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 التاكيدية الاختبارات
Confirmatory tests

. lntroduction  مقدمة

 الوقت فى ، المبيدات مخلفات عن والكشف خليل فى هاما دورا التأكيدية الاختبارات تلعب
 فى المبيدات مخلفات تعريف على لوحدها قادرة وهى متاحة التحليل طرق من القليل يوجد الحالى

 العالى الفصل على المقدرة ذات الاسبكتروفوتومترية بالطرق المرتبطة الطرق. جداً صغيرة كميات
 التكلفة بسبب ولكن المخلفات على والتأكيد بالكشف الخاصة الفترة هذه يحقق الكتلة على بناء

 غليل فى وشيوعا واسعا مجالا الطريقة هذه بجد لم الخاصة التشغيل وظروف المعقدة والطبيعة العالية
. اخرى طريقة باى التحليل بعد تأكيدى كاختبار يستخدم ولكنه المخلفات مستوى على المبيدات

 الاولى التحليل فى الباحث عليها خصل التى النتيجة تأكيد هو التأكيدى الاختبار من الهدف
 يكون قد الاختلاف وهذا الاولى التحليل فى اجريت عما تجريبيا مختلفة ظروف حت يجرى لكنه
 يمكن البنفسجية فوق الاشعة في الامتصاص بطريقة حلل المبيد ان لو ذلك ومثال القياس وسيلة فى

 المغناطيسى النووى الرنين ذو وفوتومترى الاسبكتر او الحمراء ت بالاشعة التحليل باستخدام التاكيد
 حيث الغازى الكروماتوجرافى مع خاصة المحلفات غليل نتائج لتأكيد الطبيعية المواصفات تستخدم.

 كاختبار عليه الاعتماد يمكن الثابتة الأوساط اختلاف مع للمبيدات الاحتجاز وقت فى التغيير ان
 وسيلة اواى وماتوجرافى الكر نتائج لتأكيد تستخدم ان يمكن الحيوى التقييم اختبارات. تأكيدى

 معروف مركب على للحصول المركب فى الكيميائى التحوير استغلال يمكن كذلك. اخرى
 تكون وقد والسرعة بالبساطة تتميز وهى كبير او صغير نطاق على جرى قد وهذه تأكيدى كاختبار

. معينة واجهزة خاصة كثافة لجواهر غتاج ولكنها الخطوات وكثيرة طويلة

 كثيرا افضل بدرجة المجهولة للمركبات التحليل نتائج تأكدت كلما الاختبارات عدد زاد كلما
 نفعا اكثر التأكيد طرق بعض الاعتباران فى الاخذ ضرورة مع واحد باختبار التحليل اجراء من

 الغاز بالكروماتوجرافى التأكيد ان البحاث بعض يعتبر المثال سبيل وعلى غيرها من وصلاحية
 من المختلفة القطبية درجات ذات الثابتة بالاوماط وعلاقتها الاحتجاز فترات على بناء للمبيدات

 تستخدم حيث المغطاة الالواح كروماتوجرافى على يقال الكلام نفس. الفقيرة جيدة الغير الطرق
 حقق الذى التاكيد بنوع غدد التأكيدى الاختبار قيمة. المبيد وجود لتأكيد مختلفة مذيبات نظم
 على البنفسجية فوق بالاشعة الامتصاص على يعتمد الذى الاختبار ان ذلك مثال او المركب مع

 هذه فى تمتص المركبات من العديد ان بسبب التحليل تاكيد فى قليل استخدام ذو نانوجرام٢٥٤
 عن مفيدة معلومات على للحصول متخصص التاكيد اختبار تكون ان يجب اخرى بعبارة. المنطقة
. القياسية التحليل طريقة لنفس حساسيته فى ممائل التأكيد اختبار يكون ان ويجب المجهول المركب
 خلال من المعقد الوسط فى المجهولة المواد عن الكشف على قادرة الطريقة تكون ان يجب كما
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 غيره وعن التحليل خلفية من المتداخلة المواد جنب خلال من المعقد الوسط فى المجهولة المواد جنب
. وسريعا بسيطا التحليل يكون ان يجب. المبيدات من

