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  يسيب و آب زيرزمين يهاکش ديازينون در نمونهآفت يگيراندازه

 شده جفت ياستخراج مايع ـ مايع پخشبه روش ريز

 ه کرونايون تخليزاسيونيبا منبع  يتحرک يونسنج با طيف
 

 ، حسين شرافتمنديسيد مسعود جعفريان محمد ،+*يجعفر يمحمدتق
 اصفهان، اصفهان يعت، دانشگاه صنيتجزيه، دانشکده شيم يگروه شيم

 
 تحرک يوني  طيف سنجي -مايع پخشي -، از روش جفت شده ريزاستخراج مايعيپژوهشدر اين کار  چكيده:

 هاي حقيقي سيب و کش ديازينون در نمونهبراي آناليز آفت (DLLME-CD-IMS)با منبع يونيزاسيون تخليه کرونا 
 پخشي، روشي ارزان ، سريع با کارکرد آسان،  مايع ـ آب زيرزميني استفاده شد. ريز استخراج مايع

تتراکلريد )حلال ميکروليتر کربن  06، مخلوطي از يفناورباشد. در اين تغليظ بالا مي عاملحدتشخيص پايين و 
آناليت تزريق شد.  يداراليتر محلول آبي ميلي 5ليتر متانول )حلال پاشنده( به سرعت به ميلي 6/1کننده( و استخراج

تتراکلريد در انتهاي لوله آزمايش ريز کربن يهاهدقيقه( قطر 5دور بر دقيقه به مدت  0666سانتريفوژ محلول )  پس از
وسيله ميکروليتر( به صورت مستقيم و بدون تبخير حلال به 5نشين شده )نشين شدند. فاز تهبا انتهاي مخروطي شکل ته

نوع و حجم حلال  مانندر بر بازده استخراج ثّؤهاي مامترمحفظه تزريق طراحي شده، به دستگاه تزريق شد. پار
 ، نوع و حجم حلال پاشنده، CD-IMSنشين شده به دستگاه سنجي تزريق مستقيم فاز تهکننده، امکاناستخراج

 خطي  يبازه، 06تغليط  عاملشرايط بهينه،  درمحلول مورد بررسي قرارگرفت.  pHاثر افزايش نمک و 
 7تر از % ( کمRSDميکروگرم بر ليتر و انحراف استاندارد نسبي ) 2/6وگرم بر ليتر، حد تشخيص ميکر 6/166 -56/6
براي  يپژوهشنشان دهنده مناسب بودن روش مورد استفاده در اين کار  به دست آمده يهانتيجهدست آمد. به

 باشد.هاي حقيقي سيب و آب زيرزميني ميکش ديازينون در نمونهگيري آفتاندازه

تحرک يوني با منبع يونيزاسيون تخليه کرونا؛  طيف سنجريز استخراج مايع ـ مايع پخشي؛  :هاي كليديواژه
 سيب و آب زيرزميني. کش ديازينون؛ آفت

KEYWORDS: Dispersive liquid-liquid microextraction; Corona discharge ion mobility spectroscopy; 

Diazinon; Apple; Under ground water. 
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اهان يگ يهاآفتو  هاهمقابله با حشر يکه برا ياز سموم يکي
 ن ماده يا يريگنون است. اندازهيازيرد، ديگيمورد استفاده قرار م

 يکيجاد جهش ژنتيو امکان ا ييزاسرطان تيل داشتن خاصيبه دل
از  يکينون يازيبرخوردار است. د ياديت زيها از اهمدر انسان

ميلادي  2591مصرف بوده که در سال اورگانوفسفره پر يهاکشآفت
 ب ين ترکيساخته شده است. ا DDTکش حشره يبرا ينيگزيبه عنوان جا

 يهابي، اترها، ترکهاتر الکلشيدر ب سادگيدر آب محلول بوده و به 
 يهادروکربنيدر هحلاليت آن شود، اما يها حل مک و کتونيآرومات

 نون مانند يازيز است. ديت، ناچيل تفاوت قطبيک به دليفاتيآل
 گذاردعصبي اثر مي سامانههاي اورگانوفسفره بر روي کشساير آفت

د باعث ايجا (2)استراز ل کولينيو با بازداري عمل آنزيم است
شده،  يادم ياز عمل آنز يريجلوگ يشود. برامسموميت مي

فعال خود به نام  (1)تيبه متابول يزيست يهاسامانهنون درون يازيد
( تبديل P=Oبه گروه  P=Sگروه  اکسايش)با  (3)ازوکسونيد

توانند ازوکسون( ميينون و ديازيب )دين دو ترکيا [.2] شودمي
 يهاار گيرند و به ترکيبتري قربيش تحت تأثير سوخت و ساز

 فسفونتيوييک اسيداتيلاسيد و ديتر ديگري چون دي اتيل فسفونيکسمي
ارگانوفسفره و  يها. با توجه به سميت بالاي ترکيبشوندتبديل 

کش قوي، سالانه ها به عنوان آفتاستفاده گسترده از آن
 و شودبه محيط زيست وارد مي هازيادي از اين ترکيب يمقدارها

ه است. شد هابراي انسان و حيوان هاييمنجر به بروز مشکل
ن دسته يا يمقدارهاميلادي تاکنون توجه به  59بنابراين از دهه 

محيط زيست افته است. سازمان حفاظت يش يها افزاکشاز آفت
 يهافراوردهو  هاي آبم در نمونهمجاز براي اين س يمقدارهاآمريکا، 

حد مجاز ترکيب  نمونهست. به عنوان کشاورزي را نعيين نموده ا
ميکروگرم بر ليتر  21/9تر از ديازينون در آب آشاميدني بايستي کم

 [. 2باشد ]
مطالب شده، نياز به يک روش آناليز حساس، اين با توجه به 

 گيري ديازينون پذير براي استخراج اندازهسريع و گزينش
 رسد.ي به نظر ميکشاورزي ضرور يهافراوردههاي آبي و در نمونه

 معرفي شده در منابع علمي براي آناليز  گوناگونهاي روش
 دهد.کش، اهميت اين موضوع را در سطح جهان نشان مياين آفت

 يهامرحلهن يتراز مهم يکيعنوان توان بهيرا م نمونه يسازآماده
  نمونه است، يظ و پاکسازيش تغليت که شامل پيآنال يريگانجام اندازه

 
 
 

 يهابيز ترکيآنال يبرانمونه  يسازموارد، آماده تربيشکرد. در  يتلق
تاکنون  [.1]است  يده ضروريچيپ يهادر بافت ييايميش گوناگون

 نمونه شامل استخراج  يسازآماده گوناگون يهايفناور
 زاستخراج ي، ر(SPE)استخراج فاز جامد  (LLE)ع يما ـ عيما

و  (SPME) ستخراج فاز جامدزاي، ر(SDME) زانيبا قطره آو
 يها برانمونه يسازآماده يبرا، (LPME) عيزاستخراج فاز ماير

  تربيشمورد استفاده قرار گرفته است. اما گوناگون  يهابيترک
 هستند و در ضمن  گيربر و وقتده، هزينهيچيها پاين روش

کوتاه باعث کاربرد  يک بازه زمانيدن به حالت تعادل در يرسن
شود. يال مدهيز ايک روش آناليعنوان ها، بهن روشيد امحدو
 يبرهايها، طول عمرکوتاه فپوشش يسازن، آمادهيبر ا افزون

SPMEيمت بالاي، قيآل يهامصرف حلال ي، حجم بالا 
 هاي برخيعيبن يترکم از مهم يابيباز يمقدارهاها و دستگاه

 هاست.ن روشياز ا
و  هايبرتر يدارا يسازآماده ياهن روشيهمه ا ،ن وجوديبا ا

 پيوسته يسازآماده يهاشود روشيهستند، که باعث م هاييعيب
 در سال  يع پخشيما-عيزاستخراج ماي. روش رگسترش يابد

 نيتر[. از مهم3شد ] يمعرف همکارانو  ياسدتوسط ميلادي  1992
 ع بودن، يکار، سر يتوان به سادگيم يفناورن يا يهايبرتر

 ظ بالا اشاره کرد. يتغل عاملبالا و  يابينه بودن، بازيکم هز
 يفناوراز  پژوهشگراناز  ياريباعث شده که بس هايبرترن يا

