
HPLC 法测定七厘散中儿茶素和表儿茶素的含量
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［摘 要］ 目的 建立七厘散中儿茶素和表儿茶素的含量测定方法。方法 HPLC 法，采用 Prevail Select C18 ( 150 mm ×4． 6

mm，5 μm) 色谱柱，柱温:35℃ ; 以乙腈-水-磷酸( 100∶ 900∶ 1) 为流动相; 流速: 1 ml /min; 检测波长: 278 nm。结果 儿茶素、表儿茶素线

性浓度范围分别为 30． 08 ～150． 4 μg /ml，r =0． 9999; 12． 24 ～ 61． 20 μg /ml，r =0． 9999; 回收率分别为 99． 1%和 97． 4%，RSD 分别为

1． 1%和 1． 2%。结论 本方法操作简便，测定结果准确可靠，可用于七厘散中儿茶素和表儿茶素的含量测定。
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Determination of Catechin and Epicatechin in Qili San by HPLC
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［Abstract］ Objective To establish a method for determining catechin and epicatechin in Qili San ． Meth-
ods HPLC was used for the determination． The chromatographic column was Prevail Select C18 ( 150 mm ×4． 6 mm，

5 μm) and the column temperature was 35℃ ． The mobile phase consisted of acetonitrile-water-phosphoric acid( 100
∶ 900∶ 1) ． The flow rate was 1 ml /min and monitored at 278 nm． Results The linear range of catechin was 30． 08-
150． 4μg /ml，r = 0． 9999． The average recovery of catechin was 99． 1% and RSD was 1． 1% ． The linear range of
epicatechin was 12． 24-61． 20μg /ml，r = 0． 9999． The average recovery of epicatechin was 97． 4% and RSD was
1． 2% ． Conclusion This method is simple，time-saving and accurate． It can be used for routine analysis of catechin
and epicatechin in Qili San ．
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七厘散收载于《中国药典》2010 年版( 一部) ，

由血竭、儿茶、乳香( 制) 、没药( 制) 、红花、冰片、人

工麝香和朱砂加工制成。儿茶中所含的儿茶素和表

儿茶素是七厘散中的活性成分。儿茶中儿茶素和表

儿茶素的含量测定方法《中国药典》有收载［1］，某些

含儿茶制剂中儿茶素和表儿茶素的含量测定方法报

道有 HPLC 法［2-4］，七厘散中儿茶素和表儿茶素的含

量测定方法未见报道。本文建立了 HPLC 法测定七

厘散中儿茶素和表儿茶素含量的方法。

1 仪器与试药

高 效 液 相 色 谱 仪: 包 括 G1311A 四 元 泵，

G1329A 自动进样器，G1315B 二极管阵列检测器，
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G2170BA 色谱工作站，G1316A 柱温箱和 G1379B 在

线脱气机 ( 美国 Agilent 1200 系列) 。儿茶素对照

品、表儿茶素对照品( 均为中国药品生物制品检定

所) 。七厘散( 规格: 5 g /瓶，本院制剂室制备，批号:

20110311-1、20110311-2、20110311-3) 。乙腈为色谱

纯，水为纯化水，其他试剂为分析纯。

2 方法与结果

2． 1 溶液制备 ( 1) 对照品溶液 取儿茶素对照

品、表儿茶素对照品，精密称定，分别加 50%甲醇溶解

并稀 释 至 刻 度，摇 匀，即 得 儿 茶 素 对 照 品 溶 液

( 225． 6 μg /ml ) 和 表 儿 茶 素 对 照 品 溶 液

( 183． 6 μg /ml) 。( 2) 混合对照品溶液 精密量取儿

茶素对照品溶液 20 ml 和表儿茶素对照品溶液 10 ml
混匀，即得( 每 1 ml 含儿茶素 150． 4 μg; 含表儿茶素

61． 20 μg) 。( 3) 供试品溶液 取七厘散约 150 mg( 约

相当于儿茶 20 mg) ，精密称定，置 100 ml 具塞磨口锥
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形瓶中，精密加入 50% 甲醇 50 ml，称定重量，超声

