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高效液相色谱法测定肉苁蓉中京尼平苷酸的含量 

李  莉, 曹  进*, 张庆生 

(中国食品药品检定研究院, 北京  100050) 

摘  要: 目的  建立一种高效液相色谱法测定肉苁蓉中京尼平苷酸含量的分析方法。方法  采用 60%甲醇为

溶剂, 超声提取样品。选择 Agilent ZORBAX SB-C18色谱柱(4.6 mm×250 mm, 5 μm), 流动相为甲醇和 0.5%乙酸

水溶液梯度洗脱, 流速 1.0 mL/min, 柱温 30 ℃, 检测波长 237 nm。结果  京尼平苷酸在 5.0~100.0 g/mL范围

内线性关系良好(r=0.9999), 平均回收率在 95%~101%之间, RSD 0.55%~1.96%。肉苁蓉、管花肉苁蓉和盐生肉

苁蓉中京尼平苷酸的含量存在差异。结论  本方法快捷、简便、准确, 可用于测定肉苁蓉中京尼平苷酸的含量。 
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Determination of geniposidic acid in herba cistanche by high performance 
liquid chromatography 
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ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of the content of geniposidic acid in 

herba cistanche by high performance liquid chromatography (HPLC). Methods  Samples were extracted 

ultrasonically with 60% methanol as the solvent. An Agilent ZORBAX SB-C18 column (4.6 mm×250 mm, 5 μm) 

was used with the mobile phase consisted of methanol and 0.5% acetic acid. The flow rate was 1.0 mL/min, and 

the column temperature was set at 30 ℃. The UV detection wavelength was 237 nm. Results  There was a 

good linearity when the concentration of geniposidic acid was 5.0~100.0 mg/mL (r=0.9999). The average 

recovery was 95%~101%, and the RSD was 0.55%~1.96%. There were differences between the 3 different 

sources of hebra cistanehe (Cistanche deserticola, Cistanche tubulosa and Cistanche salsa) in geniposidic acid 

content. Conclusion  This method is simple and accurate, and it can be used for determination of geniposidic 

acid in herba cistanche. 
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1  引  言 

肉苁蓉 (hebra cistanehe)为列当科植物肉苁蓉

(Cistanche deserticola Y.C. Ma)的干燥带鳞叶的肉质

茎[1], 具有补肾阳、益精血、润肠通便等功效, 是中

国传统的名贵中药材。近年来, 由于野生肉苁蓉资源

日益枯竭, 肉苁蓉及寄主梭梭已被列为国家二级保

护植物, 同时被收入《国际野生植物保护名录》[2], 

2005年版《中国药典》首次将管花肉苁蓉(Cistanche 
tubulosa (Schrenk) Wight)载入, 作为共同药材来源
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[3]。由于药源稀缺, 我国不少地区将本属其他植物入