 الكروماتوجرافى يستخدم وغالبا الكرماتوجرافى خطوات بعض تتضمن التأكيد طرق معظم
 لقد. العالى الضغط ذو المقدرة فأثق الكروماتوجرافى وبعدها المغطاة الالواح جرافى وكرومانو الغازى

 العينات فى المبيدات مخلفات اثار عن الكشف فى التقليدية القياسى التحليل طرق تقريبا اختلفت
 آخر لمركب المجهول المركب حويل هو وماتوجرافى الكر مع شيوعا الطرق اكثر من. عليها المحتوية
 التكنيك هذا وميزة. الأساسية الطريقة فى استعمل التى وماتوجرافى الكر طريقة بنفس تقديره يمكن

 التخصص عالية التحول تفاعلات ان على علاوة التأكيد لاختبارات مكلفة اجهزة الى الحاجة عدم
 المجهولة. المركبات تعريف فى

• Classical confirmatory tests + التقليدية التأكيد اختبارات طرق

 المبيدات غليل طرق وانحسرت قلت مضت عاما٢٠ قبل الغازى وماتوجرافى الكر اختراع منذ
 التى الاسبكتروفوتومترية بالتكنيكات الطرق هذه ترتبط. الأهمية فى المثيلة بالطريقة التقليدية
 للمبيد الحمراء ت الاشعة فى والامتصاص المرئى والضوء البنفسجية فوق الاشعة فيها تستخدم
 المرئى( )الامتصاص اللونية الطرق. بالتركيزات علاقة وبينها القياس فى مشتقاته لأحد او نفه

 تستخدم بينما المثيلة الكيميائية بالطريقة المبيدات لتحليل العادية الوسائل من المناسب للمشتق
 لمستحضرات اللونية الطرق. الفعالة المجموعات بتعريف التأكيد لأغراض الحمراء ت الاشعة

 المادة بان العلم مع المستحضرات نوعية تقدير فى تفيد وهذه المراجع فى تظهر مازالت المبيدات
 ،٢ ،١ ارقام )المراجع التركيز عديد هو الاختبار من فقط والمطلوب معروفة المستحضر فى الفعالة

.(٧- )المرجع المبيدات لاظهار الكشافة الجواهر عن كثيرة مراجع وهناك(٦-٣

• Thin layer chromatography  المغطاة الالواح وماتوجرافى كر٣

 الكروماتوجرافى من عليها خصل التى النتائج لتأكيد كبير بشكلTLC طريقة تستخدم
 ايضا تستخدم القيم وهذهRF الانسياب قيمة على التأكيد يعتمد حيث اخرى طر اواى الغازى

 فى يتسبب قد لوحدها القيم هذه على والاعتماد المختلفة المذيبات وصلاحية كفاءة بين للمقارنة
 تعريف فى مفيدة معلومات تعطىTLC مع الكيميائية التأكيدية الاختباراتت ان. شنيعة اخطاء
 وبعد الاصلى المركب خويل اختبار يجرى حيثTLC قبل التفاعل اجراء يمكن حيث المبيد
 ال مع التأكيد اختبار اجراء يمكن المقابل فى. الناج المركب من للتأكدTLC ا يستخدم ذلك

TLCوفى مختلفة كشافة جواهر ثلاثة باستخدام الجيل طبقة على زال ما المركب يكون عندما 
. قبل من بالتفصيل الطرق هذه وصف سبق لقد. المبيد معRF قيم ترتبط الحالة هذه

 مع يحدث ما تماثلTLC ا على المفصول المبيد تواجد بقع لاظهار الرض تفاعلات
 عديمة المبيدات معظم ان حيث ، ادمصاصية طبقات على جرى انها باستثناء المحاليل تفاعلات

٤٩٨



 جواهر او محاليل تستخدمTLC ال فى المستخدمة البسيطة التركيزات حالة فى خاصة اللون
 اخرى بمواد البقع نفس رش معاودة يمكن ، البقع لاظهار ولكن نقط للتأكيد ليس للرش كشافة
 كما معينة كشافة لجواهر سالبة أو موجبة استجابات وغدثRf ال قيم تداخل على بناء للتأكيد
 مناسبة وهى قليلة ميكروجرامات حدود فى الكشافة الجواهر هذه وحساسية مختلفة الوان تتكون
 التالى الجدول. المخلفات مع تصلح لا ولكنها الجودة وعديد المستحضرات عن للكشف تماما

