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非相关成分参比一倍率导数光谱法 

测定制剂中甲氧苄啶和磺胺甲嘿唑 

林黎 明 

(准坊市药品杞验所 ，滩坊 261041) 

提要 提出了非丰[I关成分参比一 f 牢导数光 法Ⅲ于删正疵台组分体系的基本原理和实验 

方法 本浩可用于待测成分和非相关成分导数光谱严重重叠且待测战分含量较低时的不经分离 

直接测定 试用本法消除丁甲铽苄啶 (TMP j和磺胺甲曙唑 (SMZ)及附加剂之问的相互干扰 ，从 

而棚f定了部分制剂巾的 TMP：用 。零交往 ’测 定 了 SMZ．平均回收率分别为 ：102 5±1 63％ 

(CV)和 100．3± 0 99％ (CV) 

关键词 非相关成分参比一 倍率导数光谱毡 ；I=f|氧 啶 ；磺胺甲曙畦 

前文曾报道过几种对重叠导数光谱进行数学解析的方法“一 ，并成功地应用于多组分混 

台物或中成药的不经分离直接测定 ， 。但当±}f分阃的导数光谱重叠很严重时 ，且待测组分 

的含量相对较低时 ，给导数光谱的进 -步解析带来困难或误差较大 。_本文提出了非相关成 

分参比一 倍率导数光谱法的原理和实验方法 ，可提高待测成分和非相关成分在测定状 

态下的相对浓度比 ，使方法的适应性大大增强 。 

磺胺甲唾唑 (SMZ)与甲氧节啶 (TMP)的复方制剂有多种剂型 ’ ，其中TMP的含量 

相对鞍低 ，测定方法多为用氯仿提取 ，于燥后用高氯酸滴定 ，操作较繁 ．误差较大 。用本 

法可不经分离快速测定制剂中的 TMP，用 零交法 ”测定 SMZ，从而达到同时测定目 

的 。方法简便快速 ，结果满意 

原 理 

设有带混浊背景或有其它辅形剂干扰的=：组分体系 。一成分定为待测成分X，一成分 

定为非相关成分 Y，且加和性良好 ：组分间线性无关 ；并符合 Beer定律 ；X较Y组分浓度 

低 

当混浊背景曲线为平行于横轴的直线 ，或为一次曲线 ，或为二次曲线 ，可随导数光谱的 

递阶处理而消除成为与基线重台的直线 。 

对于求导后仍然重叠的待测组分 X和非相关成分 Y的导数光谱 ，当混合测试液对空自 

在 Z处测量时 ．其导数值为 ： 

， D 鲁 ‘Cx 鲁 ．C (1) 
当试液以非相关成分 Y为参比液 ，在 l 处测定时 ，其导数值为 ： 。 
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D =鲁 +鲁 
= 鲁d2 +鲁(c) ) ． 、 d1． ) R 

同理 ：以非相关成分 Y为参比液在  ̂处测量时 ，其导数值为 

D 2=虫di： c 十 dgv
· (c —cR) 

f2) 

(3) 

式 中 C 为参 比液的浓度 ，因此 C 一C 表示混合测试液-}jY组分与参比液中 Y组分浓 

度之差 也即相对降低了 Y组分的浓度 ，戎称相对提高 r X组分浓度 、从而有利于测定和 

解析 。解上述两联立方程式得 ： 

。旷 (轰 )·。 [ 一(瓮 啬)·鲁] t 
如果用 K表示公式左端导数吸收系数项 ，用AE表示公式右端导数吸收系数项 式(4) 

可写成 ： 

DR 2一K ’ D l。。AE ‘ C (5) 

由式(5)可知 ，AD：Dm 一KD ．∞C 

K值可由K=粤} 粤}(6)求得：△E值可由△E=』 (7)求得，也可利 0̂
， 0^l 

用回归方程求得 

实 验 方 法 和 结 果 

一

． 仪器与试剂 

岛津 UV一2IOA型分光光度计 ，DES一2型导数附件 磺胺甲噼唑 、甲氧苄啶 (山东 

新华制药厂)：无水乙醇 (AR，潍坊市化工四厂)。 

二 ．TMP的测定 

(一)紫外吸收光谱及一阶导数光谱的绘制 

SMZ，TMP及赋形剂在无水乙醇中的吸收光谱图和一阶导数光谱见图 l、图2。 

(=)测定条件的选择 

， 用非相关成分参比～ 倍率导数光谱法对 TMP进行测定 。SMZ为非相关成分溶液 ，配 

制适当低干非相关成分溶液的 SMZ溶液作为参比液 ：对含有TMP和 SMZ的混和溶液作 
一 阶导数光谱扫描 ，见图 3 仪器参数为 ：狭缝 2nm，扫描速度 ：l00nm／min，渡长范围 ： 

