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 08/10/1397تاریخ پذیرش:  25/07/1397تاریخ دریافت: 

 .92-81 (:4)16. یطی. فصلنامه علوم محعیما یاز سبوس برنج و کاربرد آن در کروماتوگراف کایلیس افتیباز. 1397. یسم پور، ع. و م. شهنانقا

 معدنی و آلی بخش دو برنج، به سبوس در موجود هایترکیب. است تن میلیون 482 حدود جهان در برنج سبوس دار، تولیدسابقه و هدف: 

 اکسیدهای و سیلیکا شامل آن معدنی بخش دهندوتشکیل می... و لیگنین سلولز، همی های سلولز،ترکیب را آن آلی بخش که شودمی تقسیم

 منبعی که است رنگی سفید خاکستر برنج، سبوس درصد بیست. است سیلیکا برنج، سبوس دهنده تشکیل مواد ترینفراوان از یکی .است فلزی

در کشورهای دیگر  .آیدمی دستبه شده، کنترل دمای و زمان در برنج سبوس کامل سوختن از بعد و بوده درصد( 90سیلیکا )بیش از  از غنی

های الکترونیک دارد ولی در کشور ما این بازیافت صورت های آرایشی و بهداشتی و صنعتبازیافت این سیلیس، کاربردهای متعددی در صنعت

مایع با کارایی  سیلیکا از سبوس برنج و استفاده از این سیلیکا، بعنوان ماده پر کننده ستون کروماتوگرافی هدف این مقاله، بازیافت گیرد.نمی

 شود.است، که در نتیجه آن، سیلیکای بازیافتی از برنج، به سیلیکایی ارزشمند و با ارزش افزوده بسیار بالا تبدیل می 1بالا

های فیزیکی سبوس، انجام شده و با ابتدا آماده سازی در باید برنج سبوس از کروی متخلخل سیلیکاژل سنتز برایها: مواد و روش

دست آید. سپس در شرایط هپودر سفید رنگ ب بالا(، دماهای در سوزاندن) دادن حرارت آن دنبال به و pH تنظیم و اسیدی یهاواکنش

کروی استفاده شد. پس از  متخلخل ژل برای سنتز سیلیکاژل – سل شود. از روشمحلول سدیم سیلیکات تبدیل می قلیایی، این پودر به

سپس فلاونوئیدی توسط ستون سیلیکاژل آنالیز شده و  هایسیلیکاژل کروی سنتز شده، ابتدا ترکیبآماده سازی و پرکردن ستون با 

 سیلیکاژل با وانکومایسین، عامل دار شده و برای جداسازی انانتیومرهای پروپرانولول مورد تست قرار گرفت. 

تواند بستر بسیار مناسبی نشان داد که سیلیکای تهیه شده میدست آمده از جداسازی فلاونوئیدها و پروپرانولول هنتایج ب نتایج و بحث:

 آن سیلیکای بازیافتی از سبوس برنج است، نشان داد که منشاهای عاملی روی آن باشد. تست سیلیکای سنتز شده که برای نشاندن گروه

تولید برنج، به سیلیکایی با ارزش افزوده بسیار بالا و سبوس برنج بعنوان محصول جانبی و دور ریز در فرآیند  و داده رخ بخوبی بازیافت عمل

 های کروماتوگرافی مایع با کارایی بالا، تبدیل شده است.های پبشرفته مورد استفاده در دستگاهدر ستون یکاربرد

اند بازیافت و خالص کشور ما ایران یکی از بزرگترین تولید کنندگان برنج است. سبوس برنج همچون سیلیس معادن، می توگیری: نتیجه

 های کروماتوگرافی مایع مورد استفاده قرار گیرد.شده و بعنوان فاز ساکن ستون

 .های کروماتوگرافی مایع با کارایی بالاطبیعی، بازیافت سیلیکا، سبوس برنج، فازهای ساکن ستون هایآنالیز ترکیب کلیدی: هایواژه
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 مقدمه

 در مهم ایمسئله برنج، سبوس استفاده از

 برنج نظیر ایران، اندونزی و ... انبوه تولید با کشورهایی

 رفتن بین از برای زیادی زمان برنج سبوس. باشدمی

. باشدنمی مناسب گیاهی کود ایجاد برای و دارد نیاز

 هایروش با برنج سبوس ها تنمیلیون بنابراین اگر

 در شدن انباشته به شروع بازیافت نشوند، مناسب

 Ruangtaweep et al., 2011; Jungکنند )می محیط

et al., 2013; Cao et al., 2017 بنابراین استخراج و .)

