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  :عنوان

گیری  تغلیظ و اندازه کاربرد مایعات یونی در روش میكرواستخراج مایع مایع با حلال پراکنده کننده در پیش

 ای ی جذب اتمی شعله وسیله های فلزی به یون
 :پژوهشگر
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اینجانب سیده سمیه حسینی دانشجوی کارشناسی ارشد رشته شیمی گرایش تجزیه دانشگاه کردستان، 

دانشكده علوم  گروه شیمی تعهد می نمایم که محتوای این پایان نامه نتیجه تلاش و تحقیقات خود بوده و از 

نشده و به پایان رسانیدن آن نتیجه تلاش و مطالعات مستمر اینجانب و راهنمایی و مشاوره  جایی کپی برداری

 .  اساتید بوده است

 

 با تقدیم احترام

 سیده سمیه حسینی

01 /01 /0931 

  



 



 

 تقدیم به 

 پدرخوبم    

 مادر مهربانم      

         

                                            
 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 پاسگزاری و قدردانیس

گویم که مرا مشمول الطاف بیكرانت قرار پروردگارا تو  را  سپاس می

های علم و معرفت را فرارویم گشودی  و در این دادی و دریچه

مرا همتی چنان عطا کن که . سردترین روزگاران بهترین پشتیبانم بودی

 . جزء خشنودی و لقای تو به چیزی قانع نگردم

پژوهش به لطف ایزد یكتا به پایان رسیده بر خود لازم اکنون که این 

دانم که از سر قدرشناسی سپاسگزار بزرگوارانی باشم که  همواره می

 .ام کردندیاری

از خانواده عزیزم که در نهایت دلسوزی و محبت بهترین مشوقم بودند 

 . کنمصمیمانه تشكر می

  غلامرضا خیاطیان جناب آقای دکترسپاسگزار استاد راهنمای ارجمندم

 

 

 

 



 

 چكیده

ای برای تعیین مقادیر مایع پخشی همراه با اسپكترومتری جذب اتمی شعله-یک روش ساده و موثر میكرواستخراج مایع

عنوان استخراج کننده و همچنین از نمک در این تكنیک از مایع یونی به. های محیطی ارائه شده استآهن در نمونه

کارایی مهمترین پارامترهای موثر بر. اکساید به عنوان معرف کمپلكس کننده نیز استفاده شد مرکاپتو پیریدین-1سدیم 

، حجم مایع یونی، حجم و نوع حلال پخش کننده، زمان واکنش و استخراج مورد بررسی قرار گرفتند pHاستخراج شامل 

اکتور تقویت و حد تشخیص به ترتیب نتایج آزمایش شامل محدوده خطی، دقت، ف. و شرایط بهینه برای روش بدست آمد

های آب شهر و معدنی، این روش برای نمونه. لیتر بدست آمدمیكروگرم بر 4/1و  11/01، 0/9لیتر، میكروگرم بر 111-01

مایع پخشی برای پیش-یک روش جدید و ساده میكرو استخراج مایع در بخش دوم. کاربرده شدچایی و نمونه سنگ به

در این روش دی تیزون به . ای ارائه شده استادیر کم پالادیم همراه با اسپكترومتری جذب اتمی شعلهتغلیظ و تعیین مق

پارامترهای موثر بر بازدهی استخراج مورد بررسی قرار گرفتند، مهمترین این . عنوان معرف کمپلكس کننده استفاده شده

ه، زمان واکنش و استخراج  هستند و شرایط بهینه ، حجم مایع یونی، حجم و نوع حلال پخش کنندpHپارامترها شامل 

میلی  111/1-0تحت شرایط بهینه محدوده خطی، دقت، فاکتور تغلیظ و حد تشخیص به ترتیب . برای روش بدست آمد

چایی، آب )های حقیقی شاملاین روش برای نمونه. لیتر بدست آمدمیكروگرم بر 190/1و  8/3، 14/0%لیتر، گرم بر

 .مورد استفاده قرار گرفت( ر و سبزیجات شه ، دریاچه

های نمونه های حقیقی،نمونه، ایمایع پخشی، اسپكترومتری جذب اتمی شعله-میكرواستخراج مایع :کلمات کلیدی

