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 چکیده 
 :Polycyclic Aromatic Hydrocarbons)ایهای آروماتیک چند حلقههیدروکربنبا گستتترش استتت اده از مواد فستتیلی، آلودگی مواد غذایی به 

)PAHsاند. امروزه به یک تهدید ستتلامتی در ستتراستتر دنیا تددیب شتتده به نحوی که بستتیاری از مرابر ن ارتی برای آنها حدود مجاز تعیین نموده ا

شمار میها در مواد غذایی یکی از زمینهگیری این آلایندهاندازه شش نانوکامپوزیتهای مهم تحقیقاتی به   ZnO /MWCNTs آید. در این پژوهش، پو

 برای استخراج مقادیر ناچیز (HS-SPME) ساخته شد و به عنوان یک پوشش فیدر میکرو استخراج فاز بامد فضای فوقانی بدید سیم استیببر روی 

و میکروسکوپ  (FTIR)مشخصات نانوکامپوزیت تهیه شده با است اده از طیف سنجی مادون قرمز تددیب فوریه  .محیطی بررسی شدهای زیستیندهآلا
هیدروکربن ها )به عنوان مثال ، دما و زمان استتتخراج ، دما و  HS-SPME مورد ارزیابی قرار گرفت. پارامترهای موثر بر   (SEM) الکترونی روبشتتی

شدند سازی  سی و بهینه  ست اده از روش یک متغیر در هر زمان، برر شش برای اندازه .زمان وابذب و غل ت نمک( با ا شامب  PAHs 4گیری این پو

کار نشان ر این ن تالن، فلورن، آنتراسن و فنانترن در نمونه آب قلیان به دست آمده از تنداکوهای مختلف مورد است اده قرار گرفت. نتایج به دست آمده د

این  .های تهیه نمونه مربوطه باشدو تکنیک SPME ای برای کاربردهای آیندهپوششی امیدوار کننده مادهتواند می دهد که نانوکامپوزیت تهیه شده می
بوده و حداقب تعیین  درصتد 9و انحراف استتاندارد نستدی روش زیر مورد ن ر خطی  PAHs 4میکروگرم بر لیتر برای  20تا  1روش در محدوده غل ت 

 .به دست آمدمیکروگرم بر لیتر  3/0مقدار به طور کلی حدود 

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

مقدمه

PAH ها گروهی از ترکیدات آلی حاوی

های بنزن هستند که به طور طدیعی یا توسط حلقه

شدن و شهرنشینی های انسانی مرتدط با صنعتیفعالیت

ها بعنوان مواد سمی  PAH.[1]شوند تولید می

توانند اند که میهای محیطی در ن ر گرفته شدهآلاینده

در گیاهان و بانوران تجمر یافته و بخشی از زنجیره 

. از اثرات مضر سلامتی انسان [3, 2]غذایی انسان شوند

ها میتوان به مشکلات تن سی، اثرات  PAH در معرض

ری، سمیت عصدی و پوستی، مشکلات تولید مثب، رفتا

حتی انواع سرطان اشاره نمود. پس از قرار گرفتن انسان 

ها، به دلیب حلالیت بالای این مواد  PAHدر معرض 

ها و ای از بافتها، به سرعت در طیف گستردهدر چربی

. به دلیب اثرات این [7-4]شوندهای بدن توزیر میچربی

مواد بر سلامتی انسان، این ترکیدات به عنوان 

 دار توسط سازمان بهداشت بهانیهای اولویتآلاینده

(WHO) [8]انددر ن ر گرفته شده.PAH  ها اغلب در

های محیطی وبود دارند و سطوح کم در نمونه

حساس های بسیار ها باید از طریق روشگیری آناندازه
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های مختلف مانند ها در زمینه PAHانجام شود. تعیین

