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 چکیده
 Polycyclic Aromatic) ای چندحلقااهآروماتیاا   هااای هیاادروکرب بااه  ییموادغااذابااا گسااترش اسااتزاده از مااواد فساایلی، آلااودگی  

Hydrocarbons: PAHs)  حادود مجااز    هاا  آنبسیاری از مراجع نظارتی بارای   که ینحو بهبه ی  تهدید سلامتی در سراسر دنیا تبدیل شده

آیاد. در ایا  پاشوهش، پوشاش      های مهم تحقیقاتی باه شامار مای    یکی از زمینه ییموادغذاها در  گیری ای  آلاینده اند. امروزه اندازه تعیی  نموده

 ی  پوشش فیبر میکرو استخراج فاز جامد فضای فوقانی جدیاد  عنوان بهساخته شد و  سیم استیلبر روی  ZnO /MWCNTs نانوکامپوزیت

(HS-SPME)  مشخصاات نانوکامپوزیات تهیاه شاده باا اساتزاده از        .محیطای بررسای شاد    هاای زیسات   برای استخراج مقادیر ناچیز آلایناده

  بار  ماثرر ماورد ارزیاابی قارار گرفات. پارامترهاای       (SEM) و میکروساکو  الکترونای روبشای    (FTIR)تبدیل فوریه  قرمز مادون سنجی یفط

 HS-SPME دما و زمان استخراج، دما و زمان واجذب و غلظات نما ب باا اساتزاده از روش یا  متریار در هار        مثال انعنو به) ها یدروکرب ه ،

شاامل نزتاال ، فلاورن، آنتراسا  و فناانترن در نموناه آب قلیاان         PAHs 4گیاری   ای  پوشش بارای انادازه   .شدند سازی بهینهزمان، بررسی و 

تواناد   که نانوکامپوزیت تهیاه شاده مای    دهد یمدر ای  کار نشان  آمده دست بهاز تنباکوهای مختلف مورد استزاده قرار گرفت. نتایج  آمده دست به

 24تاا   1ایا  روش در محادوده غلظات     .های تهیه نمونه مربوطه باشد و تکنی  SPME برای کاربردهای آینده ای یدوارکنندهامپوششی  ماده

حادود   طاورکلی  باه درصد بوده و حداقل تعیای  مقادار    9خطی و انحراف استاندارد نسبی روش زیر  موردنظر PAHs 4برای میکروگرم بر لیتر 

 میکروگرم بر لیتر به دست آمد. 3/4

 

 فضای فوقانی، کروماتوگرافی گازی میکرو استخراج نانوذرات اکسید روی، نانولوله کربنی چند جداره، نانوکامپوزیت، روش کلیدی: هایواژه

 

 مقدمه
PAHآروماتیا  )  های هیدروکرب پلی 

گروهای   ب،1

هاای بنازن هساتند کاه      از ترکیبات آلی حااوی حلقاه  

های انساانی مارتبط باا     طبیعی یا توسط فعالیت طور به

  .ب1)شااوند  شاادن و شهرنشااینی تولیااد ماای  صاانعتی

PAH هاای محیطای در    مواد سمی آلاینده عنوان بهها

                                                           
1
 Polycyclic aromatic hydrocarbon 

توانند در گیاهاان و جاانوران    اند که می نظر گرفته شده

 تجمع یافته و بخشی از زنجیاره غاذایی انساان شاوند    

 . از اراارات مضاار ساالامتی انسااان در معاار  ب3, 2)

PAH به مشکلات تنزسی، ارارات پوساتی،    توان یمها

، رفتااری، سامیت عصابی و حتای     تولیدمثلمشکلات 

انواع سرطان اشاره نمود. پس از قرار گرفت  انساان در  

ها، به دلیل حلالیت بالای ایا  ماواد در    PAHمعر  

هاا و   ای از بافات  در طیاف گساترده   سرعت بهها،  چربی
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. باه دلیال ارارات    ب7-4)شوند های بدن توزیع می چربی

