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مقدمه
ترکیبات شیمیایی منتشره در هـواي محـیط کـار منشـأ     

ی، هـاي تنفس ـ هـاي مختلـف از جملـه بیمـاري    بیماري
هاي پوستی در افراد جامعـه  هاي شغلی، بیماريسرطان

به علت مواجهه زیست محیطـی و نیروهـاي شـاغل در    
از بـین  .]1[باشـد  صنایع به دلیـل مواجهـه شـغلی مـی    

دلیـل  ترکیبات مختلف آلاینده، ترکیبـات آلـی فـرار بـه    
وصـیات فیزیکـی و   واسطه خـص هوابرد بودن آسان، به

ه شغلی و زیسـت محیطـی   شیمیایی خود، موجب مواجه
آوري بر سلامت افـراد  در سطح وسیع شده و اثرات زیان

Volatile(. از بین ترکیبات آلی فرار]3و2[جامعه دارند 

Organic Compounds ()VOCs ترکیبات آلی فرار ،(
Halogenated Volatile Organic(هالوژنـــدار

Compounds()HVOCs هـالوژن  ) یا ترکیبات ارگـانو
عنوان حلال دیگر ترکیبات، استفاده وسیعی در صنعت به

زا و همچنـین  -زدا، کـف عنوان مواد شـوینده، چربـی  به
ساز در فرآیندهاي شـیمیایی دارنـد. از بـین    عوامل پلیمر

ترکیبات ارگانوهالوژن، چهار ترکیب کـربن تتـرا کلرایـد    
)CTC) تري کلرو اتیلن ،(TCE  بیس کلرو متیل اتـر ،(
)BCMEرو متیـل متیـل اتـر (   ) و کلCMME  کـه در (

ساختار خود یـک تـا چهـار اتـم کـربن دارنـد، اسـتفاده        
ي شغلی و زیست اي در صنعت داشته و مواجههگسترده
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المللـی  محیطی با این ترکیبات زیاد است. انجمـن بـین  
International Association for(تحقیقات سرطان

Research on Cancer ()IARC ــات )، ترکیبــ
BCME ،CMME وTCE ــروه ــی 1را در گــ ، یعنــ

B2را در گـروه  CTCسرطانزایی قطعی براي انسان و 
به معنی سرطانزاي احتمالی بـراي انسـان و سـرطانزاي    

.]4[بندي نموده استحتمی براي حیوانات طبقه
بـرداري و اسـتخراج از مـاتریس نمونـه،     فرآیند نمونه

و طـی  مهمترین مرحله تعیین مقدار ترکیب هدف بـوده 
هـاي بسـیاري در جهـت ابـداع     هاي اخیـر تـلاش  سال

ــدازه روش ــراي ان ــوین ب ــاي ن ــدك  ه ــادیر ان ــري مق گی
هاي شغلی انجام پذیرفتـه و در ایـن   هاي محیطآلاینده

-. روش]5-8[هایی نیز حاصل شده است زمینه پیشرفت
طور کلی شامل مراحل متعددي هاي معمول استخراج به

صرف مقادیر زیاد و در بعضی بوده و انجام آن مستلزم م
موارد انواع متفاوتی از حلال هاي آلی با درجـه خلـوص   
بالا است که اکثراً سرطانزا، سمی و گران قیمت هسـتند  
و اثرات سویی بر سلامت و محیط پیرامون دارند. بـدین  

هایی لحاظ محققان بیشتر در زمینه ابداع و توسعه روش
بی نیاز از حـلال  که ضمن برخورداري از حساسیت بالا،

بوده و یا با حجم کمی از حلال انجام گیرند گام برمـی  
استخراج، هاي ریزدارند که موجب تکوین و توسعه روش

. ]14[شده است 
سازي نمونه، فرآیند استخراج ترین مرحله آمادهاساسی

است که به منظور جـدا کـردن و پـیش تغلـیظ مقـادیر      
مایع و یا گاز بـه کـار   ي جامد، ترکیب از بافت نمونهکم
هـاي  رود. در برخی مواقع کم بودن غلظـت آلاینـده  می

هاي منتشره و نیز پیچیده بودن بافت نمونه، انجام روش
گیـري ضـروري   سازي را پیش از اندازهاستخراج و آماده

ال، روشی است که سـریع،  سازد. روش استخراج ایدهمی
هـاي  می آنالیتپذیر و ارزان باشد، بازیابی کساده، تکرار

مورد نظر را بدون از دست دادن یا تخریب آنهـا ممکـن   
پذیر باشد. همچنین باید از سازد، با حجم کم نمونه انجام

گري بالایی برخوردار باشد، استفاده از حـلال در  انتخاب
آن به حداقل برسـد و از قابلیـت اتوماسـیون و اسـتفاده     

خوردار باشد اي برهاي تجزیهصورت پیوسته با سیستمبه
ــاز    ــاهش حجــم ف ــیظ و ک ــه تغل ــازي ب ــت نی و در نهای

1. تکنیـک تلـه سـوزنی   ]9-12[استخراجی نداشته باشد 

)NTD(2001بـار توسـط پاولیشـین در سـال     که اولین
هایی است کـه مـورد   ، داراي ویژگی]13[معرفی گردید 

