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Abstract 

Due to the widespread use of pesticides to protect agricultural products around the world and the 

accumulation of residues of these substances in plant tissue, most of the products that have been exposed 

to pesticides contain amounts of pesticide residues. The most popular and sensitive method for 

determining low amounts of pesticide residues in order to find out their maximum residue levels (MRLs) 

in food products is the chromatographic assay. In the present study, the diazinon, chlorpyrifos, 

imidacloprid, acetamiprid, thiacloprid and fenvalerate insecticides were extracted from cucumber 

samples by using QuEChERS method in combination with liquid-liquid microextraction and were 

determined by HPLC-DAD. For this purpose, the effective factors in the developed extraction method 

were optimized and the mentioned method was validated. Based on the results, the target analytes were 

successfully extracted simultaneously using 2 ml of a mixture of acetonitrile, methanol, and acetone (in 

the QuEChERS step). Further, the highest efficiency in the second extraction step was obtained using 65 

µl of hexanol and 15% NaCl. The LOD between 0.36 and 0.57 ng/g, high repeatability in the range of 3.6 

to 6.8 (based on the RSD%), and extraction recovery of analytes in the range of 76 to 84% of the 

developed method's merit figures indicate the method's high capability in extracting particular pesticides. 

Overall, the procedure described in this study is a simple and cheap method and has a good ability to 

extract the desired pesticides from cucumber samples. 
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 چکیده
 موواد این و تجمع باقیمانده جهان سراسر در کشاورزی محصولات از حفاظت منظور به کشآفت سموم از استفاده گسترده به توجه با

 هسوتند  هواکشفتآ باقیمانوده از مقوادیری حواوی اندقرارگرفته هاکشآفت معرض در که محصولاتی بیشتر گیاهان، بافت داخل در

پی بوردن  برای هاکشآفت پایین باقیمانده مقادیر ترین راه تشخیصهای کروماتوگرافی که از حساسیت بالایی برخوردارند، رایجروش

 ایمیداکلوپرایود، کلرپیریفوو،، دیوززینون، هایکشحشوره تحقیق حاضر غذایی هستند  در ها در محصولاتبه بیشینه مقدار مجاز آن

اسوتخراج  خیار هاینمونه پخشی از مایع-مایع میکرواستخراج با کچرز روش تلفیق با استفاده از والراتفن و تیاکلوپراید پراید،استامی

برای این منظور، عوامل موورر در روش   اندشده شناسایی آرایه دیودی آشکارساز به مجهز بالا کارایی با مایع کروماتوگرافی با شده و

های زمان آنالیتسازی شده و روش مذکور اعتباربخشی شد  بر اسا، نتایج حاصله، استخراج مورر همده شده بهینهاستخراج توسعه دا

علاوه مخلوط سه حلال استونیتریل، متانول و استون )در مرحله استخراج کچرز( صورت گرفوت  بوهلیتر از میلی 2هدف با استفاده از 

دسوت آمود  ارقوام درصد کلریود سودیم به 15میکرولیتر حلال هگزانول و  65با استفاده از  بالاترین کارایی در مرحله دوم استخراج

)بور  8/6توا  6/3نانوگرم در گرم و تکرارپذیری بالا در محدوده  57/0تا  36/0شایستگی روش توسعه داده شده مانند حدود تشخیص 

درصد نشان از قابلیت بالای روش در  84تا  76ها در محدوده اسا، درصد انحراف استاندارد نسبی( و همچنین درصد بازیابی آنالیت

روشی ساده و ارزان بوده و از قابلیوت خووبی بورای  ،روش ارائه شده در این مطالعههای منتخب دارد  در مجموع کشاستخراج آفت

 های خیار برخوردار است از نمونههای هدف کشآفتاستخراج 

 بالا، خیار کارایی با مایع کروماتوگرافیمیکرواستخراج،  کش، کچرز،حشره :های کلیدیواژه
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 مقدمه

ای از با توجه به اینکه سااننه درصاد باباو توجاه

محصااونت کشاااورزی توساا  آفااات مبتلاا  از باای  

کش مبتل  به منظاور رود لذا استفاده از سموم آفتمی

حفاظت از تولیدات کشاورزی به امری اجتنااب ناپاذیر 

. (Baig et al., 2009)اند تبادیو شاده در سراسر جهاان

ای  مواد در داخاو بافات گیاناان است که در حالی  ای

بیشااتر محصااونتی کااه در م اار  یابنااد و تجمااع ماای

اناد حااوی مقاادیری از بابیماناده نا برارگرفتهکشآفت

. (Zare Sani et al., 2021)ناا خوانناد باود کشآفت

شاود کاه لاق مایبه ترکیبااتی اطا کشطور کلی آفتبه

باار عاماو ایجااد سبب توب  رشد و یا مانع اثرات زیان

عموماً ترکیباتی با مانادگاری باان  شوند وکننده آفت می

 Van der Hoff)و بنابرای  پایدار در اکوسیستم نساتند 

and Van Zoonen, 1999 .)کار ناای باهکشاولی  آفت

دار، ای نظیار ترکیباات آرسانی گرفته شده ماواد سااده

نای گیانی مانند نیکاوتی  کشنای نفتی و حشرهروغ 

نای اماروزی کاه اثرببشای و دامناه کشبودند. از آفت

توان ترکیبات ارگانوفسافره، ای دارند میعملکرد گسترده

پایرتروئیاادنا و سااموم نئونیکوتینوئیاادی را نااام باارد 

(Cheng, 1990) . 

