
 مجله علوم تغذیه و صنایع غذایی ایران
 91-10 ، صفحات0413 پاییز، 3 ، شمارهنوزدهمسال 

 

 

کروماتوگرافی ای با استفاده از دستگاههای ماکروسیکلیک در فلفل دلمهآنالیز همزمان لاکتون

 ( LC-MS/MSسنجی جرمی متوالی )مایع همراه با طیف 

 4و3 مریم امیر احمدی، 4و2،  سعید رضا پاکزاد1مهدی علمی
 

 

 های مرجع کنترل غذا، دارو و تجهیزات پزشکی، سازمان غذا و دارو، وزارت بهداشت، درمان و آموزش پزشکی، تهران، ایرانکارشناس ارشد اداره کل آزمایشگاه -1

 های مرجع کنترل غذا، دارو و تجهیزات پزشکی، سازمان غذا و دارو، وزارت بهداشت، درمان و آموزش پزشکی، تهران، ایرانآزمایشگاهعضو هیات علمی، اداره کل  -2

آموزش پزشکی، تهران، ایران نویسنده مسئول: دانشیار اداره کل آزمایشگاه های مرجع کنترل غذا، دارو و تجهیزات پزشکی، سازمان غذا و دارو، وزارت بهداشت، درمان و  -3

 Maryamamir2001@yahoo.comپست الکترونیکی: 

 ت بهداشت، درمان و آموزش پزشکی، تهران، ایرانمرکز تحقیقات آزمایشگاه غذا و دارو، سازمان غذا و دارو، وزار -4

    

 23/4/1413تاریخ پذیرش:                                                                                             22/1/1413تاریخ دریافت: 

 چکیده

که جهت کنترل  پرمصرف دارای طیف ضد انگلی گسترده هستندهای کشهای ماکروسیکلیک شامل دو گروه از آفتلاکتون سابقه و هدف:

شوند. با توجه به خطرات بالقوه وجود باقیمانده این ترکیبات در محصولات کشاورزی، هدف از بسیاری از نماتدهای نابالغ و بندپایان استفاده می

های دارای محتوای آب ای به عنوان نماینده گروه ماتریکسدلمه فلفلدر های نامبرده کشآفتهمزمان  این مطالعه ارائه روشی معتبر جهت آنالیز

 سنجی جرمی متوالی است.با استفاده از دستگاه کروماتوگرافی مایع و طـیف بالا،

زی با در محیط بافری و پاکسا بر پایه استخراج استونیتریلی اتحادیه اروپا با برخی تغییرات، 16552روشسازی بر اساس آماده ها:مواد و روش

انجام شده است. جهت غلبه بر اثر ماتریکس، منحنی کالیبراسیون بر پایه ماتریکس و در حضور استاندارد داخلی  GCBو PSAهای استفاده ازجاذب

  (گیریحد اندازهو  (Limit of Detection) تشخیص دقت و همچنین حد و مطالعات صحت ،خطی بودن با ارزیابیاعتبار روش رسم شده است. 

(Limit of Quantitationمورد بررسی قرار گرفته است. 

درصد  میانگین همچنین خطی است. 996/1 <میلی لیتر با ضریب همبستگی نانوگرم بر 11 -161 دهد روش در محدودهنتایج نشان می :هايافته

حد تشخیص آزمون )بجز  ت.بوده اسدرصد  2/2-2/22برای مطالعات تکرارپذیری  ضریب تغییرات محدودهو درصد  5/56-2/122 بازیافت

نانوگرم برگرم بدست آمده  11( مذکورگیری ) بجز دو آفت کش سه نانوگرم برگرم و حد اندازه ب و موکسیدکتین( 1آورمکتین ب  هایکشآفت

 است.

ماکروسیکلیک برخوردار  هایگروه لاکتونهای نامبرده از کشآزمون آفتلازم جهت  اعتبار ازروش ارائه شده  دهدیمنشان  هایافته گیري: نتیجه

 است.

  جرمی متوالیکروماتوگرافی مایع همراه با طیف سنجیها، کچرز، کشهای ماکروسیکلیک، باقیمانده آفتلاکتون واژگان كلیدي:

 
 هاي اصلی:پیام

 طیف سنجی جرمی متوالی آنالیز شدند.-مایعهای ماکروسیکلیک با استفاده از دستگاه کروماتوگرافی کش از گروه لاکتونآفت 11 تعداد •

 سازی شده است.یایی به حساسیت لازم بهینهبا توجه به تجهیزات موجود، روش آزمون جهت دست •

 های کنترلی برخوردار است.شده از اعتبار، صحت و دقت قابل قبول جهت فعالیتروش ارائه •
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  مقدمه 

های ماکروسیکلیک از دو زیر گروه عمده تشکیل لاکتون

ها، که شامل آبامکتین، دورامکتین، اند: اورمکتینشده

و دارای  سلامکتین بودهایورمکتین، امامکتین، اپرینومکتین و 

گروه  هستند و 13در موقعیت کربن استخلاف ساکارید

 شوند(ها شناخته میها )همچنین به نام نمودکتینمیلبمایسین

 که موکسیدکتین نماینده آنهاست و استخلاف ساکارید ندارند

های خاک جدا مکتین از میکروارگانیسممیلبیو  (. آبامکتین1)

و ایورمکتین ترکیبات مشابهی هستند  (. امامکتین2اند )شده

(. این چهار ماده شیمیایی 3آیند )که از آبامکتین به دست می

کش یا ضد انگل برای حیوانات یا گیاهان استفاده به عنوان کنه

( و 3A) 3مکتین آمکتین یک مخلوط میلبیشوند. میلبیمی

است. امامکتین مخلوطی با تقریب   (4A) 4مکتین آمیلبی

 1درصد امامکتین ب 11(  وa1Bآ ) 1امامکتین ب درصد91

کش )با آفت11شکل یک ساختار شیمیایی  (.2) است(b1B) ب

های ماکروسیکلیک را نشان احتساب ایزومرها( از گروه لاکتون

 (.4دهد )می

 

 MRL (Maximum حدقابل قبول باقیمانده حداکثر

Residue Levelملبی ( برای امامکتین بنزوات، آبامکتین و-

مکتین توسط اتحادیه اروپا در محصولات کشاورزی تعیین شده 

است. موکسی دکتین، اپرینومکتین، ایورمکتین و دکسامکتین 

(. کدکس 6های دامی دارای حد مجاز هستند )در فرآورده

(Codex)  مواد غذایی نیز برای امامکتین بنزوات و آبامکتین

ن رزی مختلف تعییبیشینه حد باقیمانده را در محصولات کشاو

(. در ایران مطابق ضابطه سازمان غذا و دارو برای 5کرده است )

کش آبامکتین در محصولات زراعی و دامی مختلف حد آفت

 (. 5مجاز باقیمانده تعیین شده است )

های چندین روش برای تعیین باقیمانده لاکتون 

-11ورزی گزارش شده است )ماکروسیکلیک در محصولات کشا

( با آشکارساز فرای بنفش LC(.  تکنیک کروماتوگرافی مایع )2

(UV جهت تعیین باقیمانده آبامکتین در سبزیجات تدوین و )

