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摇 摇 咱摘要暂摇 目的摇 建立液质联用色谱法渊匀孕蕴悦鄄酝杂 辕 酝杂冤测定 杂阅 大鼠肝脏组织中丹参素钠的浓度遥 方法摇 肝脏组织样品

制成 浆后袁加入内标酮洛芬袁采用液液萃取方法进行预处理遥 色谱柱院阅蚤葬皂燥灶泽蚤造 悦员愿柱渊圆园园 皂皂 伊源援 远 皂皂 袁缘 滋皂冤曰流动相院甲
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芬 员怨苑寅员猿缘 皂 辕 扎 和 圆缘猿寅圆园怨 皂 辕 扎遥 结果摇 丹参素钠在 圆园援 圆 耀 员 园员园 灶早 辕 皂造 检测浓度范围内呈良好的线性关系渊 则 越 园援 怨怨怨 愿冤袁
低定量限为 圆园援 圆 灶早 辕 皂造袁日内精密度和日间精密度的 砸杂阅 约 员园豫 袁回收率在 怨圆豫 耀员园苑豫之间遥 结论摇 该方法灵敏度高尧快

速尧简单尧准确袁适用于肝脏组织样品中丹参素钠的含量测定袁可以满足药动学研究的需要遥
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摇 摇 丹参素咱阅渊 垣 冤鄄茁鄄渊猿袁源鄄二羟基苯基冤鄄乳酸暂是
中药丹参的主要活性成分袁具有扩张冠状动脉咱员暂 尧
抗炎尧抗氧化咱圆暂 尧抗凝血咱猿暂 尧抗血栓尧抗心肌缺血咱源暂 尧
抗肿瘤咱缘暂等作用袁并且能清除自由基和抗氧化咱远暂 袁
改善微循环袁调节血脂代谢咱苑暂 袁抑制血小板聚集咱愿暂

等作用遥 关于丹参素的检测方法有 蕴悦鄄哉灾咱怨暂 袁蕴悦鄄
云蕴阅咱员园暂 袁 蕴悦鄄阅粤阅咱员员暂 袁 砸孕鄄匀孕蕴悦咱员圆暂 遥 本 文 采 用

匀孕蕴悦鄄酝杂 辕 酝杂 方法建立了 杂阅 大鼠肝脏组织样品中

丹参素钠的含量测定方法遥
员摇 材料与仪器

员援 员 摇 药 品 和 试 剂 摇 丹 参 素 钠 对 照 品 渊 纯 度

怨怨郾 远豫 冤尧酮洛芬对照品渊含量 怨缘援 远豫 冤袁均由中国药

品生物制品检定所提供袁甲醇为美国 酝藻则糟噪 公司生

产的色谱纯试剂袁乙酸乙酯为上海胜德化工有限公

司生产袁甲酸为 云耘阅陨粤 公司生产袁浓盐酸为国药集

团化工有限公司生产袁水为去离子水遥
员援 圆摇 仪器摇 灾粤砸陨粤晕 员圆园园蕴 液相色谱鄄质谱联用仪袁
包括 灾粤砸陨粤晕 孕则燥杂贼葬则 圆员园 高压泵袁灾粤砸陨粤晕 孕则燥杂贼葬则
源员园 自动进样器袁灾粤砸陨粤晕 员圆园园蕴 匝怎葬凿则怎责燥造藻 酝杂 辕 酝杂
仪袁灾粤砸陨粤晕 酝杂 远援 愿 工作站遥 载宰鄄愿园粤 旋涡混合器

渊上海医科大学仪器厂冤袁悦砸猿蚤 台式高速冷冻离心机

渊栽澡藻则皂燥云蚤泽澡藻则 公司冤袁贼澡藻则皂燥枣蚤泽澡藻则 杂孕阅员圆员 减压离心

浓缩 渊 栽澡藻则皂燥云蚤泽澡藻则 公 司冤袁 匀粤鄄圆园圆酝 电 子 天 平

渊粤驭阅 悦燥皂责葬灶赠 蕴栽阅援 冤遥
圆摇 方法与结果

圆援 员摇 色谱条件 摇 色谱柱院阅蚤葬皂燥灶泽蚤造 悦员愿袁缘 滋皂袁圆园园
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皂皂 伊 源援 远 皂皂袁柱温 圆缘 益 袁流动相院甲醇鄄水 渊含

