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Abstract 

    A Simple, rapid and sensitive spectrophotometric method has been proposed for the 
assay of Promethazine hydrochloride in pure and pharmaceutical formulations. The 
method based on formation of a Chloroform-Soluble green colored  product  having an 
absorption maximum at 606nm with after coupling of PMZH with  4-Aminoacetanilide in 
presence of N-bromosuccinimide in acid media (HCl). The optimum conditions for the 
reaction are described Beer̕s law is obeyed in concentration range2.0-22µg/ml, 
(R2=0.9965) having molar absorptivity of 9530.136 L.mol -1.cm-1, Sandel sensitivity equal 
to 0.0336µg/cm2. The proposed method was successfully applied for estimation of 
Promethazine hydrochloride in Pharmaceutical (ample) formulations. The results 
demonstrated that the procedure is accurate, precise and reproducible RSD<0.4743%, 
DL=0.2129µg/ml, Average recovery=100.54% depending on the concentration of 
promethazine hydrochloride. No interference was observed from common   excipients. 

 

 التأكسديالاقتران بهيدروكلويد  في المستحضرات الصيدلانية  البروميثازين ة لتقديرطيفي يقةرط
  برومو سكسنيميد-Nمينواسيتانلايد بوجود أ- 4 مع كاشف

            شيماء سعود صبري1   و محمد سالم عبدالعزيز2  

 قسم الكيمياء(1و2) /جامعة تكريت- كلية التربية للبنات

  :الخلاصة  

 هيدروكلوريد في حالته النقية وفي بعض البروميثازينتم وصف طريقة سهلة وسريعة وحساسة لتقدير عقار      
 تعتمد الطريقة المقترحة على تكوين معقد ذائب ملون باللون الاخضر ويمتلك اعلى. المستحضرات الصيدلانية
بروموسكسنيميد - Nامينواسيتانلايد بوجود - 4كاشف المع العقار  قترانوبعد ا 606nmوجي امتصاص عند الطول الم
 طبق ضمن مدى مننوجد ان قانون بير ي لتكوين المعقد فضلىوتم دراسة الظروف ال .HCl)في  الوسط الحامضي (

cm1-mol.L36530.19.- المولارية الامتصاصية  ،0.9965 وبلغت قيمة معامل الارتباط 22µg/ml-.02زالتراكي
يتجاوز  لا الانحراف القياسي النسبي، g/mlµ0.2129 حد الكشف، /2cm0.0336µg سأندليمة دلالة ،وق1 

هيدروكلوريد في  البروميثازينوطبقت الطريقة بنجاح في تقدير  .%100.45وقيمة معدل الاسترجاعية  ،%0.4743
    في الطريقة الدوائية.، كما وجد ان لا تأثير للمضافات الدوائية حالته النقية وفي بعض المستحضرات الصيدلانية
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.امينواسيتانلايد- 4، هيدروكلوريد البروميثازين ،كسديأالاقتران التالتقدير الطيفي،  الكلمات المفتاحية:   

 المقدمة  
  :هيدروكلورايد اسمه العلمي البروميثازين

 )N,N-Dimethyl-1-(10H-phenothiazin-10-yl)propan-2-amine hydrochloride (  
  :)1(التركيبية هيصيغته 

 

(وهو الجيل الاول من مضادات من ضمن المشتقات الفينوثيازينات هيدروكلورايد البروميثازينعد يُ    
واهم استخداماته لعلاج اعراض الحساسية   ،بعد العمليات الجراحية  ئله تأثيـر منوم ومضاد للتق .)1H()2الهستامين

كذلك يجب   الارق والمسـاعدة علـى النوم لإزالةوسيلان الانف والعطاس وكذلك يستخدم  التنفسيفي الجهاز 
 ،)3(لل الوظيفة الكبديةـوخ ،وامـراض القلب ،للمرضى الذين يعانون من تضخم الغدة الدرقية استخدامه بحذر

وفي الجهاز القلب  دوار) - ارتباك- نعاس - هدوء - في الجهاز العصبي المركـــزي (دوخة الاعراض الجانبية للعقار
، ) 4(في الجهاز الهضمي (جفاف الفم)و تباطئ في دقات القلب ) - الاغماء–الوعائي (ارتفـاع او انخفاض ضـغط الدم 

الذوبان في الماء والكحول  ازين هيدروكلوريد هو عبارة عن مادة بيضاء سريعةثيمن الصفات الفيزيائية للبروم
ويذوب بصعوبة في الاسيتون والايثر ويتحول الى اللون الازرق اذا تعرض للهواء او  وعديم الرائحة والكلوروفورم

 .)nm  249 -297)5ويبلـغ اعظم  امتصاص لمحلوله المائي عند الطول الموجي الرطوبة ولفترة طويلة
التجارية التالية وحسب الدول  بالأسماءحقن او شراب او حبوب    بأشكاليتواجد العقار في المستحضرات الصيدلانية 

