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摘　要　用十八烷基硅烷键合硅胶作为填充剂; 流动相∶甲醇2水 (5∶95) , 用磷酸调 pH 值至 2. 5; 流

速: 1. 0mL öm in。检测波长 205nm。H PLC 法测定硫普罗宁氯化钠注射液中硫普罗宁的含量, 硫普罗宁

0. 048—0. 112m gömL 范围内线性关系良好, 加样回收率为 99. 8% , R SD % 为 0. 3% (n= 9)。该方法简便、灵

敏、准确。
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1　前言
硫普罗宁临床广泛用于治疗病毒性急慢性肝炎, 早期肝硬化、脂肪肝等疾病。是一种新型含琉

基甘氨酸类药物, 能抗各种类型肝损伤, 可保护肝线粒体结构, 改善肝功能, 促进肝细胞再生[1, 2 ] , 硫

普罗宁化学名为N 2(22巯基丙酰基) 2甘氨酸。硫普罗宁临床广泛应用于改善肝功能, 副作用少, 用

药安全。目前注射用硫普罗宁标准[3 ]中含量测定采用的是滴定法, 我们将硫普罗宁制备成氯化钠注

射液, 为了克服注射液中的干扰, 参考文献[4, 5 ]采用H PL C 法测定含量, 具有专属性强, 方法简便等

特点, 获得了满意的效果。

2　实验部分
2. 1　仪器与试药

U nic UV 22800 型紫外分光光度计 (上海U nic 仪器有限公司) ; UV 200 Ê 高效液相色谱仪 (大

连依利特科学仪器有限公司) ; 雷磁 pH s23cpH 值计 (上海精密仪器有限公司) ; AU S2120 电子天平

(岛津2上海公司)。

硫普罗宁对照品 (由吉林省药检所提供) ; 硫普罗宁氯化钠注射液 (吉林万生药业公司提供) , 规

格为 100mL : 硫普罗宁 100m g 与氯化钠 0. 9g。批号: 20041121, 20041122, 20041123。

硫普罗宁原料购于青岛首和金海制药有限公司生产, 氯化钠 (河北海骅制药厂)。其他试剂均为

分析纯。实验用水为双蒸馏水。

2. 2　实验方法

按 3. 4 测定法进行。



3　结果与讨论
3. 1　检测波长的选择

取硫普罗宁对照品适量, 加水制成含硫普罗宁 30Λg 的溶液, 同时配制空白溶液, 在 200—

400nm 波长处扫描, 依据扫描结果选择 205nm 为本品的检测波长。

3. 2　流动相的选择

参考文献 [ 4, 5 ]分别采用甲醇2水 (10∶90) ; 甲醇2水 (5∶95) 用磷酸调 pH 至 3. 0, 甲醇2水
(5∶95) 用磷酸调 pH 至 2. 50; 1molöL 的磷酸二氢铵 (用磷酸调节酸度为 2. 5) ∶乙腈 (95∶5) 4 种

流动相试验, 结果表明以 0. 1molöL 的磷酸二氢铵 (用磷酸调节酸度为 2. 5) ∶乙腈 (95∶5) 为流动

相优于其他三种流动相, 故选择此流动相。

3. 3　色谱条件的确定

3. 3. 1　色谱条件与系统适用性试验

用十八烷基硅烷键合硅胶作为填充剂; 以 0. 1molöL 的磷酸二氢铵 (用磷酸调节酸度为 2. 5) ∶

乙腈 (95∶5)为流动相, 检测波长为 205nm。理论板数按硫普罗宁峰计算应不低于 2000。

3. 3. 2　线性关系试验

取硫普罗宁对照品适量, 加流动相制成每mL 含 0. 8m g 的溶液, 再分别准确量取 6. 0、8. 0、

10. 0、12、14mL , 置于 100mL 量瓶中, 加流动相稀释至刻度, 以浓度为横坐标, 峰面积为纵坐标进行

回归, 得回归方程: A = 11. 146C - 3. 384, r
2= 0. 9991, 结果见表 1。

表 1　线性关系试验结果

时间 (ΛgömL ) 48 64 80 96 112

峰面积 541. 55 697. 97 887. 67 1064. 07 1250. 17

　　结果表明硫普罗宁浓度在每mL 0. 048—0. 112m g 范围内线性关系良好。见图 1。

图 1　硫普罗宁线性关系图谱

3. 3. 3　灵敏度试验

取线性关系试验项下 3 号对照溶液 2mL , 置 25mL 量瓶中, 加流动相稀释至刻度, 摇匀, 准确量

取 20ΛL 注入液相色谱仪中, 记录色谱图, 当峰高为基线噪声三倍 (S öN )时, 最小检测量为 100ng。

3. 3. 4　检出限

取线性关系试验项下 3 号对照溶液 6mL , 置 25mL 量瓶中, 加流动相稀释至刻度, 摇匀, 准确量

取 20ΛL 注入液相色谱仪中, 记录色谱图, 当峰高为基线噪声 10 倍 (S öN )时的检出限为 300ng。
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3. 3. 5　溶液稳定性试验

