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高效液相色谱法测定铋镁碳酸氢钠片中甘草酸含量
李志远 １，左文松 １，代明晶 ２

（１． 云南省食品药品监督检验研究院，云南昆明６５０１０６； ２． 云南省文山壮族苗族自治州丘北县人民医院，云南文山６６３０００）
摘要：目的建立测定铋镁碳酸氢钠片中甘草酸含量的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法。方法色谱柱为Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８柱牗 １５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，
５ μｍ 牘，流动相为乙腈－ ０． ０５％磷酸溶液牗梯度洗脱牘，流速为１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，检测波长为２３７ ｎｍ，柱温为３０ ℃。结果甘草酸质量浓度在
２０． ０６ ～ ２００． ６０ μｇ ／ ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好，Ｒ２ ＝ ０． ９９９ ９（ｎ ＝ ５）；平均加样回收率为１０１． ３１％，ＲＳＤ为０． ３９％（ｎ ＝ ６）。
结论该方法简便、准确、可靠，可用于铋镁碳酸氢钠片中甘草酸的含量测定。
关键词：铋镁碳酸氢钠片；甘草酸；高效液相色谱法；含量测定
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表１ 流动相梯度洗脱表（％）

复方制剂铋镁碳酸氢钠片犤 １ 犦组方中，甘草流浸膏占
比为每１ ０００片１６０ ｇ，而现行质量标准中仅收载该成
分的鉴别项作为质量控制指标，仅能判断处方中是否含
有甘草流浸膏，无法判断厂家在该药品生产过程中是否
严格按处方量投料生产；现行标准不能很好地区分不同
厂家生产的药品的内在质量。本试验中选择处方中甘草
浸膏的有效成分甘草酸为指标成分犤 ２ － ５ 犦，建立测定其含
量的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法犤 ６ 犦，为该药的质量控制提
供定量评价方法。现报道如下。
１ 仪器与试药
１． １ 仪器

ＬＣ － ２０Ａ型高效液相色谱仪，包括ＤＧＵ － ２０Ａ型
脱气机、ＬＣ － ２０ＡＴ型溶剂输送泵、ＳＩＬ － ２０Ａ型自动进
样器、ＣＴＯ － ２０Ａ型柱温箱、ＳＰＤ － ２０Ａ型紫外－可见检
测器，ＬＣＳｏｌｕｔｉｏｎ化学工作站（日本岛津公司）；ＦＵＮＧＩ
ＬＡＢ型超声仪牗 ＦＵＮＧＩＬＡＢ仪器公司，功率为１８０ Ｗ，
频率为５０ ／ ６０ ｋＨｚ牘；ＣＰＡ２２４Ｓ ／ ＣＰＡ２２５Ｄ型电子天平
（赛多利斯科学仪器有限公司）。
１． ２ 试药

铋镁碳酸氢钠片（昆明积大制药有限公司，批号分
别为１３０３０１，１３０３０５）；甘草酸铵对照品（中国食品药品

检定研究院，批号为１１０７３１）；乙腈（赛默飞世尔科技有
限公司）、甲醇（默克公司）为色谱纯，水为纯化水，其他
试剂均为国产分析纯。
２ 方法与结果
２． １ 色谱条件

色谱柱：Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８柱（１５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ）；
流动相：乙腈（Ａ）－ ０． ０５ ％磷酸溶液（Ｂ），梯度洗脱（洗
脱程序见表１）；检测波长：２３７ ｎｍ；柱温：３０ ℃；流速：
１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；进样量：２０ μＬ。

２． ２ 溶液制备
取甘草酸铵对照品１０． ００ ｍｇ，精密称定，置２５ ｍＬ

容量瓶中，加５０％甲醇溶解并定容，摇匀，作为对照品
贮备液。取样品适量，研细，称取０． ３ ｇ，精密称定，置
５０ ｍＬ容量瓶中，加５０％甲醇适量，超声提取１０ ｍｉｎ，
冷却，加５０％甲醇定容，摇匀，经０． ４５ μｍ微孔滤膜滤
过，取续滤液，作为供试品溶液。按铋镁碳酸氢钠片的
处方和工艺制备不含甘草的阴性样品，同法制备阴性
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表２ 甘草酸加样回收试验结果牗 ｎ ＝ ６ 牘
取样量牗 ｇ 牘
０． １５１ ３
０． １５１ ８
０． １５２ ８
０． １５１ ６
０． １５１ ８
０． １５１ ４

