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 چكيده 

مواد  باشند. سموم فسفره آلی دسته ای ازترکیبات اورگانوفسفره اساس بسیاری از سموم و گازهای شیمیایی جنگی میزمينه و هدف: 

کنند و بواسطه عملکرد بسیار موثرشان در مقابل حشرات کاربرد شیمیایی هستند که عموما بعنوان بازدارنده های کولین استراز عمل می

 های محیطی است.هدف اصلی این تحقیق ارائه یک روش استخراج جدید سم دیازینون از آبای در کشاورزی دارند. گسترده

نشانده شده بر روی کربن فعال سنتز شدند و خصوصیات فیزیکی و شیمیایی آن با  NiZnSنانو ذرات  در این تحقیقروش بررسی: 

نانومتر توسط روش ریزاستخراج براساس پخش نانو  54تعیین شدند. نانو مواد با میانگین اندازه   TEM و XRD، FT-IRهای تکنیک

( قبل از اندازه گیری با 9911های محیطی )بهار سال های آبزینون در نمونهکمک شده با امواج فراصوت برای استخراج سم دیا-مواد نانو

به کار گرفته شد. مقادیر بهینه متغیرهای اثر گذار بر روش استخراج توسط روش طرح مرکب مرکزی مورد ارزیابی  HPLC-UVدستگاه 

 قرار گرفت.

برای  HPLC-UVکمک شده با امواج فراصوت جفت شده با  -نانو روش بهینه سازی شده ریزاستخراج براساس پخش نانو مواديافته ها: 

های آبی به کار گرفته شده است. مزایای روش پیشنهادی بر اساس نانو مواد جدید شامل اندازه گیری مقادیر ناچیز دیازینون در نمونه

های با حجم بالا، ن پذیری برای نمونهآسانی نسبی، ساده  بودن و ارزان بودن روش سنتز، سریع و راحت بودن عمل استخراج، امکا

 حساسیت، دقت و صحت بالا در پیش تغلیظ و اندازه گیری دیازینون است.

دقیقه زمان اعمال  4/4دقیقه زمان اختلاط و  NiZnS-C ،4/4میلی گرم از نانو ذرات  4/94در شرایط بهینه مقدار بحث و نتيجه گيری: 

و  µgmL-1 1114/1با حد تشخیص  µgmL-191 – 119/1 دامنه خطی در محدوده   ملفراصوت حاصل شد. ارقام شایستگی روش شا

 درصد بوده است. 6انحراف استاندارد کمتر از 

-HPLCکمک شده با امواج فراصوت،  -طرح مرکب مرکزی، دیازینون، روش ریزاستخراج براساس پخش نانو مواد نانوواژه های کليدی: 

UV . 
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Abstract 

Background and Objective: Organophosphates are the basis of many pesticides and chemical 

warfare agents. Organophosphorus pesticides (OPPs) are a class of chemicals that generally act as 

cholinesterase inhibitors and have been widely used in agriculture due to their high efficiency as 

insecticides. The main purpose of this study is to present a new method for extracting diazinon toxin 

from ambient water. 

Material and Methodology: In this research NiZnS nonmaterial supported on the activated carbon 

synthesized and characterized with various method including XRD, FT-IR and TEM. Then these 

nanomaterials with 45 nm average particle size was applied for extraction of diazinon pesticide based 

on dispersive nano solid material-ultrasound assisted microextraction (DNSUAME) from 

environmental water samples prior to HPLC-UV. The optimum effective variables on the extraction 

yields were investigated by central composite design. 

Findings: The optimized DNSUAME combined with HPLC-UV allowed quantification of trace levels 

of diazinon in the water samples. The advantages of the proposed method based on the new 

nanomaterial include simple, and inexpensive synthesis method; rapid and convenient extraction 

operation, feasibility for large-volume samples, high sensitivity, and precision and accuracy in 

preconcentration and determination of diazinon.   

Discussion and Conclusion: At optimum conditions values of variables set as 15.5 mg of NiZnS-AC, 

5.5 min vortex and 5.5 min sonication time. At optimum conditions method has linear response over 

0.001-10 µgmL-1 with detection limit 0.0005 µgmL-1 with relative standard deviations (RSDs) less 

than 6 % (n=6). 

 

Keywords: Central Composite Design, Diazinon, Dispersive Nano Solid Material-Ultrasound 

Assisted Microextraction, HPLC-UV. 
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 مقدمه

ترکیبات اورگانوفسفره اساس بسیاری از سموم و گازهای 

دسته ای از مواد  9شیمیایی جنگی می باشند. سموم فسفره آلی

شیمیایی هستندکه عموما به عنوان بازدارنده های کولین استراز 

سطه عملکرد بالایشان در مقابل حشرات عمل می کنند و به وا

(. تخریب آهسته 9کاربرد گسترده ای در کشاورزی دارند )

سموم در محیط زیست و استفاده زیاد و نامناسب کشاورزان از 

این سموم می تواند سبب آلودگی های زیست محیطی شود 

(. سموم فسفره آلی به عنوان یک ماده مخدر اعصاب شناخته 2)

