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روش های کروماتوگرافی گازی به طور گسترده برای آنالیز مواد غذایی به کار می رود. از این روش برای شناسایی کیفی و کمی 
ترکیبات موجود در مواد غذایی، مواد طبیعی، افزودنی ها، آلاینده ها مانند آفت کش ها، آلودگی های محیطی، سموم طبیعی، داروهای 
دامپزشکی و مواد بسته بندی استفاده می شود. در این مقاله، روش تعیین باقیمانده سموم در مواد غذایی با دستگاه کروماتوگرافی 

گازی/طیف سنج جرمی از مرحله آماده سازی نمونه تا گزارش نهایی و شرح مختصر دستگاه مورد بحث قرار گرفته است.

چکیده

باقیمانده سموم، آماده سازی نمونه، استخراج، ستون، 
آشکارسازها، مشتق سازی.

واژه های کلیدی

آنالیز سموم در مقیاس خیلی کم در نمونه های محیطی و غذایی از مسائل اساسی برای یک شیمیدان تجزیه است. انتخاب 
یک روش استخراج و آنالیز دقیق و صحیح، موضوع مهمی است که می تواند در نتیجه نهایی بسیار تاثیرگذار باشد. اگر چه 
روش-های قدیمی همچنان در آزمایشگاه های زیادی استفاده می شود، اما از آن جا که در بیشتر این روش ها نیاز به استفاده از 
حجم زیادی از حلال، صرف زمان و کار زیاد است، در سال های اخیر به سرعت در حال جایگزین شدن با روش های ساده تر و 
موثرتر هستند. انواع روش های کم کردن حلال برای نمونه های مایع و روش هایی نظیر استخراج سوکسله، استخراج با حلال 
شتاب یافته5، استخراج با حلال فوق بحرانی6 و استخراج با استفاده از ماکروویو7 از اولین روش هایی هستند که مورد استفاده 

قرار گرفتند ]1[.
روش های متعددی در مقالات مطرح شده که به تغلیظ و آماده سازی نمونه مربوط می شود. این روش ها عبارتند از: استخراج 
مایع – مایع، استخراج فاز جامد و میکرو استخراج فاز جامد، استخراج با سیال فوق بحرانی، استخراج به همراه بیرون اندازی 
نمک۸ و غیره. روش های استخراج مایع - مایع و بیرون اندازی با نمک به طور معمول نیاز به حجم زیادی حلال آلی دارند 
باید دور ریخته شود. در کنار  آلی  زیادی پسماند حلال های  نهایت حجم  که سمی و گران قیمت هستند، ضمن آن که در 
با فاز جامد  این روش ها، روش های دیگری نیز به کار می رود که هر یک مزایا و معایب خود را دارند. روش های استخراج 
در بافت های مختلف برای ترکیبات خاص کاربرد دارند. روش های مستقیم استخراج با فاز جامد برای آنالیز آب و همچنین 
روش های غیرمستقیم برای داروها در سیالات بیولوژیکی استفاده می شود. روش فاز جامد گرچه روش بسیار قابل اعتمادی 
است و نیاز به حجم اندکی حلال دارد، اما فرآیند استخراج شامل مراحل متعدد آماده سازی اولیه ستون، عبور نمونه، شستشو 
و  استخراج  میکرو  دیگر  آنالیت های جذب شده است. روش های  نهایت خارج ساختن  در  و  مزاحم  عوامل  و حذف  با حلال 

ویژگی های برخی از آن ها در ادامه بررسی می شود ]2[.
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   آماده سازی نمونه: استخراج و تصفیه ی نمونه   

بافت  از  آنالیت  جداسازی  به منظور  که  است  روشی  استخراج 
می گیرد.  قرار  استفاده  مورد  مناسب  حلال  از  استفاده  با  نمونه 
با  محلولی  کار  انتهای  در  که  شود  انجام  به گونه ای  باید  استخراج 
بالاترین غلظت از آنالیت همراه با کمترین میزان آلودگی به عوامل 

تداخل کننده، به دست آید.

