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 بوجود أمينو فينول -4بوساطة تفاعل الازدواج التأكسدي مع كاشف  لمسفكسيمالتقدير الطيفي 
 يريودات البوتاسيومب

 2ىبة ابراىيم عبدالمة،  1عمي إبراىيم خميل

 ، تكريت ، العراؽ جامعة تكريت،  كمية الصيدلة 1
 ، تكريت ، العراؽ جامعة تكريت، كمية العموـ ، قسـ الكيمياء  1
 

 خصالمم
أمينوفينػػوؿ  -4مػػ   يكسػػيـ. تتضػػمف الةرييػػة تيالاػػؿ ا قتػػراف التاكسػػد  لمسالسيكسػػيـيتضػػمف الث ػػث ةرييػػة ةيييػػة ثسػػيةة وسػػريعة و ساسػػة لتيػػدير 

 النػات  المتكػوف ͦـ 03-52ودرجػة  ػرارة تتػراوح ثػيف  6.5ولانػد دالػة  امضػية  متعػادؿثوصيه لاامؿ مؤكسػد وفػو وسػة ثيريودات الثوتاسيوـ ثاستخداـ 
 ويعةو ألامى  ثنيسجو الموف وذائب ثالماء

معامػػػػؿ  وقيمػػػة سيكسػػػػيـمػػػايكرومراـ / مػػػؿ  03-4نػػػانوميتر. كانػػػػت مةاولاػػػة قػػػانوف ثيػػػػر فػػػو مػػػد  التركيػػػػز  205امتصػػػان لانػػػد الةػػػػوؿ المػػػوجو 
1-.سـ1-لتر.موؿ  6749.75 ا متصان المو ر 

 3.225اسػو النسػثو ثػيف % وقيمػة ا ن ػراؼ اليي -3.525إلػى  0.729كاف الخةأ النسثو ثيف  ,
 SAMAXIMEالسيكسػػيـ فػػو كثسػػوؿ الةرييػػة الميتر ػػة تػػـ تةثيياػػا ثنجػػاح فػػو تيػػدير اف .مايكرومراـ/مػػؿ 3.105% ، وث ػػد ك ػػؼ   0.861إلػػى 
 .%98.1سترجالاية   تيؿ لاف إوث

  أمينوفينوؿ -4 ,الأقتراف التأكسد  ،  السيكسيـ :الكممات المفتاحية
 المقدمة

 -:هوـ اف لايار السيكسي
(6R,7R)-7-[[(Z)-2-(2-Aminothiazol-4-yl)-2- 

[(carboxymethoxy)imino]acetyl]amino ]-3-ethenyl-8- 

oxo-5-thia-1-azabicyclo[4.2.0]oct-2-ene-2-carboxylic 

acid  

 وصيغته التركيثية هو:

 
مػـ /   235.2ووزنػه الجزيئػو C16H15N5O7S2وصيغته الجزيئية هو 
يػػذوب فػػو الماء،  يػػذوب مسػػ وؽ أثػػيل المػػوف ،  مػػوؿ وهػػو لاثػػارة لاػػف

ضػػعيؼ الػػذوثاف فػػو ا ينػػانوؿ ويػػذوب جزئيػػا فػػو خػػ ت و فػػو المينػػانوؿ 
فػو لاػ ج التاػاب المسػالؾ الثوليػة و التاػاب الثمعػوـ ويستخدـ  ( 1)ا نيؿ

ولأهميػػة العيػػار الةثيػػة تػػـ ( 5)والتاػػاب ا ذف الوسػػةى واليصػػثات الاوائيػػة
ةرائػػؽ الت ميميػػة المختميػػة منػػؿ  تينيػػة كروماتومرافيػػا تيػدير  ثالعديػػد مػػف ال

HPLCالسػػائؿ ذات  الأداء العػػالو  
( 15- 13)والةرائػػؽ الةيييػػة  ( 9 - 0) 

 - 15) الكارثائيػػة.والةرائػػؽ   ال يػػف الجريػػانو أخػػر  مناػػا ةرائػػؽ وةرائػػؽ

ةيييػػػػا لاػػػػف ةريػػػػؽ تيالاػػػػؿ   السيكسػػػػيـ.فػػػػو هػػػػذا الث ػػػػث تػػػػـ تيػػػػدير (  19
أمينوفينوؿ ثوجػود ثيريػودات الثوتاسػيوـ -4د  م  كا ؼ ا قتراف التاكس

 .فو الوسة المتعادؿ
   Experimental part الجزء العممي

  Apparatus usedالأجيزة المستخدمة 

 Shimadzu , المرئيػة -جااز مةيافية  الأ عة فػوؽ الثنيسػجية   -1

, Japan Spectrophotometer UV ⁄ VIS 160                              

    Sweden SM-DR(XR-205gm )Precisaميزاف  ساس    -5
 Germany Memmert, ماـ مائو  -0
  WTW 553نػػوع   pH meterجااز قياس الدالة ال امضية  -4

