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ÒÂÅÐÄÎÔÀÇÍÎÅ ÎÏÐÅÄÅËÅÍÈÅ ËÎÌÅÔËÎÊÑÀÖÈÍÀ 
Ñ ÈÑÏÎËÜÇÎÂÀÍÈÅÌ  ÑÅÍÑÈÁÈËÈÇÈÐÎÂÀÍÍÎÉ 
ËÞÌÈÍÅÑÖÅÍÖÈÈ ÒÅÐÁÈß(III) 

Ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ ñåíñèáèëèçèðîâàííîé ëþìèíåñöåí-
öèè Tb(III) â ñîðáàòàõ êîìïëåêñà ñ ëîìåôëîêñàöèíîì äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïî-
ñëåäíåãî â ïèòàòåëüíûõ ñðåäàõ, à òàêæå äëÿ èäåíòèôèêàöèè è óñòàíîâëå-
íèÿ ïîäëèííîñòè ôàðìàöåâòè÷åñêèõ ïðåïàðàòîâ, ñîäåðæàùèõ â êà÷åñòâå 
àêòèâíîãî êîìïîíåíòà ëîìåôëîêñàöèí. Ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà òâåðäîôàç-
íîãî ëþìèíåñöåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ ëîìåôëîêñàöèíà â ïèòàòåëüíûõ ñðåäàõ 
è äîçèðîâàííûõ ëåêàðñòâåííûõ ôîðìàõ «òàáëåòêè». Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ 
ïðåïàðàòà ñîñòàâëÿåò 1⋅10-8 ìîëü/ë.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ñåíñèáèëèçèðîâàííàÿ ëþìèíåñöåíöèÿ, òåðáèé, ëîìåô-
ëîêñàöèí, ñîðáöèÿ.

Ëîìåôëîêñàöèí (1–ýòèë–6,8–äèôòîð–1,4äèãèäðî–7–[3–ìåòèë–1–ïèïå-
ðà çè íèë]–4–îêñîõèíîëèíêàðáîíîâàÿ êèñëîòà) [1] îòíîñèòñÿ ê ãðóïïå ôòîð-
õèíîëîíîâ — ïðîèçâîäíûõ 4–õèíîëîí–3–êàðáîíîâîé êèñëîòû
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Äîïîëíèòåëüíîå ââåäåíèå àòîìîâ ôòîðà îáóñëàâëèâàåò áîëåå âûñîêóþ 
áàêòåðèöèäíóþ àêòèâíîñòü ïðåïàðàòà ïî ñðàâíåíèþ ñ íåôòîðèðîâàííûìè 
àíàëîãàìè, áëàãîäàðÿ ÷åìó îí íàõîäèò øèðîêîå ïðèìåíåíèå â òåðàïåâòè-
÷åñêîé ïðàêòèêå ïðè ëå÷åíèè ðàçëè÷íûõ èíôåêöèé, â âåòåðèíàðèè, à òàê-
æå â êà÷åñòâå äîáàâîê ê êîðìàì â æèâîòíîâîäñòâå, ïòèöåâîäñòâå, ðûáíîì 
õîçÿéñòâå.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïðîèçâîäíûõ õèíîëîíà ïðèìåíÿþò ñïåêòðîôîòîìåòðè-
÷åñêèå, ëþìèíåñöåíòíûå, ìèêðîáèîëîãè÷åñêèå, ìåòîäû âûñîêîýôôåêòèâ-
íîé æèäêîñòíîé õðîìàòîãðàôèè. Ìåòîä ÓÔ-ñïåêòðîìåòðèè èñïîëüçóåòñÿ 
â ôàðìàêîïåéíîì àíàëèçå êàê äëÿ óñòàíîâëåíèÿ ïîäëèííîñòè, òàê è äëÿ 
êîëè÷åñòâåííîãî îïðåäåëåíèÿ àíòèáèîòèêîâ â ãîòîâûõ ëåêàðñòâåííûõ ïðå-
ïàðàòàõ. Òàê â ðàáîòå [2] ïðåäëîæåíî èñïîëüçîâàòü ñîáñòâåííîå ïîãëîùå-
íèå ñïàðôëîêñàöèíà è ìîêñèôëîêñàöèíà ïðè 298 íì è 296 íì äëÿ èõ 
îïðåäåëåíèÿ â ëåêàðñòâåííîé ôîðìå «òàáëåòêè». Ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêèå 
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ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ îñíîâàíû, íà îáðàçîâàíèè îêðàøåííûõ êîìïëåêñîâ 
îêñîõèíîëîíîâ ñ èîíàìè Fe (III) [3, 4], ëèáî îáðàçîâàíèè èîííûõ àññîöèà-
òîâ ñ îðãàíè÷åñêèìè îêðàøåííûìè ðåàãåíòàìè [5, 6]. 

Áëàãîäàðÿ ñâîåé æåñòêîé ñòðóêòóðå áîëüøèíñòâî ôòîðõèíîëîíîâ îáëàäàåò 
ñîáñòâåííîé ôëóîðåñöåíöèåé, ÷òî íàõîäèò ïðèìåíåíèå äëÿ èõ îïðåäåëåíèÿ 
â áèîëîãè÷åñêèõ æèäêîñòÿõ [7], â íåêîòîðûõ ñëó÷àÿõ èñïîëüçóþò ëþìèíåñ-
öåíöèþ, óñèëåííóþ â ïðèñóòñòâèè èîíîâ Al (III) [8]. Â ðàáîòå [9] ïðåäëîæåíî 
îïðåäåëåíèå ïåôëîêñàöèíà â ìî÷å ìåòîäîì ñèíõðîííîé ôëóîðèìåòðèè. Ïðè 
ýòîì ïîêàçàíî, ÷òî ÷óâñòâèòåëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ óâåëè÷èâàåòñÿ ïðè õåëà-
òîîáðàçîâàíèè ïåôëîêñàöèíà ñ èîíàìè Al(III) â ìèöåëëÿðíîé ñðåäå.

