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摘要  目的 }建立丁香罗勒油中丁香酚的含量测定方法和鉴定挥发性化学成分 ∀方法 }气相色谱法 ow°° ≅ u° 不锈钢柱 o

ts h ≥∞2vs为固定液 o≤«µ²°²¶²µ¥ • � • ys2{s目担体 oƒ�⁄检测器 o柱温 tts ε o水杨酸甲酯为内标物 ~气质联用 o以 �°2x毛细

管柱 o柱温起始 tus ε 保持 x°¬±后以 x ε q°¬±p t升温至 txs ε 保持 z°¬± o检测质荷比范围 ts ∗ wux ∀结果 }丁香酚在 u ∗ ts°ªq

°�p t范围内具良好线性关系 o平均加样回收率为 tss qs{ h o� ≥⁄为 s q|x h ~气质联用鉴定了 v|个化合物 ∀结论 }方法简便 o

快速 o准确 o可排除其它成分的干扰 ∀
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Αναλψσισ οφ Οχιµ υν Οιλ βψ ΓΧ ανδ ΧΧ/ ΜΣ

�¬�¬±ª̄¬±ªo�¤¬⁄²±ª° ¬̈o ≠¨ƒ ¬̈¼∏±( Ξιαµεν Ινστιτυτε φορ ∆ρυγ Χοντρολ, Ξιαµεν vytstu)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : � ° ·̈«²§ º¤¶ ¶̈·¤¥̄¬¶«̈ §©²µ·«̈ §̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²© ∏̈ª̈ ±²̄ ¬± ·«̈ s¦¬°∏±¦²¬̄ ¥¼ �≤ ¤±§ �≤r � ≥

° ·̈«²§ º¤¶∏¶̈§·²¬§̈ ±·¬©¼·«̈ √²̄¤·¬̄̈ ¦²°³²¶¬·¬²±¶¬±·«¬¶¤µ·¬¦̄¨q ΜΕΤΗΟ∆Σ : × «̈ �≤ ° ·̈«²§¨°³̄²¼ §̈¦«µ²°²¶²µ¥ • � • º¬·«

ts h ≥∞2vs ¤¶·«̈ ¶·¤·¬²±¤µ¼ ³«¤¶̈ o¤±§·«̈ ¦²̄∏°± ·̈°³̈µ¤·∏µ̈ º¤¶tts ε q �¼§µ²ª̈ ± ©̄¤°¨¬²±¬½¤·¬²± §̈·̈¦·²µº¤¶∏¶̈§q �≤r � ≥

¦²±§¬·¬²± }∏¶¬±ª³µ²ªµ¤°° §̈·̈°³̈µ¤·∏µ̈ ª¤¶¦«µ²°¤·²ªµ¤³«¼ k¬±¬·¬¤̄ ·̈°³̈µ¤·∏µ̈ º¤¶tus ε °¤¬±·¤¬±¬±ªx°¬± o¤±§·«̈ ±µ¤¬¶¬±ª·«̈

·̈°³̈µ¤·∏µ̈ kx ε q°¬±p tl ·² txs ε ©²µz °¬±l o°¤¶¶2·²2¨̄ ¦̈·µ¬¦¦«¤µª̈ µ¤·¬² º¤¶ts ·² wux q Ρ ΕΣΥΛΤΣ : × «̈ ¦¤̄¬¥µ¤·¬²± ¦∏µ√¨ º¤¶

¬̄±̈ ¤µº¬·«¬±·«̈ µ¤±ª̈ ²©u ∗ ts°ªq°�
p t ²© ∏̈ª̈ ±²̄ q × «̈ µ̈¶∏̄·¶¶«²º §̈·«¤··«̈ µ̈¦²√ µ̈¬̈¶¤±§ � ≥⁄ º µ̈̈ tss qs{ h ¤±§s q|x h o

µ̈¶³̈ ¦·¬√¨̄¼ q × «̈ ∏̈ª̈ ±²̄ ¬± s¦¬°∏± ²¬̄¦¤± ¥̈ §̈·̈µ°¬±¤·̈§¤¦¦∏µ·̈̄ ¼ qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ : × «̈ ° ·̈«²§¬¶¶¬°³̄¨o¤¦¦∏µ¤·̈ o¶̈±¶¬·¬√¨¤±§

¤±·¬2¬±·̈µ©̈ µ̈±¦̈ ¤±§ �≤r � ≥ ¬§̈ ±·¬©¬̈§v| §¬©©̈ µ̈±·¦²°³²¶¬·¬²±¶¬± ²¦¬°∏± ²¬̄q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ²¦¬°∏± ²¬̄o ±̈ª̈ ±²̄ o �≤ o �≤r � ≥

