
书书书

３．５　因ＦＯＤＴ上氘灯在波长小于２３０ｎｍ的地方能
量衰减较大，在图谱上可以看到波长小于２３０ｎｍ的
地方吸收度有下降的趋势，但不影响测定结果。出

现以上问题是由于光纤材料造成的，今后需对光学

系统进行研究，通过光学补偿来解决此问题。

光纤传感分析技术实现了注射剂快速检测，特

别适合药物的现场抽检，该仪器的使用可提高药物

监管的水平和提高工作的效率。
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摘要：目的　建立同时测定玄麦甘桔颗粒中甘草苷和甘草酸含量的 ＨＰＬＣ。方法　采用 ＬｉＣｈｒｏｓｐｈｅｒＣ１８（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５

μｍ）色谱柱，以乙腈１．２％甲酸溶液为流动相，梯度洗脱，检测波长２５４ｎｍ。结果　甘草酸和甘草苷在０．００５～０．５ｍｇ·ｍＬ－１

内呈良好的线性关系。甘草苷的回归方程为Ｙ＝５７３５．７８９７Ｘ－２．７０２７，ｒ＝０．９９９９，平均回收率为９９．７％，ＲＳＤ为１．７２％（ｎ
＝９），甘草酸的回归方程为Ｙ＝６９６８．１８２６Ｘ－３．４４８４（ｒ＝０．９９９８），平均回收率为１００．８％，ＲＳＤ为１．３１％（ｎ＝９）。结论　
方法操作简便，结果可靠，重复性好，可作为同时测定玄麦甘桔颗粒中甘草苷与甘草酸含量的方法。
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　　玄麦甘桔颗粒由玄参、麦冬、桔梗、甘草４味中
药组方，用现代科学方法精制而成，具有清热滋阴，

祛痰利咽的功效，用于治疗阴虚火旺、虚火上浮、口

鼻干燥、咽喉肿痛等症［１］。其中甘草酸、甘草苷是

该药中主要成分，具有补脾益气、清热解毒之功效。

国内测定甘草苷和甘草酸的方法有 ＲＰＨＰＬＣ
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法［２４］、比色法［５］、薄层扫描法［６］、毛细管电泳法［７］、

紫外分光光度法［８］、电位法等。对玄麦甘桔颗粒中

甘草苷和甘草酸同时进行含量测定的方法尚未见报

道。本研究采取 ＨＰＬＣ梯度洗脱的方法，建立了同
时测定玄麦甘桔颗粒中甘草苷和甘草酸含量的方

法。该方法操作简便，结果可靠，重复性好，可以作

为该产品中甘草苷和甘草酸的含量测定方法。

１　仪器与试药
Ａｇｉｌｅｎｔ１１００高效液相色谱仪，包括四元梯度

泵、自动进样器、柱温箱、紫外检测器；分析天平（德

国赛多利斯ＣＰ２２４Ｓ）。
甘草苷（批号：１１１６１０２００６０４，纯度＞９８％）、甘

草酸（批号：１１０７３１２００５１１，纯度 ＞９８％）对照品购
于中国药品生物制品检定。

乙腈为色谱纯（美国 Ｍｅｒｋ公司），水为超纯水
（自制），其它试剂均为分析纯。天紫红牌玄麦甘桔

颗粒由云南白药集团天紫红药业提供，其余均从药

店购得。

２　方法与结果
２．１　色谱条件

色谱柱：ＬｉＣｈｒｏｓｐｈｅｒＣ１８（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５
μｍ）；乙腈１．２％甲酸溶液梯度洗脱：０～２０ｍｉｎ（２０
∶８０～３２∶６８）；流速为１ｍＬ·ｍｉｎ－１；进样体积为５
μＬ；柱温：３０℃；检测波长：２５４ｎｍ。理论板数按甘
草酸色谱峰计算，应不少于３０００。
２．２　对照品及供试品溶液的制备
２．２．１　对照品溶液的制备　精密称取甘草苷、甘草
酸对照品各１０．０ｍｇ，分别置于１０ｍＬ量瓶中，用甲
醇溶解并稀释至刻度，摇匀。分别精密量取５ｍＬ置
１０ｍＬ量瓶中，摇匀，即得。
２．２．２　供试品溶液的制备　取玄麦甘桔颗粒样品
（批号：２００６０５０１）约５ｇ，精密称定，置于具塞锥形
瓶中，精密加入５０％乙醇７５ｍＬ，称定重量，超声４５
ｍｉｎ，放冷，再称定重量，用５０％乙醇补足重量。摇
匀，即得供试品溶液。进样前，取适量用 ０．４５μｍ
微孔滤膜过滤。