Ñåíñèáèëèçèðîâàííàÿ ëþìèíåñöåíöèÿ èîíîâ òåðáèÿ â êîìïëåêñàõ ñ îê-
ñîõèíîëîíàìè ïðåäëîæåíà äëÿ îïðåäåëåíèÿ íàëèäèêñîâîé êèñëîòû [10], öè-
ïðîôëîêñàöèíà [11], ýíîêñàöèíà [12], ïåôëîêñàöèíà [13],  ñïàðôëîêñàöèíà 
[14], íîðôëîêñàöèíà [15, 16], òðîâàôëîêñàöèíà [17], ïàçóôëîêñàöèíà [18] â 
ôàðìàöåâòè÷åñêèõ ïðåïàðàòàõ è áèîëîãè÷åñêèõ æèäêîñòÿõ. Èçìåðåíèÿ ïðî-
âîäèëèñü ïî ïîëîñå ëþìèíåñöåíöèè òåðáèÿ ñ λ

max
=545 íì, ïðåäåëû îáíàðóæå-

íèÿ äëÿ ðàçëè÷íûõ ïðåïàðàòîâ ñîñòàâëÿëè îò 1,0 10–7 äî 1,9 10–9 ìîëü/ë.
Çíà÷èòåëüíî ðåæå ïðè îïðåäåëåíèè îêñîõèíîëîíîâ èñïîëüçóþò ñåíñèáè-

ëèçèðîâàííóþ ëþìèíåñöåíöèþ èîíà Eu(III). Ýòî îïðåäåëåíèå íàëèäèêñî-
âîé êèñëîòû [19], ýíîêñàöèíà [20], ëîìåôëîêñàöèíà [21], ãàòèôëîêñàöèíà 
[22], îôëîêñàöèíà [23]. Â ïîñëåäíåì ñëó÷àå àâòîðû èñïîëüçîâàëè äëÿ óñè-
ëåíèÿ àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà èîíû Gd(III), ñåíñèáèëèçèðóþùèå ëþìè-
íåñöåíöèþ èîíà Eu(III),  ÷òî ïîçâîëèëî ñíèçèòü ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ äî 
1,4 10–10 ìîëü/ë.

Íàèáîëåå øèðîêîå ïðèìåíåíèå ïðè îïðåäåëåíèè õèíîëîíîâ â áèîëîãè-
÷åñêèõ ïðîáàõ ÿâëÿþòñÿ ãàçîâàÿ è âûñîêîýôôåêòèâíàÿ æèäêîñòíàÿ õðî-
ìàòîãðàôèÿ [24–27]. Ýòè ìåòîäû, íåñìîòðÿ íà èõ î÷åâèäíûå äîñòîèíñòâà, 
òðåáóþò èñïîëüçîâàíèÿ ñëîæíîé è äîðîãîñòîÿùåé àïïàðàòóðû, âûñîêî-
êâàëèôèöèðîâàííîãî ïåðñîíàëà è ïîýòîìó íå âñåãäà äîñòóïíû. Â ñâÿçè ñ 
ýòèì ëþìèíåñöåíòûå ìåòîäû, ÿâëÿÿñü äîñòàòî÷íî ýêñïðåññíûìè è âûñî-
êî÷óâñòâèòåëüíûìè, ìîãóò áûòü âåñüìà ïåðñïåêòèâíûìè äëÿ îïðåäåëåíèÿ 
ïðîèçâîäíûõ îêñîõèíîëîíà â ïðàêòèêå êëèíè÷åñêèõ èñïûòàíèé, èçó÷åíèÿ 
ôàðìàêîêèíåòèêè (ôàðìàêîäèíàìèêè  in vitro), íåîáõîäèìûõ äëÿ îöåíêè 
ýôôåêòèâíîñòè ïðîòèâ ïàòîãåíîâ è âîçìîæíîé çàùèòû.

Öåëüþ äàííîé ðàáîòû áûëî óñòàíîâëåíèå îïòèìàëüíûõ óñëîâèé ëþìè-
íåñöåíöèè êîìïëåêñîâ òåðáèÿ (²²²) ñ ëîìåôëîêñàöèíîì, à òàêæå åãî ñîðáà-
òîâ íà ñèëèêàãåëå  è ðàçðàáîòêà ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ ýòîãî ïðåïàðàòà â 
ïèòàòåëüíûõ ñðåäàõ è ôàðìàöåâòè÷åñêèõ ïðåïàðàòàõ.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

 Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè ñòàíäàðòíûå ðàñòâîðû õëîðèäà òåðáèÿ (1⋅10-2 
ìîëü/ë, 1 ìã/ìë), êîòîðûå ãîòîâèëè èç ñîîòâåòñòâóþùåãî îêñèäà âûñî-
êîé ÷àñòîòû. Êîíöåíòðàöèþ ìåòàëëà îïðåäåëÿëè êîìïëåêñîíîìåòðè÷åñêè. 
Ñòàíäàðòíûå ðàñòâîðû ëîìåôëîêñàöèíà (1⋅10-2 ìîëü/ë, 1 ìã/ìë), ãîòîâè-
ëè ðàñòâîðåíèåì òî÷íîé íàâåñêè ïðåïàðàòà â âîäå ñ ïîñëåäóþùèì ïîä-



