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تطوير طريقة طيفية لتقدير الالوبيورينول في المستحضرات الصيدلانية 
بأستخدام تفاعل الاقتران التأكسدي

اســتبرق قحطان رشاد 
المديريــة العامــة لتربيــة صلاح الدين قســم تربية الدور

مستخلص:

تــم تطويــر طريقــة طيفيــة حساســة ودقيقــة لتقديــر الالوبيورينــول بتفاعــل الاقــران التأكســدي  وتعتمــد 
ــد  ــل مؤكس ــيوم كعام ــودات البوتاس ــود بيري ــول بوج ــف الميت ــع كاش ــول م ــل الالوبيورين ــى تفاع ــة ع الطريق
في وســط حامــي ، حيــث يتكــون ناتــج ذو لــون بنفســجي، وأعطــى أعــى امتصــاص عنــد الطــول الموجــي 
523 نانومــر ويتبــع قانــون بــير في مــدى الراكيــز 7.2-0.8 مايكروغرام/مــل، وكانــت قيمــة الامتصاصيــة 
حــد  وقيمــة  مايكروغرام/ســم2   0.0079 ســاندل  دلالــة  وقيمــة  لر/مول.ســم   104×1.7 المولاريــة 
ــى  ــة ع ــت الطريق ــل،  إذ كان ــي0.2099 مايكروغرام/م ــد الكم ــل والح ــف 0.0629 مايكوغرام/م الكش
درجــة عاليــة مــن الدقــة والتوافقيــة فقــد كانــت قيمــة الاســرجاعية 100.63-99.80 % وقيمــة الانحــراف 
القيــاسي النســبي لا تتجــاوز 2.61 % وقــد طبقــت الطريقــة بنجــاح عــى الالوبيورينــول في في المســتحضرات 

ــة. الصيدلاني
الكلمات المفتاحية : طريقة طيفية ، الالوبيورينول ، الميتول . اقتران تاكسدي .

Development of a Spectrophotometric Method 
for the Determination of Allopurinol in Pharmaceutical Preparations 

Using an Oxidative Coupling Reaction
Istibraq Qahtaan Rashad

General Directorate of Education of Salah al-Din, Department of Education of al-Dur
Abstract :

includes the development of The spectrophotometric method for The determination of  
allopurinol via oxidative coupling with the metol reagent in presence of oxidizing agent 
potassium periodate as oxidizing in the acidic medium (acetic acid) to form a violet col-
ored product, which is soluble in water and showed the highest intensity of absorption at 
λmax 523 nm. the method has obeyed Beer’s Law in the concentration range (0.8-7.2µg/
ml), with molar absorptivity of 1.4×104 L/mol.cm. Sandel Index value 0.0079 µg/cm2, the 
detection limit 0.0629 µg/ml, The quantitative limit 0.2099 µg/ml, and the recovery was 
99.80-100.63 %, the relative standard deviation of the method does not exceed 2.61%. 
The proposed method was applied successfully for the determination of allopurinol phar-
maceutical preparation (Tablets) by both direct and standard addition methods.The evalu-
ations of results of this method were achieved by applying t and F tests, the results showed 
that there is no significant difference between the proposed and standard method, and thus 
the proposed method is of a good validity for the determination of allopurinol in its phar-
maceutical preparations.

Keywords: allopurinol, Metol, Oxidative coupling, Spectrophotometric. 
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المقدمة

 :)Allopurinol( 1-1 الالوبيورينول
الاسم العلمي :

1,5-Dihydro-4H-pyrazolo[3,4-d]pyrimi-

din-4-one

 

ــة  ــض ، صيغتــه الجزيئي ــون أبي ــحوق ذو ل ــو مس ه
C5H4N4O  ووزنــه الجزيئــي 136.1غم/مــول ، وقليــل 

للذوبــان  في المــاء و الإيثانــول.) )1هــو دواء يســتخدم 
لعــاج النقِْــرِس وحــى الــكى عــن طريــق تقليــل إنتاج 
حامــض اليوريــك )المســؤول عــن التســبب في النقِْــرِس 
وحــى الــكى إذا زاد في جســم الإنســان ويؤخــذ فمويــا 
Hy-  ةفقــط وموجــود بشــكل اقراص بمســميات تجاريــ
poric, Zyloric)2( ويوجــد في المســتحضرات الصيانيــة 

عــى شــكل اقــراص دوائيــة وشراب)1(.
دواء  تقديــر  في  المســتخدمة  الطرائــق   1-1-1

: الالوبيورينــول 
1-1-1-1 الطرائق الطيفية:

قــام الباحث Najim )2( بتطويــر طريقة طيفية لتقدير 
المســتحضرات  وفي  النقــي  شــكله  في  الالوبيورينــول 
الصيدلانيــة ، وذلــك بالاعتــاد عــى صفتــه الاختزاليــة 
الثاثــي  اليوديــد  مــن خــال إخمــاده لطيــف معقــد 
I3 ) ذو اللــون الأصفــر والــذي لــه أعــى امتصــاص 

-)

ــدى  ــد إن م ــر، ووج ــي 350 نانوم ــول الموج ــد الط عن
الراكيــز الخاضعــة لقانــون بــير 9-1 مايكروغــرام/

مــل وإن الامتصاصيــة المولاريــة 27229 لر/مــول.
ســم ودلالــة ســاندل 0.0053 مايكروغرام/ســم2 وإن 
الخطــأ النســبي 1.83-0.5 % والانحــراف القيــاسي 

النســبي 2.1-2.6 %  .
تــم تقديــر الالوبيورينــول طيفيــا عــن طريــق تفاعــل 

(-n ) انتقــال الشــحنة بوصفــه مانــح لالكرونــات 
Electron donor مــع مركبــات مســتقبلة لالكرونــات 

(π-Electron acceptor) وهــي 3.2-ثنائــي كلــورو-

 (DDQ) ســيانو-بارا-بنزوكوينون  6-5-ثنائــي 
هيدروكــي- كلورو-5-2-ثنائــي  و6-3-ثنائــي 
منهــم  اعطــى كل  (P-CLA) حيــث  بارابنزوكوينــون 
 450 موجــي  طــول  عنــد  لامتصــاص  قيمــة  اعــى 
،515 نانومــر والامتصاصيــة المولاريــة 1.95×103 
0.16×103 لر/مول.ســم وقيمــة دلالــة ســاندل   ،
وبحــدود  مايكروغرام/ســم2   0.0043  ،  0.0035
مايكروغرام/مــل   5-50  ،  2.50-60 خطيــة 
والانحــراف القيــاسي النســبي 0.12-0.74 ، -0.18
مايكروغــرام/  1.70  ،  7.96 كشــف  وحــد   0.99

