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Recent Advances in Analysis of Pesticides
in Food and Drink Samples Using LPME

Techniques Coupled to GC-MS and
LC-MS: a Review

Marjan Moeinfar *

Study Foodstuffs quality and food safety are major challenges affecting agricultural
and industrial aspects of production. Many contaminants from different sources

contaminate foods and drinks, leading to disastrous health problems like gene mutations
and diseases like cancer. Previously, many different methods have been used for the
analysis of these contaminants. One of these methods Liquid–liquid extraction (LLE)
has been the most well-known conventional technique used, but its limitations are its
tediousness, time required, and the use of large quantities of toxic and dangerous for the
environment organic solvents. These limitations have led to the search for other, effi-
cient techniques that are more environmentally friendly. Hence, this review highlights
recent advances in liquid-phase (single-drop, hollow fiber, and dispersive liquid–liquid)
microextraction procedures for foodstuffs and drink analyses. Such modifications can
be justified for solving limitations associated with the traditional Liquid–liquid extrac-
tion (LLE) method. The objective of this review is to serve as a reference platform for
providing effective management tools for solving problems of pollution, clean-up, and
control of Foodstuffs quality and safety globally.

(*) Coressponding Author.
Expert on chromatography, Faculty of Agriculture, Shahid Chamran University of Ahvaz, Ah-
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چکیده

معین  فر مرجان

کلیدی واژگان

آلاینده ها،
سرطانی، و ژنی جهش های
مایع-مایع، استخراج
مایع، فاز میکرواستخراج
غذایی مواد کیفیت کنترل

نمونه های در آفت کش ها آنالیز اخیر پیشرفت های
LPME تکنیک از استفاده با نوشیدنی و غذایی

LC-MS و GC-MS با شده جفت

معین فر* مرجان

تولید کشاورزی و صنعتی وضعیت بر موثر اصلی چالش های از غذایی مواد سلامت و کیفیت بررسی
مشکلات بروز موجب و ساخته آلوده را نوشیدنی و غذا مختلف، منابع از بسیاری آلاینده های است. مواد این
گذشته، در می شوند. سرطان مانند بیماری هایی و ژنی جهش های نظیر ها انسان سلامتی در خطرناکی
مایع-مایع استخراج ها روش این از یکی است. شده استفاده آلاینده ها این آنالیز برای مختلفی روش های
استخراج طولانی زمان مدت آن، محدودیت اما است بوده استفاده مورد تکنیک شده ترین شناخته ،(LLE)
این می باشد. انسان و زیست محیط برای خطرناک و سمی آلی حلال های زیاد مقادیر مصرف و آنالیز و
زیست محیط دوستدار بیشتر که دیگری موثر روش های یافتن و جستجو برای تلاش موجب محدودیت ها
(تک مایع فاز میکرواستخراج فرآیندهای در اخیر پیشرفت های مقاله، این بنابراین، است. شده باشند،
در ((DLLPME) پخشی یا پراکنده مایع–مایع و (HF-LPME) توخالی فیبر ،(SD-LPME) قطره ای
محدودیت های کردن برطرف برای اصلاحاتی چنین می دهد. نشان را نوشیدنی ها و غذایی مواد آنالیزهای
کردن فراهم مقاله، این از هدف شود. استفاده می تواند سنتی (LLE) مایع-مایع استخراج میکرو روش
کیفیت کنترل و آلاینده ها به مربوط مشکلات رفع جهت در موثر و مفید مدیریتی ابزارهای تهیه برای مرجعی

بود. خواهد جهانی سطح در غذایی مواد سلامت و

مکاتبات. مسئول (*)
ایران. اهواز، اهواز، چمران شهید دانشگاه کشاورزی دانشکده کروماتوگرافی کارشناس

moeinfar.m@scu.ac.ir ایمیل:
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مقدمه ١

متنوعی شیمیایی پیچیده مخلوط شامل کشاورزی غذایی محصولات

تغذیه ای محتوای سلامت زمینه در چالش هایی ایجاد باعث که است

می تواند غذایی آلاینده های است. شده غذا پایداری کیفیت و

آلاینده های دارویی، مواد آفت کش ها، نظیر مختلفی منابع از ناشی

موجب و شده غذایی زنجیره وارد و باشد ... و صنعتی محلی،

زنده ارگانیسم های سایر و انسان برای مزمن و حاد خطرناک نتایج

می شوند غذایی زنجیره وارد که آلاینده هایی گردد. اکوسیستم در

دی اکسین ها، ،(PCBs) بی فنیل پلی کلرینیت ها سنگین، فلزات شامل

هیدروکربن های پلی فلوئوردار، ترکیبات برم دار، آتش کننده های مهار

هستند. آلاینده ها سایر و پرکلرات ،(PAHs) حلقه ای چند آروماتیک

تخم مرغ های نظیر غذایی مواد در PAHها و PCBها سرطان زایی اثرات

تعیین و شناسایی بعلاوه، است. رسیده چاپ به اخیراً پرورشی

میزان همان به و غذایی مواد در مایکوتوکسین ها و سنگین فلزات

است. شده گزارش سرطانی) عوامل (نظیر سلامتی بر آنها اثرات

(بیوتوکسین ها) طبیعی سم های سنتزی، شیمیایی آلاینده های بر علاوه

گزارش غذا سلامتی در اصلی دغدغه های از یکی عنوان به نیز

وجود بیولوژیک منابع با مختلفی سم های آنها بین در شده اند.

باکتریایی سم های (مایکوتوکسین ها)، قارچی سم های نظیر دارند

پیشرفت های همچنین، دریایی. بیوتوکسین های و (استافیلوکوک)

موجب صنعتی پسماندهای مدیریت سوء  و صنعتی سازی در اخیر

که است شده غذایی مواد در آلی آلاینده های ناچیز مقادیر شناسایی

موش ها متابولیسم در و بوده سرطان زا سودان رنگ های شامل این

است. شده سرطان و کبدی سیروز موجب

اکستروژن ها سنگین، فلزات حاوی غذایی مواد سلامتی اثرات

PAHها و مایکوتوکسین ها نیتروزآمین، ترکیبات لبنی، محصولات در

کاربامات ها، تریازول، قارچ کش های خصوص به آفت کش ها اندازه به

زیادی انواع روی بر (OCPs) ارگانوکلره آفت کش های و پیرتیروئیدها

اصلی دغدغه های از یکی میوه ها، و سبزیجات نظیر غذایی مواد از

است. شده غایی مواد در آن ها باقی مانده ماندن امکان خاطر به دولت

غذایی آلاینده های آنالیز برای متفاوتی استخراج روش های تاکنون

مایع استخراج نظیر است یافته توسعه محیط، از ناشی بیولوژیک و

فاز کردن دیسپرس مولکولی، داخل جامد فاز استخراج فشار، تحت

گفته روش های اولتراسونیک. کمک با استخراج و ماتریس جامد

فوق سیال استخراج نظیر دیگر روش های بسیاری و بالا در شده

جامد فاز استخراج ،(Supercritical Fluid Extraction) بحرانی

میله با جنبی استخراج ،(Solid Phase Extraction)

و (Liquid-Liquid Extraction) مایع-مایع استخراج چرخان،

برای (Solid Phase Microextraction) جامد فاز میکرواستخراج

در شده اند. استفاده زیادی محیطی نمونه های در آفت کش ها آنالیز

پائین هزینه و عملکردی انعطاف باعث روش ها این اهمیت مجموع،

یک در (Enrichment Factors) بالا غنی سازی فاکتورهای با همراه

روش ها، این تکنولوژی پیچیدگی های علی رغم است. شده متوسط درجه

هزینه صرف بودن، وقت گیر شامل که دارند نیز را محدودیت ها برخی

آلی حلال های زیاد مصرف کم، حد در یا صفر انتخاب گری داشتن و زیاد

کاربردهای محدودیت بنابراین و دستگاه عملکرد سریع کاهش و سمی

است. آن ها بالقوه

شده، ذکر معایب کردن برطرف برای بنابراین

گزینه های بین در است. نیاز مورد مناسب تری روش های

مایع فاز میکرواستخراج غذایی، مواد آنالیز در موفق

است قوی روش یک عنوان به (Liquid Phase Microextraction)

