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高效液相色谱法测定跌打活血散中儿茶素和表儿茶素的含量

刘刚，谭生建* ，王海涛，赵淼，胡琴( 中国人民解放军第 306 医院药学部，北京 100101)

摘要: 目的 建立跌打活血散中儿茶素和表儿茶素的含量测定方法。方法 高效液相色谱法，采用 Prevail Select C18 ( 4. 6

mm × 150 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 －1 ; 检测波长 278 nm。结果

儿茶素线性范围为 30. 08 ～ 150. 4 μg·mL －1，r = 0. 999 9; 表儿茶素线性范围为 12. 24 ～ 61. 20 μg·mL －1，r = 0. 999 9; 儿茶素和

表儿茶素的回收率分别为 98. 4%和 96. 5%，RSD 分别为 0. 92%和 1. 3%。结论 本方法操作简便，测定结果准确可靠，可用

于跌打活血散中儿茶素和表儿茶素的含量测定。
关键词: 高效液相色谱法; 跌打活血散; 儿茶素; 表儿茶素
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Determination of Catechin and Epicatechin in Dieda Huoxue San by High Performance Liquid Chromatog-
raphy

LIU Gang，TAN Sheng-jian* ，WANG Hai-tao，ZHAO Miao，HU Qin( Department of Pharmacy，Hospital 306 of PLA，Bei-
jing 100101，China)

ABSTRACT: OBJECTIVE To establish a method for determining catechin and epicatechin in Dieda Huoxue San. METHODS
High performance liquid chromatography was used for determining the contents of catechin and epicatechin. The chromatography column
was Prevail Select C18 ( 4. 6 mm × 150 mm，5 μm) and the column temperature was 35 ℃ ． The mobile phase was acetonitrile-water-

phosphoric acid( 100∶ 900∶ 1) with a flow rate of 1 mL·min －1. The detection wavelength was 278 nm. RESULTS The linear range of
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catechin was 30. 08 － 150. 4 μg·mL －1 ( r = 0. 999 9) . The average recovery of catechin was 98. 4% and RSD was 0. 92% . The linear
range of epicatechin was 12. 24 － 61. 20 μg·mL －1 ( r = 0. 999 9 ) . The average recovery of epicatechin was 96. 5% and RSD was
1. 3% . CONCLUSION This method is simple，time-saving and accurate. It can be used for routine analysis of catechin and epicate-
chin in Dieda Huoxue San.
KEY WORDS: high performance liquid chromatography; Dieda Huoxue San; catechin; epicatechin

跌打活血散收载于 2010 年版《中国药典》，由

红花、当归、血竭、儿茶、大黄等 12 味中药加工制成，

质量标准中没有含量测定项目。大黄中含有儿茶

素［1］，儿茶中含有儿茶和表儿茶素，是跌打活血散

中的活性成分。儿茶中儿茶和表儿茶素的含量测定

方法 2010 年版《中国药典》有收载［2］，某些含儿茶

制剂中的儿茶和表儿茶素的含量测定方法报道有高

效液相色谱测定法［3-4］，跌打活血散中儿茶和表儿茶

素的含量测定方法未见报道。本实验建立了高效液

相色谱法测定跌打活血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 ( Agilent 1200 系 列) 包 括:

G1311A 四元泵，G1329A 自动进样器，G1315B 二极

管阵列检测器，G2170BA 色谱工作站，G1316A 柱温

箱和 G1379B 在线脱气机( 安捷伦公司) 。儿茶素对

照品( 批号 877-200001 ) 和表儿茶素对照品 ( 批号

110878-200102) ( 中国药品生物制品检定所) 。跌打

活血散( 批号: 20110323-1，20110323-2，20110323-3)

本院制剂室制备。乙腈为色谱纯，水为纯化水，其他

试剂均为分析纯。

2 方法与结果

2. 1 试液制备

2. 1. 1 混合对照品溶液 取儿茶素对照品、表儿茶

素对照品，精密称定，分别加体积分数 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 －1 ) 和表儿茶素对照品溶液( 183. 6
μg·mL －1 ) 。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( 含儿茶素

