
Latakia University Journal for Research and Scientific Studies - Biological Sciences Series Vol.  (48) No. (4) 2026 

journal.latakia-univ.edu.sy                                                                                          Print ISSN: 2079-3065  , Online ISSN:2663-4260  

935 

Validation of an Optimized HPLC-FLD Method for the 

Simultaneous Determination of Glyphosate and AMPA with 

Application to Environmental Water Samples 

 
Diaa Ali

*
 

Dr. Tareq Arraj
**

 

Dr. Hajar Nasser
***

 
 

(Received 25 / 5 / 2026. Accepted  12 / 7 /2026) 

 

  ABSTRACT    

 
This study presents the validation of an optimized analytical method for the highly 

sensitive simultaneous determination of glyphosate and its primary degradation product 

AMPA using HPLC with fluorescence detection following FMOC-Cl derivatization, and 

its application to environmental water samples. Derivatization conditions were optimized 

at pH 10.5 with a reaction time of 45 min and an FMOC-Cl concentration of 8 µM. 

Chromatographic separation was achieved using a mobile phase consisting of acetonitrile 

and sodium acetate buffer (20 mM, pH 5.2) in a 50:50 (v/v) ratio, with fluorescence 

detection at 265/310 nm. Method validation, performed according to ICH Q2(R1) 

guidelines, demonstrated excellent selectivity and linearity (r² ≥ 0.999) over concentration 

ranges of 0.88–56.36 ppb for glyphosate and 0.58–37.01 ppb for AMPA. Recoveries 

ranged from 92.38–103.92% and 87.19–105.24%, respectively, with good precision 

 (RSD <2% for repeatability and <5% for intermediate precision). Limits of detection were 

3.9 and 1.7 ppt, while limits of quantification were 12 and 5 ppt for glyphosate and AMPA, 

respectively. Application to environmental water samples confirmed the presence of both 

analytes in agricultural surface waters, highlighting the method’s reliability and suitability 

for trace-level environmental monitoring. 
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 المتزامن لمتقدير HPLC-FLD طريقة تحميمية مُحسّنة باستخدام صحة من التحقق
 بيئية مياه عينات عمى وتطبيقيا AMPAو لمغميفوزات

 
   *ضياء عمي

 ** د. طارق عراج
 *** د. ىاجر ناصر

 (2026/  7/  12قبل لمنشر في  . 2026/  5/  25تاريخ الإيداع )
 

 ممخّص  
 

 وناتج لمغميفوزات الحساسية عالي المتزامن لمتقدير محسّنة تحميمية طريقة صحة من التحقق إلى الدراسة ىذه تيدف
 عمى تطبيقيا مع ،FMOC-Cl بكاشف الاشتقاق )قبل العمود( بعد HPLC-FLD باستخدام AMPA الرئيس تحممو
 FMOC-Cl وتركيز min 45 تفاعل وزمن pH = 10.5 عند للاشتقاق المثمى الشروط تحديد تم. بيئية مائية عينات
 الصوديوم خلات ومحمول منظم من الأسيتونتريل من متحرك طور باستخدام كروماتوغرافي فصل مع ،µM 8 مقداره

(mM 20، pH = 5.2 )بنسبة (50:50، v/v)، والانبعاث  للإثارة موجية أطوال عند والكشفnm 310/265. 
 ppbالمجال  ضمن( r² = 0.999) ممتازة وخطية عالية انتقائية ICH Q2(R1) إرشادات وفق النتائج أظيرت

 بين الاسترجاع نسب تراوحت. AMPA ( لـ0.58 – 37.01) ppbو لمغميفوزات (56.36 – 0.88)
لمتكرارية  2أقل من % RSDمع دقة جيدة تمثمت بقيم % (،105.24 – 87.19%) ( و103.92 – %92.38) 

 (5و 12) pptالكمي  التقدير وحدود (،1.7و 3.9) pptالكشف  بمغت حدود لمدقة المتوسطة. 5وأقل من %
 مياه في المركبين عن الكشف تم بيئية، مياه عينات عمى الطريقة تطبيق ب. عندالترتي عمى AMPAو لمغميفوزات
 وحساسيتيا الطريقة كفاءة يؤكد مما ، AMPAم ppb26.60 لمغميفوزات و ppb 38.15بتراكيز  زراعية سطحية
 .الرقابية لمدراسات موثوقة أداة ويجعميا المنخفضة، التراكيز عند البيئي لمرصد العالية

 
 .التحميمية الطريقة صحة من التحقق ،AMPA، HPLC-FLD، FMOC-Cl الغميفوزات،المفتاحية:  الكممات

سورية، يحتفظ المؤلفون بحقوق النشر بموجب  -) تشرين سابقاً( اللاذقيةجامعة مجمة :  حقوق النشر  
 CC BY-NC-SA 04الترخيص 
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 مقدمة
  الغميفوزات ويُعد الإنتاجية، لتعزيز الأعشاب مبيدات استخدام في كبيرة زيادة الحديثة الزراعة شيدت

  Glyphosate [N-(phosphonomethyl)glycineأكثرىا ]  ًالقرن سبعينيات في تطويره منذ عالمياً  انتشارا 
 ىو رئيس ناتج إلى الحيوي وتحممو العالية، بقطبيتو المبيد ىذا [. يتميز1الماضي ]

 Aminomethylphosphonic acid  (AMPA)، العمر  نصف يتراوح [. حيث2أعمى ] بيئي بثبات يتمتع الذي
 يُعد بينما ،لخصائص التربة والمياه والظروف البيئية المحيطةتبعاً  أشير وعدة أيام بضعة بين لمغميفوزاتالبيئي 

AMPA  ً[.5-3الأمد ] طويل لمتموث ميماً  مؤشرا 
 عمى الامتزاز بين معقد لتوازن يخضع البيئي سموكيما فإن الماء، في المركبين لكلا العالية الذوبانية من الرغم وعمى

 بسبب الجوفية المياه إلى الانتقال عمى منخفضة بقدرة عادة AMPAو الغميفوزات يتميز الحيوي، والتحمل التربة مكونات
 العضوية، المادة محتوى انخفاض)مثل  معينة بيئية ظروفاً  أن إلا لمتربة، والعضوية المعدنية بالمكونات القوي ارتباطيما

  [7-6، 2والجوفية ] السطحية المياه إلى الرشح أو السطحي الجريان عبر انتقاليما تعزز قد اليطول( أو الري وشدة
 مخاوف يثير مما والغذاء، المياه في AMPAو الغميفوزات من متبقية آثار وجود إلى الدراسات من العديد أشارت كما
 [. 9-8، 3] التراكمية وتأثيراتو التركيز منخفض المزمن التعرض بشأن جدية

