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پیشرفت های تکنولوژی و روش  های نوین با چه سرعتی به آزمایشگاه  های ما راه پیدا خواهند کرد؟

این سوالی است که پاسخ به آن نیازمند بررسی عوامل مختلفی است و در نظر گرفتن تنها یک عامل، ما را از واقعیت موضوع دورتر می  کند.
بــه نظر می  رســد در مواجهه با روش  های نوین آزمایش و یا تکنولوژی  های جدیدتــر، اولین نگاه  ها همواره با تردید بوده و همه به دنبال 
شــواهدی برای به چالش کشــیدن این نوآوری هستند. بســیاری از مســولان تصمیم  گیری برای انتخاب یک تجهیز آزمایشگاهی بر 
اســاس روش  های نوین، ترجیح می  دهند تا فاصله خود را از ریســک یک انتخاب جســورانه حفظ نمایند و از دور نظاره  گر انتخاب آن 
تجهیز توسط دیگران باشند و عواقب انتخاب دیگران را رصد کنند. شاید یکی از دلایل این نوع نگرش، پذیرش مسئولیت پاسخگویی 
در قبال یک انتخاب باشــد و افراد تصمیم گیرنده، برای رفرنس لیســت یک تجهیز و یا روش آزمون، به نســبت تمام دســتاوردهای 

تکنولوژیک و صرفه  جویی  های زمان، هزینه و راحتی عملکرد، به مراتب اهمیت بسیار بیشتری قایل باشند.

یکی از راه  های ایجاد اطمینان در مصرف  کنندگان تکنولوژی  های جدید، استاندارد شدن این دستاورد  هاست. استاندارد شدن بدان معنی مورد 
نظر است که مرجعی بین  المللی، منطقه  ای و یا ملی این دستاورد را بعنوان مدرکی استاندارد منتشر نماید. البته که انتشار بصورت یک مدرک 
مســتلزم گذراندن مراحل لازم جهت اعتبارسنجی آن دســتاورد خواهد بود اما نوع نگرش به اهمیت این موضوع تعیین کننده ساز و کارها و 
روش  های اجرایی آن خواهند بود و در صورت نگرش مثبت قوی مبنی بر استاندارسازی دستاوردهای جدید، روش  های اجرایی تسریع یافته  تری 
در اولویت اجرا قرارخواهند گرفت. در همین راستا می  توان به نحوه و میزان همکاری بین نهادهای خصوصی همچون انجمن  های صنفی و 
مهندسی و همچنین شرکت  های خصوصی با مراجع صدور و انتشار استانداردها اشاره نمود. هرچه روش  های اجرایی برای این همکاری  ها 
دست و پا گیرتر باشند، دستاوردهای تکنولوژیک بیشتری در دالان  های پر پیچ و خم اداری گم خواهند شد و اگر روش  های اجرایی ساده سازی 

شده و مستقیم  تر باشند، مصرف  کنندگان این دستاوردها سریعتر به روش  های استاندارد دستیابی خواهند داشت.

عامل دیگری نیز در همین راســتا ســرعت ورود تکنولوژی  ها به آزمایشــگاه  ها را کند می  نماید و آن پذیرش نتایج آزمون توسط مشتری 
بر اساس یک استاندارد توافق شده است. عمده مشتریان نتایج آزمون یک آزمایشگاه، خواه مشتری آزمایشگاه خط تولید همان واحد 
صنعتی باشــد و یا مشتری مســتقل دیگر، نتایج آزمون خود را بر اساس روش  های استاندارد توافق شده انتظار دارند و در صورت عدم 

تطابق تکنولوژی جدید با متن استاندارد پیشین، نتایج حاصل از این تکنولوژی همیشه قابل پذیرش نخواهد بود.

یکی دیگر از عواملی که به خدمت گرفتن تکنولوژی جدید را به تعویق می  اندازد، وجود روش فعلی آزمایشگاه برای انجام آن آزمون است. با آنکه نگاه 
تکنولوژی  های جدید همواره بر کاهش هزینه  ها، تسریع روش آزمون، کاهش خطرات زیست محیطی و سادگی روش  هاست، اما روش  های ارزیابی 
مشخصی در آزمایشگاه  ها برای تعیین میزان بهره  وری و سود ناشی از تعویض روش فعلی با روش نوین وجود ندارد و آزمایشگاه  ها ادامه روش فعلی را 
به هزینه کردن برای روش جدید و دردسرهای آموزش و بکارگیری روش جدید ترجیح می  دهند. این موضوع ما را به یاد داستان قدیمی هیزم شکنی 
می  اندازد که ترجیح می  داد ساعات بیشتری از روز را برای قطع درختان صرف کند تا اینکه تبر خود را با تبری کاراتر تعویض نماید و یا تبر خود را تیز کند 

و در جواب می گفت: من فرصت و هزینه اضافی برای تیزکردن تبر خود را ندارم و درضمن، تبر خودم را بیشتر دوست دارم.

عوامل متعدد دیگری نیز در سرعت ورود تکنولوژی  ها به آزمایشگاه  ها تاثیر گذارند که پرداختن به آن  ها نیازمند بررسی جزئیات بیشتری است 
و در این مجال کوتاه نمی  گنجد. اما واقعیتی که بسیار مشهود است، با آنکه با گسترش تجارت  ها و تعاملات جهانی دسترسی به تجهیزات 

نوین تقریبا برای تمامی کشورها فرصت  های برابری را ایجاد نموده است، سرعت ورود تکنولوژی به آزمایشگاه  ها در کشورهای توسعه 
یافته به  طور معنی  داری بیشتر از کشورهای درحال توسعه است. حال آنکه کشورهای توسعه یافته جهت تعیین بهره  وری و 

منافع مالی ناشی از به خدمت گرفتن تکنولوژی  های جدید، مکانیزم  های ارزیابی وسواسانه   تری دارند.

زهره طاهری مسلک
مدیــر مسئـــول

سرمقاله
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DLS کاربردهای روش

تعیین اندازه ذرات
از جمله قابلیت های روش پراکندگی دینامیک نور (DLS) که طیف ســنجی همبســتگی فوتون۱ نیز نامیده می شــود، می توان به 
تعیین اندازه ذرات، پتانســیل زتا و وزن مولکولی اشــاره کرد. کاربرد معمول روش پراکندگی دینامیک نور، مشــخصه یابی ذرات یا 
مولکلول هایی است در محدوده نانومتر تا چندین میکرومتر که در یک محیط مایع پخش یا حل شده اند. اندازه ذرات با اندازه گیری 
تغییرات رندوم شــدت نور پراکنده شــده از محلول یا سوسپانسیون تعیین می شــود. ذرات کوچک موجود در سوسپانسیون، دارای 
تحرکات حرارتی تصادفی هستند که تحرکات براونی۲ نامیده می شود. نور لیزر از منبع به نمونه داخل سلول تابیده می شود. سیگنال 
پراکنده شده، توسط یک یا دو آشکارساز که در زاویه ۹۰ درجه یا ۱۳۷ درجه قرار دارند، جمع آوری می شود. سیگنال اپتیکی به دست 
آمده، بر اثر تغییر تصادفی موقعیت ذرات در سوسپانسیون یا محلول تغییراتی را نشان می دهد که وابسته به ابعاد ذرات است. مطابق 

شکل ۱، در مورد ذرات کوچکتر شدت سیگنال ایجاد شده با سرعت بیشتری نوسان می  کند. 

داده های به دســت آمده توسط دســتگاه پردازش سیگنال و تابع هبستگی پردازش می شــوند و مقدار Dt) Dt در واقع معیاری از 
ســرعت تحرکات براونی ذرات موجود در محلول های رقیق اســت) بر اساس پارامترهای ســیگنال محاسبه شده و در نهایت با قرار 

ودادن آن در معادله استوکس- انشتین۳ (معادله ۱)، اندازه ذرات تعیین می شود.  ی یین ر
(معادله ۱)  

که در آن، Dh: قطر هیدرودینامیک،Dt : ضریب نفوذ انتقالی، kB: ثابت بولتزمن،T : دما و η: ویسکوزیته دینامیک است. 

بررسی پایداری حرارتی پروتئین ها
از جملــه کاربردهای مهــم DLS در تعیین اندازه ذرات، می توان به بررســی پایداری حرارتی پروتئین ها اشــاره کرد. پروتئین ها

(پلی پپتیدها) از زنجیره های پپتیدی تشــکیل شــده اند که نســبت به پارامترهایی نظیر دما و محیط شیمیایی حساس هستند. 
پایداری این ترکیبات یکی از مسائل مهم در زمینه داروسازی است به طوری که کارکرد آن ها را به شدت تحت تاثیر قرار می  دهد 

(DLS) کاربردهای روش آنالیز پراکندگی دینامیکی نور
در علوم و صنایع دارویی

شکل ۱- مقایسه الگوی نوسانات پراکندگی نور بر اثر تحرکات براونی بر حسب زمان ذرات ریز و درشت

1 Photon Correlation Spectroscopy 2 Brownian motion        3 Stokes-Einstein equation

شرکت مهندسی
تجهیزات پیشرفته آدیکو

مهندس یاسمن نیک نفس 
کارشناس فنی
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گلومره شدن داروهای پروتئینی، بازده عملکردی آن را به طور قابل توجهی کاهش می دهد و منجر به وقوع واکنش های  و ناپایداری و در نهایت آ
ایمنولوژیکی و مسمومیت خواهد شد. یکی از روش هایی که در مشخصه یابی پروتئین ها مورد استفاده قرار می  گیرد، روش DLS است. 

پایداری حرارتی پروتئین ها را می توان با اندازه گیری ابعاد و شدت پراکندگی نور بر حسب دما تعیین کرد. با ذوب شدن یک پروتئین، تحت تاثیر حرارت 
ماهیت آن تغییر خواهد کرد. این تغییر را می توان با استفاده از روش های پراکندگی نور مشاهده کرد. در واقع نقطه ای که در آن ابعاد و شدت پراکندگی 
نور هر دو شروع به افزایش می کنند (شکل ۲)، به عنوان نقطه ذوب شناخته می شود. پروتئین دارای نقطه ذوب بالاتر، به لحاظ حرارتی پایدارتر است. 

 

اندازه  گیری پتانسیل زتا برای بهبود پایداری سوسپانسیون ها
پتانســیل زتا معیاری از بار ســطحی ذرات در یک محیط مایع مشــخص است که توسط آشکارســازی پراکندگی الکتروفورتیک نور تحت میدان 
الکتریکی اعمالی اندازه گیری می شود. این پارامتر، به فهم و پیش بینی برهمکنش ذرات سوسپاسیون کمک می کند که مزیت اصلی آن، امکان 
تغییر پتانســیل زتا اســت. تغییر پتانسیل زتا، یک روش بهبود پایداری سوسپانسیون است که در فرمول سازی و یا تسریع روند تجمع ذرات (لخته 

شدن) در کاربردهایی نظیر بررسی پایداری داروهایی با بار سطحی دارای اهمیت است. 
بار سطحی ذرات، محیط یونی اطراف آن ها را تحت تاثیر قرار می دهد. محیط یونی یک مدل دو لایه است. این مدل دو لایه شامل یک لایه از یون هاست 
که به ذرات می چسبد و یک لایه که دور از سطح ذرات قرار دارد اما همچنان تحت جاذبه است به طوری که این یون ها همراه با ذرات حرکت می کنند. مرز 

بین لایه الکتریکی و یون ها، صفحه لغزش نامیده می شود. در واقع پتانسیل اندازه گیری شده در صفحه لغزش، پتانسیل زتا است (شکل ۳). 

به منظور تعیین پتانســیل زتا، مقدار کمی از نمونه به ســلولی متشــکل از دو الکترود که در واقع عامل ایجاد میدان الکتریکی هســتند، تزریق 
می شــود. ذرات بســته به نوع بار سطحی آن ها (مثبت یا منفی) به سمت آند یا کاتد جابجا می شوند. بنابراین، جهت حرکت ذرات نوع بار سطحی 

را تعیین می کند و سرعت حرکت ذرات در محاسبه مقدار بار به کار می رود (شکل ۴). 

(TM=۵۶◦C) شکل ۲- تعیین نقطه ذوب نمونه پروتئینی

شکل ۳- پتانسیل زتا
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به منظور اندازه گیری پتانسیل زتا همانطور که در شکل ۴ نشان داده شده است، ذرات، تحت تابش نور لیزر قرار می گیرند. سپس، به منظور تعیین 
مقدار جابجایی فرکانس نور پراکنده شده، یک پرتوی نور ثانویه (پرتو مرجع) با نور پراکنده شده، ادغام می شود. مقدار جابجایی فرکانس در تعیین 

س تحرکات الکتروفورتسرعت ذرات به کار می رود. با استفاده از این مقدار جابجایی فرکانس تحرکات الکتروفورتیک۱ محاسبه (μ)، می شوند (معادله ۲)
(معادله ۲) 

که در آن μ: تحرکات الکتروفورتیک،ω : جابجایی فرکانس،λ : طول موج لیزر، n: ضریب شکســت محیط و 'θ : زاویه پراگندکی نور اســت. 
یینپس از تعیین مقدار تحرکات الکتروفورتیک، پتانسیل زتا (ζ) با استفاده از معادله ۳ تعیین می شود. ز

(معادله ۳) 
که در آن،ζ : پتانسیل زتا،ε : نفوذپذیری دی الکتریک محیط،η0: ویسکوزیته و f(kr) : تابعی که نسبت شعاع ذرات به شعاع دو لایه را نشان می دهد. 
پتانسیل زتا معمولا به صورت تابعی از pH اندازه گیری می شود تا بتوان شرایطی که در آن پتانسیل زتا صفر می شود (نقطه ایزوالکتریک) را تعیین کرد.

تعیین وزن مولکولی
با اســتفاده از دســتگاه DLS، همچنین امکان اندازه گیری وزن مولکولی پروتئین ها، نشاسته ها، پلیمرها، دندریمرها و سایر مولکول های بزرگ 
وجــود دارد. اندازه گیری وزن مولکولی بر اســاس رابطه تجربی بین وزن مولکولی و ضریب نفوذ مولکول (رابطه مارک - هوینگ - ســاکورادا۲) 

انجام می شود (معادله ۴).
(معادله ۴) 

که در آن Dt: ضریب نفوذ، k: ثابت تجربی، M: وزن مولکولی و α: ثابت تجربی است.  مقادیر k و α برای جفت پلیمر-حلال به صورت تجربی 
برای پلیمر، حلال و دمای مشخص تعیین شده اند که می توان در گزارش های موجود آن ها را یافت. 

