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以橙皮苷为对照品的内加入法测定甘草中甘草苷和甘草酸含量
田 涛 １，余敏灵 ２△

（１．成都储供基地成都药材供应站，四川 成都 ６１００１７； ２．四川省乐山市食品药品检验检测中心，四川 乐山 ６１４０００）
摘要：目的 建立测定甘草中甘草苷和甘草酸含量的替代对照品法。方法 以橙皮苷为替代对照品，通过测定甘草苷和甘草酸铵相对橙

皮苷的校正因子，利用相对校正因子计算甘草中甘草苷和甘草酸的含量。色谱柱为 ＷｅｌｃｈＵｌｔｉｍａｔｅＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流
动相为０．１％三乙胺溶液（用磷酸调节 ｐＨ至２．５）－乙腈牗梯度洗脱牘，流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为２７６ｎｍ（甘草苷）、２８４ｎｍ（橙皮
苷）、２５２ｎｍ（甘草酸铵），进样量为１０μＬ，柱温为３０℃。结果 甘草苷、橙皮苷、甘草酸铵的进样量分别在０．０８３０～１．０３８１μｇ、０．０９８７～
１．２３３７μｇ、０．２１６５～２．７０６３μｇ范围内与其峰面积（ｒ＝０．９９９５，０．９９９４，０．９９９７）线性关系良好；甘草苷和甘草酸铵与橙皮苷的
相对校正因子的平均值分别为 １．０８１３和 ０．４４９５；甘草苷和甘草酸的平均加样回收率分别为 ９９．６２％和 ９８．４４％，ＲＳＤ分别为
０．８７％和１．１９％（ｎ＝６）。结论 该方法经济快速，可行实用，准确度高，重复性好，可用于甘草中甘草苷和甘草酸的含量测定。

关键词：替代对照品法；内加入法；相对校正因子；高效液相色谱法；甘草；含量测定；甘草苷；甘草酸
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时间（ｍｉｎ）

０～８
８～３５
３５～３６

流动相 Ａ（％）

１９
１９→５０
５０→１００

流动相 Ｂ（％）

８１
８１→５０
５０→０

时间（ｍｉｎ）

３６～４０
４０～４２

流动相 Ａ（％）

１００→１９
１９

流动相 Ｂ（％）

０→８１
８１

表１ 流动相梯度洗脱程序

Ｔａｂ．１ Ｇｒａｄｉｅｎｔｅｌｕｔｉｏｎｐｒｏｃｅｄｕｒｅｏｆｍｏｂｉｌｅｐｈａｓｅ
甘草为豆科植物甘草 ＧｌｙｃｙｒｒｈｉｚａｕｒａｌｅｎｓｉｓＦｉｓｃｈ．、

胀果甘草 ＧｌｙｃｙｒｒｈｉｚａｉｎｆｌａｔａＢａｔ．或光果甘草 Ｇｌｙ
ｃｙｒｒｈｉｚａｇｌａｂｒａＬ．的干燥根和根茎，收载于 ２０１５年版
《中国药典（一部）》，具有补脾益气、清热解毒、祛痰止咳

