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 دهيچك

 و بوتاكلر سمظ يتغلشيپ يبرا ديجد بريف كي بام يمستق شورمد بهكرواستخراج فاز جايروش م كارگيريبهامكان  ،وهشژن پيدر ا       
- به لرويپيپل و نيكوركوماز  يبآ يهاكش از نمونهآفت نيااستخراج  ياست. برا شده يبررس يگاز سوانگاري روشبه آن يريگازهاند

 آمپرسنجيولتروش به ييايميالكتروش بسپارش منظور نيا يكرواستخراج فاز جامد استفاده شد و برايبر ميف هيته يبرا جاذب عنوان
 باآن  شناسيريخت وارزيابي  گرمايي يداريپا و يكيمكاناستحكام  ،يچسبندگ مانند ديجد بريف يهايژگيو. شد كارگرفتههب ياچرخه

شامل زمان  يآب يهاونهمنبوتاكلر از  استخراج قدارمموثر بر  يهاعامل. در ادامه، شد بررسي ،)SEM( ميكروسكوپ الكتروني روبشي
 ص،يتشخحد  شامل يشنهاديپ روش يستگيشااعداد  نه،يبه طيشرادر. شد يابيارزو اثر افزودن نمك  pH، استخراج ياستخراج، دما

تا  067/0 يخط هگستر تر،يلنانوگرم بر  1برابر با  روش صيتشخ. حد شد يابيارزروز  چند نيبو  روز كي در يريتكرارپذ ،يه خطگستر
- . روش توسعه دادهآمد دستبه درصد 0/5 با برابر روز چند نيب يريتكرارپذدرصد و  9/2 روز كي در يريتكرارپذ تر،يل بر مكروگريم 40

 شد. كارگرفتهبه يقيحق عنوان نمونهبه )سگنبد كاووران (يا لشما منطقه يزارهايشال بآ يهانمونه تجزيه يشده برا

  
  .گازي سوانگاريبوتاكلر، ، كشاورزي سموم كوركومين، ،دجام فاز ميكرواستخراج: كليديهاي هژوا
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 مقدمه

 پخش محيطدر مصرف و  كشآفت ديياز ارمقد سالههمه       
منابع آبي راه  و ستيزطيمح به تفاوتم يهاراهاز  كه شوندمي
 با مبارزه برايها كه امروزه كشاز آفت ياريبس. كننديم اپيد

 يبرا ،دنشويماستفاده  يكشاورز بخش در ويژهبه ،آفات انواع
ها به . ورود آنهستند مضر موجودات ريسا وانسان  يسلامت

شدن موجب آلوده ،ينيرزميز يهاآب و هاهاچيدر ها،رودخانه
ارزان و گستره  متيق ليدلبه بوتاكلر]. 2 و 1[ شوديم يمنابع آب

 ورشك و ايسآ قاره در پرمصرف يهاكشآفتاز  يكيكاربردها، 
در  ايدر قاره آس كشآفت نيالانه امصرف س زانياست. م رانيا

]. 3[ تن برآورد شده است 450000حدود  يلاديم 2021سال 
است  دهايلياز گروه استان يو انتخاب سامانمند يكشر علفبوتاكل

- به گندم و برنج جو، كشتهرز  يهاعلف واپايش يه براك
 نيا از. شوديمستفاده پس از كاشت ا ايكاشت شيصورت پ

 يهاعلف شياز رو يريجلوگ يگسترده برار طوبه كشعلف
كه  شوديمستفاده كشور ا يشمال يهااستان برنج مزارع درهرز 

  يريهرز جلوگ يهااز رشد علف نيبا ممانعت از سنتز پروتئ
 يجانداران آبز اتيح ،يبوتاكلر به منابع آب يابي]. راه3كند [يم

]. 4 و 2اندازد [يطره مرا به مخا نانسا متسلا ،نيو همچن
- سرطان احتمال و هاتيمسموم يبرخ جاديا ليدلبه ،بنابراين
 مقاومت و يدوستيچرب تيماه ،نيو همچن بيترك نيا زابودن

 ،يستيبه تجمع ز ليو تما ستيزطيمح در بيتخر برابر در
 تيحائز اهم يآب يهانمونه در كشآفت نيكم ا ريمقاد شيپا
) و ppm 20( آب در بيترك نيا كم تيحلالوجود  اب]. 5[ ستا

 ظيتغلشيپ به ازين ،يقيحق يهااندك آن در نمونه اريغلظت بس
 يدستگاه تجزيه از شيپ يآب يهااز نمونه بوتاكلر ياسازدج و

  .دارد وجود
 نخستين ي) برا1SPME( جامد فاز كرواستخراجيم روش       

استخراج  ي] برا6[ نيزو پائول توسط آرتور 1990بار در سال 
به كمك  يآب يهانمونه از يطيمحستيز يهاندهيآلاز ا يبرخ

