
２０１６年５月　第１８卷　第５期 中国现代中药　ＭｏｄＣｈｉｎＭｅｄ Ｍａｙ２０１６　Ｖｏｌ１８　Ｎｏ５

·中药农业·

△［基金项目］　中国科学院藏药研究重点实验室项目（ＮｏＹ３４２９１ＯＺ１）
［通信作者］　马世震，研究员，研究方向：药材质量标准研究及产品开发；Ｅｍａｉｌ：ｓｚｍａ＠ｎｗｉｐｂｃａｓｃｎ

栽培甘松药材质量标准研究
△

张宇霞１，２，马世震１，冯海生１，李彩霞１，郑植元１，２，刘永玲１

（１中国科学院 西北高原生物研究所／藏药研究重点实验室，青海　西宁　８１０００１；
２中国科学院大学，北京　１０００４９）

［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 ＮｊａｔａｍａｎｓｉＤＣ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［２４］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［５６］，《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

１１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 ＩＣＰＡＥＳ（美国 Ａｌｉｇｅｎｔ公司）；
ＡＦＳ８２３０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）；ＥＳＪ１８２４型电子天
平（沈阳龙腾电子有限公司）。

ＨＰＬＣ色谱柱：ＤｉｋｍａＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８（２５０ｍｍ×
４６ｍｍ，５μｍ），ＰｈｅｎｏｍｅｎｅｘＳｙｎｅｒｇｉ４μＨｙｄｒｏＲ
Ｐ８０Ａ（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，４μｍ），ＨＰＬＣＰＣａｒｔｒｉｄｇｅ
ＬＩＣｈｒｏｓｐ１ｈｅｒ１００ＲＰ１８０（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ＭＵＳＴ１３０９０９０１）。

１２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２０１３０７０１、２０１３
０７３１、２０１３０８２８、２０１３０９１８、２０１３１０３０、２０１４
０５１７、２０１４０６１５、２０１４０７１６、２０１４０８１５、２０１４
０９１３；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

２１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。

２２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０５％香草醛硫酸溶液显色ＴＬＣ图

２３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５０％；浸出物不得少于２７０％；总灰分不得
超过１３０％；酸不溶性灰分不得超过７０％；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

１ ４４８ ３１０４ ６２１ ０６３

２ ３６０ ３２６０ ５２４ ０８０

３ ４２３ ３５３９ ６０７ ２００

４ ４２５ ３７６６ ７６３ ３４３

５ ３９９ ３４９９ １０９６ ６０３

６ ４２５ ２７３７ １０５７ ５３７

７ ４４５ ３３４１ １２５３ ６６８

８ ５７４ ２５９４ １５６９ １０１４

９ ３９９ ２７４１ １３４１ ７００

１０ ３９８ ３０９７ ８８７ ５４５

１１ ３７３ ２１６６ ６９８ ２４９

１２ ４２５ ２１０６ １７４６ １２６８

平均值 ４２４ ２９９６ １０１３ ５２３

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 ００１４ ０１８ ００１ ０２２ １００４

２ ０００４ ０１５ ００２ ００１ ５７８

３ ０００３ ０１３ ００１ ０２７ ２０３０

４ ０００２ ０２１ ００１ ００７ ９２７

５ ００３２ ０３２ ００１ ０１６ ２１７９

６ ００１０ ０４１ ００２ ０２０ ６４８

７ ０００４ ０４８ ００６ ０３４ ６６６

８ ００４８ ０２９ ００１ １７０ ６０２

９ ００３４ ０１３ ００２ １６４ ８２４

１０ ００７７ ０４２ ００１ ２４９ ６４５

１１ ００１０ ０２８ ００８ ０１９ ８０２

１２ ０００３ ０７４ ００３ ０４７ ３３７７

平均值 ００１９ ０２９ ００２ ０６０ １１７６

２４含量测定

２４１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２０％（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３０％（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３０％（ｍＬ·ｇ－１）。

