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高效液相色谱法同时测定肉苁蓉饮片及管花肉苁蓉提取物中
4种苯乙醇苷类成分含量*
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摘要：目的 建立同时测定肉苁蓉饮片及管花肉苁蓉提取物中 4 种苯乙醇苷类成分含量的高效液相色谱法。方法 色谱柱为

Inertsil ODS - 3柱（250 mm × 4. 6 mm，5 µm），流动相为乙腈 - 0. 1%甲酸水溶液（梯度洗脱），流速为 1. 0 mL / min，检测波长为 330 nm，

柱温为 30 ℃，进样量为 10 µL。结果 松果菊苷、管花苷 A、毛蕊花糖苷、异毛蕊花糖苷质量浓度分别在 10. 08～201. 60 µg / mL、
2. 53～50. 55 µg / mL、5. 06～101. 20 µg / mL、2. 53～50. 60 µg / mL 范围内与峰面积线性关系良好（r > 0. 999 3）；检测限分别为

0. 310 1，0. 337 3，0. 224 9，0. 253 0 µg / mL，定量限分别为 1. 008 0，1. 100 4，0. 733 3，0. 816 1 µg / mL；精密度、稳定性、重复性试验

的 RSD均小于 3. 0%；平均加样回收率分别为 100. 95%，98. 07%，97. 70%，99. 18%，RSD分别为 2. 63%，4. 23%，3. 32%，2. 14%（n = 9）。

结论 该方法简便快捷，准确有效，可用于同时测定肉苁蓉饮片及管花肉苁蓉提取物中 4种苯乙醇苷类成分的含量。
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中图分类号：R932;R284.1;R286.0 文献标志码：A 文章编号：1006 - 4931（2022）06 - 0077 - 04

Simultaneous Determination of Four Phenylethanol Glycosides in Cistanches Herba
Decoction Pieces and Cistanche Tubulosa Extracts by HPLC
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AbstractAbstract：：Objective To establish a high performance liquid chromatography（HPLC） method for the simultaneous determination of
four phenylethanol glycosides in Cistanches Herba decoction pieces and Cistanche tubulosa extracts. Methods The chromatographic
column was Inertsil ODS - 3 column（250 mm × 4. 6 mm，5 µm），the mobile phase was acetonitrile - 0. 1% formic acid solution
（gradient elution），the flow rate was 1. 0 mL / min，the detection wavelength was 330 nm，the column temperature was 30 ℃，and
the injection volume was 10 µL. Results The linear ranges of echinacoside，tubuloside A，acteoside and isoacteoside were 10. 08 -
201. 60 µg / mL，2. 53 - 50. 55 µg / mL，5. 06 - 101. 20 µg / mL，2. 53 - 50. 60 µg / mL（r > 0. 999 3），respectively. The limits of
detection（LOD） were 0. 310 1，0. 337 3，0. 224 9，0. 253 0 µg / mL，and the limit of quantitation（LOQ） were 1. 008 0，1. 100 4，
0. 733 3，0. 816 1 µg / mL. The RSDs of precision，stability and repeatability tests were less than 3. 0%. The average recoveries of
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four phenylethanol glycosides were 100. 95%，98. 07%，97. 70% and 99. 18% with RSDs of 2. 63%，4. 23%，3. 32% and 2. 14%（n = 9），
respectively. Conclusion The method is simple，rapid，accurate and effective，which can be used for the simultaneous determination
of four phenylethanol glycosides in Cistanches herba decoction pieces and Cistanche tubulosa extracts.
Key wordsKey words：：HPLC；Cistanches Herba；decoction pieces；Cistanche Tubulosa；extracts；phenylethanol glycosides；content determination

