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  دهيچك

 هدف از اين مطالعه تغليظ و تخليص نمونه هاي ادرار، مو و ناخن با استفاده از روش استخراج فاز جامد توسط :نه و هدفيزم

  . باشديكل و سرب ميي كارگران يك صنعت فلزي با ن به منظور ارزيابي مواجهه102جاذب كرموزورب 

 جهت آماده سازي، تغليظ و تخليص نمونه هاي 102 در اين مطالعه استخراج با استفاده فاز جامد توسط كرموزورب :روش كار

. متغير هاي مؤثر بر پاسخ روش بهينه سازي شدند. بيولوژيك ادرار، مو و ناخن كارگران شاغل در صنايع فلزي استفاده گرديد

و بالاي سپس دقت، صحت و تكرار پذيري روز به روز و در طول يك روز آن با استفاده از نمونه هايي با غلظت پايين، متوسط 

 يكل از نمونه هاي واقعي كارگران، غلظت آنها توسط روش ولتامتريپس از استخراج سرب و ن. فلزات مورد نظر تأييد گرديد

  .تعيين شد

اگرچه .  بازيافت شدند102از روي جاذب كرموزورب % 94كل با راندمان بيشتر از ي روش، سرب و نيبه دنبال بهينه ساز: نتايج

هاي مو زير حد تشخيص روش آناليزي بود، در نمونه هاي ادرار و ناخن بالاتر از حدود مجاز ر نمونهكل و سرب ديغلظت ن

  .مربوطه بودند

ت ها از نمونه هاي بيولوژيك بوده و با ي آناليظ و جداسازيش تغليع و ساده براي پي استخراج فاز جامد روشي سر:نتيجه گيري

 آنها مؤثر ي مداخله كننده ي موجود در اين گونه نمونه ها، مي تواند در آماده سازتوجه به غلظت پايين آناليت و وجود عوامل

  .اين مطالعه كاربرد روش مذكور در ارزيابي هاي شغلي و تعيين مواجهه ي كارگران را مورد تأييد قرار داد. واقع گردد

  و، ناخنن، ادرار، مياستخراج فاز جامد، آماده سازي نمونه، فلزات سنگ: يديواژگان كل
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 66  وهمكاران خادم رهيمن        / 

 مقدمه 
      آلودگي ناشي از فلزات سنگين به دليل احتمال تجمع 

آنها در محيط زيست و در بدن موجودات زنده نگران كننده 

در . بوده و مي تواند منجر به اثرات سمي بلند مدت گردد

ميان فلزات سنگين، نيكل و سرب از عناصر پر مصرف در 

بسياري از صنايع مانند صنايع فلزي مي باشند و امكان 

آلودگي ناشي از آنها در جوشكاري، ذوب فلزات و ريخته 

گري، آلياژ سازي، توليد باتري و بسياري از فرايندها وجود 

آلرژي پوستي و فيبروز ريوي از مهمترين عوارض . دارد

اين عنصر مي تواند باعث سرطان . مواجهه با نيكل مي باشد

ريه گردد و توسط سازمان بين المللي تحقيقات روي 

 International Agency for Research onان سرط

Cancer (IARC) به عنوان سرطان زاي انساني طبقه 

سرب نيز يك . بندي شده و در گروه يك قرار مي گيرد

عنصر رايج با كاربردهاي مختلف مي باشد كه مي تواند 

اي عصبي،  نقص عملكرد ماهيچهسبب نقص كليوي،

 بي خوابي، كاهش وزن و اختلالات عصبي گردد كوليك،

)Horng et al. 2002; Gil et al. 2011; Winder 

and stacey 2004; Shahtaheri et al. 2007b; 
Zhao et al. 2009 .( با توجه به كاربرد گسترده اين

فلزات و همچنين اثرات زيست محيطي و بويژه اثرات 

عيين مقدار دقيق شغلي بر روي كارگران صنايع مربوطه، ت

ها مانند آنها در سطوح كم مقدار و در انواع مختلف نمونه

هاي محيطي و بيولوژيك از اهميت بالايي برخوردار نمونه

اگرچه ادرار و خون نمونه هاي پذيرفته شده تري . مي باشد

براي پايش بيولوژيك فلزات سنگين در مواجهات شغلي به 

هايي جهت عنوان واسطهشمار مي روند، مو و ناخن نيز به 

دفع فلزات سنگين از بدن محسوب شده و غلظت آناليت در 

تواند تا ده برابر سيالاتي چون ادرار و خون باشد آنها مي

)Gil et al. 2011 .(استاندارد موجود يهااز جمله روش 

 توان ي ادرار ميهان در نمونهين مقدار فلزات سنگيي تعيبرا

 يهضم نمونه ها.  نمود اشارهNIOSH 8310به روش 

ازمند استفاده از يار زمان بر و نين روش بسيادرار بر اساس ا

ز فلزات در ين جهت آناليهمچن.  باشديان آور ميبات زيترك

 جفت شده لازم يي القاي با پلاسماي نشر اتم نمونه ها دستگاه

.  باشديز بالا مينه آناليمت با هزي گران قيبوده كه دستگاه

 يت ها در نمونه هاين آنالييار پاي بسي گاهن وييغلظت پا

ن مقدار آنها ايجاد يي را در تعي، مشكلاتيطيك و محيولوژيب

ر جهت ينش پذي حساس و گزين روش هايبنابرا. مي نمايد

  ت ها در سطوح ين مقدار آناليي و تعصيتشخ

  رسند ي به نظر مي مذكور ضروريهاكم مقدار در نمونه

) Shahtaheri et al. 2006; Shahtaheri et al. 