TLC  بال المفصولة المبيدات عن للكشف تستخدم التى الكشافة الجواهر من العديد يوضح
.(٥٣-٥\ المراجع فى موجودة )التفاصيل

 نتائج لتأكيد وكذلك المبيدات بين للتفرقة الأنزيم معILC دمج طريقة استخدام شاع لقد
 على تؤثر التى المبيدات انواع جدا تلائم وهى بالتفصيل عنها الكلام سبق قد. الاخرى التقدير

 يستخدم. نانوجرامات حدود فى والحساسية والكربامات الفوسفورية المبيدات مثل الانزيمية النظم
 الكشافة الجواهر مع المستخدمة الطريقة بنفس رشا الطبقات على الوسيط مع الانزيم مخلوط

. والكيميائية

 المخلفات او للمستحضرات التحليل فى المبيد نوعية على للتأكيد الكيميائية المشتقات تكوين
 فى اكثر التحكم يمكن انه الطريقة هذه تتميز. شيوعا تلق لمTLC ال عملية اجراء قبل

 هذه ان كماTLC الادمصاص طبقات على الرش محاليل من اوسع انها كما التفاعل ظروف
 عدم يجنب مع فلوريسينية او ملونة مشتقات تكوين تتضمن هTLC قبل ما التفاعلات« الطريقة
 المتحول للمركبRF الانسياب قيم ان للقول حاجة فى لسنا الرش حالة فى الخلفية انتظام

 جواهر استخدام يمكن كما. التأكيد فى استغلاله يمكن مما الاصلى المركب قيم عن تختلف
١٩٧١ عام وآخرونlshikawa الباحث استخدم. الاصل عن مختلفة الوان تعطى اخرى كثافة

 للتقدير الكارباماتية الحشرية المبيدات لبعض الفينولى الشق فى الموجودة ديازو ينتروبنزين ؟ مشتقات
 الى تتحول الناجة والفينولات البداية فى للمركبات مائى خليل يجرى حيث الازر حبوب فى

Yip اجرى لقد. والتقدير للفصل ملونة مشتقات and Howardمثللة عملية١٩٦٦ عام 
 باستخدامTLC بال ذلك بعد للفصل نيتروفينول داى مجموعة منها حشائش لمبيدات

- بارا مع القصديروز كلوريد من بمخلوط بالرش المشتقات اظهار يتم. المعكوس وماتوجرافى الكر
 الكشف يمكن حساسية اكثر الميثيل مشتقات.(١) الجدول فى كما بنزالدهيد امينو ميشيل داى
. للغاية صغيرة حدود فى عنها
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 المغطاة الألواح على المفصولة المبيدات لرش الكشافة الجواهر:(١) جدول

Pesticidc Spray reagent Reference
Orsanochlotine AgNo3., 2-phenoxuethanol 8t
insecticides AgNo3 in layer 9

Diphenylamine. zinc chloride 10
• Rhodamine-B ١١

0-Toluidine  مق١2

lodine vapor 13
Organochlorine AgN03, 2-phenoxuethanol 8
herbicides Chromotropic acid ١4
Organophosphates Tetrabromophcnolphthalein.

AgNo3, citrie acid 8
4-(p-Nitrobenzyl) pyridine,
tetraethylenepentamine 8, 15
Bromine. AgNo3 ١6
2, 6-Dibromnobenzoquinine-4-
chloroimidc 17-!9
Ammoniun molybdatc. perchloric
acid 18, 20
Rhodamine B 2١
FIavones 5

1,2-Dichloro-4, 5-
dicyanobenzoquinone 23

. Congo red 24
Fluorescein 24

Pdc  د24 د وا

Metal ion, chelating agent 25, 26
4-Picoline, p-dinitrobenzene 57

AgNO3, Platinate 28
Benzylcyanide, triton B  ن0

Methyl yellow 30
Carbamates KOH, p-nitrobenzenediazoniun

fluoborate 31
Dromine, fluorescein 3١
Rhjodamine-B, ultraviolet 31
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(١) جدول.. تابع

