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 به نام خدا

 استاندارد ایران یملآشنایی با سازمان 

 ایران، صنعتی و تحقیقات استاندارد مؤسسۀ راتمقر و قوانین اصلاح قانون 1مادۀ  یک بند موجب به ایران استاندارد یملسازمان 

 بره  را ی( ایرران )رسم یملاستانداردهای  نشر و تدوین تعیین، که وظیفۀ است کشور رسمی مرجع تنها 3193 ماه بهمن مصوب

  .دارد عهده

ز و مؤسسرات  کر نظرران مرا صراحب  ،ارشناسان سرازمان کب از کمر یفن یها ونیسیمکهای مختلف در ن استاندارد در حوزهیتدو

، یدیر ط تولیو با توجه به شررا  یملشود و کوششی همگام با مصالح آگاه و مرتبط انجام می یو اقتصاد یدی، تولی، پژوهشیعلم

ننردگان،  کننردگان، مصرر   کدیصراحبان حرو و نفرع، شرامل تول     ۀت آگاهانره و منصرفان  کی اسرت کره از مشرار   و تجار یفناور

س ینرو  شیشرود. پر  دولتری حاصرل مری   و غیر یدولت یها، نهادها، سازمانیو تخصص یز علمککنندگان، مراصادرکنندگان و وارد

افرت  یشرود و پرس از در   یمربوط ارسرا  مر   یها ونیسیمک ینفع و اعضایبه مراجع ذ یایران برای نظرخواه یمل یاستانداردها

( ایرران اراو و   ی)رسم یملبه عنوان استاندارد  ،بیمرتبط با آن رشته طرح و در صورت تصو یمل ۀتیمکشنهادها در ینظرها و پ

 شود.یمنتشر م

کننرد   یه مر یر ن شرده ته یری تع ت ضروابط ینیز با رعا صلاحذیمند و  علاقه یها ه مؤسسات و سازمانک ییس استانداردهاینو شیپ

ب، یر ن ترتیشرود. برد   اراو و منتشرر مری    ایرران  یملر  ب، بره عنروان اسرتاندارد   یو درصرورت تصرو   یبررس ،طرح یملدرکمیته 

اسرتاندارد مربروط    یمل ۀن و در کمیتیتدو 9 رۀایران شما یملاستاندارد  رات مقره بر اساس کشود یم یتلق یمل ییاستانداردها

 ده باشد.یب رسیبه تصو شود یل مکیتشایران ستاندارد ا یملدر سازمان ه ک

(ISO) استاندارد یالملل نیسازمان ب یاصل یران از اعضایاد استاندار یملسازمان 
 2(IEC) المللی الکتروتکنیرک  کمیسیون بین ،3

(OIML) شناسی قانونی المللی اندازه و سازمان بین
(CAC) کمیسیون کدکس غراایی  5است و به عنوان تنها رابط 1

در کشرور   9

ن یشرور، از آخرر  کخرا    یهرا  یازمنرد یو ن یلر کط یایران ضمن ترروجه بره شررا    یمل ین استانداردهایکند. در تدو فعالیت می

 شود. گیری می بهره یالملل نیب یجهان و استانداردها یو صنعت ی، فنیعلم یها شرفتیپ

کنندگان، حفظ سلامت و  ت از مصر یشده در قانون، برای حما ینیب شین پیت موازیتواند با رعا یران میاستاندارد ا یملسازمان 

از  یبعضر  ی، اجررا یو اقتصراد  یطر یمح سرت یت محصروتت و ملاحظرات ز  یر فکینران از  ی، حصرو  اطم یو عمروم  یفرد یمنیا

 یرد، اجبرار ایران را برای محصوتت تولیدی داخل کشور و/یا اقلام وارداتی، با تصویب شرورای عرالی اسرتاندا    یملاستانداردهای 

و  یصرادرات  یاتهرا کاسرتاندارد   یشرور، اجررا  کمحصروتت   یبررا  یالمللر  نیبر  یتواند به منظور حفظ بازارهرا ی. سازمان مکند

ها و مؤسسرات فعرا  در    نندگان از خدمات سازمانک به استفاده بخشیدننان ین برای اطمی. همچنکند یآن را اجبار یبند درجه

هرا و   شرگاه ی، آزمایطیمح ستیت زیریت و مدیفکیت یریمد هایسیستم یگواه و صدور یزیمم ،یمشاوره، آموزش، بازرس ۀنیزم

ها و مؤسسات را بر اسراس ضروابط نظرام     گونه سازمان نیاستاندارد ا یملسازمان وسایل سنجش،  (الیبراسیون)کمراکز واسنجی 

هرا  رد آنکر ها اعطا و بر عملت به آنید صلاحیینامۀ تأیط تزم، گواهیکند و در صورت احراز شرا می یابیران ارزیت اید صلاحییتأ

 یاربردکر قرات  یار فلزات گرانبها و انجام تحقین عییل سنجش، تعیاها، واسنجی وسایک یالملل نیج دستگاه بیکند. ترو ینظارت م

 .است سازمانن یف ایایران از دیگر وظا یمل یسطح استانداردها یارتقا یبرا

                                                 

1- International Organization for Standardization 

2- International Electrotechnical Commission 

3- International Organization for Legal Metrology (Organisation Internationale de Metrologie Legals) 

4- Contact point 

5- Codex Alimentarius Commission  
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 سیفی، مهوش
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  ISIR/TC 229 کمیته فنی متناظر فناوری نانو -نایب رئیس

  

 میرزاجانی، فاطمه

 )دکتری فیتوشیمی(

 دانشگاه شهید بهشتی -عضو هیئت علمی

  

 الدین، نجمهمنج

 )دکتری مهندسی مواد(

 واحد علوم و تحقیقات دانشگاه آزاد اسلامی -عضو هیئت علمی

 ویراستار:
 

 سیفی، مهوش
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35 

 39 و ارزشیابی گیری نانواشیاء موردنظراندازه   9-9   

 39 برای آشکارسازی و شناسایی نانواشیاء گیری انتخابیهای اندازهروش   9

 39 (FFF) میدان روش جزءجزء کردن جریان بر پایه   9-3   

 39 کلیات   9-3-3      

 39 اصل جزءجزء کردن  -جزءجزء کردننظریه و اصل    9-3-2      

 35 آشکارسازی  اصل   9-3-1      

 23 عملکرد   9-3-5      

 22 سازی نمونهآماده   9-3-9      

 21 گزارش آنالیز و تفسیر نتایج   9-3-9      

 25 (EMروش میکروسکوپی الکترونی )   9-2   
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   گفتار پیش

نویس آن  که پیش« های پیچیدهرهنمود آشکارسازی و شناسایی نانواشیاء در ماتریس -نانو فناوری»تاندارد اس

ای به عنوان استاندارد ملری ایرران    المللی/منطقه های مربوط بر مبنای پایرش استانداردهای بیندر کمیسیون

ین شرده، در هشرتاد و   تهیره و تردو   9ۀ ، استاندارد ملی ایرران شرمار  9به روش اشاره شده در مورد الف، بند 

تصویب شد. اینک این استاندارد بره   89/81/3155مورخ  ارد فناوری نانواجلاسیه کمیتۀ ملی استاندششمین 

و تحقیقرات صرنعتی ایرران، مصروب      استانداردقانون اصلاح قوانین و مقررات مؤسسه  1استناد بند یک مادۀ 

 شود. ی ایران منتشر می، به عنوان استاندارد مل3193بهمن ماه 

سراختار و شریوۀ    -)استانداردهای ملی ایرران  9استانداردهای ملی ایران بر اساس استاندارد ملی ایران شمارۀ 

های ملی و جهرانی در زمینره    شوند. برای حفظ همگامی و هماهنگی با تحوتت و پیشرفتنگارش( تدوین می

لزوم تجدیدنظر خواهند شد و هرر پیشرنهادی کره     صورتر دصنایع، علوم وخدمات، استانداردهای ملی ایران 

برای اصلاح یا تکمیل این استانداردها ارائه شود، در هنگام تجدیدنظر در کمیسیون فنی مربوط، مرورد توجره   

 بنابراین، باید همواره از آخرین تجدیدنظر استانداردهای ملی ایران استفاده کرد.قرار خواهد گرفت. 

و تهیه و تردوین شرده   « معاد  یکسان»به روش ای زیر  بر مبنای پایرش استاندارد منطقهاین استاندارد ملی 

ای  المللی/منطقره  باشد و معاد  یکسان استاندارد بینشامل ترجمه تخصصی کامل متن آن به زبان فارسی می

 مزبور است:

fication of Guidance on detection and identi — Nanotechnologies, CEN /TS 17273: 2018

nano-objects in complex matrices 
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 مقدمه

سرعت در حا  توسعه است که بر روی فرایندها و مواد در اندازه حوزه علمی و فناوری بهیک  ،نانو فناوری

ز با بازه وسیعی اای  اند رشته است. این حوزهمتمرکز شده (nm388تا  nm3 نانومقیاس )ابعاد ذره تقریباً 

، علم انرژی یساز های بهداشتی، فناوری اطلاعات و ارتباطات، تولید و ذخیرهمواد و کاربردها، همچون مراقبت

طور مثا ، غاا، لوازم آرایشی و مصرفی )به محصوتتمحیطی، مهندسی شیمی، ساخت، محافظت زیست مواد/

بسیار متنوع و  از نظر خواصشان بنابراین، محصوتت حاصل که شامل مواد نانومقیاس است،غیره( است. 

 مختلف هستند.

ها و کند تا نانواشیاء، کلوخهفراهم می 3هادهرهنمودهایی برای شناسایی اندازه CEN/TS 17010استاندارد 

این د. نکنها را تعیین یابی شوند و خوا  ویژه مربوط به عملکرد مواد حاوی آنمشخصهها آن یهاانبوهه

 را هاآنیابی های جاری متداو  مشخصهبر پایه روش یابی نانواشیاءهایی برای مشخصههداستاندارد اندازه

برای  2روش -سازی نمونه ویژهآماده پروتکلیک ، )های( گوناگون های ماتریسدلیل تداخلبهدهد. توضیح می

 است.اجباری ها های مربوط به آنجداسازی ذرات مطلوب از ماتریس

  به افزایش رهایش نانواشیاء به ، بین سایر عوارض،نانومواد ممکن است تولید و استفاده از

حصو  اطمینان از منظور شود. به منجر های تولیدوسیله ضایعات مایع و جریانطور مثا  بهزیست بهمحیط

ر مثا  طوهای نانوماده مطابو کاربرد آن )به و پایش سامانهبه کنتر  ، نانو فناوریو توسعه  پایداراستفاده 

برای آشکارسازی و  یگیری مفیدهای اندازهدلیل، ضروری است که روشاین به  .است نیاز ارزیابی ریسک(

اصطلاح پیچیده همچون مایعات طبیعی، فاضلاب، غاا و لوازم به هایدر ماتریس یابی نانواشیاءمشخصه

 بهقادر )کاربران( شود تا  مهم است که مشخصات ویژه نانواشیاء شناخته[. 1د ]نآرایشی شناسایی شو

 . ها باشندآنشناسایی 

 ، یا سانتریفیوژنشینی مایع طور مثا ، تهنانواشیاء بر پایه، به 1ءجزء کردنبرای جزمتعددی های روش

 (FFF) میدان ریان، همچون جزءجزء کردن جریان بر پایههای جدایش برپایه جروش
، کروماتوگرافی 5

گیری وسیله اندازههای اندازه ذره به گزین وجود دارند. معموتً، توزیعافی اندازههیدرودینامیکی و کروماتوگر

 آید.دست میغلظت ذره از جزءهای اندازه مختلف به

/ آشکارسازی ،نمونهمناسب سازی الکترونی بعد از آماده یهای تصویربرداری همچون میکروسکوپروش

ترین بعد طور مثا  مساحت تابش، بلندترین یا کوتاهبهرات تکی را مطابو اندین شاخصه ذتصویربرداری 

 سازد.مجاز می )نمونه( خارجی

                                                 

1 - Measurands 

2 - Method- specific sample preparation protocol 

3 - Fractionation 

4 - Field Flow Fractionation (FFF)  
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 منطقهذرات تکی در  ، فقطجریان ذره معینزیاد و سازی های شمارش، بعد از رقیوروش مورددر 

 توانند تابش ذره میمحل های وابسته به حجم ذره یا طور مثا  سیگنا د و بهنآشکارسازی وجود دار

 گیری و با روش شمارش پراکندگی نور به تعداد ذرات مرتبط شوند.ندازها

های همچون روش، 3همادیهای روش که ذرات بسیار متفاوتی در ناحیه آشکارسازی حضور دارند،هنگامی

پراکندگی ذرات محدود که بسشرطیتوانند مورد استفاده قرارگیرند، بهپراکندگی نورپویا و نور ایستا می

های وابسته به اندازه تولید های سیگنالی با مولفه، طیف2(DLSآنالیز پراکندگی نورپویا )برای مثا ، د. باشن

شدت اولیه تجزیه کند،  -شدهدهیهای اندازه ذره وزنها را به توزیعتواند این طیفمی DLS روش کند.می

یافته و با کمک زه ذره خوب جدایشاندا هایهای نمونه ساده، با حالتبرای سامانه این مورد فقط ولی

 .صادق است های پیشرفته الگوریتم

شناسایی شیمیایی نانواشیاء را  ،استکه تاکنون ذکر شدهآنالیز اندازه ذره  شدهخوبی تثبیتبه هایروش

که کند میمطرح را  ای های مایع پیچیدهآشکارسازی نانواشیاء در ماتریس ،دهد. این استانداردپوشش نمی

تر و همچنین آلی بزرگ معدنی و های آلی و ذراتهای معدنی، آلودگیباتی نمک میزانمکن است حاوی م

تنها اندازه نه: ده ترکیب شوددو اندازه ،باشند. بنابراین، مهم است که برای هر ذره طبیعی زمینه نانواشیاء پس

ای تمایز قائل شدن ذرات هد  با یک ری )برصبندی عن، بلکه ترکیب(ءعنوان نانوشیبندی بهبرای طبقه)

 زمینه و ماتریس( نیاز هستند. ، از ذرات پساز قبل شناخته شدهشناسی بندی عنصری یا ریخت ترکیب

را با شناسایی  ذره گیری اندازههد  این استاندارد آن است که کاربران را راهنمایی کند تا اگونه اندازه

 ترکیب کنند. آنشیمیایی 

 :دهدیابی اصلی را پیشنهاد میستفاده از سه روش مشخصها ،استاندارد

به همراه سامانه آشکارسازی اندگانه که اطلاعات مربوط به  1میدان جزءجزء کردن جریان بر پایه -

 دهد.می هئاراشناسایی ماده را  و همچنیناندازه 

ای تعیین بر 5(EDXپرتوی ایکس بر اساس توزیع انرژی ) سنجی طیف هب مجهزمیکروسکوپی الکترونی  -

 ها.های هندسی آنمقیاسبندی عنصری ذرات و همچنین  ترکیب

عنوان سامانه آشکارسازی ویژه عنصری به به سنجی جرمیطیف -ذرهشده القائی تکپلاسمای جفت -

 همراه اطلاعات مربوط به اندازه.

ها بندی عنصری آنطور مثا  ترکیبها، بهاز طبیعت آن دانش قبلیبرای شناسایی نانواشیاء، این استاندارد به 

 دارد.نیاز 

                                                 

1- Ensemble 

2- Dynamic Light Scattering  

2- Field Flow Fractionation (FFF) 

4- Energy Dispersive X-ray Spectroscopy (EDX) 
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  یابیمشخصه فقطد ولی ندهرا نمی 3یابی درجااجازه مشخصه ،های پیشنهادی حاضرهمه روش

 د.نسازرا ممکن می 2 جادگر

 

 

                                                 

1-  In situ 

2-  Ex situ 
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 های پیچیدهآشکارسازی و شناسایی نانواشیاء در ماتریس ودهنمر -نانوفناوری

 هدف و دامنۀ کاربرد  9

منظرور   بره  هرای پیچیرده   مراتریس  3آوریبررداری و عمرل   نمونه الزامات تعییناستاندارد،  این تدویناز هد  

 مطلوب است.نانواشیاء یک پراکنه مایع با غلظت باتی مناسب از به دستیابی 

هرای پیچیرده،   هرایی بررای آشکارسرازی و شناسرایی نانواشریاء ویرژه در مراتریس       راهنمرایی این استاندارد،  

غرراا، لرروازم آرایشرری(  ماننرردمصرررفی ) محصرروتتمحیطرری مررایع، فاضررلاب و زیسررت هررایبخررشهمچررون 

از طبیعررت نانواشرریاء همچررون  دانررش قبلرریبرره یررک  ،ایررن اسررتاندارد برررای شناسرراییدر کنررد. فرراهم مرری 

برپایرره ترکیررب  ،هررای شناسرراییآشکارسررازی گزینشرری و روشهررا نیرراز اسررت. بنرردی شرریمیایی آنترکیررب

 توانررد مرری ءاشرریا نررانو شناسرراییهمچنررین هسررتند. بنرردی شرریمیایی  ترکیررب دازه و آنررالیزانرربنرردی  طبقرره

هررای روش فقررطحاضررر، درحررا شناسرری پشررتیبانی شررود. ریخررت افررزوده یررابیبررا مشخصررهطررور مثررا  برره

  شررده القررائی جزءجررزء کررردن جریرران بررر پایرره میرردان، میکروسررکوپی الکترونرری و پلاسررمای جفررت      

 کند.ورده میااین شرط ترکیبی را بر ،یسنجی جرم طیف-ذرهتک

 مراجع الزامی  7

اسرت.  ها ارجاع داده شرده در مراجع زیر ضوابطی وجود دارد که در متن این استاندارد به صورت الزامی به آن

 شوند.  بدین ترتیب آن ضوابط جزئی از این استاندارد محسوب می

ها و تجدیدنظرهای بعدی آن برای باشد، اصلاحیهداده شدهکه به مرجعی با ذکر تاریخ انتشار ارجاع درصورتی

اسرت. همرواره   ها ارجاع داده شرده این استاندارد الزام آور نیست، در مورد مراجعی که بدون ذکر انتشار به آن

 های بعدی برای این استاندارد الزام آور است. آخرین تجدیدنظر و اصلاحیه

 ین استاندارد الزامی است.استفاده از مراجع زیر برای کاربرد ا

 اصطلاحات اصلی: 3قسمت  -نامهواژه -فناوری نانو -3159سا  : 48885 -3ایزو  -استاندارد ملی ایران 7-9

 نانواشیاء: 2قسمت  -نامهواژه -فناوری نانو -3159 سا  : 48885 -2ایزو  -استاندارد ملی ایران 7-7

2-3  ISO 9276-2, Representation of results of particle size analysis- Part 2: Calculation of 

         average particle size/diameters and moment from particle size distributions. 

: محاسبه میانگین اندازه/ قطر 2قسمت  -بندیارائه نتایج دانه -، 3159: سا  4283 -2استاندارد ملی ایران شماره  -یادآوری

 است.تدوین شده ISO 9276-2: 2014 های اندازه دانه، با استفاده از استاندارد ها از توزیعاور دانهو گشت

2-4 ISO 9276-3, Representation of results of particle size analysis — Part 3: Adjustment of an  

         experimental curve to a reference model 

                                                 

1-  Treatment  
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: تطبیو منحنی تجربی با مد  1قسمت  -دهنمایش آنالیز اندازه ،3152: سا  4283-1د ملی ایران شماره استاندار-یادآوری

 است.شده تدوین ISO 9276-3: 2008، با استفاده از استاندارد مرجع

2-5  ISO 9276-4, Representation of results of particle size analysis- Part 4: Characterization  

         of a classification process 

، با استفاده بندی طبقه: توصیف فرایند 5قسمت  -بندیارائه دانه، 3145: سا  4283-5استاندارد ملی ایران شماره -یادآوری

 است.تدوین شده   ISO 9276-4: 2001از استاندارد

2-5  ISO 9276-5, Representation of results of particle size analysis — Part 5: Methods of 

calculation relating to particle size analyses using logarithmic normal probability 

distribution 

های محاسبه مربوط به : روش9قسمت  -دهنمایش نتایج اندازه ،3149سا   :33939-9استاندارد ملی ایران شماره  -یادآوری

 استفاده از استانداردبا  کنند،ز توزیع احتما  نرما  لگاریتمی استفاده میکه ا «دهاندازهآنالیزهای »

ISO 9276-5: 2005   است.تدوین شده 

 2-6  ISO 9276-6, Representation of results of particle size analysis— Part 6: Descriptive and  

       quantitative representation of particle shape and morphology 

 

2-7  ISO 14488, Particulate materials — Sampling and sample splitting for the determination  

       of particulate properties 

 -برداری و تقسیم نمونه برای تعیین خوا نمونه -ایمواد ذره ،3144: سا  32522استاندارد ملی ایران شماره  -یادآوری

 استتدوین شده  ISO 14488: 2007با استفاده ار استاندارد، ااو او 

2-8 ISO 17010:2016, Nanotechnologies — Guidance on measurands for characterising nano-objects  

      and materials that contain them 

 

2-9 ISO 17025:2017, General requirements for the competence of testing and calibration  

       laboratories  

الزامات عمومی برای احراز صلاحیت  ،3159: سا  39829آی ای سی شماره  -ایزو -استاندارد ملی ایران -یادآوری

 است.تدوین شده  ISO /IEC 17025: 2005 استاندارد زبا استفاده ا  -های آزمون و کالیبراسیونآزمایشگاه

2-10 ISO 13322-1, Particle size analysis— Image analysis methods- Part 1: Static image  

         analysis methods. 

 : 3قسمت  -های آنالیز تصویریروش -آنالیز اندازه ذرات ،3159: سا  38855-3استاندارد ملی ایران شماره  -یادآوری

 است.تدوین شده   ISO13322-1: 2014دبا استفاده از استاندارهای آنالیز تصویری ایستا، روش

2-11 ISO/DIS 19749, Nanotechnologies— Measurements of particle size and shape 

        distributions by scanning electron microscopy 

2-12 ISO/ TS 21362, Nanotechnologies— Analysis of nano- Objects using asymmetrical- 

flow and centrifugal field- flow fractionation 

 

2-13 ISO 21363, Nanotechnologies- Measurements of particle size and shape  distributions 

by transmission electron microscopy 
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 و تعاریف اصطلاحات  9

 ایرزو شرماره   -ایرران  ملری  هایشرده در اسرتاندارد  ارائره تعراریف   واصرطلاحات  عرلاوه برر   در این اسرتاندارد،  

 . 3رودمی بکارنیز زیر اصطلاحات و تعاریف ، 3159: سا  48885-2 و 3159سا   :48885 -3

9-9   

 نانومقیاس

nanoscale 

 است. nm 388تا  nm 3گستره اندازه بین تقریباً 

 شوند. تره اندازه نشان داده میشوند، غالباً در این گسیابی میتر، برونهای بزرگخواصی را که از اندازه -یادآوری

 [ 3159: سا  48885 -3ایزو شماره  -ملی ایران استاندارد ،33-2]منبع: زیربند 

9-7 

 نانوشیء

nano-object 

 ( است. 3-1) نانومقیاس هر قطعه مجزا از ماده با یک، دو و یا سه بعد خارجی در

 ن عمود بر یکدیگر هستند.دوم و سوم عمود بر بعد او  و همچنی  ابعاد خارجی -یادآوری

 [ 3159: سا  48885-3ایزو شماره  -د ملی ایراناستاندار ،9-2]منبع: زیربند  

9-9 

 ماده مرجع 

Reference material 

RM 

تا برای استفاده  استشدهایجاد  به یک یا اند خاصیت ویژه با توجهکه اندازه کافی همگن و پایدار به ای ماده

 .مناسب باشدگیری اندازهدر یک فرایند موردنظر 

 یک اصطلاح عمومی است. RM -9یادآوری 

 .هامواد یا گونه هویتطور مثا ، تواند کمیّ یا کیفی باشد، بهخوا  می -7یادآوری 

گیرری، تخصری     انردازه  اجررای   روشگیری، ارزیرابی  ها ممکن است شامل کالیبراسیون یک سامانه اندازهاستفاده -9یادآوری 

 .باشد کیفی کنتر و مواد دیگر مقادیر به

                                                 

و  http://www.iso.org/obp هرررایوبگررراهدر  IECو   ISOکرررار رفتررره در اسرررتانداردهای اصرررطلاحات و تعررراریف بررره - 3

http://www.electropedia.org/ دسترس است.قابل 

http://www.iso.org/obp
http://www.electropedia.org/
http://www.electropedia.org/
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 امرررررا( دارد، 31-9توصررررریف مشرررررابه )  ISO/IEC Guide 99:2007( VIM)راهنمرررررای  -4یاااااادآوری 

در  1، یررادآوری هرانررداسررت. کمّرری محرردود کرررده  برررای مقررادیر   منظررور کرراربرد  را برره «گیررری انرردازه»اصررطلاح 

بررره آن وا  کیفررری اسرررت کررره   مشخصررراً شرررامل خررر   ،ISO/IEC Guide 99:2007اسرررتاندارد   13-5زیبرررد 

 .گویندمی «نامیخوا  »

 [,ISO Guide 30:2015، راهنمای 2.1.1]منبع: زیربند 

9-4 

 شدهماده مرجع گواهی

Certified reference material 

CRM 

برای یک یا اند  ،شناسیمعتبر از نظر اندازه یاجرایروش وسیله یک شده بهیابی( مشخصهRMماده مرجع )

، عدم قطعیت مربوط به آن و معینکه مقدار خاصیت است  RM، همراه با یک گواهی شدهینیتعخاصیت 

 کند. شناختی را فراهم میشرح قابلیت ردیابی اندازه

است. عدم قطعیت برای انین  توالیکیفی همچون هویت یا  شاخصهنامی یا یک مفهوم مقدار شامل خاصیت  -9 یادآوری

 حتماتت یا سطوحی از اطمینان بیان شود.صورت اهایی ممکن است بهشاخصه

 طررور مثررا ، درهررا، برره RMی برررای تولیررد و گررواهی  ختشررنا انرردازهمعتبررر از لحررا   یرریهررای اجراروش -7یااادآوری 

 است.ارائه شده  ISO Guide 35 راهنمای و  EN ISO 17034 استاندارد

 دهد.می هارائ RMهای واهیگ یرهنمودهایی را برای محتوا ISO Guide 31 راهنمای-9یادآوری 

 ( دارد.35-9مشابه )تعریف  ISO/IEC Guide 99:2007راهنمای  -4یادآوری 

یررک مرجررع در انتهررای یررادآوری  –تغییریافترره ISO Guide 30:2015 راهنمررای  2.1.2]منبررع: زیربنررد

 [ه استتغییر یافت ،2

 

  هانوشتکوتهنمادها و    4

 رود.کار میزیر به یهانوشتو کوته این استاندارد، نمادهابرای اهدا  
 

 SIواحد  کمّیت نمادها

cn غلظت عددی نانوشیء m
-3 

D ضریب نفوذ m
2
s

-1 

L 3ضخامت میانگین ابرذره m 

F بدون بعد ضریب اصطکاک 

K ثابت بولتزمن J.K
-1 
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R  ماند نسبت(F4) بدون بعد 

m/z بدون بعد  نسبت جرم به بار 

rg  شعاع ژیراسیون m 

rh شعاع هیدرودینامیکی m 

T دما K 

telution ( زمان شویشF4) s 

t0 2جریان حامل یزمان تهی مجرا s 

V0 حجم مجرا/ حجم تهی مجرا m
3 

CV


  
m 1نرخ جریان الیپایی

3
s

-1 

Velution ( حجم شویشF4) m
3 

Vvoid جریان حامل یحجم تهی مجرا m
3 

W ارتفاع مجرا m 

λ  ماند پارامتر(F4) بدون بعد 

 

 

 نوشتکوته اصطلاح معادل فارسی

 Atomic Absorption Spectrometry AAS سنجی جاب اتمیطیف

جریان  -میدان بر پایهجزءجزء کردن جریان 

 متقارننا

Asymmetric Flow- Field Flow 

Fractionation 

AF4 

 Bright Field BF میدان روشن

 Bovine Serum Albumine BSA یگاو سرم آلبومین

 Back Scattered Electron BSE های برگشتیالکترون

 Charge- Coupled Device CCD شده بارافزاره جفت

 Centrifugal Liquid Sedimentation CLS سانتریفیوژینشینی مایع ته

 Dynamic Light Scattering DLS پراکندگی نور پویا

 Differential Refractive Index DRI شکست تفاضلیضریب

 Equivalent Circular Diameter ECD ای معاد قطر دایره

 Energy Dispersive X- ray Spectroscopy EDXسنجی پرتوی ایکس بر اساس توزیع طیف
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 انرژی

