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HPLC 测定依卡倍特钠颗粒有关物质及其含量 
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摘要：目的  建立 HPLC 测定依卡倍特钠颗粒的含量及有关物质的方法。方法  采用美国热电公司 C18 色谱柱(250 mm×

4.6 mm，5 µm)；流动相为乙腈-1.36%磷酸二氢钾溶液(27︰73)；柱温为室温；检测波长为 271 nm。结果  依卡倍特钠在

0.010 26~0.153 9 mg·mL1 浓度范围内呈良好的线性关系(r=0.999 8)，平均回收率为 99.8%；有关物质的破坏性试验中杂

质与主峰分离度符合规定。结论  该方法简便、准确、专属性强，可用于控制依卡倍特钠颗粒的质量。 
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Determination of Contents and Related Substances of Ecabet Sodium Granules by HPLC 
 
LIU Guangjuan, PEI Zhidong, ZHANG Jiaxiao, ZHANG Hui*(Liaoning University of Traditional Chinese Medicine, 

Dalian 116600, China) 
 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish the HPLC method for determining the contents and related substances in Ecabet 

sodium granules. METHODS  C18 column (250 mm×4.6 mm, 5 µm) was used. The mobile phase consisted of 

acetonitrile-1.36% potassium dihydrogen phosphate (27︰73), and the detective wavelength was 271 nm. RESULTS  The 

linearity was obtained over the range of 0.010 260.153 9 mg·mL1, (r=0.999 8). The average recovery was 99.8%. The related 
substances were well separated in the degradation test. CONCLUSION  The method is simple, convenient, accurate and can be 
employed to assay the contents and related substances in Ecabet sodium granules for its quality control. 
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依卡倍特钠颗粒(Ecabet sodium)是由日本田

边公司生产的一种新型治疗胃炎、胃溃疡的药

物  

[1]。现代药理研究证明，依卡倍特钠的最大特点

是 “覆盖保护、直接治疗”[2-3]，其机理为本品与

胃粘膜病变部位的血浆蛋白结合，覆盖在胃粘膜

上，形成膜屏障，保护胃粘膜，并与胃液中的消

化酶及前体胃蛋白酶原结合，抑制胃蛋白酶的消

化活性，同时与幽门螺旋杆菌产生的尿素酶蛋白

质结合，抑制其活性，而达到杀菌作用[4-6]。目前

市售依卡倍特钠颗粒均由日本进口，临床应用广

泛，但其有关物质及含量测定的方法国内尚未见

文献报道。建立药品含量和有关物质检查的方法

对于控制药品质量是非常重要的[7-8]。鉴于此，本

试验建立了 HPLC 法测定依卡倍特钠颗粒的含量

及有关物质的方法，为本品的质量控制提供可靠

的检测手段。 

1  仪器与材料 

1.1  仪器 

美国 Agilent 1200 高效液相色谱仪(DAD检测

器，美国安捷伦公司)；U-3010 紫外分光光度计

(HITACHI)；ALC-110.4 电子天平(德国艾科勒)；

北京光明 DKZW 型电子恒温水浴锅(北京光明)。 

1.2  药品与试剂 

依卡倍特钠颗粒(天津田边制药有限公司，批

号：20100701、20100702、20100703，1.5 g∶1.0 g)；

依卡倍特钠原料药为本实验室合成；乙腈、甲醇

为色谱纯(天津科密欧)；对羟基苯甲酸乙酯(天津

天泰精细化学品有限公司)；磷酸二氢铵、磷酸二

氢钾为分析纯(天津科密欧)；水为三级水。 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件 

色谱柱：美国热电公司 C18(250 mm×4.6 mm, 

5 µm)；流动相为乙腈-1.36%磷酸二氢钾溶液(取磷

酸二氢钾 13.6 g，加水至 1 000 mL) (27︰73)；柱

温为室温；检测波长为 271 nm 。 

2.2  溶液的制备 

2.2.1  有关物质  取本品适量，加流动相制成 0.5 

mg·mL1 的供试品溶液；取供试品溶液适量，加流
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动相制成 1.5 µg·mL1 的对照溶液。 

