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图 1 对照品( A)及小果博落回叶(B)、果实( C)、茎( D)、

根( E)的 HPLC色谱图

Fig 1 HPLC Chromatograms of reference substance

( A) , leaves ( B) , fruits ( C) , stems (D) ,

and roots ( E) of M microcarpa

种生物碱分离效果较理想。

3 3 本实验分别考察了甲醇、乙醇、1%盐酸、甲醇-

1%盐酸等不同提取溶剂, 超声、回流等不同提取方

式,并进行了提取时间为 30、45、60、75 min, 提取次

数为 1、2 次的考察, 结果表明, 以甲醇-1% 盐酸

( 50 50)为溶剂, 超声提取 60 min, 提取 1 次即可

将总生物碱提取完全, 因此选择该提取方法。
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气相色谱法测定山蜡梅叶中桉油精和芳樟醇
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摘 要:目的 建立气相色谱法测定山蜡梅叶中桉油精和芳樟醇的方法。方法 气相色谱法, DB- WA X 石英毛细

管柱( 30. 0 m 250 m, 0 25 m) , FID检测器 ,进样口温度: 230 ,检测口温度 250 , 体积流量1 mL/ min,分流:

20 1,程序升温: 起始温度 60 , 保持 5 m in, 以 25 / min 升至 200 , 保持 2 min。结果 桉油精在 0 015 7~

0 393 6 mg / mL 与峰面积比值(桉油精/环己酮)呈良好的线性关系,回归方程为 Y= 13 659 X + 0 066 5, r= 0 999 8,
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平均回收率为 98 29% , RSD为 1 53% ; 芳樟醇在 0 009 5~ 0 236 6 mg/ mL 与峰面积比值(芳樟醇/环己酮)呈良

好的线性关系,回归方程为 Y= 13 526 X + 0 016 6, r= 0 999 6, 平均回收率为 98 55% , RSD为 1 96%。结论 采

用气相色谱法对山蜡梅叶中桉油精和芳樟醇进行定量测定, 方法简便、快速、准确、重现性好。

关键词:山蜡梅叶; 气相色谱法;桉油精; 芳樟醇
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山蜡梅叶 Chimonanthus nitens Oliv 为蜡梅科

蜡梅属植物,又称之为亮叶蜡梅、毛山茶、岩马桑、香

风茶等。生于低山疏林中或林缘阳处,分布于江苏、

安徽、浙江、福建、江西、湖南、贵州等省
[ 1]
。山蜡梅

具有浓郁的香味,据报道,山蜡梅叶的精油成分不仅

具有镇痛、镇咳、祛痰作用[ 2] ,还能明显减缓小鼠的

体质量增长、抑制食欲,具有减肥功效
[ 3]
。山蜡梅叶

泡茶可以预防感冒, 并对高血压、高血脂有一定疗

效。山蜡梅的主要成分以挥发油为主, 还含有生物

碱、黄酮、香豆素、鲨肌醇等物质
[ 4~ 7]
。山蜡梅挥发

油中主要成分为桉油精和芳樟醇。本实验对山蜡梅

叶中所含桉油精和芳樟醇进行了定量测定, 为更好

地控制山蜡梅叶的质量提供科学依据。

1 仪器与材料

Agilent 6890N 型气相色谱仪(美国 Ag ilent 公

司) , 氢火焰离子化检测器 ( F ID) ; 玻璃挥发油提取

器。桉油精对照品 (批号 110788-9202)、芳樟醇对

照品(批号 1503-200001) 中国药品生物制品检定

所。山 蜡 梅叶 来 源于 江 西 省婺 源 县, 批 号

20090201、 20090202、 20090203、 20090801、

20090802、 20090803、 20090901、 20090902、

20090903、20090904,经江西中医学院中药鉴定教研

室刘勇教授鉴定为蜡梅科蜡梅属植物山蜡梅的叶。

丙酮、环己酮、无水硫酸钠等均为分析纯试剂。

2 方法与结果

2 1 色谱条件: DB-WAX石英毛细管柱( 30 0 m

250 m , 0 25 m ) , FID 检测器; 进样口温度 230

;检测口温度 250 ; 体积流量 1 mL/ min;分流:

20 1; 程序升温: 起始温度 60 , 保持 5 m in, 以

25 / min速率升至 200 , 保持 2 min。

2 2 内标溶液的制备: 取内标物环己酮适量,加丙

酮制成 0 8 m g/ m L 的内标溶液,即得。

2 3 对照品溶液的制备: 取桉油精对照品 20 mg、

芳樟醇对照品12 mg, 精密称定,置同一25 mL 量瓶

中,用丙酮溶解稀释至刻度,从中取 1 mL 置 10 mL

量瓶中,再精密加入内标溶液 1 mL, 加丙酮稀释至

刻度,摇匀,即得。

2 4 供试品溶液的制备:取山蜡梅叶 50 g ,精密称

定,置圆底烧瓶内, 加水 750 m L, 烧瓶置电加热套

内,连接挥发油测定器, 连接回流冷凝管, 将烧瓶内

溶液加热至微沸, 并保持 5 h, 收集挥发油加入适量

无水硫酸钠除水后, 精密称定质量。取收集到的挥

发油约 0 1 g ,精密称定,置 50 mL 量瓶中, 加丙酮

溶解稀释至刻度, 摇匀, 从中精密吸取 1 mL 至 10

m L 量瓶中, 再精密加入内标溶液 1 mL, 加丙酮稀

释至刻度,摇匀,即得。

2 5 专属性试验:取对照品溶液、供试品溶液和溶

剂(丙酮)各 1 L, 进样测定,结果显示溶剂和山蜡

梅挥发油中其他成分对测定结果无干扰, 色谱图见

图 1。

1-桉油精 2-环己酮 3-芳樟醇

1-cineole 2-cyclohex anone 3-l inalool

图 1 对照品( A)、山蜡梅叶(B)和溶剂(丙酮) ( C)的 GC色谱图

Fig 1 GCChromatograms of ref erence substances (A) , C. nitens ( B) , and solvent ( acetone) ( C)