   اصول آماده سازی نمونه ی مواد غذایی به منظور آنالیز  ی سموم:   
در آنالیز نمونه های مواد غذایی با دو نوع بافت مواجه هستیم. 
یکی بافت های به نسبت ساده مانند آب، آب میوه و مشروبات الکلی 
و دیگر نوشیدنی ها و دیگری، بافت های پیچیده تر با منشاء گیاهی و 
حیوانی. بافت های غذایی، ترکیبات بسیار زیادی دارند که می توانند 
ایجاد  تداخل  آنالیت  تعیین  و  شناسایی  مختلف  مراحل  طی  در 
کنند بنابراین لازم است قبل از تزریق به دستگاه با انواع روش های 
فیزیکی و شیمیایی جداسازی شوند. به طور معمول، تجزیه و تحلیل 
و غربالگری برای تعداد زیادی از آفت کش ها و آلاینده ها در نمونه های 
غذایی شامل حداقل سه گام اساسی است: جداسازی9، استخراج10 و 

تصفیه11.
فرایند جداسازی روشی است که ترکیبی از ماده شیمیایی را به 
دو یا چند مخلوط متمایز تبدیل می کند که هر کدام ممکن است 
خود یک مخلوط جدید باشند و حداقل یکی از آن ها از یک یا چند 

جزء از بافت نمونه غنی شده است.
استخراج یک فرایند جداسازی است که از جداسازی یک ماده از 
بافت نمونه تشکیل شده است. در فرایند استخراج در حالت ایده آل 
اما در شرایط  بافت نمونه جدا می شود.  از  )آنالیت(  تنها یک جزء 
استخراج  فرایند  محصول  حقیقی  نمونه های  برای  آزمایشگاهی 
است  مشابه  نسبتا  ساختارهای  با  جزء  چندین  یا  چند  از  مخلوط 

)ترکیبات هم استخراج12(.
تلاش  مرحله  این  در  است.  استخراج  از  بعد  مرحله  تصفیه، 
استخراج جدا  از محصول مرحله  ترکیبات هم استخراج  تا  می شود 
شوند و محلول نهایی دارای بیشترین غلظت از آنالیت مورد نظر و 

کمترین غلظت از ترکیبات مزاحم باشد ]3[.
به طور معمول، نمونه های مواد غذایی به چهار دسته طبقه بندی 

می شوند:
و  )میوه ها  پایین  چربی  و  بالا  رطوبت  با  غذایی  مواد   -1
بالا )گوشت و  بالا و چربی  با رطوبت  سبزیجات(، 2- مواد غذایی 
شیر(، 3- مواد غذایی با رطوبت پایین و چربی پایین )آرد(، 4- مواد 

غذایی با رطوبت پایین و چربی بالا )کره، روغن ها و غیره(.
شرایط  طبقه بندی  این  در  شده  ذکر  گروه های  از  یک  هر 
را در فرآیندهای جداسازی، استخراج و تصفیه  به خود  مخصوص 
دارند که لازم است در هنگام انتخاب راه کار مناسب برای آماده سازی 

نمونه در نظر گرفته شود.

  استخراج نمونه

آنالیز  برای  سبزیجات  و  میوه ها  آماده سازی  اولیه ی  روش 

باقی مانده ی سموم، همگن سازی نمونه در آسیاب با سرعت بالا و 
سپس اضافه کردن یک حلال غیر قطبی که به طور معمول هگزان 
استخراج کننده  به عنوان حلال  استونیتریل  است. سپس  بنزن  یا 
برای باقی مانده سموم ارگانوفسفره و ارگانوکلره استفاده می شود. 
یافته  توسعه  در سال 1963  گیتر  و  انلی  میلز،  توسط  این روش 
این  است.  معروف  میلز  یا   13MOG روش  به عنوان  اغلب  و  است 
روش برای آنالیز باقی مانده ی سموم در مواد گیاهی در طول 20 
رسمی  روشی  به عنوان  و  گرفته  قرار  استفاده  مورد  گذشته  سال 
با  نمونه هایی  در  رسیده است.  تصویب  به  کشورها  از  بسیاری  در 
نمونه  به  استونیتریل  و  آب  ثابت  نسبت  یک  به  پایین تر،  رطوبت 

اضافه می شود ]1[.
نمونه بستگی  بافت  و  به طبیعت  آنالیز  انتخاب روش مناسب 
قدیمی تر،  استخراج  روش های  دیگر  و  میلز  روش  علاوه بر  دارد. 
معرفی  نیز  جدیدتری  استخراج  روش های  اخیر،  سال های  در 
شده است که از آن میان می توان به موارد زیر اشاره کرد: میکرو 
استخراج تک قطره14، میکرو استخراج مایع غشای فیبر توخالی15، 
استخراج فاز جامد16، میکرو استخراج فاز جامد17، استخراج جذبی 
داده  پوشش  توخالی  فیبر  استخراج  میکرو  و  چرخنده1۸  میله  با 

شده با پلیمر19]2[.