 عناوان  باه ای  مواد بر سلامتی انساان، ایا  ترکیباات    

 دار توسط سازمان بهداشت جهاانی  های اولویت آلاینده

ها اغلب در سطوح کم  PAH.ب8)اند در نظر گرفته شده

 هاا  آنگیری  های محیطی وجود دارند و اندازه در نمونه

هاای بسایار حساان انجاام شاود.       باید از طریق روش

هاای مختلاف مانناد ارزیاابی      ها در زمینه PAHتعیی 

کیزیت هوا، نظاارت بار ارارات بهداشاتی، نظاارت بار       

. ب9)مهاام اساات موادغااذاییو ایمناای  زیساات محاایط

گیری، ی  مرحله حیااتی   بنابرای ، انتخاب روش اندازه

هاای معماول    برای ردیابی دقیق ای  مواد اسات. روش 

و استخراج فاز  (LLE) یعماتهیه نمونه مانند استخراج 

گیاری ترکیباات آلای     معماولا  در انادازه   (SPE) جامد

هاا   ، ایا  روش حاال  ی بااا  .شاوند  کمیاب استزاده مای 

هایی مانند زمان بربودن، حساسیت کم، نیاز  تمحدودی

به مقدار زیاادی حالال آلای و احتماال از بای  رفات        

سازی و خودکار کردن از نکات  کوچ  .آنالیت را دارند

سازی نموناه اسات    های آماده کلیدی در توسعه تکنی 

. میکارو  ب12-14)که شامل اصول شایمی سابز اسات   

 ساازی  آمادهی  تکنی   (SPME) استخراج فاز جامد

نمونه بدون حلال، حساان و کارآماد بارای ترکیباات     

عالاوه بار    ها است. در طیف وسیعی از ماتریسمختلف 

ایاا ، اسااتزاده از ایاا  روش منجاار بااه بهبااود ارقااام   

بازیابی، دقات و حاد    ازجمله ای روش تجزیه شایستگی

 موادغااذایی .ب14, 13)ب شااده اسااتLODتشااخی) )

ساازی، مانناد    توانند در طی مراحل مختلاف آمااده   می

کاردن باه    تیمارهای حرارتی، باو دادن، پخات و سار    

PAHبنااابرای ،  .هااا آلااوده شااوندPAH هااا در انااواع

هاا ،   چای، قهوه بوداده، میاوه  ازجملههای غذایی  نمونه

ها، شیر، پنیار دودی و گوشات دودی    وغ سبزیجات، ر

هادف از کاار حا ار     .ب15)ممکا  اسات یافات شاوند    

اسااتزاده از بااا  SPME ساااخت  یاا  پوشااش جدیااد

تااا باارای  باشاد  یماا ZnO/MWCNTs نانوکامپوزیات 

آب قلیاان تنبااکو باا     هاای  نمونهها در PAHاستخراج 

ی  نمونه طبیعیب باه کاار    عنوان به) مختلف های طعم

برای بهبود عملکرد پوشاش جدیاد بارای     .گرفته شود

آب قلیاان تنبااکو باا     هاای  نموناه ها از PAHاستخراج 

استزاده از میکرو استخراج فااز جاماد فضاای فوقاانی،     

 شرایط مختلف بررسی شد.
 

 روش کار
 

در ای  مطالعه عبارت بودناد از: اساتات    کاررفته بهمواد 

 ، سدیم کلرید و سدیم هیدروکساید کاه از  دو آبه روی

 شرکت آلماانی مارت تهیاه شادند. نزتاالی ، فاولرن،      

فنانترن، انتراس ، استونیتریل و نانولولاه کربنای چناد    

دیااواره کااه از شاارکت ساایگما آلاادری  تهیااه شااد.    

های مورد استزاده در ای  تحقیق عبارت بودناد   دستگاه

از: آنالیزهااای کروماااتوگرافی گااازی باار روی سیسااتم  

، پالو آلتو) 7890Aل مد Agilent کروماتوگرافی گازی

مجهاز باه آشکارسااز     بآمریکاا  متحده یالاتاکالیزرنیا، 

و سیستم انشکتاور تقسایم /    (FID) یونیزاسیون شعله

 سانجی  باا اساتزاده از طیاف   . بدون تقسیم انجاام شاد  

دهناده  نوع پیوندهای تشاکیل  قرمز مادونتبدیل فوریه 

. شاود  یمماده و مقدار خلوص آن با دقت زیادی تعیی  

باا   (FTIR)تبادیل فوریاه    قرماز  ماادون جی سان  طیف

  Bruker's VERTEX 70v اسااتزاده از دسااتگاه

FT-IR   انجااام شااد. از یاا  میکروسااکو  الکتروناای

 KYKY از EM3200ب ماااادل SEMروبشاااای )