ارائه شده است اما این روش از حساسیت کافی برخوردار نیست 

سازی و آشکارساز فلورسانس برای آزمون (. استفاده از مشتق2)

های ماکروسیکلیک نیز تکوین و ارائه شده کتونباقیمانده لا

(.12است )

 

 
 الف و ب

 
Eprinomectin 

 ج

 
Doramectin 

 د

 
Ivermectin 

 ه و و

 
Moxidectin 

 ز

 
Milbemectin 

 ح، ط

 
Emamectin-benzoate 

 ی

ح و ط میلبی مکتین  –موکسیدکتین -ایورمکتین ز  -دورامکتین، ه و و  -اپرینومکتین، د -ج B1a، اورمکتین B1bاورمکتین  -الف و ب  .0شکل 

A3 میلبی مکتین ،A4  ی: امامکتین بنزوات 
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ها با انیدرید تری سازیمشتق این تکنیک عمدتا در

شود و از حساسیت متیل ایمیدازول انجام می-1 فلورواستیک و

بالایی برخوردار هستند. مطالعاتی در زمینه تعیین همزمان 

(. 13های ماکروسیکلیک نیز انجام و گزارش شده است)لاکتون

های کروماتوگرافی ارائه شده فاز متحرک بصورت دراکثر تکنیک

ایزوکراتیک استفاده شده است که به طور کامل انواع مختلف 

طالعات مختلفی جهت (. م14کند )ها را از هم جدا نمیکشآفت

ارائه روش آزمون این ترکیبات با دستگاه کروماتوگرافی مایع به 

 (. 1سنجی جرمی متوالی نیز انجام شده است )همراه طیف

های ماکروسیکلیک های آزمون لاکتونبا توجه به محدودیت

 های کنترل،های آنالیز همزمان متداول در آزمایشگاهبا روش

های پرمصرف کشآنالیز باقیمانده این آفتدرایران چندان به 

پرداخته نشده است. هدف از این مطالعه ارائه روش صحیح و 

) با در نظر گرفتن ایزومرها(  کشآفت 11دقیق آنالیز همزمان 

 نیآورمکت، آ 1ب  نیآورمکتهای ماکروسیکلیک؛ از گروه لاکتون

بنزوات  نیامامکت، آ 1بنزوات ب  نیامامکت، نیمکتدورا، ب 1ب 

-یلبیم، 4آ نیمکتیلبیم، نیورمکتیا، نینومکتیاپر، ب1ب 

-یکروماتوگرافبا استفاده از دستگاه نیدکتیموکس و 3آ نیمکت

( است. این LC/MS-MSجرمی متوالی ) سنجیمایع و طیف

های موجود در روش با توجه به تفاوت حساسیت دستگاه

های دارای حساسیت های کنترل کشور با دستگاهآزمایشگاه

بالای اعلام شده در روش اصلی، جهت دست یابی به کارایی و 

( اجرا شده 16اروپا ) هیروش اتحاد در یراتییبا تغاعتبار لازم 

سازی سازی در قسمت آماده. در روش ارائه شده، بهینهاست

نمونه و شرایط دستگاهی نسبت به روش پایه انجام شده است 

تعیین مقدار مناسب )متناسب با حدود تا روشی معتبر با حد 

های مجاز مقرر( و با صحت و دقت لازم جهت انجام فعالیت

کنترلی ارائه گردد. لازم بذکر است که در روش مرجع تنها 

اند، لذا با توجه به این های آن آزمون شدهآبامکتین و متابولیت

 یهاکش ازگروه لاکتونآفت 11که در این مطالعه همزمان 

تغییراتی جهت امکان آزمون شده است  زیآنال کیکلیوسماکر

 همزمان این ترکیبات اعمال شده است.

  هامواد و روش 
 ،نیورمکتیا ن،یآبامکت استانداردهای: هاو حلال ییایمیمواد ش 

موکسیدکتین، اپرینو مکتین، امامکتین بنزوات  ن،یدورامکت

LGC  (LGC, Augsburg, Germany )مکتین از شرکتومیلبی

فسفات به عنوان  استاندارد داخلی، فنیلتری اند.شده خریداری

کویی آب، سدیم هیدروژن سیترات سیسسولفات منیزیوم بی

های مورد هیدرات، تری سدیم سیترات دی هیدرات و حلال

درصد و استونیتریل  2/99استفاده شامل متانول با خلوص بالای 

 92میک با خلوص بالای درصد، اسید فر99با خلوص بالای 

درصد و هیپوکلریدسدیم  99 درصد، اسید سولفوریک با خلوص

( تهیه شدهMerck, Darmstadt, Germanyاز شرکت مرک )

درصد از شرکت سیگما  99آمونیوم فرمات با خلوص بالای اند. 

 ,Supelco) از شرکت ساپلکو (GCBو کربن گرافیت )

Bellfonte, PA, USA آب دیونیزه با  است.شده ( خریداری

 ,Merckاز شرکت مرک ) استفاده از دستگاه آب خالص ساز

Darmstadt, Germany ).تامین شده است 

دستگاه کروماتوگرافی مایع با کارکرد اطلاعات دستگاهی:  

عالی همراه با طیف سنجی جرمی  متوالی  مورد استفاده در این 

 ,Dionex, Massachusetts)مطالعه شامل کروماتوگرافی مایع )

USA جرمی متوالی، حاوی یونساز مدل سنجیو طیفApplied 

Bio system, API 3200   آنالایزر جرمی کوادروپل سه گانه

 Ultimate 3000 (AB Sciexهمراه با اتوسمپلر مدل 

,Framingham, MA,USA) کننده گاز است. منبع تامین

مدل  PEAKنیتروژن، دستگاه نیتروژن ژنراتور از شرکت 

ABN2ZA (Scotland, UK Peak Scientific, )  است. فاز

با  HPLC ستون کروماتوگرافی، ساکن مورد استفاده در

 Phenomenex Kinetex XB-C18 (100 mm × 2.1مشخصات 

mm i.d, 2.6 μm)  است. فازمتحرک متشکل از حلالA  شامل

 شامل Bمولار در آب دیونیزه و حلال میلی 11آمونیوم فرمات 

مولار در متانول است. سرعت جریان میلی 11آمونیوم فرمات 

میکرولیتر 21میلی لیتر در دقیقه، حجم تزریق 4/1فاز متحرک 

درجه سلیسوس در نظر گرفته شده است.  41و دمای ستون 

  تعیین شده است.1برنامه تغییرات فاز متحرک مطابق جدول 

 کروماتوگرافیبرنامه تغییرات فاز متحرک در سیستم  .0جدول 

 مایع با کارکرد عالی

 زمان 

  )دقیقه(

 جریان فاز متحرک

)میلی لیتر بر دقیقه(   

 A حلال

  )درصد( 

 B حلال

 )درصد(

11/1   4/1   92 2 

26/1   4/1 92 2 

26/12   4/1 1 99 

11/13   4/1 1 99 

11/13  4/1 92 2 

21 4/1 92 2 

 