 محیطی

 

 

 

 



 

 صفحه                                                                                                                       عنوان      

                                         0                                                                                                                                   (مقدمه)اول   فصل

             1                                                                                                      سازی نمونهمرحله آماده  -0-0

 9                                                                                                                  های آماده سازی نمونه روش -0-1

 4                                                                                                                             جامد روش میكرواستخراج فاز -0-9

 1                                                                                                      (LPME)روش میكرو استخراج فاز مایع -0-4

 6                                                                                                   (SDME)میكرواستخراج تک قطره   -0-4-0

 1                                                                                 (DI- SDME) به روش مستقیممیكرواستخراج تک قطره  -0-4-0-0    

 8              (HF-LPME) تو خالیمیكرواستخراج فاز مایع با فیبر  -0-1

 01             (CPE)استخراج نقطه ابری  -0-6

  DLLME          00)مایع پخشی  -میكرواستخراج مایع  -0-1

 09                                                                                           مایع پخشی -میكرواستخراج مایع اصول  -0-1-0    

             09                                                                                                         انتخاب حلال استخراج کننده-0-1-1    

 04                                                                                                             انتخاب حلال پخش کننده-0-1-9    

                               DLLME                                                                                                              01زمان استخراج  -0-1-4    

 01                                                                                                                         اثر افزایش نمک -0-1-1    

 pH                                                                                                                                           01تنظیم  -0-1-6    

 01                                                                                    مایع پخشی -میكرواستخراج مایع  روابط تئوری در  -0-1-1    

 01                                                                                      مایع پخشی-کاربردهای روش میكرو استخراج مایع-0-1-8    

       0-1-8-0-DLLME-GC                                                                                                                                01 

       0-1-8-1- DLLME-HPLC                                                                                                                          08 

       0-1-8-9-DLLME-AAS                                                                                                                             08 

                        03                                                               مایع پخشی -میكرواستخراج  مایع  های قابل استخراج با نمونه -0-1-3

 03                                                                        های غذایی و زیستیبرای نمونه DLLMEکاربردهای -0-1-01

 DLLME                                                                                                                           11های اخیر در پیشرفت-0-1-00   

 11                                                                (PDLLME)مایع پخشی جزءبندی شده -میكرواستخراج مایع-0-1-00-0      

 10                                                   مایع پخشی همراه با تزریق مداوم درون خطی-میكرواستخراج مایع -0-1-00-1      

 11                                                               مایع پخشی همراه با امواج صوتی و مایعات یونی-میكرواستخراج مایع -0-1-00-9     

 11                                                                                                    های استخراجبادیگرتکنیک DLLMEترکیب -0-1-01  

 11                                                                                                     با استخراج فاز جامد DLLME ترکیب -0-1-01-0     

 SFO                                                                                                                 11با  DLLMEترکیب  -0-1-01-1    



 

 SFE14                                                                                                                               با  DLLMEترکیب  -0-1-01-9   

 11                                                                                                                                                   مایعات یونی -0-1

 11                                                                                                                                   تاریخچه مایعات یونی-0-1-0  

 11                                                                                                                       خصوصیات اساسی مایعات یونی -0-1-1 

 13                                                                                              های آلیمایعات یونی در مقایسه با حلال -0-1-9 

 13                                                                                                                                     سمیت مایعات یونی -0-1-4 

 91                                                                                                                            ساختار وسنتز مایعات یونی -0-1-1 

 91                                                                                                                   های مایعات یونیچالش -0-1-6 

 90                                                                                                                                 کاربردهای مایعات یونی -0-1-1 

 91                                                                                         های مایعات یونی در آماده سازی نمونهکاربرد-0-1-8 

 99                                                                                کاربردهای مایعات یونی در میكرواستخراج فاز مایع -0-1-01 

 96                                                                           مایع پخشی همراه با مایعات یونی-میكرواستخراج مایع -0-1-00 

 96ا                                                        مایع پخشی همراه مایعات یونی با کنترل دم-میكرواستخراج مایع -0-1-00-0   

 91                                                                                             میكرواستخراج تراکمی القایی سرما -0-1-00-1   

                     91                                                   مایع پخشی همراه مایعات یونی با امواج فراصوت-میكرواستخراج مایع -0-1-00-9   

