Использование фенол-серного метода для определения циклодекстринов
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Циклодекстрины (ЦД) представляют собой циклические олигосахариды, характеризующиеся наличием гидрофильной внешней поверхности и гидрофобной внутренней полости. Благодаря способности образовывать комплексы включения типа «гость-хозяин» они используются в качестве систем доставки лекарственных препаратов.
Определение содержания ЦД в разрабатываемых препаратах является важной задачей. В настоящее время существует множество сложных методов определения ЦД, требующих дорогостоящего оборудования и длительной подготовки: метод капиллярного электрофореза с амперометрическим детектированием с определением ЦД в концентрации от 4 до 600 мкМ [1]; колориметрическое определение, основанное на молекулярном комплексообразовании с фенолфталеином, позволяющее определить β-ЦД в концентрации от 6 до 60 мкМ [2].
Цель работы состояла в подборе быстрого и простого в исполнении метода определения циклодекстринов, имеющего высокую чувствительность и пригодного для анализа в присутствии биологически активных соединений.
В данной работе впервые для определения ЦД был использован метод Дюбуа [3], который применяется для анализа углеводов, однако для определения ЦД ранее не употреблялся. Данный метод основан на дегидратации сахаров концентрированной H2SO4 до фурфурола и последующей конденсации полученных продуктов с 5 %-ным фенолом. В результате происходит образование окрашенного желто-оранжевого соединения. Время проведения реакции составило 30 мин, затем измеряли оптическую плотность при длине волны 485 нм.
С использованием фенол-серного метода для 4-х различных ЦД: гидроксипропил-β-циклодекстрина (HP-β-ЦД), γ-циклодекстрина (γ-ЦД), метил-β-циклодекстрина (M-β-ЦД), сульфобутилового эфира β-циклодекстрина (СБЭ-β-ЦД) в интервале концентраций от 3 до 400 мкМ были построены калибровочные кривые, и рассчитаны чувствительность и предел обнаружения. Исследовано влияние буферных растворов и биологически активных соединений (антрациклинового антибиотика доксорубицина и противомикробного препарата моксифлоксацина) на определение ЦД. Показано, что проведение эксперимента в 0,05 М трис-буфере и PBS-буфере, а также присутствие моксифлоксацина до 0,05 мг/мл и доксорубицина до 0,01 мг/мл не оказывают влияние на результаты.
Таким образом установлено, что фенол-серный метод является простым, быстрым и чувствительным подходом для определения различных циклодекстринов, показывает воспроизводимые результаты, а его линейность соблюдается до 200 мкМ.
Работа выполнена в рамках регистрационной темы 121041500039–8 МГУ имени М. В. Ломоносова.
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