
�
�  ! ∀# � ∃ %&

∀ ∋ #( ∀ ) )  ∗+) ∀# %∋ ∀ ) ∗ +) ) , � #
−

./ . 012 3 4
�

5

柱前衍生化 6 %78 法测定人纤维蛋 白原中精氨酸的含量
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摘要 目的
<
建立人纤维蛋 白原 中精氨酸的含量测定方法

。

方法
< 以 丙氨酸为内标

,

.
,

/ 一 二峭基氟苯 1= 4
>

?≅2 为柱前衍生剂
,

;0 Α 乙睛
一 0

−

0; ! 0 ? 7 醋酸盐缓冲液 1:; < 3; 2为流动相
,

紫外 : 3 . ( ! 处检测
。

结果 <
精

氨酸在 0
−

93 一 0
−

Β0 ! 酬! 7 浓度 范围内线性 关系良好 1Χ 二 0
−

ΔΔ Δ Β 2
,

平均空白加样 回收率为 90 .
−

/ Α
,

Ε Φ= 为

9
−

/ Α
。

结论
< 方法准确

、

简便
,

费用低
,

可用 于人纤维蛋白原中精氨酸含量的控制
。
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近年来
,

柱前衍生化 6 %78 法测定氨基酸的技

术取得了很大的进展
,

并逐步在取代传统的氨基酸

分析仪的方法
。

人纤维蛋 白原为我们研制 的新产

品
,

在配方中加入了盐酸精氨酸
,

起助溶和干热保护

的作用
。

作者采用高效液相色谱法
,

以 .
,

/ 一
二硝

基苯为衍生剂
,

测定人纤维蛋白原中精氨酸的含量
。

9 仪器与试药

9
−

9 仪器和试药 日立高效液相色谱仪
,

7 一 Η9 00

泵
,

7 一 Η / . 0 紫外可见分光检测器
,

7 一 Η 3 90 真空脱

气机
。

.
,

/ 一
二硝基氟苯 1中国医药上海化学试剂

公司
,

分析纯 2 Χ碳酸氢钠
、

丙氨酸 1分析纯 2 Χ精氨酸

1日本味之素
,

分析纯
,

含量不少于 ΔΔ
−

; Α 2 Χ 乙睛

1Ξ Υ Ε )α 公司
,

色谱纯 2

9
−

. 酉己制 试 剂 .
,

/ 一
二 硝基氟苯 乙 睛溶 液

1#Α 2 <碳酸氢钠溶液 10
−

5 ! � ? 7
,

]6 Δ
−

0 2 <磷酸盐

缓冲液 1]6 Η
−

0 2 < 醋酸盐缓 冲液 10
−

�5 ! � ? 7
,

]6

3
·

/ 2 Χ 乙睛溶液 1; 0 Α 2 <精氨酸对照品溶液10
−

5 ! 岁

! 7 2 Χ丙氨酸内标溶液 10
−

5! 酬 ! 7 2
。
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. 方法与结果

.
−

9 色谱 条 件 色谱柱
< α ∋� ! ∀5 +# 8

9 Β 色 谱柱

1. ; � ! ! Ω /
−

3 ! !
,

; 林! 2 Χ 流动相
< ; 0 Α 乙睛溶液

>

0
−

Μ5 ! 0 ? 7 醋酸钠缓 冲液 1:; < 3; 2 Χ 检测波长
<

: 3 . ( ! Χ 流 速
< 9

−

Μ! 7⊥ ! +( Χ 柱 温
<
常 温 Χ 进 样 量

<

. 0 林7
。

.
−

. 供试品的制备 按标示量用 注射用水溶解冻

干样品
,

精密量取 #! 7 溶解后的样品于 #�� ! 7 容量

瓶中
,

用生理盐水稀释至刻度
,

混匀备用
。

.
−

: 对照品及样品的衍生化及 色谱分析 精密量

取 . . 中处理后的样品与内标溶液各 #! 7 置 90 ! 7

量瓶中
,

加 0
−

5! �? 7 的碳酸氢钠溶液 1]6 Δ
−

02

9! 7
,

#Α = 4 ?≅ .0 0 卜7 混匀
,

3 0℃避光保温 #& 后
,

取

出放冷
,

用磷酸盐缓冲液稀释至刻度
。

精密量取对

照品溶液各 #! 7 置 90 ! 7 量瓶中
,

同法操作
。

取

.0 林7 注人高效液相色谱仪进行分析
,

以保留时间定

性
。

见图 #
,

表 9
。

.
−

/ 干扰试验 按处方要求配制不含精氨酸的溶

液
,

按 .
−

: 测定法测定
,

结果精氨酸和丙氨酸处无干

扰峰出现
,

表明处方中其它成分对精氨酸的含量测

定无干扰
。
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表 . 精氮酸加样回收率试验结果

精氨酸实测浓度

呈
! 岁! #

0
−

: 0;

精氨酸理论浓度
1! 盯! 7 2

回收率 平均回收率

1Α 2 1Α 2

Ε Φχ〕

1Α 2

0 :0 .

