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摘要 目的  建立金水宝胶囊中腺苷含量的测定方法 ∀方法  样品采用 磷酸超声提取 再用高效液相色谱法测定腺苷

的含量 ∀色谱条件为 ÷⁄ 2≤ 柱 ≅ Λ 乙腈 2水 Β 为流动相 检测波长为 ∀结果  腺

苷在 ∗ Λ # 内线性良好 平均回收率为 三批药品中腺苷含量分别为 ∀结论  

采用高效液相法测定金水宝胶囊中腺苷的含量具有快速 !简便 !准确的特点 ∀
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  金水宝胶囊是采用冬虫夏草分离所得的虫草菌 2蝙蝠蛾

拟青霉 ≤≥ 2 菌株 经纯化 人工发酵培养加工而成 本品具

有补肾益肺 秘精益气功能 主要用于肾功能衰竭 !高脂血

症 !性功能低下症及老年人肺肾两虚 !精气不足者 ∀其主要

成分之一腺苷是一种内源性嘌呤核苷 具有舒张血管 !降低

血压 !抑制血小板聚集 !松弛血管平滑肌 !镇静和抗惊厥等多

种生理活性 ∀中国药典 版把腺苷定为金水宝胶囊的质

控指标 其含量应为 ∗ ≈ ∀笔者采用高效液相

色谱法对金水宝胶囊中腺苷的含量进行了测定 方法灵敏

线性范围宽 结果准确可靠 ∀

1  仪器 !试剂与样品

1 1  仪器

美国 ° ≤ 脱气机 ! 四元

泵 ! 自动进样仪 ! 柱温箱 ! ∂ • ⁄检测

器 ≤ 色谱工作站 ± ⁄∞数控超声波

清洗器 ≥ ∏ ≥ ≥万分级电子分析天平 ° ⁄真空

泵 × 2 2 离心机 ∀

1 2  试剂与样品

磷酸为分析纯 乙腈为色谱纯 水为重蒸馏水

腺苷对照品由中国药品生物制品检定所提供 批号 2

金水宝胶囊 批 江西济民可信金水宝制药有限公

司生产 规格为 # 粒 批号为 ! !

均购于浙江英特药业有限公司中成药分公司 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

色谱柱 ÷ ÷⁄ 2≤ 柱 ≅ Λ

流动相 乙腈 2水 Β 流速为 # 检测波长

柱温 ε 进样量 Λ ∀理论塔板数按照腺苷计

算不低于 ∀

2 2  标准曲线的制备

标准溶液配制 准确称取约 腺苷 准确到

于 量瓶 用水溶解并定容作为标准储备液 ∀储于
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ε 冰箱中 ∀应用液 测定前用水稀释成混合标准系列溶液

使腺苷浓度分别为 Λ # ∀将混合

标准系列溶液进样 Λ 测定 用峰面积对浓度绘制标准曲

线 ∀以腺苷含量 (Ψ)为纵坐标 ,以对应峰面积 (Ξ)为横坐标

绘制腺苷的标准曲线 ∀腺苷在 ∗ Λ # 范围内线

性良好 其线性回归方程 Ψ . Ξ . ( ρ

∀

2 3  样品溶液的制备及测定

准确称取金水宝胶囊内容物 于 量瓶中 用

磷酸定容 ∀超声提取 离心 取上清液 过

Λ 微孔滤膜后进样 Λ ∀根据样品测定的色谱峰面积

代入回归方程得出样品腺苷含量 ∀

2 4  重复进样的精密度试验

精密吸取试样溶液 Λ 连续进样 次 结果试样平均

峰面积为 ≥⁄为 测定结果显示精密度

较好 ∀

2 5  稳定性试验

在本法选定的测定条件下 取腺苷对照品溶液及同一份

样品溶液各 Λ 分别于 测定其峰面积 ∀

腺苷标准品溶液 ≥⁄为 样品溶液 ≥⁄为 结

果表明 腺苷标准品溶液和样品溶液在室温 内基本稳定 ∀

2 6  重复性试验

取同一批号样品 精密称取 份 按 / 0项制备方法制

备 按 / 0项的色谱条件测定 结果峰面积的 ≥⁄为

∀说明本法具有较好的重复性 ∀

2 7  加样回收率试验

取已测知含量的一金水宝胶囊试样 Λ 分别加入

及 Λ # 的腺苷标准溶液 Λ 每个浓度各

做 个平行样 ∀结果加入 Λ # 的腺苷标准溶液的

回收率为 ≥⁄为 加入 Λ # 的腺苷

标准溶液的回收率为 ≥⁄为 加入

Λ # 的腺苷标准溶液的回收率为 ≥⁄为

∀说明回收率较好 ∀

2 8  样品含量分析

为考察金水宝胶囊的质量 对 批样品进行了实际测

定 结果见表 ∀

表 1  样品中腺苷的含量测定结果 ν

Ταβ 1  ⁄ ∏ ν

批号 腺苷含量 ≥⁄

3  讨论

3 1  样品提取和方法的选择

采用参考文献使用的 的磷酸溶液作为提取试剂峰

型好 腺苷的提取效率高且供试溶液稳定性好 ≈ ∀实验中发

现金水宝胶囊内容物超声提取 即提取完全 与超声提

取 测定结果一致 ∀将 金水宝胶囊内容物分别用

的 磷酸溶液进行超声提取并测定其腺苷含

量 发现 磷酸提取测得的腺苷含量约是 磷酸提

取测得的同一样品的腺苷含量的 说明 磷酸提取

的提取溶液过少 腺苷未提取完全 的磷酸提取测得

的腺苷含量和 磷酸提取测得的同一样品的腺苷含量

基本一致 说明使用 磷酸溶液 可将 金水

宝胶囊内容物中的腺苷提取完全 ∀

3 2  色谱条件及腺苷含量

中国药典 年版第一部有 ° ≤法检测冬虫夏草腺

苷含量 需要采用的 甲醇加热回流提取 流动相使用磷

酸盐缓冲液 2甲醇 ∀本法与药典相比提取方法更简

便 流动相不需调整 值 避免使用对高效液相色谱的色谱

柱和泵具有一定潜在危害性的磷酸盐缓冲液 方法灵敏简

便 线性范围宽 结果准确可靠 !干扰少 精密度及准确度均

较满意 有较强的实用性 ∀

Ρ ΕΦΕΡ ΕΝΧΕΣ

≈1 ≤ ° ∂ 中国药典 版 一部 ≈≥
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°2 ° ≤ ≈ ≤ × ° 中成药

2
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° ≤同时测定人血浆中乙酰半胱氨酸和谷胱甘肽浓度

戚静燕 鲍红荣 俞建平 崔健 陈振明 王佶 浙江省临安市人民医院 浙江 临安 浙江大学 杭州

摘要 目的  建立高效液相色谱法同时测定人血浆中乙酰半胱氨酸 ≤ 和谷胱甘肽 ≥ 浓度的方法 ∀方法  采集血样

立即注入预加衍生化试剂 ⁄ × 的真空采血管中 内分离血浆 以青霉胺为内标 三氯乙酸 ×≤ 沉淀蛋白 上清

液进样 Λ ∀色谱柱为 ÷ ≥ 2≤ ≅ Λ 及保护柱 ∀流动相为 # 乙酸钠缓冲液

2甲醇 Β 流速 # ∀柱温 ε 检测波长 ∀结果  ≤和 ≥ 在浓度 ∗ Λ # 范围内
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