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  چکیده 
آماده   پژوهش،  این  در روش  باقی از  استخراج  براي  کچرز  کش  حشرهماندة  سازي 

اندازه  ایمیداکلوپراید و  خرما  کاراز  با  مایع  کروماتوگرافی  تکنیک  با  آن  بالا اگیري  یی 
شد بهاینبه  .استفاده  نتایج  مقایسۀ  با  ابتدا  کچرز  دستمنظور  روش  از  با    مرسوم آمده 

استات، مشخص شد روش کچرز    هاي کچرزروش  بافري  و  براي    مرسومبافري سیترات 
هاي حذف بافت خرما نسبت به دو روش دیگر مؤثرتر است. سپس اثر نوع و مقدار جاذب 

مرحلاستفاده  در  کچرز    ۀشده  روش  در  پخشی  جامد  فاز  میزان  مرسوماستخراج  بر   ،
کار پاك و  خرما  بافت  ترکیب  اسازي  استخراج  نتایج   ایمیداکلوپرایدیی  گردید.  بررسی 

نانولوله از  باعث حذف مناسب دیواره بههاي کربنی تکنشان دادند استفاده  صورت ویژه 
درعین  و  خرما شده  کاربافت  به احال  را  هدف  ترکیب  استخراج  قابلیی  اي ملاحظهطور 

در    خرما  ةمیودر    ایمیداکلوپرایدکش  حشره  کمّی  گیرياندازه  منظورهب دهد.  کاهش نمی
میکروگرم بر    900تا   36  ةدر محدود  بنديدرجه   منحنی  ،آمدهدستشرایط اختصاصی به

لیتر  11  تشخیص  حدو    0/ 9985  گیرياندازه  ضریب  با  لیتر بر  . آمددستبه  میکروگرم 
  روز   5  بین  و  روز   1  در  نسبی  استاندارد  انحراف  و  بازیابی  محاسبۀ  با  روش   دقت  و  صحت

 5  از  کمتر  نسبی  استاندارد  انحراف  و  درصد  102تا    93  بازیابی  ، نتایج.  شد  محاسبه
    .دادند نشان را درصد
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1  
  مقدمه 

  محصولات   نیتریمیقدو    نیترمهماز    ی ک ی  1خرما
را    دیتول  ن یشتریبو    استیدن شک  خمناطق    در  يکشاورز

در .  )Hilary et al., 2020(  دارد  انهیخاورم  يکشورها  در
میان بین  رانیا  ، این  خرما   ةدکنندیتول  برتر  کشور  10  در 

اس  یمعرف حاضر درحال  .)Allami et al., 2020(  تشده 
 بازار  در  باارزش  يتجار  محصول  کی  عنوانبه  خرما  ةمیو

 عوامل  .)Maqsood et al., 2020(  است  مطرح  یالمللنیب
زمانی تولید باغی   ۀهجوم آفات در دو مرحل  همچون  يادیز

 
1 Phoenix dactylifera L. 

ذخیر و   توانندیمانباري    ةو  بهداشتی  غذایی،    کیفیت 
ده  خرما  يبازارپسند کاهش  باغی مهمد.  نرا  آفات    ترین 

میوه مانند   کرم  زنجرك،  و    )Saadati, 2020(  خوارکنه، 
 و  )Ahmed et al., 2022(  ر دادندانه  پشۀش   انباري همچون

باعث    دنتوانی م  ،)Latifian & Rad, 2022(  يهند  ةپرشب
طب  رییتغ کم   وهیم  یعیرنگ  زرد   ،يخاکستر  ایرنگ  به 

شده، کیفیت    آن  از  آب  خروج  و  ی پوست خرماخوردگترك 
ازب  ةویم را  منجربهنیخرما  و    شوند.   ي اقتصاد  انیزبرده 

مخرب از  یکی  دوباس  حشرة  یا  درخت زنجره  آفات  ترین 
تا آفریقا بوده و در    خرماست که پراکندگی آن از قارة آسیا

مهم  به  نیز  درختایران  این  آفت  است.   ترین  شده  تبدیل 
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ها و دفع عسلک  برگ   ة ها و بالغین حشره با مکیدن شیروره پ
انسان،  به  درختان،  سلامت  به  غیرمستقیم  و  مستقیم  طور 

 ,.Al Kindi et al(  د رساننمی زیست آسیب  و محیط   اقتصاد 

2019; Dehghan et al., 2021(. گونه   ن ی ا  از  يری جلوگ  ي برا  
گروهی از   .است  متداول  يامر  هاکش آفت   از   استفاده  ضررها،

  جهان،   در  ها کش آفت   ن یتری سم  البته   و   ن یتر پرمصرف 
  ي کشاورز  در  ي ادی ز  کاربرد  که  هستند  1دها ی نوئیکوتینئون

  )، 2IMID(   دی داکلوپرای میا   .)et al. Webb ,2020(   دارند
  ف یط   بر  که   است   متعلق به این خانواده  کشحشره  نی ترج یرا

می أ ت  آفات  از   ی عیوس  ,.Paramasivam et al(  گذارد ثیر 

و  ازیک کش  حشره این    از  گسترده  ةاستفاد   .)2014 سو 
ازسوي  آب  در  آن  زیاد  نسبت  به  پایداري  و    دیگر، حلالیت 

. در اثر نفوذ  شودی مبا آن    مردم  عموم  تماس  شی سبب افزا
انسان،  کش  حشره این   پوست    ب یآس  و   یسلول   تی سمبه 

اسیددئوکسی  ایجاد    4نوروژنز   و   )3DNA(   ریبونوکلئیک 
  . )Lu et al., 2022; Patil et al., 2014(  درد گمی 

خرما   صادرات  و  تولید  در  استازآنجاکه    لازم 
بین  گیاه استانداردهاي  به  المللی  آلودگی  درزمینۀ  پزشکی 

این مواد سمی در    ة ماند تعیین باقی   ، ها رعایت شودکش آفت 
چرخ به  آن  ورود  براي  اه  ۀخرما  از  ویژه میجهانی  اي  ت 

است   ي برا  .)Taghizadeh et al., 2021(   برخوردار 
باق  بیشینۀتر  پارام  ها،کش آفت    ) 5MRL(   ةماند ی مقدار 

  ف یتعر  ي کشور  هر  است ی س  مطابقعنوان شاخص سلامتی  به 
  ا اروپ  ییغذا  مواد  یمنیا   سازمان  گزارشطبق    .شودی م
)6EFSA(  کیلوگرم  میلی   05/0  دارمق بر    يبراگرم 

کشورهااستشده    اعلام  IMID  کش حشره  در    ۀ سران  ا ب   ي . 
خرما    ي بالا است مصرف  مقادیر    بهتر    تر رانه ی گسخت این 

  ي هاتکنیک اغلب    .)Abdallah et al., 2018(  شود  انتخاب
کروماتوگراف  یکروماتوگراف    بالا   ییاکاربا    ع یما   یمانند 

)7HPLC( ،   يگاز  ی توگرافکروما   )8GC(  ینه ئو الکتروفورز مو  
)9CE  (ز یآنال  يبرا  IMID    موم    ، هاسبزي   ،ها میوه در

 Li et al., 2019; Lu(  است شده  استفاده   چاي   زنبورعسل و 

et al., 2022; Sánchez-Hernández et al., 2014 (.    در
  ، )HPLC   )Abbassy et al., 2017  هايروش   ، نیز  خرما

 
1 Neonicotinoid 
2 Imidacloprid 
3 Deoxyribonucleic acid 
4 Neurogenesis 
5 Maximum residue limits 
6 European food safety authority 
7 High performance liquid chromatography 
8 Gas chromatography 
9 Capillary electrophoresis 

مایع جرمی  طیف -کروماتوگرافی  LC-10(   متوالیسنجی 

MS/MS،(   )Abdallah et al., 2018 (    روماتوگرافی مایع  ک و
UHPLC-11(   متوالی  جرمی  سنجیطیف -بالا   فوق  ییا کاربا  

MS/MS (  ، )Eslami et al., 2021(   باقی آنالیز    ة ماندبراي 
  شده است.   کاربرده به   IMID  کشحشره 
کم    اری بس  ریمقاد  زی آنالهاي  روش   ۀتوسع  منظوربه 

بافت کش آفت   ةماند ی باق آوردن  دست به   و  ده ی چیپ  ي هاها در 
اعتماد  ي زیآنال  جی نتا   ۀ مرحلنمونه    يسازآماده   ندیافر  ، قابل 
میو .  )Watanabe, 2021(   است   یاتیح نیز    ةدرمورد  خرما 
بافت  به  پیچیدگی  پایین  ازیک   آندلیل  غلظت  و  سو 

