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 به آن اراییک بررسی و مولکولی قالب پلیمر بر مبتنی مغناطیسی نانوکامپوزیت سنتز

 سفالکسین بیوتیکآنتی آنالیز در جاذب عنوان

 *شبنم پورکاظم، ملیحه امیرذهنی
 گروه شیمی، دانشگاه آزاد اسلامی واحد تبریز، تبریز، ایران

 97/93/17تاریخ پذیرش:            32/93/17تاریخ تصحيح:              92/33/17تاریخ دریافت: 

 چکيده

باشد. با انجام واکنش پلیمری شدن رادیکالی در حضور مولکول هدف: هدف این مطالعه سنتز پلیمر قالب مولکولی با قدرت انتخابی سفالکسین می

ولی سنتز گردید. ی سه بعدی پلیمرهای قالب مولکمتاکریلات، شبکهسفالکسین، مونومر عاملی: متاکریلیک اسید و اتصال دهنده عرضی: اتیلن گلیکول دی 

ده بوسیله پلیمرهای سنتز ش ویژگیدار شده تهیه شد. سپس طی فرایند استخراج، مولکول هدف جدا شده و بدین ترتیب شبکه پلیمری نانوحفره قالب

استخراج سفالکسین به روش استخراج  فاز  مورد بررسی قرار گرفتند. (SEM)و تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی  (FT-IR)مادون قرمز  هایطیف

 ،ثیرگذار در استخراجات مختلف سازی پارامترهایبهینه گیری آن با تکنیک کروماتوگرافی مایع با کارایی بالا انجام گرفت.جامد مغناطیسی پخش شده و اندازه

لیتر، انحراف استاندارد نسبی میکروگرم بر میلی 000/0تحت شرایط بهینه، حد تشخیص  ه قرار گرفت.های بالا مورد مطالعبرای دستیابی به درصد بازیابی

نتایج به دست آمده نشان دادند، این تعیین شد.  999/0لیتر با ضریب همبستگی میکروگرم بر میلی 08/0–80و منحنی کالیبراسیون در گستره   % 81/3

 .برخوردار است حقیقیهای در نمونه سفالکسینگیری مقادیر ناچیز بازده و تکرارپذیری بالا برای جداسازی و اندازه روش از

 .پلیمر قالب مولکولی، سفالکسین، استخراج فاز جامد مغناطیسی پخش شده، کروماتوگرافی مایع با کارایی بالاکلمات کلیدی: 

 مقدمه -1

گیری جدی و خطرناکی به دنبال دارد، بنابراین اندازه ی آنها به محیط زیست پیامدهایها و تخلیهبیوتیکرویه از آنتیاستفاده بی

ی شش ضلعی دی با یک حلقهسفالکسین . باشدهای محیطی از اهمیت خاصی برخوردار میی داروها در نمونهباقیمانده

. این ]3[های بتالاکتام از نوع سفالوسپورین قرار گرفته است بیوتیکهیدروتیازین و یک حلقه چهار ضلعی بتالاکتام در گروه آنتی

. ]2[ها کاربرد دارد گرم بر مول در درمان شماری از عفونت 13/143وجرم مولکولی  S4O3N17H16Cشیمیاییدارو با فرمول 

طریق ادرار و مدفوع به محیط زیست شوند و در نهایت از ها در بدن انسان و حیوانات متابولیزه نمیبیوتیکآنتی % 19-39حدود 

های دارویی در محیط . کنترل آلاینده]1[شوند های دارویی شناخته میبه شکل ترکیبات فعال وارد شده و به عنوان آلاینده

  ]4[آیند زندگی امروزی بشمار میزیست یکی از مسائل حاد 
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مستقیم به چرخه غذایی مقاومت دارویی و جهش چرا که ورود آنها به طور مستقیم و غیر ]4[آیند زندگی امروزی بشمار می

 ایهتکنیک که است که مخاطرات زیست محیطی و طبی زیادی را به دنبال دارد و ضروری کندها را ایجاد میمیکروارگانیسم

 .]5[شود  گرفته کار های محیطی بهی داروها در نمونهگیری باقیماندهاندازه برای کارامدی و موثر

 مورد مختلف هاینمونه در دقیق و تکرارپذیر حساس، ایتجزیه روش یک از استفاده ،سفالکسینگیری اندازه اهمیت به با توجه

باشد. با وجود کارایی داروها می گیریهای موثر و پرکاربرد در اندازهکروماتوگرافی مایع با کارایی بالا یکی از تکنیکاست.  نیاز

یری گهای حقیقی و حد تشخیص پایین دستگاه، امکان اندازهبسیار بالای سیستم کروماتوگرافی، به علت پیچیدگی بافت نمونه