 Reagents and الكواشففففف والمففففواد الكيمياويففففة المسففففتخدمة

Chemicals                         
ميػة لامػى درجػه لااليػة مػف النيػاوة اسػتخدمت مػواد كيميائيػة وكوا ػؼ ت مي

 SDI.و  BDH و Flukaومجازة مف قثؿ  ركتو 

 محاليل المواد المستخدمة 
 مايكرو غرام/مل1000محمول السفكسيم القياسي  -1

مػؿ مػف 0مػراـ مػف مسػ وؽ السيكسػيـ النيػو فػو 0.1000 ضر ثاذاثة 
 المينػػػانوؿ نػػػـ اكمػػػؿ ال جػػػـ ثالمػػػاء الميةػػػر الػػػى  ػػػد الع مػػػة فػػػو قنينػػػة

ثػػػػالتخييؼ  مػػػؿ نػػػـ  ضػػػػرت الم اليػػػؿ المخييػػػة منػػػه100 جميػػػة سػػػعة 
 .المناسب

-2بتركيز    Aminophenol-4محمول كاشف  -2
     مولاري 1×10

مػؿ مػف ا ينػانوؿ  3امينوفينوؿ فو -4مراـ مف  0.0540 ضر ثاذاثة 
 نـ اكمؿ ال جـ الى  د الع مة ثالماء الميةػر فػو قنينػة  جميػة سػعة 

  .مؿ50
 بيريودات البوتاسيوم بتركيز  محمول -3

2-
    مولاري1×10

فػو المػاء الميةػر واكمػؿ ال جػـ  KIO4 مػراـ مػف 0.23 ضػر ثاذاثػة 
 .مؿ100ثالمذيب نيسة الى  د الع مة فو قنينة  جمية سعة 

pH=6.5 Citro-phosphate bufferمحمول المنظم  -4 
 (22 )

 

  مػػ  مػػو ر 0.1 مػػؿ مػػف  ػػامل السػػتريؾ ثتركيػػز 29ي ضػػر ثمػػزج 
مػػػو ر  0.2 رنوفوسػػػييت ثتركيػػػزو صػػػوديوـ هيػػػدروجيف ا ننػػػائو م مػػػوؿ

مػػػػؿ  100ويكمػػػػؿ ال جػػػػـ الػػػػى  ػػػػد الع مػػػػة فػػػػو قنينػػػػة  جميػػػػة سػػػػعة 
 .ث امل الستريؾ ذو التركيز المذكور الا  
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 SAMAXIMEمحمول كبسول   -5

تػػـ افػػراغ م تويػػات كثسػػولة وا ػػدة مػػف كثسػػوؿ المست ضػػر الصػػيد نو  
SAMAXIME ال ركة العامة ل دوية والمسػتمزمات الةثيػة  مف انتاج

 450  يػػث اف كػػؿ كثسػػولة ت ػػو  لامػػى  (SDI)العػػراؽ-سػػامراء -

مػػػػف المػػػػادة مػػػراـ  0.1000ممغػػػراـ مػػػػادة السيكسػػػيـ(  يػػػػث تمػػػت اذاثػػػػة 
مػؿ مػف المينػانوؿ نػـ اكمػؿ ال جػـ ثالمػاء الميةػر الػى  ػد 3 فو  اليعالة

لامػى م مػوؿ ثتركيػز  مػؿ لم صػوؿ 100الع مة فو قنينة  جميػة سػعة 
فػػو قنينػػة  جميػػة سػػعة  مػػؿ 25مػػايكرومراـ /مػػؿ نػػـ سػػ ب منػػه 3100

مػؿ واكمػؿ ال جػـ ثالمػاء الميةػر الػى  ػد الع مػة لم صػوؿ لامػػى  133
مايكرومراـ /مؿ نـ  ضػرت الم اليػؿ ا قػؿ تركيػز 250 م موؿ ثتركيز 

 .ثالتخييؼ

  النتائج والمناقشة
   Investigations     :  Preliminaryالاختبارات الاولية -1

-2مممتػػر مػػف العامػػؿ المؤكسػػد ثيريػػودات الثوتاسػػيوـ ثتركيػػز 1لانػػد اضػػافة

مػايكرو مػراـ 250مؿ مف م موؿ السيكسيـ ثتركيػز 2 مو ر  الى1×10
مػؿ مػف 2 افةنػـ أضػ دقػائؽ  تمػاـ ا كسػدة5 /مػؿ وتػرؾ الم مػوؿ لمػدة 

-2امينوفينػػػػػوؿ ثتركيػػػػػز4-الكا ػػػػػؼ 
لونػػػػػه  مػػػػػو ر   تكػػػػػوف م مػػػػػوؿ1×10

قيػػػاس ةيػػػؼ  وتػػػـ مػػػؿ ثالمػػػاء الميةػػػر25ثنيسػػػجو واكمػػػؿ ال جػػػـ الػػػى 
امتصاصػػه مياثػػؿ م مولػػه الصػػور  ووجػػد اف لػػه الامػػى امتصػػان لانػػد 

