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بعض فً SPIRONOLACTONE تقدٌر كمٌات ماٌكروٌة من الدواء
 ئًٌالصٌدلانٌة باستخدام تقنٌة التألق الجز المستحضرات

 

 *فاطمة علً حسٌن
 
 01/9/7117تارٌخ قبول النشر 

 الخلاصة
 فً بعض  Spironolactone (SP)طرٌقة تحلٌلٌة جدٌدة لتقدٌر الدواء ثداحٌتضمن البحث است

تم تقدٌر الدواء بعد  نٌة ذات الاستخدام الواسع وذلك باستخدام تقنٌة التألق الجزٌئً، وقدالصٌدلا راتالمستحض
  -الاتٌة: ائجتالعملٌة الفضلى وأمكن استحصال الن دراسة الظروف

الرقم  نانومتر، (518) للتألق نانومتر والطول الموجً الاعظم (351) الطول الموجً الاعظم للاثارة كان
درجة مئوٌة والزمن الذي ٌحقق افضل  (60) للتفاعل فكانت المناسبة اما درجة الحرارة (pH=1) الهٌدروجٌنً

 .النتائج ٌجب ان لا ٌتجاوز الثلاث دقائق

 -طٌات التحلٌلٌة الاحصائٌة كانت كما ٌلً:عالم

0-مل.ماٌكروغرام  (0.023)الكشف وحد 0-مل.ماٌكروغرام  (1-10)مدى الخاصٌة
ومعامل الامتصاص  

0-غم.سم.لتر(0.0134)دلنساوحساسٌة  0-سم.0-لتر.مول (29875) يالمولار
 والانحراف القٌاسً النسبً 

 . (3.3)والخطأ النسبً المئوي  (0.78)المئوي
 -فً المستحضرات الصٌدلانٌة بشكل حبوب وفق اسلوبٌن: (SP) تم تحدٌد المركب 

القرٌب من الواحد والذي ٌدل (R = 0.9880) باستخدام المعاٌرة المباشرة وكان معامل الارتباط  :الاول
 الاستردادٌةعلى وجود علاقة ترابط عالٌة بٌن المتغٌرٌن التركٌز وشدة التألق، وطبقت الطرٌقة بنجاح حٌث كانت 

 .(%97.4) (SP)مركب المئوٌة لل

 دٌةوكانت الاستردا  (R = 0.9880)منحنً الاضافات القٌاسً حٌث كان معامل الارتباط باستخدام :الثانً

 . (%96.6) (SP)مركب المئوٌة لل
 

 المقدمة
بشكل  حلقً ٌكون استر (SP) المركب

مسحوق ابٌض او ابٌض مصفر عدٌم الرائحة غٌر 
ذائب فً الماء وقلٌل الذوبان من الاٌثر ولكنه ٌذوب 

 ورم.ففً الاٌثانول والمٌثانول والكلورو
 متصاصان الطول الموجً الاعظم للا

صٌغة الجزٌئٌة اما ال نانومتر (238)
علاجٌاً   (SP)ف الدواءنٌص  (C24H32O4S)فهً

ضمن صنف المدررات وهً الادوٌة التً تزٌد 
كمصدر  (SP) افراز وطرح الادرار وٌستعمل

لمعالجة الاستسقاء وقصور القلب الاحتقانً وتلٌف 
 .(1-6)ضغط الدم الكبد وكمضاد لارتفاع

ته على اونظراً لاهمٌة الدواء وتاثٌر
 ات البالوجٌة فقد اهتم الباحثون باٌجاد طرائقالفعالٌ

تحلٌلٌة متعددة لتقدٌره منها طرائق 
(7-15)الكروماتوغرافٌة

 .(16-24)طٌفٌة  وكذلك بطرائق 

هً مادة  (SP)ان المادة الفعالة للمركب  ملاحظة:
قٌاسٌة نقٌة تم الحصول علٌها من معمل 

 الادوٌة فً سامراء.

 الجزء العملً

 -Aلمستخدمةالاجهزة ا:  

 : لوري من نوعفمقٌاس ضوئً طٌفً ت -0

Shimadzu Spectrofluorophotometer 

RFI5OI 

-Sart Oriul :مٌزان رقمً حساس من نوع -7

BL-2105  وكانت الظروف الالٌة الفضلى للتحلٌل
جو  -:التألقً لطٌف التألق وطٌف الاثارة كما ٌلً

س العٌنة ساكن وسرعة المسح القصوى والنمط المقا
  (AC)المباشر ونوع القٌاس منفرد ونوع التشبع

 وفً درجة الحرارة الغرفة.
 

