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مستخلص:

تــم تطويــر طريقــة طيفيــة بســيطة وحساســة لتقديــر عقــار الســلفانيلاميد SNA  بتفاعــل الازوتــة والاقتران 
باســتخدام كاشــف N-Methyl-1H-benzimidazol-2-  وعامــل مــؤزوت في وســط حامــي وتــم اســتخدام 
هيدروكســيد الصوديــوم كقاعــدة لتكويــن ناتــج ذو لــون أصفــر والــذي أعطــى اعــى امتصــاص عنــد الطــول 
الموجــي 390 نانوميــر حيــث كانــت حــدود قانــون بــر )16.25-1.25( مايكــرو غــرام \مــل وكانــت قيمــة 
معامــل الامتصــاص المــولاري لــه 9901.5 لتر.مول.ســم-1 وقيمــة دلالــة ســاندل كانــت )0.0173( 
مايكروغــرام .ســم-2 وقيمــة معامــل الارتبــاط 0.9983 وتــم حســاب قيمتــي حــد الكشــف وحــد التقديــر 
ــة  ــذه الطريق ــر ه ــم تقدي ــوالي . ت ــى الت ــل ع ــرو غرام\م ــاويان )080,0( و)0,245( مايك ــا تس ــي وكانت الكم

بنجــاح لتقديــر في المســتحضرات الصيدلانيــة
الكلمات المفتاحية:  عقار السلفانيلاميد ، الازوتة والاقتران ، عامل مؤزوت ، وسط حامضي .

Spectrophotometric Determination of sulfanilamide 
using azolation and coupling reaction

Raghad Sabah Abdul Hammadi    ,   Asmaa Ahmed Mohammed Al-Rashidi
Department of Chemistry, College of Education for Pure Sciences, Tikrit University

rs230017pep@st.tu.edu.iq                   asmamohahh@tu.edu.iq
Abstract:

A simple and sensitive spectrophotometric method was developed to determine 
sulfanilamide (SNA) by nitration and coupling using N-Methyl-1H-benzimidazol-2- 
reagent and a nitrating agent in an acidic medium. Sodium hydroxide was used as a 
base to form a yellow product. The method yielded the highest absorption at a wave-
length of 390 nm, with Beer’s law limits being (1.25-16.25) µg/ml. The molar absorp-
tion coefficient was 9901.5 L.mol.cm-1, the Sandell’s significance value was (0.0173) 
µg.cm-2, and the correlation coefficient was 0.9983. The detection and quantification 
limits werecalculated to be (0.080) and (0.245) µg/ml. g/mL, respectively. This method 
has been successfully used for estimation in pharmaceutical preparations.

Keywords: sulfanilamide drug, nitrogenation and conjugation, nitrogenous agent, 
acidic medium.
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المقدمة

الاسم الكيميائي للعقار)1(:
4-aminobenzenesulfonamide

    الــوزن الجزيئــي لــه172.21  غم\مــول والصيغــة 
الجزيئيــة: C6H8N2O2S  ولــه درجــه انصهــار 165.5 
درجــة مئويــة مئويــة والصيغــة التركيبيــة كــا في الشــكل 

. )3-1(

الشكل)1(: الصيغة التركيبية لعقار السلفانيلاميد

الســلفانيلاميدات، هــي فئــة مهمــة مــن الأدويــة 
المضــادة للميكروبــات الاصطناعيــة المســتخدمة لعــاج 
الالتهابــات البكتيريــة لدى البــر والحيوانــات. وتتمتع 
هــذه الأدويــة بطيــف واســع مــن الفعاليــة. يتضمــن 
التركيــب الكيميائــي للســلفوناميدات مركبــات كبريتيــة 
أو   SO2NH2- مجموعتــي  بوجــود  تتميــز  عضويــة 
-SO2NH- ، بالإضافــة إلى مجموعــة الســلفانيلاميد، 
والتــي عــادةً مــا تكــون مصحوبــة بحلقــات حلقيــة غــر 
ــن  ــة م ــة مهم ــلفوناميدات فئ ــزة)2(. الس ــة ممي متجانس
المضــادات الحيويــة، معروفــة بنطــاق فعاليتهــا الواســع. 
وهــي فعالــة بشــكل خــاص ضــد البكتيريــا موجبــة 
بــن  مــن  الجــرام.  البكتيريــا ســالبة  وبعــض  الجــرام 
ــر بالســلفوناميدات:  ــي تتأث ــا ســالبة الجــرام الت البكتيري
القولونيــة،  والإشريكيــة  والســالمونيلا،  الكلبســيلا، 
الســلفوناميدات  تمنــع  لا  ذلــك،  مــع  والأمعائيــة. 

