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可预示胎儿早产及先兆子痫的可能性)

+

*

#也常用于非孕妇女肿
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HJK

#进样量
'*

-

0

+在优化后的质谱条件和色谱条件下#以
'*

-

0'K

6

"

H0

!

+

标准溶液进样#其保留时间为
.('/HJK

#柱效及
!

+

与杂质

峰的分离度均良好+

表
'

!

不同浓度氟化铵对
!

+

检测的响应值和
2

'

$

氟化铵浓度$

HH=A

"

0

& 响应值
2

"

$

*(*' +(/*h&*

)

&*.&

*(*) .(+*h&*

)

&*)/

*(&* )()*h&*

)

&',.

*()* .('*h&*

)

,*'

/('

!

萃取条件的优化
!

二氯甲烷萃取率不到
&*<

#不宜采

用+乙醚萃取能力强#但是毒性很强#对工作人员的毒害大#尽

量考虑使用其他替代的萃取剂+正己烷及乙酸乙酯毒性比乙

醚小#在
)*j

左右都能气化+选择样品与萃取剂的体积比为

&i'

#采用一次萃取的方法#在优化好的色谱,质谱条件下对不

同比例的正己烷"乙酸乙酯的萃取率进行了比较#最后选择正

己烷"乙酸乙酯$

)*

"

)*

#

?

"

?

&作为萃取剂+确定了萃取剂的种

类之后#对萃取剂的量和萃取次数进行了优化+准备
%

,

"

两

组样品#考察了样品与萃取剂体积比分别为
&i&

,

&i'

,

&i+

,

&i.

时#

'

次萃取后的萃取率分别为
.*(:,<

,

/)(,&<

,

-

/.+&

-
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#综合考虑萃取效率,经济,环保等因素#最后

选择加入萃取剂体积为样品体积的
'

倍+

'

!

讨
!!

论

!!

已有文献报道#气相色谱
5

质谱联用方法测定血清
B!

+

等

甾体激素#这些方法都有很好的特异性#但是往往反应通量很

低#需要较大体积的血清样本+目前#也有利用同位素稀释液

质联用法$

1#5085W2

"

W2

&检测血清中的
B!

+

#但是实验中采

用了衍生的步骤#而衍生实验对于实验人员的专业要求较高#

不利于各个实验室的普及+本研究采用液液萃取后直接进行

085W2

"

W2

测定的方法#以
!

+

5'5+5.5

&+

8

+

作为内标加入血清

样本中#混合均匀后进行液液萃取#用
8&/

反相色谱柱分离#

分析时间为
/HJK

#定量用
!21

负离子模式选择离子监控模式#

!

+

的离子对为
H

"

T'/,

'

H

"

T&.)

$定量&#

H

"

T'/,

'

H

"

T&,&

$定性&+对应的内标离子对为
H

"

T':*

'

H

"

T&./

$定量&#

H

"

T

':*

'

H

"

T&,.

$定性&+

085W2

"

W2

与高效液相色谱分析$

S908

&在流动相缓冲

液的选择和有机相的选择方面有显著差异+因为
085W2

"

W2

在选择流动相缓冲盐时要考虑缓冲盐的挥发性及其对分析物

形成带电离子的影响+因此#对
085W2

"

W2

流动相缓冲盐的

种类进行优化#对色谱峰的峰形具有重要意义+缓冲盐的浓度

对提高离子响应#增加检测灵敏度也有很大影响+梯度和进样

量的优化#可以选择适合的保留时间#使得色谱分离结果满足

定量检测的要求+

从前期利用
1#5085W2

"

W2

技术建立
!

+

常规检测方法的

经验和文献报道分析)

'

*

#前处理中可能出现萃取效率较低的问

题#该文献采用乙醚进行萃取#其萃取率仅为
.)<

+虽然使用

了内标#萃取率对方法的准确性几乎没有影响)

&&5&+

*

+但萃取

率太低会直接影响仪器的检测限和定量限+本研究选用二氯

甲烷,乙醚,正己烷"乙酸乙酯混合液等多种萃取剂进行萃取条

件的优化+正己烷对
!

