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高效液相色谱法测定人血浆中翁丹西隆浓度

谢 林 刘晓东 郭 旭
,

刘国卿

(中国药科大学药理学教研室
,

南京 2 1 0 0 09)

摘 要 建立了翁丹西隆的高效液相色谱测定法
。

血浆样品用醋酸乙酷萃取
,

以 z or ab
x is il ca

为固定相
,
6 0 % 0

.

025 m ol / L 乙酸钠缓冲液 ( PH 4
.

2 )
、

40 % 乙睛为流动相
,

紫外 31 0
n m 处测定

.

采用

外标法峰高定量
。

最低检出浓度达 i gn /ml
,

线性范围 1
.

0一 40
.

O gn / m l ( , 一 0
.

9 99 6 )
,

平均回收率为

( 9 5
.

2 2士 3
.

5 8) % ( RS D 3
.

7 6% )
。

用本法测定人血浆中翁丹西隆浓度具有快速
、

简便
、

专一性和灵敏

度高的优点
。

关键词 翁丹西隆
;
血药浓度

;
液

一

液萃取
;
高效液相色谱法

翁丹西隆 (蕙丹色 创
,

枢复宁 )是一种新

型的
、

高 度选 择性 的 S H T
3

受体 拮抗剂
仁̀

· ’ 〕 。

临床上用于癌症患者因化学疗法或放射疗法

引起的恶心
、

呕吐
。

用高效液相色谱法测定人

血浆中翁丹西隆的方法较 多
,

但血浆样品的

处理均 采用液
一

固萃取法 .s[
`〕

,

方法 繁琐
、

费

时
。

我们以液
一

液萃取为前处理
,

高效液相色

谱法紫外检测测定人血浆 中翁丹西隆浓度的

方法
,

并获得了满意的结果
。

1 实验部分

1
.

1 仅器
、

样品及试 剂

仪器
: v a r ia n 5 0 6 0 高效液相色谱仪

; v a r i
-

a n u v
一

1 0 0 紫外检测器
; R h e浏 y n e 7 1 2 5 型进

样阀
; 5 0 以x样品定量管

; H P 3 3 9 0 A 积分仪
;

G L
一

20 全 自动高速冷冻离心机 ( 湘仪
一

T o M Y

公司 )
。

样品
:

翁丹西隆标准品
,

由香港大学 o gl e

教授赠送
;
片剂 (每片含

o n d a n se t r o n 8 m s )批

号
: L o T W o o 3 l F E

,

G la x o
产品

。

试剂
:

乙睛
、

醋酸乙醋
、

冰醋酸
、

乙酸钠等

化学试剂均为市售分析纯
;
水为重蒸馏水

。

1
.

2 血 桨样品 预处理

取肝素化血浆 Z ml
,

加醋酸乙酷 6 ml
,

在

旋涡混合器上混旋 3 m i n
,

2 0 0 0 r / m i n 离心 5

m in
,

取上清液 (有机相 )5 m l 转移至另一试管

中
。

按上述步骤重复提取一次
。

合并二次提

取液
,

置 40 ℃恒温水浴上氮气流吹干
。

残留

物用流动相 1 00
.

0 川 溶解
,

振荡 3 m in
,

高速

离心 ( 12 o o o r / m i n
,

5 m i n )
,

进样分析
。

1
.

3 色语条件

色谱柱 z o r恤 x s il i e a
,

2 5 0 m m X 4
·

6 m m

In
,

5 林m
。

流动相由 6 0% 0
.

02 5 m o l / L 乙酸钠

缓冲液 (用冰醋酸调 p H 至 4
.

2 )
、

40 % 乙睛组

成
。

紫外检测波长 3 10 n m
,

吸收量 程 0
.

0 05

a u f s
,

流速 0
.

s m 一/ m in
,

柱温 3 5℃
。

在上述色

谱条件下
,

翁丹西隆色谱峰达到基线分离
,

保

留时间约 g m in
。

色谱图见图 1
。

1
.

4 方法论证

1
.

4
.

1 线性关系 取肝素化血浆 Z ml
,

精密

加入不 同量的翁丹西隆标准品
,

使血浆中药

物浓度为 1
.

0
,

2
.

5
,

5
.

0
,

1 0
.

0
,

2 0
·

0
,

4 0
·

0 n g /

m l
,

用上述方法进行萃取和测定
,

得浓度 c 对

峰高 H 的回归方程
:

C ~ 2.9 6H 一 34
·

9
, r -

0
.

9 9 9 6 ( n = 6 )
。

1
.

4
.

2 方法回 收率 在做工作曲线时
,

所得

的翁丹西隆的峰高分别与标准品直接进样的

峰高比较
,

计算回收率
。

翁丹西隆各浓度的回

收稿 日期 一9 9 4
一

0 8
一

2 9 ’ 北京第三制药厂
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收率见表 1
。

一任 \助̀̀口。口丙 J u的门一d

2
.

0
,

2
.

5
,

3
.

0
,

4
.

0
,

6
.

0
,

8
.

0
,

1 0
.

0
,

12
.

o h 由

肘静脉取血于肝素化试管中
,

离心取血浆
。

经

处理后
,

用高效液相色谱仪测定翁丹西隆的

含量
。

结果见图 2 所示
。

F 19 1
.

hC
r o 「n a t呢 r a m s f r o m h u m an p las m a e x t r a e st :

( A ) b l a n k
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sam
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F i g 2
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M ea
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眯
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T a b 1
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R ec vo
e r y o f o n dan 挑 t r

on
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A dd ed
n g / m l

F OU n d

n g / m l

R ec o ve yr
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3 方法精密度及检测限 配制一定浓

度翁丹西隆标准溶液
,

加入空 白血浆中
,

按上

述方法处理
。

在一天内测定 6 次
,

计算日内精

密度
;
每天测定一次

,

共测 6 d ,

计算日间精密

度
。

结果见表 2
。

方法最低检出血浆翁丹西隆

浓度为 I n s / m l ( s / N ) 3 计 )
。

T a b 2
.

