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 اطلاعات مقاله 

 1401 آبان 10 دریافت:

 1401 بهمن  25: داوری

 1401 اسفند 5 پذیرش:

 چکیده 

  ریمقاد  نییمصرف محصولات حلال در جوامع مسلمان، تع  یتقاضا  شیمروزه با توجه به افزاا  سابقه و هدف:

به صورت    تواندی موارد م  یبرخوردار است. اتانول، که در برخ  یاژه یو  تیمحصولات از اهم  نیاتانول در ا

در پی داشته  را    بحث برانگیزیمسائل    یاز نظر شرع  تواندی شود، م  لیتشک  ییدر محصولات غذا  یعیطب

گیری مقادیر اتانول در مواد غذایی و آشامیدنی معرفی  باشد. در تحقیقات گذشته، چندین روش برای اندازه

های مضر در عمل استخراج، ریکاوری  گردیده است، اما هر یک دارای معایبی از جمله استفاده از حلال

 ق،یتحق نیدر اهای جامد و تجهیزات جانبی گران قیمت بوده است. پایین در استخراج اتانول از ماتریس

المللی  بینمختلف مطابق با استاندارد    یهای دنیاتانول در غذاها و نوش  ی کم  نییتع  یبرا جدید و سبز    یروش

 شده است.   یمعرف  ایزو

  ی گاز   یهمراه با کروماتوگراف  یسیبه کمک هم زدن مغناط  یاز استخراج آبدر این تحقیق    ها:مواد و روش 

حد    ،یریپذنشیگز  رینظ  یاعتبارسنج  یپارامترهااستفاده شد.    (GC-FIDی )اشعله  ونشیبا آشکارساز  

کم  ص،یتشخ درست  یخط  ،یحد  بررس   و  دقت  ،یبودن،  مورد  قطعگرفتندقرار    یصحت  عدم   تی. 

 زده شد.  نیبه بالا تخم  نییبا استفاده از روش پا  یرگیاندازه 

نتیجه یافته  و  شاملاعتبارسنج  یپارامترها  گیری: ها  تشخ  ،یری پذ  نشیگز  ی    006/0  باًی)تقر  صیحد 

  ی (، درست999/0  بزرگتر از  2Rبودن )  یگرم در گرم(، خطیلیم  02/0  باًی)تقر  یگرم در گرم( و حد کمیلیم

کمتر    ی)انحراف استاندارد نسب( و دقت  درصد  97-102  یکاور ی%(، صحت )ر  3  کمتر از  ینسب  های اسی)با

مقایسه    AOAC 983.13روش پیشنهادی این مطالعه با روش رسمی    .ندبودبخش  تی( رضادرصد  5  از

های جامد از دقت و صحت بالاتری نسب به گردید. نتایج نشان داد روش پیشنهادی در آنالیز ماتریس

و    یینمونه غذا  50اتانول در    یکم  نییتع  یشده برا   دییروش تابرخوردار است.    AOACروش رسمی  

در چهار نمونه مقادیر اتانول بیش از حد مجاز    مورد استفاده قرار گرفت.  یشده تجار  یفرآور   یدنینوش

درصد یافت شد و در سه نمونه شامل دو نمونه سرکه و یک نمونه آب میوه مقادیر اتانول نزدیک به    5/0

غلظت اتانول در هر سه نمونه  ،  محافظ  یبر باندها   یمبتن  میقاعده تصمبر اساس    گیری شد.حد مجاز اندازه

ها بالاتر از حد مجاز اتانول با احتمال  نمونه   نیسطح اتانول در ا  نی بنابرا  .بود  میبالاتر از حد تصماخیر  

اتانول در غذاها و    یکم  زیآنال  ی قابل اعتماد برا  یمطالعه روش  نیا  .تشخیص داده شددرصد    99انطباق  

 .ها ارائه داده استآن  حلیتاز    نانیاطم   را جهتشده    یفرآور   هایدنینوش
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اصلی      یارهایاز مع  یکیاست.    یحلال شرع   ای  زمجا  یدنینوش