2 6 线性关系的考察:取桉油精对照品 19 68 m g,

精密称定, 置 25 mL 量瓶中; 另取芳樟醇对照品

11 83 m g,精密称定,置同一 25 mL 量瓶中,用丙酮

溶解并稀释至刻度, 摇匀, 作为对照品贮备溶液(桉

油精质量浓度 0 787 2 m g/ m L; 芳樟醇质量浓度

0 473 2 mg / mL )。分别吸取对照品贮备液 0 2、

0 5、1 0、2 0、5 0 mL, 置 10 mL 量瓶中, 另精密加

入 1 mL 的内标溶液, 用丙酮稀释至刻度, 摇匀, 制

成系列质量浓度的溶液。分别取 1 L 注入气相色

谱仪,测定,每一质量浓度进样 2 次, 记录色谱峰峰
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面积,以对照品质量浓度为横坐标,被测成分峰面积

与内标物峰面积比值为纵坐标, 进行回归。结果桉

油精在 0 015 7~ 0 393 6 mg/ mL 线性关系良好,

回归方程为 Y= 13 659 X + 0 066 5, r= 0 999 8; 芳

樟醇在 0 009 5~ 0 236 6 mg/ mL 线性关系良好,

回归方程为 Y= 13 526 X+ 0 016 6, r= 0 999 6。

2 7 稳定性试验:取批号 20090201 山蜡梅叶制备

的供试品溶液, 分别在配制 0、2、4、6、8、12 h后进样

1 L,测定。结果显示桉油精峰面积与内标物峰面

积比值的 RSD为 1 29%; 芳樟醇峰面积与内标物

峰面积比值的 RSD为 1 40%。

2 8 精密度试验:取批号 20090201 山蜡梅叶制备

的供试品溶液, 重复进样 6次,每次进样 1 L, 按色

谱条件测定,计算,结果桉油精峰面积与内标物峰面

积比值的 RSD为 0 84%; 芳樟醇峰面积与内标物

峰面积比值的 RSD为 1 06%。

2 9 重现性试验:取批号 20090201样品 6份,制备

供试品溶液,测定,以被测成分峰面积与内标物峰面

积比值计算质量分数, 结果桉油精的平均质量分数

为 43 52%, RSD 为 0 71%; 芳樟醇的平均质量分

数为 28 68% , RSD为 0 45%。

2 10 加样回收率试验: 取 9份批号 20090201山蜡

梅,每份 25 g,分别按相当于供试品中桉油精、芳樟

醇 80%、100%、120%的量加入对照品(不同加入量

各 3份) ,制备供试品溶液,依法测定。结果桉油精

平均回收率为 96 48% , RSD 值为 1 81%; 芳樟醇

平均回收率为 97 16% , RSD值为 1 94%。

2 11 样品的测定: 分别精密吸取对照品溶液和供

试品溶液各 1 L, 注入气相色谱仪,按内标法定量

计算供试品中桉油精和芳樟醇的量。结果见表 1。

表 1 山蜡梅叶桉油精和芳樟醇测定结果

Table 1 Determination of cineole and linalool

in oil of C nitens

批 号 桉油精/ % 芳樟醇/ % 批 号 桉油精/ % 芳樟醇/ %

20090201 1 5 1 0 20090803 2 0 0 5

20090202 1 0 0 7 20090901 1 3 0 9

20090203 1 2 0 6 20090902 1 1 0 8

20090801 1 4 1 1 20090903 1 4 1 3

20090802 1 5 1 2 20090904 1 2 1 1

3 讨论

3 1 提取时间的选择: 分别考察了提取 1、2、3、4、

5、6 h, 结果显示 5 h后,桉油精和芳樟醇在供试品

中的量不再增加。故确定提取时间为 5 h。

3 2 色谱柱的选择:本实验分别采用了 H P-5石英

毛细管柱与 DB- Wax 石英毛细管两种不同型号的

色谱柱进行测定, 结果表明 DB-Wax 石英毛细管柱

对山蜡梅挥发油的分离效果较好,达到基线分离。

3 3 程序升温的选择:实验中参照文献方法
[ 8]

, 比

较了不同的升温程序, 程序升温:起始温度 60 ,保

持 5 min, 以 25 / min 速率升至 200 , 保持 2

m in。该条件较好,分析时间短, 分离效果好。
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GC法测定地枫皮中芳樟醇

黄 捷*

(广西食品药品检验所, 广西 南宁 530021)

摘 要:目的 研究 GC 法测定不同产地的地枫皮药材中芳樟醇的量。方法 色谱柱:聚乙二醇弹性石英毛细管柱

( 30 m 0 53 mm, 1 m) ,程序升温; 进样口温度230 ,检测器温度 230 。结果 芳樟醇在 0 02~ 0 25 g 线性

关系良好, r= 0 999 4。平均加样回收率为 100 5% , RSD为 2 2%。结论 本法简单易行, 方法学验证符合要求,

可作为地枫皮药材中芳樟醇的定量测定方法。

关键词: GC 法; 地枫皮;芳樟醇
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