药使用, 目前市场上流通的药材肉苁蓉除主要来源

于上述 2种肉苁蓉属植物外, 常见的还有盐生肉苁蓉

(Cistanche salsa (C.A.Mey) G. Beck)[4]。京尼平苷酸

(geniposidic acid)又称栀子苷酸, 是一种环烯醚萜葡

萄糖苷, 具有消炎利胆等功能, 临床上用于降血压、

止痛、镇静, 为肉苁蓉中生物活性成分之一[5-8]。目

前对肉苁蓉中京尼平苷酸定量分析的报道甚少。其他

药材(如杜仲等)中京尼平苷酸含量测定方法虽报道

较多, 但由于中药材成分复杂, 含量差异明显, 相关

方法不能满足肉苁蓉中京尼平苷酸的检测[9-14]。本研

究建立了一种能快速、准确检测肉苁蓉中京尼平苷酸

的高效液相色谱分析方法, 并对 3种不同种类的肉苁

蓉(肉苁蓉、管花肉苁蓉和盐生肉苁蓉)中京尼平苷酸

含量进行了测定分析及比较。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

2695 型高效液相色谱仪(配有 2998 型二极管阵

列检测器, 美国Waters公司); AL 204型分析天平(瑞

士 METTLER 公司)和 XP 205 型分析天平(瑞士

METTLER公司); CR22GIII型离心机(日本 HITACHI

公司); KQ-3200DE型超声波清洗器(江苏昆山市超声

仪器有限公司)。 

肉苁蓉为对照药材(中国食品药品检定研究院, 

批号 121276-200501); 管花肉苁蓉为对照药材(中国

食品药品检定研究院, 批号 121101-200402); 盐生肉

苁蓉(宁夏盐池); 京尼平苷酸标准品(中国食品药品

检定研究院, 批号: 11828-201102, 纯度 96%); 甲醇

(色谱纯, Merk); 乙酸(分析纯, 国药集团化学试剂有

限公司); 试验用水为超纯水。 

2.2  仪器条件 

色谱柱: Agilent ZORBAX SB-C18 (4.6 mm×250 

mm, 5 μm); 流动相: A: 甲醇, B:0.5%乙酸水溶液, 梯

度洗脱, 洗脱程序见表 1; 流速: 1.0 mL/min; 柱温: 

30 ℃; 进样量: 10 μL; 检测波长为 237 nm。 

2.3  标准溶液的制备 

精密称取京尼平苷酸标准品 10 mg于 10 mL容

量瓶中, 用甲醇配制成浓度为 1.0 mg/mL的标准储

备液。 

表 1  梯度洗脱比例 
Table 1  Gradient elution ratio 

时间(min) 溶液 A(%) 溶液 B(%) 

0 5 95 

10 20 80 

25 20 80 

35 60 40 

45 5 95 

 

2.4  样品前处理 

取粉碎均匀的固体样品约 2 g, 加 60%甲醇 30 

mL, 超声提取 30 min后过滤, 以少量 60%甲醇洗涤

残渣, 收集合并滤液, 定容至 50 mL, 用 0.45 μm有

机相滤膜过滤, 为待测液。 

3  结果与讨论 

3.1  前处理方法的优化 

本研究比较了不同溶剂(甲醇、乙醇、乙腈)对样

品提取效率的影响, 每个条件平行 3次试验, 结果表

明 3种溶剂提取效果无显著性差异, 考虑到流动相的

选择与溶剂毒性, 选择甲醇作为提取溶剂。此外还考

察了不同比例提取液对样品提取效率的影响, 试验

表明当提取液中甲醇和水的体积比为 60:40时提取效

率最高。此外, 本研究还比较了不同的超声提取时间

(15、30、45 min)对样品提取效率的影响。结果表明, 

提取时间在 30 min 后提取效率不再增加, 因此选择

30 min作为超声提取时间。 

3.2  液相色谱条件的优化 

3.2.1  检测波长的选择 

扫描京尼平苷酸 190~400 nm的紫外吸收图, 可

知其在 237 nm处有特征吸收峰, 故选用 237 nm作为

检测波长, 经实际样品验证检测, 不存在干扰, 方法

特异性好。 

3.2.2  流动相的选择 

在色谱洗脱条件方面, 本实验考察了甲醇-水和

乙腈-水对京尼平苷酸色谱行为的影响, 两者无显著

性差异。京尼平苷酸中有羧基, 在中性溶剂中易电离, 

使固定相表面存在双保留, 色谱峰有拖尾现象, 为此

在流动相中加入少量冰醋酸, 使羧基的电离被抑制, 

峰形得到改善。试验结果显示, 使用甲醇+0.5%乙酸

溶液作为流动相, 色谱峰峰形及分离效果均较好。标

准品及样品液相色谱图见图 1。 
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图 1  标准品及样品液相色谱图 

Fig. 1  High performance liquid chromatograms of geniposidic acid 
a: 京尼平苷酸标准溶液色谱图; b: 肉苁蓉样品色谱图 

a: Spectrum of geniposidic acid standard; b: Spectrum of sample 

 
 

