
 

 

* Corresponding author: Assistant Professor of Analytical Chemistry. E-mail address: aibaghi@du.ac.ir  

How to cite this article: Rostami, S. T., & Aibaghi, B. (2024). Application of nickle ferrite based dispersive solid phase 

microextraction for preconcentration and determination of hexaflumuron by ion mobility spectrometry in environmental and 

food samples. Applied Chemistry Today, 19(72), 169-188. (in Persian) 

  
Applied Chemistry Today 19 (2024) 169-188  

 

 

 
 

Semnan University 

Applied Chemistry Today  

Journal homepage: https://chemistry.semnan.ac.ir/ 

ISSN: 2981-2437  
Research Article 

Application of Nickle Ferrite Based Dispersive Solid Phase 

Microextraction for Preconcentration and Determination of 

Hexaflumuron by Ion Mobility Spectrometry in Environmental 

and Food Samples 

Seyedeh Tahereh Rostami, Behzad Aibaghi* 
School of Chemistry, Damghan University, Damghan, Iran  

PAPER INFO 

Article history: 

Received: 08/Mar/2024 

Revised: 20/May/2024 

Accepted: 22/Jun/2024 

Keywords:  

Sample preparation, 

Pesticide, Trace analysis, 

Magnetic nanomaterials, 

Plasma chromatography. 

ABSTRACT 

A solid phase microextraction method coupled with ion mobility spectrometry (IMS) was 

employed as a simple and rapid approach for the determination of the hexaflumuron 

insecticide. In this method, nickel ferrite magnetic nanoparticles were used as adsorbent 

and dichloromethane was used as desorption solvent. In this method, after the end of the 

extraction steps and centrifugation, the desorption solvent containing the analyte was 

injected into the IMS instrument for analysis. The effects of various parameters including 

pH, type and volume of buffer, type and volume of desorption solvent, amount of 

adsorbent, and extraction time on this process were investigated. Under optimized 

conditions, the calibration curve is linear in the range of 1-150 ng mL-1 (R2=0.9998), and 

detection limit of the method was obtained 0.3 ng mL-1. The relative standard deviation 

(RSD) values (n=10) for concentrations of 10 and 100 ng mL-1 were found to be 1.4% and 

3.4%, respectively. This method was applied as a suitable approach for the measurement 

of hexaflumuron in water, soil, tomato, and pistachio samples. 
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 مقاله علمی پژوهشی

 یبرا یتفر یکلن یسینانو ذرات مغناط یهبرپا یاستخراج فاز جامد پخش یکروکاربرد م

در نمونه  یونیتحرک  یسنج یفهگزافلومورون توسط ط یریگو اندازه تغلیظیشپ

 ییو غذا یطیمح یها

 *یباقیآبهزاد ، یطاهره رستم یدهس

 یراندانشگاه دامغان، دامغان، ا یمی،دانشکده ش

 چکيده  مقاله اطلاعات
 18/12/1402: دریافت مقاله

 31/02/1403بازنگری مقاله: 
 02/04/1403پذیرش مقاله: 

به عنوان روشی ساده  (IMS)سنجی تحرک یونی یک روش میکرو استخراج فاز جامد پخشی همراه با طیف 
ذرات مغناطیسی در این روش، از نانو کش هگزافلومورون مورد استفاده قرار گرفت.حشرهو سریع برای تعیین 

روش پس از  نیدر انیکل فریت به عنوان جاذب و از دی کلرواتان به عنوان حلال شوینده استفاده گردید. 
 تزریق گردید. IMS، حلال شوینده حاوی آنالیت جهت آنالیز به دستگاه وژیفیمراحل استخراج و سانتر انیپا

، نوع و حجم بافر، نوع و حجم حلال شوینده، مقدار جاذب و زمان pHتاثیر پارامترهای مختلف از جمله 
 ng استخراج بر روی کارایی روش بررسی شده است. تحت شرایط بهینه، منحنی کالیبراسیون در محدوده 

1-mL 150-1)  9998/0=  2R( 1باشد و حد تشخیص روش خطی می-ng mL 3/0 .مقدار  بدست آمد
بدست آمد.  %4/1و  %4/3به ترتیب  100و ng mL  10-1های( برای غلظتn=10انحراف استاندارد نسبی )

فرنگی و های آب، خاک، گوجهگیری هگزافلومورون درنمونهاین روش به عنوان روشی مناسب برای اندازه
 پسته مورد استفاده قرار گرفت.

DOI: https://doi.org/10.22075/chem.2024.33473.2255 

 کلیدی: کلمات

تجزیه  ،آفت کش ،آماده سازی نمونه
 ،نانومواد مغناطیسی ،مقادیر ناچیز

 کروماتوگرافی پلاسما.

