
55 

 4102( 3( العدد )63المجلد ) العلوم الأساسيةسلسلة   -مجلة جامعة تشرين للبحوث والدراسات العلمية 

Tishreen University Journal for Research and Scientific Studies - Basic Sciences Series Vol.  (36) No. (6) 2014 
 

 التايلوزينو  السبيراميسين دوتحدي لفصل المثلى الشروط مقارنة حول تحليلية دراسة
 HPLC- DAD تقانة وفق C18 و C8 الكروماتوغرافيين الفصل عمودي باستخدام

 
 *محمد عصام الدكتور                                                                                                                       

 **طباع دارم الدكتور                                                                                                                     
 ***عليا تميم الدكتور                                                                                                                      

 ****الرحية لبينة                                                                                                                  
 

 (2014/ 04 / 01ل للنشر في ب  ق   . 4102/  01/  03تاريخ الإيداع )
 

 ملخّص  
 

 تحديد البحث هذا يتناول المُعدية. الأمراض من واسع طيف مُعالجة في البيطري الطب في الماكروليدية الصادات استخدامات تنحصر
 الفصل عمودي باستخدام متزامنين وتحديداا  فصلا  نيوالسبيراميس التايلوزين هما ماكروليدين صادين وتحديد لفصل المثلى الشروط

 تقانة في قياس هذين المركبين باستخدام اعتمادها مكنيُ  وحساسة، سريعة طريقة تطوير بغية بينهما والمقارنة C18 و  C8الكرموتوغرافيين

 High Performance Liquid Chromatography - Diode Array)  الديودية المصفوفة وكاشف الأداء عالية السائلة كروماتوغرافياال
Detector HPLC-DAD) .  

 مُمكنة ، وتمًّ التوصل إلى أفضل شروطور مُتحركطلل Gradient Elution اعتمدت هذه الدراسة على استخدام التمليص المُتدرج
مكون من محلول مائي لفوسفات  باستخدام طور مُتحركمُترافقين مع أفضل زمن احتفاظ ومساحة قمة للمُركبين المدروسين  لفصل والتحديدل

 (B( والأسيتونتريل )محلول A)محلول  80:20v/vبنسبة  لأسيتونتريلمحلول عضوي لو  pH=2.4ة اللمائية عند يثنائية الصوديوم الهيدروجين
pH:2.4/ACN(80:20v/v)]/ACN (0.04M)4HPO2[Na 40، ودرجة حرارةºC  لكل العمودين، وسرعة تدفق./minl1m  للطور

 لتايلوزينل 5.759  قمة أفضل مساحةإذ سُجل ؛ للسبيراميسين 232nmللتايلوزين و  280nmأعظميامتصاص  موجةالمُتحرك، وطول 
  4.432قمة ةبالمقارنة مع أفضل مساح C8باستخدام عمود الفصل الكروماتوغرافي  0.10ppmعند التركيز  لسبيراميسينل  5.927و

 احتفاظ لمُركبي يحظ تسجيل أفضل زمن، كما لو C18للتركيز نفسه باستخدام عمود الفصل الكروماتوغرافي للسبيراميسين  4.212للتايلوزين و 
 الفصل الكروماتوغرافيباستخدام عمود  0.10ppmعلى التوالي عند التركيز  4.214min:tR ,7.013.  والسبيراميسين التايلوزين

 C8  5.898 ,7.641.احتفاظ  يزمنبالمقارنة مع أفضلmin:tR  الفصل الكروماتوغرافي  عمود باستخدام نفسهعلى التوالي عند التركيز
C18 .والسبيراميسين المفصولين على عمود الفصل الكروموتوغرافي لوزين يتميز منحني المُعايَرة لكل من مركبي التاC8  جيدة ضمن بخطية

 على التوالي. 232nm maxλ ,280=عند طولي الموجة  100ppb-1 0.10ppm -0.0010بين تراوح مجال من التراكيز 
 

 عالية السائلة كروماتوغرافيا تقانة ،C8, C18 كروماتوغرافيين فصل عمودي ،وسبيراميسين( )تايلوزين ماكروليدية صادات مفتاحية:ال كلماتال

 .HPLC-DAD ديودية مصفوفة وكاشف الأداء

                                                 
 .            سورية –اللاذقية  –جامعة تشرين  –كلية العلوم  –قسم الكيمياء  -أستاذ  *

 .سورية –حمص  –عة البعث جام –كلية الطب البيطري  -أستاذ **
  .سورية –اللاذقية  –جامعة تشرين  –المعهد العالي لبحوث البيئة  -أستاذ مساعد ***

  .سورية –اللاذقية  –جامعة تشرين  –كلية العلوم  –قسم الكيمياء  – (دكتوراه دراسات عليا ) لبةاط****
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  ABSTRACT    

 
Tylosin and Spiramycin are medium-spectrum macrolide antibiotic used exclusively in 

veterinary medicine for the treatment of a wide range of infections.This research deals with the 

determination of optimal conditions for simultaneous separation and determination of two 

macrolides antibiotics (Tylosin and Spyramicine), using C8 and C18 Chromatographic separation 

columns and doing the comparison between them in order to develop a rapid and sensitive method 

which can be used to measure these two compounds using High Performance Liquid 

Chromatography – Diode array detector (HPLC-DAD).                                                     

This study has used the gradient elution for mobile phase and revealed that the best 

conditions for  separation and determination are conjugated with the best retention times and best 

areas for both studied compounds using a mobile phase consisted of an aqueous solution of 

anhydrated disodium Hydrogen Phosphate at pH=2.4 and an organic solution of acetonitrile with a 

ratio of 80:20v/v (solution A) and acetonitrile (solution B) Na2HPO4(0.04M) pH:2.4/CAN 

(80:20v/v)/ ACN, temperature 40°C for both columns, flow ratio of 1ml/min. for the mobile phase 

and maximum absorption wave length 280 nm, 232nm for Tylosin and Spyramicine respectively. 

The best peak areas are recorded as 5.759, 5.927 for Tylosin and Spyramicine 0.10ppm 

respectively, using C8 Chromatographic separation column in comparison with the best peak areas 

4.432, 4.212 respectively at the same concentration using C18 Chromatographic separation 

column.  It was noticed that the best retention times for Tylosin and Spyramicine were 7.013, 

4.214min. respectively at concentration of 0.10ppm using C8 Chromatographic separation column 

in comparison with the best retention times 7.641, 5.898min. respectively at the same concentration 

using C18 Chromatographic separation column. The calibration curves for both separated 

compounds on C8 Chromatographic separation column  showed a good linearity within a 

concentration range of 0.0010-0.10 ppm ≈ 1-100ppb at the two wave lengths λmax. = 280, 232nm 

respectively. 

 

Keywords: Macrolides Antibiotic (Spiramycin, Tylosin), Chromatographic Columns C8, C18, 

High  Performance Liquid Chromatography – Diode Array Detector HPLC-DAD.   
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   :مقدمة
في   ادات الماكروليديةللصالمتبقي  النزر تحديداعتمدت الأبحاث العلمية على استخدام تقانات تحليلية عدة في 

                       المرتبط بالإنزيممتزاز المناعي الااختبار  طريقةثل م، الحيوانيذات المنشأ  المختلفة الغذائيةالمنتجات 
(Enzyme-linked immunosorbent assay, ELISA) بقياس تسمح تقانات الكرموتوغرافيا .  [3 ,2 ,1]وغيرها

كاشف   مع كروماتوغرافيا السائلة عالية الأداءالالتحليل الكيفي والكمي بك معاا في آن  عدة تصادال المتبقيالنزر 
-High performance liquid chromatography-Ultra violet detector, HPLC)الأشعة فوق البنفسجية 

UV) [1, 4, 5, 6]، كتلةأو مطيافي  المزودة بمطياف السائلة الكرموتوغرافيا وتقانة                                                        
(liquid chromatography - mass spectrometry, LC-MS) ،                                            

liquid chromatography- tandem mass spectrometry LC/MS/MS)) [1, 4, 5] ، وتقانة الكرموتوغرافيا
كاشف مطيافية ب المزودة HPLCتقانة  تميزت .[5] (pyrolysis—gas chromatography) الحراري التحللب الغازية
بالمقارنة مع التقانات الأخرى المستخدمة  [7]( 0.3µg/Kg-0.1)تصل إلى حدود  بحدود كشف منخفضة جداا  الكتلة

. تُستخدم تقانة [5]خابر الخدمية وغير متوافرة في جميع الم [8]في التحليل، لكنها تبقى تقانة باهظة التكاليف 
HPLC-MS الغذائية المنتجات عمال الروتينية مثل مراقبة الصادات في لأفي الاختبارات التأكيدية وليست في ا

الكروماتوغرافيا السائلة عالية الأداء باستخدام كاشف المصفوفة  كما تستخدم تقانة، [10 ,9]المتوافرة في الأسواق 
 High performance liquid chromatography-photo diode array detector, HPLC-DADالديودية 

 European Commission Decisionقرار الوكالة الأوربية  للصادات وفققة يتأكيد هوية النزر المتبفي 
2002/657/EC [4]. 

ة بالمقارنة مع تكرارية منخفضب يتمتعالذي ( gradient elutionرج )الباحثين التمليص المتدستخدم بعض ا
 عمودين كرموتوغرافيينأغلب الدراسات العلمية المنشورة  تستخدما .[5] (isocratic elution) متساوي القوةالتمليص 
C8,C18  باستخدام تقانة  الماكروليدية الصاداتفصل فيHPLC  [6] . 

