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 بارا -ثنائي مثيل -ن،ن  الكاشف معبطريقة الاقتران التاكسدي  هيدروكموريدالبايريدوكسينتقدير 
 ثنائي أمين ثنائي هيدروكموريد بوجود سيانيد البوتاسيوم الحديديكي في وسط قاعدي فنيمين

 4إسراء طالب حميدي،  3محسن حمزة بكر،  3عمي إبراهيم خميل

 ، العراق ، تكريت جامعة تكريت،  كمية الصيدلة 1
 ، العراق ، تكريت جامعة تكريت ، كمية التربية لمبنات ، قسم الكيمياء 2
 ، العراق ، تكريت جامعة تكريت،  هندسةالكمية ،  ويةالكيمياالهندسة قسم  3
 

 الممخص
 برارا  -ثنراي  مثيرل -ن،نالكاشر   مر  التأكسردي الاقترران تفاعل باستخدام البايريدوكسين هيدروكموريديتضمن البحث  تطوير طريقة طيفية لتقدير عقار 

اخضرر  نرات  لتكروينسريانيد البوتاسريوم الحديرديك  بوجرود العامرل المسكسرد  فر  وسرط قاعردي(N,N-DMPPH) فنيمين ثناي  أمين ثنراي  هيدروكموريرد
مايكروغرام/مرل مرن  36-6ر ف  مدى التراكيرز نانوميتر. كانت حدود قانون بي 656الموج   الطول عند امتصاص أعمى ويعط  الماء ف  ذايب المون

10 × 4.338ة مولاريرررالامتصاصرررية الو البايريدوكسررين. 
الانحررررا   ت قيمرررة. وتراوحررر2مرررايكروغرام /سرررم 676474ودلالرررة سررراندل  1-.سرررم 1-لتر.مرررول 3

  فررر البايريدوكسرررين هيدروكموريرررد مايكروغرام/مرررل. ترررمق تطبيرررق هرررذج الطريقرررة بنجررراح لتقررردير 67756حرررد كشررر  ، و  %1.41 -0.63القياسررر  النسرررب  
 .% 99.5وباسترجاعية ليست اقل من   B6سامافيت المستحضر الصيدلان 

 اقتران تأكسدي  ،N,N- DMPPH البايريدوكسين، هيدروكموريد :الدالة الكممات
 المقدمة

 :هو البايريدوكسين هيدروكموريد
5-hydroxy-6-methylpyridine-3,4-dimethanol 

hydrochloride 

 صيغته التركيبية :   

 
ووزنررررره الجزييررررر   C8H11NO3.HCl .صررررريغته الجزيييرررررة هررررر  :   

26576 
مررادة هيدروكموريررد البايريدوكسررين عبررارة عررن مسررحوق بمرروري ذات لررون  

ابرري, ك كثيرررة الررذوبان فرر  المرراء وقميمررة الررذوبان فرر  الكحررول  ك تنصررهر 
فررررر  عررررر ج يسرررررتخدم الررررردواء  . (1)تفكررررر ثرررررم سررررررعان مرررررا ت° م265عنرررررد 

، وفر  عر ج الغثيران والتقيرس حبوب من  الحملبسبب استخدام الأكتياب 
ولأهميررررة  (2)وفرررر  تعزيررررز وهرررراي  الجهرررراز المنرررراع ،  أثنررراء فترررررة الحمررررل

الطرايررررق التحميميررررة  تررررم تقررررديرج بالعديررررد مررررن المركررررب قيررررد الدراسررررة طبيررررا
   ليل ذات  الأداء العررراغرافيرررا السررراتقنيرررة كروماتو  المختمفررة مثرررل

(11-

3)
HPLC الحقرن  يقرةوطر (  19 و 18) والكهرباييرة( 17 - 12)والطرايرق الطيفيرة
بطريقررة طيفيررة بسرريطة  تررم فرر  هررذا البحررث تقرردير العقررار  .(26)الجريرران 

ثنرراي   -ن،نالكاشرر  وحساسررة تعتمررد عمررى اكسرردة العقررار ثررم اقترانرره مرر  
 .  هيدروكموريد ين ثناي  أمين ثناي فنيم بارا  -مثيل

 المواد وطرائق العمل 
  Instrumentsالأجهزة المستخدمة  

  Shimadzu UV-Visibleجهراز المطيرا  مرزدوج الحزمرة نرو   1-

Spectrophotometer UV-160        
       Jenway pH/mv meter 3310جهاز قياس الدالة الحامضية  -2

 Ultrasonic withجهاز الأمواج فوق الصوتية م  حمرام مراي   - 3

water bath,  UNISONICS       
 Stirrer (BIOSANمسررخن حررراري ذو محررر  مغناطيسرر  4 - 

MSH 300)    Hot Plate with Magnetic 
 BL210 S AG  (ميررزان حسرراس ) بررأرب  مراترررب عشرررية – 5

GOTTINGEN  Sartorius  

ت إن جميرررر  المررررواد الكيمياويررررة المسررررتخدمة  كانرررر : المووووواد الكيمياويووووة
  BDHو Flukaبدرجة عالية من النقاوة ومجهزة  من قبل شركت  

 :    محاليل المواد المستخدمة 
 2111القياسووووووي بتركيووووووز  هيدروكموريدالبايريدوكسووووووينمحمووووووول  –2

10×  4786)مايكروغرام/مل 
 مولا ري (   3-

رررب باذابررة    البايريدوكسررين هيدروكموريرردغرررام مررن مسررحوق  671666حُضِّ
لررى حرردق الع مررة فرر  قنينررة إمرراء المقطررر ثررم أكمرل الحجررم فر  كميررة مررن ال
 366مل بنفس المذيب. وتبمَّ تحضير محمول بتركيرز 6 16حجمية سعة 

10×  175مايكروغرام/مررررررل )
مررررررن المحمررررررول مررررررولا ري ( بررررررالتخفي    3-

 القياس  الخزين . 

فنيموين ثنووائي أمووين  بووارا   -ثنووائي مثيول  -ن،ن محموول الكاشووف –3
10  بتركيز موريدثنائي هيدروك

 مولاري 2-
رب باذابة     -ثنراي  مثيرل -ن،ن الكاش  غرام من مسحوق 0.2091حُضِّ

فررر  كميرررة قميمرررة مرررن المررراء  فنيمرررين ثنررراي  أمرررين ثنررراي  هيدروكموريرررد برررارا
دق الع مة ف  قنينة حجميرة سرعة إالمقطر ثم أكمل الحجم  مرل 166لى حب

 بالماء المقطر.

