
草苷和内标、其他杂峰分离度不佳,峰形展宽; 当甲醇的浓度

为 50%时,积雪草苷的峰形好; 当甲醇浓度再高时, 保留时

间明显延长。故本文选择 50%甲醇溶液作为硼砂缓冲液的

溶剂。考察了背景电解质溶液的pH 值 (8. 0～ 9. 3)对分离的

影响。当pH > 9. 1时,样品与内标的分离度较差;当pH < 9. 1

时,所有峰位前移,分离度变差,柱效降低。选择 pH 为 9. 1

作为最佳pH 值。温度对迁移的时间不大,分离电压以 27 kV

为佳。
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·实验研究·
褶合光谱-标准加入法测定复方磺胺甲　唑片剂中 SM Z和 TM P
D eterm ina tion of sulfam ethoxazole and tr im ethopr im in sulfam ethoxazole tablet by convolution spectrum

standard add ition m ethod

闻　俊,陆　峰,殷学平3 (第二军医大学药学院药物分析学教研室,上海 200433)

[摘要 ]　目的: 探讨褶合光谱2标准加入法测定复方磺胺甲　唑片剂中磺胺甲　唑 (SM Z)和甲氧苄啶 (TM P)含量的可操作

性和准确性。方法: 采用 TM P 标准加入法,用紫外可见分光光度计采集吸收度信息,通过褶合光谱程序双组分定量分析系统

计算出 SM Z与 TM P 含量。结果: SM Z、TM P 平均回收率分别为 100. 42%、96. 83% , R SD 值为 0. 37%和 2. 55%。结论: 对

于处方比例悬殊且紫外光谱吸收强度差异大的双组分药物,在确定最佳标准加入量后,采用褶合光谱法可以不经分离同时测

定。

[关键词 ]　复方磺胺甲　唑;磺胺甲　唑;甲氧苄啶;标准加入法;褶合光谱法

[中图分类号 ]　R 97812　　　[文献标识码 ]　B　　　[文章编号 ]　02582879X (2004) 0720797201

　　复方磺胺甲　唑是临床常用的抗菌消炎药物,内含磺胺

甲　唑 (SM Z)和甲氧苄啶 (TM P)两个组分。《中国药典 (2000

版)》[1 ]采用等吸收双波长消去法分别在两种溶剂里测定其

两个组分的含量,操作较为烦琐。本研究运用褶合光谱法[2, 3 ]

结合标准加入法, 在同一种溶剂中不经分离同时测定 SM Z

和 TM P 的含量,操作简单,结果准确。〔1〕

1　材料和方法

1. 1　仪器和试药　Cary100 紫外可见分光光度计 (V arian

公司) ; 褶合光谱分析系统 (第二军医大学研制) ; SM Z、TM P

对照品 (取自上海新亚闵行药厂) ; 复方磺胺甲　唑片剂 (样

品 1)由上海利生制药厂生产,批号: 001252;自制样品 (样品

2)按处方比例混合原料药配制。所有试剂均为分析纯。

1. 2　溶液配制　精密称定 SM Z 100 m g, TM P 40 m g,分别

用无水乙醇溶解并定容于 100 m l容量瓶, 配成对照品贮备

液。精密量取适量对照品贮备液用 0. 1 mo löL N aOH 定容于

50 m l容量瓶中,配成对照品液。按 SM Z与 TM P 的处方比

例配制 5份不同浓度的模拟样品,其浓度范围控制在处方比

例的±10%之内,并且标准加入 TM P 适量。精密称定 5片复

方磺胺甲　唑片剂, 研细, 然后精密称取相当于 SM Z 100

m g、TM P 20 m g 的片粉适量,用无水乙醇溶解并定容于 100

m l容量瓶,配成样品贮备液。取出适量样品母液用滤纸过

滤, 精密量取其续滤液 0. 50 m l, 并准确加入 0. 50 m l TM P

对照品贮备液,用 0. 1 mo löL N aOH 定容于 50 m l容量瓶,使

其中 SM Z为 10 Λgöm l, TM P 为 6 Λgöm l。

1. 3　样品测定　以 0. 1 mo löL N aOH 溶液为空白, 用紫外

可见分光光度计分别采集 230～ 330 nm (间隔 1 nm )区间内

的对照品溶液、模拟样品液及样品溶液的吸收度数据,用褶

合光谱双组分分析系统处理。

2　结　果

2. 1　模拟样品回收率　褶合光谱双组分分析系统可根据模

拟样品回收率与 R SD 的结果, 自动寻找最佳测试条件为:

SM Z, N = 22, J = 1,W m = 251; TM P, N = 25, J = 4,W m = 241

(N 为褶合的点数, J 为褶合的阶数,W m 为平均波长)。

2. 2　样品测定　样品 1中 SM Z和 TM P 含量分别为标示量

的 100. 42%和 96. 83% ; R SD 分别为 0. 37%和 2. 55% (n =

9)。样品 2中的 SM Z和 TM P 含量分别为标示量的102. 02%
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和 101. 81% ; R SD 分别为 0. 54%和 1. 51% (n= 9)。