من الطرائق التحليلية الحساسة  ديوديةكاشف المصفوفة الب المزودةالكروماتوغرافيا السائلة عالية الأداء  تقانةتُعد 
التايلوزين  جزيئي مركبي( a, b-1الشكل) مثلي .مُركبي التايلوزين والسبيراميسينوالانتقائية والمناسبة لتحليل 

 والسبيراميسين.

 
a                                                             b 

 مركب السبيراميسين: جزيء bمركب التايلوزين : جزيء a(: 1شكل )
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 : هفاهدوأالبحث أهمية 
الطور المتحرك، درجة حرارة  pH يهدف البحث إلى تحديد الشروط المثلى )نسب مُذيبات الطور المُتحرك،

( التي يمكن اعتمادها في maxسرعة تدفق الطور المُتحرك، طول الموجة الأعظمي الأمثل  العمود الكروماتوغرافي،
وفق تقانة  C18و  C8بي التايلوزين والسبيراميسين باستخدام عمودي الفصل الكروماتوغرافيين تحديد مُرك

 .الديويةكاشف المصفوفة ب المزودةالكروماتوغرافيا السائلة عالية الأداء 
 في توفير الجهد والزمن  انيساعد ينوزمن احتفاظ جيد مكانية التوصل إلى مساحة قمةتكمن أهمية البحث في إ

زمن في  مُركبي التايلوزين والسبيراميسينتحتوي على التي تحليل عدد من العينات ل في المرافق الخدمية زمينالل
    الكروماتوغرافيا السائلة عالية الأداء.تقانة باستخدام  قصير

 
  هموادالبحث و  طرائق

  and Solutions Solvents                      محاليل المستخدمةالالم ذيبات و 
 .(Sigma USA) ، إنتاج شركةSpiramycine (98%)سبيراميسين  مركب

   مركب التايلوزينTylosin (98%( إنتاج شركة ،)Sigma USA.) 
  ميثانول (OH3CH Methanol,) (grad-HPLC) 99.8%إنتاج شركة ، (Germany-Merck). 
  أسيتونتريل (CN3CH ,Acetonitrile( )grad-HPLC) 99.8%،  إنتاج شركة(Germany-erckM) . 
  ة اللمائية )يفوسفات ثنائية الصوديوم الهيدروجين, anhydrate Disodium Hydrogen Phosphate

4HPO2Na ) 98% ،( 4حمض الفوسفورPO3Phosphoric Acid, Hإنتاج شركة ،) (Germany-Merck). 
  منزوع الشوارد ماء ثنائي التقطير (ionized-de.) 

 المحاليل المستخدمة بدرجة عالية من النقاوة.ذيبات و المُ تتمتع جميع المركبات و 
 Apparatus and Tools                                          الأجهزة والأدوات الم ستخدمة

  0.45 غشائية فلترµm (Milliporemembrance-filters)،  إنتاج شركة  Goettingen-Germany 
Albet. 

  وق الصوتية حمام مائي يعمل بالأمواج ف(Ultrasonic water – bath). 
  .جهاز ترشيح 
  ينفصل كرموتوغرافي عمودي:  
(C18-250 x i.d 4.6 mm, 5µm) Agilent ZORBAX Eclipse XDB-C18 .  
(C8-250 x i.d 4.6 mm, 5µm) Agilent ZORBAX Eclipse XDB-C8. 
  ماركة الضوئية الديودية فةمزود بكاشف المصفو  السائلة عالية الأداء كروماتوغرافيا جهاز  

(Agilent-USA)  . 80-10بين  فرن العمود الكروماتوغرافيتراوحت درجة حرارةºC الطور المتحرك  تدفق، ومجال
 .ml/min 0.001 تصل إلىحساسية ب، 10ml/min - 0.001  بين

  الطور المتحرك  مذيباتMobile-phase: في ماء  للمائيةمحلول فوسفات ثنائية الصوديوم الهيدروجينة ا
 اسيتونتريل.و  ،(0.040M) ثنائي التقطير 
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                        تراوح بين مجال ضمن التايلوزين والسبيراميسين لمركب العياريةالمحاليل  تراكيز ختيارا تمَ 
 0.0010-1.0ppm تقانة وفق المثلى الفصل تحديد شروطبغية HPLC- DAD.  

 C)1(8 يالكرماتوغراف باستخدام العمود ايلوزين والسبيراميسينالت يالشروط المثلى لفصل مركب
 olventsS haseMobile Patio for Optimal R The  الطور المتحركم ذيبات النسبة المثلى ل

ضبط المكون المائي  بغية الفوسفاتيالمُنظم محلول تريل و الأسيتونمُذيب كونات الطور المتحرك من اختيار م تم
امتصاصية  والتي أجريت دراسة لاحقة لتحديد قيمتها المثلى وذلك بسبب pH=3.5قيمة منتقاة لـ ندعللطور المتحرك 
عبر  ذي بدء بادئ مخبريةالدراسة الأجريت  وبناءا عليه ،[1] منخفضةالمنخفضة عند أطوال موجية  الطور المُتحرك

درجة التوالي و على  232nm ,280 جةمو  يطول عند نالعياري والسبيراميسينالتايلوزين  يمن مركب0.1ppm  حقن
تحديد تأثير نسب  بهدف C18باستخدام العمود الكرموتوغرافي  min/l0.8mوتدفق  C⁰25حرارة 
تركيب في المستخدم  :ionized water pH:3.5/ACN(0:0v/v)]-(0.04M) with De4HPO2[NaA المزيج
فق لظهور القمتين الكروماتوغرافيتين للمركبين الموا B:[ACN]حجم المُذيب  مع ثبات في A المتحرك الطور مزيج

الكرموتوغرافي كما هو موضح في  في العمودالمتحرك تدرج نسب الطور البرنامج الزمني ل وفق ، وذلكالمدروسين
  .(1الجدول )

 التايلوزين ي( تباين واضح في زمن الاحتفاظ ومساحة القمة الكروماتوغرافية لمركب2حظ من الجدول )يل
 Aالمحلول  نسبفي ، ويعود السبب الرئيس في هذا التباين إلى تغيير 0.1ppmعند التركيز  راميسينوالسبي

 حظ تأثيرلو في تكوين الطور المتحرك؛ إذ  الداخل 4(0.04HPO2Na)(Mالفوسفاتي  المنظم الأسيتونتريل مع المحلول)
. من ناحية ثانية، التايلوزين والسبيراميسين يمركب من لكل ومساحة القمة العائدةزمن الاحتفاظ  في Aالمحلول  نسب

، كما هو واضح عند استخدام نسب ين المدروسينمركبلمفصولة لو تجارب لم تظهر فيها قمة واضحة لأهملت نتائج 
مع زيادة نسبة  المدروسين ينمركبكل من القمة ل حظ ظهورفي حين لو (، 2الجدول ) الموضحة في الثلثة الأولى المزج

 وضوحاا والتي أصبحت أكثر  %60في الطور المتحرك بدءاا من   M)4(0.04HPO2Naالفوسفاتي  نظمالم المحلول
  تي:لآوفق ا Aللمحلول  نسبة عند استخدام   لكل من المركبين السابقي الذكرقمة ، وسُجلت أفضل مساحة تهنسببزيادة 

v)M)pH:3.5/ACN(80:20v/4(0.04HPO2Na  زمن احتفاظمتوسط بوذلكmin 6.8111 11.299,  متوسط و
 .واليعلى الت لكل من التايلوزين والسبيراميسين 0.690 ,1.933 مساحة قمة

 
 فصل مركبي  المستخدم في تدرج نسب الطور المتحركالبرنامج الزمني ل(: 1جدول)

 .على التوالي 232nm ,280    طولي الموجة عند  التايلوزين والسبيراميسين
 Bمُذيب

CAN 
 Aمُذيب

0v/v)(0: ACNionized water pH:3.5/-4M) with De(0.04HPO2Na 
 الزمن

(min) 
0 100 0.01 
40 60 0.5 
40 60 30 
0 100 35 
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 .والسبيراميسين التايلوزين يركبم   مقم في Aفي مزيج المحلول الفوسفاتي المنظم محلول مع  الأسيتو نتريل نسب تأثير :(2)جدول
 0.10ppmالتايلوزين  0.10ppmالسبيراميسين 

 الطور المتحرك
(Mobile phase) 

 مساحة القمة
Area** ± RSD% زمن 

 الاحتفاظ
Rt(min)* 

 مساحة القمة
Area** ± RSD% زمن 

 الاحتفاظ
Rt(min)* 

Xحد الثقة***  
t SD

X
n


 

Xحد الثقة***  
t SD

X
n


 

- - - - 
M) 4(0.04HPO2Na

pH:3.5/ACN(30:70v/v) 

  - - 
M) 4(0.0 4HPO2Na

pH:3.5/ACN(40:60v/v) 

- - - - 
M) 4(0.0 4HPO2Na

pH:3.5/ACN(50:50v/v) 

0.021 0.022 0.019 0.019 

14.626 

0.262 0.246 0.260 0.254 

17.872 
(0.04M)  4HPO2Na

pH:3.5/ACN(60:40v/v) 
0.020±7.407 0.256±2.813 

0.020±0.002 0.256±0.010 

0.389 0.383 0.381 0.386 

13.750 

0.421 0.433 0.428 0.426 

17.221 

(0.04M)  4HPO2Na

pH:3.5/ACN(70:30v/v) 

 

0.385±0.910 0.427±1.163 

0.385±0.005 0.427±0.007 

1.933 1.935 1.930 1.933 

11.299 

0.672 0.699 0.699 0.691 

16.811 
(0.04M)  4HPO2Na

pH:3.5/ACN(80:20v/v) 
1.933±0.107 0.690±0.110 

1.933±0.003 0.690±0.018 

min/lm8Flow:0. ,=232nmsp=280nm, λtyλT:25ºC, Column (C18),  

 . لكل تركيز متوسط زمن احتفاظ المركب لأربع مكررات: *
n=4 :**  لكل تركيز مكررات لأربع مركبالقمة مساحة  متوسط.  

