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  چكيده فارسي

 

  چكيده

با  يكرواستخراجم براساس تركيبات مختلف، تغليظ پيش و سازي آماده روشهاي ي توسعه حاضر، تحقيق هدف
با آشكارساز  از روش كروماتوگرافي گازيآنها  يرياندازه گ يبراو  باشد يژل م -سله يبر پا فاز جامد
 بر اجمالي مروري اول، درفصل است؛ شده تنظيم فصل دو در نامه پايان اين .ديگرد استفادهشعله اي  يونيزاسيون

 تجربي فصل كه دوم، درفصل .تاس گرفته انجام مختلف هاي نمونه تغليظ پيش و سازي آماده روشهاي انواع
راج و پيش تغليظ تركيبات مختلف از فازهاي استخراجي تهيه شده، براي استخ باشد؛ مي بخش پنج وشامل است

 .استفاده شد

تهيه  (PEG-g-MWCNTs) كربني پوشش داده شده با پلي اتيلن گليكولنانولوله هاي در بخش اول فصل دوم، 
نانولوله هاي كربني پوشش داده شده با پلي اتيلن . شد و از آن به عنوان فاز استخراج كننده استفاده گرديد

 د با ديگر تركيبات موجود در محلول سل پيوند شيميايينو مي توان باشند فعال ميژلي  -سل از لحاظ گليكول
با نانولوله هاي كربني ژل  -سلو تيتانيوم به روش  ميسدو نوع پوشش بر پايه سيلي ،در اين بخش .دنبرقرار كن

له روش يبه وس PEG-g-MWCNTsب يات تركيخصوص .پوشش داده شده با پلي اتيلن گليكول، تهيه گرديد
با استفاده از  .قرار گرفت يمورد بررس يحرارت يه وزن سنجيمادون قرمز و روش تجز يف سنجيط

ضخامت پوشش  .ميكروسكوپ الكتروني پويشي همگن بودن، تخلل و ضخامت فيبر مورد بررسي قرار گرفت
اين پوشش هاي تهيه شده  .ميكرومتر تخمين زده مي شود 20فيبرهاي ساخته شده با استفاده از اين تكنيك حدود 
همچنين  .رزي مي تواند باعث افزايش مساحت سطح فيبر گرددداراي ساختاري بسيار متخلخل بوده كه به طور با

در تصاوير با بزرگنمايي بالا، نانولوله هاي كربني را مي توان مشاهده كرد كه باعث افزايش بيشتر مساحت سطح 
  .دنپوشش مي گرد

 PEG-g-MWCNTs در بخش دوم، ميكرواستخراج با فاز جامد از فضاي فوقاني، با فاز استخراجي تهيه شده از

 يو برا .از نمونه هاي آبي زيست محيطي استفاده گرديد BTEX، براي استخراج تركيبات ژل -سلو روش 
پوشش تهيه  .دياستفاده گرد يون شعله ايزاسيونيو آشكارساز  يگاز يآن از دستگاه كروماتوگراف يرياندازه گ

طول عمر بالاي آن مي توان اشاره كرد كه علت هاي ممتازي است كه به پايداري حرارتي و  شده داراي مزيت
راج، پارامترهاي موثر در استخراج مانند دماي استخ. آن پيوند شيميايي بين پوشش و سطح بستر فيبر مي باشد

نمونه مورد  ، دماي واجذبي آناليت و زمان واجذبي آناليتسرعت هم زدن مدت زمان استخراج، غلظت نمك،



  چكيده فارسي

 

 زير حسط رسم با BTEXتركيبات  براي كاليبراسيون منحني تحت شرايط بهينه. ه شدندبررسي قرار گرفتند و بهين
 براي آمده بدست (R) مقاديرضرايب همبستگي كه آمد؛ بدست غلظت مقابلدر  استاندارد محلولهاي پيك

