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肾石通颗粒质量标准的研究

李虹 (辽宁省食品药品检验所,沈阳 110023)

摘要 � 目的: 研究肾石通颗的质量标准。方法: 增加 TLC法鉴别木香、牛膝、丹参、延胡索及 RP�HPLC法测定丹酚酸 B的含

量。含量采用W aters C18色谱柱 ( 4�6 mm � 200 mm, 5 �m ); 流动相为甲醇�乙腈�甲酸�水 ( 30 10 1 59 ),流速 1 mL! m in- 1, 检

测波长 286 nm。结果: 鉴别:阴性对照均无干扰; 含量: 0� 053 165~ 1�063 3 �g范围内有良好的线性关系 ( r= 0� 999 9) ,平均加

样回收率为 100� 5% ( n = 6)。结论: 所建方法简单、可靠, 可用于肾石通颗的质量控制。
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Study on Quality Standard for Shenshitong Granules

L iHong( L iaoning P rovincial In sti tu te for F ood and D rug C ontrol, Sh enyang 110023)

Abstrac t� Objec tive: T o estab lish am ethod fo r the quality standard of Shensh itong G ranu les. Methods: The TLCm ethods w ere estab�

lished fo rComm on AucklandiaRoo t, Tw otoo thed Achyran thes Root, Danshen Root, Yanhusuo and a RP�HPLCm e thod was established

for the determ ina tion o f Sa lv ianolic ac id B pe rfo rm ed on�W ate rs C18 ana ly tica l co lum n ( 4�6 mm � 200 mm, 5 �m ) w ith m ethano l�ace�

ton itr ile�form ic acid� w ater ( 30 10 1 59) as the mob ile phase at the flow ra te o f 1� 0 mL! m in- 1�The detection w avelength w as 286

nm�Resu lts: Iden tification: nega tive contro l ave rage non� interference; conten t: The linear range w as 0�053 165 ~ 1�063 3 �g ( r=

0� 999 9) and average recovery ( n = 6) w as 100�5% �Conc lu sion: The m ethod is conven ient, reliable and su itab le for qua lity assess�

m ent o f Shengsh itong G ranules�

K eyW ords: Comm on Auckland ia Root, Tw otoo thed Achy ranthes Roo t, Danshen Root, Yanhusuo ; Salv iano lic ac id B; Sheng sh itong

G ranu les; H PLC

� � ∀肾石通颗粒#收载于∃卫生部药品标准 %中药

成方制剂第二册。原标准无鉴别、无含量测定,质量

可控性差。按国家药典委员会 ∀国家药品标准提高
行动计划#的技术要求及 ∀国家药品标准提高行动

计划中成药品种增修订项目任务表 #中的修订建

议,在原标准的基础上,增加了木香、牛膝、丹参、延

胡索的薄层 [鉴别 ]及丹参的 [含量测定 ]
[ 1�6]
的控制

项目。经对样品进行检验,该标准能有效地控制该

制剂的质量。

1� 仪器与试药

LC�2010C高效液相色谱仪 (日本岛津公司 ) ;

甲醇、乙腈 (色谱纯,天津市康科德科技有限公司 ) ;

重蒸水;其它试剂为分析纯; 去氢木香烃内酯;齐墩

果酸、原儿茶醛、延胡索乙素、丹酚酸 B对照品 (均

购自中国药品生物制品检定所,批号分别为 111525�
200001、709�8903、110810�200506、110726�200610、
11562�200706) ; 肾石通颗粒 (厂家 1生产, 批号