ای از ( دساااااااتهNEOsنئونیکوتینوئیااااااادنا )

الطی  و رایااد در بااازار جهااانی نای وساایعشکحشااره

نای اساتیو نستند که با آسیب برگشات ناپاذیر گیرناده

دنناد. گرهاه ناا را نادق بارار میکولی  حشارات آن

ناا را کشبسیاری از انواع ای  آفت مصرقاتحادیه اروپا 

دلیو مضرات آن ممنوع کرده است با ای  حال در اکثر به

باه  نئونیکوتینوئیادی نایکشحشارهکشورنا استفاده از 

دلیو ارزان بودن و اثرببشی بوی آن نناوز تارجید داده 

شود. از اثرات بالقوه تهدید کننده سلامتی ای  ساموم می

زائی بارای توان به سمیت عصبی و خاوا  سارطانمی

. گاروه (Zhang and Lu, 2022)پستانداران اشاره کارد. 

صاان ت نااای مااورد اسااتفاده در کشدیگااری از آفت

کشاورزی، ساموم ارگانوفسافره نساتند. ایا  ترکیباات 

برای انسان بسیار سمی باوده و علیارغم و اع باوانی  

نا، فراوانی موارد وبوع محدود و ممنوع کننده کاربرد آن

نای انساان باا ایا  ساموم نشاان دنناده در مسمومیت

نا در کشورمان است دسترس بودن و استفاده راید از آن

(Fakhim Rasoolzadeh et al., 2020).  ساااموم

نای سانتزی کشپایرتروئیدی نیز دسته دیگری از حشره

پرمصرق در کشاورزی نستند که دارای حلالیت بسایار 

پایی  در آب بوده و حااوی یا  بنیاان اساتری و یا  

حلقه بنزنی نساتند. علائام مسامومیت انساان باا ایا  

ناااا شااابانت زیاااادی باااا مسااامومیت باااا کشآفت

  .(Sheikhzadeh et al., 2020)نا دارد هارگانوفسفر

بارای کشاورزی سموم  اغلببار دلیو اثرات زیانبه

( MRLs) نااآنی مصرق کنندگان، حد مجاز بابیماناده

ت یی  شاده اسات   ppmمقادیردر محصونت غذایی در 

(Mostafalou and Abdollahi, 2013) ای  مسئله، لزوم .

نا در محصاونت کشتشبیص مقادیر بسیار پایی  آفت

خوبی آشاکار نای با حساسیت بان را باهغذایی با روش

نای کروماتوگرافی به دلیو در ای  زمینه، روش سازد.می

ظرفیت جداسازی بان بسیار مورد توجاه محققای  باوده 

طوریکه تاکنون کروماتوگرافی مایع با کارائی بان است به

ه باارای جداسااازی و تشاابیص سااموم بنزوئیااو اور

(Rastpour et al., 2022)ناای ارگانوفسافره کش، آفت

(Zeiadi et al., 2020) نای کشو حشاااااره
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 (Afshar Mogaddam et al., 2020)نئونیکوتینوئیادی

 مورد استفاده برار گرفته است.

نای مبتنای بار با وجود توس ه بسیار خوب تکنی 

، برخی از عواماو از ناکشدر ت یی  آفت کروماتوگرافی

ماتریکس پیچیده و غلظات کام ترکیباات نادق، له جم

نا در آنالیز نموناه را محادود استفاده مستقیم ای  تکنی 

مراحاو مقادماتی  برخایکرده اسات و بناابرای  انجاام 

سااازی( باارای جداسااازی مرحلاه پاایش تظلاایم و آماده)

. روش (Mitra and Brukh, 2003) ااروری اساات 

 ,Quick, Easy, Cheap, Effective, Rugged)کچارز 

and Safe) نای آمااده ساازی تری  روشیکی از متداول

  نااا اساات. نقااار  اا   روشکشدر آنااالیز آفت

QuEChERS و باازده  کلاسی  مانند فاکتور تظلیم پایی

( Lehotay et al., 2003)نای جامااد پااایی  در نمونااه

ساابب شااده اساات تااا محققااان ایاا  روش را تااوام بااا 

-میکرواستبراج مایعز جمله نای دیگر استبراج اروش

 DLLME  (Dispersive Liquid-Liquidیامایع پبشی 

Microextractionکار ببرنااد ( بااه(Rastpour et al., 

پبش شدن ی  حلال آلای  DLLME. در روش (2022

کننده( توسا  غیر بابو اختلار با آب )حالال اساتبراج

کننده )بابو اختلار با آب( در محلاول ی  حلال پبش

، موجب افزایش ساطد تمااس بای  محلاول آبای و آبی

کننده شده و راندمان اساتبراج باه طاور حلال استبراج

 ,.Gholizadeh et al)یاباد ی افازایش میاباباو توجاه

2022) . 

