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$及其代谢
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%该方法简单'灵敏'快速'可靠"可用于血浆中脂肪酸及其代谢产物的检测分析%
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FF

及其代谢产物在调节新陈代谢'维持机体

内环境稳态'调节细胞组织生理功能等方面具

有重要作用%脂肪酸的代谢产物单羟基十八碳
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混合物#在
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氧化产生
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氧化产生
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%羟基十八碳烯酸在炎症'代谢综

合征及肿瘤发生过程中具有多重病理生理学作
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的永生化人绒毛外滋养细胞!
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的量增加"在孕期
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参与炎

症调节和脉管系统的形成%通过吡格列酮刺激

可以提高
*!ADRbK

的水平"有助于调节脂质代

谢和通过调控糖尿病患者的
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发挥重要作用"同时也有研究表明"
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和
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与肿瘤的发生发展相关*
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目前"有关羟基十八碳烯酸的研究主要集

中在病理生理学功能"以及其在体内代谢的产

生途径方面"而关于羟基十八碳烯酸分析方法
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法检测细胞中类花生四烯酸#
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法检测细菌中
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等成分#王秀
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法需要

样品衍生化"且不适合分析热不稳定代谢物#而
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的前处理方法相对简

单"样品提取后不需衍生等前处理方法就可以

直接上机分析%因此"本研究拟通过优化固相

萃取处理技术"采用
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法同时测定

血浆中
FF

'

*!ADRbK

和
"ADRbK

"以期为血
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血浆样品中脂肪酸及代谢产物的提取和
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醇和
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甲酸溶液活化固相萃取柱
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醇洗脱"收集洗脱液"进行
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分析%
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标准溶液的配制

分别准确量取一定量的
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标准品溶液"用流动相定容"配制成
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液%准确量取一定量的
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液%储备液置于
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保存"使用时用流动相

逐级稀释成混合标准工作液%
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质谱条件
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电喷雾离子源!
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$"负离子模

式#多反应监测模式!
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$#干燥器温度
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#毛细管电压
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结果与讨论
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质谱条件的优化
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和
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在负离子模式下的响应值

较高"示于图
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压"使离子峰强度达到最高#在多反应监测模式

下"优化
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和
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的

定性和定量离子的碰撞能量"分别选用
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作为定量离子%
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在优化质谱条件时"由于二者母离子相同"主要

对其子离子进行条件优化"选用
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和
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样品前处理条件的优化

本实验考察了两种方式淋洗固相萃取柱时

的回收率%第一种方式为先分别用
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(

'

,

'

*)

'

()

'

,)

!

C

&

J

的
FF

'

*!ADRbK

'

"ADRbK

混合标准溶液"各

浓度标准溶液的内标浓度均为
,)

!

C

&

J

%在优

化的条件下"以定量离子的峰面积对质量浓度

绘制标准曲线"在
)L,

%

,)

!

C

&

J

浓度范围内"

!

种脂肪酸代谢物均呈现良好的线性关系"相

关系数均大于
)L""

%以信噪比大于
!

为样品

的检出限!

JRb

$"以信噪比大于
*)

为样品的

定量限!

JRQ

$"其结果列于表
*

%

JIL

!

重复性和精密度

取
*) =

C

&

J

的
FF

'

*!ADRbK

'

"ADRbK

混合标准溶液"在同一样品'同一天的
!

'

U

'

"

'

*(4

和第
*

'

(

'

!

天进行重复测试"连续进样
U

次%结果表明)

FF

'

*!ADRbK

'

"ADRbK

日内标

准偏差!

a9b

$分别为
UL**O

'

!L+"O

和
!LN(O

"

日间标准偏差分别为
UL!"O

'

?LNUO

和
!L+NO

"

精密度
a9b

分别为
(LNNO

'

*L",O

和
*L?+O

%

说明该方法的重现性和稳定性较好%

JIM

!

方法的回收率

向样品中分别加入
())

!

J)L,

'

,

'

()

!