Zhongguancun   پکااا ، چااای ب بااارای ارزیاااابی(

هاای الیااف نانوکاامپوزیتی     پوشش یمورفولوژی سطح

 .استزاده شد
 

 اکسید روینانوتهیه 
 

گارم   77/1تهیاه ناانوذرات اکساید روی     منظور به

در ی  باال    اتانللیتر  میلی 144سدیم هیدروکسید با 

دقیقه باه کما  همازن     34ژوژه ریخته و برای مدت 

هم زده شد. سپس در بشار دیگار    یخوب بهمرناطیسی 

لیتار آب باه    میلی 154گرم استات روی دوآبه و  42/4

ن مرناطیسی قرار گرفت تاا  مدت نیم ساعت روی همز

ساپس   کامال در آب حال شاود.    طاور  باه استات روی 

محلاااول اساااتات روی باااه محلاااول اولیاااه سااادیم  

سااعت مخلاو     2هیدروکساید ا افه شد و باه مادت   

 آماده  دست به یدرنگسزشد. پس از ای  مراحل رسوب 
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 آماده  دسات  باه از کاغذ صافی عباور داده شاد. رساوب    

 .داخل آون خش  شد
 

 نانولوله -اکسید روی کامپوزیت نانوتهیه 

 کربنی
 

برای تهیه نانوکامپوزیات و بهیناه کاردن آن ابتادا     

گرم سدیم دو دسیل  415/4گرم اکسید روی با  42/4

میکرولیتار   94لیتار آب دیاونیزه و   میلی 24سولزات و 

دقیقه داخال   15آنیلی  با هم مخلو  شده و به مدت 

کاار یکباار باا     دستگاه التراساونی  قارار گرفات. ایا     

 41/4و بار دیگر باا   نانولوله کربنی به جای اکسید روی

گرم نانولوله کربنی انجام شاد.   41/4گرم اکسید روی و

محلول تهیه شده روی همزن قرار داده شد و  یتدرنها

 دقیقاه  15متار باه مادت     با استزاده از دساتگاه کاول   

فیبر روی کربنی  نانولولهنانو اکسید روی  نانوکامپوزیت

استیل سمباده کشیده شده نشانده شاد. ساپس فیبار    

 ساعت داخل آون قرار داده شد. 2تهیه شده به مدت 
 

 روش میکرو استخراج فاز جامد
 

  فضااای فوقااانی  میکاارو اسااتخراج فاااز جامااد  

(HS-SPME)     با فیبر نانوکاامپوزیتی نصاب شاده در

بارای انجاام عملیاات     .انجاام شاد   SPMEیا  ابازار  

ساااخته شااد  ppb 14 اسااتخراج ابتاادا یاا  محلااول

)نزتاااالی ، فاااولرن، فناااافترن، انتراسااا  در حااالال 

 ppb 14 از محلاول  لیتر میلی 14 استونیتریلب. سپس

ی ریخته و لیتر میلی 14با مقداری نم  در ی  ویال 

 روی همزن مرناطیسی قرار داده شد. در مرحلاه بعاد  

محلول در دمای اتاق قرار گرفتاه   فیبر در فضای بالای

تا عمل استخراج انجام شود. برای دستیابی به شارایط  

شامل مقدار نم   مثرربهینه استخراج عوامل مختلف 

و  گاراد  ساانتی درجاه   24-84گرم، دما بی   3-1بی  

دقیقه مورد بررسی قارار گرفات.    84تا  14زمان بی  

 5 پس از استخراج باا شارایط بهیناه فیبار باه مادت      

باا دماای    GC-FID دقیقه در محزظه تزریق دستگاه

قارار   هاا  یات آنالدرجه سانتیگراد جهت واجاذبی   284

 .داده شد
 

 بحثنتایج و 
 

 مشخصه یابی فیبر تهیه شده
 

بااارای بررسااای خصوصااایات ساااط  پوشاااش  

ز میکروساااکو  ا ZnO/MWCNTs نانوکامپوزیااات

 SEM تصااویر  1شکل  .الکترونی روبشی استزاده شد

نانولولااه کربناای،  -اکسااید روینانو نانوکامپوزیااتاز 

کربنی چند دیواره  یها نانولولهنانوذرات اکسید روی و 

 .دهد را بر روی فیبر استیل نشان می

 

