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HPLC 法测定肌瘤化消颗粒中淫羊藿苷和丹参酮ⅡA 

李  春 
天津市和平区劝业场社区卫生服务中心，天津  300020 

摘  要：目的  建立测定肌瘤化消颗粒中淫羊藿苷和丹参酮 IIA的 HPLC 法。方法  采用高效液相色谱法，DiamonsilTM C18

色谱柱（250 mm×4.6 mm，5 μm）；流动相：乙腈–水，梯度洗脱；检测波长为 270 nm；柱温为 40 ℃；体积流量为 1.0 mL/min；
进样量 10 μL。结果  淫羊藿苷在 7.5～50 μg、丹参酮 IIA 在 3～20 μg 与峰面积的线性良好（r＝0.999 9）。平均回收率分别

为 100.2%、100.1%，RSD 值分别为 0.9%、1.3%（n＝9）。结论  本法操作简便，重现性好，可有效控制肌瘤化消颗粒

的质量。 
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Determination of icariin and tanshinoneⅡA in Jiliu Huaxiao Granules by HPLC 

LI Chun 
Tianjin Heping District Quanyechang Street Community Health Service Center, Tianjin300020, China 

Abstract: Objective  To establish an HPLC method for the determination of icariin and tanshinoneⅡA in Jiliu Huaxiao Granules. 
Methods  HPLC was carried out on a DiamonsilTM C18 ( 200 mm × 4.6 mm, 5 μm) column with acetonitrile - water as mobile phase 
for gradient elution. The detection wavelength was set at 270 nm. The injection volume was 10 μL at the flow rate of 1.0 mL/min. The 
temperature of column was set at 40 ℃. Results  There was good linear relationship of icariin and tanshinoneⅡA in the range of 
7.5 — 50 μg (r = 0.999 9) and 3 — 20 μg (r = 0.999 9), and the average recoveries were 100.2% and 100.1% with RSD values of 
0.9% and 1.3%, respectively. Conclusion  The method is simple to operate and reproducible, which can control the quality of Jiliu 
Huaxiao Granules effectively. 
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肌瘤化消颗粒是天津市红桥区中医院的制剂品

种，由山豆根、丹参、淫羊藿、赤芍、桂枝等 17
味中药组成，具有行气化郁、通络散结的作用，用

于治疗子宫肌瘤、卵巢囊肿、子宫内膜异位症。淫

羊藿苷和丹参酮 IIA 分别为处方中丹参和淫羊藿的

主要药理活性成分之一，现代研究表明淫羊藿苷具

有明显的拟激素样作用[1-2]，丹参酮 IIA 具有抑菌、

抗炎作用[3-4]。为有效地控制地该制剂质量，本实验

建立了同时测定淫羊藿苷和丹参酮 IIA 的方法，结

果该方法操作简便、可行、重现性好，可以有效控

制肌瘤化消颗粒的质量。 
1  仪器与试药 

日本岛津 LC—2010AHT 高效液相色谱仪，LC 

solution 工作站；赛多利斯 BP211D 电子天平；岛津

UV2450 型紫外–可见分光光度计。 
丹参酮 IIA（批号 110766-200619）、淫羊藿苷（批

号 110737-200415）对照品均由中国食品药品检定

研究院提供。甲醇、乙腈（色谱级）；水为纯化水。 
肌瘤化消颗粒由天津市红桥区中医院提供，规

格 10 g/袋，批号分别为 20130622、20130623、
20130626；阴性样品药材购于河北美威中药材有限

公司。 
2  方法与结果 
2.1  色谱条件[5-6] 

DiamonsilTM C18 色谱柱（250 mm×4.6 mm，5 
μm）；流动相：乙腈–水，梯度洗脱，见表 1；检 
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测波长为 270 nm；柱温为 40 ℃；体积流量为 1.0 
mL/min；进样量 10 μL。理论板数按淫羊藿苷峰计

算应不低于 1 500。 

表 1  梯度洗脱系统 
Table 1  Gradient elution system 

t /min 乙腈/% 水/% 

0～12 20 80 

12～15 20→40 80→60 

15～22 40→80 60→20 

22～37 80 20 

 
2.2  溶液的制备 
2.2.1  对照品溶液的制备  分别称取淫羊藿苷和丹

参酮 IIA 对照品适量，精密称定，加甲醇分别制成

含淫羊藿苷 25 μg/mL 和丹参酮 IIA 10 μg/mL 混合对

照品溶液。 
2.2.2  供试品溶液的制备  取肌瘤化消颗粒，研细，

取约 1 g，精密称定，精密加入甲醇 25 mL，称定质

量，加热回流 1 h，放冷，再称定质量，用甲醇补足

减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。 
2.2.3  阴性样品溶液的制备  取除丹参和淫羊藿

