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摘要  目的: 建立同时测定淫羊藿药材中朝藿定 C和淫羊藿苷含量的高效液相色谱方法。方法:采用 E lite S inoChrom ODS -

AP( 250 mm @ 41 6 mm, 5 Lm )色谱柱,流动相为乙腈 ( A ) -水 ( B), 梯度洗脱 ( 0~ 8 m in, 27% A; 8~ 30 m in, 27% Ay 29% A) ,流

速 1 mL# m in- 1, 检测波长 270 nm。结果:朝藿定 C进样量在 01130~ 3189Lg, 淫羊藿苷在 010294~ 11 47 Lg范围内呈良好线

性关系 ( r= 019999); 朝藿定 C和淫羊藿苷平均回收率 ( n= 9)分别为 10319% , 10010% ; 淫羊藿药材中朝藿定 C和淫羊藿苷的

含量分别为 0102% ~ 71 80% , 01 01% ~ 1174%。结论:该方法简便、快速、准确,重复性好,可作为淫羊藿药材中朝霍定 C和淫

羊藿苷的含量测定方法。
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Abstract Objec tive: To develop anHPLC method for simu ltaneous determ ination of ep imed in C and icariin in 21

species o fEp imedium.Methods: The samp les w ere separated on E lite SinoChrom ODS- AP co lumn( 250mm @ 416
mm, 5 Lm ) by grad ient elution w ith aceton itrile( A) - w ater( B ) ( 0- 8m in, 27% A; 8- 30m in, 27% Ay 29% A ) as

themobile phase. The flow rate w as 1mL# m in
- 1
, and the detection w ave leng th w as 270 nm. Results: The linear

ranges o f ep imed in C and icariin w ere 01130- 3189 Lg ( r= 019999), 010294- 1147 Lg( r= 019999) respectively;
The average recoveries( n= 9) of epimedin C and icariin w ere 10319%, 10010% respectively; The con tents of ep-i

med in C and icariin w ere 0102% - 7180%, 0101% - 1174% respective ly. Conclusion: Th is m ethod is simple,

quick, sensitive, re liab le and reproduc ib le. It is the best cho ice for the de term ination of ep imed in C and icariin in

Ep imed ium.
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  淫羊藿 ( Herba Ep imedii)具有益精气,坚筋骨,

补腰膝,强心力之功效。迄今已经报道的淫羊藿

属植物约 50种
[ 1]
, 2010年版药典收载 4种

[ 2]
, 贵

州约 10多种, 是全国淫羊藿药材产量最大的地

区。淫羊藿总黄酮的主要有效成分为淫羊藿苷和

朝藿定 C
[ 3~ 5]

,但目前淫羊藿药材以淫羊藿苷为指

标对其进行质量评估
[ 2]
。多数淫羊藿药材中朝藿

定 C含量较高,而淫羊藿苷的含量较低
[ 6, 7 ]
。仅以

淫羊藿苷为质量控制指标, 导致一大批朝藿定 C

含量高的淫羊藿药材得不到有效的利用。本文以

淫羊藿苷、朝藿定 C为双检测指标, 建立一种更合

理、更全面、更准确评价淫羊藿药材的方法, 通过

该方法对全国范围内的 21种 (含贵州十品种 )淫

羊藿药材进行了淫羊藿苷及朝霍定 C的含量测
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定, 对全国范围的淫羊藿药材的黄酮类成分进行

初步评估, 从整体上把握贵州淫羊藿的黄酮类成

分分布的特点。根据含测结果为贵州产主流淫羊

藿药材的质量评价以及扩大合格淫羊藿药材的资

源提供科学依据, 并对含淫羊藿药材的中成药的

质量控制具一定的参考价值。

1 仪器与试药

111 仪器  HP1100型高效液相色谱仪 (在线脱气

机、二元泵、自动进样器、柱温箱、VWD检测器,

ChemStat ion色谱工作站 ), KQ - 300DA型超声波清

洗器 ( 250W, 40 kHz, 昆山市超声仪器有限公司 )。

METTLE TOLEDO AG285电子分析天平。

112 试药  朝藿定 C对照品自制并鉴定结构, 经

HPLC检测纯度大于 98% , 该对照品已申请专利

( 200610201222)并报中国药品生物制品检定所审

核。淫羊藿苷, 批号 110737- 200312, 购于中国药

品生物制品检定所。乙腈为色谱纯, 水为乐百氏纯

净水,其他试剂均为分析纯。淫羊藿样品由中国医

学科学院协和医科大学药用植物研究所提供并经郭

宝林教授鉴定。

2 方法与结果

211 对照品溶液的制备  精密称取对照品朝藿定
C和淫羊藿苷, 加适量 70% 乙醇制成浓度分别为

11296mg# mL
- 1
、11470 mg# mL

- 1
的单一成分对照

品溶液。

212 供试品溶液的制备  淫羊藿样品粉末过 60目

筛, 80 e 常压干燥 3 h,精密称取 012 g,分别置 100

mL具塞锥形瓶中, 加 70% 乙醇 20 mL, 超声提取

( 250W, 40 kH z) 1 h, 取出, 放冷, 加 70%乙醇补足

减失重量,摇匀,经微孔滤膜 ( 0145 Lm )滤过,取续

滤液, 即得。

213 色谱条件  色谱柱:大连依利特分析仪器有限

公司 SinoChrom ODS- AP( 250mm @ 416mm, 5 Lm)
色谱柱;柱温: 25 e ; 流动相: 乙腈 ( A ) -水 ( B ) ,梯

