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Introducao

Etilenodicisteinato de dietila (ECD) é sintetizado pela
reacao de esterificacdo de etilenodicisteina (EC)
com etanol em meio de &cido cloridrico. O ECD-
9™ (Fig. 1) é formado por um complexo mono-oxo
Tc(V) e uma molécula de ECD apresentando dois
nitrogénios e dois tidis como grupos doadores
(N2S,). E indicado para obtengdo de imagens de
fluxo sanguineo da regiao cerebral em pacientes
com anomalias do sistema nervoso central 2.
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Figura 1. Estrutura molecular de ECD- %¥™Tc 2.

O objetivo deste trabalho foi desenvolver e validar
método para quantificar ECD em reagentes
liofilizados (RL) e ECD-*"Tc por cromatografia
liquida de alta eficiéncia (CLAE). Os parametros:
robustez, especificidade, linearidade, precisao,
exatiddo, limite de detecgao (LD) e Ilimite de
quantificacdo (LQ) foram avaliados conforme a
resolugdo RE n° 899/2003 da Agéncia Nacional de
Vigilancia Sanitaria (ANVISA)®.

Resultados e Discussao

Utilizando-se solugdo de referéncia ECD alguns
parametros de robustez do método analitico foram
analisados. Os paradmetros e as condigdes
escolhidas estao apresentados na Tab. 1.

Tabela 1. Condigées de analise para ECD-*"Tc.

Parametro Valor
Coluna Shim-pack (250 x 4,6 mm; 5 um)
Fase moével NazHPO, (12,5 mmol L™"): CoH4O
Gradiente 100% fase aquosa a 100% fase
organica
Fluxo da fase mével 1,0 mL min™
Volume de amostra 20 pL

As anadlises para validagdo do método foram
desenvolvidas utilizando as condicdes da Tab.1. A
Fig. 2 apresenta o cromatograma de ECD-*"Tc e
das impurezas EC-*"Tc e *™TcO,.
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Figura 2. Cromatogramas de ECD-**"Tc, EC-*"Tc
e ¥™TcO,. Concentracao radioativa: 55 MBq mL™".

O método desenvolvido demonstrou-se especifico
para ECD-*"Tc (17,36 min) com separagdo das
impurezas EC-*"Tc (10,65 min) e *"TcO, (5,54
min). O método mostrou-se linear no intervalo de
concentragdo de 0-500 ug mL™". A curva analitica
pode ser representada pela equagao: Absorbancia =
0,229 [ECD] + 0,240 (n=6), coeficiente de correlacao
(r2) igual a 0,9995, maior que 0 valor minimo
estabelecido pela ANVISA® (= 0,99). A
repetibilidade variou entre 0,07 e 2,11% e a preciséo
intermediaria variou entre 0,41 e 4,11%. Os valores
de precisdo estao abaixo dos critérios aceitaveis (<
5%) segundo a ANVISA®. Os valores de exatidao
obtidos estao no intervalo 95,38-100,71%. LD e LQ
foram 0,281 pg mL" e 0,936 pug mL™",
respectivamente. O valor encontrado para ECD no
RL foi de 0,99 mg. O valor de bula é 1,00 mg.

Conclusoes

O método para a quantificagcdo de ECD e ECD-
9™Tc, mostrou-se seletivo, linear na faixa de
concentragdo de 0 a 500 pg mL™, preciso e exato.
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