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'检测急诊百草枯中毒患者血浆中百草枯水平
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能快速(准确(可

靠检测急诊百草枯中毒患者血浆的百草枯水平!对患者的治疗具有指导意义$
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百草枯是我国农业生产中目前仍在普遍使用是

一种除草剂#对人体有很强的毒性作用#是急诊科农

药中毒的常见类型#但是目前尚无解毒特效药#一旦

中毒#死亡率可达
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%快速&准确地检测

急性百草枯中毒患者血浆中的百草枯水平对抢救治

疗&判断预后具有非常重要的临床意义#而常用的光

谱法和色谱法操作繁琐&复杂#且稳定性差#极不适用

于急诊患者百草枯水平的检测#急需探索新的检测方

法'
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%临床检验中#高效液相色谱串联质谱*
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+以其高特异度和高敏感度备受关注'
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检测百草枯中毒患者血中

百草枯水平#积累了一定经验#现报道如下%
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资料与方法
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一般资料
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年
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月成都市

第五人民医院急诊科先后收治急性百草枯中毒患者
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例#均为口服
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例&误食
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例+%排除标准!*
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+伴有其他药物中毒$
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+合并心&肝&肾功能不全或既往有严重肺部疾病

者$*
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+信息资料不全者%所有患者均在入院
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内采集了血液标本#并及时采取了洗胃&血液灌流&抗

氧化剂治疗&激素治疗等抢救措施%根据治疗结果分

为两组#死亡组*入院
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例#其余
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为存活组%两组患者的性别&年龄&服药至入院时间

比较#差异均无统计学意义*
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两组患者临床资料比较
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仪器与材料
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公司生产#

3(8%&&&
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重四级杆质谱仪*美国爱博才思公司+#

4_=T&3

型旋

涡混合器*上海精科实业有限公司+#

3b_""&!
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析天平*日本岛津公司+#
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离心机*德国
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公司生产+%

$$/$/

!

药品与试剂
!

百草枯 *批号!
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$色谱级甲醇和甲

酸铵均购自上海安谱实验科技股份有限公司$实验用

水为本实验室配备的纯水$空白血液为本市中心血站

提供的健康献血者血液%
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标本处理
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采集的所有血液标本#以乙二胺

四乙酸二钾*
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标本制备
!

分别精密称取百草枯和乙基百草

枯标准品
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#用
!&&18
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容于各溶液中#分别从中吸取
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"
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的百草枯的乙基百草枯工作液%分

别吸取
!&&

+

8

空白血浆和标本上清液#分别加入
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管底部#再分别加入
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8

乙基百草

枯工作液和乙基百草枯工作液及
#;&

+
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甲醇$密封
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#
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室温下
!"&&,

"
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%分

别吸取
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在两支
!$;18

小瓶中#再加入
"&&

+

8

纯水混匀待测%
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水平分析
!

采用
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甲酸胺水溶液

*含
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甲酸铵+为流动相
3

&乙腈为流动相

0

#梯度洗脱后#在流速
&$#;18

"
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&检测波长
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&进样量为
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&柱温
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和不同的质谱条件

下#根据百草枯峰面积与乙基百草枯峰面积的相对值

计算血浆百草枯水平#见表
"
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表
"

!!

百草枯和乙基百草枯质谱条件

化合物
母离子
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子离子
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射入电压
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碰撞电压
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百草枯
:"$']!'!$& ;& T "& T

乙基百草枯
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方法学评价
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曲线及线性
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种水平

将百草枯工作液逐级稀释%以百草枯水平为
4

轴#百

草枯峰面积与内标峰面积的比值为
W

轴绘图#观察其

线性情况%
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准确度和精密度
!

取未稀释百草枯工作液
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+
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分别加
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+

8

甲醇#混匀$配制成高水

平*

:T:#$&&@

D

"

18

+和中水平*

<;:;$&&@
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+的

标准液$取稀释为
%T:$&&@
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"
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的百草枯溶液
!

