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ــده بـــــرای ميکـــــرواســـــتفاده از گـــــرافن ــيد اصـــــلاح شـــ اســـــتخراج فـــــاز جامـــــد  اکســـ
  کسسازی آن با کمومتريآب دريا و بهينه سيپروفلوکساسين از
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ــيد  روی/اکســـيدگرافن يک نانوکامپوزيت جديد از  :چکيده ســـمپلر ســـر در جامد  فاز اســـتخراج ميکرو   برای ســـاخته و اکسـ

ــين ــاس ــيپروفلوکس ــمای  نمونه و دريا آب هاینمونه از  س ــان ب خون پلاس ــد. اندازههانس ــتفاده با های کمّیگيریکارگرفته ش   از  اس
ــنجی فرابنفشطيف ــوينده، حلال  حجم و  نوع  مانند کارآئی اســـتخراج بر مؤثر هایعامل.  گرديد انجام  مريی-سـ   محلول حجم  شـ

  در  متغير  يک روش دو  از اسـتفاده با  نمونه محلول  pH وقدرت يونی   جاذب، مقدار شـويش، و اسـتخراج  هایچرخه  تعداد  نمونه،
  ليتر برایبرميکروگرم  ١/٠تـا   ٠/٢٠٠روش بين  اين خطی محـدوده. شـــــدنـد  بهينـه  و مطـالعـه  ،پـاســـــخ رويـه روش  و زمـان  يـک

پذيری به صــورت درصــد انحراف تکرار و  ليتربرميکروگرم  ١٧/٠ روش، تشــخيص حد و محاســبه گرديد ســيپروفلوکســاســين
 که  داد نشـان  حقيقی یهانمونه تجزيه  در روش اين کاربرد  از  حاصـل  نتايج.  آمد دسـتهب  درصـد  ۶/۵ اسـتاندارد نسـبی، بهتر از

  موفقيت  با  مثل آب دريا و پلاســمای خون انســانی ایپيچيده  هاینمونه  در  ســيپروفلوکســاســين  تعيين  برای روش اين  از توانمی
 .کرد استفاده

 
انی، :كليد واژه مای خون انسـ اس ـيس ـ آب دريا، پلاسـ تخراج  ،نيپروفلوکسـ مپلردر   جامد  فاز  ميکرواسـ   کامپوزيت گرافن/، نانوسـرسـ

 اکسيد روی 
 

 
 مقدمه  -١

 ــ        ــيسـ از    یمشـــتق ،)١، شـــکل CIP(  نيپروفلوکســـاسـ
ال  هـانولونيفلوروک  ـــيدي ـو نـ   .]٢و  ١[  اســـــت  داســـــي ـکي ـکســ
از مواد   ایشـــــامـل مجموعـه گســـــترده  هـانولونيفلوروک

هسـتند که در    داسـيکيکس ـيدنالي از  شـدهمشـتق  ايیباکتريضـد
ال   دند  کشـف  یبه طور تصـادف  ١٩۶٢سـ وجود روز .  ]٣[ شـ

ت کـاربرد   یآب  هـایطيدر مح  هـاکي ـوتبيیافزون آنت ه علـ بـ
شــده و   يیايو باکتر  یکروبمي  مقاومت باعث  شــان،گســترده

موجودات   یرو  یآب  هـایطيدر مح  هـابي ـترک  نيحضـــــور ا
 هي ــعـدم تجز  ن،ي. علاوه بر ادارنـد  یســـــم  هـایاثر  یآبز

ــتی ــودیم  هابيترک  نيا اديز یماندگار اعثب  هاآن  زيسـ  شـ
]۴[.  

  

  
  .نيپروفلوکساسيس  يیايميساختار ش .١ شکل

  
  

ابـل تحمـل ا  کـايآمر  یغـذا و دارو  اداره دارو و   نيحـد قـ
ابول ایتي ـمتـ اآن  هـ دام  در  را  هـ ایانـ   ۵٠٠حـداکثر    یوانيح  هـ

ــت   نتعيي گرم  در  گرمنانو ــخص .  ]۵[کرده اسـ امروزه مشـ
  حضور    ست،زيطيدر مح یآب هایطيمح یشده که در بعض
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به گسـتره چند   نيپروفلوکسـاس ـياز جمله س ـ  هانولونيفلوروک

که نگران کننده    رســــدیهم م  تريبر ل  کروگرممي تا  گرمنانو
 یبرا  دي ـجـد  هـایروش  یمعرف  ن،يبنـابرا.  ]۶[  بـاشـــــدیم

بـه نظر  یدر آب و خون ضـــــرور  بي ـترک نيا  یرگيانـدازه
 CIP  نييتع  یبرا  ایهي ـمختلف تجز  هـای. روشرســـــدیم

با   عيما  یکروماتوگراف،  ]٧ و  ١[ ســـنجی نوریطيفهمانند  
ــاز فرابنفش  يیکـارا ا آشـــــکـارســـ و   ]٩و    ٨[  یمرئ  -بـالا بـ

