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چكيده
ابند.يگسترش  ينير زميو آب ز يخاك سطح ،طيبمانند و در مح يباق ييغذا توانند در مواديها پس از استفاده مكشحشره

ها در دراز مدت اثراتكنندگان است و آنمصرف يرابمهم  يهاياز نگران يكي ييدر مواد غذا هاكشحشرهمانده يباقحضور 
يريكارگبه پايهبر فراصوتامواج با  يع پخشيكرو استخراج مايك روش مي، پژوهشن يدر ا بر سلامت انسان دارند. ينامطلوب
.توسعه داده شد هاي سبزي و آب در نمونه فنيتروتيون كشحشرهگيري استخراج و اندازه يبرا كمتر از آب يبا چگال يآل يهاحلال
- نهيو به يبررسجداسازي با گريزانه و زمان  يونيكننده، دما، قدرت  نوع و حجم حلال استخراج شاملموثر بر استخراج  يها عامل

تا 02/0 گسترهو در  يتر در نمونه آبيكروگرم بر ليم 100تا  0/2 گسترهدر  واسنجي ينه استخراج، منحنيط بهيند. در شراشد يساز
و آب يدر نمونه سبز ونيتروتيفن يريگ كاربرد روش در استخراج و اندازه تيدست آمد. قابل هاه بيلوگرم در نمونه گيگرم بر ك يليم 20
قرار گرفت. يابيمورد ارز يزيآمتيوفقطور م به

يگاز سوانگاريدستگاه  ،فراصوتبا امواج  يع پخشياستخراج ماكرويم ،ونيتروتيفن :يديكل هايواژه

مقدمه
سامان از گروه ارگانو فسفره كشي بيحشره 1فنيتروتيون

است كه با چگونگي اثر تماسي و گوارشي طيف وسيعي از
.]2و  1[كند ها را واپايش ميها و سنشتهها، آفات مانند ملخ

در مواد غذايي به ها سـماين سم و ديگر باقيمانـده  پايش

1. Fenitrothion

،رو ازاين لازم است.دلايل پيامدهاي بهداشـتي و اقتـصادي 
هـاي پـايش در مـواد غـذايي در راسـتاي اطمينـانبرنامـه

يـقدريافـت از طر مقدارو  ها مجاز باقيمانده سممقدار از 
3[ شودانجـام مي پيوستهرژيم غذايي در بسياري از كشورها 

].5تا 
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و ]6[براي تعيين فنيتروتيون از دستگاه سوانگاري گازي 
و يا ]7[ (HPLC)سوانگاري مايع با آشكارساز آرايه ديودي 

شود. براي استفاده مي ]8[ آشكارسازهاي الكتروشيميايي
استخراج با فاز جامداستخراج و تميزكردن اين سم از روش 

)1SPEمايع (-مايع ) و استخراجLLE2] (9  و10و [
استفادهتوان  ] مي3SPME( ]11ميكرواستخراج با فاز جامد (

براي استخراج و تعيين فنيتروتيون با SPMEكرد. از روش 
هاي متفاوت، ميوه]12[ در آب SPME-GCكارگيري  به
،2008در سال  استفاده شده است.] 14[و سبزيجات  ]13[

Rgueiro و همكارانش از فرم كوچك شده روش استخراج مايع
هاي مندي از مزاياي روشمايع به كمك فراصوت براي بهره- 

 –مايع به كمك فراصوت و ميكرواستخراج مايع - استخراج مايع
ها روش. آن]16و  15[) استفاده كردند 4DLLMEمايع پخش (

ج مايع پخشي با امواججديدشان را با عبارت ميكرواستخرا
گذاري و از آن براي استخراج و ) نام5USAEMEفراصوت(

هاي محيطيهاي مهم در نمونه آبگيري برخي آلاينده اندازه
استفاده كردند.