                        91                                                                                     های فلزیکاربرد مایعات یونی در استخراج یون -0-1-01

 40                                                                                      ( پیشینه و تاریخچه تحقیق)فصل دوم 

 41                                                                                                آهن مروری بر کارهای انجام شده در مورد -1-0

 41                                                                      مروری بر کارهای انجام شده در مورد پالادیم -1-1

 43                                                                                                                         (روش کار و نتایج و بحث)فصل سوم 

تغلیظ و جداسازی مقادیر کم مایع پخشی با استفاده از مایعات یونی در پیش -میكرواستخراج مایعتوسعه و کاربرد روش : بخش اول

 11                                                                                                وسیله اسپكترومتر جذب اتمی شعلهگیری آن بهآهن و اندازه

 11                                                                                                              خواص و کاربردهای آهن -9-0-0

 10                                                                                                                                    خلاصه -9-0-1

 11                                                                                                      های مورد نیازمواد و دستگاه -9-0-9

 11                                                                                                  و استانداردها هاتهیه محلول -9-0-9-0

 11                                                                                                                  وسایل موردنیاز -9-0-9-1

 19                                                                                                                         هادستگاه -9-0-9-9

                                           19                                                      با استفاده از مایعات یونی مایع پخشی  -روش کار میكرواستخراج مایع -9-0-4



 

   14                                                                                                       بررسی عوامل مؤثر بر استخراج -9-0-1

                             14                                                                                                    بررسی اثر حجم مایع یونی -9-0-1-0

 11                                                                                    کنندهبررسی اثرنوع و حجم حلال پخش -9-0-1-1

 11                                                                                                        بررسی اثر غلظت لیگاند -9-0-1-9

 pH                                                                                                                   11بررسی اثر  -9-0-1-4

                        13                                                                                                                 بررسی اثر نمک -9-0-1-1

 13                                                                                                     بررسی اثر زمان سانتریفوژ -9-0-1-6

 61                                                                                                        بررسی اثر زمان واکنش -9-0-1-1

 60                                                                                                          هابررسی اثر مزاحمت -9-0-1-8

 61                                                                                                                          ارقام شایستگی -9-0-6

 61                                                                                                                                دقت روش -الف

 69                                                                                                                        روش حدتشخیص -ب

 69                                                                                                                             محدوده خطی -ج

 69                                                                                                                              فاکتور تقویت -د

 64                                                                                              های حقیقیگیری آهن در نمونهاندازه -9-0-1

کم پالادیم در  مقادیرتغلیظ و جداسازی برای پیش( DLLME)مایع پخشی  -توسعه و کاربرد روش میكرواستخراج مایع -9-1

 اتمی شعلهگیری آن به وسیله اسپكترومتر جذب های حقیقی و اندازهنمونه

                                           61                                                                                                              خواص و کاربردهای پالادیم -9-1-0

 68                                                                                                                                      روش کار-9-1-1

 68                                                                                      های موردنیازمواد و دستگاه -9-1-9

 68                                                                                                   ها و استانداردهاتهیه محلول -9-1-9-0

 63                                                                                                                 وسایل مورد نیاز -9-1-9-1

 11                                                                                                                         هادستگاه -9-1-9-9

 11                                                                                       مایع پخشی -روش کار میكرواستخراج مایع -9-1-4

 10                                                                                                       بررسی عوامل مؤثر بر استخراج -9-1-1

 10                                                                                    بررسی اثر و نوع حجم حلال استخراجی -9-1-1-0

 11                                                                                 بررسی اثر و نوع حجم حلال پخش کننده -9-1-1-1

 pH 19                                                                                                                                      بررسی اثر  -9-1-1-9

 14                                                                                                                      بررسی اثر غلظت لیگاند-9-1-1-4        

 14                                                                                                                 بررسی اثر نمک -9-1-1-1



 

 11                                                                                                       بررسی اثر زمان استخراج -9-1-1-6

 16                                                                                          بررسی اثر زمان و سرعت سانتریفیوژ -9-1-1-1       

 11                                                                                                                          هامزاحمت -9-1-1-8       

 13                                                                                                                          ارقام شایستگی -9-1-6