در ای  کار پژونشی ی  شایوه اساتبراج ماوثر و 

 نااای دیااوزینونکشکااارا بااه منظااور اسااتبراج آفت

(Diazinon)فااااااااااااوسی، کلرپیر (Chlorpyrifos) ،

 پراید، اسااااااتامی(Imidacloprid) ایمیداکلوپرایااااااد

(Acetamiprid)تیاکلوپرایاااااااااد ، (Thiacloprid)  و

نای خیااار توساا ه از نمونااه (Fenvalerate) والااراتف 

. برای ایا  منظاور از تلفیاو روش کچارز باا استیافته 

مااایع پبشاای اسااتفاده شااده و -میکرواسااتبراج مااایع

باا کرومااتوگرافی ماایع باا  کش نای مورد مطال اهآفت

شناساایی  آرایاه دیاودیکارایی بان مجهز به آشکارساز 

 اند.شده

 

 هامواد و روش
 ها ها و محلولنمونه -

 نار از کیلاو یا ) خیاار نمونه 25 مطال ه، ی در ا

 ساطد نایفروشای میاوه از 1402 ساال بهار در( نمونه

 شسته و به بط اات یونیزهبا آب دو  خریداری شده شهر

کنتارل غاذا و  یشاگاهدر آزما نانمونه .کوه  خرد شد

دانشگاه علوم  یارودغذا و  یمنیا یقاتمرکز تحق یدارو

ناای کاشمحلول ماادر آفات شدند. یزآنال یزتبر یپزشک

 پراید،اسااتامی ایمیداکلوپرایااد، کلرپیریفااوس، دیااوزینون،

 ,Sigma-Aldrich, St. Louis)والارات ف  و تیاکلوپراید

, USAMissouri )100 صورت مبلاور و باا غلظاتبه 

گرم در لیتر از نر ی  از سموم در استونیتریو تهیاه میلی

 شد. 

 ها کشروش استخراج آفت -

عادد خیاار از  5تاا  4پس از خرد و مبلور کردن 

نمونه خارد مبلور گرم از  5نر نمونه اخذ شده، مقدار 

 2شده به داخو ی  لوله آزمایش منتقو و ساسس مقادار 

نااای اسااتونیتریو، متااانول و لیتاار از مبلااور حلالیلیم

( به داخاو نموناه 6/16:  6/41:  6/41به نسبت استون )

دبیقه ورتکس کاردن و ساانتریفوژ  3ا افه شد. پس از 

دوردر  5000دبیقه باا سارعت  5کردن مبلور حاصو )



  نصیری و همکاران                                                                                                                     بالا کارایی با مایع کروماتوگرافی با خیار هاینمونه هایکشآفت شناسایی

 

36 

ناا برداشاته شاده و باه دبیقه(، فاز رویی حااوی آنالیت

ی  حلال غیر باباو اخاتلار باا  میکرولیتر از 65حجم 

آب )نگزانول( ا افه شد. در پایان، مبلور حاصاو باه 

لیتر آب دیوینزه پبش شد تاا در اثار ایا  میلی 5داخو 

عمو حلال استبراج کننده باه صاورت بطارات ریازی 

ناا باه داخاو ایا  حالال، اساتبراج شده و آنالیتآزاد 

  شوند. حلال جمع شده در سطد لوله آزماایش باا یا

لوله موئی  برداشته شده و به دستگاه کروماتوگرافی فااز 

 آرایاه دیاودیمایع با کارایی بان مجهاز باه آشکارسااز 

 تزریو شد. 

 سازی شرایط استخراج در مرحله کچرزبهینه -

ای  کار با انتباب مبلوطی از سه حلال اساتبراج 

متانول و اساتون باا اساتفاده از طار   ،کننده استونیتریو

-بررسی اثر حجممرکب مرکزی ساده و سسس آزمایشی 

لیتار( از میلی 3و 25/2، 00/2، 75/1، 5/1نای مبتلفی )

