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摘要：目的建立测定消癌平片中通关藤苷Ｇ含量的高效液相色谱法。方法色谱柱为Ｓｙｍｍｅｔｒｙ Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ），流动
相为乙腈－ ０． １％磷酸溶液牗 ５５ ∶ ４５，Ｖ ／ Ｖ 牘，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
量浓度线性范围为２ ～ １００ μｇ ／ ｍＬ；加样回收率为９７． ５０％ ～ ９９． ００％，ＲＳＤ为０． ７３％（ｎ ＝ ９）。结论该方法可靠、简便、准确，可用于消
癌平片的质量控制。
关键词：高效液相色谱法；消癌平片；通关藤苷Ｇ；含量测定；质量控制
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消癌平片由摩罗科植物通关藤（乌骨藤）干燥藤茎
水提后经现代工艺制得，具有抗癌、消炎、平喘作用，目
前临床主要用于治疗肝癌、肺癌、食管癌等恶性肿瘤犤１ － ６ 犦。
消癌平片药品质量标准含量测定仅以绿原酸一种成分
为指标犤 ７ 犦，但绿原酸存在于多种中药中，特异性不强。通
关藤及消癌平中主要活性成分均为Ｃ２１甾体皂苷类物
质牗包括通关藤苷Ｇ牘 犤８ － ９ 犦。本试验中采用高效液相色谱
（ＨＰＬＣ）法测定消癌平片中通关藤苷Ｇ含量，为消癌平
片的质量控制提供参考。现报道如下。
１ 仪器与试药
１． １ 仪器

Ｗａｔｅｒｓ ２６９５型高效液相色谱仪，配备有２４８７型紫
外检测器（美国Ｗａｔｅｒｓ公司）；ＡＢ２０４ － Ｓ型电子分析天
平牗瑞士Ｍｅｔｔｌｅｒ Ｔｏｌｅｄｏ仪器有限公司）；ＫＱ３２００型超声
波清洗器（昆山超声仪器厂有限公司牘。
１． ２ 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１６０１０４，纯度大于９８％）；消癌平片牗烟台东诚大
洋制药有限公司，批号分别为２０１５０３０１，２０１５０６１１，
２０１６０１１４，规格为每片０． ３ ｇ 牘；甲醇、乙腈为色谱纯，其

余试剂均为分析纯，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％磷酸溶液牗５５ ∶ ４５，Ｖ ／ Ｖ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

供试品溶液：取消癌平片，去除糖衣，研细，取０． ５５ ｇ，
精密称定，置分液漏斗中，加入三氯甲烷６ ｍＬ、水２４ ｍＬ，
摇匀，静置，取有机层，连续萃取３次，将所制得溶液蒸
干，用甲醇复溶，并定容至１０ ｍＬ，经０． ２２ μｍ微膜滤
过，取续滤液，即得。

对照品溶液：称取通关藤苷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 ｍｇ ／ ｍＬ的对照品溶液。
２． ３ 方法学考察

专属性考察：取２． ２项下对照品溶液适量，用甲醇
稀释，制成通关藤苷Ｇ质量浓度为６７ μｇ ／ ｍＬ的对照品
溶液。按拟订色谱条件进样对照品溶液、供试品溶液及
阴性对照品（甲醇）溶液进行分析，色谱图见图１。
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表１ 加样回收试验结果（ｎ ＝ ９）
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图１ 高效液相色谱图
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线性关系考察：精密量取２． ２项下对照品溶液，用甲
醇稀释成系列质量浓度牗２，４，８，２０，４０，６０，８０，１００μｇ ／ ｍＬ牘
的对照品溶液，按拟订色谱条件进样分析，记录色谱图。
以通关藤苷Ｇ色谱峰面积（Ｙ）为纵坐标、质量浓度（Ｘ）
为横坐标进行线性回归，得回归方程Ｙ ＝ ５ × １０６ Ｘ －
６ ０４８，ｒ ＝ ０． ９９９ ５（ｎ ＝ ８）。结果表明，通关藤苷Ｇ质量
浓度在２ ～ １００ μｇ ／ ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取２． ２项下对照品溶液适量，加甲
醇制成通关藤苷Ｇ低、中、高质量浓度（２０． ０，４０． ０，
６０． ０ μｇ ／ ｍＬ）的对照品溶液，各分别重复进样６次，记
录峰面积。结果的ＲＳＤ分别为０． ７６％，１． ７１％，１． ２７％
（ｎ ＝ ６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：室温下取供试品（样品批号为２０１５０３０１）
溶液，分别于０，１，３，６，９，１２，２４ ｈ时进样测定，记录峰
面积。结果的ＲＳＤ为０． ８２％（ｎ ＝ ７），表明室温下供试
品溶液在２４ ｈ内稳定。

