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یی امایع با کار گرافیگیری باقیمانده گلیفوزیت در برنج با استفاده از کروماتواندازه

 شده با آشکارساز آرایه دیودیبالا و جفت

 

 2وحیده مهدوی ،1محسن باقری

 و آموزش، تحقیقات سازمان ،پزشکی کشورگیاه تحقیقات موسسه ،هاکشتحقیقات آفت بخش. 2. دارویی، دانشگاه شهید بهشتی، تهران، ایرانپژوهشکده گیاهان و مواد اولیه .9

 .ایران ،تهرانکشاورزی،  ترویج

 22/49/9311تاریخ پذیرش:                            91/40/9311افت: تاریخ دری

 چکیده

هرز یا قبل از برداشت انواع هایپس از کاشت برای کنترل علف کشی است که به صورت گستردهیفوزیت علفگل     

وزن مولکولی پایین، خصلت گیرد. مورد استفاده قرار میدر ایران و سراسر جهان مختلف محصولات کشاورزی 

از  فوزیتگلی ها برای استخراج آسانز این حلالهای آلی مانع از استفاده اآمفوتری، قطبیت بالا و عدم حلالیت در حلال

های کروموفور یا فلوروفور در این ترکیبات امکان بکارگیری شود و از سوی دیگر عدم وجود گروهنمونه می بافت

این ازد. سیا فرابنفش را محدود می و گیری به همراه آشکارسازهای رایج از قبیل فلوئورسانسهای متداول اندازهسیستم

آرایه  مومیعای با حساسیت بالا و مبتنی بر کروماتوگرافی مایع با عملکرد بالا و با آشکارساز روش تجزیه یک مطالعه

رف فنیل عسازی پیش از ستون با استفاده از مکه مبتنی بر مشتقدر برنج  گلیفوزیتدیودی را برای تعیین باقیمانده 

داسازی ج سازی با فنیل ایزوتیوسیانات انجام و، مشتقگلیفوزیتستخراج برای ا دهد.می باشد، ارائهایزوتیوسیانات می

و سرعت جریان  nm  220آشکارساز موج طول، 91Cبر روی ستون با فاز معکوس  گلیفوزیتکرباموئیل یوفنیل مشتق ت

ml/min 9 درصد فرمیک  9/4)حاوی استونیتریل  34 و % (درصد فرمیک اسید 9/4حاوی ) آب 74فاز متحرک شامل % از

و ضریب   μg/mL  2- 42/4های آشکارساز در محدوده پاسخ بررسی سازی شد.بهینه گرادیانی طی یک شویشاسید( 

  μg/mLبدست آمده برابر با  LOQمقدار  خطی بودن مطلوب را برای روش پیشنهادی اثبات نمود 9111/4همبستگی 

 . روش پیشنهادیملی برای محصولات دیگر در محدوده قابل قبول قرار داردهای MRL توجه به مقادیر است که با  42/4

 اشد.بها قابل تعمیم و کاربرد مینبوده و برای سایر بافت بافتدهد که وابسته به ای را ارائه میسازی سادهفرایند مشتق

 .سازیمشتقیت، زگلیفو، (HPLC)کروماتوگرافی مایع با عملکرد بالا  فنیل ایزوتیوسیانات، برنج، کلیدی: هایواژه
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مقدمه

ها برای بهبود عملکرد و کیفیت کشعلف کاربرد

 محصولات کشاورزی از طریق کاهش یا مهار رشد 

 کننده خشکهرز و همچنین به عنوان هایعلف

برای محصولات مختلف از قبیل غلاتی هرز هایعلف

 Xu et) باشدمانند گندم، جو و ذرت بسیار متداول می

al., 2019.) ها، کشر میان طیف وسیع علفد 

هان به جهای مبتنی بر گلیفوزیت در سراسر کشعلف

 هرز چندساله وهایای برای کنترل علفور گستردهط

 شدنکمک برداشت برای تسریع خشک یک عامل 

 گیرند.لات مورد استفاده قرار میغ

 

