
www.SID.ir

Arc
hive

 of
 S

ID

 
تاثير حلال در پيش تغليظ و اندازه گيري كادميوم در نمونه هاي زعفران به 

 -مايع پخشي بر پايه جامد شدن قطره آلي شناور-روش ميكرواستخراج مايع
 UV- Visاسپكتروفتومتري 
  1سميه حيدري

  10/03/92: تاريخ دريافت
 12/06/92:  تاريخ پذيرش

  چكيده
   اسپكتروفتومتري– مايع پخشي بر پايه جامد شدن قطره آلي شناور - اين پژوهش از روش ميكرواستخراج مايعدر

 UV- Visاتانول به عنوان حلال پخشي، . هاي زعفران استفاده شدمنظور استخراج و اندازه گيري آلاينده كادميوم در نمونه به
بررسي ها نشان داد كه نوع و حجم . عنوان حلال رقيق كننده استفاده گرديد آندكانول به عنوان حلال استخراج و استون به-1

تحت شرايط بهينه، حد تشخيص . سزايي دارد حلال استخراج و حلال رقيق كننده در راندمان استخراج تاثير به،حلال پخشي
باخرز با روش پيشنهادي مورد تجزيه هاي زعفران تربت حيدريه، قائنات و نمونه. دست آمد ميكروگرم بر ميلي ليتر به0005/0

  .  دست آمد ميكروگرم بر ميلي ليتر از كادميوم به1/0قرار گرفت و درصد بازيابي براي نمونه هاي زعفران آلوده شده با 
  

   ميكرواستخراج، زعفران، كادميوم،اندازه گيري اسپكتروفتومتري: هاي كليديواژه

                                                 
  دانشگاه تربت حيدريه، تربت حيدريه، بخش گياهان دارويي، دانشكده كشاورزي-1

  )Email: so_heydari_83@yahoo.com:  نويسنده مسئول-(*

  وري زعفراننشريه زراعت و فنا
  96-109:  ص-1392 پاييز، 1 شماره، 1 جلد

Saffron Agronomy & Technology 
Vol. 1, No. 1. 2013, P. 96-109 

www.sid.ir


www.SID.ir

Arc
hive

 of
 S

ID

  97    تاثير حلال در پيش تغليظ و اندازه گيري كادميوم در نمونه هاي زعفران
 

  مقدمه
طور عمدي يا اتفاقي توسـط انـسان مـي          ن، مصرف مواد شيميايي مختلف به     يكي از از عوارض جانبي صنعتي شد      

در  ).Dabiri, 1375( بسيار خطرنـاك و كـشنده انـد    "باشد كه پيامدهاي آن مسموميت هاي مختلف است كه عمدتا
دهه گذشته ورود آلاينده هاي فلزات سنگين ناشي از پساب هاي خانگي، تخليه محصولات شـيميايي، سـموم، حـشره        
كش ها و علف كش ها، تخليه ي صنعتي، پساب هاي راديواكتيو، هيدروكربن هاي نفتي و رنگي به محيط زيست، بـه                

آب و هوا دريافـت كننـده نهـايي ايـن           . مقدار زيادي افزايش يافته است كه به عنوان يك خطر جدي به شمار مي آيند              
سيار سمي و خطرناك سبب آلودگي گياهـان و حيوانـات   فلزات هستند و از طريق اين دو منبع، اين گونه آلاينده هاي ب   

در حال حاضر آلودگي عمومي به فلزات سـنگين رو بـه افـزايش بـوده و بـه      ). Ballantyne et al., 1994( .مي شوند
دنبال آن تجمع اين فلزات در گياهان و حيوانات علاوه بر آسيب هاي جدي بر سلامت اين موجودات مصرف فـرآورده                     

). Shuklasr, 2005; Lie et al., 1990( براي مصرف كننده نهايي يعني انسان مخاطره آميز كرده اسـت  هاي آنها را
). Fu et al, 2008( اسـت  Soil- crop- foodدر نتيجه يكي از دلايل اصلي مواجه انسان بـه فلـزات سـنگين مـسير     
برخي از ايـن عناصـر ماننـد سـرب كـادميوم و      تقريبا تمام فلزات سنگين در بدن اثرات زيان بار بر جاي مي گذارند اما  

جيوه حتي در مقادير ناچيز نيز براي انسان سمي و خطرناكند و باعث مشكلات مختلفي مانند تخريب كليـه مـشكلات                     
فلز سنگين كادميوم جزو آن دسـته از  ). et al., 2010 Zazouli(ريوي و صدمات استخواني سرطان و غيره مي گردند 

دش در مواد غذايي و محيط به عنوان عامل مخاطره انگيز مورد توجـه زيـاد پژوهـشگران قـرار           است كه وجو  عناصري  
 سال اسـت و ايـن نيمـه عمـر زيـاد سـبب شـده اسـت تـا كـادميوم              30 تا   10نيمه عمر كادميوم در بدن      . گرفته است 

 لجـن هـاي فاضـلابي و    ،كادميوم از طريق هـوا ). Feriberg et al., 1986(مستعدترين فلز براي تجمع در بدن باشد 
  ). Gilman et al., 1980(كودهاي فسفاته وارد زنجيره مواد غذايي مي شود 

 .است مدار كور و ساقه بدون ساله، چند علفي، گياهي ،خانواده زنبق  از.Crocus sativus L) (علمي  نام با زعفران
ضداسپاسـم،   عنـوان  به آن هاي فرآورده و عصاره از و گيرد قرار مي استفاده مورد گسترده طوربه سنتي طب در زعفران
خلـط   تعريـق،  افزاينـده  نفخ، ضد بخش، آرام آبريزش، لثه، ضد هاي ناراحتي دهنده تسكين غذا، طبيعي هضم به كمك