DLLME گوناگون يهادر بافت هابيز انواع ترکيآنال يبرا 
 ين مقاله مروري[. فقط در سه سال گذشته چند2-4استفاده کنند]

ت يدهنده اهمانده است، که نشيبه چاپ رس DLLMEنه يدر زم
 ن روش ي[. در ا3ـ22] نمونه است يسازآماده يبران روش يا

 شود. يبه منظور انجام استخراج، از سه حلال استفاده م
رقابل امتزاج با آب )حلال يغ يک حلال آليتر از يکروليچند م

بالا )حلال  يريپذبا امتزاج يک حلال آلي( در (4)کنندهاستخراج
شود. يکننده و آبي، حل  مدو فاز استخراج که در هر ((9)پاشنده

 کننده توسط سپس مخلوط دو حلال پاشنده و استخراج
ق ينظر تزرگونه مورد يدارا يک سرنگ با سرعت به درون محلول آبي
 يهاهاز ذر يشکل ناش يک حالت ابرين صورت يشود. در ايم

ول شود، که درون محليل ميکننده تشکز حلال استخراجيار ريبس
 از هم،  يو آب يدو فاز آل يمنظور جداسازاند. بهپخش شده يآب
 
 
 

)1( Acetylcholinesterase       )4( Extraction Solvent 

)2( Metabolite        )5( Dispersive Solvent 

(0)  Diazoxon 
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شود. يفوژ ميقه سانتريل شده به مدت چند دقيتشک يمحلول ابر
 يجدا شده و در انتها ياز فاز آب يفوژ، فاز آلياز انجام سانتر پس

ن شده ينشفاز ته به طور معمولشود. يشکل جمع ميلوله مخروط
 ياهيتجز يهاسطح به دستگاه يا شناور بررويه ظرف مانده در ت يباق

 ع يما ي[ و کروماتوگراف29-21] (GC) يگاز يمانند کروماتوگراف
 [.22-28] شوديق ميبا انواع آشکارسازها تزر (HPLC) بالا ييبا کارا

کلره مانند  يآل يهااز حلال به طور معمول DLLMEدر روش 
 کنندهمتان به عنوان حلال استخراجکلرويد د، کلروفرم ويتتراکلرکربن

 ل به عنوان حلال پاشنده يتريو از استون، متانول و استون
 کننده ل شدن حلال استخراجيجه تبدي. نت]29[ کنندياستفاده م

 ل يز و تشکيار ريبس يهاهبه صورت ذر DLLMEدر روش 
حلال  يهاهن ذريش سطح تماس بيافزا شکل،يک حالت ابري

ن عامل سبب يست که همنمونه ا يده با فاز آباستخراج کنن
تعادل  درنگبين يشود. بنابرايند انتقال جرم ميش سرعت فرايافزا

مورد نظر  يهاع گونهين دوفاز برقرار شده که موجب انتقال سريب
جه، زمان يشود. در نتيکننده مبه درون حلال استخراج ياز فاز آب

 DLLMEروش  ياصل يبرترقت يابد که در حقيياستخراج کاهش م
 ، يتوان به سادگين روش ميا يهايبرترگر يباشد. از ديم

 ع بودن و استفاده از حجم کم نمونه اشاره کرد.ينه بودن، سريکم هز
  يار کم حلال آليبس يمقدارهان روش از يکه در ا يياز آنجا

 ز يشود و گونه مورد آناليتر( استفاده ميکرولي)به اندازه چند م
 جهيباشد و در نتيت روش بالا ميشود پس حساسين حجم کم ميد اوار

DLLME 29[باشد يبالا م يظ و بازدهيتغلشيک روش با پي[. 
 يهادر ستون به زمان يجداساز يبرا يکروماتوگراف يهاروش

. شوديز ميند آنالياز دارند، که منجر به کاهش سرعت در فراين يطولان
 يهااستفاده از حلال HPLC ياز الزامات اصل يکيدرضمن 

 يهاگر، روشيد سوياز  گران با درجه خلوص بالاست. يشيشو
شود و يفرار محدود م يهابيز ترکيبه آنال GCله يوسبه ييشناسا

 زياز آنال پيشبر و پر زحمت زمان يسازمشتق يهااز به روشيا ني
 يهابر مشکلات روش غلبه يبرا [.25، 19دارند ] نمونه
 ياستخراج يهاگر روشيبا د DLLME، روش يتوگرافکروما

 ب شده که باعث ي[ ترک11] SBSE[ و 12] SPEمانند 
 شود.ين روش هم ميتر اشيب يدگيچيپ

فورزي در الکترو يفناوريک  (IMS) تحرک يوني سنجيطيف
اساس ها برفاز گازي است، که در آن امکان جداسازي آناليت

 ، يفناورو سطح مقطع وجود دارد. در اين  هاندازتفاوت در جرم، بار، 
 

تحرک يوني با نسبت سرعت يون به شدت ميدان الکتريکي که 
اساس آن شناسايي گيري شده و برکند، اندازهدر آن حرکت مي

به عنوان  طيف سنجاز اين  به دست آمدهگيرد. طيف صورت مي
تحرک  طيف سنجي[. 13شود ]طيف تحرک يوني شناخته مي

به نام  (2)کاراسکميلادي توسط  2519اولين بار در سال يوني 
گذاري پلاسما گذاري شد. علت نامپلاسما کروماتوگرام ابداع و نام

 ها و کروماتوگرافي به خاطر يون يدارابه دليل محيط عمل 
 باشد.شوند، ميديگر جدا ميها در طي حرکت خود از يکاين که يون

هاي گازي تحت تأثير يک ميدان جا که در اين روش يوناز آن
کنند، به نام الکتروفورز گازي نيز شناخته الکتريکي حرکت مي

مناسب براي آناليز کيفي  فناوري ،تحرک يوني طيف سنجشود. مي
  يفناورباشد. اين آلي مي يهاناچيز ترکيب يمقدارهاو کمي 

هاي خاص از جمله حساسيت و سرعت بالا براي به دليل ويژگي
هاي محيط زيست گيري مواد منفجره، مواد مخدر و آلايندهزهاندا

بسيار مناسب است. دستگاه اسپکترومتر تحرک يوني در فشار 
کند. با توجه به اين ويژگي به پمپ خلأ و اتمسفر کار مي

 باشد. قابل حمل مي سادگيتجهيزات پيچيده نياز ندارد و به 
نيتي، سياسي، نظامي و اين دستگاه کاربرد زيادي در زمينه هاي ام

 [.14پيدا کرده است ] يپژوهشکارهاي 
 IMSو  (MS) جرميطيف سنج شاخص  يهايبرتراز  يکي

توانند ين است، که ميدر ا ييشناسا يهاسامانهگر يسه با ديدر مقا
 يونيها را بر حسب جرم و تحرک تياز آنال به دست آمدهگنال يس

  ييشناسا يهاسامانه نيجه اي)زمان رانش( نشان دهند. در نت
 هاگونه يجداساز يزمان رانش برا پسدهند، که از ين امکان را ميا

 ن است، يا MSنسبت به  IMSمهم  يبرتر. کرداستفاده 
 ست، ها را براساس شکل داراوني يجداساز ييتوانا IMSکه 
، همچنين[. 19زومرها تفاوت قائل شود ]ين ايتواند بيجه ميدر نت
IMS  برخلافMS يهايبرتراز ندارد. از يخلاء ن سامانهچ يه 

دهي توان به قابل حمل بودن آن، پاسخديگر اين دستگاه مي
از  يکيحساسيت بالا و راحت بودن کار با آن، اشاره کرد. سريع، 
 يهابا بافت يقيحق يهاز نمونهي، آنالIMSدستگاه  يهامشکل

، گريد سوي[. از 12ت ]اس يواقع يهاز نمونهيده به خصوص در آناليچيپ
 موجود يهابيا ترکيت و يزمان چند آنالهم يريگاندازه

 تيدست آمده هر آنالبه IMSپاسخ  يها، بررودر بافت نمونه
 شود.يم IMSدست آمده از به يهاداده يدگيچير گذاشته و باعث پيثأت

