附件4
广东省医疗机构制剂质量标准
复核的指导原则和技术要求（试行）

为确保医疗机构制剂质量标准的科学性、重现性及可行性，保证设定的项目、方法及指标基本能控制制剂的质量，规范标准复核的试验工作，特制定本指导原则和技术要求。

1. 指导原则

1.1.规范性原则

必须遵循《广东省医疗机构制剂质量标准制订的指导原则（试行）》、《广东省医疗机构制剂质量标准制订的技术要求（试行）》以及本指导原则与技术要求的规定。核查制剂标准是否按照标准制订的有关要求设立标准的项目和内容，其格式、文字是否规范准确。

1.2.科学性原则

必须对拟定制剂标准中的每一个项目及文字进行认真复核。不可随意选取部分项目进行复核；不可未经科学的研究并提供数据支撑的情况下轻易删除标准中的项目；如需对起草单位拟定的质量标准中的有关项目、方法或限度作修改，应提供详细的研究资料予以说明，修改原检验方法，须按照《中国药典》附录“药品质量标准分析方法验证指导原则”的要求进行方法学验证，并与原检验方法进行对照，提供试验数据。
1.3.全面性原则
质量标准复核须考核该标准能否全面控制制剂的质量。应对质量标准中检验方法的科学性、重现性及可行性作出全面评价，重点复核项目设置的完整性、限度的合理性、方法的可操作性，并根据复核结果对拟定标准中各项内容提出同意或修订的意见。

2.技术要求
按照《广东省医疗机构制剂质量标准制定的技术要求（试行）》、《中国药典》附录以及《中国药品检验标准操作规范》的要求进行复核试验。

2.1.性状  
检验和审核拟定标准中描述的性状是否与样品符合，描述是否全面规范。

2.2.鉴别  
检验和审核设立的鉴别项目是否具有专属性及良好的重现性。

2.3.检查  
按现行版《中国药典》附录规定的实验方法复核。对《中国药典》“制剂通则”外的检查项目按拟定标准中所述方法进行复核，并重点注意方法的重现性和可操作性。
2.4.浸出物测定  
主要检验和审核溶剂及浸渍方法(冷浸法、热浸法)是否适宜，限度值是否合理。
2.5.含量测定  
包括容量分析法、紫外-可见分光光度法、高效液相色谱法及气相色谱法等。当复核实验结果与起草数据的相对平均偏差大，须在复核说明中予以评价说明。
2.5.1. 容量分析法 

重点检验和审核供试品的取用量是否满足滴定精度的要求（消耗滴定液约20ml，非水滴定法约8ml）；滴定终点的判断方式是否准确可行等。
2.5.2. 紫外-可见分光光度法 

等是否合理；含量限度是否合理

















































































































验证紫外法测定波长是否在规定吸收峰波长的±2nm以内，按《中国药典》附录相关方法核对吸收峰波长位置是否正确。复核测定两份结果的相对平均偏差紫外法一般不得大于2%，比色法一般不得大于4%。
2.5.3. 高效液相色谱法  

复核试验不应采用与标准起草时使用的同一支色谱柱，复核测定两份结果的相对平均偏差一般不得大于3%。
2.5.4 . 气相色谱法  

复核试验不应采用与标准起草时使用的同一支色谱柱，复核测定两份结果的相对平均偏差一般不得大于3%。

2.6.复核意见撰写的有关要求

复核意见主要描述经复核实验后对质量标准的可行性、科学性及合理性的评价结果。应附按中国药典现行版的格式要求整理的标准正文。

复核意见撰写具体要求及格式见《广东省医疗机构制剂标准复核意见撰写模版》。
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