 گلبـرگ  و كلالـه  عصاره همچنينRios et al., 1996). ( شود مي استفاده جنسي تمايلات محرك معده و آور، مقوي

 ,.Karimi et al( اسـت  داده نـشان  خـود  حيـواني از  ل هـاي  مد در ضدافسردگي و ضددردي هابي،ضدالت زعفران اثر

2001; Hosseinzadeh et al., 2002(      با توجه به آلودگي آب و هوا به فلز سـنگين كـادميوم و اسـتفاده از كودهـاي
بـه دليـل مـصارف خـوراكي و          و، اين آلاينده يكي از مهم ترين آلاينده هاي زعفران اسـت             شيميايي توسط كشاورزان  

بـه همـين علـت انـدازه گيـري      . به عنوان خطري جدي براي سلامت انسان به شمار مـي رود           دارويي فراوان زعفران،    
  .ر زيادي داردكادميوم در نمونه هاي زعفران اهميت بسيا

ن مقدار نهايي آناليت،    در سال هاي گذشته با وجود پيشرفت در زمينه تجهيزات تجزيه اي با كارآيي بالا براي تعيي                
زيرا بيشتر تجهيزات دستگاهي قادر . تأمين يك نمونه استخراج شده مناسب براي تعيين مقدار دستگاهي لازم مي باشد         

وسـيله  نيستند بافت پيچيده نمونه را به طور مستقيم تحمل كرده و بايد مرحله آماده سازي نمونه قبل از اندازه گيري به         
-منظور پيش تغليظ آناليت براي دستيابي به حد تشحيص پايين         معمولاً آماده سازي نمونه به    . شودها انجام   اين دستگاه 
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تر، رفع مزاحمت ها، تبديل آناليت به فرم هاي ديگر و مناسب ساختن آن براي جداسـازي و تـشخيص و تـأمين يـك                         
 گوناگوني بـدين منظـور بـه كـار          هايفناوري. شودروش قوي و تكرار پذير كه نسبت به بافت حساس نباشد انجام مي            

 مـايع، زمـان اسـتخراج طـولاني و در برخـي ديگـر ماننـد روش             -گرفته شده است كه در برخي همانند استخراج مايع        
 Harak(باشد استخراج برگشتي با حلال و جاذب كربن فعال نياز به مصرف زياد حلال آلي و حجم بالايي از نمونه مي

et al., 2007 .(برند كار ميهاي آماده سازي نمونه كه مقدارهاي كمي حلال بههاي گفته شده، فناوريبه علت اشكال
-هـاي اخيـر روش    بر اين مبنا در سال    . يابندو قابليت اتوماسيون و استفاده در محل را داشته باشند اهميت بيشتري مي            

رد توجـه قـرار گرفتـه اسـت     هاي ميكرواستخراج كه در آنها حجـم فـاز اسـتخراجي بـسيار كمتـر از نمونـه اسـت مـو           
)Pawliszyn et al., 2003; Arthur et al., 1990؛ Lord et al., 2000( .   در اين پـژوهش از روش ميكرواسـتخراج

 مايع پخشي بر پايه جامد شدن قطره آلي شناور كه روشي نوين براي آماده سازي و پـيش تغلـيظ نمونـه اسـت                         -مايع
)Rezaei et al., 2006; Mirzaei et al., 2011; Dadfarnia et al., 2009; Dadfarnia et al., 2008  ( و

گيري فلزسنگين كادميوم جهت تعيين ميزان آلـودگي زعفـران   منظور جداسازي و اندازهبهUV-Vis اسپكتروفوتومتري 
ر حـد  مصرف حلال آلـي كـم د   . هاي مورد استفاده در اين روش استخراج،  بررسي شد         استفاده و اثر نوع و حجم حلال      

ميكروليتر، راندمان بالا، زمان استخراج كم و به حداقل رساندن اثرات بافتي از جمله مزاياي اين روش اسـتخراج و نيـز       
هاي آناليز كروماتوگرافي، از مزايـاي ايـن روش    نسبت به روشUV-Visسرعت، ارزاني و آناليز آسان در طيف سنجي  

  . گيري استاندازه

  هامواد و روش
  گرهاها و واكنش استاندارد

كار گرفته شده در اين پژوهش، فرآورده شركت مرك آلمان و بدون آمـاده              ها و معرف هاي شيميايي به     كليه حلال 
 ميلي گرم بر ليتر با حـل كـردن مقـدار    1000محلول آبي استاندارد كادميوم با غلظت     . سازي بعدي به كار گرفته شدند     

-هاي روزانه تهيه مي   از رقيق كردن محلول مادر، محلول     . ر تقطير تهيه شد   مناسب سولفات كادميوم در آب مقطر دو با       
. عنوان عامل كمپلكس دهنده بـراي كـادميوم مـورد اسـتفاده قـرار گرفـت        ديتيزون از شركت مرك خريداري و به      . شد

 درجـه   4 دماي   گرم بر ليتر با حل كردن مقدار مناسب ديتيزون در استن تهيه و در              ميلي 500محلول ديتيزون با غلظت     
 -1. شـد هـاي روزانـه تهيـه مـي       از رقيق كردن اين محلول، محلول     . گراد در يخچال به دور از نور نگهداري شد        سانتي

 NaOHو HClهـاي   محلـول . عنوان حلال استخراج مورد استفاده قرار گرفـت       آندكانول از شركت مرك خريداري و به      
كلالـه زعفـران خـشك      .  در آب دو بار تقطير تهيه شدند       NaOH و   HCl با حل كردن مقادير مناسب       pHبراي تنظيم   