 آنالیز دستگاهی استانداردها

 استانداردهای تهیه محلول

ر گرم بیک میلی استاندارد سموم در غلظتاستاندارد ذخیره: 

 متانول )میلبی مکتین( و های استونیتریلدر حلال لیترمیلی

درجه سلسیوس  -21 ها در دمایتمامی استانداردتهیه گردید. 
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 11در غلظت  حد واسط مخلوط استاندارد .اندشدهنگهداری 

 حلال استونیتریلدر از استاندارد ذخیره  لیترمیکروگرم بر میلی

 در غلظت یک استاندارد مخلوط کاری. شده استساخته 

د استاندار ازمیکروگرم بر میلی لیتر در حلال استونیتریل 

روزانه ساخته شده است، از این  بصورت مخلوط حدواسط

مخلوط جهت تهیه محلول استانداردکاری کالیبراسیون استفاده 

وکاری استاندارد داخلی نیز  واسط استوک،های شود. محلولمی

-یگرم بر میلهای یک میلیبصورت منفرد به ترتیب در غلظت

 لیتر درمیکروگرم بر میلی 1لیتر و میکروگرم بر میلی 11لیتر،

نگهداری  سلسیوسدرجه  -21استات تهیه و در فریزر حلال اتیل

 هایحلولم دراین مطالعه جهت غلبه بر اثر ماتریکس،گردید. 

استاندارد کالیبراسیون برپایه ماتریکس تهیه شده است. روش 

دارد استانماتریکس مشابه با  برپایه استاندارد ی محلولتهیه

-با این تفاوت که بجای حلال خالص، عصاره است حلال یبرپایه

 در مراحل استخراج )که استخراج شدهی بلانک نمونه ی

به عنوان عامل رقیق (استنشدهاستاندارد داخلی به آن اضافه 

کننده استفاده شده است. این محلول استانداردکاری از 

 لیتر( بصورتکاری )یک میکروگرم بر میلیاستاندارد مخلوط

ته ی این دسروزانه تهیه گردید. لازم به توضیح است که در تهیه

ی نمونه بلانک با سازی عصارهرقیق های استاندارد،از محلول

درصد باشد. مقادیر مورد استفاده جهت  21باید بیش از حلال، ن

اعلام  2تهیه منحنی کالیبراسیون بر پایه ماتریکس در جدول 

  شده است.
ل سنج جرمی مثهای طیفن و بهینه سازی پارامتریبرای تعی

 ی وابسته به آنالیت،های تولیدی و سایر پارامترهایون والد، یون

یک میکروگرم برمیلی لیتر، در  استانداردکاری منفرد در غلظت

 1/1و متانول، آمونیوم فرمات پنج میلی مولار بهمراه  محلول آب

 .است همورد استفاده قرارگرفت درصد اسید فرمیک ساخته شده و

 جرمی متوالیسنجیتعیین پارامترهای مناسب طیف

میکروگرم  یکنظر که با غلظت  های سموم مورداستاندارد

درصد( + 61درصد(:آب ) 61) متانول محلولدر  لیتربر میلی

تهیه درصد 1/1مولار و فرمیک اسید پنج میلی آمونیوم فرمات

سازی و بهینههای والد اند، به منظور شناسایی یونشده

بصورت  ،دختر های والد ومرتبط با تولید یونپارامترهای 

در  .اندشدهتزریق متوالی  جرمیسنجبه دستگاه طیف مستقیم

های دختر مرتبط ابتدا یون مادر انتخاب و سپس یونمطالعه این 

های کش بصورت مجزا تعیین شده است. مقادیر یونهر آفت

جرمی سنجیوالد و دختر و پارامترهای وابسته به آنالیت در طیف

پایش همزمان  برنامه اعلام شده است. 3متوالی در جدول 

(جهت آزمون Multi reaction monitoring) MRMچندگانه 

های دختر و بعد از مشخص شدن یون همزمان این ترکیبات

ده شنوشته ، برای هر یون جرمی متوالیسنجیپارامترهای طیف

 شاملهای وابسته به منبع یونی است. در این برنامه پارامتر

 Collision) ،گازتصادمpsi 16برابر( Curtain Gas) کرتین گاز

Gas) psi5 ،ولتاژاسپری یون (Ion spray Voltage) 6611برابر، 

 ، گاز منبع یونی (Temperature) سلسیوسدرجه  411 دما

 Ion) دو وگاز منبع یونی psi 41 (برابر Ion source Gas1)یک

source Gas2رابر( ب psi46  شده استتنظیم. 

 LC-MS/MSها با دستگاه کشآنالیز همزمان استانداردآفت

جرمی سنجیطیف و کروماتوگرافی مایع با برقراری متد مناسب

ها بصورت مجزا وسپس بصورت مخلوط در کشمتوالی ابتدا آفت

 اند.تزریق شده LC-MS/MSمیکرولیتر به دستگاه  21حجم

 

 

 تهیه محلول استانداردهای منحنی کالیبراسیون بر پایه بافت .2جدول 

نانوگرم بر  161

 میلی لیتر

نانوگرم بر 111

 میلی لیتر 

نانوگرم بر  61

 میلی لیتر

نانوگرم بر 21  

 میلی لیتر 

نانوگرم بر  11

 میلی لیتر

  بلانک

 عصاره بلانک )میکرولیتر( 211 211 211 211 211 211

 استاندارد مخلوط )میکرولیتر( 1 11 21 61 111 161

 استاندارد داخلی )میکرولیتر( 21 21 21 21 21 21

 حلال استونیتریل)میکرولیتر( 121 151 151 131 21 31

 حجم نهایی )میکرولیتر( 1111 1111 1111 1111 1111 1111
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 در مد مثبت MRMبرنامه  هیجهت تهو پارامترهای بهینه شده ( یدی(، دختر)تولشروی)پ والد های ونیمشخصات  .3جدول 

CXP 

Collision Cell Exit (

)Potential 

CE 

Collision (

)energies 

CEP 

Collision Cell (

Entrance 
)Potential 

EP 

(Entrance 

potential) 

DP 

Declustering (

potential) 

مدت زمان  نام آنالیت

 fDWپایش

میلی )

 (ثانیه

 دختریون 

جرم بر )

 (بار

 یون والد

جرم بر )

 (بار

 

