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 لأفلاتوكسينات لالشروط المثلى للتعيين المتزامن  اختيار
(B1, B2, G1, G2 بطريقة الكروماتوغرافيا السائلة عالية )

 الأداء باستعمال الاشتقاق بالخلية الكيميائية الضوئية
 ومكشاف الفلورة
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     *محمد حسان الكرديد.        

    **هاجر ناصرد. 
 
 

 الملخص
 ,B1, B2فلاتوكسينات )للأتناول البحث دراسة بعض الشروط المثلى للتعيين المتزامن 

G1, G2 بطريقة الكروماتوغرافيا السائلة عالية الأداء باستعمال الاشتقاق بالخلية )
بغية الوصول إلى طريقة انتقائية يمكن اعتمادها  ،الفلورةالكيميائية الضوئية ومكشاف 

 .HPLC-FLD وفق تقانةين المتزامن للمركبات السابقة يللتع
طور و  C18  باستعمال عمود الفصل الكروماتوغرافي بعةتمّ فصل الأفلاتوكسينات الأر 

على  (V:V:V 20:20:60) بنسب حجمية الأسيتونتريل الميثانول: متحرك من الماء:

                                                           
***
 جامعة دمشق. ،كلية العلوم ء،قسم الكيميا ،طالبة دكتوراه 

*
 جامعة دمشق. ،العلوم كلية ،قسم الكيمياء ،أستاذ 
**
 جامعة تشرين.   ،كلية العلوم ،قسم الكيمياء ،أستاذ 



 تغريد راهب، محمد حسان الكردي، هاجر ناصر ....         لأفلاتوكسينات لالشروط المثلى للتعيين المتزامن  اختيار

190 
 

، بانتقائية 40ºCعند درجة حرارة للعمود  ،(ml/min 1)ومعدل سرعة تدفق  ،الترتيب
 ,B1  Rt=10.867 min, B2 Rt=9.027 min) وحساسية جيدة وزمن احتباس مناسب

G1 Rt=8.137 min, G2 Rt=6.951 min) . أطوال موجية للمكشاف )طول عند و
زمن تحليل لم يتجاوز خلال ( 435nm، طول موجة الإصدار 365nmموجة الإثارة 

من حيث الصحة  حقق الاشتقاق الكيميائي الضوئي المباشر نتائج أفضل .دقيقة 13
 ومن ثمّ  والدقة والحساسية وجودة فصل جيدة مقارنة مع طرائق الاشتقاق الأخرى،

 تحاليل الروتينية لمراقبة الجودة.في ال HPLC-FLD يمكن اعتماد طريقة 
 
 
 ،تعيين، الكروماتوغرافيا السائلة عالية الأداء ،أفلاتوكسيناتمفتاحية: الكلمات ال

 ، مكشاف الفلورة.الخلية الكيميائية الضوئيةبالاشتقاق 
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ABSTRACT 

 

Optimal Conditions for the determination of Aflatoxins (B1, B2, G1, 

G2), using High-Performance Liquid Chromatography with on-line 

photochemical derivatization and florescence detector (HPLC-FLD). 

The four Aflatoxins were separated using a C18 column eluted with an 

isocratic mobile phase consisting of water:methanol:acetonitrile 

(60:20:20 V:V:V) respectively, and flow rate (1ml/min), at a column 

temperature of 40ºC, with good selectivity and suitable retention time 

(B1 Rt=10.867 min, B2 Rt=9.027 min, G1 Rt=8.137 min, G2 Rt=6.951 

min). at wavelength of the detector at 365 nm excitation and 435 nm 
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emission for all Aflatoxins, and the total analysis time did not exceed 

13 minutes. Direct photochemical derivatization achieved better 

results for its sensitivity, linearity, selectivity, precision and 

ruggedness and good separation quality compared to other derivation 

methods, thus HPLC-FLD can be adopted in routine quality control 

analysis. 
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 Introduction مقدمة:
 ,Aspergillus flavusبعض الأعفان مثل:لالسموم الفطرية منتجات أيض ثانوية تُعدّ 

A. parasiticus, A. nomious, A. tamari, A. niger and A. ochraceoroseus 
قد تغزو  .[1-17عندما تنمو على أغذية أو أعلاف محتوية على مواد كربوهيدراتية ]