ناای زماانساازی اثار نا و نمچنی  بهینهمبلور حلال

 دبیقه انجام شد.   5تا  1متفاوت ورتکس کردن شامو 

-سازی شرایط در مرحله میکرواسوتخراج موایعبهینه -

 مایع پخشی 

در ایاا  مرحلااه از کااار حاالال اسااتبراج کننااده 

نگزان، نگزاناول -نای انپژونشی حا ر، از بی  حلال

میکرولیتر انتباب شد.   85تا 65نای و اکتانول در حجم

در کاارایی اساتبراج در  زنیعلاوه ارزیابی اثار نما به

درصااد  20تااا  10مقااادیر مرحلااه دوم، بااا افاازودن 

از سدیم کلرید باه داخاو محلاول نموناه  وزنی/حجمی

 نجام شد.ا

 ای روش ارزیابی مشخصات تجزیه -

برای اعتبارببشی باه روش توسا ه یافتاه، پاس از 

ناای محلاولوسایله آناالیز نماودار م یاارگیری بهرسم 

، 20، 15، 10، 5، 3نای استاندارد سموم ندق )با غلظت

گرم در گرم( باه روش بهیناه ساازی شاده، نانو 50، 25

 Limit ofیص )ای مانناد حاد تشابپارامترنای تجزیاه

detectionگیری )(، حاااااد انااااادازهLimit of 

quantification( محاادوده خطاای ،)Linear range ،)

تکرارپااذیری )براساااس انحااراق اسااتاندارد نساابی یااا 

RSD%( و راندمان اساتبراج )Extraction recovery )

 مورد ارزیابی برار گرفتند.

 HPLCی شرایط بهینه -

 ,1525odel MHPLC ;)سیساتم کرومااتوگرافی 

Waters Milford, MA, USA مجهاز باه آشکارسااز )

DAD  کار گرفتاه شاکو زیار باه شده بهشرای  بهینهدر

 6/4×  متاریلیم C18(150  شد. نوع ستون مورد استفاده

بوده و فااز متحار   ( یکرومترم 5اندازه ذرات  متر؛یلیم

 70باااه  30مبلاااور اساااتونیتریو: آب باااه نسااابت 

و  لیتار در دبیقاهجریاان یا  میلی)حجمی/حجمی( با 

درجاه  35 ساتون اسفاده شد. دمای شویش ایزوکراتی 

. طاول بود میکرولیتر 10تزریو نمونه  و حجم سلسیوس

دیاازینون، ناای کشکار رفته برای تشبیص آفتموج به

پراید، تیاکلوپرایاد و کلرپیریفوس، ایمیداکلوپراید، استامی

 280و  270، 245، 270، 280، 247به ترتیب  والراتف 

 بوده است. نانومتر

 های حقیقیآنالیز نمونه -

ناای کاشبابلیت روش پیشانهادی در آناالیز آفات

نای مبتل  خیاار نا در نمونهگیری آنانتبابی، با اندازه

نا سازی نموناهآمادهبررسی شد. برای ای  منظور پس از 

ناا باا گیری محتوی ساموم آنبا روش پیشنهادی، اندازه

HPLC-DAD  انجااام شااد. باارای مطال ااه اثاار احتمااالی

ناا نیاز، نای خیاار در اساتبراج آنالیتماتریکس نمونه
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-ابتدا عملیات استبراج روی پند نمونه خیاار اساسای  

ناانوگرم در گارم از نار کادام از  50و  5شده با مقادیر 

ناای ماورد ساسس مبلاور حلال نا انجاام شاد.آنالیت

نا از سموم اوی نمان غلظتاستفاده در مرحله کچرز ح

با روش مذکور استبراج و آنالیز شده و در پایاان تااثیر 

ای ناای تجزیاهنا باا مقایساه سایگنالماتریکس نموناه

 شده ت یی  شد.دست آمده برای دو گروه تیمار اشارهبه

 

 هایافته
 سازی مرحله استخراج کچرز نتایج بهینه -

 کنندهنوع حلال استخراج/ پخش -

( نشااان 1و شااکو 1د بدساات آمااده )جاادولنتااای

از سااه  6/16، 6/41، 6/41دناد کاه نساابت اخاتلار می

(، بابلیات 1حلال استونیتریو، متاانول و اساتون )نقطاه 

. از ایا  رو نای نادق داردبیشتری در استبراج آنالیت

 .ادامه کار مورد استفاده برار گرفت برای ای  ترکیب
 

 مرکزی آزمایشی نای بکار رفته برای استبراج که با استفاده از طر نای مورد مطال ه با اختلار حلالکشفتمقادیر درصد بازیابی آ -(1جدول )

 سازی شده است( بهینه1سیمسلکس )شکو

 درصد بازیابی  درصد اختلاط حلال فرمولاسیون

 والراتفن پرایدتیاکلو پرایداستامی ایمیداکلوپراید کلرپیریفو، دیازینون  استون متانول استونیتریل
A 100 0 0  2/66 3/44  9/46 3/54  2/57  9/23  