4آ نیلبمکتیم  30 6 22 33 2  31 0/011  13/323  0 

4آ نیلبمکتیم  30 6 22 79 2  31 0/33  13/323  2 

آ 0ب  نیآورمکت 20 5 44 31 14  21 2/313  13/711  3 

آ 0ب  نیآورمکت 20 5 44 41 2  21 2/043  13/711  4 

5 49 47 6/6 ب 0ب  نیآورمکت 20   21 0/043  34/792  3 

2 79 47 6/6 ب 0ب  نیآورمکت 20   21 0/21  34/792  2 

2 09 32 6/6 2/327 21 موکسی دکتین 20   003/241  9 

2 20 32 6/6 2/417 21 موکسی دکتین 20   003/241  7 

آ 0بنزوات ب  نیامامکت 90 2 32 41 4  01 3/037  20/772  1 

آ 0بنزوات ب  نیامامکت 90 2 32 019 2  01 2/72  20/772  01 

ب0بنزوات ب  نیامامکت 90 11 32 30 4  01 2/037  21/772  00 

ب0بنزوات ب  نیامامکت 90 11 32 009 4  01 72 21/772  02 

4 43 21 6/5 اپرینومکتین  22   31 0/072  302/104  03 

4 30 21 6/5 اپرینومکتین  22   31 0/034  302/104  04 

3آ نیلبمکتیم 20 3 31 01 2  21 3/300  301/342  03 

3آ نیلبمکتیم 20 3 31 20 2  21 2/413  301/342  02 

5 33 42 6/5 3/319 21 ایورمکتین 32   419/712  09 

2 23 42 6/5 2/321 21 ایورمکتین 32   419/712  07 

3/330 21 دورامکتین 32 5 44 39 5  473/102  01 

2/313 21 دورامکتین 32 5 44 23 2  473/102  21 

تری فنیل فسفات  92 9 24 30 2   01 0/99  173/322  20 

0/032 01  تری فنیل فسفات 92 9 24 49 2  173/322  22 

a. Entrance potential, b. Collision Cell Exit Potential, c. Collision energies , d. Collision Cell Entrance Potential, e. Declustering 

potential, f. Dwell time 

 

 هاسازی نمونهاستخراج و خالص

ای به دلمهفلفل سازی نمونههمگن :سازی و استخراجآماده

جات عنوان نماینده گروه دارای محتوای آب بالا از جمله صیفی

مایع  2COدرحالت کرایوژنیک و با استفاده از  (15ها )و میوه

-میلی 61 گرم نمونه در داخل یک لوله فالکون11شده ونجام ا

استاندارد  میکرولیتر 211پس از افزودن گردید.لیتری وزن

 اهبه روی نمونه استونیتریللیتر میلی 11ها، داخلی به نمونه

 .و سپس به مدت یک دقیقه توسط ورتکس مخلوط گردیداضافه 

نمک گرم  یک ،بدون آبگرم سولفات منیزیم چهاردر ادامه 

سدیم سیترات تریهای بافر شامل یک گرمطعام و نمک

-ییکوسیس تراتیس دروژنیه میسددهیدرات و نیم گرم 

 بادقیقه  یکبه مدت  ها اضافه و سپسبر روی نمونه دراتیه

مدت ب هاسانتریفیوژ نمونه دستی مخلوط گردیدند.تکان دادن 

در دمای منهای  پنج درجه   rpm4611دقیقه با دور  11

ه ازمحلول رویی به یک لوللیتر هشت میلیسلسیوس انجام شد. 

  PSAگرم GCB  ،4/1گرم  14/1لیتری، حاویمیلی16فالکون 

سازی با ورتکس همگن گردید.منتقل منیزیومسولفات گرم 2/1و 

دقیقه با  11به مدت  هابه مدت یک دقیقه و سانتریفیوژ نمونه

 انجام شد. در دمای منفی پنج درجه سلسیوس rpm 4611دور 

 لیتریمیلی16یک لوله فالکون از محلول رویی به میلی لیتر  دو

 ها با استفاده از فیلتر سازی نهائی نمونهمنتقل و پاک

 انجام شد. (Polytetrafluoroethylene) میکرون2/1سرسرنگی 

 LC-MS/MSمیکرولیتر از محلول استخراج شده به دستگاه  21

 تزریق گردید.

 روش آزمون بررسی اعتبارجهت  :روش اعتبارسنجی

 و دقت تعیین محدوده و بررسی خطی بودن، صحت یپارامترها

-اندازه و حد(LOD) تعیین حد تشخیصروش، اختصاصیت، 

مورد بررسی قرار گرفته است. به منظور غلبه بر (LOQ) گیری

جهت رسم  بودن روش آزمون و بررسی خطی اثر ماتریکس

کالیبراسیون از روش رسم منحنی بر پایه ماتریکس منحنی
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با استفاده از عصاره استخراج  بدین منظوراستفاد شده است. 

استانداردهای منحنی کالیبراسیون  بلانکی نمونه یشده نها

، 61،111، 161های به غلظت سطحپنج در  2طبق جدول 

این  دید.گر لیتر بر پایه ماتریکس تهیهنانوگرم بر میلی 11،21

روز کاری مختلف تکرار شده و در نهایت منحنی  چهارکار در 

توسط  نقطه و  چهار با میانگینبر پایه ماتریکس کالیبراسیون 

صحت و دقت روش با استفاده  گردیده است.رسم اکسل افزار منر

نانوگرم برگرم بررسی  31و 51های اسپایک در سطوح از نمونه

همچنین شیفت زمان بازداری و نسبت یونی مورد  .استشده 

 اتحادیه اروپا مقرراتها با یافتهو در نهایت  بررسی قرارگرفته

 . مقایسه گردیده است (15)

 هايافته 
در این روش آزمون، عمده آنالیز دستگاهی استانداردها: 

های مورد مطالعه در یونساز الکترواسپری با دریافت کشآفت

یک یون هیدروژن مثبت بصورت یون جرم ملکولی بعلاوه یک 

 1در آمده و تنها آفت کش آورمکتین ب [M+H]+ واحد مثبت

 M+NH]4[ +ب با آمونیوم یون تشکیل داده است و بصورت

شده است. کروماتوگرام حاصل از تزریق همزمان  پایش

  نشان داده شده است. 2ها و استاندارد داخلی در شکل کشآفت

ها نشان داد با افزایش دمای منبع یونیزاسیون برای یافته

گراد، حساسیت درجه سانتی 411کلیه ترکیبات مورد آزمون تا 

حذف اسید  آید. همچنینگیری بهتری بدست میو حد اندازه

فرمیک در فاز متحرک نیز باعث بهبود حساسیت روش آزمون 

ها نشان های مورد مطالعه شده است. بررسیکشهمزمان آفت

های موردنظرشامل؛ آبامکتین، امامکتین کشداد که اکثر آفت

بنزوات، اپرینومکتین، مکسیدکتین و میلبمکتین در شرایط عدم 

بهتری دارند در مقابل حضور اسید در فاز متحرک، حساسیت 

ایورمکتین در شرایط اسیدی پاسخ بهتری نشان داده است. در 

کش مورد نظر حذف آفت 11مجموع برای آنالیز همزمان 

 اسیدفرمیک باعث بهینه شدن نتایج آزمون شده است.
 اعتبارسنجی

 بررسی خطی بودن و محدوده رسم منحنی کالیبراسیون:

راسیون رسم شده بر پایه دهد منحنی کالیبنتایج نشان می

 11،21، 61،111، 161های به غلظت سطح پنجدر ماتریکس 

خطی است و روز کاری مختلف  چهاردر لیتر نانوگرم بر میلی

  .(4نقاط از صحت و تکرارپذیری قابل قبول برخوردارند )جدول 

 

