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 ممخّص  

 
 في (OFX)الافموكساسين  و سيمة التطبيق، دقيقو و حساسو لتحديد ، اقتصاديةطُورت طريقة طيفية سريعة

تعتمد ىذه الطريقة . (ANB )نترو بنزوثيازول- 6-امينو-2حالتو النقية وفي مستحضراتو الصيدلانية باستخدام كاشف 
 .خمس دقائق خلال زمن قدره ºC 5±80و درجة الحرارة  ،pH =5.2 عند  عمى تشكيل معقد أصفر برتقالي المون

كانت العلاقة ما بين الامتصاصية وتركيز  . 440nmيمتمك المعقد المتشكل قمة امتصاص أعظمية عند طول الموجة 
(OFX) 86.72-1.80 طردية خطية وتحقق قانون بيير ضمن مجال التراكيزµg/mL وبانحراف معياري نسبي مئوي ،

. 3.952×103 (L.mol-1.cm-1)، وبمغ معامل الامتصاص الجزيئي0.999 مع معامل ترابط %2.54±لم يتجاوز
تم التحقق من  واستخدمت ىذه الطريقة بنجاح في تحديد الافموكساسين بشكمو النقي وفي المستحضرات الصيدلانية

.  الطريقة المطورة ذات دقة وحساسية عاليتين ، ودلت النتائئ عمى أن صحة النتائئ إحصائياً 
 

. تشكيل معقد، تحميل طيفي ضوئي  الافموكساسين ، تحديد: الكممات المفتاحية
 
 
 
 
 

                                                           
  سورية– اللاذقية – جامعة تشرين – كمية العموم – قسم الكيمياء – أستاذ. 
  سورية– اللاذقية – جامعة تشرين – كمية العموم – قسم الكيمياء – أستاذ. 
  سورية– اللاذقية – جامعة تشرين – كمية العموم – قسم الكيمياء –  (دكتوراه)طالب دراسات عميا .
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  ABSTRACT    

 

A Simple, accurate and highly sensitive  spectrophotometric method have been 

developed for the rapid determination of Ofloxacine (OFX) in pure form and 

pharmaceutical formulations. The visible spectrophotometric method was based on the 

formation of a Orange Yellow colored complex between the (OFX) and 2-amino-6-

nitrobenzothiazole (ANB) at pH 5.2 and 80±5 ºC in 5 min., and  λmax at 440 nm. The 

effects of analytical parameters on the reported system were investigated. Beer's law was 

obeyed in the concentration range of 1.80-86.72 μg/mL, with a percentage relative standard 

deviation not exceed ±2.54 and the molar absorptivity coefficients was 3.952×10
3
 

(L/mol.cm). Interferences of the other ingredients and excipients were not observed, the 

results showed that the developed method with the accuracy and sensitivity  highs. 

 

Keywords : Determination Ofloxacine, Complex formation, Spectrophotometry.   

 
 
 
 
 
 
 
 
 

                                                           

 Professor, Dept. of Chemistry, Faculty of Science, Tishreen University , Lattakia, Syria         


 Professor, Dept. of Chemistry, Faculty of Science, Tishreen University , Lattakia, Syria         


 Postgraduate Student, Dept. of Chemistry, Faculty of Science, Tishreen University, Lattakia, Syria. 



 Sciences Series. Tishreen University Journal. Bas   2016( 5 )العدد( 38 )العلوم الأساسية المجلد  مجلة جامعة تشرين

81 

 

 :مقدمة
يعرف ، يتصف الافموكساسين بأنو مضاد حيوي واسع الطيف، ينتمي الى زمرة الفموروكينولون الجيل الثاني

 و يعتقد أنو يعمل يستخدم كمضاد لمجراثيم وفي علاج أنواع معينة من الالتيابات البكتيرية، . Floxinاسمو التجاري 
يْبِيّ النَّوَوِي المَنْزُوع الأوكسِجين  وبالتالي يمنع  (اللازم لتكرار الحمض النووي) جيرازDNAعمى  تثبَِّيط إنْزيم الحَمْض الرِّ

لدرجة ضعيفة في   وDMSOيذوب في الماء و ،  و ىو مسحوق بموري أبيض عديم الرائحة[1,2,3,4]تخميقو 
( g/mol 361,368) ووزنو الجزيئي C18H20F1N3O4  المجممةصيغتو الكيميائية، الميثانول و في كموريد الميثيمين

 :أما صيغتو المفصمة فيي

 
: وتسميتو النظامية ىي

 9-fluoro-2,3-dihydro-3-methyl-10-(4-methyl-1-piperazinyl)-7-oxo-7H- 
pyridol[1,2,3-de]-1,4-benzoxazine-6-carboxylic.  

 
 في كل من حالتو النقية و في مستحضراتو الصيدلانية السائمة OFXنُشرت العديد من الدراسات المتعمقة بتحديد 

في  ، HPLC [8,9,10] و قام سريفيدا و اخرون عمى تحديده بطريقة  ،[5,6,7] فحُدد بالطريقة الكيربائية الشعرية
 باتال و زملائو طريقة التحميل الطيفي لتحديد الاوفموكساسين وذلك بالاعتماد عمى تشكيل معقد وردي المون حين طبق

 552nmيمتمك قمة امتصاص أعظمية عند طول الموجة ،  و حمض الستريك مع بلا ماء حمض الخل(OFX)بين 
 (BTB)وبرومو ثايمول (BPB) باستخدام الكواشف  برومو فينول  (OFX)لتحديد ،  و طبق عيسى ىذه الطريقة[11].