های یکی از راه. ]6[باشد گیری میتغلیظ قبل از اندازهاز این رو تعیین آنها در مقادیر کم نیازمند پیش مستقیم دارو وجود ندارد،

شکل جدیدی از استخراج فاز جامد براساس موثر برای این منظور روش استخراج فاز جامد مغناطیسی پخش شده است که 

های مغناطیسی به باشد. پراکنده کردن جاذبها تحت یک میدان مغناطیسی خارجی میآنالیتهای مغناطیسی و جذب جاذب

 بالاترین و بازیابی بیشترین به دستیابی جهت مناسب جاذب انتخاب شود.داخل محلول نمونه باعث افزایش سطح تماس آنالیت می

های مغناطیسی از جمله پلیمرهای قالب مولکولی استفاده از جاذباخیرا  .]3[رود می به شمار فاکتور حیاتی یک سازیغنی فاکتور

 مغناطیسی مورد توجه محققین قرار گرفته است. 

  فهد  بـترکی یک افطرا در لفعا یهاوهگر دارای یهامونومر از یشیآراگیری مولکولی، ای در فرآیند قالبپلیمریزاسیون توده

پلیمریزاسیون در حضور یک  د. واکنشمیشو ثابت و محکم لمحلو در ههندد لصاـتا مونومرهای سیلهو به یشآرا ینا که است

 قابلیت که دشومید یجاا ایهنشد لشغاا لتصاا یهاهجایگا ی،پلیمر ماتریکس از فهد لمولکو دنکر اجد با گیرد.آغازگر انجام می

 ظلحا به آن مشابه تترکیبا و لوـمولک آن ایرـب ایهشد حیاطر پیش از نتخابیا خاصیت و شتهدا را شناسایی و تشخیص

 ینکند. اهیبرید آن با نانوذرات مغناطیسی، ایجاد پلیمرهای قالب مولکولی مغناطیسی می که دـهدمی نشاـن دوـخ از ساختمانی

 زینه بودنهمکسریع و  و بالا جذب ظرفیتهایی نظیر نوع اتصال خاص، پایداری مکانیکی/ شیمیایی، توانایی بر علاوه هامولکول

 ولکولم با تریقوی برهمکنش مشابه، مواد به نسبت زیرا دارند، مناسبی پذیریگزینش و بوده خاصی انتخابی موقعیت دارای

 .]8[دارند  هدف

 شناسایی سپس. شد سنتز پلیمر قالب مولکولی بر پایه مغناطیسی دوپه شده با نانوذرات طلا هایلولهابتدا نانو تحقیق این در

 کاربرد. شد امانج روبشی الکترونی میکروسکوپ توسط مشخصات مورفولوژیکی قرمز و مادون سنجیطیف توسط شیمیایی ساختار

 ثرمو پارامترهای و قرار گرفت پخش شده مورد بررسی استخراج فاز جامد مغناطیسی برای جاذب عنوان به شده سنتز ذرات این

مورد  شده و آنالیت گرفته به کار حقیقی هاینمونه از سفالکسین استخراج در پیشنهادی روش شدند، بهینه استخراج روش بر

 .شد آنالیز کروماتوگرافی مایع با کارایی بالا روش توسط نظر
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 بخش تجربی -2

 مواد شيميایي 9-5

میکروگرم بر  59مادر محلول استفاده شدند.   HPLCها با خلوص ای بوده و حلالتمامی مواد شیمیایی دارای خلوص تجزیه

لیتر تهیه میلی 399سازی تا حجم با حل کردن مقدار مناسب از پودر خالص آن در آب مقطر و رقیق S4O3N17H16Cلیتر میلی

 333/9مولار(، از حل کردن  93/9) Auها تهیه شدند. محلول مادر گردید. سپس از طریق روش رقیق سازی متوالی سایر محلول

از اب مقطر دوبار تقطیر در طول آزمایش لیتر تهیه گردید. میلی 59سازی تا حجم در آب مقطر و رقیق O2.3H4HAuClگرم 

 استفاده شد. 

 هادستگاه 5-5

ساخت شرکت   699seriesگیری داروی سفالکسین توسط دستگاه کروماتوگرافی مایع با کارایی بالا مدلجداسازی و اندازه

Perkin-Elmer 299امریکا انجام شد، این دستگاه به یک پمپ مدل series  با چهار ورودی حلال و محل تزریق شامل یک لوپ

نانومتر  499تا  299در گستره طول موجی قابل تنظیم از  series 299مدل UV-Visمیکرولیتر و آشکارساز  29با گنجایش 

میکرومتر( استفاده  5متر، ذرات پرکننده میلی 6/4طر داخلی متر، قمیلی 259)طول  38Cمجهز شده است. ستون فاز معکوس 

