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Вивчені умови ідентифікації сульпіриду за до-
помогою тонкошарової хроматографії, кольо-
рових реакцій, УФ-спектроскопії. Розроблені 
методики УФ-спектрофотометричного та екс-
тракційно-спектрофотометричного визначен-
ня сульпіриду реакцією з метиловим оранжевим.

Сульпірид (N-[(етил-2-піролідиніл)метил]-2-мет-
окси-5-сульфамоїлбензамід) – сучасний психотроп-
ний лікарський засіб, який широко застосовується в 
медичній практиці. Препарат поєднує помірну ан-
типсихотичну та антидепресивну активність, також 
проявляє стимулюючі властивості [5, 7]. Сульпірид 
неодноразово був причиною гострих та смертель-
них отруєнь [12, 15]. Таким чином, розробка мето-
дів аналізу сульпіриду, придатних для використання 
при хіміко-токсикологічних дослідженнях, є акту-
альною задачею. 

Запропоновано скринінгові системи для виявлен-
ня сульпіриду за допомогою методу тонкошарової 
хроматографії (ТШХ) [12], але перелік наведених 
рухомих фаз обмежений. На наш погляд, доцільно 
провести хроматографічне дослідження сульпіриду з 
використанням рухомих фаз, рекомендованих Між-
народним комітетом з систематичного токсикологіч-
ного аналізу Міжнародної асоціації судових токси-
кологів [1].

Опрацьовано методики аналізу сульпіриду в плаз-
мі та сечі за допомогою газорідинної хроматогра-
фії [12], високоефективної рідинної хроматографії з 
УФ-спектрофотометричним детектуванням (ВЕРХ) 
[10, 11, 13, 15], ВЕРХ з детектором поглинання в УФ-
діапазоні з діодною матрицею, флюоресцентним де-
тектором [12], РХ-МС з ультразвуковою іонізацією 
[16], капілярного електрофорезу з електрогенерова-
ним хемілюмінесцентним детектуванням [14]. Ви-
щеперелічені методики характеризуються високою 
чутливістю та специфічністю, але потребують ре-
тельної пробопідготовки (твердофазної екстракції 
[16], рідиннофазної мікроекстракції [14]) та спеці-
ального коштовного обладнання, що робить їх ма-
лодоступними.

Метою нашого дослідження було встановлення 
умов виявлення, ідентифікації та кількісного визна-
чення сульпіриду за допомогою простих, доступних 
та широко впроваджених у практику хіміко-токсиколо-
гічного аналізу методів [3, 12]: ТШХ, хімічних ре-

акцій, УФ-спектрофотомерії та екстракційної спект-
рофотометрії у видимій області. 

Матеріали та методи
Хроматографічне дослідження проводили з ви-

користанням пластинок для високоефективної тонко-
шарової хроматографії (ВЕТШХ) виробництва Есто-
нії (сорбент КСКГ, фракція – 5÷20 мкм, товщина ша-
ру – 130±25 мкм, розмір пластинок – 20×20 см), Sorb-
fi l (силікагель СТХ-1 ВЕ, тип підложки – ПЕТФ, зв’я-
зуюча речовина – силіказоль, фракція – 8÷12 мкм, тов-
щина шару – 100 мкм, розмір пластинок – 10х10 см), 
Merck виробництва Німеччини (силікагель GF254, роз-
мір пластинок – 10×20 см), Silufol UV-254 (силіка-
гель, підложка – фольга, зв’язуюча речовина – крох-
маль, розмір пластинок – 10×10 см) та рухомих фаз, 
які наведені в табл. 1. Як проявник сульпіриду на 
хроматографічних пластинках використовували ре-
актив Драгендорфа у модифікації за Муньє.

Кольорові реакції проводили у порцелянових чаш-
ках з хлороформними розчинами сульпіриду (вміст 
речовини складав від 0,5 до 20 мкг у пробі). Як ре-
агенти використовували кольорові реактиви [3, 12], 
зокрема концентровані кислоти: сульфатну, нітрат-
ну, хлоридну, фосфатну, ацетатну та реактиви Мар-
кі, Манделіна, Фреде, Лібермана, Ердмана.

