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در-بررسي شرايط بهينه در ميكرو استخراج مايع مايع تركيبات موجود
به روش تاگوچي Menthe piperitaعرق گياه ،

*فرشته نعمت اللهي aشهلا مظفري ،bسام صارمي ،c

aتهران، ايران، اسلامي آزاد شرق، دانشگاه تهران شيمي، واحدگروه استاديار 
bايران تهران، نور، پيام شيمي، دانشگاه استاديار گروه 

Cايران تهران، نور، پيام شيمي، دانشگاهگروه ارشد كارشناسي دانشجوي 

 15/9/1392تاريخ پذيرش مقاله: 3/6/1392تاريخ دريافت مقاله:

هچكيد
به : روش هاي ميكرو استخراج به مقدمه و بنابراين از حجم نمونه باشد در آنها حجم فاز استخراجي بسيار كمتر ايي اطلاق مي گردد كه

و فقط كسر كوچكي از  آناليت به داخل فاز استخراج كننده دليل ظرفيت پايين فاز استخراجي، استخراج به طور كامل صورت نمي گيرد
مي منتقل مي در محلول نمونه با غلظت اوليه اش برابري و در مواردي، پس از استخراج، غلظت گونه كند. پس در واقع استخراج از نوع شود

.تعادلي مي باشد

و روش ها عرقمواد  كننده، استخراج حلال كلروفرم بعنوانو كننده پخش حلال بعنوان اتانل وسيله وبه شده تهيه بازاراز نعناع گياه:
 طراحي. گرديد بررسي حاصل كروماتوگرامو شده تزريق GC-MS دستگاهبه شده استخراج تركيبات. گرديد استخراجآن موثره مواد

شد انجام تاگوچيروشبه موثره مواد بهينه استخراج براي آزمايشات
 ميكرواستخراج بهترين توانمي كلروفرم ميكروليتر60و اتانل ميكروليتر500از استفادهباكه داد نشان تاگوچيروشاز استفادهها: يافته

 آزمايشات طراحيدر تاگوچي مانند آماري هاي روشاز استفاده.گرديد شناسايي نعناععرق شيميايي از تركيبات٪93از بيش. داد انجام را
مي كمك  نمايد. فراواني

مي: با نتيجه گيري از طراحي آزمايش و تعداد آزمايشات صرفه استفاده و بهترين جواب با كمترين توان در وقت، مواد مصرفي جويي نمود
از تعداد آزمايش نتيجه مي .% تركيبات شيميايي عرق نعناع با كمترين حجم حلال مصرفي شناسايي گرديد93شود. بيش

 ميكرواستخراج عرق نعنا، كروماتوگرافي گازي، تاگوچي، طراحي آزمايش،روش:هاي كليديواژه

  :fnematollahi@yahoo.comemail مكاتبات مسئول نويسنده*
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 مقدمه
كه-اين روش شاخه اي از استخراج مايع مايع است

و سه  براي كاهش مصرف حلال آلي طراحي شده است
و حلال آلي  جزء حلال آلي استخراج كننده، محلول آبي

كه پخش كننده به گونه اي با يكديگر مخلوط مي شوند
استخراج كننده بصورت قطرات بسيار ريزي در حلال آلي 

مي بين لايه  گردد. هاي حلال آلي پخش
هاي دارويي، غذايي اين روش به طور گسترده در زمينه

ميو آلاينده و جزء هاي محيط زيست استفاده شوند
مي روش و با صحت بالا ها باشند. در اين روش هاي حساس

تن حلال آلي از يك سرنگ ميكرو ليتري براي نگه داش
در استفاده مي شود. حلال آلي به صورت قطره ميكرو ليتري

به نوك ميكرو سرنگ آويزان مي و استخراج آناليت گردد
 شود. درون قطره انجام مي

اندازه اين قطرات به حدي كوچك است كه جرم آنها
و  توانائي غلبه بر نيروهاي بين مولكولي آب را نداشته

يك نيروي خارجي به يكديگر متصل تواند بدون حضور نمي
و ته نشين گردند. البته نيروهاي جاذبه كوچك ناشي از  شده

هاي استخراج هاي مولكولي حلال آب با مولكول كنش برهم
 گذار است. كننده نيز در پايداري اين سيستم تاثير

در اثر پخش حلال آلي استخراج كننده درون آب،
و حلال سطح تماس مولكول آلي به ميزان بسيار هاي آب

مايع معمولي افزايش-زيادي در مقايسه با استخراج مايع
يابد. اين امر باعث مي شود كه زمان لازم براي تعادل مي

