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 ألإهداء 

الضياء الذي به إلى 
 اهتدي

                        
 ومن هو لي عوناً ومسندِ 

                                       
 أمسيفي  الأعلىومثلي 

 وغدي
 الغالي .... أبي إلى

 
النبع الذي سقاني   إلى

 ماء الحنان
ومن                  

تحت قدميها جعل ربي 
 الجنان

                              
ومن أجد  فيها عند 

 الخوف الأمان
 إلى اُمي الطيبة ....

 
والى من أعطيتا 

 للحياة لوناً 
                                          

ومن كانتا لي في 
 حياتي عوناً 

ختيّ العزيزتين إلى اُ 
 ... مروة  ،  نور

 

   
 

 زينب فلاح



 

 شكر و تقدير
لہ دمحل رب العالمين والصلاة والسلام على اشرف خلق�ه نبين�ا محم�د وعل�ى آل        

 بيته الطيبين الطاهرين .

جزيل الالشكر ب أتقدم أنانهي رسالتي هذه بفضل الله وتوفيقه  وأنايسعدني ويشرفني * 

لم�ا  ذي�ب أن�وردكتور وال� مؤي�د قاس�م العب�اجيالفاض�لين ال�دكتور  للأس�تاذينوالعرفان 

الطي�ب  الأث�رالبح�ث فك�ان لهم�ا  م�دةلي من رعاية ومساندة وتوجيه علمي خلال  أبدياه

 . الأعظموالنفع 

ل��دعمها  ؛  ال��دكتورة رغ��د س��نان العبي��دي إل��ىق��دم ش��كري وامتن��اني اُ  أنويطي��ب ل��ي * 

م�دة البح�ث ، فله�ا من�ي ك�ل العرف�ان والامتن�ان  ط�والوتشجيعها ومتابعتها المتواص�لة 

 في قسم الكيمياء .اجمع  أساتذتيوالى 

سجل شكري وتقديري الى عم�ادة كلي�ة العل�وم ورئاس�ة ومنتس�بي قس�م الكيمي�اء كما اُ * 

عون�اً ومس�اعدة ل�ي واخ�ص بال�ذكر  أبدىاشكر كل من ولتوفيرهم مستلزمات البحث ، 

 منتسبات المكتبة المركزية .

زه�راء) متمني�ةً  وس�ميعة  وسرور  ونغم  و(حمدية  : اشكر زميلاتي أن يلا يفوتنو* 

 لهن التوفيق والنجاح .

أخيراً وعرفاناً بفضلهم عليَّ اشكر عائلتي الكريمة وكل م�ن رف�ع عيني�ه ال�ى الس�ماء * 

 يجزيهم عني خير الجزاء . أنويديه بالدعاء لي سائلةً الله تعالى 

 

 

 

 

 

 زينب
۲۰۰۸ 



 I الخلاصة

 الخلاصة

 -فصول رئيسة : أربعة رسالةتتضمن ال

مقدمة عن الباراسيتامول وطرائ�ق تق�ديره ومقدم�ة ع�ن التحلي�ل ب�الحقن الجري�اني الاول تضمن الفصل * 

 مع عرض لتطبيقاته في التحليل الدوائي باستخدام المكشاف الضوئي فضلاً عن ذكر اهداف هذه الرسالة .

                اعلات الازوت����ة والازدواج واهميته����ا وتطبيق����ات كاش����فتض����من الفص����ل الث����اني مقدم����ة ع����ن تف����* 

باس�تخدام تف�اعلات الازوت�ة والازدواج . نايتروانلين المؤزوت في تقدير المستحضرات الصيدلانية  -بارا

كم���ا تض���من الفص���ل عرض���اً مفص���لاً لط���ريقتين طيفيت���ين (طريق���ة الدفع���ة والحق���ن الجري���اني) لتق���دير 

المستحض����رات الص����يدلانية . اعتم����دت الطريقت����ان عل����ى تفاع����ل الازدواج ب����ين الباراس����يتامول ف����ي 

احم�ر  –يتك�ون ن�اتج برتق�الي إذ ن�ايتروانلين الم�ؤزوت ف�ي الوس�ط القاع�دي  -الباراسيتامول وكاشف بارا

ن�انومتراً . ت�م دراس�ة وتثبي�ت ظ�روف  ٥۲۸ذائب في الم�اء اظه�ر اقص�ى امتصاص�ية عن�د ط�ول م�وجي 

 ۱٥۰ – ۱و  ۲۰ – ۰.٥لكيميائية والفيزيائية) لكلا الط�ريقتين . بل�غ م�دى الخطي�ة ب�ين التفاعل الفضلى (ا

     ۰.٤۲٥وبح��د كش��ف مق��داره ، طريق��ة الدفع��ة والحق��ن الجري��اني  خدامباس��تباراس��يتامول  ۱-مكغ��م . م��ل

طريقت�ي  طريقة الدفعة. تمت دراسة تكافؤية الناتج المتك�ون باس�تخدام استخدامبباراسيتامول  ۱-مل.  مكغم

. كم�ا درس ثاب�ت اس�تقرار الن�اتج  )(كاش�ف : دواء ۱:۲ووج�د انه�ا  ، النسبة المولية والتغيرات المس�تمرة

. وقد طبقت طريقتي الدفعة والحقن الجري�اني ف�ي تق�دير  ۲-. مول ۲لتر ۱۰۷ × ۱.٤۳۰المتكون ووجد انه 

مع  Fو  tحصائياً باستخدام اختباري وتم مقارنة نتائجهما ا، الباراسيتامول في المستحضرات الصيدلانية 

% اذ وج��د ان��ه لايوج��د ف��رق  ۹٥نت��ائج الطريق��ة القياس��ية (دس��تور الادوي��ة البريط��اني) عن��د مس��توى ثق��ة 

 معنوي في دقة ومصداقية كلا الطريقتين .

تضمن الفصل الثالث مقدمة عن تفاعلات الازدواج التاكسدي واهميتها في الكيمياء التحليلية مع عرض * 

والادوية . كما تضمن الفص�ل  امينو انتي بايرين في تقدير بعض المركبات العضوية -٤لتطبيقات كاشف 

الباراس��يتامول ف��ي لط��ريقتين طيفيت��ين (طريق��ة الدفع��ة والحق��ن الجري��اني) لتق��دير  عرض��اً مفص��لاً ايض��اً 

المستحض��رات الص��يدلانية . اعتم��دت الطريقت��ان عل���ى تفاع��ل الازدواج التاكس��دي ب��ين الباراس���يتامول 

اذ يتك�ون ن�اتج احم�ر ي�وم ف�ي الوس�ط القاع�دي امين�و انت�ي ب�ايرين بوج�ود بيركبريت�ات الامون -٤ وكاشف

ت�م دراس�ة وتثبي�ت ظ�روف ن�انومتراً .  ٤٦۱ذائب في الم�اء اظه�ر اقص�ى امتصاص�ية عن�د ط�ول م�وجي 

 ۱-. م���ل مكغ���م ۷۰۰ – ۱۰۰و  ۱٦ – ۲بل���غ م���دى الخطي���ة ب���ين و التفاع���ل الفض���لى لك���لا الط���ريقتين .

     ۰.۱۳۹مق��داره د كش��ف وبح��طريق��ة الدفع��ة والحق��ن الجري��اني عل��ى الت��والي .  اس��تخداموبباراس��يتامول 

افؤية الناتج المتكون باستخدام طريقتي الدفعة . تمت دراسة تك ةباراسيتامول باستخدام طريق ۱-. مل  مكغم



 II الخلاصة

(كاش�ف : دواء) . كم�ا درس ثاب�ت الاس�تقرار للن�اتج  ۱:۲انه�ا  المولية والتغيرات المس�تمرة ووج�دالنسبة 

عل��ى  ۱-دقيق��ة ۰.٤۹۷٤و  ۲-. م��ول۲لت��ر ۱۰٦ × ۱.۱٤٦۹ووج��د ان��ه  ،وثاب��ت س��رعة التفاع��ل المتك��ون

ي بنج��اح ف��ي تق��دير الباراس��يتامول ف��ي المستحض��رات . طبق��ت طريقت��ي الدفع��ة والحق��ن الجري��انالت��والي

مع نتائج دستور الادوي�ة البريط�اني  Fو  tوتم مقارنة نتائجهما احصائياً باستخدام اختباري  ، الصيدلانية

كلا الط�ريقتين م�ع طريق�ة دس�تور الادوي�ة البريط�اني  في دقة ومصداقية معنويلايوجد فرق ووجد انه ، 

 % .  ۹٥عند مستوى ثقة  

الفصل الرابع خصص للاستنتاجات وبيان محاسن الطرائق المطورة ومزاياها ومقارنته�ا م�ع الطرائ�ق * 

 المستقبلية للبحث العلمي الحالي . الآفاق فضلاً عنالموجودة في الادبيات 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 III فهارسال

 المواضيعفهرست 

 رقم الصفحة الموضوع التسلسل

 الفصل الاول

 مقدمة عامة 

 ۱ مسكنات اللآلام ۱.۱

 ۲ الباراسيتامول ۲.۱

 2 تركيبه الكيميائي ۱.۲.۱

 2 صفاته ۲.۲.۱

 ۳ نبذة تأريخية ۳.۲.۱

 ٦ الاستطبابات 4.2.1

 7 ميكانيكية عمله 5.2.1

 7 المدى الطبيعي 6.2.1

 8 لامتصاصالهضم وا 7.2.1

 10 ات الجرعة الزائدةتأثير 8.2.1

 10 طرائق تقدير الباراسيتامول ۳.۱

 10 الطرائق الطيفية ۱.۳.۱

 18 ةطرائق الكروموتوغرافيال ۲.۳.۱

 20 الطرائق التفلورية ۳.۳.۱

 22 ئيطرائق البريق الكيميا ۳.۱.٤

 22 تحاليل الحقن الجرياني ۱.٤

 26 جريانيماهية تحاليل الحقن ال ۱.٤.۱

 ۳۲ التشتت في تحاليل الحقن الجرياني ۱.٤.۲

 ۳٥ العينة منطقةتشتت  فيالعوامل المؤثرة  ۱.٤.۳

 ۳٥ حجم العينة المحقونة ۱.٤.۱.۳

 



 IV فهارسال

 FIA ۳٦الشكل الهندسي لقناة منظومة  2.3.4.1

 ۳٦ سرعة الجريان 3.3.4.1

 FIA ۳۷تطبيقات  5.1

 ٤٤ الهدف من الرسالة 6.1

 نيالفصل الثا

                                         الحقن الجرياني للباراسيتامول في المستحضرات الصيدلانية بوساطة                                                                  -التقدير الطيفي
 نايترو انلين المؤزوت -تفاعل الازوتة و الازدواج مع كاشف بارا

 ٤٥ ت الازوتةتفاعلا ۱.۲

 ٥۰ نايترو انلين وتطبيقاته في تفاعلات الازوتة والازدواج –بارا  ۱.۲.۱

 ٥۳ الجزء التجريبي ۲.۲

 ٥۳ المستخدمةالاجهزة  ۱.۲.۲

 ٥۳ مكونات منظومة الحقن الجرياني ۲.۲.۲

 ٥٤ المستخدمةالكواشف والمواد الكيميائية  ۳.۲.۲

 ٥٥ المستخدمةمحاليل المواد  ۲.۲.٤

 ٥٦ محاليل المستحضرات الصيدلانية الحاوية على الباراسيتامول ۲.۲.٥

 ٥۹ النتائج والمناقشة ۳.۲

A.3.2  التقدير الطيفي للباراسيتامول في المستحضرات الصيدلانية من
خلال تفاعل الازدواج مع  بارا نايترو انلين المؤزوت باستخدام نظام 

 الدفعة التقليدي

٥۹ 

۳.۲A..۱ ٥۹ لاوليةالاختبارات ا 

۳.۲A..2 ٥۹ ضبط الظروف التجريبية 

۳.۲A..۱.۲ ٥۹ حجم الحامض تأثير 

۳.۲A..۲.۲ ٦۰ الكاشف المؤزوت تأثير 

۳.۲A..۳.۲ ٦۰ القاعدة تأثير 

۳.۲A..٤.۲ ٦۱ تسلسل الاضافةتأثير 



 V فهارسال

۳.۲A..٥.۲ ٦۲ زمن تكوين الناتج واستقراريته 

۳.۲A..٦.۲ ٦۲ طيف امتصاص الناتج المتكون 

۳.۲A..۳ ٦۳ منحني القياسي الو  طريقة العمل 

۳.۲A..٦٥ دقة الطريقة المقترحة وتوافقها ٤ 

۳.۲A..٦٦ الناتج المتكون تكافؤية ٥ 

۳.۲A..1.5 ٦۸ ثابت استقرار الناتج المتكون 

۳.۲A..6 ٦۹ المركبات الدخيلة تأثير 

۳.۲A..7 تحضرات تطبيق الطريقة المقترحة في تقدير الباراسيتامول في المس
 الصيدلانية

۷۰ 

۳.۲A..۸ ۷۲ يم نتائج الطريقة المقترحةوتق 

۳.۲B.  التق��ديرالطيفي ب��الحقن الجري��اني للباراس��يتامول ف��ي المستحض��رات
الصيدلانية بالازدواج مع ب�ارا ن�ايترو انل�ين الم�ؤزوت بتقني�ة الحق�ن 

 الجرياني

۷٥ 

۳.۲B..۱ (ترتيب الاضافة) ۷٦ اختيار الوحدة المتشعبة 

۳.۲B..۲ ۷۸ دراسة المتغيرات الكيميائية 

۳.۲B..۱.۲ ۷۸ تركيز محلول كاربونات الصوديوم تأثير 

۳.۲B..۲.۲ ۷۸ حجم حامض الهيدروكلوريك تأثير 

۳.۲B..۳.۲ ۷۹ نايتروانلين المؤزوت -تركيز بارا تأثير 

۳.۲B..۳    ۸۰ تثبيت الظروف الفيزيائية 

۳.۲B..۱.۳ ۸۰ سرعة الجريان الكلية تأثير 

۳.۲B..۲.۳ ۸۰ طول ملف التفاعل تأثير 

۳.۲B..۳.۳ ۸۱ حجم الانموذج المحقن  تأثير 

۳.۲B..۸۲ التشتت للمقطع الملونحساب  ٤ 

۳.۲B..۸۲ معدل النمذجة حساب  ٥ 

۳.۲B..۸۳ منحني القياسي وال طريقة العمل ٦ 



 VI فهارسال

۳.۲B..۷ ۸۳ دقة وتوافق الطريقة المقترحة 

۳.۲B..۸ لمقترحة في تق�دير الباراس�يتامول ف�ي المستحض�رات تطبيق الطريقة ا
 الصيدلانية

۸٤ 

۳.۲B..۹ ۸٥ تقويم نتائج الطريقة المقترحة 

۳.۲B..10 ۸۷ مقارنة طريقة الدفعة مع طريقة الحقن الجرياني 

 الفصل الثالث

                                                                                                             الحقن الجرياني للباراسيتامول في المستحضرات الصيدلانية بوساطة          -التقدير الطيفي
 امينوانتي بايرين و بيركبريتات الامونيوم –٤تفاعل الازدواج التأكسدي مع  

 ۸۹ تفاعلات الازدواج التاكسدي ۱.۳

فاعلات الازدواج التاكسدي امينو انتي بايرين وتطبيقاته في ت -٤ 1.1.3
 العضوي

۹٦ 

 ۹۹ الجزء التجريبي ۲.۳

 ۹۹ تعملةالمسالاجهزة  ۱.۲.۳

 ۹۹ عملةالمستالكواشف والمواد الكيميائية  ۲.۲.۳

 ۱۰۰ عملةالمستمحاليل المواد  ۳.۲.۳

 ۱۰۱ محاليل المستحضرات الصيدلانية ۲.۳.٤

 ۱۰۲ النتائج والمناقشة ۳.۳

۳.۳.A للباراس��يتامول ف��ي المستحض��رات الص��يدلانية م��ن  التق��دير الطيف��ي
امين��وانتي ب�ايرين بوج��ود  – ٤خ�لال تفاع�ل الازدواج التأكس��دي م�ع 

 بيركبريتات الامونيوم باستخدام نظام الدفعة التقليدي

۱۰۲ 

۳.۳.A.۱ ۱۰۲ الاختبارات الاولية 

۳.۳.A.۲ ۱۰۲ ضبط الظروف التجريبية 

۳.۳.A.۱.۲ ۱۰۲ ترتيب الاضافة تأثير 

۳.۳.A.۲.۲ ۱۰۳ حجم كاشف الازدواج تأثير 

۳.۳.A.۳.۲ ۱۰۳ بيركبريتات الامونيومحجم  تأثير 

۳.۳.A.٤.۲ ۱۰٤ القاعدة تأثير 



 VII فهارسال

۳.۳.A.٥.۲ ۱۰٥ درجة الحرارة تأثير 

۳.۳.A.٦.۲  ۱۰٥ هتواستقراريالناتج زمن تكوين 

۳.۳.A.۷.۲ ۱۰٦ حساب ثابت سرعة التفاعل 

8.2.A.3.3 ۱۰٦ ناتج المتكونطيف امتصاص ال 

۳.۳.A.۳ ۱۰۷ القياسي  يمنحنو ال طريقة العمل 

۳.۳.A.۱۰۸ دقة الطريقة المقترحة وتوافقها ٤ 

۳.۳.A.۱۰۹ طبيعة الناتج المتكون ٥ 

۳.۳.A.۱.۱۱۱ ثابت استقرارالناتج المتكون ٥ 

۳.۳.A.۱۱۱ المركبات الدخيلة تأثير ٦ 

۳.۳.A.۷ الباراسيتامول في المستحضرات  تطبيق الطريقة المقترحة في تقدير
 الصيدلانية

۱۱۲ 

۳.۳.A.۸  ۱۱٤ يم نتائج الطريقة المقترحةوتق 

۳.۳B.  التقدير الطيفي للباراسيتامول في المستحضرات الصيدلانية من
أمينوانتي بايرين  -٤ كاشف خلال تفاعل الازدواج التأكسدي مع

 يبوجود بيركبريتات الامونيوم وبتقنية الحقن الجريان

۱۱۷ 

۳.۳B..۱ (ترتيب الاضافة) ۱۱۷ اختيار الوحدة المتشعبة 

۳.۳B..۲ ۱۱۹ دراسة المتغيرات الكيميائية 

1.2.B.3.3 ۱۱۹ تركيز مزيج الاكسدة تأثير 

2.2..B.3.3 ۱۲۰ أمينوانتي بايرين -٤تركيز كاشف  تأثير 

3.B.3.3 ۱۲۱ تثبيت الظروف الفيزيائية 

1.3.B.3.3 ۱۲۱ ن الكليةسرعة الجريا تأثير 

2.3.B.3.3 ۱۲۲ طول ملف التفاعل تأثير 

۳.۳B..۳.۳ ۱۲۳ حجم الانموذج المحقن تأثير 

4.B.3.3 ۱۲۳ حساب تشتت المقطع الملون 

۳.۳B..۱۲٤ حساب معدل النمذجة ٥ 



 VIII فهارسال

۳.۳B..۱۲٥  القياسي  يمنحنوالطريقة العمل  ٦ 

۳.۳B..۷ ۱۲٥ دقة وتوافق الطريقة المقترحة 

۳.۳B..۸ ي��ق الطريق��ة المقترح��ة لتق��دير الباراس��يتامول ف��ي المستحض��رات تطب
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 1 لفصل الأولا

 (1 – 3)مسكنات الآلام  1.1
 Analgesiscs) ( 

 اً تعد مسكنات الآلام الاختيار الاول لاغلب المرضى الذين يعانون من امراض مختلف�ة اذ تض�م ع�دد          

ه��ذه  دل��ذا تع�� ؛تخفي��ف ش��دة الال�م أو  م��ن الادوي��ة والمستحض�رات الص��يدلانية الت��ي تس��تعمل لإزال�ة اً كبي�ر

 لادوية شيوعاً واستعمالاً .الادوية من اكثر انواع ا

 -يمكن تصنيف مسكنات الألم الى مجموعتين رئيسيتين :

  (Potent analgesics)م قوية المفعول لآلامسكنات ا -۱

لاباس ب�ه م�ن الادوي�ة الت�ي تس�تعمل لع�لاج وازال�ة الآلام الش�ديدة والقوي�ة مث�ل: الآلام  اً تشمل عدد            

واحتش��اء العض��لة القلبي��ة . وم��ن اه��م الادوي��ة المص��نفة  ، والآم المخ��اض ، ة والاص��ابات الش��ديد، الكلوي��ة 

 (Methadone)والميث�ادون  ، (Pethidine)والبث�دين ،  (Morphin)ضمن هذا النوع هي : المورفين 

           وغيره����ا . وتمت����از معظ����م ه����ذه الادوي����ة بكونه����ا ذات ت����أثير مخ����در للجه����از العص����بي المرك����زي

(Central Nervous System , CNS)  

  (Mild analgesics)مسكنات الآلام البسيطة  -۲

تظه��ر ه��ذه الادوي��ة مفع��ولاً جي��داً لتس��كين وازال��ة الآلام المتوس��طة ال��ى البس��يطة الش��دة مث��ل: الآم             

والآم بع�د ال�ولادة . ، والص�داع ، و وج�ع الاس�نان ، والاص�ابات البس�يطة  ،والتهاب المفاص�ل،العضلات 

،  (Paracetamol)و الباراس���يتامول ،  (Aspirine)م���ن اب���رز ادوي���ة ه���ذا الن���وع ه���ي : الاس���برين و

في حقيقتها ذات اصل اغريقي حيث تتكون من مقطع�ين  Analgesicلفظة  إن .(Codeine)والكودايين 

ه�ذه ام�ا س�بب المفع�ول المه�دئ ل�لآلام ل (pain)وتعني ال�م  algiaو  (with out)وتعني بدون  anهما : 

 الجهاز العصبي المركزي والمحيطي . فيالادوية فيعود الى تأثيرها المباشر 

 

 

 

 

 



 2 لفصل الأولا

  (Paracetamol)الباراسيتامول   2.1

 جودت��هيع��د الباراس��يتامول م��ن اكث��ر مس��كنات الآلام اس��تعمالاً وانتش��اراً بس��بب كلفت��ه الزهي��دة و            

 لتي يمكن تلافيها بسهولة .وأعراضه الجانبية البسيطة ا، العلاجية العالية 

  (4 – 6)تركيبه الكيميائي  1.2.1

والمس��مى للمرك��ب ه��و الاس��م الش��ائع  Acet amino phen)الباراس��يتامول (اس��يت امين��و ف��ين           

هيدروكسي اسيت  - ٤ أو  (N-acetyl- p- aminophenol)امينو فينول  -بارا -اسيتايل -N كيميائياً بـ

 -ي الآتي :ئوله التركيب الكيميا  (Hydroxy acet anilide-4)انلايد 

 

  

OH

N

H

CH3

O

 

Paracetamol  (C8H9NO2) 

ويعد هذا الاسم  )olphen –ino am –yl acet – Para(اشتق اسم الباراسيتامول من تركيبه الكيميائي 

المتح�دة باس�م اس�يت  تيعرف ف�ي الولاي�اهذا المستحضر في اغلب انحاء العالم . بينما لهو الاكثر شيوعاً 

 . (acetaminophen)امينوفين 

 

  (7– 10)صفاته  2.2.1

 مذاق مر. ايكون عادة بهيئة مسحوق بلوري ابيض اللون عديم الرائحة ذ -۱

 مول . \غم  ۱٥۱.۱۷وزنه الجزيئي هو  -۲



 3 لفصل الأولا

بانيت��ه ف��ي الم��اء وت��زداد ذو ، س��يتامول قلي��ل الذوباني��ة ف��ي الم��اء الب��ارديك��ون البارا -الذوباني��ة : -۳

ويك�ون ، وب�روبلين كلايك�ول ، والكلوروف�ورم ، والاس�يتون ، الساخن. يذوب كلياً في الكحولات 

 وثنائي كلوروميثان. ،  الايثر : شحيح الذوبان جداً في كل منأو  غير ذائب

 م . ۱۷۲ْ – ۱٦۹درجة انصهاره تتراوح بين  -٤

وذل�ك بس�بب ؛ بعيدة عن الض�وء والرطوب�ة يحفظ الباراسيتامول في عبوات محكمة الغلق معتمة  -٥

 قابليته العالية لامتصاص الرطوبة من الجو .

م  ۲٥ْعن�د  ٦.٥ – ٥.۳مدى الدالة الحامضية لمحاليل الباراسيتامول المائية المشبعة يت�راوح ب�ين  -٦

 . ۹.٥ – ۹هي  (pKa)مة ثابت تفكك الحامض ي. اما ق
 

 نبذة تأريخية  3.2.1

عول الباراسيتامول المزيل للآلام عن طريق الصدفة قبل اكثر من مئة عام . في البداي�ة اكتشف مف             

مش���ابه ج���داً لتركي���ب  كيمي���ائيوه���و مستحض���ر ذو تركي���ب  ، )(Acetanilideك���ان الاس���يت انلاي���د 

ة اكتشفت لهذا الدواء تأثيرات مدللآلام لعدد من الامراض . لكن بعد  بوصفه مسكناً الباراسيتامول يوصف 

سمية بالغة حتى في حال استعماله بجرع�ات قليل�ة . ووج�د ان ه�ذا الت�اثير الس�ام يع�ود ال�ى اي�ض الاس�يت 

انلايد داخل الجسم مكوناً الباراسيتامول والانلين ذي التاثير السام . وسرعان ما تبين ان الص�فات المزيل�ة 

 . (11)للآلام تعود الى مفعول الباراسيتامول
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ولأول م�رة م�ن تحض�ير الباراس�يتامول وذل�ك ب�اختزال (Morse) تمكن مورس  ۱۸۷۸في العام          

عوامل بوصفها وحامض الخليك الثلجي  بلاديومامينو فينول بوجود ال -نايترو فينول الى بارا -مركب بارا

 (12)معادلة الاتية مساعدة ثم مفاعلة هذا الناتج مع انهدريد حامض الخليك كما في ال
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اذ اكتش��ف ان  ۱۹٤۸ة طويل��ة وبق��ي الح��ال ك��ذلك ال��ى ع��ام م��دلق��د ت��م تجاه��ل ه��ذا الاكتش��اف ل          

عرض�ت مختب�رات ني�ل  ۱۹٥٥الباراسيتامول ليس له أي تاثيرات سمية بعكس الاسيت انلايد . وفي ع�ام 

للح�رارة وباس�م تج�اري ت�ايلينول  اً ل�لآلام وخافض� اً مس�كن اً جدي�د اً دواءص�فه بوولأول مرة الباراس�يتامول 

(Tylenol)  ملغ�م) طريقه�ا ال�ى م�ذاخر  ٥۰۰وجدت اقراص الباراس�يتامول (بجرع�ة  ۱۹٥٦. وفي عام

وك�ان اه�م  (Panadol). ول داالادوية في بريطانيا وباسم تجاري لايزال ش�ائعاً ال�ى يومن�ا ه�ذا وه�و البن�

ذا المن�تج ه�و مفعول�ه اللطي�ف غي�ر الم�ؤذي للمع�دة بينم�ا كان�ت اغل�ب مس�كنات ال�لآلام ف�ي ذل�ك مايميز ه�

صيدلاني  اً مستحضربوصفه اضيف الباراسيتامول  ۱۹٦۳الوقت ذات تأثيرات مخدشة للمعدة . وفي عام 
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ومن��ذ ذل��ك الوق��ت اص��بح  (British Pharmacopoeia , BP)جدي��د ال��ى دس��تور الادوي��ة البريط��اني 

للح��رارة وال��ذي يمت��از  اً ل��لآلام وخافض�� اً اراس��يتامول ش��ائع الاس��تعمال ومع��روف بت��أثيره الفع��ال مس��كنالب

 .(13)بأعراضه الجانبية النادرة وعدم تداخل تأثيره مع الادوية الاخرى عند الاستعمال 

واس��عة اذ وبس��بب ت��اثيره العلاج��ي الممت��از فق��د انتش��ر اس��تعمال الباراس��يتامول ف��ي الع��الم بص��ورة         

رض التحض�ير غاصبح واحداً من اكثر الادوية استعمالاً مما يتطلب تحضيره بكميات تجارية ضخمة . ول

) مم�ا ي�ؤدي ال�ى NO2التجاري للباراسيتامول يستعمل الفينول مادة اولية اذ تتم نيترته (اض�افة مجموع�ة 

رثو بالتقطير البخاري . بعدها يتم ثم يزال النظير او فينولنايترو  -الحصول على مزيج من بارا و اورثو

امين��و فين��ول للحص��ول عل��ى  -ث��م ي��تم اخي��راً اس��تلة ب��ارا،  NH2ال��ى مجموع��ة  NO2اخت��زال مجموع��ة 

 : (11)ةتيالآكما في المعادلة  ، الباراسيتامول
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 )Medications ( الاستطبابات  4.2.1

يتامول كيميائياً ضمن مشتقات الانلين اذ تضم هذه العائلة عدداً من الادوي�ة واهمه�ا: يصنف الباراس           

.  (Paracetamol)و الباراس�يتامول ،  (Phenacitine)و الفيناس�يتين ،  (Acetanilide)اسيت انلاي�د 

اهم النواتج مسكنة للآلام وخافضة للحرارة . اذ يعد الباراسيتامول  تأثيراتذات  جمعيها ان هذه المركبات

ل ع��ن الت��اثيرات المس��كنة ل��لآلام ف��ي ك��لا والتأيض��ية لك��ل م��ن الاس��يت انلاي��د والفيناس��يتين وه��و المس��ؤ

لذا فقد حل بديلاً عنهما في عدد كبير من بل�دان الع�الم نظ�راً لم�ا له�ذين الم�ركبين م�ن ت�أثيرات  ؛ المركبين

وذل�ك بس�بب انحس�ار  ؛ ن الماضيلثامن من القرول في مطلع العقد اسيتام. انتشر استعمال البارا  (1)سُمية

للحرارة لكل م�ن الرض�ع والي�افعين بس�بب تس�جيل ع�دد  اً خافضبوصفه  (Aspirine)استعمال الاسبرين 

غير قليل من الحالات المرضية التي عُزز فيها استعمال الاسبرين الاصابة بع�دد م�ن الام�راض الخطي�رة 

ض ه�ذا الم�رض ح�دوث استس�قاء ف�ي ال�دماغ مص�حوباً واهم اعرا،  Reye Syndromeواهمها مرض 

 . (14)بفشل كلوي 

 -: (15 , 16)للأسبرين في الحالات الآتية  أيضاً يحل الباراسيتامول بديلاً 

المرضى الذين يعانون من امراض معدية مثل القرحة لما للأس�برين م�ن ت�أثيرات مخدش�ة لج�دار  -۱

 المعدة .

 وغير الوراثي . (Hemophelia)وراثي المرضى المصابين بحالات نزف الدم ال -۲

 حالات تقلص القصبات الهوائية .أو  المرضى الذين لديهم حالات تحسس من ادوية السالساليت -۳

 

 -: (17 , 18) اً ان اهم الحالات التي يستعمل فيها الباراسيتامول علاج

 الآلام البسيطة الى المتوسطة القوة مثل اوجاع الرأس والأسنان وعسر الطمث . -۱

كذلك حالات الحمى التي يصاب بها ، للحرارة خاصةً للأطفال الرضع واليافعين  اً يستعمل خافض -۲

الأطفال بعد عملي�ة التطع�يم اذ يمك�ن اعط�اء الطف�ل جرع�ة م�ن الباراس�يتامول ويفض�ل ان تك�ون 

 . (Oral Syring)بشكل شراب فموي 

ال مستحض�رات الباراس�يتامول علاج نوبات الشقيقة البس�يطة ال�ى المتوس�طة الق�وة اذ يع�د اس�تعم -۳

 .وتأثيراً لمواجهة نوبات الشقيقة من اكثر الإجراءات فاعليةً  (Caffeiene)المركبة مع الكافايين 
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                               ب������������الرغم م������������ن ان الباراس������������يتامول لا يمل������������ك ت������������أثيرات مض������������ادة للالتهاب������������ات  -٤

(Anti inflammatory drug) ينت الابحاث والدراسات الحديث�ة  ان لكن ب ، كما في الاسبرين

 للباراسيتامول تأثيرات جوهرية في علاج بعض حالات التهاب مفصل الركبة .
 

ان احد مزايا الباراسيتامول هي امكانية استعماله الآم�ن م�ن النس�اء الحوام�ل م�ن دون وج�ود خط�ر           

بح م���ن المؤك���د ان اس���تعمال الأجن���ة . ك���ذلك فق���د اص��� ف���يتش���وهات خلقي���ة أو  ح���دوث ح���الات اجه���اض

ة الرض�اعة الطبيعي�ة نظ�راً لأن طرح�ه ال�ى الحلي�ب م�دالباراسيتامول ل�يس ل�ه أي ت�أثيرات جانبي�ة خ�لال 

 .(18 , 19)يكون بتراكيز ضئيلة جداً 

 

 )  (Mechanisim of Action  )۲۱،  ۲۰،  ۱( ميكانيكية عمله  5.2.1

ان مفعوله المزيل ل�لآلام يع�ود  بدولحد الآن لكن ي ت واضحةيتامول ليسميكانيكية عمل الباراس إن         

ل ع�ن عملي�ة ووهو الأنزيم المسؤ،  (Prostaglandin Synthitase)الى قابليته ومفعوله المثبط لأنزيم 

ن هذه المركبات هي المسؤولة ع�ن ا اذالتخليق الحيوي للبروستكلاندينات في الجهاز العصبي المركزي . 

 جداً لتثبيط تخليق هذه المركبات في الجهاز العصبي المحيط�ي ئيلاً بينما يكون مفعوله ض ر بالآلام .الشعو

تاثيراته المضادة للإلتهاب تكون محدودة جداً لعدم امكانية تثبيط تخليق البروستكلاندينات الداخلة  فإنلذا  ؛

               ةف��������ي التف��������اعلات المض��������ادة للإلتهاب��������ات . ام��������ا مفع��������ول الباراس��������يتامول الخ��������افض للح��������رار

(Antipyretic action) مرك�ز تنظ�يم الح�رارة ف�ي الجس�م والموج�ودة ف�ي القس�م  ف�ي هفيع�ود ال�ى ت�أثير

اذ ي�ؤدي ذل�ك بالنتيج�ة ال�ى تب�دد ؛  (Hypothalmic heat regulation center)المتوس�ط م�ن ال�دماغ 

 وتمدد الاوعية الدموية . قرة عن طريق التعرالحرا

 

 )  (Theraputic dosesيعي المدى الطب  6.2.1

لذا يفضل ان تكون الجرعة ؛ تؤدي الجرعات الكبيرة من الباراسيتامول الى الاصابة بتلف الكبد          

. وفي   (22)غم من الباراسيتامول ٤غم . وتزداد عند الضرورة لتصل الى  ۱ – ۰.٥علاج بين لالمستعملة ل

جية وعلى المدى الطويل يجب ان لا تزيد الجرعة القصوى حالة استعمال الباراسيتامول للأغراض العلا

غم يومياً علماً ان كمية الجرعة ذات التأثير العلاجي غير السام تختلف باختلاف الفئات العمرية  ۲.٦عن 

 . (23)ساعات يومياً  ٦ – ٤من الممكن تكرار هذه الجرعات كل  ويكون، للمرضى 
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 )(Metabolisim and Absorptionالهضم والامتصاص     ۷.۲.۱

وس�رعان م�ا ، تامول عن طريق الف�م يتؤخذ معظم المستحضرات الصيدلانية الحاوية على الباراس         

       يتآص�ر م�ع بروتين�ات البلازم�ا . % من�ه ي�رتبط و ٥۰ان ما يقارب ويمتص الدواء من الجهاز الهضمي  

. وتح���ت الظ���روف الاعتيادي���ة  (24)تين ويبل���غ عم���ر النص���ف للباراس���يتامول ف���ي البلازم���ا ح���والي س���اع

% م�ن الباراس�يتامول ف�ي الكب�د يت�أيض جزئي�اً بوس�اطة الانزيم�ات  ۹٥ – ۹۰ ف�إن(الجرعات العلاجية) 

اذ يتح�ول الباراس�يتامول ال�ى مركب�ات  (Microsomal enzymes)الت�ي يطرحه�ا ه�ذا العض�و واهمه�ا 

وه��ذه  ، (Acetaminophene sulfate and Glucuronide)اس��يت امين��وفين الكبريتي��ة والس��كرية 

طة الادرار كونه�ا اس�الكليتين اذ ي�تم ال�تخلص منه�ا بو مركبات غير فعالة دوائياً سرعان ما تستخلص الى

اس��يتايل  -N. ان اح��د ن��واتج ت��أيض الباراس��يتامول واكثره��ا خط��ورة ه��و مرك��ب  (25)ذائب��ة ف��ي الم��اء 

وال���ذي ين���تج م���ن عملي���ة اكس���دة  ، (N- acetyl-benzo quinon emine)بنزوكوين���ون ايم���ين 

الباراس��يتامول . ف���ي حال���ة الجرع��ات الاعتيادي���ة م���ن الباراس��يتامول يقت���رن ه���ذا المرك��ب م���ع مج���اميع 

هيدريل الموجودة في الحامض الاميني الكلوتاثايون في بروتينات الكبد مكوناً مركبات غير سامة يتم فاالس

 : (21)تمثيل عملية تأيض الباراسيتامول بالمخطط الآتي  . ويمكن (20 , 26)طرحها عن طريق الادرار 
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   (Over doses effects) تاثيرات الجرعات الزائدة    8.2.1

 ، ان استعمال الباراسيتامول ضمن حدود الجرعات العلاجية يعطي نتائج جيدة وبسرعة ملحوظ�ة          

لانتباه لخطورة الجرعات الزائدة من الباراسيتامول اذ تمثل هذه الجرع�ات تهدي�داً لحي�اة لكن يجب ان يتم ا

. يح�دث تس�مم الكب�د نتيج�ةً لإس�تنزاف ك�ل (27 , 28)المريض نظراً لحدوث ح�الات تس�مم ف�ي الكلي�ة والكب�د 

أو  المختلف�ة وذلك ام�ا بس�بب اص�ابة الكب�د ب�الأمراض ؛ الكلوتاثايون الحر الموجود في الكبد بصورة حرة

 -Nمرك��ب  ف��إنف��ي ح��الات الادم��ان الكح��ولي مم��ا ي��ؤدي لإنخف��اض مس��توى الكلوتاث��ايون ف��ي الكب��د ل��ذا 

هيدريل الموجودة في بروتينات الخلايا  الكبدي�ة افلبنزو كوينون ايمين . سيتآصر مع مجاميع الس -اسيتايل

 ان تس�بب م�ن الباراس�يتامول يمك�ن اً ) غرام۱٥ – ۱۰أي ما يكافئ ( اً قرص ۳۰. وقد وجد انه على الاقل 

 .(29)قد يمثل خطراً على حياة المريض  اً شديد اً كبدي اً تسمم

الجرع��ات العالي��ة م��ن الباراس��يتامول بس��بب وم��ن الممك��ن انق��اذ المرض��ى المص��ابين بتس��مم الكب��د           

لم���زيلات ه���ي واه���م ه���ذه ا،  (Antidotes)بإعط���ائهم م���زيلات تس���مم انتقائي���ة للباراس���يتامول وت���دعى 

. اذ تب��دأ ه��ذه الم��واد  (30) (Methionine)وميث��ايونين  ،(Acetyl cysteine) الاس��يتايل سيس��تاين 

 )۱۲ – ۱۰(بالتآصر مع نواتج تأيض الباراسيتامول السامة عند بداية تكوينها لك�ن يش�ترط ان تؤخ�ذ بع�د 

 . (31 – 33)حقن وريدية أو  قراصساعة من تناول الجرعة السامة . وتكون مزيلات التسمم هذه اما بشكل ا

 

  طرائق تقدير الباراسيتامول  3.1

 -الطرائق الطيفية :  1.3.1

 -وتصنف عادةً الى صنفين رئيسين :

تفاعله مع كواشف عضوية مختلفة  عن طريقالتفاعلات المتضمنة التقدير المباشر للباراسيتامول  -: اولاً 

 وتكوين نواتج ملونة يمكن قياسها طيفياً .