با حلال USAEMEاز روش  2010در سال 
بر است براي كننده كلروبنزن كه سمي و هزينه استخراج

پرتقال هاي آبي و آب مونههاي ارگانوفسفره در ن استخراج سم
 in-syringe]. همچنين، از روش 17استفاده شد [

USAEME هاي ارگانوفسفره در براي استخراج سم
5اي  هاي آبي توسعه داده شد و از يك سرنگ شيشه نمونه
]. در17ليتري براي انجام استخراج استفاده شد [ ميلي

حلالاز كلروبنزن به عنوان  2010پژوهش ديگري در سال 
استخراج كننده و از سورفكتانت به عنوان امولسيفاير استفاده

كننده با حلال استخراج USAEME]. از روش 19شد [

1. Solid-phase extraction (SPE) 2. Liquid-liquid extraction (LLE)
3  . Solid-phase microextraction (SPME) 4. Dispersive liquid-liquid microextraction (DLLME) 

5. Ultrasound-assisted emulsification microextraction (USAEME) 

بر است براي استخراج كلروفرم هم كه سمي و هزينه
هاي استخراج سم و براي] 20[ فنيتروتيون در نمونه هاي آبي

در ].21ارگانوفسفره در نمونه هاي آب سيب استفاده شد [
نيز، همين روش براي استخراج سموم 2017سال 

عنوان ارگانوفسفره در نمونه هاي آبي وعسل با كلروبنزن به
عنوان امولسيفاير كننده و از سورفكتانت به حلال استخراج

استخراج فراصوت تحت 2013]. در سال 23استفاده شد [
مايع با كمك- كنترل دما به همراه ميكرواستخراج مايع

براي استخراج سموم ارگانوفسفره در نمونه هاي 6گرداب
كننده كلروبنزن نوشيدني توسعه داده شد و از حلال استخراج

- روش ميكرواستخراج مايع 2016]. در سال 22استفاده شد [
هاي مايع پخشي با كمك فراصوت براي استخراج سم

عنوان حلال هاي گياهي با كلروفرم به ارگانوفسفره در نمونه
كننده استفاده عنوان حلال پخش كننده و استون به اجاستخر
].24شد [

مايع با كمك گرداب-ميكرواستخراج مايع 2013در سال 
كننده تولوئن و با امولسيفاير سورفكتانت و حلال استخراج
]. همچنين،25براي استخراج فتالات استر توسعه داده شد [
ع با كمكماي-با طراحي يك ظرف ويژه، ميكرواستخراج مايع

كننده گرداب و با امولسيفاير سورفكتانت و حلال استخراج
هاي آبي هاي ارگانوفسفره در نمونه تولوئن براي استخراج سم

هاي رايج دردر حالي كه بسياري از حلال ].26توسعه داده شد [
LLE  صالح و 2009چگالي كمتر از آب دارند. در سال

شي به كمك فراصوتهمكارانش روش ميكرواستخراج مايع پخ
هايهاي سبكتر از آب را براي استخراج تركيببا حلال

در اين پژوهش، كاربرد .]27[آروماتيك حلقوي استفاده كردند 
روش ميكرواستخراج مايع پخشي به كمك فراصوت با

گيريتغليظ و اندازه هاي سبكتر از آب براي پيشحلال
ررسي شد.هاي آبي و سبزيجات بدر نمونه فنيتروتيون

6. Vortex-assisted liquid–liquid microextraction 
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بخش تجربي
 هامواد و روش

اي از شركتاستاندارد فنيتروتيون با درجه خلوص تجزيه
مرك تهيه شد. محلول استاندارد فنيتروتيون از راه افزودن

و) ppm 1000مقدارهاي مناسب از استاندارد سم در متانول (
- 1تر در آب دوبار تقطير تهيه شدند. تولوئن، هاي رقيقمحلول

هگزان و سيكلوهگزان از شركت مرك- nدودكانول، - 1نول، اكتا
خريداري شدند. بقيه مواد شيميايي مورد استفاده از درجه خلوص

ترين درجه قابل دسترس انتخاب شدند.اي و يا خالصتجزيه
اي مورداستفاده در اين كار با استون وظروف پلاستيكي و شيشه

آب دوبار تقطير شسته شدند.
 هاهدستگا 

) با توانTechno-Gas SPAيك حمام آب فراصوت (
كيلوهرتز مجهز به سامانه 40كيلووات و فركانس  138/0

كنترل دما، ساخت كشور ايتاليا براي پخش حلال آلي
ميكروليتري 25و  100هاي هاميلتون شد. سرنگ كارگرفته به

Bonaduz (سوئيس) براي تزريق حلال آلي مورداستفاده
اي كههاي گريزانه ويژهها در ظرفاستخراجقرار گرفتند. 