 و Tropaeolin 000 و ايضاً قام ساستري  بتحديده باستخدام الكواشف [12] ( BCP)و البروموكريزول الأرجواني 
Supracene Violet 3B  و Ce(IV)-MBTH [13,14] كما قام ىوسكير و زملائو بتطبيق الطريقة الطيفية ،

 بتحديده وفق الطريقة الطيفية براشينث و رفاقو، في حين قام bromosuccinimide N-  [15]باستخدام الكاشف 
، واستخدمت [16]( MBTH)بينثوزولانون ىيدرازون - 2-ميثيل - 3باستخدام الكواشف ايروكروم الأسود والبرتقالي و 

 [22-17]طريقة التحميل الطيفي المتزامن لتحديد الافموكساسين في المستحضرات الصيدلانية 
 

: وأىدافوأىمية البحث 
 في حالتو النقية وفي مستحضراتو الصيدلانية بطريقة طيفية جديدة الافموكساسينىدفت ىذه الدراسة إلى تحديد 

، (ANB)نترو بنزوثيازول - 6-امينو-2الكاشف و (OFX)  الافموكساسينبين معقد سيمة وسريعة عن طريق تشكيل 
وىو كاشف عضوي لم يستخدم من قبل في تحديد الافموكساسين، ثم قياس امتصاصية المعقد الممون في المجال 

بأنيا سيمة وبسيطة وذات دقة وحساسية جيدتين ويمكن تطبيقيا بدون أية تداخلات تتميز ىذه الطريقة . الطيفي المرئي
. مع السواغات الداخمة في تركيب المستحضرات الصيدلانية
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 : البحث ومواده طرائق
: الأجيزة1-

 كوري  UV-Vis -Spectrophotometerجياز تحميل طيفي: اُستخدمت في ىذا البحث الأجيزة التالية
-190مزود بحاسوب وطابعة، يعمل ىذا الجياز ضمن مجال ثنائي الحزمة ( OpTMA SP3000)الصنع نموذج 

1100 nm ، 10ومزود بحجيرات من الكوارتز بعرضmm -  ميزان تحميمي من شركةSartorius الألمانية نموذج 
 مزود بمسرى زجاجي PB-11 نموذج Sartorius رقمي إنتاج شركة pHمقياس  -  mg 0.1 حساسيتو2474

 من شركة 5000µLو 1000µL و10µLماصات آلية متغيرة الحجم ذات سعات - جمعي مع مجس حراري 
Ependorfماصات ودوارق زجاجية حجمية و .

 :المواد والمذيبات المستخدمة 2- 
تتصف جميع المواد المستخدمة في ىذا البحث بأنيا من النوع التحميمي عالي النقاوة، تم الحصول عمى 

 . افنتس لمصناعات الدوائية، اليند من شركة  الافموكساسين
: تحضير المحاليل العيارية الرئيسة3-

: المنظمةالمحاليل 1-3-
: [ 23,24,25] تبعاً لممراجع حُضرت المحاليل المنظمة الاتية

 من حمض البور في ماء 12.37grبإذابة  وذلك 0.2Mيحضر محمول مُنظم بريتوني بتركيز : مُنظم البريتون
 من حمض الخل و إتمام الحجم 11.44ml من حمض الفوسفور المركز و 13.72mlثنائي التقطير، و يضاف إليو 

حُضَّرت من المحمول السابق نفسو سمسمة من محاليل بريتون .  ليتر1بماء ثنائي التقطير في دورق عياري سعة 
محمول مُنظم بريتوني و إضافة   من50mlعبر أخذ  (12.0-2.0) الوسط فييا ما بين pHالمنظمة تتراوح قيمة 

المطموبة وذلك في دورق حجمي سعة pH  حتى الوصول إلى قيمة 0.2Mمحمول ىيدروكسيد الصوديوم ذي التركيز  
100mlو يكمل الحجم حتى اشارة التدريئ بماء ثنائي التقطير ، .

 في السيتريك من حمض 42.03gr وذلك بإذابة 0.2M السيترات بتركيز مُنظميحضر محمول :  الستراتمُنظم
 PHو تُضبط قيمة  ،100ml في دورق سعة 50mlيؤخذ من ىذا المحمول .  ليتر1ثنائي التقطير في دورق سعة  ماء

 . حتى اشارة التدريئ بماء ثنائي التقطير، ثم يُكمل الحجم5Mالمحددة بييدروكسيد الصوديوم 
 البورات وذلك بإضافة الكمية المناسبة من محمول ىيدروكسيد مُنظم حُضرت محاليل عدة من : البوراتمُنظم

، 0.1M من مزيئ يحتوي عمى حمض البور و كموريد البوتاسيوم تركيز كل منيما 50ml إلى 0.1Mالصوديوم تركيزه 
. ثنائي التقطير بالماء 100mlثم مدد المحمول حتى 

 وذلك بإضافة الكمية 100ml، في دورق سعة  النشادريمُنظم حُضرت محاليل عدة من : النشادريمُنظم
 ثم أُكمل ،0.1M من محمول كموريد الأمونيوم تركيزه 25ml إلى 0.1Mاللازمة من محمول ىيدروكسيد الأمونيوم 

. حتى اشارة التدريئ بماء ثنائي التقطيرالحجم  
 :العياري فموكساسينمحمول الا2-3-

 من مادة الافموكساسين النقية  mg 36.13وذلك عن طريق اذابو  (3M-1.10)حُضر محمول عياري بتركيز
 .100ml ، ثم يُكمل الحجم بالمذيب المستخدم حتى اشارة التدريئ في دورق حجمي سعةDMSOفي كمية من 