P r e e i s i o n o f t h e m e t h喇
, .

=

C o n e二

n s / m l

W i t h i n 一 d a y (伴 a k h e i g h t )

云士
s 几 , D

,

%

6

eB t w e e n 一 d a y (沐 a k h e i g h t )

云士
5

sR D .

%

从实验结果可知
,

以醋酸乙酷为萃取溶

剂
,

采用液
一

液萃取法测定人血浆中翁丹西隆

浓度 的方法快速
、

简便
。

血浆样 品经 2 次萃

取
,

富集样品浓度
,

从 而增加 了检测 的灵敏

度
。

从图 1 可见
,

所采用的血浆样品的处理方

法及所选择的色谱条件
,

较好地去除 了血浆

杂质的干扰成分
,

在翁丹西隆色谱峰处无干

扰峰出现
。

本法回收率高 ( 95
.

22 士 3
.

5 8) %
,

重现性好 (咫 D < 10 % )
,

符合生物样 品的测

试要求
。

故本法适用于翁丹西隆临床血药浓

度监测及其药物动力学的研究
。
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5 方法应用

9 名健康志愿者 (年龄 21 ~ 23 岁
,

体重

54 一 64 k g)
,

经体检肝
、

肾功能正常
。

清晨空

腹 口服翁丹西隆片剂 8 m g
,

20 O ml 温开水送

服
。

服药 3 h 后可进食
。

于服药后 0
.

5
,

1
.

0
,
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d a n s e t r o n w a s e x t r a e te d f r o m Pl a s m a u s i n g e t h y l a e e at t e
.
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e o l u m n ( 2 5 0 m m X 4

.

6 m m I D
,

5 拼m ) a n d a n U V d e te e t o r w a s se t a t 3 1 0 n m
.

T h e m o b i le Ph a se e o n -

s is t e d o f 6 0% 0
.

0 2 5 m o l / L s川 i u m a e e t a te ( a d j u s t e d t o p H 4
.

2 w it h gla
e in l a e e t i e a e id ) a n d 4 0%

a e e -

to n i t r i le
.
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.
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.
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如 p l e

, r a p i d
, s e n s it i v e an d p r e -

C IS e
.

K e y w o r ds o n d a n s e tr o n ; P las m a e o n e e n t ar it o n ; l iq u i d
一
li q u id e x tr a e it o n ; H P L C

【 文摘 。 。 l】 肉桂油与 压环糊精包合物的制备 富

志军
,

张 涨
.

中成 药
,

一9 9 4
, i e ( 1 2 )

:
6一 7

采用饱和水溶液法
、

研磨法和胶体磨法三种方

法制备了肉桂油与 卜环糊精包合物
。

将三种方法制

备的包合物分别用无水乙醇洗至包合物近无肉桂油

香味
,

挥去乙醇
,

加水适量
,

连接挥发油测定器
,

按中

国药典 1 9 9 0 版方法测定所含挥发油量 (体积 )
。

结果

以 胶 体 磨 法 制 备 的 包 合 物 油 利 用 率最 高
,

为

3 6
.

7 2%
。

包合物用差示热分析法和 T L C 分析进行了

鉴定
。

【文摘 。。 3】 中药首乌类的研究 1
.

原植物调变和

商品鉴定 李 军
,

徐国钧
,

徐路珊
,

金蓉驾
.

中革

药
,

1 9 9 5
,

2 6 ( l ) : 3 3~ 3 5

对中药首乌类的原植物调查和商品鉴定表明
,

何首乌植物来源单一
,

另有同科 2 种植物的块根作

何首乌使用
;
萝雄科鹅绒藤属 6 种植物的块根分别

在不同地区作白首乌使用
。

列出了原植物鉴定检索

表
,

基本上搞清了首乌类的基源
、

分布和产销情况
.

l 文摘 。。 2 1 中药沙参类研究 v
.

镇咳祛痰药理作

用比较 屠鹏 飞
,

张
.

红彬
,

徐国钧
,

徐路珊
,

金蓉莺
.

中草药
,

1 9 9 5
,
2 6 ( l )

:
2 2~ 2 3

对常用的 10 种沙参类生药进行了镇咳
、

祛痰药

理作用比较
。

药材粉末用乙醇提取
,

回收乙醇后
,

浸

膏加少量蒸馏水振荡成混悬液
,

稀释后供试验中
。

结

果莱阳参
、

河南沙参
、

泡沙参
、

川藏沙参具有明显的

镇咳作用
,

川藏沙参
、

无柄沙参
、

泡沙参祛痰作用明

显
。

【文摘 。。 4】 蔓荆子挥发油的分析 吴知行
,

巴图

仑
,

杨尚军
,

周胜辉
,

周建明
.

中草药
,

1 9 9峨
,

2 5( l 2)
:

6 2 4

用水蒸汽蒸馏法提取蔓荆子挥发油
。

挥发油成

分的分析用 vo 10 1弹性石英毛细管柱 ( 25 m x 0
.

2

~ )在 G C
一

M s 系统上进行鉴定
。

载气为高纯氮
,

柱

前压 122
.

58 k aP
,

进样方式
:

分流进样 (分流比 1 0
:

l )
,

进样 口温度 2 50 ℃
,

柱温 50 ℃~ 2 50 ℃
,

质谱分辨

1 00 0
,

离子源温度 250 ℃
,

电流方式 EI
,

电子能量 70

e v
,

采用美国 N BS 数据库检索出 20 种成分
,

并用峰

面积归一化法测定其相对含量
。


