنـد    
ــاغلين    ــر ســلامتي ش ــتقيم ب ــر مس ــابراين داراي خط بن

، دار فـرار هـالوژن  تركيبات آلي يكي از  ].2-3[ باشند مي
در صنعت  اي گسترده طور به كه باشد ميتتراكلريد كربن 

اسـتفاده   تميزكننـده و حلال، عوامل چربـي زدا   عنوان به

اينكه  دليل به و دارد بالايى سميتاين ماده  ].4[ شود مي
 استنشـاق  از طريـق  ،آيـد  درمـي  بخار شكل به سرعت به

سيسـتم اعصـاب    روى اسـت و  مضـر  و خطرنـاك  بسيار
 صـدمات  ماده اين با  در مواجهه كه گذارد مي اثر مركزى
 المللـي  بـين شده است. انجمـن   ديده كليوى نيز و كبدى

، يعنـي  2B ايـن تركيـب را در گـروه     تحقيقات سرطان
 ].5اســت [ قــرار دادهدر انســان،  زايــي ســرطانامكــان 
موجود در هوا و پايش ميزان  هاي آلايندهاز  برداري نمونه

موجود در محيط كار يكي  هاي آلايندهمواجهه شاغلين با 
 نبر همي. باشد مي اي حرفهاهداف بهداشت  ترين اصلياز 

از  بـرداري  نمونهمتعددي جهت  هاي روش تاكنوناساس 
سعي در حـذف   هركدامابداع گرديده است كه  ها آلاينده

  قبلـي و افـزايش   هـاي  روش هـاي  محدوديتاز  اي پاره
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  1395، خرداد و تير 2، شماره 13دوره       دو ماهنامه                   

...ژل –سل كيتكن با شده سنتز وارهيد چند يكربن نانولوله كاربرد 69

موجـود دارنـد. روش ايـده آل جهـت      هاي روشكارايي 
ارزيابي غلظت تماس، روشي اسـت كـه سـريع، دقيـق،     

و  هـا  آلاينـده آسان و ارزان باشد. با كاهش حدود مجـاز  
شــغلي و كاســته شــدن غلظــت  هــاي محــيطبهســازي 

 هـاي  روشهوابرد در محـيط لـزوم توسـعه     هاي آلاينده
قـانوني باشـد    هـاي  خواسـته  تأمينكه قادر به  تر حساس

و  ســازي هــاي آمــاده و انجــام روش شــود مــيحســاس ا
ــاده اســتخراج را الزامــي مــي  معمــولاًســازي،  ســازد. آم

گيرترين مرحله روش تجزيه و منشأ عمـده كـاهش    وقت
استخراج يكي از  فرآيند شود. دقت و صحت محسوب مي

جداسازي  منظور بهسازي است كه  ترين مراحل آماده مهم
ها در هـوا كـاربرد دارد.    ندهتغليظ مقادير كم آلاي  و پيش

آل بايد علاوه بر برخـورداري از   يك روش استخراج ايده
سرعت، سادگي، تكرارپذيري،  هزينه كم، قابليت انجـام  

پذيري بالا، حداقل اسـتفاده از   با حجم كم نمونه، گزينش
حلال، عدم نياز به تغليظ و كاهش حجم فاز استخراجي، 

هاي  پيوسته با سيستم رتصو بهقابليت خودكار و استفاده 
را بـدون از   مـوردنظر   اي اي، بازيابي جسم تجزيـه  تجزيه

كمي ممكن سازد.  صورت به ها آندست دادن يا تخريب 
هاي معمول استخراج مسـتلزم   كه انجام روش جائي از آن

هـاي آلـي بـا درجـه      صرف مقادير زيادي از انواع حـلال 
خطرنـاك  عموم سـمي و   طور بهباشد كه  خلوص بالا مي

بوده و تأثيرات سوئي بر سلامت و محيط زيسـت دارنـد،   
هاي اسـتخراجي ابـداع    كنند روش لذا محققان تلاش مي

از  نيـاز  بـي نمايند كه ضمن برخورداري از حساسيت بالا، 
با حجم كمـي از حـلال قابـل     كم دستحلال بوده و يا 

با اصول شيمي تجزيه سبز مطابقت داشـته   و انجام باشد
]. روش ريزاستخراج فاز جامـد اولـين بـار در    6-9باشد [
ابداع شد و به جهت آسان   1توسط پاوليشين 1991سال 

ــتفاده از حــلال در   ــدم اس ــين ع ــودن و همچن و ارزان ب
]. 10-14است [كاربرد فراواني يافته  ها نمونه سازي آماده

مطالعـات متعـددي بـر اسـاس ايـن روش روي       تاكنون
مـائي صـورت پذيرفتـه     ايه ـ محلولتركيبات موجود در 

ميزان بسيار كمتر نيز مطالعـاتي در خصـوص    و بهاست 
                                                            
1. Pawliszyn  

اسـت  و تجزيه تركيبات گـازي ارائـه شـده     برداري نمونه
روش ريزاسـتخراج   فـرد  منحصربه هاي ويژگي. ]16-15[

