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بتقنیتي ) لیفوزان(طریقة مستحدثة لتقدیر كمیات اثریة من عقار الاوكسي كلوزانید في المستحضر الصیدلاني 
  الامتصاص الجزیئي والذري اللهبي باستخدام فلز البلادیوم كوسیط

  
  فاطمة علي و شیماء محمد علي

  .العراق/ قسم الكیمیاء ، كلیة العلوم ، جامعة بغداد ، الجادریة ، بغداد 
  

  الخلاصة
على هیئة معقد  (OXC)تم وصف طریقة طیفیة سهلة وسریعة وحساسة لتقدیر كمیات ضئیلة من عقار الاوكسي كلوزانید 

(OXC-Pd(II)) في الاوكتان كمذیب لاستخلاص المعقد.  
مدى نانومتر، وجد ان قانون بیر ینطبق ضمن  330ان المعقد الاصفر الباهت الناتج یمتلك اقصى قمة امتصاص عند 

 D.L(و) r=0.9992(و) 1- سم.1-مول.لتر ε=2.40×103(وبلغت قیمة الممتصیة المولاریة . 1- مل.مایكروغرام) 36-4(التركیز 
  .وذلك باستخدام طریقة الامتصاص الجزیئي) Erel =7.41%(و RSD  =2.15%و 1- مل.مایكروغرام) 0.0145= 

 )16-2(جد ان قانون بیر ینطبق ضمن مدى التركیز وعند استخدام طریقة الامتصاص الذري اللهبي غیر مباشر و 
) Erel =1.281%(و) RSD  =2.48%(و 1- مل.مایكروغرام) D.L  =0.0090(و) r  =0.9998(و 1-مل.مایكروغرام

  .(ε=8.7×107 L.mol-1.cm-1)والممتصیة المولاریة 
وكسي كلوزانید في حالته النقیة وفي بعض وتم دراسة الظروف الفضلى لتكوین المعقد وطبقت الطریقتین بنجاح في تقدیر الا

  .المستحضرات الدوائیة في الطریقة المقترحة
  

  )2، 1(المقدمة

تـم اختیــار الاوكسـي كلوزانیــد لمـا لــه مـن اهمیــة كبیـرة مــن 
الناحیـــة الاقتصـــادیة حیـــث یســـهم فـــي تنمیـــة الثـــروة الحیوانیــــة 

  .وزیادة الانتاج الحیواني
مركــــب عضــــوي  (C13H6Cl5NO3)الاوكســــي كلوزانیــــد 

بوصـفه عقـار طـارد لدیـدان الامعـاء  1969حلقي اكتشف عـام 
فـــــي الاغنــــــام والمـــــاعز كــــــذلك للدیـــــدان الشــــــریطیة والدیــــــدیان 
العریضة التي تصیب الكبد والاوكسي كلوزانیـد یمتلـك التركیـب 

  :الكیمیائي التالي
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ار هو الاسهال ان التاثیر السمي الرئیسي لهذا العق
البسیط وینصح بعدم ذبح الحیوان المعالج بهذا العقار قبل 

  .اربعة عشر یوماً من اخر جرعة
بلون اصفر باهت عدیم الرائحة  (OXC)یمتاز مسحوق 

یذوب بسهولة في الایثانول وجزئیاً في الاسیتون ولا یذوب في 

 305و 237الماء ومحلوله یمتص بطولین موجیین هما 
  .)3(نانومتر

المذكور اعلاه لوحظ  (OXC)على الرغم من اهمیة 
وللاسف الشدید ومن خلال مسح الادبیات قلة في دراسة 

  .الموضوع وخصوصاً من الناحیة التحلیلیة
  .)5(وكروموتوغرافیاً  )4(قدر العقار طیفیاً 

  

  الجزء العملي
  الاجهزة المستخدمة -أ
 Shimadzuالمرئیة - ة فوق البنفسجیةـاف الاشعـمطی -

UV-Vis spectrophotometer UV-160A. 
       يــذري اللهبـاص الـف الامتصـاس طیـمقی -

Shimadzu Flame Atomic Absorption 
Spectrophotometer AA-670. 

  

  المحالیل المستخدمة وطریقة العمل - ب
: 1- مل .رامـمایكروغ 1000محلول مائي قیاسي للبلادیوم -1

 PdCl2رید البلادیوم غم من كلو  0.1666حضر باذابة 
(BDH)  عیاري  2مل من  5فيHCl  ثم خفف
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ومنه . مل 100المحلول بالماء في قنینیة حجمیة سعة 
  ).3(حضر محلول المعقد اللاعضوي الفقرة 

- مل .رامـمایكروغ 1000 (OXC)محلول قیاسي للعقار -2

غم من الاوكسي كلوزانید في  0.1000حضر باذابة : 1
مل، الشركة المصنعة  100جم الى الایثانول واكمل الح