              This is an open access article under the CC-BY-SA 4.0 license.( https://creativecommons.org/licenses/by-sa/4.0/) 

 مقدمه -1

شاورزي از آفات و بیماري صولات غذایی و ک سلامت مح سائل با امروزه با افزایش جمعیت زمین، تأمین غذا و حفظ  ها یکی از م

ست. آفت شر ا ضروري در زندگی ب شاورزي اهمیت و  صولات ک صرف مواد غذایی و همچنین مح ها براي فرآیندهاي تولید تا م

هاي گیاهی کمک زیادي به افزایش مقابله موثر با آفات و بیماريو کنند. کنترل یها خسارت وارد مایجاد مزاحمت کرده و به آن

شاورزي می صنعت ک شاورزکشنماید. آفتعملکرد  سبتاً پایداري بوده و نه تنها بر روي هاي به کاررفته درک ي عمدتاً ترکیبات ن

سبزیجات و حتیمانند، بلکه به درون بافت میوهسطح محصولات باقی می ستفاده زیاد از هاي غلات نیز نفوذ میدانه ها،  کنند. ا

 ( یکHFM) . هگزافلومورون [2 ,1]تواند تأثیرات منفی در سلالالامت انسلالاان و محیس زیسلالات داشلالاته باشلالادها نیز میکشآفت

هاي مختلف حشرات حشره کش سیستمیک، نفوذي و گوارشی از گروه بنزوئیل اوره  است که بر روي تمام مراحل زیستی گونه

https://doi.org/10.22075/chem.2024.33473.2255
https://creativecommons.org/licenses/by-sa/4.0/
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سم دوام  شان داده و نکته مهم در کاربرد این  سته از خود ن سیل پ سبتا خوبی روي آفت پ شره کش عملکرد ن اثر دارد. این ح

 باشد. نسبتا خوب آن در شرایس اقلیمی ایران می

حیس زیسلالات و سلالالامت هاي غذایی و محیطی نقش مهمی در ارزیابی خطرات ممکن براي مي سلالاموم در نمونهتعیین باقیمانده

ها  کشگیري آفتسلالاازي نمونه براي اندازههاي آمادهروي روش. در سلالاالهاي اخیر، توجه محققین بیشلالاتر بر[6–3]انسلالاان دارد 

هاي متداول موجود قابلیت هاي واقعی دسلالالاتگاهها در نمونهکشتر موارد به دلیل غلظت کم آفتمعطوف بوده اسلالالات. در بیش

هاي سلالالاازي نمونه براي تظلیظ و جدا کردن آنالیتي حقیقی را ندارند. در نتیجه آمادههاي پیچیدهرا در بافتگیري آنها اندازه

 باشد.اي کاملاً ضروري میهاي تجزیهنمونه و تبدیل آن به حالتی سازگار براي آنالیز با دستگاه هدف از بافت

سموم در ماتریسري باقیماندهگیسازي نمونه مختلفی براي اندازههاي آمادهتاکنون روش ست، از ي  سعه یافته ا هاي مختلف تو

استخراج فازجامد با میکرو ، ]FPSE( ]8 (aبا فاز بافتی جذبی، استخراج ]7[ )a) DLLMEمایع پخشی-جمله استخراج مایع

، اسلالاتخراج ]SBSE( ]10 (a، اسلالاتخراج جذبی بر پایه میله همزن مظناسیسلالای]9[ )a) SPME-HFاسلالاتفاده از فیبر توخالی

شی فاز جامد ماتریکس ستخراج تک قطره]a )MSPD( ]11پخ ستخراج فاز جامدمیکرو، ]a) SDME( ]12، میکروا  ]13[ ا

a) SPME( شیمیکروو ستخراج فاز جامد پخ سالهاي اخیر ]a) DSPME( ]14ا ستخراج فاز .  از این میان در  روش میکرو ا

لیتر جامد پخشی بسیار مورد توجه دانشمندان قرار  گرفته است. در این روش مقدار کمی از یک فاز جامد مناسب در چند میلی

سرعت آنالیت هدف را جذب می سیله چند میکرولیتر محلول نمونه پخش گردیده و به  شده به و نماید و در ادامه آنالیت جذب 

نقش مهمی  DSPME انتخاب یک جاذب مناسب در عملکرد موفق روششود. اسب واجذب و اندازه گیري میاز یک حلال من

سریع در جذب و واجذب مجدد،  سینتیک  شیمیایی، مکانیکی و حرارتی خوب، ظرفیت جذب بالا،  ستحکام  دارد. جاذب باید ا

هایی در ابعاد نانو جاذب. [15]یمت معقول داشته باشد پذیري بالا و ققابلیت بازیابی مناسب، سازگاري با محیس زیست، انعطاف

ستخراج موثر با با توجه به خواص بی ستند که منجر به ا ستخراج بالاتري ه شیمیایی داراي ظرفیت ا سطحی، فیزیکی و  نظیر 

رایی استخراج و افزایش متري منجر به افزایش چند برابري کاهاي نانوشوند. استفاده از جاذبمقدار کم جاذب در زمان کوتاه می

 گردد.چیز میهایی با مقادیر ناحساسیت در تجزیه نمونه

 
a Dispersive liquid-liquid microextraction 
b Fabric phase sorptive extraction 
c Hollow-fiber solid-phase microextraction 
d Stir bar sorptive extraction 
e Matrix solid phase dispersion 
f Single-drop microextraction 
g Solid-phase microextraction 
h Dispersive solid phase microextraction 
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اي از نانوذرات معدنی مختلف داراي خواص منحصلالار به فردي، مانند سلالاطح تماژ وی ه نانوذرات فلزي، شلالاامل سیف گسلالاترده

مورد استفاده به عنوان فاز جامد شامل  پذیري در دماي پایین هستند. برخی از نانوذرات فلزيبزرگ، ظرفیت جذب بالا و اصلاح

4O3Fe ،2TiO ،3O2Al  وMnO شده با پوشش صلاح  شند. در میان آنهاي عاملی میا  )MNPs(ها نانوذرات مظناسیسی با