127

Òâåðäîôàçíîå îïðåäåëåíèå ëîìåôëîêñàöèíà 

ùåëà÷èâàíèåì ðàñòâîðà äî ðÍ 7–8. Ðàñòâîðû (1⋅10-2 ìîëü/ë) ïîâåðõíîñòíî-
àêòèâíûõ âåùåñòâ (ÏÀÂ) ãîòîâèëè ðàñòâîðåíèåì òî÷íûõ íàâåñîê â âîäå. 
Çíà÷åíèå ðÍ ðàñòâîðîâ óñòàíàâëèâàëè ñ ïîìîùü 40%-íîãî âîäíîãî ðàñòâî-
ðà óðîòðîïèíà. Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè ðåàêòèâû êâàëèôèêàöèè ÷.ä.à. èëè 
õ.÷., áèäèñòèëëèðîâàííóþ âîäó. Ñïåêòðû ëþìèíåñöåíöèè è âîçáóæäåíèÿ 
ðåãèñòðèðîâàëè ñ ïîìîùüþ ëþìèíåñöåíòíîãî ñïåêòðîìåòðà Cary Eclipse 
“Varian” (Àâñòðàëèÿ) ñ äâîéíûì èñòî÷íèêîì ñâåòà (êñåíîíîâàÿ ëàìïà 
150-W ñïëîøíîãî ñïåêòðà è èìïóëüñíàÿ ëàìïà). Ñïåêòðû ëþìèíåñöåíöèè 
ñîðáàòîâ êîìïëåêñîâ Tb(III) ðåãèñòðèðîâàëè íà äèôðàêöèîííîì ñïåêòðî-
ìåòðå ÑÄË-1 ñ ôîòîóìíîæèòåëåì ÔÝÓ–79 â îáëàñòè 530–570íì. Ëþìè-
íåñöåíöèþ âîçáóæäàëè ðòóòíîé ëàìïîé ÄÐØ-250, âûäåëÿÿ ñâåòîôèëüòðîì 
èçëó÷åíèå ñ λ=313 íì (ÓÔÑ-2). Âñå èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè ïðè êîìíàòíîé 
òåìïåðàòóðå (19–21 °Ñ). Çàïèñü ñïåêòðîâ îñóùåñòâëÿëè ñ èñïîëüçîâàíèåì 
ïîòåíöèîìåòðà ÊÑÏ-4. Êþâåòà äëÿ òâåðäûõ îáðàçöîâ èìåëà óãëóáëåíèå ñ 
äèàìåòðîì 9 ìì, â êîòîðîå ïîìåùàëè òùàòåëüíî èçìåëü÷åííûå ïîðîøêè 
ñîðáàòà êîìïëåêñà Tb(III). Çíà÷åíèÿ ðÍ ðàñòâîðîâ èçìåðÿëè ñ ïîìîùüþ 
ðÍ-ìåòðà ÎÐ-211/1 (Radelkis, Âåíãðèÿ) ñî ñòåêëÿííûì ýëåêòðîäîì, êàëè-
áðîâêó êîòîðîãî ïðîâîäèëè ïî ñòàíäàðòíûì áóôåðíûì ðàñòâîðàì.

Ðåçóëüòàòû è èõ îáñóæäåíèå

Íàëè÷èå â ñòðóêòóðå ëîìåôëîêñàöèíà α-êåòîêàðáîêñèëüíîãî ôðàãìåíòà 
îáóñëàâëèâàåò âîçìîæíîñòü îáðàçîâàíèÿ êîìïëåêñíûõ ñîåäèíåíèé ñ èîíà-
ìè ìåòàëëîâ, â òîì ÷èñëå, ëàíòàíèäàìè. Ëîìåôëîêñàöèí îáðàçóåò ñ èîíàìè 
òåðáèÿ (III) êîìïëåêñíîå ñîåäèíåíèå, â êîòîðîì ïðîèñõîäèò ñåíñèáèëèçàöèÿ 
ëþìèíåñöåíöèè çà ñ÷åò âíóòðèìîëåêóëÿðíîãî ïåðåíîñà ýíåðãèè âîçáóæäå-
íèÿ îò ìîëåêóëû ëèãàíäà íà èîí ëàíòàíèäà. Êàê áûëî ïîêàçàíî ðàíåå [21], 
ëîìåôëîêñàöèí â óëüòðàôèîëåòîâîé îáëàñòè ñïåêòðà èìååò ïîëîñó ïîãëî-
ùåíèÿ ñ ìàêñèìóìîì ïðè 285 íì è ìîëÿðíûì êîýôôèöèåíòîì ïîãëîùåíèÿ 
67000, ÷òî äåëàåò âîçìîæíûì ýôôåêòèâíîå ïîãëîùåíèå ñâåòîâîé ýíåðãèè. 
Òðèïëåòíûé óðîâåíü ëèãàíäà, ðàññ÷èòàííûé íàìè èç ñïåêòðîâ ôîñôîðåñöåí-
öèè ïðè 77 °Ê, ñîñòàâëÿåò 21050 ñì–1, ÷òî ïðåâûøàåò ýíåðãèþ âîçáóæäåííî-
ãî óðîâíÿ Tb(III) 5D

4 
(20500 cì–1). Áëàãîäàðÿ ýòîìó îñóùåñòâëÿåòñÿ ïåðåäà÷à 

ýíåðãèè âîçáóæäåíèÿ îò ëèãàíäà íà èîí Tb(III) è èíòåíñèâíîñòü ëþìèíåñ-
öåíöèè ïîñëåäíåãî âîçðàñòàåò íà íåñêîëüêî ïîðÿäêîâ. 

Íà ðèñ. 1.à. ïðèâåäåí ñïåêòð âîçáóæäåíèÿ êîìïëåêñà, èç êîòîðîãî âèä-
íî, ÷òî îïòèìàëüíîé äëèíîé âîëíû âîçáóæäåíèÿ ÿâëÿåòñÿ λ

âîçá
= 279íì. Â 

ñïåêòðå ëþìèíåñöåíöèè êîìïëåêñà (ðèñ. 1.á) èìååòñÿ ÷åòûðå ïîëîñû, ñî-
îòâåòñòâóþùèå ïåðåõîäàì 5D

4
→7F

6
 (480 íì), 5D

4
→7F

5
 (545 íì), 5D

4
→7F

4
 (585 

íì), 5D
4
→7F

3
 (620 íì). Íàèáîëåå èíòåíñèâíîé â ñïåêòðå ÿâëÿåòñÿ ïîëîñà, 

ñîîòâåòñòâóþùàÿ ïåðåõîäó 5D
4
→7F

5
.