 -Bالمحالٌل المستخدمة:  
 : (SP)الام للدواء المحلول القٌاس -1

 0-ماٌكروغرام.مل (1000) حضر
فً   (SP)غرام من مسحوق  (0.1)باذابة  (SP)من

مل من   (4)كمٌة قلٌل من الاٌثانول ثم اضٌف
 حامض الكبرٌتٌك بعدها سخن  (1:1)المحلول

مئوٌة  (60)المحلول عند درجة حرارة  
 لوحظ تلون المحلول) لمدة لاتتجاوز ثلاث دقائق

بلون احمر مع تألق اخضر مصفر واضح مع انبعاث 
بعدها اكمل  (رائحة ممٌزة لغاز كبرٌتٌد الهٌدروجٌن

 ول.نمل بالاٌثا  100الحجم الى

ه ولغرض الحصول على منحنً المعاٌر
المباشر تم تخفٌف حجوم محسوبة من المحلول 

بالاٌثانول وفً دوارق حجمٌة مناسبة،  القٌاس الام
  بغداد، العراق -جامعة بغداد -كلٌة العلوم -ٌمٌاءقسم الك*
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ل تاثٌر الزمن مثبعد دراسة الظروف العملٌة الفضلى 
اضافة الى تاثٌر  عٌعشردرجة الحرارٌة وزمن الت

 .وجود الماء على طٌف التألق
 

 محالٌل المستحضرات الصٌدلانٌة: -2

ٌن من المستحضرات تم استخدام اثن
 .فٌهما  (SP)لغرض تقدٌر الدواء الصٌدلانٌة

المنتج من  (NORACTONE): المستحضر الاول
شركة الاردنٌة لانتاج الادوٌة المساهمة القبل 

بشكل حبوب حٌث تحتوي كل حبة على  ةالمحدود
  .(SP)ملغم  (100)

المنتج من قبل  (ALCTONE) المستحضر الثانً:
سورٌا بشكل حبوب تحتوي  –دوٌةمنتجات مٌدٌكو للا

  .(SP)ملغم (100) كل حبة على 

حبات من المستحضر   (5)تم وزن
وطحنت فً هاون  (NORACTONE) الصٌدلانً

 ـاملس حٌث تحولت الى مسحوق فكان الوزن الكلً ل
غرام ومعدل وزن الحبة   (1.6415)حبات (5)

غرام فأذا كانت الحبة الواحدة   (0.3341)الواحدة
الوزن  فأن  (SP)من غرام(0.1) على  تحتوي

غرام من (0.1) ـالمؤخوذ من المسحوق المكافئ ل
  .غم  (0.3341)ٌكون  (SP)الدواء

تعامل الكمٌة الموزونة اعلاه لغرض 
من محلول  1-ماٌكروغرام.مل (1000)تحضٌر

كما فً الفقرة   (NORACTONE)المستحضر
  .السابقة عند تحضٌر المحلول القٌاسً الام

 1-ماٌكروغرام.مل  (1000)غرض تحضٌرول
فلقد تم   (ALCTONE)من محلول المستحضر

الذي تم به تحضٌر المستحضر  اتباع نفس الاسلوب
 .الاول

 

فً المستحضرٌن   (SP)تقدٌر الدواء
 الصٌدلانٌٌن تألقٌاً بطرٌقة المعاٌرة المباشرة

حضرت عشرة محالٌل تمثل مجموعة 
ضمن المدى  (SP) المحالٌل القٌاسٌة للدواء

 .1-ماٌكروغرام.مل (1-10)  التركٌزي

من محلول مل(  0.6و مل 0.3) نقل الحجمان
ذي   (NORACTONE)المستحضر الصٌدلانً

الى دورقٌن  1-ماٌكروغرام.مل  (100)التركٌز
مل، اكمل الحجم   (10)ن سعة كل واحد منهاٌمٌحج

العملٌة  الى العلامة بالاٌثانول، ضبطت كل الظروف
عند الطول الموجً الاعظم  ٌست شدة التألقبعدها ق