براي اين منظور در آزمايشگاه طراحي و توسط كارگاه
گري دانشكده شيمي دانشگاه صنعتي شريف (تهران)شيشه

10ساخته شد، انجام شدند. يك سرنگ هاميلتون گازي 
آوري حلال آلي شناور در سطح نمونه ميكروليتري براي جمع

مورداستفاده قرار گرفت. GC-FIDستگاه و تزريق آن به د
گيري سم فنيتروتيون با يك دستگاه جداسازي و اندازه

مجهز Agilentساخت كمپاني  7890سوانگاري گازي مدل 
-و آشكارساز يونش شعله  Split/Splitlessبه سامانه تزريق

از جنس سيليكاي HP-5اي انجام شد. يك ستون موئين 
متر و ضخامت ميلي 32/0داخلي  متر، قطر 30مذاب با طول 

ميكرومتر براي جداسازي سم فنيتروتيون 25/0فيلم ساكن 
عنوان گاز % به 999/99شد. هليوم با درجه خلوص  كارگرفته به

مورد استفاده قرار ml/min 2حامل با سرعت جريان ثابت 

C°و  250گرفت. دماي محل تزريق و آشكارساز به ترتيب 

انجام شدند. Split lessها در مد يقتنظيم شد و تزر 280
ها به اين دمايي ستون سوانگار براي جداسازي نمونه  برنامه

دقيقه دماي ستون با 1آغاز و پس از  C70° ترتيب بود كه از 
دقيقه در اين 1رسانده شد و  C280°به  C/min10° سرعت 
ماند. دما باقي

 ميكرو استخراج مايع پخشي با امواج فراصوت
اي طراحي وشد در اين كار به گونه كارگرفته ف بهظرو

آوري مقادير ميكروليتري ازساخته شدند كه امكان جمع
طرحوارهآوردند. حلال آلي شناور در سطح نمونه را فراهم مي

1شده براي انجام ميكرواستخراج در شكل  ظرف طراحي
اين ظروف مجهز به دهانه مخروطينشان داده شده است. 

يك لوله موئين بودند. در كنار دهانه مخروطي، يك متصل به
متر قرار دارد كه براي ميلي 3لوله جانبي با قطر داخلي 

افزودن آب مقطر پس از جداسازي با گريزانه براي بالابردن
حلال آلي به درون لوله موئين و نيز براي شويش آسانتر

از ليتر ميلي 13شد. براي استخراج ابتدا  كارگرفته ظرف به
نمونه موردآزمايش از طريق لوله جانبي به درون ظروف ويژه

كه سطح مايع در ميانه دهانه طوري استخراج ريخته شد به
ميكروليتري، 25مخروطي ظرف قرار گرفت. با يك سرنگ 

مقدار مناسبي از استاندارد فنيتروتيون از راه لوله موئين به
داخل حمامظرف حاوي نمونه در  درون نمونه افزوده شد.

ازميكروليتر  14 كردن حمام، فراصوت قرار گرفت و با روشن
25يك سرنگ هاميلتون  باحلال آلي (تولوئن) به آرامي 

لوله موئين مركزي به درون نمونه تزريق راهميكروليتري از 
شد. حلال آلي در حين خروج از انتهاي سوزن سرنگ

ونه پخشهاميلتون تحت تاثير امواج فراصوت به داخل نم
آورد كهشد و امولسيوني از حلال آلي در فاز آبي پديد ميمي 

د. پس از پاياناد سطح تماس دو فاز را به شدت افزايش مي
ثانيه در حمام آبي 30تزريق حلال آلي، نمونه به مدت 

فازهاي آبي و سپس،فراصوت در دماي محيط نگهداشته شد. 
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ر بر دقيقه در مدتدو 3500با سرعت  دستگاه گريزانهآلي با 
دقيقه از هم جدا شدند. پس از جداسازي دو فاز، چندين 5

ميكروليتر آب دوبار تقطير از طريق لوله جانبي وارد محلول
نمونه شد تا حلال آلي معلق در سطح نمونه به داخل لوله

ميكروليتري 10ون گازي لتموئين با يك سرنگ هامي
-GCبه دستگاه تجزيه از آن براي  ميكروليتر 2 آوري و جمع

FID  شودتزريق.

