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ABSTRACT: 

      A simple spectrophotometric method for the determination of piperazine hexahydrate was 

developed. The method was based on the proton transfer reaction with 3,5-dinitrosalicylic acid 

(DNS) in basic solution to form yellow product showing a maximum absorbance at 410 nm with 

molar absorptivity of 8350 l/mol.cm . The method is obeyed Beer’s law over the concentration range 

0.5-20 µg/ml. The average recovery % of the method is 99.12% and RSD % of the method is less 

than 2%. 

The method was applied for the determination of piperazine hexahydrate in pharmaceutical 

formulation as elixir and the results were in good agreement with the standard addition method . 

 

Keywords : Spectrophotometry ; Piperazine ; 3,5- Dinitrosalicylic acid ; Proton    transfer 

 

ثنائي نيترو   – 5, 3الكاشف  مع  )الشراب(الصيدلاني مستحضرهسداسي الماء في  البرازين يالتقدير الطيفي للب
 السالسيليك حامض 

 
 2ثابت سعيد الغبشة، *1يسرى ابراهيم سعيد النعيمي

 

 ، الموصل، العراقجامعة الموصل، كلية الطب البيطري ، والأدويةفرع الفسلجة والكيمياء الحياتية *1
 العراق قسم الكيمياء، كلية التربية للعلوم الصرفة، جامعة الموصل، الموصل، 2

 
 الخلاصة 

ثناايي  -  5,3الطريقاة واو تفا ال ااتقااب البروتاو  ما   ساا أو . سداسي الماءال البيبرازين تم تطوير طريقة طيفية بسيطة لتقدير
اااااوميتر  410صاافر اقااا  أقصااا امتصااا  لاام  نااد طااوب مااوجي أمكواااا اااات  وي لااو   قلااوي فااي وساا   ايتاارو مااامس السالساايلي 
ماااكروررام/مللتر. لقااد يلاد معاادب  20-0.5سام وكااا  قاااو  ييار ينطبااد  امن مااد  التراكيا   .لتر/مااوب 8350وبامتصاصاية موريياة 

فاي  سداسي الماءالازين البيبر  %. وطبقت الطريقة في تقدير2من  أقل % اراحراف القياسي النسبيو %  99.12للطريقة  %ارسترجاعية
 مقاياة النتاي  م  طريقة الإ افة القياسية. تشراب وتميهيئة المستحضر الصيدراي 
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 ااتقاب البروتو  ;ثنايي ايترو مامس السالسيلي   -5,3  ;رازين ييب ;: المطياف الضويي  الكلمات المفتاحية
 

 المقدمة
  2(piperazine .6H(Oسداسي الماء  ال  البيبرازين)طايدة ديدا  الأمعاء( رسيما    anthelminticبرازين من  ايلة  ياعد الب        

سترات   الديادا      (piperazine citrate) البيبرازينو  لمعالجة  دو   ويستخدم  للهستاميان  والمضادة  الفااعالة  الأدوية  من  ووو 
المست  (pin worms)الدياوساياة   الخيطياة   (round worms)ديارةوالديدا   الديادا   أو  ارسكااي   دودة     (thread worms)مثال 

 .  [1] ميث اعمل  لا شل وذه الطفيليات و بالتالاي  إزالتها بسهولة من جسم المضيف
 
 سداسي الماء الصيغة التركيبية الآتية :ال البيبرازينامتل    

 

     
                                                 M.wt = 194.23  g / mole 

  
  الجر ة العالية منم تؤدي إلا اام ر اخلو من يااعس التأثيرات الجاابية , إو  أالطبية إر    البيبرازين لا الررم من استخدامات    

 .  [2]   الإفراط في تناولم قد يؤدي إلا الإصابة يداء الشقيقة والإسهابأو  , وكذل  الطفح الجلديالتقيؤ والغثيا  
تقدير          في  مختلفة  طرايد  استخدمت  و   البيبرازينوقد  الماء   الكاشفباساتخادام    َّ ااطايافاي  البيبرازينتقديار  تضمنت  سداسي 

