
   !

精密度
。

三 数据处理 采用  药物动

力学程序配对 检验 法和 法测定

的血清药物浓度差别
,

线性回归检验两种方

法测定结果的相关性
〔‘〕。

二
、

结果

用 法和 法测定 血药浓

度的精密度见表
,

以 肌内

注射后所得 份血清标本经 法测定的

结果见表
,

经 法测定的结果见表
,

血药浓度
一

时间曲线见附图
。

计算结果表

明
,

 ! 法测得的血药浓度数值显著高于

法测得的结果
,

但两组数据有

良好的相关性
,

线性方程 为 一

·

 
,

见附图
。

三
、

讨论

法和 法是 目前监测 血

药浓度常用的两种方法
。

法所需仪器设

备较为简单
,

费用较低
,

测定过程较长
,

在较

低的 血药浓度时测定精密度较低 而

 法依赖进 口仪器和试剂盒
,

支付费用

也较高
,

由于我国 目前经济尚不发达
,

使其应

用范围受到一定程度的限制
,

但其操作方便
,

测定迅速结果
,

准确
。

因此
,

两种方法各有优

点和缺点
。

本研究证实
,

法和 法测

定 血药浓度结果之 间有 良好的相关

性
,

提示该两种方法均可用于监测血清中的

浓度
。
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高效离子对液相色谱法测定促甲状腺激素

释放激素(T R H )血药浓度的研究

柳正 良 李名 秀
*

(第二军 医大学药学院

崔志平
*

上海 200433)

摘要 报告反相离子对高效液相色谱法测定免血浆中促甲状腺激素释放激素(T R H) 的浓度
。

采用 O D s

色谱柱
.
流动相为 。

.
02 N H A C

:
乙睛

:
庚烷磺酸 (8 9

.
85
: 1。 : 0

.
1 5 )

,

流速 l
.
sm l/ m in

.
检 测波长为 22o

nm
.

平均回收率 101
.
69 %

,

R S D 为 1
.
28 写

。

本法操作简便
,

结果准确
,

重现性好
。

关键词 离子对 ;高效液相 色谱 ;促 甲状腺激素释放激素 (T R H ) :血药浓度
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表 1

图 2 T R H

1 空白血清峰

血样色谱图

2 TR H 血清样 品峰

T R H 的回 收 率测定结果

编号

加入量 (m g)

测得量 (m g)

回收率(% )

O。

5

0

.

5 0 1 4

1 0 0

.

3

%

0

.

5

0

.

5 1 6 5

1 0 3

.

3

%

0

.

5

0

.

5 1 4 4

1 0 2

.

9

%

0

.

5 0 3 2

1 0 0

.

6

%

0

.

5

0

.

5 0 3 6

1 0 0

.

7

%

0

.

5

5

.

1 1 7

1 0 2

.

3

%

X 士R S D ( % )

R S D (% )

10 1
.
69士 1

.
3 1

1
.
28

促甲状腺激素释放激素 T R H 是一种抗

休克药
,

副作用小
,

疗效高
,

是抗体克药中疗

效 比较满意 的新药
。

其测定方 法有 TI 一
、

H P L c

、

R I A 等法
。

作者采用反相离子对高效

液相色谱法
,

在柱温 60 C 恒温情况下
,

测定

!勉1浆中 T R H 的浓度
,

优于其他两种方法
。

一
、

仪器与试药

(一 ) 仪器 W aters H P I
一

C ( 5 1 0 泵
,

7 4 0

数据处理机
,

68
0 梯变仪

,

4
90 紫外检测器 )

(二 ) 试 药 乙 睛 (色谱纯
,

FI
U K

a

S w it
e r

l
a

nd
)

:

庚烷磺酸 (色谱纯
,

天津化学试

剂二厂)
;甲醇 (色谱纯

,

上海吴径化工厂 )
;冰

醋酸(分析纯
,

上海试剂一厂 );促甲状腺激素

释放激素对照品(上海生化研究所 )
。

二
、

色谱条件
:
柱
:IJieh rosorb R p

一

1 8

( 1 0 拌m
,

2 5 0 又 sm m ) ;柱温
:60心 ;流 动相

:

0
.
OZN H A e

一

乙 睛
一

庚 烷 磺 酸 (8 9
.
85 : 10 :

0. 15) 以孔径 0. 50 拼m 微孔滤膜过滤
,

超声脱

气
;流速

:1
.
sm l/ m in ;检 测波 长为 22on m

,

0

.

1 A U /
F S

。

三
、

测定方法与结果

(一 ) 标准溶液的配制 精密称取 T R H

对照品适量
,

用甲醇制成 lm g / m l 的溶液
。

( 二 ) 标 准 曲线制备 精密量取 0
.
20

,

o

·

4 0

,

O

·

6 0

,

O

·

8 0

,

1

.