10الحديوديكي بتركيوز محمول سيانيد البوتاسيوم –4
ررب : موولاري  1- حُضِّ

غرام مرن سريانيد البوتاسريوم الحديرديك  فر  كميرة معينرة  3.2926باذابة 
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ردق الع مررة فر  قنينررة حجميررة إمرن  المرراء المقطرر ثررم أكمرل  الحجررم  لررى حب
 نفسه. بالرمذيبمل  166سعة 

  مولاري 1.0محمول هيدروكسيد االصوديوم بتركيز تقريبي  –5
ررب  غررام مررن المرادة النقيرة فر  كميررة معينرة مرن المرراء  47666باذابرة حُضِّ

ردق الع مرة فر  قنينرة حجميرة سرعة إالمقطر ثم  أكمل  الحجم   166لى حب
 مل بالماء المقطر.  

 مايكروغرام / مل 2111محاليل المتداخلات  –6
ربت باذابة  غرام من كل مرادة  فر  كميرة معينرة مرن المراء  671666حُضِّ

ردق الع مرة فر  قنينرة حجميرة سرعة إأكمل  الحجم  المقطر ثم   166لى حب
 مل بالماء المقطر.  

 411بتركيووووووووز  B6اقووووووووراص السووووووووامافيت مستحضوووووووور محمووووووووول –7
   -1مايكروغرام. مل

 البايريدوكسررررين هيدروكموريرررردممغرررررام مررررن  40يحترررروي كررررل قرررررص عمررررى 
 –سرامراء  -انتاج الشركة العامة لصناعة الادوية والمستمزمات الطبيرة )

 1.8684أقررراص سرروية ) 10حضررر محمررول الاقررراص  برروزن يو  العررراق(
غررررام مرررن  0.1401 تسرررحق الأقرررراص بشررركل جيرررد ويسخرررذ وزنثرررم  غرررم(

بررررورق  مسررررحوق الاقررررراص، ويررررذاب بالمرررراء المقطررررر ثررررم يرشرررر  المحمررررول
ويغسرل الراسرب عردة ( (RUNFILTER, Q240 mm , 604 ترشري 

الع مررة فرر  قنينررة حجميررة مرررات ويكمررل الحجررم بالمرراء المقطررر إلررى حررد 
 . مممتر 100سعة 

 الدراسة التمهيدية:
برارا فنيمرين  –ثناي  مثيرل –مل من محمول ن،ن 1أنه عند اضافة  لوحه

مررررررررررل مررررررررررن محمررررررررررول  2ثنرررررررررراي  امررررررررررين ثنرررررررررراي  هيدروكموريررررررررررد  إلررررررررررى 
مررل مررن محمررول سرريانيد  675القياسرر   بوجررود  هيدروكموريدالبايريدوكسررين

مررررل مررررن هيدروكسرررريد  675)سررررط قاعرررردي الحديررررديك  فرررر  و البوتاسرررريوم 
يتكررون نررات  ذي لررون  اخضررر غررامق.  (مررولاري 1الصرروديوم ذي تركيررز 

وتبم قيراس طير  الامتصراص لمنرات  الممرون )بعرد تخفيفره بالمراء المقطرر 
ررررد الع مررررة( مقابررررل المحمررررول إمررررل  25فرررر  قنينررررة حجميررررة سررررعة  لررررى حب

 656 ووجررد أنرره يعطرر  أعمررى امتصرراص عنررد الطررول المرروج  يالصررور
نرانومتر فرر  حرين أنَّ المحمررول الصرروري لرم يعررط  أي امتصراص فرر  هررذج 
المنطقة، لذا ترم دراسرة الهررو  المثمرى لتفاعرل الازدواج لمحصرول عمرى 

 هيدروكموريرررد افضرررل نتررراي  ممكنرررة لاجرررل تطررروير طريقرررة طيفيرررة لتقررردير
 .البايريدوكسين

 دراسة ضبط الظروف المثمى:
 هيدروكموريررردمرررل مرررن محمرررول  2اسرررتخدام جرررراء التجرررارب ال حقرررة بإتبرررمَّ 

مايكروغرام/مل فر  حجرم نهراي   366القياس  ذي تركيز  البايريدوكسين
نررانومتر  656مررل وقيرراس امتصرراص المحاليررل عنررد الطررول المرروج  25

 .مقابل المحمول الصوري
 :اختيار أفضل كاشف اقتران

إذ  ،لتكرروين النررات  الممررون كاشرر أفضررل  ختيررارأجريررت تجررارب عديرردة إ
 بررارا  -ثنرراي  مثيررل -عديرردة  ومنهررا : ن،نكواشرر  اسررتخدمت محاليررل 

-4-نفثرررررول-2-امينرررررو-4 و فنيمرررررين ثنررررراي  أمرررررين ثنررررراي  هيدروكموريرررررد

)نفثيررل( – Nثنرراي  مثيررل امينوبنزلديهايررد  و  -4و  حررام, السررمفوني  
فنيرررل  ثنررراي  نيتررررو -4، 2و  اثيمرررين ثنررراي  الامرررين ثنررراي  هيدروكموريرررد

امينرو انتر  برايرين  -4و  امينرو فينرول و سرمفانيل امايرد-اراهيدرازين و بر
 ، لكرل منهرا مرولاري 0.01 بتركيرزبرومرو انيمرين و سرمفانم  اسرد  -وبرارا

الررذي يعطرر  أفضررل النترراي   هررو محمررول الكاشرر  وأههرررت الدراسررة أن 
لرذا تبررمَّ  ،فنيمرين ثنرراي  أمرين ثنراي  هيدروكموريررد برارا  -ثنراي  مثيرل -ن،ن

 ا الكاش  ف  التجارب ال حقة.اختيار هذ

 اختيار أفضل عامل مؤكسد

عديرررردة إيجرررراد أفضررررل عامررررل مسكسررررد لتكرررروين النررررات   أجريررررت تجررررارب 
سرريانيد إذ اسررتخدمت محاليررل عوامررل مسكسرردة عديرردة  ومنهررا :  ، الممررون