 Electron Energy Loss- Spectroscopy EELS سنجی اتلا  انرژی الکترونطیف

 Electron Microscopy EM یمیکروسکوپی الکترون

 Field Flow Fractionation FFF میدان بر پایهجزءجزء کردن جریان 

 Flow- Field Flow Fractionation F4 میدان بر پایهجزءجزء کردن جریان  -جریان

 High- Angle Annular Dark- Field HAADF بزرگمیدان تاریک حلقوی زاویه 

 Hydrodynamic Chromatography HDC کروماتوگرافی هیدرودینامیکی

جزءجزء کردن جریان  -توخالی لیفجریان 

 میدان بر پایه

Hollow- Fiber Flow- Field Fractionation hF5 

سنجی طیف -شده القائیجفت یپلاسما

  جرمی

Inductively Coupled Plasma- Mass 

spectrometry 
ICP- MS 

سنجی طیف -شده القائی پلاسمای جفت

 جرمی زمان پرواز

Inductively Coupled Plasma- Time of 

Flight Mass Spectroscopy 

ICP- TofMS 

سنجی طیف -شده القائیجفت یپلاسما

  نورینشر

Inductively Coupled Plasma- Optical 

Emission Spectrometry 
ICP- OES 

 Liquid Chromatography LC کروماتوگرافی مایع

 Laser- Induced Breakdown Detection LIBD لیزری -شکست القائیآشکارسازی فرو

 Limit Of Detection LOD حد آشکارسازی

 Limit Of Quantification LOQ سازیحد کمّی

 Multi- Angle Light Scattering  MALS ایپراکندگی نور اند زاویه

 Molecular Weight Cut- Off MWCO قطع وزن مولکولی

 Nano- Objects and their Aggregates and هاهای آنها و کلوخهیاء و انبوههنانواش

Agglomerates 

NOAA 

 Mass Spectrometry MS سنجی جرمیطیف

 Particle Tracking Analysis PTA ذرهردگیری آنالیز 

 Relative Standard Deviation for انحرا  استاندارد نسبی برای تجدیدپایری

Reproducibility 

RSDR 

 Relative Standard Deviation for انحرا  استاندارد نسبی برای تکرارپایری

Repeatability 

RSDr 

 Sodium Dodecyl Sulphate SDS لفات دودسیل سدیمسو
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 Secondary Electrons SE ثانویه هایالکترون

 Size Exclusion Chromatography SEC گزینکروماتوگرافی اندازه

 Scanning Electron Microscopy SEM الکترونی روبشی ییکروسکوپم

 -ذرهشده القائی تکپلاسمای جفت

 سنجی جرمی طیف

Single Particle Inductively Coupled 

Plasma- Mass Spectrometry 

spICP-MS 

 Scanning Transmission Electron میکروسکوپی الکترونی عبوری روبشی

Microscopy 

STEM 

 Transmission Electron Microscopy TEM الکترونی عبوری یمیکروسکوپ

 Total Organic Carbon TOC کربن آلی کل

 Ultrapure Water UPW آب فوق خال 

 Ultraviolet and Visible light UV-Vis نور مرئی و فرابنفش

 X-ray Fluorescence XRF فلورسانس پرتوی ایکس

1- Particle cloud 
2- Channel void time of carrier flow 
3- Cross-flow rate 

 9قابل انجامگیری و کارهای های اندازهروش  5

 های پیچیدههایی برای کارهای آشکارسازی و شناسایی در ماتریسمثال  5-9

  در  هرا نهرای آ یرابی نانواشریاء و کلوخره   مشخصره بره  ، در بین سایر مروارد ، نانواشیااز آنجاکه ارزیابی ریسک 

تعیین توزیع اندازه و   کار رود تابهمناسب باید  آنالیزیهای ، روشنیاز دارد محیطیزیست های مختلفبخش

 .پایر شودامکانغلظت نانوشیء 

 مقدماتی بندی شیمیاییشده قبلی، همچون ترکیبخوا  شناختهشود توصیه میطبو هد  این استاندارد، 

زمینه طبیعی متمایز شوند. ها از نانواشیاء پسد تا آننشده استفاده شویاء ساختهشناسی این نانواشو/ یا ریخت

محیطری را تعیرین کنرد و    های زیسرت غلظتنانواشیاء در کمّی موردنیاز است تا  آنالیزیهای  همچنین، روش

 اثر را مقدور سازد.مواجهه و  ارزیابی

ه اندازه کافی حساس هسرتند.  ذرات و غلظت مواد ب ها از نظر حداقل اندازهاین روشکه  اطمینان حاصل شود

 است.ارائه شده الفاندین ماده نمونه در پیوست های اندازه و غلظت بازهبیان 

های پیچیده ریسک، اندین مثا  آشکارسازی )نانو( مواد در ماتریس یابیشارزایمنی فراورده یا حین مطالعه 

اکسید در کرم ضد آفتاب، نانوذرات گوجه فرنگی، تیتانیم دی طور مثا ، سیلیکا در سوواست، بهبررسی شده

                                                 

1 - Possible tasks 
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هرا در  های بسپار و همچنین نانولولهها و اندسازهو پرکننده در پوشش دار نقره در فاضلاب، نانوذرات رنگدانه

 ها. اندسازه

 خلاصره   بدر پیوسرت   FFFدن یرک نمونره پیچیرده بررای آنرالیز      کرر  اندین رهیافت عمومی برای آمراده 

 است. شده

    وسریله ( و در گوشرت جوجره )بره   EMوسریله  )بره شریرینی  هایی برای آنالیز نانوذرات نقرره در ترزیین   مثا  

spICP-MS) شده استه ارائ تو  پ های پیوست در.   

 گیریهای اندازهروشمروری بر    5-7

شرده  ( و پلاسمای جفرت EM(، میکروسکوپی الکترونی )FFFمیدان ) بر پایههای جزءجزء کردن جریان روش

اسرت، در زمرره   شدهتوصیف  9در این استاندارد در بند که ( spICP-MS) سنجی جرمیطیف -ذرهالقائی تک

آشکارسرازی و شناسرائی نانواشریاء در تعردادی از      کره قرادر بره    اسرت  شرده ی محقرو هاجدیدترین رهیافت

 خروبی بره  هرا ایرن روش . اسرت طری(  محیهرای زیسرت  طور مثرا  فاضرلاب، قسرمت   )بهپیچیده های  ماتریس

طرور مثرا    خصو  برای آشکارسازی انواع جدیدتر نانواشیاء بره هها، بهستند ولی کاربردهای آنشده  شناخته

محیطری، شریمی   هایی همچون شیمی زیستتوانند از حوزهتدوین است. تجارب می دستآب و غاا هنوز در 

هرا و اصرو    هرا برر پایره پدیرده    ایرن روش دست آید. ادی بهغاا، پژوهش نانوماده طبیعی و شیمی کلوئید بنی

طور مثرا  قطرر هیردرودینامیکی،    )به تواند می و برای آنالیز اندازه ذره، نتایج مختلف هستند فیزیکی مختلف

 حاصل شود.قطر کروی معاد ، طو / شعاع( 

صرورت فیزیکری مطرابو    بهی جریان پایه هستند که قادرند های جداسازیک خانواده از روش ،FFFهای روش

 برررای  FFF هررایروش .کننرردهررا و ذرات را از یکرردیگر جرردا  جرررم و انرردازه مولکررولی، درشررت مولکررو   

در فقرط  ها بندی شیمیایی آنویژه ذرات ناشی از ترکیب 3تفکیکد، نروکار می گیری توزیع اندازه ذره بهاندازه

 آید.دست میبه FFFر جداسازی دهای آشکارسازی به همراه اتصا  با سامانه

طرور مثرا    از یک پراکنه پایدار به حامل نمونه مناسب )بره  ای صورت نمایندهشرط آنکه نانواشیاء بتوانند بهبه

( TEM/SEMمیکروسکوپی الکترونی روبشی و عبروری ) های روشتوان ازمیمنتقل شوند، ( TEM های توری

مرئری  شسان و کشسان یک باریکه الکترونی مروازی یرا همگررا    اشیاء بر پایه پراکندگی ناکنانو تا کرداستفاده 

ممکرن  را پایه ابعاد خرارجی تصراویر دوبعردی نانواشریاء      -های تعدادتوزیع تخمین ،EM. آنالیز تصاویر شوند

و در  2بلورنگاشرتی شناسی، سراختار  همچون ریخت ،د بر پایه خوا  مشخصهنتواننانواشیاء ویژه می. سازد می

شناسرایی   ،پایری فضرایی برات   بندی عنصری با تفکیک، ترکیبEELSیا  EDXهایی همچون ترکیب با روش

 د.نشو

                                                 

1-  Discrimination  

2 - Crystallographic 
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در  ،، با ایرن وجرود  اندنیافتهسازی نمونه پراکنش آمادهدر اثر (، که NOAAها )ها و انبوههنانواشیاء در کلوخه

 د.نشو آشکارد نتوانمیفیزیکی بدون جداسازی  EMوسیله های ویژه بهحالت

با  تیؤقابل رهای عنصری یابی نانواشیاء با براسببرای آشکارسازی و مشخصهتوان می spICP-MS روشز ا

ICP-MS روش .کرد آبی استفاده یهادر تعلیقه spICP-MS  تعیرین غلظرت   امکران   زیررا  ،داردعرالی  مزیت

تواند در های عددی ذره میظت. غلکندفراهم میپایه را  -اندازه ذره و توزیع ذره اندازه تخمین عددی ذرات، و

نیراز اسرت.   سرازی نمونره   قیرو رتعیین شرود و بنرابراین   لیتر بر ذره  385تا  389ای از های آبی در بازهتعلیقه

 دارد.زمینه را های پساثر تداخل ماتریس و سیگنا  همچون کاهشاغلب مزیتی نمونه سازی  رقیو

 هرایی کره هنروز    یرا روش  شدهکمتر شناختههای جایگزین شده، روشهای آشکارسازی شناختهعلاوه بر روش

کرار  بره ها ممکن است برای نیازهای خاصی اند. این روشتوصیف شده ثدر پیوست  ،تدوین هستند دردست

 . ندارندبندی ذره تمرکز طور کامل بر غلظت ذره، اندازه ذره یا ترکیب که بهشوند برده

در حوزه علمری   یتدوین برای کاربردهای خاصدردست های روش های آشکارسازی جایگزین و برخی از روش

د. بررای  نیابی شرو دتر طراحی و ر، روش برای نانواشیاء خاصی است که راحتموارداند. در برخی طراحی شده

محیطی پویا که نیاز  و مطالعات زیست 3انباشتایزوتوو برای مطالعات زیکه با عنوان خا   نانواشیائیمثا ، 

 را  دارنرد، طراحری  زمینره عنصرری    هرای پرس  و غلظرت  2هرد  شردن برین محتروی نرانومواد     قائل تمایزبه 

 کنند.پایر میامکانمحیطی را گرایانه زیستهای واقعبا غلظت انجام آزمون و همچنین اند شده

هاای  در مااتریس  و شناساایی نانواشایاء   ذره سازی نمونه، آشکارساازی رهنمودهای آماده  6

 پیچیده

« قبلای آشکارسازی و شناسایی یک جمعیت مرتبط نانواشیاء بر پایه دانش »برای  یرهیافت 6-9 

 رهنمود(نمودار )

بررای آشکارسرازی،    نهرایی  هرای  گیرری سازی نمونره و انردازه  آماده ییاجراهای روش سامانمندتوسعه کاربرد 

یابی شر بره ارز  1«یکجرا »یابی شر رزجرای ا بره  ،شده شناختهاز قبل سازی نانواشیاء معدنی و کمّی یابی مشخصه

ها دست آوردن اطلاعات مطلوب اندازهمنظور بهبه ،اییابی مرحلهشاین ارزشود توصیه می. داردای نیاز  مرحله

 .شرود کراربرده شرده همرراه    هر گام یا روش بره با  گیری( مرتبطیک عدم قطعیت )اندازهبا  ،های ذره و غلظت

برانگیزترین بخش فرایند آنرالیزی   ، احتماتً االشقویه از ابزارهای آنالیزی سازی نمونه، علیرغم استفاد آماده

برای دستیابی به یرک   روشمند)اندگانه( و رهیافت منفرد یابی هرگام مقدماتی شمنظور ارزبنابراین، به است.

 الگوی پروتکرل  این .گیرد تواند مورد استفاده قراریک الگوی پروتکل می درپی برای هر گام تک،یابی پیشارز

 [.1]شود سازی میپیاده، شدهشناخته معدنی از قبلسازی نانواشیاء و کمّی یابیمشخصه آشکارسازی،برای 

                                                 

1 - Bio-accumulation 

2 - Targeted  

3- All-in-once 
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 روشمند بررای  )اندگانه( و رهیافت منفردیابی هر گام مقدماتی شمنظور ارزبهتوان می پروتکلیک الگوی از 

 .کرداستفاده ، شده قبلیشناخته معدنیشیاء نانوا مقدارسازی  یآشکارسازی، آنالیز اندازه و کمّ

اسریت روش  مربروط بره حس   الزاماتبازیابی غلظت ذره، توزیع اندازه و الزاماتی مانند کاربر از شود  توصیه می

سرازی نمونره/ فراینرد    ینرد آمراده  حاصرل در طری فرا   یهرا شده و همچنین تفسیر دادهکاربردهگیری بهاندازه

 آگاه باشد.  ،پایدارسازی

 سرازی نمونره مناسرب،   ، یرک راهبررد آمراده   شیمیایی ذرات هد  و ماتریسوفیزیک خوا براساس اطلاعات 

راهبررد تخریرب مراتریس، جداسرازی فیزیکری و/ یرا جردایش نانوشریء و         یرک   . (3شود )شکل ) میانتخاب 

 شود.انتخاب می ،کنش محتمل ذرات هد  با اجزای ماتریسبسته به برهم ،پایدارسازی

 موضروع  دست آوردن پراکنه پایدار ضرروری اسرت. ایرن   سازی نانوذرات پس از هضم/ جداسازی برای بهپایدار

های پراکنش نیاز داشته باشرد. کیفیرت تعلیقره    یا افزودن عامل /ویژه و pHیک  مقدار تنظیمممکن است به 

در نمونه استخراج  مناسب 3های شناسانهبازیابی ذرات هد  )از طریو مقایسه غلظتکردن حاصل با بیشینه 

 یابد. ای کاهشملاحظهقابل طوررود بار ماتریس بهکه انتظار میدرحالی، شود( بهینه میاصلیشده و در نمونه 

شود، تا حضور ذرات در بازه میکرومتر و نرانومتر و  گیری میبر آن، توزیع اندازه ذره تعلیقه حاصل اندازهعلاوه

سازی پراکنش )بازیرابی، برازه انردازه    شود. پیرو بهینهدر نمونه شناسایی یز رماده ذره یهمچنین پتانسیل زتا

آنرالیز   ضرروری قبرل از   آوریعمرل برپایه بازه اندازه ذره، بازه غلظت و  (های)ترین ابزارذره، پایداری( مناسب

   .شوند()می شودانتخاب میهر روش خا  برای 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                                                 

1 - Identifier 
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 های پیچیدهتریساشیاء در ما نانو نمونه

جداسازی ذرات از ماتریس با استفاده از 

 قبلیدانش 

های فیزیکی یا شیمیایی بین ذره هدف و تفاوت

 پذیری، چگالی، اندازهماتریس به طور مثال انحلال

 جدایش 

 هایارفراصوت کردن، پراکنش

 جداسازی فیزیکی

 سانتریفیوژ کردنصافش،  

 تخریب ماتریس

 شده داده یقتطبهای هضم روش

 شده با نانواشیاءتعلیقه آماده

 سازیارزیابی کیفیت فرایند آماده

 غلظت
ICP-OES (EN ISO 11885: 2009) 

ICP- MS (EN ISO 17294-1: 2006) 

 

 خواصارزیابی 

استاندارد ملی ایران :DLSاندازه )

39254:3159 

 الکترونی( پتانسیل زتا )تحرک

غلظرررت ذره هرررد ، 

 استخراج   خوا 
 شدهبازه گزارش

 بازه نشانگر

 3-5-9زیربند 

ف
هد
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 بازه کاری ابزار )غلظت جرمی(

 بازه کاری ابزار )اندازه(

 ویژه عنصری

 آوری نمونه قبل از آنالیزعمل

 
   

 انتخاب ابزار

 هد            توزیع اندازه نانواشیاء        

 
ده
آما
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 9-5-2زیربند 

 های ابزارنمونه خارج از محدوده

 

 1-9و  2-9زیربند 

 > μm 9 اندازه  حذف ذرات با بزرگ  >μm 91 ت بزرگ اندازه حذف ذرا
 روی توری سانتریفیوژ کردن 

 توری -ویژه ی آورعمل

 مجزا کاملاً
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سازی نمونهطرح رهنمود برای راهبرد آماده -9شکل   

 :راجعه شودم زیراستانداردهای به   3گیری در شکل های اندازهبرای روش

1- EN ISO 11885, water quality-Determination of selected elements by inductively  
     coupled plasma optical emission spectrometry (ICP-OES) 
                       

شده به روش اسپکترومتری گیری عناصر انتخاباندازه -، کیفیت آب3149: سا  38454استاندارد ملی ایران شماره  -یادآوری

 است.تدوین شده  ISO 11885: 2007 با استفاده از استاندارد ی القایی، شدهنشر نوری با پلاسمای جفت

  
2- ISO 17294-1,Water quality- — Application of inductively coupled plasma mass 

     spectrometry (ICPMS)– Part 1: General guidelines 

  
شرده  سنجی جرمی پلاسرمای جفرت  کاربرد طیف -کیفیت آب، 3152: سا  35559 -3استاندارد ملی ایران شماره  -یادآوری

 است.تدوین شده ISO 17294-1  2004:با استفاده از استانداردکلی، های قسمت او : راهنمایی -القایی

 
3- ISO 22412, Particle size analysis — Dynamic light scattering (DLS) 

 

 معیار کیفیت ویژه ابزار

   

 ارزشیابی
 9-9زیربند 

 معیار کیفیت برآورده نشده
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تکرار  آمار شمارش 

 اندین آزمون

 آنالیز تکرار اندین آزمون

 

 شده نانواشیاء هد توزیع اندازه ارزشیابی

 یرحتی توزیع ذرات روی تو

 ذرات به خوبی جدا شده

 بازیابی )آشکارسازهای مختلف(

 شکل فرکتوگرام 

 rh/rg عامل وارسی معقو  بودن

 

 تعاد  جرم

 زمینه حل شدهه ذره کمینه پسانداز

 توزیع اندازه نانواشیاء                   هد  

 تضمین کیفیت  و گیری نمونه هانداز

 آنالیز تکرار اندین آزمون

 

 کاملاً مجزا
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برا اسرتفاده از    (،DLS)پراکندگی نرور دینامیرک    -آنالیز اندازه ذره ،3159: سا  39259استاندارد ملی ایران شماره  -یادآوری

 است.تدوین شده ISO 22412: 2017 استاندارد

4-  ISO 19430, Particle size analysis- Particle tracking analysis (PTA) method. 

 مورد نظراطلاعات در مورد نانواشیاء    7 -6

شود  توصیه می، وجود دارد نظرموردنانواشیاء از دانش قبلی شود که  فرض میاین استاندارد در ازآنجاکه 

، توزیع بودنباشد. پارامترهایی همچون اگالی ذره، کرویاز قبل شناخته شده شیمیاییوپارامتر فیزیک اندین

وسیله  گیری نانوماده خال  یا اجزای نانومقیاس، یا بهوسیله اندازهتواند بهشکست میاندازه و ضریب

گیری با ماتریس  روش اندازهکه تیدرصور یابی شود.شارزاز قبل خال  )تمیز(  تعلیقهگیری نانوذرات در  اندازه

تزم ، زیرا و غیره( XRF ،ICP-OES ، ICP-MSشود ) دانستهاز قبل باید اطلاعات عنصری  ،تداخل نکند

یک جرم  ،آنالیزیهای وسیله روشیافته بهتوسعه TEMو  spICP-MS تحلیلگر در حالت استفاده ازاست 

 را انتخاب کند.)ایزوتوپی برای پایش( 

استوکیومتری و همچنین اطلاعات در مورد شود  توصیه میکه نانواشیاء بر پایه آلیاژهای فلزی باشند، وقتی  

تواند گیری کلوخه و حضور انبوهه میشکلشناخته شود. اطلاعات پیشرفته  شده سطحذرات پوشش داده

هنگام شود  توصیه می. شودمیدرنظر گرفته برداری موضوع دیگری باشد که در طی توسعه یک راهبرد نمونه

طور مثا ، ذرات )به کاهش ذرات درنظر گرفته شود -، حساسیت پتانسیل اکسایشنظردمورنانواشیاء  انتخاب

Ag.) های طورمثا  تداخل)به شدهارائه/ شدهکاربردهتأثیرات عنصری یا تأثیرات موردانتظار دیگر نانواشیاء به

شده آنالیت، به راهنمای نمونه )افزودن غلظت و نوع تعریف 3کردن اسپایک. ذرات بزرگ( ممکن است رخ دهد

ISO Guide 35  که نیاز به گام غلظت دارد یا در هر  یتواند در هر یک از سطوح مرتبط واقعمی (شودمراجعه

 گیری ابزار انجام شود.اندازه یسطح بازه کار

 طلاعات در مورد ماتریس نمونها 6-9

، ماده TOCنمک،  میزان، pHباشد. پارامترهایی همچون  شدهتعریف خوبیبهماتریس نمونه باید از قبل 

مناسب گیری منظور تصمیمزمینه( عنصری ممکن است به)پسمیزان اربی و  میزان، رسانندگی خشک،

 کهنظر به ایناند و ذرات در ماتریس جاسازی شدهغالباً  بحرانی باشد. ،کردناسپایکماتریس برای بودن 

)ذرات( اتلا   ،سازی نمونهحین هر گام آمادهممکن است ، رسوب کندسازی رقیو حین مکن استماتریس م

ظاهر شود. نیاز است که همگنی ماتریس موردتوجه قرار گیرد،  2ناپایربرگشتسطحی جاب علاوه بر

اشیاء و ماتریس از نانو قبلیداشتن دانش  موردنیاز است.زمانی )تجربی( بیشتری بازه در که پایداری همانگونه

 .بدهدسازی نمونه را انتخاب یک راهبرد آمادهاجازه باید 

 

                                                 

1- Spiking  

2- Irreversible adsorption 
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 سازی نمونهیند آمادهاارزیابی کیفیت فر   6-4

  7خاصیتارزیابی و  9ارزشیابی بازیابیتعلیقه، پراکنش با   6-4-9

ج کلوئیدی )با و ممکن است: هضم اسیدی، استخرا سازی نمونه بسته به کاربرد انتخاب شدههای آمادهگام

مناسب برای این کاربرد(، جداسازی )با ملاحظه خا  بازیابی همچون جداسازی  فعّا  سطحاستفاده از یک 

سانتریفیوژ کردن ، استخراج حلاّ  یا 1مایهت بحرانی باشد(، هضم زیسکامل از یک ماتریس پیچیده ممکن ا

با یک نمونه برای سانتریفیوژ کردن اولتراار باشد. برای دستیابی به یک پراکنه پایدنشینی  تهیا  )مرکزگریزی(

 ممکن است کمک کند. ،غلظت یونی بات

هضم در ترکیب با  عملسازی پباده) دادتوان انجام میرا ، بازیابی عنصری کلی شیابیدر هر نقطه از ارز

  بازیابی باید آزموده شود.(. ICP-OESو  ICP-MSهای  گیری اندازه

تکرارپایری  تواند پایرفته شود کهزمانی می کمتر فقطمقادیر . بازیابی هستند 328تا % 98مقادیر در بازه %

، تردیددرصورت  شود که بازیابی مستقل از اندازه ذره است.و کافی باشد و نشان دادهخوبی تعریف شده به

  روش مفید باشد. یابیشبرای ارز تواندمی طور مثا  آب( )به شاهدهای یا محیط اسپایکبازبینی با یک نمونه 

این دربر آن، علاوهرا توضیح دهد.  عوامل و مورداستفاده یاجراهای باید همه پارامترهای روش پروتکل

وسیله مقایسه )به نظرمورد. بنابراین، بازیابی ذرات الزامی استسازی کیفیت فرآیند آمادهگزارش استاندارد 

( ICP-OESیا  ICP-MSوسیله شده و در نمونه اولیه بهجهای یک شناسانه مناسب در نمونه استخرا غلظت

 سازی شود.کمیّ پروتکلباید در 

و/یا افزودن  pH یک مقدارخا  تنظیم وسیله پراکنش و پایدارسازی نانوذرات پس از هضم/ جداسازی به

نهایی ا  خوعنوان محتمل به یدازه ذره و پتانسیل زتابا توزیع ان ،فراصوت آوریعملپراکنش و  عوامل

 )ذرات( پراکنش و پایدارسازیپس از تخریب ماتریس، علاوه بر آن [. 4محصو  استخراج باید گزارش شود ]

عنوان بخشی از توصیف این فرایند میانی نیاز است و ممکن است بهموردسانتریفیوژ کردن برای گام صافش یا 

 سازی نمونه گزارش شود. آماده

 گیری غلظت جرمی همه نانواشیاء مجزاو اندازه اولیهندازه گیری توزیع ااندازه    6-4-7

سازی نمونه خیلی پیچیده باشد. بنابراین در راهبرد آمادهممکن است ن تحت بررسی، آزموبسته به نمونه 

 یابی شود. شسازی نمونه باید ارزتوسعه روش، معیار کیفیت هر گام آماده

بازیابی، تکرارپایری،  عنوانبهتواند می ارزشیابی این است،نشان داده شده 3که در جدو  همانگونه

 انجام شود.( ها پایری و پایداری )محصوتت استخراج/ تعلیقه، تحملLODتجدیدپایری، 

 

                                                 

1- Recovery evaluation  

2- Property assessment 
1  
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 سازی نمونه گام آمادهیک پارامترهای مورداستفاده در ارزشیابی توضیح  -9جدول 

 توصیف پارامتر

 بازیابی )عدد/جرم(

هستند. بازیابی )مقادیر( کمتر  328تا % 98مقادیر در بازه %

خوبی  تواند پایرفته شود که تکرارپایری بهفقط زمانی می

شود که بازیابی مستقل تعریف شده و کافی باشد و نشان داده

 .از اندازه ذره است

 تکرارپایری )جرم(

هورویتز برای تعیین یک مقدار معادله که  شود میتوصیه 

 .حدی استفاده شود

(3)                         0.15

rRSD C  

است که به صورت کسر  الفغلظت جرمی Cکه در آن 

 [.7[ ]6است ]شدهاعتبارسنجی اعشاری 

 تجدیدپایری )جرم(

که معادله هورویتز برای تعیین یک مقدار  شود میتوصیه 

 حدی استفاده شود:

(2)                           0.152RRSD C  

صورت کسر اعشاری است به الفغلظت جرمی Cکه در آن  

 است.شدهاعتبارسنجی 

 حد آشکارسازی )تعداد(

ها در ، حد آشکارسازی، بر پایه تعداد پیکspICP-MSبرای 

 سازی نمونه شاهد است.آماده

(1)    
0.5

3.29 2.72cLOD N   

 سازی نمونه شاهد است.ها در آمادهتعداد پیک Nکه در آن 

 های مرتبط(پایری )انواع مختلف ماتریستحمل
درج شود  اقل سه نوع مختلف ماتریسحدضروری است 

 گل، رس(طور مثا ، خاک شامل شن، کاه )به

پایداری محصوتت استخراج نمونه با توجه به توزیع اندازه و 

 غلظت نانوشیء
ه ها بمحصوتت استخراجی/ تعلیقهسازی نمونه، پس از آماده

 شوندذخیره روز برای تعیین پایداری مدت یک تا اهارده 

 د.نهای جرمی و برعکس تبدیل شوهای عددی ممکن است به غلظتغلظتباشد، بندی شناخته شدهکه اندازه ذره و ترکیبهنگامی -الف

1-Horwitz 

2- Robustness 
 

 مفرایند هضعنوان مثا  بهکه سازی نمونه ممکن است توزیع اندازه را تغییر دهد، همانگونههای آمادهگام

و  3کردنوسیله سونیککلوخگی یا انبوهش بهدر حالت اسید ممکن است بسیار تهاجمی باشد؛ تغییر 

                                                 

1 - Sonication 
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ممکن است اتفاق بیفتد. کاهش(  -های اکسایشنانواشیاء در ماتریس )واکنش 3همچنین اثر پیرسازی

