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 استخراج باریک براي ستون در پخشی مایع -مایع میکرواستخراج ارزیابی روش

یري به گاندازههاي آب رودخانه و سموم ارگانوکلره در نمونه ترکیب تغلیظ پیش و

 روش کروماتوگرافی گازي

 4يصابرحسین ، 3گلبابازاده، تیرزاد 2عاملنصیر ،  ,2یکلجاه، ابراهیم اصغري 1زادهشهاب یوسف 
  کارشناسی ارشد ژئوشیمی دانشجوی -دانشکده علوم طبیعی -تبریز دانشگاه -ریزتب 1
  عضو هیات علمی -گروه علوم زمین -دانشکده علوم طبیعی - -دانشگاه تبریز -تبریز 2

         عضو هیات علمی -واحد تالش -دانشگاه پیام نور -گیلان 3
  ضو هیات علمیع -بخش اکولوژی -پروریپژوهشکده آبزی -بندرانزلی 4

 

 28/10/94تاریخ پذیرش:            27/10/94 تاریخ تصحيح:              26/03/94تاریخ دریافت: 

 چکيده

در نمونه آب  (OCPS)کم سموم ارگانوکلره  مقادیر بسیار همزمان تغلیظ پیش و استخراج برای کارآمد و ساده روش به ارزیابی یک مقاله این در

 مؤثر هایعامل اثر. است شده نمونه پرداخته بلند حاوی و باریک لوله یک در پخشی مایع -مایع میکرواستخراج روش از ایویژه حالت پایه بر رودخانه،

شده در شرایط بهینه  .شده است بهینه و قرار گرفته بررسی نمونه آب مورد حجم استخراجی و و پخشی هایحلال حجم و نوع مانند میکرواستخراج بر

لیتر محلول آب داخل لوله تزریق و با میلی 19ثانیه به  30( در مدت زمان 1:1لیتر هگزان نرمال و تولوئن )میلی 5/0لیتر استون و میلی 5/2از  مخلوطی

نه حاصل به یتر از نمولیکروم 1سازی پاک استخراج و از تشکیل محلول ابری سموم به فاز آلی انتقال یافته و به بالای ستون رسیدند. در نهایت پس

 تحت .شدند مقدار تعیین های استاندارد،با استفاده از منحنی کالیبراسیون محلول و شده تزریق گازی با آشکارساز یونیزاسیون شعله کروماتوگرافی دستگاه

 نسبی استاندارد انحراف مقدار ،6/98تا  1/93 گستره در نسبی بازیابی و لیترمیکروگرم بر میلی 4/1تا  6/0 بندیدرجه منحنی خطی گستره بهینه، شرایط

 7/3تا  1/3 و 3/1تا  8/0 گستره در ترتیب به روش مقدار تعیین حدو  تشخیص حد گردید. محاسبه 95/0 همبستگی ضریب با درصد و 9/5 کمتر از

 آمد. مزیت این روش سادگی عملکرد، سرعت، هزینه کم و درصد بازیابی بالا است. به دست میکروگرم بر لیتر

 (، کروماتوگرافی گازی یونیزاسیون شعلهOCPSپخشی، سموم ارگانوکلره ) مایع -مایع میکرواستخراج اژگان کلیدي:و

 مقدمه -1

بندی طبقه یرهغ و ، تریازینهاکشعلف کارباماتها، ارگانوفسفره، به انواع ارگانوکلره، هاآن شیمیایی ساختار به توجه با هاکشآفت

 برای حتی و در کشاورزی، صنعت آفات با مبارزه برای گذشته دهه دو در طور گسترده به( OCPS) رهارگانوکل شوند. سموممی

 برابر تخریب در را هافیزیکی و شیمیایی مخصوص این ترکیبات آن خواص .اندشده مالاریا استفاده مانند هاییبیماری با مقابله

 تجزیه و توزیع از گسترده این طیف به توجه با. باشندمی پایدار یاربس هاآن دلیل همین به و کرده مقاوم بیولوژیکی بسیار

 .]1[ باشندمطرح زندگی می اشکال از بسیاری و عمومی بهداشت برای جدی تهدید یک این ترکیبات دشوار، بیولوژیکی
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 OCPSانسان و  وحش، تحیا در ریزدرون غدد بر هم خوردن سیستم کنند و سبب رفتار هورمون شبه عنوان به است ممکن

