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SANTRAUKA 

Tito Budreikos „Saldymedžių (Glycyrrhiza l.) preparatų ypatumų tyrimas chromatografiniais metodais“. 

Magistro baigiamasis darbas. Vadovas prof. dr. V. Jakštas; Lietuvos sveikatos mokslų universiteto, 

Medicinos akademijos, Farmacijos fakulteto, Analizinės ir toksikologinės chemijos katedra. - Kaunas.  

 

Tyrimo tikslas: ištirti efektyviosios skysčių chromatografijos metodologinius ypatumus 

glicirizino rūgšties nustatymui augaliniuose preparatuose. 

Uždaviniai: ištirti efektyviosios skysčių chromatografijos metodikos specifiškumą glicirizino 

rūgšties analizei. Ištirti metodo tiesiškumą metodologinėse taikymo ribose. Nustatyti metodikos 

glaudumo rodiklius. Palyginti metodologines charakteristikas skirtingos sudėties preparatuose 

eksperimentinio tyrimo metu. 

Tyrimo metodas: glicirizino rūgšties analizei buvo parinktas efektyviosios skysčių̨ 

chromatografijos (ESC) metodologija su fotodiodų matricos detekcija. Tyrimo metu naudota atvirkščių 

fazių kolonėlė ACE C18. 

Rezultatai: metodo validacijos metu tiesiškumas buvo įrodytas kreivės koreliacijos koeficientu 

(>0,99). Pakartojamumo ir atkuriamumo standartinis nuokrypis nebuvo didesnis negu 5 proc., todėl 

galima teigti tyrimo glaudumą. Atlikus kokybinius saldymedžio preparatų tyrimus glicirizino rūgštis 

buvo aptikta 7 iš 8 preparatų, didžiausi glicirizino rūgšties kiekiai buvo nustatyti „Saldymedžio arbatoje” 

(± 12,785 mg) ir „Krūtinės eleksyre“ (± 9,652 mg), mažiausias kiekis buvo nustatytas tabletėse „Milona 

1” (± 0,011 mg). 
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SUMMARY 

Aim of the study: to examine the methodological features of an effective liquid 

chromatography for the determination of glycyrrhizic acid in plant preparations. 

Objectives of the study: to analyse the specificity of effective liquid chromatography method 

for the analysis of glycyrrhizin acid. To examine linearity of the method in the methodological limits of 

application. To determine closeness indicators of the method. Using experiment compare 

methodological characteristics in different formulations of preparations. 

The method of the study: an effective Liquid Chromatography (ESC) methodology with 

photodiode matrix detection was used for the analysis of glycyrrhizin acid. The reverse phase ACE C18 

column was used in the study. 

Results of the study: during the method validation, linearity was proved by the correlation 

coefficient of the curve (> 0.99). The standard deviation of repeatability and reproducibility was not 

more than 5%, therefore, it can be stated that the research closeness. In 7 out of 8 preparations 

glycyrrhizic acid was detected after qualitative studies of liquorice preparations. The highest amounts 

of glycyrrhizin acid were found in „Saldymedžio arbata“ (±12.785 mg) and „Krūtinės eleksyras”( ± 

9.652 mg), the lowest amount was determined in tablets „Milona 1” (±0.011 mg). 
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SANTRUMPOS 

ESC - efektyvioji skysčių chromatografija; 

PC - plonasluoksnė chromatografija; 

UV – ultravioletinė šviesa; 

IR – infraraudonųjų spindulių spektroskopija; 

NIR – artimųjų infraraudonųjų spindulių spektroskopija; 

MS- masių spektroskopija; 

ES- - neigiama jonizacija; 

RPN – rekomenduojama paros norma; 

MMA- meta akrilinė rūgštis; 

BMA-β-CD - β-cyclodekstrinas; 

MIPs – į molekulę implantuojami monomerai; 

SRM – pasirinkta reakcijos stebėsena; 

SSN - santykinis standartinis nuokrypis; 

NPLC-RPLC – normalių fazių skysčių chromatografija - atvirkščių fazių skysčių chromatografija; 

SEC-RPLC – dydžio atskyrimo chromatografija - atvirkščių fazių skysčių chromatografija; 

IEC-RPLC – jonų atskyrimo chromatografija - atvirkščių fazių skysčių chromatografija; 

ICH - Tarptautinė harmonizacijos konferencija. 
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ĮVADAS 

Šiuolaikinėje visuomenėje vis labiau didėja susidomėjimas alternatyviais gydymo metodais, 

kurie savo efektyvumu galėtų pakeisti cheminius vaistus. Vis populiaresnis darosi tradicinės medicinos 

panaudojimas, o kartu ir augalinių maisto papildų ir preparatų vartojimas [34]. Minėtus pokyčius 

visuomenėje lemia tokios priežastys kaip: žmonių domėjimasis sveikata, kylančios vaistų kainos, nauji 

vyriausybių teisiniai reguliavimai susiję su vaistų panaudojimu ir įsigijimu, įsitikinimai, kad tradicinė 

medicina ir augaliniai vaistai yra saugesni negu cheminiai vaistai ir daug kitų.  

Nagrinėjant šias problemas ir ieškant alternatyvių sprendimo būdų kyla klausimas, ar visgi, 

visuomenės manymu saugesni ir taip pat veiksmingi augaliniai maisto papildai tikrai yra efektyvus ir 

saugūs? Kadangi maisto papildams nėra taikomi saugumo ir efektyvumo tyrimai, gamintojo 

deklaruojamas veikliosios medžiagos kiekis ant gaminio gali neatitikti, realiai esančios veikliosios 

medžiagos kiekio vaistinėje formoje, o tai gali lemti ne tik nepakankamą preparato poveikį, bet ir jo 

neefektyvumą [27]. Be to, yra tikimybė, jog gamybos metu gali patekti įvairių priemaišų, ar biologiškai 

aktyvių medžiagų, kurios gali turėti toksinį poveikį žmogaus organizmui [33]. Siekiant išvengti minėtų 

problemų reiktų taikyti, tobulinti ir optimizuoti metodus maisto papildų analizei. Reiktų daugiau 

dėmesio skirti kiekybiniams ir sudėties tyrimams. 

Saldymedžių šaknys, Lietuvoje nėra itin dažnai naudojamos, tačiau jos preparatai savo 

gydomosiomis savybėmis žinomi nuo senovės laikų ir dėl to plačiai naudojami medicinoje Azijos šalyse. 

Susidomėjimas saldymedžių preparatais auga ir Europos šalyse, taipogi tęsiant saldymedžio tyrinėjimus 

randama naujų jo terapeutinių savybių, kurios gali būti pritaikomos medicinoje [11]. Būtent dėl šios 

priežasties, jog saldymedžio šaknies nauda pripažinta pasauliniu mastu, kaip tyrimo objekto ašis buvo 

pasirinkti saldymedžio ekstraktų turintys preparatai. 

Darbo naujumas: pastebėta tendencija, jog daug dėmesio skiriama saldymedžio žaliavai - 

šakniai ir jos tyrimams, nagrinėjant glicirizino rūgštį, bendrą sudėtį bei sudėties skirtumus tarp skirtingų 

saldymedžio rūšių. Sąlyginai mažai dėmesio skiriama preparatams, kurie savo sudėtyje turi saldymedžio 

ekstraktų. Tyrimo metu buvo tiriami šiuo metu, Lietuvos rinkoje esantys preparatai, kurių sudėtyje yra 

saldymedžio ekstraktų. 
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DARBO TIKSLAS IR UŽDAVINIAI 

Tyrimo tikslas: ištirti efektyviosios skysčių chromatografijos metodologinius ypatumus 

glicirizino rūgšties nustatymui augaliniuose preparatuose. 

 

Uždaviniai:  

1. Ištirti efektyviosios skysčių chromatografijos metodikos specifiškumą glicirizino rūgšties 

analizei. 

2. Ištirti metodo tiesiškumą metodologinėse taikymo ribose. 

3. Nustatyti metodikos glaudumo rodiklius. 

4. Palyginti metodologines charakteristikas skirtingos sudėties preparatuose eksperimentinio 

tyrimo metu.  
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1. LITERATŪROS APŽVALGA 

1.1 Saldymedžių (Glycyrrhiza L.) panaudojimas medicinoje  

Saldymedžių genčiai (Glycyrrhiza L.) priklauso apie 30 skirtingų rūšių, kurios yra labiausiai 

paplitusios Viduržiemio jūros ar tam tikruose Azijos regionuose. Tokios rūšies atmainos kaip 

paprastasis, uralinis ir putlusis saldymedis (G. glabra, G. uralensis, G. inflata) yra dažniausiai 

naudojamos farmacijos industrijoje. Paprastasis saldymedis turi net 3 skirtingas variacijas: 

• G. glabra var. violacea: priskiriamos Persijos ir Turkijos regiono paprastiesiems 

saldymedžiams; 

• G. glabra var. gladulifera: Rusijos regiono paprastieji saldymedžiai; 

• G. glabra var. typical: Italijos ir Ispanijos regiono paprastieji saldymedžiai [1, 2]. 

