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:يتكون البحث من ثلاثة فصول 

،المرئية-جيةمطيافية الإمتصاص للأشعة فوق البنفسالايونية، الأنتقائيةعن الأقطاب مقدمة: الاول الفصل 

واستعراض المراجع يزوبروباميدالايوديد ،فلويرازين هيدروكلورايدثلاثي 

لأقطاب الغشائية بطريقة كهروكيميائية بإستخدام اتقدير عقار ترايفلورايزين هيدروكلورايد:لفصل الثاني  ا
.بيريدينامينو 2-طيفية بإستخدام عملية الأقتران التأكسدي مع الانتقائية الايونية وطريقة 

الأنتقائية لغشائية بطريقة كهروكيميائية بإستخدام الأقطاب ايوديدالايزوبروباميدتقدير عقار : الثالث  الفصل 

.حامض السلفانيليك وطريقة طيفية بإستخدام عملية الأقتران التأكسدي مع الأيونية 





الأقطاب الغشائية الأنتقائية:اولاً 

د كهربائي جهمحددة ومعينة في محلول ما إلىالفاعلية الكيمائية لأيوناتتقوم بتحويلكهروتحليلية( مجساتأو )مستشعراتهي
.معادلة نيرنست فرق الجهد الكهربائي مع فاعلية الأيونات وفقيتناسب 

-:للمادة المصنع منها القطب إلىالفيزيائية أو الكيميائية الطبيعة تنقسم الأقطاب الغشائية الانتقائية اعتمادا على 
-:وتقسم الىالأيونيةتتميز هذه الأقطاب بإستجابة أغشيتها للفصائل : الأقطاب الأنتقائية الأيونية -1

A- وتتكون من نوعين يدخل في تركيب غشائها أملاح لاعضوية ضئيلة الذوبان: الغشائية البلورية الأقطاب:-

احادية البلورة -1

.متعددة البلورة -2

-B  على مذيب ذلك وك( إما موجب الشحنة أو سالب الشحنة)المادة السائدة فيها تحتوي على مبادل أيوني:الغشائية الغير بلورية الأقطاب
-:وتشمل (Plasticizer)،مائيينيكون وسط محلولين وان الغشاء الناتج ملدن 

زجاجيةالالغشائية الأقطاب 1-

-:وتشملالأقطاب الغشائية غير الزجاجية 2-

A-الاقطاب الغشائية السائلة

B- ساكنة الايوناتالبوليمريةالاقطاب

-:وتشملالجزيئيةالأقطاب الإنتقائية الغشائية  2-

A- رقيقاً وهي متحسسات متكونة من قطب عامل، حيث يكون الغشاء في هذا النوع من الأقطاب مسامياً والأقطاب الحساسة للغازات
ويكون مصنوعجدا

ات الهوائية متصلاً مع طبقة رقيقة من المحلول وكذلك مفصولاً عنه عن طريق الفجومن مواد بلاستيكية غير محبة للماء، ويكون 
وقطب اخر مرجع

B- تالإنزيماأقطاب



3.منجداً يز قليلة غشاءحساس لتراكمن بصيلة ذات شكل منتفخ زجاجي صغير مملوئاً بنواقل متعادلة مكوناً يتكون :المايكروية الأقطاب 

الأيونات

PVCالـأقطابًأغشيةً:ثانيا ً

مهم في إختيار ومن ال،حيث يدخل الناقل الأيوني بهيئة مادة فعالة في الغشاء السائل، أما المادة البوليمرية فتكون مذابة في المادة الملدنة 

PVCـللالملدنة هو ملاحظة مدى تأثير الملدن في الإستجابة والميل والإنتقائية للأقطاب الغشائية المادة 

الجهد ومعادلة نيرنست

:للأقطاب الإنتقائية الأيونية إلى ثلاثة جهود مساهمة وهي ( Em)يمكن تقسيم جهد الغشاء 

الذي يكون ضمن الغشاء الأيوني ( ED)وجهد الانتشار ( Eb2و Eb1)جهدا الحد ملتقى السوائل مع كلاً من سطحي الغشاء •

.الانتقائي

فهي تمثل الجهود القياسية لأقطاب المرجع الداخلية والخارجية ( ER2و ER1)أما الجهود •

Em = Constant ± 2.303
RT

nF
log i

•Em:يمثل جهد الغشاء المتكون خلال الخلية.

•Constant :يمثل ثابت الجهد القياسي والذي يساوي مجموع جهود التقاء السوائل مع جهد قطب المرجع.

•[i : ] يمثل التركيز المولاري للأيونi.

•R : يمثل الثابت العام للغازات(R = 8.314 J mole-1k-1.)

•T : يمثل درجة الحرارة المطلقة والمقاسة بالكلفن(T = 273 K  .)

•n : تمثل الشحنة الأيونية للأيونi.

•f : تمثل ثابت فاراداي حيث(f = 96490 columb.)



خواص الأقطاب الانتقائية الأيونية
- المتداخلةات الأيونتسمى القطب الانتقائي الأيوني على الاستجابة لأيون ضعيف بوجود أيونات أخرى في المحلول قابلية هي:- Selectivityالانتقائية1

Selectivity:معامل الانتقائية 2- Coefficient – الأساسالاستجابة للقطب الانتقائي للأيون درجة هو(i)بوجود الايون المراد تحليله(j ) في المحلول اذ

Kiيرمز له ,j
pot

•Ecell = Constant ± 2.303
RT

nf
log ai + ∑Ki ,j

pot
.a
j

ΤZi Zj

•Ki ,j
pot

=
Cimin .P

Cj max .100

•Ecell :هو جهد الخلية.

