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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 sqxh磷酸超声提取 o再用高效液相色谱法测定腺苷

的含量 ∀色谱条件为 }�ª¬̄̈ ±·÷⁄�2≤t{
柱 ktxs °° ≅ wqy °°ox Λ°lo乙腈 2水 kyΒ|wl为流动相 o检测波长为 uys ±°∀结果  腺

苷在 t ∗ tss Λª# °�
pt内线性良好 o平均回收率为 |zqwth o三批药品中腺苷含量分别为 sqvvvh osqvs{h osqvtyh ∀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 ≤≥ 2w菌株 o经纯化 o人工发酵培养加工而成 o本品具

有补肾益肺 o秘精益气功能 o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 o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 ussx版把腺苷定为金水宝胶囊的质

控指标 o其含量应为 squth ∗ sqvyh
≈t  ∀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 o方法灵敏 o

线性范围宽 o结果准确可靠 ∀

1  仪器 !试剂与样品

1q1  仪器

美国 �ª¬̄̈ ±·tuss � °�≤ k�tvz|�脱气机 ! � v̄t �̄四元

泵 !� v̄u|�自动进样仪 !�tvty�柱温箱 !�tv�w� ∂ • ⁄检测

器 o�ª¬̄̈ ±·≤«̈ °¶·¤·¬²±色谱工作站 l~�±vuss⁄∞数控超声波

清洗器 ~≥¤µ·²µ¬∏¶�≥tuw≥万分级电子分析天平 ~�° st⁄真空

泵 ~×��2ty�2�离心机 ∀

1q2  试剂与样品

磷酸为分析纯 o乙腈为色谱纯 k� µ̈¦®lo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 k批号 {z|2

ussusul~金水宝胶囊 v批 k江西济民可信金水宝制药有限公

司生产 o规格为 sqvv ª# 粒 p t
o批号为 }szstwt! szs|tv!

sztsvvlo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

2q1  色谱条件

色谱柱 }��� ��÷ ÷⁄�2≤t{
柱 ktxs °° ≅ wqy °°ox Λ°l~

流动相 }乙腈 2水 kyΒ|wl~流速为 tqs °�# °¬±
pt
~检测波长 }

uys ±°~柱温 vs ε ~进样量 }ts Λ�∀理论塔板数按照腺苷计

算不低于 x {ss∀

2q2  标准曲线的制备

标准溶液配制 }准确称取约 x °ª腺苷 k准确到 sqsss t

ªl于 ts °�量瓶 o用水溶解并定容作为标准储备液 ∀储于 w
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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 o

使腺苷浓度分别为 touqxoxouxoxsotss Λª# °�
pt ∀将混合

标准系列溶液进样 ts Λ�测定 o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 t ∗ tss Λª# °�
pt范围内线

性良好 o其线性回归方程 } Ψ � uz. yxy w Ξ p {. uz ( ρ �

sq||| |l∀

2q3  样品溶液的制备及测定

准确称取金水宝胶囊内容物 xs °ª于 ts °�量瓶中 o用

sqxh磷酸定容 ∀超声提取 us °¬±o离心 o取上清液 o过 sqwx

Λ°微孔滤膜后进样 ts Λ�∀根据样品测定的色谱峰面积 o

代入回归方程得出样品腺苷含量 ∀

2q4  重复进样的精密度试验

精密吸取试样溶液 ts Λ�o连续进样 y次 o结果试样平均

峰面积为 wu{qttz wo� ≥⁄为 tqswh o测定结果显示精密度

较好 ∀

2q5  稳定性试验

在本法选定的测定条件下 o取腺苷对照品溶液及同一份

样品溶液各 ts Λ�o分别于 souowo{otuouw «测定其峰面积 ∀

腺苷标准品溶液 � ≥⁄为 squvzh o样品溶液 � ≥⁄为 sqywh o结

果表明 o腺苷标准品溶液和样品溶液在室温 uw «内基本稳定 ∀

2q6  重复性试验

取同一批号样品 o精密称取 y份 o按 / uqv0项制备方法制

备 o按 / uqt0项的色谱条件测定 o结果峰面积的 � ≥⁄为

uq{zh ∀说明本法具有较好的重复性 ∀

2q7  加样回收率试验

取已测知含量的一金水宝胶囊试样 uss Λ�分别加入

tssoux及 x Λª# °�
pt的腺苷标准溶液 uss Λ�o每个浓度各

做 v个平行样 ∀结果加入 tss Λª# °�
pt的腺苷标准溶液的

回收率为 |zqsth o� ≥⁄为 vq{wh o加入 ux Λª# °�
pt的腺苷

标准溶液的回收率为 |zqyyh o � ≥⁄为 tqvth o加入 x

Λª# °�
pt的腺苷标准溶液的回收率为 |zqxzh o � ≥⁄为

vqwxh ∀说明回收率较好 ∀

2q8  样品含量分析

为考察金水宝胶囊的质量 o对 v批样品进行了实际测

定 o结果见表 t∀

表 1  样品中腺苷的含量测定结果 kν � wl

Ταβ 1  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄ k̈ν � wl

批号 腺苷含量 rh � ≥⁄rh

szstwt sqvvv uqwt

szs|tv sqvs{ tqwx

sztsvv sqvty tqx{

3  讨论

3q1  样品提取和方法的选择

采用参考文献使用的 sqxh的磷酸溶液作为提取试剂峰

型好 o腺苷的提取效率高且供试溶液稳定性好 ≈u  ∀实验中发

现金水宝胶囊内容物超声提取 us °¬±即提取完全 o与超声提

取 u «测定结果一致 ∀将 xs °ª金水宝胶囊内容物分别用 xo

tsoxs °�的 sqxh磷酸溶液进行超声提取并测定其腺苷含

量 o发现 x °�磷酸提取测得的腺苷含量约是 ts °�磷酸提

取测得的同一样品的腺苷含量的 yxh o说明 x °�磷酸提取

的提取溶液过少 o腺苷未提取完全 ~xs °�的磷酸提取测得

的腺苷含量和 ts °�磷酸提取测得的同一样品的腺苷含量

基本一致 o说明使用 sqxh磷酸溶液 ts °�可将 xs °ª金水

宝胶囊内容物中的腺苷提取完全 ∀

3q2  色谱条件及腺苷含量

中国药典 ussx年版第一部有 � °�≤法检测冬虫夏草腺

苷含量 o需要采用的 |sh甲醇加热回流提取 o流动相使用磷

酸盐缓冲液 k³� yqxl2甲醇 ∀本法与药典相比提取方法更简

便 o流动相不需调整 ³�值 o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 o方法灵敏简

便 o线性范围宽 o结果准确可靠 !干扰少 o精密度及准确度均

较满意 o有较强的实用性 ∀
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