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GC法测定灵丹草油中 β-芹子烯的含量
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  [ 摘要]  目的: 建立灵丹草油中 β-芹子烯的含量测定方法。方法: 采用气相色谱法, 色谱柱为 HP-5MS毛细管柱; 检测器

为 FID;程序升温为初始温度 80 ℃, 保持 2 min, 以每分钟 2℃的速率升温至 150 ℃,再以每分钟 10 ℃的速率升温至 200 ℃,保

持 8 min。结果:β芹子烯在0. 014 76 ～0. 590 4 μg线性关系良好 ( r = 0. 999 9, n = 5) ,平均回收率为 99. 38% ( n = 5) , RSD

1. 26%。结论:本实验方法可靠,重复性好,专属性强,可用于灵丹草油中 β-芹子烯的含量测定,以控制灵丹草油的质量。
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[ Abstract]  Objective: To establish a method for determination of β-selinene in Laggera pterodonta( DC. )

Benth Oil by GC. Method: The GC equipped with FID detector, and a HP-5MS capillary column was used. The tem-

perature program of column oven was set as follows: 80 ℃ for 2 min, increased to 150 ℃ at a rate of 2 ℃·min
- 1

,

then at 10 ℃·min - 1 to 200℃, held for 8 min. Result: β-selinene was linear ( r = 0. 999 9, n = 5) in the range of

0. 014 76 ～0. 590 4 μg; The average recovery was 99. 38% ( n = 6) , and RSD 1. 26% . Conclusion: The method

can be used to determine the content of β- selinene in L. pterodonta Oil.
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  灵丹草油为菊科植物臭灵丹 Laggera pterodonta

( DC. ) Benth.的干燥地上部分 [ 1 ]
经水蒸气蒸馏提取

的挥发油。臭灵丹 L. pterodonta( DC. ) Benth. ,别名

狮子草、臭叶子、六棱菊、野辣烟、归经草、鱼富有,始

载于《滇南本草》。其基源植物为菊科 Compositae六

棱菊属 Laggera Sch. -Bip. ex Hochst.植物翼齿六棱菊

的全草或叶,翼齿六棱菊主要分布于云南、四川和西

藏等地,是民族用药,云南资源丰富。研究表明该植

物的挥发油具有较好祛痰作用,对实验性急性支气管

炎也有效
[ 2]
。本试验对灵丹草油中 β-芹子烯的含量

进行测定,为制定灵丹草油质量标准提供实验依据。

1 仪器与试药

美国 Thermo Finnigan Trace 2000 气相色谱仪;

KQ-250DB型数控超声波清洗器 ( 昆山市超声仪器

有限公司) ; Sartorius CP225D电子天平( 北京赛多利

斯仪器系统有限公司) ;β-芹子烯对照品( 自制,纯度

达 98. 5%以上) ;正己烷为分析纯; 灵丹草油 ( 云南

盘龙云海药业有限公司提供, 批号为 080701,

080702, 080703) 。

2 方法与结果

2.1 色谱条件 色谱柱为弹性石英毛细管柱 ( 0. 25
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mm×30 m, 0. 25 μm) HP-5MS;进样口温度 250 ℃;