لازم به ذکر است که برای آنالیز نمونه ها با استفاده از دستگاه های DLS استاندارد، نمونه ها باید به شدت رقیق باشند. با افزایش غلظت کلوئید، 
افزایش میزان پراکندگی نور منجر به بروز خطا در اندازه گیری می شــود. راه حل این مشــکل، استفاده از تکنولوژی همبستگی متقابل سه بعدی۳ 

به جای استفاده از روش همبستگی خودکار است که حتی امکان آنالیز نمونه هایی بسیار کدر را نیز فراهم می کند.

شکل ۴- شماتیک نحوه قرار گیری اجزای دستگاه DLS به منظور تعیین پتانسیل زتا
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آشنایی با فیلترهای جاذب UV در فرآورده های
ضدآفتاب و روش تعیین مقدار آن ها

اشعه ماوراء بنفش یا UVR دارای سه بخش است: UVC  با طول موج ۲۹۰ -۲۰۰ نانومتر، UVB با طول موج ۳۲۰-۲۹۰ نانومتر 
و UVA با طول موج ۴۰۰ - ۳۴۰ نانومتر. امواج UVC کشــنده هســتند و تقریبا همه آنها در اتمسفر جذب می شوند و به زمین نمی 
رسند. یک ضد آفتاب مناسب باید بتواند بخوبی پوست را از هر دو دسته اشعه UVA و UVB محافظت نماید. مواد تشکیل دهنده یک 
ضد آفتاب به هیچ وجه نباید در اثر مواجه شــدن با UV دچار تجزیه گردد. اشــعه  UVB که طول موج کوتاهتر (۳۲۰ – ۲۹۰ نانومتر) 
دارد، دارای انرژی بالاتر است و تا لایه های میانی اپیدرم نفوذ می کند و موجب آفتاب سوختگی و قرمزی ناشی از آن شده و در تماس 
طولانی ، موجب سرطان پوست می گردد. اشعه UVA دارای طول موج بلندتر (۴۰۰ – ۳۲۰ نانومتر) و انژی کمتری است اما به علت 
طول موج بیشتر قادر به نفوذ به درون لایه درم پوست می باشد و موجب تیره گی و برنزه شدن پوست می گردد همچنین تماس طولانی 
مدت با این اشعه منجر به پیری زودرس پوست، پیگمانتاسیون و آسیب جدی به پوست از جمله ایجاد بعضی ازتورموهای بدخیم مانند 

ملانوما می شود.
فیلترهای ضدآفتاب به دو دسته طبقه بندی می شوند:

۱- فیلترهای فیزیکی
 اساس کار این فیلترها بر پایه پراکندگی و انعکاس اشعه ماورابنفش می باشد. این فیلترها امواج رسیده به سطح پوست را منعکس 
و متفرق می نمایند یعنی مانند یک آینه آن ها را بازتاب می دهند. هرچه اندازه آن ها کوچکتر باشد قادر به بازتاب بیشتری می باشند 
 اندازه کوچک آن ها امکان انعکاس امواج با طول موج کمتر را فراهم می آورد. اکسید روی و تیتانیوم دی اکساید مهمترین 

ً
و ضمنا

فیلترهای فیزیکی موجود در کرم های ضد آفتاب می باشند.یکی از ویژگی های این فیلترها عدم حساسیت زایی می باشد از این رو 
استفاده از ضد آفتاب هایی با این فیلترها انتخاب مناسبی برا ی افرادی با پوست حساس می باشد.

۲- فیلترهای شیمیایی
ترکیبات آروماتیکی هســتند که در ســاختار آنهــا انتقالاتی الکترونی بیــن گروهای الکترون دهنده (در موقعیــت ارتو و پارا) و 
الکترون کشنده به راحتی صورت می گیرد این فیلترها با جذب نور مانع از بروز اثرات سوء اشعه ماورابنفش می شوند و موجب 
کاهش احتمال برخورد مســتقیم پرتوهای UV با پوســت بدن می گردند. فیلترهای شــیمیایی قابلیت جذب هر دو نوع اشــعه  

UVB و UVA  را دارند و پایداری آن ها مسئله بسیار مهمی می باشد.
 در ادامه به معرفی و بررسی برخی فیلترهای شیمیایی مرسوم می پردازیم:

۱- سینامات ها          ۲- سالیسیلات ها          ۳- بنزوفنون ها           ۴- آنترانیلات          ۵- دی بنزوئیل / متان ها           ۶- مشتقات کامفر 
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رییس آزمایشگاه آرایشی و بهداشتی
مرجع کنترل غذا و دارو

سازمــان غذا و دارو



۱- سینامات ها
سینامات ها از نظر FDA از پر کاربردترین ترکیبات ضد آفتاب هستند. بنزیل سینامات یکی از اولین ضد آفتابها بوده که در ترکیب با بنزیل سالسیلات 
استفاده می شده است هر چند امروزه مورد استفاده قرار نمی گیرد. در ترکیبات سینامات ها رایج ترین جاذب اشعه UVB، ۲-اتیل هگزیل پارامتوکسی 
ســینامات می باشداز نظر ساختمانی دارای یک حلقه آروماتیک و یک گروه کربونیل (اترکربوکسیلیک اسید) می باشد. جذب آن در طول موج ۳۰۵ 
نانومتر و ضریب برانگیخته شدن مولار آن بیشتر از ۲۳۰۰۰ می باشد. در مولکول اکتیل پارامتوکسی سینامات، گروه الکترون دهنده (OCH3-) در 
موقعیت پارا سبب تسهیل پروسه Delocalization (رزونانس الکترونی) می شود. همچنین گروه ۸ کربنه (۲ اتیل هگزیل) سبب کاهش حلالیت 
آبی می شــود که از نظر عملی نامحلول اســت و برای فرمولاسیونهای ضد آفتاب ضد آب مناسب است. اکتیل پارامتوکسی سینامات پایداری نوری 
قابل قبولی دارد، در مطالعات پایداری نوری ۴/۵ درصد کاهش در فعالیت (تغییر غیر قابل برگشت) را نشان می دهد در حالیکه این مقدار در بوتیل 

متوکسی دی بنزوئیل متان  به ۳۶ درصد می رسد.

۲- سالسیلات ها
سالســیلات ها از اولین فیلترهای UV بوده اند که ایمنی بالایی دارند اما معمولا جاذب های UV  ضعیف تری هســتند و معمولا با ســایر مواد ضد 
آفتاب فرموله می شــوند سالسیلات ها شامل ۲- اتیل هگزیل سالسیلات (اکتیل سالسیلات)،بنزیل سالسیلات، اکتیل سالسیلات، هومومنتیل 
سالسیلات، تری اتانول آمین سالسیلات، پتاسیم سالسیلات، آمیل سالسیلات، پارا ایزوپروپیل فنیل سالسیلات، ۴ ایزو پروپیل بنزیل سالسیلات 
می باشند. سالسیلات ها با یک گروه عاملی در موقعیت اورتو پیوند هیدروژنی درون مولکولی تشکیل می دهند که جذب آن در ۳۰۰ نانومتر است. بطور 
طبیعی ماکزیمم جذب هیدروکسی بنزوات در موقعیت متا ویا پارا زیر ۳۰۰ نانومتر وحدود ۲۷۰ نانومتر می باشد. علت تفاوت ۳۰ نانومتر یا بیشتر در 
ترکیبات ارتوسالیسیلات ها با ترکیبات پارا و متا به علت پیوند هیدروژنی درون مولکولی است. پیوند هیدروژنی در ارتوسالسیلات انرژی مورد نیاز برای 
برانگیخته شدن را کاهش می دهد. گرچه ارتو سالسیلات در محدوه  ۳۱۰-۳۰۰ نانومتر جاذب اشعه UVB است ولی به دلیل خاصیت ارتو ضریب 
برانگیخته شدنش کم است و ارتباط ارتو گروه فنلی به گروه استری کربوکسیلیک سبب ازدحام و پیچ خوردگی مولکول می شود. همچنین ترکیبی 
مانند اکتیل سالسیلات، پایداری نرم کنندگی و حلالیت کمی در آب دارند. بنابراین سالسیلات ها حلالهای خوبی برای اجزاء غیر محلول (همانند 
بنزوفنون ها) هستند. دو گروه هیدروکسیل و استرکربوکسیل پیوند هیدروژنی بین مولکولی دارند بنابراین الکترون آزادی برای واکنش با سایر اجزاء 

فرمولاسیون یا مواد بیولوژیک پوست ندارد. سالسیلات ها اثر حلالی ندارند بنابراین λ ماکزیمم آن ها با تغییر حلال تغییری نمی کند. 

۳- بنزوفنون ها
بنزوفنون هــا تنهــا گروه ترکیبات ضــد آفتاب از ترکیبــات کتون های آروماتیک می باشــند. مشــتقات دی بنزویل متــان در دســته کتون های آریل 
آلکیل می باشــند. گــروه گیرنده الکترون (گــروه کربونیــل) در پدیده رزونانس الکترونی شــرکت می کنــد. کتون های آروماتیک برخلاف اســترهای 
قبلــی بــه ســادگی رزونانــس انجام مــی دهند و انــرژی کمتــری لازم دارنــد بنابراین طــول مــوج بالاتــری از ۳۲۰ نانومتــر را دارا هســتند. کاربرد 

بنزوفنون هــا بــه عنــوان یک جاذب UV به عوامل زیادی بســتگی  دارد از جمله: ۱-کتون های آروماتیک از نظر ســاختمان شــیمیایی از اســترها 
متفاوتنــد. از نظــر متابولیکی اســترها در Invivo هیدرولیز می شــوند. (مکانیزم ســم زدایی) ۲-تمام این مواد بدون اســتثناء جامد هســتند 

کــه حــل نمودن آنها در فرمولاســیونها را مشــکل می نماید، بنزوفنــون-۸ حلالیت ضعیفی در فرمولاســیونهای کرم یا لوســیون دارد.
λ  -۳ ماکزیمــم آنهــا کمتر از ۳۳۰ نانومتر اســت کــه در ناحیه UVA قرار می گیــرد (دلیل اصلی برای اســتفاده از بنزوفون ها).

λ  -۴ ماکزیمــم بعضــی از ایــن مشــتقات در حلالهــای مختلــف شــیفت می کنــد. بعنــوان مثــال:  λ ماکزیمم دی 
اکســی بنزون (بنزوفنــون-۸) در حلال هــای قطبــی ۳۲۶ نانومتــر و حلال هــای غیرقطبــی ۳۵۲ نانومتــر 

(۲۶ نانومتر شیفت) گزارش شده است. 

۴- آنترانیلات ها
آنترانیلات ها یا ارتو آمینوبنزوات ها از گروههای جاذب 

UV هســتند. λ ماکزیمم منتیل آنترا نیلات 
که یک ارتو آمینو بنزوات اســت ۳۳۶ 
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نانومتر می باشد. در حالیکه  λ ماکزیمم اکتیل پارا آمینو بنزوئیک اسید 
که یک پارا آمینو بنزوات است در ۲۹۸ نانومتر می باشد این ۳۸ نانومتر 
شــیفت به دلیل پدیده رزوناس الکترون (انرژی پایین، طول موج بالا) 
در ترکیبات ارتو می باشد. مشابه سالسیلات ها که  λ ماکزیمم ارتو  فنیل 
بنزوات هــا ۳۰۸ نانومتر و  λ ماکزیمم پارابن ها، پارافنیل بنزوات ها، در 
۲۶۰ نانومتر می باشد. متأسفانه همان وضعیت اینجا نیز صدق می کند 
و ضریب برانگیختن آنترانیلات ها پایین تر از پارا آمینوبنزوات ها اســت 
زیرا حجیم بودن استرها در وضعیت ارتو سبب انحراف از سطح شده و 
به این ترتیب سبب کاهش شدت جذب می شود.آنترانیلات ها همانند 
سالســیلات ها ترکیبات پایداری هســتند و در فرمولاســیون های آنها 

تاثیرات حلال مشاهده نمی شود.

۵- دی بنزویل متان ها
 UV دی بنزویل متان ها یا دی کتون ها دسته دیگری از ترکیبات جاذب
هستند. این گروه از ترکیبات جاذب UV رفتارهایی ناشی از تاتومریزاسیون 
کتو_ انول نشــان می دهند.  λ ماکزیمم کتو این ترکیبات در حدود ۲۶۰ 
نانومتــر و  λ ماکزیمم انول این ترکیبات ۳۴۵ نانومتر اســت. بنابراین به 
عنوان یک جاذب ناحیه UVA  مناســب می باشند.مشتقات دی بنزویل 

متان ضریب برانگیختگی بیش از ۳۰۰۰۰ را دارند.

۶- مشتقات کامفر
تقریبا تمامی ترکیبات کامفر به حالت جامد هستند به استثنای یک مورد 
از آن هاکه به حالت روغنی مایع می باشد .همه این ترکیبات ضریب مولار 
برانگیختگی بالائی دارند (بــالای ۲۰۰۰۰) و جذب آنها در ۲۹۰-۳۰۰ 
نانومتر ناحیه UVB  می باشــد. در بین ترکیبات کامفر ،بنزیلدین کامفر 

ترکیبی پایدار است که تخریب نوری کمتر از۲/۵درصد را داراست .

