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 ريزاستخراج از استفاده با خيار در فسفره آلي هايكشآفتباقيمانده  گيرياندازه

 جرمي سنجي طيف-گازي كروماتوگرافي با شده جفت پخشي مايع -مايع

 

2پور قليو وانيک  1، سارا زالي1حميده حميدي ،1*علي اسحاقي
 

.4.استانالبرز،ایران سازیرازی،سازمانتحقيقاتآموزشوترویجكشاورزی،بخشفيزیكوشيمي،موسسهتحقيقاتواكسنوسرم.1
.،ایراناستانالبرزشيميكاربردی،دانشگاهخوارزمي،دانشكده

 44/14/1931:تاریخپذیرش15/5/1931:تاریخدریافت

 :چکيده

دليلمصرفزیاد كشآفتبه آنهااندازه،كشاورزیكنترلآفاتجهتهایآليفسفره دارایگيریباقيمانده

 باشدميبالایياهميت . تحقيق دراین جهت اندازهاروشي و ستخراج كشفتآباقيماندهگيری ،دیكلروسهای

استخراجریزدرخيارباكمکتكنيکاتيونوفوسوپاراتيون،فنيتروتيون،مالاتيون،برومدیازینون،اتریمفوس،متيل

كنندهاستخراجحلالعنوانبهاستون .شددادهتوسعهجرميسنجيطيف-گازیكروماتوگرافيباهمراهمایع -مایع

شداستفادهگياهينمونهازآليهایكشآفتاستخراجبرای تتراكلریداتيلنمخلوطاستخراج،فراینداتمامازپس.

خالصآببهسرعتبه(كنندهپخشحلال)قبلمرحلهدرآمدهدستهباستخراجياستونو(كنندهاستخراجحلال)

جرميسنجيطيف-گازیكروماتوگرافيدستگاهبهوآوریجمعشدهنشينتهفازسانتریفيوژ،ازپس.اضافهشدند

شدتزریقفسفرهآليهایكشآفتتشخيصوجداسازیبرای استخراجحلالحجمونوعمانندمهمپارامترهای.

فرایندبركهpHونمکاثركننده،پخشوكننده هستندپخشيمایع-مایعاستخراجریز قرارمطالعهمورد،مؤثر

گرفتند 1/۱۱–45/۵3و1/1/1–113گسترهدرترتيببهاستخراجراندمانوتغليظفاكتوربهينه،شرایطتحت.

µgkgگسترهدرخطيمحدوده.شدارزیابيهاآناليتاكثربرایدرصد
هایآناليتبرایتشخيصحدو/4–//15−

µgkg همحدوددرمتفاوت
گسترهدرمتفاوتهایكشآفتنسبياستانداردانحراف.شدحاصل۱۵/19تا//1//1−

گرفتهكاربهتهيهشدهازفروشگاهخيارنمونهآناليزبرایشدهدادهتوسعهروشنهایتدر.آمددستهب% 9/49-4

.شد

–گازیكروماتوگرافي،آليفسفرههایكشآفت،باقيماندهسموم،يپخشمایع-استخراجمایع :كليدي ايههواژ

.جرميسنجيطيف
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  :مقدمه

توليداتافزایشموجبهاكشآفتازاستفاده

دليلبههاكشآفتوجوداینبا.گرددميكشاورزی

وانسانسلامتيبرایتهدیدی بالا،سميتوپایداری

وشوندميمحسوبحيوانات آلودگيدربسزایياثر

زندهموجوداتوبشرغذایيمنابعوزیستمحيط

طبيعتدرسهولتبههفسفرآليهایكشآفت .دارند

كشورهایازبسياریدرامروزهو شوندميتجزیه

یافتهتوسعه يآلیهاكشآفتازبرخيجایبه

.(Wei-Yao et al., 2001)روندميكاربه،حاویكلر

پایداریرغمعلي،آليفسفردارهایكشآفتهمچنين

برخورداربالاتریسميتازدیگر،سمومبهنسبتكمتر

زداما(Lambropoulou and Albanis, 2003)هستند

 باشدميآنهامزیتازمصرفپایين، گستردهاستفاده.