Ðåàêöèÿ Tb(III) ñ ëîìåôëîêñàöèíîì ÿâëÿåòñÿ êèíåòè÷åñêîé è äîñòèæå-
íèå îïòèìàëüíîé èíòåíñèâíîñòè ëþìèíåñöåíöèè (I

ëþì
) íàáëþäàåòñÿ ÷åðåç 

25–30 ìèíóò, ïîñëå ñëèâàíèÿ ðàñòâîðîâ (ðèñ. 2.à). Ëþìèíåñöåíöèÿ êîì-
ïëåêñà ïðè îáëó÷åíèè ÓÔ ñâåòîì â òå÷åíèè 20–25 ìèíóò «ðàçãîðàåòñÿ», 
ïðè ýòîì èíòåíñèâíîñòü å¸ âîçðàñòàåò â 6,5–7,0 ðàç êàê ïðè îáëó÷åíèè ñ 



128

Ñ. Â. Áåëüòþêîâà, Å. Î. Ëèâåíöîâà, Î. È. Òåñëþê

λ
âîçá

= 279íì (ðèñ. 1.á), òàê è ïðè îáëó÷åíèè ñ λ
âîçá

=365 íì (ðèñ. 2.á). Ïî-
âèäèìîìó, â ýòîì ñëó÷àå ïðîÿâëÿåòñÿ «ýôôåêò ôîòîàíòåííû» êîãäà ýíåð-
ãèÿ âîçáóæäåíèÿ, íàêîïëåííàÿ â õèíîëîíîâîì êîëüöå, áîëåå ýôôåêòèâíî 
ïåðåäàåòñÿ íà èîí òåðáèÿ [28]. Äëÿ êîìïëåêñíûõ ñîåäèíåíèé Eu (III) ñ 
ëîìåôëîêñàöèíîì òàêîé ýôôåêò íå íàáëþäàåòñÿ.

 

à á

Ðèñ. 1. Ñïåêòðû âîçáóæäåíèÿ (à) è ñïåêòðû ëþìèíåñöåíöèè (á) êîìïëåêñà 
Tb(III) ñ ëîìåôëîêñàöèíîì: 1 — áåç ïðåäâàðèòåëüíîãî îáëó÷åíèÿ, 2, 3, 4 — 

ïîñëå îáëó÷åíèÿ â òå÷åíèå 5,10 è 30 ìèíóò ñîîòâåòñòâåííî 
(Ñ

Tb 
= 1⋅10–4 ìîëü/ë; Ñ

ËÔ
 = 1⋅10–4 ìîëü/ë; λ

âîçá
= 279 íì)

 
а

 
б

Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòè ëþìèíåñöåíöèè êîìïëåêñà Tb — ËÔ îò 
âðåìåíè ïðîõîæäåíèè ðåàêöèè (à) è îò âðåìåíè îáëó÷åíèÿ (á)

(Ñ
Tb 

= 1⋅10–4 ìîëü/ë; Ñ
ËÔ

 = 1⋅10–4 ìîëü/ë; λ
âîçá

= 365 íì)
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Îáíàðóæåííûå ðàçëè÷èÿ â îïòè÷åñêèõ ñâîéñòâàõ êîìïëåêñîâ Eu(III) è 
Tb(III) ñ ëîìåôëîêñàöèíîì ñâÿçàíû, âåðîÿòíî, ñî ñïåêòðîñêîïè÷åñêèìè îñî-
áåííîñòÿìè ýòèõ èîíîâ. Â ÷àñòíîñòè, ñ îïòèìàëüíî ìàëûì çàçîðîì ìåæ-
äó òðèïëåòíûì óðîâíåì ëèãàíäà (21050 ñì–1) è âîçáóæäåííûì óðîâíåì 
5D

4 
(20500 cì–1) Tb(III),â ýòîì ñëó÷àå îñóùåñòâëÿåòñÿ áîëåå ýôôåêòèâíûé ïå-

ðåíîñ ýíåðãèè âîçáóæäåíèÿ. Â êîìïëåêñàõ åâðîïèÿ ýíåðãèÿ âîçáóæäåíèÿ îò 
ëèãàíäà ïåðåäàåòñÿ íà óðîâåíü 5D

1 
(19000cì–1) ñ ïîñëåäóþùåé áåçûçëó÷àòåëü-

íîé ðåëàêñàöèåé äî ïåðâîãî âîçáóæäåííîãî ñîñòîÿíèÿ 5D
0 
(17300 ñì–1), ñ êî-

òîðîãî è ïðîèñõîäèò èçëó÷åíèå. Î÷åâèäíî, â ïðîöåññå âíóòðèìîëåêóëÿðíîé 
êîíâåðñèè èìååò ìåñòî çíà÷èòåëüíàÿ äèññèïàöèÿ ýíåðãèè âîçáóæäåíèÿ. 

Êîìïëåêñîîáðàçîâàíèå ëîìåôëîêñàöèíà ñ èîíàìè Tb(III) ïðîòåêàåò â 
èíòåðâàëå çíà÷åíèé ðÍ îò 4,5 äî 8,5 ñ ìàêñèìóìîì I

ëþì
 ïðè ðÍ 6,9–7,1. Â 

êèñëûõ ðàñòâîðàõ ñòåïåíü îáðàçîâàíèÿ êîìïëåêñîâ ìàëà, à ïðè ðÍ>9 õåëà-
òîîáðàçîâàíèþ ïðåïÿòñòâóåò, î÷åâèäíî, ãèäðîëèç èîíîâ Tb(III).

