
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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药前及给药开始后

分别从肘静脉取血 置肝素管中 # 离

心 分离血浆 置 ε 下冻存备用 ∀用本法测定受

试者给药后血浆中帕珠沙星的浓度 名健康受试者单剂量

静脉滴注甲磺酸帕珠沙星氯化钠注射液 后的平均血

药浓度 2时间曲线见图 ∀将受试者给药后的血药浓度值录

入 ⁄ ≥ 统计软件 计算各药动学参数 统计矩参数 ∀

名健康受试者的主要药动学参数 统计矩参数 计算结果见

表 ∀

表 5  名健康受试者静脉滴注甲磺酸帕珠沙星氯化钠注

射液 后的主要药动学参数

Ταβ 5  ° ∏ ¬

√ ∏ ∏ √ ∏

统计矩参数 ξ ? σ

Χ ¬ Λ # ?

Τ ¬ ?

τ ?

ΑΥΧ 2 Λ # # ?

ΑΥΧ 2] Λ # # ?

ΜΡΤ 2 ?

ΜΡΤ 2] ?

ςζ ?

Χλζ # ?

3  讨论

本试验建立了 ° ≤ 2紫外法测定人血浆中帕珠沙星 与

文献报道的 ° ≤ 2荧光法 ≈ 2 相比 紫外检测器更具有适用

性和普遍性 且用于配制流动相的试剂价廉低毒 简单易得

文献 ≈ 每一样品的测定时间较长 在 以上 且所用沉

淀剂 高氯酸 酸度较高 文献 ≈ 采用二氯甲烷为提取溶

剂 毒性较大 操作烦琐 ∀本试验血样仅经过 高氯酸沉

淀蛋白后即可进样分析 操作简便 !快速 大大缩短了样品处

理时间 且每一样品的测定可在 内完成 ∀结果表明

此法快速 !灵敏 !准确 !专属性强 为帕珠沙星的药动学研究

提供了可靠的方法 ∀

生物样品的预处理方法主要有提取法和沉淀法 ∀本试

验采用沉淀法对血样进行处理 ∀比较了甲醇 !高氯酸 !三氯

醋酸等不同沉淀剂对血样处理的效果 结果表明 用高氯酸

沉淀时对样品稀释度较小 !干扰较少 ∀试验中分别试用了

及 的高氯酸 的高氯酸浓度太低 不能有效

地沉淀蛋白 的高氯酸使样品 过低 对色谱柱有损

害 故选用了 的高氯酸 ∀

曾采用 # 磷酸二氢钠溶液 ∃乙腈 Β

帕珠沙星的色谱峰拖尾严重 加入 三乙胺 可使峰形明

显改善 通过考察流动相组分及 值对测定结果的影响 确

定流动相为 # 磷酸二氢钠溶液 含三乙胺

用磷酸调至 2乙腈 Β 在此条件下帕珠

沙星峰形对称 !保留时间适中 ∀

本试验所得的主要药动学参数与文献报道基本一

致 ≈ ∀
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摘要 目的  建立胃痛舒片质量控制方法 ∀方法  对甘草 !厚朴进行了薄层色谱鉴别 采用高效液相色谱法测定甘草酸的含

量 ∀色谱柱 ≥ ⁄ ∂ °2 ⁄≥ ≅ Λ 乙腈 2 # 磷酸溶液 Β 为流动相 检测波长为

∀结果  测得线性范围 ∗ Λ ρ 平均回收率 ≥⁄为 ν ∀结论  本法简便

准确 重复性好 ∀
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