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نانوفیبرهای الکتروریسی شده پلی اکریلونیتریل به عنوان پوشش جدید برای میکرو 

  بآهای  در نمونهها فتالات  تعیینپیش تغلیظ و  کاربرد برایاستخراج فاز جامد: 

 سپیده عباسی، *افسانه ملاحسینی
 تحقیقاتی اسپکتروسکوپی، میکرو و نانو استخراجآزمایشگاه ، تجزیه گروه شیمی، شیمیدانشکده ، علم و صنعت ایراندانشگاه  ،تهران

 77/70/16تاريخ پذيرش:                  74/77/16تاريخ تصحيح:                   74/79/16تاريخ دريافت: 

 چکيده

اندازه، در SPME)) فاز جامدمیکرواستخراج جدید برای  جاذبنیتریل به عنوان یک آکریلو پلی الکتروریسی شده فیبر، نانوباراولین  برایدر این تحقیق، 

 مرکب، بر اساس طرح (RSM) روش سطح پاسخ، با استفاه از SPME مؤثر بر کاراییپارامترهای آزمایشگاهی آب معرفی شد.  هاینمونه از هافتالات گیری

 (2r)و ضریب همبستگی   ngmL-01-011منحنی کالیبراسیون خطی در محدوده  دارای روش حاضر،، بهینهبهینه شدند. تحت شرایط  (CCD)مرکزی 

-0 تشخیص برابر با حدوده و بود 098-797 و 398-890ر محدوده د ارائه شده، به ترتیب تکرارپذیری و تجدید پذیری روش. می باشد 0..19بیشتر از 

19181-ngmL بودند. 

 مرکزی. مرکب، فتالات، طرح ینیتریل، میکرواستخراج فاز جامد، کروماتوگرافی گازآکریلوپلی ،الکتروریسی شده نانوفیبر: کلیدی کلمات

 مقدمه-1

 های کوچکحجم به درونآنالیت توزیع مبتنی بر تعادلی استخراج تکنیک پیش غلظت و  ،(SPME) میکرواستخراج فاز جامد

جذب شده و  جاذبها در . ابتدا، آنالیت[1-4] شوددر نظر گرفته می استدر یک بستر جامد تثبیت شده که عموماً جاذبفاز 

عملکرد بالا کروماتوگرافی مایع با  درو یا به وسیله حلال  (GC)کروماتوگرافی  گازی محفظه تزریق سپس به صورت گرمایی در 

(HPLC) در روش، مهمترین بخش جاذباز آنجایی که . [5] گیرندمورد تجزیه و تحلیل قرار می وشده  واجذب SPME  ،است

 ستگیبجاذب حجم  به ، به نسبت سطحجذب سیننیکاند. اختصاص یافتههای جدید جاذبمطالعات به سنتز  بخش اعظمی از

به  نسبت سطح دسته موادشوند. این نانومتر شناخته می 1111به عنوان موادی با طول زیاد و قطری کمتر از فیبرها دارد. نانو

وجود  اهنانوفیبرهای گوناگونی برای تولید روشد. ندهرا افزایش می فیبرسطح در دسترس موجود بر روی  وبالایی دارند   حجم

 .[7و8] مونتاژی می باشندو خودفاز ، سنتز قالب، جداسازی بها شامل: ترسیروشدارد، این 
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بسیار ساده  یروشگیرد، الکتروریسی است. الکتروریسی ها مورد استفاده قرار مینانوفیبربرای تولید  عموماًهایی که روشیکی از 

 نترل استمورفولوژی قابل ک ور با قطر، ترکیب ظای مورد نها در بسترهآن تثبیتو فیبرها نانو پیوستهبا بازده بالا برای تولید 

 استفادهرسانا کننده جمع، از یک میدان الکتریکی قوی میان یک محلول پلیمری یا پلیمر مذاب و یک روشاین . [9و 11]

رهای نانوفیبگیرد. در پی ایجاد مخروط، تیلور شکل می مخروط. هنگامی که ولتاژ کافی به قطره مایع اعمال شود، یک کندمی

