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Встановлено ступінь ізолювання сульпіриду з 
біологічного матеріалу за допомогою підкис-
леного ацетонітрилу та нейтрального ацето-
ну, який становив 27,6±2,8% та 7,6±1,1% від-
повідно. Показана можливість використання 
методу тонкошарової хроматографії, кольоро-
вих реакцій, УФ-спектроскопії для виявлен-
ня сульпіриду, виділеного з біологічного ма-
теріалу, після додаткової очистки витяжок від 
супутніх домішок за допомогою методів екс-
тракції та ТШХ. Кількісний вміст досліджу-
ваного антидепресанта в екстрактах встанов-
лювали УФ-спектрофотометричним методом. 
Отримані результати можуть бути використа-
ні при хіміко-токсикологічних дослідженнях 
біологічного матеріалу на сульпірид.

У світі зберігається тенденція до збільшення отру-
єнь препаратами психотропної дії [7, 13, 15]. Біль-
шість з них є комбінованими та згадуються у зв’яз-
ку з сумісним прийомом декількох антидепресантів, 
транквілізаторів, нейролептиків та алкоголю [5, 6, 8, 
10, 12], що значно ускладнює клінічну та патомор-
фологічну діагностику зазначених отруєнь. У цих 
випадках результати токсикологічних досліджень ма-
ють бути використані для підтвердження діагнозу 
отруєння [6].

Сульпірид (N-[(етил-2-піролідиніл)метил]-2-мет-
окси-5-сульфамоїлбензамід) – сучасний психотроп-
ний лікарський засіб, який поєднує помірну анти-
психотичну та антидепресивну активність [3]. Суль-
пірид неодноразово був причиною гострих та смер-
тельних отруєнь [6]. Таким чином, розробка мето-
дів аналізу сульпіриду в біологічних об’єктах є ак-
туальною задачею.

Для виявлення сульпіриду в біологічних рідинах 
запропоновані скринінгові системи з використанням 
методу тонкошарової хроматографії [6]. Опрацьова-
ні методики аналізу сульпіриду в плазмі та сечі за 
допомогою газорідинної хроматографії [6], високо-
ефективної рідинної хроматографії (ВЕРХ) [6, 14], 
сполучення ВЕРХ з тандемною мас-спектроскопією 
[9], капілярного електрофорезу [11], флюоресцент-
ної спектроскопії [4]. Дані щодо методів досліджен-
ня біологічного матеріалу на сульпірид у літерату-
рі відсутні.

Останнім часом як ефективні екстрагенти лікар-
ських речовин з біологічного матеріалу набули амфі-
фільні розчинники (ацетонітрил, ацетон), які до то-

го ж, за даними деяких авторів [2, 16], екстрагують 
порівняно невелику кількість співекстрактивних ре-
човин з біологічного об’єкту. 

Метою нашої роботи було встановлення розріз-
няльної спроможності щодо сульпіриду методів ізо-
лювання підкисленим ацетонітрилом (за методом 
І.Сшедзінські [16]) та нейтральним ацетоном (мето-
дом В.А.Карташова [2]).

Матеріали та методи
20 г (при ізолюванні ацетонітрилом) та 5 г (при 

ізолюванні ацетоном) подрібненої печінки людини, 
яка загинула від травми, вміщували у стакан, дода-
вали 2 мл водного розчину сульпіриду, який містив 
2000 мкг (при ізолюванні методом І.Сшедзінські) та 
500 мкг (при ізолюванні методом В.А.Карташова) пре-
парату. Суміш ретельно перемішували і залишали на 
24 год. Паралельно ставили «холості» досліди.

Виділення сульпіриду з печінки зазначеними роз-
чинниками проводили, як описано нами раніше в ро-
боті [1].

Отримані хлороформні екстракти з біологічного 
матеріалу містили значну кількість супутніх домі-
шок, які у подальшому видаляли за допомогою до-
даткової екстракційної очистки.