شده براي انجام ميكرواستخراج طرحواره ظرف طراحي 1شكل 

ها و بحثنتيجه
 انتخاب حلال استخراجي مناسب

سازي نوع حلالمراحل استخراج براي بهينه
هايمانند بخش پيشين است. حلالكننده  استخراج
20اكتانول (-ميكروليتر) 14شده شامل تولوئن ( استفاده

17ميكروليتر)، هگزان ( 12دودكانول (-1ميكروليتر)، 
هايميكروليتر) هستند. نتيجه 18ميكروليتر) و سيكلوهگزان (

هاي ها نشان داد كه مقدار استخراج دست آمده از تجزيه به

توجهي بيشتر از صورت گرفته با حلال تولوئن به مقدار قابل
). از2ديگر بود (شكل  هايشده با حلال مقادير استخراج

ها،روي كمتر تولوئن در مقايسه با ديگر حلال طرفي، گران
فرايند تزريق و پخش حلال آلي را با زمان كمتر و كارايي

دست آمده، حلال هاي بهپذير كرد. برپايه نتيجه بيشتر امكان
شد. كارگرفته عنوان حلال استخراجي انتخاب و به تولوئن به

ك
ر پي

 زي
طح

س

اكتانول-1     تولوئن دودكانول-1سيكلوهگزان  هگزان
كننده انواع حلال استخراج

هاي متفاوت استخراجي بر استخراج آناليتتاثير حلال 2شكل 

 سازي حجم حلال استخراجي مورد نظربهينه
تاثير حجم حلال استخراجي بر كارايي استخراج تركيب

ميكروليتر 35 تا 12سطح و در گستره نظر در چهار د مور
مطالعه قرار گرفت. فرايند استخراج برپايه آنچه مورد
تنها عاملي كه در ازاين توضيح داده شد، انجام گرفت و پيش

اين آزمايش تغيير يافت، حجم حلال استخراجي بود.
طور كامل در محلول آبي ميكروليتر به 10هاي كمتر از حجم

رفي ديگر با توجه به قطر دهانه لوله موئين وحل شدند. از ط
هاي هاميلتون، كمترين حجمقطر خارجي سوزن سرنگ

ميكروليتر بود. با درنظرگرفتن 2كردن  حلال آلي قابل جمع
آوري آن، مقدار حلاليت تولوئن در نمونه آبي و كارايي جمع

2ميكروليتر از اين حلال لازم بود تا حجم نهايي  12
سطوح زير پيك سم 3دست آيد. شكل  بهميكروليتر 

تا 12هاي متفاوت در گستره فنيتروتيون را بر حسب حجم
طور كه از شكل دهد. همانميكروليتر را نشان مي 35
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مشخص است، سطوح زير پيك مربوط به سم فنيتروتيون در
ها در فاز آلي با افزايشفاز آلي يا به عبارتي ديگر غلظت آن

ها نشانشدن، كاهش يافت. نتيجه ليل رقيقد حجم اين فاز به
12داد كه بيشترين تغليظ و بنابراين، بهترين حساسيت با 

دست آمد. با توجه ميكروليتر حلال آلي در فرايند استخراج به
ميكروليتر حلال آلي شناور در سطح 2آوري به اينكه جمع

نمونه از نظر عملي مشكل بود و همچنين، تكرارپذيري غير
شده و هم سطوح زير وبتري را هم از نظر حجم جمعمطل

عنوان حجم بهينه براي ميكروليتر به 14كرد، پيك ايجاد مي
ادامه كار انتخاب شد.