غيروكشاورزیمقاصدبرایتركيباتگونهایناز

هاینمونهدرآنهاازمقادیریحضورموجبكشاورزی

وخاكسطحي،هایآبمثلمحيطيزیست

 ,.Zambonin, et al)گرددميكشاورزیمحصولات

2004) گيری،نابراینب. دركشآفتتركيباتاندازه

كشاورزیمحصولاتومحيطيزیستهاینمونه

داردزیادیاهميت جهت. باقيماندهاستخراجو آناليز

مختلفي های روش جاممانندسموم فاز داستخراج

(Lanzone et al., 2015)،مایعریز مایع-استخراج

(Xuet et al., 2013) جامد، فاز استخراج ریز

(Menezes et al., 2010()Rodrigue  et al., 2011)

 ,.Chen et al)مایعپخشي-مایعفازوریزاستخراج

2016()Šandrejová et al., 2016()Dos Anjos and 

Andrade, 2015 است( شده این.گزارش مياندر

ایگازیكروماتوگرافيپایهبرایتجزیههایروش

جداسازیدرآنهاتوانایيدليلبهمایع،كروماتوگرافي

دارند،وجودنمونهدركهمتفاوتيهایگونه

آليتركيباتآناليزبرایمؤثریومفيدهایتكنيک

روشکیمایعفازبااستخراج.باشندميفسفردار

هایسكماتریازهاكشآفتجداسازیبرایبنيادین

هایحلالباتوجهبهمصرفبالایامروزه.استغذایي

سمياغلبكه،مایع-مایعاستخراجهایدرروشآلي

 مانند جدیدی روشهای هستند، -مایعاستخراجریز

شدهمایع جایگزین اندپخشي استخراجریزتكنيک.

 Zgoła-Grzes´kowiak and)پخشيمایع-مایع

Grzes´kowiak, 2011 -مایعاستخراجریزازنوعي(

قابليتكهحلاليازاستفادهباآندركهباشدميمایع

معلقامكاندارد،راآليوآبيفازدوهرباامتزاج

فازدرریزالعادهفوققطراتبصورتآليفازشدن

بينحلالتماسسطحترتيببدین .شودميفراهمآبي

استخراجسرعت،افتهیافزایشاستخراجكنندهونمونه

مي افزایش یابدنيز ،سریعبسيارروشاینهمچنين.

مهارتوابزاربهنياز،بودهآمدكاروارزان،ساده

مزیت.استاجراقابلراحتيبهبنابراینونداردخاصي

ایتجزیههایدستگاهباآنسازگاریروشایندیگر

درآليحلالازكميبسيارمقداركهآنجاازواست

نيززیستمحيطباسازگارشود،ميمصرفروشاین

.باشدمي این -مایعاستخراجریزتكنيکازمطالعهدر

آفتپخشيمایع جداسازی خياركشجهت از ها

آناليز استو شده بوسيلهدستگاههاكشآفتاستفاده

صورتجرميسنجيطيف–گازیكروماتوگرافي

.گرفتهاست

 

  :اه مواد و روش

شركتازفسفرهآليهایشكآفتاستاندارد:مواد

1آلدریچ-سيگما
شدندخریداری  استاندارد محلول.

هشت شامل غلظتبا،فسفردارآليكشآفتاوليه

در آنها،خلوصدرصدبهتوجهباليتربرگرمميلي//4

گردیدتهيهخالصمتانول درجهبادیكلرمیسد.

                                                           
1 Sigma- Aldrich 
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،%/۱خلوصدرجهباسولفاتمیزيمن،%5/33خلوص

هایحلالواستونيتریل،استونكنندهپخشهایحلال

كلرومتان،دیكلروبنزن،شاملكنندهاستخراج

دیكربنتتراكلرید،اتيلنتتراكلرید،كربنكلروفرم،

گازخلوصدرجه باتولوئنوزایلنسولفيد،

 .شدندیداریخر مركشركتازكروماتوگرافي

جداسازیبرای:تجهيزات وگرافيتكرومادستگاهاز

بهمجهز رینوشركتساخت CP3800 دلمیگاز

/يانشعابقیتزرمحفظهويجرمسنجيطيفآشكارساز

 MS اطلاعاتكنندهپردازشوانشعاببدون

WORKSTATION 6/9 ستونموئينهبه.استفادهشد

/9طول داخلي قطر و فازميلي//45متر با متر

نوع.بودميكرومتر//45 ضخامتو CP5860ساكن

غيرانشعابي وتزریق انشعاب شير شدن باز 5/9زمان

ولت،//1۱ پلایرولتاژالكترونمالتي .تنظيمشددقيقه

 آنالایزر سانتي/1۱دمای دمایدرجه مانيفولدگراد،

(Manifold)۵/سانتي دمایخطاتصالوگراددرجه

گازحاملهليومبا.تنظيمگردیدگراددرجهسانتي/45

خلوص درصد 333/33درجه سرعت، برميلي1با متر

داشتدقيقه جریان صورت. به ستون دمایي برنامه

.تنظيمگردید1جدول



.برنامهدمایيآونستونكروماتوگرافيگازی-1جدول
          Table 1. Gas chromatography column temperature program.

