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硬糖类产品中桉叶素的含量测定 
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3. 昆明理工大学财务处, 昆明  650500; 4. 暨南大学生命科学技术学院, 广州  510632) 

摘  要: 目的  建立适用于硬糖类产品中桉叶素的检测方法。方法  采用气相色谱法测定硬糖中桉叶素的含

量。采用 Agilent HP-INNOWAX 毛细管色谱柱(柱长为 30 m, 内径为 0.32 mm, 膜厚为 0.25 μm), 采用顶空进

样, 进样量为 5 mL, 炉温为 85 ℃, 平衡时间为 30 min, 进样口温度为 150℃, 柱温为程序升温: 初始温度

70 ℃, 以 5 ℃/min 的升温速率升温至 125 ℃, 保持 2 min, 再以 20 ℃/min 的升温速率升温至 200 ℃, 保留    

5 min; 检测器温度为 180 ℃, 载气流速为 1.0 mL/min。结果  桉叶素回归方程 Y=8622.2X-32.028, 相关系数

r2 为 0.9998, 线性范围为 0.00284~0.56720 mg/mL, 加样回收率为 104.31%。结论  该法简便、准确、专属性

强、重复性好, 经方法学验证, 本法可用于硬糖类产品中桉叶素的含量测定。 
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ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of cineole inhard candy. Methods  The 

content of eucalyptus in hard candy was determined by gas chromatography. Agilent HP-INNOWAXCapillary 

chromatographic column (30 m×0.32 mm, 0.25 μm)was used. Headspace sample was used for injection, the amount 

of sample was 5 mL, the furnace temperature was 85 ℃, the equilibrium time was 30 min, and the inlet temperature 

was 150 ℃.The column temperature was programmed: the initial temperature was 70 ℃, and the temperature was 

increased to 125 ℃ at a rate of 5 ℃/min for 2 min. Then the temperature was increased to 200 ℃ at a rate of 

20 ℃/min for 5 min. The detector temperature was 180 ℃, and the flow rate of carrier gas was 1.0 mL/min. Results  

The regression equation was Y=8622.2X‒32.028, the correlation coefficient r2was 0.9998, the linear range were 

0.00284‒0.56720 mg/mL, and the recovery was 104.31%. Conclusion  This method is simple, accurate, specific, 

and reproducible. It has been verified by methodology that this method can be used to determine the content of 

cineole in hard candy products. 

KEY WORDS: cineole; hard candy; detection method 
 



920 食 品 安 全 质 量 检 测 学 报 第 12 卷 
 
 
 
 
 

 

