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三
、

讨论

�一�双波长紫外分光光度法用等吸收波

长消除干扰时
,

仪器的波长一定要经过严格

校准
,

否则将会引入较大误差
。

�二 �等吸收波长选择的准确与否对测定

结果的影响很大
。

因等吸收波长选择在吸收

曲线的陡部
,

又因等吸收波长随浓度的改变

而稍有变化
,

故在测定等吸收波长时
,

最好配

成不同浓度的溶液进行测定
。

�三 �本法具有样品取量少
、

操作简便
、

结

果准确等优点
,

可用于医院制剂的快速检验
。
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摘要 本文利用偏最小二乘—
紫外分光光度法同时测定复方磺胺啥 陡银混悬液中磺胺啼吮银和醋

酸洗必泰的含量
�

平均回收率分别为
�
� ��

�

�� 士 。
�

�� 写和 ���
�

�� 士。
�

�� � �置信度 ��  �
。

实测三批样品
,

结果

准确可靠
。
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分光光度法是 目前应用最广泛的分析方

法之一
,

它简便快速
。

但当多种相互干扰的组

分共存 时
,

通常要进行烦琐的化学分离后再

分别测定
。

近年来兴起的应用化学计量学方

法不分离分光光度法同时测定多组分
,

已逐

步被人们重视[l
一

,
3
。

复方磺胺崛咤银混悬液中

磺胺嗜吮银和醋酸洗必泰两组分的吸收光谱

严重重叠
,

不能用分光光度法直接测得各组

分含量
。

本文借助于计算机
,

用偏最小二乘

(简称 PL S )一紫外分光光度法 同时测定 混

悬液中两组分的含量
。

一
、

方法原理

根据 比耳定律和 吸收光度加和性原理
,

对多组分(m 个组分)分光光度分析
,

均有如

下列矩阵方程
:

A 一 e
·

C ( 1 )

式 中 A 表示
n
个试样在 P 个波 长处的吸光

度矩阵
,

C 表示
n
个试样中 m 个组分的浓度

矩阵
, 。 为 m 个组分在 P 个波长处的摩尔吸

光系数矩 阵
。

当试样数
n 比组分数 m 大

,

且 。 已知情

况 下
,

通常用最小二乘法 (O L S) 即可求出试

样 中各组分的浓度
:(t 表示矩阵转置 )

C = (￡
‘ · ￡

)
一 ‘ · ￡, ·

A ( 2 )

但在实际测定 中发现 (2) 式得出的浓度不准

确
,

甚至出现负数
。

P L s 法不需直接求吸光系数
,

仅把浓度

矩阵和吸光度矩阵分解成如下特性向量的形

式
;

A 一 F
A ·

L

A

+ E

A

P L S 法的关键是在估测过 程中
,

根据特

性 向量的相关性来分解 C 和 A
,

吸光度对浓

度的回归为
:

Fe= F ^
·

V + E
d

( 4 )

式中 E
d
为随机误差矩阵

,

V 为 d 维对角回归

矩阵
。

采用校准试样即可求出 L
。 、

F
。 、

A 和 V
。

当测得待测试样在各波长处的吸光度向量

A o后
,

测试样的浓度为
:

C 。一A 。 ·

‘F

:

·

A )

! ·

v

·

L
。

( 5 )

二
、

实验部分

(一)仪器和试荆

岛津 U V
一

2 4 0 分光光度计
,

A S T 3 8 6
/

3 3

计算机
,

磺胺嗜吮银(上海化学试剂总厂 )
,

醋

酸洗必泰(南京化学试剂厂)
,

硝酸 (南京化学

试剂厂 )

贮备溶液 的配 制
:
密称 取 磺胺 啥 吮银

o一 0069 置 lo om l量 瓶中
,

滴加硝 酸使其溶

解
,

用 蒸馏 水 定溶
,

配 成 浓度为 1. o06 m g/

m l
.
精 密 称 取 醋 酸 洗 必 泰 0. 10069 置 于

10 0m l量瓶 中
,

用水溶解
、

定 溶
,

配成浓度为

1
.
004m g /m l

。

n
X P

n 又 a a X P

C ~ F e
·

L
e

n
X m

n
X

a a
X m

n
X P

+ E
e

n
X m

( 3 )

\ 、

、
口
~
一 ~ 一

~
、、、、 , 一

加。 大(n m )

式中 F
A 和 F 。分别为吸光度潜变元矩阵和浓

度潜变元矩 阵
,

L
A 和 L 。 分别为吸光度载荷

矩 阵和浓度载荷矩 阵
,

E

A

和 E 。 分别为吸光

度随机误差矩 阵和浓 度随机误差矩 阵(
a 为

维数
,
a

< <

n
,
a

< <
p )