Retention time 

(min)   

Column temperature 

 (°C)  
 Temperature increment 

rate (
o
C/min)  

3.5 70 - 

2 150 25 

4 180 1 

4 183 3 

2 250 50 



ستتنجطيتتف-گتتازیكرومتتاتوگرافيبتتاآنتتاليزجهتتت

 1شتدهانتختابهتاییتونپایشروشجرمياز
(SIM)

 

بترایرفتتهكتاربتهSIMبرنامته4جتدول.شتداستفاده

.دهدمينشانوزمانبازداریراهاآناليتتجزیه

استخراج:سازي نمونهآماده هایكشآفتجهت

وخردخيارنمونهگرمیکخيار،ازنمونهفسفرهآلي

پسانتریفيوژلولهیکدرشدههمگن ليتریميليانزده

سپس،ریخته منيزیمگرم//2استون، ليترميليیک

پس.شداضافهآنبهكلریدسدیمگرم//1وسولفات

باحاصلمخلوطدقيقه،چندبرایدادنتكان از

سانتریفيوژدقيقه5مدتبهدقيقهبردور//95سرعت

گشت درحاصل،استخراجيمحلولازليترميلي1.

                                                           
1 Selected Ion  Monitoring (SIM) 

بردهكاربهكنندهپخشحلالعنوانبهبعدیمراحل

 .شد

انجتتامبتترای:  پخشتتي متتايع -متتايع استتتخراج

بتاردوليتترآبميلتي 5پخشتي،متایع-متایعاستخراج

pH /5//±2بتاكلریتد،ستدیمگرم//1حاویتقطير

1به.شدریختهليتریميلي/1سانتریفيوژلولۀیکدر

/1،ازمرحلهقبلحاصلاستخراجيمحلولازليترميلي

.شتدافتزوده(C2Cl4)كننتدهاستتخراجحلالميكروليتر

ستانتریفيوژلولتۀداختلبتهسترعتبتهحاصتلهمخلوط

5مدتبهدقيقهبردور///2سرعتباوگشتتزریق

كنندهاستخراجفازازميكروليتر4.شدسانتریفيوژدقيقه

(C2Cl4)ميكروليتتری/1سترن توستطشدهنشينته

در.شدتزریقگازیكروماتوگرافي دستگاهبهبرداشته
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/1ستترن توستتطشتتدهنشتتينتتتهازفتتحجتتمنهایتتت

شتدهنشتينتهفازحجم)شدگيریاندازهميكروليتری،

(.باشدميميكروليتر1حدود

 :استخراج شرايط سازيبهينه

حتلالمختلتفشتاملپتنج:كنندهاستخراجفازنوعاثر

،(lµ 13)تتراكلریتتدكتربن،(/lµ2)ستتولفيددیكتربن

كلروبنتزنو(lµ12)تتراكلریداتيلن،(lµ93)كلروفرم

(lµ4/)آزمتایشمتوردكنندهاستخراجحلالعنوانبه

استتونمحلتولليتترميلتي1منظتوربتدین.گرفتتقرار

1mgL-غلظتباهاكشآفتمخلوطحاویاستخراجي

داختل،بهميزاناشتارهشتدهكنندهاستخراجحلالو 4

شتدندسانتریفيوژلوله فازهتایحجتمدرتغييتر.اضتافه

در)ثابتتهتایحجتمحصتولمنظوربهكنندهاستخراج

اینكه،باشدميشدهنشينتهفازاز(ميكروليتر1حدود

آبدرهاحلالاینحلاليتدرفاختلادليلبهتفاوت

تتهفتازازميكروليتتر4،كردنسانتریفيوژازپس.است

.شدتزریقگازیكروماتوگرافيدستگاهبهشدهنشين

مناستبحتلالانتخاببرای:مناسب حلال انتخاب

حلالعنوانبه آليهایكشآفتكنندهاستخراجآلي

پختتشحتتلالواولمرحلتتۀدرخيتتارنمونتتهازفستتفره

از،پخشتتيمتتایع-متایعاستتتخراجریزمرحلتتۀدركننتده

وختتالصاستتتونو (QuEChERSروش)استتتونيتریل

استتتونيتریلدر٪1استتيداستتتيک)بتتافریاستتتونيتریل

استتتيک)بتتافریاستتتونو(بتتافریQuEChERSروش)