و (EF) غنی سازی فاکتور و بودن اقتصادی سرعت، سادگی، دلیل به

دارد. که خوبی (Relative Recovery) نسبی بازیابی

غذایی مواد استخراج در جدید روش یک عنوان به LPME هرچند

به [٢٩–٣٣] مقالات در و شده انجام آن روی زیادی اصلاحات است،

استخراج کارایی افزایش و بهتر عملکرد از اطمینان برای تلاشی عنوان

و LODs (Limit of Determination) کاهش مثال عنوان (به

(EF و RR افزایش و RSDs (Relative Standard Deviation)

به حاضر حال در روش چندین روی مطالعات است. شده گزارش

استخراج از بعد است. انجام حال در متدها این قدرت بهبود منظور

تغذیه ای کیفی و محیطی مجاز سطح و آنها مقادیر ارزیابی آلاینده ها،

می باشد. اهمیت حائز غذایی محصولات در

بی نظیری رشد غذایی مواد آنالیز روش های قرن، یک از بیش

بیستم قرن اواسط در آزمایشگاهی ساده روش های از داشته اند.

،[٣۴] pH از که تجهیزاتی شامل پیشرفته دستگاهی روش های تا

انواع می کنند. استفاده [٣٧] کروماتوگرافی و [٣۶] اسپکتروفتومتری

آنالیزهای دقت و RSD ،LOD صحت بهبود برای روش ها از مختلفی

..........................................................................................................................................................................................................................................................٣٧
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مواد نمونه های آنالیز تکنیک های گستره تا شده اند گرفته کار به مختلف

است ابزاری غذایی مواد آنالیز نتیجه، در دهند. افزایش را غذایی

آیین نامه ها اعزام مسئله، حل (تغییر موثر مدیریت ترویج منظور به

سطح در که جدید) محصولات توسعه و کیفیت کنترل قوانین، و

می گردد استاندارد غذایی مواد نوین و مدرن توزیع موجب جهانی

به و کرده مرور را (١ (شکل LPME تکنیک های مقاله، این .[٣٨]

(Sin- قطره ای تک میکرواستخراج می کند: طبقه بندی زیر دسته های

فیبر با مایع فاز میکرواستخراج ،gle Drop Microextraction)

و (Hollow Fiber- Liquid Phase Microextraction) توخالی

(Dispersive Liquid – Liquid پخشی مایع-مایع میکرواستخراج

استفاده غذایی نمونه های مختلف آنالیزهای در که Microextraction)

می شوند.

،GC-MS نظیر تجزیه ای دستگاهی تکنیک های مورد در بعلاوه

عنوان به مقاله این می شود. بحث مویینه الکتروفورز و LC-MS

کوچک ساده تر، مراحل تا محققان و دانشجویان برای است مرجعی

مشاهده را فرآیندها این توان افزایش و بهبود برای شده ترکیب و شده

نمایند.

که توسعه ای روش های [٣٩] همکارانش و Pena-Pereira

مکتوب و منتشر زمانی ترتیب به را شده اند استفاده LPME در

،(١٩٩۵) قطره ای تک استخراج می باشد: شرح این به که کرده اند

دینامیک مایع فاز میکرواستخراج ،(١٩٩۶) قطره در قطره استخراج

،(١٩٩٧) دینامیک سیستم پشتیبان سرنگ میکرو قطره ،(١٩٩٧)

در جامد فاز میکرواستخراج ،(١٩٩٩) LPME در فیبر از استفاده

،(٢٠٠١) (Head Space Solid Microextraction) فوقانی فضای

استاندارد ،(٢٠٠٣) کننده استخراج عامل عنوان یه یونی مایع

عنوان به اولتراسونیک ،(٢٠٠۵) LPME در حلال عنوان به آب

عامل عنوان به مایکروویو تابش ،(٢٠٠۶) LPME پشتیبان عامل

LPME کردن خودکار یا اتوماسیون ،(٢٠٠٧) LPME پشتیبان

شعله اتمی جذب اسپکتروسکوپی با LPME ترکیب ،(٢٠٠٧)

و (٢٠٠٨) (Flame Absorption Atomic Spectrometry)

از استفاده با آنالیت ها کردن دیسپرس و LPME یونی مایع از استفاده

.(٢٠٠٩) گرمایی واجذب دستگاه

قطره ای/میکرواستخراج تک میکرواستخراج ٢
(SDME / HS- فوقانی فضای قطره ای تک

SDME)

اساس بر که کردند معرفی را SDME اخیراً ،Cantwell و Jeannot

قرار کننده استخراج مایع میکروقطره تک یک بین آنالیت توزیع اصول

شده متمایل آنالیت) (محلول آبی فاز سمت به سوزن نوک در گرفته

گرفتن قرار با یا سرنگ میکرو فشردن از پس که می شود کشیده و

از پس بلافاصله می افتد. اتفاق این (Headspace) محلول بالای در

روی بر سپس و شده کشیده سرنگ داخل قطره میکرو استخراج، پایان

.[۴٠] می شود انجام آن روی کروماتوگرافی یا پیشرفته الکتروفورز یک

چند به بستگی LPME روش از استفاده با آنالیت استخراج عموماً

گیرد. انجام آنها روی بهینه سازی است لازم که دارد مهم بسیار فاکتور

شکل LPME استخراج محلول به نمونه محلول از آنالیت نفوذ سرعت

حجم زمان، تعادلی، توزیع ثابت به بستگی ٣ شکل HS-SDME و ٢

میکرو پایداری به همچنین و دما استخراج، مایع حجم آنالیت، محلول

تلاطم و تحریک از معینی میزان در (ویسکوزیته) کننده استخراج قطره

دارد.

کنترل تحت SDME در استخراج غیرتعادلی حالت های اگرچه

جلوگیری باعث که می شوند تقویت نحوی به اغلب هستند، سینتیکی

پس استخراج موضوع، این علی رغم شوند. استخراج زمان افزایش از

آنالیت از ملاحظه ای قابل مقدار چون نیست کامل تعادل، به رسیدن از

غلظت به وابسته کالیبراسیون، می ماند. باقی محلول فاز در همیشه

یکسان شرایط از استفاده با می تواند که است معلوم آنالیت استاندارد

.[۴٣] شود استخراج مجهول آنالیت مانند

در قطره  ای تک میکرواستخراج ویژگی های ٣
فازی دو حالت

برای عموماً که کردند پیشنهاد مدلی [۴۵،۴۴] Cantwell و Jeannot

مایع-مایع میکرواستخراج در فاز دو مواد انتقال و تعادلی حالت

بنابراین، می رود. بکار سیستم درون قطره یک داخل و (LLME)

(١) معادله توسط آلی قطره میکرو یک تعادل در حاضر آنالیت غلظت

می شود: داده نشان

Co.eq. = KCweq. =
KCow

١ + KV o
V w

, (١)

.......................................................................................................................................................................................................................................................... ٣٨
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LPME تکنیک های شماتیک طبقه بندی :١ شکل

[۴١] Row و Han قطره ای تک میکرواستخراج دیاگرام :٢ شکل

..........................................................................................................................................................................................................................................................٣٩
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[۴٢] همکارانش و هاشمی HS-SDME دیاگرام :٣ شکل

Cweq تعادلی، توزیع ثابت K آلی، فاز تعادل Co.eq آن در که

V w و V o و آبی فاز اولیه غلظت Cow تعادل، در آبی فاز غلظت

شرایط، یا تجربی داده های هستند. آبی و آلی فازهای حجم ترتیب به

(t) زمان به را (Co) غلظت که می کند تهیه را عمومی سینتیکی مدل

معادله توسط و بوده اول درجه معادله این می سازد. مرتبط واکنش در

می شود: داده نشان (٢)