 نهي، الکتروفورز موئ]١١و   ١٠[  آشــکارســاز فلوئورســانس
 سـنج جرمیطيفآشـکارسـاز  اب  عيما  یو کروماتوگراف  ]١٢[
 زناچي  غلظت  علت  به.  اندبکار رفته CIP  نييتع  یبرا  ،]١٣[
افـت پ  بي ـترک  نيا ه  دةي ـچيو اثر مزاحمـت بـ  ،یقيحق  هـاینمونـ

قبل از    یو جداسـاز  ظيتغلشيمرحله پ  کي CIPتجزية  یبرا
به کار بردن  .  ]۵[ اسـت  یورود نمونه به دسـتگاه، ضـرور

تخراج م کي بب تغل تواندیروش اسـ ده و   بيترک  ظيهم سـ شـ
ــا  نيهمچن نم ــان عوامــل مزاحم را حــذف   ی. برادي ــهمزم

مانند اسـتخراج فاز   هايیروش  ن،يس ـپروفلوکسـاياسـتخراج س ـ
د امـ د    کرواســـــتخراجي، م]١[   (SPE)جـ امـ از جـ ، (SPME)فـ

  ک يليسيبا سـال  کايليس ـ با  شـده دارپوشـش  یس ـينانوذرات مغناط
ــتخراجي، م]١[  دياســ ــ و   ]١۴[  یپخشــ ــ  عيما  -عيما کرواســ

  اند.کار رفتههب] ۴[ یمريپل  یمولکول نگار
ــال    در عضــــو    نيدتري ـبعنوان جـد  ، گرافن٢٠٠۴ســـ

  ن ي و کنســـــتـانت   ميتوســـــط آنـدره گـا  یکربنمواد  خـانوادة نـانو
 اربالا،يجذب بس ــ تيظرف لي، بدل]١۵[  نووســلف ســاخته شــد

مورد  اريبس هيتجز  یمينمونه در ش ـ  سـازیآماده یگرافن برا
. از گرافن بــه عنوان جــاذب در روش بــاشــــــدیتوجــه م

 هایتيآنال  یو جداسـاز  ظتغليشيپ یاسـتخراج فاز جامد برا
ــت. در ا هایطيمختلف از مح ــده اس ــتفاده ش  نيگوناگون اس

  یجداســـاز  یجاذب برا طيمح  کيروش، گرافن به عنوان  
ــتفاده  لي. از دلارودیکار مههدف ب  هایبيترک  یانتخاب اســ

ــتخراج فاز جامد از گرافن به عنوان جاذب در  توانیم اســ
گرافن بـه   یجـذب بـالا  تي ـرفاشـــــاره نمود: ظ ريبـه موارد ز

 هيســـطح بزرگ و در دســـترس بودن هر دو طرف لا  ليدل
ــا لا  یگرافن برا ب ــاختن گرافن  از    برداریهي ــجــذب، ســــ

 ناي کردن دارعـامـل  یبرا  ادي ـز  هـایداشـــــتن محـل  ت،ي ـگراف
  .]١۶[ یعال یک يالکتر یيو دارا بودن رسانا جاذب

در صـفحه    یاريبس ـ ژنياکس ـ  هایشـامل اتم دياکس ـ  گرافن
و  ليدروکس ـيه ،یاپوکس ـ هایگروه دارایبوده و لبه آن   هيپا

با   توانندیمدار ژنياکسـ ــ هایگروه  نياســـت. ا  ليکربوکسـ ــ
  ی ک يالکترواستات  هایکنشهمبا بار مثبت بر  یآل  هایمولکول

مختلف   هـایريخـتبـا    داکســـــي ـیرو  یهـادمـهيبرقرار کننـد. ن
فاف ويژگی نيچند  یدارا خوب، تحرک  تيمطلوب شـامل: شـ

 یدر دما یو درخشـندگ  عيوس ـ نوارشـکاف  اد،يز یالکترون
گرافن    هایورقه یرو  ZnOنانوذرات   یرياتاق اسـت. بارگ

 تيو ظرف  یســطح دســترس ــ  شيموجب افزا تواندیم  دياکس ــ
ــده و در نت ــتخراج و پ یبرا جهيجذب ش   ظ تغلي شيحذف، اس

  .]١۶[ باشدمناسب   نيپروفلوکساسياز جمله س هاتيآنال
  از   تيآنال و استخراج   ظتغلي شيپ  هایاز روش  یک ي

  
در سـرسـمپلر    کروياسـتخراج فاز جامد م ده،يچيپ  هاینمونه

PT-µSPE)(  ــت. ا ه م  کي ـروش    نياســـ از    یاتوري ـنينمونـ
هدف با  هایبيکه در آن ترکاســــتخراج فاز جامد اســــت  

ــو ــتشـ ــسـ ــو  یتکرار عبور و شـ  یرو  ندهينمونه و حلال شـ
  هـای ويژگیروش   ني. اگردنـدیم  اســـــتخراجکرويجـاذب، م