لیتر بر دقیقه تنظیم میلی 3استفاده شد. سرعت جریان فاز متحرک روی  89: 29شد. فاز متحرک شامل استونیتریل:آب با نسبت 

 نانومتر انتخاب گردید. 262و طول موج آشکارسازی 

 سنتز جاذب 3-5

 ( MCNTs-3-MPTS )و عاملدار کردن  (MCNTs)کربني مغناطيسيهاي سنتز نانولوله 9-3-5

در دمای اتاق  2Nلیتر آب دوبار تقطیر تحت گاز میلی 59 در O2.4H2 FeClگرم  395/9و  O2.6H3 FeClگرم از  35/9انحلال 

غلیظ  3NHدقیقه وارد نموده و با  19به مدت  به محلول تحت اولتراسونیک CNTsگرم از  35/9دقیقه انجام شد.  5به مدت 

pH   ساعت توسط  3گراد به مدت ی سانتیدرجه 39ها واکنش در دمای تنظیم گردید. برای رشد کریستال 3نهایی محلول در

ی درجه 69ساعت در دمای  3توسط دکانتاسیون جداسازی شد و به مدت  ]3[سنتز شده MCNTsهمزن مغناطیسی انجام شد. 

ساعت تحت همزن مغناطیسی  3به مدت  3CH5H6Cلیتر میلی 49گرم از آن در  35/9سپس  گراد در آون خشک شد.سانتی

ی درجه 391ساعت تحت دمای  48به آن اضافه شد. سوسپانسیون حاصل به مدت  3O6H16SSiC لیترمیلی 5/4پخش گردید و 

گراد ی سانتیدرجه 69ساعت در دمای  3به مدت  ]39[های کربنی مغناطیسی عاملدار سنتز شده گراد رفلاکس شد. نانولولهسانتی

 در آون خشک شدند.
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 )CNTs@AuNPs)M( هاي کربني مغناطيسي دوپه شده با نانوذرات طلا )نانو کامپوزیتنانولولهسنتز نانو ذرات طلا و  5-3-5

لیتر آب دوبار تقطیر تا رسیدن دما میلی 359با  Auمولار  93/9لیتر محلول میلی AuNPs)( ]33[ ،4برای سنتز نانوذرات طلا 

افزوده شد  7O3Na5H6C 3%لیتر میلی 5/1گراد تحت هیتر و همزن مغناطیسی حرارت داده شد. سپس ی سانتیدرجه 35به 

 شد. جهت دوپه کردن نانوذراتپس از تشکیل نانوذرات طلا محلول تحت دمای محیط قرار گرفت و یک حالت کلوئیدی تشکیل 

ساعت تحت  2به مدت زمان  AuNPs لیترمیلی 5/22های مغناطیسی سیلانه شده با طلا به نانوکامپوزیت مغناطیسی، نانولوله

 گراد خشک گردید. ی سانتیدرجه 69رنگ بدست آمده صاف شده و در آون تحت دمای محلول بی .همزن مغناطیسی قرار گرفت

 (MCNTs@AuNPs-MIP)پليمر قالب مولکولي -کامپوزیتنانوسنتز  5-3-3

دقیقه تحت اولتراسونیک قرار  35به مدت  OH3CHلیتر میلی 49گرم نانوکامپوزیت با  38/9برای سنتز پلیمر قالب مولکولی، 

دقیقه تحت  39به محلول سوسپانسیون افزوده شد و به مدت  S4O3N17H16Cگرم( مولکول هدف  93/9مول )میلی 2/9 .گرفت

گرم  3و  4O14H10Cلیتر اتصال دهنده عرضی میلی 2O6H4C ،33/9لیتر مونومر عاملی میلی 93/9همزن مغناطیسی قرار گرفت. 

گراد ی سانتیدرجه 69دهی مخلوط فوق در دمای به سوسپانسیون اضافه گردید. پلیمریزاسیون توسط حرارت 4N12H8Cآغازگر 

های سفالکسین از پلیمرهای قالب ساعت تحت دمای فوق کامل گردید. برای حذف مولکول 24شروع و پلیمریزاسیون در مدت 

( تحت شستشوی کامل قرار گرفتند. 1:3به نسبت حجمی ) OH3CH - 3COOHCHمولکولی سنتز شده، پلیمرها با محلول 

تصویر شماتیکی از  3گراد خشک شدند. شکلی سانتیدرجه 69دمای  درشده و   خالص شسته OH3CHسپس ذرات پلیمر با 

 دهد.فرایند پلیمریزاسیون انجام شده را نشان می

 استخراج فاز جامد مغناطيسي پخش شده 4-5

به بشر ریخته شد.  NaCl 5%( و نمک  pH= 4لیتر )میکروگرم بر میلی 2لیتر محلول آبی حاوی سفالکسین با غلظت میلی 25