 پارکینسون، بیماری عصبی، مانند آسیب اند،شده مرتبط ریزغدد درون اختلال این به مشکلات از بسیاری. شوند آبزی موجودات

بدن و  ایمنی سیستم در رفتاری، اختلال تغییرات زودرس، جنسی رشد سینه،سرطان  بیماری تنفسی، تولد، هنگام نقایص

 خاک، فرسایش و نفوذ جوی، فاضلاب، کشاورزی، بارش، انتقال از طریق اول درجه در کیباتتر اسپرم. این تعداد کاهش

 که نزدیک هاییزمین ها درآن مستقیم کاربرد و تصادفی نشت ها،کشاسپری نمودن آفت از پس اثر پراکندگی در همچنین

 زیست رسند، وارد محیطمصرف می ها بهماهی تنکش برای هاحوضچه و هادر رودخانه که زمانی یا و شده واقع آبی هایسیستم

 کنترل سلامت و از حفاظت برای هم هنوز آب و غذایی مواد در OCPS اثر سطح ردیابی بر نظارت و بنابراین،؛ شوندآبی می

 .]2[ زیست ضروری است محیط

سازی، شامل استخراج و آماده د،نباش دستگاه تشخیص ها ممکن است در حدنمونه از آنجایی که مقادیر این سموم در بافت

 آسان پایداری، تجمع دلیل به  .]3[ دارد این ترکیبات گیریاندازه و تعیین مهمی در نقش تغلیظ پیش از تزریق آن به دستگاه،

 هاآن از بسیاری اند.داده هایی توسعهدر محیط روش OCPS غلظت و ردیابی تشخیص برای بالا این ترکیبات محققان سمیت و

 فاز میکرواستخراج و ]5[ (SPE)جامد  فاز استخراج ]4[ ،(LLE)  مایع -مایع استخراج سازی نمونه دارند مانندآماده به یازن

 گران آلی هایاز حلال زیادی مقادیر به نیاز و است کننده خسته و گیروقت LLE. ]6[ معایبی دارند هرکدام که (SPME) جامد

 به نیاز اما شود،می استفاده حلال کمتری بسیار مقدار LLEبه  نسبت SPE در روش .]7[ سمیّ دارد عمده طوربه  و قیمت

 میکرواستخراج فاز روش از استفاده دیگر کارراه. گرددقلمداد می قیمت گران به نسبت روش یک و داشته ستون سازیآماده

 بالا، هزینه جمله از مشکلاتی SPME این وجود شده است. با گرفته کار به آلی هایتعیین ترکیب برای که است SPME جامد

 .]9و  8[ دارد زمان گذشت فاز جامد آن با کارایی کاهش و شکنندگی

 و نمونه سازیآماده  سنتی هایروش برای کارآمد جانشینیعنوان  به (LPME) مایع فاز میکرواستخراج اخیر هایسال در

 حجم نسبت بودن بالا که است ایمرحله تک استخراج روش یکLPME . ]10[ است شده معرفی آلی هایترکیب استخراج

 و از بوده ارزان و آسان سریع، روشی LPME شود.می نظر مورد آنالیت افزایش تغلیظ به منجر استخراجی حلال به نمونه

 متفاوتی از انواع. دارد دوجو روش این در آلی هایاستفاده از حلال حداقل دارد، آلی حلال اندکی بسیار مقدار به نیاز که آنجایی

 فوقانی، فضای میکرواستخراج ستون، در فاز جامد بر اساس ,LPME یخال تو فاز جامد اساسبر  LPME جمله از فن این

به کار  آلی هایتغلیظ ترکیب پیش و استخراج برای شناور قطره جامد سازیبا  LPME مستقیم و شناور قطره میکرواستخراج با

 بعضی موارد در و قطره میکرو ناپایداری طولانی، استخراج زمان دارای مشکلاتی مانند ها،روش این وجود، این اند. باشده گرفته

 .]11[ باشندمی پایین دقت

 مایع فاز دو بین تماس گسترش سطح پایه بر (DLLME) پخشی مایع -مایع روش میکرواستخراج ها،روش این بر افزون
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 در گیرمرحله وقت یک که سانتریفوژ مرحله ساده کار راه این اعمال است. با آسان و سریع استخراج روش یک که شده پیشنهاد

 بر را کننده استخراج حلال عنوانبه آب از کمتر چگالی با هایحلال استفاده از امکان همچنین و شودمی حذف است، استخراج

 دهدمی گسترش کننده را استخراج هایحلال از تریگبزر اجرای دامنه قابلیت ترتیب این به و شودمی فراهم DLLME روی

]8[. 