 از ورود  پيشنمونه  يسازک روش آمادهيل انجام ين دليبه هم
 (1)  Karasek 
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کم و  يمقدارهادر حد  هابيز ترکيبه منظور امکان آنال IMSبه 
 گونه است. همان نيازز ياز آنال پيشبافت  يهاکاهش مزاحت

  يهايويژگهمه  DLLME يفناورکه در بالا اشاره شد، 
 از است ين وجود نيآل را داراست، با ادهيا يسازک روش آمادهي

 شود.   ترکيب IMSکه با 
مايع پخشي  -ريز استخراج مايع از روش ،يپژوهشدر اين کار 

(DLLMEها کش( براي استخراج و پيش تغليظ ديازينون )از آفت
 سنج تحرک يوني ارگانوفسفره( استفاده شده است. دستگاه طيف

 عنوان آشکارساز با روش با منبع يونيزاسيون تخليه کرونا به
ستا ن رايمايع پخشي جفت شده است. در ا -ريز استخراج مايع

 يهام نمونهيکردن مستقوارد يبرا يديق جديک محفظه تزري
کننده به داخل سل استخراج شده بدون تبخير حلال استخراج

CD-IMS ييموثر بر کارا يبه کار گرفته شد. اثر پارامترها 
سنجي ، امکانياستخراج، شامل نوع و حجم حلال استخراج

،  نوع و CD-IMSنشين شده به دستگاه تزريق مستقيم فاز ته
مورد مطالعه قرار گرفت.  pHحجم حلال پاشنده، اثر نمک و 

 کش ديازينون مانده آفتيباق يريگاندازه يبرا يشنهاديروش پ
 به کار گرفته شد. يآب يهاب و نمونهيس يهادر نمونه

 

 ييبخش تجر
 هاي مورد نيازمواد شيميايي و محلول

خريداري ( 2)استانداردسم ارگانوفسفره ديازينون از شرکت اکو
هاي استون، متانول و استونيتريل با درجه خلوص شد. حلال

HPLC  .تتراکلريد، کربن هايحلالاز شرکت مرک تهيه شدند
 HPLCاز شرکت مرک با درجه خلوص  متان وکلروفرمکلرويد

 کيدريدروکلريد هيسديم کلريد براي تنظيم قدرت يوني، اس تهيه شدند.
ها از شرکت محلول pHم ييد به منظور تنظو سديم هيدروکس

 گرم بر ليترميلي 2999ديازينون با غلظت  محلول مادر. مرک تهيه شدند
 براي  در متانول تهيه شد. قابل ذکر است که اين محلول

شد. ينگهداري م سلسيوس 4جلوگيري از تخريب در دماي 
 گرم بر ليتر ميلي 29و  299حدواسط با غلظت  يهامحلول
هاي شد و محلولمادر به کمک متانول تهيه  سازي محلولبا رقيق

، هاي مورد نياز مربوط به استخراجشدند. محلولتر روزانه تهيه ميرقيق
 هايي به منظور تنظيم قدرت يونياز محلول استاندارد به همراه افزودني

 شدند. تهيه مي شده و سپس به حجم رساندن با آب ديونيزه
 
 

تصفيه  سامانهشده )تهيه شده از  ديونيزهاز آب  هامرحله در تمامي
هاي تبادل يون، ساخت ، شامل فيلترSDLL-8Lآب خالص مدل 

آمريکا،( استفاده  (OES) (1)ايکوايپمنت سرويسز شرکت اوُرسيز
  زين شده استفاده يهاحلال و هابيترک ييهشده است. بق

 .دندش يداريخر مرک شرکت از

 
 قيمحفظه تزر

شده  يطراح يپژوهشن کار يق استفاده شده در ايحفظه تزرم
 ق نمونه يتزر يکه برا شد،باياصفهان م يدر دانشگاه صنعت

  SPMEم سرنگ ياتصال مستق يهم برا م ويبه شکل مستق
 اين محفظه  شماييطرح  باشد.يبه دستگاه قابل استفاده م

 . ]11ن گروه نشان داده شده است ]يا پيشين يپژوهشدر کار 
، (3)سپتوم ينشت يگاز، خروج ي، قسمت ورودين طراحيدر ا
 ک قطعه قرار گرفته است، يالمنت در  ينمونه و مجرا يورود

ک در داخل آن حجم مرده ينر باريک لايل قرار گرفتن يدلبه که
هاي يوني براي اين که نمونه بتواند در سل دستگاه به گونهکم است. 

ن يت بخار وارد دستگاه شود. بنابراتبديل شود، لازم است به صور
 يالمنت طراح يريقرارگ يمتر برايليم 8 يک مجرا با قطر داخلي

 متريسانت 9با ابعاد وات  399( يک المنت )از نوع فشنگيشده است. 
 م يس 1رد. يگين مجرا قرار ميمتر در داخل ايليم 58/1و 

ه ينبع تغذمجرا خارج شده و به م يبالا يمتصل به المنت از خروج
ن محفظه يمتصل به ا دماسنجشود. به کمک يولت متصل م 229
د. مسير ورود گاز حامل از داخل قطعه شويآن قابل کنترل م يدما

انتقال  بازددهافزايش  يبراباشد که متر ميميلي 8به قطر داخلي 
به گاز حامل، اين مجرا از سيم نازک استيل پر شده است تا  گرما

لاي اين سيم به خوبي تحت تأثير دماي محفظه لابه گاز با عبور از
منجر به  سرانجامشود. گرم شدن گاز قرار گرفته و گرم مي

آناليت پس از  .شودافزايش قدرت تبخير نمونه در محفظه مي
 هايکه نشتيشود. براي اينتزريق توسط گازحامل وارد دستگاه مي

 کنند لازم است سپتوم وارد دستگاه نشده و توليد پيک مزاحم ن
از محفظه تزريق دور شوند براي اين منظور از خروجي  روشيبه 

 ن بخشي از گاز حامل يشود. بنابرانشتي سپتوم استفاده مي
 شود. از زيرسپتوم عبور کرده و از خروجي سپتوم خارج مي

 يمتر اول قطر داخليسانت 3ست و در يق نمونه ثابت نيتزر يقطر مجرا
 ابد. ييم متر کاهشيليم 1ازآن قطر به  پستر و ميليم 29برابر 

 
 

(1)  Accustandard        (0)  Septum purge  

(2)  Overseas Equipment Services 
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رد. بخار نمونه از داخل آن يگيقرار م ياشهينر شيز لاياز آن ن پس
 چ يک پينر يلا يشود. در بالايعبور کرده و وارد دستگاه م

رد.  يک لوله تفلوني مجراي يگيآن سپتوم قرار م يقرار دارد و رو
کند و آناليت از اين طريق وارد ينمونه را به سل دستگاه متصل م

 سنججريانشود. جريان گاز حامل توسط يک سل شده و يونيزه مي
هاي تفلوني و استيلي به سمت شود و توسط لولهگازي کنترل مي

 .شودورودي گاز هدايت مي

 
 اسپکترومتر تحرک يوني

 سنج تحرک يوني مورد استفاده در اين پروژه، دستگاه طيف
گاه تحقيقاتي شيمي تجزيه دانشگاه صنعتي اصفهان در آزمايش

 يبراکرونا ساخته شده است، که در آن از منبع يونيزاسيون تخليه
مهم دستگاه سل  يهابخش. [18]شده است  ون استفادهيزاسيوني

IMS  ه ولتاژ بالا، يه کرونا، دو منبع تغذيک سوزن تخليشامل 
 وتريو کامپ A/Dل يتبدک پالس شبکه الکتريکي، آشکارساز، کارت ي
، هاي آلومينيومياز يک سري حلقه CD-IMSباشد. سل دستگاه يم

  مترميلي 1به ضخامت  PTFEکننده از جنس که با يک حلقه عايق
کننده رانش هاي هدايتاند، ساخته شده است. حلقهاز هم جدا شده

متر و پهناي ميلي 29متر، قطر خارجي ميلي 49داراي قطر داخلي 
باشد، متر ميسانتي 23باشند. طول ناحيه رانش متر ميميلي29

ها، طول آن را تغيير داد. ارتباط توان با تغيير تعداد حلقهالبته مي
 تعداديکننده با استفاده از هاي هدايتالکتريکي بين حلقه

