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［摘要］　目的：制定栽培甘松药材的质量标准。方法：按中国药典规定的方法对栽培甘松进行粉末显微观察及
薄层（ＴＬＣ）鉴别，对其挥发油、水分、浸出物、总灰分、酸不溶性灰分、重金属、有害元素、有机氯类农药残留进
行测定；采用高效液相色谱法（ＨＰＬＣ）测定甘松新酮的含量。结果：栽培甘松的显微鉴别及 ＴＬＣ结果与中国药典甘
松一致；确定了水分、浸出物、总灰分、酸不溶性灰分、重金属、有害元素、有机氯类农药残留、挥发油、甘松新

酮的限度。结论：所测指标可以为完善甘松的质量标准提供依据。
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甘松为败酱科植物甘松 Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓｃｈｉｎｅｎｓｉｓ
Ｂａｔａｌ或匙叶甘松 ＮｊａｔａｍａｎｓｉＤＣ的干燥根及根
茎，药用历史悠久，具有理气止痛，开郁醒脾的功

能，可治胃痛、胸腹胀满、头痛、癔病、脚气等病

症［１］。现代研究表明，甘松具有抗抑郁、抗心律失

常、促进 ＰＣ１２Ｄ细胞中神经因子诱导的神经突生
长［２４］等药理作用。

甘松被 《中华人民共和国药典》自第二版起开

始收载至今，且藏药标准也有其收载。成都中医药

大学及北京中医药大学对甘松的质量标准进行了研

究［５６］，《中华人民共和国药典》２０１０版甘松规定项
目仅包括显微鉴别、性状、ＴＬＣ、水分及挥发油含
量限定［７］，本研究拟在前人研究工作的基础上，以

野生甘松和市售甘松为对照药材，对甘松质量标准

进行研究，从而增加甘松标准规定项目，制定人工

规范化栽培的甘松药材质量标准，增加其质量可控

性。同时本方法尚可为其他药材质量标准的研究方

法提供借鉴，对规范性评价药材质量有重大的意义。

·０２６·
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１　仪器与材料

１１仪器与试剂

美国Ｗａｔｅｒｓ５１５型高效液相色谱仪，包括溶剂
管理系统，二极管阵列检测器，Ｅｍｐｒｏｗｅｒ色谱工作
站（美国 Ｗａｔｅｒｓ公司）；ＭＡＲＳ６微波消解仪（美国
ＣＥＭ公司）；ＡＡ２４０Ｚ石墨炉原子吸收光谱仪（美国
Ａｌｉｇｅｎｔ公司）；７２５型 ＩＣＰＡＥＳ（美国 Ａｌｉｇｅｎｔ公司）；
ＡＦＳ８２３０原子荧光光度计（北京吉天仪器有限公
司）；挥发油提取器（上海玻璃仪器厂）；７８９０ＢＧＣ
气相色谱仪（美国Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；ＥＳＪ１８２４型电子天
平（沈阳龙腾电子有限公司）。

ＨＰＬＣ色谱柱：ＤｉｋｍａＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８（２５０ｍｍ×
４６ｍｍ，５μｍ），ＰｈｅｎｏｍｅｎｅｘＳｙｎｅｒｇｉ４μＨｙｄｒｏＲ
Ｐ８０Ａ（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，４μｍ），ＨＰＬＣＰＣａｒｔｒｉｄｇｅ
ＬＩＣｈｒｏｓｐ１ｈｅｒ１００ＲＰ１８０（５μｍ）试剂：甲醇（色谱
纯，山东禹王实业有限公司化工分公司），超纯水为

实验室自制，其它试剂均为分析纯（天津市百世化工

有限公司）。

对照品：甘松新酮（成都曼斯特生物科技有限公

司，批次ＭＵＳＴ１３０９０９０１）。

１２材料

第１～１０批为栽培甘松，地点为青海省大通宝
库药材种植基地，海拔为２８９０ｍ，引种种源为青海
省玉树藏族自治州巴塘乡野生种源，栽培种源为第

二代自繁种源，采集时间依次为２０１３０７０１、２０１３
０７３１、２０１３０８２８、２０１３０９１８、２０１３１０３０、２０１４
０５１７、２０１４０６１５、２０１４０７１６、２０１４０８１５、２０１４
０９１３；第１１批为野生甘松，２０１３年９月采于青海
省玉树藏族自治州巴塘乡，海拔为３８００ｍ；第１２批
为市售甘松，２０１３年９月购自西宁市八一路药材市
场。以上样品均经中国科学院西北高原生物研究所

卢学峰教授鉴定为甘松（ＮａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓｃｈｉｎｅｎｓｉｓＢａｔａｌ）
的根茎。采回的甘松经除去泥沙等杂质后，室温下