های مهم بازیافت مواد ارزشمند سبوس، یکی از هدف

در کشورهای تولید کننده برنج است. از قدیم سوزاندن 

 سبوس دراین کشورها مرسوم بوده است. اگر چه

 بردن بین از برای کارآمد روشی برنج سبوس سوزاندن

ولی سبب آلودگی  باشدمی برنج کشت جانبی مواد

 Kumar et al,. 2013; Todkar)محیطی نیز شده است 

et al., 2016; Fernandes et al., 2017). 

Muthayya et al. (2014)  در تحقیق خود

 حدود در برنج سبوس خاکستر تولید گزارش کرد نرخ

 خاکستر میزان است شده خشک سبوس درصد 20

 تن میلیون 4/96 حدود سالانه شده تولید برنج سبوس

 Unger باشد. در تحقیقی دیگر می جهان در

 توسط که بسیار کاربرد دارد شکلبی سیلیکای(1979)

 اورتوسیلیکات، تترامتیل مانند هاسیلیکون آلکوکسی

 و سیلوکساندیاتوکسیپلی و اورتوسیلیکات تترااتیل

بعنوان افزودنی شود و در موارد بسیاری می تهیه غیره

های شود و در صنعتها استفاده میبه خمیر دندان

  گرمایی و الکترونیکی کاربرد دارند.

با توجه به  Huber et al. (2015)بنابر گزارش 

به  موادی ها(،-سیلیکونها )آلکوکسیاینکه این ترکیب

 اولیه مواد است نیاز بنابراین هستند نسبت گران

بتوانند جانشین این  قیمت ارزان شکلبی سیلیکای

 .شوند آلکوکسیدها

 منبعی بعنوان تواندمی برنج سبوس خاکستر

. باشد طبیعی منشا با شکلبی سیلیکای از قیمت ارزان

 میزان بسیار دارای برنج سبوس خاکستر چه اگر

 از استفاده با اما باشدمی فلزی هایناخالصی از ناچیزی

 محیط از را هاناخالصی این توانمی های شیمیاییروش

 .(Chen et al., 2017)کرد  خارج واکنش

امروزه دو نوع سیلیکا به لحاظ خلل و فرج سطح 

شود سیلیکاهایی با سطح کاملا ها استفاده میدر صنعت

های کروماتوگرافی صاف و سیلیکای متخلخل. در ستون

مایع با کارایی بالا، برای داشتن سطح بیشتر از 

شود. سیلیکای متخلخل استفاده میسیلیکای 

متخلخل، جامدی دارای خلل و فرج است. سیستم 

ها، اشکال گیری دهانه حفرهتواند با اندازهمتخلخل می

ها در ذرات جامد مشخص شود. اندازه و توزیع آن

نانومتر(  410-1ها ممکن است در گستره وسیعی )حفره

ایجاد با هم متفاوت باشد. فشرده شدن، روشی برای 

تخلخل است، مانند تبدیل هیدروژل به اگزروژل. 

ها افزایش تراکم هیدرولیتیکی پلی اتوکسی سیلان

 ها استروش دیگری برای ایجاد تخلخل )حفره( سیلان

(Xi et al., 1995; Unger, 1979; Matos et al., 

2002; Maleki et al., 2014  .) در این روش، رسوبی

رات متخلخل بعد از شستن شود که در آن ذتشکیل می

 شوند. زدایی، تولید میو آب

تنها از های مختلف نهامروزه، برای آنالیز ترکیب

شود اند استفاده میهایی که با سیلیکا پر شدهستون

های بلکه با سنتز سیلیکاهای عامل دار شده، دستگاه

کروماتوگرافی مایع با کارایی بالا به ابزاری بسیار 

های آنالیز تبدیل شده و درخالص سازیپرکاربرد در 

شوند. بنابراین سنتز ها استفاده میصنعتی ترکیب

های سیلانه سیلیکاهای عامل دار شده توسط عامل

های کننده، زمینه بسیار مهمی در گسترش ستون

هایی کروماتوگرافی بوده که با تهیه این مواد از منبع

نظیر سبوس برنج افزون بر بازیافت و ارزش ذاتی آن، 
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های گام بزرگی در جهت پیشرفت سیستم