طح
س

 
 زير

ك
پي

كننده (ميكروليتر) حجم حلال استخراج
تاثير حجم حلال استخراج كننده 3شكل 

 بررسي اثر قدرت يوني
ت نمك سديم كلريد در نمونه بر استخراج دراثر غلظ

شد. حجمي بررسي-درصد وزني 8غلظتي صفر تا گستره 
فرايند استخراج برپايه آنچه در بخش پيشين توضيح داده شد،
انجام گرفت. روش افزايش قدرت يوني براي بهبود استخراج

اي درطور گسترده هاي آبي بههاي آلي از نمونهتركيب
مايع، ميكرو استخراج با حلال و-تخراج مايعهاي اسروش

شود. افزايش نمك كارگرفته مي ميكرواستخراج با فاز جامد به
هاي آليها بيشتر موجب كاهش حلاليت آناليتدر اين روش

در محلول آبي شده و در نتيجه كارايي استخراج اين تركيبات
نمك دهد. از طرفي ديگر، با افزايشبه فاز آلي را افزايش مي

) كه منجر به1روي آن افزايش يافت (جدول  به نمونه، گران

سازي و جذب بيشتر امواج فراصوت، كاهش توان پديده حفره
نتيجه كاهش كارايي پديده پخش حلال آلي و استخراج در

) نشان4هاي تجزيه (شكل نتيجه. هاي موردنظر داشتآناليت
فزايش غلظتداد كه بازيابي استخراج سم فنيتروتيون با ا

هاي بعدي در نبودنمك تغيير چنداني نكرد. بنابراين، آزمايش
حضور نمك انجام شد.

روي حركتي حلال پس از افزودن نمك گران 1جدول 
روي حلال گران

متر مربع بر ثانيه) (ميلي
سديم كلريد غلظت نمك

حجمي)-(درصد وزني
65/0  0  
67/0  2  
69/0  4  
71/0  6  
73/0  8  

ك
ر پي

 زي
طح

س

)حجمي- درصد وزنيغلظت نمك سديم كلريد (

اثر افزايش نمك بر روي كارايي استخراج 4شكل 

 بررسي اثر دماي حمام فراصوت
تواند بر كارايي پخش مكانيكي حلال آلي در فازدما مي

ها بين دو فاز و سرعت انتقالآبي، مقدار ضريب توزيع گونه
نظر از فاز آبي به فاز آلي تاثير بگذارد. اي مورده جرم گونه

براي بررسي چگونگي اين تاثير بر استخراج، دماهاي متفاوت
5شكل مورد آزمون قرار گرفتند.  50	C°تا  20در گستره 

دست آمده از بررسي دما بر كارايي استخراج را هاي بهنتيجه
سياردليل سطح تماس ب دهد. در روش پيشنهادي بهنشان مي
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بالاي فازهاي آلي و آبي، عامل محدودكننده سرعت انتقال
توان نتيجه گرفت كه كاراييجرم وجود نداشته و بنابراين، مي

استخراج آناليت نيز تحت تأثير تغييرات دمايي در گستره
دهد كه دماها نشان ميگيرد. نتيجهموردمطالعه قرار نمي

هايندارد. بنابر نتيجه تأثيري بر تغيير بازده استخراج آناليت
هاي بعدي در دمايدست آمده از اين بخش، آزمايش به

محيط انجام شدند.

سط
ير 

ح ز
ك
پي

)°Cدما (
اثر دما بر كارايي استخراج 5شكل 

 اثر زمان جداسازي با گريزانه
نمونه در فاصله مدتي است كهزمان استخراج  منظور از
و قرار گرفتن در دستگاهكننده  زريق فاز استخراجزماني بين ت
عمل جداسازي با گريزانه براي شكستنبماند.  گريزانه، كدر
دست آمده از پخش حلال آلي در فاز آبي و امولسيون به

هاي گريزانه درتسريع جداسازي دو فاز انجام شد. مدت
مورد  rpm 3500دقيقه با سرعت چرخش  10تا  2گستره 
قرار گرفتند.ارزيابي 

دست آمده نشان داد كه حجم حلال آلي هاي بهنتيجه
هايشده با افزايش زمان، افزايش يافت. در زمان جمع

دليل شده به دقيقه)، حجم تولوئن جمع 10تر (بيشتر از طولاني
تبخير اين حلال از سطح نمونه، كاهش يافت. با توجه به

دقيقه 10دست آمده از اين بخش، مدت  هاي بهنتيجه
عنوان مقدار بهينه انتخاب و در ادامه مورداستفاده قرار به

گرفت.