 
 الکترونی روبشیمیکروسکو   تصویر -1شکل 

 روی سیم استیل MWCNTجب  ؛ بب نانوذرات اکسید روی؛ZnO/MWCNTs الفب نانوکامپوزیت
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مشاااهده کاارد کااه پوشااش نانوکامپوزیاات  تااوان یماا

ZnO/MWCNTs  3-2از فضاهای متخلخل با اندازه 

 کاه  یدرحاال الافب   1شاکل  ) اناد  شاده نانومتر تشکیل 

صافب روی سایم   نسبتا با تخلخل کم ) ZnOنانوذرات 

بب. هماانطور کاه در    1استیل تشکیل شدند )شاکل  

هاا باه    MWCNT، شاود  یما مشااهده   بج 1شاکل  )

. لازم اناد  شاده شکل لوله بر روی سیم استیل پراکنده 

به ذکر است که تخلخل بالا در پوشاش نانوکامپوزیات   

افزایش کاارایی   یجهدرنتباعث افزایش سط  جاذب و 

. برای بررسی پیونادهای موجاود در   شود میاستخراج 

بنی و ناانوذرات  نانوکامپوزیت در مقایساه باا ناانولوکر   

سنجی تبدیل فوریه استزاده شاد   اکسید روی از طیف

  از شاکل  خلاصه شاده اسات.   ب،2)که نتایج در شکل 

مشاهده کرد که نواری در عدد ماوج   توان یم بالف 2)

نسابت داده   Zn-Oدارد کاه باه ارتعااش     وجود 434

باا   3445بب، نوار در عدد ماوج   2) . در شکلشود می

باه   تواناد  یما کاه   مرتبط است OHارتعاشات کرنش 

آب جذب شده بر روی سط  ماده  های مولکولحضور 

مرباو  باه    2925نسبت داده شود. نوار در عدد ماوج  

C-H   آلیزاتیااا  در سااااختارMWCNT   .اسااات 

نانوکامپوزیااااات  FTIRجب طیاااااف  1) شاااااکل

ZnO/MWCNTs  نوار در عدد موج دهد میرا نشان .

ناوار در   ؛ ودهاد  مای را نشان  OHحضور گروه  3448

آلیزاتیااا  در  C-Hباااه  2854-2927عااادد ماااوج 

MWCNT  در مطالعاه انجاام   شاود  مای نسبت داده .

، مشااهده شاد کاه    ب11)و همکاران Luuشده توسط 

باه   423موجاود در عادد ماوج     ZnOی پی  معماول 

به پی  در عادد ماوج    Zn-Oدلیل ارتعاشات کششی 

 در کامپوزیت منتقل شده است. 478

 

 
 FTIRطیف  -2شکل 

 ZnO/MWCNTsنانوذرات اکسید روی؛ بب نانولوله کربنی چند دیواره؛ جب نانوکامپوزیت  الفب

 

-HS-SPME-GC شررای   سازی بهینه

FID 
 

نمونه برای توساعه  تعیی  شرایط بهینه برای تهیه 

آوردن  باه دسات  بارای  . ای  روری است روش تجزیه

حداکثر بازده استخراج فیبرهای پوشش داده شاده باا   

بارای   کربنای  نانولولاه  -اکساید روی نانو نانوکامپوزیت

چنادی    تأریرای، آروماتی  چندحلقه های هیدروکرب 

و زماان   قدرت یاونی، دماای اساتخراج    ازجملهپارامتر 

 .قرار گرفت سازی بهینهاستخراج مورد بررسی و 
 

 افزودن نمک تأثیر
 

افزودن نم  باعث افازایش قادرت یاونی محلاول     

ها در محلول نموناه را   حلالیت آنالیتو  شود مینمونه 

کاه   شاود  میا افه کردن نم  باعث  .دهد کاهش می
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فوقانی از محلول نمونه به فاز فضای  راحتی به ها آنالیت