 .%95: حد الثقة عند مستوى ثقة ***
 

 0.690بمتوسط مساحة    0.10ppmتجدر الإشارة إلى أنه تمَّ الحصول على قمة واضحة لمركب التايلوزين
الحصول على أيضاا . تمَّ %0.11وبانحراف معياري نسبي مئوي   16.811min:tR. عند متوسط زمن احتفاظ قدره

 عند متوسط زمن احتفاظ قدره 1.933بمتوسط مساحة    0.10ppmب السبيراميسينقمة واضحة لمرك
11.299min :tR  فصل مركبي التايلوزين كروماتوغرامي ( 2) يوضح الشكل .%0.107بانحراف معياري نسبي مئوي

 والسبيراميسين دون حدوث تداخلت ناجمة عن المركبات العائدة للطور المتحرك.
 مركبي التايلوزين فصلالتمليص المتدرج للطور المُتحرك في  ة استخدام مفهومهذه الدراس وفقتمَّ 

عند فصل مركبي  على نتائج إيجابية تؤخذ بالحسبان الدراسة هذه يتم الحصول وفقمع الإشارة إلى أنه ، والسبيراميسين
 . HPLC-DAD باستخدام التمليص متساوي القوة للطور المتحرك وفق تقانة التايلوزين والسبيراميسين

 
(b(                                                                  )a) 

 0.10ppm السبيراميسين قمة مركبام كروماتوغر : bو           0.10ppm مركب التايلوزين مةق امكروماتوغر : a (:2شكل)
 .]A  ]v)ACN(80:20v/M) pH:3.5/4(0.04HPO2Naعند نسب الطور المتحرك
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pH  الم ثلى للطور المتحرك                                       Mobile PhaseOptimal pH of  
تتمتع الصادات الماكروليدات بقلويتها نظراا لاحتوائها على سكر أحادي في تركيب الجزيء مما يجعل زمن 

الطور   pHةتُعدّ قيم. [11 ,2 ,1]طور المتحرك احتفاظ هذه المركبات يتأثر تأثراا كبيراا بالرقم الهيدروجيني العائد لل
فصل  عادةا  يجري ؛ إذHPLC-DADوفق تقانة  الماكروليداتالصادات  فصلفي كبيرة ذات فعالية المتحرك 

. للطور المتحركتحديد الرقم الهيدروجيني الأمثل لذا أجريت دراسة مخبرية بغية ، [2]الماكروليدات في وسط حمضي 
 لطور المتحركالوسط ل pHمن أجل تأمين  فور في هذه الدراسةالفوس اُستخدم حمض

](vACN(80:20v//M)4(0.04HPO2Na[ A: جرى تغيير  حيث؛pH الطور المتحركA   ضمن مجال تراوح بين
(pH:2.2-5وتثبيت الإجراءات ) السابقة. التحليلية 

زمن مركب التايلوزين و  قمة في  Aوسط الطور المتحرك pH( تأثير تغيرات 3يظهر من نتائج الجدول )
ضمن المجال  C18عمود الكرموتوغرافي العلى  عند الفصلحتفاظ لازمن امتوسط  تناقص فيحظ لو  احتفاظه؛ إذ

min19.405-11.752:tR مع زيادة حموضة وذلك بالتزامن مركب هذا ال، وفي الوقت نفسه زيادة في مساحة قمة
 مساحة قمةمتوسط موافق لأفضل ال 11.752min:tRاحتفاظ  زمن أفضل متوسط جلسُ قد و ، Aوسط الطور المتحرك 

 .%0.079 بلغ بانحراف معياري نسبي مئوي pH:2.4عند 0.10ppm  لمركب التايلوزين 4.430
 

 
a:0.10ppm                                                               b:0.10ppm 

 ،0.1ppm  (b)السبيراميسينقمة م ركب ام كروماتوغر  :b و      0.10ppmزينركب التايلو م   ةقمم اكروماتوغر  :a (:3شكل)
 :v)ACN(80:20v/0.04M) pH:2.4/(4HPO2NaAللطور المتحرك  pH:2.4عند 

 
عند  min8.640:tRإلى  pH:5عند  min:14.647tRتناقص متوسط زمن احتفاظ مركب السبيراميسين من 

pH:2.2 ،حموضة وسط الطور المتحرك ي فزيادة ال تانعكس ،إلى جانب ذلكA على مساحة قمة مركب  اا ايجابي
بانحراف  pH:2.4عند  0.1ppmلمركب السبيراميسين  4.206أفضل متوسط مساحة  سُجلالسبيراميسين؛ حيث 
 (.3) الجدولكما هو موضح في  0.109بلغ % معياري نسبي مئوي

 
 
 
 
 



 الرحية عليا، طباع، محمد،                                      التايلوزينو  السبيراميسين وتحديد لفصل المثلى الشروط مقارنة حول تحليلية دراسة

54 

 .ppm0.10 والسبيراميسين التايلوزين يمركب مقم في pH:2.4/ACN(80:20v/(0.04M) 4HPO2A:Na(v المتحركالطور  pH : تأثير)3(جدول
 0.10ppmالتايلوزين  0.10ppmالسبيراميسين 

pH 

 مساحة القمة
Area** ± RSD% زمن 

 الاحتفاظ
Rt(min)* 

 مساحة القمة
Area** ± RSD% زمن 

 الاحتفاظ
Rt(min)* 

Xحد الثقة***  
t SD

X
n


 

Xحد الثقة***  
t SD

X
n


 

4.172 4.125 4.189 4.176 

8.677 

4.423 4.433 4.432 4.421 
11.752 

 

2.2 

 
4.166±0.671 4.427±0.127 

4.166±0.039 4.427±0.009 

4.205 4.20 4.211 4.207 

8.640 

4.429 4.425 4.433 4.433 

11.752 2.4 4.206±0.109 4.430±0.079 

4.206±0.006 4.430±0.005 

3.874 3.902 3.874 3.896 

8.989 

2.968 2.976 2.945 2.966 

13.911 2.6 3.887±0.377 2.964±0.466 

3.887±0.020 2.964±0.018 

3.320 3.350 3.388 3.349 

9.832 

1.998 1.987 2.035 1.944 

15.107 2.8 3.352±0.932 1.991±1.882 

3.352±0.039 1.991±0.052 

2.710 2.756 2.775 2.755 

10.587 

1.235 1.229 1.225 1.238 

15.844 3.0 2.749±1.003 1.232±0.475 

2.749±0.038 1.232±0.008 

2.337 2.315 2.315 2.321 

10.844 

0.980 0.977 0.986 0.994 

16.241 3.2 2.322±0.448 0.984±0.762 

2.322±0.014 0.984±0.010 

2.107 2.105 2.110 2.117 

11.053 

0.729 0.739 0.741 0.735 

16.537 3.4 2.110±0.249 0.736±0.719 

2.110±0.007 0.736±0.007 

1.933 1.930 1.929 1.933 

11.299 

0.690 0.694 0.690 0.691 

16.692 3.5 1.931±0.107 0.691±o.274 

1.931±0.003 0.691±0.003 

1.760 1.767 1.765 1.765 

11.876 

0.589 0.580 0.588 0.584 

16.752 3.6 1.764±0.169 0.585±0.703 

1.764±0.004 0.585±0.006 

1.596 1.598 1.590 1.594 

12.256 

0.575 0.570 0.573 0.573 

16.988 3.8 1.595±0.214 0.573±0.360 

1.595±0.005 0.573±0.003 

1.240 1.240 1.240 1.244 

12.902 

0.518 0.516 0.520 0.514 

17.314 4.0 1.241±0.161 0.517±0.499 

1.241±0.003 0.517±0.004 

0.530 0.533 0.532 0.533 

14.647 

0.393 0.390 0.389 0.394 

19.405 5.0 0.532±0.266 0.392±0.608 

0.532±0.002 0.392±0.003 

 ,min/lm8Flow:0. ,=232nmsp=280nm, λtyλT:25ºC, Column (C18), 

ACNv)]/ACN(80:20v/M)/4(0.04HPO2[Na 

 مكررات لكل تركيز.  ةمتوسط زمن احتفاظ المركب لأربع*:
n=4 :**  95: حد الثقة عند مستوى ثقة ***                 مكررات لكل تركيز. ةقمة المركب لأربعمساحة متوسط%.  
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 (C18)فرن العمود الكروماتوغرافيدرجة الحرارة المثلى ل
(C18)Optimal Temperature for Chromatographic Column oven  

بدءاا من درجة حرارة   C18تغيير درجة حرارة فرن العمود الكروماتوغرافي  HPLC-DADتقانةجرى وفق  
م ظهور تغير ملحوظ في رارة عدحظ بعد إجراء اختبارات تجريبية عدة لدرجات الحلو ، و C◦40 إلى الدرجة C ◦25الغرفة

مع تغير درجة حرارة فرن العمود، بينما طرأ تغير طفيف على  ينمركبكل من الالكروماتوغرافية العائدة ل مساحة القمم
 من 0.10ppmالعائد لمركب التايلوزين ، حيث انخفض زمن الاحتفاظلقممزمن الاحتفاظ العائد لهذه امتوسط 

min 11.750:tR  ة في درجة حرارC◦25  إلىmin10.464:tR  في درجة حرارةC◦40  بانحراف معياري نسبي مئوي
بينما انخفض متوسط زمن الاحتفاظ العائد لمركب  (.4كما هو موضح في الجدول)  %0.046-0.025تراوح بين

 C◦40في درجة حرارة  7.308min:tRإلى  C◦25في درجة حرارة  8.641min :tRمن 0.10ppmالسبيراميسين 
 (.4كما هو موضح في الجدول)  %0.029-0.021معياري نسبي مئوي تراوح بين افبانحر 

  C◦40حرارة  التايلوزين والسبيراميسين في درجتيكرموتواغرافية لكل منُ مركبي  ( قمم4يوضح الشكل )
 .C◦35و 

  
 .0.10ppm والسبيراميسين ينالتايلوز  يمركب ممتوسط زمن الاحتفاظ ومساحة قم تأثير درجة حرارة فرن العمود في (:4جدول)

 0.10ppmالتايلوزين  0.10ppmالسبيراميسين 

مود
 الع

رارة
 ح

رجة
د

 