تعیین مقدار مواد جاذب UV شیمیایی در فراورده های 
HPLC ضد آفتاب به روش

ایــن روش جهــت انــدازه گیری مــواد ضد آفتــاب اتیــل هگزیل 
 MCX با نامهای تجاری پارسل (Octinoxate) متوکسی سینامات
Neoneliopan AV ،Eusolex 2292 ، Escalol 557، بوتیــل 
متوکســی دی بنزیــل متــان (Avobenzone) با نامهــای تجاری 

۴-متیــل   ،1789،Neoheliopan 357،Escalol 517 پارســل 
بــا   (4-Methylbenzylidene camphor) کامفــر  بنزیلیدیــن 
نام هــای تجــاری Eusolex 630 و  Parsol 5000 و اکتو کریلن 
(Octocrylene) بعنــوان مــاده اولیــه در محصــولات آرایشــی و 
بهداشتی کاربرد دارد. البته اسامی شیمیایی ذکر شده ممکن است 

با نام های تجاری متفاوت دیگر به بازار عرضه شــود.
روش کار:

در این روش مواد ضد آفتاب توســط اســتون استخراج شده و سپس 
 HPLC در حلال دی کلرومتان ـ متانول حل شــده و توسط دستگاه
جداســازی شده و سطح پیک نمونه نســبت به سطح پیک استاندارد 
مربوطــه در طــول موج های ۳۲۰ و ۳۶۰ نانومتر ســنجیده شــده و 

میزان مواد ضد آفتاب تعیین مقدار می گردد. 
شرایط دستگاه:

Column: RP 18 Waters Spherisorb 5 μm 0D52
Flow: 1.2 ml/min
UV Detection : 320 nm, 360 nm
Inj volume: 5 μl
Mobile Phase:(بافر استات آمونیوم، اسید استیک، آب): (۸۰:۲۰) متانول

محاسبات: 
= درصد ماده موثره ضد آفتاب  برحسب گرم درصد وزنی

TS

ST

MA
MA


  ×۱۰۰

AT= سطح زیر منحنی پیک نمونه 

AS = سطح زیر منحنی پیک استاندارد

MS = وزن نمونه استاندارد بر حسب گرم 

MT= وزن نمونه برداشتی بر حسب گرم

حدود مجاز:
میزان ماده موثره ضد آفتاب اکتیل متوکســی سینامات ، اکتو کریلن، 
بوتیل متوکسی دی بنزویل متان  و۴-متیل بنزیلیدین کامفر در فرآورده 
های آرایشی و بهداشتی باید با میزان قید شده در فرمولاسیون مطابقت 
داشــته باشــد و همچنین میزان مجــاز این ترکیبات بــه جز ۴-متیل 
بنزیلیدیــن کامفر که مقدار آن کمتر از ۴ گرم درصد وزنی اســت ،نباید 

۱۰ گرم درصد وزنی بیشتر باشد.از مقدار 
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انواع روغن زیتون و روش های آزمون آن

روغن  ها و چربی  ها از اجزای مهم فرمولاســیون مواد غذایی در صنعت به شــمار می  آیند و در بدن انسان وظایف گوناگونی دارند. 
یکی از اصلی  ترین وظایف آن  ها تولید هورمون  های حیاتی بدن مانند ایکوزانوئیدها (Eicosanoids) است که از اسیدهای چرب 
ضروری امگا ۳ و امگا ۶ سنتز می  شوند. بدن انسان قابلیت تامین اسیدهای چرب ضروری را نداشته و باید از طریق غذا وارد بدن 
گردد. در تغذیه انسان  های اولیه نسبت امگا ۶ به امگا ۳ در حدود ۱:۱ بوده است. تخمین زده می  شود که نسبت مطلوب امگا-۶ 
به امگا-۳ از ۱:۲ تا ۱:۳ باشــد. به هم خوردن این تعادل موجب به هم خوردن تنظیم و رشــد بدن می  شود که متعاقب آن ابتلا به 
بیماری  هایی مانند بیماری  های اکتسابی قلبی، فشار خون بالا، دیابت، آرتریت روماتوئید، سرطان و انواع حساسیت  ها بروز می  کنند. 
 امروزه از منابع گیاهی برای تامین روغن  های خوراکی اســتفاده می  شــود. منابع گیاهی منابعی سالم  تر، ارزان  تر و با قابلیت 

ً
عمدتا

دسترسی بیشتر هستند. گیاهان دارای بالاترین میزان اسید چرب آلفالینولنیک (امگا ۳) بوده و از بین گیاهان، دانه بَزرک دارای 
بالاترین میزان (حدود ۵۰ درصد) می  باشد. پس از آن می  توان روغن کلزا و گردو را نام برد.  

پایداری روغن در طی نگه  داری و یا حرارت  دهی، معیار مهمی جهت ارزیابی آن به عنوان یک روغن خوب می  باشــد. اکســایش 
به عنوان مشکل اصلی در پایداری روغن  های خوراکی و ایجاد تغییرات مخرب در خصوصیات شیمیایی، حسی و تغذیه  ای آنها 
شــناخته شده است. فرآورده  های حاصل از اکسایش روغن  ها به عنوان عوامل مخاطره  آمیز سلامتی شناخته شده و ارتباط آنها 

با آسیب  های غشای سلولی، بیماری  های قلبی-عروقی و سرطان تأیید شده است.
بر خلاف دیدگاه عموم، روغن زیتون یکی از رایجترین روغن  های سرخ کردنی است که دارای پایداری اکسایشی بالایی نسبت 

به بقیه روغن  های خوراکی است. به علت تنوع کیفیت و اهمیت این روغن به طور خلاصه توضیحاتی ارائه می  گردد:

روغن زیتون
زیتون، میوه  ای گوشتی و خوشمزه است که با تکان دادن آرام درخت و شاخه  ها با تکان دهنده  های مکانیکی و جمع  آوری میوه 
در توری  های پهن شده در زیر درخت به دست می  آید. میوه  های آسیب ندیده، با کیفیت  ترین روغن  ها را می  دهند. روغن زیتون، 
امولســیونی از آب و چربی اســت که پس از آماده  سازی و فرآوری قابل مصرف اســت. این روغن دارای خواص تغذیه  ای بالایی 
بوده و برای شــفافیت پوست و سوختگی نیز بسیار مفید می  باشد. بیش از ۹۰٪ روغن زیتون دنیا توسط کشورهای مدیترانه  ای 

که هزاران سال است درخت  های زیتون را کشت می  دهند، تامین می  شود.
استخراج روغن از میوه زیتون به دو روش است: روش پرس و روش سانتریفوژ. در روش پرس، میوه توسط آسیاب به خمیر تبدیل 
شده و سپس روی حصیرها پخش شده و سپس تحت پرس هیدرولیکی قرار می گیرد. پرس موجب تولید فاز مایع (آب-روغن) و فاز 
خمیری (پوماسه) می شود. سپس در سانتریفوژهای عمودی روغن را از آب موجود در فاز مایع جدا می کنند. در روش سانتریفوژی 
بعد از آسیاب شدن میوه ها و تولید خمیر، به جای پرس، خمیر به سانتریفوژ افقی فرستاده می شود تا توسط سانتریفوژ فاز مایع و فاز 

خمیری از هم جدا شوند. سپس از فاز مایع همانند روش پرس تحت سانتریفوژ عمودی روغن جدا می شود.

مهندس فتانه هاشم پور   
کارشناس ارشد صنایع غذایی

حوزه معاونت غذا و دارو تبریز
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پوماســه حاصله از روش های اســتخراج روغن زیتون هنوز مقداری روغن دارد. پوماسه را نیز خشک می کنند و روغن باقیمانده در آن را با حلال 
استخراج می کنند که روغن پوماسه خام نامیده می شود و پس از تصفیه قابل مصرف است.

میوه زیتون دارای مقدار زیادی آنزیم لیپاز و لیپواکسیژناز است و اگر هنگام برداشت، حمل و نقل و یا نگهداری دقت نشود و میوه ها زخمی و له 
شوند این آنزیم ها می توانند فعالیت کنند و موجب هیدرولیز و اکسیداسیون روغن شده و اسیدیته و عدد پروکسید روغن بالا رود و بعد از استخراج 

روغن، مجبور به تصفیه روغن باشیم که موجب هزینه، کاهش کیفیت و قیمت روغن می شود.
روغن زیتون بر اســاس عدد پروکسید و عدد اسیدی به انواع مختلفی طبقه بندی می شود. در این طبقه بندی ویژگی های ارگانولپتیکی نیز دخیل 

هستند که در ادامه به این موضوع خواهیم پرداخت:
روغن زیتون بکر و فوق بکر: همانطورکه در بالا اشاره شد، به طور معمول روغن زیتون بکر و فوق بکر تنها با استفاده از فشار و سیستم  های 
سانتریفوژی استخراج می  شود. خردکن ها طوری طراحی شده  اند که گوشت و هسته زیتون را از هم جدا کرده و سپس قطرات روغن از سلول  ها خارج 
می  شــود. به طور کلی روش پرس به علت زمان و دمای کم فرآوری، کیفیت بالای روغن را تضمین می  کند. ســانتریفوژ روشی است که در مقیاس 
صنعتی جهت جداسازی روغن استفاده می  شود. این روغن دارای طعم و بوی کاملا عالی بوده و بهترین روغن جهت مصرف خوراکی به شمار می  آید.
 عالی دارد و حداکثر اســیدیته آن بر حســب اســید اولئیک ۱٪ و حداکثر عدد 

ً
روغن زیتون فوق بکر: این نوع روغن زیتون طعم و بوی کاملا

۲۰ است.
kgoilg
meqO2 پروکسید آن

 عالی دارد و حداکثر اســیدیته آن بر حســب اســید اولئیک ۲٪ وحداکثر عدد 
ً
روغــن زیتــون بکر خوب: این نوع روغن زیتون طعم و بوی کاملا

۲۰ است. kgoil
meqO
ر

2 پروکسید آن 
 عالی دارد و حداکثر اسیدیته آن بر حسب اسید 

ً
روغن زیتون بکر معمولی: این نوع روغن زیتون همانند روغن زیتون بکر خوب طعم و بوی کاملا

 ۲۰ است.
kgoil
meqO2 اولئیک ۳٫۳٪ وحداکثر عدد پروکسید آن 

روغن زیتون بکر نامناسب برای مصرف: این روغن به عنوان روغن زیتون لامپنت شناخته می شود و باید برای مصارف خوراکی تحت تصفیه قرار گیرد. 
این روغن از میوه های ناســالم یا میوه های حاصل از شــرایط برداشــت، نگهداری، حمل و نقل و فرآیند نامناسب به دست می آید. طعم بدی داشته و 

 ۲۰ است.
kgoil
meqO2 اسیدیته آن بر حسب اسید اولئیک بیشتر از ۳/۳٪ و عدد پروکسید آن بیشتر از 

روغن زیتون تصفیه شــده: این روغن به وســیله تصفیه (خنثی ســازی، رنگبری، بی بوســازی) از روغن زیتون بکر و بدون تغییر در ترکیب تری 
گلیســریدی آن حاصل می  شــود. اسیدیته این نوع روغن بر حسب اســید اولئیک در حدود ۰/۵٪ اســت. بر خلاف دیدگاه عمومی در با ارزش دانستن 
محصولات تصفیه شده، این نوع روغن به علت از دست دادن نسبی ترکیبات مفید (فنولی، کاروتنوئید، کلروفیل و اسکوالن) ارزش تغذیه  ای چندانی ندارد.
روغن زیتون: این نوع روغن مخلوطی از روغن زیتون بکر و تصفیه شــده بوده و حداکثر اســیدیته آن بر حسب اسید اولئیک در حدود ٪۱/۵ 

است.این نوع روغن زیتون برای مصارف کم مناسب می باشد.
روغن پوماسه زیتون

روغن پوماسه زیتون خام: این روغن به وسیله استخراج روغن پوماسه زیتون با حلال به دست می آید. 
روغن پوماســه زیتون تصفیه شــده: این روغن به وسیله تصفیه روغن پوماســه خام بدون تغییر در ترکیب تری آسیل گلیسرولی آن حاصل 

می شود و اسیدیته آن بیشتر از ۰/۵٪ نمی باشد.
روغن پوماسه زیتون: این روغن مخلوطی از روغن پوماسه تصفیه شده و روغن زیتون بکر است و حداکثر اسیدیته در حدود ۱/۵ درصد است.  

ارزیابی کیفی روغن زیتون با استاندارد ۱۴۴۶ قابل تعیین است.
روغن هــا و چربی  هــای خوراکی از مهم  ترین بخش  های رژیــم غذایی روزانه هســتند و اهمیت فراوانی در تولیــد و فرآورده  های غذایی و 
ماندگاری آن  ها دارند. بنابراین به دلایل تغذیه  ای و تکنولوژیکی، لازم اســت واکنش  های فســادزا و تند شــدن در طول فرآوری و نگه  داری 

مورد کنترل قرار گیرد. در ادامه برخی از آزمایش  های مهم جهت کنترل کیفیت روغن آورده شده است:

عدد پروکسید
یکی از عواملی که باعث فساد روغن می  گردد واکنش اکسیداسیون است. اکسیداسیون سبب ایجاد رادیکال آزاد در روغن شده و در بدن بر 

غشای سلولی اثر منفی می  گذارد. از عوامل ایجاد کننده اکسیداسیون، غلظت اکسیژن، دما، سطح در تماس با اکسیژن و رطوبت است. در 
اثر سرخ کردن  های شدید و متوالی این عوامل سبب اکسیداسیون و ایجاد رادیکال پروکسید می گردند. پراکسید هیدروژن یک ترکیب 

کووالانسی قطبی اســت که در مرحله اولیه اکسیداسیون تولید می  شود. اکسیداسیون چربی  ها از مهمترین 
عوامل فســاد و تخریب مواد مغذی موجود در آن اســت. فساد اکسیداتیو روغن سبب ایجاد طعم 

و عطر نامطلوب و تخریب جزیی یا کامل ویتامین  ها و دیگر مواد مغذی از طریق واســطه  های 

فنولی، کاروتنوئید، کلروفیل و اسکوالن) ارزش تغذیه  ای چندانی ندارد.
ده و حداکثر اســیدیته آن بر حسب اسید اولئیک در حدود ٪۱/۵ 

 حلال به دست می آید. 
خام بدون تغییر در ترکیب تری آسیل گلیسرولی آن حاصل  ه

۵ن بکر است و حداکثر اسیدیته در حدود ۱/۵ درصد است.  