دلیل توجه محققان در سالهاي اخیر قرار گرفته است. به
مواجهات افراد جامعه و نیروهاي کـار بـا   اینکه بیشترین 

آور شیمیایی از طریق تـنفس هـواي آلـوده    عوامل زیان
شـود، ایـن روش بـا عملکـرد اختصاصـی در      ایجاد مـی 

تواند در پایش ترکیبـات آلاینـده   برداري از هوا مینمونه
بـرداري از  قـادر بـه نمونـه   NTDمفید باشـد. تکنیـک   

رفعال بـوده و مراحـل   هاي فعال و غیها به روشآلاینده
سـازي و تعیـین مقـدار    بـرداري، اسـتخراج، آمـاده   نمونه

توانـد در قالـب یـک    کـار، مـی  هاي هواي محیطآلاینده
مرحله انجام پذیرفته که ایـن از خصوصـیات بـارز ایـن     
روش است. کلیه مراحل ذکر شده بدون نیاز بـه حـلال   

اسـتخراج  هایی چون ریزقابل انجام است. برخلاف روش
بار توسط پاولیشین و ) که براي اولینSPME(2از جامدف

و اسـتخراج  ]14[معرفی گردید 1990همکاران در سال 
ترکیب در آن مبتنی بر انتشار از ماتریس نمونه بـه فـاز   

شـکل  استخراجی بوده و تعیین مقـدار آنالیـت در آن بـه   
گیـرد، در روش  پیچیده و بـه روش تعـادلی انجـام مـی    

NTDها هم به روش غیرتعادلی برداري از آلایندهنمونه
و هم بر پایه اصل انتشار قابل انجام بوده و تعیین مقدار 

امکان پذیر اسـت.  تريهاي هدف به صورت سادهآنالیت
طـور  از یک سوزن بـا قطـر داخلـی بـه    NTDدر روش 

که طول مشخصـی از آن بـا   µm700معمول در حدود 
 ـ  ه نـوع جـاذب مـورد    جاذب بارگذاري شده و با توجـه ب

هاي موجود در هـوا  برداري از آلایندهاستفاده براي نمونه
هاي مائی مورد و نمونه برداري از فضاي فوقانی محلول

ــی   ــرار م ــتفاده ق ــرد اس ــه  ]15-18[گی ــد از مرحل . بع
برداري، بدون استفاده از حلال، با قرار دادن سوزن نمونه

برداري ونه، مقدار آنالیت نمGCدر بخش تزریق دستگاه 
. در ]20و19[گیري است طور مستقیم قابل اندازهشده به

1. Needle Trap Device
2. Solid Phase Microextraction
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سـوزنی حـاوي جـاذب    این تحقیق عملکرد تکنیک تلـه 
بـرداري و  ) در نمونـه PDMSسیلوکسـان ( متیلديپلی

تجزیه ترکیبات ارگانوهالوژن با دیدگاه معرفی این روش 
هاي زیست محیطی و محیط کار در زمینه پایش آلاینده

ررسی قرار گرفت.مورد ب

روش بررسی
در این تحقیق اثر عوامل تأثیرگذار بـر عملکـرد روش   

NTDسیلوکسان، در سه مرحلـه  متیلبا جاذب پلی دي
مورد بررسی قرار گرفـت. در مرحلـه اول تـأثیر عوامـل     

و NTDمحیطی چون دما و رطوبت نسبی بر عملکـرد  
مورد ارزیابی قرار گرفت. در مرحله دوم PDMSجاذب 

ــایی  و جــاذب مــورد اســتفاده در نگهــداري  NTDتوان
برداري ارزیابی شد. در نهایت در گام سوم ترکیبات نمونه

ترکیـب  تحقیق، شرایط بهینه متغیرهاي مؤثر بر واجذب 
از بستر جاذب، دما و زمان واجـذب مـورد مطالعـه قـرار     

سوزن با انـدازه اسـتاندارد   گرفت. در این مطالعه از یک 
متـر  سانتی11میکرومتر و طول 700، با قطر داخلی 21

-ژاپن) استفاده شد. جهت آمادهKozan(ساخت شرکت 
سـانتیمتري از قسـمت   3سـوزنی، در فاصـله   سازي تله

میلیمتر جهـت  4/0انتهایی سوزن سوراخ جانبی به قطر 
بـداخل  GCهدایت گاز حامل بخـش تزریـق دسـتگاه    

در داخـل تلـه   PDMSن، تعبیه شد. سپس جـاذب  سوز
NTDسانتیمتر از 8/0سانتیمتر و به فاصله 5/1طول به

داشـتن و  قسمت انتهایی بارگذري شد. براي ثابـت نگـه  
عدم ریزش، جاذب از دو طرف توسط پشم شیشه خالص 

میلیمتر مهار گردید. جاذب 3اي به طول با درجه تجزیه
هـاي تجـاري   جملـه جـاذب  سیلوکسان از -متیلديپلی

اسـتخراج از جملـه   هاي ریزاست که در برخی از تکنیک
صورت رایج مورد استفاده قرار گرفته و بهSPMEروش 

.]21[برداري از ترکیبات فرار نیز کاربرد دارد براي نمونه
سوزنی و جاذب مورد جهت ارزیابی عملکرد تکنیک تله