                                                 

1. Solid Phase Microextraction  

شد. در روش  يفرده معرجوش خو يكايلياز جنس س بريف كي
SPME، تيتثب جامد بستر كي بر كه جاذب فاز از يكم ارمقد 

 از شدهواپايش طيشرا در و نيمع يزمان مدت يبرا ،است شده
-ير مدر معرض نمونه قرا . . . و pH زدن،مه سرعت دما، نظر
 با سهيمقا در]. 7[ رديانجام بگ تياستخراج آنال ندياتا فر رديگ

 مانند ييايمزا يدارا SPMEاستخراج،  كيكلاس يهاروش
به حلال  ازيعدم ن ليدلبه ستيزطيبا مح يسازگار ،يسادگ

شدن زمان كوتاه ،به حجم كم از نمونه ازين ،ياستخراج
 نمونه يسازآماده ،يبردارنمونه تفاوتمراحل م ماراج، انجاستخ

از  يوجود، به برخ نيبا ا]. 8[ است ،مرحله كي در ظيتغلشيپ و
بودن استخراج كه يتعادل ن،ييپا يريتكرارپذ مانندروش  نيا بيمعا

عدم تنوع  بودن،متيقگران شود،يم روش تيحساس كاهشموجب 
 يبرهايف دحدوعمر مطول  ،در دسترس يتجار يبرهايف

 گرماييو  ييايميش ،يكيعدم استحكام مكان ليدلبه ياستخراج
 ،SPME نهيدر زم هاپژوهش ]. با توسعه9اشاره كرد [ توانيم

 يروش در كاربردها نيا صيرفع نقا يبرا يتفاوتم يراهكارها
 يراهكارها، معرف نيتراز مهم يكيارائه شده است.  گوناگون
 يهاجاذب هيته رايب ديجد يهدپوشش ياهروش ايها و جاذب
  ].10[ است SPME يمناسب برا ديجد

 هيته يبرا كه است يروش ،ييايميالكتروش يدهپوشش       
 و يفلز يدهاياكس مانند الكتروفعال هايبيترك از ييبرهايف

 از تفاوتيم انواع]. 12 و 11[ شودكارگرفته ميبه رسانا يهابسپار
 و وفنيتيپل رول،يپيپل مانند اناسر پارهايسب بر يمبتن يبرهايف
روش به SPMEعنوان جاذب به هاآن هايمشتق و نيليآنيپل

 بر،يف هيته آساني]. 15تا  13[ اندشده هيته ييايميالكتروش
 در شدههيته بريف ضخامت واپايش تيقابل مناسب، يچسبندگ

 يراديپا يو تا حدود ييايمياستحكام ش ،يدهپوشش نديافر يط
رسانا با  يهابسپاربر  يمبتن يبرهايف هيته ياياز مزا ،ييگرما
  ]. 12است [ ييايميالكتروش يهاروش
 ،نيو همچن رسانا يهابسپار ييايمير شساختا يطراح       

 نيشده از اهيته يهاجاذبسطح  ريخت واپايشو  هيته نديافر
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 فاز يكيزيو ف ييايميش هايويژگي ميتنظ جهيمواد و در نت
- اعمال ولتاژ زانيمن و زما مانند تفاوتيم يهاعامل ب باجاذ
در  تفاوتم ييايميش يهاطيمحو  هاحلال يريكارگه، بهشد
 و يآل متنوعشونده دوپه هايعاملاستفاده از  بر،يف ام سنتزهنگ
 كه است شده داده نشان مثال، يبرا. است ريپذ امكان يمعدن

در  يمعدن يهاونيآن يجا هب ميحج و يآل ونيآن كي از استفاده
آن خواهد  گرمايي يداريرسانا موجب بهبود پا رپابس كيسنتز 
 قداربر م هابسپار نياسنتز  طيشرا ،ني]. همچن17 و 16شد [

 رگذاريتاث زينانوساختارها ن ليعدم تشك اي ليتخلخل و تشك
 يتجار يبرهايف از استفاده با شو همكاران 1شو ].18است [

 جاستخرا ،يجرم سنج فيط- يگاز يسوانگار دستگاه و تفاوتم
شامل بوتاكلر،  ديلياز دسته كلرواستان كشعلف سه زيآنال و

 بريبا ف هايجهنت ني]. بهتر19را انجام دادند [استوكلر و متولاكلور 
 نهيبه طيشرا دروجود،  نيدست آمد. با اهب PDMS يتجار

 مقدار حد نيو بالاتر يابيباز نيشده، كمتردادهروش توسعه
 يپوشش شو همكاران 2هو آمد.دست هبوتاكلر ب يبرا صيتشخ

عنوان را به نزنزنگ فولاد ميبر س يقالب مولكول بسپار كياز 
 مانند ييدهايلياستخراج كلرواستان يبرا ديجد SPME بريف كي

