
奈替米星标准品和依替米星对照品的色谱图

¤p奈替米星标准品 ~¥p依替米星对照品
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2q5  重复进样精密度试验

取浓度为 sqxu| u °ª# °�
pt的依替米星对照品溶液 o按

照 / uqu0色谱条件连续重复进样 x次 o结果其平均峰面积为

tv sxuqs ? t{wkν � xl∀表明仪器精密度良好 ∀

2q6  溶液稳定性试验

取浓度为 sqxu| u °ª# °�
pt的依替米星对照品溶液 o按

照 / uqu0色谱条件连续重复进样 x次 o每次相隔 u «o结果其

平均峰面积为 tv sy| ? tvzkν � xl∀

2q7  加样回收率试验

取已知含量的同一批硫酸依替米星氯化钠注射液样品 |

份 o分别加入高 !中 !低不同量的对照品 o依含量测定法 o测定

其含量并计算回收率 o结果其平均回收率为 ktssqy ? tqtlh

kν � |l∀

2q8  重复性试验

  精密量取同一批硫酸依替米星氯化钠注射液 o取用量分

别相当于含量测定取用量的 {sh otssh otush o各 v份 o依

含量测定法 o测定其含量 o结果其平均标示含量为 ktssq| ?

sqvlh kν � |lo表明重复性好 ∀

2q9  样品含量测定

精密量取样品适量 o加流动相稀释成每 t °�中约含 sqw

°ª的溶液 o摇匀 o得供试品溶液 ∀分别取对照品和供试品溶

液进样 o按外标法以峰面积对数值计算硫酸依替米星氯化钠

注射液中依替米星的含量 o结果见表 t∀

表 1  样品含量测定结果 kν � vl

Ταβ 1  �¶¶¤¼ µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄ k̈ν � vl

批号 标示量 rh � ≥⁄rh

ussyttst |yqv sqxv

ussyttsu |xqy sqwt

ussyttsv |xqw sqtz

3  讨论

3q1  本实验由于流动相酸性较强 o³�为 sq|左右 o所以须

用能耐低 ³�的色谱柱 o否则会引起柱流失 ∀

3q2  三氟乙酸试剂用进口 ×∞⁄��公司生产的色谱纯 o如果

用国产三氟乙酸试剂 o流动相本底较高 o超出了检测器的检

测范围 ∀

3q3  蒸发光散射检测器是通用型检测器 o在本次实验中蒸发

光散射检测器的响应值和样品浓度不呈线性关系 o而是二者

对数值呈线性关系 o故本次实验计算过程均要做对数转换 ∀

3q4  采用的 � °�≤ 2∞�≥⁄外标法 o专属性强 o灵敏度高 o适合

于依替米星的质量控制 ∀
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  盐酸二甲双胍作为唯一一个临床使用的双胍类口服降

