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 چکیده

ل از مت این محصوولاهای اصلی غذایی، بهداشت و سز گروها غذایی روزانه انسان به عنوان یکیبا توجه به مصرف شیر در برنامه 

بررسوی  بورای( FTMID) موادون قرموز دور و( FTNIRدر این مطالعه از مادون قرمر نزدیک )ای برخوردار است.  اهمیت ویژه

نمونوه  10 نمونه شویر )هور غل وت بوا 40تعداد  استفاده شد. HPLCمیزان تتراسایکلین در شیر خام و مقایسه با روش مرجع 

اهد بوا نمونوه همچنین با مقایسوه نمونوه شوآماده گردیدند.  ppb 150و  100، 50، 0های مختلف تتراسایکلین تکرار( با غل ت

توا  7000و  cm-1 5000تا  5200در محدوده عدد موجی کیمادون قرمز نزد فیط راتییتغ نیشتریبهای حاوی تتراسایکلین، 

6800  1-cm  1 2003تا  3400و  1500تا  1700، 600تا  700در محدوده عدد موجی میانه مادون قرمز  فیطو تغییرات-cm 

مبسوتگی بوه ترتیوب بوا بوریب ه MIRو  NIRتتراسایکلین به كموک روش میزان  هاپیشگوییبا استفاده از این  رخ می دهد.

 ،باشود با اینکه بریب همبستگی هر دو روش بالا میپیشگویی شد.  06/20 و  RMSEP 60/18 و میزان خطای 90/0و  99/0

جوع بوه روش مر NIRباشد. اموا نتوایط طیوف بالا می MIRاما میزان خطای روش پیشگویی برای هر دو روش مخصوصا روش 

(HPLCنزدیک تر است و می ).با توجه به میزان خطای كمتر  تواند جایگزین این روش شودNIR  ش شناسایی واین رو مزایای

نوه بر و پرهزینسبت به روش كروماتوگرافی مایع با كارایی بالا، می توان این روش را جوایگزین مناسوبی بورای روش هوای زموان

 اندازه گیری تتراسایکلین در شیر معرفی نمود.

 شیر خام.تبدیل فوریه مادون قرمز ، تتراسایکلین، : ها كلیدواژه

 مقدمه

 بوه انسوان روزانه غذایی نامهبر در شیر مصرف به توجه با

سولامت  و غذایی، بهداشوت اصلی هایهگرو یکی از عنوان

 در شویر ای برخووردار اسوت.این محصول از الویوت ویوژه

 را انسوان كوه سولامتی های بسیاری استآلودگی معرض

موواد  شویر، هوایهكننودآلووده جملوه از كننود.می تهدید

 عفوونی بود هوا،هورموون ها،بیوتیک آنتی مثل شیمیایی

 سونگین فلزات و هامایکوتوكسین ها،كشحشره ها،كننده

از طرفوی، اموروزه  (.1385زاده و همکواران، فولا هستند )

 ورم كنترل مطلوب، رشد برای ها بیوتیک آنتی از استفاده

 گاوهوای در و موبوعی های سیسوتمیکبیماری و پستان

 و ارود شده توصیه دوز رعایت عدم است. شده رایط شیری

 حضوور سوبب دارو، منع مصرف زمان مدت به توجه عدم

شوود  موی داموی با منشو  غذایی مواد در دارویی باقیمانده

 وجوود (. احتموالMeyer et al., 2000؛ 1391)موثو،، 

كه  است بالا حدی به غذایی مواد در دارویی هایباقیمانده

 عواری بور جهان، در سطح غذا ایمنی بر ناظر هایسازمان

 ای دارنود.ت كید ویوژه هاباقیمانده این از غذایی مواد بودن

 تولیود در صونعتی ایجواد مشوکلات احتمال بر این، علاوه
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ی باقیمانوده وجوود صوورت تخمیری شویر در هایفرآورده

 ,.Katla et alنیوز وجوود دارد ) شویر، در بیووتیکیآنتوی

2001.) 