  .)6(المنتجة
  المستحضر الصيدلاني  الدول المنتجة

Poland  Diphergan 
Brazil,Portugal  Fenergan  
Belgium,France  Phenergan  

Spain  Firnova  
Hungary  Piplehen  

اتوغرافيا السائل ذات الاداء الطرائق التحليلية المختلفة مثل تقنية الكروم لعديد مناالعقار الطبية تم تقديره ب لأهمية
  .)23( والفولتامترية  22)-(21الكهربائية ،) 20-(18يالحقن الجريان ،)17-10( الطيفية ،)HPLC   )7 -9العالي
اسيتانلايد امينو- 4كاشف كسدي مع تألاقتران البطريقة ا البروميثازينايجاد طريقة طيفية لتقدير : البحث من الهدف

  وتطبيق الطريقة المقترحة على المستحضرات الصيدلانية.
 

 الجزء العملي      

 الاجهزة المستخدمة    
 ،سم1عرض ذات زجاجية خليةفي قياس الامتصاصية  مع  جهاز مطياف مزدوج الحزمة ت الاجهزة التالية:أستخدم

  (Shimadzu UV-1800 Double beam Spectrophotometer- ياباني( ,  pH meter 3310 (Jenway)-

حساس ميزان ,الماني  (Sartorius BL210S)-حمام مائي  ,الماني(Clifton)- امريكي .  
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     :الكواشف والمواد الكيميائية المستخدمة

ستخدم الماء وأُ  SDI, BDH , Fluka.، من شركات كانت المواد الكيميائية والكواشف على درجة عالية من النقاوة 
 .في التحضيرات المقطر

 )g/ml µµµµ1000)M3-10×3.11محلول البروميثازين هيدروكلوريد القياسي . 1
حد هيدروكلوريد في كمية من الماء المقطر ثم اكمل الحجم الى  بروميثازينمن مسحوق  g 0.1000 بإذابةضر حُ     

  . (PMZH)وحفظ في قنينة معتمة بعيدة عن الضوء ويرمز له  بالمذيب نفسه ml100العلامة في قنينة حجمية سعة
  
 )ml gµµµµ500 )M3 -10×1.55/هيدروكلورايد  البروميثازينمحلول . 2
  مnnnnnnnن المحلnnnnnnnول القياسnnnnnnnي وتخفيفnnnnnnnه فnnnnnnnي قنينnnnnnnnة حجميnnnnnnnة سnnnnnnnعة  ml50هnnnnnnnذا المحلnnnnnnnول بأخnnnnnnnذ   حُضnnnnnnnر   

ml 100 .واكمل الحجم الى حد العلامة بالماء المقطر  

  )deiBromosuccinim-N M )2-01×1محلول العامل المؤكسد . 3
من الاسيتون لأنه لا يذوب في  الماء ثم 2.00ml بروموسكسنيميد في –Nمن مسحوق  0.1779g بإذابةضر حُ  

بالمذيب نفسه وحفظ في قنينة معتمة بعيدة عن الضوء،   100mlاكمل الحجم الى حد العلامة في قنينة حجمية سعة
     .NBSويرمز له

  )M3-10×5( امينواسيتانلايد- 4 محلول. 4
 لأنهدقائق  3تون مع التسخين لمدة يمعينة من الاس كمية امينواسيتانلايد في- 4من مسحوق  5g0.07  بإذابةضر حُ    

 .ml100في الماء ثم اكمل الحجم الى حد العلامة بالماء المقطر في قنينة حجمية سعة  لا يذوب
  
  ml 500µµµµg(Ampoules PMZH -oubari pharam -Syria/محلول المستحضرات الصيدلانية ( . 5
 فnيهيدروكلورايnد حيnث يnتم تفريnغ الحقنnه   البروميثnازين نم50mg nىهnذا المستحضnر بشnكل حقnن تحتnوي علnيوجد    

 .500µg/mlعلى تركيز  لماء المقطر لحد العلامة للحصولاوتخفيفها ب 100mlقنينة حجمية سعة 

  النتائج والمناقشة

   الاختبارات الاولية- 1
- 4من محلول كاشف  1.0ml ثم اضافة NBSمن  ml  1.0الى PMZHمن  1.0mlلوحظ عند اضافة   

يتكون ناتج اخضر اللون وتم قياس الامتصاص  1.0Mبتركيز حامض الهيدروكلوريك   1.0mlامينواسيتانلايد بوجود
مقابل المحلول الصوري وجد انه اعطى اعلى  )بالماء المقطر ml25(بعد اكمال الحجم في قنينة حجمية سعة 

 اي امتصاص عند هذه المنطقة. عطِ في حين ان المحلول الصوري لم يُ  606nmامتصاص عند الطول الموجي 
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  ) طيف الاختبارات الاولية1( شكل رقمال