  .(SDI)للعقار 
نقل : )2-)6[Pd(SCN)4]محلول المعقد اللاعضوي -3

مل من المحلول القیاسي  1بوساطة ماصة مدرجة 
PdCl2  الى قنینیة حجمیة  1-مل .مایكروغرام 1000الام
مل من ثایوسیانات  2مل ثم اضیف الیه  10سعة 

ري حامض عیا 2مل من  2و) ح/و% (2الامونیوم 
الهیدروكلوریك واكمل المحلول بالماء الى العلامة وسجل 

  .طیف الامتصاص له مقابل الماء خلباً 
حضر : (Levozan)محلول المستحضر الصیدلاني -4

من عینة  1- مل .مایركوغرام 1000محلول ذي تركیز 
وذلك  1- مل .ملغم 60المستحضر السائلة ذي التركیز 

مل  100خفیفها الى مل من العینیة وت 1.687بسحب 
 100بالایثانول ومن الاخیر حضر محلول ذي تركیز 

  .1-مل .مایكروغرام
: المحالیل الخاصة لتعیین نسبة العضیدة الى البلادیوم-5

 (OXC)تطلب ذلك تحضیر محلولیین قیاسیین من 
والمعقد اللاعضوي للبلادیوم وبتراكیز مولاریة متساویة 

مل من ) 2- 0.25(مولاري نقلت حجوم ) 10-5×4.72(
مل على  5الى دوراق حجمیة سعة  (OXC)العضیدة 

مل من ایون المعقد  1التوالي ثم اضیف لكل منها 
اللاعضوي للبلادیوم ضبطت الظروف الفضلى فكانت 

T=80°م وpH  وزمن ) 13.2- 11(ضمن المدى
دقیقة قبل عملیة الاستخلاص واكمل الحجم  2.5التفاعل 
مل من 3مل بـ  5ل المحلول ثم استخلص ك. بالایثانول

ة ـال عملیـت لاستكمـل وقـان افضـان وكـالاوكت
ى خلیة ـص الـل المستخلـة نقـدقیق 2الاستخلاص 

ورسمت الاخیرة مقابل . الامتصاص لایجاد الممتصیات
  .لاستخراج النسبة المولیة (M/L)نسبة 

بئیة  (OXC)تحضیر منحني المعایرة المباشرة لتعیین  -6
- 0.2(نقلت حجوم تراوحت بین  (OXC-Pd(II))معقد 

 .مایكروغرام 100ز ـذي التراكی (OXC)ن ـل مـم) 2

مل ثم اضیف الى كل  5الى قناني حجمیة سعة  1- مل
وي للبلادیوم ذي ـمل من ایون المعقد اللاعض 0.8منها 

ضبطت الظروف  1-مل .مایكروغرام 100التركیز 
مل  3لناتج بـ واستخلص المعقد ا 5الفضلى كما في الفقرة 

من الاوكتان وقیست الممتصیة عند الطول الموجي 
وكان مدى التركیز الذي یطیع . نانومتر 330الاعظم 

  .1-مل .مایكروغرام) 36-4(قانون بیر 
  طریقة اضافات القیاس -7

 (Levozan)ي ـر الصیدلانـر المستحضـم تحضیـت
ومن )) ب(المستخدمة ) 4(الفقرة (بالطریقة الموصوفة 

مل ثم  5مل الى دوارق حجمیة سعة  0.4محلول نقل ال
 0.8و 0.6و 0.4و 0.0(نقل الیها حجوم تراوحت بین 

مل من المحلول القیاسي للدواء ذي ) 1.4و 1.2و 1.0و
 0.8ثم اضیف لكل منها  1- مل .مایكروغرام 100التركیز 

 100مل من ایون المعقد اللاعضوي ذي التركیز 
لخطوات نفسها كما في الفقرة واتبعت ا 1-مل .مایكروغرام

  .السابقة
  

  النتائج والمناقشة
  الدراسات الطیفیة

ان العقار ) 1(یبین الشكل : (OXC)طیف العقار  -1
(OXC) )50 له قمتي امتصاص ) 1- مل .مایكروغرام

نانومتر والثانیة عند  237الاول عند الطول الموجي 
  .نانومتر مقابل الایثانول خلباً  305

  
  
  
  
  
  
  

 50( OXCطیف الامتصاص الجزیئي للدواء  )1(شكل 
 .مقابل الایثانول خلباً ) 1-مل .مایكروغرام
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وي ـد اللاعضـاص الجزیئي للمعقـف الامتصـطی -2
[Pd(SCN)4]2- )50 یبین ): 1-مل .مایكروغرام

طیف امتصاص المعقد حیث تظهر قمة ) 2(الشكل 
نانومتر مقابل  232الامتصاص عند الطول الموجي 

  .اً الماء خلب
  
  
  
  
  
  
  

 )1-مل.مایكروغرام 50( طیف الامتصاص الجزیئي )2(شكل 
  .مقابل الماء خلباً  -2[Pd(SCN)4]للمعقد 

  

طیف معقد ) 3(یبین الشكل : طیف المعقد المخلبي -3
مع المعقد اللاعضوي للبلادیوم بعد  (OXC)العقار 

 3ضبط الظروف الفضلى واستخلاص المعقد باستخدام 
القیاس مقابل المذیب العضوي مل من الاوكتان وتم 

  . خلباً 
  
  
  
  
  
  
  

  طیف الامتصاص الجزیئي للمعقد) 3(شكل 
OXC-Pd(II)  ًمقابل الایثانول خلبا.  