ی فاز جامد، سوکسیله و روش هاجیکارترهای ی آبی به طور معمول از روشهاطیمحگیری ترکیبات کلره در برای اندازه

 12[ اندگرفته شده تر از آب به کارهای کلره و سنگینها حلالمیکرواستخراج مایع مایع پراکنده استفاده شده که در این روش

تر از آب استفاده نشده است. در یک پژوهش از کارتریج فاز های سبکدر تحقیقات انجام شده تا کنون، از حلال. ]14و  13و 

. در پژوهشی دیگر روش سوکسیله برای ]12[ ها استفاده شده استجامد برای بررسی مقادیر سموم ارگانوکلره در آب رودخانه

هایی دیگر از روش میکرواستخراج مایع مایع و در پژوهش ]13[ م از آب رودخانه مورد بررسی قرار گرفتهاستخراج این سمو

 استفاده گردیده است. ]14[ و عسل ]2[ های آبپراکنده برای استخراج ترکیبات کلره از نمونه

 کش ارگانوفسفره، آفت(PAHs) ایچند حلقه های آروماتیکدر تعیین هیدروکربن GC همراه با DLLME بکارگیری روش 

(OPPs)تریازین، فتالات استر، ارگانوفسفره، داروهای  کش(، فنول فرار، علفهاهالومتان) هالومتانی تر ها،، کلروبنزن، کلروفنل

 .]2[ کاپتافول موفق بوده است و کش آمید، کاپتانکش ارگانو سولفوره، علفآفت (PCBs) هاضد افسردگی، بی فنیل

کم سموم ارگانوکلره  بسیار مقادیر همزمان تغلیظ پیش و استخراج برای کارآمد و ساده روش به ارزیابی یک قالهم این در

(OCPS) ،بلند حاوی و باریک ستون در پخشی مایع -مایع میکرواستخراج روش از ایویژه حالت پایه بر در نمونه آب رودخانه 

 . است شده نمونه پرداخته

 بخش تجربی -2

 هاي مورد استفادهاد شيميایي و معرفمو -2-1

 از و بوده برخوردار ایخلوص تجزیه درجه تولوئن، هگزان نرمال، استون از تحقیق شامل این در استفاده مورد شیمیایی مواد همه

سام   9 مادر شاامل مخلاو    محلول استاندارد گرفتند. قرار استفاده مورد قبلی سازیآماده بدون و شدند تهیه آلمان مرک شرکت

 ، باا غلظات  α-BHC ،β-BHC، γ-BHC ،δ-BHC ،DDT,DDE,DDD ،α-Chlordane ،γ-Chlordaneارگانوکلره حاوی ترکیبات 

200 ug/ml    4/1- 2/1- 1- 8/0- 6/0هاای  اساتاندارد در غلظات   هاای بوده از شرکت سیگما آلدریچ خریاداری شادند. محلاول 

ug/ml شد. پشم شیشه و سولفات سدیم بادون آب و پاودر سایلیکاژل    می دارینگه گرادسانتی 4 دمای در و تهیه تازه صورت به

 رک آلمان تهیه شد.از شرکت مِ 100مش 

ای گیلان( برداشته شده و در ظروف شیشاه ) یبندرانزلهای آب از رودخانه سوسرروگا برای بررسی کارایی روش مورد نظر، نمونه
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 .داری شده و آزمایش گردیدنددرجه نگه 4در دمای 

 هاي مورد استفادهدستگاه -2-2

مجهز به آمریکا  Algiment وسیله دستگاه کروماتوگرافی گازیه ها بدر نمونه سموم ارگانوکلرهگیری بقایای شناسایی و اندازه