غذا آشام  یی محصولات  ا  یدن یو  چن  نیحلال  که   نیاست 

درصد      یعار  یمحصولات تعیین    الکلاز  استاندارد  از  بالاتر 

می زیرا  باشند  خطرناک    کنندهمست   تواند شده    باشد. و 

  . شوندالکل نیز شامل این قاعده می  یحاو  یی غذا  یهایافزودن

)خمر(    یالکل   یهایدنیاصطلاح غذاها/نوش  ، یاز نظر فقه اسلام

کننده )آبجو،  مست  ی دارای درصد الکل  دنیبه هر نوع غذا/نوش

اتانول به عنوان   یشود که حاوی( اطلاق مرهیشراب، الکل و غ 

 ی برا. خمر  باشد  کنندگیمستعلت    نیتریو اصل  هیالکل اول

استفاده از    نی. همچن(2)  استشرعی    مسلمان نجس و حرام  

از فرآ افزودن    یحرام است حت  ی خمرساز  ندیاتانول حاصل 

حلال    ی ها  ی دنیاتانول در غذاها و نوش  ن یکم ا  اریمقدار بس

 . (3)  کندیم (حرامغیر مجاز ) مصرف محصولات را 

استانداردها و  مقررات  المللیطبق  بین  مقدار  ی   یحلال، 

)غ  مجاز  غذا  ریاتانول  محصولات  در  آشام  ییخمر(    ی دنی و 

چنتواند  می باشد.  داشته  از    ییهانمونه  نیوجود  عبارتند 

ها  وهیها، غلات، آبموهیها )میدنیدر غذاها/نوش  یعیاتانول طب

 ر ی تخم  ندیفرآ  قیطر  زا  یعیکه به طور طب   ی( و اتانولرهیو غ 

شود.  یم   حاصل(  رهیسرکه و غ   ا، یها )سس سویدن یغذاها/نوش

خمر ریغ   یاتانول صنعت  یبا توجه به سودمند  ن، یعلاوه بر ا

غذا ی و نگهداری  فرآور  یبرا  ج استخرا  همچنین  ، وییمواد 

،  یوانیو ح یاه یگ  های فراوردهبا ارزش از  یعیمحصولات طب

مجاز شمرده  ها    یدنیغذاها و نوش  دیاتانول در تولاین میزان  

ا(5,  4)شود  می ا  نی. با  با  نیحال، درصد  با    دی اتانول مجاز 

  ی گواه  صادرکنندهشده توسط سازمان    نییتع  یاستانداردها

برخ باشد.  داشته  مطابقت  سازمان  یحلال  ی  اصل  های از 

  ی مالز  یوزارت توسعه اسلامتوسط    حلال   یگواه  صادرکننده

(JAKIMارز موسسه  غذا  یابی(،  لوازم   ،یی مواد  و  داروها 

 ی( و شوراLPPOM MUI)   یاندونز  ی علما  یشورا   یشیآرا

مجاز    مقدار  .اندشده  نیی( تعMUISسنگاپور )  یمذهب  یاسلام

ی  هاآستانهحد    و تعیینحلال    ی های دنیاتانول در غذاها و نوش

به    آن   منبع   ی گواه  صادرکنندهسازمان  نظر  بسته  حلال، 

  درصد  1درصد تا کمتر  0/ 1از کمتر از اتانول و نوع محصول 

ااست  متفاوت از  محصولات  دییتأ ،  رو  نی.   آنالیز با    حلیت 

انطباق    جهت  ی شگاهیآزما   ی با استانداردها  آنهانشان دادن 

 .(3) است ضروریحلال  نامهیحلال قبل از صدور گواه

مجهز با پرسنل مجرب    شگاه یآزما  کی)   یکاف   آنالیزی  تیظرف

با  یو دارا   ی برا  (ISO/IEC 17025  استاندارد   اعتبار مطابق 

  ی کم  آنالیز   یبرا  ژهیحلال موثر، به و   تیفیکنترل ک  کی  جادیا

  یدر محصولات صادرات  نیی پا  اریبس  یهامواد حرام در غلظت

قابل اعتماد    آنالیزیروش    کی  ن، یاست. علاوه بر ا  ازیمورد ن

در محصولات   یمحتوا  قیدق  گیریاندازه  یبرا مجاز  اتانول 

حلال    یکپارچگیاز    نانیبه منظور اطم  ، یدن یو آشام  یی غذا

  ی هاحال، تا به امروز، روش  ن یاست. با ا  یضرور  اریها بسآن

برا  یرسم نمونه   آنالیز  یموجود  در    ی دنینوش  یهااتانول 

روش   نی. چناندارائه نشدهحلال    د ییهدف تأ  با محدود بوده و  

و   آبجو  یبرا  AOAC 984.14  یعبارتند از روش رسم  یی ها

 . (7و  6) شراب یبرا  AOAC 983.13 یروش رسم

اتانول در   یمحتوا  نییتع  یبرای  شگاهیمختلف آزما  یهاروش

نوش و  در    اندافتهی  توسعه  شده  یفرآور  یهایدنیغذاها  که 

  ا، یمانند سس سو  ع ینمونه ما  ی هاسیماتر  یدرجه اول بر رو

  ی الکل  یهایدنیو نوش  عیما  یی غذا  یهامکمل  تون،یروغن ز

دار انتمرکز  طروش  نید.  مختلفیفیها  و    های  ابزارها  از 

کوکا  -گومزدر مطالعه    .رندیگیرا به کار م  آنالیزی  یکردهایرو

- یگاز  یبا کروماتوگراففوقانی    یفضا  استخراج  ،و همکاران

- یگاز  ی کروماتوگراف  ای  شعله  ونی زاسیونیآشکارساز  

  ی برا  ژه یبه و  کیتکن  نیا.  ( 8)شد    بیترک یجرم  یسنجف یط

ساده  ماتریس آبی  تجزهای  و  است  تحل  هیمؤثر  نسبتاً    لیو 

 یحال، ممکن است برا  نی دهد. با ایرا ارائه م  یعیساده و سر

پارک و  .  (9)نباشد  موثر    یبه اندازه کاف   ده یچیپ   یهاسیماتر

  همراه با  (e-nose) یکیالکترون ینیاز ب استفاده با همکارانش 

ی گازی  را    کردیرو  ککروماتوگرافی  دادند  نوآورانه  که  ارائه 

را  نمونه  قیدق  پروفایل میها  وجود  (10)کند  مشخص  با   .