 پنج با و  3برابر نويز به سيگنال نسبت در عملي طور به تشخيص روش، حد. مي باشد 9961/0ها بيشتر از  آناليت
 در آن يو حد كم .حاصل گرديد ليتر يليم گرم درپيكو 3تا  6/0آن،  مقادير كه ،آمد آزمايش بدست تكرار بار

 تكرارپذيري روش به صورت .تر به دست آمديل يليكوگرم در ميپ 10تا  2ن يب ،10برابر نويز به سيگنال نسبت
جواب فيبر به آناليت به صورت انحراف استاندارد تكرارپذيري در  .انحراف استاندارد نسبي گزارش شده است

پيكوگرم در ميلي ليتر نسبت به هريك از آناليت ها، توسط يك  20گيري در غلظت  بار اندازه 5نسبي حاصل از 
همچنين تكرارپذيري در ساخت . درصد به دست آمد 7/5تا  4/4فيبر محاسبه گرديد كه مقادير آن در محدوده 

پيكوگرم در ميلي ليتر نسبت به هريك از  20گيري غلظت ف استاندارد نسبي براي اندازهفيبر به صورت انحرا
درصد حاصل  5/6تا  3/4فيبر تهيه شده تحت شرايط يكسان، به دست آمد كه مقادير آن  3توسط  ،آناليت ها
قي مورد در نمونه هاي حقيBTEXبا موفقيت براي اندازه گيري تركيبات  در نهايت روش پيشنهادي. گرديد

  .استفاده گرفت

ميكرواستخراج با فاز  ، برايژل -سلروش  به PEG-g-MWCNTsدر بخش سوم، فاز استخراجي تهيه شده از 
    ي درگستره روش، خطي محدوده .از نمونه هاي آبي زيست محيطي استفاده گرديد MTBE جامد تركيب

 درنسبت عملي طور به روش، حدتشخيص .باشد مي 9985/0با ضريب همبستگي  نانوگرم در ليتر 500-07/0
حاصل ليتر يليدر م نانوگرم  01/0 آن، مقدار كه ،آمد بدست آزمايش تكرار بار پنج با و 3 برابر نويز به سيگنال
گيري در  بار اندازه 6تكرارپذيري در جواب فيبر به آناليت به صورت انحراف استاندارد نسبي حاصل از . گرديد

 3/5نانوگرم در ميلي ليتر توسط يك فيبر محاسبه گرديد كه اين مقادير به ترتيب، برابر  100و  1/0در دو غلظت 
گيري  همچنين تكرارپذيري در ساخت فيبر به صورت انحراف استاندارد نسبي براي اندازه. مي باشددرصد  1/4و 

فيبر تهيه شده تحت شرايط يكسان، به دست آمد كه مقدار  3، توسط MTBEنانوگرم در ميلي ليتر از  1/0 غلظت
در نهايت جهت بررسي اثر ماتريكس نمونه حقيقي، نمونه هاي آبي از قبيل  .حاصل گرديد درصد 5/6آن 

مورد بررسي قرار  شهر مشهد فاضلاب شهري، آب آشاميدني و آب چاه و آب يكي از رودخانه هاي محلي
        نسبي به دست آمده براي نمونه هاي حقيقي نشان مي دهد كه صحت روش براي درصد بازيابي .گرفت

  .، مطلوب است و همچنين اثر ماتريكس قابل توجهي مشاهده نمي گرددMTBEاندازه گيري تركيب 
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بر پايه  PEG-g-MWCNTsپوشش  با در بخش چهارم، از روش ميكرواستخراج با فاز جامد به روش مستقيم،
، براي استخراج تركيبات دارويي ايبوپروفن، ناپروكسن و ديكلوفناك ژل -سلتيتانيوم ساخته شده به روش 

، ، غلظت نمكpHدماي استخراج، مدت زمان استخراج، اثر  .درنمونه هاي آبي زيست محيطي استفاده گرديد
ز جمله پارامترهاي مهمي هستند كه در نمونه ا ، دماي واجذبي آناليت و زمان واجذبي آناليت،سرعت هم زدن

