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桔贝合剂质量标准提升研究Δ
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摘 要 目的 提升桔贝合剂的质量标准。方法 采用三硝基苯酚与氢氰酸的化学反应鉴别苦杏仁水；采用薄层色谱（TLC）法定

性鉴别桔贝合剂中桔梗、浙贝母、黄芩、枇杷叶、甘草；采用高效液相色谱（HPLC）法同时测定该制剂中苦杏仁苷、黄芩苷、汉黄芩

苷、甘草酸铵4种成分的含量。结果 三硝基苯酚试纸显砖红色。5味药材的TLC斑点清晰，阴性对照无干扰。苦杏仁苷、黄芩苷、

汉黄芩苷和甘草酸铵的进样量线性范围分别为 0.066 8～1.335 5 μg（R 2＝0.999 4）、0.189 8～3.796 9 μg（R 2＝0.999 9）、0.062 6～

1.251 3 μg（R 2＝0.999 9）、0.041 8～0.835 5 μg（R 2＝0.999 8）；精密度、重复性、稳定性试验的RSD均小于2%；平均加样回收率分别

为98.2%、99.5%、98.3%、99.6%，RSD分别为0.7%，1.6%、1.5%、1.1%（n＝6）。15批样品的含量存在差异，A公司样品的含量普遍低

于B、C公司。结论 所建质量标准可较好地反映桔贝合剂的内在质量。
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ABSTRACT OBJECTIVE To improve the quality standard for Jubei mixture. METHODS The chemical reaction of

trinitrophenol and hydrocyanic acid was used to identify Armeniacae Amarum solution. Platycodon grandiflorus，Fritillaria

thunbergii，Scutellaria baicalensis，the leaves of Eriobotrya japonica and Glycyrrhiza uralensis in Jubei mixture were identified by

thin-layer chromatography（TLC）. High-performance liquid chromatography was used to simultaneously determine the contents of

four active components， such as amygdalin， baicalin， wogonoside and monoammonium glycyrrhizinate in Jubei mixture.

RESULTS Trinitrophenol test paper showed brick red. TLC spots of five medicinal materials were clear，without interference from

negative control. The linear ranges of amygdalin，baicalin，wogonoside and monoammonium glycyrrhizinate were 0.066 8-1.335 5

μg（R 2＝0.9994），0.189 8-3.796 9 μg（R 2＝0.999 9），0.062 6-1.251 3 μg（R 2＝0.999 9），0.041 8-0.835 5 μg（R 2＝0.999 8），

respectively. RSDs of precision，repeatability and stability tests were all lower than 2%. The average recoveries were 98.2%，

99.5%，98.3%，99.6%，and RSDs were 0.7%，1.6%，1.5%，1.1%（n＝6）. The contents of 15 batches of samples were different，

and the content of sample from company A was generally lower than those from companies B and C. CONCLUSIONS The

standard established can reflect the inherent quality of Jubei mixture well.

KEYWORDS Jubei mixture； quality standard； chemical reaction； thin-layer chromatography； high-performance liquid

chromatography

桔贝合剂处方来源于重庆市中医研究所（原重庆市

第一中医院），原名为桔贝糖浆，后改为合剂。该方由桔

梗、浙贝母、苦杏仁、麦冬、黄芩、枇杷叶、甘草等7味药组

成，方中桔梗、浙贝母共为君药，苦杏仁、黄芩共为臣药，

甘草调和药性为佐药，麦冬、枇杷叶共为使药，诸药合而

为方，共奏润肺止咳之功效，常用于治疗肺热咳嗽、痰稠

色黄、咳痰不爽等症。

桔贝合剂现行质量标准为卫生部药品标准中药成

方制剂第二册（WS3-B-0369-90），但该标准只收载了性

状和检查项[1]，无法有效控制该制剂质量。已发表的关

于桔贝合剂质量标准的研究较少，仅有浙贝母和枇杷叶
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的薄层色谱（TLC）鉴别、贝母素甲与贝母素乙的含量测