Co = Co.eq.(١ − e−kt). (٢)

یک با تعادل در HS-SDME آلی قطره یک غلظت منظور، این برای

می آید: دست به (٣) معادله از هوا فاز جزء

Co.eq =
KowCow

١ + KawV a
V w + KowV o

V w

, (٣)

فاز تعادل توزیع ثابت ،Kaw آبی؛ فاز تعادل توزیع ثابت ،Kow

،V a است)؛ شده جدا هوا فاز (توسط است شده هوا وارد که جزئی

است. شده هوا فاز وارد که جزئی حجم

SDME / HS-SDME روش های از استفاده ۴
نوشیدنی و غذایی نمونه های آنالیز در

شناسایی برای SDME از مختلفی روش های اخیر، سال های در

روش .[۵٢–۴۶] گرفته اند قرار استفاده مورد بسیاری آنالیت های

[۵٣] همکارانش و Pinheiro توسط GC-MS با SDME شده جفت

نمونه های در پیرتروئید ارگانوفسفات آفت کش های برخی تعیین برای

گرفته برزیل Sergipe منطقه در سانفرانسیسکو رودخانه از که مختلفی

را آنالیت محلول میلی لیتر ١٠ روش، این در گردید. استفاده شد،

حاوی میکرولیتری ١٠ سرنگ یک می ریزند. استخراج ویال داخل

از عبور با آن سوزن و شده بسته ویال بالای کننده استخراج حلال

١٠ و شده فشرده سرنگ میکرو می شود. آنالیت محلول وارد سپتوم

300 rpm سرعت با محلول و می شود محلول وارد تولوئن میکرولیتر

سرنگ داخل به قطره میکرو می شود. سانتریفیوژ دقیقه ٣٠ مدت به

می شود. تزریق GC-MS دستگاه به و شده کشیده

حلال میکرولیتر ١٠ از استفاده با [۴۶] رجبی مشابهی، تحقیق در

در ایلام آشامیدنی آب نمونه های در OCP تعیین برای (١-دودکانول)

مدت به و 800 rpm سرعت با استخراج است. کرده گزارش را ایران

GC دستگاه به شده استخراج ماده و می انجامد طول به دقیقه ٢٠

.......................................................................................................................................................................................................................................................... ۴٠
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کمی آنالیز برای ECD (Electrical Capture Detector) دتکتور با

می شود. تزریق

آفت کش ها، توسط آشامیدنی آب تدریجی آلایندگی بر علاوه

کشاورزی شیمیایی- فرآیندهای توسط می تواند هم نارگیل میوه آب 

و Anjos موضوع، این بر گاهی آ با .[۵۶ ،۵۵] گردد آلوده

باقی مانده تا کردند استفاده را Pinheiro روش [۵۶] Andrade

و ارگانوکلره ها کاربامات ها، پیرتروئیدها، ارگانوفسفات، آفت کش ١٩

نمایند. تعیین SDME از استفاده با را نارگیل آب در تیوکاربامات ها

محلی فروشگاه های و صنعتی مناطق از نارگیل آب طبیعی نمونه های

یک روش، این در شدند. آنالیز (برزیل) سالوادور و باهیا ایالت

شد استفاده استخراج برای کننده) استخراج (حلال تولوئن میکرولیتر

قطره انجامید. طول به دقیقه ٣٠ مدت به 200 rpm سرعت با که

شد. داده GC-MS دستگاه به بیشتر آنالیزهای برای شده استخراج

نیروی افزایش موجب SDME روی اصلاحات ضمن، این در

افزایش نتیجه، در و کننده استخراج حلال های و آنالیت بین چسبندگی

فرناندز .[۴٨] می شود روش سرعت و سادگی حساسیت، پایداری،

شده جفت شده اصلاح SDME روش این کاربرد [۴٨] همکارانش و

با قطره حجم افزایش طریق این از که دادند نشان را GC-MS با

در که میلی متر ٢ طول به حلقه ای سیلیکون قطعه یک از استفاده

استخراج برای روش این شد. انجام گرفته، قرار سرنگ نوک لبه های

خرما و توت فرنگی خاک، در (OCP) ارگانوکلره آفت کش از تا ١۴

حاوی میلی لیتری ٢٠ شیشه یک شد. گرفته کار به پرتغال کشور از

(قدرت طعام نمک درصد ٠/۵ محلول آنالیت، محلول میلی لیتر ١٠

استانداردهایOCPتهیه از کدام هر برای لیتر در میکروگرم ١٠ و یونی)

از کدام هر روی جداگانه صورت به سانتریفیوژ گردید. استفاده شده،

محلول که زمانی تا دقیقه ١٠ مدت به 10000 rpm سرعت در نمونه ها

اتاق دمای در دقیقه ٣٠ مدت به محلول، یافت. ادامه شود، نیمه شفاف

نوک در سیلیکونی حلقه با میکرولیتری ١٠ سرنگ یک می شود. همگن

سرعت با و SDME ویال در n-هگزان میکرولیتر ۵ تزریق برای سوزن

ادامه دقیقه ۴۵ مدت به استخراج می رود. کار به 200 rpm چرخش

گردید. تزریق GC-MS دستگاه به قطره میکرو و یافته

مختلف روش های توسط می تواند فلزات و متالوئیدها تعیین

از استفاده [۴٩] Vieira و Lemos .[۵٨] گردد انجام LPME

در (ETAAS) گرافیتی کوره الکترومال اتمی جذب اسپکترومتری

گزارش را دریایی غذاهای و آبی نمونه های در منگنز شناسایی و تعیین

شده پودر دریایی غذای گرم ٠/١ می باشد: صورت این به که کرده اند

گاو، جگر صدف، بافت مرجع استانداردهای نیز و حلزون) و (ماهی

اسید میلی لیتر یک با جداگانه، صورت به سیب برگ های و اسفناج

فوق آب میلی لیتر یک و غلیظ H2O2 میلی لیتر ٠/۵ غلیظ، نیتریک

در و شده اسیدی مخلوط می شوند. مخلوط آزمایش لوله یک در خالص

NaOH محلول شود. انجام هضم فرآیند تا می گیرد قرار مایکروویو آون

استفاده ٩ به آنالیت محلول pH رساندن و تعدیل برای درصد ١٠

می گردد. منتقل میلی لیتری ١٠٠ حجمی بالن یک به سپس و می شود

آب و شده افزوده میلی لیتر ٢٠ میزان به Ph= 9/2 آمونیوم بافر محلول

می شود. استفاده بالن رساندن حجم به و رقیق سازی برای خالص فوق

منتقل خالی میلی لیتری ١٠٠ حجمی بالن یک به آب نمونه سپس

میکرولیتر ١۵٠ و (pH= 9/2) آمونیوم بافر سی سی ٢٠ می گردد.

محتوای به ٢-نفتول – ١-(٢-پیریدیلازو) w/v درصد ٠/٠١ محلول

می شود. رسانده حجم به خالص فوق آب با بالن می شود. افزوده بالن

شد، گفته بالا در که آنالیتی محلول روی بر SDME آنالیز نهایت، در

٢٠ انتقال برای میکرولیتری ٢۵ میکروسرنگ یک می شود. انجام

شده استفاده آنالیت محلول حاوی شیشه ای ویال به کلروفرم میکرولیتر

(استخراج کلروفرم میکرولیتر ١۵ و می شود بسته ویال بالای در و

از پس استخراج می کند. اضافه ویال محلول به آرامی به را کننده)

نهایت، در می رسد. پایان به 200 rpm چرخش سرعت با و دقیقه ٧

داده اتمی جذب سنجی طیف دستگاه الکتریکی کوره به استخراج حلال

می شود.