 لها تنمو على الأغذية عند تخزينها إذا توافرت أو ،يةالمحاصيل الحقل هذه الأعفان
نوع من  400من  أكثرحرارة. تمّ التعرف على  الظروف الملائمة من رطوبة ودرجات

تعد الأفلاتوكسينات أكثرها خطورة، كما لفتت السموم الفطرية و  ،السموم الفطرية
 والديوكسينيفينول Zeralenone والزايرالينون Ochratoxin الأخرى مثل الأوكراتوكسين

Deoxynival .الانتباه إلى أهميتها خلال العقد الماضي 
مكثف  في بشكل    ت  ث  ح  السموم الفطرية التي بُ من أشهر  بأنها الأفلاتوكسينات توصف

ي كالتسمم الأفلاتوكسين ،العالم، حيث ارتبطت عبارة الأفلاتوكسينات بأمراض مختلفة
Aflatoxicosis ولعل  والحيوانات الأليفة والبشر في جميع أنحاء العالم. الماشية يف

أكثرها انتشاراً وخطورة هو و  ،(B1, B2, G1, G2) ة هيأربعة أنواع رئيس أهمها
كما توجد مشتقات أخرى لهذه [، 1-18] على الإنسان والحيوان B1ن الأفلاتوكسي

 .M2 [4,2]و  M1ن السموم مثل أفلاتوكسي
الواقعة في  ن الناميةفي البلدالا سيما و تلوث المنتجات الغذائية بالأفلاتوكسينات، ت
من الإمدادات الغذائية  %25يصل إلى تأثيرها  مناطق الحارة والرطبة، ويُقدر أنال

[19]. 
لى ع (IARC)تصنيف الأفلاتوكسينات من قبل الوكالة الدولية لأبحاث السرطان تمَّ 

بعدة  كشف وتقدير السموم الفطريةويتم  .[20] (1) ةمن المجموعأنها مادة مسرطنة 
 منها:، طرائق

 . Biological methodsالطرائق البيولوجية -1

 .Immunological methods [21]ة الطرائق المناعي -2

 .Molecular methodsالطرائق الجزيئية  -3
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ائي مثل : تعتمد على التحليل الكيميChemical methods الطرائق الكيميائية -4
 ،[22,14] (TLC)كرواتوغرافيا الطبقة الرقيقة  ؛الطرائق الكروماتوغرافية

 فوق الأداء الكروماتوغرافيا السائلة ،[23] (GC)الكروماتوغرافيا الغازية 
(UPLC-FLD) [24] الكروماتوغرافيا السائلة عالية الأداء ، و(HPLC) وLC-

MS/MS  الرغم من على و  الأفلاتوكسينات.كتقنيات متطورة بشكل عام لتحديد
لكنها غير حساسة  ،ودقيقة ،المطورة هي انتقائية LC-MS/MSأن طريقة 

لما تتميز به من  (FLD) مع مكشاف الفلورة HPLCـ بالمقارنة مع تقنية ال
 .[25] والمصداقية، والصحة ،والدقة ،والسرعة العالية في الفصل ،السهولة

    Materials and methodsوطرائقه: مواد البحث
 Materials and Solvents : والمحاليل المستعملةالمواد  -1

 :(HPLC-grade) تتمتع المركبات والمحاليل المستخدمة جميعها بدرجة عالية من النقاوة
 إنتاج شركة ، %99.0≤ بنقاوة عالية لأفلاتوكسيناتل عياري مزيج .1

(SUPELCO). 

-Lichrosolv) إنتاج شركة،  99.9%≤ (Methanol, CH3OH) ميثانول .2

Germany). 

-Lichrosolv)، إنتاج شركة 99.9%≤ (Acetonitrile, CH3CN) أسيتونتريل .3

Germany) . 

دوارق وماصات بالإضافة إلى  ،(de-ionized)ماء ثنائي التقطير منزوع الشوارد  .4
 زجاجية عيارية بحجوم مختلفة.

