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艾瑞昔布（Imrecoxib），化学名为 1-正丙基-3-（4-甲基苯

基）-4-（4-甲磺酰基苯基）-2，5-二氢-1H-2-吡咯酮，为我国自主

研发的中等强度的选择性环氧化酶 2（COX-2）抑制剂 [1]，于

2011年5月获国家食品药品监督管理局（SFDA）批准上市，为

化学药品的第 1.1类新药。该药通过抑制COX-2的mRNA表

达而发挥抗炎作用，对急性和慢性炎症具有潜在的治疗作用[2]，

可显著改善骨关节炎患者总体疼痛症状和生活质量，同时具

有较轻的胃肠道不良反应和较高的安全性。

由于艾瑞昔布为一新化合物，故目前国内外尚未见其制

剂含量测定方法的文献报道。为有效控制该制剂质量，笔者

建立了快速、灵敏的高效液相色谱（HPLC）法用于艾瑞昔布片

的含量测定，结果表明方法简便、准确、重复性好。

艾瑞昔布化学结构式见图1。

1 材料
1.1 仪器

Waters 515 HPLC仪、515型高压梯度泵、486 型紫外检测

器、Empower色谱工作站（美国Waters公司）；CPA225D型电子

天平（北京赛多利斯仪器系统有限公司）；KQ-300B型超声波

清洗器（昆山市超声仪器有限公司）。

1.2 药品与试剂

艾瑞昔布对照品（批号：66311003，纯度：99.6％）；艾瑞昔

布片（批号：11102551、12070351、12100351，规格：每片 0.1 g）

均来源于江苏恒瑞医药股份有限公司；甲醇为色谱纯，水为去

离子水。

2 方法与结果
2.1 色谱条件

色谱柱：Diamonsil C18（250 mm×4.6 mm，5.0 μm）；流动相：

甲醇-水（80 ∶ 20），流速：1.0 ml/min；检测波长：220 nm；柱温：

25 ℃；进样量：20 μl。

2.2 溶液的制备

2.2.1 对照品溶液的制备。取艾瑞昔布对照品约 10 mg，精

密称定，置于 50 ml量瓶中，用甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，

即得。

2.2.2 供试品溶液的制备。取艾瑞昔布片20片，精密称定，研

细，精密称取适量（约0.5 g），置于50 ml量瓶中，加水10 ml，振

摇，加甲醇适量，超声提取15 min，放冷至室温，用甲醇稀释至

刻度，摇匀，滤过。精密量取续滤液 1 ml，置于 50 ml量瓶中，

加流动相稀释至刻度，摇匀，即得。

2.2.3 空白溶液的制备。按处方比例称取一定量的不含艾瑞

昔布的辅料，按照“2.2.2”项下方法制备，即得。
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μg/ml（r＝0.999 9），低、中、高质量浓度样品的平均回收率分别为100.6％、98.9％、99.4％（RSD＝0.9％，n＝9）。结论：建立的方法

专属性好，结果准确可靠，可用于艾瑞昔布片的质量控制。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for the content determination of Imrecoxib tablets. METHODS：HPLC method

was adopted. The determination was performed on Diamonsil C18 column with methanol-water（80 ∶ 20）as mobile phase at the flow

rate of 1.0 ml/min. The detection wavelength was set at 220 nm and the column temperature was 25 ℃. The injection volume was

20 μl. RESULTS：The linear range of imrecoxib were 6.544-209.4 μg/ml（r＝0.999 9）with average recovery rates of 100.6％，

98.9％ and 99.4％（RSD＝0.9％，n＝9）at low，medium and high concentrations，respectively. CONCLUSIONS：The method is

specific，accurate，reliable and suitable for quality control of Imrecoxib tablets.
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图1 艾瑞昔布化学结构式

