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الشروط المثمى لتحديد مُركبي التايموزين والسبيراميسين في لحم 
باستخدام تقانة الكروماتوغرافيا السائمة عالية الأداء المزودة  الدجاج

 بكاشف المصفوفة الديودية
 
 

(2)دارم طباع                      (1) عصام محمد  
(4)لبينة الرحية                        (3)تميم عميا  

    

 الممخص
تنــــاول اــــ ا البحــــث دراســــة الشــــروط المثمــــى  ســــتخاص مُركبــــي التــــايموزين والسبيراميســــين وفصــــم ا 
وتحديداما في لحم الـدجاج باسـتخدام تقانـة الكروماتوغرافيـا السـائمة عاليـة الأداء المـزودة بكاشـف المصـفوفة 

 الديودية.
 عنـــــــد %93.0,%90.0 نوالسبيراميســـــــيالتـــــــايموزين ي سُـــــــجمت بف ـــــــل نســـــــبة اســـــــترجاع لمُركبـــــــ

عمى التوالي من عينات لحم الـدجاج باسـتخدام  1.0ppmعند تركيز  %92.90 ,91.90و  0.10ppmتركيز
 .  pH:2.6عند Mcllvaine-EDTAمُ يب ا ستخاص 

عنـد   %97.50 ,%96.50ركبـي التـايموزين والسبيراميسـينبظ ـرت الدراسـة نسـبة اسـترجاع ممتـازة لمُ 
استخاص ما مـن عينـات  عندعمى التوالي  1.0ppmعند تركيز  %100.50 ,98.10و   0.10ppmتركيز 

خـال  %1.1مزود بالأمواج فوق الصوتية بانحراف معياري نسبي مئوي بقـل مـن حمام مائي في  لحم الدجاج
 asis HLB (Hydrophilic Lipophilicنصف ساعة. كما ببدت خراطيش ا ستخاص بالطور الصـمب 

Balance Copolymer) (500mg, 5m مُركبـــي التـــايموزين  ســـترجاعاســـتجابة ممتـــازة بي ـــا    (
 1.0ppmعنـد تركيـز  %100.40 ,100.10و  0.10ppmتركيـزعنـد  %97.50 ,96.50والسبيراميسـين 
 يمُركبـنسـبة اسـترجاع  تـثثريُمحـظ لـم من عينات لحم الدجاج بالمقارنة بـالخراطيش الأخـر ك كمـا عمى التوالي 

ك وتجـدر اششـارة بن 3.5mعـن عند زيادة حجم الميثانول المستخدم في التمميصالتايموزين والسبيراميسين 
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التحديد الكمي لممركبين مـن سـت عينـات لحـم دجـاج اسـتورق نحـو بربـ  سـاعاتك واـو زمـن الزمن الازم في 
ــايموزين  يلمُركبــقــة فــي مخــابر المراقبــة )القســم الوــ ائي(. تميــز منحنــي المُعــاي رة جيــد لتطبيــق اــ ي الطري الت

Rبخطيــة ممتــازة ومُعـاممي ارتبــاط  نوالسبيراميسـي
2
عمــى التـوالي  ــمن مجــال مــن  0.99997 ,0.99990 =

 (.1.20ppm-0.080التراكيز راوح بين )

 
 مــزودة الأداء عاليــة الســائمة كروماتوغرافيــا (كماكروليــدات) والسبيراميســين التــايموزين مفتاحيــة ال كممــاتال
 دجاج. لحم كالديودية المصفوفة بكاشف
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ABSTRACT 

This research studies the optimal conditions for extraction, separation and 

determination of Tylosin & Spiramycin compounds in poultry samples, using 

High Performance Liquid Chromatography technique with Diode Array 

Detector (HPLC-DAD). 

The best recovery ratios for Tylosin and Spiramycin were 90.0, 93.0% 

respectively at 0.10ppm, and 91.90, 92.90% respectively at 1.0ppm; using an 

extraction solvent of Mcllvaine-EDTA at pH:2.6. The study revealed an 

excellent recovery ratios of 96.50, 97.50% respectively for Tylosin and 

Spiramycin at 0.10ppm and 98.10, 100.50% respectively at 1.0ppm, at the 

extraction by ultrasonic water bath with a percentage relative standard 

deviation less than 1.1% during half an hour. On the other hand, Cartridges 

solid phase extraction Oasis HLB (Hydrophilic Lipophilic Balance Copolymer) 

(500mg, 5m ) showed also an excellent response for the recovery of Tylosin 

and Spiramycin: 96.50, 97.50% respectively at 0.10ppm and 100.10, 100.40% 

respectively at 1.0ppm in comparison with other cartridges. The results showed 

that the recovery ratios of Tylosin and Spiramycin were not affected by 

increasing the volume of methanol used in elution more than 3.5m . The study 

showed that the holding time needed for the quantitative determination of both 

compounds from six poultry samples was about four hours, which considered 
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as a good time for the application of this method in the control laboratories 

(Food Section). The calibration curves of Tylosin and Spiramycin were found to 

have an excellent linearity and correlation coefficients; R
2
= 0.99990, 0.99997 

respectively within a range of concentrations between 0.080-1.20ppm. 

 

 

Keywords : Tylosin and Spiramycin (Macrolides), HPLC-DAD, Poultry.  
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                                                                                          Introduction :مقدمة
تُسلللت دم موقعلللاً مُتميلللزاً فلللي أنميتهلللا كو هلللا  (Macrolides) الماكروليلللدات الصلللادات تحتللل 

ضلللد الجلللراثيم لأسلللباب علاجيلللة ووقائيلللة وذلللل   مجلللا  الطلللب البيطلللري اسلللت داماً واسلللعاً فلللي 
  كملللا تُسْلللتُْ دُمُ أيضلللاً كمح لللزات  ملللو [6-1]المعديلللة التلللي تصللليب الحيوا لللات الم تجلللة لم لللذاء 

(Growth Promoting  تُضلا  ) وتجلدر اششلارة إللى [9 -7 ,2]مُباشلرةً إللى الذاء الحيوا لات  
الاسللت دام الم مللوط بلل  لهللذه الصللادات يُ ملل  وراءه افللي كثيللر مللن الأحيللانا  للزراً مُتب للي  أن

ي عكس بطري ة أو بأ رى   [4 ,2]في المادة ال ذائية؛ ممَّا يتر  تأثيراً سمياً من نذه الصادات 
ردود تتجمللى إمللا بظهللور   [10] المسلتهمكين فللي صللحة بهللا عبلر ظهللور تللأثيرات ايللر مرالوب

أو   [11  ,4 ,2 ,1] بعلض الأفلرادع لد  (Metabolites) الصلادات و لواتا اسلت لابهالهلذه  تحسسلي  فعل 
  أو ظهللور سلللالات بكتريللة م اومللة لهلللذه  [12 ,7]تللأثيرات سللمية مباشللرة عمللى المسللتهمكين

 .[13 ,6 ,2]الصادات 
الأاذيللللة الحيوا يللللة مثلللل   (Matrices)المركبللللات التللللي توجللللد فللللي قوالللللبيُمكللللن لكثيللللر مللللن 

العضلللات والكبلللد أن تتللدا   ملللل مكو للات العي لللة المدروسللة  مملللا يحللتّم ضلللرورة البحللث علللن 
طري لللة ا ت ائيلللة شزاللللة مثللل  نلللذه التلللدا لات. ت اوللللت الدراسلللات المرجعيلللة طرائللل  اسلللت لاص 

قوالللللب عللللدة  شللللممت عمميللللة ترسلللليب البللللروتين وت  يللللة شللللائعة الاسللللت دام لمماكروليللللدات مللللن 
(Protein Precipitation  وطري ة الاسلت لاص سلائ  )– (  سلائLiquid-Liquid Extraction, 

LLE( وجللرى فللي معظللم الحللالات المجللوء إلللى طري للة الاسللت لاص بللالطور الصللمب  )Solid-

Phase Extraction, SPE وفي بعض الحالات طري لة الاسلت لاص بلالطور الصلمب مسلبوقة  )
أو اسلت لاص  pressurized liquid extractionبعممية است لاص لمسائ  مل التكي  بالضل ط 

 .ultrasonic solvent extraction [9] المذيب بالأمواج فو  الصوتية

( المست دمة في Solid Phase Extractionت وعت  راطيش الاست لاص بالطور الصمب )
( و للراطيش السليمكا جيلل  Cation Exchangeالبحلوث العمميلة  ك للراطيش التبلاد  الكلاتيو ي )

(Silica Gel التي تكون مُكم ة أحيا اً ع لد دراسلة علدد كبيلر ملن العي لات؛ إذ تعلدو ال رطوشلة )
 .[13]الواحدة صالحة للاست دام لعي ة واحدة ف ط 

الكروماتوارافيلللللا السلللللائمة عاليلللللة الأداء وفللللل  كاشللللل  اسلللللت دمت فلللللي نلللللذا البحلللللث ت ا لللللة 
 High Performance Liquid Ghromatography - Diode Arrayالمص وفة الديودية الضوئية )

Detector - HPLC-DAD الطرائللل  التحميميلللة الحساسلللة والا ت ائيلللة (. تُعلللدو نلللذه الت ا لللة ملللن
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( الصللي ة المُ صللمة a, b-1يمثلل  الشللك  ) .مُركبللي التللايموزين والسبيراميسللين والم اسللبة لتحميلل 
 لجزيئي مُركبي التايموزين والسبيراميسين.

