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香紫苏内酯的气相色谱分析方法
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摘　　要

　　介绍香紫苏内酯的气相色谱定量分析方法。采用 SE230毛细管色谱柱 ,以邻苯二甲酸二丁酯为内标物 ,用氢火焰离子化

检测器对香紫苏内酯进行气相色谱内标法定量分析。方法的平均回收率为 98 . 71 % ,标准差为 0 . 014 ,变异系数为 0 . 25 % ,线

性相关系数为 0 . 9955。
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Abst ract　A quantitative analysis of sclareolide by capillary gas chromatography with FID detector on SE230 column and using

dibuty phthalate as internal standard was int roduced. The result s showed that average recovery , standard deviation , variation

coefficient and linear correlation were 98 . 71 % , 0 . 014 , 0 . 25 % and 0 . 9955 , respectively.
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　　香紫苏内酯 ( Ⅰ)是合成降龙涎香醚的重要中

间体。它可以通过还原、闭环得到降龙涎香醚

( Ⅱ) [ 1 ]。同时 ,香紫苏内酯本身也是一种重要的龙

涎香型合成香料 ,天然存在于雪茄和东方型香料烟

中 ,含量为 0 . 1 %时 ,香气强烈 ,带有柏木及橡苔样

木香和烟草韵 ;含量为 0 . 1 ～ 5 mg/ kg时则具有蘑

菇和壤香的香韵 ,常应用于烟草香精、茶、槭树、胡

椒和辛香风味之中。用作烟用特效增味剂 ,能赋予

烟草以纯实的琥珀样香气[ 2 ]。香紫苏内酯也用作食

品增味剂[ 3 ]。另外 ,香紫苏内酯也是合成一些具有

重要药理活性化合物如 Acuminolide和 172O2aceto2
acuminolide等的重要中间体[ 429 ]。

目前国内还没有对香紫苏内酯进行气相色谱

分析的报道 ,本文使用毛细管气相色谱 ,采用内标

法对香紫苏内酯进行了定量分析 ,建立了一种简

便、快速、准确测定香紫苏内酯的分析方法。

图 1　香紫苏内酯( Ⅰ)和降龙涎香醚( Ⅱ)的结构式

1　材料与方法

1 . 1　仪器与试剂

仪器 :浙江福立 9790 型气相色谱仪 , FID 检测

器 ;色谱数据处理机。

试剂 :香紫苏内酯标准品 (工厂产品 ,含量为

97 . 3 %) ;邻苯二甲酸二丁酯 (内标物) ,分析纯 ,上

海振兴化工一厂生产 ;无水乙醇 ,分析纯 ,上海振兴

化工一厂生产。

1 . 2　色谱条件

氢火焰离子化检测器 ,载气为高纯氮 ,流量

20 mL/ min ,柱前压力 1 . 2 MPa ,分流比 20 ∶1。氢

气流量 20 mL/ min ,空气流量 200 mL/ min。进样
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器温度 240 ℃,检测器温度 250℃,进样量 0 . 2μL。

柱温采取程序升温 :初温为 140℃,以 10 ℃/ min

速度升温至 240℃,保留 30 min ,然后自然降温。

1 . 3　溶液的配制

1 . 3 . 1 　内标溶液的配制

称取 2 . 0074 g邻苯二甲酸二丁酯于 10 mL 容

量瓶中 ,用无水乙醇溶解并定容 ,充分摇匀后备用。

1 . 3 . 2 　标准溶液的配制

称取 0 . 6020 g香紫苏内酯标样于 10 mL 容量

瓶中 ,用无水乙醇溶解并定容 ,充分摇匀后作为标

准液备用。精密吸取上述标准液 0 . 5、1、1 . 5、2、

2 . 5 mL于 5 mL 容量瓶中 ,再加入 1 mL 内标溶液 ,

用无水乙醇稀释定容 ,充分摇匀后备用。

1 . 3 . 3 　样品溶液的配制

称取样品 0 . 5998 g 于 10 mL 容量瓶中 ,用无水

乙醇溶解并定容 ,充分摇匀 ,分四次精密吸取上述样

品溶液 2 mL于四个 5 mL容量瓶中 ,再各加入 1 mL

内标溶液 ,用无水乙醇稀释定容 ,充分摇匀后备用。

1 . 3 . 4 　试样的测定

在上述操作条件下 ,待仪器基线稳定后 ,连续

注入数针标样溶液 ,计算各针相对响应值的重复

性 ,待相邻两针的相对响应值变化小于 1 . 5 % ,按照

标样溶液、试样溶液、试样溶液、标样溶液的顺序进

行色谱分析。

1 . 3 . 5 　计算

香紫苏内酯的质量百分含量 ,按下式计算 :

