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·药物分析与检验· 

 

RP-HPLC 测定不同产地光果甘草废渣中光甘草定含量 
 

闵杰 a，木合布力· 阿布力孜 a*，孟磊 b，李宏智 a
(新疆医科大学，a.药学院药物化学有机教研室，b.分析测试中心，乌鲁木齐 830054) 

 
摘要：目的  利用反相高效液相色谱法测定由不同产地光果甘草制备的甘草废渣中光甘草定的含量。方法  对 4 种产地

的光果甘草用同一种水提法制备甘草废渣；再用不同提取法制备 6 种总黄酮粗提物；采用 Symmetry C18 反相色谱柱, 流

动相为乙腈-水-冰醋酸( 55∶44∶1) , 检测波长为 282 nm，流速为 1.0 mL·min1，柱温为 30 ℃，测定各样品中光甘草定的

含量。结果  光甘草定在 0.09～0.45 mg·mL1 内呈良好线性关系(r=0.999 7)，平均回收率 100.2%，RSD 为 0.89%。6 种总

黄酮粗提物中光甘草定含量分别为 1.31%，1.16%，1.59%，2.93%，0.98%，0.85%；4 种甘草废渣中，光甘草定含量分别

为 0.225%，0.290%，0.211%，0.218%。结论  反相高效液相色谱法简便、快速、重复性好，适用于光果甘草中光甘草定

的含量测定。4 种光果甘草废渣中，新疆和静的光果甘草废渣所含光甘草定含量明显高于其他产地的光果甘草废渣。此

外，利用甲醇回流提取法制备光甘草定时，提取率和总黄酮出膏率都高于乙醇回流提取法和甲醇超声提取法。 
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RP-HPLC Determination of Glabridin Content in Different Licorice Residues from Glycyrrhiza glabra L  
 
MIN Jiea, MOURBOUL Ablisea*, MENG Leib, LI Hongzhia(Xinjiang Medical University, a.Department of Medicinal 

and Organic Chemistry, b.Drug Analytical Center, Urumqi 830054, China) 

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To use the RP-HPLC method for determination of glabridin content in different origines of 
Glycyrrhiza glabra L (licorice). METHODS  Four samples of licorice residue were prepared from 4 origins of Glycrrhiza 
glabra L with same water extraction method; six samples of licorice flavonoid crude extracts were prepared from 4 samples of 
licorice residues with different extraction methods. The Symmetry C18 column was used for the determination of glabridin 
content; mobile phase was acetonitrile-water-glacial acetic acid (55 44 1)∶ ∶ ; detection wavelength was 282 nm, column 
temperature was 30 ℃. RESULTS  There was a good linear relationship when the concentration of glabridin was in the range 

of 0.090.45 mg·mL1(r=0.999 7). The average recovery rate was 100.2% and the RSD was 0.89%. The content of glabridin in 

the six samples was 1.31%, 1.16%, 1.59%, 2.93%, 0.98% and 0.85%, respectively; and the content of glabridin in four samples 
of licorice residue were 0.225%, 0.290%, 0.211% and 0.218%, respectively. CONCLUSION  The detection by RP-HPLC is a 
simple and easy method for determination of Glabridin in Glycyrrhiza glabra. The glabridin content in Xinjiang Hejing licorice 
is higher than those of other sources. Furthermore, the reflux-extraction method by methanol is more effective method for 
increasing the extract yield and glabridin content than those of the extraction by ethanol or by ultrasonic methanol extraction.  
KEY WORDS: RP-HPLC; Glycyrrhiza glabra residues; glabridin; content determination 

 