Fig 1 The structure of imrecoxib

··4301



China Pharmacy 2013 Vol. 24 No. 45 中国药房 2013年第24卷第45期

2.3 专属性试验

分别吸取空白溶液、艾瑞昔布对照品溶液、供试品溶液各

20 μl，分别注入色谱仪，结果在艾瑞昔布的出峰位置上未见辅

料干扰，故辅料对艾瑞昔布测定无干扰。色谱图见图2。

2.4 线性关系考察

精密称取艾瑞昔布对照品 10.47 mg，置于 50 ml量瓶中，

加流动相溶解并稀释至刻度，摇匀，作为1号工作液；精密量取

1号工作液5.0 ml，置于10 ml量瓶中，用流动相稀释至刻度，摇

匀，配制成2号工作液；依次采用倍比稀释法制备3～6号工作

液，使工作液质量浓度分别为209.4、104.7、52.35、26.18、13.09、

6.544 μg/ml。由低到高质量浓度依次进样测定。以艾瑞昔布

质量浓度（x）为横坐标、峰面积分值（y）为纵坐标，绘制标准曲

线，得回归方程 y＝41 583x－26 490（r＝0.999 9）。结果表明，

艾瑞昔布检测质量浓度线性范围为6.544～209.4 μg/ml。

2.5 检测限和定量限试验

取线性6号工作液进一步稀释，以信噪比为10计，得定量

限为32.72 ng/ml；以信噪比为3计，得检测限为10.91 ng/ml。

2.6 重复性试验

取艾瑞昔布片适量，按“2.2.2”项下方法制备6份供试品溶

液进样测定。结果艾瑞昔布含量的RSD＝1.1％（n＝6），表明

方法的重复性良好。

2.7 精密度试验

取同一批供试品溶液（批号：11102551），连续进样5次，结

果艾瑞昔布峰面积的RSD＝0.5％（n＝5），表明方法的精密度

良好。

2.8 稳定性试验

取同一批供试品溶液（批号：11102551）在 0、2、4、8、12 h

分别进样，结果艾瑞昔布峰面积的RSD＝0.7％（n＝5），表明供

试品溶液的稳定性良好。

2.9 加样回收率试验

取同一批样品（批号：11102551）细粉适量（约相当于艾瑞

昔布 50 mg），共 9份，置于 50 ml 量瓶中，分别按测试浓度为

80％、100％、120％各加入艾瑞昔布对照品适量，照“2.2.2”项

下方法操作，测定含量，计算加样回收率，结果详见表1。

2.10 样品含量测定

表1 回收率试验结果（n＝9）

Tab 1 Results of recovery tests（n＝9）

编号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

样品含量，
mg

51.02

51.29

51.33

50.99

51.18

50.91

51.39

51.23

50.97

加入量，
mg

41.03

40.89

41.26

49.68

51.68

50.37

61.97

60.28

60.69

测得量，
mg

91.67

93.23

92.68

99.97

101.75

101.34

112.45

111.65

111.31

回收率，
％

99.1

102.6

100.2

98.6

97.9

100.1

98.5

100.2

99.4

平均回收率，
％

100.6

98.9

99.4

RSD，
％

0.9

取 3批艾瑞昔布片按照“2.2.2”项下方法制备成供试品溶

液，再吸取对照品溶液注入色谱仪，按外标法进行含量测定。

3批样品的含量测定结果见表2。

表2 样品含量测定结果（n＝3）

Tab 2 Results of content determination of samples（n＝3）

批号
11102551

12070351

12100351

艾瑞昔布含量，g/片
0.512

0.516

0.508

标示百分量，％
102.4

103.2

101.6

RSD，％
0.9

1.3

1.1

3 讨论
（1）艾瑞昔布是国家一类新药，目前关于制剂中艾瑞昔布

的含量测定方法国内外至今未见文献报道。文献[3-4]建立了液

相色谱-质谱（LC-MS）法用于生物样品中艾瑞昔布及其代谢物

测定的方法，虽然该法灵敏度高、专属性好，但成本高、仪器的

普及性差，从而限制了其应用。而相对于LC-MS法，HPLC法

更为简便、重复性好，应用范围更广泛，更加适合于制剂中艾

瑞昔布的含量测定。

（2）在选择检测波长时，笔者前期试验中取适量艾瑞昔布

对照品溶液，在 200～400 nm波长处进行紫外扫描，结果艾瑞

昔布在 220 nm波长处有最大吸收，因此选择该波长作为检测

波长。笔者通过对流动相的优选，最终采用甲醇-水（80 ∶20）为

流动相。在该流动相下，艾瑞昔布保留时间适宜，峰形较好，

主成分与其他组分可完全分离，不受辅料干扰。

综上所述，笔者建立的方法专属性好、结果准确可靠，可

用于艾瑞昔布片的质量控制。
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图2 高效液相色谱图
A.空白溶液；B.对照品溶液；C.供试品溶液；1.艾瑞昔布

Fig 2 HPLC chromatograms
A. blank solution；B. control solution；C. test sample solution；1. imre-

coxib
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