18

#加甲醇
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#混匀#配制成低水平*

!<#$&&@
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+标准液%各水平标准液平行制备
;

份#进样分析

观察批内准确度和精密度#每个水平每天检测
!

次#

连续检测
#O

#观察批间准确度和精密度%

$$1$'
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稳定性
!

各水平标准液室温融化*重复冻融

!

'
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次+后分别室温放置
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&
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#
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放置

!

周#

\T&Z

冰箱中冻存
!

个月#进行检测#观察高&

低水平标本处理后的室温放置稳定性&冻融稳定性及

长期存储稳定性%
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统计学处理
!

采用
R(RR!'$&

软件进行统计学

分析%计量资料呈正态分布#采用
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表示#组间比

较采用
P+@@=_E?C@B
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A

检验%采用受试者工作特

征*

*Q)

+曲线评估血浆百草枯水平对临床结局的判

断价值#以
E
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为差异有统计学意义%
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结
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果

/$$

!

*Q)

曲线
!

根据百草枯水平同百草枯峰面积与

内标峰面积比值构成的坐标绘制的
*Q)

曲线图*图
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+%由图
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检测百草枯的
*Q)

/$/
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准确度和精密度评价
!

根据
!$%$"

评价方法检

测出的
;

份制备样品各水平标准液的平均值和连续
#

O

检测的水平变化#计算出高&中&低水平标准液批内&

批间的相对标准偏差*

*R6

+#见表
#

%不同水平百草

枯血浆样品的批内准确度为
:&$<![

'

!&:$:"[

#批

间准确度为
:!$!![

'

!&T$&<[

$高&中&低水平批内

和批间检测值与理论值的偏差均在
]

*

%$%'[

'

:$';

+

[

#高&中&低水平及的批内和批间
*R6

均
$

!;[

#完全符合要求%

/$1

!

稳定性评价
!

不同水平标本在不同环境下&放

置不同时间的准确度结果#见表
%

%所有标本水平变

化结果均在
!!;$&&[

的上限要求内#稳定性完全符合

要求%

表
#

!!

不同水平百草枯血浆样品的准确度和精密度检测结果#

G]<

(

[

$

标本
准确度

批内 批间

精密度

批内 批间

低水平
:"$'<]"$!; :%$:#]#$T" '$"<]!$#< T$'"]!$&<

中水平
!&"$'<]#$!; :T$%;]%$T# <$'T]&$TT '$";]&$<'

高水平
!&%$''];$!; !&!$;%]<$;" ;$"<]&$': <$%']&$;T

表
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测定百草枯水平的稳定性评价#

[

$

标本
室温放置

"E TE !O

冻融

!

次
"

次
#

次
"

'

TZ

放置
!

周
\T&Z

放置
!

个月

高水平
!&:$'; !!"$T< !!&$'; !&!$'; !&"$'% !&;$T' !!!$&< !!#$"T

中水平
!&<$%# !&'$<< !&T$#< !&&$T' :T$<T !&"$#; !&T$!T !&:$';
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临床检测结果
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例急性百草枯中毒患者血浆

百草枯水平为
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#平均
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#经急诊积极抢救治疗#

!:

例患者得以生存#其余
%%

例患者抢救无效#在入院后

#&O

内陆续死亡%死亡组与存活组的血浆百草枯水

平没有一个明显的数值界限标志#但死亡组的血浆百

草枯水平为*
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#远高于存

活组的*
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#二者比较差异有

统计学意义*
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$
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+%同时发现#血浆百草枯水平

超过
#&&&@
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的患者无一存活#且呈现出血浆百

草枯水平越高#预后越差的趋势%
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讨
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论
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急性百草枯中毒后形势危急&后果严重#及时&准

确地检测急性中毒患者血浆中百草枯水平是抢救成

功的关键之一#而血浆中百草枯的成分含量变化快&

检测难度极大#因此#有关血浆百草枯水平检测方法

的探索一直是急救医学和临床检验医学中的热门课

题'