 شود.کروماتوگرافی نیز برداشته می

 جرم انتقال سرعت کروماتوگرافی، در

 و داخل ساکن فاز درون به که شونده حل هایمولکول

 در هامولکول این پخش توسط شوندمی خارج آن از

 کنند،می ایجاد را ستون اساس که ،متخلخل ذرات

 مواد متخلخل ساختار فرآیند، این در. شودمی کنترل

 بسیار ستون کارائی افزایش راستای در ستون داخل

 استفاده با متخلخل ساختار کامل آنالیز. باشدمی مهم

 کنترل نفوذ یا و بخارات یا گاز جذب مانند هاییروش از

 ,.Galarneau et alاست  پذیر امکان سیالات شده

2006; Kirkland et al., 2006; Gritti et al., 2011;) 

(Gritti et al., 2012 

 مواد و روش ها

 بخش تجربی

کلیه مواد شیمیایی شامل هگزانول، متانول، اتانول، 

استون،  هگزان، اسید استیک، پارافین مایع، تولوئن،

بوتانول و اسید کلریدریک و استانداردها از شرکت های 

Merck  (Darmstadt, Germany) وSigma Aldrich (St. 

Louis, USA)  تهیه شدند. آب یون زدایی شده با سیستم

(Molsheim, France), Millipore Direct-Q UV  در

 هایهمزرع از برنج سبوس)ها استفاده شد. آزمایش همه

 تهیه شده است.( بابلسر شهرستان ازندران،م استان

 دستگاه

 (HPLC) بالا کاربرد با مایع کروماتوگرافی سیستم

 ,.Knauer Co شرکت کروماتوگرافی سیستم

(Germany, Berlin)  1000 مدل پمپ همراه به ،

 مدل اتوسمپلر دستگاه با ،2800 مدل PDA آشکارساز

 نرم با کامپیوتری اطلاعات پردازش سیستم و 3900

 ستون. گرفت قرار استفاده مورد Chrom-Gate افزار

 سیلیکای با شده پر ستون سیستم، در استفاده مورد

متعلق به شرکت ( متر میلی 250× 6/4) سنتزی

Knauer .بود 

 سیستم پرکننده ستون

های پنوماتیک پر کننده ستون پمپ Knauerشرکت 

دهد که میلی لیتر ارائه می 10000الی  50را با گنجایش 

نمونه دوغاب شده توسط این پمپ از مخزن به داخل ستون 

شود. آنالتیکی که انتهای آن بسته شده است ارسال می

 دهد.شکل زیر این نحوه پرکردن را نشان می

 

 

 دستگاه پرکننده ستون- 1شکل 

Fig. 1- Slurry packed column system 
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 بازیافت سیلیکا از سبوس برنج