3.2.3  柱温的选择 
本实验比较了柱温在 20、30、40 ℃下对目标物

保留时间和色谱峰形的影响, 结果表明在不同柱温

下色谱峰形无明显变化, 因此选择常规 30 ℃为分析

温度。 

3.3  方法学考察 

3.3.1  线性关系考察 
精密量取京尼平苷酸标准品储备液, 用 60%甲

醇逐级稀释成 6个浓度梯度, 京尼平苷酸的浓度为分

别为 5.0、10.0、20.0、30.0、40.0、100.0 μg/mL。分

别取 10 μL注入液相色谱仪, 测定京尼平苷酸的峰面

积, 并以峰面积(Y)和对应的浓度(X, g/mL)计算标准

曲线和相关系数 (r)。计算得到回归方程为

Y=7139.4X+947.02(r=0.9999)。结果表明京尼平苷酸

在 5.0~100.0 g/mL的浓度范围内线性关系良好。 

3.3.2  加标回收试验 

向已知含量的样品中, 分别加入 3 个添加水平

(125、1000、2500 g/g)的京尼平苷酸标准溶液(每个

水平平行 6份), 之后按照 2.4项下方法制备供试品溶

液, 各取 10 L注入液相色谱仪分析检测, 计算回收

率, 结果见表 2。 

3.3.3  重复性 

按照 2.4项下方法平行制备 6份供试品溶液, 注

入 HPLC测定京尼平苷酸含量, 结果 RSD为 1.02%, 

说明方法重复性良好。 

3.3.4  精密度 

取浓度为 5 μg/mL和 100 μg/mL的京尼平苷酸标

准溶液, 连续进样 6 次, 测定京尼平苷酸含量, 结果

RSD为 0.14%和 0.06%, 说明仪器精密度良好。 

3.3.5  稳定性 

取同一供试液, 于室温分别放置 0、2、4、8、12、

24、48、72 h, 用 HPLC进行测定, 结果京尼平苷酸

含量 RSD为 0.75%(n=6), 说明样品在 72 h内稳定。 

3.3.6  检测限和定量限 

逐级稀释京尼平苷酸标准溶液, 用液相色谱仪

测定, 以 3倍信噪比对应的样品浓度为检出限, 以 10

倍信噪比对应的样品浓度为定量限, 可得京尼平苷

酸的检出限和定量限分别为 15 μg/g和 50 μg/g。 
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表 2  回收率测定结果(n=6) 
Table 2  The results of recoveries (n=6) 

样品本底值(g/g) 添加量(g/g) 测定量(g/g) 回收率(%) 平均回收率(%) RSD(%) 

118.35 125 237.07 94.97 

95.3 0.95 

118.35 125 237.42 93.66 

118.35 125 237.54 95.35 

118.35 125 239.64 97.03 

118.35 125 238.37 96.01 

118.35 125 236.27 94.33 

118.35 1000 1126.1 100.8 

99.79 0.69 

118.35 1000 1100.7 98.24 

118.35 1000 1111.0 99.27 

118.35 1000 1119.2 100.1 

118.35 1000 1119.5 100.1 

118.35 1000 1121.1 100.3 

118.35 2500 2619.4 100.0 

99.5 0.55 

118.35 2500 2624.2 100.2 

118.35 2500 2593.6 99.01 

118.35 2500 2619.1 100.0 

118.35 2500 2590.9 98.90 

118.35 2500 2595.7 99.10 

 
 

3.4  样品测定 

按照上述方法测定肉苁蓉、管花肉苁蓉和盐生肉

苁蓉中京尼平苷酸的含量, 结果见表 3。3 种肉苁蓉

中京尼平苷酸含量差异较大, 其中盐生肉苁蓉中未

检出京尼平苷酸。测定结果与文献报道的盐生肉苁蓉

中不含京尼平苷酸一致[15]。 

 
表 3  实际样品测定结果 

Table 3  The content of geniposidic acid in samples 

样品 京尼平苷酸含量(g/g) RSD(%) 

肉苁蓉 153.8 0.02 

管花肉苁蓉 556.5 0.15 

盐生肉苁蓉 / / 

注: “/”表示未检出。 

 

4  结  论 

本研究建立了一种高效液相色谱方法测定含肉

苁蓉中京尼平苷酸含量的分析方法。该方法快速、准

确、操作简便, 重现性好。在实际样品检测中发现, 不

同来源的肉苁蓉样品中京尼平苷酸的含量有一定的

差异。京尼平苷酸或可作为肉苁蓉品种差异和质量控

制的评价指标之一。 
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