در شرايط بهينه، منحني هاي  .كارايي روش ميكرواستخراج با فاز جامد به صورت مستقيم موثر مي باشند
ضرايب كه د نكه نشان مي دهندهاي مختلف مورد بررسي قرار گرفت غلظت ت دركاليبراسيون مربوط به هر آنالي

 با و 3برابر نويز به سيگنال نسبت در عملي طور به تشخيص روش، حد .باشدمي  9985/0بيشتر از  (R)همبستگي 
 .حاصل گرديد ليتر يليم در نانوگرم 03/0تا  007/0 آن، مقادير كه ،آمد بدست آزمايش تكرار بار پنج

تكرارپذيري در جواب فيبر به آناليت  .انحراف استاندارد نسبي گزارش شده است تكرارپذيري روش به صورت
در ميلي ليتر نسبت به  نانوگرم 1/0گيري در غلظت  بار اندازه 5صورت انحراف استاندارد نسبي حاصل از به 

. درصد به دست آمد 1/8تا  9/5هريك از آناليت ها، توسط يك فيبر محاسبه گرديد كه مقادير آن در محدوده 
در  نانوگرم 1/0 گيري غلظت اندازههمچنين تكرارپذيري در ساخت فيبر به صورت انحراف استاندارد نسبي براي 

فيبر تهيه شده تحت شرايط يكسان، به دست آمد كه مقادير آن   3توسط  ،ميلي ليتر نسبت به هريك از آناليت ها
تركيبات  مقاديركم گيري دراندازه مذكور، روش كارآيي بررسي براي .درصد حاصل گرديد 1/9تا  2/7

شامل فاضلاب شهري، آب آشاميدني و  ار نمونه آب زيست محيطيحقيقي، چه هاي دارويي موردنظر درنمونه
  .آب چاه و آب يكي از رودخانه هاي محلي شهر مشهد مورد آزمايش و بررسي قرار گرفتند

توسط يك غشاي توخالي در برابر ماتريكس  SPMEارائه شد كه در آن پوشش فيبر  يروشدر بخش پنجم، 
   اين روش براي اندازه گيري ايبوپروفن، ناپروكسن و ديكلوفناك درپيچيده نمونه محافظت مي گردد و از 

، ژل -سلبر اساس  SPMEتركيب مزيت هاي روش  از در واقع اين روش. نمونه هاي ادرار استفاده گرديد
استفاده  SPMEپوشش فيبر . برخوردار است يبر توخاليع با فيكرواستخراج فاز مايمنانولوله هاي كربني و روش 

حلال آلي، دماي  .مي باشدژل  -سلپايه تيتانيوم با استفاده از روش  بر PEG-g-MWCNTsشده، پوشش 
  ، غلظت نمك و سرعتpHواجذبي آناليت، زمان واجذبي آناليت، دماي استخراج، مدت زمان استخراج، اثر 

هم زدن نمونه از جمله پارامترهاي مهمي هستند كه در كارايي روش ميكرواستخراج با فاز جامد محافظت شده به 
 در شرايط بهينه، منحني هاي كاليبراسيون مربوط به هر آناليت را در غلظت. وسيله غشاي توخالي موثر مي باشند

                    9996/0بيشتر از  (R)ستگي بررسي قرار گرفت كه نشان مي دهد ضرايب همبهاي مختلف مورد 
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 آزمايش بدست تكرار بار پنج با و  3برابر نويز به سيگنال نسبت در عملي طور به تشخيص روش، حد .مي باشد
تكراپذيري روش به صورت تكرارپذيري  .حاصل گرديد ليتر يليم در نانوگرم 15/0تا  03/0 آن، مقادير كه،آمد

سطح غلظتي مورد بررسي قرار گرفت تكرارپذيري در يك روز،  3در يك روز و تكرارپذيري بين روزها در 
           براي بررسي صحت روش .حاصل گرديد 1/8تا  9/4درصد و تكرارپذيري بين روزها بين  9تا  8/4بين 

