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可见，建立风湿二十五味丸中松香酸的检验方法，能有效监

管制剂中非法添加松香酸，保障公众的用药安全和疗效。
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甘肃栽培肉苁蓉质量分析

苏学秀 １，杨世琴 １，张富娴 １，贾存勤 ２，杨 丽 １，陈小娟 ２，滕泽学 １△
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摘要：目的 了解甘肃栽培肉苁蓉的质量状况。方法 对甘肃省四大肉苁蓉产区的原药材进行初加工处理，采用高效液相色谱法测定其指标性

成分松果菊苷和毛蕊花糖苷的含量和醇溶性浸出物总量。采用电感耦合等离子体质谱法测定其重金属及有害元素残留量。结果 样品中

松果菊苷、毛蕊花糖苷的含量除切片阴干和切片微波干燥样品较低外，其余初加工品皆高于药典标准，以蒸制整枝品含量最高，各初加工品的

醇溶性浸出物总量无显著差异，且均显著高于药典标准；铅、镉、汞、砷、铜最大检测值分别为０．２ｍｇ／ｋｇ，０．０２ｍｇ／ｋｇ，未检出，０．１ｍｇ／ｋｇ，
８．２ｍｇ／ｋｇ，均显著低于药典标准；酒泉市金塔县各初加工品的指标性成分的含量均高于其他产区。结论 甘肃栽培肉苁蓉质量较好，建议大

力发展当地相关种植业，其中酒泉市金塔县可以此为优势产业发展；蒸制整枝烘干的产地加工法可加以推广。
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产地
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０．０９２
０．１１９
０．０１５
０．５１８
０．６３２
０．４９９
０．４２８
０．４７９
０．２９２
０．２９０
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２．７０４
２．０６５
２．２５７
２．６４６

醇溶性浸出物

５６．４９
５４．９７
５８．３８
５５．２５
５６．９６
５８．４５
５４．９０
５５．１０
５６．３５
５５．２８
５４．６８
５８．２６
５４．３９
５８．２８
５６．１９
５８．１０
５５．６３
５４．０１
５６．０１
５８．５０
５４．５７
５５．９３
５７．２６
５８．２３
５５．３９
５６．３８
５７．４６
５５．２４

ｏｆｔｈｅＣｈｉｎｅｓｅＰｈａｒｍａｃｏｐｏｅｉａ．ＴｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆｉｎｄｅｘｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎｅａｃｈｐｒｉｍａｒｙｐｒｏｃｅｓｓｅｄｐｒｏｄｕｃｔｉｎＪｉｎｔａＣｏｕｎｔｙｏｆＪｉｕｑｕａｎＣｉｔｙｗａｓ
ｈｉｇｈｅｒｔｈａｎｔｈａｔｉｎｏｔｈｅｒｐｒｏｄｕｃｔｉｏｎａｒｅａｓ．Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ ＴｈｅｑｕａｌｉｔｙｏｆＣｉｓｔａｎｃｈｅｓＨｅｒｂａｃｕｌｔｉｖａｔｅｄｉｎＧａｎｓｕＰｒｏｖｉｎｃｅｉｓｇｏｏｄ．Ｉｔｉｓｓｕｇ
ｇｅｓｔｅｄｔｏｖｉｇｏｒｏｕｓｌｙｄｅｖｅｌｏｐｒｅｌｅｖａｎｔｌｏｃａｌｐｌａｎｔｉｎｇｉｎｄｕｓｔｒｉｅｓ，ｗｈｉｃｈｃａｎｂｅｄｅｖｅｌｏｐｅｄａｓａｄｏｍｉｎａｎｔｉｎｄｕｓｔｒｙｉｎＪｉｎｔａＣｏｕｎｔｙｏｆＪｉ
ｕｑｕａｎＣｉｔｙ．Ｔｈｅｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇｍｅｔｈｏｄｏｆｓｔｅａｍｉｎｇ，ｐｒｕｎｉｎｇａｎｄｄｒｙｉｎｇｉｎｐｒｏｄｕｃｉｎｇａｒｅａｓｃａｎｂｅｐｏｐｕｌａｒｉｚｅｄ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＣｉｓｔａｎｃｈｅｓＨｅｒｂａ；ＧａｎｓｕＰｒｏｖｉｎｃｅ；ｑｕａｌｉｔｙｏｆｍｅｄｉｃｉｎａｌｍａｔｅｒｉａｌｓ；ｅｃｈｉｎａｃｏｓｉｄｅ；ｖｅｒｂａｓｃｏｓｉｄｅ；ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

表１ ２８批次药材样品水分、含量、醇溶性浸出物总量测定结果
（％，ｎ＝３）

Ｔａｂ．１ Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｍｏｉｓｔｕｒｅ，ｃｏｎｔｅｎｔａｎｄｔｏｔａｌｅｘｔｒａｃｔ