ارزیابی کی یت هوا، ن ارت بر اثرات بهداشتی، ن ارت بر 

. [9]محیط زیست و ایمنی مواد غذایی مهم است

گیری، یک مرحله حیاتی بنابراین، انتخاب روش اندازه

های معمول تهیه برای ردیابی دقیق این مواد است. روش

و استخراج فاز  (LLE) نمونه مانند استخراج مایر مایر

گیری ترکیدات آلی معمولاً در اندازه (SPE) بامد

ها با این حال، این روش .شوندکمیاب است اده می

هایی مانند زمان بربودن، حساسیت کم، نیاز محدودیت

به مقدار زیادی حلال آلی و احتمال از بین رفتن آنالیت 

دی سازی و خودکار کردن از نکات کلیکوچک .را دارند

سازی نمونه است که شامب های آمادهدر توسعه تکنیک

. میکرو استخراج فاز [12-10]اصول شیمی سدز است

یک تکنیک آماده سازی نمونه بدون  (SPME) بامد

حلال، حساس و کارآمد برای ترکیدات مختلف در طیف 

 نی، است اده از انیعلاوه بر ا ها است.وسیعی از ماتریس

از  ایهروش تجزی شایستگیروش منجر به بهدود ارقام 

( شده LOD) صیحد تشخ و ، دقتیابیبمله باز

 .[14, 13]است

توانند در طی مراحب مختلف مواد غذایی می

ند تیمارهای حرارتی، بو دادن، پخت و سازی، مانآماده

ها  PAHبنابراین،  .ها آلوده شوندPAHکردن به سرخ

های غذایی از بمله چای، قهوه بوداده، در انواع نمونه

ها، شیر، پنیر دودی و گوشت ها ، سدزیجات، روغنمیوه

 . [15]دودی ممکن است یافت شوند

هدف از کار حاضر ساختن یک پوشش 

 است اده از نانوکامپوزیتبا   SPMEبدید

ZnO/MWCNTs  تا برای استخراج  میداشد

PAH ها در نمونه های آب قلیان تنداکو با طعم های

 .مختلف)بعنوان یک نمونه طدیعی( به کار گرفته شود

برای بهدود عملکرد پوشش بدید برای استخراج 

PAH ها از نمونه های آب قلیان تنداکو با است اده از

اج فاز بامد فضای فوقانی، شرایط مختلف میکرو استخر

  بررسی شد.

 

 هامواد و روش

مواد به کار رفته در این مطالعه عدارت بودند از: 

، سدیم کلرید و سدیم هیدروکسید دو آبه استات روی

مرک تهیه شدند. ن تالین، فولرن،  از شرکت آلمانی که 

فنانترن، انتراسن، استونیتریب و نانولوله کربنی چند 

دیواره که از شرکت سیگما آلدریچ تهیه شد. 

های مورد است اده در این تحقیق عدارت بودند دستگاه

آنالیزهای کروماتوگرافی گازی بر روی سیستم از: 

پالو آلتو ( 7890Aمدل  Agilent کروماتوگرافی گازی

، کالی رنیا ، ایالات متحده آمریکا( مجهز به آشکارساز 

و سیستم انژکتور تقسیم /  (FID) یونیزاسیون شعله

 سنجیفبا است اده از طی . .بدون تقسیم انجام شد

دهنده تددیب فوریه مادون قرمز نوع پیوندهای تشکیب

شود. ماده و مقدار خلوص آن با دقت زیادی تعیین می

با  (FTIR)جی مادون قرمز تددیب فوریه نسفطی

 Bruker's VERTEX 70v است اده از دستگاه

FT-IR  .یروبش یالکترون کروسکوپیم کیاز انجام شد 

(SEM مدل )EM3200  ازKYKY 

Zhongguancun یابیارز ی( برانی)پکن ، چ 

 یتینانوکامپوز افیال یهاپوشش یسطح یمورفولوژ

 . است اده شد

  اکسید روینانوتهیه 

گرم  77/1به من ور تهیه نانوذرات اکستتید روی 

سید با  در یک بالن  اتانب لیترمیلی 100سدیم هیدروک

مدت  ته و برای  مک همزن  30ژوژه ریخ به ک قه  دقی

شر دیگر  سپس در ب شد.  سی به خوبی هم زده  مغناطی

لیتر آب به میلی 150گرم استتتتات روی دوآبه و  02/4

سی قرار گرفت تا  ساعت روی همزن مغناطی مدت نیم 

استتتات روی به طور کامب در آب حب شتتود.  ستتپس 

اولیه سدیم هیدروکساید محلول استات روی به محلول 

ضافه شد و به مدت  ساعت مخلوط شد. پس از این  2ا

صافی  ست آمده از کاغذ  س ید رنگ بد سوب  مراحب ر

عدور داده شد. رسوب به دست آمده داخب آون خشک 

 شد
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سید روی ت نانوکامپوزیتهیه  نانو لوله  -اک