 زمن الاحتفاظ
Rt(min)* ± RSD% 

مساحة 
 القمة
Area** 
 

 زمن الاحتفاظ
Rt(min)* ± RSD% مساحة القمة 

Area** 
 

Xحد الثقة***  
t SD

X
n


 

Xحد الثقة***  
t SD

X
n


 

8.640 8.638 8.644 8.641 

4.222 

11.750 11.753 11.750 11.746 

4.425 25 8.641±0.029 11.750±0.025 

8.641±0.003 11.750±0.004 

8.439 8.438 8.439 8.441 

4.210 

11.576 11.577 11.570 11.576 

4.433 30 8.439±0.015 11.575±0.028 

8.439±0.002 11.575±0.004 

7.864 7.865 7.865 7.862 

4.222 

11.198 11.196 11.190 11.195 

4.429 35 7.864±0.018 11.195±0.031 

7.864±0.002 11.195±0.005 

7.307 7.307 7.310 7.309 

4.217 

10.468 10.464 10.466 10.457 

4.423 40 7.308±0.021 10.464±0.046 

7.308±0.002 10.464±0.007 

 M)4(0.04HPO2[Na min,/l,Flow:0.8m=232nm sp=280nm, λtyλColumn (C18), 

pH:2.4/ACN(80:20v/v)]/ACN 

 متوسط زمن احتفاظ المركب لأربع مكررات لكل تركيز. : *
n=4 :**  95: حد الثقة عند مستوى ثقة ***             قمة المركب لأربع مكررات لكل تركيز.مساحة متوسط%. 
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a:0.10ppm,35⁰C                                               b:0.10ppm,40⁰C 

  
c:0.10ppm,35⁰C                                               d:0.10ppm,40⁰C 

 pm0.1p السبيراميسينموتوغرامي مركب و كر : c, d             و              0.1ppm التايلوزينمركب  يموتوغرامرو ك :a, b (:4شكل)
 . 35⁰C, 40⁰Cعند درجتي حرارة

  
        haseOptimal Flow for Mobile PThe                           لطور المتحركالأمثل ل تدفقال
التايلوزين  يركبلمُ  عياري حقن محلول التدفق الأمثل للطور المُتحرك؛ إذ جرىدراسة تمّ في هذه المرحلة    

 (C18) تدفق الطور المتحرك في عمود الفصل الكروماتوغرافي مترافقاا مع تغيير في  0.10ppmتركيزب والسبيراميسين
أعله.  السابقة ا الدراسة التجريبيةالتي توصلت إليه الشروط المثلى تثبيتو  1ml/min-0.5 مجال تراوح بينضمن 

 يركبمُ لشروط فصل ل ضأف إلىالوصول  بغيةعليها ول متوسط النتائج المخبرية التي تمّ الحص( 5يوضح الجدول )
  0.10ppmأظهرت النتائج المخبرية عدم تأثر مساحة قمة مركبي التايلوزين والسبيراميسين .التايلوزين والسبيراميسين

بتغير تدفق الطور المتحرك في العمود الكروماتوغرافي، وبالتالي عدم ظهور تغير ملحوظ في المساحات العائدة لقمم 
ى أن زيادة تدفق الطور المتحرك في العمود الكروماتوغرافي أثر تأثيراا إيجابياا في زمن تمليص . يجب التنويه إلالمركبين

لمركب التايلوزين  min12.869:tRمركب التايلوزين في العمود الكروماتوغرافي؛ إذ سُجل أعلى متوسط زمن احتفاظ 
للطور المتحرك بقمة  minl1m/عند تدفق  min7.641:tRمتوسط زمن احتفاظ  وأدنى minl0.5m/عند تدفق 

زيادة تدفق الطور المتحرك ل يجابيالإالتأثير حظ أيضاا و . ل(a,b-5) ينالشكلكما هو موضح في مفصولة فصلا جيداا 
متوسط زمن  أدنىفي العمود الكروماتوغرافي في زمن تمليص مركب السبيراميسين في العمود الكروماتوغرافي؛ إذ سُجل 

كما هو للطور المتحرك بقمة مفصولة فصلا جيداا  minl1m/عند تدفق  السبيراميسينمركب ل 5.896min:tR احتفاظ 
 .(c, d-5) ينالشكلموضح في 

 
 .والسبيراميسين التايلوزين يلمركب ةالعائد ومساحة القمممتوسط زمن الاحتفاظ في تدفق الطور المتحرك  تأثير (:5جدول )

 0.10ppmالتايلوزين  0.10ppmالسبيراميسين 

تدفق الطور 
 المتحرك

(ml/min) 

 الاحتفاظ زمن
Rt(min)* ± RSD% مساحة القمة 

Area** 

 الاحتفاظ زمن
Rt(min)* ± RSD% مساحة القمة 

Area** ***حد الثقةX  
t SD

X
n


 

Xحد الثقة***  
t SD

X
n


 

10.210 10.211 10.208 10.210 
4.214 

12.870 12.869 12.874 12.864 
4.453 0.50 10.210±0.012 12.869±0.032 

10.210±0.002 12.869±0.006 
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9.132 9.135 9.133 9.132 
4.215 

11.975 11.975 11.977 11.969 
4.437 0.60 9.133±0.015 11.974±0.029 

9.133±0.002 11.974±0.005 
8.347 8.347 8.347 8.347 

4.216 
11.197 11.215 11.209 11.203 

4.430 0.70 8.347±0 11.206±0.069 
8.347±0 11.206±0.011 

7.308 7.309 7.308 7.310 
4.217 

9.729 9.729 9.730 9.729 
4.433 0.80 7.309±0.013 9.729±0.005 

7.309±0.001 9.729±0.0007 
6.741 6.740 6.741 6.741 

4.216 
8.874 8.871 8.874 8.874 

4.430 0.90 7.741±0.007 8.873±0.017 
7.741±0.001 8.873±0.002 

5.895 5.895 5.896 5.898 
4.215 

7.640 7.642 7.640 7.641 
4.435 1.0 5.896±0.024 7.641±0.013 

5.896±0.002 7.641±0.001 
ACNv)]/\O4(0.04M)pH:2.4 /ACN(80:20vHP2, [Na sp=232nm λty=280nm , λolumn (C18), ºC, C40T: 
 متوسط زمن احتفاظ المركب لأربع مكررات لكل تركيز. : *

n=4 :** 95: حد الثقة عند مستوى ثقة ***قمة المركب لأربع مكررات لكل تركيز.    مساحة متوسط%. 
 

 
a:0.5ml/min                                                    b:1ml/min 

 

c:0.5ml/min                                                    d:1ml/min 
 .0.10ppm( c, d( والسبيراميسين)a, bمركبي التايلوزين) قمتي فيتأثير تدفق الطور المتحرك   موتوغراماتو (: كر 5شكل)
 

 maxaximum Wavelength  Optimal M                    الأمثل  maxλطول الموجة الأعظمي 
من الأطوال الموجية ضمن  مجموعةالمستخدمة في هذه الدراسة باختيار  HPLC-DADتسمح تقانة جهاز   

يوفر الكاشف إمكانية تحديد امتصاصية مُركبي التايلوزين والسبيراميسين عند  .DADلكاشف الـ عريض طيفيمجال 
 طيفي ضمن مجالي التايلوزين والسبيراميسين اختير المسح الطيفي لمركبرة في وقت واحد. الأطوال الموجية المختا

 ,λ=210, 232, 280, 287 الموجيةالأطوال  عندامتصاصية للمركبين  حظ ظهورلو وقد  ،400nm-190 تراوح بين
320nm . 

تحديد طول  في HPLC-DADانة التي تمَّ التوصل إليها على تق المثلى السابقة الذكر الشروط التحليلية طبقت
 0.10ppm ركبي التايلوزين والسبيراميسين( كرموتوغرامات مُ 6يوضح الشكل ) .لكل من المركبينالموجة الأعظمي 
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( أن متوسط زمن احتفاظ مركب 6) حظ من الجدوللي .HPLC-DAD( باستخدام تقانة C18على عمود الفصل )
بين أدنى وأعلى زمن  0.008minبفارق زمني قدره  7.642min:tRبلغ  التايلوزين عند الأطوال الموجية المختارة

، بلغ متوسط زمن ثانية. من جهة %0.048احتفاظ عند الأطوال الموجية المختارة وبانحراف معياري نسبي مئوي بلغ 
لأطوال بين أدنى وأعلى زمن احتفاظ عند ا 0.003minبفارق زمني قدره  898min:5tR.احتفاظ مركب السبيراميسين 

لمركبي حظ أيضاا اختلف استجابة الكاشف لو  .%0.021الموجية المختارة وبانحراف معياري نسبي مئوي بلغ 
أو للقمم العائدة للطور  نمركبيالالتايلوزين والسبيراميسين عند الأطوال الموجية المختارة سواءا للقمم العائدة لكل من 

 المتحرك.
 