ن  ن یا  ق،یدق  آنالیز  تیقابل است  ممکن  به    ازیروش 

دا  ونیبراسیکال و    شتهگسترده  استباشد  عوامل    ممکن  به 

 برایبودن آن را    کاربردی  که این امر  بودهحساس    یخارج

پیچیده  ماتریس   یبرخ   ک یتکن  کی  .کندمیمحدود  های 

گازی بر  یمبتنریغ  تجز کروماتوگرافی  تحل  هیشامل    لیو 

است  زین  ویکروویما  کیالکترید گرفته  قرار  مطالعه   مورد 

  ی گاز  یبر کروماتوگراف  هیعدم تک   ل یروش به دل  نیا.  (11)

  ن یکند. با ایرا ساده م  یاندازاست و به طور بالقوه راه   زیمتما

دقت   فاقد  است  ممکن  روش  اربردک  ا یحال،    ی هاگسترده 

  گر یقابل توجه د  روش  .باشدکروماتوگرافی گازی    بر  یمبتن

به   (DMSO) دیسولفوکس   لیمت  یبا د  عیما-عیاستخراج ما

آنال است  سنجی جرمی  طیف-کروماتوگرافی گازی    زیدنبال 

  ک یتکن  نی. ا(12)  شده است  د ییکه توسط پارک و همکاران تا

-الکلی از جمله  الکل  باتیاز ترک  یعیوس  فی ط  صیتشخ  یبرا

اتانول،    یها )متانول،  الکل-nمحلول  و    ی هاپروپانول( 
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( آب  در  و  -nنامحلول  نمونهپنتانول-nبوتانول  در    ی ها( 

  دهآن، استفا یاثربخش رغمی است. عل کارا ییمختلف مواد غذا

ا DMSO از م   نیدر  مشکلات  یروش  به  منجر  تواند 

آنال  ونی زاسیونی طول  گازی زیدر  و  کروماتوگرافی  شود 

ها،  روش   نیابرابر    در  .کند  جادیرا ا  یطیمح  ستیز  یهاینگران

زدن    به کمک هم   یشامل استخراج آب  نیگزیجا  کیتکن  کی

مطالعات    یهاافتهیشده است. بر اساس  شنهادیپ  یسیمغناط

اتانول    آنالیز  یروش برا  نی وجود دارد که ا  هیفرض  نی، ایقبل

غذا  ده یچیپ   ی هاسی ماتر  رد مواد  و    یفرآور  یی مانند  شده 

نوش است    یدنیمحصولات  ا.  (7،13)مناسب  بر    ن، یعلاوه 

با    شودیم   ینیبشیپ  مرتبط  مشکلات  از    ون یزاسیونیکه 

DMSO    طول با در  گزی  آنالیز   یریجلوگ  کروماتوگرافی 

 ی استخراج مبتن  ی هاک یتکن  یبرا  یسبزتر  ینیگزی شود و جا

 . دهدارائه  DMSOبر 

  ش یآزما  یمخصوصاً برا  شگاه،یدر آزما  افتهیروش توسعه  کی

بر اساس    د یبا  ، حلال  یالمللنیب  نامهیحلال قبل از صدور گواه

  ی کردهایشود. رو  د ییتأ   ISO/IEC 17025استاندارد  الزامات  

م   یاعتبارسنج  یبرا  یکاف  از   یبیترک  ای   یکی  تواندیروش 

و دقت    بایاس  یابیارز  ای  ونی براسی( کال1باشد: )  ریاقدامات ز

( مرجع،  استاندارد  از  استفاده  ارز2با  ع نظام  یابی(  وامل  مند 

  ریبا سا   سهی( مقا 4استحکام روش، )  ی ابی( ارز3)  ج، یمؤثر بر نتا

)  یهاروش مقا5معتبر/استاندارد،  و    یشگاهیآزما  نیب  سهی( 

ارز6) قطع  یابی(  ا(14)ی  ری گاندازه  تیعدم  بر  اساس،   نی. 

ا از   آنالیزروش    کی  یمطالعه توسعه و اعتبارسنج  نیهدف 

محصولات    یمحتوا  ی کم  نییتع  یبرا  یداخل در  اتانول 

غذا آشام  ییمختلف  روش  است  شده  ی فرآور  یدن یو   .

آب  ،یشنهادیپ  استخراج  از  هم  یاستفاده  کمک  زدن    به 

با    یسیمغناط گازیهمراه  کروماتوگرافی  آشکارساز  -آنالیز 

با  اییونش شعله . است  ISO/IEC 17025  استاندارد  مطابق 

بالا،   کارایی  صورت  ازمیدر  عنوان  این    توان  به    کیروش 

  ی هایدنیغذاها و نوش  حلیت  دییتأ   یبرا  تی فیروش کنترل ک

 . استفاده کردمختلف  یتجار

 ها روش مواد و   -2

 یی ا ی م ی مواد ش  - 1-2

شده   گواهی  غلظت    اتانولاستاندارد  در  میلی  10با  گرم 

- 1)آمریکا( تهیه شد.    AccuStandardلیتر از شرکت  میلی

)بلژیک(    CHEM-LABروپانول و آب فوق خالص از شرکت  پ 

نمونه شدند.  سوپر  تهیه  از  آشامیدنی  و  غذایی  مواد  های 

اساس مارکت بر  مواد  تمام  شدند.  خریداری  تهران  های 

های مواد غذایی  دستورالعمل سازنده نگهداری شدند. نمونه

پیش از آنالیز با استفاده از آسیاب برقی به طور کامل به مدت  

گرم در  میلی  1)استوک اتانول  محلول  دقیقه آسیاب شدند.    2

 9  واستاندارد اتانول    تریلیل یم  1با مخلوط کردن    (لیترمیلی

اتانول    یکار  یهالشد. محلو  هیآب فوق خالص ته  تریلیلیم

از محلول استوک اتانول با آب    یمشخص  ریمقاد  یسازقیاز رق

 شدند.  هیفوق خالص ته

 نمونه سازی  آماده   - 2-2

خلاصه،   طور  نمونه،    5/0  ±01/0به  لیتر  میلی  1گرم 

( درونی  و    1/0پروپانول  - 1استاندارد  لیتر میلی  5/8درصد( 

لیتری حاوی مگنت پوشش داده  میلی 20آب به ویال شفاف  

  6لیتر طول و  میلی PTFE( )13شده با پلی تترافلورو اتیلن ) 

شرکت  میلی از  شده  تهیه  داخلی،  قطر   Cowieلیتر 

Technology    درب بستن  از  پس  گردید.  اضافه  انگلستان( 

دقیقه ورتکس شد و در ادامه   1ویال، محتوای آن به مدت  

دور در دقیقه در دمای     600دقیقه با سرعت    60به مدت  

مدت   به  ویال  هر  استخراج،  از  بعد  شد.  همزده    30محیط 

دقیقه در دمای محیط قرار داده شد تا جداسازی بین فازها  

با   بود  آبی  میانی که شامل محلول  بهتر صورت گیرد. لایه 

میکرومتر   45/0با منافذ    PTFEاستفاده از فیلتر سر سرنگی  

 فیلتر شد و به ویال کروماتوگرافی گازی انتقال داده شد. 