C

&

J

混合标准溶液"按
*L(

节方法操作"每个浓度分

别连续进样
U

次%在不同的加标浓度下"

FF

的回收率均在
"+L,)O

%

*))L)NO

之间"

a9b

在
!LNO

%

,LUO

之间#

*!ADRbK

的回收率均

!*!
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在
"NL?!O

%

*)*L?UO

之间"

a9b

在
!LUO

%

,L*O

之间#

"ADRbK

的回收率均在
"NL?(O

%

*))L+,O

之间"

a9b

在
!L+O

%

?L+O

之间"其

结果列于表
(

%

表
3

!

FF

&

34&")AR

和
_&")AR

的线性方程&相关系数&检出限及定量限

'.+8<3

!

$,9<.*<

]

S.-,69?

"

=6**<=-,69=6<77,=,<9=-?

$

$

J

%"

8,E,-?675<-<=-,69

$

$)A?

%

.958,E,-?67

]

S.9-,7,=.-,69

$

$)

(

?

%

67FF

"

34&")AR.95_&")AR

目标物

F01%

>

<67

线性方程

J5061/6

G

.1<5$07

相关系数

B

(

检出限

JRb7

&!

!

C

&

J

$

定量限

JRQ7

&!

!

C

&

J

$

FF

3

l)L)!+?"h)L)*)* )L""U) )L( )L,

*!ADRbK

3

l)L*(UN"d)L*U,, )L""?( )L( )L,

"ADRbK

3

l)L)N!,"d)L)+)U )L"",, )L( *L)

表
J

!

FF

&

34&")AR

&

_&")AR

的加标回收率和精密度$

# M̂

%

'.+8<J

!

C<=6D<*,<?.95

/

*<=,?,69?67FF

"

34&")AR.95_&")AR

$

# M̂

%

目标物

F01%

>

<67

添加量

FVV5<5$01=$.0<7

&

0

C

测得量

8617./6V1=$.0<7

&

0

C

回收率

a6;$X6/567

&

O

a9b

&

O

FF )L, )L?",)f)L**+, "+L,) ,LU

,L) ,L((+!f)L,?,) *))L)N !LN

()L) *"LN",)f*L,+(! "+L"U ?LN

*!ADRbK )L, )L?"!!f)L((U! "+L,U ,L*

,L) ?L+N*Nf)L!*+! "NL?! !LU

()L) *"LN"(+f*L*(NN *)*L?U ?LU

"ADRbK )L, )L,)!!f)L*N?? *))L+, ?L+

,L) ?L"N!Uf)L!)UU ""L?" !L+

()L) *"L?+!!f*L)N)U "NL?( ?LU

JIN

!

实际样品分析

取
U

份年龄为
,)

%

U)

周岁的结直肠癌病

人血浆"同时采集
U

份同一年龄段健康人的血

浆样品"按照
*L(

节方法处理"用
J3A89

&

89

检测%样品中
FF

'

*!ADRbK

'

"ADRbK

的色

谱分离图示于图
!

%血浆中
FF

'

*!ADRbK

'

"ADRbK

的含量示于图
?

%结果表明"正常组血

浆中
FF

'

*!ADRbK

'

"ADRbK

的含量均略高

于结直肠癌组%

图
4

!

实际样品中
34&")AR

$

.

%&

_&")AR

$

+

%&

FF

$

=

%的分离色谱图

P,

:

Q4

!

%>*6E.-6

:

*.E?6734&")AR

$

.

%"

_&")AR

$

+

%

.95FF

$

=

%

,9-><.=-S.8?.E

/

8<?

?*!
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图
K

!

血浆样品中
FF

&

34&")AR

和
_&")AR

的含量

P,

:

QK

!

%69-<9-?67FF

"

34&")AR.95

_&")AR,9

/

8.?E.?.E

/

8<?

4

!

结论

通过对血浆样品进行前处理"建立了
J3A

89

&

89

法分析血浆中脂肪酸代谢产物
FF

'

*!ADRbK

'

"ADRbK

"该方法具有良好的灵敏

度'回收率和重现性"适用于血浆中脂肪酸及代

谢产物的分析测定%
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