 استخراج مایع - مایع
استخراج مایع - مایع روشی کارآمد و آسان به منظور استخراج 
امتزاج،  قابل  غیر  حلال  روش  این  در  است.  مایع  بافت های  برای 
مانند هگزان، بنزن و اتیل استات برای استخراج سموم غیر قطبی و 
دی کلرومتان، کلروفرم-متانول، دی اتیل اتر یا حلال های قطبی دیگر 
اصولا  روش  این  می شود.  استفاده  قطبی  سموم  برای  کلی  به طور 
برای استخراج سموم غیر فرار و نیمه فرار استفاده می شود. در این 
روش، نمونه ی آب با حجم مناسبی از حلال آلی هم زده می شود 
و مهاجرت ترکیبات آلی از فاز آبی به فاز آلی اتفاق می افتد. بیشتر 
سدیم کلرید یا نمک مناسب دیگری برای جلوگیری از ایجاد کف در 
افزایش کارایی فرایند به مخلوط اضافه می شود.  زمان استخراج و 
سرانجام، حلال آلی محتوی آنالیت تحت فشار کاهش یافته تغلیظ 
مانند  مختلفی  روش های  مایع،   - مایع  استخراج  روش  می شود. 
استخراج مایع ناپیوسته، استخراج پیوسته و استخراج مایع - مایع 

مستقیم را شامل می شود ]2[.

 روش حلال کاهش یافته
سموم  و  آلی  ترکیبات  بیشتر  برای  یافته  کاهش  حلال  روش 
استفاده می شود. میکرو استخراج تک قطره، میکرو استخراج جریان 
یافتهHMF-LPME ،20 و 21HFM حفاظت شده از انواع روش های 

حلال کاهش یافته است که برای آنالیز سموم استفاده می-شود.
روش های استخراج مینیاتوری تمام معایب روش های استخراج 
ارزان  نسبت  به  روش ها  این  است.  کرده  برطرف  را  مایع   - مایع 
هستند و به مقدار کمی حلال نیاز دارند. ویژگی بارز این روش ها، 
امکان تزریق تمام حلال آلی استخراج شده، است که این امر باعث 

بهبود حد تشخیص می شود.
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 میکرو استخراج تک قطره
میکرو استخراج تک قطره، روش استخراج ساده ای است که در 
آن یک قطره به عنوان فاز استخراجی عمل می کند. حجم قطره به 
طور معمول 0/5تا 2/5 میکرولیتر است. این روش، در حقیقت کوچک 
شده ی روش معمولی استخراج مایع - مایع است. آنالیت هدف با یک 
تک قطره نامحلول در آب )آلی( که از نوک میکرو سرنگ به درون 
نمونه غوطه ور شده است، از بافت نمونه استخراج می شود. پس از مدت 
به درون سرنگ  استخراج، میکرو قطره مجدد  آغاز  از  زمانی معین 
کشیده شده و برای آنالیز به دستگاه آنالیزکننده تزریق می شود. از 
مزایای این روش می توان به استخراج و تغلیظ هم زمان و حجم بسیار 
اندک حلال اشاره کرد. مهمترین مشکل در این روش، عدم پایداری 
قطره در سر سرنگ است که به کنترل شرایط )دما، سرعت هم زدن و 
غیره( و کمی مهارت نیاز دارد. این روش برای تعیین مواد در مقیاس 

بسیار اندک مناسب است ]2[.