 شرایط کروماتوگرافی گازی   - 3-2

نمونهاندازه در  اتانول  از  گیری  استفاده  با  کروماتوگرافی  ها 

شعله-گازی یونش  شرکت    GC-2010  مدل)  ایآشکارساز 

Shimadzu  )ستون  ژاپن به    HP-INNOWAX  (30  مجهز 

طول،   داخلی،  میلی   25/0متر  قطر  میکرومتر   25/0متر 

شرکت حجم Agilent Technology  ضخامت،  شد.  انجام   )

، و گاز حامل هلیوم  10:1میکرولیتر، نسب اسپیلت    1تزریق  

جریان   سرعت  محل  میلی  10با  دمای  بود.  دقیقه  در  لیتر 

دمای  .  دبو  C  250و  C  180تزریق و آشکارساز به ترتیب  

دقیقه تعیین شد، سپس با نرخ    1به مدت    C  50آون  اولیه  

افزایش    C  160تا    C  50گراد در دقیقه از  درجه سانتی  5

 دقیقه در دمای نهایی نگه داشته شد.   2داده شد و به مدت 

 ها وبحث یافته  -3

 اعتبارسنجی روش   - 1-3
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روش    یشنهادیپ   آنالیزیروش   استاندارد /یرسم  آنالیزبا 

ISO/IEC 17025  با توجه به تعداد محدود    شد.  یاعتبارسنج

اتانول(،    شاهد  یهانمونه   آنالیزروش    پذیریگزینش)بدون 

شد.    نییتع  یانتخاب   شاهدبا استفاده از شش نمونه    یشنهادیپ 

و  b1  )شکل  شاهد  یهانمونه   وگرامکرومات شده (    اسپایک 

کروماتc1  )شکل با  اتانول    وگرام(  استاندارد  گواهی محلول 

اتانول در نمونه با    کیشد. حضور پ   سهی( مقاa1  شده )شکل 

  ج یشد. نتا  د ییمحلول استاندارد اتانول تا  بازداریزمان    سهیمقا

تقر  دادنشان   د  چیه  باًیکه  ترک  گریجز    نظر مورد    باتیبا 

داخل استاندارد  و  نشده(  ی)اتانول  همچن  شویش    ن،یاست. 

استاندارد    بازداری  یهادر زمان  ی تداخل  کیپ   چیه اتانول و 

مشاهده    اسپایک  ا ی  شاهد   یهااز نمونه  کی  چیدر ه  یداخل

پ   بنابراین،  نشد.   ی برا  ییبالا   یریپذنشیگز  یشنهادیروش 

از کفایت   ها نشان داداتانول در نمونه که این نتیجه حاکی 

ماتر  یکم  گیریاندازه  یبراآن     ده یچیپ   یهاسیکاتانول در 

 . بود  هایدنیشده و نوش یفرآور  یمانند غذاها

 

 های اسپایک شده ( کروماتوگرام نمونهcشاهد،  یهانمونه( کروماتوگرام b، محلول استاندارد اتانول( کروماتوگرام a -1شکل 

( بر  LOQ) یکمحد ( و LOD) صیمطالعه، حد تشخ نیدر ا

شد  مشخص    شاهد اساس انحراف استاندارد اتانول در نمونه  

ش نزد  ونیبراسیکال  یمنحن  بیو  غلظت  سطوح  به   کیدر 

LOD  منحن  بیبرآورد شد. ش از  استفاده    ون ی براسیکال  یبا 

نقطه میلیمیلی  0/ 0003-0012/0)  یاشش  در  (  لیترگرم 

شد.   ترت  LOQو    LODمحاسبه   0/ 001و    0003/0  بیبه 

میلیمیلی در  شد  لیترگرم  اندبرآورد  آنالیز  با    جینتا  نی. 

س  اتانول  داخلیاستاندارد    حاویآب    یهانمونه   طوحدر 

 .  شد د ییبرآورد شده تأ  LODبه   کینزد یغلظت

مانند   مختلف  عوامل  گرفتن  نظر  در  شده    LOQبا  براورد 

رود مقادیر اتانول در اکثر ترکیبات آنالیز شده وجود  انتظار می

باشد.   نمونه  آنالیز   یبراداشته  در  روش    ، هااتانول  از 

  5/0  تا   001/0  ن یب  یبا محدوده خط  یخارج  ونیبراسیکال

بودن   یخطدر بررسی  استفاده شد.    لیترگرم در میلیمیلی

ب2R)   یهمبستگ  بی ضر  باکه    یشنهادیپ   آنالیزروش     ان ی( 

از    2Rمقدار    شود،یم که    999/0بالاتر  آمد  دست  به 

کال.  بود  بخشتیرضا پارامترها  ونیبراسیخط  همراه    ی به 

 .نشان داده شده است  2در شکل    ی مرتبط با مدل خط  یآمار
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 ایآشکارساز یونش شعله-های غذایی با کروماتوگرافی گازیمنحنی کالیبراسیون در آنالیز اتانول در نمونه -2شکل 