定，以及甘草苷等 5种成分的含量测定[2－5]，且所得浙贝

母与枇杷叶的TLC斑点均较弱，提取方式及展开剂均需

优化。基于此，本研究采用化学鉴别法鉴别苦杏仁水，

采用TLC法对方中桔梗、浙贝母、黄芩、枇杷叶、甘草进

行定性鉴别，采用高效液相色谱（HPLC）法同时测定方

中苦杏仁苷、黄芩苷、汉黄芩苷、甘草酸铵的含量[6－8]，旨

在更客观、全面地反映桔贝合剂的内在质量，为其临床

用药的安全性和有效性提供参考依据。

1 材料
1.1 主要仪器

本研究所用的主要仪器有 1260 Infinity Ⅱ型HPLC

仪（美国Agilent公司）、BSA124S-CW型电子天平（德国

Sartorius 公司）、TE212-L 型十万分之一电子天平[梅特

勒-托利多仪器（上海）有限公司]、KQ-500E型超声波清

洗器（昆山市超声仪器有限公司）、Milli-Q Direct 16型超

纯水仪（美国Millipore公司）等。

1.2 主要药品与试剂

15 批桔贝合剂分别购自 A 公司（批号 190203、

190207、190208、190209、190301，规格 10 mL）、B 公司

（ 批 号 23190071、23190251、23190441、23210231、

23210241，规 格 10 mL）、C 公 司（批 号 18090051、

19040013、19040024、19090030、20010001，规 格 100

mL）。桔梗对照药材（批号 121028-201612）、浙贝母对

照药材（批号 120972-200404）、黄芩对照药材（批号

120955-201810）、枇 杷 叶 对 照 药 材（批 号 121261-

201804）、甘草对照药材（批号 121303-201704）、苦杏仁

苷对照品（批号 110820-201607，纯度 90.7%）、黄芩苷对

照品（批号 110715-201821，纯度 95.3%）、汉黄芩苷对照

品（批号 112002-201702，纯度 98.8%）、甘草酸铵对照品

（批号110731-201619，纯度93.0%）均购自中国食品药品

检定研究院。桔梗、浙贝母、苦杏仁、麦冬、黄芩、枇杷

叶、甘草药材均为市售品，均经江西省药品检验检测研

究院杨毅生主任中药师鉴定为真品。甲醇为色谱纯，其

他试剂均为分析纯，水为超纯水。

2 方法与结果
2.1 苦杏仁水的化学反应

取 3批桔贝合剂（批号分别为 190301、23210241、

19090030）各 10 mL，分别置于试管中，再在试管中悬挂

一条三硝基苯酚试纸（使用前用10%碳酸钠溶液湿润），

密塞，置 80 ℃热水浴 10 min。再取缺苦杏仁水的其他

药材，按桔贝合剂的处方工艺制成阴性样品，再按上述

方法操作。结果显示，3批样品中的三硝基苯酚试纸均

呈现砖红色，阴性样品中的试纸未变色，详见图1。