نتايج به . ايبوپروفن، ناپروكسن و ديكلوفناك مورد ارزيابي قرار گرفت نمونه هاي ادرار در سه سطح غلظتي از
در نهايت روش . درصد مي باشد 5/98تا  2/80دست آمده نشان مي دهد كه درصد بازيابي نسبي آناليت ها بين 

كه اين  پيشنهاد شده براي تعيين و اندازه گيري ايبوپروفن، ناپروكسن و ديكلوفناك در نمونه هاي ادرار افرادي
  .تركيبات دارويي براي آنها تجويز شده بود، مورد استفاده قرار گرفت
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Abstract 

The aim of this research is to develop the preconcentration and sample preparation methods, 

based on solid-phase microextraction (SPME) procedure prior to gas chromatography-flame 

ionization detector (GC–FID). In this research, the sol–gel method was applied for the 

preparation of solid‐phase microextraction fibers to extract various compounds from 

environmental water and biological samples. This thesis consists of two chapters. In the first 

one, some of the sample preparation methods were reviewed. In the second one, consisting of 

five sections, two types of the prepared solid-phase microextraction coating fibers based sol-

gel technology were used to determine the trace levels of various compounds. 

In the first section of Chapter Two, poly(ethylene glycol) (PEG) grafted onto multi-walled 

carbon nanotubes (PEG-g-MWCNTs) were synthesized by the covalent functionalization of 

MWCNTs with hydroxyl-terminated PEG chains. For the first time, the functionalized 

product of PEG-g-MWCNTs was used as selective stationary phase to prepare the silica and 

titania based sol–gel solid-phase microextraction (SPME) coating fibers. The PEG-g-

MWCNTs were characterized by fourier transform infrared spectra and also thermo-

gravimetric analysis, which verified that PEG chains were grafted onto the surface of the 

MWCNTs. The scanning electron micrographs of the fiber surface revealed a highly porous 

structure which greatly increases the surface area for PEG-g-MWCNTs sol–gel coating.  

In the second section, the developed PEG-g-MWCNTs sol–gel coating was used to determine 

BTEX in real water samples with GC-FID. This fiber demonstrated many inherent 

advantages, the main one being the strong anchoring of the coating to the fused silica 

resulting from chemical bonding with the silanol groups on the fused-silica fiber surface. The 

new PEG-g-MWCNTs sol–gel fiber is simple to prepare, robust, with high thermal stability 

and long lifetime, up to 200 extractions. Important parameters influencing the extraction 

efficiency such as desorption temperature and time, extraction temperature, extraction time, 

stirring speed and salt effect were investigated and optimized. Under the optimal conditions, 

the method detection limits (S/N=3) were in the range of 0.6–3 pg mL–1 and the limits of 

quantification (S/N=10) between 2–10 pg mL–1. The relative standard deviations (RSDs) for 

one fiber (repeatability) (n=5) were obtained from 4.4 up to 5.7% and between fibers or batch 

to batch (n=3) (reproducibility) in the range of 4.3–6.5%. The developed method was 
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successfully applied to real water samples while the relative recovery percentages obtained 

for the spiked water samples at 20 pg mL–1 were from 90.2 to 101.9%. 

In section three, the PEG-g-MWCNTs sol–gel coating was used for  determination of MTBE 

in real water samples with GC-FID. The calibration curve of the MTBE was linear in the 

range from 0.07to 500 ngmL–1. The limits of detection (S/N=3) 0.01 ngmL–1 and the limits of 

quantification (S/N=10), 0.07 ng/mL were obtained. The relative standard deviations (RSDs) 

for one fiber (repeatability) (n=6) and between fibers or batch to batch (n=3) (reproducibility) 

were obtained. The developed method was applied successfully to determine trace level of the 

MTBE in real watersamples. 

