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摘要# 目的!建立/QI-法同时测定抗癌平丸 "半枝莲) 肿节风) 白花蛇舌草’ 等# 中野黄芩苷) 野黄芩素) 反丁烯
二酸) 异嗪皮啶) 落新妇苷) 鸡屎藤次苷甲酯) 车叶草苷酸) 车叶草苷的含有量( 方法!该药物 +(!甲醇提取液的分
析采用GL56DEBS-*-"1色谱柱 "%K) 33n#+( 33’ + "3#* 流动相乙腈*(K"!磷酸’ 梯度洗脱* 体积流量 (K0 3IM35E*
柱温 $( f* 检测波长 #"() #$1) $$+) $%% E3( 结果!1 种成分在各自范围内线性关系良好 "(g(K000 (#’ 平均加样
回收率 0)K10!c"((K"#!’ O,J(K’0!c"K’"!( 结论!该方法简便准确’ 重复性好’ 可用于抗癌平丸的质量控制(
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!!抗癌平丸收载于 ,中华人民共和国卫生部药
品标准 "中药成方制剂#- 第二十册’ 临床上主要
用于热毒瘀血壅滞肠胃所致的胃癌) 食道癌) 贲门
癌) 直肠癌等消化道癌症的治疗$"% ( 该制剂由半
枝莲) 肿节风) 白花蛇舌草) 珍珠菜) 藤梨根) 香
茶菜) 蛇莓) 兰香草) 石上柏) 蟾酥 "( 味中药材
加工而成’ 其中半枝莲清热解毒) 化瘀止痛’ 为君
药* 肿节风清热凉血) 活血通络’ 珍珠菜) 香茶菜
清热解毒) 活血散瘀’ 藤梨根清热解毒消肿’ 共为
臣药* 白花蛇舌草) 石上柏清热解毒’ 蛇莓清热凉

血) 消肿解毒’ 兰香草活血散瘀’ 蟾酥解毒止痛’
共为佐药’ 诸药合用’ 共奏清热解毒) 散瘀止痛之
功效$#% ( 抗癌平丸对结直肠癌术后 HVIHVY方案
化疗患者效果显著’ 能有效改善临床症状及生活质
量$$% * 联合 SG-2治疗中晚期肝癌) 联合 H2J方
案治疗晚期胃癌的作用显著$%*)% ’ 但现行标准未对
方中成分进行定量测定* 仅潘玲$’%采用/QI-法测
定半枝莲中野黄芩苷的含有量* 孙瑶$1% ) 董小平
等$0%对肿节风中异嗪皮啶进行定量控制( 为了保
证抗癌平丸质量的稳定性和临床疗效的均一性’ 本
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实验选择方中君药半枝莲的代表性成分野黄芩苷)
野黄芩素* 臣药肿节风的代表性成分反丁烯二酸)
异嗪皮啶) 落新妇苷* 佐药白花蛇舌草的代表性成
分鸡屎藤次苷甲酯) 车叶草苷酸) 车叶草苷作为指
标成分’ 采用/QI-法同时测定其含有量’ 为该制
剂质量评价提供有力的数据支持(
HI仪器与试药

