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摘要 目的  建立拉呋替丁原料中的有关物质的检测和控制方法 ∀方法  高效液相色谱法 ≥ 2 色谱柱 ≅

Λ 流动相 甲醇 2乙腈 2 # 磷酸盐缓冲液 三乙胺调至 Β Β 检测波长 流速

# ∀结果  拉呋替丁与合成反应中的四个重要中间体 能够得到有效分离 拉呋替丁最低检出量为 控制总杂质

不超过 ∀结论  本方法准确 !简便 !专属 适用于拉呋替丁中的有关物质的检查 ∀
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∆ετερµ ινατιον οφ ρελατεδ συβστανχε ιν λαφυτιδινε βψ Ρ Π2ΗΠΛΧ

≥ ≠ 2 ≥ ∞ ÷ 2 ÷ ∏2 ( . Ζηεϕιανγ ΜεδιχαλΧολλεγε, Ηανγζηου , Χηινα;

. Ηανγζηου ∆εσηενγ Πηαρµ χευτιχαλ∆εϖελοπµ εντ Χο. Λτδ. , Ηανγζηου , Χηινα)
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ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ ∏ ∏ ° ≤

  拉呋替丁 ∏ ƒ 是一种新型非竞争性组胺

受体拮抗药 通过阻断组胺 受体和辣椒素感受神经减少

胃酸分泌 !促进胃黏膜再生 !增加胃黏膜血流量以及增加胃

黏液等机制发挥抗消化性溃疡作用 ∀同其他组胺 受体拮

抗药相比 本品具有疗效显著 !不良反应少和治愈后不易复

发等优点 ≈ ∀笔者采用 °2 ° ≤对其合成中的主要中间

体及可能产生的有关物质进行分离测定 取得了较好的效

果 其方法目前国内尚未见报道 ∀

1  仪器与试药

° ≤系统 ≥ ∏高效液相色谱仪 包括 ≤ 2 ×∂ °

型双泵 !≥°⁄2 ∂ °型紫外可见光检测器 ! 型手动进样

器 ! 色谱管理软件 甲醇 优级纯北京化工厂 乙腈 色

谱纯 ƒ 三乙胺 分析纯北京化工厂 磷酸二氢钾 分

析纯北京化工厂 ∀拉呋替丁及中间体 杭州德生技术开发

有限公司 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

色谱柱 ≥ 2 ≅ Λ 流动相

甲醇 2乙腈 2 # 磷酸盐缓冲液 三乙胺调至

Β Β 柱温 ε 流速 # ∀

2 2  测定波长的选择

根据生产工艺 拉呋替丁合成过程中可能引入的有关物

质主要是中间体 ∀各化合物

结构式见图 ∀

图 1  拉呋替丁及有关物质结构式

Φιγ 1  × ∏ ∏ ∏ ∏
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主成分量的 的溶液 分别

取 Λ 注入液相色谱仪 得 ° ≤图谱 ∀由色谱图可知

溶液的主成分峰在色谱图上清晰可见 因此用本方法

完全可以检出大于 的有关物质 本法对拉呋替丁的检

出限为 方法的灵敏度符合测定本品有关物质限量的要

求 ∀

2 4  有关物质检测方法

供试品溶液的配制 取拉呋替丁适量 精密称定 用流动

相溶解并稀释成每 含 的溶液 摇匀 即得 ∀

对照溶液的配制 精密吸取上述溶液 置

量瓶中 用流动相稀释至刻度 摇匀 即得 ∀

精密量取上述对照溶液 Λ 注入液相色谱仪 调节检

测器灵敏度 使拉呋替丁峰高为满量程的 再取对照液

和供试品溶液各 Λ 注入液相色谱仪 记录色谱图至主成

份峰保留时间的 倍 供试品溶液的色谱图中如有有关物质

峰 量取各有关物质峰面积之和不得大于对照溶液主成份峰

的峰面积 ∀

经测定三批拉呋替丁 结果见表 ∀

3  讨论

本流动相选择中 曾经试用甲醇 水 甲醇 ° 缓

表 1  拉呋替丁有关物质检测结果 ν

Ταβ 1  ⁄ ∏ ∏ ∏

ν

批号 含量 有关物质

冲液 甲醇 2乙腈 2 ° 缓冲液等 主成分峰拖尾 加入三乙

胺解决了拖尾问题 值调至 后主峰对称 ×在 ∗

保留时间适宜 中间体 !降解产物与样

品均能得到有效分离和检测 柱效较高

∀表 所列数值表明 三批样品中有关物质含量均小

于 ∀
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摘要 目的  建立液质联用测定人血浆泮托拉唑药物浓度的方法 ∀方法  采用 •
×

≤ 柱 ≅

Λ 流动相 甲酸溶液 2乙腈 Β 流速 # 柱温 ε 进样量 Λ 电喷雾电离源 ∞≥ 法检测

泮托拉唑母离子 ≈ µ / ζ 子离子 µ / ζ 内标盐酸帕罗西汀母离子 ≈ µ / ζ 子离子 ∀结

果  线性范围为 ∗ # 最低检测浓度为 # 三种浓度的平均回收率均在 以上 日内 ≥⁄为

∗ ν 日间 ≥⁄为 ∗ ν ∀结论  该法操作简便 灵敏度高 分析快速 适用于临床上人血浆

中泮托拉唑浓度测定 ∀

关键词 泮托拉唑 高效液相色谱 2质谱联用法 血药浓度 测定
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∆ετερµ ινατιον οφ παντοπραζολε ιν ηυµ αν πλασµ α βψ ΗΠΛΧ2ΜΣ

• ∏ ≥ ∞ × 2 ( . Ηοσπιταλοφ ΠΛΑ, Ηανγζηου , Χηινα; . Χεντερ οφ Αναλψσισ ανδ

Μεασυρεµ εντ, Ζηεϕιανγ Υνιϖερσιτψ, Ηανγζηου , Χηινα; . ∆επαρτµ εντ οφ ΧλινιχαλΠηαρµ αχολογψ, Φιρστ Αφφιλιατεδ ηοσπιταλοφ Μεδιχαλ

χολλεγε, Ζηεϕιανγ Υνιϖερσιτψ, Ηανγζηου , Χηινα)
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