اخیر پیشرفت های [۵٠] همکارانش و Almeida این، بر علاوه

تکنیک از استفاده با گیاهی روغن های در کادمیم شناسایی در روش این

آنالیت های کرده اند. گزارش را اولتراسونیک با شده تقویت SDME

اتمی جذب سنجی طیف دستگاه الکتریکی کوره با شده استخراج

از هرکدام شده اند. شناسایی بالا قدرت با پیوسته تابش منبع با

دست به شفاف محلول یک تا شده هضم و اسیدی نمونه، آنالیت های

١٠ حجمی بالن یک به سپس و شده سرد اتاق دمای در و آمده

بشر یک می رسد. حجم به مقطر آب با و گردیده منتقل میلی لیتری

آن دمای که اولتراسونیک آب حمام داخل میلی لیتری ١٠٠ شیشه ای

با بشر و شده داده قرار می رود، بالاتر سانتی گراد درجه ۴۶ از آرامی به

مایع حاوی سرنگ میکرو می شود. پر شده هضم نمونه از میلی لیتر ۵٠
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بسته بشر بالای است، مولار ٠/١ نیتریک اسید که کننده استخراج

داخل به آرامی به استخراج کننده محلول از میکرولیتر ۵ و می شود

شده سونیکیت دقیقه ١۵ مدت به سیستم سپس می شود. ریخته بشر

جذب سنجی طیف دستگاه الکتریکی کوره به شناسایی برای آنالیت و

می شود. داده بالا قدرت با پیوسته تابش منبع با اتمی

برای می تواند SDME تکنیک های فلزات، آنالیز بر علاوه

.[۵٩] شود استفاده فلوراید نظیر فلزی غیر آنالیت های شناسایی

HS- کمی استفاده [۵١] همکارانش و Gomez-Otero واقع، در

میوه در SO2 شناسایی برای UV-Vis سنجی طیف کنار در SDME

چغندر، سبز، فلفل کاهو، لیمو، پرتقال، نارنگی، نظیر سبزیجات و

جداگانه صورت به نمونه، هر کرده اند. گزارش بادام مربای سیر، پودر

نمونه های یا شده خرد غذای گرم ٠/۵ می شود: تهیه زیر شرح به و

ریخته خالص فوق آب میلی لیتر ١٠ حاوی سانتریفیوژ لوله داخل مایع،

سرعت200 با سانتریفیوژ داخل دقیقه ۵ مدت به آزمایش لوله می شود.

سانتریفیوژ بالایی محلول از میلی لیتر ٨ سپس، می گیرد. قرار rpm

یک و میله ای مگنت یک که میکرواستخراج شیشه ای ویال یک داخل

می شود. ریخته است، آن داخل مولار ٢/۵ HCL محلول از میلی لیتر

٢/۵ قطره یک می شود. پوشیده خوبی به درپوش با شیشه ای ویال

-٢) ′۵-دیتیوبیس- ،۵ لیتر بر میلی گرم ٢٠٠ محلول از میکرولیتری

از استفاده با می شود نامیده نیز المان معرف که اسید) نیتروبنزوئیک

فرآیند می شود. افزوده ویال داخل نمونه مخلوط به سرنگ، میکرو

می انجامد. طور به دقیقه ٣/۵ مدت به 1600 rpmسرعت در استخراج

نانومتر ۴١٠ موج طول در UV-Vis سنج طیف به حاصل قطره میکرو

می شود. داده آنالیز برای

تکنیک که دادند نشان است، شده انجام اخیراً که مطالعه ای در

نظیر گیاهان ثانویه متابولیت های شناسایی برای می تواند LPME

همکارانش و Tang شود. استفاده [۶٠] ترپنوئیدها و فلاونوئیدها

GC-FID (Gas Chro- با شده جفت HS-SDME از استفاده [۵٢]

۵ تعیین برای matography - Flame Ionization Detector)

کرده اند. گزارش را Chamaecyparis obtuse گونه برگ در ترپنوئید

بیولوژیک ترکیبات از زیادی مقادیر صنعتی منبع یک عنوان به گیاه این

[۵٢] چین و کره ژاپن، مثل آسیایی کشورهای در معمولا که است فعال

پودر برگ گرم ٠/۵ ،HS-SDME استخراج روش در می یابد. پرورش

ریخته خالص فوق آب حاوی میلی لیتری ٢٠ نمونه ویال یک داخل شده

همزن یک می شود. داده حرارت سانتی گراد درجه ١٠٠ دمای تا و شده

(حلال الکل اولئیل میکرولیتر ٨ حاوی سرنگ میکرو و مغناطیسی

سرنگ میکرو تزریق، از قبل می شود. ریخته ویال داخل استخراج)

موقعیت در را استخراج حلال از میکرولیتر ٣ و شده بسته ویال بالای

از پس استخراج، می کند. تزریق (Headspace) نمونه فوقانی فضای

می شود. داده GC-FID دستگاه به قطره میکرو و شده تمام دقیقه ٢٠

فیبرهای HF-LPME)) خالی تو فیبر با مایع فاز میکرواستخراج

پلی اتر (پلی استرها، آلی پلیمرهای از (Hollow Fiber) توخالی

ساخته تیتانیوم) و (زیرکونیوم معدنی مواد و پلی پروپیلن) و سولوفون

باعث که گرفته قرار میله ای ساختار شکل به دسته دو هر می شوند.

سرعت .[۶١،۶٠] می شوند نمونه آنالیت های استخراج سرعت افزایش

مغناطیسی همزن (rpm) چرخش سرعت بهینه سازی با استخراج

فیبر حفره داخل به نفوذ برای آلی حلال بهترین و یافته افزایش

روش بعلاوه، .[۶٣] می شود انتخاب موفق استخراج یک و توخالی

می شود استفاده تغلیظ پیش برای تنها نه  (۴ (شکل HF-LPME

هم زمان کردن تمیز برای بلکه آزمایشگاه ها) در (میکروفیلتراسیون

ماتریس و صنعتی مراکز فاضلاب پاک سازی قبیل از نمونه آنالیت های

.[۶٣] می رود کار به پیچیده نمونه های

HF- تکنیک از استفاده مزایای از یکی بالا غنی سازی فاکتور

می تواند فاکتور این است. نمونه در آنالیت ها تغلیظ پیش در LPME

استخراج بازیابی ، (Vs) نمونه حجم بین رابطه و نسبت از استفاده با

(۴) معادلات در که همان طور [۶۵،٢٩] Va پذیرنده محلول های و (R)

نهایی غلظت Ca که می شود: محاسبه است، شده داده نشان (۵) و

na نمونه، در آنالیت ابتدایی غلظت CS (پذیرنده)، آلی فاز در آنالیت

در آنالیت اولیه مقدار ns و (پذیرنده) آلی فاز در آنالیت نهایی مقدار

است. نمونه

R =
na, final

ns, initial
× ١٠٠٪ (۴)

E =
ca, final

ca.initial
= R

(
V s

V a

)
× ١٠٠٪ (۵)
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[۴۶] همکارانش و فخرایی ،HF-LPME تنظیمات :۴ شکل

آنالیز در HF-LPME تکنیک از استفاده ۵
نوشیدنی و غذایی مواد نمونه های

آنالیت ها مختلف انواع شناسایی در HF-LPME اخیر تکنیک های

نتایج [٧٢–۶۶ ،١۴] است شده داده نشان ١ جدول در که همانطور

همکارانش و González-Curbelo اخیراً است. داشته همراه به علمی 

١٣ میکرواستخراج برای HF-LPME تکنیک از استفاده [۶۶]

کودکان اصلی غذایی منبع (که حبوبات پرورش در عموماً که آفت کش

کرده اند. پیشنهاد می شوند، استفاده است)

از تجاری کودک غذای نوع دو و گندم آرد مطالعه، این در

حبوبات منشاء با نمونه دو است. شده خریداری اسپانیا فروشگاه های

حاوی دوم، نمونه و شده اند آنالیز جودوسر و چاودار گندم، ذرت، حاوی

چند با شده خرد ریز نمونه از گرم ١/۵ هر است. ذرت و برنج ارزن

مورد آفت کش های آنالیت های شده تهیه تازه استاندارد محلول از قطره

منتقل میلی لیتری ۵٠ مخروطی لوله یک داخل به و شده مخلوط نظر،

١/٢۵) اسید فرمیک و استونیتریل مخلوط از میلی لیتر ٢٠ می شوند.