Íåñêîëüêî èíà÷å äëÿ êîìïëåêñîâ Tb(III) ïðîÿâëÿåòñÿ äåéñòâèå 
ïîâåðõíîñòíî-àêòèâíûõ âåùåñòâ. Åñëè â ñëó÷àå êîìïëåêñà ñ Eu(III) àíèîí-
íûå ïîâåðõíîñòíî-àêòèâíûå âåùåñòâà, òàêèå êàê äîäåöèë- è öèëñóëüôàò 
íàòðèÿ óâåëè÷èâàëè I

ëþì
 â 10–15 ðàç [21], òî â êîìïëåêñàõ ñ Tb(III) èí-

òåíñèâíîñòü ëþìèíåñöåíöèè â ïðèñóòñòâèè ýòèõ ðåàãåíòîâ óìåíüøàåòñÿ. Â 
ïðèñóòñòâèè ãåêñàäåöèëñóëüôàòà (ÃÄÑ) I

ëþì
 êîìïëåêñà Tb(III) óìåíüøàåòñÿ â 

1,5 ðàçà. Êàòèîííûå (öåòèëïèðèäèíèé, öåòèëòðèìåòèëàììîíèé áðîìèäû) è 
íåèîíîãåííûå (Òðèòîí Õ-100, Òâèí — 80) ÏÀÂ òàêæå, êàê è â ñëó÷àå Eu(III) 
íå îêàçûâàþò âëèÿíèÿ íà I

ëþì
 Tb(III), ëèáî çíà÷èòåëüíî òóøàò å¸. Ïðè÷èíû 

ðàçëè÷íîãî èçìåíåíèÿ I
ëþì

 êîìïëåêñîâ Eu(III) è Tb(III) â ïðèñóòñòâèå àíèîí-
íûõ ÏÀÂ ìîæíî áóäåò îáúÿñíèòü ïîñëå äîïîëíèòåëüíûõ èññëåäîâàíèé.

Èçâåñòíî, ÷òî ñîðáöèÿ êàê ðàçëè÷íûõ èîíîâ, òàê è îðãàíè÷åñêèõ ëè-
ãàíäîâ â ðÿäå ñëó÷àåâ ïîçâîëÿåò çíà÷èòåëüíî ïîâûñèòü èçáèðàòåëüíîñòü, 
ñåëåêòèâíîñòü, ëèáî ñíèçèòü ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ [29]. Â ñâÿçè ñ ýòèì 
ðàññìîòðåíà ñîðáöèÿ êîìïëåêñíûõ ñîåäèíåíèé Tb(III) ñ ëîìåôëîêñàöè-
íîì íà ðàçëè÷íûõ ñîðáåíòàõ ñ öåëüþ ðàçðàáîòêè ìåòîäèêè ñîðáöèîííî–
ëþìèíåñöåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ äàííîãî ëåêàðñòâåííîãî ïðåïàðàòà.

Â êà÷åñòâå òâåðäûõ íîñèòåëåé áûëè èñïîëüçîâàíû ïåíîïîëèóðåòàí, öåë-
ëþëîçà, ïðèðîäíûå öåîëèòû ðàçëè÷íîãî òèïà, ñèëèêàãåëè, êñåðîãåëü. Íàè-
áîëüøàÿ I

ëþì
  Tb(III) îáíàðóæåíà íà ñèëèêàãåëå L 5/40, êîòîðûé è áûë 

âûáðàí â êà÷åñòâå ñîðáåíòà. Èçó÷åíû îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ ñîðáöèè — êî-
ëè÷åñòâî ðåàãåíòîâ â ðàñòâîðå, èç êîòîðîãî âåäåòñÿ ñîðáöèÿ, êèñëîòíîñòü 
ñðåäû, ïðèðîäà ðàñòâîðèòåëåé, âðåìÿ ñîðáöèè, òåìïåðàòóðà è âðåìÿ âûñó-
øèâàíèÿ ñîðáåíòà. Ïðè ýòîì óñòàíîâëåíî, ÷òî äëÿ ïîëó÷åíèÿ íàèáîëüøåé 
I
ëþì

 ñîðáàòà äîñòàòî÷íî 10-15 ìèíóò ñîðáöèè êîìïëåêñà è âûñóøèâàíèå 
ñîðáàòà ïðè òåìïåðàòóðå 80–90 °Ñ â òå÷åíèè 10–15 ìèíóò (ðèñ.3). Ïðè âû-
ñóøèâàíèè â ìèêðîâîëíîâîé ïå÷è âðåìÿ âûñóøèâàíèÿ ñîêðàùàåòñÿ äî 2-õ 
ìèíóò. I

ëþì
 ñîðáàòà çàâèñèò îò êèñëîòíîñòè ðàñòâîðà, èç êîòîðîãî âåäåòñÿ 

ñîðáöèÿ. Ìàêñèìàëüíàÿ I
ëþì

 íàáëþäàåòñÿ ïðè ïðîâåäåíèè ñîðáöèè èç íåé-
òðàëüíîãî ðàñòâîðà ñ ðÍ 6,8–7,2 (ðèñ. 3.á), ÷òî ñîãëàñóåòñÿ ñ ìàêñèìàëüíîé 
ëþìèíåñöåíöèåé êîìïëåêñà â ðàñòâîðå.
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à

 

á

 

â

 

ã 

Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòè ëþìèíåñöåíöèè ñîðáàòîâ êîìïëåêñà Tb — 
ËÔ îò âðåìåíè ñîðáöèè (à), îò ðÍ ðàñòâîðà, èç êîòîðîãî ïðîâîäèòñÿ ñîðáöèÿ (á), 

îò òåìïåðàòóðû âûñóøèâàíèÿ ñîðáàòà (â) è âðåìåíè âûñóøèâàíèÿ ñîðáàòà (ã)
(Ñ

Tb 
= 1⋅10–4 ìîëü/ë; Ñ

ËÔ
 = 1⋅10–4 ìîëü/ë; λ

âîçá
= 365 íì)

Â îòëè÷èå îò êîìïëåêñíûõ ñîåäèíåíèé Eu(III) ñ ëîìåôëîêñàöèíîì, â 
êîòîðûõ èìåëî ìåñòî óâåëè÷åíèå I