 



 Sciences Series. Tishreen University Journal. Bas   2016( 5 )العدد( 38 )العلوم الأساسية المجلد  مجلة جامعة تشرين

83 

 

 :نترو بنزوثيازول- 6-امينو-2محمول الكاشف 3-3- 
 DMSOإذابة وزن مناسب لمكاشف في  عن طريق (3M-1.10) بتركيز(ANB)حضر محمول عياري لمكاشف 

.  100mlفي دورق حجمي سعةحتى إشارة التدريئ ثم يُكمل الحجم بالمذيب المستخدم 
 

:   النتائج والمناقشة
 = λmaxمعقداً ثابتاً يمتمك قمة امتصاص عظمى عند  (ANB ) مع الكاشف(OFX)يشكل الافموكساسين 

440nm  (1)امتصاصية ميممة عممياً كما ىو موضح في الشكل مقارنة بمحمول الكاشف الذي يمتمك. 

 
 للأوفموكساسين 43.36µg/ml من أجل تركيز (OFX-ANB)طيف الامتصاص لمعقد: (1)شكل 

 (الشاىد)مقابل المحمول المقارن 
 

يُحضر المحمول المقارن أي محمول الكاشف وفق طريقة التحضير نفسيا المتبعة لممعقد المدروس عدا المركب 
. المستخدم (DMSO)الدوائي عمماً أن التمديد يتم بالمذيب 

 بتغيير ذلك  وANB و كاشف الافموكساسيندُرست العوامل و الشروط المثمى اللازمة في تشكل معقد بين 
 :و لتحقيق ذلك أُجريت الدراسات الآتية، الأخرى القرائن وتثبيت مرة كل في القرائن إحدى

: (OFX-ANB)دراسة تأثير كلٍّ من درجة الحرارة و زمن التسخين في تشكيل المعقد -1
  5±80 حيث لُحظ أن التعقيد التام لممعقد يتحقق عند الدرجة ،تم تحديد  درجو الحرارة المثمى لتشكل المعقد

 بتركيز فموكساسين من الأ1.2mlمنيا  كل ِّ ، و نقل إلى 10mlحُضرت لذلك سمسمة دوارق حجمية سعتيا . (2الشكل )
10-3M 2.4 وml 3-10بتركيز  نترو بنزوثيازول- 6-امينو-2 من كاشفM1  و بوجودml من محمول المنظم 

أُكمل الحجم حتى إشارة التدريئ بالمذيب المستخدم، ثم سُخن كل محمول من محاليل المعقد . pH=5.2البريتوني عند 
قيست امتصاصية المحاليل المسخنة بعد تبريدىا إلى درجة حرارة . المتشكل في حمام مائي عند درجات حرارة مختمفة

عند  OFXبالمقارنة مع محمول الشاىد المحضر بالطريقة نفسيا عدا المركب الدوائي ( 25)المختبر و المقدرة بـ 
. 440nmطول موجة الامتصاص الأعظمية 

رُسمت العلاقة ما بين قيم الامتصاصية العظمى لممعقد المتشكل عند طول موجة الامتصاص الأعظمية 
440nm التسخين أن يُمحظ من ىذا الشكل. (2) بدلالة درجة الحرارة، وتم الحصول عمى المنحني الموضح في الشكل 

 موجة طول عند OFX-ANBامتصاصية و ثبات لممعقد المتشكل  أفضل عطيت  ºC 5±80     الحرارة لدرجة
.   440nm  لممعقد الامتصاص الأعظمي
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، حُضرت لذلك سمسمة OFX-ANBفي امتصاصية المعقد  ºC 80الحرارة  درجة عنددُرس تأثير زمن التسخين 
بوساطة حمام مائي  80  الحرارة درجة عندمحاليل عيارية لممعقد وفق الطريقة السابقة نفسيا، ثم ثبُتت درجة حرارتيا 

قيست الامتصاصية لممحاليل المسخنة بأزمنة مختمفة بعد . و عُرضت لأزمنة تسخين مختمفة عند درجة الحرارة المذكورة
بالمقارنة مع محمول الشاىد المحضر بالطريقة نفسيا عدا ( 25)تبريدىا إلى درجة حرارة المختبر و المقدرة بـ 

 .nm 440عند طول موجة الامتصاص الأعظمية  OFXالمركب الدوائي 
 440رُسمت العلاقة مابين قيم الامتصاصية العظمى لممعقد المتشكل عند طول موجة الامتصاص الأعظمية 

nm (. 3) بدلالة زمن التسخين، وتمَّ الحصول عمى المنحني الموضح في الشكل
-OFXامتصاصية و ثبات لممعقد المتشكل  أفضل يعطي  دقائق5أن التسخين لمدة  يُمحظ من ىذا الشكل

ANB 440  لممعقد الامتصاص الأعظمية موجة طول عندnm                                                         .