•Ki , j : هو معامل الانتقائية للقطب الانتقائي للأيون المتداخل(j ) والأيون المراد تقديره(i.)

•ai : هي فعالية الأيون الأساسي ذو الشحنةZi.

•aj : هي فعالية الأيون المتداخل ذو الشحنةZj.

•min :هو أدنى تركيز متوقع للأيون المراد تقديره.

•Cj max :هو أعلى تركيز متوقع للأيون المتداخل.

•P : هو الخطأ النسبي الذي يسمح به عند تحليل الأيون(i ) نتيجة تداخل الأيون(j.)



خواص الأقطاب الانتقائية الأيونية
Liner Response Rangeمدى الاستجابة الخطية3-

ب وتعرف بمدى تعتبر مقياساً لحساسية القطوهي قيمة أعلى وأدنى تركيزاً خطياً والتي من الممكن الحصول عليها عند غمر القطب في محلول أيوناته 

ما تحصل انحرافات في الاستجابة الخطية للقطب وغالباً التركيز 

الانتقائي الأيوني عند استخدام محاليل تكون فعالية الأيون المراد تقديره فيها عالية جداً أو واطئة جداً 

Response Timeزمن الاستجابة-4

1mV±بحدودلجهداالزمنية الضرورية لوصول القطب الانتقائي الأيوني إلى الحالة المستقرة مع حصول تغير فيالمدة 

يهاالعوامل التي تؤثر علو

.الأيونات المتداخلة. 5الحرارةدرجة . 4المقاستركيز المحلول . 3المقاسسرعة التحريك للمحلول .2الغشاءنوع . 1•

 Slopeالميل5-

غاريتم الفعالية أو مقابل لو( جهد القطب بالملي فولت)الانحدار للجزء الخطي لمنحني المعايرة للقطب الانتقائي الأيوني وبعد رسم الاستجابة للقطب •
 29.58 (و( Monovalent)للأيون أحادي الشحنة ( mV/decade 59.15)تركيز الأيون المراد تقديره، فإن قيمة الميل النظرية ستساوي 

mV/decade ) للأيون ثنائي الشحنة(Divalent ) و(19.7 mV/decade ) للأيون ثلاثي الشحنة(Trivalent)

 Life Time Electrodeالعمر الزمني للقطب  6.



المرئية -مطيافية الإمتصاص للأشعة فوق البنفسجية 

الكترونية للطاقة بين مستويات  محددةإنتقالاتالتفاعل سوف يؤدي إلى حدوث وهذا المادةالعلم الذي يهتم بتفاعل الاشعاع الكهرومغناطيسي  مع ذلك 

الألكترونيةالمرئية العديد من الانتقالات –ولمطيافية الامتصاص للأشعة فوق البنفسجية 

𝑎انتقالات . 1• → 𝑎∗ : حيث تحدث هذه الانتقالات عند الأطوال الموجية القصيرة الأقل من(200 nm.)

πانتقالات . 2• → 𝜋∗ :        150)حيث أن هذه الانتقالات تحتاج إلى طاقة بطول موجي من nm – 600 nm.)

→انتقالات . 3• 𝜋∗ n : 180)حيث تحدث هذه الانتقالات في منطقتي الأشعة فوق البنفسجية والمرئية nm – 700 nm.)

- Beer)بير –فإن قياس الأشعة الممتصة من قبل جزيئات المحلول يخضع لقانون لامبرت • Lambert ) ذو الصيغة:

•𝐴 = log Τ𝐼° 𝐼 ………….(14)

•𝐴 = Σ .𝑏 .𝑐

:حيث أن •

•Io :تمثل شدة الشعاع الساقط.

•I :تمثل شدة الشعاع النافذ.

•A :تمثل الامتصاص.

•Σ : (.سم.مول/لتر)تمثل معامل الامتصاص المولاري ويقاس بوحدات

•b :تمثل طول مسار الشعاع ويقاس بوحدة السنتمتر.

•C :(.لتر/مول)تمثل التركيز ويقاس بـ



الطيفي لتفاعلات الاقتران التأكسديالتقدير 

وتتضمن عادة تفاعلات ية، التحليلتعتبر تفاعلات الاقتران التأكسدي من أهم التفاعلات العضوية والتي لها تطبيقات واسعة وخصوصاً في الكيمياء 

مناسبةفاعل الاقتران التأكسدي اقتران مادتين عضويتين أو أكثر بوجود عامل مؤكسد مما يؤدي إلى حدوث عملية أكسدة لهذه المواد في ظروف ت

ات وسطية والتي تتفاعل بالتالي إلى تكوين مركبتؤدي ة  المختلفالاستفاده من هذا التفاعل في التقدير الكمي للعديد من المركبات العضويه ويمكن 

طيفياقياسه الممكنمع بعضها البعض لتعطي ناتج ملون من 

الأمينات والفينولات غير المعوضة في موقع باراالكواشف المستخدمة في تفاعلات الاقتران التأكسدي هيومن 

تفاعل وسمي باسمه  حيث يتضمن هذا الالتاكسدياول من درس تفاعلات الاقتران  Berthelotيعد 

ي تقاس مفاعلة أيونات الأمونيوم مع كاشف الفينول تحت ظروف مناسبة للأكسدة وذلك لتكوين صبغة الاندوفينول الزرقاء والت