060901,厂家 2生产, 批号 070501、20070301; 厂家 3

生产,批号 20080306。

2� 方法
2�1� 薄层鉴别
2�1�1� 木香的鉴别 � 取本品及按处方制法制得

缺木香的阴性对照各 15 g, 加水 50 mL, 超声处理

5 m in, 滤过, 滤液用乙醚振摇提取 2次, 每次 30

mL, 合并乙醚液, 蒸干, 加三氯甲烷 2mL使溶解,

作为供试品溶液。另取去氢木香烃内酯对照品,

加三氯甲烷制成每 mL含 0�5 mg的溶液, 作为对

照品溶液。照薄层色谱法 ( ∃中国药典 % 2005年
版一部附录 & B )试验, 吸取上述两种溶液各 20

�L, 分别点于同一以羧甲基纤维素钠为黏合剂的

硅胶 G薄层板上, 以三氯甲烷 �环己烷 ( 5 1)为展
开剂, 展开, 取出, 晾干, 喷以 1% 香草醛硫酸溶

液, 加热至斑点显色清晰。供试品色谱中, 检出

木香, 阴性无干扰。
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图 1� 木香薄层色谱图

a, b, c, d;供试品溶液; e�去氢木香烃内酯对照品溶液; f�空白对照

溶液

2�1�2� 牛膝的鉴别 � 取本品及按处方制法制得缺
牛膝的阴性对照各 20 g, 加稀乙醇 50 mL、盐酸 5

mL,加热回流 1 h, 冷却, 离心, 取上清液,用乙醚提

取 2次,每次 30mL,合并乙醚液,挥干,残渣加乙醚

30 mL使溶解, 滤过, 挥干, 残渣加甲醇 2 mL使溶

解,作为供试品溶液。另取齐墩果酸对照品,加甲醇

制成每 mL含 0�5mg的溶液, 作为对照品溶液。照

薄层色谱法 ( ∃中国药典 %2005年版一部附录 & B )

试验, 吸取上述两种溶液各 5~ 15� ,l分别点于同一

硅胶 G薄层板上, 以三氯甲烷 �甲醇 ( 40 1)为展开

剂,展开,取出,晾干, 喷以磷钼酸试液,在 105 ∋ 加

热至斑点显色清晰。供试品色谱中, 检出牛膝,阴性

无干扰。

图 2� 牛膝薄层色谱图

a, c, d, e�供试品溶液; b�齐墩果酸对照品溶液; f�空白对照溶液

2�1�3� 丹参的鉴别 � 取本品及按处方制法制得缺

丹参的阴性对照各 20 g,加乙醇 80 mL, 加热回流 1

h,滤过,溶液蒸至近干,残渣加水 30 mL使溶解,用

乙醚提取 2次,每次 20 mL,合并乙醚液,蒸干, 残渣

加甲醇 2mL使溶解, 作为供试品溶液。另取原儿茶

醛对照品,加甲醇制成每 1mL含 0�5 mg的溶液,作

为对照品溶液。照薄层色谱法 ( ∃中国药典 %2005年

版一部附录 & B )试验, 吸取上述两种溶液各 15

�L, 分别点于同一以羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅

胶 G薄层板上,以三氯甲烷�乙酸乙酯 �甲酸 ( 10 4 

1�6)为展开剂, 展开, 取出,晾干, 喷以 5%三氯化铁

乙醇溶液,在 105 ∋ 加热至斑点显色清晰。试品色
谱中,检出丹参,阴性无干扰。

图 3� 丹参薄层色谱图
a, b, c, d�供试品溶液; e�原儿茶醛对照品溶液; f�空白对照溶液

2�1�4� 延胡索的鉴别 � 取本品及按处方制法制得

缺延胡索的阴性对照 20 g, 加水 50 mL,加浓氨试液

调节 pH值至 9~ 10, 超声处理 30m in, 用乙醚提取 2

次,每次 30mL,合并乙醚液,蒸干,残渣加甲醇 1mL

使溶解,作为供试品溶液。另取延胡索乙素对照品,

加甲醇制成每 1 mL含 0�5 mg的溶液,作为对照品

溶液。照薄层色谱法 ( ∃中国药典%2005年版一部附
录& B)试验,吸取上述两种溶液各 5 �L, 分别点于

同一用 1%氢氧化钠溶液制备的硅胶 G薄层板上,

以甲苯�丙酮 ( 9 2)为展开剂, 展开,取出,晾干,置碘

缸中约 3m in后取出,挥尽板上吸附的碘后, 置紫外

光灯 ( 365 nm )下检视。供试品色谱中, 检出延胡

索,阴性无干扰。

图 4� 延胡索薄层色谱图

a, b, c, e�供试品溶液; d�延胡索乙素对照品溶液; e�空白对照溶液

2�2� 含量测定
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2�2�1� 对照品溶液 � 精密称取丹酚酸 B对照品适

