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  مقاله پژوهشي

  

كاربرد نمونه بردار تله سوزني حاوي جاذب پلي دي متيل سيلوكسان جهت تعيين 
   در هواموجود مقدار تترا كلريد كربن و تري كلرو اتيلن 

    
  ****  شهنايدكتر فرشيد قربان، *** عليرضا غياثونددكتر  ،**عبدالرحمن بهراميدكتر ، *محمود حيدريدكتر 

  ****** مريم رفيعي امام، *****ياندكتر عليرضا سلطان
  

               15/11/92  :  ،  پذيرش    2/6/92  :دريافت 
  

  :چكيده
از اهميـت فراوانـي     هـا،   با استفاده از روش هاي جديد ريـز اسـتخراج           هوا  ارزيابي دقيق تركيبات آلاينده     امروزه   :مقدمه و هدف  

جهت نمونـه بـرداري از آلاينـده هـاي منتـشره در هـواي       ) Needle Trap (روش نوين ريز استخراج  تله سوزني. استبرخوردار 
برد نمونـه بـردار تلـه       ر كـا  مطالعـه در ايـن    . مزيت هايي دارد  محيط كار و محيط زيست نسبت به ديگر تكنيك هاي ريز استخراج             

 كلريد كربن و تـري كلـرو   تترا(جهت تعيين مقدار دو تركيب شاخص ارگانوهالوژن  سوزني حاوي جاذب پلي دي متيل سيلوكسان        
 .مورد بررسي قرار گرفت) اتيلن

نمونه بردارهاي تله سوزني با طول يكسان از جاذب پيشنهادي آماده و پس از كاليبراسيون پمپ                تجربي   در اين مطالعه     :روش كار 
 دما و رطوبت نـسبي در       شرايط مؤثر بر عملكرد نمونه بردار و جاذب پيشنهادي شامل         . نمونه برداري مورد استفاده قرار گرفت     

. داخل اتاقك استاندارد در سطوح مورد مطالعه تنظيم و از غلظت هاي ثابتي از تركيبات مورد مطالعه نمونه برداري بعمـل آمـد                      
نمونه بردار و جاذب در نگهداري تركيب نمونه برداري شده و حجم گذر شكست نيز                علاوه بر تأثير دما و رطوبت نسبي، توانايي       

) Carryover(پارامترهاي دما و زمان بهينه واجـذب و پـس مانـد              تله سوزني،  در بررسي عملكرد تجزيه دستگاهي    . يدبررسي گرد 
 NIOSHدر نهايت نتايج عملكرد نمونه بردار تله سـوزني بـا تكنيـك پيـشنهادي              . تركيبات مورد مطالعه بر بستر جاذب بررسي شد       

  .قايسه قرار گرفتمورد م) NIOSH 1003(براي تركيبات ارگانوهالوژن 
  پلـي دي متيـل سيلوكـسان       نشان داد افزايش دما و رطوبت نسبي موجب كـاهش عملكـرد نمونـه بـردار و جـاذب                   يافته ها  :نتايج

)PDMS( حاوي جاذب    تله سوزني  . گرديدPDMS       ،كرد بهتري در سطوح پايينتر     عمل داراي  در گستره دما و رطوبت مورد بررسي
 روز از زمـان نمونـه       4تركيبات نمونه بـرداري شـده بررسـي و بعـد از گذشـت                جاذب در نگهداري  عملكرد نمونه بردار و     . بود

در مطالعه عملكرد تجزيه اي نمونه بردار و جاذب، دما و زمان بهينه        .  درصد اندازه گيري شد    95ميزان بازيافت بيشتر از      برداري
 دقيقـه  4 پس از واجذب در شرايط بهينه، پس از گذشـت  درصد پس ماند آناليت. دقيقه بدست آمد4 و  C290واجذب بترتيب 

حجـم گـذر   .  دقيقه بدست آمد4به پايين تر از حد تشخيص دستگاه رسيده و زمان آماده سازي بين چرخه اي نمونه بردار برابر       
جهـت  ) RSD(انحراف معيار استاندارد نـسبي       ميلي ليتر محاسبه گرديد و     500 برابر   PDMSشكست براي تله سوزني حاوي جاذب       

  .بدست آمد%1/4-5/7در گستره ) µgL-1250-1( سطح غلظت 5بررسي تكرار پذيري روش براي تله سوزني در 
 تكنيك ريز استخراج تله سوزني با نمونه برداري به روش فعال و با فاكتور تغليظ بالا عملكـرد مطلـوبي جهـت تعيـين                         :نتيجه نهايي 

ر هوا دارد و بدليل هزينه كمتر و سرعت بالاتر در رسيدن بـه پاسـخ، جهـت نمونـه                    دموجود  مقدار دقيق تركيبات ارگانوهالوژن     
 .برداري از تركيبات آلي فرار در هوا توصيه مي گردد

 
   دي متيل پلي سيلوكسان/ تكنيك تله سوزني / تري كلرو اتيلن / تتراكلريد كربن  :كليد واژه ها

  

  
  
  
  

  
  
  
  

 ــــــــــــــــــــــــــــــــــ 
  )heidari@gums.ac.ir (گيلان دانشگاه علوم پزشكي بهداشت دانشكده بهداشت حرفه اياستاديار گروه  *

  استاد گروه بهداشت حرفه اي دانشكده بهداشت دانشگاه علوم پزشكي همدان **
  استاد گروه شيمي تجزيه دانشكده علوم دانشگاه لرستان ***

  دانشيار گروه بهداشت حرفه اي دانشكده بهداشت دانشگاه علوم پزشكي همدان ****
  شگاه علوم پزشكي همداناستاديار گروه آمار و اپيدميولوژي دانشكده بهداشت دان *****

