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摘要 目的  测定盐酸万古霉素 盐酸去甲万古霉素血药浓度 ∀方法  采用离子对高效液相色谱法 ∀色谱柱为 ≥ ≤

柱 ≅ Λ 加 ≤ 保护柱 流动相为乙腈 2离子对缓冲液 Β 流速 # 检测波长

柱温 ε ∀结果  盐酸去甲万古霉素在 ∗ Λ # 盐酸万古霉素在 ∗ Λ # 浓度范围内

呈良好的线性关系 两者低 !中 !高回收率在 ∗ 之间 ≥⁄在 ∗ 之间 ∀结论  本方法简便可行 快速可靠 适

合于临床血药浓度监测 ∀
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  万古霉素 !去甲万古霉素同属三环糖肽类抗生素 对革

兰阳性细菌有强大抗菌作用 尤其对目前临床较为棘手的严

重耐药金黄色葡萄球菌和表皮葡萄球菌感染性疾病有较好

疗效 且不易诱导细菌产生耐药性 因而深受临床重视 ∀但

其具有耳 !肾不良反应 临床应用时常需进行血药浓度监测

特别是老年患者和肾功能不全者 可通过血药浓度监测 及

时调整给药方案 以避免耳 !肾功能损害 ∀

万古霉素 !去甲万古霉素血药浓度的测定方法 已报道

的有免疫法和高效液相色谱法 其中国内文献报道高效液相

色谱法较多 ≈ 2 但以离子对色谱法同时测定血清中万古霉

素和去甲万古霉素的方法则未见报道 笔者通过实验建立此

方法 可同时测定血清中万古霉素和去甲万古霉素浓度 并

能较好地排除了各有关物质的干扰 ∀

1  仪器与试药

1 1  仪器

• 高效液相色谱仪 二极管阵列检测器 泵

进样阀 ∏ 色谱管理系统 旋涡混合器 离心机 ∀

1 2  试药

盐酸万古霉素 中国药品生物制品检定所 批号为

组分含量 盐酸万古霉素 浙江新昌制药厂

批号为 组分含量 ∀磷酸二氢钾和三氯乙酸

为分析纯 乙腈为色谱纯 水为重蒸馏水 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

色谱柱为 ≥ ≤ 柱 ≅ Λ 加 2

≤ 保护柱 流动相为乙腈 2离子对缓冲液 取磷酸二氢钾

三氯乙酸 加水 溶解 调节 Β

流速 检测波长 柱温 ε ∀

2 2  血样处理

取血清 加 三氯乙酸 2乙腈 Β 旋涡

混合 # 离心 取上清液 Λ 进样 ∀

2 3  标准曲线

取 # 盐酸万古霉素和盐酸去甲万古霉素水溶液

适量 置离心管中 氮气吹干 用空白血浆配成标准系列浓

度 ∀结果如下 盐酸去甲万古霉素

Λ # 盐酸万古霉素

Λ # ∀依

法处理 以峰面积对相应血药浓度进行回归 得如下方程 盐

酸去甲万古霉素 Χ . ≅ Α . , ρ ν

盐酸万古霉素 Χ . ≅ Α . , ρ

ν ∀用空白血等比稀释法测定 以二极管阵列检测器能

识别光谱图为依据 去甲万古霉素检测限为 Λ 万古

霉素检测限为 Λ ∀

2 4  回收率和精密度测定

以空白血清配成低 !中 !高浓度标准血样 每个浓度点测

定 份 ∀结果见表 ∀
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表 1  回收率和精密度测定结果

Ταβ 1  ∏ √

√

加入 Λ # 测得 Λ # 回收率 ≥⁄

∂

加入 Λ # 测得 Λ # 回收率 ≥⁄

?  ?

? ?

? ?

2 5  稳定性

取对照品溶液 Λ 加水 三氯乙酸 混

匀 于 内等量进样 次 测定峰面积 ∀盐酸去甲万古霉素

的相对标准偏差为 盐酸万古霉素的相对标准偏差为

即血样经处理后在 内测定相对稳定 ∀另以空白血

清配制标准血样 Λ # 冰箱放置 ε 每 ∗

测定一次 于 个月内测定 按峰面积计算 去甲万古霉素和

万古霉素的 ≥⁄均 ∀

3  讨论

3 1  色谱条件

在实验中发现 采用文献方法 较难分离去甲万古霉素

峰前色谱峰 因而采用了离子对色谱法 不仅很好的解决了

分离 而且可显著增加柱效 ∀同时 流动相中加入离子对试

剂高氯酸 与蛋白沉淀剂中的高氯酸相一致 可保持万古霉

素和去甲万古霉素色谱行为稳定 减少测定误差 ∀

3 2  空白血清为本实验室自临床血药浓度监测标本收集的

剩余血清混合物 所含成分相对复杂 虽然方法开发时难度

增加 但方法实用性较好 该方法已应用于本院呼吸科 ! ≤

和神经外科患者常规监测 未见明显干扰 ∀

3 3  提取方法

文献报道有乙腈 2异丙醇沉淀蛋白后用二氯甲烷萃取

法 高氯酸直接沉淀后用二氯甲烷萃取法 !固相萃取法等 ∀

本实验采用蛋白沉淀后上清液直接进样 沉淀剂中加入适量

乙腈 即可降低高氯酸浓度 又可显著提高提取率 多次重

复 万古霉素和去甲万古霉素的绝对回收率均 ∀
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摘要 目的  测定南瓜多糖的单糖组成及摩尔比 ∀方法  以 2苯基 2 2甲基 2 2吡唑啉酮 ° ° 为单糖的柱前衍生化试剂 用毛

细管区带电泳 ≤ ∞ 法测定南瓜多糖的单糖组成 ∀电泳缓冲液为 的 # 硼砂水溶液 熔融石英毛细管柱

≅ Λ 的有效长度为 分离电压 ∂ 柱温 ε ° 压力进样 进样时间 二极管阵列检测器检测 ∀

结果  各单糖的检测限均低于 Λ # ∀南瓜多糖由木糖 !阿拉伯糖 !葡萄糖 !鼠李糖 !半乳糖 !葡萄糖醛酸组成 其摩尔

比为 Β Β Β Β Β ∀结论  该方法具有简单 !快速 !高效等优点 可用于南瓜多糖的单糖组成测定及质量

控制 ∀
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