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Determination of Clozapine in Blood by HPLC Wang
Chinghai, Zhang Shnwang and Zhou Liangmo

Dlian Instilute oChemical Pysics,Academia

Sinica,

A novel medicine,clozapine,is widely used
to cure mental illness.0.1g/ml of clozapine could
be easily determined by using 1ml sample.In this
work,the extraction of Clozapine and the selec-
tion of developer were investigated.B means
of the calibration curve method the concentra-

tions of clozapine in blood samples from 3 patien-
ts were determined.

薄层色谱法同时分析植物材料中的维生素Bl、B2、B6

藏荣春 马志超
（浙江农业大学实验中心 杭州）

随着野生资源的开发利用和营养食品的广泛研

究，提供多种维生素的快速、简便、高灵敏度的同

时分析方法日益重要。液相色谱法有效地同时测定

过医用多维片中的多种水溶性维生素[1,2，还只

报道过谷物和强化食品中VB1�VB2的同时分

析[3,4]１薄层色谱法曾用于多维医药制品中水溶

性维生素的分离、检测[5]，但灵敏度不高，未见

同时测定过天然材料中的微量水溶性维生素。本文

采用胶束增溶技术，在薄层色谱法中引入高灵敏的

萤光分析法，同时分析了植物材料中的VB1、VB2

和VB 6检出限分别达0.01g和004g。

实 验 部 分

（一）仪器和试剂 1.CS-930双波长薄层扫

描仪（日本岛津公司）；在20cm�220cm的清洁玻

璃板上，用0.5％羧甲基纤维素钠溶液-硅胶 G （青

岛海洋化工厂）�33:1.V/w）制成约0.35mm厚的

CMC硅胶G薄层板，自然干燥，点样前在110℃下

活化1小时。2．分析纯的正丁醇，氯仿，丙酮，乙

醇等溶剂，经重蒸；生化试剂VB1�VB （上海试

剂二厂），VD6 （上海试剂站分装厂）；按AOAC

法[6]配制氧化剂和维生素贮 备液，再配成约含

VB1、VB 5g/ml,VB6 12g/ml的混合标准液。

（二）实验条件的选择 1．正丁醇提取液的组

成：在水饱和正丁醇中加入少量6％的 Triton X-

100乙醇溶液，萃取VB1,VB和VB6的效率增加。

见图1。实验表明，提取液的组成以水饱和正丁醇

—6％Triton X-100乙醇溶液(23:2、V/V)最佳。

2.薄层色谱展开剂：试用文献[5]的展开剂并改变

用量比，分离效果不好。采用氯仿-乙醇-丙酮�220:

20:20V/V）基本展开剂，加入不同体积的氨水（或

醋酸）作展开剂，三种维生素的Rf值如图2变化。

考虑到样品溶液中的干扰物质和在碱性介质中维生

素易分解的特性，选定氯仿-乙醇-丙酮-氨水 （20:

20:20:10V/V）为薄层色谱展开剂。

（三）薄层色谱测定 1．色谱操作条件：狭缝

宽度1.2mm×�66mm；线性扫描；线性化器：SX=3,记



录峰高或峰面积：萤光检测：激发波长 330nm，发

射萤光通过2#滤波器。10l维生素标样溶液在C C

硅胶G板上点样展开后，用不同的激发波长扫描，峰

高记录于表1。由于这些维生素受光照后分解迅速，

表 1 10l维生素标样在不同激发波长下检
出的峰高(cm)

同一斑点的第二次扫描，峰高显著降低。为简化操

作，激发波长选用330nm。对VB1或VB2含量甚微

的样品，可两次点样，展开后 分别 在 360nm 和

330nm的激发波长下扫描。2．点样展开：在 CMC

硅胶G板上，以1.5cm的间隔用毛细管分别点10l标

样和样品溶液，边点边用小风吹干，在盛有展开剂且

已饱和的层析缸中展开，点样展开操作应避光，溶

剂前沿达12cm时，取出吹干，5分钟内扫描。3．样

品分析：按文献 [3]的步骤获磷酸化的样品溶液，

调节其pH为3.5�44.5�用正丁醇提取液连续萃取三

次。合并的有机相在60℃水浴上真空浓缩至体积小

于 1ml，用提取液定容为1ml，供测定。三种样品

的分析结果见表2，其色谱图和标样的色谱图见图

3。

表2 三种样品中维生素B1、B2�B6的分析结果

讨 论

（一）三种维生素的回归方程是：Y=1.846X

-2.301,�==0.992(VB1);Y=0.6354X+1.140,γ=

0.994(VB2);Y=0.7521X+1.132,�==0.986(B6)。

（二）水饱和正丁醇中加入少量表面活性剂，

可能生成了无数反胶束，亲水基位于含水中心，疏

水部分指向有机溶剂，增加了水和正丁醇的互溶性。

被萃取的维生素部分溶解于丁醇，部分分配在胶束

的含水中心，因而提取液的萃取效率提高了。

（三）本法灵敏度高，试剂普通，回收率约为

85％，大薄层板一次可分析多个样品，总时间较液

相色谱法省。
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Simultaneous Determination of Vitamins B、�B2 and
B6 in Plant Materials by Thin-Layer Chromatography
Zang Yongchun and Ma Zhichao Experimental
Centre,Zhein Agricultural University