ذره و همچنین اندازه توزیع  برنمونه ممکن است  نگهداریآیا شود ارزشیابی شود که همچنین توصیه می

 [.5گاارد ]بغلظت یونی )که ممکن است در موارد خا  با گاشت زمان افزایش یابد( تأثیر 

سازی نمونه شامل اطلاعات مطلوب آماده هایکننده عملکرد تحلیلی همه گامتواند بازتابمی اولیه غربالگری

و این  است مرتبطماتریس حا   های ذره بهباشد. غلظت )ذرات( طور مثا  شناسایی ماده و بازه اندازهبه

 را ارزشیابی کند.های ذره غلظتممکن است  اولیهگیری  اندازه

ذرات با خصوصیات ماده  یاآ که کنددرپی بررسی معیارهای کیفی را ارزشیابی و پی ،تحلیلگرشود  توصیه می

در قت، مقدار ذرات اایستوزیع اندازه ذره ، کندمیشناسی( تطبیو بندی عنصری، ریخت)ترکیب نظرمورد

 دستور زیر رعایت شود: در ابتدا شناسایی ماده و به دنبا  آن ضروری است ست. ا

گیری اندازه EM( که با باشندبرای نمونه  تعداد ذرات )تعداد ذرات نماینده گیری اندازه و داده کمّی.اندازه

 ارزشیابی شود.   ISO 14488باید طبو استاندارد  ،استشده

ناشی از برجاب  اشیاءسازی، اتلا  نانوبودن رقیویابی خطیشبه ارزممکن است  ،برابری سازی پیاپی دهرقیو

استخراج نقطه  که آیاه اینب کنداین عمل کمک است همچنین ممکن ای کمک کند. شیشه ویا دیوارهای 

 یا خیر. نیاز استمورد ،برای رسیدن به بازه عملکرد دستگاه سانتریفیوژ کردنیا  سازی نمونهغنی ،ابری

زیربند  بهکند، سپس  وردهابرهای غلظت و اندازه مجاز برای انتخاب روش مناسب را بازه ،تعلیقه خوا اگر 

 را دوباره انجام دهید و معیار کیفیت از پیش  3-5-9صورت زیربند درغیراین ،مراجعه کنید 9-9

 ه را دوباره بررسی کنید. شدانتخاب

ارائه های انتخابی را برای روش مادهبه بازه غلظت و اندازه وابسته  از شرحی ،الفدر پیوست  3 -جدو  الف

 .کند  می

 و ارزشیابی موردنظرگیری نانواشیاء اندازه  6-5

شود و توزیع اندازه ذره حاصل در برابر معیارهای خا  ابزار ارزیابی گیری میاندازه ابیانتخنمونه با ابزار  

 شود.می

ورده نشده، باید بهینه شود. معیارهای کیفی برامربوط به  عواملبسته به سازی نمونه انتخاب ابزار یا آماده

گیری با جزئیات در بند وش اندازهبرای هر ر کیفیت گیری نمونه و تضمینمعیارهای کیفیت مربوط به اندازه

 شود.توضیح داده می 9

تعیین شود. سپس، مشابه گیری روی نمونه ورده شود، ابتدا تغییرات دستگاه با تکرار اندازهبرا اگر این معیارها

مستقل از  باید کاملاتکراری تاکید شود که دو آزمون  شده وتکرار دوباره  سازی نمونهآمادهمراحل  همه

 صورت جداگانه انجام شود.سازی نمونه برای هر آزمایش تکراری باید بهیعنی آماده، گر باشندیکدی

                                                 

1 - Aging  
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سازی نمونه با استفاده از تطبیو شامل آماده آزمون گیری، سه تکراراندازه روش اجرایکل برای کنتر  کیفی 

ها یا  CRMاین  زم استت ( انجام شود.RMنشده ) گواهی( یا ماده مرجع CRMشده ) گواهیماده مرجع با 

RM د.نآنالیز شو های آزمون روش اجراموازی با نمونه ،آ ایدهدرحالت  ،ها 

گیری غلظت جرمی و اندازه ولیهگیری توزیع اندازه ا(، اندازهشودمراجعه  3-5-9سازی نمونه )به زیر بند آماده

مراجعه  9-9)به زیربند  موردنظرنانواشیاء  گیری اندازه( یا شودمراجعه  2-5-9مجزا )به زیربند نانواشیاء همه 

 انجام شود. هدوبارتزم است که  ،ورده نشدهبسته به معیارهای کیفی برا ،(شود

 برای آشکارسازی و شناسایی نانواشیاء انتخابیگیری های اندازهروش  2

 (FFFمیدان ) بر پایهروش جزءجزء کردن جریان  2-9

 کلیات  2-9-9

های جداسازی بر پایه جریان است که قادر یک خانواده از روش ،میدانپایه  بریان جزءجزء کردن جرروش 

 گرم، شوندنامیده می« ذرات»ها مولکو درشت کندجدا ها و ذرات را مولکو صورت فیزیکی درشتاست به

ستیابی به دشده برای کار بردهبه مطابو نیروی میدان خارجی FFF. اعضای خانواده باشدشدهن که مشخ این

تمرکز (، F4) میدان بر پایهروی روش جزءجزء کردن جریان  اینجا، فقطدر. اندشدهبندی طبقهجداسازی ذره 

حالت براونی جزءجزء کردن که  فقطاست. همچنین، معرفی شده روش ترینحاضر موفودرحا  که استشده

، از FFFروش تر گستردهاستانداردسازی ن دویتقرار خواهد گرفت.  توجه، موردرودکار میبهبرای نانوذرات 

 .یافت ISO/TS 21362توان در استاندارد میرا سانتریفیوژ  FFFجمله 

، استیک افزاره برای جداسازی ذرات از یکدیگر  فقط FFFوش کروماتوگرافی، رجداسازی در  ستون همچون

ها  بندی شیمیایی آنیژه ذرات ناشی از ترکیبطور مثا ، اندازه ذره، توزیع اندازه ذره یا تفکیک وآنالیز ذره، به

آمده دست بنابراین، نتایج بهآید. دست میبه FFFوسیله جداسازی بههمراه با های آشکارسازی سامانهبا  فقط

ها است تا و توانایی آن FFFشده با سامانه صورت بحرانی وابسته به آشکارسازهای جفتبه FFFوسیله به

آبی یا آلی باشد  های پراکنه پایدار در حلاّ یک نمونه باید گزارش شود.  یصورت کمّبه پارامتر)های( مطلوب

ترین و  بازه پویا )نسبت بین بزرگ. افزونتر نباشد µm 3و قطر هیدرودینامیکی بیشینه ذرات در نمونه از 

اغلب حاتت جداسازی شود( در  F4صورت کمّی در تواند بهترین قطر هیدرودینامیک ذره که می کواک

وسیله سازگار کردن شرایط جداسازی نیاز به شده بهپوشش دادهبزرگ است. بازه اندازه  28تر از کواک

های ذره را برای همه بخشصحیح های اندازهکماکان که روش  اطمینان حاصل شوددارد تا  تلاش مضاعف

 کند.میتولید نمونه 

 کردناصل جزءجزء  -نظریه و اصل جزءجزء کردن 2-9-7

که در آن  است ارائه شده( LCهای جداسازی کروماتوگرافی مایع )عنوان سامانهصورت مشابه بهبه  F4  روش

 F4عملیات  ،است و یک مدو  کنتر  جریان اضافیشده کروماتوگرافی ستونجایگزین  F4جداسازی  یمجرا

کند.  میاداره  رکزسازی و جداسازی های مختلف آنالیز: تزریو، متمبرای گام شارشهای را با کنتر  جریان
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بخش کواکی از نمونه )در بازه میکرولیتر پراکنه پایدار، حاوی ذرات با مقادیر نانوگرم تا میکروگرم( به 

 (ترابردحمل )متر بر دقیقه( حامل )در بازه میلی شارشوسیله شود و در میان مجرا بهتزریو می F4 یمجرا

 LCبر خلا  روشو  F4باز فیلم مانند  یدر مجرا ،ماند مربوط به اندازه ذرهوسیله ، ذرات بهF4شود. در  می

( LC  حامل در لوجریان حامل اولیه )قابل مقایسه با محشود. اعما  نمی ساکنیهیچ فاز شوند و  جدا می

با بیشترین سرعت جریان در مرکز مجرا و کمترین  را در میان مجرای باریک، پروفایل جریان سهموی

خود دلیل بهسازد. ماند ذرات مربوط به جریان حامل در دیوار انباشت میصفر( نظری  صورتبهها )سرعت

بر حرکت عمود و یک جریان متقاطع است   F4درکه است  ها با میدان خارجیکنش آن ذرات و برهمنفوذی 

(. در مجرا، شوده مراجع 2است )به شکل  جریان حامل اولیهناشی از  و کندعمل می ذرات در میان مجرا

با قطع وزن  3یک غشاء فراصافشتوده دهد. دیوار حرکت میتوده ذرات را به سمت دیوار  ،جریان متقاطع

(MWCO) مولکولی
1gبین 2 mol188 1 وg mol 388 غشای .است MWCO شود ای انتخاب میگونهبه

تواند از غشاء بگارد. در متقاطع می شارشکه سیا  را در مجرا نگه دارد درحالیظر موردنترین ذره که کواک

به عقب ذرات از دیوار انباشت، در مقابل جریان متقاطع عبورکننده از غشاء، منجر به  نفوذحالت تعاد ، 

 شارش لپروفایاست. در مرتبط ضریب نفوذ ذرات  طور مستقیم بهشود که بهمی 1هایازش نفوذیابرهای 

نسبت به ذرات  ترآهستهحمل تر از ذرات بزرگ منجر به های ابر میانگین کواکسهموی حامل، ارتفاع

 ،شود میتعیین  F4پارامتری که در سازد. را می یابرهای باتتر تر شود. این ذرات بزرگمیتر نفوذی بزرگ

تواند به ضریب نفوذ ذره مربوط باشد. ماند یک ذره در مجرا در مقایسه با ماده غیرتأخیری است. تأخیر می

ره از نظر معادله تواند مربوط به شعاع هیدرودینامیکی آن کُره جامد همگن، ماند در مجرا همچنین میبرای کُ

[، نظریه و 6] 5 طور مثا ، در هاسِلوو نظریه ماند با جزئیات، به F4عملیات انیشتین باشد. دقت  -استوکس

را  F4 واره یک ایدمانطرح 2شکل  است. شده ارائه ISO/TS 21362ر استاندارد با جزئیات د FFFکاربرد 

 جزءجزء کردن جریان بر پایه  همچونجریان  F4 یبا طراحی هر مجرا توانددهد که مینشان می

9جریان نامتقارن -میدان
 ( تباد  شود.hF5توخالی )لیف جریان  -میدان ر پایهیا جزءجزءکردن جریان ب 

 

 

 

 

 

 

                                                 

1 - Ultrafiltration 

2 - Molecular Weight Cut-Off  (MWCO) 

3 -  Extension  
4 - Hassellov 

5 - Asymmetric Flow- Field Flow Fractionation (aF4) 
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 F4ایدمان )جانمایی( اساس جداسازی  -2شکل 

 
 

 F4جداسازی  و اصل چیدمان -7شکل 

 آشکارسازی صلا 2-9-9

شوشده ، ذرات شستF4وسیله ماند در مجرای قطر هیدرودینامیکی به/ نفوذپس از جداسازی مطابو ضریب 

دهی نوع و شیوه وزن طور اساسیبهزی سادست آید. روش کمیّسازی شوند تا توزیع اندازه ذره بهباید کمیّ

بندی عنصری روی کند )اگالی عددی ذره، اگالی جرمی ذره و ترکیبرا تعیین می حاصلتوزیع اندازه 

و بات باشد  تعیین شدههای اندازه کمیّ، ضروری است که بازیابی ذره کل دست آوردن توزیعاندازه(. برای به

این  شود.ایجاد )بتواند( شده شستشوشده و ذرات گیری ن سیگنا  اندازه( و رابطه کمّی بی58تر از %)بزرگ

نیازها در ذره باشد. این پیش و حداقل مستقل از اندازه بوده ذرات مختلفخوا  رابطه باید مستقل از 

 شوند.ورده نمیابسیاری از حاتت بر

 ،کنند موج گزیده پراکنده میطو  نور را در فقط، سیگنا  حاصل از ذرات که UV-Vis میزان جابدر  -لفا 

هستند. نیز شکست ماده بلکه وابسته به اندازه ذره و ضریب ،تنها تابعی از غلظت جرمی ذره هستندنه

، که را کاهش دهند اند تا اثر نور سرگردانبهینه شده UV-Visبر پایه آشکارسازهای ها  LCترین  مدرن

 سامانه

 هاپمپ

 

 

 کننده  جمع-جزء
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ب
ط

خ
 

 (اآشکارساز)ه

 مواد زائد
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ط

خ
 

 فلورسانس

 برخط

 نفوذ

 حامل از پمپ  شارش

 متقاطع شارش متقاطع شارشوسیله میدان خارجی به

ارش شرررر

حامل بره  

 آشکارساز

ارتفررراع مجررررا  

 98اً از تقریبررررر

m ترراm 

998   

 مجرا

 گیر خودکارنمونه

 جریانکننده کنتر 

 آنالیز
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آن است  هاشده برای آشکارسازی است. اثر این سنجشاستفاده سیگنا  ،نور سرگرداندر این حالت 

 .[10] شوندبه جرم آشکار می سیگنا با نسبت بسیار پایین  ،کنندپراکنده میرا نور فقط که ذراتی که 

های همگن، رابطه برای آشکارسازی ذرات جاذب نور در نمونه UV-Visسنجی جاب با استفاده از طیف  -ب

شود.  انجامنشده، وی نمونه کامل، جزءجزءتواند رمیاغلب جرمی(  یبراسیونکالبه جرم ذره ) سیگنا 

ها و جاب ویژه مختلف باشند، این مقدار نمونه ممکن است حاوی انواع گوناگون ذرات با اندازهاون 

آمده از دستجرمی به های کالیبراسیونفایده باشند. ، بیوندش سازیکمیّ ی که بایدتواند برای ذرات می

 .صحیح نیستمنفرد شده نمونه های جداسازیاغلب برای مؤلفه ،نمونه کل

شده برای که شدت نور پراکنده(، هنگامیMALS( یا ایستا )DLSدر آشکارسازی پراکندگی نورپویا )  -پ

به جرم ذره حتی  سیگنا شکست روی رابطه شود، اثر اندازه ذره و ضریبآشکارسازی استفاده می

هراند نظریه پراکندگی نور [. 10کننده نور است ]برای ذرات پراکنده فقط UV-Visتر از جاب قوی

ذرات الزامات نظریه شده استفاده شود، اگر شستشوهای جرمی ذرات تواند برای محاسبه غلظتمی

ندرت حالتی به مورد این .باشدها شناخته شدهورده کنند و خصوصیات اپتیکی آناشده را برکاربرده به

از آشکارسازی پراکندگی نور باید قادر به تولید  حاصل سیگنا های ناهمگن است. اصوتً نمونه برای

      مقایسه با آشکارسازی پراکندگی نور پویاقابل و شده توزیع اندازه ذره بودهدهیشدت وزنیک 

 ت.اسهای ناهمگن تدوین نشدهتاکنون برای نمونه مورد نشده باشد. اینهای جزءجزءنمونه

 سنجی جرمی      طیف -شده القائیوسیله پلاسمای جفتکه به آشکارسازی ویژه عنصری همانگونه -ت

(ICP-MS ،)نشر سنجی طیف -پلاسمای القائی( نوریICP-OESطیف  ،)( سنجی جاب اتمیAAS )

اشد یا شده بنه باید فقط شامل عنصر آشکارسازیآید، ذرات نمودست میشده بهآوری در جزءهای جمع

[، تا توزیع اندازه ذره کمّی را فراهم کند. 9[ ]8اندازه باشد ] بر حسباستوکیومتری باید معلوم و ثابت 

برای برخی از عناصر ها این روش به دست آورد.ها با این روش توانمیناغلب را جرم ذره کل هراند 

، دستیابی نیستندابزارها قابل و با این دندهبسیاری از ذرات را تشکیل می مرتبط بااصلی که کسر 

 همانند کربن، اکسیژن، هیدروژن و نیتروژن، کاربرد ندارد. 

تواند تفکیک انواع ذره مختلف را فراهم کند، اگراه ها میهای آشکارسازی مناسب و ترکیب آنکاربرد سامانه

 د.ندهدست نمیها توزیع اندازه ذره کمیّ صحیحی بهآن

ای عنوان دیوار انباشت باید قطع اندازهد استفاده بهاندازه کواک، غشاء موربرای تعیین کمیّ جزء  

(MWCO% داشته باشد که کمتر از ) وسیله به وبوده ترین ذره/ مولکولی  اندازه کواک 98F4  آنالیز 

 شود. می
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 عملکرد  2-9-4

سازی و کمیّ F4دهی صحیح در ازهترکیبی از فرایند جداسازی و اندبه  ،شدهگیریدرستی توزیع اندازه اندازه

 آ  باشد، زمان/ حجم ماندرفتار ذرات در مجرا ایدهفقط گر ا. بستگی داردپیرو  یصحیح ذرات در آشکارسازها

خارجی  کالیبراسیونیا  FFFنظر نظریه ماز یا قطر هیدرودینامیکی  صورت صحیح به ضریب نفوذد بهنتوامی

از  (ریختاری) استریکیالکترواستاتیکی )ایستابرقی( یا  دافعهذره،  های جزئی از شکلمرتبط شود. تداخل

سازد. بدون معنا میکردن را بینتیجه جزءجزء ،غشاء، اثرات غلظت ذره و ذرات با شکل و اندازه بزرگ

در   EMهای وسیله آشکاسازهای پراکندگی نور برخط یا بررسیکه بهگیری ذره مستقل )همانگونه اندازه

تواند بسیار نادرست باشد. می ،شناختهنایک نمونه  F4آید(، آنالیز دست میشده بهبردارینمونههای  جزء

سازی صحیح را اثبات گیری صحیح و کمیّ های کنتر  کیفیت که اندازهبنابراین ضروری است که سنجش

 ، استفاده شود.ناشناختهنمونه توسعه روش برای یک  ردکند، می

  زیر هستند: ها به شرحسنجشاین

یا کمتر از  باو برابر  o58، شدت در زاویه پراکندگی UV-Vis تعیین بازیابی از آشکارسازهای مختلف )  -الف
o29  وICP-MS مختلف اندازه ی هازوایای پراکندگی مختلف آن است که بر بخشاز (. دلیل استفاده

 یهزاوذرات در نمونه و «کلی»ن نمایش عنواتواند بهمی o58یپراکندگ یهزاو د:نذره نمونه تأکید دار

اتلا   o58نسبت به   o29تر دیده شود. بازیابی کمتر روی تر به ذرات بزرگحساس <o29 یپراکندگ

 کند. تر را آشکار می بزرگذرات 

شرایط  با تغییرجزءجزء کردن نظریه که  شود میاثبات رود، انتظار می FFFکه برپایه نظریه همانگونه  -ب

  .دهداکنش نشان میوجاری 

 اجزایخط )در برخط یا برون DLSیا  (MALSای )وسیله پراکندگی نور اندزاویهاندازه مستقل به  -پ

قطر هیدرودینامیکی رسم  برحسباندازه ذره  پایهشود. ساخت پراکندگی نور بر آنالیز شده( آوریجمع

-توصیه می دار باشد.تواند معنیمتفاوت میهای عددی  در بازه ، rg/rh، ذره و نمونه شکلبرای شود. ‌می

-تقریبا کروی و انبوههو برای ذرات  3و  999/8بین های فشرده، برای ذرات تقریباً کروی و انبوهه شود

نظر دریا انبوهه های نامنظم ها برای ذرات کشیده مانند صفحات، میله9/3و  3بین ،  یا های فشرده

  .گرفته شود

شده در شستشو(، ذرات TEM(، میکروسکوپی الکترونی عبوری )SEMنی روبشی )میکروسکوو الکترو  -ت

 .کندآنالیز میرا های ماند زیاد، متوسط و کم حجم اجزاء

 ( حداقل یکی باید انجام شود. ث( و )تمانده )باقی نکاتکمینه است، از الزام  ،)الف( و )ب( نکات

 انجام شود. ± 1 باید در بازه %توزیع  3با توجه به حالت 3هپراکندتکگانه استاندارد اندازه ذره آنالیز سه

                                                 

1 - Monodisperse  
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های برای سامانهتواند می فقط( LOQسازی )( یا حدود کمّیDLحساسیت و همچنین حدود آشکارسازی )

پهنای توزیع، جرم تزریقی مجاز بیشینه، شرایط جداسازی  بااین پارامترها  شود.داده معینهای یا نمونهمنفرد 

سازی معمو  نیست که حدود کمیّ در متون علمیکنند. شده، تغییر میکار بردههای آشکارسازی بهو سامانه

(LOQ( یا )DL .گزارش شود ) ًبار مجرا تقریباً  معموتgµ 38  ،مجرا یا  -بدون غلظت رویاز ذرات است

gLحدود مقادیر  ICP-MSدر آشکارسازی  LOQ، 2مجرا -پیش
-1µ 3 نظر حالت توزیع  تکرارپایری از ست.ا

تعاد   های خوب و پس ازاین دقت با روش بهینه از بازیابی. است ± 9 % اندازه ذره و مساحت پیک معموتً 

   .آیددست میتزریو نمونه به )دفعه( مناسب غشاء با محلو  حامل و اندین

های رکیب مناسب سامانههای ماتریس وابسته به استفاده و تروی مولفه نظر موردبرای ذرات  انتخابی بودن

سنج  و ماتریس نمونه است. استفاده از آشکارساز طیف نظرموردهای ذرات سازگار با مشخصه و کارسازیآش

(UV-Vis ،فلورسانس ،ICP-MS)، های خا  یک نمونه )جاب تشدیدی برای مشخصه بودنانتخابی

 سازد. مقدور میرا بندی عنصری و غیره( پلاسمون برای ذرات فلزی، ترکیب

از زمان باید ارجح باشد.  بر حسبسازی میدان استفاده شود، واپاشی خطی نرخ جریان متقاطع اگر یک برنامه

mL/min) تند با شیب توابع واپاشی
در بخشی از برنامه نرخ جریان متقاطع باید اجتناب شود و   (<-289/8

 نباید به صفر کاهش یابد.  شود، هرگز می های اندازه ذره استخراجتوزیع ،میدان که از آن

 سازی نمونهآماده  2-9-5

 تواند ماتریس نمی اجزایکه  فقط در حالتی .حاوی ذرات در پراکنه پایدار باشدباید  F4به واردشده  نمونه

آشکارساز  سیگنا شدت  فقططور مثا ، اگر )به متمایز شود نظرموردوسیله روش آشکارسازی از ذرات به

MALLS  تا ها آنکنند،  با فرایند جزءجزء کردن تداخل اجزای ماتریس یا اگر گیرد( ده قرار میاستفامورد

   µm3  تر ازای بزرگنباید اندازه )در راستای بلندترین محور( . ذراتدنخارج شوباید که ممکن است جایی

های ذرات و با مشخصه ذرات میان مجرا بایدحمل برای  F4بندی حامل مورد استفاده در . ترکیبداشته باشند

 ذرات به غشاء و سطوح سامانه باید  اسبیدنعنوان دیوار انباشت، سازگار باشد. به مورد استفادهغشای 

وسیله دافعه  ی ذرات بهشستشوپیش  در زمان یکسانکمینه نگه داشته شود.  ،وسیله انتخاب حاملبه

برای هر  .بندی حامل کمینه شودوسیله ترکیبو بهشده همچنین باید کنتر  ،استریکی یا ایستا برقی از غشاء

های تحلیلی وسیله دادهبرای هد  به کردن باید بهینه شده و تناسب آننمونه آزمون، فرایند جزءجزءنوع از 

ی هاساختار، بزرگ خیلی مناسب نیست )ذرات F4نشان داده شود. یک نمونه که برای تزریو مستقیم به 

اجزای  ایگونه. این روش باید بهدسازی نمونه دارنیاز به آماده (F4یس نامناسب برای ماتر یاجزاانبوهیده یا 

در انبوهش را را خارج کنند و ذرات مطلوب  )مطلوب( از اندازه تربزرگ های اندازهتداخلی ماتریس ذرات با 

 . و تغییرات ممکن نمونه باید در گزارش آزمون مستندسازی شود ارجاپایدار سازند. روش 

 

                                                                                                                                                         

1-  Mode  

2 - Pre-or on-channel  
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 :دست آیدهای متفاوتی بهبا رهیافتتواند میماتریس  حا 

یا استخراج نقطه ابر  ستون، صافش، سانتریفیوژ کردنهای روشوسیله استخراج ذرات از ماتریس به  -الف

 اگر مناسب باشد؛

طور د )بهنمقاوم باش شیمیایی اگر ذرات، نسبت به حملهوسیله حکاکی شیمیایی. تخریب ماتریس به  -ب

وسیله  تواند بهمی ابپس آوریعملاز حاصل ماتریس پایه آلی ، (SiO2 ،Au ،TiO2مثا  ذرات 

H2O2/HNO3 نابود شود  3ایمایهیا هضم زی 

 ماتریس اجزای هایماندهآزموده شود. باقی موردنظربا خصوصیات ذرات  اراج سازگاری روشپیشاپیش باید 

د و نحالت انبوهش و خصوصیات ذرات را تغییر نده همچنین و دکردن تداخل نکنبا فرایند جزءجزء اگر

 .تواند پایرفته شوند، میباشد در دسترس انتخابی یآشکارسازسامانه 

 گزارش آنالیز و تفسیر نتایج  2-9-6

. شود تبدیل هیدرودینامیکی قطر به تواندمی و آنالیزشده بستگی دارد ذرات نفوذ ضریب به F4 در نمونه ماند

. است شده آشکارسازها گزارش از یکی وسیله به که است سیگنالی ،ماند زمان F4 از آمدهدستبه خام هایداده

 :های زیرمرتبط شودراه از ذره یک هیدرودینامیکی قطر به تواندب ماند زمان مدتاگر 

 ؛FFFنظریه ماند   -الف

 های اندازه ذره؛دخارجی با استاندار کالیبراسیون  -ب

فقط  F4 (DLS یشده با مجراوسیله آشکارسازهای پراکندگی نور جفتشده بهارجی ذره گزارشاندازه خ  -پ

ست، قطر ا که مد  ذره کروی استفاده شدههنگامی MALS خواهد داد، گزارش را هیدرودینامیکی قطر

 یا اعشع مربعی میانگین ، ریشهدنشوکاربردهبه هامد  سایر کههنگامی و هندسی را گزارش خواهد داد

 را گزارش خواهد داد(؛ 2ارخش شعاع

 تواند می تبطمر ذره اندازه یک توزیع شود، ذره مرتبط عددی غلظت یا جرم به تواندب آشکارساز سیگنا و اگر 

آشکارساز،  ار طریو شدهگزارش 5(برش) 1داده نقطه که هراست  در جایی ذره اندازه این توزیعشود.  ایجاد

 توسط شدهتهیه افزارنرم با موارد بعضی در امر این. حجمش به قطر ذره مرتبط استزمان ماند یا  وسیله به

 که هاسیگنا  و هاآشکارساز مختلف انواع به سبب و موارد بیشتر در. است دستیابیقابل F4 سامانه سازنده

 بازیابی از پسعمل شود. این می انجام 9صفحه گسترده افزاردر نرم ها دادهپردازش ، شوند استفاده توانندمی

                                                 

1 - Enzymatic digestion  
2- Gyration  
3- Datapoint 

4 - Slice 

5- Spread software     
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 های داده که است ضروری. گیرد صورت می ،افزار کنتر  آشکارساز مربوطهنرم از شدهکالیبره یا خام های داده

در  تواندمی که یابی ذرهبرای مشخصه و باشند زمینهپس تأثیر از عاری ،آشکارسازها وسیلهبه شدهفراهم خام

 .شوند کالیبره رار گیرد،ق مورد استفاده اندازه توزیع ایجاد یک

های تک توزیع آ ایده صورتبه پراکنه،تک ذره اندین جمعیت از مخلوطی یا پراکنهتک یک F4 آنالیز

. کندشده را تولید میتفکیک خوبیبه شده گوسیهای توزیع پیک از مودا تا اند  (ذره نوع یک) 3مودا 

مختلف  هایهندسه با مرتبط اندازه هایتوزیع و 2هافراکتوگرام تواندمی اندپراکنه هاینمونه آنالیز درمقابل،

 اندازه( یها) میانگین ها به خوبی تفکیک شده باشند،پیک کهدرصورتی و باتدر  او  مورد برای. کند تولید را

 ،نمونه در ذره اندازه تغییر در وسیله نه تنها به پیک یک پهنای. آید دستهب توزیع های حالت تواند ازمی ذره

)اندازه ذره(  واقعی توزیع رو،این از گیرد،تاثیر قرار میآنالیز، تحت حین 1باندشدگی وسیله اثرات پهنبه بلکه

  ذره اندازه میانگین تولید ،در بات دوم مورد برای. نیست دسترس در معموتً متوسط میزان اندازه پیرامون

 یا ،(صورت لگاریتم طبیعیشده بهتوزیع نمونه یک از مثا  برای) آید دست هب پیک آنالیز طریو تواند ازمی

 .حاصل شود برجسته هایپیک بدون پهن فراکتوگرام یک کههنگامیباشد،  معنیبی تواندحتی می

 .استشده داده شرح تفصیل به ISO / TS 21362 در استاندارد دهیگزارش هاینیازمندی

 (EM) میکروسکوپی الکترونی روش 2-7

 کلیات 2-7-9

 که شود آوریعمل ایگونهبه نانواشیاء حاوی پیچیده ماتریس که است این مستلزم پیشنهادی رهیافت

. شود مستند نهایی آزمون گزارش در باید نمونه تغییرات این. آید دست هب موردنظر نانواشیاء پراکنش از

 ،(TEM توری) نمونه حامل با هپراکن نوسیله در تماس قراردادن ای به EM آنالیز برای مناسب هایآزمونه

 اجازه و دهدمی نشان را ماتریس در موجود نانواشیاء صورت بهینهبه که نانواشیاء از بخشی. شوندمی آماده

از  ایویژه معیارهای اساس بر. شود نشانده هاتوری روی تواندمی دهد،را می نانواشیاء مجزایآشکارسازی 

 میکروسکوو درمجزای مطلوب اشیاء نانو عنصری، بندی ترکیب و بلورشناختی ساختار شکل، اندازه، قبیل

 و دوبعدی نانواشیاء 5تصاویرآشکارسازی  اجازه تصویر آنالیز. شوندمی رویتقابل و شناسایی الکترونی

 و هاعداد آنت بر مبتنی هایتوزیع با نانواشیاء. دهدمیمجزا  ذره هر برایرا  اندگانه هایدهاندازه گیری اندازه

 آن باتی فضایی پایریتفکیک دلیلبه. شوندمی یابی مشخصه ،انتخابی هایدهاندازه به مربوط توصیفی آمار

 در توانندمی سازنده ذرات حدودی، تا. دهدپوشش می را nm 3888تا  nm 3 ازهب EM آنالیز بعد، دو در

                                                 

1- Modal  

2- Fractogram  

3- Band 

4- Projections  
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 اندازه هایتوزیعشکل و  دهیگزارش و تعیین مورد در نمودهر. شوند شناسایی ایکلوخه و هاانبوهه نانواشیاء

در  نانومقیاس از بزرگترذرات  و نانومقیاس ذرات)گروه( دو  هر از TEM و SEM تصاویر پایه رب)ذرات( 

 .استشده ارائه ISO 21363 و ISO / DIS 19749 استانداردهای

 گیری میکروسکوپی الکترونیاصول اندازه     2-7-7

 یاتکل 2-7-7-9

)نمونه(  یک از عبوری هایلکترونا ،معمو  TEM روش .است استفادهقابل EM مختلف هایروش

 باریکه یک ،STEM و SEM در. کندرا آشکارسازی می موازیوسیله باریکه الکترونی(  شده )به سازی روشن

ناهمدوس  کشسان پراکندگی) ایویژه هایسیگنا  و شودمی روبش آزمونه روی متمرکز، الکترونی

 ثبت( SEM در برگشتی هایالکترون و ثانویه هایالکترون و STEM در جلو به رو شدههای پراکنده الکترون

 .شوندمی

 ناییروش) TEM بین تصاویر شودمی توصیه. هستند یکسان TEM و SEM تصاویر هایداده و تصویر آنالیز

 برگشتی هایالکترون یا( SE) ثانویه هایونالکتر آشکارسازی و متمرکز باریکه یک روبش) SEM ،(موازی

(BSE)) و STEM (عبوری هایالکترون آشکارسازی و متمرکز باریکه یک روبش ) دوش گااشتهتفاوت. 