شدت به ٢دقیقه مدت به و شده اضافه لوله به حجمی) حجمی- درصد

در بالایی فاز و شده سونیکیت ابتدا نهایی مخلوط می زنند. زده هم به 

تبخیر روتاری کمک با 250 mba فشار و سانتی گراد درجه ۴٠ دمای

محلول و شده حل خالص آب میلی لیتر ١٠ در باقی مانده می شود.

١٠ می شود. انجام نمونه ٣ روی بر HF-LPME می گردد. فیلتر

میلی لیتری ٢٠ ویال یک به شده فیلتر محصول از کدام هر از میلی لیتر

١/٠ هیدروکسید سدیم و (w/v) طعام نمک درصد ٠/۵ و شده منتقل

فیبر می شوند. افزوده pH تعدیل و یونی قدرت افزایش برای مولار

به متصل سوزن روی بر و شده بریده سانتی متر ٢ طول به توخالی

سپس می شود. ثابت و فیکس کاملا میلی لیتری ١٠٠ سرنگ میکرو

فیبر حفره های و منافذ تا می شود تزریق ١-اکتانول میکرولیتر ٢٠

وارد شده اشباع توخالی فیبر ثانیه، چند از بعد شوند. اشباع توخالی،

دقیقه ۴۵ مدت به اتاق دمای در استخراج می شود. ویال آنالیت محلول

و شده برداشته توخالی فیبر می شود. انجام 960 rpm سرعت در و

سپس، می گیرد. قرار GC دستگاه میکرولیتری ۴٠٠ ویال میکرو داخل

١٠ برای و شده اضافه ویال به استونیتریل حلال میکرولیتر ٣۵٠

گاز از استفاده با آرامی به حلال سرانجام، می شود. اولتراسونیک دقیقه

NPD دتکتور با GC دستگاه به باقی مانده می گردد. تبخیر نیتروژن،

میکرولیتر ۵٠ با و شده تزریق (Nitrogen- Phosphorus Detector)

و Arvand مشابهی، طور به می شود بازیابی مجدداً سیکلوهگزان حلال

یافته توسعه دوفازی HF-LPME روش از استفاده با [۶٧] همکارانش

(سی هالوترین، پیرتروئید آفت کش باقی مانده غربال برای GC با همراه

از میوه و سبزیجات نمونه نوع چهار در فنپروپاترین) و دلتامترین

کدام هر داد. قرار استفاده مورد را ایران در گیلان کشاورزی منطقه
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نوشیدنی و غذا نمونه های آنالیز برای HS-SDME تکنیک های از استفاده :١ جدول
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شد. ترکیب آفت کش استانداردهای با و فیلتر هموژنیزه، نمونه ها، از

سی سی ۵ طعام، نمک وزنی درصد ٣ حاوی میلی لیتری ١٢ ویال یک

مقطر آب میلی لیتر یک و مولار ٠/١ اسید استیک استات/ بافر محلول

آنالیت محلول و مغناطیسی مخزن یک و شده استفاده تقطیر بار دو

(HF) توخالی فیبر سانتی متری ٨/٨ قطعه یک بعلاوه، شد. افزوده

خیسانده اکتانول -١ میکرولیتر ٢۴ با Accurel Q3/2 پلی پروپیلن

از بعد استخراج می گیرد. قرار شکل U سانتریفیوژ ویال درون و شده

توخالی فیبر می شود. تمام 480 rpm چرخش سرعت با و دقیقه ۴١

به می شود کننده استخراج فاز حاوی دیگری ویال داخل و شده جدا

آن، از پس شوند. خارج (عصاره) شونده استخراج مواد که نحوی

دستگاه به کننده استخراج از میکرولیتر ٢ تزریق با شناسایی فرآیند

تا یافت ادامه HF-LPME تکنیک اصلاح می شود. انجام GC-MS

غشاء برسد. روش موثرترین به رسیدن برای تلاش در محبوبیتی به

(Hollow Fiber- مایع-مایع استخراج توخالی فیبر میکرومتخلخل

از یکی MicroporousMembrane Liquid- Liquid Extraction)

پلی پروپیلن میکرومتخلخل غشاء که است LPME جدید تکنیک های

می کند. عمل مایع غشاء تجدید و تشکیل طول در ثابت کمک عنوان به

HF- از استفاده [۶٨] همکارانش و Bedendo اخیراً

به متعلق آفت کش ١٨ باقی مانده شناسایی برای MMLLE

ارگانوفسفات ها، تریازول ها، پیریمیدین ها، کاربامات ها، دسته

فرآوری و تازه نمونه های در آمیدها و نیتریمیدازول ها نئونیکوتیونیدها،

و طبیعی پرتقال آب نمونه های کرده اند. گزارش را پرتقال آب شده

میلی لیتر ٩ روش، این در شد. خریداری برزیل از صنعتی شده فرآوری

٢٠ ویال یک داخل به و شده سانتریفیوژ دقیقه ۵ برای نمونه هر از

تولوئن- میکرولیتر ۴٠٠ آن، داخل در که می شود منتقل میلی لیتری

سولفات آمونیوم گرم ۴ و حجمی) حجمی/ ١۵ + ٨۵ ) استات اتیل

مولار ٠/١ هیدروکسید سدیم میلی لیتر ١ سپس، است. شده افزوده

که سانتی متری ١/۵ توخالی فیبر قطعه یک و ٧ تا pH تنظیم برای

استخراج، زمان می شود. دسیکاتور وارد شده تمیز استون با ابتدا

متوسط چرخش، سرعت و سانتی گراد درجه ٢۵ دمای در دقیقه ٣۵

ویال داخل از توخالی فیبر غشاء روی شده استخراج آنالیت های بود.

متانول- میکرولیتر ۵٠ حاوی اولتراسونیک حمام در و شده برداشته

در می گیرد. قرار دقیقه ٢ برای حجمی) حجمی/ ۵٠ + ۵٠ ) استون

LC-MS از استفاده با آمده دست به عصاره از میکرولیتر ٢٠ پایان،

PVDF از استفاده [۶٩] همکارانش و Wang می شود. شناسایی

٧ آنالیز در می شود، استفاده معمولا که پلی پروپیلن جای به متخلخل

گزارش چین پکن فروشگاه های از شده خریداری خیارهای در آفت کش

شده ریخته سی سی ١٠ ویال داخل شده خرد خیار گرم ٢ است. نموده

دقیقه ۵ مدت به مخلوط می گردد. مخلوط خالص آب سی سی ۵ با و

زده بهم 12000 rpm سرعت با دقیقه ٣ مدت به و شده اولتراسونیک

ویال یک وارد آنالیت) (محلول سطح روی شده جمع ماده می شوند.

HF غشاء یک داخل به کلروفرم سی سی ۵ سپس شده، سی سی ١٠

می شود. غوطه ور آنالیت محلول داخل و می گردد تزریق سانتی متری 8

می شود. انجام 300 rpm سرعت در و دقیقه ٢٠ مدت به استخراج

حجمی/ ١+ ١) آب متانول- محلول در و شده خشک شده، جدا HF

مخلوط، می شود. اولتراسونیک دقیقه ١ مدت به و گرفته قرار حجمی)

آنالیز HPLC-MS/MS با آن از میکرولیتر ۵ نهایت در و شده فیلتر

می شود.