نمــو الزائفــة الزنجاريــة والسراتيــة بســبب مقاومتهــا 
بشــكل  الســلفوناميدات  وتُســتخدم  البكتيريــة)3(. 
شــائع لعــاج أنــواع مختلفــة مــن العــدوى، بــا في ذلــك 
ــحايا  ــاب الس ــدم، والته ــمم ال ــن، وتس ــاب اللوزت الته
بالمكــورات الســحائية، والزحــار العصــوي، والتهابــات 
تظهــر  ذلــك،  إلى  بالإضافــة  البوليــة.  المســالك 
الســلفوناميدات نشــاطًا مثبطًــا ضــد بعــض الفطريــات، 
Pneumocystis carinii، والطفيليــات الأوليــة،  مثــل 
بــا في ذلــك التوكســوبلازما والكوكســيديا)4( وتــم 
تقديــره بطرائــق تحليليــة مختلفــة منهــا التحليــل الطيفــي 
)7,6,5( واعتــاد طريقــة كروماتوغرافيــا ســائلة عاليــة 
الأداء )9,8( وتــم تطويــر طريقــة كهربائيــة باســتخدام 
الرحــان الكهربائــي الشــعري)10( وأقطــاب كربــون 

ورقيــة)11( أقطــاب معجــون كربــوني )12(.

الجزء العملي

الاجهزة المستخدمة:
تَمَّ استخدام الأجهزة الآتية للقياسات:

1- جهاز المطياف مزدوج الحزمة نوع                                                                          
  UV-Visible Spectrophotometer UV-60 

2- خلايا كوارتز بعرض مقداره 1سم.
3- حمام ثلجي 

محاليل المواد المستخدمة:
 1000 ســلفانيلامايد  القيــاسي  المحلــول   -1

مــل  / م ا غر و ميكر
عقــار  مــن  غــرام   0.1000 بإذابــة  تــم تحضــره 
ــم  ــن ث ــول وم ــن الايثان ــة م ــة قليل ــلفانيلاميد في كمي س
ــة  ــر في قنين ــاء المقط ــة بالم ــدّ العلام ــم إلى ح ــل الحج أكم
ــن  ــل م ــف 25 م ــم تحفي ــل، وت ــعة 100 م ــة س حجمي
هــذا المحلــول الى 100مــل بالمــاء المقطــر، للحصــول 

عــى محلــول بتركيــز 250ميكروغــرام /مــل.

S

O

O
NH2

H2N



99 مـجـلـــة الــدراســات التربــويـــة والعلــمــيــة - كـلــيــة التـربـــيــة - الجـامـعـــة العــراقــيــة
العدد السادس والعشـرون - المجلد السادس - علـوم الكيمياء - كانون أول 2025 م

-1H-ميثيــل-N-2- محلــول الكاشــف 2-أمينو
ــل ــدازول 1000 ميكروغرام/م بنزيمي

تــم تحضــر هــذا المحلــول بإذابــة 0.025 غــرام مــن 
المســحوق في كميــة قليلــة مــن الايثانــول ومــن ثــم اكــال 
الحجــم حتــى العلامــة بالإيثانــول في قنينــة حجميــة 

ســعة 25 مــل. 
 1×10 - 2   NaNO2 3- محلــول العامل المــؤزوت

مولاري.
 تــم تحضــره بإذابــة 0.069غــرام مــن مســحوق 
نتريــت الصوديــوم في كميــة معينــة مــن المــاء المقطــر ثــم 
أكمــل الحجــم إلى حَــدّ العلامــة في قنينــة حجميــة ســعة 