Sodium-1,2-naphthoquinone-4-sulfonate   [3]  3,5و-dichloro-p-benzoquinone chloramine  [4]   و
المخففالأ الهيديوكلويي   ترسيبم بحامس  بعد  اتريت الصوديوم  [5] سيتو   الب  -Nلتكوين    كاشفايوصفم  و  و    [6]  برازينياتروزو 
  [10] يروموسكسنميد -N  امل اركسدة الفينوثيازين يوجودو   [9] ين وكوايو   -وبايا         [8] البن وكوينو   و [7]كلوياايل  -بايا
  dichloro-1,4-benzoquinone-2,6 [12]والكاشااف    dichloro-1,4-benzoquinone-2,5و           dichlone   [11]و
وكذل  أمكن تقدير    Cu-nitrilotriacetic acid   [15]لمعقد  او   [14]  كلوياايل  -ويثوأو    [13]  وبوجود ارسيتالديهايد   dichloneو

الرقيقة  باستخدام    مشتقاتمو   البيبرازين الطبقة  كروماتوررافيا  كروماتوررافيا  و   RP-HPLC    [18][17]وتقنية  [16]  تقنية  تقنية 
طريق  .  HPLC  [27-21]تقنية    و  [20]  [19]الغاز البحث  وذا  في  طاااااااااستخدمت  بساااااااايافاياة  كميةة  اااااااااط ااااااياااة    البيبرازين  لمعرفة 

الماء   تفا   ثنايي ايترو مامس السالسيلي   –  5,3ف  االكاش  باستعمابسداسي  ااتقاااااا ن طريد  اات  ملو   ااابروتاااااب ال ال  و  لتكوين 
 اااوميتر.  410 ند  ماقا  امتصاص 

 
 الجزء العملي

 الأجهزة المستخدمة
واستخدام خلااا          Shimadzu UV-210 Double Beam Spectrophotometerباستخدام جهاز  القيا  الطيفيتم    

 pH)للمحاليل باستخدام    الهيديوجينيالأ . وقيس Mettler H10مي ا  مسا  اوع ب وتم الوز  سم.  1من السليكا وات  رض 

meter)   اوعPhilips PW 9420  . 

 
 
 

N NHH   6H2O
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 والمحاليل الكيميائية المستخدمةالمواد 
 . BDHو  Flukaاتاج شركتي إجمي  المواد الكيميايية من 

 مللتر /مايكروغرام 250 سداسي الماء  البيبرازين محلول  
 .يوااتالأالخالي من مللتر من الماء   100سداسي الماء في  البيبرازينرم من   0.0250تحضر بإوابة    

 مولاري(  1x  10-3حامض السالسيليك )ثنائي نيترو  – 5,3محلول 
 . يوااتالأالخالي من مللتر من الماء   100ررام في    0.0228احضر المحلوب بإوابة      

 مـولاري (  5x  10-3محاليل القواعد )
و        الصوديوم  وخالات  ارموايوم   وويديوكسيد  البوتاسيوم  وويديوكسيد  الصوديوم  ويديوكسيد  من  كل  محاليل  تحضير  تم 

الصوديوم   وكايبواات  الصوديوم  بإواياة  الحامضية  كايبواات  من  وولا   المطلوبة  في  الكمية  النقية   الماااء   100المادة  من  مللتر 
 . يوااتالأالخالي من 

 برازين في المحلول المائييالتقدير الطيفي للب
  20-0.5  مد السداسي الماء لتغطية  ال  البيبرازين  محلوب  مللتر مجوم مت ايدة من   25من القنااي الحجمية سعة   مجمو ة  يو   في
القنااي  لا  ,  مللتر/مااكروررام وذه  تحتوي  الكاشف    مللتر  2ميث  ويكمل   مللتر  0.5و  DNSمن  ارموايوم  ويديوكسيد  محلوب 