等功效犤１－３犦。采用以甘草酸铵、甘草苷为对照品的外标

法测定甘草酸和甘草苷含量 犤４犦，存在对照品价格昂

贵、易吸潮等缺陷 犤５犦。替代对照品法是解决该问题的

主要方法犤６－１３犦。本研究中采用替代对照品内加入法，以

橙皮苷、甘草苷、甘草酸铵色谱峰保留时间和紫外光谱

特征相结合的定性方法，将对照品色谱峰提取的紫外光

谱图所建立的纯度检查图库应用于色谱峰的定性中，通

过甘草苷和甘草酸铵相对橙皮苷的相对校正因子牗ｆ牘计
算甘草中甘草苷和甘草酸的含量，并对３批样品的测定
结果与法定标准测定数据进行比较。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０型高效液相色谱仪（美国安捷伦公
司），配有二极管阵列检测器和 ＯｐｅｎＬＡＢＣＤＳ工作站；
ＰＥ－Ａ１０型高效液相色谱仪（珀金埃尔默公司），配有二
极管阵列检测器；Ｕｌｔｉｍａｔｅ３０００型高效液相色谱仪（赛
默飞世尔公司），配有二极管阵列检测器；ＸＳＥ２０５Ｄｕａｌ
Ｒａｎｇｅ型电子天平（梅特勒－托利多公司，精度为０．０１ｍｇ）；
ＵＬＵＰ－Ⅱ－１０Ｔ型优普系列超纯水器（成都超纯科技
有限公司）；ＣＱ－１００Ｂ型超声仪牗上海跃进医用光学器
械厂，功率为２００Ｗ，频率为４０ｋＨｚ牘。
１．２ 试药

甘草苷对照品（批号为 １１１６１０－２０１６０７，含量为
９３．１％），甘草酸铵对照品（批号为１１０７３１－２０１７２０，含
量为９７．７％），橙皮苷对照品（批号为１１０７２１－２０１８１８，
含量为９６．２％），均购于中国食品药品检定研究院；甘草
酸单铵盐Ａ原料药（北京凯因科技股份有限公司，批号为
１７０７００３，含量为６７．２％）；甘草（乐山市康发药业有限公
司，批号分别为１８０９１３３１１，１９０６１３３１１，１８０７２１３１１）；乙腈
为色谱纯，磷酸、甲醇、三乙胺等均为分析纯。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件

色谱柱：ＷｅｌｃｈＵｌｔｉｍａｔｅＬＰ－Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；流动相：乙腈（Ａ）－０．１％三乙胺溶液（用磷酸
调节 ｐＨ至 ２．５，Ｂ），梯度洗脱牗程序见表 １牘；流速：
１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２７６ｎｍ牗甘草苷牘，２８４ｎｍ牗橙皮
苷牘，２５２ｎｍ牗甘草酸铵牘；进样量：１０μＬ；柱温：３０℃。
２．２ 溶液制备

混合对照品溶液：取甘草苷对照品１７．８４ｍｇ，精密
称定，置 １００ｍＬ容量瓶中，用 ８０％甲醇溶液溶解并稀
释至刻度，摇匀，作为甘草苷对照品贮备液；取橙皮苷对

照品６４．１２ｍｇ，精密称定，置２５０ｍＬ容量瓶中，加甲醇
适量溶解并稀释至刻度，摇匀，作为橙皮苷对照品贮备

液；取甘草酸铵对照品 １１．０８ｍｇ，精密称定，置 １０ｍＬ
容量瓶中，用 ８０％甲醇溶液溶解并稀释至刻度，摇匀，
作为甘草酸铵对照品贮备液。分别精密量取甘草苷对照

品贮备液２．５ｍＬ，橙皮苷对照品贮备液２ｍＬ，甘草酸铵
对照品贮备液１ｍＬ，置同一１０ｍＬ容量瓶中，加８０％甲
醇溶液稀释至刻度，摇匀，即得。

供试品溶液：取甘草（批号为１８０９１３３１１）粉碎，过３
号筛，取细粉 ０．２ｇ，精密称定，置 ５０ｍＬ容量瓶中，加
８０％甲醇溶液适量，超声处理（功率为 ２５０Ｗ，频率为
４０ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，放冷，加 ８０％甲醇溶液稀释至刻度，摇
匀，即得。

橙皮苷－样品混合液：另取上述细粉０．２ｇ，精密称
定，置 ５０ｍＬ容量瓶中，加 ８０％甲醇溶液适量，超声处
理（功率为２５０Ｗ，频率为４０ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，放冷，精密加
入橙皮苷对照品贮备液１０ｍＬ，用８０％甲醇溶液稀释至
刻度，摇匀，即得。

空白溶剂：８０％甲醇溶液。
２．３ 测定波长选择

在混合对照品溶液提取的甘草苷、橙皮苷、甘草酸

铵紫外光谱图中，甘草苷、橙皮苷、甘草酸铵分别在

２７６，２８４，２５２ｎｍ波长处有最大吸收，光谱图见图 １。故
选择测定波长为 ２７６ｎｍ（甘草苷）、２８４ｎｍ（橙皮苷）、
２５２ｎｍ（甘草酸铵）。
２．４ ｆ耐受性考察

