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羊胎素胶囊为自制保健品，由绵羊及山羊的胎盘采

用现代生物技术提取加辅料制成，富含卵磷脂、核黄素、

抗坏血酸、蛋白质、红细胞生成素、多肽及氨基酸等多种

有效成分，具有促进皮肤细胞生长、补血固本、抗衰老、

增活力、提高人体器官免疫力的作用，功效主要有增强

免疫犤１犦、抗氧化犤２犦、延缓衰老犤３犦、预防和治疗骨质疏松

症犤４犦及抗辐射、抗肿瘤犤５犦。目前，其质量控制中仅有关于

氨基酸和微量元素含量的测定犤６－７犦，对总氮的含量测定

鲜有报道，不能全面反映羊胎素的成分活性。为了全面

控制羊胎素的质量，本研究中选择了总氮量作为含量测

定的指标成分，并采用凯氏定氮法测定羊胎素总氮量。

现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＤＫ９８－１型电热水浴锅（天津泰斯特仪器有限公

司）；ＫＱ３２００Ｅ型超声波清洗器（昆山市超声仪器有限
公司，４０ｋＨＺ，８０Ｗ）；５００ｍＬ凯氏烧瓶；漏斗；石棉网；
冷凝管；滴定管；氮气球，远红外可控调温电炉（成都市

聚 电器厂 ВＰ１８１０Ｃ型自动双重纯水蒸馏器（郑州长
城科工贸有限公司）；ＢＰ２１１Ｄ型 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ电子天平（十
万分之一，德国赛多利斯股份公司）。

１．２ 试药
茚三酮、基准无水碳酸钠硫酸钾、硫酸铜（化学纯，

成都化学试剂厂）；硫酸、氢氧化钠、无砷锌、硼酸、甲基

红、溴甲酚绿等试剂均为分析纯；蒸馏水（自制）；羊胎素

胶 囊 （自 制 ，批 号 分 别 为 ２０１７０８０５，２０１７０８０６，
２０１７０８０７）。
２ 方法与结果

２．１ 理化鉴别
取本品内容物０．４ｇ，加水１０ｍＬ，浸泡１ｈ，超声处

理 ３０ｍｉｎ，滤过，取滤液 ２ｍＬ，加茚三酮试液 ２～３滴，
摇匀，沸水浴加热５ｍｉｎ，显蓝色或蓝紫色。
２．２ 含量测定
２．２．１ 溶液制备

参照２０１５年版《中国药典（四部）》通则０７０４氮测定
法项下第一法（常量法）犤８犦操作。０．０５ｍｏｌ／Ｌ硫酸滴定液：
精密量取硫酸２．７ｍＬ，缓缓注入适量水中，冷却至室温，加
水稀释至１０００ｍＬ，摇匀，得质量浓度为０．０５０７ｍｏｌ／Ｌ的
硫酸滴定液。４０％氢氧化钠溶液：称取氢氧化钠 ４００ｇ，加
水溶解并稀释至 １０００ｍＬ，即得。２％硼酸溶液：称取硼
酸２０ｇ，加水溶解并稀释至１０００ｍＬ，即得。甲基红－溴
甲酚绿混合指示液：取０．１％甲基红的乙醇溶液２０ｍＬ，
加０．２％溴甲酚绿的乙醇溶液３０ｍＬ，摇匀，即得。
２．２．２ 消解

取 １０粒羊胎素胶囊内容物（批号为 ２０１７０８０５），
混匀，用滤纸称取约０．４ｇ，精密称定，连同滤纸置干燥的

凯氏定氮法测定羊胎素胶囊的总氮量
邹 丽

（四川省食品药品检验检测院，四川 成都 ６１１７３１）
摘要：目的 建立羊胎素胶囊中总氮量的常量凯氏定氮法。方法 以总氮量作为含量测定的指标成分，采用凯氏定氮法测定 ３批羊胎素
胶囊中总氮量。结果 羊胎素取样量在０．１１９５４～１．０８４３１ｇ范围内与总氮量线性关系良好（ｒ＝０．９９９２），平均加样回收率为９９．３５％，

ＲＳＤ为１．３０％（ｎ＝６）。结论 所建立的方法结果准确、重复性好，适用于羊胎素胶囊中总氮量的测定。
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表１ 硫酸铵加样回收试验结果（ｎ＝６）

取样量（ｇ）

０．２１１６４
０．２０８８５
０．２１２５６
０．２１０７３
０．２０９２８
０．２０４３２

样品含量（ｍｇ）

３６．４４
３５．９６
３６．５９
３６．２６
３６．０３
３５．１８

加入量（ｍｇ）

３４．９８
３４．９８
３４．９８
３４．９８
３４．９８
３４．９８

测得量（ｍｇ）

７０．９５
７１．０２
７０．６８
７０．８６
７１．４１
７０．０４

回收率（％）

９８．６７
１００．２３
９７．４６
９８．９１
１０１．１４
９９．６６

Ｘ（％）

９９．３５

ＲＳＤ（％）

１．３０

５００ｍＬ凯氏烧瓶中；依次加入硫酸钾 １０ｇ和硫酸
铜粉末 ０．５ｇ，再沿瓶壁缓缓加入浓硫酸 ２０ｍＬ；在凯
氏烧瓶口放一小漏斗并使凯氏烧瓶成４５°倾斜放置，用
调温电炉缓缓加热，使溶液的温度保持在沸点以下，等

