
دانش آزمایشگاهی ایران
شبکه آزمایشگاهی فناوری نانو

سال دوازدهم    شماره   2  تابستان   1403  شماره پیاپی 46   ISSN 2538-3450

info@ijlk.ir
w w w. I J L K . i r

فصلنامه

آشـنایی با طیف‌سـنجی رزونانس 
مغناطیسـی هسته

اندازه‌گیری مستقیم سلنیوم و دیگر عناصر 
ICP-MS ناچیز در نمونه‌های سرم با

اندازه‌گیری چگالی، چگالی نسبی یا گراویتی 
API نفت‌خام و فرآورده‌های نفتی مایع با 

INSO 197 روش هیدرومتر براساس استاندارد

هیدروکسی آپاتیت به‌عنوان ماده 
استحکام بخش جدید در استحکام‌بخشی 

استخوان‌های باستانی

آزمون استاندارد اودی: روشی برای ارزیابی 
مواد و مصالح بکار رفته در مخازن و 

ویترین‌های نمایش آثار تاریخی و فرهنگی

اثر افزودنی‌ها بر اثر افزودنی‌ها بر 
خواص اصطکاکی خواص اصطکاکی 
گریس‌های مختلفگریس‌های مختلف
استمرار توسعه شبکه‌سازی و هم‌افزایی مراکز آزمایشگاهی کشور



دانش آزمایشگاهی ایران   سال دوازدهم    شماره  2  تابستان   1403  شماره پیاپی 46
مه فصلنا

w
w

w
.I

JL
K

.i
r

1 9

ت 
الا

مق

سلنیوم متعلق به گروه عناصر ناچیز در نمونه‌های تشخیص بالینی است. تشخیص کمبود سلنیوم برای جامعه پزشکی 
دشوار است. این امر به این علت است که آزمایش مستقیمی برای اثبات آن انجام نمی‌شود. از روش‌های مختلف برای 
اندازه‌گیری سلنیوم استفاده می‌شود. پلاسمای جفت شده القایی - طیف‌سنج جرمی1 یکی از بهترین روش‌هایی است که به 
دلیل حساسیت بالای این روش نسبت به بقیه موارد، به‌منظور اندازه‌گیری سلنیوم کاربرد دارد. در این مقاله با اندازه‌گیری 

سلنیوم در سرم با روش ICP-MS آشنا می‌شویم.
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سـلنیوم دارای کاربردهـای آنتـی اکسـیدانی بـوده و بـرای تهیـه ترکیـب تری یـدو تیرونین کـه از تیروکسـین تولید 
می‌شـود ضـروری اسـت. در واقـع، سـلنیوم نقـش مهمـی در سالمت سیسـتم ایمنـی دارد. ایـن آنتـی اکسـیدان به 
کاهـش تنـش اکسـیداتیو در بـدن کمک می‌کنـد که موجب کاهـش التهاب و تقویت ایمنی می‌شـود. افزایش سـطح 
سـلنیوم خـون بـا افزایـش پاسـخ ایمنـی مرتبـط اسـت. در برخـی مـوارد، سـطح گلوتاتیـون پراکسـیداز اندازه‌گیری 
می‌شـود. گلوتامیـن پراکسـیداز آنزیمـی اسـت کـه برای عملکرد به سـلنیوم نیـاز دارد. اگر سـطح این آنزیـم در بدن 