نند عملکرد استیل کولین که یک انتقال دهنده شده و می توا

(. بنابراین بقایای چنین 9عصبی است را مختل نمایند )

های سطحی و زیر زمینی یک خطر بالقوه برای ترکیباتی در آب

(. به هر حال 5باشد )سلامتی انسان و دیگر موجودات زنده می

های در آب سموم فسفره آلیبا توجه به غلظت بسیار اندک 

گیری این ترکیبات در حیطی ضروری است که قبل از اندازهم

سازی و پیش تغلیظ صورت های آبی یک مرحله آمادهنمونه

( روشی است که به طور LLE)2مایع -گیرد.استخراج مایع

سنتی برای استخراج این ترکیبات به کار برده می شود. این 

ا های آلی سمی رروش وقت گیر بوده و حجم زیادی از حلال

( برای پیش SPE) 9(. استخراج فاز جامد4کند )مصرف می

-های آبی نیز به کار میمتیل کاربامات ها از محیط -Nتغلیظ 

مقدار حلال کمتری  LLEرود. اگر چه این روش نسبت به 

گران  SPEهای کند ولی از آنجایی که اغلب جاذبمصرف می

های ال(. در س6باشد )قیمت هستند این تکنیک هزینه بر می

های استخراج جدید سبب کاهش چشم گیر اخیر توسعه روش

های استخراج شده است که یکی های آلی در روشمصرف حلال

ها استفاده از امواج فراصوت می باشد. امواج فراصوت از این روش

-از طریق ایجاد حفرات سبب انتقالات شیمیایی و فیزیکی می

زیاد به مایعات سبب  شوند. در واقع هنگام اعمال فشار منفی

 (.7-1ایجاد حفره در آن می شود )

                                                 
1-. Organophosphorus pesticides (OPPs) 

2- Liquid- liquid extraction 

3- Solid phase extraction  

از طرفی دیگر در سالهای اخیر، به واسطه خواص منحصر به فرد 

مواد نانو )مانند خواص مکانیکی، الکتریکی، حرارتی، ظرفیت 

جذب بالا و مساحت سطح ویژه بسیار بالا( استفاده از آن در 

ین مدعا نیز توسعه های استخراج توسعه یافته است. گواه اروش

(. در این 91باشد )روش استخراج فاز جامد مغناطیسی می

مطالعه از نانو ذرات نیکل روی سولفید نشانده شده بر روی 

عنوان یک جاذب جدید برای  ( بهNiS:Zn-Cکربن فعال )

استخراج سموم فسفره از محیط آبی استفاده شده است. در این 

گر ورتکس و له اختلاطبه وسی NiS:Zn-Cروش نانو ذرات 

امواج فراصوت به منظور جذب سم دیازینون توسط نانو ذرات در 

های جذب شده روی نانو محیط آبی پخش شدند، سپس آنالیت

گیری به دستگاه کروماتوگرافی ذرات شسته شده و برای اندازه

( تزریق شدند. در واقع این روش HPLCمایع با عملکرد بالا )

پخش نانو ذرات کمک شده با امواج فراصوت که میکرو استخراج 

نامیده شده، به عنوان یک روش جدید از مزایایی مانند عملکرد 

آسان، سریع بودن، حساسیت بالا و دامنه خطی بالا برای اندازه 

ها برخوردار است. ضمن این که این روش گیری سموم کاربامات

ای هامکان به کارگیری نانو ذرات غیر مغناطیسی در روش

استخراج را به وجود آورده است. در این مطالعه اثر متغیرهای 

مانند مقدار نانو ذرات، مدت زمان اعمال ورتکس، زمان و دمای 

محیط آبی، نوع و حجم  pHامواج فراصوت، قدرت یونی و 

حلال شوینده مورد بررسی و بهینه سازی قرار گرفت. در این 

یی متغیر های پژوهش روش سطح پاسخ برای مطالعه شناسا

 موثر و بهینه سازی مقادیر آنها مورد استفاده قرار گرفته است.  

 

 مواد و روش ها

 ها دستگاه 

میکروگرم بر  1/211استوک سم دیازینون با غلظت  محلول

ها در گرم از ماده استاندارد آنمیلی 1/21میلی لیتر با انحلال 

نگهداری در  C˚5لیتر متانول تهیه شد و در دمای میلی 1/911

های مورد نظر با رقیق کردن یخچال نگهداری شد. محلول



 

 و همكار خدا دوست                       1411ماه شهريور، 119علوم و تكنولوژی محيط زيست، شماره                               ۸۸     
 

مناسب محلول های استوک به وسیله آب دوبار تقطیر یون 

 زدایی شده تهیه شدند. 