  .]20[كارگرفتند بهذرت و  ايبوتاكلر از دانه سو
در آب  لوو نامحل كوركومين يك تركيب آلي غيرقطبي       

هاي عاملي در در كنار وجود برخي گروه اهويژگياين است كه 
روكسيل و ساختار آن (حلقه بنزني، گروه كربونيل، هيد

در هاي استخراج براي توسعه و بهبود روش )كربوكسيلي
سياهي شادباد و  شده است. كارگرفتهبه تفاوتم هايمطالعه

ركومين و بر كو مبتني زهچندسااز جاذب نانو ]21[ همكارانش
) براي استخراج فاز جامد داروي MOFلزي (ف-چارچوب آلي

ها در اين دند. آناستفاده كر زيستيهاي تاكروليموس از نمونه
فلزي با كوركومين -مطالعه نشان دادند كه اصلاح چارچوب آلي

هاي متنوع كنشايجاد برهم راهموجب بهبود استخراج آناليت از 

                                                 

1. Xu  
2. Hu 

اي العهدر مط شود.مي π- πوژني و ردپيوند هيواندروالسي، 
از گرافن اكسيد مغناطيسي  ،]22[ديگر، رضوي و اسحاقي 

ها از فاز جامد پارابن ن براي استخراجشده با كوركومياصلاح
ها گزارش شويه استفاده كردند. آنهاي خميردندان و دهاننمونه

-هود گرايجابر  افزونكردند كه استفاده از كوركومين در جاذب، 
ها، استخراج آناليت براياسب من هايكنشهاي عاملي و برهم

بازده له دهد و به اين وسيموثر جاذب را نيز افزايش مي سطح
  دهد.استخراج را افزايش مي

 تجزيهاستخراج و براي  ديروش جد كي، پژوهش نيا در       
- فاز جامد كرواستخراجيبا روش م يآب يهابوتاكلر از نمونه

 ديجد بريفاز  ،روش نياست. در اشده  يمعرف يگاز يسوانگار
 ،بود شده هيته ييايميالكتروش روشبه كه روليپيپل/نيكوركوم

پيرول در ساختار فيبر موجب وجود كوركومين و پلي .شد ادهتفاس
قطبي و غيرقطبي با مولكول آناليت  متنوعهاي كنشوجود برهم

غيرقطبي  ي وبطهاي قشخببوتاكلر در ساختار خود شود. مي
با توجه به . )1(شكل  وماتيك و آليفاتيك داردآر هايشامل قسمت

كومين با قطبيت كمتر به ورك واردكردنپيرول، پلي پوشش قطبيت
در اين  كند.بهبود استخراج بوتاكلر كمك ميساختار فيبر به 
 ويژهبهقطبي و غيرقطبي  تفاوتهاي مكنشمطالعه، برهم

 مليهاي عاگروه ميانوژني هيدر دو پيون π-πكنش برهم
پيرول و كوركومين در استخراج آناليت ارهاي پليبوتاكلر با ساخت

 ديد از بريف هايويژگي در اين مطالعه،ستند. موردنظر موثر ه
 يهاروش در استفاده تيقابل و سطح ريخت ،گرمايي يداريپا

 استخراج بسازي شرايط ابهينه .شد يابيارز ،بسياراي تجزيه
 استخراج بوتاكلر انجام شد. ردامقهاي موثر بر عاملبررسي 
 شدهيآورجمع يآب يهانمونه تجزيه يبرا شدهداده توسعه روش

  .كارگرفته شد، بهكشور يشمال مناطق يزارهايشال از
  

  
  ساختار شيميايي بوتاكلر 1شكل 
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  بخش تجربي
  زاتيو تجه ليوسا 

از روش  روليپيپل/نيكوركوم SPME بريو سنتز ف هيته براي       
. از شد) استفاده ياچرخه آمپرسنجيولت( ييايميالكتروش بسپارش
عنوان به) هفرانسOrigaFlex 500 ) origalys دستگاه
شامل:  يسه الكترود سامانه كيگالوانواستات و /واستاتيپتانس

 )، الكترودنيپلات مي(س ي)، الكترود كمكSPME( بريف الكترودكار
 كاربردهبه ييايميتروشعنوان سل الكبه )Ag/AgCl/KCl( مرجع
 ازآشكارس بهمجهز  يگاز سوانگاريدستگاه  باتاكلر بو تجزيه. شد
 ساخت شركت 7890A مدل )1FID-GC( ياشعله ونشي

Agilent قيتزر سامانهدستگاه مجهز به  نيا. شدانجام  ،كايآمر 
 يداخل رط، قمتر 30 با طول HP5 و ستون يانشعابريغ /يانشعاب

بود.  كرومتريم 25/0 نفاز ساك لميمت فضخا و با مترميلي 25/0
 يدما .ستفاده شدعنوان گاز حامل ا) به<999/99%( تروژنين

