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　　山榉木油又称杂酚油 ,是东南亚民间广为使用

的一种中草药。由山榉木经蒸馏得到的一种挥发油 ,

具有镇痛、解惊和杀菌的作用。对其成分的分析和在

中成药中含量的定量测定有利于了解其药理作用 ,

配制合理的药物制剂和进行质量控制。气相色谱常

用来定量测定药物中的挥发性成分 [1～ 5] ,并且可与

质谱联机对未知成分进行定性分析
[ 6～ 9]
。本文用气

相色谱-质谱对山榉木油的主要成分进行了定性分

析 ,用气相色谱对中成药止泻镇痛丸中的愈创木酚

( 2-甲氧基苯酚 )和对甲愈创木酚 ( 2-甲氧基对甲苯

酚 )进行了定量测定。

1　实验部分

1. 1　试剂与样品:正己烷 (分析纯 ) ,愈创木酚、对甲

愈创木酚、邻硝基苯酚等均为色谱纯。1号样品、 2号

样品、 3号样品分别为 3个不同批次的止泻镇痛丸。

1. 2　仪器: HP5890A气相色谱仪 , FID检测器 ,

3392A数据处理仪 , X H-1高纯氢气发生器 (北京信

和诚科技发展有限公司 )。色谱柱: BP225毛细管柱 ,

25 m× 0. 22 mm , 0. 25μm;微量进样器 ( hp 19000A

SYRIN GE 10μL)。色谱条件:载气:高纯 N2 ;柱头

压: 131. 0 kPa;进样量: 0. 3μL;分流比: 1∶ 100;进

样口温度: 250℃ ;检测器温度: 280℃。 温度梯度:

105℃ ( 15 min)→ 1℃ /min→ 130℃ ( 1 min)。

气 质联 用 仪 TRACE M S ( Thermo Quest

Finnigan) , EI源 ,电离电压 70 eV。色谱柱: DB-5M S

毛细管柱 , 30 m× 0. 22 mm, 0. 25μm。进样口温度:

250℃ ;源温: 200℃ ,载气: 高纯 He;流量 1 mL /

min。温度梯度: 50℃ ( 2 min)→ 10℃ /min→ 200℃

( 15 min)。

1. 3　提取方法: 将药丸掰碎 ,在放有无水 CaCl2的

干燥器中干燥。准确称取一定量的样品 ,以正己烷为

溶剂 ,分别用冷浸、超声、回流、索氏提取等 4种方法

提取其中的有效成分。

1. 4　内标溶液的配制:称取邻硝基苯酚 407. 4 mg ,

用正己烷定容于 100 mL容量瓶中 ,作为内标溶液。

1. 5　标准溶液的配制: 分别称取愈创木酚 130. 7

mg、对甲愈创木酚 118. 2 mg ,用正己烷定容于 10

mL,此混合液作为标准溶液的母液。

2　结果与讨论

2. 1　色谱分离条件的选择:通过比较非极性和中等

极性色谱柱的分离性能 ,发现在中等极性的毛细管

色谱柱上 ,采用程序升温 ,被分离组分得到了良好的

分离效果。

2. 2　气相色谱-质谱对木油主要成分的定性分析:

山榉木油为易挥发性混合物 ,对其主要组分的定性

有利于准确分析在止痛药丸中的含量。气相色谱 -质

谱分析结果表明 ,山榉木油中主要为酚类化合物 ,谱

库检索的匹配度都很高。其中 2个主要组分愈创木

酚和对甲愈创木酚用标准品进行对照 ,两组分的含

量超过了 50% ,表 1为气相色谱峰面积归一化法计

算出的各组分的百分含量。
表 1　山榉木油中各组分的百分含量 (% )

编　号　 组　分 含　量　　

　　 1 2-羟基 -3-甲基 -2-环戊烯酮 　 1. 05

2 3, 4-二甲基 -2-羟基 -2-环戊烯酮 1. 71

3 2-甲氧基苯酚 32. 53

4 内标

5 苯酚 13. 6

6 2-甲氧基 -6-甲基苯酚 2. 05

7 2-甲基苯酚 7. 56

8 2-甲氧基 -5-甲基苯酚 1. 22

9 2-甲氧基 -4-甲基苯酚 21. 27

10 4-甲基苯酚 3. 56

11 3-甲基苯酚 5. 63

12 2-甲氧基 -4-乙基苯酚 1. 06

13 2-乙基苯酚 3. 22

14 4-乙甲基苯酚 3. 93

2. 3　气相色谱对山榉木油中愈创木酚和对甲愈创

木酚的定量测定

2. 3. 1　标准曲线:将标准溶液母液分别稀释 2, 10,

50, 125, 250倍 ,各加入 1 mL内标溶液 ,定容于 10

mL。各组分的气相色谱相对峰面积与浓度的线性方

程及其相关系数见表 2。

2. 3. 2　愈创木酚和对甲愈创木酚的定量测定:称取
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表 2　线性回归方程及相关系数

