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. . 腺苷蛋氨酸（!-08"3)5;*-A-%"$1)313"，简称：!DE"，商品

名：思美泰）是存在于各种生物体内的一种天然物质，它主要

作为甲基供体参与各种酶促转甲基过程，并通过转巯基作为

合成牛磺酸、半胱氨酸及谷胱甘肽的前体。临床上 !DE" 主

要应用于防治肝胆疾病、胰腺炎和抑郁症［)］。而 )，% -丁烷二

磺酸可为稳定的腺苷蛋氨酸盐提供反离子。目前，对于丁烷

磺酸盐和直链烷基磺酸盐的测定方法很少，主要原因可能是

由于该类物质普遍具有强极性，在一般的高效液相色谱固定

相中保留较弱而导致分离困难；另外，其紫外吸收较弱，一般

的紫外检测方法不适合用来分析该类物质。

. . 离子交换色谱法 在 分 析 离 子 型 有 机 化 合 物 方 面 有 其 优

势［!］。E)’) 等［’］采用离子交 换 色 谱 法，以 碳 酸 钠 和 碳 酸 氢

钠混合溶液 为 流 动 相，测 定 了 血 浆 样 品 中 的 微 量 丁 烷 二 磺

酸。本文以碳酸盐水溶液为流动相，研究了用离子交换色谱

法分离和测定 )，% -丁 烷 二 磺 酸 盐 的 方 法。采 用 抑 制 型 电 导

检测器，得到了良好的分离效果和较高的检测灵敏度。将该

方法用于意大利产思 美 泰 和 国 产 思 美 泰 中 )，% -丁 烷 二 磺 酸

根的检测，取得了满意的结果。

!# 实验部分

! " !# 仪器和试剂

. . 所使用的瑞士万通（E"$’)4%）离子色谱仪由 E"$’)4%
,), 高压输液泵、,)$ 电 导 检 测 器 和 ,’’E!E 化 学 抑 制 器 构

成。色谱工作站为 E"$’)4% >?-,"$ !. ’。

. . )，% -丁烷二磺酸根 阴 离 子 由 其 钠 盐 配 制 而 成；)，% -丁 烷

二磺酸钠由北京华 靳 制 药 有 限 公 司 提 供；,0!?B’（ 分 析 纯 ）

购自北京益利精细化学品 有 限 公 司；,0F?B’（ 分 析 纯）购 自

北京试剂公司；甲醇和乙腈均为色谱纯，购自北京化工厂；抑

制器所用的硫 酸 溶 液（ 分 析 纯，&" %%)* G A），购 自 北 京 化 工

厂。所有溶液均用二次蒸馏水配制，在使用前用 ". %& !% 滤

膜过滤。

! " $# 色谱条件

. . 分离柱：阴离子交换 色 谱 柱 为 E"$’)5"# D 57## &（!&"
%% H %" %% 1+ 8+ ，粒径 & !%），其中填充带有季铵基的离子

交换基团的聚乙烯醇树脂；淋洗液：, %%)* G A ,0!?B’ ，流 速

" + * %A G %13；再 生 液：&" %%)* G A F!!B% ；进 样 量：!" !A；柱

温：室温。

! " %# 标准溶液与样品溶液的配制

. . 精确称取干燥 的 )，% -丁 烷 二 磺 酸 钠 &. " %6，用 水 溶 解

并定容至 &" %A，即得 )"" %6 G A 的标准溶液。

. . 精确称取 & %6 左右的思美泰样品，溶于 &" %A 水中，用

". %& !% 滤膜过滤后待测。

$# 结果与讨论

$ " !# 淋洗液的选择

. . 碳酸盐系列淋洗 液 是 最 典 型 的 抑 制 型 阴 离 子 交 换 色 谱

的淋洗液。在 ,0!?B’ 和 ,0F?B’ 混合淋洗液中，只 要 改 变

这两种物质的浓度 比，就 可 以 得 到 不 同 淋 洗 能 力 和 不 同 #F
值的流动相，因而具有广泛的应用范围及良好的选择性。大

多数无机和有机阴离 子 的 分 析 都 可 以 采 用 此 类 流 动 相 进 行

分离［!］。本实 验 中 考 察 了 不 同 浓 度 的 ,0!?B’ 和 ,0F?B’