За даними, отриманими нами при вивченні екс-
тракції сульпіриду з водних розчинів органічними 
розчинниками, було встановлено, що з кислого се-
редовища (рН 1-2) вказана речовина у найменшій 
мірі екстрагувалась діетиловим етером (ступінь од-
норазової екстракції складав близько 8-10%). З луж-
ного середовища сульпірид у найбільшій кількості 
екстрагувався етилацетатом при рН 10-11, ступінь 
екстракції при цьому складав 60-92%. Таким чином, 
для видалення співекстрактивних речовин з біоло-
гічного матеріалу найбільш придатними умовами є 
використання діетилового етеру як екстрагенту до-
мішок при рН 1-2. Екстрагували сульпірид з очи-
щених водних витяжок етилацетатом при рН 10-11. 

Для видалення домішок екстракційним методом 
хлороформні екстракти переносили до фарфорової 
чашки, випаровували їх на водяній бані при темпе-
ратурі не вище, ніж 40ºС до видалення органічного 
розчинника. Потім до сухого залишку у фарфоро-
вій чашці додавали 20 мл 0,1 М розчину кислоти 
хлоридної, вміст чашки ретельно перемішували, пе-
реносили до ділильної лійки і кислий розчин двічі 
збовтували з діетиловим етером по 10 мл кожного 
разу. Фазу органічного розчинника відкидали і у по-
дальшому не досліджували. Після цього кислий вод-
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ний залишок підлуговували 20% розчином натрію 
гідроксиду до рН 10-11 і тричі екстрагували сульпі-
рид етилацетатом по 10 мл кожного разу. Органічні 
витяжки фільтрували через паперовий фільтр з 0,5 г 
безводного натрію сульфату у мірну колбу об’ємом 
50 мл і доводили до позначки етилацетатом. Пара-
лельно проводили «холості» досліди з біологічним 
матеріалом для отримання розчинів порівняння.

Результати та їх обговорення
Виявлення та кількісне визначення сульпіриду в 

отриманих екстрактах проводили за допомогою кольо-
рових реакцій, тонкошарової хроматографії (ТШХ), 
УФ-спектроскопії, УФ-спектрофотометрії.

При ізолюванні сульпіриду з біологічного мате-
ріалу підкисленим ацетонітрилом методом І.Сшед-
зінські та нейтральним ацетоном методом В.А.Кар-
ташова було встановлено, що отримані біологічні екс-
тракти містили деяку кількість домішок, присутність 
яких була небажаною для подальшого виявлення та 
кількісного визначення досліджуваної лікарської спо-
луки. Так, результати вимірювань показників оптич-
ної густини, отримані УФ-спектрофотометричним 
методом для екстрактів з «холостих» дослідів за наве-
деними вище методами ізолювання, становили, від-
повідно, 0,12-0,14 та 0,12-0,18.

Додаткового екстракційного очищення було до-
статньо для проведення кольорових реакцій та УФ-
спектрофотометричного визначення сульпіриду в екс-
трактах, яке проводили на фоні «холостих» дослі-
дів. Їх оптична густина після додаткового екстрак-
ційного очищення не перевищувала 0,055-0,09.

Після цього проводили ідентифікацію та кількіс-
не визначення сульпіриду в отриманих екстрактах. 

Виявлення сульпіриду в екстрактах методом ТШХ 
проводили з використанням скляних хроматографіч-
них пластинок для високоефективної тонкошарової 
хроматографії (ВЕТШХ) виробництва Естонії (сор-
бент КСКГ, фракція – 5÷20 мкм, товщина шару – 
130±25 мкм, розмір пластинок 20×20 см), Sorbfi l (си-
лікагель СТХ-1 ВЕ, тип підложки – ПЕТФ, зв’язуюча 