·２２６·



２０１６年５月　第１８卷　第５期 中国现代中药　ＭｏｄＣｈｉｎＭｅｄ Ｍａｙ２０１６　Ｖｏｌ１８　Ｎｏ５

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

αＢＨＣ ００００５ ζＢＨＣ ００００６ ＯＰ′ＤＤＴ ００００９

βＢＨＣ ０００１４ ＰＰ′ＤＤＥ ０００８５ ＰＰ′ＤＤＴ ０００７９

γＢＨＣ ００００６ ＰＰ′ＤＤＤ ０００１１ ＰＣＮＢ ００００７

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

２４２甘松新酮测定　色谱条件：采用ＨＰＬＣ法，色
谱柱为 ＤｉｋｍａＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，
５μｍ），流动相为甲醇水（６５∶３５），柱温为 ３０℃，

流速为１０ｍＬ·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１４５ｍｇ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

０２５ｇ，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
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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

（０４５μｍ）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１００ｍｇ·ｇ－１，
其他批次均高于１００ｍｇ·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１００ｍｇ·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 ４８ １５０５ ７ ３３ １６１９

２ ５０ １１９０ ８ ５０ １４９１

３ ５０ ７３３ ９ ３０ １５２２

４ ３３ ６７８ １０ ３６ １９３９

５ ３０ １０５５ １１ ５２ １８２４

６ ２０ １７０５ １２ ３５ １１１３

平均值 — — — ３９ １３６５

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５０％；浸出物不得少于

２７０％；总灰分不得超过１３０％；酸不溶性灰分不得
超过７０％；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 ３０％
ｍＬ·ｇ－１；甘松新酮含量不得少于１００ｍｇ·ｇ－１。

参考文献

［１］　江苏新医学院．中药大辞典：上册 ［Ｍ］．上海：上海科学
技术出版社，１９８５．

［２］　武姣姣，石晋丽，唐民科，等．甘松对动物行为绝望模型
的影响［Ｊ］．中国实验方剂学杂志，２０１２，１８（７）：
２０５２０７．

［３］　李翔宇，罗骏，葛郁芝，等．甘松挥发油对大鼠心室肌细
胞 Ｉｋ和 Ｉｋ１的影响［Ｊ］．时珍国医国药，２０１３，２４（８）：
１８１４１８１７．

［４］　ＬｉＰ，ＹａｍａｋｕｎｉＴ，ＭａｔｓｕｎａｇａＫ，ｅｔａｌ．Ｎａｒｄｏｓｉｎｏｎｅ
ｅｎｈａｎｃｅｓｎｅｒｖｅｇｒｏｗｔｈｆａｃｔｏｒｉｎｄｕｃｅｄｎｅｕｒｉｔｅｏｕｔｇｒｏｗｔｈｉｎａ
ｍｉｔｏｇｅｎａｃｔｉｖａｔｅｄｐｒｏｔｅｉｎｋｉｎａｓｅａｎｄｐｒｏｔｅｉｎｋｉｎａｓｅＣ
ｄｅｐｅｎｄｅｎｔｍａｎｎｅｒｉｎＰＣ１２Ｄｃｅｌｌｓ．ＪＰｈａｒｍａｃｏｌＳｃｉ，２００３，
９３（１）：１２２１２５．

［５］　李莹．甘松药效物质基础及质量标准的初步研究［Ｄ］．
成都：成都中医药大学，２００９．

［６］　耿晓萍．甘松化学成分及质量标准研究［Ｄ］．北京中医
药大学，２０１０．

［７］　中华人民共和国国家药典委员会．中华人民共和国药
典：一部．［Ｓ］．北京：中国医药科技出版社，２０１０：７８７９．

［８］　张宇霞，马世震，冯海生．不同产地甘松挥发油及浸出物
的含量测定［Ｊ］．时珍国医国药，２０１５，２６（２）：３１８３１９．

［９］　张宇霞，马世震，董琦，等．不同生长期甘松中甘松新酮
的 ＨＰＬＣ测定［Ｊ］．分析试验室，２０１４，３３（增刊）：
１４１１４３．

（收稿日期　２０１５０７１０）

·４２６·