取２．２项下混合对照品溶液适量，按２．１项下色谱
条件进样测定，考察耐受性犤１４－１５犦。分别在使用３台不同
型号液相色谱仪牗Ａｇｌｉｅｎｔ１２６０型、ＰＥ－Ａ１０型、Ｕｌｔｉｍａｔｅ
３０００型 牘，测定 波 长 （２４８／２７２／２８０，２５０／２７４／２８２，
２５２／２７６／２８４，２５４／２７８／２８６，２５６／２８０／２８８ｎｍ），柱温
（２８．０，２９．０，３０．０，３１．０，３２．０℃），流动相ｐＨ值（２．３，２．５，
２．７，２．９），流速（０．９００，０．９５０，１．０００，１．０５０，１．１００ｍＬ／ｍｉｎ）
条件下测定，计算 ｆ。结果见表２。
２．４ ｆ测定

分别取 ２．２项下混合对照品溶液 ２，５，１０，１５，２０，
２５μＬ，按２．１项下色谱条件测定，记录色谱图。以峰面积（Ｙ）
为纵坐标，以进样量（Ｘ，μｇ）为横坐标进行线性回归（校
正截距为０）。回归方程分别为 Ｙ甘草苷＝１９２９．１９０８Ｘ甘草苷
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序号

１
２
３
４
５

影响因素

不同液相色谱仪

测定波长

柱温

流动相ｐＨ值
流速

ｆＡ值

１．０８１３
１．０８１１
１．０８１５
１．０７７２
１．０８１８

ＲＳＤ（％）

０．２７
０．５８
０．５２
０．４９
１．１２

ｆＢ值

０．４４９５
０．４４９０
０．４５２２
０．４４８１
０．４５０４

ＲＳＤ（％）

０．２３
０．８６
０．５２
０．７４
１．２１

影响因素

不同液相

色谱仪

柱温

流动相

ｐＨ值
流速

Ａ
Ｂ
Ａ
Ｂ
Ａ
Ｂ
Ａ
Ｂ

匹配因子

９９９．９８／１０００
９９９．９８／１０００
９９９．９７／１０００
９９９．９８／１０００
９９９．９６／１０００
９９９．９６／１０００
９９９．９７／１０００
９９９．９８／１０００

最大吸收波长（甘草苷 ／
橙皮苷 ／甘草酸铵，ｎｍ）

２７６／２８４／２５２
２７６／２８４／２５２
２７６／２８４／２５２
２７６／２８４／２５２
２７６／２８４／２５２
２７６／２８４／２５２
２７６／２８４／２５２
２７６／２８４／２５２

相对保留时间（甘草

苷 ／甘草酸铵，ｍｉｎ）

１．３３５０／０．５４１０
１．３３６１／０．５３９８
１．３４０３／０．５４１２
１．３２３１／０．５３５６
１．３３７９／０．５４０９
１．３４０７／０．５４２２
１．３１７５／０．５３９７
１．３２９８／０．５３６０

ＲＳＤ（甘草苷 ／
甘草酸铵，％）

０．９３／０．７２
０．７６／０．５３
０．８１／０．７３
０．９３／０．７２
０．８９／０．９５
０．７３／０．７７
０．５６／０．３６
０．９９／１．２１

ｍＡＵ
２００

１５０

１００

５０

０

甘草酸铵

橙皮苷

甘草苷

λ／ｎｍ
２５０ ３００ ３５０ ４００

ｍＡＵ
２００

１５０

１００

５０

０

甘草酸铵

橙皮苷

甘草苷

λ／ｎｍ

Ｂ
２５０ ３００ ３５０ ４００

Ａ

Ａ．混合对照品溶液 Ｂ．橙皮苷－样品混合溶液
图１ 紫外光谱图

Ａ．Ｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ－ｓａｍｐｌｅｍｉｘｅｄｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．１ Ｕｌｔｒａｖｉｏｌｅｔｓｐｅｃｔｒｏｇｒａｍ