 مگا اهمي صورت گرفته است. اين طراحي،  2/9هاي مقاومت
 نمايد.در داخل ناحيه رانش ايجاد مييک ميدان الکتريکي يکنواخت 

ايجاد  يبرا(، ولتاژ لازم  kV9±يک منبع تغذيه با ولتاژ بالا ) 
 ليتر  11نمايد. يک آون به حجم ميدان رانش را تأمين مي

کردن و تنظيم دماي سل بهمن، ايران( براي گرم 21)از شرکت 
IMS کار رفته است. دماي اين آون بين بهC 199- 19 واند تمي

ايجاد يک ميدان الکتريکي  (2)يکيانتخاب شود. کار شبکه الکتر
ها به ناحيه ها و جلوگيري از نفوذ آنبراي به دام انداختن يون

 اي که در اين دستگاه به کار برده شده است رانش است. شبکه
متر ميلي 12، با قطر داخلي (1)از نوع دريچه برادبري و نيلسون

ميکرومتر که از نظر  99سيم با قطر  12ر از باشد. دريچه مذکومي
متر ميلي 19/9ها اند و فاصله بين آنالکتريکي از هم جدا شده

 است، ساخته شده است. با استفاده از يک دستگاه مولد پالس 
 
 

هاي مجاور با پتانسيل کوتاه، پتانسيل اعمالي بين سيم هاييلحظهدر 
 توانند عبور کنند.ها ميو يونگشته شود و دريچه بازمرجع يکسان مي

ولت )نسبت  89هاي مجاور پتانسيلي در حد همچنين اگر به سيم
به پتانسيل مرجع( اعمال شود، يک ميدان الکتريکي با مقدار 

به صورت قائم بر ميدان رانش اسپکترومتر  V/cm 1199تقريبي 
شود. زمان ها بسته ميو دريچه براي عبور يون شوداعمال مي

 ميکروثانيه قابل تنظيم است.  599تا  49ل پالس بين اعما
گيرد، ولي بهتري صورت مي جداسازيبا کاهش دادن زمان پالس، 

ل شبکه ييابد. پتانسديگر حساسيت دستگاه کاهش مي سوياز 
 دهديرود و اجازه مين ميه( از بيکرو ثانيم 199کوتاه ) هاييلحظه يبرا

شود. گاز نيتروژن در دو مسير  ه رانشيون وارد ناحيک پالس يکه 
 سنججريانشود. سر راه هر يک از اين دو مسير تقسيم مي جداگانه

 کند. اين گاز قرار دارد. مسير اول، گاز حامل را تأمين مي
بايد انرژي  همچنينهاي نمونه واکنش دهد، نبايد با مولکول

 يهابر حمل بخار افزونيونيزاسيون بالايي داشته باشد. گاز حامل 
 . شودنمونه به ناحيه واکنش سبب رقيق سازي نمونه نيز مي

 تميزکردن ناحيه يبرادر مسير دوم گاز نيتروژن به عنوان گاز رانش 
حرکت اين گاز خلاف جهت حرکت  يبراشود. رانش استفاده مي

هاي نمونه به داخل ناحيه هاي يوني است و از ورود مولکولگونه
ها به داخل ناحيه رانش د مولکولکند. ورورانش جلوگيري مي

ند. شوها ميشدن پيکهاي يوني سبب پهنضمن واکنش با گونه
کند، ها حرکت ميکه گاز رانش در جهت خلاف يوناين با وجود

ها به مسير خود دليل اعمال ميدان الکتريکي به اين ناحيه يونبه
اهش که به آشکارساز برسند. به منظور کدهند تا اينادامه مي

رانش و حامل  يگاز، گازها يهايگر آلودگيا ديآب  يهابخار
ک لوله يدر  Aº 4مرک(  )شرکت يک غربال مولکوليله يوسبه

از  پيشمتر يليم 19 يمتر و قطر داخليسانت 49به طول  فولادي
هايي که به ناحيه رانش يونشوند. يم صاف IMSوارد شدن به 

 ها کنند. اين يونت مياند به سمت آشکارساز حرکوارد شده
  کنند.از رسيدن به آشکارساز بار الکتريکي خود را درآن القا مي پيش

 شوند. از نمونه پهن مي به دست آمدههاي بر اثر اين القا، پيک
از  پيشدست آوردن تفکيک بهتر، به منظور رفع اين مشکل و به

دهند. اين توري، شبکه آشکارساز يک توري فلزي قرار مي
متري جلوي شود و در فاصله يک ميليناميده مي (3)حافظم

 باشد و آشکارساز قرار دارد. جنس اين توري از فولاد ضد زنگ مي
 
 

(1)  Shutter grid        (0)  Aperture grid 

(2)  Baradbury and Nielsen’s Gate 



 3693، 2، شماره 63دوره  محمدتقي جعفری و همکاران هندسي شيمي ايراننشريه شيمي و م

 

 علمي ـ پژوهشي                                                                                                                                                                                         13

 .جهت آناليز آناليت IMSشرايط اعمالي دستگاه  ـ3جدول 
 مقدار پارامتر اعمالي شماره

 9/1 (kVولتاژ اعمالي به ناحيه کرونا ) 2

 9/8 (kVيه رانش )ولتاژ اعمالي به ناح 1

 199 (C˚دماي محفظه تزريق ) 3

 299 (C˚دماي سل ) 4

 899 (mL/minجريان گاز رانش ) 9

 499 (mL/minجريان گاز حامل ) 2

 1/9 (msپالس شبکه الکتريکي ) 1

 19 گيري شده در هر اسکنهاي متوسطتعداد طيف 8

 IMS 999تعداد نقاط در هر طيف  5

 
شود. ( به زمين متصل ميnF 299و  V 499به کمک يک خازن )

در حقيقت شبکه محافظ مانع از القاي فضاي بار الکتريکي 
 ها، که شود. آشکارساز يونهاي يوني به آشکارساز ميگونه

متر، در انتهاي ميلي 12يک صفحه از فولاد ضد زنگ با قطر نزديک به 
دارد. متر از پشت شبکه محافظ قرار يک ميلي به تقريبسل و 

از نمونه به آشکارساز  به دست آمده يهاي يونهنگامي که گونه
 وجود آمدن سيگنالهکنند، در اثر تخليه الکتريکي، باعث ببرخورد مي

 ها به آشکارساز، جريان الکتريستهشوند. سيگنال ناشي از برخورد يونمي
ده مناسب، نباشد که بايد توسط يک تقويت کنبسيار ضعيفي مي

 کننده، ابتدا در يک مرحله توسط يک تقويتياد شدهود. سيگنال تقويت ش
شود و سپس تقويت مي V/A 529اوليه جريان به ولتاژ، با ضريب 

 حسب نياز کننده ديگر، بردر مرحله ديگر به کمک يک تقويت
يافت. با استفاده از افزايش مي 2999تا  9از  گوناگون يهاضريببا 
 افزارکمک نرم( و بهPCI-1711 -وانياتAdvantec ) A/Dک کارت ي

  .شوديدست آمده ثبت مف بهي، طLabviewشده در  يطراح ويژه
 شده است. يهارا 2، در جدول IMSساير شرايط اعمالي به دستگاه 

 
 مايع پخشي -ريز استخراج مايع

 ـ هاي مربوط به روش ريز استخراج مايعبراي انجام آزمايش
ر محلول آبي ديازينون با غلظت معين ميلي ليت 9/9مايع پخشي، 
 ميلي ليتري  9/29ميلي ليتري به لوله آزمايش  9/9توسط پيپت 

 با انتهاي مخروطي شکل منتقل شده و سپس توسط سرنگ 
 

 تتراکلريدميکروليتر کربن 9/29 يداراليتري مخلوط پخشي ميلي 9/1
 ه( ليتر متانول )حلال پاشندميلي 9/2کننده(، )حلال استخراج

 درب لوله آزمايش بسته و محلول درنگبيبه درون آن تزريق شد. 
دور بر دقيقه  3999داخل آن هم زده شد. سپس محلول با سرعت 

نشين تا فاز آلي استخراج کننده ته شددقيقه سانتريفوژ  9به مدت 
 نشين شده توسط سرنگ ، فاز آلي تهشود. پس از سانتريفوژ