، غیر انتخابیآمینوفسفات  کشعلفیک  9گلیفوزیت

با نام تجاری رانداپ  که استرویشی سیستمیک و پس

ها تن گلیفوزیت  (Wang et al., 2016).درسبه فروش می

ستر ا معمولا به فرمکش با ساختار خطی است که علف

ن تریمهم و شودمیفرموله  نمک ایزوپروپیل آمین یا

  (AMPA)متیل فسفونیک اسید مینوآ آنمتابولیت 

یفوزیت و دهنده ساختار گلنشان( 9) شکل .باشدمی

AMPA  های زراعی و غیر در باغات و زمین باشد.می

 وسیعی از  دامنهبرای کنترل کش این علفزراعی 

برگ( یکساله و برگ و پهن)نازکهرز هایعلف

ن برای پایی به علت سمیت نسبتاً کاربرد دارد.چندساله 

لذا این  ،رودوفور در جهان بکار می انداران بهپست

معضل باقیمانده این ایجاد منجر به  مصرف گسترده

 و اهمیت تعیین زیست شده کش در محیطعلف

                                                           
1 [N-(phosphonomethyl) glycine; GLYP] 

کش را در علف گیری اینازههایی برای اندروش

 موجب های غذاییمحصولات کشاورزی و فراورده

چه در اگر گلیفوزیت. (Olivo et al., 2015) شده است

 جاز برای مصرف در مزارع برنج کشور جزء سموم م

 بودن آن و سمیت پایینباشد اما به علت غیر انتخابینمی

هرز در مزارع هایوسیعی از علف دامنهبردن و از بین

 های آن غیریت و نمکیفوزگلا استفاده زیادی دارد.

قابل تبخیر )فشار بخار گلایفوسیت عملاً صفر است( و 

داً دیشاین ترکیب . باشندمی در مقابل نور و هوا پایدار

شود، همچنین در خاک شده و شسته نمی جذب سطحی

قایسه در م گلیفوزیتخاک نیز خاصیت جابجایی ندارد. 

ا یک هکشبا مواد فعال بیولوژیک موجود در سایر علف

گرم و بر  مول 991با وزن مولکولی  مولکول کوچک

 .اشدبسه گروه عاملی کربوکسیل، آمینو و فسفونات می

 .و آمینو متیل فسفونیک اسید گلیفوزیتساختار  -9شکل 

Fig 1. molecular structure of glyphosate  and its main metabolite, AMPA. 
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 از گلیفوزیت کشماده فعال بیولوژیک در علف

ا هآمینه موجود در ساختار پروتئین کوچکترین اسید

در که  نحویبه گلایسین مشتق شده استیعنی 

 در مولکول های هیدروژناتم یکی از گلیفوزیت

گلایسین با یک گروه فسفونومتیل جایگزین شده است. 