Saldymedžio šakniai monografijas galima rasti Jungtinės Karalystės, Europos, Japonijos, 

Kinijos farmakopėjose taip pat ir Pasaulio sveikatos organizacijos (PSO) monografijose [22]. 

 

 

1 pav. Paprastojo saldymedžio atvaizdas (Glycyrrhiza glabra L.) [40] 
 

Saldymedžių (Glycyrrhiza L.) augalinė žaliava yra šaknis. Saldymedžiai jau nuo Egipto laikų 

buvo naudojami ajurvėdinėje - tradicinėje Indijos medicinoje. Dabar jis naudojamas ir fitoterapijoje bei 

kaip maisto papildų ir vaistinių preparatų, tokių kaip sirupai nuo kosulio, sudedamoji dalis, dėl savo 

plataus poveikio organizmui. Jis pasižymi raminančiu, rūgštingumą mažinančiu, priešuždegiminiu, 

tonizuojančiu, diuretiniu, liuosuojančiu, atsikosėjimą lengvinančiu poveikiu. Taip pat jis pasižymi 

antipiretiniu, antialerginiu, priešmikrobiniu, priešvirusiniu, antioksidaciniu, priešvėžiniu aktyvumu [9]. 

Tradicinėje Kinijos medicinoje saldymedis (Glycyrrhiza L.) yra naudojamas epilepsijos gydymui. 

Saldymedžio šaknyje esantys fenoliniai junginiai padeda apsaugoti mažo tankio lipoproteinus ir kraujo 
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raudonuosius kūnelius nuo oksidacinio streso. Tiriant saldymedžio ekstraktą buvo nustatytas 

estrogeninis aktyvumas, kuris gali padėti sureguliuoti estrogeno - progesterono santykį ir slopinti krūties 

vėžio ląstelių augimą. Taipogi, jis pasižymi hepatoprotekciniu poveikiu. Japonijoje saldymedžio 

ekstraktas jau daugiau negu 20 metų naudojamas lėtinio hepatito gydimui. Tyrimais įrodyta, kad jis 

sumažina amino transferazių kiekį serume ir pagerina kepenų veiklą [9]. Saldymedis taip pat pasižymi 

ir prieš maliariniu poveikiu, tyrimai buvo atlikti su pelėmis ir P. yoelii maliarinis virusas buvo visiškai 

išgydytas. Saldymedžio metanoliniai ekstraktai pasižymi priešgrybeliniu veikimu, taip pat turi plaukų 

augimą skatinančių savybių ir gali būti taikomas plikimo gydimui. Buvo pastebėtas ir saldymedžio 

ekstraktų poveikis, kuris veikia odos pigmento šviesinimą [23]. Viena iš svarbiausių saldymedžio 

sudėtyje esančių medžiagų yra glicirizinas. Jis pasižymi priešuždegiminėmis ir priešalerginėmis 

savybėmis taip pat išgrynintas glicirizinas gali būti naudojamas gydyti chroniniam virusiniam hepatitui 

bei žmogaus imunodeficito virusinėms infekcijoms. Ilgas glicirizino vartojimas gali privesti prie 

periferinės edemos atsiradimo, hipokalemijos ir hipertenzijos. Ši nepageidaujama reakcija atsiranda dėl 

glicirizino metabolito, kuris inhibuoja antro tipo 11b-hidroksisteroidų dehidrogenazę, kas lemia 

kortizono lygio padidėjimą [20, 31]. 

 

 

1.2 Saldymedžių (Glycyrrhiza L.) cheminė sudėtis ir jos palyginimas 

Labiausiai dominuojanti saldymedžių šaknų sudėtinė dalis yra triterpeniniai saponinai. Jie 

sudaro nuo 4 iki 20% sudėtyje esančių medžiagų, dažniausiai aptinkamas yra glicirizinas ir glicirizinės 

rūgšties kalio ir kalcio druskų mišinys, kuris yra 50 kartų saldesnis nei cukrus. Glicirizinas sudarytas iš 

gliciritinės rūgšties ir dviejų glukuroninės rūgšties molekulių 2 pav. 

 
 

2 pav. Glicirizino rūgšties struktūra [39] 
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Glicirizino rūgštis yra viena iš svarbiausių saldymedžio šaknies kaupiamų medžiagų. Jis yra 

hidrolizuojamas gliukuronidazės, kurią iš žarnyno bakterijų ekspresuoja aktyvus aglikonas 18β-

glicirizino rūgštis [1, 5]. Saldymedžio sudėtyje taip pat aptinkama flavonoidų ir chalkonų dėl, kurių 

saldymedžio spalva yra geltona. Be to, saldymedis savo sudėtyje turi izoflavonoidinių darinių, kuriuos 

sudaro glabridinas, galbrenas, glabronas ir kt. [1, 26]. Kumarinai pasižymi maloniu kvapu, todėl 

augalams dažnai tai suteikia charakteringą kvapą. Saldymedyje esantiems kumarinams priklauso ir 

liqkumarinas, glabrokumaronas A ir B, herniarinas, umbeliferonas, glicinas, glikokumarinas, 

licofuranokumarinas, licopiranokumarinas ir glabrokumarinas, jie suteikia saldymedžiui jam būdingą 

charakteringą kvapą [1, 3, 10]. Taip pat iš Sicilijoje auginamų paprastojo saldymedžio (G. glabra) lapų 

buvo išskirti keturi nauji dihidrostilbenai. Paprastojo saldymedžio (G. glabra) ekstrakte, galima aptikti 

riebiųjų rūgščių ir fenolių, kartu su bendrais sočiaisiais linijiniais γ-laktonais. Buvo nustatyta ir serija 

naujų 4-metil-γ-laktonų ir 4-etil-γ-laktonų pėdsakų. Be to randama asparaginų, gliukozės, sacharozės, 

krakmolo, polisacharidų arabinogalaktantų, sterolių (β-sitosterolio, dihidrostigo-masterolo) [1]. 

Tiriant cheminę sudėti ir triterpeninių saponinų kiekį skirtingose saldymedžio rūšyse (G. inflata, 

G. glabra ir G. uralensis) buvo nustatyti reikšmingi skirtumai. Visose grupėse glicirizino kiekis buvo 

didesnis nei kitų triterpeninių saponinų ir svyravo nuo 19,073 iki 70,42 mg/g. Tiriant saponinų kiekį 

buvo nustatyta kiek vidutiniškai jų sudaro glicirizinas skirtingose rūšyse (76,8 % G. inflata, 83,29 % G. 

glabra, ir 51,10–56,15 % G. uralensis). Taip pat atliekant saldymedžio cheminės sudėties tyrimus ir 

triterpeninių saponinų kiekį buvo nustatyta, kad glicirizino kiekis priklauso nuo rūšies. Ištyrus 60 grupių 

uralinio saldymedžio (G. uralensis) mėginių iš skirtingų regionų buvo nustatyti panašumai cheminėje 

sudėtyje [29].   

Didžiausias skirtumas tarp uralinio saldymedžio ir paprastojo saldymedžio buvo kvercetino 

kiekis, jo buvo aptikta tik uralinio saldymedžio sudėtyje. Taip pat paprastasis saldymedis turėjo mažesnį 

kiekį likvirtino, glicirizinės rūgšties ir 18β-glicirizino. Be to, pastebėta, kad paprastajame saldymedyje 

kaupiamas likvirtinas ir glicirizinė rūgštis turi mažesnį gebėjimą surišti laisvuosius radikalus nei 

kvercetinas [15]. 

Lyginant uralinio saldymedžio (G. uralensis) rūšies cheminės sudėties skirtumus tarp 

Mongolijos regione surinktų ir Kinijos turguje nupirktų kultivuotų ir laukinių saldymedžių šaknų buvo 

gauti tokie rezultatai: glicirizino kiekis atlikus tyrimus pagal Japonijos ir Kinijos farmakopėją 

mongoliškuose mėginiuose svyravo nuo 22,22 - 58,55 mg/g išskyrus mėginių iš šiaurės vakarų 

Mongolijos, juose buvo rasta tik 22,25 - 23,15 mg/g glicirizino. Didžiojoje dalyje mėginių buvo rastas 

didesnis kiekis glicirizino nei nurodyta Japonijos farmakopėjos monografijose. Kinijos turguje pirktos 

saldymedžių šaknys buvo suskirstytos i dvi grupes: viena buvo kultivuotai auginto augalo šaknys, o kita 

iš laukinės gamtos. Laukinės gamtos saldymedžių šaknyse buvo rasta virš 25 mg/g glicirizino, 

kultivuojamame 19,40-23,05 mg/g. Mongoliškuose mėginiuose buvo daugiau glicirizino negu Kinijoje 
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kultivuotuose, bet mažiau už augusius laukinėje gamtoje [37]. 