ــاء المقطــر. 100 مــل بالم
بتركيــز  الهيدروكلوريــك  حامــض  محلــول   -4 

1 - 10×1 مولاري 
ــض  ــول حام ــن محل ــل م ــة 0.852 م ــرَِ بإضاف ح
المــاء  مــن  كميــة  إلى   )1.19,36%( الهيدروكلوريــك 
وأكمــل  مــل   100 ســعة  حجميــة  قنينــة  في  المقطــر 

الحجــم إلى حَــدّ العلامــة بالمــاء المقطــر.
بتركيــز  الصوديــوم  هيدروكســيد  م﻿حلــول   -5 

1 - 10×1 مولاري 
 تــم تحضــره َ بإذابــة 0.4 غــرام مــن المــادة النقيــة في 
ــم أكمــل الحجــم الى 100 مــل  ــاء ث ــة مــن الم ــة قليل كمي

مــن المــاء المقطــر. 
 6-محاليل)ســكروز، لاكتوز، ســرات المغنيســيوم، 

نشــأ( بتركيــز 1000 مكغم/مــل 
تــم تحضــر المحاليــل بــوزن 0.100 غــرام منهــا 
واذابتهــا في 5 مــل مــن الايثانــول مــن ثــم اكــال الحجــم 

ــر. ــاء المقط ــن الم ــل م الى 100 م
 7-محلول المســتحضر الصيــدلاني الدوائي)المصنع( 

250 مايكروغرام/مل
ــم  ــدلاني ت ــتحضر الصي ــر المس ــة توف ــراً لصعوب ن

ــحوق  ــن مس ــرام م ــوزن 0.025 غ ــول ب ــر المحل تحض
المتداخــات  مــن  غــرام   0.005 مــع  الســلفانيلاميد 
المزيــج  يخلــط  نشــأ(  لاكتــوز،  ســكروز،  )كلوكــوز، 
خلطــاً جيــدا ويــذاب في 10 مــل مــن الايثانــول ثــم 
حــد  الى  المقطــر  بالمــاء  الحجــم  اكــال  ويتــم  يرشــح 
العلامــة في قنينــة حجميــة ســعة 100 مــل وبذلــك 
ــز 250  ــلفانيلاميد بتركي ــتحضر الس ــى مس ــل ع نحص

مايكروغرام/مــل.

النتائج والمناقشة

الدراسة التمهيدية
نتريــت  م﻿حلــول  مــن  مــل   1.5 أضافــة  عنــد 
الصوديــوم بتركيز2-10مــولاري الى 60. مــل محلــول 
عقــار ســلفانيلاميد بتركيز250مايكروغرام/مــل ثــم 
ــك  ــض الهيدروكلوري ــن حام ــل م ــه 0.5 م ــاف الي يض
بتركيــز1-10 مــولاري ويــرك لمــدة )5( دقيقــة في حمــام 
ثلجــي بــن)5-0( درجــة مئويــة يتكــون ناتــج الازوتــة 
مركــب وســطي بلــون اصفــر فاتــح ثــم يضــاف 1.5مــل 
-1H-ميثيــل-N-2-أمينو كاشــف  محلــول  مــن 
ــه 1.5مــل  ــز3-10 ثــم يضــاف إلي ــدازول بتركي بنزيمي
ــز1-10 وسرعــان  ــوم بتركي مــن هيدروكســيد الصودي
مــا يتحــول الى اللــون الصفــر الغامــق وتَــم قيــاس طيــف 
الامتصــاص للناتــج الملــون بعــد تخفيفــه بالمــاء المقطــر في 
ــل  ــة مقاب ــد العلام ــل إلى حَ ــعة 20 م ــة س ــة حجمي قنين
ــه يعطــي أعــى امتصــاص  ــول الصــوري وجــد أن المحل