.)3 مل)
اســتطاع الباحــث Khayoon )4( وجماعتــه مــن تقديــر 
الالوبيورينــول والكاتيكــول بوجــود الحديــد الثنائــي 
ليعطــي ناتــج ذو لــون ازرق يكــون اعــى امتصــاص 
ــدود  ــت ح ــر وكان ــي 580 نانوم ــول موج ــد ط ــه عن ل
والامتصاصيــة  مايكروغرام/مــل   2-10 الخطيــة 
لر/مول.ســم ودلالــة ســاندل   103×9.4 المولاريــة 

 . مايكروغرام/ســم2   10-2×1.4
1-1-1-2 طرائق كروماتوغرافيا :

اســتطاع الباحثــان Brown و Bye)5( مــن اســتخدام 
الأداء  عاليــة  الايــوني  التبــادل  تقنيــة كروماتوغرافيــا 
لتقديــر الالوبيورينــول داخــل جســم الإنســان في كل 
  chelex-100 مــن الــدم والبول وتمــت باســتخدام راتنــج
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في شــكل النحــاس الثنائــي حيــث تــم تكويــن منحنيــات 
معايــرة خطيــة لالوبيورينــول عــى مــدى -0.068
1.36 مايكروغرام/مــل في البازمــا و0.07-15.7 

ــول.  ــل في الب مايكروغرام/م
تمكــن الباحــث Godoy )6( وجماعتــه تقديــر كميــة 
لعينــات   HPLC تقنيــة  طريــق  عــن  الالوبيورينــول 
LhchoCART 125- بازمــا الكاب باســتخدام عمــود
Lichrospher 100RR-8– 4 والطــور المتحــرك متكــون 

مــن مزيــج مــن المــاء بنســبة %0.1 وحامــض الفورميــك 
ــى  ــل ع ــم الفص ــبة %0.25 ويت ــتونريل بنس %88 واس
باســتخدام سرعــة جريــان قدرهــا 0.7 مل/دقيقــة وتــم 
القيــاس باســتخدام مكشــاف الاشــعة الفــوق بنفســجية 
عنــد طــول موجــي 254 نانومــر. وكان الحــد الكمــي 
أقــل مــن 0.1 مايكروغرام/لــر وكان التحليــل الخطــي 

ــل.  ــز 20-0.1 مايكروغرام/م بركي
لتقديــر   (Rp-HPLC) طريقــة  طــورت 
باســتخدام  الدوائيــة  الاقــراص  في  الالوبيورينــول 
متحــرك  وطــور  مــم(،   250×2.6(   C18 العمــود 
وخــات   ،  M  0.02 الاســيتونريل:  مــن  يتكــون 
الامونيــوم اذ تكــون الدالــة الحامضيــة 4.6 في نســبة 
ــة،  ــا 0.8 مل/دقيق ــان قدره ــة جري V:V 50:50  بسرع

الطــول الموجــي للكشــف 210 نانومــر وتــم ذلــك 
باســتخدام مكشــاف الاشــعة الفــوق بنفســجية ، ووجــد 
دقيقــة   3.01 لالوبيورينــول  الاحتجــاز  زمــن  أن 
وحــدود الخطيــة 175-50 مايكروغرام/مــل وبلغــت 
الدقــة %0.83 والاســرجاعية %98 وحــد الكشــف 3 
ــل )7( .  ــي 10 نانوغرام/م ــد الكم ــل والح نانوغرام/م
السريعــة   LC-MS طريقــة  اســتخدام  تــم 
ومســتقبله  الالوبيورينــول  تقديــر  في  والحساســة 
بازمــا  في   )oxypurinol( اوكســيبورينول  الرئيــي 
اذ  داخــي  كمعيــار  الاميبفوديــن  باســتخدام  الــدم 

 C8ــود ــه العم ــون في ــوس يك ــور معك ــتخدام ط ــم اس ت
(mm × 3.9 mm, 5 μm 150) وطــور متحــرك يتكــون 

المــاء  في   %  0.01 الفورميــك  حامــض  خليــط  مــن 
الطريقــة  ان  بنســبة %5-95 ووجــد  والاســيتونريل 
ذات مــدى خطيــة يــراوح  10-0.01 مايكروغــرام 
مايكروغرام/مــل   0.01 الكمــي  الحــد  مــع  /مــل 

.  )8( التبايــن6.94  ومعامــل 
1-1-1-3 طرائق التحليل الكهربائية:

قــام الباحــث Teradale )9(  وجماعتــه مــن تطويــر 
متحســس جديد لتقديــر الالوبيورينول عــن طريق تأثره 
cetyltrimeth- (CTAB) نبســطح القطــب المتكــون مــ
ylammoniumbromide مــع محلــول الفوســفات ودالــة 

اذ   )CPE( الكاربــون  عجينــة  قطــب  في   3 حامضيــة 
وجــد أن هــذه الطريقــة حساســة براكيــز منخفضــة مــن 
)CTAB( ذو الاكســدة القويــة اذ يظهــر تأثــير ملحــوظ 
في تقديــر الالوبيوررينــول باســتجابة خطيــة فولتامريــة 
براكيــز عــى نطــاق 60-0.6 مايكرومــولاري مــع حــد 
كشــف وحــد كمــي 97.2 و 0.324 نانومــولاري عــى 
ــد  ــاح في تحدي ــعر بنج ــذا المستش ــق ه ــم تطبي ــوالي وت الت
الالوبيورينــول في عينــة المصــل البــري اذ تبــن أنــه 

حســاس وفعــال.
اهمية البحث : 

إن للبحث اهمية وهي إيجـــاد طريقـــة طيفيـــة بسـيطة 
وســـريعة واقتصـــادية وانتقائيـــة وحساســـة لتقـــدير 
Allopu-  الراكيــز الضئيلة جـــدآ مـــن الالوبيورينــــــول
rinol عــــــن طريــــــق تفــــــاعل الاقتــــــران التأكســدي 

باســتخدام كواشــف عضويــة مناســبة لهــذه التفاعــات 
وتطبيقاتهــا في المســتحضرات الصيدلانيــة .

الهدف من البحث :
ــك  ــران وذل ــبة لاق ــة مناس ــف عضوي ــاد كواش ايج
ــة تعطــي نتائــج جيــدة  ــل مؤكســدة قوي بوجــود عوام



ــتخدام  ــة اس ــة وبامكاني ــة عالي ــية ودق ــا وبحساس طيفي
الطريقــة المقرحــة في تقديــر المســتحضرات الصيدلانيــة 

ــدا . ــة ج ــز ضئيل ــا وبراكي ــة طيفي المختلف
 1-2 الجزء العملي: 

1-2-1 الأجهزة المستخدمة : 
تــم اســتخدام الاجهــزة الأتيــة للقياســات منهــا 
جهــاز مطيــاف امتصــاص الأشــعة فــوق البنفســجية 

Shimadzu UV-visible spectrophotom- .والمرئيــة 
الحامضيــة   الدالــة  قيــاس  وجهــاز   eter UV-1800

KERN ACS120- وميــزان حســاس WTW pH 7310

4  وخايــا زجاجيــة .