 أظيرت الحديثة العمميّة الأدلّة أن إلا [،10المستيدفة ] الكائنات غير تجاه السمية منخفض الغميفوزات اُعتقدَ سابقاً أن
 والجينية، الخموية والسمية التأكسدي، تشمل الإجياد المزمن لو، بالتعرض مرتبطة محتممة صحيّة مخاطر وجود

 الصحة عمى والمناعي، وتأثيرات العصبي الجياز عمى محتممة تأثيرات إلى إضافة اليرموني، التوازن واضطراب
 ضمن 2015 عام الغميفوزات( IARC) السرطان لأبحاث الدولية الوكالة صنّفت وقد. [15-11] الإنجابية
 حدوداً  التنظيمية الييئات حددت المخاوف، ليذه وانعكاساً  [.16] (للإنسان السرطنة محتممة مادة) 2A المجموعة

 من قبل mg/L 0.28و ،(EPA) الأمريكية البيئة حماية وكالة قبل من mg/L 0.7 :الشرب مياه في لتراكيزه قصوى
 µg/L 0.1 [18-17.]قدره  صرامة أكثر حداً  الأوروبي الاتحاد اعتمد بينما الكندية، الصحة وزارة
 من الرغم وعمى[. 19] المسجّمة المبيدات من العديد في فعّالة كمادة واسع نطاق عمى الغميفوزات يُستخدم سوريا، في

 دقيقة تحميمية طرائق تطوير يستدعي مما لتقديره، محميّاً  معتمدة تحميمية طريقة الآن حتى توجد لا المكثّف، استخدامو
 .والغذائيةالبيئية  الأوساط في المتبقية آثاره لمراقبة وحساسة
 الماء، في وذوبانيتيما العالية الشديدة، قطبيتيما عن ناتجة تقنيّة تحديات AMPAو الغميفوزات تحميل عممية تواجو
 تقانات باستخدام المباشر الكشف فعالية من يحد مما بنيتيما، في والفمورية الكروموفورية المجموعات وغياب

 إمكانية لتحسين أساسية خطوة Derivatization الكيميائي الاشتقاق يُعد لذلك .[20-21] التقميدية الكروماتوغرافيا
 الفموري أو الطيفي لمكشف استجابة أكثر مشتقات إلى تحويميما خلال من المركبين، ليذين والكمي الكيفي الكشف

 مع يتفاعل إذ ،AMPAو الغميفوزات اشتقاق في استخداماً  الكواشف أكثر من FMOC-Cl كاشف ويُعد .[22-23]
بتقانة  لمكشف قابمة نسبيّاً  مستقرة فمورية مشتقات ليشكل قموي، وسط ضمن المركبين كلا في الأمين مجموعة

( تفاعل الاشتقاق بين كل من الغميفوزات 1[، ويوضح الشكل )10] FLDأو  PDA كاشف مع السائمة الكروماتوغرافيا
 .FMOC CLمع  AMPAو
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 FMOC-Cl [24]باستخدام كاشف  AMPA(: تفاعل اشتقاق الغميفوزات و1الشكل )
 .AMPAو لمغميفوزات المتبقية الآثار لتحميل والمناسبة الحسّاسة الطرائق من الاشتقاق بعد HPLC-FLD تقانة تُعد
كاشف  )تركيز الكروماتوغرافي والتحميل الاشتقاق شروط في ممحوظاً  تبايناً  المنشورة الدراسات تُظير ذلك، ومع

 أبرز بين مقارنة( 1) الجدول يوضح. وأطوال الموجات( ، درجة حرارة العمود،pH قيمة المتحرك، الطور الاشتقاق، نوع
 .HPLC-FLDبتقانة  التحميل مع FMOC-Cl اشتقاق عمى اعتمدت التي السابقة الدراسات

 أبرز الدراسات السابقة التي اعتمدت عمى اشتقاق(: مقارنة بين 1الجدول )
 FMOC-Cl  بتقانةمع التحميل HPLC-FLD 

 المرجع
 الكاشف

FMOC-Cl 
 المحمول المنظم

borate buffer 

زمن 
 الاشتقاق
min 

 الطور المتحرك
 التدفق

mL/min 
حرارة درجة 
 C° العمود

 أطوال الموجات
 انبعاث/إثارة

nm 

[25] 1 g/L 0.05 M 240  أسيتونتريل : حمض الفوسفوريك
%(0.2 )- gradient 1.0 35 254/301 

[18] 0.02 M 0.05 M 
 pH 9 

KH₂PO₄ (0.05 M ) : أسيتونتريل 60
isocratic (30:70) 

0.7 40 270/315 

[26] 0.02 M 0.05 M 60 أسيتونتريل : KH₂PO₄ (0.05 M )
isocratic (30:70) 0.7 40 210/315 

[27] 6 g/L 25 mM 60  أسيتونتريل : خلات الأمونيوم 
(5 mM, pH 9.5 )- gradient 

1.0 30 270/315 

[28] 160 mg/L 0.04 M 
pH 9 30 حمض الفوسفوريك أسيتونتريل : 

(0.05%, pH 9.5)  - gradient 1.0 - 260/317 

[29] 1.59 g/L 200 mM 
pH 8.98 

 خلات الأمونيوم ميثانول : 60
  (5mM, pH 8.9)- gradient 

1.0 25 265/315 

 وصعوبة التحميمي الأداء اختلاف في وما يرافقو من الكروماتوغرافي، والتحميل الاشتقاق شروط في ىذا التباين ظل في
 الاشتقاق شروط تحسين سابقة من ىذا البحث مرحمة مختمفة، تمَّ في مخبرية ظروف تحت الطرائق تطبيق إعادة

. لكن اعتماد الطرائق AMPAلمكشف المتزامن عن الغميفوزات وHPLC-FLD  بتقانة الكروماتوغرافي والفصل
 .(Method Validation)والرقابية لا يتم بدون التأكد من صحة الطريقة  الروتينية التحاليل التحميمية المحسّنة في

 الدولي المؤتمر إرشادات وفق المُحسَّنة التحميمية الطريقة صحة من الكامل التحقق إلى الدراسة من الحالي الجزء ييدف
 وشمل. الواقعية المصفوفات في أدائيا لتقييم حقيقية بيئية مياه عينات عمى وتطبيقيا ICH Q2(R1 [30،]) لممواءمة
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 والخطية ،(Specificity) والانتقائية ،(System Suitability Test, SST) النظام ملاءمة اختبار تقييم التحقق
 التكرارية ذلك في بما( Precision) والدقة ،(Accuracy) والصحة ،(Linearity and Range) والمدى

(Repeatability )المتوسطة والدقة (Intermediate Precision)، الكشف حدود إلى إضافة (LOD )والتقدير 
 .(Robustness) والمتانة ،(LOQ) الكمي