 .المختارةالأطوال الموجية  دعن 0.10ppmبتركيز التايلوزين والسبيراميسين يمتوسط مساحة قمم مركب :(6) جدول
 0.10ppmالتايلوزين  0.10ppmالسبيراميسين 

طول 
الموجة 
λ(nm) 

 مساحة القمة
Area** ± RSD% زمن الاحتفاظ 

Rt(min)* 

 مساحة القمة
Area** ± RSD%  زمن

 الاحتفاظ
Rt(min)* 

Xحد الثقة***  
t SD

X
n


  

Xحد الثقة***  
t SD

X
n


  

1.013 1.0 1.01 1.01 

5.899 

0.963 0.965 0.961 0.958 

7.640 210 1.010±0.563 0.962±0.310 

1.010±0.008 0.962±0.004 

4.212 4.210 4.215 4.214 

5.898 - 7.648 232 4.212±0.053 

4.212±0.003 

- - 

4.432 4.433 4.435 4.429 

7.641 280 4.432±0.056 

4.432±0.003 

0.061 0.062 0.062 0.062 

5.896 

4.226 4.226 4.226 4.226 

7.641 287 0.062±0.810 4.226±0 

0.062±0.0007 4.226±0 

3.836 3.836 3.834 3.833 

5.898 - - 320 3.835±0.039 

3.835±0.002 

Average RT: 5.898min, RSD%:0.021% Average RT: 7.642min, RSD%:0.048% 

T:40ºC, Column (C18), [Na2HPO4(0.04M)pH:2.4/ACN(80:20v\v)]/ACN Flow:1ml/min 

 متوسط زمن احتفاظ المركب لأربع مكررات لكل تركيز. : *
n=4 :**  95: حد الثقة عند مستوى ثقة ***                 قمة المركب لأربع مكررات لكل تركيز.مساحة متوسط%. 

 
a: λ=210nm           b: λ=232nm           c: λ=280nm           d: λ= 287nm            e: λ=320nm 
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f: λ=210nm            g: λ=232nm           h: λ=280nm           i: λ= 287nm           j: λ=320nm 

: كروموتوغرامات م ركب 0.10ppm  ،         f, g, h, i, j موتوغرامات م ركب التايلوزينو كر  :a, b, c, d, e(: 6شكل )
 .0.10ppmالسبيراميسين

 
المركبين باختلف طول الموجة المعتمد؛ إذ تراوح متوسط مساحات القمم بين       اختلفت مساحة قمة كل من

. سُجلت امتصاصية أعظمية لمركبي التايلوزين %0.5من  بمُجملهبانحراف معياري نسبي مئوي أقل  0-4.432
 (. 6ول )على التوالي كما هو واضح في الجد 232nmmaxλ :و  280nmmaxλ :والسبيراميسين عند طولي الموجة 

 (C8)باستخدام العمود الكرماتوغرافي  التايلوزين والسبيراميسيني المثلى لفصل مركب الشروط
  Optimal Ratio for Mobile Phase SolventsThe النسبة المثلى لم ذيبات الطور المتحرك

 بغية 0.10ppmبتركيز  نالعياري التايلوزين والسبيراميسين يركبمُ  كل منأجريت دراسة مخبرية عبر حقن 
 water pH:3.5/ACN(0:0v/v)] ionized-De (0.04M) with4HPO2A:[Na تحديد تأثير نسب المزيج

 زمن احتفاظ ومساحة فيوذلك  B:[ACN]المُذيب مع ثبات في حجم  A الطور المتحرك مزيجالمستخدم في تركيب 
التمليص برنامج  استخدم. C8لكرموتوغرافي على العمود ا المفصولين المركبينكل من ل القمتين الكروماتوغرافيتين

الكرموتوغرافي                         ضمن العمود  v)]0v/ACN(0:/(0.04M)pH:3.54HPO2[Na:A المزيجنسب الزمني المُتدرج ل
(C8-250x i.d 4.6mm,5µm الموافق لظهور القمتين الكروماتوغرافيتين للمركبين المدروسين وذلك )درجة في 

 لكل من مركبي 280,232nmموجة ال يطولعند  0.8ml/minوتدفق للطور المتحرك  25ºC رن العمودحرارة ف
( تأثر زمن احتفاظ ومساحة القمة الكروماتوغرافية العائدة 7يُلحظ من الجدول ) .السبيراميسين على التواليالتايلوزين و 

الداخلة في تكوين  4HPO2Na(0.04M)لمنظم لمركبين بتغير نسب الأسيتونتريل مع المحلول الفوسفاتي اكل من ال
 . Aالطور المتحرك

 
 .والسبيراميسينالتايلوزين  يركبم   مفي قم Aفي مزيج المحلول الفوسفاتي المنظم محلول مع (: تأثير نسب الأسيتو نتريل 7جدول)

 0.10ppmالتايلوزين  0.10ppmالسبيراميسين 

 الطور المتحرك
(Mobile phase) 

 مساحة القمة
Area** ± RSD%  زمن

 الاحتفاظ
Rt(min)* 

 مساحة القمة
Area** ± RSD% زمن 

 الاحتفاظ
Rt(min)* 

Xحد الثقة***  
t SD

X
n


 

Xحد الثقة***  
t SD

X
n


 

- - - - 
M) 4(0.04HPO2Na

pH:3.5/ACN(30:70v/v) 

  - - 
M) 4(0.0 4HPO2Na

pH:3.5/ACN(40:60v/v) 
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- - - - 
M) 4(0.0 4HPO2Na

pH:3.5/ACN(50:50v/v) 

0.023 0.022 0.023 0.024 

13.928 

0.289 0.288 0.299 0.287 

17.928 

(0.04M)  4HPO2Na

pH:3.5/ACN(60:40v/v) 

 

0.023±3.55 0.291±1.912 

0.023±0.001 0.291±0.008 

0.585 0.581 0.583 0.581 

12.972 

0.521 0.522 0.523 0.522 

17.928 

(0.04M)  4HPO2Na

pH:3.5/ACN(70:30v/v) 

 

0.583±0.329 0.522±0.156 

0.583±0.003 0.522±0.001 

2.657 2.675 2.664 2.652 

10.339 

0.870 0.869 0.869 0.871 

15.739 
(0.04M)  4HPO2Na

pH:3.5/ACN(80:20v/v) 
2.662±0.374 0.870±0.110 

2.662±0.014 0.870±0.001 

min/lm8Flow:0. ,=232nmspλ , m=280ntyT:25ºC, Column (C8), λ 

 متوسط زمن احتفاظ المركب لأربع مكررات لكل تركيز. : *
n=4 :**  95عند مستوى ثقة : حد الثقة ***                 قمة المركب لأربع مكررات لكل تركيز.مساحة متوسط%. 

 

 
a:0.10ppm                                                                           b:0.10ppm 

 0.10ppmقمة مركب السبيراميسينام كروماتوغر  :b       و          0.10ppm قمة مركب التايلوزينام كروماتوغر  :a (:7شكل)
 :v)\ACN(80:20vM) pH:3.5/4(0.04HPO2NaA عند نسب الطور المتحرك

 
 من محلول المنظم الفوسفاتي %60حظ بدء ظهور قمة لكل من المركبين المدروسين عند استخدام نسبة لو 

(0.04M)4HPO2Na  الداخل في تركيب الطور المتحركAوازدادت وضوحاا مع تزايد نسبته؛ إذ يوضح الجدول ،  
  Aمركبي التايلوزين والسبيراميسين وفق النسب الآتية للطور المتحرك ظهور أفضل قمة لكل من ( 7والشكل )( 7)

(0.04M)pH:3.5/ACN(80:20v/v)4HPO2A:Na 10.339 ,15.739:بمتوسط زمن احتفاظmin tR   ومتوسط
 على التوالي.  0.374 ,0.11  %بانحراف معياري نسبي مئوي  2.662 ,0.870مساحة قمة 
pH الم ثلى للطور المتحرك                                         al pH of Mobile PhaseOptim 

ر لهذه الغاية محلول Aلطور المتحركمكون اأجريت دراسة مخبرية لتحديد الرقم الهيدروجيني الأمثل ل . حُضِّ
 وسط pH ضبط بغيةالفوسفور  . اُستخدم حمض0.10ppmكيز بتر التايلوزين والسبيراميسين  يلكل من مركب عياري

محلول المُنظم  pH؛ إذ جرى تغيير :v/ACN(80:20v/M) pH:3.54(0.04HPO2Na[A)[ طور المتحركال
 .( مع تثبيت الإجراء السابق5-2.2ضمن مجال تراوح بين ) الفوسفاتي
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 .0.10ppmوالسبيراميسين  التايلوزين يمركب في قمم A الطور المتحرك pH: تأثير(8)جدول
 0.10ppmتايلوزين ال 0.10ppmالسبيراميسين 

pH 

 مساحة القمة
Area** ± RSD%  زمن

 الاحتفاظ
Rt(min)* 

 مساحة القمة
Area** ± RSD% الاحتفاظ زمن 

Rt(min)* ***حد الثقةX  
t SD

X
n


 

Xحد الثقة***  
t SD

X
n


 

5.925 5.924 5.924 5.925 
7.640 

5.777 5.778 5.776 5.776 
10.658 2.2 5.925±0.01 5.777±0.017 

5.925±0.001 5.777±0.001 
5.924 5.925 5.925 5.925 

7.640 
5.779 5.778 5.778 5.778 

10.658 2.4 5.925±0.008 5.778±0.009 
5.925±0.001 5.778±0.001 

5.121 5.121 5.121 5.121 
8.137 

4.573 4.573 4.573 4.573 
11.995 2.6 5.121±0 4.573±0 

5.121±0 4.573±0 
4.673 4.673 4.676 4.672 

8.655 
3.873 3.873 3.873 3.873 

13.893 2.8 4.647±0.037 3.873±0 
4.647±0.002 3.873±0 

3.980 3.980 3.980 3.980 
9.247 

2.722 2.716 2.767 2.744 
14.759 3.0 3.980±0 2.737±1.335 

3.980±0 2.737±0.032 
3.566 3.566 3.564 3.565 

9.763 
1.370 1.370 1.364 1.377 

15.133 3.2 5.565±0.027 1.370±0.388 
5.565±0.001 1.370±0.007 

2.879 2.879 2.881 2.878 
10.012 

0.911 0.911 0.904 0.911 
15.486 3.4 2.879±0.044 0.909±0.385 

2.879±0.002 0.909±0.005 
2.660 2.654 2.658 2.662 

10.339 
0.875 0.879 0.877 0.874 

15.739 3.5 2.659±0.128 0.876±0.253 
2.659±0.005 0.876±0.003 

2.520 2.520 2.525 2.529 
10.876 

0.840 0.838 0.840 0.842 
15.822 3.6 2.524±0.173 0.840±0.194 

2.524±0.006 0.840±0.002 
2.354 2.315 2.299 2.367 

11.563 
0.826 0.829 0.831 0.822 

16.040 3.8 2.334±1.372 0.827±0.473 
2.334±0.044 0.827±0.005 

1.876 1.888 1.881 1.895 
12.010 

0.766 0.764 0.766 0.764 
16.506 4.0 

1.885±0.440 0.765±0.151 
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1.885±0.012 0.765±0.002 
0.725 0.752 0.758 0.734 

13.264 
0.505 0.510 0.511 0.507 

18.331 5.0 0.742±2.071 0.508±0.542 
0.742±0.021 0.508±0.004 

ACN/v)]/ACN(80:20v/(0.04M) 4HPO2[Namin, /lm8,Flow:0. =232nmspλ=280nm , tyλ, T:25ºC 
 حتفاظ المركب لأربع مكررات لكل تركيز. متوسط زمن ا: *

n=4 :** 95: حد الثقة عند مستوى ثقة ***                 قمة المركب لأربع مكررات لكل تركيز. مساحة متوسط%. 
 

