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摘　 要　 目的　 研究甘松药材的高效液相色谱(ＨＰＬＣ)指纹图谱ꎬ测定甘松新酮含量ꎬ以建立药材有效的质量评价

方法ꎮ 方法　 通过建立 ＨＰＬＣ 指纹图谱和有效成分含量测定方法ꎬ对 １０ 批甘松药材进行分析ꎮ ＨＰＬＣ 色谱条件:色谱柱

为 Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ￣Ｃ１８(４.６ ｍｍ×２５０ ｍｍꎬ５ μｍ)ꎻ流动相:乙腈￣水(６０􀏑４０)ꎻ 流速:０.８ ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１ꎻ检测波长:２５０ ｎｍꎻ柱温:
２５ ℃ ꎮ 指纹图谱流动相为梯度洗脱ꎮ 结果　 得到分离度、重复性很好的甘松药材 ＨＰＬＣ 指纹图谱ꎬ对 １０ 批不同甘松药

材的色谱指纹图谱进行相似度评价ꎬ不同产地甘松药材指纹图谱差异不大ꎬ但 ４ 个代表性峰含量有所区别ꎮ ＨＰＬＣ￣ＤＡＤ
法测定 １０ 批甘松样品中甘松新酮的含量ꎬ结果显示不同产地甘松药材中甘松新酮含量差异较大ꎮ 结论　 该方法简便、
准确、重复性好ꎬ可作为甘松药材的质量控制方法ꎮ
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ＤＣ.)的干燥根及根茎ꎮ 性温ꎬ味甘、辛ꎬ归脾胃经ꎮ 具

有理气止痛、开郁醒脾、安神等功效[１]ꎬ药用历史非常

悠久ꎬ为中医、维吾尔医和藏医的常用药ꎮ 藏药译名

“榜贝”ꎬ维吾尔药译名为“松补力”ꎮ 甘松主要分布在

我国甘肃、青海、四川、西藏等高海拔地区ꎬ主产地为四

川阿坝、红原、若尔盖等地区[２]ꎮ 挥发油是芳香性植

物主要活性成分之一ꎬ并具有抗肿瘤、抗菌和神经活性

等[３￣４]ꎮ 甘松主要成分是挥发油和萜类[５￣９]ꎬ研究表

明ꎬ甘松挥发油具有镇静、抗癫、抗抑郁、促神经生

长、改善认识能力、保护心肌细胞、降血压等多种药理

活性[１０￣１４]ꎮ 由于各产地地理环境、气候、土壤等生长
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条件不同ꎬ以及采收药材时间不同ꎬ甘松药材在化学成

分组成及含量上差异很大ꎬ因而直接影响到药材质量ꎮ
因此ꎬ建立甘松药材质量评价体系ꎬ控制其质量ꎬ对于

甘松在中医和维吾尔医安全应用具有重大意义ꎮ 笔者

在本研究采用高效液相色谱(ＨＰＬＣ)法对 １０ 个不同

产地甘松进行系统研究ꎬ建立了甘松药材的色谱指纹

图谱ꎬ并对甘松中甘松新酮进行含量测定ꎬ以期为甘松

药材全面质量控制提供科学依据ꎮ
１　 仪器与试药　
１.１ 　 仪器 　 美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 高效液相色谱仪 ( Ａｇｉｌｅｎｔ
Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅｓ １２００ ｓｅｒｉｅｓꎬＤＡＤ 检测器)ꎻＳＢ５２００ 型超声

波清洗机(上海 Ｂｒａｎｓｏｎ 公司)ꎻＲ２００Ｄ 型电子分析天

平(德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ 公司ꎬ感量:０.０１ ｍｇ)ꎮ
１.２　 试药　 甘松新酮对照品购自中国食品药品检定

研究院ꎬ高效液相色谱法检测ꎬ确定纯度大于 ９８％ꎬ批
号:１１１８３２￣２０１３０２ꎮ 甘松药材ꎬ４ 批购自香港药材市

场ꎬ６ 批分别采自青海、四川等地ꎬ所有样品均经香港

科技大学生命科学部暨中药研发中心董婷霞博士鉴

定ꎬ均为败酱科植物甘松(Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ ｊａｔａｍａｎｓｉ ＤＣ.)
的干燥根及根茎(表 １)ꎮ 所有样品均保存于香港科技

