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日间偏 差的测 定

精密吸取不同量的察香酮工作液
,

加入

相同量的内标液
,

定容后
,

隔天进行两次
,

计

算校正因子
,

分别计算相对平均偏差
,

结果见

表 �
。

表 � 日间偏差 的测 定
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内标加 入先后 的比较

比较了内标先加和内标后加的回收率
,

发现内标先加的回收率较好
,

减少基质可能

的吸附和操作误差
,

结果如表 �
。

表 � 内标先加
、

后加的回收率比较

,

�
����曰���值 第一天

�� � �� 第二夭

加入量
�� 幼

测得量�� � � �� � � � 回收率 �� �
�

。
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不 同回 流时间对回收率的影响

称取空白模拟基质 �
�

� � ,

加入工作液廷� �

和内标液 �
�

�� � �
,

照
“

回收率方法
”

操作
,

回

流提取不同时间
,

进祥
,

与直接配制的相同

浓度的标准溶液的峰而积比作 比较
,

发现提

取 �小时 以上提取较完全
,

结早见丧了
。

�
�

从屏香的回收率可 以 看出
,

塞质 及

其他组份对嚼香及 弃香阴 的测 定没有干 优
。

结 论

应用内标法测定含硫灸剂中磨香酮的含

量
,

减少了实验中进样与操作误差
,

得到了满

意的结果
。

该方法有一定的实用性
,

可用于

含赓香的其他中药制剂的含量测定
,

也可用

于鹰香的质量控制
。
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高效液相色谱检测血中抗癌药浓度

件戈服不� 友学一院药刊科 �西安 � �� � ��� 王茂义

癌症 呈危害人类健康的大敌
。

对于治疗

常需采用多方面措施
,

如手术
、

放射治疗
、

药

物疗法
、

免疫疗法等
。

其中药物治疗占有重

要地 位
。

但是
,

目前常用的抗癌药治疗指数

很窄
。

产生急性毒性反应和治疗效果的剂全

往往很接近
。

所以有必要进行血
‘

扣抗癌药浓

度检测
,

以便确定合理 的给药方案
。

下面是

儿种抗癌药检侧时所用的色谱条件及样
�导预

处理方法
。

�
。

报尿啥咤��一�
� �

��� ��� 〔‘�以胞咤为内标
,

用 � ��� 测定

血浆中氟尽哄吹
。

样品处理方法
�

血桨�� �
,
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,

�

�件� 内标 醋酸 乙 酷 � � �
,

旋转 �� ��
,

离 心

�� � �� 后将醋酸 乙醋移至另一试管中
,

氮气

流下次干
,

残泊加流动相 � 。。叮 溶解
。

色谱

条件
�

流动相 。
�

�� � � �� � � 正己烷磺酸 水溶

液
,

流速� � �� � ��
,

色谱往
� � 。�� �

。

�� � �

�� � � � � �
五丁� � �

。

检测波长 �了�� �
。

�
。

顺铂

张玫等报道 〔“〕� 顺铂经过衍生化后
,

成功

地用 � ��� 法对 � 例肿瘤 患者静脉滴注顺

铂 ��。。� � �� � � � �
�
�的药代动力学进行了研

究
。

色谱条件
�
�� � 一� � � �

�

� 只 � � � �
,

流动

相
�

甲醇
�

水 � � � � ,

检测波长� � � � �
,

最低检

测限。
�

� �卜� � � �
。

样品准备
�
取一定量血浆

加入内柱锰化镍及 � � � � �二乙基 二硫代氨

基 甲酸钠 �置 �� ℃ 温浴 �� �
,

衍生化后
,

再以

氯仿提取
。

�
�

阿糖胞夸

血样品处理法〔� � � 取人血浆。
�

�� �
,

加入