 مواد شيميايی

برای تعیین اندازه نانو ذرات از دستگاه میکروسکوب تونلی 

ساخت شرکت  JEM-100CXمدل ( TEM) روبشی

ه شد. برای بررسی ریخت شناسی نانو ژاپن استفاد 9هیتاچی

( SEMعبوری ) ذرات از دستگاه میکروسکوب الکترونی

با ولتاژ شتاب  S4160ساخت شرکت هیتاچی ژاپن مدل 

برای بررسی ساختار نانو . کیلو ولت استفاده شد 94دهنده 

( XRD) ها از دستگاه تفرق پرتو ایکسذرات و تعیین اندازه آن

استفاده شد. برای تکمیل فرایند  ژاپن2ساخت شرکت فیلیپس

ساخت شرکت  GAZ SPAاستخراج از دستگاه فراصوت مدل 

تکنو ایتالیا استفاده شد. برای پخش نانو ذرات در محیط آبی از 

دستگاه ورتکس ساخت آلمان استفاده شد. برای کنترل و تنظیم 

pH ها از دستگاه محلولpH  ساخت شرکت  791متر مدل

مدل  HPLCاده گردید واز دستگاه اینولب آلمان استف

smartline  شرکتKNAUER  ساخت آلمان برای آنالیز

مقادیر دیازینون استفاده شد. برای محاسبه مساحت سطح 

  TriStar II 3020مدل (BET)نانوذرات از دستگاه بت 

ساخت آمریکا همراه با گاز نیتروژون به عنوان جذب شونده 

 استفاده گردید.

 NiS:Zn-Cنانو ذرات سنتز 

لیتر روی استات میلی 6بر اساس واکنش  NiS:Znنانو ذرات 

 94لیتر نیکل استات )یک آبه( یک مولار با میلی 6یک مولار و 

لیتر محلول دی سدیم اتیلن تترا استیک اسید میلی

(Na2EDTA )2/1  مولار درpH کنترل و تنظیم با  1/6برابر(

میلی لیتر  91عدی سدیم هیدروکسید(  انجام شد. در مرحله ب

مولار اضافه شده و محلول تا حجم  1/ 5محلول تیو استامید 

گرم  91میلی لیتر رقیق گردید. مخلوط به دست آمده با  911

درجه سانتی گراد  81ساعت در  8کربن فعال آمیخته و مدت 

نشانده شده  NiS:Znنگهداشته شد. نانو ذرات به دست آمده 

                                                 
1- Hitachi Co 

2- Philips 

درجه  991ساعت در دمای  91بر روی کربن فعال برای مدت 

 سانتیگراد در آون خشک شد.

 

روش ريز استخراج پخشی نانو ذرات کمک شده با امواج 

 فراصوت

نشانده شده بر  NiS:Znمیلی گرم از نانو ذرات  4/94در ابتدا 

میلی  9روی کربن فعال به یک ظرف شیشه ای در بسته حاوی 

یلی لیتر از میکرو گرم بر م 9/1لیتر محلول آبی با غلظت 

دیازینون اضافه گردید. سپس به منظور پخش نانو ذرات در 

دقیقه تحت شرایط  4/4محیط آبی، مخلوط مورد نظر به مدت 

ورتکس قرار گرفت. در گام بعدی برای تکمیل فرایند استخراج 

ای بالا در حمام امواج فراصوت قرار داده دیازینون، ظرف شیشه

ای برداشته خراج درب ظرف شیشهشد. بعد از اتمام فرایند است

شده و محتویات درون آن از سمت قسمت باریک آن به یک 

پیپت شیشه ای دیگر )با انتهای بسته شده با صافی چند لایه( 

ای دوم نیز از همان قسمت دارای منتقل گردید. پیپت شیشه

صافی از طریق یک رابط پلاستیکی به یک لوله آزمایشی دارای 

صل شده است. لوله آزمایش نیز از طریق یک بازوی جانبی مت

شیلنگ به پمپ خلا متصل شد. در واقع به کمک نیروی مکش 

پمپ خلا  نانو ذرات حاوی سم دیازینون استخراج شده از فاز 

محلول آبی جدا گردید. نانو ذرات در قسمت بالای صافی باقی 

مانده و محلول آبی با کمک نیروی مکش پمپ خلا به لوله 

ش منتقل گردید. با دور ریختن محلول آبی و شستن و آزمای

خشک کردن لوله آزمایش و جای گذاری دوباره آن، نانو ذرات 

میلی لیتر استون شتسشو شد.  1/9های هدف با حاوی آنالیت

های هدف از طریق بازوی حلال شوینده استون حاوی آنالیت

ها هدف به یک ظرف کوچک جانبی لوله آزمایش حاوی آن

ها تقل شده و بعد از تبخیر استون موجود در آن باقی ماندهمن

میکرو لیتر از آن به  91میکرو لیتر متانول حل شده و  24در 

 دستگاه کروماتوگرافی مایع با عملکرد بالا تزریق گردید. 

