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液相色谱/串联质谱法测定人血浆中克拉霉素的浓度
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!!克拉霉素是大环内酯类抗生素#适用于革兰

阳性菌(部分革兰阴性菌(厌氧菌及支原体(衣原

体等非典型病原体所引起的感染$目前克拉霉

素血药浓度的测定主要采用微生物法)’*及 液 相

色谱 法)’+!*#微 生 物 法 测 定 结 果 不 够 精 确#而

H*F)法样品处理繁琐#血浆中内源性杂质常干

扰测定#定量检测限较高$为此本工作拟建立灵

敏(简便(准确的液+液萃取#液相色谱+串联质谱

法!F)+,-&,-"测 定 人 血 浆 中 克 拉 霉 素 的 浓

度$

C!实验部分

CDC!仪器与试剂

液相色谱+串 联 四 极 杆 质 谱 仪%U-aa30<+
A3/Z1478Q?;B!美国U>?;/8_1<<1E0<公司"#配

有电喷雾 离 子 化 源!.-(源"以 及 P7021S3;’6%
系统软件#F)V30<%6$定量处理软件#-3;Q?B8;
液相色谱系统$克拉霉素及内标罗红霉素由沈

阳药科大学提供#乙腈为色谱纯#其它为分析纯$

C6K!色谱条件

色谱 柱%Z10/8<412)’9 柱#’Y$//d&65
//#Y#/’流 动 相%乙 腈+水+甲 酸!体 积 比 为9Y
l’Yl$6%"’流速%$6Y/F+/1<i’’进 样 量%%$
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C6L!质谱条件

离子源 为 电 喷 雾 离 子 化 源.-(源!]"’电

喷雾电压&$$$C’加热毛细管温度!9$f’鞘气

!M%"压力%YD;S’辅助气!M%"压力YD;S’碰撞

气!D;"压力’6%/U8;;’碰撞及诱导解离!)(Z"
电压 均 为 !Y C’扫 描 方 式 为 选 择 反 应 监 测



!-W,"#扫描时 间 为$6!4#定 量 离 子 反 应 分 别

为?$K#&9+’Y9!克拉霉素"%?$K9!#+’Y9
!罗红霉素"&

C6!!血浆样品处理

取%$$#F血浆’分 别 加 入’$$#F乙 腈+水

!体积 比 为Y$lY$"’’$$#F内 标 溶 液!罗 红 霉

素’浓 度 为&#E(/F
i’"’%$$#F$6Y/82$F

M0%)K! 溶 液’混 匀’加!/F提 取 溶 剂 正 己 烷+
二氯甲烷+异丙醇!体积比为!$$l’Y$l’Y"’涡

流混合’/1<’往复振荡’Y/1<’离心Y/1<!!
Y$$;(/1<i’"’分取上层有机相于另一试管中’
于&$f氮气流下吹干’残留物加入%$$#F流动

相溶解’涡流混合’取%$#F进行F)+,-$,-分

析&

K!结果与讨论

本文采用液相色谱+串联质谱法检测人血浆

中克拉霉素 的 浓 度’克 拉 霉 素 的 线 性 范 围 为’$
!Y$$$<E(/Fi’’定量下限为’$<E(/Fi’&
以质量控制!a)"样品计算’克拉 霉 素 的 日 内 和

日间 相 对 标 准 偏 差!W-Z"分 别 小 于%6"e和

"6%e’日间相对偏差!W."在!6%e 之内&克拉

霉素在!种浓度!%$%Y$$%&$$$<E(/Fi’"下样

品 的 提 取 回 收 率 分 别 为 #’6#e’5&6’e 和

5"6Ye’内标的 提 取 回 收 率 为5&6%e&提 取 后

的克拉霉素 样 品 溶 液 在 室 温 放 置%&>内 稳 定

!W.在h&6Ye之内"&
该法 建 立 的 F)+,-$,-法 测 定 人 血 浆 中

克拉霉 素’每 个 样 品 的 测 定 时 间 仅 为%6#/1<’
具有选择性强%灵敏%高效的特点’适合于大批量

生物样品的测定&
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