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折光率法快速测定松节油主要成分的含量

徐 　徐 , 　王琳琳 , 　陈小鹏 3 , 　周慧芬 , 　覃颖素
(广西大学化学化工学院 ,广西 南宁 530004)

摘　要 :采用 WA Y型阿贝折光仪、在恒温 30 ℃下对α2蒎烯2β2蒎烯二元体系的折光率进行测定 ,作

出折光率与α2蒎烯质量百分含量的标准曲线图 ,检验其准确度相对误差小于 2. 54 %。分别用气相

色谱法和折光率法对试样进行定量分析 ,结果表明气相色谱分析法的相对误差小于 1. 61 % ,折光

率法的相对误差小于 4. 21 %。
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Ref ractomet ric Determination of t he Content of Turpentine
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( School of Chemist ry and Chemical Engineering , Guang x i Universit y , Guanx i N anning 530004 , China)

Abstract : The ref ractive index of the binary system ofα2pinene2β2pinene was determined wit h a WA Y2Abbe

ref ractometer at constant temperat ure of 30 ℃. The relative error of t he result s on t he standard curve was

below 2. 54 %. Gas chromatograp hy and ref ractive index met hods were used to examined t he sample

separately , and was found t hat t he relative error of t he former was less t han 1. 61 % , and t hat of t he latter

was less t han 4. 21 %.
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　　松节油是一种丰富的可再生资源 ,其主要成分

是α2蒎烯和β2蒎烯[ 1 ,2 ] ,二者被广泛应用于合成香料

及开发其他高附加值的精细化学品[3 ] 。由于松节油

中的成分有较高的利用价值 ,因此如何准确快速地

测定α2、β2蒎烯含量在工业生产中十分重要。松节

油组分含量较为常见的分析方法是气相色谱

法[4 ,5 ] ,但其分析时间长 ,成本高。本课题组采用折

光率法测定松节油中主要成分的含量 ,通过与气相

色谱法测定结果的比较 ,表明折光率法操作简单、快

捷、成本低、完全能满足工业生产中的检测要求[6 ] 。

1 　实验

1 . 1 　仪器和试剂

仪器 :WA Y型阿贝折光仪 (上海精密科学仪器

有限公司 ) ; AB1352S 型分析天平 (瑞士 Mettler

Toledo 公司) ;CP23380 型气相色谱仪 (美国 Varian

公司) ;DB25 弹性石英毛细管色谱柱 ,规格为 30 m

×0. 32 mm ×0. 25μm (美国 J &M 公司) 。

试剂 :α2蒎烯 (美国 Fluka 公司) ,β2蒎烯 (美国

Fluka 公司)均为色谱纯。

1 . 2 　实验方法

1 . 2 . 1 　标准曲线的绘制

将阿贝折光仪与超级恒温水浴槽连接好 ,使折

光仪棱镜周围通以 30 ℃的恒温水流。在α2蒎烯2β2
蒎烯二元体系下 ,分别用分析天平精确称取不同质
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量的α2蒎烯和β2蒎烯 ,混合配制不同浓度的样品。