پاییـن باشـد، ممکـن اسـت که سـلنیوم کافی در بـدن موجود نباشـد.
در میـان انـواع روش‌هـای تجزیـه‌ای موجـود مـورد اسـتفاده بـرای اندازه‌گیـری غلظـت سـلنیوم در سـرم، اخیـرا از 
روش ICP-MS بـه دلیـل حساسـیت بـالا اسـتفاده شده‌اسـت. یکـی از عوامل محـدود کننـده اندازه‌گیری مسـتقیم 
سـلنیوم، مشـکلات تداخـل دیگـر یون‌هـا بـر ایزوتوپ‌هـای عمـده سـلنیوم در این گونـه ماتریس‌هـا اسـت. بنابراین، 
بیشـتر از کالیبراسـیون افزایـش اسـتاندارد یـا رقیـق کـردن ایزوتوپ برای غلبـه بر اثـرات یونیزاسـیون افزایش کربن 
در ماتریس‌هـای نمونـه زیسـتی اسـتفاده می‌شـود. در بیشـتر مـوارد، حجـم نمونـه سـرم قابل دسـترس بـرای آنالیز 
محـدود بـه 0/5 میلی‌لیتـر و حتـی کمتـر اسـت کـه همیـن امـر موجـب می‌شـود تـا از روش کالیبراسـیون افزایش 
اسـتاندارد بـرای تهیـه نمونه اسـتفاده نشـود. علاوه‌بـر این، غلظت تقریبی سـلنیوم در هـر نمونه، مقدار مناسـب برای 
آلـوده کـردن هـر نمونـه را تعییـن می‌کنـد. ماتریـس حـاوی متانول بـر اثرات یونیزاسـیون غلبـه می‌کند ولـی عامل 

محـدود کننـده بـرای ایـن روش هنگام حضـور دیگر عناصـر ناچیز وجـود دارد.
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ICP-MS معرفی دستگاه 
دسـتگاه پلاسـمای جفـت شـده القایـی- طیف‌سـنج جرمـی، 
ترکیبـی از یـک منبـع ICP دمـا بـالا بـا یـک طیف‌سـنج جرمـی 
اسـت. ایـن روش به‌صـورت تجـاری در سـال 1983 معرفـی شـد. 
ایـن روش، از جملـه روش‌هـای طیف‌سـنجی اسـت کـه یونـش در 
آن بـه کمـک پلاسـمای تولیـد شـده توسـط یـک گاز بـی اثـر که 
به‌طـور عمـده آرگـون اسـت، انجـام می‌شـود. آنالیزگـر جرمـی در 
ایـن دسـتگاه شـامل جداسـازی یون‌هـا بـر پایـه نسـبت جـرم بـه 
بـار )m/z( و اندازه‌گیـری فراوانـی یون‌هـا در محیـط خالء در فـاز 
گازی اسـت. به‌عبـارت دقیق‌تـر، آنالیزگر جرمی به بررسـی نسـبت 
جـرم بـه بـار بـا اسـتفاده از میدان‌هـای الکتریکـی و مغناطیسـی 
می‌پـردازد. از ایـن روش بـرای شناسـایی بیشـتر عناصـر بـه غیر از 
آرگون اسـتفاده می‌شـود )شـکل )1((. مزیت این روش در مقایسـه 
بـا آنالیز طیف‌سـنجی انتشـار نوری پلاسـمای جفت شـده القایی2، 
حـذف تداخالت نشـری اسـت. از ایـن رو، ایـن روش در مقایسـه 
بـا روش‌هـای دیگـری همچـون، ICP-OES، طیف‌سـنجی پـراش 
انـرژی پرتـو ایکـس3، فلورسـانس پرتو ایکـس4 و غیره حسـاس‌تر، 
بـا حـد تشـخیص بهتـر در محـدوده ppb و یـا ppt و تکرارپذیـری 
بالاتـر اسـت. زمـان پاسـخ‌دهی در ایـن روش کوتـاه اسـت و آنالیز 
بـا  انجـام می‌شـود.  یـا چنـد عنصـر6   و  به‌صـورت تـک عنصـر5 
اسـتفاده از ایـن روش، انـواع نمونـه اعـم از جامـد و مایـع همچون 
آب، خـاک، سـنگ، مواد معدنـی، مواد غذایـی، مواد دارویـی، آلیاژ 

و غیـره را می‌تـوان آنالیـز نمـود.

شـکل )1(: عناصـر قابـل اندازه‌گیـری با اسـتفاده از دسـتگاه آنالیـز عنصری 
.]1[  ICP MS

 آماده‌سازی نمونه
سـبب  کـه  نمونـه  موثـر  آماده‌سـازی  روش  یـک  اینجـا  در 
اندازه‌گیری مسـتقیم سـلنیوم در سـرم بدون محـدود کردن قدرت 
 AI, Cu, Ni, Co, Cd, Mn, Zn آنالیـز بـرای اندازه‌گیـری عناصـر
در همـان نمونـه می‌شـود، معرفـی شده‌اسـت. عوامـل دسـتگاهی 

مربوطـه نیـز در جـدول )1( ذکـر شده‌اسـت.