In section four, titania based PEG-g-MWCNTs sol–gel solid-phase microextraction (SPME) 

coating fiber, was used for the determination of ibuprofen, naproxen and diclofenac in real 

water samples. Some parameters which influene the extraction efficiency were such as 

desorption temperature and time, extraction temperature and time, pH, salt effect and the 

stirring rate that were investigated and optimized. Under the optimal conditions, the method 

detection limits (S/N=3) were in the range of 0.007–0.03 ng mL–1 and the limits of 

quantification (S/N=10) between 0.05–0.07 ng mL–1. The relative standard deviations (RSDs) 

for one fiber (repeatability) (n=5) were obtained from 5.9 up to 8.1% and between fibers or 

batch to batch (n=3) (reproducibility) in the range of 7.2–9.1%. The developed method was 

successfully applied to real water samples while the relative recovery percentages obtained 

for the spiked water samples at 0.2 ng mL–1 were from 84 to 107%. 

In the fifth section, a new rapid, simple and effective cleanup procedure is demonstrated for 

the determination of ibuprofen, naproxen and diclofenac in urine samples by using hollow-

fiber liquid membrane-protected solid-phase microextraction (HFM-SPME) based on the  

sol–gel technique and GC–FID.In this technique, a sol–gel coated fiber was protected with a 

length of porous polypropylene hollow fiber membrane which was filled with water-

immiscible organic phase. Subsequently the whole device was immersed into urine sample for 

extraction.Poly(ethylene glycol) (PEG) grafted onto multi-walled carbon nanotubes (PEG-g-

MWCNTs) was used as extraction phase to prepare the sol–gel SPME fiber. Important 

parameters influencing the extraction efficiency such as desorption temperature and time, 

organic solvent, extraction temperature and time, pH, stirring rate and salt effect were 

investigated and optimized. Under the optimal conditions, the method detection limits 
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(S/N=3) were in the range of 0.03–0.07 ng mL–1 and the limits of quantification (S/N=10) 

between 0.08–0.15 ng mL–1. Relative standard deviations for intra-day and inter-day 

precisions were 4.8–9.0% % and 4.9–8.1%, respectively. Subsequently, the method was 

successfully applied to human urine fractions after the administration of ibuprofen, naproxen 

and diclofenac. 
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  مقدمه -1-1
 انواع توسعه، حال كشورهاي در همچنين و صنعتي و پيشرفته كشورهاي از بسياري در گذشته سالهاي طي

 بسيار مقادير ورود لذا، اند؛ شده يا مصرف و توليد گوناگون صنايع در شيميايي تركيبات و مواد از مختلفي
 به زايد مواد اين .است بوده ناپذير اجتناب زيست محيط در چرخه زايد مواد صورت به تركيبات اين از زيادي
 همچنين و بشر سلامتي برروي نامطلوبي اثرات شوندكه مي نظرگرفته در زيست محيطي هاي آلاينده عنوان

 اين جديد مصرف انواع و توليد نتيجه در و مختلف صنايع ي توسعه به توجه با امروزه .]1[دارند  محيط زيست
. است گشته صنعتي اصلي جوامع معضلات از يكي به تبديل زيست محيط بيشتر آلايندگي مشكل تركيبات،
 يك آنها از ناشي محيطي زيست خطرات جهت كنترل آلاينده، تركيبات اين گيري اندازه و شناسايي بنابراين،

خواص  بر علاوه شيميايي تركيبات اين از بسياري كه است امروزه، مشخص شده .باشد مي موثر و اساسي اقدام
 نيز بسيار كم مقادير در حتي توانند مي و باشند مي نيز سرطانزايي خاصيت داراي دارند، كه شده اي شناخته سمي
 اين كم بسيار مقادير اندازه گيري لذا، .گردند جانداران ساير و انسان در خطرناكي بسيار بيماريهاي ايجاد باعث

 تلاشهاي گذشته، هاي دهه درطي .است اي برخوردار ويژه اهميت از محيطي زيست هاي نمونه در تركيبات
 شيميايي تركيبات اندك بقاياي اين گيري اندازه منظور به نوين، روش هاي ابداع و توسعه ي زمينه در زيادي
طي چند  .است گرفته صورت وصنعتي بيولوژيكي محيطي، زيست هاي نمونه مختلف در انواع سمي، و سرطانزا