 

 
a                                                             b                                            

 السبيراميسين  جزيء مركب b  جزيء مركب التايموزين       ك        a(  1شكل )ال
 

 Goal and Method of the Research                   ادف البحث وطريقته

محمللللو   pH نُللللدُُ  البحللللث إلللللى تحديللللد الشللللروط المثمللللى )أفضلللل  مُللللذيب اسللللت لاص 
الاسلللت لاص  طري لللة الاسلللت لاص  أفضللل   رطوشلللة اسلللت لاص بلللالطور الصلللمب  وأفضللل  

التلايموزين والسبيراميسللين الممُتلزين عمللى أفضل   رطوشللة حجلم ميثللا و  لازم لتممليص مُركبللي 
است لاص بالطور الصمب المُست دمة( ب ية الوصو  إلى طري ة ا ت ائية يمكن اعتمادنلا فلي 
اسلللت لاص مُركبلللي التلللايموزين والسبيراميسلللين  وتحديلللدنا فلللي لحلللم اللللدجاج باسلللت دام عمللللود 

 .  HPLC-DADوف  ت ا ة  C8ال ص  الكروماتوارافي 
كمللن أنميللة البحللث فللي إمكا يللة التوصلل  إلللى إجللراءات تحميميللة ا ت ائيللة يُمكللن اسللت دامها ت

لحللم دجللاج  عي للاتمللن عللدد اللازمللين لتحميلل   فللي المرافلل  ال دميللة ب يللة تللوفير الجهللد والللزمن
  .ساب ة الذكرت ا ة عمى مُركبي التايموزين والسبيراميسين باست دام ال تحتوي

                                                                Materials and methods  مواد البحث وطرائقه

                                                    Materials and Solvents المواد والمحاليل المستخدمة 

 (.Sigma USA(  إ تاج شركة )98%) Spiramycineمركب سبيراميسين    

  التايموزين مركبTylosin (98%( إ تاج شركة  )Sigma USA.) 

 (  ميثلللللللللللللللا وCH3OH Methanol,( )HPLC-grad )99.8%( إ تللللللللللللللللاج شللللللللللللللللركة  Merck-

Germany.) 

  (  أسلللللللللليتو تريCH3CN Acetonitrile,( )HPLC-grad )99.8% إ تللللللللللاج شللللللللللركة  Merck-

Germany  . 

 ( أسيتونAceton, CH3OCH3 )99.8% إ تاج شركة  Merck-Germany. 

 ( فوسلل ات ث ائيللة الصللوديوم الهيدروجي للة اللامائيللةDisodium Hydrogen Phosphate, 

Na2HPO4 )98% إ تاج شركة  Merck-Germany. 
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 ( حمض ال وس ورPhosphoric Acid, H3PO4)99.5%  إ تاج شركة  Merck-Germany. 

 ( فوسل ات البوتاسليوم ث ائيلة الهيلدروجين اللامائيلةPotassium Dihydrogen Phosphate, 

KH2PO4 )99.7% إ تاج شركة  Merck-Germany. 

 ( للللللللات الصلللللللوديوم ثلاثيلللللللة جزيئلللللللات الملللللللاء Sodium Acetate-Tri-hydrate, 

CH3COONa.3H2O )99.5% إ تاج شركة  Merck-Germany. 

 ( حمض ال   الثمجيAcetic Acid Glacial, CH3COOH  )95% إ تاج شركة  SCP. 

 حمض ( الميمونCitric Acid, C6H8O7.H2O)99.7%  إ تاج شركة  Prolabo-CE. 

 ( نيدروكسلليد البوتاسلليومPotassium Hydroxide, KOH)99.8% إ تللاج شللركة  Merck-

Germany. 

 ( نيدروكسيد الصوديومSodium Hydroxide, NaOH )1N إ تاج شركة  Carlo Erba. 
 ممح ث ائي الصوديوم لملEDTA 99.5%  إ تاج شركةPoch SA-Poland: 

    (Disodium ethylene diamine tetraacetate, [CH2N(CH2.COOH) CH2.COONa]2.2H2O).    

 ( ماء ث ائي الت طير م زوع الشواردde-ionized.) 

 تتمتل المركبات والمحالي  المست دمة جميعها بدرجة عالية من ال  اوة.
  Apparatus and Toolsالأج زة والأدوات المُستخدمة                                   

  0.0001±ميزان تحميمي حساس بدقةg  إ تاج شركةGenius- Germany . 

 ( آلة طحن ومجا سة لمعي ة متعددة السرعات ماركةUltra turrax, IKA T18 basic.) 

  رجاج مزود بم  اطيس إ تاج شركةBUCHI- Japan. 

 ( جهاز طرد مركزيRotavoper إ تاج شركة )Buchi- Japan. 

 ( حمللام مللائي يعملل  بللالأمواج فللو  الصللوتيةUltrasonic water - bath ماركللة )Transsonice 

T700. 

  جهازpH  متري ( ماركةCrison.) 

 ( 5000مث مةrpmماركة )Tomy LC-100 . 

  ور  ترشيح  إ تاج شركةZelpa- Belgium. 

  جهاز است لاص بالطور الصمب إ تاج شركةSupelco- USA  . 

 ( رطوشة است لاص وت  ية بالطور الصمب إ تاج شركة  Waters, USA:من ال وع ) 

[Carboxylic acid  +(100mg, 1m ) (500mg, 5m)[Cartridges SPE Oasis HLB. 

  رطوشة ( است لاص وت  ية بالطور الصمب إ تاج شركة Saplco, USA:من ال وع ) 

[(100mg, 1m ) (500mg, 5m)[Cartridges SPE C18  . 
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 ( رطوشة اسلت لاص وت  يلة بلالطور الصلمب إ تلاج شلركة Waters, USA :لوع  )Florisil 

(500mg, 3m )  . 

 ( رطوشللة اسللت لاص وت  يللة بللالطور الصللمب إ تللاج شللركة Waters, USA :للوع  )Silica 

(500mg, 3m ). 

 ( رطوشلللللة اسلللللت لاص وت  يلللللة بلللللالطور الصلللللمب إ تلللللاج شلللللركة Supelco, USA                                    :لللللوع  )
(100mg, 1m)LC-NH2. 

 ( 250عمللود فصلل  كرموتللوارافي مللن ال للوع x 4.6mm, id., 5µm)C8  ماركللةAgilent Zorbax 

Eclipse   XDB. 

 25اشللائية  فلاتللرmm, 0.45µm (Milliporemembrance-filters)  إ تللاج شللركةAlbet- 

Germany  . 

                   Preparation of Solutions and Solventsتح ير المحاليل والم يبات 

   محاليلل  الطللور المتحللرMobile-phase محمللو  فوسلل ات ث ائيللة الصللوديوم الهيدروجي للة :
 (  واسيتو تري .0.04Mاللامائية )

 مُلذيب اسلت لاصMcIlvain-EDTA   المُل ظَّمMcIlvain-EDTA buffer solvent:  لر يُحضَّ
ملن فوسل ات ث ائيلة الصلوديوم  13.72gمن حمض الميمون و 11.80gمحمول  طازجاً بإذابة 
ث ائي الت طير  يُضبط اللرقم في ليتر ماء  Na2-EDTA من  33.62gالهيدروجي ية المائية و

يُح لظ فلي عبلوة عاتملة فلي  باست دام حمض ال وسل ور. pH:3.5الهيدروجي ي لممُذيب ع د 
20-رجة حرارة )الثلاجة في د

º
C [14]( إلى حين الاست دام. 