肉苁蓉又名苁蓉、地精，属列当科肉苁蓉属，以干

燥带鳞叶的肉质茎入药［1］，寄生于藜科植物梭梭和柽

柳的根部，在我国主要分布于内蒙古、青海、新疆、宁夏

等西北干旱地区［2］。其最早见于《神农本草经》，列为上

品［3］，味甘、咸，性温，归肾、大肠经，因具有补肾壮阳、

润肠通便、保肝、抗衰老、抗疲劳、增强免疫力等功效，

临床多用于治疗肾阳虚衰、血枯便秘、女子不孕、腰膝

痿软、记忆力减退等症状［4 - 7］，素有“沙漠人参”和“药

中珍品”之美称［8］。肉苁蓉属植物主要含有苯乙醇苷类、

环烯醚萜类、生物碱类、木质素类等成分［9 - 10］，以毛蕊

花糖苷和松果菊苷为代表的苯乙醇苷类成分具有壮

阳、抗衰老、抗氧化、增强记忆力等功效［11 - 15］，是肉苁

蓉属植物的主要药效物质基础，也是 2020年版《中国药

典（一部）》肉苁蓉项下质量评价和控制的指标性成分。

有研究报道了高效液相色谱（HPLC）法测定肉苁蓉属

植物苯乙醇苷类成分的含量，但仅限于肉苁蓉药材及

饮片［16 - 17］。目前，关于管花肉苁蓉提取物尚无国家标

准，对其进行含量测定也未见报道。本课题组前期研究

发现，新疆管花肉苁蓉主要含有松果菊苷、异毛蕊花糖

苷、毛蕊花糖苷、管花苷A这 4种代表性苯乙醇苷类成

分。本研究中建立了同时测定肉苁蓉饮片及管花肉苁

蓉提取物中 4种上述成分含量的HPLC法，旨在为更好

地评价肉苁蓉饮片及制订其提取物的质量标准提供参

考。现报道如下。

1 仪器与试药

1. 1 仪器

LC - 20AT型高效液相色谱仪，包括二极管阵列检

测器（日本 Shimadzu公司）；AB135 - S型电子天平（瑞

士Mettler Toledo公司）；KQ - 500DE型超声波清洗器

（昆山市超声仪器有限公司）；艾柯超纯水仪系统（成都

唐氏康宁科技发展有限公司）。

1. 2 试药

松果菊苷对照品（批号为 S - 003 - 01904003）、异

毛蕊花糖苷对照品（批号为Y - 073 - 11803024）、毛蕊

花糖苷对照品（批号为M - 011 - 02103019）、管花苷A
对照品（批号为G - 066 - 11812016），均购于北京英莱

克科技发展有限公司，含量均大于 98%；乙腈、甲醇均

为色谱纯，甲酸为分析纯，水为超纯水。4批肉苁蓉饮片

（编号 S1，S2，荒漠肉苁蓉，产地内蒙古；编号 S3，S4，管
花肉苁蓉，产地新疆），均购于乌鲁木齐的 4家药店；管

花肉苁蓉提取物（编号 S5，灭酶干片水提；编号 S6，灭酶

干片醇提；编号S7，灭酶干片醇提上树脂），均购自新疆和

田帝辰医药生物科技有限公司。

2 方法与结果

2. 1 色谱条件

色谱柱：Inertsil ODS - 3柱（250 mm × 4. 6 mm，

5 µm）；流动相：乙腈（Ａ）- 0. 1%甲酸水溶液（B），梯度

洗脱（0～12 min时17%A→20%Ａ，12～30 min时20%A→
22%Ａ，30～35 min时22%A→17%Ａ）；流速：1. 0 mL / min；
检测波长：330 nm；柱温：30 ℃；进样量：10 µL。
2. 2 溶液制备

混合对照品溶液：称取 4种对照品各适量，精密称

定，分别置 10 mL容量瓶中，用 50%甲醇溶液定容，制成

松果菊苷、管花苷A、毛蕊花糖苷、异毛蕊花糖苷质量浓

度分别为 1. 008，1. 011，012，1. 012 mg / mL的单一对照

品贮备液。量取适量，置同一 10 mL容量瓶中，加 50%甲

醇溶液定容，摇匀，制成松果菊苷、管花苷A、毛蕊花糖

苷、异毛蕊花糖苷质量浓度分别为 201. 60，50. 55，
101. 20，50. 60 µg / mL的混合对照品溶液，经 0. 45 µm
微孔滤膜滤过，即得。