1-2-2  الكواشف والمواد الكيميائية المستخدمة :
تــم اســتخدام مــواد كيميائيــة وكواشــف عــى درجــة 

عاليــة مــن النقــاوة وهــي مبينــة بالجــدول )1-1(:

الجدول)1-1( المواد الكيميائية المستخدمة

AssayChemical formulaChemicals
99%C5H4N4OAllopurinol

99.5%(C7H9NO)2.H2SO4Metol
95.5%KIO4potassium periodate
%90CH3COOHAcetic acid 
99%CH3COONaSodium acetate
95%C27H28Br2O5SBromothymol blue
%90C6H5Cl2NDichloroaniline  

99.5%C7H7NOp-aminobenzaldehyed
90.9%C7H5NO3p-nitrobenzaldehyed
99.9%KIO3Potassium Iodate
99%NH4Fe(SO4)2.H2OAmmonium ferric sulphate
99.95Ce(SO4)2Ceric sulphate
99%FeCl3Ferric chloride

1-2-3  محاليل المواد المستخدمة : 
 1000 القيــاسي  الالوبيورينــول  محلــول 
مــولاري(:  10-3×7.346( مايكوغرام/مــل 
ــول  ــن الالوبيورين ــرام م ــة 0.1000 غ ــضر بإذاب ح
النقــي في كميــة قليلــة مــن الايثانــول ثــم أكمــل الحجــم 
ــعة  ــة س ــة حجمي ــة في قنين ــد العام ــر إلى ح ــاء المقط بالم

ــل. 100 م
مايكروغرام/مــل   100 الالوبيورينــول  محلــول 

: مــولاري(   10-4×7.346(

حــضر بســحب 10 مــل مــن محلــول الالوبيورينــول 
القيــاسي المحــضر بركيــز 1000 مايكروغرام/مــل ثــم 
وضــع في قنينــة حجميــة ســعة 100 مــل وأكمــل الحجم 

بالمــاء المقطــر إلى حــد العامــة
 10-3×5 بركيــز  البوتاســيوم  بيريــودات  محلــول 

مــولاري :
 حــضر بإذابــة 0.115 غــرام مــن المــادة النقيــة بالمــاء 
المقطــر ثــم إكــال الحجــم إلى العامــة في قنينــة حجميــة 

ســعة 100 مــل.
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محلول حامض الخليك 0.1 مولاري تقريبا :
حــضر بســحب 6.4 مــل مــن حامــض الخليــك 
المركــز ثــم يخفــف في قنينــة حجميــة ســعة 100 مــل 
إذ  المقطــر  بالمــاء  العامــة   إلى حــد  الحجــم  ويكمــل 
يتكــون محلــول حامــض الخليــك ذو الركيــز 1 مــولاري 
الــذي أخــذ منــه 10 مــل ووضــع في قنينــة حجميــة ســعة 
100 مــل وأكمــل الحجــم إلى العامــة  لتحضــير محلــول 

ــولاري . ــز 0.1 م بركي
 M0.2 -حامــض الخليــك M0.2 المحلــول المنظــم

خــات الصوديــوم )دالــة حامضيــة 4.5(:
حــضر بأخــذ 28 مــل مــن  حامــض الخليــك بركيــز 
الصوديــوم  خــات  مــن  مــل   22 و  مــولاري   0.2
بركيــز 0.2 مــولاري  ثــم يخفــف بالمــاء المقطــر في قنينــة 

ــل.    ــعة 100 م ــة س حجمي
محلول الميتول بركيز 2-10 مولاري :

حــضر بإذابــة 0.3444 غــرام مــن المــادة النقيــة  
بالمــاء المقطــر ثــم أكمــل الحجــم إلى العامــة في قنينــة 

حجميــة ســعة 100 مــل بالمــاء المقطــر.
 100 بركيــز  الصيــدلاني  المســتحضر  محلــول 
 )  Allopurinol tablets 100 mg : مايكروغرام/مــل 

)  Bristol شركــة  إنتــاج 
غــرام(   4.30( حبــة   10 محتويــات  وزن  تــم 
ــئ  ــا يكاف ــا م ــذ منه ــا أخ ــحنها ومزجه ــد س ــة، وبع بدق
ــي )0.430(  ــول النق ــن الالوبيورين ــرام م 0.1000 غ
ــك،  ــول مــع التحري ــة مــن الايثان ــة قليل واذيــب في كمي
ثــم رشــح المحلــول وتــم غســله عــدة مــرات،  وأكمــل 
الراشــح بالمــاء المقطــر إلى حــد العامــة في قنينــة حجميــة 
ســعة 100 مــل . يؤخــذ مــن المحلــول المحــضر 10 مــل 
ويخفــف في قنينــة حجميــة ســعة 100 مــل ويكمــل 
بالمــاء المقطــر إلى حــد العامــة لتحضــير محلــول بركيــز 

100 مايكروغرام/مل.  

1-3  النتائج والمناقشة :
1-3-1 مبدأ الطريقة :

ــول  ــول بالميت ــدأ الطريقــة هــو اقــران الالوبيورين مب
البوتاســيوم في  المؤكســد بيريــودات  العامــل  بوجــود 
وســط حامــي، إذ يتكــون ناتــج ذو لــون بنفســجي 
يعطــي أعــى امتصــاص عنــد الطــول الموجــي 523 

نانومــر مقابــل المحلــول الصــوري.
1-3-2 الاختبارات الأولية :

أضيفــت 3 مــل من بيريــودات البوتاســيوم5×10-3 
ــز  ــول بركي ــول الالوبيورين ــن محل ــل م ــولاري إلى1 م م
4 مــل  100 مايكروغرام/مــل ، بعدهــا تــم إضافــة 
مــن كاشــف الميتــول بركيــز10-2 مــولاري وإضافــة 
1.5 مــل مــن حامــض الخليــك بركيــز 0.1 مــولاري . 
لوحــظ تكــون ناتــج ذو لــون بنفســجي ، ثم خفــف بالماء 
المقطــر إلى حــد العامــة في قنينــة حجميــة ســعة 25 مــل. 
ــي 523  ــول الموج ــد الط ــاص عن ــى امتص ــى أع اذ أعط

نانومــر مقابــل المحلــول الصــوري.
1-3-3 دراسة ظروف التفاعل المثلى :

لغــرض الحصــول عــى حساســية عاليــة ، تمــت 
دراســة واختيــار الظــروف المثــى التــي تعطــي أعــى 
امتصــاص للناتــج . تــم باســتخدام قنــاني حجميــة ســعة 