2005; Shahtaheri et al. 2007a .( مشكلات موجود در

هاي پيچيده معمولا با استفاده تعيين مقدار آناليت ها در نمونه

از . باشدداسازي قابل حل ميهاي پيش تغليظ و جاز روش

توان استخراج با استفاده از فاز هاي موجود ميروشجمله 

 Solid Phase Extraction حجامد و مبتني بر جذب سط

(SPE)  استخراج مايع مايع ،Liquid-Liquid 

Extraction (LLE) استخراج بر پايه ي شناورسازي ،

Floatation و روش هاي ديگري را نام برد كه به منظور 

پيش تغليظ عناصر فلزي در سطوح كم مقدار استفاده شده اند 

)Khadem et al. 2010; Bouabdallah et al. 2006; 

Narin and Soylak 2003 .(ل ي از روش ها به دليبرخ

 نه چندان مناسب در راندمان يريا تكرار پذيزمان بر بودن و 

 يهارند و روشيگياستخراج، كمتر مورد استفاده قرار م

 مانند استخراج فاز جامد يرتريتر و تكرار پذحساس

 ين روش در واقع جذب سطحيا. ن آنها شده استيگزيجا

افت يك جاذب جامد و سپس بازي ي روييايميب شيتركك ي

ك حلال ي جاذب توسط ي شده از رويب جذب سطحيترك

ب يص تركي و تخلين راستا، جداسازيدر ا.  باشديمناسب م

 از حلال يك مدت كوتاه و توسط حجم كميمورد نظر در 

)  جاذبيت از رويش آنالي شويمورد استفاده در مرحله (

بدين ترتيب فاكتور پيش تغليظ بالايي نيز . گرددير ميامكان پذ

 يهاجاذب. گرددبراي نمونه هايي با حجم هاي زياد مهيا مي
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67   .../ يسم فلزات با كارگران مواجهه يكيولوژيب يابيارز                                                                                                                                                       

، سيليكاژل و كربن فعال از نظر XAD مانند رزين يفراوان

 را ين منظور در دسترس بوده كه راندمان كافي اي برايتجار

 ي براين ساخت جاذب اختصاصيهمچن .ندي نمايفراهم م

 يشرفته تر مقدور مي پيز در روش هايورد نظر نب ميترك

هاي كروموزورب مواد پليمري سنتزي هستند كه رزين. باشد

به دليل خواص فيزيكي و شيميايي خوب مانند تخلخل، 

مساحت سطح بالا، دوام و خلوص به طور وسيع در جذب 

 Saracoglu et al. 2003; Narin(سطحي كاربرد دارند 

and Soylak 2003; Takara et al. 2005.(  

 ي مناسب كه داراي آماده سازيها      استفاده از روش

ن ي در استخراج فلزات سنگييت، دقت و صحت بالايحساس

ار مورد يط بسي و محياز نمونه ها باشند در بهداشت حرفه ا

وسته با سطوح كم مقدار ي پيمواجهه . رندي گيتوجه قرار م

.  شودي مي آور بهداشتاني و اثرات زيستيمنجر به تجمع ز

ش يهمانگونه كه مطالعات مختلف نشان داده اند پا

 يارين مواجهه با بسيي تعين راه هاي از بهتريكيك يولوژيب

ط كار ين در محي از جمله فلزات سنگييايميبات شياز ترك

ش هوا بكار گرفته ي تواند به عنوان مكمل پاي باشد و ميم

گين در سم شناسي براي پايش بيولوژيك فلزات سن. شود

از . شغلي معمولا نمونه هاي ادرار و خون استفاده مي شوند

آنجايي كه مقادير مرجع مبتني بر مطالعات سم شناختي 

توسط سازمان هاي بين المللي مرتبط ارائه شده اند، سطوح 

غلظت حاصل از پايش بيولوژيك مي تواند به صورت فردي 

 اهميت بالايي در پايش بيولوژيك همچنين از. تفسير گردد

تعريف و تنظيم حدود مواجهه شغلي براي فلزات سنگين و 

فلزات سنگين قابليت . بات برخوردار مي باشدساير تركي

تجمع در مو و ناخن افراد مواجه را نيز دارند، بنابراين 

مو و ناخن مي . استفاده از اين نمونه ها نيز مقدور مي باشد

اين . ي هاي شغلي باشندتوانند انتخاب مناسبي براي بررس

واسطه ها نسبت به ادرار و خون پايدارتر بوده، جمع آوري 

و انتقال آنها ساده تر مي باشد و بنابراين نگهداري آنها در 

فاصله ي بين نمونه برداري تا آناليز تغييري در آناليت 

آوري جمعيت مورد بررسي نيز با جمع. آوردبوجود نمي

- فقت بيشتري داشته و تكرار ارزيابيهاي مو و ناخن موانمونه

بر خلاف ادرار و . ها در طول زمان كار افراد ميسر مي باشد

اي مانند مو ي اخير را نشان مي دهند، نمونهخون كه مواجهه

هاي گذشته بوده و ي مواجهه ي زمانمي تواند منعكس كننده

با وجود . دي بلند مدت را فراهم نمايهااطلاعات تماس

 به يها، مطالعات كمترز نمونهي فراوان در آناليهاشرفتيپ

اند و  مو و ناخن پرداختهيهاها در نمونهتي آناليرياندازه گ

رسد ي به نظر ميشتر ضروريقات بينه تحقين زميدر ا

)Zhang et al. 2001; Lemos and De Carvalho 

2010; Gil et al. 2011; Olmedo et al. 2010.(  

 در 102 مطالعه كاربرد جاذب كرموزورب ني     هدف از ا

روش بهينه سازي شده ي استخراج با استفاده از فاز جامد 

 ي مو، ناخن و ادرار جمع آوري نمونه هايجهت آماده ساز

ن غلظت يي و به دنبال آن تعيك صنعت فلزيشده از كارگران 

 . باشدين نمونه ها مينيكل و سرب در ا

  

  روش كار

 1000هاي مادر نيكل و سرب با غلظت محلول: ييايميمواد ش

تر با حل كردن مقدار مناسب از نمك آنها ي گرم در ليليم

 مولار آماده 01/0ك يتريد نيدر اس) شركت مرك، آلمان(

ق ي به طور روزانه با رقي استاندارد كاريمحلول ها. ديگرد

 مورد ييايمير مواد شيسا. ه شدنديمحلول مادر ته يساز

، ي بافريدها، استون، محلول هاير اسي نظاستفاده در مطالعه

 از شركت سيگماي آمريكا و عامل 102ن كرموزورب يرز

و كاربامات ي تين ديديروليوم پي آمونيكمپلكس كننده 

Ammonium Pyrrolidine Dithiocarbamate 
(APDC)شدنديداريز از شركت مرك آلمان و خري ن  .  