        القاع���دي للباراس���يتامول ال���ى أو  الطرائ���ق غي���ر المباش���رة وتتض���من التحل���ل الم���ائي الحامض���ي -: ثاني���اً 

م��ع عوام��ل أو  امينوفين��ول  ث��م مفاعل��ة ن��اتج التحل��ل الم��ائي م��ع كواش��ف عض��وية مختلف��ة –ب��ارا 

 مؤكسدة مختلفة لتكوين نواتج ملونة يمكن قياسها طيفياً .

 رائق الطيفية المستعملة لتقدير الباراسيتامول .ويبين الجدول الآتي الط
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 ة لتقدير الباراسيتامول .خدم) الطرائق الطيفية المست۱-۱جدول (

 ملخص الطريقة
الطول الموجي 

λ (نم) 

المدى الخطي 

 التطبيقات ۱-للتركيز مكغم.مل

در
ص

الم
 

يحلل الباراسيتامول مائياً في الوسط القاعدي ثم 

ل الناتج مع كلوريد امينو فينو –يفاعل بارا 

لتكوين  HClو  FeCl3هيدروكسيل امين بوجود 

 معقد احمر

٥۲۰ -------- 
المستحضرات 

 الصيدلانية
۳٤ 

يحلل الباراسيتامول مائياً باستعمال حامض 

HClO4 ،  فينول الناتج امينو  –ثم مفاعلة بارا

    ثنائي مثيل امينو سينامالديهايد -٤مع كاشف 

حامض الخليك لتكوين  بوجود ثلاثي كلوريدو

 ناتج احمر .

المستحضرات  ۷٥ - ۰ ٥۲۰
 الصيدلانية

۳٥ 

نايروانلين -۲يتفاعل الباراسيتامول مع كاشف 

 المؤزوت لتكوين صبغة حمراء
المستحضرات  ٥.۱ – ٥.۰ ٥۲۰

 الصيدلانية
۳٦ 

في الوسط NaNO2 يتفاعل الباراسيتامول مع 

   الاصفر ثم نايتروزوالالحامضي لتكوين مشتق 

لتكوين معقد مخلبي   Co ۲+تضاف ايونات 

 .لزيادة الاستقرارية

٤۰۰ ٤ – ۳٦ 

المستحضرات 

 الصيدلانية
۳۷ 

لتكوين معقد الثنائية  Co ۲+تضاف ايونات 

مخلبي مع مشتق النايتروزو وتقاس امتصاصية 

 المعقد المتكون .

٥۳٥ ۱۰۰ – ۸۰۰ 

يحلل الباراسيتامول مائياً في الوسط الحامضي ثم 

امينو فينول الناتج من التحلل  –يفاعل بارا 

كاشف الفينول في الوسط القاعدي  المائي مع

 ٤.RSD  = %۰ لتكوين صبغة الاندوفينول .

 ۳۸ مصل الدم ٦۰الى  ٦۲۰

           يعامل محلول الباراسيتامول مع 

NaOH )۰.۰۱ الامتصاصية سمولاري) وتقا 
 ۳۹ اقراص ------- ۲٦۲
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 ملخص الطريقة
الطول الموجي 

λ (نم) 

المدى الخطي 

للتركيز 

 ۱-مكغم.مل

 التطبيقات

در
ص

الم
 

نايتروانلين  -۲يزدوج الباراسيتامول مع كاشف 

اقل من   RSD%. المؤزوت في الوسط القاعدي

۰.٥ 

٤۲٦ 

المستحضرات  -------
 الصيدلانية

٤۰ 

الى صبغة الآزو  CuSO4محلول  يضاف

    ع كاشف الناتجة من تفاعل الباراسيتامول م

نايتروانلين المؤزوت في الوسط القاعدي .  -۲

 CHCl3يحمض المحلول ثم يستخلص باستعمال 

 ۰.٥اقل من  RSD% وتقاس الامتصاصية . 

٤۰۰ 

يحضر معقد النحاس المخلبي المحضر في 

                الكلوروفورم ويمزج مع محلول

 . ثنائي ثايو كاربمات وتقاس امتصاصية الناتج

%RSD  ۰.٥اقل من 

٤٤۲ 

ين ئيتفاعل الباراسيتامول مع كاشف البنزوكا

  المؤزوت بوجود محلول ثلاثي مثيل امين

          احمر . –لتكوين صبغة ذات لون برتقالي 

RSD  = %۱.٥ 

المستحضرات  ٥۰ – ۱۰ ٤۷٥
 الصيدلانية

٤۱ 

ايودايل  -۲يؤكسد الباراسيتامول بوساطة 

 يضي لتكوين ناتج ذبنزوات في الوسط الحام

 برتقالي.  معامل الامتصاص –صفر لون ا

 . ۱ -. سم ۱ -لتر . مول  ٦٥۱المولاري = 

المستحضرات  ۳۰۰ – ۰ ٤٤٤
 الصيدلانية

٤۲ 

دقيقة ثم يفاعل  ۳٥يحلل الباراسيتامول مائياً لمدة 

امينو فينول الناتج مع محلول الكاشف  -بارا

) 7:3(الامونيا بنسبة  –المكون من الفينول 

يشترط و دقيقة . ٤٥وتقاس الامتصاصية بعد 

 ۹.٥ – ۹.۲عند  pHضبط 

 ٤۳ مصل الدم ۲٥۰الى  ٦۲۰

 



 13 لفصل الأولا

 ملخص الطريقة
الطول الموجي 

λ (نم) 

المدى الخطي 

 التطبيقات ۱-للتركيز مكغم.مل

در
ص

الم
 

يحلل الباراسيتامول مائياً في الوسط القاعدي 

ف امينو فينول الناتج مع كاش -ثم يفاعل بارا

مكوناً صبغة حمراء   نايتروزو انتي بايرين -٤

 تستقر عند اضافة الايثانول .

المستحضرات  ۱۰ ۳ ×) ۰.۲-۱( ٥۱٥
 الصيدلانية

٤٤ 

 HNO3تتم نيترة الباراسيتامول بتفاعله مع 

اذ يتكون مشتق ثنائي النايترو  H2SO4بوجود 

يفاعل مع الاسيتون (كاشف نيوكليوفيلي) في 

 طاء ناتج ملونالوسط القاعدي لاع

المستحضرات  ۱۰ ۳ ×) ۰.۲-۱( ۳٥٥
 الصيدلانية

٤٥ 

في  Ce(SO4)2يؤكسد الباراسيتامول بوساطة 

. مع التسخين الى  H2SO4وسط حامضي من 

دقيقة . معامل  ۷٥م . يستقر التفاعل بعد  ۸۰ْ

 -لتر . مول ۸۱۱.۲۱الامتصاص المولاري = 

 . ۱ -. سم ۱

٤۱۰ ۳۰-۱٦۰ 

الباراسيتامول 
دوية البرد في ا

والسعال 
 والانفلونزا

٤٦ 

امينو  -يتحلل الباراسيتامول مائياً ثم يفاعل بارا

فينول الناتج مع الكلورانيل في الوسط القاعدي 

      pH  =۹عند  ةلتكوين معقد انتقال شحن

  ۱۰۳ × ٤=  معامل الامتصاص المولاري 

 . ۱ -. سم ۱ -لتر . مول

المحاليل المائية  ۲٤-٤.۲ ۳٤٥
 باراسيتاموللل

٤۷ 

و  K2Cr2O7يسخن محلول العينة مع 

H2SO4 )۱۲  دقيقة . يبرد  ۱٥مولاري) لمدة

الامتصاصية .   معامل  المزيج وتقاس

 ۱ -مول  لتر.  ۱٦۲۰=  الامتصاص المولاري

يؤدي وجود الاسبرين وحامض  ۱ -. سم

 الاسكوربيك لظهور خطأ موجب عالي .

المستحضرات  ٤۰۰الى  ٥۸۰
 يةالصيدلان

٤۸ 

 

 



 14 لفصل الأولا

 ملخص الطريقة
الطول الموجي 

λ (نم) 

المدى الخطي 

 التطبيقات ۱-للتركيز مكغم.مل

در
ص

الم
 

مثيل  -۳يتفاعل الباراسيتامول مع كاشف 

اون هيدرازون بوجود  -۲ -بنزوثيازولين

كبريتات السيريوم الامونياكية ومحلول بفر 

. H3BO3 و Na2EDTAو NaOHيحتوي

ويخفف  CHCl3يستخلص المحلول بوساطة 

 قاس امتصاصية المستخلص .تثم 

 ٤۹ اقراص وشراب ۱۰الى  ٥۳٥

            يتفاعل الباراسيتامول مع محلول 

) بدرجة +Fe3 - فينانثرولين -۱۰ ,۱(معقد 

الاختزال   -م ويراقب تفاعل الاكسدة  ٥۰ْ

.   ۱ -نانوغرام . مل ۸۰طيفياً . حد الكشف = 

. معدل  FIAالتفاعل باستعمال تقنية  اجري

 ٦.RSD =۲% ، ساعة  \نموذج  ٦۰النمذجة 

اقراص وكبسول  ۲٥ – ۰.۲٥ ٥۱۰
 وشراب

٥۰ 

يتفاعل الباراسيتامول مع موليبدات الامونيوم 

 في الوسط الحامضي
باراسيتامول نقي  ٦الى  ٦۷۰

 واقراص
٥۱ 

 K3[Fe(CN)6]يؤكسد الباراسيتامول بوساطة 

 -بارا –(هيدروكسيد فنيل) -Nثم يفاعل 

بنزوكوينون إيمين مع كاشف الفينول في وسط 

.  FIAقاعدي . اجري التفاعل باستعمال تقنية 

.           ساعة \نموذج  ٤۲معدل النمذجة 

%RSD  =۰.٦ 

التراكيب  ۲۰ - ۰.۲ ٦۳۰
 الصيدلانية

٥۲ 

تفاعل ازدواج تاكسدي مع كاشف 

بوجود هايبوكلوريد يد بروميثازين لورهيدروك

        وين ناتج اخضر مزرق.لتك -OCl الصوديوم

%RSD  =۱.٦۱ 

 ٥۳ المحاليل المائية ٦.٤ – ٤.۰ ٥۹۰

 

 



 15 لفصل الأولا

 ملخص الطريقة
الطول الموجي 

λ (نم) 

المدى الخطي 

 التطبيقات ۱-للتركيز مكغم.مل

در
ص

الم
 

مفاعلة الباراسيتامول مع كاشف سلفاسيتاميد 

ذ تتكون صبغة آزو االصوديوم المؤزوت 

ل الامتصاص صفراء . معام –برتقالية 

 ۱ -. سم۱ -لتر. مول  ۱۰٤×  ۷.٦۲ري = لاالمو

المستحضرات  ۲ - ۰.۳ ٤۳۲
 الصيدلانية

٥٤ 

امينو فينول الناتج من التحلل  -يتفاعل بارا

 -۸المائي القاعدي للباراسيتامول مع كاشف 

 عاملاً بوصفه  KIO4كوينولين بوجود 

. اذ تتكون صبغة الاندوفينول اجري اً مؤكسد

التحليل بالحقن  ستعمال تقنيةالتفاعل با

     ۷۰. معدل النمذجة  )FIA( الجرياني

 ٤ - RSD  =۰.۸%. ساعة \نموذج 

٦۰۸ ۱.۰٤ -٦.۷۹ 
شراب واقراص 

وكبسول 
 وتحاميل

٥٥ 

يحلل الباراسيتامول مائياً في الوسط الحامضي 

ن التحلل مامينوفينول الناتج  -ثم يؤكسد بارا

وتاسيوم المائي بوساطة ثنائي كرومات الب

 لتكوين معقد بنفسجي اللون .

المستحضرات  ----- ٥۸۰أو  ٥٥۰
 الصيدلانية

٥٦ 

 -يحلل الباراسيتامول انزيمياً بعدها يفاعل بارا

امينو فينول مع كاشف الريسورسينول بوجود 

Mn+2 ذ تتكون صبغة الاندوفينول . تعاني ا

الطريقة من تاثير المتداخلات الذي يسببه 

 RSD  =۳.۳٥% ول .امينوفين -اورثو

 ٥۷ الادرار ۱۰۰ – ۲ ٥٥۰

الحامضي يحلل الباراسيتامول مائياً في الوسط 

                   ف ثم مفاعلة الناتج مع كاش

ت في الوسط اسلفون – ٤ -نفثاكوينون -۱،۲

معامل الامتصاص المولاري =  القاعدي. 

 ۱ -. سم ۱ -لتر . مول ۱۰٤ × ۱.۱۲

المستحضرات  ۲۰ – ۱ ٥۷۰
 الصيدلانية

٥۸ 

 



 16 لفصل الأولا

 ملخص الطريقة
الطول الموجي 

λ (نم) 

المدى الخطي 

للتركيز 

 ۱-مكغم.مل

 التطبيقات

در
ص

الم
 

يحلل الباراسيتامول مائياً في الوسط القاعدي ثم يفاعل 

ثلاثي مثيل  -۲،٤،٦امينوفينول الناتج مع كاشف  -بارا

اجُري التفاعل باستعمال تقنية  .  ٥.pH  =۹انلين عند 

FIA  . = لتر .    ۲۰۰معامل الامتصاص المولاري

 ٦.RSD  =۰% . ۱ -. سم ۱ -مول

المستحضرات  ----- ٤٥۰
 الصيدلانية

٥۹ 

وكسي ثنائي ريؤكسد الباراسيتامول بوساطة بي

الكبريتات في الوسط القاعدي لتكوين صبغة صفراء . 

  ۱۰۳ × ٦.٥٥معامل الامتصاص المولاري = 

 . ۱ -. سم ۱ -مول.لتر

المستحضرات  ۳۰ – ٥ ۳۱٥
 الصيدلانية

٦۰ 

يحلل الباراسيتامول مائياً في الوسط القاعدي باستعمال 

امينوفينول  -فرن الامواج المايكروية ثم يزدوج بارا

 NaOHكريسول بوجود  -الناتج مع كاشف اورثو

 ٤.RSD % = ۲.  لتكوين ناتج ذائب ازرق

المستحضرات  ۲۰ – ٦.۰ ٦۲۰
 الصيدلانية

٦۱ 

اسيتايل  -Nلتكوين  NaOClراسيتامول مع يفاعل البا

إيمين . ويفاعل الاخير مع  كوينون بنزو -بارا –

ساليسالات الصوديوم في الوسط القاعدي لتكوين صبغة 

معدل  FIAالاندوفينول . اجري التفاعل باستعمال تقنية 

 ۱ اقل من % RSD.   ساعة \نموذج  ۸۰النمذجة 

٦٤۰ ۱ – ۱۰۰ 

التراكيب 
الصيدلانية 

شكل مساحيق ب
 ومحاليل

٦۲ 

ثم  K3[Fe(CN)6]يؤكسد الباراسيتامول بوساطة 

يفاعل الناتج مع الفينول بوجود الامونيا كوسط قاعدي 

اذ تتكون صبغة الاندوفينول الزرقاء . اجري التفاعل 

. )SFA(قطع تالجرياني الم التحليلباستعمال تقنية 

 RSD  = %۱.۲. ساعة \نموذج  ۲۷معدل النمذجة 

المستحضرات  ٦۰الى  ٦۳۰
 الصيدلانية

٦۳ 
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 الموجيالطول  ملخص الطريقة
λ (نم) 

المدى الخطي 
للتركيز 
 ۱-مكغم.مل

 التطبيقات

در
ص

الم
 

تحتوي على ملف  FIAاجري التفاعل باستعمال منظومة 

مايكروي وخلية جريان معبأة بمادة السليكا جل نوع 

(C18) 

المستحضرات  ۱۰۰ – ۱۰ ۲۷۲
 الصيدلانية

٦٤ 

 -حلل الدواء مائياً في الوسط الحامضي ثم مفاعلة باراي

كريسول  -امينوفينول الناتج من التحلل مع كاشف اورثو

 ٥.RSD   =۰.۲۱ - ۱% .في الوسط القاعدي 

 ٦٥ أقراص وتحاميل ۱۸ – ۰.۳ ٦۰۹

كريسول  -تفاعل ازدواج تأكسدي باستعمال كاشف اورثو

      .القاعدي الوسط   في اً مؤكسد عاملاً  NaIO4بوجود 

% RSD  =۰.۲۷ - ۰.۷۸ 

 ٦٦ أقراص وتحاميل ٤٤ – ۲ ٦۱۲

ثم التفاعل مع  HClو  NaNO2نترزة الدواء باستعمال 

بمعدل نمذجة  FIA. اجري التفاعل باستعمال تقنية قاعدة

 RSD.  % =۱.۰ ساعة \نموذج  ۱۲۰

اقراص ومحاليل  ۳۰۰ - ۱۸۰ ٤۳۰
 فموية

٦۷ 

في وسط حامضي ثم  NaNO2نترزة الدواء باستعمال 

ستعمال تقنية بإ NaOHتفاعل مشتقات النايتروزو مع 

FIA  ساعة . \نموذج  ٦۰وبمعدل نمذجة 

٤۳۰ 
٤۰۰ - 

۱۰۰۰ 
اقراص ومحاليل 

 معلقة وشراب
٦۸ 

فينانثرولين  -10,1بوجود   ۳Fe+ يؤكسد الدواء بوساطة

 ٤۷.RSD   =۳% ويتابع التفاعل طيفياً . دليلاً بوصفه 
٥۱۰ ۰.٥ – ۲۰ 

مصل الدم و 
المستحضرات 

 الصيدلانية
٦۹ 

 -اسيتايل -Nلتكوين  NaOClيفاعل الباراسيتامول مع 

       مين ثم يفاعل هذا الناتج مع بنزوكوينون إي

                               سالات الصوديوم في الوسط القاعدي سالي

.  FIAاذ تتكون صبغة الاندوفينول . تم استعمال تقنية 

 ٥.RSD = %۱ ساعة . \نموذج  ٦۰النمذجة  معدل

المستحضرات  ۲٥ – ٥ ٦٤۰
 الصيدلانية

۷۰ 
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 : ةطرائق الكروموتوغرافيال   2.3.1

المختلفة لتقدير الباراسيتامول في مختلف المستحضرات الصيدلانية  ةكروموتوغرافيطرائق استعملت 

صل واطوار متحركة واجهزة تحسس اعمدة ف خدامبنجاح بالرغم من وجود ادوية اخرى مرافقة وباست

 )۲-۱وكما موضح في الجدول ( (71, 72)مختلفة 

 ) : الطرائق الكروموتوغرافية المستعملة لتقدير الباراسيتامول ۲-۱جدول (

نوع الطريقة 
 الكروموتوغرافية

 ملخص الطريقة

الطول 

الموجي      

λ (نم) 

المدى الخطي 

للتركيز 

 ۱-مكغم.مل

 التطبيقات

در
ص

الم
 

HPLC 

% اسيتونتريل ويمرر  ۱٥تذاب الاقراص في 

المحلول خلال عمود معبأ بالسيليكا جل مع استعمال 

 اً متحرك اً طوربوصفه فوسفات رباعي بيوتيل امونيوم 

الى  pH% اسيتو نتريل مع تعديل  ۱٥في المحلول 

۷.٥ . RSD  = %۰.۷ 

 ۷۳ اقراص ۰.۳ – ۰.۱ ۲٥٤

HPLC 
) pH  =۳فر ب –يستعمل طور متحرك (ميثانول 

 ) وعمود معبأ بمادة السيليكا جل .٥۰:٤۰بنسبة (
مصل  ----- ----

 وبلازما الدم
۷٤ 

HPLC 

يقدر الباراسيتامول في مزيج مع فوسفات الكودايين 

باجراء عملية الفصل باستعمال عمود معبأ بمادة 

متكون من مع طور متحرك  )C18(السليكا جل نوع 

) pH  =۲.۳٥ل امين (ثلاثي اثيوكبريتات البوتاسيوم 

 RSD  = %۲.۰ ميثانول .و

اقراص  ۰.۸ – ۰ ۲۱٤
 وكبسول

۷٥ 

HPLC 

يستعمل عمود معبأ بمبادل ايوني موجب وطور 

بفر كبريتات الاثلين ثنائي  –متحرك (اسيتونتريل 

يستعمل عمود معبأ بمادة و ).٤.٥۲=  pHامين 

      باستعمال بفر الخلات )C18(السليكا جل نوع 

pH  =٦.۰  اً متحرك اً طوربوصفه . RSD  % اقل

 ۱.٥من 

ادوية البرد  ۱۲۰ – ۸۰ ۲۱٦
 والزكام

۷٦ 
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نوع الطريقة 

 الكروموتوغرافية
 ملخص الطريقة

الطول 

الموجي      

λ (نم) 

المدى الخطي 

للتركيز 

 ۱-مكغم.مل

 التطبيقات

در
ص

الم
 

HPLC 

السليكا جل وطور متحرك.   يستعمل عمود معبأ بمادة

ثنائي كلوروميثان)  -ميثانول  -الامونيوم (هيدروكسيد 

طورت هذه الطريقة لفصل الباراسيتامول عن 

 دقائق . ٥البروبوكسيفين بأقل من 

 المستحضرات ۸۰۰ -۲۰۰ ۲٤٤
 الصيدلانية

۷۷ 

HPLC 

الكافايين  ويقدر الباراسيتامول في مزيج مع الاسبرين 

باستعمال عمود معبأ  هيدروكلوريد البروبوكسيفين و

مع طور متحرك  (RP C8)نوع  دة السيليكا جل بما

%  RSD. )۱۷:۳ميثانول) بنسبة (–(خلات الصوديوم

 =۱.۰ 

 المستحضرات ٥.۷ – ٥.۲ -----
 الصيدلانية

۷۸ 

HPLC 

 (C18)يستعمل عمود معبأ بمادة السليكا جل نوع 

اسيتونايتريل          -وباستعمال طور متحرك (ايثانول 

بنسبة                         ران)رباعي هيدروفيو -ماء  -

)٥٥:  ٥ :۲۰ :۲۰( 

 ۷۹ الادوية المختلفة ----- ۲٤٥

HPLC 

يستعمل طور متحرك من (اورثو فوسفات بوتاسيوم 

بروبانول)    - ۲ -حامض الخليك  -هيدروجين الثنائي 

 )۰.۷٥:  ۰.۱:  ۱۰۰بنسبة (

۲٥٤ 
٥ – ٥۰۰ 

بلازما الدم 
 والادرار

۸۰ 

٥ – ۲٥ 

TLC 

 اً ثابت اً طوربوصفه  C18يتم استعمال السليكا جل نوع 

 -ميثانول  - ثلاثي كلوروميثانومزيج متكون من 

 كطور متحرك . ۰.۱:  ۲.٥:  ۱۰امونيا بنسبة 

 المستحضرات  -----
 الصيدلانية

۸۱ 

G.C 
وباستعمال  UVيشخص طيفياً بوساطة اطياف اشعة 

 ۹.٤% =  RSD.  اعمدة مناسبة
 ۸۲ راصاق ----- ۲٤۹

L.C 

 -٤امينو فينول و  -٤يقدر الباراسيتامول في مزيج مع 

مكون من اسيتانلايد ويتم استعمال طور متحرك وكلور

 ٥.٥=  pHبفر فوسفات البوتاسيوم  -اسيتو نتريل

 . ۱-مكغم. مل ۰.۱حد الكشف =  .) ۲۰:  ۸۰بنسبة (

المستحضرات  ٥۰ – ۱ ۲٤٤
 الصيدلانية

۸۳ 
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 ورية :الطرائق التفل  3.3.1

 ).۳-۱بعض الطرائق التفلورية المستعملة لتقدير الباراسيتامول كما مبين في جدول (هناك        

 ) الطرائق التفلورية المستعملة لتقدير الباراسيتامول۳-۱جدول (

 ملخص الطريقة

الطول الموجي      

λ (نم) 
المدى الخطي 

للتركيز 

 ۱-مكغم.مل
 التطبيقات

در
صا

الم
 بعاثالان الاثارة 

يحلل الباراسيتامول مائياً في الوسط الحامضي ثم 

    امينوفينول الناتج مع كاشف  -يفاعل بارا

م في الوسط القاعدي  ۷٥ْ عندبنزايل امين 

 لتكوين ناتج متفلور .

۳٥۰ ٤۹۰ ----- 
المستحضرات 

 الصيدلانية
۸٤ 

 K3[Fe(CN)6]يؤكسد الباراسيتامول بوساطة 

مركب متفلور بلون في وسط قاعدي لتكوين 

  بنفسجي مزرق وتزداد شدة الفلورة باضافة

 ثنائي مثيل فورماميد .

۳۳۷ ٤۲٥ ----- 
المستحضرات 

 الصيدلانية
۸٥ 

                   يفاعل الباراسيتامول مع كاشف

وكمية  HNO3نفثول بوجود  - ۲ -نايترو  -۱

لتكوين مركب متفلور تقاس شدة  NaNO2من 

         .ثي كلوروميثانثلافلورته في وسط 

RSD  = %٤.۳ 

٤٦۷ ٥٥۲ 
)۲ – ۱٦۰ (

 ۸٦ المحاليل الحيوية ۱۰۳× 

يحلل الباراسيتامول مائياً في الوسط الحامضي 

امينوفينول الذي يؤكسد بوساطة     -٤لتكوين 

Ce(SO4)2.2(NH4)2SO4  ويسُمح للناتج

 -۲ -امينو كوينولين  -۳بالتفاعل مع كاشف 

المخفف   H2SO4وحامض  H2O2ثايون  بوجود 

 .وعند جعل المحلول قاعدي تحدث الفلورة

۳۹٥ ٤۳۰ ۰.٥ – ۰.٦ 
الادوية المضادة 

 لللبرد
۸۷ 
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 ملخص الطريقة

الطول الموجي      

λ (نم) 
المدى الخطي 

للتركيز 

 ۱-مكغم.مل
 التطبيقات

در
صا

الم
 الانبعاث الاثارة 

 3-[Fe(CN)6]يؤكسد الباراسيتامول بوساطة 

محتجز على راتنج مبادل ايوني سالب معبأ ال

     في عمود ثم يفاعل ناتج الاكسدة مع كاشف

,NŃ-  ثنائي مثيل فورماميد . اجري التفاعل

 .FIAباستعمال تقنية 

۳۳۱ ٤۲۷ 
۰.۰٤ - 

۱۷.٦ 
 المستحضرات

 الصيدلانية
۸۸ 

دراسة حركية لقياس السرعة الابتدائية للتغير 

ن اكسدة مج في شدة الفلورة للمركب النات

.  3 -[Fe(CN)6]الباراسيتامول باستعمال 

بطريقة  FIAاجري التفاعل باستعمال تقنية 

 ٥.RSD  = %۲ توقف جريان .

 ۸۹ اقراص وتحاميل ۱٥ - ٥.۰ ٤۲٦ ۲٤۱

   يفاعل الباراسيتامول مع اثيل اسيتو اسيتات

اذ يكون هذا المركب متفلور بدرجة عالية 

 اً اعدمس عاملاً بوصفه  H2SO4بوجود 

   لتكوين مركب كومارينيك . حد الكشف =

 ۱ –. مل  نانوغرام ٥۷

 ۹۰ اقراص ٤.۰ - ۰.۱ ٤۷۸ ٤٤٦

تقدير مباشر للباراسيتامول دون الحاجة الى 

اقل % =  RSD. المعالجة المسبقة للعينات 

 ۲.۷من 

 ۹۱ اقراص وكبسول ٤۰۰ - ۱۰۰ ۳۸۲ ۳۳۳
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 : كيميائيطرائق البريق ال  4.3.1

 ).٤-۱استخدمت طرائق البريق الكيميائي لتقدير الباراسيتامول كما مبين في جدول (      

 المستعملة لتقدير الباراسيتامول كيميائي) : طرائق البريق ال1-4جدول (

 ملخص الطريقة

المدى الخطي 

للتركيز 

 ۱-مكغم.مل

 التطبيقات

در
ص

الم
 

في  Ce (IV)مع  الناتج من تفاعل الباراسيتامول كيميائييقاس البريق ال

 RSD  = %۲.۲. (HClO4)الوسط الحامضي 
 ۹۲ اقراص ۱۰ - ۱.۰

ثم  3 -[Fe(CN)6]يقدرالباراسيتامول بطريقة غير مباشرة باكسدته بوساطة 

 H2O2متابعة التاثير المثبط للتفاعل بين اللومينال و 
تراكيب دوائية  ٥.۱۲ - ٥.۲

 مختلفة
۹۳ 

الناتج من اختزال  كيميائيبريق اليقدر الباراسيتامول بوساطة قياس ال

وهذا يتم الحصول ،  (III)ثنائي بريديل) روثنيوم – ۲`,۲مركب ثلاثي (

بوساطة  (II)ثنائي بريديل) روثنيوم – ۲`,۲عليه من اكسدة ثلاثي (

KMnO4  ) في وسط حامضيH2SO4 . المخفف وبوجود الباراسيتامول (

ساعة        \نموذج  ۹۰ذجة معدل النم FIAاجري التفاعل باستعمال تقنية 

 RSD  = %۱.۱ . ۱ -مكغم . مل ۰.۲حد الكشف = 

 المستحضرات ٥۰ - ۰.۳
 الصيدلانية

۹٤ 

 

 )Flow Injection Analysis , FIA(  تحاليل الحقن الجرياني   4.1

ة ودق��ة بع��ض ج��ودق المتبع��ة لتحس��ين ائ��التحلي��ل المؤتمت��ة اح��دى الوس��ائل والطر أنظم��ةيع��د اس��تعمال 

 :  (95)الآتيةات التحليلية التي يتم انجازها يدوياً ويمكن ايجاز اهم فوائد عملية الاتمتة بالنقاط الخطو

ان : فيما عدا الكلف�ة العالي�ة للمع�دات والاجه�زة المس�تخدمة وكلف�ة نص�ب المنظوم�ة يمك�ن الق�ول  -۱

وقل�ة انت�اج ، عملية الاتمتة تعمل عل�ى تقلي�ل تك�اليف العملي�ة التحليلي�ة م�ن حي�ث س�هولة التش�غيل 

 وتجنب الاخطاء البشرية للمحلل من خلال السيطرة العالية. ، النفايات

 ل المختلفة.يسرعة انجاز عمليات التحل -۲

 العالية.الدقة  -۳



 23 لفصل الأولا

 : (96)ن من التحاليل المؤتمتة اهنالك نوع

       معزول���ةأو  تبق���ى العين���ات منفص���لة اذي���تم تحلي���ل العين���ات بش���كل دفع���ات  -: تحالي���ل الدفع���ة -۱

 (سيطرة آلية وتجنب تلوث العينات).

يتم قي�اس بع�ض المتغي�رات الفيزيائي�ة والكيميائي�ة لك�ل م�ن العين�ة والن�واتج  -: التحاليل المستمرة -۲

بطريقة مستمرة اذ يتم تقديم العينة الى تي�ار حام�ل يج�ري بص�ورة مس�تمرة دون 

 ة تحليل اكبر).جودتقطع (ادوات ابسط و
 

احد تقنيات الجريان المستمر اذ تكون مناسبة ومثالي�ة للتحالي�ل  (FIA)الجرياني  تحاليل الحقن دتع         

واس��تمرت  ، ۱۹۷٥لم�رة الاول��ى ع�ام لالس�ريعة المؤتمت��ة للعين�ات والنم��اذج الس�ائلة . س��جلت ه�ذه التقني��ة 

           ة ب���ين ع���ام م���دورق���ة بح���ث خ���لال ال 10,000البح���وث عل���ى ه���ذه التقني���ة مم���ا ادى لنش���ر اكث���ر م���ن 

۱۹۷٥ - ۲۰۰۰ (98,97). 

) Hansenو Ruzika( من قبل العالمين (FIA Technique)عرفت تقنية تحاليل الحقن الجرياني        

عدة في كل من الولايات المتحدة الاميركية و الدانيمارك . لتنطل�ق ومن�ذ ذل�ك براءات اختراع نالا عنها  إذ

شار وقبول واسعين . هناك ثلاث مزايا يعزى اليه�ا تنالوقت تقنية تحليلية جديدة سرعان ما اصبحت ذات ا

 : (99)الانتشار الواسع والكبير لهذه التكنولوجيا الجديدة وهي 

 ان المبادئ الاساسية لهذه التقنية سهلة الفهم والتطبيق. -۱

المكون��ات أو  يمك��ن ان ي��تم تجميعه��ا بس��هولة م��ن المع��دات FIAان الادوات واج��زاء منظوم��ة  -۲

 والبسيطة . الجاهزة الرخيصة

 .التحليلية التقليدية توفير وسائل مختلفة لأتمتة عدد كبير من طرائق العمل لتجارب الكيمياء -۳

لقد جاء ابتكار هذه التقنية نتيجة لمحاولات عديدة بذلت لأجل ايجاد طريقة تسمح بمعالجة ع�دد كبي�ر        

 FIAلتقني�ة  اً أساس� ع�دهاعوام�ل يمك�ن من النماذج خلال وق�ت قص�ير نس�بياً . وق�د ب�ين العلم�اء ان هن�اك 

 : (100)وهي 

 الفقاعات الهوائية من التيار التحليلي الجاري. إزالة -۱

 التفاعل.اختزال نصف القطر الداخلي لأنابيب منظومة  -۲

 الحقن الدقيق والمضبوط لحجوم محسوبة ودقيقة من العينات داخل التيار الحامل الجاري. -۳
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 :  (102,101)) هي ۱-۱ هاز تحليل حقن جرياني (شكلابسط جان المكونات الاساسية في 
 

 
 نموذجية . FIA) : منظومة ۱-۱شكل (

مجموع�ة أو  منظومة دفع لإيصال وتوزيع التيار الحامل ومحاليل الكواشف وتكون ه�ذه ع�ادةً مض�خة -۱

 . ۱ - مل . دقيقة ٤۰ - × 4 -10 ٥) ونموذجياً بسرع مختلفة تتراوح بين ۲-۱مضخات تمعجية (شكل 

 
  FIA) : مضخة نموذجية في جهاز ۲-۱شكل (

م�ايكرولتر م�ن العين�ات ف�ي تي�ار  ۱۰۰ – ۱۰اداة تستخدم لتقديم حجوم صغيرة تتراوح ب�ين أو  وسيلة -۲

 ).۳-۱صمام الحقن شكل (  تيار الكواشف . ان وسيلة الحقن الاكثر استعمالاً هيأو  حامل جاري

 
 نموذجية . FIA) : صمام الحقن في منظومة ۳-۱شكل (
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كهربائي�اً . وف�ي انظم�ة حق�ن أو  ل ي�دوياً عميمكن ان ي (Injection Valve , IV)ان صمام الحقن         

ص��مامات لولبي��ة مزدوج��ة . ان أو  مح��ول مل��ف ل��ولبيأو  (Syringe)محقن��ة  خدام اخ��رى تتض��من اس��ت

 -هو : صمام الحقن تخدامالغرض من است

 في كل مرة . من المادة المحللة محددة ومضبوطةيسمح بادخال حجوم  -۱

يمُكّن من الادخال السريع للعينات في التيار الحامل الجاري وعادةً تتراوح هذه الحجوم المحقونة ب�ين  -۲

 مايكرولتر . ۲۰۰ – ٥

يتم استعمال مجموعة من الانابيب وباقطار داخلية صغيرة عادةً : مجموعة من انابيب وملفات التفاعل -۳

ملم ذلك للمحافظة على شروط الجريان والسيطرة على تش�تت منطق�ة العين�ة.  ۱ – ۰.۱تكون اقل من 

انابي�ب كلوري�د  خداميمك�ن اس�تو. مثل التفلونوتستعمل عادةً انابيب مصنوعة من مواد خاملة كيميائياً 

 البولي فاينيل ولمدى واسع من التفاعلات الكيميائية.