گرم پلیمر قالب مولکولی به عنوان جاذب به محلول اضافه گردید. محلول حاصل در لوله آزمایش به منظور استخراج  93/9سپس 

گراد تحت اولتراسونیک قرار گرفت. جاذب حاوی آنالیت توسط آهنربا ی سانتیدرجه 15دقیقه در دمای  39آنالیت به مدت 

به عنوان  3COOHCH %5حاوی  CN3CHلیتر میلی 5/2جاذب فوق در لوله آزمایش مجزا در مجاورت جداسازی شد. سپس 

دقیقه تکان داده شد و جاذب از محلول توسط آهنربا  39حلال واجذبی قرار گرفت. جهت واجذبی، محلول بدست آمده به مدت 

اتیکی از تصویر شما کارایی بالا جهت آنالیز تزریق شد. به دستگاه کروماتوگرافی مایع بجداسازی گردید. در نهایت محلول رویی 

 نشان داده شده است. 2استخراج فاز جامد مغناطیسی پخش شده در شکلفرآیند 
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 تصویر شماتیک از فرآیند پلیمریزاسیون  -8شکل 

 

 پخش شده مغناطیسی استخراج فاز جامدتصویر شماتیک از فرآیند  -2شکل 

  بحث و نتایج -3

 پليمرقالب مولکولي-بررسي خصوصيات مراحل سنتز نانو کامپوزیت مغناطيسي 3-9

 (SEM)بررسي ميکروسکوپ الکتروني روبشي  3-9-9

 روبشی توسط میکروسکوپ الکترونی شده سنتز MIP، سیلانه شده، دوپه شده و مغناطیسی های کربنینانولوله سطح مورفولوژی

 39-399 یهای بدست آمده در محدودهگردد که متوسط قطر نانولولهمشاهده میالف -1مطابق شکل. گرفت قرار بررسی مورد
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 SEMب تصاویر -1های کربنی بخوبی توسط ذرات اکسید آهن پوشش داده شده است. در شکلباشد و سطح نانولولهنانومتر می

های سطوح نانولوله MPTS-3شود دهد. همانطور که مشاهده میهای کربنی مغناطیسی سیلانه شده را نشان مینانولوله

مغناطیسی را پوشانده است. برای تثبیت نانوذرات مغناطیسی برهنه در برابر تخریب در طول یا بعد از فرآیندهای تولید از سیلیس 

 دهد.را نشان می MPTS-3-MCNTsج پوشش یکنواخت نانوذرات طلا به سطح نانوکامپوزیت مغناطیسی -1استفاده شد. شکل

 

)د(   MCNTs@AuNPs )ج( MCNTs-3-MPTS)ب(  MCNTsمربوط به مراحل سنتز جاذب )الف(  SEMتصاویر  -3شکل 
MCNTs@AuNPs-MIP 

ود که شباعث پایداری، تقویت و استحکام نانو کامپوزیت و همچنین باعث توسعه و پیشرفت انتقال الکترون می AuNPsحضور 

را نشان  MIPد نانوکامپوزیت پوشش داده شده با -1شود. شکلنانوذرات طلا نسبت داده می ی بزرگو سطح ویژه به رسانایی بالا

 دهد.می

 (FT-IR)بررسي طيف سنجي مادون قرمز تبدیل فوریه  3-9-5

-4 در شکل .]32[سنجی مادون قرمز تبدیل فوریه استفاده شد  های عاملی مراحل مختلف سنتز از طیفبرای شناسایی گروه

به ترتیب مربوط  cm 56/1446-1و  cm 18/556،1 -cm 35/3659 ،1-cm 46/2315-1های های موجود در فرکانس الف پیک

cm-هایهای موجود در فرکانسب پیک- 4. در شکل]31[باشد می sp-(C (2H و C)-O -(Fe  ،)-C ═ C  - (،3H) sp(به پیوند 

1 88/415 ،1-cm 63/831  1و-cm 33/3923  به ترتیب مربوط به ارتعاشات خمشی، ارتعاشات کششی متقارن و نامتقارن شبکه
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)Si -O  -Si (  1باشند. پیک با فرکانس می-cm 51/2311  نشان دهنده ارتعاشات متقارن و نامتقارن)3OCH-(Si   باشد. می

 Si)- نشان دهنده پیوند خمشی  cm 33/2152-1و  cm 26/321 ،1-cm 84/333-1 هایی با فرکانسهمچنین، به ترتیب پیک

O)پیوند کششی ، OH) - (Si و پیوند کششی C) -(Si  1باشد. پیک با فرکانس می-cm 93/3242  نیز نشان دهنده ارتعاش

 .]31[باشدمی ) -(SHمربوط به پیوند  cm 32/2183-1و پیک ضعیف با فرکانس   Si)-  C) -Oکششی پیوند 