GL56DEB"#(( 高效液相色谱仪 "美国安捷伦科
技公司#* a2"++JZ电子天平 "十万分之一’ 瑞
士梅特勒*托利多公司#* dm*#+(JP数控超声波清
洗器 "昆山市超声仪器有限公司#( 抗癌平丸 "每
瓶装 " L’ 批号 ")(’#"") ")(0"%") "’($"0"# 购
于江苏鹏鹞药业有限公司( 野黄芩苷 """(1%#*
#("+(1#) 反丁烯二酸 """"+%"*#(""(##) 异嗪皮
啶 """(1$’*#(")(1#) 落新妇苷 """"’01*#("+(%#
对照品购于中国食品药品检定研究院* 野黄芩素
"+#0*+$*$#) 鸡屎藤次苷甲酯 ""##%"$*("*1#) 车
叶草苷酸 "#+$)1*""*(#) 车叶草苷 ""%#+0*%+*"#
对照品购于南京森贝伽生物科技有限公司( 乙腈为
色谱纯* 其他试剂均为分析纯(
JI方法与结果
#K"!对照品溶液制备!精密称取野黄芩苷) 野黄
芩素) 反丁烯二酸) 异嗪皮啶) 落新妇苷) 鸡屎藤
次苷甲酯) 车叶草苷酸) 车叶草苷对照品适量’
+(!甲醇分别制成 0K+")) +K"0%) (K’0#) (K$+%)
(K%$#) (K+$1) (K$1)) (K%01 3LM3I贮备液’ 精
密吸取适量’ 置于同一 +( 3I量瓶中’ +(!甲醇分
别制成 %’+K1) #+0K’) $0K)) "’K’) #"K)) #)K0)
"0K$) #%K0 "LM3I溶液’ 即得(
#K#!供试品溶液制备!取丸剂适量’ 研细’ 过 1(
目筛’ 精密称取约 "K( L’ 置于具塞锥形瓶中’ 精
密加入 +( 3I+(!甲醇’ 称定质量’ 超声提取
$( 35E’ 放冷’ 擦干外壁’ +(!甲醇补足减失的质
量’ 摇匀’ 过滤’ 取续滤液’ 即得(
#K$!阴性供试品溶液制备!严格按照丸剂处方和
生产工艺’ 分别制备缺半枝莲) 肿节风) 白花蛇舌
草的阴性供试品’ 按 . $K# / 项下方法制备’
即得(
#K%!色谱条件与系统适用性试验!GL56DEBS-*-"1
色谱柱 "%K) 33n#+( 33’ + "3#* 流动相乙腈
"G# *(K"!磷酸 "P#’ 梯度洗脱 "( c"$ 35E’
")K(!G* "$ c## 35E’ ")K(! c#’K(!G* ## c
$+ 35E’ #’K(! c$+K(!G* $+ c%) 35E’ $+K(! c
%(K(!G* %) c++ 35E’ %(K(! c")K(!G#* ( c

## 35E在 $$+ E3$’’"(*""%波长下检测野黄芩苷) 野黄
芩素’ ## c$( 35E 在 #"( E3$"#*"$%波长下检测反丁
烯二酸’ $( c$+ 35E在 $%% E3$1’"#’"%%波长下检测异
嗪皮啶) 落新妇苷’ $+ c++ 35E 在#$1 E3$"+*")%波
长下检测鸡屎藤次苷甲酯) 车叶草苷酸) 车叶草
苷* 体积流量 (K0 3IM35E* 柱温$( f* 进样量
"( "I’ 色谱图见图 "( 由图可知’ 各成分色谱峰
分离度良好 " g"K+#’ 理论塔板数均不低于$ +((’
阴性无干扰(
#K+!方法学考察
#K+K"!线性关系考察!精密吸取 .#K"/ 项下贮
备液各 #K( 3I’ +({甲醇稀释至 #( 3I’ 摇匀’ 作
为线性回归混标溶液 "’ 精密量取适量’ +(!甲醇
分别稀释 #) +) "() "+) #( 倍’ 作为线性回归混
标溶液 #) $) %) +) )’ 在 .#K%/ 项色谱条件下
进样测定( 以质量浓度为横坐标 "1#’ 峰面积为
纵坐标 "]# 进行线性回归’ 结果见表 "’ 可知各
成分在各自范围内线性关系良好(

表 HI各成分线性关系
*+LMHIC#-&+44&3+(#"-),#N)"%8+4#"0)’"-)(#(0&-()

成分 回归方程
线性范围M

""L03Ii"#
(

野黄芩苷 ]_’K#$" 1 n"(+1e#$0K% %’K+1 c0+"K)( (K000 0

野黄芩素 ]_+K0’% ) n"(+1e%(+K’ #+K0’ c+"0K%( (K000 )