混合淋洗液对分离效果的影响。首先选用 E"$’)5"# D 57##
& 阴离子交换柱分离无 机 阴 离 子 时 厂 家 推 荐 使 用 的 淋 洗 液，

即：’. ! %%)* G A ,0!?B’ 和 ). " %%)* G A ,0F?B’ 混合溶液。

从表 ) 中 可 以 看 出，此 时 )，% -丁 烷 二 磺 酸 根 的 保 留 时 间 为

!,. && %13，分析时 间 较 长。 为 了 加 快 )，% -丁 烷 二 磺 酸 根 的

洗脱，在 固 定 ,0F?B’ 浓 度 为 ) %%)* G A 的 情 况 下，增 加

,0!?B’ 的浓度，结果发 现 随 着 ,0!?B’ 浓 度 的 提 高，)，% -丁
烷二磺酸 根 的 保 留 时 间 显 著 缩 短。 当 ,0!?B’ 与 ,0F?B’

的浓 度 比 为 , / ) 时，)，% -丁 烷 二 磺 酸 根 的 保 留 时 间 约 为 )’
%13。若单独使用 ,0!?B’ ，)，% -丁烷二磺酸根的保留时间随

着 ,0!?B’ 浓度的变化几乎与含 ) %%)* G A ,0F?B’ 的混合

淋洗液一致，说明 ,0F?B’ 的存在对淋洗液淋洗能力的影响

很小。

表 !# 淋洗液的组成与浓度对 !，" !丁烷二磺酸根保留的影响

"（,0!?B’ ）G

（%%)* G A）

"（,0F?B’ ）G

（%%)* G A）
#I G %13

’. ! ). " !,. &&
%. # ). " !". !%
,. " ). " )!. ##
$. # ). " )). )*
%. # " !). ’%
,. " " )!. *%

)" + " " )). ""

. . 为了缩短保留时间，向流动相中加入有机溶剂是常用的

方法，特别是对像 )，% -丁 烷 二 磺 酸 根 这 样 的 有 机 阴 离 子，加

入有 机 溶 剂 可 能 会 显 著 加 快 洗 脱。 在 本 实 验 中，固 定

"（,0!?B’ ）J "（,0F?B’ ）K ’. !/ ). "，加入一定量的乙腈或甲

醇。结果发现，当加入甲醇时，不仅不能加快洗脱，反倒使 )，

% -丁烷二磺酸根的保留时间延长（ 如加入 $L 的甲醇 时，)，% -

丁烷二磺酸根的保留时间由 !,. && %13 增加到 ’!. ## %13）；

而且随着甲醇浓度的提高，柱压升高。当在淋洗液中加入乙

腈时，)，% -丁烷二 磺 酸 根 的 保 留 时 间 有 明 显 的 波 动，但 对 加
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快淋洗的效果不显著，即使增加乙腈的加入量也没有带来明