               
 ºC 80 الحرارة درجة عندتأثير زمن التسخين : (3)                 شكل    في امتصاصية المعقدالحرارة درجةتأثير : (2)شكل 

تركيز من أجل λmax=440nm       في امتصاصية المعقد عند              من      ثابت تركيز من أجل λmax=440nm عند
 43.36µg/ml من الأوفموكساسين ثابت                                           43.36µg/ml الأوفموكساسين

                                                                                 
: (OFX-ANB)دراسة تأثير الزمن في ثباتية المعقد - 2

 من محمول 1.2mL، نُقل إليو 10mlدُرس تأثير الزمن في ثباتية المعقد حيث أخذ دورق حجمي سعة 
 و إضافة حجم ثابت مقداره 3M-10 ذي تركيز (ANB) من محمول كاشف 2.4mL و3M-10الافموكساسين بتركيز 

1ml 0.2 من محمول المُنظم البريتوني تركيزه M 5.2 عندpH= ،وأُكمل الحجم حتى إشارة التدريئ بالمذيب المستخدم 
، قيست (OFX-ANB) حتى ثبات المعقد المتشكلºC 80الحرارة  درجة عند خمس دقائق لمدة سُخن المحمول

عند طول ( 25)امتصاصية محمول المعقد عند أزمنة مختمفة بعد تبريدىا إلى درجة حرارة المختبر و المقدرة بـ 
. 440nmموجة الامتصاص الأعظمية 

رُسمت العلاقة ما بين قيم الامتصاصية العظمى لممعقد المتشكل عند طول موجة الامتصاص الأعظمية 
440nm 6 ان زمن ثبات المعقد ىو  الذي يبيّن،(4) بدلالة الزمن، وتم الحصول عمى المنحني الموضح في الشكل 

 (.25)المقدرة بـ  المختبر حرارة درجة عندساعة 
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 43.36µg/mlالافموكساسين  من ثابت تركيز من أجل λmax = 440nm  عند  OFX-ANB تأثير الزمن في ثباتية المعقد: (4)شكل 

 
: دراسة تأثير تركيز الكاشف- 3

 محمول pH في امتصاصية المعقد المتشكل، بثبات حجم و قيمة  (ANB)دُرس تأثير تغير تركيز الكاشف 
ضمن مجال لتركيز الكاشف تراوح مابين   (OFX)المُنظم البريتوني و بوجود تركيز وحجم ثابت من المادة الدوائية 

(3.9-126.75 µg/ml)، 10معايرة بسعة  حيث أُخذت سمسمة دوارقmL 43.36  يحتوي كل منيا عمىµg/ml من
OFX 1 وml  5.2 ذي قيمةالبريتونيالمُنظم من محمولpH= و تراكيز مختمفة متزايدة من الكاشف (ANB)ملأُك  ثم 
قيست بعدىا . لمدة خمس دقائق 80  لدرجة الحرارة سُخنت المحاليل .إشارة التدريئ المستخدم حتى بالمذيب الحجم

 عند طول موجة الامتصاص (25)بعد تبريدىا إلى درجة حرارة المختبر و المقدرة بـ امتصاصية المحاليل 
. (ANB)ثم رُسمت العلاقة بين تغيرات امتصاصية المعقد المتشكل بدلالة تغير تركيز الكاشف ، 440nmالأعظمية 

.  من تركيز الكاشف ىو التركيز الأمثل لأعمى قيمة امتصاص 46.80µg/ml أن تركيز (5)يُمحظ من الشكل 
 

 
 λmax = 440nm  عند   OFX-ANB المعقد امتصاصية في  الكاشف تركيز تأثير: (5)شكل 

 43.36µg/mlالافموكساسين  من ثابت تركيزمن أجل 
 
: دراسة تأثير تركيز المادة الدوائية- 4

 pHبثبات حجم و قيمة ،  في امتصاصية المعقد المتشكل(OFX) المادة الدوائية دُرس تأثير تغير تركيز 
ضمن مجال لتركيز المادة الدوائية                  (ANB) الكاشفمحمول المُنظم البريتوني و بوجود تركيز وحجم ثابت من 

(1.8-151.77 µg/ml)، 10معايرة بسعة  حيث أُخذت سمسمة دوارقmL 46.8  يحتوي كل منيا عمىµg/ml من
(ANB)  1وml5.2 ذي قيمةالبريتوني  من محمول مُنظمpH=  و تراكيز مختمفة متزايدة من المادة الدوائية(OFX)ثم  

قيست . لمدة خمس دقائق 80 لدرجة الحرارة سُخنت المحاليل .إشارة التدريئ المستخدم حتى بالمذيب الحجم ملأُك
 عند طول موجة الامتصاص (25)بعد تبريدىا إلى درجة حرارة المختبر و المقدرة بـ بعدىا امتصاصية المحاليل 

يُمحظ من . (OFX)ثم رُسمت العلاقة بين تغيرات امتصاصية المعقد المتشكل بدلالة تغير تركيز ، 440nmالأعظمية 
 . ىو التركيز الأمثل لأعمى قيمة امتصاص (OFX) من تركيز 86.72µg/ml أن تركيز (6)الشكل 
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 λmax = 440nm  عند   OFX-ANB المعقد امتصاصية في  الافموكساسين تركيز تأثير: (6)شكل 

 46.80µg/ml (ANB)  الكاشفمن ثابت تركيزمن أجل 
 
:   دراسة حجم الكاشف الانسب- 5

 دوارق  حيث أُخذت سمسمة(OFX-ANB) دراسة تأثير حجم الكاشف المضاف في امتصاصية المعقد أُجريت
 و 3M-10 بتركيز 1.2ml، يحتوي كل منيا عمى حجم ثابت من محمول الافموكساسين مقداره 10mLمعايرة بسعة 

1ml5.2 ذي قيمة من محمول مُنظمpH=  و حجوم مختمفة و متزايدة من محمول كاشف(ANB) 3-10 بتركيزM 
  لدرجة الحرارة سُخنت المحاليل .إشارة التدريئ المستخدم حتى بالمذيب الحجم ملأُك ، ثم(7.5ml-0.2)ضمن مجال   