泡沸停止，调至强热至沸腾，待溶液成澄明绿色后，除另

有规定外，继续加热３０ｍｉｎ，放冷。
２．２．３ 蒸馏

沿瓶壁缓缓加水２５０ｍＬ，轻轻振摇，混匀，放冷，加
４０％氢氧化钠溶液 ７５ｍＬ，注意沿瓶壁流至瓶底，自成
一液层，加锌粒数粒，用氮气球将凯氏烧瓶与冷凝管连

接；另取２％硼酸溶液５０ｍＬ，置５００ｍＬ锥形瓶中，加甲
基红－溴甲酚绿混合指示液１０滴；将冷凝管的下端插
入硼酸溶液的液面下，轻轻摆动凯氏烧瓶，使溶液混合

均匀，加热蒸馏，至接收液总体积约为 ２５０ｍＬ时，将冷
凝管尖端提出液面，使蒸气冲洗约１ｍｉｎ，用水淋洗尖端
后停止蒸馏。

２．２．４ 滴定

馏出液用硫酸滴定液（浓度为０．０５０７ｍｏｌ／Ｌ）滴定
至溶液由蓝绿色变为灰紫色，即为滴定终点。用空白试

验校正（不加样品，只加试剂，重复上述操作）。每 ｌｍＬ
硫酸滴定液（浓度为０．０５ｍｏｌ／Ｌ）相当于０．４０１ｍｇ的氮。
２．２．５ 计算

根据中国药品检验标准操作规程氮测定法犤９犦测定。

总氮量（ｍｇ／ｇ）＝犤（Ｖ１－Ｖ２）×Ｃ／０．０５×１．４０１犦／Ｍ。其
中，Ｖ１为滴定时供消耗硫酸滴定液的体积（ｍＬ），Ｖ２为
空白试验中消耗硫酸滴定液的体积（ｍＬ），Ｃ为硫酸滴
定液的浓度（ｍｏｌ／Ｌ），Ｍ为供试品取样量（ｇ）。
２．２．６ 方法学考察

专属性考察：取羊胎素胶囊的阴性对照样品（仅含

空白辅料），按总氮量测定方法进行测定，结果阴性对照

样品无干扰。

线性关系考察：取羊胎素胶囊 （批号为 ２０１７０８０５）
的内容物适量，按总氮量测定方法测定，以取样量为

（Ｘ）横坐标、总氮量为（Ｙ）纵坐标绘制标准曲线，得线性
方程 Ｙ＝１７６．５８Ｘ－２．８４７６，ｒ＝０．９９９２（ｎ＝６）。结果
表明，羊胎素胶囊取样量在 ０．１１９５４～１．０８４３１ｇ范围
内与总氮量线性关系良好。

重复性试验：取羊胎素胶囊 （批号为 ２０１７０８０７）的
内容物 ５份，每份约 ０．４ｇ，精密称定，按总氮量测定方
法测定，计算总氮量。结果羊胎素胶囊平均总氮量为

７３．０５ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ为 ０．６５％牗ｎ＝５牘，表明方法重复性
良好。

加样回收试验：取羊胎素胶囊 （批号为 ２０１７０８０５，
含氮量为７０．９３ｍｇ／ｇ）的内容物共５份，每份约０．２ｇ，
精密称定，分别置干燥的５００ｍＬ凯氏烧瓶中，再依次精

密加硫酸铵０．１６５ｇ，按上述试验步骤操作，测定含氮总
量，计算回收率。结果见表１。

２．２．７ 样品含量测定

取３批羊胎素胶囊内容物各２０粒，按批号混匀，分
别取约 ０．４ｇ，精密称定，按上述方法测定含量（平行测
定２份）。结果见表２。

３ 讨论

凯氏定氮法的原理是将含氮有机物在硫酸及催化

剂的作用下，经分解后的有机氮转化为硫酸铵，故加样

回收试验的对照物质为硫酸铵。在试验过程中，应注意

样品放入凯氏烧瓶中时应避免使其粘附在瓶颈部；消

解过程中应均匀转动凯氏烧瓶，避免该样品未消解完

全而造成氮损失；保证蒸馏中不能停止加热，防止液

体倒吸。

经查阅相关文献，常见的总氮量测定方法不多。严

志强等犤１０犦采用紫外分光光度法测定了茶薪菇中总氮的

含量，但该方法对分析试验环境、玻璃器皿的洁净度等

因素要求较高。韦锋等犤１１犦采用了分散非红外法测定了

水中的总氮量，但该方法仅适用于测定水样中的总氮

量。王键等犤１２犦采用了近红外光谱分析法测定了复合肥

的总氮量。刘丰奎等犤１３犦采用的是气相分子吸收光谱法

测定水溶肥中的总氮量。这 ２种方法的分析速度快，效
率高，但常用于化肥和水质中总氮量的测定，其成本高，

在食品与药品中罕有使用。

目前，测定食品及药品中总氮量常用方法仍为凯氏

定氮法，操作过程虽烦琐，但对总氮量的测定成本低、普

适性较强、应用范围广。特别是近几年来，凯氏定氮法对

硝基、偶氮、杂环等类化合物也可得到准确的结果，能用

于所有动植物样品的分析犤１４－１７犦，迄今仍作为《中国药

典》法定的标准检验方法。

表２ ３批样品总氮量测定结果（ｍｇ／ｇ，ｎ＝２）

２０１７０８０５
２０１７０８０６
２０１７０８０７

１
７０．８４
７８．８０
７３．２１

２
７１．０１
７８．１６
７３．６９

Ｘ
７０．９３
７８．４８
７３．４５

总氮量
批号
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