25 وخايــا زجاجيــة 1 ســم.
1-3-3-1 اختيار أفضل كاشف :

تــم أخــذ 4 مــل مــن كل مــن محاليــل الكواشــف 
المســتخدمة ذي الركيــز10x1-2 مــولاري ، وأضيفــت 
إلى قنــان حجميــة ســعة 25 مــل تحتــوي كل منهــا 1 مــل 
مــن الالوبيورينــول بركيــز100 مايكروغرام/مــل و 3 
مــل مــن بيريــودات البوتاســيوم بركيــز 10x5-3 مولاري 
ثــم إضافــة و1.5 مــل مــن المحلــول المنظــم )عنــد دالــة 
حامضيــة 4.5(، ثــم إكــال الحجــم بالمــاء المقطــر الى حــد 
العامــة. وتــم قيــاس طيــف الامتصــاص لــكل نمــوذج 



مقابــل محلولــه الصــوري بعــد مــرور 15 دقيقــة والنتائــج موضحــة في الجــدول )2-1( .

الجدول )1-2( تأثير نوع الكاشف

Absorbanceλ maxChemical formulaReagent
0.674523(C7H9NO)2,H2SO4Metol 
0.431613C27H28Br2O5SBromothymol blue
0.151429C6H5Cl2N  Dichloroaniline
0.281412C7H7NOp-aminobenzaldehyed
0.023400C7H5NO3p-nitrobenzaldehyed

أذ وجــد أن أفضــل كاشــف للأقــران هــو الميتــول، 
لذلــك تــم اســتخدامه في التجــارب الاحقــة .

1-3-3-2  تأثير كميــــة الكاشف :
ــة كاشــف الاقــران بأخــذ  ــير كمي  تمــت دراســة تأث
حجــوم مختلفــة )1- 6 مــل( مــن محلــول الميتــول ذي 
الركيــز 10-2 مــولاري مــع حجــوم مختلفــة )0.5 ، 

ــز  ــول ذي الركي ــول الالوبيورين ــن محل ــل( م 1، 1.4 م
100 مايكروغرام/مــل بوجــود 3 مــل مــن بيريــودات 
البوتاســيوم وإضافــة 1.5 مــل مــن المحلــول المنظــم 
)عنــد دالــة حامضيــة 4.5( في حجــم نهائــي 25 مــل 
وتــم قيــاس طيــف الامتصــاص بعــد مــرور 15 دقيقــة 

والنتائــج مبينــة في الجــدول )3-1(.

الجدول ) 1-3 ( تأثير كمية الكاشف

 Allopurinol of 5.6  Allopurinol of 4 ppm  Allopurinol of 2 ppmMl of metol 10-2

0.6200.1430.0011
0.7600.2590.0952
0.8870.4690.1123
0.9870.6770.2544
0.9430.6670.2245
0.9000.5100.1956

 )3-1( الجــدول  في  المبينــة  النتائــج  مــن  لوحــظ 
أعــاه أن حجــم 4 مــل مــن محلــول الميتــول  بركيز10-2 
مــولاري أعطــى أعــى قيمــة لامتصــاص ، لــذا تــم 

اعتــادهُ في التجــارب الاحقــة. 
 1-3-3-3 أختيار أفضل عامل مؤكسد :

تــم اســتخدام عــدة عوامــل مؤكســدة بركيــز-3
10x5 مــولاري أضيفــت الى 1 مــل مــن الالوبيورينــول 

ــة  ــت إضاف ــا تم ــل وبعده ــز 100 مايكروغرام/م بركي

ــل  ــولاري و1.5 م ــز10-2 م ــول بركي ــن الميت ــل م 4 م
 ،)4.5 حامضيــة  دالــة  )عنــد  المنظــم  المحلــول  مــن 
وأكــال الحجــم بالمــاء المقطــر إلى حــد العامــة في  قنينــة 
حجميــة ســعة 25 مــل. وتــم قيــاس طيــف الامتصــاص 
بعــد مــرور 15 دقيقــة لــكل نمــوذج مقابــل محلولــه 
ــن )-400 ــي ب ــول الموج ــن الط ــدى م ــوري في م الص
800 نانومــر( والنتائــج مبينــة في الجــدول )1-4(.
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اذ وجــد أن أفضــل عامــل مؤكســد هــو بيريــودات 
البوتاســيوم، لذلــك تم اســتخدامهُ في التجــارب الاحقة.

1-3-3-4 تأثير كمية العامل المؤكسد :
تمــت دراســة تأثــير كميــة العامــل المؤكســد مــن 
 3-10x5الركيــز ذي  البوتاســيوم  بيريــودات  محلــول 
منــه  مختلفــة  حجــوم  إضافــة  خــال  مــن  مــولاري 
)6-1 مــل( إلى قنــان حجميــة ســعة 25 مــل تحتــوي 

 100 الركيــز  ذي  الالوبيورينــول  مــن  مــل   1 عــى 
مايكروغرام/مــل، ومــن ثــم إضافــة 4 مــل مــن محلــول 
الكاشــف الميتــول و1.5 مــل مــن المحلــول المنظم)عنــد 
ــة 4.5( وإكــال الحجــم إلى حــد العامــة  ــة حامضي دال
بالمــاء المقطــر. وبعــد مــرور 15 دقيقــة تــم قيــاس طيــف 
 523 موجــي  طــول  عنــد  للمحاليــل  الامتصــاص 

نانومــر، والنتائــج مبينــة في الجــدول )5-1(.

الجدول )1-4(  تأثير العامل المؤكسد في الامتصاص

AbsorbanceλmaxChemical formulaOxidizing agent 5×10-3

0.676523KIO4Potassium periodate
0.265512KIO3Potassium Iodate
0.113420NH4Fe(SO4)2.H2OAmmonium ferric sulphate
--------Ce(SO4)2Ceric sulphate

0.123422FeCl3Ferric chloride

الجدول )1-5(  تأثير كمية العامل المؤكسد

654321ml of KIO4

0.5410.5390.5720.6750.5980.499Absorbance

ولوحــظ مــن النتائــج أن أفضــل حجــم يُعطــي أعــى 
ــودات  ــن بيري ــل م ــو 3 م ــون ه ــج المل ــاص للنات امتص

ــيوم. البوتاس
1-3-3-5 تــأثيــــر الدالــة الحامضية : 

1-3-3-5-1 تأثير القاعدة: 
تمــت دراســة تأثــير القاعدة باســتخدام هيدروكســيد 
الصوديــوم والامونيــا التــي تعمــل كل منهــا عــى تعكــر 

المحلــول لذلــك تــم اســتبعادها.
1-3-3-5-2 تأثير الحامض : 