量,加 75%甲醇制成每 1mL含 55 �g的溶液, 即得。

2�2�2� 供试品溶液 � 取装量差异项下的本品, 研

细,取约 4 g,精密称定,置具塞锥形瓶中, 精密加入

75%甲醇 50mL,密塞, 称定重量, 加热回流 1 h, 取

出,放冷, 再称定重量, 用 75%甲醇补足减失的重

量,摇匀,滤过,取续滤液, 即得。

2�2�3� 阴性样品溶液 � 按处方比例称取除去丹参

的其它药材适量,依照肾石通颗粒的制备工艺制得

阴性样品,照 ∀ 2�2�2#项下方法制备阴性样品溶液。
2�2�4� 色谱条件及系统适用性试验 � 色谱柱: w a�
ters C18柱 ( 4�6 mm � 200 mm, 5 �m); 流动相为甲

醇 �乙腈�甲酸 �水 ( 30 10 1 59) ,流速 1 mL! m in
- 1
;

检测波长: 286 nm;柱温: 30 ∋ 。理论板数按丹酚酸

B峰计算应不低于 2 500。

精密吸取供试品溶液、对照品溶液、阴性样品溶

液各 10 �L, 在此色谱条件下,丹酚酸 B可与其它成

分基线分离,阴性组分无干扰, 结果见图 5。

图 5� 肾石通颗粒 HPLC色谱图

A �样品; B �对照品; C�阴性样品; 1�丹酚酸 B

2�2�5� 线性关系考察 � 分别精密吸取丹酚酸 B对

照品溶液 (浓度为 0�053 165 mg! mL
- 1
) 1、5、10、

15、20 �L,注入液相色谱仪,测定峰面积, 以对照品

的进样量为横坐标,以峰面积为纵坐标, 计算, 得回

归方程为: Y= 1 122 471X - 668 992, r= 0�999 9, 试

验结果表明:丹酚酸 B进样量在 0�053 165~ 1�063
3 �g范围内,线性关系良好。

2�2�6� 精密度试验 � 精密吸取同一供试品溶液, 连

续进样 6次, 测得丹酚酸 B峰面积的平均值为

563786, RSD值为 0�23%,结果表明:精密度良好。

2�2�7� 稳定性试验考察 � 精密吸取同一供试品溶

液 10 �L , 分别于配制后 0、2、4、8、12 h进样测定,

测得丹酚酸 B峰面积的平均值为 562602, RSD值为

0�45% ,结果表明:供试品溶液在 12 h内稳定。

2�2�8� 重复性试验 � 精密称取同一批号 ( 060901)

的样品 6份, 各 4 g, 按 ∀ 2�2�2#项下的方法制成供
试品溶液,在上述色谱条件下测定, 丹酚酸 B含量

的平均值为每袋 9�093 9 mg RSD为 1�5%。结果表
明:重复性良好。

2�2�9� 加样回收率试验 � 采用加样回收方法,精密

称取已知含量的同一批号 ( 060901, 平均装量为每

袋 15�021 3mg,含丹酚酸 B为 0�605 4mg! g
- 1
)的

样品约 2 g, 分别精密加入丹酚酸 B对照品溶液 (C

= 0�106 33mg! mL
- 1
) 10mL,按 ∀ 2�2�2#项下的方

法制备,并按上述色谱条件测定丹酚酸 B的含量,

计算回收率,结果见表 1。

2�2�10� 样品含量测定 � 取 4个批号的样品, 按

∀ 2�2�2#项下的方法制成供试品溶液, 分别精密吸

取对照品溶液与供试品溶液各 10 �L, 注入液相色

谱仪,按上述色谱条件下测定,以外标法计算样品中

丹酚酸 B的含量, 结果见表 2。

3� 讨论

3�1� 提取条件的选择 � 根据丹酚酸 B的性质, 分

别比较了甲醇、50%甲醇、75%甲醇回流提取法和甲

醇、50%甲醇、75%甲醇超声提取对丹酚酸 B的提

取率的影响,结果表明 75%甲醇回流提取对丹酚酸

B的提取率最高,故选用 75%甲醇回流提取。
表 1� 回收率试验有关数据 ( n= 6)