𝜆𝑚𝑎𝑥لها عند أقصى طولين موجيين الامتصاصية  = 720𝑛𝑚 ,630𝑛𝑚

الاندوفينول



Triflouperazine hydrochloride               فلويرازين هيدروكلورايدثلاثي

10 - [3 – (4 methyl piperazine – 1 – yl] – 2 – (triflouromethyl) – 10 H – phenothiazine di hydrochloride

ذرة كبريت وذرة هو أحد المركبات العضوية الحلقية غير المتجانسة والذي يحتوي علىوالفينوثايزين ، هو أحد مشتقات الفينوثايزين 

ل الأمين مع الكبريتفنينتروجين، ويمكن تحضيره من اتحاد ثنائي 

الفينوثايزين

TFPH هايدروكلورايدترايفلورايزين



Iodide Isopropamide يوديد ايزوبروباميد
amino – N,N diisopropyl-N-methyl-4-oxo-3,3-4 diphenylbutan-1-amonium iodide

فر غالباً على ويتو،الرباعيعقار الايزوبروباميد ايوديد على مجموعة كاتيون أمونيوم ويحتوي المفعولهو دواء مضاد للكولين وطويل 

والكلوريدشكل ملح اليوديد كما يمكن أن يتوفر على شكل أملاح البروميد 

الايزوبرباميد ايوديد 





الأجهزة ،الأدوات والمواد المستخدمة 

نوعهاسم الجهازلالتسلس

 UV.visibleةالحزممزدوجالمطيافجهاز1

Spectrophotometer UV-

1800 Shimadzu

 Uv-1100 Chrom TECHالحزمةاحاديالمطيافجهاز2

مراتباربعذوحساسميزان3

ةعشري

Balance Kern Abs 120-4

        UD100SH-31Q3 (UltraSonicةالصوتيفوقالموجاتجهاز4

Cleaner-50B

(Jenway PH  meter 33100)الحامضيةالدالةقياسجهاز5

Water bathمائيحمام6

Ovenتجفيففرن7

No. Substance Chemical formula The percent 

purity

Manufactures 

company

1 Sodium tetra phenyl

borate

NaB(C6H5)4 98% BDH

2 Ammonium Reinackate NH4[Cr(NH3)2(SCN)4(H2

O)]

98% BDH

3 Di butyl phthalate C16H22O4 98% Fluka

4 Poly vinyl chloride [-CH2-CHCl-]n 98% Fluka

5 Acetone C3H6O 99.5% BDH

6 Sodium carbonate

anhydrous

Na2CO3 99.5% BDH

7 Barium chloride

dihydrate

BaCl2.2H2O 99-102% BDH

8 Zinc sulphate ZnSO4.7H2O 99% BDH

9 Manganous chloride

tetrahydrate

MnCl2.4H2O 97% BDH

10 Tetra hydrofuran C4H8O 99% BDH

11 Hydrochloric acid HCl 37% BDH

12 Sodium hydroxide NaOH 99% BDH

13 Sodium chloride NaCl 99.5% BDH

14 Trifluoperazine HCl C21H16F3N3S 99.8% S.D.I

15 Glucose C6H12O6 99% S.D.I

16 Lactose C12H22O11 99.5% BDH

17 Sucrose C12H22O11 99% BDH

18 Maltose C12H22O11 99% BDH

19 Calcium sulphate CaSO4 99% BDH



رك في درجة وتر وغسل عدةمرات بالماء المقطمع الرج والتحريك المستمرفتكون راسب ذو لون أصفر فاتح ثم بعد ذلك رشح الراسب

حرارة المختبر لمدة يومين لحين الجفاف 

STPBالفعالةالنسب الحجمية للعقار مقابل حجوم المواد يوضح 

المادة الفعالة: العقار 

(STPB( : )TFPH)

الملاحظات

لونه أصفر فاتح ولا يوجد راسب1: 1

لونه أصفر فاتح مع وجود راسب قليل2: 1

من لونه أصفر فاتح مع وجود كمية كبيرة3: 1

الراسب



:ي تم تحضير الغشاء الانتقائي وذلك بمزج مكوناته طبقاً لنسب وزنية معينة وكما يأت•

+  من الأسيتون ( مل10)في مزيج مكون من ( PVC)من مسحوق مادة ( غرام0.45)أذيب . 1•
(.THF)رباعي هيدروفوران ( مل20)

ين من المعقد الدوائي والمحضر مسبقاً مع التحريك المستمر لح( غرام0.1)أضيف إلى المزيج . 2•
(.Ultra Sonication)إتمام عملية الإذابة بإستعمال جهاز الإذابة بالموجات فوق الصوتية 

مع التحريك المستمر لحين ( DBP)من المادة الملدنة ثنائي بيوتل فثاليت ( غرام0.433)أضيف . 3•
.التجانس

وبشكل مستوي ثم تغطية ( سم10)قطره ( Petri dish)صب المزيج المتكون في طبق زجاجي . 4•
وتترك لمدة ( غرام200)المحلول بعدد من أوراق الترشيح فوق الطبق الزجاجي وتثبيته بثقل بحدود 

عد ليجف في درجة حرارة الغرفة في وضع مستوي من أجل تساوي سمك الغشاء ثم ب( ساعة72)
والصورة رقم . تقريباً ( ملم0.3)وبسمك ( Tong)ذلك يرفع الغشاء الأساسي بعناية بواسطة ملقط 

قرصاً لتصنيع ( 12-8)توضح الغشاء المتكون حيث كانت المساحة كافية للغشاء لتصنيع  ( 1)
.القطب قيد الدراسة

•



:القطب الغشائي الانتقائي تركيب •

•Construction of selective membrane electrode :

ومسك بوضع THFوغمس إحدى نهايتيه في مذيب الـ( سم1.5)وقطره الخارجي ( سم5)طوله ( PVC)قطع جزء من أنبوب . 1•

.عمودي وحرك بحركة دائرية على صفيحة زجاجية لأجل تسويته

ثم لصق نهاية القرص بلاصق مكون من PVCدائري من الغشاء وبقطر أكبر من القطر الخارجي لأنبوب الـ( Disk)قطع قرص . 2•

THF + PVCبعناية تامة.

