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 چكيده 

های رس آنیونی هستند که در چند دهه اخیر به علت داشتن خواص ای از خاکای طبقههیدروکسیدهای دوگانه لایهوهدف:  زمينه

باشند. هدف کلی این بسیار مورد توجه می ، ی کاتالیزوری و فتوکاتالیزوریکاربردها ،های داروییحامل ،های سطحیمتعدد به عنوان جاذب

عنوان جاذب برای استخراج و شناسایی سموم کشاورزی ای بهپژوهش سنتز و کاربرد فیبرهایی با ساختاری از هیدروکسیدهای دوگانه لایه

 است.به روش میکرواستخراج فاز جامد از فضای فوقانی 

 -SEM ، FTهای سنتز شد و فیبر تهیه شده با کاراکتر LDH/DABCO/PWفیبر  ، 7931در سال  پژوهش ینادر بررسی  :  روش

IR  و TGA  های آبی  با روش میکرواستخراج فاز مورد بررسی قرار گرفت. سپس کارایی آن برای استخراج سموم کشاورزی در نمونه

 جامد از فضای فوقانی مورد ارزیابی قرار گرفت. 

های واجذب شده از سطح فیبر با دستگاه گیری کمی از فیبر تهیه شده حاصل گردید. شناسایی آنالیتنتایج خوبی در اندازهها: يافته 

دقیقه  93درجه سانتی گراد وزمان استخراج  39سازی برای این کار شامل دمای استخراج  کروماتوگرافی گازی انجام گرفت.  شرایط بهینه

 µg ها در محدودهمحدوده خطی روش برای این نوع آنالیت ، دقیقه می باشد 5سانتی گرادو زمان واجذب  درجه 519و دمای واجذب 

L−1   733- 337 /3  333/3 - 369/3با ضرایب همبستگی  R2 =گیری های اندازهقرار گرفت و حد تشخیص(LODs در محدوده )

µgL−1 39/3 – 335/3 های آبی آلوده شدهگیری سموم کشاورزی در نمونهمیز برای اندازهآ. جاذب پیشنهادی بطور موفقیتمی باشد ، 

 به دست آمد.% 7/77%و  3/4ی در محدوده % RSDمورد استفاده قرار گرفت و مقادیر 

                                                 
 .شیمی تجزیه دانشگاه آزاد اسلامی واحد تبریز دانشجوی دکتری  -7

)مسوول مکاتبات(*.بریزدانشگاه آزاد اسلامی واحد ت، دانشیار -5

 ستاد، دانشگاه مراغه.ا - 9
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نتااایج بدساات آمااده نشااان داد کااه ایاان روش پیشاانهادی، دارای یاا، محاادوده خطاای خااوب، تکرارپااذیر و   بحثثو و یتي ثثه :يثثر :

هاا نیاز ماورد اساتفاده قارار گیارد. ارزان و سابز  باودن، عادم اساتفاده از           کاش تواند بارای اساتخراج ساایر آفات    میحساسیت بالا است. 

 باشد.فرد روش پیشنهادی ذکر شده میبه های منحصرهای پایین از مزیتپذیری بالا و حد تشخیصحلال، گزینش

 

 .ارگانوفسفره ها پایروتیرویید و سموم تریآزول ها و، با فاز جامد میکرو استخراج، LDH/DABCO/PW،نانوساختارها ها  کليد : واژه

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 



   

 

 

 

 

Application ionic liquids on inorganic nanostructures for 

determination of pasticide in microextraction method 

 

Leila Gharehaghaji Azar
1
 

Mohammad TaghiVardini
2*

 

mtvardini@iaut.ac.ir 

Mir Mehdi Abohghasemi
3
 

 
 

Admission Date:January 22, 2020  Date Received: September 25, 2019 
 

Abstract 

Background and Objective:Layered double hydroxides are a class of anionic clays that have 

received many attentions due to their multifunctional properties in numerous fields as drug supports, 

catalysis application, adsorption and photocatalysts. The main goal of this study is the synthesis and 

application of nanostructured layered double hydroxides fibers as sorbent for extraction and 

determination of agriculture pesticides by the headspace solid phase microextraction method. 

Method:At first part of study, LDH/DABCO/PW fiber was synthesized. The prepared fiber was 

characterized by SEM, FT-IR and TGA. Then, applicability of fiber for extraction of agriculture 

pesticides in river water samples by the head space solid phase microextraction method was evaluated. 

Findings: The results revealed that prepared fiber is appropriate for quantitative determination. 