取含量测定项下供试品溶液于不同时间进样, 每样 20ΛL , 结果见表 2。
表 2　硫普罗宁氯化钠注射液溶液稳定性试验结果

时间 (h) 0 2 4 6 8

峰面积 887. 89 893. 19 890. 85 901. 14 900. 70

　　平均值为 894. 75, R SD = 0. 66% , 结果表明, 硫普罗宁氯化钠注射液溶液在 8h 内是稳定的。

3. 3. 6　精确度试验

取硫普罗宁对照品适量, 准确称定 6 份, 分别加流动相制成 0. 08m gömL 的溶液, 摇匀, 分别测

定, 结果见表 3。
表 3　硫普罗宁氯化钠注射液精密度试验结果

序号 1 2 3 4 5 6

峰面积 809. 02 846. 33 846. 54 831. 87 856. 33 859. 24

　　平均值为 841. 56, R SD = 2. 21% , 结果表明: 本法精密度较好。

准确称取硫普罗宁对照品适量, 加流动相制成 0. 08m gömL 的溶液, 连续测定 6 次, 结果见表

4。
表 4　硫普罗宁氯化钠注射液重现性试验结果

序号 1 2 3 4 5 6

峰面积 859. 12 862. 69 862. 18 866. 27 880. 01 883. 35

　　平均值为 868. 94, R SD = 1. 17% , 结果表明: 本法精密度较好。

3. 3. 7　回收率试验

准确称取硫普罗宁原料和本品辅料, 按处方量的 80%、100%、和 120% 制备样品, 作为供试品

溶液; 另取已测定干燥失重的硫普罗宁对照品约 80m g, 加流动相制成浓度为 80ΛgömL , 作为对照

溶液, 照含量测定法计算回收量和回收率。结果见表 5。
表 5　回收率试验结果

序号 加入量 (m g) 测得量 (m g) 回收率 (% ) 平均回收率 (% ) RSD (% )

1 75. 08 74. 09 98. 68

2 73. 35 73. 74 100. 53

3 80. 00 79. 12 98. 90

4 105. 00 106. 16 101. 10 99. 83 0. 96

5 107. 09 106. 47 99. 42

6 105. 20 104. 43 99. 27

7 130. 00 131. 10 100. 85

8 134. 85 133. 53 99. 02

9 131. 80 132. 77 100. 74

3. 4　测定法

取本品适量, 加流动相制成每 1mL 中含硫普罗宁 80Λg 的

溶液, 准确量取 20ΛL 注入液相色谱仪, 记录色谱图; 另取已测

定干燥失重的硫普罗宁对照品适量, 同法测定。按外标法以峰面

积计算, 即得。结果见表 6。

表 6　三批含量测定检测结果

批号 含量测定 (% )

20041121 99. 30

20041122 101. 34

20041123 102. 78

4　结论
注射用硫普罗宁国家标准中含量测定采用的是滴定法, 专属性不强, 硫普罗宁氯化钠注射液通
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过参考文献, 采用了H PL C 法测定硫普罗宁含量, 具有专属性强, 可以使本品与杂质分离完全, 避

免杂质的干扰, 测定结果更加准确, 方法简便可行。
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D eterm ination of Tiopron in in Sodium Chlor ide In jection by HPLC
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Abstract　T iop ron in sodium ch lo ride In jection w as determ ined by H PL C w ith H YPER S ILBD S
C18 co lum n the mobile phase of m ethano l2w ater (5∶95) , adjusted pH 2. 5 w ith phosphon ic acid at
205nm. T he calibration curves of tiop ron in is linear in range of 0. 048—0. 112m gömL. T he average
recovery is 99. 8% , R SD % 0. 30% (n= 9). T he m ethod w as p roved to be specific and reliable.

Key words　T iop ron in, Sodium Ch lo ride In jection, H PL C.

纪念陆达同志

王 鹤 寿①

近些年来, 陆达同志每年总要到我家几次, 谈谈有关国内外冶金工业生产和高新技术发展的情况, 使我不

时了解到一些有关的新的趋势和动向。

1996 年 6 月 6 日中午, 我接到冶金工业部电话, 告知陆达同志病危的消息。我急忙赶到医院时, 陆达同志

已处于弥留之际。我在他的病床旁坐了下来, 想起了他把一生奉献给了新中国的冶金工业事业, 无论在生产、

基建、设计、科研、军工、国防尖端技术、高新技术、培养科技干部以及开展学术工作方面, 都做出了杰出的成

绩, 他不愧为冶金战线一位有重大贡献的优秀干部。⋯⋯

陆达同志为冶金工业奋斗了一生。他的一生是为党、为人民无私奉献的一生。现在大家纪念他, 就要学习

他的好思想、好作风, 为把我国建设成为世界第一流的钢铁强国而努力。

最后, 我还不得不再写这样几句话: 陆达同志的去世, 伤感时时袭击我的心。他是学者, 但是没有某些学

者的气势, 他与所有共同工作的同事和工人和睦相处, 共同研究问题。他是学者, 有孜孜不倦的钻研毅力, 他

对冶金学术新观点和新技术特别敏感, 而又善于思考。同时, 他又是一位党性坚强的共产党员。我与他相识、

相交 40 年, 有了深厚的同志友情, 因而时常对他深切地怀念。

1996 年 12 月 24 日

(本刊有删节)

① 原冶金工业部部长,“文革”后曾任中共中央纪律检查委员会书记。
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