B 0 100 0  4/47 8/49  3/54 9/42  9/48  2/28  

C 0 0 100  9/52 7/51  9/40 8/39  9/43  5/35  

D 50 50 0  3/65 2/58  1/52 3/51  2/58  3/38  

E 0 50 50  9/52 7/50  2/44 6/36  5/39  7/32  

F 50 0 50  5/33 2/47  8/34 9/54  8/47  3/54  

G 3/33 3/33 3/33  6/59 9/51  8/49 1/40  9/41  1/42  

1 6/41 6/41 6/16  3/64 8/49  4/58 6/59  9/54  3/62  

2 6/26 6/41 6/41  3/44 9/42  6/47 3/50  2/49  3/58  

3 25 50 25  6/39 2/40  9/38 3/54  6/54  8/37  

4 7/27 4/44 7/27  2/40 2/41  4/42 1/50  1/40  8/42  
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 نای خیارنای مورد مطال ه از نمونهکشنا در استبراج آفتحلال بهینه مبلور انتباب برای ساده مرکب مرکزی آزمایشی طر  -(1کو )ش

 

 کنندهحجم حلال استخراج/ پخش -

ناای برای انتباب حجم مناساب از ترکیاب حلال

کار گرفتااه شااده در مرحلااه کچاارز، آزمایشاااتی بااا بااه

( کاه باا 2و مشانده شد )شکونای مبتل  انجام حجم

لیتر، رانادمان اساتبراج میلی 0/2افزایش حجم حلال تا 

حجام فااز یابد. نا افزایش و ب د از آن کانش میآنالیت

 لیتر بود. میلی 3/1جمع شده رویی در ای  شرای  حدود 

 

 
 نای خیاراز نمونهنای مورد مطال ه کشکننده در بازده استبراج آفتاثر حجم حلال استبراج -(2شکو )

 

 کردنمدت زمان ورتکس -

شود، برای انتباب دیده می 3طور که در شکونمان

تری  زمان مبلور شدن نموناه، ورتکاس کاردن مناسب

نای مبتلا  انجاام و باانتری  رانادمان در مدت زمان

 دبیقه ثبت گردید. 3نا در مدت زمان استبراج آنالیت
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 نای خیارنای مورد مطال ه از نمونهکشاثر ورتکس کردن در بازده استبراج آفت -(3شکو )

 

 

 مایع پخشی -سازی شرایط استخراج مایعنتایج بهینه -

 کنندهنوع و حجم حلال استخراج -

شااود در باای  دیااده می 4نمااانطور کااه در شااکو

، رانادمان DLLMEنای مورد بررسای در مرحلاه حلال

گزانول بیشتر بوده و افازایش حجام آن از استبراج با ن

میکرولیتر تاثیر محسوسی در راندمان استبراج  85تا  65

نای ماورد بررسای نادارد. لاذا جهات صارفه کشآفت

میکرولیتر از نگزاناول باه  65جویی در حلال مصرفی، 

عنوان حجام بهیناه بارای اداماه مطال اه انتبااب شاد. 
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 نای خیارنای مورد مطال ه از نمونهکشدر بازده استبراج آفت DLLMEکننده مرحله حلال استبراجو حجم اثر نوع  -(4شکو )

 

 

 زنیارر نمک -

بر روی کارایی اساتبراج در  مطال ه اثر مقدار نم 

مرحله دوم، با افزودن مقادیر مبتلفی از کلرید سدیم باه 

درصاد  15افازودن نمونه انجام و مشانده شد که داخو 

کلرید سدیم سبب افازایش کاارایی روش پیشانهادی و 

 (.5 سسس راندمان استبراج کانش یافت )شکو
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 های خیارهای مورد مطالعه از نمونهکشزنی در بازده استخراج آفتارر نمک -(5شکل )

 

 پیشنهادی ای روشمشخصات تجزیه -

یون خطی و رسم نمودار م ادله رگرسپس از ت یی  

توسا ه  روش یمحدوده خطا، نای حاصلهبرای داده آن

بدسات آماد. حاد  ناایتاز آنال یا نر  داده شده برای

کاه در  یینابرابر غلظت نیز گیریاندازه و حد یصتشب

 10و 3برابار باا  یابباه ترت یزبه نو یگنالنا نسبت سآن

دبات  نمچنای  بارای ارزیاابی. شد گرفتهدر نظر  باشد

بار  یری روش در ی  روز و بی  روزنااتکرارپذروش، 

ی محاسابه شاده و استاندارد نساب اساس درصد انحراق

نموناه موجاود در  ناییتآنالبازده استبراج نر ی  از 

 .دست آمدبه یشنهادیروش استبراج پ اجرای پس خیار

ده در جادول نتاید اربام شایستگی روش توس ه داده ش

 آورده شده است. 2

 

 خیار ناینمونه از ناکشآفت استبراج برای یافته توس ه روش ایپارامترنای تجزیه  -(2) جدول