 دار با انتهاي مخروطي شکلپوشکوچک در ميکروليتري به لوله 9/299
ميکروليتر  9/18نشين شده در حدود . حجم فاز آلي تهشدمنتقل 

محلول به صورت مستقيم آن ميکروليتر از  9/9سرانجام باشد. مي
ميکروليتري از طريق محفظه تزريق نمونه به  9/19با سرنگ 

 تزريق شد.  IMSدستگاه 

 
 يع پخشيما ـ ريز استخراج مايع نظريه

 (2)سازيمايع پخشي، فاکتور غني -در روش ريزاستخراج مايع
(EFبه صورت نسبت غلظت آناليت در فاز ته )( نشين شدهsedC)  

 :شود( تعريف مي0C) به غلظت اوليه آناليت درنمونه آبي

(2                                                           )sed

o

C
EF

C
 

 آيد.دست مياز منحني استاندارد به sedCکه 
( on( به صورت درصدي از کل آناليت )ER) (1)بازيابي استخراج

 :شودشود، تعريف مي( استخراج ميsednنشين شده )که در فاز ته
 (1)  Enrichment Factor         (0)  Extraction Recovery 



 3693، 2، شماره 63دوره  ... های سيب و آب زيرزمينيکش ديازينون در نمونهگيری آفتاندازه نشريه شيمي و مهندسي شيمي ايران

 

 11                                                                         علمي ـ پژوهشي                                                                                                                

(1                        )sed sed sed

o O aq

n C V
ER 100 100

n C V
     

شين شده و حجم نبه ترتيب حجم فاز ته aqVو  sedVکه 
 آيد:دست مي( از معادله زير بهRR) (2)محلول آبي هستند. بازيابي نسبي

(3                                              )found real

added

C C
RR

C


 

از  پسبه ترتيب غلظت آناليت  addedC و foundC، realC که
قي، غلظت آناليت افزايش مقدار معلومي از استاندارد به نمونه حقي

در نمونه حقيقي و غلظت مقدار معلومي از استاندارد که به نمونه 
 .]15[باشند يشده، م افزودهحقيقي 

 
 هاي حقيقيسازي و آناليز نمونهآماده

، به منظور ارزيابي قابليت روش در آناليز يپژوهشدر اين کار 
هاي حقيقي، ديازينون موجود در سيب و آب زيرزميني نمونه
هاي کشاورزي هاي زمينزميني از چاهگيري شد. آب زيراندازه

زميني آب زير . نمونهشداطراف دانشگاه صنعتي اصفهان تهيه 
 گرفت. قرار استفاده مورد سازيآماده لهبدون انجام مرح

 بعدي آناليز به همان صورتي که در بخش  يهامرحله
باشد. براي نمونه شد، مي بيان "پخشيريز استخراج مايع ـ مايع "
  نمونه سازيآماده هب، با توجه به بافت جامد نمونه، مرحليس

 مايع پخشي نياز است.  -مايع ريزاستخراج روش به استخراج از پيش
ن منظور، با استفاده از استخراج با آب گرم، ترکيب يبه هم

ب، ابتدا با آب يس ب خارج شد. نمونهيديازينون از بافت نمونه س
يکنواخت و همگن  به طور کاملکن و سپس با مخلوط شسته شده

 سانتريفيوژ هاخت شده داخل يک لوليکنو يهگرم از نمون 9/5شد. 
ترکيب  يداراشده و حجم مشخصي از محلول استاندارد آبي 

 ليتر آب ديونيزه شده ميلي 9/2ديازينون به آن اضافه شد. سپس 
  قيقهد 9 مدتبه و شد افزوده لوله درون هبه نمون

  آزمايش لوله بعد يهگرفت. در مرحل قرار  دستگاه فراصوت در
  سلسيوس يهدرج 49 دماي با آب حمام در دقيقه 19 مدت به

ب، سبب لخته شدن يس يداراقرار گرفت. گرم کردن محلول آبي 
 کلروفيل و فيبرهاي موجود و افزايش کارايي  يهاهذر

  گرم، آب با خراجاست هشود. پس از اتمام مرحلاستخراج مي
پس از اين عمل  دقيقه سانتريفيوژ شد. 29 مدت به آزمايش يلهلو
 بعدي هايمرحله شد. به دست آمدميلي ليتر محلول آبي  3/9
 

ريز استخراج مايع ـ مايع "آناليز به همان صورتي که در بخش 
 باشد.شد، ميآورده  "خشيپ

 

 ها و بحثنتيجه
 طيف تحرک يوني 

 کمک محفظه تزريق نمونه، مقدار ، بهيوهشپژدر اين کار 
 ميکروليتر از محلول متانولي ديازينون با غلظت معين به دستگاه 9/9

IMS  از تبخير آناليت به کمک گاز  به دست آمدهتزريق شد. بخار
شود. با ورود نمونه به ناحيه واکنش، حامل وارد ناحيه واکنش مي

نجام شده و پيک مربوط هاي واکنشگر اواکنش بين آناليت و يون
 شود. همان گونه که مي ديدهبه ديازينون در طيف تحرک يوني 

شود ترکيب ديازينون داراي يک پيک مشخص مي ديده 2در شکل 
محاسبه مقدار  يبراباشد. مي ms18/22 برابر رانش در زمان 

شود. ( از ترکيب نيکوتين آميد استفاده ميoKتحرک کاهش يافته )
ور محلول استانداردي از نيکوتين آميد به دستگاه تزريق اين منظبه

 .شدو محل ظهور پيک مربوطه مشخص 

(4                          ) 

 

 

 
0 d

0 d

K unknown t s tan dard

K s tan dard t unknown
 

[، براي 39استاندارد مطابق با مرجع ] oK، معادله بالادر 
گزارش شده است. زمان رانش اين  v.s/2cm  89/2آميد نيکوتين
دست آمد. به ms  29/1سنج تحرک يونيدر دستگاه طيفترکيب 

در صورت ثابت بودن ساير پارامترها، طبق زمان رانش براي پيک 
 شود ديازينون که در طيف تحرک يوني ظاهر مي

(ms 18/22.تحرک کاهش يافته يون مربوط به آن قابل محاسبه است ،) 
oK  براي ديازينون برابر باv.s/2cm 14/2 که د. دست آمبه 
فرمول  ي. ول[ مطابقت دارد32ن مقدار با عدد گزارش شده در منبع ]يا

 باشد. درحقيقت شيميايي يون مولکول آن قابل شناسايي نمي
 توان مي سنجطيفبه دستگاه  IMSبا جفت شدن دستگاه 

 نوع گونه يوني توليد شده را به طور دقيق شناسايي کرد.

 
 مايع پخشي -ستخراج مايعبررسي پارامترهاي مؤثر بر ريز ا

 ها بايد از مايع پخشي گونه ـ در روش ريز استخراج مايع
محيط آبي به محيط آلي انتقال پيدا کنند. اين وظيفه برعهده حلال آلي 

باشد. به منظور انتخاب شرايط بهينه در غيرقابل امتزاج با آب مي
  ج بررسي شد.بر روي بازده استخرا گوناگوناين پروژه اثر پارامترهاي 

 (1)  Relative  Recovery 
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ـ )الف( طيف تحرک يوني متانول، )ب( طيف تحرک يوني 3شکل 
 ديازينون در حلال متانول.

 
سنجي تزريق مستقيم نوع و حجم حلال استخراج کننده، امکان

لال ، نوع و حجم ح IMSکننده انتخابي به دستگاهحلال استخراج
 يهايعاملمحلول از جمله  pHام سرانجپاشنده، اثر افزايش نمک و 

 باشند. تأثير هستند که بر روي کارايي استخراج اثرگذار مي
استخراج مورد ارزيابي قرار گرفتند.  بازدهبا بررسي  هاعاملاين 

بار تکرار شده و در نمودارها از مقدار ميانگين  3ها تمام آزمايش
 استفاده شده است.