书
写

馨
0

−

: Δ;

0 / 3 :

0
−

: Β0

0
−

/ ;.

90 9
−

0

90 :
−

Δ 90 .
−

/ 9
−

/

90 .
−

/

.
−

Δ 样品含量测定

.009;0900;0
。

0 . /

表 : 样品含∗ 测定结果 1
( 二

:2

图 #

3 Β 90 9. 9/ 93 9Β .0 .. ./ . 3

Ε)∗
) ( ∗+ � ( Ψ +! )

1面
(
2

精氨酸 6 %78 色谱图 批 号 含量 1! 岁 ! 7 2

表 9 精氨酸待测品出峰时间1! +(2

出峰时间 名 称

试 .0 0 : 0 : 0Η

试 .0 0 : 0 : 0 Β

试 .012 : 0 : 0Δ

9 9
−

3 Η

93
−

/ 9

./
−

Β 0

= 4?≅ 残留

精氨酸

丙氨酸

.
−

; 线性关系考察 精密量取精氨酸对照 品溶液

0
−

.
、

0
−

/
、

0
−

3
、

0
−

Β
、

9
−

� ! 7 进行衍生化
。

以不同浓度

精氨酸峰面积与丙氨酸峰面积之 比 Ν 为纵坐标
,

精

氨酸实际质量浓度 ς 1! 岁! 7 2为横坐标
,

进行线性

回归得标准曲线
< Ν 二 一 0

−

0.
δ 0

−

ΒΔΔ ς
, < 二 0

−

ΔΔΔ Β
。

结果表明精氨酸在 0
−

93 ε 0
−

Β0 ! 岁! 7 范围内呈 良

好的线性关系
。

.
−

3 精密度试验 精密取对照品溶液 9
−

� ! 7
,

重复

进样 ; 次
,

分别测得峰面积比 0
−

Η0. ;
、

0
−

Η0 9 Η
、

0
−

Η00 Η
、

0
−

Η0: :
、

0− Η 0. 0
,

平均值 0
−

Η0. 0 声; 刀 为 0
−

9/ Α
。

.
−

Η 衍生化后样品稳定性试验 取衍生化后样品

于 Μ
、

/
、

Β
、

. 0
、

. / &
,

依 法 测 定
,

依 次得峰面 积 比

0
−

: / 3 0
、

0
−

: / : 3
、

0
−

: / 0 0
、

0
−

:/ 9 Β
、

0
−

: / . 0
,

平均值

0
−

: / . Η
,

刀Φ= 为 0
−

3 3 Α
。

.
−

Β 空 白加 样 回 收 试验 精 密加 人处方量 的

Β 0Α
,

90 0 Α
,

9. 0 Α 的精氨酸于空 白人纤维蛋 白原

中
,

照
“
.

−

.
”

项下方法制备供试品溶液
,

衍生
,

测定

其含量
,

计算空白加样 回收率
。

见表 .
。

: 讨论

:
−

9 衍生化反应为氨基酸与 = 4?≅ 在碱性条件下

的缩合反应
,

过量的 = 4 ≅? 及反应副产物 的色谱峰

对测定无干扰
。

:
−

. 衍生化后样品在 1.
一 Β℃ 2冰箱放置过夜

,

精

氨酸含量基本不变 Χ衍生化样品至少可稳定 ./ &
。

:
−

: 对流动相 ;0 Α 乙睛
一 0

−

0; ! 0 ? 7 醋酸盐缓冲

液1. 0 < Β 0 < : ; < 3 ; Χ :0 < Η 0 2的 比例进行 了筛选
,

结

果以 ;0 Α 乙睛
一 0

−

0; ! � ? 7 酸酸 盐缓冲液 1:; <

3; 2分离效果最理想
,

最后选定为本试验流动相
。

:
−

/ 本法分离效果
、

重现性
、

稳定性均好
,

专属性

强
,

可用于监控精氨酸的含量
。
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摘要 目的
< 比较分析 Ι ≅8 法和排序分析法在控制药品库存费用 方面 的差别和优劣

。

方法
< 收集一个 9000

张床位的教学医院 9 年的药品采购数据
,

分别用 Ι≅ 8 法和排序分析法进行 处理
。

结果 < 由 Ι≅8 分析法得到

该 医院 .0 0 . 年度库存药品的 Ι 类
,

共 .9 ; 个品种
,

占全部库存品种的 9Η Α Χ库存量 Η9 3Η 万个单位
,

占库存

总量的 / 3
−

/9 Α
,

金额 .
−

Η ; Δ Β 亿元
,

占全部库存额的 Β0
−

03 Α
。

由排序分析法得到库存药品 重点管理品种共