  . مربوط به تربت حيدريه، قائنات و باخرز در استان خراسان خريداري شدند

  ها و ابزاردستگاه
مجهـز بـه ميكروسـل    ) JENWAY 6300مـدل  (ها از يك اسپكتروفتومتر گيري ميزان جذب محلولبراي اندازه

براي برداشتن نمونه پيش تغلـيظ شـده و تزريـق بـه ميكروسـل دسـتگاه       . استفاده شد كوارتز كه حداقل جذب را دارد،
مـدل  ( متـر   pH با استفاده ازpHمقادير .  ميكروليتري هاميلتون استفاده گرديد10اسپكتروفتومتر، از يك ميكروسرنگ 

NANO Technic (شور آلمـان اسـتفاده   اي سارتوريوس ساخت ك ـبراي توزين از يك ترازوي تجزيه. گيري شداندازه
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  . جداسازي فاز استخراج با استفاده از سانتريفيوژ انجام شد. گرديد

   مايع پخشي مبتني بر جامدسازي قطره شناورآلي- استخراج كادميوم به روش ميكرواستخراج مايع
فـاز آبـي    مايع پخشي بر پايه جامد شدن قطره آلي شناور در           -استخراج كادميوم توسط روش ميكرو استخراج مايع      

-ليتر از اتانول بـه     ميلي 5/0عنوان فاز استخراج،     آندكانول به  -1 ميكروليتر از    200بعداز تعيين شرايط بهينه،     . انجام شد 
طـور كامـل در   به عنوان عامل كمپلكس دهنده بـه ) ديتيزون (دي فنيل تيوكاربازون پي پي ام از 1عنوان فاز پخشي و    

  .گردد ميلي ليتر نمونه حاوي آناليت تزريق مي10تركيب با سرنگي، سريعاً به مجموع سه . شدبشر كوچكي بهم زده 

زمان چهار لوله آزمايش براي تست شـرايط بهينـه اسـتخراج             هم. محلول ابري شكل تشكيل و استخراج انجام شد       
كليـه  . مقطـر اسـت   هاي آزمايش حاوي نمونه و لوله چهـارم حـاوي آب             تا از اين لوله    مورد استفاده قرار گرفت كه سه     

عنوان شـاهد در  محتواي استخراجي لوله آزمايش چهارم به. عمليات روي محتواي هر چهار لوله آزمايش صورت گرفت  
 دور بر   3500-4000ها به مدت شش دقيقه با سرعت        بعداز تشكيل حالت ابري، نمونه    . تعيين جذب آناليت مدنظر است    

ها مشاهده   آزمايشي فاز استخراجي معلق در سطح لوله       يفيوژ، در هر چهار لوله    دقيقه سانتريفيوژ شده، بعد از انجام سانتر      
پـس از منجمـد شـدن حـلال     . هاي آزمايش به منظور استحكام قطره در حمـام يـخ قـرار داده شـد            سپس لوله . گرديد

 ـ                   استخراج، به آساني قطره    ا اسـتفاده از    ي استخراجي با اسپاتول برداشته شده و پس از ذوب شـدن بـا دقـت و تمامـا ب
 ميكروليتـر بـا اسـتن رقيـق         250سپس فاز استخراجي تا حجـم       . ميكروسرنگ به ميكروسل كوارتز دستگاه تزريق شد      

سـنج كـاليبره شـده و در حـضور         گيري جذب آناليت، دستگاه طيـف     قبل از اندازه  . ها انجام شد  گيريسازي شده و اندازه   
-ايـن انـدازه   . گيري گرديد اهد، جذب آناليت در ناحيه مورد نظر اندازه       عنوان ش محتواي استخراج لوله آزمايش چهارم به     

با توجه به نتايج آزمايش و محاسبه انحراف استاندارد، دقـت كـار آزمـايش    . گيري براي هر سه لوله آزمايشي انجام شد       
  .گزارش گرديد

   نتايج و بحث
باشد كه در جهت كـاهش       مايع معمولي مي   -اي از استخراج مايع    مايع پخشي درواقع شاخه    -ميكرواستخراج مايع   

اما انتخـاب حـلال     .  معرفي شده است   2006مصرف حلال آلي مضر براي اولين بار توسط اسدي و همكارانش در سال            
زيرا چگالي حلال بايد از آب بيشتر بوده كه اين گونه   . سازداستخراج در اين تكنيك كاربرد روش را تا حدي محدود مي          

-ايـن معايـب بـه     .  مناسب نبوده و سميت فراوان دارند      ICP و   HPLCهاي  گيري در دستگاه   اندازه ها اغلب براي  حلال
ايـن  .  مايع پخشي بر پايه جامد شدن قطره آلـي شـناور از بـين بـرده شـده اسـت                   - ميكرواستخراج مايع     توسعه وسيله

توانـد بـا    ونـه اسـتخراجي مـي     همچنـين نم  . باشـد هاي فلزي مـي   تكنيك ميكرواستخراج روشي مفيد در استخراج يون      
در ايـن روش، دو فـاز بافـت نمونـه و فـاز      . گيري قـرار گيـرد  مجهز به ميكروسل مورد اندازه UV-Vis اسپكتروفتومتر

هاي فلزي موجود در نمونه به داخل حلال استخراجي استخراج و استخراجي وجود دارد كه در طي ميكرواستخراج، يون      
 مايع پخشي بر پايه جامد شدن قطره آلي شناور سه جـزء        - روش ميكرو استخراج مايع      طور كلي در  به. تغليظ مي شوند  

