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玄膝荣筋散质量标准研究
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［摘要］　目的　 修订玄膝荣筋散的定性和定量测定方法。方法　采用薄层色谱（TLC）法对川芎、穿山龙进行定性鉴

别，HPLC 法测定制剂中桂皮醛的含量。采用 KR100-5C18 色谱柱 (250mm×4.6mm，5μm)，流动相为乙腈-水（35∶65），检测波

长为 290 nm。结果　TLC 法能定性鉴别川芎、穿山龙。桂皮醛在 0.048 9～0.326 0μg/ml 范围内线性关系良好（r=1.00）。平

均加样回收率为 95.71%（RSD=1.78%）。结论　该法灵敏度高、专属性好、操作简便、重现性好。
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［Abstract］　 Objective　To  revise  the  qualitative  and  quantitative  determination  methods  of  Xuanxi  Rongjin  powder.
Methods　TLC  was  used  to  qualitatively  identify  Chuanxiong  and  Chuanshanlong.  The  content  of  cinnamaldehyde  in  the
preparation was  determined by HPLC with  KR100-5C18 column (250 mm×4.6 mm, 5μm).  The mobile  phase  was  acetonitrile-
water  (35:65)  and  the  detection  wavelength  was  290  nm. Results　TLC  can  qualitatively  identify  Chuanxiong  and
Chuanshanlong.  Cinnamaldehyde  has  a  good  linear  relationship  in  the  range  of 0.048 9～0.326 0 μg/ml  (r=1.00),  The  average
recovery was 95.71% (RSD=1.78%). Conclusion　The method has high sensitivity, good specificity, simple operation and good
reproducibility.
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玄膝荣筋散是由蚂蚁、青风藤、老鹳草、川

芎、全蝎、重楼等十三味中药组成的复方制剂，其

中黄芪为君药，白术、桂枝为臣药，具有滋补肝肾，

养肝荣筋，消热利湿，祛风止痛。用于早、中、晚期

风湿、寒型类风湿性关节炎。由于该标准中仅包含

一个川芎薄层色谱鉴别和蚂蚁、黄芪的显微鉴别，

且无定量测定方法，不能全面控制制剂质量。根据

全军医疗机构制剂标准提高课题要求，在原有质量

标准基础上，增加了川芎、穿山龙的薄层鉴别，同时

采用高效液相色谱法，测定玄膝荣筋散中所含桂皮

醛的含量，该法灵敏度高、专属性好、操作简便、重

现性好。 

1    仪器与试药
 

1.1    仪器

LC-20AD 岛津高效液相色谱仪（日本）； 紫外

检测器。 

1.2    试药

玄膝荣筋散（批号：140601、131226、140701，
规格：250g/袋），由南京政治学院门诊部提供；桂皮

醛（对照品，批号：110710-201418，中国食品药品检

定研究院）；乙腈为色谱纯，水为超纯水，其他试剂

均为分析纯。 

2    方法与结果
 

2.1    薄层鉴别 

2.1.1    川芎[1]

取本品 5 g，加乙醚 20 ml，超声处理 15 min，滤
过，滤液低温挥去乙醚，残渣加乙酸乙酯 1 ml 使溶

解，作为供试品溶液。取川芎对照药材 0.5 g，同法
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制成对照药材溶液。取缺川芎的阴性样品，同法制

备阴性对照液。吸取上述 3 种溶液各 10 μl，分别

点于同一硅胶 G 薄层板上，以正己烷-乙酸乙酯

(9∶1) 为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光灯

(365 nm) 下检视。供试品色谱中，在与对照药材色

谱相应的位置上显相同颜色的斑点，阴性试验样品

未见干扰，见图 1。
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图 1    川芎薄层色谱图

1. 阴性对照品；2.川芎对照品；3.～5．三批样品
  

2.1.2    穿山龙[1]

取本品粉末 15 g，加甲醇 50 ml，加热回流 1 h，
滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇 1 ml 使溶解，作为供

试品溶液。另取穿山龙对照药材 0.5 g，加甲醇 25 ml，
同法制成对照药材溶液。取缺穿山龙的阴性样品，

同法制备阴性对照液。吸取上述 3 种溶液各 5 μl，
分别点于同一硅胶 G 薄层板上，以三氯甲烷-甲醇-
水 (13∶7∶2) 的下层溶液为展开剂，展开，取出，晾

干，喷以 10 % 硫酸乙醇溶液，在 105 ℃ 加热至斑

点显色清晰，置紫外光灯 (365 nm) 下检视。供试品

色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上显相同颜

色的斑点，阴性试验样品未见干扰，见图 2。
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图 2    穿山龙薄层色谱图

1. 阴性对照品；2. 穿山龙对照品；3.～5. 三批样品
  

2.2    含量测定[2-8]
 