 

)د(  MCNTs@AuNPs )ج( MCNTs-3-MPTS)ب(  MCNTsمربوط به مراحل سنتز جاذب )الف(  FT-IRتصاویر  -4شکل 
MCNTs@AuNPs-MIP 

های کربنی مغناطیسی سیلانه شده، در نانولوله IR -FTموجود در طیف  cm 32/2183-1ضعیف با فرکانس  پیک ج- 4در شکل

طلا کاملا محو شده است که علت آن اتصال نانوذرات طلا به سطح های مغناطیسی دوپه شده با نانوذرات نانولوله FT-IRطیف 

 cm-1ها با فرکانس د پیک- 4در شکل .باشدمی  S) -(Auهای کربنی مغناطیسی از طریق پیوند کوالانسی و پیوند نانولوله

 cm 39/1442-1باشند. پیک با فرکانس می )  C- (O و  C)-  C) -Oبه ترتیب نشان دهنده پیوند  cm 59/3253-1و  28/3355

می  H) -(Cمربوط به ارتعاشات متقارن و نامتقارن  cm 51/2383-1باشد و پیک با فرکانس مربوط به کربوکسیلیک اسید می

 . ]34[باشدهای قبلی را پوشانده است مربوط به کربونیل پلیمر میکه تمام پیک cm 36/3313-1باشد. پیک با فرکانس 

 بيوتيک سفالکسينآنتي استخراج فرآیند بر موثر عوامل سازيبهينه و بررسي 5-3

 تعددیم پارامترهای حاضر کار در لذا،. سازد پذیرامکان را بازیابی درصد ترینبیش که است شرایطی از استفاده مستلزم استخراج

 از سازی تک پارامتری )یک پارامتر در یک زمان( استفاده شد. هدفها از روش بهینهدر این بررسی. گرفت قرار بررسی مورد

 یشافزا استخراج راندمان و گیریاندازه حساسیت آن براساس که است کاری شرایط بهترین حصول پارامترها، این سازیبهینه
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 سازی تک پارامتری )یک پارامترها از روش بهینهشود. در این بررسی کم امکان حد تا و کرده پیدا بهبود روش تشخیص حد یابد،

 در یک زمان( استفاده شد.

 استخراج  pHسازي بهينه 9-5-3

استخراج  بازدهی بالاتریناست.  1/4 با برابر ایزوالکتریک دارای نقطه و داشته آمفوتریک طبیعتی سفالکسین هایمولکول

 رد سفالکسین هایمولکول که کندمی بیان این و است نزدیک ایزوالکتریک نقطه  pHبوده که به  4برابر  pH در سفالکسین

های ی مولکولبخش عمده 1و  2های pH، در 5اند. طبق شکلجذب شده جاذب سطح روی فعال هایجایگاه روی بر خنثی حالت

سطح  های پروتونه وهای آمین و آمید( در این شرایط نیروهای دافعه بین گروههای نیتروژن، گروهسفالکسین پروتونه هستند )اتم

بازدهی استخراج افزایش  4تا  2از  pHشود با افزایش دهد. ملاحظه میدارای بار مثبت جاذب بازدهی استخراج را کاهش می

 که بوده کربوکسیلات به سفالکسین مولکولی ساختار در موجود کربوکسیل هایگروه تغییر دلیل پیدا کرده است، این روند به

ستخراج ا بازدهی بنابراین و یافته افزایش جاذب مثبت بار دارای سفالکسین و سطح آنیونی هایمولکول بین جاذبه آن متعاقب

های آزاد جفت الکترون بین دافعه از ناشی تواندمی قلیایی هایpHدر  استخراج بازدهی کاهش از سوی دیگر افزایش یافته است.

 .]35[باشد جاذب منفی بار دارای سطح آمین، آمید و کربوکسیلات و

 
 گرم پلیمر قالب مولکولیمیلی 80لیتر سفالکسین، میکروگرم بر میلی 2لیتر نمونه شامل میلی 20بر بازیابی سفالکسین،  pHتاثیر  -0شکل 

 حلال واجذبي  سازيبهينه 5-5-3

سب  شوینده  یک انتخاب ستخراج  فرآیند ایتجزیه عملکرد در منا شد میبرخوردار  بالایی اهمیت از ا حلال واجذبی انتخاب . با

 شده باید با فاز جامد سازگاری داشته و به آن آسیبی نرساند و توانایی بالایی برای استخراج ترکیبات داشته باشد. 
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 =4گرم پلیمر قالب مولکولی، میلی 80لیتر سفالکسین، میکروگرم بر میلی 2لیتر نمونه شامل میلی 20بر بازیابی سفالکسین،  حلال واجذبیتاثیر  -9شکل 
pH 