2.2 TLC鉴别

2.2.1 桔梗的TLC鉴别 取桔贝合剂10 mL，用水饱和

的正丁醇溶液振摇提取 2次，每次 20 mL，合并正丁醇

液，置水浴上蒸干，残渣加甲醇 l mL使溶解，作为供试品

溶液。取桔梗对照药材 0.5 g，置锥形瓶中，加甲醇 10

mL，超声处理（功率 500 W，频率 40 kHz）15 min，滤过，

滤液蒸干，残渣加甲醇 2 mL 使溶解，作为对照药材溶

液。取缺桔梗的其他药材按桔贝合剂处方工艺制备阴

性样品，再按本项下供试品溶液制备方法制成桔梗阴性

对照溶液。参照2020年版《中国药典》（四部）通则0502

“薄层色谱法”[9]试验，吸取上述 3种溶液 2～5 μL，分别

点于同一自制硅胶G薄层板上，以三氯甲烷-甲醇-甲酸

（16∶8∶1，V/V/V）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 10%

硫酸乙醇溶液，在 105 ℃下加热至斑点显色清晰，日光

下检视。结果显示，供试品色谱中，在与对照药材色谱

相应的位置上，显相同颜色的斑点；阴性对照无干扰，详

见图2。

2.2.2 浙贝母的TLC鉴别 取桔贝合剂20 mL，加浓氨

试液5 mL，摇匀，用三氯甲烷振摇提取3次，每次25 mL，

合并三氯甲烷层，蒸干，残渣加三氯甲烷 1 mL使溶解，

作为供试品溶液。取浙贝母对照药材1 g，加浓氨试液5

mL 和三氯甲烷 25 mL，超声处理（功率 500 W，频率 40

kHz）30 min，滤过，滤液蒸干，残渣加三氯甲烷 1 mL使

溶解，作为对照药材溶液。取缺浙贝母的其他药材按桔

贝合剂处方工艺制备阴性样品，再按本项下供试品溶液

制备方法制成浙贝母阴性对照溶液。参照2020年版《中

国药典》（四部）通则0502“薄层色谱法”[9]试验，吸取上述

3种溶液 10～20 μL，分别点于同一自制硅胶 G 薄层板

上，用乙酸乙酯-甲醇-浓氨试液（17∶2∶1，V/V/V）为展开

剂，展开，取出，晾干，喷以稀碘化铋钾试液，在日光下检

视。结果显示，供试品色谱中，在与对照药材色谱相应

的位置上，显相同颜色的斑点；阴性对照无干扰，详

见图3。

2.2.3 黄芩的TLC鉴别 取“2.2.1”项下的供试品溶液，

作为黄芩TLC鉴别的供试品溶液。取黄芩对照药材0.5

g，加水50 mL，煎煮1.5 h，离心，取上清液浓缩至10 mL，

即得对照药材溶液。取缺黄芩的其他药材按桔贝合剂

处方工艺制备阴性样品，再按本项下供试品溶液制备方

1 2 3 4

1：阴 性 对 照 ；2～4：样 品（批 号 分 别 为 190301、23210241、

19090030）

图1 苦杏仁水的化学反应结果
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法制成黄芩阴性对照溶液。参照 2020年版《中国药典》

