
和芬布芬的出峰时间与峰形在 的流动相较为适

宜 ∀在本文选用的色谱条件下 两种成份的峰形尖锐

较对称 分离度达 以上 内即可完成整个色谱过

程 ∀
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ΗΠΛΧ法同时测定注射用甲氧异腈中 ΦΣΑ和 ΜΙΒΙ的含量

周杏琴  胡名扬 无锡 江苏省原子医学研究所核医学国家重点实验室

摘要  目的 采用 °2 ° ≤ 法同时测定了注射用甲氧异腈中两种主要成份二氧硫脲 ƒ≥ 和四 甲氧基异丁基异

腈 络铜 氟硼酸盐 的含量 ∀方法 以甲醇 !磷酸二氢铵 Β 为流动相 检测波长 ° ≤ 法测定含

量 ∀结果 试验表明 ƒ≥ 和 在 ∗ Λ ∗ Λ 范围内呈良好的线性关系 回归方程分别为 Ψ

. . Ξ(ρ . ) , Ψ . . Ξ(ρ . ) 相对标准偏差分别为 和 ∀结论 该方法

简便 !准确 !可靠 ∀

关键词  反相高效液相色谱 注射用甲氧异腈 二氧硫脲 四 甲氧基异丁基异腈 络铜 氟硼酸盐

Σιµ υλτανεουσ ∆ετερµινατιον οφ ΜΙΒΙ ανδ ΦΣΑιν ΜετηοξψΙσοβυτψλΙσονιτριλεφορ Ινϕεχτιον βψ Ηιγη

περφορµ ανχε Λιθυιδ Χηρο µ ατογραπηψ

∏ ÷ ∏ ÷ ± ∏ ∏ ≠ ( Στατε Κεψ Λαβορατορψ οφ Νυχλεαρ Μεδιχινε , ϑιανγσυ Ινστιτυτε οφ

Νυχλεαρ Μεδιχινε , ΩυΞι

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : × √ √ 2 ∏

∏ ∏ ƒ≥ ¬ ∏ ΜΕΤΗΟ∆ :×

° × √

Ρ ΕΣΥΛΤΣ :× ∗ Λ ƒ≥ Ψ . . Ξ , ρ ∗ Λ

Ψ . . Ξ , ρ × √ √ ƒ≥ ν

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :× √

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  √ 2 ∏ ¬ ∏

∏ ¬ ∏ ∏

  注射用甲氧异腈是目前使用最广泛的心肌灌注显

像药物 对各种心血管疾病≈ !恶性肿瘤≈ 都有很好

的临床诊断意义 ∀其主要成份 和 ƒ≥ 的含量对

药盒的质量具有直接的影响 故准确测定此两种成份

的含量对药盒的质量控制极为重要 ∀目前 的含

量通常采用原子吸收光谱法测定 ƒ≥ 的测定不是定

量测定 为限度检查 ∀本实验采用反相高效液相色谱

法能同时定量测定 和 ƒ≥ 的含量 ∀同时测定两

种成份的方法未见文献报导 ∀

1  试验部分

1 1  仪器与试剂

仪器 2 ⁄ × 型高效液相色谱仪 2

⁄ ∞ 二极管阵列检测器 型进样器 ∀

周杏琴 女 岁 ∀ 年毕业于南京大学化学系 工程师 仪

器室副主任
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试剂 甲醇 色谱级 水 二次蒸溜水 其它试剂

均为分析纯 ∀所有试剂和样品均经过 Λ 的滤膜

过滤 ∀

对照品 !ƒ≥ 核医学国家重点实验室药厂 ∀

样品 核医学国家重点实验室药厂 ∀

1 2  色谱条件

色谱柱 ⁄≥ Λ ≅ 大连化

物所 流动相 甲醇 磷酸二氢铵

流速 检测波长 检测器灵敏度

ƒ≥ 压力 进样量 Λ 室温操作 ∀

1 3  样品处理

注射用甲氧异腈冻干品 瓶 用洗脱液溶解并转

移至 容量瓶内定容 摇匀 经 Λ 有机相微孔

滤膜过滤后备用 ∀

2  结果与讨论

2 1  流动相的选择

配制不同比例的甲醇和磷酸二氢铵混合液 甲醇

在 ! 磷酸二氢铵为 时 注射用甲氧

异腈中 ƒ≥ 和 能达到较好的分离度 ∀甲醇浓度

低于 时峰发生拖尾 ∀

2 2  干扰因素的考察

按处方配制不含 和 ƒ≥ 作阴性试验 色谱图

显示不含有与 ƒ≥ 和 重迭的色谱峰 用对照品

ƒ≥ 和 在相同条件下所得色谱图 其保留时间与

注射用甲氧异腈中两峰的保留时间相吻合 从 ∗

扫描 ƒ≥ 与 的最大吸收波长均为 ∀

色谱图见图 ∀

图 1  色谱图

不加 ƒ≥ 和 的阴性色谱图 注射用甲氧异腈色谱

图 对照品 的色谱图 对照品 ƒ≥ 的色谱图

2 3  线性关系考察

精密称取干燥恒重的 ƒ≥ ! 分

别用流动相溶解 在 容量瓶中定容 分别精密量取

和 置 的容量瓶中 用流动相定容 分

别进样 Λ 每个样品重复进样 次 积分面积 以

为单元 对样品量作图 回归方程式为 ƒ≥ Ψ

. . Ξ , ρ 在 ∗ Λ 的范围内

呈良好的线性关系 Ψ . . Ξ , ρ

在 ∗ Λ 的范围内呈良好的线性关系 ∀

2 4  回收率与精密度的测定

按处方配比 在辅料中分别精密加入一定量的 ƒ≥

和 对照品 加流动相至 量瓶中定容 进样

Λ 测得回收率见表 ∀用一已知含量的样品 进样

Λ 连续做 次 测得峰面积的相对标准偏差分别为

ƒ≥ ΡΣ∆ ΡΣ∆ ∀

表 1  回收率测定

加入量

Λ #

测得量

Λ #

回收率 平均回收

率

ƒ≥        

  

2 5  样品测定

取同一批号的注射用甲氧异腈 瓶 用流动相溶

解 转移至 的量瓶中 过滤 取清液进样 Λ 以上

述两条标准曲线计算 所得含量见表 ∀

表 2  二种方法的含量测定结果

批   号
标示量

原子吸收法 ° ≤ 法

二氧硫脲标

示量
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