آنال  اس،ی با  یابیارز  یبرا روش  و دقت    ،یشنهادیپ   زیصحت 

ر استاندارد    کیاسپا/یکاوریمطالعات  از  استفاده  با  کردن 

شده انجام شد. با توجه به تعداد محدود نمونه   یاتانول گواه

نمونه  یاه اتانول،  ن  یحاو  یهابدون  طول    زیاتانول  در 

  ی هاه. نمونند کردن استفاده شد  کیاسپا  /یکاوریمطالعات ر

ته  کیاسپا مختلف  سطح  سه  در  غلظت    هیشده  و  شدند 

برابر   10تا    2اتانول حدود    یحاو  ی هانمونه  یبرا  کیاسپا

نمونه  شتریب اتانول    یهااز  مقدار    یحاو  یهانمونه  ایبدون 

در سه   یکاوریمطالعات ر  یکم اتانول بود. هر نمونه برا  اریبس

 قرار گرفت.  زیالمورد آن   یو به مدت سه روز متوال  هیتهتکرار  

و    ها نمونه   نیغلظت اتانول ب  راتییبه حداقل رساندن تغ  یبرا

و دقت از غلظت    درستیمحاسبه  در    ،یبردارنمونه  ی هادوره

نمونه  ریکاوریاتانول   از  هر    یهاشده  در  شده  مشخص 

کرد  توانمی  مستقل  یریگاندازه از   . استفاده  حاصل  نتایج 

در  نشان داده شده است.    1مطالعات دقت و صحت در جدول  

  ی نسب  بایاسبر حسب    یشنهادیپ   آنالیزروش    درستی  نجا،یا

  ی نسب  بایاس   ی کل  ر یکه مقاد  دهدینشان م  ج ینتا  شد.   انیب

(  درصد  3کمتر از  کوچک ) شده ی  ابیارز  یهاونههمه نم  یبرا

همچن است.  قبول  قابل  که   یشنهادیپ   آنالیزروش    ،نیبود 

  اسپایک شده   یهااز اتانول را در تمام نمونه   ییبالا  ریکاوری

  ی بالا  صحت  و بود    ریدرصد متغ  102تا    97  ن یکه بنشان داد  

روز روش    نیدقت درون و ب  ن، ی. علاوه بر ادادرا نشان میآن  

(  RSD)   ینسب  داردبه عنوان انحراف استان  یشنهادیپ   آنالیزی

مقاد  انیب از    RSD  ی کل  ر یشد.  کمتر  بود  5که    درصد 

 کرد.   د ییروش را تأ  تکثیرپذیریو  یریتکرارپذ

 

آنالیز نمونه   -1جدول   اتانول )غلظت کم:  درستی، صحت و دقت روش پیشنهادی در  با  گرم در  میلی  01/0های اسپایک شده 

گرم در میلی  1/0گرم در گرم(، غلظت زیاد  لیتر )میلیگرم در میلیمیلی   0/  05گرم در گرم(، غلظت متوسط:  لیتر )میلیمیلی

 گرم در گرم(لیتر )میلیمیلی
 درستی یا بایاس نسبی )%(

n=9 

 ریکاوری )%( 
n=9 

 ( RSD%دقت در روز )
n=3 

 ( RSD%دقت بین روز )
n=9 

 نمونه

  زیاد  متوسط کم زیاد  متوسط کم زیاد  متوسط کم زیاد  متوسط کم

 ی چا  هیبر پا یهایدنینوش 1/ 32 1/ 96 1/ 20 0/ 71 1/ 29 0/ 39 100/ 58 100/ 09 100/ 02 - 0/ 27 0/ 51 1/ 23

 وهیآب م 1/ 87 1/ 37 1/ 26 0/ 26 0/ 42 1/ 20 99/ 93 99/ 69 99/ 31 0/ 5 - 0/ 48 - 0/ 78

 محصولات خشکبار 0/ 95 1/ 82 1/ 93 0/ 46 0/ 77 0/ 56 100/ 54 102/ 30 100/ 74 0/ 9 1/ 07 1/ 11

 ی فلفلسس  1/ 43 2/ 09 1/ 27 1/ 15 0/ 39 0/ 77 100/ 13 101/ 93 100/ 97 0/ 88 1/ 32 - 0/ 13

 ونزیما 2/ 84 3/ 18 4/ 73 2/ 26 2/ 46 1/ 89 99/ 12 99/ 50 97/ 45 -0/ 66 0/ 41 0/ 39

 سرکه 1/ 20 1/ 74 1/ 46 0/ 33 0/ 44 0/ 11 100/ 77 100/ 37 99/ 09 0/ 41 0/ 26 0/ 17

 ایسس سو 2/ 70 2/ 60 1/ 19 0/ 28 0/ 25 0/ 15 102/ 12 101/ 15 99/ 68 - 2/ 52 - 0/ 42 - 0/ 81

 یفرنگسس گوجه 2/ 37 1/ 54 1/ 16 1/ 30 0/ 81 1/ 00 102/ 14 100/ 12 99/ 74 - 1/ 92 - 0/ 87 -0/ 96

 روپیس 2/ 63 1/ 85 1/ 45 1/ 56 0/ 29 0/ 25 99/ 74 99/ 25 99/ 56 - 0/ 09 - 0/ 38 1/ 23

 ر یماءالشع 2/ 29 1/ 42 1/ 30 0/ 05 0/ 15 0/ 09 99/ 32 101/ 38 100/ 92 0/ 71 0/ 55 - 0/ 71
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 مقایسه روش پیشنهادی با روش رسمی  - 2-3

