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高效液相色谱法测定风湿骨痛片中甘草酸的含量

单玉荣k安徽省药品检验所 o安徽  合肥 uvssytl

摘要 }目的  研究风湿骨痛片中甘草酸的含量测定方法 ∀方法  高效液相色谱法 o≤t{柱 ~流动相 }甲醇2水2冰醋酸2三乙胺

kyuΒv{ΒtΒs qvl ~检测波长 }uxs±° ∀结果  平均加样回收率为 |{ qvs h o� ≥⁄� t qs| h ∀结论  本法简便 !准确 o重现性好 o

可用于风湿骨痛片的质量控制 ∀
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  风湿骨痛片由制川乌 !制草乌 !甘草 !木瓜等多味中药

组成 o具有温经散寒 o通络止痛之功 ∀甘草为方中的主要药

味之一 o既能缓急止痛 o又能调和诸药 ∀而甘草酸为其主要

有效成分 ∀目前文献报道≈t ∗ v 甘草酸的测定方法多为

�°�≤ o流动相一般为三元系统 o本实验在参考文献的基础

上 o经试验比较 o采用四元流动相系统 o使得甘草酸的分离 !

峰形得到了明显的改善 o且方法稳定 o重现性好 ∀可作为本

品的质量控制指标 ∀

1  仪器与试药

高效液相色谱仪 }美国 • ¤·̈µ¶ �²§̈¯ xts泵 !日本岛津

≥°⁄p ts�√³检测器 !≤2� y�数据处理机 ~天平 }瑞士 � ∞×2

×�∞� �∞p uwsks qst°ªl ~甘草酸铵对照品 }中国药品生物

制品检定所提供k批号 }szvz2|zs|l ~风湿骨痛片样品 }由安

徽省精方药业有限公司提供 ∀所用试剂 }水为重蒸馏水 o甲

醇为色谱纯 o其余试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 q1  色谱条件

色谱柱 }≥«¬°2³¤¦® ≤�≤2�⁄≥ktxs°° ≅ w qy°°l ~流动

相 }甲醇2水2冰醋酸2三乙胺 kyuΒv{ΒtΒs qvl ~检测波长 }

uxs±° ~柱温 }u{ ε ~流速 }t°�r°¬±~进样量 }usΛ�∀在此条

件下 o甘草酸与其他组分能达到较好地分离 o其理论板数

wwxy o分离度 � � u qyu ∀

波长选择 参照中国药典及有关文献 o并经 � ∂ p uys

型紫外可见分光光度计测试 o甘草酸的最大吸收波长为

uxs±° ∀因此选择 uxs±°为测定波长 ∀

2 q2  对照品溶液的制备

精密称取经五氧化二磷干燥器真空干燥 uw«的甘草酸

铵对照品 ts q|°ªo加 xs h 甲醇溶解制成每 t°�含 s q

ts|°ª的溶液 o作为对照品溶液k储备液l ∀

2 q3  供试品溶液的制备

取本品 ts片 o精密称定 o研细 o取约 s quªo精密称定 o置

xs°�量瓶中 o加 xs h甲醇 ws°�o超声处理 vs°¬± o放冷 o用

xs h甲醇稀释至刻度 o摇匀 o滤过 o弃去初滤液 o取续滤液离

心ktssssµr°¬±ltx°¬± o上清液作为供试品溶液 ∀

2 q4  阴性对照溶液的制备

按处方组成 o取除甘草外的其余药味 o按制备工艺要

求 o制成不含甘草的阴性对照样品 o再按供试品溶液的制备

方法 o制成阴性对照溶液 ∀

2 q5  空白试验

按上述条件 o吸取供试品溶液 !对照品溶液 !阴性对照

溶液适量 o分别注入液相色谱仪测定 o结果其他成分对甘草

酸的测定无干扰 o符合测定要求 ∀

2 q6  标准曲线的制备与线性关系的考察

精密吸取对照品溶液 t ou ov ow ox oy°�o分别置 ts°�

量瓶中 o加 xs h 甲醇稀释至刻度 o摇匀 ∀分别精密吸取上

述溶液各 usΛ�o注入液相色谱仪 o依法测定峰面积积分值 o

以峰面积积分值为纵坐标 o甘草酸铵的量kΛªl为横坐标 o进

行直线回归 o得回归方程为 }� � yxxtzw q{w≤ p u{|u qzu oρ

� s q||| |k ν � yl o结果表明 }甘草酸铵对照品在所试浓度

s qut{ ∗ t qvs{Λª内与峰面积积分值呈良好的线性关系 ∀
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2 q7  精密度试验