 ند    الصويي محلوب  التركت المحاليل  ند الظروف المثلا، ثم تم قيا  ارمتصاصات مقايل  , و يوااتالأالخالي من  الحجم بالماء  
 . اااوميتر  410

 سامراء  –والمستلزمات الطبية  للأدوية) الشركة العامة  : (Pirosile elixir)تحليل شراب البيروسيل
 (SDI ) العراق / ) 
   pirosileمللتر من محتو   بوة شراب  1يتخفيف  مللتر /مااكروررام  466.8محلاوب أولي  تم تحضير  

  250ثم مضر محلوب    خالي من اريوااتمللتر بماء    250برازين سداسي الماء( إلا  ي مللتر ي  5مليغرام/    583.5) احتوي  لا  
من    مللتر  /مااكروررام  16و    10و    5, إو استخدمت مجوم مختلفة من المحلوب الأخير للحصوب  لا التراكي   مللتر  /مااكروررام
 النقية  . بالصيغةفي المستحضار الدوايااي باستعماب المنحنا القياسي للمركب  البيبرازين كمية و تم إاجاد البيبرازين

 
 اقشة النتائج والمن

 طيف الامتصاص 
 ناد طاوب مااوجي لام امتصاا   لاا أ  مياث يلادصافر ألتكاوين ااات   DNSما  كاشاف  سداساي المااءال البيبارازينتام تفا ال 

 (. 1اااوميتر )الشكل  350  ند أقصاا امتصاا  المحلوب الصويي أ طا  في مين ,اااوميتر 410مقدايه 
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 طيف امتصاص :  1شكل                              
                             A مايكروغرام / مللتر (  7برازين )ي:  ناتج ب-  DNS   الصوري محلول المقابل.   
                             B  :الايونات مقابل الماء الخالي من   الصوري محلول  ال. 

 

 دراسة الظروف المثلى للتفاعل  

امتصا   ا  ظروفتمت دياسة   توثر في  التي    مللتر   /مااكروررام  250مللتر من    1استخدام  الملو   ن طريد    المحلوب لتفا ل 
  مللتر. 25برازين سداسي الماء في مجم اهايي مقدايه يي

 تأثير نوع القاعدة
مختلفااة مثاال ويديوكساايد الصااوديوم و ويديوكساايد البوتاساايوم و ويديوكساايد بغيااااة اختياااي أفضاال قا اااادة تااام تحضااير قوا ااد 

مللتار(  0.5) بإ اافتهاماوريي  5x  10-3و خلات الصوديوم  ياتاركاياا     كايبواات الصودياومييموايوم و كايبواات الصودياوم و ار
 مللترDNS (1.0 )و يوجود كميات ثايتة من الكاشف  البيبرازينمتساوية من محلوب  كمياتكل  لا اافراد إلا محاليل ماوية  لا 

 20تم قيا  ارمتصاا   ناد ديجاة ماراية الغرفاة بعاد ماروي  و.اريوااتالخالي من موريي و أكمل الحجم بالماء  1x  10-3  يتركي 
 . 1 ي جدوب ف كمادقايااقة 

 
 DNS-برازينيتأثير أنواع القواعد في امتصاص الناتج ب :1جدول              

Base (5x 10-3 
 
M) Absorbance 

Sodium hydroxide 0.104 

Potassium hydroxide 0.092 

Sodium carbonate 0.112 

Sodium bicarbonate 0.097 

Ammonium hydroxide 0.126 

Sodium acetate 0.091 

                           
 .رمقا ماستخدام تم تثبيتو ويديوكسيد ارموايوم  استخدام د نأ  أ لا مساسية كاات  تبين 1النتاي  في جدوب       
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 تأثير كمية هيدروكسيد الامونيوم 
كمية    فيها  مللتر  25من محلوب ويديوكسيد ارموايوم الا قنااي مجمية سعة    مياتتم دياسة تأثير القا دة من خلاب إ افة ك     