  يظاػر  نػانوميتر فػو  ػيف اف الم مػوؿ الصػور 537 مػوجو الةػوؿ ال
   .(1أ  امتصان ث سب ال كؿ )

 Study the Optimal  :فضففم دراسففة ظففروف التفاعففل ال -2

Reaction Conditions  
تػػـ دراسػػة مختمػػؼ العوامػػؿ التػػو تػػؤنر لامػػى ا متصػػان اذ تػػـ اسػػتخداـ 

-2مممتػػػػػر مػػػػػف العامػػػػػؿ المؤكسػػػػػد ثيريػػػػػودات الثوتاسػػػػػيوـ ثتركيػػػػػز1
10×1 

مػايكرو مػراـ /مػؿ  250مممتر مف م موؿ السيكسػيـ ثتركيػز  2مو ر  و
-2أمينوفينػػوؿ ثتركيػػز -4مممتػػر مػػف م مػػوؿ الكا ػػؼ  2و

مػػو ر   1×10
مػػؿ  وتػػـ قيػػاس ا متصػػان لمم اليػػؿ لانػػد الةػػوؿ 25 جػػـ ناػػائو  فػػو

   .نانوميتر مياثؿ م موله الصور 537 الموجو 
  Chosen of coupling agent أختيار عامل الأقتران -أ

اجريت تجارب لاديدة  يجاد افضػؿ لاامػؿ اقتػراف لم صػوؿ لامػى النػات  
 – 5,4 الممػػػػػػػػػوف وذلػػػػػػػػػؾ ثأسػػػػػػػػػتخداـ لاوامػػػػػػػػػؿ اقتػػػػػػػػػراف لاديػػػػػػػػػدة وهػػػػػػػػػو 

 ػػػػػػػػػامل السػػػػػػػػػيميانيمؾ ,أمينوأنتيثػػػػػػػػػايريف-4,ننائينايتروفنيػػػػػػػػػؿ هيػػػػػػػػػدرازيف 
-2وثتركيػػػز   أمينوفينػػػوؿ-4,تراييمػػػوروثيرازيف,

مػػػو ر  لكػػػؿ مناػػػا 1×10
-واظاػػػػػرت التجػػػػػارب اف الكا ػػػػػؼ الػػػػػذ  يعةػػػػػو افضػػػػػؿ النتػػػػػائ  هػػػػػو 

   .والذ  استخدـ فو التجارب ال  ية (C6H7NO)أمينوفينوؿ 4

 Effect of the Amount of انالأقتفر تفأيير كميفة كاشفف  -ب

Coupling Reagent    
مممتػػر مػػف 1 تمػػت اضػػافة مػػؿ 52فػػو سمسػػمة مػػف قنػػانو  جميػػة سػػعة 

-2المؤكسد ثيريودات الثوتاسيوـ ثتركيز م موؿ العامؿ
 مو ر   و 1×10

مايكرومراـ/مػػؿ  يػػث تركػػت  250مػػؿ مػػف م مػػوؿ السيكسػػيـ ثتركيػػز 2
يػػة دقػػايؽ  كتمػػاؿ لامم5لمػػدة كػػؿ مػػف م اليػػؿ العامػػؿ المؤكسػػد والعيػػار

نػـ تمػػت  اضػافة  جػػوـ  25 ˳ـ  25ا كسػدة فػو درجػػة  ػرارة المختثػر
-2ثتركيػػػػز Aminophenol-4مممتػػػػر( مػػػػف الكا ػػػػؼ  (0.5-3متزايػػػػدة 

 جػـ ثالمػاء الميةػر الػى الى الينانو ال جمية نـ اكمؿ ال مو ر  1×10
 و وقيسػػت امتصاصػػات هػػذ  الم اليػػؿ لانػػد الةػػوؿ المػػوج ػػد الع مػػة 

نػػانوميتر مياثػػؿ م اليماػػا الصػػورية ووجػػد اف افضػػؿ  جػػـ لمكا ػػؼ 537
لػػػذا تػػػـ اسػػػتخدامة فػػػو  (1كمػػػا هػػػو مثػػػيف فػػػو الجػػػدوؿ ) مممتػػػر2 هػػػو 

 .التجارب ال  ية
 ( تأيير كمية الكاشف 1الجدول ) 

0 2.5 5 1.5 1 0.5 Volume of 
reagent (ml) 

0.241 0.316 0.347 0.292 0.203 0.141 Absorbance 
 

   Effect of the Oxidizing Agentتأيير العامل المؤكسد   -ج

تػػػـ اجػػػراء دراسػػػة لمعرفػػػة تػػػأنير العامػػػؿ المؤكسػػػد المناسػػػب الػػػذ  يعةػػػو 
الامػػػػى امتصػػػػػان لمنػػػػػات  الممػػػػوف وذلػػػػػؾ ثأسػػػػػتخداـ لاػػػػدد مػػػػػف العوامػػػػػؿ 