هاای بسایار    مواردی که شامل آنالیت جز بهعبور کنند 

 هااای محلااولباادی  منظااور، برخاای از  .قطباای اساات

درصااد  34و  24، 14، 5 هااای غلظااتهیاادروکرب  بااا 

 وزنی تهیاه و باا روش پیشانهادی    ازنظر سدیم کلرید

HS-SPME   نتاایج نشاان داد کاه     .اساتخراج شادند

استزاده  لیتر میلی 14در  NaCl از سه گرم که هنگامی

 ، بازده استخراج به حداکثر افزایش یافت.شد
 

 دما بر استخراج تأثیر
 

دستیابی به حاداکثر باازده اساتخراج باا      منظور به

، ارر دماا ماورد بررسای    HS-SPME استزاده از روش

قرار گرفات. باالا باردن دماا باعاث تساریع در انتقاال        

. شود میاز محلول نمونه به فاز فضای فوقانی  ها آنالیت

 هاا باه فیبار    ای  در حالی است که جذب هیادروکرب  

SPME و با افزایش دما رابات   ی  فرآیند گرمازا است

بنابرای ، با توجاه   ؛یابد میتوزیع آنالیت به فیبر کاهش 

ی  پارامتر مهام بایاد    عنوان بهدما  تأریربه ای  تمایز، 

 25-75ارر دمای اساتخراج در محادوده    .بررسی شود

مقادار آناالیز اساتخراج     .بررسی شد گراد سانتیدرجه 

بیشاتر از ساایر    گاراد  ساانتی درجه  25شده در دمای 

 دماهای مورد بررسی بود.
 

 زمان بر استخراج تأثیر
 

HS-SPME   ی  روش استخراج مبتنی بر تعاادل

تاابعی از   ها آنالیتاست و مقدار مواد استخراج شده از 

کاارایی اساتخراج در صاورت     که باشد یمزمان تعادل 

زمان  تأریربنابرای ، ؛ یابد تعیی  زمان بهینه افزایش می

دقیقاه   84تاا   14استخراج بر روی بازده اساتخراج از  

ی اساتخراج  هاا  آنالیات مقدار  .مورد بررسی قرار گرفت

دقیقه افازایش   14با زمان استخراج تا  طورکلی بهشده 

دیاده   یجهتاو  قابال یافته و پس از آن های  پیشارفت   

کرومااتوگرام مرباو  باه نموناه اساتاندارد       .شاود  مین

ماورد   یا چندحلقاه هیدروکرب  آروماتیا    4مخلو  

 3بررسی در ای  مطالعاه در شارایط بهیناه در شاکل     

 نمایش داده شده است

 

 

 
 شامل ای چندحلقههیدروکرب  آروماتی   4کروماتوگرام مخلو  استانداردهای -3شکل 

 FIDگازی و دتکتور  یکروماتوگرافنزتال ، فولرن، فنانترن و انتراس  با روش 
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 آزمایش نمونه واقعی
 

 هاای  نموناه برای ارزیابی روش توسعه داده شده از 

 هاای  طعام از تنبااکو باا    آمده دست بهواقعی آب قلیان 

 مختلاااف اساااتزاده شاااد. مقاااادیر مشخصااای از    

 هاای  نموناه به  ای چندحلقهآروماتی   های هیدروکرب 

واقعی ا افه شده تا میزان بازیابی روش به دست آیاد.  

 منظاور  باه  گیاری  انادازه برای هار نموناه واقعای، ساه     

 1نتاایج در جادول    .محاسبه بازیابی روش انجاام شاد  

کروماتوگرام نمونه واقعی در شاکل   .خلاصه شده است

نمااایش داده شااده اساات. همانگونااه کااه ملاحظااه   4

ماورد   هاای  یدروکرب هدر نمونه مورد مطالعه  شود می

 بررسی ردیابی نشد.

 

 
 . کروماتوگرام ی  نمونه واقعی از آب قلیان تنباکو در شرایط بهینه استخراج با روش کروماتوگرافی گازی4شکل

 دتکتور یونیزاسیون شعله

 
 مختلف های طعمتعیی  نزتال ، فولرن و آنتراس  در چند نمونه واقعی از آب قلیان تنباکو با  -1جدول 

 آنتراس  فولرن نزتال  

 نمونه آب

 قلیان

غلظت 

ا افه 

 شده

(µg/ml) 

غلظت 

 آمده دست به
(µg/ml) 

 بازیابی

(%) 

غلظت 

ا افه 

 شده

(µg/ml) 

غلظت 

 آمده دست به
(µg/ml) 

 بازیابی

(%) 

غلظت 

ا افه 

شده 
(µg/ml) 

غلظت 

 آمده دست به
(µg/ml) 

 بازیابی

(%) 

نمونه آب قلیان 

 شدها افه 
34/4 191/4 5/13 34/4 248/4 3/19 34/4 348/4 7/142 

نمونه آب قلیان 

 rا افه نشده
4 

قابل غیر

 ردیابی
- 4 

غیرقابل 

 ردیابی
- 4 

غیرقابل 

 دیابیر
- 
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 گیرینتیجه
 

در ایااااا  مطالعاااااه، یااااا  نانوکامپوزیااااات  

ZnO/MWCNTs  یکاارومیاا  پوشااش  عنااوان بااهرا 

فاااز جامااد امیدوارکننااده باارای اسااتخراج و  اسااتخراج

برای اولی  بار پیشنهاد  PAHتجزیه برخی از ترکیبات 

پارامترهای زمان و دمای اساتخراج   سازی بهینهگردید. 