الكتروشيميايي كل و سرب با روش ين مقدار نييتع: تجهيزات

 VA 757توسط دستگاه پلاروگراف) ولتامتري(

Computrace ساخت شركت Metrohmانجام گرديد  .

 مدل يتاليجي متر دpHها بوسيله  محلولpHزان يم
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Metrohm 744ن مواد از ي شده و جهت توزيري اندازه گ

 ساخت كشور Sartorius  CP225Dيتاليجي ديترازو

    .آلمان استفاده شد

   فاز جامدي ستون حاويه سازآماد -١

 500با ) متريلي م100×10 (يشه اي كوچك شيستون ها

، شركت 80-100مش  (102ن كرموزورب ي گرم رزيليم

ن در ستون، دو يت رزيجهت تثب. پر شدند) كاي آمريگمايس

ن قبل از يرز. شه قرار گرفتي پشم شيطرف آن قطعه ها

د يآب، اسب توسط متانول، يقرار گرفتن در ستون به ترت

در . مولار و آب شسته شد1 مولار، آب، سود 1ك يترين

ن توسط محلول بافر يشات، رزيت و قبل از شروع آزماينها

  .دي مورد نظر آماده گردpHبا 

  مؤثر در فرايند استخراجير هاي متغينه سازيبه -٢

افت ير گذار بر جذب و بازي تأثيرهاين مطالعه ابتدا متغيدر ا

.  شدندينه سازي بهيند آماده سازيورد نظر در فرات ميآنال

 ي جاذب، دبي عبور نمونه از روي نمونه، دبpH يرهايمتغ

گاند يش، غلظت ليش، حجم حلال شويش، حلال شويشو

ن و حجم نمونه در ي، مقدار رز)عامل كمپلكس كننده(

 ينه برايش قرار گرفته و سطح بهيسطوح مختلف مورد آزما

، ابتدا يدر طول فرايند آماده ساز. ديردر انتخاب گيهر متغ

 جاذب عبور ي با غلظت مشخص از ستون حاويينمونه ها

 انجام يك محلول بافريپس از آن شستشو با . داده شدند

 جذب ي فلزيون هايش، ي شويشد و سپس در مرحله 

ت، غلظت يدر نها. دي جاذب از ستون جدا گرديشده رو

ن ييش تعي شوي فلز در محلول بدست آمده از مرحله

  .ديگرد

 كييولوژي بي نمونه هايجمع آور -٣

 ي از استان هايكي در يع فلزي نفر از كارگران صنا15تعداد 

 مو و ي انتخاب شده و نمونه هايكشور به طور تصادف

 كارگران يجهت آگاه. دي گرديناخن و ادرار آنها جمع آور

ت نامه ي آنها در پژوهش، فرم رضايو حضور داوطلبانه 

 يه شده توسط كميته اخلاق در پژوهش معاونت پژوهشيته

سپس . ار آنها قرار گرفتي تهران در اختيدانشگاه علوم پزشك

 يط كارين شراي و همچنينمونه ها اخذ شده و اطلاعات فرد

ط مناسب ينمونه ها با شرا. ديادداشت گردي آنها يو مواجهه 

  . شگاه حمل شدنديبه آزما

 كييلوژوي بي نمونه هايآماده ساز -�

ه ي اولي مو و ناخن ابتدا وزن شده و پس از شستشوينمونه ها

 به محلول قابل يابي جهت دستيديتوسط روش هضم اس

 ;Were et al. 2008( آماده شدند يرياندازه گ

Manzoori and Bavili 2002 .( نمونه هاي ادرار با حجم

 در فرايند استخراج يمشخص و بدون پيش آماده سازي خاص

 ين فلزات در نمونه هاييار پايل غلظت بسيبه دل. ندوارد شد

 فراوان در آنها، يز وجود عوامل مداخله كننده يكي و نيولوژيب

ظ و ي شده به منظور تغلينه سازيروش استخراج فاز جامد به

مراحل .  مذكور مورد استفاده قرار گرفتيص نمونه هايتخل

ه ها با حجم استخراج با استفاده از فاز جامد شامل عبور نمون

 ستون با ي جاذب، شستشوي ستون حاويمشخص از رو

 جاذب توسط يت ها از رويش آنالي و سپس شويمحلول بافر

ت غلظت نيكل يدر نها. بود) نهيش بهيحلال شو(ك يتريد نياس

ش ي شوي بدست آمده در مرحله يو سرب در نمونه ها

 از لازم به ذكر است كه قبل از عبور نمونه ها. دين گردييتع

م شده و عامل ينه تنظي نمونه در مقدار بهpH جاذب، يرو

  .   ديكمپلكس كننده با غلظت مشخص به آنها اضافه گرد

  

  نتايج

   مختلف بر راندمان استخراج يرهاياثر متغ -١

 مختلف بر راندمان جذب يرهايي اثر متغ    به منظور مطالعه

 با غلظت ييهاافت آنها از روي جاذب، نمونهيآناليت ها و باز

. ساخته شد) تري ليلي م50 ام و ي پي پ4/0(و حجم مشخص 

 نمونه ها استفاده شدند و pHم ي جهت تنظي بافريمحلول ها

 جذب ي براي عامليهان به منظور فراهم كردن گروهيهمچن

 با غلظت مشخص (APDC)، عامل كمپلكس كننده يسطح

استفاده از در مرحله بعد، استخراج با . ها افزوده شدبه نمونه
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 هر نمونه انجام شده و غلظت فلزات ي جامد برافاز