OXC=30µg.ml-1, [Pd(SCN)4]2-=16µg.ml-1, 
Vo=3ml octan 

  

كون معقداً مع  OXCان ) 3(ویتضح من الشكل 
البلادیوم وذلك عن طریق ظهور قمم امتصاص عظمى 

 330تدل على تكوین المعقد عند الطول الموجي جدیدة 
  .نانومتر وبلون اصفر باهت

  
  

مع البلادیوم باستخدام مطیافیة  (OXC)تقدیر العقار 
  الامتصاص الجزیئي

  انتقاء الظروف الفضلى* 
ان الظروف الفضلى كلها ثابتة ماعدا المتغیر المطلوب 

 pHم وT=80°حیث كانت ) 8-1(كما في الفقرات من 
د اللاعضوي ـز المعقـوتركی 13.2-11دى ـالم نـضم

 30=(OXC)وتركیز  1-مل .مایكروغرام 16=للبلادیوم
مل وحجم الطبقة  5حجم الطبقة المائیة  1-مل.مایكروغرام
مل عدد مرات الاستخلاص مرة واحدة تكفي  3العضویة 

دقیقة افضل مذیب عضوي الاوكتان  2.5وزمن التفاعل 
  .قیقةد 2وافضل زمن للاستخلاص 

  

  درجة الحرارة -1
مع الدواء  -2[Pd(SCN)4]ان تفاعل المعقد اللاعضوي 

(OXC)  بطيء لذا تم رفع درجة الحرارة للاسراع في تكوین
ول على ـدرجة مئویة كافیة للحص 80المعقد، ووجد ان درجة 

ي بالانخفاض نتیجة ـدأ المنحنـا یبـة وبعدهـاعلى ممتصی
ین مكونات المحلول الساخن، لتحطیم المعقد بسبب التصادم ب

  ).4(الشكل 
  
  
  
  
  
  
  

-OXCتأثیر درجة الحرارة في امتصاصیة المعقد  )4(شكل 
Pd(II) باستخدام مطیافیة الامتصاص الجزیئي.  

  

  الرقم الهیدروجیني -2
 (OXC-Pd(II))قیم الممتصیة للمعقد ) 5(یبین الشكل 

- 11(تتراوح بین للرقم الهیدروجیني  مدىوقد وجد إن أفضل 
  .اذ سجلت أعلى ممتصیة )13.2
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تأثیر الرقم الهیدروجیني في امتصاصیة المعقد ) 5(شكل 
OXC-Pd(II) باستخدام مطیافیة الامتصاص الجزیئي.  

  (II)البلادیومتركیز ایون  -3
فــــي  (II)ایــــون البلادیــــومتــــأثیر تركیــــز ) 6(یبـــین الشــــكل 

ــد المســتخلص النــاتج  مــع  (OXC)تفاعــل  مــنممتصــیة المعق
ـــــــد اللاعضـــــــوي ـــــــى ممتصـــــــیة هـــــــو  المعق ـــــــذي یعطـــــــي أعل ال

، وبعــــد ذلـــك ینحــــرف المنحنـــي باتجــــاه 1-مـــل .مـــایكروغرام16
  .إحداثي التركیز

  
  
  
  
  
  

  

فـي امتصاصـیة المعقـد  (II)بلادیـومال تاثیر تركیـز) 6(شكل 
OXC-Pd(II) باستخدام مطیافیة الامتصاص الجزیئي.  

  نسبة الطورین -4
مل من  3ن الطبقة المائیة ومل م 5وجد ان حجم 

الطبقة العضویة كافیان للحصول على أعلى ممتصیة ثم تبدأ 
ثر عملیة أت احتمالیة الممتصیة بالانخفاض مما یشیر إلى

  ).7(الشكل  ،عضويالاستخلاص بزیادة حجم الطور ال
  
  
  
  

  
  ة المعقدـور في امتصاصیـر نسبة الطـتأثی )7(شكل 

OXC-Pd(II) یة الامتصاص الجزیئيباستخدام مطیاف. 
 .مل 5المائیة  حجم الطبقة

  عدد مرات الاستخلاص -5
ان الاستخلاص لمرة واحدة تعطي ) 1(یبین الجدول 

كفایة استخلاص ملائمة للمعقد المذكور علماً ان حجم الطبقة 
مل ویعود ذلك الى ان قیمة النسبة  3مل والعضویة  5المائیة 

