
３３

Ｃｈｉｎａ Ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０１８年２月５日第２７卷第３期
Ｖｏｌ． ２７牞 Ｎｏ． ３牞 Ｆｅｂｒｕａｒｙ ５牞 ２０１８

第一作者：王祁民，男，硕士研究生，主管药师，研究方向为医院药学，（电话）０３１１ － ８５９８８０７６（电子信箱）ｌｉｔｔｌｅｂｅａｒ＿ｃｈａｏ＠ ｓｉｎａ． ｃｏｍ。

消癌平注射液为通关藤（乌骨藤）的根、藤茎提取物
制成的水溶液，具有止咳平喘、清热解毒、化痰软坚等功
效，主要用于治疗肺癌、胃癌、肝癌、食道癌等各种恶性
肿瘤犤 １ － ３ 犦，疗效较好，但仍见不良反应报道犤 ４ 犦，因此需要
对其成分进行分析。消癌平注射液含多种成分，包括酚
酸类、Ｃ２１甾体苷类、甾醇／环醇类、多糖类、三萜类化合
物等，近年的研究显示，其主要活性成分为甾体苷类化
合物犤 ５ 犦。本研究中采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法测定其
中通关藤苷Ｇ的含量。现报道如下。
１ 仪器与试药

仪器：Ｗａｔｅｒｓ ２６９５高效液相色谱仪，Ｗａｔｅｒｓ ２４８７紫
外检测器（美国Ｗａｔｅｒｓ公司）；ＰＨｓ － ３ｃ型电子ｐＨ计
（上海雷磁仪器厂）；ＡＢ２０４ － Ｓ型电子分析天平（瑞士
Ｍｅｔｔｌｅｒ Ｔｏｌｅｄｏ仪器有限公司）；ＫＱ３２００型医用超声波清
洗器（昆山市超声仪器有限公司）；雷勃尔ＬＧ１６ － Ｂ型
高速离心机（北京雷勃尔离心机有限公司）。

试药：通关藤苷Ｇ对照品（北京北纳创联生物技术研
究院，批号为１６０１０３，纯度＞９８％）；消癌平注射液（南京圣
和制药股份有限公司，国药准字Ｚ２００２５８６８，批号分别为
２０１６０３１１１，２０１６０３０２１，２０１６０４１９１，规格为每支２０ ｍＬ）；
甲醇、乙腈为色谱纯（美国Ｍｅｒｋ公司），水为纯净水。
２ 方法与结果
２． １ 色谱条件

色谱柱：Ｓｙｍｍｅｔｒｙ Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ）；

流动相：乙腈－ ０． １％磷酸水溶液牗 ４５ ∶ ５５ 牘；检测波长：
２３０ ｎｍ；流速：１ ｍＬ ／ ｍｉｎ；柱温：２５ ℃；进样量：２０ μＬ。
２． ２ 溶液制备

取消癌平注射液，用微孔滤膜（０． ４５ μｍ）滤过，离
心（１２ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ）１０ ｍｉｎ，取上清液作为供试品溶液。取
通关藤苷Ｇ对照品１３． ４ ｍｇ，精密称定，置１０ ｍＬ容量
瓶中，用甲醇溶解并定容，得通关藤苷Ｇ质量浓度为
１． ３４ ｇ ／ Ｌ的对照品溶液。
２． ３ 方法学考察

专属性考察：取对照品溶液适量，用甲醇稀释，得
质量浓度为６７ μｇ ／ ｍＬ的对照品溶液。分别精密吸取
上述对照品溶液、供试品溶液及阴性对照溶液（甲醇）
各２０ μＬ，进样测定。结果显示，阴性对照无干扰。色谱
图见图１。

标准曲线绘制：精密量取对照品溶液，用甲醇稀释
成质量浓度为４，６，８，１０，２０，４０，６０，８０ μｇ ／ ｍＬ的系列
溶液，按拟订色谱条件进样测定，记录色谱图。以色谱峰
面积（Ｙ）为纵坐标、待测物质量浓度（Ｘ）为横坐标绘制
标准曲线，得回归方程Ｙ ＝ ５ × １０６ Ｘ － ６ ０１１． ７（ｒ ＝
０． ９９９ ４）。结果表明，通关藤苷Ｇ质量浓度在４ ～
８０ μｇ ／ ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取对照品溶液适量，制备成通关藤苷Ｇ
低、中、高质量浓度（２０． １，３３． ５，４０． ２ μｇ ／ ｍＬ）的对照品
溶液，分别重复进样６次，记录峰面积。结果低、中、高质
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高效液相色谱法测定消癌平注射液中通关藤苷Ｇ含量
王祁民，马银玲，李 颖，安 静