 صرررررررررروديومبيريررررررررررودات الو  (K3[Fe(CN)6]) البوتاسرررررررررريوم الحديررررررررررديك 
(NaIO4(  وكموريرررررررررد الحديرررررررررردي )FeCl3)  كرومررررررررررات البوتاسرررررررررريوم دايو
(K2Cr2O7) N- روموسكسرررررررررررررررررنمايد  ((C4H4BrNO2  وكبريترررررررررررررررررات

ونايتروبروسررررررريد ( Ce(NH4)4(SO4)4.2H2O) السررررررريريوم الامونياكيرررررررة
، لكررررل مررررولاري 0.1( بتركيررررز(Na2[Fe(CN)5NO.2H2O الصرررروديوم

عامررل المسكسرد الررذي يعطر  أفضررل النترراي  الوأههرررت الدراسرة أن  منهرا 
مقارنة ببقية العوامل المسكسردة المسرتخدمة،  مد الربوتاسررريو هو فريري سياني

   .لذا تبمَّ اختيارج عامً  مسكسداً ف  التجارب ال حقة
 تأثير الدالة الحامضية

مرل مرن  476- 673تبمَّ دراسة تأثير الدالة الحامضية باضافة أحجام من 
رردب  مررولاري 176محمررول هيدروكسرريد الصرروديوم ذي التركيررز  أنَّ  ، وقررد وج 
وتبرمَّ اعتمراد الدالرة  1179-872أفضل دالرة حامضرية هرو فر  المردى مرن 

فرررر   هيدروكسرررريد الصرررروديوممررررل مررررن  51.باسررررتخدام  1176الحامضررررية 
امرا عنرد اضرافة  ، (1)التجارب ال حقة والنتاي  مدونرة فر  الجردول رقرم 

اي كميرررة مرررن الحرررام, فانررره لايعطررر  اي لرررون وهرررذا يعنررر  ان التفاعرررل 
 الوسط الحامض .لايتم ف  

 ( تأثير الدالة الحامضية 2جدول رقم )
pH Absorbance ml of 

1.0 M NaOH S
B

 B
Dw

 

579 67182 0.058 673 

872 67339 0.052 0.5 

1678 67367 0.057 677 

1171 67385 0.055 176 

2217 114:9 0.049 216 

1178 67378 0.051 276 

1179 67361 0.056 275 

1276 67311 0.051 376 

1271 67295 67647 375 

1272 67254 67655 476 

B أن أذ
Dw  يمثل امتصاص المحمول الصوري مقابل الماء المقطر. 

 S
B مقابررل  البايريدوكسررين يمثررل طيرر  امتصرراص محمررول هيدروكموريررد

 المحمول الصوري
 

 تأثير كمية العامل المؤكسد
ررتد دراسررة تررأثير العامررل المسكسررد  محمررول سرريانيد البوتاسرريوم  باسررتخدامتبمَّ

10×  1 زالحديرررديك  ذي التركيررر
ضرررافة أحجررررام إمرررن خررر ل  مرررولاري 1-

 2مررل تحترروي عمررى  25لررى قنرران  حجميررة سررعة إمررل منرره  375 – 673
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 366ذي التركيررررررررز  البايريدوكسررررررررين هيدروكموريرررررررردمررررررررل مررررررررن محمررررررررول 
10×  1مررررل مررررن محمررررول الكاشرررر  ذي التركيررررز  1مايكروغرام/مرررل  و

-

هيدروكسريد الصروديوم  مرولاري 1مل  مرن  175ضافة إثم  ومن مولاري2
رررردِّ الع مررررة بالمرررراء المقطررررر والنترررراي  مدونررررة فرررر  إكمررررال الحجررررم إو لررررى حب

 .(2 )الجدول رقم

 ( تأثير كمية العامل المؤكسد 3جدول رقم )
Absorbance ml of 1x10

-1
 M 

K3[Fe(CN)6] S
B

 B
Dw

 

67368 0.053 0.3 

67393 0.055 675 

67399 0.051 677 

11518 0.052 211 

67463 0.061 172 

67384 0.052 175 

67347 0.058 276 

67338 0.056 275 

67267 0.058 376 

67229 0.062 375 

هب مرررن النترراي  المبينرررة فررر  الجرردول أعررر ج أنَّ أفضررل حجرررم لمحمرررول  لرُرودح 
 مرررل لرررذا تبرررمَّ  175 – 675سررريانيد البوتاسررريوم الحديرررديك  هرررو فررر  المررردى 

 .مل ف  التجارب ال حقة 1.0استخدام 
  تأثير كمية كاشف الاقتران

تبمَّتد دراسة تأثير كمية كاشر  الاقترران بأخرذ حجروم مختمفرة مرن محمرول 
ن ثنررراي  هيدروكموريرررد ذي برررارا فنيمرررين ثنررراي  امررري –ثنررراي  مثيرررل –ن، ن 
10 ×1التركيز

مرل مر  حجروم مختمفرة  275 – 673تتراوح برين  مولاري 2-
ذي التركيررز  البايريدوكسررين هيدروكموريرردمررل( مررن محمررول  275 – 675)

 36 -6) مررررررل اي تتررررررراوح تراكيزهررررررا النهاييررررررة بررررررين مررررررايكروغرام/ 366
مرل مرن محمرول سريانيد البوتاسريوم الحديرديك   1مايكروغرام/مل( بوجود 

10× 1ذي التركيرررررررز 
 مرررررررولاري 1مرررررررل مرررررررن محمرررررررول  175و مرررررررولاري 1-

مررررل والنترررراي  مدونررررة فرررر   25نهرررراي  هيدروكسرررريد الصرررروديوم فرررر  حجررررم 
 . (3(الجدول رقم 

 

 ( تأثير كمية كاشف الاقتران 4جدول رقم )
Slope R2 Conc. of Pyridoxine . HCl , μg/ml ml of Reagent 

1×10-2M 

41 35 29 23 7  

0.0125 0.9954 67326 67237 67158 67689 0.025 0.3 

0.0101 0.9967 0.345 0.298 0.233 67165 67169 0.5 

676141 679878 0.473 0.352 0.301 67261 67127 0.7 

0.0162 11::94 11636 11522 11438 11336 11242 1.0 
676156 679825 67569 67376 67273 0.212 0.122 1.2 