Identification of desorbed analytes from the surface of fiber was performed in combination gas 

chromatography coupled with mass spectrometry. Under the optimized conditions, response was a 

linear function of concentration over the range0.001-100 µg L⁻¹.Correlation coefficients (R2) ranged 

from 0.965 to 0.999. And the limits of detection (LOD) were between 0.002-0.03 µgL⁻¹. The proposed 

fiber was successfully used for the determination of agriculture pesticides in spiked river water 

samples and RSD values were obtaine in the range of 4.9% - 11.1%. 

Discussion and Conclusion:The results showed that this proposed method has a good Dynamic 

Linear Range, repeatability and high sensitivity. It can also be used to extract other pesticides. Cheap 

and green, high sensitivity, no solvent use and low diagnostic limit are the unique advantages of the 

proposed method. 
 

Keywords:Nanostructure,triazoles, organophosphors and pyrethroids pesticides -LDH/DABCO/ PW -

solid phase microextraction. 
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 مقدمه

صنعت تولید کود  ،گسترش مصرف کودهای شیمیایی در جهان

شیمیایی را به صورت صنعت جهانی در اورده است و به همان 

سرعت در کشورهای در حال توسعه نیز وسعت یافته است.ماده 

آمونیم است .که می توان آن را در هر اولیه تولید کودها نیترات 

با صرف انرژی به دست  کجا از طریق نیتروژن موجود درهوا و

آورد. از این رو نه تنها درکشورهایی که گاز ارزان در اختیار 

دارند.مانند کشور های خاورمیانه وحوزه دریای کاراییب بلکه 

درکشورهایی که مراکز عمده مصرف این نوع کود هستند نظیر 

 (7). چین وجنوب آسیا نیز به نحو گسترده ای تولید می شود

عیت و محدودیت منابع در بخش کشاورزی و با توجه رشد جم

ضرورت انجام  ،نیاز مبرم به افزایش تولید محصولات کشاورزی

مبارزه منطقی و اصولی علیه آفات را با تاکید بر رعایت حفظ 

کشاورزان و افراد جامعه ومسایل زیست محیطی سلامت

احساس می شود. از اینرو از شیوه های مختلف مبارزه با عوامل 

کاربرد سموم شیمیایی سهم عمده ای از این  ،بار و آفات زیان

-راهکار ها را بخود اختصاص می دهد. سموم انتخابی عمل نمی

کنند به این ترتیب که علاوه بر اثر روی موجودات هدف و 

روی موجودات غیرهدف )انسان( نیز می توانند اثر  ،آفات

 (5). بگذارند

های موجود در  نههای جداسازی و تفکی، گو امروزه روش

های مختلف بیولوژیکی را با حد تشخیصی در حد فمتوگرم  بافت

ای  است. با این وجود کل فرآیند تجزیه تر مقدور ساخته و پایین

باشد و چنانچه این مرحله  متاثر از مرحله آماده سازی نمونه می

به صورتی مناسب انجام نشود نتایج دلخواه حاصل نخواهد 

ونه شامل تبدیل بافت ی، نمونه حقیقی به سازی نم آماده.شد

های  حالتی است که برای تجزیه با تکنی، جداسازی و یا روش

انجام  7337دیگر مناسب باشد. بر مبنای تحقیقی که در سال 

سازی نمونه حدود دوسوم از  معلوم شد که مرحله آماده ،پذیرفت

 35گیرد. در این تحقیق  ای را دربر می حجم فرآیند تجزیه

درصد از پاسخگویان مرحله آماده سازی نمونه را به عنوان 

ای به شمار  ای بسیار مهم و وقت گیر دری، فرآیند تجزیه مرحله

 (5).دان آورده

 

 روش تحقيق-2

های استخراج جایگزین از  به دنبال تحقیقات پیرامون روش

 ،استخراج با سیال فوق بحرانی ،جمله استخراج با فاز جامد

ال تحت فشار سریعاً گسترش یافت. باتوسعه استخراج باسی

های استخراجی عاری از حلال از  تحقیاقات در زمااینه روش

. به موازات توسعه شدجمله میکرواستخراج با فاز جامد ابداع 

شناخت اساسی از اصول استخراج  ،فن آوری های جدید

 ،درمیان تکنی، های آماده سازی نمونه(9).پیشرفت کرده است

ارائه و توسعه یافته است  03ی که از دهه روش جالب

 SPME( می باشد. SPMEمیکرواستخراج با فاز جامد )

روشی عاری از حلال آلی بوده و جایگزین مناسبی برای 

 .(9)استخراج کلاسی، برای انواع وسیعی از آنالیت ها می باشد



ها روش و مواد             

(تهیه شده از PWنانو کلاسترهای تنگستو فسفری، اسید )

تهیه شده از شرکت مرک وسموم ، DABCOشرکت مرک 

کشاورزی گروه های نری آزول وارگانوفسفوروارگانو کلرو تهیه 

کاری ترکیبات بالا  محلول های شده از شرکت گلسم گرگان .

