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 چکیده

وی د اثرات منفی بر رنتوانروند که میشمار میهای شیمیایی رایج عسل بهای از جمله آلایندههای آروماتیک چند حلقههیدروکربن سابقه و هدف:

ی های یونبر پایه حلال مایع پخشی-د. در مطالعه حاضر، تلفیق روش استخراج فاز مایع با میکرواستخراج مایعنسلامت مصرف کننده بگذار

های عسل توسعه داده شده و آنالیت های مورد مطالعه با ای از نمونههای آروماتیک چند حلقهبه منظور استخراج برخی از هیدروکربن مغناطیسی

 اند.روش کروماتوگرافی مایع با کارائی بالا آنالیز شده

های عسل، پارامترهای مؤثر در روش استخراج مانند های اسنافتن، فنانترن، آنتراسن و پایرن از نمونپس از استخراج دو مرحله ها:مواد و روش

علاوه به منظور اعتباربخشی روش پیشنهادی سازی شدند. بهکننده، نیروی یونی و مدت زمان ورتکس کردن نمونه بهینهنوع و حجم حلال استخراج

 و راندمان استخراج ترکیبات هدف محاسبه شدند. گیری، تکرارپذیریای از قبیل محدوده خطی روش، حد تشخیص، حد اندازهپارامترهای تجزیه

نانوگرم در گرم،  22/1تا  13/1ای مطلوب مانند حد تشخیص در محدوده های تجزیهشده، ویژگیای بهینهپس از اجرای روش تجزیه :هايافته

علاوه صحت بالای روش مذکور با انجام آمد. به دستدرصد به 22تا  24ال در محدوده و بازده استخراج ایده 2/6تا  9/2تکرارپذیری در محدوده 

های حقیقی وجود های هدف مشخص گردید. آنالیز نمونهها در استخراج آنالیتروش استخراج توسعه داده شده و عدم تأثیر منفی بافت نمونه

 را نشان داد. 3/12±5/1و  3/11±2/1نمونه عسل در مقادیر  2پایرن در 

ال، نشان از معتبر بودن روش پیشنهادی ای مطلوب مانند حساسیت و دقت بالا و همچنین بازده استخراج ایدهزیههای تجویژگی گیري: نتیجه

 توان از جمله مزایای دیگر روش توسعه داده شده بر شمرد.های سبز را میدارد. همچنین مصرف حلال

مایع پخشی، مایعات یونی مغناطیسی، کروماتوگرافی مایع با کارائی بالا، -ای، میکرواستخراج مایعترکیبات آروماتیک چند حلقه واژگان كلیدي:

 عسل

  مقدمه 

های ترین اولویتایمنی ماده غذایی یکی از مهم

اظر های نکنندگان و به تبع آن تولیدکنندگان و سازمانمصرف

باشد. با توجه به ارزش غذایی و ای میبر بهداشت هر جامعه

خواص درمانی عسل )عوامل قوی ضد میکروب و نیز 

طور هایی از مشتقات استروژن(، این محصول بههورمون

(. 1گیرد )ای در سراسر جهان مورد استفاده قرار میگسترده

 هاییعسل نیز مانند سایر مواد غذایی ممکن است به آلاینده
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های آروماتیک حلقوی آلوده ها و هیدروکربنمانند آنتی بیوتیک

 (.2رد )بوده و اثرات منفی بر روی سلامت مصرف کننده بگذا

 PAHs (Polycyclicهای آروماتیک حلقوی یا هیدروکربن

aromatic hydrocarbons) های شیمیایی رایج از جمله آلاینده

ی حلقه در مواد غذایی هستند. در ساختار این مواد دو یا چند

های هیدروژن و کربن تشکیل شدهبنزن وجود دارد که از اتم

های محیط زیست نیز به ترین آلایندهها جزو مهمPAHاند. 