  دانشگاه آزاد واحد علوم و تحقيقات تهرانزيست بهداشت، ايمني و محيط  كارشناس ارشد مديريت ******
 

www.SID.ir


www.SID.ir

Arc
hive

 of
 S

ID

  دكتر محمود حيدري و همكاران                             قدار آلاينده هاي هوا                                     در تعيين مكاربرد نمونه بردار تله سوزني 

 

33
  

  :مقدمه 
تركيباتي اطـلاق مـي شـود كـه         تركيبات آلي فرار به           

). 1( دارنــد  C20 در دمــايPa 10فــشار بخــار بيــشتر از 
افزايش فشار بخار و بموجب آن افزايش فراريـت تركيبـات           
مختلف موجب هوابرد شدن آسان آنها شده و ممكن اسـت       
مواجهات را در سطح بـالايي بـراي نيـروي كـار شـاغل در               

اري از آلاينـده    نمونـه بـرد   . دنمحيط هاي كاري ايجاد نماي    
هاي مختلف، مهمترين گام ارزيابي و كنترل مواجهـات بـا           

روش هـاي نمونـه بـرداري مـورد         . تركيبات مضر مي باشد   
پايش تركيبات آلي فرار    جهت اي حرفه استفاده در بهداشت  

توسط  منتشر در هوا، عموماً شامل روش هايي مي باشد كه
. يشود توصيه مOSHAو  NIOSH  چونيمعتبر سازمانهاي

انجام  سطحي توسط جاذب  برداري اين روشها نمونه   اغلب در
آماده سازي نمونه ها متكي بر       و پذيرفته و مرحله استخراج   
در روشهايي كه واجذب آناليت     . استفاده از حلال مي باشد    

متكي بر حلال است، بازيافت تركيب از بستر جاذب كامـل          
. اد مي نمايـد   نبوده و استفاده از حلال نيز مشكلاتي را ايج        

و سرطانزا بوده و علاوه      اغلب تركيبات مورد استفاده سمي    
بر مخاطره آميز بودن از جنبه بهداشتي، پس از اسـتفاده و            
دفع، مشكلات زيست محيطـي را ايجـاد مينماينـد كـه از             

روش هـاي   ). 2(معايب مهم اين تكنيك ها بشمار مي آيـد        
  اقل نوين ريـز اسـتخراج عمومـاً مـصرف حـلال را بـه حـد               

و يـا    )روش هاي ريز استخراج فاز مايع     (امكان كاهش داده    
  روش هاي ريز اسـتخراج تلـه سـوزني        (به صفر مي رسانند     

ــز ــد  و ري ــاز جام ــوين  . )اســتخراج ف ــن روش هــاي ن   در اي
مراحل پيش تغليط، استخراج و آماده سـازي نمونـه هـا و             
تعيين مقدار آن ها در يك گام قابل انجام بوده و علاوه بـر              

مطلـوب،   رفه جويي در وقت و هزينه، با فـاكتور تغلـيظ           ص
ــرار    ــار قـ ــالا در اختيـ ــا دقـــت و صـــحت بـ   پاســـخي بـ

 ).3-8(مي دهند

در تاريخچه پيدايش تكنيك ريز استخراج تله سوزني،              
 كه توانست پوشش    1996پس از مطالعات مورفي در سال       

 را بر روي ديواره داخلي سوزن قرار داده و از آن به عنـوان              
 1997 در سـال     )9(فاز اسـتخراج كننـده اسـتفاده نمايـد          

تكنيك تله اندازي بـه روش جـذب سـطحي درون سـوزن             
)Inside needle capillary adsorption trap;INCAT (

  روش ريز). 10(دـــــتوسط مك كامب و همكاران ارائه ش
 پاوليـشين  توسط بار اولين در نهايت  نيز سوزني استخراج تله 

  اين نمونه بردار كه از ). 11( معرفي گرديد 2001در سال 

  
بارگذاري جاذب در داخـل سـوزن تهيـه مـي شـود داراي              
ويژگي هايي مي باشد كه مورد توجه محققان در سـالهاي           

ــت   ــه اس ــرار گرفت ــر ق ــوزني   . اخي ــه س ــردار تل ــه ب   نمون
)Needle Trap Device; NTD (عملكـرد عـالي در    داراي

  منتشره در ماتريس گـازي     نمونه برداري و تغليظ تركيبات    
بوده ومراحل نمونه برداري، استخراج، آماده سازي و تعيين         
مقدار آلاينده هاي هواي محيط كار مي تواند در قالب يك           

ريز برخلاف روش . مرحله و بدون نياز به حلال انجام پذيرد 
 (Solid phase microextraction; SPME) استخراج فاز جامـد 

آناليت بـه روش     جذب ر استوار بوده و   كه بر پايه اصل انتشا    
 نمونـه بـرداري از      NTDتعادلي انجام مي گيـرد، در روش        

آلاينده ها هم به روش غيرتعادلي و فعـال و هـم بـر پايـه                
 يـك   از NTDروش در). 18(باشد مي انجام اصل انتشار قابل  

 كـه   µm700سوزن با قطر داخلي بطور معمـول در حـدود         
ن بـا جـاذب پوشـش       طول مشخصي از بخش داخلي سـوز      

بارگذاري  شده و با توجه به نوع جاذب مورد استفاده براي            
هاي موجود در هوا و نمونه بـرداري     نمونه برداري از آلاينده   

از فــضاي فوقــاني ماتريــسهاي مــايع مــورد اســتفاده قــرار 
بعد از نمونه برداري بـدون اسـتفاده از         ). 14-17(گيرد    مي

 GCش تزريـق دسـتگاه      سوزن در بخ ـ   قرار دادن  حلال و با  
مقدار آناليت نمونه برداري شده مستقيماً قابل اندازه گيري    