القٌاسٌة ومحلولً  للمحالٌل  Emوالتألق  Exللاثارة
  .العٌنة

 اما بخصوص المستحضر الصٌدلانً

(ALCTONE)  فلقد اتبع نفس الاسلوب المبٌن
 .اعلاه فً المستحضر الاول

 
فً المستحضرٌن   (SP)تقدٌر الدواء

 فة القٌاسٌةالصٌدلانٌٌن تألقٌاً بطرٌقة الاضا
محالٌل تمثل مجموعة  ستةحضرت 

ضمن المدى   (SP)المحالٌل القٌاسٌة للدواء
ثم حضرت  ،1-ماٌكروغرام.مل (1-6) التركٌزي

ستة محالٌل اخرى لغرض بناء منحنً المعاٌرة 
 بطرٌقة اضافات القٌاس اذ نقلت حجوم تتراوح

مل من المحلول القٌاس الام للدواء ذي  (0.6-0.1)
الى دوارق حجمٌة  1-ماٌكروغرام.مل (100)التركٌز 

مل ثم اضٌف لكل دورق حجم ثابت  (10) سعة
  مل من محلول المستحضر الصٌدلانً (0.3) مقداره

(NORACTONE)(100)ذي التركٌز  
واكمل الحجم الى العلامة  1-ماٌكروغرام.مل

العملٌة وقٌست  بالاٌثانول، ضبطت جمٌع الظروف
الطول الموجً الاعظم  عند لكل محلول شدة التألق

  . Emوالتألق  Exللاثارة

 اما بخصوص المستحضر الصٌدلانً

(ALCTONE)  فلقد اتبع نفس الاسلوب الذي حضر

 .به المستحضر الاول

 
 النتائج والمناقشة

  EXتحدٌد الطول الموجً الاعظم للاثارة -1

  EM والتألق

   Exالطول الموجً الاعظم للاثارة كان
فً حٌن كان الطول   (1)تر الشكلنانوم(351)

 نانومتر الشكلEx   (518)الموجً الاعظم للتألق
(7.) 

ٌوضح التفاعلات المؤدٌة الى  (3)ان الشكل
تكوٌن المادة المتألقة، ان الوسط الحامض القوي الذي 
ٌوفره حامض الكبرٌتٌك المركز والحرارة المناسبة 

غٌر ) (SP) تؤدي الى تغٌر فً تركٌب جزٌئة
ٌحوي  )متألق(تنتهً بتكوٌن مركب جدٌد  (متألقال

مزدوجة متبادلة المسؤولة  فً تركٌبه على اواصر
  .عن ظاهرة التألق
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انتقاء الظروف العملٌة الفضلى لتعٌٌن  -2

 بطرٌقة التحلٌل التألقً  (SP)الدواء

: كانت شدة التألق ثابتة خلال ساعة تاثٌر الزمن -
 (4الشكل) .الغرفة رجة الحرارةونصف عند د

 : لوحظ وجود تاثٌر طفٌف ٌكاد لاعٌعتاثٌر التش -
للاشعة الفوق البنفسجٌة على شدة تألق المحلول  ركذٌ

، مما ٌعنً ان المركب المتألق (SP)المحقق للدواء 
الشكل  .دقٌقة  (30)مستقر خلال فترة زمنٌة قدرها

(5). 

لق تنخفض : ان شدة التأتاثٌر درجات الحرارة -
-75)تدرٌجٌاً بارتفاع درجات الحرارة ضمن المدى

 ان درجات الحرارة ،(6)درجة المئوٌة الشكل  (0

العالٌة تزٌد من الطاقة الحركٌة للجزئٌات وبالتالً 
تزداد عدد التصادمات بٌن الجزٌئات مما ٌؤدي الى 

 تبدد طاقة التألق وهذا ما ٌسمى بالاخماد الحراري.

ن اضافة حجوم مختلفة من الماء : اتاثٌر الماء -
المقطر الى تركٌز ثابت من الدواء ٌؤدي الى اخماد 
طٌف التألق وان مقدار الاخماد ٌزداد بازدٌاد حجم 

 .(7) الشكل .الماء المضاف

لقد فسرت ظاهرة الاخماد هذه من 
   (Donald)قبل

واخرون، بوجود قوى استقطاب (25)
او قد ٌكون عزماً  ةبٌن المخمد )الماء( والمادة المتألق

وقوى ثنائً  ستقطابالاثنائً القطب، ان قوى 
هذا  ،تعمل على استقرار المركب المثار القطب

 الاستقرار ٌصاحبه انخفاض من الطاقة.