 (TEM) میکروسکوپی الکترونی عبوری 2-7-7-7

 جمله های مختلف آشکارسازی ازروش شامل TEM ،معمو  3(BF) روشن میدان تصویربرداری برعلاوه

TEM طور موثر برایبه توانندمی فقط اخیر پیشرفته هایروش. است الکترونی پراش و بات پایریتفکیک با 

 .روند کارهب ،موردنظر بلوری نانواشیاء شناسایی

 میدان تصویربرداری. دهدرا می مجزا رویت قابل نانواشیاء آشکارسازی تمامی اجازه BF-TEM تصاویر آنالیز

 در ایطورگستردهبه که است مزیت این دارای ترپیشرفته تصویربرداری حاتت به نسبت معمو  روشن

 از بخشی روشن، میدان تصویربرداری حالت در. شود اعما  خودکار نیمه روش به تواندمی و است دسترس

جاب و  تصویر ناشی از تباین. شودمی ثبت CCD یک دوربین در معمو  طوربه عبوری الکترونی باریکه

 و ناشی از( ضخامت -جرم تباین یعنی) ماده بندیدلیل ضخامت و ترکیبها در آزمونه بهندگی الکترونپراک

 .است (پراش تباین یعنی) بلور گیریجهت

یک باریکه  تا هستند نازک کافی اندازه، بههپراکن در نانواشیاء از تولیدشده یها موجود در آزمونه ذرات

 .شود ثبت های عبوری بتواندکه یک سیگنا  از الکترونالکترونی را عبور دهند به نحوی

                                                 

1 - Bright field (BF) 
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اندازه و خوا  شکل  هایتوزیعاعداد بر پایه  تصویر، آنالیز با روشن میدان TEM تصویربرداری ترکیب با

 سه خوا  توانمی اگراه. آورد دستهب نانواشیاء از زیادی مقادیر برای توانمی راشده  تصویربرداری نانواشیاء

به  نیاز اجرا  روش این زد، تخمین توسعه حا  در الکترونی توموگرافیروش  از استفاده با را اتذر بعدی

  در که دارد آنالیز و تصویر بندی بخش بازسازی، روش تصویربرداری، سازی نمونه،آماده های گام

 .شود می محدود 3دلیل زمانبر بودن و کار زیادبه ،ذرات از زیادی مقادیر دقیو گیری اندازه حاضر،حا 

 میکروسکوپی الکترونی روبشی شامل میکروسکوپی الکترونی عبوری روبشی 2-7-7-9

. کندمی روبشرا آزمونه  رویباریک متمرکز  الکترونی )کاوند( پروب یک روبشی؛ الکترونی میکروسکوو در

 هاسیگنا  از یامجموعه به منجر( کشسان و کشساننا پراکندگی) آزمونه با الکترونی پروب کنشبرهم

 و برگشتی ثانویه، هایالکترون برای آشکارسازها. شوند ثبت مربوطه آشکارسازهای توانند بامی که شود می

 پرتوهای انرژی آنالیز با توان یامی را نمونه مورد در عنصری اطلاعات براین،علاوه. هستند دسترس در عبوری

 اتلا  سنجی طیف) عبوری هایالکترون انرژی و یا با( EDX انرژی، بر اساس توزیع ایکس آنالیز پرتو) ایکس

 الکترونی باریکه وسیله به که هستند هاییالکترون ،SEهای الکترون. آورد دست به(( EELS) الکترون انرژی

 کمتربا انرژی ) انرژی کم هایالکترونشوند.  میبه بیرون رانده  اتم یک خارجی های پوسته از( ورودی) اولیه

 برای SE از بنابراین. گیرند نشأت می آزمونه خارجی سطح به نزدیک بسیار سطحیاز  و هستند( eV 98از 

 .شودمی استفاده آزمونه توپوگرافی سازیتصویر

 و) کشسان پراکندگی فرایندهای ای از مجموعه دلیلبه که هستند ایاولیه هایالکترون BSEهای الکترون

انرژی  اندازه به تواندمی و است باتتر SE از BSE شوند. انرژیمی 2زدهبازپس آزمونه از( ناکشسان

 بنابراین و است آزمونه اتمی عدد به وابسته شدت به BSE (تصویربرداری با) بازده. باشد اولیه های الکترون

 .کرد استفاده 1تباین عنصریتصویرسازی یک  برای BSE از توانمی

 عبوری آشکارساز یک از استفاده ثانویه، هایالکترون از استفاده با معمو  تصویربرداری برای یک جایگزین

 ایاولیه هایالکترون عبوری، هایالکترون. کندمی سازیآشکار راکننده به نمونه نفوذهای الکترون که است

یک  وسیله به عبوری هایالکترون پراکندگی، میزان به بسته. کنندعبور می میان نمونه از که هستند

 حلقوی تاریک میدان یک آشکارساز ،(کواک بسیار زوایای در شدهپراکنده و نشدهپراکنده) BF ارسازآشک

شده در پراکنده ،HAADF) بات زاویه حلقوی تاریک آشکارساز میدان یک یا( متوسط زوایای در شدهپراکنده)

 و اندازه گیری خوا اندازه ایبر شدههای اعما بزرگنمایی برای شوند.آشکارسازی می (زوایای بسیار بات

 سیگنا  دهد،می ضخامت را نشان -، یک تباین جرمBFوسیله آشکارساز به شدهثبت سیگنا  نانومواد، شکل

                                                 

1- Time and labor-intensive limiting 

2 - Ejected back 

3 - Elemental contrast  
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 سیگنا  باشد وبراگ نیز می پراش شامل بلکه است وابسته اتمی وزن نه تنها به حلقوی تاریک میدان

HAADF با ناسبمت تقریباً) اتمی وزن به وابسته شدت به Z
 بنابراین،. شودبراگ نمی پراش شامل و است( 2

 .شودمی استفاده سنگین عناصر از متشکل نانواشیاء آشکارسازی ترجیحاً برای HAADF آشکارساز

 ایکس پرتوهای تولید به منجر ،آزمونه با اولیه الکترونی باریکه ناکشسان پراکندگی فرایندهای: EDXآنالیز 

به بیرون رانده  اتم یک درونی پوستهاز  الکترون یک کهپیوسته، هنگامی 3تنگاشترارمب هایدر بستر. شودمی

 مشخصه ایکس افتد، پرتوهایفرو می درونی در پوسته خالی جایبه یبیرون پوسته از الکترون یک و شود می

. شود می نشر ایکس پرتو صورتبه و است عنصر ویژه هر انرژی تراز دو این بین انرژی اختلا . شوندمی ایجاد

تشخی  داده  نشرشده ایکس پرتوهای انرژی گیریاندازه با تواندمی تکی نانواشیاء عنصری ترکیب بنابراین،

 .شود

 هایالکترون. شوندمی اولیه هایالکترون اتلا  انرژی به منجر ناکشسان پراکندگی فرایندهای: EELSآنالیز 

 اندشده پراکنده بسیار کواکی یوایاز در فقط اامّ اندداده دست از امشخصی ر انرژی مقدار جلو به رو پراکنده

 عناصر به ناکشسان پراکندگی اثر در اتلافی انرژی میزان. مانندمی باقی نوری محور در تقریباً بنابراین و

 استفاده با) نمونه از عبوری هایالکترون شدهگیریاندازه انرژیدست آوردن تفاضل  به با و دارد بستگی آزمونه

 عنصری ترکیب بنابراین،. شود تعیین تواندمی الکترون اولیه انرژی و( الکترونی انرژی اتلا  سنجطیف یک از

 .دست آورد هب EELS از استفاده با توان می را نانواشیاء

 میکروسکوپی الکترونیعملکرد   2-7-9

  رهیافت یک وسیلهبه مرجع مواد TEM گیری آنالیزهایاندازه هایقطعیت عدم شاخ  مقادیر

 تقریباً کروی پراکنه وتک تقریباً این مواد مرجع است.شده گزارش [14] و[ 13] مراجع پایین در-به-بات

 آنالیزهای و تصویربرداری سازی آزمونه،آماده مرتبط با هایقطعیت عدم به زیر نتایج اند.شدهزدهتخمین

 به وابسته کاملاً کهای را نمونه سازیآماده و برداری نمونه مرتبط با ایهقطعیت عدم و دارد اشاره EM تصویر

 ، 1 % از مرتبه( 94 %  اطمینان سطح) قطعیت ترکیبی یک عدم شود.شامل نمیهستند،  ماتریس و ماده

 عدم در سهم بیشترین. استشده گزارش ،قطر مانند بعدی، تک هایدهاندازه TEM هایگیری اندازه برای

 بزرگتر . این عدم قطعیتشودمی ناشی روش صحت ارزیابی از ،(ECD) معاد  ای دایره قطر های داده یتقطع

 کالیبراسیون قطعیت عدم و متوسط دقت تکرارپایری، ترکیب با که است آزمایشگاهی -درون قطعیت عدم از

. بود آزمایشگاهی -روندترکیبی  قطعیت عدم در قطعیت عدم عامل بزرگترین تکرارپایری. شود می محاسبه

 برای. دارد بستگی 3 % تا 3/8 % از ای بازهدر  شده برده کاربه کالیبراسیون روش به کالیبراسیون قطعیت عدم

                                                 

1- Bremsstrahlung 



 9911  سال :)چاپ اول( 77222ایران شمارۀ  ملیاستاندارد 

 

24 

 

 سطح) ایآزمایشگاهی -درون هایقطعیت عدم ،3مانندبرخا  نانواشیاء اولیه ذرات اندازه هایگیری اندازه

 .اندشده گزارش 9% از مرتبه( 94% اطمینان

 و شکل همانند فردی به منحصر هایشناسانه موردنظر، نانواشیاء انتخابی گیریاندازه و آشکارسازی برای

 .است تزم عنصری ترکیب

 خودکارسازی ،کندتغییر نمی TEM )اپراتور(کارور با تغییر  ذاتاً ،پیشنهادی روش اینکه از اطمینان برای

 .است ازنی تصویر آنالیز هایجنبه و ذره انتخاب

 ترحد پایین. استشده تعریف اندازه سازیکمیّ باتتر و ترپایین وسیله حدودبه EM مفید کاری بازه

 حداقل ذره اگر مساحت سطح داد نشاناو . شودمی محاسبه[ 15] 2مرکوس معیار اساس بر اندازه سازی کمّی

 هایانحرا  ازپیکسلی است،  33 که متناظر با یک قطر دایره تقریباً ،باشدتشکیل شده پیکسل صد از

 و هامیله مانند غیرکروی ذرات برای. اجتناب کردتوان می های اندازهگیریاندازه در( 38 %<) بزرگ سامانمند

 گرفتن درنظر با توانمی معیار این براساس. استشده پیشنهاد پیکسلی 38 کمینه خارجی بعد ، یکالیا 

 .کرد محاسبهرا  کمینه ماییبزرگن ،CCD دوربین پیکسل اندازه

 کرد ارزیابی توانمی آزمونه، از کیفی آنالیز یک در زده شدهتخمین ذره اندازه بزرگترین و کواکترین براساس

 .خیر یا دهدرا می دقیو اندازه گیریاندازه اجازه دوربین/ میکروسکوو پایری پیکربندیتفکیک حدود آیا که

 طور که در استانداردهمان و استشده محدود دید میدان وسیلهاندازه به سازیکمیّ ترحد بات

 ISO 13322-1مفید اندازه سازیکمّی بازه. شودمی تنظیم تصویر اندازه دهمیک است، درشنهاد شدهیپ    

 .شود محاسبه اندازه سازیکمیّ ترحدود باتتر و پایین از تواندمی

 ماده حالت در و) مرتبط دهاندازه هر برای گیریاندازه قطعیت عدم و شدهگیریاندازه ذرات تعداد بین رابطه

 . تعدادکرد تعیینسنجی اعتبار مطالعه یک طریو از مثا  عنوانبهتوان را می (جمعیتزیر هر برای ،1گانهاند

 این[. 13] زد تخمین رابطه این از توانمی را معین قطعیت عدم با ویژه دهاندازه تخمین برای موردنیاز ذرات

 یاسنظر در مقمورد یت( جمعیر)ز توزیع ده که اندازهیدرصورت. استشده داده نشان 3-ت شکل دررابطه 

 یپیشنهادروش  با پیروی از توانمی شوند راگیری میذراتی که اندازه تعدادمتناوباً  ،متقارن باشد ،یتمیلگار

  .کرد محاسبهISO 13322-1  در استاندارد[ 16] 9و گوتو 5ماسودا

                                                 

1- Fractal-like 

2- Merkus 

3- Multimodal material 

4- Masuda  

5- Gotoh 
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 به و است برانگیز االش هستند، حساس بات خلاء شرایط و الکترون باریکه نسبت به که موادی آنالیز

 .است دسترس در سختی به از آنالیزها نوع این برای که دارد نیاز ایپیشرفته تجهیزات

 حامل روی آنها رجیحیت یافتگیجهت به توجه با ،EM آنالیز در هانانوصفحه خارجی کمینه ابعاد گیریاندازه

 .است ی شدهسوگیر نمونه،

 سازی آزمونه میکروسکوپی الکترونیآماده  2-7-4

 هپراکن که شود آوریعمل ایگونهبه نانواشیاء شامل پیچیده ماتریس که است این مستلزم پیشنهادی رهیافت

 انواع همه برای TEM های توری ازاستفاده . آید دست هب اندازه کافی باتبه غلظتبا  موردنظر نانواشیاء حاوی

 .شودمی توصیه( SEM و TEM ، STEM) EM آنالیزهای

( TEM توری) نمونه حامل با هپراکن این در معرض تماس قراردادن با، EM آنالیز برای مناسب هایآزمونه

...(  ،سواندروال غیرقطبی، ایستابرقی،) هااز طریو انواع مختلف برهمکنش نانواشیاء از بخشی. شوندمی آماده

 در موردنظر دهنده نانواشیاء نشان صورت بهینه، نانواشیاء به از بخشی. شوندمی متصل (TEM) توری به

 یوتطب یلهوس به نانواشیاءدهند. این می جداگانه صورتبه را نانواشیاء آشکارسازی اجازه هستند و ماتریس

 کنند(. ی)رسوب م شوند یها نهشته مآن یرو TEM یو نوع و بار تور یاءاشدادن غلظت نانو

های توری کلی، طوربه. شودمی تعیینتوری  بار وسیله به شدتبه TEM توری یک با نانوماده برهمکنش

 و سازیآماده زمان به بسته. دارند منفی بسیار کمی بار یا هستند گریزآب شده،آماده تازه دار کربنیپوشش

 هایمحیط و بار بدون ذرات برای گریز و ناپدیدشدن دارند.ترک سطح آب هتوری، این بارها تمایل بانبارش 

 های توری قطبی، هایمحیط در باردار ذرات برای. شودمی توصیه نشدهآوریعمل هایتوری گریز،آب

 تواند می آبی 3آلکیان )رنگ( با هاآن آوریعملپیش با TEM هایتوری دوستیآب. است نیاز مورد دوست آب

 بارهای ،در عوض[. 17] دهدمی منفی را افزایش بار با نانوماده اتصا  شدتبه حاصل مثبت بار. یابد زایشاف

مثبت را  بار با نانوماده اتصا  شدتبه که کرد وارد( TEM)به توری  2درخشی تخلیه با توانمی را منفی

 .است عاقلانه متفاوت های فترهیا یابیشارز نانوماده، بار بودن ناشناخته حالت در. دهدمی افزایش

 ،[18( ]قطره روی توری) هپراکن یک قطره توری روی شناورکردن با کلی طوربه ،هپراکن از نانوذرات بازیابی

 شود.انجام می [22] ،[21] ،[20( ]توری روی قطره) توری روی هپراکن یک قطره دادن قرار با یا[ 19]

                                                 

1- Alcian 

2- Glow  
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 هایتوری در نانواشیاء (رسوب)نهشت  برای اضافی روش کی توری رویمستقیم کردن  سانتریفیوژاولترا

TEM روش  مزیت. [23دهد ]می مایع را محیط از کمّی نانوذرات بازیابی اجازه سانتریفیوژ کردناولترا .است

 .شوند می سانتریفیوژ TEM توری روی یکمّ طورو به شده غلیظ فعا  صورتبه نانوذرات که این است

 بهینه بعدی آنالیز برای 3(ریزنگار)میکروگرا   هر در ذرات تعداد که شود تنظیم طوری باید نانواشیاء غلظت

 در همانطورکه بهینه، هایغلظت. داشته باشند همپوشانی ،با هم یابوده  در تماس یکدیگر با نباید ذرات. باشد

 گرفتن درنظر را  با بات هایغلظت کند.نمونه دیگر تغییر می به اینمونه از است،نشان داده شده پپیوست 

 غلظتانتخابی  افزایش برای. داد کاهش سازیرقیو با راحتیبهتوان میذره،  بارهای با کنندهرقیو سازگاری

 .شود تنظیم باید نمونه سازیآماده هایروش ،هپراکن در نانواشیاء

 ذرات از بخشی یحیترج پیوند به منجر است ممکن قطره روی توری روش اندپراکنه، هاینمونه برای

 ذرات از بخشی ترجیحی یک پیوند به منجر است ممکن توری روی قطره روش کهدرحالی شود، ترکواک

 توصیه توری کردن روی سانتریفیوژاولترا ،سوگیری از اجتناب منظوربه مواردی، انین در. شود تربزرگ

 .شود می

 شدهخارج TEM توری روی مایعباید  ،خشک شدن در حا  مایعات از نمکی رسوبات ایجاد از جلوگیری برای

 .شوند شسته آب در TEM های توری و

. دهد می کاهش آتینده مواد و اضافی هاینمک خروج با را توری زمینه پس سیگنا  ،شستشو اضافی مراحل

 آن از شود توصیه می که شود توری از تربزرگ ذرات انتخابیاتلا  منجر به  است ممکن گسترده یشستشو

 .شود اجتناب

 در نانوذرات گیریاندازه و هانمونه سازیآماده جهت تواندمی ،[24] 2کرایومیکروسکوپی الکترونی  اصل، در

 توان می ندرتبه که دارد نیاز هپراکن ذرات باتی بسیار غلظت و خلو  به روش این. شود استفاده آبی محیط

 .به آن دست یافت پیچیده تریسما یک در نانوذرات شناسایی و آشکارسازی هنگام

 تفسیر نتایج میکروسکوپی الکترونی     2-7-5

 خودکار نیمه طوربه آنها خاکستری دار )رنگ(مق براساس EM یهامیکروگرا  روی موردنظر نانواشیاء

. شوندمی گیریذره اندازهتک هر برای همزمان طوربه اندگانه هایدهاندازه. شوندمی گیریاندازه و شناسایی

 ارائه 9 بند ،CEN / TS 17010: 2016 در استاندارد هادهاندازه مورد در با جزییات بیشتر توضیحات

 .است شده

                                                 

1- Microghraph  

2- Cryo-TEM  
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 3(الیپاییمتقابل ) همبستگی آنالیز[. 22] استشده ارائه نامهکتاب در پارامترها های مجموعه از هاییمثا 

  رده هر از دهاندازه یک حداقل ارائه. شود استفاده بات همبستگی باهایی دهاندازه بندیرده برای تواندمی

. داد ارائه با جزییات بیشتر توصیفی آمار توانپارامتر می هر برای. دهدمینمایش اطلاعات را  کارآمدصورت به

 و دارداستانانحرا   ،میانگین مانند 2پارامتری پارامترهای اند،شده توزیع طور عادیبه که هاییدهاندازه برای

 شده،توزیع طور غیرعادیبه هایدهاندازه برای کهدرحالی هستند، مناسب میانگیناز مقدار  استاندارد خطای

توان با می این، برعلاوه. هستند مناسب 99 و 29 های صدکتخمین و 1میانه از قبیل غیرپارامتری پارامترهای

 دهاندازه به دسترسی . کرد صورت کمیّ توصیفعیین و بهت را دهاندازه هر بر پایه عدد توزیع برازش منحنی،

 ای دایره قطر تخمین. کندمی فراهم را ویژه هد  یکبر حسب تابعی از ده اندازه یک انتخاب اندگانه امکان

 نتایج با EM نتایج ارتباط برای مثا  برای ،(EM درشده  سازی تصویر مساحت سطح از شده محاسبه) 5معاد 

 مفید (پویا نور پراکندگی و کردن دیسکی سانتریفیوژ مانند) وارویکر ذره شناسییختا فرض رب هاییروش

 خارجی ابعاد وابسته به ارزیابی ،دایره محاطی بیشینه قطر و 9فرتکمینه  قبیل از هاییدهاندازه تخمین. است

 .است نانوماده تعریف مفاد در ذره کمینه یک

 روش از شدهاستاندارد یک توصیف ISO 13322-1 استاندارد .شودمی نتعیی تصویر آنالیز با ذره خوا 

 را الکترونی سکووروتصاویر میک شامل ایستا، تصاویر در نانواشیاء، جمله از ذرات، آنالیز برای مورداستفاده

 .دهدمی ارائه

 میکروسکوپی وسیلهبه ذره و شکل اندازه هایتوزیع هایگیریاندازه –نانو فناوری ،ISO 21363استاندارد 

 کیفیت های ارزیابی ذره، گرفتن تصویربرداری، برای خودکار بسیار پروتکل مراحل شامل ،عبوری الکترونی

 ابزارهای و گیری اندازه قطعیتعدم هایارزیابی مرجع؛ هایمد  با توزیع داده مقایسه کار، های گردش داده،

 ذرات آوریعمل روی 9آزمایشگاهی میان مقایسه العاتمط هایبراساس یافته. باشدداده می سازیدیداری

 تصویربرداری خودکار و آنالیز برای ذرات تعداد کمینه کننده،توصیف دقت برای ذره مساحت کمینه تماسی،

 .استشده گنجانده بلقا آنالیز و

 :است زیر مراحل شامل معمو  طوربه تصویر آنالیز

 اصلاح تصویر ناهمگن روشنایی زمینه،پس از موردنظر ذرات ازیجداس بهسازی برای: تصویر سازیآماده -

 .شود می بهینه مناسب تصویری فیلترهای از استفاده با تصویر تباین و یابدمی کاهش تصاویر نوفه شود، می

                                                 

1 - Cross correlation  
2 - Parametric parameters 

3 - Median 

4 - Equivalent circle diameter (ECD) 

5-  Feret Min 

6 - Interlab 
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 یا موضعی گااریآستانه وسیلهبه جامع،قطع  مقدار سازیبهینه با ذرات: آستانه مقدار سازیمیزان و تنظیم -

 .شوندمی جدا زمینهپس از لبه، آشکارسازی یلترهایف

 فریم تنظیم بااست، شده داده شرح ISO 13322-1 در استاندارد همانطورکه: سطح آشکارسازی تعیین -

 .شودمی اجتناب ذرات ترجیحی آشکارسازی از ،گیریاندازه

گنجانده و یا از  آنالیز در ذرات ،قبلی دانش اساس بر: نانواشیاء آشکارسازی و آشکارسازی پارامترهای تنظیم -

 .شوندمی آن خارج

 و شکل هایدهندازه، اISO 9276-6 با استاندارد مطابو: نانواشیاء گیریاندازه و هادهاندازه انتخاب -

 .شوندمی انتخاب آنالیز هد  بر حسب تابعی از شناسی ریخت

 :شوندمی ثبت بیشتر آماری پردازش برای هاداده

 .شودنشان داده می ISO 9276-5 وISO 9276-2  با استانداردهای مطابو ذره اندازه آنالیز یجنتا -

 .شودارائه می ISO 9276-6 با استاندارد مطابو کمّی نظر از و شده توصیف ذره شناسیریخت و شکل -

 .شودمی تنظیم ISO 9276-2 استاندارد همانند مرجع های یک مد داده اساسبر تجربی یک منحنی -

 .شوندمی بندیرده ISO 9276-4 با استاندارد مطابو ذرات -

 (spICP-MS) سنجی جرمی طیف -شده القایی تک ذرهپلاسمای جفت   2-9

 اساس سنجش  2-9-9

 عنصری هایبراسب با نانوذرات ،(spICP-MS) سنجی جرمیطیف -شده القایی تک ذرهپلاسمای جفت در

 در عنصر هاییون از 3پَرشار یک ،شده ICP-MS وارد نمونه تعلیقه یک رد ICP-MS برای مشاهدهقابل

 شود می آشکارسازی جرمی سنجطیف در سیگنا  پالس یک عنوانپَرشار به این. کنندمی تولید پلاسما مشعل