 
 :وأىدافو البحث أىمية
 تحممو وناتج الغميفوزات الأعشاب مبيد لتقدير موثوقة تحميمية طريقة اعتماد إلى الحاجة من الدراسة ىذه أىمية تنبع

 مطبّقة تحميمية طرائق وغياب المبيد ليذا الواسع الاستخدام ظل في سيما ولا البيئية، الأوساط في( AMPA) الرئيس
 الاشتقاق بعد HPLC-FLD تقانة عمى قائماً  تحميمياً  منيجاً  توفّر كونيا من أىميتيا الدراسة ىذه وتكتسب. لرصده محمياً 
مكانية والانتقائية بالحساسية يتميز ،FMOC-Cl بكاشف  .المحمية المختبرات في المتاحة الإمكانات ضمن التطبيق وا 
 إلى: الدراسة تيدف

 المؤتمر إرشادات وفق AMPAو لمغميفوزات المتزامن لمتقدير المُحسَّنة التحميمية الطريقة صحة من الكامل التحقق .1
 الانتقائية،: والتي تشمل الأساسية، التحميمي الأداء معايير جميع تقييم خلال من ،ICH Q2(R1) لممواءمة الدولي
 الكمي التقدير وحدود( LOD) الكشف حدود ،(المتوسطة والدقة التكرارية) الدقة ،(الاسترجاع) الصحة والمدى، الخطية

(LOQ)، الطريقة ومتانة. 
 يدعم بما منخفضة، تركيز مستويات عند AMPAو الغميفوزات متبقيات عن الكشف عمى يقةقدرة الطر  إثبات .2

 .سوريا في والرقابية الروتينية والتحاليل البيئي الرصد برامج في استخداميا
 الواقعية. المصفوفات في كفاءتيا لتقييم حقيقية بيئية مياه عينات عمى صحتيا من المتحقق الطريقة تطبيق .3
 

 :البحث وموادهطرائق 
 المستخدمة المواد .1

 % 99بنقاوة  AMPA( وعيار 250MG-45521)رقم المنتج:  % 99.2الغميفوزات بنقاوة عيار  استُخدم
 كاشف  استُخدم كما، ا(ألماني) Sigma-Aldrichوكلاىما من إنتاج شركة  ،(250MG- 324817)رقم المنتج:  

FMOC-CL  من إنتاج شركة  %99بنقاوةBIOCHEMIKA (اليند) .بورات باستخدام المنظمة المحاليل أُعدت 
خلات الصوديوم ثلاثي الييدرات و . (اليند) TM MEDIAمن شركة  (Na₂B₄O₇·10H₂O) المائية الصوديوم

(CH₃COONa.3H₂O من شركة )Qualikems Lifesciences  (اليند) .والأسيتونتريل  الخميك حمض استُخدم
 )اليند(. TM MEDIA(، وماء ثنائي التقطير منزوع الأيونات من شركة HPLC-gradeمن الدرجة التحميمية العالية )

 الأجيزة والأدوات المستخدمة .2
 والموجود ،(اليابان) Shimadzu شركة من HPLC الأداء عالي السائل كروماتوغرافيا جياز باستخدام أُجريت التحاليل

 الطور ثنائية مضخة غازات، نازع بوحدة والمزوّد. اللاذقية جامعة  -البيئة لبحوث العالي المعيد مخابر في
 (LC-20AT) ،آلي حاقن (SIL-20A ،)كاشف ( فمورةRF-10AXLووحدة ،) تحكم (CBM-20A)، معالجة تمت 

 بأبعاد C18 نوع من كروماتوغرافي فصل عمود استُخدم. LCsolutionببرمجية  البيانات
 (250mm × 4.6mm, 5 µm) شركة إنتاج من Wissenschaftliche Gerätebau (ألمانيا.) 
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 حساس تحميمي ميزان ،(Ultrasonic Water Bath) الصوتية فوق بالأمواج يعمل مائي حمام استُخدم كما
(± 0.0001 g) من Shimadzu، قياس جياز pH من Metrohm (سويسرا .)فلاتر تخمية، مع مضخة بوخنر قمع 

 (. ألمانيا) KNAUER شركة من µm 0.45 مسام بقطر Millipore حقنية وفلاتر ،µm 0.45مسام  غشائية بقطر
 تحضير المحاليل العيارية  .3

 المناسبة الكمية ( بإذابةppm 100) mg/L 100بتركيز  AMPAو الغميفوزات أساسي لكل من عياري محمول حُضِّر
 نفس باستخدام التسمسمي بالتخفيف العمل محاليل حُضِّرت .(HPLC-grade) الأيونات منزوع ماء في عيار من كل
 .C 4°عند  الإغلاق محكمة غامقة زجاجات في العيارية المحاليل جميع حُفظت. الماء

ر   وعاء في وحُفظ( HPLC-grade) الأسيتونتريل في mM 0.5بتركيز  الأساسي FMOC-Cl كاشف محمول حُضِّ
  .الاستخدام قبل مباشرة( µM 8) المطموب التركيز إلى خُفّف ثم الرطوبة، عن بعيداً  محكم
 :كالآتي المنظمة المحاليل أُعّدت

 الصوديوم  بورات رباعي محمول(mM 1، pH 10.5 )الاشتقاق خطوة في ويُستخدم الأيونات، منزوع ماء في. 
 الصوديوم خلات محمول (mM 20، pH 5.2 )وضبط الماء، في الييدرات ثلاثي الصوديوم خلات بإذابة 

 .المتحرك الطور في تحضير ويُستخدم الخميك، بحمض الحموضة
 الكروماتوغرافي  والتحميل الاشتقاق إجراءات .4

 الاشتقاق الكيميائي .1. 4
 أظيرت. FMOC-Cl وتركيز ،pH قيمة التفاعل، زمن لتأثير منيجية دراسة خلال من الاشتقاق شروط تحسين تم

 و (،AMPAو/أو  الغميفوزات عمى العياري )يحتوي المحمول من µL 200 إضافة :ىي المثمى الشروط أن النتائج
µL200 الصوديوم بورات رباعي محمول من (mM 1، pH 10.5)، و µL200 محمول  منFMOC-Cl (8 µM.) 
 (.Co 3 ± 25) الغرفة حرارة درجة عند min 45 لمدة يتفاعل المزيج ترك
 النيائية. عند حساب التراكيز 3 قدره تمديد يُؤخذ بالحسبان معامل متساوية، حجوم ثلاثة لاستخدام ونظراً 

 الشروط الكروماتوغرافية المثمى .2. 4
 خلات ومحمول أسيتونتريل من مكوّن متحرك بطور C18 (250mm × 4.6mm, 5 µm) عمود عمى الفصل تم

 ،C 40° العمود حرارة درجة ،mL/min 1.0 التدفق معدل(. v/v) 50:50 بنسبة( mM 20، pH 5.2)الصوديوم 
 انبعاث موجة وطول nm 265 إثارة موجة طول عند الفموري الكشف تم. µL 20 الحقن وحجم
nm 310.  