شعله یونیزاسیون  آشکار سازو مجهز به  0.25μmو ضخامت  0.25mmمتر، قطر داخلی  30به طول  DB-35 کاپیلاری ستون

(GC-FID)  .صورت  درجه تنظیم شد و با برنامه دمایی به 300و  200به ترتیب  آشکارساز و دماهای محل تزریقانجام شد

درجه در دقیقه به دمای  8.5داشته شد( و با شیب افزایش دمایی به میزان  دقیقه نگه 1درجه )به مدت  120دمای ابتدایی 

 ترکیبات آلیغلظت و از طریق زمان بازداری شناسایی سموم  .]15[ داشته شد دقیقه نگه 3درجه رسیده که به مدت  300

ای برای محاسبه عنوان پاسخ تجزیه به( 1)شکل سطح زیر پیک رسم منحنی کالیبراسیون بر اساس ها از طریق موجود در نمونه

متر در ثانیه سانتی 35عنوان گاز حامل در سرعت خطی ثابت  به ،درصد 99.9999 هلیوم خالص. ه استغلظت استفاده شد

 دقیقه بوده است. GC 35 اجرا یک زمان کل برای استفاده شده و

 
 1ug/mlدر غلظت  OCPSنمودار کروماتوگرام استاندارد سموم  -1شکل 

 ميکرواستخراج فرایند انجام چگونگي -2-3

متر میلی 5ابعاد  با پیرکس جنس باریک از و بلند ایشیشه ستون نیازمند به یک تنها و بوده ساده بسیار میکرواستخراج سامانه

 /کننده استخراج مخلو  تزریق برای لیتریمیلی 5 ایشیشه یک سرنگ و کننده استخراج واحد عنوان به مترسانتی 130در 

 19از آب دیونیزه ) مشخصی حجم ابتدا ( در2شکل  (شد مسدود پلاستیکی سپتوم یک با لوله این انتهای که است پخشی بوده
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و پخشی(  )حلال استون لیترمیلی 2.5پخشی که حاوی  و استخراجی حلال مخلو  سپس شده، ریخته لوله درون در (لیترمیلی

 در شده تعبیه لاستیکی سپتوم طریق ای ازشیشه سرنگ با است، استخراجی( حلال) 1:1تولوئن لیتر هگزان نرمال/میلی 5/0

 قطرات شامل ابری محلولی از تزریق پس شد. بلافاصله تزریق آبی محلول داخل به ثانیه 30 زمان در مدت لوله، پایینی قسمت

 ریز بسیار قطرات و شده حل آب در به سرعت گرفته و استون شکل باریک لوله پایینی قسمت در استخراجی حلال ریز بسیار

 حلال ریز قطرات حرکت طول رد نموده و حرکت لوله بالای سمت به آب، از کمتر چگالی دلیل به کننده استخراج حلال

و به  رسیدند لوله بالای به قطرات تمامی تقریببه  دقیقه از دو کمتر عرض شدند. در استخراج آن درون به های ارگانوکلرهترکیب

های کلره بوده با سرنگ ترکیب حاوی تجمع یافته که آلی فاز شدند. سرانجام ظاهر آبی محلول سطح در آلی فاز یک صورت

سیلیکا ژل آماده شده  گرم 1سازی، از ستون حاوی ای جدا شده و برای جذب آب از سولفات سدیم بدون آب و برای پاکشیشه

 میکرو مراحل شد. خلاصه یقتزر GC-FID دستگاه و به برداشته سرنگ با میکرولیتر 1عبور داده شده و در نهایت مقدار 

 است. شده داده نشان 2 شکل در استخراج

 
 مراحل فرآیند میکرواستخراج مایع مایع پراکنده در لوله بلند -2شکل 

 نتايج و بحث -3

 حجم و نوع مانند اثرگذار باشد، استخراج قابلیت توانندمی که مهمی عوامل تجربی استخراج، بازده بیشترین دستیابی به منظور به

مراحل  ساده سازی گرفتند. برای قرار ررسیب مورد دقیق طور به و نمک،pH اثر  نمونه حجم استخراجی و پخشی، حلال

 این شد. برای تک متغیری که در آن تمام متغیرها به جز متغیر مورد بررسی ثابت بوده است، استفاده روش از سازی،بهینه