هاي اخیر به عنوان جاذب در روش به دلیل دارا بودن نسبت سطح به حجم بالا، اصلاح سطح آسان و قدرت مظناسیسی، در سال

DSPME ته یار مورد توجه قرار گرف ند. نیکل فریت )بسلالالا با فرمول عمومی ( از جمله فریت4O2NiFeا ناسیسلالالای  هاي مظ

3O2MFe (M تواند میNi ،Co ،Fe ،Zn   سپینلی دارد ساختار ا ست و  شد( ا ستخراج آنالیت]16–20[با ها . به سور کلی ا

باشلالاد. نانوذرات ه الکترواسلالاتاتیک و تشلالاکیل پیوند کوالانسلالای میگریزي، جاذبي تعاملات آبپایهتوسلالاس نانومواد مظناسیسلالای بر

ضافی از محلول  سیون ا سانتریفیوژ و فیلترا سی خارجی، بدون نیاز به  سس یک میدان مظناسی سی را میتوان به راحتی تو مظناسی

 .[26–21]نمونه جدا کرد 

به عنوان ( 4O2NiFeنیکل فریت )مظناسیسلالالای  در این تحقیق، یک روش میکرو اسلالالاتخراج فازجامد پخشلالالای بر پایه نانوذرات

همچنین،  در نمونه هاي غذایی و محیطی توسلالاعه داده شلالاد. (HFM) جاذب براي جداسلالاازي و پیش تظلیظ هگزافلومورون

گیري براي اندازه [4]به دلیل حسلالااسلالایت بالا، پاسلالا، سلالاریع، ارزانی و سلالاادگی   (IMS) دسلالاتگاه اسلالاپکترومتر تحرن یونی

فریت به عنوان  اي است که از نانوذرات نیکلروش پیشنهادي اولین مطالعهبراساژ اسلاعات ما  کش مذکور استفاده شد.حشره

فریت مزایایی مانند  . اسلالالاتفاده از نانوذرات نیکلگرددیونی گزارش میسلالالانجی تحرنبراي اندازه گیري سلالالاموم با سیفجاذب 

سطح بالا ساحت  سی براي خو و م سازياص مظناسی سان را ارائه می جدا ستفاده از آ سریع و  IMSدهد. علاوه بر این، ا تجزیه 

شخیص هگزافلومورون را در غلظت هاي پایین با  سی را فراهم می کند و ت امکان پذیر می کند. اهمیت  بالا گزینش پذیريحسا

هاي نمونه متنوعی اي آنالیز هگزافلومورون در چنین ماتریساین روش در سادگی، کارایی و حساسیت آن نهفته است که قبلاً بر

 .گزارش نشده است

 بخش تجربی -2

 مواد و روشها -2-1

تهیه شده، کلیه مواد مورد استفاده در این تحقیق ساخت شرکت مرن و  aبه جز سم هگزافلومورون که از شرکت سیگما آلدریچ

ستفاده قرار گرفتند. جهت تهیه کلیهخالصاي بوده و بدون هرگونه داراي خلوص تجزیه ضافی مورد ا ها از آب ي محلولسازي ا

ست. ستفاده گردیده ا شهر  دو بار تقطیر ا سته در حومه  سته از یک باغ پ سوپرمارکت محلی و نمونه خان و پ گوجه فرنگی از 

 آوري گردید. دامظان تهیه شدند. نمونه آب از سد شاهچراغی دامظان جمع

 
1 Aldrich 



 رستمي و آیباقي                                            ي ...         برا یتفر يکلن يسينانو ذرات مغناط یهبرپا ياستخراج فاز جامد پخش يکروکاربرد م

173 

تانول حل گردید مدر مقدار کمی  هگزافلومورونگرم  0/010 مقدار ،هگزافلومورون µg mL 100-1محلول استاندارد  براي تهیه

لیتري توسس متانول به حجم رسانده شد. محلولهلااي روزانلاه، از رقیق کردن این محلول بوسیله آب میلی 100 و در بالن حجمی

سیترات مقطر تهیلالالالالاه گردیدند. براي تهیه سدیم مولار  1/0هاي محلول نمونه از محلول  pH جهت تنظیم pH=4 بافر  تري 

لیتر از محلول تري سلالادیم میلی 5/12به مولار در آب مقطر اسلالاتفاده شلالاد. جهت تهیه بافر  0/1 هیدروکلریک اسلالایدو  سلالایترات

شد تا سیترات آن ضافه  سید ا سپس در بالون حجمی  0/4به  pHقدر محلول هیدروکلریک ا سد.  سس آب میلی 25بر لیتري تو

 مقطر به حجم رسانده شد.