 محاسبه درصد بازيابی استخراج

به منظور رسیدن به شرایط بهینه استخراج، درصد بازیابی 

عنوان پاسخ آزمایشی بر طبق فرمول زیر به دست استخراج به 

می آید. در واقع درصد بازیابی استخراج بصورت درصد کل 
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به کل  (nsed)آنالیت استخراج شده در فاز نهایی استخراج 

 می باشد.  (no)انالیت در فاز آبی 

ER% = nsed/ n0 ×100 = (Csed×Vsed/ C0×V0)× 100 

ظت سم در فاز ته نشین شده به ترتیب غل C0و  Csedکه در آن 

 Csedباشد. و آبی بر حسب میگروگرم بر میلی لیتر می

)میکروگرم بر میلی لیتر( از طریق منحنی درجه بندی به دست 

و  Vsedامده از تزریق محلول های استاندارد محاسبه می شود. 

V0  به ترتیب حجم فاز ته نشین و حجم فاز آبی بر حسب میلی

 باشد. لیتر می

 احی آزمايشطر

و  هابرای کاهش تعداد آزمایش آزمایش یحاهای طرروش

توسعه  هاآن برهمکنش بین و متغیرها اثرات تعیین همزمان

 ریزهای موثر بر کارایی روش اند. در این پژوهش متغیرداده شده

مایع پخشی توسط طرح مرکب مرکزی بهینه -استخراج مایع

یاضی بین متغیرهای سازی خواهند شد و یک مدل درجه دوم ر

مسقل و وابسته ساخته خواهد شد. طرح مرکب مرکزی یکی از 

های های رایج مورد استفاده برای برازش مدلمهمترین طرح

 است گردیدهتوسط باکس و ویلسون ارائه  دوم است که درجه

 . (92و  99)

 يافته ها

بررسی خصوصيات نانو ذرات نشان داده شده بر روی 

 کربن فعال

 NiS:Znالگوی طیف تفرق پرتو ایکس نانو ذرات  9ل در شک

و  221،  999نشان داده شده است. وجود سه پیک پهن در 

باشد. بر تایید کننده ساختار مکعبی شبکه نانو ذرات می 999

( و بکارگیری 999اساس عرض پهنا در نصف ماکزیمم پیک )

خمین نانو متر ت 54شرر مقدار میانگین نانو ذرات  -معادله دبای

 NiS:Znطیف مادون قرمز نانو ذرات  2زده شد. در شکل 

تثبت شده بر کربن فعال برای مشخص شدن گروه های عاملی 

نشان داده شده است. همان گونه که در شکل نشان داده شده 

حضور گروه هیدروکسیل  cm-1 9596است یک باند جذبی در 

و  cm-1  2129های  مشاهده  شده در کند. پیکرا تایید می

cm-1 2842 توان به گروه را میC-H های      نسبت  داد. پیک

-را به ترتیب می cm-1 9998و  cm-19699مشاهده  شده در 

نسبت داد. همچنین دو  C-Oو  C=Oتوان به حضور گروه 

مشخص کننده اتصال  cm-1 711-611مشاهده شده در  پیک

 باشد.به فلزات نیکل و روی می Oو  Sهای اتم

فا یی از مواردی که در مطالعه نانوذرات نقش اساسی اکی

کروسکوپ یباشد. استفاده از م ها می ن اندازه آنییکند، تع می

ن ییهای موثر در تعکی از روشی( TEMالکترونی عبوری) 

دی یفی مفیتواند اطلاعات کمی و کاندازه ذرات می باشدکه می

نانو ذرات  TEMتصویر  9. در شکل ار ما قرار دهدیرا در اخت

NiS:Zn  درجه سانتی گراد آورده شده  81تهیه شده در دمای

های است که اندازه نانو کریستالی تخمین زده شده از داده

XRD .را تایید می کند 

 
 .NiS:Zn نانو ذرات XRD الگوی -1شكل 

Figure 1. XRD pattern of NiS:Zn nanoparticles  
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 روی کربن فعال NiS:Znت طيف مادون قرمز نانو ذرا -1شكل 

Figure 2. FT-IR spectrum of NiS:Zn on activated carbon  

 
 روی کربن فعال NiS:Znنانو ذرات  TEM -3شكل 

Figure 3. TEM image of NiS:Zn on activated carbon.

 