 یطشرا بهترین تعیین و استخراج کارایی بررسی ارگانوکلره برای هایترکیب غلظت و شدند طراحی هاآزمایش یک سری منظور،
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 و گرفت انجام سموم ارگانوکلره لیترمیلی بر میکروگرم 8/0 یحاوآبی  نمونه روی بر هاسازیبهینه گرفت. تمام قرار استفاده مورد

 شد. تکرار بار 3 حداقل آزمایش هر

 سازي شرایط استخراجبهينه -3-1

های متفاوت آلایش کش در غلظتکیبات آفتبا مخلو  تر یونیزههای آب دی، نمونهمختلفسازی متغیرهای منظور بهینه به

(Spike) ها بر اساس چگالی کمتر نسبت به آب، حلال .سازی انتخاب حلال استخراج مناسب استشد. اولین گام در روش بهینه

ان فاز عنو و تولوئن به انتخاب شدند. دی اتیل اتر، هگزان نرمال قابلیت استخراج ترکیبات هدف و رفتار کروماتوگرافی مناسب

 پذیرنده با پتانسیل مناسب مورد آزمایش قرار گرفتند.

 استخراجي حلال انتخاب -3-2

 دارای باید روش این برای مناسب استخراجی دارد. حلال DLLMEفرایند  در زیادی اهمیت مناسب استخراجی حلال انتخاب

 ها، میزانویژگی این بر افزون .]16[ باشد نظر مورد هایآنالیت بالای استخراج توانایی و آب از کمتر چگالی آب، در پایین حلالیت

 ستون کروماتوگرافی از راحتیبه  حلال نکند، همپوشانی آنالیت پیک با حلال مناسب )پیک کروماتوگرافی رفتار و پایین سمیت

 .   ]6[ هستند استخراجی حلال برای مطلوب هایویژگی دیگر از (شود فراهم اجزا جداسازی بهترین و شده خارج

بین  از که گرفتند قرار بررسی مورد متفاوتی هایحلال شرایط یکسان، در مناسب، استخراجی حلال انتخاب برای تحقیق، در این

 منظور شدند. بدین مقایسه هم با و انتخاب بهتر، استخراجی تکرارپذیری، کارایی دلیل هگزان نرمال و تولوئن به حلال 2 هاآن

نمونه  از لیترمیلی 19 استخراج برای پخشی( استون )حلال لیترمیلی 5/2 همراه به جداگانه صورتبه  حلال هر میلی لیتر از 5/0

ترکیب حلال هگزان  با های ارگانوکلرهترکیب استخراج بازده آزمایش، هاینتیجه شد. بر اساس گرفته کار آب آلوده شده به

 حلال این در نظر مورد هایبالاتر ترکیب توزیع ضریب توانمی را موضوع این علت بود. بقیه از بالاتر 1.1نرمال و تولوئن به نسبت 

 این ترکیب تحقیق، در ادامه بنابراین، است کمتر هاحلال سایر به نسبت آب در حلالیت هگزان نرمال این، بر افزون دانست،

 استفاده شد. استخراجی حلال عنوانبه

 پخشي حلال انتخاب -3-3

باشد. لازم  امتزاج قابل آبی فازنمونه  محلول در هم و یآل فاز یاستخراج حلال در هم باید پخشی حلال DLLMEفرایند  در

 آید وجود به فاز دو بین زیادی تماس سطح تا شود پراکنده آبی حلال در ریز بسیار قطرات صورتبه استخراجی حلال که است

 پخشی حلال از استفاده با شرایط این که شود فراهم فاز آلی به آبی یطمح از هاآنالیت سریع مهاجرت امکان ترتیب این به و

 روی بر هاحلال این گرفتند. اثر قرار آزمون اتانول مورد و متانول استون، متداول هایحلال . بنابراین]8[ یابدمی تحقق مناسب

 بررسی مورد 1:1میلی لیتر تولوئن/هگزان نرمال  5/0 همراه به حلال هر از لیترمیلی 5/2 از استفاده با DLLME استخراج بازده

؛ آمد دست به پخشی حلال عنوانبه استون از استفاده با استخراج بازده ( بیشترین3گرفت، با توجه به نتایج )شکل  قرار
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 .شد انتخاب بعدی هایآزمایش برای استون بنابراین،