یهاكشفتآ مخلوط.شداستفاده(استوندر٪1اسيد

خيتارنمونتهگرم1به//1mgL4-غلظتبافسفرهآلي

بتهاستتخراجمراحتلستپس.شتدافتزودهشتدههموژن

هایبافریدرموردحلال.صورتمذكورانجامگردید

استتاتستدیمگترم//1كلرید،ازسدیمنمکجایهب

.استفادهشد

ایتتننيتتزكننتتدهپختتشحتتلالنتتوعاثتتربررستتيبتترای

استتتخراجياستتونمحلتولليتترميلتي1بتاهتاآزمتایش

محلتتتولدیگتتتربتتتاروC2Cl4ميكروليتتتتر12حتتتاوی

C2Cl4ميكروليتتتر12حتتاویاستتتخراجياستتتونيتریل

ميكروليتتر5/14بتاراینكهتفاوتاینبا.گرفتانجام

 1mgL-غلظتبافسفرهآليكشآفتششمخلوطاز

 .شدافزودهحاصلاستخراجيمحلولبه4

فراینتتد:استتتخراج حتتلال حجتت  ستتازيبهينتته

،1۵بتتتتابكتتتتارگيریگيتتتتریوانتتتتدازهاستتتتتخراج

انجتتاموتتراكلریتتداتتتيلنميكروليتتتر۵،/11،12،14،1

.هایحاصلثبتگردیدمساحتزیرپيک

فراینتداستتخراجو:كننتده پخش حلال حج  اثر

محلتولليتترميلتي4و1،5/1،//5يلهگيریبوستاندازه

.كنندهانجامگردیداستونبهعنوانحلالپخش

مقطرآبليترميلي5مراحلاستخراجبا: pH اثرتغيير

انجتامو۱و4،9،2،5،1مقتادیرشدهدرتنظيمpHبا

.نتایجحاصلثبتگردید

درمراحتتلاستتتخراجازستتدیم:نمتتک اثرافتتزايش

،//4،//15،//1،//5،//45/،///كلریتتدبتتامقتتادیر

.نتایجحاصلثبتگردیدگرماستفادهو//45

ترستيمبترای:مستقي  تزريق كاليبراسيون منحني

متفتاوتيهتایغلظتمستقيمتزریقكاليبراسيونمنحني

mgL )كتشآفتتهشتتاز
بترای1و15/4،2،5/2،5-

mgL ودیازینونواتيون
دیگتربترای14و/5،۵،3،1 1-

4ستپس.شتدتهيتهكلریتدتتترااتتيلندر،(هتاكشآفت

گتازیكروماتوگرافيدستگاهبهک،یهرازميكروليتر

تغليظفاكتورو (%R)استخراجراندمان .گشتتزریق

(EF)گردیتتتتتدمحاستتتتتبهمقابتتتتتلصتتتتتورتبتتتتته.

R%=CsedVsed/C0V0 و EF= Csed/C0كتتتهCsed

نشينفازدرغلظت ته آناليتت،اوليتهغلظتتCoشتده،
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VsedوشتدهنشينتهفازحجمVoآناليتتاوليتهحجتم

.باشندمي

استتخراجمراحتل:استخراج تکرارپذيري بررسي

غلظتتتبتتا)فستتفرهآلتتيهتتایكتتشآفتتتمخلتتوط

µgkgنهایي
µgkgودیتازینونواتيتونبرای/15-

-1
 1//

برایهمچنين.بارتكرارشد9(دیگركشآفت1برای

مخلوطازهاآناليتاستخراجآیاكهسوالاینبهپاسخ

محتيطازآنهتااستخراجبامقایسهدراستخراجياستون

 ,.Zhao et al)نتهیااستبرخورداربالاكارایيازآبي

تفاوتاینباشددادهترتيبمشابهيآزمایشات(2007

بتارایتنفسفرهآليهایكشآفتاستانداردمحلولكه

محلتولوگشتتاضافهتقطيرباردوآبليترميلي5به

-اتتيلنهمراهبهخيارنمونهازحاصلاستخراجياستون

ازميكروليتتر4نهایتتدر.شتدتزریقآنبهتتراكلرید

گتتازیكرومتاتوگرافيدستتگاهبتهشتتدهنشتينتتهفتاز

.گشتتزریق

 - متايع  استتخراج ريتز  در كاليبراسيون منحني

ابتتدا،كاليبراستيونمنحنتيتهيتهبترای:پخشتي  مايع

آلتيكتشآفتتهشتتمخلوطهایمتفاوتيازغلظت

.شتداضتافهشتدههمتوژنخيتارنمونهگرم1بهفسفره

استتخراجيهایمحلولازیکهرازليترميلي1سپس

ميلتي5بتهكلریتدتترااتيلنميكروليتر/1حاویحاصل

±//5/بتاكلریتدستدیمگرم//1حاویمقطرآب ليتر

2pH ميكروليتتر4كردنسانتریفوژازپس.شدتزریق

گتازیكرومتاتوگرافيدستتگاهبتهشتدهنشينتهفازاز

.گشتتزریق



 .كشآفتآناليزدررفتهكاربههایانتخابيوزمانشروعبرنامهمیونجر-4جدول

         Table 2. The selected ions and the start times of program in pesticide analysis.  



