（河北省人民医院药学部，河北石家庄０５００５１）
摘要：目的建立测定消癌平注射液中通关藤苷Ｇ含量的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法。方法色谱柱采用Ｓｙｍｍｅｔｒｙ Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，
５ μｍ），流动相为乙腈－ ０． １％磷酸水溶液牗 ４５ ∶ ５５ 牘，等度洗脱，流速为１ ｍＬ ／ ｍｉｎ，检测波长为２３０ ｎｍ，柱温为２５ ℃，进样量为２０ μＬ。
结果通关藤苷Ｇ质量浓度在４ ～ ８０ μｇ ／ ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好；平均加样回收率为９８． ５８％，ＲＳＤ为０． ９９％（ｎ ＝ ９）。
结论该方法准确、简便、可靠，可为消癌平注射液的质量控制提供参考。
关键词：高效液相色谱法；消癌平注射液；通关藤苷Ｇ；含量测定

中图分类号：Ｒ２８４． １；Ｒ２８６． ０ 文献标识码：Ａ 文章编号：１００６ － ４９３１ 牗２０１８ 牘０３ － ００３３ － ０２
Ｃｏｎｔｅｎｔ Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ Ｔｅｎａｃｉｓｓｏｓｉｄｅ Ｇ ｉｎ Ｘｉａｏａｉｐｉｎｇ Ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ ｂｙ ＨＰＬＣ

Ｗａｎｇ Ｑｉｍｉｎ牞 Ｍａ Ｙｉｎｌｉｎｇ牞 Ｌｉ Ｙｉｎｇ牞 Ａｎ Ｊｉｎｇ
牗 Ｄｅｐａｒｔｍｅｎｔ ｏｆ Ｐｈａｒｍａｃｙ牞 Ｈｅｂｅｉ Ｇｅｎｅｒａｌ Ｈｏｓｐｉｔａｌ牞 Ｓｈｉｊｉａｚｈｕａｎｇ牞 Ｈｅｂｅｉ牞 Ｃｈｉｎａ ０５００５１ 牘

Ａｂｓｔｒａｃｔ牶 Ｏｂｊｅｃｔｉｖｅ Ｔｏ ｅｓｔａｂｌｉｓｈ ａｎ ＨＰＬＣ ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｒ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｔｅｎａｃｉｓｓｏｓｉｄｅ Ｇ ｉｎ Ｘｉａｏａｉｐｉｎｇ Ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ． Ｍｅｔｈｏｄｓ
Ｓｙｍｍｅｔｒｙ Ｃ１８ ｃｏｌｕｍｎ 牗２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ牞 ５ μｍ牘 ｗａｓ ａｄｏｐｔｅｄ牞 ｔｈｅ ｍｏｂｉｌｅ ｐｈａｓｅ ｗａｓ ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ － ０． １％ ｐｈｏｓｐｈｏｒｉｃ － ａｃｉｄ ｗａｔｅｒ ｓｏｌｕｔｉｏｎ
牗４５ ∶ ５５ 牘 ｗｉｔｈ ｉｓｏｃｒａｔｉｃ ｅｌｕｔｉｏｎ牞 ｔｈｅ ｆｌｏｗ ｒａｔｅ ｗａｓ １ ｍＬ ／ ｍｉｎ牞 ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ ｗａｓ ２３０ ｎｍ牞 ｔｈｅ ｃｏｌｕｍｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｗａｓ ２５ ℃ 牞
ａｎｄ ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅ ｓｉｚｅ ｗａｓ ２０ μＬ． Ｒｅｓｕｌｔｓ Ｔｈｅ ｔｅｎａｃｉｓｓｏｓｉｄｅ Ｇ ｈａｄ ｇｏｏｄ ｌｉｎｅａｒ ｒａｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｉｎ ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ｏｆ ４ － ８０ μｇ ／ ｍＬ． Ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ
ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｒａｔｅ ｗａｓ ９８． ８５％ 牞 ＲＳＤ ｗａｓ ０． ９９％ 牗 ｎ ＝ ９牘． Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ ｉｓ ａｃｃｕｒａｔｅ牞 ｓｉｍｐｌｅ ａｎｄ ｒｅｌｉａｂｌｅ牞 ｗｈｉｃｈ ｃａｎ ｐｒｏｖｉｄｅ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ
ｆｏｒ ｔｈｅ ｑｕａｌｉｔｙ ｃｏｎｔｒｏｌ ｏｆ Ｘｉａｏａｉｐｉｎｇ Ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ．
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ牶ＨＰＬＣ牷 Ｘｉａｏａｉｐｉｎｇ Ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ牷 ｔｅｎａｃｉｓｓｏｓｉｄｅ Ｇ牷 ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

·研究·
Ｄｒｕｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ



３４

Ｃｈｉｎａ Ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０１８年２月５日第２７卷第３期
Ｖｏｌ． ２７牞 Ｎｏ． ３牞 Ｆｅｂｒｕａｒｙ ５牞 ２０１８