 
 به دست آمده از کروماتوگرافی OCPSاثر نوع حلال پخشی بر بازده استخراج ترکیبات  -3شکل 

 استخراجي حلال حجم اثر -3-4

و  هانتیجه تکرارپذیری آبی، محلول بالای در شده آوریآلی جمع فاز حجم بر تواندمی شده استفاده استخراجی حلال حجم

 مطالعه ل و تولوئن موردهگزان نرما از میکرولیتر 700 تا 400 گستره در استخراجی حلال حجم باشد، لذا مؤثر استخراج بازده

 علامت میکرولیتر، 500 تا 400 استخراجی از حلال حجم افزایش با شود،می مشاهده 4شکل  که در طوریگرفت. همان  قرار

 رو این شد. از مواجه کاهش با کروماتوگرام در هاپیک زیر میکرو لیتر سطح 500 از بالاتر هایحجم در و یافته افزایش ایتجزیه

 حلال بهینه حجم عنوان به میکرولیتر هگزان نرمال و تولوئن 500 حجم بعدی هایآزمایش تمامی در تا شد رفتهگ تصمیم

 .گیرد قرار استفاده مورد استخراجی

 

 به دست آمده از کروماتوگرافی OCPSاثر حجم حلال استخراجی بر بازده استخراج ترکیبات  -4شکل
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 پخشي حلال حجم اثر -3-5

 منجر تواندمی پخشی حلال حجم شود. تغییر گرفته نظر در DLLME در باید است که مهم هایعامل از یکی یپخش حلال حجم

بازده  بر هاعامل این شود. تمامی آبی فاز قطبیت و قطرات شده، اندازه آوریجمع آلی فاز حجم در تغییر جمله از تغییراتی به

 هایحجم منظور، این برای .]6[ است ضروری پخشی حلال حجم اثر سازیو بهینه بررسی رو این مؤثرند، از میکرواستخراج

 آزمایش مورد) استخراجی )حلالمیکرولیتر هگزان نرمال و تولوئن  500 حاوی ،میکرولیتر 2800 تا 1800 استون متفاوتی از

مشاهده  5طور که در شکل مانشد. هنمی خوبی اجرا به DLLME  فرآیند میکرو لیتر، 2000 از کمتر هایحجم گرفتند. در قرار

 علائم کاهش آن از پس و یافت ای افزایشتجزیه علامت میکرولیتر 2500 تا 2000 از پخشی حجم حلال افزایش شود بامی

 بهتر نمونه آبی محیط در استخراجی حلال عمل پخش پخشی، حلال حجم افزایش با که است این موضوع این شد. دلیل مشاهده

 پخشی حلال حجم وقتی طرفی شود. ازمی ایعلامت تجزیه افزایش نتیجه در و استخراج بازده افزایش به منجر شود کهمی انجام

 بنابراین، یابد.می کاهش استخراج بازده نتیجه در و شودمحلول می آب در استخراجی حلال از مقداری رود،می بالاتر یک حد از

 .گرفت قرار استفاده مورد پخشی بهینه حلال حجم انعنو به استون میکرولیتر 2500 تحقیق، در ادامه

 به دست آمده از کروماتوگرافی OCPSاثر حجم حلال پخشی بر بازده استخراج ترکیبات  -5شکل 

 نمونه حجم سازيبهينه -3-6

قطر  داشتن گهن ثابت ضمن سانتیمتر، 130 تا 70 گستره در ستون طول افزایش با استخراج، کارایی بر نمونه حجم افزایش اثر

حساسیت  نمونه، حاوی ستون طول افزایش با که نشان دادند هاگرفت. نتیجه قرار ارزیابی موردمتر میلی 5 لوله داخلی

طول  با هاییکه ستون است ذکر به شد. لازممی زیادتر استخراج کارایی نتیجه در و یافته افزایش پیوسته طوربه گیریاندازه

 و قطر سانتیمتر 130 طول با ستون تحقیق، ادامه در بنابراین؛ نشد بررسی جاییجابه مشکلات دلیل به تر،سانتیم 130 از تربزرگ

 .گرفت قرار استفاده مورد را داشت، آب حجم نمونه از لیترمیلی 19 گنجایش که متر،میلی 5 داخلی
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  pHاثر  -3-7