 بیووتیکی آنتوی هوایگوروه مهمترین جزء هاتتراسایکلین

 شوکل بوه اموروز توا قبول سوال 50از حودود  كه هستند

-یکبیوتآنتی اند. این قرار گرفته استفاده مورد ایگسترده

 یبرا ایو بطور گسترده داشته فعالیت باكتریواستاتیک ها،

 مقادیر و با خوراكی شکل به گاو پستان ورم بیماری درمان

شووند )دبوام مقودم و  موی اسوتفاده دوز درموانی از كمتور

 رهوا دتتراسایکلین باقیمانده میزان (. اگر1392کاران، هم

 جدی خطرات باشد، تحمل حد از بیش دامی های فراورده

 خواهود به دنبوال كودكان جنین و بیماران، برای را بویژه

 رهوا دتتراسایکلین داشت. بنابراین بررسی دقی، باقیمانده

 باشود،می پذیرآسیب هایگروه مصرف مورد اغلب كه شیر

 كه دقیقی تجربیات طب، .است برخوردار خاصی از الویت

 تاییود رسومی طور به گرفت، صورت 1960ل سا اواخر در

 حرارت اثر در شیر در موجود بیوتیک آنتی كه است شده

 بوردن بین از برای و نرفته بین از پاستوریزاسیون متعارف

 هایروش در كه آنچه از بیشتری مدت طول و حرارت آن

مرتضووی ) باشد می لازم گیرد می صورت یونپاستوریزاس

 (.1378و روحانی، 

 صوورت كه من وری و شکل هر به هابیوتیک آنتی تجویز

 رسیده دام پستان بافت به آنها از مقداری حال هر در گیرد

 و سو یک از گهگاه آن های فرآورده و شیر در نتیجه در و

 ایجواد جودی اشکالات دیگر سوی از عمومی بهداشت در

 و ایمونوشیمیایی میکروبی، گوناگون هایروش .نمایندیم

 تعیوین و شناسوایی غربوالگری، با هودف فیزیکوشیمیایی

 منشو  بوا غوذایی موواد ها دربیوتیک آنتی باقیمانده مقدار

 انتخواب(. 1373شویرازی، است )عابودی شده ابداع دامی

 زموانی هوایمحودودیت بیوتیک، آنتی نوع آنالیز به روش

 دارد بسوتگی آن هزینوه و روش  وار، حساسویتانت مورد

(Popelk and Nagy, 2003.) و میکروبوی روش دو 

 هایروش و های غربالگریبررسی من ور به ایمونوشیمیایی

اسوووووکتروفتومتری،  ماننوووود فیزیکوشوووویمیایی

بوالا  كارایی با مایع كروماتوگرافی نیز و اسوکتروفلوریمتری

(HPLCبرای ) استفاده  هابیوتیک یآنت دقی، مقدار تعیین

 (.Boatto et al., 1999شوند )می

 سوریع تشخیص های( كارایی تست2004) ناگی و پوپلک

 دعملکور بوا مایع روش كرواماتوگرافی با را هابیوتیکآنتی

 یتسوحسا كه داشتند ابراز و نمودند مقایسه(HPLC)بالا

   Delvo ماننود آزمایشواتی با خوب نتایط همبستگی و بالا

Testماننود دیگور روشهای در حالیکه است، حصول قابل 

 موی برخووردار كمتری از حساسیت  دیسکی انتشار روش

 روش یوک را Delvo Testروش  محققوان ایون باشود.

 شویر در دارویوی باقیمانوده هوای تشوخیص برای مناسب

 گوزارش مقایسوه قابول  HPLCبا  را آن و نمودند معرفی

 .(Popelk and Nagy, 2004) كردند

 كمی تركیبات و كیفی تعیین غذایی مواد پیچیده كیباتتر

 از كوه هنگوامی كنود،موی مشکل را هاآن دهنده تشکیل

جداسوازی  و تجزیه گیری، اندازه برای شیمیایی هایروش

 غوذایی موواد تخریب شود،می استفاده ن ر مورد تركیبات

 مشکل و زحمت با همراه تواندمی تخریب این و بوده لازم

 زیوادی شویمیایی هایآزمایش انجام به اغلب و باشد ساز

 باشند.می برهزینه و گیر وقت هاآزمایش این كه دارد نیاز

 غیور و اعتمواد قابول هوایروش به بر نیاز عوامل این تمام

دارنود. در  تاكیود غوذایی مواد كیفیت ارزیابی برای مخرب

 قرموز سنجی مادون طیف از اخیر هایسال در این راستا،

 صوورت بوه سوریع و مخورب غیور روش یوک وانعنو بوه

 شوده اسوتفاده غوذایی مواد كیفیت ارزیابی در ایگسترده

 به توانمی جمله از كه است مزایایی دارای روش این است.

طیوف سونجی  كورد. اشواره كمتر وقت صرف و بالا سرعت

 كمتری هزینه مخرب هایروش با مقایسه مادون قرمز در

 دیگور بوه برق مصرف از غیر ایشآزم انجام برای زیرا دارد

 نیست احتیاج شیمیایی گرهایواكنش یا معرف مواد مانند

 زیوادی تعوداد كالیبراسویون مدل یک تدوین با توانو می

 هوی  بوه احتیاجی هانمونه و داد آنالیز قرار مورد را نمونه
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 سونجی طیوف ندارنود. آزمایش انجام از قبل سازی آماده

 مواد كیفیت مورد در عات زیادیاطلا تواندمی قرمز مادون

 میوزان تووانموی همچنین دهد، قرار ما اختیار در غذایی

 به این روش كمک به نیز را درصد غل ت 1/0تركیباتی با 

 ,Cen and Heنموود ) تعیین سریع و مخرب غیر صورت

 در NIRسونجی  طیوف از (1963) بن بار  (. اولین2007

همکواران  و شواووكورد.  اسوتفاده غولات تركیبوات آنوالیز

 قرموز مادون بازتابشی سنجی طیف از استفاده با (2007)