  ).15-19(مي باشد
 با هدف معرفي يك تكنيـك جديـد در          مطالعهدر اين        

بردار  نمونه شغلي، و محيطي زيست هاي  پايش آلاينده  زمينه
 پلــي دي متيــل بارگــذاري شــده بــا جــاذب تلــه ســوزني
 دو تركيـب   از نمونـه بـرداري    جهـت    )PDMS( سيلوكسان

دسته تركيبات ارگانوهالوژن مورد اسـتفاده قـرار         از شاخص
  . گرفت

  :روش كار
جهت آماده سـازي    تجربي آزمايشگاهي   در اين مطالعه         

 با قطر داخلـي     -21Gنمونه بردار تله سوزني از يك سوزن        
جاذب .  سانتي متر استفاده شد    11 ميكرومتر و طول     700

 سـانتيمتر از طـول      5/1سيلوكـسان بطـول     متيل   پلي دي 
 سانتيمتر از قسمت انتهايي بارگـذاري       8/0 سوزن تا فاصله  

شد، سپس براي ثابت نگه داشـتن جـاذب و جلـوگيري از             
  ريــزش آن از طــرفين بــا اســتفاده از پــشم شيــشه بطــول 

   . ميليمتر مهار گرديد3
ارزيابي عملكرد تله سوزني و جاذب پيشنهادي در ايـن              
  داري آناليتـــــمونه برداري، نگهه ن، در سه مرحللعهمطا
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  در مرحلــه . آن انجــام شــدنمونــه بــرداري شــده و تجزيــه 
ــا طراحــي و ســاخت اتاقــك اســتاندارد،  ــرداري ب ــه ب    نمون

هاي مورد نياز از آناليت هاي مـورد مطالعـه تهيـه و              تراكم
پارامترهاي مورد مطالعه مرحله نمونه برداري شامل دمـا و          

براي اين منظور يك اتاقك از       .ديتنظيم گرد  بت نسبي رطو
  و سانتيمتر ساخته شـد 5 × 5 ×10جنس شيشه و با ابعاد  

در بدنه اين اتاقك محل هايي براي قرارگيري نمونه بـردار           
NTD        لوله هاي جاذب سطحي پيشنهادي روش ،NIOSH 

و حسگرهاي پايش شرايط محيطـي داخـل اتاقـك تعبيـه            
م معين از آناليـت مـورد مطالعـه، از      جهت تنظيم تراك  . شد

)  ساخت كشور ژاپـن GSM SP-510مدل(يك پمپ سرنگ
ــق    ــي تزري ــداقل دب ــا ح ــد mLh-1 1/0ب ــتفاده ش ــا .  اس   ب

قرار گيري سرنگ در بالادسـت اتاقـك تـراكم اسـتاندارد و          
محاسبه حجم تزريقـي، تـراكم معـين و ثـابتي از تركيـب              

 بـر عملكـرد     تـأثير دمـا    .هدف در داخل اتاقك تهيه گرديد     
  C10،25،35 در سـه سـطح  PDMSنمونه بردار و جاذب 

جهت تنظيم دما در سطوح مـورد     .مورد بررسي قرار گرفت   
مطالعه، از يـك اتاقـك حـاوي لامـپ التهـابي متـصل بـه                
ترموستات در بالادست اتاقـك تـراكم اسـتاندارد و قبـل از             

اطلاعـات  . محل تزريق آناليت به جريان هوا اسـتفاده شـد         
به ترموستات  حرارتي ي داخل اتاقك توسط يك حسگر   دماي

منتقل شده و با توجه به اختلاف دمـاي داخـل اتاقـك بـا               
شرايط تنظيم شده، مدت زمـان روشـن و خـاموش بـودن             

بـا  . لامپ جهت تنظيم دماي داخل اتاقك مشخص گرديـد        
  اين سيستم در صورتي كه دماي واقعي حداقل بـه ميـزان           

 C5ظيمي باشد، بـا دقـت  تن  پايين تر از دماي  C2/0 
جهت تنظـيم   .اتاقك استاندارد قابل تنظيم مي باشد      دماي

هـوا ابتـدا از دو مـسير وارد          سطوح مختلف رطوبت نسبي،   
در يك مسير هـواي خـشك بـا         . سيستم نمونه برداري شد   

و در يك مسير با اضافه نمودن بخار آب هـوا           % 20رطوبت  
كدام از مـسيرهاي    گذر هر    هوا. مرطوب وارد اتاقك گرديد   

خشك و مرطوب توسط شير كنترل جريـان قابـل كنتـرل            
  بـــا اســـتفاده از يـــك ترموهيـــدرومتر ديجيتـــال  . بـــود

رطوبـت نـسبي    )  سـاخت كـشور آلمـان      Testotermمدل  (
قابـل انـدازه     مـستقيم  قرائـت  بـشكل  اسـتاندارد  داخلاتاقك

  بـــوده و شـــيرهاي تنظـــيم مـــسيرهاي هـــواي   گيـــري
كنترل گرديد تـا     ربي به نحوي  تج ورـخشك و مرطوب بط   

  رطوبــت نــسبي داخــل اتاقــك در ســطح دلخــواه تنظــيم  
  .گردد

  
تعيين مقدار آناليت نمونه برداري شده با تكنيك تلـه                

 Varian CP-3800مدل كروماتوگراف  دستگاه گازتوسط سوزني
. انجـام شـد   Saturn 2200مجهز به طيف بين جرمي مـدل 

 درجه بر دقيقه 6ه و با نرخ  بود C40دماي آغازين ستون 
 افزايش يافت كه با ايـن برنامـه دمـايي، مـدت      C180تا 

  . دقيقه گرديد24زمان تجزيه دستگاهي برابر با 
جهـت   تكنيك تله سوزني روش فعـال و غيـر تعـادلي               

. نمونه برداري تركيبات شيميايي منتشر در هوا مـي باشـد          
در اين روش تـا  اين بدان معناست كه جاذب مورد استفاده  