سبوس برنج مورد استفاده در این آزمایش، از 

های استان مازندران، شهرستان بابلسر جمع آوری زمین

-شد، که توسط دستگاه خرد کن به ذرات بسیار کوچک

های محیطی تری تبدیل گردید، بعد از این مرحله آلودگی

در سبوس توسط هوادهی و جداسازی های  موجود

فیزیکی مانند شستشو با آب شیر و بعد از آن با آب مقطر، 

. بعد از شستشوهای متوالی، سبوس شداز سبوس جدا 

 100برنج در آونی که هوا در آن جریان دارد در دمای 

ساعت قرار داده شد تا  12درجه سانتیگراد به مدت 

 د.شوها شده و خشک گیسبوس برنج کاملا عاری از آلود

ای با دمای ساعت در کوره 6سبوس خشک شده به مدت 

درجه سانتیگراد قرار داده شد تا خاکستر سبوس  700

د. این خاکستر رنگی مایل به قهوه ای دارد شوبرنج ایجاد 

دست آوردن هشود. برای بو خاکستر قهوه ای نامیده می

سبوس تمیز ناخالصی، بدون خاکستری با خلوص بالا و 

 1نرمال به مدت  3شده با استفاده از اسید کلریدریک 

شود که به دنبال آن با آب مقطر گرم ساعت جوشانده می

شستشو داده شد تا اسید از محیط خارج گردد، سپس 

شود و توسط روشی که در بالا برای سبوس خشک می

-هشود، خاکستر بشد سوزانده می بیانخاکستر قهوه ای 

با این روش، رنگی مایل به سفید دارد که به دست آمده 

 شود. آن خاکستر سفید گفته می

تهیه محلول سدیم سیلیکات از خاکستر 

 سبوس برنج

محلول سدیم سیلیکات توسط واکنش خاکستر با 

شود که بدین منظور، خاکستر یک محلول قلیایی تهیه می

مولار سدیم هیدروکسید اضافه شد و  1سفید به محلول 

ساعت در  1استخراج سیلیکا از خاکستر، به مدت  برای

شرایط رفلاکس جوشانده شد، سپس محلول صاف شد و 

 خاکستر از آن جدا گردید. باقیمانده

 تولید سیلیکاژل از سدیم سیلیکات

به مخلوطی که شامل  5برابر  pHسدیم سیلیکات با 

گردد، که کل این مخلوط هگزانول و پارافین اضافه می

دور در  1200به هم خورده و سرعت همزدن روی همزن 

باشد. مخلوط برای مدتی در همین حالت باقی دقیقه می

ماند تا زمانیکه سیلیکاسل کروی شده و ایجاد ژل کند. می

درصد در آب به مخلوط اضافه گردیده  50محلول متانول

و دوباره کل مخلوط به هم خورده و سپس برای مدتی 

-لیکاژل کروی، به فاز متانولماند تا ذرات سیساکن می

آب جدا -آب انتقال یابند. ذرات سیلیکاژل از فاز متانول

شده )صاف کردن توسط فیلتر( و به ترتیب با آب، اتانول، 

 د.شوهگزان و بوتانول شسته شده و خشک می

 سیلیکا )فاز گرفتینگ( کردن دار عامل

دست آمده از فاز اول، قبل از انجام هسیلیکاژل ب

درجه سانتیگراد  100ساعت در دمای  8به مدت سنتز 

خشک شده، سیلیکاژل خشک شده در حضور یک باز قوی 

میلی مول  4.5میلی لیتر هیدروفوران ریخته شد و  50در 

گفته آمینو پروپیل تری اتوکسی سیلان به محلول  -3

 2اضافه گردید و اجازه داده شد تا محلول به مدت  شده

همزن مغناطیسی چرخانده ساعت در دمای اتاق روی 

ای از آمینو شود. در این مرحله، سیلیکای عامل دار شده

 دست آمد. هپروپیل ب

پس از اتصال لینکر آمینی به ذرات سیلیکا، مرحله 

بعدی سنتز یعنی ایجاد یک گروه کربوکسیل بعنوان لینکر 

دوم، انجام شد. با استفاده از سوکسینیک انیدرید و باز شدن 

توان یک لینکر کربوکسیل دار ایجاد کرد. برای حلقه می

گرم از سیلیکای آمین دار شده را در  2.5سنتز این مرحله 

میلی لیتر تولوئن خشک ریخته و سوکسینیک انیدرید  50

 80ساعت، در دمای  48را وارد واکنش کرده و به مدت 

درجه سانتیگراد روی همزن مغناطیسی چرخانده شد. 