 13                                                                                                                                دقت روش -الف

 13                                                                                                                             محدوده خطی -ب

  81                                                                                                                         حدتشخیص روش -ج

                                                                            81                                                                                                                               فاکتور تغلیظ -د

 80                                                                                           های حقیقیگیری پالادیم در نمونهاندازه -9-1-1
                               84                                                                                                                                 نتیجه گیری – 9-9  

                                81                                                                                                                           منابع

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

                                                         صفحه                                                                                                عنوان                                                                

 6                                                                                                                           شمایی از میكرواستخراج تک قطره -0-0شكل 

 8                                                                                میکرواستخراج تک قطره به روش مستقیم هایشمایی از روش - -1-0شكل 

 HF-DLLME                                                                                                                  01شمایی از روش  -9-0شكل 

 01                                                                                                      مایع پخشی-میكرواستخراج مایع شمایی از -4-0شكل 

 19                رمنجمد سازی قطره آلی شناوخراج مایع مایع پخشی بر اساس استروش میکرومراحل انجام نمایش شماتیک  -1-0شكل 

 16                                                                                                                      شمایی از تعداد انتشارات  -6-0شكل 

 11                                                                    هایی معمول در مایعات یونیها و انیونساختار کاتیوننمایش شماتیک  -1-0شكل 

 91                                                                  سازی نمونههای مایعات یونی در آمادهشكل شماتیک از مهمترین کاربرد -8-0شكل 

 94                                                                               های استخراج بر اساس مایعات یونیشكل شماتیک از تكنیک -3-0شكل 

 11                                                                      اکساید نمک سدیم -N-مرکاپتوپیریدین-1ساختار شیمیایی معرف  -0-9-شكل

 14                                                                                                     اثر حجم مایع یونی بر روی میزان استخراج -1-9شكل 

 16                                                                                                                    اثر حجم اتانول بر میزان جذب -9-9شكل 

 11                                                                                                                                       اثرغلظت لیگاند -4-9شكل 

 pH                                                                                                                                       18بررسی اثر  -1-9شكل 

 13                                                                                                                                       بررسی اثرنمک -6-9شكل 

 61                                                                                                               اثر زمان سانتریفوژ بر میزان جذب -1-9شكل 

 61                                                                                                                                    اثر زمان واکنش  -8-9شكل 

 HDZ))                                                                                      63 ساختار شیمیایی معرف دی فنیل تیوکاربازون -3-9شكل 

 11                                                                                                                بررسی اثر حجم حلال استخراجی -01-9شكل 

 19                                                                                                              بررسی اثرحجم حلال پخش کننده -00-9شكل 

 pH                                                                                                                                      19بررسی اثر -01 -9شكل 

 14                                                                                                                               بررسی غلظت لیگاند -09 -9شكل 



 

 11                                                                                                                                       بررسی اثرنمک -04-9شكل 

 11                                                                                                                              بررسی زمان استخراج -01-9شكل 

 16                                                                                                                           بررسی زمان سانتریفیوژ -06-9شكل 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

صفحه                                                                                                                                عنوان  

 99                                                                                     های میكرو استخراجنقش مایعات یونی در بهبود تكنیک - 0-0جدول 

 91                                       استخراجهای میكروبرده شده در بهبود تكنیکمایعات یونی  به کار  هاها و انیونساختار کاتیون  -1 -0جدول 

 16                                                                                      کننده بر میزان استخراج یون آهنل پخشاثر نوع حلا  -0 -9جدول 

 60                                              میلی گرم بر لیتر 1/1های مختلف بر روی استخراج یون آهن با غلظت ثر مزاحمت یونا  -1-9جدول 

 DLLME                                                              61به روش ( III)های آهنای برای تعیین یونپارامترهای تجزیه  -9 -9جدول 

 64                                                                                یری شده برای آهنگهای اندازهمقایسه روش با برخی روش -4 - 9جدول

 IL-DLLME                                                                           66های مختلف به روش گیری آهن در نمونهاندازه  -1 -9جدول 

 IL-DLLME                                                                                   66سنگ به روش  گیری آهن در نمونهاندازه -6 -9جدول 