２５２ｎｍ ２８４ｎｍ

２７６ｎｍ

２５２ｎｍ ２８４ｎｍ

２７６ｎｍ

注：ｆＡ和 ｆＢ分别为甘草苷、甘草酸铵与橙皮苷在不同考察条
件下测得的相对校正因子的平均值。

Ｎｏｔｅ：ｆＡ ａｎｄｆＢ ａｒｅｔｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｌａｔｉｖｅｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎｆａｃｔｏｒｓｏｆｌｉｑｕｉｒｔｉｎ，
ａｍｍｏｎｉｕｍｇｌｙｃｙｒｒｈｉｚｉｎａｔｅａｎｄｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ．

表２ 相对校正因子耐受性考察结果

Ｔａｂ．２ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｏｌｅｒａｎｃｅｔｅｓｔｏｆｒｅｌａｔｉｖｅｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎｆａｃｔｏｒｓ
注：Ａ为混合对照品溶液，Ｂ为橙皮苷 －样品混合溶液。
Ｎｏｔｅ：Ａｉｓｔｈｅｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ，Ｂｉｓｔｈｅｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ－ｓａｍｐｌｅ

ｍｉｘｅｄｓｏｌｕｔｉｏｎ．

表３ 紫外光谱稳定性和相对保留时间耐受性考察结果

Ｔａｂ．３ ＲｅｓｕｌｔｓｏｆＵＶ ｓｐｅｃｔｒｕｍ ｓｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔａｎｄｒｅｌａｔｉｖｅｒｅｔｅｎｔｉｏｎ

ｔｉｍｅｔｏｌｅｒａｎｃｅｔｅｓｔ

（ｒ＝０．９９９５）、Ｙ橙皮苷＝１７８３．１８１４Ｘ橙皮苷（ｒ＝０．９９９４）、
Ｙ甘草酸铵 ＝８０２．７７１３Ｘ甘草酸铵（ｒ＝０．９９９７）。结果表明，
甘草苷、橙皮苷和甘草酸铵进样量分别在 ０．０８３０～
１．０３８１μｇ、０．０９８７～１．２３３７μｇ、０．２１６５～２．７０６３μｇ
范围内与峰面积线性关系良好。以甘草苷和甘草酸铵回

归曲线斜率与橙皮苷回归曲线斜率的比值分别计算 ｆ，
以２．４项下３台液相色谱仪所测平均值为最终 ｆ，结果
甘草苷、甘草酸铵与橙皮苷在不同考察条件下测得的 ｆ
的平均值分别为 １．０８１３和 ０．４４９５，ＲＳＤ分别为
０．２７％和０．２３％（ｎ＝３）。
２．６ 紫外光谱稳定性和相对保留时间考察

取２．２项下混合对照品溶液和橙皮苷－样品混合溶
液，按２．１项下色谱条件进样测定，除测定波长外，按２．４

项下条件测定，记录色谱图。比较混合对照品溶液和橙皮

苷－样品混合溶液各组分在不同条件下色谱峰相对保留
时间的平均值和相对标准偏差、提取紫外光谱图中吸收曲

线的最大吸收波长及各组分对照品建立的紫外图库比较

的匹配因子平均值，结果见表３。可见，不同测定条件下相
对保留时间变化的 ＲＳＤ均未超过规定值２．０％，在各测
定条件下，甘草苷（２７６ｎｍ）／橙皮苷（２８４ｎｍ）／甘草酸
铵（２５２ｎｍ）最大吸收波长均无变化（≤±２ｎｍ），匹配因
子均大于９９９．９６／１０００。

２．７ 方法学考察

专属性试验：分别取 ２．２项下混合对照品溶液、供
试品溶液、橙皮苷－样品混合溶液、空白溶剂，按２．１项
下色谱条件测定，色谱图见图 ２。结果橙皮苷 －样品混
合溶液色谱图中，有与混合对照品溶液色谱图中甘草