 روش های بر پایه جاذب
گیر  روش  سموم،  استخراج  برای  جدیدتر  روش های  جمله  از 
انداختن آنالیت روی جاذب جامد، مانند استخراج فاز جامد، میکرو 
میکرو  و  چرخنده  میله  با  جذبی  استخراج  و  جامد  فاز  استخراج 

استخراج فیبر توخالی پوشش داده شده با پلیمر است.
در این روش ها آنالیت با استفاده از یک جاذب که روی یک بستر 
مناسب تثبیت شده است، جذب شده و از بافت نمونه جدا می شود 
و در آخر بعد از حذف گونه های مزاحم، با یک حلال مناسب شسته 
به گونه ای که بیشترین کارایی در  انتخاب جاذب مناسب  می شود. 
داشته باشد  مزاحم  گونه های  برای  را  و حداقل جذب  نمونه  جذب 
از عوامل بسیار تاثیرگذار در استخراج است. بسیاری از جاذب های 
SPE، SPME و SBSE به صورت تجاری در انواع سرنگ، کارتریج 

و دیسک، قابل دسترس هستند ]2[.

  روش های اندازه گیری کمّی    

دستگاه  به  شده  استخراج  محلول  تغلیظ،  و  استخراج  از  پس   
کروماتوگرافی گازی تزریق می شود تا مقادیر آن در مقایسه با یک 
دارای  گازی  کروماتوگرافی  دستگاه  شود.  مقدار  تعیین  استاندارد 
بخش های مختلفی است که در ادامه به اختصار شرح داده  می شود.

  ستون های کروماتوگرافی گازی

استفاده  نوع ستون  از دو  در دستگاه های کروماتوگرافی گازی 
می شود: ستون های پر شده22 و ستون های مویین23. اگر چه کارهای 
گرفته  صورت  شده  پر  ستون های  با  گذشته  در  ملاحظه ای  قابل 
اتصال  سختی  و  کروماتوگرافی  راندمان  کاهش  به علت  ولی  است، 
آن ها به سیستم های جرمی، کاربردشان به شدت محدود شده است.

  ستون های پر شده

آنالیز  به منظور  ستون  انتخاب  برای  مهم  شرایط  از  یکی 
بسیاری  است.  ساکن  فاز  حرارتی  مقاومت  سموم،  باقیمانده ی 
متفاوت  استخلاف های  با  سیلیکونی  پلیمرهای  ساکن،  فازهای  از 
نشان   )1( جدول  در  ساکن  فازهای  انواع  از  مجموعه ای  هستند. 
داده شده-است. هنگامی که از ستون های پر شده استفاده می شود 
بهتر است از جنس شیشه با طول 5/1 تا 3 متر و قطر داخلی 3 تا 
6 میلی متر باشد. اگر چه این ستون ها برای جداسازی معرف هایی 

مانند بی فنیل های چند کلره مناسب نیستند.

جدول 3: جدول 1: فاز ساکن های معمول استفاده شده در آنالیز باقیمانده سموم

استفاده معادلنام فازنام شیمیایی

100OV-1 درصد متیل سیلیکون
OV-101, SE-30, 
SP2100, DC200, 

 DC-11, SF-96, SE-52
 95 درصد متیل سیلیکون،

OV-73 ٪5 فنیل

 94 درصد متیل سیلیکون،
SE-54 5 درصد فنیل، 1 درصد وینیل

 90 درصد متیل سیلیکون،
OV-3 10 درصد فنیل

 ۸0 درصد متیل سیلیکون،
OV-7 20 درصد فنیل

 65 درصد متیل سیلیکون،
OV-11 35 درصد فنیل

 50 درصد متیل سیلیکون،
OV-17SP-2250 50 درصد فنیل

 50 درصد متیل سیلیکون،
OV-210QF-1, SP-2401 50 درصد تری-فلوروپروپیل

 75 درصد متیل سیلیکون،
OV-225XE-60 25 درصد سیانواتیل

 ۸6 درصد متیل سیلیکون،
14OV-1701 درصد سیانوپروپیل فنیل

  ستون مویینه

لوله  ستون های  جریان،  باز  مسیر  دلیل  به  مویین  ستون های 
به  زیادی نسبت  نامیده می شوند. ستون مویین مزیت های  نیز  باز 
دارای  مویینه  ستون های  مثال،  برای  دارد.  شده  پر  ستون-های 
آلوده  و  کمتر  تخریب  کوتاه تر،  آنالیز  زمان  بالاتر،  تفکیک  قدرت 
شدن کمتر ستون است. بسیاری از ترکیبات که در ستون پر شده با 
هم تداخل دارند را می توان به راحتی روی ستون مویینه کارآمدتر، 

از هم جدا کرد ]4[.
 