بالماء    DNSو محلوب    البيبرازينثايتة من محلوب   الحجم  مراية    و تم قيا  ارمتصا   ند ديجة  اريوااتالخالي من  و أكمل 
 .  2 تاي  مبينة في جدوبالنو دقيقة  20الغرفة بعد مروي 

 تأثير كمية هيدروكسيد الامونيوم في امتصاص الناتج  :2 جدول
Volume of  5x10-3 M   NH4OH  (ml) Absorbance 

0.4 0.109 

0.5 0.129 

0.6 0.107 

0.8 0.091 

1.0                                         0.076 

 . رمقاو ليم استخدم  البيبرازينمللتر وو الأمثل في تقدير   0.5أ  الحجم  يتضح
   ة تأثير درجة الحرار 

الجادوب    تبين     فاي  المديجاة  )   3النتايا   المختلفة  الحرايية  الديجاات  في  ◦  50  –  0تأثيار   ) و    امتصا م  المتكاو   الناتا  
  وبثبوتية دقايد     شرة  استقرايه . وقاد أثبتات التجايب أ  النات  الملو  يتكاو  بأ لا مساسياة  ند ديجاة مراية الغرفة وب من تكوين 

 . َّ رمقا دقيقة .  واساتخدمت وذه الظروف  80لمدة 
 

 تأثير درجة الحرارة في زمن تكوين الناتج الملون و استقراره :3 جدول
Temp 

(C
◦
) 

Absorbance / min standing time 

10 20 30 40 50 60 90 120 

0 0.133 0.132 0.137 0.138 0.121 0.101 _ _ 

Room 

temp 

0.128 0.128 0.128 0.128 0.128 0.128 0.127 0.110 

40 0.135 0.131 0.130 0.123 0.120 0.101 _ _ 

50 0.134 0.130 0.124 0.117 _ _ _ _ 

 

 على امتصاص الناتج   DNSكمية الكاشف  تأثير
م   م فحصتا        الكاشاف    3.0  -0.5)   ختلفةتأثايار مجاوم  التاركاي      DNSمللتر( من  موريي في امتصا   1x   10-3وي 

 . البيبرازينمللتر وااو الأمثل في تقاديار  2.0إ  الحاجاام  4النات   .  و اساتادب مان النتايا  المو حاة فاي الجادوب  
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 في امتصاص الناتج DNSتأثير كمية محلول الكاشف  :4جدول 
Volume of 1x10-3  M   DNS  (ml) Absorbance 

0.5 0.056 

1.0 0.129 

1.5 0.219 

2.0 0.386 

2.5 0.137 

3.0 0.093 

 
 تأثير تسلسل الإضافة  

فوجد من النتاي  المدواة    5في الجدوب    بينةالتسلسلات الم  اختبايميث تم    ارمتصاصية   لاار افة    كيفية  تم دياسة تأثير      
 بأقصا امتصا  . النات  وو الملايم لتكوين  IVأ  الترتيب 

 
 

 لمكونات التفاعل  تسلسل الإضافة :5جدول 
Reaction components Order number Absorbance 

P + D + H І 0.377 

P + H + D ІІ 0.385 

D + P + H ІІІ 0.372 

D + H + P ІV 0.403 

 
 المنحني القياسي

الطريقاة تتبا   أ الاذي يو اح  2الحصوب  لاا الشاكل  و يسم ارمتصاصات مقايل التراكي  تم  لاهأ   طريقة المذكويةال  بإتباع
 6وكا  وناا  ااحرافاا سالبيا بعاد الحادود التقديرياة العلياا كماا يلامام مان القايم فاي الجادوب  مللتر/مااكروررام  20  -0.5مد  التركي   