2.2.2  含量测定  精密称取本品适量(约相当于依

卡倍特钠 30 mg)与依卡倍特钠对照品约 30 mg，置

25 mL 量瓶中，加 50%甲醇溶液适量溶解并稀释

至刻度，精密量取 3 mL 置 50 mL 量瓶中，用流动

相稀释至刻度，摇匀，制成供试品溶液和对照品

溶液。 

2.3  有关物质考察 

2.3.1  系统适用性试验  取“2.2.2”项下供试液 1 

mL，加 0.005%对羟基苯甲酸乙酯甲醇溶液 0.1 

mL，加流动相稀释至 20 mL，取 20 µL 注入液相

色谱仪，记录色谱图，依卡倍特钠峰与对羟基苯

甲酸乙酯峰的分离度应≥6。 

2.3.2  空白干扰试验  取除去主药的空白辅料适

量，按“2.2.2”项下方法制成空白辅料溶液，滤

过，取续滤液和“2.2.2”项下供试液各 20 μL，按

“2.1”项下色谱条件进样，结果显示，空白辅料

对测定无干扰。色谱图见图 1。 

2.3.3  耐用性试验   分别选用批号 E2013359 大

连依利特 C18(200 mm×4.6 mm, 5 µm)、批号：

09052002 江苏汉邦 C18(250 mm×4.6 mm, 5 µm)、

批号：6003496 北京迪马(250 mm×4.6 mm, 5 µm)

的色谱柱，分别注入供试品溶液 20 μL。结果显示，

上述不同厂家的色谱柱均达到基线分离，分离度

符合规定。 

 

 
 

图 1  高效液相色谱图  
A空白辅料；B供试品溶液；1,2,3有关物质峰；4主成分峰 

Fig 1  HPLC chromatograms  
Aexcipient; Bsample; 1,2,3related substances peaks; 4main 
component peak  

2.3.4  检测限和定量限   将供试品溶液逐级稀

释，按“2.1”项下色谱条件进样，取基线噪声的

3 倍值作为最低检测限，基线噪声的 10 倍值作为

最小定量限。测得依卡倍特钠的检测限为 0.23 ng，

定量限为 0.61 ng。 

2.3.5  破坏性试验  取本品 3 份各约相当于依卡

倍特钠 50 mg，精密称定分别置 100 mL 量瓶中，

分别加 1.0 mol·L1 的盐酸溶液 10 mL 放置 2 h、加

1.0 mol·L1 的氢氧化钠溶液 10 mL 放置 30 min、

加 10%过氧化氢 2 mL 放置 20 min 进行强酸、强

碱和氧化破坏；另取本品 2 份，各约相当于依卡

倍特钠 50 mg，精密称定，分别置 100 mL 量瓶中，

置光照(4 500±500 Lx)条件下照射 10 d 和 120 ℃条

件下加热 30 min 进行光照和高温破坏，分别取上

述 5 种破坏后溶液，加入流动相至刻度，摇匀，

分别取 20 μL，按“2.1”项下色谱条件进样。结果

显示，各条件下的降解产物与主成分均能很好分

离，证实建立的有关物质方法可行。 

2.3.6  有关物质测定  取本品 3 批样品，按“2.2.1”

