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摘要　目的 :建立测定雷贝拉唑含量的新方法。方法 :采用碳糊电极阳极吸附伏安法 ,在 1. 8 mol/L H2 SO4

底液中 ,通过富集用碳糊电极阳极吸附伏安法研究雷贝拉唑的电化学行为。结果 :阳极峰电位为 0. 498V

( vs. SCE) ,峰电流与雷贝拉唑的浓度在 4. 15 ×10
27～3. 37 ×10

26
mol/L范围内呈良好的线性关系 ,检出限为

6. 705 ×10
- 11

mol/L。结论 :本方法简便准确 ,适用于雷贝拉唑的含量测定。
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D eterm ina tion of rabeprazole a t a carbon pa ste electrode by anod ic adsorptive

voltamm etry
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ABSTRACT　O bjective: To establish a new method for the determ ination of rabep razole. M ethods: Anodic adsorp tive voltammetry

with a carbon paste electeode (CPE) was used. Rabep razole was concentrated on the electrode and determ ined by adsorp tive voltamme2
try in supporting solution of 118 mol/L H2 SO4. Results: The anthodic peak potential of raberazole was at 0. 498 V ( vs. SCE). The peak

currents were linear with the concentration of rabep razole over the range of 4115 ×1027～3173 ×1026 mol/L, with the detection lim it

61705 ×10211 mol/L. Conclusion: This method is suitable for the determ ination of rabep razole, and it is covenient and accurate.
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　　雷贝拉唑 (Rabep razole, Rbz)是最新的苯并咪唑

取代剂 ,是一种具有广阔前途的新一代质子泵抑制

剂 [ 1, 2 ]
,其化学名为 22[ [ [ 42(32甲氧基丙氧基 ) 232甲

基 2α2吡啶基 ]甲基 ]亚硫酰基 ] 21H2苯并咪唑 [ 3 ]。目

前国内报道的分析方法仅有高效液相色谱法 [ 4 ]。

在碳糊电极 (CPE)上用吸附伏安法测定雷贝拉唑还

未见报道。由于 CPE无毒 ,在正负区域都有较宽的

电位窗口 ,制作简单 ,对有机物质有较好的吸附性

能 ,因而在分析化学中应用日益增多 [ 5 ]。笔者建立

了在 CPE上用阳极吸附伏安法测定雷贝拉唑的新

方法。该方法简便准确 ,灵敏度高。对于雷贝拉唑

生产质量控制及研究其在生物体内的利用度、药代

动力学等均具有重要意义。

1　仪器与试剂

CH I660A电化学工作站 (上海辰华仪器公司 ) ;

电化学试验采用三电极体系 :自制的碳糊电极为工

作电极 ,铂片电极为辅助电极 ,饱和甘汞电极为参比

电极。

雷贝拉唑钠肠溶片 (江苏豪森药业股份有限公

司生产 ,批号为 051201) ,对照品 (含量 99. 1% ,江苏

豪森药业股份有限公司提供 ) ;实验用水为去离子

水 ;硫酸为优级纯 ;其它试剂均为分析纯。

2　方法与结果

2. 1　实验方法　以 1 ζ 5 (W /W )的碳糊电极为工

作电极 ,在 1. 8 mol/L H2 SO4底液中 ,加入一定量的

雷贝拉唑试液 ,于 1. 4 V下氧化富集 250 s,以 100

mV / s的扫描速度向负电位方向扫描 ,扫至 0. 20 V。

根据阳极峰电流值用标准加入法进行定量测定。

2. 2　实验条件的选择

2. 2. 1　碳糊电极的选择 　分别按 1ζ 3、1ζ 4、1 ζ

5、1ζ 6 (W /W )的比例称取硅油和石墨粉后 ,置于玛

瑙研钵中研磨 5 m in,使其充分混匀 ,将碳糊均匀地

填充在直径为 8 mm的石墨电极内。碳糊中物料的

比例对电极的性能影响较大。若硅油比例低 ,则电
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极残余电流大 ,灵敏度低 ,测定结果不够理想 ;若硅