هســتند و اهمیت فراوانی در تولیــد و فرآورده  های غذایی و 
نگه  داری  تند شــدن در طول فرآوری و نش های فســادزا و

ت روغن آورده شده است:

داسیون سبب ایجاد رادیکال آزاد در روغن شده و در بدن بر 
سیژن، دما، سطح در تماس با اکسیژن و رطوبت است. در 

ل پروکسید می گردند. پراکسید هیدروژن یک ترکیب 
سیون چربی  ها از مهمترین 

سبب ایجاد طعم 
واســطه  های 
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شیمیایی در مراحل مختلف اکسیداسیون می  شود. چربی اکسید شده با پروتئین  ها و کربوهیدرات  ها واکنش داده و تغییرات شیمیایی مهمی در غذا 
ایجاد می  کند. مطالعات نشان داده است که پراکسیدها می  توانند زمینه ساز بیماری  های مختلفی از جمله تصلب شرائین، سرطان، 

پیری زودرس، التهاب آلرژیک، ایسکمی قلبی و مغزی، سندرم دیسترس تنفسی و اختلالات مختلف کبدی گردند. همچنین 
القای سمیت توسط فلزات ســنگین، حلال  ها، آفت  کش  ها و داروها را افزایش می  دهد. پس کنترل روغن  های  مصرفی 

از لحاظ مقدار پروکسید تولید شده و عدم مصرف مجدد آن مخصوصا برای رستوران  ها و غذاهای  فوری و ساندویچی  ها 
جهت حفظ سلامت مصرف کننده ضروری است.

نکته: پروکسید نشان دهنده محصولات اولیه اکسیداسیون بوده که پس از افزایش تا حدی، 
کاهش می  یابد. تست تکمیلی اکسیداسیون، آزمون آنیزیدین می  باشد که محصولات ثانویه 

اکسیداسیون (ترکبیبات آلدئیدی و کتونی) را تعیین می  کند.
روش آزمایش: در روش تعیین عدد پروکســید طبق روش AOAC ۲۰۰۰، ابتدا ۵ گرم 
از نمونه روغن توزین و ۳۰ میلی  لیتر از محلول ۲:۳ استیک اسید- کلروفرم و۰/۵ میلی  لیتر 
پتاسیم یدید اشباع به آن اضافه می  شود. پس از ۱ دقیقه ماندن در تاریکی، ۳۰ میلی لیتر آب 

به آن اضافه و در حضور معرف نشاسته توسط تیوسولفات ۰/۰۱ نرمال تیتر می  شود.

عدد اسیدی
چرب متصل به آن می  باشد. این  اسیدهای تری آســیل گلیســرول موجود در روغن  ها دارای یک گروه الکلی گلیسرول و ۳ اسید 
آزاد می  گردند. اســیدیته، طعم و بوی طبیعی روغن را چرب در حرارت شــدید یا حضور رطوبت و عواملی از این قبیل دچار هیدرولیز شــده و 

تحت تاثیر قرار می  دهد. 
اسید اولئیک محاسبه می  گردد. در این روش پس از روش آزمایش: عدد اسیدی نمونه  ها بر اساس روش  AOAC(۲۰۰۰) بر حسب 
نمونه روغن در حضور معــرف فنل فتالئین تا ظهور توزین ۱۰ گرم نمونه و افزوده شدن ۱۰۰ میلی لیتر مخلوط کلروفرم- اتانول (۱:۱)، 

رنگ صورتی روشن با تیوسولفات ۰/۰۱ نرمال تیتر می  شود. 

عدد یدی
نوع روغن دارای اســیدهای چرب مشــخص در این اندیس میزان اســیدهای چرب غیر اشباع موجود در نمونه روغن نشان می  دهد. هر 

استفاده می  شود.محدوده مقداری خاص می  باشــد. از این آزمون برای تشخیص تقلبات در مراحل ابتدایی 
چربی ها) گرم از نمونه را در ارلن سرسمباده  ای روش آزمایش: بر اســاس روش AOAC ۲۰۰۰، ۰/۲۵ (برای روغن  ها) تا ۰/۵ (برای 

از نیم ســاعت ماندن در تاریکی ۱۰ میلی  لیتر وزن کــرده و بــه آن ۱۰ میلی  لیتر کلروفرم و ۲۰ میلی  لیتر محلول ویج اضافه می  شــود. پس 
نرمال تیتر می  شود.محلول پتاســیم یدید ۱۵٪ اضافه کرده و در حضور معرف چسب نشاسته با تیوسولفات ۰/۱ 

تعیین ترکیب اسید چرب
اســت و روش تکمیلی جهــت تعیین تقلبات ترکیب اسید چرب روغن  ها و چربی  های خوراکی از نظر تغذیه  ای و تکنولوژیکی بسیار حائز اهمیت 
مقادیر هر یک از اسیدهای چرب موجود را به می  باشــد. تعیین پروفایل اســید چرب با اســتفاده از کروماتوگرافی گازی انجام می  شود و انواع و 
مشــخص می  گــردد. لازم به ذکر اســت در صورت کروماتوگرام نشان می  دهد. با تطبیق پروفایل هر روغن با استاندارد مربوطه، تقلب احتمالی 
بیان می  گردد.روغن  ها با ترکیب اســید چرب مشــابه نیاز به تست تکمیلی اســت که در شماره  های آتی مفصل  تر 

اسید چرب ترانس
مایع موجود، دچار ایزومریزاسیون می  گردند. روغن  ها طی فرآیندهای تصفیه، حرارت دهی شدید و هیدروژناسیون جهت اشباع کردن روغن  های 
می شوند. مصرف اســیدهای چرب ترانس اسیدهای چرب به طور طبیعی به صورت سیس بوده و در اثر ایزومریزاسیون به صورت ترانس تبدیل 
قلبی-عروقی را افزایش می  دهد.سبب افزایش کلســترول-لیپو پروتئین با دانسیته بالا می  شود که در نتیجه خطر بروز بیماری های 
می  گیرد. روش تعییــن آن مشــابه ترکیب اســید چرب بــوده و با اســتفاده از کروماتوگرافــی گازی انجام 

ربی اکسید شده با پروتئین  ها و کربوهیدرات  ها واکنش داده و تغییرات شیمیایی مهمی در غذا
ها می  توانند زمینه ساز بیماری  های مختلفی از جمله تصلب شرائین، سرطان، 

ی، سندرم دیسترس تنفسی و اختلالات مختلف کبدی گردند. همچنین 
کش  ها و داروها را افزایش می  دهد. پس کنترل روغن  های  مصرفی 

دد آن مخصوصا برای رستوران  ها و غذاهای  فوری و ساندویچی  ها 

سیون بوده که پس از افزایش تا حدی، 
یزیدین می  باشد که محصولات ثانویه 

ی  کند.
۵، ابتدا ۵ گرم  ۲۰۰۰AOAC روشC
ک اسید- کلروفرم و۰/۵ میلی  لیتر 
ماندن در تاریکی، ۳۰ میلی لیتر آب 

۰/۰۱ نرمال تیتر می  شود.

اسید  چرب متصل به آن می  باشد. این  اسیدهای ۳ گروه الکلی گلیسرول و ۳
آزاد می  گردند. اســیدیته، طعم و بوی طبیعی روغن را ین قبیل دچار هیدرولیز شــده و 

اسید اولئیک محاسبه می  گردد. در این روش پس از ش  AOAC(۲۰۰۰) بر حسب 
نمونه روغن در حضور معــرف فنل فتالئین تا ظهور مخلوط کلروفرم- اتانول (۱:۱)، 

می  شود. 

نوع روغن دارای اســیدهای چرب مشــخص در ود در نمونه روغن نشان می  دهد. هر 
استفاده می  شود.ی تشخیص تقلبات در مراحل ابتدایی 

(برای روغن  ها) تا ۰/۵ (برای  چربی ها) گرم از نمونه را در ارلن سرسمباده  ای ، ۰/۲۵
از نیم ســاعت ماندن در تاریکی ۱۰ میلی  لیتر ی  لیتر محلول ویج اضافه می  شــود. پس 
نرمال تیتر می  شود.معرف چسب نشاسته با تیوسولفات ۰/۱

اســت و روش تکمیلی جهــت تعیین تقلبات ر تغذیه  ای و تکنولوژیکی بسیار حائز اهمیت 
مقادیر هر یک از اسیدهای چرب موجود را به کروماتوگرافی گازی انجام می  شود و انواع و 
مشــخص می  گــردد. لازم به ذکر اســت در هر روغن با استاندارد مربوطه، تقلب احتمالی 
بیان می  گردد.کمیلی اســت که در شماره  های آتی مفصل  تر 

مایع موجود، دچار ایزومریزاسیون می  گردند. هیدروژناسیون جهت اشباع کردن روغن  های 
می شوند. مصرف اســیدهای چرب ترانس و در اثر ایزومریزاسیون به صورت ترانس تبدیل 
قلبی-عروقی را افزایش می  دهد.لا می  شود که در نتیجه خطر بروز بیماری های 
می  گیرد. و با اســتفاده از کروماتوگرافــی گازی انجام 

روغن زیتونکرم های ضدآفتابکاربر

٢١

︫﹞ــ︀ره ︫︪﹛. ︑﹫ــ︣ ﹝ــ︀ه ١٣٩۵



٢٢

کنترل کیفیت روغن های خوراکی

روند رو به رشد تعداد واحدهای تولیدی صنایع غذایی و آشامیدنی و ایجاد تغییرات در تکنولوژی و تنوع محصولات تولیدی سبب گردیده 
تا اداره کل نظارت بر مواد غذایی و آشامیدنی از سال ۱۳۸۱ اقدام به تدوین مقررات و ضوابط جدید متناسب با علم روز نماید که شامل 
نظارت و کنترل های دقیق تر  بر تجهیزات خط تولید، آزمایشگاه های کنترل کیفی و ضوابط بهداشتی برای تولید هر محصول بصورت 
جداگانه می باشد. روغن همواره یکی از مواد لازم برای آشپزی و پخت و پز در سراسر جهان بوده است و با پیشرفت صنایع غذایی، هر 
روز روغن های جدیدی برای مصرف کنندگان عرضه می شــود که هر یک خواص خود را دارند. درباره انواع روغن ها و خواص آن ها 
 مطالبی خوانده یا شنیده اید. اما در این اینجا قصد داریم درباره حداقل آزمایشات فیزیکی و شیمیایی که معاونت غذا و داروی وزارت 

ً
حتما

بهداشت، درمان و آموزش پزشکی برای روغنهای خوراکی درنظر گرفته است سخن بگوییم.
حداقل آزمایشات فیزیکی و شیمیایی مورد نیاز برای روغن های خوراکی

اندازه گیری وزن مخصوصاندازه گیری نقطه ذوبرنگ و بو و طعم 

اندازه گیری مقاومتتعیین درصد چربیشفافیت ( روغن گیاهی)
اندازه گیری نقطه اشتعالاندازه گیری ضریب شکستعدد صابونی
اندازه گیری آنتی اکسیدان هااندازه گیری فلزاتعدد یدی 
تست سرمااندازه گیری رطوبتعدد پراکسید
اندازه گیری نمک طعاممواد غیر قابل صابونی شدنعدد اسیدی
اندازه گیری ویتامین A,D,Eاندازه گیری FFAعدد پولنسک

مواد جامد موجود در روغن (روغن قنادی)اندازه گیری ضریب خاموشی ( روغن زیتون)اندازه گیری صابون باقیمانده در روغن

 همانطــور کــه میدانیــد بــرای انجــام هــر یــک از ایــن آزمونهــا می بایســت نمونــه مــورد نظــر را آمــاده ســازی کرده و ســپس 
 تیتراســیون آنهــا،  نتیجــه را محاســبه نمــود کــه در ایــن فراینــد 

ً
بــا اســتفاده از روش هــای شــیمیایی و کلاســیک و بعضــا

عوامــل متعــددی از جملــه کیفیــت مــواد شــیمیایی ، مهــارت اپراتــور آزمایشــگاه، تجهیــزات آزمایشــگاهی اســتفاده شــده
 زیاد بوده و این احتمال را بوجود می 

ً
و ... میتواند بر روی نتیجه آزمون تاثیرگذار باشد، همچنین زمان مورد نیاز برای انجام این آزمونها نسبتا
آورد که محصول بی کیفیت قبل از مشخص شدن نتیجه آزمون وارد مرحله بسته بندی و عرضه شود.

معرفی روشی نوین
کمپانی CDR ایتالیا در دهه ۶۰ میلادی فعالیت خود را در زمینه تجهیزات 

تشخیص طبی آغاز نمود و با فعالیت های تحقیقاتی خود در کشف عرصه 
های جدید موفقیت های چشــمگیری را بدســت آورد و در ســال ۲۰۰۱ 
تصمیم گرفت مجموعه ای از سیستم های جدید در زمینه کنترل کیفی مواد 

غذایی را راه اندازی کند. در این راستا دستگاه های آنالایزر روغن و لبنیات 
را طراحی و تولید نمود که تحولی بســیار بزرگ در دقت و ســرعت آزمونهای 

کنترل کیفی مواد غذایی محسوب میشود. این سیستم اندازه گیری پارامترهای 
اکسیداسیون روغن و چربی، روغن زیتون یا پارامترهای کنترل تولیدات لبنی را پوشش داده بطوریکه این دستگاه مورد توجه کمپانی بزرگ 

Nestle قرار گرفته و با استفاده از این دستگاه کنترل بسیار دقیقی بر روی محصولات تولیدی خود اعمال نموده است. 

سیستم عملکرد این دستگاه به گونه ای طراحی شده که هیچ نیازی به مهارت های خاص یا اپراتور حرفه ای ندارد و در سه مرحله خلاصه 
می شود: ۱. نمونه را به کوت های حاوی معرف اضافه کنید.   ۲. با توجه به راهنمای نمایش داده شده بر روی LCD مراحل را دنبال کنید.   

۳. نتایج بصورت اتوماتیک محاسبه شده و برای شما چاپ خواهدشد.
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٢۴

آزمایشگاه در صنعت پالایش نفت (قسمت اول)

  آزمایشگاه  به عنوان مهم ترین واحد کنترل کیفیت در صنعت پالایش نفت نه تنها کنترل کیفیت فرآورده های اصلی تولیدی را برعهده 
دارد بلکه  به عنوان بخش بزرگی از سیستم کنترل فرآیندهای پالایشی و آب – برق – بخار کارکرد واحدهای زیرمجموعه را زیر نظر دارد. 
همچنین با توجه به مبنا بودن چنین آزمایشــگاه هایی، امکان تجزیه بسیاری از نمونه های خارج از پالایشگاه نیز مقدور می باشد. در 

جدول زیر مهمترین آزمایش های انجام شده در آزمایشگاه های پالایشگاه فهرست شده است. 