Where: sample vs. Blank , Blank vs. Water 

  ضبط الظروف الفضلى -2

  اختيار افضل كاشف اقتران  -أ
  تم استخدام عدد من الكواشف الكيميائية التي من الممكن استخدامها ككواشف اقتران بتركيز      

 ) M3-10×5( ، وبحجم  الصوديوم بنزواتهيدروكسي  - 2امينو - 4امينوبريميدين و- 2امينواسيتانلايد و- 4وهي
.0ml1  بتركيز  هيدروكلوريد البروميثازينلتقدير(500µg/ml) بوجود وml. .01  من محلول العامل المؤكسد
NBS ذي التركيزM) 2-10×1 ) في وسط حامضي  (ml .0011.0بتركيM   منHCl في قنينة حجمية سعة (

25ml  الامتصاص لكل نموذج مقابل محلوله الصوري في مدى  ماء المقطر لحد العلامة وتم قياسثم اكمل الحجم بال
امينواسيتانلايد - 4ظهرت التجارب ان الكاشف الذي يعطي افضل امتصاص هو ، أ700nm-200من الطول الموجي 

  .) يبين ذلك2والشكل رقم (.)1والنتائج مدونة في الجدول رقم( ك تم اعتماده في التجارب اللاحقة,لذل
 

  ) اختيار افضل كاشف اقتران1الجدول رقم (

,Ԑ 
L/mol.cm  

  
Abs. maxλ 

nm 
Var.  M3-Reagent, 5× 10  NO 

7573.81  
0.472  
0.235  

606.00  
364.50  

SB 
BW 

4-Aminoacetanilide 
 

1 

2246.46  
0.140  
0.080  

516.50  
400.50  

SB 
BW 

Resorcinol 2 

2824.13  
0.176  
0.239  

517.00  
304.00  

SB 
BW 

2-Amino pyrimidine 3 

4444.80  
0.277  
0.033  

599.00  
536.50  

SB 
BW  

4-Amino-2-hydroxy sodium 
benzoate  

4 

 

λλλλ(nm) 

A
bs

or
ba

nc
e 

SB 
BW 
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  افضل كاشف اقتران اطياف اختيار )2الشكل رقم (

  اختيار افضل عامل مؤكسد -ب
من  ml.0 1) الى M 2-10×1 (العوامل المؤكسدة ذي التركيز  من من كل ml.01 بإضافةتمت هذه الدراسة     

 1.00ml) واضافة M 3-10 ×5(اليها ذي التركيز امينواستلانلايد- 4 من الكاشفml.01واضافة PMZHمحلول  
وتم , الى حد العلامة  ثم اكمل الحجم بالماء المقطر  25mlفي قنينة حجمية سعة 1.0Mبتركيز   HCl من حامض

 ).2النتائج مدونة في الجدول رقم (و بوجود محلوله الصوري 606nm قياس الامتصاص عند الطول الموجي
  اختيار افضل عامل مؤكسد )2جدول رقم (ال

]6e(CN)F[3K  KIO4  KIO3  NBS  Oxidizing agent 
0.032  0.423  0.250  0.556  Abs.      

  

  تأثير نوع المذيب - ج
ذي  PMZHمن محلول  1.0mlكل منها  لوضع و 25mlثلاث قناني ذات حجم  بأخذتمت هذه الدراسة       

من  ml.02ثم اضافة   )M 2 -10×1 (ذي التركيز NBSمن محلول  ml 1.5) واضافة 500µg/ml (يز ـــــالترك
بمذيبات  مواكمال الحج M.01بتركيز HClمن  1ml) وM) 3-10×5اسيتانلايد بتركيز امينو- 4محلول الكاشف 

والنتائج موضحة  ، لذلك تم اعتماده كأفضل مذيباسيتون وجد ان الماء يعطي اعلى امتصاص، ايثانول، الماء :مختلفة
  ).3الجدول رقم (

  
  ) اختيار افضل مذيب3الجدول رقم (

Absorbance maxλ  Solvent NO 
0.556  660  Water 1 
0.412  610  Acetone 2 

0.383  615  Ethanol 3 

  
  تأثير نوع  الحامض  - د

) 4كمnnا موضnnح فnي الجnnدول رقnnم ( ) مnن احمnnاض قويnnة وضnعيفةM)1.00سnتخدام تركيnnز مnnن تمnت هnnذه الدراسnnة با      
حيnث   نوع الحnامض وتركيnزه علnى امتصnاص النnاتج الملnون واختيnار افضnل حnامض وافضnل تركيnز تأثيرلمعرفة مدى 

مnن  1.0mlو500µg/ml بتركيnز   PMZH مnن1.0ml تحتnوي  25mlيتم اضnافتها  بتسلسnل الnى قنnاني حجميnة سnعة
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وقيnnاس الامتصnnاص عنnnد  , وتnnمثnnم اكمnnل الحجnnم بالمnnاء المقطnnر لحnnد العلامnnة , NBSمnnن  1.0mlو اسnnتلانلايدامينو- 4
     .يرمقابل المحلول الصو 606ل الموجي الطو

  ) تأثير نوع الحامض على الامتصاص الناتج الملون4رقم ( جدولال

4SO2H  COOH 
3CH  HCl  Acids of 1M  ml 

0.489  0.460  0.598  Abs.  