大学生命科学部ꎮ 色谱级乙腈(Ｍｅｒｃｋ 公司ꎬ批号:１.
０００３０.４００８)ꎬＭｉｌｌ￣Ｑ 超纯水(Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ 公司纯水器)ꎬ
其他试剂均为分析纯ꎮ
２　 方法与结果　
２.１　 甘松指纹图谱　
２.１.１　 对照品溶液的制备　 取甘松新酮对照品适量ꎬ
加甲醇制成 １.０ ｍｇ􀅰ｍＬ－１对照品储备液ꎮ
２.１.２　 供试品溶液的制备　 取待测样品细粉约 １.０ ｇꎬ
精密称定ꎬ置 ５０ ｍＬ 离心管ꎬ加甲醇 １５ ｍＬꎬ超声处理

３０ ｍｉｎ( ２４０ Ｗ)ꎬ 提 取 ３ 次ꎻ 取 出ꎬ 移 至 离 心 管 于

３ ０００ ｒ􀅰ｍｉｎ－１离心 １０ ｍｉｎ(ｒ＝１０ ｃｍ)后ꎬ将上清液转移

至 ５０ ｍＬ 量瓶ꎬ合并提取液ꎬ然后用甲醇定容至５０ ｍＬꎬ

摇匀ꎬ过孔径 ０.４５ μｍ 滤膜ꎬ滤液作为供试品溶液ꎮ
２. １. ３ 　 色 谱 条 件 　 色 谱 柱 为 Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ Ｃ１８

(４.６ ｍｍ×２５０ ｍｍꎬ５ μｍ)ꎻ流动相为乙腈(Ａ)和水溶

液( Ｂ)ꎻ梯度洗脱: ０ ~ ２０ ｍｉｎꎬ ４０％ →６０％ Ａꎬ ２０ ~
６０ ｍｉｎꎬ６０％→９０％ Ａꎻ流速:０. ８ ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１ꎻ柱温:
２５ ℃ꎻ进样量:２０ μＬꎻ指纹图谱检测波长为 ２５０ ｎｍꎮ
２.１.４　 甘松指纹图谱实验的方法学验证　

①精密度实验:取供试品溶液(产自青海玉树ꎬ批
号:ＧＳＳ￣００６)ꎬ连续进样 ６ 次ꎬ测得各共有峰相对保留

时间和相对峰面积的 ＲＳＤ 均<２％ꎬ表明精密度良好ꎬ
符合指纹图谱的技术要求ꎮ

②稳定性实验:取供试品溶液(产自青海玉树ꎬ批
号:ＧＳＳ￣００６)ꎬ分别在 ０ꎬ４ꎬ８ꎬ１２ꎬ１６ꎬ２０ꎬ２４ ｈ 进样ꎬ测
得各共有峰相对保留时间和相对峰面积的 ＲＳＤ 均小

于 ２％ꎬ表明稳定性良好ꎬ符合指纹图谱的技术要求ꎮ
③重复性实验:取同一批甘松样品(产自青海玉树ꎬ

批号:ＧＳＳ￣００６)ꎬ精密称量 ６ 份ꎬ按“２.１.２”项制备供试品

溶液ꎬ记录色谱图进行分析ꎮ 结果测得各共有峰相对保

留时间的 ＲＳＤ 均小于 ２％ꎬ而相对峰面积的 ＲＳＤ 均小于

５％ꎬ表明重复性良好ꎬ符合指纹图谱的技术要求ꎮ
２.１.５　 甘松 ＨＰＬＣ 指纹图谱的测定与分析　

①样品指纹图谱测定:对来自 １０ 个产地的甘松样

品进行测定ꎬ对照品和具代表性甘松药材的色谱图见

图 １ꎮ 比较 １０ 个甘松样本的色谱图ꎬ产地间的差别并

不明显ꎮ 虽然 １０ 批甘松药材都含有甘松新酮ꎬ但它们

的量有所区分(图 ２)ꎮ
②指纹图谱的相似度计算:采用国家药典委员会推

荐的中药色谱指纹图谱相似度评价系统 ２００４Ａ 版对 １０
批甘松药材的指纹图谱进行相似度分析ꎮ 首先将各批

次样品的测试数据导入相似性评价系统软件ꎬ选定图 ２
中特征峰(峰 １ꎬ２ꎬ３ꎬ４)进行谱峰匹配ꎬ通过中位数矢量

计算得出其共有图谱标准模板ꎬ然后进行各样品相似度

表 １　 甘松样品来源 　
Ｔａｂ.１　 Ｓｏｕｒｃｅｓ ｏｆ Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ ｊａｔａｍａｎｓｉ ＤＣ.Ｓａｍｐｌｅｓ　