  ستون مویینه سیلیکای جوش خورده

در مراحل اولیه ی استفاده از این روش، اولین ستون های مویین به 
کار رفته از جنس مواد پلاستیکی )نایلون و تایگون( و فلز )آلومینیوم، 
نیکل، مس، طلا، و فولاد ضد زنگ ( ساخته شده بودند. ستون های 
سخت  مویینه  ستون های  دمایی اند.  محدودیت  دارای  پلاستیکی 
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انعطاف پذیر که از جنس فولاد ضد زنگ هستند به طور وسیع و  و 
گسترده در آنالیز مواد نفتی مورد استفاده قرار گرفتند. سطح فعال 
فلزی ستون های مویینه سبب شد که آنالیز ترکیبات قطبی و گونه های 
با گذشت  نباشد.  مطلوب  گونه ستون ها  این  با  کاتالیستی  حساس 
ساخته  مویینه های  شیشه،  سطح  شیمی  درک  و  مطالعه  با  زمان، 
پیدا  زیادی  و سودالیم محبوبیت  بور سیلیکات  از شیشه های  شده 
کردند و جایگزین مویینه های فلزی شدند. جداسازی روی ستون های 
مویینه ی شیشه ای نسبت به مویینه ی فلزی بسیار بهتر است. یکی 
از معایب این ستون ها، شکنندگی آن ها است. مهمترین پیشرفت در 
زمینه ستون های مویینه مربوط به سال 1979 بود که شرکت هولت-
پاکارد24 اولین ستون مویینه از جنس سیلیکای جوش خورده را ارائه 
نمود. ستون-های ساخته شده از سیلیکای جوش خورده دارای ویژگی 
انعطاف پذیری فولاد ضد زنگ بوده و از بی اثری سطح داخلی شیشه 
به عنوان  سیلیکای جوش خورده  ترتیب،  بدین  است.  برخوردار  نیز 
ماده انتخابی در تولید ستون های مویین به سرعت جایگزین شیشه 
شد. ورود ستون های مویینه از جنس سیلیکای جوش خورده، تاثیر 

چشم گیری بر کروماتوگرافی گازی داشته است ]4[.

   انتخاب ستون مویینه

همه ستون های مویین که در بیشتر کارهای تحقیقاتی به منظور 
سیلیکون  شامل  شدند  استفاده  سموم  باقیمانده ی  اندازه گیری 
عمومی  ستون های  از  تعدادی  هستند.  مختلف  استخلاف های  با 

استفاده شده در جدول )2( نشان داده شده است ]1[.

   طول ستون، قطر داخلی و ضخامت

می شوند.  عرضه  مختلفی  اندازه های  در  سیلیسی  ستون های 
و  میلی متر  و 0/32  داخلی ستون 0/2، 0/25  به طور معمول قطر 

ضخامت پوشش داخلی 0/25 میکرومتر بوده و همچنین طول این 
ستون ها به صورت معمول 15، 30 و 60 متر است. ثابت شده-است 
که ستون های سیلیکای جوش خورده که دارای قطر داخلی 0/2 
میلی متر تا 0/35 میلی متر و طول بین 10 تا 60 متر باشند به دلیل 
قابلیت جداسازی، طول عمر و خواص مکانیکی مطلوب، ستون های 

مناسبی برای تعیین سموم و آفت کش ها هستند ]1[.