 Method Validationالطريقة  صحة من التحقق .5
 نقية. عيارية محاليل باستخدام ICH Q2(R1) إرشادات وفق الطريقة صحة من التحقق تم
 (SSTملاءمة النظام ) اختبار  .1. 5

لكل من الغميفوزات  µM 1 اعتمد تقييم ملاءمة النظام عمى تسع حقنات متتالية لمحمول عياري مشترك بتركيز
 الاحتباس زمن حيث حُسب التكرارية(،وىي الحقنات نفسيا المستخدمة في حساب ) AMPAو
 (Retention Time, tR،) الطبقات عدد ( النظريةNumber of Theoretical Plates, N،) التذييل  معامل
(Tailing Factor, T،) الفصل معامل (Resolution, Rs)، و%RSD الاحتباس وزمن لممساحة . 
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 الانتقائية  .2. 5
ر) blankالشاىد  المحمول بتحميل قُيِّمت  µL بـ AMPAالعياري لمغميفوزات و المحمول من µL 200 باستبدال المُحضَّ
كاشف  من µL200 رباعي بورات الصوديوم، و من منظم محمول من µL 200 إضافة مقطر، مع ماء 200

FMOC-Cl)، أزمنة عند تداخل وجود عدم من التأكد مع المشترك، والمحمول العياري الفردية، العيارية المحاليل 
 .Rs وحساب المشتقين احتباس

 والمدى الخطية .3. 5
المجال  ضمن( مكررات لكل تركيز ثلاث) تركيز نقطة 11 بـ AMPAو الغميفوزات من لكل معايرة منحنيات أُعدت

0.88 – 98.62 ppb 64.78 – 0.58و لمغميفوزات ppb لـ AMPA (التمديد عامل تصحيح بعد .)مساحة رُسمت 
 الخطي. الانحدار بطريقة( r²) الارتباط معامل وحُسب التركيز مقابل القمة
 )الاسترجاع( الصحة .4. 5

. الخطي المعتمد المجال مستقمة ضمن مكررات بثلاث( مرتفع متوسط، منخفض،) تركيز مستويات ثلاثة عند قُيِّمت
  :المعادلة وفق الاسترجاع نسبة حُسبت

% Recovery   )100 ×= )التركيز العممي المقاس/ التركيز النظري المضاف 
 يمي: كما بنوعييا الدقة تقييم تمَّ الدقة:  .5. 5
 :ظروف نفس وتحت اليوم نفس ضمن المشترك العياري المحمول من مستقمة مكررات تسع تحميل التكرارية 

 جديد اشتقاق محمول تحضير تم فقد ،(دقيقة 45) لمتفاعل ثابتاً  زمناً  تتطمب الاشتقاق عممية لكون ونظراً . التشغيل
 .الفمورية الاستجابة عمى زمني تأثير أي وتفادي قياس لكل التفاعل زمن ثبات لضمان مستقل، بالشكل مكرر لكل

 الاشتقاق محاليل تحضير في النيج نفس باستخدام مختمفة، أيام ثلاثة خلال التحميل تكرار المتوسطة: الدقة 
 .التفاعل شروط ثبات لضمان

 (.التمديد بعد AMPA لـ ppb37.01 و لمغميفوزات ppb 56.36يعادل ) µM 1 ابتدائي بتركيز مشترك عياري محمول استُخدم
 (LOQ) ( وحد التقدير الكميLODحد الكشف ) .6. 5

  :المعادلتين وفق حُسبا
LOD = 3.3 SD / a 
LOQ = 10 SD / a 

 [.30المعايرة ] منحنى ميل ىو aللاستجابة، و المعياري الانحراف ىو SD حيث
 المتانة .7. 5

  :شممت التحميمية، الظروف في ومقصودة صغيرة تغييرات إدخال خلال من الطريقة متانة قُيِّمت
 pH ( 0.2) المتحرك الطور± 
 حرارة درجة ( 5 ±العمود Co) 
 التدفق معدل (± 0.1 mL/min) 
 ( تركيز الكاشفµM 1±) 
 pH  ( 0.1)وسط الاشتقاق± 
 وزمن ( 5 ±الاشتقاق min) 
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 قبل AMPAو الغميفوزات من لكل µM 1 قدره ابتدائي بتركيز مشترك عياري محمول باستخدام التجارب أُجريت
  لـ ppb 37.01و لمغميفوزات ppb 56.36 مقداره نيائياً  تركيزاً  يقابل ما وىو الاشتقاق،
AMPA قيم وحُسبت قياس لكل مكررات التمديد(، بثلاث عامل تصحيح )بعد %RSD متينة الطريقة اعتبُرت. القمم لمساحة 

 .RSD < 5%% بقيت إذا
 تطبيق الطريقة المحسّنة عمى عينات مائية بيئية .6

العينات البيئية الحقيقية لتقييم قابميتيا لمتطبيق العممي في الظروف عمى تطبيقيا بعد التحقق من صحة الطريقة، تم 
 الواقعية.
 المموثات لتحميل المعتمدة العينات جمع بروتوكولات وفق ونظيفة غامقة عبوات في مائية عينات ثلاث جُمعت

 تقريباً تحت cm 20 عمق من( Grab Sampling) المباشر الغمر بطريقة عينة المياه السطحية أُخذت. العضوية
بعمرة ذات النشاط  قرية في مختمفة مواقع من الثاني تشرين شير من واحد يوم خلال العينات جميع جُمعت. الماء سطح

 بالنشاط تأثره ودرجة المائي المصدر استخدام طبيعة وفق وذلك سوريا، حماة، محافظة مصياف، ريف الزراعي،
 :يمي كما وكانت الزراعي،

 (.  الزراعي نسبياً عن النشاط بعيد) نقي شرب مياه نبع: 1 العينة 
 (.  زراعية مناطق قريب من) لمشرب وأحياناً  لمري يُستخدم نبع: 2 العينة 
 زراعية مكثفّة. نير يمر بمنطقة من سطحية مياه: 3 العينة  

 بقطر ميكروية مرشحات عبر ، رُشحتCo 4عند  الظلام في حفظيا وتم (Co 4 ≥ثمج ) مع مبرد في العينات نُقمت
والتحميل باستخدام الطريقة المُحسَّنة  الاشتقاق لعممية مباشرة خضعت ثم العالقة، المواد لإزالة µm 0.45 مسام

ساعة من جمعيا. ويُعد تطبيق الاشتقاق المباشر متبوعاً بالتحميل  48والمتحقق من صحتيا خلال مدة لا تتجاوز 
كيز مسبق نيجاً موثقاً في عدد من الدراسات السابقة الخاصة بتحميل الكروماتوغرافي دون خطوات استخلاص أو تر 