 Apparatus and Tools :الأجهزة والأدوات المستعملة -2
 .HPLC (SHIMADZU)جهاز الكروماتوغرافيا السائلة عالية الأداء  .1
 .Grantماركة  (Ultrasonic bath)ام مائي يعمل بالأمواج فوق الصوتية حمّ  .2
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ماركة  Photochemical Derivatizationخلية الاشتقاق الكيميائية الضوئية  .3
LCtech. 

 Results and Discussion  النتائج والمناقشة:
 The Optimal Ratio for المثلى لمُذيبات الطور المتحرك:النسبة  -1

Mobile Phase Solvents 
نونسبها ،و مذيبات الطور المتحرك اختيار نوع تمّ   والميثانولمن الماء  ةالمكوَّ

ومتوسط مساحة القمة  ،تباين واضح في متوسط زمن الاحتفاظ والأسيتونتريل، لُوحظ
 ،الفصل الجيد كسينات، إذ تؤثر نسب المذيبات فيوغرافية لمركبات الأفلاتو الكرومات

الفصل  إنّ من مركبات الأفلاتوكسينات.  ،ومساحة القمة العائدة لكل  وزمن الاحتفاظ 
 30:15:55) الأسيتونتريل الميثانول: الماء: غير جيد عند استخدام نسب مزج

V:V:V)وفصل جيد عند استخدام  ،بينما ظهرت قمم واضحة .[26] على الترتيب
. [1] على الترتيب (V:V:V 10:40:50)الأسيتونتريل  الميثانول: الماء: نسب مزج

وفصل جيد عند استخدام الطور المتحرك وفق النسب ، ظهرت مساحات قمم جيدةو 
 ،[13] على الترتيب (V:V:V 20:20:60)الأسيتونتريل  الميثانول: الماء: الآتية

فضل بالمقارنة مع النسب ومتوسط مساحات قمم أ ،مقبولةمتوسط أزمنة احتفاظ ب
 .(1)كما هو موضح في الجدول  السابقة

ومن أجل التوصل إلى عملية فصل مثالية للأفلاتوكسينات، تمّ ترشيح الطور 
ومن ثمّ تنزع  0.45µmالمتحرك قبل استخدامه على مرشحات قطر مساماتها 

كما  ،Ultrasonicجزيئات الغاز من المحلول باستخدام جهاز الأمواج فوق الصوتية 
 .(1)الشكل  في
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لطور اعند نسب  (B1, B2, G1, G2)مركبات الأفلاتوكسينات  ن فصلكروماتوغرام يبي   (1):الشكل 

 H2O:CH3OH:CH3CN (60:20:20 V:V:V) المتحرك
 

 The Optimal Flow Rate forالمتحرك:سرعة التدفق المثلى للطور  -2

Mobile Phase      
مع تغيير في تدفق  تمّ في هذه المرحلة حقن محلولين عياريين لمزيج الأفلاتوكسينات

 – 1.2)ن الطور المتحرك في عمود الفصل الكروماتوغرافي ضمن مجال تراوح ما بي

0.6) ml/min  أنه عند سرعة أظهرت النتائج  .(2)كما هو موضح بالجدول رقم
رة إلى متوسط مساحات القمم أفضل مع ضرورة الإشا كان (ml/min 1.0)تدفق 

      لذلك اختير التدفق ،اتالأفلاتوكسينالعائدة لمركبات  الفصل الجيد للقمم الأربع
(1 ml/min) .وعند زيادة تدفق الطور  المقابل للمساحة الأكبر للقمم الكروماتوغرافية

 1.2)مساحات القمم عند تدفق  سلبياً في الفصل أثر تأثيراً المتحرك في عمود 

ml/min).  وعند تدفق(0.6 ml/min)  ًولكن أزمنة الاحتفاظ كانت  ،كان الفصل جيدا
ولا يوجد تداخل بين القمم ، اً كان الفصل جيدف (ml/min 0.8)التدفق عند  وأماكبيرة. 