  قبل از اشباع شـدن قـادر بـه جـذب آناليـت هـاي هـدف                 
 ظرفيت جذب جاذب مشخص شده تـا   لازم است . مي باشد 

 اطمينان حاصل شود فرار آلاينده در حـين نمونـه بـرداري       
براي اين  . رخ ندهد كه از حجم گذر شكست استفاده گردد        

با طول يكسان از جـاذب بـصورت         موضوع از دو تله سوزني    
 µgL-1 1در غلظت ثابت      استفاده شد و نمونه برداري     سري

از تركيبات هدف در داخل اتاقك استاندارد نمونـه بـرداري           
  پـس از هـر     .  انجـام پـذيرفت    Litmin-1 3گذر ثابـت     با هوا 

mL 100              نمونه برداري،تله سوزني هـا از هـم جـدا و تلـه 
ايـن فرآينـد آنقـدر      . سوزني دوم به دستگاه تزريق گرديـد      

يافت تا پاسخي از دستگاه بالاتر از غلظت معادل حد          ادامه  
حجم نمونه بـرداري    . مشاهده شود ) LOQ(تشخيص كمي   

) بزرگتر از حد تشخيص كمـي     (كه در آن جرمي از آناليت       
 از تله سوزني اول فرار كرده و در تله سوزني دوم بدام افتاد            

حجـم نمونـه    . بعنوان حجـم گـذر شكـست محاسـبه شـد          
 بـه نحـوي     مطالعهه پارامترهاي اصلي    جهت مطالع  برداري

  . برنامه ريزي شد تا كمتر از حجم گذر شكست باشد
تركيبات فرار بعد از نمونه برداري ممكن است بواسطه              

فشار بخار بـالا و فراريتـشان از بـستر جـاذب جـدا شـوند،            
سنجش عملكرد جاذب و تكنيك تله سوزني در نگهداشت         

زمان مانـدگاري   . بالايي دارد آناليت تا زمان تجزيه اهميت      
هاي  و دستگاه  وسايل كه و در زماني   ميداني برداري نمونه در

لازم جهت تجزيه و تعيين مقدار آناليت نمونه برداري شده          
حالت  اين در. فراوان است  باشد داراي اهميت   نمي در اختيار 

ــوده و مــدت زمــاني كــه  ــه اجتنــاب ناپــذير ب    حمــل نمون
تركيب  ورد استفاده قادر به نگهداري    نمونه بردار و جاذب م    

جهـت ارزيـابي   .آلاينده مي باشد مي بايـد مـشخص گـردد    
  ي،ــراندمان ماندگاري آناليت بر بستر جاذب در تله سوزن

بعد از نمونه برداري زير حجم نقطه شكست، تعيين مقـدار           
  تله سوزني نمونه برداري شده در زمانهاي بلافاصله بعد از 
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 روز بعــد از نمونــه بــرداري، صــورت 1-7نمونــه بــرداري و 
گرفت تا توانايي جاذب و در نگهداري آناليت بعد از نمونـه            

  . برداري مشخص گردد
جهت تعيين متغيرهاي عملكرد تجزيه اي، دماي بهينه            

در پنج سـطح از      GC/MSواجذب در بخش تزريق دستگاه      
.  درجه سانتيگراد مـورد بررسـي قـرار گرفـت          320 تا   280

 دقيقه مورد مطالعه    1-6بهينه واجذب نيز در گستره      زمان  
چون مدت زمان قـرار گيـري جـاذب و ميـزان            . قرار گرفت 

دماي مورد استفاده در بخش تزريق دستگاه بر عمر جاذب          
پايين تـرين زمـان و       و ميزان استفاده از جاذب تأثير دارد،      

بيشترين مساحت پيك مشاهده شد  آن در واجذب كه دماي
  . و زمان بهينه واجذب مورد استفاده قرار گرفتبعنوان دما

  :نتايج
نتايج مطالعه حجم گذر شكـست نـشان داد در نمونـه                 

   بــــراي تركيــــب µgL-11بــــرداري از غلظــــت ثابــــت 
 كمتـرين حجـم گـذر شكـست در          )CTC(تترا كلريد كربن  

در .  اندازه گيري گرديـد    mL1200و به ميزان    C 35دماي
تترا كلريد كربن توسط طول     اين حالت جرم جذب شده از       

cm 5/1    از جاذب PDMS    برابـرµg2/1    بـراي  .  مـي باشـد
 حجـم گـذر شكـست برابـر         )TCE(تركيب تري كلرو اتيلن   

mL1300          و جرم جذب شده آناليت بر بستر جاذب تا زمان
  ). 1جدول ( مي باشد µg3/1اشباع برابر 

      
 PDMSتله سوزني با جاذب  برايحجم گذر شكست  :1جدول 

  ه تفكيك تركيبات مورد مطالعه در سطوح مختلف دماب
 )mL(حجم گذر شكست 

 تتراكلريد كربن تري كلرو اتيلن
  دما

 )سانتيگراد(
1500 1400 10 
1500 1300 25 
1300 1200 35 

 

 حجـم هـواي    متغيرهـا  براي مطالعه ديگـر    اينكه بدليل     

ط  مورد استفاده قرار گرفت، در شـراي       mL 30نمونه برداري 
 نمونه برداري همـواره     µgL-1 1نمونه برداري از تراكم ثابت    

  آناليـت مـورد مطالعـه رخ        فـرار  و بوده شكست در زير نقطه  
  .نداده است

    پس از مشخص شدن حجـم گـذر شكـست متغيرهـاي        
در مطالعه تأثير دما    .  مورد بررسي قرار گرفت    مطالعهاصلي  

 ـ) 10 ، 25 و  C35در سه سطح ( ه بـردار  بر عملكرد نمون
ريز استخراج تله سوزني و جاذب پيشنهادي، نتايج بدسـت          
آمده نشان داد بهترين عملكرد و بيشترين مـساحت پيـك           

