
ОРИГIНАЛЬНЕ ДОСЛIДЖЕННЯ

13Український журнал клiнiчної та лабораторної медицини • 2010, том 5, №3

© Український журнал клiнiчної та лабораторної медицини, 2010
УДК 615.9: 616 — 099: 547.775: 543.545

Розробка умов аналiзу метоклопрамiду методом 
газорiдинної хроматографiї 

О.О.Мамiна, Н.Ю.Бевз, Г.О.Бур’ян, К.О.Бур’ян 
Нацiональний фармацевтичний унiверситет України  

Харкiв, Україна

Розроблено оптимальнi умови iдентифiкацiї 
та кiлькiсного визначення метоклопрамiду 

методом газорiдинної хроматографiї. Встанов-
лено, що абсолютний час утримування пiкiв 
складає: для розчинника сполуки (етанолу) — 
34,6±0,2 с, для метоклопрамiду — 132,5±0,2 с. 
Чутливiсть кiлькiсного визначення метоклоп-
рамiду — 6 мкг/мл дослiджуваного розчину.

Ключовi слова: метоклопрамiд, метод газорiдинної 
хроматографiї.

ВСТУП
Одним з найбiльш розповсюджених методiв 

аналiзу токсичних сполук є метод газорiдин-
ної хроматографiї (ГРХ), який характеризуєть-
ся швидкiстю виконання аналiзу, високою чут-
ливiстю, широким вибором хроматографiчних 
колонок та детекторiв.

Удосконалення ГРХ-методик аналiзу отрут 
проводиться в напрямках вибору оптимальних 
умов дослiдження (вибору сорбенту, складу не-
рухомої рiдкої фази, температурного режиму 
колонки, детектора, випарника та швидкостi 
надання газа-носiя в колонку), що надає мож-
ливiсть аналiзувати за розробленими умовами 
як iндивiдуальнi речовини, так i сумiшi токсич-
них речовин та їх метаболiтiв.

Метою роботи була розробка оптимальних 
умов аналiзу метоклопрамiду методом газорi-
динної хроматографiї, придатних для хiмiко-
токсикологiчних дослiджень.

Метоклопрамiд — 4-амiно-5-хлор-N-[2-
(диетиламiно)етил]-2-метокси-бензамiда 
гiдрохлорид — має протиблювотну дiю, ре-
гулює функцiї органiв травлення, сприяє за-

гоєння виразки шлунка. При передозуваннi 
викликає депресивний стан, набряки, алергiч-
нi реакцiї [3, 5].

При проведеннi аналiзу бiологiчного матерiа-
лу на наявнiсть метоклопрамiду застосовують-
ся спектральнi (фотометрiя, УФ-спектрофото-
метрiя) та хроматографiчнi (високоефективна 
рiдинна хроматографiя, тонкошарова хрома-
тографiя) методи [4, 6-8]. 

Розробка умов ГРХ-методу обумовлює мож-
ливiсть отримувати бiльш надiйнi та об’єктивнi 
результати при застосуваннi всього комплексу 
хiмiко-токсикологiчних дослiджень на меток-
лопрамiд.

МАТЕРIАЛИ ТА МЕТОДИ 
ДОСЛIДЖЕННЯ

Хроматографiчний аналiз був проведений 
за допомогою газового хроматографа «Крис-
тал-2000» (Iжевський електромеханiчний за-
вод, Iжевськ, РФ) на базi Харкiвського облас-
ного бюро судово-медичної експертизи. 

Хроматографування виконували в наступ-
них умовах: скляна колонка iз сорбентом Хро-
матон N-AW-DMCS (0,16-0,20 мкм) завдовжки 
1 м та дiаметром 3 мм; рiдка нерухома фаза — 
5% SE-30, 5% XЕ-60, 5% ОV-17; рухома газова 
фаза — азот. 

Рис. 1. Хроматограма етанольного розчину метоклопрамiду 
(25 мкг/мл).
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Об’єм введеної проби — 1-5 мкл. Дозуван-
ня та введення проб виконували за допомогою 
мiкрошприца «Hamilton» мiсткiстю 10 мкл.

Дослiдження проводили в iзотермiчному 
температурному режимi (колонки — 100°С, де-
тектора — 230°С, випарника — 230°С), швид-
кiсть надання азоту в колонку — 20 мл/хв. 
Детектування сполук виконували при застосу-
ваннi електронно-захватного детектора.

Для порiвняльної оцiнки вибраних умов 
хроматографування використовували етаноль-
нi та ацетоновi розчини метоклопрамiду, якi 
мiстили 5,0-50,0 мкг/мл речовини. 

РЕЗУЛЬТАТИ ДОСЛIДЖЕННЯ  
ТА ЇХ ОБГОВОРЕННЯ

Встановлено, що при застосуваннi наведе-
них умов хроматографування (рiдка нерухома 
фаза — 5% SE-30, 5% XЕ-60) на хроматограмi 
спостерiгались симетричнi пiки метоклопрамi-
ду та розчинникiв, а також їх чiтке роздiлення 
(рис. 1). 

При використаннi рiдкої нерухомої фази 
(5% ОV-17) не вiдмiчалось роздiлення пiкiв ме-
токлопрамiду та етанолу, якi виходили на хро-
матограмi одним пiком.