样品称样量 / g 样品中丹酚酸 B的含量 /m g 加入对照品量 /m g 测出总量 /m g 回收率 /% 平均回收率 /% RSD /%

2. 060 8 1. 247 6 2. 326 5 101. 5

2. 061 3 1. 247 9 2. 328 7 101. 6

2. 047 2 1. 239 4 1. 063 3 2. 304 7 100. 2 100. 5 1. 3

2. 040 3 1. 235 2 2. 318 1 101. 8

2. 045 7 1. 238 5 2. 288 4 98. 7

2. 033 0 1. 230 8 2. 287 1 99. 3



D rug Standards o f China 2010, V ol�11 N o�3 中国药品标准 2010年第 11卷第 3期 179��

表 2� 样品测定结果 ( n= 4)

批号 含量 /m g /袋

060901 9. 1

070501 8. 9

20070301 8. 4

20080306 8. 7

3�2� 本实验比较了回流 30, 60, 90 m in不同时间丹

酚酸 B的提取率,结果表明回流 60m in已基本提取

完全, 因此确定提取时间为 60m in。

3�3� HPLC测定条件的选择, 对丹酚酸 B75%甲醇

的溶液,进行紫外光谱扫描, 在 286 nm处有最大吸

收,故选择 286 nm作为检测波长, 并对流动相进行

了选择,最终选用甲醇 �乙腈�甲酸�水 ( 30 10 1 59)

为流动相,与 ∃中国药典%2005年版丹参项下色谱条

件相同,可将丹酚酸 B与其它峰很好地分离, 便于

操作。
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核桃仁的羰基值、酸值和过氧化值方法研究

林玉莲,倪萍,葛玉松,王梅娟 (江苏省盐城药品检验所,盐城 224002)

摘要 � 目的: 制定核桃仁羰基值、酸值和过氧化值的限度, 以控制其酸败程度。方法:照 2005年版∃中国药典 %一部附录 ( P

酸败度测定法中 ∀羰基值、酸值和过氧化值的测定#进行 [ 1] ,并在使用正丁醇替代苯测定羰基值方面作了对比研究。结果: 建

议核桃仁的羰基值、酸值和过氧化值限度分别不得过 7� 0、10� 0、0�07。结论: 实验结果准确、可靠, 可用于核桃仁的质量控制。

正丁醇替代苯测定羰基值,其测定结果与药典苯法非常接近, 完全可以替代, 且替代的方法操作简便、快捷,试剂用量少, 减少

了对实验人员健康的侵害和环境的污染。

关键词: 核桃仁;羰基值; 酸值;过氧化值 ;正丁醇替代苯
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Study on CarbonylValue, Acid Value and PeroxideValueM ethods ofWalnutKernel

L in Yu�lian, N iP ing, Ge Yu�song, W angM ei�juan( Jiang su Yan cheng In stitu te for D rug C on trol , Yancheng 224002)

Abstrac t� Objective: T o estab lish the lim it ofW a lnut kerne l)s carbony l va lue, acid value and perox ide value in order to control the

deg ree o f ranc id ity�M ethod: A cco rd ing to ∀ Rancidity Determ ination Act# in Ch inese Pharm acopoe ia Append ix 2005( I), to dete rm ine

ca rbonyl va lue w ith N�buty l in p lace of Benzene and to do com parative study�R esult: The lim its ofW alnut Kerne l)s carbony l va lue,

acid va lue and perox ide va lue are suggested respec tive ly nom ore than 7�0, 10� 0 and 0� 07�Conc lu sion: Them ethod is accurate, re lia�

b ie and can be used fo r qua lity contro l o fW a lnutKe rnel� The result o f determ ination o fN�buty l and determ ination of benzene w ith car�

bony l value is very approach, soN�buty l can be used in place o f benzene and them ethod is simp le, rap id, reagents use less and reduce

health dam age and env ironm enta l po llution �

K eyW ords: W alnut Kerne ;l carbony l va lue; ac id value; pe rox ide value; N- buty l in p lace o f Benzene

� � 核桃仁为胡桃科植物胡桃 ( Jug lans reg ia L�)的 干燥成熟种子, ∃中国药典 %2005年版仅有性状和水