و میزان قدرت یونی با استزاده از روش یا  متریار در   

آماده،   دسات  ی  زمان انجام شد. با توجه به نتاایج باه  

ده نانوکامپوزیت چسبندگی قوی به سطوح استیل از ما

دماای باالا را    تواناد  یما دهد. همچنای    خود نشان می

تحمل کند و برای مدت طولانی دوام بیاورد. عالاوه بار   

ای ، ای  ماده دارای ساختار متخلخلی است که باه آن  

ها را با ظرفیت بالا  PAH مثرر طور بهتا  دهد میاجازه 

چنادی  باار بارای     تواناد  یما مااده   استخراج کند. ای 

مورد استزاده مجدد قرار گیرد و نتایج  PAHاستخراج 

 مداوم قابل تکرار هستند. طور به
 

References 
 

1. Abbas I, Badran G, Verdin A, Ledoux F, 

Roumié M, Courcot D, et al. Polycyclic 

aromatic hydrocarbon derivatives in 

airborne particulate matter: sources, 

analysis and toxicity. J Environmental 

Chemistry Letters. 2018;16(2):439-75. 

2. Sun Y, Wu S, Gong G. Trends of 

research on polycyclic aromatic 

hydrocarbons in food: A 20-year 

perspective from 1997 to 2017. J Trends in 

food science technology. 2019;83:86-98. 

3. Wang L, Li C, Jiao B, Li Q, Su H, Wang 

J, et al. Halogenated and parent polycyclic 

aromatic hydrocarbons in vegetables: 

levels, dietary intakes, and health risk 

assessments. J Science of the Total 

Environment. 2018;616:288-95. 

4. Cacho J, Ferreira V, Fernandez P. 

Microextraction by demixing for the 

determination of volatile compounds in 

aqueous solutions. J Analytica chimica acta. 

1992;264(2):311-7. 

5. Farajzadeh MA, Mogaddam MRA, 

Feriduni B. Simultaneous synthesis of a 

deep eutectic solvent and its application in 

liquid–liquid microextraction of polycyclic 

aromatic hydrocarbons from aqueous 

samples. J RSC advances. 

2016;6(53):47990-6. 

6. Omarova A, Bakaikina NV, Muratuly A, 

Kazemian H, Baimatova N. A review on 

preparation methods and applications of 

metal–organic framework-based solid-

phase microextraction coatings. 

Microchemical Journal. 2022;175:107147. 

7. Saleh A, Yamini Y, Faraji M, Rezaee M, 

Ghambarian M. Ultrasound-assisted 

emulsification microextraction method 

based on applying low density organic 

solvents followed by gas chromatography 

analysis for the determination of polycyclic 

aromatic hydrocarbons in water samples. J 

Journal of Chromatography A. 

2009;1216(39):6673-9. 

8. Ghiasvand A, Heidari N, Abdolhosseini 

S. Iron oxide/silica/polypyrrole 

nanocomposite sorbent for the comparison 

study of direct-immersion and headspace 

solid-phase microextraction of aldehyde 

biomarkers in human urine. J Journal of 

pharmaceutical biomedical analysis. 

2018;159:37-44. 

9. Rastkari N, Ahmadkhaniha R, Samadi 

N, Shafiee A, Yunesian M. Single-walled 

carbon nanotubes as solid-phase 

microextraction adsorbent for the 

determination of low-level concentrations 

of butyltin compounds in seawater. J 

Analytica chimica acta. 2010;662(1):90-6. 

10. Huba AK, Mirabelli MF, Zenobi R. 

High-throughput screening of PAHs and 

polar trace contaminants in water matrices 

by direct solid-phase microextraction 

coupled to a dielectric barrier discharge 

ionization source. Analytica chimica acta. 