 .  القياسي جيد المنحنا أ  لا  مما يبين 0.9986 ووسداسي الماء برازين يمعامل اريتباط للب أ 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

 سداسي الماء البيبرازين: المنحني القياسي لتقدير 2شكل 
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برازين سداسي الماء ي الامتصاصية المولارية والمدى التقديري والميل ومعامل الارتباط والمقطع للب: 6جدول   

Drug 

Linearity 

range 

(µg/ml) 

Molar 

absorptivity 

l / mol.cm 

Slope Intercept 
Correlation 

coefficient 

Piperazine 

Hexahydrate 
0.5-20 8350 0.0430 - 0.0236 0.9986 

 
 دقة الطريقة وتوافقها

ويباين , ( لكال تركيا  مللتر )سات مارات 25تراكي  في مجم اهايي ال ة من دقة الطريقة وتوافقها من خلاب قيا  ثلاث  اختبرت
 . ليها النتاي  التي تم الحصوب 7الجدوب  

 
 برازين سداسي الماءي: الدقة والتوافق لتقدير الب 7جدول 

Compound 

Amount 

added 

(µg/ml) 

Recovery*  

(%) 

Average 

recovery 

(%) 

RSD*  

(%) 

Piperazine 

hexahydrate 

5       97.91  

99.12 

1.86 

10       99.53 0.60 

16       99.94 0.23 

          * Average of six determinations 

 %.2قل من أراف القياسي النسبي اااااااااااااااااااايلد اراح %  و99.12وو  %ارسترجاعية معدب ا   7يتضح من جدوب 
 دراسة طبيعة الناتج الملون المتكون وثابت استقراره

 1 إلااسداساي المااء ال البيبرازينمن  1ينسبة  كا   المركب النات  ألومم  [28]طريقة جوب للتغييرات المستمرة   إلااستنادا  
 .3كما في شكل  (والدواء الكاشفموريي لكل من  1x 10-3من الكاشف  ) يتركي  

 
 

 
 
 
 
 

 
    

 سداسي الماء البيبرازين مع  DNSالتغيير المستمر لناتج  طريقة :3شكل  
 

 : كالآتيو ليم اكو  التركيب الكيمياوي للمركب الملو  المتكو   
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 :  [29] التالية      باستخدام المعادلة موب/لتر   x 105 4.31  قيمتم مساوية لا أكما تم مساب ثايت ارستقرايية ووجد       
      Kc=1-α/α2C 

 تمثل ديجة التفك     α و  تمثل تركي  النات      C     إ وإ
 

 التطبيقات التحليلية
الصااايدراي المتضااامن شااااراب  مستحضاااارهبااارازين سداسااااي المااااء فاااي يلقاااد طبقااات الطريقااااة المقترماااة ينجاااا   لااااا تقااادير الب

الأصيل للمركب إو يلامم الدقة العالية للطريقة المقترمة واتفاقها  لا احو جيد م  المحتو   8جدوب ودوات النتاي  في الالبيروسيل  
  .  الدوايي في مستحضره الصيدراي

 
بالطريقة المقترحة : تقدير الدواء في شكله الصيدلاني8جدول   

 

Pharmaceutical 

preparation 

 

 

Certified 

value (mg) 

Amount 

present 

(µg/ml) 

Recovery*  

(%) 

Drug 

content 

found (mg) 

Piperazine 

Hexahydrate 

(Elixir) 

 

583.5 

mg/5ml 

5 101.01 589.45 

10 100.92 588.86 

16 
100.74 587.81 

           * Average of three determinations 

   تقييم نتائج الطريقة المقترحة     
طريقااة  تاام تطبياادسداسااي الماااء وخلووااا ماان تااداخل المضااافات فقااد الباارازين يجاال تو اايح ااتقاييااة الطريقااة المقترمااة للبأماان 