２．３　线性关系考察试验
精密量取混合对照品溶液适量分别稀释成甘草

苷、甘草酸质量浓度分别均为 ０．００５，０．０１，０．０２，
０．０５，０．１，０．２，０．２５，０．５ｍｇ·ｍＬ－１的系列溶液，精
密吸取各混合对照品溶液５μＬ，注入液相色谱仪，
记录色谱图。测量甘草酸和甘草苷的峰面积（Ｙ）对
浓度（Ｘ）进行线性回归。甘草苷的回归方程为：Ｙ＝
５７３５．７８９７Ｘ－２．７０２７，ｒ＝０．９９９９；甘草酸的回归

方程为Ｙ＝６９６８．１８２６Ｘ－３．４４８４，ｒ＝０．９９９８。
结果表明，在０．００５～０．５ｍｇ·ｍＬ－１内，甘草酸和甘
草苷色谱峰面积与其浓度之间有良好的线性关系。

最低检测限（Ｓ／Ｎ＝３）约为０．２０μｇ·ｍＬ－１，最低定
量限为０．５０μｇ·ｍＬ－１。
２．４　仪器精密度试验

精密量取甘草苷、甘草酸质量浓度分别为０．２５
ｍｇ·ｍＬ－１的混合对照品溶液５μＬ，重复进样６次，测
定峰面积，甘草苷和甘草酸 ＲＳＤ分别为 ０．５４％和
１．２１％。
２．５　稳定性试验

精密吸取新配制的供试品溶液 （批 号：

２００６０５０１），每隔２ｈ进样１次，共进样７次，测定峰
面积，甘草苷和甘草酸的 ＲＳＤ分别为 ０．６０％，和
０．８３％，表明样品在１２ｈ内稳定。
２．６　重复性试验

分别精密称取同一批样品６份，按“２．２．２”项
下方法操作，进样测定，甘草苷和甘草酸含量的

ＲＳＤ分别为０．４１％和０．２８％。
２．７　回收率试验

精密称取甘草苷和甘草酸铵对照品９份，按照
低、中、高的原则置于含有待处理样品的锥形瓶中，

按“２．２．２”项下方法处理，测定峰面积。甘草苷的
平均回收率为９９．７％，ＲＳＤ＝１．７２％；甘草酸的平均
回收率为１００．８％，ＲＳＤ＝１．３１％。结果见表１、２。
表１　甘草苷的回收率（ｎ＝９）
Ｔａｂ１　Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆｌｉｑｕｉｒｉｔｉｇｅｎｉｎ（ｎ＝９）

已知量

／μｇ

加入量

／μｇ

测得量

／μｇ
回收率／％

平均回收率

／％
ＲＳＤ／％

１４８ １１８．７ ２６３．６ ９７．５

１４９ １１８．７ ２６７．７ ９９．２

１５０ １１８．７ ２６７．１ ９７．５

１４８ １４８．１ ２９４．１ ９８．７

１４７ １４７．０ ２９４．４ １００．０ ９９．７ １．７２

１４９ １４９．１ ３００．０ １０１．３

１５２ １８２．７ ３３４．３ ９９．５

１５２ １８２．７ ３３８．０ １０１．６

１５１ １８１．７ ３３６．８ １０２．２

２．８　样品测定
２．８．１　同一厂家不同批次样品含量测定　分别取云
南白药集团天紫红药业提供的不同批号样品，精密称

定，按“２．２．２”项下方法处理测定峰面积，甘草苷和甘
草酸与相邻峰的分离度均大于２。结果见表３。
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表２　甘草酸的回收率（ｎ＝９）
Ｔａｂ２　Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆｇｌｙｃｙｒｒｈｉｚｉｃａｃｉｄ（ｎ＝９）