و  بـرداري  نمونـه فاز جامد آن را به ابزاري مناسب جهت 
 .]17-19[هـوا تبـديل نمـوده اسـت      هاي آلايندهتجزيه 
ــاكنون ــد  ت ــاز جام ــتخراج ف ــتفاده از  روش ريزاس ــا اس ب
مرسوم تجاري به كار برده شده است. اگرچـه   هاي جاذب

 طـور  بـه حاضـر   در حالفيبرهاي ريز استخراج فاز جامد  
داراي  وجود بااينولي  گيرند ميوسيعي مورد استفاده قرار 

 و متـورم معايبي شامل مقاومت دمـايي كـم، ناپايـداري    
آلـي، كنـده شـدن پوشـش جـاذب       هـاي  حلالشدن در 

با بنيـان   هاي جاذب]. با استفاده از نانو20-22[ باشند مي
كربني با اندازه ذرات در حد نانو و مساحت سطح جـذبي  

بـر ايـن    تـوان  مـي حرارتي و فيزيكي بالا  مقاومتبالا و 
نانو سـاختار كربنـي بـا     هاي جاذباما ؛ مشكل غلبه نمود
داراي تمايل محدودي براي جذب  µ-µالگوي اوربيتالي 

روش  كـارگيري  به. با باشند ميسطحي تركيبات مختلف 
ــل ــودن  -س ــافه نم ــروهژل و اض ــاي گ ــاملي روي  ه ع

موجـب افـزايش    تـوان  مـي كربني  نانوذراتساختارهاي 
تمايلات جذبي جاذب شده و برخي از اين معايب را رفـع  

ــادي از  هــاي ســال]. در 23-29نمــود [ ــداد زي ــر تع اخي
ــان ــربن  وذراتن ــه ك ــر پاي ــهب ــوان ب ــاده جــاذب در  عن م
كه شامل  اند گرفتهمورد بررسي قرار  ها نمونه سازي آماده
كربنـي، گـرافن،    هـاي  نانولولـه هـا،   ، فولرنها الماسنانو 
. در طول دهـه گذشـته تنهـا    باشند ميكربني  هاي رشته

مواد نانو ساختاري جديد ماننـد   كاربردهايخصوصيات و 
موضوع علمي بيشـتر   ها نانولولهو  ها مفتول، نانو نانوذرات

كربن،  هاي نانولولهتحقيقات با رويكرد تجزيه بوده است. 
 هـاي  حلقـه به ابعاد و ميزان پيچ و تاب و آرايش  با توجه

رفتارهاي فلزي و يا نيمـه رسـانايي از    توانند ميگرافيت 
كربنـي ممكـن اسـت بـه      هاي نانولولهخود نشان دهند. 

ملكـولي بـا    هـايي  سـيم متصل شوند تا تشكيل  يكديگر
خواص مكانيكي، نوري، مغناطيسي و الكترونيكي جالبي 

كربنـي اجـازه    هـاي  نانولولـه دهند. اين خصوصـيات بـه   
جـاذب بـه كـار رونـد. بـا وجـود        عنـوان  بـه كه  دهد مي

مهم نانو سـاختارهاي بنيـان كربنـي، الگـوي      هاي مزيت
تمايــل جــذبي در ايــن تركيبــات موجــب  ρ-ρپيونــدي 
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 1395، خرداد و تير2، شماره13دوره        دو ماهنامه                    

انو همكاريعطار نيالد قوام ديس 70

عملكرد ايـن   شود ميمحدود اين تركيبات شده و موجب 
تجـاري   هـاي  جـاذب بـا   رقابـت  قابـل  تنهايي بهتركيبات 

نباشد. بـراي برطـرف نمـودن نقـاط ضـعف عملكـردي       
نانوساختارهاي با بنيان كربني يكي از راهكارهاي عملـي  

عاملي قوي بـا اسـتفاده از روش    هاي گروهاضافه نمودن 
. با توجه به نوين بودن اسـتفاده از نـانو   اشدب ميژل -سل

از تكنيـك   و اسـتفاده در ريز استخراج فاز جامد  ها جاذب
در  اي مطالعـه نبـود   و همچنين ها آنژل در سنتز  -سل 

زمينه كاربرد اين روش در سـنجش تركيبـات آلـي فـرار      
ــاربرد    ــق ك ــه تلفي ــن مطالع ــوا، هــدف اي هــالوژن دار ه

وشش داده شده با ريز اسـتخراج  چندكربني پ هاي نانولوله
مقـدار تتراكلريـد    و تعيـين  بـرداري  نمونـه فاز جامد براي 

 .باشد ميكربن 
 

  روش بررسي
كربنـي   هـاي  نانولولـه در اين مطالعه يك فيبر نوين از 

 تـأثير ژل ساخته شـد و   -تكنيك سل بر پايهچند ديواره 
و ، دمـا  بـرداري  نمونه، رطوبت برداري نمونهعوامل دماي 

و تعيين مقدار از  برداري نمونهواجذب  در مراحل    زمان
 و سـپس تتراكلريد كربن در هوا مورد بررسي قرار گرفت 

با فيبر تجاري  كربوكسن / پلي دي متيـل  سيلوكسـان    
در فرآيند ساخت جاذب كامپوزيت سيليكاتي مقايسه شد. 