。

图 1 碘胺咬吮银和醋酸洗
必泰的吸收光语

一一磺胺啥吮银 (7
.
54拌g / m l)

一 一醋酸洗必泰(1
.51u g / m l)

一
·

一混合液

(二 )实验方法

1
.
吸收光谱和浏蚤波长的选择



药学实践杂志 1996 年第 14 卷第 4 期 245

磺胺哮吮银和醋酸洗必泰的吸收光谱如 必泰含量很低
,

吸光度值小
,

不易准确定量
,

图 1 所示
。

从 图 1 中可知
;两组分在 280 一 故采用加入一定准确的醋酸洗必泰

。

2 3 O
n

m 之间均有最大吸收峰
,

故选择 280 一 4
.
校准模型的确定

230nm 为测定波长范围
,

每间隔 Zn m 测定吸 照处方 比例各主药含量波动士 30 %
,

按

收度
,

共 26 个波长测定点
。

正交设计原则
,

配制九组校准溶液
,

其中醋酸

2
.
峭酸对浏定体系的影响 洗必泰浓度增加十倍

。

在 280 ~ 23 0n m 波长

准确吸取磺胺嗜吮银和醋酸洗必泰贮备 范围内
,

每间隔 Zn m
,

测量并打印吸收度
,

把

液各 1
.
sm l置于 10 om l量瓶中

,

分别加入 。,

数据输入微机
,

用多组测定软件包计算
。

2

,

4

,

6

,

10 滴硝酸
,

用水稀释至 刻度
,

2
80 一 5

.
回 收率试验

23onm 波长范围内打印吸收光谱
,

结果光谱 按正交设计原则
,

准确吸取适量贮备液
,

图基本重合
,

表明滴加硝酸溶解磺胺啥陡银 再在每组中加入 1
.
sm l醋酸洗必泰贮备液

,

并不影响测定体系
.

配制九组试样
,

在 280一 230n m 波长范围 内

3
.
醋酸洗必泰的定贡加入 每间隔 Zn m 测量打印吸收度

,

经微机处理后

由图 1 可见
,

复方磺胺啥吮银 中醋酸洗 计算回收率结果见表 卜2
。

表 1 磺胺啥吮银和醋酸洗必泰回收率试验 结果

成玻啥吮银 醋酸洗必泰

编 加入t

号 雌/m l

O LS

回收t

雌/m l
回收t
拌g /m l

加入 t

拌g /m l
回收t
滩/m l

回收t
陀/m l

81”75097960306099.100100100100100100100
0,1,二O,11101几,二0

七口
00
工Jd
0o
u口
0...

……
‘
工
..几弓‘1几‘.几,曰,几1几,�

1 2
.

1 8 8 1 0 0
.

9 8

1 2
。

1
0

4 1
0 0

.

2 8

1 2

.

1 5
2

1 0 0

.

6 8

1 5

.

1 3 8 1
0 0

.

3
2

1 5

。

1 7 3 1
0 0

.

5 5

1 5

。

1 8 6 1
0 0

.

6
4

1
8

.

1
6

4
1
0 0

.

3 0

1 8

.

1 5 5
1 0 0

.

2 5

1 8

.

1 7 2
1 0 0

.

3
4

1 2

.

4 2
0

1 2

。

2 1 2

1
2

。

2 1
4

1 5

。

1
9 7

1 5

。

1
0 4

1 5

。

0
2

4

1 7

。

8 8 2

1 7

。

8
0 0

1 7

。

8 6
4

1
0

2

。

9
0

1
0

1

。

1 8

1
0 1

。

1
9

1 0 0

。

7 1

1
0 0

。

0
9

9
9

。

5
6

9 8

。

7 4

9
8

。

2 9

9 9

.

6
4

0

.

9 9
8

1

.

5 2 5

2

.

0 2
5

1

.

0 0
9

1

.

5 2 2

2

。

0
2 2

1

。

0 0 3

1

。

5 1 9

2

.

0
2

0 1 0 0

。

5 0

1

。

0 0 1

1

。

4
8

4

2

.

0 2 2

1

。

0
2

6

l

。

5
3

6

2

.

0
2 7

1

.

0 0
8

1

。

5 1 4

1

.

9 9
8

1 0 0

。

9
2

9
8

。

2 8

1 0 0

.

6 0

1 0 2

.

6
0

1 0 1

.

7
2

1 0 0

.

8
5

1 0 0

.

8
0

1
0 0

.

2
6

9
9

.

4 0

月了月了月才90
1

?

1
1.1,1

000000
..二,‘,几

...