  يــدر مطالعه تأثير رطوبت نسب.  بوده است C10در دماي

  
نتايج بدست آمده عملكـرد     )  درصد 80 و   20در دو سطح    (

ــراي رطوبــت   ــشان داد و ب ــايين ن بهتــري را در رطوبــت پ
ــسب ــت   % 20ين ــت ثاب ــه  µgL-1 1در غلظ ــم نمون  و حج

ــرداري ــشكلmL 30ب مــساحت پيــك   پاســخ بيــشتري ب
. كروماتوگرام براي هر دو تركيب مورد مطالعه بدسـت آمـد   

با بررسـي نتـايج بدسـت آمـده در مرحلـه نمونـه بـرداري                
 در  PDMSمشخص گرديد براي تله سوزني حاوي جـاذب         

لعه، عملكـرد   سطوح مختلف دما و رطوبت نسبي مورد مطا       
. بهتر در دماي پايين تر و شرايط هواي خشك تر مي باشد           

مطالعه ديگـر متغيرهـا در مراحـل نگهـداري نمونـه هـا و               
عملكرد تجزيـه اي نيـز در شـرايط نمونـه بـرداري              بررسي

  ).1شكل (بهينه در گستره مورد بررسي، انجام گرديد 
  

  

  
ه بر كيفيت نقش دما و رطوبت هواي نمونه برداري شد : 1شكل 

 PDMSعملكرد جاذب 

   
براي مطالعه قابليت نمونه بردار تلـه سـوزني و جـاذب                 

مورد استفاده در نگهداري تركيب نمونه بـرداري شـده، در           
 نمونه برداري بعمـل     µgL-1 1شرايط بهينه از غلظت ثابت      

 روز پـس از نمونـه       1-7سپس نمونه هـا در زمانهـاي        . آمد
اليت كاهش يافتـه در مقايـسه بـا    برداري تجزيه و درصد آن 

  ه برداريـــــنتيجه تجزيه تله سوزني بلافاصله بعد از نمون
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 درصد آناليت جدا شـده از بـستر         2شكل  . مشخص گرديد 
  جـاذب و ميـزان كــاهش در بازيافـت را در فواصـل زمــاني     

با توجه به نتايج بدست آمده،      .  روز مشخص مي نمايد    7-1
ه سـوزني، رانـدمان بازيافـت        روز از نگهـداري تل ـ     4پس از   

  .مي باشد% 95همچنان بالاتر از 
  

  
تأثير زمان نگهداشت آناليت نمونه برداري شده بر  : 2شكل 

 روز پس از نمونه برداري و 1-7راندمان بازيافت پس از گذشت 
  مقايسه آن با نتيجه تعيين مقدار آناليت بلافاصله بعد 

  از نمونه برداري
  

 جـاذب پلـي     براي تله سوزني حـاوي     آمده نتايج بدست     

 كمترين( بهينه واجذب  دماي داد نشان سيلوكسان متيل دي

 بـراي هـر دو      )بـا بيـشترين مـساحت پيـك        واجذب دماي
در مطالعـه  . مي باشـد   C290با  برابر تركيب مورد بررسي

زمان بهينه واجذب نيز حداقل زمان قرار گيري تله سوزني          
د بـراي   ك گـرد  احت پي حاوي جاذب كه باعث حداكثر مس     

  . دقيقه بدست آمد4هر دو تركيب برابر با 
پس از مطالعه خصوصيات واجـذبي و مـشخص نمـودن             

دما و زمان بهينه واجذب، ميزان پس ماند آناليت، پـس از            
  نتـايج  .واجذب در شرايط بهينه، مورد مطالعه قـرار گرفـت         

 واجــذب دقيقه از    4نشان داد پس از گذشت       بدست آمده 
 كمتـــر از پس ماند تركيبات مورد مطالعه به        نويه، مقدار ثا

 دقيقه  4تشخيص دستگاه رسيده و بهمين دليل زمان        حد  
ــين  ــراي آمــاده ســازي حرارتــي ب   بعنــوان زمــان بهينــه ب

  
  
  
  
  
  
  
  

  
  ).2جدول (چرخه هاي نمونه برداري انتخاب گرديد 

       

واجذب تركيبات مورد مطالعه پس از  مقادير پس ماند: 2جدول 
  در شرايط بهينه

 (%)آناليت بازيافت شده 

  تتراكلريد كربن تري كلرو اتيلن
  زمان واجذب 

 )دقيقه(

91/0 79/0 1 

56/0 42/0 2 

17/0 13/0 3 

ND ND* 4 
 

* Not detected 

  
از طريق مقايسه نتـايج يـك تلـه          مطالعه تكرار پذيري       

 سـطح   5 بهينـه، از   سوزني در شرايط دما و رطوبت نـسبي       
آناليتهــاي مــورد بررســي، انجــام ) µgL-1 250-1(غلظــت 
 نتايج بدسـت آمـده   )RSD(انحراف استاندارد نسبي . گرديد

ملاكي براي قضاوت تكرار پذيري روش، مورد استفاده قرار         
نتـايج بدسـت آمـده نـشان داد انحـراف اسـتاندارد             . گرفت

نسبي براي دو تركيـب مـورد مطالعـه در سـطوح مختلـف              
  ).3جدول (مي باشد % 1/4-5/7 گستره غلظت در

  

   نسبي تركيبات مورد نظر استانداردمقادير انحراف : 3جدول 
  در پنج غلظت مورد مطالعه

  

 )%( نسبي استانداردانحراف 

250 µgL-1 100 µgL-1 50µgL-1 10µgL-1 1 µgL-1 
 

7/5  5/5  7/5  9/6  5/7 تتراكلريد كربن  
3/6  7/6  1/5  2/6  1/4  تيلنتري كلرو ا 

  
جهت تعيين مقدار تركيبات ارگانوهالوژن در هوا نتايج             

معنـي داري    مطالعه مقايسه اي بـراي دو تكنيـك برتـري         
 براي تكنيك تله سوزني نشان نداد و عملكرد تجزيـه ايـن           