ــر. ــي 390 نانوم ــول الموج ــد الط عن
طيف الامتصاص النهائي 

تَــمَّ قيــاس طيف الامتصــاص النهائي بعــد الوصول 
مــن  مــل   0.6 اســتخدام  وهــي  المثــى  الظــروف  إلى 
محلــول العقــار ســلفانيلاميد بتركيز250مايكروغــرام/
الصوديــوم ذي  نتريــت  محلــول  مــن  مــل  و2  مــل 
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مــن حامــض  مــل  مــولاري  و0.5   10-2 التركيــز 
ــرك  ــولاري وي ــز 1-10م ــك ذي التركي الهيدروكلوري
لمــدة زمنيــة)20-15( دقيقــة بعــد وضعهــا في حمــام 
ثلجــي بــن )0 - 5( درجــة مئويــة ثــم يضــاف 1.5مــل 
-1H-ميثيــل-N-2-أمينو كاشــف  محلــول  مــن 
بنزيميــدازول بتركيــز3-10 ثــم يضــاف إليــه 2مــل 
ــز1-10 وسرعــان  ــوم بتركي مــن هيدروكســيد الصودي

مــا يتحــول الى اللــون الصفروإكــال الحجــم إلى حَــدِّ 
العلامــة في قنينــة حجميــة ســعة 20 مــل بالمــاء المقطــر، 
وقيــاس الامتصــاص للناتــج الملــون مقابــل محلولــه 
ــد الطــول  ــذي يعطــي أعــى امتصــاص عن الصــوري ال
ــه الصــوري لم  الموجــي 390 نانومــر في حــن أنَّ محلول

يعطــي امتصــاص في هــذه المنطقــة .

) SNA ( طيف الامتصاص النهائي لتقدير السلفانيلاميد )شكل)2

منحني المعايرة 
في سلســلة قنــاني حجميــة ســعة 20 مــل تحتــوي 
 )1.25-16.25( مــن  متزايــدة  تراكيــز  عــى 
مايكروغــرام /مــل مــن محلــول عقــار ســلفانيلاميد 
ــز  ــل بتركي ــن )1.3-0.1( م ــوم م ــئ الحج ــي تكاف والت
ــول  ــن محل ــل م ــفَ 2 م ــل وأُضي ــرام /م 250مايكروغ
مــولاري    10-2 التركيــز  ذي  المــؤزوت  العامــل 
ــز  ــك ذي التركي ــض الهيدروكلوري ــن حام ــل م و0.5 م
ــة  ــة)20-15( دقيق ــدة زمني ــرك لم ــولاري وي 1-10م
بعــد وضعهــا في حمــام ثلجــي بــن )5-0( درجــة مئويــة 
-N-ثــم يضــاف 1.5مــل مــن محلــول كاشــف 2-أمينو
ميثيل-1H-بنزيميــدازول بتركيــز3-10 ثــم يضــاف 

إليــه 2مــل مــن هيدروكســيد الصوديــوم بتركيــز10-1  
مــولاري وبعــد التخفيــف الى العلامــة بالمــاء المقطــر تــم 
قيــاس امتصــاص المحاليــل مقابــل المحلــول الصــوري 
ــكل  ــا في الش ــر، وك ــي 390 نانوم ــول الموج ــد الط عن
ــاه يمثــل منحنــي المعايــرة الــذي يتبــع قانــون بــر في  ادن
ــز مــن)16.25-1.25( مايكروغــرام/ حــدود التراكي
ــل  ــى معام ــلفانيلاميد وأعط ــار س ــول عق ــن محل ــل م م
قيمــة  حســاب  وتَــمَّ   0.9983 مقــداره  ارتبــاط 
الامتصاصيــة المولاريــة وبلغــت قيمتهــا 9901.5 لــر. 
 0.0173 ســاندل  دلالــة  وقيمــة  ســم-1  مــول-1. 