صورت قطرات  شوند كه حلال آلي استخراج كننده به      اي با هم مخلوط مي    گونهحلال آبي، حلال آلي و حلال پاشنده به       
 در حد ميكروليتر، راندمان     از جمله مزاياي اين روش مصرف كم حلال آلي        . هاي حلال آبي پخش شود    ريز در بين لايه   
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  .باشدبالا، زمان استخراج كوتاه و به حداقل رساندن اثرات بافتي مي

عنـوان  بـه ) C 15-13˚(ها به علت فراريت كم، حلاليت پايين در آب و نقطه ذوب نزديك به دماي اطاق     آندكانول
اي كه داخل فاز استخراجي قرار دارد بـه         يون آناليت به كمك عامل كمپلكس دهنده      . شوندحلال استخراج استفاده مي   

مخلوط بهينـه از عامـل كمـپلكس دهنـده،          . شودكمپلكسي با آبگريزي كافي براي ماندن در فاز استخراجي تبديل مي          
پـس از   . شـود حلال پخشي و حلال جامدسازي به صورت تونلي به محلول نمونه تزريق شده و اسـتخراج انجـام مـي                   

هاي محتوي نمونه بـه ظـرف     با انتقال لوله  . صورت معلق در سطح محلول نمونه قرار دارد       بهسانتريفيوژ، فاز استخراجي    
در فرايند ميكرواسـتخراج  . شوداي منتقل ميهاي شيشه يخ، فاز استخراجي جامدسازي شده و سپس با اسپاتول به ويال          

داخل  فاز استخراج كننده منتقل شـده        شود و فقط كسر كوچكي از نمونه به         طور كامل انجام نمي   با حلال، استخراج به   
رسـد  و پس از گذشت مدت زماني، يا رسيدن به تعادل غلظت نمونه در فاز استخراج كننده به بيشترين مقدار خـود مـي     

)et al., 2005 Metwanki .(هـاي كـادميوم در نمونـه    در اين پژوهش از اين روش براي پيش تغليظ و جداسازي يون
دي  آندكانول به عنوان حـلال اسـتخراج و          -1. باشد استفاده شد  ترين آلاينده هاي زعفران مي    زعفران كه يكي از مهم    

هـاي آزا و    ديتيـزون بـا داشـتن گـروه       . عنوان عامل كمپلكس دهنـده انتخـاب گرديـد        به)  ديتيزون (فنيل تيوكاربازون 
  ).1شكل (كند ايجاد ميهيدروسولفيد با فلزات واسطه همچون كادميوم اندركنش داده و كمپلكس هاي رنگي 

سـنج  گيري به روش طيف   پس از كمپلكسه شدن كادميوم با ديتيزون، آناليت به فاز استخراج منتقل و سپس اندازه              
UV-Vis  هاي كادميوم از قبيل حجم حلال استخراج كننده، نوع و حجـم            عوامل مؤثر بر استخراج يون    .  صورت گرفت

سـپس از ايـن روش تحـت شـرايط          .  بهينه و مورد مطالعه قرار گرفـت       pHحلال پخشي، نوع حلال رقيق كننده و اثر         
  .هاي آبي زعفران استفاده شدبهينه، براي تعيين مقدار آلاينده كادميوم در نمونه

  
   ساختار ديتيزون-1شكل 

Fig. 1- Structure of dithizone   
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  مطالعه طيف جذبي كمپلكس
بـراي تعيـين طـول    . هاي كمي استفاده شدگيريمنظور انجام اندازهبه  UV- Visدر اين تحقيق، اسپكتروفتومتري

عنـوان  ليتـر اتـانول بـه      ميلي 5/0 و در    6 برابر با    pH ديتيزون در    -موج ماكزيمم جذب، طيف جذبي كمپلكس كادميوم      
حيـه  عنوان حلال استخراج و استن بـه عنـوان حـلال رقيـق كننـده در نا      آندكانول به-1 ميكروليتر 100حلال پخشي، 

بنابراين اين طول موج بـراي      .  نانومتر مشاهده گرديد   420 نانومتر گرفته شد و بيشترين جذب در طول موج           700-350
  .ها انتخاب شدگيرياندازه

  اثر نوع حلال استخراج كننده
 مايع پخشي بر پايه جامد شدن قطره آلي شناور، حلال اسـتخراج كننـده يكـي از                 -در روش ميكرو استخراج مايع      

. هـاي مـورد آنـاليز را دارد   مهمترين عوامل است كه نقش مهمي براي رسيدن به بازيابي و گزينش پذيري خوب گونـه         
داشته باشد و تـشكيل يـك سيـستم دو فـازي       ) محلول نمونه (پذيري كمي با فاز آبي      امتزاج حلال استخراج كننده بايد   

امتـزاج  .  پخشي، در هنگام تزريق به محلول آبي را بدهـد          پايدار در حضور حلال   ) محلول كلوئيدي با قطرات بسيار ريز     (
همچنين حلال اسـتخراج در ناحيـه طـول مـوج           . پذيري با حلال پخشي داشته و پتانسيل استخراج آناليت را دارا باشد           

 C˚(اين حلال بايد داراي فراريت كم و نقطه ذوب نزديك به دمـاي اطـاق                . جذب آناليت نبايد هيچ جذبي داشته باشد      
هـا بـا دارا بـودن ايـن خـواص بهتـرين حـلال اسـتخراج در روش                   بـر ايـن اسـاس آنـديكانول       . باشـد . باشد) 15-13

 آنـدكانول بـه   -1در ايـن پـژوهش از   .  شناور آلي تجمعي مي باشند     مايع پخشي مبتني بر قطره     -ميكرواستخراج مايع   
عنوان حـلال اسـتخراج اسـتفاده        به مت مناسب ، فشار بخار كم و قي      حلاليت پايين در آب    ، پايداري، علت حساسيت بالا  