ｉｎ２８ｂａｔｃｈｅｓｏｆｍｅｄｉｃｉｎａｌｍａｔｅｒｉａｌｓ（％，ｎ＝３）

肉苁蓉为列当科植物肉苁蓉 Ｃｉｓｔａｎｃｈｅｄｅｓｅｒｔｉｃｏｌａ
Ｙ．Ｃ．Ｍａ的干燥带鳞叶的肉质茎，有补肾阳、益精血、润
肠通便功效，主治肾阳不足、精血亏虚、阳痿不孕、腰膝

酸软、筋骨无力、肠燥便秘犤１犦。肉苁蓉主要含有苯乙醇

苷、环烯醚萜及苷、木脂素、多糖等成分犤２犦，其中松果菊

苷和毛蕊花糖苷等苯乙醇苷类成分具有补肾阳作用犤３犦，

常作为控制肉苁蓉质量的指标性成分。本研究中对甘肃

栽培肉苁蓉药材样本的初加工方法进行了优选，并采用

高效液相色谱法测定了其中松果菊苷和毛蕊花糖苷的

含量以及醇溶性浸出物总量，采用电感耦合等离子体质

谱法测定其重金属及有害元素（铅、镉、汞、砷、铜）的残

留量犤４－９犦，以评价肉苁蓉的整体质量。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０型高效液相色谱仪（包括四元泵、自动
进样器、柱温箱、检测器）、８８００型电感耦合等离子体质
谱仪牗安捷伦科技有限公司牘；１０１Ａ－２型电热鼓风干燥
箱（上海琅轩仪器有限公司）；ＦＡ／ＪＡ型电子天平（梅特
勒仪器有限公司）；ＥＴＨＯＳＵＰ型消解仪（北京莱伯泰科
公司，配备智能样品处理器）；ＫＱ－１００ＤＢ型超声波情
况仪（昆山市超声仪器有限公司）；电热蒸锅（周村鑫旭

电器厂，功率为２１００Ｗ）。
１．２ 试药

松果菊苷对照品（批号为１１１６７０－２０１９０７，含量为
９１．８％），毛蕊花糖苷对照品（批号为１１１５３０－２０１７１３，
含量为９２．５％），均购自中国食品药品检定研究院；铅、
镉、砷、铜标准液牗１０μｇ／ｍＬ，安捷伦科技公司牘，汞标准
液（１０００μｇ／ｍＬ，中国计量科学研究院）；甲醇、硝酸为
色谱纯，甲酸、过氧化氢均为分析纯，水为超纯水；肉苁

蓉药材为 ２０１８年 １０月采挖于甘肃省酒泉市、张掖市、
武威市和白银市肉苁蓉种植基地，经贾存勤正高级工程

师鉴定为正品。

２ 方法与结果

２．１ 产地加工

药材样品制备：取肉苁蓉鲜品，去掉顶部犤１犦，用软毛

刷刷洗干净，沥干水分，以切片牗段牘晒干、阴干、烘干、微波
干燥、蒸制及整枝蒸制方式制备药材样品犤１０－１３犦。

２．２ 水分测定

取２８批药材样品，每批３份，按２０２０年版《中国药
典》中有关烘干法的水分测定方法测定水分，并计算每

批的平均值。结果见表１。

２．３ 含量测定

２．３．１ 色谱条件

色谱柱：ＡｇｉｌｅｎｔＸＤＢ－Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；
流动相：甲醇（Ａ）－０．１％甲酸水溶液（Ｂ），梯度洗脱（洗
脱程序见表２）；柱温：３０℃；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波
长：３３０ｎｍ；进样量：１０μＬ。
２．３．２ 溶液制备

称取松果菊苷对照品、毛蕊花糖苷对照品各适量，

精密称定，加５０％甲醇，制成每１ｍＬ各含０．２ｍｇ的混
合对照品溶液犤１犦。取药材样品粉末约 １ｇ，精密称定，置
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时间（ｍｉｎ）

０～３４
３４～３７
３７～６５
６５～６６
６６～７３

流动相 Ａ（％）

２６．５
２６．５→２９．５
２９．５

２９．５→２６．５
２６．５

流动相 Ｂ（％）

７３．５
７３．５→７０．５
７０．５

７０．５→７３．５
７３．５

表２ 梯度洗脱程序

Ｔａｂ．２ Ｇｒａｄｉｅｎｔｅｌｕｔｉｏｎｐｒｏｇｒａｍ

ｔ／ｍｉｎ

６０
５０
４０
３０
２０
１０
０

ｍＡＵ

０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０ ６０ ７０

１ ２

Ａ

ｔ／ｍｉｎ

６０
５０
４０
３０
２０
１０
０
０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０ ６０ ７０

