
表 1  人血浆中罗红霉素的准确度与精密度

Ταβ 1  ∏ ¬ ∏

加入量

Λ #

测得值

Λ #

日内精密度 测得值

Λ #

日间精密度

? ?

? ?

? ?

环的稳定性 ∀稳定性考察时 取空白血浆 Λ 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 罗红霉素浓度分别为 和 Λ # 每一种

浓度水平进行 样本分析 采用 ≤ ≥ ≥法测定 ∀数据表

明 处理后的血浆样品室温放置 内稳定 ∞在 ?

之内 血浆样品室温放置 内稳定 ∞在 ? 之内

血浆样品 ε 放置 内稳定 ∞在 ? 之内 罗

红霉素血浆样品经过 次冷冻 解冻循环后稳定 ∞在 ?

之内 ∀

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 简单易操作 使用样品量少 ∀选用克拉霉素

作为内标 其中罗红霉素的保留时间约为 内标克拉

霉素的保留时间约为 结果表明 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 日内及日间精密度 ≥⁄ 均小于 最低检测

限为 Λ # ∀标准曲线在 ∗ Λ # 内

线性关系良好 ρ ∀故此法有较高的灵敏度和专属

性 能够满足生物样品测定的要求 ∀采用 ≤ ≥ ≥法测定

罗红霉素的含量 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 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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摘要 目的  建立高效毛细管电泳 °≤∞ 测定育亨宾树皮中育亨宾含量的方法 ∀方法  运用高效毛细管电泳方法 熔融石

英毛细管 Λ ⁄ ≅ 缓冲液为 # 磷酸盐缓冲液 ° 检测波长 分离电压 ∂ 柱温

ε 用 Λ 微孔滤膜过滤后进样 压力进样 ≅ ∀结果  方法最低检测浓度为 Λ # 线性范围 ∗

Λ # ρ 线性关系良好 ∀精密度 ≥⁄为 回收率为 ∀结论  本法简单 !灵敏经济 可作为育亨宾

树皮中育亨宾的含量的测定 ∀
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3  讨论

3 1  缓冲溶液浓度对分离的影响

磷酸盐缓冲体系是毛细管电泳分析中最常用的缓冲体

系之一 它的紫外吸收低 因而本实验也选用磷酸盐缓冲体

系 ∀缓冲溶液的浓度不仅影响毛细管内表面的 电势 还

影响溶液的黏度系数及分析物的扩散系数 最终影响分析物

的分辨率和迁移时间 ≈ ∀改变磷酸盐缓冲液 的浓

度使其依次为 # 结果发现当浓度大

于 # 时 由于较大电流产生大量焦耳热和严重的

噪声信号不利于检测限的提高 同时也明显的引起区带展

宽 当浓度小于 # 时 迁移时间相对延长 综合考

虑 选择 # 磷酸钠溶液为缓冲溶液 ∀

3 2  缓冲液 ° 的选择

本实验测定的是一种生物碱 故选择了区带电泳 缓冲

体系由缓冲试剂和 值调节剂两部分组成 其中缓冲试剂

的选择主要由所需的 值决定 而 值则依样品的性质

和分离效率而定 的选择是决定分离成败的一大关键 ∀

在分别考察 为 时 发现

的理论塔板数高 分离时间短 ∀

3 3  运行电压的选择

本实验考察了 种分离电压 ∂ 随着电压

的加大 育亨宾的迁移时间均呈现缩短趋势 峰宽均减小 ∀

但是随着电压的增加 其产生的焦耳热也明显增大 当电压

等于 ∂时 电流已经达到 左右 这就必然使得分

离的重复性大大降低 所以最后确定应用电压值为 ∂ ∀

3 4  毛细管清洗条件的选择

临用前采用合适的预清洗好的毛细管是保证结果重复

的一个必要条件 ∀有关研究表明 为了减少预清洗时间 预

清洗液的 值与缓冲溶液的 值间不应有较大的差异 ∀

从节省预清洗时间方面考虑 只在每天开机后依次用

# 和 # 的 分别清洗 纯水冲

洗 背景缓冲液冲洗 每次测定间省去 #

清洗之一步骤 而仅用缓冲溶液清洗 结果

大大提高了迁移时间的精密度 峰面积的精密度也相应增

加 ∀运行 次样品后跟换缓冲液 ∀

本实验利用 °≤∞分离效率高 !分析速度快等特点对育

亨宾树皮中育亨宾碱进行探讨 相比较 ∂ 和荧光更快 更

方便 通过对其线性 !精密度 !重复性以及回收率的考察 为

控制育亨宾树皮中育亨宾提供一种新的快速 !简便方法 ∀
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摘要 目的  建立测定人血浆中帕珠沙星浓度的高效液相色谱法 ∀方法  血浆样品用 高氯酸沉淀蛋白 ∀色谱柱为

⁄ ≤ 柱 ≅ Λ 流动相为 # 磷酸二氢钠溶液 含三乙胺 用磷酸调至 2乙

腈 Β 流速为 # 紫外检测波长 ∀结果  血浆中内源性物质对样品测定无干扰 ∀本方法线性范围为

∗ Λ # ρ 最低定量浓度为 Λ # 提取回收率大于 方法回收率为 ∗

日内 !日间 ≥⁄均小于 ∀结论  本法简便 !灵敏 !准确 适用于帕珠沙星药动学的研究 ∀
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