 [.32-31] والكشف الفموري FMOC-Clفي العينات المائية باستخدام  AMPAالغميفوزات و
 

 النتائج والمناقشة
 SST النظام ملاءمة اختبار -1
 أداءً  النظام ملاءمة اختبار أظير المنيجي، التحسين مرحمة في إلييا التوصل تم التي المثمى الشروط تثبيت بعد

 2895و الغميفوزات لمشتق 4500 النظرية الطبقات عدد تجاوز ،(2) الجدول في موضح ىو كما. جيداً  كروماتوغرافياً 
 فصل معامل حقق كما(. 2000)< المطموب الأدنى الحد تفوق قيم وىي ،AMPA لمشتق

 Rs = 1.629، النسبي المعياري الانحراف قيم بقيت. القمتين بين جيد فصل يضمن مما %(RSD )من أقل 
 . الروتيني للاستخدام وصلاحيتو لمنظام عالياً  استقراراً  يعكس وىذا القمة، لمساحة 2% من وأقل الاحتباس لزمن %0.2 

 ICH Q2 R1( لمطريقة المحسّنة وفق SST(: معممات اختبار ملاءمة النظام )2الجدول )
 الاحتباس زمن 

tR (min) 
 عدد الطبقات النظرية

N 
  معامل التذييل

T 
 معامل الفصل

Rs  %RSD لزمن الاحتباس  %RSD لمساحة القمة 

Gly 1.857 4501 1.441 - 0.059 1.779 

AMPA 2.274 2895 1.878 1.629 0.121 1.962 

 ≤ 2000 ≤ 2.0  ≥1.5 1.0 ≥ 2.0<  - (ICHحدود القبول )
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   الانتقائية -2
. كروماتوغرافي تداخل أي دون AMPAو الغميفوزات مشتقي بين التمييز عمى الطريقة قدرة الانتقائية اختبار نتائج أكدت
 احتباس زمن عند الغميفوزات مشتق ظير حيث الاشتقاق، بعد المشترك العياري المحمول كروماتوغرام( 2) الشكل يظير

 تحممو وناتج FMOC-Cl الزائد الكاشف ظير بينما دقيقة، 2.274 عند AMPA ومشتق دقيقة 1.857
 (FMOC-OH )القمتين بين الفصل معامل حقق(. دقيقة 9.3و 8.8 حوالي) أطول احتباس زمني عند 
 Rs = 1.629، المقبول التحميمي لمفصل المطموب الأدنى الحد يفوق ما وىو (Rs ≥ 1.5 )جيد بين فصل ويضمن 

 .[34-33المشتقين ]
 لم. الفرديين المشتقين كروماتوغرامات( 5)و( 4) والشكلان ،(blank) الشاىد المحمول كروماتوغرام( 3) الشكل يوضح
 . المستيدفين المركبين احتباس أزمنة عند تداخمية قمم أي تظير

 

 (: كروماتوغرام المحمول العياري المشترك بعد الاشتقاق2الشكل )

 
 الشاىد المحمول كروماتوغرام :(3) الشكل

 
 لوحده الغميفوزات مشتق كروماتوغرام :(4) الشكل
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 لوحده AMPA مشتق كروماتوغرام :(5)الشكل

  والمدى الخطية -3
الخطي  السموك عن العلاقة انحراف إلى أدى مما الفمورة، كاشف استجابة في تدريجي تشبع المرتفعة التراكيز عند لوحظ

(r² = 0.9584 لـ 0.9487و لمغميفوزات AMPA)استجابة يضمن ملاءمة أكثر خطية مجال تحديد تم . ولذلك 
 قدره ارتباط بمعامل ppb 56.36 إلى 0.88 من لمغميفوزات الخطية مجال فتمَّ اختيار. مستقرة خطية تحميمية

  قدره ارتباط بمعامل ppb 37.01 إلى 0.58 من AMPA لـ الخطية مجال حُدد حين في ،0.9998
 معظم في المتوقعة ( وتغطي التراكيزr² ≥ 0.99) ICH Q2 R1 متطمبات القيم ىذه تمبّي(. 6 الشكل) 0.999
 البيئية. العينات

 
 ضمنAMPA و الغميفوزات لمشتقّي المعايرة (: منحنيَا6الشكل )
 HPLC-FLD باستخدام المختار الخطي المجال 

  الصحة -4
 103.92%و 92.38% بين الاسترجاع نسب تراوحت حيث .لمطريقة عالية صحة الاسترجاع دراسات أظيرت

 .AMPA لـ 105.24%و 87.19% وبين لمغميفوزات،
 AMPA لـ% 97و لمغميفوزات% 99 حوالي الاسترجاع متوسط يقع. الاسترجاع نسب تفاصيل( 4)و( 3) الجدولان يبين
 الطريقة صلاحية يؤكد مما ،ppb مستويات عند الآثار لتحميل ICH Q2(R1) إرشادات وفق المقبول النطاق ضمن
 الأولى. المرحمة في تطويرىا تم التي والفصل للاشتقاق المثمى الشروط الدقيق، ويعكس فعالية الكمي لمتقدير
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 (n = 3) تركيز مستوى كل عند لمغميفوزاتنسب الاسترجاع (: 3) الجدول
 التركيز النظري

(ppb)  القمةمساحة (y) 
 (xي )التركيز العمم

(ppb) 
 الاسترجاع

  % Recovery متوسط R% ± SD 

56.36 6,209,632 56.17 99.67 
99.98 ± 2.241 56.36 6,379,093 57.69 102.36 

56.36 6,098,228 55.18 97.91  
28.18 3,058,901 28.04 99.51 

98.60 ± 5.825 28.18 2,833,888 26.03 92.38 
28.18 3,198,193 29.28 103.92 
1.76 108,998 1.70 96.57 

99.40 ± 3.385 1.76 112,807 1.73 98.50 
1.76 121,987 1.82 103.15 

   Y = 111995 X – 81468: معادلة منحني المعايرة لمغميفوزات

 (n = 3) تركيز مستوى كل عند AMPA لـ الاسترجاع (: نسب4) الجدول
 التركيز النظري

(ppb) 
Y 

 مساحة القمة
 Xالتركيز العممي 

(ppb) 
 الاسترجاع

  % Recovery 
 R% ± SD متوسط

37.012 9,382,194 36.27 98.00 
98.13 ± 1.739 37.012 9,567,761 36.99 99.93 

37.012 9,234,871 35.70 96.46 
18.506 4,887,193 18.93 102.27 

103.13 ± 1.525 18.506 5,029,662 19.48 105.24 
18.506 4,987,228 19.31 104.35 
1.157 267,276 1.10 95.07 