های فسیلی، روند و از منابع گوناگون مانند سوختشمار می

های ها و بعضی از فعالیتها، دود خودرودر جنگل سوزیآتش

های (. با توجه به اینکه هیدروکربن3آیند )وجود میصنعتی به

گریز بوده و خیلی کم در آب حل ای آبآروماتیک چند حلقه

راین در طبیعت ماندگار بوده و به عنوان مثال به شوند، بنابمی

ها باقی خواهند ماند و مدت طولانی بر روی گرده و شهد گل

تواند حاوی دست آمده از چنین منابعی میطبیعتا عسل به

PAH( 4ها باشد.) های آروماتیک با توجه به اینکه هیدروکربن

رات ای تهدید جدی برای سلامت انسان بوده و اثچند حلقه

زایی دارند، سازمان های نظارتی مقادیر حد مجازی از سرطان

ها را در غذاهای گوناگون مانند عسل تعیین نمودند باقیمانده آن

(5).  

با توجه به حساسیت بالای مورد نیاز برای شناسایی 

باقیمانده این ترکیبات، در اکثر موارد از کروماتوگرافی مایع با 

 High-performance liquid chromatographyکارایی بالا یا 

ای برای آنالیز ( به عنوان ابزار تجزیه2( و کروماتوگرافی گازی )6)

ای ههای تجزیکارگیری تکنیکشود. با وجود بهها استفاده میآن

ه ها مانند عسل اولا بپیشرفته و حساس، آنالیز بسیاری از نمونه

به دلیل مقادیر ها و در ثانی ی نمونهدلیل ماتریکس پیچیده

ازی سغنیها، بدون مراحل مقدماتی پیش غلظتی پایین آلاینده

(. بنابراین، توسعه و استفاده از 2ها غیر ممکن است )آنالیت

ها بسیار های آماده سازی آسان و کارا قبل از آنالیز نمونهروش

 باشد. حائز اهمیت می

 DLLMEمایع پخشی یا -میکرواستخراج مایع

(Dispersive liquid-liquid micro-extractionیکی ) روش از

و استخراج  سازیتغلیظ، آمادهپیش که در است هایی

بطور ساده طی  (.9-12های مختلف استفاده شده است )آلاینده

ی غیر قابل اختلاط کننده، حلال استخراجDLLMEدو مرحله 

نده کناختلاط با آب یا حلال پخشبا آب با یک حلال آلی قابل 

سرنگ به داخل محلول آبی حاوی  یمخلوط شده و به وسیله

ده گریز شگریز و یا آبهای آبشود و آنالیتها تزریق میآنالیت

. شوندکننده وارد میبه داخل قطرات بسیار ریز حلال استخراج

و حلال  شده سانتریفوژ ،در پایان محلول ابری حاصل

بت به آب دارد، جدا کننده که چگالی متفاوتی نساستخراج

 (. 13شود )می

های ایمن موسوم به اخیراً استفاده و جایگزینی حلال

( با Ionic liquids) ILsهای سبز مانند مایعات یونی یا حلال

(. مایعات یونی 14های آلی سمی متداول شده است )حلال

( هم شاخه Magnetic ionic liquids) MILsمغناطیسی یا 

ونی هستند که با جداسازی حلال بدون جدیدی از مایعات ی

شوند فرآیند سانتریفیوژ منجر به کاهش زمان استخراج می

(15.) 

در این کار پژوهشی یک شیوه استخراج مؤثر و کارا به منظور 

های عسل توسعه داده شده ها از نمونهPAHاستخراج برخی از 

است. برای این منظور از تلفیق روش استخراج فاز مایع با 

مایع پخشی استفاده خواهد شد و آنالیت -کرواستخراج مایعمی

دتکتور آرایه -های مورد مطالعه با روش کروماتوگرافی مایع

 آنالیز خواهند شد.  HPLC-DAD)دیودی )

  هامواد و روش 

 برداری و مواد شیمیایینمونه 

نمونه عسل شهد کارخانجات مختلف در زمستان  21تعداد 

های شهر تبریز تهیه و در آزمایشگاه فروشگاهاز  1411سال 

تبریز تحت مرکز ایمنی غذا و داروی دانشگاه علوم پزشکی

شده استخراج و آنالیز شدند. استون، استونیتریل، شرایط بهینه

کلرو برومو دیمتیل ایمیدازولیوم دی-3بوتیل -1کلرید، سدیم

متیل -3بوتیل -1[(، FeCl2Br2][C4MIMفرات )]