甘草中的活性成分主要包括3类：三萜类(以甘

草甜素为主)、黄酮类和多糖类。甘草黄酮类成分

(licorice flavonoids)具有多种生理功能，如抗脂质

过氧化、抑制多种肿瘤细胞的增殖和诱导凋亡

等  

[1-2]。光甘草定(glabridin)是光果甘草所特有的异

黄酮类成分，它不仅在光果甘草黄酮类成分中含

量最高(占11%)，而且具有良好的药用开发价值。

作为光果甘草中的主要脂溶性异黄酮，光甘草定

主要留存在提取甘草水溶性成分后留下的甘草废

渣中。在药理实验中，光甘草定显示出明显的抗

氧化、保护神经细胞作用及一定的降血脂和降血

压等作用[1-4]，在心脑血管疾病的防治药物研究中

亦显示出良好的前景。 

为考察不同产地的光果甘草中异黄酮类活性

成分光甘草定的含量，本研究利用反相高效液相

色谱法对从国内外采集的4种甘草中光甘草定的
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含量进行测定，并对提取工艺进行初步研究，从

而为光果甘草黄酮类成分的综合开发利用和质量

标准研究奠定一定基础。 

1  仪器与试剂 

1.1  仪器 

Agilent 1100 高效液相色谱仪，紫外检测器，

色谱工作站，Symmetry C18柱(4.6 mm×250 mm，5 

µm)；SK2510HP型数控超声清洗仪(上海科导超声

仪有限公司)；DT200型电子天平(常熟市衡器厂)；

N-1001型旋转蒸发仪(上海爱朗仪器有限公司)。 

1.2  试剂 

光甘草定对照品(沈阳市吉洗化原料有限公

司，纯度：90%，批号：P90-X12593)；4种甘草药

材，分别取样于吉尔吉斯坦、新疆和静、库尔勒

市、巴楚县，由新疆医科大学药学院生药-天然药

物化学教研室的帕丽达教授鉴定均为光果甘草根

(Glycyrrhiza glabra L)。将药材按文献[5]热水提取

法提取水溶性物质并除去之(主要为水溶性三萜类

成分甘草甜素)，然后制备甘草废渣并备用；乙腈

为色谱纯，水为新制重蒸水，甲醇、冰醋酸为分

析纯。 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件[6]  

色谱柱：Symmetry C18柱(4.6 mm×250 mm，5 

µm)，流动相为乙腈-水-冰醋酸(55∶44∶1)，流速

1.0 mL·min1，检测波长为282 nm，柱温30 ℃，进

样量10 µL。 

2.2  对照品溶液的制备 

精密称取光甘草定对照品5.0 mg，置10 mL量瓶

中，用甲醇溶解并稀释至刻度，再精密吸取1 mL置

10 mL量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，作为对照

品溶液(含光甘草定0.045 mg·mL1)，放置备用。 

2.3  光果甘草总黄酮粗提物的制备[7]  

2.3.1  甘草废渣的制备  准确称取四种光果甘草

药材各5.0 g，用热水提法除去水溶性成分，制备

甘草废渣后，备用。 

2.3.2  甘草总黄酮粗提物的制备   ①分别称取

“2.3.1”项下方法制备的3份吉尔吉斯坦光果甘草

废渣各1.00 g，分别用甲醇和乙醇回流提取或用甲

醇超声提取(40 ℃，50 min)各2次，过滤后，滤液

减压浓缩至干，获得总黄酮粗提物，计算出膏率

并备用；②分别称取新疆和静、库尔勒市和巴楚

县的光果甘草废渣各1.00 g，用甲醇回流提取法制

备总黄酮粗提物，计算出膏率并备用。 

2.4  供试品溶液的制备 

精密称取甘草总黄酮提取物粉末各20.0 mg，

置10 mL量瓶，甲醇溶解，摇匀，0.45 µm滤膜过

滤，待用。 

2.5  检测波长的选择  

取光甘草定对照品溶液 (以甲醇为溶剂 )在

200～400 nm波长处进行扫描，最大吸收波长为230 

nm和282 nm，本实验选择检测波长为282 nm。光

甘草定对照品的色谱图见图1。 

 