  丁香罗勒油是唇形科植物丁香罗勒 �¦¬°∏° ªµ¤·¬¶¶¬°∏°

�q的全草经水蒸气蒸馏得到的挥发油 o主要成分为丁香酚

∏̈ª̈ ±²̄≈t  ∀现行质量标准中国药典kusss版l≈u 采用加入氢

氧化钾溶液使其成丁香酚钾盐溶于水层与油层分离 o读取油

层体积计算含量 o方法简单 o但周期长 o误差大 o且当样品中

混有干扰含量测定的杂质时 o使用该法测得的结果偏高 ∀文

献报道丁香酚含量测定方法有双波长紫外分光光度法≈v  !气

相色谱法≈w ox 和高效液相色谱法≈y  ∀本文采用气相色谱法测

定其含量 o方法简单 o快速 o可排除其它杂质的干扰 o本文还

应用气质联用对丁香罗勒油中挥发性成分进行鉴定 ∀

1  仪器与试药

日本 ≥«¬°¤§½∏ �≤2tz� 气相色谱仪 ~≤2� y� 数据处理

机 ~美国 �° x{|s 气相色谱仪 ~�°2 � ≥ 检测器 ~��≥zx�q质

谱数据库 ∀无水乙醇k� � l ~丁香酚k|wsw 面积归一化 |z q

vu h中国药品生物制品检定所提供l ~丁香罗勒油k市售l ∀

2  色谱分离条件

2 q1  填充柱气相色谱条件 }w°° ≅ u°不锈钢柱 ots h ≥∞2vs

固定液 o≤«µ²°²¶²µ¥ • � • ys2{s 目担体 oƒ�⁄检测器 o柱温

tts ε o检测器温度 uss ε o载气 }氮气 xs°�q°¬±2t o氢气 o空

气压力 }xs�°¤∀

2 q2  气质联用系统条件 }�°2xkx h 苯甲基硅酮l毛细管柱

ks qux°° ≅ vs°l o载气Β氦气 o分流比 wsΒt o流量 t qs°�q

°¬±p t o柱温 }起始 tus ε 保持 x°¬±后以 x ε q°¬±p t升温至

txs ε 保持 z°¬±o检测质荷比范围 ts ∗ wux o离子源温度

vss ε o倍增电压 txss ∂̈ ∀

3  校正因子测定

取水杨酸甲酯适量 o精密称定 o加无水乙醇溶解并稀释

成每 t°�含 us°ª的溶液 o作为内标溶液 ∀另取丁香酚对照

品约 ws oxs oys°ªk相当于 {s h !tss h otus h l o精密称定 o置

ts°�量瓶中 o精密加入内标溶液 u°�o用无水乙醇稀释至刻

度 o摇匀 o取 uΛ�注入气相色谱仪 o连续进样 v ∗ x次 o按平均

峰面积计算校正因子 o结果 v种不同浓度的溶液所测校正因

子的平均值为 s q{uzt o� ≥⁄为 s qzu h ∀

4  线性实验与精密度实验

精密称取丁香酚标准品 s qxª置 ux°�容量瓶中 o加无水

乙醇稀释至刻度作标准储备液 o分别精密量取 t ou !v ow !x°�

于 ts°�容量瓶 o各精密加入内标溶液 u°�o用无水乙醇稀

释至刻度 o分别进样 o以样品浓度为横座标 o丁香酚对照品峰

面积与内标物峰面积比值为纵座标 o作回归曲线 o结果 ≠ �

s qvtwt÷ p s qtswu  ρ� s q||||| o丁香酚在 u ∗ ts°ªq°�
2t范

围内具良好的线性关系 ∀

同一批样品连续进样 {次 o测定丁香酚与内标物峰面积

的比值 o平均值 t qwyx| o� ≥⁄为 s qvs h ∀

5  稳定性和重现性实验
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精密吸取样品在 s ot ou ow oy ots«时进样 o结果丁香酚与