 ميثلللا و : يُحضلللر محمولللل  بملللزج حملللض ال وسللل ور  -مُلللذيب اسلللت لاص حملللض ال وسللل ور
 . pH:2  [1, 10, 15]( عمى التوالي ع د2:8مل الميثا و  ب سب ) 0.5%

  أسليتون: يُحضلر فلي البدايلة المحملو  –مُذيب است لاص حمض الميملونA    بملزج محملو
. يُمللزج 0.5Mمللل حجللم مماثلل  مللن محمللو  نيدروكسلليد البوتاسلليوم  0.2Mحمللض الميمللون 
 ( عملى التلوالي30:35:35ومُذيب الأسيتون العضوي مل الماء ب سلب ) Aك  من المحمو  

 .pH:5.5  [10]ع د

 ( 0.2محمللو  ال وسلل ات المُلل ظ مM يُحضللر محمللو  ال وسلل ات المُلل ظ م بإذابللة :)21.75g  مللن
مللن فوسلل ات ث ائيللة الصللوديوم   8.5gفوسلل ات البوتاسلليوم ث ائيللة الهيللدروجين اللامائيللة  و 

 .pH:8 [10]ع د  1000mlالهيدروجي ة اللامائية في دور  

 ( 0.06محمو  ال وس ات المُ ظ مM  يُحضر محملو :)A  9بإذابلةg  ملن فوسل ات البوتاسليوم
1000mث ائيللة الهيللدروجين اللامائيللة فللي دور  مللن فوسلل ات 8.5g بإذابللة   B  ومحمللو  
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. يُحضلللر محملللو  ال وسللل ات 1000mث ائيلللة الصلللوديوم الهيدروجي لللة اللامائيلللة فلللي دور  
 .[16 ,7]( 94.5 ,5.5بال سب ) A, Bبمزج  pH:8المُ ظ م ع د 

  12.3محمللللو  ال لللللات المُللللل ظ م: يُحضللللر محملللللو  ال لللللات المُلللل ظ م بإذابلللللةgr  مللللن  للللللات
 .  [16 ,7]باست دام حمض ال   الثمجي pH: 5.5  يُضبط 1000mالصوديوم في دور  

  1.0 ,0.10 ي التللايموزين والسبيراميسللين ركبللمُ كلل  مللن لا تيللر التركيللزان العيللارانppm ب يللة
تحديللد ال سللب المئويللة لاسللترجاع مُركبللي التللايموزين والسبيراميسللين مللن عي للة لحللم الللدجاج 

 .HPLC- DAD ت ا ة وف 

                                                                             Growthing of Poultry تربية الدجاج 
إِذْ ة لمتربيللة  عللد  الصيصللان المُ  طبلل   ظللام اللذائي  للالي مللن الصللادات عمللى مجموعللة مللن

 في ت ذيتها عمى حبوب ال مح ف ط مدة شهرين  بعد ذل  ا تير أكبر صوصلين لملذبح.اِعْتُمِدُ 
 سلت دمت عي لة المحللم الملأ وذة ملن كلل  صلوص كعي للة بلا ل  )لحلم  للالي ملن الصلادات(.اُ 

حللين ى للإ  18⁰C-ز لت فللي مجملدة بدرجلة حلرارةو ُ  م لت عي لات لحلم اللدجاج بلور  ألمو يلوماُ 
 إجراء التحالي  الم برية. 
 Sample preparation procedures                                       إجراءات تح ير العينة 

 حُضرَّت العي ة المدروسة عمى ال حو الآتي: 

 )لحم  الي من الصادات(. من عي ة لحم الدجاج 2gيوزن   •

 مُذيبمن  2mضا  يُ  باست دام آلة طحن م برية.جا س تُ و  طحن عي ة لحم الدجاجتُ   •
العي ة المطحو ة بعد  جا س  تُ هاأث اء طح إلى عي ة المحم في  المُحدَّد لاح اً  الاست لاص

 دقي ة واحدة. مدة   س  الاست لاص مُذيبمن  30mمل الا تهاء من عممية الطحن 

  ثم 1.0ppm ,0.10من محمولي التايموزين والسبيراميسين العيارين بتركيز  1mيضا   •
 تجا س العي ة مدة دقي ة واحدة.

 ث مة مدة ربل ساعة.مُ ست لاص وف  الب د الساب  في  اتا الا  يُث  •

 ور  ترشيح. باست دامرشح وتُ بعد الا تهاء من عممية التث ي    ص  الطب ة السائمةتُ  •

ضمن  راطيش است لاص  الطب ة السائمة المست مصة والمُث مة )م زوعة البروتين( رمرَّ تُ  •
 . اتا الاست لاصعز  الصاد عن باقي مكو ات ب ية   مُتعددة ومُ تم ة الصمببالطور 

 ا و .ميث5m لب الصمببالطور الاست لاص   رطوشةممص الصاد من يُ  •

  لتُصبح بعدنا جانزة 0.45µmمساميت   ترشيح باست دام فمتر ال هائية لاصة التُرشح  •
  .HPLC-DADلمح ن في جهاز
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ب يلة ( في التحديد الكمي لمُركبي التلايموزين والسبيراميسلين HPLC-DAD)ت ا ة اُست دمت 
 ةالشلروط التحميميل( 1ك   م هملا ملن عي لات لحلم اللدجاج. يبليّن الجلدو )تحديد  سبة استرجاع 

 .(1المثمى ل ص  مُركبي التايموزين والسبيراميسين في الجدو )
الشروط التحميمية المثمى لفصل مُركبي التايموزين والسبيراميسين وفق   (1جدول )ال

 .HPLC-DAD [17]تقانة 
A[Na2HPO4(0.04M)pH:2.4/ACN(80:20v/v)]/B(ACN) المثمى نسب الطور المتحرك 

40⁰C  المثمى حرارة فرن العموددرجة 
λ max (ty.) =280nm, λ max (sp.) =232nm الأمثل طول الموجة الأعظمي 

1m /min الأمثل تدفق الطور المتحرك 
C8-250x4.6mm, id.,5µm العمود الكروماتوغرافي 

Rt (Ty.): 7.013,     Rt  (sp.): 4.214 زمن ا حتفاظ الأمثل 
20µl حجم الحقنة 

B A (الزمنmin) 
مطور ل المثمى نسبالالبرنامج الزمني لتدرج 

 المتحرك 
0 100 0.01 

40 60 0.5 
40 60 10 
0 100 12 

 Results and Discussionالنتائج والمناقشة                                              

  Quantitative Determination                                    التحديد الكمي        
المسللترجعين كميللاً عبللر ح للن  للواتا  حُللد د تركيللز كلل  مللن مركبللي التللايموزين والسبيراميسللين

است لاص أربل عي ات مكررة لك  عي ة لحلم مسلت مة  فضللًا علن ح لن كل  عي لة أربلل ملرات 
متتالية. حُسب بعد ذل  متوسط تركيز المُركب في ك  عي ة  ثلُمَّ متوسلط التركيلز فلي العي لات 

 تية: لآمن العلاقة ا الأربل. تمَّ حساب تركيز المركبين المُسترجعين في  اتا الاست لاص

 ( =ppmتركيز المركب المسترج  )
 مساحة قمة المحمول العياري (ppmتركيز المحمول العياري ) × مساحة قمة محمول الخاصة

 Test of Sample Matrix                                                         اختبار قالب العينة

العي لللة  جميعهلللا علللدا الصلللاد الملللدروس  وجلللرى ذلللل  عملللى  يُ صلللد ب اللللب العي لللة مكو لللات
 مرحمتين:

( عللدم تمللوث الكواشلل  والأدوات a, b-2التأكللد عبللر ا تبللار الم ار للة الموضللح فللي الشللك  ) 1-
والت  يلة    McIlvain-EDTAالمست دمة في إجراءات عمميات الاسلت لاص بواسلطة ملذيب

المتبعللة فللي  C8  وال صلل  عبللر عمللود SPE HLB Oasis( 500mg, 5mعبللر عمللود )
تحديلللد  لللزر مُركبلللي التلللايموزين والسبيراميسلللين؛ إذ  تبللليّن  ملللو كللل  ملللن الكواشللل  والأدوات 
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 ,min 7.013المسللت دمة مللن  للزر مُركبللي التللايموزين والسبيراميسللين ع للد زم للي الاحت للاظ 