 تقريباً مـشابه    PDMSمونه بردار تله سوزني حاوي جاذب       ن
ه نتـايج مطالع ـ  .  ارزيابي گرديد  NIOSHتكنيك پيشنهادي 

  . نشان داده شده است4مقايسه اي در جدول 
  
  
  
  
  
  
  
  
  

   براي نمونه برداري از تركيبات ارگانوهالوژنNIOSH 1003 و روش PDMSجاذب  مقايسه عملكرد تكنيك تله سوزني حاوي: 4جدول 
  

 انحراف استاندارد 
(%)  

  
r2 

  ستره پاسخ خطيگ
( µgL-1) 

  دستگاهي تشخيص حد
( µgL-1) 

  كمي تشخيص حد
(µgL-1) 

 گستره غلظت
(µgL-1)  

  تكنيك
  نمونه برداري

 تتراكلريد كربن

4/5 9665/0 30-1/0 25/0 75/0 100-01/0 NTD-PDMS  

3/14 9642/0 100-10 03/1 12/2 100-01/0 NIOSH 1003  

 تري كلرو اتيلن

1/6 9708/0 40-1 42/0 97/0 100-01/0 NTD-PDMS  

7/11 9567/0 80-10 55/0 31/1 100-01/0 NIOSH 1003  
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  :بحث
 عملكرد روش تله سوزني حاوي جـاذب        مطالعهدر اين        

پلي ديمتيل سيلوكسان جهت نمونه برداري و تعيين مقدار 
تترا كلريد كـربن و تـري كلـرو اتـيلن از دسـته تركيبـات                

حيط ارگانوهالوژن كه مواجهات زيادي با اين تركيبات در م        
هــاي صــنعتي و زيــستي وجــود داشــته و جــزء تركيبــات 

تـأثير  .مـورد بررسـي قـرار گرفـت       ) 2(سرطانزا مي باشـند     
تجزيه دسـتگاهي بـر تعيـين        عوامل محيطي و پارامترهاي   

نتـايج نيـز بـا      . مقدار اين تركيبات مورد آزمون قرار گرفت      
 براي تركيبات ارگانوهالوژن مورد     NIOSHروش پيشنهادي 

در مرحله نمونـه بـرداري نقـش دمـا و          .  گرفت مقايسه قرار 
. بر راندمان استخراج مورد بررسي قرار گرفت رطوبت نسبي

افزايش دما موجب كـاهش رانـدمان اسـتخراج در تكنيـك      
 مورد بررسي شده كه اين ميزان كـاهش در جـذب، بـراي            

  و فـشار بخـار بـالاتر        تركيبي كه داراي جـرم مـولي كمتـر        
ايـن موضـوع نـشان مـي دهـد          .مي باشد، بيشتر بوده است    

. فراريت تركيبات در راندمان جـذب آنهـا مـؤثر مـي باشـد         
فشار بخار تركيبات تحت تأثير دما نيز مي باشد و افـزايش            
دما موجب افزايش فشار بخار و بموجب آن افزايش فراريت          

با اين موضـوع مـي تـوان        . بوجود مي آيد  تركيبات مختلف   
ش راندمان عملكردي جاذب و نمونـه بـردار تلـه           دليل كاه 
نتـايج  . در سطوح دمـايي بـالاتر را اسـتدلال نمـود           سوزني

بدست آمده در اين بخـش از مطالعـه منطبـق بـا نتـايجي              
   ارائـــه 2008اســت كـــه گونــگ و همكـــاران در ســال    

 ).16(دادند 

در نتايج بدست آمده مشخص شد افزايش رطوبت نسبي          
ندمان جـذب آناليـت بـر بـستر جـاذب           تأثيري جزئي در را   

داشته است، بواسطه اينكه تركيبات مـورد بررسـي بـشكل           
بخار بودند، دليل كاهش در جذب آناليت در رطوبت هـاي           
بالاتر را برخي محققان رقابت با بخار آب در جذب بر بستر            

 رهـــ قابليت جذب گـست    PDMSجاذب  . جاذب دانسته اند  
 .ت هـاي مختلـف را دارد      وسيعي از تركيبات آلي بـا قطبي ـ      

چون تركيبات مورد مطالعه از دسته تركيبات آلـي قطبـي           
. بشمار مي آيند نقش رقابتي بخار آب را مي توان پـذيرفت        

رطوبت نسبي بر رانـدمان      دليل ديگري كه با تأثير كاهشي     
سوزني مرتبط مي باشد،     عملكردي جاذب و نمونه بردار تله     

ت جـاذب و كـاهش      نقش رطوبت هوا در بهم چسبيدن ذرا      
ايـن تـأثير بـراي      . مساحت ويژه جذبي جـاذب مـي باشـد        

  شود   مي  و موجب  بوده  نسبي بيشتر درصدهاي بالاتر رطوبت

  
با بهم چسبيدن ذرات جاذب در داخل تلـه سـوزني، افـت             
فشار نمونه بردار نيز افزايش يافته و در واحد زمـان حجـم             

ليـت  هواي نمونه برداري و در نتيجه جرم جـذب شـده آنا           
اين مسأله يكي از مـشكل هـاي تكنيـك ريـز            . كاهش يابد 

استخراج تله سوزني در رطوبت هاي نسبي بالاتر و نزديك          
در بكارگيري نمونه بـردار تلـه سـوزني         . به اشباع مي باشد   

جهت استخراج آناليت هدف از فضاي فوقاني ماتريس هاي         
مائي بخصوص زماني كه براي افـزايش ضـريب تفكيـك از            

  مايع به فـضاي فوقـاني بـه محلـول حـرارت داده             ماتريس  
مي شود، كاهش مساحت جذبي جاذب و بـالا رفـتن افـت             