一定坦阿糖胞昔
,

再加入 甲醇 � �
�

� � �
,

振摇 ��

秒
,

离心 � � �� 
,

取上清液
,

吹于
,

加入流动相

。
�

�� �
,

溶解后进样� �、�
�

线性范围�
·

�一 � �
·

�

� � � �
,

回收率 � �
�

� �
,

日内
、

日间精度 �� 粗
�

� �
�

以

�
�

� �
,

最低检测浓度 �
�

�� � � � �
。

色谱条件
�

� ��� � �� � � � � � � � 柱 � � � � �
�

� � � �� 件� � 流

动相
� �

�

� �冰醋酸
� �

�

�� 四丁基 澳化铰
二 ��

, �入 � � � �� �
。

�
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甲氨喋玲

� � � � �� 
‘�以茶碱为 内标

’

�饥用� �� �

测定病人血浆甲氨喋吟浓度
,

回收率
�

�� � 以

上
,

日内
、

日间误差 � � �
。

色谱条件
�
� � �  ��

柱 �� � 火 �
�

� �� � �
,

外包� �� ��挑� � � �  一� �

��件m )柱
,

流动相
:o .05 m ol /L醋酸钱缓冲液

8了%
,

乙精6
.5%

、

甲醇6
.5% 最后用冰醋酸调

pll 二 5
,

入
;3osn m

。

样品制备
:
取血浆

,

依次加

入茶碱内际i吝液
,

15 写三氯醋水洽液150 m l
、

冰醋酸 250件l
,

乳铸旋 混合 3。秒后
,

汗1 sm l配(

酸乙醋涡旋混合 Zm in
。

离心
,

提取液通氮气

蒸千
,

残渣溶于 15om l
。

5

.

依托泊试(足叶乙试)

l俏 先等报道
「5 〕, 血奖用酷酸 乙酷提取

。

先后用 O D S柱
,

甲醇
:
乙晴

:
水(l

:1 : 1) 为

流动相
,

比较满意地测定了血浆中足叶 乙贰
。

回收率94
.
25 %

,

变异系数< 4%
。

6

.

蕙环类抗生素
:
阿霉素

、

表阿霉紊
。

此类抗癌药心脏毒性反应比较大
,

临床

上有必要进行血浓检测
。

R
IL

s
Y 报道[

已
] :测定

阿霉索时以表阿霉素为内标
,

测定阿霉索时

以阿霉素为 内 标
。

用 O D S 柱 (5卜m
,

75
x 4

.
6

m m )
,

流动相
:
乙腊

:
异丙醇

:o.lm ol /L K H
。

P O

、
( 2 5

:
3

:
7 2 )

,

电化学检测
。

样品制备
:
取

lm l血浆加适量内标液于试管
,

}

‘ ,

血浆用硼酸

盐缓冲液(o
.lm ol/L P H g

.oo )调 PH 二 8
.
4

。

加氯仿10 m l离心 10 m in
。

将氯仿层移至 另一

试管中
,

于40℃氮气流下蒸发至干
,

残渣再溶

于21。!, l o
.

Z m
o l / L H

。
P O

、

混匀
,

以 lm l氯仿

振摇
,

离心后
,

取 2的娜水相进样
。

同收率
:

9 4 .5 %
,

精密度
:1 .22 % ~ 6

.46 。

百
。

了
.
〔南氟咤 (F T

一

2 0 了)

黄氏〔7〕用 tj ltrasp lle re一O D S 往
、

甲醉
:

水
二 2 。: 80 作为流功相

,

紫外检测(2 54n m )
,

成功地研究了 F T 一2。了在 5 例 胃 癌病 人体

内的药代动力学
。

血样处理
:血浆 。

.
5 m l加入

gm l乙肪剧烈振摇
,

放置3om in
,

离心 lom in
,

取上清液 扭l
,

氮气流吹干
,

残渣用含有内标

阿糖胞昔 5协到m l甲醇液 。
.
s m l溶解

,

过滤
,

滤液10卜l进样
。
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