 انتخاب حلال شوينده

های مربوط به طراحی آزمایش، یک سری قبل از شروع آزمایش

های ابتدایی برای انتخاب نوع حلال شوینده مناسب با آزمایش

توانایی شویش کارا و تکرارپذیر سم جذب شده بر سطح نانو 

ذرات انجام گرفت. برای این منظور روش میکرو استخراج نانو 

ذرات پخش شده کمک شده با امواج فراصوت برای استخراج 

لیتر  میلی 1/9میکرو گرم بر میلی لیتر دیازینون از  124/1

محلول آبی به کار گرفته شد. بعد از انجام مراحل استخراج، 

، این NiS:Zn-Cهدف از سطح نانو ذرات برای واجذب آنالیت

میلی لیتر از حلال های مختلف شامل  1/9نانو ذرات با 

استونیتریل، استون و متانول مورد عمل شویش و در یک ظرف 

ن گاز نیتروژون کوچک جمع آوری شدند. در گام بعدی با دمید

 24ته نشین شده در  های گفته شده تبخیر و آنالیتحلال

میکرو لیتر  1/91میکرو لیتر متانول با خلوص بالا حل شدند و 

تزریق گردید. نتایج نشان   HPLCاز این نمونه به دستگاه 

دادند که از بین سه حلال آزمایش شده، استون بیشترین 

از سطح نانو ذرات  آنالیتکارایی و حساسیت را برای شویش 

داشته است و بنابراین به عنوان حلال شوینده مناسب برای سم 

سازی بعدی انتخاب گردید. بعد  های بهینهدیازینون درآزمایش

از انتخاب نوع حلال شوینده، حجم آن نیز می بایست مورد 

-تحقیق قرار گیرد که برای این منظور در مراحل بعدی آزمایش

 شوینده مورد ارزیابی قرار گرفت.  ها حجم حلال

نام متغیرها، کدها وسطوح مربوط به طرح مرکب  9در جدول 

مرکزی ارائه شده است. روش سطوح پاسخ برای بررسی اثر 

گذاری سه متغیر انتخاب شده در مرحله قبل بر استخراج 
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های آبی به کار گرفته شد. فاکتورهای اصلی دیازینون از نمونه

این مرحله برای بهبود کارایی استخراج شامل  مورد پژوهش در

و زمان  (X2: min)، زمان ورتکس (X1: g)مقدار نانو ذرات 

 9بوده است. در ستون آخر جدول  (X3: min)امواج فراصوت 

 ها بر حسب درصد استخراج گزارش شده است. نتایج آزمایش

ها و ماتریس طرح مرکب مرکزی همراه با نتایج سطوح متغیر

نشان داده شده است. در طرح مرکب مرکزی  9 در جدول اهآن

ه ب هابرای جلوگیری از اثر متغیرهای کنترل نشده آزمایش

نشان  9ند و نتایج حاصله در جدول دصورت تصادفی انجام ش

سطحی برای تعیین  4متغیره  5داده شده است. یک طرح 

ای درجه دوم سطوح پاسخ و ساختن یک مدل چند جمله

-باشد. در این طراحی اثرات اصلی، اثرات بر همکنشمناسب می

ها و اثرات درجه دوم ارزیابی وبهینه سازی شدند. مهمترین 

های متغیرها توسط آنالیز واریانس انجام اثرات و برهمکنش

در جدول آنالیز 14/1کمتر از  p(. مقدار 2 )جدول گرفت

نان واریانس نشان دهنده معنادار بودن متغیرها در سطح اطمی

بنابراین در جدول آنالیز واریانس پارامترهای  .استدرصد  14

است اثر معنادرای بر پاسخ  14/1آنها کمتر از  Pکه مقدار 

-ها وارد معادله چند جملهآزمایش داشته و ضرایب اثرگذاری آن

 گردد.ای می

 

 

 

 ماتريكس طرح مرکب مرکزی برای استخراج سم ديازينون -1جدول 

Table 1.Central composite design matrix for extraction of diazinon 

 α اینقاط ستاره سطوح متغيرها

) پايين 1- مرکز  ( بالا  (1) ( 1+ ) -α +α 

(X9)  مقدار جاذب NiZnS-C (mg) 

(X2) زمان ورتکس (min) 

(X9) زمان امواج فراصوت (min) 

1/7 

1/9 

1/9 

1/92 

1/4 

1/4 

1/97 

1/7 

1/7 

6/9 

6/9 

6/9 

5/21 

5/8 

5/8 

 

 درصد بازيابی X1 X1 X3 آزمايش

9 

2 

9 

5 

4 

6 

7 

8 

1 

91 

99 

92 

99 

95 

94(c) 

96(c) 

9- 

9- 

9- 

9- 

9 

9 

9 

9 

682/9- 

682/9 

1 

1 

1 

1 

1 

1 

9- 

9- 

9 

9 

9- 

9- 

9 

9 

1 

1 

682/9- 

682/9 

1 

1 

1 

1 

9- 

9 

9- 

9 

9- 

9 

9- 

9 

1 

1 

1 

1 

682/9- 

682/9 

1 

1 

87/46 

61/76 

25/67 

87/81 

56/87 

89/82 

79/19 

68/81 

84/48 

54/14 

45/71 

24/87 

94/74 

62/19 

15/11 

89/81 
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 آناليز واريانس طرح مرکب مرکزی برای استخراج ديازينون -1جدول 