  کربنی

نانوکامپوزیت و بهینه کردن آن ابتدا  برای تهیه 

گرم سدیم دو دسیب  015/0اکسید روی با  گرم 02/0

میکرولیتر  90لیتر آب دیونیزه ومیلی 20ستتتول ات و 

دقیقه داخب  15آنیلین با هم مخلوط شتتده و به مدت 

دستگاه التراسونیک قرار گرفت. این کار یکدار با نانولوله 

گرم  01/0کربنی به بای اکستتتید روی، و بار دیگر با 

لوله کربنی انجام شتتد. در گرم نانو 01/0اکستتید روی و

شد و با  شده روی همزن قرار داده  نهایت محلول تهیه 

نانو  دقیقه 15متر به مدت استتتت اده از دستتتتگاه کولن

روی فیدر  نانو اکستتتید روی نانو لوله کربنی کامپوزیت

سپس فیدر  شد.  شانده  شده ن شیده  سمداده ک ستیب  ا

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

  روش میکرو استخراج فاز جامد

مدمیکرو استتتتخراج  با قانی فاز         فضتتتتای فو

(HS-SPME)  شده در صب  با فیدر نانوکامپوزیتی ن

جام   SPMEابزاریک  یات  .شتتتدان جام عمل برای ان

ستتتاخته شتتتد  10ppbاستتتتخراج ابتدا یک محلول 

تراستتتن در حلال  ن ترن، ا ف فنتتا فولرن،  ین،  ل )ن تتتا

سپس ستونیتریب(.   10ppbمیلی لیتر از محلول  10ا

میلی لیتری ریخته و  10با مقداری نمک در یک ویال 

 مرحله بعددر  روی همزن مغناطیستتی قرار داده شتتد.

فیدر در فضتتای بالای محلول در دمای اتاق قرار گرفته 

ستخراج انجام شود. برای دستیابی به شرایط  تا عمب ا

شامب مقدار نمک  ستخراج عوامب مختلف موثر  بهینه ا

دربه ستتتانتی گراد و  20-80گرم، دما بین  3-1بین 

دقیقه مورد بررستتتی قرار گرفت.  80تا  10زمان بین 

دقیقه  5پس از استخراج با شرایط بهینه فیدر به مدت 

 280با دمای   GC-FIDدر مح  ه تزریق دستتتگاه 

 . داده شددربه سانتیگراد بهت وابذبی آنالیتها قرار 

 

 گیریبحث و نتیجه

 مشخصه یابی فیبر تهیه شده

   تبرای بررسی خصوصیات سطح پوشش نانوکامپوزی

ZnO/MWCNTs  نی ا لکترو ز میکروستتتکوپ ا

از  SEM تصتتاویر 1شتتکب  .روبشتتی استتت اده شتتد

نانولوله کربنی، نانوذرات  -اکسید روینانو نانوکامپوزیت

اکستتتید روی و نانولوله های کربنی چند دیواره را بر 

 .دهدروی فیدر استیب نشان می

 
صویر -1شکب  شی: الف(  ت سکوپ الکترونی روب میکرو

یت کامپوز نانوذرات  ZnO/MWCNTs نانو ؛ ب( 

 روی سیم استیب  MWCNTو ج(  ؛ اکسید روی

 

پوشتش نانوکامپوزیت توان مشتاهده کرد که  یم

ZnO/MWCNTs 2متخلخب با اندازه  یاز فضاها-

که  یدر حالالف(  1) شکب شده اند  بینانومتر تشک 3

 سیم یبا تخلخب کم )نسدتا صاف( رو ZnOنانوذرات 

ستیب شک ا شکب  بیت ب(. همانطور که در  1شدند )