供试品溶液：取肉苁蓉饮片粉末（过4号筛）约1. 0 g，
精密称定，置 100 mL棕色容量瓶中，精密加入 50%甲醇

50 mL，称定质量，超声（功率 250 W，频率 35 kHz）提取

40 min，放冷，再次称定质量，用 50%甲醇补足减失的质

量，摇匀，滤过，取续滤液，经 0. 45 µm微孔滤膜滤过，

即得肉苁蓉饮片供试品溶液。取管花肉苁蓉提取物粉

末约 0. 2 g，精密称定，同法制备管花肉苁蓉提取物供试

品溶液。

2. 3 方法学考察

系统适用性试验：取 2. 2项下 3种溶液各适量，按

2. 1项下色谱条件进样测定，记录色谱图。结果理论板

数按松果菊苷峰计应不低于 3 000，分离度均大于 1. 5，
基线分离良好。详见图1。

线性关系考察：分别精密量取 2. 2项下混合对照品

溶液0. 5，1. 0，2. 5，5. 0，10. 0 mL，置10 mL容量瓶中，加

50%甲醇定容，摇匀，制成系列混合对照品溶液。精密

量取 10 µL，按 2. 1项下色谱条件进样测定，记录峰面

积，以待测成分质量浓度（X，µg / mL）为横坐标、峰面积

（Y）为纵坐标进行线性回归。回归方程与线性范围

见表1。
检测限与定量限考察：分别精密量取 2. 2项下混合

对照品溶液适量，倍比稀释，并按 2. 1项下色谱条件进
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1. 松果菊苷 2. 管花苷A 3. 毛蕊花糖苷 4. 异毛蕊花糖苷

A. 混合对照品溶液 B. 肉苁蓉饮片供试品溶液 C. 管花肉苁蓉提取物供试品溶液

图1 高效液相色谱图

1. Echinacoside 2. Tubuloside A 3. Acteoside 4. Isoacteoside
A. Mixed reference solution B. Test solution of Cistanches Herba decoction pieces C. Test solution of Cistanche Tubulosa extract

Fig. 1 HPLC chromatograms
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表1 线性关系及检测限与定量限考察结果