园郾 园员译甲酸冤渊愿园圆园冤袁采用等梯度洗脱方式袁流速

园郾 愿园 皂造 辕 皂蚤灶袁猿院圆 分流入质谱的流速为 园援 猿圆 皂造 辕
皂蚤灶袁进样量 圆园 滋造袁分析时间 怨援 园 皂蚤灶遥
圆援 圆摇 质谱条件摇 采用气动辅助电喷雾离子化电离

源渊耘杂陨冤袁负离子方式检测曰喷雾电压渊杂孕冤源 苑园园 灾曰
加热毛细管温度渊栽耘酝冤为 圆缘园 益曰碰撞气渊悦陨阅冤压
力 员援 远缘 皂栽燥则则曰源内碰撞诱导解离渊杂燥怎则糟藻 悦陨阅冤能量

为 员愿援 园 灾曰质谱扫描方式为多反应监测渊酝砸酝冤袁分
别测定丹参素钠和酮洛芬反应离子 皂 辕 扎 员怨苑寅员猿缘
和 皂 辕 扎 圆缘猿寅圆园怨曰扫描时间为 园援 缘 泽遥
圆援 猿摇 对照品溶液的制备摇 精密称取丹参素钠对照

品 员园援 员 皂早袁用甲醇定容于 员园 皂造 容量瓶中袁制备成

员援 园员 皂早 辕 皂造 的丹参素钠对照品溶液袁同时精确称取

一定量的酮洛芬袁用甲醇制备 园援 缘圆远 皂早 辕 皂造 的酮洛

芬供试品溶液渊内标溶液冤遥
圆援 源摇 组织供试品溶液的制备 摇 取 杂阅 大鼠肝脏组

织样品袁称重袁加入定量生理盐水制成 浆遥 吸取组

织 浆 员园园 滋造袁加入 缘园 滋造 内标渊酮洛芬甲醇溶液袁
缘圆援 远 灶早 辕 皂造冤袁涡旋 猿园 泽袁再加入 缘园 滋造 的盐酸溶液渊猿
皂燥造 辕 蕴冤袁涡旋 猿园 泽袁再加入 员 皂造 乙酸乙酯袁涡旋混合

猿 皂蚤灶袁缘 园园园 则 辕 皂蚤灶 离心 员园 皂蚤灶袁取上清 愿园园 滋造 转移

至另一 员援 缘 皂造 塑料离心管中袁冷冻离心机吹干袁员园园
滋造 流动相复溶袁涡旋混合 员 皂蚤灶袁员圆 园园园 则 辕 皂蚤灶 离心

员园 皂蚤灶袁取上清 圆园 滋造 进样检测遥
圆援 缘摇 专属性试验摇 按照野圆援 源冶项下方法制备空白

肝脏组织溶液尧含丹参素钠的供试品溶液遥 分别精

密吸取空白肝脏组织溶液尧含丹参素钠的供试品溶

液尧对照品溶液 圆园 滋造 进样并测定袁色谱图见图 员遥
结果表明袁肝脏组织中内源性物质不干扰测定遥

图 员摇 杂阅大鼠肝脏组织匀浆中丹参素钠的 蕴悦鄄酝杂 辕 酝杂图

员尧源鄄空白肝脏组织曰圆尧缘鄄空白肝脏组织 垣 丹参素钠标准样品 垣 内标曰
猿尧远鄄受试大鼠注射丹参素钠后 员园 皂蚤灶 后肝脏组织样品

圆援 远摇 线性关系考察摇 精密吸取不同浓度的丹参素

钠对照品溶液袁用肝脏组织 浆配成浓度为 圆园援 圆尧
缘园援 缘尧员园员尧圆园圆尧缘园缘 和 员 园员园 灶早 辕 皂造 的系列标准组织

液袁按野圆援 源冶项下方法处理进样遥 以丹参素钠和酮
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洛芬的峰面积比渊再冤为纵坐标袁以丹参素钠肝脏组

织浓度渊载冤为横坐标袁进行加权渊员 辕 载冤线性回归方

程为院再 越园援 园园源 怨猿缘载 原园援 园猿园 员圆源袁则 越 园援 怨怨怨 愿 渊灶 越
远冤袁在 圆园援 圆 耀 员 园员园 灶早 辕 皂造 范围内线性关系良好遥
圆援 苑摇 基质效应 摇 取空白肝脏组织 浆配制 缘园援 缘尧
圆园圆援 园 和 愿园愿援 园 灶早 辕 皂造 猿 种浓度肝脏组织 浆溶液遥
另取空白肝脏组织 浆样品怨 份袁残渣用园援 员 皂造 混合