 دستگاهها و ابزار -2-2

ستفاده قرار گرفت.  IMS-300 (TOF Tech.Pars)دستگاه سیف سنج تحرن یونی  براي اندازه گیري هگزافلومورون مورد ا

ستگاه مجهز به منبع یونش کرونا با ولتاژ سل( به سول  2500 د ، Co  200و دماي  V 8000با ولتاژ  cm 16ولت، لوله رانش )

اي هواي خشلالاک با میکرو ثانیه 100هاي با پالس Nielsen-Bradbury، شلالااتر گرید از نو  Co260سلالایسلالاتم تزریق با دماي 

سرعت 800سرعت  شد. مقادیرمیلی لیتر بر دقیقه به عنوان گاز حامل می 250 میلی لیتر بر دقیقه به عنوان گاز رانش و با   با

pH با استفاده از pH  780متلالالالار Metrohm  گیري شد. براي توزین از ترازوياندازهAG Germany   Sartorius با دقت

 انجام شد.IKA GENIUS استفاده گردید. پراکندگی دو فاز جامد و مایع توسس دستگاه ورتکس  0001/0

 تهيه نانو ذرات نيکل فریت -2-3

مولار کلرید آهن  4/0لیتر محلول میلی 25مولار سولفات نیکل را به  2/0لیتر محلول میلی 25براي تهیه نانو ذرات نیکل فریت، 

(IIIاضافه کرده و به وسیله همزن مکانیکی هم زده شد. و سپس در حالیکه محلول فوق در دماي  )درجه سانتیگراد به سور  80

شود. به آن افزوده می pH=13به  مولار به صورت قطره قطره تا رسیدن 0/3شود محلول هیدروکسید سدیم پیوسته هم زده می

ها حذف گردند. در دقیقه محلول را سانتریفیوژ و رسوب حاصل را با آب دوبار تقطیر و اتانول شستشو داده تا آلودگی 40بعد از 

درجه سانتیگراد درون کوره قرار  600ساعت تحت دماي  6ادامه رسوب حاصل پس از خشک شدن در شرایس محیس به مدت 

 . [27]داده شد 

 روش کار -2-4

سیدن به غلظت مورد نظر )در محدوده میلی 10به یک بالن  ستاندارد هگزافلومورون جهت ر صی از محلول ا شخ لیتري حجم م

سیترات میلی 5/1(  و ng mL 1-150-1رنج خطی  شد. محلول فوق را  pH=4لیتر بافر  سانده  افزوده و با آب مقطر به حجم ر

دقیقه توسلالالاس  3گرم از جاذب نیکل فریت به آن اضلالالاافه و به مدت  015/0لیتري منتقل و مقدارمیلی 25به یک لوله آزمایش 

شود. سپس جاذب را بوسیله یک آهنرباي قوي در ته لوله جم ع و محلول دستگاه ورتکس تکان داده شد تا آنالیت هدف جذب 
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اتان اضافه کرده کلرومیکرولیتر حلال دي 100نشین شده شود، جهت تکمیل فرایند استخراج به جاذب تهبالایی دور ریخته می

ستگاه ورتکس تکان داده می 4و به مدت  سس د صورت گیرد. جاذب را مجددا دقیقه تو سطح جاذب  شود تا واجذب آنالیت از 

تزریق IMS ک میکرولیتر از فاز استخراجی حاوي هگزافلومورون توسس میکروسرنگ به دستگاه توسس آهنربا ته نشین کرده و ی

 .گرددمی

 هاي حقيقيسازي نمونهآماده -2-5

شده و  شده در زیر تهیه  شرح داده  ستفاده به روش  صل تا زمان آزمایش در  هايمحلولهر یک از نمونه هاي حقیقی مورد ا حا

 داري گردید.درجه سانتیگراد نگه 4دماي 

 الف ( نمونه آب

آوري، نمونه آب از سلالاد شلالاهید شلالااهچراغی دامظان تهیه گردید و به منظور حذف ذرات معلق احتمالی،  نمونه آب پس از جمع

 توسس کاغذ صافی صاف شد.

 ب( نمونه خاک

پاشی شد. پس سم µg mL 3-1محلولی از هگزافلومورون با غلظتبخشی از خان یک باغ پسته واقع در حومه دامظان به وسیله 

لک کردن سلالالااعت  24از  باغ جمع آوري و پس از ا به ارلن  2نمونه خان از  قل و میلی 50گرم از این خان   10لیتري منت

صل به مدت میلی ستخراج آنالیت مخلوط حا شد و به منظور ا ضافه  صوت تحت امواج  30لیتر متانول به آن ا دقیقه در حمام فرا

 .[28]لیتر رسانده شد میلی 50مخلوط سانترفیوژ و محلول حاصل توسس آب دو بار تقطیر به حجم  قرارگرفت. سپس این

 فرنگيج( گوجه

سلالااعت،  24سلالام پاشلالای شلالاد و پس از  µg mL 15-1محلول هگزافلومورون با غلظت گوجه فرنگی کوچک بوسلالایله  سلالاه عدد

سیله رنده خرد و له گردیدندگوجه ست کندن به و شر  5 .ها بدون پو شده به ب شده و میلی 100گرم از گوجه له  لیتري منتقل 

دقیقه در حمام فراصوت  20لیتر متانول به آن اضافه شد، براي استخراج آنالیت از بافت نمونه، مخلوط حاصل به مدت میلی 10

صافی توسس آب دو بار تقطیر به حجم  شده و محلول زیر  صاف  سپس این مخلوط  سیدمیلی 50تحت امواج قرار گرفت.   لیتر ر

[29] 

 د( نمونه پسته

عدد پسته تر را کاملا  10سازي نمونه پسته تهیه شده، ابتدا جهت آماده هاي محلی دامظان تهیه شد.نمونه پسته تازه از فروشگاه

سپس مقدار  سته به همراه  0/5ساییده و له کرده،  صوت قرار دقیقه داخل حمام فر 30لیتر متانول به مدت میلی 10گرم از پ ا

 .[30]لیتر رسید میلی 50گرفت. سپس این مخلوط سانتریفیوژ و محلول حاصل توسس آب دو بار تقطیر به حجم 
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 نتایج و بحث -3