图 1  光甘草定对照品的高效液相图谱 

Fig 1  HPLC chromatogram of glabridin refrence substance 

2.6  标准曲线的建立   

分别配制0.090，0.15，0.18，0.27，0.36，0.45 

mg·mL1不同浓度的溶液，摇匀，0.45 µm滤膜过

滤，待用。进样量为10 µL。按上述色谱条件测定

光甘草定峰面积，以浓度为横坐标，峰面积为纵坐

标，绘制标准曲线，得回归方程为：Y=35 477X70.089 

(r=0.999 7)，表明光甘草定在0.09～0.45 mg·mL1

内线性关系良好。 

2.7  仪器精密度试验 

精密吸取同一供试品溶液，重复进样6次，得

峰面积RSD为0.84%。 

2.8  精密度试验 

精密称取同一甘草粉末样品6份，按“2.4”项

下方法制备，按“2.1”项下方法测定，测得的光

甘草定平均含量为1.31%，RSD为1.4%。 

2.9  稳定性试验 

精密吸取同一供试品溶液，按“2.1” 项下方

法测定，在0，2，4，8，12，48 h进行测定。结果

RSD为0.47%，表明供试品溶液在48 h内稳定。 

2.10  加样回收率试验 

精密称取已知含量的甘草样品6份，置100 mL

量瓶中，分别加入光甘草定对照品适量及甲醇
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100 mL，按“2.4” 项下方法制得加样回收样品液。

按“2.1”项下方法测定，计算回收率，结果平均

回收率为100.2%，RSD为0.89%，结果见表1。 

表 1  加样回收率试验结果(n=6) 

Tab 1  Results of recovery test(n=6) 
本底值/ 

mg 

测得值/ 

mg 

加入值/ 

mg 

回收率/ 

% 

平均回收率/

% 

RSD/ 
% 

1.5 2.79 1.3 99.2 
1.5 2.79 1.3 99.2 
1.5 2.80 1.3 100.0 
1.5 2.81 1.3 100.7 
1.5 2.82 1.3 101.5 
1.5 2.81 1.3 100.7 

100.2 0.89 

 

2.11  样品的测定 

取甘草总黄酮供试品溶液，按“2.1”项下方

法测定，结果见表 2。光果甘草甲醇提取物的色谱

图见图 2。 

 
图 2  光果甘草甲醇粗提物的高效液相图谱 

Fig 2  HPLC chromatogram of methanolic crude extract of 
licorice 

表 2  不同产地光果甘草废渣中光甘草定含量测定结果 

Tab 2  Content determination results of glabridin in different licorice residues 

样品来源 提取方法 出膏率/% 粗提物中光甘草定含量/% SD 甘草废渣中光甘草定含量/% 

甲醇回流提取 6.60 1.31 0.01 0.225 

乙醇回流提取 6.20 1.16 0.012 0.226 

吉尔吉斯坦甘草废渣 

甲醇超声提取 3.20 1.59 0.011 0.225 

新疆和静甘草废渣 甲醇回流提取 5.87 2.93 0.01 0.290 

新疆库尔勒甘草废渣 甲醇回流提取 4.50 0.98 0.012 0.211 

新疆巴楚甘草废渣 甲醇回流提取 4.80 0.85 0.011 0.218 

 