 

 

1.3 Analizės metodai taikomi saldymedžių mėginiams 

Norint užtikrinti saldymedžių produktų efektyvumą jų sudėtis turėtų būti identifikuojama ir 

standartizuojama, nes saldymedžių šaknų rūšys pasižymi skirtinga sudėtimi bei gali turėti skirtingą 

biologinį aktyvumą. Botaninės kilmės papildamas dažniausiai yra atliekama makroskopinė ir 

mikroskopinė analizės. Ekstraktams yra pritaikomi cheminiai metodai, dažniausiai naudojamos 

plonasluoksnė chromatografija arba efektyvioji skysčių chromatografija su UV ar masių spektrometriniu 

detektoriais. Maisto papildams, kurie gaminami JAV yra reglamentuojama taikyti ESC tiriant preparatų 

kokybę, remiantis gerosios gamybos praktika [14]. 

Prieš atliekant analizę reikia atlikti mėginių paruošimą, todėl reikia atlikti ekstrakciją, tai yra 

viena iš analizės dalių. Vienas iš labiausiai žinomų glicirizino rūgšties ekstrakcijos būdų , yra ekstrakcija 

su karštu vandeniu, aplinkos slėgio sąlygomis, su įvairias priedais, tokiais kaip mineralinė rūgštis, etilo 

alkoholis, metanolis, vandeninis amoniakas ir kt. Atliekant ekstrakciją vandeninėje terpėje gaunama 

daug priemaišų, taigi, norit gauti kuo grynesnį glicirizino rūgšties ekstraktą reikia naudoti alkoholinį 

ekstragentą [19]. Stengiantis optimizuoti ekstrakciją yra pritaikomi vis naujesni metodai. 

W. Tangas ir kiti aprašė patobulintą glicirizino rūgšties ekstrakcijos metodą kuriame naudojami 

į molekulę implantuojami polimerai, nes tokiuose metoduose kaip ultrafiltracija, kristalizacija, jonų 

mainai ir makroporų absorbcija yra naudojami organiniai tirpikliai bei procedūros ir jos specifiškumas 

yra komplikuoti. Į molekulę implantuojami polimerai (MIPs) patraukė dėmesį dėl savo didelio 

giminingumo ir savo selektyvumo taikiniui. Tarp MIPs ir surišančių molekulių susidaro hidrogeninės 

jungtys, kurios yra lengvai nutraukiamos vandeninės terpės. Glicirizino rūgščiai tirti kaip MIPs buvo 

pasirinkta meta akrilinė rūgštis (MAA). Šis MIPs kaip funkcinis monomeras taip pat nėra atsparus 

vandeniniams tirpalams. Kaip antrasis MIPs buvo pasirinktas β-cyclodekstrinas ir jo derivarai, nes šie 

funkciniai monomerai turi vidines hidrofobines ir išorines hidrofilines savybes. W. Tang panaudojo 

MMA ir β-cyclodekstriną dvikomponenčių MIPs sudarymui, kurie bus naudojami glicirizino rūgšties 

ekstrakcijai vandeninėje terpėje. Tyrimo metu buvo optimizuojamas MIPs ir jungiančiųjų agentų 

santykis ekstrakcijos metu. Maksimalus našumas buvo nustatytas tokiomis sąlygomis, kai BMA-β-CD, 

glicirizino rūgštis, MAA ir EDMA buvo santykiu 1:1:10:40. Norint ištirti panaudotų funkcinių polimerų 

indėlį, buvo atliktas palyginamasis tyrimas su MMA ir β-cyclodekstrino paruoštais vienakomponenčiais 

MIPs. Rezultatai parodė, kad dvikomponenčiai polimerai turėjo didesni aktyvumą [28]. 

Chromatografija vienas iš dažniausiai pritaikomų analizės metodų saldymedžio preparatų 

analizei. Tai yra fizikocheminis atskyrimo metodas, kai mišinio sudedamosios dalys yra atskiriamos į 
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atskirus komponentus pagal jų pasiskirstymą tarp dviejų fazių. Viena iš jų yra stacionari, kita skysčio 

formos mobili, kuri perkoliuojasi per stacionarią fazę. Dažniausiai yra klasifikuojama pagal mobilią 

fazę: gali būti skirstoma į dujų, skysčių ir superkritinių skysčių chromatografijas. Priklausomai nuo 

judančios fazės skiriasi ir galimos stacionarios fazės pasirinktys, kai mobili fazė yra dujos, stacionari 

fazė gali būti tik kieta arba skystis. Esant superkritiniam skysčiui, stacionari fazė gali būti kieta arba 

skystis, ir pasiskirstymo procesas gali būti absorbcija arba adsorbcija. Kai mobili fazė skystis, stacionari 

fazė gali būti kieta ir skystis [32].  

 

 

1.3.1 Plonasluoksnės chromatografijos metodika saldymedžio preparatams 

Plonasluoksnė chromatografija dažniausiai naudojamas analizės būdas saldymedžio šaknies 

mėginiams tirti, dėl greitos kiekybinės ir kokybinės analizės. Glicirizino rūgšties atskyrimui gali būti 

naudojama silikagelio plokštelė su tirpiklių sistemomis: butanolio/acto rūgšties/vandens; chloroformo/ 

metanolio/skruzdžių rūgšties ir kitos. Dėl riboto atskyrimo, mažo jautrumo ir prasto produktyvumo, 

metodas naudojamas tik kelioms pagrindinėms saldymedyje randamoms medžiagoms analizuoti. 

Tobulinant, plonasluoksnės chromatografijos metodologiją buvo pritaikytas plonasluoksnės 

chromatografijos metodas, kuriame pasirinkta plokštelė yra poliamidinė, o kaip mobili fazė buvo 

naudojama mikroemulsija, plokštelės skenavimas yra atliekamas ties 254 nm UV ir ryškinama 

fluorasencinėje detekcijoje. Pritaikius mikroemulsijas, kaip mobiliąją fazę, buvo pasiekta didesnė 

metodo geba ir geresnis produktyvumas tiriant vandeninius saldymedžio ekstraktus. Plonasluoksnės 

chromatografijos metodas, kuriame mobili fazė yra mikroemulsijos, sėkmingai pritaikomas skirtingoms 

saldymedžio rūšims [6, 36]. 

 

 

1.3.2 Efektyviosios skysčių chromatografijos metodika saldymedžio preparatams 

Skysčių chromatografiją galima skirstyti pagal atlikimo metodiką: ji gali būti atliekama 

standartiniu būdu, kai sistema skystis - kieta medžiaga, bet ji gali būti atliekama ir atvirkštinių fazių, 

jonų mainų ir dydžio išskyrimo chromatografija [32]. Efektyvioji chromatografija (ESC) - tai viena iš 

skysčių chromatografijos rūšių.  

Efektyvioji skysčių chromatografija yra labai pranaši analizuojant augalinius preparatus, dėl 

savo didelio jautrumo, produktyvumo, automatizavimo paprastumo, geros skiriamosios gebos ir 

gebėjimo analizuoti kelias sudedamąsias dalis ar termolabilias medžiagas. ESC yra lengvai pritaikoma 

kokybinei ir kiekybinei analizei. Nors ESC turi ne vieną pranašumą, bet turi ir trūkumų. Vienas iš jų, 
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yra brangi aparatūra, be to, tyrimams atlikti reikia kvalifikuoto personalo. Kinijos farmakopėjoje šis 

metodas yra naudojamas kokybės nustatymui. Naudojant ESC galima lengvai išdiferencijuoti žaliavas 

pagal rūšį arba jų augimo vietą nustatant fenolinius junginius [24, 36].  

A. Soulemanas ir kiti metanolinio saldymedžių šaknų ekstrakto sudėties įvertinimo tyrime, 

nustatė vyraujančių fenolinių junginių sudėtį ekstraktuose. 3 pav. yra pateikta tyrime gauta 

chromatograma. Kaip matome iš chromatogramos intensyviausią smailė yra nr.17 pagal sulaikymo laika 

ji priklauso glicirizino rūgščiai [25]. 