676153 0.9854 67485 0.361 67259 0.189 67112 1.5 

676148 679832 67449 0.358 67234 67165 67163 2.0 

676144 679938 67413 0.325 0.221 67139 67674 2.5 
 

مررررل مررررن  1يُ حرررره مررررن النترررراي  المبينررررة فرررر  الجرررردول أعرررر ج ان حجررررم 
10  × 1الكاش  ذي التركيز 

أعطرى أعمرى امتصراص وأعمرى  مولاري 2-
تردل عمرى خطيرة  679983وقيمة لمعامل الارتباط  676162قيمة لمميل 

 .اعتمادج ف  التجارب ال حقة لذا تبمَّ جيدة 
 تأثير زمن الأكسدة 

بواسرررطة  البايريدوكسررين هيدروكموريررد زم لأكسرردة تقمررت دراسررة الررزمن الررر
العامررل المسكسررد سرريانيد البوتاسرريوم الحديررديك  بأخررذ سمسررمة مررررن القنرران  

مررررل مررررن محمررررول  2مررررل، تحترررررروي كررررلُ منهررررا عمررررى  25الحجميررررة سعررررررة 
مايكروغرام/ مرل واضري  اليهرا  366بتركيز  البايريدوكسين هيدروكموريد

مسكسررررد سررررريانيد البوتاسررررريوم الحديرررررديك  مررررل مرررررن محمرررررول  العامرررررل ال 1
10×  1بتركيررز 

ثقررم  ،زمنيررة مختمفررة فتررراتوتركررت المحاليررل ، مررولاري 1-
برررارا فنيمرررين  –ثنررراي  مثيرررل–مرررل مرررن محمرررول الكاشررر  ن، ن  1أُضررري  

10  × 1ثنرراي  امررين ثنرراي  هيدروكموريررد بتركيررز  
مررل  175و  مررولاري2-

دها تقرم التخفير  بالمراء بعرهيدروكسريد الصروديوم،  مرولاري 1من محمول 
مررررل، وتقررررم قيرررراس اإمتصرررراص لممحاليررررل عنررررد الطررررول  25المقطرررر إلررررى 

نررررانوميتر مقابررررل محاليمهررررا الصررررورية والنترررراي  مبينررررة فرررر   656المرررروج  
 .(4الجدول رقم )

 

 ( تأثير زمن الاكسدة5جدول رقم ) 
14 12 16 8 6 4 2 Time (min.) 

0.409 0.410 0.410 0.409 0.408 0.399 0.237 Absorbance 
56 46 36 25 26 18 16 Time (min.) 

0.276 0.389 0.407 0.408 0.408 0.409 0.409 Absorbance 
 

وترم  كافيرة إتقمرام التفاعرل  ايقدقر 12  – 6( أن 4ي حه من الجردول )
 ف  التجارب ال حقة. دقايق 10 اعتماد 

ررررتد دراسررررة تررررأثير تغييررررر تسمسررررل: تسمسوووول الاضووووافات ضررررافة مررررواد إ تبمَّ
التفاعررل عمررى امتصرراص النررات  الممررون برر جراء عرردد مررن التجررارب، وقررد 

ررررررررردب أنَّ تسمسرررررررررل اإضرررررررررافة يحقرررررررررق أعمرررررررررى  (B←R←O←PYR)وُج 
امتصرراص لمنررات  الممررون لررذا تبررمَّ اعتمررادج فرر  التجررارب ال حقررة.  حيررث 

 ن ( محمررول ن،Rو) البايريدوكسررين هيدروكموريررد( محمررول (PYRيمثررل 
( محمرررول Oثيرررل  فنيمرررين ثنررراي  امرررين ثنررراي  هيدروكموريرررد و)رررررررر ثنررراي  م

 (  محمول هيدروكسيد الصوديوم. Bسيانيد البوتاسيوم الحديديك   و)
 تأثير درجة الحرارة 

تبمَّرتد دراسرة ترأثير درجررة الحررارة عمرى امتصرراص النرات  الممرون المتكررون 
 366بتركيرررز  البايريدوكسرررين هيدروكموريررردمرررل مرررن محمرررول  2باسرررتخدام 
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مرل مرن محمرول العامرل المسكسرد سريانيد البوتاسريوم  1مايكروغرام/مل  و
10× 1الحديرررديك  بتركيرررز 

مرررل مرررن محمرررول  1وترررم اضرررافة  مرررولاري  1-
ثنررراي  مثيرررل فنيمرررين ثنررراي  امرررين ثنررراي  هيدروكموريرررد  –الكاشررر  ن، ن 

10× 1بتركيرررز 
هيدروكسررريد  مرررولاري1 مرررل مرررن محمرررول 175و مرررولاري 2-

بعررردها درجرررة ميويرررة،   56-5رجرررات حراريرررة مختمفرررة  الصررروديوم عنرررد د
مممترر وأُكمرل 25 خففت المحاليل بالماء المقطر ف  قنران  حجميرة سرعة 

الحجرررم إلرررى حرررد الع مررررة، وتقرررم قيررراس الامتصرررراص والنتررراي  مبينرررة فرررر  
 ( .5الجدول )

 

 ( تأثير درجة الحرارة 6جدول رقم )
56 45 46 35 36 25 26 15 16 5 Temp. (°C) 

0.123 0.211 0.268 0.327 0.386 0.408 0469 0.399 0.263 0.154 Absorbance 
 

م ،  ° 36 – 15لُوح هب مرن الجردول أعر ج أنَّ درجرة الحررارة الأمثرل هر  
 م.°25لذا تمت القياسات عند درجة حرارة المختبر 

 تأثير الزمن عمى استقرارية ناتج التفاعل  
ررتد هررذج الدراسررة بأخررذ   البايريدوكسررين هيدروكموريرردن محمررول مررل مرر 2تبمَّ

مرررل مرررن محمرررول سررريانيد  1ضرررافة إمايكروغرام/مرررل و 366ذي التركيرررز 
10×  1البوتاسرريوم الحديررديك  ذي التركيررز 

مررل  1ثررم اضررافة  مررولاري 1-

ثنرررراي  مثيررررل فنيمررررين ثنرررراي  امررررين ثنرررراي   –مررررن محمررررول الكاشرررر  ن، ن 
10× 1هيدروكموريررررررررد بتركيررررررررز  

محمررررررررول  مررررررررل مررررررررن 175و مررررررررولاري 2-
 25ف  قنينرة حجميرة سرعة  مولاري 1هيدروكسيد الصوديوم ذي التركيز 

دِّ الع مة بالماء المقطر، لرُودح هب أنَّ امتصراص إكمال الحجم إمل و لى حب
دقرررايق مرررن التخفيررر  ثرررم  5النرررات  المتكرررون الاخضرررر المرررون يرررزداد بعرررد 

 (.6دقيقة والنتاي  مبينة ف  الجدول رقم) 46يستقر لمدة 
 

 ( استقرارية ناتج التفاعل 7ل رقم )جدو
 Time(min.) لحهة التحضير 5 16 15 26 25

0.409 0.409 0.409 0.408 0.407 0.396 Absorbance 

36 60 50 45 46 35 Time(min.) 