组　分 线性方程 相关系数

愈创木酚　　 A /A内标 = - 0. 049 88+ 3. 667×C r= 0. 999 97

对甲愈创木酚 A /A内标 = - 0. 021 28+ 3. 368×C r= 0. 999 94

172. 8 mg的木油加入 2. 5 mL内标溶液并用正己

烷定容于 25 mL,进行色谱分析。愈创木酚和对甲愈

创木酚的相对峰面积分别为 8. 87和 5. 56,用回归

方程计算两组分的含量为 35. 2%和 24. 4% ,与气相

色谱峰面积归一化法定量结果基本相近。

2. 4　分析方法的重现性: 称 3号样品 1. 997 g ,加

60 mL正己烷 ,索氏提取 2 h。蒸去多余溶液 ,加 2

m L内标溶液 ,定容于 25 mL。 连续进样 6次 ,各组

分 RSD分别为: 愈创木酚 1. 0% ,对甲愈创木酚

1. 2%。

2. 5　提取方法的比较:采用 4种提取方法对 1号样

品药丸进行提取。 冷浸:称取 2. 001 g样品 ,用 60

m L正己烷分 3次提取 ,每次提取 1 h,过滤、合并提

取液。 旋转蒸发多余的溶剂 ,加入 2 mL内标溶液 ,

定容于 25 m L。 超声:称取 2. 009 g样品 ,用 60 mL

正己烷分 3次提取 ,每次提取 20 min,过滤、合并提

取液。 旋转蒸发多余的溶剂 ,加 2 mL内标溶液 ,定

容于 25 mL。回流: 称取 2. 003 g样品 ,用 60 mL正

己烷回流 2 h ,过滤、蒸出多余的溶剂 ,加入 2 mL内

标溶液 ,定容于 25 mL。 索氏提取:称取 2. 021 g样

品 ,加入 60 mL正己烷提取 2 h ,过滤、蒸去多余溶

剂 ,加入 2 mL内标溶液 ,定容于 25 mL。分别对以

上 4种方法所得的提取液进行气相色谱分析 ,各组

分与内标的色谱峰面积比见表 3。
表 3　提取方法对各组分相对峰面积的影响

组　分 冷　浸 超　声 回　流 索氏提取

愈创木酚　　 1. 84 3. 68 3. 42 5. 44

对甲愈创木酚 1. 88 3. 05 2. 76 4. 11

　　从表中数据可看出 ,样品经索氏提取后各组分

的提取效率最高 ,且两组分的相对比例最接近木油

中两组分的比例。

2. 6　提取时间的比较:分别称取 2号样品 2. 001,

2. 002, 2. 007 g ,各加入 60 mL正己烷 ,用索氏提取

器提取 2, 4, 6 h,除去多余的溶剂 ,加入 2 m L内标

溶液 ,定容于 25 mL。 色谱分析结果见表 4。
表 4　提取时间对各组分相对峰面积的影响

组　分 2 h 4 h 6 h

愈创木酚　　 5. 97 2. 92 2. 33

对甲愈创木酚 4. 52 2. 71 2. 16

　　从色谱结果看出随着提取时间的增加 ,各组分

的相对峰面积减小。可能是由于这些组分不稳定 ,易

被氧化降解。所以 ,选用索氏提取 2 h。

2. 7　样品的稳定性实验:称取 1号样品 2. 120 g ,加

入 60 mL正己烷 ,用索氏提取器提取 2 h ,过滤、除

去多余溶剂 ,加 2 mL内标 ,定容于 25 m L。每隔 2 h

进一次样 ,各组分的相对峰面积如表 5。
表 5　日内各组分的稳定性

组　分 1 h 2 h 3 h 4 h 5 h

愈创木酚　　 5. 43 5. 45 5. 47 5. 42 5. 42

对甲愈创木酚 4. 10 4. 11 4. 13 4. 10 4. 09

　　样品的色谱分析结果基本一致 ,说明在分析时

间内 ,各组分稳定性良好。

2. 8　加样回收率:称取 1号样品 1. 988 g ,加入 60

mL正己烷 ,用索氏提取器提取 2 h,过滤、除去多余

溶液 ,定容于 25 mL。取该溶液 9 mL,加入 1 mL内

标 ,作色谱分析 ,得其浓度。再取 5 mL该溶液加内

标 1 mL和标准样品定容于 10 mL,用色谱分析各

组分含量 ,得其加样回收率: 愈创木酚 99. 3% ,对甲

愈创木酚 101. 9% 。

2. 9　样品的定量测定:称取 1号样品 2. 021 g、 2号

样品 2. 008 g、 3号样品 2. 002 g ,各加入 60 mL正己

烷 ,用索氏提取器提取 2 h ,除去多余溶剂 ,加 2 mL

内标溶液 ,定容于 25 mL,色谱分析结果见表 6。
表 6　 3批样品中愈创木酚和对甲愈创木酚

的含量测定 (mg /g)

组　分 1号 2号 3号

愈创木酚　　 13. 70 16. 19 15. 39

对甲愈创木酚 10. 46 12. 26 11. 57
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