  روش   دیگر، استفاده از یکدر آن ازسوي   IMIDکش  حشره 
آنالیز  اجتناب   نمونه  ي سازآماده  براي  تاکنون  است.  ناپذیر 
بحرانی  کش آفت  فوق  سیال  با  استخراج  روش  خرما  در  ها 

)12SFE(    مایکروویو با حلال  استخراج  گزارش    )13MSE( و 
است کارگیري  به .  ) El-Saeid & Al-Dosari, 2010(   شده 

امکان  همچون    همراه دارد،را به   ییهات یمحدود    SFEروش
هاي غیرقطبی و یا با قطبیت بسیار پایین و  استخراج آنالیت 

مربوطه،   دستگاه  وجود  براي    MSE  روش  کهدرحالی لزوم 
گزینش آنالیت  فرار  بسیار  و  غیرقطبی  نیست  هاي  و  پذیر 

 Leong et(   شودمنجربه استخراج سایر ترکیبات مزاحم می 

2020, al. (  . کچرز به روش  از  استخراج    14تازگی  براي 
استکش آفت  استفاده شده  از خرما   ,.Abbassy et al(  ها 

2017; Abdallah et al., 2018; Abdel Ghani et al., 
2018; Eslami et al., 2021; Khezri et al., 2022; 

Mahdavi et al., 2021; Qayyum et al., 2021 (.   که   کچرز  
سازي  و پاك   ) 15LLE( مایع  -ترکیبی از روش استخراج مایع 

پخشی   جامد  فاز    ر یسا   به   نسبت  ، است  ) 16SPE-d( با 
ازجمله قدرتمند  يهای ژگیو   ،ها روش    ، يری پذانعطاف   ي 
  ي برا  .)Hakami et al., 2021(  دارد  بالا   ییاکار  و  یسادگ

(  Anastassiadesبار  ن یاول همکاران  را    ) 2003و  روش  این 
م  هاکش آفت   يای بقا  ز یآنال  يبرا   مطرح   هاي وسبزوه ی در 

  ه هاي متعددي منتشر شده است ککنون گزارش تا   و  کردند
، از دو نسخۀ دیگر آن با  مرسوم بر روش کچرز  علاوه   اه در آن

بافري    هاينام  و  کچرز  نیز  سیترات  شده  استات  استفاده 
    .) Barbieri et al., 2019; Lawal et al., 2018(  است

 
10 Liquid chromatography tandem mass spectrometry 
11 Ultra-performance liquid chromatography tandem mass 
spectrometry 
12 Supercritical fluid extraction 
13 Microwave solvent extraction 
14 Quechers 
15 Liquid liquid extraction 
16 Dispersive- solid phase extraction 
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گزارش از  تعدادي  ارائهدر   بخصوص  شدههاي 
  بر   ی مبتن  يهاروشپیچیده،  بسیار  بافت    با  ییهانمونه
  ج ینتا  ه،یاول يهامورد استفاده در نسخه هايجاذب با کچرز
قابل ایده و   ,Wang, Duan, Fan(  ندادند  نشانی  قبولآل 

Lin, et al., 2021; Wang, Duan, Fan, Zhang, et al., 
جاذب.  )2021 که  درنتیجه  شدند  معرفی  جدیدي  هاي 

  باشند. هاي بافت داشته  یی بیشتري در حذف مزاحمتاکار
 لیدلبه  ،)1MWCNT(   وارهیدچند  یکربن  يهانانولوله 

و    فراوان  پايهاي  داشتن مساحت سطح ویژة بالا، الکترون
لایه توخالیساختارهاي  و    ی مناسب   اریبس  ۀنیگز  ،اي 

ه ب  Ma et al., 2019(.  MWCNT(  منظور هستند اینبراي
  نوع نیآممرسوم مانند  يهاجاذب با بیترک درتنهایی و یا 

  براي آنالیز ،  یتیگراف  اهیو کربن س  2PSA(،  18C(   دوم  و  اول
IMID  محصولات   ازجمله   کشاورزي  مختلف  در 
 Qin et al., 2015; Zhao(  زمینیبادام  و  گندم  ،زمینیسیب

et al., 2013(    .هاي  به بررسیاما باتوجهاستفاده شده است
استفاده  تاکنون    شدهانجام درخصوص  از  گزارشی 

آنالیز   در  )3SWCNT(   دیوارهتک  یکربن  يهانانولوله 
در  کشآفت ازجمله  ها  مختلف  غذایی  به خرما  محصولات 

آنالیز    است.   چاپ نرسیده براي  تحقیق  این  کش حشرهدر 
IMID  از روش باکچرز جفت   در خرما  کروماتوگرافی   شده 

کار با  آشکارساز  امایع  با  بالا  استفاده   )4UV(فرابنفش  یی 
دستبهشد.   و    يسازپاك  ییاکار  بیشترینبه  ی  ابیمنظور 

از مقا ،  مرسومکچرز    ۀسه نسخ  ییاکار  ۀسیاستخراج، پس 
اولین مرحل  SWCNTجاذب    باربراي    d-SPE  ۀدر 

شدبه با  .کارگرفته  روش  هاي  منحنیرسم    اعتبارسنجی 
ارزیابی اثر    مختلف در حضور استاندارد داخلی،  بنديدرجه

کمّ نتایج  بر  استخراجی  عصارة  در  موجود  ارزیابی  بافت  ی، 
و حد   )5LOD(  ، تعیین حد تشخیصروش  خطی  ةدمحدو

روز و بین  صحت و  محاسبۀ  و    )6LOQ(   یکمّ دقت درون 
  انجام شد.   زرو

  
   هامواد و روش

  هامواد شیمیایی و معرف 
با   SWCNT  و  7پرایداستامی  ،)IMID(  ایمیداکلوپراید

 ،Sigma-Aldrich شرکت( درصد  95درجۀ خلوص بیش از 
 

1 Multi-walled carbon nanotubes 
2 Primary secondary amine 
3 Single-walled carbon nanotubes 
4 Ultraviolet 
5 Limit of detection 
6 Limit of quantification 
7 Acetamiprid 

استات    لمان)آساخت   سدیم  و  کلراید  سدیم  شدند.  تهیه 
سدیم سیترات  ، دي)، ساخت هندRFCL limitedشرکت  (

ساخت  Merckرکت  (ش تري)لمانآ،  و  ،  سولفات  سدیم 
آب   بدون  سولفات  ساخت Scharlauشرکت  ( منیزیم   ،

گلاسیال  اسید    و  ) اسپانیا سینا،  استیک  آرمان  (شرکت 
ایران) در  ساخت  با  تجزیه  ۀجهمگی  خریداري  خلوص  اي 

آمریکا  ،Agilentشرکت  (  PSA  همچنین  شدند.   ، )ساخت 
18C  )  شرکتnwAllento،  آمریکا و   و  )ساخت  متانول 

 Chem-Labشرکت  (  HPLCاستونیتریل با درجۀ خلوص  

NV ، شدند. آب مورد استفاده در    يداریخر،  )بلژیکساخت
س توسط  کار  ، Milli-Qشرکت  (آب    یۀتصف  ستم یطول 

  . شد هیته )ساخت فرانسه
  

  هاي خرمانمونه
هماهنگیکه    یخرمای  هايهنمون صورتبا  گرفته هاي 

نشده    IMIDکش  حشره استفاده  آن  از    ،بودبراي 
شد.  نخلستان تهیه  بم  شهرستان  چندین  هاي  همچنین 

خریداري  ۀبست مضافتی  سوپرمارکتخرماي  از  هاي شده 
انتخابمحلی   بررسی  روش  براي  قرار پذیري  موردآنالیز 

بدون    10تا    8از هر بسته،  .  رفتندگ برداشته و  عدد خرما 
سپس گوشت و پوست خرما در  گیري و  هستهشدن،  شسته

فرانسه)  Moulinex(شرکت  کن  مخلوط ساخت  مقدار  ،  با 
آب   از  مدت  مناسبی  از    5همگن شدند.  دقیقه    2به  گرم 

فالکونآمده  دستبههمگن    مخلوط پلی به  پروپیلن  هاي 
آنها، تا زمان آنالیز در   منتقل گردید و پس از بستن درب 

در دماي  فریزر   ایران) و  تجهیز، ساخت  ژال    - 18(شرکت 
  ند.دنگهداري شماه)  6گراد (حداکثر به مدت سانتیۀ درج