+

的一次萃取效率在
+<

以下+纯乙酸

乙酯萃取效率较高#但乙酸乙酯萃取时易发生乳化现象#会影

响萃取重复性及延长吹干时间#故应减少乙酸乙酯用量+因

此#本研究最终选择正己烷"乙酸乙酯混合液作为萃取剂+考

虑到不同的组成比例对萃取率的影响#本研究考察了不同比例

的正己烷"乙酸乙酯的萃取率#当乙酸乙酯的体积浓度大于或

等于
)*<

时#该混合萃取剂具有良好的萃取率+因此#本研究

选择正己烷"乙酸乙酯$

)*

"

)*

#

?

"

?

&作为萃取剂+不同萃取剂

量对血清
B!

+

的萃取率也有显著影响+综合考虑到实验的效

率#减少氮气吹干的时间和节约萃取剂#综合考虑萃取效率,经

济,环保等因素#本研究选择样品与萃取剂的体积比为
&i'

#

'

次萃取进行后续研究+

综上所述#本研究对
1#5085W2

"

W2

测定血清
B!

+

的方法

进行了系统研究#在此基础上#对质谱,色谱条件和前处理方法

进行了优化#减少了衍生化步骤#得到了较好的结果+在后续

的研究中#将以优化的
085W2

"

W2

方法为参考进行样品的前

处理#进而建立人血中
B!

+

检测的参考方法+

参考文献

)

&

*

">ECPJGUQ9

#

SBCCA

O

dQ

#

d@AL$Q(̀ KG=K

b

B

6

@C>L>ECNJ=A

?@AB>EI>CP>>K&.@KL''P>>UE=F

6

>EC@CJ=KJKN>A@CJ=KC=

M

N>K@C@AEGN>>KJK

6

F=N#=PKE

O

KLN=H>

)

Q

*

(9N>K@C#J@

6

K

#

'*&'

#

+'

$

+

&!

'::5+*&(

)

'

*

SB@K

6

^

#

2

M

JKU#8

#

2GDK>JL>N!

#

>C@A(W>@EBN>H>KC=F

BKG=K

b

B

6

@C>L>ECNJ=AJKE>NBHI

O

AJ

V

BJLGDN=H@C=

6

N@

M

D

O

5

C@KL>HH@EEE

M

>GCN=H>CN

O

@KL@EE>EEH>KC=FCD>@GGBN@G

O

=FGD>HJABHJK>EG>KCJHHBK=@EE@

O

E

)

Q

*

(8AJK8D>H

#

'*&.

#

;*

$

&

&!

';*5';/(

)

+

*

XAE>K3$

#

#BKEH==N52B3

#

8@

M

BNN=#

#

>C@A(8=NN>A@CJ=K

I>CP>>KE

M

=KC@K>=BE

M

N>C>NH IJNCD @KL HJL5CNJH>EC>N

H@C>NK@AE>NBH>ECNJ=A

)

Q

*

(QW@C>NK]>C@A$>=K@C@AW>L

#

'*&.

#

',

$

.

&!

+,;5+/*(

)

.

*

]@B

M

>A5"@L

6

>NQW

#

]BDNH@K"Q

#

B̂^

#

>C@A(8=H

M

@NJE=K

=FAJ

V

BJL GDN=H@C=

6

N@

M

D

O

5C@KL>H H@EE E

M

>GCN=H>CN

O

#

31%

#

@KL!012%H>CD=LEF=NH>@EBN>H>KC=FBNJK@N

O

>E5

CN=

6

>KE

)

Q

*

(8@KG>N!

M

JL>HJ=A"J=H@NU>NE9N>?

#

'*&*

#

&:

$

&

&!

':'5+**(

)

)

*

d=AF=NL24

#

%N

6

=BL>AJE8Q(W>@EBN>H>KC=F>ECN=

6

>KEJK

G=PREHJAU

#

DBH@KHJAU

#

@KLL@JN

OM

N=LBGCE

)

Q

*

(Q#@JN

O

2GJ

#

&:,:

#

;'

$

:

&!

&.)/5&.;+(

)

;

*

d>JEEI@GD%

#

]N>

O

H@KK!

#

SBIAd

#

>C@A(!KT

O

H>JHHB5

K=@EE@

O

=FBKG=K

b

B

6

@C>L>ECNJ=AJKE>NBH@KLE@AJ?@LBNJK

6

M

N>

6

K@KG

O

)

Q

*

(!a

M

8AJK!KL=GNJK=A

#

&:/)

#

/;

$

'

&!