، ثم ربطها بجهاز Ag/AgClكلوريد الفضة –بأنبوب خارجي يحتوي على قطب فضة PVCإيصال النهاية الأخرى لأنبوب الـ. 3•

.قياس فرق الجهد وبسلك معزول

مر القطب في محلول المادة الدوائية القياسية غوي( TFPH)بحدود ثلثيه بمحلول ملئ داخلي للمادة الدوائية PVCتم ملئ أنبوب الـ. 4•

الغشاء وبنفس تركيز محلول الملئ الداخلي ولمدة ساعتين وذلك لمجانسة غشاء القطب ونشبعه بمحلول تركيزه متساوي داخل

.وخارجه، ولإتمام عملية التبادل الأيوني بصورة منتظمة من المحلول الخارجي إلى الغشاء ثم إلى المحلول الداخلي وبالعكس





أعطى أفضل استجابة نيرنستية وهذا التركيز يعطي أفضل قيمة للإنحدار ومعامل الارتباط
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ثم قيس ( مولاري10–10)من محلول العقار نفسه وبتراكيز ( مل20)مع قطب الكالوميل في ( مولاري10)القياسي 

انية والتي يبين زمن استجابة القطب بالثالشكل والذي فرق الجهد لكل محلول وتم تحديد زمن الاستجابة وكما موضح في 

(.مولاري5-10–2-10)ثانية للتراكيز( 45-24)تتراوح بين 

-600

-500

-400

-300

-200

-100

0

20 25 30 35 40 45 50

E
m

v

Time (Sec)



(  الكترون/ملي فولت30.3-)كما أن الانحدار النيرنستي الذي أعطاه القطب كان مساوياً إلى ( 0.9978)وقيمة معامل الارتباط 

(  الكترون/ملي فولت29.58)والمقاربة للقيمة النظرية المحسوبة من معادلة نيرنست للأيون ثنائي الشحنة والمساوية إلى 

والنتائج موضحة في الجدول 

y = -30.3x - 290.7

R² = 0.9978
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الاسترجاعية

%

الانحراف القياسي النسبي

%

تركيز العقار

الملاحظ

(مولاري)

تركيز العقار المدروس

(مولاري)

99.6 0.538 0.00996 10-2

101.2 0.419 0.001012 10-3

98.9 0.399 0.0000989 10-4

97.8 0.486 0.00000978 10-5



أدنى تركيز نوع القطب

مولاري 

بيتحسسه القط

معدل قياس 

التراكيز لست 

قراءات 

(مولاري)

الانحراف 

القياسي

النسبي

حد الكشف 

المولاري

TFPH-

STPB+DBP

10-50.002770.4862.1×10-5



تركيز العقارنوع القطب

المدروس

(مولاري)

تركيز العقار 

الملاحظ

(  مولاري)

RSD% الاسترجاعية%

TFPH-

STPB+DBP

10-20.009960.33499.6

10-40.00009890.48798.9



»
𝑆

حيث قيس الجهد للمحاليل الدوائية 4-10–2-10مولاريبعد تثبيت الظروف المثلى«

ة من القياسية أولاً وبدون إضافة الأيون المتداخل، ثم قيس جهدها بعد إضافات معلوم
مل2-10مولاري مع الاحتفاظ بالحجم النهائي للمحلول 20مل  الأيون المتداخل 

الأيون المتداخل

10-2M
𝑲𝑻𝑭𝑷𝑯
𝒑𝒐𝒕

DBPمع الملدن TFPH-STPBقيم معامل الانتقائية قطب 

تركيز العقار

10-2M

تركيز العقار

10-3M

تركيز العقار

10-4M

0.05230.03120.0201سكروز

0.5410.3300.219لاكتوز

0.3940.3510.232-كبريتات الكالسيوم

Na+10.03140.02120.0098

K+10.09420.06300.0343

Ba+20.5320.0540.021

Pb+20.3130.2100.092

Br-1-0.098-0.064-0.031

Cl-10.5200.0910.0322



قدر تركيز عقار DBPوالمصنع من المادة الملدنة TFPH-STPBباستخدام القطب :Direct methodالطريقة المباشرة . 1•

وضحة لكل من المحاليل المحضرة وتم استخراج تركيز العقار من المنحني القياسي والنتائج م( مل20)الايرالزين بقياس فرق الجهد لـ 

في الجدول 

المستحضر نوع القطب

الصيدلاني

التركيز 

المدروس 

(مولاري)

ظالتركيز الملاح

(مولاري)

RSD% الاسترجاعية%

TFPH-STPB+DBP20.0099760.336899.76-10ايرالزين

10-30.0010050.3985100.9

10-40.000098750.484698.75



ثم يحسب التغير في الجهد عن طريق العلاقة E2ويقاس الجهد ويسمى ( مولاري10)من محلول العقار القياسي ذي تركيز ( مل0.1)