ولكن عدم ظهور تغير  ،برومساحات القمم أك ،وأزمنة الاحتفاظ أقل من السابق،
ك عمود بعد استهلا (ml/min 0.8)كبير في مساحات القمم، فاستخدم سرعة التدفق 

 .B2وG1 الفصل الكروماتوغرافي لفترة من الزمن لتحسين الفصل بين قمة مركب 
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، الانزياح الواضح (2)الشكل كروماتوغرامات الفصل والموضحة في لُوحظ من خلال 
وهذا ،الكروماتوغرافية لمركبات الأفلاتوكسينات نتيجة التأثر بتغيرات الضغط للقمم 

يعني ازدياد زمن احتفاظ مركبات الأفلاتوكسينات بنقصان التدفق المطبق. كما لُوحظ 
بازدياد  اتوزمن الاحتفاظ لمركبات الأفلاتوكسين،تناقص المساحة الكروماتوغرافية 

 العمود.تدفق الطور المتحرك المطبق خلال 
 

 ( تأثير نسب مكونات الطور المتحرك في متوسط مساحات قمم مركبات 1جدول )ال
 على الترتيب ومتوسط زمن احتفاظها (B1, B2, G1. G2)الأفلاتوكسينات 

 
*n=5 تكرارية حقن المحلول العياري العائد لمركبات الأفلاتوكسينات :(B1, B2, G1, G2).    

 .%95عند مستوى ثقة  **: حد الثقة
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(a) 0.8: تدفق ml/min  للطور المتحرك 

 
(b) 1: تدفق ml/min  للطور المتحرك 

 

  (B1, B2, G1, G2)الأفلاتوكسينات  كروماتوغرام فصل (2)الشكل 
(a) 0.8: عند التدفق ml/min (b)  :  1عند التدفق ml/min 

 

 الكروماتوغرافي:درجة الحرارة المثلى لفرن عمود الفصل   -3

Optimal Temperature for Chromatographic Separation Column Oven 

دُرس تجريبياً تأثير درجة حرارة فرن العمود في متوسط أزمنة الاحتفاظ ومساحات قمم 
 C18، حيث تمّ تغيير درجة حرارة فرن العمود الكروماتوغرافي اتمركبات الأفلاتوكسين

بخطوة مقدارها خمس  (C°40)إلى الدرجة (C°25) من درجة حرارة الغرفة  بدءاً 
حيث لُوحظ أنه عند درجة الحرارة كان الأفضل،  (40ºC)درجات. ولكن عند الدرجة 

(40°C) أعلى مقارنة  اتمتوسط مساحات القمم العائدة لمركبات الأفلاتوكسين كان
 حيث كان الفصل جيداً وعدم تداخل بين القمم. C°(25 ,30 ,35)بدرجات الحرارة 

 



 2020 .2العدد  ( ـ36مجلة جامعة دمشق للعلوم الأساسية  ـالمجلد )

199 

 

 
a: 30  ºC  

b: 40ºC 

 تأثير درجة حرارة فرن العمود في متوسط مساحات قمم مركبات الأفلاتوكسينات (3) الشكل
 (B1, B2, G1, G2) .ومتوسط أزمنة الاحتفاظ 

 
: طول موجة الإثارة وطول موجة FLDالأطوال الموجية لمكشاف الفلورة -4

 Optimal Excitation and Emission Wavelengthsالإصدار المثلى  

قت من أجل تحديد الأطوال الموجية لمكشاف الفلورة من ناحية سرعة تدفق الطور طُب  
ودرجة حرارة فرن  ،C18 (1 ml/min)المتحرك في عمود الفصل الكروماتوغرافي 

  H2O:CH3OH:CH3CN زج مذيبات الطور المتحركونسب م ،(40ºC)العمود 

(60:20:20 V:V:V)لُوحظ اختلاف استجابة المكشاف لمركبات على الترتيب .
، اختلفت (4)الأفلاتوكسينات عند الأطوال الموجية المختارة والمبينة في الجدول 

 ،مساحات قمم مركبات الأفلاتوكسين باختلاف الأطوال الموجية لمكشاف الفلورة
 λex= 365 nm, λem=435حيث تبين أن أفضل مساحات القمم عند أطوال الموجية 

nm  (4)للتعيين المتزامن للأفلاتوكسينات كما هو واضح في الجدول. 
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 ( تأثير سرعة تدفق الطور المتحرك في متوسط مساحات قمم مركبات 2جدول )ال
 ومتوسط زمن احتفاظها ،على الترتيب (B1, B2, G1, G2)الأفلاتوكسينات 

 
*n=5 تكرارية حقن المحلول العياري العائد لمركبات الأفلاتوكسينات :(B1, B2, G1, G2).   