 10                                                                                                                      بررسی نوع حلال استخراجی  -1-9جدول 

 11                                                                                                                  بررسی نوع حلال پخش کننده  -8 -9جدول 

 11                                                                                                                      تریفیوژبررسی اثر سرعت سان -3-9جدول 

 18                                                                             های مختلف بر روی استخراج یون پالادیم اثرمزاحمت یون -01 - 9جدول 

Pd در استخراج یون DLLME ای محاسبه شده برای روش پارامترهای تجزیه -00 -9جدول 
2+                                                  13                        

 80                                                                مقایسه این روش با چند روش پیش تغلیظ دیگر استخراج یون پالادیم  -01 -9جدول 

 89                                                                                                      های حقیقیگیری پالادیم در نمونههانداز -09 -9جدول 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

   

 

اولفصل   

 مقدمه



 

 

 

 

 

 

 

همقدم  

 مرحله آماده سازی نمونه-0-0

حد زمانی های زیستی مولكول های پیچیده نظیر ماکرونمونهمورد استفاده برای های جداسازی تكنیک    

کار برده  سازی مناسب بهمادهآن یک تكنیک آاز کنند، که قبل فراهم میرا تشخیص پایین و قدرت تفكیک بالا 

 دستتوانند یک نتیجه معتبر بسازی نامناسب نمیمادهآهای جداسازی با یک روش حتی قویترین تكنیک. شود

 .اشندصرفه ب به سازی نمونه باید از نظر اقتصادی مقرونمادهآ هایسازی روشاهای جددر تكنیک. آورند

ده سازی نمونه عبارت است از تبدیل ماتریكس حقیقی در قالبی که برای های آمامفهوم اساسی روش

 :های آماده سازی عبارتند ازاهداف مشترک از تكنیک. های جداسازی و تجزیه ای مناسب باشدتكنیک

 هاافزایش گزینش پذیری با حذف تداخل کننده 

 افزایش غلظت آنالیت برای اندازه گیری حساس آنالیت 

 ه فرمی پایدارتر برای جداسازی و شناساییتبدیل آنالیت ب 



 

 0[استفاده از تكنیكی نیرومند و تكرار پذیر که مستقل از تغییرات ماتریكس نمونه باشد[. 

 و گرایشات بوده ترینصلیدر چند سال اخیر از ا سازی کوچکسازی، خودکار کردن و  ، سادهسازی نمونهمادهآ

درعمل همیشه نیاز  0های اسپكتروسكوپیتجزیه با روش. استدر چند دهه اخیر توسعه زیادی پیدا کرده 

های برای نمونه این مسئله به ویژه. های مهم استبسیاری از خطا عاملزیرا ، سازی نمونه داردمادهآضروری به 

- می گیریاندازهقبل مرحله جداسازی  یکتر است، بنابراین شوند حیاتیجامد که معمولا تبدیل به محلول می

آماده سازی نمونه به طور مستقیم بر روی دقت و صحت فرایند تجزیه ای به ویژه زمانی که  .دبگیرانجام ند توا

 .]2[گذاردمقدار نمونه کم باشد اثر می

های زیست محیطی به علت غلظت پایین مشكل  های فلزی در حد مقادیر بسیار کم در نمونه گیری یون اندازه 

 به  که با ماتریس نمونه های طبیعی قادر نیستای به دلیل پیچیدگی نمونهعلهدستگاه جذب اتمی ش .باشد می

 .طور مستقیم کار کند ، پس یک مرحله جداسازی و پیش تغلیظ قبل از اندازه گیری لازم است

 

 هسازی نمونهای آمادهروش -0-1 

در این تكنیک هدف آنالیست  .های آماده سازی نمونه استخراج استترین تكنیکترین و اساسییكی از قدیمی

های مختلف استخراج شامل استخراج با تكنیک. ها از ماتریس نمونه با استفاده از حلال استجداسازی آنالیت

 .مایع برای محلول است-حلال برای جامدات و استخراج مایع

گیر، ها وقتنوز این روشمایع ه-سازی نمونه مانند استخراج مایعهای آمادههای زیاد در تكنیکبا وجود پیشرفت

هایی روش توجه تمام دانشمندان روی مروزهلذا ا. پرهزینه، پرزحمت بوده و نیاز به مقدار زیادی حلال آلی دارند