Ci % =
A i / S′i
A s / S′s
×

W s

W
×100 % 式 (1)

式中 :W s、W 分别为内标物和待分析样品质量 ,

A i、A s 为被测组分和内标物的峰面积 , S′i、S′s 为被

测组分和内标物的相对质量响应值。

2　结果与讨论

在选定色谱条件下测定的香紫苏内酯色谱图

见图 2。

图 2　香紫苏内酯与内标邻苯二甲酸

二丁酯标准色谱图

其中 9 . 690 min 时的峰为邻苯二甲酸二丁酯 ,

11 . 05 min时出的峰为香紫苏内酯 ,邻苯二甲酸二丁

酯性质稳定 ,不与样品中的其它物质发生反应 ,保留

时间不与样品中的其它物质冲突 ,且其沸点与香紫苏

内酯接近 ,因此以邻苯二甲酸二丁酯为内标物。

2 . 1　分析方法的线性范围测定

将 1 . 3 . 2中配制的标准溶液依次进样 ,5 份标

准样品的质量以及香紫苏内酯和内标物对应的峰

面积列于表 1中。

表 1　香紫苏内酯内标样的质量和峰面积

样品
香紫苏内酯

质量 W / mg 峰面积 A/ mV·s

内标物

质量 W / mg 峰面积 A/ mV·s

1 30 . 1 3 712 . 30 188 . 442 19 679 . 60

2 60 . 2 6 441 . 73 188 . 442 19 839 . 90

3 90 . 3 5 337 . 95 188 . 442 11 025 . 48

4 120 . 5 11 249 . 50 188 . 442 18 656 . 75

5 150 . 5 12 011 . 325 188 . 442 15 160 . 125

以 A香紫苏内酯 / A内标物为横坐标 ,W香紫苏内酯 / W内标物

为纵坐标 ,可绘出香紫苏内酯的内标法标准曲线 ,见

图 2。在香紫苏内酯浓度为 6 . 8～34 . 1 g/ L 的范围

内 ,该曲线满足标准方程 y = 1 . 0711 x - 0 . 0332 ,

相关系数为 0 . 9955 ,拟合情况较好。

图 3　香紫苏内酯标准曲线图

2 . 2　分析方法的精密度测定

在上述色谱条件下 ,对同一待测样品进行 5次重

复测定 ,其标准偏差为 0 . 014 ,变异系数为 0 . 25 %。

表 2　样品中香紫苏内酯的含量

测定次数
A香紫苏内酯/

A内标物

香紫苏内

酯含量/ %

平均含

量/ %
RSD/ %

1 0 . 5989 95 . 56

2 0 . 5999 95 . 72

3 0 . 5903 94 . 10

4 0 . 5978 95 . 37

5 0 . 6001 95 . 76

95 . 50 0 . 25
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2 . 3　回收率的测定

称取已知含量的试样 5 份 ,每份中添加一定量

的标准品 ,在相同的色谱条件下进行测定 ,测得其

回收率在 98 . 46 %～99 . 77 %。

表 3　回收率实验结果

样品
本底值

/ mg

加入量

/ mg

测得量

/ mg

回收率

/ %

平均回

收率/ %

RSD

/ %

1 119 . 96 21 . 1 139 . 32 99 . 77

2 119 . 96 41 . 8 159 . 27 98 . 46

3 119 . 96 61 178 . 95 98 . 89

98 . 71 2 . 7

3　结论

试验结果表明 ,以文中所述的方法测定香紫苏

内酯 ,具有较好的精密度和准确度 ,快速 ,简便 ,是

一种较为理想的定量分析方法。
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δ2杜松烯 1 . 35 %、月桂烯 1 . 16 %、β2石竹烯
1 . 03 %等。

3) 棱子吴萸果油香气极佳 ,头香有柠檬味香

气 ,后续又有丰富的花香 ,可作为高档香料用于食

品及化妆品的加香。

4) 已发表的关于吴茱萸属植物的挥发性成分

研究表明 ,吴茱萸属植物华南吴萸 ( Evodi a aus2
t rosi nensis) 、檫树 ( Evodi a meli ae f ol i a)的果实挥发

油也是以苧烯为主要成分[ 3 ]。棱子吴萸的挥发油成

分研究为国内首次 ,该研究对棱子吴萸的后续开发

利用具有一定意义。
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