E∆)التالية  = 𝐸2 − 𝐸1 )وكما موضح في الجدول

المستحضر نوع القطب

الصيدلاني

التركيز المدروس

(مولاري)

التركيز الملاحظ

(مولاري)

الاسترجاعية

%

TFPH-

STPB+DBP

ايرالزين

Iralizine

0.0010.0010101101.01



Manfucturing

Company

The Percent PurityChemical     FormulaSubstanceNO

BDH37%HClHydrochloric acid1

GCC99%CO 2(CH3)Acetone      2

BDH99%C11 H13 N3 O4-amino antybyrine3

BDH99%C6 H7 NO3 SSalphanilic acid4

BDH99%NaOHSodium hydroxide5

BDH99%FeCl3Ferric chloride 6

BDH99%C4 H4 Br NO2N-bromocycinamide7

S.D.I98.7%C22 H33 N2 O IIsopropamide Iodide8

S.D.I99%C23 H22 O11Lactose    9

S.D.I99%C6 H12 O6Glucose10

BDH99.5%C12 H22 O11Maltoose11

BDH99%Ca So4Sulfate Calicum12



امينوبيريدين بوجود عامل مؤكسد مناسب مع الرج قليلا يتكون -2لوحظ انه عند مزج محلول ثلاثي فلوبيرازين هيدروكلورايد مع محلول 

أي حين لم يظهر المحلول الصوري في 499nmالموجياقصى امتصاص عند الطول ظهر ذائب ذي لون برتقالي مصفر امركب 

نفسهامتصاص عند الطول الموجي 



سيطة لتقدير عقار تطوير طريقه طيفية بلاجل لقد تم دراسة الظروف المثلى لتفاعل الازدواج للحصول على افضل نتائج ممكنه •

دهيدروكلورايثلاثي فلوبيرازين 

Effect of   the  Amount of   Coupling Reagentالازدواجتأثير كمية كاشف 1.•

عاليةمن الكاشف، حيث يعطي إمتصاصية ( مل 0.8)النتيجة المثلى هي إضافة كانت 
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( 0.389)من العامل المؤكسد ،حيث يعطي امتصاصية عالية ( مل 0.6)فكانت النتيجة المثلى هي إضافة 
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()HCl)من الحامض ( مل 0.4)أعلى امتصاصية عند حجم سجلت  (4.2)ةالحامضيحيث كانت قيمة الداله ( .3900
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الوسط ( + امينو بيريدين-2)كاشف الاقتران ( + KIO3)العامل المؤكسد ( + TFPH)أفضل نتيجة للإضافة هي إضافة عقار 

حيث تم تسجيل أعلى قيمة للامتصاصية كما موضح في الجدول (Aتجربة ( )HCl)الحامضي 

الامتصاصيةالتسلسلرقم التجربة

A 0.394وسط+ كاشف + مؤكسد + عقار

B 0.388وسط+ عقار + مؤكسد + كاشف

C 0.383كاشف+ عقار + مؤكسد + وسط

D 0.347مؤكسد+ كاشف + عقار + وسط

E 0.288مؤكسد+ وسط + كاشف + عقار



ومن ثم ترك المحلول ( مل25)من العقار في سلسلة من القناني الحجمية سعتها ( مل1)من العامل المؤكسد إلى ( مل 0.6)

ومن ثم أكمل ( مل 0.4)والوسط ( مل0.8) دقيقة ثم بعد ذلك تم إضافة الكاشف ( 10-2)لفترات زمنية مختلفة من 

فكانت أفضل ( 499nm)الحجم بالماء المقطر إلى حد العلامة وقرأت الامتصاصية بأزمنة مختلفة عند الطول الموجي 

للتجارب اللاحقة استخدمت دقيقة و( 6)نتيجة لتكوين ناتج هي 
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الناتج المتكون، والنتائج مبينة في الشكل
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دقيقة تقريباً وإن هذه الفترة ( 40)ثبات قيم الامتصاصية مع الزمن حيث تبقى الامتصاصية ثابتة للمعقد على الأقل لمدة 

تكفي لإجراء القياسات
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، ( مل0.2–3)من ( TFPH)وتم إضافة حجوم مختلفة من العقار( مل25)تم استعمال سلسلة من القناني الحجمية سعتها •

وبعد ( KIO3)من العامل المؤكسد ( مل 0.6)ثم إضافة ( مل/مايكروغرام8–120)حيث أن هذه الحجوم تكافئ التراكيز 

كوسط للتفاعل وعند ( HCl)من حامض ( مل 0.4)امينو بيريدين وإضافة -2من الكاشف ( مل0.8) تم إضافة ( دقائق6)

وري وبطريقة مشابهة تم تحضير المحلول الص. درجة حرارة المختبر ثم أكمل الحجم بالماء المقطر إلى حد العلامة

تم تسجيل قيم الامتصاصية عند ( دقائق6)وبعد ( TFPH)مع إضافة حجوم من الماء المقطر بدل حجوم العقار ( البلانك)

( 499nm)الطول الموجي 

y = 0.005x + 0.0363

R² = 0.9973
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إحتساب وتم العملعند الظروف المثلى المبينة في طريقة ( TFPH)وتم حساب ذلك بقياس ثلاث تراكيز مختلفة لعقار •

(0.2سم وكذلك تم حساب دلالة ساندل فكانت قيمتها .مول.لتر( 2402)معامل الامتصاصية المولاريه فكان 
مل حيث بينت /مايكروغرام(  2.246)الكمية فكانت قيمته( LOD)وكذلك تم حساب قيمة حد الكشف 2سم.مايكروغرام(