ارگانوهـالوژن  برداري از چهـار ترکیـب  استفاده در نمونه
CTC ،TCE ،BCME وCMME از یـــک اتاقـــک ،
سـانتیمتر  10× 10× 50اي تراکم معین به ابعاد شیشه

استفاده شد. در داخل این اتاقک از یک حسگر حرارتـی  

متصل به یک ترموستات استفاده شد. هوا قبـل از ورود  
به اتاقک، از یک اتاقک حاوي یک عدد لامـپ التهـابی   

ات عبور داده شد که ترکیـب حسـگر،   متصل به ترموست
پایش، ترموستات و لامپ التهابی امکان تنظـیم دمـاي   

فـرآهم  C2/0±◦داخل اتاقک تراکم معین را بـا دقـت   
آورد. رطوبت داخل اتاقک نیز توسط یک هیگرومتـر  می

ــدل  ــال (م ــان)  Testotermدیجیت ســاخت کشــور آلم
وسیله یـک هـات  صورت قرایت مستقیم پایش شد. بهبه

یونیزه بخار آب تولید شد و پلیت و ارلن محتوي آب دي
توسط شیرهاي تنظیم جریان عبوري، نسبت هـواي بـا   

-درصد و هواي با بخار آب اشباع بـه 20رطوبت نسبی 
نحوي تنظیم گردید کـه داخـل اتاقـک    صورت دستی به

تراکم معین دینامیک رطوبت در سطوح مورد نیاز ثابـت  
رکیبـات ارگانوهـالوژن در   گردد. جهـت تنظـیم تـراکم ت   

داخل اتاقک اسـتاندارد دینامیـک از یـک پمـپ تزریـق      
ساخت کشور ژاپـن) کـه   GSM SP-510سرنگ (مدل

mLh-1داراي قابلیت تزریق ترکیب مورد مطالعه با نرخ 

است، استفاده گردید. با ثابـت نگـه  mLh-1999تا 1/0
Litmin-120داشتن دبی هواي عبوري در سطح ثابت 

نظر داشتن جرم مولکولی ترکیب ، درجه خلوص و و در 
توان نرخ تزریق را جهت دانسیته آنالیت مورد مطالعه می

دستیابی به تراکم مورد نیاز در داخل اتاقک بـه دقـت از   
طریق فرمول زیر محاسبه نمود. 

)1(
C = ( × × IR × ) ⁄ (MW ×Q ×60)

غلظت آنالیت در داخل اتاقک تراکم Cدر این معادله 
حجـم  gmL-1 ،(Vmدانسیته آنالیـت ( )، ppmمعین (

نـرخ  IRدر شرایط آزمایشـگاهی)،  45/24مولی (مقدار 
برابـر  Qجـرم مـولی آنالیـت و    mLh-1 ،(MWتزریق (

) است. جهت حذف تأثیر Litmin-1دبی پمپ محیطی (
سـاعت بعـد از شـروع    گیري نیمجذب دیواره، آغاز نمونه

داخل اتاقک تعیین گردید. تزریق آنالیت به
کـار گیـري ایـن روش تهیـه تـراکم دینامیـک،       با بـه 

پارامترهاي مورد مطالعه غلظت، دما و رطوبت بـا دقـت   
برداري فعال از یک پمپ یی تنظیم شد. جهت نمونهبالا
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ساخت SKCبرداري فردي با هواگذر پایین (مدل نمونه
کشور انگلستان ) استفاده شدکه بعد از کـالیبره نمـودن،   

برداري با استفاده جهت نمونهmLmin-13هواگذر ثابت 
بـرداري  کار گرفته شد. در مرحلـه نمونـه  سوزنی بهاز تله

برداري ایی برداشته، تله سوزنی به پمپ نمونهسپتوم انته
فردي متصل و سپس توسط یک سپتوم سـوراخ جـانبی   

بـرداري  طور کامل مسدود گردیـد تـا در حـین نمونـه    به
جریان هواي حاوي آنالیت تنها از داخل سوزن و از بستر 

سوزنی از پمـپ  جاذب عبور نماید. در مرحله واجذب، تله
و قسـمت انتهـایی آن توسـط    برداري فردي جدا نمونه 

بـرداري  یک سپتوم مسدود و سپتومی که در حین نمونه
در قسمت سوراخ جانبی قـرار داده شـد، برداشـته تـا در     

جریان گاز حامل GC/MSداخل بخش تزریق دستگاه 
از داخل سوراخ جانبی وارد سوزن گردد و با عبور از بستر 

حمـل  داخـل سـتون دسـتگاه   جاذب، آنالیت را با خود به
عنـوان  سـوزنی بـه  ترین پارامتر عملکـرد تلـه  نماید. مهم

بردار فعـال و جـاذب مـورد اسـتفاده، حجـم گـذر       نمونه
) و ظرفیت جذب جـاذب اسـت. حجـم    BTV(3شکست

گذر شکست در دماهاي مختلف که نزدیـک بـه دمـاي    
) مــورد بررســی قــرار 10، 25و C35◦محــیط اســت (

بـرداري  پارامتر، نمونـه گیري این دو گرفت. بعد از اندازه
براي مطالعه دیگر پارامترها در زیر نقطه شکست انجـام  