ملف التفاعل هي لإجراء عملية تشتت  خدامالغاية من استان وهناك انواع مختلفة من ملفات التفاعل        

يمك�ن ان  اً مما يؤدي لتفاعلها مع مكون�ات التي�ار الحام�ل مكون�ةً اص�ناف،  (sample zone)لمنطقة العينة 

 .ستعمال انواع مختلفة من المكاشيفيتم تحسسها والكشف عنها با

يمك��ن ان تتحس��س التغي��رات ف��ي  ف الت��ياكث��ر م��ن اجه��زة الكش��أو  تعمال واح��دةمكش��اف: ي��تم اس�� -٤

الدال��ة  اوالانبع��اث ال��ذري أو  ال��ذري الامتص��اص اوالبري��ق الكيمي��ائي او الفل��ورة  او الامتصاص��ية

 التوصيلية الكهربائية .أو  جهد القطب اوالهيدروجينية 

ويعتم��د ك�ل م��ن ارتف��اع  (peak)ان تحس�س المكش��اف للأص��ناف المتكون�ة يظه��ر ع��ادةً بش�كل قم��ة         

 مساحة القمة على تركيز المادة المحللة في العينة .و

ان مصطلح (حقن) الوارد في تسمية الحق�ن الجري�اني ج�اء م�ن ك�ون ادخ�ال العين�ات ي�تم باس�تعمال         

 اذ تحقن العينات وباستعمال صمام خاص لهذا الغرض داخل تيار حامل جاري من الكاشف .، محقنة 

 : (103)يلاحظ الآتي  (manual methods)ية اليدوية وبالمقارنة مع الطرائق التقليد

ال��ذي يق��وم  كيمي��ائيالأو  الحقن الجري��اني مح��ل خبي��ر المختب��رب�� تحلي��لالتح��ل المض��خة ف��ي نظ��ام  -۱
 ق التقليدية .ائهذه الادوات المختبرية في الطر خدامباست

 حاويات للمحاليل وكقنوات ناقلة .بوصفها تعمل خطوط الانابيب  -۲

 ماصة مايكروية تسمح باضافة حجوم متشابهة ومتطابقة من العينات .بوصفه دم صمام الحقن يخ -۳
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 ماهية تحاليل الحقن الجرياني  1.4.1

تعريفه�ا يع�د  ف�إن هنفس� ان فهم المبادئ الاساسية لتحاليل الحقن الجرياني سهل جداً لكن وف�ي الوق�ت       

ن�وعين  ف�إنتعددة لهذه التقنية . وعلى العم�وم من الامور الصعبة للغاية بسبب تنوع واختلاف الجوانب الم

 من التعاريف تستعمل لهذا الغرض .

م�ا   ميل التركيز الناتج من حق�ن م�ائعأو  معلومات تجمع من درجة انحدار -: التعريف الاكاديمي:  الاول

 ينتشر في تيار حامل مستمر غير متقطع .

 ومثالية وينص على الآتي:عمالاً وهو الاكثر است -: التعريف الصناعي:  الثاني

FIA لأتمتة التحاليل الكيميائية  خدمتكنولوجيا تحليلية بسيطة متعددة الجوانب والتطبيقات تستأو  : هي تقنية

وتعتمد على المعالجة البارعة الفيزيائية والكيميائية لمنطقة الانموذج المُشتتة  ضمن تيار حامل ، 

 مكشاف مناسب . خدامجاري والتي يتم الكشف عنها لاحقاً باست

التعري�ف الص�ناعي . ان ه�ذه التقني�ة تق�دم م�ا ه�و  FIAوعادةً يفضل المهتمين بالمرفق التحليل�ي لل�ـ        

 . (104) (Wet Chemistry)ابعد بكثير من اتمتة واقعية لتحاليل الكيمياء الرطبة 

طريقة تعتمد على حق�ن ” : (105)الآتي على النحو Hansenو  Rũzickaمن قبل  FIAوضع التعريف لـ 

ب يتدفق بصورة مستمرة غير متقطعة اذ تكوّن العينة المحقون�ة منطق�ة اسعينة سائلة في تيار من سائل من

أي متغي�ر فيزي�ائي آخ�ر يتغي�ر أو  تنتقل لاحقاً باتجاه المكشاف الذي يسجل بصورة مس�تمرة الامتصاص�ية

ملغي�اً وت�م  دالا ان هذا التعريف س�رعان م�ا ع�“ . ان باستمرار نتيجة لمرور مادة العينة خلال خلية الجري

 استبعاده.

عل��ى انه��ا تقني��ة تحالي��ل جرياني��ة تنج��ز بوس��اطة المعالج��ة البارع��ة  FIAال��ـ  Fang (106)ع��رف          

 لمناطق العينة والكاشف في تيار جاري تحت ظروف ثرموديناميكية غير متوازنة.

 :(105)هي يعتمد على ثلاثة عوامل  FIAان مفهوم 

 تطابقية حجوم العينة المحقونة . -۱

 امكانية السيطرة على تشتت منطقة العينة المحقونة. -۲

 تطابقية زمن حقن العينات خلال نظام الجريان. -۳

 المنظومة تكون جاهزة ومنذ لحظة التشغيل ومباشرة عند تقديم النماذج للتحليل. فإنوفيما عدا المكشاف 
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 :(107)دداً من الفوائد المتميزة تقدم تقنية الحقن الجرياني ع  

) م��ع تقلي��ل اً م��ايكرولتر ٥۰ – ۱۰اخت��زال حج��وم العين��ات المطلوب��ة لانج��از التحلي��ل (اعتيادي��اً  -۱

 لأبعد حد . النفايات استهلاك الكواشف و

ويبلغ  ، عينة في الساعة مما يؤدي لتقليل وقت التحليل ۳۰۰ – ٥۰يتراوح بين  معدل نمذجة عالٍ  -۲

 . ان سبب ذلك هو الاداء الميكانيكي لعملية التحليل.ثانية ٦۰ – ۳ل مدى وقت التحلي

سهولة تشغيل المنظومة من تحليل لآخر. اذ ان الاجزاء المتع�ددة يمك�ن ان تجم�ع بس�هولة ويمك�ن  -۳

     كذلك تبديلها بسهولة.

مرون�ة % ، م�ع  ۲الدقة العالية أي ان قيم الانحراف القياسي النسبي المئوي تك�ون ع�ادةً اق�ل م�ن  -٤

 اداء عالية.

الجي�دة ،التطابقي�ة العالي�ة ،التكراري�ة  : لما سبق ه�ي فضلاً  FIAان اهم فوائد : من الممكن القول  -٥

الت�ي يمك��ن انجازه�ا دون ص�عوبات كبي�رة وم��ن دون تخص�يص مب�الغ مالي��ة  للنت�ائج المستحص�لة

 كبيرة لإنجاز التحليل.

 بالمقارنة مع أي تقنية اخرى . FIAفي تقنية ان هذه العوامل مجتمعة ادت الى تطوير غير مسبوق 

السائل ذات الاداء العالي  ةان ابسط جهاز تحليل حقن جرياني يشابه ظاهرياً جهاز كروموتوغرافي         

(HPLC) بينما بقية اجزاء الجه�از تبق�ى كم�ا ه�ي ف�ي الح�التين . وه�ذا م�ا  ، اذ ابدل العمود بملف التفاعل

ال�ى  HPLC) . وق�د ادت الخب�رة الواس�عة م�ع ب�دون عم�ود وض�غط ع�الٍ  (HPLCبـ  FIAيفسر  تسمية 

 . (108)تصميم المحلل الجرياني المستمر غير المتجزء 

 التقليدي��ة ، واح��د ه��ذه FIAة ت��م اج��راء ع��دد م��ن التح��ديثات عل��ى انظم��ة وتقني��ة رف��ي الآون��ة الاخي��        

وقد وضعت للم�رة ،  SFA) (Sequential Flow Analysis , تابعيتالتحديثات هي تحاليل الجريان ال

 :(109)وأهم فوائد هذه التقنية هي   Marshalو Rũzicaمن قبل  ۱۹۹۱الاولى عام 

م�ل م�ن الكاش�ف لك�ل  ۱التقليدية يستعمل وعلى الاقل  FIAفي تجارب فتقليل استهلاك الكواشف  -۱

 . اً مايكرولتر ٥۰ SFAقياس بينما يستهلك 

ة تك�ون بس�يطة وص�مام حق�ن اختي�اري ومض�خة ض�اغطة ومكش�اف ان انابيب الجري�ان المتفرع� -۲

يمك�ن ان تس�تعمل لتف�اعلات مختلف�ة بتب�ديل  نفس�ها الانابي�ب مناسب يربط الانابيب المتفرع�ة . ان

 طريقة الجريان واحياناً طريقة الضخ.أو  برنامج
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ت وتي�ارات وس�يلة لإختي�ار عين�ا دالانتق�ائي مح�ل ص�مام الحق�ن اذ يع�أو  يحل الصمام الاختي�اري -۳

 جريان مختلفة .

 فض�لاً الدراسات الميدانية وغيره�ا . وف مع المختبر تكون سهلة التكي SFAان مكونات منظومة  -٤

  .FIAتتمتع بكل فوائد وميزات  SFA فإنكل ذلك عن 

وكما مبين ف�ي ج�دول  SFA و HPLC و FIA: مقارنة بين الصفات المميزة لكل من  إجراءويمكن 

)۱-٥(. 

 . SFAو  FIA  ،HPLC: مقارنة بين الصفات المميزة لكل من ) ٥-۱جدول (

 Parameter  FIA HPLC  SFAالمتغير 

 ترذيذ حقن حقن طريقة ادخال العينة

 مل مايكرولتر  مايكرولتر  حجم العينة

 متقطع غير متقطع غير متقطع التيار التحليلي

 ملم ۲ – ۱ ملم ۱ اقل من ملم ۱ اقل من قطر الانابيب المتفرعة

 مضطرب انسيابي انسيابي ظروف المزج

 

تتك��ون ع��ادةً م��ن مض��خة تمعجي��ة متع��ددة القن��وات وص��مام حق��ن  (110)الحديث��ة  FIAان منظوم��ات        

يمك�ن ان يحص�ل الجري�ان ف�ي بع�ض الأنظم�ة  اً اض�افي اً مكوّن�بوص�فه وملفات تفاعل ومكشاف مناسب ، و

واعم�دة لإخت�زال النم�اذج وم�زيلات الفقاع�ات الهوائي�ة م�ع عبر مسخن لزيادة سرعة التفاعل الكيمي�ائي ، 

 مرشحات للحصول على انتقال دقيق.

 ۱۰۰  دقيق��ة وحج��م العين��ة  \م��ل  ۱س��رعة الجري��ان التقليدي��ة ه��ي  ف��إن FIA (111)ف��ي منظوم��ة         

 دقيقة. \نموذج  ۲اما معدل النمذجة فيكون  ،عينة  \مايكرولتر 

ك�ن ان تص�مم وترت�ب باش�كال واس�اليب مختلف�ة كثي�رة ج�داً ، واعتم�اداً عل�ى يم FIAان منظومات         

نظ�راً  FIAق وتطبيق�ات ائ�نوع التطبيق المقترح اذ تلعب التفاعلات الكيميائية دوراً اساسياً في معظ�م طر
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لى ذلك ان الطرائق التقليدية تعتمد ع؛ يعد تحدياً حقيقياً  FIAق ائلطر مةئملالأن الحصول على تفاعلات 

 . FIA (113 , 112)ق ائاساس التوازن الكيميائي بينما لا يشترط الوصول لهذا التوازن في طر

تيار يحتوي على الكاش�ف يض�خ خ�لال المنظوم�ة  فإن) ٤-۱ (شكل FIAفي ابسط شكل لمنظومة          

مؤدي��ة ب��ذلك  للكاش��ف م��ع منطق��ة العين��ة اً وي��تم حق��ن حج��م العين��ة ف��ي ه��ذا التي��ار اذ تتش��تت محدث��ةً امتزاج��

وتمر هذه المنطقة خ�لال مكش�اف . ان ه�ذا الترتي�ب ، لحدوث تفاعل كيميائي بين المادة المحللة والكاشف 

 )Single Line Manifold(احادي الخط  FIAيعرف بنظام 

 

 

 من نوع احادي الخط FIA) : نظام ٤-۱شكل (
 

؛ ) ٥-۱وكما مبين في شكل ( (96 , 114)كلوريد هذا النظام وبنجاح في التقدير الطيفي لأيون ال خدماست       

 Hg(SCN)2 (II)نات الزئب��ق انات م��ن مرك��ب ثايوس��يااذ يعتم��د التحلي��ل عل��ى تح��رر ايون��ات الثايوس��ي

 λمن ثم قياس الامتصاصية للناتج الاحمر المتكون عند     (III)وتفاعلها اللاحق مع ايون الحديد الثلاثي 

أو  م�ع تركي�ز الكلوراي�د ف�ي العين�ة اً متناس�بمة الامتصاصية الناتجة يك�ون نانومتراً . ان ارتفاع ق ٤۸۰= 

  ).b 1-5النموذج و كما مبين في شكل (
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 ) المخطط الجرياني لتقدير الكلوريد بالمطياف الضوئيa) : ٥-۱شكل (

                                    b م�ن   ۱ -مكغ�م . م�ل ۷٥5) الانتاج المسجل يبين تحليل الكلورايد ف�ي الم�دى

 الكلورايد مع  الجهاز

الانابي�ب يمك�ن ان أو  تش�كيلة واس�عة م�ن الانظم�ة متع�ددة الخط�وط ف�إن النظ�ام الاح�ادي الخ�ط فضلاً عن

 ل.تستعم

) هي الاكثر شيوعاً واس�تعمالاً. ٦-۱(شكل Two Line Manifoldثنائية الخط   FIAان منظومة        

ان هذا يجهز مزج موحد للكاش�ف م�ع  . مل داخلي ثم تدمج لاحقاً مع الكاشفاذ يتم حقن العينة في تيار حا

 .العينة وعلى طول منطقة العينة 

 

 من نوع ثنائي الخط  FIA) : نظام٦-۱شكل (
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كبير أو  عند وجود عدد وافرأو  في بعض الحالات التي تتطلب الاستهلاك الاقتصادي للكواشف        

  كوسـيتم اللجوء الى تحاليل الحقن الجرياني الع ؛ ذرـالمستمرة للماء الق من العينات كما في المراقبة

يتم حقن الكاشف داخل تيار جاري من العينة يضخ بصورة مستمرة . ان هذه الطريقة  إذ ، )۷-۱ (شكل

عدة تقديرات ات اضافةً لإمكانية عمل نفايتتبع في حال استعمال كواشف غالية الثمن مع انتاج اقل لل

، كما وطبقت هذه التقنية وبنجاح لتقدير الاوكسجين الذائب (115 , 116 , 117) ه ذات  محلول الانموذجلفة مختل

         مع الطرق الاخرى اذ بلغ معدل النمذجة  قياساً◌ً في المياه الطبيعية حيث تمتاز الطريقة بسرعتها 

 . (118)ساعة  \عينة  ٤۸

 

 شف)عكوس (حقن الكا FIA: نظام  )۷-۱( شكل

اداء افضل بالمقارنة مع النظام منفرد الخط  جودةان النظام ثنائي الخط وبانواعة المختلفة يوفر حساسية و

 . وهذا ما يفسر تفضيل هذا النظام لانجاز التفاعلات الكيميائية البسيطة .

لحق�ن مم�ا ة معلومة ولمدة زمنية محددة مسبقاً  بع�د امدالمضخة تتوقف ل فإنجريان ،  –في طريقة توقف 

يسمح بحصول تفاعل اكب�ر ب�ين العين�ة والكواش�ف . ويلاح�ظ ان القم�ة الناتج�ة تش�مل قم�ة متزاي�دة بثب�ات 

 ) .۸-۱ رُكبَّت على القمة التي يتم الحصول عليها قبل بدء التوقف (شكل
 

 

 جريان  –نوع توقف  FIA: نظام ) ۸-۱كل (ش
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تف��اعلات ذات  ال��ىطريق��ة التحليلي��ة المس��تندة جري��ان يع��زز م��ن حساس��ية ال –ان نم��وذج توق��ف         

ع��ن اش��ارة الخلفي��ة ف��ي العين��ات الت��ي له��ا  يمك��ن تميي��ز اش��ارة الم��ادة المحلل��ة. ك��ذلك  (115)بطيئ��ة ي��اتحرك

مي�ل القم�ة  خدامواسع ، كذلك يمكن الحص�ول عل�ى معلوم�ات حركي�ة مهم�ة للتفاع�ل باس�تمحلول صوري 

مث�ل في تقدير الفينولات في عينات بيئية  FIAمل هذا النوع من ة التوقف . وقد استعمدالمستحصلة خلال 

 . (117 , 119)المياه وغيرها

 

  (Dispersion in FIA)التشتت في تحاليل الحقن الجرياني   2.4.1

 -: (120)على ثلاث مبادئ  وهي  FIAيتوقف نجاح عملية التحليل بوساطة 

 تطابقية زمن الحقن. -۱

 ة.تطابقية حجم العينة المحقون -۲

 السيطرة على تشتت منطقة العينة. -۳

 وان س�رعة جري�ان تي�ار الكاش�ف ، اً يبقى ثابت FIAنظراً لأن طول الانابيب  المتفرعة في منظومة        

ل�ذا  ؛ التيار الحامل لا تتغير الا قليلاً خلال انتقال منطقة العينة من صمام الحقن وصولاً الى المكش�اف أو 

 تخدامنة والمزج ستكون ذات تكرارية عالية . اما المبدء الثاني فيسهل تحقيقه باسة انتقال منطقة العيمد فإن

المبدء الثالث يعد  فإنلذا  ؛  ذات حجوم معلومة ومحددة (Injection loop)مع وصلة حقن  صمام الحقن

 . FIAعاملاً حرجاً لنجاح التحليل باستعمال 

 رين هما :ينصب الاهتمام على ام FIAمنظومة  أيةّعند تصميم 

 كمية محلول العينة الاصلي التي تخفف في طريقها باتجاه المكشاف . -۱

 الوقت الذي تستغرقه منطقة العينة لقطع المسافة من صمام الحقن وصولاً الى مقرئة المكشاف . -۲

على انه النسبة بين التركيز قبل  (114) (Dispersion coefficient , D)يعرف معامل التشتت         

مقرئة  فإن FIAق ائلتخفيف في جزء المائع الذي يعطي القراءة التحليلية وبعدها. وفي معظم طرحدوث ا

على التركيز في نطاق الجزء الوهمي من المائع الذي يقابل قمة  من ثمالتحليل تعتمد على ارتفاع القمة و

 بالمعادلة الاتية: °Cالتي ترتبط مع التركيز الاصلي لمحلول النموذج المحقن  Cmaxالمنحني المسجل 

 D = C° / Cmax = Hº / Hmax
 = Aº / Amax
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 FIA) : درجة التخفيف في جهاز ۹-۱شكل (

 

فهو من جهة يحث على حدوث التفاعل بين المادة  (121)حدين  اسلاحاً ذ FIAالتشتت في تقنية  ديع        

التشتت يؤدي  فإنية . ومن جهة اخرى حساسية الطريقة التحليلزيادة  فيوالذي يؤثر ، المُحللَّة والكاشف 

 .من اتساع مساحة القمة التحليلية الحساسية وتزيد لخفضالى حدوث عملية تخفيف تؤدي بدورها 

تأثير التفاعل الكيميائي السائد يؤدي لزيادة صافية في الحساسية مع زيادة التشتت  فإنوبصورة عامة 

هو العامل المؤثر والسائد مما يؤدي الى تناقص  التخفيف يكون فإنلكن وفي بعض النقاط  ، الحاصل

ه عند تطوير طريقة جديدة لتقدير مادة ما باستعمال تقنية فإنلذا ؛ وانحدار في حساسية الطريقة التحليلية 

FIA فلا بد ان يتم ايجاد الظروف التي تعطي افضل توازن بين تأثيرات التفاعل الكيميائي والتخفيف ، 

  . FIAلسيطرة على التشتت لتحقيق الاهداف المنشودة في تقنية لز وهذا هو الجزء الابر

 

 -هما : FIAن من التشتت في نظام اهنالك نوع

  (Axial Dispersion)٭ التشتت المحوري 

  (Radial Dispersion) القطري٭ التشتت 

لقمة التحليلية يحدث التشتت المحوري في اتجاه جريان التيار ويؤدي لحدوث تخفيف واتساع في ا        

سم يمكن  ۱منطقة عينة محقونة بطول  فإنالتقليدية  FIA. وفي انظمة  القطرياكبر مما يسببه التشتت 

م نتيجة للتشتت الحاصل أثناء المرور باتجاه المكشاف . ويسود  ۱بحيث يصبح طولها أكثر من  تمطان 

  ستقيمة.التشتت المحوري ويظهر تأثيره بوضوح في الأنابيب والقنوات الم
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ه  يس�بب فإن�فينتج بتأثير جريان التيار والذي يتج�ه اعتيادي�اً باتج�اه الجري�ان ل�ذا  القطريأما التشتت        

حدوث المزج مع اقل ق�در م�ن التخفي�ف والاتس�اع ف�ي مس�احة القم�ة التحليلي�ة . ان الانحن�اءات ف�ي مس�ار 

لحساسية اكبر وقمم اقل اتساع . يوضح الشكل  الجريان مثل الانابيب الملفوفة والمفاعلات المعقودة تؤدي

 الحاصل نتيجة الانحناءات في مسار الجريان . القطري) نموذج التشتت 10-1(

 

 

 القطري) : نموذج الجريان ۱۰-۱شكل (

 

 القط��ريالجري��ان أو  نم��وذج التش��تت ف��إنويتض��ح م��ن الش��كل ان��ه عن��دما ي��نعكس اتج��اه الجري��ان         

ه��ذا الانعك��اس ي��ؤثر وبش��دة وكف��اءة ف��ي م��زج منطق��ة العين��ة م��ع التي��ار الحام��ل  وان باتجاه��ه.س��ينعكس 

 (الكاشف الناقل) مع اقل تخفيف لهذه المنطقة مما يؤثر وبوضوح على شكل القمة التحليلية .

 وهما:لمحقونة في التيار الحامل هناك نوعين من القوى الدافعة والمؤثرة في عملية تشتت منطقة العينة ا
 

 (Molecular Diffusion)نتشار الجزيئي  قوة الا -۱

 .(Convection)قوة الحمل  -۲

لانتشار الجزيئي في اغلب بينما يمكن اهمال تاثير قوة ا، عادةً هي السائدة قوة الحمل تكون         

أو  يحدث نتيجة الاختلافات الخطية لسرعة جريان كميات ضئيلة من مائع يتحرك التأثيرهذا  إن. الأحوال

وبسبب الجريان الثانوي  ، وقعه في مناطق مختلفة على طول المحاور القطرية للانابيب والقنواتيغير م

 الذي ينشأ بوساطة قوى الطرد المركزي العمودية على اتجاه الجريان في القنوات غير المستقيمة.
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لى درجة وقليل اعتماداً ع، متوسط  و تصنف الى انظمة تشتت عالٍ  FIAانظمة  فإنوعلى وجه العموم 

   .(102 , 119) تشتت منطقة العينة المحقنة

محدود وتفضل أو  تصنف على انها ذات تشتت قليل  D  >۳< ۱التي لها قيم تشتت   FIAانظمة   -۱

ساسية تحليلية عالية بالتناسق مع المكاشيف ذات الحساسية العالية . مثل الاقطاب لاجل تحقيق حَ 

 . اً ومهم اً مطلوب اً الذرية اذ يكون اقل تخفيف للعينة امر والمطيافية، الانتقائية الايونية 

تصنف على انها متوسطة التشتت . وهي شائعة الاستعمال حيثما  D  >۱۰<  ۳وفيها  FIAانظمة  -۲

كما في الانظمة التي يستعمل فيها مكشاف من ، تطلب عملية مزج مميزة لمنطقة العينة مع الكاشف 

  لوري .مكشاف تفأو  نوع مطياف ضوئي

فتستعمل في الحالات التي تتطلب فيها اجراء مزج شديد  D  <۱۰  اما انظمة التشتت العالي اذ -۳

 لمنطقة العينة مع الكواشف ، مثل تسحيحات الحقن الجرياني .

 

 تشتت منطقة العينة : فيالعوامل المؤثرة  3.4.1

  :ومنها  (96 , 122)طة عدد من العوامل ارتفاع القمة المسجلة يحدد بوسا من ثمان درجة التشتت و      

 وسرعة الجريان .، والشكل الهندسي لقنوات الجريان واطوالها ، حجم العينة المحقونة 
 

  حجم العينة المحقونة : 1.3.4.1

ن يعد من العوامل المهمة المؤثرة في عملية التشتت . اذ يقل التشتت وان حجم منطقة المائع المحق        

ميكرولتر) لن  ۸۰۰كبيرة من العينات (الحجوم ال اذ مع). a ۱-۱۱ حجم العينة المحقونة (شكلمع زيادة 

. (123)منطقة العينة لن تتاثر بالمزج الداخلي مع الوسط  الناقل  فإنيكون هناك امتزاج ففي هذه الحالة 

ي مع زيادة طول الانابيب ومن الجدير بالذكر ان تشتت منطقة العينة يزداد بزيادة المسافة التي تقطعها ، أ

 بينما يكون هناك وقت اقل لحدوث الانتشار في الانابيب ذات الاطوال القصيرة .، الانتشار  تيزداد وق
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 دالة للحجم المحقون من العينةبوصفها ) قمم الاستجابة a) :    ۱۱-۱شكل (      

                   b لطول انابيب منظومة  دالةبوصفها ) تشتت منطقة العينة المحقونةFIA. 

 

 FIAالشكل الهندسي لقناة منظومة   2.3.4.1

منحنيات اكثر من الانابيب أو  تستعمل عادة ملفات تفاعل مايكروية بشكل ملفات FIAفي منظومة        

بوساطة حدوث جريان ثانوي  القطريالتشتت أو  والغرض من ذلك هو لزيادة درجة المزج، المستقيمة 

وهذا يؤدي الى حدوث مزج ، ى الطرد المركزي عند مرور المحلول خلال المناطق الملتوية نتيجة لقو

في منطقة العينة المحقونة ويقل بذلك التشتت المحوري . ويزداد تشتت منطقة العينة مع زيادة  قطري

 فإنلذا ، يان تتناسب طردياً مع مربع قطر انبوب الجر Dالاقطار الداخلية للانابيب اوالقنوات اذ ان قيمة 

 مضاعفة قطر الانبوب تزيد من حجم العينات والكواشف المطلوبة لاربعة اضعاف .

 

 سرعة الجريان :3.3.4.1  

ان حدوث التشتت يكون اقل عند سرع الجريان البطيئة . ان  Hansen (114)و  Rũzicaبين كل من       

تباس العينة قبل انتقالها الى المكشاف وفي زمن احأو  سبب ذلك هو ان تقليل سرعة الجريان يزيد من قوة

الاشارة أو  الاستجابة فإن من ثمالتفاعل بين العينة والكاشف عادةً يصل الى حالة الاتزان و فإنهذه الحالة 

التشتت يتاثر بتغيرات سرعة  فإنالتحليلية (ارتفاع القمة) ستكون اعلى عند سرع الجريان الابطأ . وعادةً 

 . ۱ –مل . دقيقة  ٤ – ۱.٦ى الجريان ضمن المد
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 -: FIAتطبيقات 5.1 

ادت الى تطبيقات مختلفة وفي جوانب  FIAمن التطور السريع لتقنيات  اً ان اكثر من ثلاثين عام         

عديدة من الكيمياء التحليلية الروتينية . اذ ادت البساطة الملفتة للنظر في ميكانيكية معالجة العينات وحتى 

د تعقيداً والاختصار المميز لوقت التحليل بالمقارنة مع الطرائق التقليدية الى زيادة الاهتمام مع اكثر الموا

 و (124) الطبيةبهذه التقنية ليس فقط في مجال الابحاث التحليلية المختبرية انما في مجال البحوث 

 . (127)والبيئية  (126)الصناعية  و (125)الزراعية 

اذ تتضمن دراسات   (128 , 129, 130, 131)هي تحاليل الماء  FIAنت اهم تطبيقات في مجال البيئة كا        

مختلفة على عينات المياه من مصادر متعددة . حيث امكن معالجة مئات العينات وخلال اوقات قصيرة. 

مما يفرض ايجاد  كيميائيتعد تحاليل السيطرة النوعية للمستحضرات الصيدلانية تحدٍ حقيقي لإي محلل 

    مستحضر من المكون العلاجي الرئيسوهذا يتعلق بتقدير محتوى ال؛ طرائق تحليلية سريعة ومؤتمتة 

وبشكل واضح في اتمتة طرائق تحليل   FIAتقنية  أسهمتوقد . دراسة حركيات اطلاقه من المستحضرأو 

ك جلياً في عدد شراب) ويظهر ذلوميل  تحاوحقن والمستحضرات الصيدلانية باشكالها المختلفة (اقراص 

 .(124 ,132 ,133)في محاليل المستحضرات الصيدلانية ؛  FIA البحوث التي استعملت تقنية 

لكن تبقى طرائق  ،وقد تم تقدير المستحضرات الصيدلانية باستعمال طرائق ومكاشيف متنوعة         

ذلك بسبب تعددية استعمالها  FIAانتشاراً لتقدير المستحضرات الصيدلانية في تقنية  أوسع المطيافية هي

 ) بعض المستحضرات الصيدلانية المقدرة بهذه الطريقة .٦-۱. ويوضح جدول ( (134)وكلفتها القليلة 
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) : المستحضرات الصيدلانية المقدرة بوساطة تقنية التحليل بالحقن الجرياني بعد اقترانها مع ٦-۱جدول (
 Vis - UV مطيافية 

 

 قةملخص الطري الدواء

الطول 

الموجي 

)λ (نم 

المدى الخطي 

للتركيز 

 ۱-مكغم.مل

معدل 

النمذجة 

۱-ساعة  

 التطبيق

در
ص

الم
 

ازونيازيد  
Isoniazid 

تكوين معقد بين الدواء 

وايون الفناديوم الخماسي 

في وسط حامضي 

(H3PO4) 

 ۱۳٥ اقراص ۳٦۰ ۲۰۰ - ۰ ٤۲۰

كودايين     
Codeine 

سائل  –استخلاص سائل 

 CH2Cl2بوساطة 
۳٥٥ 

۱.٥۸۷ – 

۲۸٥.٦٦ 
 ۱۳٦ اقراص ٦۰

حامض الاسكوربيك 
Ascorbic acid 

اختزال ايون الحديد 

بوساطة الدواء الثلاثي 

لتكوين ايون الحديد الثنائي 

 10,1والذي يكون مع 

 فينانثرولين معقد احمر

المستحضرات  ۱۰۰ ٤۰۰ - ۱۰۰ ٥۱۰
 الصيدلانية

۱۳۷ 

سلفون اميد 
Sulphonamid 

اكسدي مع تفاعل ازدواج ت

مثيل  – N – ٤كاشف 

امينوفينول لتكوين ناتج 

 ملون تقاس امتصاصيته

المستحضرات  ۷۰ -------- -----
 الصيدلانية

۱۳۸ 
سلفاسيت اميد 

Sulphacet amid 

سلفاميثاكسازول 
Sulpha 

methoxazole 

  الاسبرين
Aspirine 

تكوين معقد بين ناتج 

التحلل المائي القاعدي 

اء وايون الحديد للدو

الثلاثي في وسط حامضي 

(HNO3) 

 ۱۳۹ اقراص ---- ۲٥۰ - ۲٥ -----
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 ملخص الطريقة الدواء

الطول 

الموجي 

)λ (نم 

المدى الخطي 

للتركيز 

 ۱-مكغم.مل

معدل 

النمذجة 

۱-ساعة  

 التطبيق

در
ص

الم
 

ريسيربين  
Reserepine 

يؤكسد الدواء اولاً بوساطة 

MnO2  المطمور في جدران

ب مفاعل من التايكون انابي

(Tygon)  ويتم مراقبة

امتصاصية الناتج المتكون 

ويحفز التفاعل بوساطة ايون 

 المنغنيز الثنائي

المستحضرات  ----- ------ ۳۸٥
 الصيدلانية

۱٤۰ 

اوكسي تتراسيكلين 
Oxytetracycline 

تكوين معقد بين الدواء وايون 

 الحديد الثلاثي
 ۱٤۱ كبسول ۱۷ ۸۰ – ۱۰ ٤۳٥

ض حام
الاسكوربيك 

Ascorpic acid 

-+Coتفاعل الدواء مع معقد  

EDTA ٥    في وسط  %

 ثنائي اثيل امين

---- 

)۳.٥۲ - 

۸۸.۰٥     (

× ۲ ۱۰ 

المستحضرات  ----
 الصيدلانية

۱٤۲ 

دوكسي سايكيلين 
Doxycycline  يفاعل الدواء مع ايون النحاس

الثنائي لتكوين معقد ملون 

 ويستعمل محلول قاعدي كتيار

 حامل.

۳۹٥ 

)٤.٦۲٥ - 

۳۷.۰       (

× ۱۰۳ 

المستحضرات  ۱۲۸
 الصيدلانية

۱٤۳ 

اوكسي تتراسايكلين 
Oxytetracycline 

)۰.٤٦ - 

۳٦.۸۳     (

× ۱۰۳ 

دوبامين   
Dopamine 

يتم اكسدة الدواء بوساطة ميتا 

 بيرايودات .
المستحضرات  ۱۳۰ ۳۷.۹۲۰ ----

 الصيدلانية
۱٤٤ 

ادرنالين  
Adrinaline  التحلل المائي للدواء في الوسط

 القاعدي
۳۹۰ 

۳٦.٦٤۰ 

المستحضرات  ۱۳۰
 الصيدلانية

۱٤٥ 

دوبامين    
Dopamine 

۳۷.۹۲۰ 
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 ملخص الطريقة الدواء

الطول 

الموجي 

)λ (نم 

المدى الخطي 

للتركيز 

 ۱-مكغم.مل

معدل النمذجة 

۱-ساعة  التطبيق 

در
ص

الم
 

فولتارين      
Voltarine 

سائل  –ئل استخلاص سا

بعد تفاعل الدواء مع 

 الاكردين الاصفر

 ۱٤٦ اقراص ٤۰ ۸۰ – ۳ ٤۱۲

الأسبرين       
Aspirine 

تحلل مائي للدواء في الوسط 

القاعدي ثم مفاعلة حامض 

السالساليك المتحرر مع 

ايون الحديد الثلاثي لتكوين 

 معقد ملون

 ۱٤۷ اقراص ۹۰ ۲٥۰ – ۲٥ ٥۲٥

ايون الخارصين 
        الثنائي     

Zinc (II) 

تكوين معقد بين ايون 

 -۱الخارصين الثنائي و 

نفثول  -۲ -برديل آزو) -۲(

المثبت على مبادل ايوني 

موجب ومثبت في خلية 

 جريان

المستحضرات  ۳۸ ٤.۰ – ۰.۰۲ -----
 الصيدلانية

۱٤۸ 

ديكلوفيناك 
الصوديوم 
Sodium 

Diclofinac 

احتباس الدواء على 

 (QAE A-25)سيفاديكس 

مبادل ايوني سالب والذي 

يستعمل سانداً صلباً في خلية 

 الجريان

۲۸۱ 

۰.۰۰٦ -
۱.۳۳۳ 

اقراص وحقن  
 وكبسول

۱٤۹ 
۰.۰۱٦ – 

۰.۳٦٦ 

)۰.٤۱٦-  
۱٦.۸         (

 ×۳- ۱۰ 

ثايمين      
Thiamine 

تفاعل ترسيبي مع حامض 

سيليكوتنكستيك 

(Silicotungestic acid) 

ن في وسط حامضي لتكوي

عالق سيليكوتنكستات 

 الثايمين

 ۱٥۰ اقراص وحقن ۹۰ ۰.۳ – ۰.۰٥ ٤۲۰



 41 لفصل الأولا

 

 ملخص الطريقة الدواء

الطول 

الموجي 

)λ (نم 

المدى الخطي 

للتركيز 

 ۱-مكغم.مل

معدل 

النمذجة 

۱-ساعة  

 التطبيق

در
ص

الم
 

لاكتات        
Lactate 

 UO2تفكك الدواء بوجود 

وايون الحديد الثلاثي ثم 

يون الحديد تفاعل الناتج مع ا

 +Fe 2 (الثنائي مع الفيروين

 فينانثرولين). -10,1و

المستحضرات  ۳۰ ۹۰ – ۰.۳ ٥٦۲
 الصيدلانية

۱٥۱ 

الهيبارين     
Heparine 

تفاعل الدواء مع صبغة 

 (Thiazine dye)الثيازين 
 ۱٥۲ المحاليل ---- ۱۲.۰ – ۰.۰ ----

حامض 
الاسكوربيك 

Ascorbic acid 

 اختزال بوساطة الدواء

 –فينانثرولين  -10,1للمعقد 

 -10,1الحديد الثنائي الى (

الحديد  –فينانثرولين 

 الثلاثي).