ــر به فرد ــادگ  رينظ  یمنحصـ کاهش قابل  ن،ييپا  متيق ،یسـ
  ،ی آل  هایتوجه مصـــرف واکنشـــگر، زمان، جاذب و حلال

را اسـتخراج  سـازیپارچهکياسـتخراج آسـان و امکان  طيشـ
  .]١۶[ دارد رسمی هایبا روش سهيرا در مقا

در    کرومي  جـامـد  فـاز  اســـــتخراجابتـدا    ،پژوهش  نيا در
 یايآب در  هایاز نمونه  نيپروفلوکسـاس ـيس ـ  بيسـرسـمپلر ترک

  /د اکسـيگرافن  تينانوکامپوز  ديچابهار توسـط جاذب جد  جيخل
 یصــورت گرفت و ســپس برا  ،)GO/ZnO(  ،دياکس ــ یرو

اســتفاده شــد. عوامل   ســنج نوریطيفآن از دســتگاه   هيتجز
رويه شــدند. روش   نهيو به  یبررس ــ  زين  اجموثر بر اســتخر

  کار رفت.هاستخراج ب طيشرا  سازینهيبه یبرا زيپاسخ ن
 

  بخش تجربی -٢ 
  

 مواد شيميايی   -٢-١
-تجزيه  خلوص  با  آلی  هایحلال  و  اسيدها  ها،نمک  تمام
 استوک  محلول .  شدند  خريداری  آلمان  شرکت مرک  ای، از

هيدروکلريدريک   در  سيپروفلوکساسين  ليتربرگرمميلی  ۵٠٠
  درجه   ۴  دمای  در  و  تاريکی  در  و  تهيه  اسيد يک دهم مولار

رقيق   با  روزانه  کاری،  هایمحلول .  شد  نگهداری  گرادسانتی
    .تهيه شدند استوک  محلول از سازی
  
 ها  دستگاه -٢-٢

   تونيکسوف   نوری سنج  طيف   توسط  ها  گيریاندازه
Ar  2015   مدل  UV-Vis     موج   ايران در طول   ساخت 

به    نانومتر  ٢٣٠  ميکروليتری  ١٠٠های  ميکروسلمجهز 
م اهمتر متر  pH  با استفاده از يک  هامحلول  pHانجام شد.  

  .  شد  تعيين  کالومل–شيشهترکيبی  مجهز به الکترود    ۶٣٠مدل

  
  )ZnO( اکسيد روی نانوذراتساخت  -٣-٢

  روی   گرم  ٢  ،اکسيدروی    ذرات  نانو  ساخت  برای
  زده هم  ساعت  ١٢  مدت  به  و  در سديم هيدروکسيدسولفات  

  با   چهار مرتبه  آمده،  دست  به  رنگ  سفيد  جامد  محصول.  شد
  در   و  آوری   جمع   کردنصاف  طريق  از   و   شسته  مقطر  آب

  آزاد   هوای  اکسيد  ذرات روینانو  آمدن  دست  به   پايان برای
  . ]١۶[ شد خشک
  
  اکسيدسازی گرافن تهيه و خالص -۴-٢

ه  اکسيد  گرافن روش  به  طبيعی  گرافيت  تهيه ااز  مر 
گرم پتاسيم   ۶گرديد. به طور خلاصه، يک گرم گرافيت،  
با   نيترات  سديم  گرم  يک  و  ليتر  ميلی  ۶۴پرمنگنات 

  مخلوط شدند. سپس محلول درصد با هم    ٩٨سولفوريک اسيد  
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قرار گرفت  ٣به مدت   تدريج    و به      ساعت در حمام يخ 

آن  يون  بدونليتر آب  ميلی  ١٠٠ به    به  آن  اضافه و دمای 
حالی    ٣٠مدت   در  محلول    دقيقه  هم    که  مداوم  طور  به 

گراد حفظ شد. سپس  درجه سانتی  ٩٠خورد، در دمای  می
افه گرديد و دمای  آرامی اض  به  يون  بدونليتر آب  ميلی  ٣٠٠

به   سانتی  ۴٠آن  آندرجه  از  بعد  يافت.  کاهش    ، گراد 
) پراکسيد  و  درصد  ٣٠ليتر،  ميلی  ١٠هيدروژن  اضافه   (

سانتريفيو واکنش  جدا    ژمخلوط  جامد  فراورده  با  شد.  و 
بدون  با آب  پس از آنهيدروکلريک اسيد يک دهم مولار و 

رسيد. در آب به خنثی    pHشستشو داده شد تا زمانی که    يون
گراد به  درجه سانتی ۶٠، جامد به دست آمده در دمای پايان
  . ]١۶[ساعت خشک شد  ٨مدت 

 
 GO/ZnO تينانوکامپوزتهيه  -۵-٢

نانوکامپوزيت   تهيه  اکسيد    ١  ،GO/ZnOبرای  از  گرم 
ساعت در   ٢شد و برای  پخشليتر اتانول ميلی ۴گرافن در 

