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摘要 

本实验采用 881 离子色谱仪，等度淋洗，测定阿霉

素脂质体中的硫酸根和铵根。 

阿霉素脂质体是被一层磷脂包裹的药物，硫酸铵和

阿霉素一起被包在脂质体内部，其中部分硫酸根和

阿霉素形成胶状沉淀，因此需要进行破乳样品预处

理。 

样品 

阿霉素脂质体液体（红色，6mL） 

 

仪器 

      

881 Compact IC 2.881.0030 

858 Sample Processor 2.858.0020 

Metrosep A Supp 4 - 250/4.0 6.1006.430 

Metrosep RP 2 Guard/3.5 6.1011.030 

Metrosep C4-150/4.0 6.1050.420 

Metrosep C4 Guard 6.1050.500 

 

试剂 

超纯水 18.2 MΩ，Milli-Q 

Na2CO3 优级纯，Merck 

NaHCO3 优级纯，Merck 

浓硫酸 分析纯 

硝酸 分析纯 

2,6-吡啶二羧酸 99.0%，Acros 

硫酸根标准溶液 1000mg/L，Merck 

6 种阳离子混标 NH4 400mg/L, NSI 

6 种阴离子混标 10mg/L，Fluka 

亚硝酸根 1000mg/L，Merck 

 

溶液 

淋洗液 

阴离子 
1.8mM Na2CO3+1.7mM NaHCO3 

再生液 100mM H2SO4 

淋洗液 

阳离子 
1.7mM HNO3+0.7mM 吡啶二羧酸 

 

样品分析 

1. 阴离子标准曲线的配置： 准确移取一定量的

1000ppm 的硫酸根母液，稀释成 1.0、2.0、

5.0、10ppm 的标准工作溶液，绘制标准曲线。 

2. 阳离子标准曲线的配置：准确移取一定量的 6

种阳离子混标，稀释 NH4 离子浓度成 0.8、1.6、

4.0、8.0ppm 的标准工作溶液，绘制标准曲线。 

3. 样品分析：准确移取 1mL 样品于 100mL 容量

瓶，用超纯水稀释并定容。再取稀释后的样品

10mL，加入 250μL 的曲拉通（10%水溶液）

混匀。过 0.22μm 滤膜和活化过的 RP 柱，弃

去前 3mL，收集后续溶液，进样体积 20μL。 

4. 样品加标：取稀释后的样品 9.98mL，加入

0.02mL 100mg/L 的硫酸根标样，再加入

250μL 的曲拉通（10%水溶液）混匀。其他同

样品处理步骤。 

仪器参数 

阴离子 

Polarity  + 

Temp. coefficient 2.3 %/°C 

Column temp. 30.0°C 

Injection volume 20 μL 



AB-CN (SH)-00004-04-881-022014 

离子色谱法测定阿霉素脂质体中的硫酸根和铵根 

Flow 1.0 mL/min 

 

阳离子 

Polarity  - 

Temp. coefficient 2.3 %/°C 

Column temp. 30.0°C 

Injection volume 20 μL 

Flow 0.9 mL/min 

 

结果 

 

硫酸根 测得的浓度 

（mg/L） 

样品含量 

(mg/mL) 

第一次 3.421 0.342 

第二次 3.413 0.341 

Average 3.417 3.929 

 

胺根 测得的浓度 

（mg/L） 

样品含量 

(mg/mL) 

第一次 1.762 0.176 

第二次 1.756 0.176 

第三次 1.746 0.175 

Average 1.755 0.176 

 

加标回收试验 

%100
mL10mg/L100*.020

mg/L998.0-(
covRe 






）样品样品加标
eray

 

样品编号 
样品 

mg/L 

样品加标 

mg/L 

回收率 

% 

硫酸根 3.421 5.328 95.7 

 

结果讨论 

采用曲拉通破乳，回收率良好，脂质体和阿霉素（红

色）会保留在 RP 柱上，不会对色谱造成损害。 

 

报告人 

HSX 

 

日期 

2014-02-26 

 



AB-CN (SH)-00004-04-881-022014 

离子色谱法测定阿霉素脂质体中的硫酸根和铵根 

附录 

典型谱图 （1.0mg/L NO2, 其他离子 0.1mg/L） 

 

典型谱图（硫酸根 5mg/L） 

 

标准曲线（1~10mg/L） 
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样品谱图（blank，水和曲拉通） 

 

样品谱图（sample） 

 

样品谱图（样品加标 2.0mg/L SO4） 
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典型谱图（阳离子混标，其中 1.6mg/L NH4） 

 

标准曲线（NH4 0.8~8.0mg/L） 

 

样品谱图（blank，水和曲拉通） 
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样品谱图（sample） 

 

 

样品谱图重复性（sample） 

 

 