میکرواستخراج  مورد استفاده درهای جاذبسازی ، در آمادهروششوند. این  می جمعمتصل به زمین  کنندهجمع بر رویپلیمری 

 پوششها به عنوان فیبرهای پلیمری بسیاری برای تولید نانو. پلیمرها و مخلوط[11-16] گیردفاز جامد مورد استفاده قرار می

 6نایلون-آنیلینپلی، اتیلنپلی-ایمید، پلی،آمیدپلی-پیرولپلیتوان به که از جمله آنها می اندگرفتهمورد استفاده قرار  SPMEبرای 

 .[17-19] اشاره نمود

فتالات هگزیلاتیلدیوزن مولکولی بالاتر، مانند  با که دهستن وفتالیک اسیدرتاسترهای اگروهی از دی (PAEs) هافتالات

(DEHP) ،فتالات متیلوزن مولکولی کمتر، مانند دی و باای در صنعت پلیمر دارند به عنوان روان کننده کاربرد گسترده(DMP،) 

مورد استفاده قرار می بهداشتی، به طور گسترده در محصولات آرایشی و  (DBP) فتالات بوتیلو دی (DEP)فتالات اتیلدی

 این ترکیباتاست. های اخیر رشد چشمگیری داشتهاسترها در سالفتالات ها، تولید و استفاده از به دلیل این ویژگی .[31] گیرند

به طبیعت منتقل  راههای مختلفها می توانند از . آن[31] دارند حیواناتژنتیکی بر انسان و  و زاییشده سرطاناثرات شناخته

ها از اولین استفاده . فتالات[33] شونددر بدن انسان یافت میبنابراین در آب، خاک، هوا، محصولات غذایی و  شده و از اینرو، غالباً

. از اینرو، [32] اندهای جهان مدرن تبدیل شدهترین آلایندهبه یکی از گسترده، 1921خود به عنوان روان کننده در دهه 

این ترکیبات در طبیعت وجود  گیریاندازهو  کنترلو حساس برای  معتبر ایتجزیههای روشهای روزافرونی برای درخواست

 . [34] دارد

 میکرواستخراج فاز جامد برای روشجدید در  جاذبنیتریل، به عنوان آکریلوپلی شدهالکتروریسی هایفیبردر مطالعه حاضر، نانو

سطح  روشبا استفاده از   SPMEدر فرآیند  ی مؤثرپارامترهاهای آب مورد استفاده قرار گرفت. در نمونه هاتفتالا گیریاندازه

به   (PAN )آکریلونیتریل پلینانوفیبرهای بهینه شد. نتایج نشان دادند که  (CCD) مرکزی مرکببر پایه طرح  (RSM) پاسخ

از نمونه های آب مورد استفاده قرار هافتالاتبرای استخراج  می توانند به طور موفق SPMEبا ظرفیت بالا در ی پوششعنوان 

 گیرند. 
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 تجربی بخش -2

 هاي مورد استفادهمواد شيميايي و معرف-2-9

 (DMF)فرمامید متیلسدیم هیدروکسید، دی ،هگزیل( فتالاتاتیل-3و بیس ) فتالاتبوتیلها شامل دیتاستانداردهای فتالا

حلول میران( تهیه شد. نانوآزما )اشرکت نیز از   نیتریلآکریلو از شرکت مرک )آلمان( خریداری شدند. پودر پلی متانول و استون

در آب  این محلولهای کاری روزانه، برای تهیه محلولاز هریک( در متانول تهیه شد.  Lm1000 ng-1) هاذخیره استاندارد فتالات

 به دست آید.  (ngL 1000-1)مقطر رقیق شد تا یک محلول کاری استاندارد 

 دستگاهوري-2-2

و  1انشعابی/غیرانشعابیکننده )کیوتو، ژاپن( مجهز به تزریق 2010  شیمادزوکروماتوگراف گازی  توسطهای کروماتوگرافی، آنالیز

دارای  ارگانوسیلوکسان(،متیل پلی %95فنیل سیلوکسان/ 5%) BP5 مویینهگرفت. ستون  انجام (FID) اییونش شعله آشکارساز