已知量

／μｇ

加入量

／μｇ

测得量

／μｇ

回收率

／％

平均回收

率／％
ＲＳＤ／％

２２３ １６９．５ ３９１．９ ９９．４
２２４ １７１．０ ４００．２ １０２．９
２２５ １７１．０ ３９６．０ １００．０
２２５ ２１１．５ ４３８．１ １００．５
２２３ ２１０．０ ４３９．１ １０２．９ １００．８ １．３１
２２５ ２１３．０ ４４１．２ １０１．４
２２６ ２６１．０ ４８７．２ １００．０
２２６ ２６１．０ ４８５．９ ９９．６
２２５ ２５９．５ ４８７．４ １００．８

表３　同一厂家样品含量测定结果（ｎ＝３）
Ｔａｂ３　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓａｍｐｌｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｉｎｔｈｅｓａｍｅｆａｃｔｏｒｎｙ（ｎ
＝３）

批号
甘草苷平均含

量／ｍｇ·ｇ－１
ＲＳＤ

／％

甘草酸平均含

量／ｍｇ·ｇ－１
ＲＳＤ／％

２００４０５０１ ０．４３５ １．１６ ０．６７９ １．８７
２００５０１０３ ０．３５９ ０．４８ ０．４９２ １．３５
２００５０８０１ ０．３１４ ０．８０ ０．４６９ １．５７
２００６０２０１ ０．４９９ ０．４２ ０．６２８ １．７７
２００６０２０３ ０．４３７ ０．２３ ０．６４６ ０．４７
２００６０２０４ ０．４５１ ０．３４ ０．６５４ １．５７
２００６０４０２ ０．４０１ ０．２９ ０．４５９ １．０３
２００６０４０３ ０．３８７ １．４９ ０．４７７ １．３６
２００６０５０１ ０．３８４ １．０５ ０．４６１ １．３０
２００６０９０３ ０．３４２ １．０３ ０．５３８ １．５６
２００６０９０４ ０．３６７ ０．５７ ０．５７４ １．２２

２．８．２　不同厂家样品含量测定　分别取Ａ公司、Ｂ
公司、Ｃ公司所生产的玄麦甘桔颗粒，精密称定，按
“２．２．２”项下方法测定峰面积，结果见表４。
表４　 不同生产厂家样品含量测定结果（ｎ＝３）
Ｔａｂ４　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓａｍｐｌｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｆａｃｔｏｒｎｙ（ｎ
＝３）

厂家（批号）
甘草苷平均含

量／ｍｇ·ｇ－１
ＲＳＤ

／％

甘草酸平均

含量／ｍｇ·ｇ－１
ＲＳＤ

／％
Ａ公司（０６０７０１） ０．０４６ １．８７ ０．０６５ １．６１
Ｂ公司（０６０６０２） ０．０７２ １．６３ ０．５４９ ０．７９
Ｃ公司（０６０５０８） ０．１８２ １．３６ ０．５０６ ０．８３
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药业（２００６０２０１）
０．４４９ ０．１９ ０．６５４ １．６８

２．９　干扰试验
取不含甘草的样品适量，按“２．２．２”项下方法制

备阴性样品溶液；取上述对照品溶液、供试品溶液，进

样测定，结果表明，玄麦甘桔中其它成分在所设定的

实验条件下对甘草苷和甘草酸的测定无干扰。甘草

苷和甘草酸与相邻峰的分离度均大于２。见图１。
３　讨论
　　测定甘草中甘草苷和甘草酸的含量的ＨＰＬＣ在
国内也有报道，但耗时较长，也不适用于组成较复杂

图１　高效液相色谱图
Ａ对照品；Ｂ样品；Ｃ阴性样品；１甘草苷；２甘草酸

Ｆｉｇ１　ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ
Ａｓｔａｎｄａｒｄｓ；Ｂｓａｍｐｌｅ；Ｃｂｌａｎｋ；１ｌｉｇｕｉｒｉｔｉｇｅｎｉｎ；２ｇｌｙｃｙｒｒｈｉｚｉｃａｃｉｄ

的玄麦甘桔颗粒中该两种成分的测定，本试验所建

立的方法简便易行，在２０ｍｉｎ内使甘草苷与甘草酸
与玄麦甘桔颗粒中的其它成分实现完全分离。实验

证明，该方法操作简便，结果可靠，重复性好，可作为

玄麦甘桔颗粒及其它含甘草产品中同时测定甘草苷

与甘草酸含量的方法。
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