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摘要 }目的  建立测定注射用兰索拉唑及兰索拉唑肠溶片中主药及有关物质含量的反相高效液相色谱法 ∀方法  以 ≥«¬°2

³¤¦® ≤t{ kx Λ°ouxs °° ≅ wqy °°l为色谱柱 ~流动相为甲醇 2水 2三乙胺 2磷酸 kyusΒv{sΒxΒtqxl~检测波长为 �∂ u{w ±°~流速为

t °�# °¬±
pt ∀结果  兰索拉唑在 ty ∗ vus Λª# °�

pt
kρ� sq||| |l内呈良好线性关系 ~注射用兰索拉唑和兰索拉唑肠溶片平

均回收率分别为 tssqsh和 ||qyvh o � ≥⁄为分别为 tqs{h和 tqsvh kν � |l∀结论  该方法简便 !快速 !准确 !重现性好 o可

同时适用于分离和测定注射用兰索拉唑及肠溶片中有关物质及主药含量 ∀
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  兰索拉唑 k�¤±¶²³µ¤½²̄ l̈系继奥美拉唑 k�° ³̈µ¤½²t l̈之

后由武田公司开发的世界上的第二个质子泵抑制剂类抗溃

疡药 ≈t2u  ∀ t||u年初本品由武田制药厂和赫特公司 k属

� ²∏¶¶̈¯�¦̄¤©公司 l在法国正式投放市场 o商品名分别为

�ª¤¶·和 �¤±½²µ∀目前国内兰索拉唑的剂型有片剂 !胶囊剂 o

规格为 txovs °ª∀注射用兰索拉唑由美国的武田和雅培的

合资企业 ×�°公司开发 o于 ussw年 x月 uz日获得 ƒ⁄�批

准 o尚未在国内上市销售 ∀为了满足国内临床用药 o我们开

发了兰索拉唑肠溶片剂及注射用兰索拉唑 o为控制其质量 o

我们建立了兰索拉唑含量测定的高效液相色谱法 ∀该方法

简便 !快速 !准确 !重现性好 o可同时适用于分离和测定注射

用兰索拉唑及肠溶片中有关物质及主药含量 ∀

1  仪器与试药

• ¤·̈µ¶yss∞高效液相色谱仪 ~• ¤·̈µ¶w{y紫外检测器 ~

� • 色谱工作站 ∀兰索拉唑对照品 k珠海民彤制药厂 o纯度 }

tssqsh l~注射用兰索拉唑 k规格为 vs °ªo批号 }sxsws{o

sxsws|osxswtsl~兰索拉唑肠溶片 k规格为 vs °ªo批号 }

sxsxttosxsxtvosxsxtxl~甲醇为色谱纯 o其余均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件与色谱行为

色谱柱 }≥«¬°2³¤¦® ≤t{ kx Λ°ouxs °° ≅ wqy °°l~流动

相 }甲醇 2水 2三乙胺 2磷酸 kyusΒv{sΒxΒtqxlok用磷酸调节 ³�

至 zqvlo流速 }tqs °�# °¬±
pt
~检测波长 }u{w ±°~进样量 }us

Λ�∀理论塔板数按兰索拉唑峰计算 o应不低于 t xss∀

2q2  对照品溶液和供试品溶液的制备

2q2q1  精密称取兰索拉唑对照品 ws °ªo置 xs °�棕色量瓶

中 o加甲醇溶解 o并稀释至刻度 o摇匀 o备用 ∀

2q2q2  分别取注射用兰索拉唑 x瓶与兰索拉唑肠溶片 us

片 k除去肠溶衣 lo倾出内容物 o研细 o精密称定 k约相当于兰

索拉唑 xs °ªlo置 ux °�棕色量瓶中 o加流动相溶解并稀释
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至刻度 o摇匀 o精密量取 u °�o置 ux °�棕色量瓶中 o加流动