( برای جداسازی ترکیبات هدف ساپلکو، آمریکا) میکرومتر 1235 متر و ضخامت فاز ساکنمیلی 1235متر و قطر داخلی  21طول 

مورد استفاده قرار  بر دقیقه لیترمیلی 126نرخ جریان ثابت  با حامل( نیز به عنوان گاز  %992999شد. هلیوم )خلوص -گرفتهکاربه

 هاگراد تنظیم شد. برای جداسازی آنالیتدرجه سانتی 211و  351به ترتیب بر روی آشکارساز ق و یرتزمحفظه گرفت. دمای 

شد داشتهثابت نگهگراد درجه سانتی 91 دقیقه در دمای 3مطابق زیر تنظیم شد: ابتدا دمای ستون به مدت  برنامه حرارتی آون

گراد درجه سانتی 11شیب  پس از آن باافزایش یافت و گراد درجه سانتی 181به گراد بر دقیقه درجه سانتی 31با شیب سپس  و

دستگاه الکتروریسی طراحی و شد. نگه داریدر این دما به مدت دو دقیقه  شد وافزایش داده گراددرجه سانتی 371تا  بر دقیقه

به عنوان متر میلی 122ضدزنگ با قطر  استیلسیم  ازاستفاده قرار گرفت.  ددر فرآیند الکتروریسی مور ساخته شده در آزمایشگاه

 شد.دادهشده پوششنیتریل الکتروریسیآکریلواستفاده شد که توسط پلی SPMEفیبر 

 PAN الکتروريسي-2-3

در محلول حاصل  و شدزدههمبه مدت یک ساعت ، برای تهیه یک محلول همگنسپس  و شد حل DMFدر  PAN پودر بتداا

که توسط  SPMEگرفته در ابزار قرار کننده از سیم استیل ضدزنگ به عنوان جمعشد. دادهجای یپمپ سرنگ مخصوصسرنگ 

نگ حاوی محلول پلیمر و سوزن ابزار . سوزن سرشود استفاده گردیددور بر دقیقه چرخانده می 21موتور الکتریکی با سرعت یک 

SPME یکیلوولت 11سانتی متری بین الکترودها ایجاد شد. با اعمال ولتاژ  11شدند. فاصله های منبع تغذیه متصلبه ترمینال 

یند آرند. فدشتشکیل کنندهبر روی سطح جمع فیبرها ، نانوبرای پمپاژ محلول پلیمر μL min 2−1و نرخ جریان  رودتبین دو الک

  با ضخامت دلخواه به دست آید، ادامه یافت. پوششالکتروریسی تا هنگامی که 
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 فرآيند ميکرواستخراج فاز جامد -2-7

سوار شده بود، انجام  دست ساز SPMEابزار بر روی سیم استیل که بر روی  PAN یفیبرنانو پوششبا استفاده از  SPMEفرآیند 

زده شدند. دمای دور در دقیقه، هم 711 سرعتمغناطیسی و با  همزن باهای آبی گرفت. در حین استخراج مستقیم، نمونه

در  DEHPو  DEP، با بدون یونآب  لیترمیلی 11ها، استخراج با استفاده از یک حمام روغن کنترل شد. در تمامی آزمایش

ده شدادهپوشش فیبرشد. زدههم کاملاً های نمونه اضافه وبه محلول سدیم کلریددرصد  11آمیخته شد. سپس،  ng L 500-1غلظت 

داسازی رفته و ج GCتزریق  محفظه، سوزن به بهینهر شرایط د پس از استخراج و ور شدم در محلول غوطهیبه صورت مستق

 کروماتوگرافی انجام گرفت. 