  .شد

  اثر نوع حلال پخشي
 مايع پخشي بر پايه جامد شدن قطره آلي شناور حلال پخـشي بايـد بـا هـر دو فـاز آلـي                        -در ميكرواستخراج مايع  

خراج همچنين بايد بتواند كشش سطحي حلال است      . امتزاج پذير باشد  ) محلول نمونه (و فاز آبي    ) حلال استخراج كننده  (
كننده را كم و آن را به صورت قطرات ريز در فاز آبي پراكنده كند تـا مـساحت سـطح بيـشتري بـراي تمـاس حـلال                             
. استخراج كننده و محلول نمونه فراهم كند و بدين ترتيب انتقال تركيبات هدف از فاز آبي بـه فـاز آلـي افـزايش يابـد                         

منظور بررسي اثر نوع حلال     به. اب يك حلال مناسب هستند    سميت و قيمت حلال نيز از فاكتورهاي مورد نظر در انتخ          
طـور كـه    همان. مورد مطالعه قرار گرفت   هاي اتانول، استونيتريل و استون بررسي و ميزان جذب محلول           پخشي، حلال 

-منظور استخراج يون  شود حلال پخشي اتانول بالاترين جذب را دارا بوده و بهترين حلال به            مشاهده مي ) 1(در جدول   
  .هاي كادميوم مي باشد

   اثر نوع حلال پخشي بر جذب محلول-1جدول 
Table 1- Effect of type of the disperser solvent on the absorbance of solution  

  استونيتريل
Acetonitrile 

  استن
Acetone 

  اتانول
Ethanol 

 

0.05±0.21 0.06±0.25 0.05±0.36 
 

   آندكانول-1
1- undecanol          
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  اثر حجم حلال پخشي
- ميكروگرم بر ميلي   5/0 ميكروليتر روي راندمان استخراج كادميوم با غلظت         1000-300اثر حجم اتانول در دامنه      

 pHعنوان حلال استخراج در  آنديكانول به-1 ميكروليتر 100 ميلي گرم بر ميلي ليتر با        1000ليتر و ديتيزون با غلظت      
 مقـدار جـذب   ،ليتر اتانول ميلي5/0دهد، در  نشان مي2طور كه جدول و شكل همان. ر گرفت مورد مطالعه قرا6برابر با  

هاي كـادميوم   عنوان حجم بهينه حلال پخشي در استخراج يون        ميلي ليتر اتانول به    5/0بنابراين  . به بيشترين حد رسيد   
  . انتخاب شد

    اثر حجم حلال پخشي بر جذب محلول كادميوم-2جدول 
Table 2-Effect of volume of the disperser solvent on the absorbance of cadmium solution  

-ميلي(حجم  0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 1.0
  )ليتر

Volume 
(mL) 

  جذب 0.06±0.25 0.05±0.26 0.05±0.40 0.06±0.29 0.04±0.28 0.05±0.27
absorbance 

  

 
   حجم حلال پخشي اتانول  بهينه سازي-2شكل 

Fig. 1- Optimization of volume of disperser solvent, ethanol  
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   آندكانول-1اثر حجم 
 آنـديكانول در دامنـه      -1اثر حجـم     در اين بررسي  .  آندكانول بر روي استخراج كادميوم تأثير زيادي دارد        -1حجم  

 1000 ميكروگرم بر ميلي ليتر و ديتيزون با غلظـت    5/0  ميكروليتر روي راندمان استخراج كادميوم با غلظت       250-100
طور كه شكل و جـدول  همان.  مورد مطالعه قرار گرفت   6 برابر با    pH ميلي ليتر اتانول در      5/0ميلي گرم بر ميلي ليتر با       

پـس  . افـت  ميكروليتر بازده استخراج براي كادميوم افزايش ي 200 آنديكانول تا    -1دهد، با افزايش حجم     نشان مي  ) 3(
هـاي  در حجـم  .  آنديكانول باعث كاهش بـازده اسـتخراج شـد         -1افزايش حجم   )  ميكروليتر 200حجم بيشتر از    (از آن   

 آنـديكانول و اتـانول افـزايش و در نتيجـه كـاهش      -1افزايش يافته و نسبت بين      )  آنديكانول -1(بالاتر، ذرات فاز آلي     
  . شودراندمان استخراج مشاهده مي

  pHاثر 
 Zhao et(سيستم بستگي دارد pH خراج يون هاي فلزي، ضريب استخراج كمپلكس فلزي تا حد زيادي به در است

al, 2005 .(اثـر  منظور بدست آوردن ضريب تغليظ بالا، بنابراين بهpH     هـاي   بـر روي اسـتخراج و پـيش تغلـيظ يـون
 11 تـا    pH 3 در دامنه     گرم بر ميلي ليتر     ميلي 1000ليتر و ديتيزون با غلظت       ميكروگرم بر ميلي   5/0 با غلظت    كادميوم

.  بررسي گرديـد   عنوان حلال پخشي  ليتر اتانول به   ميلي 5/0عنوان حلال استخراج و      آنديكانول به  -1 ميكروليتر   100با  
- نشان مي4طور كه جدول و شكل   همان.  خالص استفاده شد   NaOH و   HNO3هاي   محلول از محلول   pHدر تنظيم   
  .رسدان استخراج بالاترين مقدار را داشته و ميزان جذب به بيشترين حد مي راندمpH 9دهد، در 
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   آنديكانول-1 بهينه سازي حجم حلال استخراج -3شكل 

Fig. 3- Optimization of volume of the extraction solvent, 1- undecanol  
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 ول كادميوم اثر حجم حلال استخراج بر جذب محل-3جدول 
Table 3- Effect of volume of the extraction solvent on the absorbance of cadmium solution  