در لذا  .کاملا حذف نمایند آلی را کاهش یا هایاستفاده از حلال موثرتر باشند و کوتاهتر و که ،متمرکز شده است

 :اند که عبارتند ازسازی نمونه توسعه یافتهآماده های اخیر روشهای جدیدسال

                                                           
1
 spectroscopy 



 

 0جامدروش استخراج فاز
(SPE) 

 ،1میكرو استخراج فاز جامد(SPME)  

 9میكرواستخراج تک قطره ای(SDME) 

 9[باشدگیر بودن، گرانی و تكرارپذیری پایین آن میاز معایب استخراج فاز جامد وقت[. 

 ا حد زیادی به ضریب تقسیم آنالیت بین محلول و حساسیت تكنیک میكرو استخراج فاز جامد ت

از جمله معایب  .فیبر بستگی دارد( مقدار)فاز ساکن بستگی دارد، و این نیز به نوع و ضخامت

 .]1و4[استفاده دراین روش گران وشكننده هستند مورد یهافیبر SPME))این روش 

 ازجمله معایب روش ((SDME و یک مرحله فیلتراسیون  ناپایداری قطره مورد استفاده بوده

  .برای محلول نمونه نیاز است

 میكرو استخراج فاز جامدروش -0-9

ماده سازی نمونه مورد استفاده قرار آطور گسترده در به معرفی شد و 4این روش برای اولین بار توسط پاولیزین

ویژه در استخراج به .ستبسیار موفق عمل کرده ا GC-MSو GCهای این روش به ویژه در ترکیب با روش .گرفت

 .کندلی فرار و نیمه فرار از نمونه های محیطی، زیستی و غذایی موثر عمل میآترکیبات 

، بعد از برقراری تعادل بین است SPMEها از محلول نمونه به لایه جاذب اساس این تكنیک استخراج آنالیت

. شودمی HPLCیا فاز متحرک   GCتگاه نمونه و لایه جاذب واجذب انجام شده، و آنالیت وارد ورودی دس

موفقیت استخراج در این تكنیک بستگی به این دارد که آنالیت در توده محلول جذب لایه جاذب شود و با 

 :پیش تغلیظ موثر آنالیت به عوامل زیر بستگی دارد. سرعت نیز واجذب شود
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 Solid-phase extraction (SPE) 

2
 Solid-phase microextraction(SPME) 

3
Single-drop microextraction(SDME) 

4
 pawlizyan 



 

  (مقدار)نوع فیبر و ضخامت 

 حجم نمونه 

 دما و زمان استخراج 

سازی نمونه است، مرحله یک حساس، جهانی، بدون حلال و از نظر اقتصادی مناسب برای آمادهاین تكن

 .]1و4[شودتغلیظ و استخراج در یک مرحله انجام میپیش

های پوششی، شكننده قیمت بودن فیبر توان به گراناما این تكنیک معایبی نیز دارد که از جمله آنها می         

، ناپایداری و (181-141معمولاً بین )دمایی محدود ی و گستره نهاعمر محدود آ ولها، طبودن این فیبر

 . های آلی استها در محلولکردن آنورم

 (LPME)روش میكرو استخراج فاز مایع-0-4

تغلیظ بالا، ساده سازی، هزینه توانایی پیش: فردی دارد از جملهبهمیكرو استخراج فاز مایع خصوصیات منحصر    

ترکیب این روش  .ای را داردهای تجزیهیین و تمیز کردن نمونه و همچنین قابلیت ترکیب شدن با اکثر تكنیکپا

 .های اخیر توسعه زیادی پیدا کرده استهای جذب و نشر اتمی در سالبا تكنیک

زاج در آب و فاز ها بین مقدار بسیار کمی ازحلال غیر قابل امتاساس روش میكرو استخراج فاز مایع توزیع آنالیت

 .های مورد نظر استآبی حاوی آنالیت

 :رده بندی میكرو استخراج فاز مایع

 (SDME) 0میكرو استخراج تک قطره-0

 (HF-LPME)  0میكرو استخراج فاز مایع با فیبر تو خالی-1
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 Single drop microextraction 