ها به شکب  MWCNTشود،  یج مشاهده م 1 شکب

پراکنده شده اند. لازم به ذکر سیم استیب  یرولوله بر 

باعث در پوشتتش نانوکامپوزیت  استتت که تخلخب بالا

باذب و در نت شیافزا  ییکارا شیافزا جهیستتتطح 

 میشود.  استخراج

امپوزیت برای بررستتی پیوندهای موبود در نانوک

بنی و نانوذرات اکستتید روی از در مقایستته با نانولوکر

ستتنجی تددیب فوریه استتت اده شتتد که نتایج در طیف

  خلاصه شده است. 2شکب 

شکب  شاهده کرد که نوار یمالف  2از   یتوان م

عاش  430عدد موج در  به ارت که   Zn-Oوبود دارد 
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عدد موج )ب(، نوار در  2شود. در شکب ینسدت داده م

شات کرنش  3445 ست، که م OHبا ارتعا  یمرتدط ا

 یآب بذب شتتده بر رو یتواند به حضتتور مولکول ها

شود. نوار در  سدت داده   2925عدد موج سطح ماده ن

 MWCNTدر ستتتاختار  کی اتیآل C-Hمربوط به 

کب  کامپوز FTIR فی( طج) 1استتتت. شتتت  تینانو

ZnO/MWCNTs عدد  دهد. نوار در یرا نشتتتان م

شان م OHگروه  حضور 3448 موج دهد. و نوار  یرا ن

در  کی اتیآل C-Hبه  2854-2927 عدد موج در

MWCNT  در مطالعه انجام میشتتتودنستتتدت داده .

سط  شد که [16]و همکاران Luuشده تو شاهده  ، م

به  423 عدد موج موبود در ZnO یمعمول کیپ

ش بیدل ش شات ک  در عدد موج کیبه پ Zn-O یارتعا

 .ه استمنتقب شد تیدر کامپوز 478

 
ب(  ؛نانوذرات اکسید روی الف(  FTIR. طیف 2شکل 

و ج( نانوکامپوزیت  ؛نانولوله کربنی چند دیواره

ZnO/MWCNTs 

 

 

 

-HS-SPME – GC بهینه سازی شرایط

FID 

تعیین شرایط بهینه برای تهیه نمونه برای توسعه روش 

حداکثر برای بدست آوردن . ای ضروری استتجزیه

بازده استخراج فیدرهای پوشش داده شده با 

برای  نانو لوله کربنی -اکسید روینونا نانوکامپوزیت

های آروماتیک چندحلقه ای، تأثیر چندین هیدروکربن

پارامتر از بمله قدرت یونی، دمای استخراج ، و زمان 

 .استخراج مورد بررسی و بهینه سازی قرار گرفت

 تاثیر افزودن نمک

نمک باعث افزایش قدرت یونی محلول افزودن 

ها در محلول نمونه را حلالیت آنالیت و نمونه می شود

اضافه کردن نمک باعث می شود که  .دهدکاهش می

فوقانی آنالیت ها به راحتی از محلول نمونه به فاز فضای 

های بسیار عدور کنند به بز مواردی که شامب آنالیت

بدین من ور ، برخی از محلول های  .قطدی است

سدیم درصد  30و  20، 10، 5هیدروکربن با غل تهای 

-HS  از ن ر وزنی تهیه و با روش پیشنهادی کلرید

SPME  نتایج نشان داد که هنگامی  .استخراج شدند

، میلی لیتر است اده شد 10در   NaCl که از سه گرم

 بازده استخراج به حداکثر افزایش یافت.

 دما بر استخراج تاثیر

به من ور دستیابی به حداکثر بازده استخراج با 

، اثر دما مورد بررسی  HS-SPME است اده از روش

قرار گرفت. بالا بردن دما باعث تسریر در انتقال آنالیت 

ها از محلول نمونه به فاز فضای فوقانی می شود. این در 

 SPME ها به فیدرحالی است که بذب هیدروکربن

آیند گرمازا است، و با افزایش دما ثابت توزیر یک فر

بنابراین، با توبه به این  .آنالیت به فیدر کاهش می یابد

تمایز، تأثیر دما به عنوان یک پارامتر مهم باید بررسی 

دربه  25-75اثر دمای استخراج در محدوده  .شود

مقدار آنالیز استخراج شده در  .سانتی گراد بررسی شد
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انتی گراد بیشتر از سایر دماهای مورد دربه س 25دمای 

 بررسی بود.