内标物峰面积比值平均值为 t qwyzu o� ≥⁄为 s quu h ∀精密

称取丁罗勒油同一批样品 y份 o按样品测定法依法测定 o结

果平均值 {t qy h o� ≥⁄为 s qyt h ∀

6  样品回收率实验

分别精密称取已测定含量的同一批号丁香罗勒油样品 y

份 o各约 s qsvªo精密加入丁香酚对照品各约 s qsvªo精密加

入内标溶液 u°�于 ts°�量瓶中 o加无水乙醇稀释至刻度 o

摇匀 o分别吸取 uΛ�注入气相色谱仪中 o记录色谱 o每份测定

v次 o结果平均加样回收率为 tss qs{ h o� ≥⁄为 s q|x h ∀

表 1  回收率测定结果

样品中

丁香酚

的量k°ªl

添加

丁香酚

的量k°ªl

测出

丁香酚

的量k°ªl

回收率 h

k ν � vl

平均回

收率k h l

� ≥⁄

k h l

uy qxu vs qst xy qyyw tss qwx

uy q|v uy qsv xv qsu{ tss quy

vx qs| ux quw ys quxw || qzs

u{ quv ux qxs xw qtyx tst qzs tss qs{ s q|x

uy qzy uw qut xs q{su || qvt

vs qy{ ux qsw xx qw{{ || qsz

7  结果与讨论

7 q1  样品测定结果

取水杨酸甲酯适量 o精密称定 o加无水乙醇溶解并稀释

成每 t°�含 us°ª的溶液 o作为内标溶液 ∀另取丁香酚对照

品约 xs°ªo精密称定 o置 ts°�量瓶中 o精密加入内标溶液

u°�o用无水乙醇溶解并稀释至刻度 o摇匀 o作为对照品溶

液 ~取样品约 xs°ªo精密称定 o置于 ts°�容量瓶中 o精密加

入内标溶液 u°�o用无水乙醇溶解并稀释至刻度 o摇匀 o作为

供试品溶液 ∀吸取 uΛ�注入气相色谱仪中 o记录色谱结果 o

计算 ~另取同批样品 ts°�o按中国药典 usss版方法测定 o计

算 ∀结果见表 u o色谱图见图 t ∀

表 2  样品测定结果k ν � vl

批号 气相色谱法 药典法

k h lkªrªl � ≥⁄k h l k h lk°�r°�l � ≥⁄k h l

|wswus |u qx s qs{ tss qs s qss

|wswut zs qu t qus |s qx u qty

|xsutv {w qv s qsv {| qs v quw

|xsytx yy qt s qs| |u qs t q||

|ystsy {v qu s qxu {x q{ t qwz

|zsvst {y qt s qyy {x qx u q|s

|zsvsx {y qw s qyw {y qs v qut

|{syts {t qy s qyt {w q| u quw

|{szvs {x qy s qvs |s qx t q{s

|{s|tx {| qu t qvy |x qv s q|v

图 1  丁香酚对照品k�l与丁香罗勒油k�l气相色谱图

t q水杨酸甲酯   u q丁香酚

7 q2  气质联用分析

取精油 s quΛ�o按气质联用条件直接进样 o结果见表 u ∀

  在上述条件下 o从丁香罗勒油中分得 wu个成分 o鉴定了

v{个成分 o占全精油的 |z qy h ∀

表 3  丁香罗勒油的化学成分

编号
保留时间

k°¬±l
 成  分 ¦²±¶·¬·∏̈ ±·¶

� ≥

匹配度

归一化含量

k h l

t t q{w v2苎烯 v2×«∏­̈ ±̈ |t s qtz

u 3 u qsy Β2蒎烯 Β2°¬±̈ ±̈ {| s qsz

v u qty Β2月桂烯 Β2 � ¼µ¦̈±̈ |w s qut

w 3 u qu| k∞l2Β2罗勒烯 k∞l2Β2�¦¬° ±̈̈ {z u qsy

x u qvt Θ2聚伞花烃 Θ2≤¼° ±̈̈ |w s qxu

y u qv{ Α2罗勒烯 Α2�¦¬° ±̈̈ {s s q{v

z u qxu Χ2萜品烯 Χ2× µ̈³¬±̈ ±̈ {z s qtv

{ u qyt k2l2Β2蒎烯 k2l2Β2°¬±̈ ±̈ {x s quu

| 3 u qzz Β2芳樟醇 Β2�¬±¤̄²²̄ {y s qwv

ts v qst 苯乙醇 °«̈ ±¼̄ ·̈«¼̄ � ¦̄²«²̄ |z s q{s

tt v qs{ 新别罗勒烯 �̈ ²¤̄ ²̄²¦¬° ±̈̈ |x w qu{

tu v quw 别罗勒烯 �¯̄²²̈ ¬° ±̈̈ |x s quu
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编号
保留时间