 عمى التوالي. 4.214
 

 
a:280nm                     b:232nm               c:280nm                              d:232nm 

 ( اختبار البانكc, d( اختبار المقارنةك )a, bكروماتوغرامات قالب العينةك )  (2شكل)ال  
( عللدم حللدوث تللدا   بللين قمللم c, d-2التأكللد عبللر ا تبللار البلا لل  الموضللح فللي الشللك  ) 2-

)فلللي حلللا  وجودنلللا( ملللل قملللة الصلللاد فلللي عي لللة لحلللم  Co-Extractiveالمركبلللات المراف لللة 
    سلل  الللدجاج ايللر المعالجللة بالصللاد   سلل  فللي حللا  وجللوده ع للد زمللن الاحت للاظ لمصللاد

ولتح يل  ذللل   أُ للذت عي للات لحللم دجللاج ايلر معالجللة بالصللاد المللدروس  وأجريللت عميهللا 
الموصللوفة سللاب اً؛  HPLC-DADتباعللاً عمميللات الاسللت لاص والت  يللة وال صلل  وفلل  ت ا للة 

إذ تبيّن عدم الكش  عن وجود أية قمة لمصادين المدروسين التايموزين والسبيراميسين ع د 
 عمى التوالي.  4.214min ,7.013زم ي الاحت اظ 

 Test of Recovery Percentage                     المئوية       اختبار نسبة ا سترجاع
تمَّ التأكد من ك اءة الاست لاص عبر تكرارية است لاص ك  عي لة ملن عي لات لحلم دجلاج 
 الية من الصادات )بلا  ( أربل مرات متتالية.  حُد دُتْ  زر مُركبي التايموزين والسبيراميسين 

التلي   HPLC-DADفي حا  وجودنما في  لاصة ك  عي ة من عي ات لحلم باسلت دام ت ا لة 
( بإضلللافة التركيلللزين Fortificationن  لللزر المُلللركبين. أجريلللت عمميلللة التعزيلللز )تبللليّن  مونلللا مللل
0.10, 1.0ppm :وبأربعة مكررات لك  تركيز من العي ات المست مة  وف  ال طوات الآتية 

 .حُض رت عي ة المحم وف  الطري ة الموصوفة 

 ب اً إللى العي لة المللراد أُجريلت عمميلة التعزيلز بإضلافة تركيللز مُحلدَّد وفل  التراكيلز المللذكورة سلا
 است لاصها.

 .جرت عمميات الاست لاص لهذه العي ة وف  الطري ة الموصوفة 

 :قُد رت ال سبة المئوية للاسترجاع وف  العلاقة الآتية 

 نسبة ا سترجاع )%( =
 (ppmتركيز المركب المُ اف ) 100 × (ppmتركيز المركب المسترج  )
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                                      Preparation of Standard Solutions تح ير المحاليل العيارية 
 المحمــول العيــاري الأم (Stock Standard Solution تللمَّ وزن :)25.0mg  لكلل َّ مللن صللادي التللايموزين

فلللي كميلللة  50.0mg. أُذيبلللت وز لللة الصلللادين البال لللة 25.0mوالسبيراميسلللين فلللي دور  عيلللاري سلللعة
مُ اسللبة مللن الميثللا و  عللالي ال  للاوة  ومُللد د الحجللم بدقللة حتللى إشللارة التللدريا فللتم الحصللو  عمللى محمللو  

(. وضلللل اللللدور  فلللي حملللام ملللائي ليملللواج فلللو  الصلللوتية بدرجلللة حلللرارة 1000.0ppmعيلللاري تركيلللزه )
ذابلة  زود اللدور  ببطاقلة تعريل  لممساعدة في تمام ذوبان المُركبين وطلرد ال لازات المُ  5minال رفة مدة 

   (.20⁰C-بعد ل   بور  ألم يوم في مكان مظمم في المجمدة ع د درجة حرارة   )

 المحمــول العيــاري الوســطي (Middle Standard Solution  لل   :)1.0ml   مللن المحمللو
  ومُد د الحجم حتى إشارة التدريا بالميثا و   100mالعياري الأم إلى دور  مُعايًرة سعة 

. زود اللدور  الجديلد ببطاقلة 10.0ppmب ية الحصو  عمى محملو  عيلاري وسلطي تركيلزه 
 تعريللل    وحُ لللظ بعلللد ل للل  بلللور  ألم يلللوم فلللي مكلللان مظملللم فلللي المجملللدة فلللي درجلللة حلللرارة 

(-20⁰C .إلى حين است دام  في تحضير سمسمة المحالي  العيارية ) 

 سمة المحاليل العياريةسم (Standard Solutions حُض رت ا طلاقاً ملن المحملو  العيلاري :)
 ,0.80 ,0.60 ,0.40 ,0.20 ,0.10 ,0.080الوسلطي سمسلمة محاليل  عياريلة لمملركبين بتراكيلز 

1.0, 1.20ppm. 

  the Calibration Curve                                                             رةعاي  مُ ى المنحن
أُْ شِللللنُ م ح للللى مُعللللايُرة لكلللل  مللللن مركبللللي التللللايموزين والسبيراميسللللين وفلللل  طري للللة المعيللللار 

ع لد تراكيلز م تم لة لمصلادين. دُرسلت  طيلة المُ ح لى العيلاري  External Standardال لارجي 
 لمركلللللب التلللللايموزين λmax=280nmلمركلللللب السبيراميسلللللين و  λmax=232nmع لللللد طلللللو  موجلللللة 

 ,0.80 ,0.60 ,0.40 ,0.20 ,0.10 ,0.080باست دام سمسمة تراكيز مُتدرجة من المحاليل  العياريلة 

1.0, 1.20ppm  ُ20لك  من المُركبين؛ إِذْ حُِ نµ   من ك  محمو  عياري أربلل ملرات متتاليلة
( لكلل  مركللب. X( م ابلل  التركيللز )Y)ورُسِللمَّ م ح للى المُعللايُرة اعتمللاداً عممتابعيللة مسللاحة ال مللة 

ظهور قمم عائدة لك  من المركبين بمساحات جيلدة ع لد زملن احت لاظ  (2) جدو  تائا ال بيّ ت
7.016min 4.216لمركب التايموزين وmin  .لمركب السبيراميسين 

الموافقة  التايموزين والسبيراميسين يمركب مساحة قمم وزمن احتفاظ كل من (2):جدولال
 .1.20ppm -0.080لتراكيز راوحت بين 

 1.20 1.0 0.80 0.60 0.40 0.20 0.10 0.080 (ppmالتركيز)
 4.245 5.458 10.916 21.279 32.748 43.664 52.578 63.837 *مساحة قمة التايموزين
 Rt:7.016min زمن احتفاظ التايموزين

 4.769 5.897 11.794 23.825 35.556 47.176 59.266 71.475 *مساحة قمة السبيراميسين
 Rt:4.216min زمن احتفاظ السبيراميسيسن
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:n=4*  لمُركبي التايموزين والسبيراميسين ةالعياري كل تركيز من المحاليل مساحةتكرارية. 
 

