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并计算连翘量含量，结果见表2。

3 讨论
本试验中TLC研究所得的色谱斑点清晰，供试品与对照

品色谱对应良好，且阴性对照无干扰，可作为本品的鉴别方

法。HPLC条件分离效果好，峰形对称，保留时间适宜，杂质峰

达到基线分离，阴性无干扰，可用于本品的含量测定。本试验

也曾对方中另外几味药（夏枯草、乌梅、茯神等）进行 TLC 鉴

别，结果表明，以上 3种药材的阴性对照与对照药材或对照品

均在相同位置出现相同颜色的斑点，考虑枳壳、连翘在处方中

药理作用甚为明显，所以采用TLC法对本品中的枳壳、连翘进

行定性鉴别。

在色谱条件的选取中，曾考虑用双波长检测法，用相同的

流动相乙腈-水（23 ∶ 77，V/V）时，主峰柚皮苷不能完全分开；流

动相为乙腈-水（25 ∶ 75，V/V）时，在连翘苷出峰的位置有干扰；

流动相为乙腈-水（20 ∶80，V/V）时，连翘苷出峰时间太晚。也曾

考虑用梯度洗脱的方法，但效果不是很明显。最后确定两种

成分以不同方法检测。

综上所述，本研究所建标准可用于舒痛安Ⅰ号胶囊的质

量控制。
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摘 要 目的：建立测定藤梨根中表儿茶素含量的方法。方法：采用高效液相色谱法。色谱柱为 Kromasil C18，流动相为乙

腈-0.2％乙酸溶液（15 ∶85，V/V），流速为1.0 ml/min，检测波长为210 nm，柱温为25 ℃，进样量为10 μl。结果：表儿茶素的检测质量

浓度线性范围为10.47～167.52 μg/ml（r＝0.999 9）；精密度、稳定性、重复性试验的RSD＜2％；加样回收率为98.07％～101.71％，

RSD＝1.39％（n＝6）。结论：该方法操作简便、结果准确，适用于藤梨根中表儿茶素的含量测定。

关键词 高效液相色谱法；藤梨根；表儿茶素；含量测定

Content Determination of L-epicatechin in Actinidia arguta by HPLC
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Hospital，Beijing 100029，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for the content determination of L-epicatechin in Actinidiae arguta. METHODS：

HPLC was performed on the column of Kromasil C18 with mobile phase of acetonitrile-0.2％ Acetic acid solution（15 ∶ 85，V/V）at a

flow rate of 1.0 ml/min，detection wavelength was 210 nm，column temperature was 25 ℃，and the volume injection was 10 μl.

RESULTS：The linear range of L-epicatechin was 10.47-167.52 μg/ml（r＝0.999 9）；RSDs of precision，stability and reproducibility

tests were lower than 2％；average recovery was 98.07％-101.71％（RSD＝1.39％，n＝6）. CONCLUSIONS：The method is simple，

accurate and reliable，and suitable for the content determination of L-epicatechin in A. arguta.

KEYWORDS HPLC；Actinidia arguta；L-epicatechin；Content determination
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藤梨根为猕猴桃科猕猴桃属植物中华猕猴桃（Actinidia