 
3 Pav. Saldymedžio šaknies metanolinio ekstrakto chromatograma [25]. 

 

Farmakopėjoje yra aprašoma efektyviosios skysčių chromatografijos (ESC) metodika 

glicirizino kiekiui saldymedžio šaknyje nustatyti: tiriamasis tirpalas paruošiamas iš 1,0 g susmulkintos 

žaliavos miltelių, kurie yra perkeliama į 150 ml kūgio formos plokščiadugnę kolbą. Į ją pripilama 100 

ml 8 g/l amoniako R ir šildoma 30 min ultragarsinėje vonioje. Dalis tirpalo centrifuguojama. Paimama 

1 ml centrifugato, jis praskiedžiamas iki 5 ml su 8 g/l amoniako R tirpalu. Filtruojama pro membraninį 

filtrą (rekomenduojamas porų dydis 0,45 µm). Standartinis tirpalas ruošiamas iš 0,130 g monoamonio 

glicirizato CRS ištirpinama 8 g/l amoniako R tirpalo ir skiedžiama iki 100ml tuo pačiu tirpikliu. Iš 

pagaminto standartinio tirpalo yra daromi praskiedimai ir gaunami dar 3 skirtingų koncentracijų tirpalai. 

Tyrimo metu yra naudojama kolonėlė, kurios dydis: 100 x 4 mm nejudančioji fazė yra oktadecilsilil 
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silikagelis, o judančioji fazė: galacialio acetatinė rūgštis R, acetonitratas R, vanduo R (6:30:64 V/V/V). 

Pasirinktas tėkmės greitis: 1,5 ml/min, detekcija atliekama spektrofotometriškai ties bangos ilgiu 254 

nm į kolonėlę injakuojama 10 µl [41]. 

ESC metodas taip pat yra pritaikomas ne tik augalinei žaliavai, bet ir saldymedžio preparatams. 

E. G. Oltean mokslinime darbe ESC metodika buvo pritaikyta kiekybiškai įvertinti augaliniams maisto 

papildams nuo Herpes viruso, esantiems dviems komponentams glicirizino rūgščiai ir pantenoliui 

(provitaminas B5). Tyrimo metu glicirizinui nustatyti buvo naudojama kolonėlė, kurios parametrai 

250x4.6 mm, porų didis 5 µm, kaip mobili fazė buvo naudojama acetonitrilas ir 0,1 % fosforo rūgštis 

santykiu 75:25, kolonėlės temperatūra buvo 30 °C, o absorbcija matuojama prie 250 nm. Atliekant 

tyrimą su maisto papildais ir atlikus palyginimą tiriant standartinius tirpalus, tyrimo metu buvo nustatyta, 

kad metodas atspindi tikslius kiekybinius rezultatus [21]. 

ESC ir PC metodai yra jautrūs ir tikslūs pritaikant juos saldymedžio kiekybiniame nustatyme, 

bet jie sueikvoja daug laiko ir dažniausia yra optimizuoti vienai ar kelioms sudėtyje esančioms 

medžiagoms ar tam tikrai medžiagų grupei. G. Li aprašo ultra efektyviąją skysčių chromatografiją, 

kurios dėka 14 saldymedžio sudedamųjų medžiagų nustatymo laikas sutrumpėjo iki 15 min, tuo tarpu 

naudojant ESC tai trukdavo apie 80 min. Tyrimo metu buvo pasirinkti 5 maisto papildai ir 12 šaknų. 

Visi mėginai (2g) buvo ekstraguojami su 40 ml 95% tūrio etanoliu naudojant pagreitintą ekstrahavimą 

tirpikliu (Dionex, Sunnyvale, CA, USA). Ekstrakcijos pasirinkta trukmė 30 min, 80 laipsnių 

temperatūroje. Norint išgauti 14 pasirinktų komponentų[14]. Dėl metodo efektyvumo visus 14 mėginių 

buvo galima tirti vienu kartu, buvo naudojama UHPLC sistema ir LCMS-8060 trigubo kvadrupolio 

masių spektrometras. Šio tyrimo metu taip pat buvo optimizuotos mobiliosios fazės parametrai, nes 

keletas saldymedžio izomerų dalinasi tą patį SRM dažnį, tai būtų likvoritinas, izolibertinas, likvoritino 

apiosidas, izoliercitino apiosidas, licurasidas, lekvirtigenas ir izolerkvitigenas. Įvertinus visus tirpiklius 

buvo pasirinktas acetonitrilas ir 0,1% skruzdžių rūgštis, vandenyje ši mobili fazė gerai atskyrė visus 

keturiolika mėginių ir rodė didelį jautrumą pasirinktomis MS/MS sąlygomis [14].  

M. Wolle tyrime pirma kartą buvo pritaikyta ultra efektyvioji skysčių chromatografija su 

hibridinių linijinių jonų tandemine masių spektrometrija. Šį metodą mokslininkai pritaikė analizuoti 

penkiems saldymedžių šaknyse esantiems komponentams: glicirizino rūgščiai, gliciritino rūgščiai, 

likvoritinui, likvoritino apiosidui ir likviritinui. Tyrimui buvo naudota 3 skirtingų rūšių saldymedžių 

šaknų žaliava (G. uralensis , G. glabra , G. glabra ). Tyrimo metu buvo naudota Kinetex C18 100A 

kolonėlė (100x2,1 mm, 2,6 µm) kaip mobili fazė buvo naudojamas vanduo su 0,1% acto rūgštimi (A) ir 

metanolis su 0,1% acto rūgštimi (B). Mobili fazė laiko intervalais buvo keičiama esant 0 min A ir B 

tirpalo santykis buvo 60:40, 5 min 10:90, 8,5 min buvo tik B tirpalas, o 8,51 min 40:60. Analizės metu 

buvo naudojamas hibridinis kvadrupolinis/linijinis jonų masių spektrometras, tyrimas buvo atliktas su 

dviem skirtingomis jonizacijomis prie neigiamos ir teigiamos. Mokslininkai ištyrė, kad neigiama 
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jonizacija yra jautresnė ir rodo didesnį intensyvumą, leidžiantį gauti tikslesnius rezultatus kiekybiniams 

tyrimams. Taip pat tyrimo metu buvo nustatyta, kad likvoritinas, likvoritino apiosidas turi tuos pačius 

produktinius jonus, pagal aprašytas MS/MS sąlygas, todėl tyrimo metu yra parenkami skirtingi 

kiekybiniai jonai norint išvengti tam tikrų trukdžių [33].  

 

 

1.3.3 Dujų chromatografijos metodika saldymedžio preparatams 

Dujų chromatografijos metodu gali būti tiriamos įvairios dujos arba medžiagos esančios 

dujinėje būsenoje. Nustatymui reikalingas labai nedidelis kiekis medžiagos ir trumpas laikas lyginant su 

klasikine chromatografija. Dujos sugebančios laisvai difunduoti (vandenilis ir helis) dažniausiai 

naudojamos kaip mobili fazė dujų chromatografijoje. Dujų sudėtis nustatoma pagal chromatogramoje 

esantį smailės aukštį arba pagal jos plotą. Kokybinei analizei dažniausiai naudojama dujų 

chromatografija su masių spektrometrija. Medžiaga identifikuojama ne tik pagal išėjimo laiką, bet ir 

pagal dalelės masę. Dėl triterpeninių saponinų termolabilumo jie tiesiogiai negali būti tiriami dujų 

chromatografijos metodu. Bet hidrolizavus saponinus jie gali būti aptikti dujų chromatografija po 

trimetilsililo eterio derivatizacijos. Tyrimas atliekamas naudojant dujų chromatografiją su masių 

spektrometru. Saponinai hidrolizuojami su rūgštimi, metilinami ir sililinami prieš chromatografiją. Šis 

metodas pritaikytas kiekybiniam ir kokybiniam glicirizinės rūgšties nustatymui žmogaus šlapime [16, 

36]. Atliekant dujų chromatografiją su masių spekrometrija U. Vijayalakshmi moksliniame darbe 

saldymedžio etanoliniame ekstrakte buvo nustatyta 126 biologiškai aktyvūs junginiai, kurie priklauso 

įvairioms junginių grupėms ir antriniams metabolitams. Masių spektras buvo identifikuojamas remiantis 

Nacionalinio instituto standartų ir technologijų (NIST) duomenų baze. Buvo aptikta apie 12 fenolinių 

junginių įskaitant flavonoidus ir kumarinus, 14 terpenoidų, kurie buvo steroliai ir saponinai. 14 alkaloidų 

ir susijusių su jais junginių. Taip pat buvo rasta 17 riebiųjų rūgščių bei jų esterių. Kiti nustatyti junginiai 

buvo ilgos grandinės nesotieji hidrokarbonatai, alkoholiai, esteriai ir amino rūgštys [30]. 

