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Abstract
Since postmortem forensic toxicology involves 

analyzing body fluids and organs from death cases, 

interpreting that information and studying the sudden 

unexpected and/or unexplained deaths as coroner’s cases 

or fall under the jurisdiction of the medical examiner. 

Reliable results and valid analytical data are an essential 

الم�ستخل�س
لما كانت مهام علم ال�صموم الجنائي تت�صمن تحليل �صوائل وبع�ض 
وكذلك  المعلومات،  تلك  وتف�صير  الوفاة  حالات  في  الج�صم  اأع�صاء 
درا�صة حالات الوفاة المفاجئة غير المتوقعة و/اأو غير المبررة والتعامل 
معها كحالات ق�صائية جنائية تقع �صمن اخت�صا�ض الفاح�ض الطبي. 
ال�صحيح  للتف�صير  �صابقًا  �صرطًا  تعد  الموثوقة  التحليلية  النتائج  فاإن 
العمل  وفي  العلمية،  الدرا�صات  تقييم  عند  الجنائي  ال�صموم  علم  في 
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requirement for proper interpretation of forensic 

toxicology cases, especially when evaluating scientific 

studies and daily routine work, and when presenting any 

toxicological findings as criminal evidence.

In contrast, the results of unreliable analyses can 

be disputed in court and can also lead to unfair legal 

judgments against the defendant, or can result in wrong 

treatment in cases of rehabilitation of patients. In order 

to establish strong evidence and make a correct decision, 

the lab is asked to give high quality data that are based 

on reliable analytical methods. For that reason, all new 

analytical methods used in forensic toxicology including 

the clinical diagnosis of causes of death require careful 

care during the development of the analytical method 

and during its application. This is also an urgent need 

in the context of quality management and accreditation, 

especially as those issues have become increasingly 

important in the science of poisons and drug analysis in 

recent years.

The Arab Scientific Working Group of Forensic 

Toxicology (ASWGFT) of the Arab Society for forensic 

sciences and forensic medicine (ASFSFM( aims to publish 

the second version of Guidelines for Method Validation in 

Forensic Toxicology. These guidelines version are written 

in Arabic to facilitate the understanding of analytical 

methods validation in the field of forensic toxicology 

for Arab specialists. The Arab Scientific Working Group 

of Forensic Toxicology has chosen the first issue to be a 

manual of guidelines for method validation in forensic 

toxicology, similar to international organizations who are 

actively publishing in this field. The guidelines contain a 

systematic scientific message that can be published and 

circulated among Arab laboratories.

اأية نتائج تحاليل �صمية كدليل  اليومي، وكذلك عند تقديم  الروتيني 
جنائي.

الاعترا�ض  يمكن  لا  الموثوقة  غير  التحاليل  نتائج  فاإن  وبالمقابل 
عليها في المحكمة فح�صب، بل يمكن اأن توؤدي اأي�صاً اإلى �صدور اأحكام 
اأو يترتب عليها علاج خاطئ  قانونية غير عادلة تجاه المدعى عليه، 
التحليلية  الطرق  تتطلب  ولذلك  اأوالمر�صية.  الاإ�صعافية  الحالات  في 
ت�صخي�ض  في  اأو  الجنائي  ال�صموم  علم  في  والم�صتخدمة  الجديدة 
اأثناء  التامة  والعناية  الحذر  ال�صريري  الت�صخي�ض  اأو  الوفاة  اأ�صباب 
تطوير الطريقة التحليلية واأثناء تطبيقها عمليّاً، كما تتطلب الحر�ض 
وتعد  النهائية.  التحليلية  الطريقة  �صلاحية  من  التحقق  في  ال�صديد 
في  خا�ض  ب�صكل  واأ�صا�صيّاً  مطلوباً  �صرطاً  التحليلية  الطرق  موثوقية 
�صياق اإدارة الجودة والاعتماد، لا�صيّما اأن تلك الم�صائل اأ�صبحت ذات 
اأهمية متزايدة في علم تحليل ال�صموم الجنائي في ال�صنوات الاأخيرة. 
ال�صرعي  والطب  الجنائية  الاأدلة  لعلوم  العربية  الجمعية  وتقدم 
ومقرها جامعة نايف العربية للعلوم الاأمنية بالريا�ض الاإ�صدار الثاني 
في  التحليل  طرق  �صلاحية  من  للتحقق  التوجيهية  الاإر�صادات  من 
لعلم  العربية  العلمية  المجموعة  قبل  من  المعُد  الجنائي  ال�صموم  علم 
اإ�صدارًا علميًّا  يكون  اأن  والذي تطمح  ال�صموم الجنائي في الجمعية، 
مميزاً باللغة العربية، وتحر�ض بنف�ض الوقت على تقديم الم�صطلحات 
لدى  والتطبيق  الفهم  �صهل  ليكون  العلمية  باللغة  هي  كما  العلمية 
وقع  ولقد  الجنائي.  ال�صموم  علم  مجال  في  الاخت�صا�صيين  جميع 
اختيار المجموعة العلمية العربية لعلم ال�صموم الجنائي على اأن يكون 
اإ�صدارها الاأول لكتيب اإر�صادات توجيهية للتحقق من �صلاحية طرق 
التحليل في علم ال�صموم الجنائي اأ�صوة بالمنظمات العالمية النا�صطة في 
هذا المجال، فملف الاإر�صادات التوجيهية يحمل في طياته ر�صالة علمية 
والنا�صطة  العاملة  العربية  المختبرات  على  تعميمها  يمكن  منهجية 
ت�صجيعاً  اأخرى  جهة  من  ويمثل  جهة،  من  الجنائي  ال�صموم  علم  في 
العلوم  مجالات  في  العاملة  الاأخرى  العربية  العلمية  للمجموعات 
تطلبها  ملحة  حاجة  فهناك  مماثلة،  من�صورات  لاإ�صدار  الجنائية 
الاأدلة  علوم  مجالات  في  العاملة  العربية  والموؤ�ص�صات  العربية  المكتبة 
الجنائية والطب ال�صرعي، وخ�صو�صاً بعد اأن تطورت و�صائل الجريمة 

والاإرهاب على ال�صعيد العالمي والدولي.
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1. مقدمة
طرق  �صلاحية  من  للتحقق  التوجيهية  الاإر�صادات  دليل  ي�صتند 
التحليل في علم ال�صموم الجنائي اإلى من�صورات علمية عالمية م�صتقاة 
على  الجنائي  ال�صموم  علم  في  والخبراء  الموؤ�ص�صات  خلا�صة  من 
الم�صتوى العالمي ]1,2[. ويعد دليلًا عمليًّا للمختبرات العربية العاملة 
في مجال علم ال�صموم الجنائي التي توظف طرقاً تحليلية اآلية متطورة 
عينات  اأكانت  �صواء  والجنائية  ال�صريرية  العينات  مع  التعامل  في 
الدليل  هذا  وي�صتعر�ض  م�صبوطة.  مواد  اأم  حيوية،  غير  اأم  حيوية، 
ثم  التخ�ص�ض،  هذا  في  الواردة  العلمية  الم�صطلحات  مقدمته  في 
الموثق حول �صلاحية طرق  العلمي  الدليل  اأهمية تقديم  ل�صرح  ينتقل 
التحليل الم�صتخدمة في مختبرات ال�صموم الجنائية، وي�صرح متى يكون 
من الواجب تقديم هذا الدليل، ومتى يحبذ تقديمه من قبل المختبر 
التف�صيل  من  ب�صيء  يتناول  كما  الجنائي،  ال�صموم  العامل في مجال 
مع  الجنائي  ال�صموم  علم  في  عام  ب�صكل  الم�صتخدمة  التحليل  طرق 
كافة اأ�صكال العينات المقدمة لمختبر تحليل ال�صموم الجنائي، ويناق�ض 
الدقة،  )مثل:  الحدية  وقيمها  التحليل،  بطرق  المتعلقة  المعايير  اأهم 
عن  الناجم  والت�صوي�ض  المرحل،  والاأثر  المعايرة،  ونمط  وال�صحة، 
ملف  يت�صمنها  اأن  يجب  والتي  تحليلها،...اإلخ(  مطلوب  غير  مواد 
الطرق  اإجراءات  وي�صرح  التحليلية،  الطرق  �صلاحية  من  التحقق 
والمواد الواجب ا�صتخدامها لتقديم دليل عملي ومو�صوعي يثبت �صحة 
وموثوقية الطريقة التحليلية، ويتطرق ل�صرح بع�ض المعادلات الريا�صية 
الم�صتخدمة في ح�صاب المعايير ذات ال�صلة في اإثبات �صلاحية الطرق 
تجريبية  باأمثلة  المتمثلة  الو�صفية  الملحقات  اإرفاق  و�صيتم  التحليلية. 
الطرق  �صلاحية  من  للتحقق  التوجيهية  الاإر�صادات  بكتيب  وح�صابية 
التحليلية في علم ال�صموم الجنائي، التي تهدف اإلى تعريف الاإجراءات 
القيا�صية اللازمة للتحقق من �صلاحية الطرق التحليلية في تطبيقات 

علم ال�صموم الجنائي.
العملية  باأنه  التحليليلة  الطريقة  �صلاحية  من  التحقق  ويعرف 
بغر�ض  المخبرية  التجارب  اإجراء مجموعة من  يتم من خلالها  التي 
تقييم كفاءة وموثوقية طريقة تحليلية معينة يتم تطويرها، اأو طريقة 
تم تطويرها اأو تعديلها من طريقة �صحيحة �صابقة ]3,4[. واإن الهدف 
من التحقق من �صلاحية الطريقة التحليلية هو تاأ�صي�ض دليل مو�صوعي 
وفق  ا�صتخدامها  م�صتوى  على  ناجحة  التحليل  طريقة  اأن  يثبت  قوي 

حدود معينة ووفق ظروف طبيعة العمل.
وتهدف خطوات واإجراءات عملية التحقق من �صلاحية الطريقة 

التحليلية في هذا الم�صتند اإلى تحقيق ما يلي:
يتم  التي  الممار�صة  معايير  من  الاأدنى  الحد  و�صع  �صمان   )1(
القيام بها من اأجل التحقق من �صلاحية الطرق التحليلية في 

علم ال�صموم الجنائي. 
)2( �صمان اأنّ الحد الاأدنى من الاإجراءات القيا�صية في المختبر 
التحليلية  الطرق  �صلاحية  من  التحقق  اأجل  من  واللازمة 

الجنائية تم العمل به بالفعل ]4[.
مع العلم اأن كفاءة واأداء هذه الطرق قد تختلف اإلى حد ما خلال 
للعينات، ويجب  الفعلية  اآخر عن الحالة  اإلى  العينات من يوم  تحليل 
اأن يكون هذا الاختلاف �صمن المعايير المقبولة. وبالتالي فاإنّ العوامل 
هي  الاإجراءات  هذه  مع  وتقييمها  �صلاحيتها  من  التحقق  يتم  التي 

بمثابة تقديرات ل�صحة ودقة وموثوقية الطريقة التحليلية ]3[.

2. مصطلحات وتعاريف علمية

Reference Materials 2.1 المواد المرجعية
الموا�صفات  حيث  من  وثابتة  كافٍ  ب�صكل  متجان�صة  مواد  هي 
الطريقة  �صلاحية  من  التحقق  عملية  في  عادة  وت�صتخدم  النوعية، 
التحليلية كمادة عيارية قيا�صية )Reference Standards( اأو كمادة 
عيارية داخلية )IS(، ويجب اأن تكون المواد المرجعية ذات درجة نقاوة 
وينبغي  التحليلية.  الدرا�صــة  نتائج  في  توؤثر  النقاوة  اإن  حيث  عالية؛ 
Refer- القيا�صية  العيارية  المرجعية  المادة  تكون  اأن  الاإمكان  )قدر 
اأما   ،)Analyte( تحليلها  المراد  للمادة  مماثلة   )ence Standards
اإذا لم يتحقق ذلك فمن الممكن ا�صتبدال المادة العيارية المرجعية بملح 
حام�صي اأو قاعدي اأو �صيترات، ب�صرط اأن تكون المادة عالية النقاوة.

وعادة ت�صتخدم ثلاثة اأنواع من المواد المرجعية العيارية:
)1( مواد مرجعية معتمدة )مثل: مواد د�صتور الاأدوية الاأمريكي(.
)2( مواد مرجعية تجارية يتم الح�صول عليها من م�صدر تجاري 

موثوق وذي �صمعة طيبة.
)3( مواد اأخرى ذات نقاوة موثّقة، يتم ت�صييدها بوا�صطة مختبر 

تحليلي اأو موؤ�ص�صة اأخرى غير تجارية. 
رقم  وبيان  المواد،  بهذه  الخا�صة  الم�صدر  �صهادة  توثيق  وينبغي 
و�صهادات  ال�صلاحية  انتهاء  وتاريخ  المنتج(  تح�صير  )رقم  الت�صغيلة 
التحاليل عند توافرها، و/اأو �صهادات التعريف الداخلية اأو الخارجية، 
المادة  �صلاحية  انتهاء  حالة  وفي  مرجعية،  مادة  لكل  النقاوة  ون�صبة 
المرجعية، يجب عدم ا�صتخدام محاليل هذه المواد المرجعية المخزنة 

ما لم تتم اإعادة تحديد النقاوة في المحاليل ]2 ,5[.

مجموعة العمل العلمية العربية لعلم ال�صموم الجنائي
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Calibrator 2.2 المحلول العياري

هو محلول يحتوي على المادة المدرو�صة معلومة التركيز، اأُعدت اإما 
من المواد المرجعية اأو تم �صراوؤها مح�صرة وجاهزة، وت�صتخدم لمعايرة 
العينة والاختبار، وينبغي عند الاإمكان اإعداد المحاليل العيارية �صمن 

مزيج مكوناته مماثلة للعينات الحيوية المراد تحليلها]5[.

 Quality Control الجودة  مراقبة  محاليل   3.2
Solutions

هي محاليل تحتوي على المواد المدرو�صة، يتم تح�صيرها اإما من 
المواد المرجعية )ب�صكل منف�صل عن المحاليل العيارية؛ والتي يتم وزنها 
عادة وقيا�صها ب�صكل منف�صل(، اأو تم �صراوؤها، اأو حتى يتم الح�صول 
وتخ�صع  �صابقًا،  تحليلها  تم  التي  العينات  من  مجموعة  من  عليها 
لموافقة اأخلاقية Ethical Approval طبقا لقانون الاأن�صجة الب�صرية. 
�صحة  لتحديد  الذكر  اآنفة  الم�صادر  من  المراقبة  محاليل  وت�صتخدم 
المعايرة، والتي تتلخ�ض بثباتية التقدير الكمي مع مرور الوقت. وكلما 
الم�صتخدمة   QC solutions المراقبة  تكون محاليل  اأن  ينبغي  اأمكن، 
متوافقة مع الن�صيج الم�صتخدم، والمحاليل العيارية المذكورة اأعلاه ]5[.

 Tissues 4.2 الأنسجة الحيوية

اأن�صجة حيوية �صلبة القوام والتي عادة ما توزن من اأجل  اأية  هي 
التحليل ال�صمي، مثل: الدماغ، الكبد، الع�صلات، الكلى، ال�صعر، العظم، 

.]4[ (Meconium اأو العقي )اأول براز للمولود الجديد بعد ولادته

 Fluids 5.2 السوائل الحيوية

في  بالحجم  تقا�ض  اأن  يمكن  والتي  �صائلة،  حيوية  عينة  اأي  هي 
طريقة التحليل، مثل: الدم، البول، الع�صارات، الم�صل، �صائل الخلط 

الزجاجي للعين، وال�صوائل الفموية ]4 ,6[.

Non-Biological Samples 6.2 العينات غير الحيوية

 هي اأية عينة غير حيوية، �صواء اأكانت �صلبة اأم �صائلة ذات �صلة 
بال�صمية المحتملة في م�صرح الحادث اأو الجريمة، اأو كمواد م�صبوطة 
)Seized Material(، يمكن اأن تقا�ض حجماً اأو وزناً بح�صب طبيعة 

العينة.

Reference Sample 7.2 العينة العيارية

التركيز،  معلومة  تحليلها  المراد  المادة  على  تحتوي  عينات  هي 
اأو  العيارية(  المحاليل  )من  القيا�صية  المرجعية  المواد  من  اإما  اأعُدت 
الطريقة  لمعايرة  وت�صتخدم  وجاهزة،  مح�صرة  �صراوؤها  يتم  كعينات 
العيارية  المحاليل  من  تح�صيرها  الاإمكان  عند  وينبغي  التحليلية. 
�صمن مزيج من المكون الحيوي )Matrix( مكوناته مماثلة للعينات 

المدرو�صة ]5[.

Quality Control Sample 8.2 عينة مراقبة الجودة

هي عينة فارغة تحتوي على المواد المراد تحليلها بتراكيز مختلفة، 
يتم تح�صيرها اإما من المواد المرجعية القيا�صية )من محاليل مراقبة 
يتم  اأو  العيارية(،  المحاليل  عن  منف�صل  ب�صكل  تح�صر  التي  الجودة 
مطابقة  ومدى  التحليل  عمليات  �صير  لمراقبة  وت�صتخدم  �صراوؤها. 
الطرق  �صلاحية  من  التحقق  لمعايير  الروتينية  التحليلية  الاإجراءات 
التحليلية، ويجب اأن تطبق خلال اإجراءات اأي �صل�صلة تحليلية روتينية 

وتعامل نف�ض معاملة العينات المدرو�صة  ]5[.

Dilution Integrity )9.2 سلامة التخفيف )التمديد

هي �صمان التخفيف المنا�صب للعينات بحيث لا تتاأثر دقة النتائج 
و�صحتها عند تخفيف العينة بالو�صط المنا�صب ]3,4[.

 Calibration Curve/ المعايرة  منحنى   10.2
 Standard Curve

هو تمثيل بياني لا�صتجابة كا�صف جهاز التحليل لتراكيز مختلفة 
من محلول عياري للمادة المرجعية، ومن خلال منحنى المعايرة يمكن 
اأن  مادامت  مجهولة  عينات  في  المدرو�صة  المواد  كمية  تحديد  معرفة 
تراكيز هذه العينات تتراوح بين اأعلى واأدنى تركيز من مدى منحنى 

المعايرة ]9-4,7[.

11.2 مخطط التشتت المعياري )القياسي(

Standardized Residual Plot
وهو تمثيل بياني لت�صتت القيم التجريبية لا�صتجابة الجهاز عند 
المعايرة،  لنف�ض التركيز وفق منحنى  القيم الح�صابية  كل تركيز عن 
ومن خلال ت�صتت قيم النتائج حول قيمة ال�صفر يمكن تقييم ما اإذا 
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اأو غير  اأي خطي  الثانية  اأو  الاأولى  الدرجة  يتبع  المعايرة  كان منحنى 
خطي، ويمكن ا�صتبعاد القيم ال�صاذة من النتائج لجعل منحنى المعايرة 
ي�صف النتائج بدقة، وذلك ي�صهل عملية تحديد كمية )تراكيز( المواد 

المدرو�صة بدقة على منحنى المعايرة ]3, 4[.