هگزیل -1[( و FeCl4][C4MIMزولیوم تترا کلرو فرات )]ایمیدا

[( با FeCl4][C6MIMمتیل ایمیدازولیوم تترا کلرو فرات )]-3

 .Sigma-Aldrich, Stای از شرکت سیگما )درجه خلوص تجزیه

Louis, Missouri, USA و استاندارد اسنافتن )

(Acenaphthene( فنانترن ،)Phenanthrene آنتراسن ،)

(Anthracene( و پایرن )Pyrene( از شرکت مرک )Merck, 

Darmstadt, Germany .تهیه شد ) 

 روش استخراج

گرم از  2ای پیشنهادی، ابتدا مقدار برای انجام فرایند تجزیه

درصد وزنی/حجمی به داخل  2نمونه عسل با یک گرم آب نمک 

لیتر از میلی 5/1یک لوله آزمایش منتقل شده و سپس مقدار 

نیتریل به داخل نمونه اضافه و مخلوط حاصل به هم حلال استو

دقیقه ورتکس شده و پس از آن  5زده شد. این مخلوط به مدت 

منظور جامد شدن عسل گراد )بهدرجه سانتی 11در دمای منفی

دقیقه  سانتریفوژ گردید.  11و سهولت جداسازی حلال( به مدت 

دقت ( بههالیتپس از سانتریفوژ، فاز رویی )استونیتریل حاوی آنا

برداشته و به داخل یک لوله آزمایش دیگر منتقل شد. بر روی 
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هگزیل -1میکرولیتر از مایع یونی مغناطیسی  65این فاز مقدار 

متیل ایمیدازولیوم تترا کلرو فرات اضافه و متعاقبا این مخلوط -3

لیتر آب دیونیزه پخش میلی 5ای به داخل با سرنگ شیشه

ها به داخل قطرات مایع یونی عمل آنالیت گردید. در اثر این

استخراج می شود که در نهایت قطرات حلال استخراج کننده با 

 ای تزریق شدند. آوری و به سیستم تجزیهربا جمعآهن

منظور کنترل کیفی سیستم کروماتوگرافی، محلول به

بار به گرم در لیتر( هر روز سهمیلی 25ها )استاندارد آنالیت

HPLC  (Milford, , DAD system, Waters 1525دستگاه

Massachusetts, USA تزریق و فاکتور تغلیظ و راندمان )

 C18استخراج مورد ارزیابی قرارگرفت. دستگاه دارای ستون

میکرومتر( و  5متر؛ اندازه ذرات میلی 6/4× متر میلی 151)

ه، لیتر در دقیق: سرعت جریان یک میلیکارکرد زیر بودشرایط 

میکرولیتر و فاز متحرک متشکل از استونیتریل:  21حجم تزریق 

حجمی/حجمی. تعیین هر چهار آنالیت  55به  45آب به نسبت 

 نانومتر انجام شد. 254در طول موج 

 سازی شرایط استخراج و اعتبارسنجی روشبهینه

 ،پارامترهای مؤثر در دو مرحله استخراج توسعه داده شده

کننده طوریکه نوع حلال استخراجشدند. بهسازی ارزیابی و بهینه

های استون و استونیتریل( و حجم حلال )از بین )از بین حلال

لیتر(، نیروی یونی )با افزودن مقادیر متفاوتی میلی 2تا  1مقادیر 

درصد وزنی/حجمی( و مدت  11تا  4از کلرید سدیم در محدوده 

یقه( در مرحله دق 6تا  1های زمان ورتکس کردن نمونه )در زمان

اول )استخراج فاز مایع( مورد بررسی و انتخاب قرار گرفتند. 