اهدافنوع آزمایش 

کنترل مـواد نفتی

نفت خام از هنگام ورود به مخازن ذخیره تا زمان خروج از واحدهای پالایشی به عنوان فرآورده های مختلف میانی و نهایی، 
 مورد آزمایش قرار می گیرد. آزمایش های انجام یافته بر روی فرآورده های نفتی به منظور دو هدف کلی انجام می شود:

۱) تشخیص درستی کار واحدهای عملیاتی به طور سریع
۲) اطمینان از همخوانی ماهیت فرآورده های نهایی با استانداردهای مربوط

کنترل گازها
گازهــای تولید شــده در مراحــل مختلف عملیات، به وســیله متخصصان تجزیــه و به کمک دســتگاه هایی از جمله 

کروماتوگرافی گازی، اورسات و نیز شناساگرهای شیمیایی تجزیه کیفی و کمی شده و مورد بررسی قرار می گیرد.

کنترل آب ها
آب خام ورودی پالایشــگاه، آب آشــامیدنی، آب تغذیه دیگ های بخار، آب مقطر برگشتی و آب برج های خنک کننده 

به طور کلی در قسمت کنترل آب ها مورد بررسی قرار می گیرند. 

کنتـرل پسـاب ها
بررســی شــاخص هایی نظیر COD، TSS، DO، میزان برخی آنیون ها و کاتیون ها که نشــاگر کارکرد مناسب واحد 

تصفیه پساب می باشد.

آزمایش های ویژه

آنالیز انواع رســوبات به وجــود آمده در بخش های مختلف طی تعمیرات اساســی واحدها، اختــلاط انواع برش های 
ســنگین و سبک با نسبت های مشخص و آنالیز آنها به منظور امکان سنجی تولید برخی فرآورده ها با مشخصات ویژه 
مورد نظر اداره مهندســی پالایش، همکاری با ادارات بازرســی فنی، مهندســی طرح ها، ابزار دقیق و HSE در زمینه 

کنترل و مانیتورینگ هرچه بهتر فرآیندهای تولید. 

به طور معمول در صنعت پالایش نفت آزمایشگاه دارای دو بخش می باشد که در ادامه به طور مختصر شرح داده شده است: 

آزمایشگاه تجزیه و ویژه (Analytical & Special Section) چهار مسئولیت عمده دارد:
الف) آزمایش و بررسی رسوبات تشکیل شده در دستگاه های عملیاتی با روش های گوناگون تجزیه کلاسیک و دستگاهی و تعیین کیفی 

و کمی ترکیبات موجود در آنها به منظور به کارگیری شیوه های لازم برای جلوگیری از خوردگی، ایجاد رسوب و کنترل هرچه بهتر عملیات.
ب) تجزیــه برخی از پارامترهای نفت خام و فرآورده های تولید شــده نظیر ســنجش نیتروژن، گوگرد، مرکاپتان، خاکســتر، 
کربــن باقیمانده، فلزات موجــود در برخی برش ها و آنالیز ترکیب درصد انــواع هیدروکربن ها یا PIONA در انواع برش های 
ســبک و فرآورده بنزین در این بخش انجام می شــود، که این آنالیزها هم در تصمیم گیری های عملیاتی نقش داشــته و هم 

بخشی از مشخصات فرآورده های تولیدی است. 

DLSی هافتاب آزمایشگاه نفتآزمون روغن های خوراکی

آرش اکبری نوشاد   
کارشناس ارشد شیمی کاربردی

رئیس آزمایشگاه تجزیه و ویژه
شرکت پالایش نفت تبریز



ج) پشتیبانی علمی و فنی و همچنین تهیه محلول های شیمیایی مورد مصرف بخش های آزمایشگاه واحد آب صنعتی و نیز آزمایشگاه کنتـرل.
د) همکاری با ادارات بازرسی فنی، مهندسی طرح ها، ابزار دقیق و HSE در زمینه کنترل و مانیتورینگ هرچه بهتر فرآیندهای تولید.

(Control Section) آزمایشگاه کنترل
در بخش آزمایشــگاه کنترل قســمت عمده ای از آزمایش های مربوط به مواد نفتی(فرآورده های میانی و نهایــی)،  آزمایش های مربوط به آب های 
صنعتی و بویلرها، قســمت زیادی از آزمایش های مربوط به واحد بازیافت و نیز کنترل گازها انجام می شــود.  در این بخش از آزمایشگاه آزمایش ها و 
بررســی های لازم در موارد زیر به صورت شــبانه روزی و بر طبق روش های آزمون جهانی نظیر ASTM، UOP،  IP،  Standard Methods و … 

انجام شده و نتایج به دست آمده در اختیار سرپرستان واحدهای عملیاتی قرار می گیرد. 
 ASTM،  UOP، IP، Standard Method معتبر و جهانی نظیر (Test Methods) اصولاً در آزمایشگاه های پالایشگاه های نفت روش های آزمون

و نظایر آنها، برای آنالیز انواع مواد نفتی و سایر موارد استفاده  می شوند. 
در آزمایش های فرآورده های نفتی سه اصل در نظر  گرفته می شود که عبارتند از:

 Minimum الف) رعایت کمینه یا
 در آزمایش نقطه افروزش نفت ســفید، این مشــخصه باید حدود oC ۴۳  باشد 

ً
در برخی از فرآورده ها رعایت حداقل یک ویژگی مهم اســت، مثلا

و اگر F.P کمتر از این مقدار باشد،  احتمال خطر آتش سوزی ماده نفتی زیاد و از طرفی نشان دهنده عدم کارکرد درست واحد مربوط می باشد. 
Maximum ب) رعایت بیشینـه یا

در برخی از فرآورده ها رعایت بیشــینه مقدار یک ویژگی مهم اســت و نباید از حد اســتاندارد بیشتر شود. برای  مثال نقطه جوش پایانی نفت سفید 
معمولاً بایســتی F.B.P=275 oC باشــد، حال اگر از این حد بیشتر شود نشان دهنده این اســت که نفت گاز حین تصفیه، وارد نفت سفید شده و 

باعث بالابردن نقطه دود نفت سفید می گردد. 
Max و Min ج) رعایت حداکثر و حداقل یا

 درجه اکتان در بنزین موتور در صورتی که رعایت حداقل نشود ایجاد ضربه 
ً
در برخی از فرآورده ها رعایت هر دو معیار حداقل و حداکثر مهم است. مثلا

 MTBE و بد کارکردن موتور و در نتیجه پایین آمدن کارایی موتور خواهد شد، از آنجایی که بالا بردن درجه اکتـــان با استفاده از مواد شیمیایی مانند
انجام می شود، عدم رعایت حداکثر افزون بر اینکه نشان دهنده مصرف زیاد ماده افزودنی می باشد، مشکلاتی نیز در کارایی موتور ایجاد می کند. 

 
ً
جهت کنترل و ایجاد حداکثر کارایی واحد عملیاتی و تولید فرآورده های مناسب، در آزمایش هر پارامتر در فرآورده نفتی باید اصول استاندارد کاملا

رعایت شود تا با اطمینان از نتایج آزمون حاصله، فرآیندها را بصورت بهینه مدیریت نمود.

آزمایش های فرآورده  های نفتی
 در پالایشگاه های نفت اغلب سه نوع فرآورده تولید می گردد:

الــف) فرآورده های نیمه نهایی(Products Semifinal): این فرآورده ها، موادی هســتند که باید دوبــاره عملیاتی روی آنها انجام گیرد و به طور 
مستقیم قابل استفاده و یا عرضه به بازار نیستند. مانند بنزین سنگین و بنزین سبک.

ب) فرآورده های نهایی (Final Products): فرآورده هایی هستند که به طور مستقیم قابل عرضه به بازار هستند مانند نفت سفید،  نفت گاز و نفت کوره.
ج) فرآورده های حد واســط (Intermediate Products):این فرآورده ها، موادی هستند که به عنوان مواد اولیه در صنعت پتروشیمی به کار 

می روند. مانند بنـزن.
آزمایش های انجام یافته بر روی فرآورده  های نهایی و نیمه نهایی نفتی بر اساس مفاهیم زیر تقسیم بندی می گردد.

روش آزمایشزیر مجموعهدسته بندی مفاهیم

(Combustion )احتراق

(MON و RON) ۱) عدد اکتان بنزین
۲)  نقطه دود کردن نفت سفید
۳)  مقدار آروماتیک نفت سفید
۴) باقی مانده کربن نفت کوره

۵) شاخص ستان(Cetane) در گازوئیل
( اندیس دیزل و نقطه آنیلین)

ASTM D 2699, D 2700

 ASTM D 1322 or  IP -57

ASTM D 1319

ASTM D 524

ASTM D 976

ASTM D 611

آزمایشگاه نفتآزمون روغن های خوراکیروغنکرمکاربر

٢۵

︫﹞ــ︀ره ︫︪﹛. ︑﹫ــ︣ ﹝ــ︀ه ١٣٩۵
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روش آزمایشزیر مجموعهدسته بندی مفاهیم

(Consistency ) درجه نفوذپذیری قیرقـوامASTM D 5

خوردگی
Corrosion

۱) اسیدیته در تمام مواد نفتی
۲) ترکیبات گوگردی (مرکاپتــان) موجود در مایعات و گازها که 

خاصیت خورندگی دارند.
۳) تعیین گوگرد کل در گازها و مایعات

۴) دکتر تست در مایعات بی رنگ و سبک نفتی

ASTM D 974

ASTM D 3227

IP -104

ASTM  D 5453 , D 3120 , D 1552

ASTM D4952

مشخصات سیالیت،
ذوب و انجماد

Flowing Characteristics

Melting &Freezing

۱) نقطه ابری شدن در گازوئیل
۲) نقطه ریزش در گازوئیل
۳) نقطه انجماد در نفت سفید
۴) نقطه نرم شدن در قیر

ASTM D 2500

ASTM D 97

ASTM D 2386

ASTM D 36

خاصیت اکسایش
Oxidation Characteristics

۱) ثبات در مقابل اکسیده شدن
۲) مقدار صمغ

ASTM  D 525

ASTM D 381

گرانروی
Viscosity

Kinematic Viscosity ۱) گرانروی سینماتیک 
۲) ضریــب گرانروی یا Viscosity index که بررســی تغییرات 

گرانروی بر حسب تغییر درجه حرارت است.

ASTM  D 445

فراریت
Volatility

 ۱) تقطیر مواد مایع نفتی
۲) نقطه اشتعال مایعات نفتی
۳) فشار بخار مایعات نفتی

۴) تجزیه گازها به روش کروماتوگرافی گازی

ASTM  D 86, D 1160

ASTM  D 92, D 93, D 56

ASTM D 323

ASTM D 1945

سایر مفاهیم
Other Concept

 ۱)  مقدار خاکستر
Asphalteness (۲
۳) وزن مخصوص

۴) مقدار آب در مایع و گاز

ASTM D 482

UOP -614

ASTM  D 1298

Karl-Fischer Coulometery

 آزمون های بخش آنالیز آب و گازها در آزمایشگاه های پالایش نفت پرداخته خواهدشد.
ً
در شماره بعدی نشریه به ادامه آزمون ها و عموما

DLSی هافتاب آزمایشگاه نفتآزمون روغن های خوراکی
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٢٨

اسپکتروفتومترهای مخصوص آموزش شرکت  Secomam فرانسه

امروزه اســپکتروفتومترها به دستگاه هایی بســیار فراگیر به منظور کنترل کیفیت در آزمایشگاه های صنایع مختلف تبدیل شده اند. 
سهولت و هزینه های پائین در بهره برداری در کنار در دسترس بودن روش های مختلف آزمایش از جمله عوامل موفقیت این دستگاه ها 
در فرآیند کنترل کیفیت می باشند. صنایع داروئی، شیمیائی، پالایشگاه ها، آب و فاضلاب، محیط زیست، آزمایشگاه های تشخیص 
طبی و بالینی تنها نمونه هائی از مصرف کنندگان اســپکتروفتومترها می باشند. به تناسب چنین نیازی، دانشگاه ها و مراکز آموزش 
عالی مرتبط، در دوره های آموزشی خود چگونگی استفاده از آنها را آموزش می دهند. از آنجاکه در محیط های آموزشی دستگاه ها 
بطور مداوم توسط گروه ها و افراد مختلف مورد استفاده قرار می گیرند، یک دستگاه مناسب می بایست از لحاظ کارکرد و استحکام در 
بالاترین سطح قرار داشته باشد به طوریکه مدرسین و اساتید برای سالیان متمادی از عملکرد صحیح آن اطمینان حاصل نمایند. 
کمپانی Secomam فرانسه با بیش از ۲۵ سال سابقه موفق، در تولید انواع اسپکتروفتومترهای مخصوص آموزش خود از با دوام 
ترین قطعات ساخت کمپانی های پیشرو (مانند ZIESS و HAMAMATSU) بهره می برد تا عملکردی بی نظیر را برای سالیان 
متمادی تضمین نماید. ارائه ۳ سال گارانتی محصولات توسط این کمپانی مبین کیفیت بالای قطعات بکار رفته و مهندسی و طراحی 
عالی در ساخت آنها  می باشد. علاوه بر این، تمامی دستگاه های ساخت این کمپانی دارای کالیبراسیون اتوماتیک سیستم اپتیک در 

هنگام روشن شدن می باشند به طوریکه کاربران قبل از شروع به کار از صحت عملکرد دستگاه مطمئن خواهند شد.