در ادامه با توجه به مشخص . دين گرديياستخراج شده تع

. افت محاسبه شديه محلول، راندمان بازيبودن غلظت اول

 مختلف بر راندمان جذب و ي اثر فاكتورها2 و 1جداول 

 يشات برايپس از انجام آزما.  دهنديافت را نشان ميباز

: ديب انتخاب گردين ترتينه بدير بهي آنها مقاديرها، برايمتغ

pH مولار 2ك يتريد ني، اس%05/0گاند ي، غلظت ل9 برابر با 

 حلال يتر براي ليلي م15ش، حجم يبه عنوان حلال شو

تر در ي ليلي م5ش ي عبور نمونه و حلال شويش، دبيشو

 يلي م500 گرم، حجم نمونه تا يلي م500قه، وزن جاذب يدق

 حجم نمونه ي بدست آمده براينه يبا توجه به مقدار به. تريل

 محاسبه 33/33ظ برابر با يش فاكتور تغليو حجم حلال شو

ت موجود در يتواند آنالينه شده ميبنابراين روش به. گرديد

علاوه بر اين، اثر . ديظ نماي برابر تغل33/33نمونه ها را تا 

ز مورد يبر راندمان ن) كسياثر ماتر(عوامل مداخله كننده 

 ي مختلفيون هاينمك مربوط به .  قرار گرفتيبررس

SO4 و  +Na+, K+, Mg2+, Ca2مانند
 ي در غلظت ها-2

د، سپس مراحل استخراج يمشخص به نمونه ها اضافه گرد

م تا يسد. دين گردييانجام شده و غلظت نيكل و سرب تع

 در جذب نيكل و g/l  1ونها تا حدودير ي و ساg/l25 حدود 

ش ي كردند، اما با افزايجاد نمي جاذب تداخل ايسرب رو

  .ون ها، راندمان رو به كاهش گذاشتيغلظت 

  يري تكرار پذ-2

نه شده ي روش بهيساز و معتبريرين تكرار پذيي تعيبرا    

عوامل . از نمونه هاي ادرار افراد غير مواجه استفاده گرديد

 ياري تواند مشابه بسيان بوده و ممداخله كننده در ادرار فراو

نيكل و سرب با سه .  در نظر گرفته شودي واقعياز نمونه ها

تر به ي ليليگروگرم در مي م2 و 5/1، 1غلظت مشخص 

 هر روز و به مدت .(Spike)هاي ادرار اضافه شد نمونه

 يها مربوط به غلظتي استاندارد خطي هايشش روز، منحن

ا بزرگتر بدست ي 995/0 يتگب همبسياستخراج شده با ضر

 روز به روز و در طول روز به تعداد يريتكرار پذ. آمدند

ج مربوطه ي قرار گرفت كه نتاي روش مورد بررسيشش بار برا

  . شودي مشاهده م3در جدول 

  ي واقعيج مربوط به نمونه هاي نتا-3

، روش استخراج فاز ي و معتبر سازينه سازيپس از به    

 ادرار، مو و ناخن يص نمونه هايو تخلظ ي تغليجامد برا

نمونه .  شده از صنعت، مورد استفاده قرار گرفتيجمع آور

 102 كرموزورب ي حاوي ستون هاي آماده شده از رويها

 2ك يتريد نيش توسط اسيعبور داده شدند و پس از شو

 ييايميمولار، نيكل و سرب موجود در آنها با روش الكتروش

 ). 4جدول (د يگردن مقدار ييمورد نظر تع

  

  بحث

 (II)كل ي سرب و نيهاوني دهد كه براي ينتايج نشان م    

.  بالاترين راندمان بازيافت بدست آمد9 نمونه برابر با pHدر 

، آناليتها به مقدار بيشتري در حالت يونيزه قرار pHدر اين 

داشته و مي توانند به آساني با گروه هاي عاملي ليگاند در 

 نمونه pHن اساس، يبر ا. وند برقرار نمايندسطح جاذب پي

ي  به عنوان سطح بهينه و قابل اطمينان براي ادامه9برابر با 

ز در مطالعه ي و همكاران نSoylak. آزمايشات انتخاب گرديد

كل، رنج ي استخراج فاز جامد فلزات مس، سرب و ني برايا

 .Soylak et al نمودندينه معرفي بهpH را به عنوان8-9

2003b)( . جاذب مورد استفاده در اين مطالعه از نوع غير

 يونيزه تمايلي وجود ين رو بين آن و آناليتهايقطبي بوده و از ا

نداشت، بنابراين جهت برقراري پيوند بين آناليتها و جاذب از 

استفاده گرديد كه گروه هاي عاملي ) ليگاند(يك واسطه 

راري پيوند بين جاذب و يون هاي موجود در آن زمينه ي برق

جه انجام يك استخراج كارامد را برقرار يكل و در نتيسرب و ن

مونيوم پيروليدين دي تيوكاربامات مورد استفاده، آگاند يل. نمود

(APDC) به دليل وجود گروه عاملي سولفور در آن يك ،

كل در گروه ي سرب و نياز طرف. آيدليگاند نرم به شمار مي

و   قرار مي گيرند (Borderline cations)يهاي مرزكاتيون

گاند ين ليل دارند، بنابرايوند با گروه سولفور تماي پيبه برقرار
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 70  وهمكاران خادم رهيمن        / 

