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气相色谱法测定中药材中的水分含量
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　　[摘 　要 ]利用高分子多孔微球为气相色谱固定相 ,气相色谱外标一点法检测部分干中药材中的微量水含量 .
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中药材里的含水量是衡量中药材保存时间的

一个重要标志 .常用测定微量水含量的方法有卡

尔 - 费歇尔法 [1 ]和气相色谱法 [2～ 4]
.但前法操作

步骤繁琐 ,需要较为复杂的样品预处理过程 .气相

色谱法测定微量水较为简单 ,分离测定准确率高 ,
所以得到广泛使用 . 本文利用高分子多孔微球为

气相色谱固定相 ,分析了人参等根茎类常用中药

材的含水量 .结果与国标法相符 .

1　实验部分

1. 1　仪器和试剂

GC - 9A型气相色谱仪 (附 TCD 检测器 ) (日
本岛津公司 ) , GDX101色谱柱 (3 m ×Φ4 mm) ,电

子分析天平 (天津高科 ) ,SK1200H 型超声波发生

器 (上海科导超声仪器有限公司 ) ,微量注射器 (上

海天亭仪器厂 ) .

无水乙醇 (分析纯 ,上海化学试剂公司 ) ,中药

材 (人参 、党参 ) (购自湖北省中药材公司 ) .实验用

水为二次石英蒸馏水 .

1. 2　色谱条件
进样器温度 :170～180 ℃,柱温 :140～150 ℃,

TCD检测器温度 :150～160 ℃ ,检测器桥流 :120～

150 mA. 载气 :氢气 ,载气流速 :40～50 mL/ min.
载体 :粒度为 0. 25～0. 18 mm的二乙烯苯 - 乙

基乙烯苯型高分子多孔小球 .双柱体系进行校正 .

1. 3　实验方法
在 25 mL 容量瓶中加入 0. 2 g (准确称量 )石

英二次蒸馏水 ,用无水乙醇稀释至刻度 ,定容 ,为

含水的标准溶液 . 准确称量 2. 0 g 左右的中药材

(西洋参和党参 ) ,在研钵中磨碎后准确称量 ,置具
塞的锥形瓶中 ,准确加入无水乙醇 50. 00 mL ,混

匀 ,超声处理 20 min ,放置 12 h ,再超声 20 min后 ,
静置取上层清液为供试品溶液 .

将无水乙醇 、标准溶液和试样溶液取适量 ,等

体积注入气相色谱 .利用色谱流出曲线的水峰面

积进行定量分析 ,计算出中药材中的含水量 .

2　结果与讨论

2. 1 　环境湿度和操作对测定结果重现性的影响
实验表明 ,环境湿度对测定结果重现性存在

一定的影响 .当环境湿度大于 90 %时 ,测定结果将

较环境湿度为 50 %时的测定结果要高出 7. 8 %.因

为在空气湿度高时 ,在气相色谱进样时 ,空气中的

水汽将会在微量进样器的表面凝结 ,进而造成实

测结果偏高 .故必须控制实验室的空气湿度 .

实验表明 ,实验操作对测定结果也存在一定

的影响 .当空气湿度变化较大时 ,所配制的标准溶

液和试样溶液都会因与空气接触时间长而使结果

重现性不好 .所以在实验时必须注意将样品溶液和

试样溶液用配置有硅胶密封塞的样品瓶保存 ,进样

时要求进样快 ,减少与空气的接触时间 .

2. 2 　色谱条件的选择和校正
在进行色谱测定前 ,必须测定色谱系统的适

应性 .由于标准溶液和样品溶液里乙醇含量非常
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大 ,所以必须选择适宜的分析条件 ,使无水乙醇和

水两个峰的分离度要大于 2;同时必须要求对水峰

计算的理论塔板数要大于 3 000 ,而以乙醇计算的

理论塔板数要大于 200;以设定的条件下 ,连续 5次

进样无水乙醇 5μL ,要求水峰的面积的相对标准偏

差在 2. 0 %以内 .在满足这些要求下 ,选择的最佳

柱温为 148 ℃ ,进样器温度为 180 ℃,TCD 检测器

温度为 155 ℃ ,最佳 TCD 桥流为 140 mA.

在实验时 ,必须使用双柱体系 ,这样才能使测

定结果重现性较好 .在选定的最佳条件下 ,色谱分

离图如图 1 所示 .

图 1 高分子多孔微球柱分离水和乙醇的气相色谱图

2. 3　实验方法的选择和实验数据的处理
使用两种方法 :标准曲线法和外标一点法 ,两

者进行结果比较 ,发现使用外标一点法有较好的

重现性 .所以在本文的实验中采用外标一点法进

行样品和标准溶液的定量分析 .含水量的计算中 ,
由于作为溶剂的无水乙醇中含有约 3 %的水 ,所

以必须对这部分的水量予以扣除 .计算标准溶液

和样品溶液的水峰面积的计算公式如下 :

标准溶液中水峰面积 =标准溶液中总水峰面

积 - K×标准溶液中乙醇面积

样品溶液中水峰面积 =样品溶液中总水峰面

积 - K×样品溶液中乙醇面积

其中 K =无水乙醇中水峰面积 /无水乙醇中

乙醇峰面积

以标准溶液中的准确的水含量为标准 ,通过

标准和样品的峰面积计算样品中的含水量

m水 =
A水

A s×ms

H2O % = m水 ×1
2
× 1

m样品
×100 %

2. 4 　样品测定

按照实验方法制备标准溶液和样品溶液 ,在

最佳条件下 ,进样 1μL 于气相色谱进行分析 . 在

样品溶液中加入 0. 05 g二次水 ,进行加标回收测

定 .所得结果如表 1 所示 :

表 1 人参样品中含水量的测定

样 　品
称量质量

g

水峰面积

(μV/ s)

RSD

%

含水量

%

加标水量

g

总水峰面积测定平均值

(μV/ s)

回收率

%

西洋参 2. 102 8
11 804 ,11 643 ,11 762 ,

11 486 ,11 801 ,11 745
3. 4 3. 8 0. 05 14 798 101. 3

党 　参 2. 056 9
17 256 ,17 583 , 7 049 ,

17 671 ,17 224 ,17 493
4. 6 5. 6 0. 05 20 404 100. 4
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The Deter mination of W ater Content in Chinese Tra ditional Medicine
by Gas Chromatograp hy
LI U Chuan- yin ,ZHENG Di

( Department of Chemistry , Yunyang Teachers College , Danjiangkou 442700 ,China)
Abstract : The determination of minim content of water in Chinese traditional medicine was performed by gaschromatographyusing

macromolecule multihole miniball as the stationary phase. The optimum conditions for GC were studied and the quantitative determination
of water was accomplished by external standard addition method.
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