0.409 0.347 0.368 0.403 0.407 0.408 Absorbance 
 

 تأثير المذيب
ررتد دراسررة تررأثير بعرر, المررذيبات عمررى نررات   التفاعررل الممررون المتكررون تبمَّ

 –مررر  محمرررول الكاشررر  ن، ن  البايريدوكسرررين هيدروكموريررردمرررن تفاعرررل 
10× 1 ين ثنررراي  هيدروكموريرررد بتركيرررزثنررراي  مثيرررل فنيمرررين ثنررراي  امررر

-2 

10× 1بوجرررود سررريانيد البوتاسررريوم الحديرررديك  بتركيرررز  مرررولاري
 مرررولاري 1-

ى تبرررمَّ كمرررال اإضررافات حسررب الهررررو  المثمررإفرر  وسررط قاعررردي، وبعررد 
ردِّ الع مرة فر  قنران  حجميرة سرعة إكمال الحجم إ مرل بمرذيبات  25لى حب

عضوية مختمفة ، تبمَّ أخذ طي  الامتصاص ل كُرل  محمرول مقابرل محمولره 
 .(7 )الصوري والنتاي  مدونة ف  الجدول رقم

 

 ( تأثير المذيب8جدول رقم )
Methanol Ethanol DMF Isopropanol Acetone Water Solvent 

Turbid Turbid 0.229 0.321 0.474 0.407 Absorbance 

------ ------ 615 626 648 656 max,  nm λ 
 

أن الاسرريتون اعطررى اعمررى  لررىإتشررير  8نَّ النترراي  المبينررة فرر  الجرردول إ
ترروفرج ولكونرره متطرراير ولأن المرراء يُعبررد وسررط جيررد  عرردمل امتصرراص ولكررن

 نررررانومتر 656ول المرررروج عنررررد الطررررجيررررد لمتفاعررررل ويعطرررر  امتصرررراص 
   م استخدامه كأفضل مذيب. تونهراً لتوفرج ورخص  ثمنه  فقد 

 طيف الامتصاص النهائي 
الهرررو  المثمررى  لررىإ التوصررلقيرراس طيرر  الامتصرراص النهرراي  بعررد  تبررمَّ 

ذي تركيرز  البايريدوكسرين هيدروكموريردمرل مرن محمرول  2وه  اسرتخدام 
ثنراي  مثيرل  –كاشر  ن، ن مل مرن محمرول ال 1مايكروغرام/مل و 366

10× 1فنيمين ثناي  امين ثنراي  هيدروكموريرد بتركيرز 
مرل  1و مرولاري 2-

10× 1الحديرديك  بتركيرز  اسيومسيانيد البوت
-1

مرل مرن  175و  مرولاري  
( 1176)دالرررة حامضررررية   مرررولاري 1هيدروكسررريد الصررروديوم ذي التركيررررز

لهرررو  المثمررى اإضررافات وفررق ا تمررامإم وبعررد ° 25عنررد درجررة الحرررارة 
ردِّ الع مرة فر  قنينرة حجميرة سرعة  لرىإالحجم  كمالإلمتفاعل و مرل  25حب

امتصرررراص النررررات  الاخضررررر المررررون مقابررررل  يرررراسبالمرررراء المقطررررر، تبررررمَّ ق
محمولره الصرروري وجرردب أنرره يعطرر  أعمررى امتصرراص عنررد الطررول المرروج  

نرانومتر فر  حرين أنَّ محمولره الصرروري لرم يعرط  أي امتصراص فرر   656
 (.1المنطقة  وكما مبين ف  الشكل رقم)هذج 

 

 
 البايريدوكسينهيدروكموريد ( طيف الامتصاص النهائي لتقدير 2الشكل )

B أن أذ
Dw  يمثل امتصاص المحمول الصوري مقابل الماء المقطر. 

 S
B  مقابررل  البايريدوكسررين هيدروكموريررديمثررل طيرر  امتصرراص محمررول

 المحمول الصوري
S

Dw مقابررل  البايريدوكسررين هيدروكموريرردمررول يمثررل طيرر  امتصرراص مح
 الماء  المقطر.

 

سمسمة قنران حجميرة سرعة  ان: طريقة العمل المعتمدة ومنحني المعايرة 
جرزء مرن المميرون مرن  42 – 6مل تحتوي عمرى تراكيرز متزايردة مرن  25
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مل من تركيرز  375 – 675البايريدكسين القياس  ) هيدروكموريد محمول 
 –مررررل مررررن محمررررول الكاشرررر  ن، ن  1أُضرررري ب مايكروغرام/مررررل(  366

10× 1 يرزثناي  مثيل فنيمين ثناي  امين ثنراي  هيدروكموريرد ذي الترك
-2 

10× 1 مررررل سرررريانبد البوتاسرررريوم الحديررررديك  ذي التركيررررز 1و مررررولاري
-1 

   مررررولاري 1مررررل مررررن هيدروكسرررريد الصرررروديوم ذي التركيررررز 1.5و مررررولاري
م وتررر  المحمررول لمرردة ° 25( عنررد درجررة الحرررارة 1176)دالررة حامضررية 

ردِّ الع مرة با لرىإالحجرم  كمرالإدقايق لك  يكتبمَّل التفاعرل ثرم  16  لمراءحب
 656المقطرررر ثرررم ترررم قيررراس امتصررراص المحاليرررل عنرررد الطرررول المررروج  

أنَّ منحنرر   يُبررين  (2)نررانومتر مقابررل المحمررول الصرروري  والشرركل رقررم  
مررن المميررون ويحرردث جررزء   36 – 6المعرايرة يتبرر  قررانون بيررر فرر  حرردود 
 جزء من المميون. 36انحرا  عنه ف  تركيز أعمى من 