在 30 ℃下测定各样品的折光率 ,每种样品平行测定

三次取其平均值。以α2蒎烯的质量百分含量为横坐

标、体系的折光率为纵坐标 ,绘制标准曲线。

1 . 2 . 2 　α2蒎烯含量的测定

在α2蒎烯2β2蒎烯二元体系下 ,分别配制三种不

同浓度的样品 ,在 30 ℃下测定其折光率 ,每种样品

平行测定三次取其平均值。在标准曲线上查得相应

α2蒎烯的含量 ,并与气相色谱分析结果进行比较。

1 . 2 . 3 　气相色谱分析法

根据文献介绍[7 ,8 ] ,DB25 毛细管柱对松节油体

系有很好的分离效果 ,为使其出峰速度快、数据重现

性较好 ,经对柱温、汽化室温度、检测器温度、分流流

量、尾吹流量、氢气流量、载气流量、程序升温及进样

量等色谱条件进行了筛选 ,确定柱温为一阶程序升

温 :50 ℃
　2 ℃/ min 　

120 ℃,载气 ( N2 ) 流量为 48. 0

mL/ min ,空气流量为 300 mL/ min ,氢气流量为 32

mL/ min ,分流比为 50 ∶1 ,尾吹流量为 24 mL/ min ,

进样量为 0. 1 μL ,检测器和进样器的温度均为

250 ℃(见图 1) 。

图 1 　气相色谱图

1.α2蒎烯 ;2.β2蒎烯

2 　结果与讨论

2 . 1 　α2蒎烯2β2蒎烯二元体系的折光率标准曲线

以α2蒎烯的质量分数为横坐标、体系的折光率

为纵坐标绘制出折光率标准曲线 (见图2) ,并对其

进行线性回归得方程为 : n30 = 1 . 4732 - 0 . 0001W t ,

线性相关系数 ( r2 ) 为 0. 9948 ,式中 : n30 表示 30 ℃时

的折光率 , W t 表示α2蒎烯的质量分数 ( w t %) 。对

20 ℃的折光率可由下式换算 : n20 = nt + 0 . 00045 ( t -

20) ,式中 : nt - 试样在 t ℃时的折光率 , n20 - 试样在

20 ℃时的折光率 , t - 测定时的温度 ( ℃) ,0. 00045 -

每差 1 ℃时松节油折射率的校正数[9 ] 。

图 2 　α2蒎烯2β2蒎烯体系折光率标准曲线图

2 . 2 　准确度的测定

在α2蒎烯2β2蒎烯体系下 ,分别配制三个不同浓

度的样品 ,用折光率法测定α2蒎烯的含量 ,每个样品

平行测定 5 次 ,结果见表 1 ,由此可见被测定样品的

相对误差均小于 2. 54 %。
表 1 　准确度实验结果

α2蒎烯实际百分含量

/ wt %

α2蒎烯测得平均值

/ w t %
相对误差/ %

5. 15 5. 02 - 2. 52

30. 44 31. 21 2. 53

60. 38 61. 20 1. 36

2 . 3 　与气相色谱法测定结果的比较

在α2蒎烯2β2蒎烯体系下 ,配制三个不同浓度的

样品 ,用气相色谱法和折光率法分别测定α2蒎烯的

含量 ,每个样品平行测定 5 次 ,结果见表 2 ,由此可

见气相色谱法测定结果的相对误差小于 1. 61 % ,折

光率法测定结果的相对误差则小于 4. 21 % ,两种方

法测定的精密度稍有差别 ,但折光率法更为方便快

捷 ,可以满足日常工业生产的需要。

表 2 　两种测定方法的结果比较

折光率法 气相色谱法

α2蒎烯实际质量分数

/ w t %

α2蒎烯测得平均值

/ wt %
相对误差/ %

α2蒎烯实际质量分数

/ w t %

α2蒎烯测得平均值

/ wt %
相对误差/ %

52. 40 50. 20 4. 20 52. 40 50. 20 1. 60

65. 85 64. 96 1. 34 65. 85 64. 96 1. 04

45. 24 46. 85 - 3. 55 45. 24 46. 85 - 1. 58

3 　结论

3 . 1 　α2蒎烯2β2蒎烯二元体系的折光率与α2蒎
烯质量分数回归方程为 : n30 = 1. 4732 - 0. 0001W t ,

线性相关系数 ( r2 ) 为 0. 9948 ,检验准确度相对误差

小于 2. 54 %。
(下转第 656 页)
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在优化条件下 ,分别对野生荠菜和养殖荠菜的

五种营养成分进行了分离检测 ,测定结果见表 2。

由表可知 ,野生荠菜中蔗糖的含量明显高于养殖荠

菜 ,这也是野生荠菜比养殖荠菜更为甘甜可口的原

因之一。另外 ,野生荠菜中含有一定量的甘露醇 ,而

养殖荠菜中未检测到该组分。
表 2 　实际样品的测定结果/ mg ·g - 1

组分 养殖荠菜 野生荠菜

酷胺 未检出 未检出

精氨酸 0. 70 0. 43

蔗糖 3. 41 86. 5

山梨醇 3. 03 0. 26

甘露醇 未检出 0. 59

　　同时为了评估该法的精密度和准确性 ,以养殖

荠菜进行了回收率试验 ,三次测得的回收率在 99 %

与 105 %之间 ,结果如表 3 所示。
表 3 　五组分回收率的测定结果

化合物

原来含量

/ ×10 - 5

g ·mL - 1

加入

/ ×10 - 5

g ·mL - 1

Found

/ ×10 - 5

g ·mL - 1

Recovery

/ %

RSD

/ %

酷胺 未检

精氨酸 1. 40 5. 00 6. 24 97. 6 0. 63

蔗糖 0. 34 5. 00 5. 35 100. 1 2. 50

山梨醇 0. 86 5. 00 5. 75 98. 1 0. 87

甘露醇 未检

3 　结论

上述实验结果表明 ,毛细管电泳电化学检测

(CE2ED)方法简单可靠 ,可以应用于荠菜中部分营

养成分的分析测定 ,对于荠菜资源的开发与利用具

有一定的辅助作用。
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3 . 2 　分别用气相色谱法和折光率法对试样进行定

量分析 ,气相色谱分析法的相对误差小于1. 61 % ,折

光率法的相对误差小于 4. 21 %。
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