150. 4 μg·mL －1 ; 含表儿茶素 61. 20 μg·mL －1 ) 。
2. 1. 2 供试品溶液 取跌打活血散约 290 mg ( 约

相当于儿茶素和大黄各 20 mg) ，精密称定，置 100
mL 具塞磨口锥形瓶中，精密加入体积分数 50% 甲

醇 50 mL，称定重量，超声( 500 W，50 Hz) 处理 30
min，擦干，放冷，再称定重量，用体积分数 50% 甲醇

补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

2. 1. 3 阴性供试品溶液 按跌打活血散处方及工

艺制备不含儿茶素和大黄的阴性样品，取阴性样品

约 250 mg ( 约相当于儿茶素和大黄各 20 mg ) ，置

100 mL 具塞磨口锥形瓶中，精密加入体积分数 50%
甲醇 50 mL，按照“2. 1. 2”项下方法操作，即得。
2. 2 专属性

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 －1 ; 检测波长 278 nm。在上

述色谱条件下，取混合对照品溶液、阴性供试品溶液

和供试品溶液各 10 μL，分别进样，记录色谱图，见

图 1。图 1 显示，跌打活血散中儿茶素和大黄以外

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; 儿茶素和表儿茶素理

论板数分别约为 5 000 和 6 000。
2. 3 线性关系

精密量 取 混 合 对 照 品 溶 液 ( 含 儿 茶 素 150. 4
μg·mL －1，表儿茶素 61. 20 μg·mL －1 ) 10 μL 进样，

记录色谱峰面积; 精密量取该混合对照品溶液 2，4，

6 和 8 mL，分别置 10 mL 量瓶中，加体积分数 50%
甲醇稀释至刻度，摇匀，得质量浓度分别为儿茶素

30. 08、60. 16、90. 24 和 120. 3 μg·mL －1，表儿茶素

12. 24、24. 48、36. 72、48. 96 μg·mL －1的系列混合对

照品溶液。分别精密量取 10 μL 进样，记录色谱峰

面积，以进样质量浓度( Y，μg·mL －1 ) 对峰面积( X)

线性回归，儿茶素回归方程 Y = 0. 150 1X + 0. 336 8，

图 1 儿茶素和表儿茶素对照品和样品色谱图

A － 混合对照品; B － 阴性供试品; C － 供试品

Fig. 1 HPLC Chromatograms of catechin and epicatechin refer-
ence substances and samples
A － reference substance; B － sample negative Ercha and Dahuang; C － sample Die-

da Huoxue San
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r = 0. 999 9; 线性范围: 30. 08 ～ 150. 4 μg·mL －1 ; 表

儿茶素回归方程 Y = 0. 171 5X + 1. 232，r = 0. 999 9;

线性范围: 12. 24 ～ 61. 20 μg·mL －1。
2. 4 定量限

取混合对照品溶液用体积分数 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 约 为 0. 005 和

0. 007 μg。
2. 5 重复性

精密量取“2. 1. 1”项下的混合对照品溶液 10
μL 进样，连续进样 5 次，儿茶素和表儿茶素色谱峰

面积的 RSD 分别为 0. 11% 和 0. 34%，表明对照品

溶液连续进样重复性符合要求。
2. 6 精密度

取同一样品( 批号 20110323-1 ) ，按“2. 1. 2”项

下方法制备 6 份供试品溶液，测定含量。儿茶素和

表儿茶素含量平均值分别为 6. 212 和 3. 022 mg·
g －1 ; RSD 分别为 0. 40% 和 1. 4%，表明样品重复测

定精密度良好。
2. 7 供试品溶液稳定性

配制供试品溶液，分别在配制后 0、1、3、22、23、
24 h 重复进样测定 6 次，儿茶素和表儿茶素色谱峰

面积的 RSD 分别为 0. 24%和 1. 4% ，表明供试品溶

液至少在 24 h 内稳定。
2. 8 加样回收率

取已知含量的跌打活血散( 批号 20110323-3，

含儿茶素 5. 949 mg·g －1，含表儿茶素 2. 899 mg·
g －1 ) 6 份，每份约 290 mg，精密称定，分别精密加入

儿茶素对照品溶液( 每 1 mL 含儿茶素 86. 25 μg)

20 mL、表儿茶素对照品溶液 5 mL( 每 1 mL 含表儿

茶素 183. 6 μg) 和体积分数 50% 甲醇 25 mL，称定

重量，超声( 500 W，50 Hz) 处理 30 min，擦干，放冷，

再称定重量，用体积分数 50% 甲醇补足减失的重

量，摇匀，滤过，取续滤液，按照含量测定方法测定并

计算回收率。儿茶素和表儿茶素的回收率分别为

98. 4%和 96. 5%，RSD 分别为 0. 92%和 1. 3%。
2. 9 含量测定

按“2. 1”项下方法制备儿茶素和表儿茶素混合

对照品溶液和跌打活血散供试品溶液。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 批跌打活血散的含

量，结果见表 1。

3 讨 论

3. 1 本 实 验 参 考 有 关 文 献［2-4］中 儿 茶 素 和 表 儿

茶素含量测定方法，采用体积分数 50% 甲醇为溶

剂，超声( 500 W，50 Hz) 处理 30 min 提取，实验

证明可行。
3. 2 在线光谱显示儿茶素和表儿茶最大吸收波

长均在 278 nm 左 右，故 确 定 278 nm 作 为 检 测

波长。

表 1 跌打活血散含量测定结果． n = 2
Tab. 1 Results of Dieda Huxue san sample determination．
n = 2

Lot No Catechin /mg·g － 1 Epicatechin /mg·g － 1

20110323-1 6. 212 3. 022
20110323-2 6. 210 3. 117
20110323-3 5. 949 2. 899
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