 
نانوگرم برمیلی لیتر ) از نقاط منحنی  111ها در غلظت  همزمان استاندارد داخلی و  آفت کشنمونه ای از کروماتوگرام  شناسایی  .2شکل 

میلبی مکتین  -5اپرینومکتین،  -B1b ،6اورمکتین  -B1a, B1b 4امامکتین بنزوات -3و2تری فنیل فسفات) استاندارد داخلی( -1کالیبراسیون( ؛

A3 ،5-  اورمکتینB1a  ،2-  میلبی مکتینA4  9-  ،ایورمکتین -11دورامکتین،  -11موکسیدکتین 
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 تریلیلینانوگرم بر م 161 یال 11از غلظت  کسیماتر هیبر پا ونیبراسیکال یمنحن .4جدول 

ضریب  شیب خط عرض از مبدا

 همبستگی

درصد 

 بازیافت 

محدوده ضریب 

 تغییرات

 ردیف آفت کش

1113/1-  1122/1  995/1  95/95  2/19-2/9 آ 1آورمکتین ب    1 

1112/1  1111/1  999/1  5/99  2/15-4/12 ب 1آورمکتین ب    2 

1129/1  1116/1  996/1  3/93  5/14-2/6  3 دورا مکتین 

1129/1  1142/1  996/1  4/95  9/21-1/15 آ 1امامکتین بنزوات ب    4 

1221/1  1115/1  999/1  1/111  6/12-6/2 ب1امامکتین بنزوات ب    6 

115/1-  1151/1  999/1  5/99  1/12-1/6  5 اپرینومکتین 

1159/1-  1132/1  999/1  9/96  4/21-9/6  5 ایورمکتین 

1119/1-  1134/1  992/1  3/99  2/14-2/6 4میلبمکتین آ   2 

1111/1-  111/1  999/1  1/95  21/19-5/3 3میلبمکتین آ   9 

1115/1  1114/1  996 /1    3/92  3/15-3/11  11 موکسیدکتین 

 

برای  :تعیین درصد بازیافت و مطالعات صحت و دقت روش

 در بلانکهای نمونه بررسی درصد بازیافت و دقت وصحت روش،

نمونه  چهارو برای هر سطح نانوگرم بر گرم  51 و 31سطح  دو

نمونه( اسپایک شده سپس با استفاده از روش گفته هشت )جمعا 

الیز ها آننمونه . اینگرفته استشده بر روی آنها استخراج صورت 

ر پایه ب شده و درصد بازیافت با استفاده از منحنی کالیبراسیون

روز کاری انجام سه این کار در  تعیین گردیده است. ماتریکس

 ضریب تغییرات درصدشده و میانگین درصد بازیافت و میزان 

)جدول  تعیین شده است میانی جهت مطالعات صحت و دقت

6).  

حدود و حدود شناسایی  گیری:ازهحد اندو حد شناسایی 

های اسپایک در سطوح پایین با نسبت گیری در نمونهاندازه

 1/9جهت حد شناسایی و سیگنال به نویز  1/3سیگنال به نویز 

گردیده است. با این شرط که در گیری، مشخصجهت حد اندازه

گیری آزمون از صحت و دقت مناسب برخوردار سطح حد اندازه

گیری کمترین حد اسپایک که از صحت واقع حد اندازهدر  باشد.

در روش  و دقت لازم برخوردار باشد در نظر گرفته شده است.

آورمکتین ب  هایکشارائه شده حد تشخیص روش )بجز آفت

بجز گیری )سه نانوگرم برگرم و حد اندازه ب و موکسیدکتین( 1

حدود  نانوگرم برگرم بدست آمده است. 11( مذکوردو آفت کش 

ب به ترتیب  1آورمکتین ب  کشتشخیص و اندازه گیری آفت

 21و 5کش موکسیدکتین و برای آفتنانوگرم برگرم  61و 13

 نانوگرم برگرم بدست آمده است.

مطابق با استاندارد  (:Retention timeزمان بازداری )

SANTE 11312/2021 العات شیفت زمان بازداری در مط

 ±1/1جرمی متوالیسنجیطیف اعتبارسنجی برای دستگاه

دقیقه ذکر شده است. اختلاف یا خطای نسبی میانگین زمان 

بازداری در منحنی کالیبراسیون برپایه ماتریکس و نمونه 

نشان داده شده است. 5کیفی در جدول کنترل

 
 برگرمنانوگرم  51و 31مطالعات صحت و دقت روش در دو سطح  .3جدول 

 ردیف آفت کش درصد بازیافت درصد ضریب تغییرات

نانوگرم بر گرم 51 نانوگرم بر گرم 31 نانوگرم بر گرم 51 نانوگرم بر گرم 31    

1/12  2/22  5/94  6/113 آ 1آورمکتین ب    1 

- 5/16  - 1/115 ب 1آورمکتین ب    2 

9/15  9/16  6/119  2/122  3 دورا مکتین 

4/5  1/12  9/112  1/121 آ 1امامکتین بنزوات ب    4 

1/11  2/2  9/112  3/116 ب1امامکتین بنزوات ب    6 

2/13  1/19  9/29  1/92  5 اپرینومکتین 

3/14  1/12  1/113  1/111  5 ایورمکتین 

5/15 4/12 2/119  2/113 4میلبمکتین آ   2 

4/15  4/2  2/29  5/56 3میلبمکتین آ   9 

6/15  1/4  5/114  3/111  11 موکسیدکتین 
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 شیفت زمان بازداری .2جدول 

 ردیف
 آفت کش

میانگین زمان بازداری در 

 منحنی کالیبراسیون

میانگین زمان بازداری 

 های کنترل کیفیدرنمونه
 اختلاف

وضعیت  )شیفت زمان 

 ( ±1/1بازداری

آ 1آورمکتین ب  1  256/13  تایید 126/1 261/13 

ب 1آورمکتین ب  2  256/13  تایید 142/1 533/13 

مکتیندورا  3  تایید 142/1 133/14 154/14 

آ 1امامکتین بنزوات ب  4  تایید 135/1 333/13 351/13 

ب1امامکتین بنزوات ب  6  تایید 135/1 333/13 351/13 

 تایید -112/1 523/13 556/13 اپرینومکتین 5

 تایید 132/1 433/14 456/14 ایورمکتین 5

4مکتین آی میلب 2  تایید 135/1 133/14 151/14 

3میلبی مکتین آ 9  تایید 112/1 555/13 556/13 

 تایید 132/1 133/14 156/14 موکسیدکتین 11

 

خطای نسبی نسبت یونی مورد قبول در مطالعات  نسبت یونی:

طیف سنجی متوالی مطابق با مقررات  اعتبارسنجی برای دستگاه

SANTE 11312/2021  درصد اعلام شده است.  ±31برابر با 

اختلاف یا خطای نسبت یونی براساس میانگین ارتفاع یا 

مساحت پیک سطوح منحنی کالیبراسیون آنالیت با میانگین 

محاسبه گردیده  1ارتفاع یا مساحت پیک در نمونه طبق معادله 

 اعلام شده است.  5و میزان خطای نسبی در جدول 
 بی نسبت یونی: محاسبه اختلاف یا خطای نس1معادله

 
 

 

 

  بحث 
هدف از تحقیق انجام شده تدوین یک روش معتبر و قابل 

 11های کنترل کیفی جهت آنالیز همزمان اجرا درآزمایشگاه

 نیآورمکتهای ماکروسیکلیک شامل کش  از گروه لاکتونآفت

 1بنزوات ب  نیامامکت، نیمکت دورا، ب 1ب  نیآورمکت، آ 1ب 

، نیورمکتیا، نینومکتیاپر، ب1بنزوات ب  نیامامکت، آ

در ماتریکس  نیدکتیموکسو  3آ نیلبمکتیم، 4آ نیلبمکتیم

ای به عنوان نماینده گروه مواد با منشاء گیاهی و دلمهفلفل

سازی کچرز محتوای آب بالا با استفاده روش استخراج و خالص

(QuEChERS) کروماتوگرافی  شده با استفاده ازدستگاهبهینه

متوالی با یونیزاسیون الکترواسپری در  جرمیسنجیمایع و طیف

 مد مثبت است. 
 

 میزان خطا یا اختلاف نسبی یون ها   .9جدول 
ف

دی
 ر

 نسبت یونی آفت کش

)بر  در حلال استاندارد

اساس ارتفاع 

 ((cpsپیک)

نقاط منحنی کالیبراسیون بر 

 پایه ماتریکس )بر اساس

  ((cpsارتفاع پیک)

 خطای نسبی یونی

منحنی نقاط 

کالیبراسیون نسبت به 

 استاندارد در حلال

خطای نسبی یونی در 

نمونه کنترل کیفی 

نسبت به استاندارد در 

 حلال

آ 1آورمکتین ب  1  Q2/ Q1 52/1  66/1  45/11-  1/12-  

ب 1آورمکتین ب  2  Q2/ Q1 92/1  12/1  23/11  2/23  

Q2/ Q1 11/1 دورا مکتین 3  13/1  25/16  9/2  

آ 1امامکتین بنزوات ب  4  Q2/ Q1 22/1  52/1  53/12-  1/6-  

ب1امامکتین بنزوات ب  6  Q2/ Q1 55/1  62/1  62/11  1/1-  

Q2/ Q1 33/1 اپرینومکتین 5  12/1  56/12-  4/12-  

Q2/ Q1 11/1 ایورمکتین 5  16/1  61/31  2/11  

4مکتین آی میلب 2  Q2/ Q1 24/1  14/1  91/5-  9/6-  

3میلبی مکتین آ 9  Q2/ Q1 29/1  22/1  62/1-  1/6-  

Q2/ Q1 16/1 موکسیدکتین 11  23/1  53/12-  42/13  
 

Qualitative ion=Q2 یون والد:    , Quantitative Q1:یون دختر 

 

 [
 D

O
I:

 1
0.

61
18

6/
ns

ft
.1

9.
3.

79
 ]

 
 [

 D
ow

nl
oa

de
d 

fr
om

 n
sf

t.s
bm

u.
ac

.ir
 o

n 
20

26
-0

6-
10

 ]
 

                             8 / 13

http://dx.doi.org/10.61186/nsft.19.3.79
https://nsft.sbmu.ac.ir/article-1-3781-fa.html


 25                                                                          3043پاییز ، 3، شماره نوزدهممجله علوم تغذیه و صنایع غذایی ایران، سال 

-سازی لاکتونهای مختلفی جهت استخراج و خالصتکنیک

های غذایی بکار گرفته و معرفی ماتریکسهای ماکروسیکلیک از 

سازی های مورد استفاده برای پاکترین روشاند. متداولشده

کارتریج Florisil( با SPEنمونه شامل استخراج فاز جامد )

است.   SepPack-C18و Aminopropyl-Bond Elut-C8های

آنلاین وکروماتوگرافی مایع با  SPEها از جمله سایر تکنیک

ایمونوافینیتی با استفاده از آنتی  SPEستون، استفاده از تعویض

 (.15است )  N-آلومینا SPEهای مونوکلونال و بادی

های نامبرده با کشمطالعات متعددی در زمینه آزمون آفت  

کروماتوگرافی مایع و دتکتورهای مختلف از جمله دتکتورهای 

ای مطالعهانجام شده است. در  جرمیسنجیفلورسانس و طیف

و همکاران روشی با استفاده از کروماتوگرافی مایع  Yoshiiتوسط 

های کش از گروه لاکتونآفت 9 و دتکتور فلورسانس برای آزمون

تدوین و  های چای و سبزیجاتماکروسیکلیک در نمونه

انیدرید  اعتبارسنجی شده است. در این مطالعه که از ترکیب

سازی ایمیدازول برای مشتقمتیل -1تری فلورواستیک و 

استفاده شده است نتایج از همبستگی خوبی با آزمون توسط 

برخوردار بوده  سنجی جرمیدستگاه کروماتوگرافی مایع و طیف

 (.2) است

دتکتور  به دلیل هزینه کم و حساسیت قابل قبول، 

-کتونلافلورسانس روش انتخابی خوبی برای تعیین باقیمانده 

خواهد بود. چالشی که تعدادی از محققین  های ماکروسیکلیک

در این تکنیک مواجه شده اند ناپایداری مشتقات فلورسنت در 

حین آزمون بوده است به ویژه، حساسیت استر مشتقات 

اورمکتین به هیدرولیز و پایداری ضعیف مشتق فلورسنت 

 با اپرینومکتین گزارش شده است. این مشکل ممکن است

های ی آنلاین یا با استفاده از روشسازاستفاده از مشتق

سازی جایگزین که پایداری بیشتری دارند برطرف شود مشتق

(14.) 