Table 2. ANOVA for central composite design for extraction of diazinon 

 ييراتمنبع تغ مجموع مربعات درجه آزادی ميانگين مربعات Fمقدار  pمقدار 

195/1 126/9185 276/9267 9 276/9267 X9 

195/1 881/999 881/299 9 881/299 X2 

192/1 998/989 752/255 9 752/255 X9 

194/1 471/928 776/211 9 776/211 X9
2 

151/1 689/258 779/948 9 779/948 X2
2 

176/1 991/71 781/55 9 781/55 X9
2 

979/1 277/2 545/9 9 545/9 X9 X2 

196/1 699/994 419/219 9 419/219 X9 X9 

948/1 429/2 699/9 9 699/9 X2 X9 

 نقص در برازش 791/41 4 952/91 884/94 988/1

 خطای خالص 698/1 9 698/1  

 کل مجموع مربعات 511/2259 94   

 

 pملاک برای معنا دار بودن نتایج هر پارامتر در جدول مقدار 

و از نتایج به دست آمده یک مدل درجه باشد می 14/1کمتراز 

مربوط به پارامتر  pمقدار  2دوم ساخته شده است. در جدول 

ها )نشان دهنده پراکندگی داده  (LOF9)نقص در برازش مدل

بوده و بیانگر سازگاری خوب مدل با  988/1باشد( بیشتر از می

داده های تجربی است. اگر مدل با داده ها متناسب نباشد، این 

شود. همچنین کیفیت مدل برازش شده با پارامتر معنا دار می

تعیین    =Adj R2 159/1و   =R2 117/1ضرایب همبستگی 

های حول میانگین توضیح فای از مقدار انحرااندازه R2شود. می

 Adjباشد. مقادیر بزرگتر و نزدیک داده شده توسط مدل می

R2  بهR2  نشان دهنده ارتباط خوب بین مقادیر تجربی و مدل

 برازش شده است. 

ER%= 59/11 + 65/1  X9 + 15/9  X2 + 29/5 X9 – 77/5  

X9
2 – 95/5  X2

2– 12/4  X9X 9  

فقیت این معادله بر طبق تابع مطلوبیت این حل خوب و با مو

کند که کارایی روش پیشنهاد شده امکان را برای ما میسر می

برای استخراج کامل دیازینون و اندازه گیری دقیق آن را پیدا 

                                                 
1- Lack of fit 

های سطوح پاسخ برای طرح مرکب مرکزی کند. منحنی

نشان داده شده است. وجود  5استخراج دیازینون در شکل 

ها نشان دهنده بر همکنش بین متغیرها ر این منحنیانحناها د

شود که در مقادیر کم جاذب دیده می الف-5باشد. در شکل می

درصد استخراج به دست آمده، در  91و زمان ورتکس، حدود 

 14ها درصد استخراج نیز تا حالی که با افزایش مقادیر آن

 ب-5درصد افزایش پیدا کرده است. همین روند نیز در شکل 

برای مقدار جاذب نسبت به مدت زمان امواج فراصوت قابل 

گردد که حتی در مدت ج مشاهده می-5مشاهده است. در شکل

زمان بالای امواج فراصوت، اگر مدت زمان ورتکس کافی نباشد، 

اند درصد به دلیل این که نانو ذرات در محیط پخش نشده

د. به طور درصد( چندان مناسب نخواهد بو 64استخراج )حدود 

ها بیانگر این واقعیت هستند که در مقادیر کم کلی این منحنی

های ورتکس و امواج فراصوت کم، مقدار بازیابی نانو ذرات و زمان

-استخراج نیز اندک است. دلیل این امر به این واقیعت بر می

گردد که در مقادیر کم جاذب، مساحت سطح کافی برای جذب 

شت و در نتیجه مقدار بازیابی دیازینون وجود نخواهد دا

های استخراج کاهش خواهد یافت. همچنین در مقادیر کم زمان

ورتکس و امواج فراصوت زمان کافی برای پخش نانو ذرات در 
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ها از محیط آبی به سطح فاز جامد محیط آبی و انتقال جرم گونه

های سطوح )نانو ذرات( وجود ندارد. با یک نگاه کلی به منحنی

توان نتیجه گرفت که در مناطق با مقادیر می  5ر شکل پاسخ د

نانو ذرات، زمان ورتکس و زمان امواج فراصوت به ترتیب بین 

دقیقه، مقدار بازیابی  4-7دقیقه و  4-7میلی گرم،  98-92

 یابد.استخراج افزایش می

 

 بحث 

 بهينه سازی طرح مرکب مرکزی با تابع مطلوبيت

مل ویژه کردن تابع مطلوبیت برای ها شاپروفایل مطلوبیت پاسخ

هر متغیر با تعیین مقادیر پیش بینی در دامنه صفر )نامطلوب( 

باشد. نتایج طرح مرکب مرکزی در تا یک )خیلی مطلوب( می

دهد که ماکزیمم درصد استخراج دیازینون نشان می 9جدول 

درصد می باشد. بر طبق  87/46درصد و مینیمم آن  54/14

مطلوبیت برای هر متغیر تنظیم می شود که در  این نتایج تابع

نشان داده شده است که در آن مطلوبیت  4سمت راست شکل 

، مقدار صفر برای کمترین 45/14یک برای بیشترین مقدار 

 96/76برای میانگین نتایج یعنی  4/1ومقدار  87/46مقدار 

 درصد تنظیم شده است. 