دستگاههاي تجزيه . گيري نمونه صورت گرفته است هاندازتكنيك هاي استفاده از دهه اخيررشد چشمگيري در 
اي از قبيل كروماتوگرافي، اسپكتروسكوپي ، ميكروسكوپي و همين طور حسگرها و ابزارهاي ميكرو نيز تحت 

هاي  اما علي رغم پيشرفت در ساخت ابزارهاي تجزيه اي، اندازه گيري. تاثير همين پيشرفت ها قرارگرفته اند
جهت كمك به بهبود روش هاي لذا . ير تخريبي هنوز در بيشتر موارد امكان پذير نمي باشدبسيار دقيق و غ

ي تهيه روش ها اساسي  موجود، در اغلب موارد يك يا چند مرحله آماده سازي نمونه ضروري است كه اهداف
  .، تغليظ و بهبود سيگنال دستگاهي 1پاك سازي :و آماده سازي  نمونه  عبارت است از

از اسـتقبال   آنهـا و پرزحمت بـودن    آناليزهاي شيميائي اجراي بودن يطولانروش ها غالباً به دليل  اين  استفاده از
طي دو دهه اخير به دليل نياز مبرم صنايع دارويي و زيست محيطي به اندازه گيري دقيق . چنداني برخوردار نيستند

  .]2، 3 [نمونه به سرعت رشد يافته اند آماده سازيروش هاي ، 2پيچيده بافتنمونه هاي داراي 
  :ندنزير را دنبال مي ك كلي  اهداف لاًآماده سازي نمونه معموروش هاي  

                                                            
1 Clean-up 
2 Matrix 
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  .و بهبود سيگنال هاي تجزيه اي افزايش غلظت آناليت به منظور بالا بردن انتخابگري وسنجش -
  .روش نمونه و در نتيجه افزايش انتخابگري صحذف مزاحمت هاي بالقوه در مراحل جداسازي و تشخي -
  .در صورت لزوم، تبديل آناليت ها به فرم مناسب تر براي تشخيص يا جداسازي بهتر -
  .نمونه است بافتكه مستقل از تغييرات  ،فراهم كردن يك روش تكرارپذير وقوي -

تكنيك هاي استفاده از  تكرارپذيري در روشهاي آماده سازي نمونه اهميت بسيار زيادي دارد،از آنجايي كه 
برخي  ].4[روز در حال افزايش است هب نمونه بدون دخالت فرد صورت مي گيرد روزها آناليز خودكار كه در آن

نشان  1-1آناليز كه شامل مرحله آماده سازي نمونه نيز مي باشند در شكل  هاياز مراحل رايج همراه با فرآيند
  .داده شده است

    
  
  

  
  

  .نيز مي باشد شامل آماده سازي نمونه تجزيه اي كهمراحل يك فرآيند  - 1-1شكل 

استخراج است كه منجـر بـه تغلـيظ و جداسـازي     آماده سازي نمونه در يك فرآيند تجزيه اي عمدتاً شامل مرحله 
انتخاب روش استخراج به شرايط كار، ماهيت گونـه، بافـت نمونـه و    . گونه هاي موردنظر از بافت نمونه مي گردد

ه اسـت  توجه اخير شيميدانان به روش هاي آماده سازي نمونه باعث اين شـد . نوع فاز استخراج كننده وابسته است
تعيين راهكارهايي بـراي كـاهش مصـرف حـلال، خودكـار      . ش اصلاحات جديد گردنداين روش ها  دستخوكه 

نمودن و امكان اندازه گيري مقادير بسيار كم، انجام اندازه گيـري هـا در محـيط زنـده و در داخـل سيسـتم هـاي        
  .طبيعي و پيدا كردن روش هاي سازگار با محيط زيست از جمله اهداف مهم اين روش هاي اصلاحي مي باشد