0  引  言 

随着生活节奏加快, 环境状况改变, 现代人中出现咽

喉问题的比例越来越大。随着人们健康意识的增强, 越来越

多的人选择具有清咽润喉功效的产品改善咽部不适。根据清

咽润喉效果作用的发挥, 硬糖(含片)形式是清咽润喉产品的

最佳产品形态, 硬糖在口腔含服时, 功效成分可以直接作用

于口腔及咽喉患处, 效果明显, 且含服时间长, 可以较长时

间地在局部发挥疗效作用。调查发现[1‒2], 31%的中国消费者

有食用清咽咽喉糖等功能性糖果的习惯, 随着主播、教师、

培训师等重度用嗓人群和吸烟人群数量的增多, 需要更多

相应的产品缓解咽部不适。据统计[3], 2018 年润喉糖市场规

模为 29.45 亿元, 且以每年 10%~15%的速率增长。 

1,8-桉叶素(1,8-cineole), 也称桉叶素, 是双环单萜化

合物, 分子式 C10H18O, 分子量 154.249。主要存在于桉树

属、樟科的月桂属, 以及唇形科的鼠尾草属、薰衣草属、

百里香属、迷迭香属等植物体内[4‒6], 是桉叶油的主要成分

(占 80%以上)。1,8-桉叶素具有降压、平喘、抗炎、杀虫、

疏风解热、祛湿解毒、镇静及镇痛作用[7‒11], 口感凉爽且

气味宜人, 因此广泛应用于药品、食品领域 [12‒13]。桉叶   

素[14‒16]在清咽润喉糖方面有特殊的使用价值, 其刺激性气

味可增强某些呼吸道药物的药效, 治疗呼吸道疾病。 

我国桉叶素资源丰富, 是主要的原料产地, 扩大桉叶

素的应用对其资源开发有良好的意义。桉叶素硬糖是以桉

叶素、余甘子等为主要原料制备的一款针对咽喉问题的硬

糖。桉叶素是其中的主要指标成分, 但目前没有针对硬糖

中其含量的检测方法, 本研究参考相关检测方法[17‒21]建立

硬糖中桉叶素的检测方法学, 以期为以桉叶素为主要功效

成分的清咽润喉硬糖提供良好的质量检测标准。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

桉叶素标准品(批号: 110788-201707, 中国食品药品

检定研究院); 无水乙醇(分析纯, 批号: 20190729, 国药集

团化学试剂有限公司); 桉叶素硬糖阳性及阴性样品由东

莞广慈生物科技有限公司提供, 为中试样品。 

1.2  仪器与设备 

6890N 型 Agilent 气相色谱仪(美国安捷伦科技有限公

司); SK3200LH 型超声波清洗仪(上海科导超声仪器有限公

司); AG285 型电子天平(瑞士梅特勒-托利多公司); A10 型

Advantage 纯水机(德国 Milli-Q 公司)。 

1.3  桉叶素含量测定方法建立 

1.3.1  色谱条件选择 

用 Agilent HP-INNOWAX 毛细管色谱柱(柱长为 30 m, 

内径为 0.32 mm, 膜厚为 0.25 μm), 采用顶空进样, 进样量

5 mL, 炉温为 85 ℃, 平衡时间为 30 min, 进样口温度为

150 ℃, 柱温为程序升温: 初始温度 70 ℃, 以 5 ℃/min 的

升温速率升温至 125 ℃, 保持 2 min, 再以 20 ℃/min 的升

温速率升温至 200 ℃, 保留 5 min; 检测器温度为 180 ℃, 

载气流速为 1.0 mL/min。 

1.3.2  标准溶液的制备 

精密称取桉叶素标准品 70.9 mg 于 25 mL 容量瓶中, 

加无水乙醇溶解并定容至刻度 , 摇匀 , 得桉叶素浓度为

2.836 mg/mL 的对照品储备液。 

精密量取 1 mL 储备液至 10 mL 容量瓶中, 加超纯水

稀释至刻度线, 摇匀, 即得对照品溶液。 

1.3.3  样品的制备 

取测定所需样品重量 5 倍以上的桉叶素硬糖样品, 将

样品研磨成小块, 精密称取 1 g转移至 25 mL容量瓶中, 加

入 2 mL 无水乙醇, 再加一定量的超纯水溶解, 密封后超声, 

待桉叶素硬糖完全溶解于水, 加超纯水稀释至刻度线, 摇

匀, 即得。 

阳性样品及阴性样品均按此方法制备。 

1.3.4  系统适应性实验 

按上述色谱条件分别进样对照品样品、阳性样品、阴

性样品各 5mL。 

1.3.5  线性关系考察 

精密吸取对照品储备液, 逐级稀释, 按上述色谱条件

进样, 记录峰面积。 

1.3.6  加样回收实验 

精密称取桉叶素标准品 72.6 mg 至 25 mL 量瓶中, 加

无水乙醇溶解并定容至刻度 , 摇匀 , 得桉叶素浓度为 

2.904 mg/mL 的对照品储备液, 备用。 

精密称取同一批号阳性桉叶素硬糖样品 6 份, 已测桉

叶素含量 4.16 mg/g, 每份 1 g, 分别加入 0.5 mL 对照品储

备液和 1.5 mL 无水乙醇, 按样品溶液处理方法进行处理。

按照含量测定方法测定, 记录峰面积, 并按标准曲线计算

桉叶素含量。 

1.3.7  重复性实验 

精密称取同一批号阳性桉叶素硬糖样品 6 份, 按样品

溶液制备方法制备, 按照含量测定方法测定, 记录峰面积, 

并按标准曲线计算桉叶素含量。 

1.3.8  耐用性实验 

在耐用性的考察中对如下可能变动的因素做了考察:  

(1)更换色谱柱: 柱 1: Agilent HP-INNOWAX 气相柱

(柱长为 30 m, 内径为 0.32 mm, 膜厚为 0.25 μm); 柱 2: 

Agilent INNOWAX 气相柱(柱长为 30 m, 内径为 0.53 mm, 

膜厚为 1 μm)。 

(2)变化流速: 分别调整载气流速为 0.8 mL/min 和  

1.2 mL/min 进行实验。 



第 3 期 孔庆龙, 等: 硬糖类产品中桉叶素的含量测定 921 
 
 
 
 
 

 