( 500 W，50 Hz) 处理30 min，擦干瓶壁，放冷，再称定

重量，用 50%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续

滤液，即得。( 4) 阴性对照溶液 按七厘散处方及工

艺制备不含儿茶的阴性样品，取阴性样品约 130 mg，

置 100 ml 具塞磨口锥形瓶中，按照( 3) 方法操作，即

得。
2． 2 色谱条件 色谱柱: Prevail Select C18 ( 4． 6 mm ×
150 mm，5 μm ) ; 柱 温: 35℃ ; 以 乙 腈-水-磷 酸

( 100∶ 900∶ 1) 为 流 动 相; 流 速: 1 ml /min; 检 测 波 长:

278 nm，进样量: 10 μl。
2． 3 专属性试验 取混合对照品溶液、阴性样品溶

液和供试品溶液，照 2． 2 项下色谱条件，记录色谱

图，见图 1。七厘散中儿茶以外的成分对儿茶素和

表儿茶素的测定无干扰，儿茶素和表儿茶素保留时

间分别约为 8． 6 和 13． 6 min ; 与相邻峰的分离度均

大于 1． 5; 理论板数按儿茶素和表儿茶素计分别约

为 5000 和 6000。

A: 混合对照品; B: 阴性对照; C: 供试品 ; 1: 儿茶素; 2: 表儿茶素

图 1 HPLC 图

2． 4 线性关系考察 精密量取混合对照品溶液

( 每 1 ml 含儿茶素 150． 4 μg，表儿茶素 61． 20 μg)

2、4、6、8、10 ml，分别置 10 ml 量瓶中，加 50% 甲醇

稀释至刻度，摇匀，得浓度分别 为 儿 茶 素 30． 08、
60． 16、90． 24、20． 3、150． 4 μg /ml，表儿茶素12． 24、
24． 48、36． 72、48． 96、61． 20 μg /ml 的混合对照品溶

液，进样 10 μl，记录色谱峰面积，以进样浓度( X，

μg /ml) 对峰面积( Y) 线性回归，儿茶素、表儿茶素

的回归方程分别为

Y =0． 1501X +0． 3368，r = 0． 9999
Y =0． 1715X +1． 232，r = 0． 9999
儿茶素、表儿茶素的线性范围分别为 30． 08 ～

150． 4 μg /ml 和 12． 24 ～ 61． 20 μg /ml。
2． 5 定量限考察 取混合对照品溶液用 50%甲醇稀

释后，进样测定，至峰高约为基线噪音的 10 倍时，测得

儿茶素和表儿茶素的定量限分别为 0． 005、0． 007 μg。
2． 6 精密度试验 精密量取 2． 1 项下的混合对照

品溶液，连续进样 5 次，儿茶素和表儿茶素色谱峰面

积平 均 值 分 别 为 1001． 1 和 349． 5，RSD 分 别 为

0． 11%和 0． 34%，表明精密度良好。
2． 7 重复性试验 取同一样品( 批号: 20110311-2)

按 2． 1 项下方法制备 6 份供试品溶液，分别测定含

量，儿茶素和表儿茶素含量平均值分别为 10． 70 和

6． 461 mg /g; RSD 分别为 1． 8% 和 1． 5%，表明重复

性符合要求。
2． 8 稳定性试验 取同一样品( 批号: 20110311-2)

按 2． 1 项下方法制备供试品溶液，分别于 0、1、2、3、
4、11、12、23、24 h 重复进样 9 次，儿茶素和表儿茶素

色谱峰面积 RSD 分别为 0． 71%和 1． 2% ，表明供试

品溶液在 24 h 内稳定。
2． 9 加样回收率试验 取已知含量的七厘散( 批号:

20110311-1，儿 茶 素 10． 41 mg /g，含 表 儿 茶 素

6． 345 mg /g) 6 份，每份约 150 mg，精密称定，分别精密

加入儿茶素对照品溶液( 儿茶素 78． 96 μg /ml) 20 ml、
表儿茶素对照品溶液 5 ml ( 儿茶素183． 6 μg /ml) 和

50%甲醇 25 ml，称定重量，超声( 500W，50Hz) 处理

30 min，擦干瓶壁，放冷，再称定重量，用 50%甲醇补足

减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液 5ml 稀释至 10ml，按

照含量测定方法测定并计算回收率。见表 1。

表 1 儿茶素及表儿茶素的加样回收率测定结果

成分
取样量

( g)
样品量
( mg)