ن کنند و ایرا تجزیه نمی گلیفوزیتراحتی گیاهان به

 آنزیمی مسئول بیوسنتز هایمسیرکش تماسی در علف

اسیدهای آمینه آروماتیک مانند تایروزین، فنیل آلانین و 

انول  -2 با مهار آنزیم ، مسیر شیکمات،تریپتوفان

-اخلال ایجاد میفسفات سینتاز  -3پیروویل شیکیمات 

 ودشمرگ فیزیولوژیکی گیاه می یا و باعث آسیب کند

(Perez et al., 2019).  زیتگلیفومطالعات مختلف تاثیر 

ی گیاه را یزیولوژیکروی فرایندهای فیتوشیمیایی یا ف رب

که منجر به کاهش نرخ فتوسنتز،  اثبات نموده است

نظیمت رمونومهار یا اکسیداسیون ه، تخریب کلروفیل

 شودمی ،گیاهی اکسین که مسئول رشد گیاه است کننده

(Xu et al., 2019).  در خاک توسط  گلیفوزیتتجزیه

حلالیت بالای  گیرد.ها صورت میمیکروارگانیسم

گرم( در انتقال آن از لیتر/میلی 92در آب ) گلیفوزیت

که  کند به نحویهای آبی کمک میخاک به محیط

عمق پیدا های کمکش در سفرهتر علفهای پایینغلظت

شده که نظریه محدود بودن تحرک در خاک را به 

محدوده مجاز غلظت گلیفوزیت در  .ده استچالش کشی

و در آب  µg/L 03/91- 93/4های زیر زمینی آب

و  (EU, 1998) باشدمی µg/L 03/91- 93/4رودخانه 

اعث و ب بودهبسیار خطرناک حدود مجاز  غلظت بالاتر از

بنابراین پایش میزان  شود،ین میمرگ و یا سقط جن

 آلاینده بسیار مهم است اینباقیمانده و سپس حذف 

(Olivo et al., 2015). 94کش این علف در حال حاضر 

های کشور را به خود کشعلف درصد مصرف 92تا 

ر ثار جبران ناپذیآتواند عامل میاختصاص داده است که 

کش در نیمه عمر متوسط این علف .باشد محیطیزیست

، این ترکیب نسبتا در روز گزارش شده است 07خاک 

های شیمیایی و شرایط تخریب نوری در خاک، محیط

 19پایدار است. نیمه عمر متوسط گلیفوزیت در آب تا 

معنی . تخریب نوری آن در آب تقریبا بیروز متغیر است

ر و به علت فشار پایین میزان تبخیر این ترکیب بسیا است

ی لالملبه گفته آژانس بین . (Npic, 2011)ناچیز است

منتشر شده  2442تحقیقات سرطان که در سال 

و احتمالا برای انسان  A2متعلق به گروه  گلیفوزیت

ود در رانداپ احتمال برخی عناصر موج  .زا استسرطان

های ، نقصماندگی هایی همچون درخودبروز بیماری

الا را ب مادرزادی بیماری سلیاک و سندرم التهابی روده

کش این علف .(Khademi et al., 2019) می برد

ا هبر مخاطراتی که برای سلامت انسانخطرناک علاوه 

رسانده و خاک را به شدت زیست آسیب دارد به محیط

  کند. آلوده می

امنیت غذایی  بدون خاک کشاورزی مناسب، در آینده،

به رو خواهد شد. استفاده از  های فراوانی روبا چالش

 هرز روزهایشدن علفمقاومکش رانداپ به دلیل علف

شود که برای سلامت انسان و خاک به روز بیشتر می

کش باید از علفبرای مقابله با اثر  خطرناک است.

محصولات تراریخته دستکاری ژنتیکی شده استفاده 

ند. نکش مقاومت ککرد تا بتوانند در برابر این علف

به  تگلیفوزیکش بنابراین با گسترش مصرف علف

اجبار استفاده از محصولات تراریخته نیز افزایش خواهد 

گیری اندازه (.EPA, 2009; WHO, 2005) تیاف

ترین متابولیت حاصل از و مهم گلیفوزیتباقیمانده 

باشد. از یک سو وزن هایی مواجه میآن با چالش تجزیه

مولکولی پایین، خصلت آمفوتری، قطبیت بالا و عدم 

ا های آلی مانع از استفاده از این حلالهحلالیت در حلال

شود و از سوی نمونه می بافتبرای استخراج آسان از 

روفور در وهای کروموفور یا فلهعدم وجود گرودیگر 

ل وداهای متسیستماین ترکیبات امکان بکارگیری 

گیری به همراه آشکارسازهای رایج از قبیل اندازه

ساس بر ا  سازد.می  محدود ئورسانس یا فرابنفش را وفل
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ای ههای مختلف استراتژیمقدار این ترکیبات در نمونه

رود. برای می ها بکارمختلف برای آشکارسازی آن

 ، تعیین مقدار با استفادهگرممیلی در محدودههای غلظت

از کروماتوگرافی مایع با عملکرد بالا و آشکارساز 

کیبات ترشود. برای مقادیر جزئی این فرابنفش انجام می

سازی برای افزایش حساسیت این انجام فرایندهای مشتق

 گرهای از بین واکنشباشد. میضروری ها روش

 وند شمی ساز که به صورت معمول بکارگرفتهمشتق

و  (FMOC-Cl) ئورومتیل کلروفرماتوفل -1توان به می

که محصول اشاره نمود  (OPA) فتال آلدهیداورتو

را  ئورسانسوآشکارساز فل تشکیل شده استفاده از

با سازد. کروماتوگرافی مایع اجتناب ناپذیر می

رغم علی (LC-MS)جرمی اسپکترومتری آشکارساز

( و عدم نیاز LODحداقل مقدار قابل آشکارسازی پایین )

