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摘 要 目的：建立测定连翘挥发油中α-蒎烯和β-蒎烯含量的方法，并比较不同采收期连翘中α-蒎烯和β-蒎烯含量的差异。 方

法：采用水蒸气蒸馏法提取连翘挥发油，以毛细管气相色谱法测定挥发油中α-蒎烯和β-蒎烯的含量。色谱柱为HP-5弹性石英毛细

管柱（30 m×0.25 mm×0.25 μm），载气为氮气，程序升温，进样口温度为230 ℃，检测器（FID）温度为250 ℃。以环己酮为内标物，用

内标法定量。结果：α-蒎烯、β-蒎烯的质量浓度分别在0.164 0～0.820 0、0.502 0～2.510 0 mg/ml范围内与各自峰面积积分值呈良

好的线性关系（r 分别为 0.999 6、0.999 4）；二者精密度、稳定性、重复性试验的 RSD＜3％；平均加样回收率分别为 100.99％、

96.61％，RSD 分别为 2.19％、2.07％（n 均为 9）。 结论：该方法简便、快速、准确，可用于连翘挥发油中α-蒎烯和β-蒎烯含量的测

定。各采收期连翘挥发油出油率及α-蒎烯和β-蒎烯含量以7月中下旬为最高。

关键词 连翘；挥发油；α-蒎烯；β-蒎烯；毛细管气相色谱法；含量测定；采收期

Comparison of the Contents of α-pinene and β-pinene in Volatile Oil of Forsythia suspensa in Different Har-
vest Periods
ZHANG Shu-rong，PEI Xiao-li，WANG Hua-yang（School of TCM，Shanxi College of TCM，Taiyuan 030024，
China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for the content determination of α-pinene and β-pinene in volatile oil of Forsyth-
ia suspensa，and to compare the contents of α-pinene and β-pinene of F. suspensa in different harvest periods. METHODS：Va-
pour-distilation was employed to extract volatile oil from F. suspensa. The contents of α-pinene and β-pinene of volatile oil in F. sus-
pensa were determined by GC. The determination was performed on HP-5 capillary column（30 m×0.25 mm×0.25 μm）using nitro-
gen as carrier gas by temperature programming. The injector temperature was 230 ℃，and the temperature of FID was 250 ℃. The
test was quantitatively analyzed by internal standard method using cyclohexanone as internal standard. RESULTS：The linear rang
was 0.164 0-0.820 0 mg/ml for α-pinene（r＝0.999 6）and 0.502 0-2.510 0 mg/ml for β-pinene（r＝0.999 4）. RSDs of precision，sta-
bility and reproducibility tests were all lower than 3％. Average recoveries were 100.99％（RSD＝2.19％，n＝9）and 96.61％（RSD＝

2.07％，n＝9）. CONCLUSIONS：The method is simple，rapid，accurate and suitable for the content determination of α-pinene and
β-pinene in volatile oil of F. suspensa. The contents of α-pinene and β-pinene from volatile oil of F. suspensa in the middle and late
of July are the highest.
KEY WORDS Forsythia suspensa；Volatile oil；α-pinene；β-pinene；Capillary GC；Content determination；Harvest period
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连翘（Forsythiae Fructus）为木犀科植物连翘 Forsythia