显的效果，因此本方法在淋洗液中不添加有机溶剂。

! ! 最终，本实验选择淋洗液为 #$ % ""#$ % & ’(!)*& 。在选

定的条件下，’，" +丁烷二磺酸钠标准品的色谱图见图 ’。

图 !" !，# !丁烷二磺酸钠标准品（$% "# $ %）的色谱图

峰 ’：’，" +丁烷二磺酸根 ,

& & &" 标准曲线的绘制与最低检测限的测定

! ! 将 ’%% "- % & 的 ’，" +丁烷二磺酸钠标准品溶液用水依次

稀释为 (%，!(，(，’ 和 %$ ! "- % & 的系列标准溶液。按上述色

谱条件进样分析，测定峰面积。以 ’，" +丁烷二磺酸根的色谱

峰面积（!）对其质 量 浓 度（"，"- % &）进 行 线 性 回 归，得 到 线

性回归方程 为 ! # &$ )&# "" $ %$ &!& &，%! . ’$ %%%，线 性 范 围

为 %$ ! * (% "- % &。进 一 步 稀 释 质 量 浓 度 为 %$ ! "- % & 的 标

准溶液测定最低检测限，在信噪比（& ’ (）等于 & 时得到 最 低

检测限为 %$ %( "- % &。

& & ’" 重复性试验

! ! 取 (% "- % & 的 ’，" +丁 烷 二 磺 酸 钠 标 准 溶 液 以 及 国 产 思

美泰和意大利产思美泰样品溶液适量，按照上述色谱条件分

别连续进样测定 ( 次，得 ’，" +丁烷二磺酸钠峰面积测定值的

相对标准偏 差（/01）如 下：在 标 准 溶 液 中 为 %$ &)2；在 意 大

利产思美泰中为 %$ !+2；在 国 产 思 美 泰 中 为 %$ &#2。’，" +丁

烷二磺酸根保留时间的 /01 如 下：在 标 准 溶 液 中 为 %$ ’!2；

在意大利产思美泰中为 %$ ’,2 ；在国产思美泰中为 %$ ’!2。

& & #" 加标回收率试验

! ! 准确称取 !$ ’ "- ’，" +丁 烷 二 磺 酸 钠 标 准 品 溶 解 在 (%

"& 水中，质量浓度为 "! "- % &。称取思美泰样品约 ( "-，溶

解于 (% "& 水中配制成质量浓度约为 ’%% "- % & 的溶液。再

取出该溶液 & 份各 ’ "&，分别与 %$ ( "&、! "& 和 + "& 的上

述 ’，" +丁烷二磺 酸 钠 标 准 溶 液 混 合 并 定 容 至 ’% "&。按 照

上述 色 谱 条 件 进 行 色 谱 分 析，计 算 加 标 回 收 率，结 果 如 表 !

所示。

表 &" 回收率的试验结果

样品
本底值 %

"-
加入值 %

"-
检测值 %

"-
回收率 %

2

国产思美泰 %$ %&! %$ %!’ % , %(! +( , !
%$ %&! %$ %#" % , ’’( +#$ #
%$ %&! %$ &)# % , "%# ++$ (

意大利产思美泰 %$ %&( %$ %!’ % , %(( +( , !
%$ %&( %$ %#" % , ’’) +)$ ,
%$ %&( %$ &)# % , "’’ ++$ (

& & $" 样品的测定

! ! 将配制好的意大 利 产 思 美 泰 和 国 产 思 美 泰 稀 释 合 适 的

倍数后按照上述色谱方法进样，色谱图如图 ! 所示。在标准

品的色谱图和实际样品的色谱图中，在 ’，" +丁烷二磺酸根出

峰前，均有少量杂质 峰，这 有 可 能 是 样 品 中 的 一 些 无 机 离 子

如氯离子、硫酸根等，但 这 些 离 子 与 ’，" +丁 烷 二 磺 酸 根 均 能

很好地分离。测定结果表明，意大利产思美泰中 ’，" +丁烷二

磺酸根为 ("$ ) "- % &，国 产 思 美 泰 中 为 "’$ & "- % &。换 算 为

意大利产思美 泰 中 含 ’，" +丁 烷 二 磺 酸 根 "$ ! ""#$ % -，国 产

思美泰中含 ’，" +丁烷二磺酸根 &$ , ""#$ % -。

图 &" 思美泰样品的色谱图

(, 意大利产思美泰；3, 国产思美泰 ,
峰 ’：’，" +丁烷二磺酸根 ,

’" 结论

! ! 本研究建立了抑制 型 电 导 检 测 离 子 交 换 色 谱 测 定 ’，" +

丁烷二磺酸根的方法。方法灵敏度高，准确性好，操作简单。

将该方法应用于实际样品的测定，实用性强。
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