编号 样品批号 来源 采收(收集)时间 鉴定结果
１ ＧＳＣ ￣００１ 香港黄泽记药材公司(产地四川) ２０１５１０ Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ ｊａｔａｍａｎｓｉ ＤＣ.
２ ＧＳＣ ￣００２ 香港永利行药材公司(产地四川) ２０１５１０ Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ ｊａｔａｍａｎｓｉ ＤＣ.
３ ＧＳＣ ￣００３ 香港曾福记药材公司(产地四川) ２０１５０９ Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ ｊａｔａｍａｎｓｉ ＤＣ.
４ ＧＳＣ ￣００４ 香港细庄药材公司(产地四川) ２０１５１０ Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ ｊａｔａｍａｎｓｉ ＤＣ.
５ ＧＳＳ ￣００１ 四川松潘 ２０１５１０１４ Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ ｊａｔａｍａｎｓｉ ＤＣ.
６ ＧＳＳ ￣００２ 四川阿坝 ２０１５１０２３ Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ ｊａｔａｍａｎｓｉ ＤＣ.
７ ＧＳＳ ￣００３ 四川红原 ２０１５１０１２ Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ ｊａｔａｍａｎｓｉ ＤＣ.
８ ＧＳＳ ￣００４ 四川南本达 ２０１５１００６ Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ ｊａｔａｍａｎｓｉ ＤＣ.
９ ＧＳＳ ￣００５ 四川若尔盖 ２０１５１０２８ Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ ｊａｔａｍａｎｓｉ ＤＣ.

１０ ＧＳＳ ￣００６ 青海玉树 ２０１５０９２６ Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ ｊａｔａｍａｎｓｉ ＤＣ.
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评价ꎮ 通过相似度分析ꎬ发现甘松有些批次种间的图谱

差异较大ꎬＧＳＳ￣００４(产地:四川南本达)批药材的相似度

比较低ꎮ １０ 批甘松药材的相似度评价结果见表 ２ꎮ 从

表 ２ 可以看出ꎬ１０ 批甘松的平均相似度为 ０.８３ꎬ说明各

产地的甘松样品色谱模式相似ꎬ其化学成分一致性好ꎮ

　 　 Ａ.空白液ꎻＢ.甘松新酮对照品ꎻＣ.甘松(批号:ＧＳＳ￣００６)ꎻ１.
甘松新酮

图 １　 空白液、对照品和代表性甘松 (批号:ＧＳＳ￣００６)
ＨＰＬＣ 指纹图谱

Ｆｉｇ. １ 　 ＨＰＬＣ ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔ ｏｆ ｂｌａｎｋ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ａｎｄ
ｎａｒｄｏｓｉｎｏｎｅ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅꎬ Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ ｊａｔａｍａｎｓｉ ＤＣ. (ＧＳＳ￣００６)

Ａ. ｂｌａｎｋ ( Ｍｅｔｈａｎｏｌ ) ｓｏｌｕｔｉｏｎꎻ Ｂ. ｎａｒｄｏｓｉｎｏｎｅ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅꎻ Ｃ.
Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ ｊａｔａｍａｎｓｉ ＤＣ.(ＧＳＳ￣００６)ꎻ１.ｎａｒｄｏｓｉｎｏｎｅ

２.２　 甘松新酮含量测定　
２.２.１　 供试品溶液的制备　 取待测样品细粉约 ０.２ ｇꎬ
用甲醇提取ꎬ按“２.１.２”项方法制备供试品溶液ꎮ
２.２.２　 色谱条件 　 Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ Ｃ１８色谱柱( ４.６ ｍｍ×
２５０ ｍｍꎬ５ μｍ)ꎻ甘松新酮的流动相为乙腈￣水(６０􀏑
４０)ꎻ 检 测 波 长 为 ２５０ ｎｍꎻ 柱 温: ２５ ℃ꎻ 流 速:
０.８ ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１ꎻ进样量:２０ μＬꎮ
２.２.３　 线性关系考察　 精密吸取“２.１.１”项对照品储