ــم2. ــرام / س مايكروغ
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الدقة والتوافقية
تحــت الظــروف الـمُثلـــى فـــي منحنــي المعايــرة تـــم 
ــة المقترحــة وتوافقيتهــا، وذلــك  ــة الطريق احتســاب دقـ
عــن طريــق حســاب الاســرجاعية Rec% والانحــراف 
ــز  ــاث تراكي ــذ ث ــم أخ ــبي )RSD(، اذ ت ــاسي النس القي
محلــول  مــن  مكغم/مــل(   2.5،7.5،10( مختلفــة 
الســلفانيلاميد بتركيــز) 250 مكغم/مــل(. وتــم قيــاس 

محاليلهــا  مقابــل  قــراءات  ثــاث  بمعــدل  منهــا  كل 
الصوريــة، وتَبــنَّ أن الطريقــة ذات دقــة جيّــدة وتوافقيــة 
الجــدول)3-10(،  في  موضحــة  والنتائــج  جيّــدة 
ــم  ــرجاعية )%100.73(. وت ــدّل الاس ــث كان مع حي
حســاب كل مــن الخطــأ النســبي والاســرجاعية و قيمــة 

الانحــراف القيــاسي النســبي المئــوي .

)SNA( يمثل منحني المعايرة لتقدير السلفانيلاميد )شكل)3

شكل)4( منحنيات التراكيز المتزايدة لتقدير السلفانيلاميد
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حَساب حد الكشف النوعي والكمي  
تــم احتســاب حــد الكشــف لتقديــر الســلفانيلاميد 
عنــد الطــول الموجــي 390 نانومــر مــن خــال قيــاس 

المحلــول الصــوري مقابــل المــاء بمقــدار عــر قــراءات  
ــا في  ــي ك ــي والكم ــف النوع ــدّيِ الكش ــث كان حَ حي

الجــدول رقــم )2(.

جدول)1( الدقة والتوافقية

%RSD Average of
%RecoveryRecovery%Conc.of  SNA (Found) µg/mlConc.of  SNA µg/ml

0.531
100.73

105.32.6332.5
0.21599.37.457.5
0.16797.69.7610

جدول )2( حد الكشف

LOQLODSDSlope

0.2450.0800.001410.0575

    طبيعة الناتج المتكون 
ارتبــاط  ونســبة  المتكــون  الناتــج  طبيعــة  لمعرفــة 
طريقــة  طبقــت  الكاشــف  مــع  الدوائــي  المركــب 
ــة.  التغــرات المســتمرة )جــوب( وطريقــة النســبة المولي
محلــول  مــن  كل  تركيــز  يكــون  الطريقتــن  كلا  في 
-N-2-أمينــو كاشــف  ومحلــول  الســلفانيلاميد  
ميثيــل-1H- بنزيميدازول متســاوي وهــو )3- 10×1 
مــولاري( في طريقــة التغــرات المســتمرة في سلســلة 

قنــاني حجميــة ســعة 20 مــل تــم وضــع حجــوم مختلفــة 
مــل  بــن )0.1-0.9(  تــراوح  الــدواء  مــن محلــول 
ومكمــات الحجــم لمحلــول الكاشــف )0.9-0.1( 
مــل ثــم اكمــل الحجــم الى العلامــة بالمــاء المقطــر ، بعــد 
قيــاس الامتصــاص هــذه المحاليــل عنــد الطــول الموجــي 
390 نانومــر ظهــرت النتائــج كــا في الشــكل )5( تبــن 

ان النســبة هــي )1:1(.

الشكل)5( التغيرات المستمرة )جوب(
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امــا طريقــة النســب الموليــة، تــم اجــراء هــذه الطريقة 
ــف )0.1-1.5(  ــن الكاش ــدة م ــوم متزاي ــة حج بإضاف
مــل بتركيــز )3- 10×1مــولاري( الى حجــم ثابــت 
مــن العقــار 1 مــل وثــم يتــم اضافــة باقــي المــواد بنفــس 

الحجــوم التــي تــم اعتمادهــا في التجــارب الســابقة وثــم 
اكــال الحجــم الى حــد العلامــة بالمــاء المقطــر   وتــم 
ــن  ــاه كــا في الشــكل )6( تب ــج ادن الحصــول عــى النتائ

ــي )1:1( . ــبة ه ان النس

الشكل)6( النسبة المولية

 معادلة التفاعل المقترحة: أكدت أن نسبة ارتباط العقار الى الكاشف هي 1:1 
ويمكن أن يكون التفاعل المقترح حسب المعادلة التالية.

