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UV法测甘草黄酮微丸含量
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摘要 目的: 建立甘草黄酮微丸的含量测定方法。方法: 采用紫外分光光度法,以甘草苷为指标性成分,在 335 nm 波长处进行

含量测定。结果: 测定微丸中甘草黄酮含量以甘草苷计为 361 2% , 甘草苷在 41 07 ~ 20135 Lg范围内线性关系良好 ( r =

01 9997),平均回收率 ( n = 9)为 9816%。结论:本测定方法简便、快速,准确性和重复性好。

关键词: 甘草黄酮微丸;甘草苷 ;紫外分光光度法

中图分类号: R917 文献标识码: A 文章编号: 0254- 1793( 2009) 01- 0128- 02

UV spectrophotometry determ ination of content of
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Abstact Objective: To estab lish am ethod for determ ining the quant itat ive o f g lycyrrh iza total flavones pe llets byUV

spectrophotom etry.Method: L iquiritin w as used as the reference component for UV spectrophotom etry, determ ined at

335 nm. Results: The quantitative o f tota l flavones from pe llets ca lculated w ith reference to liquiritin was 3612%; The

linear range of liquiritin w as 4107- 20135 g( r= 019997); The average recovery( n= 9) w as 9816%. Conclusion: The

m ethod is sim ple, accurate and re liable for determ in ing the quantitation of g lycyrrh iza total flavones.
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甘草为多年生草本植物甘草 (G ly cyrrhiza ura-

lensis F isch. )的根及根茎, 其主要有效成分包括黄

酮类、三萜类、多糖等。近年来, 甘草药理作用的研

究结果表明甘草中的黄酮类化合物具有抗肿瘤、解

痉镇痛、对酶抑制等多种药理作用
[ 1]
。本文采用紫

外分光光度法测定甘草黄酮微丸含量, 为微丸的质

量控制提供依据。

1 仪器与试药

1. 1 仪器 Ag lient 8453紫外可见分光分析仪 (美

国 A gilent公司 ) , 752- N型紫外分光光度计 (上海

分析仪器厂 ) , FA 2104 N型电子天平 (上海精密科

学仪器有限公司 ) ; BP 211 D Sartorius电子天平。

112 试药 甘草黄酮微丸 (自制: 70%甘草黄酮,

30%微晶纤维素;批号 061209, 061211, 061215) ;甘

草苷对照品 (中国药品生物制品检定所,批号 11610

- 200401); 十二烷基硫酸钠 ( SDS, 武汉远城科技发

展有限公司 )、甲醇、氢氧化钾均为分析纯。

2 方法与结果

211 溶液的制备
21111 对照品储备液 精密称取甘草苷对照品

4107 mg,置 10 mL量瓶中,加甲醇超声溶解后,冷却

至室温,再加甲醇稀释至刻度,摇匀后即得。

21112 供试品溶液 将甘草黄酮微丸研成细粉, 精

密称取细粉约 50 m g置 50 mL量瓶中,加入甲醇 45

mL,超声处理 90 m in(频率 80 kH z,功率 220W ),放

冷, 用甲醇稀释至刻度,混匀, 0145 Lm微孔滤膜滤

过, 取续滤液即得。

212 检测波长的确定  甘草黄酮微丸的主要有效
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成分为甘草黄酮。以甘草苷为指标性成分进行紫外

全波长扫描, 光谱显示甘草苷在 285 nm与 335 nm

处均有最大吸收,甘草黄酮微丸在 335 nm处有最大

吸收峰,因此选用在 335 nm波长处检测, 灵敏度较

好,误差较小。

213 线性关系考察  精密量取对照品储备液 011,

012, 013, 014, 015 mL, 分别加甲醇至 1 mL, 准确加

入 10%氢氧化钾溶液 015 mL, 用甲醇定容至 10

mL;量取甲醇 1 m L, 准确加入 10%氢氧化钾溶液

015 mL,以甲醇定容至 10 mL为空白对照液;采用紫

外分光光度法在 335 nm处测定吸收度,以吸收度为

纵坐标,溶液浓度为横坐标, 绘制标准工作曲线,得

到线性回归方程为:

A = 010513C + 010205 r= 019997

线性范围为 4107~ 20135 Lg。

214 精密度试验  准确量取对照品储备液 013

mL,置 10 mL量瓶中, 按 / 2130项自 /加甲醇至 1

mL, 0起操作, 在 335 nm处测定吸收度, 6次测定结

果的 RSD为 111%。

215 稳定性试验  准确量取上述对照品储备液

013 mL,置 10 mL量瓶中,按 / 2130项自 /加甲醇至 1

mL0起操作, 分别于 10, 20, 30, 40, 50, 60, 90, 120,

150, 180, 240, 360, 480 m in在 335 nm处测定其吸收

度。结果表明:在不同时间间隔点测定其吸收度,并

观察其变化情况,显色溶液基本稳定,吸收度值趋于

稳定, RSD为 112%。

216 重复性试验  取微丸研匀,精密称取 6份,每

份约 50 mg,按 / 211120项下方法制备供试品溶液,

准确量取此溶液 013 m L,按 / 2130项自 /加甲醇至 1

mL0起操作,在 335 nm处测定吸收度,以外标 2点

法计算每份样品中甘草黄酮的含量 (以甘草苷计 )。

结果含量平均值 ( n = 6)为 3617%, RSD为 111% ,

表明本方法重复性良好。

217 准确度试验  取已测知含量 (以甘草苷计的

含量值 3615% )的甘草黄酮微丸 1115 m g共 9份, 3

份为 1组,分别置 50 mL量瓶中,每组分别加入甘草

苷对照品 217, 412, 516 m g,按 / 211120项下自 /加入
甲醇 45 mL0起操作, 制备所需溶液, 准确量取此溶

液 015 mL,按 / 2130项自 /加甲醇至 1 mL0起操作,

在 335 nm处测定吸收度,由测定结果计算低、中、高

3个浓度的回收率 ( n = 3)分别为 9714% ( RSD =

211% ), 9617% ( RSD = 118% ), 10117% ( RSD =

213% ); 平均回收率 ( n= 9)为 9816%。

218 含量测定  按 / 211120项下方法每批样品制

备 3份供试品溶液,分别按 / 2130项自 /加甲醇至 1

mL0起操作,在 335 nm处测定吸收度, 以外标二点

法计算含量。结果 3批样品中甘草黄酮的含量 (以

甘草苷计, n = 3)分别为 3614% , 3518%, 3616%;

RSD分别为 114%, 117% , 113%。

3 讨论

甘草黄酮微丸的主要有效成分为甘草黄酮, 通

常黄酮的含量测定多选用以芦丁为指标性成分的硝

酸铝比色法
[ 2, 3 ]

, 并在 510 nm处测定, 但甘草黄酮

经显色后在 510 nm处吸收很小,误差较大; 以柚皮

苷为指标性成分的碱性比色法
[ 4, 5]

, 柚皮苷结构为

5, 7, 4c-三羟基二氢黄酮, 虽然是二氢黄酮类化合

物, 但同结构为 7- 羟基二氢黄酮 - 4c- 葡萄糖苷

的甘草苷相比,除都具有 7位羟基外,还有 5位的游

离羟基,且 4c位的羟基是游离的, 未结合成苷。因

此选择黄酮中甘草苷为指标性成分进行紫外全波长

扫描,灵敏度较好, 误差较小。

结合文献资料
[ 3]

,比较了超声时间对甘草黄酮

提取效果的影响,结果表明:对甲醇超声 15, 30, 45,

60, 90, 120, 150 m in的样品进行测定,发现随着时间

的增加,黄酮含量升高, 90 m in后黄酮含量基本提取

完全。故供试品溶液制备方法确定为:甘草黄酮微

丸研成细粉,精密称取细粉约 50 m g置 50 m L量瓶

中, 加入甲醇 45 mL, 超声时间为 90 m in(频率 80

kH z,功率 220 W )。
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