گرفت    حمام قرار  يک  GO(محلول  فراصوت  از  ).  گرم 
ليتر متانول و چهار دهم ميلی  ۶/٣اکسيد در  نانوذرات روی

کلروفرم   ليتر  مدت    فراصوتحمام    درميلی  ساعت    ٢به 
سپس اين دو محلول با    شد (محلول روی اکسيد).  قرار داده 

زده شدند. رسوب حاصل  ساعت هم  ٢۴هم مخلوط و به مدت  
شسته شد. آوری و چندين مرتبه با متانول  جمع  ژبا سانتريفيو

،  خشک کننده سرمايیمحصول نهايی به مدت يک روز در  
  . ]١۶[نگهداری شد 

  
  استخراج   فرايند روش کار  -۶-٢

سازی استخراج با نانوکامپوزيت، از محلول  برای بهينه
استفاده شد. ابتدا   CIPگرم بر ليتر از ميکرو ١۵٠استاندارد 

سرسمپلر  ميلی  ١/۵ درون  کامپوزيت  نانو  از    ١۵٠گرم 
سپس   شد،  داده  قرار  استاندارد    pHميکروليتری  محلول 

تنظيم گرديد. بعد آن،    ۴توسط هيدروکلريدريک اسيد روی  
ميکروليتر از محلول   ١٠٠گرم سديم کلريد اضافه و    ٢٠/٠

آماده شده   کشيده و    ٣استاندارد  درون سرسمپلر  به  مرتبه 
. شويش آناليت  جاذب استخراج شود  یور  CIPتا  خالی شد  

(  ٣۵٠با   اسيد  استيک  متانول:  برای  ١:٢ميکروليتر   (٩ 
مرتبه صورت پذيرفت و در پايان، اين حلال شوينده برای  

- سنج فرابنفشگيری آناليت، بدرون سل دستگاه طيفاندازه
بار تکرار گرديد. شکل    ٣مريی منتقل گرديد. هر آزمايش  

پس از    CIP  یجذب  فيطباشد و  می  از اين فرآيند  طرحی  ٣
  نشان داده شده است. ۴استخراج، در شکل 

 
 نتايج و بحث   -٣

)  ١با استفاده از معادله (  )E%(درصد استخراج آناليت  
   :محاسبه شد

  
    %E  = 100 (استخراج از  بعد  آناليت    /غلظت 

    استخراج غلظت آناليت قبل از)                          (١(

  
  : گرديد حاصل ٢همچنين بازيابی روش توسط معادلة  

 
       R = (C شده يافت -Cاوليه)/C شده اضافه  )٢        (  

  
 (RSD) نسبی  معيار  انحراف  صورت  به  که  روش  دقت

 نمونه  از  گيریاندازه  سه  تکرار  انجام  با   استشده  محاسبه
  . گرفت قرار بررسی مورد

روش پيشنهادی، دست آوردن بهترين کارايی  با هدف به
می اثر  استخراج  کارايی  بر  که  مختلفی  با  عوامل  گذارند، 

 'يک متغير در يک زمان'استفاده از دو روش رويه پاسخ و  
اين عوامل شامل نوع و حجم   مورد بررسی قرار گرفتند.

چرخه تعداد  جاذب،  ميزان  و  حلال،  استخراج  های 
ايش محلول نمونه و حجم نمونه بودند. هر آزم   pHشويش،

 -GO/ZnO PT  سازی روشسه مرتبه تکرار شد. بهينه
µSPE ميکروگرم  ١۵٠های استاندارد استفاده از محلول با

   صورت پذيرفت. CIPبر ليتر از 
  

 
 GO/ZnO PT-µSPEاستخراج    سامانه  طرح  .٣  شکل
  .CIPبرای 

 
  

  
غلظت    .۴شکل   با  سيپروفلوکساسين  جذبی    ٢٠طيف 

روش   با  ميکرواستخراج  از  پس  ليتر  بر  ميکروگرم 
  پيشنهادی.

۶٩ 
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 شوينده  و حجم حلال نوع اثر -٣-١

ترين مراحل انتخاب حلال مناسب برای شستشو از مهم
واجذب جذبآناليت  در  استهای  جاذب  روی  برای  .  شده 

آناليت موثر  مقدار  شويش  حداقل  با  حلالها  های  حلال، 
متانول اتانول،  متانول،  استونيتريل،  نظير  آلی    آب/مختلف 

 /متانول  ،)٢:١(  آب  /متانول  ،)١:١(  آب/متانول  ،)١:٢(
 /متانول  ،)١:٢(  اسيد  استيک  /متانول  ،)١:١(  اسيد  استيک
 حاوی  متانول  مولار،  يک  نيم و   HCl  ،)٢:١(  اسيد  استيک

  قرار   آزمايش  مورد  اسيداستيک  و  اسيداستيک  درصد   ۵
متانول  حاصله  نتايج.  گرفتند حلال  که  است  اين    / بيانگر 
بهترين کارايی را دارد. دليل    CIP  برای)  ١:٢(  اسيد  استيک