عــى  الحامضيــة  الدالــة  تأثــير  دراســة  تمــت 
براكيــز  حوامــض  عــدة  باســتخدام  الامتصــاص 
إذ  حامــض،  كل  مــن  مــل   1 واخــذ  مــولاري    1

الكبريتيــك  حامــض  مــن  كل  حامضيــة  أن  لوحــظ 
ــك  ــول لذل ــر المحل ــى تعك ــل ع ــك تعم والهيدروكلوري
تــم اســتبعادها امــا حامــض الخليــك فيحافــظ المحلــول 

اســتخدامه لاحقــا. تــم  لذلــك  لونــه  عــى 
1-3-3-5-3 اختيار أفضل كمية من الحامض :

الوســط  تأثــير  لبيــان  الدراســة  هــذه  أجريــت 
الحامــي، باســتخدام حجــوم مختلفــة مــن حامــض 
ــه لايعمــل عــى  ــز 1 مــولاري ووجــد أن ــك بركي الخلي
حامــض  اســتخدام  تــم  لذلــك  الامتصــاص  زيــادة 
الخليــك بركيــز 0.1 مــولاري باحجــام مختلفــة تــراوح 
ــعة  ــة س ــان حجمي ــت الى قن ــل أضيف ــن 2.5-0.5 م ب
25 مــل تحتــوي  كل منهــا عــى 1 مــل مــن محلــول 



الالوبيورينــول بركيــز 100 مايكروغرام/مــل و3 مــل 
مــن محلــول البيريــودات بركيــز5×3-10  مــولاري و 4 
مــل مــن محلــول الميتــول بركيــز10-2 ، ثــم خففــت بالماء 
المقطــر الى حــد العامــة في قنينــة حجميــة ســعة 25 مــل. 

وتــم قيــاس الامتصــاص بعــد 15 دقيقــة  لــكل نمــوذج 
مقابــل محلولــه الصــوري عنــد 523 نانومــر، والنتائــج 

موضحــة في الجــدول )1-6(.

الجدول )1-6( اختيار أفضل كمية من الحامض

pHAbsorbanceml of  0.1M  CH3COOH
5.60.636Without
4.60.6540.5
4.50.6671
4.50.6851.5
4.40.6692
4.40.6482.5

أذ لوحــظ مــن الجــدول أعــاه كميــة الحامــض التــي 
تعطــي أعــى قيمــة لامتصــاص هــي 2-1 مــل، لذلــك 
ــك  ــض الخلي ــول حام ــن محل ــل م ــتخدام 1.5 م ــم اس ت

)الدالــة الحامضيــة 4.5( في التجــارب الاحقــة

1-3-3-5-4 تأثير كمية المحلول المنظم :
تــم تحضير المحلــول المنظــم)10( 0.2 مــولاري حامض 
بدالــة  الصوديــوم  خــات  مــولاري  الخليــك-0.2 
ــط  ــه لضب ــدة من ــام متزاي ــتخدم أحج ــة 4.5 واس حامضي

الدالــة الحامضيــة والنتائــج مبينــة في الجــدول )7-1(.

الجدول )1-7(  تأثير كمية المحلول المنظم

2.521.510.50.0V  (ml) of  Buffer solution
0.6610.6780.6850.6750.6780.656Absorbance

تبــن مــن النتائــج  ان اســتخدام 2-0.5 مــل تعطــي 
اعــى امتصــاص بالدالــة الحامضيــة المطلوبــة لذلــك تــم 

اعتــاد حجــم 1.5 مــل مــن المحلــول المنظــم.
1-3-3-6  تسلسل الاضافات :

تمــت دراســة تأثــير تغيــير تسلســل إضافــة مــواد 
ــدد  ــراء ع ــون بإج ــج المل ــاص النات ــى امتص ــل ع التفاع

مــن التجــارب، وقــد وجــد أن تغيــير تسلســل الإضافــة 
لايؤثــر عــى امتصــاص الناتــج الملــون وقــد تــم اعتــاد 

ــدول )8-1(. ــن في الج ــا مب ــم 1 ك ــل رق التسلس
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1-3-3-7  تأثير درجة الحرارة :
ــاص  ــى امتص ــرارة ع ــة الح ــير درج ــة تأث ــم دراس ت
الناتــج الملــون حســب ظــروف التفاعــل باســتخدام 

درجــات حــرارة º 5-60م عنــد طــول موجــي 523 
نانومــر والنتائــج مبينــة في الجــدول )9-1(.   

الجدول )1-8(  تسلسل الاضافات

AbsorbanceOrder of additionOrder number
0.687D+O+R+B1
0.679D+R+O+B2
0.691R+O+D+B3
0.678O+D+R+B4

إذ ان  D: المادة المراد تقديرها ، R: الكاشف ، O: العامل المؤكسد ، B : المحلول المنظم .

الجدول )1-9(   تأثير درجة الحرارة

60555045403530252015105 Temperature
Cº

0.
67

9

0.
68

8

0.
68

9

0.
68

7

0.
69

3

0.
68

4

0.
67

9

0.
68

5

0.
68

1

0.
65

4

0.
60

7

0.
53

3

Absorbance

مــن الجــدول أعــاه يتبــن أن تغيــير درجــة الحــرارة 
ــم  ــك ت ــون ، لذل ــول المل ــاص المحل ــى امتص ــر ع لا يؤث

العمــل في درجــة حــرارة المختــبر.
1-3-3-8  تأثير المذيبات:

ــات عــى امتصــاص  ــير بعــض المذيب ــم دراســة تأث ت
ــول   ــول مــع الميت ــون مــن تفاعــل الالوبيورين ــج المل النات

حامــي  وســط  في  البوتاســيوم  بيريــودات  بوجــود 
بعــد أكتــال الإضافــات ثــم إكــال الحجــم إلى 25 مــل 
ــاص  ــف الامتص ــجيل طي ــم تس ــة . وت ــات مختلف بمذيب
15 دقيقــة لــكل محلــول مقابــل محلولــه  بعــد مــرور 
الجــدول)10-1(    في  مدونــة  النتائــج  الصــوري، 

.)1-1( والشــكل 

الجدول )1-10( تأثير المذيبات

Absorbanceλ maxSolvent

0.667523Ethanol

0.659520Methanol

0.615518THF

0.680523Water



مــن النتائــج يتبــن ان المــاء يعطــي أعــى امتصــاص 
عنــد الطــول الموجــي 523 نانومــر لذلــك تــم اختيــاره 

كأفضــل مذيــب.
1-3-3-9 استقرارية ناتج التفاعل :