 هاي آماريروشو  هاداده آناليز-2-0

ثر بر الکتروریسی شامل غلظت پلیمر، ولتاژ و فاصله ؤبا نسبت سطح به حجم بالا، پارامترهای م ییهافیبربرای تهیه نانو

ن پارامترهای تریمؤثراستخراج،  کارایی الکتروریسی، مورد مطالعه قرار گرفته و بهینه شدند. همچنین برای دستیابی به بهترین

مرکزی  بهینه  مرکبمبتنی بر طرح  پاسخ سطح روشو قدرت یونی، با استفاده از  pHدمای جذب،  ویعنی زمان  SPMEفرآیند 

نسخه  Design-Expert 7.0.0های آماری با استفاده از مجموعه نرم افزار و تحلیل آزمایششدند. در تمامی موارد، طراحی 

 انجام گرفتند.   (Stat-Ease Inc., MN, USA)آزمایشی

 نتایج و بحث -3

 PAN فيبرنانوسنتز  -3-9

ها، نسبت سطح به حجم بالا است. موادی با طول زیاد و قطرهایی در مقیاس نانو، نسبت سطح جاذبی های اساسیکی از ویژگی

ظور تعیین به منکمتر، کاراتر خواهند بود.  هایگلولههایی با طول بیشتر، قطر کمتر و فیبربه حجم بالایی دارند. در نتیجه، نانو

ابتدا،  لکتروریسی مورد مطالعه قرار گرفت. دراثر غلظت پلیمر، ولتاژ و فاصله ابرای بهترین کیفیت الکتروریسی،شرایط بهینه 

دهد، با افزایش نشان می (a.1)طور که شکل مورد مطالعه قرار گرفت. همان( w/v%) 18-12در محدوده  PANغلظت  تأثیر

های های پایین، میزان مولکول. در غلظتگذاردمیو پس از آن رو به افزایش  یابدمیکاهش  فیبر، قطر نانو %16تا  غلظت پلیمر

. غلظت محلول نباید از گیرندمیشکل  فیبردر های بیشتری گلولهو در این حالت، کشش سطحی پایین است  و حلال، بالا بوده

شده و پمپاژ محلول خشک سوزن ، در سرفرایند شدنحلول، حتی پیش از آغازان معین تجاوز کند، زیرا که ممکن است مزیک می

افزایش یافته و به  جاذبیابد، به احتمال زیاد ظرفیت به درون سوزن، با سختی انجام گیرد. هنگامی که غلظت پلیمر افزایش می

تر که آن نیز به سطح پایینتر و مساحت یبر ضخیمگیری فتواند به شکلشود، اما غلظت بیشتر میتر منجر میمؤثراستخراج 
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برای  PAN( %w/v) 16، محلول پلیمری با نظرمورد هایفتالات SPMEشود. برای شود، ختماستخراج پایین منجر می کارایی

 شد. تهیه کردن فیبر به کار گرفته

شد. همان طور  بررسیکیلووت  18تا  13اثر ولتاژ الکتروریسی بر مورفولوژی فیبر، با استفاده از ولتاژهای گوناگون در محدوده 

لتاژ شود. وتر تبخیر میسریع حلالیافته و کاهش ، با افزایش ولتاژ اعمال شده، قطر فیبراستشدهنشان داده (b.1)که در شکل 

ن در د. همچنیباشای خشک شدن نداشتهشود که فیبر، فرصت کافی برداده و باعث میاضافی، سرعت تحویل محلول را افزایش

اضر، ح کار. در شودمیکننده تجمع فیبرها بر روی جمعباعث جلوگیری از  که شودفیبر مشاهده می پخشند یبالا، فرآِولتاژهای 

تری مؤثر، فیبرها به صورت (16kv)ولتاژ به مقدار بهینه  اعمال. با شدید بودفیبر  پخش ولتی،کیلو 18با اعمال یک ولتاژ 

 می شدند. یالکتروریس

سانتی متر، مورد مطالعه  13تا  8با تغییر دادن فاصله، از محدوده فیبرها کردن فاصله الکتروریسی، مورفولوژی بهینه به منظور

 باشد. هنگامی که فاصله میانداشته، باید زمان کافی برای تبخیر حلال وجودمجزال فیبرهای یشکت برای. (c.1)شکل  گرفتقرار

ت پیمایند، از طرف دیگر، فاصله کم به افزایش شدمی کنندهجمعتری را برای رسیدن به مسیر کوتاهفیبرها آند و کاتد کم باشد، 