１ ２

ｍＡＵ

Ｂ
１．松果菊苷 ２．毛蕊花糖苷

Ａ．混合对照品溶液 Ｂ．供试品溶液
图１ 高效液相色谱图

１．ｅｃｈｉｎａｃｏｓｉｄｅ ２．ｖｅｒｂａｓｃｏｓｉｄｅ

Ａ．Ｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．１ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

１００ｍＬ棕色容量瓶中，精密加入 ５０％甲醇 ５０ｍＬ，密
塞，摇匀，称定质量，浸泡 ３０ｍｉｎ，超声（功率 ２５０Ｗ，频
率３５ｋＨｚ）处理４０ｍｉｎ，放冷，再称定质量，加５０％甲醇
补足减失的质量，摇匀，静置，取上清液，滤过，取续滤

液，即得供试品溶液犤１犦。

２．３．３ 方法学考察

系统适用性试验：精密吸取２．３．２项下混合对照品
溶液、供试品溶液各适量，按 ２．３．１项下色谱条件进样
测定，记录色谱图。结果理论板数按松果菊苷峰、毛蕊花

糖苷峰计均应不低于３０００，分离度均大于１．５，基线分
离良好。详见图１。

线性关系考察：精密吸取松果菊苷、毛蕊花糖苷混

合对照品溶液２，５，１０，１５，２０μＬ进样测定。以峰面积积
分值为纵坐标（Ｙ）、进样量为横坐标（μｇ，Ｘ）进行线性
回归，得回归方程，松果菊苷为 Ｙ１＝１．４０×１０６Ｘ１－
７．５３×１０３（ｒ＝１．００００，ｎ＝５），毛蕊花糖苷为 １．９４×
１０６Ｘ－１．２８×１０３（ｒ＝１．００００，ｎ＝５）。结果表明，松果菊
苷、毛蕊花糖苷进样量分别在 ０．３９２５～３．９２５４μｇ和
０．３８８９～３．８８８７μｇ范围内与峰面积积分值线性关系
良好。

精密度试验：精密吸取２．３．２项下混合对照品溶液
１０μＬ，按２．３．１项下色谱条件，连续进样６次，测定。结
果松果菊苷、毛蕊花糖苷峰面积积分值的 ＲＳＤ分别为
０．２４％和０．２２％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：精密吸取２．３．２项下供试品溶液１０μＬ，
室温下分别于 ０，３，５，７，９，２４ｈ时进样测定。结果松果
菊苷、毛蕊花糖苷峰面积积分值的 ＲＳＤ分别为０．２８％
和０．３０％（ｎ＝６），表明供试品溶液在２４ｈ内稳定。

重复性试验：称取肉苁蓉（编号 ２４）粉末 １ｇ，６份，
精密称定，依法制备供试品溶液，按２．３．１项下色谱条
件进样测定，计算含量。结果松果菊苷、毛蕊花糖苷含量

平均值分别为１．１８％和０．１８％，ＲＳＤ分别为０．０６％和
０．４８％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的样品粉末 ９份，每份
０．５ｇ，精密称定，加入高中低质量浓度的单一对照品溶
液，按供试品制备方法制备溶液，按２．３．１项下色谱条
件进样测定，记录峰面积并计算。结果松果菊苷、毛蕊花

糖苷加样回收率分别为 １０４．７８％和 ９９．３７％，ＲＳＤ分
别为０．２０％和１．６６％（ｎ＝９）。
２．３．４ 样品含量测定

取 ２８批药材样品各适量，分别按 ２．３．２项下方法
制备供试品溶液，供试品溶液各 １０μＬ，按 ２．３．１项下
色谱条件进样测定，平行测定３次，计算松果菊苷、毛蕊
花糖苷含量及总量。同法取 ８４份药材样品粉末，按
２０２０年版《中国药典（四部）》中的浸出物测定方法，以
稀乙醇为溶剂测定醇溶性浸出物总量犤１４犦。每批样品的

平均值按干燥品计。结果见表１。
２．４ 重金属及有害元素残留量测定

取蒸制阴干、烘干及自然阴干３种初加工方法处理
的１２批药材样品，按２０２０年版《中国药典（四部）》通则
２３２１，采用电感耦合等离子体质谱仪牗射频功率：１５５０Ｗ；载
气流速：０．９９Ｌ／ｍｉｎ；辅助气体流速：０．９０Ｌ／ｍｉｎ；等离子
体流速：１５．００Ｌ／ｍｉｎ；矩管水平位置－０．２０ｍｍ、垂直位置
０．１０ｍｍ；蠕动泵转速：０．１ｒ／ｓ；雾化气温度：２．０２℃；采样
深度：８ｍｍ牘测定铅、镉、砷、汞、铜含量犤１４犦。结果见表３。
３ 讨论