350～ 220 rim，量程范围 ：±2ABS×2。测定波长组合选择在  ̂292 rllrl，L 254 rllrl处 ， 

混合物图谱和非相关成分图谱较为特征 ，适合 J=测量 。 

(三)K信及△E信的确定 - 

1．K值的确定 以浓度约为4n，5O，60pg／ml的SMZ乙醇溶液作为删定液 ：以浓度约 

为 20,ug／ml的 SMZ乙醇溶液作为参比液 ，按以上测定条件作一阶导数光谱扫描 ，测量 
● 

● ‘ 
‘ 
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．292 nm，l 254tilt1波长处的导数值 ，基线以上取正值 ，基线以下取负值 ，代人式 (6)计 

算X值 ，取平均值 ：K=一1 57。 

Fig I Absorption spectrum ofSM Z and TM P 

I．SMZ 2．TMP ： 3 Excipient 

2．AE值 的确定 精密称取TMP约0．02 g 

置 100ml量瓶中 ，用无水乙醇溶解并稀释 至刻 

度 ，精密吸取 2．0，2．5m1分别置 50ml量瓶中 

再加入与之相应处方比例量的 SMZ，用 无水己 

醇稀释至刻度 ，摇匀 ，以前述 SMZ参比液为参 

比，作 ·阶导数光谱扫描 ，测量 i。292nm，丑 

254 nm 处的导数值 D ．和 Dm 代人 (7)式 ， 

得 △E=一0．1825(均值 ) 

由式(5)可得测定混合物巾TMP浓度的数 

学模型 ：(Dm，+1．57·Dm．)=一0．1825·C 

(Dw 为负值)。 
．

(四)回收率测定 

按复方新诺明处方比例制备模拟注射液 ． 

(每 m1含 SM Z200mg，TMP加 mg)按前述 

方 法 操 作 ，井 作 一 阶 导 数 光 谱 扫 描 ，测 量 

。̂292 nm ， 254nm处的导数值 ，代人上述数 

学模型计算回收率。结果见表 1。 

三 ．SM Z的测定 

(一 )一阶导数光谱的绘制及测定条件 

Fig 2．Fl derivative spectrum ofSMZ and TMP 

!SMZ ； 2 TM P． 3-Excipient 

Fig 3．Non—relativecomponent rq,fereno~first 

derivative spectrum ofnon—relativeco mponealL 

(SMZ)and mixture ofcomponea]ts c1’MP+SMZ) 

1．Non—relativecompone~at(SMZ)；2．Mixture 

(TMP+SMZ) 3．Excipi~t 

按 TMP的测定(一)项下，绘制一阶导数光谱 (图 2，．用 零交法 测定 SMZ，选择 

波长 283 nm，TMP零交点处作为SMZ的测定波长 ，其它实验条件均同TMP。 
●  ● 

● 
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Mean r0c0verv 100．3±0．99％ (CV) 

(二 )线性试验 

精密称取 SMZ约 100mg，置 1o0ml量瓶中，用无水乙醇溶解 ，稀释至刻度备用 。精 

密吸取 0 5，1．O，1．5，2．O，2．5m1置 5Om1量瓶中，用无水乙醇稀释至刻度 ，摇匀 ，以无 

水乙醇为参比 ，作一阶导数光谱扫描 ，测量i 283 nm处的导数值作为定量信息 ，其回归方 

程为 ：AD=0 1857C一0，0080，r：0．9999。 

(三 )回收率测定 

精密吸取前述模拟复方新诺明注射液0．5，1．0 1．5m1置 5O ml量瓶中并稀释至刻度 

摇匀 按前述实验条件作一阶导数光谱扫描 ，测量 l 283 nm处的导数值 ，代入回归方程 

计算回收率 ，结果列入表 1 

四 ．样品测定 

取市售复方新诺明注射液 、复方新诺明片 、小儿复方新诺明冲剂 ，分别用前述方法对TMP 

和 SMZ进行不经分离同时测定 ，并与药典方法测定结果进行比较 ，(t<t cn O．05，P>O．05 1 

结果无显著性差异 (表 2)。 

Tab 2．Results of sample analysis cD=3) 

