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摘要:目的 建立不同产地(甘肃、四川、青海、安徽和重庆)大黄药材中没食子酸、儿茶素的测定方法。方法 采用超声

提取法;用反相高效液相色谱法，色谱柱为 Diamonsil C18(4． 6 mm × 250 mm，5 μm)，流动相为甲醇 -水 (含 0． 1% 磷酸)

梯度洗脱，体积流量 1 mL /min，检测波长 280 nm，柱温为室温，按外标法定量。结果 没食子酸在 0． 106 ～ 2． 125 μg 范围

内线性关系良好，加样回收率平均为 99． 3%，RSD 为 0． 71% ;儿茶素在 0． 465 ～ 9． 296 μg 范围内线性关系良好，加样回收

率平均为 98． 9%，RSD 为 2． 06%。结论 对不同产地的大黄药材中的儿茶素和没食子酸进行了比较，所建立方法简便

快速，结果准确、稳定，可以作为大黄药材的质量评价方法。
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Content comparison of gallic acid and catechin in Rheum palametum from differ-
ent habitats

LU Ya-li1， ZHAO Jian-bang1，2， SONG Ping-shun2

(1． Pharmacy College of Lanzhou University，Lanzhou 730000，China; 2． Gansu Provincial Institute for Food and Drug Control，Lanzhou 730000，China)

ABSTRACT: AIM To establish a method for determing the contents of gallic acid and catechin in Rheum palam-
etum，and compare the contents from different habitats including Gansu，Sichuan，Oinghai，Anhui provinces，and
Chongqin city． METHODS The samples were extracted with ultrasound method and analyzed on Waters C18 col-
umn under gradient elution． The mobile phase was methanol-0． 1% ortho-phosphoric acid and the flow rate was
1． 0 mL /min． The wavelength of UV detector was set at 280 nm，the column temperature was room temeperature，

and the quantification was performed with external standard method． RESULTS The linear range of gallic acid
was 0． 106 － 2． 125 μg ，the average recovery was 99． 3%，and the RSD was 0． 71% ． The linear range of catechin
was 0． 465 － 9． 296 μg，the average recovery was 98． 9%，and the RSD was 2． 06% ． CONCLUSION The
method is quick，simple and accurate，and it can be used for the quality control of Rheum palametum ．
KEY WORDS: Rheum palametum; gallic acid; catechin; HPLC

2010 年版《中国药典》收载的大黄为蓼科植物

掌叶大黄 Rheum palmatum L．、唐古特大黄 Rheum
tanguticum Maxim． ex Balf． 或药用大黄 Rheum offici-
nale Baill． 的干燥根及根茎

［1］。大黄性味苦寒，功能

泻热通肠、凉血解毒、逐瘀通经，是临床最常用的中

药之一，它的药理作用主要有:泻下、利肝保胆、抗病

原微生物和抗炎作用
［2-4］。现代药理实验表明，番泻

苷
［5］

及蒽醌苷
［6］

类为大黄泻下作用的主要有效成

分，没食子酸等鞣质
［7 -11］

为大黄收敛止血作用的主

要有效成分。《中国药典》2010 年版中对大黄的质

量控制是通过测定大黄中五种蒽醌类化合物，以它

们的质量分数之和大于 1． 5% 为合格，而与收敛止

血药效成分无明确对应。本文通过建立 HPLC 测定

大黄中没食子酸和儿茶素的方法，对不同产地的大

黄药材进行比较，为大黄的质量控制提供了准确有

效的方法，该方法简单、易行、快速。
1 仪器与试药

1． 1 仪器 高效液相色谱仪(717plus Autosampler，
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515 HPLC Pump，2487 紫外检测器;waters 公司)，超

声波清洗器(HS10260D 型，昆山市超声仪器有限公

司)。
1． 2 试药 甲醇为色谱纯( 山东禹王试剂公司)，

纯净水 ( 娃 哈 哈 公 司)。没 食 子 酸 对 照 品 (0831-
9501)和儿茶素对照品(877-200001) 购自中国药品

生物制品检定所，大黄药材均由甘肃省药品检验所

中药一室宋平顺鉴定为掌叶大黄 Rheum palamatum
L． 的根及根茎。
2 方法与结果

2． 1 色谱条件 waters C18色谱柱(4． 6m × 250mm，

5μm);流动相: 甲醇-0． 1% 磷酸，体积流量 1 mL /
min，梯度洗脱:0 ～ 10 min，甲醇比例 8% ;10 ～ 30
min，甲醇比例 30% ;30 ～ 35 min，甲醇比例 40% ;35
～ 40 min，甲醇比例 8% ;40 ～ 50 min，甲醇比例 8% ;

检测波长 280 nm;进样 5 μL。该色谱条件下没食子

酸和儿茶素与其他组分都有很好的分离，见图 1。

图 1 大黄对照品与供试品的 HPLC 图

Pic． 1 HPLC chromatogram of standards and samples
A． 混合对照 B． 供试品 1． 没食子酸 2． 儿茶素

A． standards B． samples 1． gallic acid 2． catechin

2． 2 对照品溶液及标准曲线制备 精密称取没食

子酸与儿茶素对照品适量，用 50% 甲醇溶解，定容，

制成没食子酸 0． 053 1 mg /mL 与儿茶素 0． 232 mg /
mL 的混合对照溶液。依次吸取 2、5、10、20、30、40
μL，注入高效液相色谱仪，按 2． 1 项下色谱条件测