  )ميكرو ليتر(حجم  100 125 175 200 225 250
Volume (µL) 

  جذب 0.06±0.32 0.05±0.38 0.05±0.40 0.06±0.47 0.04±0.45 0.05±0.40
absorbance 

  
  اثر نوع حلال رقيق كننده

 جداسـازي شـده و بـه        ، فاز اسـتخراج پـس از انجـام عمليـات پـيش تغلـيظ              ،گيري غلظت كادميوم  منظور اندازه به
  بـا اسـتفاده از       ،هاي تزريقي بـه دسـتگاه     منظور يكسان بودن حجم نمونه    ميكروسل دستگاه اسپكتروفتومتر منتقل و به     

 و  هاي معمـول ماننـد اتـانول      آزمايشات برخي حلال  در  . سازي شد  ميكروليتر رقيق  250ها تا   حلال مناسب حجم نمونه   
نتايج نشان داد كه اسـتون بهتـرين حـلال بـراي رقيـق سـازي فـاز        . عنوان حلال رقيق كننده بررسي گرديداستون به 

ها حاكي از اين بود كه استون حساسيت بـالايي بـراي تعيـين اسـپكتروفتومتري                همچنين بررسي . باشداستخراجي مي 
  .كندميكادميوم ايجاد 

 
  جذب كادميوم رويpH  اثر -4شكل 

Fig. 4- Effect of pH on the absorbance of cadmium  
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  كادميوم بر جذب محلول PH اثر -4جدول 
Table 4-Effect of PH on the absorbance of cadmium solution  

  پي اچ 3 4 5 6 7
pH  
 

  جذب 0.04±0.24 0.05±0.27 0.04±0.29 0.05±0.31 0.05±0.34
Absorbance  

 پي اچ
 11 10 9 8 pH  

 
  جذب 0.04±0.38 0.05±0.41 0.03±0.40 0.05±0.39 

absorbance 
 

  منحني كاليبراسيون
هاي استاندارد  براي محلول هاي كادميوم، منحني كاليبراسيون     سازي فاكتورهاي موثر بر استخراج يون     پس از بهينه  

دهـد منحنـي كاليبراسـيون در        نشان مي  5طور كه نتايج جدول   همان.  مورد مطالعه قرار گرفت    رايط بهينه كادميوم در ش  
 بـوده و   = 3901/0x +  1597/0yمعادله منحني كاليبراسـيون  . ليتر خطي است ميكروگرم بر ميلي5/0-001/0دامنه 

حد تـشخيص روش كـه سـه        . باشدي غلظت محلول كادميوم م    x برابر با جذب و      yاست كه   9948/0ضريب خطي آن    
ليتـر   ميكروگرم بر ميلي   0005/0برابر انحراف استاندارد محلول شاهد تقسيم بر شيب منحني كاليبراسيون است برابر با              

  .باشدهاي كادميوم ميگيري يوندهنده حساسيت بالاي روش در اندازهدست آمد كه نشانبه

  
   شاخص هاي تجزيه اي روش-5جدول 

Table 5- Figures of merit of the proposed method  
  )ميكروگرم بر ميلي ليتر(محدوده خطي  0.001-0.5

Linear range (µg.mL−1)  
 

  ضريب خطي 0.9948
Correlation of coefficient 

 
  )ميكروگرم بر ميلي ليتر(حد تشخيص  0.0005

Detection limit (µg.mL−1) 
 

  زعفرانهاي گيري كادميوم در نمونهاندازه
. هاي كادميوم استفاده گرديد   گيري يون ، از نمونه زعفران جهت استخراج و اندازه       منظور نشان دادن كارآيي روش    به

هاي زعفران است كه به دليل خاصيت تجمعي در دراز مـدت            ترين آلاينده ترين و خطرناك  اين فلز سنگين يكي از مهم     
گيري اين آلاينده در زعفران از اهميت زيادي برخوردار         نابراين اندازه ب. شودسبب بروز بيماري هاي مهلك در انسان مي       

  .است
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ليتر آب مخلوط و بـه مـدت         ميلي 250 گرم از نمونه خشك شده زعفران كاملاً ساييده شده در يك ارلن با               125/0
سـپس  . ده شـد  ليتـر رسـان    ميلي 250 ميلي ليتر از اين محلول برداشته و به حجم           25. يك ساعت به شدت هم زده شد      

داخل هـر لولـه     .  رسانده شد  9 محلول زعفران به     pHغلظت مشخصي از كادميوم به نمونه زعفران آماده شده اضافه و            
). 5شـكل   (گيري در شرايط بهينه انجام شـد         ميلي ليتر از اين نمونه زعفران ريخته شده و استخراج و اندازه            10آزمايش
-مان استخراج بالا بوده و روش از كارآيي خوبي براي پيش تغليظ و انـدازه              شود راند  ديده مي  6طور كه در جدول     همان

  . گيري آلاينده كادميوم در نمونه زعفران برخوردار است

  
  گيري جذب نمونه زعفران با اسپكتروفتومتر اندازه-5شكل 

Fig. 5- Measuring of the absorbance of saffron sample by spectrophotometer 
 

  هاي زعفرانگيري كادميوم در نمونه نتايج تجزيه اي براي اندازه-6جدول 
Table 6- Analytical results for determination of cadmium in saffron samples 

  بازدهي
Recovery 

(%)  

  درصد خطا
RSD (%) 

 به دست آمده  كادميومغلظت
  )ميكروگرم بر ميلي ليتر(

Found (µg.mL−1) 