  محدوده  آنالیت

 aخطی

 ضریب

 تعیین

 حد

  aتشخیص

 حد

 aگیریاندازه

  a,dمجاز حد cبازده استخراج bتکرارپذیری

 بین روزها در یک روز 

78±3 6/3 2/4 92/1 57/0 997/0 92/1-50 دیازینون  50 

76±3 5/4 9/5 80/1 51/0 996/0 80/1-250 کلرپیریفوس  50 

84±2 2/5 8/6 50/1 45/0 999/0 50/1-250 ایمیداکلوپراید  50 

79±2 1/4 8/5 40/1 42/0 998/0 40/1-250 پرایداستامی  50 

82±4 9/2 5/4 20/1 36/0 996/0 20/1-250 تیاکلوپراید  50 

84±4 8/3 3/5 60/1 48/0 995/0 60/1-250 والراتف   50 

aبر حسب نانوگرم در گرم ) 

b)( بر اساس انحراق استاندارد نسبی )با پند تکرار 

c انحراق استاندارد )با سه تکرار( ±( بازده 

dباشد.می استاندارد اتحادیه اروپانا بر اساس مقادیر ت یی  شده در کش( حد مجاز بابیمانده آفت  



  نصیری و همکاران                                                                                                                     بالا کارایی با مایع کروماتوگرافی با خیار هاینمونه هایکشآفت شناسایی

 

42 

 های حقیقیآنالیز نمونه -

نموناه خیاار در  25نای مورد مطال اه در کشآفت

نای کروماتوگرام 6شکوگیری شدند. شرای  بهینه اندازه

HPLC-DAD  مربااور بااه تزریااو مسااتقیم اسااتاندارد

 10ماورد مطال اه )نار کادام باه غلظات  نایکشآفت

ده را ی خیار اساسای  نشاگرم بر لیتر( و ی  نمونهمیلی

-نای حاصو از نمونهدند. مقایسه کروماتوگرامنشان می

استاندارد نشان داد که نیچکادام از  نای حقیقی و نمونه

مورد بررسی  خیارنای مورد نظر در نمونه نایکشآفت

 وجود ندارد.

ای بدست آمده نای تجزیهنمچنی  مقایسه سیگنال

 ایناحلال ناای خیاار و مبلاوربرای نر ی  از نمونه

خاالص اساسای  شاده باا  اساتون و متانول استونیتریو،

(، نشااان داد کااه 3نااا )جاادول از آنالیت نمااان غلظاات

نای خیاار تايثیر محسوسای در کاارایی ماتریکس نمونه

 روش استبراج سموم کارباماتی ندارند.

 

 
 پس( B) لیتر در گرممیلی 10 غلظت به ناکشآفت استاندارد محلول و( A)( نشده اسسای ) حقیقی خیار نمونه  HPLC-DAD نایکروماتوگرام -(3) شکو

 .والراتف (: 6) تیاکلوپراید،(: 5)پراید، استامی(: 4) ،ایمیداکلوپراید(: 3) ،کلرپیریفوس(: 2) ،دیازینون (: 1. )پیشنهادی روش اجرای از
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  ناکشآفت بابیمانده اجاستبر روش کارایی در نای خیارنمونه بافت اثر ارزیابی -(3جدول )
 نسبی بازیابی مقادیر ± استاندارد انحراف آنالیت

1نمونه 2نمونه  3نمونه  4نمونه  5نمونه   

 شدند اسسای  ناکشگرم از مبلور آفت در نانوگرم 5 غلظت با نمونه نمه

 5±89 4±95 3±96 4±95 4±94 دیازینون

 3±92 5±98 4±93 4±89 2±97 کلرپیریفوس

 1±90 4±95 3±93 5±94 4±96 پرایدایمیداکلو

 6±91 3±93 4±88 7±93 4±91 پرایداستامی

 4±93 6±105 5±106 4±86 4±96 تیاکلوپراید

 4±95 4±97 3±98 5±94 3±104 والراتف 

 شدند نا اسسای کشاز مبلور آفت گرم در نانوگرم 50 غلظت با نمونه نمه

 3±97 2±92 3±92 4±98 3±101 دیازینون

 3±97 4±96 5±96 1±92 4±98 لرپیریفوسک

 3±93 5±98 3±99 2±90 3±99 ایمیداکلوپراید

 3±96 5±103 4±97 3±95 5±98 پرایداستامی

 4±96 4±97 3±100 4±96 4±92 تیاکلوپراید

 2±94 3±95 3±92 4±93 1±99 والراتف 

 

 گیریبحث و نتیجه

-مناسب یکی از مهماستبراج کننده انتباب حلال 

حالال باشاد. می روش استبراج کچرز  مراحو در تری

نا در ای  مرحله به عناوان حالال کننده آنالیت استبراج

مایع پبشی –پبش کننده در مرحله میکرواستبراج مایع

 استفاده خواند شد. لاذا ایا  حالال  ام  اینکاه بایاد

 و آبای فااز باشد، بایاد باا داشته بانیی استبراج بابلیت

 باباو دوم مرحله در استفاده مورد هکنند حلال استبراج

کنناده در مرحلاه باشد تا به عنوان حلال پبش  اختلار

مایع پبشای ماورد اساتفاده بارار -میکرو استبراج مایع

 ایا  گارفت  نظار در . باا(Zahiri et al., 2020)بگیارد 

 اسااتون متاانول و اسااتونیتریو، آلای حاالال ساه نکاات،

نای مبتلا  صورت ت  ت  و مبلور شده با نسبتبه

تری  و مناساب گرفتاه برار بررسی برای استبراج مورد

نااا بااا اسااتفاده از طاار  آزمایشاای ترکیااب ایاا  حلال

( 1( و دیاگرام مثلثی )شاکو1سیمسلکس مرکزی )جدول

ساازی در برای ادامه کار انتباب شدند. ایا  مادل بهینه

تحقیقات دیگار نیاز ماورد اساتفاده بارار گرفتاه اسات 

(Ghasemi et al., 2022; Gholizadeh et al., 2022). 