备液ꎬ用甲醇稀释成 ６ 个浓度的甘松新酮对照品溶液ꎬ
依上述色谱条件进样测定ꎬ以峰面积为纵坐标(Ｙ)ꎬ相

应浓度为横坐标(Ｘꎬｇ􀅰ｍＬ－１)ꎬ绘制标准曲线ꎬ得到回

归方程:甘松新酮ꎬＹ＝ ３８.５７６Ｘ－３２.４５６ꎬＲ２ ＝ ０.９９９ ４ꎻ表
明甘松新酮在 ５~１００ ｇ􀅰ｍＬ－１内线性关系良好ꎮ

　 　 １ꎬ２ꎬ３ꎬ４ 为 １０ 批甘松样品指纹图谱共有峰ꎻ１.甘松新酮

图 ２　 １０ 批甘松样品的叠加图谱　
Ｔｈｅ ｐｅａｋｓ １ꎬ ２ꎬ ３ ａｎｄ ４ ｗｅｒｅ ｃｏｍｍｏｎ ｐｅａｋｓ ｏｆ ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓ ｏｆ

Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ ｊａｔａｍａｎｓｉ ＤＣ.ꎻ１.Ｎａｒｄｏｓｉｎｏｎｅ
Ｆｉｇ.２　 Ｏｖｅｒｌａｐｐｉｎｇ ＨＰＬＣ ｏｆ ｔｅｎ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ

ｊａｔａｍａｎｓｉ ＤＣ.　

表 ２　 １０ 批甘松样品指纹图谱相似度分析结果　
Ｔａｂ. ２ 　 Ｓｉｍｉｌａｒｉｔｙ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｎ ｔｈｅ ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔ ｏｆ ｔｅｎ

ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ ｊａｔａｍａｎｓｉ ＤＣ.　

编号 样品批号 来源 相似度

１ ＧＳＣ ￣００１ 香港黄泽记药材公司(产地四川) ０.９４２
２ ＧＳＣ ￣００２ 香港永利行药材公司(产地四川) ０.８５２
３ ＧＳＣ ￣００３ 香港曾福记药材公司(产地四川) ０.７４３
４ ＧＳＣ ￣００４ 香港细庄药材公司(产地四川) ０.９１３
５ ＧＳＳ ￣００１ 四川松潘 ０.８４６
６ ＧＳＳ ￣００２ 四川阿坝 ０.８０４
７ ＧＳＳ ￣００３ 四川红原 ０.９１３
８ ＧＳＳ ￣００４ 四川南本达 ０.６０２
９ ＧＳＳ ￣００５ 四川若尔盖 ０.８８８

１０ ＧＳＳ ￣００６ 青海玉树 ０.７８６

２.２.４　 含量测定实验的方法学验证　
①精密度实验:取对照品溶液ꎬ连续进样 ６ 次ꎬ测

得甘松新酮峰面积 ＲＳＤ 为 ０.８２％ꎬ表明精密度良好ꎮ
②稳定性实验:取供试品溶液甘松 ＧＳＳ￣００６ 样品

(用于计算甘松新酮含量)ꎬ分别在 ０ꎬ４ꎬ８ꎬ１２ꎬ１６ꎬ２０ꎬ
２４ ｈ 进样ꎬ记录甘松新酮的峰面积ꎬ结果 ＲＳＤ 为

１.６１％ꎬ表明样品溶液在 ２４ ｈ 内稳定ꎮ
③重复性实验:精密称取甘松 ＧＳＳ￣００６ 样品(用于

计算甘松新酮含量)６ 份ꎬ按“２.２.１”项方法制备供试品
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溶液ꎬ测定甘松新酮的含量ꎬ其 ＲＳＤ 为 １.１３％ꎬ表明此

方法的重复性良好ꎮ
④加样回收率实验:精密称取同一批甘松药材粉

末(批号:ＧＳＳ￣００６)９ 份ꎬ每份约 ０.２ ｇꎬ分别按低、中、高
浓度加入对照品ꎬ按“２.１.２”项方法制备供试品溶液ꎬ
测定甘松新酮的含量ꎬ计算回收率ꎮ 结果见表 ３ꎬ甘松

新酮平均加样回收率符合 ＨＰＬＣ 的测定要求ꎮ

表 ３　 甘松新酮加样回收率实验结果　
Ｔａｂ.３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ ｏｆ ｎａｒｄｏｓｉｎｏｎｅ　