H2N S

O

O

NH2

NaNO2
 / HCl

0 -5 C N NS

O

O

H2N

N

N

CH3

NH2

S

O

O

H2N N N
N
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N
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شكل)7( يمثل معادلة التفاعل المقترحة بين العقار والكاشف
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التطبيقات
المســتحضر  عــى  بنجــاح  الطريقــة  تطبيــق  تــم 
الســلفانيلاميد. الصيــدلاني )المصنــع( الحــاوي عــى 

الطريقة المباشرة
في هــذه الطريقــة، تــم احــذ أربــع تراكيــز مختلفــة 
 250( المصنــع  الصيدلانيــة  التركيبــة  محلــول  مــن  
 5,11.25,13.75,16.25 ميكروغرام/مــل( 

ميكروغــرام /مــل . عولجــت المحاليل بنفــس الخطوات 
المتبعــة عنــد منحنــي المعايــرة ونقلــت الى قنينــة ســعة 20 
مــل، وتــم قيــاس الامتصاصيــة عنــد  390 نانومــر 
للتراكيــز اعــاه بمعــدل ثلاثــة قــراءات لــكل تركيــز 
ــاءة  ــدى كف ــاب م ــم حس ــوري، وت ــول الص ــل محل مقاب

الصيدلاني)المصنــع(. المســتحضر  الطريقــة  ونجــاح 

جدول)3( الطريقة المباشرة

%RE Average of
%RecoveryRecovery% Conc.of  SNA

(Found) µg/ml
 Conc.of  SNA

µg/ml

-2.81
99.47

97.184.855
0.23100.2311.2711.25
-1.0498.913.6013.75
1.60101.616.5116.25

جدول)4(: مقارنة الطريقة المقترحة مع طريقة طيفية اخرى

Method Literature(13)Present Method
Analytical
Parameter

1,2-napthoquinone-4-sul-
phonic acid

N-Methyl-1H-benzimidaz-
ol-2-amine

Reagent

 6.95689901.5
Molar absorptivity  

(l.mol-1.cm-1) 
5-301.25-16.25 Beers law range. µg.ml-1

2.47530.173Sandell’s Sensitivity  µg /cm-2

0.99980.9983    R2

455390λmax (nm)
0.5460.080LOD
1.6540.245LOQ

OrangeYellowColor
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Conclusions الاستنتاجات

لقــد تَــمَّ تطويــر طريقــة طيفيــة حساســة ودقيقــة 
ــل  ــطة تفاع ــة بواس ــورة نقي ــلفانيلاميد بص ــر الس لتقدي
أزوتــة  عــى  الطريقــة  وتعتمــد  والاقــران  الازوتــة  
الســلفانيلامايد بواســطة نتريــت الصوديــوم في الوســط 
الحامــي أذ يتكــون ناتــج وســطي ذي لــون اصفــر فاتح 
ــد  ــق عن ــر الغام ــون الأصف ــول الى ل ــا يتح ــان م وسرع
اقترانــه بالكاشــف في الوســط القاعــدي  واعطــى اعــى 
ــد الطــول الموجــي 390 نانوميــر حيــث  امتصــاص عن
ــرت )1.25-16.25(  ــر لام ــون ب ــدود قان ــت ح كان
مايكــرو غــرام \مــل وكانــت قيمــة معامــل الامتصــاص 
المــولاري لــه 9901.5 لتر.مول.ســم-1 وقيمــة دلالــة 
ســاندل كانــت)0.173( مايكــرو غــرام .ســم-2 وقيمــة 
ــي حــد  ــم حســاب قيمت ــاط 0.9983وت معامــل الارتب
تســاويان  وكانتــا  الكمــي  التقديــر  وحــد  الكشــف 
عــى  غرام\مــل  مايكــرو   )0.245( و   )0.080(
ــر في  ــاح للتقدي ــة بنج ــذه الطريق ــق ه ــم تطبي ــوالي . ت الت

المســتحضرات الصيدلانيــة .
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