（四部）通则 0502“薄层色谱法”[9]试验，吸取上述 3种溶

液 2～5 μL，分别点于同一聚酰胺薄层板上，以甲苯-乙

酸乙酯-甲醇-甲酸（10∶7∶3∶2，V/V/V/V）为展开剂，展开，

取出，晾干，喷以三氯化铁试液，在日光下检视。结果显

示，供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显

相同颜色的斑点；阴性对照无干扰，详见图4。

2.2.4 枇杷叶的TLC鉴别 取桔贝合剂20 mL，用乙醚

振摇提取 2次，每次 20 mL，弃去乙醚液，水层用水饱和

的正丁醇溶液振摇萃取 2次，每次 20 mL，合并正丁醇

层，再用正丁醇饱和的氨试液洗涤 2次，每次 20 mL，再

将正丁醇层蒸干，残渣加甲醇1 mL使溶解，作为供试品

溶液。取枇杷叶对照药材 1 g，加水 50 mL，煎煮 1 h，滤

过，滤液浓缩至20 mL，同法制成对照药材溶液。取缺枇

杷叶的其他药材按桔贝合剂处方工艺制备阴性样品，再

按本项下供试品溶液制备方法制成枇杷叶阴性对照溶

液。参照 2020年版《中国药典》（四部）通则 0502“薄层

色谱法”[9]试验，吸取上述 3种溶液各 5 μL，分别点于同

一自制硅胶G薄层板上，以三氯甲烷-甲醇-水（13∶7∶2，

V/V/V）在10 ℃以下放置的下层溶液为展开剂，展开，取

出，晾干，喷以 5%香草醛硫酸溶液，在 105 ℃下加热至

斑点显色清晰，日光下检视。结果显示，供试品色谱中，

在与对照药材色谱相应的位置上显相同颜色的斑点；阴

性对照无干扰，详见图5。

2.2.5 甘草的TLC鉴别 取桔贝合剂10 mL，用乙酸乙

酯振摇提取 3次，每次 20 mL，乙酸乙酯层蒸干，残渣加

甲醇1 mL使溶解，作为供试品溶液。取甘草对照药材1

g，加水 50 mL，煎煮 1 h，滤过，滤液浓缩至约 10 mL，同

法制成对照药材溶液。取缺甘草的其他药材按桔贝合

剂处方工艺制备阴性样品，再按本项下供试品溶液制成

甘草阴性对照溶液。参照2020年版《中国药典》（四部）

通则 0502“薄层色谱法”[9]试验，吸取上述 3种溶液各 5

μL，分别点于同一自制硅胶G薄层板上，以乙酸乙酯-甲

酸-冰醋酸-水（15∶1∶1∶1.5，V/V/V/V）为展开剂，展开，取

出，晾干，喷以10%硫酸乙醇溶液，在105℃下加热至斑

点显色清晰，日光下检视。结果显示，供试品色谱中，在

与对照药材色谱相应的位置上显相同颜色的斑点；阴性

对照无干扰，详见图 6A。再置紫外光灯（365 nm）下检

视，结果显示，供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的

位置上，显相同颜色的荧光斑点；阴性对照无干扰，详见

图6B。

2.3 苦杏仁苷、黄芩苷、汉黄芩苷和甘草酸铵的含量

测定

2.3.1 色谱条件 色谱柱为 Agient 5TC-C18（4.6 mm×

250 mm，5 µm）；以甲醇（A）-0.1%磷酸溶液（B）为流动

相进行梯度洗脱（0～90 min，25%A→77%A；90～95

min，77%A）；检测波长按时间切换（0～20 min，210 nm；

20～95 min，252 nm）；流速为1.0 mL/min；柱温为30℃；

进样量为10 μL。

2.3.2 溶液的制备 （1）混合对照品溶液：分别精密称

取苦杏仁苷、黄芩苷、汉黄芩苷和甘草酸铵对照品适量，

加甲醇制成每 1 mL 含上述成分分别为 60、200、60、40

μg的混合对照品溶液。（2）供试品溶液：精密量取桔贝合

剂 2 mL，置 50 mL量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，滤

过，即得。（3）阴性对照溶液：分别取缺苦杏仁、黄芩、甘

草的其他药材，按桔贝合剂处方工艺分别制备缺苦杏

仁、黄芩、甘草的阴性样品，再按本项下供试品溶液的制

备方法制成缺苦杏仁、黄芩、甘草的阴性对照溶液。

2.3.3 系统适用性试验 分别精密吸取“2.3.2”项下的3

种溶液，按“2.3.1”项下色谱条件进样分析，记录色谱图。

结果显示，色谱峰基线平稳，苦杏仁苷、黄芩苷、汉黄芩

苷和甘草酸铵色谱峰与其余成分峰相互无干扰，相邻色

谱峰之间的分离度均大于 1.5，理论板数按黄芩苷峰计

算不低于4 000。结果见图7。

2.3.4 线性关系考察 分别精密称取苦杏仁苷、汉黄芩

苷、甘草酸铵对照品12.27、10.64、11.23 mg，分别置于50

mL量瓶中；精密称取黄芩苷对照品9.95 mg，置10 mL量

瓶中；分别用甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，即得4种对

1 2 3 4 5 1 2 3 4 5 1 2 3 4 5 1 2 3 4 5

1～3：供试品（批号分别为
190301、23210241、19090030）；

4：桔梗对照药材；5：阴性对照

图2 桔梗的TLC鉴别图

1～3：供试品（批号分别为
190301、23210241、19090030）；4：浙
贝母对照药材；5：阴性对照

图3 浙贝母的TLC鉴别图

1～3：供试品（批号分别为
190301、23210241、19090030）；4：枇
杷叶对照药材；5：阴性对照

图5 枇杷叶的TLC鉴别图

1：阴性对照；2～4：供试品
（批号分别为 190301、23210241、

19090030）；5：黄芩对照药材

图4 黄芩的TLC鉴别图
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照品母液。分别精密量取上述苦杏仁苷、汉黄芩苷对照