<

(

%事实上#检测百草枯生物标本的方法很多#常

用的就有气相色谱*

X)

+&液相色谱*

8)

+&固相萃取

*

R(U

+&质谱*

PR

+等
%

类形态不同的检测方法以及由

此联合发展而产生的液
=

液萃取*

88U

+&气相色谱
=

质

谱*

X)=PR

+&液相色谱
=

质谱*

8)=PR

+&高效液相色谱

*

S(8)

+

'
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%近些年来#一些新型检测手段的应用又

产生了血浆百草枯水平检测的新方法#如微波辅助萃

取*

P=3U

+&磁性碳纳米管萃取&毛细管电泳*

)U

+&原

子荧光光谱法等'

T

(

%这些检测方法提高了百草枯生

物标本水平检测的可靠性#但存在的局限则是操作繁

琐&耗时#极不适用于临床检验中的准确&简便&省时

的要求%

在临床实践中#高效液相色谱分离范围广&对化

合物结构破坏性小&检测准确度高#质谱对标准标本

要求低而敏感度高#串联质谱在此基础上又进一步提

高了其检测准确度%因此#

S(8)=PR

"

PR

是一种集

高效液相色谱和串联质谱优越性为一体的联合分析#

已广泛应用到多种血液成分检测的临床实际中'

:
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%

临床实践中#笔者开展了将
S(8)=PR

"

PR

用于检测

血浆百草枯水平的尝试性研究#结果显示#这种方法检

测血浆百草枯水平的线性范围为
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#基本上能涵盖绝大部分百草枯中毒患者的血浆

百草枯水平范围$准确度和精密度非常高#稳定性较

好%笔者分析这是因为百草枯是强极性物质#在溶液

中带双重阳离子的化学特性#采用
S(8)=PR
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PR

#选

择以分离效果较好的色谱作为质谱的进样系统#峰位

置无干扰#从而分离好&速度快#检测准确度高'

!&=!!

(

%

除了设备先进外#选择正确的操作程序和方法也是一

大关键#笔者选择
(EB@>1B@BF.?@BCBF1Ŝ 8̂)

色

谱柱*
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#

"$<

+

1

+#以
![

甲酸胺水

溶液*含甲酸铵
";&11>L
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8

+和乙腈分别为流动相

3

&

0

#建立
S(8)=PR

"

PR

#从而弥补了传统离子对试

剂的缺陷'

!"

(

#也减少了标本处理步骤#每份标本检测

时间都控制在
<1?@

内#充分体现了
S(8)=PR

"

PR

检测血浆百草枯水平的可靠性和优越性'

!#

(

%

需要指出的是#本研究属于回顾性分析#只探讨

S(8)=PR

"

PR

检测急性百草枯中毒患者血浆百草枯

水平方法的可靠性和实用性#其检测结果与文献

'

!%=!;

(报道的类似研究结论基本一致#即用
S(8)=

PR

"

PR

检测血浆百草枯水平适用范围广&准确度和

精密度高&稳定性好#并证实死亡组的血浆百草枯水

平远高于存活组*

E

$

&$&;

+%但本研究也存在一些不

足#主要体现在未进行回收性评价#就临床检验效果

来说#没有研究出百草枯中毒导致死亡的血浆百草枯

水平临界值#尤其对于采取不同治疗方法#如洗胃&血

液灌流&抗氧化剂治疗&激素治疗等抢救措施前后血

浆百草枯水平变化情况#并与相关文献研究结果'

!<

(进

行比较和印证#这些都有待于在今后的研究中进一步

探讨%

综上所述#根据百草枯的结构特点及化学性质#

以
S(8)=PR

"

PR

方法检测急性百草枯中毒患者血

浆百草枯具有干扰少&简便快捷&结果准确可靠等优

点#就急性百草枯中毒患者的临床检验&水平检测而

言#实用性强#值得在急诊科进一步推广%
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