كذلك نسبة  (E = 97.53%)المئویة للاستخلاص المرتفعة 
  .D=65.54التوزیع 

 Dونسبة التوزیع  (E%)ان النسبة المئویة للاستخلاص 
 1ثم حسابها اعتماداً على القیم الموجودة في الجدول 

  .هالمعادلتین ادناوبموجب 

)2...(............................................................   100%

)1.........(  100
).( 

.).( .).( %
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  )1(الجدول 
بعد الاستخلاص  OXC-Pd(II)قیم الممتصیة للمعقد 

  .باستخدام مطیافیة الامتصاص الجزیئي الأول والثاني
[OXC] 

(µg.ml-1) 
[Pd(II)] 
(µg.ml-1) pH 

A1 
(Ex. 

No.1) 

A2 
(Ex. 

No.2) 

Ao 
Blank 

30 16 11-13.2 1.75 0.052 0.009 

  

  زمن التفاعل -6
تـــــــأثیر زمـــــــن التفاعـــــــل قبـــــــل عملیـــــــة ) 8(الشـــــــكل بـــــــین ی

الاستخلاص، ویلاحظ من قراءة الممتصیة للمعقـد المسـتخلص 
دقیقة كافیة للحصول على اعلى ممتصیة بعدها یبقـى  2.5ان 

  .المنحني ثابتاً ثم ینخفض قلیلاً بسبب تحلل جزء من المعقد
  
  
  
  
  
  
  

-OXC تأثیر زمن التفاعل في امتصاصیة المعقد) 8(شكل 
Pd(II) باستخدام مطیافیة الامتصاص الجزیئي.  

  زمن الاستخلاص -7
الممتصـــیة تـــزداد بزیـــادة زمـــن الـــى ان ) 9(یشـــیر الشـــكل 

الرج حتى تصل الى زمن یظهر خلاله مستوى افقي یـدل علـى 
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دقیقــة  2اســتقراریة قــیم الممتصــیة بمــرور الــزمن لــذا تــم اختیــار 
  .لاستخلاصبوصفها افضل مدة للرج واستكمال عملیة ا

  
  
  
  
  
  
  
  

تأثیر زمن الاستخلاص في امتصاصیة المعقد ) 9(شكل 
OXC-Pd(II) باستخدام مطیافیة الامتصاص الجزیئي.  

  

  المذیبات العضویة -8
لاستخلاص تم استخدام عدد من المذیبات العضویة 

البنزین، : المعقد المتكون حیث وجد ان بعضاً منها مثل
ربون لا یستخلص المعقد والهكسان، ورباعي كلورید الكا

ثنائي -2،1: وبعضها الاخر یستخلص بصورة جزئیة مثل
كلوروایثان، وبنزیل الكحول، اما الاوكتان فكان انسب مذیب 
لاستخلاص المعقد بصورة تامة دون استخلاص الزائد من 

  .الایون او العقار
  

   طیفیاً  OXCمنحني المعایرة المباشرة لتعیین 
 عقارالمعایرة المباشرة لتعیین ال منحني )10(یبین الشكل 

إذ وجد ان أقصى تركیز یطیع  OXC-Pd(II) على هیئة
ثم یبدأ  1- مل.مایكروغرام )36-4(بین  یتراوحقانون بیر 

وقد یعزى ذلك إلى  ،تجاه إحداثي التركیزاالمنحني بالانحراف 
ن بعض البولیمرات عند زیادة تركیز یاو تكو  ةلیآعوامل 

  .عقارال
 
 
  
  
  
  
  
  
  
  

  
  
  
  

  

 OXCمنحنى المعایرة المباشرة لتعیین الدواء ) 10(شكل 
  .OXC-Pd(II)طیفیاً بهیئة 

T=80°C, pH=11-13.2, [Pd(SCN)4]2-

=16µg.ml-1, Vo=3ml, Vaq=5ml, reaction 
time=2.5min., shaking time=2min. 

  
في المعقد ) M(إلى الفلز ) L(حساب نسبة العضیدة 

OXC-Pd(II) المولیة بطریقة النسب  
 OXCنسبة الاتحاد المولیة بین ) 11(یبین الشكل 

  ).1:1(هي  (II) البلادیومو 
  
  
  
  
  
  
  

نسبة الإتحاد المولیة في المعقد المخلبي ) 11(شكل 
OXC-Pd(II). 

یساوي  (OXC-Pd(II))وقد وجد ان ثابت تكوین المعقد 
ــــم حســــاب قیمــــة .1-مــــولاري 108×2.5 ــــى  (kf)وت اعتمــــاداً عل

  :وفق المعادلة الاتیة) 11(الشكل 
  

C)AA(
)AA)(AA(k 2

12

3231
f −

−−
=  

kf  = تكوین المعقدثابت.  
A1  =الممتصیة التي تمثل نقطة تقاطع المماسین.  
A2  =الممتصیة التي تمثل نقطة ثبوث الممتصیة.  
A3  =الممتصیة التي تمثل أول نقطة.  
C  = التركیز بالمولاري الذي یقابلA1.  