相稀释至刻度 o摇匀 o作为供试品 t和 u溶液备用 ~另分别按

注射用兰索拉唑和兰索拉唑肠溶片处方比例及制备工艺制

备不含主药的空白辅料 o按 /供试品 0项下方法制成空白供试

品 t和 u溶液备用 ∀

2q3  线性关系考察

精密称取兰索拉唑对照品溶液 sqxouqsowqsoxqsoyqso

tsqs °�o分置 ux °�棕色量瓶中 o用流动相稀释至刻度 o摇

匀 o得系列浓度的溶液 o分别量取 us Λ�注入液相色谱仪 o记

录色谱图 o以兰索拉唑浓度 kΞl为横坐标 o峰面积 Ψ为纵坐

标 o绘制标准曲线 o回归方程为 Ψ � vs x|yqwsΞ n zt su{qvtoρ

� sq||| |kν � yl~结果表明 }兰索拉唑在 ty ∗ vus Λª# °�
p ¯

内色谱峰面积与浓度之间具有良好的线性关系 ∀

2q4  精密度试验

精密称取兰索拉唑对照品溶液 us Λ�k浓度为 tys

Λª# °�
pt
lo重复进样 o按上述色谱条件测定峰面积积分值 o

� ≥⁄ � sq|sh kν � ylo说明本法的精密度较好 ∀

2q5  重复性试验

分别精密称取同一批号注射用兰索拉唑 k批号 sxsws{l

和兰索拉唑肠溶片 k批号 sxsxttl样品 o按供试品 t和 u的方

法分别制备溶液 o同时取兰索拉唑对照品同法操作 o分别进

样 us Λ�o记录色谱图 o按外标法计算其含量 o注射用兰索拉

唑与兰索拉唑肠溶片的 � ≥⁄分别为 sq{vh和 sq|sh o说明

本法的重复性较好 ∀

2q6  辅料干扰试验

在试验确定条件下 o分别取空白供试品 t溶液和空白供

试品 u溶液 us Λ�注入液相色谱仪 o记录色谱图 ∀结果表

明 }辅料对兰索拉唑峰无干扰 o主峰与杂质峰的分离度好 ∀

2q7  最低检测限

在试验确定条件下 o按信噪比为 vk≥r�� vl对最低检测

限进测定 o结果表明 }浓度为 xs ±ª# °�
pt
o进样 us Λ�时 o兰

索拉唑峰信号约为噪音的 v倍 o即最低检测限为 t ±ª∀

2q8  回收率试验

分别精密称取注射用兰索拉唑 ts瓶处方量辅料置研钵

中 o混匀 o研细 o再分别精密称取 ts瓶处方量 {sh otssh o

tush的兰索拉唑 o加入 o制成相应的低 !中 !高三种浓度的模

拟样品 o分别精密称取上述细粉适量 o置 ux °�棕色量瓶中 o

加甲醇适量振摇使主药溶解 o用甲醇稀释至刻度 o摇匀 o滤

过 o精密量取续滤液 u °�置 ux °�棕色量瓶中 o加流动相稀

释至刻度 o摇匀 o作为供试品溶液 ~另分别精密称取兰索拉唑

肠溶片 ts片处方量辅料置研钵中 o以下同注射用兰索拉唑

回收率试验制备方法 ∀分别精密量取上述两种溶液 us Λ�

进样 o照含量测定项下的条件测定 o计算回收率 o测得注射用

兰索拉唑的平均回收率为 tssqsh kν � |lo� ≥⁄为 tqs{h ~

测得兰索拉唑肠溶片的平均回收率为 ||qyvh kν � |lo� ≥⁄

为 tqsvh ∀

2q9  样品的含量测定 k峰面积外法标 l

分别精密吸取对照溶液与供试品 t溶液和供试品 u溶

液各 us Λ�注入液相色谱仪 o记录色谱图 o按外标法计算含

量 o即得 ∀结果见表 t∀

表 1  样品含量 k标示量 h oν � vl及有关物质测定结果

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈²©¦²±·̈±·¶k ¤̄¥̈ ¯̈ § ¤°²∏±·h oν �

vl¤±§µ̈ ¤̄·̈§¶∏¥¶·¤±¦̈¶²©§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²±

样品 批号 标示含量 rh 有关物质 rh

注射用索拉唑 sxsws{ tssqw sqtx

sxsws| ||q{| sqty

sxswts tssq| sqtv

兰索拉唑肠溶片 sxsxtt tstqy sqwv

sxsxtv ||q|{ sqwu

sxsxtx |{q|t sqwt

2q10  有关物质检查 k峰面积归一法 l

取注射用兰索拉唑及兰索拉唑肠溶片 k除去肠溶衣 lo精

密称取适量 k约相当于兰索拉唑 xs °ªlo置 ux °�棕色量瓶

中 o加流动相溶解并稀释至刻度 o摇匀 o作为供试品溶液 ~精

密量取供试品溶液各 t °�o置 tss °�棕色量瓶中 o加流动相

稀释至刻度 o摇匀 o作为对照溶液 ∀量取对照溶液 us Λ�o注

入液相色谱仪 o调节仪器灵敏度 o使主成分峰峰高为满量程

的 ush ∗ uxh o再分别精密量取供试品溶液与对照溶液各

us Λ�注入液相色谱仪 o记录色谱图至主成分峰保留时间的

v倍 ∀供试品溶液色谱图中如有杂质峰 o量取各杂质峰面积 o

计算有关物质的量 ∀结果见表 t∀

3  讨论

建立的 � °�≤可实现兰索拉唑与辅料的有效分离 o两者

之间的分离度大于 tqxo色谱柱效高 ∀

本品在 ty ∗ vus Λª# °�
pt浓度范围内与色谱峰面积线

性良好 o含量测定回收率高且重现良好 o可克服辅料及有关

物质的干扰 o具有准确 !可靠 !灵敏度高等特点 o对控制其相

关制剂的质量具有重要的意义 ∀
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