ودساتوي  [30] البريطاااي الأدويةفي دستوي  تل مات الطريقة القياسية الموجودةالقياسية  لا شراب البيروسيل لعدم توافر مس  الإ افة
بشاكل القياساية متفقاة ما  الطريقاة الحالياة  الإ افة   اتاي  طريقةأب 9والجدوب  4. امكن ارستنتاج من الشكل[31]الأمريكي  الأدوية
 . جيد
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 برازين سداسي الماء في شكله الصيدلاني بطريقة الاضافة القياسية ي : تقدير الب 9جدول 

Pharmaceutical 

preparation 

Certified 

value 

(mg) 

Amount present 

(µg/ml) 

Recovery* 

(%) 

Drug 

content 

found 

(mg) 

Piperazine 

pirosile elixir 

583.5 

mg/5ml 

2 102.65 598.96 

4 101.01 589.39 

5 101.79 594.00 

   * Average of three determinations 

 

 المقارنة مع طرائق أخرى  
المنتقلة    البيبرازينلتقدير      الطريقة  وذه  مقاياة  تتام       الشحنة  معقدات  تكوين  تفا لات  المعتمدة  لا  الطيفية  الطرايد  م  

(charge-transfer complex formation reactions)  الأديي فاي  العلميااااااااالمنشاوية  الجا  اةااااااااااااات   10دوب  اااااااااااااااااويلخاص 
تتفااد ما  الطرايااد الأخاار  فاي    ة الجديدةاة أ  الطريقاااااااااااااا ا  المقايااااااااااااد , إو أو احاات  اتايااااااااااااا اة المتغيارات التحليلياة للطرايااااااااااااااااماقايا

        الحساسايااة وديجااة الحااراية  .

 
 مقارنة نتائج الطريقة المطورة لتقدير البيبرازين سداسي الماء مع نتائج عدد من الطرائق الأخرى   :10 جدول            
  

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Analytical 

 parameters 

 

 

Present  proton 

 transfer 

 method 

Charge-transfer  

Methods 

o-Chloranil 

method 
[14]

 

p-Benzoquinone 

method 
[9]

 

 λ max (nm) 410 540 516 

pH Basic medium 5.0 5.4 

Temperature (C°) R.T R.T R.T 

Development 

 time (min) 

10 30 30 

Molar absorptivity 

(1/mol.cm) 

8350 1916 9600 

Beer
,
s law 

range (μg/ ml) 

0.5-20 10-400 2-10 

Average 

recovery (%) 

99.12 100.25 94.42 

 

RSD (%) < 2.0 0.28 <1.0 

Analytical  

application 

Elixir Tablet , Elixir Tablet 
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 الاستنتاج
 ااااان  ثنااااايي ايتاااارو مااااامس السالساااايلي  – 5,3سداسااااي الماااااء باسااااتخدام الباااارازين يلتقاااادير البطريقااااة طيفيااااة  اقتاااارا تاااام    

 وأظهاااااارتااااااااوميتر.  410امتصااااااا  لااااام  نااااااد  أقصاااااااقااااااا   صااااافرأوتكااااااوين ااااااات  وي لااااااو  طرياااااد تفا ااااال ااتقاااااااب البروتاااااو  
 . سم .لتر/موب 8350، كما يلغت ارمتصاصية الموريية وتوافد جيدين  الطريقة وات دقة أالنتاي  المستحصلة 

اات النتاي   ك الصيدراي المتضمن شراب البيروسيل، و   مستحضرهسداسي الماء في  البرازين  يالبالطريقة ينجا  في تقدير    وطبقت   
 القياسية   الإ افةالصيدراي وكذل  م  طريقة  للشكل الأصيلم  المحتو   طابقةتم
المايي و  اها ر تحتاج إلا تسخين و خطوات ارستخلا  بالمذيب ميث اجح التفا ل في الوس  إالطريقة  يبساطتها ميث  تمتازو 

  ند ديجة مراية الغرفة .
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