品母液各 3 mL，黄芩苷、甘草酸铵对照品母液各 2 mL，

置同一 100、50、25、10、5 mL 量瓶中，加甲醇稀释至刻

度，即得不同浓度的系列混合对照品溶液。精密吸取上

述系列混合对照品溶液各 10 μL 注入 HPLC 仪，按

“2.3.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积。以对照品

进样量（X）为横坐标、峰面积（Y）为纵坐标，绘制标准曲

线并进行线性关系考察，结果见表1。

2.3.5 精密度试验 精密吸取“2.3.2（1）”项下混合对照

品溶液 10 μL，按“2.3.1”项下色谱条件连续进样测定 6

次，记录峰面积。结果显示，苦杏仁苷、黄芩苷、汉黄芩

苷和甘草酸铵峰面积的RSD分别为 0.4%、1.2%、0.9%、

1.5%（n＝6），表明仪器精密度较好。

2.3.6 重复性试验 取桔贝合剂（批号 19090030）6份，

分别按“2.3.2（2）”项下方法制备供试品溶液，再按

“2.3.1”项下色谱条件进样分析，记录峰面积，以外标法

计算样品含量。结果显示，样品中苦杏仁苷、黄芩苷、汉

黄芩苷和甘草酸铵的平均含量分别为 2.86、5.42、0.99、

0.38 mg/mL，RSD 分别为 1.1%、0.3%、0.4%、0.4%（n＝

6），表明方法重复性较好。

2.3.7 稳 定 性 试 验 取 同 一 批 桔 贝 合 剂（批 号

19090030）制成的供试品溶液，分别在制备后 1、3、5、7、

10、17、24 h按“2.3.1”项下色谱条件进样分析，记录峰面

积。结果显示，苦杏仁苷、黄芩苷、汉黄芩苷和甘草酸铵

峰面积的RSD分别为1.4%、0.8%、0.7%、0.9%（n＝7），表

明供试品溶液在制备后24 h内稳定性较好。

2.3.8 准 确 度 试 验 精 密 量 取 桔 贝 合 剂（批 号

19090030，苦杏仁苷、黄芩苷、汉黄芩苷和甘草酸铵的含

量分别为 2.86、5.42、0.99、0.38 mg/mL）1 mL，共 6份，分

别置 50 mL量瓶中，精密加入混合对照品溶液（苦杏仁

苷、黄芩苷、汉黄芩苷和甘草酸铵质量浓度分别为0.25、

0.55、0.10、0.04 mg/mL）10 mL，再加甲醇稀释至刻度，摇

匀。精密量取10 µL，按“2.3.1”项下色谱条件进样分析，

记录峰面积，计算加样回收率。结果显示，苦杏仁苷、黄

芩苷、汉黄芩苷和甘草酸铵的平均加样回收率分别为

98.2%、99.5%、98.3%、99.6%，RSD 分别为 0.7%、1.6%、

1.5%、1.1%（n＝6），表明方法准确度较好。

2.3.9 耐用性试验 取桔贝合剂（批号19090030）适量，

按“2.3.2（2）”项下方法制备供试品溶液，分别使用 Phe‐

nomenex C18柱（4.6 mm×250 mm，5 μm）、Agilent 5TC-

C18 柱（4.6 mm×250 mm，5 µm）、Supfex JX-C18 柱（250

mm×4.6 mm，5 μm），按“2.3.1”项下色谱条件进样分

1 2 3 4 5

A.日光下
1 2 3 4 5

B.紫外光灯（365 nm）下

1～3：供试品（批号分别为190301、23210241、19090030）；4：阴性

对照；5：甘草对照药材

图6 甘草的TLC鉴别图

表1 苦杏仁苷等4种成分的线性关系考察结果（n＝5）

待测成分
苦杏仁苷
黄芩苷
汉黄芩苷
甘草酸铵

回归方程
Y＝456.56X+6.607 6

Y＝1 190.8X+32.702

Y＝1 403.2X+12.066

Y＝742.5X+5.581

R2

0.999 4

0.999 9

0.999 9

0.999 8

线性范围/µg

0.066 8～1.335 5

0.189 8～3.796 9

0.062 6～1.251 3

0.041 8～0.835 5
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1：苦杏仁苷；2：黄芩苷；3：汉黄芩苷；4：甘草酸铵

