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高效液相色谱法测定

构橡酸秘雷尼替丁有效成分
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摘 要 用高效液相色谱法测定了拘橡酸秘雷尼替丁胶囊的含量
,

并与络合滴定法的测定结果进行

了比较
。

该法简便
、

快速
、

结果准确
,

为拘椽酸秘雷尼替丁胶囊的质量控制提供了可靠依据
。

关键词 高效液相色谱法
,

拘株酸秘雷尼替丁胶囊
。
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− 前言

构株酸秘雷尼替丁 � . ,/ ∃是由抗溃疡药盐酸雷尼替丁与拘椽酸秘在一定条件下制成的一种新
型消化系统抗溃疡药

。

. ,/ 具有抑制胃酸分泌
,

降低胃蛋白酶活性
,

有胶体秘剂的粘膜保护及抗幽

门螺旋杆菌作用
,

临床上用于治疗胃和十二指肠溃疡
,

疗效优于次拘糠酸秘和盐酸雷尼替丁012
。

采

用高效液相色谱法测定盐酸雷尼替丁文献有报道〔+一叼 ,

但测定 . , / 的有效成分 目前未有报道
。

雷

尼替丁属有机碱类化合物
,

而拘椽酸秘雷尼替丁是雷尼替丁的一种盐
,

参照雷尼替丁的测定方法
,

本文选用紫外检测
一

反相高效液相色谱法对构橡酸秘雷尼替丁胶囊有效成分进行了测定
。

结果表

明
,

高效液相色谱法是一种准确度高
、

简便
、

快速的测定方法
,

用于 & 种不同批号拘椽酸秘雷尼替丁

胶囊的测定
,

结果满意
。
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拘糠酸秘雷尼替丁原料 �深圳新达源化工实业有限公司 ∃ 3拘椽酸秘雷尼替丁对照品 � 自制
,

含

量 ==
∗

)> ∃ 3
实验用水为二次蒸馏水

。

其他试剂或辅料为分析纯或符合有关标准的规定
。

+
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+ 实验方法

+
∗

+
∗

− 系统适用性实验

用 十 八烷基硅 烷键合硅胶为填充剂
,

乙睛
一 ∀

∗

+>二乙胺 �+∀ ( ∋ ∀∃ 为流动相
,

检测波长为
!+: 8 ?

,

理论板数按拘椽酸秘雷尼替丁峰计算不低于 − ∀ ∀ ,

拘橡酸秘雷尼替丁峰和有关物质峰的

分离度应符合要求
。

+
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+
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+ 对照品 溶液的制备与刚定

取拘檬酸韧雷尼替丁对照品适量 �约 ∀
∗

+) = ∃
,

准确称定
,

加水溶解并定量稀释成每 1? ≅ Α
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含 %9 : 的溶液
,

作为对照品溶液
;准确量取对照品溶液 (9 <

) ,

置于 =! 9 %
,

容量瓶中
,

用水稀释至刻

度 谣匀
,

取  !川
渗

注人高效液相色谱仪
,

测定峰面积或量取峰高
。

�
7

二 � 供试品溶液 的制备与测 定

取本品适量 >约 !
7

� = ? ≅
,

准确称定
,

加水溶解并定量稀释成每 %9 <
)

中约含 <& 堪 的溶液
,

作为供

试
%

钻溶液
;准确量取供试品溶液 (9 %

子 ,

置于 =! 9<
)

容量瓶中
,

用水稀释至刻度
,

摇匀
,

取  。川 注人

高效液相色谱仪
,

测定峰面积或量取峰高
,

根据对照品的峰面积或峰高计算 Α Β 0 的含量
。

� 结果与讨论

�
7 ’

Χ 检测波长的选择

根据实验结果
,

本品的水溶液中在 � � !& 9 波长处有最大吸收
,

故选择 � � ∗ & 9 的波长为检测波

长 巨在该波长处检测
,

色谱峰受水溶剂影响较小
。

�
7

;
,

流动相的选择

分别以下列 Δ 种流动相体系对本品进行洗脱
Ε Φ

7

甲醇
一

醋酸铁溶液
; Β

7

甲醇
一

醋酸钠溶液
; 0

7

乙

睛 醋酸
一

二乙胺溶液
; Γ

7

甲醇
一

醋酸
一

二乙胺溶液
。

结果表明
Ε

当以
+

Β∗ &Η ,Ι ,ϑ
一

#  Κ 为填充剂
,

以 八 或
Β 勺流动相时 >甲醇浓度均为 Λ! Μ ≅

,

构椽酸秘雷尼替丁的色谱峰稍拖尾 >经计算
,

其拖尾因子大于

 二 ≅
,

且拘橡酸秘雷尼替丁破坏后其分解峰与主峰的分离度小于  
7

= ; 当以 0 为流动相时
,

则可得

到较为对称的色谱峰
,

主峰与分解产物峰均能得到较好的分离
;
当以 Γ 为流动相时

,

可得到较对称

的色谱峰
,

但主峰与分解产物峰的分离度不好
。

故选择以 # 为流动相体系对样品进行分析
,

并对各

组份进行了优化
。

最后选择乙睛
一

!
7

� Μ二乙胺 >用冰醋酸调节 ΙΝ 至 Λ ≅>�!
Ε

Κ! ≅为流动相
,

用该流

动川对拘糠酸韧雷尼替丁原料药
,

对照品及拘糠酸秘雷尼替丁胶囊样品进行洗脱
,

均可得到较为对

称的色谱峰
,

对降解后样品进行分析
,

也可检出降解产物峰
。

理论板数按拘椽酸秘雷尼替丁峰计算

为  Δ = !
。

�
7

� 内标物质的选择

参照文献 Ο =〕
“

盐酸雷尼替丁
”