لnذلك  0.598)اعلnى امتصnاص ( ىاعط1.0M nبتركيز HCl من حامض 1.0ml لوحظ من  الجدول اعلاه ان استخدام 
  تم اعتماده في التجارب اللاحقة.

 تأثير الدالة الحامضية  - و
احجnnام مختلفnnة مnnن  بإضnnافةتnnم دراسnnة الدالnnة الحامضnnية  ،كأفضnnل حnnامض 1.0M بتركيnnز HCl حnnامض ذاتخnnابعnnد      

مnن 1.0ml و500µg/ml بتركيnز  PMZHمnن العقnار  1.0mlتحتnوي علnى  25mlالحامض الى  قناني حجميه سعة  
NBS زnبتركي) M 2-10×1( وml.01  فnن الكاشn4م -) زnيتانلايد بتركيnامنيواسM 3  -10×5 ( وml.01 ـمnنــــــ     
HCl  زnn1.00بتركيM nnُة ثnnد العلامnnر لحnnاء المقطnnم بالمnnل الحجnnم وم اكمnnاصتnnاس الامتصnnد  قيnnائق  10بعnnول دقnnد الطnnعن

  .)5( رقمفي الجدول والنتائج موضحة  606nm الموجي 
  الحامضية الدالـــة تأثيــــر) 5( جــدول رقمال

PH Abs. ml of 1M HCl  
4.3 0.377 Without 
2.2  0.463  0.5 
2.6  0.411  0.8 
2.8  0.536  1.0  
2.1  0.504  1.5 
1.6  0.484  2.0 
1.4  0.466 2.5 

فnnي  اعتمnادهتnnم  االتفاعnnل لnذ لإتمnامكافيnة  1Mبتركيnnز HCl  مnن الحnامض 1mlلnوحظ مnن الجnnدول اعnلاه ان اسnnتخدام 
  التجارب اللاحقة.

  كمية العامل المؤكسد تأثير  - ز
 امــــن خلال اضافة احجم )M)2  -10 ×1بروموسكسنيميد بتركيز - Nتمت هذه الدراسة تأثير عامل المؤكسد     

امينواسيتانلايد - 4من محلول الكاشف  1.0mlثم اضافة   25ml) منه الى قناني حجمية سعة(2ml-0.2مختلفة من 
واكمل الحجم الى حد العلامة بالماء المقطر  ،HCl  1.0Mذو التركيز  من 1ml) ثم اضافة M3-10×5( التركيزذي 

والنتائج  ، 606nmعند الطول الموجي دقائق 10بعد  ثم تم قياس الامتصاص المحاليل مقابل المحلول الصوري
  ).6( مدونة في الجدول رقم

  ) تأثير كمية العامل المؤكسد6جدول رقم (ال

2.5  2.0  1.5  1.2  1.0  0.8  0.5  0.2  
    M2-1×10 of NBS 

ml 
  

0.442  0.463  0.491  0.506  0.538  0.448  0.316  0.256 Abs. 

ً 606nmاعلى امتصاص عند الطول الموجي  ىعطأ 1.5mlه ان لوحظ من الجدول اعلا   .، لذا تم اعتماده لاحقا
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  تأثير كمية كاشف الاقتران  - ح
  تمnnnnnnnت دراسnnnnnnnة تnnnnnnnأثير كاشnnnnnnnف الاقتnnnnnnnران بأخnnnnnnnذ حجnnnnnnnوم مختلفnnnnnnnة مnnnnnnnن محلnnnnnnnول الكاشnnnnnnnف ذي التركيnnnnnnnز     
M) 3-10×5 (من ml)2-50. عnات) مnن كميnة مnمختلفPMZH   زnذي التركيg/mlµ500  ودn1.5بوجml  نnل مnالعام

ثnم تnم قيnاس  ،l25mفnي حجnم نهnائي   M.01تركيnزذو ال  HCl من الحامضml.01) و  NBS M) 2-10×1المؤكسد 
 فnي الجnnدول بينnةمقابnل المحلnول الصnوري والنتnائج م 606nmعنnد الطnول المnوجي دقnائق  10بعnد امتصnاص المحاليnل 

  ).7(رقم 
  تأثير كمية كاشف الاقتران )7(رقم  جدولال

Absorbance of µg/ml PMZH 
 

Amount ml of Reagent  
M3-10×5  

  2R 1.5  0.1  0.5  
0.9202  0.216  0.179  0.065 0.5  
0.9024  0.215  0.153  0.136 0.8  
0.9757  0.589  0.439  0.176  1.0  
0.9989  0.576  0.409  0.222  1.5  
0.9999  0.794  0.516  0.229  2.0  