سب،  شوینده  یک انتخاب منظور به سین به داخل ظرف     میکروگرم بر میلی 2محلول نمونه حاوی  لیترمیلی 25 منا سفالک لیتر 

سی در آن ریخته و  میلی 39منتقل نموده،  شد. به  4حدود  pHگرم جاذب مغناطی  5/2واجذبی،  فرایند مطالعه منظور تنظیم 

 %5های آزمایش شده، استونیتریل حاوی   (، که از بین شوینده 6گرفت )شکل  قرار بررسی  های مختلف مورداز شوینده لیتر میلی

 ها بیشترین واجذب را داشت.استیک اسید در مقایسه با دیگر حلال

 سازي شدت اولتراسونيکبهينه 3-5-3

کیلوهرتز در  13ثابت  فرکانس با اولتراسونیک اجموا اج،ستخرا بررسی تاثیر شدت اولتراسونیک در صخصو در 3مطابق شکل

، درصد بازیابی به خاطر افزایش سرعت و %39های صوت مختلف قرار گرفت. با افزایش شدت صوت تا دمای محیط تحت شدت

و بدلیل افزایش بیش از حد سرعت، برخوردها  %39های بالای برخورد موثر جاذب و آنالیت افزایش می یابد اما در شدت

 یابد.های موثر و کارا کاهش میگیریجهت

0

10

20

30

40

50

60

R
ec

o
v

er
y

 (
%

)

Desorption solvent



 ذهنيرپورکاظم و امي                                               آن ...         کارایي بررسي و مولکولي قالب پليمر بر مبتني مغناطيسي نانوکامپوزیت سنتز

119 

 
گرم پلیمر قالب مولکولی، میلی 80لیتر سفالکسین، میکروگرم بر میلی 2لیتر نمونه شامل میلی 20بر بازیابی سفالکسین،  شدت اولتراسونیکتاثیر  -7شکل 

4= pH ،0/2  استیک اسید %0میلی لیتر حلال واجذبی استونیتریل حاوی 

 سازي نيروي یوني محلولبهينه 4-5-3

 یدرصدهای مختلفی از نمک سدیم کلرید در محدوده آنالیت، حاوی آبی هاینمونه به استخراج بر نمک افزایش در بررسی اثر

 طور به. نشان داده شده است 8شد که نتایج آن در شکل انجام پارامترها سایر داشتننگه ثابت با استخراج و شد اضافه %39 تا 9%

به  NaClافزایش نمک  با که صورت این به شود،می استخراج راندمان افزایش به منجر %5تا  نمک افزایش مثبت اثر معمول

 به و شده آزاد حدی تا اندشده آبپوشی کاملاً که آنالیت یونهای متعاقباً و کرده درگیر را آب هایمولکول نمک محیط، یونهای

 کرذ اثر بر علاوه. شودمی آبی فاز در آنالیت حلالیت کاهش باعث نمک دیگر عبارت به. شوندمنتقل می جاذب درون به راحتی

 اثر رخلافب اثر این. است معروف نمک کاهشی اثر به که باشد داشته تأثیر استخراج در نیز دیگر ایگونه به تواندمی نمک شده،

 محلول توده یویسکوزیته نمک غلظت افزایش با واقع در. گرددمی نمک %5بیش از  حضور در استخراج راندمان کاهش باعث اول،

 محلول به جاذب خواهد شد. توده از هاآنالیت نفوذ سرعت کاهش باعث و یابدمی افزایش

 
 =4گرم پلیمر قالب مولکولی، میلی 80لیتر سفالکسین، میکروگرم بر میلی 2لیتر نمونه شامل میلی 20بر بازیابی سفالکسین،  درصد نمکتاثیر  -1شکل 

pH ،0/2  شدت اولتراسونیک %70استیک اسید،  %0میلی لیتر حلال واجذبی استونیتریل حاوی 
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 تعيين حد نهایي رقت 2-5-3

 ازیافتب و استخراج آن از کمی بطور را آنالیت از معینی مقدار بتوان که است، نمونه از حجمی بیشترین رقت، نهایی حد از منظور

سی این برای برر .آیدمی بدست کاربرد قابل حجم بیشترین مختلف، هایدر حجم بیوتیکآنتی مقدار داشتننگه ثابت با. نمود

میکروگرم سفالکسین در شرایط بهینه استخراج شد و شکل  2لیتر( حاوی میلی 259-25های مختلف نمونه آبی )پارامتر، حجم

لیتر ثابت و پس از آن میلی 59نتایج بدست آمده، راندمان استخراج تا حجم بر حسب راندمان درصد رسم گردید. بر اساس  3

  یابد.کاهش می

 

 pH ،0/2 =4گرم پلیمر قالب مولکولی، میلی 80لیتر سفالکسین، میکروگرم بر میلی 2بر بازیابی سفالکسین، محلول حاوی  حجم نمونهتاثیر  -9شکل 