 

 

1.3.4 Saldymedžio preparatams pritaikomi spektroskopiniai metodai 

Saldymedžiui galima taikyti UV, IR, NIR spektroskopinius metodus. Be chromatografinio 

atskyrimo, šie metodai turi mažą skiriamąją gebą ir naudojami nustatant bendrą saponinų, flavonoidų ir 

kitų medžiagų kiekį ar siekiant atrasti pirštų antspaudus skirtinguose saldymedžio mėginiuose 

skirtingose rūšyse [36].  
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P. Montoro darbe yra pateikiama saldymedžio šaknies spektrograma (4 pav.), kurioje ties 27.9 

min sulaikymo laiku yra matoma glicirizino rūgščiai būdinga smailė. Glicirizino rūgščiai būdingas 

masės ir krūvio santykis yra 821 (m/z). Taip pat su šiuo junginiu yra asocijuojamos smailės matomos 

ties 29.3 ir 29.8 min. sulaikymo laiku [18]. 

Z. Yuwei ir kiti savo tyrimuose aprašė NIR metodiką nustatyti likvoritino ir glicirizino rūgšties 

kiekiui ekstrakte. Šis metodas nereikalauja sudėtingo mėginių paruošimo ir kenksmingų regentų, todėl 

gali būti lengvai pritaikomas. Kalibracinis modelis šiam metodui buvo sukurtas naudojant mažųjų 

kvadratų regresinį algoritmą lyginant NIR spektrą atliktą su standartiniais tirpalais. Tyrimo metu gauti 

rezultatai NIR metodu buvo lyginami su ESC metodo rezultatais, palyginimo metu buvo nustatyta, kad 

taikant NIR metodą glicirizino rūgšties ir likvoritino kiekio nustatymas yra tikslus [38].  

 

 
 

4 pav. Paprastojo saldymedžio šaknies spektrograma [18] 

 

Saldymedžio preparatų analizei taip pat galima pritaikyti ir kapiliarinę elektroforezę. X. J. Chen 

savo moksliniame darbe pritaikė kapiliarinės elektrochromatografijos metodą tiriant saldymedžio 

preparatus. Kapiliarinė elektrochromatografija yra hibridinis metodas, kai yra naudojama skysčių 

chromatografija ir kapiliarinė elektroforezė, kuri naudoja elektrinį lauką skysčio tėkmei pro kapiliarinę 

kolonėlę. ESC ir KE metodas veikia sinergistiškai ir pasižymi dideliu selektyvumu ir efektyvumu. 

Optimizavus tyrimo sąlygas buvo nustatyta, kad geriausi rezultatai yra gaunami naudojant mobilią fazę, 

kuri yra fosfatinis buferis (pH=3) ir acetonitrilas santykiu 50:50, bet tyrimo metu buvo nuspręsta 

mobilios fazės santykį sumažinti iki 65:35 norint gauti geresnę likvoritino rezoliuciją. Tyrimo metu buvo 

naudota 30 °C temperatūra ir 25 kV įtampa. Tačiau šiomis tyrimo sąlygomis nebuvo identifikuotas 

izolikvoritinas [4]. 
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Metabolinio profilio nustatymas yra kebli procedūra, nes saldymedis savo sudėtyje turi 

junginių, kurie pasižymi panašiu sulaikymo laiku. Metaboliniam profiliui nustatyti L. Montero savo 

moksliniame darbe pritaikė dviejų dimensijų skysčių chromatografiją. Dvidimencė skysčių 

chromatografija leidžia atlikti du atskyrimo procesus, kai tuo pačiu metu yra prijungti modulis arba 

modulių sąsaja. Šis metodas yra pranašesnis, nes yra smarkiai padidinamas smailės pasiekiamas plotas, 

lyginant su įprasta skysčių chromatografija. Šiam metodui yra parinkta kolonėlė, kuri koreliuota su žemu 

atskyrimo mechanizmu, o antroji kolonėlė išlaiko aukštą tiesiškumo laipsnį. Taip pat šį metodą galima 

atlikti su kitais nekoreliuotais mechanizmais tokias kaip SEC-RPLC, IEC-RPLC. Kaip bebūtų 

suporinimas gali sukelti sumaišymo ar netikslumo problemas su mobiliąja faze abejose dimencijose 

[17]. 

  

 

1.4 Chromatografiniai validacijos parametrai 

Pagal Tarptautinės harmonizacijos konferencijos reikalavimus metodologinių parametrų 

validaciją reikia atlikti:  

• identifikavimo tyrimams; 

• kiekybiniams tyrimams nustatant priemaišas; 

• kontroliniams priemaišų ribų nustatymo tyrimams; 

• kiekybiniams tyrimams nustatinėjant aktyviąsias medžiagas vaistuose ar kituose 

preparatuose. 

Pagal Tarptautinės harmonizacijos konferencijos gaires metodo validacijai parengti reikia 

įvertinti šiuos parametrus: 

1. Specifiškumas (angl. Specifity). 

Tai galimybė vienareikšmiškai įvertinti analitę esant komponentams, kurie gali būti tikėtini. 

Paprastai tai įvertinti gali trukdyti priemaišos ar skilimo medžiagos. Šio parametro tikslas užtikrinti 

analitės tapatumą  

2. Tiesiškumas (angl. Linearity). 

Tai procedūros sugebėjimas tam tikrame diapazone gauti bandymų rezultatus, kurie būtų 

tiesiogiai proporcingi analitės koncentracijai (kiekiui) mėginyje. 

3. Glaudumas. Jis susideda iš šių parametrų: pakartojamumo (angl. Repeatibility) ir 

atkartojamumo (angl. Reproductibility). 

Pakartojamumas nurodo tyrimo tikslumą tomis pačiomis sąlygomis per trumpą laiko tarpą, o 

atkartojamumas rodo laboratorinės įrangos tikslumą, kai tyrimas atliekamas tomis pačiomis sąlygomis 

ilgesniame laiko intervale. Šie abu parametrai sudaro glaudumą. 
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4. Aptikimo (angl. LoD – limit of detection) ir nustatymo (angl. LoQ – limito f 

quantification) ribos. 

Aptikimo riba yra mažiausias analitės kiekis mėginyje, kurį galima aptikti, bet nebūtinai 

kiekybiškai įvertinti tikslią vertę. Nustatymo ribos yra mažiausias analitės kiekis bandinyje, kurį galima 

kiekybiškai nustatyti tinkamu tikslumu. Kiekybinė riba yra mažo kiekio bandinių, rodiklių parametras 

ir naudojamas ypač priemaišų ar skilimo produktų nustatymui [8]. 

Apibendrinant, saldymedis (Glycyrrhiza L.) turi platų pritaikymą ne tik fitoterapijoje, bet ir 

medicinoje. Saldymedis savo šaknyse kaupia įvairias bioaktyvias medžiagas tokias kaip glicirizino 

rūgštis, galbrinas, likviritinas ir t.t, kurios pasižymi terapinėmis savybėmis. Dėl saldymedžių šaknų 

plačios sudėties, dažnai jis yra pasirenkamas kaip maisto papildų ir augalinių preparatų sudėtinė dalis. 

Saldymedžio žaliava šaknis yra įtraukta į įvairų šalių farmakopėjines monografijas. Viena iš svarbiausių 

saldymedžio sudėtyje esančių medžiagų yra glicirizino rūgštis, taip pat saldymedis savo sudėtyje turi 

126 įvairius junginius. Saldymedžio preparatų analizei yra pritaikomi įvairūs metodai tokie kaip: 

plonasluoksnė chromatografija, kapiliarinė elektroforezė, dujų chromatografija ir kt. Bet vienas iš 

dažniausiai pritaikomų metodų saldymedžio analizei yra efektyvioji skysčių chromatografija arba ultra 

efektyvioji skysčių chromatografija. 
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2. TYRIMO METODIKA 

2.1. Tyrimo objektas  

Tyrimo objektais yra augaliniai preparatai, kurių sudėtyje yra paprastųjų saldymedžių 

(Glycyrrhiza glabra L.) šaknų ekstraktų. Buvo pasirinkta skirtingų formų bei gamintojų preparatai, kurie 

buvo įsigyti 2017 m. Lietuvoje. Dalis maisto preparatų buvo vienakomponenčiai, o kiti 

daugiakomponenčiai. Papildai nurodyti 1 lentelėje: 

 

1 lentelė. Papildai ir jų gamintojai. 

 

Preparatas Gamintojas 

„Saldymedžio arbata” 
A.Karvelio terapijos – fitotreapijos 

įmonė, ES 

„Saldymedžio sirupas” Vifitech, Rusija 

„Krūtinės eleksyras” Tatchimfarmpreparaty, Rusija 

„Bronkosip” sirupas Farmgrupp, Rusija 

„Saldymedžio šaknies sirupas su Vit. C” Farmgrupp, Rusija 

Tepalas „Boro plius” Kaliste Ltd., Didžioji Britanija 

Tabletės „Milona 1” UAB Evalar, Rusija 

Kapsulės „Neuro office” UAB SanoSwiss, ES 

 

 

2.1.1 Tyrimui naudotų preparatų sudėtis 

Tyrime naudoti augaliniai preparatai pagal savo sudėtį buvo suskirstyti į tris grupes: 

• preparatai, kuriuose gamintojas deklaruoja glicirizino rūgšties kiekį; 

• preparatai, kuriuose gamintojas deklaruoja saldymedžio ekstrakto kiekį; 

• preparatai, kuriose gamintojas deklaruoja tik augalinę žaliavą. 