بعد تبريدىا إلى درجة حرارة المختبر و المقدرة بـ قيست بعدىا امتصاصية المحاليل . لمدة خمس دقائق80
ثم رُسمت العلاقة بين تغيرات امتصاصية المعقد ، 440nm عند طول موجة الامتصاص الأعظمية (25)

 من محمول الكاشف ىو الحجم 2.4mL أن حجم (7)يُمحظ من الشكل . المتشكل بدلالة تغير حجم الكاشف المضاف
 .الأمثل لأعمى قيمة امتصاص

 
 λmax = 440nm  عند   OFX-ANB المعقد امتصاصية في  الكاشف محمول حجم تأثير: (7)شكل 

 43.36µg/mlالافموكساسين  من ثابت تركيزمن أجل 
 
 : المُنظم المحمول pH تأثير -6

في  ( مُنظم البورات و مُنظم النشادري، مُنظم السترات،مُنظم بريتوني)دُرس تأثير بعض المحاليل المُنظمة 
 أعطت نتائئ متقاربة من حيث طول موجة الامتصاص المُنظمةلُحظ أن ىذه المحاليل . (OFX-ANB)تشكيل معقد 

الأعظمي و قيمة الامتصاصية عندىا و ثبات المعقد، لكن محمول المُنظم البريتوني كان الأفضل بين تمك المحاليل 
لذلك حُضرت ، لممعقد الأعظمية الامتصاص موجة طول عند امتصاصيات أفضل أعطى المستخدمة، لأنو المُنظمة

 رُسمت طيوف pH)=7-4.6) ضمن مجال قيم تراوح مابين  بريتونيسمسمة من المحاليل المُنظمة من مُنظم 
بأخذ  43.36µg/ml  بوجود تركيز ثابت من الافموكساسين(OFX-ANB)الامتصاص المرئي لممعقدات المتشكمة بين 
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1.2ml 3-10 من محمول الدواءM و إضافة حجم ثابت من محمول الكاشف (ANB) 2.4 قدرهml 3-10 بتركيزM  ،
 حتى ، ثم إكمال الحجم بالمذيب المستخدم0.1M من محمول المُنظم البريتوني تركيزه 1mlو إضافة حجم ثابت مقداره 

 المون لو قمة أصفر برتقالي لُحظ تشكل معقد .لمدة خمس دقائق80  لدرجة الحرارة التسخين و ،اشارة التدريئ
بعد تبريدىا إلى درجة امتصاصية المعقد الممون المتشكل في كل محمول ، لذا قيست 440nmامتصاص أعظمية عند 
 مقابل محمول الشاىد المحضر بالطريقة نفسيا والخالي من المركب الدوائي (25)حرارة المختبر و المقدرة 

(ANB) .
 لكل 440nmرُسمت العلاقة بين تغيرات الامتصاصية لممعقد المتشكل عند طول موجة الامتصاص الأعظمية 

من أجل أفضل قيمة امتصاص  (=5.2pH)تبين أن القيمة المثالية ىي عند ،  المحمول المُنظمpH بدلالة قيمة معقد 
(. 8) كما ىو موضح في الشكل (OFX-ANB)أعظمي لممعقد 

 

 
  λmax = 440nm   عند OFX-ANB المعقد امتصاصية في الوسط  pH تأثير: (8)شكل 

 43.36µg/mlالافموكساسين  من ثابت تركيزمن أجل 
 

  :                 المُنظم المحمول حجم تأثير 7-
 في 6.0ml-0.2)) مجال ضمن  pH=5.2عند البريتوني المُنظم محمول دُرس تأثير الحجم المضاف من

كل  في  وُضع،10mlسعتيا  حُضرت سمسمة محاليل عيارية في دوارق حجمية  ،(OFX-ANB) المعقد امتصاصية
 من محمول 2.4ml و حجم ثابت مقداره 3M-10 بتركيز 1.2ml مقداره الافموكساسينمنيا حجم ثابت من محمول 

حتى  الحجم أُكمل ثم،  pH=5.2 عند البريتوني المُنظم محمول حجوم متغيرة من و 3M-10 بتركيز ANBالكاشف 
 امتصاصية محاليل المعقدقيست  ، لمدة خمس دقائقºC 80لدرجة الحرارة  و سُخن، المستخدم بالمذيب إشارة التدريئ

 عند طول موجة الامتصاص الأعظمية (25)المتشكل بعد تبريدىا إلى درجة حرارة المختبر و المقدرة بـ 
440nm .

 العلاقة ما بين قيم الامتصاصية العظمى لممعقد المتشكل بدلالة حجم المحمول المُنظم المضاف عند رُسمت
تبين أنو عند . (9)، فتم الحصول عمى المنحني الموضح في الشكل 440nmطول موجة الامتصاص الأعظمية 

 (OFX-ANB) يتم الحصول عمى امتصاصية عظمى بالنسبة لممعقد 1mlإضافة حجم من المحمول المُنظم مقداره 
. عند الحجم المذكور
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عند  OFX-ANB المعقد امتصاصية في( pH=5.2) البريتوني المُنظم المحمول حجم تأثير: (9)شكل 

λmax = 440nm 43.36الافموكساسين  من ثابت تركيز من أجلµg/ml 
و إجراء قياساتو الطيفية  (OFX-ANB)بناءً عمى النتائئ السابقة لُخصت الشروط المثمى اللازمة لتشكيل معقد 

  :(1)الأخرى في الجدول 
 

 (OFX-ANB)الشروط المثمى لتشكل معقد  (1)جدول 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

: (OFX-ANB)تحديد نسبة الارتباط في معقد - 8
حُددت نسبة الارتباط المثمى بين الافموكساسين والكاشف في المعقد الممون المتشكل باستخدام طريقتي التغير 