 NaCl %0 شدت اولتراسونیک، نمک %70استیک اسید،  %0میلی لیتر حلال واجذبی استونیتریل حاوی 

 تاثير دما 6-5-3

گراد مورد بررسی قرار گرفت. ی سانتیدرجه 45و  15، 25، 35، 39ی دمایی تاثیر دما بر کارایی استخراج سفالکسین در محدوده

ی درجه 15 .شد انجام پارامترها سایر داشتنثابت نگه با استخراج ودماهای مختلف توسط دستگاه اولتراسونیک تنظیم شد 

نشان داده شده  39برای سفالکسین انتخاب شد که در شکل 33گراد به عنوان دمای بهینه با بیشترین درصد بازیابی %سانتی

 است.
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 pH ،0/2 =4 گرم پلیمر قالب مولکولی،میلی 80لیتر سفالکسین، میکروگرم بر میلی 2لیتر نمونه شامل میلی 20بر بازیابی سفالکسین،  دماتاثیر  -80شکل 

 NaCl %0 شدت اولتراسونیک، نمک %70استیک اسید،  %0میلی لیتر حلال واجذبی استونیتریل حاوی 

 هابررسي مزاحمت 3-3

بررسی مورد  گیریها در محلول اندازهبیوتیکروش پیشنهادی تاثیر برخی آنتی سفالکسین باگیری منظور اندازهبه  3مطابق جدول

های بیوتیکلیتر از آنتیمیلی 5در حضور  لیترمیکروگرم بر میلی 2 با غلظتسفالکسین لیتر میلی 25قرار گرفت. بدین منظور 

ار گیری شد. با توجه به اینکه ساختلیتر پیش تغلیظ، استخراج و اندازهمیکروگرم بر میلی 5999مختلف به صورت مجزا با غلظت 

های بازداری آنها نیز با هم اختلاف دارند، های مختلف با هم متفاوت هستند و زمانبیوتیکم آنتیهای ماکسیمو طول موج

-نمی  ایجاد جدی ها مزاحمتبیوتیکهای مذکور روی فاز ساکن اکتادسیل سیلان متفاوت بوده و آنتیبیوتیکهای آنتیبازداری

 کنند.

 گیری سفالکسیناندازههای همراه در حد مزاحمت برخی از گونه (8جدول 

 های مزاحمگونه
 حد مزاحمت

 های مزاحم به آنالیت()نسبت جرمی گونه

Ceftriaxone, Ceftazidime, Cefazolin, Cefixime, Amoxicillin 3999 

 ارقام شایستگي روش 4-3

د خطی، ح فاکتور تغلیظ، گستره. باشندمی برخوردار زیادی اهمیت از روش شایستگی معیارهای ای،تجزیه روش هر بررسی در

 ایتجزیه هایروش. ]36[باشندروش می یک شایستگی معیارهای جمله از تشخیص و تکرارپذیری )انحراف استاندارد نسبی(

باشند.  استفاده قابل حقیقی هاینمونه تجزیه برای و باشند داشته پایین حدتشخیص بایستی تکرارپذیر بوده، گستره خطی زیاد و

ها در شرایط بهینه انجام شدند و آنالیز دارو با دستگاه کروماتوگرافی مایع با کارایی بالا محاسبه ارقام شایستگی، استخراجبرای 

 گزارش شده است. 2صورت گرفت که نتایج آن در جدول 
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 ارقام شایستگی روش پیشنهادی -2جدول 

 محدوده خطی
)1-g mLµ( 

 ضریب همبستگی
 حد تشخیص

) 1-g mLµ)     (5=(n  
 انحراف استاندارد نسبی

)%()    5= (n 
 فاکتور تغلیظ

35- 93/9 336/9 995/9 38/1 39 

 هاي حقيقينمونه 2-3

و  ادرار آب شهر، هاینمونه پیچیده، ماتریس با های حقیقینمونه در سفالکسین استخراج برای پیشنهادی روش بررسی جهت

 . گرفت قرار استفاده کپسول سفالکسین مورد

 های حقیقی با روش پیشنهادیگیری سفالکسین در نمونهنتایج بدست آمده برای اندازه -3جدول 

 غلظت افزوده شده نمونه
)1-g mLµ( 

 غلظت بدست آمده
a)1-g mLµ( 

 درصد بازیابی

(R %) 
 tتجربی بدست آمده 

 آب شهر
9/9 

2 

 کمتر از حد تشخیص

96/9 ± 91/2 

- 

8/393 

- 

86/9 

 کپسول
9/9 

2 

24/9 ± 8/39 

41/9 ± 31 

- 

5/393 

- 

9/4 

 ادرار
9/9 

2 

 کمتر از حد تشخیص

98/9 ± 99/2 

- 

399 

- 

9/9 
a 4/1انحراف استاندارد         ±گیری میانگین سه اندازه =(95/9=P )t بحرانی 

آنالیز آماری این  نشان داده شده است. 1در جدول  شد که نتایج استفاده استاندارد افزایش روش از روش صحت بررسی برای