ش راندمان جذب مؤثر واقع ين مطالعه در افزاي در ايانتخاب

در بين غلظت هاي مختلف ليگاند اضافه شده به . ديگرد

الايي  راندمان جذب ب%07/0 تا 05/0نمونه ها، غلظت بين 

به دليل پيشگيري از اشباع سطح جاذب با . را فراهم نمود

ليگاند و همچنين كاهش مصرف مواد در فرايند استخراج، 

 به عنوان سطح بهينه در طول استخراج %05/0غلظت 

  .انتخاب گرديد

    آگاهي از شيمي تركيبات مورد آناليز مانند قابليت 

 انتخاب شرايط يونيزاسيون و آب گريزي آنها مي تواند در

. مناسب براي استخراج با راندمان بالا مفيد واقع گردد

شويش تركيباتي كه به مقدار زيادي يوني هستند سخت تر 

 تواند بازيافت ضعيف آنها از سطح يبوده و اين عامل م

بنابراين انتخاب حلال شويش مناسب . جاذب را سبب شود

هاي لالدر بين ح. از اهميت بالايي برخوردار مي باشد

آزمايش شده در اين مطالعه، اگر چه اكثر آنها راندمان 

ن راندمان ي، بالاتر)1جدول( را فراهم كردند يبازيافت مناسب

        مورد نظر هنگام استفاده ازيون هاي يافت برايباز

2M HNO3  بدست آمد و به عنوان حلال بهينه برگزيده 

ير آلي بوده،  مولار همچنين يك حلال غ2ك يتريد نياس. شد

خطر مواجهه با بخارات حلال هاي آلي را حذف مي نمايد 

و از شويش احتمالي تركيبات آلي موجود در نمونه هاي 

در بين حجم هاي شويش . واقعي نيز پيشگيري مي گردد

ش كه راندمان يآزمايش شده، پايين ترين حجم از حلال شو

يلي ليتر  م15را مقدور مي نمايد، حجم %) 97(بازيافت بالا 

هر چه قدرت شويش حلال بالاتر باشد حجم كمتري . است

. از آن قادر است به طور كارامد آناليت ها را شويش نمايد

شايان ذكر است كه مقدار جاذب موجود در ستون نيز در 

اين زمينه مؤثر بوده و افزايش آن باعث افزايش حجم حلال 

ش، يوحجم حلال كمتر در زمان ش. مورد نياز خواهد شد

ا خواهد يفاكتور تغليظ بالاتري در فرايند استخراج را مه

 ميلي ليتر، فاكتور 15در اين مطالعه با توجه به حجم . نمود

تواند علاوه بر اين، حجم كمتر مي.  حاصل شد33/33تغليظ 

در اين راستا . به كاهش زمان كلي فرايند نيز منجر گردد

ز روي جاذب انتخاب سطح مناسب دبي عبور حلال شويش ا

ند استخراج ين زمان فرايي پايلي خيدر دب. نيز مؤثر خواهد بود

ع حلال يل عبور سريز به دلي بالا نيلي خي شده و در دبيطولان

.  شوديافت فراهم نمي بازي براي جاذب، فرصت كافياز رو

 ميلي 7 تا 2در بين چندين دبي مورد آزمايش اگرچه سطوح 

فت بالايي را مقدور مي كردند و ليتر در دقيقه راندمان بازيا

به دليل افزودن بر سرعت  نشان ندادند، ي داريتفاوت معن

ميلي ليتر در دقيقه 5و كاهش زمان كلي آزمايشات، دبي فرايند 

). 2جدول( سطح مناسب و مطمئن انتخاب گرديد به عنوان

 ي و همكاران همخوانSoylakج مطالعه يجه مذكور با نتاينت

جهت تعيين تأثير حجم . (Soylak et al. 2003b)داشت 

 ميلي ليتر 750 تا 50نمونه بر راندمان استخراج، حجم هاي 

از آنجايي كه در آزمايشات بهينه . مورد بررسي قرار گرفت

مونه ها اضافه مي شد، با سازي مقدار ثابتي از آناليت به ن

تا حجم . افزايش حجم نمونه غلظت محلول كاهش مي يافت

راندمان )  ميكرو گرم بر ميلي ليتر04/0غلظت ( ميلي ليتر 500

 بدست آمده و اين حجم به عنوان سطح بهينه انتخاب ييبالا

تر به ي ليلي م400 و همكاران، حجم Tuzenدر مطالعه . شد

. (Tuzen et al. 2005)د ي گردينه معرفيعنوان حجم به

 از تقسيم حجم نمونه به 33/33ترتيب فاكتور تغليظ بدين 

به دليل سطوح بسيار . ش محاسبه گرديديحجم حلال شو

پايين آناليت ها در نمونه هاي بيولوژيك كه ممكن است زير 

حد تشخيص بسياري از دستگاه هاي آناليز باشند، اين فاكتور 

آناليت ها را به مقدار قابل تشخيص تغليظ مي تواند غلظت 

 و همكاران در مطالعه بر Soylak. براي اين تجهيزات برساند

ن، فاكتور ي فلزات سنگي حاويها نمونهي آماده سازيرو

ظ بالا در يل فاكتور تغليدل.  را بدست آوردند100ظ حدود يتغل

 عبور نمونه ها يزات مناسب برايمطالعه مذكور استفاده از تجه

ن كمتر يها و همچن نمونهي عبور دستي جاذب به جايواز ر

 .Soylak et al(باشد يش ميبودن حجم حلال شو

2003a .(عبور ي مورد مطالعه دبيگر از فاكتورهاي ديكي 
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با توجه به حجم نمونه بالا، .  جاذب بودينمونه از رو