ReferenceSpray reagentPesticide

31
 ا3
32
33
34
35
35
36
37
38
39
40

4I
٥4٥

43
44, 45

46
47
48

49

49
50
50
50
50
50

Pentacryptol yellow
p-dimethylaminobenzaldehyde
AgN03, 1-naphthol
Bratton-Marshall
K2Mn03, ultraviolet
Diphenylpicrylhydrazyl
anillin, sulfurie acid
Ninhydrin
FIavones
Chlorination, Tobludine, KI
Agn03
Brilliant green, bromine
Stannous chloride, p­
dimethylaminobenzaldehyde
KOH, ultraviolet
Bratton-marshall
Brilliant grecn
CuCl, hydreoxylamine
Sodium azide
Anisaldehyde, HSOر 

SbCI
Methylenedioxyphenyl Chromotropic acid, HS04

Triazines

Dinitophenols

Uracils
Dithiocarbamates

Pyrethrins

Furfural. H5SO4

SbC13
Phosphomolybdic acid
2. 4-Dinitrophenylhydrazine
KL, starch
AgN03, KOH

$ynergists
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 كفاءة ثبت قد ه(٥ )المرجعTLC با المبيدات لتقدير الفلوريسينية المشتقات استخدمت
 مادة استخدم. المبيدات من الدقيقة الكميات عن للكشف تصلح الكشافة الجواهر من العديد

 نواج عن للكشف( كلوريد -سلفونيل -ا امينوفثالين ميثيل -داى كلوريد)ه دانسيل
(٥٨) الفوسفورية المبيدات وبعض ه(٧ والبوريا(٥٦ )مرجع للكاربامات القلوية التحليل

 اختبر كما. اواقل المليون فى جزء ا,· على المحتوية العينات فى(٥9) بيفينيل والهيدروكسى
 المواد فى يبالحامض المائى التحلل بعد الترابازين الحشائش مبيدات من للتأكد الكشاف الجوهر هذا

. الغذائية

. المبيدات من للعديد الدانيل مشتقات تكوين(١) الخريطة توضح

 البوسنية ،كرار٣" البررا
 فينول امين الانين

٦ يرإر
 فلوريسينية مشتقات

٠ ر

 الكروماتوجرافى

. الدانيل مشتقات تكوين ،(١) شكل

 العالى الضغط ذو السائل الكروماتوجرافى٢
High pressure liquid chromatography

 ان يمكنTLC با الفصل قبل المشتقات لتكوين تستخدم التى التفاعلات من العديد
 من العديد هناك.HLPC العالى الضغط ذو السائل بالكروماتوجرافى للتحليل مباشرة تستخدم

. والمبيدات(٥٧ ،٥٥) المركبات من العديد لمشتقات الطريقة بهذه الكشف ونظم التفاعلات
 فى كماHLPC بالى الكاربامات مركبات عن للكشف الفلورومترية الدنسلة طريقة استخدم
 و التالى الشكل

 و و«
 ى تة د د ء

،

 واد
١412

+
١0

 صم
 إ إ إ إب٥

miNte
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(٧٩) الحامضى المائى التحلل بواسطةMBC مشتق بتكوين البينوميل تقدير يمكن
· والاراضى المحاصيل مختلف فى المليون فى جزء -ا,"٠,٠٥ حدود فى الطريقة وحساسية

 الغذائية المواد فىmethylation المخللة بواسطة حشائش كمبيدات البوريا مركبات على التأكيد
. المليون فى جزء ه·,· حدود فى وحساسية(٨0)

 تفاعلات هناك... الذرة فى والديورون للمونيرون التأكيدى الكشف يوضح)( الشكل
. الخ.. والاختزال الاستلة مثل التحويل