وفيما ،   حيث ثبُتت الشروط المثمى المعتمدة سابقاً في تشكيل المعقد المدروس[27]    والنسبة الجزيئية[26] المستمر
:  بالتفصيلهكل طريقة عمى حدليمي وصف 

 : طريقة التغير المستمر- 8-1
 وفق الشروط المثمى التي تم (OFX-ANB)تعتمد ىذه الطريقة عمى تحضير سمسمة من محاليل المعقد 

بحيث يبقى مجموع تركيزييما في كل المحاليل ثابتاً و ، التُوصل إلييا مع تغيير تركيز الافموكساسين و تركيز الكاشف
، و رسمت تغيرات الامتصاصية 440nm ، ثم حُددت قيم الامتصاصية العظمى لكل محمول عند 300يساوي 

: (الشاىد)المقارن  المحمول
 (ANB) الكاشف 

 المدروس نفسيا المحمول تحضير طريقة وفق محضر
 3M-10بتركيز 

:المحمول المُنظم   pH عند  بريتوني مُنظم محمول  pH=5.2 
 OFX 86.72ug/ml: تركيز المادة الدوائية

 ANB :46.8µg/ml تركيز الكاشف 
 M 0.1: 1ml  المُنظم المحمول  حجم

 ANB 2.4 ml  : كاشف محمول حجم
 ºC 80مدة خمس دقائق: درجة الحرارة و مدة التسخين

 DMSO  :المستخدم المذيب
: في درجة حرارة الغرفةدلمعقا ثبات زمن  6h 
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، حُدِّدت نسبة [ANB]+[OFX]/[ANB] أو [ANB]+[OFX]/[OFX]لمحاليل المعقدات المتشكمة بدلالة الكسر المولي 
(. 10)الشكل  كما ىو موضح تشكل المعقد من نقطة الانعطاف التي توافق الامتصاص الاعظمي

 

 
بطريقة التغير المستمر  (OFX-ANB) حساب نسبة الارتباط لمعقد: (10)شكل

 
 :نستنتئ من الشكل أن

[OFX]/[OFX]+[ANB]= 0.33    (1) 
: وكذلك

[ANB]/[OFX]+[ANB]=0.66      (2) 
 

:  عمى (2) عمى (1)حُصل من قسمة 
[OFX]/ [ANB]= 1/2     2:      ومنو[OFX] = [ANB] 

ومنو نستنتئ صيغة المعقد من الشكل  OFX:ANBبين  (2:1)مما يدل عمى أن نسبة الارتباط ىي 
OFX.ANB2  

  :  الجزيئية النسبة طريقة- 82-
الكاشف  تركيز فييا حيث يتغير (OFX-ANB)تعتمد ىذه الطريقة عمى تحضير سمسمة من محاليل المعقد 

 قيم سُجمت، 43.36µg/mlي ثابتاً في كل محمول و يساو الافموكساسين تركيز إبقاء مع( 600-20)ضمن مجال 
بالطريقة  محضر مقارن محمول باستخدام 440nm الأعظمية الامتصاص موجة طول عندالامتصاصية ليذه المحاليل 

 [OFX]/[ANB]رُسمت بيانياً علاقة الامتصاصية بدلالة النسب الجزيئية  . الافموكساسينالدوائي المركب عدا نفسيا
(. 11)لمحصول عمى المنحنى الموضح في الشكل 

 يشير إلى وجود نسبة ارتباط وحيدة لمعقد مما 2يُمحظ من الشكل حدوث انكسار عند النسبة الجزيئية 
  (OFX-ANB) و ىذا يؤكد ما تم التُوصل إليو بتطبيق طريقة التغير المستمر (2:1) المتشكل ىي  .
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بطريقة النسبة الجزيئية  (OFX-ANB)حساب نسبة الارتباط لمعقد : (11)شكل 

 
: ANBالتحديد الكمي للافموكساسين مع كاشف - 9

لامبرت وفق – حُدد الأفموكساسين كمياً بالطريقة الطيفية المونية ضمن مجال خطي من تراكيزه تحقق قانون بيير
سمسمة محاليل عيارية من المعقد تراوح تركيز حُضرت . الشروط المثمى التي تم التوصل إلييا لتشكيل المعقد

 46.8µg/ml قدره(ANB)بوجود تركيز ثابت من كاشف  μg/ml(1.80-86.72) الافموكساسين فييا ضمن المجال 
سُجمت قيم الامتصاصية العظمى لممعقد المدروس عند . بعد الأخذ بالحسبان الشروط المثمى الأنفة الذكر لتشكيل المعقد

(. 12)رُسمت العلاقة بين امتصاصية المعقد المتشكل و تركيز الافموكساسين كما في الشكل . 440nmطول الموجة 

 
 λmax =440 nm عند (ANB) مع الكاشف الافموكساسينالعياري لمعقد  المنحني: (12)شكل 
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  :الأوفموكساسينبالتراكيز التالية من (  OFX-ANB )لمعقد المسح الطيفي:(13)شكل 

ترتيبيم من الاسفل إلى الاعمى 
2 ; 57.81 μg/ml - 1 -3 ; 72.27 μg/ml - 86.72 μg/ml 

 
 لممعقدات المتشكمة عند  الجزيئي الامتصاص لمعامل الوسطية حُسبت انطلاقاً من المعطيات المعيارية القيمة

و حد الكشف،  S ساندل حساسية ولامبرت – بالاعتماد عمى قانون بير 440nmطول موجة الامتصاص الأعظمية 
  mالميل و b الامتصاصية محور منحني المعايرة مع تقاطع ونقطة R2 الارتباط معاملكما تم تحديد كلِّ من 