90.63 ± 4.032 1.157 250,987 1.04 89.64 
1.157 243,663 1.01 87.19 

 AMPA :Y = 259160 X – 17698معادلة منحني المعايرة لـ 

 الدقة -5
 المركبين، لكلا القمة ومساحة الاحتباس زمن قيم في عالياً  تقارباً  النتائج بيّنت. AMPAو الغميفوزات لمشتقي التكرارية نتائج( 5) الجدول يوضح
 جداً  منخفضة الاحتباس لزمن( RSD)% النسبي المعياري الانحراف قيم كانت حيث

 من لكل 2% من  أقل القمة لمساحة RSD% قيم بمغت كما. الكروماتوغرافي النظام أداء في ممتازاً  استقراراً  يعكس مما ،(0.2% من  أقل) 
 .التحميمية لمطريقة جيدة تكرارية يؤكد مما ،ICH Q2(R1) متطمبات وفق المقبولة الحدود ضمن يقع ما وىو ،AMPAو الغميفوزات

 AMPAو الغميفوزات لمشتقي( Repeatability) التكرارية (: نتائج5) الجدول
  Gly AMPA 

 مساحة القمة زمن الاحتباس مساحة القمة زمن الاحتباس المكرر
1 1.852 6,209,632 2.259 9,382,194 
2 1.854 6,379,093 2.257 9,267,761 
3 1.851 6,098,228 2.256 9,234,871 
4 1.852 6,131,509 2.254 9,054,589 
5 1.852 6,271,228 2.256 9,387,151 
6 1.854 6,308,080 2.254 9,229,572 
7 1.852 6,112,222 2.252 9,011,503 
8 1.851 6,092,620 2.250 8,908,951 
9 1.852 6,075,892 2.253 8,961,870 

 9,159,829 2.255 6,186,500 1.852 المتوسط
SD 0.0011 110,096 0.0027 179,746 

RSD% 0.059 1.779 0.121 1.962 
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 أظيرت. متعددة أياماً  شممت مختمفة تشغيل ظروف تحت أُجريت والتي المتوسطة، الدقة نتائج( 6) الجدول يوضح كما
 قيم بمغت وقد. التشغيمية التغيرات رغم القمة ومساحة الاحتباس زمن من لكل المقاسة القيم في جيداً  تقارباً  النتائج

%RSD تحميمية ظروف تحت الاحتباس زمن استقرار عمى يدل مما المركبين، لكلا 1% من أقل الاحتباس لزمن 
 الغميفوزات من لكل 5 % تتجاوز لم حيث المقبولة، الحدود ضمن القمة لمساحة RSD% قيم بقيت حين في. متغيرة

 .التحميمية لمطريقة جيدة متوسطة دقة يعكس مما ،AMPAو
 AMPAو الغميفوزات ( لمشتقيIntermediate Precision) المتوسطة الدقة (: نتائج6) الجدول

 Gly AMPA 
 مساحة القمة زمن الاحتباس مساحة القمة زمن الاحتباس المكرر

1 1.842 6,547,631 2.258 9,047,213 
2 1.845 6,438,289 2.259 8,664,235 
3 1.852 5,817,323 2.268 8,642,369 
4 1.852 6,131,509 2.254 9,054,589 
5 1.852 6,271,228 2.256 9,387,151 
6 1.854 6,308,080 2.254 9,229,572 
7 1.839 5,975,568 2.233 8,635,508 
8 1.850 5,952,914 2.260 8,657,520 
9 1.857 5,982,345 2.276 8,557,710 

 8,875,096 2.258 6,158,321 1.849 المتوسط
SD 0.0059 247,153 0.011663 306,960 

RSD% 0.32 4.0133 0.516625 3.46 

 التغيرات تجاه مناسب واستقرار جيدة وتكرارية عالية بدقة تتمتع المقترحة الطريقة أن إلى مجتمعة النتائج ىذه تشير
 التشغيمية.

 LOQ وحد التقدير الكمي LOD حد الكشف -6
لمغميفوزات  LOQو LOD، حيث بمغ LOQو LODأظيرت الطريقة حساسية تحميمية عالية تمثمت في انخفاض قيم 

ppt 3.9 و ppt 12  عمى التوالي، في حين سُجمت لمركبAMPA  قيم أقل بمغتppt 1.7 و ppt  ،عمى التوالي
 المحسوبة لكلا المركبين. LOQو LOD( قيم 7ويوضح الجدول )

 AMPAلمغميفوزات و LOQ و LODقيم (: 7الجدول )

 SD a ارتفاع التشويش 
LOD LOQ 

ppb ppt ppb ppt 
Gly 1151 - 829 - 942 - 941 - 759 - 1103 - 878 -852 131 111995 0.0039 3.9 0.012 12 

AMPA 1151 - 829 - 942 - 941 - 759 - 1103 - 878 -852 131 259160 0.0017 1.7 0.005 5 

 منحنى ميل في الممحوظ الارتفاع إلى بالغميفوزات مقارنة AMPA لمركب الكشف حساسية في الواضح التفوق ويُعزى
  الخمفية لضجيج المعياري الانحراف قيمة ثبات رغم ،(111995 مقابل a = 259160) المعايرة

(SD = 131 )لمركب أقوى فمورية استجابة عمى يدل مما الحالتين، كلا في AMPA اعتماد تم وقد .الاشتقاق بعد 
 أزمنة من القريب الزمني المجال ضمن الأساس خط من قياسيا تم حيث المركبين، لكلا الخمفية ضجيج قيم نفس

 . المنطقة ىذه ضمن الضجيج مستوى في ممحوظ تغير وجود وعدم الإشارة استقرار ملاحظة مع min(1.8-2.2،) الاحتباس
المحسوبة في ىذه الدراسة تعكس الحساسية التحميمية لمطريقة الكاممة تحت  LOQو LODوتجدر الإشارة إلى أن قيم 

ظروف المحاليل القياسية المستخدمة في التحقق من الصحة، والتي تضمنت جميع خطوات الاشتقاق والتحميل 
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بيئية أكثر الكروماتوغرافي لممحاليل القياسية. وقد تختمف حدود الكشف العممية عند تطبيق الطريقة عمى مصفوفات 
 تعقيداً نتيجة تأثيرات المصفوفة وارتفاع ضجيج الخمفية واحتمال وجود مركبات متداخمة تؤثر في الاستجابة التحميمية.