 د
 لا

25

20

 ا5

١٥

5

0 8 ما
٢#

١2

٥

 ه
0 ا١6١23

٢١٢

6as chromatography + الغازى وماتوجرافي الكر

 الاسلوب هذا ، المخلفات ار المستجضرات صورة على المبيدات خليل فى شيوعا الطرق اكثر من
 ال خاصة الكلوريية للمبيدات التأكيد اختبارات اكثر من وهو التأكيدية الاختبارات فى جدا مهم

 أو الصوديوم مثل"dehydrochlorination" بالقلوى الكلورة فقد بعملية ومشتقاته ددت
: التالى الجدول فى كما.. بتوكسيد بوتاسيوم
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 العضوية الكلورينية للمبيدات التأكيدية الإختيارات:(٢) جدول

Pesticide class Reagent or reaction type" Reference
General CrCI2 reduction (26)  ا04

KOH dehydrochlorination (46) 84, 105
Hexachlorobenzene Base/alcohol ١00-103, 106
(HCB) KOH hydrolysis/diazomethane ١01
BHC isomers NaOMe/MeOh or

GC alkaline precolumn 102
Cyclodiene Comparisons of 8 methods (D) ١07

insecticides 10 various reactions (D) 108
BCi3/2-chloroethanol (DE) 109
UV irradiation (DIE.IH) 110-113
H2S04 or 60% KOH (E/M) 1١4
1-BuOK/t-BuOh or CrC9ا (E/M) 91,92, 115, 116

Acid or base-AI2O3 micro
column (CIEIHrTIM) ١١7-١22
Base-catalyzed intramolecular
cyclization (T) 123
Silylationlacetylation (T/M) 124

Mirex []V dechlorination 125
Kepone KOHIesterification ١26

LiAIHMmPCl١27 و

PCBs SbCig perchlorination 128-130

Chlorobiphenyls Acetylation and butylation 131
and PCP

DDT Reduction and lor oxidaLion 132. 133

Figures in parentheses indicate the number of pesticides studied,
whereas letters indicate the particular pesticide (s) confirmed: C = chlor­
danes, D = dieldrin, E = endrin, H = heptachlor, T = Thiodan (endosulfan) ,
and M = metabolites.

(Source : From Ref. (82), courtesy W. P. Cochrane and the Journal of
Chromatographic Science.)
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 يكون ان على المائى التحلل اجراء اهمها من العضوية الفوسفورية للمبيدات عديدة طرق هناك
 الفوسفات مجموعة مشتقات. الأريل او لكيل الا او الفوسفات مجموعات فى بتحوير متبوعا

 قاعدية ظروف ت يجرى المائى والتحليل ايثان ايزو الداى او ايزوميثان الداى مع الالكلة تتضمن
 هذه. ايثر الالكيل الى وعويلها الالكلة بعملية الفوسفات لمجموعة والفصل بالتنظيف يتبع ثم

. الغذائية المواد من العديد فى المبيدات مخلفات عن الكشف فى حساسة الطريقة

 اكثر الفينولى التحلل مشتقات تشمل التى الفوسفورية للمبيدات التأكيدية الاختبارات
 من تتكون فينول مجموعة اى ان الى نشير ، الفوسفور مجموعة مشتقات من نظيرها عن تخصصا
 تتداخل لا ثم ومن وحدها محلل ثم البداية فى منها التخلص يمكن العينة تمثيل او البيشى الانهيار

 تكوين تتضمن الفينول لمجموعات الاشتقاق تفاعلات. الاصلى للمركب التأكيدية الاختبارات مع
 او(TFAA) انهيدريد فلورواسيتيك التراى بمركب الاسترة. الايثيرات أو الاسترات

 لاصطياد كبيرة استجابة تعطى الكشافة الجواهر من وغيرها(HFBA) ريد اتهيد هيتافلوروبيوثيريل
٠(١٤٠-١٣٨ المراجع) الالكترونات

 ميزات ذات( الصلبة المركبات) الفوسفورية للمبيدات المباشرة المعاملة خلال من التأكيد
. العينات عدد من ويقلل الوقت يوفر مما والاستخلاص المائى التحلل خطورة نتجنب حيث عديدة

 كب فو= التركيب على المحتوية الفوسفورية للمركبات الأكسدة خلال من التاكيدى الاختبار
 الباراثيون مركبات عن للكشف حساسة الصوديوم هييوكلوريت بواسطة أ= فو الى وعويلها