رقیق کردن محلول اصلی بامتانول آماده شده اندوبیشتر  با

آب دیونیزه آماده  محلول های کاری رقیق شده بطور روزانه با

ه سیم های استیل ازقسمت داخلی سرنگ اسپاینال ب شده اند.

دست امده است و آّب دیونیزه که در طول کارمورد استفاده 

گرم با  3/3 59سموم مورد استفاده به مقدار از قرارگرفت.

استفاده از ترازوی دیجیتالی اندازه گیری نموده و آن را در بالن 

رسانیم وبعنوان محلول مادر تهیه  سی سی به حجم می 59

 نمودیم.

 SDSLDHAl-Mgسنتز  -1

Al(NOمخلوطی از  )₂.9H₂O (0.03mol)9/77 گرم و 

Mg(NO )₂.6H₂O(0.09mol )59 گرم وsodium 

dodecyl sulfate (0.02 mol) 69/0 سی سی  933گرم به

نداخته وبر آب دیونیزه اضافه می کنیم.درون آن ی، مگنت ا

 دست آید.ه روی استایر قرار می دهیم تا ی، مخلوط همگن ب

در pHقطره قطره اضافه کرده تا  NaoH 1Mسپس محلول 
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درجه  19مدت ی، ساعت در دمای ه تنظیم شود.وب3-73

ه سانتی گراد ودر شرایط جونیتروژن همزده می شود.سپس ب

ت درجه سانتی گراد در حال 03-19ساعت در دمای  54مدت 

رفلاکس قرار می دهیم. رسوب حاصل را با کم، دستگاه 

سانتریفوژ جدا میکنیم و آب دیونیزه سه بار شستشوداده وبعد 

درجه سانتی گراد  03-19ساعت در آون دردمای  54بمدت 

 (4). خش، شود تاکاملاًمی دهیم قرار 

 DABCOsilسنتز -2

 9را به  DABCO (0.897 g, 8.0 mmol)میلی مول53

یتر محلول دی متیل فرمامید خش،  میلی ل

N,Ndimethylformamide) اضافه کرده و روی استایر )

-9میلی مول  76قرار داده وتحت جونیتروژن هم زده می شود. 

( را به مخلوط CPTMSکلروپروپیل تری متوکسی سیلان) 

 33اضافه نموده وتحت شرایط رفلاکس و جونیتروژن و در دمای

ساعت همزده می شود.رسوب 15 درجه سانتی گراد و بمدت

 .(9)خواهد بود DABCO silحاصل 

  DABCOsil  /LDHسنتز -3

Mg/Al-dodecyl sulfate LDH وammonium 

bromideN-cetyl-N,N,N-trimethyl(CTAB را )