بـرداري  پذیرفت. جهت اطمینان از دقت و صحت، نمونه
بار تکرار شـده و  5تا 3ها براي سطوح مختلف متغیرها 

واقعی با صحت پایین کلیه در صورت مشاهده نتایج غیر
-فاده از نمونـه برداري تکرار گردید. در اسـت مراحل نمونه

هـاي میـدانی از   بـرداي سـوزنی جهـت نمونـه   بردار تلـه 
هاي شغلی، ارزیابی هاي زیست محیطی و محیطآلاینده

3. Breakthrough Volume

بــردار و جــاذب آن در نگهــداري آنالیــت قابلیــت نمونــه
برداري شده، اهمیـت دارد. بـراي ایـن منظـور در     نمونه

درصــد) از 20و C10◦شــرایط بهینــه دمــا و رطوبــت (
بـرداري  کسانی از ترکیبات مورد بررسی، نمونـه مقادیر ی

بـرداري سـوراخ جـانبی و دو طـرف     شده پس از نمونـه 
NTD  توسط سپتوم مسدود شده و در دماي آزمایشـگاه

)◦C25 ــدت ــه  1-7) بم ــپس تجزی ــداري و س روز نگه
هاي تجزیـه شـده   گردید. مساحت سطح زیر پیک نمونه

اصـله بعـد از   هایی که بلافهاي مختلف با نمونهدر زمان
برداري تجزیه گردید مورد مقایسه قرار گرفـت. بـا   نمونه

توان با دقت بالایی تأثیر گذشت زمان بـر  این روش می
نگهداشت آنالیـت روي بسـتر جـاذب را ارزیـابی نمـود.      

-برداري شده با تکنیک تلههاي نمونهتعیین مقدار آنالیت
وســیله دســتگاه گــاز کرومــاتوگرافی مــدل ســوزنی بــه

Varian CP-3800 مجهز به دستگاه طیف بین جرمی
انجـام گردیـد. بخـش تزریـق بـا      Saturn 2200مدل 

-بهSplitlessصورت بهmLmin-11جریان گاز حامل 
بـا  VOCOLکار گرفته شد. ستون مورد استفاده از نوع 

و ضخامت فـیلم  mm25/0و قطر داخلی m60طول 
µm25/0 با دماي آغازین◦C40   6افـزایش  و بـا نـرخ

ریزي بوده و با این برنامهC180◦درجه بر دقیقه تا دماي 
دقیقـه مـورد اسـتفاده    24اي برابر با دمایی زمان تجزیه

قرار گرفت. 

هایافته
از cm5/1سـوزنی حـاوي   نتایج نشان داد، براي تلـه 

ــی ــلديجــاذب پل ــهمتی ــرداري از سیلوکســان در نمون ب
، حـداقل  µgL-11ترکیبات ارگانوهالوژن با تراکم ثابـت  

اسـت. کمتـرین   mL1100حجم گـذر شکسـت برابـر    

برداريسیلوکسان به تفکیک ترکیبات مورد مطالعه در دماهاي مختلف نمونه متیلديسوزنی با جاذب پلیتلهmL )شکست (گذرحجم -1جدول 
)mLشکست (گذرحجم 

)CMMEمتیل اتر(کلرومتیل )BCMEکلرومتیل اتر(بیس )TCEکلرواتیلن(تري )CTCتتراکلریدکربن( )C◦(دما
1300 1600 1500 1400 10
1200 1400 1500 1300 25
1100 1400 1300 1200 35
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و بـراي ترکیـب   C35◦حجم گذر شکسـت، در دمـاي   
دست آمد. در ایـن شـرایط جـاذب    کلرومتیل متیل اتر به

از آنالیت تـا قبـل از رسـیدن بـه     µg1/1قادر به جذب 
قطه شکست بوده است. بیشترین حجم گذر شکست در ن

اتر و برابر بـا  کلرومتیلو براي ترکیب بیسC10◦دماي 
mL1600 نتایج مطالعـه نشـان   1حاصل شد (جدول .(

داد افزایش دما موجب کاهش حجم گذر شکسـت و در  
نتیجه کاهش ظرفیت جذب جاذب شده است. در مطالعه 

سوزنی، دمـا در  کرد تلهتأثیر پارامترهاي محیطی بر عمل
نســبی در دو ) و رطوبــت10، 25و C35◦ســه ســطح (

) در این مطالعه مورد بررسـی قـرار   20و 80سطح ( % 
هـاي  گرفت. نتایج نشان داد تقریباً براي تمـامی آنالیـت  

مورد بررسی، با افزایش دما، مساحت سطح زیر پیک در 
. در یابـد کروماتوگرام ترکیبات مورد بررسی کاهش مـی 

سوزنی و جاذب نسبی بر عملکرد تلهمطالعه تأثیر رطوبت
PDMS نتایج نشان داد افزایش رطوبت نسبی در جذب

ها روي بستر جاذب مؤثر بوده و افزایش رطوبـت  آنالیت
موجب کاهش مساحت پیـک در کرومـاتوگرام گردیـده    

الف و ب). پارامتر بعدي مورد بررسـی در  1است (شکل 
سـوزنی در  بـردار تلـه  توانـایی نمونـه  این تحقیق بررسی 