مایع پخشی )مرحله  -پارامترهای مؤثر در میکرواستخراج مایع

دوم( که شامل انتخاب نوع مایع یونی مغناطیسی )از میان سه 

[ و FeCl4][FeCl2Br2[ ،]C4MIM][C4MIMحلال ]

[C6MIM][FeCl4 ( و حجم آن )با اضافه] تا  61کردن مقادیر

میکرولیتر( و بررسی نیروی یونی )با افزودن مقادیر متفاوتی  21

درصد وزنی/حجمی( بود  4از کلرید سدیم در محدوده صفر تا 

 سازی شدند. نیز بهینه

ای مختلف از قبیل محدوده خطی علاوه پارامترهای تجزیهبه

(، Limit of detection(، حد تشخیص )Linearity rangeروش )

(، تکرارپذیری )بر Limit of quantificationگیری )حد اندازه

اساس درصد انحراف استاندارد نسبی( و راندمان استخراج 

(Extraction recoveryترکیبات آروماتیک چند حلقه ) ای

 یک"بررسی و محاسبه شدند. برای بررسی این عوامل از روش 

ح عوامل با مقایسه سطاستفاده و تأثیر این  "پارامتر در یک زمان

(. 16ها در شرایط مختلف بررسی شد )زیر پیک حاصل از آنالیت

های اعتبار بخشی روش در سه تکرار انجام ها و آزموناین آزمون

 انحراف استاندارد بیان شدند. ±ها صورت میانگین دادهو نتایج به

 تجزیه و تحلیل آماری

تکرار صورت کلیه آزمایشات در این کار پژوهشی در سه 

 انحراف استاندارد گزارش  گرفته است و میانگین نتایج به همراه

 Excel, 2013به منظور رسم نمودارها از نرم افزار   شده است.

 شده است.   استفاده

 هايافته 
 عوامل بهینه شده مؤثر در مرحله اول استخراج 

 کننده نوع و حجم حلال استخراج

مورد استفاده قرار گرفت و منظور دو حلال برای این

شود، استونیتریل دارای دیده می 1طوریکه در شکلهمان

های مورد نظر بود و برای بیشترین کارایی در استخراج آنالیت

های آزمایشات بعدی انتخاب شد. همچنین بررسی سیگنال

کننده نشان داد که ای بر اساس حجم حلال استخراجتجزیه

لیتر سبب افزایش بازده میلی 5/1افزایش حجم حلال تا 

 (. 1های مورد مطالعه شد )شکلاستخراج آنالیت

 ورتکس کردن نمونه

ها در کارائی استخراج، دو برای بررسی اثر هم زدن نمونه

روش ورتکس کردن و سونیکاسیون با هم مقایسه شدند که 

تر از ورتکس کردن نمونه حاصل شد. همچنین نتیجه مطلوب

ها سبب د، پنج دقیقه ورتکس نمودن نمونهها نشان دایافته

 (.1ای گردید )شکلهای تجزیهافزایش سیگنال

 اثر نمک زنی

ای استخراج های تجزیهبا توجه به افزایش سیگنال

های هدف با افزایش قدرت یونی محیط و افزودن کلرید آنالیت

(، ادامه مطالعه با 1درصد وزنی/حجمی )شکل 2سدیم تا مقدار 

 داخل فاز آبی انجام شد.درصد نمک به 2افزودن 

سازی عوامل مؤثر در کارایی مرحله اول بهینه  .0شکل 

 عسل ای از نمونهاستخراج ترکیبات آروماتیک چند حلقه

 عوامل بهینه شده مؤثر در مرحله دوم استخراج

 نوع و حجم مایع یونی مغناطیسی 

د ریونی مغناطیسی مختلف مو در این راستا سه نوع مایع

شود، حلال دیده می 2که در نموداراستفاده قرار گرفت.  چنان

کلرو فرات بیشترین کارایی -4متیل ایمیدازولیوم -3-هگزیل-1

های مورد نظر را نشان داده و برای آزمایشات استخراج آنالیت

های ای ناشی از حجمهای تجزیهبعدی انتخاب شد. ثبت سیگنال

که افزایش حجم حلال تا مقدار مختلف این حلال نیز نشان داد 

میکرولیتر سبب تغییر بهبود بازده استخراج شده و پس از  65

 آن تقریبا ثابت ماند.
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 عسل ای از نمونهسازی عوامل مؤثر در کارایی مرحله اول استخراج ترکیبات آروماتیک چند حلقهبهینه  .0شکل 

 اثر نمک زنی

مایع -زنی در مرحله استخراج مایعبرای بررسی اثر نمک

پخشی، مقادیر مختلفی از کلرید سدیم به داخل نمونه اضافه و 

با افزایش مقدار  2روش پیشنهادی ادامه یافت. مطابق شکل

کلرید سدیم کارایی روش پیشنهادی کاهش یافت لذا کلیه 

بدون افزایش نمک در این مرحله از استخراج انجام ها آزمون

 گرفت. 