3  讨论 

本研究对光果甘草中总黄酮的提取方法对光甘

草定含量的影响进行考察，并利用RP-HPLC对4种产

地的光果甘草废渣中光甘草定的含量进行测定。 

首先考察了样品的提取方法，参照文献[7]，

分别利用甲醇或乙醇加温回流提取法和甲醇超声

提取法制备总黄酮提取物，并对出膏率和光甘草

定含量进行测定和比较，发现利用甲醇回流提取

法时，光甘草定的提取率和总黄酮的出膏率都高

于乙醇回流提取法。利用超声提取法时，虽然提

取物中光甘草定含量较高，但其出膏率不到甲醇

回流提取法的一半，提取率明显低于回流提取法。

因此，利用甲醇或乙醇回流提取法提取光甘草定

时，效果比超声提取法好，适合于工业化生产。 

另外，本实验考察样品中光甘草定含量的测

定方法。参照文献[6]，利用RP-HPLC对不同产地

的4种光果甘草废渣中光甘草定进行含量测定，结

果采用反相色谱柱 , 流动相为乙腈 -水 -冰醋酸

(55∶44∶1)，检测波长为282 nm时，可对光甘草

定进行满意的分离并可排除其他因素对测定的干

扰。因此，反相高效液相色谱法简便、快速、重

复性好，适用于甘草中光甘草定的含量测定。 

光甘草定是光果甘草中的主要异黄酮类成分

之一，在甘草精制总黄酮中含量最高，可达 11%[1]。

光甘草定具有抗氧化、抗动脉粥样硬化、降血脂

和降血压等作用，在动脉粥样硬化和心脑血管疾

病的防治中有较好的研究开发前景。 

我国西北地区光果甘草资源丰富，储备量大，

有野生和人工栽培基地。本试验对光果甘草资源的

深入研究、对光果甘草黄酮类成分的综合开发利用

以及对产品质量标准研究具有一定参考价值。 
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双苯氟嗪中有机溶剂残留量的毛细管 GC 测定 
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摘要：目的  建立了毛细管 GC 测定双苯氟嗪中二氯甲烷、乙醇、甲基异丁酮 3 种有机溶剂的残留量。方法  采用

HP-INNOWax 毛细管柱，FID 检测器，DMF 为溶剂。结果  3 种有机溶剂完全分离，在所考察的浓度范围内具有良好的

线性，r 为 0.999 9~1.000 0，平均加样回收率分别为 99.7%，98.7%，98.9%，RSD 分别为 2.1%，1.9%，2.0%。结论  本

法快速、灵敏、准确，适用于双苯氟嗪中有机溶剂残留量的测定。 

关键词：双苯氟嗪；有机溶剂残留量；毛细管气相色谱；测定 
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Determination of Residual Organic Solvents in Dipfluzine by Capillary GC 
 
HAN Xuejing1, CHEN Ruhong1, GUO Yi1, WANG Yongli2*(1.Hebei Institute for Drug Control, Shijiazhuang 050011, 

China;2.Depterment of Pharmaceutical Analysis, School of Pharmacy, Hebei Medical University, Shijiazhuang 050017, China) 
 

ABSTRACT：OBJECTIVE  To establish a capillary GC method for the determination of residual organic solvents of 

dichloroethene, ethanol and methylisobutylketone in dipfluzine. METHODS  An HP-INNOWax capillary column was used with 
FID detector and DMF as solvent. RESULTS  The organic residuals including dichloroethene, ethanol and methylisobutylketone 

were separated and determined. There was a good linearity (r=0.999 91.000 0). The average recoveries were 99.7%, 98.7%, 98.9%, 
with RSD of 2.1%, 1.9% and 2.0%, respectively. CONCLUSION  The method is rapid, sensitive and accurate. It can be used for 
the determination of various organic residuals in dipfluzine. 
KEY WORDS: dipfluzine; residual organic solvent; capillary GC; determination 

 

双苯氟嗪是由国内率先研制开发的创新药物，

属哌嗪类钙拮抗剂。能选择性的扩张基底动脉血

管、椎动脉血管及冠状动脉血管等。且对脑血管的

选择性高，作用强于桂利嗪；另外发现它可以降低

脑水肿、增加脑血流量、改善脑缺血症状和改善记

忆障碍等作用[1-3]。双苯氟嗪在合成过程中使用了二

氯甲烷、乙醇及甲基异丁酮等有机溶剂。本试验参

考文献[4]采用毛细管气相色谱法同时测定 3 种有

机溶剂，方法简单灵敏、准确可靠。 

1  仪器与试药 

6890 型全自动气相色谱仪(Agilent 公司)。 

双苯氟嗪原药(河北医科大学，批号：020905，

020919，020928)。二氯甲烷、乙醇、甲基异丁酮均

为气相色谱标准物质(天津市光复精细化工研究所，

批号分别为 20080606，20080309，20080123；含量

均大于 99.5%)；DMF 为色谱纯。 

2  方法与结果 

2.1  溶液配制 

对照品溶液：分别精密量取二氯甲烷 22.6 

μL(30 mg)、乙醇 316.7 μL (250 mg)、甲基异丁酮

314.0 μL (250 mg)，置同一 100 mL 量瓶中，用 DMF

定容，摇匀，得到浓度分别为 0.3，2.5，2.5 mg·mL1
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