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摘要:采用高效毛细管电泳法 ( HPCE)测定复方磺胺甲 唑片中磺胺甲 唑和甲氧苄啶的含量 运行电压

20kV 运行缓冲液为 25mml L 硼砂缓冲液( pH 值 8. 5)  压力进样 5s 检测波长 205nm 结果表明 该方法能够

成功分离磺胺甲 唑和甲氧苄啶 磺胺甲 唑和甲氧苄啶的线性范围分别为 25~ 200pg ml 和 5~ 40pg ml 
相关系数分别为 0. 9995 和 0. 9991 平均回收率分别为 99. 5% (RSD = 2% )和 97. 6% (RSD = 2% )  本方法

简便 ~快速 ~灵敏 为复方磺胺甲 唑片含量测定提供了一种新的分析方法 
关键词:高效毛细管电泳 复方磺胺甲 唑片 磺胺甲 唑 甲氧苄啶
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Abstract: To establish a capillary Zone electrophoresis method for the assay of compound
sulfamethoxaZole tablets. An HPCE method is used. The run buf fer used Was boric solution
( 25mmol L pH 8. 5) . The internal standard Was ribavirin. The running voltage Was 20kV and
the detective Wavelength Was 205nm. sulfamethoxaZole and trimethoprim Were separated
completely. The linear ranges of sulfamethoxaZole and trimethoprim Were 25~ 200 pg ml( l =
0. 9995) and 5~ 40pg ml ( l= 0. 9991)  respectively.The average recoveries Were 99. 5% ( RSD
= 2% ) and 97. 6% ( RSD = 2% )  respectively.
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复方磺胺甲 唑片是常用抗菌药 主要由磺胺
甲 唑和甲氧苄啶及一些制剂辅料组成 中国药典

2005 年版采用高效液相色谱法[1]测定其含量 曾报
道的测定方法还有双波长薄层扫描法[2]~ 卡尔曼滤
波分光光度法[3]~胶束高效毛细管电泳法[4]等 毛细
管电泳法是近年发展起来的分析方法 本实验采用
该方法中最常用的毛细管区带色谱模式成功分离复

方磺胺甲 唑片中磺胺甲 唑 ( SMZ)和甲氧苄啶

(TMP)  并以利巴韦林为内标进行定量分析 该方
法不仅分离度好 可以同时进行两组分测定 而且具

有良好的准确度 试剂用量少 操作简单 条件容易
控制 为复方磺胺甲 唑片含量测定提供了一种新
的分析方法 为下一步的溶出度方法研究打下基础 

1 实验部分

1. 1 仪器

P ACE System MDG 高效毛细管电泳仪 二极
管阵列检测器 ( DAD)  末涂层石英毛细管柱 50cm
> 50pm( i. d) (美国 BECKMAN 公司出品) ;有效长
度 40cm; Sartorius BP211D 电子天平 微孔滤膜(上
海市新亚净化器件厂生产)  
1. 2 试剂及材料
磺胺甲 唑对照品 ~甲氧苄啶对照品 ~利巴韦林



对照品 均为含量测定用 由中国药品生物制品检定
所提供;复方磺胺甲 唑片 市售品)  甲醇 ~硼砂 ~均
为分析纯试剂;所有溶液均用 Milli-C超纯水配制 O
1. 3 电泳条件
运行缓冲液为 0. 02mol/L 硼砂溶液  PH 值 8.

5) ;进样方式:压力进样 5S;运行电压 25kV;检测波
长 205nmO
运行缓冲液和样品溶液均需经 0. 45M 微孔滤膜

过滤后使用 O 每次用毛细管时 先用 0. 1mol/L 氢氧
化钠溶液冲洗 10min 再用水冲洗 5min 最后用运行
缓冲液冲洗 5minO 2 次测定之间用水和运行缓冲液
冲洗毛细管 5minO
1. 4 检测波长及内标选择
由于高效毛细管电泳法进样精度相对不如高效

液相色谱法 因此在制订含量测定方法时 优先考虑
内标法 O在拟选定内标物质中 例如 氯霉素 ~利巴韦
林 ~苯甲酸 ~扑尔敏等 因利巴韦林原料易得 水溶性
好 并且与两待测组分峰分离良好 样品测定无干
扰 最后确定以利巴韦林作内标 O 磺胺甲 唑在

280nm~甲氧苄啶在 250nm 处有吸收峰 见图 1)  同
时两者在 205nm 附近都有较大的吸收 经综合考
虑 确定检测波长为 205nmO

图 1 SMZ TMP 的 3D 光谱图

1. 5 溶液的配制

1. 5. 1 对照品储备液
精密称取磺胺甲 唑对照品 50 mg~ 甲氧苄啶

10mg 于 100 ml 容量瓶中 用甲醇溶解并稀释定容
至刻度 O
1. 5. 2 内标溶液
分别精密称取利巴韦林 10mg 置 100ml 量瓶

中 用水溶解并稀释定容至刻度 作为内标溶液 O
1. 5. 3 供试品溶液
取样品 20 片 研细 精密称取适量 约相当于磺

胺甲 唑 50mg)  置于 100ml 容量瓶中 加甲醇

70ml 超声 15min 溶解 加甲醇至刻度 滤过 取续

滤液 2ml 置 10 ml容量瓶中 加内标溶液 2ml 用水
定容至刻度 作为供试品溶液 O
1. 6 线性关系考察
精密量取对照品储备液 0. 5ml~ 1. 0ml~ 2. 0ml~

