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外用中药药油中的桂皮醛、香茅醛、丁香酚、芳樟醇、乙酸芳樟酯

和百里香酚的气相色谱仪鉴定  

 

安全预防措施：本检测方法涉及危险物品，处理有关物品时，检测人
员应采取适当的防护措施，戴上护眼及护手用具，并在有需要时在抽
气柜进行检测工作。  

 

1 引言  

本方法载列检测外用中药药油中常见的 6 种化学指针 (桂皮醛、香

茅醛、丁香酚、芳樟醇、乙酸芳樟酯和百里香酚 )所涉的程序。样

本提取后以乙醇稀释，利用气相色谱质谱联用法或气相色谱串联

质谱法，定性测定其有关化学指针成分。 1 )  

本方法适用于含有 6 种指标中任何一种的中药药油，最低适用水

平为 5 毫克／克。  

2 试剂  

除非另有说明，否则必须使用分析纯级别或同等级别的试剂。  

2.1  乙醇   

2.2  氦气，纯度最少 99.999%。  

2.3  标准品：桂皮醛、香茅醛、丁香酚、芳樟醇、乙酸芳樟酯和百

里香酚，纯度最少 95%。  

 
___________________________________________________________ 

1)  本方法旨在提供一种可靠的测试方法，作为含有 6 种化学指针中任何一种

或多种 (如肉桂油、香茅油、丁香油、熏衣草油和百里香油 )为主要有效成

分的中药药油的质量控制方法。在采用本方法时，使用者有责任评估其中

药药油产品是否适用于本测试方法，特别是其产品中的其他成分或辅料是

否含有选定的 6 种化学指针的任何一种或多种，以及其他中药材或中药材

提取物的影响。  
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2.4  个别标准储备溶液 I Std-Stock I (10 000 毫克／升 ) 

准确地称出香茅醛、丁香酚、芳樟醇、乙酸芳樟酯和百里香酚

的标准品 (2.3)，每种约 100 毫克，分别放进 5 个 10 毫升的容

量瓶 (3.2)，并加入乙醇 (2.1)至刻度。  

(个别标准储备溶液 I Std-Stock I 可于室温下妥当储存 3 个月

而不会出现降解迹象。 ) 

2.5  个别标准储备溶液 II Std-Stock II (20 000 毫克／升 ) 

准确地称出桂皮醛标准品 (2.3)约 20 毫克，放进 10 毫升的容

量瓶 (3.2)，并加入乙醇 (2.1)至刻度。  

(个别标准储备溶液 II Std-Stock II 须新鲜制备。 ) 

2.6  混合标准中间溶液 I Std-Int I (500 毫克／升 ) 

用移液器把 1 毫升的香茅醛、丁香酚、芳樟醇、乙酸芳樟酯

和百里香酚个别标准储备溶液 I Std-Stock I 和 5 毫升的桂皮

醛个别标准储备溶液 Std-Stock I 放进 20 毫升的容量瓶 (3.2)，
并加入乙醇 (2.1)至刻度。  

2.7  混合标准中间溶液 II Std-Int II (10 毫克／升 ) 

用移液器把 0.2 毫升混合标准中间溶液 I Std-Int I (2.6)放进

10 毫升的容量瓶 (3.2)，并加入乙醇 (2.1)至刻度。  

2.8  控制点标准溶液 Std-Ctrl (0.5 毫克／升 ) 

用移液器把 0.5 毫升混合标准中间溶液 II Std-Int  II (2.7)放进

10 毫升的容量瓶 (3.2)，加入乙醇 (2.1)至刻度。  

 

3 器具  

3.1  分析天秤，感量为 0.1 毫克  

3.2  10 和 20 毫升容量瓶  

3.3  移液器  

3.4  超声波清洗器  
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3.5  0.45 微米聚四氟乙烯过滤薄膜  

3.6  聚乙二醇固定相的熔融石英毛细管柱 (30 米  x 0.25 毫米  x 
0.25 微米 )  