 ة مولاريررررصاصررررية القيمررررة الامت ،إذ أنهررررذج الطريقررررة بالحساسررررية تتصرررر 
47338  ×16

مررايكروغرام  676474ودلالرة سراندل  1-.سرم.1-لتر.مرول 3
 .2/سم

 

 
بطريقة  البايريدوكسين كموريدهيدرو ( منحني المعايرة لتقدير 2) الشكل

ثنائي مثيل فنيمين ثنائي امين ثنائي  –مع كاشف ن، ن  الاقتران التأكسدي
 هيدروكموريد

 الدقة والتوافقية        
دراسررة الدقررة والتوافقيررة وذلرر  عررن طريررق قيرراس الامتصرراص عنررد  تمررت

نررانوميتر لث ثررة تراكيررز مختمفررة مررن العقررار والترر   656الطررول المرروج  
  ضرررمن حررردود قرررانون بيرررر لمنحنررر  المعرررايرة ولسرررت  قرررراءات متتاليرررة تقررر

لمتركيرررررررز الواحرررررررد وب تبرررررررا   الهررررررررو  المثمرررررررى ومرررررررن حسررررررراب  معررررررردل 
وجررررد أنَّ الطريقررررة ذات دقررررة  النسررررب  القياسرررر الاسررررترجاعية والانحرررررا  

%( وذات توافقيرة عاليررة )الانحرررا   99798)معرردل الاسررترجاعية  عاليرة
%( والنتاي  موضرحة فر  الجردول  1741من  ثرليس اكالقياس  النسب  

 (.8رقم )
 ( الدقة والتوافقية9جدول رقم )

Average 

recovery,% 

Recovery,* 

% 

RSD, 

% 

Conc.of 

PYR ppm 

99.98 99.64 1.41 12 

100.25 0.74 18 

100.05 0.63 24 
 

   حد الكشف
رررررردِّ الكشرررررر  وذلرررررر   بقيرررررراس الامتصرررررراص عنررررررد  تبررررررمَّ  الطررررررول حسرررررراب حب

مرايكروغرام / مررل( مرأخوذ مررن   6نرانوميتر لأدنررى تركيرز ) 656المروج 
منحنرر  المعررايرة وضررمن حرردود قررانون بيررر عنررد الهرررو  المثمررى ولعشررر  

 .    (9)مراتٍ والنتاي  مدونة ف  الجدول رقم 

 ( حد الكشف:جدول رقم )
D.L µg/ ml S 

X
 

Concentration 

µg/ ml 
0.756 0.00105 0.025 6 

 

 طبيعة الناتج المتكون
طبيعررة النررات  الاخضررر المررون المتكررون ونسرربة ارتبرراط العقررار مرر   لمعرفررة

الكاش ، طبقت طريقة جوب وطريقة النسبة المولية. ف  كر  الطرريقتين 
البايريدكسرين القياسر  ومحمرول  هيدروكموريد يكون تركيز كل من محمول

نررراي  مثيرررل فنيمرررين ثنررراي  امرررين ثنررراي  هيدروكموريرررد ث –الكاشررر  ن، ن 
10× 175وهررو   يانمتسرراو 

، ففررر  طريقررة جرروب، فرر  سمسرررمة  مررولاري 3-
مرل تبرمَّ وضر  أحجرام مختمفرة مرن محمرول العقرار  25قنان  حجمية سرعة 

مررررل( مررررن محمررررول 1 – 9مررررل وأُضرررريفت حجرررروم )  9 – 1تتررررراوح بررررين 
بوتاسريوم الحديرديك  ذي مرل مرن محمرول سريانيد ال 1الكاش  ثم أُضي  

10 × 1التركيرز 
مرن محمرول هيدروكسريد الصروديوم  مرل 175و مرولاري1-

ردِّ الع مرة بالمراء المقطرر وتبرمَّ  لرىإوتبمَّ التخفي   مولاري 1ذي التركيز  حب
نرررانومتر  656قيررراس امتصاصرررات هرررذج المحاليرررل عنرررد الطرررول المررروج  

( يوضرر  أنَّ النسررربة 3مقابررل المحمررول الصررروري ل كُررلٍ منهررا والشررركل رقررم)
 1:  1ه   

 
هيدروكموريد ل( طريقة جوب لمناتج المتكون من الاقتران التأكسدي 4الشكل )

ثنائي مثيل فنيمين ثنائي امين ثنائي  –العضوي ن، ن  مع الكاشف  لبايريدوكسينا
 هيدروكموريد

 

رررا مرررل مرررن محمرررول العقرررار  2فررر  طريقرررة النسررربة الموليرررة، فرررتبمَّ وضررر   أمَّ
محمررول  ليهرراإمررل وأُضرري   25القياسرر  فرر  سمسررمة قنرران  حجميررة سررعة 

مل مرن محمرول  1 ضافةإمل و 475 – 673الكاش  بأحجام تتراوح بين 
10×  1سريانيد البوتاسرريوم الحديرديك  ذي التركيررز 

مررل  175و مرولاري 1-
ررردِّ  لرررىإوأكمرررل الحجرررم  مرررولاري 1ذي التركيرررز  صررروديومهيدروكسررريد ال حب

الع مرة بالمراء المقطرر ثررم قريس الامتصراص لهررذج المحاليرل عنرد الطررول 
نررررانومتر مقابررررل المحمررررول الصرررروري ل كُررررلٍ منهررررا، وجرررردب أنَّ  656المرررروج  

 1:  1 وتبررريٍن أن النسررربة هررر مررر  طريقرررة جررروب  متوافقرررة النسررربة الموليرررة
 .(4)كما ف  الشكل 

 
هيدروكموريد لون من الاقتران التأكسدي ( طريقة النسبة المولية لمناتج المتك5)الشكل 

ثنائي مثيل فنيمين ثنائي امين ثنائي  –مع الكاشف العضوي ن، ن  لبايريدوكسينا
 هيدروكموريد
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  تكون معادلة التفاعل المقترحة كالآت  : وعميه
 
 

 
 

 تأثير المتداخلات 
  الفايرردة مررن امكانيررة تطبيقهررا اجررل التأكررد مررن انتقاييررة الطريقررة بهررد مررن