  
  وريدستگاه

دستگاه کروماتوگرافی مایع با کارایی بالا در این پژوهش از  
)HPLC) همراه  به  سوئیس)ساخت  ،  Kontronشرکت  )، 

مدل   تزریق420پمپ  تزریق    ةکنند،  حجم  با    20دستی 
شده در  تنظیم 432مدل  UV/VISمیکرولیتري، آشکارساز 

موج   نرمنانومتر    270طول  نسخۀ    ChromGateافزار  و 
کروماتوگرام   3.3.2 ثبت  جمعبراي  و  اطلاعات  ها  آوري 

ستون   یک  روي  جداسازي  شد.    شرکت (  18Cاستفاده 
Phenomenex(آمریکا ساخت  طول    ،  متر،  سانتی  25به 
داخلی   ساکن  میلی  6/4قطر  فاز  فیلم  ضخامت  و    5متر 

انجام شد.   پراید استامیهمراه  به  IMIDدرنهایت    میکرومتر 
عنوان استاندارد داخلی، با استفاده از فاز متحرك حاوي به
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مختلف   درصدهاي  با  ترکیب  آب،  و  استونیتریل  مخلوط 
حالت    شد.  جداسازيلیتر بر دقیقه،  میلی  1سرعت جریان  

حجمی:حجمی    25:75  ، شویش ایزوکراتیک و درصد بهینه
  د. آمدستهآب:استونیتریل ب

  
  شدهتهیههاي هاي استاندارد و نمونه محلول 

در  ،  IMIDگرم بر لیتر  میلی  1000محلول مادر استاندارد  
درج با  سایر  شد.    تهیه  HPLCخلوص    ۀاستونیتریل 

استفاده  محلول مورد  آزمایشهاي  بهینهدر  سازي  هاي 
و    شرایط کروماتوگرافی و استخراج از این محلول استاندارد 

    سازي مناسب تهیه گردید.با رقیق
  ة میو  1شده خرماي اسپایک  ة میوهاي  نمونه  ۀ براي تهی

با   محلول    ، IMIDکش  حشره خرما  از  مشخص  مقدار 
ترکیب   استاندارد  نمونه  این  در    5هاي  به  خرما  گرمی 

اضافه محیط  گذشتدماي  از  پس  و  دقیقه،    20  شده 
آماده  شد.مراحل  انجام  نمونه  روي  تهی به   سازي    ۀ منظور 

همساننمونه  نمون2بافت   ةشدسازي هاي  روي  ابتدا    5  ۀ، 
آماده  مراحل  خرما  انجام  به سازي  گرمی  کامل  صورت 

محلول   از  مشخصی  مقدار  تزریق  از  قبل  و  گرفت 
  به آن افزوده شد.   IMIDاستاندارد  

  
هاي خرما با  از نمونه  کش ایمیداکلوپرایدحشرهاستخراج  

  روش کچرز 
، بافري  مرسوم کچرز    روش از هر سه    مطالعه ابتدا در این  

بافري استات  )CE15662(سیترات    AOAC official(  و 

شد.   ) 2007.01 استخراج  در    استفاده  کچرز  مرحلۀ  روش 
لیتر  میلی  5خرما با   ة شدهمگن  ۀ گرم نمون 5  ، ابتدامرسوم 

مخلوط مدت  استونیتریل  به  و  با    1شده  شدت  به  دقیقه 
هم  شد.  دست  اضافه زده  از  پس  گرم    2کردن  دوباره 

و   سولفات  به    0/ 5منیزیم  مخلوط،  به  کلراید  گرم سدیم 
زدن با دست تکرار شد. سپس با سرعت  دقیقه هم   1مدت 
مدت    3800 به  دقیقه  بر    وژ یف یسانتردقیقه،    10دور 

انجام گرفت. در    آل تجهیز، ساخت ایران)ایده  (شرکت پل 
استخراجی برداشته  لیتر از فاز بالایی محلول میلی  4ادامه  

حاوي   دیگري  فالکون  به  منیزیم  میلی  300و  گرم 
منتقل    18Cگرم  میلی  48و    PSAگرم  میلی  48سولفات،  

مدت   به  ابتدا  مخلوط  مرحله،  این  در  با    30گردید.  ثانیه 
 

1 Spike  
2 Matrix-matched samples 

مدت   به  سپس  و  ورتکس    2دست  دستگاه  با  دقیقه 
آلمان)  Heidolph(شرکت   دور    1000با سرعت  ، ساخت 

هم دقیقه  مدت  بر  به  آنگاه  شد.  سرعت    5زده  با  دقیقه 
گردید  3800 سانتریفیوژ  دقیقه،  بر    2/ 5درنهایت  .  دور 
برداشته میلی حاصل  محلول  از  تبخیر  لیتر  از  و پس  شده 

در   نیتروژن،  جریان  از  استفاده  با  آن  حلال    250کامل 
از فاز متحرك حل شد و   از آن    20میکرولیتر  میکرولیتر 

روش کچرز  تنها تفاوت  تزریق گردید.    HPLCبه دستگاه  
استخراج    ۀدر مرحلمرسوم  با روش کچرز  بافري سیترات  

مرحله   این  در  و    2بر  علاوه است.  سولفات  منیزیم  گرم 
کلراید   5/0 سدیم  تري    0/ 5  ؛ گرم  سیترات  نمک  گرم 

و   دي   0/ 25سدیم  سیترات  نمک  به  گرم  نیز  سدیم 
در روش کچرز بافري استات در مرحلۀ    .شد مخلوط اضافه  

استیک  اسید  درصد    1شده با  استخراج، استونیتریل اضافه
  .  گردیدگلاسیال، اسیدي 

مناس کچرز  روش  انتخاب  از  به ب پس  بهبود    منظور ، 
مزاحمتپاكیی  ا کار قطبی سازي  بهینه   هاي  سازي  و 

بافت خرما  براي  انتخابی  (با هدف حفظ    اختصاصی روش 
  0  ،48  ،72(   PSA)، مقدار جاذب  IMIDکارایی استخراج  

گرم) تغییر داده شد. همچنین تأثیر حضور و  میلی   96و  
گرم) و  میلی  18C  ،8C   )48هایی مثل  یا عدم حضور جاذب

SWCNT   )38 ،  48    سازي  گرم) بر کارایی پاك میلی   58و
سازي نسبت آب  علاوه بهینه بررسی شد. به  d-SPE ۀ مرحل

مرحل در  خرما  (همگن  ۀ به    1:1/ 6و    1:1،  1/ 6:1سازي 
گرفت.   انجام  نیز    استخراج   ی ابیباز   درصد وزنی/وزنی) 

)3ER  ( رابط  ازطریق ) به1ۀ  و  آ دست)    ی اب یارز   يبرا مد 
  . شد  استفاده نیز   استخراج  عملکرد 

  ) 1(  رابطۀ
درصد  بازیابی  استخراج 

=
سطح زیر پیک  IMID در  نمونۀ  اسپایک شده

    سطح زیر یپک IMID در  نمونه همسانسازي  شده  بافت    
 

  
  اعتبارسنجی روش 

با   ير یپذ انتخابابتدا   از    ثبت   روش  حاصل  کروماتوگرام 
یا  صورت  یی که بهخرما  ۀ چند نمون از کشاورز و  مستقیم 

  یی دادن جدانشانو    ت یآنال   فزودنا  و   شده بوداز بازار تهیه
  شد.   د ییأت   ، نمونه   بافت اجزا در    ر یاز سا  ن ترکیب یا پیک  
از  سپس  مجموعه  سه  توسط    بنديدرجه  هايمنحنی، 

 
3 Extraction recovery 
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بدون  محلول نمونۀ    و   بافت  ة شديساز همسان،  بافت هاي 
  گرم بر میکرو  900تا    20  ی محدودة غلظت   در  شده اسپایک

اندازهند شد   رسم لیتر   ضریب  مقدار  ، عرض  ) 2R(  1گیري . 
خط  شیب  و  مبدأ  منحنی   از  از  هریک  به  هاي  مربوط 

مربعات    بندي درجه رگرسیون حداقل  آنالیز  از  استفاده  با 
همچنین  شد.  محاسبه  مزاحمتأت   خطی  نتایج  ثیر  بر  ها 

محاسبکمّ با  رابطۀ    ) % 2ME(   بافت اثر    ۀ ی    ) 2( طبق 
  شد.   محاسبه 

 ) 2(  رابطۀ

درصد  اثر بافت  =
شیب  منحنی  همسان شدة بافت 

شیب  منحنی  بدون  بافت 
− 1×100 

  
LOD    وLOQ   استاندارد انحراف  درنظرگرفتن   3با 

و شیب منحنی    ) بار تکرار  6با    bSD(پاسخ محلول شاهد  
رابطه   )m(  شده اسپایکبندي  درجه ( براساس  و  3هاي   (

  آمد. دست ) به 4(
  ) 3رابطۀ (

LOD= .   