 مجر همانند را تعلیقه در ذره غلظت تعیین امکان ،اند جداگانه آشکارسازی شده صورتبه ی کهنانوذرات در و

. زد تخمین را ذره اندازه توانمی مفروض، ذره شکل و اگالی ،بندی ترکیب ذره، جرم براساس. دهد می عنصر

تزم است تا اطمینان  ذره غلظت و( ms 38تا  sµ388بازه  در معمو  طوربه) پایری زمانی کافیتفکیک

« تک ذره» ICP-MSبه نام این روش  و گیردمی سراشمه ذره یک از فقط سیگنا  پالس هرکه  حاصل شود

باید عموماً  ،کم کافی اندازه به ذره عددی یک غلظت دستیابی به برای هانمونه نتیجه، در شود. نامیده می

 توانمی ،همزمان طوربه ذره اند یا دو از احتما  آشکارسازی که شود حاصل اطمینان تا شوند  رقیو

                                                 

1- Plume  
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 هاینیز شود، تداخل ماتریس سازیرقیو به منجر است ممکن نمونه سازیرقیو که آنجا از کرد.نظر  صر 

 نمونه سازیآمادهتر  پیچیده هایروش برای اغلب آسان و سریع جایگزین ،روششود. این  می کمینه ماتریس

شود که دقت شود  توصیه می اصلی، ماتریس از غیر ایزی در ها نمونه کردن رقیو هنگام ،هراند[. 25] است

 ICP-MS از برداری بهره مفهوم. شود اجتناب سطحی لیگاندهای جمله از ذره صوصیاتخ در تغییرات از تا

 و شد منتشر [26] 2و دگولدر 3کارتیتوسط مک بار اولین برای کلوئیدی هایتعلیقه و تک ذره آنالیز برای

 ابزاری وانعنبه spICP-MS اخیراً،. گرفت قرار آزمایش مورد آبی هایتعلیقه در ذرات ای از مجموعه برای

 ،[28] تحلیلی -زیست هاینمونه در طلا: است شده توصیف مختلفی کاربردهای و[ 27] نانوذرات تعیین برای

 کاملاً آنالیز هایروش اخیراً،[. 33] ،[32] ،[31] ریز و ذره محلو  نقره ،[30] هوابرد ذرات در سرب ،[ 29]

 میانهای آزمون در روش این بودن مناسب ،[34] استشده منتشر spICP-MS از استفاده با معتبر

 و[ 37] استگرفته قرار دسترس در ها داده پردازش افزارنرم ،[36] ،[35] استشده آزموده 1آزمایشگاهی

  استشده منتشر روش این مورد در ISO 19590استاندارد 

 و تردقیو آشکارسازی کانام که استاخیراً توسعه یافته (sµ 98) ترکوتاه های انتظارزمان از استفاده

        تر ازکواک) ترکواک ذره هایاندازه توانمی درنتیجه .آوردمی فراهم را نانوذره سیگنا  یکپاراگی

nm 38 )اندگانه آشکارسازی[. 39] ،[38] شودپایر میامکان عنصری اند آشکارسازی و کرد تعیین را 

 تک حالت در( ICP-TOFMS) پرواز زمان جرمی سنجطیفیک  با شدهترکیب ICP از یک استفاده با صحیح

 با در مقایسه آن کمتر حساسیتاست، یافتهتوسعه  دستگاهی انین اخیراً کهدرحالی. است پایرامکان ذره

 .کندمی محدود nm 98به  ذره را اهارقطبی، براورد اندازه یک دستگاه

 عملکرد  2-9-7

LODSIZE.  از استفادهشکارسازی با آقابل نانوذره کواکترین spICP-MS، سامانه حساسیت با ICP-MS و 

یک  از استفاده با ،Agو  Auنانواشیاء  برای. شودمی تعیین زمینهپس نوفه از ذره هایسیگنا  تمایز امکان

 است nm 28تا  nm 39از  معموتً گیریاندازهقابل ذره اندازه ترین، کواکICP-MS استاندارد اهارقطبی

 امکان که ایهندسه با جرمی هایسنجطیف از استفاده با است ممکن ترکواک شدهاندازه ذرات[. 41]

  5میدان قطاعی ICP-MS یک از استفاده با مثا ، عنوانبه. شود گیریاندازه دهد،می را باتتر عبور های بازده

 زمینه پس نوفهبا  SiO2 و TiO2 راتنانوذ برای. آشکارسازی کرد را nm 38کواکی  نانواشیاء طلا به توانمی

 ICP-MSمانند اخیر فنی هایتوسعه اگراه است، nm 288و  nm 98ترتیب  به ICP-MS، LODSIZE دربات 

 یکاستفاده از با . کندمی فراهم را ذرات این ترکواک هایاندازه آشکارسازی امکان ،گانهقطبی سه اهار

                                                 

1 - McCarthy 

2 - Degueldre 

3 - Intra-Labratory 

4 - Sector field    
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ICP-MS بات، ایریپتفکیکبا  جرمی سنجطیف دارای LODSIZE برای TiO2 تا تواندمی   nm 28 کاهش 

 .یابد

 متان با 3برخورد محفظه یا واکنش یک از استفاده با و سرامیکی نوع با کوارتز پلاسمائی مشعل لوله تعویض با

 برای روشی اخیراً[. 38] استشده گیریاندازه nm 388از  ترکواک SiO2 ذرات واکنشی، گاز عنوانبه

 مختلف عنصر 58 از متشکل نانوذرات برای و شده توصیف LODSIZE نتخمی

 [.42] استکار رفتهبه

LODCONC. به آشکارسازی حد این ،ارتباط دارد شدهمشاهده سیگنا  هایپالس تعداد به غلظت که آنجا از 

 و نانوذره هایهآتیند غیاب در. است گیری مرتبطداده کلی زمان و شاهدزمان  در سیگنا  هایپالس تعداد

 زمان کل طو  در پالس ، سه spICP-MSهمانند رایج شمارش فرایند یک آشکارسازی حد حافظه، اثرات

هر  در ذره 398 در حدود LODCONC ،2 % پاشیمه بازده و تجربی تنظیمات براساس[. 43] است برداریداده

 و نیست واقعی زمینهپس هایا سیگن و حافظه اثرات دلیلبه این عمل در ،هراند. است لیترمیلی

LODCONC نانواشیاء  برای. است لیترمیلیهر  در ذره 988 درحدود واقعیAu  وAg 98  نانومتری این

LODCONC  جرمی هایغلظت معاد  است با  ngl
nglو  13-

 SiO2 و نانومتری TiO2 398 نانواشیاءبرای  ،9 1-

nglی جرم هایغلظت بامعاد  ترتیب  به نانومتری 988
nglو   98 1-

 .است 388 1-

 هر ا که درمعناین به ، شودمی محدود تک ذره تعریف وسیلهغلظت به دینامیکی ازهب ازه دینامیکی غلظت.ب

 از توانمی شوند، می وارد یکدیگر از مستقل طوربه ذرات اون .است متعدد ذرات از اجتناب به نیاز رویداد،

و  زمانی انتظار دوره یک طی در پلاسما به نانوذره اند یا ورود یک  احتما تخمین برای 2پواسون هایآمار

 و است 388از  عاملیک حدود  در غلظت دینامیکی ازهب ،عمل در. کرد عنوان تک ذره استفادهآشکارسازی به

قابل  بودن خطی از انحرا  ذره غلظت افزایش با توجه باشد،قابل اینانوذره رویدادهای اندین تعداد اگر

 و انتخاب یک رویدادهایی را محاسبه کردند انین وقوع احتما  همکارانش و 1رداوتب. خواهد بود شاهدهم

 [.44] ای را بحث کردندسازی وقوع رویدادهای اندنانوذرهکمینهبرای  ،نانوذره بحرانی عددی غلظت

 پلاسما در پرواز هنگام گبزر ذرات تبخیر از آنجاکه ذرات، تعداد بیشینه از جدا ازه دینامیکی اندازه.ب

و  5دگالدره .مهم است ،باشد تواندمی قدرا ذره اندازه بیشینهکه  آنباشد، دانستن  جزئی است فقط ممکن

 در ماندگاری زمان و ذرات اندازه از تابعی عنوانبه UO2 ذرات تبخیر زمان محاسبه با را مسئله این همکاران

                                                 

1  - Collision cell 

2  - Poisson  

3- Laborda 

4- Degueldre 
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 nm2888  تقریباً ذره اندازه ترینبزرگ که دهدمی نشان هاآن اتمحاسب[. 45] اندکرده یابیشارز پلاسما

که پایرش رسد  می نظر به بنابراین[. 47] ،[46] استشده تأیید هاگیریاندازه سایر وسیلهبه که خواهد بود

 ممکن 3ریزاندازه ذرات که داشت درنظر باید اگراه ،اطمینان استقابل nm  3888ذره اندازه بیشینه یک

 کنند. تولید ،آشکارساز خطی بازه از خارج را سیگنا  یک شدت تاس

 های آبیتعلیقه 2ونتحلیل تکرار اندین آزم در نسبی استاندارد انحرا  عنوانبه تکرارپایری .تکرارپذیری

 یک غلظت در نانومتری 98 نانواشیای طلا و نقره برایذره ( جرم و) غلظت تکرارپایری .استشده تعیین

ngl   جرمی
 کمترذره ( جرم یا) غلظت تکرارپایری رود کهانتظار می کلی طوربه. ودب 39 % تا 38 % از 98 1-

 .است 38 % از کمتر سیگنا  هایپالس ارتفاع یعنی اندازه تعیین برای تکرارپایری کلی طوربه. باشد 29 % از

 تعیین آبی هایتعلیقهآزمون ندین تحلیل تکرار ا در نسبی استاندارد انحرا  عنوانبه همچنین )این مقدار(

  است. شده

 شده اصلیگیریاندازه خاصیت. است متکی فرضیات تعدادی از به ،spICP-MS در ذره اندازه تعیین. 9صحت

 از شدهاستاندارد تهیه آماده هایمنحنی از استفاده با ذره جرم آن از که است سیگنا  شدت ،ذره

 محاسبه ذره اندازه شکل، و اگالی استوکیومتری، فرضیات براساس .شودمی محاسبه ،یون استانداردهای

 درون استانداردهای یا مرجع مواد شده مناسب،گواهی مرجع مواد از استفاده با باید صحت بنابراین. شود می

 طلا نانوذره بر مبتنی مرجع مواد از هاییمثا . شود تعیین شده، تعریف خوبیبه های ذرهاندازه با آزمایشگاهی

 .[48] یافت شوند متون علمی در توانندمی است،گرفته قرار استفاده مورد منظور این برای گسترده طوربه که

 .بود خواهد 58 % از کمتر ذره، سوگیری اسمی طرهایقُ اساس بر مجرب یک آزمایشگاه در

 و دنسازگار شو spICP-MS ازه دینامیکیب اب تا شوند رقیو زیادی حد تا اغلب باید هانمونه پذیری.تحمل

 یا اجزا ،هراند. یابدمی کاهش بالقوه ماتریس تداخلات نتیجه در و شده آن رقیو تبعبه نیز نمونه ماتریس

، باشند داشته تداخل ذره غلظت با هم هنوز است ممکن ،تعلیقه پایداری برای شدهاضافه ماتریس ترکیبات

 ترکیب کههنگامی. شوندمی یافتهپاشی افزایشمه بازده یک هب منجر صابونشبه ترکیبات کههنگامی ویژهبه

 .نیابند کاهش تداخلات است ممکن باشد، نمونه ماتریس مشابه کنندهرقیو

 سازی نمونهآماده 2-9-9

 ،شده باشدآوری عمل نانوذراتحاوی  پیچیده ماتریس که است آن مستلزم spICP-MS با گیریاندازه

    در نانوذرات عددی شود غلظت توصیه می براین،علاوه. شود حاصل نانوذرات شامل یاتعلیقه ای که گونه به

                                                 

1 - Micro sized particles 
2 - Replicate  

3 - Trueness 
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particles mlاز  معمو  طوربه ،spICP-MS بازه
particles mlتا   385 1-

 نیاز درصورت ، تنظیم شود.389 1-

 دسیلود سدیم لو در مح یا آب در کردن رقیو با توانمی را بات هایغلظتهای با تعلیقه ذره، پایداری به

 مثا  عنوانبه) اندشده پایدار قبل از که نانوذره هایتعلیقه .داد کاهش mM 3/8 )با غلظت( (SDS) سولفات

 اطلاعات فقط. شوندمی رقیو ماتریس مشابه ترکیب با  کنندهرقیو وسیله هب خوبیبه (نانوذره استانداردهای

شود  توصیه می کلی، طوربه. است موجود متون علمی در نمونه سازیآماده های روش راجع به یمحدود

 یعنی) ذره مشخصات تغییر از و کند تضمین را پایدار شدهرقیو هپراکن به یک دستیابی ،نمونه سازیآماده

 .استشده آورده اینجا در کلی هایدرهنمو از برخی. کند اجتناب( انبوهش حالت و اندازه شکل،

 زیرا دارندنیاز  نمونه محدود سازیآماده به فقط ،نانوذرات شامل آبی هایونهنم ،طورکلیبه .های آبینمونه

 طوربه) شدهخال  آب با ساده سازیرقیو معموتً. شودمیی انجام زیادسازی رقیو ،ابزاری آنالیز از قبل

 نمونه ،دیگر موارد در. است کافی( ppb  9>محلو   هاینمک و MΩ.cm 34 < (ویژه)مقاومت  با آب معمو 

منظور اجتناب از افزایش دمای تعلیقه ذره، به کهدرحالی شودسونیک میوسیله پروب( ه)ب دقیقه اند برای

های کشت آبی محیط و در فاضلاب اجراروش  این است ممکن. شودمی خنک یخ -آب با نمونه ظر  یا لوله

 SDS مانند هاییشوینده است ممکن ذرات،نانو های تعلیقه پایداری برای. شود شناسی استفادههای سمآزمون

 بر است ممکن این که کرد درک باید اگراه شود، افزوده( BSA) گاوی سرمآلبومین مانند  هاییپروتئین یا

 .بگاارد تأثیر ICP-MS پاشیمه بازده

 تجزئیا. است هایینمونه انین پردازش برای نرم روش یک ایمایههضم زی های زیستی و غذایی.نمونه

 انجام مرحله دو در نحو بهترین به هانمونه ایمایهزی هضم[. 49] شودمی گزارش دیگر جای در سازیآماده

 نمونه و بافر ،شودمی خنک لوله کهحالی در شود،می اضافه نمونه به لوله یک در هضم بافر ابتدا. شودمی

 سانتیگراد درجه 19 دمای در معینی مدت برای لوله و شده اضافه مایهزی دوم،. شوندمی سونیک و مخلوط

 .شودمی رقیو خال  آب با هضم اتاق، دمای سازی بهخنک از پس. شودمی نگهداری 3خانهدر گرم

 های سازی تعلیقهآماده با آرایشی ممکن است تمحصوت مانند غیرغاایی محصوتت .غیرغذایی محصولات

معتد ،  2با قطبایی ا یک حلّ در محصو  از کمی مقدار ،ورمنظ این برای شوند. آنالیز محصوتت این از ذره

 در درنهایت و اتانو  در اولیه هپراکن منظور پایداری تعلیقه ذره، اینشود. بهمی پراکنده عنوان مثا  اتانو ،به

 ماتریس، تداخلات از پیشگیری برایشود  توصیه می شود.می بیشتر رقیو ،mM 3/8 SDSیا  خال  شده آب

 سازی مستقیم کرم رقیو بر مبتنی رهیافت یک اخیراً. باشدن 3 % از بیش نهایی محلو  اتانو  میزان

                                                 

1 - Incubated 

2 - Polarity 
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 ذرات گااری اندازهبرای [ 50] فراخال  آب در نمونه بیشتر سازیرقیو و Triton X-100 % 3 در ضدآفتاب

 .استشده گزارش spICP-MS وسیلهبه تیتانیا

 تفسیر نتایج  2-9-4

 ضمیمه به شروع ICP-MS کنندگانتأمین اخیراً فقط. موجود نیست هنوز داده ارزیابی زارافنرم طورکلیبه

 را داده یابیشارز و محاسبه به مربوط اطلاعات. نمودند ICP-MS جدید هایسامانه در افزارینرم انین کردن

 را تزم محاسبات امانج برای 3 گستردهصفحه  یک و کرد پیدا[ 47] ،[ 37] ،[ 27] علمی نابعم در توانمی

 [.51] کرد بارگیری اینترنت طریو از توان می

 :است نیاز مورد آبی تعلیقه در موجود ذره ذرات اندازه تعیین برای زیر محاسبات و مراحل

خوبی را با استفاده از یک نانوذره به ICP-MSپاشی یا انتقا  سامانه سامانه. بازده مه کالیبراسیون: 3مرحله 

 یونی مرجع مواد از استفاده نظر باآنالیت موردرا برای  آشکارساز پاسخ عاملتعیین کنید.  ،شده یابیمشخصه

 کنید: محاسبه زیر شرح به را بازده انتقا . تعیین کنید کالیبراسیون برای شده گواهی

(5) 
1000

.P

n

n

N

c V
   

 :که در آن

n  بازده انتقا  است؛ 

PN  شده در زمان روبش )تعداد ذرات آشکارسازیmin
-1

 ؛است( 

nc  غلظت عددی ذره (l
 است؛( 1-

V  شار ورودی نمونه (ml min
 است.( 1-

 شدهثبت زمان روبش در شدهمشاهده های پیک تعداد از را ذره عددی : غلظت عددی ذره. غلظت2مرحله 

 : کنید محاسبه زیر صورتبه را ذره عددی غلظت. کنید تعیین ICP-MS ابزار وسیله به

(9) 
1000

.P

n

n

N
c

V
  

 :که در آن

nc  غلظت عددی ذره (l
-1

 ؛است (

                                                 

1 - Spreadsheet 
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PN  ان روبششده در زم تعداد ذرات آشکارسازی (min
 است؛( 1-

n  پاشی است؛بازده مه 

V  ورودی نمونه شار (ml min
 است.( 1-

ذره  شکل اگر. شودمی تعیین ذره جرم از ا استفاده ذره اندازه کروی، یک شکل فرض با: اندازه ذره. 1مرحله 

تر دقیو )تعیین( منجر به . این موضوعگرفته شود درنظر محاسبه در تواندمی واقعی شکل شده باشد،شناخته

 ICP-MS ابزار وسیلهبه شدهثبت روبش زمان در پیکمساحت  یا ارتفاع از ذره جرم. شودمی ذره اندازه

 :شودمی محاسبه زیر شکل به ذره جرم. شودمی محاسبه

 (9) . .
60

p d pn

p

ion a

I t MV
m

RF M


  

 :که در آن

pm  جرم ذره (ng )است؛ 

pI  شدت سیگنا  ذره در نمونه (cps )است؛ 

ionRF پاسخ ICP-MS برای استاندارد یون (cps µg
-1

 l
 است؛( 1-

dt  3زمان انتظار (s )است؛ 

V  شار ورودی نمونه (ml min
 است؛( 1-

n  پاشی است؛بازده مه 

pM جرم مولی ماده نانوذره است؛ 

aM است. شدهگیریجرم مولی آنالیت اندازه 

 :شودمی حاسبهم زیر صورتبه ذره اندازه کروی، یک شکل فرض با

(9) 
4

3
6

.10P

P

P

m
d


  

 :که در آن

pd  قطر ذره در نمونه (nm) است؛ 

                                                 

1 - Dwell time 
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pm  جرم ذره (ng )است؛ 

p  اگالی ذره (g ml
-1

 است. (

 .کرد محاسبهجداگانه  ،ذرات نتایج توان ازمی را نمونه لیقهتع در ذرات اندازه توزیع و اندازه ذره میانگین

سازی نمونه، آشکارسازی و شناسایی نانواشیاء در دهی برای آمادهگزارش الزاماتفهرست    2

 های پیچیدهماتریس

 عمومیدهی گزارش   2-9

           استاندارد  با مطابو کلی طوربه باید ،کیفیت مرتبطکنتر  و عملکرد هایداده و گیریاندازه نتایج

EN ISO / IEC 17025: 2017 باشد زیر شرح به خا  طوربه و: 

 آزمون؛ گزارش ،مثا  طوربه عنوان  -الف

 مشتری؛ و آزمایشگاه آدرس و نام  -ب

 ؛شود ظاهر صفحه هر در تزم است که گزارش برای مشابه فرد منحصربه شناسایی یا سریا  شماره  -پ

 آزمایشگاه؛ مورداستفاده در هایهانشناس و هانمونه برای مشتری شناسایی تجزئیا  -ت

 آزمایش؛ تاریخ و اقلام تحویل تاریخ  -ث

 استاندارد؛ این به ارجاع  -ج

 گزارش؛ تاریخ و مسئو  شخ  امضای و سمت نام،  -چ

 شود؛ استفاده شدهآزموده اقلام مورد در فقط نتایج اینکه بیان  -ح

 مورداستفاده؛ آنالیز روش )معرفی( یشناسای  -خ

 است؛شده انتخاب هد  نانواشیاء برای شیمیایی یا فیزیکی هانشناس کدام اینکه توضیح  -د

 .گیریاندازه عدم قطعیت یک بیانیه و واحدها با آزمون نهایی نتایج  -ذ

 6شده در بند  داده شرحسازی نمونه، دهی آمادهگزارش 2-7

 ماتریس؛ و هد  ذرات بین شیمیایی یا کیفیزیهای تفاوت -الف

 کند؛می حا  را ماتریستداخلی  پارامترهای و عوامل ،اجزا که اجرایی روش  -ب

 ؛(مرتبط هایماتریس مختلف انواع برای اجرا  قابلیت اجرای روش) پایریتحمل  -پ
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    پارامترهای  و (کردن فیوژسانتری یا صافش) کندمی حا  را بزرگ ذرات بیش از اندازه که اجرایی روش  -ت

 ؛)آن(       

     بر حسب  مثا  عنوانبه انرژی، اگالی) فراصوت آوریعمل و عوامل پراکننده پراکنش، اجرای روش  -ث

J ml
  ؛(           1-

                                                               پیش از این  علاوه، به) عوامل افزودن یا/و خا  pH مقدار برقراری یک ،سازیپایدار اجرای  روش  -ج

                        این از بخشی عنوانبه باید و هستند سانتریفیوژ کردن تزم یا صافش برای سازیپایدار و پراکنش        

 .(شود گزارش نمونه سازی آماده  میانی فرایند        

 ؛محصو  استخراجینهایی  خوا  عنوانبه ،محتمل یزتا تانسیلپ و غلظت ذره، اندازه توزیع  -چ

 پایدارشده؛ نمونه در آن غلظت و نانوشیء اندازه توزیع ثبات  -ح

          نمونه در و محصو  استخراجی در مناسب هانشناس یک غلظت مقایسه طریو از) هد  ذرات بازیابی  -خ

 (.ICP-OES یا ICP-MS طریو از مثا  عنوانبه اصلی،       

 2در بند شده  داده شرحگیری دهی اندازهگزارش  2-9

 مورداستفاده؛ مواد مرجع یا و شدهاسپایک ماده به مربوط اطلاعات -الف 

 ؛(جرم/ تعداد) آشکارسازی حد  -ب

 :شمارش آمار یا تحلیل تکرار اند آزمایش از استفاده با گیری،اندازه ارزیابی نتایج      

 ؛(جرم/ تعداد) یتکرارپایر  -پ

 (.جرم/ تعداد) تجدیدپایری  -ت
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 پیوست الف

 دهنده()آگاهی

 انتخابیگیری های اندازهاندازه و غلظت روش نشانگرهای هباز

 ٭انتخابیگیری، بر اساس نانواشیاء های اندازهکاربردهای روش شرح -9جدول الف 

 

 مواد

 

  واندازه
[nm] 

 

 

 تغلظت

 [mg l
-1

] 

 

اندازه کمینه 
[nm] 

 

 

  الفغلظت
[mg l

-1
] 

 

اندازه کمینه 
[nm] 

 

 

 الفغلظت

 [mg l
-1

] 

 

 اندازه بازه
 [nm] 

 

 

  بغلظت

[mg l
-1

] 

 

 89/8-9 98-3888 3-988 3-1 3-988 9-38 3ج1 3-3888 اکسید آلومینیوم

 غیرکاربردی غیرکاربردی 3-988 3-1 3-988 9-38 95ج، 31ج 3-3888 کربن سیاه

 889/8-9/8 28-3888 3-988 3-1 3-988 9-38 31ج 3-3888 اکسید سریم

 889/8-9/8 98-3888 3-988 3-1 3-988 9-38 31ج 3-3888 نانوذرات طلا

 89/8-9 98-3888 3-988 3-1 3-988 9-38 91ج 3-3888 نانوذرات آهن

 غیرکاربردی غیرکاربردی 3-988 3-1 3-988 9-38 93ج، 385ج 3-3888 پلی استایرن

 یکوناکسیدسیل دی

 گرمازا

 شدهدهی رسوب

 کلوئیدی

 89/8-9 388-3888 3-988 3-1 3-988 9-38 381ج 3888-3

 889/8-9/8 28-3888 3-988 3-1 3-988 9-38 31ج 3-3888 نانوذرات نقره

 89/8-9 98-3888 3-988 3-1 3-988 9-38 91ج 3-3888 اکسید تیتانیومدی

 spICP-MS 
 TEM SEM FFF یا EDX ث
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 89/8-9 98-3888 3-988 3-1 3-988 9-38 91ج 3-3888 اکسید روی
3ج  FFF+MALS, 2ج

 FFF+DLS, 1ج   FFF+ICP-MS, 5ج 
 FFF+UV-vis. 

 گسترده.طور موجود بهبراساس نظر متخص  برای تجهیزات  ٭

 شدید وابستگی از ناشی کاری هایپراکنه وسیع غلظت بازه. اندگرفته قرار هد  ،دید میدان هر در ذره 38 تا ذره 9 دقیو، یابیمشخصه برای. شودمی توصیه سازیغنی ،کمتر غلظت برای. هاآزمایش در رفته کاربه آزمونه غلظت -الف

 .است ذره اندازه به

 .نهایی سازیرقیو از قبل نمونه غلظت -ب

 28 معموتً در حدود( استنگرفته قرار تأثیرتحت استریکی وارونگی از هنوز که ایذره ترینبزرگ تا جاتهی پیک از جداشده ذره ترینکواک از) دینامیکی ای از بازهگستره. مختلف میدان هایقدرت از استفاده با ذره اندازه بازه - و

 .است گسترش امکان ،روش دقیو سازیبهینه با فقط و( nm 288تا  nm 38مثا   طوربه) است

شود و به پارامترهای باتتر از بیشینه بارگااری مجرا ناشی می هایها درباره غلظتمحدودیت .تراستاهمیت کم آن غلظت و است نمونه کل جرم ،بیشتر بحرانی (مسئله) شود، آنالیز نمونه سازیرقیو با تواندمی باتتر هایغلظت -ت

طورکلی هراه ( بستگی دارد. به↓) ( و ضخامت تیه مضاعف↑( به اضافه اندازه ذره )↓رکز )( و نرخ شار تم↓(، زمان تمرکز )↑باتتر، ارتفاع مجرا ) متقاطع -(، بار کمتر به همراه اگالی شار↓) متقاطع -عملیاتی از قبیل اگالی شار

مختلف یافت. یک تخمین خوب این است  هایتوان از طریو مقایسه آنالیزها با بارگیریمی ،شویش شدید نشودکه منجر به اضافه بار و پیشرا شود. بیشینه بارگیری ( می↑( یا بیشتر )↓مقدار پارامتر بزرگتر باشد، بیشنه بار کمتر )

 شود اما بسیار زیاد به سامانه وابسته است.جرم تزریقی کلی )ذرات هد  و اجزای ماتریس( ظاهر می gµ 38که اضافه بار مجرا تقریباً از حدود 

تخمین زده    ml 28حجم شویش  پیک و پهنای lµ 388شده برای تجهیزات استاندارد در کار معمو  با حجم نمونه دادهتوان درنظر گرفت. مقادیر ها به نمونه، سامانه و روش وابسته است و یک عدد کلی را نمیکمینه غلظت

تخمین زده  nm 388شده برای ذرات دیر دادهشکست و تجهیزات هستند. مقاهای وابسته به اندازه ذره، ضریبدر حالت کدری( دارای حساسیت MALS ،DLS ،UV-Vis) های آشکارسازی پراکندگی نورپایهسامانه شود. همه می

 شود. می

 nm 28تر ذره در مرتبه های بزرگاست. حتی اندازه nm 38تا  nm 9 )اندازه( نیازمند ذراتی در مرتبه EDXاشاره دارد. شناسایی ذره بر اساس آنالیز عنصری  EMذره با استفاده از رویت ساختن قابلشده به مقادیر مشخ  -ث

 ( Si3N4از جنس  TEMهای طور مثا  تورید )بهنباشعاری از کربن میهای زیرتیهاستایرن نیازمند تواند مورد نیاز باشد. ذرات کربن سیاه و پلیاستایرن و سیلیکا میطور مثا  در مورد نانوذرات کربن سیاه، پلی به nm 98تا 
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 پیوست ب

 ()الزامی

 های گسترده اندازه ذرهجداسازی توزیع ها هنگام، احتیاطF4 یهاجدایشنظریه 

 سازی نمونهو آماده 

 F4 هایجدایشنظریه    9-ب

 برای. کنندمی تجربه مجرا راستای در حرکتشان تاخیری را در حامل، سرعت با ذرات در مقایسه، F4در 

. یابدمی اهشک ذره نفوذ ضریب با تاخیر براونی قرار دارند، یا معمولی شدنجزءجزء حالت تحت ذراتی که

وسیله به ذره یک از R ماند نرخ این. دهدمی را ماند نسبت ذره، سرعت با حامل سرعت میانگین مقایسه

 :شود)رابطه زیر( داده می

20    (3-)ب 0 1
6 coth 12

2elution elution

t v
R

t v
 



 
    

 
  

داخلی حجم  درنتیجهدهد و جا، شویش یک جزء غیرمتاخر را نشان میجا یا حجم تهیکه در آن زمان تهی 

lوسیله است که به)ضخامت ابر میانگین بدون بعد(  ، پارامتر ماندمجرا،  w  در این شودداده می( .