بديهي است كه هرچه دبي عبور نمونه بالاتر باشد بر سرعت 

در بين سطوح مورد آزمايش اگر . ه خواهد شدفرايند افزود

 ميلي ليتر در دقيقه نيز راندمان قابل قبولي را 9چه دبي 

فراهم نمود اما جهت اطمينان از كارايي استخراج در حجم 

 ميلي ليتر در دقيقه به عنوان 5هاي نمونه ي پايين، دبي 

در صورت كاربرد حجم هاي . سطح بهينه انتخاب گرديد

 ميلي ليتر در دقيقه نيز جهت سرعت 9لاتر، دبي نمونه ي با

ند و كوتاه كردن زمان استخراج قابل استفاده يدن به فرايبخش

  .خواهد بود

ر گذار بر جذب ي تأثيوزن جاذب به عنوان فاكتور

 نشان مي 2نتايج جدول .  شوديت ها در نظر گرفته ميآنال

 100دهند كه در بين دو وزن جاذب مورد آزمايش، وزن 

يلي گرم راندمان جذب مناسبي را مقدور نكرده و مقدار م

مقدار مناسب .  ميلي گرم به عنوان بهينه انتخاب شد500

جاذب فرصت طولاني تري را براي انجام واكنش ها مهيا 

كل و سرب با راندمان مناسب در سطح ينموده و يون هاي ن

ز اشاره شد كه با يقبلا ن. جاذب پيوند بر قرار مي كنند

ايش جرم جاذب، حجم بيشتري از حلال شويش جهت افز

جاذب مورد استفاده . از خواهد بوديبازيافت كارآمد مورد ن

 بود كه قدرت 80-100با مش102ن مطالعه كرموزوربيدر ا

 با يين هايرز. ت ها داردي در جذب آنالييت بالايو ظرف

 داشته و يت جذب بالاتريزتر ممكن است ظرفيذرات ر

جاد افت در ياز باشد اما باعث اي آنها مورد ن ازيمقدار كمتر

ش يجه زمان پيش شده و در نتي عبور نمونه و حلال شويدب

  . ابدي يش مي افزايظ و جداسازيتغل

 سرشار از عوامل مزاحم هستند كه يكيولوژي بيها     نمونه

ت اثر مداخله كننده يممكن است بر راندمان استخراج آنال

 اثر ماتريكس بر راندمان استخراج نيبنابرا. نديجاد نمايا

د و طبق نتايج با افزودن مقادير تقريبا بالايي از يمطالعه گرد

هاي واقعي نيز ها كه امكان حضور آنها در نمونهبرخي يون

وجود دارد، مداخله اي در فرايند جذب و بازيافت بوجود 

ها بدست  در حضور اين يون%92نيامده و راندمان هاي بالاي 

 با ييها نمونهي آماده سازيتواند براين روش ميبنابرا. آمد

 ياـه و واسطهي معدنياـه نمك بالا مانند آبيمحتوا

  . بكار گرفته شوديكيولوژيب

رگذار بر راندمان استخراج ي تأثيرهاي متغينه سازي   پس از به

ر، ي هر متغينه برايبا استفاده از فاز جامد و انتخاب سطح به

 ييت بالاي روش از اهميرينان و تكرار پذيت اطمي قابليابيارز

آزمايشات لازم به صورت  ن رابطه،يدر ا.  باشديبرخوردار م

روز به روز و در طول روز به مدت شش روز انجام شدند 

 روز به روز، به مدت يري تكرار پذيدر بررس). 3جدول (

 يها مربوط به غلظتي استاندارد خطيهايشش روز منحن

ا ي 995/0 يب همبستگياستخراج شده رسم شده و ضر

جهت ارزيابي آزمايشات در طول روز، . بزرگتر را نشان دادند

شش آزمايش در طول هر روز و به مدت سه روز متوالي 

نتايج مربوط به كل آزمايشات قابليت اطمينان و . انجام شد

همچنين . تكرار پذيري روش استخراج را تصديق نمودند

بوده و % 2 بدست آمده همگي زير (%CV)غيير ضرايب ت

  .نشان دهنده ي صحت و دقت مناسب روش مي باشد

ن همواره به دنبال مرتفع كردن مشكلات موجود ي       محقق

ن ي موجود بوده و تدويزي و آنالي آماده سازيدر روش ها

نان بالا را در يت اطمينه با قابلي ساده و كم هزيهاروش

ن راستا، استخراج فاز جامد به يدر ا. دهند يت قرار مياولو

ت ها از يعنوان روشي مناسب جهت تغليظ و تخليص آنال

انواع نمونه ها بويژه نمونه هاي بيولوژيك مورد توجه قرار 

مستلزم قدور ساختن راندمان استخراج بالا م. گرفته است

ح متغيرهاي تأثيرگذار بر جذب و بازيافت آناليت يم صحيتنظ

.  باشديتخاب جاذب متناسب با آناليت و كل نمونه مز انيو ن

 شده در اكثر مطالعات موجود يسازنهي بهيهاريتعداد متغ

)Narina et al. 2001; Soylak et al. 2003a; 

Hennion 1999( متغير است در حاليكه 6 تا 5، معمولا 

سازي نموده  متغير پرداخته و آنها را بهينه9ي حاضر به مطالعه

ت ين قابلييمچنين در اغلب مطالعات موجود جهت تعه. است
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نان روش، آزمايشات مربوط به صحت و دقت انجام ياطم