  يق شده  تزركادميومغلظت 
  )ميكروگرم بر ميلي ليتر(

Spiked (µg.mL−1)   
 

  نمونه زعفران
Saffron samples 

  زعفران تربت حيدريه 10-1×1 10-1×1.02  ±0.04 2 103%
Saffron of Torbat 

Heydarieh 
 

  زعفران قائنات 10-1×1 10-1×1.03  ±0.05 3 102%
Saffron of Ghaen 

      
 

  زعفران باخرز 10-1×1 10-1×1.05  ±0.07 5 105%
saffron of Bakharz
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  گيرينتيجه
 روشي UV- Vis اسپكتروفتومتري - مايع پخشي بر پايه جامد شدن قطره آلي شناور -روش ميكرواستخراج مايع

هاي زعفـران اسـت كـه از        گيري كادميوم در نمونه    ساده با دقت خوب و تكرار پذيري مناسب براي اندازه          ، ارزان ،سريع
  .ار ناچيز حلال جهت استخراج استفاده شده استحجم بسي

 استخراج و رقيـق كننـده       ،هاي پخشي نوع و حجم حلال   . بنابراين آلودگي محيط زيست اين روش بسيار كم است        
.  بايد اين عوامل بهينه گردنـد      ،دست آوردن بهترين راندمان   منظور به بنابراين به . تأثير بسزايي در راندمان استخراج دارد     

ليتر خطي بوده و حد تـشخيص روش   ميكروگرم بر ميلي5/0-001/0ايط بهينه، منحني كاليبراسيون در دامنه تحت شر 
هاي زعفران مناطق مختلف با روش پيشنهادي تحت شرايط بهينـه مـورد   نمونه.  ميكروگرم بر ميلي ليتر است    0005/0

عنوان يك نتيجه كلي، ايـن روش قابليـت         به. تجزيه قرار گرفت و درصد بازيابي بسيار خوبي با خطاي كم محاسبه شد            
  .هاي زعفران داردخوبي در تعيين مقدار بسيار ناچيز كادميوم در نمونه
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Abstract 

In this study, dispersive liquid- liquid microextraction based on solidification of floating 
organic drop- UV- Vis spectrophotometry is used for the extraction and determination of 
cadmium in saffron samples. Ethanol as the disperser solvent, 1- undecanol as the extractant 
solvent and acetone as dilution solvent were used. The studies showed that the type and volume 
of disperser solvent, extractant solvent and dilution solvent has a significant effect in the 
extraction efficiency. Under the optimal conditions, detection limit of 0.0005 µg.mL-1 was 
obtained. The procedure was applied to saffron samples of Torbate heydariyeh, Ghaenat and 
Bakharz and the recovery percent for the saffron samples contaminated with 0.1 µg/mL of 
cadmium was obtained. 
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 »زراعت و فناوري زعفران« راهنماي نگارش مقاله در نشريه 
 با همكاري زعفراندانشگاه تربت حيدريه و پژوهشكده  توسط "زراعت و فناوري زعفران"نشريه 

بر اين اساس نشريه در زمينه .  به صورت فصلنامه منتشر مي شودانجمن گياهان دارويي ايرانو مشاركت 
هاي اصيل و مطالعات كاربردي در هاي مختلف زعفران اقدام به پذيرش مقالات حاصل از مطالعات و پژوهش

شده و به هيچ نشريه اي براي چاپ فرستاده و هاي زعفران كه به زبان فارسي نوشته خصوص زراعت و فناوري
  . يا انتشار نيافته باشند،مي نمايد

  :زمينه هاي مقالات مورد پذيرش
  كشاورزي و علوم پايه -
 علوم و صنايع دارويي و پزشكي -

 زيست فناوري ، ژنتيك و اصلاح نباتات -

 فرآوري، صنايع غذايي و بيوشيمي -

 اقتصاد و بازاريابي -

 زعفران ساير موارد مرتبط با  -

  راهنماي تهيه مقالات
 ISI پيوستن به فهرست نشريات " زراعت و فناوري زعفران"  با توجه به اين كه هدف نشريه -

  .باشد، نگارندگان لازم است در تهيه و نگارش مقاله موارد زير را رعايت نمايند مي
  . صفحه تعيين شده است15تعداد صفحات مقاله حداكثر  -

-MSافزار  ها و با نرم متر از حاشيه  بين خطوط و دو و نيم سانتي5/1 با فاصله A4متن مقاله روي كاغذ 

Word) 2003(  ها و جداول نيز به همين نرم افزار منتقل شوند  تايپ شود و شكل12با قلم زر اندازه . 

و مجزا از ) MS-Word)2003 افزار  ها و جداول به دو زبان فارسي و انگليسي در نرم عناوين شكل -
ها و جداول بدون  كليه شكل.  نوشته شوند1 با فاصله خط 10و اندازه ) B Zar(كل با قلم بي زر ش

  .كادر باشند

 . گيري براساس سيستم متريك باشند كليه واحدهاي اندازه -

 . شوند)Line numbering(گذاري   شماره)Continuous(دار  كليه سطرهاي متن مقاله بصورت ادامه
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ها، نتايج و بحث، سپاسگزاري و فهرست منابع كاملاً تفكيك و محتواي آنها  مقدمه، مواد و روش -
 .متناسب با عنوان هر قسمت باشد

 اندازه) B Zar(  كلمه و با قلم بي زر 20 كوتاه و معرف كامل موضوع تحقيق بوده، حداكثر عنوان مقاله
 .  نوشته شود14

 نويسنده يا نويسندگان شامل نام و عنوان مقاله، مشخصات:  شامل مواردصفحه مشخصات مقاله
، آدرس پستي و الكترونيكي، تلفن تماس، نام نويسنده ...)استاديار، استاد و  (خانوادگي، درجه علمي  نام