УФ-спектри абсорбції сульпіриду в 0,1 М розчи-
ні кислоти хлоридної знімали на спектрофотометрі 
СФ-46 у діапазоні довжин хвиль 200-350 нм у кю-
веті з товщиною шару 10 мм; як розчин порівняння 
використовували 0,1 М розчин кислоти хлоридної.

Для УФ-спектрофотометричного визначення суль-
піриду використовували абсорбцію при довжині хви-
лі 293 нм.

Методика побудови градуювального графіка для 
УФ-спектрофотометричного визначення сульпі-
риду.

Розчини сульпіриду 1-10 готували наступним чи-
ном: 0,0100 г досліджуваної речовини вносили в мір-
ну колбу місткістю 50 мл, розчиняли у 0,1 М роз-
чині кислоти хлоридної та доводили об’єм розчину 
до мітки вказаним розчином кислоти (стандартний 
розчин з концентрацією 200 мкг / мл). У мірні кол-
би місткістю 10 мл вносили 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 
6,0; 7,0; 8,0; 9,0 та 10 мл стандартного розчину і до-
водили об’єми розчинів до мітки 0,1 М розчином 
кислоти хлоридної (розчини 1-10, відповідно, кон-
центрації – 20; 40; 60; 80; 100; 120; 140; 160; 180 та 
200 мкг/мл). Вимірювали оптичну густину і будува-
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ли графік залежності оптичної густини від концен-
трації.

Методика побудови градуювального графіка для 
екстракційно-спектрофотометричного визначен-
ня сульпіриду.

Сульпірид (0,0500 г) вносили в мірну колбу мі-
сткістю 50 мл, розчиняли у хлороформі та доводи-
ли об’єм розчину до мітки вказаним розчинником 
(стандартний розчин з концентрацією 1000 мкг / мл). 

У ділильну лійку вносили 5,0 мл ацетатного бу-
ферного розчину з рН 4,6, 5,0 мл 0,05 % розчину ме-
тилового оранжевого та по 0,05; 0,1; 0,15; 0,20; 0,25; 
0,30; 0,35; 0,4; 0,45; 0,5 та 0,55 мл стандартного роз-
чину сульпіриду, відповідно. В усіх випадках об’єм 
хлороформу доводили до 1 мл. До отриманої сумі-
ші додавали 15 мл хлороформу. Суміш у ділильній 
лійці струшували протягом 10 хв за допомогою ме-

ханічного струшувача і залишали на 10 хв для роз-
ділення шарів. Збирали 14 мл хлороформного шару, 
відкидаючи першу порцію (близько 1 мл), і додава-
ли до нього 2 мл 1% розчину кислоти сульфатної в 
абсолютному етанолі. Одержану суміш ретельно пе-
ремішували та визначали оптичну густину на спек-
трофотометрі СФ-46 при λmax= 540 нм, використовуючи 
кювету з товщиною шару рідини 10 мм. Як розчин 
порівняння застосовували хлороформ. Величину рН 
буферного розчину контролювали потенціометрич-
но. Вимірювали оптичну густину і будували графік 
залежності оптичної густини від концентрації суль-
піриду.

Результати та їх обговорення
Результати хроматографічного дослідження суль-

піриду наведені в табл. 1. Рухомі фази №1-9 реко-
мендовані Міжнародним комітетом з систематично-

Таблиця 1

Значення Rf сульпіриду у різних рухомих фазах та тонких шарах

№ 
п/п

Рухомі фази
Значення Rf сульпіриду

ВЕТШХ Сорбфіл Merk Силуфол

1
Метанол-25% розчин амонію гідроксиду 
(100:1,5)

0,53 0,55 0,32 0,25

2 Хлороформ-метанол (90:10) 0,01 0,03 0,02 0,02

3
Етилацетат-метанол-25% розчин амонію 
гідроксиду (85:10:5)

0,77 0,81 0,63 0,76

4
Хлороформ-н-бутанол-25% розчин амонію 
гідроксиду (70:40:5)