 
 . 1.20ppm-0.080منحنى المُعاي رة لمركبي التايموزين والسبيراميسين  من مجال   (3شكل )ال

 

( م ح ى المُعايُرة لمركب التايموزين الذي تميز ب طية جيدة ضمن مجا  3)يوضح الشك  
ع للد زمللن  correlation coefficient R²=0.99990 معاملل  ارتبللاط  وب1.20ppm-0.080التراكيللز
. لُحلظ ملن جهلة ثا يلة  تميلز م ح لى المُعلايُرة لمركلب السبيراميسلين ب طيلة 7.016minاحت اظ 

 .4.216minع د زمن احت اظ  R²=0.99997 معام  ارتباطجيدة ضمن المجا  ذات  وب
 

                          Test of the best Extraction Solvents ا ستخاص  بف ل مُ يباختيار 
يُعدو است لاص الصاد  وت  يت  من مزيا مُع َّد لياذيلة ذات الم شلأ الحيلوا ي مرحملة ملن  

ت. تُسللت مص الماكروليللدات عمومللاً مللن العي للات بعللد أصللعب مراحلل  تحميلل  مثلل  نللذه العي للا
.  إلا أّ للل  لابلللدَّ ملللن ترسللليب [1]اللللت مص ملللن البلللروتين واللللدنن باسلللت دام ملللذيبات عضلللوية 

البلللروتين اسلللت لاص الصلللادات ملللن الملللزائا البيولوجيلللة ب يلللة إزاللللة التلللدا لات المحتمملللة علللن 
 متبل ذا  سب استرجاع جيدة. ارتباط الصاد بالبروتين  مل ضرورة أن يكون اشجراء ال

عياريلة كيلز اتر  )بلا ل ( عي ات لحلم دجلاج  اليلة ملن أي  لوع ملن الصلاداتى لإ تأضي  
المللذكورة  تحضللير العي للةإجللراءات  تواتبعلل  1.0ppm ,0.10 التللايموزين والسبيراميسللين يركبلللمُ 
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   الاسللت لاص ذيباتمللن مُللم تللارة  مجموعللةالتللايموزين والسبيراميسللين ب فللي اسللت لاصسللاب اً 
 . (3) الجدو  كما نو موضّح في
 سللب اسللترجاع لمُركبللي التللايموزين والسبيراميسللين مللن عي للات أفضلل  أن  (3)يبلليّن الجللدو  

فلللي وسلللط  Mcllvaine-EDTAالمُللل ظَّم  سلللت لاصالا باسلللت دام مُلللذيب لحلللم اللللدجاج  سُلللجمت
لمركلللب  %85.637 ,83.583الاسلللترجاع   سلللبةمتوسلللط بمللل  إذ ؛ (a, h-4)الشلللك   حمضلللي

عمللى   1.0ppm ,0.10لمركللب السبيراميسللين ع للد التركيللزين %87.999 ,85.288التللايموزين و
 .%1أق  من  با حرا  معياري  سبي مئويالتوالي و 

لميثللللا و  كاعضللللوية مُللللذيبات اسللللت لاص   تللللائا اسللللت دام محاليلللل  مُ ظ مللللة مللللل أظهللللرت
لممُللركبين المست مصللين مللن عي للات لحللم   اسللترجاع ضللعي  متوسللط مللردودأنَّ  والاسليتو تري 

 اسللللت لاص صللللى مللللردودقبملللل  أ؛ إذ Mcllvaine-EDTAبالُمللللذيب المُلللل ظَّم بالم ار للللة  الللللدجاج
 1.0ppm ,0.10لمُركبللي التللايموزين والسبيراميسللين  %76.292 ,75.834و  62.902% ,61.398

ظ مللن جهللة ثا يللة ارت للاع عمللى التللوالي ع للد اسللت دم مُللذيب ال لللات المُلل ظ م مللل الميثللا و . لُحلل
متوسط  سب الاست لاص لمُركبلي التلايموزين والسبيراميسلين فلي وسلط حمضلي ع لد اسلت دام 

ع للللد  Mcllvaine-EDTA(  وpH:2ميثللللا و  ع للللد ) -مُ ظَّمللللة مللللن حمللللض ال وسلللل ور ذيباتمُلللل
(pH:3.5(  ومُللللذيب ال لللللات المُلللل ظ م مللللل الميثللللا و  )pH:5.5 َّبالم ار للللة بالمُللللذيبات المُ ظ ) مللللة

( كروماتواراملات مُركبلي 4(. يُظهلر الشلك  )pH:8ميثا و  ع د ) -ال موية كمُذيبات ال وس ات
 التايموزين والسبيراميسين المست مصين من عي ات لحم الدجاج بمُذيبات م تم ة. 

 

 
 .0.1ppmمُركب السبيراميسين  كرموتوغرامات( h-mمُركب التايموزين.   ) كرموتوغرامات( a-g) (4):شكلال
 a, h   Mcllvaine- EDTA المُنظَّمك b, i ميثانولك -  حمض الفوسفور, j   ك بسيتون -الميمون حمض  
 d, k    0.2م الفوسفات المُنظM- 1:1 ميثانولv/vك  f, l    0.06الفوسفات المُنظ مM- 1:1ميثانولv/vك    

   g, m  1:1 ميثانول  -المُنظ م الخاتv/v. 
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 مُ يبات باستخدام التايموزين والسبيراميسين المسترجعة يركبمُ تراكيز متوسط   ((3جدولال
 استخاص مختمفة

 
   متوسط تركيز المركب لأربعة مكررات استخاص لحم الدجاج لمعينة الواحدة*

   متوسط تركيز عينتي لحم دجاج مستقمتين وفق بربعة مكررات استخاص لكل من ما**
  متوسط نسبة ا سترجاع المئوية لممركب من عينتي لحم دجاج مستقمتين وفق بربعة مكررات ***

 لكل من مااستخاص 
 .%95  حد الثقة عند مستو  ثقة ****  
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pH الأمثل محمول ا ستخاص  Optimal Extraction solvent pH                     

ى لللللللإ ppm 1.0 ,0.10 بتراكيللللللز التللللللايموزين والسبيراميسللللللين يركبللللللمُ أُضْلللللليُِ تْ محاليلللللل  عياريللللللة مللللللن 
  طللللللوات اشجللللللراءات اتبعللللللتمللللللن أي  للللللوع مللللللن الصللللللادات  و  تمامللللللاً  عي للللللات لحللللللم دجللللللاج  اليللللللة

وسلللللط  pH فلللللي قيملللللة ريلللللت يالمُلللللركبين ملللللل فلللللي اسلللللت لاص سلللللاب ة اللللللذكر المُسلللللت دمة  التحميميلللللة
وتثبيلللللللت اشجلللللللراءات السلللللللاب ة  جُمعلللللللت  تلللللللائا  Mcllvaine-EDTA المُللللللل ظَّم الاسلللللللت لاص مُلللللللذيب

 (.4  )الجدو في  تراكيز التايموزين والسبيراميسين المُسترجعة من عي ات لحم الدجاج

المُللل ظَّم.  الاسلللت لاص مُلللذيبpH  ضلللبط ب يلللة ال وسللل ور فلللي نلللذه الدراسلللة حملللضاُسلللت دم 
والسبيراميسللللللين سللللللواءً فللللللي وسللللللط لُحللللللظ عللللللدم ظهللللللور أيللللللة تراكيللللللز مُسللللللترجعة لمُركبللللللي التللللللايموزين 

فللللللي حللللللين سُللللللج  متوسللللللط  سللللللبة    pH:5-8ضللللللمن مجللللللا  حمضللللللي ضللللللعي  أو قمللللللوي ضللللللعي 
  وسُللللللج  أفضلللللل  pH:2.8-3,5اسللللللترجاع جيللللللد لممللللللركبين فللللللي الأوسللللللاط الحمضللللللية ضللللللمن مجللللللا  

فللللللي الوسللللللط الحمضللللللي  1.0ppm ,0.10متوسللللللط  سللللللبة اسللللللترجاع لتركيللللللزي المللللللركبين المدروسللللللين 
 .   %1.1با حرا  معياري  سبي مئوي أق  من( pH:2.2-2.6ال وي )
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 نسبة استرجاعمتوسط  في Mcllvaine -EDTAا ستخاص  مُ يب pHتثثير  (4)جدولال
 .من عينات لحم الدجاجالمدروسين  يركبمُ ال

 
 .  متوسط تركيز المركب لأربعة مكررات استخاص لحم الدجاج لمعينة الواحدة*

 .مستقمتين وفق بربعة مكررات استخاص لكل من ما  متوسط تركيز عينتي لحم دجاج **
  متوسط نسبة ا سترجاع المئوية لممركب من عينتي لحم دجاج مستقمتين وفق بربعة مكررات ***

 استخاص لكل من ما. 
 .%95  حد الثقة عند مستو  ثقة ****
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مللللن  ( كروماتوارامللللات مُركبللللي التللللايموزين والسبيراميسللللين المست مصللللين5يُظهللللر الشللللك  )
 . pH:2.6, 4.5ع د  Mcllvaine-EDTAعي ات لحم الدجاج بمذيب 

 

 
a:pH:2.6                        b:pH:2.6                        c:pH:4.5                     d:pH:4.5 

( كروموتوغرامي مُركب السبيراميسين b, d( كروموتوغرامي مُركب التايموزينك )a, c) (5):الشكل
0.10ppm المسترجعة عندpH:2.6, 4.5 