 آنالیز  یبراAOAC 983.13   یبا روش رسم  یشنهادیروش پ 

  ج یشد. نتا  سهیمقا  یدنیمختلف غذا و نوش  یهااتانول در نمونه 

ی در  شنهادیکه روش پ   دادنشان    و دقت  صحت  یهاآزمون 

ماتریس مایعآنالیز  روش    های  اندازه    AOAC 983.13به 

های  در آنالیز ماتریس.  (2جدول  )  استه  بود  قیو دق  صحیح

جامد، دقت و صحت بالاتری از روش پیشنهادی در مقایسه 

  AOACبا روش    سهیدر مقا  مشاهده گردید.   AOACبا روش  

گرم( و رقت 02/0تا    01/0  نیبا وزن کمتر )ب  یهاکه از نمونه 

در    کند، یمبرابر( استفاده    1000تا    500بالا )حدوداً    اریبس

مطالعه این  پیشنهادی  نمونه   روش  ب  ییهااز  وزن   شتریبا 

.  استفاده شدبرابر(    20گرم( و رقت کمتر )حدوداً    5/0  باًی)تقر

ب  انولات  کیپ   ییامر شناسا  نیا   ی هادر نمونه   شتریبا شدت 

گزارش شده در    LOQبه سطح    ک یغلظت اتانول نزد  یدارا

براورد    LOQ  علاوه بر این،  . سازدیم  سریرا م  AOACروش  

برابر کمتر(   5  باًی)تقر  ترنییپا   اریبس  یشنهادیروش پ   در  شده

  ن ی. بر ا( 7)  بوده است  AOACاز مقدار گزارش شده در روش  

پ  روش  ر  یشنهادیاساس،  روش  به   AOACی  سمنسبت 

بودحساس   983.13 ا  تر  در    یکم  آنالیزامر    نیکه  اتانول 

برابر کمتر از   50  و حتی در مقادیر  نییپا  اریبس  یهاغلظت

 . سازدیم  ریپذ را امکان  هایدنیحد مجاز اتانول در غذاها و نوش

 

 AOAC 983.13پیشنهادی با روش رسمی   مقایسه روش آنالیز  -2جدول 

 نمونه  AOAC 983.13روش  روش پیشنهادی

  (%) RSD ریکاوری )%(  (%) RSD ریکاوری )%( 

 ی چا  هیبر پا  های یدن ینوش 65/0 21/100 80/0 23/100

 وهیآب م 47/0 90/100 63/0 64/99

 خشکبار محصولات  24/3 80/87 60/0 19/101

 ی سس فلفل 65/2 83/90 77/0 01/101

 ونز یما 02/3 12/84 20/2 85/98

 سرکه  15/1 08/99 29/0 08/100

 ا ی سس سو 36/3 61/82 23/0 98/100

 ی فرنگسس گوجه 78/2 37/88 04/1 67/100

 روپ یس 86/1 56/91 70/0 52/99

 ر یماءالشع 18/0 48/99 10/0 54/100

 های غذایی و آشامیدنی و عدم قطعیت آنالیز نمونه   - 3-3

آنال شده  زیروش    ی محتوا  یریگاندازه  یبرا  اعتبارسنجی 

 یکه دارا  یتجار  ی دنیو آشام  ییمحصول غذا  50اتانول در  

شده در    زیآنال  یهامشابه با نمونه  یو مواد اصل  هاسیکماتر

اعتبارسنج مطالعات  سپس    بودند   یطول  شد.  استفاده 

اتانول    مقدارشده در محصولات با    گیریاندازه اتانول    یمحتوا

شماره    جازم به  ایران  ملی  استاندارد  در  شده    355تعیین 

دهد که بدون در نظر  ینشان م  3جدول    جینتا  .شد  سهیمقا

قطع عدم  مقدار  از    4  افته،یگسترش    ت یگرفتن    50نمونه 

استاندارد تعیین    ر یبالاتر از مقاد  یغلظتدر  اتانول    ینمونه حاو

اتانول در    یبالا  ی. محتوابودند  ( وزنی-درصد وزنی   5/0شده )

نوش  یبرخ محصولات  دل  یدنیاز  به  وجود    لیاحتمالاً 

که  ی  حال   اتانول است، در  یحاو   یهاعصاره  ای /و  ها دهندهطعم

وجود اتانول  لیاحتمالاً به دل یموجود در سس فلفل یمحتوا

 است.  بوده   یمواد افزودن  ا یمواد نگهدارنده  در

 های غذایی و آشامیدنی آنالیز شده با روش اعتبارسنجی شده در این مطالعهمیانگین غلظت اتانول )درصد( در نمونه  -3جدول 

 میانگین 
RSD 

(%) 
 میانگین 

RSD 

(%) 
 میانگین 

RSD 

(%) 
 میانگین 

RSD 

(%) 
 میانگین 

RSD 

(%) 
 نمونه 

0083/0 13/2 0089/0 94/1 1022/0 56/1 1115/0 08/1 ND - بر پایه چای  ی هانوشیدنی 

 آب میوه 45/2 0023/0 74/1 0169/0 61/1 05271/0 29/1 0641/0 69/1 0246/0

ND - ND - ND - ND - ND -  محصولات خشکبار 

 سس فلفلی  84/1 2302/0 35/2 3048/0 21/2 4025/0 83/2 2839/0 56/1 3198/0
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0295/0 61/1 ND - 0266/0 57/1 0083/0 27/1 ND -  مایونز 