 .%95**: حد الثقة عند مستوى ثقة 
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  (B1, B2, G1, G2)مركبات الأفلاتوكسينات  كروماتوغرام (4)الشكل 

 λex= 365 nm, λem= 435 nm  عند الأطوال الموجية المفصولة
 ( تأثير درجة حرارة فرن العمود في متوسط مساحات قمم مركبات الأفلاتوكسينات3جدول )ال

 (B1, B2, G1, G2)  ومتوسط زمن احتفاظها.، على الترتيب 

 
*n=5ت ري العائد لمركبات الأفلاتوكسينا: تكرارية حقن المحلول العيا(B1, B2, G1, G2).     

 .%95**: حد الثقة عند مستوى ثقة 
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  (B1, B2, G1, G2) ( نتائج متوسط مساحات قمم مركبات الأفلاتوكسينات4جدول )ال
 عند الأطوال الموجية المختارة. على الترتيب

 
*n=5تكرارية حقن المحلول العياري العائد لمركبات الأفلاتوكسينات : (B1, B2, G1, G2) .      

 %95*: حد الثقة عند مستوى ثقة 
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تمّ استخدام الاشتقاق بالخلية الكيميائية الضوئية حيث توضع طريقة الاشتقاق:  -5
 ومن ثمّ حقن مزيج عياري. FLDبين عمود الفصل الكروماتوغرافي ومكشاف 

 B1  يحظ ظهور قمم مركب  مع الاشتقاق، ودون اشتقاق، نل (µg/l 6.95)بتركيز 
 .(5)ما هو واضح بالشكل  ولكن بشكل ضئيل، وفق G1و

 

 
b: الكيميائية الضوئيةخلية الاشتقاق  دون استعمال 

 
a :الكيميائية الضوئيةخلية الاشتقاق  باستعمال 

خلية الاشتقاق باستعمال (B1, B2, G1, G2) كروماتوغرامات فصل الأفلاتوكسينات  (5)الشكل 
 ، أو عدم استعمالهايةالكيميائية الضوئ

باستخدام  (B1, B2, G1, G2)تكرارية فصل والتعيين المتزامن للأفلاتوكسينات  -6
 :HPLC-FLDوفق تقانة  C18عمود الفصل الكروماتوغرافي 

المثلى  الشروط بتطبيق(µg/l 6.95) تمّ حقن محلول عياري لمزيج الأفلاتوكسينات بتركيز 
 (5)يوضح الجدول رقم  ،اعشرين مكررً  HPLC-FLDالتي تمّ التوصل إليها وفق تقانة 
 التحليلية المثلى التي تمّ  وفق الشروط (B1, B2, G1, G2) تكرارية فصل مركبات الأفلاتوكسين
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وبتطبيق  HPLC-FLDتميزت طريقة التعيين المتزامن الأفلاتوكسينات وفق تقانة  التوصل إليها،
؛ إذ سجل متوسط أزمنة الاحتفاظ لمركبات ابتكرارية جيدة لعشرين مكررً  لمثلىالشروط ا

  الأفلاتوكسينات
   

بتراكيز  (B1, B2, G1, G2) والتعيين المتزامن لمركبات الأفلاتوكسينات، فصل( تكرارية 5جدول )ال
(0.80, 2.65, 0.825, 2.675) µg/l باستخدام عمود الفصل الكروماتوغرافي  على الترتيبC18 

 باعتماد الشروط المثلى HPLC-FLDوفق تقانة 

 
*n=20 الأفلاتوكسينات : تكرارية حقن المحلول العياري العائد لمركبات(B1, B2, G1, G2) .على الترتيب 
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 (B1  Rt=10.867 min, B2 Rt=9.027 min, G1 Rt=8.137 min, G2 Rt=6.951 

min)  على  % (0.886 ,0.837 ,1.221 ,0.997)بانحراف معياري نسبي مئوي
 ،ومتوسط عرضها ،ومتوسط ارتفاعها ،التوالي. في حين سجل متوسط مساحات القمم