chinensis Planch.）的干燥根，主要产于福建、浙江等省。其性

凉，味苦、涩，归肾、胃经；具有清热解毒、活血散结、祛风利湿

之功效，临床上常用于治疗胃癌、乳腺癌、风湿性关节炎、淋巴

性结核、跌扑损伤、痈疖等疾病[1]。现代药理学研究表明，藤梨

根在抗肿瘤方面具有较好的药理活性[2]。本课题组前期对藤

梨根水提取物中的化学成分进行了系统研究，发现藤梨根水

提取物中含有大量的黄烷类、绿原酸类和香豆素类成分 [3-5]。

但目前尚无有关藤梨根中此3种成分含量的报道。因此，本课

题组采用高效液相色谱（HPLC）法对藤梨根中黄烷类代表成

分表儿茶素进行含量测定，旨在为藤梨根质量控制方法的完

善提供科学依据。

1 材料

1.1 仪器

1260 型 HPLC 仪，包括 G-1322C 型在线真空脱气机、

G-1311C型高压四元泵、G-4212B型二极管阵列检测器（DAD）

及Chemstation色谱工作站（美国Agilent公司）；BSA4235-CW

型电子天平（德国Sartorius公司）；KQ-300DE型数控超声波清

洗器（昆山市超声仪器有限公司，功率：300 W，频率：40 kHz）。

1.2 药品与试剂

藤梨根[北京华邈中药工程技术开发中心，产地：四川，批

号 ：209061；北京卫仁中药饮片厂 ，产地 ：浙江 ，批号 ：

113612101；北京同仁堂（亳州）饮片有限责任公司，产地：河

北，批号：001003287]，均经中日友好医院中药库唐永和药师鉴

定为猕猴桃科猕猴桃属植物中华猕猴桃的干燥根；表儿茶素

对照品（中日友好医院自制，纯度＞98％）；乙腈为色谱纯，其

他试剂均为分析纯，水为娃哈哈纯净水。

2 方法与结果

2.1 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：Kromasil C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）；流动相：乙

腈-0.2％乙酸溶液（15 ∶ 85，V/V）；流速：1.0 ml/min；检测波长：

210 nm；柱温：25 ℃；进样量：10 μl。在上述色谱条件下，表儿

茶素峰的保留时间为8.8 min，各组分分离良好，其他成分对测

定无干扰色谱，分离度＞1.5，理论板数以表儿茶素峰计不低于

3 000。色谱见图1。

2.2 溶液的制备

2.2.1 对照品溶液 精密称取表儿茶素对照品10.47 mg，置于

50 ml量瓶中，用50％甲醇溶解并定容，摇匀，即得。

2.2.2 供试品溶液 取样品细粉1.0 g，精密称定，置于100 ml

锥形瓶中，精密加入 50％甲醇 50 ml，称定质量，超声（功率：

300 W，频率：40 kHz）提取 30 min，放冷，再称定质量，用 50％

甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

2.2.3 空白对照溶液 精密移取50％甲醇50 ml，置于100 ml

锥形瓶中，称定质量，超声（功率：300 W，频率：40 kHz）提取

30 min，放冷，再称定质量，用50％甲醇补足减失的质量，摇匀，

滤过，取续滤液，即得。

2.3 线性关系考察

分别精密吸取“2.2.1”项下表儿茶素对照品溶液 0.5、1、2、

4、8 ml，置于 10 ml量瓶中，用 50％甲醇稀释至刻度，摇匀，制

成系列对照品溶液。分别精密吸取系列对照品溶液各 10 μl，

按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积。以表儿茶素的

峰面积（y）为纵坐标、质量浓度（x，μg/ml）为横坐标，进行线性

回归，得回归方程为 y＝75.076x+180.35（r＝0.999 9）。结果

表明，表儿茶素的检测质量浓度线性范围为 10.47～167.52

μg/ml。

2.4 精密度试验

精密吸取“2.2.1”项下表儿茶素对照品溶液适量，按“2.1”

项下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果，RSD＝1.35％

（n＝6），表明仪器精密度良好。

2.5 稳定性试验

取样品（批号：209061）细粉适量，按“2.2.2”项下方法配制

供试品溶液，分别于放置0、2、4、6、8、10、12 h时按“2.1”项下色

谱条件进样测定并记录峰面积。结果，RSD＝0.90％（n＝7），

表明供试品溶液在12 h内稳定性良好。

2.6 重复性试验

取样品（批号：209061）细粉适量，按“2.2.2”项下方法制备

供试品溶液 6份，按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面

积。结果，RSD＝1.54％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.7 加样回收率试验

精密称取已知表儿茶素含量的样品（批号：209061）细粉6

份，每份0.5 g，分别精密加入质量浓度为0.209 0 mg/ml的表儿

茶素对照品溶液5 ml，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，再

按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积并计算加样回收

率，结果见表1。

2.8 样品含量测定

分别称取不同产地和批号的样品细粉适量，各 3份，按

“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进
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图1 高效液相色谱图
A.空白对照；B.对照品；C.供试品；1.表儿茶素

Fig 1 HPLC chromatograms
A.blank control；B.reference substance；C.test sample；1.L-epicatechin
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样测定，按外标法计算样品中表儿茶素的含量，结果见表2。