05621/0 68/1 3542/0 51/1 ND - 5965/0 32/2 ND -  سس سویا 

 ماءالشعیر  89/1 2274/0 79/2 4105/0 75/2 4048/0 21/2 3818/0 54/3 8163/0

 فرنگی هجسس گو 79/1 1692/0 29/2 0823/0 49/2 1985/0 99/1 1126/0 87/1 2826/0

 سیروپ  68/1 3552/0 32/2 4165/0 84/2 4123/0 17/2 5634/0 57/1 3652/0

 سرکه  22/2 2973/0 37/2 4723/0 88/1 3298/0 33/2 4756/0 44/2 7142/0
 ND:  شناسایی نشد 

روش پایین به بالا برای محسابات عدم قطعیت به کار گرفته 

مشخص کردن منابع   ی( برا3)شکل    کاوایشینمودار اشد. از  

د استفاده شد  نگذاریم  ریتأث  یکل  تیکه بر عدم قطع  یابالقوه

  یاستاندارد نسب  تیعدم قطع  کیدر    بیترک  یمنابع برا  نیو ا

(ucکم قطع  یسازی(  عدم  منابع  تمام  به    تیشدند.  بالقوه 

قطع عدم  آمد  تیعنوان  دست  به  معادله  ند استاندارد   .1  

قطع  تمیگورال عدم  ترک  تیمحاسبه  برا  ی بیاستاندارد    یرا 

 دهد. ینشان م (w) یریگاندازه 

 

(w) =  ∑ (
θf

θxi
)2u2(xi)

N
i=1 =  

𝐮𝐂(𝐰)

𝐰
=

 √(
𝐮(𝐂𝐒𝐓)

𝐂𝐒𝐓
)2 + (

𝐮(𝐂𝐈𝐒)

𝐂𝐈𝐒
)2 + (

𝐮(𝐒𝐏)

𝐂𝐅
)2 + (

𝐮(𝐜𝐚𝐥)

𝐂̅
)2 + (

𝐮(𝐏)

𝐏
)2 + (

𝐮(𝐑)

𝐑
1معادله     2(  

 

)STu(C سازی محلول  عدم قطعیت استاندارد مربوط به آماده

اتانول،   به    ISu(C(استوک  مربوط  استاندارد  قطعیت  عدم 

عدم قطعیت استاندارد    u(SP)سازی استاندارد درونی،  آماده

آماده به  نمونه،  مربوط  استاندارد    u(cal)سازی  عدم قطعیت 

عدم قطعیت استاندارد تکرارپذیری روش  u(P)کالیبراسیون، 

 عدم قطعیت استاندارد ریکاوری است. u(R)و 

ارزیابی  تصمیم  قواعد برای  محدودیت  انطباقگیری  های  با 

این   کلی،  طور  به  شد.  ایجاد  یا    قواعدمشخصات  رد  برای 

اندازه نتایج  اساس  بر  محصول  یک  ها،  گیریپذیرش 

قطعیتمحدودیت عدم  و  آن  مشخصات  وهای  نظر    ،  در  با 

  روند گیری به کار میگرفتن سطح احتمال قابل قبول تصمیم

تواند برای کاهش  می (Gb) مقداری به نام باند محافظ (.15)

 فاصله پذیرش استفاده شود تا حداکثر خطر پذیرش کاذب

(PFAmax)    تا حد مطلوب کاهش یابد. بنابراین، منطقه رد

شود، شروع می Gb = kw.u منهای مقدار (𝑇u) آستانهدر حد  

 نشان دهنده عدم قطعیت استاندارد ترکیبی و u جایی که

kw ان دهنده ضریبنش Gb ست.ا 

kw  چگال   یراب گاوس  یتابع  معادله  یاحتمال  حل  به    2  با 

 . آید دست می

1 − PFAmax = ∫ g(η; 0.1)dη
kw

−∞
2معادله     

مقدار    یبرا براgانتخاب  کاذب  رد  احتمال   جهینت  ی، 

. به عبارت  دباش   αکمتر از    د یبا  Tu – Gbبالاتر از    یرگیاندازه

ناح  جهینت  گر،ید پا  هیدر  احتمال  قاعده  نشان    نییرد  را 

 مجاز تجاوز نکرده است. دهد که از حد یم

نمونه آنالیز   50در سه نمونه از  اتانولدر این مطالعه، غلظت 

بود.    ( وزنی-درصد وزنی   5/0)حد مجاز اتانول   نزدیک به  شده

، و حدود  Gbها،  برای این نمونه  محاسبه عدم قطعیت نسبی

خلاصه شده است. نتایج   4در جدول  (α = 0.01)در  تصمیم

که   داد  حد  نشان  از  بالاتر  نمونه  سه  هر  در  اتانول  غلظت 

بود در بنابراین می  .تصمیم  اتانول  بیان کرد که سطح  توان 

با احتمال انطباق   حد مجاز اتانول ها بالاتر از مقداراین نمونه 

 درصد بوده است.  99
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 توکلی و کرباسی           نشان طیب 

 

 
 نمودار ایشیکاوا برای محاسابت عدم قطعیت -3شکل 

 
 شده گیری اتانول در سه نمونه آنالیزمنابع عدم قطعیت، باند محافظ و حد تصمیم برای اندازه  -4جدول 

 عدم قطعیت
باند محافظ 

a (v/v )% 

حد تصمیم  

(v/v )% 

  
𝒖(𝑺𝑻)

𝑪𝑺𝑻
 

𝒖(𝑰𝑺)

𝑪𝑰𝑺
 

𝒖(𝑺𝑷)

𝑪𝑭
 

𝒖(𝒄𝒂𝒍)

𝑪̅
 

𝒖(𝑷)