درجه  300 آشكارساز  يدما ،سدرجه سلسيو 280 قيمحفظه تزر
- ) بهي(گاز كمك تروژنيو ن دروژنيهوا، ه هايانيجر و سسلسيو

 نامهرب .بود قهيبر دق تريليليم 30و  35، 350 برابر با بيترت
- به سدرجه سلسيو 150 رت بود: ابتدا، دما درصو نيبد گرمادهي

بر  سدرجه سلسيو 15شد. سپس با سرعت  تيتثب قهيدق دو مدت
 قهيدق 5دما  نيو در ا ديرس سدرجه سلسيو 280 يبه دما قهيدق

 يكروسكوپم يبر،سطح ف شناسيريخت براي .متوقف شد
 TESCAN شركتساخت  MIRA II مدل يروبش ينورالكت

 يلتبد فروسرخ سنجييفشد. ط كارگرفتهبهچك  يجمهور
 حمام (كانادا) انجام شد.BOMEM MB-101 با دستگاه يهفور

 يراب آلمان Bandelin ساخت Sonorex فراصوت
  .استفاده شد يمحلول سنتز يسازهمگن

  
  استاندارد يهاو محلول ييايميمواد ش

 يچآلدر يگمامرك و س شركتاز  نياز مورد يمياييش مواد       
 نول،متا ،. بوتاكلرشدنداستفاده  بيشتر يسازو بدون خالص يهته

                                                 

1. Flame ionization detector 

NaClاز شركت مرك  يداس يكفلوئور يرول،پيپل ين،، كوركوم
  شدند.  يداريآلمان خر

 يرولپيپل/ينكوركوم يبرسنتز ف

 يكرومترم 250 رطقبه  نزنزنگ فولادي هايسيمدر ابتدا        
 يسازو آماده يمارتپيش براي .شد يدهبرمتر سانتي 4 به طول و
بهتر پوشش  بندگييجاد چسمنظور ابه يآلودگ رفعو  هايمس

متر از  يسانت 3 و ايجاد تخلخل روي سطح سيم،سيم بر  بسپار
درجه  40در حمام  يقهدق 20مدت به HF يظدر محلول غل يم،س

 ندينچ زا پسآب مقطر  با يمز آن، سا س. پشد يمارت سلسيوس
كارگرفته به استخراجميكرو يبرهايف يهته يبرا يكشمرحله آب

  . شد

 روليپيپل/كوركومين 2هِشتالكترون  
شوندگي پيرول بسپار ويژگيبا توجه به  موردنظر بريف سنتز       

 آمپرسنجيولت روش بايند اكسايش الكتروشيميايي ادر طي فر
ه ساختار كومين بشدن كورمنظور واردو به شد ماانج ياچرخه
پيرول در محلول حاوي ، سنتز الكتروشيميايي پليبسپار

 و ليپتانس هگستر انتخاب پيرول انجام شد. پاركتكوركومين و 
 تجربه به توجه با آمپرسنجيولت يهاچرخه سرعت و تعداد
 زامقدار پتانسيل الكتروشيميايي موردني از نيشيپهاي همطالع

 و يكيمكان يچسبندگ هايويژگي، بسپارشبراي انجام واكنش 
 ليتررويكم 140براي اين منظور،  .شد انجام بسپار هيلا ضخامت

 20در سولفات  يلدودس يمسد گرميليم 40شده و يرتقط يرولپ
تحت فراصوت قرار داده  يقهدق مدتبه 10آب مقطر  ليترميلي
 يقهدق 5وده و افز نبه آ ينگرم كوركوميليم 40. سپس، شد

جاذب با  يبر. در مرحله بعد، فوت قرار داده شدفراصتحت ديگر 
 فولادمقابل، نقره مرجع و  ين(پلات يكترودلاسه  سامانه يك
عنوان الكترود كار و به يداس يكشده با فلوئورنزن متخللزنگ

روش ). سنتز به1(شكل  شد) در محلول مربوط سنتز يبربستر ف

                                                 

2. Electrodeposition 
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 يليه پتانسگستر چرخه در 50و با ثبت  ياچرخه آمپرسنجيولت
بار  7پس از هر  يياييمسل الكتروش .شدولت انجام  2/1تا  5/0

 يكنواخت يبرا يهثان 30مدت  يبرا ياصورت دورهبه يبرفسنتز 
صوت قرار گرفت. سنتز منجر به ماندن مخلوط تحت امواج فرا

 ششد. پوش فولادي يمس يبر رو يرهت لايهيك يلتشك
 يپس در هواا آب مقطر شسته و ساز محلول خارج و ب شدهيهته

  خشك شد. يآرام اتاق به

  دهسنتزش يبرف هاييژگيو يبررس
نمونه  يقتزر محفظهسنتزشده در  يبرف ييگرما پايداري       

سرنگ منظور  ينا يشد. برا يبررس يگاز سوانگاريدستگاه 
از حفاظ  ربيشد. سپس ف يتروژندر جو ن يقتزر محفظهوارد 