اي روش (نمونه آبي)  كارايي تجزيه
خطي، حد  ارقام شايستگي روش پيشنهادي شامل گستره

تشخيص و دقت براي استخراج تركيب موردنظر از نمونه در
دست آمده از اين هاي بهشدند. نتيجهشرايط بهينه ارزيابي 

واسنجي در  نشان داده شده است. منحني 2 جدول ارزيابي در
ميكروگرم بر ليتر در نمونه آبي 100تا  0/2گستره غلظتي

ردست آمد. حد تشخيص روش د براي سم فنيتروتيون به
1/0، برابر 3با  نوفه برابر به نسبت نشانكنمونه آبي برپايه 

دست آمد. دقت روش ميكروگرم بر ليتر براي آناليت به
صورت به در نمونه آبي )USAEME-GC-FID(پيشنهادي 

صورت درصد انحراف استاندارد تكرارپذير در يك روز و به
% است. 2/8نسبي موردمطالعه قرار گرفت كه برابر 

ارقام شايستگي روش پيشنهادي براي تعيين آناليت در نمونه آبي 2ول جد

ضريب 
تعيين

انحراف استاندارد نسبي 
(پنج بار تكرار)

 (%)

حد تشخيص
(ميكروگرم بر ليتر)

گستره خطي
(ميكروگرم بر ليتر)

نمونه

9967/0 آبي 0/2- 100 1/0  2/8

بررسي نمونه (آب) حقيقي 
عه در اين كار شامل آب درياينمونه حقيقي موردمطال

هاي مذكور آب، دراي از آمل) بود. نمونهخزر (منطقه
آوري (بدون فضاي اي كهربايي رنگ جمعهاي شيشهظرف

و به دور از نور نگهداري شدند. C 4° فوقاني) و در دماي
ارايه شده 3دست آمده از اين بررسي در جدول  هاي بهنتيجه

هاي مورددر نمونهسم فنيتروتيون  دهداست كه نشان مي
مطالعه ديده نشدند. براي بررسي اثر بافت نمونه موردمطالعه

درسم فنيتروتيون بر كارايي روش پيشنهادي، استاندارد 
ميكروگرم بر ليتر به نمونه افزوده شد. مقادير 5سطح غلظتي 

دهد كه بافتدست آمده براي بازيافت نسبي نشان مي به
مطالعه تاثير كمي بر كارايي استخراج دارد. نمونه مورد
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از تجزيه نمونه آبي درياي خزر دست آمده بههاي نتيجه 3جدول 
منطقه آمل براي تعيين آناليت

 بازيافت نسبي

(%)  

 دست آمده غلظت فنيتروتيون به

 (ميكروگرم در ليتر)

بار تكرار) 3( انحراف استاندارد  ±
نمونه

- زايش سمپيش از اف يافت نشد.

0/93 65/4  ± 40/0  
پس از افزودن سم

ميكروگرم در ليتر) 5(

اي روش (نمونه گياه) كارايي تجزيه
شده و سپس خرد تكه نمونه گياه ريحان، پس از شستن، تكه

و همگن شد. براي استخراج آناليت از نمونه گياه، ابتدا از
شد. بدين هاي مثل متانول، استون و استونيتريل استفادهحلال

ترتيب كه وزن معيني از نمونه گياه با حجم معيني از اين
ها مخلوط و براي مدتي در داخل دستگاه فراصوت گذاشتهحلال

عنوان نمونه براي دست آمده صاف و به شد. سپس، محلول به
هاي متفاوتيشد. وزنكارگرفته  استخراج شبيه بخش پيشين به

هاي متفاوت (استون،گرم و با حلال 5تا  5/2از گياه در گستره 
استونيتريل و متانول) براي استخراج آناليت از نمونه گياه

دست آمده از استخراج با هاي بهمورداستفاده قرار گرفت. نتيجه
آورده 6هاي استون، استونيتريل و متانول در شكل كمك حلال

طور كه در شكل نشان داده شده است، شده است. همان
ريل داراي كارايي بيشتري براي استخراج آناليت است.استونيت

بنابراين، در دنباله كار از استونيتريل استفاده شد.
راج در گسترهاثر وزن نمونه گياه بر روي كارايي استخ

سطح زير 7گرم مورد بررسي قرار گرفت. شكل  5تا  5/2
هاي گياه ريحان راپيك فنيتروتيون بر حسب وزن نمونه