𝑷
 

𝒖(𝑹)

𝑹
 

𝒖𝑪(𝒘)

𝒘
 

𝒖𝑪(𝒘)   مقدار یافت

 %( v/vشده 

 نمونه

 3-آب میوه 4692/0 4617/0 0382/0 0165/0 0352/0 0044/0 0268/0 0175/0 0083/0 0086/0 0081/0
 2-سرکه 4756/0 4575/0 0424/0 0182/0 0383/0 0036/0 0311/0 0169/0 0079/0 0086/0 0081/0
 4-سرکه 4723/0 4621/0 0375/0 0163/0 0344/0 0052/0 0259/0 0169/0 0079/0 0086/0 0081/0

a: Gb = kw.uC(w) (kw for 𝑃𝐹𝐴𝑚𝑎x=1% is 2.33) 

 گیری نتیجه -4

  یی اتانول در مواد غذا  مقدار  تعیین  یبرا ی  روشدر این تحقیق،  

هم زدن    و  یمختلف با استفاده از استخراج آب  هاییدنیو نوش

کروماتوگرافی  سازی نمونه و در ادامهجهت آماده یسیمغناط

شعله-گازی یونش  اندازهآشکارساز  برای  مقدار ای    گیری 

استاندارد   با  گردید  ISO/IEC 17025مطابق  .  معرفی 

شامل اعتبارسنج  یپارامترها ،  LOD  ، یریپذنشیگز  ی 

LOQدر  شدند.    یابیارز  درستیبودن، صحت، دقت و    یط، خ

روش،   نمونه  ییبالا  یکاوریراین  تمام  در  اتانول    یهااز 

ب  شدشده حاصل    کیاسپا   ریدرصد متغ  102تا    97  ن یکه 

در  روز    نیدقت درون و ببرای    RSDمقادیر    ،. همچنینبود

و    LODدرصد بوده است.    5ی کمتر از  شنهادیپ   زیروش آنال

LOQ گرم در  میلی  001/0و  0003/0 بیبرآورد شده به ترت

پس از اعتبارسنجی روش، مقادیر اتانول    گرم به دست آمد.

گردید.    50در   تعیین  آشامیدنی  و  غذایی  تمام  نمونه  در 

طبق    بود.  LOQاز    کمتراتانول    مقدارخشکبار    هاینمونه

 5/0نتایج به دست آمده، چهار نمونه اتانول بالاتر از حد مجاز  

پایین  بر اساس روش    یریگ اندازه  تیعدم قطعدرصد داشتند.  

ها نزدیک به حد  هایی که مقادیر اتانول آنبرای نمونه  به بالا

بود   شد.مجاز  محافظ   برآورد  باند  با  تصمیم  قاعده  پایه    بر 

تشخیص   میبالاتر از حد تصم  ها نمونهاین  غلظت اتانول در  

  ی شده برا  دییدهد که روش تا ینشان م  یکل   جینتا داده شد.  

غذا  یکم  آنالیز محصولات  مختلف  انواع  در  و    ییاتانول 

م  یفرآور  ی دنیآشام و  است  مناسب  طور یشده  به  تواند 

  حلیت  د ییتأ   یقابل اعتماد برا  کیتکن  کیمعمول به عنوان  

با استفاده از نمونه   یمحصولات استفاده شود. مطالعات آتاین  

  تیقابل  شیافزا  یبرا  تواند یم  شتریب  ی هاشگاهیآزما   ایو/

 آن انجام شود.  نانیاطم

 تضاد منافع  -5

ایج حاصل از این مطالعه با منافع نویسندگان و محققان در  نت

 . تعارض نمی باشد
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Abstract 

Background and objective: Today, determination of ethanol in Halal foods 

has become paramount due to the increasing demand for halal products. 

Ethanol may be present in some foods naturally which may lead to Shariah-

related concerns. In previous studies, various techniques have been developed 

to quantify ethanol in food and beverages. However, these methods often come 

with drawbacks, including utilization of hazardous solvents during extraction, 

low recovery when extracting ethanol from solid substances, and the high cost 

associated with additional equipment. This study introduces a novel and eco-

friendly approach for quantification of ethanol in a range of foods and 

beverages, in line with ISO/IEC 17025. 

Materials and methods: This study was developed by aqueous extraction of 

ethanol aided by magnetic stirring from the matrix, and analysis was done by 

gas chromatography equipped with flame ionization detector (GC-FID). 

Validation parameters including selectivity, detection and quantification limits, 

linearity, trueness, precision, and accuracy were meticulously examined. 

Estimation of uncertainty was done by a bottom-up approach. 

Results and conclusion: Validation parameters including selectivity, limit of 

detection (0.006 mg/g), limit of quantification (0.02 mg/g), linearity (R2 > 

0.999), trueness (relative biases < 3%), accuracy or recoveries (97-102%), and 

precision (relative standard deviation < 5%) were satisfactory. The proposed 

method was compared with the official method of AOAC 983.13. According 

to the results, the proposed method had higher precision and accuracy than the 

official AOAC method in analysis of solid matrices. Our validated method was 

used for quantitative determination of ethanol in 50 commercially processed 

food and beverage samples, through which amount of ethanol exceeded the 

permissible limit of 0.5% in four samples. In addition, ethanol level was close 

to the permissible limit in two vinegar and one fruit juice samples. According 

to the decision rule based on guard bands, concentration of ethanol in all three 

samples was higher than the decision limit. Therefore, level of ethanol was 

higher than the permissible limit in these samples with compliance probability 

of 99%. This study has presented a reliable method for quantification of ethanol 

in processed foods and beverages to determine their Halal status. 
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