  ) 4رابطۀ (
LOQ=   

  
پیشنهادي،  به روش  دقت  و  صحت  ارزیابی  منظور 
کیفیت  نمونه  کنترل  نمونۀ    )4QC( هاي  از  استفاده  با 
با  اسپایک  ي خرما (کم،    غلظتی   سطح   سهدر    IMIDشده 

بازیابی سپس  شدند.  تهیه  زیاد)  و  نسبی متوسط    هاي 
)5RR (   روز بین  و  روز  غلظت   درون  تقسیم    ازطریق 

  5و    1در    QC  ۀ تکرار هر نمون  5از  ترتیب  به  که   متوسطی 
مت  بر  دست به   والیروز  افزوده آمد  محاسبه  شده،  غلظت 

براساس  ترتیب  بهبین روز   درون روز و  شد. همچنین دقت 
و    1آمده در  دست نتایج به   درصد انحراف استاندارد نسبی 

  .  گردید محاسبه روز متوالی    5
  

  نتایج و بحث 
روش  استخراج  پتاسیل  براي  موجود  کچرز  هاي 

  از خرما   ایمیداکلوپرایدکش حشره 
بررسی  به روشمنظور  در  کارایی  کچرز  مرسوم  هاي 

سازي  سو و پاك از خرما ازیک  IMID  کش استخراج حشره 
 

1 Regression coefficient 
2 Matrix effect 
3 Standard deviation 
4 Quality control 
5 Relative recoveries 

  ة ، ابتدا عصاردیگر هاي بافت خرما ازسوي و حذف مزاحمت 
از خرماي ثابت    ۀ استخراجی حاصل از یک نمون طریق  که 

، بافري سیترات و بافري  مرسومکچرز  اجراي دستورالعمل 
  آنالیز قرار مورد  HPLC، با روش  ه استآمددستبه  استات

کروماتوگرامرگ در  فت.  حاصل  داده   ) 1( شکل  هاي    نشان 
به  است  ذکر  به  لازم  است.  بررسی  شده  منظور 

مواردانتخاب  تمامی  در  روش  کروماتوگرام    ، پذیري  ابتدا 
از    ۀ نمون عاري  قرار    IMIDکش  حشره خرماي  موردآنالیز 

شده،  هاي استفادهیی استخراج روش اگرفت. همچنین کار 
در   IMIDبا   شدههاي غنی نتایج حاصل از نمونه  ۀ با مقایس

غلظتی   بر میلی  5/0سطح  اسپایک    لیتر   گرم  (سطح 
وزنی باتوجه واحد  براساس  نمونه  وزن  اما  -به  بوده  وزنی 
حجمی  - سازي نمونه به واحد وزنیبه مراحل آمادهباتوجه

است)   شده  بافت همسانهاي  نمونهو  تبدیل  در    سازي 
غلظتی  سطح  نمونه   ۀ تهی  ة(نحو  همان  بخش  این  در  ها 

نمونهمحلول استاندارد و  تهیههاي  توضیح داده  هاي  شده 
است)   شدشده    ) 1(   شکل در  طورکه  همان.  مشخص 

نمون   شود می مشاهده   خرماي    ۀدر کروماتوگرام مربوط به 
شکل  (  که با روش کچرز بافري استات کش حشرهعاري از  

که مربوط به    هاي پرشدتی آمده است، پیک دست به   ) ج -1
است نمونه  بازداري    بافت  زمان  که    شددیده    IMIDدر 

این  صورت  در براي    ، کشحشرهحضور  جدي  مزاحمت 
کند. این مزاحمت درمورد روش بافري  پیک آن ایجاد می

درمورد روش    اما   مشاهده شد   نیز   ) ب -1شکل  (   سیترات 
شده  ، مرسوم  کچرز  مقایس .  است   حذف  با    ۀ همچنین 

پیک   آن  غنی  ۀ نموندر    IMIDشدت  شدت  با  در  شده 
مشخص  همسان  ۀ نمون بافت،  روش    گردید سازي  که 

را  کش  حشرهاین    د توانیی بالایی می اشده با کار کاربردهبه
کند.   استخراج  خرما  بافت  ادامه از  روي    در  آزمایش 

کچرز    IMIDآبی    محلول روش  با  خرما)  بافت  (بدون 
کش  حشرهیی روش با تعیین مقدار  اانجام شد. کار   مرسوم 

مقایساستخراج  و  افزوده  ۀشده  مقدار  با    103±6شده،  آن 
  IMIDحاصل استخراج مناسب    ۀ. نتیجآمد دست درصد به 
مرحل مرحل  LLE  ۀ در  در  آن  حذف  عدم  را    d-SPE  ۀ و 

  کند. یید میأت
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 ۀنمون از پایین به بالا مربوط به .ب) بافري سیترات و ج) بافري استات  ،مرسومشده با روش کچرز الف) استخراج  ةکروماتوگرام عصار  -1شکل 

بر  گرمی لی م 5/0  يحاو  یبافت  يسازهمسان  ۀو نمون تری بر ل  گرمی لی م  0/ 5 یدر سطح غلظت  )IMID(  د یداکلوپرایمیشده با ااسپایک خرما    ةویمخرما،   ةویم
  . باشدمی حجمی/حجمی آب:استونیتریل  40:60. فاز متحرك است IMID تریل

  
سازي بافت  در پاك   مرسوم  کچرز   روش  کارایی   ، در ادامه

نمونه  از  مختلفی  بررسیانواع  خرما    نشان   نتایج.  شد  هاي 
نمونه   بافت  پیچیدگی  دادند خرمايدر    هم   با  مختلف  هاي 

  کچرز   روش  با جدي هايمزاحمت  مواردي   در  و بوده متفاوت 
بهبود تفکیک  به   رو،ازاین .  گردید  مشاهده  نیز   مرسوم  منظور 
مزاحمت   IMIDترکیب  پیک   باقی از    عصارة   در   ماندههاي 

شوند، با افزایش  استخراجی که بلافاصله از ستون خارج می 
  25:75 به  40:60ترکیب درصد   ازمیزان آب در فاز متحرك 

  7/4از    IMID  ي زمان بازدار  ، لیتر یآب:استون  ی :حجمیحجم
منظور افزایش کارایی  به   دقیقه افزایش یافت. سپس  2/9به  

از    پارامترهاي مؤثر   سازي، پاك    مرسوم کچرز  در این مرحله 

شد   روش  این    ير یکارگبه   يبرا  یاختصاص  طیشراو  بهینه 
 . د مآدست بافت خرما به   براي

  
  اصلاح روش کچرز مرسوم 

  d-SPEسازي در مرحلۀ بر میزان پاك  PSAابتدا تأثیر مقدار 
به  گرفت.  قرار  آزمایش این موردبررسی  متعددي  منظور  هاي 

حضور   و  غیاب  شد.    PSAدر  انجام  مختلف  مقادیر  در 
) نشان داده شده  الف -2شکل (هاي حاصل، در  کروماتوگرام 

در   مورد  هر  در  بازیابی  درصد  و  (است  مشاهده    )3شکل 
امکان حذف  شود. همان می  است  در    PSAطورکه مشخص 

پاك  به مرحلۀ  ندارد.  وجود  در  عبارت سازي    ن یا  ابیغدیگر 
ز  ک یپ  ب، ی ترک مزاحمت   ي ادی تعداد  ابتدا  ها از    ي در 

 ج

 الف  ب
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  48نتایج نشان داد با استفاده از    .شودی م  دهی کروماتوگرام د
قبول رسید و  توان به درصد بازیابی قابل می   PSAگرم  میلی 

آماري   آزمون  به   tبراساس  از  حاصل  نتایج  کارگیري  بین 
مقدار   بیشترین  و  اطمینان  PSAکمترین  سطح  در   ،95  

داري در نتایج  درصد، مقدار بیشتر این ترکیب تفاوت معنی 
مقرون  نیز  و  نشد  نمی به مشاهده  (صرفه  در  3شکل  باشد   .(

سازي نیز بررسی شد.  از مرحلۀ پاك   18Cادامه امکان حذف  
  18C) تأیید کردند که درمورد بافت خرما، ب -2شکل  نتایج (

