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摘　要　荧光分光光度法研究了镍 (Ê )、锰 (Ê )、钴 (Ê )与诺氟沙星配合物的荧光光谱特性。发现

镍 (Ê )、锰 (Ê )、钴 (Ê )与诺氟沙星产生的配合物在 pH 6. 0的 KH 2PO 42K2H PO 4 的缓冲溶液中均使诺氟沙

星的荧光猝灭。确认镍 (Ê )、锰 (Ê )、钴 (Ê )与诺氟沙星产生的配合物的组成分别为 2∶1、1∶1、1∶1。用锰

与诺氟沙星配合物体系测定诺氟沙星滴眼液的含量,相对标准偏差为 0. 60%—1. 1% ,回收率为98. 87%—

102. 7% ,结果令人满意。
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1　前言
诺氟沙星 (N orflxacin, N FL X)亦称氟哌酸,为第三代喹诺酮类抗菌药物。由于具有抗菌谱广,

作用强等特点,是临床应用最广泛的喹诺酮类药物之一。诺氟沙星的测定方法有高效液相色谱

法[1—3 ]、分光光度法[4, 5 ]、非水滴定法[6 ]、荧光法[7—10 ]等。诺氟沙星与镍 (Ê )、锰 (Ê )、钴 (Ê )配合物

的荧光特性未见报道。本文研究了在 pH 6. 0 的 KH 2PO 42K2H PO 4 的缓冲溶液中,诺氟沙星与镍

(Ê )、锰 (Ê )、钴 (Ê )形成的配合物的荧光猝灭特性,研究了配合物的组成,用锰与诺氟沙星配合物

体系测定了诺氟沙星滴眼液的含量,结果令人满意。

2　实验部分
2. 1　仪器与试剂

960CR T 荧光分光光度计 (上海三科仪器有限公司) , 仪器参数: 激发与发射单色器的缝宽

10nm , 930型荧光分光光度计 (上海第三分析仪器厂) ,雷磁pH S225数显 pH 计 (上海精密科学仪器

有限公司)。

诺氟沙星标准溶液: 称取 105℃干燥至恒重的诺氟沙星 0. 0639g,用 2mL 0. 1molöL 的HC l溶

解后,加水定容至 100mL ,摇匀,备用。得到 2. 0×10- 3molöL 的诺氟沙星储备液。使用时逐级稀释
至所需浓度。

硫酸镍溶液 (0. 01molöL )、硫酸钴溶液 (0. 01molöL )、硫酸锰溶液 (0. 01molöL ) : 按照常规法配

制。

KH 2PO 42K2H PO 4 缓冲溶液:按照常规配制,在pH 酸度计上校正至pH 6. 0。其余试剂均为分析

纯,实验用水为蒸馏水。
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2. 2　实验方法

准确吸取含诺氟沙星 0. 640—6. 93Λg 的诺氟沙星标准溶液至 10mL 的容量瓶中, 分别加入

0. 01molöL N i2+、M n2+、Co2+ 0. 5mL ,用 pH 6. 0 KH 2PO 42K2H PO 4 缓冲溶液稀释至刻度,摇匀。用

1cm 石英荧光吸收池,以 365nm 为激发波长,在 442nm 处测定诺氟沙星的荧光强度,同时作空白实

验。

3　结果与讨论
3. 1　缓冲溶液的选择

试验了B ritton2Robinson 混合酸缓冲液及HA c2N aA c和KH 2PO 42K2H PO 4 等缓冲溶液,发现诺

氟沙星均能产生荧光,但在 pH 6. 0的磷酸盐缓冲溶液中荧光强度比较稳定,因此本实验选择磷酸

盐作为测量荧光的底液。

图 1　镍 (Ê )、锰 (Ê )、钴 (Ê )离子

　对诺氟沙星荧光光谱的影响

1—— [N FLX ]= 2. 0×10- 6molöL ;

2—— [M n2+ ]= 5×10- 4molöL , [N FLX ]

　　　= 2. 0×10- 6molöL ;

3—— [Co2+ ]= 5×10- 4molöL , [N FLX ]