 Calibration Model 12.2 نمط المعايرة
المادة  تركيز  بين  العلاقة  ي�صرح  الذي  الح�صابي  النموذج  هو 
الم�صتخدم في  وا�صتجابة الجهاز  المدرو�صة  العينات  المراد تحليلها في 
تغيرات  بين  العلاقة  درا�صة  خلال  من  ذلك  ويتم  التحليل،  طريقة 
البياني  التمثيل  ر�صم  خلال  من  والتراكيز  القيا�ض  جهاز  ا�صتجابة 
لهذه المتغيرات، والح�صول على منحنى المعايرة ومعرفة ما اإذا كانت 
العلاقة خطية تمثل بمعادلة من الدرجة الاأولى، اأو غير خطية تمثل 

بمعادلة من الدرجة الثانية اأو الثالثة ]3 ,4 ,7 ,10 ,11[.

 Working Range 13.2 مجال العمل
التحليل  جهاز  خلال  من  ك�صفها  يمكن  التي  التراكيز  مجال  هو 
ب�صكل ملائم، بحيث اإن جهاز القيا�ض يتاأثر ويتح�ص�ض بالمادة، وي�صدر 
تعزى  والتي  المعتمد  المعايرة  منحنى  وفق  معينة  وا�صتجابة  اإ�صارة 

لوجود المادة المرجعية اأو المادة المراد تحليلها ]3 ,4[.

14.2 التشويش الناتج عن المواد غير المطلوب تحليلها 
 Interferences of Non-targeted analytes

هي ا�صطرابات في اإ�صارة جهاز التحليل تعزى اإلى تح�ص�ض جهاز 
التحليل لمواد غير المادة المراد تحليلها والناتجة عن العينات الحيوية 
عن  اأو  �صوائب،  اأو  )الا�صتقلاب(،  الاأي�ض  نواتج  مثل  الحيوية،  وغير 
توؤثّر وت�صوّ�ض على دقة الك�صف  اأن  مواد عيارية داخلية. والتي يمكن 

النوعي والكمي للمادة المراد تحليلها ]4 ,7[.

 Carryover 15.2 الأثر المُرحّل من المادة
ا�صتجابة  اإ�صارة  واإعطاوؤه  التحليل  لجهاز  ا�صتجابة  ظهور  هو 
للمادة المراد تحليلها عند قيا�ض عينات لاحقة ب�صكل مبا�صر بعد قيا�ض 
عينات تحوي المادة المراد تحليلها، وتكون هذه الا�صتجابة ناتجة عن 
اأثر متبقٍ للمادة المراد تحليلها من القيا�ض ال�صابق في اإحدى الاأدوات 
الم�صتخدمة اأو اأجزاء جهاز التحليل يُرحّل اإلى العينة اللاحقة، ما يوؤثر 

على النتيجة الحقيقية للعينات اللاحقة ]4-2[. 

 Limit of Detection LOD 16.2 حد الكشف النوعي

هو اأقل تركيز من المادة المراد تحليلها في العينة، والذي ن�صتطيع 
معه التفريق بين العينة الفارغة والعينة الحاوية على المادة الم�صتهدفة 

]2-4, 9[، وبعبارة اأخرى التفريق بين العينة ال�صلبية والاإيجابية.

 Limit of Quantitation الكمي  التقدير  حد   17.2
 LOQ

قيا�صه  يمكن  العينة  في  تحليلها  المراد  المادة  من  تركيز  اأقل  هو 
بدقة عالية بقيم تحيز ودقة مقبولة ]3 ,4 ,9 ,11 ,12[.

18.2 نسبة استرداد المادة المراد تحليلها في الفحص 
Recovery of analyte in Assay

)تراكيز(  كمية  عن  الناتجة  التحليل  جهاز  ا�صتجابة  ن�صبة  هي 
اأو  المدرو�صة  للعينة  اإ�صافتها  بعد  تحليلها  المراد  المادة  من  محددة 
ا�صتخلا�صها من العينة المدرو�صة اإلى ا�صتجابة جهاز التحليل الناتجة 
المذيب  اأو  المائي  المراد تحليلها بمحلولها  المادة  الكمية من  نف�ض  عن 
من  عليها  الم�صتح�صل  الكمية  هي  اأخرى  وبعبارة  المنا�صب،  الع�صوي 
المادة المراد تحليلها بعد اإجراءات تح�صير العينة مثل: الا�صتخلا�ض 

.]13, 11-9, 4, 3[

 Ionization )التشرد(  التأين  عملية  تعزيز/تثبيط   19.2
 Suppression/ Enhacement

للعينات  البيولوجية  للمكونات  مبا�صر  غير  اأو  مبا�صر  تداخل  هو 
الحيوية اأو المواد غير المادة المراد تحليلها في العينات غير الحيوية في 
ا�صتجابة جهاز التحليل، ما يوؤثر على عملية تاأيّن المادة المراد تحليلها اأثناء 

تحليلها في الجهاز، والذي قد يمثل بتعزيز التاأيّن اأو تثبيطه ]7 ,14[.

Selectivity 20.2 الانتقائية

هي قدرة الطريقة التحليلية على التمييز بين المركبات المختلفة 
دون اأي تداخل بينها ]3 ,4 ,9 ,10 ,13[.

مجموعة العمل العلمية العربية لعلم ال�صموم الجنائي
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 Specificity 21.2 الخصوصية

المرد تحليلها �صمن  المادة  التحليل على تمييز  قدرة طريقة  هي 
بيولوجي(  تاأثير  العينة )دون  اأخرى من مكونات  العينة بوجود مواد 
اأو مواد م�صافة وفقاً لظروف الطريقة التحليلية. وتتعلق خ�صو�صية 
اأن  ويجب  المراد تحليلها،  المادة  التحليلية بتركيز  الطريقة  وانتقائية 
بحيث  المعايرة،  مجال  في  التراكيز  من  منطقة  اأخف�ض  عند  تحدد 
اإلى ذلك  الم�صو�صة، وما  اأو  المتداخلة  والمواد  ال�صوائب  اآثار  اأن  ت�صمن 
المادة  نتائج  على  تاأثير  ذات  غير  العينة  في  موجودة  تكون  قد  والتي 

المراد تحليلها ]3 ,4 ,9 ,10 ,13[.

 Stability 22.2 الثباتية

للتغيرات الكيميائية  هي مقاومة المادة المراد تحليلها والمدرو�صة 
وخلال  محددة،  �صروط  تحت  المدرو�صة  العينة  �صمن  والفيزيائية 
فترات زمنية محددة، تبداأ من جمع العينة وتعبئتها ونقلها، ومن ثم 

حفظها وتح�صيرها وتحليلها وانتهاءً بتخزينها ]4-2 ,10 ,13[.
Coefficient of Variation )CV ( 23.2 معامل التباين

النتائج،  ودقة  �صحة  في  ال�صبط  ي�صف  اإح�صائي  معامل  هو 
وهو   ،)RSD( الن�صبي  المعياري  الانحراف  قيمة  باأنه  اأي�صاً  ويعرف 
والتوزع  الاحتمالي  التوزع  في  النتائج  تبعثر  لقيا�ض  معياري  مقيا�ض 
التكراري. وعادة ما يعبر عنه بن�صبة مئوية، ويح�صب من خلال علاقة 
على   SD للنتائج  المعياري  الانحراف  ق�صمة  حا�صل  تمثل  ريا�صية 

.]13, 4, 2[ µ القيمة المطلقة للمتو�صط الح�صابي للنتائج

Accuracy 24.2 الصحة 

متغير  لقيا�صات  الو�صطية  القيمة  بين  والمطابقة  التقارب  هي 
اإليها  ي�صار  ما  وعادة  المتغير،  لهذا  المقبولة  الحقيقية  والقيمة  ما، 
ما  غالبًا   )Accuracy(ال�صحة م�صطلح  واإنّ  المئوية،  الن�صبة  بفرق 

 .)Bias(]10, 4-2[ ي�صتعا�ض عنه بم�صطلح التحيز

 Trueness 25.2 الضبط

بين  العينات  من  كبير  عدد  قيا�ض  عند  والمطابقة  التقارب  هو 
القيمة الو�صطية لقيا�صات متغير ما، والقيمة المرجعية المقبولة لهذا 

المتغير.

 Precision 26.2 الدقة

تم  القيا�صات  نتائج  من  �صل�صلة  بين  التقارب  مدى  قيا�ض  هي 
لنف�ض   )Repeatibility( متعددة  تكرارات  من  عليها  الح�صول 
العينة المتجان�صة تحت نف�ض الظروف، وتقي�ض الدقة الخطاأ الع�صوائي 
 )RSD( لطريقة تحليلية ما، ويعبر عنها بمعامل الانحراف الن�صبي
بين  اأو   )Intra-assay( اليوم  اأو  الوقت  ذات  في  العينات  بين  فيما 

 .]15, 10, 4-2[ )Inter-assay( اأوقات اأو اأيام متباينة

Repeatability 27.2 دقة التكرار

لنف�ض  موحدة  التحليلية تحت ظروف تحليلية  الطريقة  دقة  هي 
المادة المراد تحليلها، ونف�ض الجهاز، والمختبر، وال�صخ�ض المحلل ]4-2 

.]15, 10,

Reproduciability 28.2  دقة المقارنة

ت�صمل  التحليلية تحت ظروف تحليلية مختلفة  الطريقة  هي دقة 
مختلفة،  تحليلية  واأجهزة  مختبرات  في  تحليلها،  المراد  المادة  نف�ض 

واأ�صخا�ض  محللين مختلفين ]4-2 ,10 ,15[.
Robustness 29.2 قوة الطريقة التحليلية

التاأثير  ذات  والعوامل   للمتغيرات  التحليلية  الطريقة  مقاومة  هي 
)مثل: تغير درجات حرارة الغرفة( �صمن ظروف العمل ]4-2, 10, 15[.

Cutoff )Decision Point( 30.2 الحد القطعي

اإلى فئات معينة،  النتائج  لتوزيع  هو قيمة تركيز حدية ت�صتخدم 
ويتم  معتمدة،  درا�صات  على  بناء  قانونيّاً  اأو  اإداريّاً  تحديده  ويتم 
الاختبارات  اأو  ال�صامل  الم�صح  فحو�صات  في  غالباً  عليه  الاعتماد 
الت�صخي�صية، ووفقاً لقيمته تق�صم النتائج اإلى �صلبية اأو اإيجابية ب�صكل 
 ng/mL مبدئي، ومثال ذلك قيمة الحد القطعي للهيرويين في البول
وقد  مبدئيًّا،  اإيجابية  النتيجة  اأن  يعني  القيمة  هذه  وتجاوز   2000

تختلف قيم الحد القطعي بين الدول والموؤ�ص�صات.

 Scope 3. مجال التطبيق العملي
ال�صرعي  الطب  خبراء  مع  الجنائي  ال�صموم  علم  خبير  يعمل 
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اأوالكحول،  ال�صموم،  دور  معرفة  اأجل  من  وذلك  الاأمن،  ورجال 
اأوالمخدرات في الوفاة اأو في ق�صية جنائية ما. حيث يطلب من خبير 
ال�صامة في �صوائل  المواد  اأو  ال�صموم الجنائي تحديد وجود المخدرات 
الج�صم والاأن�صجة الحيوية قبل اأو بعد الوفاة، وكذلك في اإثبات اأو نفي 
والاأجهزة  الطرق  اأحدث  با�صتخدام  وذلك  ق�صائيًا،  الحالات  بع�ض 
القادرة على تحديد اأقل كميات من المواد ذات ال�صمية والتاأثير ال�صلبي 
اأن يتحقق  ال�صموم الجنائي  على الج�صم. وبالتالي لا بد لخبير علم 
من �صحة ودقة و�صلاحية الطريقة الم�صتخدمة، وذلك لتاأ�صي�ض اأدلة 
اأية  اأن تحديد اتجاه  الق�صية الجنائية.كما  ال�صك في  قوية لا تحتمل 
اأثر كبير  ق�صية جنائية تخ�ض علم ال�صموم بدقة وموثوقية عالية له 
على الاأمن العام وال�صلامة، كما اأن تحري الوفاة ب�صبب نوع من اأنواع 
ال�صموم ممكن اإجراوؤه في مختبرات متخ�ص�صة من القطاع العام اأو 

الخا�ض.
المتبعة  المنهجية  بو�صف  التوجيهية  الاإر�صادات  هذه  وتخت�ض 
ال�صموم  علم  في  التحليلية  الطرق  �صلاحية  من  التحقق  في  عالمياً 
ال�صموم الجنائي  العينات في علم  تتنوع طرق تحليل  الجنائي، حيث 
بح�صب طبيعة العينات والمواد المراد تحليلها، وبح�صب الهدف المرجو 
Spectro- لونية  طيفية  تحليل  طرق  فهناك  التحليل،  طريقة  )من 
كروماتوغرافي  تحليل  طرق  وهناك   ،)photometry methods

مناعي  تحليل  طرق  وهناك   ،)Chromatographic methods(
حيوي  طابع  ذات  تحليل  طرق  وهناك   ،)Immunoassay(
اآنفة  الطرق  وجميع   ،)Molecular-biological methods(جزيئي
الذكر يتم تطويرها لتكون منا�صبة لتحليل عينات ال�صوائل اأو الاأن�صجة 
الحيوية والعينات غير الحيوية، وذلك بعد معالجتها خلال عمليات 
الك�صف  �صهلة  تحليلها  المراد  المواد  لجعل  للعينات،  ملائمة  تح�صير 
وتح�صين  تطوير  خلال  من  ذلك  ويتم  كمياًّ،  التقدير  و�صهلة  نوعياً 

طريقة التحليل، ومن ثم ال�صروع بالتحقق من �صلاحيتها.

 Method التحليل  طريقة  وتحسين  تطوير   .4
Development

يتم تطوير الطرق التحليلية وفق هذه الاإر�صادات التوجيهية عبر 
مرحلتين: 

العينات )مثل  واإعداد  الأولى: تطوير عملية تح�شير  المرحلة 

ال�شتخلا�ض(.

)القيا�ض  الآلي  التحليل  طريقة  تطوير  الثانية:  المرحلة 

النتائج  ومعالجة  وجمع  القيا�شات  واأخذ  بالأجهزة( 

والبيانات ]7[.

�صلاحية  من  التحقق  عند  الاعتبار  بعين  الاأخذ  ال�صروري  ومن 
طريقة تحليلية قيا�ض القيم النوعية والكمية بنف�ض الطريقة والظروف 
التحليلية وبنف�ض التقنيات الم�صتخدمة لطريقة التحليل النهائية التي 
المخبرية  الممار�صة  مبادئ  تطبيق  يتم  اأن  ينبغي  كما  اعتمادها،  تم 
الجيدة )Good Laboratory Practice; GLP( وحفظ ال�صجلات 
القرائن  جميع  توثيق  ا  اأي�صً ي�صمل  وهذا  الوثيقة،  هذه  مفاهيم  وفق 
والمتغيرات التي يتم قيا�صها وتقييمها عند تطوير الطريقة وابتكارها، 

حتى ولو لم تكن النتائج مقبولة ]3 ,4[ في �صوء ما يلي

العينة  وإعداد  تحضير  تقنيات  وتحسين  تطوير   1.4
Optimizing Sample Preparation

يجب تقييم وتح�صين التقنيات الم�صتخدمة في عملية تح�صير العينة 
با�صتخدام المواد المرجعية للمادة المراد تحليلها. فالهدف الاأوّلي هو اأن 
نثبت اأنّ خطوات تح�صير واإعداد العينات توؤدي اإلى ا�صتخلا�ض منا�صب، 
وك�صف منا�صب، وتف�صير منا�صب، وتحديد نوعي وكمي منا�صبين للمادة 
العينة  تح�صير  عملية  تقييم  ويجب  عنها،  والك�صف  تحليلها  المراد 
با�صتخدام العينات الممزوجة بالمادة العيارية )اأي الم�صاف اإليها مواد 

عيارية قيا�صية اأو مواد عيارية داخلية(]4 ,7[.
2.4 تطوير وتحسين العوامل المتعلقة بالأجهزة ومعالجة 
 Optimizing the instruments and data البيانات

 manipulation

تم تحديد وتح�صين العوامل المتعلقة بالاأجهزة التحليلية ومعالجة 
للمواد  المرجعية  المواد  با�صتخدام  التحليل  اإجراء  خلال  من  البيانات 
المراد تحليلها، وذلك من اأجل تحقيق الكفاءة المثلى للجهاز ]4, 7, 11[.

5. الحالات التي تتطلب التحقق من صلاحية 
الطريقة التحليلية

يجب التحقق من �صلاحية الطرق التحليلية عندما يكون هناك �صرورة 
لاإثبات كفاءة واأداء الطريقة التحليلية والمعايير التي يتم قيا�صها، واإثبات اأن 
الطريقة التحليلية منا�صبة للا�صتخدام في اإجراء تحليل معين، ومثال ذلك:

عند ا�صتخدام طريقة تحليلية جديدة. 	
عند تعديل طريقة تحليلية �صابقة، من اأجل تح�صين كفاءتها  	

بتعديل اأو تغيير اأحد اأو بع�ض الاإجراءات التحليلية المتبعة، اأو 
التي  اأو تعديل مواد مراد تحليلها غير تلك  اإ�صافة  اأجل  من 
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ا�صتخدمت عند التحقق ال�صابق من �صلاحيتها.
وطريقة  	 معتمدة  تحليلية  طريقة  بين  التكافوؤ  اإثبات  عند 

جديدة، اأو بين جهاز معتمد وجهاز جديد ]11[.
الإرشادات  	 هذه  لمواصفات  مطابقة  غير  تحليلية  طرق  اتباع  عند 

.]7, 4[

تعتمد  �صلاحيتها  من  التحقق  يراد  التي  القيم  اأو  المعايير  واإن 
الم�صتخدمة،  التحليلية  بالطريقة  المحيطة  الظروف  على  كبير  ب�صكل 
وب�صكل م�صابه؛ فاإنه بعد التحقق من �صلاحية الطريقة يجب تنقيح 
الطرق  �صلاحية  من  التحقق  اإعادة  ووتيرة  مدى  ويعتمد  الطريقة، 
التحليلية التي تم التحقق من �صلاحيتها �صلفًا على طبيعة التغييرات 

المحددة لذلك، اأو على �صيا�صة المختبر.

الطرق  صلاحية  من  التحقق  خطة  إنشاء   .6
التحليلية 

�صلاحية  من  بدقة  التاأكد  عن  م�صوؤول  المختبر  اأن  في  �صك  لا 
خطة  وتاأ�صي�ض  اإن�صاء  فاإنّ  ولذلك  فيه؛  الم�صتخدمة  التحليلية  الطرق 
مة على ال�صروع بتنفيذ  اأولوية مُقدَّ لعملية التحقق من ال�صلاحية له 
اأنّ خطة التحقق  تجارب اختبارت ال�صلاحية للطرق التحليلية. كما 
من ال�صلاحية م�صتقلة عن بقية الاإجراءات القيا�صية المتبعة للتحقق 

من �صلاحية الطريقة التحليلية ]16[.
الطرق  و�صف  ال�صلاحية  من  التحقق  خطة  تت�صمن  اأن  ويجب 
الاآلية المراد ا�صتخدامها، وتقنيات تح�صير العينات المراد ا�صتخدامها، 
توثّق  اأن  ويجب  وكمية.  نوعية  طريقة  لكل  ا�صتخدامها  المراد  والمواد 
الخطة متطلبات التحقق من �صلاحية الطريقة التحليلية، واأن توثّق 
على  الطريقة  قدرة  توثّق  واأن  اتباعها،  المراد  الطريقة  ك�صف  حدود 
التجارب في الاتجاه  اأن تن�ض الخطة على توجيه  النجاح. كما يجب 
)�صتعر�ض  متغير  لكل  القبول  معايير  وتحديد  به  العمل  �صيتم  الذي 

اأمثلة في الاإ�صدار القادم(.