  Vlassaوتتفوق حساسية الطريقة المقترحة بشكل واضح عمى دراسات سابقة مثل 
ppb (LOD 0.28  0.35 و LOQ)  وGarba ppb (LOD 4 8و LOQ )[18 ،26 ،]ا يدل عمى الحساسية مم

مكانية استخداميا في رصد التراكيز المنخفضة من الغميفوزات و  في العينات المائية. AMPAالعالية لمطريقة المقترحة وا 
  المتانة -7

 في الطفيفة التغييرات جيداً تجاه استقراراً  الطريقة أبدت. المحسّنة التحميمية الطريقة متانة تقييم نتائج( 8) الجدول يوضح
 الحدود ضمن( RSD)% النسبي المعياري الانحراف قيم بقيت إذ الاشتقاق وزمن التدفق، ومعدل العمود، حرارة درجة

 ،±( 0.2) المتحرك الطور pH قيمة في لمتغيرات واضحة حساسية الطريقة أظيرت المقابل، في. (%5 >المقبولة )
 .التحميمي الأداء عمى العامل ليذا الحرج التأثير إلى يشير مما المستيدف، الحد RSD% قيم تجاوزت حيث
 لمغميفوزات pKa3 قيم من بالقرب تقع pH = 5.2 قيمة بكون الحساسية ىذه تفسير يمكن

 الحموضة درجة في طفيف تغير أي يجعل مما [AMPA (5.4 [17،) م  pKa2و [(36] 6[، 17] 5.6[، 35] 5.3)
 الاستجابة وشدة الكروماتوغرافي احتجازىما سموك عمى ذلك وينعكس التأين لممركبين، حالة عمى مباشر بالشكل مؤثراً 

 التطبيق أثناء نتائجيا ودقة التحميمية الطريقة ثبات لضمان أساسياً  عاملاً  pH لقيمة الدقيق الضبط يُعد لذلك،. الفمورية
 .الروتيني

 (n = 3التحميمية ) الطريقة متانة (: تقييم8الجدول )
 التغير المطبق الشرط الأصمي 

%RSD لمساحة القمة 
Gly 

%RSD لمساحة القمة 
AMPA  

pH  5.2 الطور المتحرك 
− 0.2 5.3 5.1 

 5.4 5.6 0.2 + حساسة
 درجة حرارة العمود

 °C 
 مقبول 3.8 3.2 5 − 40

5 + 3.5 4.1 
 معدل التدفق
(mL/min) 

 مقبول 3.4 2.9 0.1 − 1.0
0.1 + 3.1 3.7 

 تركيز الكاشف
Mµ 

8.0 
- 1 3.8 2.4 

 مقبول
+ 1 2.7 3.8 

 مقبول 45 − 5 3.6 4.2 (min) زمن الاشتقاق
+ 5 3.9 4.5 

 الدراسات من وعدد الحالية الطريقة بين مقارنة( 9) الجدول يوضح أشمل، بشكل التحميمي الأداء تقييم سياق وفي
 حدود تحقق المطوّرة الطريقة أن المقارنة ىذه وتُظير. الفموري الكشف مع FMOC-Cl اشتقاق اعتمدت التي السابقة
 يعكس مما المرجعية، الدراسات بمعظم مقارنة ممحوظ بالشكل منخفضة( LOQ) كمي تقدير وحدود( LOD) كشف
 .الطريقة حساسية في واضحاً  تحسناً 
 ضمن تقع استرجاع نسب جانب إلى ،(r² ≥ 0.999) مرتفعة خطي ارتباط معاملات الحالية الطريقة أظيرت كما

 تم ذلك، إلى إضافةً . التحميمي الأداء موثوقية عمى يدل مما ،(RSD < 5%%) منخفضة دقة وقيم المقبول، المجال
 ميزة يمثل ما وىو بسيط، بتدرج متساوي متحرك طور باستخدام( Rs = 1.629) كاف   كروماتوغرافي فصل تحقيق
 .التدرج عمى تعتمد التي بالطرائق مقارنة التشغيل وتبسيط التحميل زمن تقميل حيث من عممية
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 المنشورة الدراسات بعض مع الحالية الطريقة أداء (: مقارنة9) الجدول
 FMOC-Cl اشتقاق بعد HPLC-FLD باستخدام 

  مجال الخطية 
ppb 

r² LOD (ppb) LOQ (ppb)  %Recovery 
Accuracy 

RSD % 
Precision 

[23] Gly 0.05 – 1 0.995 0.025 0.04 NR <17% 
AMPA NR 0.993 0.05 0.08 NR <9% 

[26] Gly 0.195–25 0.99976 0.28 0.84 82–104 2–7 
AMPA 0.195–25 0.99945 0.35 1.05 82–104 2–7 

[27] Gly 0.25-100 NR NR 0.25 NR 4 
AMPA 1-100 NR NR 1 NR 4 

[28] 
Gly NR NR 0.2 0.8 113 - 91 <18% 

AMPA NR NR 0.2 0.8 113 - 91 <18% 

[29] 
Gly 20 - 1 NR NR 1 104 - 86 - 

AMPA 20 - 1 NR NR 1 104 - 86 - 

 ىذه الدراسة
Gly 0.88–56.36 0.9998 0.0035 0.012 92 –104 ≤5 

AMPA 0.58–37.01 0.999 0.0015 0.005 89 –105 ≤5 
 تشير إلى بيانات غير مذكورة في الدراسة. NR  (Not Reported)، وppb (µg/L)جميع القيم معبّر عنيا بوحدة 

 تطبيق الطريقة المحسّنة عمى عينات مائية بيئية -8
 لطبيعة تبعاً  AMPAو الآثار المتبقية لمغميفوزات وجود في واضحاً  تبايناً  بيئية مائية عينات ثلاث تحميل نتائج أظيرت
 مناطق من نسبياً  قريب نبع) والثانية( الزراعي النشاط عن بعيد شرب مياه نبع) الأولى العينتين؛ أن تبين فقد. الموقع
 العينة أظيرت المقابل، في(. LOD) الكشف حد من أقل التراكيز كانت إذ المركبين، كلا من خاليتين كانتا( زراعية
 الغميفوزات تراكيز بمغت حيث المركبين، بكلا تموث وجود( مكثفة زراعية منطقة في نير من سطحية مياه) الثالثة

 .التوالي ( عمى26.60 و 38.15) AMPA ppbو
 AMPA مو (y = 111995x - 81468لمغميفوزات ) الخطية معادلة باستخدام التراكيز حساب تم
(y = 259160x  - 17698مع ،) التمديد عامل الاعتبار بعين الأخذ (DF = 3 )عن تحضير العينة الناتج 
 (10) الجدول يوضح (،FMOC-Cl وكاشف البوراتي المنظم المحمول من µL 400 مع العينة من µL 200)خمط  

 .التمديد عامل تصحيح بعد والحقيقية المقاسة والتراكيز القمم مساحة قيم
 الثالثة البيئية العينة تحميل (: نتائج10) الجدول

 3 ×= التركيز المقاس  (ppb) التركيز الحقيقي (ppb)س التركيز المقا (y) مساحة القمة المركب
Gly 1,342,606 12.72 38.15 