(. 2)، كما ىو موضح في الجدول العيارية لممعطيات
 

 OFX-ANB لممعقد الكمية العوامل: (2 )جدول
 µg/ml 1.80-86.72 ، بير قانون مجال

 الموجة طول عند الجزيئي الامتصاص معامل
 mol-1cm-1 L الاعظمي

3.952×103 

 µg.cm-2 0.091( ،  A=0.001  )ساندل حساسية
 nm 440 طول الموجة الاعظمي 

 2.54  ( %RSD    )المئوي النسبي المعياري الانحراف
pH  5.2محمول المُنظم البريتوني 

 1.71لوغارتم ثابت التشكل بالتغير المستمر 
 1.94 لوغارتم ثابت التشكل بالنسبة الجزيئية

 hrs 6زمن ثبات المعقد، 
 OFX-ANB 1:2نسبة الارتباط 

 µg.ml-1 0.95( LOD)حد الكشف 
 µg.ml-1 3.17 (LOQ)حد التحديد الكمي 

 A =mC + b  العياري المنحني معادلة
 0.0101 ( m) الميل 
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 0.0068 ( b)التقاطع 
 0.999 (R2)معامل الارتباط 

 : من العلاقة التاليةµg/cm2بواحدة  S ( Sandell Sensitivity)حُسبت حساسية ساندل
3

min 10 wFCS 
 معامل 103 و cm عرض ممر الضوء في خمية القياس بواحدة  وg/molوزن الصيغة بواحدة Fw حيث 

 :   والمعطى بالعلاقةmol/L التركيز الجزيئي الأدنى بواحدة Cminتحويل و  
min

min
AC 

 والموافقة لأصغر تركيز يمكن قياسو 0.001 أصغر امتصاصية يتمكن الجياز من قياسيا وتساوي Aminحيث 
(. JascoSpectrophotomwter V-530)من أجل جياز القياس الطيفي الضوئي المستخدم 

:  ويحسب من العلاقةmol-1×cm-1×L معامل الامتصاص الجزيئي بواحدة 𝜀و 
𝜀 = A/C×𝓁 

 لممعقدات المتشكمة عند طول   الجزيئي الامتصاص لمعامل الوسطية حُسب من المعطيات العيارية القيمة
 . 440nmموجة الامتصاص الأعظمي 
 وىو معامل تحديد نوعي لمتعبير عن حساسية الطريقة LOD (The detection limit)و حُسب حد الكشف 

   LOD = 3× SD/m : من العلاقة التاليةµg/mLبواحدة 
.  ىو ميل  المنحني العياري لمبلانك اي المحمول المقارنm حيث

 من µg/mLوىو معامل تحديد كمي بواحدة  LOQ (The Qualitative limit)حُسب حد التحديد الكمي 
 LOQ = 10 × SD/m: العلاقة التالية
 ،الارتباط نسبة تحديد في المستخدمة الضوئية الطيفية الطرائق باعتماد المدروسة المعقدات تشكل ثوابت حُددت

 العلاقة باستخدام الجزيئية النسبة و المستمر التغير طريقتي تطبيق نتائئ من الإجمالية التشكل ثوابت تُحسب حيث
 :[28]التالية 

21

max

max

)/(

/

nCAAI

AA
n

L

n 





 
  و CL  امتصاصية المعقد المتشكل عند نسبة الارتباط بوجود تركيز ثابت من الكاشف قدرهA: حيث أن

Amax الامتصاصية العظمى لممعقد وnنسبة الارتباط  .
: لسيولة التعبير عن ثوابت التشكل تؤخذ القيمة الموغاريتمية ليا أي

 logp 
 

و لتعيين دقة وصحة الطريقة الطيفية المعتمدة في تحديد المركب الدوائي النقي الافموكساسين، جرى تحضير 
سمسمة محاليل عيارية مختمفة التركيز من الافموكساسين ، وبتطبيق طريقة العمل المقترحة، أجريت جميع الحسابات 

 اي تكرار تحضير كل محمول خمس مرات، حيث حسبنا القيمة n=5 بعد اعتماد نتائئ خمسة تجارب [29,30]

 :من العلاقة التالية X( Average Value)الوسطية 



n

i

ix
n

X
1

1

 
:  من العلاقةSDحُسبَ الانحراف المعياري 

1

)(
1

2







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n

xx

SD
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xSDRSD:   من العلاقة%RSDوالانحراف المعياري النسبي المئوي  /100%  
المتعمق بالتركيز المأخوذ  R%( Recovery Percent) (الاسترجاعية النسبية)والمردود النسبي المئوي 

Ctaken  والتركيز المحددCfound [31]من العلاقة ،    : takenfound CCR /100%  
 : من العلاقة% 95عند درجة الثقة [32]( CL( )Confidence Limit)وحد الثقة 
 2/1)/(nSDtXCL  

ويساوي إلى )%( ودرجة الثقة المطموبة  (n-1) عامل إحصائي  يعتمد عمى عدد درجات الحرية tحيث 
. %95 ودرجة ثقة مقدارىا n-1=4  من أجل عدد درجات الحرية 2.776

وتبين ذلك من عاليتين  تميزت نتائئ الطريقة الطيفية المطورة  بحساسية ودقة .(3)كما ىو وارد في الجدول 
الذي لم تتجاوز قيمتو % RSDقيمة الانحراف المعياري النسبي المئوي   لأصغر تركيز محدد وبنتائئ 2.54% 