اند مختلفی تدوین و معرفی شده LC-MSهای اخیراً روش

های که اطلاعات کمی و تاییدی در مورد باقیمانده لاکتون

های ارائه شده (. در روش12-21دهند )ماکروسیکلیک ارائه می

منابع مختلف یونیزاسیون طیف سنج جرمی برای آزمون این از 

(، 22شده است، از جمله پرتو ذرات )ها استفادهباقیمانده

(، یونیزاسیون شیمیایی 24(، الکترواسپری )23ترمواسپری )

( و فتویونیزاسیون تحت فشار اتمسفر 26) (APCI)فشار اتمسفر 

(APPI) (26 ،24) های روش. مطالعات نشان داده است که

یونیزاسیون ترمواسپری و الکترواسپری در حالت یون مثبت 

-می تواند در حالت APCIبهترین عملکرد را دارند. با این حال، 

یا مثبت با اصلاح فاز متحرک خوب عمل  (25های یونی منفی )

 (.24، 26) کند

 آنالایزرهای مختلف جرمی شامل چهار قطبی

(Quadrupoleچهارقطبی سه گانه ،) (Triple quadrupole), 

برای تعیین  (Ion trap) و تله یونی (Time of flight) زمان پرواز

 اند.های ماکروسیکلیک استفاده شدهباقیمانده لاکتون
Turnipseed  و همکاران یک روش آنالیز همزمان برای تأیید

های ماکروسیکلیک در بافت حیوانی و شیر های لاکتونباقیمانده

ون جرمی و یونیزاسیسنجازکروماتوگرافی مایع و طیفبا استفاده 

APCI  و در مد منفی ارائه کردند. با روش معرفی شده باقیمانده

 41و 21 توان در محدودههای ماکروسیکلیک را میلاکتون

 کرد. نتایج نشان داده است که پاسخمیکروگرم بر کیلوگرم آزمون

تین ین و ایورمکموکسیدکتین به اندازه اپرینومکتین دورامکت

آنها به این نتیجه رسیدند که جهت حساسیت  شدید نبوده و

 (LC-MS/MS) بیشتر لازم است از جرم سنجی جرمی متوالی

 (.21) استفاده شود
آزمون همزمان  2115در سال  Durdenای توسط در مطالعه

آبامکتین، دورامکتین، ایورمکتین، ایمامکتین، اپرینومکتین و 

در حضور  LC-MS/MSموکسیدکتین در شیرخام با استفاده از 

استونیتریل در دو مد یونیزاسیون مثبت و -بافر تری اتیلامین

 Selamectinمنفی بررسی و مقایسه شده است. در این مطالعه 

اندارد داخلی استفاده شده است. نتایج نشان داده به عنوان است

است که حداکثر حساسیت با یونیزاسیون مثبت به دست آمده 

تر بوده است. با ها خطیاست در حالی که در مد منفی پاسخ

نانوگرم برگرم  2 -61های اسپایک در محدوده آزمون نمونه

 (.1) نتایج نشانگر همبستگی مناسب بین هر دو مد آزمون است

های ماکروسیکلیک با استفاده از تعیین باقیمانده لاکتون

MS/MS-LC  و یونیزاسیون الکترواسپری در مد مثبت با پایش

های معرفی شده و نیز از متد ]M+Na[+یا  ]M+H[ +های یون

مورد تأیید است. در این روش اثر ماتریکس نمونه ممکن است 

و غلبه بر آن مشکلاتی ایجاد کند که ضروریست برای رفع 

همراه  وجود ترکیبات ناخواسته(. 12گیرد )اقداماتی صورت

جرمی سنجیهای کروماتوگرافی همراه با طیفدر آزمون آنالیت

می تواند باعث افزایش یا سرکوب یون سازی شود که به 

الت ح اثرماتریکس شناخته می شود. نوع آنالیت، نوع ماتریکس،

 میزان این اثرات تاثیر دارد. بریونی  یونیزاسیون و نوع منبع

کردن ترکیبات محافظ به فاز اضافه پاکسازی نمونه وعلاوه بر

های جهت غلبه براثرماتریکس رسم منحنیمتحرک 

حضور ماتریکس از جمله  مبتنی برهای کالیبراسیون با روش

 هایاستفاده از نمونه بر پایه ماتریکس، کالیبراسیون روش

استفاده از  و روش افزایش استاندارد استفاده از ،شده اسپایک

توصیه شده است ها داخلی ایزوتوپ نشاندار آنالیت استاندارد

اثر ماتریکس منحنی  کاهش روش ارائه شده جهتدر (. 16، 25)
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بر پایه ماتریکس با استفاده از افزودن استاندارد به کالیبراسیون 

رد داخلی عصاره استخراج شده از نمونه شاهد و در حضور استاندا

استفاده از استاندارد داخلی می تواند قسمتی  .رسم شده است

از خطاهای آزمون از جمله خطای دستگاهی و تزریق را کاهش 

های دیگر سریع و آسانتر دهد علاوه بر این که نسبت به روش

 (. 15) است

ای هدر این مطالعه با توجه به تفاوت در حساسیت دستگاه

دستگاه معرفی شده در روش اتحادیه اروپا موجود در کشور با 

یابی به حد تعیین مقدار مناسب با صحت و دقت لازم برای دست

( اعمال شده است. 16تغییراتی در روش اصلی اتحادیه اروپا ) 

های مورد آزمون در روش رسمی اتحادیه اروپا که آنالیت

های آن هستند با توجه به حساسیت آبامکتین و متابولیت

 361کتین به دمای بالا، درجه دمای منبع یونیزاسیون در آبام

گراد تنظیم شده است در حالی که در مطالعه حاضر درجه سانتی

ی هابه علت مولتی آنالیز بودن روش، جهت بدست آوردن پیک

مناسب سایر ترکیبات، دمای بهینه شده برای کلیه ترکیبات 

ده است. از گراد تنظیم گردیدرجه سانتی 411مورد آزمون  

دیگر تغییرات که به منظور افزایش حساسیت روش انجام شده 

است حذف اسید فرمیک در فاز متحرک است که نتایج نشانگر 

ها در روش ارائه شده است. در روش بهبود آنالیز همزمان آنالیت

-ها در مراحل استخراج و خالصپایه جهت سانتریفیوز نمونه

ر دمای محیط استفاده شده است سازی، از سانتریفیوژ معمولی د

اما در مطالعه حاضر از سانتریفیوژ یخچال دار و در دمای منفی 

استفاده شده است که به علت رسوب بهتر محتوای ماتریکس، 

سازی بهتری انجام شده است. یکی دیگر از استخراج و خالص

تفاوت های متد ارائه شده  استفاده از ستون کروماتوگرافی 

 Kinetex XB-C18 (100 mm × 2.1 mmخصات موجود با مش

i.d., 2.6 μm)  است که طول و قطر و نوع ذرات پک شده متمایز

 Zorbaxاز ستون معرفی شده در روش رسمی اتحادیه اروپا )

XDB Eclipse 150 x 2.1 mm; 3.5 است. لازم به ذکر است )

که روش رسمی اتحادیه اورپا تنها در خصوص آنالیزآبامکتین و 

هایش ارائه شده است در حالی که در مطالعه حاضر وبولیتمتا

سایر ترکیبات شیمیایی از این گروه که دارای اهمیت بالایی در 

محصولات کشاورزی و دامی هستد آنالیز و روش آزمون جهت 

 آنالیز همزمان آنها بهینه سازی و اعتبارسنجی شده است.