Batch 

No 

Labelied conl~nlt ％ 

~rimethoprim Sulfamethoxazole 

PR-r．．,ent Conventional 

method method 

Present 

method 

ConverttionaI 

method 
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讨 论 

本文提出了非相关成分参比一 倍率导数光谱法的原理和实验方法 。本法旨在解决混合 

组分体系中待测组分与非相关成分的导数光谱严重重叠 ，且待测组分含量较低 、信号较弱时 

的不经分离直接删定 。奉方法的特点是 ，用非相关成分参比，可允许适当加大样品取样量 ， 

使低含量待测成分的导数光谱信号增强 ，便于测量 ，也即提高了在测定状态下待测组分与非 · 

相关组分的信号的相对强度比 、更便于进行数学解析 ：对于选定的测定波长对处 ，待测组分 

导数光谱在不 {‘分特征的情况 F，也能进行测量 ，只要与非相关成分的加和导数光谱比较特 

征 ，就能满足测定要求 本文是在记录_r导数光谱的基础 J 对图谱进行解析 ，波长组合的选 

择以及系数 K，AE的求算均较直观简便 ：由于整个计算都是通过测量非相关成分的导数光 

谱及非相关成分与待删成分的加和导数光谱的信号值来确定的 ，其信号值足够大 ，所以尽管 

待测浓度很低 ，信号较弱 ，仍能获得较好的测定灵敏度 ：对于导数光谱哮严重重叠 ，且蜂高 

较接近而不易选择适当的测定波长组台的情况 ，用本法也能解决 。 

本法与 零交点 法结合完成了对制剂中TMP和SMZ的不经分离直接测定 、方法快 

速简便 回收率结果及样品测定结果表明其准确度和精密度均较满意 ，符合制剂检验要 

求 。 
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DETERM INAT10N oF TRIM ETHoPRIM AND SULFAM E— 

TH0XAZoLE IN PHARM ACEUTICAL PREPARAT10NS 

BY N0N —RELATIVE CoM POrNENT REFERENCE一 iUL· 

TIPLIER DERIVATIVE SPECTRoPHoToM ETRY 

LM  Lin 

14~?ybng l~slittcte f nm f-wP “ 26104] 

ABSTRACT This paper provides the basic principle and experimental technique of 

non—relative component reference—multiplier derivative spectrophotome!ry．The proce- 

dure overcomes the problem of overlapping in derivative spectrophotometry and  quantita- 

tire analysis of lower content component in mixture can be done without separation This 

method was investigated tO assay the contents of trimethopfim(TMP)and used to assay 

the zero crossing derivative spectrophotometry for the assay ofsulfamethoxazole(SMZ)in 

pharmaceutical preparations The average recoveries of TM P and SM Z were 102．5± 

1．63％ (CV)and 100．3±0．99％ (CV)respectively Theresults show thatit not onlycan 

effectively remove the interference from each other，but also give a higher sensitivity and ae 

curdcy- 

Key words Non——relative component reference——multiplier derivative spectrophotome- 

try：Trimethoprim ：Sulfamethoxazole 

英文季刊 《中国药学 》杂志 

试刊及征稿通知 

中国药学会主办的燕文季刊 《中匿药学 》《Journal ofChinese Pharmaoeutical Sciences》已获 1：gtgiIt 

将干 1991年 l2月出版．歧刊 本刊为英文的高级综合性药学期刊 每年f_}{皈阴期 向国内外公开发行 ． 

奉刊刊载药学各学科 (包括药物化学、天然药物及生药学 药剂学 ．药理学 药物舟析学等)的高水平 

的科研原著 。目的在于向国外及围内的英文读者赍绍我国药学科学的最新研究成就 ．促进国际学术空流 

本刊编辑部设在北京I'~F4大学药学院 、由楼2岑教授仃￡编 

现公开征集稿件 ， 容包括药学备学科的科研论文及研究简报 ，投稿项知 ： 

l来稿一式两份并附中文稿 。 

2．所有稿件请用 A4纸间行打字 叶|文稿如不能打字 则字体颂清晰 

3科研论文字数不超过A4纸 l2页 ，研究简报不超过 3页 

4．引用的参考文献应列出所有的作者名 、除书籍需列 书名外 ，期刊文章不列题目 

5．来稿需有单位介绍信(际编辑都特约作者外)。请勿 ·稿两投 (包括L{1文稿) 

6．其袅各项请参见《药学学报》投稿须知 

7．来稿请寄 ，100083 北京 淀区学院路 

北京瞰科大学筠学院 

英文季刊 《I『1同药学 编辑部 

维普资讯 http://www.cqvip.com 

http://www.cqvip.com