اسپکتروفتومترهای سری PRIM آموزش ساده و کارآمد
اســپکتروفتومترهای مرئی ســری Prim کمپانی Secomam فرانســه با رابط کاربری بی واســطه، به طور ویژه جهت انجام 
آموزش های مقدماتی در دانشــکده ها طراحی شــده اند. این دستگاه ها در دو مدل LIGHT و ADVANCED ارائه شده اند تا 
نیازهای مختلفی را در محیط های گوناگون آزمایشی تامین نمایند. ابعاد کوچک آن (به اندازه کاغذ A4) باعث می شود فضای 
کمی از آزمایشگاه اشغال شده و امکان قرار دادن چند دستگاه برروی یک میز کار فراهم گردد. به کارگیری سل با دمای کنترل 

شده ۳۷ درجه سانتیگراد (تجهیز جانبی)، امکان آموزش های بالینی و کلینیکال را نیز میسر نموده است.

Prim lightPrim advanced
جذب و ٪عبور
غلظت با فاکتور

غلظت با ۱ تا ۸ استاندارد
سینتیک

چند طول موجی
اسکن طول موج

شناسایی پیک ها و دره ها
Stand-by خودکار

شرکت مهرگان صنعت آب 
نماینده انحصاری
شرکت Secomam در ایران
تهران|بلوار میرداماد|میدان مادر
خیابــان شاه نظری|خیابان کوشا

پلاک ۱۷ 
تلفن۷_ ۲۲۹۰۵۷۸۳
info@mehrgan-sanat.com

DLSی هافتاب دستگاه های اسپکتروفتومتریآزمایشگاه نفتراکی



اسپکتروفتومترهای سری CONNECT آموزش هوشمند و پیشرفته
اســپکتروفتومترهای آموزشی - مطالعاتی سری Connect از کمپانی Secomam تمام نیازهای پیشرفته نرم افزاری را در محیط های آموزشی 
برآورده می ســازد. این دســتگاه ها در دو مدل مرئی و یک مدل مرئی- فرابنفش ارائه می گردند و در تمامی آنها فرامین مختلف از طریق نرم افزار 
قدرتمند Spectralab نصب شــده برروی یک کامپیوتر یا تبلت ویندوز (با کابل یا بلوتوث) به دســتگاه منتقل شــده و داده های حاصله بصورت 
فایل الکترونیکی قابل ذخیره می باشــند. طیف وســیعی از لوازم جانبی مانند انواع آداپتور ســل، وارد کننده نمونه دستی و اتوماتیک، سل هلدر 
با قابلیت تنظیم دما، این ســری از دســتگاه ها را به برترین گزینه جهت انجام آموزش های پیشــرفته در کنار فعالیت های تحقیقاتی و مطالعاتی 

مقدماتی تبدیل نموده است.

غلظت: قابلیت رسم منحنی کالیبراسیون و تعریف متد توسط کاربر با استفاده از 
حداکثر ۱۰ استاندارد.

ســینتیک: نمایش منحنی های دینامیک، امکان بزرگ نمایی، محاسبه 
شیب و جذب نقاط مورد نظر.

اســکن طول موج: نمایش منحنی هــای دینامیک، امکان بزرگ 
نمایی، مشتق، جذب و نمایش قله ها و دره ها.

اندازه گیری چند طــول موجی: قابلیت تعریف فرمولاســیون بر 
مبنای حداکثر ۱۰ طول موج.

اتصال به کامپیوتر و تبلت با سیم و بلوتوث.

 Secomam شرکت مهرگان صنعت آب با بیش از ۲۰ سال سابقه درخشان در ارائه دستگاه های اسپکتروفتومتر در ایران، تمامی محصولات کمپانی
فرانسه شامل اسپکتروفتومترهای آموزشی، صنعتی، تحقیقاتی را  با ۳ سال گارانتی و ۱۰ سال خدمات پس از فروش ارائه می نماید.  

ری را در محیط های آموزشی

غلظت: قابلیت رس
حداکثر ۱۰ است
ســینتیک
شیب و ج
اســک
نمایی
اندا

ممممممبنای
ااااتصال

دستگاه های اسپکتروفتومتریآزمایشگاه نفتآزموروغنکرمکاربر
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چکیده
سلنیوم به عنوان یک عنصر ضروری برای انسان و حیوان، درمنابع غذایی یافت می  شود. تخم مرغ به عنوان یک منبع غذایی غنی 
از سلنیوم است، که روزانه ۵۰٪ از سلنیوم بدن انسان را تامین می  کند. در این مقاله به منظور اندازه  گیری عنصر سلنیوم، نمونه های 
تخم مرغ با استفاده از اسید نیتریک ۶۷٪ و پراکسید ۳۰٪ تحت دمای ۱۲۰ درجه سانتی  گراد هضم گردید. از آنجایی که سلنیوم 
به فرم یون (VI) در نمونه  های تخم  مرغ وجود دارد، می  بایست بعد از مرحله هضم اسیدی آن را با اسید کلریدریک ۳۷٪ در حمام 
آب گرم در دمای ۸۰ درجه ســانتی  گراد احیاء و به فرم IV تبدیل نمود. در دستگاه جذب اتمی-با سیستم تولید هیدرید، یون  های 
سلنیوم (IV) با سدیم بوروهیدرید به هیدرید سلنیوم (SeH2) تبدیل و تحت جریان گاز آرگون به سل اندازه  گیری حرارتی انتقال و 

تجزیه می شود. حد تشخیص روش ng/g 2.5 و درصد بازیابی در نمونه  ۹۵-۸۵٪ می باشد. 

مقدمه
ســلنیوم یکی از املاح معدنی کمیاب و ضروری برای بدن می باشــد که به عنوان یک جزء مهم پراکســیدازگلوتاتیون شــناخته 
شده است. در یک رژیم غذایی مناسب، غلظت سلنیوم در بافت  های مختلف ثابت می  ماند. بیشترین غلظت آن در کبد و کلیه است.
اشــکال غیرآلی سلنیوم شامل سدیم ســلنات (Sodium Selenate) و سدیم سلنیت (Sodium Selenite) می  باشند. سلنیوم 
یکی از عناصر تشــکیل دهنده جیره غذایی مرغ  های تخم  گذار اســت. به طور کلی دو رویکرد تغذیه  ایی و فارماکولوژی برای بالابردن 
سطوح مصرف سلنیوم در انسان وجود دارد. رویکرد تغذیه  ایی شامل مصرف غذاهایی مانند تخم  مرغ، گوشت و شیر غنی  شده با سلنیوم 
می  باشــد. رویکرد فارماکولوژی شامل مصرف قرص  های حاوی ســلنیوم در فرم سدیم سلنیت، سلنات و فرم  های آلی سلنیوم یعنی 
مخمر سلنیوم و سلنومتیونین است. یک تخم مرغ غنی شده با سلنیوم ممکن است حدود ۵۰ درصد از نیاز روزانه انسان را تامین نماید. 
تخم مرغ  های غنی شــده با سلنیوم، بایستی حاوی ۳۰ میکروگرم سلنیوم باشند. از آنجایی که سلنیوم می  تواند در بعضی موارد برای 
بدن انسان سمی باشد، روش  های متعددی برای اندازه  گیری آن در مواد غذایی ارائه شده است. آنالیز سلنیوم به دو روش دستگاهی
جــذب اتمی-کــوره گرافیتــی و جذب اتمــی- تولید هیدرید امکان پذیر اســت. با توجه بــه ترکیب بافت نمونه و  نوع گونه ســلنیوم

 ppb (آلی یا معدنی) موجود در نمونه می  توان از هریک از این روش  ها استفاده نمود. از آنجایی که مقدار سلنیوم در محدوده غلظتی
می  باشد، روش دستگاهی جذب اتمی-تولید هیدرید دارای حد تشخیص مناسبی برای تعیین سلنیوم در نمونه تخم  مرغ است. 

روش آماده سازی نمونه
در این روش سفیده و زرده تخم  مرغ کاملا مخلوط شده و مقدار ۱ گرم از نمونه با دقت ۱میلی  گرم در ظروف PTFE توزین می  شود. 
به منظور هضم نمونه ۵ میلی  لیتر اسید نیتریک ۶۵٪ و ۲/۵ میلی  لیتر پرکسید ۳۰٪ به آن اضافه نموده و در حمام شن در دمای 
۱۲۰ درجه ســانتی  گراد به مدت ۲ ســاعت قرار داده می  شــود. بعد از این مرحله، نمونه با آب مقطر دیونیزه به حجم ۲۵ میلی  لیتر 
رسانده می  شود. از آنجایی که سلنیوم به فرم یون (VI) ناپایدار است، می بایست در محیط اسید کلریدریک ۳۷٪ آن را احیا، تا به 

اندازه گیری سلنیوم (Se) در نمونه های تخم مرغ 
با استفــاده از دستگــاه جذب اتمی- تولید هیدرید

نیلوفر خرندی  
کارشناس ارشد شیمی تجزیه 

الهه غلامعلی  
کارشناس شیمی محض

شرکت پژوهشی 
کیمیا شنگرف پارس

DLSی هافتاب سلنیوم (Se)دستگاه های اسپکتروفتومترینفتراکی



فرم یون (IV) تبدیل گردد. در این آزمایش باید ۱۰ میلی  لیتر از نمونه به یک بالن ۲۵ میلی لیتری منتقل و به آن ۵ میلی  لیتر اسید کلریدریک غلیظ 
اضافه شــود. بالن حاوی نمونه و اســید به مدت ۳۰ دقیقه در حمام آب ۸۰ درجه سانتی  گراد قرار داده می  شود. بعد از سپری شدن این مدت، 

نمونه برای تزریق به دستگاه جذب اتمی- تولید هیدرید آماده است.

اندازه گیری محلول مورد آزمون
در ایــن آزمــون از دســتگاه جــذب اتمــی- تولیــد هیدریــد تولیــد شــرکت Varian مــدل
VGA-76 اســتفاده گردید. در ابتدا مقدار مورد نیاز از محلول اســتاندارد غلیظ سلنیوم جهت 
تهیــه محلول  های اســتاندارد با غلظت  هــای ۲/۵، ۵ و۱۰ میکروگرم بر لیتــر در بالن  های 
حجم  ســنجی ریخته، به آنها ۵ میلی  لیتر اســید کلریدریک غلیظ اضافه و در حمام آب ۸۰ 
درجه سانتی  گراد به مدت ۳۰ دقیقه قرار داده می  شوند. بعد از احیاء شدن، بالن  های مذکور 

با آب مقطر دیونیزه به حجم رسانده می  شود. 
به منظور خوانش سلنیوم با دستگاه جذب اتمی- تولید هیدرید، از محلول اسیدکلریدریک ۱۰ مولار 
و محلول پیش احیاء شامل سدیم بوروهیدرید ۰/۶ درصد با سود ۰/۵ درصد جهت تشکیل هیدرید 
سلنیوم استفاده می  شود. این ترکیب در دمای ۹۰۰ درجه سانتی گراد در سل دستگاه تجزیه می  شود. 

مشخصات تجزیه  ای روش
در جدول زیر برخی از پارامترهای تجزیه  ای روش از قبیل حدتشــخیص، حدتعیین  کمی، انحراف 

استاندارد نسبی، ضریب همبستگی نمودار کالیبراسیون و میزان بازیابی گزارش شده است.

۰/۰۰۹۶۸شیب منحنی کالیبراسیون
۰/۰۰۱۶عرض از مبداء منحنی کالیبراسیون
۰/۹۹۸ضریب همبستگی نمودار کالیبراسیون

۹۰٪درصد بازیابی میانگین
۲/۵ نانوگرم بر گرمحد تشخیص

(۳=n)۱/۳٪انحراف استاندارد نسبی

منحنی کالیبراسیون استاندارد
 

نتایج حاصل از اندازه گیری نمونه  های تخم  مرغ

انحراف استاندارد نسبی (n=3)غلظت سلنیوم ( میلی گرم بر کیلوگرم)نمونه حقیقیردیف
۰/۰۹۳/۱نمونه ۱۱
۰/۱۷۰/۹نمونه ۲۲
۰/۱۱/۲نمونه ۳۳
۰/۱۰/۶نمونه ۴۴
۰/۲۶۱/۶نمونه ۵۵

سپری شدن این مدت،  آب ۸۰ درجه سانتی  گراد قرار داده می  شود. بعد از

ــد شــرکت Varian مــدل
تاندارد غلیظ سلنیوم جهت 
وگرم بر لیتــر در بالن  های 
حمام آب ۸۰ اضافه و در
ء شدن، بالن  های مذکور

۰ل اسیدکلریدریک ۱۰ مولار 
رصد جهت تشکیل هیدرید 
سل دستگاه تجزیه می  شود. 

خیص، حدتعیین  کمی، انحراف 
گزارششده است. بازیابی

سلنیوم (Se)دستگاه های اسپکتروفتومتریآزمایآزموروغنکرمکاربر
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عیب یابی و رفع عیب در دستگاه های HPLC  (قسمت اول)

همانطور که در شماره های قبل به مشکلات احتمالی و راه های رفع عیب دستگاهی درخصوص دستگاه کروماتوگرافی گازی 
پرداختیم، در این شــماره و شــماره های بعد به معایب احتمالی دستگاه کروماتوگرافی مایع با کارایی بالا (HPLC) و نحوه رفع 

عیب های احتمالی آن توسط کاربران آزمایشگاهی خواهیم پرداخت.

الف. اشکالات روی پیک ها

۱- پهن شدن پیک ها
راهکار رفع ایرادنوع ایراد

حجم تزریق را کم کنید و یا میزان حلال را کاهش حجم تزریق زیاد است.             
دهید و برروی ترکیبات نمونه متمرکز شوید.

استفاده از فاز متحرک با ویسکوزیته پایین، افزایش کارایی ستون ضعیف است.    
درجه حرارت ستون و یا کاهش فلوی فاز متحرک و 

یا استفاده از ستون با قطر ذرات کوچکتر.

اســتفاده ازمهــره و اتصالات با حجم مرده صفر، اســتفاده از لوله  هایی با حجم اضافی بر روی ستون زیاد است (فضای مرده).
قطر(zero dead) ۰/۲۵ میلی  متر با اتصالات هم سایز.

اســتفاده از ســل هایی با حجم کوچکتر با توجه به حساسیت مورد نیاز و حجم سل دتکتور زیاد است.                
استفاده از دتکتور بدون سیستم حرارتی.                             

 تنظیم زمان ثابت دتکتور با توجه به پیک  ها.   زمان ثابت دتکتور تنظیم نیست.              