  

واعلى  اسيتانلايد اعطى اعلى امتصاص للناتج الملونامينو- 4من الكاشف 2.0ml  لوحظ من الجدول اعلاه ان استخدا
  لذا تم اعتماده في التجارب اللاحقة. معامل ارتباط

  تأثير تسلسل الاضافات  - ط
ون المركnnب النnnاتج لnnذلك تnnم اجnnراء عnnدد مnnن التجnnارب لnnضnnافة المحاليnnل المسnnتخدمة تnnأثير علnnى شnnدة ا ان لتسلسnnل       

 واضــnـيف 500µg/mlبتركيnز  PMZHمnن  1mlتحتnوي  25mlوبتسلسل اضnافات مختلفnة  فnي قنnاني حجميnة سnعة 
امينواسnيتانلايد ذي - 4مnن محلnول الكاشnف  ml2.0) وثnم اضnافة  NBS M) 2-10×1من العامل المؤكسnد  1.5mlليه ا

ثnم تnم قيnاس امتصnاص  ˓ml25  ئيفnي حجnم نهnا  1M بتركيnز  HCl مnن الحnامض ml.01) و M 3-10×5التركيnز(
 رقnم النتnائج فnي الجnدوليلاُحnظ مnن مقابnل المحلnول الصnوري و 606nmعنnد الطnول المnوجي  دقnائق 10بعnد   المحاليل

  والاطيnاف موضnحة فnي الشnكل رقnم، اللاحقnة التجnارب فnي اعتمnاده تnم لnذا امتصnاص اعلnى يعُطnي) 1( التسلسلأن  )8(
 )3.(  

  ر تسلسل الاضافات)  تأثيـــــ (8رقم لجــــــدولا                                     
Absorbance  Order of addition  NO  

0.532  D + O + R + A   1  
0.275 D + O + A + R  2  
0.433 D + R + O + A  3  
N.R.  D + R + A+ R  4  
N.R. D +A + O + R  5 

Where: D=Promethazine̠HCl, O=N-Bromosuccinimide, R=4-Aminoacetinlide and A=HCl 
 
 



 
 

Kerbala  Journal  of Pharmaceutical  Sciences. No. (14)    2018 (14) مجلة  كربلاء  للعلوم  الصيدلانية  العدد 

111 

 

 

  ) اطياف تسلسل الاضافات3( الشكل رقم
  

  حرارة على  امتصاص الناتج الملون  التأثير درجة  - ي
 مْ 60–5 تمت دراسة تnأثير درجnة الحnرارة  علnى امتصnاص النnاتج الملnون المتكnون باسnتخدام درجnات حراريnة مnن       

  بتركيnnnز NBSمnnnن محلnnnول 1.5ml واضnnnيف اليnnnه  500µg/mlبتركيnnnز  PMZHمnnnن  1.0mlحيnnnث تnnnم اضnnnافة 
M) 2 -10×1  يفnnم اضnn2.0) ثml  نnnز - 4مnnيتانلايد بتركيnnامينواسM3-10×5 1.00وml نnnم HCl  زnnnبتركي M1.0 

التفاعnل ومnن ثnم  لإتمnامائق قnد 10وتركnت المحاليnل فتnرة   25mlوبعدها تم التخفيف بالماء المقطر في قنينة حجمية سعة
مبينnة فnي الجnدول رقnم والنتnائج  مقابnل محاليهnا الصnورية606nm الطnول المnوجي  تnم قيnاس الامتصnاص للمحاليnل عنnد

)9(.  
  على الامتصاص ر درجة الحرارةــتأثيـ )9( رقم الجدول

60 55  50  45  40  35  30  25  20  15  10  5 Temp 
C°  

0.329  0.340  0.357  0.365  0.412  0.480  0.570  0.573  0.585  0.604  0.603 0.592 Abs.  

ويقل الامتصاص كلما زادت درجة الحرارة لذا تم  مْ 15- 10هي يلاحظ من الجدول اعلاه ان درجة الحرارة الامثل 
  في التجارب اللاحقة. مْ 15اعتماد درجة الحرارة 

 
  (استقرارية ناتج التفاعل)ناتج التفاعل على تأثير تغير الزمن   - 3
مnن  )10 -20 -30( g/mlµ) يمثnل تراكـnـيز ml0.5،1.0،1.5 (تمت هnذه الدراسnة بأخnذ ثلاثnة حجnوم مختلفnة وهnي      

ثnnم  )M2 -10×1 (ذي التركيnnز  NBSمnnن محلnnول  ml 1.5واضnnافة   500µg/mlذي التركيnnز   PMZHمحلnnول 
 M.01بتركيnز  HClمnن  ml.01) وM) 3-10×5 امينواسnيتانلايد ذي التركيnز- 4مnن محلnول الكاشnف  ml.02اضnافة  