……
,目心白
2
工Jd
5
1勺�付�00只工,几,主.二,几‘11孟,二.1‘l,二.山

3456
月‘�吕9

平 均 回 收 率
(% )曲
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.
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0
。
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1
0 0
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1 4 士 1
.
16

1
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1 0 0

.

4 9 士0
.
3 0

0
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3 8

1 0 0
.
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9 7

1
。
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¹

:

常规最小二乘法º
:
t 信度 95 % »

:
相对标准偏差

6
.
样品的浏定

按照复方磺胺啥陡银混悬液的处方配制

三批样品
。

精密量取样品 4ml 于 soml 量瓶

中
,

滴加硝酸使磺胺啥吮银完全溶解
,

吸取

lm l置 loom l量瓶中
,

同时加人 1
.
sm l的醋

表 2 样品浏定结果 (n 一3)

酸洗必泰贮备液
,

加水定容
,

摇匀
,

在 280 ~

230n m 波长范围内测量打印吸收度
,

把数据

输入微机
,

计算含量占标示量的百分率
。

并与

该品质量标准方法对照
,

结果见表 2
。

( 相 当于标示 t 的百分含童 % )

磺胺啼吮银 醋酸洗必泰

PL S 滴定法
.

P L S O LS 紫外分光光度法二
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批号一I

O 内的数值为标准偏差 SD

,
指示剂为硫酸铁钱

,

滴定液为 0
.lm ol /L 硫氛酸按

, ,
测定波长 254nm

,

E 监为 447
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药物不良反应
·

胃复安引起锥体外系综合征 1例临床分析

张 泉 徐邦文 王英歌

(解放军第 266 医院 承德 067000)

胃复安是中枢性止吐剂
,

副作用一般为

胃肠道反 应及皮疹
,

引起锥体外系反应 尚不

多见
。

目前
,

笔者遇到一例较为典型
,

现报告

如下
:

1
.
病例报告 患者女

,

16 周岁
,

因饮食

不宜而致腹胀
、

恶心
、

呕吐
,

诊断为消化不良
,

肌 注 胃复安 10 m g
,

30
m in 后 自觉舌 根有麻

感
,

2h 后 突然 出现不 自主头 向后 仰且 向左

转
,

舌体外伸
,

口角流涎
,

两眼上翻凝视
,

四肢

强直性伸直
,

持续约 sm in 自动缓解
。

既往体

健
,

无癫痛
、

瘪病及外伤史
。

查体温 36
.
5℃

,

脉博 80 次/m in
,

呼 吸 17 次/m in
,

血 压 14 /

IOK pa ,

神 志清楚
,

心肺听诊及脑 电图均 正

常
,

考虑 由胃复安所致
,

肌注阿托品 lm g
,

lh

后又发作一次
,

肌注安定 10 m g
,

入睡后未再

发作
,

随访 1 周无异常
,

嘱其今后禁用 胃复

安
。

2

.

产生机理 胃复安是普鲁卡 因酞胺

的衍 生物
,

主要通过抑制延脑催 吐化学感受

器而止吐
,

并可作用于植物神经中枢
,

增强贵

门括约肌的能力
,

促进食道和胃蠕动
,

防止食

管返流
,

松弛幽门
,

加速胃排空
。

该药是中枢

神经系统黑质纹状体内多巴胺的拮抗剂
。

它

易透过血脑屏障
,

阻断该部位多巴胺受体
,

使

得乙酞胆碱功能相对增强
,

即出现锥体外系

症状
。

3

.

区别诊断 胃复安引起锥体外系反

应易被误诊为脑炎
,

破伤风
,

癫痛
、

瘾病
、

帕金

森氏病等
,

在诊断时应注意以下几点
,

首先应

重视胃复安这一不 良反应
,

其次在查体中应

加以区别
,

如诊断区别于癫痛为神志清晰
,

区

别于流脑为不发热
。

第三应详细询问服药史
.

注意事项 胃复安长期应用可在体内蓄

积
,

胃功能不全者慎用
,

有特异敏感者及帕金

森 氏病者慎用
。

一旦在使用中出现锥体外系

反应
,

应立即停药
,

症状轻者 可 自动消失
,

重

者肌注阿托品及解痉镇静类药物
,

症状可 消

失
。

三
、

讨论

(一 )采用常规最小二乘法闭处理同样数

据
,

所得结果见表 1 ,

由此可知
,

偏最小二法

比常规最小二乘法优越
,

是一种 适用于批量

分析和结果准 确可靠的方法
,

而 且节省时间

和实验试剂
,

对仪器的要求低
,

重复性好
。

(二 )处方中醋酸洗必泰的含量相对于磺

胺嗜吮银少得多
,

为了克服低组分含量测定

误差大
,

采用添加法
,

可以减少测量和计算误

差
。
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