ماننود  فرنگوی گوجوه كیفی خصوصیات بررسی به نزدیک

 و پرداختنود اسویدیته و شودنی حول جامود مواد سفتی،

 بوه بوالا همبسوتگی بریب با را خصوصیات این توانستند

در  .(Shao, 2007) كننود مخورب پیشوگویی غیور صورت

 حضوور یكمو بررسوی هودف بوا تحقی، اینا همین راست

 فیوط روش از اسوتفاده با خام ریش در تتراسایکلین بقایای

 قرموز موادونی سونج فیوط و کینزد قرمز مادونی سنج

 انجام شد. انهیم

 مواد و روش كار

 مواد

نمونه های شیر خام بصورت تصادفی از مركوز جموع آوری 

 1756شماره شیر در تهران مطاب، استاندارد ملی ایران به 

تهیه گردید. همچنین از هیدروكلرایود تتراسوایکلین بورای 

ر میلی گرم در میلی لیت دوتهیه محلول استوک استاندارد )

 آب( استفاده شد.

 روش كار

آماده سازی نمونه هوا بورای روش موادون قرموز نزدیوک و 

 میانه

درجه سلسیوس محلول ها تا زمان آزمایش در دمای چهار 

ی شودند. بوا رقیو، كوردن محلوول هوای ذخیره و نگهدار

استوک با آب مقطر، محلول های استاندارد با غل ت هوای 

تهیه گردید. سوو  نمونوه  ppb 150و  100، 50مختلف 

های شیر با محلول های استوک كار تتراسایکلین مخلوو  

میلی لیتر از محلول آنتی بیوتیوک  یکشده، به طوری كه 

م مخلوو  شودند. در پایوان میلی لیتر از شیر با هچهار با  

نمونوه تکورار( بوا  10نمونه شیر )هر غل وت بوا  40تعداد 

 ppb 150و  100، 50، 0غل ت های مختلف تتراسایکلین 

 آماده شد.

 FT-MIRاندازه گیری با دستگاه 

 870NEXUSبووا اسوووکترومتر  FT-MIRانوودازه گیووری 

مجهوز بوه آشکارسواز  Thermo Nicoletساخت شوركت 

DTGS ات تری گلیسین سولفات( و با منبع نوری )دوو تر

بر سانتی متر  4000تا  400سفید و دارای محدوده طیفی 

 انجام شد.

 FT-NIRاندازه گیری با دستگاه 

 NEXUS870بووا اسوووکترومتر  FT-NIRانوودازه گیووری 

مجهوز بوه آشکارسواز  Thermo Nicoletساخت شوركت 

DTGS ری )دوو ترات تری گلیسین سولفات( و با منبع نو

برسوانتی  8000توا  3500سفید و دارای محدوده طیفوی 

 بر سانتی متر انجام شد. 32متر در فواصل 

آماده سازی نمونه هوا بورای روش كرومواتوگرافی موایع بوا 

 كارایی بالا

میلوی لیتور  دو گورم از نمونوه شویر همگون شوده، پنط به

میلووی لیتوور  20تووری كلرواسووتیک اسووید و  %20محلووول 

و  مخلوو یلوواین افوزوده شود. پو  از محلول بافر موک ا

سانتریفوژ كردن لوله ها فاز بالایی برای مرحله بعدی مورد 

توسو  عبوور  SPEاستفاده قرار گرفت. ابتدا سوتون هوای 

میلوی لیتور آب فعوال  و سوهمیلی لیتور متوانول  سه دادن

ند، سو  فاز بالایی به دست آمده از مرحلوه قبول، بوه شد

داده شد. پ  از آن، ستون ها بوا  ها عبورآرامی از روی آن

در آب شستشو داده شد و  %5میلی لیتر محلول متانول  2

میلوی لیتور متوانول از سوه  در نهایت تتراسایکلین با عبور

ستون ها جدا گردید. محلول متانولی به دسوت آموده زیور 

میلی لیتر متانول  یک ز ازت تبخیر شده و باقی مانده درگا

میکرومتور  45/0با قطر منافوذ  PTFEحل و توس  فیلتر 

میکرولیتوور از ایوون محلووول بووه دسووتگاه  100صوواف شوود. 

كروماتوگرافی مایع با كارایی بالا تزری، گردید. ارتفاع پیک 
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های بدست آمده برای ارزیابی تتراسایکلین موورد اسوتفاده 

 .(1379هاشمی و ملاوکه، ) قرار گرفت

 لابا كارایی بااندازه گیری با دستگاه كروماتوگرافی مایع 

 سوواخت شووركت) HPLCگیووری بووا دسووتگاه انوودازه

KNAUER بوا سوتون  (آلمانC8  6/4در  250بوه ابعواد 

میکرومتر به هموراه سوتون  پنطو قطر ذرات  LDمیلی متر

درجوه  40محافظ مناسب از همین نووع بوا دموای سوتون 

 01/0سلسیوس. فاز متحرک ایون سوتون شوامل محلوول 

 15/85اسووتونیتریل بووا نسووبت  –مووولار اسووید اگزالیووک 

حجمی/حجمی بود. همچنین سرعت جریان حلال در ایون 

هاشومی و ملاوکوه، ) میلی لیتر در دقیقوه بوود 5/1ستون 

1379). 