 و در قیمت بودنبه دلیل گرانسازی به فرایندهای مشتق

حدود مرا آنالیز این ترکیب  ،نبودن برای عمومدسترس

 بر گیری مبتنیهای اندازهروش لذا توسعهسازد. می

آرایه دیودی و  آشکارسازهای جهان شمول مانند

سازی که با این دسته از رهای مشتقگاستفاده از واکنش

ای ر تسهیل آنالیزهتواند دمیآشکارسازها سازگار باشد 

هدف از این پژوهش  کننده باشند.کمی بسیار کمک

در  زیتگلیفومانده بهینه برای تعیین باقیرائه روشی ا

 محصولات مختلف کشاورزی از جمله برنج است. 

 

 

 

 

 هامواد و روش

 اببه عنوان جزء آلی فاز متحرک  استونیتریل د:موا

 ,Merck (Darmstadt از شرکت  HPLC خلوص درجه

Germany)  .مورد نیاز مانند های حلالخریداری شد

-Sigma از شرکتگلیفوزیت  استاندارد واتانول 

Aldrich (Steinheim, Germany)  .خریداری گردید

 آمین اتیل تری و ایزوتیوسیانات فنیلساز معرف مشتق

 Merckشرکت از سازیمشتق فرایند برای مورد نیاز

(schuchardt OHG, Germany)  همچنین در  .شدتهیه

 تهیه شده از سیستم HPLCتمام مراحل از آب با خلوص 

Mili-Q HPLC استفاده شد . 

 های شاهدآلودگی بطور مصنوعی در نمونه :استخراج

آسیاب  گرم از نمونه برنج 94ابتدا  برنج ایجاد گردید.

 cc94با  لیتری توزین ومیلی 24شده، در یک فالکون 

 به و گردید مخلوط : آبکلرومتان دی 9:9محلول 

 rpmسرعت با سپس . همزده شد یک ساعت مدت

فیوژ گردید و فاز آبی یدقیقه سانتر 92مدت  به 2299

سازی مورد برای مشتق هشد ایجاد فازی دو محلول

 .استفاده قرار گرفت

فاز آبی بدست آمده  از لیترمیلی 9 :سازی مشتقفرایند 

با منتقل و  یلیترمیلی 2به ویال   استخراج مرحلهدر 

 از لیترمیلی 9 سپس .گردید خشک خلا استفاده از آون

 و آمین اتیل تری ،آب اتانول، شامل سازمشتق محلول

  وبه آن اضافه  7:9:9:9 هاینسبت ایزوتیوسیانات با فنیل

 (2)شکل  انکوبه گردید. اتاق دمای در دقیقه 34 مدت به

از فنیل سبا معرف مشتق یتنشان دهنده واکنش گلیفوز

باشد. ایزوتیوسیانات می
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 ،شدن خشک و پس از  منتقل خلا آون بهمحلول حاصل 

 74:34 محلول لیترمیلی 9 با افزودن محتویات درون ویال

حل گردید و برای تزریق به دستگاه  استونیتریل: آب

 . آماده شد  HPLCکروماتوگرافی 

یت گلیفوزمرجع استاندارد محلول  :محلول استاندارد

تهیه و در فریزر  μg/mL 9444در استونیتریل در غلظت 

°C 92-  .های غلظتهای کار با محلولنگهداری شد

 μg/mLدر محدوده  ،مرجع استاندارد از محلول مناسب

 ها تهیه سازی نمونهبلافاصله قبل از آماده 42/4 -2

  . شدمی

سیستم تمامی آنالیزها با استفاده از  تجهیزات:

ساخت کشور آلمان مجهز به  Knauerکروماتوگرافی 

شیر تزریق  به همراه k-1001مدل HPLCپمپ 

Rheodyne (مدلI )7722  با لوپμl 24 آشکار ساز  و

PDA  مدلK-2800  ها و گرفت. برای ثبت دادهانجام

در طی این مطالعه  EZ Chrom نرم افزارپردازش آنها 

 مورد استفاده قرارگرفت.