نازک لایه یک شده، کشف [٧٣] قبل دهه یک در که گرافن

جذب به قادر و بی اثر محکم، گرافن، است. خالص کربن آلوتروپ

از استفاده سمت به بررسی ها است. الکتریسیته / گرما هدایت و نور

استخراج ماده یک عنوان به استفاده جمله از زیادی مطالعات در گرافن

.[٧۵ ،٧۴] است شده داده سوق کننده

در کاربامات آفت کش های به متعلق باقی مانده همکارانش، و Ma

آنالیز گرافن با شده تقویت HF-LPME از استفاده با را میوه نمونه های

گلابی) و (سیب شده همگن تازه میوه از گرمی ٢٠ نمونه یک نمودند.

با دقیقه ۵ برای و کرده منتقل میلی لیتری ۵٠ آزمایش لوله یک داخل را

استخراج ویال وارد بالایی فاز می شود. سانتریفیوژ 4000 rpm سرعت

حل استونیتریل میلی لیتر ١ در دوباره و شده شسته رسوب، می شود.

جمع آوری رویی فاز سپس و می شود سانتریفیوژ دقیقه ١ مدت به و شده

جمع آوری بالایی فاز و می شود انجام بار سه شستشو فرآیند می شود.

تقطیر بار دو آب با میلی لیتر ١۵ تا و شده ریخته ویال داخل به و شده

اسخراج ویال داخل را آنالیت محلول آنالیت). (محلول می شود رقیق

در مغناطیسی همزن و طعام نمک گرم ٢/٢۵ قبلا که میلی لیتری ٢۵

١٠ میزان به ١-اوکتانل، حلال سپس، می کنند. منتقل دارد، قرار آن

شده، ضدعفونی پلی پروپیلن HF یک خالی حفره های داخل میکرولیتر

١۵ با گرافن لیتر بر میکروگرم ٢ آن، از پس می ریزند. بشر یک در

اکی والان یک و شده رقیق کننده) (استخراج ١-اوکتانل میکرولیتر
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توخالی فیبر سرانجام، می شود. تزریق HF حفره های داخل آن از

دقیقه ٣٠ مدت به استخراج و شده غوطه ور استخراج ویال داخل

داخل به آنالیت ها پایان، در می شود. انجام 800 rpm سرعت با و

میکرولیتر ۵٠ حاوی قبلا (که شده واجذب میکرولیتری ١٠٠ ویال

و شده مخلوط دقیقه ٢ مدت به ورتکس میکرو یک در و است) متانول

(DAD) اری دیود دتکتور با HPLC دستگاه به بیشتر آنالیزهای برای

تکنیک از استفاده با آفت کش آنالیت تعیین بر علاوه می شود. داده

با می توانند (بیولوژیک) غیرشیمیایی نمونه های سایر ،HF-LPME

و Socas-Rodríguez توسط اخیر تحقیق شوند. تعیین روش این

استروژن آنالیت های آنالیز برای HF-LPME کاربرد [٧١] همکارانش

گرفته (سرشیر گاو شیر شده انتخاب نمونه ٣ در سنتزی و متابولیک

شیر، نمونه هر است. داده نشان کامل) و شده گرفته سرشیر کمی شده،

مدت به و شد مخلوط شده تهیه استوک محلول با جداگانه صورت به

به شده مخلوط میلی لیتری ٣ نمونه یک می شوند. همگن ساعت ٢۴

متیل میلی لیتر ۶ و شد منتقل میلی لیتری ۵٠ سانتریفیوژ لوله داخل

مخلوط می شود. افزوده آن به اسید اتانوئیک میکرولیتر ١۵٠ و سیانید

مخلوط دقیقه ١ مدت به 2800 rpm سرعت با ورتکس مخزن یک در

١۵ مدت به بالایی فاز شوند. ته نشین پروتئین مولکول های تا می شود

180mbar فشار در و شده سانتریفیوژ 4400 rpm سرعت با و دقیقه

جدا اضافی حلال های تا می شود آب زدایی سانتی گراد درجه ۴٠ دمای و

میلی لیتر ١٠ حجم تا باقی مانده آنچه از میلی لیتر ٣ آن، از پس شوند.

محلول می شود. رقیق وزنی-حجمی درصد ١٠ طعام نمک محلول با

یک وارد و شده فیلتر میکرومتر ٠/۴۵ غشای طریق از آمده دست به

هیدروکسید سدیم افزودن با و می شود میلی لیتری ٢٠ استخراج ویال

-١ سانتی متری، ٢ فیبری غشاء یک می رسد. ۶ به pH مولار، ٨

میکرولیتری ٢۵ سرنگ نوک روی اینکه از قبل و شده اشباع اکتانل

استخراج محلول وارد سوزن، نوک و فیبر می شود. خشک بگیرد، قرار

داخل به ١-اوکتانل میکرولیتر ٢۵ سپس، می شوند. پوشیده و شده

می شود. تزریق سرنگ میکرو سوزن نوک طریق از HF حفره های

1250 rpm سرعت و اتاق دمای در دقیقه ۶٠ مدت به استخراج

میکرولیتری ۵٠٠ ویال یک در و شده جدا ،HF قطعه  می شود. انجام

محتوی شود، جدا فیبر اینکه از قبل و می شود شسته استونیتریل حاوی

به شده استخراج آنالیت می شود. اولتراسونیک دقیقه ٧ مدت به آن

در می شود. رقیق کروماتوگرافی متحرک فاز مجدداً و شده تبخیر آرامی

HPLC- از استفاده با آمده دست به عصاره از میکرولیتر ٢٠ نهایت،

[٧٢] همکارانش و Xu می شود. آنالیز فلورسانس دتکتور و DAD

روش یک از استفاده با شیر نمونه های در استروئیدی هورمون ٩ آنالیز

همراه توخالی فیبر پایه بر چرخان میکرواستخراج LLME شده اصلاح

نمونه های دادند. نشان GC-MS با شده کوپل میکروویو تکنیک با

در سوپرمارکتی از کامل و گرفته سرشیر کم چربی، شده، پاستوریزه شیر

با کردن رقیق با نمونه ها ویسکوزیته شد. خریداری چین چانگ شهر

سی سی ١٠ مخلوط، این از و یافته کاهش (۵٠ : ۵٠) خالص آب

سپس، می شود. منتقل میلی لیتری ٢٠ استخراج ویال به و شده فیلتر

متانول در دقیقه ١٠ مدت به شدن سونیک با HF غشاء و فولادی سیم

داخل سانتی متر ١/٢ طول به فولادی سیم می شود. ضدعفونی استون و

عمل استخراج مغناطیسی همزن عنوان به تا شده توخالی فیبر هسته

HF حفره های اولتراسونیک، روش از استفاده با استخراج حلال کند.

به استخراج می شود. استخراج ویال داخل سپس و می کند اشباع را

میله آن، از پس می شود. انجام 500 rpm سرعت در دقیقه ٢٠ مدت

بیرون استخراج محلول از قوی تر آهنربای یک از استفاده با چرخان

توسط آنالیت و شده شسته خالص آب میلی لیتر ١ با می شود. آورده

یک می شوند. شسته شدن اولتراسونیک با و متانول میکرولیتر ۴٠٠

تبخیر و فیلتر جداسازی، برای مغناطیسی همزن با اضافی استخراج

مجدداً حاصل، باقی مانده می شود. انجام ظرف یک در شوینده محلول

می شود. داده GC-MS به و شده رقیق

ترکیبات آنالیز [١۴] همکارانش و Raharjo مشابهی، صورت به

ماهی در پروپیل آمین) نیتروزو و دی اتیل آمین (نیتروزو نیتروزامین

استفاده با زده نمک گاو گوشت و خوک گوشت سوسیس، زده، نمک

به نمونه ها است. نموده گزارش GC-FID با همراه HF-LPME از

نمونه ها، شد. خریداری اندونزی سورابایا در مغازه یک از محلی صورت

به و شده مخلوط آنالیت استاندارد محلول های با و شده هموژنیزه

به تولوئن میکرولیتر ١٠ سپس، می شود. ریخته استخراج ویال داخل

ویال داخل و شده تزریق سانتی متری ١/۵ هالوفیبر غشاء یک داخل

در میکرولیتر ٣ استخراج حلال بعلاوه، می شود. داده قرار استخراج

میکرواستخراج می شود. تزریق سرنگ میکرو طریق از هالوفیبر بخش

برای GC-FID می یابد. پایان 300 rpm سرعت با و دقیقه ١۵ از بعد

HF-LPME روش از شده استخراج آنالیت های شناسایی و جداسازی

می شود. استفاده
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(DLLME) پخشی مایع فاز میکرواستخراج ۶

