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荧光光谱法测定复方己酸孕酮注射液中

微量组分戊酸雌二醇的含量

谢大年
`

葛建华 蓝琪田 匡巫圆
(分析化学教研室 )
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;

戊酸雌二醇

复方己酸孕酮注射液为国内常用长效街体

避孕药
。

制剂中含有 己酸孕酮和戊酸雌二醇两

种组分
,

由于戊酸雌二醇的相对含量低
,

且紫外

吸收较弱
,

给分析带来一定困难
。

药典〔 ’ 〕含量测

定项下
,

无戊酸雌二醉的含量测定方法
。

有报道

用雌激素的自然荧光测 定雌激素的 含量川
,

也

有报道阁在姨诺酮和赋形 剂存在下
,

以 90 %的

硫酸溶液处理样品
,

荧光光谱法测定炔雌醇的

含量
。

本文研究了利用戊酸雌二醇的 自然荧光
,

在大量干扰物质存在下
.

选择适当的测定条件
,

直接荧光法测定戊酸雌二醇的含量
。

本法未见

报道
。

用紫外分光光度 计扫描
,

空白溶液在低于 2 90
n m 波长有较强吸收

,

不宜选择 2 71 n m 为激发

波长
,

而选择 2 95
n m 为荧光测定的激发波长

,

3 0 8 n m 为发射波长
。

实验部分

1
.

1 仪器与试药

H i at e h i 6 5 0
一

6 0荧 光分 光 光 度 计 ( 日 本 日

立 ) ; M e t t l e r A E 2 4 0电子天平
; S h im a d z u 2 0 0 0紫

外分光光度计 ( 日本岛津 )
。

戊酸雌二醉对照品 ( 中国药品生物制品检

定所提供 ) ;
分析纯无水乙醇

;
硫酸奎宁

。

1
.

2 关光分析条件的选择

L .Z l 激发光谱与发射光谱

取每毫升含 0
.

4 陀 的戊酸雌二醇溶液
,

用

荧光分光光度 计扫描
,

得激发光谱和发射光谱

(如图 l所示 )
。

1
.

2
.

2 激发波长的选择

按处方配制不含戊酸雌二醇的空白溶液
,

so 0

通/ n m

F i g 1
.

E x e i at t几o n a n d e m iSS i o n s详 c t r a o f es t r目 10 1 v a l e r a t e

1
.

3 线性范围

用无水乙醇配制戊酸雌二 醇系列标准溶

液
,

使含 戊酸 雌二醇 为 。
.

24 一 0
.

48 o s/ ml
,

于

从
二

= 2 9 5
.

0 n m
,

从
二

= 3 0 8
.

0 n m (用 0
.

1 “ g / m l 硫

酸奎宁校正狭缝至荧光强度为 50
.

0) 测定荧光

强度
,

并扣除空白值
,

得回归方程为
:

F = 一 5
.

7 6 + 1 7 7
.

6 2 C
, 护

= 0
.

9 9 9 0
。

L 4 干扰 因素考察

取不含戊酸雌二醇的空白溶液
,

按线性范

围项下操作测定荧光强度为零
。

1
.

5 回 收率试验

收稿日期 1 9 9 2
一

0 3
一

10 ’
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取不含戊酸雌二醇的空白溶液
,

稀释后
,

加

入不同量 的戊酸雌二醉
,

按线性范围项下操作

测定荧光强度
,

与戊酸雌二醉对照溶液相 比
。

求

回收率
,

结果见表 l
。

T a b 1
.

R e c a v e r y o f es t r ad i o l v a l e ar t e

A dd ed
, F o u n d

,

R e c o v e r y ,

M ea
n R e e o v e r y

.

C V
,

协g 协g % % %

aT b 3
.

A ssa y o f es ￡ra d j o ] v a lera
t e (月= 3 )

H P L C m e t h团 [月] 1、 15 m e t h 《川

B a t e h N o
-

m e a n ,

%

8 4 09 06

85 09 05

8 3 07 0 4

C v ,

%

5
.

0

3
.

1

2
。

5

% C V
.

%

Q甘尸匀八n

…
,上nllnù

,巨弓乙一卜

…
UQj幼一bOù0曰八丙0 0

.

1

9 9
.

4

8 5
.

0

2 讨 论

根 据 表 3测 定 结果
,

t 检验 可 知
,

本 法 与

H P L c 方法测得 戊酸雌 二醇的 含量基本一致
,

但本法测量精密度明显优于 H P L C 方法
。

某一物质的激发波长及发射波长是该物质

的特性
,

但在不同溶媒中
,

激发光谱和发射光谱

的位置和强度都有差别
。

使用本法时
,

激发波长

需校准
,

若激发波长低于 2 90
n m

,

己酸孕酮和

赋形剂将吸收激发光
,

影响对 戊酸雌二醇的准

确定量
。

本法样品处理简单
,

不经色谱分离
,

利用戊

酸雌二醇的 自然荧光特性
,

直接荧光法测定
,

灵

敏度高
、

操作简便
、

结果可靠
,

为复方 己酸孕酮

注射液中戊酸雌二醇的定量提供了可行的方法
。
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6 戊酸雌二醉的 关光稳定性

取一份样品溶液
,

测定条件不变
,

室温下测

定
,

6 h 内其荧光强度基本恒定
,

结果见表 2
。

T a b 2
.

F l u o r砚犯 e n忱 s at b i l纽t y t es t

T i m e
.

h 0
.

2 1 3 6

F 9 8
.

3 9 6
.

4 9 7
.

4 9 5
。

6

1
.

7 样品测定

用容量瓶取复方 己酸孕酮注射液 Z ml
,

无

水乙醉稀释至 1 00 ml
,

摇匀
,

取 1
.

o ml 该溶液
,

无水乙醉稀释至 25 ml
,

得供试品溶液
。

用无水乙醇 配制 4
.

0 卜g / ml 的戊酸雌二醇

对照溶液
。

取供试 品溶液和对 照溶液各 1
.

0 m l
,

分别

用无水乙醇稀释至 10 ml
,

按线性范围项下操作

测定荧光强度
,

供试品与对照溶液荧光强度相

比
,

计算样品中戊酸雌二醇的百分标示量
。

样品

测定结果与 H P L C[
s l测定结果见表 3

。
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