  با ابداع روش هاي جديد مراحل استخراج ساده تر و عملي تر گرديـده اسـت امـا رقابـت در زمينـه بهينـه نمـودن       
بهبود فرآيند استخراج به عنوان بخش مهمي از روش هاي آماده سـازي  . روش هاي كلاسيك همچنان ادامه دارد

با طراحي بهتر ابزارها و روش هاي بكار  نمونه نه تنها بطور كامل باعث بهبود روش هاي تجزيه اي مي گردد بلكه
نمونـه بـرداري و اسـتخراج و    مراحـل  باعث اجراي بهتر آزمايش در داخل سيستم، يكپارچگي و نظم  ،شدهگرفته 

  ]. 5[امكان خودكار نمودن روش مي گردد 

 استخراج و تغليظ  آناليز

ينمونه بردار  آماده سازي نمونه نگهداري نمونه 



  4مروري برروشهاي ميكرواستخراج                                                                                             -اول فصل

 

روش هايي وقت گير و  3مايع –و استخراج مايع 2، سوكسوله1روشهاي قديمي استخراج نظير استخراج فاز جامد
 مشكل مهم ديگر. به دليل چند مرحله اي بودن مدت زمان استخراج معمولاً طولاني است و خسته كننده اند

اين روش ها، ميزان مصرف بالاي حلال هاي آلي سمي است، كه منجر به ايجاد بقاياي مضر و  از يبرخ
روش ها، فاقد پتانسيل لازم جهت خودكار  همچنين برخي از اين. دنخطرناك و آلودگي محيط زيست مي شو

  .شدن و ارائه مستقيم به سيستم هاي مدرن جداسازي نيز مي باشند
با توجه به اين مشكلات، تلاش هاي زيادي در جهت مينياتوري نمودن روش هاي قديمي صورت گرفته است 

  :دو روش عمده مينياتوري شده استخراج عبارتند از. ]6[
  )(4SPME       فاز جامدميكرواستخراج با  -
  )LPME(5        ميكرواستخراج با فاز مايع -

 روش هاي ميكرواستخراج با فاز مايع  -1-2

نياز اساسي به تغيير فرآيند هاي تجزيه اي آماده سازي نمونه منجر به همانطور كه در مقدمه به آن اشاره شد 
مصرف اندك حلال آلي  و مانند سرعت بالا توسعه روش هاي جديدتري گرديده است كه از مزاياي متعددي

نيز  مايع –استخراج مايعاز جمله در چند سال اخير اين تلاش ها به سمت مينياتوري نمودن روش . برخوردارند
مانند روش هاي ديگر پيش رفته است، به صورتي كه نسبت حجم حلال آلي به نمونه آبي مورد مصرف در اين  

  . به ابداع روش هاي جديد ميكرواستخراج توسط حلال گرديده است فرآيندها كاهش يافته و منجر
است كه غيرقابل ) فاز استخراج كننده(نياز اساسي اين روش هاي آماده سازي نمونه، استفاده از يك حلال آلي 

بسيار بوده و در ضمن تمايل آناليت ها به انحلال در فاز استخراج كننده ) محلول حاوي نمونه(امتزاج با فاز آبي 
از آنجايي كه ماتريكس نمونه . در اين روش حجم فاز آلي بسيار كمتر از نمونه است. بيشتر از محلول نمونه باشد

توزيع و همچنين درصد آناليت استخراج شده  ثابتدر طول فرآيند استخراج ثابت هستند،  و فاز استخراج كننده
از روي  مقدار خالص  تيآنالنيز ثابت خواهد بود و چون توزيع، تابع غلظت آناليت نيست،  لذا تعيين كمي 

استخراج ميكرو توسط حلال يك روش كامل نيست و فقط جزئي از . استخراج شده  قابل محاسبه مي باشد
  .پيش تغليظ مي گردندآناليت ها جهت تجزيه، استخراج و 

                                                            
1 Solid-phase Extraction (SPE)  
2 Soxhlet extraction 
3 Liquid-liquid extraction (LLE) 
4 Solid-phase microextraction (SPME) 
5 Liquid-phase microextraction (LPME) 