ëþì
 Eu(III) â 1,5–2 ðàçà â ïðèñóòñòâèè 

òàêèõ ðàñòâîðèòåëåé êàê àöåòîí, ìåòàíîë, ýòàíîë, èçîïðîïàíîë, äèìåòèë-
ñóëüôîêñèä, â ñëó÷àå êîìïëåêñíûõ ñîåäèíåíèé Tb(III) ñ ëîìåôëîêñàöèíîì, 
êàê â ðàñòâîðå, òàê è íà ñèëèêàãåëå, òàêèõ çàâèñèìîñòåé íå íàáëþäàåò-
ñÿ. I

ëþì
 ñîðáàòîâ ïðè ñîðáöèè èç ðàñòâîðîâ, ñîäåðæàùèõ 70% óêàçàííûõ 

ðàñòâîðèòåëåé óìåíüøàåòñÿ íà 40–60 %. Ñîãëàñíî ëèòåðàòóðíûì äàííûì 
[30] ðàñòâîðèòåëè, ñîäåðæàùèå Ñ-Í — ãðóïïèðîâêè âíîñÿò çíà÷èòåëüíûé 
âêëàä â áåçûçëó÷àòåëüíûé ïåðåíîñ ýíåðãèè ýëåêòðîííîãî âîçáóæäåíèÿ 
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êîìïëåêñîâ ëàíòàíèäîâ. Áåçûçëó÷àòåëüíûå ïåðåõîäû â âîäîðîäîñîäåðæà-
ùèõ ñîåäèíåíèÿõ îáóñëîâëåíû ïåðåíîñîì ýíåðãèè íà êîëåáàòåëüíûå ïîäó-
ðîâíè îñíîâíîãî ñîñòîÿíèÿ, ñâÿçàííûå ñ âàëåíòíûìè êîëåáàíèÿìè âîäîðî-
äîñîäåðæàùèõ ãðóïï. Ìàêñèìàëüíàÿ I

ëþì
 ñîðáàòà íàáëþäàåòñÿ ïðè ñîðáöèè 

èç âîäíîé ôàçû. Ìîæíî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî â ýòîì ñëó÷àå ïðè æåñòêîì 
çàêðåïëåíèè ìîëåêóëû êîìïëåêñà íà ñîðáåíòå ïðîèñõîäèò äåãèäðàòàöèÿ 
êîìïëåêñà, ÷òî ñïîñîáñòâóåò ñíèæåíèþ áåçûçëó÷àòåëüíûõ ïîòåðü ýíåðãèè 
âîçáóæäåíèÿ çà ñ÷åò êîëåáàíèé ÎÍ–ñâÿçåé ìîëåêóë âîäû.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî â êîìïëåêñàõ, çàêðåïëåííûõ íà òâåðäîé ìàòðèöå, â 
áîëüøåé ñòåïåíè ïðîÿâëÿåòñÿ âëèÿíèå ïîëÿ ëèãàíäîâ, ÷òî âûðàæàåòñÿ â 
ðàñùåïëåíèè ïîëîñû ëþìèíåñöåíöèè, ñîîòâåòñòâóþùåé ñâåðõ÷óâñòâèòåëü-
íîìó ïåðåõîäó 5D

4
→7F

5
 ñ îáðàçîâàíèåì äâóõ ìàêñèìóìîâ ïðè 543 è 545 

íì è âîçðàñòàíèåì âåëè÷èíû ñîîòíîøåíèÿ èíòåíñèâíîñòåé (η I
ëþì

5D
4
→7F

5
 / 

I
ëþì

5D
4
→7F

4
) äëÿ ñîðáàòîâ êîìïëåêñîâ (η

ñîðáàò
 = 8,94) ïî ñðàâíåíèþ ñ ðàñòâî-

ðàìè (η
ðàñòâ.

 = 6,54). Î÷åâèäíî, ýòî ÿâëÿåòñÿ ðåçóëüòàòîì æåñòêîãî çàêðå-
ïëåíèÿ íà ìàòðèöå ìîëåêóëû êîìïëåêñà, ÷òî óìåíüøàåò ìåæìîëåêóëÿðíûå 
ïîòåðè ýíåðãèè, èìåþùèå ìåñòî â ðàñòâîðàõ ïðè òåïëîâûõ ñîóäàðåíèÿõ 
ìîëåêóë. Â òâåðäîé ìàòðèöå, ïî ñðàâíåíèþ ñ ðàñòâîðîì âîçðàñòàåò âåðîÿò-
íîñòü ïåðåíîñà ýíåðãèè âîçáóæäåíèÿ îò ëèãàíäà ê èîíó ëàíòàíèäà. Ñðàâ-
íåíèå èíòåíñèâíîñòè ëþìèíåñöåíöèè ðàñòâîðîâ êîìïëåêñîâ Tb(III) è èõ 
ñîðáàòîâ íà ñèëèêàãåëå ïîêàçàëî, ÷òî I

ëþì
 âîçðàñòàåò â ïîñëåäíåì ñëó÷àå 

íà ïîðÿäîê.
Ïðè îïòèìàëüíûõ óñëîâèÿõ ñîðáöèè I

ëþì
 ñîðáàòà Tb(III) ïðîïîðöèîíàëü-

íà êîíöåíòðàöèè ëîìåôëîêñàöèíà â èíòåðâàëå êîíöåíòðàöèé 10–8–10–4 
ìîëü/ë. Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ ëîìåôëîêñàöèíà ñîñòàâëÿåò 1⋅10–8 ìîëü/ë 
(0,003 ìêã/ìë), ÷òî íà ïîðÿäîê íèæå, ÷åì ïðåäëîæåíî ðàíåå [21].