شده و به تكرارپذيري روش به شكل روز به روز و در طول 

 يري تكرار پذين مطالعه بررسيدر ا. روز اشاره نشده است

 انجام شده و بنابراين روش يروش با نمونه هاي بيولوژيك

 اعتماد بالا مي تواند جهت تعيين مقدار فلزات با قابليت

. مورد نظر در چنين نمونه هايي مورد استفاده قرار گيرد

فاكتور تغليظ بالا نيز امكان استفاده از دستگاه هاي آناليز با 

حساسيت كمتر را مقدور نموده و بنابراين روش در اكثر 

  . آزمايشگاه هاي معمول قابل كاربرد خواهد بود

ط يه منظور تصديق عملكرد روش بهينه شده در شرا     ب

، از آن جهت آماده سازي، تغليظ و تخليص يشگاهير آزمايغ

. نمونه هاي واقعي جمع آوري شده از صنعت استفاده گرديد

كل در ي نتايج مربوط به اندازه گيري سرب و ن4جدول 

با توجه به . نمونه هاي ادرار، مو و ناخن را نشان ميدهد

 مانند مو و ييار پايين آناليت ها در نمونه هايغلظت بس

     ناخن كه زير حد تشخيص دستگاه هاي آناليز معمول 

مي باشد و همچنين وجود تركيبات مداخله كننده ي فراوان 

 مناسب و ينه ايدر چنين نمونه هايي، استخراج فاز جامد گز

 منجر شد 33/33فاكتور تغليظ . كارامد محسوب مي گردد

ت فلزات مورد نظر در نمونه ها به قابليت تشخيص كه غلظ

. دستگاه آناليز رسيده و تعيين مقدار به راحتي صورت پذيرد

ظ ين فلزات در مو، با وجود تغلييار پايل غلظت بسيبه دل

ص ين مطالعه غلظت فلزات در مو قابل تشخينمونه در ا

 چون مو و ييس هاي كه در ماتريدر موارد. نبوده است

ن ي توان به ايص باشد ميت فلزات قابل تشخناخن غلظ

 فلز مورد نظر د كه فرد به صورت بلند مدت بايجه رسينت

تواند منعكس اي مانند مو مي نمونه.مواجهه داشته است

-هاي گذشته بوده و اطلاعات تماسي زماني مواجههكننده

در مطالعه كارگر و . دي بلند مدت را فراهم نمايها

نه شده ي روش استخراج فاز جامد بهاز) 2013(همكاران

هاي ادرار كارگران يك صنعت جهت پيش تغليظ نمونه

سراميك سازي و براي تعيين مواجهه ي آنها با كبالت 

مطالعات بسيار كمي ). Kargar et al. 2013(استفاده شد 

در مورد اندازه گيري فلزات در نمونه هاي مو و ناخن وجود 

وش هاي آماده سازي مانند دارد كه در اغلب آنها از ر

 Lemos. And De(استخراج فاز جامد استفاده نشده است 

Carvalho 2010; Shan and Ikram 2012 .( در اين

هاي آناليز هاي پايين معمولا توسط دستگاهمطالعات غلظت

 و همكاران ميزان كادميوم و Mehra. ن شده اندييپيشرفته تع

سرب را در نمونه هاي مو و ناخن اندازه گيري نمودند و 

جهت آناليز نمونه ها از دستگاه جذب اتمي با كوره گرافيتي 

 و Mehra and Junija 2004 .(Soylak(استفاده نمودند 

ظ و يش تغلي پيهمكاران از روش استخراج فاز جامد برا

 ادرار استفاده ي نمونه هاكل و سرب ازي مس، نيجداساز

ن مورد بدست آوردند ي را در اييكردند و راندمان بالا

)Soylak et al. 2003 .( سازمان بهداشت جهاني

(WHO) حداكثر مقدار قابل قبول سرب در نمونه هاي مو و 

 Shan( ميكروگرم بر گرم اعلام نموده است 2/0ناخن را 

and Ikram 2012 .(مو و يه هاكل در نموني فلز نيبرا 

سطح استاندارد ارائه شده .  مطرح نشده استيناخن استاندارد

كروگرم ي م150 و 2/2ب يكل و سرب در ادرار به ترتي نيبرا

 Office 1997; Jakubowski and( باشد يتر ميدر ل

Trzcinka-Ochocka 2005; Kraus et al. 2001 .(

ر بالاتر نتايج مطالعه حاضر نشان مي دهد كه كارگران با مقادي

  .كل و سرب در معرض مي باشندياز حد مجاز ن

  

  نتيجه گيري

 مناسب جهت خالص ي   استخراج فاز جامد عنوان روش

ها در نظر گرفته شده و به دليل سازي و تغليظ انواع نمونه

 هايي چون استخراج مايع مزاياي زياد نسبت به روش

انواع رنج وسيعي از . باشديجايگزين مناسبي براي آنها م

ها براي كاربرد در اين روش در دسترس هستند كه بر جاذب

شگاه و ي چون موجود بودن آنها در آزمايياساس فاكتورها

همچنين سادگي و قابليت . توان انتخاب نموديم متيق
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 اطمينان و تكرار پذيري بالا از ويژگي هاي روش نامبرده به

 معمول، قابليت كاربرد در آزمايشگاه هاي. شمار مي آيد

هاي خاص، عدم  با تخصصيشگاهيم آزماياز به تيعدم ن

هاي آلي در مقادير زياد و حذف عوامل استفاده از حلال

  ها از ديگر مزاياي آن مداخله كننده موجود در نمونه

هاي فاكتور تغليظ بالا نيز امكان استفاده از دستگاه. باشدمي

ن يج اي نتا.آناليز با حساسيت كمتر را مقدور مي نمايد

 يح پارامترهايمطالعه نشان داد كه در صورت انتخاب صح

ن ير گذار بر راندمان استخراج با استفاده فاز جامد، ايتاث

 يهابات در نمونهين مقدار تركييتواند جهت تعيروش م

 آماده يهااز به استفاده از روشيمختلف بكار گرفته شده و ن

-انيبات زيفاده از ترك كه زمان بر و مستلزم استي كنونيساز

هاي اخير استفاده از روش در سال. آور است را كاهش دهد

ن يي و تعيطي و محي شغليش هاياستخراج فاز جامد در پا

 يها مختلف از جمله نمونهيهاها در نمونهتيمقدار آنال

ك يار مورد توجه قرار گرفته و از آن به عنوان ي بسيكيولوژيب

  . گرددياد مينه ين زميروش ساده و پركاربرد در ا

  

  قدرداني و تشكر

 علوم دانشگاه مصوب يقاتيتحق طرح جهينت مقاله نيا

 قرارداد شماره به تهران يدرمان يبهداشت خدمات و يپزشك

 و يياجرا يها تيحما از لهيوس نيبد. باشد يم 7372/132

 يهمكار از سندگانينو نيهمچن. گردد يم تشكر دانشگاه يمال

 يها نمونه يآور جمع منظور به زنجان يفلز عيصنا رانيمد

 . ندينما يم يسپاسگزار عيصنا آن كاركنان از يواقع

  