 K3[Fe(CN)6] ال ديػػد المؤكسػدة ومػػف هػػذ  العوامػػؿ سػػيانيد الثوتاسػػيوـ
وكرومػػات  FeCl3 ( III)وكموريػػد ال ديػػد KIO4 وثيريػػودات الثوتاسػػيوـ

-2وثتركيػزK2CrO4  الثوتاسيوـ 
مػو ر   لكػؿ مناػا  يػث اضػيؼ 1×10

هػػػذ  المػػػواد الػػػى سمسػػػمة مػػػف الينػػػانو ال جميػػػة سػػػعة  م اليػػػؿ مممتػػػرمف1
مممتػػػػػػػػػر مػػػػػػػػػف م مػػػػػػػػػوؿ السيكسػػػػػػػػػيـ ثتركيػػػػػػػػػز 2مػػػػػػػػػؿ ت تػػػػػػػػػو  لامػػػػػػػػػى 25

مػػاؿ لاميمػػة دقػػائؽ لأك 5 مػػايكرومراـ /مػػؿ وتركػػت الم اليػػؿ لمػػدة 250
-4مممتػػػػػػػػػر مػػػػػػػػػف م مػػػػػػػػػوؿ الكا ػػػػػػػػػؼ 2ا كسػػػػػػػػػدة نػػػػػػػػػـ اضػػػػػػػػػيؼ الياػػػػػػػػػا 

Amenophenol 2ثتركيػػػز-
مػػػو ر  اظاػػػرت الدراسػػػة اف افضػػػؿ  1×10

المسػػتعمؿ فػػو التجػػارب   KIO4لاامػػؿ مؤكسػػد هػػو ثيريػػودات الثوتاسػػيوـ
   .الساثية وتـ استعمالة فو التجارب ال  ية

 

 متصاصالعامل المؤكسد عم  الا نوع ( تأيير 2جدول ) 
K2CrO4 KIO4 K3[Fe(CN)6] FeCl3 Oxidizing 

agent 

0.077 0.344 0.063 0.249 Absorbance 
 

 Effect of the Volume of theحجم العامل المؤكسد   تأيير -د

Oxidizing Agent  
تػػػػـ دراسػػػػة افضػػػػؿ  جػػػػـ لمعامػػػػؿ المؤكسػػػػد ثيريػػػػودات الثوتاسػػػػيوـ وذلػػػػؾ 

مممتر  يث وجػد اف  جػـ  0.5 - 3دثأستعماؿ  جوـ متزايد  مف المؤكس
كمػػػػا هػػػػو مثػػػػيف فػػػػو  مممتػػػػر مػػػػف العامػػػػؿ المؤكسػػػػد هػػػػو ال جػػػػـ ا منػػػػؿ1

 .لذلؾ أستخدـ فو التجارب ال  ية (0الجدوؿ )
 

 ( تأيير حجم المؤكسد 3الجدول ) 
0 2.5 5 1.5 1 0.5 Volume  of 

the oxidizing 
agent 

ml)) 
0.090 0.113 0.157 0.258 0.342 0.257 Absorbance 

 

   Effect of Oxidizing Time  تأيير زمن الأكسدة  -ھ
مممتػػر مػف م مػػوؿ 2مػػؿ تمػت اضػافة 25فػو سمسػمة قنػػانو  جميػة سػعة 

مممترمف م مػوؿ ثيريػودات  1مؿ الى /مايكرومراـ 523السيكسيـ ثتركيز 
-2الثوتاسػيوـ 

-30) مػو ر  وتركػػت الم اليػؿ مػػدد زمنيػة مختميػػة 1×10

  Amenophenol-4ممتر مػف م مػوؿ الكا ػؼ م 2دقيية نـ اضيؼ  (0
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نػػـ اكمػػؿ ال جػػـ ثالمػػاء الميةػػر الػػى  ػػد الع مػػة وقيسػػت امتصاصػػيات  
نػػانوميتر 537 الم اليػػؿ مياثػػؿ م الياػػا الصػػورية لانػػد الةػػوؿ المػػوجو 

        . (4والنتائ  مثينة فو الجدوؿ ) 

 ( تأيير زمن الاكسده4الجدول )
03 53 12 13 2 3 Time(min) 

0.008 0.174 0.284 0.363 0.350 0.325 Absorbance 
 

( دقػػػػائؽ كافيػػػػة  تمػػػػاـ لامميػػػػة ا كسػػػػدة 5-10)  يثػػػػيف اف ( 4الجػػػػدوؿ)
 . ية ل ؽ فو التجارب ائدقا5  يث تـ استخداـ 

  Effect of acid and baseتأيير الحامض والقاعدة  -و

الػى  NaOHواليالاػدة   HClتثػيف لانػد اضػافة أ   جػـ مػف ال ػامل 
فػػأف ا متصػػان ييػػؿ لػػذا فيػػد  6.5  التيالاػػؿ ذ  الدالػػة ال امضػػية مػػزي

 .تـ استثعاد اضافة أ   امل وا  قالادة

 Effect of type andالمحمففول المففنظم  نففوع وكميففة تففأيير -ز

amount of buffer Solution  
استخداـ نػولايف مػف الم اليػؿ  تـ6.5 ال امضية لاند  ةالدالضثة لأجؿ 