  
  

  )2(الجدول 
اصیة والتركیز المولاري لحساب ثابت تكوین قیم الامتص

  .المعقد

1
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A1 A2 A3 C (Molar) 
1.88 1.89 1.2 1.88×10-5 

  

  المعطیات التحلیلیة الإحصائیة
الــذي یــربط بــین ) 10(مــن خــلال منحنــي المعــایرة الســابق 

الممتصــــیة والتركیــــز تــــم معالجــــة البیانــــات باســــلوب احصــــائي 
  :لیةكما موضح في الجداول التا )7(حدیث

  
  )3(الجدول 

حساب مدیات التراكیز وحدود الكشف ومعامل الامتصاص 
المولاري وحساسیة ساندل وحدود الثقة بالنسبة للتركیز 

 OXC-Pd(II)بهیئة المعقد  OXCوالممتصیة لتعیین 
باستخدام مطیافیة  نانومتر 330عند الطول الموجي 

  .الامتصاص الجزیئي

λ 
(nm) 

Linearity 
(µg.ml-1) 

D.L** 
(µg.ml-1) 

n=10 

D.L.T* 
(µg.ml-1) 

S 
(µg. 
cm-2) 

Conf. 
Limit 
Conc. 

(µg.ml-1) 
95%  

Conf. 
Limit 
Abs1 
95%  

ε 
(L.mol-1 

.cm-1) 

330 4-36 0.0145 0.0921 0.016 20.14± 
0.375 

1.185± 
0.0224 2.40×103 

* Theory , ** Experimental 
  

  )4(لجدول ا
ذي  -tوالفحص ) r(معادلة الخط المستقیم ومعامل الارتباط 

الجانبین وحدود الثقة للمیل ونقطة التقاطع عند حدود ثقة 
  .OXC-Pd(II)لمعقد  95%

Regre. Eq. 
y=bx+a 

Corr. 
Coef. 

(r) 

t- test 
statistic

Tabulated    
t-test two 
tailed n-2 

95%  

Conf. 
Limit. 
for the 
slope 

b ± Sbt 

Conf. 
Limit. 
for the 

intercept
a ± Sat 

y=0.588x 
+0.0359 0.9992 66.104 2.306 0.0588 ± 

0.00159 
0.408 ± 
0.0359 

  
  
  
  
  
  
  )5(الجدول 

الانحراف القیاسي النسبي المئوي والخطأ النسبي المئوي 
  ).10اعتمد الشكل ( OXC-Pd(II)والاستردادیة لمعقد 

Amount 
of OXC 
taken 

(µg.ml-1) 

Amount 
of OXC 
found 

(µg.ml-1) 

%Rec. %Erel. 
%RS

D 
n=10 

Mean 
%Rec. + 

S.D 

Mean 
%Ere

l. 

4 4.25 106.25 -6.25 4.370 102.47± 
0.0213 -2.437 

20 20.40 102 -2 2.59   
30 31.7 99.16 +0.938 1.43   

  
في المستحضرات الصیدلانیة بتفاعله مع  OXCتعیین 

Pd(II).  
في عینة من المستحضر الصیدلاني  (OXC)تم تعیین 
(Levozan)  بأسلوبین الأول الأسلوب المباشر والمتضمن

قیاس الامتصاصیة للمحلول المستخلص للمعقد الكلابي 
 ،واستخراج تركیز من منحني المعایرة المباشرة عدة لتراكیز

أسلوب إضافات القیاس إذ جرى القیاس عند الطول  خروالا
  ).12(الشكل  ر،نانومت 330الموجي 

  
  
  
  
  
  
  
  

في المستحضر الصیدلاني  OXCتعیین : )12(شكل 
Levozan بتفاعله مع البلادیوم (II)  بطریقة اضافات

نفس ( باستخدام مطیافیة الامتصاص الجزیئي القیاس
  ).الظروف في المنحني المباشر

  

ویلاحظ ان میل منحني اضافات القیاس للمستحضر 
رة المباشرة ـي المعایـل منحنـلمی وازيـم Levozanالصیدلاني 

  ).أي لا توجد تداخلات منشأ(
ومن خلال منحني اضافات القیاس یتم معالجة البیانات 

  :باسلوب احصائي حدیث كما موضح بالجداول التالیة
  

  
  )6(الجدول 

y = 0.0543x + 0.30
r = 0.9998
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وبطریقة  (II)البلادیومطیفیاً باستخدام  OXCنتائج تعیین 
لمعقد  یرة المباشرةإضافات القیاس واستخدام منحني المعا

OXC-Pd(II) باستخدام مطیافیة الامتصاص الجزیئي.  
Name 

of 
pharma

-
ceutical 

Type of 
Preparation 

Stated 
concentratio

n (mg per 
unit) 

Found 
(direct 
calb.) 