پارامترهای کروماتوگرافی برای فرایند سازی بهینه

سازی شرایط جداسازی برای بهینه: جداسازی

 ستون های مختلف ازگلیفوزیت در نمونه

Phenomenex  (mm 224×0 ،μm  2)  با فاز معکوس 

91C  .تزریق ها حجمتمام روش در استفاده شدμl 24 ،

و سرعت جریان  nm 220 روی آشکارساز بر موج طول

  .گردید تنظیم ml/min 9فاز متحرک در 

 

  نتایج
 بر گلایفوزیت جداسازیسازی  بهینه سازی ومشتق

  11Cبا فاز ساکن  ستون روی

ی اتجزیه بالای روش در این مطالعه به دلیل حساسیت

اده از فنیل با استف سازی آسانتنی بر یک فرایند مشتقمب

و سازگاری آن با آشکارساز متداول ایزوتیوسیانات 

ازی سبهینهآرایه دیودی از این معرف استفاده گردید. 

ای هاز سایر ناخالصی گلیفوزیتجداسازی باقیمانده 

ی با بررسی پروفایل شویشی فاز آب نمونه بافتموجود در 

در ابی جداسازی مطلوب و یو آلی به منظور دست

  91Cروی ستون با فاز معکوس  کمترین زمان ممکن بر

لف مخت یهای شویشنتایج بررسی روش. انجام گرفت

 ازفنشان داد که بهترین الگوی جداسازی با استفاده از 

درصد  9/4: حاوی A)آب درصد  74شامل متحرک

 9/4: حاوی B) استونیتریلدرصد  34 و فرمیک اسید( 

که در  طی یک شویش گرادیانیدرصد فرمیک اسید( 

 .خلاصه شده است بدست آمد( 9) جدول

بهینه بهترین امکان جداسازی  شرایط شویش گرادیانی

ان که امک در کمترین زمان ممکن بدست داد به نحویرا 

ر زمان را د گلیفوزیتکرباموئیل جداسازی مشتق تایو

min 1/99 ب پذیری مطلوتکرارپذیری و تفکیک، با

فراهم نمود.

 گلیفوزیت سازی مشتق . واکنش2شکل 
Figure 2- Derivatization reaction of glyphosate 
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فاز متحرک با  در ml/min 9و سرعت جریان  nm220در طول موج  µg/ml 4/2گلیفوزیت با غلظت  کروماتوگرام  -3شکل 

 .34:74آب/ استونیتریل  تقریبی نسبت
Figure 3. Chromatograms of 5.0 µg/ml glyphosate at λ=254 nm and flow rate of  1 ml/min with ratio 

of ACN/Water 30:70 v/v as mobile phase. 

 

 

با افزودن مقادیر یکسان از استانداردهای ساخته شده و 

ا آمده بسازی، محلول نهایی بدستشتقیند مانجام فرا

تزریق و با احتساب  HPLCهای یکسان به دستگاه حجم

، گلیفوزیتهای مختلف سطح زیر پیک برای غلظت

 به منظور محاسبه معادله رگرسیون منحنی کالیبراسیون

ضریب و  (inear regression equationLخطی )

متناظر با آن  (coefficient correlationهمبستگی )

نمودار کالیبراسیون بدست  (0)استفاده گردید. شکل 

طح برحسب س گلیفوزیتهای مختلف آمده برای غلظت

 به همراه معادله رگرسیون و ضریب همبستگی زیر پیک

 دهد. نشان می

 

0.0 5.0 10.0 15.0 20.0 25.0 30.0 35.0 40.0 min

0

1000

2000

3000

4000

 

 .91Cشرایط شویش بهینه شده برای جداسازی گلیفوزیت بر روی فاز ساکن  -9جدول 

Table 1- Optimized gradient elution for separation of glyphosate on C18 stationary phase. 