ــة  ــام مختلف ــة أحج ــذ ثاث ــة بأخ ــذهِ الدراس ــت ه تم
)0.5، 1، 1.4 مــل( مــن محلــول الالوبيورينــول ذي 
الركيــز 100 مايكروغرام/مــل تراكيزهــا النهائيــة 2 ، 
4 ، 5.6 مايكروغرام/مــل عــى التــوالي وإضافــة 3 مــل 
 3-10x5ــز ــودات البوتاســيوم ذي الركي مــن محلــول بيري
مــولاري وإضافــة 4 مــل من محلــول الميتــول ذي الركيز 
10-2 مــولاري 1.5 مــل مــن المحلــول المنظــم في قنينــة 

حجميــة ســعة 25 مــل وإكــال الحجــم إلى حــد العامــة 
بالمــاء المقطــر، ثــم قيــاس الامتصــاص لــكل نمــوذج 
ــدول  ــة في الج ــج مبين ــوري، والنتائ ــه الص ــل محلول مقاب
ــأن اكتــال الناتــج يحــدث بعــد 15  )1-11(  . وجــد ب
دقيقــة ويبقــى مســتقر لمــدة لا تقــل عــن 60 دقيقــة وتعــد 

مــدة مناســبة لإتمــام العديــد مــن القياســات.

THF

Ethanol

water
Methanol

A
bs

or
ba

nc
e

الشكل )1-1(  تأثير المذيبات

λ.nm
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1-3-4  طيف الامتصاص النهائـــي :
بعــد تثبيــت الظــروف المثــى وهــي اســتخدام 3 مــل 
 3-10x5مــن محلــول بيريــودات البوتاســيوم  ذي الركيــز
 1x10-2مــولاري و 4 مــل من محلــول الميتــول ذي الركيز
وإكــال  المنظــم  المحلــول  مــن  مــل  و1.5  مــولاري 
الحجــم إلى حــد العامــة في قنينــة حجميــة ســعة 25 
مــل الحاويــة عــى 1 مــل مــن الالوبيورينــول بركيــز 
100 مايكروغرام/مــل. ثــم قيــاس طيــف الامتصــاص 
الناتــج البنفســجي اللــون بعــد مــرور 15 دقيقــة، وجــد 

أنــهُ يعطــي أعــى أمتصــاص عنــد الطــول الموجــي 523 
أي  يُعــط  لم  الصــوري  محلولــه  أن  حــن  في  نانومــر 
ــح  ــا موض ــي ، وك ــول الموج ــذا الط ــد ه ــاص عن امتص
في الشــكل )2-1(. أذ أن SW يمثــل طيــف امتصــاص 
ــف  ــل طي ــر، SB يمث ــاء المقط ــل الم ــول مقاب الالوبيورين
المحلــول  مقابــل  الالوبيورينــول  محلــول  امتصــاص 
المحلــول  امتصــاص  طيــف  يمثــل   BW الصــوري، 

ــر. ــاء المقط ــل  الم ــوري مقاب الص

الجدول )1-11(   استقرارية الناتج
Absorbance of Allopurinol

Time (min.)
 5.6 µg/ml µg/ml4 µg/ml2 
0.5110.3230.1220
0.5690.5410.3215
0.6980.6430.33510
0.8310.6790.39815
0.8370.6810.34120
0.8400.6820.39525
0.8410.6800.39830
0.8370.6850.39735
0.8340.6810.34140
0.8360.6790.34245
0.8380.6770.33950
0.8330.6870.34055
0.8370.6840.33960
0.8370.6760.33565
0.8360.6740.33170

الجدول )12-1( الظروف المثلى للتفاعل

 1x1-2ml 4 مولاريالميتول
5x10-3ml 3 مولاريبيريودات البوتاسيوم

1.5----المحلول المنظم
------nm 523الطول الموجي

15 دقيقة------زمن اكتال التفاعل
----D+O+R+Bتسلسل الاضافة



1-3-5  طريقة العمل المعتمدة ومنحني المعايرة :
المثــى  الظــروف  حســب  الإضافــات  إكــال  تــم 
المبينــة في الجــدول )1 - 14( اذ اخــذ سلســلة قنــان 
حجميــة ســعة 25 مــل تحتــوي عــى احجــام 0.2-1.8 
مــل محلــول الالوبيورينــول بركيــز 100 مايكروغــرام/
مايكروغــرام/  0.8-7.2 النهائيــة  )تراكيزهــا  مــل 
مــل( وإضافــة كل مــن العامــل المؤكســد والكاشــف 
قيــاس طيــف الامتصــاص  المنظــم  وتــم  والمحلــول 

ــرور 15  ــد م ــوري بع ــول الص ــل المحل ــل مقاب للمحالي
ــان  ــم )1 - 3( و )1 - 4( يمث ــكلن رق ــة،  والش دقيق
منحنــي المعايــرة وطيــف الامتصــاص اذ تبــن ان تراكيــز 
قانــون بــير 7.2-0.8 مايكروغرام/مــل مــن محلــول 
ــاط مقــداره 0.9976  ــول ، بمعامــل الارتب الالوبيورين
وتــم حســاب قيمــة الامتصاصيــة المولاريــة وبلغــت 
قيمتهــا 41.7×10 لر/مول.ســم وقيمــة دلالــة ســاندل 

مايكروغرام/ســم2.  0.0079

A
bs

or
ba

nc
e

SW SB

BW

 nm λ

الشكل )1-2( طيف الامتصاص النهائي للالوبيورينول

الشكل )1-3( منحني المعايرة للالوبيورينول
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1-3-6 دقة الطريقة وتوافقيتها :
تــم اســتخدام الظــروف المثــى في طريقــة العمــل 
لاختبــار دقــة الطريقــة وتوافقيتهــا ، فقــد تــم أخــذ 
 ،  4  ،  0.8( مختلفــة  تراكيــز  لثــاث  قــراءات  ســت 
5.6  مايكروغرام/مــل( مــن محلــول الالوبيورينــول 

ضمــن حــدود قانــون بــير في منحنــي المعايــرة اذ تــم 
ــاسي  ــاب معــدل الاســرجاعية  والانحــراف القي حس
وتوافقيــة  دقــة  ذات  الطريقــة  ان  وجــد  النســبي)11(، 

عاليتــن كــا مبينــة النتائــج في الجــدول )1 - 13(.

λ nm .

الشكل )1 - 4( طيف الامتصاص لتراكيز 7.2-0.8 مايكروغرام/مل

A
bs

or
ba

nc
e

الجدول )1 - 13( الدقة والتوافقية

RSD,%Recovery, %
Conc. of Allopurinol (found)

 µg/ml
Conc. of Allopurinol (taken)

 µg/ml
2.61100.630.8050.8

0.42100.254.014

0.3199.805.5895.6

1-3-7  حد الكشف والحد الكمي :
 )12( الكمــي  والحــد  الكشــف  حــد  حســاب  تــم 
منحنــي  مــن  مأخــوذ  تركيــز  أدنــى  بقيــاس  وذلــك 
ــد  ــرة 0.8 مايكروغرام/مــل  ولســت مــرات وعن المعاي

الظــروف المثــى،  والنتائــج مبينــة في الجــدول )1-14( 
إذ بلغــت قيمــة حــد الكشــف 0.0629 مايكروغــرام/

مــل والحــد الكمــي 0.2099 مايكروغرام/مــل .