 یآمار تجزیه و تحلیل

اختلاف بوین تیمارهوای مختلوف، براسواس طور  آمواری 

فاكتوریل كواملا  تصوادفی بوا اسوتفاده از تحلیول واریوان  

(ANOVA در سطح ) تعیوین شود.  پونط درصوداحتموال

 اسوتفاده بوا  دانکن آزمون براساس هامقایسه میانگین داده

 2010نسوخه  EXCELو  17نسوخه   SPSS افزار نرم از

(Chicago, USA انجام  )بورای ارزیوابی همچنوین  .شود

( RMSEP) ، میووزان خطووا در پیشووگوییروش پیشووگویی

-ازهبین مقادیر انود r ی و بریب همبستگیمخصوصیات ك

موادون های پیشگویی شده توس  گیری شده توس  روش

 .تعیین شد قرمز

 نتایط

 (FT-NIRمادون قرمز نزدیک )آنالیز 

 خالص رینمونه ش کیمادون قرمز نزد فیط

 1در شوکل  خوالص رینمونوه شو کیمادون قرمز نزد فیط

طب، این طیف، شیر خالص  مورد بررسی قرار گرفته است.

به ترتیب با  65/6981و  80/5175در محدوده عدد موجی

مووی دارای دو پیووک شواخص  5/99و  2/96شودت جوذب 

 باشد.

 

 
 نمونه شیر خالص کیمادون قرمز نزدطیف  -1شکل 

 تریکرولیم 50 نیکلیتتراسا کیمادون قرمز نزد فیط

در  توریکرولیم 50 نیکلیتتراسوا کیومادون قرمز نزد فیط

طیوف، طبو، ایون  مورد بررسی قرار گرفته اسوت. 2شکل 

در محوووودوده عوووودد  تووووریکرولیم 50 نیکلیتتراسووووا

به ترتیوب بوا شودت جوذب  95/6863و  74/5176موجی

باشوووود.دارای دو پیووووک شوووواخص مووووی 7/96و  6/95
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 میکرولیتر 50تتراسایکلین  کیمادون قرمز نزدطیف  -2شکل 

 تریکرولیم 100 نیکلیتتراسا کیمادون قرمز نزد فیط

در  توریکرولیم 100 نیکلیتتراسا کیمادون قرمز نزد فیط

طبو، ایون طیوف،  مورد بررسی قرار گرفته اسوت. 3شکل 

در محوووودوده عوووودد  تووووریکرولیم 100 نیکلیتتراسووووا

به ترتیوب بوا شودت جوذب  57/6942و  22/5184موجی

 باشد.دارای دو پیک شاخص می 8/95و  8/80

 
 میکرولیتر 100تتراسایکلین  کیمادون قرمز نزدطیف  -3شکل 

 تریکرولیم 150 نیکلیتتراسا کین قرمز نزدمادو فیط

در  توریکرولیم 150 نیکلیتتراسا کیمادون قرمز نزد فیط

طبو، ایون طیوف،  مورد بررسی قرار گرفته اسوت. 4شکل 

در محوووودوده عوووودد  تووووریکرولیم 150 نیکلیتتراسووووا

دارای یوک پیوک  6/99با شودت جوذب  28/5174موجی

 باشد.شاخص می
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 میکرولیتر 150تتراسایکلین  کیزدمادون قرمز نطیف  -4شکل 

 نیکلیتتراسوا یحواو رینمونه شو کیمادون قرمز نزد فیط

 تریکرولیم 50

 نیکلیتتراسوا یحواو رینمونه شو کیمادون قرمز نزد فیط

 مورد بررسی قرار گرفتوه اسوت. 5در شکل  تریکرولیم 50

 50 نیکلیتتراسووا یحوواو رینمونووه شووطبوو، ایوون طیووف، 

بوا شودت  74/5166مووجی  در محودوده عودد تریکرولیم

 باشد.دارای یک پیک شاخص می 4/53جذب 

 
 میکرولیتر 50نمونه شیر حاوی تتراسایکلین  کیمادون قرمز نزدطیف  -5شکل 

 نیکلیتتراسوا یحواو رینمونه شو کیمادون قرمز نزد فیط

 تریکرولیم 100

 نیکلیتتراسوا یحواو رینمونه شو کیمادون قرمز نزد فیط

 مورد بررسی قرار گرفته اسوت. 6شکل در  تریکرولیم 100

 100 نیکلیتتراسوا یحواو رینمونوه شوطب، ایون طیوف، 

 58/6960و  60/5170در محدوده عودد مووجی تریکرولیم

دارای دو پیوک  3/98و  4/90به ترتیوب بوا شودت جوذب 

 باشد.یشاخص م
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 میکرولیتر 100نمونه شیر حاوی تتراسایکلین  کیمادون قرمز نزدطیف  -6شکل 