 11ن هر های کالیبراسیونتایج نشان داده است که منحنی

، نیمکت دورا، ب 1ب  نیآورمکت، آ 1ب  نیآورمکتکش  آفت

، نینومکتیاپر، ب1بنزوات ب  نیامامکت، آ 1بنزوات ب  نیامامکت

 در نیدکتیموکسو 3آ نیلبمکتیم، 4آ نیلبمکتیم، نیورمکتیا

دیگر از  .تخطی اسمیلی لیتربرنانوگرم 161 -11محدوده 

و  صحت آزمون بررسیهای روشگذاری صحه اصلیپارامترهای 

که با استفاده از مطالعه درصد بازیافت تعیین  دقت آزمون است

 5/56-2/122 درصد بازیافت میانگیندر این مطالعه . شودمی

برای مطالعات تکرارپذیری  ضریب تغییرات محدودهو درصد 

و دقت روش آزمون   صحتدرصد بیانگر آن است که  2/22-2/2

با الزامات مقررات های مورد بررسی متعلق به همه آنالیت

شته و مورد تایید است. مطابق با  دا اتحادیه اروپا مطابقت

مقررات اتحادیه اروپا  میانگین درصد بازیافت از اعتبارسنجی 

درصد، با تکرارپذیری کمتر از  51-121اولیه باید در محدوده 

درصد باشد. در موارد استثنایی، میانگین مقادیر درصد  21

توان در صورتی درصد را می 51-121ازیابی خارج از محدوده ب

پذیرفت که آزمون تکرار پذیر باشد) با انحراف استاندارد نسبی 

درصد 31درصد( اما میانگین بازیابی نباید کمتر از  21کمتر از 

 (.15درصد باشد ) 141یا بالاتر از 

از مشخصات بسیار مهم حد شناسایی و حد تعیین مقدار    

بایست با توجه به حدود مجاز های آزمون است که میروش

ر تها از مقادیر مناسب برخوردار باشد. معمولاً پایینباقیمانده

روش  رتبودن کمترین حد تعیین مقدار نشانگر حساسیت بیش

(. ضروری است روش آزمون در کمترین حد 22آزمون است )

های . روشتعیین مقدار از صحت و دقت لازم برخوردار باشد

د تعیین حکمترین حد شناسایی و مختلفی برای تعیین کمترین 

 سطح نمونه ترینپایین اعلام شده است و در این مطالعه مقدار

 صحت و دقت ها در آن ازاسپایک شده که درصد بازیافت آنالیت

عنوان حد تعیین مقدار در نظر  لازم برخوردار بوده است، به

های مورد کشبرای آفتحد تعیین مقدار  .گرفته شده است

(و ایزومر آورمکتین نانوگرم برگرم 21مطالعه بجز مکسیدکتین )

نانوگرم بر  11نانو برگرم(که فراوانی بسیار کمی دارد،  61) 1ب

شیفت زمان بازداری، انحراف معیار و ضریب گرم بوده است. 

ین، کتها آبامکتین، ایورمکلیه آنالیت بازداری تغییرات زمان

دورامکتین، موکسیدکتین، امامکتین بنزوات، میلبی مکتین و 

انگین به می های کنترل کیفیت نسبتاپرینومکتین در نمونه

با راهنمای بازداری در منحنی کالیبراسیون زمان 

SANTE/11312/2021 .توجه است قابل مطابقت داشته است-

آنها در های مورد مطالعه به همراه ایزومرهای کشهمه آفت که

 اند وبازه زمانی کمتر از دو دقیقه در کروماتوگرام نمایان شده

های ونی شناساییجرمی متوالی در دستگاه طیف سنجیتوانایی 

ت. بسیار مهم اس یکدیگر این ترکیبات از افتراقدختر در  مادر و

نشان  اعتبارسنجی روش آزمون ارائه شده، در مجموع اطلاعات

اروپا  مورد مطالعه با مقررات اتحادیه دهد که پارامترهایمی

های آزمون مطابقت دارد و روش از اعتبار لازم جهت استفاده در

. بررسی مطالعات صلاح برخوردار استکنترلی توسط مراجع ذی

و اقدامات کنترلی انجام شده در زمینه آزمون باقیمانده 
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 29                                                                          3043پاییز ، 3، شماره نوزدهممجله علوم تغذیه و صنایع غذایی ایران، سال 

دهد تحقیقات های ماکروسیکلیک در ایران نشان میلاکتون

بردی قابل توجهی در این خصوص انجام نشده و اطلاعات کار

های نامبرده در کشزیادی در زمینه وضعیت باقیمانده آفت

از طرفی آنالیز  محصولات کشاورزی و لبنی مختلف وجود ندارد.

 Ionدلایل حساسیت به دمای بالای منبع یونی )این ترکیبات به 

source    حساسیت به تغییرات ،)pH  و بافر آمونیوم فاز متحرک

های با روش )ها )ایورمکتینو تاثیر دمای خشک کردن نمونه

از طرف دیگر  .(29آزمون همزمان متداول با چالش روبروست )

با توجه به حساسیت دستگاه های موجود در کشور نیاز به ارائه 

ها  کشروش معتبر مناسب با امکانات برای آزمون این آفت

نظربه اهمیت آگاهی از میزان تماس جهت ذا مشهود است، ل

های اجرایی معتبر مطالعات ارزیابی ریسک و لزوم وجود روش

های مذکور در محصولات کشبه منظور پایش باقیمانده آفت

کشاورزی و دامی مختلف، مطالعه انجام شده پیش نیاز موارد 

 ذکر شده است.

و صحت  راه اندازی جهت مطالعه حاضر در :سپاسگزاری

به منظور کنترل و پایش  های نوین آزمونروش سنجی

های مرجع کنترل آزمایشگاه محصولات کشاورزی در اداره کل

سازمان غذا و دارو انجام شده  غذا، دارو و تجهیزات پزشکی،

 .گرددتشکر و قدردانی می است. بدین وسیله از آن سازمان

 عی در قبالنویسندگان هیچ گونه تعارض مناف :تعارض منافع

 د.انجام شده ندارن مطالعه
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Background and Objectives: Macrocyclic lactones include two groups of common pesticides with a wide anti-parasitic 

spectrum, which are used to control immature nematodes and arthropods. Due to the potential adverse effects of the 

residues of these compounds in agricultural products, the aim of this study was to provide a reliable method for the 

simultaneous analysis of the pesticides in bell peppers as representative of high water content commodity groups using 

liquid chromatography tandem mass spectrometry. 

 Materials & Methods: Sample preparation was based on EN 15662 method with minor modifications using acetonitrile 

extraction in a buffer solution and PSA and GCB adsorbents. To overcome the matrix effect, calibration curves were 

plotted based on the matrix match approach in presence of the internal standard. Validation of the method included 

linearity, accuracy and precision studies, as well as calculation of the limits of detection and quantitation. 

Results: Results showed that the method was linear in the range of 10–150 ng ml-1 with a correlation coefficient greater 

than 0.995. In addition, extraction recovery was 75.6–128% and precision of method based on RSD% was 2.8–22.8%. 

Detection limit of the method (except for Avermectin B1b and Moxidectin) was 3 ng g-1 and the limit of quantification 

(except for the two pesticides) was 10 ng g-1. 

Conclusion: Results showed that the present method included the necessary validity for analyzing the addressed 

pesticides of macrocyclic lactones. 

Keywords: Macrocyclic lactones, Pesticide residues, QuEChERS, Liquid chromatography tandem mass spectrometry 
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