1-3-8  طبيعة الناتج المتكون :
ارتبــاط  ونســبة  المتكــون  الناتــج  طبيعــة  لمعرفــة 
طريقتــي  تطبيــق  تــم  فقــد  الكاشــف  مــع  العقــار 
ــبة  ــة النس ــوب( وطريق ــة ج ــتمرة )طريق ــيرات المس التغ
الموليــة )13( . وفي كا الطريقتــن يكــون كلٌ مــن محلــول 
الالوبيورينــول ومحلــول الميتــول في نفــس الركيــز)  10 
4-مــولاري( . ففــي طريقــة جــوب تــم وضــع  إحجــام 

مختلفــة مــن محلــول العقــار تــراوح بــن 0.5- 4.5 

مــل، وأضيفــت مكمــات هــذهِ الإحجــام إلى حجــم 5 
مــل مــن محلــول الكاشــف في سلســلة مــن قنــان حجميــة 
ســعة 25 مــل ثــم أضيــف 3 مــل مــن محلــول بيريــودات 
البوتاســيوم، وتــم التخفيــف إلى حــد العامــة بالمــاء 
ــد  ــل بع ــذهِ المحالي ــاص له ــاس الامتص ــم قي ــر، وت المقط
مــرور15 دقيقــة عنــد الطــول الموجــي 523 نانومــر 

والشكل )5-1( يبن أن النسبة هي 1:1.  
أمــا في طريقــة النســب الموليــة فقــد تــم وضــع 1 

الجدول )1-14( حد الكشف والحد الكمي

LOQ µ/mlD.L µ/mlSXConc. of  Allopurinol

0.2090.06290.02040.780.8

تركيــز  أدنــى   :Conc. Of Allopurinol و  الكمــي  الحــد   LOQ  : و  الكشــف  حــد   :D.L ان   إذ 
. قــراءات  لســتة  تركيــز  معــدل   : X و  المعايــرة  منحنــي  في  لالالوبيورينــول 

الشكل )1-5( طريقة جوب

مــل مــن محلــول العقــار في سلســلة قنــان حجميــة ســعة 
25 مــل ، واضيــف اليهــا محلــول الكاشــف بأحجــام 
تــراوح بــن 2-0.2 مــل ثــم اضافــة 3 مــل مــن محلــول 
بيريــودات البوتاســيوم ذي الركيــز 5x10-3 مــولاري  
ــد  ــر .وبع ــاء المقط ــة بالم ــد العام ــم إلى ح ــل الحج وأكم
ــاس طيــف الامتصــاص لهــذه  ــم  قي مــرور 15 دقيقــة ت

المحاليــل عنــد الطــول الموجــي 523 نانومــر مقابــل 
المحلــول الصــوري لــكل منهــا، ولقــد وجــد أن النســبة 
ــق  ــتمرة وتحق ــيرات المس ــة التغ ــع طريق ــق م ــة تتف المولي

ــكل)1-6(. ــن في الش ــو مب ــا ه ــبة )1:1( وك النس
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وعليه تكون المعادلة المقرحة:
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الشكل )1-6( النسبة المولية

1-3-9  التطبيقات :
المســتحضرات  عــى  الطريقــة  تطبيــق  أمكــن 
وهــو  الالوبيورينــول  عــى  الحاويــة  الصيدلانيــة 
Allopu- ــوب  ــكل حب ــدلاني عــى ش ــتحضر الصي )المس

 .)Bristol شركــة  انتــاج   rinol tablets 100 mg

1-3-9-1 طريقة القياس المباشرة:
محلــول  مــن  مختلفــة  تراكيــز  ثــاث  أخــذت 

/مــل(  مايكروغــرام   6.4  ،  4  ،  0.8( المســتحضر 
عنــد  المتبعــة  الخطــوات  بنفــس  المحاليــل  وعوملــت 
ــاس الامتصــاص  ــم قي ــرة ومــن ث ــي المعاي تحضــير منحن
لهــا عنــد الطــول الموجــي 523 نانومــر مقابــل المحلــول 
الصــوري ، و تــم حســاب معــدل القــراءات لــكل تركيز 
بالإضافــة إلى حســاب الاســرجاعية والنتائــج مبينــة في 

  .)1-15( الجــدول 
الجدول )1 - 15( الاضافات المباشرة للمستحضر

Average 
Recovery

Recov-
ery,%RSD,%

Conc. of Allo-
purinol (found) 

mg/ml

Conc. of  Allo-
purinol (taken) 

mg/ml

Type of  Phar-
maceutical

101.47
106.251.210.850.8

Tablet 99.250.683.974
98.910.266.336.4



معــدل  قيمــة  أن  أعــاه  الجــدول  مــن  تبــن 
الاســرجاعية 101.47 % في الحبــوب. ممايــدل عــى 
نجــاح الطريقــة المقرحــة في تقديــر الالوبيورينــول في 

عليــه. الحاويــة  الصيدلانيــة  المســتحضرات 
1-3-9-1  طريقة الإضافات القياسية :

أعــاه  المقرحــة  الطريقــة  أن  بيــان  اجــل  مــن 
خاليــة مــن التداخــات، طبقــت طريقــة الإضافــات 
ــتحضراته  ــول في مس ــر الالوبيورين ــية)14( في تقدي القياس
كميــات  اضافــة  الطريقــة  تضمنــت  الصيدلانيــة، 
0.4 مــل( مــن محاليــل المســتحضرات  ثابتــة )0.2 ، 

الصيدلانيــة المحــضرة انفــا بركيــز 100 مايكروغــرام/
مــل ، في سلســلتن مــن القنــاني الحجميــة ســعة 25 مــل، 
ــدة )0.2 ، 0.4 ، 0.6 ، 0.8  ــم إضافــة حجــوم متزاي ث
مــل( مــن المحلــول القيــاسي لالالوبيورينــول النقــي 
، وتــم معاملــة  مايكروغرام/مــل   100 الركيــز  ذي 
منحنــي  في  المتبعــة  الطريقــة  بنفــس  أعــاه  المحاليــل 
المعايــرة ، حيــث تــم قيــاس الامتصــاص )معــدل ســت 
ــد  ــوري عن ــه الص ــل محلول ــول مقاب ــكل محل ــراءات( ل ق
في  مبينــة  والنتائــج  نانومــر،   523 الموجــي  الطــول 

.)7  -  1( والشــكل   )16-1( الجــدول 

الجدول )1 - 16( الاضافات القياسية للمستحضر

Recovery,%RE,%Conc. of Allopurinol
(found) mg/ml

Conc. of  Allopurinol 
(taken) mg/ml

Type of  
Pharmaceutical

92.5-7.50.740.8
Tablet

102.52.51.641.6

طريقــة  أن  أعــاه  الجــدول  نتائــج  مــن  يتبــن 
الإضافــات القياســية متفقــة وبشــكل جيــد مــع الطريقــة 

المبــاشرة ضمــن المــدى المقبــول للخطــأ ممايــدل عــى ان 
الطريقــة مرضيــة .