１． 通关藤苷Ｇ
Ａ． 对照品溶液 Ｂ． 供试品溶液 Ｃ． 阴性对照溶液

图１ 高效液相色谱图

表１ 通关藤苷Ｇ加样回收试验结果牗 ｎ ＝ ９ 牘
样品含量（μｇ）
１０． ０２
１０． ０２
１０． ０２
１０． ０２
１０． ０２
１０． ０２
１０． ０２
１０． ０２
１０． ０２

加入量（μｇ）
６． ６８
６． ６８
６． ６８
１０． １０
１０． １０
１０． １０
１３． ４２
１３． ４２
１３． ４２

测得量（μｇ）
１６． ６５
１６． ４７
１６． ５７
１９． ９９
１９． ８９
２０． ０７
２３． ２７
２３． ３７
２３． ３３

回收率牗％ 牘
９９． ２５
９６． ５６
９８． ０５
９８． ７１
９７． ７２
９９． ５１
９８． ７３
９９． ４８
９９． １８

Ｘ 牗％ 牘

９８． ５８

ＲＳＤ 牗％ 牘

０． ９９

量浓度对照品溶液的ＲＳＤ分别为１． ３６％，１． ７９％和
２． １１％（ｎ ＝ ６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一供试品溶液，分别于０，２，４，６，８，
１２ ｈ时按拟订色谱条件进样测定，记录峰面积。结果的
ＲＳＤ为２． ０５％（ｎ ＝ ６），表明供试品溶液在１２ ｈ内稳定。
重复性试验：取同一批（批号为２０１６０３０２１）样品

６份，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件进样测定。
结果的ＲＳＤ为１． ４２％（ｎ ＝ ６），表明方法重复性良好。

耐用性试验：取同一批（批号为２０１６０３０２１）样品，
改变流动相中磷酸含量（分别为０． ０５％ ，０． １％ ，
０． １５％）后进行测定，结果的ＲＳＤ为１． ８３％（ｎ ＝ ６）；改
变柱温（分别为２０ ℃，２５ ℃，３０ ℃）后进行测定，结果的
ＲＳＤ为１． ３２％（ｎ ＝ ６）；按拟订色谱条件，分别用色谱
柱Ｓｙｍｍｅｔｒｙ Ｃ１８ 柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ），Ｋｒｏｍｉｓｉｌ
Ｃ１８柱牗 ２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ），Ｐｈｅｎｏｍｅ － ｎｅｘ Ｇｅｍｉｎｉ
Ｃ１８柱牗 ２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ牘进行测定，结果的ＲＳＤ
为１． ７８％（ｎ ＝ ６）。结果表明该方法试验耐用性良好。

加样回收试验：取供试品溶液适量，共９份，分别加
入同体积低、中、高质量浓度（６． ７，１０． １，１３． ４ μｇ ／ ｍＬ）
对照品溶液，分别精密吸取混合溶液２０ μＬ，注入色谱
仪，测定，以峰面积计算回收率。结果见表１。
２． ４ 样品含量测定

取３批样品，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条
件进样测定峰面积，计算含量。结果３批（批号分别为

２０１６０３１１１，２０１６０３０２１，２０１６０４１９１）样品通关藤苷Ｇ含
量分别为９． ９８，１０． ０２，１０． ０７ μｇ ／ ｍＬ。
３ 讨论

经全波长扫描，通关藤苷Ｇ的最大吸收波长为
２３０ ｎｍ，因此确定２３０ ｎｍ为检测波长。流动相筛选发
现，以乙腈－水（４５ ∶ ５５）等度洗脱时，对照品溶液中通
关藤苷Ｇ出峰较好，但供试品溶液中的通关藤苷Ｇ与
相邻色谱峰分离度较差；以乙腈－ ０． １％磷酸水溶液
（４５ ∶ ５５）为流动相时，通关藤苷Ｇ色谱峰与相邻峰分离
好（分离度大于１． ５），故最终选定等度洗脱。

消癌平注射液含有甾体皂苷、酚酸、萜类、多糖等多
种成分犤６ 犦，Ｃ２１甾体皂苷是其主要活性成分犤７ 犦。目前，从通
关藤药材中提取分离出的Ｃ２１甾体皂苷达５０多种犤 ８ 犦，
Ｃ２１甾体皂苷是一类苷元为孕甾烷衍生物与２ －去氧
糖等形成的苷，广泛分布于龙胆科、薯蓣科、毛茛科、夹
竹桃科、萝科等植物。通关藤苷Ｇ在通关藤药材中有
一定含量，但在消癌平注射液中的含量需要建立可行的
方法测定才能明确，结合预试验结果，最终选择通关藤
苷Ｇ作为消癌平注射液含量测定的指标成分。
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