المستحضرات  ۲۰۰ ٥۰.۰ – ۰ ٥۱۰
 الصيدلانية

۱٥۳ 

هايدروكلوريد 
بايريدوكسين 
Pyridoxine 

hydrochloride 

 -٤تفاعل الدواء مع كاشف 

حامض السلفإنيلك المؤزوت 

 -Nفي وسط من كلوريد 

 يدينيوماسيتايل بر

٤٥۰ ۱۰.۲۸۰ – 
المستحضرات  ٦۰ ۲۰٥.٦

 الصيدلانية
۱٥٤ 
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 ملخص الطريقة الدواء

الطول 

الموجي 

)λ (نم 

المدى الخطي 

للتركيز 

 ۱-مكغم.مل

معدل 

النمذجة 

۱-ساعة  

 التطبيق

در
ص

الم
 

سيفوتاكسيم    
Cefotaxime 

ل مائياً في لاكسدة الدواء المح

الوسط القاعدي بوساطة 

يد الثلاثي ثم تفاعل ايون الحد

ايون الحديد الثنائي المتحرر 

فينانثرولين لتكوين  10,1مع 

 معقد الفروين

٥۱۰ 

۲۰۰ - ۲٥۰۰ 

٤٥ 

 حقن

۱٥٥ 

سيفروكسيم     
Cefuroxime ۳۰۰ - ۲٥۰۰ 

سيفتراكسون   
Ceftriaxone ۱۰۰ - ۱٥۰۰ 

سيفتزاكسيم    
Ceftizaxime ۲٥۰ - ۲٥۰۰ 

سيفاكتور  
Cefactore ٤۰ - ٤۰۰ 

 محاليل معلقة
سيفكسيم     

Cefixime ۸۰ - ۲۰۰۰ 

سيفالكسين    
Cefalexine ٤۰ – ٥۰۰ كبسول 

ليدوكاين  
Lidocaine 

سائل بعد  –استخلاص سائل 

تفاعل الدواء مع 

 البروموكريسول الاخضر

المستحضرات  ---- ۲.۱٦ – ٤.۱ 
 الصيدلانية

۱٥٦ 

سيميتيدين   
Cimitidine 

تكوين معقد بين الدواء 

وايون النحاس الثنائي عند 

pH  =٥.۹ 

۳۳۰ ۱.۲٦۲ – 
٥۰٤.٦ 

 ۱٥۷ اقراص وحقن ٦۰

ايون الزئبق الثنائي  
Hg (II) 

تكوين معقد بين ايون الزئبق 

 -الثنائي مع كاشف بارا

سلفامات  -نايترو بنزوكسو

(NBS) وباستعمالHNO3 

 بوصفه تياراً حاملاً.

المستحضرات  ۱۰۰ ۱۰ - ۱ ٤۳۰
 الصيدلانية

۱٥۸ 
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 ملخص الطريقة الدواء

الطول 

الموجي 

)λ (نم 

المدى الخطي 

للتركيز 

 ۱-مكغم.مل

معدل 

النمذجة 

۱-ساعة  

 التطبيق

در
ص

الم
 

هيدروكلوريد 
الرانيتدين 

Ranitidine 
hydrochloride 

اكسدة الدواء بوساطة ايون 

الحديد الثلاثي ثم تفاعل ايون 

حرر مع الحديد الثنائي المت

K3[Fe(CN)6]  لتكوين معقد

 م ٤٥ºازرق عند  

 ۱٥۹ اقراص ---- ۸۰ - ۲ ۸۰۰

اموكسيسيلين 
Amoxicilline 

تحلل الدواء مائياً في الوسط 

القاعدي ثم اختزال اليود 

المتكون من اكسدة ايون اليوديد 

 في الوسط الحامضي

٤٦۰ 

٥۰ - ٦۰۰ 

۷۰ 

كبسول 
 ومحاليل عالقة

۱٦۰ 

امبيسلين 
Ampiciline ۷۰ - ٤٥۰ 

سيفالكسين  كبسول
Cephalexine ۳۰ - ٥٥۰ 

سيفرادين 
Cephrdine ٥۰ - ۳٥۰ 

ايزو بروتيرينول 
Isoproterenol 

يستعمل مفاعل طور صلب 

مثبت  MnO2يحتوي على 

 على راتنج متعدد الاستر

٤۹۲ ۳.٦۲٤ – 
۷۲.٤۸۰ 

المستحضرات  ٦۰
 الصيدلانية

۱٦۱ 

  البزموث            
Bi 

يفاعل البزموث مع ايون 

 (H2SO4)اليوديد في وسط 

 لتكوين معقد بنفسجي اللون

المستحضرات  ۱۲۰ ----- ٤۹۰
 الدوائية

۱٦۲ 

اوفلوكساسين 
Ofloxacine 

تكوين معقد بين الدواء وايون 

الحديد الثلاثي في وسط 

 (H2SO4)حامضي 

المستحضرات  ---- ۲۸۹ - ۱.۸ ٤۲۰
 الصيدلانية

۱٦۳ 

  مثيل دوبا
Methyldopa 

تكوين معقد بين الدواء وايون 
 الموليبدات

٤۱۰ ٥۰ - ۲۰۰ ۲۱۰ 
المستحضرات 

 الصيدلانية
۱٦٤ 

ديازيبام   
Diazepam 

الوسط في  تقدير الدواء

 (HCl)الحامضي 
كبسول  ۱۰۰ ۱۱۰ - ۲ ۳٦۰

 واقراص
۱٦٥ 
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 الهدف من الرسالة6.1   

 لاعمسيطة لتقدير الباراسيتامول (الواسع الاستطيفية حساسة وب الرسالة هو تطوير طرائق الهدف من

 كمسكن للآلام) وكما مبين ادناه :

بسيطة وسريعة ومباشرة لتقدير الباراسيتامول والمعتمدة على نوعين اقتراح طرائق طيفية  .۱

.    وتفاعلات الازدواج التاكسدي العضوي، تفاعلات الازوتة والازدواج  : من التفاعلات هما

المرئية –فوق البنفسجية الاشعة مطياف نواتج هذه التفاعلات بوساطة جهاز من ثم متابعة و

 المتصل بمنظومة حقن جرياني .

دراسة الكواشف العضوية واللاعضوية المناسبة التي تعطي افضل النتائج لاتمام هذا النوع  .۲

 من التفاعلات  .

ل الوصول الى افضل التفاعل لأج فية قترحدراسة المتغيرات الكيميائية والفيزيائية الم .۳

 الظروف اللازمة لتطوير طرائق ذات حساسية ودقة عاليتين .

في المستحضرات الصيدلانية  ة في تقدير الباراسيتامولحرقتامكانية تطبيق الطرائق الم .٤

ئج ومقارنة نتائج الطرائق المطورة مع الطرائق الطيفية المنشورة في الادبيات ومع نتا

 لادوية البريطاني) .القياسية (دستور ا الطريقة
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 تفاعلات الازوتة  1.2

لهذا  ) ونتيجةً (Diazotizationتعرف عملية مفاعلة الامين الاولي مع حامض النتروز بالازوتة        

 (166)التفاعل يتكون ايون الديازونيوم . 

N NArAr-NH2 + 2NaNO2 + 2HX
+0 - 5 oC X + NaX + 2H2O 

     الق��وة اذ ش�تد متوس��طةف�ي تف��اعلات الازوت��ة يع�د م��ن ح��وامض برون عملان ح�امض النت��روز المس��ت       

لذا يحضر في المحاليل ؛ ويمتاز بكونه غير مستقر في درجات الحرارة الاعتيادية ،  pKa = ۳.۳ له قيمة

المائية عن�د درج�ات ح�رارة واطئ�ة نس�بياً وذل�ك بمعامل�ة المحل�ول الم�ائي لنتري�ت الص�وديوم م�ع ح�امض 

 (167)معدني قوي مثل حامض الكبريتيك او الهيدروكلوريك.

NaNO2  +
H2O

0 0C
H O N O +  Na2SO4H2SO4

 

 

تعد تف�اعلات الازوت�ة اح�د التف�اعلات الباعث�ة للح�رارة وان معظ�م ام�لاح ال�ديازونيوم ه�ي مركب�ات        

وق��د وج��د ان تفاع��ل الامين��ات .  (168) الس��يطرة عل��ى درج��ة الح��رارة وبح��ذر م��نل��ذا لاب��د ، غي��ر مس��تقرة 

 : (169) وعلى النحو الآتيباختلاف درجات الحرارة الاروماتية الاولية تختلف نواتجه 

 م ٥º  على منأ عند درجات الحرارة -۱

بالفينول مع انبعاث غاز النتروجين كم�ا  اً في هذه الحالة يتم الحصول على ناتج زيتي اسود يكون غني      

 موضح في ادناه.

NH2

+ HNO2

OH

+ N2 + H2O

 

 

 

نتريت 
 الصوديوم

  
  

حامض 
 الكبريتيك

حامض 
 النتروز

كبريتات 
 الصوديوم

 انلين

 (فنيل امين)

 فينول حامض النتروز

 م ٥º اكثر من
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 اطئةعند درجات الحرارة الو-۲

) على ان يتم استعمال م ٥ºتجري عملية الازوتة عادةً في درجات حرارية واطئة (لاتزيد عن       

 الاملاح الناتجة انياً اذ لايمكن خزنها نظراً لعدم استقراريتها.

 -: (170)ان اجراء عملية الازوتة في الدرجات الحرارية الواطئة تعود اهميته الى الاسباب الاتية 

 ية حامض النتروز تزداد في مثل هذه الدرجات الحرارية الواطئة.اراستقر ان   اولا

 ان استقرارية معظم مركبات الديازو تكون عالية في درجة الصفر المئوي .  ثانياً 

لذا قد تستخدم  درجات ؛ ولوحظ انه في حالات معينة فان مركب الديازو يكون مستقراً نوعا ما      

 م . ْ ۱٥ – ۱۰ية الازوتة تتراوح بين حرارية عالية لاجراء عمل

ذلك ان هذه الزيادة في محلول الديازو قد ، ويفضل عادةً عدم اضافة زيادة من نتريت الصوديوم       

وعليه يمكن تحطيم هذه الزيادة من  ؛محاليل الديازو فيتسبب تكون نسبة عالية من الملوثات مما يؤثر 

 سلفاميك وحسب المعادلات الاتية :و حامض الأالنتريت باستخدام اليوريا 

 

 

NH2 C

O

NH2 + 2HNO2 CO2 + 2N2 + 3H2O
 

 

H2N SO2 OH + HNO2 H2SO4+ N2 +  H2O 

 

 حامض السلفاميك. عمالويكون التفاعل عادةً اسرع باست

وتك��ون عملي�ة ع��زل ه��ذه ، رة فج��مه��ا م�واد متظان ام�لاح ال��دايازونيوم الجاف�ة ه��ي م��واد ص�لبة ومع       

ل�ذا فه�ي تس�تخدم بع�د تحض�يرها ف�ي ؛ وبالنظر لعدم اس�تقرارية ام�لاح ال�ديازونيوم . بطيئة نسبياً  الاملاح

 .  (170)المحلول مباشرةً خاصةً وان اغلبها يذوب في الماء

 

 يوريا

 حامض السلفاميك
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 -: (171) على النحو الآتياقترحت ميكانيكية تفاعل الازوتة 

 حامض النتروز 

 ايون نايتروسونيوم 

 ايون الديازونيوم  هيدروكسيد الديازو 

  C0   ْ◌

 نايتروزو امين اولي 

2 -HO N O H++

1- H+ + NO2 HO N O

H2O N O H2O + N O
+

3 - Ar NH2 + N O
+

+

Ar N

H

H
N O+ -H+

Ar N

H

N O

tautomerisation

Ar N N O
H-H+

+H+

Ar N N OH
+

Ar N N
+ -H2O

H

 

الاخيرة امكن تحضير املاح ديازونيوم في المحاليل المائية بغياب المذيبات العضوية  في الاونة           

وماتية و المذابة في المحلول المائي بوساطة الهيدروجين رعن طريق اختزال مركبات النايترو الا

اختزال وبوجود العوامل المساعدة المناسبة . اذ تم الحصول على مركب اميني اروماتي عامل بوصفه 

والذي تتم مفاعلته مع حامض النتروز عند الدرجات الحرارية الواطئة مما يؤدي الى تكوين املاح 

 . (172)الديازونيوم الذائبة في المحاليل المائية

وسبب ذلك ، ان ملح الديازونيوم الاروماتي يكون اكثر استقرارية من ملح الديازونيوم الاليفاتي          

  : (173)كالآتي في الاملاح الاروماتية (Resonance)نين يعزى الى وجود ظاهرة الر
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N

N

(+)

(+)

(-)

N

N

(+)

(+)

(-)

N

N

(+)

(+)

(-)

N

N

(+)

 

:  (174 , 175)تعد املاح الديازونيوم واحدة من اهم المركبات الفعالة حيث تعاني نوعين من التفاعلات        

ة الاروماتية محله على الحلق النوع الاول يعرف بتفاعلات الاحلال حيث يفقد النتروجين بشكل غاز ويحل

فيع��رف بتف��اعلات الازدواج لام��لاح  خ��رم��ا الن��وع الآ، أ ) H، و CN، و OH(  ذرة او مجموع��ة ذرات

 الدايازونيوم .
 

 

 مركب آزو 
Ar N2 + Ar H

+ coupling
Ar N N Ar + H

+

 

رون�ات) في تفاعلات الازدواج فان املاح الديازونيوم ذات الخواص الالكتروفيلية (الباحثة عن الالكت      

ته��اجم الن��واة الاروماتي��ة العالي��ة الفعالي��ة فق��ط . وت��زداد فعالي��ة الازدواج م��ع وج��ود مج��اميع معوض��ة ذات 

في الموقع بارا  خصوصاً ) NR2-، و  NHR-، و  OH- و،  NH2- (سالبية كهربائية عالية مثل مجاميع 

المج�اميع ف�ي تركي�ب المرك�ب لك�ن يحتم�ل ان وج�ود مث�ل ه�ذه ، او اورثو بالنسبة لمجموع�ة ال�ديازونيوم 

 المزدوج سيعمل على اعاقة الازدواج . ان هذا النوع من الازدواج يدعى ازدواج الآزو .

تش��ير ه��ذه اللفظ��ة ال��ى الاس��م الفرنس��ي الق��ديم  إذ (Azote)ه��و آزوت  (Azo)ان اص��ل كلم��ة آزو       

 . α (not) + Zoe  (to live) (176)للنتروجين والذي اشتق من الكلمة الاغريقية 

الدالة الهيدروجينية واحدة من اهم العوامل الاساسية المسيطرة على عملية الازدواج هذه . حي�ث  دتع      

لابد ان يتم ضبط قيمة الدالة الهيدروجينية للمحلول لمنع ح�دوث عملي�ة تفك�ك مرك�ب ال�ديازو . فف�ي حال�ة 

غيرالقابل��ة  (Diazotate ions)وتات تتك��ون ايون��ات ال��دياز (pH > 10)المحالي��ل ش��ديدة القاعدي��ة 

 :(177)للازدواج وحسب المعادلة الآتية 
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ايون  
الديازوتايت 
 (لا يزدوج)

هيدروكسيد  
الديازو 

 (لا يزدوج)

ايون  
الديازونيوم 

 (يزدوج)

Ar N NO
-H+Ar N N OHAr N N

+ OH- OH-   -

-H+

 

 .(178) غير فعالالامين الاولي يصبح فان  (pH < 5)اما في المحاليل شديدة الحامضية 

 

امين  
 (يزدوج)

ايون الامونيوم  
 (لا يزدوج)

Ar NH2
H+

Ar NH3
+

 

لحدوث عملية الازدواج تعتمد بالدرجة الاولى على فعالية الفضلى  pHان عملية تحديد قيمة        

فان عملية ازدواج املاح الديازونيوم مع الفينولات تحدث في وسط قاعدي حيث ذلك المركبات ومثال 

 يتحول الفينول الى ايون الفينوكسايد الاكثر فاعلية . 

ديازونيوم في الوسط المتعادل او الضعيف اما الامينات الاروماتية الاولية فانها تزدوج مع املاح ال       

 .(166 , 179)الحامضية ولكن التفاعل يكون ابطا مما في الفينولات 

يميز مركبات الازو هو الوانها الزاهية البراقة والتي تتفاوت بين الاصفر ، البرتقالي ،  ان اهم ما       

ة المواد المتفاعلة . وبسبب هذه الخاصية الاحمر والازرق واحياناً الاخضر اعتماداً على تركيب و طبيع

اصباغ . اذ ان مايقارب نصف الاصباغ بوصفها فان لمركبات الازو اهمية بالغة اذ يشيع استعمالها 

 -المستعملة في هذه الايام في مجال الصناعة هي في حقيقتها صبغات آزو . وان بعض دلائل حامض 

 .(174)كبات آزو كما مبين في المثالين الآتيين ة في المختبرات ما هي الا مرلمعقاعدة المست
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 (C6H6N2O2)نايتروانلين  -بارا 

 ۱-غم.مول ۱۳۸الوزن الجزيئي 

 

 - Methyl orange - 

دليل حامض - قاعدة 

 اصفر في –احمر في الوسط الحامضي 

 الوسط القاعدي
 صبغة حمراء 

 - para red - 

N N NO2
N N N(CH3)2NaO3S

-+

OH

 

Nوتعزى هذه الالوان الى ارتباط آزو         N  وهذا يمد نظام ، الذي يجعل الحلقتين مرتبطتين

لمرئية . وبسبب هذه الالوان فان ويمكن من امتصاص الضوء في المنطقة ا، المنتشرة  πالكترونات 

اما طيفياً  مركبات الآزو تكون ملائمة للاستعمال في تقدير كميات ضئيلة جداً من المركبات العضوية .

 .(180)معينة  E1/2عند  (id)عن طريق قياس امتصاصياتها او بولارغرافياً بقياس تيار الانتشار 

 

 لات الازوتة والازدواج وتطبيقاته في تفاع نايتروانلين -بارا  1.2.1

واحداً من اه�م المركب�ات واكثره�ا ش�يوعاً واس�تعمالاً ف�ي تف�اعلات الازوت�ة  نايتروانلين -يعد مركب بارا 

 -: (181) الآتيي ئوالازدواج ويمتلك التركيب الكيميا
 

 

    

    

N

H

HO2N

 

 

 

من المركبات والمستحضرات الصيدلانية وكما مبين وبعد ازوتته في تقدير العديد ، استخدم هذا المركب 

 )۱-۲في الجدول (
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-كاشف بارا  باستعمال) بعض المركبات المقدرة بوساطة تفاعلات الازوتة والازدواج ۱-۲جدول (

 المؤزوت. نايتروانلين

 الوسط الدواء او المركب

الطول 

الموجي 

 (نم)

معامل 

الامتصاص 

       المولاري

 ۱-سم. ۱-لتر. مول

 لملاحظاتا

در
ص

الم
 

N- )۱-  نفثيل) اثيلين
 (NED)مينلأا ثنائي

 

------ 

 

------ 

 

----- 

طبق التفاعل على النماذج البيئية 
حيث درس تأثير المتداخلات 

 ويستعمل كذلك لتقدير ايون النتريت
۱۸۲ 

N,N- 0.3 – 3 ۱۰٤ × ٤ ٥۱۰ ------ مثيل انلين ثنائي = % RSD 

۱۸۳ 

 RSD % = 0.9 – 2 ۱۰٤ × ٤.۳ ٥۲۲ حامضي نفثيل امين -۱

 ۱۰٤ × ٤.۸ ٥۳۳ ------ فنيل امين ثنائي
 تتكون صبغة آزو ثنائية

3 – 1.1 = % RSD 

NO2)ايون النتريت 
 ------ ٥۳٥ حامضي (-

فنيل امين  ثنائييستعمل مركب 
 زدواجعامل ابوصفه 

7 – 0.5 = % RSD 

 بايرول
خلات 

 الصوديوم
 ۱۸٤ آزو ذات لون اصفر تتكون صبغة ۱۰٤ × ۲.۳۲ ٤۲۰

هيدروكلوريد 
 البايردوكسين

محلول 
بفر 

الفوسفات 
۸= pH 

٥۳۰ ٤.٦ × ۱۰٤ 

يتفاعل الدواء مع الكاشف المؤزوت 
ثم تفاعل صبغة الآزو مع ايون 

لتكوين معقد احمر  الثنائيالزئبق 
 ذائب

۱۸٥ 

 امينو انتي بايرين -٤
 حامضي

2 = pH 
 ۱۸٦ صفرلون صبغة الآزو ا ۱۰٤ × ۱.۳ ۳۸۰
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 الوسط الدواء او المركب

الطول 

 λالموجي 

 (نم)

معامل 

الامتصاص 

لتر.      المولاري

 ۱-مس. ۱-مول

 الملاحظات

در
ص

الم
 

 ادرنالين

NaOH 

٤۰۲ ۳.۱۷ × ۱۰٤ 

 لون صبغة الآزو

 مخضر –اصفر 
۱۸۷ 

هيدروكلوريد نور 
 ادرينالين

٤۰۰ ۲.٦۷ × ۱۰٤ 

 ۱۰٤ × ۳.٥٤ ٤۰۱ مثيل دوبا

 انلين
NaOH  و
 ايثانول

 لون صبغة الآزو احمر ۱۰٤ × ٤٦.۳ ٥۰٥

 لون صبغة الآزو اصفر غامق ۱۰٤ × ٦.۳ ٤۰٤ NaHCO3 حامض الفوليك ٥٤

 لون صبغة الآزو اصفر فاتح ۱۰٤ × ٥٦.٤۰۲ ۳ Na2CO3 حامض الاسكوربيك

 لون صبغة الآزو اصفر ۱۰٤ × ۱.۹٤ ٤۱٥ KOH ثايمين

 ------ ٥۳۰ قاعدي البومين

م التفاعل لتقدير يستخد
الالبومين في نماذج الدم 

ويستخدم كلوريد ، والادرار 
للشد  اً سياتيل بريدينيوم خافض

 السطحي

۱۸۸ 

 ٤.٦۱۳ × ۱۰۳ ٤۷۸ NaOH اموكسيسيلين
في  FIAتم استخدام تقنية 
 التحليل

۱۸۹ 

 

مول عن طريق سريعة لتقدير الباراسيتاويتضمن هذا الفصل عرضاً مفصلاً لطريقة مباشرة           

من ثم اتمتة والمؤزوت في الوسط القاعدي  نايتروانلين -تفاعل الازوتة والازدواج مع كاشف بارا

التفاعل باستخدام تقنية الحقن الجرياني وتطبيق الطريقة المقترحة في تقدير الباراسيتامول في 

 تحاميل). –اقراص  –المستحضرات الصيدلانية المختلفة (حقن 
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  لتجريبيالجزء ا  2.2
 

 الأجهزة المستخدمة  1.2.2
 المرئية مزدوج الحزمة –مطياف الأشعة فوق البنفسجية  -

- (Double beam UV – Vis recording spectrophotometer shimadzu UV – 260)  مع
 سم . ۱خلايا من الكوارتز ذات مسار ضوئي طوله 

 .(Sartoious BL.210S)ميزان حساس نوع  -

 . (Flow injection system)ن الجرياني منظومة الحق -

  :                                      وهي من نوع  (Peristaltic pump , P)مضخة تمعجية  -۱
(Ismatec , labortechnik – Analytik , CH-8152 , Glatbrugg  - Zurrich – Switzerland) 

 – Rheodyne , Altex 210 , supelco)وع وهو من ن  (Injection valve , IV)صمام الحقن  -۲
U.S.A) 

سم  ۱الخاصة من الكوارتز ذات منفذين ومسار ضوئي طوله  (Flow Cells , FC)خلايا الجريان  -۳
 .اً ترمايكرول ٥۰وحجم داخلي  

 تشمل:الأنابيب الناقلة للمواد الكيميائية  -٤

   ة من بوليمر متعدد الفاينيلمصنوعمرتبطة بالمضخة التمعجية لضخ المحاليل مرنة أنابيب  -۱
(polyvinyl)   ملم ۰.۸ذات قطر داخلي. 

ذات قطر داخلي  (Teflon)والمؤلف من أنابيب التفلون  (Reaction coil , RC)ملف التفاعل  -۲
 .ملم ٥.۰

 ملم. ۰.٥وبقطر داخلي  Tتستخدم قناة ربط من البلاستك بشكل حرف  إذ :نقاط الربط  -۳

 فر في الأسواق المحلية (محاقن طبية).اوتكون من المتو، مل  ۱حجم محقنة لحقن الانموذج ذات  -٤

 

 مكونات منظومة الحقن الجرياني    2.2.2
 :هماتتكون منظومة الحقن الجرياني من وحدتين أساسيتين 

 وحدة التفاعل   -أ

ن من المضخة و تتكو، تمثل منظومة التفاعل الوحدة الأساسية التي يتم فيها حدوث التفاعل اللوني        

التمعجية التي تعمل على سحب و ضخ المحاليل الكيميائية من الدوارق التي تحتويها عبر الأنابيب الناقلة 
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 بوساطةتلتقي الخطوط  إذملم)  ۰.۸المصنوعة من مادة بوليمر متعدد الفاينيل ذات القطر المتساوي (

يربط خط نظومة صمام الحقن الذي (مصنوعة من البلاستك). كما تشمل الم Tالتوصيلات  بشكل حرف 

لإدخال حجوم استعادية مناسبة للإنموذج داخل التيار الناقل  لمعويست، لمحلول الكاشف التيار الناقل 

ويتكون الصمام من جزء مركزي ذي فجوة يتم من خلاله حقن العينة التي . الجار دون إعاقة سريانية 

 حدد حجم الإنموذج المحقن من طولها و قطرها .تملئ وصلة الإنموذج المتصلة بالصمام والتي ت

محقنة  بوساطةوضعية الإملاء (يعبأ بالإنموذج  الاولىالصمام بوضعيتين مختلفتين  عماليتم است       

ينجرف  إذوضعية الضخ أو الدفع إلى التيار الناقل وذلك بعد تدوير مفتاح الصمام  الاخرىطبية) و 

تيار ناقل ليمتزج مع بقية الكواشف و تكوين ناتج ملون  بوساطةحدد الإنموذج المحقون ذي الحجم الم

 مروره بملف التفاعل (يختلف طوله حسب طبيعة وسرعة التفاعلات). أثناء

 وحدة القياس  -ب 

يتم  إذيتم في هذه الوحدة قياس امتصاصية الناتج المتكون من امتزاج الكواشف مع الانموذج         

لدخول الناتج وقياس إمتصاصيته  الاولللوني إلى خلية من السليكا ذات منفذين تحويل ناتج التفاعل ا

 .ه موضوعة في جهاز المطياف الضوئيخر لخروجوالآ
 

 والمواد الكيميائية المستخدمة  الكواشف  3.2.2
 استخدمت الكواشف والمواد الكيميائية المثبتة مناشئها ونقاوتها في الجدول الاتي :

 

 عملةلكواشف والمواد الكيميائية المست) ا۲-۲الجدول (

 اسم الشركة % النقاوة الصيغة الكيميائية الاسم الكيميائي

 C8H9NO2 Pure SDI (paracetamol)  الباراسيتامول

 C6H6O2N2 Pure Fluka (p-Nitroaniline)  نايترو انلين-بارا

 NaNO2 ۹۹.۰ Merk (Sodium nitrite)  نتريت الصوديوم

 C2H5OH ۹۹.۰ B.D.H (Ethanol)  ايثانول

 B.D.H ٥.Na2CO3 ۹۹ (Sodium carbonate) كاربونات الصوديوم

 HCl 36.0 B.D.H (Hydrochloric acid) حامض الهيدرو كلوريك
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 -ة :عملمحاليل المواد المست   4.2.2

 )۱-لممكغم. ۰۰٥محلول الباراسيتامول (

مل من الايثانول مع التحريك الجيد . ثم اكمل  ۲۰ة في غم من المادة النقي ۰.۱۰۰۰حضر بإذابة         

 مل  ۲۰۰الحجم إلى العلامة بالماء المقطر في قنينة حجمية سعة 

 في التقدير الطيفي للباراسيتامول (نظام الدفعة) عملةالمحاليل المست

 مولاري)۱۰-۳ × ۳محلول بارا نايتروانلين المؤزوت ( 

مل من الايثانول مع التحريك الجيد لزيادة  ۲۰نايتروانلين في  -باراغم من  ۰.۰۲۰۷حضر باذابة         

. )مولاري ۰.۸القياسي (حامض الهيدروكلوريك محلول مل من  ۳وبعد التبريد اضيف إليه  ، الذوبانية

مل من محلول نتريت الصوديوم  ۳ثم اضيف اليه ، الصفر المئوي في حمام ثلجي  درجةبرد المزيج إلى 

دقائق ينقل المحلول إلى قنينة حجمية سعة  ٥وبعد مرور ، مع التحريك المستمر  )لاريمو ۲-۱۰ × ٥(

 مل ويكمل الحجم إلى العلامة بالماء المقطر البارد. ٥۰

 مولاري) ۰.۱محلول كاربونات الصوديوم (

ة غم من كاربونات الصوديوم في الماء المقطر ثم اكمل الحجم إلى العلام ٥.۲۹۹٥حضر باذابة        

 .مل ٥۰۰في قنينة حجمية سعة  هبالمذيب نفس

 مولاري) ۱۰ -۲ × ٥محلول نتريت الصوديوم ( 

غم من نتريت الصوديوم في الماء المقطر البارد ثم اكمل الحجم إلى العلامة  ۰.۱۷۲٥حضر باذابة       

مل  ۳سحب ب  مولاري۱۰-۳ × ۳مل. وتم الحصول على التركيز  ٥۰بالمذيب نفسه في قنينة حجمية سعة 

 في كل مرة .

 في تقدير الباراسيتامول باستخدام طريقة الحقن الجرياني عملةالمحاليل المست

 مولاري) ۱۰-۳× ٤المؤزوت ( نايتروانلين -محلول بارا 

مل من  ۲۰ثم اضيف اليه ، مل من الايثانول  ۱۰في  نايتروانلينغم من بارا ۰.۰۲۷٦حضر باذابة        

ثم سخن المزيج في  )مولاري ۰.۸(حامض الهيدروكلوريك القياسي محلول من مل  ۳الماء الساخن و 

مل من  ٤حمام ثلجي . واضيف اليه  عمالثم برد المزيج إلى الصفر المئوي باست )م ٤۰º(حمام مائي 
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ثم اكمل الحجم بالماء المقطر البارد ، مولاري مع التحريك  ۰.۰٥محلول نتريت الصوديوم ذي التركيز 

 مل. ٥۰حجمية سعة في قنينة 

 مولاري) ۱محلول كاربونات الصوديوم (

مل من الماء المقطر. وحضرت  ۱۰۰غم من كاربونات الصوديوم في  ۱۰.٥۹۹۰حضر بإذابة       

 .مولاري) ۱(تراكيز مختلفة من القاعدة بالتخفيف البسيط من المحلول المركز

 

 اراسيتامول نية الحاوية على البمحاليل المستحضرات الصيدلا  5.2.2

مجموعة من المستحضرات الصيدلانية بشكل اقراص و تحاميل و حقن ومن مناشيء مختلفة  عملتاست

 كما مبين في الجدول الاتي:و
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 و مناشئها عملةالمستحضرات الصيدلانية المست )۳-۲جدول (

 الشركة المنتجة المحتويات المستحضر الصيدلاني

Paracetamol tablets 

(10 tablets) 
500 mg Paracetamol Troge - Hamburg 

Paracetol tablets 

(10 tablets) 
500 mg Paracetamol SDI - Iraq 

Algesic tablets 

(10 tablets) 

350 mg Paracetamol 

50 mg Caffeine 

10 mg Codien phosphate 

SDI - Iraq 

Emidol tablets 

(12 tablets) 
500 mg Paracetamol Global pharma UAE 

Coldin tablets 

(10 tablets) 

500 mg Paracetamol 

5 mg Promethazin.HCL 

5 mg Phenyl pherine.HCL 

SDI - Iraq 

Kanagesic tablets 

(10 tablets) 

450 mg Paracetamol 

35 mg Orphendrine citrate 

MKP 

Kanawati Medical 
Products  Damascuss 

- Syria 

Panatol tablets 

(12 tablets) 

500 mg Paracetamol 

 
Global pharma UAE 

Ultramol 
Suppositories 

(4 Suppositories) 

250 mg Paracetamol 

 
Medico Labs. Homs - 

Syria 

Hayamol - injection   
(5 ml) 375 mg Paracetamol 

Ibn Hayyan 
pharmaceutical  / 

Homs - Syria 
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 تي:الآعلى النحو  )۳-۲(جدول تحضرات الصيدلانية حضرت محاليل المس

 )۱-مل.مكغم ۰۰٥محاليل الاقراص (

ثم طحنت جيدا واخذ منها وزن ) ۳-۲الباراسيتامول (جدول  أقراص) من ۱۲-۱۰(وزن بدقة تم         

 مل بالماء ۲٥۰الحجم إلى  أكملو، مل من الايثانول  ۲۰غم من الباراسيتامول اذيب في  ۰.۱۲٥يعادل 

 للتقدير. الراشح عملرشح المحلول الناتج مرتين متتاليتين واست ،المقطر 
 

 )۱-مل.مكغم ۰۰٥محاليل التحاميل (

غم من الباراسيتامول  ۰.۱۲٥تحاميل بدقة ثم مزجت جيدا واخذ من المزيج وزن يعادل  ٤تم وزن        

ثم رشحت وغسلت البقايا على ورقة ، مل من الايثانول و كمية من الماء الساخن  ۱۰اذيبت في ثم النقي 

ثم اكمل حجم الراشح إلى العلامة بالماء المقطر ، مل) والماء الساخن  ۱۰الترشيح بمزيج من الايثانول (

 مل . ۲٥۰في قنينة حجمية سعة 

 

 )۱-مل.مكغم ۰۰٥محاليل الحقن (

ثم . باراسيتامول)غم مل۳۷٥ يحتوي على مل ٥(مل من محلول الحقنة  ۱.۷تم سحب حجم مقداره          

 مل . ۲٥۰مل من الايثانول ثم خفف بالماء المقطر إلى حد العلامة في قنينة حجمية سعة  ۲۰ه يلااضيف 

 

 كيز المخففة لمحاليل المستحضرات الصيدلانية بالتخفيف بالماء المقطر اتم الحصول على التر        
 للمحاليل المحضرة أعلاه.
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 شةالنتائج والمناق  3.2

A.3.2 تفاعل خلال التقدير الطيفي للباراسيتامول في المستحضرات الصيدلانية من 

 نظام الدفعة التقليدي . بوساطةالمؤزوت  نايتروانلين -الازدواج مع بارا

1.A.3.2  الاختبارات الاولية 

وسط القاعدي المؤزوت في ال نايتروانلينلوحظ انه عند مزج محلول الباراسيتامول مع كاشف بارا         

 ٥۲۸تكون صبغة آزو ذات لون احمر ذائبة في الماء اعطت اقصى امتصاصية عند طول موجي ت

 عند الطول الموجي نفسه . ةقليل يةفي حين اظهر المحلول الصوري امتصاص، نانومتراً 

ت لإجل تطوير طريقة طيفية بسيطة وحساسة لتقدير الباراسيتامول وللحصول على صبغة آزو ذا       

فقد درست أفضل الظروف للتفاعل (شدة اللون للناتج المتكون ومعدل سرعة ، لون غامق ومستقر 

إجراء عدد من التجارب المبدئية بالطرائق الطيفية التقليدية قبل  استقرارية الناتج المتكون) منالازدواج و

 البدء باتمتة الطريقة.
 

2.A.3.2   ضبط الظروف التجريبية 

من  ۱-مل.مكغم ٥۰۰مل من محلول ذي تركيز  ۱ عمالراء التجارب اللاحقة باستتم إج           

    وقيست الامتصاصية للمحاليل عند الطول موجي ، مل  ۲٥في حجم نهائي  لقياسيالباراسيتامول ا

 نانومتراً مقابل المحلول الصوري مباشرةً . ٥۲۸
 

1.2.A.3.2 -  تأثير حجم الحامض 

وقد اختير ، ) يحدث في محيط حامضي موجب ن تفاعل الازوتة (تكوين ايونمن المعلوم ا           

وقد دلت المعطيات التجريبية على أن ، مولاري) لاجراء عملية الازوتة  ۰.۸حامض الهيدروكلوريك (

               مل من الحامض أعلاه لتحضير  ۳ عمالأعلى امتصاصية يمكن الحصول عليها هي باست

واختير هذا الحجم لإجراء عملية الازوتة عند تقدير ،  مولاري۱۰-۳ × ۳ المؤزوت يننايتروانل -بارا

 .)٤-۲(الباراسيتامول كما مبين في الجدول 
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 ) تأثير حجم حامض الهيدروكلوريك في شدة امتصاصية الناتج المتكون٤-۲جدول (

حجم حامض 
 الهيدروكلوريك (مل)

 مولاري ۰.۸بتركيز 
۱ ۲ ۳ ٦ ٥ ٤ 

 ۰.۰۱۳ ۰.۰۰۸ ۰.۲۳۸ ۰.۳۲۱ ۰.۲۱٤ ۰.۱٤۲ يةالامتصاص

 

  2.2.A.3.2- تأثير الكاشف المؤزوت 

امينو انتي بايرين و  -٤( لإيجاد أفضل كاشف ازدواج فقد تم اختبار عدد من الكواشف المؤزوتة        

ية وبوجود الأوساط الحامضية والقاعد وبارا امينو فينول) امينو اسيتو فينون -٤بارا تولويدين و 

لذا تم اختياره ككاشف  ؛ يعطي الظروف الفضلى المؤزوت نايتروانلين -وقد تبين أن بارا، والمتعادلة 

) مل ۷.۰ – ۱.۰( المؤزوت       نايتروانلين -اج . وتم دراسة أفضل حجم من بارامؤزوت للازدو

حجم في التجارب هذا ال عململ هو الحجم الأفضل لذا است ٤مولاري . ووجد أن   ۱۰ -۳ × ۳وبتركيز 

 اللاحقة.