 نیکلیتتراسوا یحواو رینمونه شو کیمادون قرمز نزد فیط

 تریکرولیم 150

 نیکلیتتراسوا یحواو رینمونه شو کیمادون قرمز نزد فیط

 مورد بررسی قرار گرفته اسوت. 7در شکل  تریکرولیم 150

 100 نیکلیتتراسوا یحواو رینمونوه شوطب، ایون طیوف، 

 69/6950و  62/5175در محدوده عودد مووجی تریکرولیم

دارای دو پیوک  6/99و  2/98ب بوا شودت جوذب به ترتیو

 باشد.شاخص می

 
 میکرولیتر 150نمونه شیر حاوی تتراسایکلین  کیمادون قرمز نزدطیف  -7شکل 

 (FT-MIRآنالیز مادون قرمز میانه )

 خالص رینمونه ش میانهمادون قرمز  فیط

مورد  8در شکل  خالص رینمونه ش میانهمادون قرمز  فیط

خالص  رینمونه شطب، این طیف،  رفته است.بررسی قرار گ

 09/3434و  89/1640، 78/696در محدوده عودد مووجی 

دارای سوه  2/65و  5/71، 4/85به ترتیب با شودت جوذب 

 باشد.پیک شاخص می
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خالص رینمونه ش میانهمادون قرمز  فیط -8شکل   

 تریکرولیم 50 نیکلیتتراسا میانهمادون قرمز  فیط

در  توریکرولیم 50 نیکلیتتراسوا میانوهمادون قرموز  فیط

طبو، ایون طیوف،  مورد بررسی قرار گرفته اسوت. 9شکل 

در محوودوده عوودد موووجی  تووریکرولیم 50 نیکلیتتراسووا

به ترتیب با شدت جوذب  92/3387و 83/1638، 33/698

 باشد.دارای سه پیک شاخص می 1/64و  3/67، 3/84

 
تریکرولیم 50 نیکلیتتراسا انهیمادون قرمز م فیط -9 شکل  

 تریکرولیم 100 نیکلیتتراسا میانهمادون قرمز  فیط

در  توریکرولیم 100 نیکلیتتراسوا میانوهمادون قرمز  فیط

طب، ایون طیوف،  مورد بررسی قرار گرفته است. 10شکل 

در محوودوده عوودد موووجی  تووریکرولیم 100 نیکلیتتراسووا

به ترتیب با شدت جذب  94/3383و  82/1637، 86/702

 باشد.دارای سه پیک شاخص می 8/42و  5/51، 1/82
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تریکرولیم 100 نیکلیتتراسا انهیمادون قرمز م فیط -10شکل  

 میکرولیتر 150 نیکلیتتراسا میانهمادون قرمز  فیط

در  توریکرولیم 150 نیکلیتتراسوا میانوهمادون قرمز  فیط

طب، ایون طیوف،  مورد بررسی قرار گرفته است. 11شکل 

در محوودوده عوودد موووجی  تووریکرولیم 150 نیکلیتتراسووا

به ترتیب با شدت جذب  06/3275و  40/1637، 74/703

 باشد.دارای سه پیک شاخص می  2/94و  91، 5/93

 
تریکرولیم 150 نیکلیتتراسا انهیمادون قرمز م فیط -11 شکل  

 50 نیکلیتتراسوا یحاو رینمونه ش میانه مادون قرمز فیط

 تریکرولیم

 50 نیکلیتتراسوا یحاو رینمونه ش یانهم مادون قرمز فیط

 موورد بررسوی قورار گرفتوه اسوت. 12در شکل  تریکرولیم

 50 نیکلیتتراسووا یحوواو رینمونووه شووطبوو، ایوون طیووف، 

و  30/1640، 15/699در محدوده عودد مووجی  تریکرولیم

 67و  5/67، 3/83به ترتیوب بوا شودت جوذب  78/3386

 باشد.دارای سه پیک شاخص می
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تریکرولیم 50 نیکلیتتراسا یحاو رینمونه ش انهیمادون قرمز م فیط -12 شکل  

 نیکلیتتراسوا یحواو رینمونوه شومیانوه مادون قرمز  فیط

 تریکرولیم 100

 نیکلیتتراسوا یحواو رینمونوه شومیانوه مادون قرمز  فیط

موورد بررسوی قورار گرفتوه  13در شوکل  تریکرولیم 100

 100 نیکلیتتراسا یحاو رینمونه شطب، این طیف،  است.

و  73/1640، 43/727در محدوده عودد مووجی  تریکرولیم

 53.1و  53.8، 4/79به ترتیب با شودت جوذب  48/3242

 باشد.دارای سه پیک شاخص می

 
تریکرولیم 100 نیکلیتتراسا یحاو رینمونه ش انهیمادون قرمز م فیط -13 شکل  

 نیکلیتتراسوا یحواو رینمونوه شومیانوه مادون قرمز  فیط

 تریکرولیم 150

 نیکلیتتراسوا یحواو رینمونوه شومیانوه مادون قرمز  فیط

موورد بررسوی قورار گرفتوه  14در شوکل  تریکرولیم 150

 150 نیکلیتتراسا یحاو رینمونه شطب، این طیف،  است.