.النتائج أن هذه الطريقة حساسة جداً وذات توافقية ودقة عالية

•

RSD%         Recovery

%

RE

%

Found 

Conc.
µg/ml

Taken 

Conc.
µg/ml

0.25098.919-1.08115.82716

0.36197.297-2.70331.13532

0.217101.9131.91340.76540



:طبيعة الناتج المتكون 
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ميكانيكية التفاعل المقترحة 



حيث ،(TFPH)من العقار ( مل/مايكروغرام80)ثلاث تراكيز من كل مادة من المتداخلات إلى بإضافة تمت الدراسة •

وهذا يدل ( امينو بيريدين-2)مع الكاشف ( TFPH)بينت النتائج إلى عدم وجود تداخل ملحوظ لهذه المواد في تفاعل عقار 

على أن الطريقة ذات إنتقائية عالية

Recovery%المتداخلات

40 ppm80 ppm120 ppm

 97.41299.08196.991السكروز

98.343100.21298.926اللاكتوز

101.02199.129100.302كبريتات الكالسيوم

99.448100.295100.922كلوكوز

98.22599.785102.101مالتوز



nm )بينة في مقابل المحلول الصوري وتم حساب معدل خمسة قياسات لكل تركيز ثم بعد ذلك  تم حساب الاسترجاعيه، والنتائج م

الجدول 

Recovery%RSD%Error%   Conc. µg/ml

FoundTaken

102.8380.144-2.83839.8440

100.8010.159-0.80180.7480

101.0490.145-1.049121.14120



ه بينما تبقى القنينة الاخيرة بدون اضاف( مل/مايكروغرام100 (من المحلول القياسي ذي تركيز مشابه لتركيز المستحضر الصيدلاني(مل

وبالاعتماد على ،( (499nmواتبعت طريقة العمل نفسها عند تحضير المنحني القياسي ثم قيست الامتصاصية عند الطول الموجي 

وذلك باستخدام المعادلة ( مل/مايكروغرام20.2)وبهذا يكون التركيز الملاحظ x=2.02فان y= 0وعندمامعادلة الخط المستقيم

C=Vs:التالية  X/V

y = 0.022x + 0.0224

R² = 0.9929
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وترك في درجة ر وغسل عدةمرات بالماء المقطبعد ذلك رشح الراسبثم فاتحلون أحمر مع الرج والتحريك المستمرفتكون راسب ذو 

حرارة المختبر لمدة يومين لحين الجفاف 

ARالفعالةالنسب الحجمية للعقار مقابل حجوم المواد يوضح 

المادة الفعالة: العقار 

(AR ) :(IPAI)

الملاحظات

لونه أحمر فاتح ولا يوجد راسب1: 1

لونه أحمر مع وجود راسب قليل2: 1

لونه أحمر مع وجود كمية كبيرة من الراسب3: 1



:ي تم تحضير الغشاء الانتقائي وذلك بمزج مكوناته طبقاً لنسب وزنية معينة وكما يأت•

+  من الأسيتون ( مل10)في مزيج مكون من ( PVC)من مسحوق مادة ( غرام0.45)أذيب . 1•
(.THF)رباعي هيدروفوران ( مل20)

ين من المعقد الدوائي والمحضر مسبقاً مع التحريك المستمر لح( غرام0.1)أضيف إلى المزيج . 2•
(.Ultra Sonication)إتمام عملية الإذابة بإستعمال جهاز الإذابة بالموجات فوق الصوتية 

مع التحريك المستمر لحين ( DBP)من المادة الملدنة ثنائي بيوتل فثاليت ( غرام0.433)أضيف . 3•
.التجانس

وبشكل مستوي ثم تغطية ( سم10)قطره ( Petri dish)صب المزيج المتكون في طبق زجاجي . 4•
وتترك لمدة ( غرام200)المحلول بعدد من أوراق الترشيح فوق الطبق الزجاجي وتثبيته بثقل بحدود 

عد ليجف في درجة حرارة الغرفة في وضع مستوي من أجل تساوي سمك الغشاء ثم ب( ساعة72)
والصورة رقم . تقريباً ( ملم0.3)وبسمك ( Tong)ذلك يرفع الغشاء الأساسي بعناية بواسطة ملقط 

قرصاً لتصنيع ( 12-8)توضح الغشاء المتكون حيث كانت المساحة كافية للغشاء لتصنيع  ( 1)
.القطب قيد الدراسة

•



:القطب الغشائي الانتقائي تركيب •

•Construction of selective membrane electrode:

ومسك بوضع THFوغمس إحدى نهايتيه في مذيب الـ( سم1.5)وقطره الخارجي ( سم5)طوله ( PVC)قطع جزء من أنبوب . 1•

.عمودي وحرك بحركة دائرية على صفيحة زجاجية لأجل تسويته

ثم لصق نهاية القرص بلاصق مكون من PVCدائري من الغشاء وبقطر أكبر من القطر الخارجي لأنبوب الـ( Disk)قطع قرص . 2•

THF + PVCبعناية تامة.

