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[摘要 ] � 新型的溶胶 凝胶气相色谱毛细管柱具有制柱时间短、耐热性能好、对各类化合物分离性能佳、工作性能稳定的

特点.研究了溶胶 凝胶聚二甲基硅氧烷毛细管气相色谱柱应用于樟脑和萘的分析测定的方法。在此研究中,毛细管色谱柱

制备采用的固定相是端羟基聚二甲基硅氧烷,石英毛细管尺寸: 8 m � 250�m .i d.。色谱测定条件:载气采用氮气;进样口

温度 220� ,分流比 5�1;检测器为氢火焰离子化检测器 ( FID ) ,检测器温度 250� ;柱温恒定为 110� 。结果表明,溶胶-凝胶

气相色谱毛细管柱的测定具有精密度高、准确性好的特点. 测定的标准偏差为 0. 31;变异系数为 0. 32%。樟脑和萘的平均

回收率分别是 101. 4%和 100% .
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Abstract: So-l gel cap illa ry co lumn is a new type o f chrom atog raph ic co lumn that has a re lative ly simp le techno log ica l

process for the deve lop ing o f the column. Th is kind of co lumn can stand h igh tem pe ratures, has good separation for

all k inds of compounds and excellent repea tab ility. In this research, the stationary phase of the so-l gel capillary co-l

um n is hydroxy-te rm ina ted po ly ( d ime thy lsiloxane). D im ension of the cap illary co lum n: 8 m � 250�m .i d. . Chrom-

atograph ic conditions: carr ie r: nitrogen; in jec tion: sp lit 5�1, 220� ; detector: F ID, 250� ; co lum n temperature:

110� . This is the first time to use the so-l ge l PDM S cap illary co lumn to analyze camphor and naphthalene. The re-

sults show good precision and accuracy. The standard dev ia tion is 0. 31 and the re lative standard dev iation is 0. 32% .

The average recovery for cam phor and naphthalene are 101. 4% and 100% , respective ly.
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0� 引言

溶胶 凝胶气相色谱毛细管柱是作者与美国南

佛罗里达大学的 Malik博士在 1997年共同提出

的
[ 1]
.这种色谱柱与目前市场上传统的毛细管色

谱柱相比,具有制柱时间短、耐热性能好、对各类化

合物分离性能极佳的特点
[ 1 ~ 3 ]

.此类色谱柱在国外

的市场上已占有一定份额,而在国内的推广应用却

还有待时日.

樟脑和萘都曾用作家用卫生球. 由于萘对人体

的危害, 国家卫生部己于 1993年决定停止生产和

销售萘丸, 提倡使用樟脑制品.为确保樟脑制品的

质量,防止掺假,有必要提出一套可靠而又简单易

行的分析检测方法. 樟脑和萘的分别测定已有多种

不同的方法
[ 4~ 7]

,但两种化合物混合后的测定虽有

报道
[ 8 ]
,但并不多见. 在本研究中, 作者测定卫生

球中樟脑和萘的含量时首次使用了高效溶胶 凝胶

气相色谱毛细管柱. 测定结果精密、准确,而且测定

结果表现出很好的重现性.
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1� 实验部分

1�1� 仪器和药品
� � Ag ilent4890D气相色谱仪,配有 FID检测器;

微量注射器 ( 10 �L) ; 2, 3- 二甲苯酚 ( 97% , Flu-

ka); 丙酮 (分析纯, 上海化学试剂有限公司 ) ; 萘

(分析纯, 99%, 上海化学试剂公司 ) ; 樟脑 (化学

纯, 96% ,上海化学试剂公司 ); 无锡市锡西日用品

厂生产的 �纯真樟脑 �球、上海金鹿化工有限公司

生产的以天然植物为原料的 �金鹿优质樟脑 �、上
海金鹿化工有限公司生产的 �金鹿合成樟脑 �、苏
州林克制片有限公司生产的 �樟脑精丸 �、上海正

章洗染公司生产的 �正章樟脑丸 �、上海英达精细
化工有限公司生产的 �净霸樟脑 �.
1�2� 毛细管柱的制作
采用 250 �m .i d. 石英毛细管、固定相端羟基

聚二甲基硅氧烷制备溶胶 凝胶色谱柱. 具体制备

过程请见参考文献 [ 1] .

1�3� 色谱工作条件
载气: N 2流速 14mL /m in, H2流速 30mL /m in,

空气流速 385mL /m in; 柱温: 110� ; 进样口温度:

220� ;检测器温度: 250� ; 分流比 5�1; 进样量: 1

�L.

1�4� 溶液配制
内标溶液: 准确称取 2, 3-二甲苯酚约 2�5 g

(精确至 0�1mg) , 将其放入 250mL容量瓶, 加入

丙酮, 定容至刻度.