و  30/1639، 59/715در محدوده عودد مووجی  تریکرولیم

 31.8و  43.4، 75به ترتیوب بوا شودت جوذب  15/3338

 باشد.شاخص میدارای سه پیک 
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تریکرولیم 150 نیکلیتتراسا یحاو رینمونه ش انهیمادون قرمز م فیط -14 شکل  

نتایط پیشگویی و  1پیک ها و نتایط بدست در جدول 

منحنی های كالیبراسیون میزان تتراسایکلین به كمک 

NIR  وMIR نمایش داده شده  16و  15های در شکل

 است.

 و نتایط آماری بدست آمده ن ر گرفته شدههای در  معرفی پیک -1جدول 

 2R RMSEP ()محدوده پیک مورد بررسی روش

NIR 
5100 – 5200 

6850 – 6950 
99/0 60/18 

MIR 

650 – 750 

1600 – 1700 

3300 – 3400 

90/0 06/20 

 

 
 NIR (ppb)ن تتراسایکلین در شیر با روش نمودار كالیبراسیون و نتایط پیشگویی میزا -15شکل 
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 MIR (ppb)نمودار كالیبراسیون نتایط پیشگویی میزان تتراسایکلین در شیر با روش  -16شکل 

 آنالیز كروماتوگرافی مایع با كارایی بالا

نتایط حاصل از روش كروماتوگرافی مایع بوا كوارایی نشوان 

تتراسایکلین موورد آزموایش بوه طوور   تغل 4داد كه هر 

و در كروماتوگرافی مایع با كوارایی  شوندنمیتوأم استخراج 

و این مساله بعف ایون  شوندمین، به خوبی از هم جدا لابا

روش از حساسوویت البتووه ایوون . دهوودروش را نشووان مووی

 ها در حود مناسب، جهت نشان دادن مقادیر تتراسایکلین

MRL (Maximum Residue Limit/Level ) یا پایینتر

هوای  برخوردار بود. میانگین جذب برای هر یوک از نمونوه

گیوری  های مورد آزمایش اندازه استاندارد، كنترل و نمونه

شد. میانگین جذب استانداردها در برابر غل وت، رسوم و از 

بورای تعیوین  (منحنی اسوتاندارد)خطی رسم شده  معادله

نتوایط  د.تفاده گردیوهای موورد آزموایش اسو غل ت نمونه

شویر نشان داد كه  الاآزمون كروماتوگرافی مایع با كارایی ب

های مورد استفاده به عنوان شاهد دارای مقادیر كمی باقی 

مانده تتراسایکلین بودند كه موجب خطا در انودازه گیوری 

 (.2تتاسایکلین نمونه ها می گردید )جدول 

یی ایع با كاراوماتوگرافی مدر آزمون كر میکروگرم در كیلوگرم(برحسب ) نمونهبرای هر یک از به دست آمدهتتراسایکلین مقادیر  -2جدول 

 لابا

 میزان تتراسایکلین نمونه ردیف

 17/3±29/0 شیر خام 1

 46/50±33/0 تریکرولیم 50 نیکلیتتراسا 2

 40/98±18/0 تریکرولیم 100 نیکلیتتراسا 3

 23/159±20/0 تریکرولیم 150 نیکلیتتراسا 4

 07/52±52/0 تریکرولیم 50 نیکلیتتراسا یحاو ریش 5

 55/109±08/0 تریکرولیم 100 نیکلیتتراسا یحاو ریش 6

 29/157±43/0 تریکرولیم 150 نیکلیتتراسا یحاو ریش 7

 بحث

براساس بیشینه مقدار مجاز باقی مانده آنتی بیوتیک هوای 

باید از  دامی در شیر گاو در ایران، روش های مورد استفاده

دقت لازم برای شناسایی تركیبات آنتی بیوتیکی برخووردار 

بیوتیوک هوا در باشند. برای اندازه گیری غیر مخرب آنتوی

های سریعی همچوون فورا صووت، فراورده های لبنی روش

( و طیف NMRجذب ماكروویو، تشدید مغناطی  هسته )

وجوود دارد. در میوان  (NIRسنجی مادون قرمز نزدیوک )

قرمز مورد توجه بووده و در سنجی مادونها، طیفشاین رو

های مختلف صنایع لبنیات كاربرد وسیعی پیدا كرده بخش
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هوای در سال. (Rodriguez-Saona et al., 2001)است 

به عنووان یوک مادون قرمز  سنجیطیفهای روشاخیر از 

روش غیرمخرب و سریع به صورت گسترده ای در ارزیوابی 

 CAO et) مواد غذایی  استفاده شده است وكمیت كیفیت

al., 2012) . با توجه به موبوعات مطر  شده، اسوتفاده از

NIR  وMIR  به عنوان ابزاری جهت آنالیز كمی، مسوتلزم

اثبات كارایی ایون سیسوتم در جوابگوووی روش در غل وت 

تبا  خطی در بین آن هوا موی باشود. بوه های مختلف و ار

عبووارتی دیگوور ایوون سیسووتم نیووز مووی بایسووت از قووانون 

بیرلامبرت تبعیت نماید. در این روش علاوه بر غل ت مواد، 

نحوه تهیه مواد نشان موی دهود كوه اطولاع از همبسوتگی 

نقا  در طیف سنط مادون قرمز بروری بووده و هور روش 

بکوار رود. هماننود نمی توانود بوه عنووان روشوی مناسوب 

، ایجاب می كند كه آزمایش HPLCاستفاده از طیف های 

كننده با اندازه گیری ارتفاع و یا سطح زیر منحنی باندهای 

جذبی خاص همبستگی نقا  بدست آمده از غل وت هوای 

مختلف را بررسی نماید و نشوان دهود كوه در كودام روش 

نزدیوک  1( تا چوه حودی بوه عودد 2Rبریب همبستگی )