 تاثیر زمان بر استخراج

HS-SPME  یک روش استخراج مدتنی بر

تعادل است و مقدار مواد استخراج شده از آنالیت ها 

تابعی از زمان تعادل میداشدکه کارایی استخراج در 

یابد. بنابراین، تأثیر صورت تعیین زمان بهینه افزایش می

دقیقه  80تا  10ستخراج بر روی بازده استخراج از زمان ا

آنالیت های استخراج مقدار  .مورد بررسی قرار گرفت

دقیقه افزایش  60شده به طور کلی با زمان استخراج تا 

یافته و پس از آن هیچ پیشرفت قابب توبهی دیده 

کروماتوگرام مربوط به نمونه استاندارد  .شودنمی

ای مورد هیدروکربن آروماتیک چند حلقه 4مخلوط 

 3بررسی در این مطالعه در شرایط بهینه در شکب 

 نمایش داده شده است

 
 4.  کروماتوگرام مخلوط استانداردهای 3شکب 

ای شامب ن تالن، هیدروکربن آروماتیک چند حلقه

با روش کرماتوگرافی گازی و  فولرن، فنانترن و انتراسن

 FIDدتکتور 

 آزمایش نمونه واقعی

برای ارزیابی روش توسعه داده شده از نمونه های واقعی 

آب قلیان به دست آمده از تنداکو با طعم های مختلف 

است اده شد. مقادیر مشخصی از هیدروکربنهای 

آروماتیک چند حلقه ای به نمونه های واقعی اضافه شده 

برای هر نمونه بازیابی روش به دست آید. تا میزان 

واقعی، سه اندازه گیری به من ور محاسده بازیابی روش 

 .خلاصه شده است 1نتایج در بدول  .انجام شد

نمایش داده شده  4کروماتوگرام نمونه واقعی در شکب 

است. همانگونه که ملاح ه میشود در نمونه مورد 

 مطالعه هیدروکربنهای مورد بررسی ردیابی نشد.

 
. کروماتوگرام یک نمونه واقعی از آب قلیان 4شکب

تنداکو در شرایط بهینه استخراج با روش کروماتوگرافی 

 شعلهگازی دتکتور یونیزاسیون 

 

تعیین ن تالن، فولرن و آنتراسن در چند نمونه  -1بدول 

 واقعی از آب قلیان تنداکو با طعم های مختلف

ن 
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 گیرینتیجه

 تیتتنتتانتتوکتتامتتپتتوز کیتتمتتطتتالتتعتته،  نیتتدر ا 

ZnO/MWCNTs  نوان ع پوشتتتتش  کیتترا بتته 

و  استخراج یبرا دوارکنندهیام میکرواستخراج فاز بامد
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 شنهادیبار پ نیاول یبرا PAH داتیترکبرخی از  هیتجز

زمان و دمای استخراج  یپارامترها یساز نهی. بهگردید

یک متغیر در با استتتت اده از روش  و میزان قدرت یونی

آمده، ماده دستبه جیانجام شد. با توبه به نتا یک زمان

از خود  استیببه سطوح  یقو یچسدندگ تینانوکامپوز

بالا را تحمب  یتواند دما یم نی. همچندهدینشتتتان م

 نیا ن،یا بر. علاوه اوردیدوام ب یمدت طولان یکند و برا

ست که به آن ابازه م یساختار متخلخل یماده دارا  یا

بالا استخراج  تیها را با ظرف PAHدهد تا به طور موثر 

ند. ا ند یماده م نیک ند چ استتتتخراج  یبار برا نیتوا

PAH به طور  جیو نتا ردیمورد استتتت اده مجدد قرار گ

  .مداوم قابب تکرار هستند
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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. 

 