. صحيحة ودقيقة من خلال الاسترجاعية النسبية الجيدة
 

 ANB باستخدام OFX لتحديد  المقترحةالطيفية الطريقة صحة و دقة تقدير: (3)جدول رقم 
 التركيز المأخوذ

(µg.ml-1 )
* التركيز المحدد

(µg.ml-1) 
الانحراف 
 المعياري

SD 

RSD
% 

 القياس خطأ
 التحميمي

SD\(n)1/2 

 حد الثقة
 2/1)/(nSDtX 

 

 النسبي المردود
 %R المئوي

( الاسترجاعية)
1.80 1.77 0.045 2.54 0.020 1.77   0.055 98.33 
3.61 3.58 0.052 1.54 0.023 3.58   0.063 99.16 
7.22 7.15 0.103 1.44 0.046 7.15   0.127 99.03 
14.45 14.18 0.493 3.47 0.220 14.18   

0.610 
98.13 

21.68 21.81 0.653 2.99 0.292 21.81   
0.810 

100.59 

28.90 28.53 0.731 2.56 0.326 28.53   
0.904 

98.71 

43.36 42.71 0.892 2.08 0.398 42.71   
1.104 

98.50 

57.81 57.59 0.967 1.67 0.432 57.59   
1.199 

99.61 

72.27 71.65 1.38 1.92 0.617 71.65   
1.712 

99.14 

86.72 86.24 1.76 2.04 0.787 86.24   
2.184 

99.44 

لكل تركيز اي كُرر تحضير كل محمول  من السمسة كُررت التجربة خمس مرات )متوسط خمس تجارب *
 ثم حساب التركيز 440nmطول موجة الامتصاص الأعظمية العيارية خمس مرات وقيست الامتصاصية ليم عند  

. (لامبرت او باسقاط الامتصاصية عمى المنحني العياري وحساب التركيز المحدد بأخذ المتوسط ليم– من قانون بير
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تمت المقارنة بين ىذه الطريقة الطيفية الضوئية و الطرائق المرجعية المستخدمة عالمياً كما ىو موضح في 
 حيث لُحظ تقارب نتائئ ىذه الطريقة مع نتائئ الطرائق المرجعية (4)الجدول

 
 مقارنة بين دراستنا و الطرائق المرجعية: (4)جدول 

 μg/mL الخطية المرجع
ε = L/mol.cm 

طول 
 الموجةالأعظمي
λmax (nm) 

 اسم الكاشف

[11] 5-55 
ε= 6.04 x 103 

552 Citric acid-acetic anhydride 

[12] 5-25 
ε= 1.04 x 103 

410 a) Bromophenol blue 

2-15 
ε= 2.01 x 103 

415 b) Bromothymol blue 

20-2  
ε= 1.04 x 103 

410 c) Bromocresol purple 

[13,14] 30-2.5  
ε= 8.24 x 103 

485 a) Tropaeolin 000 (TP 000) 

25-2.5  
ε= 1.09 x 104 

575 b) Supracene Violet 3B (SV 
3B)) 

[16] 20-2.5  
ε= 0.0954 × 106 

512 erichrome black 

30-5  
ε= 0.1004 × 106 

484 erichrome orange 

25-2.5  
ε= 0.1720 × 106 

620 3-methyl-2-benzothiazolinone 
hydrazone (MBTH) 

 86.72-1.80 دراستنا
ε= 3.952×103 

440 2-amino-6-nitrobenzothiazole 
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 :(ANB)  تحديد الافموكساسين في المستحضرات الصيدلانية باستخدام كاشف -5
 في مستحضراتو الصيدلانية الافموكساسيناستخدمت الطريقة الطيفية المطورة في ىذا البحث لتحديد 

 في مستحضراتو الصيدلانية لا الافموكساسين إلى أن تحديد  وأشارت النتائئ،(ANB)باستخدام كاشف  (مضغوطات)
. (5)كما ىو مبين في الجدول  يتأثر بوجود المواد المساعدة

 
 في المضغوطات الافموكساسينتحديد كمية : (5)جدول

اسم 
المستحضر 

 كمية
 الافموكساسين

mg 

التركيز 
المأخوذ 

(µg.ml-1) 

التركيز 
 aالمحدد

(µg.ml-1) 

 aالكمية المحددة
mg 

الانحراف 
 المعياري

SD 
 

RSD
% 

 النسبي المردود
 %R المئوي

 (الاسترجاعية)

Azoflox 400 50 
100 

49.8 
99.64 

398.40 
398.56 

1.35 
0.84 

2.710 
0.843 

99.6 
99.64 

a أي كُرر تحضير المحمول خمس مرات و قيست الامتصاصية  ،متوسط خمس تجارب )متوسط خمسة قياسات
.  ( وحساب التركيز المحدد بأخذ المتوسط ليم 440nmطول موجة الامتصاص الأعظمية لممحاليل عند 

 
 : والتوصياتالاستنتاجات

في حالتو النقية  لافموكساسينا لتحديد (ANB)اقترحت ىذه الدراسة طريقة طيفية لونية جديدة باستخدام كاشف 
 كما وذات تكمفة منخفضة ،في مستحضراتو الصيدلانية ، امتازت ىذه الطريقة بأنيا سيمة التطبيق وسريعة النتائئ و

 بانحراف معياري نسبي مئوي لا يتجاوز 1.80µg/ml أصغر تركيز تم تحديده امتازت ىذه الطريقة بحساسيتيا، إذ بمغ
 في مختبرات مراقبة للافموكساسينويمكن استخداميا في التحميل الروتيني لممستحضرات الصيدلانية   ±2.54%
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