صلاحية  من  للتحقق  المتطلبة  المعايير   .7
طريقة تحليلية اعتماداً على هدف الطريقة

لقد قامت كل من مجموعة العمل العلمية لتحليل الموؤثرات العقلية 
لعلم  العلمية  والمجموعة   ،)SWGDRUG( الم�صبوطة 
التحريات  لمكتب  التابعة   )SWGTOX( الجنائي  ال�صموم 
الجنائية  العلوم  لموؤ�ص�صات  الاأوروبية  وال�صبكة  الفيدرالي، 
والتطبيقية  البحتة  للكيمياء  الدولي  والاتحاد   ،)ENFSI(

والكيمياء  للتتبع  الدولي  التعاون  وجمعية   )IUPAC(
للكيمياء  الاأوروبية  المنظمات  و�صبكة   ،)CITAC( التحليلية 
من  مف�صلة  �صل�صلة  بن�صر   ،)Eurachem( التحليليلة 
طرق  ت�صنف  اأن  ويمكن  التوجيهية.  والاإر�صادات  التو�صيات 
الراهنة  الحالة  في  ولكن  متعددة،  لاأ�صاليب  وفقاً  التحليل 
الكمية  الطرق  بين  مهم  فارق  هناك  يكون  اأن  دائماً  ينبغي 
والنوعية؛ حيث تتنوع طرق التحليل في علم ال�صموم الجنائي 
ما  التحليل  طرق  فمن  اإنجازها.  المطلوب  الاأهداف  ح�صب 
الم�صح  طرق  خلال  من  نوعي  ب�صكل  مواد  تحري  اإلى  يهدف 
النوعي  الك�صف  وطرق   ،)Screening methods( ال�صامل 
الاإثبات  اأو  التعرف  وطرق   ،)Qualitative methods(
وطرق   ،)Identification/confirmation methods(
فاإنّ  ولذلك   ،)Quantitative methods(الكمي التحديد 
من  الهدف  باختلاف  تختلف  رئي�صية  طريقة  كل  معايير 
وفقاً  ال�صلاحية  معايير  تقييم  يجب  فاإنه  وعليه  التحليل، 
 )1( رقم  الجدول  ويو�صح  التحليل،  من  المطلوب  للغر�ض 
اأهم المعايير القيا�صية للتحقق من �صلاحية الطرق التحليلية 

المطلوب تقييمها وفقًا للمبادئ التوجيهية:

التحقق  تجارب  لإجراء  الواجبة  المتطلبات   .8
من صلاحية الطريقة التحليلية 

يجب اأن يتم اإجراء جميع تجارب التحقق من �صلاحية الطريقة 
 Spiked( العيارية  بالمادة  ممزوجة  عينات  با�صتخدام  التحليلية 
ة  الخا�صّ الحالات  بع�ض  وفي  ذلك.  خلاف  يُذكر  لم  ما   ،)samples

)مثل: طرق الم�صح ال�صامل با�صتخدام المقاي�صات المناعية( يكون من 
بدلًا من  �صلفًا  ت�صخي�صها  اآدمية )ب�صريّة( تم  الاأن�صب تحليل عينات 
ا�صتخدام عيّنات ممزوجة بالمادة العيارية، وذلك من اأجل درا�صات 

محددة للتحقق من ال�صلاحية ]12[.
مماثلة  باإجراءات  ال�صلاحية  من  التحقق  اختبارات  وتُجرى 
درا�صات  باإجراء  اأي  المدرو�صة؛  العينات  تحليل  طريقة  لاإجراءات 
التحقق من ال�صلاحية في اأيام مختلفة، اأو من قبل عدد من محللين 
متطلبات  نف�ض  تلبي  التحليلية  الاأجهزة  اأن  ي�صمن  ما  ذلك،  غير  اأو 

الاأداء اليومية لطرق القيا�ض التحليلية ]3 ,4 ,12[.
بالمادة  الممزوجة  العينات  تح�صير  يتم  اأن  الاإمكان،  قدر  وينبغي 
العيارية )Spiked samples( باإ�صافة مواد مرجعية نقية من م�صادر 
مختلفة )�صركة مزودة اأخرى، اأومنتج برقم تعريف اآخر )الت�صغيلة( 

)المبادئ التوجيهية في مختبرات ال�صموم الجنائية: التحقق من �صلاحية الطرق التحليلية )الاإ�صدار الثاني
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تختلف عن م�صادر تلك الم�صتخدمة في تح�صيرعينات المعايرة، اأما في 
الحالات التي يجب فيها ا�صتخدام نف�ض الم�صدر، فيجب تح�صير تلك 

العينات من محاليل وتراكيز مختلفة  ]4 ,7[ .
لتقييم معايير  المطلوب  الاأدنى  التالية تمثل الحد  المتطلبات  واإن 
علم  في  المدرجة  التحليلية  الطرق  �صلاحية  من  التحقق 
ولي�ض  ع�صوائيًا،  هنا  �صردها  تم  وقد  الجنائي،  ال�صموم 
المخبرية  بالاإجراءات  فعله  اللازم  بالترتيب  بال�صرورة 
التحقق  تجارب  بع�ض  على  الاطلاع  الممكن  ومن  العملية، 

وي�صمل  لاحقاً،  �صت�صدر  التي  الملاحق  في  ال�صلاحية  من 
اإر�صادات ب�صاأن كيفية تنفيذ تجارب التحقق من   11 الق�صم 

ال�صلاحية بكفاءة عالية.

 Selectivity and والخصوصية  الانتقائية،   1.8
 Specificity

بين  التمييز  على  قدرتها  عن  التحليلية  الطريقة  انتقائية  تعبر 

جدول 1- اأهم المعايير القيا�صية اللازمة للتحقق من �صلاحية الطرق التحليلية النوعية والكمية، والم�صح، وطرق المقاي�صات المناعية ]4, 12[

معيار التحقق من ال�سلاحية
Validation parameter

طرق
التحليل الن�عي

Qualitative
methods

طرق
التحليل الكمي
Quantitative

methods

طرق الم�سح
والمقاي�سات المناعية
Immunoassay-

based Screening

طرق الم�سح الأخرى
Other

screening methods

الانتقائية والخ�صو�صية
Selectivity and Specificity



المنحنى العياري
Calibration curve



حد الك�صف النوعي
LOD



حد التقدير الكمي
LOQ



ال�صحة
Accuracy



الدقة
Precision



�صلامة التخفيف
Dilution Integrity



الاأثر المرحل
Carryover



درا�صات التداخل
Interference studies



تعزيز/تثبيط التاأين
Ionization enhancement/suppression



الثباتية
Stability


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عن  �صية  الخ�صو  وتعبر  بينها.  تداخل  اأي  دون  المختلفة  المركبات 
قدرة الطريقة التحليلية على التمييز النوعي والتحديد الكمي للمادة 
المراد تحليلها، وكذلك المادة العيارية الداخلية بوجود مكونات اأخرى 
في العينة، وتتعلق بتركيز المادة المراد تحليلها، ويجب اأن تحدد عند 
المعايرة. ومن خلال  التراكيز في مجال  اأخف�ض مدى )منطقة( من 
�صلاحية  ت�صمن  اأن  يجب  التحليل  طريقة  وخ�صو�صية  انتقائية 
الطريقة اأن اآثار ال�صوائب والمواد الم�صو�صة وما اإلى ذلك من المواد التي 
المادة  نتائج  على  تاأثير  ذات  لي�صت  اأنها  العينة  موجودة في  تكون  قد 
ال�صوائل  في  للتداخل  الم�صببة  المواد  وت�صمل  تحليلها.  المراد  )المواد( 
)الا�صتقلاب(،  الاأي�ض  ونواتج  نف�صها،  ال�صوائل  مكونات  البيولوجية 

ومنتجات التحلل ]4-2 ,10 ,12[.
قيا�ض  نتائج  على  الح�صول  خلال  من  الخ�صو�صية  تقييم  ويتم 
عينات فارغة )البلازما والبول، اأو عينات اأخرى( من ع�صرة م�صادر 
مختلفة  على الاأقل، وينبغي اختبار كل عينة فارغة لاحتمالية وجود 
عند  الانتقائية  تقييم  ويتم   ،)Interference( ت�صوي�ض  اأو  تداخل 
قيا�ض اأكثر من مادة مراد تحليلها، حيث ينبغي اختبار كل مادة مراد 
تحليلها للتاأكد من عدم وجود تداخل، وكذلك يجب اأن ت�صمل درا�صات 
الممكن  ال�صمية  المواد  من  وغيرها  الم�صاحبة  الاأدوية  الفعلية  التقييم 

وجودها  في العينات.
الكمي  التقدير  عند حد  والخ�صو�صية  الانتقائية  �صمان  وينبغي 
اإ�صارة  كانت  حال  في  مقبولة  النتائج  وتكون   ،)LOQ(
بحد  الخا�صة  �صارة  الاإ  من   %20 بن�صبة  اأقل  الت�صوي�ض 
التقدير الكمي بالن�صبة للمادة المراد تحليلها، و5% بالن�صبة 

.)IS( للمادة العيارية الداخلية
نواتج  من  تحليلها  المراد  المادة  ت�صكل  اإمكانية  تقييم  ينبغي  كما 
تح�صير  اإجراءات  اأثناء  �صواء  )راجعة(  معكو�صة  بعملية  الاأي�ض 
خلال  من  ذلك  ويتم  التحليل،  اأجهزة  في  قيا�صها  اأثناء  اأو  العينات 
تحليل نواتج الاأي�ض المحتمل تحولها ب�صكل عك�صي اإلى المادة الاأم المراد 

تحليلها، وذلك بمزجها في عينات فارغة ]4-2 ,10 ,12[.

 Calibration Curve and 2.8 منحنى ونمط المعايرة
 Model

�صحة  من  التحقق  اأثناء  المعايرة  ونمط  منحنى  تحديد  يتم 
المواد  لمحاليل  مختلفة  تراكيز  با�صتخدام  الكمية  التحليلية  الطريقة 
والتي    ،)Reference Standards( المرجعية  القيا�صية  العيارية 

تقا�ض بالطريقة التحليلية المتبعة با�صتخدام الجهاز التحليلي المعتمد 
لمعرفة تغيرات ا�صتجابة الجهاز بدلالة التراكيز، ويتم ر �صم المخطط 
يعرف  والذي  التراكيز،  بدلالة  الا�صتجابة  لتغيرات  الممثل  البياني 

با�صم منحنى المعايرة.
المعايرة لجميع  المعايرة، يجب تحديد نمط  اإن�صاء منحنى  وعند 
مجال  تحديد  مع  اأولًا  ذلك  يقترن  اأن  ويجب  الكمي،  التحليل  طرق 
تراكيز المادة المراد تحليلها وفق الطريقة الم�صتخدمة، والذي يعرف 
المجال  هذا  �صمن  اإنه  )working range(حيث  العمل  مجال  باأنه 
م�صاحة  بن�صبة  )الممثلة  الجهاز  ا�صتجابة  بين  محددة  علاقة  توجد 
القمة الكروماتوغرافية للمادة العيارية القيا�صية)RS( اإلى م�صاحة 
القمة الكروماتوغرافية للمادة العيارية الداخلية)IS( وتركيز المادة 
)�صواء  المنا�صب  المعايرة  نمط  معرفة  واإنّ  العينة.  في  تحليلها  المراد 
ا للح�صول على تحديد كمي  اأكان خطياً اأم تربيعياً( يعد �صروريًّا جدًّ
ا�صتخدام عينات معايرة  وي�صتح�صن  المدرو�صة،  للمادة  ودقيق  موثوق 
لي�ض  ذلك  لكن   )Matrix( الحيوية  للعينة  الن�صيجية  المكونات  مع 

�صرطاً اأ�صا�صيًا  ]4-2 ,7 ,10 ,13[.
وبغ�ض النظر عن مكونات المادة الفارغة الم�صتخدمة في تح�صير 
ودقة  �صحة  اأنّ  يثبت  اأن  المختبر  على  يجب  فاإنه  العيارية  المحاليل 
النتائج مقبولتان من خلال تح�صير عينات مرجعية في �صوائل حيوية 

اأو غير حيوية ينوى تحليلها وفق طريقة التحليل.
وعلى �صبيل المثال، يمكن اأن تعطي طرق تحديد الكحول في الدم 
قيم �صحة ودقة مقبولة في جميع اختبارات الدم با�صتخدام محاليل 
عيارية تم تح�صيرها بالماء، ولي�ض بم�صل الدم. وب�صكل م�صابه فاإنه 
يمكن اإثبات قيم ال�صحة والدقة المقبولة لتحليل مواد عيارية  في �صائل 
اأنها ح�صرت �صمن محاليل حيوية اأخرى مختلفة )عينات  اإلا  الدم، 

ن�صيجية بعد الوفاة، الم�صل، البول(]17[.
محاليل  ا�صتخدام  المعايرة  منحنى  اإن�صاء  عند  ال�صروري  ومن 
ك�صف  يتوقع  والذي  التراكيز  من  المجال  تراكيزها  تغطّي  معايرة 
المادة خلاله. واإ�صافة اإلى العينة ال�صالبة الفارغة يجب تح�صير �صتة 
تراكيز مختلفة على الاأقل قابلة للك�صف النوعي والتقدير الكمي �صمن 
مجال المعايرة. ويجب اأن يكون الاختلاف بين كل تركيزين متتاليين 
كبيًرا ب�صكل منا�صب، وذلك لمعرفة �صلوك المعايرة على مجال كبير، 
ويتطلب كحد اأدنى اإجراء خم�صة تكرارات لقيا�ض كل تركيز. ويجب 
اإجراء تكرار القيا�صات اللازمة لاإن�صاء منحنى المعايرة على  اأن يتم 
البيانات  نقاط  جميع  وتو�صع  منف�صلة.  اأزمنة  في  مجموعات  �صكل 
للتكرارات(  الاأدنى  )الحد  الخم�صة  القيا�ض  تكرارات  عن  الناتجة 

)المبادئ التوجيهية في مختبرات ال�صموم الجنائية: التحقق من �صلاحية الطرق التحليلية )الاإ�صدار الثاني
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مثل  اإح�صائي  تطبيق  اأو  برنامج  با�صتخدم  واحد  بياني  مخطط  في 
)Microsoft Excel( وذلك لاإن�صاء منحنى المعايرة ومعرفة �صلوك 
الا�صتجابة بدلالة التراكيز، وبالتالي نمط المعايرة، والاأ�صل اأنه لي�ض 
بين  العلاقة  نقاط  جميع  في  المعايرة  منحنى  يمر  اأن  ال�صروري  من 

الا�صتجابة والتركيز المتح�صلة من التجربة ]4[.
الاأب�صط وال�صائع والم�صتخدم هو نمط المعايرة  واإن نمط المعايرة 
الخطي، وينتج عندما يكون هناك تغير طردي ثابت لا�صتجابة جهاز 
اأما عندما يكون  التحليل عند قيا�ض التراكيز خلال مجال المعايرة، 
يكون  المعايرة  �صلوك  فاإنّ  المعايرة  مجال  في  ثابت  غير  تغير  هناك 
غير خطي )non-linear(، ما يعني اأن تغير ا�صتجابة القيا�ض بدلالة 
 frist order( الاأولى  الدرجة  من  لي�صت  بمعادلة  يتمثل  التراكيز 
ا�صتخدام  هي  طريقة  اأف�صل  فاإن  المطاف،  نهاية  وفي   .)equation

اأب�صط نموذج للمعايرة يتلاءم مع علاقة التركيز با�صتجابة القيا�ض 
.]12, 7, 4[

وعلى الرغم من اأن اإن�صاء منحنى المعايرة اأ�صبح ممار�صة وا�صعة 
طريق  عن  بب�صاطة  المعايرة  نمط  تقييم  يمكن  لا  اأنه  اإلا  الانت�صار، 
معامل الارتباط)r( correlation coefficient  فقط، وبدلًا من ذلك 
فاإن تقييم نمط المعايرة يجب اأن يتم ب�صريًّا بحيث يتم ت�صمين اأكبر 
مخطط  با�صتخدام  وذلك  المنحنى،  في  التجريبية  النقاط  من  عدد 
هذه  وتتيح   .)Standardized residual plots( المعياري  الت�صتت 
منها  التخل�ض  يجب  كان  اإن  فيما  المتطرفة  القيم  فح�ض  الطريقة 
اأو اإلغاوؤها اإن وجدت لتكون ذات دلالة اإح�صائية )على �صبيل المثال، 

 .)SD±3 خارج مجال الانحراف المعياري
 Standardized( واإ�صافة اإلى ذلك، فاإن مخطط الت�صتت المعياري
residual plots( ي�صمح  باإمكانية معرفة ما اإذا كانت تباينات النتائج 

كل  اأجل  من  مت�صاوية  ت�صتت  وبدرجة  المعايرة  مت�صاوية �صمن مجال 
تركيز. كما اأنه يعطي موؤ�صرًا اإذا كان منحنى المعايرة  بنمطه المختار 
يمر ب�صكل عام بكافة النقاط على المخطط البياني. وعلى �صبيل المثال 
النتائج  المختار يلائم  المعايرة  اإذا كان نمط  فهو يعطي موؤ�صرًا فيما 
العملية للقيا�ض، فمثلًا ت�صتت النتائج ع�صوائيًّا حول الخط ال�صفري 
الاأن�صب. للمعايرة هو  النمط الخطي  اأن  يدلل على  )تباين متماثل( 
اأن  اأنماط المعايرة، فمن الممكن  لتقييم  اأخرى منا�صبة  وتوجد بدائل 
اإلى  التراكيز  بدلالة  الا�صتجابة  تغيرات  ت�صف  التي  العلاقة  تخ�صع 
النمط  عن  النمط  هذا  يختلف  وهنا  الثانية،  الدرجة  من  معادلة 

الخطي ]3 ,4[.
عدد  ا�صتخدام  يمكن  فاإنه  خطي،  معايرة  نمط  اإن�صاء  تم  واإذا 

اأجل  من  اأقل  قيا�ض  تكررات  وكذلك  العيارية،  للمحاليل  اأقل  تراكيز 
اإجراء المعايرات في التحليل الروتيني. ومع ذلك وفي حال تم اختيار 
عدد اأقل من تراكيز المحاليل العيارية في التحليل الروتيني اأثناء اإجراء 
المعايرة فاإنه يجب ا�صتخدام نف�ض المحاليل العيارية الخا�صة بمراقبة 
الجودة )Calibrators( )نف�ض العدد، والتكرارات، والتراكيز( التي 
نفذت خلال درا�صات التحقق من ال�صلاحية من اأجل تقييم ال�صحة 
والدقة اأثناء العمل الروتيني. كما ينبغي اأن تت�صمن المحاليل العيارية 
اأن  وينبغي  المعايرة،  مجال  �صمن  تراكيز  واأعلى  اأدنى  الم�صتخدمة 
)عينات  �صفرية  غير  معايرة  نقاط  اأربع  عن  يقل  لا  ما  على  تحتوي 

ممزوجة بالمادة العيارية المرجعية(]4[.
اأجل  من  المعايرة  نمط  اإن�صاء  عند  فاإنّه  ذلك،  اإلى  وبالاإ�صافة 
المعايرة  نمط  تغيير  يجوز  لا  فاإنّه  �صحتها،  من  التحقق  تم  طريقة 
لا  المثال  �صبيل  وعلى  التحليل،  اأثناء  مقبولة  نتائج  ليوافق  ع�صوائيًّا 
يجوز الانتقال من نمط خطي لم يتم التاأكد منه تماماً اإلى نمط خطي 

معتمد من اأجل �صبط قيم الجهاز واأدائه اأثناء التحليل]4[.

