
别为 Λ Λ 重复进样 次 测定峰面积积分

值 ΡΣ∆分别为 和 ∀

3 4  稳定性试验  取红毛五加茎皮的供试品在 0 和

分别进样 记录峰面积 结果剌五加苷 !苷 ∞的峰面积积分

值分别为 ΡΣ∆ 和 ΡΣ∆ ∀

3 5  重复性试验  取红毛五加茎皮的供试品 重复进样

次 测定峰面积 结果剌五加苷 !苷 ∞的峰面积积分值分别

为 ΡΣ∆ 和 ΡΣ∆ ∀

3 6  加样回收率试验  取藤五加的样品溶液 3 分别加

入对照品溶液 和 定容至 按样品测定法

测定剌五加苷 !苷 ∞的含量 分别计算回收率 结果平均回

收率分别为 ΡΣ∆ ΡΣ∆ ∀

3 7  样品测定  称取干燥的五加样品 粉碎 过

目筛 加 的甲醇 超声提取 过滤 药渣再加甲醇超声

提取 过滤 ∀重复至滤液几乎无色 合并滤液 定容至

用 Λ 的膜过滤 续滤液为供试品溶液 ∀分别进样对照

品溶液和供试品溶液 以外标两点法计算样品中剌五加苷

!苷 ∞的含量 每个样品各测定 次 结果见表 ∀

4  讨  论

4 1  试验中曾对不同溶剂如水 乙醇 乙醇的浸出

结果进行考察比较 结果以 的乙醇提取剌五加苷 !苷 ∞

的含量较高 ∀

4 2  东北剌五加中剌五加苷 的含量高于剌五加苷 ∞ 而甘

表 1  五加中剌五加苷 !苷 ∞的含量 ν

药材名称 部位 剌五加苷 的含量 剌五加苷 ∞的含量

红毛五加 木部

茎皮

叶子 未检出 未检出

蜀五加  木部

茎皮

叶子 未检出 未检出

藤五加  木部

茎皮

叶子 未检出 未检出

肃产的这几种五加中剌五加苷 ∞的含量都高于剌五加苷

的含量 ∀
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反相高效液相色谱法测定血浆中两性霉素 Β浓度 3

谢奇峰  唐细兰  宋湘芝  赵志新 广州 中山医科大学附属第三医院

摘要  目的 采用反相高效液相色谱法测定两性霉素 的血药浓度 用于该药的治疗药物监测 ∀方法 在 ⁄≥

≤ 柱上 以 ∞⁄× 溶液 甲醇 √ √ 为流动相 流速为 检测波长为 测定血中 浓度 ∀

结果 保留时间为 在 Λ 之间有较好的线性范围 ρ 最低检测浓度为 Λ 样品

日内精密度和日间精密度均小于 平均方法回收率 ∀结论 本方法专一性强 回收率高 样品保留时间短 适用于

临床 的治疗药物浓度监测 ∀

关键词   两性霉素 高效液相色谱法 血药浓度

∆ετερµινατιον οφ αµ πηοτεριχιν Β ιν ηυµαν πλασµα βψ ρεϖερσεδ πηασε ΗΠΛΧ

÷ ± ÷ ±ƒ × ÷ × ÷ ≥ ÷ ≥ ¬ ( Τηε Τηιρδ Αφφιλιατεδ Η οσπιταλοφ Συν Ψατσεν Υνιϖερσιτψ

οφ Μεδιχαλ Σχιενχεσ , Γυανγξηον )

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :× √ ° ≤ ΜΕΤΗΟ∆ :

⁄≥ ≤ ∏ ∂ ∏ ∞⁄× √

√ ΡΕΣΥΛΤΣ :× ∏√

√ ∗ Λ Λ

 3广东省科委重点攻关资助项目
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√ √ √ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :

× √ √ ∏ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ° ≤ °

  两性霉素 是一种多烯类抗真菌

抗生素 为抗深部真菌感染药 可引起多种肾损害 发生率

高 剂量较大时尚可导致不可逆急性肾衰的可能≈ ∀ 的

肾毒性与其血中浓度有一定关系 所以应监测血浆中

的浓度 以便在治疗过程中调整其用量 减少对肝 !肾等的毒

性 ∀目前测定血浆中 浓度是采用 ° ≤ 法 但文献≈ 报

道的方法 的保留时间长 峰宽 血浆杂质峰多 流动相

采用乙睛毒性大 ∀本研究采用反相高效液相色谱法 保

留时间短 !快速 简便 灵敏度高 ∀

1  仪器与药品

1 1  仪器  

美国 ≥ ≥ 高效液相色谱仪 美国光谱

物理公司 ≥ 可变波长检测器及 ≥ 积分仪

离心沉淀器 上海手术器械厂 ÷ • 型旋涡器 上海医科

大学仪器厂 × # 台式高速离心机 ≤÷ 超声波清

洗器 ε 冰箱 ∀

1 2  试剂及药品

标准品 中国药品生物制品厂提供 ∞⁄× !

二甲亚砜为分析纯 甲醇 !乙腈为色谱纯 ∀

2  方法与结果

2 1  测定方法

2 1 1  色谱条件  ⁄≥ ≤ 柱 Λ ≅

流动相为 ∞⁄× 溶液 甲醇

√ √ 流速 检测波长 进样 Λ 灵敏度

ƒ≥ 衰减 ∀

2 1 2  标准曲线的建立  精密称取 以二甲亚砜

为溶剂 二甲亚砜先用 Λ 微孔滤膜过滤 并定容于

容量瓶 配成浓度为 的溶液 再用乙睛稀释标准液浓

度分别为 和 Λ ∀准确吸

取空白血浆 分别加入上述不同浓度的标准液

旋涡混合 放置 以 离心 ∀取上清

液 并用 Λ 微孔滤膜过滤 进样 Λ ∀

2 1 3  血样处理  准确吸取血浆 . 于试管中 加入乙腈

旋涡混合 后放置 以 离心 取

上清液进样 上清液须用 Λ 微孔滤膜滤过 进样 Λ ∀

2 2  结果

2 2 1  色谱行为  在此条件下 空白血浆经沉淀后的色谱

峰对 色谱峰无干扰 保留时间为 图 ∀

2 2 2  线性关系  以 浓度为 ÷ 轴 峰面积为 Ψ

轴 ,直线回归方程 ψ . ξ . , ρ ∀线性范

围为 ∗ Λ 最低检测浓度为 Λ 图 ∀

2 2 3  回收率测定  方法回收率 空白血浆中加入 标

准贮备液使成 和 Λ 浓度的样品 按上述血

图 1  空白与样本血浆色谱

空白血浆色谱 样本血浆色谱 保留时间

图 2  血浆中 的标准曲线

样预处理后进样 每种浓度重复测定 次 由标准曲线求出

各样品的浓度与已知加入浓度相比 计算方法回收率 ∀绝对

回收率 配制 个浓度的 液 分别含

Λ 直接进样 Λ 其峰面积作为对照组峰面积 ∀另

取 份空白血浆 加入适量标准贮备液 配成含

和 Λ 的浓度 各取 份 按上述血样处理 进样

Λ 将所得峰面积与对照组相应浓度峰面积比较 计算绝对

回收率 ∀每种浓度重复测定 次 回收率结果见表 ∀

2 2 4  精密度测定  将其 和 Λ 三种

浓度的血样贮存于 ε 冰箱 分别于一天内 ν )和一周

内( ν 分散测定 求算日内精密度和日间精密度 结果变

异系数均小于 见表 ∀

表 1  回收率和精密度 ν

投药量

Λ #

方法回收率 绝对回收率 日内精密度 日间精密度

? ?

? ?

? ?