داری میان مقادیر اضافه شده و یافت شده وجود ندارد. بنابراین روش پیشنهادی از نشان داد که اختلاف معنی tنتایج با آزمون 

 باشد.می مناسب حقیقی هاینمونه در کارگیری به جهتصحت و دقت کافی برخوردار است و 

 گزارش شدههاي مقایسه روش پيشنهادي با دیگر روش 6-3

های مشابه دیگر مقایسه شده است که برتری های مربوط در پژوهشهای روش پیشنهادی با دادهداده 4 در جدول

MCNTs@AuNPs-MIP کند.بکار گرفته شده در این پژوهش را بیان می 

 پژوهش این در پیشنهادی روش با مشابه شده گزارش های روش مقایسه -4جدول 

 تشخیصحد  بازیابی% مرجع
انحراف 

 استاندارد%
 تکنیک آنالیز آنالیت

تکنیک 

 استخراج

 5 38/1 Cephalexin d- SPE HPLC-UV (ng/mL) 399-5/393 کار حاضر

]33[ 3/335-9/85 1/35-1/6 
(µg/kg) 

3/32< 12 β-lactam antibiotics 

ultrasound-

assisted matrix 

d- SPE 

HPLC-DAD 

]38[ 8/33-36/64 63 /3-89/9 
(ng/ mL) 6/3-9/2 10 antibiotics SPE 

DLLME-

UHPLC 

MS/MS 

]33[ 3/399-3/58 39 /1-39/9 
(ng/ mL) 9/33-5/3 Pharmaceuticals SPE HPLC-DAD 
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]29[ 335-85 93/9-96 /9 
(ng/ mL) 1/33-3/4 Cephalexin, cefazolin, 

cefoperazone 

-18SPE with C

 2@mSiO4O3Fe

microspheres 

LC–MS/MS 

]23[ 6/393-6/33 1/3-8/9 
(µg/kg) 4< 

Tetracycline, 

chlortetracycline 

oxytetracycline, 

doxycycline 

 

Online SPE 

using mixed- 

MIPs 

HPLC-DAD 

]22[ 339-63 ( ng/mL) 91/9 339-49 11sulfonamide 

antibiotics 
d- SPE 

UHPLC-

DAD 

]21[ 31-33 
3/2-2/9 
(µg/kg) 

5/3< 15 β-lactam antibiotics 

salting-out 

assisted 

LLE 

UHPLC-

MS/MS 

]24[ 6/33-6/62 3/3-3/9 
(µg/kg) 39< 11 antibacterial drugs SPE HPLC-PDA 

 گیرینتیجه -4

های پر مصرف، از روش استخراج فاز جامد مغناطیسی پخشی بیوتیکبه عنوان یکی از آنتیگیری داروی سفالکسین برای اندازه

 و تغلیظ پیش جهت مغناطیسی جاذب یکبه عنوان  (MCNTs@AuNPs-MIP) یقالب مولکول مرپلی-تکامپوزینانوی بر پایه

 لذا است، برخوردار بالایی تماس سطح از و دارد اینانو ذره ماهیت جاذب این که آنجایی از. گرفت قرار استفاده مورد استخراج

باشد. برای این منظور پارامترهای موثر بر فرآیند استخراج آنالیت بررسی می هانمونه از مختلفی انواع استخراج برای مناسب بسیار

استیک اسید،  %5 :گراد، حلال واجذبی استونیتریلدرجه سانتی pH ،15=4و بهینه شدند و نتایج نشان داد که در محلول آبی با 

به  جذب تیظرفآید. از سوی دیگر اج دارو بدست مینمک سدیم کلرید بیشترین میزان استخر %5و با  %39شدت اولتراسونیک 

بر  گرمیلیم 139 جذب تیمقدار ظرف نیشتریبهای انجام شده قرار گرفت. بر اساس بررسی یابیارزمورد فاکتور مهم  عنوان یک

 خوب تکرارپذیری و کیفیت. دهدمی نشان خود از سفالکسین شناسایی و تعیین در خوبی دقت ارائه شده . روشگرم بدست آمد

 د. باش خوبی خطی گستره و پایین حدتشخیص دارای جاذب، این توسط داروی سفالکسین استخراج که شودباعث می جاذب

 تقدیر و تشکر -5

 نمایند.گروه شیمی و شرکت داروسازی دانا تشکر می -نویسندگان مقاله از حمایت دانشگاه آزاد تبریز
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