Limit of Detection 3.8 حد الكشف النوعي

لا بد من اإجراء درا�صة تعيين حد الك�صف النوعي )LOD( لجميع 
الطرق التحليلية، ويوجد عدد من الطرق المختلفة لتعيين حد الك�صف 
مت�صمنةً  التحليلية  الطريقة  اختيار  الاأمر  بداية  في  وينبغي  النوعي. 
المتاحة  التحليلية  الاأجهزة  وفق  التحليل  واإجراءات  العينات  تح�صير 
بما ي�صمن تقييماً منطقيًّا ومقبولًا لحد الك�صف النوعي، حيث تت�صمن 
درا�صة حد الك�صف النوعي لطريقة تحليلية ما مراعاة كفاءة اأجهزة 
و�صلامة   )Matrix( العينة ونوع مكونات مزيج  واآلية عملها  التحليل 
العينة واإجراءات تح�صيرها؛ ولذلك يجب تقييم حد الك�صف النوعي 
عبر عدة قيا�صات اأو عدة تجارب با�صتخدام عينات ممزوجة بالمادة 
ثلاثة م�صادر مختلفة  القيا�صية )Spiked samples( من  العيارية 
على الاأقل من العينات الفارغة )Blank Matrices( مالم يتم ذكر 
خلاف ذلك، واإ�صافة اإلى ذلك فاإنه من ال�صروري التاأكد من اأنّ حد 
التحليل،  بطريقة  الخا�صة  المعطيات  جميع  ينا�صب  النوعي  الك�صف 
عينة  قيا�ض  عن  الناتج  الكتلة  طيف  مطابقة  يجب  اأنه  ذلك  ومثال 
طيف  مع   )Spiked samples( القيا�صية  العيارية  بالمادة  ممزوجة 
كتلة مادة قيا�صية مرجعية �صمن عامل تطابق مقبول من خلال تحديد 

تجريبي لحد الك�صف النوعي، ولي�ض عن طريق ح�صابات نظرية.
ويجب تعيين حد الك�شف النوعي وفق اإحدى الطرق التالية:

مجموعة العمل العلمية العربية لعلم ال�صموم الجنائي
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1.3.8 تقييم حد الكشف النوعي للطرق التحليلية غير الآلية 
Estimating LOD for a Non-Instrumental Method

اإجراء  على  العمل  عند  �صيوعاً  الاأكثر  هي  الطريقة  هذه  اإن 
اأو  وجود  ك�صف  بهدف   )Screening( للعينات  م�صحي  تحليل 
غياب مادة ما اأو مجموعة من المواد )مثل؛ الاختبارات اللونية(. 
اآلية  غير  ب�صرية  بطريقة  النوعي  الك�صف  حد  تقييم  اأجل  ومن 
من  متناق�صة  بتراكيز   )Spiking( العينات  مزج  يتم  اأن  يجب 
المادة المراد تحليلها وتكرار القيا�ض ثلاث مرات على الاأقل، ولا بد 
عند ال�صرورة اأن ي�صارك عدد من المحللين في تقييم حد الك�صف 
من  الاأخف�ض  التركيز  ويعد  التحليلية،  الطريقة  هذه  في  النوعي 
الحد  هو  اإيجابية  نتيجة  عنه  ينتج  والذي  تحليلها  المراد  المادة 

الاأدنى الكافي للك�صف النوعي ]3 ,4 ,12 ,13[.

)غير  العياري  المحلول  من  الأقل  التركيز  استخدام   2.3.8
 Using the Lowest النوعي  للكشف  كحد  الصفري( 

Non-Zero Calibrator as the LOD

هذا الاأ�صلوب مفيد لطرق التحليل النوعي، في بع�ض الاأمثلة 
قد يكتفى بتعريف حد الك�صف النوعي كقيمة لاأقل تركيز للمحلول 
على  محتوية  )عينة  ال�صفري  غير  الاأدنى  التركيز  ذي  العياري 
وت�صتخدم  تحليلها(،  المراد  القيا�صية  العيارية  المادة  من  تركيز 
ذي  العياري  المحلول  من  قيا�ض  كل  في  عينات  ثلاث  اأدنى  كحد 
على  كلًا  تحلل  اأن  يجب  والتي  ال�صفري  غير  الاأدنى  التركيز 
الك�صف  معايير  جميع  اأن  لاإثبات  الاأقل  على  مرات  ثلاث  حدة 
والت�صخي�ض محققة، وعند ال�صرورة، فاإنه من المقبول ا�صتخدام 
نف�ض تكرار قيا�صات المادة القيا�صية المرجعية والم�صتخدمة لاإن�صاء 
المقُا�صة  العينات  اأجل بع�ض  المعايرة )الفقرة 8.2( من  منحنى 
بهذه الطريقة، ولكن قد ي�صطر اإلى ا�صتخدام عينات اأو قيا�صات 

اإ�صافية لتحقيق ت�صعة تكرارات للقيا�صات ]3 ,4 ,10 ,12 ,13[.

 Using 3.3.8 استخدام الحد القطعي كحد للكشف النوعي
the Cutoff Concentration as the LOD

والكمي،  النوعي  التحليل  لكل من طرق  مفيد  الاأ�صلوب  هذا 
ففي بع�ض الحالات قد يُكتفى بتعريف حد الك�صف النوعي كقيمة 
في  اإداريًّا  تحديدها  يتم  التي  القطعي(  )الحد  الح�صم  لنقطة 
المختبر. فعلى �صبيل المثال ي�صتطيع المختبر ت�صمية تراكيز محددة 

اختيارها كحد  يتم  معرفة  كنقطة حدية   g/dL  0.02 للاإيثانول 
ك�صف نوعي في الدم اعتماداً على نقطة الح�صم التي يتم اإقرارها 
اإدارياً حتى لو كان من الممكن الك�صف تحليلياً عن الكحول بتراكيز 

اأقل من ذلك ]3[.
Im- )وب�صكل مماثل بالن�صبة لاختبارات المقاي�صات المناعية 
الم�صادة،  الاأج�صام  ا�صتخدام  على  المعتمدة   )mune Assay

لحد  كقيمة  القطعي  الحد  تركيز  ا�صتخدام  في  الحق  فللمختبر 
الك�صف النوعي لهذه المقاي�صات. ويجب تحليل ثلاثة عينات كحد 
 Spiked( القيا�صية  العيارية  بالمادة  ممزوجة  عينات  من  اأدنى 
يتم  واأن  الحدية،  للنقطة  الموافق  التركيز  عند   )samples

تكرار ذلك ثلاث مرات من اأجل اإثبات اأن جميع معايير الك�صف 
المجمل(،  في  قيا�صات  ت�صعة  الاأقل  )على  متطابقة  والت�صخي�ض 
القيا�صية  المادة  قيا�صات  تكرار  نف�ض  ا�صتخدام  المقبول  ومن 
 )8.2 )الفقرة  المعايرة  منحنى  لاإن�صاء  والم�صتخدمة  المرجعية 
من اأجل بع�ض العينات المقا�صة بهذه الطريقة، ولكن قد ي�صطر 
اإلى ا�صتخدام عينات اأو قيا�صات اإ�صافية لتحقيق ت�صعة تكرارات 

للقيا�صات ]3 ,4[.

إشارة  باستخدام  النوعي  الكشف  حد  تقييم   4.3.8
 Estimating LOD الخلفية  في  )الضجيج(  التشويش 

 Using Background Noise

في  فقط  النوعي  الك�صف  حد  تعيين  في  الطريقة  هذه  تفيد 
اإ�صارات ت�صوي�ض )�صجيج،  طرق التحليل الاآلي والتي ينتج عنها 
Noise( في الخلفية. وفي هذه الحالة يجب ا�صتخدام ما لا يقل 

 .)Blank Matrix( الفارغة  للعينة  مختلفة  م�صادر  ثلاثة  عن 
فعلى �صبيل المثال، اإذا كان الاختبار ي�صتخدم عينات الدم ما بعد 
الوفاة Postmortem blood، فلابد من ا�صتخدام ثلاثة م�صادر 
ثلاثة  من   postmortem blood الوفاة  بعد  ما  للدم  م�صتقلة 
اأ�صخا�ض متوفين مختلفين، ويمكن ح�صاب حد الك�صف النوعي في 

هذه الحالة بطريقتين ]4 ,9 ,18[:

باستخدام  النوعي  الكشف  حد  تقييم   1.4.3.8
 Estimating LOD Using مرجعية  قياسية  مواد 

Reference Materials

فارغة  عينات  من  اأكثر(  )اأو  م�صادر  ثلاثة  تحليل  يتم 

)المبادئ التوجيهية في مختبرات ال�صموم الجنائية: التحقق من �صلاحية الطرق التحليلية )الاإ�صدار الثاني
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 )Spiked samples( القيا�صية  العيارية  بالمادة  ممزوجة 
منف�صل  وب�صكل  مرتين  التحليل  ويجرى  متناق�صة،  بتراكيز 
الاأدنى  الحد  اإن  عينة.  لكل  مرات  ثلاث  القيا�صات  وتعاد 

للك�صف النوعي يمكن اعتباره اأقل تركيز يت�صف بما يلي:
1( ينتج ا�صتجابة متكررة وثابتة على جهاز القيا�ض اأكبر 
اأو ت�صاوي ثلاثة اأ�صعاف م�صتوى الت�صوي�ض )�صجيج، 
مقارنة  الكروماتوغرام  خلفية  في  الناتج   )Noise

بالعينات ال�صلبية.
مع  بالمقارنة  مقبولة  وتحديد  ك�صف  معايير  يحقق   )2
زمن  المثال،  �صبيل  )على  م�صبقاً  محللة  عينات 
 Retention Time;( الاحتفاظ  زمن  اأو  الا�صتبقاء 
 ،peak shape صكل القمة الكروماتوغرافية� ،)RT

ون�صبة m/z لاأيونات طيف الكتلة( ]4 ,18[.
وفيما اإذا كان الممكن تقييم ن�صبة الاإ�صارة اإلى الت�صوي�ض 
يبقى  ذلك  فاإن  بالنظر،   )Signal to Noise; S/N(
مو�صوعيًا، لذلك فاإنه يجب ا�صتخدام برنامج مخ�ص�ض من 
اأجل تحديد هذه الن�صبة. واإذا تم ح�صابها يدوياً، فاإن الاإ�صارة 
)Signal( تُعرّف على اأنها ارتفاع اإ�صارة الا�صتجابة )القمة( 
اأنه  يُعرّف على   )Noise( والت�صوي�ض المراد تحليلها،  للمادة 
الامتداد بين اأعلى قمة واأخف�ض م�صتوى من الخط القاعدي 
للكروماتوغرام في المنطقة المحيطة بالقمة الناجمة عن المادة 

المراد تحليلها، وبالتالي يتم تقييم كل قيا�ض ب�صكل مفرد.

2.4.3.8 تقييم حد الكشف النوعي باستخدام التحليل 
 Estimating LOD الكروماتوغرام  لخلفية  الإحصائي 

Using Statistical Analysis of Background

ولتعيين حد الك�صف النوعي با�صتخدام هذه الطريقة، يجب 
Blank Ma- )تحليل ثلاثة م�صادر مختلفة لعينات مزيج فارغة 
trices( ويجرى التحليل مرتين منف�صلتين بتكرارية ثلاث مرات 

على الاأقل. ويتم ح�صاب المتو�صط الح�صابي والانحراف المعياري 
لاإ�صارة الت�صوي�ض )م�صاحة القمة عند زمن الا�صتبقاء RT للمادة 
المراد تحليلها( من العينات الفارغة. وب�صكل مماثل، يتم تحليل 
بالمادة  ممزوجة  فارغة  عينات  من  اأكثر(  )اأو  م�صادر  ثلاثة 
متناق�صة،  بتراكيز   )Spiked samples( القيا�صية  العيارية 

ثلاث  القيا�صات  وتعاد  منف�صل،  وب�صكل  مرتين  التحليل  ويجرى 
اأقل تركيز للعينة الممزوجة بالمادة العيارية  اإن  مرات لكل عينة. 
من  اأكبر  ا�صتجابة  اإ�صارة  م�صتمر  ب�صكل  يعطي  الذي  القيا�صية 
اإليه  م�صافاً   )X( الفارغة  العينات  في  الت�صوي�ض  اإ�صارة  معدل 
المعياري  الانحراف  من  ال�صعف  وثلث  اأ�صعاف  ثلاثة  مقدار 

)SD( يمثل حد الك�صف النوعي LOD، وفق العلاقة التالية:

3.4.3.8 تقييم حد الكشف النوعي باستخدام منحنى 
 LOD Using a Linear Calibration المعايرة الخطي

 Curve

تخ�صع  كمي  تحليل  طريقة  لاأي  مفيدة  التقنية  هذه 
منحنى  عينات  قيا�ض  تكرار  يتم  الخطي.  المعايرة  لنموذج 
 Working( التحليلية  الطريقة  عمل  مجال  عبر  المعايرة 
الك�صف  حد  تحديد  ويتم  الاأقل.  على  مرات  ثلاث   )range

للمقطع على   )SD( المعياري  الانحراف  خلال  من  النوعي 
والمتو�صط   )y-intercept( )ال�صادي(  العمودي  المحور 
 )Avgm( الم�صتقيم  المعايرة  منحنى  خط  لميل  الح�صابي 
وفق  القيا�صات،  عن  الناتجة  الخطية  المعايرة  لمنحنيات 

العلاقة التالية: ]18[

Limit of Quantitation 4.8 حد التقدير الكمي

حد  تعيين  اإجراءات  تتم  اأن  لابد  الكمي  التحليل  طرق  جميع  في 
قيمة  لتعيين  مختلفة  طرق  عدة  وهناك   ،)LOQ( الكمي  التقدير 
التي  التحليلية  الطريقة  اختيار  وينبغي  التحليلية،  للطرق   )LOQ(
توفر اأف�صل قيمة لحد التقدير الكمي بالنظر اإلى الاأدوات والاأجهزة 

التحليلية الم�صتخدمة.
وتراعي درا�صة تعيين حد التقدير الكمي لطريقة ما �صلامة كفاءة 
ويجب  الملازمة.  العملية  القيود  و  العينة  و�صلامة  التحليل  اأجهزة 
متعددة  قيا�صات  خلال  من   )LOQ( الكمي  التقدير  حد  يقدر  اأن 
با�صتخدام عينات فارغة وعينات ممزوجة بالمادة العيارية القيا�صية 
Ma- )من ثلاثة م�صادر مختلفة على الاأقل من مزيج العينة الفارغة 

trix(، ما لم يطلب خلاف ذلك كما هو مبين اأدناه:

)غير  العياري  المحلول  من  الأقل  التركيز  استخدام   1.4.8
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Using the Lowest Non- الصفري( كحد للتقدير الكمي
Zero Calibrator as the LOQ

في بع�ض الحالات ربما يكفي اعتماد قيمة حد التقدير الكمي 
كقيمة لاأقل تركيز لمحلول عياري غير �صفري من محاليل المعايرة. 
ويجب اأن يتم تحليل ما لا يقل عن ثلاث عينات من التركيز الاأقل 
للمحلول العياري بثلاثة تكرارات لاإثبات ا�صتيفاء وتحقيق معايير 
الك�صف والتحديد وال�صحة والدقة. ومن المقبول ا�صتخدام نف�ض 
لاإن�صاء  والم�صتخدمة  المرجعية  القيا�صية  المادة  قيا�صات  تكرار 
العينات المقا�صة  اأجل بع�ض  المعايرة )الفقرة 8.2( من  منحنى 
بهذه الطريقة، ولكن قد ي�صطر اإلى ا�صتخدام عينات اأو قيا�صات 

اإ�صافية لتحقيق ت�صعة تكرارات للقيا�صات ]4 ,18[.

الكمي  للتقدير  كحد  القطعي  الحد  تركيز  استخدام   2.4.8
Using Cutoff Concentration as the LOQ

يمكن للمختبر اأن ي�صمي تركيز الحد القطعي لطريقة تحليلية 
معينة كحد تقدير كمي حتى لو اأمكن الو�صول تحليليًّا لقيمة اأقل 

من قيمة حد التقدير الكمي المقررة.
ويجب اأن تكون التراكيز الم�صتخدمة في هذه الطريقة �صمن 
ثلاث  تحليل  يجب  كما  م�صبقاً،  المن�صاأ  المعايرة  منحنى  مجال 
عينات على الاأقل من العينات الممزوجة بالمادة القيا�صية المرجعية 
مرات  ثلاث  بتكرارية  الكمي  التقدير  حد  لقيمة  موافق  بتركيز 
وال�صحة  والتحديد  الك�صف  معايير  وتحقيق  ا�صتيفاء  لاإثبات 

والدقة.
3.4.8 تقييم حد التقدير الكمي باستخدام إشارة التشويش 
 Estimating LOQ Using الخلفية  في  )الضجيج( 

Background Noise

عند  فقط  الكمي  التقدير  حد  تعيين  في  الطريقة  هذه  تفيد 
اإ�صارات  عنها  ينتج  والتي  الاآلي  التحليل  طرق  على  الاعتماد 
يجب  الحالة  هذه  وفي  الخلفية.  في   )Noise( �صجيج  ت�صوي�ض 
الفارغة  للعينة  مختلفة  م�صادر  ثلاثة  عن  يقل  لا  ما  ا�صتخدام 
الاختبار  كان  اإذا  المثال،  �صبيل  فعلى   .)Blank matrices(
ي�صتخدم عينات الدم ما بعد الوفاة، فلابد من ا�صتخدام ثلاثة 
 )postmortem blood( الوفاة  بعد  ما  للدم  م�صتقلة  م�صادر 
من ثلاثة اأ�صخا�ض متوفين مختلفين، ويمكن ح�صاب حد التقدير 

الكمي في هذه الحالة بطريقتين:.

مواد  باستخدام  الكمي  التقدير  حد  تقييم   1.3.4.8
 Estimating LOQ Using Reference قياسية مرجعية 

Materials

فارغة  عينات  من  اأكثر(  )اأو  م�صادر  ثلاثة  تحليل  يتم 
ممزوجة بالمادة العيارية القيا�صية Spiked samples )بتراكيز 
وتعاد  منف�صل  وب�صكل  مرتين  التحليل  ويجرى  متناق�صة( 

القيا�صات ثلاث مرات لكل عينة. 
تركيز  اأقل  اعتباره  يمكن  الكمي  للتقدير  الاأدنى  الحد  اإن 

يت�صف بما يلي:
اأو  اأكبر  القيا�ض  جهاز  على  وثابتة  متكررة  ا�صتجابة  ينتج   )1
 )Noise ،ت�صاوي ع�صرة اأ�صعاف م�صتوى الت�صوي�ض )�صجيج

الناتج  في خلفية الكروماتوغرام مقارنة بالعينات ال�صلبية.
2( يحقق معايير ك�صف وتحديد مقبولة بالمقارنة مع عينات محللة 
م�صبقاً )على �صبيل المثال، زمن الا�صتبقاء اأو زمن الاحتفاظ 
الكروماتوغرافية  القمة  �صكل   ،)Retention Time; RT(

)peak shape(، ون�صبة m/z لاأيونات طيف الكتلة. 
اإذا كان من الممكن تقييم ن�صبة الاإ�صارة اإلى الت�صوي�ض  فيما 
)Signal to Noise; S/N( بالنظر، فاإن ذلك يبقى مو�صوعيًّا، 
تحديد  اأجل  من  مخ�ص�ض  برنامج  ا�صتخدام  يجب  فاإنه  لذلك 

هذه الن�صبة. ويمكن ح�صابها يدويًا.