گرم نمونه 5/2شود با كه مشاهده ميطور دهد هماننشان مي
دست آمده است. بنابراين، در دنباله كار بيشترين كارايي به

ج استفاده شد.گرم از نمونه گياه براي استخرا 5/2

سط
ير 

ح ز
ك
پي

كننده حلال استخراج
هاي متفاوت استخراجي براي استخراج آناليت ازگياهاثر حلال 6شكل 

سط
ير 

ح ز
ك
پي

وزن نمونه (گرم)
اثر وزن نمونه گياه براي استخراج آناليت از گياه 7شكل 

كارايي استخراج با افزودن مقداري آب به حلال
هاي حجمي متفاوتاستونيتريل زياد شد. بنابراين، نسبت

استونيتريل با آب براي استخراج آناليت از گياه موردبررسي
آورده شده 4دست آمده در جدول  هاي بهر گرفت. نتيجهقرا

3به  2شود در نسبت حجمي كه مشاهده ميطور است. همان
آيد. دست مي از استونيتريل و آب بيشترين كارايي استخراج به

بنابراين، در دنباله كار اين نسبت حجمي مورداستفاده قرار
گرفت.
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هاي متفاوت حجمياثر نسبت 4جدول 
استونيتريل و آب بر استخراج آناليت

سطح زير پيك
نسبت حلال

(آب : استونيتريل)
4582:3
1311:4
3403:2
2354:1

شامل USAEMEارقام شايستگي روش پيشنهادي 
خطي، حد تشخيص و دقت براي استخراج تركيب  گستره

مورد نظر از نمونه گياه در شرايط بهينه ارزيابي شدند.
نشان داده 5جدول دست آمده از اين ارزيابي در  هاي بهنتيجه

20تا  02/0شده است. منحني واسنجي در گستره غلظتي 
دست آمد. ميلي گرم بر كيلوگرم در نمونه گياه براي آناليت به

نوفه به پايه نسبت نشانك حد تشخيص روش در نمونه گياه بر
دست گرم بر كيلوگرم براي آناليت به ميلي 004/0، 3برابر با 

در )USAEME- GC-FID(آمد. دقت روش پيشنهادي 
صورت درصد صورت تكرارپذير در يك روز و به به نمونه گياه

انحراف استاندارد نسبي مورد مطالعه قرار گرفت كه برابر
.درصد براي آناليت است 3/10

در نمونه گياهيارقام شايستگي روش پيشنهادي براي تعيين آناليت  5جدول 

ضريب
تعيين

انحراف استاندارد نسبي
(پنج بار تكرار)

 (%)

حد تشخيص
(ميكروگرم بر ليتر)

گستره خطي
(ميكروگرم بر ليتر)

نمونه

9910/0 گياه 20/0-02/0 004/0 3/10

 مونه گياه)هاي حقيقي (نبررسي تجزيه نمونه
6دست آمده از تجزيه نمونه گياه در جدول  هاي بهنتيجه

در نمونهفنيتروتيون دهد ارايه شده است، كه نشان مي
موردمطالعه ديده نشد. براي بررسي اثر بافت نمونه موردمطالعه بر

در سطحفنيتروتيون روي كارايي روش پيشنهادي، استاندارد 

م به نمونه افزوده شد. مقاديرگرم بر كيلوگر ميلي 05/0غلظتي 
دهد كه بافت نمونهشده براي بازيافت نسبي نشان مي محاسبه

مورد مطالعه تاثير كمي بر روي كارايي استخراج دارد.

از تجزيه نمونه ريحان گياه سبز دست آمده بههاي نتيجه 6جدول 
منطقه آمل براي تعيين آناليت

 بازيافت نسبي

(%)  

دست آمده به غلظت فنيتروتيون
گرم بر كيلوگرم) (ميلي

انحراف استاندارد  ±
بار تكرار) 3( 

نمونه

يافت نشد.  -   پيش از افزايش سم

0/84 ٠۴٢/٠  ± ٠٠۴/٠  
پس از افزودن سم

)گرم بر كيلوگرم ميلي 05/0(

مقايسه 7ها در جدول  روش پيشنهادي با ساير روش
تخراج دردهد كه زمان اس شده است. اين جدول نشان مي