بـرداري شـده روي بسـتر جـاذب     نگهداري آنالیت نمونه
هـا از بسـتر جـاذب    است. نتایج نشان داد بازیافت آنالیت

95روز، بیشـتر از  3سیلوکسان بعد گذشت متیلپلی دي
ــی  ــد م ــکل  درص ــد (ش ــه  2باش ــاي تجزی ). از پارامتره

رد، دما و زمـان  دستگاهی که با عملکرد جاذب ارتباط دا
است که بر میزان GCواجذب در بخش تزریق دستگاه 

گذار است. ماندن بیش از حد عملکرد و عمر جاذب تأثیر
موجـب تخریـب   جاذب در دماهاي بالاي بخش تزریـق 

شود و از طرفی دمـا  ساختار جاذب و کاهش عمر آن می
-و اثر حافظهCarryoverو زمان واجذب پایین موجب 

سوزنی حاوي دست آمده براي تله. نتایج بهاي خواهد شد
دهـد حـداقل   سیلوکسان نشـان مـی  متیلديجاذب پلی

هـاي  دمایی که باعث حداکثر مساحت پیک براي آنالیت
بوده که دمـاي بهینـه واجـذب    C290◦مختلف برابر با 

هاي مورد بررسی است. براي آنالیت
سوزنی حـاوي جـاذب کـه    گیري تلهحداقل زمان قرار

ترکیبات مورد نظر در پنج غلظت مورد مطالعه) %RSDمقادیر انحراف معیار نسبی (-2جدول 
)%RSDانحراف معیار نسبی (

250µgL-1 100µgL-1 50µgL-1 10µgL-1 1µgL-1 ترکیبات مورد مطالعه
7/5 5/5 7/5 9/6 5/7 تتراکلریدکربن
3/6 7/6 1/5 2/6 1/4 کلرواتیلنتري
7/4 4/3 1/4 4/4 5/4 اترکلرومتیلبیس
5/6 6/5 1/7 3/7 7/8 اترمتیلکلرومتیل

برداري از ترکیبات ارگانوهالوژنبراي نمونهNIOSH 1003و روشPDMSبا جاذب SPME، تکنیک PDMSسوزنی حاوي جاذب اي جهت مقایسه عملکرد تکنیک تلهمطالعه مقایسه-3جدول 
RSD
(%)

r2 گستره پاسخ خطی 
دینامیکی

LOD
( µgL-1)

LOQ
( µgL-1)

گستره غلظت مورد 
)µgL-1بررسی (

برداريتکنیک نمونه آنالیت مورد مطالعه

3/14 9642/0 100-10 03/1 12/2 100-01/0 NIOSH 1003 )CTCتتراکلرید کربن(
4/5 9665/0 30-1/0 25/0 75/0 100-01/0 NTD-PDMS
4/4 9845/0 40-1/0 11/0 38/0 100-01/0 SPME-PDMS
7/11 9567/0 80-10 55/0 31/1 100-01/0 NIOSH 1003 )TCEتري کلرو اتیلن(
1/6 9708/0 40-1 42/0 97/0 100-01/0 NTD-PDMS
3/5 9813/0 60-1 071/0 24/0 100-01/0 SPME-PDMS
6/12 9593/0 100-10 67/0 71/1 100-01/0 NIOSH 1003 )BCMEبیس کلرو متیل اتر(
2/7 9655/0 60-1 31/0 91/0 100-01/0 NTD-PDMS
3/6 9746/0 60-1/0 21/0 43/0 100-01/0 SPME-PDMS
8/14 9638/0 80-10 16/1 34/3 100-01/0 NIOSH 1003 )CMMEکلرومتیل متیل اتر(
3/8 9636/0 60-1 46/0 42/1 100-01/0 NTD-PDMS
6/7 9856/0 70-1/0 28/0 82/0 100-01/0 SPME-PDMS
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4باعث حداکثر مساحت پیک ممکـن گردیـد، برابـر بـا     
پـذیري  ). مطالعـه تکـرار  4و3دست آمد (شـکل  دقیقه به

سوزنی که همگی تله5روش نیز از طریق مقایسه نتایج 
اند سازي شدهبا مقادیر یکسانی از جاذب مورد نظر آماده

مختلف برداري از سطوحو در شرایط بهینه، جهت نمونه
) چهار ترکیب ارگانوهالوژن مورد µgL-1250-1غلظت (

استفاده قرار گرفت. در نهایت انحـراف معیـار اسـتاندارد    
) نتایج بدست آمده ملاکی براي قضـاوت  RSD(4نسبی
پذیر بودن تکنیک مورد استفاده قرار گرفت. نتـایج  تکرار

دست آمده نشان داد گستره انحـراف معیـار اسـتاندارد    به
جدول درصد است (4/3-7/8ها گیريی نتایج اندازهنسب

هـاي  اي بـا روش ). در ادامه تحقیق، مطالعـه مقایسـه  2
متداول انجام گرفت. براي این منظور عملکـرد تکنیـک   

سیلوکسـان در  متیـل ديسـوزنی حـاوي جـاذب پلـی    تله
4. Relative Standard Division

برداري از ترکیبات ارگانوهالوژن با روش پیشنهادي نمونه
NIOSH)NIOSH 1003    براي ترکیبـات آلـی فـرار (