油比例高 ,则碳糊不能牢固地填充在电极内 ,测定时

碳糊易掉出来 ,影响测定。根据测定结果选择 1ζ 5

(W /W )比例的碳糊电极为好。

2. 2. 2　底液的选择　分别试验了不同浓度的硫酸、

硝酸、盐酸、氢氧化钠、磷酸、磷酸盐缓冲液、硫酸钠、

氯化钠等作底液 ,对雷贝拉唑溶液进行阳极化扫描

及循环伏安扫描研究 ,结果表明用 H2 SO4 峰形较

好 ,灵敏度最高 ;同时用不同浓度的硫酸实验 ,当

H2 SO4浓度 < 1. 8 mol/L时 ,硫酸浓度增加 ,峰电流

增加 ,灵敏度逐渐增加 ;当 H2 SO4浓度 ≥1. 8 mol/L

时 ,峰电流基本保持不变 ,硫酸浓度增大对灵敏度影

响不大 ,故选择 1. 8 mol/L H2 SO4溶液作为底液。

2. 2. 3　富集电位及时间的选择 　分别设定富集电

位为 118、116、114、112 V进行富集 ,发现富集电位

高于 114 V时 ,进行伏安扫描时易过氧化而产生溢

流现象 ;而低于 1. 4 V时 ,灵敏度低 ,无峰出现。故

选择 1. 4 V为最佳富集电位。当富集时间 < 250 s

时 ,雷贝拉唑富集量较小 ,灵敏度低 ;当富集时间 ≥

250 s时 ,峰电流基本不变。故选择 250 s为最佳富

集时间。

2. 2. 4　扫描速率的选择 　固定雷贝拉唑的浓度为

5. 11 ×10
28

mol/L时 ,改变扫描速度 ,在 10～250

mV / s范围内峰电流与扫描速度呈线性关系。线性

回归方程为 I = 11134 + 01336 V , r = 01997。但扫描

速率过快 ,电容电流偏大且偏离线性关系。本实验

采用 100 mV / s扫描速度。图 1为不同扫描速度下

的循环伏安图。

V /V ( vsSCE)