ناکارآمد  ل، به تبخیرماوع ی اینرسند. هردومی کنندهجمعبا سرعت بیشتری به فیبرها میدان الکتریکی منجر شده و در نتیجه، 

فیبرها متر، فاصله بهینه برای تولید نانوسانتی 11دهد که نشان می SEMتصاویر شوند. منجر میفیبرها حلال و چسبندگی 

آیند. ت میدستری بهک کردن حلال را داشته و فیبرهای یکنواختشزمان کافی برای خ ،باشد. در این فاصله، میدان الکتریکیمی

انجام  جهت. کندرا تعیین می پوششیکی از مهمترین پارامترهایی است که ضخامت فیبرها آوری نانوهمچنین، زمان جمع

SPME ،شوار است. د با ضخامت بسیار پایین، نسبتاً پوشش به کارگیریباشد، زیرا که باید ضخامت قابل قبولی داشته پوشش

در  شود.ظرفیت استخراج منجر می یابد و این امر به افزایش الکتروریسی، ضخامت پوشش افزایش می همچنین با افزایش زمان

)شکل د وشمنجر می میکرومتر 111با ضخامت  پوشششد که به تشکیل گرفتهدقیقه در نظر 11، یزمان الکتروریسکار حاضر 

2.a) . درصد وزنی پلیمر 16محلول  به شرح ذیل حاصل شد: بهینه پوششدر نهایت PAN  با اعمال ولتاژ  و دقیقه 11به مدت

نشان  (b.2)گونه که در شکل شد. همان یالکتروریس استیل ی در سطح فیبرمترسانتی 11 یالکتروریسفاصله و  یکیلوولت 16

یکی از مشکلات و بدون گلوله بوده و سطح همواری دارند. نانومتر  75-51در محدوده  حاصل PAN فیبرهاینانو قطر شود،میداده

 آنالیز حرارتی اتهاست. مطالعگرمایی آن پایداریها، محدودیت ، به رغم نسبت سطح به حجم بالای آنینانوفیبر هایپوشش

است. از آن جایی نشدهشدیدی گراد دچار کاهش وزن درجه سانتی 211 دهد که این پوشش تانشان می، حاصل PAN پوشش

 ارتیحر واجذبدر  پوششبالایی دارند، گزینه خوبی برای استفاده به عنوان  حرارتی پایداریسطح تماس و  PANنانوفیبرهای که 

SPME  .هستند 
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 : تأثیر f تا dحجمی(، -درصد وزنی 00و  01و  01: تأثیر غلظت )cتا  aنانوفیبرهای الکتروریسی شده در شرایط مختلف.   SEMتصاویر  -0شکل 

 سانتی متر(. 01و  01و  0: تأثیر فاصله الکتروریسی ) iتا  g کیلوولت(،  00و  01و  01ولتاژ )

 

سانتی متر(، الف( ضخامت  01کیلوولت و  01حجمی، -درصد وزنی 01پوشش نانوفیبری الکتروریسی شده در شرایط بهینه )   SEMتصاویر  -1شکل 
 پوشش  و ب( قطر نانوفیبرها

 سازي ميکرواستخراج فاز جامد مستقيمبهينه-3-2

وانند تبایستی برای دستیابی به بهترین شرایط استخراج بهینه شوند. متغیرهایی که می مؤثرهای در فرآیند میکرواستخراج، پارامتر

و سرعت  واجذبزمان  تأثیرو قدرت یونی هستند. همچنین  pHاستخراج،  و دمای زمان شامل استخراج اثر بگذارند کاراییبر 

درجه  381 دمایدر و دقیقه  521تا  125در محدوده  واجذبزمان گرفت. خراج نیز مورد بررسی قرارهم زدن بر روی سیگنال است

گنال دقیقه، بهبود یافت. سی 3دقیقه به  125از  واجذببا افزایش زمان  حرارتی واجذب کارایی. گرفتمورد مطالعه قرارگراد سانتی

واند تزدن میشد. سرعت همگرفتهنظر، دو دقیقه درواجذبثابت بود. از اینرو، زمان  تقریباًدقیقه واجذبی  3از  کروماتوگرافی پس
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دور  1111زدن بر استخراج تا میزان سرعت هم تأثیر استخراج را با افزایش حجم مورد انتقال، افزایش دهد. کاراییسینتیک و 