2.2.1    色谱条件

色谱柱： KR100-5C18 (250mm×4.6mm ； 5μm，

E14878)；流动相：乙腈-水（35∶65）;流速：1.0 ml/min；
检测波长 290 nm；进样体积：10 μl。在此条件下，

样品中桂皮醛与基线达到良好分离，见图 3。 

2.2.2    对照品溶液的制备

取桂皮醛对照品适量，精密称定，加甲醇制成

每 1 ml 含桂皮醛 15 μg 的溶液，即得。 

2.2.3    供试品溶液的制备

取样品（过四号筛）粉末约 1 g，精密称定，置于

具塞锥形瓶中，精密加入 80 % 乙醇 25 ml，称定重

量，超声处理（功率 250 W，频率 40 kHz）20 min，放
冷，再称定重量，用 80 % 乙醇补足减失的重量，摇

匀，滤过，取续滤液，即得。 

2.2.4    阴性对照溶液的制备

按处方量制备缺桂枝的阴性样品，按供试品溶

液方法制备阴性对照溶液。 

2.2.5    专属性试验

取对照品溶液、供试品溶液、阴性对照溶液，

按“2.2.1”项下色谱条件进样分析，阴性对照液中色

谱峰对测定无干扰（见图 3）。 

2.2.6    线性关系考察

取桂皮醛对照品适量，加甲醇溶解并制成每 1 ml
含 0.032 6 mg 溶液，作为对照品溶液 5,将溶液 5 分

别稀释为0.004 89、0.008 150、0.016 3、0.024 45 mg/ml
四种浓度，作为对照品溶液 1～4。精密吸取上述

对照品溶液 1～5 各 10μl，注入液相色谱仪，按

“2.2.1”项下色谱条件测定峰面积，以进样量（X）为
横坐标，峰面积（Y）为纵坐标，绘制标准曲线，得回

归方程为：Y=10 181 123.15X+6 639.54，r=1.00，结果

表明：桂皮醛在 0.048 9～0.326 0 μg/ml 范围内有良

好的线性关系。 

2.2.7    精密度试验

精密吸取“2.2.3”项下供试品溶液，在上述色谱

条件下，连续进样 6 次。结果峰面积的 RSD 为

1.07%（n=6），表明仪器精密度良好。 

2.2.8    重复性试验

取同一批号的玄膝荣筋散（批号 140 601）按
“2.2.3”项下制备方法平行制备 6 份供试品溶液，按

上述色谱条件，测得桂皮醛峰面积 RSD 为 1.12%，

结果表明此法重复性良好。 

2.2.9    稳定性试验

取同一批号的玄膝荣筋散（批号 140 601）样
品，精密称定，照上述含量测定方法，精密吸取 10 μl,
分别在 0、2、4、8、12、24 h 进样，测定一次。结果

桂皮醛峰面积的 RSD 为 0.95%，表明供试品溶液

在 24 h 内稳定性良好。 
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2.2.10    加样回收率试验

取同一批号的玄膝荣筋散（批号 140601）0.5 g，
精密称定，分别精密加入桂皮醛（0.008 15 mg/ml）对
照品溶液 25 ml，按“2.2.3”项下制备方法平行制备

6 份供试品溶液，按“2.2.1”项下色谱条件测定，结

果见表 1。
 
 

表 1    桂皮醛加样回收率试验测定结果 
称样量
（g）

相当桂皮醛量
（mg）

加入量
（mg）

实测量
（mg）

回收率
（%）

平均回收率
（%）

RSD
（%）

0.507 8 0.173 7 0.203 8 0.371 7 97.15

0.504 5 0.172 5 0.203 8 0.370 8 97.30

0.506 4 0.173 2 0.203 8 0.364 4 93.82 95.69 1.78

0.501 8 0.171 6 0.203 8 0.363 7 94.26

0.505 1 0.172 7 0.203 8 0.365 0 94.36

0.500 6 0.171 2 0.203 8 0.369 4 97.25
 
  

2.2.11    含量测定

取 3 批样品，按上述供试品溶液制备方法处理，

进样，计算桂皮醛的含量，见表 2。 

3    讨论
 

3.1    检测波长的选择

桂皮醛为桂枝药材的主成分，经紫外吸收光谱

扫描（200～400 nm），在 291 nm 处有最大吸收，故

确定检测波长为 290 nm。 

3.2    提取方法及溶剂选择

参照 2020 版《中国药典》[1] 中桂皮醛含量测定

的方法，分别取样品 2.025 1、1.053 0、0.516 9 g，加
入不同浓度的乙醇、甲醇等，超声处理 20、30、40 min，
按照正文的含量测定项下方法进行测定。结果表

明，最终选择取样量为 1g，选用 80% 乙醇为溶剂，

在超声 30 min 后提取较完全。 

3.3    薄层色谱及耐用性条件考察

　　建立该制剂中川芎、穿山龙的薄层色谱鉴别方

法，拟增加黄芪、甘草的薄层实验中，因存在阴性试

验样品有干扰的问题，故未列入正文。对 TLC 方

法，分别从温度（ 10  °C 和 35  °C） 、相对湿度

（42% 和 88%）以及不同硅胶板（国产和进口）等方

面进行考察。在各试验条件下，鉴别结果不受温

(下转第 363 页)

 

表 2    玄膝荣筋散中桂皮醛含量测定结果 (n=3) 
批号 含量（mg/g）

140 601 0.342 2

140 701 0.312 1

131 226 0.294 5
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图 3    专属性试验 HPLC图谱

A. 供试品溶液；B. 对照品溶液；C. 阴性对照溶液；1.桂皮醛
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度、相对湿度和不同硅胶板等条件改变的影响。说

明本文所建立的薄层色谱方法作为定性鉴定方法

具有很强的适用性。

本实验运用高效液相色谱法建立了桂皮醛含

量测定的方法，经过试验验证，该法灵敏度高、专属

性好、操作简便、重现性好，可作为该制剂生产过

程中的质量控制及检验手段，更好把控药品疗效与

临床用药安全。
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