Âûñîêàÿ I
ëþì

 Tb(III) ñ ëîìåôëîêñàöèíîì íà ñèëèêàãåëå èñïîëüçîâàíà äëÿ 
îïðåäåëåíèÿ ëîìåôëîêñàöèíà â ïèòàòåëüíûõ ñðåäàõ è â äîçèðîâàííûõ ëå-
êàðñòâåííûõ ôîðìàõ. Îïðåäåëåíèå ïðîâîäèëè â èíòåðâàëå êîíöåíòðàöèé 
10–6–10–4 ìîëü/ë.

Ìåòîäèêà êîëè÷åñòâåííîãî îïðåäåëåíèÿ ëîìåôëîêñàöèíà
Ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà

Â ðÿä ñòàêàí÷èêîâ ïîìåùàþò ïî 60 ìã ñèëèêàãåëÿ âíîñÿò 0,2; 0,5; 1,0; 
2,0; 2,5; 3,0 ìë ðàáî÷åãî ðàñòâîðà ëîìåôëîêñàöèíà (100 ìêã/ìë). Â êàæ-
äûé äîáàâëÿþò ïî 0,2 ìë 1⋅10–2 ìîëü/ë ðàñòâîðà õëîðèäà òåðáèÿ, 0,2 ìë 
40%-íîãî ðàñòâîðà óðîòðîïèíà è äèñòèëëèðîâàííóþ âîäó äî 5 ìë. Ïðîâî-
äÿò ñîðáöèþ ïðè ïåðåìåøèâàíèè â òå÷åíèå 15 ìèíóò. Çàòåì ñîðáåíò îò-
ôèëüòðîâûâàþò, ïðîìûâàþò äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé è âûñóøèâàþò ïðè 
òåìïåðàòóðå 90 °Ñ â òå÷åíèè 10 ìèíóò. Èçìåðÿþò èíòåíñèâíîñòü ëþìèíåñ-
öåíöèè òåðáèÿ íà ñîðáåíòå ïðè λ

èçë
=545 íì (λ

âîçá
=365 íì). Ñòðîÿò ãðàäóè-

ðîâî÷íûé ãðàôèê çàâèñèìîñòè èíòåíñèâíîñòè ëþìèíåñöåíöèè ñîðáàòà îò 
êîíöåíòðàöèè ëîìåôëîêñàöèíà (ðèñ. 4).
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Ðèñ. 4. Ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê äëÿ îïðåäåëåíèÿ ëîìåôëîêñàöèíà
(Ñ

Tb
 = 2⋅10–4 ìîëü/ë; ðÍ 7,0; λ

âîçá
= 365 íì)

Ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ ëîìåôëîêñàöèíà â ïèòàòåëüíûõ ñðåäàõ

Â êà÷åñòâå ìîäåëüíîãî áûë èñïîëüçîâàí ìÿñî-ïåïòîííûé áóëüîí, êîòî-
ðûé ñîäåðæèò â 1ë ìÿñíîãî âîäíîãî ýêñòðàêòà 10 ã ïåïòîíà è 10ã NaCl, â 
êîòîðûé ââîäèëè ðàçëè÷íûå êîëè÷åñòâà ëîìåôëîêñàöèíà. Â ïðåäâàðèòåëü-
íûõ îïûòàõ áûëî óñòàíîâëåíî, ÷òî ïåïòîí â êîëè÷åñòâå 2-10 ìã, à NaCl â 
êîëè÷åñòâå 5-20 ìã íå âëèÿþò íà I

ëþì
 ñîðáàòà êîìïëåêñà Tb(III).

10 ìë ïèòàòåëüíîãî ìÿñî-ïåïòîííîãî áóëüîíà ïîìåùàëè â ìåðíóþ êîëáó 
íà 50 ìë è äîâîäèëè äî ìåòêè äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé. Èç ïîëó÷åííîãî 
ðàñòâîðà ãîòîâèëè ïèòàòåëüíûå ñðåäû ñ ðàçëè÷íûì êîëè÷åñòâîì ëîìåô-
ëîêñàöèíà. Çàòåì îòáèðàëè ïî 1 ìë ïðèãîòîâëåííûõ ðàñòâîðîâ, âíîñèëè 
èõ â ñòàêàí÷èêè ñ ñîðáåíòîì. Äàëåå äîáàâëÿëè âñå ðåàãåíòû, è ïðîâîäèëè 
ñîðáöèþ êàê ïðè ïîñòðîåíèè ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà, èçìåðÿëè I

ëþì
 ñîð-

áàòà ïðè λ
èçë

=545 íì (λ
âîçá

=365 íì). Ñîäåðæàíèå ëîìåôëîêñàöèíà â ïðîáå 
ðàññ÷èòûâàëè ïî ãðàäóèðîâî÷íîìó ãðàôèêó.

Ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ ëîìåôëîêñàöèíà 
â ëåêàðñòâåííûõ ôîðìàõ «òàáëåòêè»

Ëîìåôëîêñàöèí îïðåäåëÿëè â ëåêàðñòâåííûõ ïðåïàðàòàõ «Ëîìàäåé» è 
«Êñåíàêâèí».

2 òàáëåòêè ïðåïàðàòà ðàñòèðàëè â ñòóïêå äî ïîðîøêîîáðàçíîãî ñîñòîÿíèÿ. 
Íàâåñêó 100 ìã ïîðîøêà, ïåðåíîñèëè â ìåðíóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ðàñòâî-
ðÿëè â 250 ìë äèñòèëëèðîâàííîé âîäû ñ ïîäùåëà÷èâàíèåì äî ðÍ 7–8, ïåðåìå-
øèâàëè, äîâîäèëè äî ìåòêè äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé è ôèëüòðîâàëè. Èç ïîëó-
÷åííîãî ðàñòâîðà íà àíàëèç áðàëè 1 ìë ôèëüòðàòà, ïîìåùàëè â ñòàêàí è äàëåå 
ïîñòóïàëè òàê æå êàê è ïðè ïîñòðîåíèè ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà. Ñîäåðæàíèå 
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ëîìåôëîêñàöèíà îïðåäåëÿëè ïî ãðàäóèðîâî÷íîìó ãðàôèêó, ñîäåðæàíèå ëîìåô-
ëîêñàöèíà â îäíîé òàáëåòêå â ãðàììàõ ðàññ÷èòûâàëè ïî ôîðìóëå:

x

C V V b
C

V a
0 1

610

⋅ ⋅ ⋅
=

⋅ ⋅
Ñ — êîíöåíòðàöèÿ ËÔ íàéäåííàÿ ïî ãðàäóèðîâî÷íîìó ãðàôèêó, ìêã/ìë;
V

0
 — îáúåì ïðèãîòîâëåííîãî ðàñòâîðà (500 ìë), ìë; V

1
 — ðàçáàâëåíèå, ìë;

b — ñðåäíÿÿ ìàññà òàáëåòêè, ã; 106 — ïåðåðàñ÷åò â ãðàììû;
à — íàâåñêà ïðåïàðàòà, ã.