称样量 原有量 加入量 测得量

ｍｇ
加样回收率 平均值 ＲＳＤ

％
２０２.１ ０.９４６ ４ ０.９５ １.８７４ ７ ９７.７２
２００.３ ０.９４９ ８ ０.９５ １.８８２ １ ９８.１４ ９８.４６ ０.９６
２０１.３ ０.９３８ １ ０.９５ １.８８３ ５ ９９.５２
２００.９ ０.９５２ ４ １.９０ ２.８４０ １ ９９.３５
２０１.１ ０.９５３ ６ １.９０ ２.８２８ ３ ９８.６７ ９９.２６ ０.５６
２０１.８ ０.９４８ ０ １.９０ ２.８４３ ４ ９９.７６
２００.４ ０.９４８ ４ ２.８５ ３.７４４ ８ ９８.１２
２０２.１ ０.９４８ １ ２.８５ ３.７４９ ２ ９８.２８ ９８.４０ ０.３７
２０１.４ ０.９５０ １ ２.８５ ３.７６６ ３ ９８.８１

２.２.５　 甘松中甘松新酮的含量测定　 对 １０ 批甘松样品ꎬ
按供试品溶液制备项下方法制备样品溶液ꎬ按上述色谱条

件分别在 ２５０ ｎｍ 波长下测定甘松新酮的峰面积ꎬ根据其

线性回归方程ꎬ计算甘松新酮的含量ꎮ 结果见表 ４ꎮ 从结

果可以看出ꎬ不同产地的甘松药材中甘松新酮含量介于

２.５７~１３.２３ ｍｇ􀅰ｇ－１ꎮ 从表 ４ 中可以看出ꎬ不同甘松药材

甘松新酮成分含量变化趋势明显不同ꎮ

表 ４　 １０ 批甘松样品甘松新酮的含量　
Ｔａｂ.４　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｎａｒｄｏｓｉｎｏｎｅ ｉｎ

ｔｅｎ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ ｊａｔａｍａｎｓｉ ＤＣ.　

编号 样品编号 来源
甘松新酮含量 /

(ｍｇ􀅰ｇ－１)
１ ＧＳＣ ￣００１ 黄泽记药材公司(产地四川) １３.２３
２ ＧＳＣ ￣００２ 永利行药材公司(产地四川) ４.６３
３ ＧＳＣ ￣００３ 曾福记药材公司(产地四川) ６.５６
４ ＧＳＣ ￣００４ 细庄药材行药材公司(产地四川) １０.６１
５ ＧＳＳ ￣００１ 四川松潘 ３.２５
６ ＧＳＳ ￣００２ 四川阿坝 ３.５２
７ ＧＳＳ ￣００３ 四川红原 ８.４４
８ ＧＳＳ ￣００４ 四川南本达 ２.５７
９ ＧＳＳ ￣００５ 四川若尔盖 ７.４０

１０ ＧＳＳ ￣００６ 青海玉树 ４.７０

３　 讨论　
根据对甘松化学成分的研究ꎬ甘松中含有萜类、黄

酮类、香豆素等化合物ꎬ其主要成分是萜类成分ꎮ 甘松

新酮是其中的一个萜类化合物ꎬ同属的其他植物尚未

见到有甘松新酮的报道ꎬ因此可作为甘松药材的专属

性化合物ꎮ 并且其有促进神经生长、改善认知能力等

生物活性ꎬ与其功效密切相关ꎮ
从表 ４ 可知ꎬ不同批次甘松药材中甘松新酮含量

差异明显ꎬ１０ 批甘松药材中含量最高是从香港黄泽记

药材公司购买的 ＧＳＣ￣００１ꎬ产地为四川ꎮ 由此可见ꎬ产
地对甘松药材的质量影响大ꎮ

为了更加全面评价甘松药材的质量ꎬ笔者还进行

了甘松药材的指纹图谱研究ꎮ 首次将甘松新酮作为甘

松指纹图谱的指标加以研究ꎮ 采用平行实验考察以不

同的提取溶剂(甲醇、乙醇、石油醚、丙酮、乙酸乙酯)
超声提取ꎮ 结果表明用甲醇提取的供试品溶液的色谱

峰及分离度均优于其他有机溶剂提取的供试品ꎮ 在比

较不同波长(２１０ꎬ２５０ꎬ２８０ꎬ３１０ꎬ３６０ ｎｍ)时ꎬ发现甘松

新酮在 ２５０ ｎｍ 有最高吸收ꎬ且干扰峰少ꎬ同时其他代

表性的色谱峰也可获得良好的分离效果ꎮ 本实验研究

的方法专属、操作简便、结果可靠、重复性好ꎮ
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