 یابي نانو ذرات نيکل فریتمشخصه -3-1

صل سیف  شدن نانو ذرات نیکل فریت از پودر حا شکیل  سه گردید.  IRجهت اسمینان از ت شات قبلی مقای شد و با گزار  گرفته 

  cm 3400-3500-1 هاي مشلالااهده شلالاده در ناحیه نشلالاان داده شلالاده اسلالات. پیک 1نانو ذرات نیکل فریت در شلالاکل  IRسیف 

شی  cm 500-600-1 و ش شد که با سیف( میM=Ni, Fe) O-Mو ارتعاش  H-Oبه ترتیب مربوط به ارتعاش ک هاي ارائه با

نانو ذرات نیکل فریت گرفته  (XRD) همچنین سیف پراش پرتو ایکس  [27] نانو ذره به خوبی مطابقت دارد شلالالاده براي این

شکل  شده 2شد که در  شان داده  شخصه در زاویه   ن شده دو  پیک م ست. در الگوي پراش پرتو ایکس گرفته  ، 7/31برابر θ2ا

باشد و با با ساختار مکعبی اسپینل معکوژ می  به نیکل فریتشود که مربوط درجه به وضوح مشاهده می 4/63و 5/43، 6/35

براي بررسلالای و تعیین مورفولوژي نانو ذرات نیکل فریت سلالانتز شلالاده از تصلالااویر   [27]مقادیر گزارش شلالاده قبلی مطابقت دارد 

SEM  دهند. را نشان می رات نیکل فریتتصاویر بدست آمده ساختار بلوري ذ نشان داده شده است. 3استفاده شد که در شکل 

 

 مربوط به نانو ذرات نیکل فریت IR: طیف 1شکل 

 

  مربوط به نانو ذرات نیکل فریت XRDطیف : 2شکل
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 با دو بزرگنمایی مختلف نانو ذرات نیکل فریت  SEM تصاویر 3شکل 

 هاي مؤثربهينه سازي پارامتر -3-2

پارامترهاي موثر بر روش میکرواستخراج فاز جامد پخشی ازجمله، نو  جهت رسیدن به بهترین حد تشخیص و حساسیت، تمام 

هاي مزاحم فاز دهنده، نو  بافر، حجم بافر، زمان جذب، زمان واجذب، مقدار جاذب و تاثیر یونpH کننده، و حجم حلال واجذب

به دستگاه سیف سنجی تحرن  مورد بررسی قرار گرفت. براي این منظور پس از فرایند جذب و واجذب در نهایت محلول حاصل

. همچنین انحراف استاندارد حاصل از شداي در نظر گرفته یونی تزریق  و مساحت تجمعی پیک حاصل به عنوان سیگنال تجزیه

هاي مربوط به پیک  اي بر روي نمودارهاي بهینه سلالالاازي نمایش داده شلالالاده اسلالالات.میلهسلالالاه اندازه گیري به صلالالاورت خطاي 

نشان داده شده است که پیک هگزافلومورون  4تظلیظ در شکل پس از پیش ng mL 0/50-1نه با غلظت هاي شاهد و نمومحلول

 گردد. ثانیه مشاهده میمیلی 8/6در 

 

 .و ساختار ملکولی هگزافلومورونطیف اسپکترومتری تحرک یونی محلول شاهد و نمونه پس از پیش تغلیظ  :4شکل 
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 انتخاب حلال واجذب   -1-2-3

سب می شی انتخاب حلال منا ستخراج فاز جامد پخ ستفاده در این روش باید یک گام مهم در روش میکروا شد. حلال مورد ا با

یداکردن بهترین هت براي پ بدین ج ند.  جذب ک به خوبی وا یب مورد نظر را  با کمترین حجم ممکن ترک ند  حلال آلی،  بتوا

ستون، تتراهیدروفوران، دي ستونیتریل، متانول، ا شدند که از میان آنها ديکلرواتان، ديا سی  سید برر سولفوک  کلرواتانمتیل 

شان داد، این اثر می شترین کارایی را در واجذب آنالیت ن سایر حلالهاي  کلرواتانديتر تواند به دلیل قطبیت پایینبی سبت به  ن

 کلرواتان به عنوان حلال واجذب بهینه انتخاب گردید.دي (5توجه به نتایج بدست آمده )شکل با بررسی شده باشد. در نهایت 

 

 .: تأثیر نوع حلال آلی بر استخراج هگزافلومورون5شکل 

 و نوع بافر pH سازيبهينه -2-2-3

pH ستخراج می شد لذا باید بهترین محلول نمونه یکی از پارامترهاي مؤثر در فرآیند ا ستفاده قرار  pHبا سازي مورد ا براي جدا

سی تاثیر شده، pH گیرد. به منظور برر  0/1-0/8از هگزافلومورون را بین  ng mL50-1هاي محلول pH  بر کارایی روش ارایه 

شد. تنظ ستخراج انجام  صورت گرفت. محلول pHیم تظییر داده و ا سید  سدیم هیدروک سید کلریدریک و  سیله افزایش ا ها به و

ست. 6نتایج به دست آمده در شکل  شان داده شده ا ، H+افزایش غلظت  با 0/4هاي کمتر از pHبا توجه به نتایج حاصل، در  ن

هگزافلومورون رقابت کرده و در نتیجه میزان  هاي آزادکنش با زوج الکترونهاي فلزي خالی جاذب جهت برهمپروتون با اوربیتال

، یون هیدروکسلالالاید با هگزافلومورون در اشلالالاظال OH-نیز با افزایش غلظت  0/4هاي بالاتر از pHیابد. در جذب کاهش می

بهینه   pHبه عنوان pH =0/4گردد. در نتیجه نماید و موجب کاهش جذب آنالیت میهاي فلزي خالی جاذب رقابت میاوربیتال

در آزمایشلالالای دیگر تأثیر بافرهاي مختلف بر کارایی روش مورد بررسلالالای قرار گرفت، براي این منظور بافرهاي  انتخاب گردید.