Tyrime naudotų augalinių preparatu detali sudėtis yra prateikta priedų 1 lentelėje. 
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2.2. Efektyviosios skysčių chromatografijos metodika 

2.2.1. Tyrimui naudota įranga 

Tyrimui buvo naudojama ,,Waters alliance 2695” (JAV) chromatografinė sistema su atvirkščių 

fazių ACE C18 (JAV) kolonėle, kurios parametrai yra: 

• ilgis 250 mm; 

• vidinis skersmuo 4,6 mm; 

• porų dydis 5𝜇𝑚. 

Fotodiodų matricos detektorius „Waters 996“ (JAV), kurio bangų ilgio diapazonas 210 – 400 

nm. Naudota programinė įranga „Empower Chromatography Data Software“.  

 

 

2.2.2 Naudoti reagentai  

• Etanolis 96 proc. V/V (UAB „Stumbras”, Lietuva);  

• išgrynintas vanduo apdorotas išgryninto vandens paruošimo sistema „Millipore” (JAV); 

• acetonitrilas 99,8 % („Sigma-Aldrich“, Vokietija); 

• trifluoracto rūgštis 0,1% („Sigma-Aldrich“, Vokietija); 

• monoamonio glicirizatas 98% („Sigma-Aldrich“, Vokietija). 

 

 

2.2.3 Tyrimo sąlygos 

Tyrime kaip eliuentas buvo naudotas acetronitrilo ir trifluoracto rūgštis santykiu 40:60. 

Naudotos kolonėlės temperatūra buvo 25°C. Mobilios fazės tėkmės greitis 1 ml/min. Glicirizino rūgšties 

detekcija buvo atliekama 250 nm bangos ilgyje. Injekuojamas mėginio tūris į kolonėlę 20	𝜇𝑙. 

 

 

2.2.4 Etaloninio tirpalo paruošimas 

Etaloninis tirpalas buvo paruoštas iš standartizuoto monoamonio glicirizato (≥ 98%). Buvo 

pasverta 100 mg. Jis buvo tirpinamas 5 ml 96 % etanolio tirpalo ir skiedžiamas iki 10 ml žymos 

matavimo kolboje. 
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2.2.5 Bandomųjų mėginių paruošimas 

Sirupų mėginiai buvo ruošiami atmatuojant 1 ml sirupo ir skiedžiant iki 10ml su 96% etanolio 

tirpalu. Praskiesti tirpalai buvo patalpinami 20 min į ultragarsinę vonelę, ir po šios procedūros buvo 

filtruojami pro 0,45 𝜇𝑚 filtrus į chromatografinius buteliukus. 

Tepalų mėginiai buvo ruošiami sveriant 1 g. Tepalas buvo perkeliamas į stiklinaitę su 96% 

etanolio tirpalu ir maišoma automatine maišykle 20 min, po to bandinys buvo filtruojamas pro 0,45 𝜇𝑚 

filtrus į chromatografinius buteliukus. 

Tablečių mėginiai buvo ruošiami pasveriant tikslią 3 tablečių masę (0,5 dienos RPN) ir tabletes 

smulkinant grūstuvėje gauti milteliai buvo tirpinamai 5ml 96 % etanolio tirpale ir skiedžiami iki 10ml 

žymės bei patalpinami 20 min į ultragarsinę vonelę, po šios procedūros buvo filtruojami pro 0,45 𝜇𝑚 

filtrus į chromatografinius buteliukus. 

Kapsulių mėginiai buvo ruošiami pasveriant vienos kapsulės turinį, jis tirpinamas 5ml 96 % 

etanolio tirpalo ir skiedžiama iki 10ml žymės. Patalpinami 20 min į ultragarsinę vonelę, ir po šios 

procedūros buvo filtruojami pro 0,45 𝜇𝑚 filtrus į chromatografinius buteliukus. 

Šaknų mėginiai buvo paruošiami susmulkinant šaknį iki miltelių ir atsveriama 1 g žaliavos bei 

skiedžiama 10ml 96% etanolio tirpalu ir patalpinami 20 min į ultragarsinę vonelę, po šios procedūros 

buvo filtruojami pro 0,45 𝜇𝑚 filtrus į chromatografinius buteliukus. 

 

 

2.3 Masių spektrometrijos metodika 

Tyrimas buvo atliekamas su „Waters XeVO TQD“ masių spektrometrų. Taikoma neigiama 

(ES-) jonizacija ir gradientinės eliucijos metodas. Judri fazė buvo sudaryta iš vandens bei 0,1% 

skruzdžių rūgšties (tirpiklis A) ir acetonitrilo (tirpiklis B). Judrios fazės tėkmės greitis 0,5 ml/min. 

Eliucijos gradientinių sąlygų kitimas yra nurodytas 3 lentelėje. 

 

3 lentelė. Eliucijos gradientas 

Laikas (min.) Tirpiklis A (proc.) Tirpiklis B (proc.) 

0 95 5 

1 95 5 
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5 70  30 

7 50 50 

7,5 0 100 

8 0 100 

8,1 95 5 

10 95 5 

 

Kolonėlės temperatūra 40 °C, skenuota ribose nuo 80 iki 1000 m/z, kūgio įtampa 30 V, 

kapiliaro įtampa 2500 V, eliuento išgarinimo temperatūra 500°C, dujų išgarinimo tėkmės greitis 800 

l/val. 
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3. REZULTATAI IR JŲ APTARIMAS  

3.1. Efektyviosios skysčių chromatografijos metodologinių validacinių parametrų 

tyrimas 

Buvo vertinami 4 metodologiniai validaciniai parametrai, kuriuos reglamentuoja Tarptautinės 

harmonizacijos konferencija tai: metodikos specifiškumas, tiesiškumas, glaudumas ir aptikimo ribos. 

 

 

Efektyviosios skysčių chromatografijos metodikos specifiškumas  

Vertinant metodikos specifiškumą buvo lyginamos tiriamųjų ir palyginamųjų tirpalų 

chromatogramos. 5 pav. yra pateikta etaloninio monoamonio glicirizino standartinio tirpalo 

chromatograma, monoaminio glicirizato sulaikymo laikas 18,934 min., o 4 lentelėje yra pateikti 

glicirizino rūgšties sulaikymo laikai tirtuose mėginiuose. 

 

 
  

5 pav. Monoamonio glicirizato tirpalo chromatograma 
 

4 lentelė. Glicirizino rūgšties sulaikymo laikai, darbe naudotuose preparatuose 
 

Mėginio pavadinimas Sulaikymo trukmė 

„Saldymedžio arbata” 18,743 

„Saldymedžio sirupas” 18,754 
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„Krūtinės eleksyras” 19,679 

„Bronkosip” sirupas 19,764 

„Saldymedžio šaknies sirupas su Vit. C” 19,667 

Tepalas „Boro plius” 18,764 

Tabletės „Milona  1” 18,934 

Kapsulės „Neuro office” - 

 

Vertinant specifiškumą buvo lyginama tiriamųjų ir palyginamųjų darbų chromatogramos ir 

smailių sulaikymo laikai. Iš gautų duomenų buvo matoma, kad palyginamųjų tirpalų chromatogramos ir 

sulaikymo laikas yra panašus į tiriamųjų tirpalų, todėl galima teigti, kad metodas yra specifiškas.   

 

 

Efektyviosios skysčių chromatografijos metodo tiesiškumas  

Tiesiškumas buvo vertintas nustatinėjant skirtingas monoamonio glicirizato koncentracijas 

standartinių tirpalų intervale nuo 3,906	𝜇𝑔/𝑚𝑙 iki 250,000 𝜇𝑔/𝑚𝑙	. Kalibracinės kreivės lygtis 

Y=1,23⋅104X+5,76⋅103. Gauta tiesinė priklausomybė su koreliaciniu koeficientu R=0,9999. 6 pav. 

pateikta kalibracinė kreivė. 