阴干，经植物粉碎机粉碎，过标准药筛，待用。

２　方法与结果

２１显微鉴别

显微观察结果与 《中华人民共和国药典》描述

基本一致（图１）。

注：Ａ石细胞（１０×４０）；Ｂ导管１（１０×４０）；Ｃ导管２（１０×４０）；Ｄ木栓细胞（１０×４０）；Ｅ基生叶残基碎片１（１０×

４０）；Ｆ基生叶残基碎片２（１０×４０）

图１　栽培甘松显微结构图

　　显微结构观察结果表明：甘松石细胞类圆形或
不规则多角形，偶见长方形，单个或成群，直径

３３～６４μｍ，长可至 ２００μｍ或更长，壁甚厚，无

色，胞腔狭小。梯纹导管或网纹导管，直径 ７～
４０μｍ，小型梯纹导管成束，其旁有时可见细长的
木纤维。木栓细胞多为不规则多角形，略暗棕色，

·１２６·
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较薄，内含黄色至棕黄色挥发油。基生叶残基碎片

较多，细胞呈长方形或长多角形，深黄色至棕色，

直径２０～３１μｍ，长５０～９０μｍ，壁呈念珠状增厚。
另一种碎片细胞呈长条形，长可达２００μｍ，壁有时
呈念珠状增厚。

２２薄层鉴别

参考 《中华人民共和国药典》２０１０版方法，以
野生甘松药材作为对照药材，对栽培甘松进行薄层

鉴别（图２及图３）。从图２及图３中可看出，在与
野生药材及对照品一致的位置上，１０批栽培药材均
出现相同颜色的斑点。

注：１～５及８～１２为１０批栽培甘松；６为野生甘松；

７为甘松新酮对照品 （下同）。

图２　甘松２５４ｎｍ紫外灯下ＴＬＣ图

图３　甘松０５％香草醛硫酸溶液显色ＴＬＣ图

２３检查

水分按照 《中华人民共和国药典》甲苯法测

定；浸出物按照 《中华人民共和国药典》稀乙醇、

热浸法测定［８］；总灰分、酸不溶性灰分、重金属及

有害元素、有机氯类农药残留均按照 《中华人民共

和国药典》测定。结果见表１～３、图４。
由表１及表２数据得出，建议甘松中水分不得

超过５０％；浸出物不得少于２７０％；总灰分不得
超过１３０％；酸不溶性灰分不得超过７０％；铅不
得过百万分之五，镉不得过千万分之三，砷不得过

百万分之二，汞不得过千万分之二，铜不得过百万

分之二十；由图４知，９种有机氯类农药残留均未
检出，所以计算其检出限，结果见表３。

表１　甘松水分、浸出物、总灰分、酸不溶性灰分测定
（％）

样品批次 水分 浸出物 总灰分 酸不溶性灰分

１ ４４８ ３１０４ ６２１ ０６３

２ ３６０ ３２６０ ５２４ ０８０

３ ４２３ ３５３９ ６０７ ２００

４ ４２５ ３７６６ ７６３ ３４３

５ ３９９ ３４９９ １０９６ ６０３

６ ４２５ ２７３７ １０５７ ５３７

７ ４４５ ３３４１ １２５３ ６６８

８ ５７４ ２５９４ １５６９ １０１４

９ ３９９ ２７４１ １３４１ ７００

１０ ３９８ ３０９７ ８８７ ５４５

１１ ３７３ ２１６６ ６９８ ２４９

１２ ４２５ ２１０６ １７４６ １２６８

平均值 ４２４ ２９９６ １０１３ ５２３

表２　甘松重金属及有害元素测定

／ｍｇ·ｋｇ－１

样品批次 Ｈｇ Ａｓ Ｃｄ Ｐｂ Ｃｕ

１ ００１４ ０１８ ００１ ０２２ １００４

２ ０００４ ０１５ ００２ ００１ ５７８

３ ０００３ ０１３ ００１ ０２７ ２０３０

４ ０００２ ０２１ ００１ ００７ ９２７

５ ００３２ ０３２ ００１ ０１６ ２１７９

６ ００１０ ０４１ ００２ ０２０ ６４８

７ ０００４ ０４８ ００６ ０３４ ６６６

８ ００４８ ０２９ ００１ １７０ ６０２

９ ００３４ ０１３ ００２ １６４ ８２４

１０ ００７７ ０４２ ００１ ２４９ ６４５

１１ ００１０ ０２８ ００８ ０１９ ８０２

１２ ０００３ ０７４ ００３ ０４７ ３３７７

平均值 ００１９ ０２９ ００２ ０６０ １１７６

２４含量测定

２４１挥发油测定　称取甘松样品粉末约１０ｇ，按照
《中华人民共和国药典》２０１０版第一部附录ⅩＤ甲法
测定挥发油含量，结果见表４。《中华人民共和国药
典》规定甘松挥发油不得少于２０％（ｍＬ·ｇ－１），本
实验结果均符合该规定，且栽培甘松与野生、市售