A : منحني المعايرة ، B: منحني الاضافة القياسي للركيز0.8 مايكروغرام/مل ،
 C: منحني الاضافة القياسي للركيز 1.6 مايكروغرام/مل.  

الشكل )1 - 7( الاضافات القياسية للالوبيورينول على شكل اقراص

50
تطوير طريقة طيفية لتقدير الالوبيورينول في المستحضرات الصيدلانية 

بأســتخدام تفاعل الاقتران التأكســدي  ...........................................................................  اســتبرق قحطان رشــاد 



51 مـجــلــة الدراســات التربـويـــة والعـلمـيـــة - كلـيــة التـربــيــة - الــجـامـعــة العراقـيــة
العدد الرابع والـعشرون - المجلد الرابع - علوم الكيمياء - تشرين ثاني 2024 م

ــة  ــج الطريق ــي لنتائ ــم الاحصائ 1-3-9-1  التقيي
ــة  المقترح

بمقارنــة  وذلــك   F و   t اختبــاري  اســتخدام  تــم 
الطريقــة المقرحــة مــع الطريقــة القياســية )1( والتــي تتــم 
بــوزن 20 حبــة تحتــوي 0.1 غــرام مــن الالوبيورينــول 
مــن  مــولاري   0.05 مــن  مــل   20 في  واذابتــه 
ــة 80  ــة واضاف ــدة 20 دقيق ــوم لم ــيد الصودي هيدروكس
مــل مــن 0.1 مــولاري حامــض الخليــك ثــم قيــاس 
ــة  ــر لمعرف ــي 250 نانوم ــول موج ــد ط ــاص عن الامتص
ــة  ــة للطريق ــات التحليلي ــة التطبيق ــة وصاحي ــدى دق م
المقرحــة وذلــك مــن خــال تطبيــق الاختباريــن)14( 

ــن: الاتي
1. اختبــار t : يســتخدم هــذا الاختبــار للمقارنــة 
ــة  ــن إذ تُحســب قيمــة t التجريبي ــة الطريقت ــن مصداقي ب

ــة: ــة الآتي ــن المعادل م

    إذ أن N2,N1 : يمثــل عــدد القــراءات للطريقــة 
القياســية والطريقــة المقرحــة عــى التــوالي.

1: يمثــل معــدل القــراءات للطريقــة  X  , 2 X      
المقرحــة والطريقــة القياســية عــى التــوالي.

المشــرك  القيــاسي  الانحــراف  يمثــل   :  Spooled

للطريقتــن ويمكــن ايجــاده باســتخدام المعادلــة الآتيــة:
      

 t التجريبيــة  2.07 ±  أقــل من قيمة t وجــد أن قيمــة
الجدوليــة البالغــة 2.23 عنــد مســتوى ثقــة %95 ولعر 
درجــات حريــة بالنســبة للمســتحضر وهــذا يؤكــد بأنــه 

لا يوجــد فــرق معنــوي، وأن الطريقتــان لاتختلفــان مــن 
حيــث المصداقيــة .

2. اختبــار F : يتــم باســتخدم المعادلــة الآتيــة لإيجــاد 
 :F قيمــة

 F = S   /  S                   

.   S  > S إذ إن 

الاولى  للطريقتــن  التبايــن  يمثــان   :   S و   S  

هــي:   S2 وأن  التــوالي  عــى  والثانيــة 

Xi: تمثل قراءة تحليلية معينة.

: معدل قراءات القيم. iX
N-1: مثل درجة الحرية.

وجــد  أعــاه  في  الاحصائيــة  المعادلــة  وبتطبيــق 
ــة  ــن قيم ــل م ــة 2.749 أق ــة البالغ ــة F التجريبي أن قيم
ثقــة 95%  5.05 عنــد مســتوى  البالغــة  F الجدوليــة 
ولاربــع درجــات حريــة وهــذا يــدل عــى انــه لا يوجــد 
فــرق معنــوي بــن الطريقتــن، وأن الانحــراف القيــاسي 
ــذا  ــوائية، وله ــاء عش ــن أخط ــج ع ــن نات ــا الطريقت لكلت
ــة  ــة صالح ــدي المقرح ــران التأكس ــة الاق ــون طريق تك

للتطبيــق عــى المســتحضر الصيــدلاني.

الاستنتاج

ــر  ــة لتقدي ــة حساســة ودقيق ــر طريقــة طيفي ــم تطوي ت
حيــث  التأكســدي  الاقــران  بتفاعــل  الالوبيورينــول 
مــع  الالوبيورينــول  تفاعــل  عــى  الطريقــة  اعتمــدت 
كاشــف الميتــول بوجــود بيريــودات البوتاســيوم كعامــل 
مؤكســد في وســط حامــي حيــث يتكــون ناتــج ذو 
لــون بنفســجي ووجــد انــه أعــى امتصــاص عنــد الطــول 
مــدى  في  بــير  قانــون  ويتبــع  نانومــر   523 الموجــي 
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ــز 7.2-0.8 مايكروغرام/مــل ووجــد ان قيمــة  الراكي
لر/مول.ســم   104×1.7 المولاريــة  الامتصاصيــة 
0.0079 مايكروغرام/ســم2  وقيمــة دلالــة ســاندل 
وقيمــة حــد الكشــف 0.0629 مايكوغرام/مــل والحــد 
كانــت  حيــث  مايكروغرام/مــل  الكمــي0.2099 
ــد  ــة فق ــة والتوافقي ــة مــن الدق ــة عــى درجــة عالي الطريق
كانــت قيمــة الاســرجاعية 100.63-99.80 % وقيمــة 
ــد  ــاوز 2.61 % وق ــبي لا تتج ــاسي النس ــراف القي الانح
طبقــت الطريقــة بنجــاح عــى الالوبيورينــول في الحبوب.

التوصيات

ــدة  ــة عدي ــق طيفي ــتخدام طرائ ــة اس ــة دراس امكاني
لتقديــر عقــار الالوبيورينــول وامكانيــة دراســة اســتعال 
ككاشــف  هيدروكلوريــد  الرايفلوبيرازيــن  عقــار 

اقــران مــع عقــار الالوبيورينــول .
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