درون پلیت برای دوساعت در آون قرار داده وسپس خارج کرده 

س وداخل دسیکاتور می گذاریم.تا به دمای محیط برسد.سپ

اضافه  CTABگرم  19/7خش، را به  DMFسی سی از 93

 19/7کرده وتحت جو نیتروژن روی استایر قرار می دهیم. وبعد 

سی 73را به SDSLDHAl-Mgو  DABCO silگرم از 

مدت دوساعت تحت ه خش، اضافه کرده وب DMFسی

جونیتروژن در دمای محیط مخلوط همزده شده ودر نهایت 

-خش، شستشومی DMFوبا  رسوب حاصل را فیلتر کرده

 (6). خواهد بود  LDH/DABCO silدهیم.ماده حاصل

 LHD/DABCO/PWسنتز -1

گرم از  95/4در شرایط جونیتروژن 

Na3)PW12O40(·15H2O( M7/3 را در )سی سی آب  9

محلول را با اضافه کردن قطره قطره  pHدیونیزه حل کرده و 

رم گ 39/3تنظیم می کنیم و سپس 3-73در NaoH(1M)از

LDH / DABCOsilمدت ه را به محلول اضافه کرده وب

دوساعت در حضور نیتروژن همزده می شود.رسوب حاصل را 

فیلتر کرده وبا آب واستون شستشو می دهیم.ودر آون در دمای 

 (1). ساعت خش، می کنیم 54درجه بمدت  13

 آماده کردن فيبر-1

ه که ازقسمت داخلی سرنگ اسپاینال ب را سیم های استیل

سانتی متر جدا میکنیم ودر 5را به اندازه ،مده استآدست 

-میدرجه سانتی گراد خش، 13متانول شستشوداده ودر آون

ی ماده مورد نظر را ریخته وفیبرها.سپس در ی، پلیت کنیم

آماده را به چسب آغشته می کنیم طوری پاک میکنیم تنها 

خته و با اثری از چسب باقی مانده باشد.فیبر را درون پلیت اندا

ساعت در آون  54مدت ه ماده مورد نظر آغشته می کنیم.و ب

 قرار می دهیم تا کاملا خش، شود.

-HSميكرواستخراج با فيبر از فضا  فوقایی )-6

SPME) 

 برای انجام استخراج به ترتیب زیر عمل شد.

تعیین  آن قبلاً pHسی سی از محلول مورد نظر که  9الف(

  SPMEسی سی مخصوص 43گردیده بود به داخل ظرف 

همراه با مگنت  NaClمنتقل شد وسپس مقدار مشخصی نم، 

 ودهانه ظرف بسته شد.دبه آن اضافه ش )برای هم زدن محلول(

مدت ه در ادامه ظرف استخراج در داخل بشر حاوی آب و ب ب(

 زمان مشخص در دمای معین حرارت داده شد.

امی حاوی فیبرساخته شده به آر HS-SPMEسوزن سرنگ ج(

دقت از درب پلاستیکی ظرف داخل شده ودر فضای فوقانی  با و

محلول قرار گرفت .در کلیه استخراج ها سعی بر این بود تا 

 سوزن همواره درارتفاع ثابتی نسبت به سطح محلول قرار گیرد.

سپس پیستون سرنگ به آهستگی پایین آورده شد تا جهت  د(

 ارج شود.سپس فیبرفیبراز نوک سوزن محافظ خ،انجام استخراج

در فضای فوقانی  به مدت زمان مشخص )زمان استخراج(را 

 .محلول قرار گرفت

فیبر به آهستگی و با دقت به ، بعد از اتمام زمان استخراج  ه(

 داخل سرنگ کشیده شد.

 سرنگ به آرامی از ظرف استخراج بیرون آورده شد. ،در انتها و(
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ر داده شدو فیبر از قرا GCمحل تزریق دستگاه  در سرنگ را ز(

تا واجذب گونه ها از روی فیبر به  نوک سوزن محافظ خارج شد

صورت گیرد.سپس جداسازی در  دقیقه )زمان واجذب( 5مدت 

 .انجام شد GCستون 

 یمویه ها  آب -7

نمونه های آب از رودخانه صوفی مراغاه وقاوبی بنااب برداشات     

ی نگهاداری  درجاه ساانت  4تا قبل از آنالیز در دمای  شده است.و

 شده اند.

 یتايج 

 مطالعه ساختارومورفولوژ  -1

 ،در پژوهش های مربوط به خواص مواد نانوساختاری

الکترونی یکی از مهم ترین پرکاربردترین میکروسکوپ

دستگاهی هست که مورد استفاده قرار می گیرد.در اغلب 

مطالعات انجام شده روی خواص مواد نانوساختاری برای تعیین 

از میکروسکوپ الکترونی روبشی استفاده  شکل آنها ه وانداز

تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی مربوط  ،(7)شکل شود.می

را   LDH/DABCO/PWبه فیبر وساختار نانوکامپوزیت 

 نشان می دهد.

 
 LDH/DABCO/PW مربوط به یایو ساختار SEM-1شكل 

Figure 1. Schematic representation of synthesis of LDH/DABCO-IL/PW nanostructure

  

 بهينه ساز  شرايط استخراج-2

برای   LDH/DABCO/PWبرای بررسی توانایی فیبر 

مخلوطی از آفت  ،استخراج ترکیبات خطرناک از نمونه های آب

 ،فین پروپاترین ،فنوتروین ،فسالون ،کش ها از قبیل پرمتروین

 ،سایپروکونازول ،ینیکونازولد ،اتیون ،پروپیکونازول ،تیبوکونازول

فنیتروتیون و  ،ملاتین ،کلورپیریفوس ،پنکنازول ،پرونوفوس

دیازینون از شرایط بهینه سازی استفاده شد. استخراج این 

آنالیت های انتخاب شده از محلول های متانولی اسپای، شده با 

( HS-SPMEاستفاده از روش فضای فوقانی میکرواستخراج  )