定峰面积。用峰面积的对数 Y 对进样体积的对数 X
进行线性回归，得没食子酸与儿茶素的回归方程分

别为 Y = 0． 5710X + 5． 6351 ( r = 0． 999 4 )，Y =
0． 5801X + 5． 4933( r = 0． 999 2)。没食子酸在 0． 106
～ 2． 125 μg、儿茶素在 0． 465 ～ 9． 296 μg 范围内线

性关系良好。
2． 3 供试品溶液制备 精密称取大黄药材细粉

0． 5 g，置锥形瓶中，精密加入 25 mL 20% 甲醇溶液，

超声 40 min，过滤，取续滤液，用 0． 45 μm 微孔滤膜

过滤，即得。
2． 4 精密度实验 精密吸取质量浓度为 0． 106
mg /mL 和 0． 115 mg /mL 的没食子酸与儿茶素的混

合对照品溶液 5 μL，按 2． 1 项下色谱条件重复进样

6 次，即得，没食子酸的 RSD 为 1． 22%，儿茶素的

RSD 为 0． 74%。
2． 5 稳定性实验 取同一份供试品溶液，在 0、4、
8、12、16、20、24 h 按 2． 1 项下色谱条件进样，按峰面

积计 算，没 食 子 酸 的 RSD 为 3． 01%，儿 茶 素 为

2． 52%，表明供试品溶液在 24 h 内稳定。
2． 6 重复性实验 取同一批样品按 2． 3 项供试品

溶液制备方法平行制备 5 份，按 2． 1 项色谱条件测

定，得 没 食 子 酸 RSD 为 2． 63%，儿 茶 素 RSD 为

2． 21%。
2． 7 加样回收率 精密称取同一批样品 5 份，每份

约 0． 25 g，精密加入没食子酸对照品 1． 958 mg，儿

茶素对照品 5． 810 mg，按 2． 3 项下制备供试品溶

液，再按 2． 1 项下条件测定，计算结果见表 1。
表 1 加样回收率 (n =5)

Tab． 1 Recoveries (n =5)

对照品
原有量

/mg
加入量

/mg
测得量

/mg
回收率

/%
平均值

/%

RSD

/%
没食子酸 2． 212 1． 958 4． 128 98． 1

2． 212 1． 958 4． 158 99． 5
2． 222 1． 958 4． 177 99． 9 99． 32 0． 71
2． 217 1． 958 4． 162 99． 4
2． 219 1． 958 4． 171 99． 7

儿茶素 5． 809 5． 810 11． 713 101． 6
5． 974 5． 810 11． 682 98． 2
6． 005 5． 810 11． 751 98． 8 98． 92 2． 06
6． 008 5． 810 11． 587 96． 5
6． 001 5． 810 11． 799 99． 8

2． 8 样品测定 取各供试品溶液，按 2． 3 项下方法

和 2． 1 项下色谱条件对不同产地的大黄药材进行测

定，测定结果见表 2。
3 讨论

3． 1 方法学考察过程中发现，对超声和加热回流的

提取方法进行了比较试验，结果表明两种方法提取

率相差不多，又因为超声方法简单快速，所以选用超
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表 2 大黄中没食子酸和儿茶素的测定 (n =22)

Tab． 2 Content of gallic acid and catechin in
Rheum(n =22)

产地 没食子酸 / % 儿茶素 / %
礼县陶平北山 1． 99 6． 66
礼县上坪乡 0． 34 3． 79
礼县陶平南山 0． 54 2． 28
礼县沙金 1． 23 2． 49
礼县陶平 1． 82 6． 60
礼县白关 0． 83 0． 51
礼县桥头乡 0． 20 3． 20
礼县教场堤 1． 41 4． 02
岷县水根 0． 58 1． 46
华亭 1． 62 1． 50
岷县和驮乡 1． 58 7． 92
兰州黄河市场 0． 31 0． 70
青海民和 1． 18 1． 48
四川平武 0． 60 1． 46
四川野生 0． 40 6． 33
四川壤塘 0． 28 6． 39
和政 0． 58 7． 24
河北 0． 74 1． 04
四川 1． 72 4． 66
安徽 0． 76 1． 41
重庆 1． 14 1． 89
甘南迭部县 0． 13 6． 22

声提取方法。根据文献报道没食子酸与儿茶素的溶

解性选用纯水、20%甲醇、50%甲醇、70%甲醇、甲醇

进行了比较试验，结果表明提取溶媒为 20% 甲醇时

没食子酸与儿茶素的质量分数都很高。并对超声提

取时间 30、40、50 min 进行了比较试验，结果表明以

40 min 超声提取率最高。确定选用 20% 甲醇超声

提取 40 min 为最佳。
3． 2 大 黄 中 鞣 质 质 量 分 数 很 高，约 为 10% ～
30%［13］，本实验用 HPLC 测定了大黄药材中没食子

酸与儿茶素，结果表明，在此实验条件下，不同产地

大黄中，没食子酸量较小，0． 20% ～ 1． 99%，而儿茶

素的量较大，为 0． 51% ～7． 29%。

3． 3 采用 DAD 检测器考察了不同波长下没食子酸

与儿茶素的峰形及峰面积，发现检测波长为 280 nm
时，没食子酸与儿茶素的紫外吸收较强，因此，选择

280 nm 作为测定波长。
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