  Citro-phosphate bufferمػػػػوؿ المػػػػنظـ المنظمػػػػة ووجػػػػد اف الم 
وفػو  Imidazol bufferيعةو امتصػان الامػى مػف الم مػوؿ المػنظـ 

مػػؿ اذا 1.5دراسػة اخػر  وجػد اف افضػػؿ  جػـ مػف الم مػػوؿ المػنظـ هػو 
 .نانوميتر 025لاند الةوؿ الموجو  0.367الاةى امتصان ثييمة 

 Effect of the Order ofتفففأيير تسمسفففل الاضفففافة  -ح

Addition   
تػػػـ اجػػػراء لاػػػدد مػػػف التجػػػارب المختثريػػػة لمعرفػػػة تػػػأنير تسمسػػػؿ أضػػػافة 
الم اليػػػؿ  يػػػث لػػػو ظ فػػػو الكنيػػػر مػػػف التجػػػارب اف لاػػػذا العامػػػؿ تػػػانير 

تسمسػػؿ أضػػافات  فثتجريػػبكثيػػر ا يانػػا لامػػى امتصػػان النػػات  المتكػػوف 
+م مػوؿ السيكسػيـ  (O)الثوتاسػيوـاف الترتيػب ثيريػودات  مختميػة لػو ظ 

(S) 4 +م مػػػػػػػػوؿ الكا ػػػػػػػػؼدقػػػػػػػػائؽ  13تظػػػػػػػػار لمػػػػػػػػدة نػػػػػػػػـ ا ن-

Amenophenol(R م مػوؿ المػنظـ+ )citro- Phosphate buffer 
 (B) يعةو الامى امتصان ولذلؾ تـ استخدامه فو التجارب ال  ية.   

 Effect of Time and  و درجففة الحففرارة تففأيير الففزمن -ط

Temperature  

وال صػػوؿ لامػػى النػػات   الػػ زـ  كتمػػاؿ التيالاػػؿ  تػػـ دراسػػة تػػأنير الػػزمف
لنػات  امتصان ا الامى ل صوؿ لامىامف اجؿ  ودرجة ال رارة المستير 

 2وتثػػيف اف افضػػؿ زمػػف هػػو الممػػوف و سػػب الظػػروؼ المنمػػى لمتيالاػػؿ 
                                    .ͦ ـ 03وافضؿ درجة  رارة هو  ,دقائؽ
   Effect of Solventتأيير المذيب  -ي

د مػػف المػػذيثات المختميػػة لثيػػاف تانيرهػػا لامػػى امتصػػان تػػـ اسػػتعماؿ لاػػد
تػػػـ اكمػػاؿ ال جػػـ ثاػػػذ   اليضػػمىالنػػات   الممػػوف و سػػب ظػػػروؼ العمػػؿ 

والمػػذيثات  ,المػػذيثات الػػى  ػػد الع مػػة ثػػدؿ مػػف اسػػتخداـ المػػاء الميةػػر
وتػـ قيػاس اةيػاؼ  ثيوتانوؿ (-ف ,اسيتوف,مينانوؿ ,)ماء المستخدمة هو

اذ اف )الم مػػوؿ الصػػور  كػػاف  ماػػا الصػػوريةهػػذ  الم اليػػؿ مياثػػؿ م الي
وتػػـ ال صػػوؿ لامػػى النتػػائ  الموضػػ ة فػػو  لاػػديـ المػػوف لكافػػة الم اليػػؿ(

 .(2الجدوؿ )
 

 ( تايير المذيب عم  الامتصاص5الجدول )
λmax(nm) 

 

Absorbance Color of Solvent 

Sample  

537 0.346 Violet Water 

515 0.194 Viole Acetone 

532 0.353 Viole Methanol   

432 3.055 Yellow n-Butanol 

 

٭ثالنسػػثة لتنتيػػاؿ  
→π π الػػى  يػػث تتسػػثب الزيػػادة فػػو قةثيػػة المػػذيب 

 . (51) أنزياح ا متصان الى ةوؿ موجو أةوؿ )انزياح ا مر(

( اف المػاء مػذيثا مناسػثا اذ الاةػى امتصػان جيػد لانػد 5يثيف الجػدوؿ )
 .لرخن نمنه وتوفر نانوميتر لذا تـ استخدامه  205

 Finalومنحنففففففي المعففففففايرة   طيففففففف الامتصففففففاص النيففففففائي -3

Absorption Spectrum and Calibration Curve       
من نػػو  (5( ةيػػؼ ا متصػػان الناػػائو ويثػػيف ال ػػكؿ )1يثػػيف ال ػػكؿ )

 يتثػػيف اف قػػػانوف ثيػػػر .المعػػايرة لتيػػػدير السيكسػػػيـ لانػػد الظػػػروؼ المنمػػػى 
مػػػػؿ مػػػػف السيكسػػػػيـ  /( مػػػػايكرومراـ03-4) لانػػػػد مػػػػد  التراكيػػػػز يةػػػػاع

1-مػوؿ .لتػر 749.755وثمغت قيمة معامؿ ا متصان المو ر 
 1-سػـ .