  انتخاب آشکارساز برای اندازه گیری سموم با 
کروماتوگرافی گازی

آنالیز باقیمانده ی سموم بر حساسیت و انتخاب پذیری آشکارساز 
کروماتوگرافی گازی متکی است. باقیمانده ی سموم در مواد غذایی 
ترکیبات  مقدار  آماده سازی  فرایند  در  چه  اگر  است.  اندک  بسیار 
هم استخراج تا حد زیادی کاهش می یابد اما با این وجود همچنان 
مقادیری از ترکیبات آلی از بافت نمونه در محلول نهایی وجود دارد.
سموم  باقیمانده  آنالیز  به منظور  متداول  آشکارساز  چهار 
شامل: ربایش الکترون25، نورسنج شعله ای26، یونیزاسیون شعله ای 

قلیایی27، گرمایونی نیتروژن - فسفر )2۸NPD( است ]1[.
از  باشند  مختلف  شیمیایی  عناصر  شامل  آفت کش ها  وقتی 
آشکارسازی که به هر یک از عناصر پاسخ بهتری بدهد، استفاده می-
شود. شناساگر ربایش الکترون که توسط لاولاک )1960( و لاولاک 
با  انتخابی  اولین آشکارساز  لیپسکی در سال 1961 معرفی شد،  و 
حساسیت بالا برای ترکیبات هالوژنه است. در اواسط سال 1960 با 
نورسنج  و آشکارساز  قلیایی  یونیزاسیون شعله ای  اختراع آشکارساز 
شعله ای امکان تشخیص انتخابی سموم ارگانوفسفره و ترکیبات حاوی 
 GC نیتروژن با حساسیت بالا فراهم شد. ترکیبی از قدرت جداسازی
با آشکارسازهای حساس انتخابی، این روش را به ابزاری مهم برای 

جدول 2: انواع ستون موئینه

14 درصد 50 درصد فنیل35 درصد فنیل20 درصد فنیل5 درصد فنیل100 درصد متیلکارخانه سازنده
سیانوپروپیل

ohio valleyOV-l, OV-101OV-73OV-7OV-IIOV-17OV-1701

alltechRSL-IOO, RSL-
150RSL-200RSL-300RSL-1701

chrompacCPSIL5CBCPSILRCBCPSIL 19CB

H.PHP-I, ULTRA-IHP-2, ULTRA-2HP-17

J&WDB-IDB-5DB-60B"DB-17DB-170l

NordionOV-ISE-54OV-17OV-1701

Quadrex007-1007-2007-7007-11007-17007-1701

RcstekRtx-1Rtx-5Rtx-20Rtx-35Rtx-17Rtx-1701

SGEBP-1BP-5

SupelcoSPB-1SPB-5SPB-20SPB-35SPB-2250, SP-
2100

Other namesSE-30, SE-33SE-54, SE-52
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آنالیز باقی مانده ی آفت-کش ها تبدیل می کند ]4[.

روش هاي  انواع  با  متعدد  سموم  مقدار  تعیین  و  تشخیص 
 ،ECD، NPD، FPD آشکارسازهای  با  گـــازی  کرومـــاتوگرافي 
یـونش  آشکارسازهاي  با  متوالي  یا  ساده  جرمي  اسپکترومتري 
GC/MS/( متوالی  گزینش  پیگیری  روش  و شـیمیایي،  الکترونی 

MS( انجام شده است.

  آشکارساز ربایش الکترون

در  آشکارساز  دومین  شاید  و  مشهورترین  از  یکی  امروزه 
کروماتوگرافی گازی بعد از آشکارساز یونیزاسیون شعله، آشکارساز 
ربایش الکترون است. این آشکارساز از یک منبع رادیواکتیو با انتشار 
ذره ی بتا به عنوان منبع الکترون برای انجام یونیزاسیون بهره می برد. 
به وجود  را  ثابتی  جریان  حامل،  گاز  جریان  به  الکترون ها  برخورد 
)ترکیبات  الکترون  جذب  قابلیت  با  ترکیبی  حضور  که  می آورد 

هالوژن دار( باعث کاهش آن و ظهور یک پیک منفی می شود ]1[.

  آشکارساز نورسنج شعله ای

گوگرددار،  و  فسفردار  ترکیبات  برای  آشکارساز  حساس ترین 
آشکارساز نورسنج شعله ای است. FPD براساس لومینسانس شیمیایی 
در شعله هیدروژن می سوزد،  که  وقتی  عنصر خاص  از  تولید شده 
است. اگر چه آشکارساز نورسنج شعله ای می تواند به ترکیباتی که 
دارای هالوژن، نیتروژن، قلع، کروم، سلنیوم، تلور و بور هستند نیز 
با تغییر شرایط شعله، قدرت پاسخگویی داشته باشد، ولی به صورت 
به طور  که  فسفردار  و  گوگرددار  آلی  گونه های  مشاهده  برای  عمده 
معمول این آشکارساز برای آنها انتخابی هستند، استفاده می شود ]1[.