مزاحمت  حذف  در  جدي  ازاین نقش  ندارد.  در  ها  رو، 
استفاده    d-SPEهاي بعدي از این جاذب در مرحلۀ  آزمایش 

جاذب  تأثیر  همچنین  بر    SWCNTو    8Cهاي  نشد. 
  سازي موردبررسی قرار گرفت.  پاك 

  

  
  

  
عصار   - 2  شکل کچرز  استخراج   ةکروماتوگرام  روش  با  شده 

سولفات،    می ز یالف) من   ي، پاکساز   ۀخرما در مرحل   ۀاز نمون   مرسوم
18C   گرم میلی   96و   72، 48، صفر ترتیب از پایین به بالاو بهPSA  

ترتیب از پایین به  به و    PSAگرم  میلی   48و ب) منیزیم سولفات،  
هیچ،  SWCNTبالا    ،8C    18وC  .  متحرك حجمی/حجمی    75:25فاز 

  دهد. آب:استونیتریل است. فلش، زمان بازداري ترکیب هدف را نشان می 
  

  38شود، افزودن  ) دیده می ب- 2(شکل  طورکه در  همان 
سازي و  ، باعث بهبود کارایی مرحلۀ پاك SWCNTگرم  میلی 

پیک  شدت  است  کاهش  شده  کروماتوگرام  در  ابتدایی  هاي 
توان آن را به نسبت سطح به حجم زیاد این نانوماده  که می 

کاهش   با  ترکیب  این  افزودن  البته،  دانست.  مرتبط 
(براساس آزمون آماري  معنی    95در سطح اطمینان    tداري 

نیز همراه بود    IMIDکش  درصد) در کارایی استخراج حشره 
ها  گیر در حذف مزاحمت به بهبود چشم ). اما باتوجه 3شکل  (

منجربه  مقادیر  که  آنالیز  امکان  و  ستون  عمر  طول  افزایش 
کم   بافت   IMIDبسیار  خرما  در  پیچیدة  و  مختلف  هاي 

می می  چشم شود،  کاهش  این  از  انتها  توان  در  نمود.  پوشی 
اضافه  آب  به  مقدار  مراحل  شده  انجام  از  پیش  خرما  نمونۀ 

  سازي، بهینه شد. آماده 
براي محصول  با ویسکوزیتۀ بالا  لازم به ذکر است  هایی 

از   کمتر  کشمش)،    80که  و  عسل  (نظیر  دارند  آب  درصد 
همگن  استخراج،  شروع  از  است.  قبل  الزامی  آب  با  سازي 

نشان  نتایج  در  داده براساس  کارایی  )3(شکل  شده  بهترین   ،
وزنی/وزنی از    1:1شود که نسبت  استخراج زمانی حاصل می 

مخلوط  هم  با  اول  مرحلۀ  در  خرما  و  فرایند  آب  و  شده 
گیرد.  همگن  انجام  جمع به سازي  روش  منظور  بندي 

براي آماده  وارة مراحل  سازي نمونۀ خرما، طرح پیشنهادشده 
نشان    ) 4(شکل  آمده در  دست روش کچرز و شرایط بهینۀ به 

  داده شده است. 
  

به   -3  شکل استخراج  بازیابی  عصاردستدرصد  از    ة آمده 
روش  استخراج  با  نمون  مرسومکچرز  شده  خرماي  ۀ  از 
با  اسپایک ل  گرمی لیم   5/0شده  کش  حشره  تریبر 

  ۀ مرحل   در  جاذب   نوع  و  مقدار  با تغییر   ) IMID(   ایمیداکلوپراید 
)  (   05/0تر از  کوچک  Pمقادیر    .خرما   به   آب  نسبت   و  ازيسپاک

  دهد. دار را نشان می تغییرات معنی 
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  بافت   از   ایمیداکلوپراید  کشحشره   ةماند ی باق  استخراج   براي  آمده دست به   اختصاصی   ۀ بهین  شرایط   و   کچرز   روش   مراحل  ةوار طرح   -4  شکل 
  خرما 

  

  
 در  IMID با شدهاسپایک  يخرما ةو یم ) ب  خرما، ةو یم ) الف  هنمون از شدهاصلاح  کچرز روش  با شدهاستخراج  ةعصار   کروماتوگرام -5 شکل
  IMIDتر یل بر  کروگرمیم  40  يحاو یبافت يسازهمسان  ۀنمون) ج  و تریل بر  کروگرمیم  40 یغلظت سطح

  
  اعتبارسنجی روش 

منحنی  مرحله  این  درجه در  بافت،  هاي  بدون  بندي 
غنی همسان  و  بافت  با  سازي  غلظت    IMIDشده  حضور  در 

استامی  از  به ثابت  زمان  پراید  (با  داخلی  استاندارد  عنوان 
میکروگرم بر    900تا    20دقیقه) در محدودة    8/10بازداري  

و   شد  رسم  منحنی لیتر  از  هریک  در  خطی  ها  محدودة 
در   شدند.  کروماتوگرام )5(شکل  مشخص  به  ،  مربوط  هاي 

عصار   40غلظت   در  لیتر  بر  (حاوي    ةمیکروگرم  نهایی 
بافت   اثر  ادامه  در  است.  داده شده  نشان  داخلی)  استاندارد 

)ME %  ( و   بافت  بدون  بندي درجه   منحنی   شیب  به باتوجه  
  . )2  ۀ رابط(  آمددست به   درصد  -22±3  بافت   سازيهمسان 

محاسبه  نشان  عدد  منجربه   دادشده  خرما  بافت  کاهش  اثر 
تا حد  توانست  و روش پیشنهادي شده است    IMIDسیگنال  

به  قابل  (نزدیک  حذف    20قبولی  را  اثر  این  .  نمایددرصد) 
هاي کمیّ، از  گیري منظور اندازه وجود، در این تحقیق به بااین 

استفاده شد که شیب، عرض از  شده  بندي غنی منحنی درجه 
  نشان داده  )1(جدول  آن در    ) 2R(گیري مبدأ و ضریب اندازه 
باتوجه  است.  رابطه شده  (به  (3هاي  و   (4  ،(LOD    وLOQ  

به  بود.    36و    11ترتیب  روش پیشنهادي  لیتر  بر  میکروگرم 
سطح   سه  در  روش  روز  بین  و  روز  درون  دقت  و  صحت 

به  و  شد  بررسی  محدودةغلظتی  در  بازیابی  تا    93  ترتیب 
دامنۀ  102 در  نسبی  استاندارد  انحراف  و    5تا    3  درصد 

به  اندازه   آمد.دست درصد  حشره درنهایت    IMIDکش  گیري 
تهیه  خرما  نمونۀ  یک  روش  در  از  استفاده  با  بازار  از  شده 

پیشنهادي انجام شد. نتایج نشان دادند در این نمونه مقدار  
حشره  زیر  این  انحراف    LODکش  و  بازیابی  مقادیر  است. 

 استاندارد داخلی  ایمیداکلوپراید 

 الف 

 ب 

 ج 
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غلظت   سه  براي  نسبی    350و    200،  100استاندارد 
لیتر   بر  نمونه  افزوده   د یداکلروپرا ی میامیکروگرم  به  شده 

  آمد. دست رصد به د  4تا   2و  104تا   91 ترتیب در محدودةبه 
هاي روش کمیّ  طورکه از نتایج مشخص است شاخص همان 

محدوده  در  است. قابل هاي  پیشنهادشده  همچنین    قبولی 
  شده برده کار به   هايروش   یکمّ  هايشاخص   نیب  ايسه یمقا 
  خرما   و  عسل  طیمح  در  IMIDکش  حشره   يرگی اندازه   يبرا
.  گرفت صورت ،بود شده  استفاده  کچرز کیتکن از  آنها  در  که 
داد    ) 2(  جدول   جی نتا آشکارساز   که  يموارد نشان    UV  از 

  LOD  ،بافت  اثر  مناسب  حذف  دلیلبه   ؛استاستفاده شده  
 ,.Bonerba et al(   است   آمده دستبه   بهتر   يشنهاد یپ  روش 

-LC  مانند  قدرتمندتر   تشخیصی   هاي روش   درمورد   . )2014

MS/MS   )Eslami et al., 2021 (،  کمتربودن  LOD   روش  
  روش   يری تکرارپذ  نی همچن.  است  انتظار  قابل   يشنهادیپ
  و  است  بهتر  شدهداده نشان   موارد  به  نسبت  يشنهادیپ

  روش   علاوهبه .  دهدی م  پوشش  را   تريع یوس   ی خط  ةمحدود 
  ۀ مرحل  در  که   یباتیترک  مصرف  لحاظ  از  کچرز،  ة شنهادشدیپ

d-SPE  صرفه به مقرون   شوندی م   استفاده  يسازپاك   يبرا  
.  است  شده  نه یبه  خرما  بافت  يبرا  ي انحصار  صورتبه   و  بوده
اندازه برا  روش  نی ا  داشت  انتظار  توانی م   جهیدرنت گیري  ي 
آفت باقی  سایر  به کش ماندة  نیز  کاربرده هاي  خرما  براي  شده 

  کارایی مناسبی داشته باشد. 
  