ای هر کدام مطلوبیت بر 4درقسمت پایین  سمت راست شکل 

از متغیرها نشان داده شده است، در حالی که مقدار مطلوبیت 

شود. با توجه به این یک به عنوان مقدار هدف در نظر گرفته می

مطلب خط چین عمودی مقادیر بهینه هر متغیر را مشخص 

دهند که تغییرات هر های به ما اجازه میکند. چنین منحنیمی

خراج اثر گذار باشد قابل ارزیابی متغیر که همزمان بر پاسخ است

باشد. بر اساس چنین محاسباتی و معیار مطلوبیت یک، مقدار 

درصد استخراج سم دیازینون با متغیرهای بهینه سازی شده در 

دقیقه زمان ورتکس،  4/4گرم  نانو ذرات، میلی 4/94مقادیر 

درصد پیش بینی شده  58/14دقیقه زمان امواج فراصوت،  4/4

آزمایش  9ها ای بررسی صحت و دقت این پیش بینیاست. بر

تکراری در این نقاط بهینه شده انجام شد و نتایج قابل قبولی 

درصد( به مقدار  4نسبت )انحراف استاندارد نسبی کمتر از 

پیش بینی شده به دست آمد. نتایج نشان دادند که ترکیب طرح 

در  تواند روش سودمندیمرکب مرکزی با تابع مطلوبیت می

بهینه سازی متغیرهای موثر بر استخراج سم دیازینون از محیط 

پیداست با افزایش  4همان طور که از شکل های آبی باشد. 

گرم درصد استخراج افزایش یافته، اما میلی 4/94مقدار جاذب تا 

در مقادیر بالاتر از آن به دلیل عدم پخش خوب نانو ذرات توسط 

یابد. استخراج اندکی کاهش می ورتکس و امواج فراصوت کارایی

دقیقه برای ورتکس و امواج  4/4همچنین در مقادیر بالاتر از 

فراصوت به دلیل برگشت احتمالی سموم جذب شده در اثر 

برخورد ذرات در مرحله ورتکس و تبخیر یا تجزیه شدن در 

مرحله امواج فراصوت، کارایی استخراج اندکی کاهش خواهد 

 یافت. 

يكرو استخراج نانوذرات پخش شده کمکک  کارايی روش م

 شده با امواج فراصوت

های دیازینون در شش سطح غلظتی برای ای از محلولمجموعه

تعیین منحنی درجه بندی فراهم شد و در شرایط بهینه )سه 

ها مورد استفاده قرار گرفت آزمایش تکراری( انجام و میانگین آن

گزارش شده  9ول و نتایج حاصل کارایی تجزیه ای آن در جد

های جدول پیداست، روش است. همان طور که از داده

ریزاستخراج نانو ذرات پخش شده به کمک امواج فراصوت پاسخ 

تر با حد میکروگرم بر میلی لی 1141/1 -91خطی در گستره 

میکرو گرم بر میلی لیتر با ضریب همبستگی  1194/1تشخیص 

ای مربوط به ههای آبی دارد. آزمایشدر نمونه 118/1

تکرارپذیری برای هر ترکیب تحت شرایط بهینه استخراج در 

میکروگرم بر میلی لیتر با سه آزمایش موازی مورد  19/1غلظت 

تحقیق قرار گرفت. نتایج تکرارپذیری دیازینون که با انحراف 

هم مشاهده می شود  9شود و در جدول استاندار نسبی بیان می

دهند که روش نتایج نشان میدرصد به دست آمد. این  8/5

 پیشنهاد شده حساسیت و تکرارپذیری قابل قبولی دارد.

در استخراج  NiZnS-Cبه منظور بررسی بازآوری نانو ذرات 

های مجدد ترکیبات سم دیازینون، این نانو ذرات بعد از استفاده 

مورد عمل بازآوری قرار گرفتند و نتایج به دست آمده نشان داد 

دار بار بدون کاهش معنی 4توانند حداقل ذرات میکه این نانو 

 در توانایی جذب مورد استفاده مجدد قرار گیرد.
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های پاسخ به دست آمده در طرح مرکب مرکزی در روش ريزاستخراج پخش نانو ذرات کمک شده با امواج رويه -4شكل 

زمان امواج   -زمان ورتكس  -فراصوت، جزمان امواج  –مقدار جاذب -زمان ورتكس، ب –مقدار جاذب -فراصوت، الف

 فراصوت.

Figure 4.Obtained response surface in central composite design in ultrasound assisted microextraction, a-

adsorption amount – vortex time, b- adsorption amount – ultrasonic time, c- vortex time - ultrasonic time. 