Ïðàâèëüíîñòü ìåòîäèê êîëè÷åñòâåííîãî îïðåäåëåíèÿ ëîìåôëîêñàöèíà 
â ïèòàòåëüíûõ ñðåäàõ è ôàðìàöåâòè÷åñêèõ ïðåïàðàòàõ ïðîâåðåíà ìåòîäîì 
«ââåäåíî–íàéäåíî» íà ìîäåëüíûõ ðàñòâîðàõ. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ïðè-
âåäåíû â òàáëèöå 1.

Òàáëèöà 1

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ëîìåôëîêñàöèíà â ìÿñî-ïåïòîííîì áóëüîíå 
ìåòîäîì «ââåäåíî-íàéäåíî» (n = 5, P = 0,95)

Ââåäåíî, ìêã/ìë Íàéäåíî, ìêã/ìë S
r

1,0
2,0
3,0

1,02 ± 0,04
1,97 ± 0,065
3,12 ± 0,10

0,044
0,039
0,036

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ëîìåôëîêñàöèíà â ëåêàðñòâåííûõ ïðåïàðàòàõ 
ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 2.

Òàáëèöà  2

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ëîìåôëîêñàöèíà â äîçèðîâàííûõ ëåêàðñòâåííûõ 
ôîðìàõ «òàáëåòêè» (n = 5, P = 0,95)

Ëåêàðñòâåííàÿ ôîðìà Íàéäåíî, Õ
i

Íàéäåíî, Õ
ñð
±ΔÕ S

r

Ëîìàäåé
(Èíäèÿ)

äîçèðîâêà — 0,400ã

0,4024

0,3997±0,0110
 0,035

0,3973
0,3950
0,4015
0,4027

Êñåíàêâèí
(Èíäèÿ)

äîçèðîâêà — 0,400ã

0,4008

0,4003±0,0151 0,046
0,3998
0,4012
0,4010
0,3989

Ïðåäëàãàåìàÿ ìåòîäèêà õàðàêòåðèçóåòñÿ óäîâëåòâîðèòåëüíûìè ìåòðî-
ëîãè÷åñêèìè õàðàêòåðèñòèêàìè è äîñòàòî÷íî ïðîñòà â âûïîëíåíèè.

Âûâîäû

Ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ ñåíñèáèëèçèðîâàííîé òâåðäîôàç-
íîé ëþìèíåñöåíöèè èîíîâ Tb(III) â êîìïëåêñå ñ ëîìåôëîêñàöèíîì äëÿ 
îïðåäåëåíèÿ ïîñëåäíåãî â ïèòàòåëüíûõ ñðåäàõ è äîçèðîâàííûõ ëåêàðñòâåí-
íûõ ôîðìàõ. Ðàçðàáîòàíà ïðîñòàÿ, âûñîêî÷óâñòâèòåëüíàÿ ìåòîäèêà êîëè-
÷åñòâåííîãî ñîðáöèîííî-ëþìèíåñöåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ ëîìåôëîêñàöèíà.
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Ðåçþìå
Ïîêàçàíà ìîæëèâ³ñòü âèêîðèñòàííÿ ñåíñèá³ë³çîâàíî¿ ëþì³íåñöåíö³¿ Tb (III) ó 
ñîðáàòàõ êîìïëåêñó ç ëîìåôëîêñàöèíîì äëÿ âèçíà÷åííÿ îñòàííüîãî â æèâèëü-
íèõ ñåðåäîâèùàõ, à òàêîæ äëÿ ³äåíòèô³êàö³¿ ³ âñòàíîâëåííÿ äîñòîâ³ðíîñò³ ôàð-
ìàöåâòè÷íèõ ïðåïàðàò³â, ùî ì³ñòÿòü ÿê àêòèâíèé êîìïîíåíò ëîìåôëîêñàöèí. 
Ðîçðîáëåíà ìåòîäèêà òâåðäîôàçíîãî ëþì³íåñöåíòíîãî âèçíà÷åííÿ ëîìåôëîêñà-
öèíó â æèâèëüíèõ ñåðåäîâèùàõ ³ äîçîâàíèõ ôîðìàõ “ï³ãóëêè”. Ìåæà âèÿâëåí-
íÿ ïðåïàðàòó ñêëàäàº 1⋅10–8 ìîëü/ë.
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SOLID PHASE DETERMINATION OF LOMEFLOXACIN WITH THE 
USE OF SENSIBILSZED OF LUMINESCENCE OF TERBIUM(III)

Summary
The possibility of the using of sensibilized luminescence Tb(III) in the sorbates complex 
with lomefloxacin for determination in nutritious environments is showed. The possibility 
of using of the sensibilized luminescence Tb(III) in the sorbates of complex with 
lomefloxacin for identification and establishment of authenticity of the pharmaceuticals 
containing lomefloxacin as an active component is showed. The method of the luminescent 
determination in the solid phase of lomefloxacin in nutritious environments and dosed 
medicinal forms of “pill”. The detection limit is 1⋅10–8 mol⋅L–1.

Key words: sensibilized luminescence, terbium, lomefloxacin, sorbtion.