外的阴性样品约 1 g，按供试品溶液的制备操作，制

得阴性样品溶液。 
2.3  专属性试验 

取对照品溶液、供试品溶液和阴性样品溶液各

10 μL，进样测定，结果见图 1。 
2.4  标准曲线的制备 

精密吸取混合对照品溶液 3、5、10、15、20 μL
注入液相色谱仪，测定各自峰面积。以进样质量为

横坐标，峰面积值为纵坐标，计算回归方程。淫羊

藿苷：Y＝14 016.2 X＋812.3，r＝0.999 9；丹参酮

IIA：Y＝43 955.6 X＋364.5，r＝0.999 9。结果表明

淫羊藿苷在 7.5～50 μg、丹参酮 IIA在 3～20 μg 与

峰面积的线性良好。 
2.5  精密度试验 

取混合对照品溶液，连续进样 6 次，分别测定

淫羊藿苷和丹参酮 IIA 峰面积，计算得其峰面积的

RSD 值分别为 0.51%、0.43%。 
2.6  重复性试验 

取批号 20130622 肌瘤化消颗粒样品，研细，取

约 1 g，精密称定，共取 6 份，制备供试品溶液，进

样分析，测定每份样品中淫羊藿苷和丹参酮 IIA 的 

 
1-淫羊藿苷  2-丹参酮 IIA 

1-icariin  2-tanshinone IIA 

图 1  混合对照品（A）、肌瘤化消颗粒（B）和阴性样品（C）

的 HPLC 色谱图 
Fig. 1  HPLC chromatograms of mixture reference 

substance (A), Jiliu Huaxiao Granules (B) and 
negative sample (C) 

质量分数，结果其 RSD 值分别为 0.6%、0.8%。 
2.7  稳定性试验 

取批号 20130622 肌瘤化消颗粒样品，研细，取

约 1 g，精密称定，制备供试品溶液，分别在 0、2、
4、6、8、10 h 进样分析，测定样品中淫羊藿苷和丹

参酮 IIA 峰面积，结果其 RSD 值分别为 0.66%、

0.71%，说明供试品溶液在 10 h 内稳定。 
2.8  加样回收率试验 

取淫羊藿苷对照品和丹参酮 IIA 对照品适量，

精密称定，加甲醇制成含淫羊藿苷 0.1 mg/ml、丹参

酮 IIA 0.05 mg/mL 混合对照品溶液。取批号

20130622 肌瘤化消颗粒样品约 0.5 g，共 9 份，精密

称定，分别精密加入上述混合对照品溶液 2.0、2.5、
3.0 mL 各 3 份，制备供试品溶液，进样分析，计算

回收率，结果淫羊藿苷平均回收率为 100.2%，RSD
值为 0.9%；丹参酮 IIA平均回收率为 100.1%，RSD
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值为 1.3%。 
2.9  样品测定 

取 3 个批号的肌瘤化消颗粒样品，制备供试品

溶液，每批各平行制备 2 份，按外标法分别计算淫

羊藿苷和丹参酮 IIA的平均质量分数，结果见表 2。 

表 2  肌瘤化消颗粒中淫羊藿苷和丹参酮 IIA 的测定结果 
Table 2  Determination of icariin and tanshinoneⅡA in Jiliu 

Huaxiao Granules 

淫羊藿苷 丹参酮 IIA 

批 号 质量分数/ 

 (mg·g −1) 
RSD/% 

质量分数/ 

 (mg·g −1)
RSD/% 

20130622 0.596 0.9 0.273 0.6 

20130623 0.631 1.2 0.261 0.9 

20130626 0.622 1.1 0.301 1.3 

 
3  讨论 
3.1  检测波长的选择 

经紫外光谱扫描，结合《中国药典》2010 年版

一部相关记载，淫羊藿苷和丹参酮 IIA均在 270 nm
波长处有最大吸收，故将 270 nm 定为检测波长。 
3.2  流动相的选择[7-8] 

选择流动相时，分别比较了乙腈–水不同比例

的流动相系统，但因二者极性相差较大，使用等度

洗脱，造成主成分无法洗脱或分离度达不到要求，

经试验采用梯度洗脱，各个组分可以洗脱下来，主

成分与相邻杂质峰能够分离完全。 
3.3  提取方法和提取溶剂的考察 

分别采取不同比例的甲醇作为提取溶剂，当使

用含水甲醇提取时，丹参酮 IIA 提取不完全，故将

甲醇作为提取溶剂。试验中还分别测试了超声提取

和加热回流提取，结果显示，加热回流提取时的测

定结果较高，故将加热回流定为该制剂的提取方法。 
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