و  17و  8[ رایی روش استخراج میکرواستخراج مایع مایع پراکندهبر کا pHبا توجه به تحقیقات مشابه انجام شده بر روی تأثیر 

که   ]19[ بهترین کارایی را در فرآیند استخراج داشته و با توجه به ژئوشیمی ترکیبات کلره 7برابر  pHاند که نشان داده ]18

م کلره داشته و در نهایت با در محیط تأثیر به سزایی در تخریب و تجزیه سمو pHبیانگر این واقعیت است که کاهش و افزایش 

باشند. بنابراین، در ادامه این کار خنثی می pHبرداری و آنالیز شده از نظر های منطقه نمونهنظر گرفتن این نکته که آب

 محلول ضروری نبود. pHپژوهشی تنظیم 

 

 پيشنهادي ميکرواستخراج روش ايتجزیه هايعامل -3-8

 مقدار تعیین مقدار، حد و تشخیص حد مانند ایتجزیه هایعامل پیشنهادی، یکرواستخراجم روش اعتبار میزان بررسی برای

روش  برای بندیدرجه منحنی رسم (. برای1جدول گرفتند ) قرار مطالعه مورد دینامیکی گستره و تکرارپذیری نسبی، بازیابی

 شدهبهینه شرایط در شد، سپس ساخته لیترمیلی بر میکروگرم 4/1 تا 6/0 غلظتی گستره استاندارد در هایفوق، محلول

گازی مجهز به  کروماتوگرافی دستگاه توسط در نهایت و گرفته صورت هامحلول این روی بر استخراج عمل میکرواستخراج،

 به مقایسه کارایی روش استخراج پیشنهادی پرداخته شده است. گستره 2. در جدول شد گیریاندازه شناساگر یونیزاسیون شعله

 Rیهمبستگ ضریب با لیتربر میلی میکروگرم 4/1 تا 6/0 گستره های ارگانوکلره درترکیب برای بندیدرجه منحنی خطی

 .گرفت قرار 995/0تا  953/0

 رودخانه آب هاینمونه در ارگانوکلره سموم استخراج برای بلند لوله در DLLME روش شایستگی ارقام -1 جدول

 حد تشخیص

 a )میکروگرم در لیتر(

 حد تعیین مقدار

  b)میکروگرم بر لیتر(
فاکتور 

 تغلیظ

 ضریب همبستگی

 در گستره خطی 

گستره خطی 

  بندیمنحنی درجه
(Ug/ml) 

انحراف 

استاندارد 

 درصد() ینسب

 آنالیت

3/1 7/3 185 982/0 6/0 – 4/1 1/3 DDT 

1/1 43/3 185 975/0 6/0 – 4/1 4/3 DDD 

9/0 2/3 185 995/0 6/0 – 4/1 0/3 DDE 

0/1 33/3 185 953/0 6/0 – 4/1 4/4 α-BHC 

1/1 43/3 185 974/0 6/0 – 4/1 6/4 β-BHC 

9/0 2/3 185 963/0 6/0 – 4/1 5/4 γ-BHC 

2/1 5/3 185 976/0 6/0 – 4/1 8/4 δ-BHC 

2/1 6/3 185 983/0 6/0 – 4/1 3/5 α-Chlordane 

8/0 1/3 185 960/0 6/0 – 4/1 9/5 γ-Chlordane 

a limit of detection for a S/N = 3     b limit of quantification for a S/N = 10 
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 های دیگرمقایسه کارایی روش پیشنهادی برای استخراج ترکیبات ارگانوکلره در مقایسه با روش -2جدول 

 درصد بازیابی مرجع
میزان حلال 

 استخراجی
 روش استخراج زمان استخراج

 در لوله باریک DLLME دقیقه 3 لیتر میلی 3 درصد 98-93 حاضرروش 

 DLLME دقیقه 10 میلی لیتر 12 113-88 ]11و  8و  2[

 MAE دقیقه 30-10 میلی لیتر 30 80-100 ]14[

  SPME ساعت 2 میلی لیتر 11 60-112 ]17[

 سوکسیله ساعت 48-24 میلی لیتر 500 70-110 ]18[

 