苷、橙皮苷和甘草酸铵相应的色谱峰，各组分色谱峰与

其相邻的色谱峰分离度均大于１．５；供试品溶液色谱图
中，有与混合对照品溶液色谱图中甘草苷和甘草酸铵相

应的色谱峰，且样品溶液色谱图中，在与橙皮苷－样品
混合溶液色谱图橙皮苷色谱峰相应位置上无色谱峰。以

混合对照品溶液色谱图中橙皮苷、甘草苷、甘草酸铵的

色谱峰提取紫外图谱建立其相应的纯度检查图库，并与

橙皮苷 －样品混合溶液色谱图中各成分色谱峰紫外图
谱比较，橙皮苷色谱峰匹配因子为 ９９９．９５４／１０００，甘
草苷色谱峰匹配因子为９９９．９１７／１０００，甘草酸铵匹配
因子为９９９．９３６／１０００。橙皮苷色谱峰与甘草苷和甘草酸
铵色谱峰保留时间的比值分别为 １．３３５０和 ０．５４１０。
由图２Ｃ可知，混合对照品溶液色谱图中，甘草苷、橙皮
苷、甘草酸铵出峰时间分别为１３．２１３，１７．６３９，３２．６０２ｍｉｎ；
混合对照品溶液和橙皮苷－样品混合溶液色谱图中，橙
皮苷、甘草苷、甘草酸铵色谱峰紫外光谱图分别于２８４，
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Ａ Ｂ Ｃ

ｍＡＵ

１４０

１２０

１００

８０

６０

４０

２０

０

０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０ ３５ ４０ ４５
ｔ／ｍｉｎ

ｄ
ｃ
ｂ
ａ

１

２

３

ｍＡＵ

１４０

１２０

１００

８０

６０

４０

２０

０

０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０ ３５ ４０ ４５
ｔ／ｍｉｎ

ｄ
ｃ
ｂ
ａ

１ ２

３

ｍＡＵ

１４０

１２０

１００

８０

６０

４０

２０

０

０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０ ３５ ４０ ４５
ｔ／ｍｉｎ

ｄ
ｃ
ｂ
ａ

１

２

３

１．甘草苷 ２．橙皮苷 ３．甘草酸铵
ａ．空白溶剂 ｂ．样品溶液 ｃ．混合对照品溶液 ｄ．橙皮苷－样品混合溶液

Ａ．２７６ｎｍ Ｂ．２５２ｎｍ Ｃ．２８４ｎｍ
图２ 高效液相色谱图

１．ｌｉｑｕｉｒｔｉｎ ２．ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ ３．ａｍｍｏｎｉｕｍｇｌｙｃｙｒｒｈｉｚｉｎａｔｅ
ａ．Ｂｌａｎｋｓｏｌｕｔｉｏｎ ｂ．Ｓａｍｐｌｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ｃ．Ｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ｄ．Ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ－ｓａｍｐｌｅｍｉｘｅｄｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ａ．２７６ｎｍ Ｂ．２５２ｎｍ Ｃ．２８４ｎｍ
Ｆｉｇ．２ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

２７６，２５２ｎｍ波长处有最大吸收。
精密度试验：取 ２．２项下混合对照品溶液，按 ２．１

项下色谱条件重复进样６次，记录色谱图。结果甘草苷、
橙皮苷、甘草酸铵的 ＲＳＤ分别为 ０．２２％，０．１８％，
０．２３％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

重复性试验：取 ２．２项下甘草细粉 ０．２ｇ，精密称
定，共６份，依法制备橙皮苷－样品混合溶液，按２．１项
下色谱条件进样测定，记录色谱图。结果橙皮苷平均峰

面积为 ８８１．４，甘草苷和甘草酸铵的平均峰面积（以称
样量为 ０．２ｇ计算）分别为 ５６２．４和 ８１７．５，ＲＳＤ分别
为０．６５％和０．７２％（ｎ＝６），表明方法重复性好。

稳定性试验：取 ２．２项下橙皮苷 －样品混合溶液，
分别于室温放置０，２，４，６，８，１２，２４ｈ时，按２．１项下色
谱条件进样测定。结果甘草苷、橙皮苷和甘草酸铵色谱峰