آزموایش در  RMSEP( و یوا CVت و بریب تغییرات )اس

این روش دارای مزایایی است كوه از باشد. چه حدودی می

جمله می توان به سرعت بالا و صورف وقوت كمتور اشواره 

در مقایسوه بوا روش هوای  مادون قرموز كرد. طیف سنجی

مخرب هزینه كمتری دارد زیرا برای انجام آزمایش غیور از 

واد ماننود معورف یوا واكنشوگرهای مصرف برق به دیگر مو

می تووان بوا تودوین یوک مودل  شیمیایی احتیاج نیست و

قورار داد و  كالیبراسیون تعداد زیادی نمونه را موورد آنوالیز

نمونه ها احتیواجی بوه هوی  آمواده سوازی قبول از انجوام 

طیووف سوونجی مووادون قرمووز مووی توانوود  آزمووایش ندارنوود.

غذایی در اختیوار موا اطلاعات زیادی در مورد كیفیت مواد 

درصود 1/0قرار دهد، همچنین می توان میزان تركیباتی با 

غل ت را نیز به كمک این روش به صوورت غیور مخورب و 

 .(Stolker and Brinkman, 2005) سریع تعیین نمود

بووا توجووه بووه سوواختار تتراسووایکلین و وجووود حلقووه هووای 

آروماتیک، انت ار می رود با افزودن این آنتوی بیوتیوک بوه 

توا  3010نمونه شیر بیشترین تغییرات در دامنه فركوان  

ین با مقایسه نمونوه رخ دهد. همچن 900تا   690و  3100

 راتییوتغ نیشتریبشاهد با نمونه های حاوی تتراسایکلین، 

توا  5200در محدوده عدد موجی کیمادون قرمز نزد فیط

موادون قرموز  فیوطو تغییورات   6800تا  7000و  5000

تووا  1700، 600تووا  700در محوودوده عوودد موووجی میانووه 

(. بور ایون 1دهد )جودول رخ می 3200تا  3400و  1500

بوورای رسووم نمودارهووای كالیبراسوویون، از روش اسوواس 

  استاندارد خارجی استفاده شود. بودین من وور در طیوف

NIR وMIR  های معلوم، یک پیک جذبی به عنووان نمونه

و یک پیک جذبی به عنووان شواخص  تتراسایکلین شاخص

هوای با مقایسوه ایون دو طیوف، پیوک د.انتخاب گردی شیر

ای انتخواب شودند كوه محول  شاخص هر دو ماده به گونه

ها با یکدیگر همووشانی نداشته، شدت آنها نیز به جذب آن

 .(Duray et al., 1997) گیری باشد راحتی قابل اندازه

در سوه و مقایسه طیف ها  16و  15 نمودارهایبا مشاهده 

حالووت شوویرخالص، تتراسووایکلین خووالص و شوویر حوواوی 

توان به این نتیجه دست یافوت كوه شوکل می تتراسایکلین

طیف برای آنهوا متفاوت بوده و در طول موج های مختلفی 

بایود از یوک الگوو د. تمام طیف هوا بیشینه )ماكزیمم( دارن

پیروی نمایند. این نتایط با نتوایط سوایر محققوان مطابقوت 

 He et al., 2010; Sivakesava and)دارد 

Irudayaraj, 2002) . میزان  پیشگویی هابا استفاده از این

بوه ترتیوب بووا  MIRو  NIRتتراسایکلین به كمک روش 

 و میوووزان خطوووای 90/0و  99/0بووووریب همبووووستگی 

RMSEP 60/18  بوووریب پیشوووگویی شووود.  06/20 و

طیووف مووادون قرمووز نزدیووک بووا نتووایط لووی و  همبسووتگی 

( كه بررسی شیر تقلوب شوده بوا 2010همکاران در سال )

كره گیاهی و نشاسته با روش طیف موادون قرموز نزدیوک 

( تعیوین 2009دراكووا و همکواران ) بود مطابقوت داشوت.

مقدار آنتی بیوتیک پنی سیلین و گلوكز اسیلین بوا طیوف 
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مادون قرمز نزدیک را مورد بررسی قرار دادند، كوه بوریب 

و برای گلووكز اسویلین  95/0نی سیلین همبستگی برای پ

ها نتیجه گرفتند كه بیشینه مقدار مجاز پنی بود. آن 87/0

توووان بووا ایوون روش تعیووین كوورد. بووریب سوویلین را مووی

همبستگی گزارش شده از نتایط تحقی، آنها كمتر از نتوایط 

بریب همبستگی در نتوایط  گزارش شده از تحقی، ما بود. 

