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HPLC测定盐酸二甲双胍肠溶片的含量
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摘　要　建立高效液相色谱法测定盐酸二甲双胍肠溶片含量的方法。采用 Hypersil ODS2 色谱柱

( 4. 6mm×250mm , 5�m) , 0. 05%庚烷磺酸钠溶液(用 10%磷酸溶液调节 pH 值至 4. 0)∶乙腈( 84∶16)为

流动相,紫外检测波长233nm ;流速 1. 0mL / m in;柱温为 30℃。盐酸二甲双胍在 0. 11—10. 70�g / mL 浓度范

围内峰面积与浓度线性关系良好, 线性回归方程为 A= 94291C( �g/ mL ) - 35840, r= 0. 9997( n= 5) ,平均回

收率为 99. 22% , RSD 为 1. 79%。本法简便,准确, 制剂中辅料无干扰, 适合盐酸二甲双胍肠溶片含量的测

定。
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1　引言

二甲双胍是一类改善Ⅱ型糖尿病患者糖耐量状况的降糖药物,疗效确切,为Ⅱ型糖尿病患者的

首选药物, 属于国家基本药物[ 1]。双胍类降血糖药物的作用,是通过增加外周组织、对葡萄糖的摄

取,提高胰岛素受体的结合力,抑制肝糖原异生,抑制胃肠道对葡萄糖的吸收,降低血浆高血糖素水

平,使糖尿病患者的血糖降低,而对正常人无降血糖作用,与正常的胰腺功能和胰岛 �细胞无关 [ 2]
。

2010版中国药典[ 3]中未收载盐酸二甲双胍肠溶片及其含量测定方法,本文研究了高效液相色谱法

测定其标示含量的方法,方法简便,结果准确,专属性强。

2　实验部分

2. 1　仪器与试剂

LC-2010A HT 高效液相色谱仪器(日本岛津公司) ; Hypersil ODS2 色谱柱(大连依利特分析仪

器有限公司) ; pHS-3C 型 pH 测定仪(上海精科仪器有限公司) ; AB204-E 分析电子天秤 (瑞士

Mett ler Toledo 仪器公司) ; KQ2200超声清洗器 (昆山市超声波仪器有限公司) ; Milli-Q 超纯水系

统(美国 M illipore公司) ;盐酸二甲双胍对照品(天津中新药业有限公司,纯度: 99% ) ; 盐酸二甲双

胍肠溶片(贵州圣济堂制药有限公司,批号 20100313, 20100608, 20100709) ;甲醇、乙腈、庚烷磺酸



钠为色谱纯; 其他试剂均为分析纯。实验用水为超纯水。

2. 2　实验方法

2. 2. 1　色谱条件

色谱柱: Hypersil ODS2( 4. 6mm×250mm , 5�m) ; 流动相: 0. 05%庚烷磺酸钠溶液(用 10%磷酸
溶液调节pH值至 4. 0)∶乙腈( 84∶16) ; 紫外检测波长 233nm ;流速 1. 0mL/ min;柱温为 30℃。

2. 2. 2　对照品溶液的配制

准确称量干燥至恒重的盐酸二甲双胍对照品 10. 70mg, 置于 5mL 烧杯中,加流动相溶解后, 移
入 10mL 容量瓶中,并用流动相稀释至刻度。再取上述溶液 1mL 于 100mL 容量瓶中,加流动相稀
释至刻度,作为对照品溶液。

2. 2. 3　样品溶液的配制

取 3批样品各 20片,研细, 准确量取细粉适量(约相当于盐酸二甲双胍 7. 68mg)至烧杯中, 用
流动相溶解后移入 1000mL 容量瓶中,加入流动相至刻度, 摇匀,用 0. 22�m 微孔滤膜过滤, 即为样
品溶液。

3　结果与讨论
3. 1　专属性考察

在 2. 2. 1项色谱条件下,样品中盐酸二甲双胍能达到基线分离,保留时间约为 7. 6min, 理论塔
板数按盐酸二甲双胍峰计应不低于 3000。计算采用外标峰面积法,空白样品,对照品,样品的色谱
图见图 1。

图 1　盐酸二甲双胍的 HPLC 图谱
A——空白样品; B——样品; C——对照品; 1——盐酸二甲双胍( B保留时间为 7. 386min; C保留时间为 7. 602min)。
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3. 2　线性关系