  Determination of Optimal Extraction                 الأمثل       ا ستخاص تحديد
محمولان عياريان لك   ملن عي ات لحم دجاج  الية من أي  وع من الصادات إلى  ضي أُ 

مرحملة  لكل  م هملا. زودت ppm 1.0 ,0.10 عيلارين بتركيلزيال التلايموزين والسبيراميسلين يركبلمُ 
 30mبعللد إضللافة  ؛  وذللل مرحمللة ميكا يكيللةالمللركبين مللن عي للات لحللم الللدجاج ب اسللت لاص

تحسللللين مللللردود اسللللت لاص ب يللللة  pH:2.6ع للللد  McIlvain-EDTA الاسللللت لاص مُللللذيبمللللن 
  :ةالآتي وف  إحدى المراح  الثلاث المُست مة ينمركبال
ـــدواراســـتخاص   •  تُجلللرى عمميلللة اسلللت لاص :(Extraction by Rotavapor) بـــالمُبخر ال

ضللافة بعللد مجا سللة العي للةب يللاب الضلل ط و  38ºC حللرارة درجللةفللي  ينمللركبال  مللن 30m وا 
تُعالا ال لاصة بلالمُب ر اللدوار ملدة أربلل سلاعات   .McIlvain-EDTA ست لاصلاا مُذيب

  تُرشَّللح الطب للة السللائمة المست مصللة )م زوعللة ث مللة مللدة ربللل سللاعةمُ  فللي ذللل  بعللدثلُلمَّ تثُ لل  
ر بعد ذل  عز  الصلاد ب ية  الصمب بالطور ضمن  راطيش الاست لاص  البروتين(  لتُمرَّ

 ميثا و .5m للب ي ممص اتا الاست لاص  ومن ثمَّ تعن باقي مكو ات 

  الموناطيســـي اســـتخاص بـــالرج (Extraction by Magnetic Shake): ال لاصلللة تلُللرَّج 
 اً ميكا يكيلرجلاً  McIlvain-EDTAمن مُلذيب الاسلت لاص  30mللب المست مصةو  المتجا سة
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ث مة مُ  في . تثُ   ال لاصةمدة أربل ساعات 38ºC حرارة درجة بوجود محر  م  اطيسي في
   لت ضل بعد ذل  للإجراءات التحميمية الساب ة الذكر. مدة ربل ساعة

ال لاصلة  ت ضلل :(Extraction by Ultrasonic Bath) استخاص بالأمواج فوق الصوتية  •
 ليملواج فلو  McIlvain-EDTA ذيب الاسلت لاصملن مُل 30mلالمست مصلة بلالمتجا سلة و 

 مدة 30⁰C الدرجة فيالأمواج فو  الصوتية ب مائي مزود حمام بوضعها فيوذل   ؛الصوتية

  لت ضللل بعللد ذللل  للإجللراءات التحميميللة ث مللة مللدة ربللل سللاعةمُ    ثلُلمَّ تثُ لل  فلليسللاعة  صلل 
 ( ال تائا المُترتبة عن نذه الدراسة. 5الساب ة الذكر. يوضّح الجدو  )

من  1.0ppm ,0.10ين نسب استرجاع مُركبي التايموزين والسبيراميسمتوسط   (5)جدولال
 وفق طرائق ا ستخاص المُتبعة عينات لحم الدجاج

 
   متوسط تركيز المركب لأربعة مكررات استخاص لحم الدجاج لمعينة الواحدة*

   متوسط تركيز عينتي لحم دجاج مستقمتين وفق بربعة مكررات استخاص لكل من ما**
عينتي لحم دجاج مستقمتين وفق بربعة مكررات   متوسط نسبة ا سترجاع المئوية لممركب من ***

 استخاص لكل من ما
 .%95  حد الثقة عند مستو  ثقة ****

كللل  ملللن  ترجاع سلللبة اسلللفلللي زيلللادة  (5المُدرجلللة فلللي الجلللدو  ) ملللن ال تلللائا الم بريلللة تبللليّن
ب سلبة تلراوح  McIlvain-EDTA الاسلت لاص مُذيبباست دام  التايموزين والسبيراميسين يركبمُ 
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 تليطري ببالم ار لة في حمام مائي ملزود بلالأمواج فلو  الصلوتية الاست لاص  ع د %7-5بين 
بلللللالمُب ر اللللللدوار أو اللللللرج الم  اطيسلللللي؛ إذ سُلللللجمت  سلللللبة اسلللللترجاع لمُركبلللللي الاسلللللت لاص 

 %93.50 ,90.50بالمب ر الدواراست دام الاست لاص ع د  0.10ppmالتايموزين والسبيراميسين 

 ,96.50  تللائا أفضلل  سُللجمت عمللى التللوالي  فللي حللين  %93.50 ,91.50والللرج الم  اطيسللي 

 الاسلت لاص باسلت دامع لد عمى التوالي   0.10ppmلمُركبي التايموزين والسبيراميسين 97.50%
يُظهلر  .ملن ال يلارات السلاب ة زم يلة أقل  ملدة للا  و فلو  الصلوتية  مزود بالأمواج مائي حمام

-McIlvainالتلايموزين والسبيراميسلين المست مصلين بملذيب ( كروماتوارامات مُركبي 6الشك  )

EDTA  ملللن عي لللات لحلللم اللللدجاج ع لللدpH:2.6  فلللو   ملللزود بلللالأمواج ملللائي حملللامباسلللت دام
 .الصوتية

 
a                                                        b 

باستخدام  0.10ppmمُركب السبيراميسين  ( كرموتوغرامb( كرموتوغرام مُركب التايموزينك )a)  (6الشكل)
 حمام الأمواج فوق الصوتية. 

مكم لللة الالحملللام الملللائي الملللزود بلللالأمواج فلللو  الصلللوتية ملللن الوسلللائ  البسللليطة وايلللر  دّ عللليُ 
ة جيللللد  سللللبة اسلللترجاعاسلللت دام   المُراقبلللة ال ذائيلللة جميعهللللا؛ إذ يلللؤمنفرة فلللي م للللابر اوالمتلللو 

 أقلل واسللتهلا   الاسللت لاص  عمميللة جللاز وقللت اللللازم شال إلللى جا للب ا تللزا  فللي  لمصللادات
  .المُست دمة لممذيبات والمواد الكيمائية

 solid-phase extraction                  ا ستخاص بالطور الصمب                 

يحتوي الطعام عمى  زر مواد كيمائية )طبيعية وص عية( تؤثر فلي صلحة اش سلان. تحتلاج 
فلللي تحديلللدنا إللللى طرائللل  تحميميلللة سلللريعة واقتصلللادية  وتمتلللل بحلللدود كشللل  ملللن نلللذه ال لللزر 

. تلرتبط  لزر نلذه الع اصلر أحيا لاً بمع لدات الم تجلات ال ذائيللة pg, ng, µg, mg  [18]مرتبلة
سلت دم تُ   سها  مما يتطمب اتباع إجراءات است لاص وت  ية لعزلها عن مزيا ال لذاء المُع َّلد. 

 عللز مللل تكم تهللا المرت عللة اسللت داماً واسللعاً فللي  SPE الصللمبور بللالطسللت لاص لا للراطيش ا
 .عالية ا ت ائيةب تتمتل كو ها ت  ية الصادات من مست مصات الم تجات ال ذائية و 
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التلايموزين  يركبلملن مُ كل    عي ات لحم دجاج  الية من أي  وع من الصلاداتى لإ تأضي 
 المراحلل  السللاب ة مللن اشجللراءات تواتبعلل  1.0ppm ,0.10بتركيللزي  عيللارينال والسبيراميسللين

  لللللراطيشملللللن مت فلللللي نلللللذه الدراسلللللة مجموعلللللة سلللللت داُ  .المثملللللى الملللللذكورة أعللللللاه التحميميلللللة
-Oasis HLB, C18, LC سليميكا  فموريسلي   مث   راطيش SPE بالطور الصمب الاست لاص

NH2ب يلة م ار لة    ت وعت فيما بي هلا لجهلة  لوع الملادة الصلمبة وكميتهلا فلي العملود المسلت دم
 سلللبة اسلللترجاع الملللركبين تبعلللاً لكللل   رطوشلللة ملللن نلللذه ال لللراطيش بعلللد عزلللل  وت  يتللل  وفللل  