表1 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 1 Results of sample recovery test（n＝6）

样品含量，mg

1.029 1

1.033 2

1.024 0

1.065 0

1.053 7

1.031 2

加入量，mg

1.045 0

1.045 0

1.045 0

1.045 0

1.045 0

1.045 0

测得量，mg

2.058 7

2.071 5

2.074 6

2.089 8

2.116 6

2.082 3

加样回收率，％
98.53

99.36

100.54

98.07

101.71

100.58

平均加样回收率，％

99.80

RSD，％

1.39

表2 样品含量测定结果（n＝3）

Tab 2 Results of contents determination of samples（n＝3）

样品产地
四川
浙江
河北

表儿茶素含量，mg/g

2.04

0.54

3.25

3 讨论

3.1 测定指标的选择

本课题组前期从藤梨根药材的水提取物中分离鉴定了多

个黄烷类单体成分，其中分离得到的表儿茶素较多[3-4]。且表

儿茶素具有多种药理活性，如抗肿瘤、抗氧化等[6-7]，是藤梨根

发挥药理作用的主要活性成分之一。同时，经过稳定性考察

发现，表儿茶素具有较好的稳定性，故本研究以黄烷类代表成

分表儿茶素含量为测定指标来控制藤梨根药材的质量。

3.2 提取方法的选择

在供试品溶液制备方面，笔者查阅相关文献，选取了50％

甲醇作为提取溶剂[8-9]，同时对提取方法（超声与回流）和提取

时间（30与 60 min）进行了考察。最终，采用 50％甲醇、超声

处理时间为 30 min 作为提取方法对藤梨根中表儿茶素进行

提取。

3.3 色谱条件的选择

表儿茶素结构中具有多个酚羟基，在溶剂中以游离型和

有机酸盐的形式共同存在，加入少量乙酸可使有机酸盐转化

为游离酸。因此，经预试验验证最终选用乙腈-0.2％乙酸溶液

（15 ∶ 85，V/V）作为流动相，且此流动相制备简便，样品各组分

分离度亦较好。本课题组还曾采用DAD在190～400 nm波长

范围对待测成分进行紫外扫描，结果表儿茶素在 210 nm波长

处有较大吸收，且基线平稳、图谱分离较好。故选择210 nm作

为检测波长。

3.4 启示

从含量测定结果可以看出，3个不同产地的藤梨根药材中

表儿茶素的含量在 0.54～3.25 mg/g之间，不同产地样品表儿

茶素含量相差较大，可在一定程度上说明地域因素对其影响

明显。

综上所述，本方法操作简便、结果准确，适用于藤梨根中

表儿茶素的含量测定。
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关于长治市三宝生化药业有限公司等4家企业复方肝浸膏片（胶囊）检出高含量铬的通告（2015年第106号）

近日，在国家药品抽验中，经西安市食品药品检验所检

验，发现标示为长治市三宝生化药业有限公司生产的复方肝

浸膏片（8批）、山东中泰药业有限公司生产的复方肝浸膏片（3

批）、陕西博森生物制药股份集团有限公司生产的复方肝浸膏

胶囊（2批）、重庆申高生化制药股份有限公司生产的复方肝浸

膏胶囊（1批）检出含有铬成分（胶囊壳铬含量符合规定），有10

个批次检出值在300～1 200 mg/kg，存在安全风险。

复方肝浸膏片（胶囊）属补血制剂，主要成分为铁元素，没

有规定铬的限量标准。为保障公众用药安全，国家食品药品

监督管理总局要求山西省、山东省、重庆市、陕西省食品药品

监督管理局监督上述4家企业立即停止生产，查清复方肝浸膏

片（胶囊）生产、销售情况和具体销售流向并及时向社会公布

相关信息，召回市场全部批次产品，并报告产生问题的原因。

调查处置情况于2016年1月10日前报告国家食品药品监督管

理总局。

各省（区、市）食品药品监督管理部门要监督行政区域内

的相关企业及单位立即停止销售和使用上述企业生产的复方

肝浸膏片（胶囊），并配合做好召回工作，发现患者服用该药后

出现不良反应及时报告。

国家食品药品监督管理总局已组织调查组进行调查，调

查情况及时向社会公布。

国家食品药品监督管理总局
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