图 1　雷贝拉唑不同扫描速度下的循环伏安图

1250mV / s; 22100mV / s; 32150mV / s; 42200mV / s; 52250mV / s

2. 2. 5　线性范围、检出限　在上述实验条件下 ,通

过在极稀的雷贝拉唑溶液中进行检测 ,在浓度为

5111 ×10
210

mol/L时有稳定检出峰 ,后逐渐加大雷

贝拉唑溶液浓度进行检测 ,并将实验数据经计算机

处理 ,结果表明 :峰电流值与雷贝拉唑的浓度在

4120 ×10
27～3173 ×10

26
mol/L范围内呈良好的线性

关系。线性方程为 I×10
5

= - 71922 - 01408 ×10
7

C ,本法的检出限为 5111 ×10
210

mol/L。

2. 3　稳定性和重复性实验　在选定条件下 ,对配置

后立即测定和放置 1、2、4、6h后进行测定 ,结果表

明 ,放置不同时间测定的峰电流无明显变化 ,说明该

体系的稳定性较好。使用同一支电极在 4. 20 ×1027

mol/L雷贝拉唑溶液中 ,平行测定 8次 ,峰电流的平

均值为 - 9. 527 ×10
25

A, RSD为 2. 2%。说明电极的

重复性较好。

2. 4　干扰实验　当雷贝拉唑浓度为 2. 1 ×10
26

mol/

L ,相对误差小于 5%的情况下 , 1 000倍的氯化钠、

硝酸、氯化钾不干扰实验。100倍抗坏血酸干扰实

验。

2. 5　回收率实验 　用样品 (肠溶片 )准确配制 5. 4

×10
24

mol/L的雷贝拉唑溶液 50 mL,移 15μL于

15mL 1. 8 mol/L H2 SO4中 ,加入不同量的雷贝拉唑

标准溶液 4. 20 ×1027～3. 73 ×1026 mol/L计算回收

率 ,得回收率范围在 96%～104. 5%之间 。

2. 6　样品的测定　取同一批号雷贝拉唑钠肠溶片

10片 ,研成粉末后 ,准确称取相当于 1片含量的粉

末 ,用 1. 8 mol/L H2 SO4溶解过滤后准确配成 100

mL溶液。稀释适量倍数后 ,用标准加入法测定样品

中雷贝拉唑相对于标示量的百分含量 ,并与 HPLC

法 [ 6 ]测定结果进行比较 ,结果见表 1。 t检验结果表

明 ,二者无显著性差异。

表 1　样品测定结果 ( n = 3 )

样品 本法 HPLC法

1 99. 98 100. 01

2 100. 20 100. 10

3 100. 25 100. 30

3　讨论

3. 1　电极反应的可逆性　浓度为 412 ×1027 mol/L

的雷贝拉唑在 118 mol/L H2 SO4底液中的阳极化线

性扫描伏安图见图 2,阳极峰电位为 0. 498 V;浓度

为 1126 ×1026 mol/L 的雷贝拉唑在 118 mol/L

H2 SO4为底液的溶液中 ,扫描速度为 100 mV / s的循

环伏安图见图 3。进行阳极化扫描时在 01498 V处

出现一敏锐的氧化峰 ;接着进行阴极化扫描时在

01359 V处出现一敏锐的还原峰、氧化峰和还原峰

相差 01149 V。氧化峰电位随扫描速率的增加而正

移 ,还原峰电位随扫描速率的增加而负移 ,说明雷贝

拉唑在碳糊电极上的反应是不可逆的。
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图 2　雷贝拉唑阳极化线性扫描伏安图

图 3　雷贝拉唑的循环伏安图

3. 2　电极反应机理 　在 10～400 mV /S范围内雷

贝拉唑的氧化峰电位随扫描的增加而正移。实验测

得峰电位 Ep与扫速的对数 ( logV )呈线性关系 ,符

合不可逆电极过程的 Ep∽ logV关系 ,其线性回归方

程为 : Ep = 11143 + 01056 logV , r = 01996 7。对于不

可逆体系 ,斜率 k与电子转移系数 a、反应电子数 n

之间有 : k = 21303RT / anF,即 01056 = 01059 / an,若

a = 015,则 n = 2111≈ 2 ( T = 298 k)。

在雷贝拉唑浓度为 4. 2 ×10
27

mol/L的条件下 ,

在 1 mol/L NaCl溶液中 (保证溶液的离子强度相

同 )用硫酸改变其溶液的酸度 ,并在此溶液中进行

循环伏安扫描测定 ,结果表明随着酸度的增加峰电

位不断正移 ,若以峰电位值对溶液的 pH值作图 ,发

现峰电位 Ep (V )与溶液的 pH值在 018～212范围

内呈良好的线性关系 ,线性方程为 : Vp = 01598 -

01056 6 pH, r = 01998,直线斜率 dep /dph = 01059 /

n. m = 01056 6,计算参加电极反应的质子数 m≈ 2。

电极反应过程为 :

rebep razole + 2H + + 2e - R r(对应于 0. 359V处的还原峰 )

R r O r + 2e - + 2H + (对应于 0. 498V处的氧化峰 )

本法采用碳糊电极作为工作电极 ,建立了测定

雷贝拉唑制剂含量的阳极吸附伏安法 ,该法简便准

确 ,灵敏度高 ,与同时采用 HPLC法检测的结果经 t

检验 ,两者结果无显著性差异 ,表明此方法准确可

靠 ,适应于雷贝拉唑制剂的含量测定。
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