 ای نتایج مشخصات تجزیه

ارقام شایستگی روش حاضر تحت شرایط بهینه محاسبه و 

های کالیبراسیون با تزریق کردن ارائه گردیدند. منحنی

، 11، 5، 2، 1های مورد مطالعه )های مختلف از آنالیتغلظت

 ر گرم( پس از اجرای روش توسعهنانوگرم د 151، 111، 51، 25

ی هاییافته ترسیم شده و محدوده خطی بدست آمد. برای غلظت

بود، حد تشخیص و برای  3ها نسبت سیگنال به نویز  که در آن

گیری درنظر ، حد اندازه11های با نسبت سیگنال به نویز غلظت

گرفته شد. دقت روش با استفاده از انحراف استاندارد 

محلول حاوی  6منظور محاسبه شد. برای این  (% RSD)نسبی

با شرایط یکسان و در حالت  هایک نانوگرم در گرم از آنالیت

بر اساس مساحت زیر   RSD بهینه استخراج شدند. درصد

ها نشان از تکرارپذیری و دقت بالای روش ارائه شده دارد. پیک

 ارائه شده است. 1نتایج اعتبارسنجی روش پیشنهادی در جدول
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سازی عوامل مؤثر در کارایی مرحله دوم بهینه  .2شکل 

 عسل ای از نمونهاستخراج ترکیبات آروماتیک چند حلقه

 های حقیقی  فت نمونهآنالیز و بررسی اثر با

در تحقیق حاضر برای ارزیابی قابلیت روش توسعه داده شده 

نمونه  21ای، تعداد در استخراج ترکیبات آروماتیک چند حلقه

سازی شده آنالیز شد و حقیقی تحت شرایط بهینه

عسل دارای  های حاصل نشان داد که تعداد دو نمونهکروماتوگرام

بود و دیگر  3/12±5/1و  3/11±2/1مقادیر باقیمانده پایرن در 

 3ها یافت نشد. شکلترکیبات مورد مطالعه در نمونه

ها و یک محلول استاندارد آنالیت HPLC-DADکروماتوگرام 

 دهد. نمونه حقیقی عسل را نشان می

 

 

 
نمونه عسل حقیقی یک  HPLC-DADهای کروماتوگرام .9شکل 

محلول استاندارد ترکیبات آروماتیک و  (A)تزریق نشده با آنالیت( )

( پس از اجرای روش Bگرم در لیتر )میلی 5ای به غلظت چند حلقه

 (: آنتراسن.4(: پایرن، )3(: فنانترن، )2(: اسنافتن، )1پیشنهادی. )

 

های عسل در استخراج این ( نمونهMatrixبررسی اثر بافت )

 اج ترکیباتها و ارزیابی صحت روش ارائه شده با استخرآنالیت

عسل تزریق شده با  ای از چهار نمونهآروماتیک چند حلقه

ها تعیین شد های استاندارد آنهای مختلفی از محلولغلظت

ا هها نشان داد ماتریکس نمونه(. مقادیر بازیافت این آنالیت12)

 تداخلی در کارایی روش استخراج توسعه داده شده ندارد.
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 عسل ای در نمونهای روش پیشنهادی در استخراج ترکیبات آروماتیک چند حلقهمشخصات تجزیه. 0جدول 

 ±بازده استخراج 

 انحراف استاندارد

درصد انحراف استاندارد 

 (=n 6) نسبی 

 گیریحد اندازه

)نانوگرم در 

 لیتر(میلی

 حد تشخیص

)نانوگرم در 

 لیتر(میلی

ضریب 

 (2rتعیین )