برای DLLME از استفاده همکارانش و اسدی اخیر، مطالعات در

رضائی چند، هر .[٧۶] کرده اند معرفی را نمونه یک در آنالیت ها تعیین

بستگی که روش یک عنوان به بیشتر را DLLME [٧٧] همکارانش و

ابری نقطه استخراج در که آنچه نظیر حلال ها، جزئی سه سیستم به

انتخاب به بستگی روش، نموده اند. معرفی است، هموژن LLE و

سهولت و سرعت که کننده) (استخراج مناسب حلال از استفاده و

حلال یک به نیاز مثال، عنوان به دارد. می کند، فراهم را میکرواستخراج

می باشد کلروبنزن یا کربن دی سولفید کلروفرم، نظیر بالا دانسیته با آلی

استونیتریل استون، (نظیر کننده پخش حلال یک میزان همان به و

و آلی فاز دو هر با استخراج قابل شدت به که است نیاز متانول) یا

درپیچ دار مخروطی آزمایش لوله یک داخل نمونه باشد. کننده استخراج

آن به سرعت به کننده استخراج فاز و کننده پخش حلال و شده ریخته

تولید باعث امر این هرچند می شود. سانتریفیوژ لوله و می شود اضافه

کوچک تر قطره های تشکیل موجب همچنین می گردد زیاد آشفتگی یک

صورت به کدر محلول یک می شود. شده اند، پخش آبی فاز در که

آنالیت محلول بین بزرگی سطح مساحت و شده تشکیل کوتاه مدت

تعادل حالت به رسیدن نشانگر که می نماید ایجاد کننده استخراج و

تکنیک مزایای می شود. ظاهر لوله ته در جامد فاز یک بعلاوه، است.

EF و RR و زیست محیط دوستدار آن، کم هزینه شامل DLLME

Zhang توسط که DLLME روش مراحل ۵ شکل بالاست. های

.[٧٩] می دهد نشان را شده طراحی

آنالیز در DLLME تکنیک های از استفاده ٧
نوشیدنی ها و غذایی مواد نمونه های

شناسایی DLLME تکنیک از استفاده با آنالیت ها از مختلفی انواع

ارگانوفسفات آفت کش های شده انتخاب مطالعات .(٢ (جدول شده اند

استاندارد با میوه ها و سبزیجات گیاهی، داروهای در (OPPs)

.[٨٠] است شده گزارش و انجام همکارانش و HO توسط DLLME

محلی بازار از سبزیجات و میوه شده خریداری تازه نمونه هر

می شود. سرد سانتی گراد درجه −٢٠ دمای در و شده هموژنیزه چینی ها

سنتی داروهای کلینیک یک از شده خشک گیاهان مشابهی، صورت به

الک و خرد شده، فرآوری مجزا صورت به نمونه ها شد. خریداری چینی

تهیه OPP استانداردهای با و میلی متری) ٠/٨۵ مش فیلتر (با شده

١/٢ با نمونه آنالیت گرم ٠/١ هر سپس، می شوند. مخلوط شده

دمای در میلی لیتری ١۵ آزمایش لوله یک در استونیتریل میلی لیتر

مدت به ورتکس همزن یک در و شده مخلوط سانتی گراد درجه ۵٠

3300 rpm سرعت با دقیقه ۵ مدت به و شده میکس ثانیه ٣٠

ته نشین جامد (فاز عصاره میکرولیتر ١ سپس می شود. سانتریفیوژ

قارچ کش که داده اند نشان می شود. زده GC-MS دستگاه به شده)

از استفاده با می تواند نیز [١٩] چربی دوستی خواص دارای تریازول

شود. شناسایی DLLME تکنیک

بر یافته توسعه تازه روش یک کاربرد [٨١] همکارانش و فرج زاده

تعیین برای GC-NPD با شده کوپل DLLME در دما افزایش اساس

یک از عسل نمونه چهار کرده اند. گزارش را عسل در تریازول آفت کش

نمونه پنجمین شد. خریداری ایران شرقی آذربایجان در محلی فروشگاه

شرقی آذربایجان (کلیبر کشاورزی غیر کوهستانی ناحیه یک از عسل

بالن یک به نمونه هر از گرمی ١۵ قسمت یک آمد. دست به ایران)

تقطیر دوبار آب با و شده همگن شده، منتقل میلی لیتری ۵٠ حجمی

نگه داشته تعادل در دقیقه ١۵ مدت به آنالیت محلول می رسد. حجم به

با شده، منتقل میلی لیتری ٧٠ مخروطی استخراج لوله یک به و شد

در و گردیده مخلوط شده تهیه آفت کش استاندارد گرم بر نانوگرم ٢۵

پس می گیرد. قرار دقیقه ۴ مدت به سانتی گراد درجه ٧۵ آب حمام

و کننده) پخش یا (دیسپرس دی متیل فرمالدهید سی سی ١/۵ آن، از

به سرعت به کننده) (استخراج اتان ١،٢-دی برومو میکرولیتر ١٣٠

سرد باز، آب شیر یک زیر دقیقه ٣ مدت به و شده افزوده استخراج لوله

انجام دقیقه ۵ مدت به 4000 rpm سرعت در سانتریفیوژ می شود.

لوله) انتهای (در شده استخراج فاز میکرولیتر یک نهایت، در می شود.

می شود. داده GC یک به و شده جمع آوری

با شده تقویت DLLME کاربرد [٨٢] همکارانش و کمان کش

گندم در PAH از تا 16 تعیین در GC-MS با شده جفت و ماکروویو

درصد ٢ با شده خرد نمونه از کیلوگرم یک دادند. نشان را شده آسیاب

از مناسبی مقدار با همگن اختلاط طریق از چربی طریق از چربی

مدت به و می گردد تهیه شده رنده پیاز و نمک شامل دهنده طعم عوامل

از مشخصی مقادیر سپس، می شود. نگهداری یخچال در ساعت ١

١۵٠ نمونه یک با (spike) شدن اضافه برای آنالیت استانداردهای

سرخ دقیقه ١ مدت به داغ زغال روی و شده خرد که شده تهیه گرمی
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[٧٩] همکارانش و Zhang ،DLLME فرآیند تصویری نمایش :۵ شکل

می شود. استفاده است شده

۵٠ : ۵٠ نسبت (با KOH اتانول- سی سی ١٠ آن، از پس

استفاده آزمایش لوله در شده کوبیده نمونه گرم ١ هیدرولیز برای حجمی)

نمونه می شود. مایکروویو دقیقه ١۵ مدت به سپس، که می شود

بالایی فاز .(2683 rpm) می شود سانتریفیوژ دقیقه ۵ شده مایکروویو

Carrez محلول های میلی لیتر ١ حاوی که دیگر آزمایش لوله یک وارد

است، محلول کربوهیدرات های و پروتئین ها دادن رسوب برای II و I

2683 rpm سرعت با و دقیقه ۵ مدت به مجدداً آزمایش لوله می شود.

