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摘要 }目的  建立盐酸吡格列酮片的溶出度试验方法 ∀方法  以 s qt°²̄r�盐酸为溶出介质 o采用桨法进行溶出度测定 o转速

为 xsµr°¬±o温度为 vz ? s qx ε o进行累积溶出百分率测定 ∀用紫外分光光度法在 uy|±°的波长处测定 ∀结果  该方法线性关

系良好 o回归方程为 � � s qsuu≤ n s qsu| oµ� s q||||k ν � {l o平均回收率为 tss qt h o� ≥⁄为 s qww h k ν � |l o盐酸吡格列酮片

各时间的累积溶出量和拟合后提取的参数均无显著性差异 ∀结论  测定方法简便 o结果准确可靠 ∀
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  盐酸吡格列酮k国外商品名 �¦·²¶l为日本武田制药厂研

制开发的胰岛素k�±¶l致敏剂≈t ou  o具有降低肝和外周组织

�±¶的抗性 o增加 �±¶依赖性葡萄糖的分配 o降低肝中葡萄糖

的输出 o减少肝糖原异生 o增加 �±¶受体敏感性 o且与给药剂

量呈相关性 o具有每日一次给药的特点 o临床适用于 µ型糖

尿病患者 ∀本实验对其溶出度的测定方法进行了研究 o现报

道如下 ∀

1  仪器与试药

× � p t{ss°≤ 紫外分光光度计k北京普析l ~� � ≥ p { 型

智能溶出试验仪k天津大学无线电厂l ~盐酸吡格列酮片k批

号为 stsuuw ostsuuy ostsvstl ~盐酸吡格列酮对照品k批号

sustty o二次精制 o含量大于 || qx h l ~实验用水为重蒸馏水 o

其它试剂为分析纯 ∀

2  方法

2 q1  溶出介质的选择

由于盐酸吡格列酮在水 !磷酸盐缓冲液k³�y q{l中均不

溶 o在 s qt°²̄r�盐酸溶液中溶解 o故选择用 s qt°²̄r�盐酸

为溶出介质 ∀

2 q2  溶出度转速的选择

取批号为 stsuuw的样品以 s qt°²̄r�盐酸为溶剂 o按中

国药典 usss年版二部附录 ÷ ≤ 第二法以不同转速kxs ozx o

tssµr°¬±l测定 ∀结果表明 o本品随转速的增加 o溶出量亦相

应增加 o结果以 xsµr°¬±较为适合 o见图 t ∀

图 1  转速对盐酸吡格列酮片溶出度的影响

Φιγ 1  ∞©©̈ ¦·²©µ²·¤·¬²±¤̄ ¶³̈ §̈²± §¬¶¶²̄∏·¬²± µ¤·̈ ²© ³¬²ª̄¬·¤2

½²±̈ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ·¤¥̄ ·̈¶q

ϖ2tssµr°¬± υ 2zxµr°¬± σ 2xsµr°¬±

3  溶出度测定方法的确定

3 q1  紫外吸收波长的选择

取盐酸吡格列酮对照品 o精密称定 o加水制成每 t°�中

含 usΛª的溶液 ∀另取处方量辅料配制成不含盐酸吡格列酮

的空白溶液 ∀分别取上述溶液 o以 s qt°²̄r�盐酸溶液为空

白 o用紫外分光光度计扫描 o结果表明盐酸吡格列酮在s qt

°²̄r�盐酸溶液中的最大吸收波长为 uy|±° o且辅料无干

扰 ∀

3 q2  线性范围的测定

取在 tsx ε 干燥至恒重的盐酸吡格列酮对照品适量 o精

密称定 o制成每 t°�约含 s quw°ª的 s qt°²̄r�盐酸溶液 ∀
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精密量取 s qx ot qs ou qs ov qs ow qs oy qs o{ qs ots°�于 xs°�量