Tab. 1 Results of the linear relation test，LOD and LOQ

成分

松果菊苷

管花苷A
毛蕊花糖苷

异毛蕊花糖苷

回归方程

Y1 = 9 706. 2X1 - 31 887
Y2 = 13 196X2 - 9 548. 7
Y3 = 15 305X3 - 4 386. 7
Y4 = 15 433X4 - 596. 6

r
0. 999 3
0. 999 6
0. 999 9
0. 999 9

线性范围

（µg / mL）
10. 08～201. 60
2. 53～50. 55
5. 06～101. 20
2. 53～50. 60

检测限

（µg / mL）
0. 310 1
0. 337 3
0. 224 9
0. 253 0

定量限

（µg / mL）
1. 008 0
1. 100 4
0. 733 3
0. 816 1

样测定，以信噪比为 3︰1和 10︰1时的质量浓度分别作

为检测限和定量限。结果见表1。
精密度试验：取 2. 2项下混合对照品溶液适量，按

2. 1项下色谱条件连续进样测定 6次，记录峰面积。结果

松果菊苷、管花苷A、毛蕊花糖苷、异毛蕊花糖苷峰面积

的 RSD分别为 1. 31%，0. 91%，1. 58%，0. 58%（n = 6），

表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取供试品溶液适量，分别于室温下放

置 0，2，4，6，8，12，24 h时按 2. 1项下色谱条件进样测

定，记录峰面积。结果松果菊苷、管花苷A、毛蕊花糖苷、

异毛蕊花糖苷峰面积的 RSD分别为 1. 84%，2. 18%，

1. 05%，1. 55%（n = 7），表明供试品溶液在室温下放置

24 h内基本稳定。

重复性试验：称取样品（编号 S2）粉末适量，精密称

定，平行 6份，按 2. 2项下方法制备供试品溶液，再按

2. 1项下色谱条件进样测定，记录峰面积，并计算含量。

结果松果菊苷、管花苷A、毛蕊花糖苷、异毛蕊花糖苷的

平均含量分别为 0. 779%，0. 020%，0. 155%，0. 074%，

RSD分别为 1. 21%，3. 12%，2. 65%，2. 96%（n = 6），表明

方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（编号 S2）适量，

共9份，分别加入低、中、高质量浓度的单一对照品溶液，

按 2. 2项下方法制备供试品溶液，再按 2. 1项下色谱条

件进样测定，记录峰面积，并计算回收率。结果见表2。
2. 4 样品含量测定

取各批样品各适量，分别按 2. 2项下方法制备供试

品溶液，再按 2. 1项下色谱条件进样测定，平行测定

3次，记录峰面积，并计算样品含量。结果见表3。
3 讨论

本研究中采用二极管阵列检测器，在 200～450 nm
波长范围内对混合对照品溶液和供试品溶液的待测成

分进行扫描，结果松果菊苷、毛蕊花糖苷在 330 nm，管
花苷A在 331 nm，异毛蕊花糖苷在 327 nm波长处有最

大吸收。同时，参考 2020年版《中国药典（一部）》肉苁蓉

项下松果菊苷和毛蕊花糖苷的检测波长 330 nm，各成

分在 330 nm波长处的色谱峰较多，响应值较高，故确定

最终测定波长为330 nm。
从肉苁蓉饮片含量测定结果来看，管花肉苁蓉和荒

漠肉苁蓉中松果菊苷的含量最高，其次为毛蕊花糖苷，

管花苷A和异毛蕊花糖苷的含量相对较低。4种苯乙醇

苷类成分含量差异较大，且不同产地、同一产地不同批

间有效成分含量差异也较大，这与药材不同产地的地理

环境、温度、气候及采收加工等因素有关，影响了植物中

化学成分的积累。不同基源肉苁蓉的化学成分种类相

似，但各类成分含量不同，导致其功效各有侧重，故应根

据功效选择合适的基源药材，以达到更好的临床效果。

综上所述，本研究中建立的方法简便快捷、准确有

效，可用于同时测定肉苁蓉饮片及管花肉苁蓉提取物

中 4种苯乙醇苷类成分。样品含量测定结果可反映不同

产地、同一产地不同批次的肉苁蓉饮片及管花肉苁蓉

不同提取物的质量水平，为制订相关质量标准提供了

理论依据。
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表2 加样回收试验结果（n = 9）
Tab. 2 Results of the recovery test（n = 9）

成分

松果菊苷

管花苷A

毛蕊花糖苷

异毛蕊花糖苷

样品含量（mg）
1. 642 6
1. 641 7
1. 644 9
1. 634 5
1. 620 7
1. 638 2
1. 630 8
1. 663 9
1. 671 8
0. 032 9
0. 033 1
0. 033 4
0. 032 6
0. 032 0
0. 033 1
0. 031 5
0. 032 5
0. 035 6
0. 253 9
0. 277 8
0. 275 3
0. 258 4
0. 277 2
0. 257 9
0. 280 4
0. 298 1
0. 292 5
0. 087 2
0. 084 5
0. 093 3
0. 087 8
0. 087 1
0. 086 8
0. 087 8
0. 089 0
0. 091 4

加入量（mg）
0. 821 5
0. 821 5
0. 821 5
1. 663 2
1. 663 2
1. 663 2
2. 419 2
2. 419 2
2. 419 2
0. 016 2
0. 016 2
0. 016 2
0. 032 4
0. 032 4
0. 032 4
0. 048 5
0. 048 5
0. 048 5
0. 126 5
0. 126 5
0. 126 5
0. 258 0
0. 258 0
0. 258 0
0. 394 6
0. 394 6
0. 394 6
0. 043 1
0. 043 1
0. 043 1
0. 088 2
0. 088 2
0. 088 2
0. 131 6
0. 131 6
0. 131 6

测得量（mg）
2. 487 5
2. 481 5
2. 479 3
3. 247 6
3. 305 1
3. 231 8
4. 107 3
4. 156 9
4. 149 0
0. 049 6
0. 049 9
0. 050 1
0. 063 5
0. 062 7
0. 063 2
0. 078 9
0. 078 6
0. 082 6
0. 372 5
0. 401 1
0. 395 1
0. 513 2
0. 536 2
0. 527 0
0. 661 0
0. 685 2
0. 668 7
0. 130 4
0. 129 2
0. 135 7
0. 174 8
0. 173 4
0. 174 7
0. 219 8
0. 216 4
0. 219 1

回收率（%）

102. 85
102. 23
101. 57
96. 99
101. 27
95. 82
102. 37
103. 05
102. 40
103. 09
103. 70
103. 09
95. 37
94. 75
92. 90
97. 73
95. 05
96. 91
93. 75
97. 47
94. 70
98. 76
100. 39
104. 30
96. 45
98. 10
95. 34
100. 23
103. 71
98. 38
98. 64
97. 85
99. 66
100. 30
96. 81
97. 04

X（%）

100. 95

98. 07

97. 70

99. 18

RSD（%）

2. 63

4. 23

3. 32

2. 14

表3 样品含量测定结果（%，n = 3）
Tab. 3 Results of content determination of four phenylethanol gly⁃

cosides in the samples（%，n = 3）

编号

S1
S2
S3
S4
S5
S6
S7

松果菊苷

0. 453
0. 869
4. 230
16. 325
32. 126
26. 556
38. 855

管花苷A
0. 013
0. 021
0. 464
0. 910
2. 812
2. 905
3. 783

毛蕊花糖苷

0. 095
0. 172
1. 681
5. 988
10. 856
6. 595
19. 932

异毛蕊花糖苷

0. 028
0. 073
0. 263
1. 899
2. 174
1. 565
4. 868
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