0,68 0,94 0,96 0,97

5 Метанол-н-бутанол (60:40) 0,06 0,07 0,07 0,03

6 Метанол 0,15 0,18 0,13 0,11

7 Ацетон 0,01 0,02 0,02 0,01

8 Етилацетат 0 0 0 0

9 Циклогексан-толуен-діетиламін (75:15:10) 0 0 0 0

10
Гексан-і-пропанол-25% розчин амонію 
гідроксиду (24:6:0,3)

0,02 0,02 0,03 0,01

11
Толуен-ацетон-етанол-25% розчин амонію 
гідроксиду (45:45:7,5:2,5)

0,15 0,28 0,18 0,25

12
Хлороформ-діоксан-ацетон-25% розчин 
амонію гідроксиду (47,5:45:5:2,5)

0,37 0,40 0,36 0,30

13
Хлороформ-ацетон-25% розчин амонію 
гідроксиду (12:24:1)

0,60 0,68 0,55 0,65

14
Хлороформ-ацетон-25% розчин амонію 
гідроксиду (25:5:0,3)

0,08 0,08 0,07 0,05

15 н-Бутанол-кислота ацетатна-вода (4:0,5:1) 0 0 0 0

16
Етилацетат-ацетон-25% розчин амонію 
гідроксиду (50:45:5)

0,73 0,81 0,60 0,75

17
Етилацетат-метанол-25% розчин амонію 
гідроксиду (85:10:2,5)

0,47 0,56 0,45 0,30

18 Бензен-метанол-діетиламін (90:10:10) 0,60 0,52 0,56 0,55

19
Гексан-етилацетат-етанол-25% розчин 
амонію гідроксиду (30:10:5:1)

0,07 0,08 0,06 0,05

20 Етанол-ацетон-вода (1:1:2) 0,11 0,12 0,11 0,07

21 Гексан-толуен-діетиламін (75:15:10) 0 0 0 0

22 Хлороформ-гексан-етанол (1:1:1) 0,02 0,08 0,02 0,03

23 Хлороформ-ацетон (80:20) 0 0 0 0

24 Хлороформ 0 0 0 0
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го токсикологічного аналізу Міжнародної асоціації 
судових токсикологів. Рухомі фази №10-24 викори-
стовуються у хіміко-токсикологічному аналізі для ви-
явлення лікарських речовин основного характеру ме-
тодом ТШХ [6, 9].

При використанні реактиву Драгендорфа у мо-
дифікації Муньє як проявника сульпіриду на хро-
матографічних пластинках спостерігали оранжевий 
колір плям препарату на жовтому фоні. Чутливість 
виявлення сульпіриду при цьому знаходилась у ме-
жах 1,0-3,0 мкг препарату в пробі. Чутливість зазна-
ченого проявника при виявленні сульпіриду була най-
вищою при використанні хроматографічних пласти-
нок Sorbfi l (1,0-2,0 мкг у пробі). 

Встановлено, що з вказаних вище кольорових ре-
активів сульпірид утворював забарвлення лише з ре-
активами Маркі (зеленувато-блакитне, що переходи-
ло у зелене) та Фреде (зеленувате); чутливість вка-
заних реакцій становила 20,0 та 15,0 мкг препарату 
в пробі відповідно.

УФ-спектр абсорбції сульпіриду в 0,1 М розчині 
кислоти хлоридної мав максимум світлопоглинання 
при довжині хвилі 293±2 нм (рис.). Нами було ви-
значено питомий та молярний коефіцієнти світло-
поглинання: А1

1= 60; ε = 1993.
Для розробки методики екстракційно-спектро-

фотометричного визначення сульпіриду попередньо 
нами було встановлено, що кислотний азобарвник 
метиловий оранжевий (0,05% водний розчин) утво-
рює з сульпіридом у середовищі ацетатного буфер-
ного розчину з рН 4,6 іонний асоціат, який екстра-

гується хлороформом. Забарвлення розчинів іонних 
асоціатів виявилося малоінтенсивним, тому для під-
силення чутливості методу утворені іонні асоціати 
руйнували додаванням до їх хлороформних розчи-
нів 1% розчину кислоти сульфатної в абсолютному 
етанолі. При цьому одержували розчини, що мали 
значно вищу оптичну густину.