 نمونه، غلظت ليگاند، نوع و حجم حلال شويش بر بازيافت يون هاي نيكل و سرب از روي جاذب pHاثر  -1جدول 

  )2M HNO3: حلال شويش (102كرموزورب 

  

(%)ميانگين±  SD  ±ميانگين (%)  SD ± ميانگين (%)  SD  ±ميانگين  (%)  SD  

كلين سرب  

حجم 

حلال 

 شويش

(ml) 

كلين سرب  
نوع حلال 

 شويش
كلين سرب  

غلظت 

 ليگاند

(%) 

كلين سرب   

pH 

23/2±47 11/1±48 5 00/0±90 47/4±92 1M HCL 47/4±48 47/5±46 01/0  00/0±10 23/2±6 2 

73/2±63 73/2±62 10 00/0±10 47/5±14 Acetone 00/0±70 47/4±62 03/0  00/0±20 00/0±10 4 

21/4±97 21/4±97 15 47/5±96 47/4±88 
(HNO3  

in 
Acetone) 

36/8±98 47/5±96 05/0  47/5±86 47/4±32 7 

47/4±98 47/4±98 20 47/5±96 47/5±94 1M 
HNO3 

00/0±100 47/5±94 07/0  47/5±96 47/4±96 9 

   47/4±98 47/5±96 2M 
HNO3 
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كل و سرب از روي جاذب كرموزورب ي نياثر دبي حلال شويش، حجم نمونه، دبي عبور نمونه و مقدار جاذب بر بازيافت يون ها -2جدول 

 )2M HNO3: حلال شويش (102

(%)ميانگين±  SD  ±ميانگين (%)  SD ± ميانگين (%)  SD  ±ميانگين  (%)  SD  

كلين سرب  

مقدار 

 جاذب

(mg) 
كلين سرب  

حجم 

 نمونه

(ml) 
كلين سرب  

 دبي نمونه

(ml/min) 
كلين سرب  

دبي حلال 

 شويش

(ml/min)  

   47/4±98 47/4±98 50 00/0±100 47/5±98 2 47/4±98 45/5±96 2 

47/4±70 31/2±54 100 47/5±96 47/4±98 150 74/4±98 47/5±96 5 47/4±98 47/5±96 5 

   47/5±96 47/5±96 250 47/5±96 47/5±94 7 47/5±96 47/5±94 7 

47/4±98 47/4±98 500 47/5±96 47/5±96 500 47/5±96 47/5±94 9 47/4±92 47/4±92 10 

   00/0±80 47/4±78 750       

                    

  كلي ني يون ها(W-day) و در طول روز (D-day)تكرار پذيري روز به روز  -3جدول                          

  )6: ، تعداد نمونهml 50: حجم نمونه(و سرب اسپايك شده در ادرار 

  
D-day: Day to Day Reproducibility 
W-day: Within Day Reproducibility 

  

    كل و سرب در نمونه هاي ادرار، مو و ناخن در كارگران صنعت فلزييغلظت ن -4جدول 

  (µg/l)غلظت در ادرار

SD ±ميانگين  

  (µg/g)غلظت در مو 

SD ±ميانگين  

  (µg/g)  غلظت در ناخن

SD ±ميانگين  

 

19±57 N.D 01/3±31/5 كلين 

123±661 N.D 11/1±29/3 سرب 

 
N.D: Not Detected    

  

 

 (µg/ml)غلظت اضافه شده 

2 5/1 1 

W-day D-day W-day D-day W-day D-day 

 داده هاي آماري

 ميانگين 976/0 973/0 44/1 444/1 93/1 93/1

 (SD) انحراف استاندارد  07/1 033/1 032/1 033/1 816/0 37/1

 (%CV)ضريب تغييرات  84/0 06/1 816/0 07/1 84/0 43/1

 كلين

 ميانگين 983/0 98/0 467/1 449/1 95/1 946/1

 (SD) انحراف استاندارد  505/1 265/1 329/1 505/1 225/1 211/1

 (%CV)ضريب تغييرات  22/1 43/1 35/1 55/1 26/1 24/1

 سرب
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ABSTRACT 
Background and Aim: The aim of this study was to assess exposure of workers in a metal 
industry to nickel and lead.  
Materials and Methods: Extraction was done using the solid-phase extraction on Chromosorb-
102 resin to prepare, concentrate and purify biological samples of urine, hair and nails of 
workers working in metal industries. The variables influencing response (pH, loading flow rate, 
elution solvent, and amount of resins, elution volume, and sample volume) were examined and 
the procedure was optimized.  The optimized procedure was, then, validated based on the 
“within-day” and “day-to-day” reproducibility experiments, using low, medium and high 
concentrations, leading to a satisfactory accuracy and precision. Finally, lead and nickel samples 
were taken from the workers and their concentrations determined voltammetrically. 
Results: The optimum values for the examined parameters were as follows: pH = 9, ligand 
concentration = 0.05%, loading flow rate = 5 ml/min, elution solvent = 2M HNO3, amount of 
resins = 500 mg, elution volume = 15 ml, and sample volume up to 500 ml. A good 
reproducibility and repeatability was obtained for the optimized method under the existing 
conditions. Lead and nickel could be extracted with recoveries in the range of 94-100%. On the 
whole, the concentrations of nickel and lead in the workers’ biological samples were above the 
respective maximum permitted levels. 
Conclusion: Solid-phase extraction procedure is a fast and simple method for preconcentrating 
and isolating analytes from biological samples. Considering the low concentrations of the 
analytes and presence of confounding factors in such samples, the procedure can be very 
effective for their preparation. The application of the developed method indicates that trace metal 
ions can be effectively purified and preconcentrated from different matrices like urine, hair and 
nail samples to assess occupational exposures. 
 

Keywords: Solid-phase extraction, Sample Preparation, Heavy Metals, Urine, Nail, Hair 
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