و حلال آلي كاهش  رسيدن گونه استخراج شونده بين آب
و به حد ثانيه برسد.  يابد

 رويبر گياهي داروهايو عرقيات خلوص درجه
و هرچه سزاييبه تاثير تركيبات اين اثربخشي  استفاده دارد

 تركيبات اين استخراجدر شيميايي هاي حلالو از مواد
و كمتر مصرفي هزينه بيشتر،آن خلوص درجه باشد كمتر
.رسيد خواهد حداقلبه آزمايشات انجام جهت لازم زمان

 عوامل تعدادي خروجي، ورودي، دارايها فرآيند كليه
 ميزان اگر بنابراين. باشندمي كنترل قابل غيرو كنترل قابل

به ورودي تبديل جرياندر عاملهر گذاري اثر شيوهو
به. كرد كنترلرا فرآيند توانمي باشد، مشخص خروجي
) Design of Experiment(ها آزمايش طراحي عبارتي

 تغييرات ايجادباهاآندركه هاست آزمايشازاي مجموعه
 ايجاد تغييرات فرايند،يك ورودي در متغيرهاي هدفمند

.گيردمي ارزيابي پاسخيا خروجي متغير رويبر شده
به تاگوچي روش ازجمله تجزيه شيميدر آماري روشهاي
ازو كرده طراحي بهينه روشيكتا ميكند كمك محققان

(مي جلوگيري تكراري آزمايشات انجام  ,Ranjitشود

2000(.
ت و بدن استقويت كننده عرق گياه نعناع ضد.معده

.آرام بخش استو مسكنع، نعنا.است سرفهو ضد تشنج 
يك،خوابيبيبراي و ناراحتي هاي شبانه كم خوابي

و سرماخوردگيبراي درمانعنعنا. داروي موثر است
را برطرف هاي عصبي ناراحتي،باشد مفيد مي آنفلوانزا

بسيار مفيد است.، درد دندانبراي تسكينو كند مي
راآنو يا عصارهع آشاميدن دم كرده نعنا خونريزي سينه

.قطع مي كند

ها روشو مواد
 مايع- مايع استخراج ريز روشاز تحقيق اين در
 مورد نعناع گياه عرقدر موجود مواد استخراج براي پخشي
 وسيلهبه استخراجازپس موجود مواد.گرفت قرار استفاده

و جداسازي جرمي سنج طيف توام گازي كروماتوگرافي
 حجم قبيلاز مختلف پارامترهاي اثر. شدند شناسايي
 كارايي رويبر كنندهو پخش كننده استخراج فازهاي

).1371(شريعت،شد بررسي استخراج
 ازمايش بهينه شرايط تعيين براي تاگوچي روش از

 عبارتيبهو فرآيند خروجي متغير پاسخ،.گرديد استفاده
 گيري اندازهها آزمايش انجام پاياندركه استاي مشخصه

 اهدافبه بودن نزديك اساسبر بهينه شرايطو شود مي
بهتر-تر بزرگ نوعاز هايي پاسخ. شوندمي مشخص پاسخ

 بالايحدها آزمايش پاياندركه شودمي استفاده مواقعي
 خلوص درصد مانند: باشد نظردر شده گيري اندازه پاسخ

 راندمان واكنش، پيشرفت ميزان توليد، ميزان محصول،
.و فرآيند .... 
 جهت mini tab -16 افزار نرماز تحقيق اين در

.)Ranjit, 2000( گرديد استفاده آماري كارهاي
باو اتانول، كلروفرم هاي حلال جملهاز لازم مواد كليه

. شدند خريداري Merck شركتازاي تجزيه خلوص درجه
 ازدستگاه. گرديد تهيه قطرهگل شركتاز گياه نعناع عرق

GC-MS شد استفاده كروماتوگرام، طيف هاي تهيه جهت.
.. است آمده1 جدولدر GC/MS دستگاه مشخصات
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 نعناع عرق آناليز جهت رفته بكار GC/MS دستگاه شرايطو مشخصات-1 جدول

آمريكاHEWLETT PACKARDشركتHP-6890مدل GC:دستگاه
 HP-5MS(5% phenyl di methyl siloxan):نوع ستون
و ضخامت فيلم25/0متر، قطر30طول:ابعاد ستون ميكرون32/0ميلي متر

C°220، دماي نهاييC˚/min5ييدما گراديان،)دقيقهC°60 )3 دماي اوليه:برنامه ريزي دمايي ستون
)20به1(نسبت Split/split less:محل تزريق