甘松含量差异不大。但除第６批样品外，挥发油含
量均大于３０％（ｍＬ·ｇ－１），所以建议甘松药材质量
标准中挥发油含量不得少于３０％（ｍＬ·ｇ－１）。

·２２６·
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表３　有机氯类农药残留检出限
有机氯类农药残留 ＬＯＤ／ｍｇ·ｋｇ－１ 有机氯类农药残留 ＬＯＤ／ｍｇ·ｋｇ－１ 有机氯类农药残留 ＬＯＤ／ｍｇ·ｋｇ－１

αＢＨＣ ００００５ ζＢＨＣ ００００６ ＯＰ′ＤＤＴ ００００９

βＢＨＣ ０００１４ ＰＰ′ＤＤＥ ０００８５ ＰＰ′ＤＤＴ ０００７９

γＢＨＣ ００００６ ＰＰ′ＤＤＤ ０００１１ ＰＣＮＢ ００００７

注：Ａ混合对照品；Ｂ栽培甘松样品

图４　有机氯类农药残留ＧＣ图

２４２甘松新酮测定　色谱条件：采用ＨＰＬＣ法，色
谱柱为 ＤｉｋｍａＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，
５μｍ），流动相为甲醇水（６５∶３５），柱温为 ３０℃，

流速为１０ｍＬ·ｍｉｎ－１，检测波长为２５４ｎｍ。对照品
和供试品色谱图见图５。

注：Ａ甘松新酮对照品；Ｂ栽培甘松供试品

图５　对照品和供试品色谱图

　　对照品溶液制备：取甘松新酮对照品适量，精密
称定，加甲醇制成每１ｍＬ含１４５ｍｇ的溶液，即得。
置于冰箱中４℃保存备用。

供试品溶液制备：取本品粉末（过四号筛）约

０２５ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲
醇 ２５ｍＬ，密塞，称定重量，超声处理 ３０ｍｉｎ

·３２６·
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（１００Ｗ，４０ｋＨｚ），放冷，再称定重量，用甲醇补足
减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，用微孔滤膜

（０４５μｍ）过滤，得供试品溶液。
所建立的方法已进行方法学考察，包括线性关

系、精密度、重现性、稳定性、加样回收率，均符合

方法学验证要求［９］。样品测定结果见表４。表中数据
显示，除第３、４批药材的甘松新酮低于１００ｍｇ·ｇ－１，
其他批次均高于１００ｍｇ·ｇ－１，所以建议甘松药材质
量标准中甘松新酮含量不得少于１００ｍｇ·ｇ－１。

表４　甘松挥发油及甘松新酮含量测定结果（ｎ＝３）

样品

批次

挥发油

体积分数

（％）

甘松新酮

含量／
ｍｇ·ｇ－１

样品

批次

挥发油

体积分数

（％）

甘松新酮

含量／
ｍｇ·ｇ－１

１ ４８ １５０５ ７ ３３ １６１９

２ ５０ １１９０ ８ ５０ １４９１

３ ５０ ７３３ ９ ３０ １５２２

４ ３３ ６７８ １０ ３６ １９３９

５ ３０ １０５５ １１ ５２ １８２４

６ ２０ １７０５ １２ ３５ １１１３

平均值 — — — ３９ １３６５

３　小结和讨论

本文通过以野生及市售药材作对照，对１０批栽
培甘松药材质量进行分析，初步制定了甘松浸出物、

总灰分、酸不溶性灰分、重金属及有害元素、有机氯

类农药残留及甘松新酮的含量限度，同时提高了对甘

松药材挥发油及水分的含量限度要求，可以为中国药

典甘松质量标准的提高提供借鉴。建议甘松药材质量

标准中规定：水分不得超过５０％；浸出物不得少于

２７０％；总灰分不得超过１３０％；酸不溶性灰分不得
超过７０％；铅不得过百万分之五，镉不得过千万分
之三，砷不得过百万分之二，汞不得过千万分之二，

铜不得过百万分之二十；有机氯类农药残留由于未检

出所以暂不作规定；挥发油含量不得少于 ３０％
ｍＬ·ｇ－１；甘松新酮含量不得少于１００ｍｇ·ｇ－１。
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