Water (0.1% FA) ACN (0.1% FA) Time (min) 

100 0 0-12 
90 10 12-40 

0 100 40-50 

Glyphosat

e 
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برای محاسبه مقادیر ارقام شایستگی روش پیشنهادی از 

ترتیب که استفاده شد بدین SANCOدستورالعمل 

ا هه از گلیفوزیت به تدریج در نمونهمقادیر اسپایک شد

 24کمتر از  RSDکه با احتساب کاهش داده شد تا جایی

دهد در  صسیگنال را از نویز تشخیدستگاه بتواند درصد 

 بافتو  سازیکه با فرایند مشتقاین روش با توجه به این

  μg/mLمقادیر کمتر از سیگنال روبرو هستیم شلوغی 

 نویز نبودند لذا این مقدار به عنوان از قابل تفکیک 42/4

LOQ نظر گرفته شد. از طرفی مقادیر  روش درMRL 

فوزیت در آنها ثبت شده و های دیگر که گلیدر نمونه

با  برابر دارانداران و هستهانواع دانهرود از جمله بکار می

μg/mL 2/4 باشد که روش پیشنهادی به خوبی می 

 تواند مقادیر باقیمانده از گلیفوزیت را ارزیابی نماید.می

 

 بحث

سه روش مختلف به صورت متداول برای تعیین 

مقدار گلیفوزیت توسط کروماتوگرافی مایع به کار 

 گرفته 

 derivatizationستون )سازی بعد از مشتق -(9شود: )می

Post-columnهیدرین و ( با استفاده از معرف نین

سازی بعد از ستون با مشتق -(2آشکارساز فرابنفش، )

دهید فتال آلفلوروفوردارکننده اورتواستفاده از معرف 

(OPA)  و مرکاپتواتانول بعد از اکسیداسیون گلیفوزیت

-Preسازی پیش از ستون )مشتق -(3به گلایسین، )

column derivatization ستون با استفاده از معرف )

فلئورومتیل کلروفرمات  -1فلوروفور دارکننده 

(FMOC-Cl) و آشکارساز فلوئورسانس (Kuang et 

al., 2011.) تون سازی پیش از سبه طورکلی فرایند مشتق

نسبت به فرایند مشابه بعد از ستون به دلیل عدم نیاز به 

پیچیده و کنترل آسان شرایط واکنش ارجحیت امکانات 

فتال سازی با اورتو. مشتق(Zhang et al., 2013)دارد 

 رغم حساسیت بسیار بالا تنها قادر به واکنشآلدهید علی

باشد و با توجه به اینکه با گروهای آمین نوع اول می

یک آمین نوع دوم است لذا تبدیل آن به  گلیفوزیت

د گرهایی ماننآمین نوع اول در اکسیداسیون با واکنش

. (Shi et al., 2009)باشد مرکاپتواتانول ضروری می

 -1 سازی با استفاده از معرفیکی از معایب مشتق

رغم سهولت استفاده، رمات علیفلوئورومتیل کلروف

پذیری بالای آن با آب است که منجر به تشکیل واکنش

 در مخلوط واکنش  FMOC-OHمحصول جانبی 

y = 1719.6x + 58819
R² = 0.9833

58000

59000

60000

61000

62000

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2

A
re

a

Concentration (µg/ml)

 .گلیفوزیتهای مختلف غلظت درنمودار کالیبراسیون بدست آمده  -0شکل 

Figure 4. Obtained glyphosate calibration curve in different concentration. 
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شود. سیگنال مربوط به این محصول جانبی به صورت می

یک پیک بزرگ که با پیک مربوط به گلیفوزیت 

همپوشانی دارد و آشکارسازی مقادیر ناچیز از این 

 Tadeo et) گرددمیر سازد ظاهشوار میترکیب را د

al., 2000.) که  گری استفنیل ایزوتیوسیانات واکنش

به صورت متداول برای تعیین مقدار اسیدهای آمینه در 

 9های مختلف یا در فرایندهایی مانند تخریب ادمننمونه

یدی یا های پپتنمونه برای تعیین توالی اسیدهای آمینه در

دی رود. به علت ساختار شبه آمینواسیپروتئینی بکار می

عیین آن ساز برای تگلیفوزیت استفاده از این عامل مشتق

ت ها نیز گزارش شده اسهایی مانند سیانوباکتریدر نمونه

(powell et al., 1991)  . 