ثيرررررر ترررررداخل بعررررر, لأعمرررررى المستحضررررررات الصررررريدلانية تمرررررت دراسرررررة ت
المضررررافات المسررررتخدمة فرررر  صررررناعة المستحضرررررات الصرررريدلانية عمررررى 

مررررل  25امتصرررراص النررررات  المتكررررون وذلرررر  بأخررررذ قنرررران  حجميررررة سررررعة 
 366بتركيرررررز  البايريدوكسرررررين هيدروكموريررررردمرررررل مرررررن  2تحتررررروي عمرررررى 

مرل( مرن  775 و 5و 275/ مل،  ثم اضافة احجام مختمفة )مايكروغرام 
مررررايكروغرام / مررررل ليكررررون التركيررررز النهرررراي   1666المتررررداخ ت بتركيررررز

مررايكروغرام / مررل  وتمررت اضررافة الكميررات المثمررى  366،  266، 166
المقطررر  لمرراءلبقيررة المررواد حسررب طريقررة العمررل المثمررى وأُكمررل الحجررم با

 656لامتصرررراص عنررررد الطررررول المرررروج  الررررى حررررد الع مررررة ، ثررررم قرررريس ا
نررانوميتر مقابررل المحاليررل الصررورية وتبررمَّ حسرراب الاسررترجاعية وتبببرريَّنب مررن 

 ( .16النتاي  عدم وجود تداخ ت والنتاي  مدونة ف  الجدول رقم )
 ( تأثير المتداخلات21جدول رقم )

Recovery (%) of 24 µg .ml-1 of pyridoxine. 

HCl per µg .ml-1 foreign compound added 
Foriegn 

compounds 
300 200 100 

99.45 100.18 99.80 Starch 
100.15 99.63 99.65 Glucose 
99.24 100.36 100.02 Fructose 

100.31 99.27 99.93 Maltose 
 

 التطبيقات 
تطبيررق الطريقررة عمررى المستحضررر الصرريدلان  أقررراص السررامافيت  أمكررن
B6 وكسررين هيدروكموريررد، إذ ان كررل قرررص يحترروي الحرراوي عمررى البايريد

 ممغرام منه . 46عمى 
 الطريقة المباشرة 

تطبيقهرررا عمرررى المستحضرررر  ترررممررردى نجررراح الطريقرررة المطرررورة ،  لمعرفرررة
الررذي ترم تحضرريرج الصريدلان  الحراوي عمررى البايريدوكسرين هيدروكموريرد، 

الصرريدلان   لمستحضرررمررل مررن محمررول ا 675 حجررمسررحب وذلرر  ب سررابقاً 
حجميرررة سرررعة  ينرررةمرررايكروغرام/ مرررل، ثرررم وضررر  فررر  قن 366التركيرررز ذي 
وفررق  مررولومررل المحمايكروغرام/مررل وعُ  6 تركيررزمرل لمحصررول عمررى  25

الخطرروات المتبعررة عنررد تحضررير منحنرر  المعررايرة وتبررمَّ قيرراس امتصررراص 
 656الطرررررول المررررروج   دمقابرررررل المحمرررررول الصررررروري عنررررر مرررررولالمح اهرررررذ

تة قرراءات ثرم تبرمَّ حسراب الاسرترجاعية نانومتر وقد أُخذت نتاي  معدل سر
 .( 11(  والانحرا  القياس  النسب  لها والنتاي  مدونة ف  الجدول رقم

 

في  البايريدوكسين هيدروكموريد( الطريقة المباشرة لتقدير 22رقم ) جدول
 B6اقراص السامافيت 

Recovery*, 
% 

RSD, 
% 

Pyridoxine 
measured 

µg/ml 

Pyridoxine 
present 

µg/ml 

99.83 3.58 5.99 6 

Average of six determinations*                                                       
 طريقة الاضافات القياسية

ثبررات ان الطريقررة  مررن أجررل بيرران مرردى كفرراءة الطريقررة المقترحررة ودقتهررا وا 
  المطررورة خاليررة مررن التررداخ ت ، طبقررت طريقررة اإضررافات القياسررية فرر

الصررريدلانية، إذ ترررم  البايريدوكسرررين فررر  المستحضرررر هيدروكموريرررد تقررردير
  B6سررامافيت  دلان مررن محمررول المستحضررر الصرريمررل  675حجررم نقررل 

مررل ، ثررم  25مررايكروغرام/ مررل(  الررى سررت قنرران  حجميررة  سررعة  366)
مررايكروغرام /  366مرل ( بتركيرز  1.5-6.25) حجروم متزايرردة  تأُضريف

دوكسررين القياسرر  والترر  تقرر  ضررمن حرردود قررانون مررل مررن محمررول  البايري
، بعررردها ترررم إضرررافة جميررر   فةبيرررر مررر  بقررراء القنينرررة السادسرررة دون إضرررا

المحاليل  بقيمها المثمى حسرب طريقرة العمرل المقترحرة ،ثرم أُكمرل الحجرم 
بالمرررراء المقطررررر إلررررى حررررد الع مررررة ، وتررررم قيرررراس الامتصرررراص لممحاليررررل 

يتر مقابرررل المحمرررول الصررروري، نرررانوم 656الناتجرررة عنرررد الطرررول المررروج 
حسرب مرا  كيرزبعدها تم تحضير المنحن  القياس  بين الامتصراص والتر 

( ومررن معادلررة الخرط المسررتقيم تقررم حسرراب التركيررز  5)الشرركلموضر  فرر  
 (. 12وس والنتاي  مثبتة ف  الجدول )المدر 
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البايريدوكسين هيدروكموريد ( منحني الإضافات القياسية لتقدير 6الشكل )

 B6مستحضر اقراص السامافيت  مل من  محمول 116في
 

 لتقدير هيدروكموريد طريقة الاضافات القياسيةنتائج ( 31جدول رقم )
 B6في اقراص السامافيت  البايريدوكسين

Recovery, 
(%) 

Pyridoxine 
measured µg/ml 

Pyridoxine 
present µg/ml 

99.50 5.98 6 
 
 مووووع الطريقووووة البايريدوكسووووين يوووودهيدروكمور مُقارنووووة طريقووووة تقوووودير  

ر يبررتد هررذج الطريقررة لغرررر, مقارنررة الطريقررة المقترحررة مررر :  القياسووية  أُجد