血糖药物 o目前国内外已有多种制剂产品上市 ≈t 
o质量参差

不齐 o这使得对各种制剂产品中盐酸二甲双胍的含量评价变

得尤为重要 ∀本文作者在实际工作中发现进行盐酸二甲双

胍含量测定的过滤过程中采用不同的滤材 o会对结果产生明

显的影响 ∀而中国药典 kussx版 l采用紫外分光光度法测定

盐酸二甲双胍的含量 ≈u 
o并没有对其过滤过程中所采用的滤

材做具体要求 ∀况且实际工作中 o由于一次测定过程往往只

采用一种滤材 o很难发现不同滤材对其含量测定结果的影

响 ∀因此本文通过试验 o揭示了不同滤材对制剂中盐酸二甲

双胍含量测定的影响 o为相关药品检验与使用单位合理 !准

确地评价盐酸二甲双胍质量提供了依据与参考 ∀

1  仪器和试药

1q1  仪器

紫外分光光度计 k�y新世纪 o北京普析通用仪器有限公

司 lo分析天平 k�≠tuso日本岛津 lo定性滤纸 k国产 � ! �

厂 lo微孔滤膜 ksq{ Λ°o国产 ≤ !⁄厂 l∀

1q2  试剂与药品

盐酸二甲双胍对照品 k自制 lo其他试药均为分析纯 ∀

2  方法

2q1  对照品储备液的制备

精密称取盐酸二甲双胍对照品 sqsxt ªo置 xss °�量瓶

中 o加水溶解并稀释至刻度 o摇匀 o作为对照品储备液 ∀

2q2  测定波长的确定

精密量取对照品储备液 x °�置 tss °�量瓶中 o加水稀

释至刻度 o摇匀 ∀于 uss ∗ wss ±°处进行扫描 ∀在 uvv ±°处

有最大吸收 o吸收系数为 z|{∀

2q3  采用不同滤材的测定值比较

精密量取盐酸二甲双胍对照品储备液 x °�o置 tss °�

量瓶中 o用水稀释至刻度 o摇匀 o作为对照品溶液 o照紫外分

光光度法 o在 uvv ±°的波长处测定吸收度 o作为对照组 ∀分

别采用 �厂的定性滤纸 o�厂的定性滤纸 o≤厂的微孔滤膜 o

⁄厂的微孔滤膜过滤对照品储备液 k依次编号为 � !�!≤ !⁄

组 lo精密量取续滤液 x °�o置 tss °�量瓶中 o加水稀释至

刻度 o照分光光度法 o在 uvv ±°的波长处测定吸收度 ∀

2q4  回收率试验

分别精密量取盐酸二甲双胍对照品 vssouxsouss °ªo按

处方比例称取辅料混匀 o置 uxs °�量瓶中 o加水 o充分振摇

tx °¬±o使其溶解 o加水稀释至刻度 o摇匀 o采用微孔滤膜过

滤 ∀精密量取续滤液 x °�o置 tss °�量瓶中 o加水稀释至刻

度 o照分光光度法 o分别在 uvv ±°的波长处测定 v次 o计算

回收率 ∀

2q5  精密度试验

精密量取盐酸二甲双胍对照品 vssouxsouss °ªo按处方

比例称取辅料混匀 o置 uxs °�量瓶中 o加水 o充分振瑶 tx °¬±o

使其溶解 o加水稀释至刻度 o摇匀 o采用微孔滤膜过滤 ∀精密

量取续滤液 x °�o置 tss °�量瓶中 o加水稀释至刻度 o照分光

光度法 o分别在 uvv ±°的波长处测定 y次 o计算精密度 ∀

3  结果

3q1  采用不同滤材的测定结果 o见表 t∀

表 1  各组测定结果

Ταβ 1  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²© ¤̈¦«ªµ²∏³

组 别
吸收度 k�l

t u v w x y z { | ts

对照组 sqwsz sqwsy sqwsz sqwsz sqws{ sqwsz

�组 sqwst sqwsv sqwst sqv|| sqv|{ sqwsx sqwsy sqwss sqwst sqwsv

�组 sqwsw sqwsw sqwsy sqwss sqwsv sqwsv sqwtu sqws| sqwsv sqwts

≤组 sqws{ sqws{ sqws{ sqwsz sqws| sqwsw sqwsx sqwsw sqws{ sqwsx

⁄组 sqwsy sqwsz sqwsz sqwsx sqwsy sqwsy sqwsx sqwsx sqwsy sqwsx
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3q2  采用不同滤材的测定结果的统计学分析

