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表 5 静脉注射冬凌草甲素后的动力学参数
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双甲胖及其代谢产物的高效液相色谱分析

殷伯海 马 凤
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、
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型有机氮杀 虫 杀 蜡 剂
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其 潮 湿化合物长期贮存或在某

些溶刘中发生分解
; 在动物体内 也会

出现代谢作用
,

生成下列产物
:

由于双 甲眯合成路线和原料的来

源不同
,

导致产品组分产生差异
,

这

给分析带来一定的困难
。

为了解决这

一问 题
,

我们 ( 门 曾用薄层层析法成

功地对上述五组分进行了分离
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并测
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鼠体内含量的分布情况
,

其 方 法 简便
、

快

速
,

效果 良好
,

但不能定量 测 定
。

有 些 作

者 〔“
一

3 〕采用气相色谱法分析了双 甲 眯 的 含

量
。

就高效液相色谱而论
,

仅见 F
.

E
.

R i c -

k e

{tt
4 〕报导了分离双甲眯在生物组织中三种

代谢产物的情况
。

本实验采用国产液相色谱

仪
,

通过选择洗脱剂及其流速等条件实验
,

探讨了双甲眯及其分解或代谢产物的高效液

相色谱行为
,

找到了分离此五组分 的最佳条

件
,

并对双甲眯合成 产 品 进 行 了 定 量 测

定
。

实 验 部 分

仪 器和试剂
:

S Y一 01 型 液相色谱仪
,

北京分析仪器厂
。

紫外吸收检 定 器
,
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2 5生n o l ; 微量注射 器
:

5 或 功 微升
; 色 谱

柱
:

不锈钢制
,

柱长 10 厘 米
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内 径 5 毫

米
。

固 定相 : Y W G
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C
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H
。 7 , 1 0困 n ,

天津试

剂二厂 ; 采用四川分析仪器厂生产的 Z T J一 1

型液相色谱装填机
,

以四氯化碳
:

二氧六环

( 2 ` 1 ,

体积 /体积 ) 为溶剂进行 匀 浆 法 装

柱
,

压力为 35 0一 4 00 公斤 /厘米
“ 。

洗脱 剂 : 乙睛
、

甲醇和乙醇等均为分析

纯 ;
水用二次蒸馏水

。

双甲眯样品及
一

各种纯品均 由西北大学农

药组提供
。

结果及讨论

( 一 、 色语柱效能的 测 定
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,
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进 样
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,

分别测定了不同流速下的理论塔
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由上可见此 自装柱的柱效能可满足
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由表中数据可看出
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洗脱时
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双甲眯等五个组分峰形较好
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形窄且清晰
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并有一定的差值
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分离 比较理

想
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当改变 乙精一水体系 的 配 比 时
,

随 乙

腊的增加
,

水减少
,

则组分保留值变小
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如

双甲眯就是随洗脱剂极性的减小
,

保留值越

来越小
,

峰形越窄
,

效果变好
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故
,

其主要影响因素和机制有待 进 一 步 探

讨
。
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.
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.

饭复三次
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记录色谱图
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标准曲线的线性关

系 良好
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剂量器上脱样测
:

柱lC洗进检峰胶

用甲醇一水作 洗 脱 剂 时
,

其 配 比 以

6 : 4最好
,

虽可以分离四个组分
,

但结果 不

理想
。

(三 ) 双 甲眯的 定量测 定

定量分析双甲脉时
,

宜选择乙腊一水
,

( 8 : 2 ,

体积 /体积 ) 为洗脱剂
,

因为双甲眯

在此条件下出峰快
,

峰形好
,

其他组分又不

于扰测定
,

可用峰高法进行定量
。
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样品的测定
: 准确称取一定量的双

甲眯样品
,

在与上述相同的色谱条件下
,

测量

相应的峰高比
,

借校正因子 K计算其含量
。

双甲昧% “

测得结果见表 3

.lt 爵
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为验证本法的可靠性
,

将

表 3 双 甲胖样品测定的结果

编号 1 , 2样品用气相色谱法进行 分 析
,

结果

分别 为 8 .6 61 %和7 8
.

20 %
。

从此比较结果 可

知
,

本法对工业合成双甲眯产品进行检测是

可行的
,

并有 良好的重现性 ( 表 4 )
。
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高效液相色谱法测定人血浆中青霉素浓度

袁倚盛 宗秀峰 陈 刚

(南京军区总医院 )

青霉素类为 临床治疗学开辟了一条新的

途径
,

使很多传染病的死亡率大幅度下降
。

但应用青霉素的同时也带来了许多新问题
,

如细菌的耐药性普遍增加
,

毒副反应
,

过量

和无指征滥用
,

以及某些劳而无功的预 防性

使用青霉素等
,

这些都是经常碰到而又难 以

解决的问题
。

通过测定青霉素类的血药浓度
,

对青霉

素类的动力学参数作系统研究
,

针对不同病

例
,

考察不同制剂
、

不同的给药方法对治疗

的影响
,

从而调整临床用药方 案
,

降 低 费

用
,

并对某些特殊病例进行监护用药
。

过去用生物法和比色法测定体 内青霉素

类的浓度
,

前者误差大
,

后者易受血清和体

液中其他成份的干扰
,

并且两法都受到合并

用药的干扰
。

应用高效液相色谱法测定人血

浆中青霉素浓度 尚未 见报导
。

应用本法在临

床上测定 了五种以上青霉素的血药浓度
。

实 验 部 分
.

(一 )
·

仪器

色谱仪
:

C X 一8沮 高效液相色谱仪 (南

京分析仪器厂
`

)
。

进样器
:

六通平面阀
,

附5 0

微升取样管 ( M O D E L 71 05
,

R H E O D Y N E
,

U
.

S
.

A
.

)
。

积分仪
:

C一R IB ( S H I M A D Z U
,

J A P A N )
。

( 二 ) 化学试剂与标准品

化学试剂均采用市售分析纯级
,

不经处

理
。

青霉素 G ( 3 5 2 6厂 )
,

淡节青霉素 ( B R L
,

E N G L A N D ) 氨节青霉素 (上海第 四 制 药

厂 )
,

邻 氯青霉素 ( 上海第四制药厂 )
,

苯

哇青霉素 (上海第三制药厂 )
.

( 三 ) 样品制备

!
.

标准品储 备液的配制
:

用蒸馏水将

各种青霉素标准品配成所需要的浓度
。

2
.

标准样品的制备
:

分别取正常人血

浆 (肝素抗凝 ) .0 5毫升
,

各加 入相 应 量 的

青霉素标准品溶液使成一定的浓度
,

加 l 毫

升 o
.

3 3 N高氯酸
,

充分振荡
,

以 3 5 0 0转 /分离

心功分钟
,

取上清液进样
。

3一血浆样品的制备
:

取注射青霉素后

不同时间的病人静脉血 i 毫升 (肝素抗凝 )
,