 ،ت پارامترهای مختلف مانند دمای استخراجانجام شد. اثرا

قدرت یونی و زمان استخراج بر میزان آفت ،pH،سرعت همزدن

کش ها استخراج شده از نمونه های آب با استفاده از فیبر 

SPME  مورد بررسی قرار گرفت. قبل از بهینه سازی

واجذب کامل نمونه های جمع اوری شده  ، پارامترهای استخراج

و جداسازی مناسب آنها بر روی ستون  GCقی در قسمت تزری

درجه سانتی گراد  519بهینه سازی شده بود. درجه حرارت 

فیبر  مناسب که در واجذبی انالیت ها از

LDH/DABCO/PW   موثر است پیدا شد. زمان واجذبی از

گراد( مورد  درجه سانتی 519دقیقه در دمای مناسب ) 9تا  7

 واجذب کامل انتخاب شد. دقیقه برای 5بررسی قرار گرفت. 

 ایتخاب دما  ميكرواستخراج-2-1

درمیکرواستخراج با فاز جامد دما اثر دوگانه دارد.یعنی همچنان 

که دما افزایش می تواند مقدار آنالیت استخراج شده را با 

افزایش ضرایب توزیع آنالیت بین فضای فوقانی وفیبر افزایش 

اثر  ضروری است. لاًلذا بهینه سازی دمای استخراج کام دهد.

ارگانوفسفره در  ،ارگانوکلره ،دما براستخراج ترکیبات تری آزول

مورد بررسی قرار گرفت. اثر دمای نمونه بر 13-39 یرنج دمای

توانایی استخراج ترکیبات فرار را نشان می دهد. همانطور که 

توانایی استخراج افزایش می یابد. بر اساس  ،مشاهده می شود

درجه سانتیگراد  39دمای نمونه بهینه  ،تجربیاین مشاهدات 

 (.9انتخاب شد)شکل
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 زمان استخراج -2-2