تند عبار Rکاربردی  غالباًهای ارتفاع مجرا است. برخی از تقریب wابر ذره نفوذی و  یانگینضخامت م lرابطه( 

 از:

26       (2-)ب 12R     

6R              (1-)ب  

 شود )رابطه زیر( است:کار برده نمیکه اغلب بههای بسیار دقیو یکی از تقریب

          (5-)ب
 36 1

R

R
 


  

 تقریباً که ،دشومی منحر  صحیح حلراه  از <9/8R برای فقط( 2-ب) تقریب که دهدمی نشان 3-شکل ب

رسد از نظر میممکن است ذراتی که به جا،تهی پیک نزدیک به شویش .است تاخیریغیر ذره یک به مربوط

 با برابر  <1/8R برای پیش از اینکه ( 1-ب) که تقریبدرحالیتأثیر قرار دهد. اند را تحتجا جدا شدهتهی

 کاملاً صحیح حلراه با <9/8R کم ماند بسیار با حتی( 5-ب) تقریبو  منحر  ،جا استتهی هایحجم 1/1

 دارد. مطابقت
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 بدست صورت زیربه طعمتقا های شارنرخ و مجرا ابعاد ذرات، اصطکاک نیروی از مستقیماً توانمی را λ پارامتر

 :آورد

0        ( 9-)ب

2

c

kTV

fw V




     

 ترکیبات شیمیاییوفیزیک خوا  به تواندمی انیشتین معادله یا استوک انونق از استفاده با f اصطکاک ضریب

 بازیابی F4 برای اساسی معادله دو ذره، قطر dو  حامل سیا  دینامیکی گرانروی ،nبا . شود مربوط نمونه

 :شوند می

0       ( 9-)ب

2
3

stokes

c

kTV

nV w d






  

0                    (9)ب

2

einstein

c

V D

V w




  

 خارجی یا مراجع F4با استفاده از نظریه  F4کالیبراسیون    7-ب

تواند با استفاده از اصو  خارجی، می کالیبراسیون بدون و آ ایده صورتبه R شدهگیریاندازه نسبت ماند

 مجرا ابعاد رهیافت، این برای هراند. تفسیر شود هیدرودینامیکی قطر یا نفوذ ضریب به مستقیم طوراولیه، به

 وزن یا هیدرودینامیک قطر به ماند حجم یا زمان تبدیل دیگر، سوی از. باشند ثابت و شده شناخته دقیقاً باید

 شود انجام مولکولی وزن استانداردهای یا ذره اندازه استاندارهای با وسیله کالیبراسیون به تواندمی مولکولی

 است؛ موردنیاز کنندهکالیبره سه حداقل شود(. استفاده دهشگواهی مرجع مواد از در دسترس بودن درصورت)

 نمونه وسیله به که ذرات هایاندازه همه بازه تزم است و باشند برابر اندازه نظر از هاشود که آنتوصیه می

 حاصل، خطی کالیبراسیون منحنی یک با هاکنندهاستفاده از کالیبره. گسترده شوند است،شده پوشش داده

  که شود باید تأکید. کندمی را معرفی( 1-ب) رابطه همانند ،کم های ماندحجم در مشابه ییک خطا

 ،شود میبازیابی منفرد ذره  اندازه استاندارد یک اجرای مجرا که از ابعاد و( 1-ب) رابطه با F4 نظریه کاربردنبه

 .ستا خطی کالیبراسیون منحنی با استاندارد کالیبراسیون منفرد یک با همسان
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 ،حل دقیق( دست آمده از راهبر حسب تابعی از پارامتر ماند )ضخامت ابر نسبی به Rعامل ماند  -9 -شکل ب

 ذره های عمومی یا کالیبراسیون خطی خارجی با استانداردهای اندازه تقریب

 را متوسط و ماند کم در زمان ماند ذرات بودن غیرخطی دقیو طوربه( 3-ب)فرمو   و FFF نظریه کهدرحالی

 تربزرگ ذرات اه هر. نیستند موفو ماند بات در زمان( بودن غیرخطی توصیف در هاآن کنند،می توصیف

شان ابعاد فیزیکی با بیشتر و وسیله نفوذیابد. حرکت این ذرات بهمجرا کاهش می در هاآن حرکت شوند،

 شویش )وارونگی( ترتیب معکوس شدن با و دشومی استریک نامیده وارونگی ناحیه گاار، این شود.کنتر  می

 که این وارونگیشود، زمانیمی آغاز تربزرگ شویش زودهنگام ذرات با یگوارون این معمو  طوربه. است همراه

 ذره، اندازه به شودمی مشاهده روی وارونگی که محدودیتی. شود اصلاح خطی کالیبراسیون وسیله یک تابع به

 با استفاده از رو این از. های شار متقاطع بستگی داردنرخ و مجرا ارتفاع همچنین و اگالی و شکل

 Rماند  یپارامتر کروی ذرات برای. نیست استنباط و بینیپیشقابل راحتیبه کروی اندازه استانداردهای

ازه ب یک برای ماند فقط که است واضح. استشده داده 2-ب شکل در هیدرودینامیکی قطر از تابعی عنوان به

استریک  وارونگی باعث های شار متقاطع بزرگ،صورت خا  نرخبرابر اندازه خطی است و به 9/3 حدوداً اندازه

 دتیلی از یکی این. افتد نیستند، اتفاق می nm 388از  ترخیلی بزرگ ذراتی که شود. این وارونگی برایمی

 در ذرات آ ایده رفتار از بینی پیشغیرقابل جداسازی، انحرافات اجرای هنگام در شار متقاطع کاهش که است

 های دارای توزیع اندازه ذرات گسترده نمونه برای اندازه نادرست هایتوزیع به منجر و کندرا معرفی می مجرا

 .خواهد شد

 همگن هایکره برای شدهاستریکی، محاسبه وارونگی در و ماند کم در بودن غیرخطی ،2-ب زیر، شکل در

 یک برای( 1-ب)استفاده از فرمو   یا خطی کالیبراسیون نتیجه مقایسه، برای. استشده داده اننش آ ،ایده
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ml minشار متقاطع 
طو  : از عبارتند شدهسازیشبیه متقارن F4 مجرای ابعاد. استشده داده نشان 9/8 1-

cm 28،  عرضcm 9/3،  ارتفاعµm 198. 

 

لیتر های شار متقاطع مختلف بر حسب واحد میلیدینامیکی در نرخوابستگی ماند ذره به قطر هیدرو -7 -شکل ب

 در دقیقه

یک بیشینه ماند برای  شده،داده هر نرخ شار متقاطع برای که است کاملاً مشخ  2-ب شکل همچنین از

در  مجرا حجم 388 مثا  عنوانبه حدی، مقدار) شود تواند حاصلمی ذره یک بیشینه معین اندازه

ml/minute 3 ذره هیدرودینامیکی بیشینه قطر برایnm  988 )تر در تر، از میان ذرات کواکبزرگ ذرات و 

که نمونه شامل ذراتی است که در سرتاسر بازه مقدار حدی  هنگامی. شوند می شستشوکم  مجرای هایحجم

 شکل در شدهائهار محاسبات. را بهبود نخواهد داد جزءجزء کردن جریان متقاطع، نرخ شوند، افزایشتوزیع می

 و شودمی تعریف کم حد، مقدار شبیه پودر پولکی، غیرکروی ذرات با است، کروی ذرات بعد بر پایه 2-ب

طور به بیشینه ابعاد خارجی بسیار مرتبط باشد )به هیدرودینامیکی پودر پولکی، قطر است به جای ممکن

 مثا  قطر پودر پولکی(.

 FFFی پیچیده برای هاسازی نمونههای آمادهرهیافت 9-ب

 دارد نیاز مایع پراکنه عنوان یکبه اینمونه به( FFF) بر پایه میدانجریان  جزءجزءکردن در نانوذرات آنالیز

 (-شامل )نانو است ممکن نمونه همچنین ماتریس. باشند پایدار شدنکلوخه برابر در هد  در آن ذرات که

 از و نکنند جلوگیری FFF مجرای در هد  ذرات صحیح نشد جزءجزء از که نانوذراتذرات باشد تا زمانی

وسیله ذرات یا اجزای ماتریس مختل به و باشدانتخاب شده هد  ذرات برای که شود استفاده آشکارسازی



 9911  سال :)چاپ اول( 77222ایران شمارۀ  ملیاستاندارد 

 

59 

 

منظور که بهاز آنجایی. کنندرا مطرح می نمونه سازیآماده در ضرورت مهمیک  نیازهاپیش این. نشود

 مقایسه ذره آن استانداردهای اندازه با هد  ذرات شویش هایزمان ازه ذره،دستیابی به یک توزیع اند

 ذرات مناسب جداسازی تا شود بهینه باید غشاء انتخاب و حامل ترکیب همانند FFF در اجرا ، شرایطشود می

 عتوزی نادرست تعیین منجر به هد  ذرات یا ذرات استاندارد آ شویش غیرایده. باشد پایرامکان FFF در

 برای ،DLS یا MALS برخط نوری مستقل گااریاندازه یک روش از استفاده. شد خواهد اندازه و اندازه

 توصیه روش توسعه حین حداقل هد ، گااری ذراتاندازه و صحیح یک جزءجزء کردنحصو  اطمینان 

 .شود می

 ارد:وجود د FFFسازی یک نمونه پیچیده برای آنالیز آماده برایاندین رهیافت کلی 

 ماتریس با جزءجزء کردن و آنالیز تداخلی ندارد. -الف

یکسان با   دهد که ماتریس حاوی مواد و/یا ذراتی باشد که به شیوهرخ  این وضعیت ممکن است هنگامی

صورت انتخابی و بدون مداخله اجزای ماتریس های آشکارسازی بهذرات هد ، جزءجزء شوند و سامانه

-کردن و آمیختگی/ رقیوسازی کند. در اینجا ممکن است سونیکارسازی و کمیّها را آشک تواند آن می

سازی یک کرم بندی حامل کافی باشد. یک مثا ، رقیوسازی با مایع حامل برای مطابقت با ترکیب

کند و ترکیبات ماتریس روغن/ آب به ا  مناسب که ذرات هد  را پایدار میفعّ آرایشی مخلوط با سطح

-کنند و در آشکارساز رویت نمیها( که با جزءجزء کردن تداخل نمی ها )ریشا  نهایت مایسلاشیائی )در 

همیشه مناسب  MALSاغلب مناسب است، ولی ICP-MS ) کنندو یا پراکنده می «حل» شوند، را

ها را آشکارسازی خواهد کرد(. احتما  دیگر این است که اجزای ماتریس بسیار  نیست، زیرا مایسل

شود که ذرات هد  را در مجرا نگه رو یک قطع غشایی انتخاب میباشند از ایناز ذرات هد   ترکواک

تواند یک شوند. یک مثا  میکه اجزای ماتریس حین تزریو و تمرکز از مجرا شسته می دارد، در حالی

خال  حل تواند در آب فرانوشیدنی غیرالکلی یا یک بستنی یخی )شکرپایه( حاوی نانوذره باشد که می

طور مثا  از یک غشاء با هایی است که بهها و الکترولیت شود. در اینجا اجزای ماتریس شامل قند

MWCO  kg mol
-1

صورت کمّی به nm 9تا  nm 1تر از های بزرگ ENP که کنند، درحالی عبور می 38 

 .شونددر مجرا نگه داشته می

شود از جزءجزء شدن مناسب  ذره هد  تزریو میماتریس شامل ترکیباتی است که وقتی به همراه  -ب

 کند.جلوگیری می

 توان از ماتریس استخراج کرد )استخراج کلوئیدی(.ذره هد  را می -9

 در. است ضروری هد  ذره و ماتریس ترکیبات بین فیزیکی یا/و شیمیایی خوا  در تفاوتیک  کلی طوربه

 و آوریجمع ساده، کردن سانتریفیوژ با استفاده ازتوان جداسازی می بهبود منظوربهاگالی  جداسازی
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 از اگالی (3سدیم تنگستاتپلی محلو  گرادیان ساکارز،) سنگین مایعات کمک به یا پودر پولکی بازپراکنش

به اجزای نمونه از قبیل  باشند/ کنش نداشتهبرهم هد  ذرات که است ضروری اینجا جست. در بهرهدیگری 

 اگر این حالت باشد، یک. شوند شدیداً متصل در خاک خاک ذرات یا سطحی و هایبآ و ها در فاضلاب لخته

 متوالی تباد ( خاک مورد در) یا pH تغییر ا ،فعّ یک ماده سطح افزودن با ذره سطوح شیمیایی اصلاح

 ،موارد این در البته. کند تداخلی جدا ماتریس اجزای از را هد  ذرات تواندمی زداییلخته/ شستشو و کاتیونی

 .ماندمی باقی های کمبازیابی ریسک

 است.ضروری  سازی یک پراکنه پایدار برای آنالیز، حا  ماتریس ا فعّ منظوربه -7

 حمله برابر در باید ذرات هراند کار رود، به اینجا در است ممکن شیمیایی، آنالیز کلاسیک ییاجرا های روش

 حدی تا شود تبدیل/ 2یابد کاهش/ تخریب شود ود ماتریسشتوصیه می کهدرحالی کنند مقاومت شیمیایی

 یا کاربرده شود که از یک اختلا  فیزیکیبه باید اجرایی  روشیک  رو این از. شود انجام بتواند FFF آنالیز که

 فاضلاب، لجن هایلخته) آلی غالباً اجزای از متشکل ماتریس یک. استفاده کند ماتریس و ذرات بین شیمیایی

. است پایرآسیب هیدروژن پراکسید و اسیدها از مخلوطی با اکسیدکننده حملات برابر در( آب و روغن نامیزه

 سوو در( E551) سیلیس ذرات ،نمونه باشند. یک ذرات در مقابل آن حملات مقاوم است ممکن ضمن در

 شاناندازه توزیع ،ذرات کهدرحالی شود تخریب کاملاً تواندمی ماتریس موردی، انین در. است فرنگی گوجه

 مثا  عنوان مورد استفاده قرارگیرد، به پایرترآسیب بسیار ذرات برای تواندمی مایهزی هضم. کنندمی حفظ را

AgNP ذرات اندازه توزیع حتی. گوشت در TiO2 حمله برابر در ضدآفتابکرم  در HNO3 / H2O2  تغییر

 همچنین و ذرات خوا  دیگر کار برده شود،  اوناد بهزی احتیاط با باید اجرا روش البته این. کند نمی

 .کند تغییر حملات شدید آن وسیلهبه به شدت است ممکن دهیپوشش

آزمون  درون آزمایشگاهی،) آمیزیموفقیت گااریصحه و اندکاربرده شدهبه موفقیت با فوق یاجراهای روش 

 را پیچیده هاینمونه در موجود اصلی مواد با مقایسه هجمل از( ها آزمایشگاه اندکی از تعداد با 1ارخشی رابین

 [.52-57] است در دسترس نامهکتاببا جزئیات بیشتر در  اطلاعات. است گااشته سرپشت

 

 

 

 

                                                 

1  - Sodium polytungstate solution 

2 - Reduced  

3 - Round robin  
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 پپیوست 

 )آگاهی دهنده(

 TEMوسیله ترکیبی از آنالیز ای رنگ مرواریدها بهآنالیز رهایش ذرات از پوشش نقرهمثال: 

 کمّی TEMتحلیلی و  TEMرون، توصیفی، پراش الکت

 شناسیرهیافت و روش    9- پ

(EU) اتحادیه اروپا موردتأیید غاایی افزودنی یک فلزی، نقره
3

. شودمی ارجاع داده E174 عنوانبه کهاست  

 مثا  اهدا  این. داردوجود  غاایی زنجیره شکل توده در به فقط نقره که است این بر فرض کلی طوربه

 رهایش به شیرینی منجر تزئین منظوربه «اینقره مرواریدهای» آب با ساده آوری که عمل آن است نمایش

 و تحلیلی TEM الکترون، پراش ،TEM توصیفی وسیله ترکیبی از آنالیزبه ماتریس از نقره نانوذرات ریزجزء

TEM شودکمّی می. 

 محلی فروشگاهیک  از شوندکار برده میبه شیرینی تزیین برای ای کهنقره «مرواریدهای» شامل هاینمونه

شرایط  تحت مثبت، کنتر  یک عنوان[ به52] NM-300K نماینده آزمون مواد کهحالی در دست آمده،هب

 .گیرندمی قرار آنالیز آزمایشگاهی مشابه مورد

 از TEM یهاآزمونه. شودمی جدا آنها در قطرات آب از بخش داخلی کردن با وارد نقره مرواریدها پوشش

 نانوذرات آنالیزبرای [. 53] شوندمی آماده قطره توری روی روش وسیلهبه NM-300K و پراکنه حاصل پراکنه

 پایداری نقره با نانوذرات پایریواکنش زیرا شوند، آنالیز و آماده روز همان در هاآزمونه که است ضروری نقره،

 [.54] سازگار است نمونه

 388888 تا برابر 2888از  هاییبازه بزرگنمایی در میدان روشن، TEM هایگرا آنالیز کیفی، میکروبرای 

 روی مواد توزیع و پایداری همگنی،. شوندمی ثبت تباین شرایط کمینه از کمتر nm  988حدود در و برابر

 .شودمی گااریصحه تصاویر این اساس بر توری

 اطلاعات که اجازه دستیابی به شودمی انجام ایتهپیشرف تحلیلی TEM از استفاده با ذرات آنالیز عنصری

 مجزا را کدام از نانوذرات هر بندی عنصریترکیب منظور تعیینکافی بات به پایری به اندازهتفکیک با تحلیلی

 .دهد می

                                                 

1 - European Union 
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موردنظر  ذرات ترینکواک با انتخاب یک بزرگنمایی بر اساس اندازه ،TEMکمیّ  آنالیزهای برای

 اندازه هایگیریاندازه در سامانمند هایاز انحرا  ،(نانومتر 1 تقریباً) TEM ن آنالیز کیفیشده حی مشاهده

 اندازه و برابری 55888 بزرگنمایی برای[ 15] مرکوس معیار که براساس مقدار این. شودمی جلوگیری

برای . ی استسازکمّی nm 5/2 ترین حدکواک از است، بیششده محاسبه نانومتری 22/8 پیکسل متناظر

 اندازه دهم یک ،nm 44سازی اندازه کمّی باتی حد آن است که از این حاکی کاربرده شده،به4x4 K  دوربین

        از سازی اندازهبازه کاربردی کمیّ یک و شده ارائه ISO 13322-1 استاندارد تصویر مشابه آنچه که در

nm 5/2  تاnm 44 بدون  تصادفی انتخاب تصویر وگرا  سامانمند،میکر انتخاب ایراج روش یک. است

 کمّی، نتایج آوردن دستبه برای. کندمی است، تضمینشده داده شرح[ 13] منبع در کههمانگونه را سوگیری

تصویر  آنالیز افزارنرم از استفاده با تصویر در موجود ذرات ضخامت -جرم اساس بر پایه-آستانه آشکارسازی

همکارانش  و ورلیزن و [55] همکارانش و تیمرمندی شده توسطافزار از رهیافت معرفی رمرود. این نکار میبه

 .کندپیروی می [56]

 به بات رهیافت یک از استفاده با ذره، خوا  کمّی TEM گیریوابسته به اندازه گیریاندازه هایقطعیت عدم

دلیل عدم به. شودمی زده تخمین NM-300K آزمون نماینده ماده های نقره گیری براساس اندازه پایین،

 اندازه. کرد ارزیابی توانرا نمی قطعیت صحت، صحت و عدمNM-300K شده برایدسترسی به مقادیر گواهی

های قطعیتعدم و کالیبراسیون قطعیتعدم آزمایشگاهی،  درون دقت متناظر، معیار انحرا  ،میانه میانگین

 تکرارپایری خا ، طوربه. شوندمی تعیینISO 5727-2  استاندارد با مطابو آزمایشگاهی شدهترکیب

         ها رویگیریاندازه برای( روز به روز تغییرپایری) متوسط دقت و( روز یک مدت تغییرپایری در)

NM-300K سه ویا  .[57] شودهمکارانش، تخمین زده می و تیمرمنشده توسط دیبه روش شرح داده 

 هر از. شودمی آماده ویا  یک از TEM آزمونه سه روز، هر در. شوندمی آنالیز هفته یک روز پنج در مختلف

 بزرگنمایی کالیبراسیون. شوندمی آنالیز و ثبت توری روی ناحیه ده هایمیکروگرا  ،TEM آزمونه

 ی ازبا پیرو خودکار کالیبراسیون کارروش یک به کمک متقاطع-توری روش از استفاده با میکروسکوو

 دقت تکرارپایری، درون آزمایشگاهی، کلی قطعیت عدم[. 58] شودمی انجام ASTM-E766 رهنمودهای

 پارامترهای از یک ده میانه هراندازه میانگین اساس بر و کندترکیب می کالیبراسون را قطعیت عدم و متوسط

 .شودمی انتخابی، محاسبه

 نتایج 7 -پ

 ذرات های توصیف عنصری، هاینقشه پراش، الگوهای نماینده، هایمیکروگرا  شامل جامع نتایج

 .مورد ارجاع قرار داد[ 59] در توانمی را شدهنشان داده جداو  و هاشکل و شده مشاهده

 مرواریدها پوشش از نانومقیاس را ذرات آب، با ساده آوریعمل یک که دهدمی نشان TEM کیفی بازرسی

 شدهکلوخه ذرات کهدرحالی دهند،می نمایش را بعدی سه کروی ساختار یکاغلب  منفرد ذرات. کندمی رها
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 نیز منفرد  ذرات حتی پراش، تباین اساس بر. دهندمی نشان پیچیده را شناسیریخت یک انبوهیده و

 توری از بخش هر روی ها،آزمونه همه در قند. بلورک هستند اندین شوند که شاملای نشان داده می گونهبه

EM تصاویر زمینهپس در شدت نوسانات ایجاد باعث و یافت شده TEM ذرات کواکترین. شودمی 

 ترذرات بزرگ  از( nm 38 >) خیلی کواک به علاوه، ذرات. هستند nm 1از مرتبه  شده مشاهده

 (> nm 388نانومتر )شده شویش ذرات شدهمشاهده هایشناسیریخت و ظاهر کلی. شوندمی بیشتر مشاهده 

های میکروگرا . است NM-300K نماینده آزمون مواد شناسیریخت و ظاهر به شبیه اینقره مرواریدهای زا

TEMانتخاب اجرای  روش از استفاده با که دهندمی نشان را توری روی ذرات یکنواخت ، یک توزیع 

 نتایج. دهدرا می کمّی آنالیز برای بدون سوگیری تصادفی تصویر آوریجمع امکان میکروگرا  سامانمند،

 .آیدمی دستبه تکراری هایآزمایش در یکسانی

( NM-300Kای با الگوی پراش نقره )شده از مرواریدهای نقره دهنده ذرات شویش الگوهای پراش نشان 

مطابقت داشته که دتلت بر حضور ذرات نقره دارد. هراند بخش بزرگی از شدت در الگوی پراش از ذرات 

تواند فقط به ذرات نانو مقیاس نسبت داده شود، این سیگنا  در الگوی پراش نمیناشی می تر)توده( بزرگ

 .شود

 منطبو بر نقره توزیع که دهدمی نشان HAADF-STEM تصاویر با نقره EDX های عنصرینقشه مقایسه

 قادیرم مانند شده، مشاهده شیمیایی عناصر دیگر وجود. است HAADF-STEM تصاویر روی ذرات موقعیت

 مس هایتوری مقایسه. شودداده نامشخ  نسبت زمینهپس هایسیگنا  به تواندمی کربن، و اکسیژن اندک

 نتیجه، در. کند را مستثنی می نمونه شده از گرفته سراشمه EDX طیف نیکل و مس هایسیگنا  نیکل، و

توانند می که تی هستندذرا موردنظر، نقره ذراتکه  کنندمی تایید EDX و HAADF-STEM آنالیزهای

     در و زمینه متمایز شوندپس از به سهولت معمو  BF-TEM تصاویر در ضخامت -براساس تباین جرم

BF-TEM  شوند سازیکمیّ معمو. 