 :نتايج

 :استخراج شرايط سازيبهينه

دربررسيایننتایج:كنندهاستخراج فاز نوع اثر

ميزاننتایجایناساسبر.استشدهدادهنشان1شكل

-دیكربن،تتراكلریداتيلنتوسطشدهاستخراجآناليت

باكه باشدميهاحلالسایرازبيشتركلروبنزنوسولفيد

برهمدليلبهراآنتوانميها،آناليتساختاربهتوجه

رزونانسيدوگانههایپيوندیاوبنزنيحلقهكنش

Pesticides
 

Selected ions (m/z) Start time (min) 

Dichlorvos 79-109-185 10.789 

Diazinon 137-179-199-304 23.382 

Etrimfos 153-181-292 24.51 

Methyl 

parathion 
109-125-263 27.912 

Fenitrothion 109-125-277 30.022 

Malathion 93-126-173 30.503 

Bromophos 125-329-331 32.524 

Ethion 97-199-231 37.644 
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در(. al etBerijani., 2006)دانستآناليتوحلال

استخراجراندماندليلبهتتراكلریداتيلنمياناین

.گردیدانتخابكنندهاستخراجحلالعنوانبهبالاتر،















استخراجكارایيبركنندهاستخراجفازنوعنموداراثر-1شكل
Figure 1. Effect of type of extraction phase on extraction efficiency. 



9و4شكلدركههمانطور:مناسب حلال انتخاب

بتهاستوندرهاآناليتاستخراجدرصدشودميمشاهده

حتلالهمچنتينواوليتهكننتدهاستتخراجحتلالعنوان

كتاملاااستتونكتهآنجتااز.باشدميبالاتركنندهپخش

درآننفوذبهمنجرپدیدهایناستآبدرپذیرامتزاج

درو(Hercegov´a et al., 2007)گيتاهيهتایستلول

آلتيهتایكتشآفتتاستتخراجكتارایيافزایشنتيجه

بتهاستتونبنابراین.دگردميگياهيهایبافتازفسفره

حتلالواوليتهكنندهاستخراجحلالعنوان پختشنيتز

.شدگرفتهكاربهكننده

.بركارایياستخراجآليحلالنموداراثرنوع-4شكل

Figure 2. Effect of extraction solvent type on extraction efficiency. 



 2۵(5،1931،جلد1شماره)پزشكيهادرعلومگياهكشآفت

 
 

 
 


 .استخراجكارایيبركنندهپخشفازنوعنموداراثر–9شكل

Figure 3. Effect of disperser solvent type on extraction efficiency. 

:كننتده  استتخراج  حتلال  حجت   ستازي بهينه
افتزایشبتاشتودمتيمشاهده2شكلدركهطورهمان

ابتتداهتاآناليتتپيتکزیترسطحتتراكلریداتيلنحجم

پيکزیرسطحكاهشیابد،ميوسپسكاهشافزایش

بتهاحتمتالااتتراكلریتد،اتتيلنبيشتترمقادیردرهاآناليت

كاهشوكنندهاستخراجحلالذراتقطرافزایشدليل

ستریعشدننشينتههمچنينوفازدوميانتماسسطح

 Nagaraju and)باشدميكنندهاستخراجحلالقطرات

Huang, 2007.)حتتلالحجتتمافتتزایشبتتاهمچنتتين

افتزایشنيتزشتدهنشتينتتهفتازحجمكننده،استخراج

تتهفتازدرهتاآناليتغلظتكاهشبهمنجركهیابدمي

بنتابراین(. et alBerijani., 2006)گرددميشدهنشين

نظتتردرميكروليتتتر/1كننتتدهاستتتخراجحتتلالحجتتم

.شدگرفته

 

 

 

.استخراجبركارایيكنندهاستخراجفازحجماثرنمودار-2شكل

Figure 4. Effect of extraction solvent volume on extraction efficiency. 