2018;1030:125-32. 

11. Pereira HA, da Boit Martinello K, Vieira 

Y, Diel JC, Netto MS, Reske GD, et al. 

Adsorptive behavior of multi-walled carbon 

nanotubes immobilized magnetic 

nanoparticles for removing selected 

pesticides from aqueous matrices. 

Chemosphere. 2023;325:138384. 

12. Vasiljevic T, Singh V, Pawliszyn J. 

Miniaturized SPME tips directly coupled to 

mass spectrometry for targeted 



 کشاورزی و موادغذایی داتیتول یو ماندگار تیزیک                  عسکری بدویی و همکاران                                      97

 
determination and untargeted profiling of 

small samples. Talanta. 2019;199:689-97. 

13. Abdullah TA, Juzsakova T, Hafad SA, 

Rasheed RT, Al-Jammal N, Mallah MA, et 

al. Functionalized multi-walled carbon 

nanotubes for oil spill cleanup from water. 

Clean Technologies Environmental Policy. 

2022;24(2):519-41. 

14. Jiang L, Gao L. Fabrication and 

characterization of ZnO-coated multi-

walled carbon nanotubes with enhanced 

photocatalytic activity. Materials Chemistry 

Physics. 2005;91(2-3):313-6. 

15. Khan J, Ilyas S, Akram B, Ahmad K, 

Hafeez M, Siddiq M, et al. Zno/NiO coated 

multi-walled carbon nanotubes for textile 

dyes degradation. Arabian journal of 

chemistry. 2018;11(6):880-96. 

16. Luu TVH, Luu MD, Dao NN, Le VT, 

Nguyen HT, Doan VD. Immobilization of 

C/Ce-codoped ZnO nanoparticles on multi-

walled carbon nanotubes for enhancing 

their photocatalytic activity. Journal of 

Dispersion Science Technology. 

2021;42(9):1311-22. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



Vol.3/No.4/ Spring 2024/Pages: 90-98           https://www.qafj.iauk.ac.ir 

 

Development of solid phase micro-extraction method based on 

nano ZnO and multi-walled carbon nanotube composite for 

extraction and measurement of some polycyclic aromatic 

hydrocarbons in tobacco 
 

 

Rezvan Askari Badoee
1
, Maryam Kazmipour

*2
, Neda Mohammadi

3
,  

Mohammad Mehdipour
4 

1- PhD student, Department of Chemistry, Kerman branch, Islamic Azad University, Kerman, 

Iran 

2- Professor, Department of Chemistry, Kerman Branch, Islamic Azad University, Kerman, Iran 

3- Assistant Professor, Herbal and Traditional Medicine Research Center, Kerman University of 

Medical Sciences, Kerman, Iran 

4- Deputy of Food and Drug, Kerman University of Medical Sciences, Kerman, Iran 
*
Corresponding author: m.kazemipour@iauk.ac.ir 

Received: 01/08/2024, Accepted: 10/08/2024 

 
 

Abstract 
With the expansion Polycyclic Aromatic Hydrocarbons (PAHs), the contamination of food with these 

pollutants has become a health threat all over the world in such a way that many regulatory authorities 

have set permissible limits for them. Today, the measurement of these pollutants in food is one of the 

important research fields. In this research, ZnO/MWCNTs nanocomposite coating was fabricated on 

stainless steel and investigated as a new upper space solid phase microextraction (HS-SPME) fiber 

coating for extracting small amounts of environmental pollutants. The characteristics of the prepared 

nanocomposite were evaluated using Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR) and scanning 

electron microscopy (SEM). The parameters affecting the HS-SPME of hydrocarbons (for example, 

extraction temperature, extraction time, desorption temperature, desorption time, and salt concentration) 

were investigated and optimized using the method of one variable at a time. The coating was used to 

measure 4 PAHs including naphthalene, fluorene, anthracene and phenanthrene in hookah water samples 

obtained from different tobaccos. The results show that the prepared nanocomposite can be a promising 

coating material for future applications of SPME and related sample preparation techniques. This method 

was linear in the concentration range of 1 to 20 μg/liter for the 4 PAHs, and the RSD% of the method was 

less than 9%, and the LOQ were generally around 0.3 μg/liter. 

 

Keywords: Zinc oxide nanoparticles, Multi-walled carbon nanotube, Nanocomposite, Head space solid 

phase microextraction, Gas chromatography. 
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