 . %2بانحراف معياري نسبي مئوي لا يتجاوز  (5)ما هو وارد في الجدول رقم  وفق
 

 تطبيق الطريقة المقترحة في التحديد الكمي:
 إيجاد المجال التحليلي الخطي:  -1

بتطبيق الشروط  (B1, B2, G1, G2)حُقنت المحاليل العيارية لمزيج الأفلاتوكسينات 
لُوحظ أن المجال التحليلي الخطي لمركب  (.11المثلى المبينة في الجدول)

 ،µg/l (84.80-0.265)هو  G1وللمركب  G2 (0.080-40.00) µg/lالأفلاتوكسين 
فكان المجال الخطي  B1وأما المركب  µg/l (26.40-0.04125)هو  B2وللمركب 

، حيث يُلحظ (6). ويوضح ذلك في الجدول رقم µg/l (133.750-0.13375)هو
بين مساحات القمم العائدة لمركبات الأفلاتوكسينات وتراكيز المحاليل  التناسب 

بات الأفلاتوكسينات خطية العيارية المستخدمة لمزيج الأفلاتوكسينات، أظهرت مرك
 لمجال التحليلي الخطي لكل  منها.من اضممتازة 

 

 The Calibration Curve        منحني المعايرة:  -2

وطبقت ، (B1, B2, G1, G2)حُضرت سلسلة محاليل عيارية لمركبات الأفلاتوكسين 
الشروط المثلى السابقة بغية رسم منحنيات المعايرة لمركبات الأفلاتوكسينات وفق 

من أجل التراكيز المنخفضة، والتراكيز المرتفعة  (7)التراكيز المذكورة في الجدول رقم 
 .(8)المذكورة في الجدول رقم 

Rوبمربع معامل ارتباط ،ظهر مركبات الأفلاتوكسينات خطية ممتازة تُ 
2
=0.9999 

(Correlation Coefficient)  من أجل التراكيز المرتفعة والمنخفضة، ويوضح
على  (B1, B2, G1, G2)منحنيات المعايرة لمُركبات الأفلاتوكسينات  (6)الشكل 
Rوبمربع معامل ارتباط ممتاز ،والتي تميزت بخطية جيدة ،الترتيب 

2
=0.9999. 
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  (B1, B2, G1, G2)منحنيات المعايرة لمركبات الأفلاتوكسينات  (6) الشكل
 بتراكيز عالية ومنخفضة بتطبيق الشروط المثلى

y = 36420x … 

0.0

20.0

0.0 2.0 4.0

A
re

a
 ×

 1
0

4
 

µg/l   G2   متوسط تركيز مركب الأفلاتوكسين  

منحني معايرة مركب الأفلاتوكسين  

G2    

y = … 

0.0
200.0

0.0 50.0

A
re

a
 ×

 1
0

4
 

 µg/l   G2  متوسط تركيز مركب… 

   منحني معايرة مركب الأفلاتوكسين
G2 

y = … 

0.0

20.0

0.0 10.0 20.0

A
re

a
 ×

 1
0

4
 

µg/l  G1  متوسط تركيز مركب… 

  G1 منحني معايرة مركب الأفلاتوكسين

y = … 

0.0200.0

0.0 50.0100.0

A
re

a
 ×

 1
0

4
 

µg/l  G1 متوسط تركيز مركب   … 

  منحني معايرة مركب الأفلاتوكسين

G1 

y… 

0.0
50.0

0.0 5.0
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a
 ×
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  µg/l  B2 متوسط تركيز… 

منحني معايرة مركب 
 B2  الأفلاتوكسين

y = … 

0.0500.0

0.0 20.040.0
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 ×
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µg/l   B2 متوسط تركيز مركب

 الأفلاتوكسين 

   منحني معايرة مركب الأفلاتوكسين
B2   

y = … 

0.0
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A
re

a
 ×
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 µg/l  B1 متوسط تركيز مركب   … 

 منحني معايرة مركب الأفلاتوكسين
B1 

y = … 

0.0
500.0

0.0 100.0 200.0
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a
 ×
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 µg/l   B1 متوسط تركيز مركب الأفلاتوكسين 

  منحني معايرة مركب الأفلاتوكسين

B1 



 2020 .2العدد  ( ـ36مجلة جامعة دمشق للعلوم الأساسية  ـالمجلد )

207 

 

على الترتيب  (B1, B2, G1. G2)( متوسط مساحات قمم مركبات الأفلاتوكسينات 6) جدولال
 بتطبيق الشروط المثلى مختلفةفقة لتراكيز االمو 

 
*n=5 تكرارية حقن المحلول العياري العائد لمركبات الأفلاتوكسينات :(B1, B2, G1, G2).    