3　讨　论

　　药典法在 2种不同的溶剂中分别对 SM Z和 TM P 进行

测定[1 ]。药典法在 0. 1 mo löL N aOH 溶液中选用双波长等吸

收消去 TM P 的影响,测定 SM Z的浓度。但是在该溶液下,

TM P 浓度低且找不到消去 SM Z的等吸收点, 故换用 HC l2

KC l饱和溶液测定 TM P 浓度。

褶合光谱法则是在同一溶剂中对两个组分同时测定,所

以要求两组分的浓度均在良好的线性范围内。在复方磺胺甲

唑片剂中, SM Z和 TM P 的含量相差 5倍,当 SM Z取药典

法的测定浓度 10 Λgöm l时, TM P 浓度仅为 2 Λgöm l,吸收度

值过低。若配制时提高 TM P 浓度,会使得吸收度值增大超出

仪器允许范围,影响定量的准确性,故采用 TM P 的标准加入

法。通过绘制 TM P 的标准曲线得到 TM P 的线性范围为

3. 108～ 7. 198 Λgöm l。采用标准加入法会对测定结果的R SD

值带来影响,因此需要严格控制标准加入量,防止测定结果

的误差过大。采用 2倍标准加入量,使得样品液中的 TM P 浓

度达到 6 Λgöm l,可以满足测定的需要; 同时结果的 R SD 值

扩大了 2倍,但< 3%。

褶合光谱法可以不经分离同时测定双组分的含量[4 ] ,本

实验通过褶合光谱2标准加入法测定复方磺胺甲　唑片剂中
SM Z和 TM P 的含量,结果令人满意,说明对于处方比例悬

殊并且紫外光谱吸收强度差异大的双组分药物,确定最佳标

准加入量,采用褶合光谱法可以不经分离同时测定双组分的

含量。
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·临床研究·
Holter评价冠心病心肌缺血的作用
Holter in eva lua tion of m yocard ia l ischem ia in pa tien ts with coronary heart d isea se

胡建强,周炳炎,毛红娟,曹爱芳 (第二军医大学长海医院心血管内科,上海 200433)

[摘要 ]　目的: 探讨Ho lter检测评价冠心病心肌缺血的作用。方法: 200例行Ho lter检查的患者同时行冠状动脉造影,对

Ho lter检测到的心肌缺血结果进行分类,并冠脉造影结果为金标准进行评价。结果: Ho lter检测冠心病心肌缺血的敏感性为

56. 4% ,特异性为 50% ,假阳性率为 50% ,假阴性率为 43. 6%。缺血性 ST 段压低> 2 mm 组冠脉病变支数及狭窄> 90%的血

管支数均较 ST 段压低≤2 mm 组明显增多 (P < 0. 01) ; ST 段水平延长组中 4例患者均有冠脉重度狭窄, ST 段上抬组其中 2

例冠脉接近闭塞, 2 例冠脉无异常; ST 段压低> 2 mm 组多支病变的例数较其他组明显增多 (P < 0. 01) , 冠脉造影阳性而

Ho lter未监测到心肌缺血组狭窄> 90%血管支数明显减少 (P < 0. 01)。结论: Ho lter对检出冠心病多支病变及冠脉严重狭窄

患者所引起的心肌缺血具有较高的敏感性,并能判断心肌缺血的严重程度及检出伴随心肌缺血的心律失常。

[关键词 ]　冠状动脉疾病;心肌缺血; Ho lter;冠状动脉造影
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　　动态心电图 (Ho lter)可以记录心肌缺血时的心电图改

变,包括无症状心肌缺血,同时也可记录心肌缺血时伴随发

生的心律失常。但心电图 ST 2T 改变的影响因素众多,除心

血管疾病外,还有神经精神因素、电解质紊乱、内分泌代谢疾

病等,并且 ST 2T 改变表现形式多样。为了探讨Ho lter评价

心肌缺血的作用,我们总结分析了 200例冠状动脉 (冠脉)造

影病例的术前Ho lter检查结果,现报告如下。〔1〕

1　临床资料

　　1997年 2月至 2001年 12 月住院行冠脉造影的 200例

患者,男 108例,女 92例,年龄 37～ 82 (56. 3±6. 8)岁,均诊

断为冠心病或可疑冠心病, 其中伴高血压 85 例, 糖尿病 37

例,肥厚性心肌病 2例,瓣膜性心脏病 2例,并排除预激综合

征、束支传导阻滞、药物影响、电解质紊乱等情况。

Ho lter诊断心肌缺血标准: ST 段呈水平型、下斜型下移

> 0. 10 mV ,或较原水平下移> 0. 10 mV ,Q XöQ T≥50% ,持

续 30 s以上,与心绞痛症状一致的 ST 段抬高或延长, 伴或

不伴缺血性 T 波改变。冠脉病变标准:冠脉造影显示血管狭

窄≥50%为有意义狭窄。所计算的冠脉血管支数包括: 左主

干、前降支、左回旋支、右冠脉、直径> 2 mm 的对角支和钝缘

支。

2　结　果

200例患者中Ho lter心肌缺血阳性 109例,其中冠脉造
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