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气相色谱法测定替普瑞酮胶囊的含量
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摘要  目的: 建立气相色谱法测定替普瑞酮含量的方法。方法: 采用 DB - FFAP弹性石英毛细管柱 ( 30 m @ 01 32 mm @ 0125

Lm ); F ID检测器; 色谱条件:柱温为 200 e ;进样口温度为 250 e ;检测器温度为 250 e ;分流进样, 分流比为 1B10。结果:替

普瑞酮在 011~ 101 0 mg# mL- 1范围内线性关系良好 ( r= 01 9999, n = 7); 替普瑞酮的回收率 ( n = 9)为 981 0% ~ 10210%。结

论: 本测定方法准确、灵敏、专属性高,可作为替普瑞酮胶囊的含量测定方法。
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GC determ ination of terprenone capsules

FENG Guang

(W uhan In stitu te for Drug Con tro,l W uh an 430012, Ch in a)

Abstract Objec tive: To establish a GC m ethod to determ ine the content of the terprenone capsules. Method: U-

sing DB- FFAP cap illary co lumn( 30m @ 0132mm @ 0125 Lm) and F ID under the fo llow ing chromatography cond-i

t ion: co lumn temperature w as set at 200 e , in jector and detector temperature w ere both set at 250 e , sp lit ratio

w as 1B101Result: The ca libration curves show ed a good linearity over the range of 011- 1010 mg# mL
- 1

( r =

019999, n= 7) . The recovery ( n = 9) of terprenone w as 10210% . Conclusion: The method is specific, accurate,

sensitive and suitab le for the determ ination of terprenone capsu les.
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  替普瑞酮是一种萜烯类化合物, 是直接增加粘

液分泌和促进细胞再生的新型胃粘膜保护剂, 对急

性胃炎、慢性胃炎和胃溃疡具有良好的疗效
[ 1 ]
。目

前作为商品药销售的替普瑞酮胶囊, 主要成分为替

普瑞酮反式和顺式异构体的混合物 ( 5E / 5Z = 3B

2) ,而起主要药效的为反式异构体
[ 2 ]
。结构式见图

1。

目前文献报道的替普瑞酮胶囊的含量测定方法

是高效液相色谱法
[ 3, 4]

, 也有文献报道采用气相色

谱法检测替普瑞酮原料的纯度
[ 5 ]
。本文建立了以

邻苯二甲酸二丁酯为内标, 测定替普瑞酮胶囊含量

的毛细管气相色谱法。

1 仪器与试药

美国 Ag ilen t 6890N气相色谱仪; F ID检测器。

替普瑞酮工作对照品由台州南峰药业有限公司

图 1 替普瑞酮结构式

F ig 1 S tructu re of terp renone

A.全反式体 ( all tran s- teprenone, 5E, 9E, 13E )  B.单顺式体

( sing le cis- tep renon e, 5Z, 9E, 13E )

提供,纯度 9911% ; 邻苯二甲酸二丁酯为分析纯;

乙酸乙酯为色谱纯。

替普瑞酮胶 囊 (批号: 070482A, 070619A,

070681A)由卫材 (中国 )药业有限公司提供。

2 色谱条件
采用 Ag ilent DB- FFAP弹性石英毛细管柱 ( 30
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m @ 0132mm @ 0125 Lm ),柱温为 200 e ;载气为

氮气, 恒流 210 mL# m in
- 1
; 进样口温度为 250 e ,

分流进样,分流比为 1B10;进样体积为 2 LL; 检测

器温度为 250 e 。
3 方法与结果

311 内标溶液的制备  取邻苯二甲酸二丁酯适量,

加乙酸乙酯使溶解并稀释制成 510 mg# mL
- 1
和

015mg# mL
- 1
的溶液,作为内标溶液 ( 1)和 ( 2)。

312 系统适用性试验  取 / 3180项下的对照品溶

液,量取 2 LL注入气相色谱仪, 记录色谱图。溶剂

峰、内标峰、替普瑞酮单顺式体峰与全反式体峰均达

到完全分离,理论板数按替普瑞酮全反式体峰计算

达到 30000。见图 2。

图 2 替普瑞酮胶囊气相色谱图

F ig 2 GC ch rom atogram s of terp renon e cap su les

A.空白 ( b lank )  B. 内标 ( internal standard )  C.对照品 ( refer-

ence sub stan ce)  D.样品 ( sam p le)

11溶剂 ( solven t)  21内标 ( intern al standard)  31替普瑞酮单顺

式体 ( sing le c is- teprenone)  41替普瑞酮全反式体 ( a ll tran s- te-

prenone)

313 线性关系考察  精密称取替普瑞酮对照品适
量,用内标溶液 ( 2)溶解并稀释制成含替普瑞酮为

011, 012, 015, 110, 210, 510, 1010mg# mL
- 1
的溶液。

分别取 2 LL注入气相色谱仪, 记录色谱图。以替

普瑞酮的浓度 X (mg# mL
- 1

)为横坐标,单顺式体与

全反式体峰面积之和与内标峰面积的比值 Y为纵

坐标, 进行线性回归, 结果表明, 替普瑞酮在 011~
1010mg# mL

- 1
浓度范围内, 线性关系良好, 回归方

程为:

Y= 21247X - 010315 r= 019999 ( n = 7)

以 S /N = 10(全反式体 )计算, 替普瑞酮的定量限为

5 Lg# mL
- 1
。

314 精密度试验  量取 / 3130项下 110 mg# mL
- 1

的溶液 2 LL,注入气相色谱仪,连续进样 6次,记录

色谱图,替普瑞酮单顺式体与全反式体峰面积之和

与内标峰面积的比值的 RSD为 013%。
315 重复性试验  取本品 (批号为 070482A ) , 照

/ 3180项下方法平行配制 6份供试品溶液并测定含

量, 平均含量为 10012% , RSD为 015%。
316 溶液稳定性试验  量取 / 3130项下 110 mg#
mL

- 1
的溶液 2 LL, 分别于 0, 2, 4 , 8 , 12 h, 注入气

相色谱仪,记录色谱图, 替普瑞酮单顺式体与全反式

体峰面积之和与内标峰面积的比值的 RSD= 013%。
317 加样回收率试验  取替普瑞酮对照品约 1 g,

精密称定,置 200 mL量瓶中, 加乙酸乙酯溶解并稀

释至刻度, 摇匀, 作为替普瑞酮储备溶液 ( 5 mg#

mL
- 1

); 精密量取替普瑞酮储备溶液 10 mL和内标

溶液 ( 1) 5 mL, 置 50mL量瓶中,用乙酸乙酯稀释至

刻度,作为回收率对照溶液 ( 1 mg# mL
- 1

)。精密称

取本品细粉适量 (已知平均含量为 10012% ,约相当

于替普瑞酮 25 mg) ,置 50 mL量瓶中, 分别精密加

入内标溶液 ( 1) 5 mL和替普瑞酮储备溶液 3, 5, 7

mL,加乙酸乙酯适量,振摇 30m in使替普瑞酮溶解,

加乙酸乙酯至刻度,摇匀, 制成含量测定浓度 80%,

100% , 120%的 3个水平共 9份样品, 滤过,取续滤

液和回收率对照溶液,照样品含量测定项下方法测

定并计算回收率。平均回收率 10012% ( n = 9)。结

果见表 1。

表 1 回收率试验结果 (n= 3)

Tab 1 R esu lts of recovery

加入量

( added)

/mg

测得量

( determ ined)

/mg

回收率

( recovery )

/%

平均回收率

( ave rage recovery )

/%

RSD

/%

15112 151 35 101152 10111 018

151 16 100126

151 37 101165

25120 251 48 101111 10012 110

241 98 99113

251 26 100124

35128 341 93 99101 9912 011

341 99 99118

351 02 99126

318 样品含量测定  精密称取替普瑞酮对照品

011 g,置 100 mL量瓶中, 精密加入内标溶液 ( 1) 10

mL,加乙酸乙酯适量使溶解并稀释至刻度,摇匀, 作

为对照品溶液,量取 2 LL注入气相色谱仪, 记录色

谱图,按替普瑞酮中单顺式体与全反式体峰面积之

和计算校正因子。取本品内容物, 置玛瑙研钵中研
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磨均匀,精密称取适量 (约相当于替普瑞酮 011 g) ,

置 100mL量瓶中,精密加入内标溶液 10 mL,加乙

酸乙酯适量,时时振摇 30m in使替普瑞酮溶解并稀

释至刻度,摇匀, 滤过,量取续滤液 2 LL注入气相色

谱仪,记录色谱图。按内标法以替普瑞酮单顺式体

与全反式体峰面积之和计算,即得。结果见表 2。

表 2 含量测定结果 (标示量%, n= 3)

Tab 2 Determ ination resu lts of terprenone capsu les

批号

( Lo t No. )

平均含量

( content) /%

RSD

/%

070482A 10012 015

070619A 9910 015

070681A 10014 016

4 讨论

411 本文通过试验建立了测定替普瑞酮胶囊含量

的毛细管气相色谱法。替普瑞酮为无色透明油状

物,沸点 200~ 201 e [ 5 ]
。分子结构中有较多的双

键,但在紫外区吸收强度不高, 在液相色谱中使用紫

外检测器时,只能选择末端波长测定,定量线性范围

较窄, 顺反异构体无法分离 (色谱峰为单峰 )
[ 3, 4 ]
。

本文利用替普瑞酮低沸点的性质, 使用气相色谱和

FID检测器, 得到良好的定量和分离效果。在气相

色谱中,全反式体和单顺式体可以达到完全分离,峰

面积比约为 3B2。
412本法的分析时间略长于液相色谱法, 1次进样

分析时间约 18 m in, 但可通过采用大口径毛细管

柱, 提高载气流速和柱温,达到快速分析的目的。
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