项下方法配制成供试品溶液，按“2.1” 项下色谱

条件试验，用自身对照法考察，总有关物质见图

1B，含量见表 1。 

2.4  含量测定 

2.4.1  线性关系考察  精密量取依卡倍特钠对照

品溶液(5.13 mg·mL1)0.2，0.6，1.0，2.0，3.0 mL，

分别置 100 mL 量瓶中，加流动相稀释至刻度，摇

匀，制成不同浓度的对照品溶液。分别精密吸取

上述不同浓度的对照品溶液各 20 µL，按“2.1”项

下色谱条件试验，记录峰面积，以依卡倍特钠峰

面积(Y)为纵坐标，以依卡倍特钠进样浓度(X，

µg·mL1)为横坐标，绘制标准曲线，得依卡倍特钠

线性方程：Y=13 296 X105.21，r=0.999 8。可见

依卡倍特钠在 0.010 26~0.153 9 mg·mL1 内呈良好

的线性关系。 

2.4.2  溶液稳定性  取样品，按“2.2.2”项下方

法制备供试品溶液，分别于 0，2，4，6，8，10 h

进样 20 µL，测定样品和有关物质的峰面积，RSD

分别为 1.86%和 1.69%，表明样品溶液及其有关物

质在 10 h 内稳定性良好。 

2.4.3  精密度试验  精密称取同批样品 6 份，按

“2.2.2”项下方法制成供试品溶液，分别精密量

取 20 μL 进样，测定峰面积，计算含量，考察重复

性；取同批供试品 6 份，在同一实验室，由三个

不同的实验人员，采用日本岛津 LC-10A、Agilent 

1100、大连依利特 P200II 三种色谱仪，按上述色
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谱条件测定峰面积，计算含量，考察中间精密度。

结果，重复性和中间精密度的 RSD 分别为 1.02%

和 0.97%，表明重复性、中间精密度良好。 

表 1  依卡倍特钠有关物质及含量测定结果(n=3) 

Tab 1  Determination results of contents and related 
substances(n=3) 

批号 有关物质/% 
含量/% 

(mean±SD) 

20100701 0.061 98.34±1.1 

20100702 0.064 99.79±1.3 

20100703 0.063 98.03±0.9 

2.4.4  准确度试验  按处方量的 80%、100%和

120%分别精密称取依卡倍特钠各 3 份，按“2.2.2”

项下方法制成供试品溶液，进样 20 µL 测定峰面

积，计算回收率。结果本品的平均回收率为 99.8%，

RSD 为 1.32%。 

2.4.5  样品含量测定  取本品三批，按“2.2.2”

项下方法制成供试品溶液，按“2.1” 项下色谱条

件测定，外标法计算含量，测定结果见表 1。 

3  讨论 

3.1  流动相的选择 

本试验曾尝试采用甲醇-0.75%磷酸二氢铵溶

液、甲醇-1.36%磷酸二氢钾溶液、乙腈-0.75%磷酸

二氢铵溶液、乙腈-1.36%磷酸二氢钾溶液及甲醇-

乙腈-1.36%磷酸二氢钾溶液的不同比例作为流动

相系统，结果文中采用的乙腈-1.36%磷酸二氢钾溶

液(27︰73)的流动相系统的柱效、分离度满足试验

要求。 

3.2  检测波长的确定 

对依卡倍特钠对照品进行了紫外扫描，结果

显示，其最大吸收波长为 271 nm，同时对本品进

行了 DVD 多波长扫描，结果显示，在此波长下检

测的依卡倍特钠的杂质峰多，有关物质的含量最

高，为此最终确定采用 271 nm 为检测波长。 
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HPLC 测定对羟基苯甲酸甲酯钠的含量及有关物质 
 

郑金琪，韩加怡，李会林(浙江省食品药品检验所，杭州 310004) 

 
摘要：目的  建立对羟基苯甲酸甲酯钠的含量测定及有关物质检查方法。方法  采用高效液相色谱法，色谱柱为 Shim-pack 

VP-ODS C18 柱(250 mm×4.6 mm，5 m)，以甲醇-1%醋酸溶液(60∶40)为流动相，流速 1.0 mL·min1，柱温 35 ℃，波长

254 nm。结果  对羟基苯甲酸甲酯与各主要杂质及强制破坏产生的降解产物的杂质峰均分离良好，对羟基苯甲酸甲酯在

21.64~194.8 g·mL1 内与峰面积呈良好线性关系，r＝1.000，回收率为 99.5%(RSD=0.64%，n=9)，最低检出限为 0.214 4 ng；

供试品溶液在 24 h 内稳定。结论  本法专属性强，准确、灵敏，方法可靠，可用于对羟基苯甲酸甲酯钠的含量测定和有

关物质检查。 

关键词：对羟基苯甲酸甲酯钠；含量测定；有关物质；高效液相色谱法 
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