图7 桔贝合剂含量测定的HPLC图
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析，记录峰面积。结果显示，3种色谱柱条件下所得苦杏

仁苷、黄芩苷、汉黄芩苷和甘草酸铵峰面积的RSD均不

大于1.0%，表明方法耐用性较好。

2.3.10 样品含量测定 精密量取 15批桔贝合剂各 2

mL，置50 mL量瓶中，按“2.3.2（2）”项下方法制备供试品

溶液，再按“2.3.1”项下色谱条件进样分析，记录峰面积，

按外标法计算样品中苦杏仁苷、黄芩苷、汉黄芩苷和甘

草酸铵的含量，平行测定2次，结果见表2。

3 讨论
3.1 苦杏仁水的化学反应

苦杏仁作为方中臣药，具有降气、止咳、平喘的作

用。桔贝合剂的部颁标准【制法】项下要求“苦杏仁压去

脂肪油后，加水蒸馏制取苦杏仁水”。经查阅文献，苦杏

仁经水蒸馏后主要提取出来的成分是杏仁腈，而杏仁腈

为苦杏仁苷酶解掉2分子糖后的产物，因其不稳定，会水

解生成苯甲醛与氢氰酸，故最终苦杏仁水的蒸馏产物只

有苯甲醛与氢氰酸[10]。本课题组在前期试验中也验证

了该结论。已知氢氰酸在碳酸钠作用下与三硝基苯酚

反应会生成砖红色的异氰紫酸钠[11]，故通过该化学反应

可以证明样品中含有苦杏仁水。若有企业未按照部颁

标准的【制法】要求，将苦杏仁不提取杏仁水而直接与其

他药材进行煎煮，这样所得的样品则不含氢氰酸，使三

硝基苯酚试纸不显色。同样，因氢氰酸具有挥发性，桔

贝合剂的储存应注意包材的密封性，否则很容易造成三

硝基苯酚试纸不显色。本研究通过对 3家生产企业 15

批样品进行检测，发现 A 公司近生产日期样品显色明

显，但 1年后该样品即不能显色，而B、C公司不同批号

的样品均能显色，提示药企应重视样品包材的密封性。

3.2 TLC鉴别

桔贝合剂处方药味较多，化学成分丰富，若只用单

个对照品作为对照，则无法显示处方中所有药材的整体

信息，故本研究选择各对照药材对处方中桔梗、浙贝母、

黄芩、枇杷叶、甘草进行质量控制，结果显示供试品与对

照药材具有相同的色谱行为，阴性对照均无干扰。本课

题组对处方中的麦冬、苦杏仁也进行了TLC鉴别研究，

但阴性对照一直有干扰，其鉴别方法尚需进一步摸索。

3.3 含量测定

桔贝合剂的君药桔梗与浙贝母所含主要成分分别

为桔梗皂苷与贝母素类生物碱，因其无紫外吸收，须使

用蒸发光散射检测器（ELSD），本课题组也建立了其含

量测定方法，但因该方法已有文献报道[4，12]，故本文不再

赘述。苦杏仁苷为臣药苦杏仁的主要功效成分[13]，黄芩

苷与汉黄芩苷均为臣药黄芩的主要功效成分[14]；甘草的

主要功效成分为甘草酸铵与甘草苷[15]，但研究发现桔贝

合剂中甘草酸铵含量较高、甘草苷含量较低，故本研究

建立了同时测定桔贝合剂中苦杏仁苷、黄芩苷、汉黄芩

苷和甘草酸铵含量的HPLC法。另外，本课题组也设计

了采用 ELSD 同时测定桔梗皂苷 D、贝母素甲、贝母素

乙、苦杏仁苷、黄芩苷、汉黄芩苷、甘草酸铵的方法，但因

样品中黄芩苷含量较其他成分高出太多，致使ELSD色

谱图中黄芩苷色谱峰过大，其余色谱峰过小，故不适合

同时测定这7种成分。因此，本课题组采用二极管阵列

检测器（DAD），并在不同时间点切换检测波长，以避开

黄芩苷类成分在272 nm波长处的最大吸收，而采用其波

谷 252 nm作为检测波长；通过DAD扫描确定苦杏仁苷