جدول )1(: ویژگی‌های دستگاهی ]1[.

15
جریان گاز پلاسما

 )لیتر/دقیقه(

جریان گاز کمکی )لیتر/دقیقه(1/3

جریان گاز نبولایزر)لیتر/دقیقه( 0/88

0/75
سرعت جریان نمونه
 )میلی‌لیتر/دقیقه(

3/1HF-Power (kW)

نوع نبولایزرنوع مینهارد

عمق نمونه‌برداری )میلی‌متر(6

زمان انتگراسیون )میلی تانیه(10

اسکن‌ها100

peak hopping, I point / peakحالت اسکن

I sec/isotope, 3 replicatesمجموع زمان آنالیز

 معرف‌ها، استانداردها و تهیه نمونه
از آب دیونیـزه شـده به‌منظـور رقیـق کـردن نمونـه و تهیـه 
اسـتانداردها اسـتفاده می‌شـود. اسـتیک اسید برای اسـیدی کردن 
اسـتانداردها و نمونه‌هـا و محلـول اسـتاندارد چنـد عنصـری بـرای 
به‌عنـوان  اسـتفاده می‌شـود ]1[. رودیـوم  کالیبراسـیون خارجـی 
اسـتاندارد داخلـی در تمـام اندازه‌گیری‌ها بـه کار مـی‌رود. ترایتون 
X-100 به‌عنـوان معـرف بـه همـه محلول‌هـای اندازه‌گیـری شـده 
در غلظـت v/v 0/1 درصـد اضافـه می‌شـود. نمونـه در دمـای 20- 
درجـه سـانتی‌گراد بایـد نگهـداری شـود. تمـام نمونه‌های سـرم در 
10 برابـر رقـت در v/v 4 درصـد اسـتیک اسـید تهیـه می‌شـوند. 
ترایتـون v/v( X00-100 0/1 درصـد( بـرای کارایـی بالاتـر نبولایـزر 
و پایـداری آئروسـل تولیـد شـده بـه نمونه افـزوده می‌شـود. نمونه 
شـاهد و اسـتانداردها بـرای کالیبراسـیون خارجـی به روش مشـابه 
همـه  بـه  داخلـی  اسـتاندارد  به‌عنـوان  رودیـم  می‌شـوند.  تهیـه 
نقطـه   4 می‌شـود.  اضافـه   0/64  µmol/l غلظـت  در  محلول‌هـا 
کالیبراسـیون )شـاهد و 3 اسـتاندارد( در یـک خط سـاده به‌دسـت 
می‌آیـد. غلظـت اسـتانداردها µmol/l 0/03، 0/06 و 0/13 بـرای 
AI, Cd, Cu, Mn, Mo, Ni, Pb و µmol/l 0/25، 0/64 و 1/27 

بـرای سـلنیوم و روی اسـت.
مولکولــی یون‌هــای  از  ناشــی  تداخــل،   چندیــن 
+CCl2( به‌عنــوان عوامــل محــدود کننده