 ،180 مطالعه مورد يشد. دماها يقه تزرخارج و وارد محفظ
كه  دندن داشان هايجهبود. نت درجه سلسيوس 300 و 280، 240

كه  يطوربه ه،برخوردار بود يخوب ياربس يدارياز پا يسنتز يبرف
 .نشد يدهد يبرف يبدر اثر تخر يكيپ يچه يادشده يدر دماها
سنتزشده،  يبرف يختو ر رساختا يبررس يبرا همچنين،

  شد. كاربردهبه يروبش يالكترون سكوپيكروم

 استخراج يبرا يبرف يسازآماده

مواد سنتزنشده و  ها،يممكن است آلودگ يتزسن فيبر       
 يدبا يلدل ينباشد. به اداشته  يفضع يبا چسبندگ ييهاپوشش
از  پيش يبرخاطر ف ينبه اشود.  يسازاز استفاده آماده پيش

در جو  يگاز سوانگاري قياستخراج درون محفظه تزر وعرش
 يبرا يبترتبهدرجه سلسيوس  280 و 240 يدر دماها يتروژنن

  .قرار گرفت يقهدق 15و  20

  استخراجميكروروش انجام 
از نمك  يمناسب قدارشامل آب، م يمحلول آبليتر ميلي 9       

با همراه  رلاز بوتاك يمناسب قدار) و ميحجم/يدرصد وزن 5/1(
قرار ليتر ميلي 10 يايشهش ياهون ظرفمناسب در آهنربا يك

تا از  شدسفت زي لفبا نوار  اييشهظرف شسپتم دهانه داده شد. 

درون  اييشهشود. ظرف ش يريجلوگ هايتنالآ يخروج احتمال
قرار  يسيزن مغناطكن/همگرم يك يحمام آب بر رو يك

 ينشروع استخراج در ا زا پيش يقهدق 5گرفت. ظرف استخراج 
جانبه برسد. استخراج با ر گرفت تا به تعادل همهراق يطشرا

) شروع و با يموش مستقبه درون محلول (ر يبرواردكردن ف
 يبر. فيافتيم يانپا ين،گذشت زمان معكردن فيبر پس از خارج

از محفظه سرنگ  ي،گاز سوانگاريبه دستگاه  يقاز تزر يشپ
 يبرس فزدوده شود. سپآب از آن قطره  هنتا هرگو شديخارج م

 يقدر محفظه تزر يقهدق 5 يبر. فشديم يقبه دستگاه تزر
 ثر حافظهد و انشوب ذاز آن واج يتمه آنالبود تا ه يدستگاه باق

  .باقي نگذارد يزن

  يقينمونه حق تجزيه
دركشت  ويژهبهو  ياست كه در كشاورز يسم بوتاكلر       
از  يزارشالعلت، سه نمونه آب  ينهمبه .دراد ياديكاربرد ز يشال

عنوان نمونه به(منطقه گنبدكاووس) مزارع استان گلستان 
  .شدمطالعه  يقيحق
  
  و بحث هايجهنت

-معرفي SPMEفيبر  هايويژگيپژوهش، ابتدا  نيا در       
 يبرا ييهاشيو آزما هاهمطالع ،. سپسشدبررسي  ،شده

 در ادامه،انجام شد.  GC-FID با تجزيه نهيكردن روش بهدايپ
 مقدار بر ها مانند اثر دما، نمك، زمانعاملاز  يبرخ ريتأث

ايط و در نهايت در شر يبررس يآب يهااستخراج بوتاكلر از نمونه
  .دشبهينه، ارقام شايستگي روش مطالعه 

  روليپ يپل/نيكوركوم بريف گرمايي پايداري بررسي و ييشناسا
  يهفور تبديل فروسرخ سنجيطيف
 و نيركوموك ،روليپيپلل فوريه ديتب فروسرخ هايفيط       

. دوشيم دهيد 2 شكل در نيركوموك همراهبه روليپيپل
در  نوار يتعداد كم روليپيپل شوديطور كه مشاهده مهمان
طيف دارد.  cm 3000-1و بالاتر از  cm 1650-1از  پيشه گستر
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 دارد cm 1700-1 از پيش هگستر در نوار ياديز تعداد نيركوموك
. شودينم دهيه بالاتر دگستردر  نواريي بيتقرطور به آن فيط و

 پيشه گستردر  نوار يادياد زعدت يسنتز بريفدر طيف  ن،يهمچن
-ديده مي cm 3000-1در بالاتر از  نواريو تك  cm 1700-1از 

 بريف ساختار در بيترك دو هر حضور انگرينما مذكور فيط. شود
  .تسا يسنتز

  

T
ra

ns
m

it
ta

nc
e 

 