峰面积变化不大，ＲＳＤ分别为 ０．２８％，０．３７％，０．３１％
（ｎ＝７），表明供试品溶液在室温下放置２４ｈ内稳定。

检测限与定量限确定：取２．２项下混合对照品溶液
１ｍＬ，置 ２５ｍＬ容量瓶中，加 ８０％甲醇溶液稀释至刻
度，摇匀，作为供试品溶液，按 ２．１项下色谱条件测定，
记录色谱图。结果甘草苷（２７６ｎｍ）、甘草酸铵（２５２ｎｍ）
的信噪比（Ｓ／Ｎ）分别为 ３０．４和 ７７．６。分别以 Ｓ／Ｎ的
３倍和１０倍计算检测限和定量限，结果甘草苷（２７６ｎｍ）
的检测限与定量限（以进样量计）分别为 １．６４ｎｇ和
５．４６ｎｇ，甘草酸铵（２５２ｎｍ）的检测限与定量限（以进样
量计）分别为１．６７ｎｇ和５．５８ｎｇ。

加样回收试验：取甘草酸单铵盐Ａ原料药３３４．８２ｍｇ，
精密称定，置 １００ｍＬ容量瓶中，用 ８０％甲醇溶液溶解
并稀释至刻度，摇匀，作为甘草酸铵原料药贮备液；取

２．２项下甘草细粉（每１ｇ样品中含甘草苷７．２９６１ｍｇ，
甘草酸 ２４．９１４１ｍｇ）０．１ｇ，精密称定，置 ５０ｍＬ容量瓶

中，精密加入甘草苷对照品贮备液４ｍＬ，甘草酸铵原料
药贮备液 １ｍＬ，橙皮苷对照品贮备液 １０ｍＬ，按 ２．２项
下方法制备橙皮苷 －样品混合溶液，平行 ６份，按 ２．１
项下色谱条件进样测定，记录色谱图。按 Ｃｍ＝（Ａｍ×
Ｃｓ）／（ｆ×ＡＳ）计算含量。式中，Ｃｍ为供试品溶液中甘草
苷或甘草酸铵的进样量（μｇ），Ａｍ为供试品溶液中甘草
苷或甘草酸铵的峰面积，Ｃｓ与 ＡＳ分别为供试品溶液中
橙皮苷的进样量（μｇ）与峰面积。甘草酸含量 ＝测得的
甘草酸铵含量×０．９７９７。结果见表４。
２．８ 样品含量测定

取甘草，粉碎，过 ３号筛，取细粉 ０．２ｇ，精密称定，
置５０ｍＬ容量瓶中，依法制备橙皮苷－样品混合溶液和
供试品溶液，取橙皮苷 －样品混合溶液，按 ２．１项下色
谱条件进样测定，记录色谱图。按加样回收试验项下方

法计算被测定样品中甘草苷和甘草酸铵进样量，以进样

量计算每１ｇ样品中甘草苷和甘草酸含量，并将测定结
果与法定检验方法测定结果比较。结果见表５。
３ 讨论

替代对照品内加入法是将替代对照品定量加入被

测定溶液中作为供试品溶液，并按规定色谱条件进样分

析，以色谱图中替代对照品峰面积和被测定成分峰面

积，通过替代对照品与被测定成分的 ｆ计算被测定成分
含量的方法。使用替代对照品内加入法测定样品，应对

未加入替代对照品的样品溶液进行分析，在替代对照品

所选定的检测波

长的色谱图中，

与替代对照品保

留时间一致的位

置上不应有其他

干扰峰。

本栏目由

协 办

重庆药友制药有限责任公司
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Ａ
０．１０２４
０．１１０２
０．１０２２
０．１０５３
０．１０４７
０．１０３８