2 2 5  干扰试验  对 使用者可能使用的药物头孢噻

肟 !羟氨苄青霉素 !头孢唑啉 !先锋必 !亚胺培南 西拉司丁

钠 !氟胞嘧啶 !氟康唑的保留时间进行测定 均无干扰 ∀

2 2 6  我院 例隐球菌性脑膜炎患者 按 ∗

静脉给药时 未加 鞘内注射 血浓度达到 Λ
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时 脑脊液 ≤≥ƒ 中仍测不到 浓度 ∀

3  讨  论

3 1  根据上述资料表明 本方法灵敏度高 专一性强 线性

范围广 重现性可靠 回收率高 适应于临床 治疗药物

浓度监测 ∀

3 2  由于 血浆蛋白结合率约为 在样品处理时样

品与乙腈混合物必须于室温条件下放置 左右 以保证

混合物中蛋白沉淀完全 并利于 提取完全 ∀

3 3  由于 对光 !热等较敏感 故在整个实验操作中应

尽量避光 样品亦应于 β≤ 冷藏 以保证实验结果的准确

性 ∀

3 4  流动相采用 ∞⁄× 溶液 甲醇 √

√ 比例时 峰尖 并且与血浆杂质峰分离好 保留时间

短 ∀

3 5  为了避免出现不必要的杂质峰的干扰 二甲亚砜和进

样时的上清液应用 Λ 微孔滤膜滤过 保证色谱峰图的美

观和易于辩认 ∀

3 6  静脉给药未加鞘内注射时 血浓度达到较高值

≤≥ƒ仍测不到药物浓度 ∀因 不易透过血脑屏障 即使脑

膜有炎症时 ≤≥ƒ中 仍不能达到有效水平 更检测不出

浓度≈ 因此对隐球菌性脑膜炎 在静脉给药的同

时 须加鞘内注射 ∀
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癌痛栓质量标准的研究

许家鸾  王京霞 杭州 浙江省中医院

摘要  目的 癌痛栓质量标准的研究 ∀方法 用薄层色谱法对其中的冰片 !灵猫香进行了定性鉴别 用薄层分光光度法对延胡

索中有效成分延胡索乙素进行了含量测定 ∀结果 本品定性鉴别薄层色谱特征明显 易于区别 本品中延胡索乙素含量测定

线性范围为 ∗ Λ 平均回收率 ΡΣ∆为 ∀结论 鉴别与含量测定方法简便可靠 可做为该制剂的质量标

准 ∀

关键词  癌痛栓 薄层色谱 灵猫香 冰片 含量测定 延胡索乙素

Στυδιεσ ον θυαλιτψστανδαρδ οφ Αιτονγ συπποσιτορια

÷∏ ∏ ÷∏ • ¬ • ÷ ( Ζηεϕιανγ Ηοσπιταλ οφ Τρατιοναλ Χηινεσε Μεδιχινε , Ηανγζηου )

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :∞ ∏ ∏ ΜΕΤΗΟ∆ : ∏ √ √

× ≤ ∂ ∏ ΡΕΣΥΛΤΣ :× ∏

∏ × ≤ × ∏ ∗

Λ × √ √ ΡΣ∆ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :× ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ∏ × ≤ √ √ ∏

  癌痛栓系我院肿瘤科用于治疗各种癌性痛疼的经验方

由延胡索 !柳枝 !冰片 !灵猫香 味中药组成 具有活血祛瘀 !

通络止痛之功 临床反映疗效较好 为此我们建立了该药薄

层色谱鉴别及延胡索乙素的含量测定 ∀

1  仪器 !试样及样品

岛津 ∂ 型紫外分光光度计 !微量移液管 上海求

精生化仪器厂 层析缸 ≅ ≅ 有机玻璃缸加玻璃盖

硅胶 薄层板 自制 试级均为 级 延胡索乙素 !麝香酮 !

冰片对照品 中国药品生物制品检定所 癌痛栓 浙江省中

医院中药制剂室 ∀

2  制  法

按处方比例 称取延胡索用 乙醇渗漉至近无色 减

压回收乙醇至无醇味 药液继续浓缩至相对密度 以上

备用 ∀另取柳枝加水煎煮 次 每次 合并煎液过滤

滤液浓缩至相对密度 左右 放冷加蒸馏水沉淀 放置过

夜 取上清液浓缩至相对密度 以上 与延胡索流浸膏混
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