O o m l 标准溶液分别置

10 m l量瓶中
。

用甲醇稀释至刻度
,

摇匀
。

各进

样 20 川
,

每一浓度重复进样 3 次
。

以峰面积 A

单V ) 为纵座标
,

T R H 浓度 C (m g / m l)为横

座标作标准曲线(图 1)
。

计 算 回 归 方 程
: A 一 1

.
2 49 又 10

一 8-

8

.

6 4 8 又 1 0 一 ‘
,

y
=

G

.

9 9 9 8

,

在 0
.
0 2~ 0

.
lm g /

m l范围内线性良好
。



三 ) 回 收率测定 精密量取标准溶液

0
.
sm l

,

加 lm l血清于 15m l离心管中
、

加硅

藻士 19
,

搅拌后精密加甲醇 10 m l摇匀
。

以转

速 2500 rP m 离 心 20 分 钟
,

取 上 清 液 用

0
.
5拜m 微孔滤膜过滤

,

取滤 进样 20川 (重

复进样 3 次)
,

用外标法定量
。

结果见表 1
。

( 四) 样品浏定 按免体重 sm g / K g 剂

量耳静脉给药
,

3 分钟后以股静脉插管取兔

血浆 2~ 3m l
.
3000rpm 离心后

,

精取 lm l血

清
,

以下同回收率方法操作
。

结果见图 2
。

四
、

小结

促 甲状 腺激 素释 放 激 素 系 抗休 克 新

药
。

用反相离子对高效液相色谱法测定兔血

浆 T R H 浓度
,

分离效果好
,

检测灵敏度高
,

结果准确
,

重现性好
。

可用于 T R H 血药浓度

监测及药代动力学研究
。
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薄层扫描法测定四逆散口服液中芍药试的含量

杨丽彬 姜晓析 靳宝峰 王 锦

(沈阳军 区药检所 沈 阳 110 02 6)

摘要 本文采用薄层扫描法测定四逆散口服液中芍药贰的含量
。

在所试浓度范围内呈良好线性关 系
,

标

准曲线回归方程 Y ~ 448
.
7X 一

2 3 7

.

5

.

相关系数
r一 0

.
9 992

.
其方法回收率为 98

.
18 %

,

R S D 为 。
.
60 %

。

关键词 薄层扫描法
,

芍药戒
,

四逆散 口 服液

四逆散为传统祛邪解郁
,

疏肝理脾之和

解类药
,

由积实
、

白芍
、

柴胡
、

甘草四味中药组

成
。

近年来
,

根据临床实验观察
,

其 口服液 比

蝮蛇抗栓酶
、

藻酸双醋钠作用更全面
,

能显著

地影响血液流变学参数
,

保进血液循环
,

降低

血糖
,

还可调整神经机能
,

无明显的不 良反

应
。

为了保证临床用药安全有效
,

控制该药的

内在质量
,

我们应用薄层扫描法
,

成功地测定

了该药中主药有效成分芍药贰的含量
,

为复

方制剂中芍 药贰 的含量 测定提 供了参考依

据
。

一
、

实验条件

(一) 仅器与药品 C S
一

92
0 薄层扫描仪

和显色装置
,

日本岛津
;硅胶 G

,

青岛海洋 化

工厂
;
薄层 自动铺板器

,

四 川省中医研究所监

制
;
标准微量毛细管

,

U S A

:

芍药试对照品
.

中国药品生物制品检定所提供
; 四逆散 口服

液
,

大连高等医学专科学校提供
;
其它试剂均

为 A R
。

(二 )层析及扫描条件 展开剂
:
氯仿

一

甲

醇
一

乙酸乙醋
一

甲酸 (2 o
:
10
: 2
.
5 : 0

.
2)

,

以

浓氨水饱和层析槽
。

硅酸 G 板 (C M C
一

N
ao

.

3

%
)

:
1 5

e
m 只 1 5 em

,

上行展开
,

展距 loem
.
显

色条件
。

5
% 香草醛硫酸液

,

加热显色呈紫兰

色斑点
。

扫描条件 入S ~ 5 8 3n m
,

反射法锯齿扫

描
,

S X 一 1
,

狭缝 Zn m 又 Z n m
,

背景 O N
。

二
、

实验方法与结果

(一 )线性化试验 精密称取芍药贰对照

品适量
,

加无水醇溶解成 lm g / m l
,

溶液作

为对照品溶液
。

以微量毛细管分别吸取 1
,

2

,

3

,

4

,

5 川
·

点于同一硅胶 G 板上
,

按前述条件

展开
.
显色

,

扫描
.
测定

。

对照品含量 X 为横

坐标
,

峰面积 Y 为纵坐标
.
在 1一冲g 之间呈

直线关系
.
回 归方程为 Y 一 科8

.
7X 一 2 3 7

.
5
.

r = 0
.
9 9 9 2

。

(二 )精密度试验 依法在同一块硅胶 G