 

 المؤزوت في شدة امتصاصية الناتج المتكون نايتروانلين -بارا) تأثير حجم محلول ٥-۲جدول (

نايتروانلين  -باراحجم 

 (مل) المؤزوت
۱ ۲ ۳ ٦ ٥ ٤ ۷ 

 ۰.۱۰۳ ۰.۱۳٦ ۰.۱۳۰ ۰.۳۹۰ ۰.۳٥٤ ۰.۲٤۸ ۰.۱۲۸ الامتصاصية

  

3.2.A.3.2  -  تأثير القاعدة 

لوحظ بالتجربة انه ليس للمحاليل المتعادلة أو الحامضية القدرة على إظهار لون الناتج الأحمر              

لذا تم دراسة تأثير عدد من ؛ المتكون على عكس المحاليل القاعدية التي تستطيع إظهار اللون بسرعة 

اسة أفضل حجم تم أيضا در .))٦-۲جدول ((القواعد ووجد إن كاربونات الصوديوم تعطي أفضل النتائج 

مل هو  ۳أن  ))۷-۲الجدول ((ووجد ، مولاري  ۰.۱) مل من كاربونات الصوديوم بتركيز ۰.٦-۱.۰(

 في التجارب اللاحقة . عمل هذا الحجمالحجم الأفضل وقد است
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 ) تأثير نوع القاعدة في شدة امتصاصية الناتج المتكون٦-۲جدول (

 

 ) تأثير حجم كاربونات الصوديوم في شدة امتصاصية الناتج المتكون۷-۲جدول (

 

4.2.A.3.2  ضافة تأثير تسلسل الإ 

محاليل الباراسيتامول  والبارا نايتروانلين المؤزوت بوجود كاربونات تم مزج في هذه الدراسة           

امتصاصية للناتج  أعلىيعطي  (I)  ) ان الترتيب۸-۲ويبين الجدول (، الصوديوم بتسلسلات مختلفة 

 .المتكون . عليه اختير هذا الترتيب في التجارب اللاحقة

 (B)كاربونات الصوديوم  (R) + + محلول كاشف بارا نايروانلين المؤزوت (D)سيتامول محلول البارا

 

 ) تاثير تسلسل الاضافة في شدة امتصاصية الناتج المتكون۸-۲جدول (

 I II III التسلسل

 D + R + B B + D + R R + B + D ترتيب الاضافة

 ۰.۰٦۹ ۰.۳۸٤ ۰.٤٥۰ الامتصاصية

 

 نوع القاعدة

 )مولاري ۰.۱(
Na2CO3 KOH NaOH NH4OH 

 ۰.۰۰۳ ۰.۲۳۷ ۰.۲۷۳ ۰.٤٤۰ الامتصاصية

حجم كاربونات الصوديوم 

 مولاري ۰.۱بتركيز  (مل)
۱ ۲ ۲.٥ ۳ ٦ ٥ ٤ 

 ۰.۳۲۰ ۰.۳۳٦ ۰.۳٦۰ ۰.٤٤۰ ۰.۳۹٥ ۰.۱۲۱ ۰.۰٤۰ الامتصاصية
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 5.2.A.3.2 لناتج واستقراريته زمن تكوين ا 

زم لاظهار لون الناتج وتحت ظروف العمل الفضلى التي تم التوصل لاالوقت ال تأثيرتم دراسة         

     قى مستقرا لمدة لاتقل عن ساعتين منذ بداية تكوينه . ويب اً اليها. تبين النتائج ان الناتج الملون يكون مستقر

 )).۹ – ۲(الجدول (

 زمن في شدة امتصاصية الناتج المتكون) تاثير ال۹-۲جدول (

 ۳٥ ۳۰ ۲٥ ۲۰ ۱٥ ۱۰ ٥ الزمن (دقيقة)

 ۰.٤۳۳ ۰.٤۳٦ ۰.٤۳۳ ۰.٤۳٤ ۰.٤۳٤ ۰.٤۳۱ ۰.٤٤۰ الامتصاصية

 ۱۲۰ ۹۰ ۸۰ ۷۰ ٦۰ ٥۰ ٤۰ الزمن (دقيقة)

 ۰.٤۱٥ ۰.٤۲۱ ۰.٤۲٥ ۰.٤۲٦ ۰.٤۳٤ ۰.٤۳۲ ۰.٤۳۳ الامتصاصية

 

6.2.A.3.2   طيف امتصاص الناتج المتكون 

لموجي لإعلى امتصاصية تحت ظروف العمل اقبل تحضير منحني المعايرة تم اختيار الطول           

وقيست الامتصاصية ضد المحلول الصوري في ، الفضلى التي تم التوصل إليها في التجارب السابقة 

ثم رسم طيف امتصاص المحلول الصوري ضد الماء ، نانومتراً  ۷۰۰ - ٤۰۰مدى طول موجي بين 

كما ، نانومتراً  ٥۲۸وقد اظهر المركب الملون أعلى امتصاصية له عند طول موجي مقداره ، مقطر ال

 في التجارب اللاحقة. عمالهوجد في الاختبارات الأولية وتم است
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 ) طيف امتصاص الناتج المتكون۱-۲شكل (

     A        : ي مقاس مقابل  المحلول الصوريمن الباراسيتامول النق ۱-مل.مكغم  20محلول 

B             المحلول الصوري مقاس مقابل الماء المقطر : 

 

3.A.3.2  القياسي  منحنيالو  طريقة العمل 

    مل) ۰.۲٥ – ۰.۱مل) تحتوي على حجوم متزايدة ( ۲٥ة من قناني حجمية سعة (لإلى سلس             

 ، على  التوالي ۱-مل.مكغم ٥۰۰ و ۱۰۰لقياسي ذي التركيز مل) من محلول الباراسيتامول ا ۱ – ۰.۱( و

ت امل من محلول كاربون ۳مولاري) و۱۰-۳ × ۳نايتروانلين المؤزوت (  -مل من محلول بارا ٤اضيف 

قيست  ثم. ثم اكمل الحجم إلى العلامة بالماء المقطر ومزجت جيداً  ) ،مولاري ۰.۱(الصوديوم 

نانومتراً. رسم المنحني القياسي  ٥۲۸لموجي االصوري عند الطول  امتصاصية المحاليل مقابل المحلول

 )۲۰ – ۰.٥ووجد ان مدى التركيز الذي يطيع قانون بير هو (، ) ۲-۲لتقدير الباراسيتامول (شكل 

 .۱-مل.مكغم

لام
ا

صية
صا

ت
 

 الطول الموجي (نانومتر)

٤۰۰ ٥۰۰ ۷۰۰ ٦۰۰ 
۰.۰ 

۰.٥ 

۱.۰ 
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 ) المنحنى القياسي لتقدير الباراسيتامول۲-۲شكل (

 ، ۱-.سم۱-لتر.مول ۱۰۳ × ۲.۷٦٦انه يساوي  ووجد (96)تم حساب معامل الامتصاص المولاري        

  ۲-سم.مكغم ۱۰-۲×5.465 يانها تساو ووجد (Sandell’s Index , S) كما تم حساب دلالة ساندل

 :(190)حسب العلاقة الآتية

                S =  
M/Є 

 ان : إذ

M ۱-غم . مول( = الوزن الجزيئي للمادة المراد تقديرها. ( 

Є  ۱-. سم  ۱-(لتر . مول المولاري للناتج الملون = معامل الامتصاص(. 

 : (191)للطريقة من العلاقة الاتية (Detection limit , DL)   وكذلك حسبت قيمة حد الكشف

                              D.L = 3.3 s / b 

 -ان : إذ

s الانحراف القياسي للمحلول الصوري =   (n=10) .             
1

)( 2

-

-
= å

n
xx

s ii 

ixقيمة القراءة التحليلية للمحلول الصوري =          ،ix = معدل القراءات = n
xiS

                  ،

n  = ۱۰= عدد القراءات        ،b .ميل الخط المستقيم حسب قانون بير = 

 .للباراسيتامول ۱-. مل مكغم ۰.٤۲٥ شف =وقد وجد ان قيمة حد الك

y=0.0183 x +0.1016 

R2 = 0.9985 
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4.A.3.2   دقة الطريقة المقترحة وتوافقها 

والاسترداد  (Relative Error , % E)الطريقة المتمثلة بالخطأ النسبي  ضبطتم حساب             

(Recovery , Rec.)  ،وتوافق الطريقة المتمثل بالانحراف القياسي النسبي                     

(Relative standard deviation , RSD) ومن قياس ثلاث تراكيز  (192) لآتيةالمعادلات ا تعمالباس

مختلفة للباراسيتامول تحت الظروف الفضلى والمبينة في طريقة العمل حيث تبين من النتائج التي تم 

 ) إن الطريقة ذات دقة وتوافق جيدين .۱۰-۲جدول ( التوصل إليها

 

E % = [(O – T) / T]  × 100   ….  (1-2) 

 -ان : إذ

O معدل القيمة التحليلية المقاسة =         

 T  الحقيقية.= القيمة 

Rec % = E % + 100   ……. (2-2) 

     
1

)( 2

-

-
= å

n
xx

s i    …….. (3-2) 

 -ن :ا إذ

s  الانحراف القياسي =(Standard deviation)  

RSD % = (s / x ) × 100   …….(4-2) 

 -ان : إذ

x     معدل قراءات القيم =)(
n
xx iS

=   

n  عدد القراءات = 
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 ) دقة وتوافق الطريقة المقترحة۱۰-۲الجدول (

الخطأ النسبي  )۱-تركيز الباراسيتامول (مكغم . مل
     المئوي
(E%)  

 الاسترداد المئوي
(Rec.%) 

لقياسي الانحراف ا
 المئوي النسبي

(RSD%)     المستحصل ضافالم* 

۱۲ ۱۲.۰٤۳۷ ۰.۳٦٤۱ + ۱۰۰.۳٦٤۱ ۱.۲٤۲۰ 

۱٦ ۱٥.۹۷۸۱ ۰.۱۳٦۸ - ۹۹.۸٦۳۱ ۲.۱۰٤۰ 

۲۰ ۱۹.۸٥۷۹ ۰.۷۱۰٥ - ۹۹.۲۸۹٥ ۲.٥٤۱۹ 

 كل قيمة هي معدل لخمس قراءات . *

5.A.3.2  ة الناتج المتكون تكافؤي 

المتكون بين الباراسيتامول ة الباراسيتامول الى الكاشف في المركب نسبلأجل التعرف على          

والتغيرات المستمرة  (Mole ratio)المؤزوت فقد طبقت طريقتا النسبة المولية  نايتروانلينوالكاشف بارا

تم إجراء الطريقة الاولى باضافة حجوم  اذ .(190) (Continuous  variation, Job)(طريقة جوب)

مولاري) إلى حجم ثابت  ۱۰-۳ × ۳المؤزوت (  نايتروانلينمل) من كاشف بارا ۲.۲٥ – ۰.٥متزايدة (

 هانفسالخطوات بإتباع ومل  ۲٥مولاري) في حجم نهائي ۱۰-۳ × ۳مل من التركيز  ۲من الباراسيتامول (

 .)۳-۲المثبتة تحت المنحني القياسي ورسمت النتائج التي تم الحصول عليها كما في الشكل (

0

0.1

0.2

0.3

0.4

0.5

0 1 2 3

النسب المولية (كاشف \ دواء)

صية
صا

لامت
ا

             

 المؤزوت نايتروانلينا -بار ل ازدواج الباراسيتامول مع كاشفالمولية لناتج تفاع ة) النسب۳-۲الشكل (
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نايتروانلين  -من كاشف بارامل)  ۰.٥ – ٥(أما الطريقة الثانية فتضمنت إضافة حجوم متناقصة          

-۳× ۳(مل) من الباراسيتامول  ٤.٥ – ۰) إلى حجوم متزايدة (ولاريم 3-10× ۳( المؤزوت

وإتباع الخطوات المثبتة  ،مل  ٥الكلي لكل من الباراسيتامول و الكاشف  يكون الحجم  اذ. )مولاري۱۰

 .)٤-۲رسمت النتائج التي تم الحصول عليها في الشكل ( ،تحت المنحني القياسي  هانفس

0.0

0.1

0.2

0.3

0.4

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

حجم الدواء

ية
ص

صا
مت

الا

 
        زدواج الباراسيتامول مع كاشفلناتج تفاعل ا )تغيرات المستمرةل(ا) طريقة جوب ٤-۲الشكل (

 المؤزوت نايتروانلين -بارا

 ۲:۱أكدت كل من الطريقتين إن نسبة ارتباط الباراسيتامول إلى البارا نايتروانلين المؤزوت هي          

(R:D)  ، : لذا فان التفاعل يمكن أن يتبع المعادلة الآتية- 

NO2 NO2

NH2 N N

NaNO2

HCL

(+)
p- Nitro aniline
        (I)

Diazotized  p- Nitro aniline (D.P.N.A)
                       (II) 

NO2

N N
(+)

2 +

OH

HN C

O

CH3

OH

HN C

O

CH3

NO2N NN NO2N

(III) reddish - orange productParacetamol

Na2CO3

NaNO2 

 (حجم الكاشف + حجم الدواء) \حجم الدواء 
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1.5.A.3.2   ثابت استقرار الناتج المتكون 

 (R2D)اعتمادا على طريقتي النسبة المولية والتغيرات المستمرة المذكورة سابقا يكون المركب الناتج 

كما في المعادلة   ۲:۱بنسبة  (R)مع كاشف بارا نايتروانلين المؤزوت  (D)من تفاعل الباراسيتامول 

  :الآتية

 

 الآتي :على النحو الاستقرار ويمكن كتابة معادلة ثابت 

K = [R2D] / [(R)2 (D)] 

 :لآتيةمن المعادلة ا α ككيجب حساب درجة التف Kولإيجاد قيمة ثابت الاستقرار 

α = (Am – As) / Am  …………. (5 – 2) 

 -ان : إذ

As  امتصاصية المركب المتكون عند تراكيز متكافئة من الدواء والكاشف = 

Am اضعاف)  ٥( لمتكون بوجود وفرة من الكاشف= امتصاصية المركب ا . 

 وعلى هذا الأساس يمكن حساب ثابت الاستقرار من المعادلة الآتية :

K =(1-  α ) / 4 ۳α C2  ……….. (6-2) 

 اذ ان:

C  التركيز النهائي للناتج الذي هو في الأساس تركيز الباراسيتامول المتفاعل مع بارا نايتروانلين =

 المؤزوت.

من تحضير محاليل تحتوي كميات متكافئة   (190)يتم حساب ثابت استقرار المركب الناتج             

(Stoichiometric amount) )۱ نايتروانلين -االباراسيتامول وكاشف بار مولاري) من ۱۰-۳×۳مل من

في المؤزوت وبإتباع الخطوات المثبتة تحت المنحني القياسي . يكون الناتج المتكون تحت  هذه الظروف 

 ۰.۰۸٥وكانت قيمته التي هي معدل لثلاث قراءات تساوي  (As)لذا فان إمتصاصيته قليلة ؛ حالة تفكك 

مولاري) من الباراسيتامول لكن ۱۰-۳ × ۳أيضا تم تحضير محاليل مماثلة تحوي على التركيز نفسه (
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قد بصورة اكبر اضعاف) وبإتباع خطوات المنحني القياسي اذ يرتبط المع ٥بوجود وفرة من الكاشف (

وكانت قيمتها التي هي معدل لثلاث قراءات  (Am)ونحصل على امتصاصية عالية  ، تحت هذه الظروف

بعدها تم حساب ،  ۰.۷۱۳۸التي كانت قيمتها تساوي  αتم حساب قيمة درجة التفكك .  ۰.۲۹۷تساوي 

  ۲-. مول ۲) لتر۱۰۷×۱.٤۳۰ووجد إن قيمته تساوي ( ،) ٦-۲حسب المعادلة ( Kقيمة ثابت الاستقرار 

6.A.3.2   تأثير المركبات الدخيلة 

بغية التأكد من انتقائية الطريقة بهدف تطبيقها في التحليلات الروتينية للمستحضرات الصيدلانية           

من  ۱-ملمكغم. ۲۰انفراديا إلى (مواد السواغ) للباراسيتامول حيث تم إضافة زيادة من هذه المواد الدخيلة 

المذكورة  هانفسمرات أكثر من تركيز المادة المحللة وعوملت الخطوات  ۱۰اسيتامول وبنسبة زيادة البار

) إلى عدم وجود تداخل ملحوظ لهذه ۱۱-۲تحت المنحني القياسي. تشير النتائج المدونة في الجدول (

مكانية تطبيق الطريقة مما يؤكد إ ، نايتروانلين المؤزوت -المواد في تفاعل الباراسيتامول مع الكاشف بارا

 المقترحة على المستحضرات الصيدلانية.
 

 من الباراسيتامول النقي ۱-ملمكغم. ۲۰) تاثير مواد السواغ في تعيين ۱۱-۲جدول (

 مواد السواغ

 )۱-مكغم . مل ۲۰۰(
Starch Lactose Talc Mg-stearate 

Poly vinyl 
pyro lidone  

تركيز الباراسيتامول 
 ۲۰.٥٤۳ ۱۹.۹٥٤ ۱۹.۹۱۰ ۲۰.۳٦٥ ۱۹.۸٦۳ *) ۱-لالمستحصل (مكغم.م

 ۲.۷۱٥ 0.230- 0.450- ۱.۸۲٥ 0.685- مئويالخطأ ال

 ۱۰۲.۷۱٥ ۹۹.۷۷۰ ۹۹.٥٥۰ ۱۰۱.۸۲٥ ۹۹.۳۱٥ الاسترداد المئوي 

 كل قيمة هي معدل لاربع قراءات .   *  
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7.A.3.2  الصيدلانية  تامول في المستحضراتتطبيق الطريقة المقترحة في تقدير الباراسي 

وتم تطبيق الطريقة المقترحة ، حضرت محاليل الحقن والأقراص والتحاميل كما مبين في السابق           

سحب  و ، ۱-ملمكغم. ٥۰۰لتقدير الباراسيتامول على مستحضراته الصيدلانية حيث حضر التركيز 

لي . وطبقت اى التوعل ۱-ملمكغم. ۲۰و ۱۰مل للحصول على التراكيز  ۱و  ۰.٥حجمين مختلفين 

المثبتة تحت المنحني القياسي . ادرجت النتائج التي تم الحصول عليها ضمن  هانفسخطوات العمل 

لتطبيقها على المستحضرات  قترحةو نجاح الطريقة الم جودة) والتي تبين مدى ۱۲-۲الجدول (

 الصيدلانية الحاوية على الباراسيتامول.
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 ق الطريقة المقترحة في تقدير الباراسيتامول في المستحضرات الصيدلانية) تطبي۱۲-۲جدول (

 المستحضرات الصيدلانية

 تركيز الباراسيتامول
 )۱-ملمكغم.(

الخطأ 
 النسبي
 المئوي

الاسترداد 
 المئوي

الانحراف 
القياسي 
 *المستحصل أخوذالم النسبي

Paracetamol tablets 
۱۰ ۹.۹٦۸ -0.314 ۹۹.٦۸٦ ۱.٤۰۰ 

۲۰ ۱۹.۹۹۰ -0.050 ۹۹.۹٥۰ ۰.٦۸۰ 

Paracetamol tablets 
۱۰ ۱۰.۰۰٦ ۰.۰٦۲ ۱۰۰.۰٦۲ ۰.٤٥۸ 

۲۰ ۲۰.۰۲٦ 0.133 ۱۰۰.۱۳۳ ۰.۸۲٥ 

Algesic tablets 
۱۰ ۹.۸۷٥ -1.250 ۹۸.۷٥۰ ۱.۱۳۷ 

۲۰ ۱۹.۹۱۰ -0.446 ۹۹.٥٥٤ ۰.۳٥٤ 

Emidol tablets 
۱۰ ۱۰.۰٦۰ ۰.٦۱٥ ۱۰۰.٦۱٥ ۱.۲۲٦ 

۲۰ ۲۰.۱۳۳ ۰.٦٦۸ ۱۰۰.٦٦۸ ۱.۲۰۰ 

Coldin tablets 
۱۰ ۹.۸۷۰ -1.220 ۹۸.۷۸۰ ۱.۳٤۰ 

۲۰ ۲۰.۱۲۹ 0.645 ۱۰۰.٦٤٥ ۱.۷۹۰ 

Kanagesic tablets 
۱۰ ۹.۹٦۰ -0.311 ۹۹.٦۸۹ ۱.۸۰۹ 

۲۰ ۲۰.۲٦۰ ۱.۳۱۰ ۱۰۱.۳۱۲ ۱.٤۰۷ 

Panatol tablets 
۱۰ ۱۰.۰۹۱ ۰.۹۰۹ ۱۰۰.۹۰۹ ۱.۷۲۰ 

۲۰ ۲۰.۳۹۰ ۱.۹۸۰ ۱۰۱.۹۸۰ ۰.٥۷۰ 

Ultramol Suppositories 
۱۰ ۱۰.۱٦۰ ۱.٦۸۹ ۱۰۱.٦۸۹ ۳.۸۹۰ 

۲۰ ۲۰.۰۹۰ ۰.٤٥۰ ۱۰۰.٤٥۰ ۱.٦٥۱ 

Hayamol – injection 
۱۰ ۱۰.۰۰۰ ۰.۰۰۰ ۱۰۰.۰۰ ۰.۹۱۰ 

۲۰ ۲۰.٤۸۰ ۲.٤۱۰ ۱۰۲.٤۱۰ ۱.٥۰۰ 

 كل قيمة هي معدل لخمس قراءات .*   

 

 



 72 لفصل الثانيا

8.A.3.2   تقويم نتائج الطريقة المقترحة 

ى دقة وصلاحية التطبيق التحليلي للطريقة المقترحة فقد اجريت مقارنة بين الطريقة لمعرفة مد         
   التحليلية المقترحة مع الطريقة القياسية لتقدير الباراسيتامول والواردة في دستور الادوية البريطاني

(193)(British pharmacopoeia , Bp)  ۱۳-۲في الجدول (ا يهمكلتوادرجت نتائج الطريقتين( . 

 

 ) مقارنة الطريقة المقترحة مع الطريقة القياسية۱۳-۲جدول (

 المستحضرات الصيدلانية
 الاسترداد المئوي

 **الطريقة القياسية  *الطريقة المقترحة 

Pure Paracetamol ۹۹.۸۳۹ ۱۰۰.۰۰ 

Paracetamol tablets ۹۹.۸۱۸ ۹۹.٦۲۷ 

Paracetol tablets ۱۰۰.۰۹۸ ۱۰۰.۱۹۲ 

Algesic tablets ۹۹.۱٥۲ ۱۰۰.۷۷۷ 

Emidol tablets ۱۰۰.٦٤۲ ۱۰۰.۸۱۳ 

Colden tablets ۹۹.۷۱۳ ۹۸.۹۷۸ 

Kanagesic tablets ۱۰۰.٥۰۱ ۱۰۰.۰۰ 

Panatol tablets ۱۰۱.٤٤٥ ۱۰۰.۰۰ 

Ultramol Suppositories ۱۰۰.۰٦۹ ۱۰۰.۱۸٦ 

Hayamol – injection ۱۰۱.۲۰٥ ۱۰۱.۱۲۸ 

 

 ات .كل قيمة هي معدل لاربع قراء    *

 كل قيمة هي معدل لخمس قراءات . **
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ويمكن الحكم فيما اذا كان هناك فرق معنوي واضح بين الطريقتين ام لا باستخدام الاختبارين 

 :)۱۹٤(الآتيين

 :t. اختبار ۱

 -التجريبية من المعادلة الآتية : tتحسب قيمة  اذللمقارنة بين مصداقية طريقتين  tيستخدم اختبار * 

± 
21

2121 )()(
nn

nn
S

xx
t

p +
*

-
=     ………. (7-2) 

 -ان : إذ

n1 , n2   .عدد القراءات للطريقة المقترحة والقياسية على التوالي : 

12 )(,)( xx.معدل الاسترداد المئوي للطريقة المقترحة والقياسية على التوالي  : 

pS الانحراف القياسي المشترك للطريقتين : (Pooled Standard Deviation)  ويحسب من
 المعادلة الآتية :

 2
)()(

21

2
2

2
1

-+
-S+-S

=
nn

xxxxS ii
    ………… (8-2) 

 . F. اختبار ۲

 لمعرفة فيما اذا كان هناك فرق معنوي بين دقة نتائج الطريقة المقترحة  Fيستخدم اختبار         

 تستخدم المعادلة الآتية : اذوالطريقة القياسية 

2
2

2
1

s
sF =      ………….(9-2) 

 -ان : إذ

F  <۱             ،
2
1s ،

2
2s :. مربع الانحراف القياسي للطريقة الاولى والثانية على التوالي 

وتحسب قيمة 
2
is : من المعادلة الآتية 
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1
)( 2

2

-
-S

=
n

xxs i
i  …………. (10-2) 

 ان:اذ 

 ix قيمة قراءة تحليلية معينة :      ، x  قراءاتال قيم: معدل    ،n    عدد القراءات : 

 للمقارنة بين دقة ومصداقية الطريقة المقترحة مع الطريقة القياسية t , F) تطبيق اختباري 2-14جدول (

المستحضرات 
 الصيدلانية

 الطريقة القياسية المقترحةالطريقة 

الاسترداد المئوي 

1)( ix 
2
1)( xxi - 

الاسترداد المئوي 

2)( ix 
2
2)( xxi - 

Pure Paracetamol 99.838 0.168 100.000 0.028 

Paracetamol tablets 99.818 0.184 99.627 0.294 

Paracetol tablets 100.098 0.023 100.192 0.0005 

Algesic tablets 99.152 1.201 100.777 0.368 

Emidol tablets 100.642 0.155 100.813 0.413 

Colden tablets 99.713 0.286 98.978 1.421 

Kanagesic tablets 100.501 0.063 100.000 0.028 

Panatol tablets 101.445 1.432 100.000 0.028 

Ultramol 
Suppositories 100.069 0.032 100.186 0.0003 

Hayamol – injections 101.205 0.915 101.128 0.917 

 1)( ix =100.2481 2
1)( xxi -S =4.462 2)( ix =100.1701 

2
2)( xxi -S =3.502 
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) يمكن الحصول على قيمة الانحراف القياسي المشترك للطريقتين ويساوي 2-8ق المعادلة (وبتطبي        

التجريبية التي تساوي  t) نحصل على قيمة 2-7وبتعويض هذه القيمة في المعادلة (، ) ۰.۲۲۱۷(

توى عند مس ۲.۱۰۱الجدولية المساوية قيمتها الى  tالتجريبية اقل من قيمة  tولما كانت قيمة ،  ۰.۷۸٦٦

من درجات الحرية . عليه تعد الطريقتان متشابهتين في المصداقية  n2 + n1۱۸-2 = دوعن، %  ۹٥ثقة 

. 

)(2وعند تعويض قيمتي التباين  xxi -S للطريقة المقترحة والقياسية في معادلة التباين Si
  :على نحصل 2

2
1s0.4958 =           ،

2
2s= ۰.۳۸۹۲ 

 الآتي :على النحو التجريبية  Fويتم ايجاد قيمة 

2738.1
3892.0
4958.0

2
2

2
1 ===

S
SF  

، %  ۹٥عند مستوى ثقة  ٤.۰۳۳التجريبية مع القيمة الجدولية والمساوية الى  Fوعند مقارنة قيمة       

 بين دقة الطريقتين. يمعنويوجد فرق  لذا لا؛ تجريبية ال F من قيمة  اعلىجدولية ال Fيتضح ان 

  

B.3.2 التقدير الطيفي للباراسيتامول في المستحضرات الصيدلانية بالازدواج مع         
 تقنية الحقن الجريانيب نايتروانلين المؤزوت -بار

       تروانلين المؤزوت ـناي -امول مع باراـاعل ازدواج الباراسيتــل الظروف لتفـديد أفضـبعد تح          

ود كاربونات الصوديوم بالطريقة الطيفية التقليدية (نظام الدفعة) تمت اتمتة التفاعل بتقنية الحقن بوج

ولدراسة أفضل الظروف ، ) ۲.۲.۲ (فقرة اً آنف ةروذكممنظومة الحقن الجرياني ال بوساطةالجرياني 

اسة تأثير تراكيز تمت در ؛العملية وللحصول على طريقة طيفية مؤتمتة وسريعة لتقدير الباراسيتامول 

المواد الداخلة في التفاعل وسرعة جريان خطوط المحاليل وحجم الإنموذج المحقن وطول ملف التفاعل 

في البداية ظروف تجريبية معينة لخصت  عملتوقد است. من تأثيرها في شدة امتصاصية الناتج المتكون 

من الباراسيتامول وقيست  ۱-ملكغم.م ٥۰ عمالتم اجراء التجارب اللاحقة باست اذ) ۱٥-۲في الجدول (

 نانومتراً . ٥۲۸الامتصاصية عند طول موجي 
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 في بداية العمل البحثي عملة) الظروف التجريبية المست۱٥-۲جدول (

 القيمة المتغير

 مولاري ۳ ×۳-۱۰ (DPNA)تركيز الكاشف المؤزوت 

 مولاري Na2CO3 ۰.۱تركيز القاعدة 

 مل ۳ مولاري HCL ۰.۸حجم الحامض 

 ۱-مل . دقيقة ۲.٤ سرعة الجريان الكلية

 سم ۱۰۰ طول ملف التفاعل

 مايكرولتر. ۱۰۰ حجم الانموذج المحقن

 
 

1.B.3.2  (ترتيب الاضافة) اختيار الوحدة المتشعبة 

رتبت الوحدة المتشعبة  اذفي البداية تم اختيار الوحدة المتشعبة بالاعتماد على طبيعة التفاعل         

) ان الوحدة المتشعبة لمنظومة الحقن ۱٦-۲وبينت النتائج في الجدول (. ) ٥-۲ت مختلفة شكل (بترتيبا

لذا استخدمت ؛ اعطت أعلى امتصاصية من بين الترتيبات الأخرى  (a-5-2)الجرياني المبينة في الشكل 

 لاتمتة تفاعل ازدواج الباراسيتامول مع بارا نايتروانلين المؤزوت .

ويتم ضخها عبر ، وارق بمحاليل بارا نايتروانلين المؤزوت وكاربونات الصوديوم تملئ الد        

الأنابيب بوساطة مضخة تمعجية . يتم حقن الإنموذج عبر صمام الحقن ليلتقي مع محلول الكاشف 

المؤزوت عند جريانه في وصلة الإنموذج ليمتزج معه . وعند الوصول إلى نقطة الربط يبدأ التفاعل آنفاً 

والذي  ، كاربونات الصوديوم وعبر ملف التفاعل ليبدأ تكوين الناتج (قبل وصوله إلى خلية القياس)مع 

متراً في جهاز المطياف نانو ٥۲۸عند الطول ألموجي  لية القياستقاس امتصاصيته عند دخوله خ

 .الضوئي
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 ) منظومات الحقن الجرياني المطبقة لتقدير الباراسيتامول٥-۲الشكل (

 = التصريف W                                  = العينة S  شكل:     في ال

= المكشاف   D FC = خلية الجريان                                           

= المضخة التمعجية   P                   RC = ملف التفاعل                          

                   IV = صمام الحقن 

 
 

 ) تاثير تغير الترتيبات للوحدة المتشعبة في امتصاصية الناتج المتكون۱٦-۲دول (ج

 a b c الوحدة المتشعبة

* الامتصاصية  ۰.۱۷٦ ۰.۰۸٦ ۰.۱٤۸ 

 كل قيمة هي معدل لاربع قراءات .  *           
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2.B.3.2   ت الكيميائية دراسة المتغيرا 
 

1.2.B.3.2  ديوم تأثير تركيز محلول كاربونات الصو 

لذا تم اختيار تأثير  ؛ ن التفاعل يعتمد بشكل أساسي على تركيز محلول القاعدةأأثبتت التجارب          

وأثبتت ، مولاري  )۰.۹ – ۰.۰۱(سلسلة من تراكيز مختلفة من كاربونات الصوديوم تراوحت بين 

دة تركيز القاعدة ولغاية ) أن شدة الامتصاصية تزداد مع زيا٦-۲النتائج التي تم التوصل إليها شكل (

مولاري  ۰.۰٥لذا اختير التركيز الأفضل ؛ مولاري ثم تبدأ بالانخفاض  ۱۰-۲ × ٥وصولها للتركيز 

 في التجارب اللاحقة . عمل هذا التركيزواست

0.00
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0.10

0.15

0.20

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

 

صية
صا

لامت
ا

 

 ) تاثير تركيز كاربونات الصوديوم في شدة امتصاصية الناتج المتكون٦-۲شكل (

 

2.2.B.3.2   لهيدروكلوريكتاثير حجم حامض ا 

اللازم لتحضير الكاشف المؤزوت  )مولاري ۰.۸(تم دراسة تأثير حجم حامض الهيدروكلوريك        

إن  . )۷-۲مل وأكدت النتائج الموضحة في الشكل ( )۷ – ۱(حجوم مختلفة تراوحت بين  عمالباست

 حقة .هذا الحجم في التجارب اللا عملواست، مل  ۳أفضل حجم يعطي أعلى امتصاصية هو 

 

 

 

 (مولاري)  الصوديوم كاربوناتتركيز 
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0.00

0.05

0.10

0.15

0.20

0 2 4 6 8

حجم حامض الهيدروكلوريك (مل)

صية
صا

لامت
ا

 

 مولاري في شدة امتصاصية الناتج المتكون ۰.۸) تأثير حجم حامض الهيدروكلوريك ۷-۲شكل (
 

 3.2.B.3.2 المؤزوت نايتروانلين -تاثير تركيز بارا 

 – ۱۰-۳× ۱حضرت محاليل اولية من كاشف الاقتران المؤزوت بتراكيز مختلفة تراوحت بين (           

واثبتت النتائج التي تم ، سة تاثيرها في شدة امتصاصية الناتج الملون تم دراو) مولاري ۳-۱۰× ۷

ان شدة الامتصاصية تزداد مع زيادة تركيز الكاشف لغاية وصولها إلى  ))۸-۲شكل ((التوصل اليها 

 وعلى هذا الاساس تم اختيار هذا التركيز في التجارب اللاحقة .، مولاري  ۱۰-۳ × ٤         تركيز

0.00

0.05

0.10

0.15

0.20

0.25

0 2 4 6 8

 

صية
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 نايتروانلين المؤزوت في شدة امتصاصية الناتج المتكون -) تأثير تركيز محلول بارا۸-۲شكل (

 

 

 )مولاري( 3-10  × نايتروانلين المؤزوت -بارا تركيز



 80 لفصل الثانيا

3.B.3.2   تثبيت الظروف الفيزيائية 

بالاستناد إلى التجارب السابقة تم تثبيت تراكيز المواد الكيميائية الداخلة في التفاعل عند قيمها          

حساسية التفاعل ومعدل  فيفيزيائية من خلال تأثيرها لإهمية دراسة المتغيرات ال الفضلى . ونظراً 

 كل من هذه المتغيرات وكما يأتي :لذا تمت دراسة ؛ النمذجة 

 

1.3.B.3.2  تأثير سرعة الجريان الكلية 

سرع جريان مختلفة من منظم سرعة  عمالاست عن طريقتم دراسة تأثير سرعة الجريان الكلية        

) ۹-۲وبينت النتائج (شكل  ، ۱-دقيقة.مل ۳.۳٦ الى ۰.۸رع الجريان من المضخة التمعجية وتراوحت س

-مل . دقيقة ۲.٤إن شدة الامتصاصية تزداد بصورة قليلة مع زيادة سرعة الجريان حتى تصل إلى سرعة 

في التجارب  ۱-مل . دقيقة ۲.٤ثم تبدأ بالانخفاض مع زيادة سرعة الجريان . عليه تم اختيار السرعة  ۱

 كونها تعطي أفضل امتصاصية مقارنةً مع بقية السرع.اللاحقة 

 

0.00
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 ) تأثير سرعة الجريان الكلية في شدة امتصاصية الناتج المتكون۹-۲شكل (
 

2.3.B.3.2   تاثير طول ملف التفاعل 

ملفات تفاعل  عمالدراسة تأثير طول ملف التفاعل في شدة امتصاصية الناتج المتكون باست تم         

 ۱۰۰ن طول ملف التفاعل أ) ۱۰-۲ وبينت النتائج (شكل ،) سم ۲۰۰-۲٥لفة تراوحت بين (بأطوال مخت

 في التجارب اللاحقة. عملواست سم أعطى أفضل امتصاصية 

 )۱- دقيقة.مل(سرعة الجريان الكلية 
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 ) تاثير طول ملف التفاعل في شدة امتصاصية الناتج المتكون۱۰-۲شكل (

 

3.3.B.3.2   حجم الإنموذج المحقن 

لذا فقد تم دراسة تأثير هذا المتغير في ، حساسية التفاعل  فيحقن تأثير كبير إن لحجم الإنموذج الم         

-٥۰(وصلات حجمية مختلفة لانموذج الباراسيتامول تراوحت قيمها بين  عمالشدة الامتصاصية باست

مايكرولتر. بعد تثبيت تراكيز المواد المتفاعلة عند التراكيز الفضلى المختارة وسرعة الجريان  )۲٥۰

) تزداد ۱۱-۲لوحظ أن شدة الامتصاص (شكل  ية الفضلى لخطي الكواشف وطول ملف التفاعل .الكل

مايكرولتر بعدها تبقى  ۱٥۰بزيادة الانموذج المحقن الممثل بوصلة الانموذج لحين الوصول إلى الحجم 

 لذا اختير هذا الحجم للحصول على حساسية عالية . ، الامتصاصية ثابتة تقريباً 
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 ) تاثير حجم الانموذج المحقن في شدة امتصاصية الناتج المتكون۱۱-۲شكل (
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4.B.3.2   حساب التشتت للمقطع الملون 

ت��م حس��اب نس��بة التش��تت لمقط��ع انم��وذج الباراس��يتامول وذل��ك ع��ن طري��ق ام��رار م��زيج لمحل��ولي        

مج��رى اح��د ) خ��لال ۱-م��لمكغم. ٥۰ومحل��ول الباراس��يتامول ( ، )م��ولاري ۰.۰٥كاربون��ات الص��وديوم (

م�ولاري)  ف�ي مل�ف التفاع�ل  3-10 × ٤الم�ؤزوت ( نايتروانلين -خطي الانبوبين  ليمتزج مع محلول بارا

لتركي�ز  ( ◦A )وي�تم الحص�ول عل�ى امتصاص�ية مس�تمرة ، حيث يبدأ التفاعل ويكتمل خلال ملف التفاع�ل 

ج الباراس�يتامول ب�التركيز اعي�دت التجرب�ة بحق�ن انم�وذ.  ۰.۲۲٦ثابت م�ن الباراس�يتامول وكان�ت قيمته�ا 

 )وتم الحص�ول عل�ى امتصاص�ية ، لكاربونات الصوديوم وحده  سه المستعمل اعلاه وعلى محلول جارٍ نف

Amax )  وهي اق�ل م�ن ش�دة الامتصاص�ية الت�ي ظه�رت ف�ي التجرب�ة الاول�ى بس�بب  ۰.۱۹٥بشدة مقدارها

تحدث حالتي التنافذ والحمل . تم حساب  ذامزج مقطع الانموذج مع التيار الناقل  منحدوث التشتت الناتج 

 ۱.۱٤۷۲وبلغ مقداره  (2.3.1)مقدار التشتت باستعمال المعادلة المذكورة في الفقرة 

5.B.3.2   حساب معدل النمذجة 

تم حساب معدل النمذجة للتفاعل بعد تثبيت الظروف الفيزيائية والكيميائية بحساب الزمن من          

وجد ان الزمن اللازم لظهور  اذقيمة الامتصاصية القصوى لذلك التركيز . لحظة الحقن حتى ظهور 

 الساعة . \نموذج  ۱۷۳بذلك يكون معدل النمذجة هو ؛ ثانية  ۲۰.۷الامتصاصية القصوى هو 

للمتغيرات الكيميائية والفيزيائية المستحصلة من التجارب السابقة كما مبين  فضلىتم تلخيص القيم ال       

 ) ۱۷-۲ل (في الجدو

 ) ملخص القيم الفضلى المستحصلة للمتغيرات الكيميائية والفيزيائية۱۷-۲جدول (

 الفضلى القيمة المتغير

 مولاري ۳-۱۰× ٤ (DPNA)تركيز الكاشف المؤزوت 

 مولاري Na2CO3 0.05تركيز القاعدة 

 مل ۳ مولاري)  HCl )۰.۸ حجم الحامض 

 ۱-دقيقةمل. ۲.٤ سرعة الجريان الكلية

 سم ۱۰۰ طول ملف التفاعل

 مايكرولتر. ۱٥۰ حجم الانموذج المحقن
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6.B.3.2  القياسي يمنحنوال طريقة العمل 

       لتحضير منحنى المعايرة القياسي لتقدير الباراسيتامول بوساطة تفاعل الازدواج مع كاشف          

تم  . مولاري) ۰.۰٥وديوم (مولاري) بوجود كاربونات الص ۱۰-۳× ٤نايتروانلين المؤزوت ( -بارا

حضرت سلسلة من محاليل  اذ) ۱۷-۲الظروف والمتغيرات الفضلى المبينة في الجدول ( عمالاست

وقيست الامتصاصية لخمس قراءات ،  ۱-ملكغم.م) ۱٥۰ -۱( الباراسيتامول تراوحت تراكيزها بين

ي لتقدير الباراسيتامول  (شكل نانومتراً . رسم المنحني القياس ٥۲۸متتالية لكل تركيز عند طول موجي 

بعده يحصل انحراف  ۱-ملكغم.) م ۱٥۰ – ۱) ووجد ان مدى التركيز الذي يطيع قانون بير هو (۲-۱۲

 سلبي عن قانون بير .