  )+CIOرر، CIOHرر، ArCl، رر
ــرای آنالیــز مســتقیم Se و ســایر عناصــر کمیــاب ماننــد کــروم  ب
ــوان  ــرداری را می‌ت ــق نمونه‌ب ــد ]2[. عم ــود دارن ــنیک وج و آرس
ــی  ــد اتم ــای چن ــل گونه‌ه ــل تداخ ــه حداق ــتیابی ب ــرای دس ب
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بهینــه کــرد )شــکل )2((. موقعیــت محــور z )یعنــی عمــق 
ــاوت  ــط8( متف ــا راب ــعل7 ت ــه از مش ــوان فاصل ــرداری به‌عن نمونه‌ب
ــتاندارد  ــر اس ــرای عنص ــده ب ــال ش ــیگنال نرم ــدت س ــود و ش ب
داخلــی Rh و گونه‌هــای چنــد اتمــی +ArClرر، ArC+ و CIO+ بایــد 
ــام  ــرای تم ــز ب ــه نوی ــن نســبت ســیگنال ب بررســی شــود. بهتری
عوامــل ذکــر شــده، در فاصلــه 5 میلی‌متــری از مشــعل تــا رابــط 
اســت. از دســت دادن شــدت ســیگنال بــه بهــای کاهــش تداخــل، 
ــدود 10 درصــد  ــل چشم‌پوشــی اســت. ح ــی و قاب ــداری جزئ مق
ــن مــی‌رود و در نتیجــه،  ــی Rh از بی از ســیگنال اســتاندارد داخل
ــد  تداخــل ناشــی از +ArClرر، ArC+ و CIO+ بســیار کاهــش می‌یاب
)20 تــا 60 درصــد(. نــرخ جریــان بهینــه نبولایــزر به‌طــور کامــل 
ــاش  ــه مه‌پ ــس نمون ــتفاده و ماتری ــورد اس ــزر م ــوع نبولای ــه ن ب

شــده بســتگی دارد.

شـکل )2(: تأثیـر عمـق نمونه‌بـرداری )محـور z، فاصلـه مشـعل - مخـروط 
نمونـه( بـر سـیگنال و شـدت گونه‌هـای چنـد اتمـی ]2[.
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آنالیز چند عنصری در نمونه‌های بالینی مانند 
سرم می‌تواند به‌طور مستقیم و سریع با استفاده 
از روش ICP-MS انجام شود. درصورت استفاده 
از روش‌های کالیبراسیون خارجی، باید روش‌های 
دقیق آماده‌سازی نمونه به‌خصوص برای عناصری 
همچون Se، Al و Zn انجام شود. تطبیق ماتریس9 
هنگام برخورد با عناصر e V بالا مانند Se و As در 
نمونه‌های زیستی و یا هر ماتریس نمونه، حاوی 
مقادیر قابل توجهی ماده آلی ضروری است. ثابت 
شده‌است که اسید استیک برای این منظور مفید 
است. بهینه‌سازی عوامل پلاسما، منجر به کاهش 
تنظیمات  می‌شود.  اتمی  چند  گونه‌های  تداخل 
سرعت جریان نبولایزر با تنظیمات به‌دست آمده 
است.  متفاوت  معمولی  آبی  محلول  تنظیمات  با 
دقت و صحت روش توصیف ‌شده، امکان تحلیل 
عملکرد  ویژگی‌های  با  ماتریس‌ها  این  معمولی 

مورد نیاز را فراهم می‌کند.
از این رو، سرعت و ویژگی چند عنصری روش 
برای   ICP-MS از  استفاده  گویای  شده،  توصیف 
این برنامه است؛ زیرا در هر دو محدودیت تشخیص 
روش  هر  با  مقایسه  در  نمونه  توان  همچنین  و 
دیگری، از جمله GF-AAS و ICP-AES بسیار 

بهتر هستند.

ری
گی

جه‌
نتی

1. Inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS)
2. Inductively Coupled Plasma Optical Emission spectroscopy (ICP-OES)
3. Electron Dispersive Spectroscopy (EDS)
4. X-ray Fluorescence (XRF)
5. single element
6. multi element
7. Torch 
8. Interface 
9. Matrix match
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Direct Determination of Direct Determination of 
Selenium and other Trace Selenium and other Trace 
Elements in Serum Samples by Elements in Serum Samples by 
ICP-MSICP-MS

Selenium belongs to a group of trace elements of special interest in biological samples 
for clinical diagnosis. Selenium deficiency is difficult for the medical community to diagnose. 
This is because there is no direct test to prove it. Various techniques are used to measure 
selenium. One of the best techniques used today is ICP-MS due to the high sensitivity of this 
method compared to others. In this article, we will learn about measuring selenium in serum 
by ICP-MS method. Selenium deficiency is difficult for the medical community to diagnose. 
This is because there is no direct test to prove it. Various techniques are used to measure 
selenium. One of the best techniques used today is ICP-MS due to the high sensitivity of this 
method compared to others. In this article, we will learn about measuring selenium in serum 
by ICP-MS method.
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