３．１ 含量

药材样品中松果菊苷和毛蕊花糖苷含量平均值排

序如下，蒸制整枝品＞蒸制切片品＞整枝阴干品＞切片
烘干品＞切段晒干品＞切片微波品＞切片阴干品，除切
片阴干和切片微波干燥样品含量较低外，其余初加工样

品皆为药典标准（不得少于 ０．３０％）犤１犦的２～８倍；其中
酒泉市金塔县的药材样品在各种加工处理方法下的含

量均高于药典标准８倍，且高于其他产地加工品。
３．２ 醇溶性浸出物总量

各方法加工后样品醇溶性浸出物总量平均值，蒸制
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序号

１
２
３
４
５
６
７
８
９
１０
１１
１２

加工方法

蒸制阴干

自然阴干

烘干

蒸制阴干

自然阴干

烘干

蒸制阴干

自然阴干

烘干

蒸制阴干

自然阴干

烘干

产地

酒泉市金塔县

酒泉市金塔县

酒泉市金塔县

张掖市临泽县

张掖市临泽县

张掖市临泽县

武威市民勤县

武威市民勤县

武威市民勤县

白银市靖远县

白银市靖远县

白银市靖远县

铅

０．２
０．２
０．２
０．１
０．１
０．１
０．２
０．２
０．２
０．１
０．１
０．１

镉

０．０２
０．０２
０．０２
０．０２
０．０１
０．０２
０．０１
０．０１
０．０１
０．０２
０．０２
０．０２

汞

－
－
－
－
－
－
－
－
－
－
－
－

砷

０．１
０．１
０．１
０．０３
０．０３
０．０４
０．０４
０．０４
０．０４
０．０５
０．０６
０．０６

铜

７．９
７．８
７．８
６．６
６．７
６．６
８．１
８．１
８．２
６．９
７．０
６．８

表３ １２批药材样品中铅、镉、汞、砷、铜含量测定结果（ｍｇ／ｋｇ）
Ｔａｂ．３ Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｌｅａｄ，ｃａｄｍｉｕｍ，ｍｅｒｃｕｒｙ，ａｒｓｅｎｉｃａｎｄ

ｃｏｐｐｅｒｉｎ１２ｂａｔｃｈｅｓｏｆＣｉｓｔａｎｃｈｅｓＨｅｒｂａ（ｍｇ／ｋｇ）

注：－为未检出。
Ｎｏｔｅ：－ ｍｅａｎｓｎｏｔｄｅｔｅｃｔｅｄ．

整枝品（５６．１２％）、蒸制切片品（５６．５０％）、整枝阴干品
（５６．１４％ ）、切 段 晒 干 品 （５５．７７％ ）、切 片 烘 干 品
（５６．７４％ ）、切 片 微 波 品 （５６．０４％ ）、切 片 阴 干 品
（５６．３５％）均无显著差异，且均高于 ２０２０年版《中国药
典（一部）》规定的“应不得少于３５．０％”犤１犦。
３．３ 重金属及有害元素残留量

１２批药材样品中重金属及有害元素残留量测定结
果显示，铅、镉、汞、砷、铜检测值均明显小于 ２０２０年版
《中国药典（一部）》的规定值犤１犦。

３．４ 加工方法评价

本研究结果显示，初加工方法对肉苁蓉药材样品中

主要活性成分松果菊苷和毛蕊花糖苷的含量有显著影

响犤１５－２０犦，除切段晒干、切片阴干品及切片微波干燥样品

２个成分含量较低但可达到２０２０年版《中国药典》规定
的水平外，其余加工药材样品高于 ２０２０年版《中国药
典》规定限度的２～８倍不等；切段晒干和切片阴干品含
量偏低与未进行加热杀霉保苷处理有关，切片阴干可能

还与切片较薄（３～４ｍｍ）有关，切片微波干燥样品含量较
低可能与切片较薄（３～４ｍｍ）及微波照射时间短（５ｍｉｎ）
有关，有待进一步研究；蒸制整枝的指标性成分含量最

高，建议作为肉苁蓉的初加工方法推广应用；酒泉市金

塔县的各种初加工品含量皆高于其他产区，这可能与

该区域的自然环境（位于鼎新盆地）适合肉苁蓉的生产

有关，有待进一步研究。初加工方法和产地对醇溶性浸

出物总量无显著影响，皆达到 ２０２０年版《中国药典》规
定限度。肉苁蓉重金属及有害元素污染程度较低，安全

性高。

３．５ 小结

甘肃栽培肉苁蓉质量可达到药典标准，安全性高，

可供药用，建议甘肃省大力发展肉苁蓉种植业；蒸制整

枝的指标性成分含量最高，建议作为肉苁蓉的初加工方

法推广应用；酒泉地区质量较优，建议作为酒泉地区的

优势产业大力开发。本研究为甘肃栽培肉苁蓉的初加工

优选、质量评价提供了科学的依据。
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