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 القياسي لتقدير الباراسيتامول ي) المنحن۱۲-۲شكل (

 

7.B.3.2  الطريقة المقترحة وافقدقة وت 

 المئوي ، الاسترداد المئوي والانحراف القياسي النسبي عن طريقة وتوافقها فحصت دقة الطريق        

من الباراسيتامول عند الظروف  ۱-ملمكغم. )۱٥۰ و،  ۱۲۰ و،  ۷۰(حقنت ثلاثة تراكيز مختلفة  اذ

وثبتت ، قيست الامتصاصية لخمس قراءات متتالية لكل تركيز  اذ) ۱۷-۲الفضلى المثبتة في الجدول (

 .الطريقة ذات دقة وتوافقية جيدتين) التي تشير إلى أن ۱۸-۲الجدول ( النتائج في

 

صية
صا

لامت
ا

 

y = 0.0019x + 0.1012 

R2 = 0.9988 
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 ) دقة وتوافق الطريقة المقترحة ۱۸-۲جدول (

تركيز الباراسيتامول 
 الخطأ النسبي )۱-(مكغم.مل

 المئوي
الاسترداد 

 المئوي
الانحراف القياسي 

 المئوي النسبي
 *المستحصل المضاف

۷۰ ۷۰.۱٥۷۸ ۰.۲۲٥٥ ۱۰۰.۲۲٥٥ ۱.٥٦۳٤ 

۱۲۰ ۱۲۲.۷۸۹٤ ۲.۳٤٥۰ ۱۰۲.۳٤٥۰ ۰.۷۷٥٥ 

۱٥۰ ۱٥۲.۷۸۹٤ ۱.۸٥۹٤ ۱۰۱.۸٥۹٤ ۰.۷۹٦٤ 

 كل قيمة هي معدل لخمس قراءات *         
 

8.B.3.2  صيدلانيةتطبيق الطريقة المقترحة في تقدير الباراسيتامول في المستحضرات ال 

حيث تم تحضير تراكيز  (5.2.2)فقرة في الحضرت محاليل الحقن والأقراص والتحاميل كما مبين         

  ) من الباراسيتامول لكل مستحضر بسحب حجمين مختلفين۱-ملمكغم. ۱۲۰ و ۷۰مخففة من الادوية (

والتخفيف إلى العلامة بالماء المقطر في قنينة حجمية سعة  ۱-ملمكغم. ٥۰۰من محلول  )مل ۲٤و  ۱٤(

). لخصت النتائج ۱۷-۲الفضلى المبينة في الجدول ( الظروف عمالمل . ثم عوملت المحاليل باست ۱۰۰

وقد بينت بوضوح نجاح الطريقة المؤتمتة في تقدير ، ) ۱۹-۲الخاصة بتقدير الباراسيتامول في الجدول (

 الباراسيتامول في مستحضراته الصيدلانية .
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 ضرات الصيدلانية) تطبيق الطريقة المقترحة في تقدير الباراسيتامول في المستح۱۹-۲جدول (

 المستحضرات الصيدلانية

تركيز الباراسيتامول 
الخطأ  )۱-(مكغم.مل

 النسبي
 المئوي

الاسترداد 
 المئوي

الانحراف 
القياسي 
 النسبي
 *المستحصل أخوذالم المئوي

Paracetamol tablets 
۷۰ ۷۰.۰۰۰ ۰.۰۰۰ ۱۰۰.۰۰۰ ۱.۹٥۳ 

۱۲۰ ۱۲۱.۰٦٦ ۰.۸۸۸ ۱۰۰.۸۸۸ ۱.۳۹۳ 

Paracetol tablets 
۷۰ ۷۰.٤٥٤ ۰.٦٤۹ ۱۰۰.٦٤۹ ۱.۳۲۹ 

۱۲۰ ۱۲۱.۰٤۸ 0.873 ۱۰۰.۸۷۳ ۰.۸۳۸ 

Algesic tablets 
۷۰ ۷۰.۹۳۳ ۱.۳۳۳ ۱۰۱.۳۳۳ ۲.۳٤۸ 

۱۲۰ ۱۱۸.۹۲۸ -0.893 ۹۹.۱۰۷ ۱.۳۸۸ 

Emidol tablets 

Global pharma U.A.E 

۷۰ ۷۰.٤٥۱ ۰.٦٤٥ ۱۰۰.٦٤٥ ۱.۰۱۳٤ 

۱۲۰ ۱۲۳.٥۰۰ ۲.۹۱٦ ۱۰۲.۹۱٦ ۰.٥۳٥ 

Coldin tablets 
۷۰ ۷۰.٥۰۳ ۰.۷۱۹ ۱۰۰.۷۱۹ ۳.٤٤۳ 

۱۲۰ ۱۱۸.٥٥٤ -1.205 ۹۸.۷۹٥ ۲.٤۱۳ 

Kanagesic tablets 
۷۰ ٦۹.۰۱٤ -1.408 ۹۸.٥۹۲ ۲.۳۸۷ 

۱۲۰ ۱۲۳.۱٤٤ ۲.٦۲۰ ۱۰۲.٦۲۰ ۱.۲٥۸ 

Panatol tablets 
۷۰ ٦۸.۸۸۰ -1.600 ۹۸.٤۰۰ ۲.۱۱۲ 

۱۲۰ ۱۲۰.۰۰۰ ۰.۰۰۰ ۱۰۰.۰۰ ۱.۲۸۳ 

Ultramol 
Suppositories 

۷۰ ۷۰.۰۰۰ ۰.۰۰۰ ۱۰۰.۰۰۰ ۱.۹٤٤ 

۱۲۰ ۱۲۱.۰٦٦ ۰.۸۸۸ ۱۰۰.۸۸۸ ۱.٥۷۲ 

Hayamol – injection 
۷۰ ٦۹.۰۳٤ -1.379 ۹۸.٦۲۰ ۱.۳۹۸ 

۱۲۰ ۱۱۹.٤۸۲ -0.431 ۹۹.٥٦۸ ۱.۱٤۰ 

 كل قيمة هي معدل لخمس قراءات . *  
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9.B.3.2  تقويم نتائج الطريقة المقترحة. 

الطريقة المقترحة ونجاحها تم مقارنة نتائج تقدير الباراسيتامول في  ةجودختبار مدى لإ       

في  تخدام الطريقة القياسية المعتمدةالمستحضرات الصيدلانية بالطريقة المقترحة مع نتائج تقديره باس

 ) .۲۰-۲دستور الأدوية البريطاني وكما مبين في الجدول (

 

 ريقة القياسية) مقارنة الطريقة المقترحة مع الط2-20جدول (

 المستحضرات الصيدلانية
 الاسترداد المئوي

 **الطريقة القياسية  *الطريقة المقترحة 

Pure Paracetamol ۱۰۱.٤۷٦ ۱۰۰.۰۰ 

Paracetamol tablets  ۱۰۰.٤٤٤ ۹۹.٦۲۷ 

Paracetol tablets  ۱۰۰.۷٦۱ ۱۰۰.۱۹۲ 

Algesic tablets ۱۰۰.۲۲۰ ۱۰۰.۷۷۷ 

Emidol tablets ۱۰۱.۲۸۰ ۱۰۰.۸۱۳ 

Colden tablets ۹۹.۷٥۷ ۹۸.۹۷۸ 

Kanagesic tablets ۱۰۰.٦۰٦ ۱۰۰.۰۰ 

Panatol tablets ۹۹.۲۰۰ ۱۰۰.۰۰ 

Ultramol Suppositories ۱۰۰.٤٤٤ ۱۰۰.۱۸٦ 

Hayamol injection ۹۹.۰۹٤۷ ۱۰۱.۱۲۸ 

 ت كل قيمة هي معدل لاربع قراءا    ،   **   كل قيمة هي معدل لخمس قراءات     *   
   

 للمقارنة بين دقة ومصداقية الطريقة المقترحة مع الطريقة القياسية (الجدول tو  Fاختبار  عملاست         

التجريبية  Fان قيمة  F) اذ وجد من اختبار A.3.2.8المعادلات المذكورة في الفقرة ( عمال) وباست۲-۲۱

من درجات  n ۹-1=% وعند  ۹٥عند مستوى ثقة  )٤.۰۳۳(الجدولية  Fاقل من قيمة  )٦۱۱۷.۱(

الجدولية التي  tاقل من قيمة  )۰.٤۹٦۱(التجريبية  tان قيمة t اختبار  منالحرية. ووجد 
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من درجات الحرية أكدت نتائج اختباري  n2+n1 ۱۸-2=% وعند  ۹٥عند مستوى ثقة ) ۲.۱۰۱(تساوي

t , F مع الطريقة القياسية . انه لا يوجد فرق معنوي واضح بين دقة ومصداقية الطريقة المقترحة 

 للمقارنة بين دقة ومصداقية الطريقة المقترحة مع الطريقة القياسية t , F) تطبيق اختباري 2-21جدول (

 المستحضرات الصيدلانية

 الطريقة القياسية الطريقة المقترحة

الاسترداد المئوي 

1)( ix 
2
1)( xxi - 

ي الاسترداد المئو

2)( ix 
2
2)( xxi - 

Pure Paracetamol 101.476 1.317 100.000 0.028 

Paracetamol tablets 100.444 0.013 99.627 0.294 

Paracetamol tablets 100.761 0.187 100.192 0.0005 

Algesic tablets 100.220 0.012 100.777 0.368 

Emidol tablets 101.280 0.905 100.813 0.413 

Colden tablets 99.757 0.326 98.978 1.421 

Kanagesic tablets 100.606 0.077 100.000 0.028 

Panatol tablets 99.200 1.273 100.000 0.028 

Ultramol Suppositories 100.444 0.013 100.186 0.0003 

Hayamol – injections 99.095 1.521 101.128 0.917 

 1)( ix =100.328 2
1)( xxi -S =5.646 2)( ix =100.170 

2
2)( xxi -S =3.502 

 

 

10.B.3.2  مقارنة طريقة الدفعة مع طريقة الحقن الجرياني  

الطريقتين (الدفعة والحقن )مقارنة بين القيم التحليلية المستحصلة من ۲۲-۲يلخص الجدول (        

نايتروانلين المؤزوت في وسط  -الجرياني) لتقدير الباراسيتامول بوساطة تفاعل الازدواج مع كاشف بارا

ويتضح من المقارنة أن طريقة الدفعة تمتاز بحساسيتها العالية وذات ، قاعدي من كاربونات الصوديوم 

 وسرعة خطي واسع لجرياني زيادةً إلى الدقة والتوافقية مدى ، بينما تقدم تقنية الحقن ا جيدة  دقة وتوافقية



 88 لفصل الثانيا

وطبقت الطريقتان بنجاح في تقدير الباراسيتامول في المستحضرات الصيدلانية بإشكالها ،  اكبر نمذجة

 المختلفة .

 لتقدير الباراسيتامول  قترحتين) مقارنة القيم التحليلية المستحصلة للطريقتين الم۲۲-۲جدول (

 طريقة الحقن الجرياني طريقة الدفعة التحليليةالمعطيات 

 y = 0.0183 x + 0.1016 y = 0.0019 x + 0.1012 معادلة الخط المستقيم

 1 – 150 0.5 – 20 )۱-مدى الخطية (مكغم . مل

 ۰.۹۹۸۸ ۰.۹۹۸٥ (R2)معامل الارتباط مربع 

 ۱.۰٤٥ ۱.۹٦۳ الانحراف القياسي النسبي

 ۱۰۱.٤۷٦ ۹۹.۳۸٦ معدل الاسترداد المئوي

 ۱۷۳ ۱۲ معدل النمذجة لكل ساعة
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  Oxidative Coupling Reactions                     تفاعلات الازدواج التاكسدي  1.3

يتض��من تفاع��ل الازدواج التاكس��دي ازدواج م��ادتين عض��ويتين أو أكث��ر بوج��ود عام��ل مؤكس��د           

 مناسب وفي ظروف تفاعل ملائمة إذ تحدث عملية أكسدة لهذه المواد مما ي�ؤدي لتك�وين مركب�ات وس�طية

وبذلك يمكن الإفادة من هذه التفاعلات لإغراض ؛ يمكن قياسه طيفياً  اً ملون اً تتفاعل مع بعضها لتعطي ناتج

 التقدير الكمي للعديد من المركبات .

ل��ذا س��مي ؛  Berthelot  (195)م��ن قب��ل الع��الم  ۱۸٥۹سُ��جل تفاع��ل الازدواج التاكس��دي الأول ع��ام         

ويتضمن هذا التفاعل مفاعلة كاشف الفينول م�ع  ، اسم تفاعل الاندو فينولوكذلك يعرف ب ، التفاعل باسمه

عامل مؤكسد وفي وسط قاعدي . إذ ل�وحظ بوصفه عاملاً مؤكسداً ايونات الامونيوم بوجود الهايبوكلوريت 

 ٦۳۰ = maxλتكون لون ازرق غامق هو لون صبغة الاندوفينول التي أعطت أقصى امتصاصية لها عن�د 

 نانومتراً .

 :(196)يتبع الميكانيكية الآتية ويرجح أن التفاعل 

NH3 OCl H2NCl

Ammonia Hypochlorite Chloramine (I)

+

I + OH ClN O

N OH N OOII   +    III
OH

H+

-
-

Phenol   (II) Quinone Chloramine (III)

-

Indophenol   blue dye

O

 

واه��م ه��ذه ، تف��اعلات الازدواج التاكس��دي  ف��يأثبت��ت الدراس��ات أن هنال��ك العدي��د م��ن العوام��ل الم��ؤثرة 

 العوامل:
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ن تص��ل تعم�ل الح��رارة عل�ى تنش��يط بع�ض التف��اعلات غي�ر المحف��زة إذ يمك�ن أ  :درج�ة الح��رارة -۱

بينم�ا تج�ري اغل�ب ه�ذه التف�اعلات ف�ي . (66)م ◌ْ  ۱۰۰الحرارة المستعملة في هذه التفاعلات إل�ى 

وهذا عادةً يجعل التحليل أكث�ر بس�اطة دون الحاج�ة إل�ى الس�يطرة ، )م ۲٥ْ(درجة حرارة المختبر 

 . (197)على درجات الحرارة 

       ف��ي أوس��اط حامض��ية أو قاعدي��ة  يمك��ن لتف��اعلات الازدواج التاكس��دي أن ت��تم  :وس��ط التفاع��ل  -۲

واستقرارية النواتج الملونة المتكونة ، وطبيعة المواد المتفاعلة ، أو متعادلة تبعاً لظروف التفاعل 
(198). 

واي��ون المنغني��ز ، وج��د أن بع��ض الايون��ات مث��ل اي��ون الك��روم الثن��ائي   :وج��ود العام��ل المس��اعد  -۳

   أن تسلك كعوامل مساعدة في الكثي�ر م�ن تف�اعلات الازدواجوايون الحديد الثنائي يمكن  ، الثنائي

 . (199)التاكسدي 

وقد تم الاستفادة من تفاعلات الازدواج التاكسدي بشكل كبير في تقدير العديد من المركبات التي          

  :ة مثلالتقنيات التحليلية المختلف خداملها أهمية في مجال الزراعة والأغذية والبيئة والبترول باست

 . (202 , 203)وتحليل الحقن الجرياني ،  (201)والكروماتوغرافية ،  (200)الطرائق الطيفية 

، والسهولة ، وجدت لتفاعلات الازدواج التاكسدي وبسبب ما تتمتع به من المزايا وأهمها السرعة          

ال تقدير المستحضرات الصيدلانية والتكرارية الجيدة تطبيقات كثيرة في مج، والدقة ، والحساسية العالية 

 ) .۱–۳(  وباستعمال كواشف عضوية مختلفة وعوامل مؤكسدة مناسبة وكما مبين في الجدول 
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 عمال تفاعلات الازدواج التاكسدي): تقدير بعض الأدوية باست۱-۳الجدول (

 الكاشف الدواء
العامل 
 المؤكسد

طبيعة 
 الوسط

الطول 
الموجي 

 )نم(

 المدى الخطي
للتراكيز 

 )۱-مكغم.مل(
 الملاحظات

در
ص

الم
 

 -------- ٤٥۰ NaOCl NaOH فينول سلفا كوينيدين
تفاعل مباشر مع الكاشف عند 

 دقائق ۱۰م لمدة ◌ْ  ٤٥
204 

 ريسوسينول
امينو  -٤

 فينول
------- NaOH ٥۸۲۰٥ تفاعل مباشر مع الكاشف ---------- ٥ 

هيدروكلوريد الفنيل 

 فرين

امينو  -٤

 فينول
 ۲۰٦ تفاعل مباشر مع الكاشف ۸۰الى  ٦٤۰ قاعدي -------

فيورات 

 الديلوكسانيد
 ٦۳۰ ۱ – ۸ NaOH ------- فينول

تحلل مائي للدواء في الوسط 
          الحامضي اولا لتكوين

 امينوفينول -٤

۲۰۷ 

 ۲۰۸ تفاعل مباشر مع الكاشف ۱۲ – ۲ ٤۳٥ قاعدي ------- اورسينول نايترو فيورانتوين

 ۲۰۹ تفاعل مباشر مع الكاشف ۱ – ۷ ٤۱٥ NaOH ------- اورسينول دوبا مثيل

 ۱۷٥ – ٦۱۰ ۲٥ NaOCl NaOH فينول حامض الفوليك
طة ااختزال الدواء اولا بوس

مسحوق الخارصين ثم مفاعلة 
 الناتج مع الكاشف

۲۱۰ 

 بيوتازون اوكسيفين

 فينول

------- 

NaOH ٦۳٥ ۸ – ٤۰ 
تحلل مائي للدواء في الوسط 

دقيقة ثم  ٤٥لحامضي لمدة ا
 مفاعلة الناتج مع الكاشف

۲۱۱ 

 -اورثو

 كريسول

    محلول

    بفر   .

10.2 = pH 

٦۰۰ ۱ – ۲٥ 

التحلل المائي للدواء في الوسط 
              الحامضي ثم مفاعلة

امينوفينول الناتج مع  - ٤
 الكاشف

۲۱۲ 
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 الكاشف الدواء
العامل 
 المؤكسد

طبيعة 
 الوسط

الطول 
لموجي ا

 (نم)

المدى الخطي 
للتراكيز 

 )۱-مكغم.مل(
 الملاحظات

در
ص

الم
 

 ------ MBTH NaIO4 رايبو فلافين
٦۳۰ - 

٦۷۰ 
۰.۸ – ٤.۸ 

اكسدة الدواء اولا لتكوين 

الفورمالديهايد الذي يزدوج مع 

 الكاشف

۲۱۳ 

 ۳۰الى  ٦۲٤ قاعدي ----- ثايمول بيوتازون اوكسيفين

يحلل الدواء مائياً في الوسط 

دقيقة ثم  ٤۰لحامضي لمدة ا

مفاعلة الناتج مع الكاشف بعدها 

تستخلص صبغة الاندوفينول 

 بوساطة البيوتانول

۲۱٤ 

حامض 

 الاسكوربيك
MBTH NaIO4 ----- ٦۳۰ ٦ – ۱۲۱٥ تفاعل مباشر مع الكاشف ٤ 

 كريسول -اورثو
 ۲۱٦ تفاعل مباشر مع الكاشف ٥۰ – OCl - ----- ----- ۱ انلين

 كريسول -ميتا

 ۲۰ – ۲.٥ ٥٤۰ اسيتون MBTH NaIO4 اسيت آزولامايد

يحلل الدواء مائياً في الوسط 

دقيقة ويعادل  ۳۰القاعدي لمدة 

 الناتج قبل ازدواجه بالكاشف

۲۱۷ 

 الانلين

هيدرو 

كلوريد 
 البروميثازين

OCl - ۳.٥  %
CH3COOH 

 

 ۲۱۸ الكاشف  معتفاعل مباشر  ------- ٥۹۰

امينو بنزويك  -٤
 سيدا

 سلفانيلك اسيد

 امينو اسيتوفين-٤

 ٥۲۰ نايتروانلين -بارا 
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 الكاشف الدواء
العامل 
 المؤكسد

طبيعة 
 الوسط

الطول 
الموجي 

 (نم)

المدى الخطي 
للتراكيز 

 )۱-مكغم.مل(
 الملاحظات

در
ص

الم
 

 ميداسلفون

هيدرو 

كلوريد 

 البروميثازين

OCl - ۳.٥  %
CH3COOH 

٦۱۰ 

 تفاعل مباشر مع الكاشف ------

۲۱۹ 

 فينوثيازين
بنزويل 

 بيروكسايد

H2SO4  

 مخفف
٦۱٤ ۲۲۰ 

امينو -٤

N,N-  ثنائي

 اثيل انلين

K2Cr2O7 H2SO4 ٥٥۰ ۲۲۱ 

 دابسون

هيدرو 

كلوريد 

 البروميثازين

OCl - CH3COOH ٦۰٤ ۰.۲ – ۲۲۲ تفاعل مباشر مع الكاشف ٤ 

 ------ DMPD K2Cr2O7 كلورامفينيكول
٤۸۰-

٤۹۰ 
 ۲۲۳ تفاعل مباشر مع الكاشف ۱٤ – ۰.۸

 بايروكاتيكول

حامض 

 السلفانيلك
K2Cr2O7 ----- 

٥٦۰ ۱ – ۱٦ 

 ۲۲٤ تفاعل مباشر مع الكاشف
 ۲۳ – ۱ ٤۹٥ ليفودوبا

 ٤۰ – ۱.٥ ٤۹۰ مثيل دوبا

 ۱۱ – ۲ ٤۹٥ دوبا مين

هيدروكلوريد 

 ميتوكلوبرامايد
 فينوثيازين

Fe(NO3)3 

.9H2O 
 ٦٦ تفاعل مباشر مع الكاشف ٤۰ – ۲ ٦۰۰ ------

 حامض الفوليك

امينو  -اورثو
 فينول

KIO3 

------ 

۳٥۰ ۲ – ٤۰ 

 تفاعل مباشر مع الكاشف

۲۲٥ 

 Fe(NO3)3 كاتيكول
.9H2O 

٤۸۰ - 

٤۹۰ 
۰.۸ – ۱٤ ۲۲٦ 
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 الكاشف الدواء
العامل 

 المؤكسد

طبيعة 

 الوسط

الطول 
 الموجي

 ) نم(

الخطي  المدى

للتراكيز 

 )۱-مكغم.مل(

 الملاحظات

در
ص

الم
 

هيدروكلوريد 

 البروميثازين

حامض 

 السلفانيليك

N-  برومو

 سكسيناميد
------ 

 تفاعل مباشر مع الكاشف ۲٥ – ٥.۰ ٦۰۰

۲۲۷ 
 -بارا

 نايتروانلين

(NH4)4 [Ce 

(SO4]4.2H2O ٥۱۰ ۲ – ۷٥ 
تفاعل مباشر مع الكاشف ثم 

 CHCl3يخفف المزيج بـ  

 حامض الفوليك

 فينوثيازين

NaIO4 HCl 

٦۰۰ ۱ – ۲٤ 

 تفاعل مباشر مع الكاشف

۲۲۸ 

هيدروكلوريد 

 البروميثازين
٦۰۰ ۱ – ۲٤ ۲۲۹ 

 مثيل دوبا

 -بارا 

 تولويدين
NaIO4 ---- ٤۸۰ 

۱ – ٥۰ 

 تفاعل مباشر مع الكاشف

 (FIA)باستعمال تقنية 
۲۳۰ 

هيدروكلوريد 

 دوبامينال
۲ – ٥۰ 

 ۷۰ – ٥ لينادرينا

 اموكسيسيلين

N,N- 

ثنائي مثيل 

فنلين ثنائي 

 الامين

K3[Fe(CN)6] NH4OH ٦٦۰ 

۲ – ٤۰ 
تفاعل مباشر مع الكاشف 

الدفعة و  باستعمال طريقة

FIA على التوالي 

۲۳۱ 
۱۰ – ۷۰۰ 
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العامل  الكاشف الدواء
 المؤكسد

طبيعة 
 الوسط

الطول 
الموجي 

)λنم ( 

المدى 
الخطي 

لتراكيز ل
 ۱-مكغم.مل

 الملاحظات

در
ص

الم
 

 مثيل دوبا

 Fe(NO3)3 ثايويوريا
.9H2O ---- 

٦ – ٥ ٦٦٥۰۰ 

 تفاعل مباشر مع الكاشف
 FIAباستعمال تقنية 

232 

 ٦٥٥ ادرنالين
۱ – ٦۰ 

٤ – ٥۰۰ 

هيدروكسيد 
 الدوبامين

٦٦٥ 
تفاعل مباشر مع الكاشف  ٥۰ – ۱

باستعمال طريقة الدفعة و 
 ٦۰۰ – ٥ على التواليFIA تقنية 

 مثيل دوبا

امينو  -۳

 بريدين
NaIO4 ----- 

٤۷٦ 
۱ – ٤۰ 

تفاعل مباشر مع الكاشف 
باستعمال طريقة الدفعة و 

 على التواليFIA تقنية 

۳ – ٦۰ 

 ٤۹۰ ادرنالين
۱ – ٤۰ 

۳ – ۱۰۰ 

هيدروكسيد 
 الدوبامين

٤۸۸ 
۱ – ۲۰ 

۳ – ٤۰ 

سلفاسيتاميد 
 صوديوم

 -بايرو 

 كاتيكول

NaIO4 

 
------ ٥۰۰ 

۲ – ۲٦ 

تفاعل مباشر مع الكاشف 

باستعمال طريقة الدفعة و 

 على التواليFIA تقنية 

233 

۲ – ٦۰ 

 سلفاميثوكسازول
۲ – ۲٦ 

۲ – ٦۰ 

 كلورامفينيكول

Fe2(SO4)3 
.9H2O ------ 

٥۰۰ 
زال الدواء اولاً بمسحوق اخت ۲۲ – ۱

الزنك ثم مفاعلة الناتجمع 

باستعمال  ةً مباشرالكاشف 

 تقنية طريقة الدفعة و 

FIAعلى التوالي 

۱۰ – ٤۰۰ 

 ٥۱۰ نايترازيبام
۱ – ۲٤ 

۱۰ – ۱۳۰ 
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 امينو انتي بايرين وتطبيقاته في تفاعلات الازدواج التاكسدي العضوي -٤   1.1.3

-امينو -٤ي ئامينو فينازون) هو الاسم المعطى للمركب الكيميا - ٤امينوانتي بايرين ( - ٤        

التي تشير الى تلك  . وينتمي الى مجاميع البايروزولونات  (234)اون - ۳ -ثنائي مثيل بايرازول  -۱،5

دة وكما مزدوجة واح نايتروجين وعلى اصرة تيالمركبات ذات الحلقة الخماسية والتي تحتوي ذر

 موضح ادناه:
 

 

N
N

O

ph

H3C

H3C NH2

 

 

 

امينو انتي بارين من المركبات واسعة الاستعمال في الصناعة اذ يستعمل في تحضير  -٤يعد         

لكن اهم استعمالاته كانت في مجال تصنيع وتحضير العديد من . ملونة للاطعمة  اً موادبوصفه الاصباغ و

كونه يعد من اهم خافضات الحرارة في حالات الحمى التي لاتستجيب  (235)يدلانية المستحضرات الص

 .(236)لادوية الساليسيليت كالاسبرين 

امينوانتي بايرين اهمية كبيرة في تفاعلات الازدواج التاكسدي العضوي اذ يمكن  -٤لكاشف         

 ).۲ –۳فة وكما مبين في جدول (استعماله في تقدير العديد من المستحضرات الصيدلانية المختل

 

 

 

 

 بايرين امينوانتي -٤

 )۱-غم.مول ۲۰۳(الوزن الجزيئي = 
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امينو انتي  – ٤) : تحليل بعض الادوية بطريقة الازدواج التاكسدي وباستعمال كاشف ۲-۳الجدول (

 بايرين 

 الوسط العامل المؤكسد الدواء
الطول 
 الموجي

 )نم(

المدى 

الخطي 

للتراكيز 
 )۱-مكغم.مل(

 الملاحظات

در
ص

الم
 

 هايدروكلوريد الفنيل فرين

K3[Fe(CN)6] Na2CO3 ٥۰۰ 

۰.۳ – ۱۲ 

 تفاعل مباشر مع الكاشف

۲۳۷ 

 ۲۳۸ ٤۸ – ۸ وتازونبي اوكسيفين

 ۲۳۹ ٥۰ - ٥ اموكسيسيلين

 ۲٤۰ تفاعل مباشر مع الكاشف ۱٥ – ۲.٥ ٥۱۰ قاعدي K3[Fe(CN)6] هيدروكلوريد لابيتالول

 ۲٥ – ۲.٥ ٤۸۰ بريدين K3[Fe(CN)6] نابروكسين
في  تحلل الدواء مائياً 

الوسط الحامضي اولاً ثم 
 مفاعلة الناتج مع الكاشف

۲٤۱ 

 تتراسايكلين
K3[Fe(CN)6] ------ 

٤۳٤ ٥۰ - ۱۲۰ 

 ۲٤۲ تفاعل مباشر مع الكاشف
 ۱٦۰ - ٤۰ ٤٤۰ اوكسي تتراسايكلين

 ٦٦ تفاعل مباشر مع الكاشف ٥۰۰ ۱ - ۳٦ ------ NaIO4 هيدروكلوريد الفنيل فرين

 ۲٤۳ تفاعل مباشر مع الكاشف ۲۸ - ٤.٥۰۰ ۰ NaOH -------- مثيل دوبا
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 الوسط العامل المؤكسد الدواء
الطول 
 الموجي
 (نم) 

المدى الخطي 

للتراكيز 
 )۱-مكغم.مل(

 الملاحظات

در
ص

الم
 

هيدروكلوريد الفنيل 

 فرين

NaIO4 ------ ٥۰۹ ۲٥ - ۷٥۰  تفاع���ل مباش���ر م���ع الكاش���ف
 FIAتقنية باستعمال 

۲٤٤ 

K3[Fe(CN)6] 

 ۲٤٥ تفاعل مباشر مع الكاشف ٥.۱۷-٥.۰ ٥۰۳ ------

Na2CO3 ٥۰۰ ۳۰ - ۱٦۰ 
تفاع���ل مباش���ر م���ع الكاش���ف 

يحت���وي  FIباس���تعمال نظ���ام 
عم����ود معب����أ ب����راتنج تب����ادل 

 ايوني

۲٤٦ 

 ۱.٥۰۰ ۰ – ۷٤ K3[Fe(CN)6] Na2CO3 سلباتامول
تفاع���ل مباش���ر م���ع الكاش���ف 

 FIAباستعمال 
۲٤۷ 

     هيدروبروميد   

 ترولالفينو ي
K3[Fe(CN)6] ----- ٥۰٥ ۰.٤ - ٥۰ 

تفاع���ل مباش���ر م���ع الكاش���ف 

 FIAتقنية باستعمال 
۲٤۸ 

 ٥۱۰ K2S2O8 NaOH اموكسيسيلين

تفاع���ل مباش���ر م���ع الكاش���ف  ٦۰ – ۱

باس���تعمال طريق���ة الدفع���ة و 

 على التوالي FIAتقنية 

۱۹۰ 
۱ – ۱۲۰ 

 مثيل دوبا

------ NaOH 

٥۰۰ ٥ – ۲۰۰ 
كاش���ف تفاع���ل مباش���ر م���ع ال

 FIAتقنية باستعمال 

۲۳۱ 
 ٥۰۹ ادرنالين

۱ – ۳٥  

تفاع���ل مباش���ر م���ع الكاش���ف 

باس���تعمال طريق���ة الدفع���ة و 

 على التوالي FIAتقنية 

۱۰ – ۱۰۰  

 ٤۹٦ هيدروكلوريد دوبامين
۱ – ۲۰ 

٥ – ٥۰ 
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لتق��دير الباراس��يتامول ف��ي يتض��من الفص��ل الح��الي عرض��اً مفص��لاً لطريق��ة طيفي��ة مباش��رة وبس��يطة        

بوج��ود بي��ر امين��وانتي ب��ايرين  -٤مستحض��راته الص��يدلانية م��ن تفاع��ل الازدواج التأكس��دي م��ع الكاش��ف 

 الحقن الجرياني .بتحليل الكبريتات الامونيوم في الوسط القاعدي من ثم اتمتة التفاعل بتقنية 

 الجزء التجريبي    2.3

  عملةالاجهزة المست 1.2.3

  (1.2.2) نفس الاجهزة المذكورة في الفصل الثاني  الفقرة عمالم استت        

 عملةوالمواد الكيميائية المست الكواشف  2.2.3

 )۳-۳مواد الكيميائية من  مناشئ مختلفة كما مبين  في الجدول ( عمالتم است      

 

 عملة) الكواشف والمواد الكيميائية المست۳.۳جدول (

 الاسم الكيميائي
الصيغة 
 الكيميائية

 اسم الشركة النقاوة

 الباراسيتامول النقي

(Paracetamol) 
C8H9NO2 نقي SDI  

 امينو انتي بايرين-٤

(4-Aminoantipyrine) 
C11H13N3 O ۹۹.۰  % Fluka 

 كبريتات الامونيومربي

(Ammonium persulfate) 
NH4S2O8  %۹۸.۰ BDH 

 هيدروكسيد الصوديوم

(Sodium hydroxide) 
NaOH ۹۸.۰   % Merck 

 ايثانول

(Ethanol) 
C2H5OH 99.9 % BDH 
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 عملةمحاليل المواد المست   3.2.3

 )۱-مايكروغرام . مل ٥۰۰محلول الباراسيتامول (
مل من الايثانول مع التحريك الجيد . ثم اكمل  ۲۰غم من المادة النقية في  ۰.۰٥۰۰حضر بإذابة        

 مل  ۱۰۰ي قنينة حجمية سعة الحجم إلى العلامة بالماء المقطر ف

 

 المحاليل المستخدمة لتقدير الباراسيتامول بالطريقة الطيفية الاعتيادية (نظام الدفعة)
 

 مولاري)۱۰-۲ × ۳امينو أنتي بايرين ( -٤محلول 

مع التحريك واكمل الحجم  ، مل من الماء المقطر ۲٥غم من الكاشف في  ۰.٦۰۹۰حضر باذابة        

 مل . ۱۰۰لمذيب نفسه في قنينة حجمية سعة إلى العلامة با
 

 مولاري)۱۰-۲ × ۱محلول بيركبريتات الامونيوم ( 

و اكمل الحجم إلى العلامة ، غم من بيركبريتات الامونيوم في الماء المقطر  ۰.٥۷۰٥حضر باذابة        

 مل . ۲٥۰بالمذيب نفسة في قنينة حجمية سعة 
 

 مولاري)۱۰-۲ × ٥محلول هيدروكسيد الصوديوم (

غم من القاعدة في الماء المقطر و اكمل الحجم إلى العلامة بالمذيب نفسه في  ۰.٥۰۰۰حضر باذابة       

 مل . ۲٥۰قنينة حجمية سعة 

 

 في تقدير الباراسيتامول بتقنية الحقن الجرياني عملةالمحاليل المست
 

 مولاري) ۱۰-۲× ٦(  نتي بايريناامينو  -٤محلول 

واكمل الحجم بالمذيب نفسه في قنينة ، غم من الكاشف في الماء المقطر  ۱.۲۱۸۰حضر باذابة      

-۲× ٦(مل ، حضرت تراكيز مخففة من الكاشف بالتخفيف البسيط للمحلول المركز  ۱۰۰حجمية سعة 

 .مولاري) ۱۰
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 مولاري) ۱محلول هيدروكسيد الصوديوم (

اخذ من هذا التركيز حجوم  اذالمقطر . مل من الماء  ۲٥۰غم من القاعدة في ۱۰حضر بإذابة        

 مختلفة وتم مزجها مع العامل المؤكسد لتحضير أمزجة الأكسدة .
 