- تواند اين باشد که اين حلال قطبی با ثابت دیمیاين امر  
می بالا  حل الکتريک  را  نظر  مورد  آناليت  براحتی  تواند 

حجم   انتخاب  برای  حجمنمايد.  بهينه،  شوينده  های  حلال 
انتخاب حلال  از  محدوده  مختلفی  در    ۴٠٠تا    ١٠٠شده 

ليتر بررسی گرديد. با توجه به نتايج، مشخص شد که ميکرو
ليتر از حلال شوينده بهترين عملکرد را ميکرو  ٣۵٠حجم  

از   تريکروليم  ٣۵٠کمتر از    های در حجمداراست چرا که  
  های کامل صورت نگرفته و در حجم  شيشو  نده،يحلال شو
- . پس برای آزمايشدهد-یرخ م   تيآنال  یسازق يبالاتر رق

    گرديد.های بعدی از اين حجم استفاده 
  
  pH اثر -٣-٢
بازده استخراج آناليت  pHاثر   های آبی در ها از نمونهبر 

بررسی گرديد.  شدهروش کار گفتهمطابق  ١٢تا  ٢محدوده 
در   استخراج  عملکر  pH=۴ کارايی  برای    دبهترين  را 

بهينه در     pHعنوان  به   ۴بنابراين  .  نشان داد  CIP  استخراج
  .  )۴ شکل(کار رفت های بعدی بهآزمايش

  
 نمک  غلظت و نوع تاثير بررسی -٣-٣

بررسی   اي  گسترده  طور  به  نمک  اثر  استخراج،  در 
ها در فاز آناليتکمتر  زيرا نمک موجب حلاليت    ،شودمی

ها بيشتر به فاز استخراجی وارد  آبی (نمونه) شده و آناليت
. ثاثير نوع نمک بر فرآيند استخراج مطابق ]١۶[شوند  می

 و  KCl،  NaClهای  بررسی گرديد. نمک  شدهروش کار گفته
4SO2Na  نتايج حاصل از روش .  برای اين کار انتخاب شدند

  را   جذب  بالاترين  پيشنهادی نشان داد که افزودن سديم کلريد
  محدوده   همچنين، غلظت نمک در.  به همراه دارد  CIP  برای

  گرفت   قرار  بررسی  گرم موردميلی  ٢۵٠  غلظتی صفر تا
آناليت مورد نظر،    سديم کلريد برای  گرمميلی  ٢٠٠مقدار    که

  . باشدمی مقدار بهينه
  
  شويش  و استخراج هایچرخه اثرتعداد -۴-٣

از هر بار کشيده شدن  است  های استخراج عبارت  چرخه
ب نمونه  خارج  همحلول  و  سرسمپلر    آن    کردن    داخل  از 

باشد. به همين ترتيب به هر بار کشيدن و خارج کردن  می
  بررسی  گويند.میشويش  چرخه    سرسمپلر،شويش در    حلال

  

  
روی کارايی استخراج سيپروفلوکساسين  pHاثر  .۴شکل 

  . GO/ZnO PT- µSPEبا 
  
  

  های های استخراج و شويش، نشان داد که چرخهچرخه
  . باشدمی  CIPبرای    مرتبه  ٩و    ٣  ترتيباستخراج و شويش به

 نه،ي به دارهایکمتر از مق شي استخراج و شو یهادر چرخه 
چرخه   شيشو در  و  نگرفته  صورت  استخراج   یهاکامل 
  ی به محلول و برا  تيبرگشت آنال  نه،يبه  دارهایتر از مقبيش

بازگشت آناليت به   نه،يبه دارهایتر از مقبيش شيمرحله شو
  دهد.  یجاذب رخ م

  
  اثر حجم نمونه  -۵-٣

اثر حجم نمونه بر کارايی روش با افزايش حجم نمونه  
، بررسی شدهروش کار گفته، مطابق  ليترميلی  ١٢تا    ٢از  

ليتر برای ميلی  ١٠شد. کارايی استخراج با بالا رفتن حجم تا  
CIP  تغليظ) و بعد  پيش   عاملدليل افزايش  بهبود ايجادکرد (به

داد. بنابراين، حجم  آن به دليل رقيق شدن آناليت کاهش نشان  
آزمايشميلی  ١٠ برای  نمونه  از  انتخاب  ليتر  بعدی  های 

  گرديد. 
  