، ثم ربطها بجهاز Ag/AgClكلوريد الفضة –بأنبوب خارجي يحتوي على قطب فضة PVCإيصال النهاية الأخرى لأنبوب الـ. 3•

.قياس فرق الجهد وبسلك معزول

مر القطب في محلول المادة الدوائية القياسية غوي( TFPH)بحدود ثلثيه بمحلول ملئ داخلي للمادة الدوائية PVCتم ملئ أنبوب الـ. 4•

الغشاء وبنفس تركيز محلول الملئ الداخلي ولمدة ساعتين وذلك لمجانسة غشاء القطب ونشبعه بمحلول تركيزه متساوي داخل

.وخارجه، ولإتمام عملية التبادل الأيوني بصورة منتظمة من المحلول الخارجي إلى الغشاء ثم إلى المحلول الداخلي وبالعكس



   PVCأنبوب الـ





أعطى أفضل استجابة نيرنستية وهذا التركيز يعطي أفضل قيمة للإنحدار ومعامل الارتباط
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ثم قيس ( مولاري10–10)من محلول العقار نفسه وبتراكيز ( مل20)مع قطب الكالوميل في ( مولاري10)القياسي 

انية والتي يبين زمن استجابة القطب بالثالشكل والذي فرق الجهد لكل محلول وتم تحديد زمن الاستجابة وكما موضح في 

(.مولاري5-10–2-10)ثانية للتراكيز( 56-31)تتراوح بين 
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mv/decade ) 29.58)والمقاربة للقيمة النظرية المحسوبة من معادلة نيرنست للأيون ثنائي الشحنة والمساوية إلى 
mv/decade  )

y = -29.3x - 282.7

R² = 0.9981
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الاسترجاعية

%

الانحراف القياسي النسبي

%

تركيز العقار الملاحظ

(مولاري)

تركيز العقار

المدروس

(مولاري)

100.2 0.4012 0.0102 10-2

99.7 0.3989 0.000997 10-3

100.1 0.5011 0.0001001 10-4

98.9 0.4358 0.00000989 10-5



أدنى تركيز نوع القطب

مولاري 

بيتحسسه القط

معدل قياس 

التراكيز لست 

قراءات 

(مولاري)

الانحراف 

القياسي

النسبي

حد الكشف 

المولاري

IPAI-

AR+DBP

10-50.0020.43581.7 10× -7



تركيز العقار نوع القطب

المدروس

(مولاري)

تركيز العقار 

الملاحظ

(مولاري)

ي الانحراف القياس

النسبي

%

%الاسترجاعية 

IPAI-

AR+DBP

10-20.010110.4032101.1

10-40.00010090.5001100.9



»
𝑆

حيث قيس الجهد للمحاليل الدوائية 4-10–2-10مولاريبعد تثبيت الظروف المثلى«

ة من القياسية أولاً وبدون إضافة الأيون المتداخل، ثم قيس جهدها بعد إضافات معلوم
مل2-10مولاري مع الاحتفاظ بالحجم النهائي للمحلول 20مل  الأيون المتداخل 

الأيون المتداخل

10-2M
𝑲𝑻𝑭𝑷𝑯
𝒑𝒐𝒕

DBPمع الملدن IPAI-ARقيم معامل الانتقائية قطب 

تركيز العقار

10-2M

تركيز العقار

10-3M

تركيز العقار

10-3M

0.07210.0410.022سكروز

0.8990.7230.525لاكتوز

0.042-0.0921-0.331-كبريتات الكالسيوم

Na+10.02920.01610.0081

K+10.09320.04130.021

Ba+20.2120.0310.002

Pb+20.4310.0210.0092

Br-1-0.0082-0.0061-0.0043

Cl-10.3110.04220.0073



قدر تركيز عقار الايرالزين DBPوالمصنع من المادة الملدنة IPAI-ARباستخدام القطب : Direct methodالطريقة المباشرة . 1•

الجدول لكل من المحاليل المحضرة وتم استخراج تركيز العقار من المنحني القياسي والنتائج موضحة في( مل20)بقياس فرق الجهد لـ 

المستحضر نوع القطب

الصيدلاني

التركيز المدروس

(مولاري)

التركيز الملاحظ

(مولاري)

RSD% الاسترجاعية%

IPAI-AR+DBP20.01016820.4012101.682-10السلابيد

10-30.00098.4360.399898.436

10-40.00009915

6

0.499899.156



ثم يحسب التغير في الجهد عن طريق العلاقة E2ويقاس الجهد ويسمى ( مولاري10)من محلول العقار القياسي ذي تركيز ( مل0.1)

E∆)التالية  = 𝐸2 − 𝐸1 )وكما موضح في الجدول

المستحضر نوع القطب

الصيدلاني

التركيز المدروس

(مولاري)

التركيز الملاحظ

(مولاري)

الاسترجاعية

%

IPAI-AR+DBPSallabid0.0010.000981698.16



ون مركب لوحظ انه عند مزج محلول يوديد الايزوبروباميد مع محلول كاشف حامض السلفانليك بوجود عامل مؤكسد مناسب مع الرج قليلا يتك

نفسهالموجيالطول أي امتصاص عند ي الصورالمحلول يظهر حين لم في 543nmاظهر اقصى امتصاص عند الطول يبنفسجلون ذي ذائب



سيطة لتقدير عقار تطوير طريقه طيفية بلاجل لقد تم دراسة الظروف المثلى لتفاعل الازدواج للحصول على افضل نتائج ممكنه •

