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好#定量下限为
!&$&?

O

"

S+

#检测的精确度高$

>$?

"

基质效应
"

315.

在低%中%高
#

个浓度的基质

效应分别为
2($3e

%

22$&e

和
!&"$&e

#相对标准差

分别为
%$'e

%

#$3e

和
!$2e

$内标奥卡西平的基质

效应为
2#$@e

#相对标准差为
($%e

$结果表明#待

测物及其内标在本实验选择的色谱和质谱条件下#可

忽略基质效应的影响$

>$F

"

回收率
"

采用沉淀蛋白法处理血浆样品#

315.

在低%中%高
#

个浓度的回收率分别为
'2$3e

%

2@$#e

和
!&!$"e

$提取回收率均大于
'3e

#具有较好的提

取回收率$

>$G

"

准确度与精密度
"

根据
c0

样品计算本实验的

准确度和精密度#结果表明#待测物
c0

样品测试结

果均符合生物样品测定有关要求#具体数据见表
#

$

每一浓度水平的
c0

样品的日内
RL<

小于
#$(e

#日

间
RL<

小于
"$3e

#相对误差)

R2

*在
&$3

#

'$&e

$

>$H

"

稳定性
"

高%低
"

个浓度的样本在室温放置
#

N

%处理后室温放置
"%N

%

#

次解冻循环#以及
f'&g

冰箱储存的
3&M

的长期放置等条件下的稳定性测定

结果表明#

315.

血浆样品在上述条件下均稳定#具体

数据见表
%

$

表
#

""

不同血浆浓度
315.

的准确度和精密度

项目
"&

"

O

"

S+ !&&

"

O

"

S+ 3&&

"

O

"

S+

平均值)

"

O

"

S+

*

"&$! !&'$& 3!&$&

L< "$# @$& "'$%

R2

)

e

*

&$3 '$& "$&

日内
RL<

)

e

*

#$( #$( %$"

日间
RL<

)

e

*

!&$# "$3 3$"

表
%

""

血浆中
315.

在不同存储条件下的稳定性$

(l#

%

315.

血浆浓度)

?

O

"

S+

*

室温放置
#N

"&$& 3&&$&

处理放置
"%N

"&$& 3&&$&

#

次冷冻循环

"&$& 3&&$&

f'&g

放置
3&M

"&$& 3&&$&

平均值)

"

O

"

S+

*

!2$% %'2$@ "&$( %2&$! "&$" 3!&$# "&$! %2"$"

L< "$% "2$! #$& "@$% !$2 "'$! "$' #&$#

R2

)

e

*

f#$& f"$! #$& f"$& !$& "$! &$3 f!$(

RL<

)

e

*

#$2 "$! ($@ %$% "$3 ($2 @$% #$(

?

"

讨
""

论

""

检测
315.

的需求很多#样品种类包括血液)血

浆%血小板*%脑组织%胃肠道组织%肾上腺组织等#开

发出的检测方法也很多#但这些方法大多需要衍生化

或浓缩样本#需要进行复杂的前处理和较长的分析时

间#本实验采用沉淀蛋白前处理方式#避免了液液萃

取和柱前衍生化的复杂步骤#分析时间短#适合临床

大样本的快速检测需求$

笔者对色谱条件进行了优化#

315.

是高极性分

子#尝试使用
8LCFG>

公司的
5=P=B

亲水性色谱柱进行

分析#但与谢天发等&

!(

'研究结果不同的是#在此色谱

柱上不能获得良好的峰形用于定量#因此本实验转而

采用传统的
0'

色谱柱#优化梯度洗脱#避开了柱前沿

的出峰时间而获得良好的保留及优异的峰形用于准

确定量$在流动相的选择上#可应用离子对试剂来调

整
315.

的保留时间#但离子对试剂容易带来色谱柱

平衡缓慢%峰形较差%流动相配置繁琐等弊端#而且离

子对试剂抑制质谱的负离子响应信号而影响仪器的

后续检测$笔者通过优化梯度洗脱获得了良好的峰

形$采用
&$"e

甲酸水作为水相#较
&$!e

的甲酸水更

(

2#@"
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能改善峰形$当沉淀蛋白后直接进样时#标准曲线相

关系数低于
&$22

#怀疑为待分析物与内标的基质效应

不同造成#故使用初始流动相稀释处理后的样本#以

降低基质效应的影响#当稀释倍数为
3

倍时可达到合

适的信噪比#并且标准曲线相关系数良好$

本方法根据生物样本分析的要求进行了周密的

验证#结果显示本方法灵敏#准确#可进行可靠的高敏

感性和高选择性的分析$

F

"

结
""

论

""

本实验利用高效液相色谱
1

三重四极杆质谱联用

技术的优势#对检测的
315.

的质谱参数进行了优

化#建立了一种简单%高效%准确的直接检测
315.

的

方法#经方法学验证可以满足生物样本定量检测的要

求#适用于临床及科研样本的快速检测$
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