речовина – силіказоль, фракція – 8÷12 мкм, товщи-
на шару – 100 мкм, розмір пластинок – 10×10 см). 
Від 5 до 30 мл хлороформної витяжки випаровува-
ли до мінімального об’єму (0,05 мл) і наносили в од-
ну точку на лінію старту хроматографічної пластин-
ки. На відстані 2 см від вказаної точки наносили 
розчин «свідка» сульпіриду (5 мкг у пробі). У третю 
точку наносили 5 мл випареної витяжки, одержаної 
у «холостому» досліді. Хроматограми розвивали по-
слідовно з використанням двох рухомих фаз: хло-
роформу і метанол-амонію гідроксиду 25% розчин 
(100:1,5), а також хлороформу і бензен-метанол-ді-
етиламіну (90:10:10). Після цього пластинки висушу-
вали на повітрі і проявляли за допомогою реактиву 
Драгендорфа у модифікації за Муньє (жовтогарячий 
колір плям сульпіриду на жовтому фоні; чутливість 
виявлення складала 1,0-2,0 мкг препарату у пробі). 
Плями сульпіриду, виділеного з печінки, та сульпі-
риду-стандарту за величинами Rf співпадали та скла-
дали у системі рухомих розчинників метанол-амо-
нію гідроксиду 25% розчин (100:1,5) 0,53±0,02 (для 
пластинок ВЕТШХ), 0,55±0,02 (для пластинок Sorb-
fi l); у системі рухомих розчинників бензен-метанол-
діетиламін (90:10:10) – 0,60±0,02 (для пластинок 
ВЕТШХ), 0,52±0,02 (для пластинок Sorbfi l). Витяж-
ки з «холостих» дослідів не давали плям з вказани-
ми значеннями Rf. 

Підтвердження присутності сульпіриду в екстрак-
тах проводили також УФ-спектроскопічним методом. 
Для цього елюювали сульпірид з непроявленої сму-
ги хроматограми на рівні, що відповідав місцю зна-
ходження плями «свідка» сульпіриду, метанолом, елю-
ат фільтрували через паперовий фільтр та випаровува-
ли. Попередньо нами було встановлено, що ступінь 
елюювання сульпіриду з шару сорбенту метанолом 
складав 99,2%. Отриманий залишок розчиняли в 4 мл 
0,1 М розчину кислоти хлоридної. Оптичну густину 
визначали на спектрофотометрі СФ-46 при λmax=293 нм, 
використовуючи кювету з товщиною шару рідини 
10 мм. УФ-спектр одержаного розчину був аналогіч-

Таблиця

Результати УФ-спектрофотометричного визначення сульпіриду, виділеного з печінки
підкисленим ацетонітрилом (метод І.Сшедзінські) та нейтральним ацетоном

(метод В.А.Карташова)

Метод ізолювання
Додано сульпіриду, мкг 

(до m г печінки)

Виділено сульпіриду Метрологічні 
характеристикимкг %

Підкисленим ацетонітрилом 
(метод І.Сшедзінські)

2000
(m=20)

526,0 26,3 Х = 27,6
S = 2,3
S

X
 = 1,0

ΔX = 2,8
ε = 10,2

X±ΔX = 27,6±2,8

584,0 29,2

494,0 24,7

608,0 30,4

552,0 27,6

Нейтральним ацетоном 
(метод В.А.Карташова)

500
(m=5)

41,5 8,3 X = 7,6
S = 0,9
S

X
 = 0,4

ΔX = 1,1
ε = 14,1

X±ΔX = 7,6±1,1

34,0 6,8

38,5 7,7

42,5 8,5

33,0 6,6
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ним спектру розчину сульпіриду-стандарту в 0,1 М 
розчині кислоти хлоридної та мав смугу поглинан-
ня при λmax=293±2 нм.