反丁烯二酸 ]_"K0$% ’ n"()1i#’(K1 $K0) c’0K#( (K000 +

异嗪皮啶 ]_1K$+% 1 n"(+1e"1+K$ "K’’ c$+K%( (K000 ’

落新妇苷 ]_0K1$% ’ n"(+1e#))K( #K") c%$K#( (K000 $

鸡屎藤次苷甲酯 ]_"K$(# 0 n"()1e#")K1 #K)0 c+$K1( (K000 )

车叶草苷酸 ]_0K(+’ $ n"(+1i$$$K" "K0$ c$1K)( (K000 +

车叶草苷 ]_"K#(+ " n"()1i%+’K+ #K%0 c%0K1( (K000 1

#K+K#!精密度试验!取 .#K"/ 项下对照品溶液’
在 .#K%/ 项色谱条件下进样测定 ) 次’ 测得野黄
芩苷) 野黄芩素) 反丁烯二酸) 异嗪皮啶) 落新妇
苷) 鸡屎藤次苷甲酯) 车叶草苷酸) 车叶草苷峰面
积O,J分别为 (K+"!) (K)+!) (K1#!) "K"1!)
"K%$!) "K((!) "K($!) (K0)!’ 表明仪器精密
度良好(
#K+K$!重复性试验!取丸剂 "批号 ")(’#""# 适
量’ 按 .#K#/ 项下方法制备供试品溶液 ) 份’ 在
.#K%/ 项色谱条件下进样测定’ 测得野黄芩苷)
野黄芩素) 反丁烯二酸) 异嗪皮啶) 落新妇苷) 鸡
屎藤次苷甲酯) 车叶草苷酸) 车叶草苷含有量
O,J分别为 (K1$!) (K0)!) "K"(!) (K$#!)
"K"’!) (K00!) "K$"!) "K#+!’ 表明该方法重
复性良好(

$+’"

#("1 年 1 月
第 %( 卷!第 1 期

中 成 药
-75EDUDS[4?5B5>E46Q4BDEBaD?5=5ED

GCLCUB#("1
b>6&%(!F>&1



"&野黄芩苷!#&野黄芩素!$&反丁烯二酸!%&异嗪皮啶

+&落新妇苷!)&鸡屎藤次苷甲酯!’&车叶草苷酸!1&车叶草苷

"&U=CBD664[5ED!#&U=CBD664[D5E!$&\CE34[5=4=5?!%&5U>\[4A5?5E

+&4UB56̂5E!)&3DB796;4D?D[>U5?4BD!’&4U;D[C6>U5?5=4=5?!1&4U;D[C*

6>U5?D

图 HI各成分/2C=色谱图
S#.MHI/2C=’,4"K+(".4+K)"%8+4#"0)’"-)(#(0&-()