(Sampling Rate)   مقدار نمونه برداری از دیتاها را افزایش دهید. مقدار نمونه برداری از دیتاهای دریافتی کم است

  گاهــی اوقــات پیک  ها پهن می  شــوند :احتمالا مقــدار کمی از حلال 
آزمایش قبل در سیستم باقی مانده است.    

شستشــوی ستون با یک حلال قوی و در پایان برنامه گرادیانت از حلالی 
با غلظت بالا استفاده کنیم.       

اســتفاده از روش گرادیانت و یا اســتفاده از فازمتحرک قوی جهت روش زمان بازداری طولانی شده است.                     
آیزوکراتیک.                           

درجه حرارت ســتون را افزایــش دهید و یا از حلال با ویســکوزیته پایین ویسکوزیته فاز متحرک زیاد است.                     
استفاده شود.                      

نوآور بهان تجهیز شیمی

مهندس سعیدقاسم جهرودی  
مدیر علمی و فنی

DLSی هافتاب ترینفتراکی (Se) سلنیومHPLC عیب یابی



(Fronting) ۲- دنباله دار شدن پیک ها در شروع هر پیک
راهکار رفع ایرادنوع ایراد

میزان تزریق نمونه را کاهش دهید و یا قطر ستون اشباع شده است.                          
داخلی ستون را بیشتر انتخاب کنید.             

یک ستون جدید خریداری کنید و یا ستون را ایجاد شدن کانال  هایی داخل ستون.                       
مجددا پر کنید.                                                     

 (Tailing) ۳- دنباله دار شدن پیک ها در خاتمه هر پیک
راهکار رفع ایرادنوع ایراد

استفاده از ستون  های پایه پلیمری و یا ستون  های پایه سیلیکا که تداخلی با در حلال  های پایه احتمال تداخل با گروه  های سیلانولی وجود دارد.                                                    
گروه  های سیلانول ندارند.

کاهش میزان pH فاز متحرک و یا افزایش میزان غلظت محلول بافر.

نمونه تزریق شــده به شکل اتمی شده و مقدار کمی ترکیب فلزی داخل 
ماده پرکننده ستون وجود دارد.  

فقط از ستون  هایی با کیفیت بالا و پایه سیلیکا استفاده شود که دارای حداقل 
آلودگی فلزی باشــند و اضافه نمودن EDTA به فاز متحرک و یا استفاده از 

ستون  هایی با پایه پلیمری.                                               

اجتناب از ایجاد فشــار پالسی در سیستم، تعویض ستون و یا بازکردن سر ستون و افزودن ماده حجم مرده در ابتدای ستون و یا فشرده شدن ماده داخل ستون.                                                            
پرکننده ستون جهت از بین بردن فضای مرده  در ابتدای ستون.

(Dead Volume)  به حداقل رساندن تعداد اتصالات و استفاده از اتصالات با حجم مرده صفر، استفاده از لوله  های سیستم دارای حجم مرده می  باشد
جدید جهت اتصال تا ستون و دتکتور و چک کردن کلیه اتصالات که محکم باشند.               

استفاده از دمای زیر۵۰ درجه سانتی گراد در آون.در ستون  هایی با پایه سیلیکا درجه حرارت آون بالا است.                                                        

۴- پیک های دوبل
راهکار رفع ایرادنوع ایراد

حجم نمونه تزریق شــده را کاهش دهید، ستون با قطر داخلی بزرگتر ستون اشباع شده است. 
استفاده کنید. 

از حلال ضعیف  تر برای نمونه اســتفاده شود و یا فاز متحرک قویتری حلال نمونه قوی است. 
بکارگرفته شود. 

اگر نمونه تزریق شده در فازمتحرک حل می  شود حجم تزریق می  بایست یک حجم نمونه تزریق شده زیاد است. 
ششم حجم ستون باشد.

یک ستون جدید خریداری کنید و یا ستون را مجددا پر کنید. ایجاد شدن کانالهایی داخل ستون، وجود فضای مرده داخل ستون. 

استفاده از نمونه تمیز و یا تامین فاز متحرک یا ساکن در ستون.استفاده هم  زمان از حلال  ها و ایجاد مزاحمت. 

شستشوی ستون با یک حلال قوی و در پایان برنامه گرادیانت از حلالی با غلظت بالا استفاده کنیم.احتمالا مقدار کمی از حلال آزمایش قبل در سیستم باقی مانده است. 

۵- پیک های منفی
راهکار رفع ایرادنوع ایراد

در دتکتور ضریب شکســت: میزان جذب حــلال پایین  تر از جذب فاز 
متحرک است.

تعویض پلاریته دتکتور باعث ایجاد پیک مثبت می شود.

در دتکتــور مــاوراد بنفــش: میزان جذب حــلال پایین تــراز جذب فاز 
متحرک است.

اســتفاده از فاز متحرک با میزان جذب پایین در ناحیه ماورای  بنفش و 
اگر از فاز متحرک بازیافتی اســتفاده می  شود، حتما از حلال با درجه 

خلوص HPLC استفاده شود.                                                         

عیب یابی HPLCسلنیوم (Se)دستگآزمایآزموروغنکرمکاربر
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۶- پیک های شبح مانند
راهکار رفع ایرادنوع ایراد

فقط از حلال  هایی با درجه خلوص HPLC اســتفاده کنید و ستون را با وجود آلودگی در سیستم
عبور حلال شستشو دهید.     

شستشوی ستون با یک حلال قوی و در پایان برنامه گرادیانت از حلالی احتمالا مقدار کمی از حلال آزمایش قبل در سیستم باقی مانده است.                                          
با غلظت بالا استفاده کنیم.      

استفاده از نمونه کاملا تمیز.مزاحم ناشناخته در نمونه وجود دارد.

چک کردن آب از طریق عبور از ستون و اندازه  گیری ارتفاع پیک به جهت پایداری و ناخالصی/ در کروماتوگرافی فاز معکوس: ناخالصی در آب.  
              HPLC استفاده از آب با درجه خلوص

آماده کردن محلول تری فلورواستیک اسید بصورت تازه و روزانه. در روش پپتید: اکسید شدن تری فلورواستیک اسید.  

آماده کردن نمونه در فازمتحرک/ کاهش میزان حجم تزریق.                                                         در کروماتوگرافی زوج یون: برهم خوردن تعادل محلول.                                               

۷- پیکهای سوزنی 
راهکار رفع ایرادنوع ایراد

گاز زدایی از فاز متحرک/ نصب back pressure restrictor در خروجی وجود حباب هوا در فاز متحرک.
دتکتور/ اطمینان از محکم بودن کلیه اتصالات.

همیشــه ســتون را جهت نگه  داری درپوش  های آن را ببندید/ ستون  های ستون باز شده بدون در پوش نگه  داری شده است.
فازمعکوس را با متانول گاز زدایی شده شستشو دهید.                                

ب- اشکالات در خط پایه
۱- انحراف خط پایه بیش ازمقدار جذب است

راهکار رفع ایرادنوع ایراد
در روش گرادیانــی: جذب قوی در ناحیه ماورای بنفش بدلیل افزایش 

و تغییر میزان فاز متحرک  
اســتفاده از طول موج بالاتر/ استفاده از فاز متحرکی که در ناحیه ماورای 

بنفش جذب نداشته باشد. 

استفاده از نمونه  های تمیز/ بکارگرفتن حلال  هایی با درجه خلوص HPLC / وجود ناخالصی در حلال و نمونه .
تمیز کردن ستون از آلودگی با استفاده از حلال  های قوی. 

درجه حرارت ســتون را افزایش دهید و یا از حلال با ویسکوزیته پایین ویسکوزیته فاز متحرک زیاد است. 
استفاده شود.

استفاده از روش گرادیانت و یا استفاده از فازمتحرک قوی جهت روش آیزوکراتیک. زمان بازداری طولانی شده است. 

اســتفاده از فاز متحرک با ویســکوزیته پایین، افزایش درجه حرارت ستون و یا کاهش فلوی فاز کارایی ستون ضعیف است. 
متحرک و یا استفاده از ستون با قطر ذرات کوچکتر. 

شستشوی ستون با یک حلال قوی و در پایان برنامه گرادیانت از حلالی با غلظت بالا استفاده کنیم.احتمالا مقدار کمی از حلال آزمایش قبل در سیستم باقی مانده است. 

DLSی هافتاب ترینفتراکی (Se) سلنیومHPLC عیب یابی



۲- انحراف خط پایه کمترازمقدار جذب است
راهکار رفع ایرادنوع ایراد

در روش گرادیانت:جــذب قوی در ناحیه ماورای بنفش بدلیل کاهش 
و تغییر میزان فاز متحرک  

استفاده از طول موج بالاتر/اســتفاده ازفازمتحرکی که در ناحیه ماورای 
بنفش جذب نداشته باشد.

۳- نوسانی ونویزی بودن خط پایه
راهکار رفع ایرادنوع ایراد

بررسی تغییرات دمای اتاق/ ایزوله کردن ستون و یا استفاده از آون/ پوشاندن موجی بودن/ نوسانی بودن خط پایه. 
دتکتور ضریب شکست و کنترل جریان هوای آزمایشگاه.                                   

تعویض لامپ ماورای بنفش و یا تمیز کردن سل دتکتور.                                                    نویز پیوسته: لامپ دتکتور مشکل دارد و یا سل دتکتور کثیف است.                                       

تعمیر و یا تعویض Pulse Damper / تخلیه هوا از داخل پمپ/ تمیز کردن و نوسان پریودی: پمپ پالسی کار می کند.                  
.Check Valves یا تعویض

اســتفاده از نمونه  های تمیز/ بکارگرفتن حلال  هایی با درجه خلوص HPLC / تمیز کردن ستون وجود ناخالصی در حلال و نمونه .              
از آلودگی با استفاده از حلال  های قوی.                          

مخلوط کردن حلالها با دســت اگر امکان پذیر اســت و اســتفاده از حلال با ویســکوزیته پایین/ کافی نبودن حلال مخلوط شده در متد گرادیانت و ایزوکراتیک.                                            
بررسی میزان جذب حلال  ها در ناحیه ماورای بنفش با دتکتور.    

تمیز کردن و یا تعویض شیرها/ مخلوط کردن حلال  ها از قبل.                                                         وجود اشکال در شیرهای کنترل حلال در متد گرادیانت.                                                   

گاز زدایی کردن فاز متحرک/ نصب back pressure restrictor در خروجی دتکتور/ اطمینان وجود حباب هوا در فاز متحرک، دتکتور و یا پمپ.    
از محکم بودن کلیه اتصالات.                                                

استفاده از درجه حرارت پایین تر.                    درجه حرارت ستون بیشتر از نقطه جوش حلال است.

استفاده از استابلایزر برق برای سیستم دستگاه.مزاحمت  های الکتریکی وجود دارد (نوسان برق). 

در صورت امکان از فاز متحرک به عنوان حلال نمونه استفاده شود. اختلاف در ضریب شکست بین حلال نمونه و فاز متحرک. 

عیب یابی HPLCسلنیوم (Se)دستگآزمایآزموروغنکرمکاربر
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٣۶

طیف سنجی رامان و بررسی انواع تکنیک های مورد استفاده در آن

در سال ۱۹۲۸ طیف سنجی رامان بر اساس مشاهدات دانشمند هندی به همین نام شناخته شد. این کشف برای آقای رامان 
جایزه نوبل ســال ۱۹۳۰ را به ارمغان آورد. بطور ســاده رامان تکنیکی است که به کمک تابش پراکنده شده از برخورد فوتون با 
 بعد از کشف لیزر آرگون در حدود سال ۱۹۶۴ استفاده از طیف سنجی رامان 

ً
مولکول، خواص مولکول را آشکار می سازد. تقریبا

بصورت گســترده آغاز شــد. اما در مقایسه با طیف سنجی IR کمتر مورد استفاده قرار گرفت. در سال ۱۹۹۰ با توسعه تجهیزات 
لازم، طیف سنجی رامان رونق بیشتری نسبت به گذشته پیدا کرد. امروزه تکنیک های مختلفی جهت بهینه سازی طیف سنجی 
رامان در دســتگاه های مختلف بکار گرفته می شــود. بر آنیم که در ادامه با بررســی اجمالی این تکنیک ها و مقایسه آن ها با هم 

شناخت بیشتری نسبت به طیف سنجی رامان و تجهیزات موجود در بازار بدست آوریم.
در روش Conventional Raman برای دریافت تابش پراکنده مولکول یک پرتو لیزر بکار گرفته می شود و از باز تابش بدست آمده جهت 

شناسایی مولکول استفاده می شود. یکی از مشکلات این روش تداخل بین طیف رامان ماده و فلورسانس و نورهای مزاحم دیگر است.
ایــن تداخل ها محدودیت هایــی در بکارگیری طیف رامان را ایجاد می کنند. برای کاهش و یا حذف این تداخل ها شــرکت های 

مختلف از روش های گوناگونی استفاده می کنند.
در ادامه به توضیح بیشتر در خصوص این روش ها خواهیم پرداخت:

الف) الگوریتم های ریاضی: در این روش از مشتق گیری و بکارگیری چند جمله ای ها برای تخمین طیف رامان استفاده می شود. 
این تکنیک ها دقیق نبوده و پاسخ  نهایی به تنظیم ضرائب در الگوریتم ریاضی بستگی دارد.

ب) تکنیک Distributed Bragg Reflector (DBR): فرض کنیم طول موج فوتون تحریک کننده برای بدست آوردن 
طیف رامان را به اندازه چند شماره موج تغییر 
دهیــم. در این صورت طیف رامان بدســت 
آمده نیز شیفت طول موجی پیدا می کند. در 
صورتی که طیف های مزاحم بدون جابجایی 
باقی می مانند. در این حالت تخمین بهتری 
از طیف رامان بدستمی آید. از این تکنیک نه 
تنها در طیف سنجی رامان بلکه در NMR و 

EPR نیز اســتفاده می شــود. اولین بار یکی از کمپانی های تولید کننده تجهیزات آزمایشگاهی از DBR جهت ایجاد چندین طول 
موج و سپس تخمین طیف رامان استفاده کرد. این تکنیک به اختصار SSE یا Sequentially Shifted Excitation نام دارد.

