
品在检测时未发现此物 ∀

3q5  本法经试验 o表明灵敏度高 o准确度好 o可作为为异福

双释胶囊的内在质量控制 ∀
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  罗红霉素 k� ²¬¬·«µ²°¼¦¬±l是一种半合成大环内酯类抗

生素 o对革兰阳性菌 !部分革兰阴性菌 !厌氧菌 !支原体 !衣原

体 !军团菌等均有较强的抗菌作用 ∀临床证明 o罗红霉素对

治疗呼吸道感染 !泌尿生殖道感染 !皮肤和软组织感染方面

效果显著 ∀罗红霉素具有口服吸收好 !对胃酸稳定 !生物利

用度好 !血和组织中含量高 !不良反应小 !半衰期长等优点 ∀

有关罗红霉素的血药浓度分析 o多采用微生物法 ≈t 和高效液

相色谱 p电化学检测器 ≈u 
o而微生物法操作繁琐 !周期长 o电

化学检测器一般实验室难以具备 ∀由于罗红霉素结构中无

共轭基团 o只在紫外末端吸收 o用紫外检测器检测灵敏度低 o

需预先对血样进行提取浓集 o文献报道 ≈v2x 的提取方法回收

率低 o操作繁琐 ∀本实验建立了 �≤ r� ≥r� ≥法来测定人血浆

中罗红霉素的血药浓度 ∀

1  仪器与试剂

1q1  仪器

×≥± ±∏¤±·∏° � ·̄µ¤液相色谱 2三重四极杆串联质谱仪 o

电喷雾离子源 k∞≥�源 lo≥∏µ√ ¼̈²µ�≤泵 o≥∏µ√ ¼̈²µ型自动进样

器以及 ÷¦¤̄¬¥∏µtqv数据采集软件 k美国 ƒ¬±±¬ª¤±公司 l~

� ¬¦µ²¶²©·∞¬¦̈¯usss数据处理软件 k美国微软公司 l~×��2

ty≤型离心机 k上海手术器械厂 l~÷ • 2{s�旋涡混合器 k上

海精科实业有限公司 l∀

1q2  药品及试剂

罗红霉素对照品 k纯度 ||qyh lo内标克拉霉素 k纯度

||q{h l均购于中国生物制品检定所 ~甲醇为色谱纯 k山东禹
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表 1  人血浆中罗红霉素的准确度与精密度

Ταβ 1  �¦¦∏µ¤¦¼ ¤±§ ³µ̈¦¬¶¬²± ²© � ²¬¬·«µ²°¼¦¬± ¬± «∏°¤±

³̄¤¶°¤

加入量

rΛª# °�pt

测得值

rΛª# °�pt

日内精密度

rh

测得值

rΛª# °�pt

日间精密度

rh

sqts sqts ? sqst yqz sqts ? sqssy yqw

wqss vq{{ ? sqtv vqw vq|{ ? sqs| uqu

vuqs vtqus ? tq{ xqz vtqws ? uqt yqz

环的稳定性 ∀稳定性考察时 o取空白血浆 xs Λ�o按 /标准曲

线的制备 0项下的方法配制罗红霉素低 !高两个浓度的血浆

样品 k罗红霉素浓度分别为 sqt和 vuqs Λª# °�
pt
lo每一种

浓度水平进行 v样本分析 o采用 �≤ r� ≥r� ≥法测定 ∀数据表

明 }处理后的血浆样品室温放置 uw «内稳定 k� ∞在 ? zq|h

之内 lo血浆样品室温放置 u «内稳定 k� ∞在 ? xquh之内 lo

血浆样品 p us ε 放置 vs §内稳定 k� ∞在 ? yq|h之内 lo罗

红霉素血浆样品经过 v次冷冻 k解冻循环后稳定 k� ∞在 ?

vqzh之内 l∀

3  讨论

本实验采用有机溶剂乙醚提取后用氮气吹干浓缩血浆

的预处理方法 o简单易操作 o使用样品量少 ∀选用克拉霉素

作为内标 o其中罗红霉素的保留时间约为 wqz °¬±o内标克拉

霉素的保留时间约为 wqu °¬±~结果表明 o空白血浆中内源性

物质不干扰待测物及内标物的测定 ∀本方法提取回收率均

大于 {xh o日内及日间精密度 k� ≥⁄l均小于 tsh o最低检测

限为 sqsy Λª# °�
pt ∀标准曲线在 sqt ∗ wsqs Λª# °�

pt内

线性关系良好 kρ� sq||| zl∀故此法有较高的灵敏度和专属

性 o能够满足生物样品测定的要求 ∀采用 �≤ r� ≥r� ≥法测定

罗红霉素的含量 o有检测时间短 !灵敏度高 !重复性好及血浆

预处理方法简单 !易操作的优点 o在实际的临床药动学研究

和血药浓度检测工作中有广泛的应用前景 ∀
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