دركتهطتورهمتان:كننتده پخش حلال حج  اثر

 //5ازاستتونحجمافزایشباشودميمشاهده5شكل

هتاآناليتتاكثتربترایاستتخراجكتارایيليتترميلي1تا

بایتد)یابتدمتيكاهشليترميلي4تا1ازوافتهیافزایش

تتااستتشتدهستعيبررستيایتندركهداشتنظردر

افتزایش(.شتودداشتهنگهثابتشدهنشينتهفازحجم

بتهتتوانمتيرااستتونحجتمافزایشباپيکزیرسطح

كننتدهاستخراجحلالذراتقطراحتماليكاهشدليل
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(C2Cl4)محلتولداختلدرآنتمتاسستطحافزایشو

كتاهشهمچنين(. et alBerijani., 2006)دانستآبي

تتوانمينيزرااستونبالایمقادیردراستخراجراندمان

در فستفرهآلتيهایكشآفتحلاليتافزایشدليلبه

فستفرهآلتيهایكشآفتتوزیعضریبوكاهش آب

 et alBerijani., )دانستتتتراكلریتداتتيلنوآببتين

ليتترميلتي1كننتدهحجمحتلالپختشبنابراین(.2006

.شدانتخاب



 

.استخراجبركارایيكنندهپخشحلالحجمنموداراثر-5شكل

Figure 5. Effect of disperser solvent volume on extraction efficiency. 

شتدنیتونيزهقابليتكهتركيباتيبرای: pH تغيير اثر

.باشتتتدمتتتيكنتتتترلقابتتتلمتغيتتتریتتتکpHدارنتتتد،

ناپایتداربتازیهایمحيطدرفسفرهآليهایكشآفت

صتورتبهتترآنهااستخراجاسيدیهایpHدروبوده

۱ازتترپتایينمقادیردرpHاثردليلهمينبه.گيردمي

ایتناستخراجكارایيبرراpHاثر1شكل.شدبررسي

pH2دراستتخراجكتارایي.دهدمينشانهاكشآفت

نشانميدهدمقداربيشترین بتهمقتدارایتنبنابراین.را

.شدانتخاببهينهمقدارعنوان
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.استخراجبركارایيpHتغييرنموداراثر–1شكل

Figure 6. pH effecton extraction efficiency. 

دادهنشان۱شكلطوركهدرهمان:نمک اثرافزايش

كتتارایيافتتزایشباعتت نمتتکافتتزایش،استتتشتتده

هتایمولكتولنمتک،افتزایشبتا.استتشدهاستخراج

شتدهیونيزههایمولكولاطرافهيدراتهفضاهای،آب

درآبمقداركاهشموجبكهدهندميتشكيلنمک

آبدرآلتتيتركيبتتاتحلاليتتتكتتاهشودستتترس

تركيباتتوزیعثابتافزایشسببخوداینوگرددمي

افتزایشوكننتدهاستتخراجحتلالوآبتيفتازبينآلي

نمتکافتزایشبتاهمچنتين.شتودمياستخراجكارایي

ایتنكتهكندميپيداافزایشنيزشدهنشينتهفازحجم

درآبدرتتراكلریتتداتتتيلنحلاليتتتكتتاهشدليتتلبتته

شتدهنشتينتهفازحجمدرافزایش.استنمکحضور

كتهگترددمتيهتاآناليتتغلظتتكتاهشموجبخود

دراستتخراجكتارایيكتاهشبتردليلتيراآنتوانمي

مشتتاهدهكتتههمتتانطور.دانستتتنمتتکبتتالایمقتتادیر

كلریتدستدیمگترم//1دراستتخراجبتازدهيشودمي

بتهمقتدارایتنبنتابراین.باشتدميدارارامقداربيشترین

.شدانتخاببهينهمقدارعنوان
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.استخراجكارایيبرنمکافزایشاثرنمودار-۱شكل

Figure 7.Salting effect on extraction efficiency. 
 

 فاكتور و استخراج راندمان ،يريتکرارپذ

ظيتغل تكراربارسهباپيک،پاسخدرتكرارپذیری:

حسببهينهشرایطدراستخراج انحرافدرصدبر

(Relative Standard Deviation)نسبياستاندارد

گردیدگزارش ملاحظه9جدولدركهگونههمان.

اتيونوپاراتيونمتيلدیكلروس،برایجزبهشودمي

تركيباتسایربراینسبياستانداردانحرافدرصد

استآمدهبدست/1ازكمتر راندمانهمچنين.

