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提要 采用毛细管色谱柱，槐胺碱作内标，以气相色谱法建立了一种测定人体血清中槐定碱浓度的方法。最低

检出浓度为0.05mg/L绝对回收率大于91.7％ 日内和日间变异系数小于8.9％。建立的方法已应用在肿瘤病

人滴注槐定碱药物的药代动力学研究中。
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1 前言

槐定碱具有抗癌[、抗菌和兴奋中枢神经系统[2

的作用，对动物体内槐定碱的研究已有报道[,4]为

了研究该药物在人体中的药代动力学，本实验采用

毛细管气相色谱法，以槐胺碱为内标物，建立了一种

测定该药物在人体血清中浓度的方法

2 仪器和试剂

仪器:GC-9A气相色谱仪，氢火焰离子化检测

器，C-R3A积分仪 试剂:所有试剂均为分析纯级，其
中三氯甲烷必须重蒸

3 方法

3.1 色谱条件

弹性石英毛细管色谱柱，25m 0.22mm，内涂

OV-101固定液 载气为高纯氮气，流速35mL/min，

分流比31:1 氢气压力4.9kPa，空气压力3.9kPa

汽化室温度290 ，检测器温度290 ，柱温260℃�

在上述条件下，槐定碱保留时间为 3.6min，槐胺碱

（内标）保留时间为4.7min。

3.2 血样处理

精确吸取1mL血清于10mL离心管中，加入

0.6g/L槐胺碱10L，振荡混匀 再加入1mL三氯醋

酸沉淀蛋白，振荡1min，离心10min，取上清液置于

另一15mL离心管中，加入20％氢氧化钠1mL，振荡

30s再加入7mL三氯甲烷，在旋涡混合器上振荡

5min，离心10min将上层水相用吸管吸弃，加入g
无水硫酸钠，在旋涡混合器上振荡1min，将三氯甲烷

吸出到另一离心管中，用1mL三氯甲烷洗无水硫酸

钠，合并抽提液，放入80℃的真空干燥器中真空抽

干 以10L三氯甲烷溶解残渣，进样1L分析

4 结果与讨论

4.1 标准曲线绘制

取8份1mL空白血清，每份加入0.6g/L槐胺

碱10L，再以0.1, 0.5, 1.0, 2.0, 4.0, 8.0, 15.0,

30.0mg/L的浓度加入槐定碱，按3.2项操作，然后

上机分析 以样品峰面积与内标峰面积的比值为横

坐标，以浓度(mg/L)为纵坐标，进行线性回归，得回

归方程Y=8.25X＋0.28r=0.999)

42 回收率实验

精确吸取含0.1, 4.0, 30g的槐定碱溶液，直接
上机分析，平衡操作 5次 再吸取同样含量的溶液，

分别加入到1.0mL空白血浆中，每个浓度配置5管，

按3.2项处理后上机分析 用峰面积计算回收率，结

果分别为92.3％ 2.1％，91.7％ 1.1％，96.5％±

0.8％ 用同样方法处理，得最低检出浓度为

0.05mg/L(S/N＞3)

43 精密度实验

按标准曲线样品配制方法，分别配制0.1, 4.0,

30.0mg/L三个浓度组的血样，按3.2项处理，测定

各浓度的日内和日间变异系数，结果见表1

表 1 精密度试验结果（n=5）
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4.4 肿瘤病人滴注槐定碱后血液中药物浓度的测

定

肿瘤病人滴注槐定碱后，按下列时间点取血:滴

注前，滴注停止，5min, 15min, 30min, 1h, 2h, 4h, 6h,

9h, 12h, 24h血液样本在2500r/min下离心10min，

分离出血清，在-25℃下保存至测定 9例肿瘤病人

滴注药物后的平均药-时曲线见图1

4.5 讨论

从图2-a可以看出，在3.6min和4.7min处无杂

峰干扰 从图2-b可见，样品峰和内标峰分离良好 本

实验使用毛细管柱进行分离测定，具有分离效果好、

峰形不拖尾、分析时间短等优点 在分析肿瘤病人血

清中的药物浓度时，未发现有杂质峰对本实验造成

影响，见图2-c从实验结果看，本方法的各项指

标均能符合临床药物分析对分析方法的要求 但在

处理样品时，所用的抽提溶剂必须重蒸纯化，否则很

容易造成干扰，影响分析结果
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Abstract An effective capillary gas chromatographic method for detenn ination of sophoridine in hum an

serum was established. Sophoramine was used as internal standard. The minium detectable liit of the

method was 0.05 mg/L. The calibration curve was linear from 0.1 to 30mg/L for sophoridine in serum.Re-

coveries exceeded 91.7% in serum.The coefficients of variation of within day and between day assay were

less than 8.9%.The present method has been applied to the sophoridine pharmacokinetics study of cancer

patients.
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