 محلول الأكسدة .

 ۲٥مولاري من محلول بيركبريتات الامونيوم و  ۱۰-۲ × ۱.٥مل من تركيز  ۳۰يحضر باخذ          

. وينقلان الى قنينة حجمية سعة مولاري  ۱۰-۲ × 6مل من محلول هيدروكسيد الصوديوم ذو التركيز 

وتحضر المحاليل الباقية بالطريقة نفسها  ، مل ويخفف المحلول الناتج الى العلامة بالماء المقطر ۱۰۰

 وبأخذ حجوم مختلفة من المادتين للحصول على التراكيز المطلوبة .
 

 محاليل المواد الدخيلة .

غم من كل مادة في الماء  ۰.۲٥۰۰) بإذابة ۱-مل كغم.م ٥۰۰۰حضرت محاليل المواد الدخيلة (        

 مل بالماء المقطر . ٥۰وأكمل الحجم إلى  ،المقطر

 

 محاليل المستحضرات الصيدلانية  4.2.3

مستحضر الباراسيتامول بشكل حقن وأقراص وتحاميل ومن مناشىء مختلفة وكما مبين في  عملاست       

ص والتحاميل بالطريقة نفسها المذكورة في الفصل الثاني ) وحضرت محاليل الحقن والأقرا۲-۲الجدول (

 ) .٥.۲.۲فقرة (
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 النتائج والمناقشة   3.3

A.3.3  التقدير الطيفي للباراسيتامول في المستحضرات الصيدلانية من خلال تفاعل
 رين بوجود بيركبريتات الامونيوم امينو أنتي باي – ٤الازدواج التاكسدي مع 

 الدفعة التقليدي .باستخدام نظام 
 

1.A.3.3   الاختبارات الاولية 

امينو انتي بايرين وبوجود العامل  -٤لوحظ انه عند مزج محلول الباراسيتامول مع كاشف          

اظهر  حمرمبرتقالي  ذو لون وفي الوسط القاعدي يتكون ناتج ذائب، المؤكسد بيركبريتات الامونيوم 

في حين اظهر المحلول الصوري امتصاصية قليلة ، نانومتراً  ٤٦۱اقصى امتصاصية عند طول موجي 

 جداً عند الطول الموجي نفسه .

ولإجل تطوير طريقة طيفية بسيطة وحساسة لتقدير الباراسيتامول تم دراسة الظروف الفضلى        

قيمة اقل  فضلاً عنللتفاعل (شدة لون الناتج ومعدل سرعة الازدواج واستقرارية الناتج المتكون 

 امتصاصية ممكنة للمحلول الصوري).
 

2.A.3.3   ضبط الظروف التجريبية 

من  ۱-مكغم.مل ٥۰۰مل من محلول ذي تركيز  ۰.٥تم إجراء التجارب اللاحقة باستخدام        

        وقيست الامتصاصية للمحاليل عند الطول موجي، مل  ۲٥في حجم نهائي  قياسيالباراسيتامول ال

 دقيقة من بدء التفاعل . ٥۰مقابل المحلول الصوري بعد  نانومتراً  ٤٦۱
 

1.2.A.3.3   تأثير ترتيب الإضافة 

الامونيوم  كبريتاتامينوانتي بايرين وبير -٤ مزجت في هذه  الدراسة محاليل الباراسيتامول و       

المذكور  (I) ) ان الترتيب۲-۳ويوضح الجدول (، بوجود هيدروكسيد الصوديوم وبترتيب إضافة مختلف 

 .في التجارب اللاحقة عمليعطي أفضل امتصاصية واقل قيمة للمحلول الصوري والذي استادناه 

 + (B)) + محلول هيدروكسيد الصوديوم O+ محلول العامل المؤكسد ( (D)محلول الباراسيتامول 

 (R)امينو أنتي بايرين  -٤محلول كاشف 
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 اصية الناتج المتكون) تأثير ترتيب الإضافة في شدة امتص٤-۳جدول (

 I II III IV V VI VII الرقم

  D +O+B+R D+B+O+R D+O+R+B  D+B+R+O D+R+O+B  R+O+D +B B +R+O+D ترتيب الإضافة

 ۰.۰۳۲ ۰.۱۰۷ ۰.۰۰۳ ۰.۱۳۷ ۰.۰۰٤ ۰.۱٤۳ 0.145 الامتصاصية

 
 

2.2.A3.3   تأثير حجم كاشف الازدواج 

) مل ٤ - ۰.٥امينو أنتي بايرين ( -٤جم من محلول كاشف لاختيار أفضل حعدة تم إجراء تجارب        

مل هو أفضل حجم من الكاشف  ۱.٥ن أ ، ))٥-۳(مولاري) وقد وجد (الجدول  ۱۰-۲ × ۳ذي التركيز (

 في التجارب اللاحقة. عملوالذي يحقق الظروف الفضلى للتفاعل والذي است

 

 ة امتصاصية الناتج المتكونامينو أنتي بايرين في شد -٤) تأثير حجم كاشف ٥-۳جدول (

 الازدواجحجم كاشف 
                      (مل)

 مولاري)۳-۱۰ × ۳۰(
۰.٥ ۱.۰ ۱.٥ ۲.۰ ۲.٤ ٥.۰ 

 ۰.۱۱۷ ۰.۱٦۳ ۰.۱۸۰ ۰.۱۹٥ ۰.۱۷۷ ۰.۱٤۹ الامتصاصية

  
 

3.2.A.3.3  أثير حجم بيركبريتات الامونيوم ت 

 ؛ ل شدة امتصاصية هو بيركبريتات الامونيوموجد تجريبياً ان أفضل عامل مؤكسد يعطي أفض         

مل) ذي  ۷.۰ – ۳.۰لاختيار أفضل حجم من محلول العامل المؤكسد (عدة لذلك تم اجراء تجارب 

مل هو الحجم الأفضل الذي يعطي  ٥) ان ٦-۳ووجد من النتائج (جدول ، مولاري)  ۱۰-۲ × ۱التركيز(

 في التجارب اللاحقة. عملاست أفضل امتصاصية واقل قيمة للمحلول الصوري والذي
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 شدة امتصاصية الناتج المتكونفي  ) تأثير حجم بيركبريتات الامونيوم٦-۳جدول (

  
 

4.2.A.3.3   تأثير القاعدة 

لذلك تم اختبار عدد  ؛وجد من التجارب المختبرية أن اللون الناتج يتكون في الوسط القاعدي فقط           

 ) . كما تم دراسة أفضل۷-۳من القواعد ووجد ان هيدروكسيد الصوديوم يعطي أفضل النتائج (جدول 

ووجد من النتائج المدونة ، مولاري  ۱۰-۲ × ٥كسيد الصوديوم بتركيز مل) من هيدرو ٤.۰-۰.٥( حجم

وقد ، مل  ۲) ان أفضل حجم يعطي أعلى امتصاصية واقل قيمة للمحلول الصوري هو ۸-۳في الجدول (

 هذا الحجم في التجارب اللاحقة . عملاست

 ) تأثير نوع القاعدة في شدة امتصاصية الناتج المتكون۷-۳جدول (

 
 ) تأثير حجم هيدروكسيد الصوديوم في شدة امتصاصية الناتج المتكون۸-۳جدول (

 

حجم بيركبريتات 
   الامونيوم   

               (مل)
 مولاري)۲-۱۰ × ۱(

۳.۰ ۳.٤ ٥.۰ ٥ ٤.٥.۰ ٦ ٥.٥.۰ ٦.٥ ۷.۰ 

 ۰.۰۷۸ ۰.۲۱۷ ۰.٤۰٦ ۰.٤۸۷ ۰.٤۹۱ ۰.٤٥۹ ۰.۳۹۱ ۰.۳۰٤ ۰.۱۹٦ الامتصاصية

                     نوع القاعدة
 )مولاري ۲-۱۰×  5(

NaOH Na2CO3 KOH NH4OH 

 ۰.۰۳۸ ۰.٤۷۸ ۰.۳۰۰ ۰.٤۹۹ الامتصاصية

حجم هيدروكسيد 
                              الصوديوم (مل)

 )مولاري ۲-۱۰×  5(
۰.٥ ۱.۰ ۱.٥ ۲.۰ ۲.٥ ۳.۰ ٤.۰ 

 ۰.۰٦۰ ۰.۳۱٦ ۰.٤۰۹ ۰.٤۹۱ ۰.۱۳٤ ۰.۰۰۸ ۰.۰۰٤ الامتصاصية
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5.2.A.3.3    زمن تكوين الناتج واستقراريته 

مل الفضلى التي تم التوصل زم لإظهار لون الناتج وتحت ظروف العلاالوقت ال تأثيرتم دراسة           

دقيقة ويبقى مستقراً لمدة لاتقل  ٥۰ مدةاصية له بعد ووجد ان الناتج الملون يصل الى اقصى امتصاليها 

 ) .۹-۳عن ساعتين كما مبين في جدول (

 

 ) تاثير الزمن في شدة امتصاصية الناتج المتكون۹-۳جدول (

 ٥۰ ۳٥ ۳۰ ۲٥ ۲۰ ۱٥ ۱۰ ٥ الزمن (دقيقة)

 ۰.٥۰۰ ۰.٤٤۱ ۰.۳۸۹ ۰.۳٤۱ ۰.۲۹۰ ۰.۲۱۹ ۰.۱٦۰ ۰.۱۲۳ الامتصاصية

 ۱۸۰ ۱۳۰ ۱۱۰ ۱۰۰ ۹۰ ۸۰ ۷۰ ٦۰ الزمن (دقيقة)

 ۰.٤۳۳ ۰.٤۷۰ ۰.٤۸٥ ۰.٤۹٥ ۰.٤۹۷ ۰.٥۰٦ ۰.٥۱۰ ۰.٥۰٤ الامتصاصية

 

6.2.A.3.3   تأثير درجة الحرارة 

م ) في تفاعل الازدواج التاكسدي إذ تم قياس  ٥۰ْ و ۲٥ و ۰تم دراسة تاثير درجات الحرارة (         

نانومتراً . وقد بينت  ٤٦۱لتفاعل عند طول موجي دقيقة من بدء ا ٥۰امتصاصية الناتج المتكون بعد 

م) وتقل عند  ۲٥ْ) ان الامتصاصية وصلت اقصاها عند درجة حرارة المختبر (۱۰-۳الدراسة (جدول 

لذلك تم  ؛م فيكون التفاعل بطيئاً واقل حساسية  ْ ۰م) ،اما عند درجة حرارة  ْ ٥۰زيادة درجة الحرارة (

 حرارة المختبر .  اجراء التجارب اللاحقة عند درجة

 

 درجة الحرارة في شدة امتصاصية الناتج المتكون) تأثير ۱۰-۳جدول (

 ٥۰ ۲٥ ۰ درجة الحرارة (مْ)

 ۰.۲۷۸ ۰.٤۹۲ ۰.۱۳٥ الامتصاصية
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7.2.A.3.2  حساب ثابت سرعة التفاعل 

قترح وذلك ثابت سرعة التفاعل الم تم حساب بعد الحصول على القيم الفضلى للمتغيرات المختلفة        

          من الباراسيتامولعن طريق قياس التغير الحاصل في الامتصاصية مع الزمن ولتركيز ثابت 

من  )م◌ْ  ۲٥في درجة حرارة المختبر ( للمرتبة الاولى الكاذبة k) وتم حساب قيمة ۱-ملمكغم. ۱۰(

 : (196)العلاقة الآتية 

tk
AA

A

t

´=
-¥

¥

303.2
log  

 ان: إذ

A∞  دقيقة  ٥۰لناتج المتكون عند زمن : امتصاصية ا         ،t  الزمن بوحدة الدقيقة : 

At     امتصاصية الناتج المتكون عند أي زمن :(t)   ،     k  التفاعل للمرتبة الاولى الكاذبة: ثابت سرعة 

 . ۱-دقيقة  0.4974 تساويk وقد وجد ان قيمة 

0.0

0.2

0.4

0.6

0.8

1.0

0 10 20 30 40 50

 

  

 

) العلاقة بين الزمن و۱-۳شكل (
tAA

A
-¥

¥log لايجاد ثابت سرعة التفاعل 

 

8.2.A.3.3   طيف امتصاص الناتج المتكون 

ار الطول ألموجي لأعلى امتصاصية تحت ظروف العمل بقبل تحضير منحني المعايرة تم اخت        

الفضلى التي تم التوصل إليها في التجارب السابقة ، وقيست الامتصاصية ضد المحلول الصوري بعد 

ثم رسم طيف امتصاص المحلول ، نانومتراً  )٦۰۰ -۳۰۰(في مدى طول موجي بين  دقيقة ٥۰

t
A

A
A -

¥

¥
lo

g

t  (min) 
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 ٤٦۱وقد اظهر المركب الملون أعلى امتصاصية له عند الطول الموجي  ،الصوري ضد الماء المقطر

 في التجارب اللاحقة . عمالهكما وجد في الاختبارات الأولية وتم است، نانومتراً 

 

 
 

 ص الناتج المتكون) طيف امتصا۲-۳شكل (

)A(   من الباراسيتامول النقي مقاس مقابل المحلول الصوري. ۱-مل.مكغم ۱۰محلول 

)B(  . المحلول الصوري مقاس مقابل الماء المقطر 
 

3.A.3.3   القياسي  منحنيالوطريقة العمل 

 مل) من ۰.۸ – ۰.۰٥مل) تحتوي على حجوم متزايدة ( ۲٥إلى سلسة من قناني حجمية سعة (          

مل من محلول بيركبريتات  ٥اضيف ،  ۱-ملكغم.م ٥۰۰محلول الباراسيتامول القياسي ذي التركيز 

و  ، مولاري) ۱۰-۲ × ٥مل من محلول هيدروكسيد الصوديوم ( ۲و ، مولاري)  ۱۰-۲ ×  ۱الامونيوم ( 

ة بالماء ثم اكمل الحجم إلى العلام، مولاري)  ۱۰-۲ × ۳امينو انتي بايرين ( -٤مل من محلول  ٥.۱

دقيقة قيست امتصاصية المحاليل مقابل المحلول الصوري عند الطول  ٥۰المقطر ومزجت جيدا ، وبعد 

 نانومتراً. ٤٦۱ألموجي 

) ووجد ان مدى التركيز الذي يطيع قانون ۳-۳سم المنحني القياسي لتقدير الباراسيتامول (شكل رُ        

 سلبي عن قانون بير.بعده يحصل انحراف  ۱-ملكغم.) م۱٦ –۲بير هو (

B 

A 
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     ۱۰۳ × ۷.٤۸۲۹تم حساب معامل الامتصاص المولاري للناتج المتكون ووجد انه يساوي            

اما قيمة حد الكشف  فكانت تساوي  . ۲-سمكغم.م  ۱۰-۲ × ۲.۰۲. و دلالة ساندل تساوي  ۱- .سم۱-لتر.مول

 للباراسيتامول . ۱-كغم.ملم  0.139   

y = 0.0495x + 0.0436
R2 = 0.9957

0.0
0.2
0.4
0.6
0.8
1.0

0 5 10 15 20

  

صية
صا

لامت
ا

 

 حنى القياسي لتقدير الباراسيتامول) المن۳-۳شكل (

 

 4.A.3.3  دقة الطريقة المقترحة وتوافقها 

تحت الظروف الفضلى والمبينة في طريقة العمل تم اختبار دقة وتوافق الطريقة وذلك من خلال          

 القياسي.منحني الوبإتباع طريقة العمل المثبتة تحت ، قياس ثلاثة تراكيز مختلفة للباراسيتامول 

-۳، وتبين النتائج التي تم التوصل اليها (جدول ) A.3.2.4(المعادلات المذكورة في الفقرة  عمالوباست

 عاليتين.) ان الطريقة ذات دقة وتوافقية ۱۱

 

 

 

 

 

\ 

 

 )۱-تركيز الباراسيتامول (مايكروغرام . مل
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 ) دقة وتوافق الطريقة المقترحة۱۱-۳الجدول (

الخطأ النسبي  )۱-تركيز الباراسيتامول (مكغم . مل

 المئوي

الانحراف القياسي  الاسترداد المئوي

 النسبي المئوي
 *المستحصل ضافالم

٤ ۳.۹۸۷۸ - 0.305 ۹۹.٦۹٥ ۱.۰۹۷٥ 

۱۲ ۱۲.۱٤۹٤ ۱.۲٤٥۰ ۱۰۱.۲٤٥۰ ۰.٥۳۷۰ 

۱٤ ۱۳.۹۲۷۲ - 0.5200 ۹۹.٤۸۰ ۰.٤٦٥۸ 

 كل قيمة هي معدل لخمس قراءات . *

 

5.A.3.3  طبيعة الناتج المتكون 

تم ، المتكون  في الناتج امينوانتي بايرين  -٤الى الكاشف تامول نسبة الباراسيلاجل التعرف على         

الطريقة الأولى بإضافة  يتجرا اذق طريقتا النسبة المولية والتغيرات المستمرة (طريقة جوب) يتطب

مولاري) إلى حجم ثابت  ۱۰-۲ × ۱امينو انتي بايرين ( -٤مل) من كاشف  ۷.۰ – ۰.۱حجوم متزايدة (

مل . وبإتباع الخطوات  ۲٥مولاري) في حجم نهائي  ۱۰-۲ × ۱مل من التركيز  ۲(من الباراسيتامول 

 . )٤-۳نفسها المثبتة تحت المنحني القياسي رسمت النتائج التي تم الحصول عليها كما في الشكل (

 

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

0 1 2 3 4

النسب المولية (كاشف \ دواء)

صية
صا

لامت
ا

 

 امينوانتي بايرين  -٤المولية لناتج تفاعل ازدواج الباراسيتامول مع كاشف  ة) النسب٤-۳الشكل (
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 امينو انتي بايرين  -٤مل) من كاشف  ۰-٥أما الطريقة الثانية فتضمنت إضافة حجوم متناقصة (          

بحيث يكون  )مولاري ۱۰-۲ × ۱( مل) من الباراسيتامول ٥-۰مولاري) إلى حجوم متزايدة ( ۲-۱۰ × ۱(

تحت المنحني القياسي  مل بإتباع الخطوات نفسها المثبتة ٥الحجم الكلي لكل من الباراسيتامول و الكاشف 

 .)٥-۳في الشكل (كما ، ثم رسمت النتائج التي تم الحصول عليها 

0.0

0.5

1.0

1.5

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

  

صية
صا

لامت
ا

 

امينو  -٤لناتج تفاعل ازدواج الباراسيتامول مع كاشف  )لتغيرات المستمرة(ا) طريقة جوب ٥-۳الشكل (

 انتي بايرين .

،   (R:D) ۲:۱نو انتي بايرين هي  امي -٤ن نسبة ارتباط الباراسيتامول إلى أأكدت كلا الطريقتين         

 -لذا فان التفاعل يمكن أن يتبع المعادلة الآتية :

 

NH

O

OH

NH C

O

CH3

N
N

ph

H3C

NH2H3C

O

+

(NH4)2S2O8

NaOH

N
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H H

 

 

 

 

 (حجم الكاشف + حجم الدواء) \حجم الدواء 
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1.5.A.3.3    ثابت استقرار الناتج المتكون 

للناتج المتكون بالاعتماد على نتائج طريقتي النسبة المولية  (K)تم حساب ثابت الاستقرار          

وكما مبين في ،  (2:1)لتغيرات المستمرة التي أظهرت أن نسبة ارتباط الباراسيتامول إلى الكاشف هي وا

مولاري من الباراسيتامول  ۱۰-۳ × ٥ ) لتركيزαحسبت درجة التفكك ( (A.3.2.1.5)الفصل الثاني 

ن ثم وم، ) ( معدل لثلاث قراءات )  Am  =۰.۸٥۸ و As  =۰.۱۰٦(  ۰.۸۷٦٤٥ووجد انها تساوي 

 . ۲-. مول۲لتر K × 106 = 1.14695 تساوي   ووجد انها  حسبت قيمة ثابت الاستقرار
  

6.A.3.3 تأثير المركبات الدخيلة 

من اجل التاكد من انتقائية الطريقة بهدف تطبيقها في التحليلات الروتينية للمستحضرات         

دخل في تركيبة بعض المستحضرات الصيدلانية ، درس تاثير بعض مواد السواغ التي يمكن ان ت

من  ۱-ملكغم.م ۱۰خلية انفراديا إلى م إضافة زيادة من هذه المواد الدالصيدلانية للباراسيتامول . اذ ت

مرات أكثر من تركيز المادة المحللة وعوملت الخطوات المذكورة  ۱۰الباراسيتامول النقي  وبنسبة زيادة 

) إلى عدم وجود تداخل ملحوظ لهذه المواد في ۱۲-۳تائج (جدول تحت المنحني القياسي . تشير الن هانفس

في  قترحةمما يؤكد إمكانية تطبيق الطريقة الم ؛ امينو انتي بايرين -٤تفاعل الباراسيتامول مع الكاشف 

 تقدير الباراسيتامول في المستحضرات الصيدلانية.

 باراسيتامول من ال ۱-ملكغم.م ۱۰ثير مواد السواغ في تعيين أ) ت۱۲-۳جدول (

                     مواد السواغ 
 )۱-مكغم . مل ۱۰۰(

تركيز الباراسيتامول 
     *المستحصل
 )۱-(مكغم.مل

الخطأ النسبي 
 المئوي

 الاسترداد المئوي 

Starch ۱۰.۰٤۲٤ ۰.٤۲٤۰ ۱۰۰.٤۲٤۰ 

Lactose ۹.۹۱٥٤ - 0.8460 ۹۹.۱٥٤۰ 

Talc ۹.۹۷۸۸ - 0.2120 ۹۹.۷۸۸ 

Mg-stearate ۱۰.۰۲۱۳ ۰.۳۱۲۰ ۱۰۰.۲۱۳۰ 

Poly vinyl pyro lidone  ۱۰.۰۸٥٤ ۰.۸٥٤۰ ۱۰۰.۸٥٤۰ 

 كل قيمة هي معدل لخمس قراءات .  *
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7.A.3.3 .تطبيق الطريقة المقترحة في تقدير الباراسيتامول في المستحضرات الصيدلانية 

وتم تطبيق الطريقة ، ) ٥.۲.۲حضرت محاليل الحقن والأقراص والتحاميل كما مبين في الفقرة (         

مل من  ۰.۸و  ۰.٥المقترحة لتقدير الباراسيتامول على مستحضراته الصيدلانية المختلفة اذ تم سحب 

من الباراسيتامول لكل مستحضر من المستحضرات المدروسة في حجم نهائي  ۱-ملكغم.م ٥۰۰التركيز 

ثم عوملت المحاليل باتباع الخطوات  ،باراسيتامول  ۱-ملكغم.م ۱٦و ۱۰مل للحصول على التراكيز  ۲٥

على امكانية  )۱۳-۳المثبتة نفسها تحت المنحني القياسي . اكدت النتائج التي تم الحصول عليها (جدول 

 تطبيق الطريقة المقترحة في تقدير الباراسيتامول في المستحضرات الصيدلانية .
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 باراسيتامول في المستحضرات الصيدلانيةالير ) تطبيق الطريقة المقترحة في تقد۱۳-۳جدول (

 المستحضرات الصيدلانية

تركيز الباراسيتامول 
الخطأ  ۱-مكغم.مل

 النسبي
 المئوي

الاسترداد 
 المئوي

الانحراف 
القياسي 
النسبي 
 *المستحصل ضافالم المئوي

Paracetamol tablets 
۱۰ ۱۰.۰٥۷۲ ۰.٥۷۲۰ ۱۰۰.٥۷۲٥ ۰.۸۸۹۹ 

۱٦ ۱٦.۳۷۱٥ ۲.۳۲۱۸ ۱۰۲.۳۲۱۸ ۰.۹۳٤٥ 

Paracetamol tablets                
۱۰ ۹.۹۲۲٤ - 0.7760 ۹۹.۲۲٤۰ ۰.٦٤۷٦ 

۱٦ ۱٦.۰۰۰ 0.000 ۱۰۰.۰۰۰ ۰.٥۳٥٦ 

Algesic tablets   
۱۰ ۱۰.۰۱۹٥ ۰.۱۹٥۰ ۱۰۰.۱۹٥۰ ۰.۷٤٦۳ 

۱٦ ۱٦.۰۰۰ 0.000 ۱۰۰.۰۰۰ ۰.۳٤۷۲ 

Emidol tablets 
۱۰ ۱۰.۰۸۳٦ .8360۰ ۱۰۰.۸۳٦۰ ۰.۲٥۳۲ 

۱٦ ۱٦.۱۰۸۸ ۰.٦۸۰۰ ۱۰۰.٦۸۰۰ ۰.۱٥۹۲ 

Coldin tablets     
۱۰ ۹.۹۱٦٦ - 0.8340 ۹۹.۱٦٦۰ ۰.٦٦٥۲ 

۱٦ ۱٦.۰۰۰ ۰.۰۰۰ ۱۰۰.۰۰۰ ۰.۳٥۲۰ 

Kanagesic tablets  
۱۰ ۹.۹٦٦٤ - 0.3360 ۹۹.٦٦٤۰ ۰.۲۹۱٥ 

۱٦ ۱٥.۹٦۳۷ - 0.2268 ۹۹.۷۷۷۳۱ ۰.۲٤٥۱ 

Panatol tablets 
۱۰ ۹.۹٦٤۷ - 0.3530 ۹۹.٦٤۷۰ ۰.۲٦۹۸ 

۱٦ ۱٦.۰۱۸۷ ۰.۱۱٦۸۷ ۱۰۰.۱۱٦۸ ۰.۳۰۱۸ 

Ultramol Supp.  
۱۰ ۱۰.۰۰۰ ۰.۰۰۰ ۱۰۰.۰۰۰ ۰.۳۷٦۹ 

۱٦ ۱٦.۲٦۰۷ ۱.٦۲۹۳ ۱۰۱.٦۲۹۳ ۰.٥٤۱۲ 

Hayamol – injection  
۱۰ ۱۰.۰٦۹٥ ۰.٦۹٥۰ ۱۰۰.٦۹٥۰ ۰.۷٤٦۱ 

۱٦ ۱٦.۰۰۰ ۰.۰۰۰ ۱۰۰.۰۰۰ ۰.٤۳۰۷ 

 

 . كل قيمة هي معدل لخمس قراءات*    
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8.A.3.3   تقويم نتائج الطريقة المقترحة 

الطريقة المقترحة ونجاحها تم مقارنة نتائج تقدير الباراسيتامول في  فعاليةلاختبار مدى       

المستحضرات الصيدلانية بالطريقة المقترحة مع نتائج تقديره باستخدام الطريقة القياسية (دستور الأدوية 

 )۱٤-۳دول (البريطاني) وكما مبين في الج

 

 ) مقارنة الطريقة المقترحة مع الطريقة القياسية۱٤ -۳جدول (

 المستحضرات الصيدلانية
 الاسترداد المئوي

 **الطريقة القياسية  *الطريقة المقترحة 

Pure Paracetamol 100.140 ۱۰۰.۰۰ 

Paracetamol tablets  ۱۰۱.٤٤۷ ۹۹.٦۲۷ 

Paracetamol tablets  ۹۹.٦۱۲ ۱۰۰.۱۹۲ 

Algesic tablets ۱۰۰.۰۹۷ ۱۰۰.۷۷۷ 

Emidol tablets ۱۰۰.۷٥۸ ۱۰۰.۸۱۳ 

Colden tablets ۹۹.٥۸۳ ۹۸.۹۷۸ 

Kanagesic tablets ۹۹.۷۱۸ ۱۰۰.۰۰ 

Panatol tablets ۹۹.۸۸۲ ۱۰۰.۰۰ 

Ultramol Suppositories ۱۰۰.۸۱٥ ۱۰۰.۱۸٦ 

Hayamol – injection ۱۰۰.۳٤۸ ۱۰۱.۱۲۸ 

 

 قراءات.هي معدل لخمس  كل قيمة    *      

 كل قيمة هي معدل لاربع قراءات.    **      
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جدول المقترحة مع الطريقة القياسية (للمقارنة بين دقة ومصداقية الطريقة  tو  Fاختبار  عملاست          

 التجريبية Fان قيمة  F) اذ وجد من اختبار A.3.2.8المعادلات المذكورة في الفقرة ( عمال) وباست۳-۱٥

من درجات  n-1= 9% وعند ۹٥عند مستوى ثقة  )٤.۰۳۳(الجدولية  Fاقل من قيمة  )۱.۰٥۳٦(

عند  )۲.۱۰۱(الجدولية  tاقل من قيمة  )۰.۷٦۱٤(التجريبية  tان قيمة t ن اختبار م. وكذلك وجد الحرية

يوجد  انه لا t , Fمن درجات الحرية . أكدت نتائج اختباري  n2+n1-2 = 18% وعند  ۹٥مستوى ثقة 

 فرق معنوي واضح بين دقة ومصداقية الطريقة المقترحة مع الطريقة القياسية .
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 للمقارنة بين دقة ومصداقية الطريقة المقترحة مع الطريقة القياسية t , F) تطبيق اختباري ۱٥ -۳جدول (

المستحضرات 

 الصيدلانية

 الطريقة القياسية الطريقة المقترحة

المئوي  الاسترداد

1)( ix 

التغاير 
2
1)( xxi - 

الاسترداد المئوي 

2)( ix 

التغاير 
2
2)( xxi - 

Pure Paracetamol 100.140 0.010 100.000 0.028 

Paracetamol tablets 101.447 1.457 99.627 0.294 

Paracetamol tablets 99.612 0.394 100.192 0.0005 

Algesic tablets 100.097 0.020 100.777 0.368 

Emidol tablets 100.758 0.268 100.813 0.413 

Colden tablets 99.583 0.431 98.978 1.421 

Kanagesic tablets 99.718 0.273 100.000 0.028 

Panatol tablets 99.882 0.128 100.000 0.028 

Ultramol 
Suppositories 

100.815 0.330 100.186 0.0003 

Hayamol – 
injections 

100.348 0.012 101.128 0.917 

 1)( ix =100.240 2
1)( xxi -S =3.324 2)( ix =100.1701 

2
2)( xxi -S =3.502 
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B.3.3 ي المستحضرات الصيدلانية من خلال تفاعل التقدير الطيفي للباراسيتامول ف
امينو انتي بايرين بوجود بيركبريتات الامونيوم  – ٤كاشف  مع الازدواج التاكسدي

 تقنية الحقن الجرياني بو

امينو انتي بايرين  -٤بعد تحديد الظروف ألفضلى لتفاعل الازدواج التاكسدي للباراسيتامول مع           

في وسط قاعدي من هيدروكسيد الصوديوم  اً مؤكسد عاملاً بوصفها نيوم بوجود بيركبريتات الامو

 . المذكورةبالطريقة الطيفية التقليدية (نظام الدفعة) . تمت اتمتة التفاعل بتقنية الحقن الجرياني 

ولدراسة أفضل الظروف العملية وللحصول على طريقة طيفية مؤتمتة وسريعة لتقدير          

استخدمت في البداية  . التفاعل فيت دراسة المتغيرات الكيميائية والفيزيائية المؤثرة الباراسيتامول . تم

 0٥۰و تم اجراء التجارب اللاحقة باستعمال  ، )۱٦-۳الظروف التجريبية المبينة في الجدول (

 نانومتراً . ٤٦۱وقيست الامتصاصية عند طول موجي  ، من الباراسيتامول النقي ۱-مايكروغرام . مل

 في بداية العمل البحثي عملة) الظروف التجريبية المست۱٦-۳ول (جد

 القيمة المتغير

 مولاري ۱۰-۲ × 5 امينوانتي بايرين -٤تركيز 

 مولاري ۱۰-۲ × 1  بيركبريتات الامونيومتركيز 

 مولاري ۱۰-۲ × 5 هيدروكسيد الصوديومتركيز 

 ۱-مل . دقيقة 1.5 سرعة الجريان الكلية

 سم 200 علطول ملف التفا

 مايكروليتر. ۱٥۰ حجم الانموذج المحقن

 

1.B.3.3   (ترتيب الاضافة) . اختيار الوحدة المتشعبة 

تم اختيار الوحدة المتشعبة بالاعتماد على طبيعة التفاعل اذ رتبت الوحدة المتشعبة بترتيبات مختلفة         

يها لعصول ح) ان أعلى امتصاصية تم ال۱۷-۳ويلاحظ من النتائج المبينة في الجدول (،  ))٦-۳شكل ((

امينوانتي بايرين ومزيج الاكسدة المتكون  -٤اذ تملئ دوارق الكواشف بمحاليل a هي باستخدام الوحدة 
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من هيدروكسيد الصوديوم وبيركبريتات الامونيوم ويتم ضخها عبر الأنابيب بوساطة المضخة التمعجية 

سيتامول عبر صمام الحقن ليلتقي مع محلول الكاشف الناتج عند ومن ثم يتم حقن إنموذج من محلول البارا

وعبر ، التقاء خطي الكاشف ومزيج الاكسدة عند جريانه في وصلة الإنموذج ليمتزج معهم ويبدأ التفاعل 

ملف التفاعل يتكون الناتج الملون (قبل وصوله إلى خلية القياس) ومن ثم تقاس امتصاصيته عند دخوله 

 نانومتراً في جهاز المطياف الضوئي . ٤٦۱وعند طول موجي ، ت المنفذين خلية القياس ذا

 

 ) منظومات الحقن الجرياني المطبقة لتقدير الباراسيتامول٦-3الشكل (

 في الشكل :

FC = خلية الجريان ف           = التصري W العينة               ،     = S  

 D المكشاف =     ،       IV    صمام الحقن =،     RC،   ملف التفاعل =  P                             المضخة التمعجية =
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 ) تاثير تغير الترتيبات للوحدة المتشعبة في امتصاصية الناتج المتكون۱۷-۳جدول (

 *الامتصاصية  الوحدة المتشعبة

A 0.246 

B ۰.۲۳۰ 

C ۰.۰۷۱ 

 كل قيمة هي معدل لاربع قراءات .  *  

 

2.B.3.3    دراسة المتغيرات الكيميائية 

1.2.B.3.3   تأثير تركيز مزيج الاكسدة 

               لوحظ من التجارب الطيفية ان تفاعل الازدواج التاكسدي بين الباراسيتامول و كاشف            

زيجات لذلك تم اختبار عدد من م؛ امينوانتي بايرين يعتمد على تفاعل الاكسدة في الوسط القاعدي  - ٤