 .(0.9995ومعامػؿ ا رتثػاة ) 5-سػـ .مايكرومراـ 0.075ود لة ساندؿ 
 

 

 مقابل محمولو الصوري :مايكروغرام /مل من السفكسيم تم قياسة عند الظروف الميم   22طيف الامتصاص النيائي لمحمول  :(1الشكل )
A)مقابل المحمول الصوري ) , B) مقابل الماء المقطر ), C)المحمول الصوري مقابل الماء المقطر ) 
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Concentration of Cefixime,( µg/ml )  
 الظروف الميم  عندمنحني المعايرة لتقدير السفكسيم بالطريقة  المقترحة  :(2الشكل )

 

 Precision and Accuracy of the توافف  الطريقفة ودقتيفا -4

Method  

تمػػت دراسػػة توافػػؽ الةرييػػة ودقتاػػا وذلػػؾ ثاخػػذ  اليضػػمىلانػػد الظػػروؼ  
ن نػػة تراكيػػز مختميػػة مػػف م مػػوؿ السيكسػػيـ وكانػػت هػػذ  التراكيػػز ضػػمف 

اذ تػػـ  سػػاب ا ن ػػراؼ اليياسػػو وا ن ػػراؼ اليياسػػو  , ػػدود قػػانوف ثيػػر

يثػػيف النتػػائ  ( 6النسػػثو ومعػػدؿ ا سػػترجالاية والخةػػأ النسػػثو والجػػدوؿ )
ال صػوؿ لامياػػا والتػػو تثػيف اف الةرييػػة ذات دقػة لااليػػة وتوافػػؽ  التػو تػػـ
   .جيد

 

 (   تواف  الطريقة ودقتيا6الجدول )
RSD(%) Average Recovery 

(%) 

Recovery 

(%) 

*
Cefixime measured 

µg/ml 

Cefixime taken 

µg/ml 
0.945 99.51 99.3 9.93 10 

0.517 99.24 24.81 52 

0.355 133 30.0 30 
*
Average of six determinations 

 

 حد الكشف -5
دنػػػى تركيػػػز مػػػف من نػػػو لأ نػػػانوميتر 205لانػػػد  تػػػـ قيػػػاس ا متصػػػان

وثمعػػدؿ سػػت قػراءات ولانػػد نيػػس الظػػروؼ  (مايكرومراـ/مػػؿ 4)المعػايرة 
 .( 7فو الجدوؿ )  ةوالنتائ  مثين مف الع قة التالية  يجاد  د الك ؼ

 

L.O.D = (22 ) 
 

 

 (  حد الكشف7) جدول
D.L.* 

µg/ml   

( s) _ 

X* 

Concentration 
µg/ ml 

0.136 0.0021 0.184 4 

Average of six determinations 

 طبيعة الناتج المتكون  -6

تػػػـ تةثيػػػؽ ةرييتػػػو التغيػػػرات المسػػػتمرة )ةرييػػػة جػػػوب( وةرييػػػة النسػػػب 
الموليػػة  وذلػػؾ لمعرفػػة ةثيعػػة النػػات  المتكػػوف ونسػػثة ارتثػػاة العيػػار مػػ  

تركيػػػز كػػػؿ مػػػف م مػػػوؿ السيكسػػػيـ  كػػػافلةػػػرييتيف الكا ػػػؼ وفػػػو كػػػ  ا
13×1هػػػو و  نيس التركيػػػزثػػػاميوفينػػػوؿ -4وم مػػػوؿ الكا ػػػؼ 

مػػػو ر   0-
 وتمت هذ  الدراسة ثأتثاع ةريية العمؿ التالية :

ةرييػػػة التغيػػػرات المسػػػتمرة )ةرييػػػة جػػػوب ( تػػػـ ت ضػػػير لاػػػدد مػػػف فػػػو 
مػػف مممتػػر و  (1-9)مػػف السيكسػػيـ  ةالم اليػػؿ ت تػػو  لامػػى ا جػػاـ مختميػػ

13×1(مممتػر وثتركيػز  (9-1)امينوفينوؿ   4-م موؿ كا ؼ
( مػو ر  0-

امػػا ثييػػة الم اليػػؿ فأناػػا ,مػػؿ  25لكػػؿ مناػػا فػػو  جػػـ فػػو  جػػـ ناػػائو 
نػـ قيػاس امتصاصػيات ,لةرييػة العمػؿ  يضػمىتضاؼ  سب الظػروؼ ال

 537النػػػػات  لمتكػػػػوف مياثػػػػؿ م اليماػػػػا الصػػػػورية لانػػػػد الةػػػػوؿ المػػػػوجو 
اف نسػػثة تيالاػػؿ السيكسػػيـ مػػ  الكا ػػؼ هػػو  يثػػيف (0ال ػػكؿ ) ,نػػانوميتر