3.7  配备质量选择检测器 (气相色谱质谱联用法 )或串联质谱仪 (气
相色谱串联质谱法 )的气相色谱仪  

 

4 程序  

4.1 配制样本  

准确地称出约 0.1 克样本，把样本放进 10 毫升的容量瓶溶解

(必要时可藉助超声波清洗器 )，并加入乙醇至刻度。必要时用

乙醇进一步稀释。用移液器把 0.1 毫升所得溶液转移至 10 毫

升容量瓶中，并加入乙醇至刻度，再以 0.45 微米聚四氟乙烯

过滤薄膜过滤而得出样本溶液。  

4.2 气相色谱分析  

参照仪器说明书，装配气相色谱系统。按照以下条件，在气

相色谱质谱联用系统或气相色谱串联质谱仪系统注入控制点

标准溶液Std-Ctrl(2.8)和样本溶液 (4.1)：  

进样量： 1微升  
进样模式：分流模式，分流比 50:1 
流速： 1.0毫升／分钟  

升温程序：初始 60℃，保持 10分钟后，以每分钟 15℃升至   

180℃，保持 6分钟；再以每分钟 40℃升至 220℃，保持 3分钟

(总运行时间 28分钟 ) 

 气相色谱质谱联用法  

指标成分  
选择离子监测模式—选定离子 (m/z) 
基峰  特征  

离子 1 
特征  
离子 2 

桂皮醛  131 132 103 
香茅醛  69 41 95 
丁香酚  164 149 103 
芳樟醇  71 93 80 
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乙酸芳樟酯  93 80 121 
百里香酚  135 150 91 

气相色谱串联质谱法  

指标成分 
多重反应监测对  CE 

(eV) 母离子 (m/z) 子离子 (m/z) 

桂皮醛  
131 
131 

77 
103 

25 
10 

香茅醛  
95 

109 
55 
67 

15  
5 

丁香酚  
164 
164 

149 
131 

10 
10 

芳樟醇  
121 
121 

93 
77 

5 
20 

乙酸芳樟酯  
136 
136 

93 
121 

10 
10 

百里香酚  
135 
150 

91 
135 

15 
10 

 

5 鉴别要求  

比较样本溶液中选定离子或离子对的保留时间、信号反应和相对

丰度与三次重复进样控制点标准溶液 Std-Ctrl 所确立的控制水平，

可鉴别样本中的目标分析物。正确鉴别结果应符合以下条件：  

5.1 样本中目标分析物的保留时间不应与控制点标准溶液 Std-
Ctrl 中该分析物的平均保留时间相差多于 2%。  

5.2 样本中目标分析物的选定离子或离子对的基峰信号反应应

等于或大于控制点标准溶液 Std-Ctrl 中该分析物的平均信号

反应的 70%，而检测峰的信噪比应大于 5:1。  

5.3 若采用气相色谱质谱联用法，应比较样本中与标准溶液中目

标分析物特征碎片离子的相对丰度。有关的相对强度应符合

以下的偏差范围：  
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与基峰的  
相对强度 (%)  

最大允许偏差  

> 50% ± 10% 
> 20 to 50% ± 15% 
> 10 to 20% ± 20% 

≤ 10%  ± 50% 

注：标准溶液特征碎片离子的相对丰度是指控制点标准溶液

Std-Ctrl 3 次重复进样的平均相对丰度  

5.4 若采用气相色谱串联质谱法，应比较样本中与标准溶液中多

重反应监测离子对的相对丰度。有关的相对强度须符合以下

的偏差范围：  

与基峰的  
相对强度 (%)  

最大允许偏差  

> 50% ± 20% 
> 20 to 50% ± 25% 
> 10 to 20% ± 30% 

≤ 10%  ± 50% 

注：标准品多重反应监测离子对的相对丰度是指控制点标准

溶液 Std-Ctrl  3 次重复进样的平均相对丰度  
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