 هاي حقيقيگيري نمونهاندازه -3-9

های آب از نمونه OCPSهای سازی شده برای استخراج ترکیبشده، از این روش بهینهارائه DLLMEبرای بررسی کارایی روش 

موجود در  شناسایی سموم و ترکیبات آلیاستفاده شده است.  GC-FIDگیلان( و آنالیز توسط ) یبندرانزلرودخانه سوسرروگا 

عنوان پاسخ  به سطح زیر پیک نمونه به سطح زیر پیک استانداردالیبراسیون ترسیم منحنی کاز طریق  ی واقعیهانمونه

های حقیقی و نمونه محلول ای در نمونهصورت نسبت پاسخ تجزیه. بازیابی نسبی بهای برای محاسبه غلظت استفاده شدتجزیه

، به همین دلیل (ND)باشد ت ارگانوکلره میهای آب رودخانه نشان داد که فاقد ترکیبااستاندارد محاسبه شد. نتایج برای نمونه

آلایش یافته و سپس  ug/ml 6/0 های آب رودخانه با استاندارد سموم ارگانوکلره به غلظتبرای بررسی تأثیر ماتریکس، نمونه

درصد به  6/98تا  1/93شده است. بازیابی خوبی در دامنه ارائه  3ها صورت پذیرفت. نتایج در جدول فرآیند استخراج بر روی آن

 پیشنهادی دارد. DLLMEدست آمد که نشان از اثر اندک بافت نمونه بر کارایی روش 

 های آب رودخانهدر لوله بلند برای سموم ارگانوکلره در نمونه DLLMEنتایج به دست آمده روش  -3جدول 

 یابیدرصد باز
 غلطت به دست
آمده پس از 

 آلایش

غلظت افزوده 
 شده

Ug/ml 

شده غلطت مشاهده   
نمونه آب رودخانه در  

رهسموم ارگانوکل  

3/91  559/0  6/0  ND a DDT 

6/97  586/0  6/0  ND DDD 

1/97  583/0  6/0  ND DDE 

8/96  581/0  6/0  ND α-BHC 

3/97  584/0  6/0  ND β-BHC 

5/98  591/0  6/0  ND γ-BHC 

5/93  561/0  6/0  ND δ-BHC 

6/98  592/0  6/0  ND α-Chlordane 

8/94  569/0  6/0  ND γ-Chlordane 
a Not Detected 
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 گیرینتیجه -4

 های ارگانوکلره درکم ترکیب بسیار مقادیر استخراج و تغلیظ پیش برای باریک ستون یک در DLLME جدید روش مقاله این در

 مخرب بر رتأثی بدون نمونه سازیآماده برای شده صرف شد. زمان معرفی استفاده و آمیزموفقیت صورتآب به هاینمونه

 اجتناب کلره آلی هایحلال مانند سمی آلی هایحلال اندازه از مصرف بیش از این، بر بود. افزون مقدار حداقل روش، حساسیت

 با شده، ارائه روش در DLLME مرسوم هایروش برخلاف است(. همچنین، DLLMEروش  در رایج هایحلال از که)است  شده

 گیروقت مرحله حذف بر افزون توانمی ساده، کار راه یک عنوان به کننده، استخراج واحد وانعنبه  باریک لوله از استفاده

 استفاده در را DLLMEقابلیت  ترتیب این به استفاده کرد و حلال استخراجی عنوان به نیز آب از ترسبک هایحلال از سانتریفوژ،

 آید. این روشمی به دست روش این در آسانی به بودن خطی سترهگ خوب و تشخیص داد. حد افزایش هاحلال متفاوت انواع از

 نیاز و زیست محیط مخرب هایحلال کم حجم از استفاده ارزان بودن، بودن، سریع جمله آنها از است؛ مهم مزیت چندین دارای

 هایدستگاه از روش ینا در که حقیقت این به توجه است. با دسترس در آزمایشگاهی هر در راحتی به ساده که تجهیزات به

برای  تواندمی روش کند. اینمی فراهم ایتجزیه هایبیشتر آزمایشگاه در را هانمونه تجزیه امکان شود،نمی استفاده پیچیده

 گیرد. قرار استفاده متفاوت مورد هاینمونه در هاترکیب از دیگر برخی گیریاندازه
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