ستات ) ستفاده قرار گرفتند که با توجه به دادهpH=4سیترات و ا سیترات بههاي به ( مورد ا ست آمده بافر  سب د عنوان بافر منا

 انتخاب گردید.
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 .بر استخراج هگزافلومورونمحلول آنالیت  pH : تاثیر6شکل 

 بهينه سازي زمان جذب و واجذب -3-2-3

شلالالاود. جهت مدت زمانی که لازم اسلالالات تا جاذب در محلول پراکنده شلالالاود و آنالیت را جذب کند، زمان جذب محسلالالاوب می

سور که آورده شده است. همان 7 هاي متفاوتی آزمایش شدند که نتایج در شکلسازي این پارامتر در شرایس یکسان، زمانبهینه

شاهده می ستخراج افزایش یافته تا اینکه بعد از گذشت م ستخراج تقریبا ثابت  3شود با افزایش زمان میزان بازده ا دقیقه بازده ا

 در آزمایشلالای دیگر مدت زمانی که لازم اسلالات تادقیقه به عنوان مقدار بهینه انتخاب شلالاد.  3ماند بر این اسلالااژ زمان جذب می

جهت بهینه کردن این پارامتر در شلالارایس آنالیت توسلالاس حلال واجذب از سلالاطح جاذب جدا شلالاود )زمان واجذب( بهینه گردید. 

سان زمان شکل یک ست. با توجه به داده 8هاي متفاوتی مورد آزمایش قرار گرفتند که نتایج آن در  شده ا ست آورده  هاي به د

ستفاده از نانو دقیقه به عنوان مقدار  4آمده زمان واجذب  سبتا کوتاه روش به دلیل ا شد. زمان جذب و واجذب ن بهینه انتخاب 

شدن جاذب در تمام محلول ذرات نیکل فریت می سطح به حجم بالا و نیز به دلیل پراکنده  سبت  شد. این نانو ذرات به دلیل ن با

 نماید.آنالیت را به سرعت جذب و واجذب می

 

 .خراج هگزافلومورون: تاثیر زمان جذب بر است7شکل 
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 .: تاثیر زمان واجذب بر استخراج هگزافلومورون8شکل 

 سازي مقدار جاذببهينه -4-2-3

ستخراج میمقدار گرم جاذب از فاکتور شد.هاي مؤثر بر روي بازده ا شد، آنالیت به با ساکن کم با صورتی که مقدار فاز  خوبی در 

وجود مقدار اضافی از فاز ساکن ممکن است از جدا شدن آنالیت نگه داشته شده شود. از سرف دیگر، روي فاز ساکن جذب نمی

بدین جهت مقادیر متفاوتی از جاذب به محلول نمونه اضافه شد و مساحت  به وسیله حجم کمی از حلال شوینده جلوگیري کند.

ستگاهسطح زیر پیک هگزافلومورون براي محلول سس د صل تو صل در گیري و ناندازه IMS هاي حا تایج ثبت گردید. نتایج حا

ست. همان 9شکل  شده ا شاهده میآورده  سطح زیر پیک تقریبا ثابت باقی  mg 15شود با افزایش بیش از سور که م جاذب 

 به عنوان مقدار بهینه انتخاب گردید.  mg15 ماند، در نتیجه می

 

 .تأثیر مقدار جاذب بر استخراج هگزافلومورون: 9شکل 

 کننده سازي حجم حلال واجذببهينه -5-2-3

این فاکتور، حجم منظور بررسلالایکننده اسلالات. بهگذارد حجم حلال آلی واجذبیکی دیگر از فاکتورهایی که روي نتایج تأثیر می

گزارش شده است. با توجه به نتایج  10دي کلرواتان براي واجذب استفاده گردید. نتایج حاصل در شکل  حلالهاي متفاوتی از 
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توان این مسلالاأله را با که مییابد. کننده، مسلالااحت زیر پیک کاهش میرود با افزایش حجم حلال واجذبکه انتظار میگونههمان

میکرولیتر  100بنابراین بر اساژ نتایج حاصل، حجم رقیق شدن گونه استخراجی در حجم جمع آوري شده بیشتر نسبت داد. 