در محلول نمونه  شدید یگردابجریان  گیریشکل به دلیلدور بر دقیقه  711 هم زدنسرعت  گرفت.مورد بررسی قرار بر دقیقه

 های بالاتر، انتخاب گردید. در سرعت پوششحباب پیرامون در نتیجه تولید و 

پارامتر سطوح هر گرفت. با استفاده از طراحی آزمایش مورد بررسی قرار pHدمای استخراج، قدرت یونی و  وزمان  هایاثر پارامتر

 توصیف شد:مدل به صورت زیر پس از انجام آزمایشات مربوط .انتخاب گردید 1جدول  مطابق

R1 =+7.01-1.70 * A+0.55 * B+1.74 * C-1.49 * D-0.50* A * B-0.96* A * C-0.47 * A * D-0.015 * B * 

C+3.79 * B * D-1.01 * C * D+0.41 * A2+0.83 * B2+0.093 * C2+0.20 * D2                     

 باشند. و قدرت یونی می ، دمای استخراج، زمان استخراجpHبه ترتیب،  ،Dو  A، B، C متغیرهای

قابل توجه  "تطابقعدم "(. همچنین، 3)جدول  باشدمیدار مدل معنیکه  دهدمینشان هگرفتانجام (ANOVA)واریانس  آنالیز

نشان همچنین  ANOVAدارد. نتایج  تطابق ی تجربی، با داده هاتئوری که نشان دهنده این است که مدل (p=0.2012) نیست

دهد. معادله تصادف روی، بر اثر Fدرصد احتمال دارد که مقدار بالای مدل  1211قابل توجه بوده و تنها  F  (9225)دادند که مقدار 

  تطابق دارد. 129712برابر با  2Rهای آزمایش با مقدار پاسخ، با داده

ریب شده، ضشود. در مدل ارائهبعدی مدل پیشنهاد میارزیابی اثر متقابل دو متغیر بر روی پاسخ، استفاده از نمودارهای سه جهت

BD ( ضریب تعامل برای مقدارNaCl  در شکل )3و دمای استخراج.a درجه  54تا  41است. دمای استخراج از شدهداده نشان

نمک اثر نامطلوبی بر بازیابی  بیش از حد افزایشآمد.  درجه سانتی گراد به دست 41گراد متغیر بود که بیشترین پاسخ در سانتی

در شکل  pHبعدی مورد استفاده قرار گرفت. اثر ترکیبی نمک و  مراحلدر  NaCl درصد 11دارد. از این رو، ها استخراج فتالات

3.b است. بیشترین پاسخ در نشان داده شدهpH=3  نمک به دست آمد. در  %11وpH  ،فتالیک های فتالات به مولکولاسیدی

ی هیدروژن هاسرعت با یونشوند. از آن جایی که گروه کربونیل فتالیک اسید، نوکلئوفیل است، این ماده به اسید هیدرولیز می

، به دلیل  PANنانوفیبرهای در سطح  (C≡N−)گروه عاملی کند. درون محلول واکنش نشان داده و یک بار مثبت دریافت می

  تمایلجذب الکترواستاتیک، 

 

 سطوح پارامترهای مربوط به طراحی آزمایش .0 جدول

 +α- α 0 +1 -1 نماد پارامتر
pH A 3 2 4 5 6 
 B 22 41 47 54 61 دما

 C 11 21 51 71 91 زمان استخراج

 D 4 11 18 35 23 درصد نمک

http://en.wikipedia.org/wiki/Carbon
http://en.wikipedia.org/wiki/Nitrogen
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 برای مدل  پیشنهادی (ANOVA)آنالیز واریانس  .1جدول 
 Pمقدار Fمقدار مربعات یانگینم آزادی درجه مربعات مجموع منبع