  در خرما دیداکلوپرایمیکش ابراي آنالیز آفت  HPLCشده با  نتایج حاصل از اعتبارسنجی روش کچرز جفت  -1 جدول

  محدودة خطی  ترکیب 
  (میکروگرم بر لیتر) 

منحنی   شیب خط
بندي درجه

  *شدهاسپایک 

منحنی    عرض از مبدأ
بندي درجه

  *شدهاسپایک 

  تشخیص حد 
  (میکروگرم بر لیتر) 

گیري  ضریب اندازه
)2R (  

  0/ 9985  11  - 132/0  30/10± 2/0  36-900  ایمیداکلوپراید 
  صحت و دقت 

  شدهمقدار اضافه
  (میکروگرم بر لیتر) 

  بین روز   درون روز 
  بازیابی متوسط 

)**5=n  ،%RR(  
 انحراف استاندارد نسبی 

)5 =n  ،%RSD(  
  بازیابی متوسط 

)***5 =n ،%RR(  
 انحراف استاندارد نسبی 

)5 =n  ،%RSD(  
100  102  3  102  3  
200  94  3  95  3  
350  94  3  93  5  

  : تعداد روزهاي متوالی که آزمایش انجام شده است. ***روز است.  1: تعداد تکرار در ** .است شده داده شی نماانحراف معیار ±میانگین صورتبه اعداد *
  

براکاربرده به   ي هاروش   ی کمّ   ي هاشاخص   ۀ س یمقا   - 2  جدول  ا حشره   ي ری گاندازه   ي شده  از تکن   د ی داکلوپرایم ی کش  استفاده    ي سازآماده   ک ی با 
 کچرز 

  يسازآماده روش   ز یآنال  روش  بافت 
  نمونه 

  ی خط   محدودة
  ) میکروگرم بر لیتر ( 

  ی ابیباز
  ) درصد (

انحراف  
استاندارد  

  ) درصد(   نسبی

 حد تشخیص 
  بر  کروگرمی م( 

  ) لوگرم ی ک
  منبع 

  عسل 

LC–
MS/MS   33 6/ 6- 16/ 6  97/ 1- 111  -  کچرز بافري استات 

)Tomasini et al., 
2012 (  

LC-
MS/MS 

کچرز مرسوم با  
جاذب گرافن و  

CNT  
100 -5 /0  2 /111  -4 /94  3 /16 -0 /5  3  )Pang et al., 2022 (  

HPLC-
UV  20  1/ 62- 13/2  86/ 4- 89/ 2  10- 1000  شده کچرز اصلاح  

  تر ی ل  بر  کروگرمیم 
)Bonerba et al., 

2014 (  

  خرما 

LC-
MS/MS   18/ 8  2/ 5- 7/ 8  73/ 9-   97/ 6  -  کچرز بافري استات  )Qayyum et al., 

2021 ( 

LC-
MS/MS   09/85  10- 1000  بافري استات کچرز -

78/83  25/12 -01 /7  0 /3  
  تر ی ل  بر  کروگرمیم 

)Eslami et al., 
2021 ( 

LC-
MS/MS   میکروگرم    1- 200  کچرز بافري استات

 بر کیلوگرم 
113 -  83  4 /14 -8 /4  63 /0  )Abdallah et al., 

2018 (  
HPLC-

UV  
جاذب     کچرز با 

SWCNT  900 -36  102 -92 ≤ 6  11  
 پژوهش حاضر   تر ی ل  بر  کروگرمیم 
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  گیري نتیجه
آماده روش  از  استفاده  با  بررسی  این  کچرز،  در  سازي 

از بافت خرما استخراج شد. نتایج حاصل   IMIDکش  حشره
نسخه که    مرسومهاي  از  داد  نشان  کچرز  بافري  نسخۀ  و 

بتواند  مرسوم تا  دارد  اصلاح  به  نیاز  خرما  بافت  براي   ،
خرما  مزاحمت پیچیدة  بافت  در  موجود  بههاي  اي  هگونرا 

یی استخراج ترکیب هدف را اکار  همچنینثرتر حذف و  ؤم
شده در این تحقیق، تعیین شرایط  نوآوري ارائهحفظ کند.  

بافت خرما و   براي    SWCNTکارگیري  به اختصاصی کچرز 
یی اتوجهی را در کاربهبود قابل   است که  d-SPE  ۀدر مرحل

میوپاك بافت  براساس    ةسازي  همچنین  داد.  نشان  خرما 
از   استفاده  روش  18Cنتایج،  مرسوم  جاذب  کچرز  که  هاي 

میو بافت  درمورد  نمی  ةاست  اما  ندارد  الزامی  توان  خرما 
سازي حذف نمود. درنهایت  پاك  ۀرا در مرحل  PSAجاذب  

اصلاح کچرز  از  روش  ایمیداکلوپراید  استخراج  براي  شده 
اندازه و  خرما  با  بافت  مایع  کروماتوگرافی  با  آن  گیري 

محدوداکار شد.  اعتبارسنجی  بالا  ضریب    ةیی  خطی، 
آمد  دستگیري، حد تشخیص، دقت و صحت روش بهاندازه

به نتایج،  کارو  براي  اخوبی  را  پیشنهادي  روش  یی 

  گیري ترکیب هدف نشان دادند.اندازه
  

 و قدردانی  تشکر
  وري افن  و  پژوهشی  محترم  معاونت  از  است  لازم  وسیلهبدین

  تشکر  شدهانجام  از پژوهش حمایت جهت (س)الزهرا دانشگاه
  د. آیعملبه قدردانی و
  

  مشارکت نویسندگان 
مددي تجزیهجمع  :آسیه  داده،  تفسیر  وآوري  و  تحلیل 

حسین؛  هاداده پیش  :پورزیبا  مقاله؛  نوشتن  زهرا  نویس 
بازبینی و    :پورطالب ایدة پژوهشی و طراحی مطالعه،  ارائۀ 

نهایی؛   تأیید نسخه  بر مطالعه،  غزاله  اصلاح مقاله، نظارت 
دادهوتجزیه  :عابدي تفسیر  و  اصلاح  هاتحلیل  و  بازبینی   ،

مطالعه؛   بر  نظارت  مهدويمقاله،  ایدة    :وحیده  ارائۀ 
  پژوهشی، بازبینی و اصلاح مقاله.

  
  تعارض منافع

هیچ بنابر   نویسندگان،  وجود  اظهار  منافعی  تعارض  گونه 
  . ندارد

  
  
  
  نابع م

Abbassy, M. A., Salim, Y. M. M., Shawir, M. S., & Nassar, A. M. K. (2017). Disappearance and hazard quotient 
of chlorpyrifos-methyl, fipronil, and imidacloprid insecticides from dates. Journal of Consumer Protection 
and Food Safety, 12(3), 223-230. https://doi.org/10.1007/s00003-017-1111-3  

Abdallah, O. I., Alamer, S. S., & Alrasheed, A. M. (2018). Monitoring pesticide residues in dates marketed in 
Al-Qassim, Saudi Arabia using a QuEChERS methodology and liquid chromatography–tandem mass 
spectrometry. Biomedical Chromatography, 32(6), e4199. https://doi.org/10.1002/bmc.4199  

Abdel Ghani, S. B., Alhewairini, S. S., & Hrouzková, S. (2018). A Fast and Easy QuEChERS-DLLME Method 
Combined with GC-MS for Ethion and Bifenthrin Residues Determination and Study of Their Dissipation 
Dynamics in Palm Dates. Food Analytical Methods, 11(12), 3542-3550. https://doi.org/10.1007/s12161-018-
1333-8  

Ahmed, S. S., Naroz, M. H., & El-Mohandes, M. A. (2022). Use of modified atmospheres combined with 
phosphine in controlling stored date fruit pests, Oryzaephilus surinamensis and Tribolium confusum, and 
effect on the fruit chemical properties. International Journal of Tropical Insect Science, 42(2), 1933-1941. 
https://doi.org/10.1007/s42690-021-00723-0  