رسیدن حداقل ها برای بهکشامروزه استفاده از علف

امری بیشتر تولید هرز و هایخسارات ناشی از علف

 عجام سلامت اهمیت به توجه با ناپذیر است.اجتناب

یت وضع کنترل تجارت، در موفقیت همچنین و بشری

 و کشاورزی محصولات در ترکیبات باقیمانده این

  باشد.می ضروری و مهم بسیار غذایی

به دلیل قطبیت بسیار بالا و در اکثر موارد خصلت یونی 

 کروماتوگرافیای مانند های تجزیهگلیفوزیت، روش

(، GC) 3(، کروماتوگرافی گازیTLC) 2لایه نازک

( و کروماتوگرافی مایع با CE) 0الکتروفورز موئینه

گیری این ترکیبات ( برای اندازهHPLCعملکرد بالا )

ودن بباشند. در دسترسسازی میشامل یک مرحله مشتق

های لها یا محلوسازی سازگار با نمونههای مشتقتکنیک

را به یک  91Cروماتوگرافی مایع با فاز معکوس آبی ک

گیری کمی روش جذاب برای جداسازی و اندازه

 نماید. گلیفوزیت بدل می

 در این مطالعه یک روش سریع، آسان و حساس 

ه مبتنی در برنج ک گلیفوزیتگیری ای برای اندازهتجزیه

سازی پیش از ستون با معرف فنیل مشتق بر 

ا گیری با کروماتوگرافی مایع باندازهیزوتیوسیانات و ا

ت آرایه دیودی جف عمومیعملکرد بالا که با آشکارساز 

های با توجه به محدودیتشده است توسعه داده شد. 

 گیری وها اندازهکشهای استخراج یا آنالیز علفروش

در  ابررسی وضعیت باقیمانده این ترکیبات در کشور م

 های استخراج اغلبوضعیت بسیار ضعیفی است. روش

ای هها برای آنالیزها قابل توسعه در آزمایشگاهکشعلف

 ایرفتهامکانات پیشو یا آنالیز آنها نیاز به  روزمره نیستند

ها نبوده یا کار با آزمایشگاه یدارد که در دسترس همه

ارزش روش ای دارد لذا آنها نیاز به تخصص ویژه

پیشنهادی در این است که علاوه بر این که نخستین بار 

 در کشور گزارش شده و بکار رفته است فرایند 

انجام شده  HPLCسازی ساده و آنالیزها با دستگاه مشتق

اهمیت روش پیشنهادی را افزایش است که در مجموع 

سازی شرح این روش با توجه به روش مشتق دهد.می

ا قابل هنبوده و برای سایر بافت بافته به داده شده وابست

 باشد.تعمیم و کاربرد می

 

 

 

                                                           
1 Edman degradation 
2 Thin Layer Chromatography 

3 Gas Chromatography 
4 Capillary Electrophoresis 
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Abstract 

Glyphosate is a post-emergence herbicide utilized broadly after planting and before harvesting to 

control weeds of different types of crops in Iran and globally. Low molecular weight, amphoteric 

character, high polarity, and insolubility in organic solvents preclude the use of these solvents for easy 

extraction of glyphosate from the sample matrix and, on the other hand, the absence of chromophore or 

fluorophore groups in these compounds limits the ability to use conventional measurement systems with 

common detectors such as fluorescence or ultraviolet. 

This study presents a highly sensitive pre-column derivatization by phenyl isothiocyanate and HPLC 

method coupled with universal diode array detector for determination of glyphosate residue in rice. 

After extraction of glyphosate and derivatization with phenyl isothiocyanate, separation of derivatized 

thiophenyl carbamoyl glyphosate was optimized on reversed phase stationary phase C18 by applying a 

gradient elution of a mobile phase containing 70% water (0.1% Formic Acid) and 30% ACN in 254 nm 

and flow rate of 1 ml/min. Investigating the detector response whitch is in the range of 0.05-5 μg/mL 

and correlation coefficient whitch is  equal to 0.9869 proved as an ideal linearity for the proposed 

method.  The LOQ was determined as 0.05 µg/ml which is in the range of MRLs for various crops.  The 

proposed method provides a simple derivation process that is not matrix-dependent and is applicable to 

other matrices, too. 

Keywords: Derivatization, Glyphosate, High performance Liquid Chromatography, Phenyl 

isothiocyanate, Rice. 
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