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铂类抗癌药总铂原子吸收光谱测定

顾 昔 兵 庄 翌

(中国药科大学分析计算中心
,

南京 2 { 0 0 0 9)

顺铂与卡铂是 目前临床上常用的抗癌药物之

一
,

具有广谱杭癌活性
,

为
一

r 提 高疗效
,

控制药物毒

性反应
,

各种新剂型正在不断地研究与开发
,

因此药

物中铂含量的测定 十分必 要
。

目前关于药物中铂的

分析的报道 不多见
,

非药物基质中铂的测定大多采

用 石 墨 炉 原 子 吸 收 法 f ’ 」,

也有 人 采用高效 液相

法比
“ 〕,

但样品处理过程繁杂
,

灵敏度不够高
。

本文采

用火焰原子吸收光谱法
,

通过加入释放剂
,

消除 了摧

质干扰
,

灵敏度显著提高
,

l %特征浓度 ]
.

3 。岁 mJ
,

朋D 在 2环以下
,

此法较其它方法简便
、

迅速
、

精 确
、

实用
。

1 %硝酸溶液稀释至刻度
,

配成铂浓度为 O
,

10
,

20
,

4 0
,

6。 ,

80 叱 /叫 的标准溶液系列
,

在前述工 作条件

「进行测 定
。

经 回归得 到线性方程 J ~ 0
.

0 0 2 6 : +

0
.

00 9 l( 其中 , 为吸光度
, :

为浓度 )
,

相关 系数
r

~

{)
.

9 9 9 5
。

样品的前处理与测定

仪器与试药

先将样品于马弗炉 内程序升温 灰化
,

以除去有

机物质
,

最高 T 一 7 OO C
。

灰化后的样品加适量王水溶

解
,

加热蒸至近 干
,

转移到 10 ml 容量瓶内
,

加入 5 %

L a
( N 0 3

)
。
溶液 l m]

,

j %硝酸溶液定至刻度
,

混匀
,

采

用随行标准曲线法
,

以克服灯电流不稳等因素
,

样品

溶液和标准溶液至同等条件下同时测定
。

岛津 A A
一

67 0 原子吸收分光光度计
,

岛津 P R
一

4

图示打印机
; tP 空心阴极灯 (国产 ) ;

硝酸 (超纯 ) ;
盐

酸 (优级纯 )
; I

J
a ( N o 3 )

,

(分析纯 ) ;
铂丝 ( 9 9

.

9 9 % ) ; J顷

铂制齐d
。

分析精密度与回收实验

2 仅器工作参数

波长
:

2 6 6 n m ;

带宽
:

0
.

5 n m ;

灯电流
:

7 m A ;
原子

化器高度
: 6 m m ;

空气流量
:

S L / m in ; 乙 炔气流量
:

1
.

6 L / m i n
。

3 标准曲线的绘制

将纯度为 99
.

99 写的金 属铂 丝粉碎
,

清洗烘 干

后
,

精密称取约 0
.

1 9 ,

于王水中加热溶解
。

待溶解完

全后继续加热赶去余酸
,

蒸至近干
,

转移 至 1 00 ml 容

量瓶内
,

1写 H N O
了

溶液释至刻度
,

摇匀
,

配成浓度为

1 0 0 0 0 9 / m l 的铂标准贮备液
。

分别吸取 仁述铂标准贮备液 。 ,

.0 5
,

l
·

O
,

2
·

0
,

.3 0
,

4
.

0 m l 于 5 0 m l 容量瓶中
,

并且使标准的基质尽

可能与样品
·

致
。

加 人释放
、

剂 5 % aL ( N Q
、 〕、 I ml

,

取同一样品 5 份
,

至同等条件下进行处理和测

定
,

结果测定值分别为 2 3
.

2 1
,

2 3
.

0 2
,

2 3
·

9 1
,

2 3
·

4 4
,

2 3
.

2 7 0 9 / m l ,

平均值为 2 3
.

3 7 0 9 / m l ,

RS I ) 为 1
.

4 %
。

在样品中加入顺 铂 1 m g 左右
,

按样品前处理项

下
,

同法测定结果见表 l
,

平均 回收率为 9 8
.

7 %
。

T a b 1 D e t e r m i n a t i o n o f r e e o v e r y

N o
.

人dd e d
,

m g M
e a s u r司

,

m g R e e o v e r y
,

%

1 0
.

6 6 4 0
.

6 3 6 9 8
.

8

2 0
.

6 9 4 0
.

6 6 7 9 6
.

1

3 0
.

6 15 0
.

5 9 8 9 7
.

2

4 0
.

6 40 0
.

65 4 ] 0 2
.

2

5 0
.

6 87 0
.

68 2 9 9
.

3

讨 论

释放剂的选才条与用童

由于药物基 体比较 复杂
,

往往伴有大量的共存

收稿「1期 19 9 6 12 2 0
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组分
,

对铂的测定形成干扰
。

有机物在前处理过程中

已基本去除
,

因此无机杂质成为主要干扰因素
。

用

aL ( N O , ) : ,

或 C u

so
;

或 aL ( N o 3 ) : + c u

OS
` [̀ 〕作释放

剂
,

其作用机理是将一种过量的金属离子加入样液

中
,

与被测元素 tP 比较
,

更易同干扰元素化合
,

生成

容易挥发或者更稳定的化合物
,

使被测 R 充分释放
。

tP ox + R ~ R o x + tP
,

其中 R 为过量金属离子
,

实验

证实 aL
、

uC 对 tP 有释放作用
,

能消除共存组分的化

学干扰
。

aL 与 C u

的作用存在差异
,

对 比实验见表 2
。

可见
,

单用 aL ( N o 3 ) :

较之单用 e u s o
;

和 aL ( N o 3 ) 3+

uC so
;

释放效果更好
。

T a b 2
.

R e laes i n g a g e n st t e s t

R e laes i n g a解 n st A d d ,

m g / m l P t , A p t 一C ( 1 % 月 )

比 ( N 0 3 ) , 2 0 0
.

17 2 1
.

3

C u S O ;
2 0 0

.

14 3 1
.

5

切 ( N o s ) s + C u S O ; 1 0+ 1 0 0
.

15 9 1
.

4

在释放剂作用下
,

1 %一 10 % H N o :

或 H CI 介质

对 tP 无干扰
,

但其浓度大于 15 %之后对 tP 产生轻微

c / m g ·

而
一 ’

F 19 1
.

A bs o r p t i o n e u r讹 a dd i n g aL ( N 0 3 ) :

以 aL ( N o 3
)

:
为释放剂

,

对其用量进行选择实

验
,

见图 l
。

当 aL ( N o :
)

:
的加入达到 一定浓度后

,

tP

吸收信号基本维持不变
,

因此其用量可确定
。

6
.

2 释放荆消除共存物干扰

对一些共存离子的干扰实验发现
,

大部分含量

超过一定限度的离子对 tP 均有干扰
,

但加入 5 m g / ml

aL ( N 0 3
)

:

后
,

干扰受到抑制
,

见表 3
。

T a b 3
.

I n t e r f e r e n 倪 t es t
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