 على قمة مركب التايلوزين  Aوسط الطور المتحرك pH( تأثير تغيرات 8يظهر من نتائج الجدول )
حظ تناقص في متوسط زمن احتفاظ المركبين المفصولين على عمود الفصل و ؛ إذ لوالسبيراميسين وزمن احتفاظهما

حظ زيادة في مساحة قمة كل من لو ، كما Aبالتزامن مع زيادة حموضة وسط الطور المتحرك  C8الكرموتوغرافي 
حتفاظ ، حيث سُجل أفضل متوسط زمن اAالمركبين زيادة طردية بالتزامن مع زيادة حموضة وسط الطور المتحرك

:10.658mintR  0.10لمركب التايلوزين  5.778وأفضل مساحة قمةppm  عندpH:2.4  بانحراف معياري نسبي
لمركب  5.925موافق لأفضل مساحة قمة  7.640mintR:. كما سُجل أفضل متوسط زمن احتفاظ %0.009مئوي 

 (.8هو موضح في الشكل)كما   %0.008بانحراف معياري نسبي مئوي pH:2.4عند   0.10ppmالسبيراميسين 
 

 
a:0.10ppm                                                                           b:0.10ppm 

 0.10ppmقمة مركب السبيراميسينام كروماتوغر  :b       و           0.10ppm قمة مركب التايلوزينام كروماتوغر  :a   (:8شكل)
 pH:2.4/ACN(80:20v/v)4HPO2A:Na (0.04M)رك  للطور المتح pH:2.4عند 

 
 درجة الحرارة المثلى لفرن العمود الكروماتوغرافي

Optimal Temperature for Chromatographic Column oven  
 كل من مركبياحتفاظ ومساحة قمة متوسط زمن  في كروماتوغرافيال دُرس تجريبياا تأثير درجة حرارة فرن العمود

من لكل عياري  لولحقن مح ، حيث جرىعلى التوالي 280,232nmعند طولي موجة  لسبيراميسينالتايلوزين وا
 0.8 مقداره وبتدفق السابقين مع تثبيت الإجراءين(، C8كرموتوغرافي )الفصل ال في عمود 0.10ppmبتركيز  نمركبيال

ml/min . 
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 .0.10ppm والسبيراميسين التايلوزين يمركب مومساحة قم متوسط زمن الاحتفاظ (: تأثير درجة حرارة فرن العمود في9جدول)
 0.10ppmالتايلوزين  0.10ppmالسبيراميسين 

مود
 الع

رارة
 ح

رجة
د

 

 زمن الاحتفاظ
Rt(min)* ± RSD% مساحة القمة 

Area** 
 

 زمن الاحتفاظ
Rt(min)* ± RSD% مساحة القمة 

Area** 
 

Xحد الثقة***  
t SD

X
n


 

Xحد الثقة***  
t SD

X
n


 

7.640 7.640 7.640 7.640 

5.925 

10.658 10.658 10.658 10.658 

5.778 25 7.640±0 10.658±0 

7.640±0 10.658±0 

7.339 7.338 7.340 7.340 

5.924 

10.577 10.577 10.571 10.576 

5.778 30 7.339±0.013 10.575±0.027 

7.339±0.001 10.575±0.004 

6.954 6.955 6.954 6.953 

5.926 

10.188 10.186 10.181 10.184 

5.777 35 6.954±0.012 10.185±0.029 

6.954±0.001 10.185±0.004 

6.408 6.408 6.408 6.409 

5.925 

9.616 9.615 9.615 9.615 

5.778 40 6.408±0.008 9.615±0.005 

6.408±0.001 9.615±0.001 

min, /l,Flow:0.8m =232nmsp=280nm , λtyλColumn(C8), 

ACN/v)]/ACN(80:20v/(0.04M)pH:2.44HPO2[Na 

متوسط زمن احتفاظ المركب لأربع مكررات لكل تركيز. :  * 
n=4 :**  95: حد الثقة عند مستوى ثقة ***                 تركيز.قمة المركب لأربع مكررات لكل مساحة متوسط%. 
 

( 9حظ من الجدول)يل ،C ◦40-C◦25ضمن المجال  C8تمّ اختيار درجات حرارة فرن العمود الكروماتوغرافي
غير تغير في مساحة القمم الكروماتوغرافية العائدة لكل من المركبين مع تغير درجة حرارة فرن العمود، بينما طرأ ت عدم

 0.10ppm على متوسط زمن الاحتفاظ العائد لهذه القمم، حيث انخفض زمن الاحتفاظ العائد لمركب التايلوزينطفيف 
بانحراف معياري نسبي  C◦40في درجة حرارة  9.615min:tRإلى  C◦25في درجة حرارة  10.658min :tRمن

 0.10ppmكب السبيراميسين بينما انخفض متوسط زمن الاحتفاظ العائد لمر  .30.0%أقل من مئوي 
بانحراف معياري نسبي مئوي  C◦40في درجة حرارة  min86.40:tRإلى  C◦25في درجة حرارة   7.640min :tRمن

0.02%. 
تمليص كل  عمليةحظ من الدراسة السابقة أن درجة حرارة فرن العمود الكروماتوغرافي تلعب دوراا ضعيفاا في لو 

( قمتين 9المتحرك من العمود الكروماتوغرافي. يوضح الشكل ) يسين ومذيبات الطورمن مُركبي التايلوزين والسبيرام
 .C◦35و C◦40حرارة  زين والسبيراميسين في درجتيلكل من مركبي التايلو  كرموتواغرافيتين
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a:0.10ppm,35⁰C                                               b:0.10ppm,40⁰C 

  
c:0.10ppm,35⁰C                                               d:0.10ppm,40⁰C 

 0.10ppm السبيراميسينمركب  قمة يموتوغرامو كر  :c,d      و     0.10ppmالتايلوزين مركب قمة يموتوغرامو كر  :a, b (: 9شكل)
 .40⁰C ,35 عند درجتي حرارة
 

       le PhaseThe Optimal Flow for Mobi                            التدفق الأمثل للطور المتحرك
ركبي مُ كل من لحقن محلول عياري التدفق الأمثل للطور المُتحرك عبر دراسة تحديد التمّ في هذه المرحلة من 
مترافقاا مع تغيير في تدفق الطور  (C8في عمود الفصل الكروماتوغرافي )  0.10ppmالتايلوزين والسبيراميسين بتركيز

 . الشروط التحليلية المثلى السابقة الذكر أعلهوتثبيت  1ml/min-0.5ضمن مجال تراوح بين المتحرك 
أن  حظلو ، وقد 5.759-5.749بين تراوح ركب التايلوزين متوسط مساحات قمم مُ ( أن 10يوضح الجدول )

العمود  من ينمركباليص زمن تملانخفاض إيجابياا في  اا زيادة تدفق الطور المتحرك في العمود الكروماتوغرافي أثر ل
للطور  minlm1/عند تدفق  لمركب التايلوزين 7.013mintR: إذ سُجل أفضل متوسط زمن احتفاظالكروماتوغرافي؛ 

  .(b-10الشكل )وفق المتحرك 
 

 ن.العائدة ل مركبي التايلوزين والسبيراميسي ومساحة القمم(: علاقة تدفق الطور المتحرك بمتوسط زمن الاحتفاظ 10جدول )
 0.10ppmالتايلوزين  0.10ppmالسبيراميسين 

تدفق الطور 
 المتحرك

(ml/min) 

 الاحتفاظ زمن
± RSD%(min)* tR مساحة القمة 

Area** 

 الاحتفاظ زمن
± RSD%(min)* tR  مساحة

 القمة
Area** 

Xحد الثقة***  
t SD

X
n


 

Xحد الثقة***  
t SD

X
n


 

9.732 9.732 9.732 9.732 

5.923 

11.911 11.911 11.911 11.911 

5.756 0.50 9.732±0 11.911±0 

9.732±0 11.911±0 

8.420 8.422 8.421 8.422 

5.926 

10.754 10.754 10.754 10.752 

5.750 0.60 8.421±0.011 10.753±0.009 

8.433±0.001 10.753±0.001 

7.446 7.447 7.446 7.446 

5.927 

10.023 10.023 10.022 10.021 

5.749 0.70 7.446±0.007 10.022±0.001 

7.446±0.001 10.022±0.001 

6.408 6.409 6.409 6.409 

5.926 

9.614 9.615 9.615 9.615 

5.756 0.80 6.409±0.007 9.615±0.005 

6.409±0.001 9.615±0.001 

5.335 5.335 5.335 5.335 
5.926 

 

8.287 8.287 8.287 8.287 

5.756 0.90 5.335±0 8.287±0 

5.335±0 8.287±0 
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4.214 4.214 4.214 4.214 

5.927 

7.013 7.013 7.013 7.013 

5.759 1.0 4.214±0 7.013±0 

4.214±0 7.013±0 

(0.04M)pH:2.4 /ACN(80:20v/v)]/ACN4HPO2=232nm , A [Nasp=280nm , λty(C18), λ T:40ºC, Column 

متوسط زمن احتفاظ المركب لأربع مكررات لكل تركيز. :  * 
n=4 :**  95: حد الثقة عند مستوى ثقة ***                 قمة المركب لأربع مكررات لكل تركيز.مساحة متوسط%. 