زمان استخراج ی، فاکتور مهم  ، در میکرو استخراج با فاز جامد

می باشد به طوری که توزیع آنالیت را بین محلول و فیبر تحت 

تاثیر قرار می دهد.در این مطالعه، برای بررسی اثر زمان برمقدار 

 53-43یت استخراج شده،  فرایند استخراج در بازه زمانی آنال

دقیقه، 93دقیقه بررسی شد، نتایج حاصل نشان می دهد بعداز 

بنابراین زمان   ،مقدار آنالیت استخراج شده کاهش می یابد

 .دقیقه به عنوان زمان بهینه انتخاب شد93

 سرعت همزدن-2-3

، همزن نمونه زمان لازم برای رسیدن به HS-SPMEدر روش 

تعادل بین آنالیت ها و فیبررا با افزایش سرعت انتقال جرم به 

فضای فوقانی فاز، به خصوص برای ترکیبات فرار باجرم مولکولی 

بالارا کاهش می دهد. بازده استخراج ترکیبات مورد مطالعه در 

رعت سرعت های مختلف مطالعه شد. نتایج نشان داد که درس

دور در دقیقه بهره وری استخراج به ی،  193های بیش از 

 .نقطه اوج می رسد  و ثابت باقی می ماند

 تاثيرقدرت يویی محلول-2-1

افزودن نم، طبق تئوری دبای، قدرت یونی فاز دهنده را 

افزایش داده وتمایل به فاز آلی را کاهش می دهد که این امر 

های آلی در بسیاری از روش باعث بهبود کارایی استخراج آنالیت

بر کارایی  NaClمعمول استخراج می شود.بنابراین تأثیر غلظت 

تا  3آفت کش ها در محدوده  محلول هایاستخراج ، با تهیه 

( مورد بررسی قرار گرفت. نتایج نشان داد که w / vدرصد ) 59

افزایش می یابد و در  NaClکارایی استخراج با افزایش غلظت 

به حداکثر رسیده و پس از آن کاهش  NaCl% 53-%73حضور 

می یابد. نتایج به دست آمده برای ی، نمونه آبی حاوی 

53٪NaCl درصد  53می باشد. بنابراین ، تمام استخراج با

NaCl .اضافه شده مورد بررسی قرار گرفتند 

 برميزان استخراج  pHاثر -2-1

( 1-9) طور مجزا واز مقادیر اسیدی تامقادیر بازیه بpH اثر

 pHاثر تغییرات  4روی میزان استخراج بررسی شد.نمودار 

برمیزان استخراج را نشان می دهد.همانطور که از این نمودار بر 

)شکل نقطه بهینه استخراج می باشد 1برابر pH می آید،

های اسیدی و هم  pH.بررسی ها نشان می دهد که هم در (4

های  pH بد.درهای بازی میزان استخراج کاهش می یا pHدر 

بالا ترکیبات آنالیت به دلیل خاصیت اسیدی ضعیفی که 

صورت ترکیبات یونی در می آیند.بنابراین تعادل فاز ه دارند،ب

جا می شود ومقدار این ه محلول فاز بخار به سمت محلول جاب

ترکیبات در فضای فوقانی کاهش می یابد که منجر به کاهش 

اسیدی، به نظر می رسد  های pHمیزان استخراج می گردد.در 

به دلیل افزایش امکان تشکیل پیوند هیدروژنی بین حلال و 

آنالیت مقدار ترکیبات در فضای فوقانی کاهش می یابد و در 

 نتیجه میزان استخراج کاهش می یابد.

 

 
 ر استخراجب pHاثر تغييرات -2شكل 

Figure 2.Impact of extraction pH changes on SPME 
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 TGAبررسی یمودار -2-6

در  LDH/DABCO-LI/PWنانوکامپوزیت TGAمنحنی 

مشاهده می شود که کاهش وزن  نشان داده شده است. 9شکل 

چهار مرحله ای می باشد. مرحله اول مربوط به آب هایی است 

که روی سطح نانوکامپوزیت جذب شده است که درمحدوده  

فتاده است. می باشد اتفاق اmg7که برابر با  93-13دمایی  

درجه سانتی گراد  13-593مرحله دوم در در محدوده دمای

اتفاق افتاده است که مربوط به کاهش وزن آب موجود در 

% می باشد. 49/3نانوکامپوزیت می باشد.که برابر با درصد وزنی

% دارد ودر محدوده 75مرحله دوم که کاهش وزنی برابر با 

افتاده است که درجه سانتی گراد اتفاق  593-933دمایی 

-ومولکولLDHمربوط به حذف هیدروکسید های موجود در 

میباشد.ومرحله سوم مربوط به فروشی کامل  DABCOهای 

LDH/DABCO-LI/PWنشان می دهد که از  می باشد. و

پایداری بالایی برخودار بوده و این مرحله در محدوده دمایی 

 باشد.می% را دارا  9/0روی داده است و درصد وزنی  193-933

% از وزن کلی نانوکامپوزیت متلاشی شده است.واین 93در کل 

بررسی ثابت می کند که مناسب ترین دما برای کاربرد  

LDH/DABCO-LI/PW  درجه  553-993محدوده دمایی

 سانتی گراد می باشد.

 

 TGA :LDH/DABCO-LI/PWیمودار -3شكل

Figure 3. TGA curve of LDH/DABCO-IL/PW organic-inorganic hybrid nanostructure. 

 

