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元环大环内酯类抗菌药物#抗菌

谱与红霉素%罗红霉素等相同#但对革兰阳性菌如链
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方法#它对化合物的结构破坏性小#适合有机分子和

生物分子的分离$质谱具有其他分析方法无可比拟
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血浆样品处理
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定量分析#进样量

3
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$
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特异性检测
"

分别使用空白血浆%空白血浆

加入克拉霉素及内标系列溶液#按,血浆样品处理-项

操作#进行质谱分析$

=$>$J
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线性关系
"

采用相同批次的空白血浆制备标

准曲线样本$用空白血浆及标准曲线工作溶液制备
'

个浓度水平的标准曲线样本$对理论浓度与实际值

)待测物与内标峰面积比值*进行线性回归#采用最小

二乘法对标准曲线所有浓度点进行拟合#权重因子为

!

"
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#在整个试验中保持一致$

=$>$K
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提取回收率和基质效应
"

将常规基质作为空

白对照样本#向该对照样本中添加待测物和内标按照

血浆样品处理制得低%中和高浓度样本$制备与上述

测试样本具备相同理论浓度纯溶液)待测物及内标*

作为参比溶液$以每一浓度所测得峰面积比值计算

基质效应$按照血浆样品处理制克拉霉素低%中%高

浓度的
#

个血浆样本#每一浓度
#

个样本分析#得到

色谱图并计算峰面积$

=$>$=L
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稳定性检测
"

使用低浓度样本和高浓度样

本进行稳定性$考察条件分别为人血浆样本在室温

条件下的稳定性%人血浆样本在
f"&g

和
f'&g

条

件下的长期稳定性%对于人血浆样本在
f'&g

条件下

的冻融循环稳定性$

>

"

结
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果
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质谱分析
"

将克拉霉素%克拉霉素
1

!#

01M

#

用乙

腈稀释至
3?

O
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S+

#采用针泵进样#进行碎片离子分

析#相应的扫描质谱图见图
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特异性
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经质谱分析#克拉霉素和内标克拉霉

素
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!#

01M

#

的保留时间为
!$&&S=?

左右#单个样本的

测试时间为
"$3&S=?

$见图
#

$结果表明#内源性物

质不干扰待测物和内标$
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图
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克拉霉素扫描质谱图

图
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克拉霉素
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准确度与精密度
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采用质控样本)
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!&&&$&&
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*评估待测样本精密度和

准确度#考察次数为
#

次$结果如表
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提取回收率和基质效应
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克拉霉素%克拉霉

素
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的基质效应为!低浓度)
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%中浓

度)

22$2h!$!
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%高浓度)
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$内标克拉霉素
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$结果表
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提取回收率均

较高且稳定#血样中基质对克拉霉素%克拉霉素
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的基质效应均较小$
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测定人血浆中克拉霉素和内标克拉

霉素
1
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