 ,.Assistant prof(درجه علمي, خانوادگي مسئول به زبان فارسي و سپس عنوان انگليسي مقاله، نام و نام

Professor, … (ه زبان انگليسي نوشته شوند و آدرس نويسندگان ب)بدون شماره صفحه.( 

بدون ذكر نام (عنوان مقاله به فارسي، چكيده مقاله و كلمات كليدي در صفحه نخست  -
 . آورده شوند) نويسندگان

 . كلمه  و در يك پاراگراف نوشته شود250 حداكثر چكيده -

ت كليدي در عنوان كلما. در انتهاي چكيده و حداكثر شش كلمه آورده شوندكلمات كليدي  -
 .مقاله وجود نداشته باشند

در . و تاريخ انتشار منبع باشد) نويسندگان(نحوه رجوع به منابع بصورت اسم نويسنده در متن مقاله  -
ارجاع به منابع بايد تا حد ممكن از نام بردن افراد در شروع جمله خودداري و منابع در انتهاي جمله و 

 :در پرانتز ارائه شوند مانند

  (Mohamadi, 2007) . 

  شود   استفاده مي";"براي جداسازي منابع در انتهاي جمله از 
 ,.Valdrighi et al., 1996; Tattini et al (كنندمحققان ديگر نيز نتايج به دست آمده را تأييد مي:   مثال

1991; Vaughan & Malcom, 1985 .(  
شود و اسامي فارسي نيز بايد  نوشته ) سال(ت نام چنانچه در شروع جمله به منبعي استناد شود به صور -

نحوه ارجاع به منابع داراي يك نگارنده، دو . به لاتين و سال شمسي به ميلادي برگردان شوند
  : گيرد گيرند به ترتيب زير انجام  نگارنده و چند نگارنده كه در ابتداي جمله قرار 

 .شودش كردند كه هورمون سبب افزايش رشد ميگزار) Ayas & Gulser, 2005(آياس و گالسر : مثال  

 در تنطيم جداول از خطوط افقي و عمودي استفاده نشود مگر در بالا و پايين :جداول و شكل ها -
. هر ستون جدول بايد داراي عنوان و واحد مربوط باشد. سطر اول جدول و پايين آخرين سطر آن

محتواي . زير نوشته فارسي آنها درج شوندها ي جداول در  ترجمه انگليسي عنوان و زير عنوان
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بطور كلي اطلاعات . شكلها كاملا انگليسي تنظيم گردند. تنها به انگليسي نوشته شوند) اعداد(جداول 
  .ها و جداول قابل استفاده براي خوانندگان انگليسي زبان باشد شكل

 :مانند مثال هاي زير -
  مصرف شده در سال اول مزرعه زعفران  نهاده هاي-2                          جدول 

              Table 2-Consumed inputs during the first year in saffron fields 
 نوع نهاده

Type of inputs 
)كيلوگرم در هكتار(ميزان مصرف   

Consumption (kg.ha-1) 
هاي مصرفيكورم  

Consumed corms 
3000 

 اوره
Urea 

100 

 فسفات آمونيوم
Ammonium phosphate 

100 

 كود دامي
Animal manure 

32000 

 آب آبياري مصرف شده
Consumed irrigation water 

3000 (m3)* 

به علت اين كه كشاورزان از آب قنات براي آبياري استفاده مي كنند و ميزان دبي آب مشخص نبود، لذا ميزان آب آبياري  * -
 ).Mahdavi, 1999 ( متر مكعب در نظر گرفته شده است3000جهت زراعت زعفران در يك سال معادل 

- Because farmers are mainly using Qanat water for irrigation, with unspecified discharge, in this 
region, thus annual applied water for saffron cultivation was considered equal to 3000 m3 

(Mahdavi, 1999).  
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  خاك آهكي
Fig. 1- Interaction effects of CO2 ppm and N fertilizer kg (Urea) on decomposition of plant residues in 
calcareous soil 
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ه، چكيده انگليسي و كلمات كليدي همگي به زبان انگليسي بوده و از  شامل عنوان مقالصفحه آخر -
چكيده انگليسي برگردان كامل . ذكر اسامي و آدرس نويسندگان در اين صفحه خودداري شود

 .چكيده فارسي باشد
 

  :فهرست منابع
در فهرست منابع  12 اندازه Times New Roman  كليه منابع فارسي و انگليسي به زبان انگليسي و با قلم -الف

  . انتخاب گردد5/0  اندازه  Hanging در نوشتن ليست منابع در قسمت فرمت .نوشته شوند
 كليه منابع فارسي به زبان انگليسي برگردان شده و در آخر هر منبع، در صورت داشتن خلاصه انگليسي -ب

)In Persian with English Summary(خل پرانتز  و در صورت نداشتن خلاصه انگليسي دا)In Persian (
  .    نوشته شود

  . در نوشتن منابع، اسامي مجلات بصورت كامل نوشته شوند-ج
  Bibliography styleشود، در قسمت     استفاده مي EndNoteكه در نوشتن منابع مقاله از برنامه   در صورتي-د

   .   انتخاب گردد Agri Ecosys Enviro نوع
  :  فهرست منابع در ذيل آمده استهايي از نحوه نوشتن مثال

  : مجلات-1  
Elfstrand, S., Bath, B., and Martensson, A. 2007. Influence of various forms of green manure 

mendment on soil microbial community composition, enzyme activity and nutrient levels in 
leek. Applied Soil Ecology 36(1):70–82. 

 :  كتاب تاليف شده-2
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 :(Edited book)مقاله يا يك فصل از كتاب تدوين شده   -3
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