   9.78 1 9.78 دسته

 0.0219 9.35 27.30 14 382.15 مدل

pH (A) 23.05 1 23.05 7.89 0.0483 

 2.40 1 2.40 0.82 0.4161 (B) دما

 48.65 1 48.65 16.66 0.0151 (C)زمان استخراج

 17.82 1 17.82 6.10 0.0689 (D)قدرت یونی

AB 1.01 1 1.01 0.35 0.5881 

AC 7.41 1 7.41 2.54 0.1864 

AD 0.87 1 0.87 0.30 0.6134 

BC 1.800E-

003 
1 1.800E-

003 

6.164E-

004 

0.9814 

BD 57.46 1 57.46 19.68 0.0114 

CD 8.16 1 8.16 2.79 0.1699 

A2 3.90 1 3.90 1.34 0.3122 

B2 16.00 1 16.00 5.48 < 0.0793 

C2 0.20 1 0.20 0.069 0.8058 

D2 0.90 1 0.90 0.31 0.6081 

   2.92 4 11.68 ماندهباقی

LOF 9.33 3 4.67 3.97 0.2012 

   1.17 2 2.35 خالص خطای

، پاسخ سطح به دست c.3شکل استخراج را افزایش دهد.  کاراییتواند پایین می pH؛ از این رو، دارد زیادی به گروه عاملی پروتونه

یابد. استخراج با افزایش دما و زمان استخراج افزایش می کاراییدهد. دمای استخراج در مقابل زمان آن را نشان می رسمآمده از 

 پوششنمونه و  بین هاآنالیت ضریب توزیعاست، زیرا بر  SPME فرایندبه طور کلی، زمان استخراج یک پارامتر بسیار مهم در 

 ،اجزمان کافی نیاز دارند، زمان استخر، به PANاز محلول نمونه به نانوفیبرهای  انتقال ها برایگذارد. از آن جایی که آنالیتاثر می

ممکن  از پوششآنالیت  واجذبزمان لازم برای تر، ضخیم پوشش. در شودمربوط می تخلخل پوششهم به هم به ضخامت و 

نین همچ .کندحساسیت بیشتری را فراهم می تر،های ضخیمپوشش، از سویی دیگرتر باشد. نازک هایپوششاست بیشتر از 

گذارد. اثر مییبرها فدر نانو توزیع آنالیتنیاز دارند که بر  تعادلنانوفیبرهایی با قطر بیشتر، به زمان بیشتری برای دستیابی به 

 جذب فرایندیاین است که  مؤیدیابد. این مطلب درجه افزایش می 41به  11، با افزایش دما از  PANجذب نانوفیبرهای  کارایی

درجه سانتی گراد به دست  41ها در دمای استخراج برای فتالات کاراییقرار دارد. بیشترین  توزیع تأثیرگرماگیر است که تحت 

را کاهش داده  در برابر توزیعهای فتالات را افزایش داده، مقاومت مولکول واجذبآمد که به این معنی است که افزایش دما، نرخ 

 دهد. را افزایش می PANو در نهایت میزان جذب بر روی نانوفیبرهای 
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 ارزيابي روش-3-3

در شرایط بهینه ارزیابی  (LOD)به منظور ارزیابی کارایی روش ارائه شده، گستره خطی، تکرارپذیری، بازیابی و حدتشخیص 

شدند. با مقایسه نتایج روش جدید ارائه شده با دیگر روش ها،  گستره خطی مناسب، ضریب همبستگی خوب و حد تشخیص 

 (.2شود )جدول های آبی مشاهده می( در نمونه115-92های مناسب  )قابل قبول و همچنین بازیابی

 

و   pH، د( pHو  ، ج( زمان استخراج pHب( دما و  الف( دما و قدرت یونی، پارامترهای مختلف: بین برهمکنش بعدی سه پاسخ سطح نمودار -8شکل 
 ز( زمان استخراج و قدرت یونییونی، ه( دما و زمان استخراج و  قدرت

 ارقام شایستگی میکرواستخراج فاز جامد فتالاتها توسط پوشش نانوفیبری روش حاضر در مقایسه با پوشش های دیگر .8جدول 

گستره  آنالیت پوشش فیبر روش

 خطی
-(ng mL

)1 

ضریب 

 همبستگی

(2r) 