使用 ≥°≥≥ tvqs统计学软件 ≈u 对测定结果进行统计学

分析 o评价对照组 !�组 !�组 !≤组 !⁄组测定值之间的差异

性 ∀见表 u!表 v∀

表 2  各组测定结果的方差分析

Ταβ 2  ×«̈ µ̈¶∏̄·¶²©¤±¤̄¼¶¬¶²©√¤µ¬¤±¦̈

变异来源 离均差平方和 自由度 均方差 Φ值 Π

组间变异 sqsss tyx w w sqsss swt v zqw{z sqsss tuy z

组内变异 sqsss uuy x wt sqsss ssx xu

总变异 sqsss v|t | wx

注 }Π�sqsxo即各组测定值之间存在显著性差异

表 3  各组测定结果两两之间的 Θ检验

Ταβ 3  ×«̈ µ̈¶∏̄·¶²©Θ ·̈¶·

对比组 两均数之差 两均数差的标准误 ´ Π

对照组 � sqssx vsstl sqsst utv z wqvyy { sqsss

� sqsst yss sqsst utv z tqvt{ v sqt|x

≤ sqsss wss sqsst utv z sqvu| y sqzwv

⁄ sqsst uss sqsst utv z sq|{{ z sqvu|

�组 � sqssv zsstl sqsst sxt t vqxus t sqsst

≤ sqssw |sstl sqsst sxt t wqyyt { sqsss

⁄ sqssw tsstl sqsst sxt t vq|ss z sqsss

�组 ≤ sqsst uss sqsst sxt t tqtwt z squys

⁄ sqsss wss sqsst sxt t sqv{s y sqzsy

≤组 ⁄ sqsss {ss sqsst sxt t sqzyt t sqwxt

注 }tl Π � sqsx

  统计学结果显示 }�组与对照组之间存在显著性差异 kΠ

� sqsxlo�组 !≤组 !⁄组与对照组之间不存在显著性差异 ∀

且 �组与 �组 !≤组 !⁄组之间存在显著性差异 kΠ � sqsxl∀

3q3  回收率试验结果 o见表 w∀

表 4  回收率试验结果 kν � vl

Ταβ 4  ×«̈ µ̈¶∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·kν � vl

编号
投入量

r°ª

测得量

r°ª

回收率

rh

平均回

收率 rh

� ≥⁄

rh

t u|xq{ u|yqw tssqus

u u||qw u||qx tssqsv

v vssqs u||qx ||q{v

w uxsqv uxsqs ||q{{

x uw|q| uw|qw ||q{s ||q|v sqtw

y uw|qy uw|qw ||q|u

z t||qt t||qu tssqsx

{ t||qt t|{qy ||qzx

| t||qw t||qu ||q|s

注 }� ≥⁄ � xh o准确度符合要求

3q4  精密度试验结果 o见表 x∀

4  讨论

4q1  制剂中盐酸二甲双胍含量为制剂是否合格的重要指

标 o其限定值为 |xh ∗ tsxh
≈v 

o范围相对狭窄 o因而要求其

测定方法具有良好的准确度与精密度 ∀在大量的实际工作

中发现 o以定性滤纸和以微孔滤膜作为滤材测定同一制剂产

表 5  精密度试验结果 kν � yl

Ταβ 5  ×«̈ µ̈¶∏̄·¶²©³µ̈¦¬¶¬²± ·̈¶·kν � yl

含量 r°ª
吸收度 k�l

t u v w x y
平均值 ≥ � ≥⁄rh

u|{qw sqwzv sqwz{ sqwz{ sqwzy sqwzz sqw{s sqwzz sqssu w sqxs

uw|q| sqv|| sqv|{ sqv|{ sqwst sqv|{ sqwss sqv|| sqsst v sqvv

t||qu sqvt{ sqvtx sqvtz sqvt{ sqvtx sqvtx sqvty sqsst x sqw{

品 o其测定结果具有一定的差异性 ∀因而 o在采用中国药典

kussx版 l中规定的紫外分光光度法测定制剂中盐酸二甲双

胍的含量时 o滤材的选择应引起关注 ∀

4q2  本试验主要讨论制剂中盐酸二甲双胍含量测定方法实

施时 o过滤过程采用的滤材对测定结果的影响 ∀采用的方法

为中国药典 kussx版 l中规定的紫外分光光度法 ∀根据统计

学分析显示 o其各组测定结果之间存在显著性差异 o进一步

对各组测定结果进行两两之间的 Θ检验显示 }�组与对照组

测定之间存在显著性差异 o而 �!≤ !⁄组的测定结果与对照

组之间不存在显著性差异 o即以 �厂的定性滤纸作为滤材的

测定值与对照组之间存在显著性差异 ∀

4q3  试验结果及统计学分析显示 o采用微孔滤膜过滤的测

定结果与对照组之间均不存在显著性差异 o而使用某一厂家

生产的定性滤纸与对照组之间存在显著性差异 ∀这从一定

程度说明 o以定性滤纸作为滤材可能对测定结果产生显著影

响 o而使用微孔滤膜过滤不会对测定结果产生显著影响 ∀因

此 o在测定过程中要注意滤材的选择 ∀同时需注意的是 o这

种差异性可能与生产厂家有关 o所以 o并不是一定不可采用

定性滤纸作为滤材 ∀

4q4  采用微孔滤膜作为滤材 o测定方法的回收率 !精密度良

好 o均符合要求 ∀基于本试验结果及统计学分析 o采用中国

药典 kussx版 l中规定的紫外分光光度法测定制剂中盐酸二

甲双胍对照品的含量时 o建议使用微孔滤膜作为滤材 ∀
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