هالوژندار مورد مقایسه قـرار گرفـت. از آنجـا کـه روش     
بنـدي  اسـتخراج طبقـه  هـاي ریـز  سـوزنی جـزء روش  تله
-شود مقایسـه عملکـرد ایـن تکنیـک بـا روش ریـز      می

-دي) با پوشش جاذب پلـی SPMEاستخراج فاز جامد (
اي سیلوکسان نیـز انجـام پـذیرفت. نتـایج مقایسـه     متیل

، تکنیک NIOSHنشان داد نسبت به روش پیشنهادي 
سوزنی داراي فاکتور بازیافت بـالاتر، حـد تشـخیص    تله

ــتگاهی ( ــی ( LODدس ــخیص کم ــد تش ) LOQ) و ح
تر بـود و نسـبت بـه    تر و گستره پاسخ خطی وسیعپایین

عملکرد مشـابهی در اسـتخراج و تعیـین    SPMEروش 
).3مقدار ترکیبات از خود نشان داد (جدول 
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بحث و نتیجه گیري
سوزنی حاوي جـاذب  در این تحقیق عملکرد روش تله

برداري و تعیین مقدار سیلوکسان جهت نمونهدیمتیلپلی
چند ترکیب دسته ارگانوهالوژن مورد بررسی قرار گرفتـه  
و تأثیر عوامل محیطی و پارامترهاي دستگاهی بر تجزیه 

مـورد آزمـون قـرار گرفـت.     و تعیین مقدار این ترکیبات 
- متیلديسوزنی حاوي جاذب پلیتله5ايعملکرد تجزیه

5. Analytical Performance

براي ترکیبـات  NIOSHسیلوکسان با روش پیشنهادي 
با جاذب پوششی مشـابه  SPMEارگانوهالوژن و روش 

بـرداري نقـش   مورد مقایسه قرار گرفت. در مرحله نمونه
د سـوزنی مـور  نسبی بر راندمان عملکرد تلهدما و رطوبت

بررسی قرار گرفت. افزایش دما موجب کاهش رانـدمان  
استخراج در تکنیک مورد بررسی شده است. این میـزان  

هایی با فراریت بیشتر کـه  کاهش در جذب، براي آنالیت
هایی چون جرم مولی کمتر، دمـاي ذوب  داراي مشخصه

و جوش پایین تر و در نهایت فشار بخار بـالاتر هسـتند،   
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بـرداري  فزایش دما در مراحـل نمونـه  بیشتر بوده است. ا
شود ترکیبات فرارتر کمتر جذب جاذب شده و موجب می

دست آمـده در  تر باشد. نتایج بهنگهداري آنها نیز مشکل
این بخش از مطالعه منطبق با نتایجی است که گونگ و 

-. در نتـایج بـه  ]20[ارایه دادند 2008همکاران در سال 
بت نسبی تـأثیري  دست آمده مشخص شد افزایش رطو

جزئی در راندمان جذب آنالیت بـر بسـتر جـاذب داشـته     
شکل بخـار  است. انتشار ترکیبات مورد بررسی در هوا به

ــت در   ــل کــاهش در جــذب آنالی ــوده و یکــی از دلای ب
هاي نسبی بالاتر، رقابت با بخار آب در جذب بـر  رطوبت

قابلیت PDMSبستر جاذب است. به دلیل اینکه جاذب 
هـاي  ره وسیعی از ترکیبـات آلـی بـا قطبیـت    جذب گست

ــابتی بخــار آب را مــی  ــوان مختلــف را دارد، نقــش رق ت
هاي آب محتـواي  رسد نقش مولکولنظر میپذیرفت. به

گذرد، در کاستن میزان نم هوایی که از سطح جاذب می
هاي مورد نظر با سطح جـاذب و کـاهش   برخورد آنالیت

اسـت کـه بـر    مساحت جذبی، عامل تأثیرگـذار دیگـري   
هاي مختلف نقش دارد. ایـن تـأثیر   راندمان جذب آنالیت

براي مواقعی که محتواي نم هوا بالاتر است، بیشتر بوده 
ها توسط جـاذب  و تأثیر بیشتري بر کاهش جذب آنالیت

دست آمده مطابق با نتایج گونگ در سـال  دارد. نتایج به

. ]20[است 2008
بـرداري  هاي نمونـه آنالیتتوانایی جاذب در نگهداري 

کـه مـابین   شده یک مزیت مهم است. این قابلیت زمانی
برداري و تعیین مقدار آنالیت فاصله زمـانی  مراحل نمونه

دلیل حمل نمونـه وجـود دارد، حـائز اهمیـت فراوانـی      به
برداري شده بـه  هاي نمونهاست. قابلیت نگهداري آنالیت

دهـد  نشان مـی درصد بعد از گذشت سه روز، 95میزان 
توانایی نسبتاً خوبی در PDMSسوزنی حاوي جاذب تله

هاي مورد نظر داشـته و ایـن در حـالی    نگهداري آنالیت
است که برخی از ترکیبات مورد مطالعه داراي فشار بخار 

اند. نتایج نشان بالایی بوده و فراریت نسبتاً بالایی داشته
اذب در داد بــا افــزایش فراریــت ترکیــب، از توانــایی جــ