تبقnى مسnتقرة  الملnون امتصnاص النnاتج ةوان قيمn الحجم بالماء المقطnر لحnد العلامnةواكمال  25mlفي قنينة حجمية سعة 
  .)10( رقمالعديد من القياسات والنتائج مدونة في الجدول   لإتماموهذه المدة كافية   دقيقة 120 من اكثر لمدة
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  ناتج التفاعل استقراريه) 10( رقم الجدول

Absorbance µg/ml  
Time(min) 

20  
0.550  0  
0.554  5  
0.554  10  
0.557  15  
0.556  20  
0.556  35  
0.556  40  
0.557  50  
0.558  60  
0.558  75  
0.559  90  
0.559  110  
0.559  125  

   طيف الامتصاص النهائي -4
مnnن 2.0ml و 500µg/mlذي التركيnnز PMZH مnnن  1.0mlبعnnد الوصnnول الnnى الظnnروف المثلnnى هnnي اسnnتخدام       

 M 2-10×1مnnnن محلnnnول العامnnnل المؤكسnnnد بتركيnnnز  1.5mlو M3-10×5لايد ذي التركيnnnز انتيامينواسnnn- 4الكاشnnnف 
دقnائق لاكتمnال واسnتقرار التفاعnل  10وتركت المحاليل لمnدة  مْ 15وفي درجة حرارة  1.0Mبتركيز  HClمن  1.0mlو

نnnاتج للتnnم قيnnاس الامتصnnاص النهnnائي  ، ثnnمبالمnnاء المقطnnر 25mlواكمnnل الحجnnم الnnى حnnد العلامnnة فnnي قنينnnة حجميnnة سnnعة 
فnي حnين ان  nm 606عطnي اعلnى امتصnاص عنnد الطnول المnوجي يُ  هوجnد انn ،مقابnل محلولnه الصnوريالاخضر اللnون 

  ).4( رقم موضح في الشكل كما اي امتصاص في هذه المنطقة عطِ محلوله الصوري لم يُ 

 

امينواسيتانلايد بوجود - 4هيدروكلوريد بتفاعله مع  البروميثازين) طيف الامتصاص النهائي لتقدير 4الشكل رقم (
  سكسنيميد.برومو-Nالعامل المؤكسد 

يمثل طيف امتصاص  SB-هيدروكلوريد مقابل الماء المقطر البروميثازينيمثل طيف امتصاص  SB- :حيث ان
  المقطر.يمثل طيف الامتصاص المحلول الصوري مقابل الماء  - BWو  مقابل المحلول الصوري البروميثازين
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  طريقة العمل المعتمدة ومنحنى المعايرة - 5
) من محلول (36µg/ml-2 ) يمثلml   )1.8 -0.1تم اخذ احجام  مختلفة 25mlفي سلسلة قناني حجمية  سعة      

 ذي التركيز NBSمن محلول العامل المؤكسد 1.5mlثم اضافة  /ml 500µgهيدروكلوريد ذي التركيز البروميثازين
M2 -10×1  ثم اضافةml.02  امينواسيتانلايد ذي التركيز- 4من محلول الكاشفM 3-10×5  واضافةml.01 من

ويستقر  دقائق لكي يكتمل التفاعل 10وتركت المحاليل لمدة  ،اليها1.0Mمحلول حامض الهيدروكلوريك ذي التركيز 
مقابل  606nmعند طول الموجي   ثم قياس امتصاص المحاليل ،ثم اكمل الحجم الى حد العلامة بالماء المقطر

) (وهذا 2- (22µg/mlالمعايرة يتبع قانون بير ضمن مدى  ىبينان ان منحنيُ ) 6و5( رقم نالمحلول الصوري والشكلا
 L.mol9530.136- الامتصاصية المولاريةبلغت قيم  حيث )ةوهي ميزة حسن ىبين مدى خطيه واسعة للمنحنيُ 
1-.cm1  2 ودلالة ساندلg/cmµ0.0336  0.9965ومعامل الارتباط.   

   

  
      المعايرة منحنى اطياف) 6( رقم الشكل               امينواسيتلانيد- 4 بتفاعله مع PMZH) منحنى المعايرة لتقدير 5( رقم الشكل

  

  الدقة والتوافقية 6-
ذ تم اخذ معدل ست قراءات إ ،الطريقة وتوافقيتهالى في طريقة العمل لاختبار دقة فضتم استخدام  الظروف ال    

لا  والانحراف القياسي لنسبيا وتم حساب الخطأ ضمن حدود قانون بير PMZHمختلفة من محلول  زتراكي ةثلاثل
والجدول رقم  ،أي أن الطريقة ذات دقة عالية وتوافقي جيد ،%100.5435 ومعدل الاسترجاعية 0.4743يتجاوز 