的测定方法
,

选用消炎痛为内标
,

当拘糠酸韧雷尼替丁的保留时

间 均 ∀ & , Π& 时
,

消炎痛的保留时间约 �! 9 Π&
,

两者分离度太大
,

同时由于本品分解破坏后
,

主峰前后

均可检出杂质峰
,

故用外标法计算比较合理
。

�
7

Δ 线性范围的测定

用水准确配制  
7

∗ 9 : Θ 9 <
)

的拘糠酸秘雷尼替丁对照品溶液
,

准确量取该对照品溶液  
、

�
、

�
、

Δ
、

= 和  ! 9 <
) ,

分别置于 =! 9 <
)

容量瓶中
,

加水稀释至刻度
,

按含量测定方法
,

取  !川
)

注人液相 色谱

仪 记录各对照品的峰面积 >Φ ≅或量取峰高 >Ν
,

单位
Ε
9 9 ≅

,

将峰面积或峰高对相应 的浓度进行 回

归处理 >外标法≅
,

得回归方程
。

峰面积对浓度得回归方程为 Φ 一 Λ? Ρ � = � Σ� ?#
,

相关系数为 !
7

? ? ? ? ;

峰高对浓度的回归方程为 Ν Τ 一  Ρ   Δ! #
,

相关系数为 。
7

? ? ? ?
。

由此说明
Ε

在 !
7

!� 一!
7

Υ9 : Θ 9 <
)

构株酸秘雷尼替丁浓度范围内
,

其浓度与相应的峰面积或相应的峰高均呈良好的线性相关性
。

�
7

−、 精密度及重现性试验

将浓度为 !
7

%9 : Θ 9 <
)

的拘糠酸韧雷尼替丁对照品溶液连续进样 ∀ 次
,

测定峰面积
,

∀ 次测得构

椅酸秘雷尼替丁的峰面积平均值为 �= �Δ Κ
,

相对标准偏差为 !
7

� Μ
,

另外将同一胶囊样品连续测定

∀ 次
,

测得拘橡酸秘雷尼替丁的标示百分含量平均值为 ?Λ
7

= Μ
,

相对标准偏差为 !
7

? Μ >峰面积法

狈>乡衬≅
。

�
7

∀ 检出限的测定

调节检测灵敏度及拘橡酸秘雷尼替丁的进样量
,

测定最低检出量 >基线噪声的 � 倍 ≅
,

由此测得

检出限为 � = & :
。



第  期 张 晶等
Ε

高效液相色谱法测定拘椽酸秘雷尼替丁有效成分  � =

�
7

Λ 回收率试验

在已测含量的拘滁酸秘雷尼替丁原料样品中
,

加入拘糠酸秘雷尼替丁对照品
,

再按上述含量测

定方法测定其中拘滁酸秘雷尼替丁的含量
,

计算回收率
,

结果表明
Ε ∀ 次平均回收率为 ”

7

? Μ
,

相对

标准偏差为  
7

� Μ >见表  ≅
。

表  回收率试验

已知量

>: ≅

!
7

 ! � �

!
7

   Κ

!
7

 � �  

!    =

!  ! Λ ∀

!
7

 ! Λ ∀

加人量

>: ≅

!
7

 � Κ �

!
7

 = ! �

!
7

 = Κ ?

!
7

 Λ Κ�

!
7

� !   

!
7

� !   

测出量

>: ≅

!
7

�� Κ ∀

!
7

�∀ � =

!
7

� Κ � Κ

!
7

� ? ! �

!
7

� ! Λ Δ

!
7

� ! ∀ ?

回收量

>: ≅

!
7

 � ∀�

!
7

 =! Λ

!
7

 ∀  Λ

!
7

 ΛΚ Λ

!
7

 ?? Κ

!
7

 ?? �

回收率

>Μ ≅

? Κ
。
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平均回收率
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Α .Γ
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7
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. 样品分析结果

分别按峰面积计算和峰

高计算法测定了 4 批拘橡酸

韧雷尼替丁原料样品的百分

含量及 4 批拘椽酸秘雷尼替

丁胶囊样品中拘糠酸秘雷尼

替丁的标示百分含量
,

结果

见表 5
。

该测定结果与络合

滴定法测定结果一致
。

表 5 样品分析结果 678 6 9 8

样品 批号 络合滴定法

1压:原料

1 ;< 胶囊

− = 4  �

− = 4  3

− = 4  >

−=  ?  >

−=  ?  ?

−=  ?  −

− =  −  >

− =  −  4

− =  −  ?
− >  �  �

− >  �  5
− >  �  3

峰面积

− .
/

−

− −
/

=

− −
/

4

�   
/

.

�   
/

�

− −
/

? 穿

�   >

�   
/

 

− −
/

4

− −
/

5

− −
/

.

�    

� . ,/ 原料为百分含量
3 . ,/ 胶囊为标示百分含量

。
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