(mg per 
unit) 

%Erel. 

Found 
(st. add. 

calb.) 
(mg per 

unit) 

%Erel. 

Levozan  
Oral 

suspension 8 8.103 -1.287  7.734 +3.32 

  
  )7(الجدول 

معادلة الخط المستقیم لمنحني إضافات القیاسات والفحص 
)t-(،  ومعامل الارتباط)r(،  وقیمة التركیز المحسوب بطریقة

-OXCلمعقد  %95إضافات القیاس عند حدود ثقة 
Pd(II) باستخدام مطیافیة الامتصاص الجزیئي.  

Regre. Eq. 
y=bx+a 

Corr. 
Coef. 

(r) 

t- test 
statistic 

Tabulated     
t-test two 
tailed n-2 

95%  

Conf. 
Limit. for 

x-value 
XE ± tSXE 

%Rec. %Erel. 

y=0.0543x 
+0.3 0.9998 73.17 2.306 7.734 ± 

0.398 96.62 3.37 

  
  )8(الجدول 

ونسبة  RSD%الانحراف القیاسي النسبي المئوي 
مئوي لتعیین الدواء في الاسترداد المئوي والخطأ ال

لمعقد  المستحضر الصیدلاني وبطریقة المعایرة المباشرة
OXC-Pd(II) باستخدام مطیافیة الامتصاص الاجزیئي.  

Amount 
of OXC 
taken 

(µg.ml-1) 

Amount 
of OXC 
found 

(µg.ml-1) 

%Rec. %Erel.
%RS

D 
n=10 

Mean 
%Rec. + 

S.D 

Mean 
%Erel 

8 7.734 96.62 +3.37 4.06 99.14 + 
0.0302 +0.85 

20 20.25 101.25 -1.25 2.15   
30 29.86 99.56 +0.467 1.51   

  
  مطیافیة الامتصاص الذري اللهبي

  انتقاء الظروف المثلى
م، °80= تم انتقاء الظروف الفضلى وهي ودرجة الحرارة 

ل ـن التفاعـ، وزم)13.2-11(الرقم الهیدروجیني ضمن المدى 
، افضل 1- مل.مایكروغرام 16=  (OXC)ز ـتركیة، ـدقیق 2.5
كما ( 1-مل.مایكروغرام 8وي للبلادیوم ـب اللاعضـز للمركـتركی

مل وحجم الطبقة  5، حجم الطبقة المائیة )13في الشكل 
مل، افضل مذیب عضوي الاوكتان وعدد مرات  3العضویة 

 2الاستخلاص مرة واحدة تكفي وافضل زمن للاستخلاص 
  .دقیقة

  
  
  
  
  
  
  
  
في امتصاصیة المعقد  (II)تاثیر تركیز البلادیوم) 13(شكل 

OXC-Pd(II)  بطریقةFAAS  تركیز(OXC) 16 
  .1- مل.مایكروغرام

وقد تـم حسـاب النسـبة المئویـة للاسـتخلاص اعتمـاداً علـى 
، ووجــــــــد انهــــــــا تســــــــاوي )8(قـــــــیم الممتصــــــــیة فــــــــي الجـــــــدول 

%E=90.87  كـــــذلك نســـــبة التوزیـــــعD=56.52 ) كمـــــا مـــــر
  .)سابقاً 

  

  )9(الجدول 
بعد الاستخلاص  OXC-Pd(II) قیم ممتصیات المعقد

  .FAASالأول الثاني بتقنیة 
[OXC] 

(µg.ml-1) 
[Pd(II)] 
(µg.ml-1) pH 

A1 
(Ex. 

No.1) 

A2 
(Ex. 

No.2) 

Ao 
Blank 

16 8 11-13.2 0.056 0.0092 0.0045 

  
بهیئة  OXCمنحني المعایرة المباشرة لتعیین الدواء 

OXC-Pd(II)   
منحني المعایرة المباشرة للمعقد ) 14(وضح الشكل ی

OXC-Pd(II)  حیث رسم المنحني بأخذ الممتصیة الذریة
في المعقد ) 1- مل.مایكروغرام 8(للمعقد اللاعضوي للبلادیوم 

إذ وجد ان أقصى تركیز یطیع  OXCالمتكون مقابل تركیز 
) 16- 2(  یتراوح بین OXCقانون بیر بالنسبة إلى 

بعدها یبدأ المنحني بالانحراف تجاه إحداثي  1-مل.مایكروغرام
التركیز بسبب نقصان تركیز الذرات الحرة الطلیقة للبلادیوم 

 .في الحجم التحلیلي ضمن مسار شعاع
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بهیئة  OXCمنحنى المعایرة المباشرة لتعیین ) 14(شكل 

تركیز المعقد  FAASبتقنیة  OXC-Pd(II)المعقد 
  .1-مل.مایكروغرام 8=  اللاعضوي للبلادیوم

  

 المعطیات التحلیلیة الإحصائیة
من خلال منحني المعایرة السابق تم معالجة البیانات 

  :التالیة باسلوب احصائي حدیث كما موضح في الجداول
  

  )10(الجدول 
خطیة التركیز وحد الكشف وحدود الثقة للتركیز والممتصیة 

 .OXC-Pd(II)لمعقد  %95عند حدود ثقة 

Drug 
Linearity  
(µg.ml-1) 

D.L 
(µg.ml-1) 

D.L.T 
(µg.ml-

1) 

Conf. 
Limit. 
Conc. 