 شده رویشویش نقره ذرات گیریاندازه و خودکار نیمه آشکارسازی از استفاده با TEM آنالیز کمیّ رهیافت

و شکل  اندازه هایدهاندازه ای ازگیری مجموعهاندازه ها،آن ضخامت -جرم تباین ساسا بر BF-TEM تصاویر

 شکل را نشان و اندازه های انتخابیدهاندازه میانه مقادیر 3-ت جدو . سازدممکن می همزمان طوررا به

 21 برای بیشتر صیفیتو آمارهای. کنندیابی میرا مشخصه شدهشویش اینقره ها ذرات ده دهد. این اندازه می

 مرزهای در موازی های، کمینه مسافت خط مماسکمینه فرتده اندازه اندازه. استشده ارائه[ 59] در پارامتر

زند می تقریب را نانومواد EC تعریف در شدهمشخ  ذره بعد خارجی کمینه و زده تخمین را مخالف ذره

 25/8 مفید سرتاسر بازه در تقریباً مرواریدها، از دهششویش ذرات فرت کمینهتوزیع  حالت، این در[. 60]

 ذرات 9/55%  ، برایnm 388از  ترفرت کواک کمینهمقدار . گیرد نانومتری قرار می 44 تانانومتر 

 توصیف نانومواد عنوانبه EC تعریف طبو گونه مواد براین شود؛می گیریاندازه مرواریدها از شده شویش
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. ها هستندانبوهه و هاکلوخه  شامل nm 44سازی کمیّ باتی حد از باتتر ذرات از کواکی بخش. شوند می

 عنوان[ به61] 3مطابو با کرومبین و اسلاس توانندمی ها،بودن آنبراساس حالت کروی شده یشذرات شو

که پایه و  کندرا پشتیبانی می ذرات کروی بودن فرضیه مشاهده این. شوند بندی رده متوسط کرویت با ذراتی

 .است spICP-MS وسیلهبه اندازه آنالیز محاسبات اساس

 بر فرض هستند، NM-300K نماینده آزمون مواد ذرات با مشابهی خوا  دارای شدهشویش ذرات که آنجا از

 قطعیت عدم با توانشده را میشویش ذرات TEM کمّی آنالیز گیریاندازه هایقطعیتعدم که است این

 جدو  در شدهخلاصه) TEM NM-300K از آنالیز کمّی گااریمطالعه صحه یک در شدهتعیین گیریاندازه

 تقریب زد. (3-و

 کمینه گیریاندازه قطعیتعدم و شدهگیریاندازه ذرات تعداد بین رابطه ،NM-300K اعتبارسنجی مطالعه از

میانه کمینه  میانگین( labu، ٪94) آزمایشگاهی درون قطعیتعدم بین رابطه3-و شکل. شودمی فرت تعیین

 همانطورکه. دهد می نشان ذره را N داده مجموعه زیر  برای شدهمحاسبهشده گیریاندازه ذرات تعداد فرت و

 تعداد کههنگامی بود، شده مشاهده مودا  و تقریباً تک کروی تقریباً سیلیکای ذرات TEM آنالیز هم برای قبلاً

 فرض. [62یابد ]می کاهش ذرات تعداد با تاحدودی فقط گیریاندازه قطعیتعدم باشد، 388 از تریشب ذرات

 همان به اینقره مرواریدهای از شده شویش ذره 188 از میانه اندازه کمینه فرت  تخمین دقت که است این بر

شوند،  آنالیز ذره 188 از بیشتر بسیار تعداد کههنگامی بنابراین. است NM-300K ذرات اندازه مرتبه بزرگی

 .شده بسیار دقیو نخواهد بودشویش ذرات خوا  های گیری اندازه

                                                 

1- Krumbein and Sloss  
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استاندارد  شده را با استفاده از عدم قطعیتهای انتخابی که ذرات نقره شویشدهمقادیر میانه اندازه -9 -جدول پ

 کنندیابی میشده مشخصهو گسترده

مقادیر میانه  

برای ذرات 

شده شویش  
ur uip 

ulab  عدم قطعیت

استاندارد 

Bنوع 
 الف

ucal 

ulab
 الف، ب 

ECD (nm) 8/29 55/8 32/8 98/8 22/8 99/8 

 1/21 9/8 32/8 93/8 23/8 99/8 (nm)  کمینه فرت

 9/99 59/2 95/8 81/1 99/8 31/1 (nm)محیط 

nmمساحت )
2) 1/55 22/32 55/2 59/32 89/9 49/31 

 N/A 889/8 889/8 885/8 889/8 949 ونسبت منظری

 N/A 889/8 889/8 882/8 889/8 248/3 وکوژی

 N/A 889/8 889/8 889/8 881/8 444/8 وکرویت
ur      عدم قطعیت مرتبط با تکرارپایری که در استانداردISO 5725-2 است.تعریف شده 

uip     عدم قطعیت مرتبط با دقت متوسط که در استانداردISO 5725-2 است.ف شدهتعری 

ulab    آزمایشگاهی که در استاندارد  درونعدم قطعیتISO 5725-2  است.تعریف شده 

ucal    عدم قطعیت کالیبراسیون که در استانداردISO 5725-2   است.تعریف شده 
 شود.مین زده میکمّی تخ TEMبا  NM-300kگیری اندازهاعتبارسنجی گیری بر اساس یک مطالعه های اندازهقطعیتعدم -الف

 % گسترده شده94آزمایشگاهی  درونقطعیت عدم  -ب

 بعد ده بدوناندازه  -و

 

 

( میانگین میانه کمینه فرت و تعداد ذرات ulab,68%)آزمایشگاهی  درونقطعیت رابطه بین عدم  -9-شکل پ

 داده گیری شده در هر زیر مجموعهاندازه

 

Aعدم قطعیت استاندارد نوع 
 الف

ulab 
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 تپیوست 

 )آگاهی دهنده(

 نانونقره در گوشت جوجه  گذاری و تعیین کمیّذره برای اندازهتک ICP-MSروش مثال: 

 مقدمه  9- ت

 از استفاده با جوجه گوشت در نانونقره سازیکمّی و گااریاندازه برایشده  اعتباردهی روش یک اینجا در

 با هانمونه[. 63] شودمی توصیف( spICP-MS) جرمی سنجیطیف -ذره تک شده القاییپلاسمای جفت

 شدههضم رقیو ابزاری آنالیز و هضم سازیرقیو شوند. این روش ازمی پردازش مایهزی هضم از استفاده

 با غاایی در مواد هاماندهپس تعیین برای اجرا روش مطابو روش این. کندمی پیروی spICP-MS وسیله به

 ضروریات توصیف. [64است ]هشد گااریصحه ،EC/675/2002اروپایی  کمیسیون تصمیم و حیوانی منشأ

 [.63] مراجعه شود اصلی متن به شودمی توصیه وجود این با ،استارائه شده زیر در اعتباردهی نتایج و روش

 توصیف روش  7-ت

 هامواد و روش  9-7-ت

mg lجرمی  غلظت با و nm 98اسمی  قطر با شکل کروی( RM8013) طلای نانوذرات
 در شده پایدار 98 1-

     است. یک استراندارد پایه به غلظتقرار گرفرته پاشی مورداسترفادهبازده مه تعیین برای سیترات بافر یک

g l
-1µ98، سازی رقیو باlµ98 از RM8013  تاml 98 فراخال  با آب (UPW )است. استاندارد، آماده شده

 یک پاشی،بازده مه تعیین برای. شد داده قرار فراصوتی حمام یک در دقیقه 38 مدت به استفاده پیش از

ng l کاری استاندارد
با استفاده از  ml 98تا  پایه استاندارد از lµ 98سازی رقیو صورت روزانه با به 98 1-

UPW برای اتاق دمای در استاندارد این شود، اگراهمی آماده صورت روزانهبه این استاندارد. شودمی آماده 

  ماند. می پایدار روز اندین

mg lیونی،  نقره اندارداست یک
-1 Ag 100، استمورد استفاده قرار گرفته جرم کالیبراسیون برای .

g lغلظت  بازه در یبراسیونکال استانداردهای
-1µ 2/8-  g l

-1µ9  در UPW استآماده شده. 

K ، 822 U ml 3پروتئیناز
 Tris  ،% 3 بافر mM 38شامل  هضم بافر. استشده استفاده مایهزی هضم برای ،1-

و  Tris بافر mg 988انحلا    با هضم بافر. بود 9/5 )معاد ( pHدر  کلسیم استات mM 3و  X-100تریتون 

mg 58  در  منوهیدرات کلسیم استاتml 288 (  آب فراخالUPW) استآماده شده .ml 9 تریتون X-100 

                                                 

1- Proteinase 
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 UPW با استفاده از محلو  ینا. شد مخلوط مغناطیسی تا انحلا  کامل یک همزن با و شده اضافه محلو  به

 .شد رقیو بیشتر ml 988نهایی  حجم تا

 سازی نمونهآماده  7-7-ت

 به جراحی ااقوی یک با جوجه گوشت mg 288 مقدار .شد خریداری محلی هایفروشگاه از جوجه گوشت

 در مایهزی هضم. داده شد قرار لیتری میلی 38( PEلوله پلی اتیلن ) یک داخل و شده بریده کواک قطعات

 :شد انجام مرحله دو

 کلسیم در استات mM 3و  X-100 تریتون Tri ، % 3 بافرmM  38) هضم بافر ml 5افزودن ( 3 مرحله -

pH ) دقیقه سونیک شد  9 مدت وات به 5 توان با زده وهم شدتبه دقیقه 3 مدت به (،9/5 )معاد 

 ؛(حمام یخ در پروبی کردنسونیک)

K 822 U ml پروتئیناز() مایهزی µl 29افزودن ( 2 مرحله -
 درجه 19 در دمای ساعت 1 مدت به و( 1-

 فراخال  آب در برابر 38888 تا 3888 هضم از اتاق، دمای سرمایش تا از پس. سانتیگراد نگهداری شد

 .شد آنالیز spICP-MS وسیله به شده ورقیو

 آنالیز ابزاری 9-7-ت

 مرکزهم مخروطی شیشه پاشمه یک به مجهز Thermo Scientific Xseries 2 مد  ICP-MS یک دستگاه

   افزار                      نرم از استفاده برداری با داده. شد استفاده 3برخوردی کوارتز مهره افشانه محفظه یک و

 PlasmaLab Thermo در  انتظار زمان. شد انجام تفکیک زمانی آنالیز حالت درms 1 کل زمان با 

  ترتیب به نقره و طلا برای شدهگیریاندازه هایایزوتوو. شد تنظیم گیریاندازه هر در ثانیه 98رداریب داده

m/z  359 و m/z 389 مثا  عنوانبه است، پایرامکان اتمی(اند اتمی )بس هایتداخل. بودند 
91

Zr
16

O 107 برای
Agتداخل یک کهاین به توجه با هراند، ؛ NP ،زمینهپس سیگنا  یک به این منجر نیست 

 مجموعه یک معمو  طوربه. شود متمایز ناپیوسته NP هایسیگنا  از تواندمی بنابراین و خواهد شد پیوسته

ng l) نانوذره طلا استاندارد سامانه، های شاهدنمونه از نمونه
 (،پاشیبازده مه تعیین )برای (98 1-

g l
-1µ 9-2/8 شوداستفاده می نمونه شده رقیو هایتعلیقه راسیون وکالیب برای یونی نقره استانداردهای .

 از قبل دقیقاً آنالیت شده )که پردازش یک نمونه شاهد و روش های شاهدشامل نمونه شده های رقیوتعلیقه

 .(بازیابی تطبیو یافته با استاندارد ماتریس)هستند  است( شده به آن اضافه ابزاری آنالیزهای

 

 

                                                 

1 - Quartz impact bead spray chamber 
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 اهپردازش داده  4-7-ت

 استخراج Thermo PlasmaLab افزارنرم از شدت برحسب با واحد تعداد بر ثانیه شدهشمارش خام هایداده

 منتقل گستردهصفحه یک به ذره اندازه هایتوزیع و ذره هایاندازه ذره، هایغلظت محاسبه انجام برای و شده

 این 5-1-9 شده در زیربند داده روش شرحهمانند  ذره اندازه و جرم بازده انتقا  و محاسبه[. 51] شود می

 .است استاندارد

 نتایج و بحث 9-ت

 ای نمونه: شرایط ملایم برای حفظ مشخصات ذرهمایههضم زی 9-9-ت

پیچیده اساسی  یک ماتریس از جداسازی نانوذرات منظوربه نمونه سازیآماده مناسب روش یک کلی، طوربه

 مزیت. است پایدار کافی اندازه ذره جهت آنالیز ابزاری به پایدار لیقهتع یک به برای دستیابی است. این روش

spICP-MS سطح کمتر از العاده حساسفوق آشکارسازی در تحلیلی هایروش سایر به نسبت ng l
 تکیه 1−

 راث کاهش در طبیعی طورسازی بات به رقیو کند.می فراهم بات را سازیرقیو فاکتور یک کاربرد و امکان دارد

  هاینانومتری، غلظت جرمی مناسب نوعی نمونه 98 نقره نانوذرات مورد در) سهیم است ماتریس

ng lاز  شدهگیری اندازه
ng lتا  28 1-

 یک از نمونه سازیآماده کلی پروتکل کمی بسیار تعداد. است( 98 1-

طور کلی با ویژگی یک د(، بههای جامصورت ویژه از میان انواع ماتریسنانومواد )و به برای پیچیده ماتریس

 ،[62] هانوشیدنی در هامایسل برای جداسازی فیزیکی از هاییمثا  است.شده ماتریس بزرگ ذره توصیف

 حاوی غاایی هایماتریس در ماتریس هضم برای بات دماهای و قوی اسیدهای شرایط سخت مانند از استفاده

زیرا   است، نامناسب نقره نانوذرات مورد شده دربردهنام هیافتهراند، ر. استارائه شده [66] تیتانیا ذرات

 متعددی تغییرات توانند دستخوشمی و هستند پایرتر آسیب تیتانیا ذرات به ( نسبتAgNPsنانوذرات نقره )

 و یافته گوگرد کاهش هایگونه با هاواکنش ،[67] هاپروتون و مولکولی اکسیژن وسیلهتجزیه به جمله از

 اینجا که در Kپروتئیناز  از استفاده با ایمایه زی هضم شوند. [70] هاپروتئین به پیوند و ،[69] ،[68] دکلرای

 اسید بر مبتنی هایسخت، هضم شرایط از انتخابی است تا ملایم هضم روش یک عنوانبه استشده ارائه

 آنالیت یکپاراگی برای های مضرواکنش از و مواد غاایی در کمیاب و سنگین عنصر تعیین برای مرسوم نوعی

از  و شودمی سونیک  Kپروتئیناز افزودن از قبل نمونه هضم، فرایند تسهیل برای. موردنظر اجتناب شود

 ،spICP-MS با منظور آنالیزبه )عملیات( هضم، از پس. شودمی اجتناب مایهزی بافر در استفاده از کلرین

 .شودمی رقیو فراخال  آب با هضم

 در نانومواد برای نماینده مرجع مواد به دسترسی عدم روش، گااریصحه و توسعه در کلی کلمش یک

مرجعی  ماده یا ایشدهمرجع گواهی مواد هیچ شده، انجام مطالعه این کهزمانی در. است پیچیده هایماتریس

سرتاسر  در رو این از است؛نداشته وجود دیگر غاایی ماده هر یا جوجه گوشت در نقره نانوذرات تعیین برای
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هایی از نانوذرات تعلیقه شامل هااسپایک. شد استفاده شدهاسپایک هاینمونه از گااریبرای صحه مطالعه این

 جوجه گوشت طورکلیبه تحلیلی، اجرای روش شروع در و بودندشده یابیمشخصه خوبیبه Ag NP نقره

 به دستیابی جهت تحلیلی نمونه اندازه کمینه[ 71] مطالعه نای در. شودمی نمونه اضافه ماتریس شده به بریده

که  نمونه یک اندازه دهندمی نشان نظری محاسبات. شد تعیین Gy رابطه از استفاده با مشخ  تحلیلی دقت

mg kgذره  جرمی غلظت با nm 388 نقره )با اندازه( حاوی نانوذرات نمونه یک از g 83/8فقط 
است  3 1-

 ngشامل  ماده این از نمونه g 83/8این،  بر علاوه. است کافی 38  % از بهتر تحلیلی دقت به دستیابی برای

 fg 9حدود  در جرم مجزایی دارای کدام است که هر nm 388 نقره )با اندازه( نانوذرات nm 388از  38

 .بود 2 × 389 نمونه در موجود ذرات بنابراین تعداد. هستند

 گذاریصحه طراحی مطالعه و نتایج  7-9-ت

 با غاایی مواد پسماند در تعیین برای گااریکار صحهروش با تبعیت از استشده ارائه اینجا در که روشی

شد  گااریصحه ،EC/ 657/2002 اروپا اتحادیه کمیسیون تصمیم شده در سنددادهشرح حیوانی، منشاء

یک  بودن،خطی تعیین برای. شد مانجا مختلف روز سه در غلظت و سطح سه آنالیز در تکرار هفت[. 64]

 این از یک هر در ماتریسی شدهتطبیو Ag NP استانداردهای نانوذره نقره از اینقطه هفت غلظت منحنی

. استشده ارائه 3-ت جدو  شده دراستفاده گااریصحه ایدمان طرحواره از یک .استشده گنجانده روزها

mg kgگااری صحه سطح
  .بود 38 1-

گذاری و تعیین کمّی نانوذرات نقره در گوشت جوجه گذاری اندازهطراحی تجربی برای مطالعه صحه -9 -جدول ت

 [(60] مرجعشده از ای )اقتباستک ذره ICP-MSوسیله  به

 بازیابی صحت/تکرارپذیری/تجدیدپذیری بودنخطی روز
پذیری/  گزینش

 ویژگی
 آنالیز کل

 اینقطه 9 9
 (VL 9/8 ،VL 8/3، VL 9/2سطحی ) 1

 تکراری 9
 19 نمونه شاهد 9 3

 اینقطه 9 7
 (VL 9/8 ،VL 8/3، VL 9/2سطحی ) 1

 تکراری 9
 19 نمونه شاهد 9 3

 اینقطه 9 9
 (VL 9/8 ،VL 8/3، VL 9/2سطحی ) 1

 تکراری 9
 19 نمونه شاهد 9 3

mg kg( VL)گااری سطح صحه -یادآوری
 بود. 38 1-

 

. گرفت قرار آنالیز مورد پایداری و پایریتحمل پایری،نشگزی تعیین برای نمونه بیشتری تعداد

 تعیین برای. است Ag NP یعنی نانوذره نقره آنالیت تعیین در مواد میزان حد مداخله سایر پایری گزینش

 هر در شاهد ماتریس گنجاندن هفت با نمونه شاهد 23 تمامی ماتریس، اجزای اصلی برابر پایری در گزینش
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  هایNP سایر به پایری نسبتگزینش تعیین به نیازی گیرند.موردتحلیل قرار میگااری، روز صحه

 است، خودشده تنظیم m / z 3 مقدار به فقط ابزار ،spICP-MS که درآندلیلزیرا به نیست، ای غیرنقره

 مقدار   توانمی فقط زمانی بات، پایریتفکیک دلیل به واقع، در. است انتخابی بسیار ICP-MS آشکارسازی 

m / z 3 استفاده از ابزارهای با را ICP-MS نسبت به همچنین روش این. گیری کرددر دسترس حاضر اندازه 

تک باید  ذرات مشاهده است زیرا برای انتخابی های نقرهطور مثا  یونعنصر به همان از غیرنانو اشکا  حضور

 هم هنوز ذرات باشند، داشته وجود باتیی هایلظتغ در Ag های نقرهیون اگر. رود کارسازی بیشتری بهرقیو

. شوند نهادهبرهم هایون زمینهپس پیوسته سیگنا  یک روی  هااسپایک عنوانبه روبش زمان در توانندمی

 گاارند، تعیینمی اثر گیریاندازه نتایج بر رودمی گمان که پارامترهایی از تعدادی تغییر با روش پایریتحمل

 سازی رقیو عامل هضم و دمای و کردن، زمانسونیک زمان مطالعه، این در آزمایش مورد غیرهایمت. شودمی

 هایهضم و هاهضم شده )در زمان نگهداری(،آماده نمونه مواد دوام پایداری به. بودند آنالیز ابزاری از قبل

 شدهآماده مواد مجدد آنالیز و کردناسپایک از پس های مختلف تعاد زمان اعما  با و دارد شده اشارهرقیو

 .شودمی تعیین گااریصحه دومین روز روز و در اولین

 تکرارپذیری، تجدیدپذیری و صحت  9-9-ت

های شاهد در سه سطح غلظت تعیین شد: کردن نمونهوسیله اسپایکتکرارپایری، تجدیدپایری و صحت به

mg kgدر  VL .VL ربراب 9/2 و VL برابر 8/3 (،VL) گااریصحه سطح برابر 9/8
 هانمونه. شد تنظیم 38 1-

. بودند جدا هم از یک هفته از آنالیز شدند. هر یک از این سه روز بیش مختلف روز سه در مرحله هفت در

 آنالیز از استفاده با پایه ذره -جرم غلظت و پایه ذره -تعداد غلظت و ذرات قطر برای گیریاندازه هایداده

ANOVA استشده آورده 2-ت جدو  تجدیدپایری و صحت در تکرارپایری، نتایج. وندشمی ارزیابی. 

گااری  صحه سطح سه هر در پارامترها برای آمده دستبه میانگین مقادیر که دهدمی نشان صحت نتایج

نسبی  معیارهای انحرا  عنوانبه دو تجدیدپایری هر و تکرارپایری. است مورد انتظار مقادیر به نزدیک

. است 38 % به اندازه های عددی و جرمی ذره،غلظت برای با استثناهایی اند. این مقادیرشده بیان ارداستاند

 آنالیزهای قبل از است کهای استفاده شدهسازیرقیو عامل همان از موارد همه در زیرا نیست آورتعجب این

spICP-MS سطح  در کمتر ذرات تعداد به منجر VL 9/8 آنجاکه از. شود می کمتری ارپایریتکر این رو از و 

 بستگی شدهمشاهده ذرات تعداد به ذره قطر میانگین دارند، باریکی نسبتاً اندازه توزیع نانومواد مطالعه این در

 نسبتاً اختلا . هستند مقایسه قابل گااریصحه سطوح کلیه تجدیدپایری در و تکرارپایری رو، این از. ندارد

 تریبزرگ هایتفاوت مختلف، روزهای در نتایج که شودمی ناشی واقعیت این از RSDRL و RSDR بین زیاد

 .دهندمی نشان را
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در  nm61گذاری برای تکرارپذیری، تجدیدپذیری و صحت برای نانوذرات نقره با اندازه نتایج صحه -7-تجدول 

 [63از ] تغییریافتهگوشت جوجه، 

 spICP-MS (79 n=)وسیله شده بهقطر ذره تعیین

mg kg(VL9/8 ) پارامتر
-1

   9   ( VL8/3)mg kg
-1

   38  ( VL9/2)mg kg
-1

   29 
 55% 54% 54% صحت

 %4/8 %2/3 %4/3 (RSDr)تکرارپایری 

 %2/9 %9/9 %8/9 (RSDR)تجدیدپایری 

 spICP-MS (79 n=)وسیله غلظت عددی ذره به

mg kg(VL9/8 ) پارامتر
-1

   9 ( VL8/3)mg kg
-1

   38  ( VL9/2)mg kg
-1

   29 
 53% 59 %  52% صحت

 %35  % 9/5 %32 (RSDr) تکرارپایری

 %34 %32  %9/9 (RSDR) تجدیدپایری

 spICP-MS (79 n=)غلظت جرمی ذره به وسیله 
mg kg(VL9/8 ) پارامتر

-1
   9 ( VL8/3)mg kg

-1
   38  ( VL9/2)mg kg

-1
   29   

 388% 54% 383% صحت

 %33  %2/9  % 5/5 (RSDr) تکرارپایری

 %39  % 5/5  %5/4 (RSDR) تجدیدپایری

 

 پذیریپذیری، ویژگی/گزینش، تحملLOD/LOQبودن و خطی  4-9-ت

mg kgبازه بین  با ماتریس در یافتهتطبیو nm 98آنالیز نانوذرات با اندازه  با بودنخطی
 و              9/8 1-

mg kg
بودن خطی داشت، وجود گااریصحه روز سه در طی پاسخ در هاییاختلا  اگراه. شد تعیین 98 1-

شد،  استفاده 389 سازیکه عامل رقیوهنگامی شد. درنشان داده 55/8 <همبستگی  ضرایب دادن نشان با

mg kgبا  ترتیب برابربه (LOQشده )سازی گزارش( و حد کمیLODّشده )گزارش حد آشکارسازی
-1  99/8  

mg kg و
 به است ممکن LOQ و LOD شود،کاربرده میبه 385 سازیعامل رقیو کههنگامی. بودند 8/3 1-

mg kg
mg kg و 89/8  1-

 زمان جمله از شرایط از تعدادی تغییر با پایریتحمل. یابد اهشک 3/8  1-

 59 تا سانتیگراد درجه 29) دمای و( ساعت 25 تا ساعت 3) زمان ،(دقیقه 38 تا دقیقه 9) کردن سونیک

 ها رویآزموده شد. آزمایش spICP-MS از آنالیز قبل سازیرقیو عامل و ایمایهزی هضم( سانتیگراد درجه

mg kgغلظت  شده باهای اسپایکنمونه
همانند غلظت  ذرات قطر برای نتایج. شد انجام تکرار سه در و 38 1-

 .ارزیابی شد جرمی و عددی

 نتایج به منجر دقیقه 39 تا دقیقه 9 کردن ازمتفاوت سونیک هایکه زمان است این کلیدی مطالعه نتیجه

 است؛نشده ذره جرمی غلظت و روبش زمان در شدهمشاهده ذرات تعداد ذرات، میانگین اندازه برای مختلف
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 و ذره قطر میانگین بر توجهی راقابل اثرات سانتیگراد درجه 19در دمای ساعت 25 تا ساعت 3 هضم از زمان

 است، کافی ساعت هضم یک زمان که دهندمی نشان نتایج کهدرحالی. استنداده نشان رهذ جرمی غلظت

 در اختلا  تضمین کند که نیز احتما  را این تا شد انتخاب نهایی روش برای ساعت 1 هضم زمان

، هضم بر دما در بررسی اثر سرانجام،. باشد ترطوتنی هضم هاینیازمند زمان است ممکن گوشت ساختارهای

در همه  نانومتر 9/8 با انحرا  استاندارد حدود nm 92تا  nm 93شده در بازه  اختلافی در قطر ذرات گسترده

  نشد. موارد، مشاهده

mg kgاز  جزئی کاهش ذره یک جرمی هراند غلظت
            به سانتیگراد درجه 29 )دمای( در 9/33 1-

mg kg
 روش برای سانتیگراد درجه 19 دمای دهد، ولیمی اننش سانتیگراد درجه 59 )دمای( در 8/5  1-

 برابر 388888 تا 3888)از(  VL 8/3نمونه  هضم یک کردنرقیو با سازیرقیو عامل تأثیر. شد انتخاب نهایی

. ذره را نشان نداد اندازه میانگین روی و ذره غلظت جرمی و عددی روی تاثیری هیچ نتایج. شد آزموده

 زمان هر در پیک 9 از کمتر آشکارسازی جوجه، گوشت شاهد نمونه 23 آنالیز از فادهاست با پایریگزینش

 با هاآوری دادهعمل نتایج تعیین شد. UPW هایبودن با یافتهمقایسه قابل و هاوضعیت روبش در همه

 نمونه 23 تمامی برای LOD روش ذره را ذیل جرمی هایغلظت اکسل، محاسبه استفاده از توسعه صفحه

نانومتری مورد استفاده  98 ذرات از کواکتر توجهیقابل طورکه بهرا ای ذره قطرهای و کندشاهد نمایان می

. است انتخابی و ویژه روش این که گرفتند نتیجه نویسندگان بنابراین. دهدنشان می ،هستند مطالعه این در

 سانتیگراد درجه 5 دمای در هفته 1 مدت به هاهضم و قوی است روش این که داد نشان اضافی هایآزمایش

 است. محدود پایداری شود،تک ذره انجام می ICP-MS آنالیز سازی برایکه رقیوزمانی. هستند پایدار
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 پیوست ث

 )آگاهی دهنده(

 های آشکارسازی جایگزینمروری بر روش

 کلیات   9-ث

مختلف  تحلیلی هایروش توانمی استاندارد، این 9 بند در نانوشیء یابیانتخابی مشخصه هایروش علاوه بر

 این همه هراند،. کرد پیچیده انتخاب هایماتریس در شدهشناخته نانواشیاء آشکارسازی برای دیگری

نانواشیاء  ویژگی اندازه یا شمارش کردن،شناسایی معنی:به نانواشیاء موجود یابی کاملمشخصه به قادر ها روش

 هیدرودینامیکی، قطر نوری، طور مثا ، خوا به) هاوسیله اساس آشکارسازی آنبه هاآن کاربرد. نیستند

بازده  یابیشارز توانند برایمی و دارد بستگی هد  پارامترهای به( غیره و جنبش الکتریکی ای، پایه غلظت

 کنند. استفاده استاندارد این 9 بند در شدهاز روشی مشابه توضیح ارائه نمونه سازیآماده روش

 مثا  عنوانبه) خاصیت بازیابی همانند( LIBD مثا  عنوانبه) ذره نیز بازیابی ها،روش این کارگیریبه با

توانند  دیگر، می هایروش از آمده دستبه هایداده توسعه متقابل بازبینی برای( ایزوتوپی میزان اندازه، توزیع

 در و هستند توسعه حا  در هنوز اینجا، در شدهتوصیف یهاروش این از بسیاری. قرار گیرند استفاده مورد

 بر مروری 3-ث جدو  در. هستند( ردیاب) طراحی ویژه نانوشیء یا تحلیلی ابزارهای در هاییپیشرفت انتظار

 .استشده ارائه هاآن کاربرد و جایگزین آشکارسازی هایروش
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 هاآن کاربرد و جایگزین هایمروری بر تعداد محدودی از روش -9-ثجدول 

 روش
آنچه که 

 شودگیری می اندازه
 معایب مزایا اطلاعات

آنالیز ردیابی ذره 

(PTA( ) 2-ثبه 

 (شودمراجعه 

 قطر هیدرودینامیکی

توزیع اندازه تعدادپایه. 

تا      nm 18)بازه 

nm 3888  وابسته به

شکست ضریب

 نانواشیاء(

 برداری سریعداده 

ز تمایز دشوار ذرات ا

 مواد دیگر.

ذره پراکننده 

تر، ناایز  ضعیف

 شود.پنداشته می

های ردیابی با روش

استفاده از نانواشیاء  

دار ایزوتوپی براسب

 1-به ثپایدار )

 (شودمراجعه 

میزان ایزوتوپی 

 عنصری

ردیابی شامل عناصری 

از نانواشیاء  

دار ایزوتوپی  براسب

عنوان میزان پایدار به

 هایعنصری در غلظت

مرتبط )کم( )بازه 

ppb-ppt جای بازه به

ppm) 

توانایی استفاده جهت 

فهم مطالعات حتی در 

های حضور غلظت

 زمینه بیشترپس

فقدان اطلاعات اندازه؛ 

فقط میزان ایزوتوپی 

 آید.دست  می کلی به

سامانه تصویربرداری 

( HSISفراطیفی )

وسیله پراکندگی در  به

-زمینه میدانیک پس

 5-ث تاریک )به

 (جعه شودمرا

توانایی اندازه گرفتن و 

شناسایی نانواشیاء 

 (UV-Visمعین )

توزیع فضایی و 

مشخصات طیفی 

(nm38  تاnm288) 

 برداری سریع داده
دانش طیفی برای 

 تفسیر مورد نیاز است.