检测器温度 250℃; 载气 ( 氦气 ) 流速 10. 0 mL·

min - 1 ; FID检测器 Air 350 mL·min - 1 , H2 35 mL·

min - 1 , N2 30 mL·min - 1 ;分流比 10∶1;进样量 1 μL。

程序升温初始温度 80 ℃, 保持 2 min, 以 2 ℃·

min - 1
的速率升温至 150 ℃,再以 10 ℃·min - 1

的速

率升温至 200 ℃,保持 8 min。

2.2 对照品溶液的制备  精密称取 β-芹子烯对照

品适量,加正己烷制成 0. 2 g·L
- 1
的溶液,即得。

2.3 供试品溶液的制备 取灵丹草油 60 mg,精密

称定,置 25 mL量瓶中,加正己烷 20 mL,超声处理

(功率 250 W,频率 40 KHz) 5 min,放冷,加正己烷至

刻度,摇匀,即得。

2.4 系统适应性试验  在上述色谱条件下,分别吸

取对照品溶液、供试品溶液各 1 μL,注入气相色谱仪,

得色谱图见图 1;结果供试品中各峰与待测成分分离

良好,理论板数按β-芹子烯峰计算应不低于20 000。

图 1 灵丹草油中 β-芹子烯含量测定 GC 色谱图

A. 对照品 ; B. 样品 ; 1. β-芹子烯

2.5 线性关系考察  精密量取 β-芹子烯 ( 浓度为

1. 476 g·L - 1 ) 对照品溶液 0. 02, 0. 20, 0. 40, 0. 50,

0. 80 mL,置于 2 mL量瓶中,加正己烷稀释至刻度,

摇匀,分别精密吸取 1 μL,注入气相色谱仪, 进行测

定;以 β-芹子烯进样量对色谱峰面积值作标准曲线。

计算得回归方程 Y = 8. 09 ×10
7
X - 1. 44 ×10

5
, r =

0. 999 9,表明 β-芹子烯在0. 014 76 ～0. 590 4 μg呈

良好线性关系。

2.6 精密度试验  取供试品溶液,连续测定 6 次,

计算得β-芹子烯峰面积 RSD为 0. 97%。

2.7 稳定性试验 取供试品溶液分别在 0, 1, 4, 8,

24 h 进样测定, 计算得 β-芹子烯峰面积 RSD 为

1. 08% ,结果表明供试品溶液在 24 h内稳定。

2.8 重复性试验  取灵丹草油 ( 批号 080701) 适

量,精密称取 6 份,按供试品溶液制备方法制备后进

行测定,计算得 β-芹子烯含量平均值为 78. 99 mg·

g - 1 , RSD为 1. 05% ,表明该方法重复性良好。

2.9 回收率试验 采用加样回收法,取本品 ( 批号

080701) 约 30 mg,精密称定,分别置 25 mL量瓶中,

加 β-芹子烯对照品溶液 3 mL( 0. 784 g·L
- 1

) ,加正

己烷 15 mL,超声处理 ( 功率 250 W,频率 40 KHz) 5

min,放冷,加正己烷至刻度,摇匀,即得;精密量取 1

μL,注入气相色谱仪,测定, 计算加样回收率,数据

表明供试品溶液中 β-芹子烯平均加样回收率为

99. 38% , RSD 1. 26%。结果见表 1。
表 1 灵丹草油中 β-芹子烯的回收率 ( n = 6)

样品中含量

/ mg

测定量

/mg

回收率

/%

平均值

/ %
RSD/%

2. 060 8 4. 360 7 97. 78

2. 283 5 4. 635 0 99. 97

2. 328 6 4. 672 3 99. 65
99. 38 1. 26

2. 504 7 4. 823 3 98. 58

2. 162 7 4. 547 2 101. 38

2. 444 7 4. 772 3 98. 96

  注 :加入量为 2. 352 mg。

2.10 样品测定 取本品 3 批样品,按正文供试品溶

液制备方法制备后进行测定,经计算 3 批灵丹草油中

β-芹子烯含量( n =2)分别为 7. 88% , 7. 83% , 7. 75%。

3 讨论

参考文献
[ 3 ]
色谱条件,对柱温的升温程序进行

了优化,经如下不同程序升温实验①初始温度为 50

℃,保持 2 min,以 4 ℃·min - 1
升温至 240 ℃; ②初

始温度为 80 ℃,保持 2 min,以 2 ℃·min - 1
升温至

200 ℃; ③初始温度为 80 ℃, 保持 2 min, 2 ℃·

min - 1
升温至 150 ℃, 再以 5 ℃·min - 1

升温至 200

℃,保持 2 min;④初始温度为 80 ℃,保持 2 min,以 2

℃·min - 1
升温至 165 ℃,再以 10 ℃·min - 1

升温至

200 ℃,保持 2 min;⑤初始温度为 80 ℃,保持 2 min,

以 2 ℃·min - 1
升温至 150 ℃,再以 10 ℃·min - 1

升

温至 200 ℃,保持 8 min。由上述 5 个测定条件结果

看,程序升温⑤各峰分离良好, 分析时间适中, 故将

程序升温⑤确定为本品测定色谱条件。
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