 (1) البريطررران  دسرررتور الادويرررة حسررربجرايهرررا إوقرررد تبرررمق  الطريقرررة القياسرررية

(British Pharmacopeia)
حبررة مررن المستحضررر  26فقررد أُخررذت   

 كموريررررررردهيدرو ممغرررررررم مرررررررن  46الصررررررريدلان  كرررررررل حبرررررررة تحتررررررروي عمرررررررى 
ممغرررم مرررن مسررررحوق  25فقرررد تبرررمق طحنهررررا جيرررداً ثرررم إذابررررة  البايريدوكسرررين

 مررررولاري 0.1مررررل مررررن محمررررول  56المستحضررررر الصرررريدلان  فرررر  حجررررم 
دقيقة ثرم يبررد  15حام, الهيدروكموري  ثم يسخن ف  حمام ماي  لمدة 

حررررررررام,  مررررررررولاري 0.1مررررررررل بواسررررررررطة محمررررررررول  166ويخفرررررررر  الررررررررى 
مررل مررن الراشرر  فرر  بدايررة الترشرري   26الهيرردروكموري  ثررم يرشرر  ويهمررل 

 مرولاري 671مرل بواسرطة محمرول  166لرى إمل من الراش   5ثم يُخف  
حرررام, الهيررردروكموري   ويبرررتبم قيررراس امتصررراص المحمرررول عنرررد الطرررول 

يجرراد تركيررز هررذا المحمررول مررن مقارنررة قيمررة إنررانومتر. تررم  296المرروج  
ذي تبرمق تحضريرج امتصاصه م  امتصاص قرينره مرن المحمرول القياسر  الر

يوضرر   ((13والجرردول رقرم  Fو   tوتررم تطبيرق اختبراريبرنفس الطريقرة، 
 ذل .

 

 ( المقارنة مع الطريقة القياسية24جدول)
F.exp t.exp Recovery*% Pharmaceutical 

 prepartion 

Drug 

British Ph.copeia 

 method 

Present method 

1.16 0.56 166767 100.22 Tablets Pyridoxine.HCl 

  Average of six determinations                                                      * 
 

دب أنَّ قيمة  ذد إ عنرد  27571أقل من القيمة الجدوليرة  6756التجريبية  tوُج 
 Samavitدرجات حرية بالنسبة لممستحضر  عشر% ول95مستوى ثقة 

B6 المقترحرررررة طريقرررررة دقيقرررررة وذات صررررر حية  وهرررررذا يُسكرررررد أنَّ الطريقرررررة
تطبيرق جيردة عمررى المستحضرر الصريدلان  المرردروس والطريقرة المقترحررة 

التجريبيررة  Fوجررد أنَّ قيمررة كمررا  متفقررة بشرركل جيررد مرر  الطريقررة القياسررية
% ولسرررت 95عنرررد مسرررتوى ثقرررة  4795أقرررل مرررن قيمتهرررا الجدوليرررة  1716

 .تيني  الطريقفرق معنوي بين نتا وعميه لايوجد درجات حرية
 الاستنتاجات 

تبرررررررمَّ تطررررررروير طريقرررررررة طيفيرررررررة حساسرررررررة وسرررررررريعة لتقررررررردير هيدروكموريرررررررد 
البايريدوكسرررين بوسررراطة تفاعرررل الاقترررران التأكسررردي ، اعتمررردت الطريقرررة 
عمررررى أكسررررردة هيدروكموريرررررد البايريدوكسررررين باسرررررتخدام العامرررررل المسكسرررررد 

ثنرررراي   –ن  سررريانيد البوتاسرررريوم الحديررررديك  ثررررم اقترانررره مرررر  الكاشرررر  ن،
لتكررروين مثيررل فنيمررين ثنرراي  امررين ثنرراي  هيدروكموريررد فرر  وسررط قاعرردي 

صربغة ذات لرون اخضرر الترر  أعطرت أعمرى امتصرراص لهرا عنرد الطررول 
نرررانومتر ،إذ أمكرررن تقررردير كميرررات مرررن العقرررار المررردروس   656المررروج  
10 × 4.338ةمولاريررررر/ مرررررل بامتصاصرررررية ممرررررايكروغرا 36 -6برررررين  

3 
، 2-.سرم ممرايكروغرا 676474ودلالة ساندل تساوي   1-.سم 1-لتر. مول

%  اعتمراداً  1741و  6763وبمغت قيمة الانحرا  القياس  النسب  برين 
 %.  166725و  99.64عمى مستوى التركيز و باستردادية بين 

ترررراز ببسرررراطتها وسرررررعتها كانررررت الطريقررررة حساسررررة ودقيقررررة  ررررل إوتبمَّ ذد يكتبمَّ
دقيقرة  45النرات  مسرتقر لمردة لا تقرل عرن دقرايق ويبقرى  16التفاعل بعد 

كرون الطريقرة لا تحتراج  إلرى إضرافةوه  مدة كافية إجراء عدة قياسرات 
تسرررخين أو ضررربط لدرجرررة الحررررارة او اسرررتخدام مرررذيبات عضررروية او  إلرررى

فررررر  تقررررردير هيدروكموريرررررد اسرررررتخ ص وأمكرررررن تطبيرررررق الطريقرررررة بنجررررراح 
وباسرررترجاعية  B6 البايريدوكسررين فرر  المستحضرررر الصرريدلان  سررامافيت
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Abstract  
This research involves the development of spectrophotometric method for determination of pyridoxine 

hydrochloride by oxidative coupling reaction with N,N-dimethylparaphenylenediamine dihydrochloride 

(DMPPDAD  ( in a basic medium (pH 11.6) in the presence of  potassium ferricyanide to produce an intense 

green colour, soluble in water, stable product and absorbs at 650 nm. Beer's law was in the linear range 6-30 

μg/ml of pyridoxine hydrochloride, the molar extinction coefficint, Sandellʼs sensitivity index and detection limit 

were 4.338 × 10
3
 L. mol

-1
.cm

-1
 , 676474 μg.cm

-2
 and 0.756 μg/ml respectively. The RSD value was 0.63 - 1.41% 

depending on the concentration. This method was applied successfully to the determination of pyridoxine 

hydrochloride in pharmaceutical preparation samavite B6 tablet with recovery of not less than 99.5%.  
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