 C°250:دماي محل تزريق
ميلي ليتر در دقيقه1% با شدت جريان999/99هليوم:گاز حامل

آمريكاHEWLETT PACKARDشركتHP-5973مدل:Massدستگاه
الكترون ولت70(EI)انرژي يونش

گراددرجه سانتي230:دماي محفظه يونش
كوادروپل:تجزيه گر جرمي

گراددرجه سانتي150:دماي تجزيه گر جرمي

 كار روش-
محلول مايع پخشي ابتدا-در روش ميكرو استخراج مايع

و حلال آلي پخش  همگني از حلال آلي استخراج كننده
و مقدار مشخصي از  كننده به نسبت معيني تهيه مي گردد
اين محلول توسط يك سرنگ سريعا به درون محلول آبي 
حاوي آناليت تزريق مي شود. در اثر اين عمل، محلول كدر 
(ابري) مي شود كه اين حالت به دليل پخش ذرات ريز 

ي استخراج كننده در درون محلول آبي مي باشد.حلال آل
و مي تواند ساعتها اين مخلوط تا حد زيادي پايدار بوده

شود به همين حالت باقي بماند. سپس مخلوط سانتريفوژ مي
و ذرات بسيار ريز حلال آلي استخراج كننده كه داراي 

مي دانسيته بالاتري نسبت به آب مي .گردند باشند ته نشين

و سرنگ كمكبه كلروفرمو اتانول حلالاز مخلوطي
 منظوربه. گرديد تزريق آبي نمونه درونبه سرعت با

و كننده استخراج حلال ميان بالا تماس سطحبه دستيابي
 بسيار تزريق عمل است بهتر بالا كارايي نتيجهدرو آب

,.Lambropoulon et alشود انجام سريع به.)(2004
 تزريق بتوانآن كمكبهكه سرنگياز استفاده دليل همين

 بسيار اهميت داد، انجام محلول درونبه زياد سرعتبا را
 داشته كمتري قطر سرنگ سوزنچههر چنينهم دارد،
 پخشوتر كوچك كننده استخراج حلال قطرات اندازه باشد
,.Rezaee et al)( شودمي انجام مناسبي بطور 2006.

 طراحي براي موثر روش عنوانبه آزمايش طراحي
.شودمي گرفته نظردرها آزمايش انجامو مسير چگونگي

 كمتر زمان مدتدررا معتبري نتايج بتوانكه طوري به

.آورد بدست
 پخشو كننده استخراج هاي حلال حجم اثر بررسي

:كننده
باو كننده استخراج حلال كلروفرم بعنوان محلول

 حلال بعنوان اتانول محلولو ميكروليتر60-20 هاي حجم
 انتخاب ميكروليتر 500– 200 هاي حجمباو كننده پخش
 مولار1/0-0نمونه،به شده افزوده نمك غلظت.شدند

.شد انتخاب

 تاگوچي روشبه شده طراحي آزمايشات-2 جدول

 شماره
 آزمايش

حجم
كلروفرم

(µL) 

حجم
 اتانل

)µL(

غلظت
 نمك
M

 زير سطح
 منحني

 كروماتوگرام
111142/2
212282/2
321232/4
422130/6

 كننده استخراج حلال(3 تحقيق ايندر فاكتورها تعداد
 براي سطوح تعدادو) نمك غلظت- كننده پخش حلال–

 L4 ارتوگونال آرايه علت همينبه.مي باشد2 فاكتور هر
 شده مشخص شرايطبا آزمايش4 تعدادو شده انتخاب
.شد تاگوچي, انجام روش توسط

ها يافته
. شود گرفته نظردر بايد هدفدو آزمايش طراحي در
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 بايدكه شرايطي دومو شده انجام آزمايشهاي تعداد اول
شد انجام آزمايش4 تعداد.باشد مشخص آزمايشهر براي

2 جدولاز.شد تعيين آزمايشهر براي آشكارساز پاسخو
 جواب چهارم بهترين آزمايش پاسخكه گرفته ميشود نتيجه
. است

:از است عبارت آزمايش اين بهينه شرايط�
 ميكروليتر60: كلروفرم حجم�
 ميكروليتر 500: اتانول حجم�

بر تاثيري نمك افزودن( مولار0: نمك غلظت
) ندارد استخراج كارايي

:شده تعيين بهينه شرايطدر كار روش
 ميكروليتر 500بهرا نعناع عرق ليتر ميكرو7مقدار

پس اضافه كلروفرم ميكروليتر60و اتانل  دقيقه5از گرديد،
 دستگاهبه آلي فاز، دقيقهدر دور 3500با سانتريوفوژ
GC-MS هاي طيف.تكرارشد بار5 آزمايش. گرديد تزريق 