التحليل  باستخدام  الكمي  التقدير  حد  تقييم   2.3.4.8
 Estimating LOQ الكروماتوغرام  لخلفية  الإحصائي 
  Using a Statistical Analysis  of Background

لتعيين حد التقدير الكمي با�صتخدام هذه الطريقة، يجب 
 Blank( تحليل ثلاثة م�صادر مختلفة لعينات مزيج فارغة
Matrix( ويجرى التحليل مرتين منف�صلتين بتكرارية ثلاث 

مرات على الاأقل. ويتم ح�صاب المتو�صط الح�صابي والانحراف 
زمن  عند  القمة  )م�صاحة  الت�صوي�ض  لاإ�صارة  المعياري 
الفارغة.  العينات  المراد تحليلها  من  للمادة   RT الا�صتبقاء 
من  اأكثر(  )اأو  م�صادر  ثلاثة  تحليل  يتم  مماثل،  وب�صكل 
 Spiked( )عينات فارغة ممزوجة بالمادة العيارية القيا�صية
samples( بتراكيز متناق�صة ويجرى التحليل مرتين وب�صكل 

منف�صل وتعاد القيا�صات ثلاث مرات لكل عينة، كما اأن اأقل 
تركيز للعينة الممزوجة بالمادة العيارية القيا�صية يعطي ب�صكل 
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الت�صوي�ض في  اإ�صارة  اأكبر من معدل  ا�صتجابة  اإ�صارة  م�صتمر 
العينات الفارغة )X( م�صافاً اإليه مقدار ع�صرة اأ�صعاف من 
الكمي  التقدير  حد  يمثل  حيث   ،)SD( المعياري  الانحراف 

LOQ وفق العلاقة التالية:

3.3.4.8 حد التقدير الكمي باستخدام منحنى المعايرة 
 Estimating LOQ Using a Linear الخطي 

 Calibration Curve

لنموذج  تخ�صع  كمي  تحليل  طريقة  لاأي  مفيدة  التقنية  هذه 
عبر  المعايرة  منحنى  عينات  قيا�ض  تكرار  يتم  الخطي.  المعايرة 
مجال عمل الطريقة التحليلية )Working range( ثلاث مرات 
على الاأقل. ويتم تحديد حد التقدير الكمي من خلال الانحراف 
y-in-( )( للمقطع على المحور العمودي )ال�صاديSD )المعياري 
tercept( والمتو�صط الح�صابي لميل خط منحنى المعايرة الم�صتقيم  

)Avgm( لمنحنيات المعايرة الخطية الناتجة عن القيا�صات، وفق 
العلاقة التالية ]4 ,18[:

 Recovery of 5.8 نسبة استرداد المادة المراد تحليلها
 analyte

هي ن�صبة ا�صتجابة جهاز التحليل الناتجة عن كمية محددة من 
المادة المراد تحليلها بعد الاإ�صافة لمزيج العينة المدرو�صة)Matrix( اأو 
التحليل  اإلى ا�صتجابة جهاز  العينة المدرو�صة  الا�صتخلا�ض من مزيج 
اأو  المائي  بمحلولها  تحليلها  المراد  للمادة  الكمية  نف�ض  عن  الناتجة 
الم�صتح�صل  الكمية  هي  اأخرى  وبعبارة  المنا�صب.  الع�صوي  المذيب 
مثل  العينة،  تح�صير  اإجراءات  بعد  تحليلها  المراد  المادة  من  عليها 
الا�صترداد  ن�صبة  م�صطلح  من  يفهم  اأن  اأي�صاً  ويمكن  الا�صتخلا�ض، 
العينة بعد  المادة المراد تحليلها والمتبقية في  المئوية من  الن�صبة  باأنها 

الانتهاء من معالجتها واإعدادها لتكون جاهزة للقيا�ض ]3 ,4 ,19[.
محددة  كمية  اإ�صافة  الممكن  من  البيولوجية،  العينات  حالة  وفي 
Blank Ma- )من المادة العيارية القيا�صية اإلى مزيج العينة الفارغة 
trix(، ويجب اأن يتم تنفيذ تجارب ن�صبة الا�صترداد من خلال درا�صة 

با�صتخدام  ا�صتخلا�صها  اأو  تح�صيرها  بعد  للعينات  التحليل  نتائج 
ثلاثة تراكيز مختلفة )عادة نف�ض التراكيز الم�صتخدمة لتقييم �صحة 
ودقة الطريقة(، ويتم ا�صتخلا�ض وتحليل خم�صة تكرارات لكل تركيز، 
وت�صاف كمية معروفة من المادة العيارية الداخلية )IS( اإلى كل عينة 
بعد عملية الا�صتخلا�ض، وفي نف�ض الوقت يتم تحليل محاليل عيارية 
تحتوي  والتي  تحليلها  المراد  للمادة  ع�صوية  مذيبات  �صمن  اأو  مائية 
القيا�صات  اإجراء  وبعد  تحليلها،  المراد  المادة  من  الكمية  نف�ض  على 
وتدوين البيانات في جدول يتم ح�صاب ن�صبة الا�صترداد بمقارنة ن�صب 
م�صاحات قمم المادة المراد تحليلها اإلى م�صاحات قمم المادة العيارية 
الممزوجة   )Matrix( الفارغة  العينات  من  كل  في  وذلك  الداخلية، 
بالمادة المراد تحليلها الم�صتخل�صة والعينات غير الم�صتخل�صة )عينات 
المحاليل المائية اأو المحاليل الع�صوية(، وينبغي األا تتجاوز دقة النتائج 

± 15، وفق المعادلة التالية:

المراد  بالمادة  الممزوجة   )Matrix( الفارغة بالعينات  القيم الخا�شة 

تحليلها الم�شتخل�شة:

A1 م�صاحة قمة المادة المراد تحليلها الم�صتخل�صة

A2 م�صاحة قمة المادة العيارية الداخلية 

القيم الخا�شة بالعينات غير الم�شتخل�شة )عينات المحاليل المائية اأو 

المحاليل الع�شوية(

اأو  المائي  المحلول  �صمن  تحليلها  المراد  المادة  قمة  م�صاحة   A3

المذيب الع�صوي
A4 م�صاحة قمة المادة العيارية الداخلية 

ولي�ض من ال�صروري اأن تكون ن�صبة ا�صترداد المادة المراد تحليلها 
في  )بما  مت�صقة  الا�صترداد  ن�صبة  قيم  تكون  اأن  ينبغي  ولكن   ،%100
ذلك المادة المراد تحليلها والمادة العيارية الداخلية( عند كل التراكيز 
والتحديد  النوعي  الك�صف  معايير  تحقق  وبحيث  قيا�صها،  تم  التي 
ن�صبة  تقل  باألا  وين�صح  موثوقة،  تكون  واأن  والدقة،  وال�صحة  الكمي 

الا�صتخلا�ض ما اأمكن عن %50.

 Carryover 6.8 الأثرالمرحّل للمادة

لعملية  لاحقة  عينات  تحليل  اأثناء  المدرو�صة  المادة  اأثر  ظهور  اإنّ 
التحليل  في  دقيقة  غير  نتائج  اإلى  يوؤدي  قد  المدرو�صة  العينة  تحليل 
النوعي والكمي با�صتخدام طرق التحليل الاآلي. لذلك يجب اأن يُقيَّم 
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ل للمادة المراد تحليلها خلال عملية التحقق من �صلاحية  الاأثر المرحَّ
الطريقة التحليلية، �صواء اأكانت الطريقة للك�صف النوعي اأو التقدير 
الكمي ما لم يكن للمختبر اإجراءات دائمة وثابتة وممار�صات في رقابة 

الجودة لتتبع الاأثر المرحّل من المادة المراد تحليلها ]2 ,4[.
التحقق  من  كجزء  تحليلها  المراد  للمادة  ل  المرحَّ الاأثر  ولتقييم 
من �صلاحية الطريقة التحليلية، لابد من تحليل فوري لعينات فارغة 
)Blank Matrix( بعد كل عملية تحليل للعينات الحاوية على المادة 
المراد تحليلها، ويتم تحديد التركيز المثالي الذي لايمكن م�صاهدة اأثر 
مرحّل له في تحاليل لاحقة على اأنه اأعلى تركيز للمادة المراد تحليلها 
)اأعلى من حد الك�صف النوعي LOD( الذي لا يمكن بعد ا�صتخدامه 
في تح�صير وتحليل عينة ممزوجة بالمادة المراد تحليلها م�صاهدة اأية 
اأثر مرحّل في عينة فارغة لاحقة. وينبغي تحديد هذا التركيز باإجراء 

ثلاثة تكرارات للقيا�ض. 

في  تركيز  اأعلى  على  ل  المرحَّ الاأثر  درا�صة  ح�صر  المقبول  ومن 
فاإنه  ال�صرورة  وعند  اأعلى،  بتراكيز  العمل  ويف�صل  المعايرة،  منحنى 
يجب اإجراء تغييرات على طريقة التحليل للتخل�ض من اأية اأثر مرحّل 

يمكن اأن يلاحظ ]4[.
وفي بع�ض الحالات حيث يكون من الم�صتحيل التخل�ض من ظاهرة 
اإجراءات  وفق  ل  المرحَّ الاأثر  م�صاألة  اإدارة  تتم  اأن  لابد  ل،  المرحَّ الاأثر 
الناتجة  الا�صتجابة  تكون  اأن  يجب  فمثلًا   ،)SOP( القيا�صية  العمل 
من  مرات  بـ10  اأكبر  المدرو�صة  العينات  في  تحليلها  المراد  المادة  عن 
اللاحقة  الفارغة  العينات  في  المرحّل  الاأثر  عن  الناتجة  الا�صتجابة 
ا�صتخلا�ض  اإعادة  يتم  اأنّ  اأو  المدرو�صة،  العينات  لقيا�ض  مبا�صرة 
)حقن(  قيا�ض  يتم  اأن  يجب  اأو  تحليلها،  واإعادة  المدرو�صة  العينات 
عينة مائية اأو عينة مذيب ع�صوي منا�صب )الطور المتحرك( بين كل 
عينتين مدرو�صتين بما ي�صمن انتقال الاأثر المرحل اإلى العينة البينية. 

 Interference والتشويش  التداخل  دراسات   7.8
Studies

مختلف  من  �صة  الم�صوِّ اأو  المتداخلة  المواد  وتعيين  معرفة  يجب 
الم�صادر في جميع الطرق التحليلية وبالاأخ�ض في فحو�صات التحليل 
النوعي وطرق التحليل الكمي، وطرق الم�صح ال�صامل )ما عدا حالات 
الاختبارات المناعية المعتمدة على الاأج�صام الم�صادة(]4 ,20 ,21[ في 

�صوء ما يلي:

العينة  مزيج  مكونات  عن  الناتج  التداخل  تقييم   1.7.8
Evaluating Matrix Interferences

 )Blank Matrix( يجب قدر الاإمكان تحليل عينات فارغة
كحد  مختلفة  م�صادر  ع�صرة  من  وذلك  المدرو�صة،  العينات  من 
اأدنى، ويتم ذلك بدون اإ�صافة مادة عيارية داخلية )IS(، بهدف 
الفارغة  العينة  لمزيج  ت�صوي�ض  اأو  تداخلات  وجود  عدم  اإثبات 
الت�صوي�ض  اإ�صارة  مراقبة  خلال  من  )وذلك   )Blank Matrix(
وفي  تحليلها(.  المراد  المادة  ا�صتبقاء  زمن  مجال  �صمن  تحديدًا 
�صيوعاً  الاأكثر  التداخلات  تك�صف عن  قد  الطريقة  اأن هذه  حين 
لايمكن  اأنه  المعلوم  من  اأنه  اإلا  الحيوية،  العينات  عن  الناجمة 

الك�صف عن التداخلات الاأقل �صيوعًا ]3 ,4 ,19 ,22 ,23[.

2.7.8 تقييم التداخلات الناجمة عن المواد التحليلية الشائعة 
 Evaluating Interferences from التي يمكن مصادفتها

 Other Commonly Encountered Analytes

من ال�صروري تقييم المواد الاأخرى غير المواد المراد تحليلها، 
اأن  ويمكن  المدرو�صة،  العينات  في  موجودة  تكون  اأن  يتوقع  والتي 
ت�صبب تداخلًا وت�صوي�صاً على طريقة التحليل، ويتم ذلك من اأجل 
ومثال  المناعية(.  الاختبارات  )با�صتثناء  التحليلية  الطرق  جميع 
ذلك عند تطوير طريقة لتحليل الاأمفيتامين في الدم، يجب اأن يتم 
اأي�ض )ا�صتقلاب( عقاقير  اأو نواتج  اإذا كانت عقاقير  معرفة ما 
على  ت�صو�ض  اأو  تتداخل  قد  بالبنية  م�صابهة  ومركبات  اأخرى، 
تحليل العينة. وب�صكل م�صابه عند تطوير طريقة كروماتوغرافية 
غازية با�صتخدام كا�صف التاأين باللهب )GC-FID( للك�صف عن 
الاإيثانول، فاإنه يجب معرفة ما اإذا كانت هناك مركبات ع�صوية 

طيّارة تتداخل مع الك�صف ]24[.
الفارغة  العينات  التقييم من خلال تحليل  اإنجاز هذا  ويتم 
 )Spiked matrix samples( الممزوجة بالمواد المرجعية العيارية
اأو  ت�صوي�ض  اأي  لمعرفة  الحقيقية  العينات  في  م�صادفتها  المحتمل 
تداخل محتمل في التراكيز العلاجية اأو التراكيز القاتلة العالية. 
المختبر  اإلى  وردت  حقيقية  لحالات  عينات  تحليل  خلال  من  اأو 
وطبيعة  تحليلها  المراد  المواد  على  ذلك  ويتوقف  تحليلها،  و�صبق 
تدرج في  اأن  المختبر،  ويجب  العينة )Matrix( وهدف  مكونات 
في  تحليلها  تم  التي  اأي�صها  نواتج  المواد/اأو  جميع  التقييم  عملية 
�صمن  الاأخرى  ال�صائعة  العقاقير  مع  جنب  اإلى  جنباً  المختبر، 

ت�صنيف محدد، ح�صب مقت�صى الحال ]20[.

)المبادئ التوجيهية في مختبرات ال�صموم الجنائية: التحقق من �صلاحية الطرق التحليلية )الاإ�صدار الثاني
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المشعة  النظائر  وتشويش  تداخلات  تقييم   3.7.8
 Evaluating داخلية  عيارية  كمادة  المستخدمة  الثابتة 

Interferences from Stable-Isotope IS

المواد  )اأهمها  م�صعة  بنظائر  المو�صومة  المركبات  تحوي  قد 
مثل  )الديوتيريوم(  الهيدروجين  نظير  با�صتخدام  المو�صومة( 
الطرق  في  عادة  ت�صتخدم  والتي   )Amphetamine-D5(
غير  اأخرى  مركبات   ،)IS( داخلية  عيارية  كمواد  التحليلية 
الكتلة  اأطياف  فاإن  ذلك،  اإلى  واإ�صافة  )ك�صوائب(،  مو�صومة 
للجزيئات الاأخرى �صمن المركب وغير المو�صومة بالنظائر الم�صعة 
ب�صحنة  م�صحونة   )Fragments( اأيونية  �صظايا  على  تحتوي  قد 
الن�صبة  ولنف�ض  الجزيئية  الكتلة  لنف�ض  مماثلة  �صالبة  اأو  موجبة 
)الكتلة/ال�صحنة m/z( للمادة المراد تحليلها، وفي كلا المثالين فاإن 
ك�صف المادة المراد تحليلها وتحديد كميتها ممكن اأن يتاأثر ]25[؛ 
ا�صتخدام  عن  الناجمة  التداخلات  تقييم  يتم  اأن  يجب  ولذلك 
مادة عيارية داخلية مو�صومة بنظائر م�صعة ثابتة بتحليل عينات 
المزيج الفارغة )Blank matrix( ممزوجة بالمادة المراد تحليلها 
 ،)IS( وباإ�صافة مادة عيارية داخلية مو�صومة بنظائر م�صعة ثابتة
المراد  للمادة  التحليل  جهاز  ا�صتجابة  اإ�صارة  تاأثر  مراقبة  ثم 
الك�صف  الناجمة تحت حد  التداخلات والت�صوي�ض  تحليلها. وتعد 
النوعي )LOD( للطريقة التحليلية غير ذات اأهمية، وذلك وفق 

غر�ض المختبر من التحليل ]25[.
 Blank( الفارغة  المزيج  عينة  تحليل  يجب  م�صابه،  وب�صكل 
matrix( ممزوجة بالمادة المراد تحليلها باأعلى تركيز من مجال 

المعايرة وبدون اإ�صافة مادة عيارية داخلية مو�صومة بنظائر م�صعة 
المادة  �صظايا  اأيونات  كانت  اإذا  ما  تقييم  اأجل  من  وذلك  ثابتة، 
المراد تحليلها )Fragments( وغير المو�صومة بنظائر م�صعة ثابتة 
مماثلة ل�صظايا المادة العيارية الداخلية المو�صومة بنظائر م�صعة 

ثابتة ما يوؤثر بالنهاية على التحليل الكمي ]21[.