(µg.ml-1) 
95%  

Conf. 
Limit. 
Abs1 
95%  

S 
(µg. 
cm-2) 

ε 
(L.mol-

1 .cm-1) 

OXC 2-16 0.00905 0.243 6.805 ± 
0.703 

0.0245 
± 

0.00253 
0.028 8.7×107 

  
) r(ط معادلة الخط المستقیم ومعامل الارتبا) 11(الجدول 
ذي الجانبین وحدود الثقة للمیل ونقطة التقاطع  tوالفحص 

 .OXC-Pd(II) AASلمعقد % 95عند حدود ثقة 

Regre. Eq. 
y=bx+a 

Corr. 
Coef. 

(r) 

t- test 
statistic 

Tabulated    
t-test two 
tailed n-2 

95%  

Conf. 
Limit. for 
the slope 
b ± Sbt 

Conf. 
Limit. 
for the 

intercept 
A ± Sat 

y=0.0036x+0.00081 0.9998 122.42 2.365 0.00358 ± 
0.0000797 

0.000178 
± 

0.000805 

  
ــــــة  ــــــة قیم ــــــن مقارن ــــــع المج tویمك ولــــــة ان دالمحســــــوبة م

المحسـوبة اكبـر قیمــة وهـذا یــدل علـى وجـود علاقــة خطیـة بــین 
  ).11(كما في الجدول  yو xالمتغیرین 

  
  
  )12(الجدول 

ي المئوي والخطأ النسبي المئوي و الانحراف القیاسي النسب
  .OXC-Pd(II)الاستردادیة لمعقد 

Amount of 
OXC taken 

(µg.ml-1) 

Amount 
of OXC 
found 

(µg.ml-1) 

%Rec. %Erel. %RSD 
n=10 

Mean 
%Rec. + 

S.D 

Mean 
%Erel. 

4 3.888 97.20 +2.80 3.107 98.716 + 
0.00302 -1.331 

10 10.00 100.00 0.00 2.657   
14 13.833 98.95 +1.19 1.681   

  
في المستحضرات الصیدلانیة  (OXC)تعیین الدواء 

المستحدثة بطریقة اضافات  FAASباستخدام طریقة 
 .القیاس

تم اختیار مستحضر صیدلاني واحد لتعیین محتواه من 
(OXC) . عین(OXC) ول ـة المحلـق تذریـن طریـع

الموجود  (OXC)اعل المستخلص للمعقد المتكون نتیجة لتف
في المستحضر الصیدلاني مع المعقد اللاعضوي للبلادیوم 

[Pd(SCN)4]2-  عند الظروف والمعلمات التي بني بها
: وقد تم اختیار أسلوبین للتعیین هما .منحني المعایرة المباشرة

بنفس ). 15(المباشر وطریقة إضافات القیاس، الشكل 
حیث ) 7(العملي الفقرة الطریقة المذكورة تحت عنوان الجزء 

مل من المستحضر الصیدلاني الى دوارق حجمیة  0.1نقل 
 0.2و 0.1و 0.0(مل ونقل الیها حجوم تراوحت بین  5سعة 

مل من المحلول القیاسي  )0.7و 0.6و 0.5و 0.4و 0.3و
وقد اتبعت نفس  1-مل.مایكروغرام 100للدواء ذي التركیز 

ت الممتصیات وفق الخطوات السابقة وبعد الاستخلاص قیس
الظروف المنتخبة ورسم منحني المعایرة باضافات القیاس 

  .وحسب تركیز الدواء في عینة المستحضر الصیدلاني
  
  
  
  

  
  
  

في المستحضر الصیدلاني  OXCتعیین  )15(شكل 
Levozan  بطریقة اضافات القیاس بتقنةFAAS. 

مــن خــلال منحنــي اضــافات القیــاس تــم معالجــة البیانــات 
 -:احصائي حدیث كما موضح في الجداول التالیة باسلوب

y = 0.0037x + 0.0091
r = 0.9998
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  )13(الجدول 

في عینة من المستحضر الصیدلاني  OXCتعیین 
الذري اللهبي غیر المباشر وبطریقة الامتصاص  باستخدام

-OXCإضافات القیاس ومنحني المعایرة المباشرة لمعقد 
Pd(II). 

Name of 
pharma
-ceutical

Type of 
Preparation 

Stated 
concentratio

n (mg per 
unit) 

Found 
(direct 
calb.) 