  FT-IRبررسی طيف ها  مربوط به-2-7

طیف سنجی از نمونه های سنتز شده انجام شد ودر 

از  FT-IR (a)نشان داده شده است.طیف (6a)،b،cشکل

LDH/DABCO –LI  با نانو ساختارهای هیبریدی آلی و

را نشان می دهد.در  cm⁻¹ 5333-433غیر آلی در پی، های 

 تقریباcm⁻¹ً 910-975پی، های  FT-IRتجزیه وتحلیل 

با نانو ساختارهای  LDH/DABCO –LIمشخصه اصلی  

هیبریدی آلی و غیر آلی را نشان می دهد.که به دلیل حضور 

در طیف  می باشد.  M-Oارتعاشات پیوندی قوی 

LDH/DABCO –LI  با نانو ساختارهای هیبریدی آلی و

به cm⁻¹ 7533-333و 416 ،035 غیر آلی وجود پی، های

احتمال زیاد به دلیل ارتعاشات متقارن ونامتقارن گروه های 

Si-O  می باشد. پی، قویC-H 7533-7933 cm⁻¹ در

با نانو ساختارهای هیبریدی  LDH/DABCO –LIطیف 

 با موفقیت با LDHآلی و غیر آلی نشان می دهد که سطح 

double-charged DABCO-silica hybrid  اصلاح

با نانو ساختارهای  LDH/DABCO –LI ردیده است.گ

 7466ی، پی،  DABCO-LIهیبریدی آلی و غیر آلی و

cm⁻¹ ،که مربوط به گروه آمینی هست را نشان می دهد.وپی

7699 cm⁻¹  مربوط به ارتعاشات گروه های هیدروکسی باقی

با نانو ساختارهای هیبریدی  LDH/DABCO –LIمانده در 

در سطح  O-Hاشد. نوارهای جذبی کشش آلی و غیر آلی می ب

9494 cm⁻¹ و ارتعاش شبکهای گروههایMg-O  یاAl-O 

مشاهده می شود.و  cm⁻¹ 033در ناحیه فرکانس پایین زیر 

 ,LDH –PWمربوط به سنتز های  bو c FT-IRطیف های 

LDH /DABCO –LI/PW   می باشند.درموردPW که

به ترتیب   cm⁻¹ 377 ،303 ،7310پی، های جذبی قوی در  
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برای طیف (3و0). می شوند P-OوW-Oمربوط به ارتعاشات 

FTIR مربوط بهLDH-PW  وLDH/DABCO–LI/PW 

 9449که در محدوده پی،  O-Hارتعاشات کششی گروه 

cm⁻¹ که کمتر ازموقعیت آن درLDH-PW و 

LDH/DABCO–LI/PW پایین بودن  (73). می باشد

ین آب موجود بین فرکانس به علت تشکیل پیوند هیدروژنی ب

برعکس  لایه ای وگروه هیدروکسیل از لایه های میزبان است.

به فرکانس های  W-OوP-Oپی، های مخصوص جذب برای 

 و  cm⁻¹ 033،361،7315 LDH-PW پایین در

LDH/DABCO–LI/PW  تغییر می کند که نشان دهنده

 از می باشد. LDH ,PWتاثیر الکترواستاتی، بین لایه های 

( (³pw₁₂o₄₀⁻می توان نتیجه گرفت که آنیون  FTIRنتایج 

قرار گرفته  LDHبصورت موفقیت آمیز بین لایه های داخلی 

 (77 ) .است

 

 FT-IR (a)LDH/DABCO –LI ( b )LDH/PW (c)LDH/DABCO/PWطيف ها  -1شكل

Figure b 4. FT-IR spectra of (a) LDH/DABCO-IL, (b) LDH/PW, (c) and LDH/DABCO-IL/PW 

 

بحو و یتي ه :ير 

معتبرساز  روش ميكرواستخراج فاز جامد فضا   -1

 LDH/DABCO/PWفوقایی بر اساس فيبر 

های کمی روش سازی شرایط استخراج، ویژگیپس از بهینه

پیشنهادی از قبیل ضریب همبستگی، حد تشخیص و محدوده 

خطی منحنی کالیبراسیون، درصد انحراف استاندارد 

یرپذیری مورد ارزیابی قرار گرفتند. که در تکرارپذیری و تکث

ای بدست آمده برای های تجزیه( بصورت خلاصه، داده7جدول )

ها )سموم کشاورزی( با استفاده از فیبر آنالیت

LDH/DABCO/PW نشان داده شده است. 

 ها  آب رودخایهآیاليز یمویه -2

های رودخانه در این کار پژوهشی، آنالیز بر روی نمونه آب

چای شهرستان بناب انجام چای شهرستان مراغه و قوبیصوفی

ها عاری از گرفت. نتایج حاصل از آنالیز اولیه نشان داد که نمونه

باشند و هیچ پیکی که حاکی از وجود های موردنظر میآنالیت

این ترکیبات باشد در کروماتوگرام مربوطه ظاهر نشد.در نتیجه 

 1 نمونه با غلظت  برای بررسی اثر ماتریکس، هر دو

ngL−1آلوده شد تا نتایج آن بدست آید. نتایج بدست آمده به-

کروماتوگرام ثبت  ( ارائه شده است.5صورت خلاصه در جدول )

چای شهرستان مراغه، قبل شده برای نمونه آب رودخانه صوفی

( 1)الف( و بعد از )ب( آلوده شدن با سموم کشاورزی در شکل )

 .نشان داده شده است

 

 یتي ه :ير 

 شاد  سنتز LDH/DABCO/PW فیبر تحقیقاتی کار این در

 و جاذب  برای فوقانی فضای جامد فاز استخراج میکرو روش با و

 نتاایج . شاد  بارده  بکاار  آبی نمونه در کشاورزی سموم شناسایی
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 یا،  دارای پیشانهادی،  روش ایان  کاه  داد نشاان  آمده بدست