&,/5

&/.(

)

,

*

7D=ED W

#

#D@N4c

#

%AJ!

#

>C@A(S=H=

6

>K>=BE>KT

O

H>

JHHBK=@EE@

O

=F>ECNJ=AJK

M

JGC=

6

N@H@H=BKCE

)

Q

*

(8AJK

8DJH%GC@

#

&:/+

#

&'/

$

'

"

+

&!

''+5'+&(

)

/

*

">KK9%

#

W@U=PEUJ72

#

!

6

@KQ]

#

>C@A(3>

M

N=LBGJIJAJC

O

=F

NJEUFJ

6

BN>EJK'KL5CNJH>EC>NH@C>NK@AE>NBHEGN>>KJK

6

F=N

L=PKE

O

KLN=H>

!

G=H

M

@NJE=K=F'A@I=N@C=NJ>E

)

Q

*

(8AJK

8D>H

#

'**;

#

)'

$

&&

&!

'*/,5'*:.(

)

:

* 韩丽乔#庄俊华#黄宪章
(

质谱技术及其在临床检验中的

应用)

Q

*

(

检验医学#

'*&+

#

'/

$

+

&!

')'5');(

)

&*

*

7BECW

#

-BAAJ>C!

#

7JN=BL"

#

>C@A(#>?>A=

M

H>KC

#

?@AJL@5

CJ=K@KLG=H

M

@NJE=K=F085W2

"

W2@KL31%H>CD=LEF=N

V

B@KCJFJG@CJ=K=F?>NC>IN@C>E5AJU>E>a5EC>N=JLEJK

M

N=E=5

IN@KGDH=AABEGE

)

Q

*

(Q8DN=H@C=

6

N"

#

'*&*

#

/,/

$

&:

&!

&./,5

&.:'(

)

&&

*

c@N@

M

JCC@8#

#

>̂K@UJE%

#

9@

M

@LJHJCNJ=B%

#

>C@A(%K>P

D=H=

6

>K>=BE>KT

O

H>JHHBK=@EE@

O

F=NCD

O

N=aJK>BEJK

6

6

A

O

G=

6

>K

M

D=E

M

D=N

O

A@E>I5CD

O

N=aJK>G=K

b

B

6

@C>E

)

Q

*

(8AJK

8DJH%GC@

#

+*/

$

&

"

'

&!

::5&*;(

)

&'

*

B̂^

#

3=H@KQW

#

1EE@

V

SQ

#

>C@A(_B@KCJC@CJ?>H>@EBN>5

H>KC=F>KL=

6

>K=BE>ECN=

6

>KE@KL>ECN=

6

>KH>C@I=AJC>EJK

DBH@KE>NBH I

O

AJ

V

BJLGDN=H@C=

6

N@

M

D

O

5C@KL>H H@EE

E

M

>GCN=H>CN

O

)

Q

*

(%K@A8D>H

#

'**,

#

,:

$

'*

&!

,/&+5,/'&(

)

&+

*

XJU=K=H@U=E$7

#

4EJCE@K=Bc!

#

[=

6

N@

M

D=E2!

#

>C@A(

%AA=EC>NJGJKDJIJCJ=K=F

6

A

O

G=

6

>K

M

D=E

M

D=N

O

A@E>@I

O

CD>

M

=C>KCJ@A@KCJLJ@I>CJGLNB

6

+5JE=

M

N=

MO

A.5

$

'5GDA=N=

M

D>5

K

O

A

&

5&

#

.5LJD

O

LN=5&5>CD

O

A5'5H>CD

O

A5

MO

NJLJK>5+

#

)

#

;5CNJG@N5

I=a

O

A@C>

)

Q

*

(9N=C>JK2GJ

#

&:::

#

/

$

&*

&!

&:+*5&:.)(

$收稿日期!

'*&.5&'5*)

!!

修回日期!

'*&)5*&5')

&

-

:.+&

-

检验医学与临床
'*&)

年
)

月第
&'

卷第
&*

期
!

0@IW>L8AJK

!

W@

O

'*&)

!

-=A(&'

!

$=(*&*