 
 ندهبررسي اثر نوع حلال استخراج کن

مؤثر بر بازده روش ريز استخراج  هايعامليکي از مهمترين 
باشد. نوع حلال کننده ميمايع پخشي، نوع حلال استخراج -مايع

 پذيريتغليظ و گزينش عاملکننده تأثير زيادي بر بازيابي، استخراج
کننده در اين کار حلال استخراج هاي مورد آناليز دارد.گونه

تر از آب داشته باشد تا پس از اي بيشبايد دانسيته يپژوهش
کننده نشين شود. براي انتخاب حلال استخراجسانتريفوژ، ته

کلرومتان، کلروفرم هاي دياستخراج ديازينون، حلال يبرامناسب 
 هايو کربن تتراکلريد انتخاب شدند. به سبب تفاوت حلاليت حلال

اني از فاز دست آوردن حجم يکسبه يکننده در آب، برااستخراج
هاي ميکروليتر( لازم است، حجم 9/39نشين شده ) در حدود ته

متفاوتي از اين سه حلال مورد استفاده قرار گيرند. براي انجام 
 هايهاي متفاوت از حلال، به حجمهاي مربوط به استخراجآزمايش

 ليتر حلال پاشنده متانول افزوده شد.ميلي 9/2استخراج کننده مقدار 

متان، کلرويکننده دهاي استخراجي مورد استفاده از حلالهاحجم
تر يکروليم 99و  229، 89ب برابر يتتراکلريد به ترتکلروفرم و کربن

 ميلي ليتر  9/9باشد. استخراج با تزريق مخلوط پخشي به مي
ميکروگرم بر ليتر  9/19 ديازينون با غلظت يدارااز محلول آبي 

دقيقه و با  9ژ محلول به مدت صورت گرفت. پس از سانتريفو
نشين شده توسط سرنگ به ز تهدور بر دقيقه، فا 3999سرعت 

انتهاي مخروطي شکل منتقل شد.  دار باويال کوچک درب
 يهانتيجهتزريق شد.  IMSميکروليتر از آن به دستگاه  9/9سرانجام 

 که  گونهشده است. همان يهارا 1در شکل  به دست آمده
 تتراکلريداستخراج باحلال کربن بازدهشود، مي ديده( )الف 1در شکل 

باشد و به دليل قطبيت متان بيشتر ميکلروينسبت به کلروفرم و د
 بنابراين  گيرد.کمتر حجم کمتري از آن مورد استفاده قرار مي

تتراکلريد به عنوان حلال از حلال کربن پژوهشدر ادامه اين 
 ها استفاده شد.کننده در ساير استخراجاستخراج

 
 بررسي اثر نوع حلال پاشنده

حلال پاشنده بايد خاصيت اختلاط با هر دو فاز آلي و آبي را 
کننده را به صورت داشته باشد. همچنين بايد بتواند حلال استخراج

هاي متانول، بسيار ريزي در فاز آلي پراکنده کند. حلال يهاهقطر
در روش ريز استخراج هاي پاشنده استونيتريل و استون، حلال

خواهي ، پروتونسوييشوند. از مايع پخشي محسوب مي ـ مايع
 تواند به عنوان يک متغيير بر شدت سيگنال حلال پاشنده مي

 خواهي از نمونه اثر داشته باشد. ميزان پروتون به دست آمده
و  188، 813ب برابر يترتبه سه حلال استون، استونيتريل و متانول

ل يل تمايترياستون و استون باشد. بنابراينيول بر مول ملوژيک 122
 ييهاکيجه پينسبت به متانول دارند. در نت يبالاتر يخواهبه پروتون
کنند که باعث کاهش يجاد ميا IMS در يشتريگنال بيبا شدت س

 يريگشوند و امکان اندازهيت ميک آناليدر شدت پ يريگچشم
به منظور دهد. يرا نم ياجت در فاز استخريق غلظت آناليدق

ثير آن بر روي شدت پيک أبررسي اثر نوع حلال پاشنده و ت
ليتر از هريک از تتراکلريد به يک ميليميکروليتر کربن 99آناليت، 

 متانول، استونيتريل و استون اضافه شد. عمل استخراج هاي حلال
 يداراليتر محلول آبي ميلي 9/9با افزايش محلول پخشي به 

ميکروگرم بر ليتر صورت گرفت. پس از  9/19زينون با غلظت ديا
نشين به ويال دور فاز ته 3999دقيقه و  9سانتريفوژ به مدت 

تزريق و پاسخ  IMSميکروليتر از آن به دستگاه  9/9منتقل شده و 
)ب(  1در شکل  به دست آمده يهانتيجهدستگاه محاسبه شد. 

 ب

 زمان رانش )ميلي ثانيه(

 الف

22                      37                   32                      7                      2 
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 ميکروگرم بر ليتر،  2/22ليتر، غلظت ديازينون: ميلي 2/7ش: حجم نمونه: يط آزمايکننده )شرارسي اثر نوع الف( حلال استخراجبر ـ2شکل 
ميکروليتر( ب( حلال پاشنده بر  2/7ق: ي،  حجم تزر1محلول:  pHميلي ليتر، نمک: بدون افزايش نمک،   2/3حلال پاشنده: متانول، حجم حلال پاشنده: 

کربن، حجم حلال ديميکروگرم بر ليتر، حلال استخراج کننده: تتراکلر 2/22ليتر، غلظت ديازينون: ميلي 2/7ش: حجم نمونه: يط آزماين استخراج )شراراندما
 .يتر(ميکرول 2/7ق: ي،  حجم تزر1محلول:  pHليتر، نمک: بدون افزايش نمک،  ميلي 2/3ليتر، حجم حلال پاشنده: ميکرو 2/72استخراج کننده: 

 
شود شدت مي ديدهگونه که در شکل شده است. همان يهارا

هاي پاشنده استونيتريل و استون سيگنال آناليت با استفاده از حلال
هاي استونيتريل و استون يابد. حلالنسبت به متانول کاهش مي

گيري با آناليت رقابت کرده و سبب کاهش شدت پيک در پروتون
از متانول  پژوهشد. بنابراين در ادامه اين شونمربوط به آناليت مي

 ها استفاده شد.به عنوان حلال پاشنده در ساير استخراج
 

 کنندهبررسي اثر حجم حلال استخراج

کننده، استخراج به منظور بررسي اثر حجم حلال استخراج
، 9/49 ليتر متانول بهميلي 9/2توسط محلول پخشي با نسبت 

 ميلي ليتر 9/9تتراکلريد از يکروليتر کربنم 9/89و 9/19، 9/29، 9/99
 ميکروگرم بر ليتر  9/99 ديازينون با غلظت يدارامحلول آبي 

 دور بر دقيقه به مدت  3999انجام شد. سپس محلول با سرعت 
 دقيقه سانتريفوژ شد. پس از اتمام مرحله سانتريفوژ فاز آلي 9
 شده نشين . حجم فاز تهشدنشين شده به ويال منتقل ته 

دست آمد. ميکروليتر به 9/42و 9/39، 9/18، 9/25، 9/29به ترتيب 
  IMSنشين شده به دستگاه ميکروليتر از فاز ته 9/9سرانجام 

در  به دست آمده يهانتيجهتزريق و پاسخ دستگاه محاسبه شد. 
حلال  يهاي بالاشده است. در حجم يه)الف( ارا 3شکل 

ستخراج کننده و حلال پاشنده کننده، نسبت بين حلال ااستخراج
 تتراکلريد پخش شده کربن يهاهکاهش يافته و قطر قطر

يابد و درنتيجه کاهش در حضور حلال پاشنده )متانول( افزايش مي

 [. همچنين با افزايش 31شود ]استخراج مشاهده مي بازده
 يابد. نشين شده غلظت آناليت در آن کاهش ميحجم فاز ته

 ميکروليتر  9/29دست آمده حجم به يهاهنتيجبا توجه به 
کننده تتراکلريد به عنوان حجم بهينه براي حلال استخراجاز کربن

 انتخاب شد.