2  结果与分析 

2.1  系统适应性实验 

依据现有文献中桉叶素含量测定的方法, 针对硬糖

类产品进行相应的改进, 制定适合于桉叶素硬糖中桉叶素

含量测定的方法学。由于桉叶素硬糖易溶于水, 而水溶液

用气相色谱直接进样效果不佳, 故选择顶空进样方式。用

Agilent HP-INNOWAX毛细管色谱柱(柱长为 30 m, 内径为

0.32 mm, 膜厚为 0.25 m), 采用顶空进样, 炉温为 85 ℃, 

平衡时间为 30 min, 进样口温度为 150 ℃, 柱温为程序升

温: 初始温度 70 ℃, 以 5 ℃/min的升温速率升温至 125 ℃, 

保持 2 min, 再以 20 ℃/min 的升温速率升温至 200 ℃, 保

留 5 min; 检测器温度为 180 ℃, 载气流速为 1.0 mL/min。

在此条件下桉叶素分离良好、出峰较快、无干扰, 故将该

色谱条件定为本实验的检测条件。 

按上述色谱条件分别用顶空进样对照品、阳性样品、

阴性样品各 5 mL。结果见图 1, 表 1。由图 1 及表 1 可以

看出阳性样品溶液色谱中与对照品溶液色谱相应的位置

上有相同的色谱峰出现, 而阴性供试品色谱位置无峰出

现, 表明处方中其他成分对成品中桉叶素的含量测定无

干扰。 

2.2  线性关系 

线性关系结果见图 2, 由图 2 可以看出在上述色谱条

件下, 桉叶素在 0.00284~0.56720 mg/mL 范围内呈良好的

线性关系。检测方法适用于桉叶素检测。以含量(X)对峰面

积 (Y) 进 行 线 性 回 归 , 得 桉 叶 素 回 归 方 程 : 

Y=8622.2X‒32.028, 相关系数 r2=0.9998。 

2.3  加样回收实验 

计算总回收率为 104.31%, 结果见表 2。 

 

 
 

注: A-阳性样品, B-对照品, C-阴性样品。 

图 1  系统适应性图 

Fig.1  System adaptability 
 
 

表 1  系统适用性 
Table 1  System adaptability 

样品名称 出峰物质 保留时间/min 分离度 理论塔板数 对称因子 

对照品 桉叶素 6.080 40.44 120379 0.86 

阴性样品 桉叶素 6.080 -- -- -- 

阳性样品 桉叶素 6.087 47.16 131006 0.90 
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图 2  桉叶素标准曲线 

Fig.2  Standard curve of cineole 
 

表 2  加样回收率实验 
Table 2  Recoveries of added samples test 

样品称样量

/g 

样品含量 

/mg 

对照品加入量 

/mg 

测得量 

/mg 

回收率 

/% 

平均回收率

/% 

0.9996 0.415 1.452 1.851 98.86 

104.31 

1.0003 0.416 1.452 1.930 104.31 

1.1566 0.481 1.452 2.043 107.59 

1.1356 0.472 1.452 2.012 106.09 

1.0263 0.426 1.452 1.901 101.57 

1.1603 0.482 1.452 2.042 107.42 

 

2.4  重复性实验 

计算得相对标准偏差(relative standard deviation, RSD)

小于 2%, 结果表明本法具有良好的重复性, 见表 3。 
 

表 3  重复性实验结果 
Table 3  Repeatability testresult 

序号 称样量/g 桉叶素/(mg/g) 

1 0.9768 0.4231 

2 1.0085 0.4262 

3 0.9988 0.4129 

4 0.9896 0.4114 

5 1.0248 0.4089 

6 0.9998 0.4102 

平均含量/% -- 0.4155 

RSD/% -- 1.8 

 

2.5  耐用性实验 

取同一供试品溶液, 分别使用以下气相色谱柱进行

实验, 发现供试品中的目标成分均能良好分离, 结果见表

4、图 3。 

取同一供试品溶液 , 分别调整载气流速为 0.8 mL/min 和 

1.2 mL/min 进行实验, 发现供试品中的目标成分均能良好分离, 

结果见表 5、图 4。 
 

表 4  不同色谱柱测定结果 
Table 4  Results ofdifferentchromatographycolumns 

色谱柱 目标成分 保留时间/min 分离度 理论塔板数 对称因子 

柱 1 桉叶素 6.080 40.44 120379 0.86 

柱 2 桉叶素 18.254 40.79 405144 0.98 

 

 
 

注: A: 柱 1, B: 柱 2。 

图 3  不同色谱柱测定结果 
Fig.3  Results of different chromatography columns 
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表 5  不同载气流速测定结果 
Table 5  Results ofdifferentcarrier gas flow rates 

载气流速/(mL/min) 目标成分 保留时间/min 分离度 理论塔板数 对称因子 

1.0 桉叶素 6.079 41.12 122775 0.84 

0.8 桉叶素 7.079 43.86 132112 0.79 

1.2 桉叶素 5.380 43.86 96138 0.84 

 
 

 
 

注: 载气流速 A、B、C: 1.0、1.2、0.8 mL/min。 

图 4  不同载气流速测定结果 
Fig.4  Results of different carrier gas flow rates 

 

3  结  论 

随着润喉糖市场的发展, 桉叶素作为一种有良好清

咽润喉作用的食品原料其在产品中的应用必将越来越多, 

而桉叶素的含量是产品的关键质量指标, 但目前尚无针对

硬糖类产品中桉叶素含量测定的研究报道, 无法有效地对

产品质量进行控制、评价。本研究建立了硬糖类产品中桉

叶素含量的检测方法, 该法简便、准确、专属性强、重复

性好, 经方法学验证, 本法可用于硬糖类产品中桉叶素的

含量测定, 为以桉叶素为主要功效成分的清咽润喉硬糖提

供了良好的质量检测标准。 
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