** ND(Not Detected ُلم ي )  ف  ش  ت  ك. 
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على الترتيب  (B1, B2, G1, G2)متوسط مساحات قمم مركبات الأفلاتوكسينات  (7جدول )ال
 الموافقة لتراكيز منخفضة بتطبيق الشروط المثلى

A
F

L
 G

2
 

 0.080 0.160 0.320 0.640 0.800 1.600 3.200 (µg/lالتركيز )

*متوسط مساحة قمة 
 G2مركب الأفلاتوكسين
Area × 104 

0.324 0.620 1.172 2.288 2.940 5.883 11.663 

A
F

L
 G

1
 

 3.20 4.80 6.40 9.60 12.80 32.0 40.0 (µg/lالتركيز )

*متوسط مساحة قمة 
 G2مركب الأفلاتوكسين
Area × 104 

11.663 17.787 23.892 35.209 47.550 119.779 148.261 

A
F

L
 B

2
 

 0.04125 0.0825 0.165 0.330 0.825 1.65 3.30 (µg/lالتركيز )

*متوسط مساحة قمة 
 B2مركب الأفلاتوكسين
Area × 104 

0.409 0.799 1.580 3.199 7.976 15.9482 30.936 

A
F

L
 B

1
 

 0.13375 0.2675 0.5350 1.070 2.6750 5.350 10.70 (µg/lالتركيز )

*متوسط مساحة قمة 
 B1مركب الأفلاتوكسين
Area × 104 

0.565 1.171 2.339 4.663 11.835 23.656 46.584 

 
*n=5 الأفلاتوكسينات: تكرارية حقن المحلول العياري العائد لمركبات (B1, B2, G1, G2).  
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على الترتيب  (B1, B2, G1, G2) ( متوسط مساحات قمم مركبات الأفلاتوكسينات8جدول )ال
 الموافقة لتراكيز عالية نسبياً بتطبيق الشروط المثلى

A
F

L
 G

2
 

 3.20 4.80 6.40 9.60 12.80 32.0 40.0 (µg/lالتركيز )

*متوسط مساحة قمة 
 G2الأفلاتوكسينمركب 

Area × 104 

11.663 17.787 23.892 35.209 47.550 119.779 148.261 

A
F

L
 G

1
 

 10.60 15.90 26.50 31.80 42.40 53.0 84.80 (µg/lالتركيز )

*متوسط مساحة قمة 
 G1مركب الأفلاتوكسين
Area × 104 

17.201 26.429 44.122 51.778 70.085 86.782 138.666 

A
F

L
 B

2
 

 3.30 4.950 6.60 8.250 9.90 13.20 26.40 (µg/l) التركيز

*متوسط مساحة قمة 
 B2مركب الأفلاتوكسين
Area × 104 

31.436 45.108 61.237 74.998 89.137 120.934 237.102 

A
F

L
 B

1
 

 10.70 16.050 21.40 26.750 42.80 53.50 107.0 (µg/lالتركيز )

*متوسط مساحة قمة 
 B1مركب الأفلاتوكسين
Area × 104 

46.584 70.990 93.909 115.398 187.208 229.684 459.536 

 

*n=5تكرارية حقن المحلول العياري العائد لمركبات الأفلاتوكسينات : (B1, B2, G1, G2). 
 