كربني چند ديواره، با توجـه بـه مطالعـات قبلـي      نانولوله
از اين تركيب نانو ساختار در هـر بـار    mg 2قدار م] 30[

ژل مورد اسـتفاده قـرار گرفـت تـا بهتـرين       -فرآيند سل
 بـردار  نمونهكيفيت جاذب حاصل شود. براي آماده كردن 

ابتكـاري از   طـور  بـه ريزاستخراج فاز جامد مورد مطالعـه،  
تجـاري بـا اصـلاحات لازم     ريزاستخراج فـاز جامـد  يك 

استفاده شد. بستر فاز اسـتخراج كننـده از سـيليس ذوب    
از فيبـر نـوري    اي قطعـه شده انتخاب شد. به اين منظور 

داخـل   متـر  سـانتي  12بدون پوشش پلي آميدي به طول
، قطـر  متـر  سـانتي  11به طول  25سوزن جراحي شماره 

در داخـل يـك    و هـردو شد  قرار داده µm 700داخلي  
داشت تعبيـه   محافظكه نقش غلاف و  21زن شماره سو

گرديد و مجموعه تهيه شده بعد از قرار گرفتن در داخـل  
بـه انتهـاي    گوش ششيك مهره  از طريقيك استوانه، 

طبـــق مطالعـــات  قبلـــي                  پيســـتون متصـــل گرديـــد. 
بستر به اين ترتيب انجام شـد.    سازي آمادهعمليات ] 31[
آميـد بـه مـدت     بدون پوشش پلي يبر نوريف سانتيمتر 1

حـد  مولار قرار داده شد تـا   NaOH  1يك ساعت درون
هيدروكسـي  بيشـتري بـراي تشـكيل      هاي گروه  امكان

پيوند شيميايي با فاز استخراج كننده، روي  شيشه تثبيت 
دقيقـه درون محلـول     30شود. سپس بسـتر،  بـه مـدت    

HCl  1/0      مولار قرار داده شد تـا سـود اضـافي خنثـي
 100شود. پس از آن فيبـر را در داخـل آون و در دمـاي    

تـا   دهـيم  مـي يك ساعت قرار  به مدت گراد سانتيدرجه 
احتمالي روي سطح آن خـارج شـوند    هاي ناخالصيآب و 

ي كربني ها نانولوله]. براي تهيه كامپوزيت سيليكاتي 31[
ژل اسـتفاده شـده اسـت.     -ل چند ديواره از تكنيـك س ـ 

ژل كـه در دمـاي    -فرآيند مورد استفاده در تكنيك سل 
اجزاي سـنتز   تر بهينهموجب تماس  گيرد ميپايين انجام 

شـيميايي،   هـاي  واسطهشده و همچنين با فراهم آوردن 
كارايي فرآيند و همچنـين سـرعت فرآينـد را افـزايش و     

. شـود  مـي با كيفيـت مناسـب    هايي فرآوردهموجب سنتز 
ژل و ســنتز  -تركيبــات مــورد نيــاز بــراي فرآينــد ســل 

سـيليكاتي تركيبـات نـانو سـازه، شـامل       يهـا  تيكامپوز
) تتـرا متيـل   SDBSسديم دود سيل بنـزن سـولفونات (  

) پلي متيـل هيـدرو سيلوكسـان    TMOSاورتوسيليكات (
)PMHS اسيد ( و استيك) و تري فلئورTFA (باشد مي .
سـاخت جـاذب كـامپوزيتي سـيليكاته، تركيـب       منظور به

و دقيـق تـوزين    طـور  بـه ي كربني چند ديواره ها نانولوله
 50انتقال داده شد. مقدار  2به داخل ظرف اپندرف سپس

از تركيب دودسيل بنزن سـولفات را بـه ويـال     ميكروليتر
تركيب نانو ساختار اضافه نموده و محلـول   mg 2حاوي 

يع مناسب تركيبات نانو ساختار به دست آمده را براي توز
 15بـه مـدت    گيـرد  مـي كه با كمك سورفاكتانت انجام 

دقيقه در داخل حمام التراسونيك قـرار داده و سـپس بـا    
 گذشت اين مدت به محلول حاوي تركيـب نـانو سـازه و   

تركيب تتـرا   ميكروليتر 400، مقدار SDBSسورفاكتانت 
 50) و همچنـــين TMOSمتيـــل اورتـــو ســـيليكات (

                                                            
2. Eppendorf 
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) PMHSتركيب پلي متيل هيدرو سيلوكسان ( كروليترمي
دقيقه در  30، محلول بدست آمده به مدت شود مياضافه 

حمام التراسونيك قرار داده شد. ايـن دو تركيـب، نقـش    
سـيلاني و   هـاي  بنيـان اصلي را در ايجـاد كامپوزيـت و   