 
 بررسي اثر حجم حلال پاشنده

، استخراج بازدهبه منظور بررسي اثر حجم حلال پاشنده بر 
 تتراکلريد  ميکروليتر کربن 9/29توسط محلول پخشي با نسبت 

 يداراليتر متانول، از محلول آبي ميلي 9/1و 9/2، 9/2، 9/9به 
ميکروگرم بر ليتر انجام شد. پس ازعمل  9/99ديازينون با غلظت 

 دقيقه،  9دور در دقيقه و به مدت  3999سانتريفوژ با سرعت 
 ميکروليتر از آن 9/9سرانجام نشين شده به ويال منتقل شد. فاز آلي ته

محاسبه سنج تحرک يوني تزريق و پاسخ دستگاه به دستگاه طيف
در  شده است. يه)ب( ارا 3در شکل  به دست آمده يهانتيجهشد. 
تر(، محلول کلوئيدي يل يليم 9/9هاي کم متانول )کمتر از حجم

فاز آلي پخش شده  يهاهشود، قطر ذرخوبي تشکيل نميبه
يابد و ونه کاهش ميافزايش يافته و سطح تماس با محلول نم

هاي زياد متانول، شود. در حجماستخراج کم مي بازدهدرنتيجه 
[. 33يابد ]کاهش مي بازدهحلاليت گونه در آب افزايش يافته و 

ليتر به عنوان حجم حلال پخشي بهينه ميلي 2999ن حجم يبنابرا
 انتخاب شد.

 نوع حلال استخراج کننده

 تتراکلريد کربن                   کلرفرم                     دی کلرومتان
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 نوع حلال پاشنده

 متانول                          استون                       استونيتريل
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کننده: ميکروگرم بر ليتر، حلال استخراج 2/72ليتر، غلظت ديازينون: ميلي 2/7)حجم نمونه:  کنندهل استخراجحلاالف(  حجمرسي اثر بر ـ6شکل 

ميکروليتر(  2/7ق: ي، ، حجم تزر1محلول:  pHليتر، نمک: بدون افزايش نمک،  ميلي 2/3،  حلال پاشنده: متانول، حجم حلال پاشنده: تتراکلريد کربن
 ،تتراکلريد  کربن: کنندهاستخراج حلال ليتر، بر ميکروگرم 2/72: ديازينون غلظت ، ليترميلي 2/7: نمونه استخراج)حجم اندمانر پاشنده برحلال ب( 

 .ميکروليتر( 2/7:  قيتزر حجم نمک، افزايش بدون: نمک ،1: محلول pH متانول،: پاشنده حلال  ليتر،ميکرو 2/32: کننده استخراج حلال حجم

 
 افزايش نمکبررسي اثر 

 استخراج شود بازدهتواند سبب افزايش يا کاهش افزايش نمک مي
 استخراج ندارد. براي بررسي  بازدهو در مواردي نيز تأثيري بر 

 ميکروليتر 9/29 يدارااثر افزايش نمک، استخراج توسط محلول پخشي 
ليتر متانول از محلول آبي ديازينون با غلظت ميلي 9/2کربن تتراکلريد و 

، 29/9، 99/9و  9/9 يمقدارها يداراميکروگرم بر ليتر و  9/99
. سپس ليتر نمک سديم کلريد انجام شدگرم بر ميلي 19/9و  29/9

دقيقه سانتريفوژ شد.  9دور بر دقيقه به  3999محلول با سرعت 
ويال مخروطي نشين شده توسط سرنگ به پس از سانتريفوژ فاز ته

 IMSميکروليتر از آن به دستگاه  9/9سرانجام شکل منتقل شده و 
  يهانتيجهتزريق و پاسخ دستگاه محاسبه  شد. با توجه به 

اند( با افزايش نمک و تغيير )داده ها نشان داده نشده به دست آمده
 اتفاق افتاده و باعث کاهش Salting outعمل قدرت يوني محلول، 

موجب  ن عمليا شود.ياستخراج کننده در آب م يت فاز آليحلال
 ت استخراج شده(يا کاهش غلظت آنالينشين شده )افزايش حجم فاز ته

 ، رواينيابد. از ن بازده استخراج کاهش مييشود و بنابرايم
 بدون افزايش نمک انجام شد.  ات استخراجيدر ادامه عمل

 
 محلول pHبررسي اثر 

استخراج استفاده  يبراهنگامي که از يک حلال غيرقطبي 
هايي که در محيط راي يک استخراج موثر بايد گونه، بشودمي

 را حلاليت گونه يوني يوجود دارند به شکل مولکولي باشند. ز
تر است. يک ترکيب از حلاليت گونه مولکولي آن در آب بيش

همچنين تمايل يک گونه يوني به يک حلال غيرقطبي بسيار 
مناسب  يبازهدر  pH. به اين ترتيب با تنظيم ]34[اندک است 

، pHبراي بررسي اثر توان کارايي استخراج را افزايش داد. مي
  ميکروليتر کربن تتراکلريد 9/29 يدارااستخراج توسط محلول پخشي 

 ليتر متانول از محلول آبي ديازينون با غلظت ميلي 9/2و 
انجام شد.  9/29تا  9/3 يهاpHميکروگرم بر ليتر و در  9/19

 دقيقه سانتريفوژ شد. 9دور بر دقيقه به  3999سپس محلول با سرعت 
مخروطي نشين شده توسط سرنگ به ويال پس از سانتريفوژ فاز ته

 IMSميکروليتر از آن به دستگاه  9/9سرانجام شکل منتقل شده و 
  يهانتيجه 4تزريق و پاسخ دستگاه محاسبه  شد. در شکل 

  pH 9/1شده است. ترکيب ديازينون در  يهارا به دست آمده
تر يا بالاتر اين هاي پايينpH باشد. دربه صورت مولکولي مي

تمام  pHها، بنابراين در ادامه استخراجشود. ترکيب هيدروليز مي
 [.39، 32]م شد يتنظ 1در  يآب يهامحلول

 

 شايستگي روش هايرقم

در اين مرحله به منظور ارزيابي روش، پارامترهاي دقت، 
 نايي آناليز نمونه حقيقي بودن، حد تشخيص و تواخطي
منظور . بهشدمورد مطالعه بررسي  شرايط بهينه براي گونهدر 

 وليتر(حجم حلال استخراج کننده )ميکر
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 .نونيازيبر راندمان استخراج د يمحلول آب pHبررسي ـ 7شکل 
ميکروگرم بر ليتر،  2/22ليتر، غلظت ديازينون: ميلي 2/7)حجم نمونه: 

 کننده: حجم حلال استخراج کربن،ديکننده: تتراکلرحلال استخراج
 ليتر،ميلي 2/3ليتر،  حلال پاشنده: متانول، حجم حلال پاشنده: ميکرو 2/32

 ميکروليتر(. 2/7ق: ينمک : بدون افزايش نمک، حجم تزر
 

هايي با غلظت استاندارد از رسم منحني تنظيم، ابتدا محلول
 IMSديازينون در متانول تهيه و به صورت مستقيم به دستگاه 

گرم ميکرو 9/9 ـ 2/9ن يب يبازهتزريق شد. دامنه خطي در 
هاي هاي آبي با غلظتدست آمد. سپس محلولليتر بهيبرميل

 استاندارد از ديازينون تهيه و پس از استخراج با شرايط بهينه 
ن يب يبازهتزريق شد. دامنه خطي روش در  IMSبه دستگاه 

با آمد، که از معادله خط دست تر بهميکروگرم بر لي 9/9 -9/299
5529/9 =1R ميکروگرم بر ليتر 9/9ديازينون  يگيرکند. حد اندازهپيروي مي 

باشد. مي 1دست آمد، که در اين غلظت نسبت سيگنال به نويز به
 دست آمد. در اين روشليتر  بهميکروگرم بر 1/9حد تشخيص روش 

ه بتواند شود، کحد تشخيص معادل با غلظتي در نظر گرفته مي
 تغليظ  عاملرا ايجاد کند.  3نسبت سيگنال به نويز برابر با 

شود. براي به عنوان معيار پيش تغليظ براي يک گونه محسوب مي
تغليظ ابتدا يک منحني استاندارد برمبناي پاسخ  عاملمحاسبه 

 گرم بر ليتر ميلي 9/9و 9/1، 9/2، 9/9هاي دستگاه به غلظت
. سپس استخراج شدحلال متانول ترسيم از محلول ديازينون در 

 مطابق با شرايط بهينه از محلول آبي ديازينون با غلظت 
ميکروگرم بر ليتر صورت گرفت. پس از تزريق، پاسخ دستگاه  9/19

براي ديازينون در منحني تنظيم مربوط به آن قرار داده شد و 
 29تغليظ براي ديازينون  عاملدست آمد. در فاز آلي بهغلظت آن 

 سامانهبررسي دقت و تکرارپذيري آناليز توسط  يبرا محاسبه شد.