دهيدروكلورايثلاثي فلوبيرازين 

Effect of   the  Amount of   Coupling Reagentالازدواجتأثير كمية كاشف 1.•

(0.744)من الكاشف، حيث يعطي امتصاصية عالية ( مل 1.2)فكانت النتيجة المثلى هي اضافة 
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(  0.745)من العامل المؤكسد ،حيث يعطي امتصاصية عالية ( مل 1)النتيجة المثلى هي إضافة 
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(3.9)حيث كانت قيمة الدالة الحامضية ( HCl()0.745)من الحامض ( مل 0.2)فسجلت أعلى امتصاصية عند حجم 
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+  ( حامض السلفانليك )كاشف الاقتران + ( بروموسكسنميد-N)العامل المؤكسد + ( IPAI)أفضل نتيجة للإضافة هي إضافة عقار 

حيث تم تسجيل أعلى قيمة للامتصاصية كما موضح في الجدول (Aتجربة ( )HCl)الوسط الحامضي 

الامتصاصيةالتسلسلرقم التجربة

A 0.745وسط+ كاشف + مؤكسد + عقار

B 0.691وسط+ عقار + مؤكسد + كاشف

C 0.532كاشف+ عقار + مؤكسد + وسط

D 0.391مؤكسد+ كاشف + عقار + وسط

E 0.300مؤكسد+ وسط + كاشف + عقار



ومن ثم ترك المحلول ( مل 25)من العقار في سلسلة من القناني الحجمية سعتها ( مل 2)من العامل المؤكسد إلى ( مل

ومن ثم أكمل ( مل 0.2)والوسط ( مل 1.2)دقيقة ثم بعد ذلك تم إضافة الكاشف ( 10-2)لفترات زمنية مختلفة من 

فكانت أفضل ( 543nm)الحجم بالماء المقطر إلى حد العلامة وقرئت الامتصاصية بأزمنة مختلفة عند الطول الموجي 

دقيقة ( 4)نتيجة لتكوين ناتج هي 
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الناتج المتكون، والنتائج مبينة في الشكل
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دقيقة تقريباً وإن هذه الفترة ( 45)ثبات قيم الامتصاصية مع الزمن حيث تبقى الامتصاصية ثابتة للمعقد على الأقل لمدة 

تكفي لإجراء القياسات
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، ( مل0.2–3.5)من ( IPAI)وتم إضافة حجوم مختلفة من العقار ( مل 25)تم استعمال سلسلة من القناني الحجمية سعتها •

-N)من العامل المؤكسد ( مل 1)ثم إضافة ( مل/مايكروغرام8– 140)حيث أن هذه الحجوم تكافئ التراكيز  
من حامض ( مل 0.2)من الكاشف حامض السلفانليك وإضافة ( مل 1.2)تم إضافة ( دقائق4)وبعد ( بروموسكسنميد

(HCl ) وبطريقة مشابهة تم . ثم أكمل الحجم بالماء المقطر إلى حد العلامة( 16-3)كوسط للتفاعل وكما موضح بالشكل

تم ( دقائق4)وبعد ( IPAI)مع إضافة حجوم من الماء المقطر بدل حجوم العقار ( البلانك)تحضير المحلول الصوري

(nm 543)تسجيل قيم الامتصاصية عند الطول الموجي 

y = 0.0081x + 0.0678

R² = 0.9959
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وتم إحتساب ،عند الظروف المثلى المبينة في طريقة العمل ( IPAI)وتم حساب ذلك بقياس ثلاث تراكيز مختلفة لعقار •

-2سم.مايكروغرام( 0.1234)وكذلك تم حساب دلالة ساندل فكانت قيمتها ( 3891.483)معامل الامتصاصية فكان 

مل /مايكروغرام(2.0857)فكانت قيمته ( LOD)وكذلك تم حساب قيمة حد الكشف 

RSD%         Recovery%RE 

%

Found 

Conc.
µg/ml

Taken 

Conc. µg/ml

0.25098.919-1.08115.82716

0.36197.297-2.70331.13532

0.217101.9131.91340.76540



:طبيعة الناتج المتكون 
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ميكانيكية التفاعل المقترحة 



حيث بينت ،(IPAI)من العقار ( مل/مايكروغرام80)ثلاث تراكيز من كل مادة من المتداخلات إلى بإضافة تمت الدراسة •

وهذا يدل على أن الطريقة ( SA)مع الكاشف ( IPAI)النتائج إلى عدم وجود تداخل ملحوظ لهذه المواد في تفاعل عقار 

ذات إنتقائية عالية

%الاسترجاعية المئويةالمتداخلات

40 ppm80 ppm120 ppm

97.901100.80295.802السكروز

99.444103.58097.962اللاكتوز

102.222103.880100.020كبريتات الكالسيوم

100.132102.21298.943كلوكوز

98.92199.531101.540مالتوز



nm ) بينة في والنتائج م، ةالاسترجاعيمقابل المحلول الصوري وتم حساب معدل خمسة قياسات لكل تركيز ثم بعد ذلك  تم حساب

الجدول 

Recovery%RSD%Error%   Conc. µg/ml

FoundTaken

102.8380.314-2.83841.13540

100.8010.002-0.80180.64180

101.0490.317-1.049121.259120



بينما تبقى القنينة الاخيرة بدون اضافة ( مل/مايكروغرام50)من المحلول القياسي ذي تركيز مشابه لتركيز المستحضر الصيدلاني(مل

وبالاعتماد على معادلة ،543nmواتبعت طريقة العمل نفسها عند تحضير المنحني القياسي ثم قيست الامتصاصيه عند الطول الموجي 

:وذلك باستخدام المعادلة التالية ( مل/مايكروغرام10.1)وبهذا يكون التركيز الملاحظ x=2.02فان y= 0وعندماالخط المستقيم

C=Vs X/V

y = 0.0169x + 0.0342

R² = 0.996
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