ای طیوف موادون قرموز نزدیوک و سیواكساوا و همکاران بر

بوود. در مطالعوه 87/0و  85/0مادون قرمز میانه به ترتیب 

حابر با اینکه بریب همبستگی هر دو روش بالا می باشد 

امووا میووزان خطووای روش پیشووگویی بوورای هوور دو روش 

برخلاف نتایط سیواكساوا و همکاران  MIRمخصوصا روش 

به  1379ر سال دهاشمی و ملاوکه ( بالا می باشد.  2015)

آنالیز كمی بلوكرها با استفاده از روش طیف تبودیل فوریوه  

نشوان  پرداختنود و HPLCمادون قرمز و مقایسه با روش 

جهت آنوالیز كموی  FT-IRسنط دادند كه استفاده از طیف

سایمتیدین، رانیتیدین و فاموتیودین بوه صوورت خوالص و 

كوه بوا  باشودپذیر میهای مربوطه امکانهمچنین در قرص

در  و همکواران نتایط این تحقی، مطابقت داشت. نوارچیان

باقیمانده در نمونه های تهیه  به بررسی مونومر 1387سال 

بوا اسوتفاده از روش طیوف تبودیل  شده ازآكریل آكروپاس

هوای  محلوول بوا غل وت 5 فوریه مادون قرموز پرداختنود.

 .كردنودمختلف وزنوی از مونوومر متیول متواكریلات تهیوه 

میزان مونوومر باقیمانوده در نمونوه تهیوه شوده از  انگینمی

 آگریل آكروپاراس در محودوده اسوتاندارد ایوزو موی باشود.

بررسی آماری نشان داد كه تفاوت معنوی دار مثبتوی بوین 

نتایط بدست امده در این آزمون بوا اسوتاندارد ایوزو وجوود 

 دارد كه با نتایط تحقی، ما مطابقت داشت.

 كلی گیرینتیجه

 ت بهداشتی و كاهش حساسیت در برابر درمان آنتیلاشکم

هوای دارویوی در  نگرانی در مورد وجود باقیمانوده بیوتیکی

. به هموین دلیول مواد غذایی را به حدی افزایش داده است

های ناظر بر ایمنی غذا در سطح جهان، بور عواری  سازمان

ایی از آنجو ها ت كید دارند.بودن مواد غذایی از این باقیمانده

كه در تحقی، فوق تنها یک نوع آنتی بیوتیک داموی موورد 

بررسی قرار گرفت و از آنجایی كه احتمال همووشانی پیک 

های جذبی تتراسایکلین با سایر آنتی بیوتیک ها در نمونوه 

هووای واقعووی وجووود دارد و بووا توجووه بووه میووزان خطووای 

بورای  MIRپیشگویی هر دو روش، اصولا استفاده از روش 

كه تجزیه كمی آن ها مدن ر می باشد در مقایسه با  موادی

از كوارایی كمتوری  HPLCروش های اندازه گیری توس  

برخوردار است و بهتر است از این روش منحصرا در تجزیه 

نسوبت  NIRكیفی مواد استفاده شود. از طرف دیگر روش 

دارای مزایایی است كه عبارتند از: سرعت  HPLCبه روش 

بودن، هی  آماده سازی خاصی برای نمونه  بالا، غیر مخرب

و مزایوای  NIRبا توجه به میزان خطای كمتر لازم نیست. 

این روش شناسایی نسبت به روش كروماتوگرافی موایع بوا 

كارایی بالا كه به آن اشاره گردید، موی تووان ایون روش را 

جایگزین مناسبی برای روش هوای مخورب انودازه گیوری 
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Abstract 

Due to the consumption of milk in the daily diet of humans as one of the main food groups, the health 

of this product is of particular importance. In this study, FTNIR and FTMID were used to evaluate the 

amount of tetracycline in raw milk and compared with the reference HPLC method. Forty milk 

samples were prepared with different concentrations of tetracycline 0, 50, 100 and 150 ppb. Also, by 

comparing the control sample with the samples containing tetracycline, the most changes in the near-

infrared spectrum occur in the wavelength range of 5200 to 5000 and 7000 to 6800 and the changes of 

the middle infrared spectrum occur in the wavelength range of 700 to 600, 1700 to 1500 and 3400 to 

3200 cm-1. Using these predictions, the amount of tetracycline was predicted by NIR and MIR 

methods with correlation coefficients of 0.99 and 0.90 and RMSEP error rates of 18.60 and 20.06, 

respectively. Although the correlation coefficient of both methods is high, but the error rate of the 

prediction method is high for both methods, especially the MIR method. But the results of the NIR 

spectrum are closer to the reference method (HPLC) and can replace this method. Due to the lower 

error rate of NIR and the advantages of this identification method compared to High Performance 

Liquid Chromatography, this method can be introduced as a suitable alternative to destructive methods 

of measuring tetracycline in milk. 

Keywords: Fourier transform infrared spectrum, Tetracycline, Raw milk. 
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