که جداسلالالاازي حلال آلی از نانو ذرات به میکرولیتر به دلیل آن 100هاي کمتر از به عنوان حجم بهینه انتخاب گردید. حجم

 باشد بررسی نگردید.پذیر نمیدرستی امکان

 

 کننده بر استخراج هگزافلومورون: اثر حجم حلال واجذب10شکل 

 هاي مختلف گونه بررسي مزاحمت -6-2-3

سی اثر مزاحمت احتمالی گونهترین مراحل در ارائه یک روش تجزیهیکی از مهم گیري آنالیت مورد هاي مختلف در اندازهاي، برر

سی مزاحمتهاي حقیقی مینظر به منظور به کارگیري آن روش در تجزیه نمونه شد. با برر پذیري توان به میزان گزینشها میبا

ف مورد بررسی قرار گرفت، براي این منظور هاي شیمیایی مختلبرد. بدین منظور مزاحمت احتمالی تعدادي از گونهیک روش پی

گیري خطا در اندازه %5که گونه مورد نظر بیش از بررسی شد. در صورتی ng mL 50-1اثر مزاحمت بر استخراج آنالیت با غلظت

ت. آورده شلالاده اسلالا 1ها در جدول گردد. نتایج حاصلالال از بررسلالای مزاحمتغلظت آنالیت ایجاد نماید به عنوان مزاحم تلقی می

گردد هیچ یک از گونه هاي بررسلالای شلالاده مزاحمت جدي براي اندازه گیري هگزافلومورون همانگونه که در جدول مشلالااهده می

 نمایند و روش پیشنهادي گزینش پذیري نسبتا بالایی دارد.ایجاد نمی

 های مختلف: اثرمزاحمت گونه1جدول 

 

 

  ] گونه بررسی شده[

 
هاي بررسی شدهگونه  

 [نمونه]

a1000 
Ca2+, S2-, EDTA, H2PO4

-, Hexatiazox, K+, 

Na+, Zn2+, SO4
2-, SCN-, Fe2+, F-, Br-, Pb2+, 

Al3+, Cr3+, Cu2+, Mg2+, CO3
2-, Cl-, I- 

750 Sn2+, Hg2+,Glyphosyte, Haloxyfop, Diuron 
500 Ag+ 

 aبیشترین نسبت بررسی شده
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 ارقام شایستگي روش -3-3

 (%RSD)درصلاد انحلاراف اسلالاتاندارد نسلالابی ،(LOD)اي روش از قبیل محدوده خطی، حلاد تشلاخیصتجزیهپارامترهلااي 

لاودار کالیبراسیون   و لا لاتگی نم لا لا لاریب همبس لا لا در شرایس بهینه، گردید. جهت نشان دادن میزان اعتبار روش محاسبه (r) ض

 C+ 5/1125باشد. معادله خس منحنی کالیبراسلایون خطی می ng mL 015-1-1در رنج غلظتی  روش منحنلای کالیبراسلایون

2/503= A  که در معادله خس باشلالاد می 9998/0بوده و ضلالاریب خطی آنC  1غلظت هگزافلومورون بر حسلالاب-ng mL  وA 

سب  سنجی تحرن یونی بر ح ساحت تجمعی  زیر پیک سیف  شد. می mV.msم شخیص با  ng mL-1روش  (n=8)حد تلالالالا

سیت بالاي روش در اندازه 30/0 سا شان دهنده ح ست آمد که ن شدمی HFMگیري به د سبه  .با تکرار پذیري روش نیز با محا

سبی  ستاندارد ن صد انحراف ا شد که براي  (n=8)در سی  ست  %4/1و  %4/3به ترتیب    100و  ng mL  10-1 دو غلظتبرر بد

ه روش پیشنهادي روشی حساژ براي اندازه گیري هگزافلومورون آمد. با توجه به نتایح حاصل و حد تشخیص پایین بدست آمد

 باشد.باشد. همچنین مقادیر انحراف استاندارد نسبتا کوچک بدست آمده نشان دهنده دقت و تکرار پذیري مناسب روش میمی

  تغليظفاکتور پيش-3-4

سبه سیون پیشي فاکتور پیشجهت محا شیب منحنی کالیبرا سبت  سیون تظلیظ از روش ن شیب منحنی کالیبرا شده به  تظلیظ 

 بدست آمد.  100روش براي هگزافلومورون  تظلیظ استفاده گردید. بر اساژ نتایج بدست آمده فاکتور پیش تظلیظبدون پیش

 آناليز نمونه هاي حقيقي  -3-5

سی قابلیت شاورزي، گوجه و هاي حقیقی، هگزافلومورون در نمونه هاي مختلف آهاي روش در تجزیه نمونهجهت برر ب، خان ک

 گیري شد.پسته اندازه

 نمونه آب سد شهيد شاهچراغي  -1-5-3

اسلالاتاندارد هگزافلومورون  ( و مقادیر مناسلالاب از محلول5-2لیتر از نمونه آب آماده شلالاده در بخش )میلی 5براي آنالیز نمونه آب 

 10به بالن حجمی ( pH=4)لیتر بافر سلالالایترات میلی 5/1( و  ng mL60-1و  30و  10و  0)جهت رسلالالایدن به غلظت نهایی 

لیتري منتقل و به وسلالایله آب مقطر به حجم رسلالاانده شلالاد و در شلالارایس بهینه سبق روش کار اسلالاتخراج انجام گردید و به میلی

 گزارش شده است. 2ها در جدول گیريدستگاه سیف سنج تحرن یونی تزریق گردید. نتایج این اندازه

 گوجه و پسته هاي خاک،نمونه -2-5-3

سته براي آنالیز نمونه شده  آنها در بخش لیتر از محلول آمادهمیلی 2هاي خان، گوجه و پ سب از ( و حجم2-5)سازي  هاي منا

لیتر بافر میلی 5/1همراه به (  ng mL60-1و  30و  10و  0استاندارد هگزافلومورون )جهت رسیدن به غلظت نهایی  یک محلول
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لیتر رسیده و در شرایس بهینه استخراج انجام شده و محلول حاصل میلی 10س آب دوبار تقطیر به حجم (  توس=4pH)سیترات 

 .آمده است 2نتایج بدست آمده در جدول  به دستگاه سیف سنج تحرن یونی تزریق گردید.