样品含量牗ｍｇ 牘
２． ２７
２． ２８
２． ３３
２． ２９
２． ３１
２． ２９

加入量牗ｍｇ 牘
２． ２９
２． ２９
２． ２９
２． ２９
２． ２９
２． ２９

测得量（ｍｇ）
４． ５８
４． ６１
４． ６５
４． ６１
４． ６２
４． ６２

回收率牗％ 牘
１００． ８７
１０１． ７５
１０１． ３１
１０１． ３１
１００． ８７
１０１． ７５

Ｘ 牗％ 牘

１０１． ３１

ＲＳＤ（％）

０． ３９

批号
１３０３０１

１３０３０５

取样量（ｇ）
０． １５０ ４６
０． １５０ ７３
０． １５０ ５４
０． １５０ ７７

甘草酸含量（％）
１． ５４
１． ５５
１． ５８
１． ５４

Ｘ（％）

１． ５４５

１． ５６０

ＲＳＤ（％）

０． ６１

１． ８０

表３ 样品含量测定结果牗 ｎ ＝ ７ 牘

对照品溶液。
２． ３ 方法学考察

系统适用性试验：取２． ２项下３种溶液，按２． １项
下色谱条件进样测定，记录色谱图（图１）。可见，待测峰
与其他峰分离良好，阴性对照品溶液无干扰，理论板数
按甘草酸峰计应不低于５ ０００。

线性关系考察：精密吸取对照品贮备液０． ５，１． ０，
２． ０，３． ０，５． ０ ｍＬ，分别置１０ ｍＬ容量瓶中，用 ５０％甲醇
定容至刻度，摇匀，精密吸取２０ μＬ，按２． １项下色谱条
件分别进样测定，计算峰面积，记录色谱图，并以甘草酸
质量浓度（μｇ ／ ｍＬ）为横坐标（Ｘ）、峰面积（Ｙ）为纵坐标
进行线性回归，得回归方程 Ｙ ＝ １０ ４９８ Ｘ ＋ ４ ６２５． ６，
Ｒ２ ＝ ０． ９９９ ９ （ｎ ＝ ５）。结果表明，甘草酸质量浓度在
２０． ０６ ～ ２００． ６０ μｇ ／ ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：精密量取同一供试品溶液２０ μＬ，按
２． １项下色谱条件连续进样６次，测定峰面积。结果的
ＲＳＤ ＝ ０． ４５％（ｎ ＝ ６），表明方法精密度良好。
稳定性试验：取样品（批号为１３０３０５）适量，依法制

备供试品溶液，精密量取２０ μＬ，分别于室温下放置０，
２，４，６，８，１２，２４ ｈ时进样测定，测定峰面积。结果的
ＲＳＤ为２． ００％（ｎ ＝ ７），表明室温下供试品溶液在 ２４ ｈ
内稳定。

加样回收试验：取样品（批号为１３０３０５）适量，每份
０． １５ ｇ，共６份，精密称定，置５０ ｍＬ容量瓶中，加５０％
甲醇适量，超声提取１０ ｍｉｎ，分别精密加入对照品溶液，

加５０％甲醇定容，摇匀，滤过，取续滤液２０ μＬ，按２． １
项下色谱条件进样测定，计算回收率。结果见表２。

重复性试验牶取样品（批号１３０３０１）适量，共６份，
同法制备供试品溶液，按２． １项下色谱条件进样测定，
记录峰面积。结果的ＲＳＤ为１． ５６％（ｎ ＝ ６），表明方法
重复性良好。

耐用性试验：取供试品溶液，其他色谱条件不变，改
变流速、改变柱温、改变色谱柱品牌、相同品牌不同长
度，按拟订色谱条件分别进样分析，记录色谱图峰面积。
结果的ＲＳＤ为１． ０９％（ｎ ＝ ５），表明方法耐用性好。
２． ４ 样品含量测定

取２批样品各适量，研细，称取０． １５ ｇ，精密称定，
置５０ ｍＬ容量瓶中，加５０％甲醇适量，超声提取１０ ｍｉｎ，
冷却，加５０％甲醇定容，摇匀，滤过，取续滤液，按２． １
项下色谱条件进样测定，记录色谱图，用标准曲线法以
峰面积计算样品中甘草酸含量。结果见表３。

３ 讨论
３． １ 前处理条件优化

提取溶剂确定：取样品０． ３ ｇ，精密称定，置５０ ｍＬ
容量瓶中，分别以３０％，５０％，７０％，１００％的甲醇溶液
作为提取溶剂，按２． １项下色谱条件进样１０ μＬ测定，
记录峰面积。结果显示，以５０％甲醇溶液作为提取溶剂
效果较好。

提取容积确定：称取样品０． ３ ｇ，精密称定，分别置
２５，５０，１００ ｍＬ容量瓶中，以５０％甲醇作为提取溶剂，制
成不同质量浓度的供试品溶液，按２． １项下色谱条件进
样测定，进样量分别为５，１０，２０ μＬ，测定峰面积。结果
显示，提取容积为５０ ｍＬ时效果较好，故选择此法作为
样品的提取方法，并超声１０ ｍｉｎ。
３． ２ 色谱条件选择
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