Ｂ
０．１０２４
０．１１０２
０．１０２２
０．１０５３
０．１０４７
０．１０３８

Ａ
０．７４７１
０．８０４０
０．７４５７
０．７６８３
０．７６３９
０．７５７３

Ｂ
２．５５１２
２．７４５５
２．５４６２
２．６２３５
２．６０８５
２．５８６１

Ａ
０．６６４４
０．６６４４
０．６６４４
０．６６４４
０．６６４４
０．６６４４

Ｂ
２．２０４３
２．２０４３
２．２０４３
２．２０４３
２．２０４３
２．２０４３

Ａ
１．４０２４
１．４６５６
１．４１１７
１．４２２８
１．４３０６
１．４２４４

Ｂ
４．７４０２
４．９３５８
４．７１４３
４．７５７２
４．８０２１
４．７３０４

Ａ
９８．６３
９９．５８
１００．２４
９８．５１
１００．３５
１００．４１

Ｂ
９９．３１
９９．３６
９８．３６
９６．８０
９９．５１
９７．２８

Ａ

９９．６２

Ｂ

９８．４４

Ａ

０．８７

Ｂ

１．１９

成分

甘草苷

甘草酸

含量

牗ｍｇ／ｇ牘

７．２９６１／７．１８１８
２４．９１４１／２４．８１９３

相对偏差

（％）

０．７９
０．１９

含量

牗ｍｇ／ｇ牘

７．０４４１／６．９２８３
２５．１０２４／２４．８２９２

相对偏差

（％）

０．８３
０．５５

含量

牗ｍｇ／ｇ牘

６．８３２４／６．８５８４
２３．８２１５／２３．８７３２

相对偏差

（％）

０．１９
０．１１

取样量（ｇ） 样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得量（ｍｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）

注：Ａ为甘草苷，Ｂ为甘草酸。
Ｎｏｔｅ：Ａｉｓｌｉｑｕｉｒｔｉｎ，Ｂｉｓｇｌｙｃｙｒｒｈｉｚｉｃａｃｉｄ．

表４ 替代对照品法加样回收试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ．４ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｂｙｔｈｅｒｅｐｌａｃｅｍｅｎｔｍｅｔｈｏｄｏｆｃｈｅｍｉｃａｌｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅ牗ｎ＝６）

１８０９１３３１１牗Ａ／Ｂ牘 １９０６１３３１１牗Ａ／Ｂ牘 １８０７２１３１１牗Ａ／Ｂ牘

表５ ３批样品含量测定结果
Ｔａｂ．５ Ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｌｉｑｕｉｒｔｉｎａｎｄｇｌｙｃｙｒｒｈｉｚｉｃａｃｉｄｉｎ

ｔｈｒｅｅｂａｔｃｈｅｓｏｆｓａｍｐｌｅｓ

注：Ａ为法定标准方法，Ｂ为替代对照品法。
Ｎｏｔｅ：Ａ ｉｓｔｈｅｓｔａｔｕｔｏｒｙｓｔａｎｄａｒｄ ｍｅｔｈｏｄ，Ｂ ｉｓｔｈｅｒｅｐｌａｃｅｍｅｎｔ

ｍｅｔｈｏｄｏｆｃｈｅｍｉｃａｌｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅ．
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本试验中，色谱柱的改变对相对保留时间有较大影

响，建议实验室采用ＷｅｌｃｈＵｌｔｉｍａｔｅＬＰ－Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×
４．６ｍｍ，５μｍ）；定性色谱峰时，参照国家药品监督管理
局标准ＹＢＨ０６４９２０１８有关物质项下相对保留时间确定
方法，建议相对保留时间的数值保留一位有效数字，通

过与对照品色谱峰所建立的紫外纯度检测图库比较，并按

匹配因子和紫外特征吸收进行定性，由于在 ＯｐｅｎＬＡＢ
ＣＤＳ工作站建立的图库文件只能应用于其他Ａｇｉｌｅｎｔ高
效液相色谱仪，二极管阵列检测器和系列 ＯｐｅｎＬＡＢ
ＣＤＳ工作站（安捷伦公司），故采用该法作为色谱峰定性
使用有较大局限性，在其他操作系统应用时还需建立其

他操作系统的相关图库。

替代对照品内加入法中，不再单独制备和测定对照

品溶液，简化了操作过程。该方法同时测定对照品和样

品，与外标法相比，结果更准确，测定时间更短，相对保

留时间更稳定。但由于替代对照品是加入供试品溶液，

试验时要确认样品溶液色谱图在替代对照品色谱峰的

位置是否有其他物质色谱峰的干扰，以排除干扰，可采

用供试品溶液色谱图和样品加替代对照品溶液色谱图

比较或色谱峰纯度检查。
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