AMPA 2,279,869 8.87 26.60 

 أزمنة عند AMPAو الغميفوزات قمّتا تظير حيث الثالثة، العينة تحميل عن الناتج الكروماتوغرام( 7) الشكل ويُظير
 ممحوظ. تداخل ودون جيد فصل مع مميزة احتباس
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 AMPA(: كروماتوغرام العينة الثالثة )مياه نير زراعي( يظير قمتي الغميفوزات و7الشكل )

 الأدبيات في ورد بما مقارنة المائية الأوساط في AMPAو الغميفوزات تراكيز في تباين وجود الدراسة ىذه نتائج تعكس
 بين تراوحت لمغميفوزات تراكيز تسجيل البرازيل ورفاقو في Pires دراسة أظيرت فقد. السابقة
ppb (1.5 – 9.7). ، ولـ AMPA  بينppb (0.6 – 1.93) .ppb دراسة بيّنت كما. [37السطحية ] المياه في 

Olivo  إلى وصمت بتراكيز الجوفية المياه في الغميفوزات وجود البرازيل أيضاً  في ppb 6.80 [38] .الأرجنتين، وفي 
 في AMPAو ،ppb 11.3 إلى تصل بتراكيز العينات من 15%  في الغميفوزات وجود   Demonte دراسة أظيرت
 بحدود لمغميفوزات تراكيز Arraj دراسة سجمت فقد فرنسا في أما. ppb 6.5  [39] بمغت بتراكيز العينات من %53 

ppb 1.7 [17الزراعي ] بالصرف المرتبطة السطحية المياه في. 
 لمغميفوزات ppb 38.15) السطحية المياه في نسبياً  أعمى تراكيز الدراسة ىذه نتائج تُظير الدراسات، ىذه مع بالمقارنة

 المحمية، البيئية والظروف الزراعي، الاستخدام شدة اختلاف إلى يُعزى قد ما وىو ،(AMPA لـ ppb26.60 و
 المقابل، وفي. المكثفة الزراعية المناطق في المباشر السطحي الجريان تأثير سيما ولا المياه، مصادر وخصائص
 انتقال محدودية إلى يشير مما ،(LOD من أقل) المركبين كلا من الشرب مياه عينات خمو الدراسة ىذه نتائج أظيرت

 .الدراسة منطقة ضمن البشري للاستيلاك المخصصة المياه مصادر إلى المموثات ىذه
 الشرب، لمياه أساساً  وُضعت EUو EPA قبل من المعتمدة تمك مثل الدولية، التنظيمية الحدود أن إلى الإشارة وتجدر
 إلى المركبات ىذه انتقال حال في المحتممة المخاطر عمى كمؤشر يُستخدم السياق ىذا في إلييا الاستناد فإن وبالتالي
 المراقبة أىمية الحالية النتائج تؤكد ذلك، عمى وبناءً . السطحية المياه لجودة مباشر كتقييم وليس الشرب، مياه مصادر
 .الشرب ومياه الجوفية المياه لتموث مباشر غير كمصدر المحتمل لدورىا نظراً  الزراعية، المناطق في السطحية لممياه المستمرة

 
 :الاستنتاجات والتوصيات

 :التالية النتائج الحالية الدراسة أظيرت
 AMPAو لمغميفوزات الحساسية عالي المتزامن لمتقدير المُحسَّنة التحميمية الطريقة صحة من الكامل التحقق نجح .1

 .ICH Q2(R1) إرشادات وفق ،FMOC-Cl بكاشف الاشتقاق بعد HPLC-FLD باستخدام
 ضمن( r² ≥ 0.999) ممتازة وخطية ،(Rs = 1.629) المشتقين بين جيد فصل مع عالية انتقائية الطريقة حققت .2

 (.AMPA لـ ppb 0.58–37.01و لمغميفوزات ppb 0.88–56.36) البيئية لمتراكيز مناسب مجال
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 AMPA ( لـ105.24 – 87.19و %) ( لمغميفوزات103.92 – 92.38%) مرتفعاً  استرجاعاً  الطريقة أظيرت .3
 (.المتوسطة لمدقة 5 >%و لمتكرارية RSD < 2)% جيدة ودقة
 يجعميا مما ،AMPA لـ ppt 1.7و لمغميفوزات ppt 3.9 الكشف حد بمغ حيث استثنائية، بحساسية الطريقة تميزت .4
 .FMOC-Cl اشتقاق عمى المعتمدة HPLC-FLD طرق بين حساسية الطرائق أكثر من
 .المتحرك الطور pH لتغيرات واضحة حساسية مع التشغيمية، التغييرات معظم تجاه مرضية متانة الطريقة أبدت .5
 بتراكيز AMPAو الغميفوزات عن الكشف في حقيقية بيئية مياه عينات عمى تطبيقيا عند الطريقة نجحت .6

ppb 38.15 و ppb26.60 منيما خالية الجوفية العينات كانت بينما الزراعي، بالنشاط متأثرة سطحية مياه في التوالي عمى. 
 في للاستخدام مناسبة نسبياً، واقتصادية حساسة، موثوقة، تحميمية أداة صحتيا من والمتحقق المُطورة الطريقة تُعد .7

 .سوريا في المبيدات لمتبقيات البيئي الرصد وبرامج الروتينية التحاليل
واستناداً إلى نتائج الدراسة، يُوصى بتبني الطريقة التحميمية المُحسَّنة والمتحقق من صحتيا كطريقة مرجعية لتقدير 

المحمية، مع توسيع نطاق تطبيقيا ليشمل في عينات المياه البيئية ومياه الشرب ضمن المختبرات  AMPAالغميفوزات و
مصفوفات أخرى مثل التربة والمحاصيل الزراعية بعد إجراء دراسات تحقق إضافية خاصة بكل مصفوفة. كما توصي 
جراء تجارب الاسترجاع ضمن المصفوفة في البيئات المختمفة،  الدراسة بإجراء دراسات إضافية لتقييم تأثير المصفوفة وا 

الطور  pHع نطاق تطبيق الطريقة عمى مصفوفات أكثر تعقيداً. كما يُوصى بالتحكم الدقيق في قيمة بما يتيح توسي
جراء اختبارات دورية لملاءمة النظام نظراً لحساسية الطريقة ليذا العامل.  5.2المتحرك عند  أثناء التطبيق الروتيني، وا 

 AMPAىذه الطريقة لتقييم مستويات التموث بالغميفوزات و كذلك، يُقترح إجراء دراسات ميدانية واسعة النطاق باستخدام
دارة  في مختمف المناطق الزراعية والمائية في سوريا، بيدف إنشاء قاعدة بيانات وطنية تدعم برامج المراقبة البيئية وا 

 المخاطر المرتبطة باستخدام المبيدات.
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