准确量取对照品溶液 0. 1、0. 5、2. 5、5. 0mL 于 10mL 容量瓶中,并用流动相稀释至刻度,摇匀。

取上述溶液和对照品溶液各 20�L,按 2. 2. 1项下色谱条件进样分析,记录峰面积。以峰面积( A )对

浓度( C, �g/ mL)绘制校准曲线,计算线性回归方程为A = 94291C- 35840, r= 0. 9997( n= 5)。表明
盐酸二甲双胍在 0. 11—10. 70�g/ mL 浓度范围内峰面积与浓度线性关系良好。

3. 3　回收率实验

准确称取已知含量样品细粉,用对照品溶液配制成不同浓度的样品溶液,进行高、中、低 3个水

平加样回收率实验。按 2. 2. 1项下色谱条件进样测定,记录峰面积,并计算回收率。所得平均回收

率为 99. 22%, RSD为 1. 79%。结果见表 1。
表 1　回收率实验

样品含量

( �g)

加入量

( �g)

测得量

( �g)

回收率

( % )

平均回收率

( % )

RSD

( % )

2. 62 1. 07 3. 67 98. 13

2. 62 1. 07 3. 64 95. 33

2. 62 1. 07 3. 70 100. 93

2. 62 3. 21 5. 81 99. 38 99. 22 1. 79

2. 62 3. 21 5. 79 98. 75

2. 62 3. 21 5. 80 99. 07

2. 62 6. 42 9. 10 100. 93

2. 62 6. 42 9. 09 100. 78

2. 62 6. 42 9. 02 99. 69

3. 4　精密度实验

取对照品溶液和样品溶液, 按 2. 2. 1项下色谱条件, 各重复进样 5次,每次 20�L。结果对照品
峰面积 RSD值为 0. 67%,样品峰面积 RSD值为 0. 94%,符合实验要求,本法精密度良好。

3. 5　稳定性实验

在本实验条件下, 样品溶液和对照品溶液在室温下放置 1、2、6、12、24h,峰面积基本变化不大,

样品峰面积 RSD为 1. 20%, 对照品峰面积 RSD为 0. 87%。研究结果表明该溶液在 24h内稳定性

良好。

3. 6　重复性实验

按 2. 2. 3项下制备同批号样品溶液 5份,在 2. 2. 1项下色谱条件,准确吸取 20�L,注入色谱仪
测定,以外标法计算含量,结果表明 5 次含量测定数据重复性良好, RSD为 0. 61% ,测得含量差异

较小。

3. 7　样品含量测定

三批样品按照 2. 2. 3项下方法处理后,准确量取各样品溶液 20�L,按 2. 2. 1项下色谱条件进

样测定,并计算样品中盐酸二甲双胍含量。结果见表 2。

表 2　盐酸二甲双胍含量测定

批号 含量(标示量的% ) RSD( % )

20100608 100. 63 1. 31

20100709 99. 93 0. 57

20100313 101. 27 1. 04
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4　结论
本实验建立了高效液相色谱法测定盐酸二甲双胍肠溶片含量的方法, 并对测定方法进行了方

法学验证, 试验结果表明所建立的方法准确灵敏,重复性好, 能够用于盐酸二甲双胍肠溶片的质量

控制。本文对甲醇-水溶液, 乙腈-水溶液等多种流动相进行了筛选, 以 0. 05%庚烷磺酸钠溶液(用

10%磷酸溶液调节 pH值至 4. 0)∶乙腈( 84∶16)为流动相能排除其他成分干扰,分离效果好,峰型

良好[ 4—9]。
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Abstract 　 The method for the determination of metform in hydrochloride in metformin

hydrochloride enteric-coated tablets was established by HPLC. Samples were separated on Hypersil

ODS2 column( 4. 6mm×250mm , 5�m) w ith 0. 05% heptane-1-sulfonic acid sodium salt solut ion ( pH

was adjusted to 4. 0 by 10% phosphoric acid) -acetonitrile( 84∶16) as the mobile phase at a flow rate

of 1. 0mL/ m in. The detect ion w avelength w as 233nm , and the column temperature w as 30℃. The

linear range of met form in hydrochloride was 0. 11—10. 70�g/ mL ( r = 0. 9997) w ith an average

recovery of 99. 22% ( RSD= 1. 79%) . T he method is simple, accurate, and materials in the preparation

has no interference and suitable for the determ inat ion of main content in metform in hydrochloride

enteric-coated tablets.
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