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摘要 }目的  建立舒痉胶囊中甘草次酸含量测定的方法 ∀方法  采用 � °�≤o色谱条件 }流动相 }甲醇 2sqsxh磷酸 k|sΒtslo检

测波长 }uxs±°∀结果  含量测定平均回收率为 |{qyh kν � xlo� ≥⁄为 sqxvh ∀结论  建立的方法用于舒痉胶囊中甘草次酸

含量测定 o快速 o准确 o重现性好 ∀
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  舒痉胶囊由中药甘草 !芍药经提取纯化精制而成 o具有

解痉 !止痛 !镇静 !抗炎等作用 o主要用于治疗妇女月经痛 o以

及胃肠道等腹部平滑肌痉挛痛 ∀甘草提取物为舒痉胶囊主

要成分之一 o其中的甘草次酸 kª̄¼¦¼µµ«̈ ·¬±¬¦¤¦¬§o��l具有解

除痉挛的作用 ∀本实验建立了舒痉胶囊中甘草次酸的含量

测定方法 o用于质量控制 ∀

1  仪器与试药

仪器 }�ª¬̄̈ ±·ttss型高效液相色谱仪 o可变波长紫外检

测器 �tvtw�o自动进样器 �tvtv�o�ª¬̄̈ ±·�°�≤工作站 ∀

试药 }甲醇为色谱纯试剂 o水为经 sqwxΛ°滤膜滤过的

超纯水 o其他试剂均为分析纯 ∀甘草次酸对照品 k中国药品

生物制品检定所 o批号 }zuv2ussts|lo舒痉胶囊 k吉林天药科

技股份有限公司天然药物研究所 o批号 sttttxostttuso

stttuul∀

2  实验方法

2q1  色谱条件与系统适应性试验

� ¼³̈ µ¶¬̄ �⁄≥ ≤t{
柱 kwqs°° ≅ uxs°°oxΛ°lo流动相 }甲

醇 2sqsxh磷酸 k|sΒtsl~流速 }t°�r°¬±o检测波长为 uxs±°o

柱温为室温 o理论塔板数以甘草次酸计应不低于 usss∀阴性

对照试验表明其他组分不产生干扰 o见图 t∀

2q2  对照品溶液的制备

取甘草次酸对照品适量 o精密称定 o加甲醇制成每 t°�

中含甘草次酸 uxΛª的溶液 o作为对照品溶液 ∀

2q3  供试品溶液的制备

图 1  甘草次酸对照品及样品色谱图

Φιγ 1  � °�≤ ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶

¤甘草次酸对照品色谱图 o ¥样品色谱图 o ¦阴性对照色谱图

¤qª̄¼¦¼µµ«̈ ·¬±¬¦¤¦¬§o ¥q¶¤°³̄ ö ¦q¥̄¤±®

  取本品内容物 sqtªo精密称定 o置 tss°�量瓶中 o加甲

醇 zs°�o超声提取 k功率 tss• o频率 xs®� ½lx°¬±o放冷 o加

甲醇至刻度 o摇匀 ∀精密吸取 t°�o置 ts°�量瓶 o加甲醇稀

释至刻度 o摇匀 o静置 o取上清液 o微孔滤膜 ksqwxΛ°l滤过 o
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取续滤液 o作为供试品溶液 ∀

2q4  样品测定

分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各 tsΛ�o注入

液相色谱仪 o按照上述色谱条件 o测定 o外标法计算 o结果见

表 t∀

表 1  样品含量测定结果 kν � vl

Ταβ 1  ≤²±·̈±·¶²©¶¤°³̄ ¶̈kν � vl

批  号 甘草次酸含量 kh l � ≥⁄kh l

sttttx vsq{s tquu

stttus vsqvv tqwx

stttuu vsqyz tqsy

3  结果

3q1  线性范围考察  分别精密吸取对照品溶液 uoyotsotwo

t{Λ�o进样 o测定 o以甘草次酸进样量为横坐标 o峰面积积分

值为纵坐标 o绘制标准曲线 oρ� sq|||||o表明甘草次酸在

sqsx ∗ sqwxΛª范围内线性关系良好 o结果见表 u∀

3q2  精密度测定

将同一对照品溶液重复进样 x次 o峰面积分别为 vx|qto

vx{qzovxyq|ovx{qwovysquo� ≥⁄ � sqtzh ∀

3q3  稳定性测定

表 2  甘草次酸对照品进样量与峰面积关系

Ταβ 2  �¬± ¤̈µ¦¤̄¬¥µ¤·¬²± ¦∏µ√¨²©ª̄¼¦¼µµ«̈ ·¬±¬¦¤¦¬§

进样量 kΛªl 峰面积 k平均值 l

sqsx ztqxz

sqtx utwqty

squx vx|qs{

sqvx xstqtt

sqwx ywzqx{

  同一样品溶液在室温下放置 o于 sotovozotxouw«进样

测定 o结果表明 o其峰面积分别为 xw|qvwoxwzqsyoxxuqsto

xwyqx{oxwxq{voxxuqsvo� ≥⁄ � sqxsh o基本稳定 ∀

3q4  重复性测定

取本品同一批内容物 o按上述方法测定 x次 o甘草次酸

含量分别为 {{qvo{{qwo{{qto{{qwo{{qw°ªr粒 kν � vlo� ≥⁄

为 sqtxh ∀

3q5  回收率测定

采用加样回收试验法 o取甘草次酸对照品适量 o加甲醇

配制成 xqs°ªr°�的溶液 o精密称定已知甘草次酸含量的舒

痉胶囊内容物 xs°ªo分别定量加入甘草次酸对照品溶液 tqs

°�o按供试品溶液制备项下方法操作 o测定甘草次酸含量 o结

果见表 v∀

表 3  回收率试验结果

Ταβ 3  � ¶̈∏̄·¶²©·«̈ µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·

实 验
次 数

样品已知
含量
k°ªl

对照品
加入量
k°ªl

测得量
k°ªl

回收率
kh l

平均
回收率
kh l

� ≥⁄

kh l

t xqty xqs tsqtt ||qss

u xqtz xqs tsqsz |{qss

v xqtw xqs tsqsy |{qws |{qy sqxv

w xqtz xqs tsqtv ||qus

x xqtv xqs tsqsw |{qus

4  讨论

4q1  文献报道测定甘草次酸多采用薄层色谱扫描法 o笔者

建立的高效液相色谱法测定舒痉胶囊中甘草次酸含量 o结果

准确而且操作简单 o样品不需特殊处理 o且甘草次酸与其他

成分分离较好 o分析快速 o可以作为舒痉胶囊中甘草次酸的

质量控制方法 ∀

4q2  针对供试品溶液的制备比较了超声处理 kxotsotx°¬±l

和回流提取 kvs°¬±ot«l的提取效果 o结果表明超声处理 k功

率 tss• o频率 xs®� ½lx°¬±和回流提取 vs°¬±效果相近 o完

全能够将被测物提取充分 o两者比较选择超声处理 o方便而

且节约时间 ∀另外由于流动相主要为甲醇而且甘草次酸在

甲醇中溶解良好 o因此选择甲醇作为提取溶剂 ∀
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