 محدوده  خطی 

)نانوگرم در 

 لیتر(میلی

 

 آنالیت

  در یک روز بین روزها 

24 ±  5  2/5 1/4 93/1 22/1 994/1  اسنافتن 151-93/1 

22 ± 3 4/5  2/3  24/1  22/1  فنانترن 151-24/1 996/1 

22 ± 4 9/4  9/2  69/1  21/1  آنتراسن 111-69/1 999/1 

22 ± 3 2/6  6/3  46/1  13/1  پایرن 111-46/1 992/1 
 

 

 

 

 

 

 عسل ای در نمونهمطالعه اثر بافت عسل در کارایی روش استخراج ترکیبات آروماتیک چند حلقه. 2جدول

 مقادیر بازیابی نسبی ±انحراف استاندارد  آنالیت

 4نمونه 3نمونه 2نمونه 1نمونه

 
 نانوگرم در گرم تزریق شدند 2ها به غلظت ها با مخلوط آنالیتنمونه

 95±3 95±2 22±2 22±4 اسنافتن

 92±5 92±5 29±4 94±2 فنانترن

 112±4 96±2 96 ±2 92±4 آنتراسن

  116 ±6  95 ±4  112 ±2  96 ±3 پایرن

 نانوگرم در گرم تزریق شدند 51ها به غلظت ها با مخلوط آنالیتنمونه 

 94±2 93±2 113±2 95±4 اسنافتن

 93±5 92±5 114±4 91±2 فنانترن

 94±2 91±2 96±2   25 ±4 آنتراسن

  95 ±3  96 ±4  93 ±2  22 ±3 پایرن

  بحث 
 

های مهم در اجرای مرحله استخراج فاز مایع یکی از پارامتر

باشد. این کننده میدر کار حاضر، انتخاب نوع حلال استخراج

قابلیت پخش شدن بالا در فاز آبی باید حلالیت حلال ضمن 

کمی در آن داشته باشد. رفتار کروماتوگرافیکی مطلوب و حتی 

 های یک حلالالامکان سازگاری با محیط زیست از دیگر ویژگی

گردد. ضمنا باید بتوان این حلال را با ال محسوب میایده

از آب   (هایی مانند سانتریفیوژ )به دلیل دانسیته متفاوتروش

(. حجم این حلال نیز بازده استخراج و 9آوری کرد )جدا و جمع

ایش طوری که افزدهد بهتأثیر قرار میتکرارپذیری نتایج را تحت 

شده پس از استخراج شده و آن سبب افزایش حجم فاز جمع

ای نیز کاهش های تجزیهفاکتور تغلیظ و بنابراین سیگنال

جم حلال، کارایی استخراج و خواهند یافت. ازطرفی کاهش ح

های سازی حجم حلالکند لذا بهینهتکرارپذیری را کم می

(. در این مطالعه افزایش حجم 12کننده ضروری است )استخراج

های لیتر موجب افزایش سیگنالمیلی 5/1حلال تا مقدار 

 ای شد.تجزیه

افزودن کلرید سدیم و ایجاد قدرت یونی محلول آزمایشی 

تواند باعث افزایش نیروی میضمن اینکه اثر دوگانه دارد یعنی 

ها در فازآبی شده و در نتیجه یونی و کاهش حلالیت آنالیت

تواند باعث راندمان استخراج را افزایش دهد، از سوی دیگر می

افزایش ویسکوزیته فاز آبی و کاهش ضریب انتشار آنالیت در 

لذا  (.19استخراج گردد ) فازآبی شده و منجر به کاهش راندمان

های استخراج است که یکی از پارامترهای مؤثر در اکثر روش

سازی دارد. در مرحله اول روش استخراج نیاز به ارزیابی و بهینه

درصد  2زنی )تا مقدار توسعه داده شده در تحقیق حاضر، نمک

 وزنی/حجمی( سبب افزایش کارایی روش شد.