A thin-layer chromatographic method assoc-
iated with highly sensitive fluorescence detection

makes it possible to accurately and simultaneo-
usly quantitate Vitamins B1,B2 and B6 in plant
materials.By adding a surfactant Triton X-100
into n-butyl alcohol extractint,the effectiveness

for extracting Vitamins is increased.

人参、当归中微量氟的离子色谱分析

吕 伟 吴雄伟 朱宏元
（同济大学测试中心，上海）

近年来，对中药研究的报道大多数侧重于有机

成份的分析，而对其中无机成份研究较少。文献[1]

报道了126种中药中微量元素的系统分析，但未

对人体必需的十四种微量元素之一— 氟进行测

定[2]７氟是人体必需的微量元素，对牙齿及骨骼

的形成和结构，以及钙和磷的代谢均有重要的作

用。维持人体内部微量元素平衡的主要来源是食物

和药物，为此本文选用人参和当归二种中药，用离

子色谱法测定其煎剂中的微量氟，对探讨中药中微

量成份的分布与疗效之间的关系有着一定的意义。

人参和当归中微量氟的离子色谱分析尚未见文献报

道，本文提出了一种简便、快速、准确地测定中药

煎剂中微量元素氟的可靠的分析方法。

实 验 部 分

（一）仪器与试剂 1．仪器：美国Dionex-

2020i型离子色谱仪，电导检测器，SP4270型积分

仪。2．试剂：氟离子标准储备液用优级纯氟化钠配

成img/ml�储于聚乙烯塑料瓶中，保存在冰箱中，

使用时稀释至所需浓度。淋洗液：0.0007mol/L
Na B4O7̀AB级）水溶液。再生液：0025mol/L

H2SO4̀AR级）水溶液。去离子水电导值小于

1.0s。

（二）样品制备 人参 （吉林）、当归 （甘

肃）用去离子水洗净烘干，分别称取5.00g和�110.0g

于500ml有柄磁坩埚中，加250ml去离子水。盖上

表面皿浸泡半小时，煮沸后再小沸半小时，趁热过

滤，滤液用去离子水定容于250ml容量瓶中，冷藏

备用。

（三）色谱条件 前置柱；HPIC-AG33mm

×50mm)；分离柱：HPIC-AS3(3mm×�2250mm)；

阴离子微膜抑制器(AMMS)涣淋洗液流速：2.0m

/min；进样量50l坏电导检测器灵敏度：10s；再生

液流速：1.4ml/min；SP4270积分仪纸速：0.25cm/

min晃温度补偿设置：1.7环峰高定量。

结 果 与 讨 论

（一）淋洗液和分离柱的选择 由于中药成份

比较复杂，样品中可能含有弱保留的乙酸和甲酸，

容易子与氟一起被其淋洗而干扰测定。为了使F-与

乙酸和甲酸分离增加定性的可靠性，我们分别用

HPIC-AS3柱，AS4A柱和AS5柱三种分离柱

和三种淋洗液 （NaB4O、NaHCO3和Na2CO/

NaHCO）的不同浓度对氟、乙酸和甲酸的合成样

进行了分离研究。实验结果表明用Na2CO3/Na

HCO3 稀溶液作淋洗液在三种分离柱上分离F-、乙

酸和甲酸时，虽然保留时间较短，但三者分离效果不

佳，F-峰与乙酸峰几乎重迭，严重影响F-的定性。

用NaHCO3稀溶液试验时F-⒎峰与乙酸峰能分离，

但彼此浓度不能大，否则就会互相于扰，保留时间

略长于上述淋洗液的保留时间。用NaB4O7稀溶液

作淋洗液时，在AS3分离柱上F-，乙酸和甲酸三者

分离效果最好，而保留时间比在其他柱上要长些。

综合考虑，本文选用HPIC-AS3作为分离柱，淋

洗液浓度用0.0007mol/LNaB4O7图1是F-、乙

酸和甲酸的色谱分离图。

（二）工作曲线 以F-的进样量对峰高作图

得到工作曲线见图2�氟的浓度在0.05.0g之间

与色谱峰高呈线性关系，其相关系数为0.9993。

（三）精密度、准确度与样品的测定 用本文

提出的色谱条件分析了人参和当归样品的煎剂。样

品稀释5倍，通过装有0.22m孔径的微孔滤膜以保