度洗脱 ( 0 ~ 8 m in, 27% A; 8 ~ 30 m in, 27% y 29%

A );流速: 1 mL# m in
- 1
;检测波长 270 nm;进样量:

10 LL。在该色谱条件下的对照品和样品色谱图见

图 1。

214 线性关系考察  精密吸 / 2110项下的朝藿定

C对照品溶液 110, 210, 310 mL和淫羊藿苷的对照
品溶液 012, 014, 110 mL, 分别置 1号、2号、3号

10 mL量瓶中, 再从 1号瓶中取 110 mL、210 mL、
410mL置于 4 号、5 号、6 号 10 mL 量瓶中,

并加 70%乙醇定容至刻度 , 摇匀。精密吸取上述

图 1 对照品 ( A)和粗毛淫羊藿样品 ( B )

F ig 1 HPLC chrom atogram s of reference substances( A) andEp im edium

acum ina tum Franch sam p le( B )

1.朝霍定 C( ep im ed in C )  2.淫羊藿苷 ( icariin)

1~ 6号瓶中的 6种混合对照品溶液 10 LL注入液相

色谱仪,按 / 2130项下色谱条件测定, 记录峰面积。

以峰面积积分值 ( Y )为纵坐标、对照品的量 (X )为

横坐标,绘制标准曲线。结果见表 1。

表 1 2种黄酮类成分的回归方程与线性范围 ( n= 6)

Tab 1 Regression equat ion s and linear ranges

for the two f lavonoids

成分

( component)

线性方程

( linear equation)
r

线性范围

( l inear range) /Lg

朝藿定 C

( ep im ed in C )
Y = 21001@ 103X - 12138 019999 01130~ 3189

淫羊藿苷

( icariin )
Y = 21092@ 103X - 21097 019999 010294~ 1147

215 精密度考察  分别精密吸取同一混合对照品

溶液 10 LL, 连续进样 6次, 测定峰面积, 计算朝藿

定 C和淫羊藿苷 RSD值分别为 0143%和 0149%。
结果表明该方法精密度良好。

216 稳定性试验  取同一供试品溶液, 精密吸取

10 LL, 分别于 0, 6, 8, 12, 14 h注入高效液相色谱仪

后测定峰面积,计算 RSD, 分别为朝藿定 C的 0191
%, 淫羊藿苷 1105%,结果表明, 对照品溶液中朝藿

定 C和淫羊藿苷在 14 h内稳定。

217 重复性试验  取同一粗毛淫羊藿药材干燥样
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品, 按 / 2120项下方法平行制备 5份供试品溶液,

在 / 2130色谱条件下测定。淫羊藿药材中朝藿定

C和淫羊 藿苷 的平均 含量 分别为 01931%,

01153% ; RSD分别为 0115%, 0129%。结果表明
该方法重现性良好。

218 加样回收率试验  精密称取已测定含量的粗

毛淫羊藿样品 (朝藿定 C含量为 01931% ,淫羊藿苷

含量为 01153% ) 011 g, 置锥形瓶中, 分别按 80% ,

100%, 120%的比例加入已知浓度的对照品溶液

(分别加入 01972mg# mL
- 1
的朝藿定 C对照品溶液

018, 110, 112mL和 01136 mg# mL
- 1
的淫羊藿苷对

照品溶液 019, 111, 113 mL) ,每一质量浓度的溶液
按 / 2120项下方法制备 3份, 进样测定,回收率结果

见表 2。

表 2 粗毛淫羊藿中朝藿定 C和淫羊藿苷的回收率 (n= 3)

Tab 2 R ecover ies of ep im edin C and icariin in

Ep im edium acum inatum

成分

( component)

样品含量

( or iginal) /m g

加标量

( add ed) /m g

回收率

( recovery) /%
RSD /%

朝藿定 C

( ep im ed in C )

01931 01778 10411 0145

01933 01973 10311 211

01929 1117 10415 0169

淫羊藿苷

( icariin )

01153 01122 10012 0188

01154 01149 10010 214

01153 01176 99194 119

219 样品含量测定  取各淫羊藿样品分别按

/ 2120项下方法制备供试品溶液, 按上述色谱条件

进样测定,以外标法计算含量。结果见表 3。

表 3 淫羊藿中朝霍定 C和淫羊藿苷的含量测定结果 (%, n= 3)

Tab 3 Determ ination R esu lts of ep im ed in C and icariin in Ep im edium

样品 ( sam ple)
编号

(N o. )
来源 ( source)

朝藿定 C( ep im ed in C ) 淫羊藿苷 ( icariin)