  اثر مقدار جاذب  -۶-٣

يکی از ديگر عوامل موثر بر کارايی استخراج، مقدار 
-ميلی  ۴تا    ١باشد. مقدار  جاذب استفاده شده در سرسمپلر می

مورد ارزيابی قرار گرفت. ابتدا به    GO/ZnOرم از جاذب  گ
ل کم بودن مقدار جاذب، استخراج ناقص و جذب کم است. دلي

گرم برای اين آناليت ميلی  ١/ ۵ها نشان داد که مقدار  بررسی
تا   کارايی  (افزايش  دارد  را  کارايی  گرم  ميلی  ۵/١بهترين 

- دليل بالا رفتن سطح تماس بين جاذب و آناليت رخ میبه
تر  تدهد). با افزايش بيشتر جاذب، جذب به دليل عبور سخ

   يابد.نمونه و حلال شوينده، کاهش می
 
  پاسخ  رويه روش -٧-٣

  برای   سازیبهينه  فرآيند  يک،   (RSM)پاسخ  رويهروش  
برای  بهترين  انتخاب جامد    فاز  ميکرواستخراج  شرايط 
  مهم  های  متغير   ،پژوهش   در اين   های مختلف است.آناليت

٧٠ 
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نمونه  شامل  حجم   های  چرخهتعداد    ،X)1(يا   Aمحلول 

  و  X)3 (يا C های شويشتعداد چرخه  ،X)2(يا    Bاستخراج  
سطح پايين، متوسط و زياد هر  .  است X)4( يا D نمک  مقدار
به ترتيب منفی يک، صفر و مثبت يک در نظر گرفته   سنجه

شد. رابطه رياضی پاسخ به اين متغيرها با استفاده از معادله 
  شود. )  بيان می۴(

    Y  = β0 + ∑βiXi + ∑βiiXii + ∑βijXiXj + e         (۴) 
                                                                                                         

 خروجی)،  يا  پاسخ(  متغير وابسته  Yدر اين معادله،       
 0β،ثابت  k, …, x2, x1x،  شده،گذاری  کد  مستقل  متغيرهای 
 iβ خطی،  اثر ijβ    متقابل،  اثر iiβ دوم،    درجه  اثرε   خطای  

 در    هاآزمايش  طراحی.  هستند   اطمينان  عدم  يا  تصادفی
  ارائه شده است.   ١ جدول

-ای که بتوان برای پيشها و معادلهبرای بررسی متغير
گانه انجام  بينی پاسخ استفاده کرد، يک تجزيه رگرسيون چند

  ل ي فا  ١معادله  های مستقل با  دادهشود. رابطه بين پاسخ و  می
 در سطح را     شرح داده شده است. نقطه بحرانی  وستيپ

وسيله می به  معادله    توان  برای    ١حل  پيوست  فايل 
  ,0, (∂Y/∂B) = 0, (∂Y/∂C) = 0 = (Y/∂A∂)شرايط

(∂Y/∂D) = 0    تحليل  خلاصه   همچنين،  .  آورد   دست   به 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 
فايل پيوست بيان شده   ٢  جدول  در   ANOVA واريانس

 .است
دست آمده برای نقطه بحرانی به اين شرح  مقدارهای به

حلال   حجم  چرخه  ليتر،ميلی  ٣۴۵  (A)است:  های  تعداد 
چرخه  ،٢/٩ (B) استخراج شويشتعداد   و  ٩/٧  (C)های 

الگویميلی   ٢٣٣  (D)   نمک   مقدار  رگرسيون     گرم. 
   .دبو   2R = ٩٨٣٩/٠برای آناليت منجر به ضريب تعيين  

   را   تغييرات   درصد  ١/ ۶١  تنها  دهدمی  نشان  نتايج
 شده     تعديل   ضريب تعيين.  کرد  توصيف  الگو  با   تواننمی

٩٧٠٨/٠= 2R  است  دارمعنی  بسيار  الگو  که  کرد    بيان  .
 الگو  که  داد   نشان 2R =٠/ ٩۴٢۶  بينیپيش  اين  بر  علاوه
 مقدارهای  بين  اندک  تفاوت.  دارد  بالايی  بينیپيش  قدرت
  اين   واريانس  تحليل  آزمايش،  نتيجه  والگو    با  شده  بينیپيش
  که   است  اين  دهنده  توضيح  همه  ناچيز،  تناسب  عدم  و  الگو

  درجه .  است  بوده  بخشرضايت  بسيار  الگو  تناسب  و  صحت
  های آزمايش  اطمينان  قابليت  از  مناسب  مقدار  و  دقت  بالای
بيان  = CV ٧٣/٨  تغييرات  ضريب  کم   مقدار  شده باانجام

 باشد.می  دارمعنی  الگو   اين   که   دهدمی  نشان  شود ومی
  مرکز   در  همتغير  دو  هایتابع  برای   بعدی  دو  پاسخ  سطوح
 . است شده داده  نشان ۵ شکل در متغيرها ديگر

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

  
  .CIPجذب روی مستقل متغيرهای اثر دهندهنشان بعدی دو پاسخ سطح .۵ شکل

٧١ 
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تشخيص، حد    حد  خطی،  گستره  منحنی کاليبراسيون،  -٨-٣

 ی ريتکرارپذ و تغليظپيش ضريب تعيين،
در محدوده   CIPشرايط بهينه، منحنی کاليبراسيون    در

 هاکمينه مربعمعادله    ليتر خطی و ازبرگرمميکرو  ٢٠٠تا    ١
٠٧٩٨/٠  +   C ٠٠۴۵/٠   A =  با ضريب   ۵معادلة  در