  ) يبُين ذلك.11(
  والتوافقية ) الدقة11جدول رقم (ال

%*RSD  
Average 
recovery 

%  
%*Recovery  %*RE Conc. of PMZH 

µg/ml 

0.3592  
100.5435  

101.5151  1.5151 8.00  
0.08220  100.2992  0.2992 18.00  
0.4743  99.8163  -0.1836 22.00  

*Average of six determinations. 

y = 0.0297x - 0.0078
R² = 0.9965
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  فالكش حد -7
 وذلك606nm هيدروكلوريد عند الطول الموجي  البروميثازين لتقدير )12(الجدول رقم الكشفتم حساب حد    

ولست قراءات وعند الظروف نفسها  ويمكن    2µg/mlمن منحني المعايرة  مأخوذتركيز  لأدنىبقياس امتصاص 
  S×.Conc× D.L=3/ (X     :)24(التعبير عن  حد الكشف بتطبيق القانون الاتي

 

  ) حد الكشف12( رقم جدولال

D.L µg/ml  S.D X̄  Conc. Of PMZH µg/ml 
0.2129 0.000223 0.0628 2.00  

  
  طبيعة الناتج المتكون -7

لعقار المراد تقديره طبقت طريقتين طريقة التغيرات اة الناتج المتكون ونسبة ارتباط الكاشف بيعلمعرفة طب    
محلول العقار المراد تقديره  يكون تركيز الطريقتينفي كلا  )52(المستمرة (طريقة جوب ) وطريقة النسبة المولية

في طريقه التغيرات المستمرة (طريقة جوب ) تم  ماا،  )M)3 -10×5اسيتانلايد  ثابت وامين- 4ومحلول الكاشف 
واضيف مكملات  PMZHمن )(ml 4.5-0.5من  تتراوح  25mlوضع احجام مختلفة في سلسلة  قناني حجمية سعة 

 ml.001) وM) 2-10×1بتركيز NBSمن  ml.002امينواسيتانلايد ثم اضافه - 4من الكاشف  5mlهذه الاحجام الى 
لهذه  ثم اكمل الحجم بالماء المقطر لحد العلامة وقياس الامتصاص1.00M من حامض الهيدروكلوريك بتركيز

بين 1:1 هي  النسبة) ان ,78( ن رقممقابل محاليها الصورية ويوضح الشكلا 606nmالمحاليل عند الطول الموجي
  .العقار والكاشف

  

  ة التغيرات المستمرة (طريقة جوب)طريق )7(رقم شكل ال

  

  النسبة المولية طريقة) 8( رقم الشكل
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:المقترحة تكون اذن معادلة التفاعل  

 

  التطبيقات- 8
امكن تطبيق الطريقة المقترحة على المستحضر الصيدلاني وهو البروميثازين اوبري الذي يوجد بشكل حقن  وكل    

  من البروميثازين هيدروكلوريد.  50mgحقنة تحتوي على 
  الطريقة المباشرة -  1
عوملت المحاليل بنفس و µg/ml 22-20-8)مختلفة من محلول المستحضر الصيدلاني وهي ( تراكيز ةلاثثاخذت    
خطوات المتبعة عند تحضير منحنى المعايرة وتم قياس الامتصاص لهذه المحاليل مقابل محاليها الصورية عند ال

 امكوالنتائج  ةسترجاعيالام حساب معدل ست قياسات لكل تركيز والخطأ النسبي وتو ،606nmالطول الموجي 
 ).13( رقم في الجدول موضح

  الطريقة المباشرة) 13( رقم جدولال

Average 
recovery 

%  
  

Recovery % 
  

RE%  
  

Conc. of PMZH  
g/ml, presentµ 

100.9173  
99.832  -0.168  8.00  
101.421  1.421  18.00  
101.499  1.499  22.00  
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هيدروكلوريد فـــــــــــي المستحضرات  البروميثازينتؤكد نجاح الطريقة في تقدير  اعلاهالنتائج في الجدول 
  .1.499 والخطأ النسبي لا يزيد عن100.9173 فقد بلغت قيمة معدل الاسترجاعية ، الصيدلانية الحاوي عليه

    طريقة الاضافة القياسية - 2

 ةطبقnت طريقnة الاضnاف ،واثبnات إن الطريقnة خاليnة مnن التnداخلات من اجل بيان مدى كفـأة الطريقـة المقترحة ودقتها     
 وتضnnnمنت الطريقnnnة اضnnnافة كميnnnات ثابتnnnة مnnnن  PMZHعقnnnار فnnnي المستحضnnnرات الصnnnيدلانيالالقياسnnnية فnnnي تقnnnدير 

 0.3,0.5ml) يدلانيةnnرات الصnnل المستحضnnن محاليnnز  ذو ) مnn500تركيµg/ml،  عةnnة سnnاني حجميnnلتين قنnnي سلسnnف
25ml   ةnnام مختلفnnافة احجnnم اضnnراوح ثnnتت nn0.7-0.3 نمml)(  نnnي المnnول القياسnnازينللمحلnnبروميث -HCl  مnnي وتnnالنق