含量 ( conten t) /% RSD /% 含量 ( conten t) /% RSD /%

单叶淫羊藿 (E pim edium simpl ic ifolium ) 1 贵州绥阳 ( Gu izhou, Su iYang) 3103 0131 0142 0104

小叶淫羊藿 ( Epimed ium parv ifolium ) 2 贵州印江 ( Y in jiang, Gu izhou) 4166 0104 0119 0106

黔岭淫羊藿 (Ep im ed ium lep torrhizum ) 3 贵州贵阳 ( Gu iyang, Gu izhou) 0129 0131 0103 0123

毡毛淫羊藿 (Ep im ed ium coac tum ) 4 贵州剑河 ( J ianhe, Gu izhou) 0169 0106 0116 0167

天平山淫羊藿 (Ep im ed ium myrian thum ) 5 贵州印江 ( Y in jiang, Gu izhou) 5180 0127 0125 0168

贵州淫羊藿 (Epim ed ium sagi tla tum

var. gu izhouense)
6 贵州开阳 (K aiyang, Gu izhou ) 3132 0110 0105 0179

保靖淫羊藿 (Ep im ed ium ba ojing en se ) 7 贵州松桃 ( Songtao, Guizh ou) 0107 0133 0101 1163

德务淫羊藿 (Epim ed ium d ew uense) 8 贵州德江 ( Dejiang, Guizh ou) 2120 0155 0117 0191

拟巫山淫羊藿 (Ep im ed ium

pseud ow ushanense )
9 贵州雷山 ( Leishan, Gu izhou) 4122 0165 011 0118

粗毛淫羊藿 ( Epim ed ium a cum inatum ) 10 贵州贵阳 ( Gu iyang, Gu izhou) 1102 0193 0118 1188

箭叶淫羊藿 ( Epimedium sag itta tum ) 11 贵州松桃 ( Songtao, Guizh ou) 1122 0148 0177 0113

湖南淫羊藿 ( Epim ed ium hunanense ) 12 湖南新产 ( X in ch an, Hunan ) 0195 0123 0108 0124

朝鲜淫羊藿 (Epim ed ium koreanum ) 13 东北 ( Dongb ei) 0141 0172 0150 0108

木鱼坪淫羊藿 (Ep im ed ium fran che tii) 14 湖北建始 ( Jian sh ,i H ubei) 3199 0101 0102 2165

偏斜淫羊藿 (Ep im ed ium trun ca tum ) 15 湖南张家界 ( Zhang jiajie, H un an) 7180 0145 0123 1108

巫山淫羊藿 (Ep im ed ium wu shanen se ) 16 四川巴中 ( Bazhong, S ichuan ) 0148 0161 1174 0138

宝兴淫羊藿 (Ep im ed ium david ii ) 17 四川宝兴 ( B aox ing, S ichu an) 0127 0162 0140 0176

四川淫羊藿 (Epim ed ium su tchuanen se ) 18 湖北房县 ( Fangxian, H ubei) 1169 0115 0153 0129

柔毛淫羊藿 (Ep im ed ium pu bescens) 19 四川阆中 ( Langzhong, S ichuan) 0128 0130 0114 0158

川鄂淫羊藿 (E pim edium farg esii) 20 重庆巫溪 (Wux,i Chongqing) 0102 0107 0101 1189

直距淫羊藿 (Epim ed ium m ikinorii ) 21 湖北施恩 ( Sh ien, H ubei) 0106 0125 0101 2159
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3 讨论
311 样品的前处理方法考察  以粗毛淫羊藿为样

品,以朝霍定 C和淫羊藿苷为双指标单因素考察了

提取方法、提取溶剂、溶剂体积、提取时间、提取次

数,结果优选出的条件为: 70%乙醇 20mL超声提取

1 h。

312 检测波长的选择  在 270 nm波长下能同时有

效检测朝藿定 C和淫羊藿苷的含量
[ 2, 8]
。

313 结论  实验结果表明, 大部分淫羊藿药材中淫

羊藿苷的含量达不到中国药典标准 015%, 而朝藿

定 C的含量往往较高。因朝藿定 C是淫羊藿总黄

酮类中的主要有效成分,建议可将朝藿定 C加入淫

羊藿药材和成药的质量控制体系, 使药材的质量控

制更为合理。

314 含量测定建议  本文还对全国范围的不同
品种淫羊藿进行了淫羊藿苷和朝霍定 C的含测,

结果发现, 2010年版中国药典收载的朝鲜淫羊藿、

箭叶淫羊藿均达到淫羊藿苷大于 015% 的药典标
准, 其中偏斜淫羊藿等 9个品种中朝霍定 C的含

量较高,均大于 115% , 直距淫羊藿、保靖淫羊藿、

川鄂淫羊藿的两者含量均较低, 应慎用。对贵州

产不同品种淫羊藿含量测定发现: 天平山、单叶、

小叶、粗毛淫羊藿中淫羊藿苷和朝藿定 C的总体

含量较高, 可考虑入药, 而含量较低的黔岭淫养藿

应慎用。
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