При виявленні сульпіриду у витяжках використо-
вували кольорові реакції з реактивами Маркі (зеле-
нувате забарвлення, чутливість – 20 мкг у пробі) та 
Фреде (зеленувато-блакитне забарвлення, що пере-
ходило у зелене, чутливість – 15,0 мкг у пробі). Па-
ралельно проводили контрольні досліди зі стандарт-
ним розчином сульпіриду в хлороформі (30 мкг/мл) 
та витяжкою з «холостого» досліду.

Кількісний вміст сульпіриду в очищених мето-
дом ТШХ витяжках визначали УФ-спектрофотомет-
ричним методом з використанням попередньо вста-
новленого нами рівняння залежності оптичної густи-
ни від концентрації: А = 0,00629С – 0,027 (r = 0,9998; 
S2 = 7·10-5). Світлопоглинання розчинів підлягало за-
кону Бугера-Ламберта-Бера в межах концентрацій від 
20 до 200 мкг/мл, відносна невизначеність середньо-
го результату становила ±1,9%. Як розчин порівнян-
ня, застосовували розчин, отриманий у «холостому» 
досліді.

Результати кількісного визначення сульпіриду, ви-
діленого з печінки методами І.Сшедзінські та В.А.Кар-
ташова, наведені в таблиці.

Як видно, за допомогою запропонованих мето-
дик з печінки можна виділити 27,6±2,8% та 7,6±1,1% 
сульпіриду відповідно.

ВИСНОВКИ
1. Вивчено розрізняльну спроможність відносно 

сульпіриду методів ізолювання лікарських речовин 
підкисленим ацетонітрилом (методом І.Сшедзінські) 
та нейтральним ацетоном (методом В.А.Карташова), 
які дозволили виділити, відповідно, 27,6±2,8% та 
7,6±1,1% досліджуваного антидепресанта.

2. Показана можливість використання методу ТШХ, 
кольорових реакцій, УФ-спектроскопії для виявлен-
ня сульпіриду, виділеного з біологічного матеріалу, 
після попередньої додаткової очистки витяжок від 
супутніх домішок за допомогою сполучення мето-
дів екстракції та ТШХ.

3. Отримані результати можуть бути використа-
ні при хіміко-токсикологічних дослідженнях біоло-
гічного матеріалу на сульпірид.
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ИЗОЛИРОВАНИЕ СУЛЬПИРИДА ИЗ БИОЛОГИЧЕСКОГО 
МАТЕРИАЛА АПРОТОННЫМИ РАСТВОРИТЕЛЯМИ
С.В.Баюрка
Установлена степень изолирования сульпирида из биологическо-
го материала с помощью подкисленного ацетонитрила и ней-
трального ацетона, которая составила 67,2±4,0% и 45,0±2,7% 
соответственно. Показана возможность использования метода 
тонкослойной хроматографии, цветных реакций, УФ-спектроско-
пии для обнаружения сульпирида, выделенного из биологиче-
ского материала, после дополнительной очистки вытяжек от со-
путствующих примесей с помощью методов экстракции и ТСХ. 
Количественное содержание сульпирида в экстрактах устанав-
ливали УФ-спектрофотометрическим методом. Полученные резуль-
таты могут быть использованы при химико-токсикологических 
исследованиях биологического материала на сульпирид.
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ISOLATION OF SULPIRIDE FROM THE BIOLOGICAL MA-
TERIAL BY ACETONITRILE AND ACETONE
S.V.Bayurka
The degree of sulpiride isolation from the biological material by 
acidifi ed acetonitrile and neutral acetone has been determined, it 
is 27.6±2.8% and 7.6±1.1%, respectively. The possibility of ap-
plication of the Thin Layer Chromatography method, colour reac-
tions, UV-spectroscopy for detection of sulpiride isolated from the 
biological material after the additional purifi cation of the extracts 
from concomitant admixtures by means of the back extraction and 
TLC has been shown. The quantitative content of the medicine in 
the extracts was determined by the UV-spectrophotometric meth-
od. The results obtained can be used for chemical and toxicological 
examination of the biological material for sulpiride.