2:1  
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 منحن  طريقة التغيرات المستمرة )طريقة جوب( :(3الشكل )

 

 ضػػرت سمسػػمة مػف الينػػانو ال جميػػة فيػد ةرييػة النسػػثة الموليػػة  فػػو امػا
13×1مممتػػػرمف م مػػػوؿ السيكسػػػيـ ثتركيػػػز1واضػػػيؼ  ,مػػػؿ  25سػػػعة 

-0 
نػػـ اضػػييت  ,العمػػؿ المنمػػى مو واضػػيؼ العامػػؿ المؤكسػػد  سػػب ظػػروؼ

امينوفينػػوؿ ثتركيػػػز  4-مػػؿ منػػه الكا ػػؼ   (0.1-3.5)ا جػػاـ مختميػػة 

1×13
مػػو ر  نػػػـ اضػػػيؼ الم مػػػوؿ المػػػنظـ وأكمػػػؿ ال جػػػـ الػػػى  ػػػد   0-

نـ قياس ا متصان لكؿ نمػوذج مياثػؿ م مولػه  ,الع مة ثالماء الميةر
 . ػػػؼكا/لايػػػار 5:1( يؤكػػػد اف نسػػػثة ا ت ػػػاد هػػػو 4الصػػػور  وال ػػػكؿ )
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 المولي ةالنسبطريقة  ( منحني 4الشكل )

 

    Applications  Partالجزء التطبيقي   -7
ممغففرام SAMAXIME   400تقففدير السفكسففيم فففي كبسففول  -اولا

   بالطريقة المباشرة
تػػػـ تةثيػػػؽ الةرييػػػػة المثا ػػػرة لامػػػى المست ضػػػػرات الصػػػيد نية ال اويػػػػة 

رييػػػة الميتر ػػػة  يػػػث تػػػـ لامػػػى السيكيسػػػـ وذلػػػؾ لمعرفػػػة مػػػد  نجػػػاح الة
ممغػػراـ مػػف مػػادة  450الػػذ  ي ػػو   SAMAXIMEاسػػتخداـ كثسػػوؿ 

مػػايكرو مػػراـ /مػػؿ نػػـ سػػ ب  250السيكسػػيـ  يػػث  ضػػر منػػه تركيػػز 

مممتػر( لم صػوؿ لامػى التراكيػز  5 و,1.5و 1منػة ن نػة  جػوـ مختميػة )
واسػػػتخدمت نيػػػس  ,مػػػايكرومراـ /مػػػؿ لامػػػى التػػػوالو  ) 53 و12 و13)

ى لعمميػة ا قتػراف التأكسػد  التػو تػـ ال صػوؿ لامياػا وتػـ الظػروؼ المنمػ
قيػػػاس ا متصػػػان )معػػػدؿ سػػػت قػػػرارات( لكػػػؿ م مػػػوؿ مياثػػػؿ الم مػػػوؿ 

( يثػيف النتػائ  8نػانوميتر والجػدوؿ ) 537الصػور  لانػد الةػوؿ المػوجو 
التو تػـ ال صػوؿ لامياػا والتػو تثػيف نجػاح وكيػاءة الةرييػة اذا ثمػ  مػد  

                      % 98.1-101.5مد  الأستعادية   

 بالطريقة المباشرة SAMAXIME( نتائج تقدير السفكسيم في كبسول 8 (الجدول 

Recovery 

%)) 

*RSD 

(%) 

Cefixime measured 

µg/ml 

Cefixime Present 

µg/ml 

Pharmaceutical 

Formulation 

101.5 0.861 10.15 10 SAMAXIM E 

 

Capsules 

SDI-IRAQ 

100.2 0.718 15.04 15 

98.1 0.556 19.63 
20 

*
Average of six determinations 
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 ضافات القياسيةطريقة الإ -يانيا 
لعػػدـ تػػوفر المػػواد الكيماويػػة المةموثػػة لةرييػػة الميارنػػة اليياسػػية المعتمػػدة 
فػػػػػو الدسػػػػػتور الثريةػػػػػانو وا مريكػػػػػو لممست ضػػػػػر الصػػػػػيد نو فةثيػػػػػت 

مػؿ(  0.2و (0.4ؿ كػؿ مػف ال جػوـ ةريية ا ضافات اليياسية وذلؾ ثني
الى سػت قنػانو  كؿ لامى  دة مكثسوؿلمايكومراـ /مؿ  250مف م موؿ 

نػػـ اضػػافة  جػػوـ متزايػػدة مػػف الم مػػوؿ اليياسػػو  ,مػػؿ 25 جميػػة سػػعة 
 1، 0.5مػػػػايكرومرـ /مػػػػؿ  يػػػػث اضػػػػيؼ ) 250لمسيكسػػػػيـ ذو التركيػػػػز 

ف اضػافة نػـ مممتر ثينما تثيى الينينة ال جمية السادسػة ثػدو  (2.5، 1.5،

لاوممػػت الم اليػػؿ ثػػنيس ةرييػػة العمػػؿ المسػػتخدمة لانػػد ت ضػػير من نػػو 
نػانومتثر يظاػر  537المعايرة نـ قيسػت امتصاصػياتاا لانػد ةػوؿ مػوجو