suspensa（Thunb.）Vahl 的干燥果实，秋季果实初熟尚带绿色时

采收，除去杂质，蒸熟，晒干，习称“青翘”；果实熟透时采收，晒

干，除去杂质，习称“老翘”[1]。挥发油类成分是连翘抗菌、抗病

毒作用的主要有效成分。连翘挥发油中主要含有α-蒎烯

（α-pinene）、β-蒎烯（β-pinene）、β-水芹烯（β-phellandrene）、对-

聚伞花烯（p-cymene）、芳樟醇（linalool）等[2]。目前，对不同采

收期连翘药材中挥发油及α-蒎烯、β-蒎烯含量的比较研究尚未

见报道。因此，本试验以水蒸气蒸馏法提取连翘挥发油，参考

相关文献[3-6]建立了同时测定α-蒎烯和β-蒎烯含量的毛细管气

相色谱（GC）法，并用于不同采收期连翘挥发油中α-蒎烯和β-

蒎烯含量的比较研究。

1 材料
1.1 仪器

4890型GC仪（美国Agilent公司）。

1.2 试剂

α-蒎烯对照品[阿拉丁试剂（上海）有限公司，纯度：98％]；

β-蒎烯对照品（美国Alta Aesarg公司，纯度：99％）；环己酮、乙

酸乙酯等试剂均为优级纯。

1.3 药材

连翘药材于 2011年 7－10月采于山西太原，由山西中医

学院中药鉴定教研室裴香萍副教授鉴定为连翘 F. suspensa

（Thunb.）Vahl 的干燥果实。

2 方法与结果
2.1 色谱条件

色谱柱：HP-5 弹性石英毛细管柱（30 m×0.25 mm×0.25

μm）；程序升温：初始温度50 ℃，以5 ℃/min升温至86 ℃，保持

3 min，再以20 ℃/min升温至220 ℃，保持1 min；进样口温度：

230 ℃；检测器（FID）温度：250 ℃；载气（氮气）流速：1.0 ml/

min；采用分流进样，分流比：18 ∶ 1；空气流速：350 ml/min；氢气

流速：40 ml/min；尾吹气流速：34 ml/min。在此条件下，α-蒎

烯、β-蒎烯以及内标物环己酮的色谱峰与样品中其他成分色谱

峰可达到基线分离。色谱见图1。

2.2 溶液的制备

2.2.1 挥发油的提取 将连翘药材粉碎成粗粉，取100 g，精密

称定，置圆底烧瓶中，加水 700 ml浸泡 0.5 h，用水蒸气蒸馏法

提取挥发油。连续回流5 h，收集到的挥发油用无水硫酸钠干

燥后除去固体不溶物，挥发油精密称定。不同采收期连翘挥

发油的出油率见表1。

表1 样品含量测定结果（n＝3）

Tab 1 Results of content determination of samples（n＝3）

样品编号

1

2

3

4

5

6

7

8

样品采收期

2011-07-07

2011-07-19

2011-07-31

2011-08-15

2011-08-27

2011-09-08

2011-10-04

2011-10-22

出油率，％

1.52

1.88

1.71

1.68

1.56

1.16

1.33

0.49

α-蒎烯质量分数，％
挥发油中

14.70

16.00

15.60

14.30

16.70

16.60

16.90

15.20

药材中
0.224

0.300

0.267

0.240

0.260

0.192

0.225

0.075

β-蒎烯质量分数，％
挥发油中

46.90

49.70

49.20

44.90

49.70

47.90

49.20

48.90

药材中
0.713

0.934

0.841

0.754

0.775

0.556

0.654

0.240

2.2.2 内标贮备液的制备 精密量取环己酮 0.5 ml，置 50 ml

量瓶中，用乙酸乙酯稀释至刻度，摇匀，制成质量浓度为10 µl/

ml的内标贮备液。

2.2.3 混合对照品溶液的制备 分别取对照品α-蒎烯5 mg、β-

蒎烯 16 mg，精密称定，置同一 10 ml量瓶中，加 1 ml内标贮备

液，用乙酸乙酯稀释至刻度，摇匀，制成环己酮、α-蒎烯、β-蒎烯质

量浓度分别为1 µl/ml、0.5 mg/ml、1.6 mg/ml的混合对照品溶液。

2.2.4 供试品溶液的制备 取连翘挥发油 30 mg，精密称定，

置10 ml量瓶中，加1 ml内标贮备液，用乙酸乙酯稀释至刻度，

摇匀，作为供试品溶液。

2.3 线性关系考察

取α-蒎烯、β-蒎烯对照品各适量，置同一 10 ml量瓶中，用

乙酸乙酯溶解并稀释至刻度，摇匀，制成α-蒎烯、β-蒎烯质量浓

度分别为 8.2、25.1 mg/ml的混合对照品贮备液。分别精密吸

取混合对照品贮备液0.2、0.4、0.6、0.8、1.0 ml，置10 ml量瓶中，

加1 ml内标贮备液，用乙酸乙酯稀释至刻度，摇匀。精密吸取

1 µl，注入GC仪，按上述色谱条件测定峰面积。以α-蒎烯或β-

蒎烯的质量浓度（x）为横坐标，α-蒎烯或β-蒎烯峰面积与内标

物的峰面积比值（y）为纵坐标，绘制标准曲线，得α-蒎烯的回归

方程为 y＝1.358 1x+0.041 1（r＝0.999 6，n＝5），线性范围为

0.164 0～0.820 0 mg/ml；β-蒎烯的回归方程为 y＝1.270 4x+

0.107 3（r＝0.999 4，n＝5），线性范围为 0.502 0～2.510 0

mg/ml。

2.4 精密度试验

精密吸取混合对照品溶液1 µl，注入GC仪，按上述色谱条

件连续进样测定 6次。结果显示，α-蒎烯和β-蒎烯峰面积的

RSD分别为0.65％和0.64％（n均为6），表明仪器精密度良好。

2.5 稳定性试验

取同一供试品溶液，分别于 0、2、4、6、8、10 h进样 1 µl，按

上述色谱条件测定。结果显示，α-蒎烯和β-蒎烯峰面积的RSD

分别为 1.45％和 0.92％（n均为 6），表明供试品溶液在 10 h内

稳定。

2.6 重复性试验

取同一批连翘药材（3号样品）适量，按“2.2.1”项下方法平

行取样提取 6次，得平均出油率为 1.71％，RSD＝1.69％（n＝

6）；再取同一连翘挥发油适量，按“2.2.4”项下方法平行制备 6

份供试品溶液，按上述色谱条件分别进样测定。结果显示，α-
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图1 气相色谱图
A.混合对照品；B.供试品+内标；C.供试品；1.环己酮；2.α-蒎烯；3.β-蒎烯