امل دار شده با دو لینکر به ترتیب با درنهایت، سیلیکای ع

تتراهیدروفوران، متانول و آب شستشه شد و سپس در 

درجه سانتیگراد خشک گردید. برای فعال سازی  80دمای 

دی متیل  -3) -3-اتیلسیلیکای کربوکسیل دار، از یک

هیدروکسی سوکسین -ایمید و اندیآمینو پروپیل( کربو
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متیل سازی در حلال دیلایمید استفاده شد. بعد از فعا

میلی گرم وانکومایسین به محلول اضافه  500فرمامید 

ساعت هم خورد در نتیجه،  24گردید و محلول به مدت 

محصول نهایی که همان سیلیکای عامل دار شده با 

 باشد ایجاد شد. وانکومایسین می

های فلاونوئیدی و پروپانولول با آنالیز نمونه

 دار شدهسیلیکا خالص و عامل 

های لازم برای کروماتوگرافی درصد حلال 1جدول 

مایع با کارایی بالا برای دو فلاونوئید معروف روتین و 

 هیسپردین با سیلیکای خالص در زیر نشان داده شده است.

 هسپریدین و روتین فلاونوئیدهای آنالیز گرادیانت  -1جدول 

Table 1. RP-HPLC analysis of flavonoids (hesperidin and 

rutin) 

 درصد متانول
Methanol 

% 

 درصد آب
Water % 

 سرعت جریان
Flow rate 

(ml/min) 

 زمان )دقیقه(
Time 

(Min.) 

0 100 1 0 

0 100 1 5 

20 80 1 10 

20 80 1 15 

30 70 1 20 

30 70 1 25 

50 50 1 30 

50 50 1 35 

70 30 1 40 

70 30 1 45 

پروپرانولول )یک  انانتیومرهای جداسازی برای

 ایزوپروپانول و هپتان ایزوکراتیک روش از داروی قلبی(

 شد. استفاده

 نتایج و بحث

 نتایج مربوط به آنالیزهای دستگاهی انجام شده

شده است، این  دادهتایید سیلیکاژل سنتزی جمع  برای

توان به سه بخش تقسیم کرد: بخش اول نتایج نتایج را می

مربوط به آنالیزهای سیلیکاژل، قبل از پرکردن در ستون 

های سیلیکاژل اثبات ویژگیبرای آنالیزی بوده که 

باشد. برای این منظور آنالیز میکروسکوپ الکترونی می

 BETهایی که با دست آمده را به همراه دادههسیلیکاهای ب

شود. در بخش دوم، نتایج نشان داده میآیند دست میهب

باشد که در این مربوط به کارایی سیلیکاژل سنتزی می

و آنالیز عنصری آورده  FT-IRقسمت از سیلیکاژل طیف 

شود و عامل دار می ،شده است. در بخش سوم سیلیکاژل

 پروپرانولولدر ستون آنالیتیک پر شده و آنالیت کایرال 

 لیزی مورد بررسی قرار گرفت.برای آنالیز روی ستون آنا

 میکروسکوپ با شده گرفته هایعکس

  روبشی الکترونی

باتوجه به اینکه سیلیکاژل مورد استفاده در 

های کروماتوگرافی با کارایی بالا باید کاملا کروی ستون

ها بوده تا اصول مربوط به معادله واندیمتر در جداسازی

وسکوپ اجرایی شوند، عکس گرفته شده توسط میکر

-الکترونی روبشی، کروی بودن ذرات سنتزی را نشان می

-باشد. چنانکه میموید این موضوع می 2دهد که شکل 

های دانیم کروی بودن ذرات سیلیکا در ستون

شود که این کروماتوگرافی مایع با کارایی بالا سبب می

ذرات فشار بالای پمپ حلالی را تا بالای هزار اتمسفر 

که سیلیکاژل بی لاشی نشوند در حالیتحمل کرده و مت

 شکل، تحمل این فشار بالا را ندارند.