У розроблених умовах ГРХ-аналiзу був 
визначений час утримування отрут (tутрим.), 
розрахованi коефiцiєнти симетрiї пiкiв та по-
казники ефективностi хроматографiчної колон-

ки — кiлькiсть теоретичних тарiлок (N) та ви-
сота, еквiвалентна теоретичнiй тарiлцi (ВЕТТ) 
[1, 2] (табл. 1).

Данi, наведенi в табл. 1, пiдтверджували при-
датнiсть хроматографiчної системи (5% SE-30) 
для проведення ГРХ-аналiзу речовини (ефек-
тивнiсть хроматографiчної колонки перевищує 
800 т.т., коефiцiєнти симетрiї пiкiв не переви-
щують 2,4). 

Кiлькiсне визначення метоклопрамiду про-
водили методом абсолютної калiбровки за висо-
тою пiка. Розрахунок вмiсту отрути виконували 
за градуювальним графiком, побудованим у за-
лежностi вiд висоти пiкiв (h, мм) та концентра-
цiї речовин (С, мкг/мл), з використанням стан-
дартних розчинiв iз рiзним вмiстом отрут [1, 2].

У табл. 2 наведенi iнтервали лiнiйностi по-
будованого графiка в дiапазонах концентра-
цiй 5,0-50,0 мкг/мл, нижня межа визначення — 
6,0 мкг/мл.

Коефiцiєнти регресiї рiвняння градуюваль-
ного графiка розрахованi методом найменших 
квадратiв. 

Данi, наведенi в табл. 3, свiдчать про вiдтво-
рюванiсть результатiв ГРХ-аналiзу в дослiджу-
ваних дiапазонах концентрацiй, отриманих за 
розробленими методиками в модельних розчи-
нах, що пiдтверджується метрологiчними ха-
рактеристиками (вiдносна невизначенiсть не 
перевищує ±2,01%) [1, 2].

Розробленi методики можуть бути вико-
ристанi для аналiзу отрут у судово-токсиколо-

Таблиця 1
Iдентифiкацiя метоклопрамiду ГРХ-методом (n=5)

Умови хроматографування Час утримування 
(t утрим.), с

Кiлькiсть 
теоретичних 
тарiлок (N)

Висота, еквiвалентна 
теоретичнiй тарiлцi 

(ВЕТТ)

Коефiцiєнт 
симетрiї  

(Ks)Нерухома рiдка фаза Розчинник Речовина Розчинник
5% XЕ-60 Етанол 73,0±0,2 33,3±0,3 695 1,44 0,8
5% SE-30 Ацетон 133,3±0,2 35,2±0,2 1348 0,74 0,82
5% SE-30 Етанол 132,5±0,2 34,6±0,2 1795 0,56 0,85

Таблиця 2
Коефiцiєнти регресiї градуювального графiка 

h=a+вС кiлькiсного визначення метоклопрамiду 
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(6,0)

Таблиця 3
Результати кiлькiсного визначення 

метоклопрамiду в модельних розчинах методом 
ГРХ (n=5, Р=95%)
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клопрамiд 98,1-102,1 100,1 2,62 1,62 0,72 2,01 2,01
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гiчному та хiмiко-токсикологiчному дослiджен-
нях. Аналiз iндивiдуальних отрут у витяжках 
з бiологiчного матерiалу методом ГРХ прово-
диться пiсля ТШХ-скринiнгу. 

ВИСНОВКИ
1. Запропоновано оптимальнi умови аналiзу 

метоклопрамiду методом газорiдинної хроматог-
рафiї та їх застосування для iдентифiкацiї i кiль-
кiсного визначення отрути в модельних розчинах.

2. Встановлено, що абсолютний час утриму-
вання пiкiв складає: для розчинника сполуки 
(етанолу) — 34,6±0,2 с, для метоклопрамiду — 
132,5±0,2 с. Чутливiсть кiлькiсного визначен-
ня метоклопрамiду — 6 мкг/мл дослiджувано-
го розчину.

3. Розробленi методики можуть бути вико-
ристанi для аналiзу отрут у судово-токсико-
логiчному та хiмiко-токсикологiчному дослiд-
женнях.
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Е.А.Мамина, Н.Ю.Бевз, А.А.Бурьян, 
Е.А.Бурьян. Разработка условий анализа ме­
токлопрамида методом газожидкостной хро­
матографии. Харьков, Украина.

Ключевые слова: метоклопрамид, метод газо-
жидкостной хроматографии. 

Разработаны оптимальные условия идентифи-
кации и количественного определения метоклопра-
мида методом газожидкостной хроматографии. 
Установлено, что абсолютное время удержива-
ния пиков составляет: для растворителя вещест-
ва (этанола) — 34,6±0,2 с, для метоклопрамида — 
132,5±0,2 с. Чувствительность количественного 
определения метоклопрамида — 6 мкг/мл анали-
зируемого раствора.

О.О.Mamina, N.U.Bеvz, А.O.Buryan, 
K.O.Buryan. Elaboration of conditions of metoclo­
pramide analysis with gas-liquid chromatography 
method. Kharkiv, Ukraine.

Key words: metoclopramide, gas-liquid chroma-
tography method.

The optimal conditions of identification and quan-
titative determination of metoclopramide with gas-
liquid chromatography method were elaborated. The 
absolute retention times of peaks for solvent of prep-
aration (ethanol) were 34,6±0,2 sec., for metoclo-
pramide were 132,5±0,2 sec. Sensitivity of quanti-
tative determination of metoclopramide 6 mkg/ml of 
analyzed solution was defined. 
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