Al Kindi, K. M., Kwan, P., Andrew, N. R., & Welch, M. (2019). Modelling the potential effects of climate 
factors on Dubas bug (Ommatissus lybicus) presence/absence and its infestation rate: A case study from 
Oman. Pest Management Science, 75(11), 3039-3049. https://doi.org/10.1002/ps.5420  

Allami, H. A., Tabasizadeh, M., Rohani, A., Nayebzadeh, H., & Farzad, A. (2020). Effect of ultrasonic 
irradiation on the properties and performance of biodiesel produced from date seed oil used in the diesel 
engine. Ultrasonics Sonochemistry, 60, 104672. https://doi.org/10.1016/j.ultsonch.2019.104672  

https://doi.org/10.1007/s00003-017-1111-3
https://doi.org/10.1002/bmc.4199
https://doi.org/10.1007/s12161-018-1333-8
https://doi.org/10.1007/s12161-018-1333-8
https://doi.org/10.1007/s42690-021-00723-0
https://doi.org/10.1002/ps.5420
https://doi.org/10.1016/j.ultsonch.2019.104672


 165                                                   کش ایمیداکلوپراید از میوة خرما شده براي استخراج حشره استفاده از روش کچرز اصلاح                                      و همکارانمددي 

Anastassiades, M., Lehotay, S. J., Stajnbaher, D., & Schenck, F. J. (2003). Fast and easy multiresidue method 
employing acetonitrile extraction/partitioning and "dispersive solid-phase extraction" for the determination of 
pesticide residues in produce. J AOAC Int, 86(2), 412-431.  

Barbieri, M. V., Postigo, C., Guillem-Argiles, N., Monllor-Alcaraz, L. S., Simionato, J. I., Stella, E., . . . López 
de Alda, M. (2019). Analysis of 52 pesticides in fresh fish muscle by QuEChERS extraction followed by LC-
MS/MS determination. Science of The Total Environment, 653, 958-967. 
https://doi.org/10.1016/j.scitotenv.2018.10.289  

Bonerba, E., Ceci, E., Montemurro, N., Tantillo, G., Di Pinto, A., Celano, G. V., & Bozzo, G. (2014). [Not 
Available]. Ital J Food Saf, 3(2), 1647. https://doi.org/10.4081/ijfs.2014.1647 (Rapid Modified QuEChERS 
Method for Pesticides Detection in Honey by High-Performance Liquid Chromatography UV-visible.)  

Dehghan, A., Payandeh, A., & Imani, S. (2021). Lethal and sublethal effects of Eforia on the reproduction, 
development and feeding behavior of Ommatissus lybicus (Hemiptera: Tropiduchidae). International Journal 
of Tropical Insect Science, 41(1), 123-130. https://doi.org/10.1007/s42690-020-00183-y  

El-Saeid, M. H., & Al-Dosari, S. A. (2010). Monitoring of pesticide residues in Riyadh dates by SFE, MSE, 
SFC, and GC techniques. Arabian Journal of Chemistry, 3(3), 179-186. 
https://doi.org/10.1016/j.arabjc.2010.04.007  

Eslami, Z., Mahdavi, V., & Tajdar-oranj, B. (2021). Probabilistic health risk assessment based on Monte Carlo 
simulation for pesticide residues in date fruits of Iran. Environmental Science and Pollution Research, 
28(31), 42037-42050. https://doi.org/10.1007/s11356-021-13542-0  

Hakami, R. A., Aqel, A., Ghfar, A. A., Alothman, Z. A., & Badjah-Hadj-Ahmed, A.-Y. (2021). Development of 
QuEChERS extraction method for the determination of pesticide residues in cereals using DART-ToF-MS 
and GC-MS techniques. Correlation and quantification study. Journal of Food Composition and Analysis, 98, 
103822. https://doi.org/10.1016/j.jfca.2021.103822  

Hilary, S., Tomás-Barberán, F. A., Martinez-Blazquez, J. A., Kizhakkayil, J., Souka, U., Al-Hammadi, S., . . . 
Platat, C. (2020). Polyphenol characterisation of Phoenix dactylifera L. (date) seeds using HPLC-mass 
spectrometry and its bioaccessibility using simulated in-vitro digestion/Caco-2 culture model. Food 
Chemistry, 311, 125969. https://doi.org/10.1016/j.foodchem.2019.125969  

Khezri, A., Ansari, M., Amirahmadi, M., Shahidi, M., Mohamadi, N., & Kazemipour, M. (2022). Pesticide 
residues in dates using a modified QuEChERS method and GC-MS/MS. Food Addit Contam Part B Surveill, 
15(3), 168-176. https://doi.org/10.1080/19393210.2022.2062798  

Latifian, M., & Rad, B. (2022). Population assessment of common storage pests in deiri date palm cultivar using 
spectrophotometric method. International Journal of Tropical Insect Science, 42(1), 345-354. 
https://doi.org/10.1007/s42690-021-00552-1  

Lawal, A., Wong, R. C. S., Tan, G. H., Abdulra'uf, L. B., & Alsharif, A. M. A. (2018). Recent Modifications and 
Validation of QuEChERS-dSPE Coupled to LC-MS and GC-MS Instruments for Determination of 
Pesticide/Agrochemical Residues in Fruits and Vegetables: Review. J Chromatogr Sci, 56(7), 656-669. 
https://doi.org/10.1093/chromsci/bmy032  

Leong, W.-H., Teh, S.-Y., Hossain, M. M., Nadarajaw, T., Zabidi-Hussin, Z., Chin, S.-Y., . . . Lim, S.-H. E. 
(2020). Application, monitoring and adverse effects in pesticide use: The importance of reinforcement of 
Good Agricultural Practices (GAPs). Journal of Environmental Management, 260, 109987. 
https://doi.org/10.1016/j.jenvman.2019.109987  

Li, J., Jiang, Y., & Li, D. (2019). Determination of imidacloprid and its relevant metabolites in tomato using 
modified QuEChERS combined with ultrahigh-pressure liquid chromatography/Orbitrap tandem mass 
spectrometry. Journal of the Science of Food and Agriculture, 99(11), 5211-5218. 
https://doi.org/10.1002/jsfa.9769  

Lu, J., Zhang, Z., Lin, X., Chen, Z., Li, B., & Zhang, Y. (2022). Removal of imidacloprid and acetamiprid in tea 
(Camellia sinensis) infusion by activated carbon and determination by HPLC. Food Control, 131, 108395. 
https://doi.org/10.1016/j.foodcont.2021.108395  

Ma, S., Wang, M., You, T., & Wang, K. (2019). Using Magnetic Multiwalled Carbon Nanotubes as Modified 
QuEChERS Adsorbent for Simultaneous Determination of Multiple Mycotoxins in Grains by UPLC-

https://doi.org/10.1016/j.scitotenv.2018.10.289
https://doi.org/10.4081/ijfs.2014.1647
https://doi.org/10.1007/s42690-020-00183-y
https://doi.org/10.1016/j.arabjc.2010.04.007
https://doi.org/10.1007/s11356-021-13542-0
https://doi.org/10.1016/j.jfca.2021.103822
https://doi.org/10.1016/j.foodchem.2019.125969
https://doi.org/10.1080/19393210.2022.2062798
https://doi.org/10.1007/s42690-021-00552-1
https://doi.org/10.1093/chromsci/bmy032
https://doi.org/10.1016/j.jenvman.2019.109987
https://doi.org/10.1002/jsfa.9769
https://doi.org/10.1016/j.foodcont.2021.108395


  166                                                                                                                  2، شماره 12، جلد 1402پژوهش و نوآوري در علوم و صنایع غذایی، سال 

MS/MS. Journal of Agricultural and Food Chemistry, 67(28), 8035-8044. 
https://doi.org/10.1021/acs.jafc.9b00090  

Mahdavi, V., Behbahan, A. K., Moradi, F., & Aboul-Enein, H. Y. (2021). Analysis of Alternative New Pesticide 
(Fluopyram, Flupyradifurone, and Indaziflam) Residues in Pistachio, Date, and Soil by Liquid 
Chromatography Triple Quadrupole Tandem Mass Spectrometry. Soil and Sediment Contamination: An 
International Journal, 30(4), 373-383. https://doi.org/10.1080/15320383.2020.1854173  