瓶中 o用 s qt°²̄r�盐酸溶液稀释至刻度 o摇匀 o照紫外分光

光度法≈v 在 uy|±°的波长处测定吸收度 o其回归方程为 Α

� s .suu Χ n s .su| ,相关系数(ρl为 s q||| | ∀结果表明 o盐

酸吡格列酮在 u qx ∗ xsΛªr°�浓度范围内 o吸收度与浓度有

很好的线性关系 ∀

3 q3  溶液稳定性

取本品溶出液适量 o制成每 t°�中约 usΛª的 s qt°²̄r�

盐酸溶液 o在 uy|±°的波长处于 s ou ow o{ otu«测定 o吸收度

无明显变化 o溶液稳定 ∀

3 q4  回收率试验

精密量取/线性范围测定0项下储备液 { qs ow qs ot qs°�

分别置于于 xs°�量瓶中 o并于每份中加入处方比例的辅

料 o用 s qt°²̄r�盐酸溶液稀释至刻度 o摇匀 o制成高 !中 !低

浓度的样品 o同法测定吸收度 o计算回收率 o结果见表 t ∀

表 1  盐酸吡格列酮回收率试验

Ταβ 1  � ¦̈²√ µ̈¼ ²© ·«̈ ¤¶¶¤¼ ©²µ °¬²ª̄¬·¤½²±̈ �¼§µ²¦«̄²µ¬§̈

×¤¥̄ ·̈¶

加入量

rΛª

测得量

rΛª

回收率

r h

平均值

r h

� ≥⁄

r h

w q{u w q{w tss qw

w q{u w q{y tss q|

w q{u w q{v tss qu

t| qu{ t| quu || qz

t| qu{ t| qtw || qv tss qt s qww

t| qu{ t| qvs tss qt

v{ qxy v{ qxz tss qs

v{ qxy v{ qz| tss qy

v{ qxy v{ qvz || qx

4  溶出度的测定

取本品 o照溶出度测定法≈v  o以 s qt°²̄r�盐酸溶液

|ss°�为溶剂 o转速为 xsµr°¬±o依法操作 o经 v ox oz ots otx o

us ovs owx°¬±时 o取溶液 ts°�k同时补加 ts°�水l o滤过 o并

用水稀释一倍 o作为供试品溶液 ~另取盐酸吡格列酮对照品

适量 o用水溶解并定量稀释制成每 t°�中含 usΛª的溶液 o

作为对照品溶液 ~取供试品溶液与对照品溶液 o照紫外分光

光度法在 uy|±°的波长处分别测定吸收度 o按此法测定了三

批样品不同时间的累积溶出百分率 o结果见表 u ∀

表 2  三批样品溶出度测定结果
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§µ²¦«̄²µ¬§̈ ×¤¥̄ ·̈¶²± §¬¶¶²̄∏·¬²± µ¤·̈

时间k°¬±l
累积溶出率k h ohξ ? σl

stsuuw stsuuy stsvst

v | qut ? w q{z tt qvu ? v qw| ts qty ? v qz{

x uu qvz ? u qzx us qtw ? v qvx uw qv| ? v qw{

z vv q{{ ? u q|{ v{ qyz ? v qzt wt qxt ? v qs{

ts y| qwv ? u qz| zz qtu ? u qwv zu qvx ? u qww

tx |u qux ? t q{x |v qxy ? u qxx |z qt{ ? u qzy

us |z qx| ? t qzz |x qzx ? u qs{ |{ qs| ? u qs|

vs |z q|t ? t q{w |y qt{ ? t q{w || quu ? t qzv

wx |{ qyv ? t qz| |y quy ? t qyx || qwv ? t qv{

  由表 u可见 o试制的三批盐酸吡格列酮片样品在不同时

间测得的累积溶出率无显著性差异 o用威布尔k • ¬̈¥∏̄ l̄函数

拟合后自动求出的参数也无显著性差异 o见表 v ∀

表 3  三批样品溶出参数

Ταβ 3  ⁄¬¶¶²̄∏·¬²± ·̈¶·¬±ª ³¤µ¤° ·̈̈µ¶ ²© °¬²ª̄¬·¤½²±̈ �¼2

§µ²¦«̄²µ¬§̈ ×¤¥̄ ·̈¶

批号 Τ§k°¬±l ° Τxsk°¬±l

stsuuw tt qtw t qw| { qzu

stsuuy tt qvw t qvx { qyy

stsvst ts qt| t qxw { qsw

5  讨论

采用紫外分光光度法测定本品的溶出度 o方法简便 o结

果准确可靠 ∀样品在 v°¬±时片剂即开始崩解 o并有盐酸吡

格列酮溶出 o其溶出度差别较大 ∀当溶出时间 [ ts°¬±时 o三

批样品均已崩解 o但从溶出度测定结果可知 o片剂崩解后 o盐

酸吡格列酮片并未充分溶出 ∀

但当溶出时间 � us°¬±时 o所有样品的盐酸吡格列酮均

几乎全部溶出 o三批样品测定结果无统计学差别 o说明生产

工艺比较稳定 ∀
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