سيلوكساني بر عهده داشته و ساختار اصلي جاذب سـنتز  
. در پايـان  دهنـد  ميژل را تشكيل  -شده در فرآيند سل 

ميكروليتر از تركيب تري فلئورو استيك اسـيد   50مقدار 
)TFA   ژل اضـافه شـده كـه يـك      -) به محلـول سـل

محلول  TFA.  بعد از اضافه كردن باشد مياسيدي قوي 
دقيقه ديگـر در حمـام التراسـونيك قـرار      15براي مدت 

ــد ســل   ــا فرآين ژل تكميــل شــود و جــاذب  -گرفتــه ت
امپوزيتي سيليكاتي نانو سـازه، سـنتز شـود. محلـول را     ك

 10دور بـر دقيقـه بـه مـدت      4000درون سانتريفيوژ بـا  
دهيم. سپس قسمت شفاف محلول را جدا دقيقه قرار مي

كنـيم.  كرده و درون يك لوله اپندرف ديگـر منتقـل مـي   
، بسـتر  اي شيشـه براي پوشش دهي جـاذب روي بسـتر   

دقيقه درون محلول آمـاده شـده    2فعال شده را به مدت 
 1آن را بـه مـدت    و سـپس دهيم در مرحله قبل قرار مي

 150بـا دمـاي    GCدقيقه داخل بخش تزريـق دسـتگاه   
شد. اين عمل چند بـار تكـرار    قرار داده گراد سانتيدرجه 

گرديد تا جاذب با ضخامت مناسـب روي بسـتر تشـكيل    
ري بـا  شود. تعيين ضخامت با استفاده از ميكروسكوپ نو

آخـر  عدسي شيئي كاليبره شده انجام پذيرفت. در مرحله 
ــراي ــاده بـ ــازي آمـ ــتگاه   سـ ــاذب، درون آون دسـ جـ

ــايي     ــاي نه ــازي در دم ــاتوگرافي گ ــه  300كروم درج
 1قـرار داده شـد. نمـودار     سـاعت  1به مدت  گراد سانتي

تجزيه عنصري كامپوزيت سنتز شده از جاذب كامپوزيت 
بعـد   ديواره را قبل (الف) و كربني چند نانولولهسيليكاتي 

 را EDXژل با استفاده از دسـتگاه   –(ب) از فرآيند سل 
   .دهد مينشان 
ارزيـابي عملكـرد نانوجـاذب سـنتز شـده در       منظـور  به
 اي شيشـه از تتراكلريد كربن، از يك اتاقك  برداري نمونه

 متر سانتي 10، ارتفاع متر سانتي 50به طول  تراكم معين 
كه در دو انتها ورودي  استفاده شد متر سانتي 10و عرض 

و خروجي براي هوا داشته كه از يك طرف هـوا توسـط   
پمپ محيطي مكيده و از طرف ديگر هواي حاوي تراكم 

استاندارد تركيب هدف و رطوبت نسبي مـورد نيـاز، وارد   
. در اين اتاقك براي پايش رطوبـت نيـز   گرديد مياتاقك 

 ـ سـنج  رطوبـت حسگر سوراخي تعبيه شده كه بتوان  ا را ب
كـار گرفـت و شـرايط    ه شرايط مناسب در داخل اتاقك ب

. جهـت تنظـيم تـراكم    محيطي داخل اتاقـك را سـنجيد  
از تركيب تتراكلريـد كـربن در داخـل     ngmL-1 1معين 

 مـدل  استاندارد ديناميك از يك پمپ تزريـق سـرنگ (  
GSM  SP -510 كه داراي قابليت  )ساخت كشور ژاپن

 mLh-1 999- 1/0بــا نــرخ   مــوردنظرتزريــق تركيــب 
براي تنظـيم دقيـق دمـاي داخـل     است، استفاده گرديد. 

اتاقك اسـتاندارد از يـك سيسـتم حسـگر و ترموسـتات      
استفاده شد. حسگر، دماي واقعي داخل اتاقك در شرايط 

ــه ــرداري نمون ــه    ب ــا را ب ــات دم ــان داده و اطلاع را نش
. ترموستات نيز كه بـه لامـپ   نمايد ميترموستات منتقل 

افزايش دمـا از ميـزان    محض به، باشد ميمتصل  التهابي
لامپ التهابي  گراد سانتيدرجه  2/0تنظيم شده به ميزان 

ــزان    ــه مي ــا ب ــاهش دم ــا ك ــاموش و ب ــه  2/0را خ درج
از ميزان تنظيم شده لامپ التهـابي را روشـن    گراد سانتي

  الف

  
  ب

  
(ب) بعـد از   تجزيه عنصري كامپوزيت سنتز شده (الف)  قبل و -1نمودار 

  ژل -فرآيند سل 
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 2/0 با دقـت  توان مي. با استفاده از اين سيستم نمايد مي
دمـاي داخـل اتاقـك اسـتاندارد را      گـراد  سانتيدرجه  ±