نگهداشت ترکیبات آلاینده کاسته شده است که در ایـن  
باید در مدت زمان کمتر ها میشرایط تعیین مقدار آنالیت

هاي تجزیه دسـتگاهی  از سه روز انجام پذیرد. از پارامتر
گذار است دما که مستقیماً بر عملکرد و عمر جاذب تأثیر

و زمان واجذب است. هرچقدر دمـا و زمـان واجـذب در   
کمتر باشد آنالیت کمتري بـا  GCبخش تزریق دستگاه 

مکانیسم واجذب حرارتـی از بسـتر جـاذب جـدا شـده و      
هاي مورد مطالعه با خطـاي بیشـتري   تعیین مقدر آنالیت

همراه خواهد بود. از طرفی هرچقدر مقدار این پارامترهـا  
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تر خواهد بود تر و کاملبیشتر باشند واجذب آنالیت سریع
گر عمر جاذب در اثر مواجهـه بـا دماهـاي    و از طرف دی

کاسـته شـده و   GCبالاتر در محفظـه تزریـق دسـتگاه    
گردد. بنابراین باید در جسـتجوي  ساختار آن تخریب می

اي بـود کـه از یـک طـرف پاسـخ      زمان و دماي بهینـه 
هایی مطلوب بـراي  شکل کروماتوگرام با پیکدستگاه به

جـاذب آسـیب   گیري دقیـق بـوده و از طرفـی بـه     اندازه
تـر گـردد. نتـایج    نرسیده و عمـر مفیـد جـاذب طـولانی    

دست آمـده در ایـن بخـش نشـان داد، جـاذب داراي      به
اي مطلـوبی بـوده و در دمـاي مناسـبی     عملکرد تجزیـه 

پذیرد. زمان بهینه براي رسـیدن  واجذب کامل انجام می
به واجذب کامل نیز زیاد نبوده و در مـدت زمـان کمـی    

حاصـل  GCش تزریـق دسـتگاه   واجذب کامـل در بخ ـ 
حـاوي جـاذب   NTDسـنجی تکنیـک   شـود. اعتبـار  می

PDMS  ــا روش ــرد آن بـ ــیه عملکـ ــق مقاسـ از طریـ
برداري از ترکیبات فرار براي نمونهNIOSHپیشنهادي 

SPMEارگانوهالوژن و همچنین مقایسه آن با تکنیـک  
سوزنی کار رفته در تکنیک تلهبا جاذب مشابه با جاذب به

برداري و تجزیه براي هر سه روش یرفت. نمونهانجام پذ
در شرایط کاملاً مشابه انجام گرفت امـا دلیـل بازیافـت    

ــت در روش  ــر آنالی ــک NIOSHکمت ــه تکنی نســبت ب
اسـتخراج  هـاي ریـز  سوزنی را بایـد در مفهـوم روش  تله

استخراج مبتنـی بـر جـاذب    هاي ریزجستجو نمود. روش
زي نمونـه را نیـز   سـا جامد با حذف حلال، مراحل آمـاده 

آورنـد تـا بتـوان    حذف نمـوده و امکـانی را فـرآهم مـی    
برداري، استخراج را بدون از بلافاصله بعد از مرحله نمونه

دست دادن آنالیت انجام داد. ولـی در روش پیشـنهادي   
NIOSHبرداري با جاذب جامـد، اسـتخراج   بعد از نمونه

توسط حلال انجام پذیرفتـه و سـپس تجزیـه و تعیـین     
هاي مرسـوم کـه مبتنـی بـر     گیرد. روشمقدار انجام می

استفاده از حلال هستند موجب از دست رفتن مقداري از 
شـود کـه دلیـل آن عـدم     آنالیت در مراحل استخراج می

ها است.  علاوه بر صد نمونه در این روشدربازیافت صد
بـرداري و  ها در مراحل مختلف نمونهگونه روشآن، این

داراي مشکلات جانبی نیـز هسـتند. بـراي    تعیین مقدار،
ها، گر در نتیجه آزمایشجلوگیري از تأثیر عوامل مداخله

هاي مورد استفاده باید با درصد خلوص بالا بـوده  حلال
که هزینه بالایی را براي تعیین مقدار ترکیبات مختلـف  

هاي مورد استفاده براي این نماید. اغلب حلالایجاد می
ــوده    ــمی ب ــور س ــیب منظ ــیل آس ــی را در و پتانس زای

نمایند. علاوه بر ایـن  هاي کنترل نشده ایجاد میمواجهه
ها نیز از دیگر مشکلات زیست محیطی براي دفع حلال

ها است. به همین دلیـل روش فعـال و   معایب این روش
NIOSHسـوزنی بـر روش پیشـنهادي    استخراج تلهریز

ــی  ــت داشــته و توصــیه م ــک مزی شــود. مقایســه تکنی
متیـل سیلوکسـان بـا    ديسوزنی حـاوي جـاذب پلـی   لهت

داراي پوششـی از جـاذب مشـابه نیـز،     SPMEتکنیک 
نشان داد هر دو روش تقریباً داراي عملکرد یکسـانی در  

برداري و تعیین مقدار ترکیبات آلـی فـرار هسـتند.    نمونه
هـاي مرسـوم و رو بـه    از جملـه روش SPMEتکنیک 