 المراح  الموصوفة لاح اً.
المُست دمة في نذه الدراسة والموضّحة فلي  الصمببالطور الاست لاص  راطيش  تشط ُ 

 ملللاء ث للائي الت طيللر م للزوع الشللوارد. مُلللررت 2mيتبعهللا  ا و ثللمي 2mبتمريللر (6الجللدو  )
ضللللمن كلللل   رطوشللللة مللللن  للللراطيش الاسللللت لاص بللللالطور  McIlvain-EDTA لاصللللة الللللل 

الصللمب ب يللة امتللزاز مُركبللي التللايموزين والسبيراميسللين مللن ال لاصللة المللارة ضللمن  رطوشللة 
مللاء ث للائي الت طيللر  2mlمللى العمللود بلللالاسللت لاص المُسللت دمة  ت سلل  العي للة بعللد تحميمهللا ع

يُممص المركبين بعد ذل  من  رطوشة   . [19]م زوع الشوارد ب ية إزالة تدا لات قالب العي ة
 كمذيب عضوي.  ت عمى قو  دُ مُ تُ عْ الذي اِ  الميثا و  الاست لاص ب

ابل التل ( أفض  متوسط  سلبة اسلترجاع لمُركبلي التلايموزين والسبيراميسلين6يوضّح الجدو  )
 تلائا العمل  الم بلري  تبليّن ملن .الصلمببالطور من  راطيش الاست لاص   وع مدروسك  ل

عملللى امتلللزاز المُلللركبين  فلللي حلللين يكلللون امتلللزاز LC-NH2  و ال موريسلللي علللدم قلللدرة كللل   ملللن 
بالم ار للة  بمتوسللط  سللبة  %73المللركبين عمللى السلليميكا م بللولًا وفلل   سللبة اسللترجاع أقلل  مللن 

 ,0.10لمُركلب السبيراميسلين %94.80 ,92.50لمُركلب التلايموزين و  % 95.80 ,93.50اسلترجاع 

1.0ppm  عمى التوالي باست دام  رطوشة الاسلت لاص بلالطور الصلمب C18(500mg, 5m

 ,96.50كحد أعظمي  ومتوسط  سبة استرجاع  %1.5با حرا  معياري  سبي مئوي أق  من  (

عملى   1.0ppm ,0.10لمُركلب السبيراميسلين %100.40 ,97.50التلايموزين و  لمُركلب 100.10%
Oasis HLB(500mg, 5mالتلللوالي باسلللت دام  رطوشلللة الاسلللت لاص بلللالطور الصلللمب  ) 

حشوة  كمية كحد أعظمي. لُحظ أيضاً عدم تأثير %1.2با حرا  معياري  سبي مئوي أق  من 
 متوسلط  سلبة الاسلت لاص فلي Oasis HLB و  C18 بلالطور الصلمب راطيش الاسلت لاص 
 ف ط.  1.0ppmع د التركيز  %1إلا ب سبة لا تتجاوز 
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 عمىركبي التايموزين والسبيراميسين المُممصين نسبة استرجاع مُ متوسط   (6) جدولال
 .الصمب بالطور بعمدة ا ستخاص

 
 لحم الدجاج لمعينة الواحدة.  متوسط تركيز المركب لأربعة مكررات استخاص *

   متوسط تركيز عينتي لحم دجاج مستقمتين وفق بربعة مكررات استخاص لكل من ما.**
  متوســـط نســـبة ا ســـترجاع المئويـــة لممركـــب مـــن عينتـــي لحـــم دجـــاج مســـتقمتين وفـــق بربعـــة مكـــررات ***

 استخاص لكل من ما.
 .%95  حد الثقة عند مستو  ثقة ****

Oasis HLB (500mg, 5mطوشلة الاسلت لاص  اِعْتُمِلدُتْ  ر  ) + Carboxylic acid  فلي
حجلم الميثلا و   (  تائا دراسة م برية اِعْتُمِدُتْ ب ية تحديلد7) الجدو نذه الدراسة؛ إذ يوضّح 

 رطوشلللة الاسلللت لاص عملللى  المُمتلللزين التلللايموزين والسبيراميسلللين يركبلللالملائلللم لتممللليص مُ 



 1027ـ  الأول( ـ العدد 33مجمة جامعة دمشق لمعموم الأساسية ـ المجمد )

 

95 

 

Oasis HLB (500mg, 5m ب الصمبالطور  ( إمكا ية تممليص 7امتزازاً تاماً. يبيّن الجدو  ) (
ميثلللا و  باسلللت دام  رطوشلللة  1mفلللي حجلللم  0.10ppm مُركبلللي التلللايموزين والسبيراميسلللين
Oasis HLB (500mg, 5mالاسلت لاص بلالطور الصلمب   ,%64.50وفل   سلبة اسلترجاع  (

ميثلا و  باسلت دام  3.5m  وفلي حجلم %1.5با حرا  معياري  سبي مئوي أق  من  65.50%
بلللا حرا   %97.50 ,%96.50ال لللوع   سللل  ملللن  رطوشلللة الاسلللت لاص وفللل   سلللبة اسلللترجاع 

زيلادة بالاسلت لاص  سلبة متوسلط  ة إللى علدم تلأثر. تجلدر اششلار %2معياري  سلبي مئلوي أقل 
  .3.5mعن حجم الميثا و  المست دم في التمميص

تبعا  لحجم   1.0ppm ,0.10نسبة استرجاع مُركبي التايموزين والسبيراميسينمتوسط توير   (7) جدولال
Oasis HLB (500mg.5mالمُستخدم في تمميصه باستخدام خرطوشة ا ستخاص  الميثانول ). 

 
   متوسط تركيز المركب لأربعة مكررات استخاص لحم الدجاج لمعينة الواحدة.*

   متوسط تركيز عينتي لحم دجاج مستقمتين وفق بربعة مكررات استخاص لكل من ما.**
  متوسط نسبة ا سترجاع المئوية لممركب من عينتي لحم دجاج مستقمتين وفق بربعة مكررات ***

 استخاص لكل من ما. 
 .%95  حد الثقة عند مستو  ثقة **** 
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 Reproducibility and Selectivity of the Method              الطريقة وانتقائيت ا   تكرارية

أُجريت دراسة تكرارية وا ت ائية الطري ة وف  الشلروط التحميميلة المثملى لاسلت لاص مركبلي 
التايموزين والسبيراميسين من عي ات لحم الدجاج التي توصمت إليها نذه الدراسة والمدرجة في 

  اليللة مللن الصللادات(؛ وذللل  بأ للذ عشللرين عي للة )مُكللرراً( مللن عي للات لحللم دجللاج 7الشللك  )
التللايموزين  يمللن محمللو  عيللاري لمركبلل 0.10ppm . يُضللا  إلللى كلل   م هللا2.0gهللا وزن كلل   م 

وذلل   (؛pH:2.6ع لد )  McIlvain-EDTA ملن مُلذيب الاسلت لاص 30mوالسبيراميسين ملل 
بللالتزامن مللل عمميللات الطحللن وال مللط والمجا سللة مللدة دقي للة واحللدة فللي آلللة الطحللن المُعتمللدة. 

  صلل  مللدة 30⁰C الصللوتية ع لد الدرجللة لأمواج فلو بللا سلت لاص لكلل  عي لةيُعلالا  للاتا الا

ر ال لاصلللة ال اتجلللة بعلللد  سلللاعة. تثُ للل   لاصلللة كللل  عي لللة فلللي مث ملللة ملللدة ربلللل سلللاعة. تُملللرَّ
Oasis HLB (500mg, 5mترشليحها فلي  لراطيش الاسلت لاص بلالطور الصلمب المُ شلطة   (

ملللللللاءً م طلللللللراً م لللللللزوع الأيو لللللللات  تُ سللللللل   رطوشلللللللة  2mميثلللللللا و  يتبعهلللللللا 2mة بوسلللللللاط
مللللاءً م طللللراً كمللللا نللللو وارد سللللاب اً  ثللللمّ يُممللللص مُركبللللا  2mالاسللللت لاص بللللالطور الصللللمب بللللل

تُرشلللح ال لاصللللة ميثلللا و .  3.5mمللللن  رطوشلللة الاسلللت لاص بللللل التلللايموزين والسبيراميسلللين
زوت  ثلللمَّ يُلللذاب ال لللاتا لآوتج للل  بتيلللار ملللن الللاز ا 0.45µm ترشللليح باسلللت دام فمتلللرال اتجلللة 

. تُح لللظ HPLC-DADميثلللا و  لتُصلللبح العي لللة بعلللد ذلللل  جلللانزة لمتحميللل  فلللي جهلللاز  1mفللي
 . HPLC-DADإلى حين فصمها وف  ت ا ة  20⁰C-لعي ات في المجمدة في درجة حرارة ا

 
 مراحل تح ير العينة  (7شكل )ال
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لتلللللايموزين والسبيراميسلللللين وت  يتهملللللا ا يركبلللللمُ  اسلللللت لاص تكراريلللللة (8يوضلللللح الجلللللدو  )
ت ا للة  وفلل  التللي تللمَّ التوصلل  إليهللاالشللروط التحميميللة المثمللى وفلل   0.10ppmوفصللمهما بتركيللز 

HPLC-DAD.   