مي باشد كه ممكن است موجب انسداد مسير         فشار بحدي 
ولـي در رطوبتهـاي زيـر حـد         . گردد و توقف نمونه برداري   

اشباع اين مكانيسم مي تواند اثر خود را در كـاهش نـسبي             
 كه ميزان كاهش نيز با افزايش       راندمان عملكرد نشان دهد   

آمـده   نتـايج بدسـت  . درصد رطوبت نسبي افزايش مي يابد  
  ).16(باشد با نتايج گونگ مي مطابق

توانايي جاذب در نگهداري آناليت هاي نمونه بـرداري         
اين قابليت زمانيكـه مـابين      . شده يك مزيت مهم مي باشد     

اني مراحل نمونه برداري و تعيين مقدار آناليـت فاصـله زم ـ          
 قابليت نگهـداري   .وجود دارد حائز اهميت بالايي مي باشد      

 درصد بعـد از     95آناليت هاي نمونه برداري شده به ميزان        
 اذبــگذشت چهار روز نشان مي دهد تله سوزني حاوي ج      

PDMS         توانايي نسبتاً خوبي در نگهداري آناليت هاي مورد 
ورد نظر داشته و اين در حالي است كه برخي از تركيبات م           

مطالعه داراي فشار بخار بالايي بوده و فراريت نسبتاً بالايي          
نتايج نشان داد بـا افـزايش فراريـت تركيـب، از            . داشته اند 

توانايي جاذب در نگهداشت تركيبات آلاينده كاسـته شـده          
كه در اين شرايط تعيين مقدار آناليت ها مي بايد در مدت            

  .انجام پذيرد زمان كمتري
رهاي تجزيه دستگاهي كه مستقيماً بر عملكرد       از پارامت      

. و عمر جاذب تأثير دارد دمـا و زمـان واجـذب مـي باشـد               
 GCهرچقدر دما و زمان واجذب در بخش تزريق دسـتگاه           

كمتر باشد آناليت كمتري با مكانيسم واجـذب حرارتـي از           
بستر جاذب جدا شده و تعيين مقـدر آناليـت هـاي مـورد              

 هرچقدر مقدار   .مراه خواهد بود  مطالعه با خطاي بيشتري ه    
ايــن پارامترهــا بيــشتر باشــند، از طرفــي واجــذب آناليــت 
سريعتر و كاملتر بوده و از طرف ديگر عمـر جـاذب در اثـر               

 GCمواجهه با دماهاي بـالاتر در محفظـه تزريـق دسـتگاه             
  ،نــــــبنابراي. كاسته شده و ساختار آن تخريب مي گردد
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و دماي بهينـه اي بـر آمـد     در جستجوي زمان     مي بايستي 
كه از يك طرف مساحت مطلوب و عاري از خطايي را براي            
اندازه گيري دقيق فرآهم نموده و از طرفي كمتر به جاذب           

نتايج بدست آمده در ايـن بخـش نـشان داد           . آسيب برسد 
اي مطلـوبي بـوده و در دمـاي      جاذب داراي عملكرد تجزيه   

ان بهينـه بـراي     زم. مناسبي واجذب كامل انجام مي پذيرد     
رسيدن به واجذب كامل نيز زياد نبـوده و در مـدت زمـان              

   حاصـل   GCواجذب كامل در بخش تزريـق دسـتگاه          كمي
  .مي شود

در مطالعه مقايسه اي بشكل درون نمونه گيـر، انحـراف              
 سـطح غلظـت توسـط       5از   نمونه بـرداري   استاندارد نسبي 

  بـودن روش   ده تكرارپـذير    نبردار تله سوزني نـشانده    نمونه  
يكي از دلايـل تكـرار پـذير بـودن تكنيـك تلـه               .مي باشد 

، نــوع روش مطالعــهســوزني و جــاذب پيــشنهادي در ايــن 
يكـي از روش  . بارگذاري جاذب در داخل سوزن مـي باشـد      

هاي بارگذاري جاذب در تكنيك ريز استخراج تله سـوزني،          
 كه توسط   استمهار جاذب توسط چسب اپوكسي تأخيري       

 در اين روش بارگـذاري بـه        )14(ار گرفته شد  پاوليشين بك 
نسبت مساوي جاذب با چسب آميخته شده و در داخل تله           

از معايـب ايـن روش بارگـذاري    . سوزني بارگذاري مي شود  
كاهش مـساحت ويـژه جـذبي جـاذب توسـط           به  مي توان   

  چسب و تركيبات زياد مداخلـه كننـده در تركيـب چـسب             
نيز پايين بوده و بعد از      تكرار پذيري اين روش     . اشاره نمود 

به اين روش و آماده سازي آن حتي پـس           تهيه تله سوزني  
از چند بار نمونه بـرداري و تجزيـه همچنـان كرومـاتوگرام             

پيـك حاصـل از تركيبـات        بدست آمده داراي تعداد زيادي    
ناخواســته و مداخلــه گــر بــوده و بعــضاً بــا تركيــب هــدف 

آورند اما   م مي همپوشاني داشته و مشكلات زيادي را فرآه      
، جاذب بشكل خالص و     مطالعهدر روش بكار گرفته در اين       

بدون استفاده از تركيبات و مواد ديگر توسط دو لايه پـشم            
شيشه خالص با درجه تجزيه اي، مهار شده و مشكل وجود           

برطـرف   تركيبات مداخله گر و كاهش مساحت ويژه جذبي       
ي بـالاتري  نتايح بدست آمده قابليت تكرار پـذير  . مي گردد 

داشته و خصوصيات پيك بدست آمده از تركيب هدف نيـز           
  .مطلوب مي باشد

 PDMSاعتبار سنجي تكنيك تله سوزني حاوي جاذب             
 NIOSHه عملكرد آن بـا روش پيـشنهادي       سياز طريق مقا  