عملية  في  العينة  مزيج  لتأثير  الكمي  التقدير   8.8
 Quantitative estimation of التأين  تثبيط  تعزيز/ 
matrix impact on ionization suppression/

enhancement

تتاأثر عملية تاأين المادة المراد تحليلها �صمن م�صدر التاأين وخا�صة 
Electrospray Ion- )عند اعتماد تقنية التاأين بالرذاذ الاإلكتروني 

الكروماتوغرافيا  ت�صتخدم  التي  التحليل  طرق  في   )ization; ESI

بوجود مركبات  وذلك   )LC-MS( الكتلة المقترنة بمطياف  ال�صائلة 
اأخرى مرافقة للمادة المراد تحليلها �صمن مزيج العينة ما ينتج عنه 
تعزيز اأو تثبيط عملية التاأين، وهذه ظاهرة ماألوفة ويمكن م�صادفتها 

ب�صكل كبير ]14 ,21 ,26[.
المراد  المادة  تاأين  عملية  تثبيط  اأو  تعزيز  معدل  يتجاوز  وعندما 
Coef-( التباين  معامل  يتجاوز  عندما  اأو   ±%25 مقدار  تحليلها 
فاإنه   %15 مقدار  التثبيط  اأو  للتعزيز   )ficient of variation; CV

الاأخرى  المعايير  على  تاأثير  يوجد  لا  اأنه  يثبت  اأن  المختبر  على  يجب 
تعديل  يجب  اأو  التحليلية  الطريقة  �صلاحية  من  بالتحقق  الخا�صة 
العينة  تح�صير  طريقة  تعديل  اأو  الكروماتوغرافي  الف�صل  معايير 
فعلى  التاأين.  تثبيط  اأو  تعزيز  تاأثير  تقليل  اأجل �صمان  المدرو�صة من 
�صبيل المثال، اإن تعزيز/ تثبيط التاأين قد يكون له تاأثير كبير على حد 
وب�صكل م�صابه قد  النوعي،  التحليل  النوعي )LOD( لطرق  الك�صف 
 )LOQ(وحد التقدير الكمي )LOD( يوؤثر على حد الك�صف النوعي
و�صحة الطريقة التحليلية )Accuracy( في طرق التحليل الكمي. اإن 
التاأثير على العوامل اآنفة الذكر، يجب اأن يُقيَّم عن طريق زيادة عدد 
الم�صادر المختلفة للعينات الفارغة )Blank Matrices( والم�صتخدمة 
تاأثير  تقييم  المختبر  على  وينبغي  تحليلها.  المراد  المادة  تقييم  في 
في  الم�صتخدمة   )IS( الداخلية  العيارية  للمادة  التاأين  تعزيز/تثبيط 
طريقة التحليل طالما اأنه تم ر�صد اأية تغير في ا�صتجابة المادة العيارية 
اليومية   )QC/QA( مراقبة الجودة الداخلية من خلال ممار�صات 
في المختبر]4[. وعادة ما يتم تقييم تعزيز/ تثبيط التاأيّن با�صتخدام 

اإحدى الطريقتين التاليتين:

لتقييم  الكروماتوغرافي  العمود  بعد  المادة  حقن   1.8.8
 Post-column Infusion to التأيّن  تعزيز/تثبيط  مدى 

Assess Ionization Suppression/ Enhancement

اأزمنة  عن  معلومات  على  الح�صول  في  الطريقة  هذه  ت�صهم 
تثبيط  اأو  تعزيز  عملية  عندها  تحدث  التي   )RT( الا�صتبقاء 
التحليليلة.  الطريقة  لتطوير  مجدية  طريقة  وهي  التاأين، 
تعتمد  التي  التحليلية  للطرق  التاأين  تثبيط  تعزيز/  ولتقييم 
تقنية )LC-MS( يتم حقن محلولين ب�صكل م�صتمر بتركيز عالٍ 
وب�صكل  تحليلها  المراد  المادة  من  التوالي  على  منخف�ض  وتركيز 
جهاز  في   )Blank matrix( الفارغة  العينة  حقن  عن  منف�صل 
الكرمواتوغرافيا ال�صائلة بوا�صطة موزع ياأخذ �صكل T ويكون بعد 

مجموعة العمل العلمية العربية لعلم ال�صموم الجنائي
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المراد  المادة  بانتقال  ي�صمح  الكروماتوغرافي مبا�صرة، ما  العمود 
وتتم  الكتلة،  مطياف  اإلى  ودخولها  المتحرك  الطور  مع  تحليلها 
مراقبة ثباتية الخط الاأ�صا�صي )Base line( للا�صتجابة الناجمة 
ـــ كلما  عن مرور المادة المراد تحليلها في مطياف الكتلة. و عادة 
Blank ma- )اأمكن ـــ يتم حقن ما لايقل عن ع�صر عينات فارغة 
trix( تمت معالجتها اأو ا�صتخلا�صها )من الدم بعد الوفاة مثلا( 

وبالتزامن  المدرو�صة،  العينات  لتح�صير  المعتمدة  الطريقة  وفق 
مع الحقن الم�صتمر لمحلولي المادة العيارية الداخلية للمادة المراد 

تحليلها عبر الموزع T )وفقاً لل�صكل 1(]4 ,7 ,14[.

2.8.8 طريقة الإضافة بعد الاستخلاص لتقييم مدى تعزيز 
 Post-extraction addition to Assess التأين  تثبيط   /

Ionization Suppression/ Enhancement

/تثبيط  لتعزيز  الكمي  التقييم  في  الطريقة  هذه  ت�صهم 
باأجهزة  الكمي  التحليل  طرق  وفق  تحليلها  المراد  للمادة  التاأين 
 ،)LC-MS( الكتلة المقترنة بمطياف  ال�صائلة  الكروماتوغرافيا 
حيث يتم تح�صير مجموعتين من العينات، تتاألف المجموعة الاأولى 
من محاليل مائية للمادة العيارية القيا�صية للمادة المراد تحليلها 
الاأول  بتركيزين،  مح�صرة  منا�صب(  ع�صوي  مذيب  �صمن  )اأو 
منخف�ض والثاني مرتفع، ويتم حقن المحاليل بالتراكيز المنخف�صة 
والمرتفعة للمادة العيارية القيا�صية �صت مرات على الاأقل من اأجل 
تحديد قيمة و�صطية لم�صاحة القمة الموافقة لكل تركيز. فيما تتاألف 
الثانية من عينات فارغة )Blank matrix( ماأخوذة  المجموعة 

اإن اأمكن  من ع�صرة م�صادر مختلفة للعينة المدرو�صة على الاأقل 
ذلك، ويتم اأخذ عينتين من كل م�صدر، وبعد اإتمام التح�صير اأو 
المدرو�صة  العينات  لتح�صير  المعتمدة  الطريقة  وفق  الا�صتخلا�ض 
يتم مزج الخلا�صات التي تم الح�صول عليها بالتركيز المنخف�ض 
المراد  للمادة  القيا�صية  العيارية  المادة  من  المرتفع  بالتركيز  اأو 
للمادة  الكروماتوغرافية  القمة  م�صاحة  مقارنة  وتتم  تحليلها. 
الع�صوي(  المذيب  �صمن  )اأو  المائية  محاليلها  في  تحليلها  المراد 
المراد  للمادة  الكروماتوغرافية  القمة  م�صاحة  مع   )1  Set(
تحليلها التي تم اإ�صافتها اإلى العينات الفارغة بعد ا�صتخلا�صها 
اأو تح�صيرها )Set 2(. وبالتالي �صيكون هناك ن�صبتان مئويتان 
للتعزيز/ للتثبيط، اإحداهما للتركيز المنخف�ض، والاأخرى للتركيز 

المرتفع ]4 ,19 ,23[.
 )X( وي�صتخدم المعدل الو�صطي لم�صاحة القمة لكل مجموعة

في تقييم تاأثير التعزيزاأو الكبح من اأجل كل تركيز، كما يلي:

Accuracy and Precision 9.8 صحة ودقّة النتائج

 Accuracy 1.9.8 الصحة

التحليلية  الطرق  لجميع  ال�صحة  درا�صات  اإجراء  يجب 

 post-column الكروماتوغرافي  العمود  بعد  النقي  لمحلولها  الم�صتمر  بالحقن  وذلك  المراد تحليلها  للمادة  التاأين  تثبيط  تعزيز/  تقييم  اآلية  �سكل 1- 
injection

)المبادئ التوجيهية في مختبرات ال�صموم الجنائية: التحقق من �صلاحية الطرق التحليلية )الاإ�صدار الثاني
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الكميّة، ويمكن اأن تتم هذه الدرا�صة بالتزامن مع درا�صات الدقةّ، 
تحليلها  المراد  بالمادة  ممزوجة  عينات  في  ال�صحة  تقييم  ويتم 
با�صتخدام ثلاثة تراكيز مختلفة على الاأقل تغطي مجال المعايرة، 
بحيث يمثل التركيز المنخف�ض ثلاثة اأ�صعاف حد التقدير الكمي 
متو�صط  من   %50-30 قيمته  ما  المتو�صط  والتركيز   ،)LOQ(
الاأقل  على  قيمته  ما  المرتفع  والتركيز  المعايرة،  مجال  تراكيز 
75% من الحد القطعي الاأعلى لمجال المعايرة، وبخم�صة تكرارات 
مختلفة  التراكيز  هذه  تكون  اأن  ويجب  الاأقل،  على  تركيز  لكل 
محاليل  من  ومح�صرة  المعايرة  اإجراء  في  المعتمدة  التراكيز  عن 
اأ�صا�صية مختلفة عن محاليل المعايرة، ويتم تقييم ال�صحة كن�صبة 
مئوية لقيم التراكيز التي تم الح�صول عليها اإلى القيمة الحقيقية 

لتراكيز المادة المراد تحليلها التي تم مزجها مع العينة.
واحدة  حقن  )�صل�صلة  واحد  يوم  خلال  ال�صحة  تقييم  ويتم 
المحددة  والتكرارات  العينات  وفق   ،)within run accuracy

اأعلاه من خلال حقنها ك�صل�صلة عين حقن واحدة في يوم واحد، 
ومن ثم تقييم ال�صحة. 

�صلا�صل  اأيام مختلفة )عدة  بين  ال�صحة  تقييم  يتم  وكذلك 
والتكرارات  العينات  وفق   )between run accuracy حقن 
المحددة اأعلاه من خلال حقن ثلاث �صلا�صل حقن على الاأقل وفي 

ثلاثة اأيام مختلفة، ومن ثم يتم تقييم ال�صحة ]4[.
و تح�صب ال�صحة لكل تركيز با�صتخدام المعادلة الريا�صية التالية:

±15% عند كل  بقيمة  لل�صحة  المقبول  الاأق�صى  ويعد الحد 
والتي  الكمي  التقدير  حد  عند  ال�صحة  قيمة  با�صتثناء  تركيز، 
تتطلب  التي  التحاليل  بع�ض  اأجل  ±20%. ومن  تقبل حتى  يمكن 
قيمة �صحة اأقل على �صبيل المثال )تحديد الاإيثانول في الدم( فمن 
الم�صتح�صن  ومن   .%10± المقبولة  ال�صحة  قيمة  تكون  اأن  المتوقع 
اأي�صاً  ال�صحة  تقييم  في  الم�صتخدمة  البيانات  نف�ض  ت�صتخدم  اأن 

.)Precision( لاإجراء تقييم الدقة
Precision 2.9.8 الدقة

التحليل  طرق  لجميع  الدقة  تقييم  درا�صات  اإجراء  يجب 
على  المعتمدة  للاختبارات  الحدية  النقاط  عند  وكذلك  الكمي، 
بنف�ض  الدقة  تقييم  درا�صات  اإجراء  ويمكن  المناعية،  الاأج�صام 
بمعامل  الدقة  عن  ويعبر  ال�صحة.  تقييم  درا�صات  مع  الوقت 
التّباين )Coefficient of varation; CV(، ويح�صب لكل تركيز 
من خلال علاقة ريا�صية تمثل حا�صل ق�صمة الانحراف المعياري 

:µ على القيمة المطلقة للمتو�صط الح�صابي للنتائج SD للنتائج

 
المراد تحليلها  بالمادة  الدقة في عينات ممزوجة  ويتم تقييم 
با�صتخدام ثلاثة تراكيز مختلفة على الاأقل تغطي مجال المعايرة، 
بحيث يمثل التركيز المنخف�ض ثلاثة اأ�صعاف حد التقدير الكمي 
متو�صط  من   %  50-30 قيمته  ما  المتو�صط  والتركيز   ،)LOQ(
الاأقل  على  قيمته  ما  المرتفع  والتركيز  المعايرة،  مجال  تراكيز 
75% من الحد القطعي الاأعلى لمجال المعايرة، وبخم�صة تكرارات 
مختلفة  التراكيز  هذه  تكون  اأن  ويجب  الاأقل،  على  تركيز  لكل 
محاليل  من  ومح�صرة  المعايرة  اإجراء  في  المعتمدة  التراكيز  عن 

اأ�صا�صية مختلفة عن محاليل المعايرة ]4[.
واحدة  حقن  )�صل�صلة  واحد  يوم  خلال  الدقة  تقييم  ويتم 
المحددة  والتكرارات  العينات  وفق   ،)within run Precision

اأعلاه من خلال حقنها ك�صل�صلة عين حقن واحدة في يوم واحد، 
ومن ثم تقييم الدقة ]2[ .

وكذلك يتم تقييم الدقة بين اأيام مختلفة )عدة �صلا�صل حقن 
المحددة  والتكرارات  العينات  وفق   )between run Precision

اأعلاه من خلال حقن ثلاث �صلا�صل حقن على الاأقل وفي ثلاثة 
اأيام مختلفة، ومن ثم يتم تقييم الدقة ]2[.

كل  عند   %15± بقيمة  للدقة  المقبول  الاأق�صى  الحد  ويعد 
والتي  الكمي  التقدير  حد  عند  ال�صحة  قيمة  با�صتثناء  تركيز، 
التي تتطلب  التحاليل  اأجل بع�ض  ±20%. ومن  يمكن تقبل حتى 
قيمة دقة اأقل على �صبيل المثال )تحديد الاإيثانول في الدم( فمن 

المتوقع اأن تكون قيمة الدقة المقبولة %10± ]2-4[.
من  للتحقق  اللازمة  القيا�صية  المعايير   )2( الجدول  ويو�صح 

�صلاحية الطرق التحليلية وطرق اإجرائها وتقييمها و�صروط القبول:

مجموعة العمل العلمية العربية لعلم ال�صموم الجنائي
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جدول 2-  المعايير القيا�صية اللازمة للتحقق من �صلاحية الطرق التحليلية وطرق اإجرائها وتقييمها و�صروط القبول.
Table 2- M

ethod validation param
eters, procedures, assessm

ent and acceptance criteria. 

المعيار
Validation Param

eter
طريقة العمل
Procedures

لح�ساب
طريقة ا

A
ssessm

ent
ط القب�ل

�سر
A

cceptance C
riteria

(Selctivity) النتقائية
 Interference( درا�سات التداخل والت�س�ي�س

(Studies

تحليلها والمواد التي يمكن اأن ت�صادف في 
اإ�صافة المواد المراد 

مختلفة على الاأقل.
العينة اإلى عينات فارغة من ع�صرة م�صادر 

تقييم كل مادة مدرو�صة على حدة، مقارنة زمن 
الا�صتبقاء، و�صكل القمم الكروماتوغرافية وطيف 

الكتلة للمواد الم�صتهدفة مع المواد الم�صافة

عدم وجود تداخل بين المواد الم�صتهدفة والمواد 
الم�صافة اإلى العينات الفارغة 

 (Specificity) لخ�س��سية
ا

درا�سات التداخل والت�س�ي�س
(Interference Studies(

مختلفة على 
تحليل ع�صر عينات فارغة من ع�صرة م�صادر 

تحليلها �صمن المذيب 
محلول المادة المراد 

الاأقل، وقيا�ض 
المنا�صب )�صتة تكرارات(، وتدر�ض عند حد التقدير الكمي 

.(LO
Q(

تحليل 
تحليل العينات الفارغة  ونتائج 

مقارنة  نتائج 
تحليلها، ودرا�صة احتمالية 

محلول المادة المراد 
عينات 

تحليلها، اأو 
وجود تداخل اأو ت�صوي�ض مع المادة المراد 

تحليلها
عند زمن ا�صتبقاء المادة المراد 

% من 
يجب اأن تكون اإ�صارة الت�صوي�ض اأقل من 20

 (LO
Q( لخا�صة بحد التقدير الكمي

الاإ�صارة ا
تحليلها، واأن تكون اأقل من 

بالن�صبة للمادة المراد 
% بالن�صبة للمادة العيارية الداخلية

5

(LO
D( ف الن�عي

حد الك�س

الطرق التحليلية غير الاآلية
مزج العينات )Spiking(  بتراكيز متناق�صة من المادة المراد 

تحليلها وتكرار القيا�ض ثلاث مرات على الاأقل.

تحليلها الذي ينتج 
التركيز الاأخف�ض من المادة المراد 

لحد الاأدنى الكافي للك�صف 
عنه نتيجة اإيجابية هو ا

النوعي

جميع معايير الك�صف والتاأكيد متوافقة مع المادة 
تحليلها

المراد 

ا�صتخدام التركيز الاأقل من المحلول العياري 
)غير ال�صفري(

تحليل  ثلاث عينات كحد اأدنى من المحلول العياري ذي 
التركيز الاأدنى غير ال�صفري بتكرارية ثلاث مرات على الاأقل.

حد الك�صف النوعي هو اأقل تركيز للمحلول العياري 
ذي التركيز الاأدنى غير ال�صفري

جميع معايير الك�صف والتاأكيد متوافقة مع المادة 
تحليلها

المراد 

لحد القطعي كحد للك�صف النوعي  
ا�صــتخدام ا

ممزوجة بالمادة 
تحليل ثلاث عينات كحد اأدنى من عينات 

تحليلها  عند التركيز الموافق للحد القطعي )النقطة 
المراد 

لحدية (، واأن يتم تكرار ذلك ثلاث مرات.
ا

لحد القطعي  
حد الك�صف النوعي هو قيمة ا

)C
uttoff(

جميع معايير الك�صف والتاأكيد متوافقة مع المادة 
تحليلها

المراد 

لخلفية
ا�ستخدام اإ�سارة الت�س�ي�س في ا

ا�صتخدام مواد قيا�صية مرجعية
ممزوجة 

تحليل ثلاثة م�صادر )اأو اأكثر( من عينات فارغة 
تحليلها بتراكيز متناق�صة ويجرى التحليل مرتين 

بالمادة المراد 
وب�صكل منف�صل وتعاد القيا�صات ثلاث مرات لكل عينة.

تحليلها اإلى اإ�صارة 
تقييم اإ�صــــــارة المادة المراد 

(Signal to N
oise; S/N

الت�صوي�ض (
S/N=height of analyte / amplitude of noise

 حد الك�صف النوعي ينتج ا�صتجابة متكررة 
وثابتة على جهاز القيا�ض  اأكبر اأو ت�صاوي ثلاثة 
N( الناتج  في 

oise( اأ�صعاف م�صتوى الت�صوي�ض
خلفية  الكروماتوغرام مقارنة بالعينات الفارغة 

S/N
 ≥3

لخلفية 
ا�صتخدام التحليل الاإح�صائي 

الكروماتوغرام

 B
lank( مختلفة

تحليل ثلاث عينات فارغة من م�صادر 
M( ويجري التحليل مرتين منف�صلتين بتكرارية ثلاث 

atrix

ممزوجة 
تحليل عينات فارغة 

مماثل 
مرات على الاأقل، وب�صكل 

تحليلها.
بتراكيز متناق�صة من المادة المراد 

لح�صابي )X( والانحراف المعياري 
ح�صاب المتو�صط ا

)SD( لاإ�صارة الت�صوي�ض من العينات الفارغة، 
ويح�صب حد الك�صف النوعي من خلال العلاقة:

 LO
D

=X
 + 3.3 SD

جميع معايير الك�صف والتاأكيد متوافقة مع 
تحليلها، وتقارن النتائج مع العينات 

المادة المراد 
تحليلها

الفارغة الممزوجة بالمادة المراد 

)المبادئ التوجيهية في مختبرات ال�صموم الجنائية: التحقق من �صلاحية الطرق التحليلية )الاإ�صدار الثاني
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المعيار
Validation Param

eter
طريقة العمل
Procedures

لح�ساب
طريقة ا

A
ssessm

ent
ط القب�ل

�سر
A

cceptance C
riteria

تقييم حد الك�صف النوعي با�صتخدام 
لخطي

منحنى المعايرة ا
مجال عمل الطريقة 

تكرار قيا�ض عينات منحنى المعايرة عبر 
W( ثلاث مرات على الاأقل.

orking range( التحليلية

تحديد الانحراف المعياري )SD( للمقطع على 
 )y-intercept( )المحور العمودي )ال�صادي
لح�صابي لميل خط منحنى المعايرة 

والمتو�صط ا
لخطية 

الم�صتقيم )Avgm( لمنحنيات المعايرة ا
تجة عن القيا�صات، ويح�صب حد الك�صف النوعي 

النا
من خلال العلاقة:

LO
D

=3.3 ×SD
/Avgm

جميع معايير الك�صف والتاأكيد متوافقة مع 
تحليلها، وتقارن النتائج مع العينات 

المادة المراد 
تحليلها

الفارغة الممزوجة بالمادة المراد 

(LO
Q( حد التقدير الكمي

ا�صتخدام التركيز الاأقل من المحلول العياري 
)غير ال�صفري(

تحليل ثلاث عينات كحد اأدنى من التركيز الاأقل للمحلول 
العياري بثلاثة تكرارات )حد اأدنى ت�صعة تكرارات(.