    )cm-1(عدد موج 

    هانمونه FTIR هاييفط 2 شكل

  
  )SEM( روبشي الكتروني يميكروسكوپ

سنتزشده را با  يبراز ف SEM هاييرتصو 3شكل         
 شود،يم يدهطور كه د. هماندهدينشان م تفاوتم هاييينمابزرگ

با ابعاد و ت صورت پوششي يكنواخبه يرولپيپليبركوركومين/ف
به نظر  مانندبرگك يهاصورت ورقهبه كه استشده سنتز  ينانومتر

  .رسديم

 يبركوركومينف SEM هايويرتص 3 شكل
  هاي متفاوت بزرگنمايي باپيرول پلي

  
  گرمايي پايداري

 نمونه يقمحفظه تزرسنتزشده در  يبرف ييگرما پايداري       
، 180موردمطالعه  ياهام. دشد يبررس يگاز سوانگاري دستگاه

نشان دادند كه  هايجهبود. نتدرجه سلسيوس  300و  280 ،240
كه  يطوربرخوردار بودند به يخوب رايبس يدارياز پا يسنتز يبرف

باشد،  يبرف يبتخر كه بيانگر ايقله يچه يادشده يدر دماها
  نشد. يدهد
  
  
  



 ... نيكوركوم ششيپوبر يكرواستخراج فاز جامد با فيمكاربرد روش 

 1403 بهار، 1دهم، شماره جسال ه                                                                   (JARC) هاي كاربردي در شيمي  نشريه پژوهش

101 

  مدفاز جا استخراجميكرو  بر مؤثر هايعامل تأثير بررسي
  زمانثر ا

SPME        پوشش  ينها بيتاستخراج آنال يتعادل يندفرا يك
 اين به يابيدست يبرا يزمان كاف و استو محلول نمونه  يبرف

در  ،پژوهش ينلازم است. در ا يبرفبر ها يتجذب آنال و تعادل
شكل  .عمل استخراج انجام گرفت يقهدق 60تا  10 يه زمانگستر

 .ددهياستخراج را نشان م يبازدهبر  استخراج زمان يرتأث 4
 ملايمي شيبزمان، استخراج با  يشبا افزا ،شكل برپايه اين

 60 در استخراج ترينشبي اينكه باوجود ،ينبرابنا .يابدمي افزايش
 شد انتخاب دقيقه 15 استخراج زمان است، گرفته صورت دقيقه

 .شودصرفه جويي  استخراجدر هزينه و زمان تا 

  

 

P
ea

k
 a

re
a

  

Time (min)  

    استخراج بر زمان تأثير 4 شكل
  
  دما اثر

 را آناليت انتشار سرعت تواندمي بالا دماي طوركليبه       
 حال اين با. شود استخراج روند تسريع سبب و دهد افزايش
 با شدهجذب آناليت مقدار و است گرمازا فرايند يك جذب

دو اثر  ينا بنابراين. يابدمي كاهش هوننم محلول دماي افزايش
قرار  يرو بازده استخراج را تحت تأث كننديرقابت م يكديگربا 
 هگستردر  SPME ياستخراج برا يمطالعه دما ين. در اددهنيم

 نشان) 5(شكل  هانتيجه. شد بررسي درجه سلسيوس 80تا  20
 شايافز موجبدرجه سلسيوس  60  حدود تا دما افزايش كه داد
 .است شده استخراج شكاه سبب آن از پس و تخراجاس

 بهينه دماي عنوان به درجه سلسيوس 60 دماي ،ينابنابر
  شد. بانتخا

  

  
  استخراجدما بر تاثير  5 شكل

  
  نمك مقدار اثر

 بر شدهافزوده نمك مقدار تأثير از دست آمدهبه هاينتيجه       
 هشاهدم كه ورطهمان. نداشده ارائه 6 لشك در استخراج مقدار
 يحجم /يوزن درصد 5/1مقدار  از بيشتر نمك افزايش ،شودمي

 هاآناليت حلاليت كاهش و استخراج بازده هشكا موجب
 قدرت افزايش با استخراج بازده غيرمنتظره كاهش. شودمي

 قطبي هايآناليت براي كه دارد وجود هاآناليت بيشتر براي يوني
- مولكول شد افزوده حلولم به نمك وقتي .است شخصم تركم

 نمك هايمولكول اطراف آبپوشي هايكره دنتوانمي آب هاي
 شدنحل براي آب مقدار هاكره اين. دهند تشكيل را يوني

 آلي هايآناليت ،بنابراين .دهندمي كاهش را آناليت هايمولكول
با  .]23[ دنهدمي سوق آلي كنندهاستخراج فاز داخل به را

نمك شروع به تعامل  هايمولكولظت نمك، غل يشترب يشافزا
غلظت  كههنگامي ن،يبنابرا .كننديم يتآنال هايمولكولبا 