重复性试验：取同批（批号为２０１５０３０１）样品粉末，
６份，按２． ２项下方法制备供试品溶液，按拟订色谱条
件进样测定。结果的ＲＳＤ为１． ８４％（ｎ ＝ ６），表明方法
重复性良好。

加样回收试验：称取样品粉末３００ ｍｇ，９份，精密称
定，分别加入对照品适量，依法制备供试品溶液，按拟订
色谱条件进样测定，计算回收率。结果见表１。
２． ４ 样品含量测定

取３批次样品，依法制备供试品溶液，按拟订色谱

条件进样测定，计算含量。结果批号为２０１５０３０１，
２０１５０６１１，２０１６０１１４的消癌平片中通关藤苷Ｇ含量分
别为每片３９． ８，３９． ４，４０． １ μｇ。
３ 讨论
３． １ 检测方法选择

全波长扫描显示，通关藤苷Ｇ最大吸收波长为２３０ ｎｍ，
以此确定２３０ ｎｍ为本试验检测波长。预试验中流动相
曾采用乙腈－水等度洗脱，通关藤苷Ｇ分离度较差；选
用乙腈－ ０． １％磷酸溶液（５５ ∶ ４５，Ｖ ／ Ｖ）为流动相时通
关藤苷Ｇ峰与相邻峰分离好，基线稳定，最终采用乙
腈－ ０． １％磷酸溶液（５５ ∶ ４５，Ｖ ／ Ｖ）洗脱。
３． ２ 质量控制指标选择

通关藤及其制剂消癌平中成分较复杂，含有Ｃ２１
甾体苷类化合物、三萜皂苷类化合物、多糖类化合物、酚
酸类化合物、生物碱类化合物、甾醇／环醇类化合物、挥
发油等化学成分犤 ８ － ９ 犦。前些年的文献多报道其酚酸类成
分，徐佳佳等犤 １０ 犦、刘峰群等犤 １１ 犦、潘成学等犤 １２ 犦曾报道通关
藤及消癌平中绿原酸等酚酸含量。绿原酸在忍冬科忍冬
属、菊科蒿属等植物（如菊花、杜仲、咖啡、金银花等）中
含量都非常高。此外，一些水果和蔬菜（如菠菜、马铃薯、
胡萝卜等）中也含有绿原酸等酚酸成分。随着研究的深
入，学者发现通关藤及消癌平抗肿瘤主要活性成分为其
中Ｃ２１甾体苷类化合物犤 ８ － ９ 犦，如通关藤苷、通光素等。目
前从通关藤中鉴定分离的Ｃ２１甾体苷有５０多种犤 １３ 犦，通
关藤苷对人胃癌细胞ＳＧＣ － ７９０１、小鼠移植Ｓ１８０细胞、
小鼠移植Ｐ３８８细胞有显著的体内抑制作用犤 １４ 犦；对人宫颈
腺癌荷瘤裸鼠的肿瘤生长增殖均有抑制作用犤 １５ 犦；可抑
制肝癌细胞增殖，减少甲胎蛋白分泌犤 １６ 犦；对对乙酰氨基
酚诱导的肝损伤有一定保护作用，其机制可能与其减少
自由基产生、提高抗氧化物酶活性有关犤 １７ 犦；对ＣＣｌ４诱导
的肝纤维化模型大鼠有显著的保护作用，其机制可能与
抗氧化及抑制ＴＧＦ － β１ ／ Ｓｍａｄ信号通路相关犤 １８ 犦。有必要
建立以通关藤苷为指标的消癌平片质量控制方法，本研