标准品储备液: 准确称取樟脑标准品约 1 g

(精确至 0�1mg) , 将其放入 100mL容量瓶, 加入

丙酮,定容至刻度.准确称取萘标准品约 1 g (精确

至 0�1mg) ,将其放入 100mL容量瓶,加入丙酮,定

容至刻度.

标准溶液的配制: 量取樟脑标准品储备液

0�5、1�0、1�5、2�0、2�5mL分别放入 5个 10mL容

量瓶中,然后各瓶中依次加入萘的标准品储备液

0�5、1�0、1�5、2�0、2�5mL, 同时每个瓶中都加入 2

mL内标溶液,丙酮定容至刻度.

样品溶液的配制:准确称取无锡生产的 �纯真
樟脑� 7份,范围是 15~ 52mg(精确到 0�1mg) ,每

份中加入 2mL内标, 并用丙酮定容至 10mL.

1�5� 测定
定性: 将 1�4节中加入 1�0mL标准品樟脑储

备液及 1�0mL标准品萘储备液后配制成的标准溶

液在上述 1�3节的色谱条件下进样并分析,色谱图

如图 1所示.再将上述配制的无锡产品的样品溶液

进样, 可得色谱图 2. 出峰顺序依据相同色谱条件

下物质各自出峰的保留时间而定.图 2表明无锡产

品中只含樟脑.
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定量: 在与定性分析相同的条件下,反复进样

1 �L标准溶液, 直至待测物与内标峰面积之比不

变,再对标准溶液和样品溶液测定, 按下式计算样

品中待测物的含量:

� 待测物的含量 (% ) =
(W �i �P � A i � A�s )100

W i � A �i �A s

式中, W �i为标准样品的质量; P 为标准样品的纯

度; W i为样品的质量; A i为样品溶液中待测物的峰

面积; A s为样品溶液中内标的峰面积; A �i为标准溶

液中待测物的峰面积; A �s为标准溶液中内标的峰

面积.

2� 结果与讨论

2�1� 线性关系
� � 将上述 1�4节中配制的 5份浓度不同的标准

溶液分别进样 1 �L进行色谱分析, 以目标物与内

标物峰面积之比为横坐标, 重量之比为纵坐标绘

图,得两条直线 (如图 3所示 ). 樟脑的线性回归方

程为: y = 1�088 7x - 0�006 5, 线性相关系数 r为

0�999 8; 萘的线性回归方程为 y = 0�781 5x -

0�005 8,线性相关系数 r为 0�999 9.

2�2� 精密度
将 1�4节中配制的 7份无锡产品的溶液分别

进样 1 �L, 测定并用 1�5节中公式计算各溶液中
目标物的百分含量、平均含量、标准偏差、变异系

数.樟脑含量测定的精密度结果如表 1所示.产品

中未测出萘.

表 1� 樟脑含量测定的精密度

樟脑的含量 /%
平均

含量 /%

标准

偏差

变异

系数 /%

95�03, 95�34, 95�61, 95�85,

95�87, 95�45, 95�79
95�56 0�31 0�32

2�3� 回收率
在 5份无锡产品的溶液中加入不同质量的樟

脑和萘的标准品,在本实验的色谱条件下测定回收

率.测定结果如表 2所示.

表 2� 回收率的测定

标准品 加入量 /g 测量值 / g 回收率 /% 平均回收率 /%

樟脑 0�018 6 0�019 2 103�2 101�4
0�021 1 0�021 8 103�3
0�024 7 0�024 7 100�0
0�020 1 0�020 5 101�9
0�026 3 0�025 9 98�5

萘 0�021 2 0�021 0 99�1 100�0
0�022 3 0�023 3 104�4
0�020 7 0�020 4 98�6

0�021 2 0�021 2 100�0
0�026 5 0�025 9 97�7

2�4� 几种市售樟脑球 (块 )的检测

利用溶胶 凝胶气相色谱毛细管柱检测了几种

品牌的樟脑球, 樟脑的含量如表 3所示. 各种产品

中均未检测出萘.

表 3� 樟脑球中樟脑的含量

厂家

与品种

无锡

锡西

上海金鹿

(天然 )

上海金鹿

(合成 )

苏州

林克

上海

正章

上海英达

( �净霸 � )

含量 /% 95�56 93�27 93�76 97�32 97�71 94�23

3� 结论

溶胶 凝胶气相色谱柱热稳定性佳. 实验结果

表明,分离效果好、分析结果准确. 整个实验方法简

单易行.这个方法为樟脑和萘的分析提供了一种新

的可靠的方法, 也为溶胶 凝胶气相色谱柱的应用

开辟了新的领域.
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