 ایان . اسات  باالا  حساسایت  و پاذیر  تکرار خوب، خطی محدوده

 نیاز  ها کش آفت سایر استخراج برای تواند می پیشنهادی روش

 حالال،  از اساتفاده  عدم بالا، حساسیت. گیرد قرار استفاده مورد

 هاای  مزیات  از پاایین  هاای  تشخیص حد و بالا پذیری گزینش

 باشد. می ذکرشده پیشنهادی روش فرد به منحصر

 

 ها )سموم کشاورز (آیاليت ا  بدست آمده برا ها  ت زيهداده -1جدول 

Table 1. Analytical data obtained for analytes (agricultural pesticides) 

 1محدوده خطی ترکيب رديف

(ngL
-1

) 

ضريب 

 2همبستگی

 3حد تشخيص

(ngL
-1

) 

1ایحراف استایدارد یسبی
 

RSD% 

 1تكرارپذير 

(100ng L
−1

) 

 6تكثيرپذير 

(100ng L
−1

) 

 55/73 31/4 335/3 33/3 73-3 -73 دیازینون 7

 94/0 44/0 339/3 339/3 73-3-73 فنیتروتیون 5

 66/6 11/9 334/3 306/3 73-3 -73 مالاتیون 9

 59/1 33/0 339/3 33/3 73-3 -73 کلرپیریفوس 4

 75/3 00/1 399/3 369/3 73-3 -73 پنکونازول 9

 96/3 69/3 339/3 369/3 73-3 -73 پروفنوفوس 6

 74/1 90/9 359/3 339/3 73-3 -73 پروکونازولسای 1

 50/4 34/3 359/3 303/3 73-3 -73 نیکونازولدی 0

 99/0 76/9 351/3 333/3 73-3 -73 اتیون 3

 59/73 54/77 395/3 33/3 73-3 -73 پروپیکونازول 73

 99/0 97/6 350/3 337/3 73-3 -73 تبوکونازول 77

 55/3 67/4 335/3 334/3 73-3 -73 پروپاترینفن 75

 75/3 90/1 339/3 333/3 73-3 -73 فنوترین 79

 59/0 77/9 334/3 339/3 73-3 -73 فوزالون 74

 99/4 99/9 334/3 339/3 73-3 -73 پرمترن 79

 

 

 

 

 

                                                 
1- Dynamic Linear Range 

2- Regression coefficient 

3- Limit of Detection 

4- Relative Standard Deviation 

5- Reapetability 

6- Reproducability 
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 شده بهينه شرايط تحت شده ارائه ازروش استفاده با شده اسپايک آبها  یمویه از تحليل و ت زيه برا  یتايج-2جدول 
Table 2. Results for the analysis of spike water samples using the proposed method under optimized conditions 

 چا قوبی چا صوفی نمونه آبرودخانه

 73 73 (ngL−1)اسپای، شده

 ( ngL−1 )نتایج 

 دیازینون
9/73 

(9)./ 

9/73 

(9)./ 

 فنیتروتیون
9/73 

(9)./ 

4/73 

(9/3) 

 تیونمالا
6/73 

(4)./ 

5/73 

(7)./ 

 9/73 کلرپیریفوس

(9)./ 

5/73 

(9)./ 

 4/73 پنکونازول

(9)./ 

6/73 

(9)./ 

 5/73 پروفنوفوس

(4/3) 

5/73 

(4/3) 

 9/73 سایپروکونازول

(5/3) 

7/73 

(9/3) 

 4/73 نیکونازولدی

(4/3) 

7/73 

(5/3) 

 اتیون
7/73 

(9/3) 

4/73 

(9/3) 

 7/73 پروپیکونازول

(9/3) 

6/73 

(9/3) 

 9/73 تبوکونازول

(9/3) 

9/73 

(9/3) 

 6/73 پروپاترینفن

(9/3) 

4/73 

(9/3) 

 5/73 فنوترین

(9/3) 

9/73 

(4/3) 

 1/73 فوزالون

(9/3) 

9/73 

(9/3) 

 9/73 پرمترن

(7/3) 

9/73 

(4/3) 
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 (b( و بعد از آلوده شدن ) a) چا  مراغه قبلکروماتو:رام ثبت شده برا  یمویه آب رودخایه صوفی-1شكل 

Figure 5. Chromatogram recorded for water sample of Sufi Maragheh river no spike (a) and after spike(b) 
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