 
6 pav. Monoamonio glicirizato tirpalo kalibracinė kreivė 
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Efektyviosios skysčių chromatografijos metodo glaudumas  

Metodo glaudumui nustatyti buvo apskaičiuotas gautų rezultatų pakartojamumas ir 

atkuriamumas. Pakartojamumas rodo rezultatų tikslumą, analizę kartojant ta pačią dieną nekeičiant 

tyrimo sąlygų. Pakartojamumo tyrimui naudotas etaloninis tirpalas buvo tiriamas 5 kartus per dieną.  
Atkuriamumas parodo rezultatų tikslumą tomis pačiomis sąlygomis, kai tyrimai atliekami 

skirtingomis dienomis. Atkuriamumui nustatyti taip pat buvo atliekamas tyrimas su etaloniniu tirpalu 5 

kartus skirtingomis dienomis. Pakartojamumas ir atkuriamumas buvo vertinami pagal santykinį 

standartinį nuokrypį (SSN). Kiekybinių tyrimų metu SSN turėtu būti ne daugiau kaip 5 proc. Atliekant 

glaudimo tyrimus nustatytas pakartojamumas 0,11 proc., o atkuriamumas 0,15 proc. 

 

 

Monoamonio glicirizato aptikimo ir nustatymo ribos  

Aptikimo riba yra mažiausias analizuojamos medžiagos kiekis mėginyje, kuris gali būti 

aptinkamas, tačiau nebūtinai nustatomas kiekybiškai. Vienas iš būdų apskaičiuoti aptikimo ir nustatymo 

ribas yra šių ribų nustatymas naudojant signalo ir bazinės linijos triukšmo santykį S/N (angl. signal to 

noise ratio). Remiantis Tarptautinės harmonizacijos konferencijos reikalavimais aptikimo riba 

nustatoma, kai smailės aukščio ir bazinės linijos triukšmo santykis yra 3:1, o nustatymo riba vertinama, 

kai smailės aukščio ir bazinės linijos triukšmo santykis yra 10:1. Šis metodas yra taikomas analitinėms 

procedūroms, kurių metu pasireiškia bazinės linijos triukšmas [8]. Šio tyrimo metu buvo nustatyta, kad 

aptikimo riba yra 0,23 µg/ml o, nustatymo riba 0,74µg/ml. 

 

 

3.2. Saldymedžio maisto papildų analizės rezultatai 

Magistriniame darbe saldymedžio preparatai buvo tiriami kokybiškai ir kiekybiškai, 

nustatinėjamas jų sudėtyje esančio glicirizino rūgšties kiekis, bei lyginama su duomenimis, kuriuos 

deklaruoja preparato gamintojas, jei gamintojas jo nenurodė buvo tikrinama koks glicirizino rūgšties 

kiekis yra preparate. 
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3.2.1 Saldymedžio preparatų kokybinės analizės rezultatai  

Atliekant 8 pasirinktų preparatų kokybinę analizę, lyginant sulaikymo laiką ir spektrų 

atitikimus, buvo nustatyta glicirizino rūgštis, kurios sulaikymo laikas yra 18,934 min. Glicirizino rūgštis 

identifikuota 7 iš 8 mėginių. Kapsulių sudėtyje esančiame saldymedžio sausajame ekstrakte glicirizino 

rūgšties nebuvo aptikta. 

 

 

3.2.2 Masių spektrometrijos rezultatai  

Masių spektrometrijos metodu prieš kiekybinį tyrimą buvo tiriami preparatai, siekiant 

identifikuoti juose esančią glicirizino rūgštį. Gauti rezultatai buvo lyginami su P. Montoro mokslinio 

straipsnio gautais rezultatais ir įvertintas metodo specifiškumas. Tyrime, kaip ir atliktoje analizėje buvo 

naudojama neigiama jonizacija (ES-), jos metu pseudomolekulinė smailė buvo aptikta prie 821 m/z [18]. 

7 pav. pateiktoje saldymedžio šaknies spektrogramoje taip pat yra matoma smailė ties 821 m/z., todėl 

galima teigti, kad „Saldymedžio arbatoje“ yra identifikuota glicirizino rūgštis. Smailės ties 821 m/s buvo 

matomos ir kitų tirtų preparatų, spektrogramose tik viename preparate ji buvo neaptikta, tai kapsulių 

mėginyje. 

 

 

7 pav. „Saldymedžio arbatos“ spektrograma  
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3.2.3 Saldymedžio preparatų kiekybinės analizės rezultatai 

Kiekybinė analizė buvo atliekama ESC metodu, glicirizino kiekis buvo nustatytas remiantis 

kalibracinės kreivės duomenimis, kuri buvo padaryta iš 7 taškų naudojant monoamonio glicirizato 

standartą. 8 pav. pateikiamas grafikas, kuriame pavaizduoti preparatuose nustatyti glicirizino rūgšties 

kiekiai. 

 

 
8 pav. Glicirizino rūgšties kiekis (mg/g) tirtuose preparatuose. 

 

Atlikus kiekybinę analizę nustatyta, kad didžiausias glicirizino rūgšties kiekis viename grame 

preparato yra saldymedžio šaknyje (12,785 mg/g) ir „Krūtinės eleksyre“ (9,652 mg/g). Tabletėse ir 

tepale buvo aptikta glicirizino rūgšties pėdsakai, o kapsulėse glicirizino rūgšties bei jos pėdsakų nebuvo 

aptikta. Likusiuose preparatuose glicirizino rūgšties įvairavo nuo 1,126 mg/g – 0,0108 mg/g. Preparatai, 

kurių sudėtį nurodydamas gamintojas deklaravo tik augalinę žaliavą, atlikus analizę buvo nustatyta, kad 

tepalo mėginiuose yra glicirizino rūgšties pėdsakai, buvo aptikta 0,0943 mg/g glicirizino rūgšties, o 

saldymedžio arbatoje buvo aptiktas 12,785 mg/g.  

5 lentelėje yra pateikiami preparatuose gamintojų deklaruojami glicirizino rūgšties ar 

saldymedžio šaknies ekstrakto kiekis esantis preparate. 
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5 lentelė. Gamintojo deklaruojama sudėtis ir glicirizino kiekis preparate 

 

Preparatas 
Gamintojo 

deklaruojmas kiekis 

Nustatytas kiekis 

(mg/g) 

„Saldymedžio sirupas” 
Glicirizino rūgšties 

7,6 mg/g 

1,046  

„Bronkosip” sirupas 
Glicirizino rūgšties 

3,78 mg/g 

1,126  

„Saldymedžio šaknies sirupas su Vit. C” 
Glicirizino rūgšties  

0,4 mg/g 

0,175  

Tabletės „Milona  1” 
Glicirizino rūgšties 

5,1 mg/g 

0,0108  

„Krūtinės eleksyras” 
Tirštojo ekstrakto 207 

mg/g 

9,652  

Kapsulės „Neuro office” 
Sausojo ekstrakto 58 

mg/g 

0  

Tepalas „Boro plius” 
Gamintojas 

nedeklaruoja 

0,0943  

„Saldymedžio arbata” 
Gamintojas 

nedeklaruoja 

12,785  

 

Stebint gautus glicirizino rūgšties kiekius nustatytus preparatuose matome, kad 4 gamintojų 

preparatuose, kurie deklaruoja glicirizino rūgšties kiekį ant pakuotės, nei viename preparate nurodytas 

kiekis nebuvo nustatytas. Viename iš mėginių (tabletėse) rasti tik glicirizino rūgšties pėdsakai. Kituose 

trijuose sirupų mėginiuose glicirizino rūgšties kiekis skyrėsi daugiau kaip 50 proc. nuo deklaruojamos 

sudėties. Skirtumas tarp deklaruojamų ir nustatytų kiekių pateiktas 9 paveikslėlyje. 
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9 pav. Nustatyto glicirizino rugšties kiekio palyginimas su gamintojo deklaruojamu kiekiu 

 

Dviejuose pasirinktuose preparatuose („Krūtinės eleksyras“, kapsulėse „Neuro office“) 

gamintojas nurodydamas sudėtį deklaravo tik saldymedžių ekstrakto kiekį. Tyrimo metu buvo įvertintas 

saldymedžių ekstrakte esantis glicirizino rūgšties kiekis. „Krūtinės eleksyre“ buvo nustatyta 9,652 mg/g 

glicirizino rūgšties, o kapsulėse glicirizino rūgšties nebuvo nustatyta. Nagrinėjant abiejų preparatų sudėtį 

galime matyti, kad krutinės eleksyre gamintojas deklaruoja 207 mg/g tirštojo ekstrakto, o kapsulių 

gamintojas nurodo, kad preparate yra 58 mg/g sausojo saldymedžių ekstrakto. Kapsulių preparate yra 

∼4 kartus mažesnė saldymedžio ekstrakto koncentracija, todėl atliekant analizę tikėtasi aptikti 4 kartus 

mažesnę glicirizino rūgšties koncentraciją, bet tyrimo metu kapsulėse visai nebuvo aptikta glicirizino 

rūgšties. Todėl galima daryti prielaidą, kad kapsulėse esantis ekstraktas buvo standartizuotas pagal kita 

saldymedžio kaupiamą medžiagą. 