انحراف 

استاندارد 

 نسبی

)%( 

حد 

 تشخیص
-(ng mL

)1 

 مرجع

DI-SPME-

GC-FIDa 

PANd DBP, 

DEHP 

 کار حاضر 0.05-1.0 3.8-4.3 0.998 1-100

MI-SPME-

GC-MSb 

MIP-fibere DBP 10-1000 >0.989 1.5-5.3 0.002–

0.020 

[26] 

HS-SPME-

GC-MSc 

PDMS/DVBf DMP, 

DEP 

0.1-20 0.9949 > 10 0.003-

0.085 

[27] 

HS-SPME-

GC-MS 

CW/DVBg DEP, 

DEHP 

0.2-50 >0.8 7.5 0.1-1 [28] 
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 حقيقيهاي نمونه تجزيه -3-7

برای ارائه شده  روشهای شهر تهران تهیه شد و جدید ارائه شده، چهار نمونه آب معدنی از فروشگاه روشارزیابی کارایی  جهت

د استاندارد تعیین شافزایش  روشهای آب با استفاده از شد. غلظت دو فتالات در نمونه های مورد نظر به کار بردهفتالاتتجزیه 

اسپایک از  (a)و بعد  (b-f)های آب ، قبل برای نمونهرا  SPME-GC-FIDهای به دست آمده از کروماتوگرام، 4(. شکل 4)جدول 

خوب و دهد. جداسازی نشان میرا  ngmL-1 31در غلظت  (DEHPو  DBP)دو فتالات محلول استاندارد با  1نمونه  کردن

نشان دهنده کارایی روش در ماتریس های در کروماتوگرام به دست آمده،  مزاحمهای و بدون حضور پیکتمیز کروماتوگرام 

 . باشدحقیقی می

وسط روش آب ت بر میلی لیتر در نمونه های حقیقیها بر حسب نانوگرم فتالاتتایج تجزیه ای اندازه گیری غلظت ن .3جدول 
SPME-GC-FID 

 آمده مقدار به دست مقدار اضافه شده غلظت فتالات آنالیت نمونه

1 DBP N.D. 10 10.13±0.43 
DEHP N.D. 10 9.64±0.36 

3 DBP 
5±0.60 10 15.19±0.65 

DEHP N.D. 10 9.64±0.36 

2 
DBP 15±2.03 10 25.32±1.08 

DEHP 9±1.18 10 18.31±0.69 

4 DBP 
N.D. 10 10.13±0.43 

DEHP N.D. 10 9.64±0.36 

 

 

با مخلوط استاندارد فتالاتها  0( بعد از اسپایک نمونه  شماره  aنمونه های آب معدنی  DI-SPME-GC-FIDکروماتوگرام حاصل بعد از  -3شکل 

 DBP (1), DEHP (2)نمونه های مختلف.  قبل از اسپایک  (b-f) نانوگرم بر میلی لیتر و 11غلظت  به
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 گیری نتیجه -4

الکتروریسی نانوفیبرهای  بر پایه ها گیری فتالات-برای اندازهجدید و حساس  روش، برای اولین بار با موفقیت یک مقالهدر این 

 پوششو ضخامت ها فیبرنانو مشخصات. شددادهبه همراه کروماتوگرافی گازی توسعه  SPMEبه عنوان پوشش  PAN شده

مرکزی برای بهینه کردن پارمترها  مرکببر پایه طرح  RSMبا تغییر پارامترهای الکتروریسی کنترل گردید. از  SPMEهای فیبر

راج خاستهای قابل توجهی از قبیل ارائه شده مزیت روشها، روشفرآیند میکرواستخراج استفاده شد در مقایسه با دیگر  کاراییدر 

 وشرخوب، بازیابی بالا، زمان استخراج پایین را دارا است.  پذیری، دقت خوب، هزینه پایین، تکراربدون استفاده از حلال آلی

 ست آمد.به د قابل قبولیهای شد و نتیجههای آب به کار گرفتهدر نمونهها ا موفقیت برای تعیین مقدار فتالاتبتوسعه یافته 
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