 يهايتمقدار آنال يهاول يشافزا يابد،يم يشافزا يشترنمك ب
 اين در. است همراه كاهش يك با نمك افزودنبا  شدهاستخراج
 نمك بهينه مقدار وانعنهب w/v % 5/1 نمك مقدار بررسي

  .شد انتخاب آبي نمونه به شدهزودهاف
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  استخراج بر مكنمقدار  تأثير 6 شكل

  
  pHاثر 

pH         يرها تأثآناليت پايداري و موجود يهافرمنمونه، بر محلول 
 جذب موجبتواند مي كه است مهم بسيار عامل يك و گذارديم

از  آمدهدستبه ايهيجهجاذب شود. نت برل محلو زا هاآناليت
 استخراج بازده نترييشباست كه نشان داده  يشينپ هايهمطالع
 كهينا علتبه  .آيديدست مبه 7تا  6 يهاpH در بوتاكلر براي

 يبو تخر است يدارناپا يدياس يا ياييقل يطبوتاكلر در شرا
كار  آساني ،ينهمچنو  هايجهنت ينبا توجه به ا ،ينبنابرا .شوديم

  .]24[ شدانجام  pH 7 در هايررسب ادامه

  روش ارزيابي
 يهاعامل ينه،به يطدر شرا واسنجي نموداررسم از  پس       
 ،هاروز ينروز و ب يكدر  يريآن شامل تكرارپذ اييهتجز
كه  شدند يروش بررس درستيو  يخط دامنه ،گرمايي يداريپا
  .است دهآم 1آن در جدول  هاييجهنت

  روش يريتكرارپذ
 با ،است روش دقت از معياري كه روش تكرارپذيري       
 براي. شودمي بيان %RSD بينس انحراف درصد نام به يعامل

 در استخراج يهاروز بين و روز يك در يبنس انحراف محاسبه
. شد انجام )آناليت از ليتر بر گرمميلي 3/5( غلظت بهينه شرايط
 در آمدهستدبه هايقله زير سطح دارداناست انحراف ،سپس

-به يروز كار يكدر  %RSD مقدارو  شد داده قرار 1معادله 
  .دست آمد

  
)1(  × 100 )mx/sRSD% = (
  

 است. هاميانگين داده mx و داردف استانانحرا s آن كه در

  .نداشده آورده 1 در جدول هايجهنت

  تشخيص حد تعيين
و  نظري راهن از دو اتويمروش را  يك يصتشخ حد       

 راهاز  يصآوردن حد تشخدستبه يكرد. برا يينتع يربتج
 نشانكانحراف استاندارد  ،2له معاد برپايه لازم است يرنظ

 تقسيم واسنجي نمودار يببر ش آنسه برابر  وشاهد محاسبه 
  .شود

  
)2(   m/bs 3 = LOD
  

با  قدارم نيشاهد است. ا اي نهيزم انكنشانحراف  bs نكه در آ
انحراف  اينظر حول نقطه مورد نهياندارد زممحاسبه انحراف است

  است. واسنجي نمودار بيش m. ديآيدست مهاستاندارد شاهد ب
 يتيرؤقابل قلهغلظت هرگونه كه  ،يتجرب روش در       

حد  نيترنييعنوان پابه، كند جاديا نوفه برابر 4تا  3اندازه به
 يبروش تجر ،در كار حاضر .شودي) انتخاب مLOD( صيتشخ
 كه شده است كاربردهبه بوتاكلر صيحد تشخ نييتع يبرا
  .نداشده وردهآ 1در جدول  هايجهنت

  يخط گستره نييتع 
      ليو تحل هيآمده از تجزدستبه هاييجهنت پايهبر       
 يبرا يخطگستره  ،استخراج بوتاكلر يبرا ياهيتجز يهاعامل

  .)1جدول ( استميكروگرم بر ليتر  40تا  067/0 از بيترك نيا
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 روش ايزيهتج يهاعامل 1 جدول

 مرجع
 دقت

 )RSD%  1براي−µg l 3/5( LOD 
)1−(µg l 

LR 
)1−(µg l روش تشخيص نوع فيبر

 هابين روز روزيك در 
كار حاضر 9/2 0/5  001/0  40067/0 GC-FID  كوركومين

  
    يقيحق يهانمونه تجزيه

ر بوتاكلر در نمونه آب مقدا نييتع يبرا روش پيشنهادي      
در  يقيشد. استخراج بوتاكلر از نمونه آب حق كاربردهبه يقيحق
 دهدينشان م هايجه. نتشد يدر سه غلظت بررس نهيبه طيشرا

 يهادر نمونه بوتاكلر نييتع يبرا يخوب يابيباز درصدكه جاذب 
واسنجي نمودار  7 كلش ،نين). همچ2(جدول  دارد يقيآب حق

  .دهدمي نشان را اكلربوت مربوط به
  

                                           C (g/l) 

  بوتاكلر واسنجي نمودار 7 شكل
 

   يستگي مطالعه حاضر با ساير ، مقايسه ارقام شا3جدول        
فاز جامد بوتاكلر را  خراجستميكرواشده در مورد منتشر هايمقاله

مشخص است، حد  هاي جدولطور كه از دادهدهد. هماننشان مي

در  FIDآشكارساز  كارگيريبه باوجودتشخيص روش پيشنهادي 
طي خه گسترهر چند  تر است.ها پايينمقايسه با ساير روش

 هگسترولي است،  ترگستردهها شده در ساير مطالعهگزارش
پيشنهادي نيز در مقدار قابل قبولي روش ي ارپذيرخطي و تكر

 قرار دارد.