 

 
 مقادير بهينه بر اساس تابع مطلوبيت در روش ريزاستخراج پخش نانو ذرات کمک شده با امواج فراصوت -5شكل 

Figure 5. Optimum values according to DF in ultrasound assisted microextraction 
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 برای استخراج ديازينوننتايج کارايی روش ريزاستخراج پخش نانو ذرات کمک شده با امواج فراصوت  -3جدول 

Table 3. Significant figures of ultrasound assisted microextraction for extraction of diazinon 

r آناليت
2

 
 حد تشخيص

(µgmL
-1

) 

 دامنه خطی

(µgmL
-1

) 
RSD (n=3) 

 8/5 1141/1-91 1194/1 118/1 دیازینون

 

 آناليز نمونه های حقيقی آب

بی روش میکرواستخراج نانو ذرات پخش شده به به منظور ارزیا

-کمک امواج فراصوت، این روش برای آنالیز دیازینون در نمونه

خانه و آب چاه شهرستان بهبهان در بهار های آب شهر، آب رود

مورد ارزیابی قرار گرفت. مقدار بازیابی استخراج  9911سال 

نون به های استاندارد دیازیدیازینون با اضافه کردن محلول

میکرو گرم  19/1و  119/1های آبی در دو سطح غلظتی محلول

بر میلی لیتر مورد ارزیابی قرار گرفت. نتایج حاصل از این 

دهند که مقدار بازیابی استخراج در ( نشان می5بررسی )جدول

های آبی مورد آزمایش با انحراف استاندارد نسبی کمتر از نمونه

صد بوده است که کارایی در 22/81 – 74/18درصد بین  4

نیز یک نمونه  6دهد. در شکل بالای روش را نشان می

کروماتوگرام دیازینون استخراج شده از آب رودخانه بعداز اضافه 

 114/1کردن محلول استاندارد از سم دیازینون در غلظت 

گرم بر میلی لیتر نشان داده شده است. لازم به یادآوری میکرو

ها سه بار تکرار شدند و تمام آزمایشاست که در این جدول 

 گزارش شده است.  5نتایج میانگین آنها در جدول 

 
 گرم بر ميلی ليتر به آب رودخانه بعد از استخراجميكرو 115/1کروماتوگرام سم ديازينون اضافه شده در غلظت  -6شكل 

Figure 6. Chromatogram of extraction diazinon (0.005 µgmL-1) from river water 

 

 نتايج اندازه گيری ديازينون در نمونه های آب -4جدول 

Table 4. Obtained results in water samples 

 نام روش
 حد تشخيص

(µgmL
-1

) 

 دامنه خطی

(µgmL
-1

) 

RSD (n=6) Ref 

MIP/HPLC-UV 119/1 9/1- 116/1 19/9 99 

MWCNTs/HPLC 1116/1 19/1 – 119/1 1/5 95 

SA-DSPE/GC-FID 1112/1 9/1 – 1118/1 9/4 94 

DNSUAME-HPLC_UV 1194/1 91-1141/1 8/5 کار حاضر 
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برای مقایسه، نتایج این پژوهش با چندتا از گزارش علمی 

مورد مقایسه قرار  4منتشر شده در مجلات معتبر در جدول 

گرفته است و داده های به دست آمده نمایانگر حد تشخیص، 

-99پذیری  خوب روش پیشنهادی است )دامنه خطی و تکرار

94 .) 

 

 های گزارش شدهمقايسه بين روش پيشنهادی با ديگر روش -5جدول 

Table 5. Comparison of proposed method with other reported methods 

 ديازينون آناليت

 11/1 19/1 91/1 (µgmL-1)غلظت اضافه شده 

 11/1 14/1 - (µgmL-1)غلظت یافت شده آب شهر

 45/14 52/19  درصد بازیابی

RSD%  22/4 99/5 

 11/1 17/1 - (µgmL-1)غلظت یافت شده آب رودخانه

 59/17 22/81  درصد بازیابی

RSD%  84/5 66/5 

 11/1 18/1 - (µgmL-1)غلظت یافت شده آب چاه

 74/18 56/19  درصد بازیابی

RSD%  75/5 59/5 
 

  نتيجه گيری

مطالعه یک روش میکرو استخراج جدید مبتنی بر پخش  در این

-نانو ذرات فلزی به کمک امواج فراصوت برای استخراج و اندازه

گیری سم دیازینون معرفی شد. برای این کار ابتدا نانو ذرات 

مناسبی سنتز و مورد شناسایی قرار گرفتند و سپس یک 

ب طراحی برای شیوه استخراج انجام شد. سپس یک طرح مرک

-مرکزی پنج سطحی برای ساختن یک مدل ریاضی چند جمله

ای بر اساس داده های تجربی برای بهینه کردن متغیرها مورد 

استفاده قرار گرفت. مقادیر بهینه متغیرها با به کار گرفتن یک 

ها مربوط به تعیین تابع مطلوبیت محاسبه و سپس تمام آزمایش

نه های حقیقی سم رنج خطی، تعیین حد تشخیص و آنالیز نمو

دیازینون در مقادیر بهینه پیش بینی شده انجام شد. از مزایای 

روش پیشنهادی جدید می توان به عملکرد آسان، استفاده 

های کلره، ایجاد دامنه کاربرد بیشتر برای نانو نکردن از حلال

 ذرات فلزی، حساسیت بالا و دقت و صحت مناسب اشاره کرد.  
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