حد التقدير الكمي هو اأقل تركيز  لمحلول عياري غير 
محاليل المعايرة

�صفري من 
تحقيق معايير الك�صف والتاأكيد 

ا�صتيفاء و
وال�صحة والدقة

لحد القطعي
ا�صتخدام تركيز ا

لحد القطعي 
تحليل ما لا يقل عن ثلاث عينات عند تركيز ا

بثلاثة تكرارات )حد اأدنى ت�صعة تكرارات(.
لحد القطعي 

حد التقدير الكمي هو قيمة ا
)C

uttoff(
تحقيق معايير الك�صف والتاأكيد 

ا�صتيفاء و
وال�صحة والدقة 

لخلفية
ا�صتخدام اإ�صارة الت�صوي�ض في ا

ا�صتخدام مواد قيا�صية مرجعية

مختلفة )اأو اأكثر( 
تحليل ثلاث عينات فارغة من م�صادر 

تحليلها بتراكيز متناق�صة ويجرى 
ممزوجة بالمادة االمراد 

التحليل مرتين وب�صكل منف�صل، وتعاد القيا�صات ثلاث مرات 
لكل عينة.

تحليلها اإلى اإ�صارة 
تقييم اإ�صارة المادة المراد 

الت�صوي�ض 
Signal to N

oise; S/N
S/N

=height of analyte / am
plitude of noise

 حد التقدير الكمي ينتج ا�صتجابة متكررة وثابتة 
على جهاز القيا�ض اأكبر اأو ت�صاوي ع�صرة اأ�صعاف 
N( الناتج  في 

oise ،م�صتوى الت�صوي�ض )�صجيج
خلفية الكروماتوغرام مقارنة بالعينات الفارغة  

S/N
 ≥10

لخلفية 
ا�صتخدام التحليل الاإح�صائي 

الكروماتوغرام

 B
lank( مختلفة

تحليل ثلاث عينات فارغة من م�صادر 
M( ويجري التحليل مرتين منف�صلتين بتكرارية ثلاث 

atrix

ممزوجة 
تحلل عينات فارغة 

مماثل  
مرات على الاأقل، وب�صكل 

تحليلها. 
بتراكيز متناق�صة من المادة المراد 

لح�صابي )X( والانحراف المعياري 
ح�صاب المتو�صط ا

)SD( لاإ�صارة الت�صوي�ض من العينات الفارغة، 
ويح�صب حد التقدير الكمي من خلال العلاقة:

 LO
Q

=X
 + 10 SD

تحقيق معايير الك�صف والتاأكيد 
ا�صتيفاء و

وال�صحة والدقة 

لخطي
ا�صتخدام منحنى المعايرة ا

مجال عمل الطريقة 
تكرار قيا�ض عينات منحنى المعايرة عبر 

W( ثلاث مرات على الاأقل
orking range( التحليلية

تحديد الانحراف المعياري )SD( للمقطع على المحور 
العمودي )ال�صادي( )y-intercept( والمتو�صط 

لح�صابي لميل خط منحنى المعايرة الم�صتقيم 
ا

تجة عن 
لخطية النا

)Avgm( لمنحنيات المعايرة ا
القيا�صات،  ويح�صب حد التقدير الكمي من خلال 

العلاقة:
LO

Q
=10 ×SD

/Avgm

تحقيق معايير الك�صف والتاأكيد 
ا�صتيفاء و

وال�صحة والدقة 

Table 2- (continued)     
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المعيار
Validation Param

eter
طريقة العمل
Procedures

لح�ساب
طريقة ا

A
ssessm

ent
ط القب�ل

�سر
A

cceptance C
riteria

تحليلها 
ن�ســـبة ا�ســـترداد المادة المــراد 

 (R
ecovery of analyte)

مختلفة وت�صاف 
ا�صتخلا�ض خم�صة تكرارات لثلاثة تراكيز 

كمية معروفة من المادة العيارية الداخلية )IS( اإلى كل عينة 
تحليلها، وفي نف�ض الوقت يتم 

بعد عملية الا�صتخلا�ض، ومن ثم 
محاليل عيارية مائية اأو �صمن مذيبات ع�صوية للمادة 

تحليل 
تحتوي على نف�ض الكمية من المادة المراد 

تحليلها والتي 
المراد 

تحليلها،

  )M
atrix( لخا�صة بالعينات الفارغة

- القيم ا
تحليلها الم�صتخل�صة:

الممزوجة بالمادة المراد 
تحليلها الم�صتخل�صة

A م�صاحة قمة المادة المراد 
1

A م�صاحة قمة المادة العيارية الداخلية 
2

لخا�صة بالعينات غير الم�صتخل�صة )عينات 
- القيم ا

المحاليل المائية اأو المحاليل الع�صوية(
تحليلها �صمن المحلول 

A م�صاحة قمة المادة المراد 
3

المائي اأو المذيب الع�صوي
A م�صاحة قمة المادة العيارية الداخلية 

4
R

ecovery=  ]A
1/A

2[/]A
3/A

4[ x100

ين�صح باألا تقل ن�صـــبة ا�صـــترداد المادة المــراد 
تحليلها )ن�صبة الا�صتخلا�ض( ما اأمكن عن 
15%

%، وينبغي األا تتجاوز دقة النتائج  ± 
50

 (C
arryover) الأثرالمرحّل للمادة

B( بعد كل عملية 
lank M

atrix( تحليل فوري لعينات فارغة
تحليلها بتراكيز متزايدة، اأو 

تحليل لعينات حاوية للمادة المراد 
تحليل عينات لاأعلى تركيز في المعايرة متبوعة بتحليل 

من خلال 
عينة فارغة

تحديد التركيز الاأعلى الذي لا يمكن بعد ا�صتخدامه 
ممزوجة بالمادة المراد تحليلها 

تحليل عينة 
في تح�صير و

م�صاهدة اأثر مرحّل في عينة فارغة لاحقة، من خلال 
ح�صاب تركيز الاأثر المرحل للمادة المراد تحليلها في 

العينة الفارغة

 %
يجب األا يزيد الاأثر المرحل  على مقدار 20

LO( بالن�صبة 
Q( من قيمة حد التقدير الكمي

% للعياري 
تحليلها واألا يزيد على 5

للمادة المراد 
الداخلي.

التقديـــر الكــمي لتاأثير مزيج العينة في عملية 
ط التاأين

تعزيز/ تثبي

حقن المادة بعد العمود الكروماتوغـرافي 
لتقييم مدى تعزيز /تثبيط التاأيّن

محلولين ب�صكل م�صتمر بتركيز عالٍ وتركيز منخف�ض 
حقن 

تحليلها وب�صكل منف�صل عن حقن 
على التوالي من المادة المراد 

في جهاز الكرمواتوغرافيا 
 )B

lank m
atrix( العينة الفارغة

ال�صائلة بوا�صطة موزع ياأخذ �صكل T ويو�صع بعد العمود 
الكروماتوغرافي مبا�صرة، )ع�صر عينات فارغة اإن اأمكن(

 )B
ase line( لخط الاأ�صا�صي

 مراقبة ثباتية ا
تحليلها في 

للا�صتجابة الناجمة عن مرور المادة المراد 
مطياف الكتلة.

يجب األا يتجاوز معدل تعزيز اأو تثبيط عملية 
%± اأو 

تحليلها مقدار 25
تاأين المادة المراد 

 C
oefficient of) لا يتجاوز معامل التباين

%
variation; C) للتعزيز اأو التثبيط مقدار 15

V

طريقة الاإ�صافة بعد الا�صـتخلا�ض لتقييم 
مدى تعزيز / تثبيط التاأين

مجمــــوعتان من العينات، المجموعة الاأولى )Set 1( من 
تحقن 

 

تحليلها 
محاليل مائية للمادة العيارية القيا�صية للمادة المراد 

مح�صرة بتركيزين، الاأول 
)اأو �صمن مذيب ع�صوي منا�صب( 

ني مرتفع، �صت مرات على الاأقل. المجموعة 
منخف�ض والثا

B( ماأخوذة 
lank m

atrix( من عينات فارغة )Set  2( الثانية
مختلفة للعينة المدرو�صة على الاأقل اإن 

من ع�صرة م�صادر 
اأمكن ذلك، ويتم اأخذ عينتين من كل م�صدر، وبعد اإتمام 
التح�صير اأو الا�صتخلا�ض وفق الطريقة المعتمدة لتح�صير 

لح�صول عليها 
لخلا�صات التي تم ا

العينات المدرو�صة يتم مزج ا
بالتركيز المنخف�ض اأو بالتركيز المرتفع من المادة العيارية 

تحليلها
القيا�صية للمادة المراد 

X) م�صاحة القمة 
تتم مقارنة متو�صط (

محاليلها 
تحليلها في 

الكروماتوغرافية للمادة المراد 
المائية  )اأو �صمن المذيب الع�صوي()Set 1( مع 

متو�صط م�صاحة القمة الكروماتوغرافية للمادة المراد 
تحليلها التي تم اإ�صافتها اإلى العينات الفارغة بعد 

ا�صتخلا�صها (Set 2)، ويقيم معدل التعزيز اأو التثبيط 
وفق العلاقة:

 Ionization suppression / enhancem
ent %

=
((X

 area of Set 2)/(X
 area of Set 1)-1)×100

يجب األا يتجاوز معدل تعزيز اأو تثبيط عملية 
%±، اأو 

تحليلها مقدار 25
تاأين المادة المراد 

 C
oefficient of) لا يتجاوز معامل التباين

%
variation; C) للتعزيز اأو التثبيط مقدار 15

V
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المعيار
Validation Param

eter
طريقة العمل
Procedures

لح�ساب
طريقة ا

A
ssessm

ent
ط القب�ل

�سر
A

cceptance C
riteria

 (A
ccuracy) ال�سحة

تحليلها با�صتخدام ثلاثة 
ممزوجة بالمادة المراد 

تحلل عينات 
مجال المعايرة، بحيث يمثل 

مختلفة على الاأقل تغطي 
تراكيز 

 ،)LO
Q

التركيز المنخف�ض ثلاثة اأ�صعاف حد التقدير الكمي )
مجال 

% من متو�صط تراكيز 
والمتو�صط ما قيمته 30 – 50 

لحد القطعي 
% من ا

المعايرة، والمرتفع ما قيمته على الاأقل 75
الاأعلى لمجال المعايرة، وبخم�صة تكرارات لكل تركيز على الاأقل، 

مختلفة عن التراكيز المعتمدة 
ويجب اأن تكون هذه التراكيز 

مختلفة عن 
محاليل اأ�صا�صية 

مح�صرة من 
في اإجراء المعايرة و

محاليل المعايرة

 w
ithin run) َّم ال�صحة خلال يوم واحد  تقي

تحليل �صل�صلة عينات واحدة في 
accuracy) من خلال 

مختلفة 
َّم ال�صحة بين اأيام  يوم واحد.  وكذلك تقي

تحليل ثلاث 
betw)  من خلال 

een-run accuracy)

مختلفة،  
�صلا�صل حقن على الاأقل وفي ثلاثة اأيام 

%(بالعلاقة التالية:
B

ais( وتقيم ال�صحة بح�صاب
  Accuracy(%

) at Cx= ](M
ean of calculated Cx-Nominal 

Cx) / (Nominal Cx)[  ×100

 %
لحد الاأق�صى المقبول لل�صحة بقيمة  ± 15

 ا
عند كل تركيز، با�صــــتثناء قيمة ال�صحة عند 
حد التقدير الكمي والتي يمكن تقبل حتى  ± 

  .%
20

(Precision) الدقة

َّم الدقة لنف�ض العينات الم�صتخدمة في تقييم ال�صحة، ويتم   تقي
im( عند 

m
unoassays( تحديد الدقة في المقاي�صات المناعية

C) با�صتخدام ثلاثة تراكيز 
uttoff( لحد القطعي

تركيز ا
مختلفة وبخم�صة تكرارات قيا�ض على الاأقل، تركيز 
C)، وتركيز 

uttoff(منخف�ض لي�ض اأقل من %50 من
C)، وتركيز مرتفع لي�ض اأكثر من %50 اأعلى من 

uttoff(

.(C
uttoff( تركيز

 ،(w
ithin run Precision) َّم الدقة خلال يوم واحد  تقي

َّم الدقة  بتحليل  �صل�صلة عينات واحدة في يوم واحد. و تقي
betw)  بتحليل 

een-run Precision) مختلفة
بين اأيام 

مختلفة،  
ثلاث �صلا�صل حقن على الاأقل وفي ثلاثة اأيام 

 SD وتمثل الدقة حا�صل ق�صمة الانحراف المعياري للنتائج
: µ لح�صابي للنتائج

على القيمة المطلقة للمتو�صط ا

    CV
(%

)=RSD
=  SD

/µ

% عند 
لحد الاأق�صى المقبول للدقة بقيمة  15

 ا
كل تركيز، با�صتثناء قيمة ال�صحة عند حد 

 %
التقدير الكمي والتي يمكن اأن تقبل حتى   20

. ومن اأجل بع�ض التحاليل التي تتطلب قيمة 
تحديد الاإيثانول في 

دقة اأقل على �صبيل المثال )
الدم( فمن المتوقع اأن تكون قيمة الدقة المقبولة  

.%
10

ط المعايرة
منحنى- نم

 C
alibration C

urve/ Standard (C
urve/)   

 C
alibration M

odel

تحليلها بتراكيز نقاط 
ممزوجة بالمادة المراد 

تح�صير عينات 
مجال العمل( �صمن 

المعايرة ) على الاأقل �صتة تراكيز تغطي 
تحلل بتكرارية خم�ض 

مزيج العينة المدرو�صة مع عينة فارغة، 
مرات

لجميع القيا�صات ور�صم منحنى 
تقييم ال�صحة 

r تحديد نمطها ومعادلتها وقيمة 2
المعايرة و

لجميع نقاط 
 %

تجاوز ال�صحة ن�صبة ± 15
عدم 

% عند 
المعايرة ) تقبل ال�صحة بن�صبة ± 20

r اأكبر  حد التقدير الكمي(، واأن تكون قيمة 2
من 0.975

لجــ�دة
عينات مراقبة ا

(Q
uality C

ontrol Sam
ples)

لجودة على الاأقل بثلاثة تراكيز 
تح�صر عينات مراقبة ا

)مرتفع، متو�صط، منخف�ض(، وتقا�ض بتكرارية مرتين، ويجب 
% من عدد 

لجودة على الاأقل 5
اأن يكون عدد عينات مراقبة ا

العينات الكلي لل�صل�صلة التحليلية

لجودة وفق 
تقييم نتائج القيا�صات لعينات مراقبة ا

منحنى المعايرة المعتمد

يجب األا تزيد التراكيز المح�صوبة على اأو تنق�ض 
% من التراكيز الاأ�صلية، واأن تكون 

عن 15
مجال  ± 1 من قيمة 

%66 من القيم �صمن 
%99 من القيم 

الانحراف المعياري )SD( و 
2±، وت�صتبعد القيم اأعلى 

SD   مجال
�صمن 

.±3
SD

من 
ف )التمديد(

�سلامة التخفي
(D

ilution Integrity)
مزج العينة الفارغة بتراكيز اأعلى من التركبز الاأعلى لمنحنى 

محددة
المعايرة، ومن ثم تخفيفها بن�صب 

تقييم ال�صحة والدقة للنتائج مقارنة مع التراكيز 
الاأولية

لجميع 
 %

تجاوز ال�صحة والدقة ن�صبة 15
عدم 

التخفيفات

Table 2- (continued)     
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المعيار
Validation Param

eter
طريقة العمل
Procedures

لح�ساب
طريقة ا

A
ssessm

ent
ط القب�ل

�سر
A

cceptance C
riteria

الثباتية
 (Stability( 

تحليلها 
ممزوجة بالمادة المراد 

 تقيم الثباتية في عينات فارغة 
بتح�صير ثلاث عينات رئي�صية لتركيزين اأحدهما مرتفع 

والاآخر منخف�ض، وتقا�ض العينات الماأخوذة من كل عينة رئي�صية 
بتكرارية ثلاث مرات عند كل نقطة زمنية ابتداءً من الزمن 

تح�صير العينات(
ال�صفر )وقت 

 مقارنة متو�صط ا�صتجابة جهاز التحليل عند الزمن 
مجموعة من العينات بمتو�صط الا�صتجابة 

�صفر لكل 
للعينات التالية عند الاأزمنة التالية من درا�صة 

الثباتية

يجب األا تتجاوز ن�صبة الفقد اأو عدم الثباتية 
% من التركيز الاأولي

ن�صبة 15

ثباتية التجمد والذوبان
 (Freeze/Thaw

 Stability)

تحليلها في 
يتم تق�صيم العينات الفارغة الممزوجة بالمادة المراد 

محكمة الاإغلاق 
الفقرة ال�صابقة اإلى ما لا يقل عن ثلاثة اأنابيب 

منف�صلة لكل تركيز  ويعتبر تركيز العينات الاأولي هو التركيز 
تجمد في درجة حرارة التخزين المحددة 

عند الزمن �صفر، ثم 
لمدة 24 �صاعة، ويتبع ذلك تذويب العينات المتجمدة في درجة 

حرارة الغرفة دون م�صاعدة. وعند ذوبان العينات تماماً، يجب 
اأن يتم التحليل الاأول لمجموعة العينات بثلاثة تكرارات، وبعدها 

تجميدها مرة اأخرى لمدة 12 اإلى 24 �صاعة في ظل نف�ض 
يعاد 

الظروف. ويجب اإعادة التحليل بمعاودة عملية دورة التجمد/ 
الذوبان مرتين اأو عدة مرات. 

 مقارنة متو�صط ا�صتجابة جهاز التحليل عند الزمن 
مجموعة من العينات بمتو�صط الا�صتجابة 

�صفر لكل 
للعينات التالية عند الاأزمنة التالية من درا�صة 

الثباتية

يجب األا تتجاوز ن�صبة الفقد اأو عدم الثباتية 
% من التركيز الاأولي

بن�صبة 15

 ثباتية العــينات المح�سرة
(Stability – Processed Sam

ple(

تح�صير عدة �صلا�صل عينات للتحليل )مثلا بعد الا�صتخلا�ض( 
كما هو بالن�صبة للعينات المح�صرة بخ�صو�ض منحنى المعايرة 

ينَات الـحَقْن  بالن�صبة للتراكيز المحددة، ويتم توزيعها �صمن قِنِّ
تحليل 

لحاقن الاأوتوماتيكي. ويتم 
لخا�صة با

)injection vial( ا
�صل�صلة العينات الاأولى لكل تركيز على الفور بثلاثة تكرارات 

لمعرفة الا�صتجابات عند بدء الدرا�صة )الزمن ال�صفر(. ويتم 
لخا�صة ب�صلا�صل العينات الاأخرى 

ينَات الـحَقْن  ا تخزين كافة قِنِّ
لنف�ض التراكيز كما في طريقة التخزين خلال التحليل الروتيني 
)على �صبيل المثال، في الثلاجة، اأو في درجة حرارة الغرفة على 

تحليلها بثلاثة تكرارات في فترات 
لحاقن الاأوتوماتيكى(. ثم يتم 

ا
مختلفة خلال 72 �صاعة

زمنية 

مقارنة متو�صط ا�صتجابات الكا�صف في كل فترة 
زمنية اإلى مقابلاتها في الزمن ال�صفر.