براي پـايش رطوبـت نسـبي داخـل اتاقـك       تنظيم نمود.
 Testotermمـدل  (استاندارد از يك هيگرومتر ديجيتال 

 به وسيله يك هـات پليـت و   استفاده شد. )آلمان ساخت
 و توسـط ارلن محتوي آب دي يونيزه بخار آب توليد شد 

 رطوبـت بـا  شيرهاي تنظيم جريان عبوري، نسبت هواي 
 صـورت  بـه درصد و هواي بـا بخـارآب اشـباع     20نسبي 

دستي به نحوي تنظيم شد كه رطوبت در سـطوح مـورد   
تركيـب   مقـدار  تعيـين  و تجزيـه  نياز ثابت گرديد. بـراي 

 متغيرهـاي  تـأثير  تعيـين  همچنـين  و شـده  برداري نمونه
 دسـتگاه  از فـاز جامـد   ريزاسـتخراج  عملكـرد  بر محيطي

 گــاز دســتگاه. شــد اســتفاده GC گــازي كرومــاتوگرافي
ــاتوگرافي ــورد كروم ــتفاده، م ــدل  اس  GC- 2010(م

Shimadzu (مـويي  سـتون  بـه  مجهز )VOCOL ( بـه 
 ضـخامت  با و متر ميلي 25/0 داخلي قطر و متر 60 طول

 ,Park, Bellefonteميكرومتـر  (  50/1 داخلي پوشش
PA 16823 USA (سـتون دسـتگاه در دمـاي     .بود°C 

 C°درجه بـر دقيقـه تـا دمـاي      4تنظيم و با افزايش  40
 متغيرهـاي  سـطوح  تنظـيم  از افزايش يافت. پـس  180

 اتاقـك  به كه و تجهيزاتي وسايل جوي توسط تأثيرگذار
 C 35°(سـطح   در سـه  دما بودند شامل متصل استاندارد

)، 30و 70(% دو ســطح در نســبي رطوبــت و )20،5و
 بـر  جـوي  متغيرهـاي  تـأثير  تعيـين  جهـت  برداري نمونه

 بهينـه  يـافتن شـرايط   همچنـين  و بـردار  نمونـه  عملكرد
در شـد.   مطالعـه، انجـام   مـورد  سـطوح  در بـرداري  نمونه

در شـرايط   بـرداري  نمونـه بعـد از   ،بررسي زمان واجـذب 
دقيقـه در   1-5 هـاي  زمـان در  بـردار  نمونهوسيله  ،بهينه

قـرار گرفـت و سـپس     GCداخل بخش تزريق دسـتگاه  
 هـاي  زمـان بدسـت آمـده در    هاي پيكمنحني مساحت 

مختلف رسم گرديد. حداقل زماني كه حـداكثر مسـاحت   
زمـان بهينـه    عنـوان  بـه پيك را به همـراه داشـته باشـد    

بعـدي   هـاي  بررسـي و بـراي   شـد  واجذب در نظر گرفته
دماي بهينـه واجـذب،   بررسي قرار گرفت. براي  موردنظر

در شرايط بهينه از داخل اتاقـك اسـتاندارد     برداري نمونه
ــايي از    ــپس در دماه ــام و س ــا  250انج ــه  300ت درج

، واجذب صورت گرفته و حـداقل دمـايي كـه    گراد سانتي
دمـاي   عنـوان  بـه  نمود ميحداكثر مساحت پيك را ايجاد 

بعدي مـورد اسـتفاده قـرار     آناليزهايبهينه واجذب براي 
ــذيريتكگرفــت. جهــت بدســت آوردن قابليــت   و  3رارپ

  تكنيك مورد استفاده در اين مطالعـه از   4بازتوليدقابليت 
) استفاده شد. بـراي  RSD( 5انحراف معيار نسبي ي آماره

، نتـايج  تكرارپـذيري اين منظور بـراي محاسـبه قابليـت    
از  برداري نمونهدر  ريزاستخراجيك  گيري اندازهحاصل از 

سطوح مختلف غلظت، با محاسبه انحراف معيـار  نسـبي   
 RSDنيز بـا محاسـبه درصـد     بازتوليدمحاسبه و قابليت 

 جـاذب با استفاده از چند  برداري نمونهبراي نتايج حاصل 
  مشابه از يك غلظت معين مشخص گرديد.   