(  النتػػػائ  التػػػو تػػػـ ال صػػػوؿ لامياػػػا  9( والجػػػدوؿ )5)  و (2ال ػػػكميف )
لانػػد تةثيػػؽ ةرييػػة ا ضػػافات اليياسػػية وتػػـ  سػػاب دقػػة وتوافػػؽ النتػػائ  

تػػػـ ال صػػػوؿ لامياػػػا لمتركيػػػزيف والتػػػو تثػػػيف اف ةرييػػػة ا ضػػػافات  التػػػو
اليياسػػية متييػػة مػػ  الةرييػػة المثا ػػرة ضػػمف المػػد  الميثػػوؿ لمخةػػأ ممػػا 

   .يدؿ لامى اف الةريية جيدة وخالية مف المتداخ ت
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ppm of drug+0.2 ml of CXIM capsules  
 مل 0.2ام بأستخدSAMAXIMEمنحني  طريقة الاضافات القياسية لتقدير السفكسيم في محمول كبسول  :(5الشكل)

 

 

A
b

so
rb

a
n

ce
 

ppm of drug+0.4 ml of CXIM capsules solution 
  

 مل 0.4بأستخدام  SAMAXIMEمنحني  طريقة الاضافات القياسية لتقدير السفكسيم في محمول كبسول  :(6الشكل)
 

 SAMAXIMEنتائج طريقة الاضافات القياسية لتقدير السفكسيم في محمول كبسول  (9) جدول
Average recovery 

)%( 

*  Recovery 

))% 

Cefixime measured 

µg/ ml 

Cefixime present 

µg/ ml 

Pharmaceutical 

formulation 

100.3 
100.5 4.02 4 

SAMAXIME 

Capsules 

SDI-IRAQ 100.1 6.01 5 
 *
Average of six determinations                                                                                                      

 

(  يتثػػػػػػيف ثػػػػػاف نتػػػػػػائ  ةرييػػػػػػة 9الموضػػػػػػ ة فػػػػػو الجػػػػػػدوؿ) مػػػػػف النتػػػػػػائ 
ير ا ضػػػافات اليياسػػػية متوافيػػػة ث ػػػكؿ جيػػػػد مػػػ  الةرييػػػة المثا ػػػرة لتيػػػػد

 والسيكسيـ فو مست ضرة الصيد ن
تضمف هذا اليصؿ تةػوير ةرييػة ةيييػة  لتيػدير السيكسػيـ : الاستنتاج

 SAMAXIMEث ػػكمة النيػػو وفػػو المست ضػػرات الصػػيد نية كثسػػوؿ 
د هػػػػذة الةرييػػػػة لامػػػػى تيالاػػػػؿ الأقتػػػػراف التأكسػػػػد  لمسيكسػػػػيـ مػػػػ  وتسػػػػتن

أمينوفينػػػوؿ ثوجػػػود ثيريػػػودات الثوتاسػػػيوـ  يػػػث تكػػػوف نػػػات  -4الكا ػػػؼ 
ضافات والذ  يعةو ألامى امتصػان لانػد ثنيسجو الموف  اؿ اتماـ ا 

والةرييػة  ت تػاج الػى اسػتخداـ مػذيثات  ,نػاتوميتر 537الةػوؿ المػوجو 
سػػػتخ ن وةثيػػػت الةرييػػػة ثنجػػػاح فػػػو تيػػػدير لاضػػػوية او الػػػى لامميػػػة ا

(  SAMAXIMEالسيكسػػػػػػيـ فػػػػػػو مست ضػػػػػػر  الصػػػػػػيد نو )كثسػػػػػػوؿ 
.وامتػػػػػػػػػازت هػػػػػػػػػذ  الةرييػػػػػػػػػة ثأناػػػػػػػػػا سػػػػػػػػػامة وسػػػػػػػػػريعة وميػػػػػػػػػر مكميػػػػػػػػػة 
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Abstract 
This work involves  a new simple, rapid and sensitive spectrophotometric method for the determination of 

Cefixem.
 
The method based on the oxidative coupling reaction between Cefixime and

 
4-Aminophenol using 

Potassium periodate as oxidizing agent to form a violet color water soluble product that has a maximum 

absorption at 537 nm. The optimum conditions were:, pH 6.5, temperature between 25-30
 o

C. Beer’s law is 

obeyed in a concentration range of 4 to 30 µg / ml with a molar absorptivity of 6749.75 L.mol
-1

. cm
-1

. The 

relative error was  0.729 to - 0.752 % and a relative standard deviation of 0.556 to  0.861% ,DL= 0.136 µg / ml. 

The proposed method has been successfully applied to the determination of Cefixime in SAMAXIME Capsules 

with recovery of not less than 98.1%. 

Key words: Cefixime, Oxidative Coupling,4-aminophenol                                                             
 

 