Fig 1 GC chromatograms
A.substance control；B.test samples+internal standard；C.test samples；1.

cyclohexanone；2.α-pinene；3.β-pinene
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蒎烯的平均质量分数为 15.45％，RSD＝2.69％（n＝6）；β-蒎烯

的平均质量分数为49.20％，RSD＝2.84％（n＝6），表明本方法

重复性良好。

2.7 加样回收率试验

取已知含量的连翘挥发油（3号样品）20 mg，共9份，分别

精密称定，置于 10 ml量瓶中，1～3号中分别加入α-蒎烯质量

浓度为3.0 mg/ml、β-蒎烯质量浓度为10.0 mg/ml的混合对照品

溶液 0.8 ml，4～6号分别加入该混合对照品溶液 1.0 ml，7～9

号分别加入 1.2 ml，再分别加入内标贮备液 1 ml，用乙酸乙酯

稀释至刻度，摇匀，按上述色谱条件分别进样测定，计算加样

回收率，结果见表2。

表2 加样回收率试验结果（n＝9）

Tab 2 Results of recovery tests（n＝9）

测定成分
α-蒎烯

β-蒎烯

挥发油取样量，mg

20.12

19.94

20.31

20.92

20.47

20.62

21.08

20.45

20.26

20.12

19.94

20.31

20.92

20.47

20.62

21.08

20.45

20.26

样品含量，mg

3.11

3.08

3.14

3.23

3.16

3.19

3.26

3.16

3.13

9.90

9.81

9.99

10.29

10.07

10.15

10.37

10.06

9.97

加入量，mg

2.40

2.40

2.40

3.00

3.00

3.00

3.60

3.60

3.60

8.00

8.00

8.00

10.00

10.00

10.00

12.00

12.00

12.00

测得量，mg

5.59

5.51

5.50

6.29

6.11

6.23

7.01

6.70

6.79

17.59

17.54

17.49

20.13

19.51

19.90

22.36

21.47

21.70

回收率，％
103.39

101.22

98.42

101.93

98.25

101.47

104.25

98.35

101.66

96.14

96.62

93.72

98.37

94.39

97.55

99.91

95.07

97.77

x/％

100.99

96.61

RSD，％

2.19

2.07

2.8 样品含量测定

取各批连翘药材粉末各适量，分别按“2.2.1”项下方法提

取挥发油，再按“2.2.4”项下方法制备供试品溶液。精密吸取

对照品溶液和供试品溶液各1 µl，注入GC仪，按上述色谱条件

测定，计算不同采收期连翘挥发油和药材中α-蒎烯和β-蒎烯的

含量，结果见表1；不同采收期连翘中挥发油出油率与α-蒎烯、

β-蒎烯含量的变化见图2。

3 讨论
从试验结果可以看出，不同采收期的连翘药材中挥发油

出油率及α-蒎烯和β-蒎烯的含量存在明显差异，且三者呈现类

似的规律性变化；8批不同采收期的连翘药材中挥发油出油率

及α-蒎烯和β-蒎烯的含量均以7月中下旬最高。此结果与笔者

前期测定的不同采收期青翘中连翘酯苷、连翘苷和芦丁的含

量变化趋势一致[7]，即连翘药材中苯乙醇苷类、木脂素类、黄酮

类及挥发性成分均以7月份含量最高，以此时采收为宜。

本试验依据连翘挥发油及α-蒎烯、β-蒎烯的性质特点，确

定环己酮、萘和樟脑为备选内标物。经考察比较，环己酮的沸

点与α-蒎烯和β-蒎烯接近，在两者之前出峰且与其他组分可

达到基线分离，又具有低毒的性质，故最终确定环己酮为内

标物。

文献报道测定连翘挥发油中有效成分的含量多采用GC

法，且采用外标法定量。由于GC法进样量少，外标法误差较

大，故本试验采用环己酮作内标物，用内标法定量，消除了外

标法在进样量、仪器稳定性等方面造成的误差，使准确度、精

密度得到了很大的提升。

综上，本方法简便、快速、准确，可用于连翘挥发油中α-蒎

烯和β-蒎烯含量的测定。
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图 2 不同采收期连翘中挥发油出油率与α-蒎烯、β-蒎烯含量

的变化

Fig 2 Content changes of α-pinene and β-pinene in volatile

oil of F. suspensa in different harvest periods
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