ایــن روش کــه پیشــرفت در زمــان حاضــر اســت. ولــی 
هـاي  برداري از ماتریسعملکرد نسبتاً خوبی براي نمونه

برداري از ترکیبات مختلف در هوا مایع دارد، براي نمونه
ترین این مشـکلات  داراي مشکلاتی است. از جمله مهم
بـرداري بـر اسـاس    تعادلی بودن تکنیک است که نمونه

جب هاي هوا مواصل انتشار انجام پذیرفته و براي نمونه
شود. مشکلات طولانی شدن زمان رسیدن به تعادل می

در مشخص نمودن ضـریب انتشـار بـر بسـتر جـاذب و      
از دیگر موارد مهـم روش  SPMEکالیبراسیون تکنیک 

ــن مشــکلات در تکنیــک   اســت کــه هــیچ کــدام از ای
تعـادلی و فعــال بــودن روش  دلیــل غیــرســوزنی بـه تلـه 

اصـل شـده از   شـود. بـا نتـایج ح   برداري دیده نمینمونه
اي مشـابهی را نسـبت بـه    تحقیق کـه عملکـرد تجزیـه   

دهد و با توجه بـه مشـکلات   نشان میSPMEتکنیک 
بــرداري فعــال و ســوزنی در نمونــهکمتــر تکنیــک تلــه

توان با قوت اظهار نمود که این روش بـر  تعادلی میغیر
بـرداري از هـوا مزیـت دارد.    در نمونـه SPMEتکنیک 

العـه بـا مطالعـات یانـگ اوم و     نتایج ایـن بخـش ار مط  
همکاران، کاي و همکـاران و پاولیشـین و همکـاران در    

. با توجه بـه نتـایج   ]21-24[، مطابقت دارد 2008سال 
NTDدست آمده از عملکرد روش نوین و رو به رشد به

تعادلی و فعال بودن علت غیربرداري از هوا و بهدر نمونه
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ــا روش  ــه ایــن تکنیــک و انطبــاق کامــل ب هــاي تجزی
گیـري نمـود کـه تکنیـک     تـوان نتیجـه  دستگاهی، مـی 

محیطـی و  هـاي زیسـت  سوزنی جهت پایش آلاینـده تله
نحـوي کـه   هاي شـغلی روش مناسـبی بـوده بـه    محیط
گیري را تـا حـد زیـادي کـاهش داده،     هاي اندازههزینه

هاي دیگر و گاهی جدید را برطرف نموده ضعف تکنیک
گردد. پژوهشگران یه میهاي محیطی توصو براي پایش

همراه جـاذب  سوزنی را بهاین تحقیق، کاربرد تکنیک تله
سیلوکسان مورد بررسی قرار دادنـد.  متیلديتجاري پلی

هـاي نـوین بـا    براي مطالعات تکمیلی عملکـرد جـاذب  
تـر در کـاربرد   سهولت در سنتز و با هزینـه تهیـه پـایین   

شود. یه میعنوان بستر جذب نمونه با این تکنیک توصبه
سـوزنی افـت فشـار بـالا و     از مشکلات مهم تکنیک تله

هاي برداري از ماتریسمحدودیت در استفاده جهت نمونه
، جهت استخراج NTDمایع است. در استفاده از تکنیک 

هاي مایی، تنهـا از فضـاي فوقـانی    ها از ماتریسآنالیت
دلیـل وابسـته   برداري نمود. این مسئله بـه توان نمونهمی

بودن شـدید ضـریب انتشـار آنالیـت در انتقـال فـاز بـه        
فاکتورهــاي محیطــی و همچنــین تجمــع بخــار آب در 
فضاي فوقانی و مسدود نمودن مسیر عبور هوا از داخـل  

NTDهاي مهم این تکنیک است.، از محدودیت
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Abstract
Background and aims: The correct assessment of volatile organic compounds is a main stage of
their control's action plan. Needle trap device (NTD) as a novel technique with all advantages of
microextraction methods, is an inexpensive and rapid technique for survey of air pollution agents. In
this study the performance of this technique was investigated for sampling and analysis of
organohalogen compounds in the air.
Methods: The performance of NTD packed with PDMS for sampling and analysis of some of
organohalogen compounds were investigated. The effects of performance parameters in three stages
of sampling (BTV, temperature and RH), sampling storage (storage time) and analysis (desorption
time and temperature) were investigated and compared with NIOSH proposed method and SPME
with same sorbent.
Results: The NTD showed better performances in lower temperature and RH and the ability for
storage of sampled analytes was more than 95% after 3 days. The optimum desorption temperature
and time was 290◦C and 4 min respectively. The relative standard division for investigation of
technique's repeatability for 5 NTD with same geometry was obtained 3.4-8.7%. In comparative
study, the NTD showed better performances compared to NIOSH proposed method and presented
same performances compared to the SPME coated with similar coating fiber.
Conclusion: The NTD-PDMS revealed a good performance for sampling and analysis of volatile
organohalogen compounds (HVOCs) in the air and we propose this method for air pollution
monitoring of indoor and outdoor pollutants.

Keywords: NTD Technique, Organohalogen Compounds, Sampling.
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