　　　= 2. 0×10- 6molöL ;

4—— [N i2+ ]= 5×10- 4molöL , [N FLX ]

　　　= 2. 0×10- 6molöL。

3. 2　金属离子对诺氟沙星荧光强度的影响

试验了N i2+、M n2+、Co2+ 等金属离子,发现镍、锰、钴离子均使

诺氟沙星的荧光猝灭。其中镍离子的荧光猝灭最为明显,并且使

荧光波长蓝移至 439nm。钴离子和锰离子也使荧光猝灭,诺氟沙

星、诺氟沙星和金属离子配合物的荧光光谱见图 1。

3. 3　镍 (Ê )、锰 (Ê )、钴 (Ê )配合物的组成确定

根据文献[ 9 ]确定配合物的组成。保持金属离子浓度固定且

过量[N i2+ ]= [M n2+ ]= [Co2+ ]= 5. 0×10- 4molöL ,改变诺氟沙星

的浓度 2. 0×10- 7—2. 0×10- 6molöL ,分别测量诺氟沙星、诺氟沙

星2金属离子的荧光强度 (F , F 1) ,以 lg [F - F 1 ]为因变量, lgF 1为

自变量,求出直线方程 lg [F - F 1 ]= n lgF 1+ b,直线斜率 n,即为配

合物的组成。由实验得N i2+ 2N FL X 体系的方程为 lg [F - F 1 ]=

0. 50lgF 1+ 0. 48,斜率为 0. 50, N i2+ 2N FL X 的比值为 2∶1;M n2+ 2
N FL X 体系的方程为 lg [ F - F 1 ]= 1. 1lgF 1- 0. 53, 斜率为 1. 1,

M n2+ 2N FL X 的比值为 1∶1; Co2+ 2N FL X 的方程为 lg [F - F 1 ]=

1. 1lgF 1- 0. 05,斜率为 1. 1, Co2+ 2N FL X 的比值为 1∶1。

3. 4　样品分析

在实验条件下,以M n2+ 2N FL X 体系作校准曲

线, 校准曲线的线性范围为 0. 0693—0. 693

ΛgömL ,回归方程为 F = 45. 24C + 0. 4692, 相关系

数 r= 0. 9990。

　表 1　诺氟沙星滴眼液的测定及回收率 (n= 5)

样品 原含量(ΛgömL )
加入量

(ΛgömL )
测得值

(ΛgömL )
回收率

(% )
RSD
(% )

1 0. 1145 0. 3465 0. 4571 98. 87 0. 60

2 0. 3192 0. 1386 0. 4556 98. 41 1. 2

3 0. 4480 0. 0693 0. 5192 102. 7 1. 1

　　精密量取不同批号的诺氟沙星滴眼液适量,在最佳实验条件下,按照实验方法测定荧光强度,

同时作回收实验,结果如表 1。
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Study on the Fluorescence Character istics of Complexes
of Norf loxac in w ith N i(Ê ) ,M n (Ê ) , Co (Ê )

ZHU M ing2Fang　LON G N ing　HUAN G Q ing2H ua　LA I H ui2R u　HUAN G X iao2W en
(College of P harm acy , Guangd ong P harm aceatical U niversity , Guangzhou 510006, P. R. China)

Abstract　T he fluo rescence characteristics of som e m etallic ions(N i(Ê ) ,M n (Ê ) , Co (Ê ) ) w ith
norfloxacin w ere studied. In pH 6. 0 phosphate buffer so lution, the fluo rescence of norfloxacin is
quenched by the comp lex fo rm ation of N ickel (Ê ) (2∶1) ,M anganese (Ê ) (1∶1) and Cobalt (Ê )
(1∶1) (pH 6. 0). N orfloxacin w as determ ined in norfloxacin eye drop s by the M n (Ê ) 2norfloxacin
system. T he recovery is in the range of 98. 87%—102. 7% w ith R SD of 0. 60%—1. 1%.

Key words　N ickel(Ê ) ,M anganese (Ê ) , Cobalt (Ê ) ,N orfloxacin, F luo rom etry.
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