3. 0ml~ 4. 0ml 置 10ml 容量瓶中 精密加内标溶液各

2ml 用水定容至刻度 按上述电泳条件 进样测定
峰面积 O 以对照品的浓度 Mg/ml)为横坐标 以对照
品峰面积与内标峰面积之比为纵坐标 计算回归方
程 O 结果对照品与内标峰面积比值和各对照品溶液
的浓度之间 在 25~ 200Mg/ml 和 5~ 40Mg/ml 浓度
范围内 呈良好的线性关系 O
1. 7 精密度与重现性试验
取供试品溶液 进样 5 次 测得磺胺甲 唑和甲

氧苄啶的进样精密度 RSD 分别为 1. 1  1. 5   
 5) O 按溶液配制方法制备供试品溶液 5 份 进样测
定磺胺甲 唑和甲氧苄啶的含量 计算 RSD分别为

1. 2  1. 5    3) O
1. 8 回收率实验
精密称取已知含量的样品细粉适量 相当于 1/

2 处方测定量)  置 100ml 量瓶中 再分别加入对照
品储备液适量 按溶液配制方法制备所需测定溶液 
进样测定 计算磺胺甲 唑 ~ 甲氧苄啶的加样回收
率 测 定 结 果 得 到 的 回 收 率 分 别 为 99. 5 ~
97. 6    3) O

2 样品含量测定

取复方磺胺甲 唑片 20 片 研细 按照溶液配
制方法操作配制样品溶液 进样测定的电泳分离图
见图 2O 测得各组分峰面积与内标峰面积之比的平
均值代入标准曲线方程 计算各组分的含量详见表

1O 表 1 结果表明 本方法与中国药典方法无明显的
差异 O

图 2 样品电泳分离结果

a.甲氧苄啶 ; b.磺胺甲 唑 ; c.内标 O
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表 4 重晶石中砷回收实验结果

样品

编号

测定

次数

样品含砷量

< ng/ml)
加入砷量

< ng/ml)
测得砷量

< ng/ml)
回收率

< % )
l
2
3
4
5
6

5
5
5
5
5
5

l9. 2l
20. 37
62. l0
62. 78
l0l . 64
l02. 84

20
40
60
80
l00
l00

42. 02
68. 50
ll7. 63
l38. 43
l96. 23
20l . 42

ll4. 00
l20. 00
92. 53
94. 56
94. 59
98. 58

表 5 重晶石中汞回收实验结果

样品

编号

测定

次数

样品含汞量

< ng/ml)
加入汞量

< ng/ml)
测得汞量

< ng/ml)
回收率

< % )

l
2
3
4
5
6

5
5
5
5
5
5

0. 09
0. 09
0. 25
0. 255
0. 438
0. 435

0. l
0. l
0. 3
0. 2
0. 4
0. 4

0. l92
0. l98
0. 608
0. 478
0. 862
0. 952

l0l . 05
l04. 2l
ll0. 54
l05. 05
l02. 86
ll4. 0l

表 6 对比实验结果

样品 AS< % ) ~g< % )

本实验室 0. 00l70 8. 4> l0-6

桂林检验检疫局实验室 0. 00l65 8. 6> l0-6

广西大学实验室 0. 00l66 8. 0> l0-6

3 结论

本文用王水浸取样品 用氢化物发生-原子荧光
光谱法同时测定重晶石中的砷和汞 得到如下结论 

< l )比较了多种酸浸取试样 得出用 l0ml 王水
浸出砷汞的效果最好 

< 2)样品处理在 30min~ l00 C浸取完全 测定出
的荧光强度最大 

< 3)各共存元素对汞的影响在允许范围之内 少
数元素对砷的测定有较大干扰 但是硫脲-抗坏血
酸能有效的消除影响 

< 4)应用氢化物发生-原子荧光光谱同时测定重
晶石中的砷和汞在国内未见报道 因此本研究为氢
化物发生-原子荧光光谱法测定重晶石中的砷和汞
建立了线性好 ~检出限低 ~操作方便快捷的方法 
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表 1 含量测定结果

批号
SMZ<毫克/片) TMP<毫克/片)

本法 药典法 本法 药典法

200508l5 395. 6 400. 3 79. 5 79. 0
2005l020 389. 0 390. 0 82. 0 82. 5
2005ll05 398. 2 395. 5 85. 2 85. 0

3 结束语

本试验考察了 p~ 值和缓冲液对分离的影响 
结果显示 在 p~ 值 7. 5~ 8. 5 之间 分离度均能达
到要求 采用 p~ 值为 8. 5 的缓冲液 峰形较好 
试验中 对进样时间考察的结果显示 进样时间

太短 进样量太少 精密度不够理想;进样时间太长 
进样量太大 对样品的分离度有影响 最后确定进样
时间为 5S 
使用本方法则定片剂中的磺胺甲 唑和甲氧苄

啶的含量 与现行药典方法[l]比较无明显的差异 但

~PC 法操作简单 ~快速 并且不受因制剂辅料不同
带来的干扰 方法简便 为下一步溶出度方法制订打
下了基础 
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