حاالال اسااتبراج کننااده در مرحلااه کچاارز  حجاام

 اول مرحلاه در انتباابی نایآنالیت استبراج با تواندمی

 رانادمان بار دوم، مرحلاه در اباری محلول تشکیو با یا

ایا   حجام که است ذکر به بگذارد. نزم تيثیر استبراج

مرحلااه کننااده  اسااتبراج حاالال حلالیاات باار حاالال

DLLME خواناد  تايثیر نشی  شاده نیاز ته فاز حجم و

 نشاان حاصاله نتاید سازی دارد.داشت پس نیاز به بهینه

 نایسایگنال لیتار،میلی 2 تاا حجام افزایش با که دادند

. یابندمی کانش آرامی به سسس و یافته افزایش ایتجزیه
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 در کاه داد نسابت واب یات ای  به توانمی را ای  مسئله

 نااآنالیت اساتبراج لیتار، میلای 2 از کمتار ناای حجم

مرحلاه  در اباری حالات و یاا انجام نشاده کامو طوربه

 باه منجار مت اببااً کاه نگرفات شاکو خاوبی باه ب دی

 Fakhim)شاااد  پاااایی  ایتجزیاااه نایسااایگنال

Rasoolzadeh et al., 2020; Rastpour et al., 2022). 

 باا لیتار میلای 2 از باانتر نای حجم در حال، نمی  در

حجم حلال جماع شاده  نا،آنالیت موثر استبراج وجود

نیز بیشتر خواند باود و فااکتور تظلایم کاانش یافتاه و 

 Afshar)ای کمتااار خواناااد باااود سااایگنال تجزیاااه

Mogaddam et al., 2023) نزم به تو اید اسات کاه .

کانش کارایی اساتبراج و منجر به  حجم حلال افزایش

 ,.Zare Sani et al)د شاد روش خواناتکرارپاذیری 

2021). 

ماایع پبشای از –در روش میکارو اساتبراج ماایع

وسیله حلال پبش کننده نای آلی که بهای از حلالدسته

شوند، به صورت بطرات بسیار ریز در فاز آبی پبش می

.  اامنا (Rezaee et al., 2006)شااود اسااتفاده می

حاا تر از آب باوده و ترجینای مذکور بایاد ساب حلال

سمیت کمتری داشته باشند لذا در تحقیاو حا ار، ایا  

-حاالال از باای  ترکیبااات غیربابااو اخااتلار بااا آب )ان

نای نگاازان، نگزانااول و اکتااانول( انتباااب شااد. یافتااه

دست آمده در ایا  بباش نشاانگر تااثیر نامحساوس به

افزایش حجم نگزاناول در افازایش رانادمان اساتبراج 

ز اساتفاده از مقاادیر کمتار از نا بود و از طرفی نیآنالیت

یاا  رسوبی فاز میکرولیتر از حلال سبب عدم تشکیو 65

 آن طوریکه برداشات و انتقاالحجم بسیار کم آن شد به

 . بود مشکو بسیار

نم  باه  یونی با افزودن بدرتطور کلی افزایش به

 مت اددی اثراتنای استبراج، نای آبی در روشمحلول

 کاانش باا تواناد میاول اینکه  دارد. استبراج فرآیند بر

 باه آنهاا تقسایم افزایش و آبی فاز در نا آنالیت حلالیت

. از طرفای ببشاد بهباود را اساتبراج کاارایی آلای، فاز

 افزایش نم  ممکا  اسات حلالیات حالال اساتبراج

 آلی فاز حجم افزایشکننده را نیز کانش داده و منجر به 

انش شااده و ساابب کاا اسااتبراج از پااس شااده انباشااته

 Farajzadeh)سازی شود ای در اثر ربیو سیگنال تجزیه

et al., 2015)علاوه امکان دارد افزایش نما  باعا  . به

افزایش ویسکوزیته فاز آبی شده و  ریب انتشار آنالیت 

خود منجر در فاز آبی را تحت تيثیر برار دند که به نوبه 

 ,.Rasi et al)شاود باه کاانش رانادمان اساتبراج مای

تواند دو اثر متقابو داشته باشاد زنی میلذا نم  .(2021

و به نمای  دلیاو بایاد در فراینادنای اساتبراج ماورد 

 ارزیابی و بهینه سازی برار گیرد.