精密吸取 x 份相同量的同一供试品溶液 o分别注入液

相色谱仪 o依法测定峰面积积分值 o其 � ≥⁄ � s qxu h k ν �

xl ∀

2 q8  稳定性试验

取制备好的供试品溶液 o立即测定 o和在室温下放置不

同时间进行测定 o结果测得供试品中甘草酸的峰面积积分

值 o在所试的 tu«内稳定 o其 � ≥⁄� t qwv h k ν � zl ∀

2 q9  重现性试验

取同一批号kusstsustl样品 x份 o按拟定的含量测定

方法测定样品中甘草酸的含量 o结果平均含量为 u q{y|

°ªr片 o � ≥⁄� s q{t h k ν � xl ∀

2 q10  回收率试验

取已知含量的样品kusstststlx 份 o分别加入一定量

的甘草酸铵对照品 o按供试品溶液的制备方法制成检测溶

液 o并依法测定 o其平均回收率为 |{ qvs h o� ≥⁄ � t qs| h

k ν � xl o结果见表 t ∀

表 1  回收率试验结果

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·

样品量

kªl

含量

k°ªl

加入量

k°ªl

测得量

k°ªl

回收率

k h l

平均回收

率k h l

ΡΣ∆

k h l

s qttw z s q{zw t s qyxw t qxs{ y |z qsu

s qttw x s q{zu x s qyxw t qxut { || qu{

s qttw v s q{zt s s qyxw t qxtt v |z q|t |{ qvs t qs|

s qttw { s q{zw { s qyxw t qxtw t |z qzx

s qttw u s q{zs v s qyxw t qxut v || qxx

2 q11  样品测定

按拟定的含量测定方法 o测定了 v批样品中甘草酸的

含量 o结果见表 u ∀

表 2  样品测定结果

Ταβ 2  ⁄̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈

批号 含量k°ªr片l

usstsust u q{y|

usstsusu u qzwy

usstsusv u qz{u

3  讨论

3 q1  提取溶媒选择

比较了水 !vs h甲醇 !xs h 甲醇 !zs h 甲醇及流动相提

取 o结果色谱行为尤其是甘草酸的峰形无明显区别 o但甘草

酸的含量以 xs h甲醇提取最高 ∀

3 q2  流动相的选择

比较了文献中常见的流动相系统甲醇2s qu°²̄r�醋酸

铵溶液2冰醋酸kyzΒvvΒtl≈t ov 及其不同比例 o甲醇2水2醋酸

kyxΒvsΒxl≈u 及其不同比例 o结果对本品中甘草酸的分离均

不理想 o峰形不好 o前后有隐藏的肩峰 ∀经试验比较采用甲

醇2水2冰醋酸2三乙胺kyuΒv{ΒtΒs qvl为流动相 o可以得到很

好的分离 o且峰形好 o柱效高 ∀又经过对几批不同产地的甘

草药材测定 o相同条件下 o其 �°�≤ 色谱图有较明显的差

异 o尤其是靠近甘草酸峰的前后 o有的比较干净 o有的始终

有一些小的杂质峰 ∀前者较易分离 o后者用一般甘草酸的

流动相系统很难达到好的分离 o而文中的流动相系统可以

使甘草酸和杂质成分得到有效地分离 ∀
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补肾壮骨丸中淫羊藿苷的高效液相色谱法测定
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摘要 }目的  建立高效液相色谱法测定补肾壮骨丸中淫羊藿苷的含量 ∀方法  zs h乙醇提取后 o用聚酰胺柱纯化 o供试品

溶液在 ≤t{色谱柱上以甲醇2水2冰醋酸kxxΒwxΒtl为流动相 ouzs ±° 下外标法测定 ∀结果  淫羊藿苷进样量在 s qs{w ∗

t qss{Λª内线性关系良好kρ� s q||| |l o平均回收率为 || qw h o� ≥⁄ u qu h ∀结论  本法操作简便 o结果准确 o可作为补肾

壮骨丸质量控制的方法 ∀

关键词 }补肾壮骨丸 ~淫羊藿苷 ~高效液相色谱法
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