 

 

 تصویر سیلیکاژل سنتزی با میکروسکوپ الکترونی  -2شکل 

Fig. 2- Scanning electron micrographs (SEM) of synthetic 

silica gel 
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 آنالیزهای تخلخل و سطح

 آنالیز تخلخل

 برایطیف مربوط به جذب و واجذب گاز نیتروژن 

تایید متخلخل بودن سیلیکاژل انجام گرفت که این طیف 

 نشان داده شده است: 3در شکل 

با توجه به نمودار بالا، محور عمودی نشان دهنده 

های سیلیکاژل میزان گازی است که وارد خلل و فرج

در شود و محور افقی نشان دهنده نسبت فشار نسبی می

باشد. ها، میحال تعادل به فشار اشباع شده در حفره

یابد، شود وقتی فشار افزایش میهمانطور که مشاهده می

کند که این نشان نمودار جذب به سمت بالا حرکت می

است. از سوی  نتزیسسیلیکای  وسطتدهنده جذب گاز 

نشان داده  bقسمت  3دیگر وجود یک حلقه که در شکل 

است نشانگر جذب و واجذب بر روی یک حلقه است شده 

گویند و وجود هیسترزیس که به آن هیسترزیس می

نشان دهنده سیلیکاژلی با تخلخل مزوحفره و از نوع 

 باشد.سیلندری می

 نیتروژن و هیدروژن کربن، عنصری آنالیزهای

نمایش  فرآیند عامل دار شدن و اتصال لینکر  برای

های تبع آن پوشانده شدن گروهبه سطح سیلیکا و به

هیدروکسی سطح سیلیکا توسط لینکر آمینی، باید آنالیز 

 عنصری عنصری سطح آن مورد بررسی قرار گیرد. آنالیز

 2آمینی در جدول  لینکر با شده دار عامل سیلیکای

نشان داده شده است. این جدول بخوبی نشستن عامل 

-نشان می های کربن و نیتروژن را روی سطحدارای اتم

 دهد.

 

 
 

(a) (b) 

 نمودار جذب و واجذب نیتروژن بر روی سیلیکای تهیه شده BET (b)نشان دهنده   (a)-3شکل 
Fig. 3- (a) BET plot (b) Adsorption and desorption of nitrogen in the prepared silica 

 آمینی لینکر با شده دار عامل سیلیکای عنصری آنالیز -2جدول 

Table 2. CHNS analysis of bonded amine linker to silica 

 نسبت پاسخ دهی کربن
Carbon response ratio 

 نام عنصر
Element name 

 نوع پیک
 Peak Type 

 درصد وزنی
Weight[%] 

 وزن )میلی گرم(
Weight[mg] 

 پاسخ دهی
Respons 

 زمان بازداری
Reten.Time [min] 

 

0.055 Nitrogen Refer 0.12 0.007 109.281 1.090 1 
1.000 Carbon Refer 4.76 0.286 1997.175 2.073 2 
0.429 Hydrogen Refer 1.02 0.061 855.965 9.710 3 

   5.90 6.001  Total  
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لینکر آمینی، اگر بعد از پوشانده شدن سطح با 

های کایرال سطح بخواهد با عامل جدا کننده ترکیب

نظیر وانکومایسین پوشانده شود باید آنالیز عنصری این 

سطح متفاوت از آنالیز سطح دارای لینکر شده و میزان 

های نیتروژن، اکسیژن و کربن پوشش سطح با عامل

 بیشتر شود.

 با شده دار عامل سیلیکای عنصری آنالیز

 کایرال وانکومایسین دلیگان

 هاینتایج مربوط به آنالیز و شناسایی ترکیب

 عامل دار شده

برای بررسی نشستن عامل کایرال )وانکوماسین( بر 

 استفاده شد. FT-IRسطح سیلیکاژل تهیه شده از تکنیک 

های مادون قرمز مربوط به لینکرها )اتصال در طیف

دیده  C-Nو  C-Cها(، قسمت مربوط به پیوندهای دهنده

 H-Nمربوط به پیوند  cm 1552-1شود. باند موجود در می

و  cm 2932-1گروه آمین و باندهای موجود در نواحی 
1-cm 1467 کششی و خمشی  هایتنیز مربوط به حرک

، سطح عامل FTIRباشد. بنابراین طیف می –2CHگروهای 

دهد که گروه عاملی آن ای از سیلیکا را نشان میدار شده

 باشد.ن میآمی

 کایرال لیگاند با شده دار عامل سیلیکای عنصری آنالیز -3جدول 
Table 3. CHNS analysis of silica with a chiral ligand 