 ضريب( نسبي بازداري ضريباز استفادهبا آمده بدست
.گرديد شناسايي) كواتس

 نعناع گياه عرق شناساييو بررسي-
 مقايسه كمكبا گياه عرقدر موجود تركيبات شناسايي

 منابعبا GC/MS دستگاهاز حاصل جرمي هاي طيف
 WILEY 275 افزاري نرم كتابخانه همچنينو استاندارد

 بازداري شاخصاز شناسايي تاييد براي. گرفت صورت
 ).Adams, 2004(شد استفاده كواتس

 تركيب درصد مواد موجود در عرق گياه نعناع-3جدول
نوع تركيبشاخص بازداري كواتستركيبات در عرق نعناع%

1.7939α-pinene

0.41017α-terpinene

0.31025p-cymene

5.71029Limonene

6.810311,8-cineole

0.31042benzene acetaldehyde

0.71060�-terpiene

2.91070cis-sabinene hydrate

0.21098α-terpinolene

11.91163Isomenthone

8.11166neo menthol

18.61172Menthol

1.31183iso menthol

4.41194neo dehydrocarveol

2.31201trans-dihydrocarvone

2.71237Pulegone

8.31243Carvone

1.31253Piperitone

0.41274neo menthyl acetate

0.41290Thymol

5.11350neoiso carvomenthyl acetate

1.01388�-bourbonene

3.31419E ��caryophyllene

0.31433Z-�-farnesene

3.51485germacrene D

0.61500Bicyclogermacrene

0.21578Spathoulenol

1.41593Viridilorol
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 بحث
روند تكاملي نوين در شيمي تجزيه به سمت ساده سازي
و همچنين كاهش  و مينياتوري شدن آماده سازي نمونه
 مصرف حلال آلي است. بنابراين، چندين روش ميكرو

براي كاهش مراحل آناليز، افزايش ورودي استخراج نوين
و حساسيت روش و بهبود كيفيت اي هاي تجزيه نمونه

 معرفي شده است.
امكان استخراج هر نمونه آبگريزي با اين روش وجود

كم دارد. در موارديكه قطبيت گونه و حلاليت آنها در آب ها
را باشد، بدون نياز به مراحل اضافه مي توان عمل استخراج

جام داد. توانايي اين روش جهت استخراج ان
كش هيدروكربن هاي هاي آروماتيك چند حلقه ايي ،آفت

و در كلرو بنزن ارگانوفسفره ها به اثبات رسيده است.
ها در آب نسبتا بالا باشد، مثل موارديكه حلاليت گونه

مي كاتيون هاي توان با استفاده از ليگاند هاي محلول در آب،
ك و تشكيل و مپلكس، آنها را به گونهآلي هاي آبگريز تبديل

 سپس عمل استخراج را انجام داد. 
ها در يك مرحله اضافه در اين روش معمولا معرف

و در نتيجه آماده مي از سازي نمونه بسيار سريع شوند تر
هاي استخراج معمولي است. بسياري از مراحل آماده روش

و در نتيجه آلودگي نمونه كاهش سازي نمونه حذف شده
چشمگيري يافته است. از طرف ديگر در اين روش ميزان 

و حد تشخيص كاهش يافته است  حساسيت افزايش
راها آزمايش تعداد متعامد هاي ازآرايه استفادهبا تاگوچي

از خاصي هاي ويژگيباها آرايه اين است داده كاهش بسيار
 انتخاب كامل فاكتوريل روشدرها آزمايشكل تعداد بين
(مومني، مي )1387شوند

 گيري نتيجه
و آزمايشات انجام شده نشان داد كه مخلوط مطالعات

و كلروفرم با حجم ترين مخلوط هاي ذكر شده مناسب اتانل

از براي ريز استخراج تركيبات موجود در عرقيات مي و باشد
توان براي استخراج تركيبات با غلظت ناچيز اين روش مي

و سپس با روشاستفاده نمو راد هاي دستگاهي آنها
,.et alشناسايي كرد  2008) . (Zhou 

از استفادهباو بهينه شرايط بكارگيرياز استفاده با
ازپسو شده انجام استخراج عمل ميكرواستخراج روش

28 مجموعدر شناسايي،و GC/MS دستگاهبه تزريق
:از عبارتندآنصددر بيشترينكه گرديد شناسايي تركيب
.٪3/8 كاروون،٪9/11، ايزومنتون٪6/18منتول

 منابع
) م. از1387مومني،   SPSS). تحليل آماري با استفاده

 نويسنده: انتشارات كتاب نو.
) ك.  معطرو دارويي گياهان تحقيقات).1380جايمند،

.مراتعوها جنگل تحقيقات مركز ايران،
( صمصام، و ). عصاره1371ش. استخراج مواد گيري

و و روش موثره گياهان دارويي  ارزشيابي آنها، هاي شناسايي
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