  
  هايافته

جـاذب   بـر عملكـرد  عوامـل محيطـي    تأثيردر مطالعه 
 رطوبت و )20،5 و C 35°(سطح  سهدر  دماپيشنهادي، 

) مورد بررسي قرار گرفـت.  70و 30(% دو سطح در نسبي
 دمـا،  افـزايش  باكه  دما، نتايج نشان داد تأثيردر مطالعه 

در ). 2نمـودار ( يابـد  مـي مساحت سطح زير پيك كاهش 
افزايش  با داد كهرطوبت نسبي، نتايج نشان  تأثيرمطالعه 

 يابـد  مـي مسـاحت سـطح زيـر پيـك كـاهش       رطوبـت، 
واجذب،  و زمانمتغيرهاي دما  تأثيردر مطالعه ). 3نمودار(

(نمـودار   C ◦280بهينه واجذب  دماي داد كهنتايج نشان 
مطالعـه  . )5(نمودار  بود دقيقه 3 و زمان بهينه واجذب )4

جـاذب   5روش نيز از طريق محاسبه نتـايج   تكرارپذيري
آماده شـده بودنـد، جهـت     بهينهو كه در شرايط يكسان 

 ng mL -1از سـطوح مختلـف غلظـت (    بـرداري  نمونـه 
) از تتراكلريد كربن مورد استفاده قـرار گرفـت و   100-1

معياري  عنوان بهانحراف معيار نسبي نتايج به دست آمده 
روش مورد اسـتفاده قـرار گرفـت.     تكرارپذير بودنبراي 

نحـراف معيـار   نتايج به دست آمده نشان داد كه گستره ا
). 1جـدول  ( درصد بود 4-3/4 ها گيري اندازهنسبي نتايج 

 مطالعه براي جاذب مورد بازتوليد قابليت همچنين آزمون
                                                            
3. Repeatability 
4. Reproducibility 
5. Relative Standard Division 
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 سپس و آماده شد جاذب  5اين منظور،  براي و انجام شد
 معـين از تركيـب مـورد مطالعـه،      يكسـان  غلظـت  از

 سـنجش  براي نسبي معيار انحراف و انجام برداري نمونه
گرفت (جـدول   قرار مورد بررسي گيري اندازه ميزان دقت

 جاذب با ساختار نانو كامپوزيتي جاذب بعدي، گام ). در2
 از سيلوكسـان كـه   متيـل  دي پلـي  تجاري كربوكسـن/ 

 از بـرداري  نمونـه  بـراي  تكنيـك  اين هاي جاذب بهترين
كـه   گرفت قرار مورد مقايسه باشد مي فرار تركيبات آلي 

 ).3جدول (شد  ارزيابي مطلوب نتيجه مقايسه، 
  

    گيري نتيجه بحث و
 هـاي  سـازمان  شـده توسـط   توصـيه  مرسوم هاي روش

)NIOSH، EPA  وOSHA(، حلال بر استخراج مبتني 
 بـه  جـاذب  بسـتر  از آناليـت  انتقـال  كه مرحلهباشند  مي

 نهايـت  در و نبـوده  صـد  در صد با كارايي عموماً حلال،
 خواهـد  همـراه  گيري اندازه خطاي با آناليت مقدار تعيين
 نيز گر مداخله عوامل حذف بعضي مواقع،  مرحله در .بود

 هاي حلال از استفاده با و مرحله چند طي و بوده پيچيده
 دست از با دتوان مي مرحله هر كه گيرد انجام بايد مختلف

 نياز ،حال درعينو  شده همراه آناليت از رفتن درصدهايي

 هزينـه  افـزايش  موجـب  خالص هاي حلال از استفاده به
. شـود  مـي  مختلـف  تركيبات تعيين مقدار و برداري نمونه
 كـاهش  يـا  و حـذف  بـا  نـوين  اسـتخراج  ريز هاي روش
 تعيـين مقـدار   تـا  برداري نمونه مراحل حلال، توجه قابل

ريـز   روش  .دهنـد  مـي  مرحلـه انجـام   يـك  در را آناليت
 بـراي  قدرتمنـد  بسـيار  اسـت  ، روشياستخراج فاز جامد

 بـه  نمونـه  ورود و استخراج تغليظ، كه نمونه سازي آماده
 و دهـد  مي انجام مرحله يك در را دستگاه كروماتوگرافي

 از ].6[ باشد مياصول شيمي تجزيه سبز نيز  كننده تأمين
 تجـاري ايـن روش،   مرسـوم  هـاي  جـاذب  مهـم  معايب

 حرارتـي  مقاومـت  زيـاد،  چنـدان  نه جذبي سطح مساحت
. باشـد  مـي  ها آن قيمت بالاي و توليد در انحصار محدود،

كربني، پركاربردترين نانو مواد بر  هاي نانولولهتا به امروز 
هـاي تهيـه نمونـه و فراينـدهاي      پايه كـربن در تكنيـك  
و تحقيقات بسيار مهمي در  اند بودهاستخراج و جداسازي 

و  هـا  ويژگـي  ].32-34[ باشـد  مياين زمينه در دسترس 
را بـه   ها آننانو مواد بر پايه كربن،  العاده فوقمشخصات 

ميكرو و  هاي كنندهي ايده آل براي پيش تغليظ هاي جاذب
از ميـان   ].35اسـت [ ميكـرو تبـديل كـرده     هـاي  جاذب
 -از اين تركيبات،  تكنيك سـل  ها جاذبتهيه  هاي روش