ــالوژن       ــرار ارگانوه ــات ف ــرداري از تركيب ــه ب ــراي نمون   ب
  ر دو روش دره براي هـنمونه برداري و تجزي. انجام پذيرفت

  
دليـل بازيافـت كمتـر      . شرايط كاملاً مـشابه انجـام گرفـت       

 نسبت به تكنيك تلـه سـوزني را         NIOSHآناليت در روش    
مي بايد در مزيت هاي روش هاي ريـز اسـتخراج جـستجو             

روش هاي ريز استخراج مبتني بـر جـاذب جامـد بـا             . نمود
حذف حلال، امكاني را فرآهم مي آورد تـا بتـوان بلافاصـله          

عد از مرحله نمونـه بـرداري اسـتخراج را بـدون از دسـت               ب
 NIOSHولـي در روش پيـشنهادي     . دادن آناليت انجام داد   

بعد از نمونه برداري با جاذب جامد، آناليـت توسـط حـلال             
  استخراج شـده و سـپس تجزيـه و تعيـين مقـدار صـورت               

 كـه مبتنـي بـر اسـتفاده از حـلال            يروش هـاي  . پذيردمي  
رفتن مقداري از آناليت در مراحـل       هستند موجب از دست     

استخراج  مي شوند چون هيچگاه استخراج بـا اسـتفاده از            
حلال از بستر جاذب جامد بصورت كامل انجام نمـي شـود            
  عــلاوه بــر آن اينگونــه روش هــا در مراحــل مختلــف      
  نمونه برداري و تعيين مقـدار داراي مـشكلات جـانبي نيـز           

وامـل مداخلـه گـر در       براي جلوگيري از تأثير ع    . مي باشند 
نتيجه آزمايشات، حلال هاي مـورد اسـتفاده مـي بايـد بـا              
درصد خلوص بالا بوده كه هزينـه بـالايي را بـراي تعيـين              

اغلب حـلال هـاي     . مقدار تركيبات مختلف ايجاد مي نمايد     
مورد استفاده براي اين منظور سمي بوده و پتانسيل آسيب       

  ي نماينـد عـلاوه     زايي را در مواجهات كنترل نشده ايجاد م       
بـراي دفـع حلالهـا نيـز از          بر اين مشكلات زيست محيطي    

به همين دليـل، روش     . مشكلات اين روشها مي باشد     ديگر
 فعــال و ريــز اســتخراج تلــه ســوزني بــر روش پيــشنهادي

NIOSH نتايج اين بخـش     . داشته و توصيه مي شود     برتري
 و  و همكـاران   و همكاران، يونگ   از مطالعه با مطالعات كاي    

  ). 17-20( و همكاران مطابقت داردلو
  :نهايينتيجه 

با توجه به نتايج بدست آمده از عملكرد روش نوين و رو     
به رشد تله سوزني در نمونه برداري از هوا و بواسـطه غيـر              
  تعــادلي و فعــال بــودن ايــن تكنيــك و انطبــاق كامــل بــا  
روش هاي تجزيه دستگاهي، مي توان نتيجه گيـري نمـود           

كنيك تله سوزني جهت پـايش آلاينـده هـاي زيـست            كه ت 
  ايــن روش . مــي باشــد محيطــي و شــغلي، روش مناســبي

هزينه هاي انـدازه گيـري را تـا حـد زيـادي كـاهش داده،                
ضعف تكنيك هاي ديگر و بعضاً جديد را برطـرف نمـوده و            

. گـردد   مـي  پيـشنهاد براي پايش هاي محيطـي و شـغلي         
يك تله سوزني را بهمـراه      ، كاربرد تكن  نويسندگان اين مقاله  

  ي قرارـجاذب تجاري پلي دي متيل سيلوكسان مورد بررس
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 براي مطالعات تكميلي عملكرد جاذب هـاي نـوين           و دادند
  .نماينددر كاربرد با اين تكنيك توصيه مي را نانوساختار 
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Abstract 
 
Introduction & Objective:  The use of modern microextraction techniques for determination and 
evaluation of pollutants is progressively increasing nowadays. Needle trap microextraction 
(NTME) technique has privileges compared to the other techniques for sampling occupa-
tional and environmental pollutants from air.  In this study the application of NTD technique 
packed with polydimethylsiloxane as sorbent for determination of two organohalogen com-
pounds (carbon tetrachloride and trichloroethylene) was investigated. 
Material & Methods: In this experimental study NTDs were prepared with the same length of 
proposed sorbent and used after calibration of sampling pump. The parameters related to per-
formance of NTD and proposed sorbent including temperature and relative humidity, sam-
pling storage time and breakthrough volume were investigated. In analytical performances, 
the capability of NTD on time and temperature of desorption also carryover of analytes were 
assessed. Finally, the results for NTD microextraction e were compared to the NIOSH 1003
method. 
Results: Results have shown that, temperature and relative humidity had effects on the per-
formance of NTD and it's sorbent, and NTD contained PDMS showed better performance in 
the lower temperature and relative humidity at the range of assessment. The performance of 
NTD and it's sorbent for storage of sampled analytes was more than 95% of analytes mass
after 4 days of sampling. The proposed technique also showed a good performance for de-
sorption parameters and desorption temperature and time was 290C and 4 minutes, respec-
tively. After desorption, the carryover was also investigated and measured as 4 min. Relative 
standard division (RSD) for repeatability of method for NTD from different concentration 
levels of 1-250 µgL-1were 4.1-7.5%. 
Conclusions: The NTD technique as an active sampling method with high enrichment factor 
showed a good performance for sampling and analysis of volatile organohalogen compounds 
in air.  The low cost and rapid determination of compounds makes NTD a proper technique 
for indoor and outdoor monitoring of air pollution. 
(Sci J Hamadan Univ Med Sci 2014; 21 (1): 32-40) 
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