 
  (SP)منحنً المعاٌرة المباشرة لتعٌٌن الدواء

 بطرٌقة التألق الجزٌئً
ٌبٌن ان اقصى تركٌز  (8)الشكل

( 10ر هو)ٌطٌع قانون بٌ  (SP)للدواء
 بعدها ٌبدأ المنحنً بالانحراف. 1-ماٌكروغرام.مل

ٌبٌن المعطٌات التحلٌلٌة   (1)الجدول
لمنحنً المعاٌرة المباشرة حٌث ٌتضمن الجدول 

  Emوالتألق Exالطول الموجً الاعظم للاثارة 
ومدى التركٌز ومعامل الامتصاص المولاري 

 .وحساسٌة ساتدل
 

لٌة لمنحنً المعاٌرة المعطٌات التحلٌ  (1)الجدول
 المباشرة

S 

g.cm-2 

 

L.mole
-1.cm-1 

Linearity 

µg.ml-1 
EM 

(um) 
EX 

(nm) 

Compoun

d 

0.0139 29875 1-10 518 351 
Sp.Standar

d* 

(SP) Standard*  ٌمثل المركب المتالق الناتج من
 فً الوسط الحامضً Standard (SP)تفاعل 

 
طٌات الاحصائٌة ٌبٌن المع (2)الجدول

لمنحنً المعاٌرة المباشرة وٌتضمن قٌم الخطأ النسبً 
المئوي والاستردادٌة المئوٌة والانحراف القٌاسً 
والانحراف القٌاسً النسبً المئوي وحد الكشف 

 .ومعامل الارتباط
 

 
 المعطٌات الاحصائٌة للطرٌقة التحلٌلٌة  (2)الجدول

 لمنحنً المعاٌرة المباشرة بتطبٌق

R 
D.L 

µg.ml-1 
%RSD S.D %Rec. %Erel 

0.9880 0.023 0.78 3.6 96.6 3.3 

 

  (0.023)نستنتج من قٌم هذا الكشف
ان   (0.0139)دلنوحساسٌة سا 1-ماٌكروغرام.مل

الطرٌقة التألق الجزٌئً المستخدمة لتقدٌر 
ولاول مرة فً هذه الدراسة هً طرٌقة   (SP)الدواء

O

R

R

O

O

S
C

CH3

O +   H2SO4(50%)

O

R

R C

OH

O

SH

OH

+ CH3COOH

O

R

R C

OH

O

SH

OH

O

R

R C

OH

O

OH

+ H2S (g)

 المركب المقترح

 (: تفاعلات تكوٌن المادة المتألقة )المركب المقترح(3الشكل )
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 (R)عامل الارتباطتحلٌلٌة دقٌقة وحساسة، وان قٌمة م

القرٌب من الواحد الصحٌح ٌدل على وجود علاقة  
ترابطٌة عالٌة بٌن قٌم المتغٌرٌن التركٌز وشدة 

 التألق.

 
 منحنً المعاٌرة المباشرة استخدام
قٌست شدة التألق لاثنٌن من المحالٌل   

 ة من محلول المستحضر الصٌدلانًخففالم
(NORACTONE)  عند الطول الموجً الاعظم

 . Emوالتألق Exللاثارة 
 

الخطأ النسبً المئوي والاستردادٌة  (3)الجدول
المقدر فً المستحضر   (SP)المئوٌة للدواء

وفق طرٌقة  NORACTONEالصٌدلانً 
 المعاٌرة المباشرة.

Average %Rec %Erel 

(SP) 

Found 

g.ml-1 

(SP) 

Taker 

g.ml-1 

%Rrel=2.49 

%Rec=97.48 
96.76 

98.34 
3.3 

1.66 
3.1 
6.1 

3 

6 

  

ومن النتائج المستحصلة تم حساب النسبة 
من المستحضر الصٌدلانً   (SP)المئوٌة للدواء

وكانت مطابقة لما هو علٌه فً دستور الادوٌة 
 . (98- 105)%طانٌة التً تتراوح بٌنٌالبر

كذلك عوملت محالٌل المستحضر 
بنفس الطرٌقة  (ALCTONE) الصٌدلانً الاخر
  (SP)ل لغرض تقدٌر كمٌة الدواءللمستحضر الاو

بطرٌقة منحنً المعاٌرة المباشرة وكانت النتائج 
 متساوٌة لكلا المستحضرٌن الصٌدلانٌٌن.