#K+K%!稳定性试验!取丸剂 "批号 ")(’#""# 适
量’ 按 .#K#/ 项下方法制备供试品溶液’ 室温下
于 () #) %) 1) "#) ") 7在 .#K%/ 项色谱条件下
进样测定’ 测得野黄芩苷) 野黄芩素) 反丁烯二
酸) 异嗪皮啶) 落新妇苷) 鸡屎藤次苷甲酯) 车叶
草苷酸) 车叶草苷峰面积 O,J分别为 (K++!)
(K’#!) (K0"!) "K%’!) "K#+!) "K""!)
"K$$!) "K#(!’ 表明供试品溶液在 ") 7 内稳定
性良好(
#K+K+!加样回收率试验!精密称取野黄芩苷) 野
黄芩素) 反丁烯二酸) 异嗪皮啶) 落新妇苷) 鸡屎
藤次苷甲酯) 车叶草苷酸) 车叶草苷对照品适量’
+(!甲醇分别制成 #K"+0) #K(’#) "K(’+) (K$1))
(K+1") (K’"0) (K%)$) (K)#) 3LM3I对照品溶液(
取含有量已知的丸剂 "批号 ")(’#""# 适量’ 研
细’ 过 1( 目筛’ 精密称取 ) 份’ 每份约 (K+ L’ 置
于具塞锥形瓶中’ 按 " o" 比例加入适量对照品溶
液’ 按 . #K# / 项下方法制备供试品溶液’ 在
.#K%/ 项色谱条件下进样测定( 结果’ 各成分平
均加 样 回 收 率 分 别 为 "((K"#!) 01K+0!)
0’K01!) 0)K10!) 0’K+%!) 01K"+!) 01K%’!)
00K#’!’ O,J分别为 (K’0!) "K)+!) "K()!)
(K1’!) "K%)!) "K#’!) "K’"!) (K01!(
#K+K)!样品含有量测定!取 $ 批丸剂’ 按 .#K#/
项下方法制备供试品溶液’ 在 .#K%/ 项色谱条件
下进样测定’ 计算含有量’ 结果见表 #(

表 JI各成分含有量测定结果 %K.b.& #QO’
!!*+LMJ I<&)03()"%’"-(&-(!&(&4K#-+(#"-"%8+4#"0)

’"-)(#(0&-()%K.b.& #QO’

成分
批号

")(’#"" ")(0"%" "’($"0"
野黄芩苷 #+K0$) #’K##) #)K0+(
野黄芩素 "#K%"0 ""K$1# ""K+(’
反丁烯二酸 #K"%% #K#(# "K0’"
异嗪皮啶 (K’’" (K’(% (K1(+
落新妇苷 "K"+0 "K#(( "K(+)
鸡屎藤次苷甲酯 "K%$) "K++$ "K#00
车叶草苷酸 (K0$# (K1%) (K0)0
车叶草苷 "K#%1 "K"%0 "K#0’

OI讨论
$K"!流动相筛选!本实验以野黄芩苷) 野黄芩素)
反丁烯二酸) 异嗪皮啶) 落新妇苷) 鸡屎藤次苷甲
酯) 车叶草苷酸) 车叶草苷分离效果和色谱峰基线
平稳情况为指标’ 考察了甲醇*水) 乙腈*水) 甲醇*
磷酸$"(% ) 乙腈*磷酸$1’"#’"+% ) 乙腈*冰醋酸$’’"(% ’ 发
现乙腈*磷酸体系最理想( 在此基础上’ 又对磷酸
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体积分数 "(K(+!$"+% ) (K"!$1’"#% # 进行比较’ 同
时摸索流动相梯度洗脱比例’ 最终确定以乙腈*
(K"!磷酸为流动相’ 按 .#K% / 项下比例梯度
洗脱(
$K#!供试品溶液制备方法筛选!本实验考察了不
同提取溶剂 " $(!甲醇$")% ) +(! 甲醇$"+% ) 甲
醇$1% ) $(!乙醇$"%% ) +(!乙醇$"#% ) 乙醇$"$% # 对
各成分提取率和色谱峰分离情况的影响’ 发现以
+(!甲醇为提取溶剂时各成分提取率最高’ 而且均
能达到有效分离( 在此基础上’ 以各成分提取率和
操作便捷性为指标’ 又对提取方式 "超声提取)
水浴回流) 索氏提取# 和提取时间 " "+) $()
%+ 35E# 进行比较’ 最终确定供试品溶液制备方法
为 +(!甲醇超声提取 $( 35E(
UI结论

本实验建立/QI-法同时测定抗癌平丸中野黄
芩苷) 野黄芩素) 反丁烯二酸) 异嗪皮啶) 落新妇
苷) 鸡屎藤次苷甲酯) 车叶草苷酸) 车叶草苷的含
有量’ 该方法简便快捷’ 灵敏度较高’ 重复性好’
可用于该制剂的质量控制(
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