 

10 pav. Glicirizino rūgšties kiekiai (mg/g) skirtinguose skystos formos saldymedžio mėginiuose 
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Glicirizino kiekį skirtinguose saldymedžio sirupuose atspindintys duomenys pateikti 10 pav. 

diagramoje. Skystos formos saldymedžio preparatų sudėties rezultatuose pastebima koncentracijos 

priklausomybė nuo sudėties. „Krūtinės eleksyras“ savo sudėtyje neturi cukraus yra pagamintas vandens 

ir etanolio pagrindu, šiame preparate stebima viena iš didžiausių glicirizino rūgšties koncentracijų. 

Likusių 3 sirupų sudėtyje yra cukraus du iš gamintojų deklaravo glicirizino rūgšties kiekį, atlikus analizę 

pastebima tendencija, kad abiejuose sirupuose nustatomas panašus nuokrypis nuo sudėties, sirupuose 

identifikuojamas daug mažesnis glicirizino kiekis. 

Preparatų chromatogramose (11, 12, 13, 14 paveikslai) stebimi skirtingi profiliai bei smailių 

intensyvumas. 11 pav. esančioje chromatogramoje matomi rezultatai, kurie buvo gauti tiriant „Krūtinės 

eleksyro” preparatą. Šis preparatas pasižymėjo viena iš didžiausių glicirizino rūgšties koncentracijų, 

todėl jo chromatogramoje (11 pav.) galime stebėti intensyvią smailę.  

 

 
 

11 pav. „Krūtinės eleksyro“ chromatograma 
 

12 ir 13 paveiksle esančiose chromatogramose yra preparatai, kurie savo sudėtyje turėjo 

ženkliai mažesnę glicirizino koncentraciją. Šių preparatų chromatogramose galime stebėti žymiai 

mažesnį smailės intensyvumą ties glicirizino rūgščiai būdingu sulaikymo laiku. Taip pat 12 pav. stebima 

neiškilusi smailė šalia glicirizino rūgšties smailės, manoma, kad tai yra kolonėlėje užsilikusi prieš tai 

analizuoto preparato glicirizino rūgštis. 

  

Glicirizino rūgštis 
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12 pav. „Saldymedžio šaknies sirupo su Vit. C” chromatograma 
 

13 pav. esančioje „Bronkosip“ sirupo chromatogramoje matomos smailės, kurių sulaikymo 

laikai 7 min. ir 9,5 min. Su tokiu sulaikymo laiku kitų preparatų chromatogramose smailų nebuvo 

aptikta, manoma, kad šios smailės rodo preparate esančių kitų ekstraktų sudedamąsias dalis, nes 

„Bronkosip“ sirupo sudėtyje be saldymedžio šaknų taip pat yra šalavijų lapų ekstrakto, paprastojo 

čiobrelio žolės ekstrakto, plačialapio gysločio lapų ekstrakto, pipirmėtės lapų ekstrakto ir šalpusnio lapų 

ekstrakto. 

 

  
 

13 pav. „Bronkosip” sirupo chromatograma 
 

14 paveiksle yra pateikta kapsulių chromatograma. Kaip matyti, joje nėra matomos smailės prie 

glicirizino rūgščiai būdingo sulaikymo laiko. Chromatogramoje esanti smailė ties 2 minučių sulaikymo 

Glicirizino rūgštis 

Glicirizino rūgštis 
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laiku yra pastebima 11 ir 12 pav. esančiose chromatogramose. Galima daryti prielaidą, kad kapsulėse 

esantis saldymedžio ekstraktas yra standartizuotas pagal kita veikliąją medžiagą. 

 

 

14 pav. Kapsulių „Neuro office“ chromatograma 

 

Apibendrinant tyrimo rezultatus, galima teigti, kad didžiausias glicirizino rūgšties kiekis buvo 

nustatytas „Saldymedžio arbatoje“ buvo aptikta net 12,785 mg/g, taip pat dideliu glicirizino rūgšties 

kiekiu pasižymėjo „Krūtinės eleksyro“ preparatas jame buvo nustatyta 9,652 mg/g glicirizino rūgšties. 

Tyrime tirti sirupai pasižymėjo daug mažesne glicirizino koncentracija. Tyrimo metu viename iš 

mėginiu (kapsulėse) visiškai nebuvo aptikta glicirizino rūgšties. 

 

 

 

 
  



35 

4.IŠVADOS 

1. Atsižvelgiant į sulaikymo kolonėlėje rodiklius ir masių spektrometrijos rezultatus nustatyta, kad 

taikyta ESC metodika yra specifiška glicirizino žymens nustatymui augaliniuose preparatuose. 

2. Tyrime nustatyta, kad koncentracijų diapazone nuo 3,906	𝜇𝑔/𝑚𝑙 iki 250,000 𝜇𝑔/𝑚𝑙, smailių 

plotų didėjimas yra tiesiškai priklausomas, o priklausomybės koreliacijos koeficientas artimas 

vienetui (R=0,999), todėl metodika yra tinkama kiekybinei analizei.  

3. Kartotinių tyrimų metodu nustatyta, kad santykinis standartinis nuokrypis pakartojamumo ir 

atkuriamumo sąlygomis yra  ≤ 0,15 proc., todėl metodika yra tinkama kartotiniams farmaciniams 

tyrimams vykdyti.  

4. Glicirizino rūgšties kiekis augaliniuose preparatuose įvairavo nuo 0 mg/g iki 12,785 mg/g. 

Didžiausia glicirizino rūgšties koncentracija buvo aptikta saldymedžio arbatoje, glicirizino 

rūgšties nebuvo aptikta kapsulių mėginyje. Skystose augalinių preparatų formose glicirizino 

koncentracija įvairavo nuo 0,175 - 9,652 mg/g. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
  



36 

5. Praktinės rekomendacijos 

1. Remiantis tyrime nustatytais metodo parametrais, rekomenduojama metodiką taikyti 

kartotiniams farmaciniams kiekybiniams tyrimams su saldymedžio augaliniais preparatais.  
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Priedai 

1 lentelė. Tyrime naudotų preparatų gamintojo nurodoma sudėtis 

 

Eil. Nr. Preparatas Sudėtis 

1. „Saldymedžio arbata” Saldymedžio šaknys 

2. 

„Saldymedžio sirupas” 

Glicirizino rūgšties 19% - 4 g; 

Cukraus- 55g; 

Išgrynintas vanduo -16 g; 

Etanolis 90% -10 g. 

3. 

„Krūtinės eleksyras” 

1 ml tirpalo: 

Saldymedžio tirštasis ekstraktas - 0,207g; 

Anyžių aliejus 0,0034g; 

Išgrynintas vanduo, amonio hidroksidas , etanolis. 

4. 

„Bronkosip” sirupas 

5 ml sirupo ne mažiau kaip:  

Glicirizino rūgšties 18,7 mg; 

Vitamino C 15mg; 

Taninu 33,43 mg; 

Šalavijų lapų ekstraktas, paprastojo čiobrelio žolės 

ekstraktas, paprastojo saldymedžio šaknų ekstraktas, 

plačialapio gysločio lapų ekstraktas, pipirmėtės lapų 

ekstraktas, šalpusnio lapų ekstraktas. 

5. 

„Saldymedžio šaknies sirupas su 

Vit. C” 

15 ml sirupo: 

Glicirizino rūgšties 6 mg; 

Vitaminas C 40,5 mg; 

Cukrus, paprastojo saldymedžio šaknys, citrinų 

rūgštis, vitaminas C, natrio benzoatas. 

6. 

Tepalas „Boro plius” 

Paprastojo saldymedžio šaknų ekstraktas, alijošiaus 

ekstraktas, saldylio ekstraktas, dažinės ciberžolės 

ekstraktas, baltojo santalo ekstraktas ir kitos 

medžiagos reikalingos tepalo pagrindui sudaryti. 

7. 
Tabletės „Milona  1” 

6 Tabletėse: 

Glicirizino rūgšties 10,2 mg; 
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Mikrokristalinė celiuliozė, kiaulpienių šaknys, 

paprastųjų raudonėlių žolė, didžiųjų debesylų šaknys 

ir šakniastiebiai, plačialapių gysločių lapai, 

saldymedžio ekstraktas, paprastųjų kaulažolių žolė, 

linų sėklos, kalcio steratas, salicilo dioksidas. 

8. 

Kapsulės „Neuro office” 

Paprastojo saldymedžio šaknų sausasis ekstraktas 

25 mg, juodojo eleuterokoko sausas šaknų 

ekstraktas 50 mg, cinkas, L-tripotofanas, vitaminai 

B6, B2, B1, B12 . 

 