دنبال آن بالا رفتن ضرایب افزایش تحرکات مولکولی و به

هایی مانند استفاده از امواج مایکروویو، ها با روشتوزیع آنالیت

تواند موجب تسریع امواج فراصوت و یا ورتکس کردن نمونه، می

(. از طرفی 21فرایند استخراج آنالیت به داخل حلال شود )
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تواند سبب تغییر ها میکارگیری طولانی مدت این فرایندبه

و یا تخریب ترکیبات هدف شده و منجر به کاهش راندمان شکل 

اید بنیز ها ( لذا چگونگی استفاده از این روش21استخراج گردد )

 سازی قرار گیرد.مورد ارزیابی و بهینه

نیز  DLLMEکننده در مرحله انتخاب نوع حلال استخراج

اشد. باز دیگر پارامترهای تأثیرگذار در کارایی روش استخراج می

باید قابلیت پخش در هر دو فاز آبی و آلی را داشته  هااین حلال

خوبی استخراج و جذب کرده و باشند تا بتوانند آنالیت را به

(. عموما 22باشند ) HPLCهمچنین قابل تزریق به سیستم 

های کلره( سمی بوده و به محیط های آلی )بخصوص حلالحلال

العه از مایعات یونی رساند لذا در این مطزیست نیز آسیب می

( 23شوند )های بی ضرر و سبز شناخته میعنوان حلالکه به

استفاده شد. همچنین خاصیت مغناطیسی مایعات یونی انتخاب 

منظور شده منجر به حذف مرحله سانتریفیوژ کردن )به

ر تجداسازی حلال از فاز آبی( شده و سبب سهولت کار و کوتاه

این رابطه، حداقل حجم محلول  شدن زمان آنالیز گردید. در

اشته و ها را دیونی مغناطیسی که بالاترین درصد بازیابی آنالیت

 11توانستیم حجم می  DLLMEدر عین حال در پایان عملیات

را برداشت و به سیستم کروماتوگرافی تزریق میکرولیتر از آن

 میکرولیتر( مورد استفاده قرار گرفت. 65کنیم )یعنی 

ای روش توسعه داده شده در این مقایسه پارامترهای تجزیه

کار رفته توسط دیگر دانشمندان برای تحقیق با چند روش به

های ای از نمونههای آروماتیک چند حلقهاستخراج هیدروکربن

عسل نشان داد مقادیر شایستگی روش ارائه شده بهتر و حتی 

 کارگیریانند بهتری مهای آنالیز حساسقابل مقایسه با روش

کروماتوگراف مجهز به آشکارساز اسپکترومتر جرمی برای 

باشد. نتایج این های عسل میها در نمونهشناسایی این آنالیت

نشان داده شده است.  3مقایسه در جدول

 

 عسل  ای از نمونهلقهای روش پیشنهادی با چند روش دیگر در استخراج ترکیبات آروماتیک چند حهای تجزیهمقایسه ویژگی. 9جدول