  
 حقيقينمونه  يهتجز يآمده برادستبه هاييجهنت 2 جدول

 نمونه 1 2 3
47/0 0/75 0/69 Ca  

(µg l-1) 
7/1 2/0 2/7 

شدهودهافز  
)1-lµg (  

آمدهدستبه 3/6 2/8 3/2  
 (µg l-1) 

108 102 107 Rb (%) 

  شدهودهافز 4/0 2/7 7/2
)1-lµg (  

  آمدهدستبه 4/6 3/4 0/3
)1-l(µg    

94 98 98 Rb (%) 
  a: Concentration b: Recovery  
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شده ميكرواستخراج فاز جامد برايهاي گزارشش پيشنهادي با ساير روشمقايسه رو 3 جدول
 استخراج و تعيين بوتاكلر

 مرجع
 دقت

 )RSD%  1براي−µg l 3/5(  LOD 
)1−(µg l  

LR 
)1−g l(µ  روش تشخيص  نوع فيبر

  هاروزبين  روزيك در 
كار حاضر 9/2 0/5  001/0  40067/0  GC-FID  Curcumine/PPY

]19[   1/8  -  300/0  1000010/0 GC-MS PDMS  
]25[  0/12  -  004/0  150050/0 GC–ECD Carboxen/PDMS

]26[  4/1  -  10  -  GC-ECD CW/DVB  
  
   يريگهجينت

 تجزيهاستخراج و براي  ديروش جد كي، شپژوه نيا در       
- فاز جامد كرواستخراجيبا روش م يآب يهااكلر از نمونهبوت

 ديجد بريف كيروش از  نيدر ا .شد يمعرف يگاز يسوانگار
 و هيته ييايميالكتروش روشبه كه روليپيپل/نيكوركوم يپوشش

 SPMEروش  با .شد استفادهگيري ناچيز بوتاكلر براي اندازه
 آب يهانمونه در را هاكشآفت كم غلظت توانيم ،شده هارائ
تشخيص گازي قابل سوانگاري دستگاه ي رساند كه باحد به

 روش بنابراين،. كرد يريگاندازه آن را يراحتهبباشد تا 
   .است يعمل و مناسب هاكشآفت يريگاندازه يبرا يشنهاديپ

وش، ارزان ر يگادس ،روش پيشنهادي ديگر يايمزا از       
 يآسان ،يآل يهاكم از حلال استفاده ليدلبه ، سبزبودنبودن
روش از  نياهمچنين،  .ذكر كرد توانيو سرعت بالا را م ينسب

در نهايت،  برخوردار است. خوبيو دقت  درستي ،يريتكرارپذ
 يكم هاييجهنت يقيحق يهانمونه يبرا روش نيا يريكارگبه
  .كنديم فراهم را يخوب
  

   گزاريسپاس
هاي مالي براي كمك زابل از معاونت پژوهشي دانشگاه       

  .) UOZ-GR-3770(كد پژوهانه ايشان سپاسگزاريم
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Abstract: In this study, the possibility of using solid phase microextraction method 
directly with a new fiber for preconcentration and measurement of butachlor pesticide by 
gas chromatography was investigated. Polypyrrole/ curcumin coated fiber was used as an 
adsorbent to prepare the solid phase microextraction fiber from aqueous samples and 
electrochemical polymerization was employed using cyclic voltammetry method. The 
properties of the new fiber including adhesion, mechanical strength, and thermal stability 
were evaluated. Morphology of the prepared sample was studied using scanning electron 
microscope (SEM). Then the effective parameters on the extraction efficiency of 
butachlor from aqueous samples including extraction time, extraction temperature, and 
pH were evaluated. Under optimized conditions, the performance characteristics of the 
proposed method including detection limit, linear range, and intera day and inter days 
repeatability were evaluated. The detection limit of the method was found to be 1 ng/l, 
linear range was 0.067-40 g/l, repeatability intra day was 2.9% and repeatability inter 
days was 5.0 %. The developed method was used for analysis of water samples from rice 
fields in northern Iran region as a real sample. 
 
Keywords: Solid phase microextraction, Curcumin, Agricultural toxins, Butachlor, Gas 
chromatography 
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