 
 استخدام منحنً الاضافات القٌاسٌة 

تم رسم منحنً الاضافات القٌاسٌة وفق 
العائدان للمستحضران  (10)والشكل (9)الشكل

 و  (NORACTONE)الصٌدلانٌان

(ALCTONE).ًعلى التوال 

وٌلاحظ من الشكلٌن المشار إلٌهما عدم 
 المركب  وجود تداخلات لمنشأ العٌنة المقاسة، أي ان

(SP) فً كلا المستحضرٌن لاٌتأثر بالمواد المضافة. 

ان مٌل منحنً اضافات القٌاس موازي 
لمٌل منحنً المعاٌرة المباشرة مما ٌدل على ان 

كاف  المباشرةبواسطة منحنً المعاٌرة   (SP)تقدٌر

لعدم  منحنً اضافات القٌاس ولاحاجة الى استخدام
بعض المعطٌات   (4)ٌبٌن الجدول وجود تداخلات.
 .اضافات القٌاسالتحلٌلٌة لمنحنً 

 
اضافات المعطٌات التحلٌلٌة لمنحنً   (4)لجدولا

 القٌاس
Found 

conc. 

mg.ml-1 

Start 

conc. 

mg.ml-1 

Linearity 

mg.ml-1 
Name of 

Pharmaceutical 

3.1 3 1-6 NORACTONE 

3.1 3 1-6 ALCTONE 

 

ٌبٌن بعض المعطٌات  (5)ان الجدول
الاحصائٌة لمنحنً الاضافات القٌاسٌة مثل 
الخطأ النسبً المئوي والاستردادٌة المئوٌة 

 والانحراف القٌاسً النسبً المئوي وحد

 .الكشف ومعامل الارتباط
نً المعطٌات الاحصائٌة لمنح  (5)الجدول

 اضافات القٌاس

R 
D.L  

µg.ml-1 
%RSD %Rec %Erel 

0.988 0.024 0.78 96.67 3.3 

 
 الاستنتاجات

طرٌقة التألق (اعتماد الطرٌقة المستخدمة  ٌمكن -0

من (SP) المادة الفعالة لتعٌٌن كمٌة )الجزٌئً
حبوب المستحضر الصٌدلانً من منحنً 

 المعاٌرة المباشرة.

ودقتها وعدم الحاجة الى  بسرعتها الطرٌقة تمتاز -7
تحضٌرات معقدة واعطت تكرارٌة ودقة عالٌتٌن 

 .اوضحها النتائج المستحصلة

 قلة كلفة الطرٌقة بسبب توفٌر المواد المستخدمة -3
 حامض الكبرٌتٌك والاٌثانول والماء المقطر(.)

 لم تحصل تداخلات بٌن المادة الفعالة -4

(SP) والمواد المضافة فً المستحضر
دلانً، هذا ما اوضحه منحنً اضافات الصٌ

 القٌاس.
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 ( تاثٌر درجات الحرارة على شدة التألق6الشكل )
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 ( تاثٌر الماء على شدة التألق7الشكل )

 بطرٌقة التألق الجزٌئً Sp( منحنى المعاٌرة المباشرة لتعٌٌم الدواء 8الشكل )
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Abstract 

The present study include a new developed method of analysis for determination 

of drug Spironolaction (SP) in some Pharmaceuticals by Spectrofluorometric method. 

Spironolaction was determined under optimal experimental condition that follows :- 

The excitation spectrum was (=351 nm), the emmetion spectrum was (=518 

nm), pH=1, the suitable temperature for reaction 60
o
C and the optimal time less than (3) 

minute. The analysis and rang statistical data was:-Linear dynamic rang (1-10) g.ml
-1

, 

the detection limit (D.L = 0.023    g.ml
-1

), Molar absorptivity ( = 29875 liter mole
-1

 

cm
-1

), Relative standard deviation (%RSD = 0.78), (%Erel = 3.3) and recovery (Rec = 

96.6) percentage. 

Determination of Spironolactone was accomplished by two methods 

(A) Using direct calibration curve method, Corr. Coef. (R = 0.988 and  %Rec = 97.4). 

(B) Using standard additional methods Corr. Coef (R =0.988 and %Rec= 96.6). 

 