 يسلللترجاع مركبللللالمئويلللة لا  سلللبةالمتوسلللط  ( أن8( والشلللك  )8) جلللدو لُحلللظ ملللن  تلللائا 
لتلللايموزين والسبيراميسلللين ملللن عي لللات لحلللم اللللدجاج المدروسلللة باعتملللاد الشلللروط المثملللى التلللي ا

 .%3أق  من  با حرا  معياري  سبي مئوي %97.629 ,%97.042توصمت إليها نذه الدراسة  
عي لللة لحلللم اللللدجاج  20لتلللايموزين والسبيراميسلللين فلللي اتحديلللد مركبلللي  تلللائا تكراريلللة  بيّ لللت

  ويُمحلظ ذلل  HPLC-DADا ت ائية الشروط التحميمية المثملى المُعتملدة فلي التحديلد وفل  ت ا لة 
 .الجيدةسترجاع الا من  لا  متوسط  سبة

  0.10ppmراميسينالتايموزين والسبي يمركبطريقة استخاص قيم تكرارية   (8)جدولال
 عينة لحم دجاج وتنقيت ا وفصم ا وتحديداا.  20من

 
   متوسط تركيز المركب لأربعة مكررات من لحم الدجاج لمعينة الواحدة.*

   متوسط التركيز في عشرين عينة لحم دجاج مستقمة.**

   متوسط النسبة المئوية  سترجاع المركب في عشرين عينة لحم دجاج مستقمة.***
 شللللروطالكمللللي ل للللزر الصللللادات فللللي مللللزيا مع للللد ب جللللاح و  جللللاح التحديللللد ال للللوعي  يللللرتبط

 اللازمللة الزم يللة زيللادة المللدة ؤثرالمُعتمللدة والللزمن اللللازم ش جللاز التحميلل ؛ إذ تلل الاسللت لاص

 فلللي الوقلللت   سللل  سلللمباً فلللي ؤثروتللل الاسلللترجاع   سلللبة التحميميلللة سلللمباً فلللي جلللراءاتش جلللاز اش
إجللللراءات    وبللللذل  ت تضللللي الدراسللللة ضللللرورة إ جللللاز كاملللل [19] حساسللللية الطري للللة التحميميللللة

)طحللللن  مجا سللللة  تث يلللل   اسللللت لاص وتمملللليص المللللركبين المدروسللللين مللللن  تحضللللير العي للللة
 في يوم واحد. HPLC- DAD التحديد الكمي وف  ت ا ة و   رطوشة ال ص  المُعتمدة(



 ................الشروط المثمى لتحديد مُركبي التايموزين والسبيراميسين - الرحية -عميا -طباع –محمد 

98 

 

 
من  0.10ppmالمئوية  سترجاع مركبي التايموزين والسبيراميسين  مخطط يبين متوسط النسبة (8):شكل ال

 عينات لحم الدجاج المدروسة.
است رقت إجراءات تحضير ست عي ات لحم دجلاج وفل  نلذه الدراسلة باعتملاد اشجلراءات 
التحميميللة السلللاب ة سلللاعتين ف للط  يضلللا  إليهملللا سللاعتان ملللن الوقلللت لازمللة لتحديلللد الملللركبين 

 . HPLC-DADالمدروسين في ال لاصات ال اتجة وف  ت ا ة  
                          Conclusions and Recommendations ا ستنتاجات والتوصـيات

فلي اسلترجاع مُركبلي  McIlvain -EDTAالاسلت لاص  مُلذيب pHتلأثير دراسلة لُحلظ ع لد       
التايموزين والسبيراميسلين ملن عي لات لحلم اللدجاج ارت لاع  سلبة اسلترجاع الملركبين المدروسلين 

 . pH:2.2-2.6من عي ات لحم الدجاج ع د 

 فللو  الصللوتية  مللزود بللالأمواجمللائي حمللام ع للد اسللت دام  سُللج  متوسللط  سللبة الاسللترجاع
 سللبة اسللترجاع مُركبللي التللايموزين والسبيراميسللين مللن عي للات لحللم  إذ راوحللت  تللائا جيللدة؛

  0.1ppmلمتركيللز  %1.0أقلل  ملن بلا حرا  معيللاري  سلبي مئلوي   %97.50 ,96.50اللدجاج
 .1.0ppmمتركيز ل %1.1أق  من با حرا  معياري  سبي مئوي  %100.50 ,98.10و 

 الحشلوة فلي  لراطيش الاسلت لاص بلالطور الصلمب كميلة لُحلظ علدم تلأثير C18 وOasis 

HLB  متوسط  سبة الاست لاصفي . 

                          يحتللللللللاج مُركبللللللللا التللللللللايموزين والسبيراميسللللللللين المُمتللللللللزين عمللللللللى  رطوشللللللللة الاسللللللللت لاص
Oasis HLB (500mg, 5m  لتمميصهما. ميثا و  3.5mحجماً م داره   (

  الصلللمب  بلللالطور الاسلللت لاص   لللراطيشأبلللدتOasis HLB  لامتلللزاز أفضللل اسلللتجابة 
 طيش الأ رى. عمى جزيئاتها بالمُ ار ةً  بال رامُركبي التايموزين والسبيراميسين 

 0.10والسبيراميسللينتحديللد مُركبللي التللايموزين  تللائا تكراريللة  تبُلليّنppm   عي للة لحللم  20فللي
  ويُمحلظ HPLC-DADالدجاج ا ت ائية الشروط التحميميلة المُعتملدة فلي التحديلد وفل  ت ا لة 
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لمسبيراميسين  %97.629لمتايموزين  و   %97.042سترجاع لاا ذل  من  لا  متوسط  سبة
 .%3أق  من ا حرا  معياري  سبي مئوي ب

 ة قياسية لتحديد  زر مُركبي التلايموزين والسبيراميسلين ملن سلت تُعدّ أربل ساعات مدة زم ي
عي لات لحللم الللدجاج  مملا يجعلل  مللن اشجلراءات التحميميللة وفلل  نلذه الدراسللة  طللوة مهمللة 
فلللي رصلللد  لللزر نلللذين الصلللادين فلللي الم تجلللات ال ذائيلللة ذات الم شلللأ الحيلللوا ي المُ دملللة 

 لممستهمكين في م ابر المراقبة )ال سم ال ذائي(. 
  تُعللدو نللذه الدراسللة مللن الدراسللات الأكاديميللة والتطبي يللة فللي مجللا  الكيميللاء التحميميللة كو هللا

تهللد  أكاديميللاً إلللى تحديللد الشللروط التحميميللة المثمللى فللي اسللت لاص ال للزر المتب للي مللن 
صللللادي التللللايموزين والسبيراميسللللين وت  يتلللل  وتحديللللده  وتهللللد  تطبي يللللاً إلللللى تحديللللده فللللي 

 نكلللون نلللذين الصلللادين يُسلللت دما تم لللة الم ال ذائيلللة هلللام تجاتحيوا يلللة و الكائ لللات الحيلللة ال
  وفلللي مُعالجلللة بعلللض الأملللراض ع لللد الحيوا لللات المُسلللت دمة فلللي الت ذيلللة وكمُح لللزي  مللل

 البشرية.

  ضللرورة ال يللام ببحللوث مماثمللة ب يللة التوصلل  إلللى إجللراءات تحميميللة حساسللة وسللريعة تللوفر
الجهد والزمن اللازمين في تحالي  م ابر المراقبلة )ال سلم ال لذائي( المُهتملة بتحديلد ال لزر 

 المُتب ي لصادات أ رى مُماثمة.  
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