قياسnات) لكnل محلnول  5ثnم تnم قيnاس الامتصnاص (معnدل  ،معاملة المحاليل بالطريقة نفسها عند تحضير منحنnى المعnايرة
   .يؤكد ذلك )9( رقم ) والشكل14( والنتائج مدونة في الجدول 606nmعند الطول الموجي  ةالصوري يهالامقابل مح

  ) طريقة الاضافة القياسية14( رقمدول جال

Average 
recovery % Recovery%  RE% Conc. of PMZH 

Measured, µg/ml   
Conc. of PMZH  
Present, µg/ml  Ampoule 

of drug  
100.448 

98.09  -1.909 5.88  6.00  
102.806  2.806 10.28  10.00  

وبشــــــكل جيد مع الطريقة المبــــــاشرة ضمن مدى  ، ان طريقة الاضافة القياسية متفقة اعلاهتبين من  نتائج الجدول يَ 
  مما يدل إن الطريقة مرضية وخالية من التداخلات. المقبول للخطأ

  

  الاضافة القياسية طريقة منحنى) 9( رقم شكلال

 

 
  
  
  
 

y = 0.031x + 0.3133
R² = 0.9981

y = 0.0323x + 0.2009
R² = 0.9944

0

0.1

0.2

0.3

0.4

0.5

0.6

0.7

0.8

-15 -10 -5 0 5 10 15

A
bs

or
ba

nc
e

Conc of PMZH µg/ml



 
 

Kerbala  Journal  of Pharmaceutical  Sciences. No. (14)    2018 (14) مجلة  كربلاء  للعلوم  الصيدلانية  العدد 

117 

 

 

  مقارنة الطريقة المقترحة مع الطرائق الاخرى - 9
مع طرائق طيفية اخرى  والنتائج مدونة في  PMZHتم مقارنة المتغيرات التحليلية للطريقة المقترحة في تقدير    

 ).15(رقم  الجدول
  

  مقارنة الطريقة المقترحة مع الطرائق الاخرى )15( رقم الجدول

Present method  
 (12)Literature

method  
 (13)Literature

method  
Analytical parameters 

4-Aminoacetanilide  Sulphanilamide  
Sulpanilic 

Acid  
Reagent  

green  green  Red  colour  

606nm  600nm  513nm  maxλ  

9530.136 7479.12  8280  ɛ(L/mol.cm) 

2-22  8-40  4-28  
Beer̕s law range µg/ml 
  

0.0336  0.042  -------  2Index µg/cm leSand 

0.2129  0.064  -------  D.L µg/ml 

100.54  100.05  99.3  Average recovery % 

الى  مقارنةهيدروكلورايد ذات حساسية جيدة  البروميثازينتبين من الجدول اعلاه ان الطريقة المقترحة في تقدير عقار 
    .)15( المثبتة في الجدول رقم الاخرى الطرائق الطيفية

  الاستنتاج- 10
الاقتKران تفKاعلات  بوسKاطةهيدروكلوريKد  البروميثKازينتKم تطKوير طريقKة تحليليKة طيفيKة  بسKيطة وحساسKة لتقKدير  

بروموسكسKنيميد  حيKث يتكKون لKون احمKر سKرعان - N بوسKاطة PMZHوتعتمد الطريقة علKى اكسKدة العقKار  كسديأالت
ظهKر ويُ  فKي وسKط حامضKياميتواسKيتانلايد - 4كاشKف اليتحول الKى اللKون الاخضKر ذائKب فKي المKاء عنKد اقترانKه مKع  ما

  التراكيKKKKKز مKKKKدىضKKKKKمن بيKKKKر  ويتبKKKKع قKKKKKانون ,606nmلنKKKKKاتج الملKKKKون عنKKKKKد الطKKKKول المKKKKKوجي لاعلKKKKى امتصKKKKاص 
 )l22µg/m-2(  ةKKية المولاريKKة الامتصاصKKت قيمKK1وبلغ-.cm1-mol.L9530.136 ةKKاندل  ودلالKKدل  360.03سKKومع

يتبKKين  ،0.2129µg/mlوحKKد الكشKKف  0.4743 لا يتجKKاوز النسKKبي القياسKKيومعKKدل الانحKKراف  100.45الاسKKترجاعية
دقيقKة وتبقKى  15ويسKتقر بعKد مKرور التفاعKل يكتمKل حيKث وتمتاز الطريقة ببساطتها  إن الطريقة ذات دقة وتوافقية جيدة

 هعلKى مستحضKر المقترحKة بنجKاح الطريقKة طبKقو العديKد مKن القياسKات لإجراءوهي مدة كافيه دقيقة  120 لمدة مستقرة
  .يالصيدلان
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