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H P LC法测定盐酸呱毗草酮及其片剂的含量

陈翠萍 姜心如 安登魁

( 药药分析教研室 )

关键词 盐酸呱毗罩酮
;

高效液相色谱法

盐酸呱毗罩酮( Pir ez n ep in e
)为一抗 消化性

溃疡药
,

其含量测定有紫外法〔’ 〕 、

酸性染料直接

滴 定法 [ ’ 〕和 H P L C 法川
。

由于其合成工艺的改

进
,

成品中引入了其他一些杂质
,

用上述方法测

定均有干扰
。

本文采用与本品结构相近的安定

为内标
,

以甲醇
一

三乙胺
一

醋酸为流动相
,

消除了

杂质的干扰
,

并对盐酸呱毗
一

草酮及其片剂进行

了分析
。

标全部流出
,

且达基线分离
。

见图 l
。

2
.

2 线性 范围及 回

仪器与试药

H P 10 5 0系列 高效 液相 色 谱 仪 包括 H P

1 0 5 0系列光 电二极 管阵列多波长检 测器
,

H P

3 3 9 6 A 色谱记录仪 (均由美国惠普公司生产 ) ;

7 一2 5型定量进样阀 ( R h
e o h y n e ,

美国 ) ; B Y S
一

2型

平流泵
; K 4 01 型紫外检测器 ( 中国科学院上海

科学仪器厂 ) ; LM 1 4
一

2 6 4记录仪 ( 上海大华仪表

厂 )
。

盐酸呱毗草酮标准品 (经 H P L c 面积归一

化测得含量 > 99
.

5% )
、

样品及其片剂 ( 25 m g )

(均由盐城制药厂提供 ) ; 安定 (本校药剂学教研

室提供 )
。

归方程

取盐酸呱毗草酮

标准品适量
,

精密称

定
,

以流动相溶解
,

配

制成 4 0 0 9 /m l 的 溶

液 ; 同 样 配 制 成 20

咚 / m l 的 内标 溶 液
。

分别吸取上述标准品

溶液 6
,

6
.

5
,

7
,

8
,

9 m l

及内标溶液 4
,

3
.

5
,

3
,

2
,

l m l
,

置 上o m l 刻度

离心管中
,

混匀
。

F 一9 1
.

C h r u ll l a t o g r a ll飞 u f

P一r e n z e P i n e ( pe
a k D )

.

i t s

im p u r 一ti岛 ( pe
a k A

,
e ) a n d

in t e r n a l s t a n d a r d ( 1又 a d B )

u n d e r t h e e o n d i t i o n s P r e sc r ibe d

2 方法与结果

.2 1 色谱条件

色谱柱 为 s y讲川 0 0 5 柱 5 拼m
,

4
.

6 m m x

! 00 m m (惠普公司
,

美国 ) ;流动相为甲醇
一

三乙

胺 ( 0
.

1 m o l / L )
一

醋酸 ( 5% ) ( 9 0
: 4 : 1 0 )

,

流速 0
.

7

m l / m in ;
检测器量程 0

.

0 4 ;
进样量 10 件l

。

在此色

~ 谱条件下
,

s m in 内样品主成分及其杂质和 内

H P L C 分析
。

每一测定液进样 5次
,

以样品与 内

标浓度 比 Y (5 次平均值 ) 对两者的峰高 比 x

进行 回归
,

得方程 Y 一 12
.

94 x 一 0
.

20 06
, :

-

0
.

9 9 9 7 (
。
= 3 )

。

结果表明
,

本品在 6 一 1 3 4 0 9 / m -

内线性关系良好
。

2
.

3 原料药及其片剂的含量测定

本文用 H P L C 的内标单点校正法对四个不

同批 号 的原 料药进 行 了含 量测 定
,

并 与 u v

法 〔’ 〕作了比较
。

.2 .3 1 H P L C 测定液的 配 制 精密吸取样品

溶液 ( 4 0 0 9 / m l ) 8
.

o m 一及内标溶液 ( 2 0 p g / m 一)

.2 0 m l 于 10 m l 刻度 离心管 中
,

混 匀
,

进 样分

析
。

由回归方程求得其含量
。

本法与 U v 法测得

结果 见表 1
。
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Tab 1
.

Ru s elt s of撇 m l P ed et e rm in at i on ( d et e rm in d eby

C m P L H et h浏 n a dU V m et h浏 ) 3讨 论

Sam l P e
HP LC m et h仪 I

( n =5 1 )簇
U V m et he泪

( n =5 )

O

5

89 04 2

89 1 3 0

9 7
.

5 1 1
.

2

9 月
.

31 3 0

9 8 6 5 1
.

5

1 0 0
.

5 0
.

4 7

9 9
.

7 0

1 03
.

1

1 00
.

3

1 0 0
.

3

. 2. 3 2模拟 片剂的 回 收率试验 取本品标准

品适量
,

按处方加入适量辅料于 50 ml 量瓶中
,

用流动相溶解
,

充分振摇 (约 10 m i n)
,

用流动相

稀释至刻度
,

混匀
。

干过滤
,

弃去初滤液
。

取续滤

液 .8 o m l
,

以下按原料药测定项下操作
、

计算
。

本文在三个浓度水平作了回收率试验
,

每一水

平作三份
,

每份进样 5次
,

结果见表 2
。

T a b 2
.

R e e o v e r i e s o f P i r e n 乙e p i n e i n it s s i m u l a te d d 。 岌 !
罗 f o r m

( n = ]5 )

A m ` J u n t ( 〕f

zh c a d d e d
. lL g / In l

A m o u n t o f t h e f o u n d
,

以 g / m l

R e e o v e r y
,

% 嗽
19

.

2 8

2 3
.

1 1

2 6 9 9

}
`

::

.2 .3 3 片剂的含量测定 取本品 20 片
,

精密称

定
。

研细
,

称取细粉适量 (相当于盐酸呱毗罩酮 2

m g) 置 50 ml 量瓶 中
,

用流动相溶解
,

以下操作

同模拟 片剂的回收率项下
。

本文对同一批号的

片剂进行分析
,

测得本品占标示量的百分含量

为 9 9
.

8 1% ( n = 1 8 )
,

变异系数为 0
.

5 9%
。

3
.

1 流动 相 的选择 曾试验过多种流动相系

统
,

发现以一般的缓冲溶液加甲醇为流动相
,

样

品不被洗脱
,

只有加入一定浓度的有机胺后方

出峰
。

为使各组分在较短时间内达到最佳分离
,

本文用混合液十点设计技术及单纯形法对流动

相的配比优化
,

确定为本文所述之组成及配比
。

3
.

2 峰纯度的 鉴定和检测 波长的选择 为得

到可靠正确的分析定量结果
,

本 文开发利用

H P 1 0 5 0系列多波长光电二极管陈列检测器对

在本文色谱条下流出的色谱峰 ( A
,

C
,

D )进行

了纯度鉴定
,

表明三者均为纯峰 ; 同时采集它们

相应的光谱图
,

杂质 ( A
,

)C 在 u v 法测定波长

2 8 1士 1 n m 附近有较大吸收
。

样品 ( o )除在 2 8 0

n m 附近有吸收外
,

在 2 54 n m 处亦有较大吸收
,

为便于方法推广使用
,

故选择检测波长为 2 54

fl m
。

3
.

3 H P L c 分析结果表明
,

本文所测四 个批号

的样品中均含有不同量的杂质 A
,

D
。

因此
,

U V

法测得含量偏高
。
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