的最大吸收波长为210 nm、甘草酸铵的最大吸收波长为

252 nm，最终确定本研究的检测条件为：0～20 min时，

检测波长为210 nm；20～95 min时，检测波长为252 nm。

本研究还对柱温（25、30、40℃）进行了考察，发现在固定

色谱柱、pH及流动相等其他条件不变的情况下，30℃的

柱温可使色谱峰的分离度更好、保留时间更为合适，且

能改善拖尾现象。

在供试品溶液的制备中，本课题组分别考察了不同

提取方法（稀释振摇与超声处理）、不同提取溶剂（甲醇、

50%甲醇、70%甲醇）的提取效果。结果发现，以甲醇作

为溶剂，采用稀释振摇的方法，样品提取较为完全，且该

方法更简单。针对流动相，本课题组分别考察了甲醇-

水、甲醇-0.1%磷酸溶液、甲醇-0.05 mol/L磷酸二氢钾溶

液梯度洗脱的效果，发现苦杏仁苷、黄芩苷、汉黄芩苷和

甘草酸铵通过甲醇-0.1%磷酸溶液梯度洗脱后的峰形最

佳、分离度最好。本含量测定结果显示，A公司所生产

样品中的苦杏仁苷、黄芩苷、汉黄芩苷、甘草酸铵含量普

遍较B、C公司样品低很多，特别是苦杏仁苷未检出，可

见各公司因生产工艺参数控制差异较大或使用药材质

量差异较大，导致现行标准可控性差。

4 结语
本研究所建立的苦杏仁水化学反应方法准确可靠，

可证明企业是否按部颁标准工艺提取苦杏仁水；建立的

桔梗、浙贝母、黄芩、枇杷叶、甘草的TLC鉴别法专属性

强，对处方君臣佐使药味均进行了定性控制；建立的同

表2 桔贝合剂中苦杏仁苷等4种待测成分的含量测定

结果（n＝2，mg/mL）

公司
A公司

B公司

C公司

批号
190203

190207

190208

190209

190301

23190071

23190251

23190441

23210231

23210241

18090051

19040013

19040024

19090030

20010001

苦杏仁苷
未检出
未检出
未检出
未检出
未检出

0.03

0.03

0.03

0.14

0.14

2.77

2.82

2.63

2.85

2.74

黄芩苷
1.40

1.43

1.45

1.47

0.51

4.99

5.20

6.18

4.61

4.39

5.16

4.79

5.05

5.39

4.54

汉黄芩苷
0.42

0.41

0.42

0.43

0.20

1.06

1.09

1.45

1.01

0.96

1.01

0.89

1.06

1.01

0.85

甘草酸铵
0.14

0.18

0.18

0.19

0.05

0.62

0.57

0.56

0.35

0.34

0.24

0.36

0.29

0.37

0.38
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时测定苦杏仁苷、黄芩苷、汉黄芩苷和甘草酸铵含量的

HPLC法操作简便、耐用性好，对苦杏仁、黄芩、甘草3味

药材进行了定量控制。本研究方法对桔贝合剂基本实

现了全方控制，所建立的质量标准可以较好地反映该制

剂的内在质量，可为其临床用药的安全性和有效性提供

保障。
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