Було визначено також оптимальні умови прове-
дення екстракційно-спектрофотометричного визна-
чення [2]: об’єми розчину метилового оранжевого, 
ацетатного буферного розчину та хлороформу, кіль-
кість екстракцій іонного асоціату відповідним органіч-
ним розчинником, а також оптимальне значення рН бу-
ферного розчину, для чого нами було виготовлено ряд 
ацетатних буферних розчинів з рН від 3,0 до 6,0 [4]. 

Для кількісного визначення сульпіриду в модель-
них розчинах УФ-спектрофотометричним та екстрак-
ційно-спектрофотометричним методами попередньо 
встановлювали градуювальну залежність оптичної 
густини від концентрації, загальний вигляд якої опи-
сується рівнянням лінійної регресії виду: y = bx + a. 
Значення параметрів а та в розраховували за методом 
найменших квадратів [9]. Після перевірки значу-
щості параметра а в отриманих рівняннях [9] було 
зроблено висновок про можливість переходу до рів-
няння виду у = b’x для градуювальної залежності 
екстракційно-спектрофотометричного визначення. Мет-
рологічні характеристики отриманих градуювальних 
залежностей наведені в табл. 2. 

Таким чином, рівняння градуювальних залеж-
ностей для УФ-спектрофотометричного (1) та екс-

Рис. УФ-спектр світлопоглинання сульпіриду в 0,1 М розчині кислоти хлоридної (концентрація 3·10-4 моль/л).

Таблиця 2

Метрологічні характеристики градуювальної залежності оптичної густини від вмісту сульпіриду 
(y = bx + a), отриманої УФ-спектрофотометричним та екстракційно-спектрофотометричним методами 

Метод r b a S2 Δb Δa

УФ-спектрофотометричний 0,9998 0,00629 – 0,027 7·10-5 3·10-5 4·10-3

Екстракційно-спектрофотометричний 0,9995 0,00200 – 1·10-4 1·10-5 –
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тракційно-спектрофотометричного методів (2) мали 
такий вигляд:

  А = 0,00629С – 0,027,  (1)

         А = 0,002С,  (2)

де: А – оптична густина; С – концентрація розчину 
сульпіриду, відповідно, мкг/мл або мкг у пробі.

Світлопоглинання розчинів підлягало закону Бу-
гера-Ламберта-Бера в межах концентрацій від 20 до 
200 мкг / мл (УФ-спектрофотометричний метод) та 
від 50 до 550 мкг сульпіриду в 15 мл кінцевого об’є-
му (екстракційно-спектрофотометричний метод), від-
носна невизначеність середнього результату стано-
вила ±1,9% та ±3,4% відповідно.

ВИСНОВКИ
1. Вивчено хроматографічну поведінку сульпіри-

ду у загальних та деяких часткових рухомих фазах, за-

гальноприйнятих у токсикологічному скринінгу ре-
човин основного характеру з використанням чоти-
рьох типів тонких шарів.

2. Вивчено кольорові реакції виявлення сульпі-
риду.

3. Досліджено УФ-спектр поглинання сульпіри-
ду в 0,1 М розчині кислоти хлоридної та визначено 
коефіцієнти світлопоглинання.

4. Розроблено методики УФ-спектрофотометрич-
ного та екстракційно-спектрофотометричного (за ре-
акцією з метиловим оранжевим) визначення сульпі-
риду. Світлопоглинання розчинів підлягало закону 
Бугера-Ламберта-Бера в межах концентрацій від 20 
до 200 мкг / мл (УФ-спектрофотометричний метод) 
та від 50 до 550 мкг сульпіриду у пробі в 15 мл кін-
цевого об’єму (екстракційно-спектрофотометричний 
метод). Відносна невизначеність середнього резуль-
тату складала для запропонованих методів ±1,9% та 
±3,4% відповідно.
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