 
  آشکارساز یونیزاسیون شعله قلیایی

در سال 1964، کارمن و گایفرید نشان دادند که با اضافه کردن 
به  آشکارساز  این  انتخاب پذیری   FID آشکارساز  به  سدیم  نمک 
ترکیبات فسفردار و هالوژن دار افزایش پیدا می کند. این آشکارساز 
برای مولکول های دارای نیتروژن و فسفر اختصاصی اما انتخابگری 

آن ضعیف است ]1[.

  آشکارساز گرما یونی نیتروژن - فسفر

مشهور  نیز  فسفر   - نیتروژن  آشکارساز  به  ترمویونی  آشکارساز 
است. اساس کار این آشکار ساز به این صورت است که آند فلزی، 
یون های مثبت را وقتی در یک گاز گرم می شوند، منتشر می کند. 
به صورت معمول این نوع آشکارساز انتخابی بوده و برای ترکیباتی که 
دارای نیتروژن و فسفر هستند به کار می روند. این ترکیبات شامل 

مواد دارویی، سموم و آلاینده های زیست محیطی هستند ]1[.
 

  آشکارساز طیف سنج جرمی29
 جفت شدن کروماتوگرافی گازی با طیف سنج جرمی

و  ذاتی  بالای  انتخاب پذیری  دلیل  به   GC-MS دستگاه های 
آنالیز  برای  موجود  قدرتمند  ابزارهای  از  خوب،  بسیار  حساسیت 

باقیمانده آفت کش ها به شمار می روند.

وقتی مولکولی با الکترونی که دارای انرژی خاص است بمباران 
شود الگوی شکست آن نشان دهنده ی ساختار مولکولی منحصر به 
اثر  به عنوان  فرد آن مولکول در یک طیف جرمی است که بیشتر 

انگشت از این ماده در نظر گرفته می شود.
 

 روش پایش
طیف سنج جرمی به عنوان آشکارساز، قادر به انجام آنالیز روی 
نمونه ها با دو روش است. در روش اسکن، آنالیز نمونه در تمام دامنه 
جرمی انتخاب شده، انجام می گیرد. طیف پس زمینه را می توان از 
طیف نمونه کم و طیف اصلاح را می توان برای مقایسه مستقیم با 

طیف جرمی در یک کتابخانه مورد استفاده قرار داد ]1[.
 

 روش مانیتورینگ یون انتخابی30
در مواردی که غلظت سموم خیلی کم، در محدوده پیکوگرم بر 
حسب میزان تزریق باشد، از روش مانیتورینگ یون انتخابی استفاده 
می شود که در آن جریان یونی جهت جرم انتخابی اعمال می شود. 
شود.  اندازه-گیری  یون  سه  حداقل  که  است  لازم  تایید  به منظور 
با  انتخابی برای تایید نتایج به دست آمده  روش مانیتورینگ یون 

دیگر آشکارسازهای انتخابی مناسب است ]1[.

    آنالیزهای تاییدی 
   

  تایید با استفاده از ستون های با قطبیت های مختلف
با  متفاوت  قطبیت  با  ستون  یک  از  استفاده  با  تاییدی  آنالیز 
ستون قبلی با روش مشابه انجام می شود. زمان بازداری یکسان از 
با قطبیت  ترکیب شاهد و ترکیب ناشناخته در دو ستون مویینه 
است  ترکیبات  بودن  یکسان  از  قوی  منزله ی شاهدی  به  متفاوت 