加入量
( mg)

测得量
( mg)

回收率
( % )

珋x
( % )

RSD
( % )

儿茶素 0． 1463 1． 524 1． 579 3． 070 97． 9
0． 1452 1． 512 1． 579 3． 062 98． 1
0． 1433 1． 492 1． 579 3． 061 99． 3
0． 1436 1． 495 1． 579 3． 051 98． 5 99． 1 1． 1
0． 1468 1． 529 1． 579 3． 114 100． 4
0． 1456 1． 516 1． 579 3． 099 100． 2

表儿茶素 0． 1463 0． 928 0． 918 1． 832 98． 5
0． 1452 0． 921 0． 918 1． 823 98． 2
0． 1433 0． 909 0． 918 1． 788 95． 7
0． 1436 0． 911 0． 918 1． 794 96． 2 97． 4 1． 2
0． 1468 0． 931 0． 918 1． 828 97． 7
0． 1456 0． 924 0． 918 1． 823 97． 9

2． 8 含量测定 按 2． 1 项下方法制备儿茶素和表

儿茶素混合对照品溶液和七厘散供试品溶液。精密

量取混合对照品溶液和供试品溶液各 10 μl 进样测

定，外标法以峰面积计算。测定了 3 批七厘散的含

量，结果见表 2。

表 2 样品含量测定结果( n = 3)

样品批号 儿茶素含量 ( mg /g) 表儿茶素含量 ( mg /g)

20110311-1 10． 41 6． 345

20110311-2 10． 70 6． 461

20110311-3 10． 83 6． 489

( 下转 76 页)
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伤的逆转，可能的机制是复杂而多方面的。例如，对

葡萄糖的利用能力( 细胞葡萄糖阈值，摄取率) 的作

用，对糖原储备的影响，对氧气利用的影响等等。这

其中，乳酸脱氢酶、超氧化物歧化酶和谷胱甘肽过氧

化物酶等酶的活性，血红蛋白含量即代表携带氧的

能力，尿素氮等代谢产物水平都是反映药物作用机

制的很好指标。黄酮类化合物的药理活性，以及他

们的药理作用机制和相互之间的协同作用与抗缺氧

抗疲劳药效之间的关系有待进一步考察。
缺氧、寒冷等高原极端环境下，保持运动能力对

于高原驻军、高原施工队、运动员等特殊人群来说比

单纯的延长存活时间更加具有意义。对于承担高原

应急处突任务的低海拔人群来说，药物短时间内起

效同样具有相当的实战意义。本课题组试图利用低

压舱模拟高原环境，通过力竭游泳来考察枳椇子提

取物短时间内( 5 d) 对小鼠模拟高原环境下运动能

力的影响。实验结果证明，短暂的服用枳椇子提取

物 1 和 2( 5 d) 可以显著延长低压缺氧环境下小鼠

游泳至力竭的时间，为枳椇子提取物能够提高小鼠

高原环境下运动能力提供了实验证据。
一般来说，未经高原习服的人群进入海拔 3000 m

以上地区时会发生高原反应，鉴于小鼠的适应能力强

于人类，我们选择 5000 m 海拔相当氧分压作为实验条

件。发现小鼠在低压力竭游泳的时间比常压常氧力竭

游泳时间长，原因可能是在急性低压时小鼠毛发腠理

中的气泡膨胀增加了小鼠在水中的浮力，抵消了低氧

对小鼠游泳能力的负面影响。洗衣粉饱和溶液起到润

湿剂的作用，可以使小鼠毛发很快润湿，并且使抽气过

程中水中溶解的空气在析出时不会粘附在小鼠身上，

迫使小鼠不停的运动。因实验所用低压舱空间有限，

致使游泳箱体积受限，为使同组小鼠同时进舱游泳，又

不至于因小鼠密度太大而至相互踩踏而干扰结果，我

们引进了栅栏，用来分隔小鼠。栅栏内壁应光滑，直径

要适当，避免小鼠撑在壁上休息。
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3 讨论

本文采用 50% 甲醇为溶剂，超声 ( 500 W，50
Hz) 处理 30 min 提取，试验证明可行。在线光谱显

示儿茶素和表儿茶素最大吸收波长均在 278 nm 左

右，故确定 278 nm 作为检测波长。
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