  
  نقش دماي نمونه برداري بر عملكرد جاذب -2 نمودار

  
 نقش رطوبت نسبي بر عملكرد جاذب -3نمودار 

  
  نقش دماي واجذب  بر عملكرد جاذب -4 نمودار

  
 نقش زمان واجذب بر عملكرد جاذب -5نمودار 
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توسـط   1997روش است كه در سـال   پركاربردترينژل 
 ـگردچانگ و همكـارانش معرفـي     طـوركلي  بـه  ].24[ دي

 اسـت و هـدف از آن،   هزينـه  كم، روشي ژل - سلروش 
انجام فرايندهاي شيميايي در دمـاي پـايين بـراي توليـد     

هـايي بـا شـكل و سـطح      ، ذرات يـا كامپوزيـت  ها جاذب
، ، به دسـت آوردن همگنـي بهتـر، خلـوص بهتـر     مناسب

در كه  باشد ميذرات  و خواصشكل  ،كنترل كردن اندازه
نـانو   هـاي  مزيتژل با -تحقيق، مزاياي تكنيك سل اين

در اين مطالعه ر پايه كربن با هم تلفيق شده است. مواد ب
 بر پايـه كربني چند ديواره  هاي نانولولهيك فيبر نوين از 

عوامـل دمــاي   تـأثير ژل سـاخته شــد و   -تكنيـك سـل  
واجـذب     و زمان، دما برداري نمونه، رطوبت برداري نمونه

و تعيين مقدار از تتراكلريد كربن  برداري نمونهدر مراحل  
عنصـري  جهت تجزيـه  در هوا مورد بررسي قرار گرفت.  

، مـورد اسـتفاده   SEMمرتبط با  EDS، طيف  كامپوزيت
، وجـود تركيبـات   تجزيـه كمـي  ايـن  قرار گرفت. نتـايج  

، كـه از  EDS سيستم .)1نمودار ( كرد تأييدرا  سيليكاتي
تجهيزات جانبى دستگاه ميكروسكوپ الكترونى روبشـى  

هاى كمى و كيفى از  گردد، با انجام سنجش محسوب مي
منتشرشـده از   Xگيـرى انـرژى پرتوهـاى     طريق انـدازه 

نمونه، نوع و ميزان عناصر موجود در نمونـه را مشـخص   
سـه   در كـه  بود دما پارامترهاي محيطي  از يكي كند. مي

 در هـا  بـرداري  نمونـه  .گرفـت  قـرار  بررسـي  سطح مورد

 بـراي  و مختلف انجام دماهاي در و يكسان هاي غلظت
 ،هـا  نمونـه  تجزيـه  از پس .گرديد تكرار بار سه حالت هر

 هـر  براي آمده بدست هاي پيك مساحت صورت به نتايج
 آمده بدست نتايج .شد داده نشان 2نمودار  دما در سطح
 جـذبي تـأثير   رانـدمان  بر دما كه است مطلب اين بيانگر
 كـاهش  جـاذب،  جـذبي  رانـدمان  دما با افزايش و داشته
عوامـل متعـددي در ايـن زمينـه نقـش دارد.       كهيابد  مي

نظير جرم مـولي كمتـر،    هايي ويژگيتركيباتي كه داراي 
، فشـار بخـار بـالاتر و در    تـر  پـايين  و جوشدماي ذوب 

نهايت فراريت بيشتر هستند، ميـزان كـاهش در جـذب،    
موجـب   برداري نمونهبيشتر است. افزايش دما در مراحل 

 و نگهـداري تركيبات فرارتر كمتـر جـذب شـده     شود مي
نتايج بـه دسـت آمـده در ايـن      باشد. تر مشكلنيز  ها آن

ن در همكـارا  زمينه، منطبق با نتايجي است كه كازيـل و 
 ورسـتكاري و  2010همكاران در سال  ، لي و2000سال 

. ]36 -38آوردنـد [ بـه دسـت    2011همكاران در سـال  
 نسـبي بـر   رطوبـت نتايج به دست آمده نشـان داد كـه   

 نظـر  بـه  .اسـت  جاذب تـأثير داشـته   عملكردي راندمان
نسـبي   رطوبـت  قطبـي،  غيـر  هـاي  جـاذب براي  رسد مي
 تمايلات طريق از آناليت جذبي تمايل كاهش با دتوان مين

 تركيـب  جـذب  موجب كاهش سطحي جذب و شيميايي
 تأثيرگـذار نيز  امر اين در سازوكارهاي فيزيكي بلكه شود
 جـذب،  راندمان كاهش بر نسبي رطوبت تأثير. باشند مي

  ) تتراكلريد كربن در پنج سطح غلظت مورد مطالعهRSD%مقادير انحراف معيار نسبي ( - 1جدول 
  ngmL-1(  1 10 25  50 100سطوح غلظت (

%RSD 4 3/4 4  2/4 4  
  

  مورد مطالعه بردار آماده شده در شرايط مشابه با جاذبقابليت بازتوليد براي پنج نمونه  - 2جدول 
  5  4  3 2 1  نمونه بردار
%RSD 5/4 5/3 3/4  2/3 5/4  