شده سانتریفیوژ بالایی فاز میلی لیتر ١٠ مقدار می شود. سانتریفیوژ

طعام، نمک درصد ١۵ محلول با و شده دکانته آزمایش لوله داخل

میکرولیتر ٣٠٠ کننده)، (استخراج تتراکلرید اتیلن میکرولیتر ٨٠

لیتر بر میکروگرم ۴٠ بی فنیل میکرولیتر ٢ و کننده) (دیسپرس استون

۵ مدت به آزمایش لوله محتوای می شود. مخلوط داخلی) (استاندارد

قسمت یک سرانجام، می شود. سانتریفیوژ 2683 rpmسرعت با دقیقه

GC-MS دستگاه به و شده جدا شده، ته نشین فاز میکرولیتری ٢

اکراتوکسین و آفلاتوکسین نظیر مایکوتوکسین هایی می شود. تزریق

که نوین تکنیک یک شده اند. آنالیز DLLME تکنیک توسط نیز A

شناسایی برای است گرفته قرار استفاده مورد و یافته توسعه اخیراً

از استفاده با پسته مغز در G2 و G1 ،B2 ،B1 آفلاتوکسین های

در محلی فروشگاه از پسته ها است. [٨٣] SPE از پس DLLME

و شده همگن گرم ۵ نمونه، هر برای شد. خریداری ایران رفسنجان

سپس، شد. منتقل میلی لیتری ۵٠ سانتریفیوژ آزمایش لوله یک به

کیلوگرم بر میلی گرم ١٠ و هگزان -n سی سی ١٠ طعام، نمک گرم ١

متانول- مخلوط و فشرده سازی) (عامل شده تهیه افلاتوکسین استاندارد

و شده اضافه آزمایش لوله به ترتیب به حجمی ۴ + ١ نسبت با آب

5000 سرعت با دقیقه ۴ سپس شد. سونیکیت دقیقه ٢٠ مدت به

با دقیقه ۶ مدت به مجدداً و شده فیلتر بالایی فاز و شد سانتریفیوژ rpm

رسوب فاز و شده دکانته بالایی فاز شد. سانتریفیوژ 5000 rpm سرعت

گردید. SPE سیستم وارد و شده رقیق مقطر آب سی سی ۶٠ با کرده

شد خشک کمی آون در که شده استخراج آنالیت از میلی لیتر ۵ بعلاوه،

میکرولیتر ٢٠٠ حاوی که میلی لیتری ١٠ مخروطی لوله یک داخل به

کننده) (دیسپرس متانول میلی لیتر ١/۵ و کننده) (استخراج کلروفرم

5000 سرعت با دقیقه ٣ مدت به آنالیت محلول شد. منتقل است،

قرار تبخیر تحت آب حمام در حاصل، رسوب شد. سانتریفیوژ rpm

.......................................................................................................................................................................................................................................................... ۴٨
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نوشیدنی و غذا نمونه های آنالیز جهت HF-LPME تکنیک های از استفاده :٢ جدول
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HPLC به و شده حل متانول میکرولیتر ٣٠ در باقی مانده گرفت.

شد. تزریق

DLLME روش از استفاده با مس نظیر سنگین فلزات بعلاوه،

در مس آنالیز [١٢] Jaiswal و Shrivas شود. شناسایی می تواند

از پس FAAS از استفاده با حبوبات و سبزیجات غذایی نمونه های

فروشگاه از حبوبات و سبزیجات نمونه های بردند. پیش را DLLME

سانتی گراد درجه ١٠٠ دمای با آون در و شده خریداری هند در محلی

تبدیل ریز پودر به تا شده خرد و شده خشک ساعت ١٠ مدت به

بشر یک به و شده خاکستر به تبدیل گرم ٢/۵ نمونه، هر برای شود.

نیتریک اسید سی سی ٧ و اکسیژنه آب سی سی ٣ حاوی سی سی ۵٠

١٠ در باقی مانده و شود خشک تا شد داده گرما مخلوط شد. منتقل

میلی لیتر ٠/۵ سپس، شد. جمع آوری مولار ١ کلریدریک اسید میلی لیتر

مولار ٠/۶×١٣−١٠ و اسید آسکوربیک درصد، ١ طعام نمک محلول

از میلی لیتر ١٣ و بافر محلول فنانترونیل، -١٠ ،١ دی متیل- -٢ ،٩

یک داخل به (II) مس میلی لیتر بر نانوگرم ۵ استاندارد آبی محلول

مرحله، این از پس می شود. منتقل مخروطی استخراج آزمایش لوله

بنزیمیدازول فنیل -N از سی سی ٠/٢ و کلروفرم سی سی ٠/۵ تزریق

کننده استخراج حلال یک و کننده دیسپرس حلال عنوان به اوره تیو

755) سانتریفیوژ می شوند. تزریق استخراج لوله داخل به ترتیب به

یک داخل به دقت به آبی فاز و شده انجام دقیقه ٢ مدت به (rpm

به ورود از قبل اتانول میکرولیتر ۴٠٠ با و شده منتقل آزمایش لوله

می شود. مخلوط FAAS

توصیه ها و محدودیت ها جمع بندی، ٨

غذایی مواد استخراج در نوین تکنیک یک LPME که این علی رغم

از تا گرفته قرار مهمی و اساسی اصلاحات مورد روش این است،

یابد افزایش استخراج کارایی و شده حاصل اطمینان آن بودن مناسب

RR/EF افزایش و ها LOD/RSD نسبت کاهش مثال، عنوان (به

و HF-LPME ،SDME) LPME اخیر متدهای مقاله، این ها).

مختلفی نوشیدنی و غذا نمونه های مورد در می تواند که را (DLLME

دست به نتایج خلاصه، طور به می دهد. شرح را باشد داشته کاربرد

داشته را استخراج زمان کمترین که دارد SDME سرعت به اشاره آمده

سه بین در HF-LPME که حالی در می شود، استفاده کمی حلال از و

است. روش کندترین شده، گفته روش

و اطمینان قابل صورت به آن مختلف اصلاحات و LPME

نمونه های آنالیز برای تغلیظ پیش روش های عنوان به توجیه پذیری

می نمایند، مصرف آلی حلال کمی مقادیر روش ها این می باشد. مختلف

و صحت دقت، سرعت، حساسیت، سادگی، برای بالایی پتانسیل

دارند. بالایی RR و بالا HF پائین، LOD کارایی،

کارآمد مدیریت ابزارهای تهیه برای رفرنسی عنوان به مقاله این

مواد کیفیت کنترل و کردن تمیز آلایندگی، مشکلات حل منظور به

محدودیت های برخی می باشد. جهانی سطح در آن سلامت و غذایی

استفاده مورد آلی حلال های اغلب هستند: اینها LPME تکنیک های

١٠٠ و کامل صورت به مثال، عنوان به هستند، سمی تکنیک ها، این در

حلال بهترین انتخاب در مشکلاتی و نیستند سبز شیمی با مطابق درصد

به موضوع، این چون دارد وجود آنالیز برای استفاده مورد حجم های و

مرحل برای اضافی مهم الزامات بعلاوه، است. وابسته آنالیت ماهیت

سرعت بهترین تعیین شامل اصلی استخراج انجام از قبل ابتدایی

می باشد. دما و استخراج زمان واسطه، محلول یونی قدرت تلاطم،

می تواند تحریک طول در استخراج قطره میکرو ناپایداری همچنین

آنالیت های استخراج در HF-LPME و بگذارد اثر SDME روش بر

هستند. ناکارآمد نمونه، از قطبی بسیار

برای غیرسمی یونی مایع پایه بر حلال های از استفاده

نشان شده گزارش نتایج چون می شود توصیه آنالیت ها میکرواستخراج

داشته بهتر کارایی آلی، حلال های به نسبت حلال این که داده اند

سبز حلال های سایر همچنین، هستند. زیست محیط دوست دار و

گیرند، قرار استفاده مورد LPME تکنیک های در می توانند غیرسمی

که پائین دمای با مخلوط های و بحرانی فوق و مایع CO2 نظیر

یافته اند. توسعه اخیراً و بوده طبیعی و تجدیدپذیر
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