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 هاي گزارش شده پيشينمقایسه روش پيشنهادي با روش -3-6

اي روش میکرو اسلالالاتخراج فاز جامد پخشلالالای  بر پایه نانو ذرات مظناسیسلالالای نیکل فریت براي پیش تظلیظ و کارایی تجزیه

خلاصه شده  3گیري هگزافلومورون  با برخی از روشهاي میکرواستخراج گزارش شده قبلی مقایسه شد و نتایج در جدول اندازه

اي از قبیل گسلالاتره خطی، حد ي از نظر بسلالایاري از پارمترهاي تجزیهاسلالات. همان سور که مشلالااهده می شلالاود، روش پیشلالانهاد

 .باشدتشخیص، انحراف استاندارد نسبی و درصد بازیابی قابل مقایسه با )یا حتی بهتر از( بسیاري از روش هاي قبلی می

 های حقیقیهگزافلومورون در نمونه : اندازه گیری2جدول 

 درصد بازیابی
 ng mL-1بر حسب  هگزافلومورون غلظت

 نمونه حقیقی
 اضافه شده یافت شده

- aN.D 0 

 آب سد شاهچراغی
0/%99 9/9 ± 3/1  10 

6/%101 5/30 ± 6/1  30 

5/%97 5/58 ± 3/2  60 

    

- 06/12 ± 6/0  0 

 نمونه خان
4/%101 2/22 ± 8/0  10 

8/%96 1/41 ± 1/1  30 

2/%100 2/72 ± 7/2  60 

    

- 3/11 ± 0/1  0 

 فرنگیگوجه
0/%104 7/21 ± 9/1  10 

6/%97 6/40 ± 2/2  30 

6/%100 7/71 ± 7/2  60 

    

- N.D 0 

 پسته
0/%99 9/9 ± 2/0  10 

3/%98 5/29 ± 2/1  30 

1/%100 1/60 ± 9/0  60 

 aگیريمیانگین سه اندازه ±انحراف استاندارد 
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 شده قبلی ای روش پیشنهادی با روشهای میکرواستخراج گزارشهای تجزیه: مقایسه ویژگی3جدول

عمنب  بازیابی نسبی 
(%) 

RSD 

(%) 

 رنج خطی
)1-ng mL( 

 حد تشخیص
)1-ng mL( 

فاکتور پیش 

 تظلیظ
 وزن جاذب

(mg) 
 دستگاه

روش 

 استخراج

[31] 0/107  45/4-40/1  500 – 5/2 55/0  123 - HPLC-

UV 
1DLLME 

[32] 8/109-0/93   68/7  200 – 5/0  12/0  85 500 HPLC-

UV 
2TFME 

[33] 5/94 – 8/76  27/2 500 – 0/5  12/0  121 25 HPLC-

DAD 
3DSPME 

[34] 4/95- 5/80  09/3 500 - 2  6/0  - - HPLC-

UV 
DLLME 

[35] 105 - 103  - 100 – 5/1  065/0  - - HPLC-FL SPME 

[36] 110 6/2 – 6/1 500 – 0/1  15/0  163 - HPLC-

DAD 
DLLME 

[37] 0/82 – 4/81  2/3 10000 - 20  5/0  40 10 HPLC-

UV 
4D--SPE 

روش 

 پیشنهادي
0/104-4/96  4/3-4/1  150 – 0/1  3/0  100 15 5IMS DSPME 

 

1 Dispersive liquid–liquid microextraction  

2 Thin film microextraction 
3 Dispersive solid-phase microextraction 
4 Dispersive micro-solid-phase extraction 
5 Ion mobility spectrometry 

 گیرینتیجه -4

سی نیکل فریت ستخراج فاز جامد پخشی بر پایه نانو ذرات مظناسی ست آمده، روش میکروا به همراه سیف  با توجه به نتایج به د

هاي غذایی و محیطی هاي ناچیز هگزافلومورون در نمونهگیري غلظتیک روش مناسب براي اندازه (IMS)سنجی تحرن یونی 

ng mL-(، گزینش پذیري بالا و حد تشلالالاخیص مناسلالالاب )RSD<4/3باشلالالاد. روش ارایه شلالالاده داراي دقت مطلوب )%می

130/0=DL داراي سلالارعت جذب بالا  زیاد به دلیل نسلالابت سلالاطح به حجم نیکل فریت( بوده و به دلیل اسلالاتفاده از نانوذرات

شدن را براي روش پیشنهادي فراهم می ستفاده از نانوذرات مظناسیسی امکان خودکار  شد. همچنین ا سوي دیگر . سازدمیبا از 

ستفاده از روش  سرعت بالاي آنالیز و مزاحمت پایین را به همراه دارد. در  IMSا سیت بالا، هزینه پایین،  سا مزایایی همچون ح

هاي غذایی و محیطی روشلالای مناسلالاب و وش پیشلالانهادي براي اندازه گیري مقادیر ناچیز سلالام هگزافلومورون در نمونهمجمو  ر

 هاي آب، خان، گوجه و پسته تایید کننده این مطلب است.دست آمده از آنالیز نمونهنتایج بهکارآمد بوده و 

 تقدیر و تشکر -5
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