استخراجراندمان.شدمحاسبهتغليظفاكتورواستخراج

درصد 9/1-45/۵3گسترهدرمطالعهموردتركيبات

.باشدمي2/۵-113گسترهدرتغليظفاكتوروبوده

حالتبرایتغليظفاكتورواستخراجراندماندرصد

طورهمان.شدمحاسبهنيزآبازهاكشآفتاستخراج

ميانزیادیتفاوتاست،شدهآورده9جدولدركه

نداردوجودآبوخيارنمونهازهاكشآفتاستخراج

داخلبهاستونازهاآناليتكارآمداستخراجبيانگركه

استتتراكلریداتيلن تواندمينيزشدهمشاهدهتفاوت.

یاواستخراجاوليهمراحلدرهاآناليتاتلافدليلبه

سكماتریدرموجودموادتوسطهاآنسطحيجذب

استخراجبرایالبتهباتوجهبهميزانراندمان.باشدنمونه

متيلدیكلروسهایكشآفت اینپاراتيونو كاربرد

آفت این برای هاكشروش µgkg غلظتدر
−11//

بازدهيمناسبنمي با همراه غلظتبایستيباشدو در

 برایاینهایبالاتر استفادههاكشآفتاینروشرا

استخراجازحاصلكروماتوگرام۵شكل.نمود

µgkg غلظتبهفسفرهآليهایكشآفت
در را//11−

.دهدمينشانبهينه،شرایط
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آباز(الففسفرهآليهایكشآفتاستخراجازحاصلتغليظفاكتورواستخراجانحرافاستانداردنسبي،راندمان-9جدول

gkgغلظتدر
-1

µ1//غلظتدرخيارنمونهاز(بgkg
-1

µ1//

Table 3. Relative Standard Deviation, Relative recovery and Enrichment Factors of organophosphorus 

pesticides extraction from a. 100 µgkg
-1in water b. 100 µgkg

-1in cucumber   

Pesticides
 RSD 

(%)
a 

Relative 

recovery
 a 

Enrichment 

factors 
a 

RSD 

(%)
b 

Relative 

recovery
 b 

Enrichment 

factors 
b 

Dichlorvos 19.2 16.80 70.0 23.3 6.30 8.4 

Diazinon 0.35 104.00 868.0 2 81.00 108.0 

Etrimfos 2.5 88.94 635.3 7.8 75.82 101.1 

Methyl parathion 6 87.18 726.5 19.0 36.45 48.6 

Fenitrothion 1.6 80.36 574.0 18.7 85.20 113.6 

Malathion 12 90.00 750.0 10.7 77.60 102.8 

Bromophos 6.4 94.44 787.0 8.7 89.25 119.0 

Ethion 12.9 88.08 734.0 8.6 81.30 108.4 
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µgkgغلظتدرخيارنمونهازفسفرهآليهایكشآفتاستخراجریزبهمربوطجرميكروماتوگرام-۵شكل
تحت//11−

.بهينهشرایط

Figure 8.GC–MS chromatogram of cucumber sample spiked with organophosphorus pesticides at 
100µgL

−1
. 

پارامترهایآماریروششتامل:هاي آماري پارامتر

r)همبستگيضریب،مقدار(LR)1گسترهخطي
حد،(2

ازكتتدامهتتربتترایومعادلتتهختتط(LOD)4تشتتخيص

.گرفتتشرایطبهينهموردبررسيقتراردرهاكشآفت

حتدگتزارششتدهاستت،2جتدولطوركتهدرهمان

                                                           
1 Linearity range 

2 Limit Of Detection  

آلتيهتایكتشآفت گيریاندازهبرایروشتشخيص

µgkgفسفره
منحنيخطيمحدودهو//1//-1۱۵/19−

µgkgتركيبتتاتاكثتتربتترای كاليبراستتيون
−15//-4/

-//333گستتترهدرنيتتزهمبستتتگيضتترایب.باشتتدمتتي

.دارندقرار//331
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پخشيمایع-مایعریزاستخراجروشبهفسفرهآليهایكشآفتاستخراجازحاصلارقامشایستگيتجزیهای-2جدول

Table 4. Analytical figure of merits.  

 

روشكتارایيبررستيبترای:حقيقتي   آناليز نمونته 

یتکفستفره،آلتيهتایكتشآفتتگيریاندازهجهت

قتترارآزمتتایشمتوردبهينتتهشتترایطتحتتخيتتارنمونته

ایتندراتيتونكشتنهاآفتكهنتایجنشانداد.گرفت

µgkg) خياربهميزاننمونه
 .بودموجود۵1/5(1−

 

  :بحث

تكنيک امكانمایع-مایعاستخراجریزدر پخشي

درریزالعادهفوققطراتبصورتآليفازشدنمعلق

تماسبينسطحترتيببدین.شودميفراهمآبيفاز

استخراج نمونهحلال و سرعتافته،یافزایشكننده

افزایشمياستخراج یابدنيز بسيارروشاینهمچنين.