الاكسدة المتكونة من تراكيز مختلفة من كلا المادتين (بيركبريتات الامونيوم وهيدروكسيد الصوديوم) اذ 

تم دراسة التركيز الافضل لكل مادة بتغيير تركيز احدهما وتثبيت الاخرى وباستخدام الظروف التجريبية 

           ن اعلى شدة امتصاصية) ا ۸-۳و ۷-۳ وقد بينت النتائج (شكل )۱٦-۳(المذكورة في الجدول 

 ۱۰ -۲ × ٦مولاري بيركبريتات الامونيوم و  ۱۰ -۳ × ۱٥يمكن الحصول عليها في مزيج يحتوي على 

 هذا المزيج في التجارب اللاحقة . عملمولاري هيدروكسيد الصوديوم واست
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 اصية الناتج المتكون) : تاثير تركيز محلول بيركبريتات الامونيوم في شدة امتص۷ -۳شكل (
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 في شدة امتصاصية الناتج المتكون هيدروكسيد الصوديوم) : تاثير تركيز محلول ۸ -۳شكل (

 
 

2.2.B.3.3  امينو انتي بايرين  – ٤يز كاشف تاثير ترك 

                          بتراكي�����ز مختلف������ة تراوح�����ت ب������ين زدواجت�����م تحض������ير محالي�����ل اولي������ة م�����ن كاش������ف الا            

وتم���ت دراس���ة تاثيره���ا ف���ي ش���دة ، امين���و  انت���ي ب���ايرين  -٤م���ن  )م���ولاري ۲-۱۰ × ۸ – ۲-۱۰ × ۱(

ان ش�دة الامتصاص�ية ت�زداد م�ع زي�ادة  إليه�ا امتصاصية الناتج المتكون ، اذ بينت النتائج التي تم التوصل

ل��ذا ت��م اختي��ار  ؛ م��ولاري وتق��ل بع��د ه��ذا التركي��ز ۱۰ -۲ × ٦لغاي��ة وص��ولها ال��ى تركي��ز  تركي��ز الكاش��ف

 امينوانتي بايرين في التجارب اللاحقة . -٤مولاري من  ۱۰ -۲ × ٦     التركيز

 (مولاري) 2- 10 × محلول بيركبريتات الامونيومتركيز 

 (مولاري) 2- 10 × هيدروكسيد الصوديومتركيز 
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 امينو انتي بايرين في شدة امتصاصية الناتج المتكون -٤) تاثير تركيز محلول ۹ -۳شكل (
 

3.B.3.3 تثبيت الظروف الفيزيائية 

راكيز المواد الكيميائية الداخلة في التفاعل عند قيمها ستناداً إلى التجارب السابقة تم تثبيت تا           

حساسية التفاعل ومعدل  فيتأثيرها عن طريق ة دراسة المتغيرات الفيزيائية الفضلى. ونظرا لأهمي

 ه المتغيرات على حدة وكما يأتي:النمذجة فقد تمت دراسة كل من هذ
 

1.3.B.3.3  تأثير سرعة الجريان الكلية 

سة تأثير سرعة الجريان الكلية من استعمال سرع جريان مختلفة بمساعدة منظم سرعة تم درا          

وبينت .  ۱-مل . دقيقة ۳.۳٦ الى ۰.۸وتراوحت قيم سرع الجريان من  عملةالمضخة التمعجية المست

    ن شدة الامتصاصية تزداد مع زيادة سرعة الجريان الى ان تصل إلى سرعةأ) ۱۰-۳ النتائج (شكل

   ۱-مل . دقيقة ۱.٥بعدها تبدأ بالانخفاض مع زيادة السرعة . عليه تم اختيار السرعة ،  ۱-. دقيقة مل ٥.۱

 لكل خط) في التجارب اللاحقة كونها تعطي أفضل امتصاصية . ۱-مل . دقيقة ۰.۷٥(

 

 

 

 

 

 ري)(مولا 2- 10 × امينوانتي بايرين -٤تركيز 
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 ) تأثير سرعة الجريان الكلية في شدة امتصاصية الناتج المتكون۱۰ -۳شكل(

 

  2.3.B.3.3 اثير طول ملف التفاعلت 

ملفات تفاعل  خدامتم دراسة تأثير طول ملف التفاعل في شدة امتصاصية الناتج الملون باست          

سم  ۲۰۰ن طول ملف التفاعل أ) ۱۱-۳بينت النتائج (شكل سم. )۲٥۰-۲٥(بأطوال مختلفة تراوحت بين 

 أعطى أعلى امتصاصية واستعمل في التجارب اللاحقة .
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 طول ملف التفاعل في شدة امتصاصية الناتج المتكون تأثير) ۱۱-۳شكل (

 

 )۱- الكلية (مل . دقيقة سرعة الجريان
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3.3.B.3.3   حجم الإنموذج المحقن تاثير 

وصلات  خدامستباتم دراسة تاثير حجم الإنموذج المحقن في شدة امتصاصية الناتج المتكون و          

ولتر . وذلك بعد تثبيت مايكر )۲٥۰-٥۰(حجمية مختلفة لانموذج الباراسيتامول تراوحت قيمها بين 

) أن شدة الامتصاصية تزداد ۱۲-۳شكل (ال. ولوحظ من هاجميعالمتغيرات الفيزيائية والكيميائية الاخرى 

مايكرولتر  ۱٥۰مع زيادة حجم الانموذج المحقن الممثل بوصلة الانموذج لحين الوصول إلى الحجم 

 مايكرولتر في التجارب اللاحقة. ۱٥۰حقن بعدها تقل الامتصاصية . لذا تم اختيار حجم الانموذج الم

0.0
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 ) تاثير حجم الانموذج المحقن في شدة امتصاصية الناتج المتكون۱۲ -۳شكل (

 

4.B.3.3   حساب التشتت للمقطع الملون 

      ت��م حس��اب نس��بة التش��تت لمقط��ع انم��وذج الباراس��يتامول وذل��ك ع��ن طري��ق ام��رار م��زيج لمحل��ولي         

) خلال مجرى احد ۱-ملكغم.م ٥۰۰مولاري) ومحلول الباراسيتامول ( ۱۰-۲ × ٦رين (امينوانتي باي - ٤

ومحل��ول ) م��ولاري ۱۰-۲ × ۱.٥يركبريت��ات الاموني��وم (ي خط��ي الانب��وبين  ليمت��زج م��ع م��زيج محل��ول

ويتم الحصول  ، يبدأ التفاعل ويكتمل خلال ملف التفاعل اذ .مولاري) ۱۰-۲ × ٦هيدروكسيد الصوديوم (

اعيدت التجربة  ،  ۰.٦۸٤لتركيز ثابت من الباراسيتامول وكانت قيمتها  ( Aº )صاصية مستمرة على امت

م�ايكرولتر بالطريق�ة الاعتيادي�ة  ۱٥۰بحجم بحقن انموذج الباراسيتامول بالتركيز نفسه المستعمل اعلاه و

م الحص��ول عل��ى تي��وم��ن التق��اء محل��ولي الكاش��ف والاكس��دة  اذ ي��تم الحق��ن خ��لال المحل��ول الج��اري الن��اتج

بس�بب ح�دوث التش�تت   (Aº)الامتصاص�ية  قيم�ةوه�ي اق�ل م�ن  ۰.۳٦۸مق�دارها  ( Amax )امتصاص�ية 
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. ت�م حس�اب مق�دار التش�تت التناف�ذ  الحملمزج مقطع الانموذج مع التيار الناقل اذ تحدث حالتي  منالناتج 

 ۱.۸٥۸وبلغ مقداره  (2.3.1)المعادلة المذكورة في الفقرة  خدامباست

 

5.B.3.3  حساب معدل النمذجة  

تم حساب معدل النمذجة للتفاعل بعد تثبيت ظروفه الفيزيائية والكيميائية وذلك بحساب الزمن من           

وجد ان الزمن اللازم لظهور هذه  اذ. صى قيمة للامتصاصية لذلك التركيزلحظة الحقن الى ظهور اق

 في الساعة. اً نموذج ۲۰لنمذجة هو وبذلك يكون معدل ا ؛ثانية  ۱۸۰الامتصاصية هو 

ويمكن تلخيص القيم العظمى للمتغيرات الكيميائية والفيزيائية المستحصلة التي استخدمت لاحقاً           

 :)۱۸-۳كما مبين في الجدول (
 

 ) ملخص القيم الفضلى المستحصلة للمتغيرات الكيميائية والفيزيائية۱۸ -۳جدول (

 القيمة المتغير

 مولاري ۱۰-۲×  6 امينوانتي بايرين -٤تركيز 

 مولاري ۱۰-۲ ×  ۱.٥ بيركبريتات الامونيومتركيز 

 مولاري ۱۰-۲×  6 هيدروكسيد الصوديومتركيز 

 ۱-مل . دقيقة ۱.٥ سرعة الجريان الكلية

 سم ۲۰۰ طول ملف التفاعل

 مايكرولتر. ۱٥۰ حجم الانموذج المحقن
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6.B.3.3 لقياسي ا يمنحنالو طريقة العمل 

) لتحضيرمنحني المعايرة ۱۸-۳ت الظروف والمتغيرات الفضلى المبينة في الجدول (عملاست             

 ۱۰-۲×  6امينو انتي بايرين ( -٤لتقدير الباراسيتامول بوساطة تفاعل الازدواج التاكسدي مع كاشف 

وبوجود هيدروكسيد  اً ؤكسدم مولاري) عاملاً  ۱۰-۲× ۱.٥بيركبريتات الامونيوم ( عمالمولاري) باست

) ٦-۳منظومة الحقن الجرياني شكل ( عمالباست اً عدياق اً وسطبوصفه مولاري )  ۱۰-۲×  6( الصوديوم 

وتم حقنها .  ۱-ملكغم.م  ۷۰۰-۱۰۰حضرت سلسلة من محاليل الباراسيتامول تراوحت تراكيزها بين 

 ٤٦۱ل تركيز عند طول موجي وقيست الامتصاصية لك، مايكرولتر  ۱٥۰عبر صمام الحقن وبحجم 

ووجد ان مدى التركيز الذي يطيع  ، )۱۳-۳ نانومتراً. رسم المنحني القياسي لتقدير الباراسيتامول  (شكل

 . ۱-ملكغم.) م ۷۰۰ – ۱۰۰قانون بير هو (

y = 0.0003x + 0.1866
R2 = 0.9929

0
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0 200 400 600 800
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 القياسي لتقدير الباراسيتامول ي) المنحن۱۳ -۳شكل ( 

 

7.B.3.3   فق الطريقة المقترحة وتوادقة 

اذ حقنت  المئوي الاسترداد المئوي والانحراف القياسي النسبي فحصت دقة وتوافق الطريقة من         

وقيست الامتصاصية  ، من الباراسيتامول  ۱-ملكغم.) م۷۰۰و  ٥۰۰و  ۲۰۰تراكيز مختلفة ( ةثلاث

المعادلات المذكورة  خداملحصول عليها باستوثبتت النتائج التي تم ا، لاربع قراءات متتالية ولكل تركيز 

 ) والتي تشير الى ان الطريقة ذات دقة وتوافق عاليين .۱۹-۳في الجدول ( ))A.3.2.4فقرة ((نفاً آ

 )۱-تركيز الباراسيتامول  (مكغم . مل
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 ) دقة وتوافق الطريقة المقترحة ۱۹-۳جدول (

الخطأ  )۱-تركيز الباراسيتامول (مكغم.مل

النسبي 

 المئوي

الاسترداد 

 المئوي

الانحراف 

النسبي  القياسي

 *المستحصل ضافالم المئوي

۲۰۰.۰۰۰ ۲۰۳.۲۷۸ ۱.٦۳۹ ۱۰۱.٦۳۹ ۰.٦٥۸۰ 

٥۰۰.۰۰۰ ٤۹۷.۲٥۲ - 0.549 ۹۹.٤٥۰ ۰.٥۰٤۱ 

۷۰۰.۰۰۰ ٦۹۸.۳۷۲ - 0.232 ۹۹.۷٦۷ ۰.۳۰۰٦ 

 كل قيمة هي معدل لأربع قراءات   *          

 

8.B.3.3  لمستحضرات الصيدلانيةتطبيق الطريقة المقترحة في تقدير الباراسيتامول في ا  

تم تطبيق الطريقة المقترحة في تقدير الباراسيتامول في المستحضرات الصيدلانية بشكل اقراص            

وتم  ) ،٥.۲.۲اذ تم تحضير محاليل الاقراص والتحاميل والحقن كما مبين في الفقرة (؛ وتحاميل وحقن 

ى المستحضرات الصيدلانية المختلفة اذ تم تحضير تطبيق الطريقة المقترحة لتقدير الباراسيتامول عل

المثبتة  هانفسوبطريقة العمل  ) من الباراسيتامول لكل مستحضر .۱-ملكغم.م ٥۰۰،  ۲٥۰( ينتراكيز

) ۲۰-۳تحت المنحني القياسي التي ذكرت آنفاً . وادرجت النتائج التي تم الحصول عليها في الجدول (

 المؤتمتة بنجاح على المستحضرات الصيدلانية. التي تبين امكانية تطبيق الطريقة
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 ) تطبيق الطريقة المقترحة في تقدير الباراسيتامول في المستحضرات الصيدلانية ۲۰-۳جدول (

 المستحضرات الصيدلانية

تركيز الباراسيتامول 
الخطأ  )۱-(مكغم.مل

 النسبي
 المئوي

الاسترداد 
  المئوي

الانحراف 
القياسي 
 النسبي
 *المستحصل أخوذالم المئوي

Paracetamol tablets              
۲٥۰ ۲٥۰.۰۰۰ ۰.۰۰۰ ۱۰۰.۰۰۰ ۰.٥٤٤ 

٥۰۰ ٥۰۹.۸٥۹ ۱.۹۷۱ ۱۰۱.۹۷۱ ۰.٤۷۸ 

Paracetamol tablets                 
۲٥۰ ۲٤۸.۳۳۳ - 0.666 ۹۹.۳۳۳ ۰.٤۷٤٤ 

٥۰۰ ٥۰۸.٤۰۳ 1.680 ۱۰۱.٦۸۰ ۰.٦۷۲۱ 

Algesic tablets   
۲٥۰ ۲٤٥.۰۰۰ - 2.000 ۹۸.۰۰۰ ۰.۷۰۷۸ 

٥۰۰ ٥۱۸.۲۰۷ 3.641 ۱۰۳.٦٤۱ ۰.۳۸۲۱ 

Emidol tablets  
۲٥۰ ۲٥۰.۰۰۰ ۰.۰۰۰ ۱۰۰.۰۰۰ ۰.٤۳۱٤ 

٥۰۰ ٥۰۰.۰۰۰ ۰.۰۰۰ ۱۰۰.۰۰۰ ۱.٤۸۲۰ 

Coldin tablets    
۲٥۰ ۲٤۹.۱٦٦ - 0.333 ۹۹.٦٦٦ ۰.۸٤۱٤ 

٥۰۰ ٤۹٥.۸۲۱ - 0.835 ۹۹.۱٦٤ ۱.٤۰٤٤ 

Kanagesic tablets  
۲٥۰ ۲٥۱.٦۷۲ ۰.٦٦۸ ۱۰۰.٦٦۸ ۱.۱۷۹٤ 

٥۰۰ ٤۹۷.۲۰٦ - 0.558 ۹۹.٤٤۱ ۱.۲۹۸۸ 

Panatol tablets 
۲٥۰ ۲٤۸.۳۲۲ - 0.671 ۹۹.۳۲۸ ۰.٥۱٥۸ 

٥۰۰ ٤۹۱.٥۹٦ - 1.680 ۹۸.۳۱۹ ۱.۰۹۰۸ 

Ultramol Supp.  
۲٥۰ ۲٥۰.۸٤۱ ۰.۳۳٦ ۱۰۰.۳۳٦ ۰.۷۲٤۸ 

٥۰۰ ٥۰۲.۸۱٦ ۰.٥٦۳ ۱۰۰.٥٦۳ ۱.٤۲٥۷ 

Hayamol – injection  
۲٥۰ ۲٥۰.۸٤۷ ۰.۳۳۸ ۱۰۰.۳۳۸ ۰.۲۷٥٦ 

٥۰۰ ٥۰٤.۲۲٥ ۰.۸٤٥ ۱۰۰.۸٤٥ ۱.۸۷۱٥ 

 كل قيمة هي معدل لاربع قراءات .  *
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9.B.3.3   تقويم نتائج الطريقة المقترحة 

الطريقة المقترحة ونجاحها تم مقارنة نتائج تقدير الباراسيتامول في  جودةلاختبار مدى          

لانية بالطريقة المقترحة مع نتائج تقديره بالطريقة القياسية المعتمدة (دستور الأدوية المستحضرات الصيد

 ) .۲۱-۳وكما مبين في الجدول (، البريطاني) 

 

 ) مقارنة الطريقة المقترحة مع الطريقة القياسية۲۱ -۳جدول (

 المستحضرات الصيدلانية
 *الاسترداد المئوي

 ةالطريقة القياسي الطريقة المقترحة

Pure Paracetamol 100.285 ۱۰۰.۰۰ 

Paracetamol tablets  ۱۰۰.۹۸٦ ۹۹.٦۲۷ 

Paracetamol tablets ۱۰۰.٥۰۷ ۱۰۰.۱۹۲ 

Algesic tablets ۱۰۰.۸۲۱ ۱۰۰.۷۷۷ 

Emidol tablets ۱۰۰.۰۰۰ ۱۰۰.۸۱۳ 

Colden tablets ۹۹.٤۱٥ ۹۸.۹۷۸ 

Kanagesic tablets ۱۰۰.۰٥٥ ۱۰۰.۰۰ 

Panatol tablets ۹۸.۸۲٤ ۱۰۰.۰۰ 

Ultramol Suppositories ۱۰۰.٤٤۹ ۱۰۰.۱۸٦ 

Hayamol   injections. ۱۰۰.٥۹۲ ۱۰۱.۱۲۸ 

 كل قيمة هي معدل لاربع قراءات .  *   
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للمقارنة بين دقة ومصداقية الطريقة المقترحة مع الطريقة القياسية  tو  Fاختبار  عملاست           

 Fان قيمة  F) . وجد من اختبار A.3.2.8ت المذكورة في فقرة (وباستخدام المعادلا )۲۲-۳ (الجدول

 = 9% وعند  ۹٥عند مستوى ثقة  )٤.۰۳۳(الجدولية  Fاقل من قيمة  )۱.۱۱۰۷(التجريبية التي تساوي 

1-n  ن اختبار ممن درجات الحرية . وكذلك وجد t ان قيمةt  اقل من  0.2437التجريبية التي تساوي

من درجات الحرية أكدت  n2+n1-2 = 18وعند ، %  ۹٥عند مستوى ثقة  )۲.۱۰۱(الجدولية  tقيمة 

 بين دقة ومصداقية الطريقتين . معنويانه لا يوجد فرق  t , Fنتائج اختباري 

 للمقارنة بين دقة ومصداقية الطريقة المقترحة مع الطريقة القياسية t , F) تطبيق اختباري ۲۲ -۳جدول (

المستحضرات 
 الصيدلانية

 الطريقة القياسية ريقة المقترحةالط

الاسترداد 
)(1المئوي  ix 

2
1)( xxi - 

الاسترداد 
)(2المئوي  ix 

2
2)( xxi - 

Pure Paracetamol ۱۰۰.۲۸٥ 0.008 100.000 0.028 

Paracetamol tablets  100.986 0.628 99.627 0.294 

Paracetamol tablets  100.507 0.098 100.192 0.0005 

Algesic tablets 100.821 0.394 100.777 0.368 

Emidol tablets 100.000 0.037 100.813 0.413 

Colden tablets 99.415 0.605 98.978 1.421 

Kanagesic tablets 100.055 0.019 100.000 0.028 

Panatol tablets 98.824 1.874 100.000 0.028 

Ultramol 
Suppositories 100.449 0.065 100.186 0.0003 

Hayamol – 
injections 100.592 0.159 101.128 0.917 

 1)( ix =100.193 2
1)( xxi -S =3.891 2)( ix =100.170 

2
2)( xxi -S =3.502 
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10.B.3.3   الدفعة مع طريقة الحقن الجرياني مقارنة طريقة 

تم تلخيص ومقارنة بعض القيم التحليلية المستحصلة من كلا الطريقتين وكما ملاحظ في الجدول           

فقد اكدت نتائج طريقة الدفعة فوائد عديدة ومنها الحساسية العالية والدقة والتوافقية ، ) ادناه 23-3(

ن تقدم طريقة الحقن الجرياني اضافة للدقة والتوافقية مدى خطية واسع وسرعة نمذجة في حي، ين تالجيد

 اكبر فيما نجحت الطريقتان في تقدير الباراسيتامول في المستحضرات الصيدلانية .

 

 ) مقارنة القيم التحليلية المستحصلة للطريقتين المطورتين لتقدير الباراسيتامول۲۳-۳جدول (

 طريقة الحقن الجرياني طريقة الدفعة ةالمعطيات التحليلي

 y = 0.0495 x + 0.0436 y = 0.0003 x + 0.1866 معادلة الخط المستقيم

 100 – 700 2 – 16 )۱-مدى الخطية (مكغم . مل

 0.9957 0.9929 (R2) معامل الارتباطمربع 

 0.4875 0.7001 المئوي الانحراف القياسي النسبي

 100.285 100.140 معدل الاسترداد المئوي

 20 1.2 معدل النمذجة لكل ساعة
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  الاستنتاجات 1-4

لتق���دير الباراس���يتامول بص���ورته النقي���ة وف���ي  ت���م ف���ي ه���ذه الرس���الة تط���وير طريقت���ان تحليليت���ان         

والازدواج وتف��اعلات  المستحض�رات الص�يدلانية تض��منت ن�وعين م��ن التف�اعلات هم�ا تف��اعلات الازوت�ة

الوس��ط القاع��دي وبتقنيت��ي وع��دد م��ن الكواش��ف العض��وية ف��ي الازدواج التاكس��دي ب��ين الباراس��يتامول 

 المطيافية الضوئية والتحليل بالحقن الجرياني .

الطريق��ة الاول��ى اس��تعمال تف��اعلات الازوت��ة والازدواج ف��ي تق��دير الباراس��يتامول وذل��ك  تض��منت        

ص�بغة آزو تك�ون تنايتروانلين المؤزوت في الوسط القاعدي ، اذ  -بارابازدواج الباراسيتامول مع كاشف 

ي�تم متابع�ة التفاع�ل طيفي�اً (نظ�ام  اذنانومتراً .  ٥۲۸اقصى امتصاصية عند طول موجي  الهء ذائبة حمرا

 ۱٥۰ – ۱و  ۲۰ – ۰.٥ب��ين  للتقنيت��ينلجري��اني وك��ان م��دى الخطي��ة الدفع��ة التقلي��دي) وطريق��ة الحق��ن ا

معدل الاسترداد المئ�وي على التوالي . وقد تميزت الطريقة بالبساطة والدقة والتوافقية ، اذ بلغ  ۱-مكغم.مل

فكان�ت المئ�وي على التوالي . اما قيم�ة الانح�راف القياس�ي النس�بي  طريقتين% لل ۱۰۱.٤۷٦و  ۹۹.۳۸٦

عل��ى الت��والي . ك��ذلك امك��ن الحص��ول عل�ى مع��دل نمذج��ة جي��د ج��داً مق��داره  ط�ريقتينلل ۱.۰٤٥و  ۱.۹٦۳

 بالساعة بوساطة تقنية الحقن الجرياني . نموذج ۱۷۳

امينو انتي -٤ الطريقة الثانية فقد تضمنت تفاعل الازدواج التاكسدي بين الباراسيتامول وكاشف اما        

كعامل مؤكسد وهيدروكسيد الصوديوم كوسط للتفاعل اذ يتكون ناتج  مبيركبريتات الامونيو وجودين بباير

لتفاع�ل بتقنيت�ي ن�انومتراً . كم�ا ت�م دراس�ة ه�ذا ا ٤٦۱يظهر اقص�ى امتصاص�ية عن�د  ذائبحمر مبرتقالي 

و  ۱٦ – ۲الضوئية التقليدية (طريقة الدفعة) وطريقة الحقن الجرياني وقد بلغ مدى الخطية بين المطيافية 

 للحساس��ية العالي��ة (معام��ل الامتص��اص الم��ولاري . واعط��ت الطريق��ة اض��افةً ۱-مكغم.م��ل ۷۰۰ – ۱۰۰

يتين اذ بل�غ مع�دل الاس�ترداد المئ�وي ) دقة وتوافقي�ة ع�ال ۱-سم.۱-مول.لتر ۱۰۳ × ۷.٤۸۲۹لطريقة الدفعة 

على  طريقتينلل ۰.٤۸۷و  ۰.۷۰۰۱ المئوي ومقدار الانحراف القياسي النسبي  ۱۰۰.۲۸٥و  ۱۰۰.۱٤۰

 التوالي.

تميزت الطرائق الطيفية المقترحة بكونها طرائق مباشرة اضافةً لإستقرارية الناتج المتكون لمدة لا        

كما تميزت بالبساطة بالمقارنة مع فية لإجراء عدة قياسات تحليلية دقيقة وهذه مدة كا ۱۲۰تقل عن 

او السيطرة  (43)محلول الاس الهيدروجيني للطرائق اخرى تحتاج الى ظروف خاصة كالسيطرة على 

اذ جرت جميع التفاعلات في درجة حرارة المختبر . كما  (49)او الاستخلاص  (46)على درجات الحرارة 

 ۱۰۳ × ۷.٤۸۲۹و  ۱۰۳ × ۲.۷٦٦ة فقد بلغ معامل الامتصاص المولاري تميزت بحساسية عالي

للطريقة الاولى والثانية على التوالي . وقد تم تقويم الطريقتين الطيفيتين من خلال   ۱-سم .۱-مول.لتر
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المئوي لكل من الطريقتين مع نتائج الطريقة اللقياسية وقورنت نتائج الاسترداد  Fو  tاستخدام اختباري 

تور الادوية البريطاني) لتقدير الباراسيتامول ووجد ان كلاً من الطريقتين متشابهتين مع الطريقة (دس

 .  القياسية

اما طرائق الحقن الجرياني وهي طرائق مؤتمتة للطرائق الطيفية المدروسة فقد تميزت بدقة         

عة للطريقتين على التوالي . عينة بالسا ۲۰و  ۱۷۳وتكرارية عاليتين كما تميزت بمعدل نمذجة كبير 

للطريقتين على التوالي . وقد تم تقويم  ۱-مكغم.مل ۷۰۰ – ۱۰۰و  ۱٥۰ – ۱اضافة لمديات الخطية بين 

لكل من الطريقتين مع نتائج وقورن الاسترداد المئوي  Fو  tطريقتي الحقن الجرياني من خلال اختباري 

النقية وفي المستحضرات الصيدلانية ووجد ان كلاً من الطريقة القياسية لتقدير الباراسيتامول بصورته 

 مع الطريقة القياسية من حيث الدقة والمصداقية . لا تختلف معنوياً الطريقتين 

 مقارنة الطرائق المقترحة 2.4

م مقارن��ة الطرائ��ق الطيفي��ة التقليدي��ة والمقترح��ة لتق��دير الباراس��يتامول م��ع بعض��ها ال��بعض اذ ت��م مقارن��ة ت��

والاخ���رى المعتم���دة عل���ى تفاع���ل الازدواج لمعتم���دتين عل���ى تف���اعلات الازوت���ة والازدواج ا الط���ريقتين

ان الطريق�ة الطيفي�ة المعتم�دة عل�ى ازدواج الباراس�يتامول  ۱-٤التاكسدي وتبين المقارنة من خلال جدول 

قد ت�م ومدى خطية جيد . ولودقة وتوافق جيدين امينو انتي بايرين قد اعطت حساسية عالية  -٤مع كاشف 

لتقدير الباراس�يتامول ف�ي الادبي�ات اذ  عملةارنة الطريقتين الطيفيتين مع عدد من الطرائق الطيفية المستقم

مباش�رة وس�ريعة وذات خطي�ة  قترح�ة) ان الطرائق الجدي�دة الم۳ - ٤و  ۲ - ٤اوضحت المقارنة (جدول 

الاس الاس�تخلاص او الس�يطرة عل�ى  ن كما انها لاتحتاج الىتجيدة بالاضافة لكونها ذات دقة وتوافق عالي

 درجة حرارة اذ تجري بدرجة حرارة الغرفة .على والهيدروجيني للمحلول 
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 ) مقارنة الطرائق الطيفية التقليدية المقترحة لتقدير الباراسيتامول۱-٤الجدول (

 الطريقة التحليلية

 المتغيرات التحليلية

 طريقة الدفعة

+  نايتروانلين المؤزوت -بارا
Na2CO3 

امينو انتي بايرين +  -٤
(NH4)2S2O8  +NaOH 

 ٤٦۱ ٥۲۸ الطول الموجي (نم)

 ۱٦ - ۲ ۲۰ - ۰.٥ )۱-مدى الخطية (مكغم . مل

     معامل الامتصاص المولاري
 )۱-سم.۱-مول .(لتر

۲.۷٦٦ × ۱۰۳ ۷.٤۸۲۹ × ۱۰۳ 

 ۰.۷۰۰ ۱.۹٦۳ المئوي الانحراف القياسي النسبي

 ۱۰۰.۱٤۰ ۹۹.۳۸٦ معدل الاسترداد المئوي

 0.139 ۰.٤۲٥ )۱-حد الكشف (مكغم . مل

 

لتقدير الباراسيتامول مع نتائج عدد من الطرائق  قترحة) مقارنة نتائج الطريقة الطيفية الم۲-٤جدول (

 الاخرى المعتمدة على تفاعلات الازوتة والازدواج

نوع الكاشف المؤزوت 

 المستعمل

       الطول الموجي 

 (نم)

المدى الخطي للتراكيز 

 )۱-مكغم.مل(
 المصدر

 ۳٦ ۱.٥ – ۰.٥ ٥۲۰ نايترو انلين -۲

 ٤۱ ٥۰ – ۱۰ ٤۷٥ البنزوكائين

 ٥٤ ۲ – ۰.۳ ٤۳۲ سلفاستيتاميد الصوديوم

 قترحةالطريقة الم ۲۰ - ۰.٥ ٥۲۸ نايتروانلين -بارا
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ير الباراسيتامول مع نتائج عدد من الطرائق لتقد قترحة) مقارنة نتائج الطريقة الطيفية الم۳-٤جدول (
 الاخرى المعتمدة على تفاعلات الازدواج التاكسدي 

 نوع التفاعل الكاشف
الطول 

الموجي    
 (نم)

المدى الخطي 
للتركيز    

 )۱-(مكغم . مل

الانحراف 
القياسي 
النسبي 
 المئوي

 المصدر

 الفينول
يتضمن التحلل  تفاعل غير مباشر

ي الوسط المائي للدواء ف

 الحامضي
 ۳۸ ٤.۰۱ ٦۰الى  ٦۲۰

 زونايترو -٤

 انتي بايرين
تفاعل غير مباشر يتضمن التحلل 

 قاعديالمائي للدواء في الوسط ال
٥۱٥ 

)۰.۲ – ۱ (× 

۱۰۳ ----- ٤٤ 

هيدروكسيد 

 بروميثازين

       تفاعل مباشر باستعمال
- OCl كعامل مؤكسد 

٥۹۰ ۰.٦.٤ – ٤ ۱.٦۱ ٥۳ 

 سينولرالريسو
 ل غير مباشر يتضمن التحللتفاع

 الانزيمي للدواء
٥٥۰ ۲ – ۱۰۰ ۳.۳٥ ٥۷ 

اورثو 

 كريسول
 تفاعل غير مباشر يتضمن التحلل

 المائي القاعدي للدواء
٦۲۰ ۰.٦ – ۲۰ ۲.٦ ٤۱ 

اورثو 

 كريسول

 تفاعل غير مباشر يتضمن التحلل

المائي للدواء في الوسط 

 NaIO4الحامضي باستعمال 

 كعامل مؤكسد

٦۰۹ ۰.۳ – ۱۸ ۰.۲۱ – ۱.٦٥ ٥ 

اورثو 

 كريسول

تفاعل مباشر باستعمال 

NaIO4 كعامل مؤكسد 
٦۱۲ ۲ – ٤٤ ۰.۲۷– ۰.۷۸ ٦٦ 

امينو انتي  -٤

 بايرين

تفاعل مباشر باستعمال 

(NH4)2S2O8  كعامل

 مؤكسد

٤٦۱ ۲ – ۱٦ ۰.۷۰۰۱ 
الطريقة 

 المقترحة
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لما تتميز به هذه  ل تقنية الحقن الجريانياوبعد ذلك تم اتمتة الطرائق الطيفية المقترحة باستعم        

من سرعة وبساطة وقلة كلفة وحساسية جيدة ومدى خطية واسع اضافة لمعدل النمذجة الكبير التقنية 

. تم تينكون هذه الطريقة ذات تطابقية وتكرارية عالي فضلاً عنوبزمن قصير مقارنةً بالطرائق التقليدية . 

 . )٤-٤بعض (جدول مع جرياني المقترحة بعضها مقارنة طرائق التحليل بالحقن ال

 رسالةالتحليل بالحقن الجرياني المقترحة ضمن الطرائق ) مقارنة ٤-٤الجدول (

 الطريقة التحليلية

 

 المتغيرات التحليلية

 لحقن الجريانيطريقة ا

نايترو انلين المؤزوت +  -بارا
Na2CO3 

امينو انتي بايرين +  -٤
(NH4)2S2O8  +NaOH 

 ٤٦۱ ٥۲۸ ول الموجي (نم)الط

 ۷۰۰ – ۱۰۰ ۱٥۰ – ۱ )۱-مدى الخطية (مكغم . مل

 y = 0.0019 x + 0.1012 y = 0.0003 x + 0.1866 معادلة الخط المستقيم

 ۱۰۰.۲۸٥ ۱۰۱.٤۷٦ معدل الاسترداد المئوي

 ۰.٤۸۷ ۱.۹٦۳ المئوي الانحراف القياسي النسبي

  

م��ع نت��ائج ع��دد م��ن الطرائ��ق  قت��رحتينعليه��ا م��ن الط��ريقتين الموق��د ت��م مقارن��ة النت��ائج الت��ي ت��م الحص��ول 

 ) .٥-٤وكما موضح في الجدول ( FIAالمستعملة لتقدير الباراسيتامول باستعمال تقنية 
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لتقدير الباراسيتامول مع نتائج عدد من الطرائق  قترحةائق المؤتمتة الم) مقارنة نتائج الطر٥-٤جدول (

  FIAمال تقنية استعالاخرى المعتمدة على 

نوع الكاشف 
 المستعمل

العامل 
 نوع التفاعل المؤكسد

الطول 
الموجي    

 (نم)

المدى 
الخطي 

للتركيز    
(مكغم . 

 )۱-مل

% 
RSD 

معدل 
النمذجة 
(نموذج . 

 )۱-ساعة
 المصدر

محلول معقد 

)10,1- 

 –فينانثرولين 

Fe (III) 

-------- 
تفاعل  –مباشر 

 اكسدة واختزال
٥۱۰ 

۰.۲٥ - 

۲٥ 
۲.٦ ٦۰ ٥۰ 

 K3[Fe(CN)6] الفينول
تفاعل  –مباشر 

 ازدواج تاكسدي
٦۳۰ 

۰.۲۰ - 

۲۰ 
۰.٤ ٦۲ ٥۲ 

هيدروكسي  -۸

 كوينولين
KIO4 

 –غير مباشر 

تحلل مائي للدواء 

في الوسط 

القاعدي . تفاعل 

 ازدواج تاكسدي .

٦۰۸ 
۱.٦ – 

٤.۷ 

۰.۸ – 

٤.۰ 
۷۰ ٥٥ 

ساليسالات 

 الصوديوم
NaOCl 

تفاعل  –مباشر 

 تاكسدي ازدواج
٦٤۰ ۱ – ۱۰۰ 

اقل من 

۱.۰ 
۸۰ ٦۲ 

نايترو  -٤

 انلين المؤزوت
-------- 

تفاعل  –مباشر 

 ازوتة وازدواج
٥۲۸ ۱ – ۱٥۰ ۱.۹٦۳ ۱۷۳ 

الطريقة 

 المقترحة

(1) 

امينو انتي  -٤

 بايرين
(NH4)2S2O8 

تفاعل  –مباشر 

 ازدواج تاكسدي
٤٦۱ 

۱۰۰ - 

۷۰۰ 
۰.٤۸۷ ۲۰ 

الطريقة 

ة حرقتالم

(2) 
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  المستقبلية الاعمال

 .على نماذج الدم والادرار الطرائق المطورة في هذه الرسالة تطبيق  .۱

اتمتة العديد من الطرائق التحليلية المستعملة لتقدير الباراسيتامول بوساطة تقنية  .۲
 في التحليل .الحقن الجرياني للحصول على حساسية ودقة وسرعة عالية 

الرسالة لتقدير  وية  المستعملة في هذهامكانية استعمال الكواشف العضوية واللاعض .۳
 ادوية اخرى تحتوي مجاميع فينولية او امينية .

 .الجريانيامكانية استحداث تفاعلات جديدة لتقدير الباراسيتامول بتقنية الحقن  .٤

جريان وحساب  –امكانية دراسة حركيات التفاعلات المدروسة بطريقة توقف  .٥
 معدلات سرع هذه التفاعلات .
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