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HPLC法测定五灵胶囊中腺苷

吴敏

(杭州市中医院浙江杭卅I 310007)

五灵胶囊由灵芝、五味子组成，具有补肾，益气，

安神之功效。其中灵芝为君药，腺苷是灵芝中主要活

性成分。为控制本品质量，本实验采用HPLC法测

定该制剂中腺苷的量。

1仪器与试药

HPll00系列高效液相色谱仪，包括1311A四元

泵，1313自动进样器，1316A柱温箱，1314紫外可见

检测器，1315B DAD检测器；Agilent化学工作站。

乙腈为色谱纯，甲醇、磷酸二氢钾为分析纯，重

蒸馏水。腺苷对照品(批号879—200001)由中国药品

生物制品检定所提供，五灵胶囊样品由浙江大德药

业集团有限公司提供。

2方法与结果

2．1 检测波长的确定：腺苷对照品溶液在紫外分光

光度计上测定紫外光谱图，结果显示腺苷在260 nm

波长处有最大吸收峰，故选择260 nm为测定波长。

2．2色谱条件：色谱柱：C18柱(250 mmx4．6 mm，5

肚m)；流动相：乙腈一0．04 mol／L磷酸二氢钾溶液

(5：95)；体积流量：1．0 mL／min；柱温：30℃；检测

波长：260 nm。

2．3溶液的制备

2．3．1 对照品溶液的配制：精密称取用五氧化二磷

为干燥剂减压干燥24 h的腺苷对照品适量，加15％

甲醇制成1．158 5 mg／mL对照品储备溶液，并将此

溶液稀释10倍(15．85／,g／mL)，作为对照品溶液。

2．3．2供试品溶液的制备：取五灵胶囊20粒，倾出

内容物，研磨成细粉，精密称取细粉约0．67 g于三

角瓶，加入15％甲醇25 mL，称定质量，超声处理30

min，冷却后再称质量，用15％甲醇补足质量，用

0．45／,m微孔滤膜滤过，取续滤液，即得。

2．4空白干扰试验：制备缺灵芝的阴性对照，按供

试品溶液的制备方法制得阴性对照溶液，进样测定。

结果阴性对照对腺苷的测定无干扰。

2．5线性关系考察：精密吸取15．85>g／mL腺苷

对照品溶液4、8、10、12、16、20,uL，注入液相色谱

仪，测定峰面积。以峰面积积分值为纵坐标，腺苷进
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样量为横坐标作回归方程，得Y一3．247 5 x一

3．720 9，r一1．000 0。表明腺苷进样量在63．4～317

ng与峰面积具有良好的线性关系。

2．6精密度试验：精密吸取15．85／lg／mL腺苷对

照品溶液，重复进样5次，每次10肛L，测定峰面积，

结果其RSD为0．22％。

2．7稳定性试验：取供试品溶液，每隔2 h进样1

次，测定腺苷峰面积，结果其RSD为0．62％

(砣一9)，表明供试品溶液至少在16 h内稳定。

2．8 重现性试验：取同一批(批号010401)样品6

份，分别精密称定，制备供试品溶液，进样测定，计算

腺苷的质量分数，结果该批样品中腺苷的平均质量

分数为0．630 mg／g，RSD为0．59％。

2．9回收率试验：采用加样回收法。取样品(批号

010401)6份，每份约0．3 g，精密加入腺苷对照品

0．160 7 mg，制备供试品溶液，进样测定，计算，结果

平均回收率为101．45％，RSD为1．44％。

2．10样品的测定：取10批五灵胶囊，制备供试品

溶液，进样测定，结果见表1。根据测定数据折算，将

样品中腺苷的量限度暂定为不得少于0．06 mg／粒。

表1 五灵胶囊中腺苷的测定结果

Table 1 Determination of denosine in Wuling Capsula

批号 腺苷／(mg·粒一1) 批号 腺苷／(rag·粒_1)

010201 0．10 010401 0．17

010202 0．18 010402 0．14

010301 0．15 010403 0．14

010302 0．11 010404 0．12

010303 0．09 010405 0．11

3讨论

本实验对供试品溶液的制备方法进行了比较。

比较了水、15％甲醇、50％甲醇作为提取溶媒，结果

采用15％甲醇作为提取溶媒效果最好。考察了超声

处理30、45、60 rain，结果所得溶液中的腺苷的量相

似，故选择超声提取时间为30 rain。

本实验采用HPLC法测定，专属性强，能快速、

准确地测定五灵胶囊中腺苷的量，可作为该品的质

量控制标准。
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