标准品溶液复溶袁员圆 园园园 则 辕 皂蚤灶 离心 员园 皂蚤灶袁圆园 滋造 进
样分析袁为基质样品遥 空白肝和肠组织 浆基质样品

和标准品峰面积比值为样品的基质效应遥 基质效应

在 怨源豫 耀员园园豫之间袁说明组织样品基质不干扰样品

测定遥
圆援 愿摇 精密度与回收率实验摇 取空白肝脏组织 浆

配制 缘园援 缘袁圆园圆援 园 和 愿园愿援 园 灶早 辕 皂造 猿 种浓度进行连续

猿 凿 的 缘 份样本分析袁以考察方法的日内尧日间精密

度遥 同时以流动相代替空白肝脏组织 浆袁同样方

法配制 缘园援 缘尧圆园圆援 园尧愿园愿援 园 灶早 辕 皂造 的标准样品袁计算

回收率遥 低尧中尧高 猿 个浓度的准确度分别为渊缘园援 远缘
依 圆援 远苑冤尧渊员愿远援 源圆 依 员园援 愿怨冤尧渊愿园员援 园源 依 愿援 员源冤 灶早 辕
皂造曰日内精密度分别为 缘援 圆远豫 尧缘援 愿源豫 尧员援 园圆豫 曰日
间精密度分别为 猿援 缘怨豫 尧缘援 圆园豫 尧员援 园员豫 曰提取回收

率分别为渊员园园援 猿园 依 缘援 圆愿冤豫 尧渊怨圆援 圆怨 依 缘援 猿怨冤豫 尧
渊怨怨援 员源 依 员郾 园员冤豫 遥
圆援 怨摇 分析样品的稳定性摇 将丹参素钠标准溶液配

制的渊缘园援 缘尧圆园圆援 园尧愿园愿援 园 灶早 辕 皂造冤的肝脏组织 浆样

品袁按上述操作进行稳定性考察院肝脏组织样品室温

放置 圆 澡 的稳定性曰肝脏组织样品处理后放置 源 澡 的

稳定性曰室温与 原 愿园 益冻融 猿 次的稳定性曰 原 愿园 益
保存 猿园 凿 的稳定性遥 每个浓度点测定 缘 份样品与

放置 园 澡 的样本进行比较袁砸杂阅 均小于 员缘豫 袁稳定性

符合指导原则遥
猿摇 讨论与小结

猿援 员摇 内标物的选择摇 在内标溶液选择上袁考虑到结

构的相似性以及丹参素钠为酸性化合物袁先后尝试

了阿魏酸尧阿司匹林尧尼泊金甲酯尧山奈酚尧对羟基苯

甲酸遥 阿魏酸在分析过程中出现双峰袁而且在丹参

素钠子离子渊皂 辕 扎 越 员猿缘冤出峰时间很接近曰阿司匹林

响应太低曰尼泊金甲酯基线很高袁相同浓度响应为丹

参素钠的 圆园 倍渊一般内标和标准品相同浓度的响

应应在 员园 倍以内冤曰山奈酚无碎片离子出峰曰 后

选择了出峰时间合适尧无内源性物质干扰尧响应比较

适中的对羟基苯甲酸作为内标遥
猿援 圆摇 色谱条件的选择摇 选择固定比例的流动相洗

脱药物袁甲醇鄄水渊含 园援 员译甲酸冤 渊愿园圆园冤为流动

相袁采用固定比例的流动相洗脱药物遥 实验发现袁增
加流动相中的甲醇比例时袁分析时间缩短袁但是内源

性杂质的干扰比较大袁使定量误差较大袁因此选择甲

醇水渊含 园援 员译甲酸冤渊愿园圆园冤为流动相曰降低流

动相中的甲酸比例时袁响应变小袁峰形变差袁因此选

择加入 园援 员译的甲酸曰升高柱温时袁样品与内标出峰

会叠加袁因此选用 圆缘 益柱温遥 在柱温 圆缘 益袁流动相

为乙腈鄄水渊含 园援 员译甲酸冤渊员园怨园冤时袁样品出峰时

间为 员援 远苑 皂蚤灶袁内标出峰时间为 猿援 怨园 皂蚤灶袁分离度大

于 员援 缘袁且不存在干扰袁响应也比较高袁分析时间短遥
可以满足大量样品的快速测定的要求遥
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