يُعدّ استخدام الانحراف  :للجهاز (LOQ)التحديد الكمي  وحد   (LOD)حد الكشف 
بعد  HPLC-FLD( إشارة جهاز الإشارةالمعياري لقيم ضجيج )تشويش خلفية 

قبل عملية فصل مركبات الأفلاتوكسينات من الطرائق  FLDاستقرار مكشاف 
 .[27] الكشف المُعتمدة في حساب حدّ 
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 FLDقيم ارتفاع ضجيج خلفية الإشارة الناتجة عن مكشاف الـــ  (9) جدولال

10 9 8 7 6 5 4 3 2 1 
n  عدد قمم ضجيج(

 خلفية الإشارة(
مركب 

 الأفلاتوكسين

96 131 155 122 65 161 85 129 113 51 

قيم ارتفاع ضجيج 
خلفية إشارة مكشاف 

 FLDالــــ 

A
F

L
 G

2
 

N ± SD = 110.80 ± 36.365 

55 114 135 156 96 60 122 114 131 44 

قيم ارتفاع ضجيج 
خلفية إشارة مكشاف 

 FLDالــــ 

A
F

L
 G

1
 

N ± SD = 98.4 ± 38.865 

64 93 168 126 114 52 88 130 151 71 
قيم ارتفاع ضجيج 

خلفية إشارة مكشاف 
 FLDالــــ 

A
F

L
 B

2
 

N ± SD = 105.70 ± 38.451 

75 56 90 143 155 85 136 134 125 60 

قيم ارتفاع ضجيج 
خلفية إشارة مكشاف 

 FLDالــــ 

A
F

L
 B

1
 

N ± SD = 105.90 ± 36.650 
 

 (B1, B2, G1, G2) اتالأفلاتوكسينالتحديد الكمي لمركبات  وحد  ،الكشف  قيم حد   (10) جدولال
 باستعمال الاشتقاق بالخلية الكيميائية الضوئية HPLC-FLDوفق تقانة 

 G2 G1 B2 B1 مركب الأفلاتوكسين

LOD (µg/l) 0.0030 0.0072 0.0012 0.0025 

LOQ (µg/l) 0.0100 0.0238 0.0040 0.0084 

حتى تراكيز منخفضة  (B1, B2, G1, G2) تاالأفلاتوكسينباستمرار حقن مركبات 
 الكشف العملي: تبيّن أن حدّ 

 G2 G1 B2 B1 مركب الأفلاتوكسين

LOQ (µg/l) 0.0400 0.1060 0.0248 0.0535 
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 Conclusions and Recommendations  الاستنتاجات والتوصيات:
 ,B1, B2)تحديد الشروط التحليلية المثلى للتعيين المتزامن للأفلاتوكسينات الأربعة تمّ 

G1, G2) (11)، والمبينة بالجدول رقم. 
 ،الدراسة الإحصائية على أن الطريقة المقترحة بشروطها الجديدة تتمتع بالدقة ت  دلّ 

 ,LOD:(B1=0.0030, B2=0.0072 كشف وحدّ  ،والمصداقية ،والصحة

G1=0.0012, G2=0.0025) µg/l  اعتماد الطريقة بشروطها كطريقة تحليلية في ،
 المخابر العلمية والبحثية. وتطبيقها على عينات واقعية بشروطها الجديدة.

 
  (B1, B2, G1, G2)الشروط المثلى للتعيين المتزامن للأفلاتوكسينات  (11)الجدول 

 C18 باستخدام عمود الفصل الكروماتوغرافي
 Mobile phase Water, Methanol and Acetonitrile (60:20:20 V/V/V)     الطور المتحرك

 Flow Rate 1.0 ml/min    تدفق الطور المتحرك

فرن عمود الفصل الكروماتوغرافي حرارةدرجة   
Column temperature 40°C 

Detector       المكشاف  
 مكشاف الفلورة

Fluorescence Detector (FLD) 

 FLD    الأطوال الموجية لمكشاف الفلورة

 طول موجة الإثارة:

Excitation wavelength: 365 nm 

 طول موجة الإصدار:
Emission wavelength: 435 nm 

Derivatization   الخلية الكيميائية الضوئية الاشتقاق 
Post-Column Photochemical 

 عمود الفصل الكروماتوغرافي

HPLC Column 

C18 (MN, MACHEREY-NAGEL, Made in Germany) (150 

× 4.6 mm I.D., particle size 5 µm) with Guard Column. 

Injection Volume  20 حجم الحقنة µl 
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