k°¬±l
 成  分 ¦²±¶·¬·∏̈ ±·¶

� ≥

匹配度

归一化含量

k h l

tv v qww 异长叶薄荷醇 �¶²³∏̄ ª̈²̄ |y s qws

tw v qxt 异薄荷酮 �¶²° ±̈·«²±̈ |x s qvt

tx v qxw 乙酸苯甲酯 �¦̈·¬¦¤¦¬§o³«̈ ±¼̄ ° ·̈«¼̄ ¶̈·̈µ |x t qss

ty v q{v 萜品烯醇2w × µ̈³¬±̈ ±̈ 2w2²̄ |x s qyt

tz w qss 丙酸芳樟酯 �¬±¤̄¼̄ ³µ²³¤±²¤·̈ {z s quv

t{ 3 w qsx Α2萜品醇 Α2× µ̈³¬±²̄ |x s qut

t| w qwz 香茅醇 ≤¬·µ²±̈ ¯̄²̄ zy s qts

us z qv{ Α2荜澄茄烯 Α2≤∏¥̈ ¥̈ ±̈ {v s qtx

ut 3 { qsx 丁香酚 ∞∏ª̈ ±²̄ |z yv qxx

uu | qs{ 香草醛 ∂¤±¬̄̄¬± |x s qt|

uv | qxs 石竹烯 ≤¤µ¼²³«¼̄¯̈ ±̈ |{ w qzw

uw | qyx Β2荜澄茄烯 Β2≤∏¥̈ ¥̈ ±̈ |s s qy{

ux ts quu Α2丁香烯 Α2≤¤µ¼²³«¼̄¯̈ ±̈ |s s qzy

uy ts qzu Χ2依兰烯 Χ2 � ∏∏µ²̄ ±̈̈ |y s qy{

uz tt qss 大根香叶酮 ⁄ §̈µ°¤¦µ̈±̈ ⁄ |t ts qys

u{ tt qs| 白菖烯 ≤¤̄¤µ̈±̈ {y s qtx

u| tt qtx 咕巴烯 ≤²³¤̈ ±̈ |s s quw

vs tt qv| Α2金合欢烯 Α2ƒ¤µ±̈ ¶̈ ±̈ |t s qtv

vt tt qwx k2l2Β2杜松烯 k2l2Β2≤¤§¬±̈ ±̈ {| s qtx

vu tt qzw Χ2杜松烯 Χ2≤¤§¬±̈ ±̈ |u s qu|

vv tt q|z ∆2杜松烯 ∆2≤¤§¬±̈ ±̈ |x s q{u

vw 3 tu qss 异丁香酚 �¶²̈ ∏ª̈ ±²̄ |{ s qtx

vx tu quu k n l2Α2依兰烯 k n l2Α2 � ∏∏µ²̄ ±̈̈ {| s qtz

vy tw qt| 邻苯二甲酸乙酯 ⁄¬̈·«¼̄ °«·«¤̄¤·̈ |t t qsw

vz tx q|s 金刚烷 �§¤°¤±·¤±̈ {y s qtt

v{ ty qs{ 茉莉醛 �¤¶°¬±¤̄§̈ «¼§̈ |y s qus

注 }3 表示丁香罗勒油化学成分已报道过

7 q3  讨论

7 q3 q1  本实验测定样品 10 批 o按中国药典法测定丁香酚含

量 o依据反应机制为加入氢氧化钾使丁香酚形成丁香酚钾盐

溶于水而与油层分离 o读取油层体积计算含量 ~含有酚羟的

化合物均能和氢氧化钾形成钾盐而溶于水 ∀

7 q3 q2  从含量测定结果看 o部分样品药典法结果远高于气

相色谱法 o如 |wswut o|xsytx两批样品两方法测定结果相差

us ∗ vs h o气质联用面积归一化结果这两批样品含大根香叶

酮 ⁄k� µ̈°¤¦µ̈±̈ ⁄l达 ts ∗ us h o样品中何种其它成份与氢

氧化钾形成溶于水的化合物 o计算使丁香酚含量偏高 o具体

反应机理有待进一步探讨 ~用气相色谱法测定排除杂质干

扰 o故气相色谱法比原方法准确 ∀

7 q3 q3  实验中曾采用 9 h � ∂2tz和 ts h °∞�2us � 色谱柱进

行实验比较 o比较了苯酚 !十六烷 !萘等内标物 o结果优选

ts h ≥∞2vs色谱柱和水杨酸甲酯作内标物 ∀

7 q3 q4  丁香酚对照品较不稳定 o含量测定最好用新开封的

标准品 ∀

参考文献

1  芮和恺 o王正坤编 q中国精油植物及其利用 q昆明 }云南科技出版

社 ot|{z qwsw q

2  国家药典委员会编 q中华人民共和国药典kusss版l一部 q化学

工业出版社 ousss qw q

3  朱国健 o潘  阳 q双波长紫外分光光度法测定康齿宁乳膏中丁香

酚的含量 q医药工业 ot|{{ ox }uuw q

4  陈  万 o陈小鹏 q牙痛水中樟脑 !丁香酚的含量测定 q中成药研

究 ot|{y oy }| q

5  常丽萍 o倪坤仪 o王新堂 q六应丸中冰片 !丁香酚的毛细管气相色

谱分析 q中国药科大学学报 ot|{| ox }u|z q

6  余锦雄 o朱炳辉 q风油精中丁香酚含量的高效液相色谱法测定 q

中药材 ot||x ot }vw q

收稿日期 }usst p sv p tw

#zuu#中国现代应用药学杂志 ussu年 y月第 t|卷第 v期                ≤«¬± �� �° oussu �∏±̈ o∂ ²̄ qt| �²qv