پيروی می نمود که در آن پاسخ دستگاه   ٩٩٣۴/٠همبستگی  
A = (AU)  1( و-L (µg C =  غلظتCIP  حد تشخيص.  باشندمی 

بر ليتر از گرم ميکرو ۵٧/٠و   ١٧/٠ به ترتيب نييحد تعو 
انحراف     dS  محاسبه گرديد که در آن  dS١٠ و  dS٣ فرمول

پی محلول شاهد  درپی  هایگيریاز اندازه  حاصل  استاندارد
انحراف    درصد  به صورتتکرارپذيری روش    .]١٧[  است

بار اندازه گيری يک محلول    ۵برای   )RSD%(   ینسب اريمع
آناليت، معادل  گرم برليتر از  ميکرو  ٢٠استاندارد با غلظت  

  دست آمد.   هب  درصد  ٧/٢
های روش ارائه شده با نتايج حاصل  داده  ١در جدول  

پژوهش روش از  برتری  که  است  شده  مقايسه  مشابه  های 
را   تشخيص  و حد  گستره خطی  نظر  از    بيان پيشنهادی 

يافته روش توسعهاين  کند. همان گونه که مشخص است،  می
تری  حد تشخيص پايين  ،های ديگرروش  بيشتردر مقايسه با  

  یکروماتوگرافنگاری پليمری و  دارد. تنها دو روش مولکول

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

حد تشخيص   بالا با آشکارساز فلوئورسانس  آئیبا کار  عيما
دليل انتخابگری بالاتر جاذب و حساسيت هدارند که ب  یکمتر

ميکرو    با وجودبالاتر دستگاه مورد استفاده است. همچنين  
بودن   کامل  با  مقايسه  در  استخراجی  روش  ساير   بودن 

 های مقايسه شده، گستره خطی آن نيز مناسب است.روش
  

  دريا  آب هاینمونه در  سيپروفلوکساسين تعيين -٩-٣
بررسی تعيين شنهاديپروش    يیکارآ  برای  برای  ی 

  ايستگاه  يک از  سيپروفلوکساسين در نمونه حقيقی آب دريا،
نمونه آب دريا   کنارک  در  ايستگاه   يک  و  چابهار  خليج  در

با روش  آوریجمع به  .  شد  تجزيه  GO/ZnO PT- µSPE  و 
آب   ها برای تجزيهاز انواع نمکدليل اشباع بودن آب دريا 

 و کنارک  چابهار  جيخلدريا، مرحلة افزودن نمک انجام نشد.  
 يیتوانا  بوده و تبادل آب آن    یمحصور برا  مهين  جيخل  کي

  تيفعال  شتريآزاد است، و ب  یايکندتر از در  گردش آب در آن 
  ه يو تخل  رانییکشت  ،رانیقيقا  ،یرگيیماه  ،یکشاورز  یها

زباله  یصنعت   ،یکشاورز  هایفاضلاب   در   یخانگ   یها و 
م  جيخلحاشية   نتیانجام  در    ر يمقاد  ،موارد  نيا  ةجيشود. 

ها  CIP از  یزيناچ نمونه  و   ک،ي  ستگاهيا  یدر  کنارک 
 در مرجع   مندرج   که با نتايج    ديگرد  افتي  سيدو، ت   ستگاهيا

  های گزارش شدهمقايسه روش پيشنهادی در اين پژوهش با روش .١جدول 
گستره خطی    مرجع

)1-l (μg  
حد تشخيص 

)1-l (μg  
  روش  ایروش تجزيه

  -  سنجی نوری طيف  ۴٠٠ ٢٠٠٠-١٠٠٠٠   ]١٨[
بالا با آشکارساز   کارايی با مايعی کروماتوگرافی  ٢/٠  -  ]۴[

  فلوئورسانس 
  نگاری پليمری مولکول

  جامد  فاز استخراج سنجی نوری طيف  ١٢ ۵٠-٣٠٠ ]١٩[
بالا با آشکارساز   کارايی با مايعی کروماتوگرافی  ١٠ ٢٠-۴٠٠٠ ]٢٠[

 فلوئورسانس 
  مايع -مايعاستخراج 

 GO/ZnO PT-µSPE سنجی نوری طيف ١٧/٠ ١-٢٠٠ اين مطالعه
  

 
  های حقيقی در شرايط بهينهدر نمونه CIPگيری نتايج حاصل از اندازه  .٢جدول 

  اضافه شده CIP  ايستگاه 
)1-l (μg  

CIP  يافت شده 
 )1-l g(μ  

  درصد بازيابی
 (%)  