زيادة تدفق الطور لحظ أن لو  ، وقد5.927-5.923مركب السبيراميسين بين تراوح متوسط مساحات قمم 
متوسط  أفضلالعمود الكروماتوغرافي؛ إذ سُجل  من صهفي زمن تملي اا إيجابي اا المتحرك في العمود الكروماتوغرافي أثر 

موضح في  كما هوللطور المتحرك بقمة مفصولة فصلا جيداا  minl1m/عند تدفق  min4.214:tRزمن احتفاظ 
  (.d-10الشكل )

  
a:0.5ml/min                                                    b:1ml/min 

  

c:0.5ml/min                                                    d:1ml/min 
 0.10ppmمركب السبيراميسين  قمة مموتوغراو كر  :c,d    و     0.10ppmمركب التايلوزين قمة موتوغرامو كر : a, b (:10شكل)

 .1ml/min ,0.5عند تدفق 
 

   maxOptimal Maximum Wavelength                    الأمثل  maxλطول الموجة الأعظمي 
الأمثل تحديد طول الموجة الأعظمي بغية  λ=210, 232, 280, 287, 320nmاعتماد الأطوال الموجية تمَّ 

كل ل عياريحقن محلول إذ جرى  ؛HPLC-DAD بي التايلوزين والسبيراميسين وفق تقانةمُرككل من لفصل الموافق 
ونسب مزج للطور المُتحرك  min/lm1بتدفق  C8 الكروماتوغرافي في العمود .ppm010 بتركيز نمُركبيمن ال

B:CAN(40v)/v)]/ACN(80:20v/(0.04M)pH:2.44HPO2[Na::A  40عند درجة حرارة فرن العمودºC،  
عند الأطوال الموجية وزمن الاحتفاظ  مُركبي التايلوزين والسبيراميسينقمم  نتائج متوسط مساحات (11الجدول ) حيوض

 .لكل منهما المختارة
 

 .عند الأطوال الموجية المختارة 0.10ppm(: متوسط مساحة قمم مركبي التايلوزين والسبيراميسين بتركيز11جدول )
 0.10ppmن التايلوزي 0.10ppmالسبيراميسين 

طول الموجة 
λ(nm) 

 مساحة القمة
Area** ± RSD% زمن الاحتفاظ 

Rt(min)* 

 مساحة القمة
Area** ± RSD%  زمن 

 الاحتفاظ
Rt(min)* 

Xحد الثقة  
t SD

X
n




*** 
Xحد الثقة  

t SD
X

n




*** 
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1.364 1.364 1.364 1.364 
4.219 

1.261 1.261 1.261 1.261 
7.015 210 1.364±0 1.261±0 

1.364±0 1.261±0 
5.927 5.927 5.927 5.927 

4.214 - - 232 5.927±0 
5.927±0 

- - 
5.759 5.759 5.759 5.758 

7.013 280 5.759±0.010 
5.759±0.001 

0.074 0.074 0.072 0.074 
4.216 

4.983 4.983 4.985 4.983 
7.017 287 0.074±1.360 4.984±0.020 

0.074±0.001 4.984±0.001 
4.679 4.679 4.678 4.678 

4.216 - - 320 4.679±0.012 
4.679±0.001 

Average RT: 4.216min, RSD%:0.049 Average RT: 7.015min, RSD%:0.029 
T:40ºC, Column (C8), A [Na2HPO4(0.04M)pH:2.4 /ACN(80:20v/v)]/ACN Flow:1ml/min 

متوسط زمن احتفاظ المركب لأربع مكررات لكل تركيز. :  *  
n=4:**  95: حد الثقة عند مستوى ثقة ***                 قمة المركب لأربع مكررات لكل تركيز.مساحة متوسط%. 
 

وفق  0.10ppm مُركبي التايلوزين والسبيراميسينكل من ( أن متوسط زمن احتفاظ 11حظ من الجدول )يل
. اختلفت مساحة قمة كل من المُركبين باختلف على التوالي min4.216:7.015, tR الأطوال الموجية المختارة بلغ

على  السبيراميسينو التايلوزين  يمُركبكل من ل 5.759 ,5.927أعلى مساحة قمة سُجلت إذ طول الموجة المعتمد؛ 
إذ تراوح متوسط مساحات القمم العائدة لمُركب  ؛التوالي أيضاا على  nm, 232280:maxλالموجة  يعند طول التوالي

 عند متوسط زمن احتفاظ %0.03من  بمُجملهبانحراف معياري نسبي مئوي أقل  5.759-1.261التايلوزين بين 
7.015min، بانحراف  5.927-1.364ائدة لمُركب السبيراميسين ضمن المجالبينما كان متوسط مساحات القمم الع 

 .  4.216minعند متوسط زمن احتفاظ %1.5من  بمُجملهمعياري نسبي مئوي أقل 
 على عمود الفصل 0.10ppmمُركبي التايلوزين والسبيراميسين فصل ( كرموتوغرامات 11يوضح الشكل )

  .HPLC-DADباستخدام تقانة   λ=210, 232, 280, 287, 320nmعند الأطوال الموجية ( C8) الكروماتوغرافي
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a: λ=210nm           b: λ=232nm           c: λ=280nm           d: λ= 287nm            e: λ=320nm 

 
f: λ=210nm            g: λ=232nm           h: λ=280nm           i: λ= 287nm           j: λ=320nm 

م ركب  قمم  ( كرموتوغراماتf, g, h, i, j) و              م ركب التايلوزين قمم موتوغراماتو كر ( a, b, c, d, e)(: 11شكل )
 عند الأطوال الموجية المختارة. 0.1ppmبتركيز السبيراميسين

 
 ,C8)ماتوغرافيين و عمودي الفصل الكر باستخدام  م ركبي التايلوزين والسبيراميسينفصل الشروط المثلى ل

C18) تقانة  وفقDAD-HPLC 
إمكانية تخفيض الدراسة وفق هذه التي تمَّ التوصل إليها الشروط المثلى وبعد تحديد ( 12) الجدول حظ منيل

 ,10إلى 35min ,30المتحرك في المرحلتين الأخيرتين من البرنامج الزمني من  الفترة الزمنية لتدرج نسب الطور
12min  لفصل مُركبي التايلوزين والسبيراميسين باستخدام عمودي الفصل حصول على القمم الكروماتوغرافية للكافية

 .تيلآوفق ا HPLC-DADباستخدام تقانة  (C8, C18)الكرماتوغرافيين 
 

 ذه الدراسة.الم ترتبة عن ه HPLC-DADوفق تقانة لفصل م ركبي التايلوزين والسبيراميسين   الم ثلى : الشروط التحليلية(12)جدول
 0.10ppmالتايلوزين  0.10ppmالسبيراميسين 

 الشروط المثلى
C8 C18 C8 C18 

t
R 

(min) 
مساحة 
 القمة

t
R 

(min) 
 مساحة
 القمة

t
R 

(min) 
مساحة 
 القمة

t
R 

(min) 
 ساحةم

 القمة

4.214 5.927 5.898 4.212 7.013 5.759 7.641 4.432 

(0.04M)/ACN(80:20v/v)]/B(ACN)4HPO2A[Na نسب الطور المتحركA 
2.4 pH الطور المتحرك 
40⁰C درجة الحرارة 

1ml/min تدفق الطور المتحرك 

ty spmax max=280nm  =232nm  وجة الأمثلطول الم 
B A (الزمنmin) 

 تدرج نسب الطور المتحركالبرنامج الزمني ل
 Gradient elution 0 100 0.01التمليص المتدرج وفق 

40 60 0.5 
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40 60 10 
0 100 12 

فصل مُركبي  في C18على مثيله  (C8)استخدام عمود الفصل الكرماتوغرافي  يةأفضل( 12الجدول ) يبين
الاحتفاظ من جهة وزمن  من جهة  مساحة القمة من حيث وذلك HPLC-DADوفق تقانة  سبيراميسينالتايلوزين وال

 .ثانية
 DAD-HPLCدراسة تكرارية فصل م ركبي التايلوزين والسبيراميسين وفق تقانة 

دول السابقة الذكر في الجالشروط التحليلية المثلى وفق  طبقت تكرارية فصل مُركبي التايلوزين والسبيراميسين
كرموتوغرافي الفصل الفي عمود  1.0ppm ,0.10 ,0.010بتراكيز محاليل عيارية سلسلة جرى حقن  إذ ،(12)
(C8 .)بلغ متوسط مساحة ن المدروسينمُركبيالفصل جهة ل نتائج التكرارية التي كانت متطابقة (13) جدول يوضح .

( بانحراف معياري نسبي مئوي 0.526, 5,258, 52.569) 1.0ppm ,0.10 ,0.010قمة مركب التايلوزين 
 ,0.10 ,0.010متوسط مساحة قمة مركب السبيراميسين   في حين، على التوالي 0.001% ,0.011 ,0.128

1.0ppm   (0.593, 5.927, 59.265% بانحراف معياري نسبي مئوي )على التوالي 0.001 ,0.11 ,0.0710. 
 