اعتبارببشی روش اساتبراج توسا ه داده شاده در 

ای  مطال ه و مقایسه آن با دیگر تحقیقاات مشاابه بارای 

شاان دننااده ناای مااورد مطال اه نکشگیری آفتانادازه

بابلیت بیاس یا حتای برتاری برخای پارامترناای روش 

توان باه محادوده باشد. از جمله ای  موارد میحا ر می

 2/1-250و  4/1-250،  5/1-250بابااااو تشاااابیص 

نااانوگرم در گاارم بااه ترتیااب باارای ایمیداکلوپرایااد، 

پراید و تیاکلوپراید در روش حا ر اشاره کرد که استامی

تری در مقایساه باا محادوده خطای عدارای گستره وسی

نااانوگرم در گاارم بااه  5/2-50و  50-5/12،  100-5/2

نا در نموناه خیاار در تحقیاو ترتیب برای نمی  آنالیت

. نمچنای  (Abdel-Ghany et al., 2016)دیگری است 

ناانوگرم  57/0حدتشبیص بدست آمده برای دیازینون )
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گاارم(، نااانوگرم در  45/0در گاارم(، ایمیداکلوپرایااد )

نااانوگرم در گاارم( و تیاکلوپرایااد  42/0پراید )اسااتامی

تر از حاادود تشاابیص نااانوگرم در گاارم( پااایی  36/0)

ناانوگرم در گارم(،  73/3دست آمده برای دیاازینون )به

پراید نااانوگرم در گاارم(، اسااتامی 38/9ایمیداکلوپرایااد )

 Dashtbozorgi)نانوگرم در گرم( در ی  مطال ه  95/3)

et al., 2013) ( در  66/0و تیاکلوپراید )نانوگرم در گارم

 (. Abdel-Ghany et al., 2016)باشاد تحقیو دیگری می

نمچنی  دبت باانتر )تکرارپاذیری( روش توسا ه داده 

درصاااد(،  2/4شاااده بااارای اساااتبراج دیاااازینون )

درصد(  8/5پراید )درصد( و استامی 8/6ایمیداکلوپراید )

باه  97/16و  RSD 96/15 ،67/17در مقایسه با درصاد 

پراید در ترتیب برای دیازینون، ایمیداکلوپراید و اساتامی

، از (Dashtbozorgi et al., 2013)ای پااژونش مشااابه

علاوه، شاود. باهنقار بوت مطال ه حا ار محساوب می

 پراید،اساتامی راندمان اساتبراج ساموم ایمیداکلوپرایاد،

به ترتیاب برابار والرات در ای  تحقیو )تیاکلوپراید و ف 

درصاد( باباو مقایساه باا رانادمان  84و  82، 79، 84با 

پراید اسااتامی درصااد(، 4/99اسااتبراج ایمیداکلوپرایااد )

در یاا   درصااد( 2/99تیاکلوپرایااد ) درصااد( و 4/98)

و حد تشابیص  (Abdel-Ghany et al., 2016)مطال ه 

اساات  دیگااریدرصااد( در مطال ااه  94والاارات )ف 

(Vázquez et al., 2008). 

گیری دیاازینون و در نمی  حال، حدود بابو اندازه

 ,.Darvishnejad et al)  5کلرپیریفوس کاه در مطال اه 

گرم در لیتر محاسبه میلی 72/0و  92/0به ترتیب  (2020

گیری سااموم شااده اساات و نمچناای  حاادود اناادازه

 4تیاکلوپراید که در مطال اه  پراید،استامی ایمیداکلوپراید،

دسات نانوگرم در گارم به 66/0و  19/1، 26/0تیب به تر

آمده در مطال اه ماا بدسات LOQآمده است، از مقاادیر 

باشد. با ای  وجاود حادود ت یای  و تشابیص کمتر می

مطال ه حا ر باز نم کمتر از حاد مجااز بابیماناده ایا  

 EU Pesticidesباشاد )نای خیار مینا در نمونهآنالیت

database, 2005 .) 

نااای اسااتبراج کچاارز و ترکیااب روشمجمااوع  در

مایع پبشی ارائه شاده در تحقیاو -میکرواستبراج مایع

ناای از نمونهنای ندق کشآفتبرای استبراج حا ر 

باشاد. اعتباار روشی ساده، بابو اعتماد و ارزان می خیار،

باود  الایاده ایتجزیاه نایپارامتر ببشی روش نشانگر

درصد حاصاو  76بانی  براجای که راندمان استگونهبه

کمتار از  روش توسا ه داده شاده یصحد تشاب شده و

 نااکشفتآ ی ا یماندهباب یشده برا یی حداکثر مجاز ت 

 روی باار آمیزیموفقیاات طوربااه مااذکور روش .بااود

یا  از نتااید نشاان داد کاه نی  و اجرا خیار ناینمونه

 نای مورد مطال ه یافت نشد.نا در نمونهآنالیت
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