د نسبی  انحراف استاندار
)n = 5 (  

  
 يک، ايستگاه

  کنارک 

٠  
٢٠  
۵٠ 

۶/١  
٢/٢١  
۴/۵٠  

-  
٠/٩٨ 
۶/٩٧ 

٢/٣  
۶/۴  
١/۴  

  
  تيس  دو، ايستگاه

٠  
٢٠  
۵٠ 

٩/١  
٨/١٩  
۶/۴٩  

-  
۵/٨٩  
۴/٩۵  

٠/٢ 
۶/۵ 
٧/٢ 

  
  انسان پلاسما

٠  
٢٠  
۵٠ 

١٢/۴  
٠/٢۴  
٨/۵٣  

-  
۴/٩٩ 
۴/٩٩ 

٠/٢ 
٢/١ 
۵/٣ 
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 نمونه   اثر   بررسی     برای   .دارد همخوانی    ۴شماره  

بر   نمونه محيطی  به  غلظتبازيابی،    ۵٠و    ٢٠های  ها 
دست آمده  ه اضافه گرديد. نتايج ب  CIPليتر از  برميکروگرم
شود، طور که مشاهده میبيان شده است. همان  ٢در جدول  

اندازه برروی  نمونه  محيط  از  مهمی  وجود  تداخل  گيری 
  ندارد.  

 
نمونه پلاسمای خون   در  سيپروفلوکساسين  تعيين  -١٠-٣
  انسان 

برای ارزيابی روش پيشنهادی، تعيين سيپروفلوکساسين  
  ی دارودر حال مصرف  که    یماريبپلاسمای خون  در نمونه  

نمونه  نيپروفلوکساس يس شد.  انجام  نيز   از   پلاسما  بود، 
 بهسرعت  به    و  تهيه  چابهار  شهر  سينای  آزمايشگاه
  حذف   برای.  شد  داده  انتقال  آزمايش  انجام  برای  آزمايشگاه

   آزمايش   لوله   يک  در  ، پلاسما  در  موجود  هایپروتئين
  ١٠٠  آن  به  و  شد  داده  قرار  پلاسما  ميکروليتر  ٢۵٠  مقدار

  محلول  اين  . شد اضافه  مولار ۶ هيدروکسيدسديم ميکروليتر
  در   دقيقه   ٣٠  مدت   برای  سپس  و   خورد  تکان   کامل  طور  به

 هنگامی.  گرفت  قرار   گرادسانتی  درجه  ۶٠  دمای  با  آب  حمام
 آن   به  هاپروتئين   دادن  رسوب  برای  شد  سرد  محلول  که

   اضافه  درصد   ٢٠  اسيدکلرواستيکتری   ميکروليتر  ۵٠٠
  و)  ماند  باقی  واکنش  تکميل  برای  محيط  در  دقيقه  ١٠(   شد

  برای   دقيقه  بر  دور  ١٠٠٠٠  سرعت  با  حاصل  محلول  سپس
  از   حاصل   رويی  محلول.  شد  سانتريفيوژ  دقيقه  ١٠  مدت

  شد   قرقي  ليترميلی  ۶تا حجم    و  منتقل  ظرف  داخل  به  مخلوط
محاسبه و غلظت شده  روش کار گفتهطبق    CIPغلظت  .  ]٢١[

 اثر   بررسی  دست آمد. برایهليتر ببرميکروگرم  ١٢/۴آن  
آناليت  بر  محيطی  نمونه نمونه،بازيابی  در   هانمونه  به  ها 

.  گرديد  اضافه  CIP  از  ليتربرميکروگرم  ۵٠  و  ٢٠  غلظت
است. همانطور که مشاهده    شده   داده  نمايش  ٢  جدول  در  نتايج
 انسان  خون  شود، تداخل مهمی از محيط نمونه پلاسمایمی

نتايج ندارد.  وجود  سيپروفلوکساسين  گيری  اندازه   برروی 
 حقيقی  هاینمونه   تجزية  در  روش  اين  کاربرد   از  حاصل

  در   CIP  تعيين  برای  روش  اين  از   توان می  که  داد   نشان
  با   انسانی  خون  پلاسمای  و  دريا  آب  مثل  ایپيچيده  هاینمونه

 .کرد استفاده موفقيت
  

  نتيجه گيری   -٧
اين   ميکرو  پژوهش،در  ساده  روش  فاز از  استخراج 

اصلاح شده   اکسيد  جامد در سرسمپلر بر پايه جاذب گرافن
تغليظ سيپروفلوکساسين اکسيد برای پيشذرات روی  با نانو

گيری با اندازههای آب دريا و پلاسمای انسان قبل  در نمونه
نوریروش طيف بهينه  سنجی  استفاده شد. برای  سازی آن 

نظر،   مورد  آناليت  کارايی سنجهاستخراج  بر  که  هايی 
 ريمتغ   کيبا استفاده از دو روش  گذارند،  استخراج تاثير می

و روش    کيدر   کارايی    پاسخ  رويهزمان  شدند.  بررسی 
 سريع و     آلی کم، و مصرف جاذب و حلال     بالا استخراج  

 
- طيف  استفاده از  باشد.ای روش میبرتريهارزان بودن از  

پاسخ   ،ی همچون سادگ  هايیبرتری   یخود دارا   سنجی نوری
  . و در دسترس بودن دستگاه است عيسر یهد
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