 .ين والسبيراميسينم ركبي التايلوز تحديد متوسط تكرارية  :(13)جدول

 (ppmالتركيز) المركب
 متوسط مساحة القمة
Area± RSD% 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 

زين
يلو

التا
 0.010 0.526±0.128 0.526 0.526 0.526 0.526 0.526 0.524 0.526 0.526 0.525 0.526 

0.10 5.258±0.011 5.258 5.258 5.259 5.259 5.258 5.257 5.258 5.258 5.258 5.258 
1.0 52.569±0.001 52.570 52.569 52.569 52.571 52.569 52.569 52.569 52.569 52.569 52.569 

يسي
رام

سبي
ال

ن
 0.010 0.593±0.071 0.593 0.593 0.593 0.593 0.593 0.592 0.593 0.593 0.592 0.593 

0.10 5.927±0.11 5.927 5.927 5.927 5.927 5.926 5.925 5.927 5.927 5.927 5.927 
1.0 59.265±0.001 59.266 59.265 59.265 59.266 59.265 59.265 59.265 59.265 59.265 59.265 

    n=10 :* تكرارية حقن المحلول العياري العائد لم ركبي التايلوزين والسبيراميسين 
 

  Curve the Calibration                                                   منحني المعايرة
 Externalتمّ إنشاء منحني مُعايَرة لكل من مركبي التايلوزين والسبيراميسين وفق طريقة المعيار الخارجي  

Standard لمركبي التايلوزين والسبيراميسين ، دُرست خطية المُنحني العياري الماكروليدين عند تراكيز مختلفة للصادين
باستخدام سلسلة تراكيز متدرجة من المحاليل ى التوالي عل 232nmmaxλ ,=280nmmaxλ=موجة ال يعند طول
 من المُركبين.مُركب لكل  1.0ppm ,0.50 ,0.10 ,0.050 ,0.010 ,0.0050 ,0.0010    العيارية

، وتمَّ رسم منحني C8في عمود الفصل الكروماتوغرافي  لكل مُركبمن كل محلول عياري  20µlجرى حقن 
مساحات القمم  (14) الجدول يوضح(، Xالتركيز ) بدلالة( Yتابعية مساحة القمة )على لكل منهما اعتماداا المُعايَرة 

، التايلوزين والسبيراميسين على التوالي لمُركبي 4.216min:tR 7.016,:tR  زمن احتفاظعند التراكيز السابقة الذكر و 
 0.10ppm, 0.010-1.0ppm-0.0010مركب التايلوزين بخطية جيدة ضمن مجال لمُعايَرة المنحني  تميز

مركب السبيراميسين كذلك منحني مُعايَرة ؛ و correlation coefficient R²=0.99998, 1.0   وبمعامل الارتباط 
 .(12كما هو موضح في الشكل ) R²=0.99998, 0.99992وبمعامل الارتباط  ين السابقي الذكرمجالالضمن 
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 .0.10ppm -0.0010ميسين الموافقة لتراكيز تراوحت بينمركبي التايلوزين والسبيرا قمم مساحات :(14)جدول
 1.0 0.50 0.10 0.050 0.010 0.0050 0.0010 (ppmالتركيز)

 0.0537 0.2684 0.526 2.648 5.258 26.309 52.569 *التايلوزينقمة مساحة 
 0.0584 0.299 0.593 2.504 5.927 29.605 59.265 *السبيراميسينقمة مساحة 

n=4 :*              لمحاليل العيارية لم ركبي التايلوزين والسبيراميسين.من تراكيز اكل تركيز القمة لتكرارية مساحة 
 

 
a                                                                                 b 

 
c                                                                                 d 

  .0.010-1.0ppm  0.10-0.0010  وppm منحني م عايَرة م ركب التايلوزين بين :a,b 

  .0.010-1.0ppm  0.10-0.0010  وppm منحني م عايَرة م ركب السبيؤاميسين بين :c,d 

 .1.0ppm-0.0010(: منحنيات المعايرة لمركبي التايلوزين والسبيراميسين ضمن مجال 12الشكل )
 

 ، لذا210nmعند طول الموجة التايلوزين والسبيراميسين  مركبي( ظهور قمة لكل من 11حظ من الجدول )يل
 10.0ppm ,1.0 ,0.10التراكيز  وفق حقنة واحدة تحتوي على تركيز محدد للمركبين معاا  عبر حقن أجريت دراسة

 إمكانية( 36) الشكلو  (15الجدول ) يوضح .واحد زمني برنامج باستخدام 280nm ,232 ,210عند الأطوال الموجية 
لمركب  %23.962 - 22.954وفق نسبة استرجاع تراوحت بين  210nmفصل المركبين معاا عند طول الموجة 

مرات بالمقارنة مع نسبة استرجاع  4وهي نسبة أخفض بـ ، لمُركب السبيراميسين 23.138 - 22.758التايلوزين و 
، مما يعني أفضلية 232nm ,280ة طولي الموج ن نفسهما عند الفصل باستخداموالمُسجلة للمركبي %99أكبر من 

 .فصل كل مُركب على حدة بغية الحصول على نسبة استرجاع مثالية
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 .280nm ,232 ,210عند الأطوال الموجية  التايلوزين والسبيراميسينمركبي استرجاع  ونسبقمم ال متوسطات مساحات(: 15جدول )
 التايلوزين السبيراميسين

 مساحة القمة λ(nm)طول الموجة 
Area* ± RSD% 

 مساحة القمة
Area* ± RSD% 

Rec%** نسبة الاسترجاع Rec%** نسبة الاسترجاع 
10.0ppm 1.0ppm 0.10ppm 10.0ppm 1.0ppm 0.10ppm التركيز 

136.574±0.006 13.488±0.060 1.364±0.274 120.652±0.008 12.597±0.020 1.361±0.153 
210 

23.138 22.758 23.013 23.177 23.962 22.954 
586.965±0.001 59.227±0.010 5.927±0.052 - 232 

99.441 99.935 99.996   
- 515.772±0.004 52.126±0.008 5.897±0.074 280 

 99.078 99.157 99.498  
/minlCN Flow:1m(0.04M)pH:2.4 /ACN(80:20v/v)]/A4HPO2T:40ºC, Column (C8), A [Na 

n=4 :*        .متوسط النسبة المئوية لمردود استرجاع المركب لأربع مكررات. **: متوسط مساحة المركب لأربع مكررات     
 

 

   
a:0.10ppm                              b:1.0ppm                                 c:10.0ppm 

 
d:0.10ppm                                     e:1.0ppm                                  f:10.0ppm 
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g:0.10ppm                                      h:1.0ppm                                      i:10.0ppm 

 .220nmوجة كروماتوغرامات م ركبي التايلوزين والسبيراميسين عند طول الم :a, b, c(: 13شكل )
                         d, e, f 280: كروماتوغرامات مركب التايلوزين عند طول الموجةnm. 

g, h, i 232: كروماتوغرامات مركب السبيراميسين عند طول الموجةnm. 

 
  :الاستنتاجات والتوصيات

 حليلية كونها تهدف إلى تحديد تُعد هذه الدراسة من الدراسات الأكاديمية والتطبيقية في مجال الكيمياء الت
المُستخدمة كمُحفزات نمو وفي مُعالجة بعض  الماكروليديةالشروط المثلى الضرورية لتحديد النزر المتبقي من الصادات 

 التغذية البشرية. في المُستخدمةمنتجاتها الغذائية المختلفة و  الحية ذات المنشأ الحيوانيالأمراض عند الكائنات 
  والسبيراميسين لمُركبي التايلوزينحتفاظ ا زمنأفضل ( 12) راسة كما هو موضح في الجدولالد تُظهر هذه      

7.013, 4.214min  0.10عند التركيز على التواليppm  باستخدام عمود الفصل الكروماتوغرافيC8  بالمقارنة مع
عمود الفصل م باستخدا 0.10ppmعند التركيز على التوالي  5.898min ,7.641 حتفاظا زمنأفضل 

  .C18الكروماتوغرافي 
  والسبيراميسين التايلوزين يركبلمُ قمة أفضل ( مساحة 12) الدراسة كما هو موضح في الجدول تبُين هذه     

بالمقارنة مع  C8باستخدام عمود الفصل الكروماتوغرافي  0.10ppmالموافقة لتركيز على التوالي  5.927 ,5.759
 .C18الكروماتوغرافي الفصل عمود باستخدام  لتركيز نفسهلالموافقة على التوالي  4.212 ,4.432قمة أفضل مساحة 

  ( تأثير 8 ,3حظ من نتائج الجدولين)لوpH  فعالية فصل مُركبي التايلوزين والسبيراميسين فيالطور المتحرك 
 .في كل العمودين الكروماتوغرافيين

 يتمتع العمود الكروماتوغرافيC18  عمود  بالمُقارنة مع، أكثر كرهاا للماءو  ضعيفة قطبيةبC8  الذي يتمتع
 أفضلية على C8مما يعطي  C18من  أقصرسلسلة كربونية  C8 لعموديمتلك ا ذلكعلوةا على ، قطبية متوسطةب

C18  نتريلالأسيتو متحرك من  خاصة عند استخدام طورزمن الاحتفاظ الأقصر، مكانية الفصل الأفضل و إمن حيث 
ن يالمدروسين اللذتمليص المركبين  على القدرةمنحه والتي ت القطبية ةإلى عالي ةمتوسطال المُذيباتالذي ياعد من 

 .في بنية كل منهما OHو   3CHيتمتعان أيضاا بالقطبية نظراا لامتلكهما لزمر 
  َ210عند طول الموجة مُركبي التايلوزين والسبيراميسين معاا فصل الاسترجاع عند  جلت نسبةسnm  تقانة وفق

HPLC-DAD مع نسبة الاسترجاع التي تمَّ التوصل إليها عند فصل مُركبي بالمقارنة  نسبة ضعيفة أقل بأربع مرات
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( 15) كما هو موضح في الجدول  232nm ,280عند طولي الموجةالتايلوزين والسبيراميسين كل على حدة 
 (. 13والشكل)
  َّمُركبي التايلوزين ل واضح فصلالحصول على ذه الدراسة الشروط المثلى المُترتبة عن ه اعتماداا علىتم

من  ضمن مجال لكل من المركبين عياري تميز بخطية جيدةوعلى منحني  ،HPLC-DADوفق تقانة  والسبيراميسين
 على التوالي.  232nm =maxλ ,280 موجةال يعند طول 100ppb-1  ppm00.1-00.001 التراكيز تراوح بين
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