و ]SPME ]29هاي  روش پيشنهادي در مقايسه با روش
SDME ]28[ هاي آلي سمي و خيلي كوتاه و مصرف حلال

كمتر است. ]SDME ]28قيمت نيز در مقايسه با روش  گران
گستره خطي و حد تشخيص روش پيشنهادي بدون استفاده

سنجي جرمي از آشكارسازهاي بسيار حساس و گران طيف
)MSاي ( كارساز فتومتر شعله) و آشFPDقابل مقايسه با (

،]17[ها است. همچنين، در مقايسه با روش مرجع  ساير روش
در روش پيشنهادي با طراحي ظرف ويژه استخراج، امكان

هاي آلي با چگالي كمتر از آب كه سميت و استفاده از حلال
]17[شود. در روش مرجع  هزينه كمتري دارند، فراهم مي

عنوان تر و با هزينه بيشتر است به ن كه حلال سميكلروبنز
هاي كارگرفته شده و فقط در نمونه كننده به حلال استخراج

همچنين، در مقايسهآبي كاربرد روش، توسعه داده شده است. 
، روش پيشنهادي نيازي به ماده]26[با روش كار مرجع 

فعال براي كارايي بيشتر استخراج ندارد و طراحي ظرف سطح
تر است. كاربرد روش تر و آسان استخراج كار پيشنهادي ساده

هاي آبي توسعه يافته است. در فقط در نمونه ]26[مرجع 
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هاي سبزيجات نهايت، كار حاضر براي نخستين بار در نمونه
USAEMEو آبي توسعه داده شد و گزارشي از توسعه روش 

آب هاي سبكتر از هاي سبزيجات و آبي با حلال در نمونه
وجود ندارد.

يريگجهينت
ml/gكمتر از  يبا چگال ييها، از حلالپژوهشن يدر ا

فراصوتبا امواج  يع پخشيما كرواستخراجيدر روش م 0/1
ون استفاده شد. ظروفيتروتيفن كشحشرهاستخراج  يبرا

جداسازي، يساز ناميزهانجام مراحل  يبرا يا ژهياستخراج و
شناور در سطح نمونه يحلال آل يآور و جمع با گريزانه

نشان داد كه قدرت يسازنهيبه هايتيجه. نشدكارگرفته  به
.استخراج نداشتند ييارابر ك يرياستخراج تاث يو دما يوني

مذكور منجر به يها عاملاستخراج به  ييكارا نبودن هوابست

روش ييكارا شد.تر مقاوم يتر و روشقيج دقيجاد نتايا
يهاون در نمونهيتروتيفن كشحشرهبر استخراج  يشنهاديپ

قرار گرفت. يابيارز از آمل) مورد يا حان (منطقهياه ريآب و گ
نيه شده در اايجه گرفت كه روش ارينتتوان يت ميدر نها

توانديكه ماست ع، ساده و ارزان يكارا، سر يمطالعه، روش
كارگيري بهه شده مشابه با يارا يهاروش يبرا يمكمل
در يآل يهاندهيآلا تجزيه يتر از آب برانيسنگ يهاحلال

.جات باشديو سبز يطيمح يهانمونه آب
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Abstract: Insecticides can remain in the food products after using, and spread in the 
environment, surface soil and underground water. The existence of insecticides 
remainder in the food products is one of the most important concerns for consumers. 
They have undesirable effects to human health after a long time. In this research, simple 
and efficient ultrasound-assisted emulsification microextraction (USAEME) method 
was successfully developed based on applying low density organic solvents for the 
extraction and determination of fenitrothion insecticide in vegetable and water samples. 
Several factors influencing the extraction such as type and volume of extraction solvent, 
temperature, ionic strength, and centrifugation time were investigated and optimized. 
Under the optimum conditions, the calibration range was from 2.0 to 100 µg L-1 in 
water sample and from 0.02 to 20 mg kg-1 in plant. The applicability of the proposed 
method was successfully evaluated by the extraction and determination of fenitrothion 
from some natural vegetable and water samples. 
Keywords: Fenitrothion, Ultrasound-assisted emulsification microextraction, Gas 
chromatography instrument 
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