Maqsood, S., Adiamo, O., Ahmad, M., & Mudgil, P. (2020). Bioactive compounds from date fruit and seed as 
potential nutraceutical and functional food ingredients. Food Chem, 308, 125522. 
https://doi.org/10.1016/j.foodchem.2019.125522  

Pang, X., Li, C., Zang, C., Guan, L., Zhang, P., Di, C., . . . Lin, J. (2022). Simultaneous detection of ten kinds of 
insecticide residues in honey and pollen using UPLC-MS/MS with graphene and carbon nanotubes as 
adsorption and purification materials. Environ Sci Pollut Res Int, 29(15), 21826-21838. 
https://doi.org/10.1007/s11356-021-17196-w  

Paramasivam, M., Chandrasekaran, S., Naik, R. H., Karthik, P., Thangachamy, P., & Mahalingam, C. A. (2014). 
Determination of imidacloprid residues in mulberry leaves by quechers and liquid chromatography with 
diode array detection. Journal of Liquid Chromatography & Related Technologies, 37(1), 122-129. 
https://doi.org/10.1080/10826076.2012.738616  

Patil, A. L., Patil, P. N., & Gogate, P. R. (2014). Degradation of imidacloprid containing wastewaters using 
ultrasound based treatment strategies. Ultrasonics Sonochemistry, 21(5), 1778-1786. 
https://doi.org/10.1016/j.ultsonch.2014.02.029  

Qayyum, S., Taj, T., Tauseef, M., Ishtiaq, M., Rafique, N., Ahad, K., . . . Mehboob, F. (2021). Determination of 
pesticide residues in dates using UHPLC-QqQ-MS/MS: method development and validation. Environmental 
Monitoring and Assessment, 193(9), 613. https://doi.org/10.1007/s10661-021-09361-y  

Qin, Y., Zhao, P., Fan, S., Han, Y., Li, Y., Zou, N., . . . Pan, C. (2015). The comparison of dispersive solid phase 
extraction and multi-plug filtration cleanup method based on multi-walled carbon nanotubes for pesticides 
multi-residue analysis by liquid chromatography tandem mass spectrometry. Journal of Chromatography A, 
1385, 1-11. https://doi.org/10.1016/j.chroma.2015.01.066  

Saadati, M. (2020, December). Investigation of the effect of heat treatment (alternative to chemical control) on 
two important date storage pests: Indian moth and toothed weevil National Conference on Health and Food 
industry, Ahwaz, Iran. https://civilica.com/doc/1155967 (in Persian) 

Sánchez-Hernández, L., Hernández-Domínguez, D., Bernal, J., Neusüß, C., Martín, M. T., & Bernal, J. L. 
(2014). Capillary electrophoresis-mass spectrometry as a new approach to analyze neonicotinoid insecticides. 
J Chromatogr A, 1359, 317-324. https://doi.org/10.1016/j.chroma.2014.07.028  

Taghizadeh, S. F., Rezaee, R., Azizi, M., Hayes, A. W., Giesy, J. P., & Karimi, G. (2021). Pesticides, metals, 
and polycyclic aromatic hydrocarbons in date fruits: A probabilistic assessment of risk to health of Iranian 
consumers. Journal of Food Composition and Analysis, 98, 103815. 
https://doi.org/10.1016/j.jfca.2021.103815  

Tomasini, D., Sampaio, M. R. F., Caldas, S. S., Buffon, J. G., Duarte, F. A., & Primel, E. G. (2012). 
Simultaneous determination of pesticides and 5-hydroxymethylfurfural in honey by the modified QuEChERS 
method and liquid chromatography coupled to tandem mass spectrometry. Talanta, 99, 380-386. 
https://doi.org/10.1016/j.talanta.2012.05.068  

Wang, J., Duan, H.-L., Fan, L., Lin, Y.-M., Sun, J.-N., & Zhang, Z.-Q. (2021). Magnetic tetraethylenepentamine 
modified multi-walled carbon nanotubes as matrix clean-up materials for organophosphorus pesticide 
residues analysis in cucumber. Food Control, 124, 107904. https://doi.org/10.1016/j.foodcont.2021.107904  

Wang, J., Duan, H.-L., Fan, L., Zhang, J., & Zhang, Z.-Q. (2021). A magnetic fluorinated multi-walled carbon 
nanotubes-based QuEChERS method for organophosphorus pesticide residues analysis in Lycium 
ruthenicum Murr. Food Chemistry, 338, 127805. https://doi.org/10.1016/j.foodchem.2020.127805  

Watanabe, E. (2021). Review of sample preparation methods for chromatographic analysis of neonicotinoids in 
agricultural and environmental matrices: From classical to state-of-the-art methods. Journal of 
Chromatography A, 1643, 462042. https://doi.org/10.1016/j.chroma.2021.462042  

https://doi.org/10.1021/acs.jafc.9b00090
https://doi.org/10.1080/15320383.2020.1854173
https://doi.org/10.1016/j.foodchem.2019.125522
https://doi.org/10.1007/s11356-021-17196-w
https://doi.org/10.1080/10826076.2012.738616
https://doi.org/10.1016/j.ultsonch.2014.02.029
https://doi.org/10.1007/s10661-021-09361-y
https://doi.org/10.1016/j.chroma.2015.01.066
https://civilica.com/doc/1155967
https://doi.org/10.1016/j.chroma.2014.07.028
https://doi.org/10.1016/j.jfca.2021.103815
https://doi.org/10.1016/j.talanta.2012.05.068
https://doi.org/10.1016/j.foodcont.2021.107904
https://doi.org/10.1016/j.foodchem.2020.127805
https://doi.org/10.1016/j.chroma.2021.462042


 167                                                   کش ایمیداکلوپراید از میوة خرما شده براي استخراج حشره استفاده از روش کچرز اصلاح                                      و همکارانمددي 

Webb, D. T., Nagorzanski, M. R., Powers, M. M., Cwiertny, D. M., Hladik, M. L., & LeFevre, G. H. (2020). 
Differences in Neonicotinoid and Metabolite Sorption to Activated Carbon Are Driven by Alterations to the 
Insecticidal Pharmacophore. Environmental Science & Technology, 54(22), 14694-14705. 
https://doi.org/10.1021/acs.est.0c04187  

Zhao, P., Fan, S., Yu, C., Zhang, J., & Pan, C. (2013). Multiplug filtration clean-up with multiwalled carbon 
nanotubes in the analysis of pesticide residues using LC-ESI-MS/MS. J Sep Sci, 36(20), 3379-3386. 
https://doi.org/10.1002/jssc.201300411  

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

https://doi.org/10.1021/acs.est.0c04187
https://doi.org/10.1002/jssc.201300411


  168                                                                                                                  2، شماره 12، جلد 1402پژوهش و نوآوري در علوم و صنایع غذایی، سال 

 
 
 
 
 
 

A Modified QuEChERS Method for the Extraction of Imidacloprid 
Insecticide from Date Fruit 

Asiyeh Madadi1, Ziba Hosseinpour 1, Zahra Talebpour 1, 2*,  
Ghazaleh Abedi 2, Vahideh Mahdavi 3 

1- Depatrment of Analytical Chemistry, Faculty of Chemistry, Alzahra University, Tehran, Iran 
* Corresponding author (ztalebpoue@alzahra.ac.ir) 
2- Analytical and Bioanalytical Research Centre (ABRC), Alzahra University, Tehran, Iran 
3- Iranian Research Institute of Plant Protection (IRIPP), Agricultural Research, Education and 

Extension Organization (AREEO), Tehran, Iran 
 
Abstract 

In this study, QuEChERS as a sample preparation method followed by high-performance liquid 
chromatography was applied to the determination of imidacloprid insecticide in date fruit. According 
to the comparison of obtained results, the original QuEChERS method was more effective for clean-up 
than the modified buffered QuEChERS versions. To improve the clean-up efficiency of the date 
matrix and extraction recovery of imidacloprid, effective parameters of the dispersive solid phase 
extraction step of QuEChERS including sorbent type and amount were optimized. The obtained results 
showed that using single-walled carbon nanotubes led to a much cleaner chromatogram without a 
significant decrease in the extraction recovery of imidacloprid. Under optimum conditions, the 
concentration range of the calibration curve was 36-900 µg L-1 with a coefficient of determination of 
0.9985 and a limit of detection of 11 µg L-1. The intra- and inter-day accuracy and precision of the 
proposed method yielded relative recoveries of 93-102% and a relative standard deviation of less than 
5%, respectively.  

Keywords: Matrix effect, Modified QuEChERS, Pesticide residue analysis, Sample preparation, 
Single-walled carbon nanotube 
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