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    تقدیر بعض الادویة في  حالتھا النقیة وفي الجرع التركیبیة باستخدام طرق تحلیلیة 
مختلفة

 Determination of some drugs in pure and dosage forms using different analytical
methods

                                       بحث مقدم من قبل طالب  الدراسات العلیا/   علاوي حسین مریھج 
                                         

                                                                 باشراف
                                                     أ.م.د  احمد مھدي سعید

                                                     أ.م.د محمد جاسم حمزة

ا

عنوان البحث 
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ایجاد الظروف المثلى  لتقدیرعقاري الایزونزاید والمثل دوبا في حالتھا النقیة وباشكالھا 
الصیدلانیة باستخدام مطیافیة الاشعة فوق البنفسجیة وكروموتوغرافیا السائل عالي الاداء

الھدف من البحث
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Isoniazid-1

،(INH) یعتبر احد الادویة المھمة في علاج مرض السل الرئوي ویرمز لھ
Cوالتركیبیة كما في شكل رقم(1)،

6
H

7
N

3
O   الصیغة الجزیئیة لھ

وزنھ الجزیئي 137.14 غرام/مول  ولھ درجة انصھار تتراوح
 من 170 – 174 درجة مئویة.

      

المقدمة

Methyl  Dopa - 2 

     یعتبر من الادویة المھمة في علاج ارتفاع ضغط الدم وكذلك الحالات المعقدة مثل (فترة 

Cوالتركیبیة 
10

H
13

NO
4
الحمل،وحالات الفشل الكلوي) ویرمز لھ (MD) وصیغتھ  الجزیئیة  

شكل (2) ویكون عبارة مسحوق ابیض، الكتلة المولیة تساوي211.215gm/ molدرجة 

انصھاره 290م،عدیم الرائحة و قابلیة ذوبان في الماء قلیلیة.

 شكل (1)الصیغة التركیبیة للایزونزاید

    شكل(2)الصیغة التركیبیة للمثل دوبا



المواد الكیمیائیة والاجھزة المستخدمة

المواد الكیمیاویة
الایزونزاید والمثل دوبا بھیئة نقیة ومستحضرات صیدلانیة❖
Kومحلول العامل ❖

3
Fe(CN)

6
،P-Chloroanaline محلول كاشف

FeCL
3
،KIO

4
المؤكسد

❖.NaOH,HCL,NH
4
OH, CH

3
COOH محالیل

ماء مقطر❖
محالیل (اسیتونایتریل,خلات الامونیوم,حامض الخلیك وكحول المیثانول❖
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 الاجھزة المستخدمة
جھاز مطیافیة الاشعة فوق البنفسجیة❖
جھاز كروماتوغرافیا السائل عالي الاداء❖
❖pHمقیاس الحامضیھ والقاعدیة
میزان حساس❖
حمام مائي ❖
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تم تحدید الطول الموجي الاعظم الذي یعطي اعظم امتصاصیة بعد تثبیت الظروف المثلى و من ثم اجراء 

القیاسات العملیة لكل عقار بشكل منفرد في حالتھا النقیة و بالتركیبة الصیدلانیة وتم الوصول الى النتائج 

المقبولة والتي كانت ضمن المدى المسموح بھ عالمیا.

التشخیص 
والفحوصات



طریقة العمل
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تقنیة الاشعة فوق البنفسجیة تضمنت تكوین معقد ذو لون ازرق بواسطة تفاعل انتقال الشحنة لعقار الایزونزاید  مع الكاشف 

(nm)710 وتم قیاس الامتصاصیة العظمى عند الطول الموجي  FeCl
3
K والعامل المؤكسد 

3
Fe(CN)

6

KIO واعطى معقد ذو لون برتقالي محمر 
4
بینما تفاعل عقار المثل دوبا مع الكاشف P-Chloro aniline والعامل المؤكسد 

.nm(470)بواسطة تفاعل الاكسدة والازدواج وتم قیاس الامتصاصیة العظمى عند الطول الموجي

تم دراسة عدد من العوامل  لكلا العقارین للوصول الى الظروف المثلى لاستقراریة المعقدین حیث تمت دراسة استقراریة 

المعقد مع درجة الحرارة و الزمن، ترتیب الاضافة، الوسط الذي اجري فیھ التفاعل، طریقة النسب المولیة وجوب، رسم 

منحني المعایرة ودراسة(الدقة،الضبط،حد الكشف)، اجراء اختبارFوT لتقییم النتائج. 