يجب األا تتجاوز ن�صبة الفقد اأو عدم الثباتية 
% من التركيز الاأولي

بن�صبة 15

Table 2- (continued)     
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9. المتطلبات الإضافية للتحقق من صلاحية 
 Additional Validation التحليلية  الطريقة 

Parameters
من المهم في بع�ض الحالات اأن يتم تقييم عوامل اإ�صافية للتحقق 
من �صلاحية الطريقة التحليلية في حال تطلبت الخطوات المتبعة في 
المراد  المادة  ثباتية  العوامل  هذه  ومن  محددة،  اإجراءات  الطريقة 
تجميد  عند  وخا�صة   )Matrix( المدرو�صة  العينة  مزيج  في  تحليلها 
لاإجراءات  العينة  مزيج  خ�صوع  عند  وكذلك  واإذابته،  العينة  مزيج 
ا�صتخلا�ض(،  اأو  محددة  بطريقة  )معالجة  القيا�ض  قبل  تح�صير 
اأو مذيب معين على كل من �صحة ودقة  العينة بمحل  وتاأثير تخفيف 
في  العوامل  هذه  ي�صمن  اأن  المختبر  على  ويجب  التحليلية،  الطريقة 
قابلة  كانت  اإذا  ما  وتحديد  الطريقة،  �صلاحية  من  التحقق  خطة 
بو�صائل  تحديدها  تم  كانت  اإذا  اأو  التحليلية  الطريقة  في  للتطبيق 
اأخرى )اأي تم تحديدها من خلال ممار�صات �صمان الجودة، او من 
خلال مراجع من�صورة(. ويجب اأن تت�صمن خطة التحقق من �صلاحية 

الطريقة للمختبر وثائق وثبوتيات هذا التقييم

Dilution Integrity 1.9 سلامة التخفيف
من  التحقق  اأثناء  العينة  تخفيف  تاأثير  من  التحقق  من  بد  لا 
روتينية  واإن كان ذلك ممار�صة  الكمية حتى  التحليل  �صلاحية طرق 
للعينة  ال�صغير  الحجم  يتطلب  الاأحيان،  بع�ض  وفي  المختبر،  داخل 
منا�صب،  ب�صكل  فح�صها  ليتم  العينة  على  منا�صبة  تعديلات  اإجراء 
وفي حالات اأخرى، ممكن م�صادفة عينات ذات تراكيز عالية للغاية 
فتكون اأعلى من مجال المعايرة الذي تم معرفته. لجعل تركيز المادة 
المحللة �صمن نطاق التراكيز المثبتة �صحته، فلابد لاإجراءات المختبر 

اأن ت�صمح باإعادة التحليل بعد التخفيف من العينة.
اأو حجم  تركيز عالٍ  لمادة مدرو�صة ذات  كان تخفيف عينة  واإذا 
�صئيل ممكنًا، فلابد للمختبر اأن يقيّم تاأثير التخفيف على قيم دقة 
الدقة  درا�صات  باإعادة  ذلك  اإنجاز  ويتم  التحليلية.  الطريقة  وتحيز 
وال�صحة با�صتخدام عوامل تخفيف معقولة )1:2، 1:10، 1:50( ويتم 

تحديد ما اإذا بقيت معايير كفاءة الطريقة ثابتة]2, 4[.

 Stability 2.9 الثباتية
من  بعدد  تتاأثر  قد  تحليلها  المراد  المدرو�صة  المادة  ثباتية  اإن 
ورطوبة  حرارة  درجة  من  التخزين  ظروف  ذلك  في  بما  المتغيرات، 

حمو�صة  ودرجة  العينات  تح�صير  عملية  ظروف  وكذلك  ن�صبية، 
الو�صط. ويتم ت�صميم تجارب الثباتية واإجرائها لمعالجة الحالات التي 
ت�صادف عادة في عمليات المختبرات، ما لم يتم تحديد ثباتية المادة 
المدرو�صة م�صبقاً وبالفعل من خلال طرق اأخرى )اأي خلال ممار�صات 
ي�صتخدم في  اأن  ويجب  المن�صورة(.  المراجع  اأو خلال  �صمان الجودة، 
درا�صات الثباتية مجموعة من العينات المح�صرة من المواد المرجعية 
من  معززة  عينات  لاإعداد  النقية  المرجعية  المواد  وت�صتخدم  النقية. 
تحليله  يراد  مزيج  كل  في  وعالٍ  منخف�ض  بتركيزين  المدرو�صة  المادة 

بنف�ض الطريقة.
هذه  من  كل  من  وكافٍ  كبير  حجم  تح�صير  يتم  اأن  المهم  ومن 
ا�صتكمال  اأجل  من  وذلك  مرجعية  مادة  بوجود  المعززة  العينات 
الدرا�صات في الاأق�صام التالية اأدناه. يجب مبدئيًا اأن يتم تحليل هذه 
العينات المعززة في ثلاثة تح�صيرات لتاأ�صي�ض الا�صتجابة عند الزمن 
مجموعة  لكل  �صفر  للزمن  الا�صتجابة  متو�صط  مقارنة  وتتم  �صفر. 
التالي  الزمن  عند  التالية  للعينات  الا�صتجابة  بمتو�صط  العينات  من 
t1 من درا�صة الثباتية. كما اأن الانحدار الخطي لمتو�صط الا�صتجابتين 
المقا�صتين )مثلًا: المح�صوبة من م�صاحة القمة1، اأو من ن�صب م�صاحات 
الداخلية( بدلالة  النقية  المادة المرجعية  اإلى  لللمادة المدرو�صة  القمة 

الزمن �صوف يعطي تقييمًا لمنحى الثباتية ]2,3[.

والذوبان2  التجمد  عند  المدروسة  المادة  ثباتية   1.2.9
 Stability – Freeze/Thaw

عادة يجب على المختبر كجزء من ممار�صة المختبر القيا�صية 
اأن يقوم بتجميد العينات قبل التحليل، كما اأنه يجب على المختبر 
اأن يقوم بتحديد ثباتية المادة المدرو�صة بعد ثلاث دورات التجميد 
والذوبان للمادة، وذلك في حال عدم وجود بيانات يمكن الاعتماد 

عليها ن�صرت في هذا ال�صاأن حول المادة.
الفقرة )2.9(  اآنفة الذكر في  العينات المعززة  ويتم تق�صيم 
ثم تجمد  تركيز،  لكل  منف�صلة  اأنابيب  ثلاثة  يقل عن  لا  ما  اإلى 
ويتبع ذلك  �صاعة،  المق�صودة لمدة 24  التخزين  في درجة حرارة 
تذويب الجليد دون م�صاعدة في درجة حرارة الغرفة. عند اإذابة 

1- عند ر�صد م�صاحات القمم الموافقة للمكونات، يجب اأن تكون ا�صتجابة الجهاز ثابتة 
با�صتمرار على مدى عدة اأيام من اأجل الح�صول على تف�صير موثوق به للبيانات

للعينات  اأجل التجميد/ الذوبان والتخزين  الثباتية من  اأن درا�صات  ومن الم�صلم به   -2
ال�صلبة )على �صبيل المثال: ال�صعر، الاأن�صجة، والمنتجات الغذائية) قد لا يكون ممكنًا 
في  الحذر  توخي  وينبغي  العينات.  هذه  طبيعة  ب�صبب  وذلك  التح�صير،  خلال  من 
تف�صير نتائج العينات ال�صلبة عندما تكون بيانات الثباتية الخا�صة بها غير متوافرة
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اأول مجموعة من العينات في  اأن يتم تحليل  الجليد تمامًا، يجب 
للعينات  اأخرى  مرة  تجميدها  يعاد  حين  في  تح�صيرات،  ثلاثة 
ويجب  الظروف.  نف�ض  ظل  في  �صاعة   24 اإلى   12 لمدة  الاأخرى 
اأو  مرتين  الذوبان  التجمد/  دورة  عملية  بمعاودة  التحليل  اإعادة 

عدة مرات. 
قيم  على  الح�صول  عند  ثابتة  تحليلها  المراد  المادة  وتعتبر 
تراكيز لعينات ما بعد التجمد والذوبان مقارنة مع تركيز عينات 
اأي  المتبعة  التحليلية  الطريقة  �صحة  حدود  �صفر�صمن  الزمن 

�صمن المجال %15±.

 Stability – Processed 2.2.9 ثباتية العينات المحضرة
Sample

العينة  تحليل  دون  تحول  طارئة  ظروفٌ  هناك  تكون  قد 
الاأجهزة  �صمن  وذلك  تح�صيرها،  بعد  مبا�صرة  المدرو�صة 
من  يكون  واإنما  الفور.  على  تحليلها  يمكن  لا  لذلك  التحليلية، 
هذه  في  لاحق.  وقت  في  اأو  التالي  اليوم  في  تحليلها  ال�صروري 
لتح�صير  اللازمة  المدة  تقييم  ال�صروري  من  يكون  الحالات، 
لتغيرات  تخ�صع  اأن  قبل  �صالمة  العينة  تبقى �صمنها  والتي  العينة 
تحليلها،  اأو  للمادة  الدقيق  الك�صف  تمنع  اأن  وقبل  مقبولة،  غير 

وتحديد كمياتها.
بعد  مثلًا  للتحليل  عينات  عدة�صلا�صل  تح�صير  يتم  وعادة 
بخ�صو�ض  المح�صرة  للعينات  بالن�صبة  هو  الا�صتخلا�ض)كما 
منحنى المعايرة بالن�صبة للتراكيز المحددة(، ويتم توزيعها�صمن 
بالحاقن  الخا�صة   )injection vials( الَحقْن  ينَات  قِنِّ
تركيز  لكل  الاأولى  العينات  �صل�صلة  تحليل  ويتم  الاأوتوماتيكي. 
على الفور بثلاث تكرارات لمعرفة الا�صتجابات عند بدء الدرا�صة 
injec- الَحقْن  زجاجات  كافة  تخزين  ويتم  ال�صفر(  ))الزمن 
tion vials( الخا�صة ب�صلا�صل العينات الاأخرى لنف�ض التراكيز 

كما في طريقة التخزين خلال التحليل الروتيني على �صبيل المثال، 
في الثلاجة، اأو في درجة حرارة الغرفة على الحاقن الاأوتوماتيكي. 
تكرارات في فترات زمنية مختلفة خلال  بثلاثة  يتم تحليلها  ثم 
72 �صاعة. وتتم مقارنة متو�صط ا�صتجابات الكا�صف في كل فترة 

زمنية اإلى مقابلاتها في الزمن ال�صفر ]4[.
قيم  على  الح�صول  عند  ثابتة  تحليلها  المراد  المادة  وتعتبر 
تراكيز عينات ما بعد التخزين مقارنة مع تركيز عينات الزمن 
�صمن  اأي  المتبعة   التحليلية  الطريقة  �صحة  حدود  �صمن  �صفر 

المجال %15± .

الصلاحية  من  التحقق  إعادة  متطلبات   .10
للطرق التحليلية التي تم التحقق من صلاحيتها 
Required Revalidation of Previ�  مسبقاً

ously Validated Methods
�صلاحيتها  المثبتة  الطريقة  على  تطراأ  التي  التعديلات  تتطلب 
على  �صلبي  تاأثير  لها  لي�ض  الطارئة  التعديلات  اأن  من  للتاأكد  تقييماً 
التعديلات  هذه  ت�صمل  اأن  ويمكن  واأدائها.  التحليلة  الطريقة  كفاءة 
Analytical con- )على �صبيل المثال لا الح�صر الظروف التحليلية 
تح�صير  وظروف   )Instrumentation( الاأجهزة  ونوعية   )ditions

 Data( البيانات  معالجة  وبرامج   )Sample processing( العينة 
.)software

في  التعديلات  التحليلية؛  للظروف  بالن�صبة  المثال،  �صبيل  وعلى 
يوؤثر  قد  ما   )Buffer( المنظمة  المحاليل  اأو  الا�صتخلا�ض،  مُذيبات 
الدقة،  اأو  الك�صف،  حدود  على  اأو  الت�صوي�ض،  اأو  النتائج،  خطية  على 

اأو ال�صحة.
كما اأن تغيير عمود الف�صل الكروماتوغرافي اأو مادة الطور الثابت 
في العمود، اأو تغيير اأحد مكونات اأو ن�صب محاليل الطور المتحرك في 
الطرق الكروماتوغرافية يمكن اأن يوؤثر على خطية النتائج اأو ي�صبب 

تداخلات.
التعديلات على  تاأثير  التحقق من  هو  والهدف في هذه الحالات 

كفاءة الطريقة التي تم التحقق من �صلاحيتها م�صبقاً.
من  للتحقق  تقييمها  اإعادة  يجب  التي  المعايير  تحديد  ويتم 
للتعديل  وفقاً  تاأثرها  المحتمل  المعايير  �صبط  بعد  الطريقة  �صلاحية 
الذي تم اإجراوؤه، ولابد من اإجراء تجارب التحقق من ال�صلاحية من 
خلال تقييم المعايير الم�صتهدفة لعينات يتم تحليلها وفقًا للطريقة قبل 
ي�صمح  ما  التعديل،  بعد  الطريقة  وفق  تحليلها  يتم  وعينات  التعديل 
باإجراء مقارنة واإطلاق حكم بوجود تاأثير للتعديلات من عدمه ]4[.

من  التحقق  أجل  من  التوثيق  متطلبات   .11
 Documentation التحليلية  الطرق  صلاحية 

Requirements for Method Validation
في  العمل  اإجراءات  من  اأ�صا�صيًّا  جزءًا  ال�صجلات  حفظ  يعد 
من  التحقق  عملية  عنا�صر  من  رئي�صي  عن�صر  وهو  المختبرات، 
تم  التي  البيانات  على  الحفاظ  ويجب  التحليلية.  الطريقة  �صلاحية 
اأن تكون  التحليل، ويجب  التحقق من �صحة  اإن�صاوؤها خلال درا�صات 
يجب  بحيث  التفتي�ض.  اأو  والمراجعة،  للتدقيق  متاحة  البيانات  تلك 
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ترتيب وت�صنيف هذه ال�صجلات لي�صهل ا�صترجاعها وا�صتعرا�صها.
ا  ويجب اأن تت�صمن �صجلات التحقق من �صلاحية طريقة ملخ�صً
يكون  قد  ونتائجها.  ال�صلاحية  من  للتحقق  اأجريت  التي  للدرا�صات 
هذا الملخ�ض ب�صكل تقرير في نقاط، اأو ملخ�ض ب�صكل جدول، وذلك 
من  التحقق  لدرا�صات  �صريعة  مراجعة  لت�صهيل  مخت�صر  ب�صكل 
الملخ�ض كحد  ي�صتمل هذا  اأن  التحليلية. ويجب  للطريقة  ال�صلاحية 

اأدنى على ما يلي:
	 )Scope( الهدف والنطاق
	 )Validation plan( مخطط التحقق من ال�صلاحية
يتم  	 لم  حالة  وفي  المقيمة،  والمقايي�ض  المعايير  جميع  و�صف 

تقييم اأحد هذه العوامل يجب تعليل ذلك.
خطوات تح�صير العينات لتت�صمن التراكيز، والمزائج. 	
البيانات الاأولية والنتائج المبا�صرة اأو المراجع التي ت�صير اأين  	

تم حفظ البيانات الاأولية.
	 )Results and calculations( النتائج والح�صابات
	 )Conclusions( الا�صتنتاجات
	 )References( المراجع
توثيق المراجعات الاإدارية والموافقات 	
من المهم ل�صجلات التحقق من �صلاحية الطريقة التحليلية  	

التي  الدرا�صات  ب�صاأن  محددة  تفا�صيل  على  تحتوي  اأن 
اأجريت، بما في ذلك:

الطريقة  	 �صلاحية  من  التحقق  بعملية  المعنيون  الاأ�صخا�ض 
.)Individuals involved in the method validation(

	 Specific instrumenta� والنوعية  الم�صتخدمة  )الاأجهزة 
)tion

	 )Dates( التواريخ
ويجب اأن تت�صمن وثائق التحقق من �صلاحية الطريقة التحليلية 
ا ن�صخة من الطريقة التحليلية التي و�صعت حديثًا اأو اإ�صارة اإلى  اأي�صً
الاحتفاظ  يتم  اأن  الم�صتح�صن  من  ذلك،  اإلى  اإ�صافة  حفظها..  مكان 
 10 تقل عن  لا  مدة  التحليلية  الطريقة  التحقق من �صلاحية  بوثائق 

�صنوات بعد اإجراء �صلاحية الطريقة. 

12. المراجعة العلمية
من  للتحقق  التوجيهية  المبادئ  ملف  وتدقيق  مراجعة  تمت 
مجموعة  اأع�صاء  قبل  من  الجنائية  ال�صموم  تحليل  طرق  �صلاحية 
العمل العلمية العربية لعلم ال�صموم الجنائية بالجمعية العربية لعلوم 

الاأدلة الجنائية والطب ال�صرعي، والموؤلفة من كل من:

واأخ�صائية  التطوير  ق�صم  رئي�ض  ح�صن/  م�صطفى  هدى  د.   )1
التخ�ص�صي  في�صل  الملك  بم�صت�صفى  الجنائي  ال�صموم  علم 

ومركز الاأبحاث، المملكة العربية ال�صعودية.
الطب  ق�صم  دكتور،  اأ�صتاذ  المعبود/  عبد  محمد  رجاء  اأ.د.   )2
اأ�صيوط،  الطب، جامعة  كلية  الاإكلينيكية،  وال�صموم  ال�صرعي 

جمهورية م�صر العربية. 
د. عبدال�صلام اأحمد بكدا�ض/ اأ�صتاذ م�صاعد، ق�صم الكيمياء   )3
المملكة  الاأمنية،  للعلوم  العربية  نايف  بجامعة  الجنائية 

العربية ال�صعودية.
د. اأحمد اإبراهيم الاأ�صمري/ رئي�ض مركز ال�صموم والكيمياء   )4

ال�صرعية بجدة، وزارة ال�صحة المملكة العربية ال�صعودية.
العربية  نايف  م�صاعد في جامعة  اأ�صتاذ  القد�صي/  د. جهاد   )5
في  العلمية  العربية  المجموعات  ق�صم  رئي�ض  الاأمنية،  للعلوم 
ال�صرعي،  والطب  الجنائية  الاأدلة  لعلوم  العربية  الجمعية 

المملكة العربية ال�صعودية.
اأ�صتاذ م�صاعد، ق�صم ال�صموم والتحاليل  د. �صلاف عا�صي/   )6

ال�صريرية والجنائية، جامعة ليفربول، المملكة المتحدة.
مان�صي�صتر،  راندوك�ض،  مختبرات  مدير  ديب/  �صذى  د.   )7

المملكة المتحدة.
د. فاروق الزهراني/ مختبرات ال�صموم في اإدارة اأمن الدولة،   )8

الريا�ض، المملكة العربية ال�صعودية.
في  الاإقليمي  ال�صموم  مراقبة  مركز  رئي�ض  المزروع/  مها  د.   )9

الدمام، المملكة العربية ال�صعودية.
10( د. طارق الاأحمدي/ ق�صم علوم الاأدلة الجنائية، كلية الملك 

فهد الاأمنية، الريا�ض، المملكة العربية ال�صعودية.
11( اأ. علي حكمي/ ق�صم علوم الاأدلة الجنائية، كلية الملك فهد 

الاأمنية، الريا�ض، المملكة العربية ال�صعودية.

13. الصلاحية
ت�صري هذه المبادئ التوجيهية للتحقق من �صلاحية طرق تحليل 

ال�صموم الجنائية  لمدة عامين من تاريخ الاإ�صدار.
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