 UV-Visنگاری طیف

 9-ثزیربند )به 

 (شودمراجعه 

گیری جاب اندازه

UV-Vis  برای

ازه یا گیری اند اندازه

 آشکارسازی

طلا، نقره و مس 

 (nm38)تقریباً 

شود و درجا انجام می

عنوان یک تواند بهمی

 3آشکارساز پساستونی

گیری برای اندازه

 برخط استفاده شود.

شود غلظت توصیه می

نانواشیاء موردنظر به 

اندازه کافی بات باشد 

 تا آشکارسازی شود. 

گیری: جهت

گیری اندازه  اندازه

وان تشدید عن به

پلاسمون سطحی 

وسیله اندین عامل  به

تاثیر قرار تحت

 گیرد. می

 

 

                                                 

1 - Post-column detector 
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گیری نانواشیاء اندازه

در مایعات با استفاده 

تحرک از سامانه آنالیز 

( )به DMASتفاضلی )

جعه مرا 9-ثزیربند 

 (شود

 

شده از طریو اندازه

شان الکتریکیتحرک 

)توانایی پیمایش در 

 یک میدان الکتریکی(

 

یابی اندازه )ارزیابی باز

خاصیت( در یک بازه 

nm 9  تاnm 3888 

توانند ها میتعلیقه

معرفی شوند، اگراه 

باید با استفاده از یک 

مولد هواسل افشانه 

( EAGالکتریکی )

صورت هواسل  به

 درآیند.

های باتی نمک غلظت

ممکن است تولید 

تاثیر هواسل را تحت

 قرار دهد.

آشکارسازی 

 -ییفروشکست القا

( )به LIBDلیزری )

مراجعه  9-ثزیربند 

 (شود

روش آشکارسازی 

اندعنصری، اندازه 

ذره، آشکارسازی/ 

 شمارش ذره،

( و nm9اندازه )تقریباً 

nglغلظت )بازه 
-1) 

 حساسیت بات

صورت تجاری هنوز به

طور گسترده  در به

 دسترس نیست.

ICP-MS 

کروماتوگرافی 

هیدرودینامیکی 

(HDC و )ICP-MS 

( )به SECگزین )دازهان

مراجعه  9-ثزیربند 

 (شود

جداسازی اندازه/ 

 اطلاعات عنصری

جداسازی اندازه 

(nm9  تاnm3288 /)

 اطلاعات عنصری

صورت تواند بهمی

پساستونی با 

آشکارسازهای 

 متعددی جفت شود.

های فاز برهمکنش

متحرک، برجاب 

 ناپایرعنصری برگشت

 

 (PTAذره )ردگیری آنالیز   7-ث

 در نانواشیاء گیریاندازه و شمارش به قادر که بوده پایه-روش میکروسکوو یک( PTA) ذره ردیابی نالیزآ

 شوند،می روشن قوی لیزری نور اشمه یک وسیلهبه ذرات کههنگامی. است شدهرقیو مایع هایتعلیقه

 نوری یک صفحه عمود بر محور رد لیزر نور باریکه. کرد ها را مشاهدهآن مکاننور  پراکندگی دلیلبه توان می

 آشکارسازی قابلروشن  نقاط ایجاد به منجر و شده نور پراکندگی ذرات باعث ،دارد قرار میکروسکوو

   از استفاده با زمانی دوره طی یک در توانمی را ذرات حرکت آبی، محیط در براونی حرکت به دلیل. شود می

 قطر به مربوط نفوذ ضریب محاسبه امکان که کرد ثبت بات حساسیت با( CCD) شده بارجفت دوربین یک

کدام از  هر حرکت ردیابی برای افزارنرم از سپس(. انیشتین - استوکس رابطه) دهدمی را هیدرودینامیکی ذره

کل زمان  با ذره تک هیدرودینامیکی قطر گیریاندازه دقت. شودمی استفاده فریم دیگر به فریمی از ذرات

به  -ذره هیدرودینامیکی قطر گیریاندازه دقت ذره، تر ردیابیطوتنی برای زمان. شودمی عیینت ردیابی ذره،

مورد نیاز  شدهبهینه هایگار زمان به ویژه توجه با داده پردازش تخصصی افزارنرم. خواهد یافت افزایش ذره

 بخشد.ثبت را بهبود می هنگام در هد  ذره ردیابی هایالگوریتم و است
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 با  نتایجنیاز است که  گیرد،می قرار استفاده مورد هاآزمایشگاه از بسیاری در PTA که واقعیت رغم اینعلی

 و نیست انتخابی اندازه همان به( نوری خاصیت به وابسته) نانوشیء هر برای روش این زیرا ،شوند تفسیر دقت

توان مشاهده را می nm 18تا  nm 29با )قطر(  TiO2 و طلا) ترکم قطرهای ذره برای کمتری حساسیت از

 آشکارسازی برای PTA روش .است برخوردار( هستند سازمشکل ترکم شکستضریب دیگر ذرات با کرد،

 با ذراتهای پیچیده اشکا  دارد. در این ماتریس فاضلاب، مثا  عنوانبه پیچیده، هایماتریس نانواشیاء در

 .شودمی دشوارتر هاآن ردیابی و تر متمایز شدهضعیف پراکندگی

 ممکن. کندمی شمارش نانواشیاء تعداد مرتبط آماری از را نظری ذره هیدرودینامیکی هایاندازه ،PTAروش 

ریخته، درهم کرویت/ هندسهیک  با ذرات برای طور مثا به دقت، در انحرافاتی واقعی، ابعاد با مقایسه در است

افزار سخت. شودمی توصیه شدهآزموده مرجع ترکیبات با نیک کالیبراسیو ،مواردی انین در .شود ظاهر

یک  لیزر، یک باریکه فلزی، نوری عنصر یک بر مبتنی و است این روش پیشرفتدلیل  PTAبسیار ساده 

. است داده پردازش/ ردیابی رایانه یک و (دیجیتا رقمی ) دوربین به مجهز معمولی نوری میکروسکوو

 مثا  عنوانبه باشند؛شده شناخته دقیقی است پارامترهای تزم رودینامیکی،هید قطر محاسبه برای هراند،

 ذرات اندازه گیریاندازه برای روش این. دارند تأثیر داده پردازش نهایی فرایند روی که دما و حلّا  گرانروی

  شود دهاستفا خاصیت ارزیابی برای نمونه سازیآماده طی مرحله در تواندمی و است مناسب پراکنهبس

[77-72.] 

 دار ایزوتوپی پایدارهای ردیاب با استفاده از نانواشیاء برچسبروش  9-ث

 کهاند، شده طراحی پویا محیطیزیست یا انباشتزی مطالعات برای ایزوتوپی داربراسب نانواشیاء

 آب مورد یا بافت هاینمونه مانند پیچیده، هایماتریس در شدهانباشته ذره مقدار تعیین ها برای گیری اندازه

 شدهانباشته تازه عنصری هایغلظت و زمینه پس عنصری میزان تفاوت بین ایزوتوپی، زدن براسب. است نیاز

 نانواشیاء، ایزوتوپی زدن براسب با. سازددار را ممکن میبراسب نانواشیاء نشأت گرفته از یا ذرات همانند

آب  عناصر ردیابی، (کم) بینانهمحیطی واقع زیست هایغلظت در حتی ایزوتوپی، بندیاصلاح ترکیب یعنی با

 .پایر استامکان مطلوب شدهشویش

 اسید هضم از پس ICP-MSوسیله به نمونه در ایزوتوپی ویژه هایغلظت گیریبا اندازه تواندتحلیلی می داده

/ غلظت توانمی طبیعی، ایزوتوپی هایفراوانی با آن مقایسه و ایزوتوپی هایغلظت از استفاده با. آید دستبه

 بدین تواندنمی عنصری هراند هیچ .کرد را محاسبه موردنظر ماتریس هر در ویژه نانوذره عنصری میزان

 دو بین شود عنصر انتخابتوصیه می گیری،اندازه دقت بهبود منظوربه قرارگیرد، استفاده منظور مورد

 با Cu و Ag ، Zn همانند عناصری عمل، در بنابراین،. باشد اربرخورد از نسبت باتیی شدهانتخاب ایزوتوو

 مثا  عنوانبه) قرار گیرند استفاده توانند موردیافته، میافزایش نسبت ایزوتوپی با هاییردیاب امکان ایجاد

109 با  سیترات شده باپوشیده اینقره ذرات
Ag  ذرات ؛2/54 % طبیعی فراوانی دارای 55 %شده غنی ZnO اب 
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% 58  67
Zn ذرات ؛3/5 %طبیعی  فراوانی دارای CuO 65  با

Cu طبیعی فراوانی دارای 5/55 % شدهغنی 

 مربوطه عناصر و شوندمی انباشته طبیعت در راحتیبه Znروی  و Cuمس  مزیت، یک عنوان به(. 4/18 %

 .هستند پایش مواجهه مطالعات برای

 ایزوتوپی هاینسبت با پایدار مرجع ماده و نمونه در توپیایزو زمینهپس دانش مستلزم تحلیلی روش این

 برای آنالیز شدن انتخاب تواندای مینمونه ماتریس هر تقریباً است که این روش این مزیت. است شدهشناخته

 نباشد حداقل اگر نیازی ،کندمی استفاده نمونه سازیآماده مرحله عنوانبه اسید هضم از روش این اون ،شود

توصیه . وجود دارند محلو  هاییون عنوان به کهایزوتوپهایی و ذرات در موجود هایایزوتوو مایز بینت به

   انداتمی و هایتداخل متاثر شدن از احتما  وسیله کمینهبه انتخابی هایایزوتوو گزینش برایشود  می

 انداتمی توصیه هایتداخل کاهش منظوربه بنابراین، تحریک شود. ایصورت فزایندهبه( برابر جرم) فشارهم

 استفاده 3جنبشی انرژی تفاوت مند ازبهره یا و برخورد محفظه به مجهز ICP-MS ابزار یک شود که ازمی

 نانوذرات از رهاشده درک عناصر مطالعه منظوربه نانواشیاء پایدار ایزوتوپی زدن براسب از استفاده. شود

از  غیرایزوتوپی شده زده نانواشیاء براسب با مقایسه در مگاناندا درون و زیستمحیط در شدهمهندسی

67 شده با ( اصلاحnm28)  ZnO از استفاده با مثا  عنوانبه. مزایا است حساسیت داراینظر
Zn ،  حدود

µg g دستیابی است؛تر قابلآشکارسازی پایین
µg gبه  Znبرای مواجهه رژیم غاایی  9888 1-

 افزایش 39 1-

65 شده بااصلاح CuOهای نانوکره از فادهاست با. یافت
Cu شیرین،  هایدر آب 2انباشتی زیست مطالعات برای

µg lشده حاصل از سطوح مس آشکارسازی
µg lتا  2/8 1-

 یابد. قبلاً، این سطح آشکارسازیبهبود می 18 1-

mg lاتتر ب بازه) بود غیرممکن هاییغلظت انین در ایزوتوپی شدهزدهبراسب هایردیاب بدون
-1[ )80-78.] 

 تاریک -زمینه میدانوسیله پراکندگی در پس( بهHSISسامانه تصویربرداری فراطیفی )  4-ث

 و مرئی ناحیه در شدهپراکنده نور که است میکروسکوپی روش ( یکHSISسامانه تصویربرداری فراطیفی )

یک  در نانواشیاء از کند. این نوریابی میرا مشخصه  (نانومتر 3888 تا نانومتر 588) (VNIRنزدیک ) فروسرخ

 روی یک گرفته قرار فراطیفی تصویربرداری سنجطیف یک به نیاز HSIS. آیدتاریک می -میدان زمینهپس

شده، پیکسل به درخواست مختصات اساس بر سنجدارد. این طیف شدهتقویت تاریک -میدان میکروسکوو

 اطلاعات) شودشده میپراکنده نور از شدهتعریف موجطو  یک به کند که منجرآنالیز می پیکسل تصویر را

 تواند می تصویر پردازش از پس که است فضایی توزیع داده و طیفی مشخصات حاوی پیکسل هر(. شیمیایی

 و هاآن شدهپراکنده نور هایموجطو  از معین برای ذرات اندازه اطلاعات. شود تبدیل فراطیفی تصویر یک به

 .شودمی استخراج پلاسمونیک اثر اساس بر اصوتً

                                                 

1 - Kinetic energy discrinimation 

2- Bioaccumulation 
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 HSIS پیچیده، و فراخال  آب هاینمونه در شدهمهندسی نانوذرات اندازه یابیمشخصه و آشکارسازی برای 

 برای HSIS روش .شود استفاده فاضلاب و شدهسازیشبیه تاتب سازگانبوم آب همانندتواند می

 [.81-82] است کارگیریبه قابل نانومتر 288 تا نانومتر 38 بازه در ها گیری اندازه

 UV-Visسنجی وسیله طیفارزشیابی اندازه به  5-ث

 اندین از (SPR) سطحی پلاسمون تشدیدهای دلیلبه که است مفید بسیار روش یک UV-Vis سنجیطیف

 نوسانات SPR. کندمی ممکن را ذره هایاندازه تخمین ،(مس و نقره ، طلا مثا  عنوانبه)نانوشیء 

 جابایی باند به یک است که منجر الکترومغناطیسی امواج به پاسخ نانوشیء در رسانایی باند های الکترون

 نانوشیء اندازه به که است( SPRmax) موج بیشینهطو  دارای یک جابایی. شودمی UV-Vis بازه در مشخصه

 آمدهدستبه SPRmax جاب داده از مناسبی تفسیر به نیاز روش این بحرانی، عامل یک عنوانبه. دارد بستگی

 سطحی هایکنشبرهم محیط، الکتریکدی خوا ) ایاندگانه عوامل وسیلهبه نحوی که نتیجهبه دارد

 کلی طوربه. گیردمی قرار تأثیرتحت( انبوهش و شکل ای،ذره بین فاصله سطحی، بار شیمیایی، و فیزیکی

SPRmax آنجاکه از. شود ناپدید می نانومتر اندازه منطقه از خارج اشیاء برای و یابدمی افزایش اندازه نانوشیء با 

برای  نانوشیء غلظت کهدرصورتی زمانبر نیست،نمونه  سازیمستلزم یک آماده UV-Vis سنجیطیف

 از روش این. کرد استفاده پیچیده هایماتریس برای توان از این روشباشد می بات کافی اندازه آشکارسازی به

 منحر  تواندمی جاب سیگنا  ای،کلوخه ترمقادیر بات مورد در و شوددستخوش تغییر می ماتریس اثرات

 [.85-83] شود

 (DMAS) تفاضلی  تحرکسامانه آنالیز  از استفاده با مایعات در نانواشیاء گیریاندازه  6-ث

 تحرررک کننرردهدیبنررطبقرره یررک کرره روشرری پیونرردی اسررت (DMAS) تفاضررلی تحرررکسررامانه آنررالیز 

شررمارنده  یررک برره را ،[ 382] (3145: سررا  31418ملرری ایررران شررماره   اسررتاندارد  DMC;) تفاضررلی

(CPC; ISO 27891)  اگا ذره
 است.عنوان آشکارساز جفت کردهبه 3

 هواسل به یک یک تعلیقه حالت از نانواشیاء (EAG) الکتریکی افشانه سازیک هواسل از استفاده با ابتدا در

پاشی است. این مه کلوئیدی تعلیقه پاشیمه بر مبتنیالکتریکی  افشانه روش این اصل. شوندتبدیل می رداربا

 از پس مانده( باقی CO2 و هوا مثا  عنوان)به گاز را در جریان هواسل باردار که است یک مویینه طریو از

 یک پیمایش توانایی)شان الکتریکی رکتح طریو از ذرات این. کندمی ایجاد( نانواشیاء) مایع ذرات تبخیر

  (EMD)مربوطه الکتریکی تحرک قطر گیریاندازه به منجر که شوندمی گیریاندازه( الکتریکی میدان

 .است ذره اندازه در اساسی عملکرد شود. این عامل می

                                                 

  شرده،  برا اسرتفاده از اسرتاندارد    کالیبراسریون شمارشرگرهای ذرات اگرا     -، ترراکم ذرات آیروسرل  3155: سا  28929استاندارد ملی ایران شماره   -3

ISO 27891:2015 است.تدوین شده 
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 مطلو دقت که است برخوردار مزیت این از روش این پیچیده، هایماتریس در نانواشیا آشکارسازیبرای 

است،  ذرات اگالی مستقل از روش این نظر به اینکه. است ریاضیات و فیزیک بر مبتنی اساساً تحرکی آنالیز

 تحرک شده ابزار،گیریاندازه پاسخ. نیست های کالیبراسیون تزمآنالیت یا و اندازه کالیبراسیون هیچ بنابراین

 اندازه گیریاندازه. است نفوذی حرکت هایروش یا معمو  نور پراکندگی از متفاوت کاملاً که است الکتریکی

 به نسبت روش این. گیردنمی کلوئید قرار در هوا هایحباب یا بزرگ ذرات حضور مثا  عنوانبه تأثیرتحت

 تغییرات آشکارسازی دارای توانایی و دارد نیاز (μm28 ) از نمونه کمی مقدار به دیگر هایروش از بسیاری

 نتیجه، در. دارد کارایی nm  3888 تا  nm 9 از معمو  اندازه بازه در و است اندازه توزیع اسمقی در کواک

 تغییرات آشکارسازی امکان و است کلوئیدی هایمحلو  در هانظمیگیری دقیو بیاندازه به قادر روش این

 .آوردمی سازی فراهمکلوخه یا انحلا  انندهم سازوکارهایی دلیلبه را اندازه هایتوزیع در کواک

 نیاز جنبش الکتریکی اساس بر هاتوزیع بسیار دقیو گیریاندازه برای داده تصحیح پیچیده هایالگوریتم

 شدهگیریاندازه ذرات از توجهیقابل تعداد حاوی کلی طوربه گیریاندازه هر مزیت، یک عنوانبه و نیست

 اند یا دو حاوی ایقطره اینکه شود احتما توصیه می. بیندرا تدارک می اندازه نماینده یک توزیع که است

. شوند گیریاندازه متوسط، طورشده بهرقیو هاینمونه شودمی توصیه بنابراین و شودداشته نگه کم باشد، ذره

شده بالقوه را تایید القاء هایشود تا ظهور کلوخه گیری اندازه تواندسازی میرقیو اندین کنتر ، یک عنوانبه

سنجش و قابل Cuو  Au  ،Ag  ،SiO2  ،TiO2 مانند نانوشیء اندین این حقیقت که علیرغم کند.

 نانوشیء، نوری از خوا  روش مستقل و نیست پایرامکان مواد شناسایی روش این با اما گیری هستند اندازه

 حاوی نمونه اگر. استشده ارائه/ استفاده مورد هایحلاّ  ای( غیره و سازهاپراکنده ، بافرها) هاافزودنی وجود

افشانه  بازده در ممکن است امر این زیرا شود ایویژه توجه باید باشد، مختلف هاینمک از باتیی غلظت

 مراحل طی اندازه توزیع بازیابی ارزشیابی برای تواندمی DMAS -پاشی الکتریکیمه. بگاارد تأثیر الکتریکی

انتخابی  شناسایی و آشکارسازی روش از سه اندازه آمدهدستبه هایتوزیع مقایسه یا نمونه سازیآماده

 [.92-86]شود  استفاده  9 بند شده درداده شرح

 (LIBD) لیزری -القایی فروشکست آشکارسازی 2-ث

 لاسمائیفرد پهوقایع منحصرب بر اساس تحلیلی روش یک، (LIBD) لیزری -القایی فروشکست آشکارسازی

 فروشکست فرایند. دهدرخ می عبور حا  در نانوشیء یک به پالسی لیزر متمرکز باریکه که حین برخورد است

 در .کندمی عبور نوری سلو  کانونی میان حجم از جامد نانوشیء یک که افتدمی اتفاق هنگامی لیزر از ناشی

 شود. پلاسمامی( پلاسما) درخشان و گرم شدهیونیزه یک گاز احتراق به منجر نمونه قوی گرمایش مرحله این

 جت یک با پالسی متمرکز لیزر. کندمی نور گسیل عبور، حا  در نانوشیء عنصری بندیترکیب به توجه با

 جت نمونه معرفی سامانه بر علاوه. شودمی ترکیب نانوشیء هایتعلیقه از گیرینمونه یک افزاره عنوانبه مایع



 9911  سال :)چاپ اول( 77222ایران شمارۀ  ملیاستاندارد 

 

94 

 

 حسگرهای از استفاده با. است پایرفیلتر امکان یا 3رسوبی کووت بردارینمونه یهاروش همچنین مایع،

 وقایع ثبت برای) CCD هایدوربین و (شوندمی تبخیر انفجاری انبساط با نانواشیاء همانطورکه) صوتی

کرد.  ثبت را فرد پلاسماهرویدادهای منحصرب توانلیزر، می هایپالس و برخورد انرژی گیریاندازه با( پلاسما

 برای سنجطیف یک از است، با استفاده روش طیفی یک LIBD کهثبت این رویداد، با توجه به این

 .شودانجام میلیزر  تولیدشده از پلاسمای -یک میکرو از خا  عنصر از شدهمنتشر هایموجطو  گیری اندازه

 در موجود عناصر تمامی همزمان زیآشکارسا امکان ،نشرسنجی  طیف آشکارسازی از استفاده با LIBD روش

 .کند می فراهم را نانوشیء

 تعداد به پلاسما وقایع تعداد نسبت واقع در که است( BP) 2فروشکست احتما  شده،گیریاندازه پارامتر

. دارد نیز بستگی ذره غلظت به ذره اندازه همانند ،(خا  لیزر انرژی برای) BP در .استشده اعما  هایپالس

موردنظر  نانوشیء اندازه براساس شدهاعما  لیزر انرژی ایدمان، یک از استفاده با شود، حتییتوصیه م

 به منجر که هستند متفاوتی فروشکست هایاحتما  دارای مختلف نانواشیاء ،LIBS از استفاده با. شود تنظیم

 تر دارایبزرگ ذرات برای BP. شوندمی هد  کالیبراسیون ویژه آنالیت استانداردهای از شدهتوصیه استفاده

 .است ترکواک اشیاء نانو از ترکم لیزر انرژی در ایحد آستانه

 استانداردهای وسیلهشده بهنانوشیء ساخته معین هایغلظت به  BP های انرژیمنحنی هایشیب

 رد صورت تجاریبه هنوز که است تخصصی روش یک LIBD. بستگی دارد هد  آنالیت ویژه کالیبراسیون

 نتایج بر علاوه تاکنون،. کنندمی استفاده مختلفی هایایدمان از نویسنده اندین و نیست دسترس

 پارامترهای با بنابراین، کالیبراسیون است، متفاوت نانواشیاء برای مختلفی هایدارای پاسخ LIBD نویدبخش،

 .مهم است بسیار آن عملکرد برای شدهبهینه

 اندازه گیریقادر اندازه زیرا است نویدبخش بسیار نانوشیء آشکارسازی یبرا روشی عنوان به LIBDروش  

 ذرات برای که دارد را مزیت این روش این. کندمی گیریاندازه هاتعلیقه در را ذره غلظت و نانواشیاء است

 جداگانه طوربه نانوشیء هایسیگنا  ثبت منظوربه نمونه سازیرقیو مرحله یک و است حساس کواک

در  ذره جرم هایغلظت با nm 9 حدود در آشکارسازی گااریاندازه هایمحدودیت ، کلی طوربه. است زامیال

ng l بازه
  .[95-93]شود می بینیپیش 1-

 (SEC-ICP-MS) گزیناندازه ICP-MSو ( HDC-ICP-MS) هیدرودینامیکی کروماتوگرافی ICP-MS 2-ث

 برای( HDC-ICP-MS) سنجی جرمیطیف -شدۀ القاییفتج)پلاسمای(  -هیدرودینامیکی کروماتوگرافی

 کروماتوگرافی برای نوظهور جایگزین یک و شودمی استفاده آبی هایماتریس در نانواشیاء یابیمشخصه

                                                 

1- Cuvette 

2 -Breakdown probability 
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   به پیوند مزیت .دهندمی ارائه را نانواشیاء اندازه هایتوزیع دو هر است که (SEC-ICP-MS) گزین اندازه

ICP-MS ، ستون  .دهدمی ارائه کیفی را استوکیومتری و عنصری اطلاعاتآن است که HDCذرات را بر ، 

 غیرمتخلخل، مجراهای هایمهره موجود از HDC ستون. کندمی جدا هم از شانهیدرودینامیکی شعاع اساس

 در ذره ینگتربزر با ذره اطرا  در شار سرعت و شار سرعت وسیلهبه ذرات هاآن در کند کهمی ایجاد شاری را

 مجرا دیواره نواحی های استریکی بهدافعه دلیلبه تربزرگ ذرات. شوندمی جدا هم مرتبه از شویش از اولین

 SEC روش .داشت خواهند باتتری متوسط سرعت ترکواک ذرات با مقایسه در بنابراین و شوندنمی نزدیک

 هایمهره از استفاده است. این روش باشده بنا نانوشیء هیدرودینامیکی هایحجم در هاتفاوت براساس

کنند( می حفظ خود شکل و اندازه اساس بر را ها، ذراتتخلخل آن در شده با فاز ثابت )کهمتخلخل فشرده

 .کندعمل می

 مرحله فاز به نانواشیاء بازگشت غیرقابل واجاب دلیلبه HDC و SEC با است ممکن ذاتی مشکلات از برخی

 افزودن با است ممکن هراند،؛ شود ایجاد نتیجه یک عنوانبه ضعیف( اندازه) بازیابی با ذره انبوهه یا ثابت

 بر علاوه. یافته اجتناب شودکاهش جدایش پایریشده با تفکیکمتحرک شمارش فاز درفعا  مواد سطح

ICP-MS، مثا  عنوانبه آشکارسازها، سایر با صورت پساستونیبه توانمی را های جداسازیروش این      

UV-Vis  [96-100] جفت کرد. 
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کالیبراسریون شمارشرگرهای ذرات    -، ترراکم تعرداد ذرات آیروسرل   3155: سا  28929استاندارد ملی ایران شماره  -رییادآو

 تدوین شده است. ISO 27891:2015ا استفاده از استاندارد بشده اگا 

 [105] EN ISO 17034, General requirements for the competence of reference material producers (ISO 

17034) 

[106] ISO/TS 19590, Nanotechnologies — Size distribution and concentration of inorganic 

nanoparticles in aqueous media via single particle inductively coupled plasma mass 

spectrometry 

توزیع اندازه و غلظت نانوذرات معدنی در محیط آبی  -انو، فناوری ن3159: سا  22129استاندارد ملی ایران شماره  -یادآوری

تدوین  ISO/TS 19590:2017 با استفاده از استاندارد ایشده القایی تک ذرهسنجی جرمی پلاسمای جفتبا استفاده از طیف

  شده است.

[107] ISO Guide 30:2015, Reference materials — Selected terms and definitions 

[108] ISO Guide 31, Reference materials — Contents of certificates, labels and accompanying 

documentation 

[109] ISO Guide 35, Reference materials — Guidance for characterization and assessment of 

homogeneity and stability 

[110] ISO/IEC Guide 99:2007, International vocabulary of metrology — Basic and general concepts 

and associated terms (VIM) 

[111] EN ISO 11885, Water quality — Determination of selected elements by inductively coupled 

plasma optical emission spectrometry (ICP-OES) (ISO 11885) 

شده به روش گیری عناصر انتخاباندازه -، کیفیت آب3149: سا  38454ی ایران شماره استاندارد مل -یادآوری

 تدوین شده است. ISO 11885: 2007 با استفاده از استاندارد القایی شدهاسپکترومتری نشر نوری با پلاسمای جفت

[112] EN ISO 17294-1, Water quality — Application of inductively coupled plasma mass 

spectrometry (ICP-MS) — Part 1: General guidelines (ISO 17294-1) 

 -شده القایی سنجی جرمی پلاسمای جفتکاربرد طیف -، کیفیت آب3152: سا  35559-3استاندارد ملی ایران  -یادآوری

 ست.تدوین شده ا ISO 17294-1: 2004با استفاده از استاندارد   های کلی: راهنمایی3قسمت 

[113] ISO 19430, Particle size analysis — Particle tracking analysis (PTA) method 

 

 

 