 منبع بازده استخراج تکرارپذیری حد تشخیص محدوده  خطی آنالیت روش استخراج

 میکرواستخراج فاز جامد پخشی 

 کوپل شده به کروماتوگراف گازی 

 با آشکارساز اسپکترومتر جرمی

(5)  24 3/4-2/6 24/1 22/1-511 اسنافتن  

32/1 31/1-511 فنانترن   5/5-2/4  21  

21/1 29/1-511 آنتراسن  5/2-2/6  26 

14/1 49/1-511 پایرن  9/5-9/3  23  

استخراج فاز جامد پخشی مغناطیسی 

 کوپل شده به کروماتوگراف گازی 

 ایبا آشکارساز یونیزاسیون شعله

(24) 22 2-5 36/1 21/1-511 اسنافتن  

36/1 22/1-511 فنانترن  6-4  24 

24/1 22/1-511 آنتراسن  4-5  62 

31/1 92/1-511 پایرن  5-5  59 

استخراج فاز جامد در لوله کوپل شده به 

 کروماتوگراف مایع با کارایی بالا

 با آشکارساز ماوراء بنفش  

 (25)  35 5/3-1/5 25/1 21/1-251 اسنافتن

11/1 31/3-251 فنانترن   3/4-2/4  52  

51/1 61/1-251 آنتراسن  1/4-1/2  59 

11/1 31/3-251 پایرن  9/3-6/3  22  

شده با میکرو استخراج فاز مایع تلفیق

شده به مایع پخشی کوپل-استخراج مایع

 کروماتوگرافی مایع با کارائی بالا

 با آشکارساز آرایه دیودی 

   24 1/4-2/5 22/1 93/1-151 اسنافتن

مطالعه 

 حاضر
22/1 24/1-151 فنانترن  4/5-2/3  22  

21/1 69/1-111 آنتراسن  9/4-9/2  22  

13/1 46/1-111 پایرن  2/6-6/3  22  

 

 

 گیرینتیجه

در این تحقیق، تلفیق روش استخراج فاز مایع با 

مایع پخشی مبتنی بر مایعات یونی -میکرواستخراج مایع

گیری اسنافتن، فنانترن، آنتراسن و پایرن مغناطیسی برای اندازه

وسیله کروماتوگرافی مایع با کارائی بالا توسعه عسل به در نمونه

ارائی هر دو مرحله داده شد. پس از بهینه سازی عوامل مؤثر در ک

ای آن مورد ارزیابی قرار استخراج پیشنهادی پارامترهای تجزیه

ای مطلوب مانند حساسیت بالا )حد های تجزیهگرفت. ویژگی

نانوگرم در گرم(، دقت بالا  22/1تا  13/1تشخیص در محدوده 

)تکرارپذیری بر اساس درصد انحراف استاندارد نسبی در 

تا  24ال در محدوده ازده استخراج ایده( و ب2/6تا  9/2محدوده 

درصد، نشان از معتبر و قابل اعتماد بودن روش پیشنهادی  22

های سبز و با سمیت کمتر را دارد. همچنین مصرف حلال

توان از جمله مزایای دیگر روش توسعه داده شده بر شمرد. می
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علاوه صحت روش مذکور با انجام روش بهینه شده استخراج به

 ها در استخراجهای عسل و عدم تأثیر منفی بافت نمونهونهدر نم

های حقیقی وجود های هدف مشخص گردید. آنالیز نمونهآنالیت

را  3/12±5/1و  3/11±2/1نمونه عسل در مقادیر  2پایرن در 

  ها یافت نشد.نشان داد و دیگر ترکیبات مورد مطالعه در نمونه
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Background and Objective: One of the frequent chemical contaminants in honey that can harm consumers' 

health is the group of polycyclic aromatic hydrocarbons. In the present study, combination of liquid-phase 

extraction method with magnetic ionic liquids based dispersive liquid–liquid microextraction was developed 

to analyze polycyclic aromatic hydrocarbons in honey samples using high-performance liquid 

chromatography. 

Materials and Methods: Following two-step extraction of acenaphthene, phenanthrene, anthracene and 

pyrene from honey samples, effective extraction parameters such as the type and volume of extracting solvent, 

ionic strength and vortexing time of the sample were optimized. To validate the proposed method, analytical 

parameters such as the linear range, limit of detection (LOD), limit of quantification (LOQ), reproducibility 

(RSD%) and extraction recovery percent (ER%) of the target compounds were calculated. 

Results: After using the optimized analytical method, optimal analytical characteristics such as LOD in the 

range of 0.13 to 0.27 ng/g, RSD% in the range of 2.9 to 6.2 and ideal ER% in the range of 74 to 82% were 

achieved. In addition, high accuracy of the developed method was supported by the fact that sample matrices 

included no detrimental effects on the extraction of the target analytics. Analysis of the real samples showed 

the presence of pyrene in two honey samples with quantities of 11.3 ±0.2 and 12.3 ±0.5. 

Conclusion: The suggested approach is valid, as indicated by favorable analytical parameters such as high 

sensitivity and accuracy as well as an ideal ER%. Moreover, use of green solvents can be addressed as one of 

the advantages of the developed method. 

Keywords: Polycyclic aromatic hydrocarbons, Dispersive liquid-liquid microextraction, Magnetic ionic 

liquids, High performance liquid chromatography, Honey 
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