بوده،وكارآمدارزان،ساده،سریع وابزاربهنياز

بنابراینخاصيمهارت و اجراقابلراحتيبهندارد

است باآنسازگاریروشایندیگرمزیت.

بسيارمقداركهآنجاازواستایتجزیههایدستگاه

آليازكمي شود،ميمصرفروشایندرحلال

.باشدمينيززیستمحيطباسازگار این مطالعهدر

تكنيکریزاستخراجمایعمایعپخشيجهتاستخراج

باقيمانده ازآفت۵وجداسازی استفادهخياركش

.گردید هاكشآفتابتدا حلال كمک ازاستونبه

سپس استخراجشدند، خيار ايمخلوطنمونه وناستز

 به شده حلالاستخراج اتيلنپخشعنوان و كننده

تكنيک در كننده استخراج حلال عنوان به كلراید

اضافه خالص آب به پخشي مایع مایع ریزاستخراج

جهتجمع.شدند سانتریفيوژ كلرایداز اتيلن آوری

و جداسازی جهت حاصل وحلال شد آناليزاستفاده

دستگاهكشآفت به طيف-گازیكروماتوگرافيها

نتایجبهدستآمدهنشانداد.جرميتزریقشدسنجي

تكنيکریزاستخراجمایع از -استفاده پخشيدرمایع

مقادیركشگيریآفتاندازه خيار در هایآليفسفره

نشان را قبولي قابل تكرارپذیری و تغليظ فاكتور

دهدمي بيشاز. تغليظبه فاكتور مقدار طوریكه به

جهمقدارحدتشخيصكميودرنتيرسدنيزمي//1

مي كاهش كم خيلي مقادیر بنابراین.یابدبه

 مایعریز پخشي-استخراج ميمایع یکروش، تواند

پيش جهت بالا تغليظ فاكتور با گيریتغليظ اندازه

كم بسيار آفتمقادیر باشدكشباقيمانده خيار از .ها

استخراج حلال زیاد تماس سطح دليل به همچنين

صورتكوتاهيزمانمدتدراستخراجبانمونهكننده

.گيردمي

Pesticides
 Regression 

equation 
R

2
 LOD (µgL

−1

) 
Linearity 

range (µgL
−1

) 

Dichlorvos Y=5.04x-630.4 0.996 13.78 200- 2000 

Diazinon Y=935.6x+7719 0.997 0.006 10- 250 

Etrimfos Y=122.5x+343.5 0.998 0.19 20- 700 

Methyl parathion Y=8.90x+506.6 0.997 6.4 50- 700 

Fenitrothion Y=13.8x+109.1 0.999 4.1 20- 500 

Malathion Y=111.6x-1300 0.998 0.34 20- 500 

Bromophos Y=3102x-1664 0.996 0.84 50- 700 

Ethion Y=263.2x+4255 0.998 0.098 10- 350 
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Abstract:  
 

High amount of organophosphorus pesticides (OPs) are used to control of pest on various 

crops and therefore measurement of their residue in the crops is very important. In this study 

dispersive liquid–liquid microextraction technique (DLLME) coupled with gas 

chromatography–mass spectrometric detection (GC–MS) was developed for the extraction 

and determination of OPs, Dichlorvos, Diazinon, Etrimfos, Methyl parathion, Fenitrothion, 

Malathion, Bromophos, Ethion in cucumber. Acetone was used as the extracting solvent for 

the extraction of OPs from plant samples. When the extraction process was completed, a 

mixture of Tetrachloroethylene (extraction solvent) and acetone extract (disperser solvent) 

were rapidly added to pure water. After centrifugation, the sedimented phase of 

Tetrachloroethylene was collected and injected into the GC–MS for separation and 

determination of OPs. 

Influential parameters, such as, type and volume of extraction solvent, disperser solvent, salt 

and pH effects were studied and optimized. Under optimum conditions the enrichment 

factors and extraction recoveries ranged between 101.1- 119 and 77.1- 89.25٪ for most of 

the analytes. The linear range was wide (20–500 µgkg
−1

) and the limits of detection were 

between 0.006 and 13.78 µgkg
−1

. The relative standard deviations (RSDs) were obtained in 

the range of 2- 23.3٪. The developed method was successfully applied for determination of 

OPs residues in cucumber samples purchased from the local store. 

Key Words: Dispersive liquid–liquid microextraction; Organophosphorus pesticides; 

Pesticides residues; Cucumber; GC–MS. 
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