تقنیة كروماتوغرافیا السائل عالي الاداء تضمنت دراسة الظروف المثلى لتقد یر العقارین و ھي (اختیار الطور المتحرك 

ونسبة مكوناتة، دراسة الدالة الحامضیة، سرعة الجریان، التكراریة، الطول الموجي). رسم منحني المعایرة و دراسة 

(الدقة،الضبط،حد الكشف)على الادویة بحالتھا النقیة ومستحضراتھا الصیدلانیة.
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طیف الادویة بتقنیة الاشعة فوق البنفسجیة-المرئیة

شكل(3 )طیف البلانك للایزونزاید

nm275=MD

               شكل (4)طیف محلول المعقد للایزونزاید



شكل (6)طیف البلانك المثل دویا شكل (5)طیف المثل دوبا
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المنحنیات  القیاسیة للادویة باستخدام تقنیة الاشعة فوق البنفسجیة

• 

شكل (8)المنحني القیاسي للمثل دوباشكل (7)المنحني القیاسي للایزونزاید



جدول الدقة والضبط لتقنیة الاشعة فوق البنفسجیة

%RSD %Err SD %Rec الدواء

1.37 1.7- 0.0045 98.3 ایزونزاید القیاسي

1.06 1.6- 0.005 98.4 الھندي التجاري

0.911 1.6- 0.0072 98.4 التركي التجاري

1.03 2.0- 0.0017 98 المثل دوبا القیاسي

0.64 3.0- 0.0045 97 الانكلیزي التجاري

1.37 2.0- 0.0026 98 الالماني التجاري

2.90 3.0- 0.011 97 سامراء التجاري
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تقدیر الادویة القیاسیة بتقنیة الكروماتوغرافیا السائل عالي الاداء

شكل (9)قمة الایزونزاید القیاسي

تقدیر الادویة القیاسیة بتقنیة الكروماتوغرافیاالسائل عالي الاداء

شكل(10) قمة دوبا مثیل القیاسي

MD= 1.630 minINH=1.710 min
MD=1.630 INH1.710=



المنحني القیاسي للمثل دوبا بتقنیة كروموتوغرافیا السائل عال الاداء•

شكل (11) المنحني القیاسي للمثل دوبا

المنحني القیاسي بتقنیة كروموتوغرافیا السائل عال الاداء لعقار الایزونزاید والمثل دویا•

شكل (10) المنحني القیاسي للازیزاید



       

تطبقات الادویة بتقنیة كروماتوغرافیا السائل عالي الاداء

شكل(12)قمة المثل دوبا الانكلیزيشكل(11) قمة الایزونزاید الھندي
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INH=1.847MD=1.717



HPLC تقنیة كرومتوغرافیا السائل عالي الاداء الدواء

%RSD SD %Err %Rec
الایزونزاید

القیاسي

1.02 1 2 - 98
الھندي

التجاري

3.18 3.5 10 + 110 التركي التجاري

1.53 1.53 0.2 - 100
المثل دوبا

القیاسي

1.5 1 0.2 - 98
الانكلیزي

التجاري

4.04 4.0 - 0.1 99
الالماني

التجاري

2.67 2.65 0.1 - 99
سامراء

التجاري

جدول الدقة والضبط لنتائج كروموتوغرافیا السائل عالي الاداء



الخلاصة
 (K3Fe(CN)6 mL )3 تقنیة الاشعة فوق البنفسجیة  تحدید الظروف المثلى لكل من عقاري الایزونزاید والمثل دوبا حیث  كان حجم الكاشف

وحجم العامل المؤكسدFeCl3 mL (0.5) والطول الموجي عندmL(710(بینما كان لعقار المثل دوبا حجم الكاشف P-Chloroanaline  والعامل 

 المؤكسد KIO4 یساويmL(1.5) والطول الموجي nm ) 470(بعد ذلك تم ایجاد الظروف الاخرى لكل من العقارین من حیث درجة الحرارة المثلى 

وكانت درجة حرارة الغرفة ،استقراریةالمعقد مع الزمن،وافضل ترتیب للاضافة بین الكاشف والعامل المؤكسد والدواء،والوسط الذي جرى فیة 

التفاعل وتم اجراء اختبار بطریقھ النسب المولیھوطریقة جوب لتحدید نسبة عدد المولات بین الكاشف والدواء وكذلك اختبارFوT لبیان توافق نتائج 

الطریقة المقترحة مع الطرق القیاسیة العالمیة وكانت النتائج مقبولة ضمن دستور الادویة البریطاني 

اما في طریقة الكروموتغرافیا السائل عالي الاداء فقد تم اختیار العمودC18(150mmx4.5mm:5µm)  والطور المتحرك ونسبة كوناتھ(المحلول 

المنظم اسیتونایتریل،كحول المیثانول بنسبة(75%:12.5%:12.5%)،الدالة الحامضیةPH=3،سرعة الطور المتحرك=1mL /min.،درجة حرارة 

nm 270  الغرفة والطول الموجي
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