 وحتى,·٢٥ من تركيزات حدود فى والديازينون والرونيل والفنيتروثيون برائيون والميثيل والملاثيون
 باللهب الضوئى الكشاف باستخدام(١٤٤ والفاكهة) الخضر بعض فى المليون فى جزء.·٥
(FPD)الى بالاختزال منها التأكد يمكن النيترو مجموعة على المحتوية الفوسفورية .المركبات 

 حامض مع الزنك او الخارصين كلوريد او الكروم كلوريد مثل المختزلة المواد بواسطة الامينو مشتقات
 فترات على ولكن وماتوجرافية الكر الظروف نفس غت المشتقات عن الكشف يتم. الايدوكلوريك

 اقل المشتقات تصبح النيترو ققد بسبب ولكن(١٤٥) الملية بالمركبات بالمقارنة قليلة احتجاز
 مرة٤·- بمقدار اقل برانيون الاميتو فان المثال سبيل على. الالكترونات صائد لكشاف حساسية

. ECD  للكشاف نفه البارائيون من الحساسية فى

 عنها الكشف تأكيد يمكن ثانوية او اولية امينو مجموعة على المحتوية الفوسفاتية المركبات
 تأكيد يمكن الطريقة وبهذه"TFA-Trifuoroacctylation" الثلاثية الفلورية بالاستلة مباشرة
 باستخدام الفراولة فى البليون فى جزء ا٠- ه من مستويات عند الازودرين مركب وجود

. "FPD"  كشاف

 الفعالة المادة وجود لتأكيد مشال يوضح(٩) والشكل التفاعل يوضح(٨) الشكل
. الفراولة فى ، مونوكروتوفوس

 المركبات من العديد مع استخدمت-( يد )ن مجاميع على المحتوية الفوسفورية المبيدات الكلة
 يجرى التفاعل هذا ان حيث.٩٣٨٢٠ وباير والمونيتور والدايمثوات وفومات الكر مثل عنها للكشف
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 مركب مع ينجح ولم القوى تتحمل لا التى للمركبات يصلح لا فانه عالية قلوية ظروف فى
 ميشيل- ن مركبات مع التأكيد يمكن لا. البيدرين الى لتحويله محاولة فى المونوكروتوفوس

 كاربامات فينيل- ن مركبات بينما(١٤٨) القلوية الظروف فى السريع الانهيار بسبب كاربامات
. الظروف هذه غت لثباتها الطريقة بهذه تأكيدها يمكن اليوريا ومشتقات

 صورة على الغازى الكروماتوجرافى خلال من اسيد الكلوروفينوكس لمركبات الاساسى التقدير
 فى الكحولات مختلف باستخدام الوسطية الاسترة خلال من يمكن التأكيد. الميثيل استرات
 -تى٥،٤٠٢٠ -تى٥،٤٠٢ -د،٤,٢ للمركبات الميثيل استرات تأكيد الحامضية الظروف

.(١٥٠) اقل او المليون فى جزء ا,·. من اقل حساسية حدود فىMCPA و بى -دى٤,٢ ،
 ادخال عملية. البروبيل استرات لتكوين الكبريتيك وحمض -بروبانول ن فى التفاعل يجرى

 -برومو ا مشتق التفاعل ينتج حيث الكشف نتائج لتأكيد وفينوكس الكلور لاسترات البرومين
.(١٥٢٠١٥٣) الثلجى الخليك حمض فى بالبرومين بجرى عندما

 مجاميع تتضمن وهذه الترايازين مبيدات وجود عن الكشف لتأكيد التفاعلات من العديد هناك
 الترابازين يتحول. يد -ن مجموعات أو -ترايازين -كب كلورو المركبات لهذه الكلور

. "Mono - trimethylsily] " TMS  لتكوين

 الحشائشية والمبيدات كاربامات الميثيل مجموعة من الحشرية للمبيدات تأكيدية طرق هناك
. النيترو مجموعة على المحتوية والمركبات يوريا والفنيل كاربامات الفينيل وكذلك للشيوكاربامات
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