  
  مطالعه مقايسه اي عملكرد جاذب مورد مطالعه با جاذب تجاري - 3جدول 

 گستره غلظت جاذب  تركيب
)ngmL-1(  

گستره پاسخ خطي
)ngmL-1(  

r2  RSD  
(%)  

LOD  
)ngmL-1(  

LOQ  
)ngmL-1(  

CTC MWCNTs/silica 
composite 

100-1/0 100-1/0 9899/0  1/4  09/0  21/0  

 CAR/PDMS 100-1/0 100-1/0 9832/0  4  12/0  38/0  
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 كـاهش  نسـبت  همين به و ذرات اندازه افزايش به دليل
 اين رسد مي به نظر. باشد مي جاذب ويژه جذبي مساحت

بسـيار   هوا نسبي رطوبت كه شرايطي در تأثير بخصوص
 جـاذب  عملكـردي  افـت  در تـري  پررنگ نقش باشد بالا
د به علت وجـود رقابـت   توان ميهمچنين اين نتيجه  رد.دا

بخار آب در جـذب توسـط    هاي و مولكول ها آلايندهبين 
كه ناشـي از تفـاوت در ميـزان     جاذب مورد استفاده باشد

 هـا  آن و نگهـداري جاذب در حفظ  لو تماي ها آنقطبيت 
نتايج به دست آمده در اين زمينـه، منطبـق بـا    . باشد مي

 2000همكــاران در ســال  نتــايجي اســت كــه كازيــل و
دسـت آوردنـد    به 2003همكاران در سال  وناميسنيك و

 عملكـرد  متغيرهاي از نيز واجذب . دما و زمان]19و 38[
 از شـده  دريافـت  پاسـخ  كيفيت بر كه باشد مي اي تجزيه
 دماهـاي  در هـا  نمونه . تجزيهباشد مي مؤثرGC  دستگاه
 از اطمينان طرفي موجب از واجذب، بهينه دماي از بالاتر
 از هـا  آناليت تر كامل شدن جدا و اي حافظه اثر بروز عدم
عمر  بر دتوان مي سوي از ديگر ولي ،گردد مي جاذب بستر
 و زمـان  كـاهش  موجـب  داشـته  مخربي اثر جاذب مفيد
 كمتـرين  شود. بنابراين جاذب از برداري بهره دفعات تعداد
 را دستگاه پاسخ و پيك مساحت كه بيشترين و زماني دما

 و دمـا  عنـوان  به و گرفته قرار ملاك بايد نمايد مي ايجاد
 هـا  نمونه بعدي تجزيه هاي توالي در واجذب زمان بهينه

داد نتايج در اين بخـش،  نشـان    .گيرد قرار استفاده مورد
 و درمطلـوب بـوده    اي تجزيـه جاذب داراي عملكـرد   كه

دماي مناسبي، واجذب كامل انجـام شـده اسـت. زمـان     
مدت زمان كمـي   و دربهينه واجذب كامل نيز  زياد نبود 

واجذب كامل حاصل شد كه نتايج به دست آمده منطبق 
، كومـار  2004همكاران درسال  با نتايج مطالعات زوينا و

همكـاران در سـال    و سـان و  2008وهمكاران در سـال  
ــود  2011 ــبي   .]23و 39-40[بـ ــار نسـ ــراف معيـ انحـ

نتايج به دست آمده در مقايسـه   و بازتوليد و تكرارپذيري
فيبـر تجـاري كربوكسـن/پلي دي متيـل سيلوكسـان،      با 

مشخص شد كه جاذب مورد مطالعـه، عملكـرد مطلـوبي    
  داشت.
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Abstract 
Background and aims: Conventional methods for determination of volatile organic 
pollutants in the air are based on solvent extraction. Solid-phase microextraction (SPME) 
has been popular as an environmentally friendly technique to extract a very wide range of 
analytes. SPME fibers have some drawbacks that can be overcome by the use of sol-gel 
nanosorbents. Therefore the aim of this study has been to evaluate a nano fiber for sampling 
and determination of carbon tetrachloride in air.   
Methods: In this study, a novel multi-walled carbon nanotube fiber based on sol-gel 
technique was synthesized and the effects of several factors during sampling and 
determination of carbon tetrachloride were evaluated and finally compared with 
Carboxen/Polydimethylsiloxane (CAR/PDMS) as a commercial fiber.  
Results: Results showed that the proposed fiber under optimal conditions demonstrated 
better performances in lower level of both temperature and relative humidity. The efficient 
temperature for thermal desorption was 280 °C. The desorption times were obtained at 3 
min. The relative standard deviation (RSD) for repeatability ranged between 4 to 4.3% for 
reproducibility ranged between 3.2 to 4.5%. In comparative studies to CAR/PDMS, the 
results were acceptable.  
Conclusion: Solid-phase microextraction with synthesized nano fiber is a simple, sensitive 
and applied method that can use successfully for determination of carbon tetrachloride in the 
air.   
 
Keywords: Solid phase microextraction, Multi-walled carbon nanotubes, Sol–gel technique, 
Carbon tetrachloride. 
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