 بطور ساده با تغییر دما، طول موج خروجی از DBR تغییر می کند. این تغییر توسط رابطه  γ=2neΛ  بیان می گردد. در اینجا γ طول 
موج خروجی ne رفلکتیوایندکس و Λ ضریب گریتینگ می باشــد. با توجه به مزایای این سیســتم به تکنیک الگوریتم های ریاضی، 

دریافت طیف رامان منوط به استفاده از ظروف شفاف و یا بسته  بندی های شفاف می باشد.

DLSی هافتاب ترینفتراکی (SeHPLC طیف سنجی رامانعیب یابی

مهندس رضا داژ  
کارشناس  مهندسی پزشکی
گرایش بیوالکتریک

مدیر عامل شرکت پرتو زیست 



ج) تکنیــک Orbital Raster Scan (ORS): در دســتگاه های رامــان بــرای 
حفــظ قدرت تفکیک طیــف رامان از لیزر با ابعاد کوچکتر اســتفاده می کنند و به این ترتیب 
تفکیک پذیری لازم برای طیف بدست آمده و تطبیق با کتابخانه میسر می گردد. اما ایراد این 
سیســتم شدت کم طیف بدست آمده می باشد. برای افزایش شــدت می بایست ابعاد لیزر را 
افزایش داد که این امر خود باعث کاهش تفکیک پذیری طیف می گردد. همانطور که در شکل 
دیده می شــود، با توجه به قدرت تفکیک بهتر بدست آمده از این روش امکان دریافت طیف 
رامان از روی بسته بندی های شفاف و شیشه های مات میسر می باشد. برخی از تولید کنندگان 
اسپکترومترهای رامان در تکنیک ORS محدوده بیشتری را توسط لیزر جاروب می نماید و 

طیف بدست آمده شدت بیشتری دارد ولی همچنان ابعاد لیزر کوچک باقی می ماند. 

د) تکنیک Spatially Offset Raman Spectroscopy (SORS): در این تکنیک برای 
حذف تداخل های مزاحم از جابجایی لیزر اســتفاده می شود. ابتدا لیزر تابیده شده و مجموع طیف رامان 
و طیف های مزاحم دریافت می شود و پس از جابجایی 
 طیف رامان به همراه 

ً
S∆ در محل تابش لیزر، مجددا

طیف های مزاحم بدســت  می آید. از تفاضل وزن دهی 
شــده طیف رامان مــاده از طیف هــای مزاحم حذف 
می شود. در شــکل طیف های بدست آمده در فواصل 

مختلف نشان داده شده است.
اولین و آخرین طیف بصورت جداگانه گرفته شــده است و فقط طیف های دوم تا هفتم جهت 
نمایش تغییر طیف رامان بدســت آمده با تکنیک SORS نشــان داده شــده است. از مزایای 
این روش بدســت آوردن طیف رامان بدون قراردادن نمونه در بســته بندی شــفاف می باشــد. 
کاربردهای بســیار متنوعی از این سیســتم در صنایع اســتریل، داروســازی، پزشکی، پلیس، 
گمرک، پست و غیره وجود دارد. بطور کلی در هر زمان که بخواهیم بدون باز کردن بسته بندی 

اطلاعاتی در ارتباط با ساختار مولکولی ماده را بدست آوریم این تکنیک کارآمد می باشد.

بسته بندی های 
مختلف

SORS

ORS

SSE

طیف سنجی رامانعیب یابی HPLCسلنیدستگآزمایآزموروغنکرمکاربر
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٣٨

روش های اندازه گیری میزان سولفات در نمک

از جملــه ناخالصی  هــای عمده و مهمی که در انواع نمک وجود دارد، می  توان به یون ســولفات اشــاره نمود. ترکیب این یون با 
کلســیم، ســدیم و منیزیم به ترتیب فراوان  ترین ترکیبات مشاهده شده در نمک اســت. جهت تولید نمک خوراکی و با توجه به 
احتمال رســوب این ترکیبات در بدن، عملیات تصفیه  ســازی بر روی نمک ورودی مورد استفاده لازم است. در این راستا جهت 
حذف یون ســولفات به طور متداول از ترکیبات باریم مانند باریم کلراید اســتفاده می  شود. با توجه به سمی بودن ترکیبات باریم، 
در تولید نمک خوراکی معمولا اســتفاده از روش purge نیز مورد توجه قرار می  گیرد. جهت اندازه  گیری میزان یون ســولفات، 

روش  های متعددی وجود دارد که در ادامه توضیح داده شده  اند:

۱- روش وزن سنجی
مطابــق اســتاندارد ملی ایران به شــماره ۱۱۹۵، میزان ســولفات در نمک خوراکی ۰/۴۶ درصد تعیین شــده اســت و جهت 
اندازه  گیری، روش اســتاندارد ۳۲۵۸ معرفی شــده اســت. مبنا در این استاندارد وزن ســنجی و اصول اصلی در آن حل کردن 
بخش آزمودنی و جدا کردن باقیمانده نامحلول، رســوب دادن یون  های ســولفات توسط محلول باریم کلراید بصورت سولفات 
باریم در محیط اســید جوشــان، صاف کردن، شستن و سوزاندن رسوب و وزن کردن باریم سولفات حاصله است. اگر چه دقت 
این روش بالاســت و میزان انحراف معیار آن کمتر از ۰/۰۰۱۵ درصد تخمین زده شــده است، این روش نیاز به زمان زیادی 
جهت انجام واکنش و رســوب  دهی کامل دارد. (بیشــتر از ۱۲ ساعت) هم  چنین جهت انجام این آزمایش به کوره با دمای 
تقریبی ۸۰۰ درجه سانتی  گراد و کاغذ ash less نیاز است و لازم است جهت کار با باریم کلراید تمهیدات حفاظتی صورت 

گیرد تا از تماس مستقیم این ماده با پوست و چشم جلوگیری شود. 

۲- روش تیتراسیون
دراین روش براســاس استاندارد ملی ایران شماره ۲۸۳۲، مقدار 
کل یــون ســولفات در نمونه از طریق تیتراســیون با محلول 
اســتاندارد کلرید باریم در حضور شناســاگر آلیزارین  رد- اس 
تعیین و برحسب درصد جرمی سولفات  سدیم  محاسبه می شود. لازم است در این روش در مرحله محلول  سازی دقت کافی به عمل 

آید. همچنین تغییر رنگ در نقطه  پایانی در بسیاری از موارد به سختی قابل تشخیص بوده و نیاز به مهارت و تجربه کافی دارد. 

۳- روش کدورت سنجی
در این روش بر اساس استاندارد ملی ایران شماره ۲۳۵۳ می  توان میزان یون سولفات را با استفاده از روش کدورت سنجی تعیین 
نمود. در این روش یون ســولفات در شــرایط کنترل شده  ای به باریم سولفات معلق تبدیل می  شود. محلولی حاوی گلیسیرین و 
سدیم کلراید برای پایدارکردن مواد معلق و به حداقل رساندن مزاحمت  ها اضافه می  شود. کدورت حاصل به وسیله یک دستگاه 
کدورت سنج، اسپکتروفتومتر و یا رنگ  سنج فتوالکتریک تعیین و با منحنی رسم شده به کمک محلول  های استاندارد سولفات 
مقایســه می  شــود. لازم به ذکر اســت در این روش، مواد معلق نامحلول در نمونه باید حذف شود. رنگ  های تیره  ای که در این 
روش قابل تصحیح نباشــد در اندازه  گیری  های باریم ســولفات معلق ایجاد مزاحمت می  کنند. پلی فســفات  ها به مقدار کم، از 
رسوب  دهی باریم سولفات جلوگیری کرده و باعث مزاحمت منفی می  شوند. غلظت  های کم فسفونات  ها بسته به نوع فسفونات 
ایجاد مزاحمت منفی می  کنند. ســیلیس در مقادیر زیاد ممکن اســت با باریم  سولفات رسوب کرده و ایجاد مزاحمت مثبت کند. 
کلرید در مقادیر بیشــتر از ۵ گرم در لیتر ایجاد مزاحمت منفی می  کند و در نتیجه لازم اســت در محلول  ســازی اعداد مناسبی 
انتخاب شــوند. جهت انجام این روش می  توان از کیت  های موجود در بازار و برنامه  های از پیش نوشــته شــده در دستگاه  های 

اسپکتروفتومتر و رنگ  سنج نیز استفاده نمود. میزان انحراف معیار در این روش کمتر از ۰/۰۰۲ درصد است.

مهندس فاطمه فیضی 
مدیر فنی آزمایشگاه

شرکت معدنی املاح ایران 
(سهامی عام)
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۱ روش وزن سنجی
۶، میزان ســولفات در نمک خوراکی ۰/۴۶ درصد تعیین شــده اســت و جهت  مطابــق اســتاندارد ملی ایران به شــماره ۱۱۹۵
اندازه  گیری، روش اســتاندارد ۳۲۵۸ معرفی شــده اســت. مبنا در این استاندارد وزن ســنجی و اصول اصلی در آن حل کردن
بخش آزمودنی و جدا کردن باقیمانده نامحلول، رســوب دادن یون  های ســولفات توسط محلول باریم کلراید بصورت سولفات
باریم در محیط اســید جوشــان، صاف کردن، شستن و سوزاندن رسوب و وزن کردن باریم سولفات حاصله است. اگر چه دقت
این روش بالاســت و میزان انحراف معیار آن کمتر از ۰/۰۰۱۵ درصد تخمین زده شــده است، این روش نیاز به زمان زیادی
جهت انجام واکنش و رســوب  دهی کامل دارد. (بیشــتر از ۱۲ ساعت) هم  چنین جهت انجام این آزمایش به کوره با دمای
تقریبی ۸۰۰ درجه سانتی  گراد و کاغذ ash less نیاز است و لازم است جهت کار با باریم کلراید تمهیدات حفاظتی صورت

گیرد تا از تماس مستقیم این ماده با پوست و چشم جلوگیری شود. 

۲- روش تیتراسیون
۲دراین روش براســاس استاندارد ملی ایران شماره ۲۸۳۲، مقدار
کل یــون ســولفات در نمونه از طریق تیتراســیون با محلول
اســتاندارد کلرید باریم در حضور شناســاگر آلیزارین  رد- اس
تعیین و برحسب درصد جرمی سولفات  سدیم  محاسبه می شود. لازم است در این روش در مرحله محلول  سازی دقت کافی به عمل

DLSی هافتاب ترینفتراکی (SeHP سولفات در نمکطیف سنجی رامان





 multiscale توسعه مدل های
برای سیستم های پیچیده شیمیایی 

کادمی ســلطنتی علوم ســوئد در استکهلم ،در ســال ۲۰۱۳ جایزه نوبل  کمیته شــیمی آ
شــیمی را به ۳  دانشمند شیمیدان ، مارتین کارپلوس (Martin Karplus)، مایکل لویت 
 multiscale برای توسعه مدل های (Arieh Warshel) آریه وارشل ،(Michael Levitt)
بــرای سیســتم های پیچیده شــیمیایی اهدا کــرد و همچنین این کمیته اعــلام کرد که 
تحقیقات مشــترک این دانشــمندان در ســال ۱۹۷۰ میلادی نیــز، در زمینه هایی چون 
خالص ســازی گازها و پی بردن به چگونگی تشــکیل مواد آلی در گیاهان، به دانشمندان 

کمک بسیاری کرده است.
دکتر مارتین کارپلوس شهروند آمریکایی و اتریشی و استاد دانشگاه استراسبورگ در فرانسه 
و دانشــگاه هاروارد و کمبریج می باشــد. دکتر مایکل لویت شــهروند آمریکایی، انگلیسی و 
اسرائیلی به عنوان پروفسور و استاد تحقیقات سرطان در مدرسه داروسازی دانشگاه استنفورد 
آمریکا مشــغول به فعالیت اســت. دکتر آریه وارشل شــهروند آمریکایی و اسرائیلی از اساتید 

برجسته در دانشگاه کالیفرنیای جنوبی در لس آنجلس می باشد.
از دیر باز ساخت مدل هایی از ساختار مولکولی، یکی از اصلی ترین ابزار مطالعه شیمیدانان 
بوده و از آنجاییکه واکنش های شــیمیایی بســیار ســریع رخ می دهند درک و مشاهده این 
واکنش ها برای دانشمندان بسیار دشوار می باشد و تقریبا غیرممکن است بتوان بطور تجربی 
همه مراحل انجام شده در یک فرآیند شیمیایی را نقشه برداری کرد.خوشبختانه تلاش های 
این ســه دانشمند در توســعه مدلهای multiscale منجر به پدید آمدن روش جدیدی برای 
مطالعات و تحقیقات مولکولی شــد که با آن، درک و پیش بینی فرآیندهای شــیمایی، بسیار 
دقیق تر و واقعی تر شده و محققان با استفاده از رایانه ها می توانند فرآینده های شیمیایی مانند 

تصفیه کاتالیزور از بخارهای سمی یا فوتوسنتز را در گیاهان سبز نمایش دهند.
پیش از این شــیمیدانان از یکی از دو شیوه فیزیک کلاســیک نیوتن یا فیزیک کوانتومی 
اســتفاده می کردند. قدرت فیزیک کلاسیک این بود که از محاسبات ساده برخوردار بوده 
و می شــد برای مدلسازی مولکول های بسیار بزرگ از آن استفاده کرد اما نقطه ضعف آن 
عدم توانایی این شــیوه برای شبیه سازی واکنشهای شیمیایی بود. از این رو شیمیدانان از 
فیزیک کوانتومی بهره می بردند که نیازمند قدرت محاسباتی بسیار بالا بوده و تنها می شد 
از آن برای مولکول های بســیار کوچک اســتفاده کرد. بنابراین پر واضح است که کارها و 
تلاشهای کارپلوس ، لویت و وارشل از آنجایی بسیار اهمیت دارند که سعی کرده اند فیزیک 
کلاسیک نیوتن را در کنار فیزیک کوانتومی کاملا متفاوت قرار دهند وبا بهره گیری از هر 
دو حوزه شــیوه هایی ابداع نمایند که امروزه محققان بتوانند از هر دو فیزیک کلاســیک و 

کوانتومی در بررسی ها ومحاسبات خود استفاده نمایند.
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