(mg per 
unit) 

%Erel. 

Found 
(st. add. 

calb.) 
(mg per 

unit) 

%Erel
. 

Levozan Oral 
suspension 2 1.944 +2.8 1.891 +5.45 

  
  )14(الجدول 

 -tمعادلة الخط المستقیم لمنحني إضافات القیاس والفحص 
 .OXC-Pd(II)ومعامل الارتباط لمعقد 

Regre. Eq. 
y=bx+a 

Corr. 
Coef. 

(r) 

t- test 
statistic 

Tabulated     
t-test two 
tailed n-2 

95%  

Conf. Limit. 
for x-value 
XE ± tSXE 

%Rec. %Erel. 

y=0.0037x 
+0.0091 0.9998 77.398 2.306 1.891+0.628 101.35 1.35 

  
حني ویلاحظ من الحسابات والشكل السابق ان میل من

موازي  Levozanإضافات القیاس للمستحضر الصیدلاني 
 ).لا توجد تداخلات منشأ(لمنحني المعایرة المباشرة 

 
  )15(الجدول 

ونسبة  RSD%الانحراف القیاسي النسبي المئوي 
في  (OXC)الاسترداد المئوي والخطأ المئوي لتعیین 

المستحضر الصیدلاني وبطریقة المعایرة المباشرة لمعقد 
OXC-Pd(II).  

Amount of 
OXC taken 

(µg.ml-1) 

Amount 
of OXC 
found 

(µg.ml-1) 

%Rec. %Erel. %RSD 
n=10 

Mean 
%Rec. + 

S.D 

Mean 
%Erel. 

4 4.05 101.35 -1.35 2.657 100.335+
0.00302 -0.319 

10 10.00 100.00 0.00 1.421   
14 13.94 99.656 +0.393 1.230   

  
  

 OXCالمستحصلة من تعیین العقار مقارنة النتائج 
 FAASبالطریقة الطیفیة وطریقة 

یبین مقارنة النتائج للطریقتین المستحدثة ) 15(الجدول 
الامتصاص الجزیئي والامتصاص الذري اللهبي غیر (

تعطي ادنى خطیة  FAASحیث یلاحظ ان طریقة ) المباشر
  .وادنى حدود كشف

  

  )16(الجدول 
  .OXCلتعیین  FAASو  UVمقارنة بین طریقة 

Method Linearity 
(µg.ml-1) 

D.L. 
(µg.ml-1) %RSD 

Corr. 
Coef. 

(r) 

Calculated 
F-test 

Tabulated 
F-test 

UV-Vis 4-36 0.0145 1.798 0.9992 
1.47 6.39 

FAAS 2-16 0.00905 1.481 0.9998 

  

المجدولة عند  Fالمحسوبة اقل من قیمة  Fان قیمة 
وهذا یدل على ان  (n-1)ات حریة ودرج% 95حدود ثقة 

  .الطریقتین متكافئتین من ناحیة الدقة
  

  الاستنتاجات
تكوین معقد مخلبي جدید للاوكسي كلوزانید بتفاعله مع -1

البلادیوم والذي تم تحضیره لاول مرة في هذه الدراسة اذا 
لم یظهر في الادبیات ما یشیر الى وجود مثل هذا 

  .المعقد
مع طریقة  FAASارنة بین طریقة أظهرت نتائج المق-2

UV-Vis  المستحدثتین للمعقد المخلبي الجدید تقارباً من
أقل خطیة وأدنى حدود  FAASحیث الدقة، ولكن 

  .كشفیة
أظهرت نتائج تحلیل عینة المستحضر الصیدلاني -3

Levozan  تقاربا بینها وبین النتائج المثبتة على العبوة
  .الدوائیة
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Abstract 

A simple, rapid and sensitive 
spectrophotometric methods for determination 
of trace amount of (OXC) as (OXC-Pd(II)) 
complex in octane as solvent for extraction the 
complex. The light yellow soluble product 
give maximum absorption at 330 nm, Beer’s 
law is obeyed over the concentration range of 
(4-36) µg.ml-1 with molar absorptivity = 
2.40×103 L.mol-1.cm-1, (r = 0.9992), (S = 
0.016 µg.cm-2), (D.L = 0.0145 µg.ml-1), 
(%RSD = 2.15), (%Erel = 7.41) with UV-Vis 
method. 

When using indirect FAAS linear range (2-
16) µg.ml-1, (r = 0.9998), (D.L = 0.0090 
µg.ml-1), (%RSD = 2.48), (Rrel = 1.281) with 
(ε = 8.7×107 L.mol-1cm-1. 

The optimum condition for colour 
development are described, the proposed 
method has been successfully applied for 
determination (OXC) in bulk drug and 
pharmaceutical formulation. The common 
excipients and additives did not interfere in 
this method. 

  

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
 
 
 
 
 
 
 
  

  