 نسبت پاسخ دهی کربن 
Carbon Response Ratio 

 نام عنصر
Element Name 

 نوع پیک
Peak Type 

 درصد وزنی
Weight[%] 

 وزن )میلی گرم(
Weight[mg] 

 پاسخ دهی
Response 

 زمان بازداری
Reten.Time [min] 

 
0.102 Nitrogen Refer 2.54 0.076 296.219 1.133 1 

1.000 Carbon Refer 13.18 0.396 2896.487 2.070 2 

0.273 Hydrogen Refer 2.01 0.061 791.058 10.423 3 
   17.74 3.004  Total 

 

 

 

 طیف مادون قرمز مربوط به لینکر آمینی -4شکل 

 متصل به سیلیکا
Fig. 4- FT-IR spectrum of bonded amine 

linker to silica 

طیف مادون قرمز مربوط به لینکر کربوکسیلیک اسید  -5شکل 

 )سوکسینیک انیدرید متصل شده به لینکر آمینی(

Fig. 5- FT-IR spectrum of the carboxylic acid linker (attached 

succinic anhydride to amine linker) 
 

 cm 1750-1تا  cm 1600-1در طیف بالا ناحیه 

باشد. باندهای ظاهر شده در دارای اهمیت می
1-cm 1682  1و-cm 1640 های مربوط به حرکت

کششی گروه کربونیل انیدرید متصل شده به سطح 

، مربوط  cm 1720-1باشد. سومین باند در ناحیه می

به حرکت کششی گروه کربونیل کربوکسیلیک اسید 

است که در نتیجه هیدرولیز گروه انیدرید سطحی 

 باشد. می
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 طیف مادون قرمز مربوط به اتصال وانکومایسین به سیلیکا  -6شکل

Fig. 6- FT-IR spectrum of attached vancomycin to silica   

 

 کروماتوگرام آنالیز فلاونوئیدهای روتین و هسپریدین حاصل از ستون پر شده با سیلیکاژل سنتزی -7شکل 

Fig. 7- Chromatogram of routine and hesperidin flavonoids on the prepared column 

 

با توجه به طیف مادون قرمز لیگاند متصل شده به 

نسبت به معادل  C-Hسیلیکا، ناحیه مربوط به پیوندهای 

رشد بسیار زیادی  این ناحیه در لینکرهای متصل شده،

به اتصال لیگاند تواند یکی از شواهد مربوط داشته که می

 به سیلیکای لینکردار شده باشد.

 پرکردن ستون کروماتوگرافی

ارزیابی کارایی  برایبعد از سنتز سیلیکاژل کروی، 

سیلیکاژل باید سیلیکاژل سنتزی را در یک ستون آنالیزی 

هایی را بر روی آن پرکرده و با استفاده از این ستون، نمونه

از روش دوغاب برای پرکردن  آنالیز نمود، بدین منظور

ها استفاده گردید دوغابی از پرکننده )سیلیکاژل( ستون

از یک پمپ با فشار بالا ستون  آماده شد و با استفاده

 د.ش آنالیزی پر

آنالیز فلاونوئیدها با ستون پر شده از 

 سیلیکاژل سنتزی

نمونه دیگری که به ستون پر شده با سیلیکاژل 

لولی شامل دو فلاونوئید به سنتزی تزریق گردید، مح

های روتین و هسپریدین بود که در این مورد نیز دو نام

دست آمد که نشان دهنده هپیک مجزا و گوسین شکل ب

 کارآمدی سیلیکاژل سنتزی در ستون آنالیزی بود.
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 سیلیکاژل از شده پر ستون با انانتیومرها آنالیز

 عامل دار شده با وانکومایسین

شده چنانکه در بخش تجربی سیلیکاژل تهیه 

نشان داده شد به وانکومایسین متصل گردید. 

