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与定量限比较看哪个条件高效液相色谱法测定中药含量采
用的方法有哪些?-股识吧

一、高效液相色谱法测定中药含量采用的方法有哪些?

遵照下面的要求选择合适的方法，HPLC法外标、内标两种，检测器一般UV即可。
含量测定分析方法验证的可接受标准简介 摘要：本文介绍了在对含量测定所用的
分析方法进行方法学验证时，各项指标的可接受标准，以利于判断该分析方法的可
行性。
关键词：含量测定 分析方法验证 可接收标准 在进行质量研究的过程中，一项重要
的工作就是要对质量标准中所涉及到的分析方法进行方法学验证，以保证所用的分
析方法确实能够用于在研药品的质量控制。
为规范对各种分析方法的验证要求，我国已于2005年颁布了分析方法验证的指导原
则。
该指导原则对需要验证的分析方法及验证的具体指标做了比较详细的阐述。
但是文中未涉及各具体指标在验证时的可接受标准，国际上已颁布的指导原则中也
未发现相关的要求。
另一方面，大多数药品研发单位在进行质量研究时，已逐步认识到分析方法验证的
必要性与重要性，大都也在按照指导原则的要求进行分析方法验证，但验证完后却
因没有一个明确的可接受标准，而难以判断该分析方法是否符合要求。
本文结合国外一些大型药品研发企业在此方面的要求，提出了在对含量测定方法进
行验证时的可接受标准，供国内的药品研发单位在进行研究时参考。
1．准确度 该指标主要是通过回收率来反映。
验证时一般要求分别配制浓度为80％、100％和120％的供试品溶液各三份，分别测
定其含量，将实测值与理论值比较，计算回收率。
可接受的标准为：各浓度下的平均回收率均应在98.0%-102.0%之间，9个回收率数
据的相对标准差（RSD）应不大于2.0%。
2．线性 线性一般通过线性回归方程的形式来表示。
具体的验证方法为： 在80％至120％的浓度范围内配制6份浓度不同的供试液，分别
测定其主峰的面积，计算相应的含量。
以含量为横坐标（X），峰面积为纵坐标（Y），进行线性回归分析。
可接受的标准为：回归线的相关系数（R）不得小于0.998，Y轴截距应在100％响应
值的2％以内，响应因子的相对标准差应不大于2.0%。
3．精密度 1）重复性 配制6份相同浓度的供试品溶液，由一个分析人员在尽可能相
同的条件下进行测试，所得6份供试液含量的相对标准差应不大于2.0%。
2）中间精密度 配制6份相同浓度的供试品溶液，分别由两个分析人员使用不同的
仪器与试剂进行测试，所得12个含量数据的相对标准差应不大于2.0%。
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4．专属性 可接受的标准为：空白对照应无干扰，主成分与各有关物质应能完全分
离，分离度不得小于2.0。
以二极管阵列检测器进行纯度分析时，主峰的纯度因子应大于980。
5．检测限 主峰与噪音峰信号的强度比应不得小于3。
6．定量限 主峰与噪音峰信号的强度比应不得小于10。
另外，配制6份最低定量限浓度的溶液，所测6份溶液主峰的保留时间的相对标准差
应不大于2.0%。
7．耐用性 分别考察流动相比例变化±5％、流动相pH值变化±0.2、柱温变化±5
℃、流速相对值变化±20％时，仪器色谱行为的变化，每个条件下各测试两次。
可接受的标准为：主峰的拖尾因子不得大于2.0，主峰与杂质峰必须达到基线分离
；
各条件下的含量数据（n=6）的相对标准差应不大于2.0%。
8、系统适应性 配制6份相同浓度的供试品溶液进行分析，主峰峰面积的相对标准
差应不大于2.0%，主峰保留时间的相对标准差应不大于1.0%。
另外，主峰的拖尾因子不得大于2.0，主峰与杂质峰必须达到基线分离，主峰的理
论塔板数应符合质量标准的规定。

二、液相中检测限和定量限 到怎是怎么样一个单位？

转载：《分析测试百科网》检测限是指试样中被测物质能被检测出的最低浓度或量
。
检测限是一种限度检验效能指标，即反映方法与仪器的灵敏度和噪音的大小，也表
明样品经处理后空白 ( 本底 ) 值的高低。
它无需定量测定，只要指出高于或低于该规定的浓度或量即可。
根据所采用的分析方法来确定检测限。
当用 GC 和 HPLC 法时，可用已知低浓度样品测出的信号与空白样品测出的信号进
行比较，计算出能被可靠地检测出的最低浓度或量。
一般以 S / N ＝ 2 或 S / N ＝ 3 时的相应浓度或注入仪器的量确定检测限。
检测限的报告数据应附图谱，说明测试过程和检测限结果。
定量限定量限是指样品中被测物质能被定量测定的最低量，其测定结果应具有一定
准确度和精密度。
常用信噪比法测定定量限。
一般以 S / N ＝ 10 时相应的浓度或注入仪器的量进行确定。
朋友可以到行业内专业的网站进行交流学习！分析测试百科网这块做得不错，气相
、液相、质谱、光谱、药物分析、化学分析、食品分析。
这方面的专家比较多，基本上问题都能得到解答，有问题可去那提问，网址百度搜
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下就有。

三、紫外检测时若想知道方法的检测限、定量限、怎么做？

一样可以用信噪比，先测空白，测出仪器A值波动作为噪声，再稀释到相应浓度测
出三倍或十倍A值作为检测限或定量限

四、如何理解本方法检出限为0.03mmg/kg，定量限0.1mg/kg

仪器检出限说明书里自己有，方法检出限对照计算公式，一般是小数点的倒数第二
位，样品检出限和测定下限是一回事，综合仪器检出限和方法检出限，取其高值

五、x射线衍射定量分析的检测限一般是多少

定量限比检出限的要求严格些，判断一个峰是目标物和能对它进行准确定量对于峰
的要求是不同的（可以近似于定性与定量的差别）。
一般信噪比的2到3倍为检出限，10倍为定量限.

六、高效液相定量限的做法？

定性依据的是保留时间。
定量依据的是与对照品的比对。
hplc中常用的定量方法（主要以峰面积为基础），有：外标一点法，外标两点法，
外标标准曲线，内标一点法，内标两点法，内标标准曲线；
归一化法在一定的条件下也可以用作定量。
朋友可以到行业内专业的网站进行交流学习！分析测试百科网这块做得不错，气相
、液相、质谱、光谱、这方面的专家比较多，基本上问题都能得到解答，有问题可
去那提问，网址百度搜下就有。
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