.]1[

  تایید به روش مشتق سازی
کروماتوگرافی  دستگاه  با  آن  آنالیز  و  شیمیایی  مشتق سازی 
بوده است.  همراه  پیک ها  بهبود  با  غالبا  جرمی  طیف سنج  گازی/ 
همچنین پایداری حرارتی و فراریت بیشتر ترکیبات مشتق سازی 
تشخیص  حد  کاهش  و  حساسیت  افزایش  باعث  می تواند  شده، 
شود. مشهورترین شکل مشتق سازی، جابه جایی اتم های هیدروژن 
با   )OH, –COOH, -NH2, NHR, -SH-( مولکول  در  فعال 
با  دی آزومتان ها  واکنش  همچنین  است.  تری متیل سیلیل  گروه 
مربوطه  متیل استرهای  تشکیل  به  منجر  کربوکسیلیک  اسیدهای 
شده و یا با فنل ها، متیل استرهای آروماتیک را بوجود می آورند. در 
این روش علاوه بر اینکه مشتق فرارتری بدست می آید، می-تواند 
اثبات وجود ترکیبات باشد. به مثالی از مشتق سازی  روشی برای 
چند نمونه سم برای نشان دادن روش مشتق سازی در شکل )1( 

اشاره شده است ]1[.
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غذایی  مواد  تولید  در  گسترده  به طور  آفت کش ها 
استفاده می شوند. در آنالیز مواد غذایی برای اندازه  گیری 
و شناسایی طیف وسیعی از سموم به خصوص سمومی 
که به مقدار خیلی کم در مواد غذایی وجود دارند، نیاز 
به روش های جداسازی است که در این مقاله به بررسی 
روش های آماده سازی نمونه شامل جداسازی، استخراج 
و تصفیه پرداختیم. پس از استخراج و پیش تغلیظ لازم 
کروماتوگرافی  دستگاه  به  شده  استخراج  محلول  است 
یک  با  مقایسه  در  آن  مقادیر  تا  شود  تزریق  گازی 
کروماتوگرافی  دستگاه  شود.  مقدار  تعیین  استاندارد 
گازی مورد استفاده دارای بخش های مختلفی است که 
باید بخش های مختلف  که  ویژگی هایی  به طور مختصر 
دستگاه به منظور آنالیز باقیمانده سموم داشته باشد در 

این مقاله شرح داده شده است.

ری
گی

جه 
نتی

پی نوشت

1. دکتری شیمی آلی، آزمایشگاه هورتاش آپادانا، بخش تحقیقات 
و توسعه

2. کارشناسی ارشد مواد غذایی، آزمایشگاه هورتاش آپادانا، بخش 
تحقیقات و توسعه

3. دانشجوی کارشناسی ارشد تجزیه، پژوهشکده کیمیازی
4. عضو کارگروه تخصصی کروماتوگرافی شبکه آزمایشگاهی 

5. Accelerated Solvent Extraction

6. Supercritical Fluid Extraction

7. Microwave Associated Extraction

8. Salting out

9. Separation

10. Extraction

11. Cleanup

12. Co-extract

13. Mills, Onley and Geither

14. Single-Drop Microextraction (SDME)

15. Hollow-fiber membrane liquid-phase microex-

traction (HFM-LPME)

16. Solid Phase Extraction (SPE)

17. Solid Phase Microextraction (SPME)

18. Stir-bar sorptive extraction (SBSE)

19. Polymer-coated hollow fiber microextraction 

)PC-HFME(

20. Continuous-flow microextraction (CFME)

21. Hollow fiber membrane

22. Packed column

23. Capillary column

24. Hewlett-Packard

25. Electron capture detector (ECD)

26. Flame photometric detector (FPD)

27. Alkali-flame ionization detector (AFID)

28. Nitrogen-phsphor detector

29. Mass Spectrometer (MS)

30. Selected Ion Monitoring (SIM)
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شکل 4: تصاویر SEM حاصل از نانوپودر TiO2، الف( چسبانده شده روی 
چسب کربنی، ب( دیسپرس شده در استون با استفاده از التراسونیک 

حمامی، ج( دیسپرس شده در استون با التراسونیک پروبی.
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Gas chromatography (GC) 
is used widely in applications 
involving food analysis. Typi-
cal applications pertain to the 
quantitative and/or qualita-
tive analysis of food compo-
sition, natural products, food 
additives, flavor and aroma 
components, a variety of 
transformation products, and 
contaminants, such as pesti-
cides, fumigants, environmen-
tal pollutants, natural toxins, 
veterinary drugs, and packag-
ing materials. The aim of this 
article is to give a brief over-
view of the uses of GC/MS 
in food analysis from sample 
preparation to final report and 
GC/MS instrument.

Abstract

Gas chromatographic (GC) 
methods for

 determination residue pesticide 
in food