DLLME-CD-IMS سه مرتبه عمل استخراج تحت شرايط بهينه ،
و  9/29، 9/9هاي از محلول استاندارد آبي ديازينون با غلظت

 يميکروگرم بر ليترصورت گرفت و انحراف استاندارد نسب 9/299
 شده  يهاي روش ارااي تجزيهدست آمد. پارامترهبه %1تر از کم

 گيري ديازينوناندازه يبرا، DLLME-CD-IMS سامانهبا  پژوهشدر اين 
 تنظيم شده است. 1زميني در جدول سيب و آب زير هايدر نمونه

 
 هاي حقيقيآناليز نمونه

 اي هنگامي با ارزش است که بتوان آن را يک روش تجزيه
 قيقي با بافت پيچيده به کار برد.هاي حآميزي در نمونهبه طور موفقيت

 استخراجي، روش روي بر حقيقي نمونه بافت اثر بررسيبراي 
هاي سيب و آب زيرزميني مورد مطالعه قرار گرفتند. آناليز نمونه
. هاي حقيقي به روش افزايش استاندارد چندتايي صورت گرفتنمونه
رار گرفت. مورد استفاده ق سازيآماده هآب بدون انجام مرحل نمونه

 سازيآماده ه، مرحلب با توجه به بافت جامد نمونهيس براي نمونه
 نياز است. يع پخشيع مايما ريزاستخراج روش به استخراج از پيش نمونه

( و 2-1سازي نمونه سيب مطابق با بخش )آماده يهامرحله
 "ريز استخراج مايع ـ مايع پخشي"استخراج مطابق بخش  يهامرحله

هاي فوق پس از استخراج به دستگاه اسپکترومتر نمونهباشد. مي
به دست  يهانتيجهه کرونا تزريق شدند. يبا منبع تخل يونيتحرک 

ب و يو طيف تحرک يوني  مربوط به نمونه س 3در جدول  آمده
 الف( بدون افزايش استاندارد )شاهد(،  ينيزمرينمونه آب ز

 ميکروگرم بر ليتر 19غلظت  نون بايازيب( همراه با افزايش استاندارد د
 نشان داده شده است. 9در شکل 

 
 هاگر روشيشده با د يهاي روش ارامقايسه پارامترهاي تجزيه

سنج تحرک يوني با منبع ، از دستگاه طيفيپژوهشدر اين کار 
نون مورد استفاده يازيد يريگاندازه يبرايونيزاسيون تخليه کرونا 

 ـ ستفاده از روش ريز استخراج مايعقرار گرفت. در اين پروژه با ا
نمونه استخراج و به کمک  يهانون از بافتيازيمايع پخشي، د

کرونا سنج تحرک يوني با منبع يونيزاسيون تخليهدستگاه طيف
 شده  يهروش ارا يستگيشا هايرقممقايسه   4آناليز شد. جدول 

را  اههشده در مقال يههاي ارارا با برخي از روش پژوهشدر اين 
 ييو شناسا يجداساز يها براروشتر بيش دهد. درنشان مي

بر استفاده شده است. مت و زمانيقگران يهات از دستگاهيآنال
زحمت و در بسياري از ها گران قيمت، پربسياري از اين روش

، پر زحمت، HPLCهاي روشباشند. ها در دسترس نميآزمايشگاه

pH 
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 گيری ديازينون.جهت اندازه DLLME-CD-IMSروش  ـ پارامترهای تجزيه ای2جدول 

 ترکيب ديازينون پارامترها

 9/299- 9/9 (µg/L)محدوده خطي روش 

 1/9 (µg/L)حد تشخيص روش 

 C 3/15 =S+  9/139 معادله خط

 5529/9 (1R) يضريب همبستگ

 9/1 درصد انحراف استاندارد نسبي

 88 درصد بازيابي

 
 .ر زمين اضافه شده توسط آناليتيب و آب زيس یهاديازينون در نمونه يابيباز یـ مقدارها6جدول 

 نمونه aديازينون افزوده شده  aدست آمدهديازينون به درصد بازيابي )%(

82 21/9 18/9 

 سيب

59 99/9 92/9 

18 34/21 13/11 

19 85/38 29/99 

11 92/89 21/222 

89 18/211 13/111 

59 4/9 2/9 

 زمينيآب زير

51 1/5 9/2 

88 4/4 9/9 

85 8/21 9/19 

85 5/8 9/299 

52 1/25 9/199 
a ) واحد غلظت براي نمونه آب زيرزمينيg/Lµ  و براي نمونه سيبg/Kgµ 

 
باشند. هاي گران ميهمراه با زمان آناليز طولاني و استفاده از حلال

سازي ي مشتقها، نيازمند بکارگيري روشGCاستفاده از دستگاه 
 گير بر و وقتباشد،که انجام اين کار نه تنها يک روش هزينهمي

 برد. آيد، بلکه امکان آناليز سريع را نيز از بين ميبه شمار مي
قه يدق 19-39، حدود HPLCا ي GC يز برايزمان آنال طور معمولبه

 ه است. يثان 9حدود  IMS ين زمان برايکه اياست، در حال
 يهاگيري ترکيببراي آناليز و اندازه MSتفاده از دستگاه در مورد اس
ي بسيار بالاي اين دستگاه نيز بايد توجه داشت، که هزينهگوناگون 

هاي کند. با مقايسه ويژگيکاربرد آن را در موارد بسياري محدود مي
 ، نسبت به موارد موجود پژوهششده در اين  يهاي روش اراتجزيه

 شده  يهشود، که روش ارامي ديدهديگر علمي  يهاهدر مقال

 يهانون در نمونهيازيگيري دجديد و ساده براي اندازه يفناوريک 
ظ بالا، حساسيت بالا و سادگي کار با يتغل عاملاست.  گوناگون
هاي اين روش در مقايسه با روش يهايويژگاز جمله  IMSدستگاه 

 توان به يديگر اين دستگاه م يهايبرترباشد. از ديگر مي
 اشاره کرددهي سريع و راحت بودن کار با آن قابل حمل بودن آن، پاسخ

 اي تجزيه سامانهدست آمده در به يهانتيجهطورکلي، به
DLLME-CD-IMS با قابليت آناليز پژوهششده در اين  يهارا ،

، دامنه خطي ميکروگرم بر ليتر 1/9ديازينون با حد تشخيص 
، % 1، انحراف استاندارد نسبي کمتر ازبر ليترميکروگرم  9/9 -9/299

 گيري ترکيب ديازينون، ساده، سريع و قابل اعتماد براي اندازهدلخواه يروش
 کند.وآب زيرزميني فراهم مي هاي سيبدر نمونه
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 گيرينتيجه
مايع پخشي  ـ ريز استخراج مايع ، از روشيپژوهشدر اين کار 

ينون استفاده شد. دستگاه براي استخراج و پيش تغليظ دياز
سنج تحرک يوني با منبع يونيزاسيون تخليه کرونا به عنوان طيف

مايع پخشي جفت شده  ـ آشکارساز با روش ريز استخراج مايع
در اين پروژه تزريق مستقيم نمونه  اهميت يدارااست. نکته 

سنج تحرک يوني بدون تبخيرحلال استخراج شده به دستگاه طيف
 يچشمگيرباشد، که زمان آناليز را به مقدار ه ميکننداستخراج

 گيري مدت زمان صرف شده براي هر اندازه .دهدکاهش مي
هاي آبي در اين روش، شامل استخراج و آناليز توسط دستگاه در نمونه

باشد. استفاده از روش ريز استخراج دقيقه مي 29تا  21در حدود 
 ليظ و استخراج آناليت است.مايع پخشي، عامل اصلي در پيش تغـ  مايع

 آناليز آناليت،  يبرا CD-IMSهمچنين بکارگيري دستگاه 
 شود. منجر به افزايش حساسيت و کاهش زمان آناليز مي

همچون  هاييبرتري، پژوهشن يدست آمده در ابه يهانتيجه
ز يدر آنال DLLME-CD-IMSکار با  يت و راحتي، حساسيسادگ
 دهد.يزيرزميني را نشان م و آب سيب يقيحق يهانمونه
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