های وانکومایسین ترکیب کایرالی است که در ستون

تجاری کایرال، برای جداسازی و خالص سازی انانتیومرها 

با این  پروپرانولولرود. در اینجا هدف جداسازی بکار می

لول از ستون بود. برای جداسازی انانتیومرهای پروپرانو

روش ایزوکراتیک مخلوط هپتان و ایزوپروپانول استفاده 

های زیر معلوم است، گردید. همانطور که از کروماتوگرام

ستون کایرال سنتز شده توانایی جداسازی کامل 

تواند بعنوان های زیر را داشت و میانانتیومرهای ترکیب

های یک فاز کایرال مناسب برای جداسازی ترکیب

 تفاده گردد.راسمیک اس

 

 جداسازی انانتومرهای پروپرانولول بر روی ستون کایرال وانکومایسین -8شکل 
Fig. 8- Separation of propranolol enantiomers on vancomycin chiral column 

 

 گیرینتیجه

پژوهش بازیافت سیلیکا از سبوس هدف در این 

کار پس از استخراج سیلیکا از برنج بوده است. در این

 -سبوس برنج برای تهیه سیلیکاژل کروی، از روش سل

های شیمیایی و ژل استفاده شد. برای شناسایی ویژگی

-FTهای آنالیزی عنصری و   فیزیکی این ذرات، از روش

IR به دو قسمت  استفاده گردید. سیلیکاژل سنتزشده

تقسیم شد یکی بصورت مستقیم مورد تست 

کروماتوگرافی قرار گرفت و قسمت دوم تبدیل به 

سیلیکا عامل دار شده با وانکومایسین گردید. این دو 

های استیل نوع مواد پر کننده با روش دوغاب در ستون

پر شد و به دستگاه کروماتوگرافی مایع با کارایی بالا به 

متصل  یز فلاونوئیدها و پروپرانولولنوبت برای آنال

های حاصل از آنالیز، نشان دهنده گردیدند. کروماتوگرام

کارایی بالای سیلیکاژل سنتزی برای جداسازی 

های های کایرال در ستونفلاونوئیدها و ترکیب

 کروماتوگرافی بود.

 سپاسگزاری

از آقای مهندس مهدی صمدی پور و سرکار خانم 

 انداجرای این پروژه همکاری داشته یاسمن امینی که در

تشکر می نمائیم. این پژوهش توسط مرکز مطالعات و 

 1462های علمی بین المللی به شماره قرارداد همکاری

 مورد حمایت قرار گرفته است.

 نوشتپی
1 High Performance Liquid Chromatography 
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Introduction: Rice husk production is about 482 million tons per yer all over the world. The compounds of 

the rice husk can be divided into organic and inorganic parts. The organic part contains cellulose, 

hemicellulose, and lignin and its mineral part consists of silica and metal oxides. One of the most abundant 

ingredients in the rice husk is silica. Twenty percent of the rice husk is white ash, which is obtained after 

complete burning of the rice husk in controlled time and temperatures and is a rich source of silica (more than 

90 percent). In other countries, this type of recycled silica has many applications ranging from cosmetics to 

electronic industries, yet in Iran, recycling of silica does not happen. The aim of this work is silica production 

from rice husk, which is used as packing material in high-performance liquid chromatography (HPLC) column. 

As a result, this recycled silica from the rice husk is considered as valuable and cost-effective silica. 

Material and methods: For the synthesis of spherical porous silica gel from the rice husk, the physical 

preparation of the husk was done by burning and acidifying, adjusting the pH, and then heating (burning) at high 

temperatures to obtain a white powder. Then, in the alkaline conditions, the powder was converted into sodium 

silicate solution. Spherical porous silica gel was produced by the sol-gel method. HPLC columns were prepared 

by filling the column with bare silica and in the next step, silica was coated by vancomycin. Bare silica column 

was used for flavonoids analysis and vancomycin coated silica was tested for propranolol analysis. 

Results and discussion: The results obtained from the separation of flavonoids and propranolol showed that 

the prepared silica could be a very suitable substrate for the settlement of functional groups. Therefore, the 

recycling was done successfully and can be used as a column stationary phase. 

Conclusion: Our country is one of the largest rice producers. Rice husk silica sources (such as mineral silica) 

can be recycled, purified, and can have various applications such as chromatography stationary phases. 
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