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摘 要：目的：采用差示扫描量热法（DSC）研究龙涎酮的热行为特征及其热分析曲线规律，以探索DSC技术在龙涎

酮中间产物质量控制中的应用。方法：初始温度 100℃，以 10℃/min的速率升温至 320℃，测定含量为 90%的对照龙

涎酮及 3批龙涎酮样品的热焓值。通过与对照龙涎酮的热焓比较，计算各批次样品中龙涎酮的含量。结果：对照龙

涎酮 5次平行测定的热焓平均值为-225.56 J/g，相对标准偏差（RSD）为 1.0%。样品 2383311、2310181、2312221的热

焓平均值分别为-228.41 J/g、-231.57 J/g和-100.68 J/g，据此计算得到的含量分别为 91.1%、92.4%和 40.2%。与气相

色谱检测结果（90.9%、91.5%、42.5%）相比，二者无显著差异。结论：差示扫描量热法操作简便、耗时短、重现性良

好，可作为龙涎酮中间产品品质控制的一种新方法。
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Abstract:Objective：The thermal behaviour characteristics and thermal analysis curve patterns of Longxian Ketone were
investigated using differential scanning calorimetry（DSC）to explore the application of DSC technology in the quality control
of Longxian Ketone intermediates. Methods：Initial temperature 100℃，heated at a rate of 10℃/min to 320℃. The enthalpy
values were measured for a reference Longxian Ketone containing 90% Longxian Ketone and three batches ofLongxian
Ketone samples. By comparing the enthalpy values with the reference Longxian Ketone，the Longxian Ketone，content in
each batch of samples was calculated. Results：The average enthalpy value for Longxian Ketone，determined in five parallel
measurements，was -225.56 J/g，with a relative standard deviation（RSD）of 1.0%. The enthalpy averages for samples
2383311，2310181 and 2312221 were -228.41 J/g，-231.57 J/g and -100.68 J/g respectively，yielding calculated contents
of 91.1%，92.4% and 40.2%. Compared with the gas chromatography detection results（90.9%，91.5%，42.5%），no
significant differences were observed between the two methods. Conclusions：Differential scanning calorimetry offers
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straightforward operation，short analysis times and excellent reproducibility，making it a viable new method for quality
control of Longxian Ketoneintermediate products.
Key words：flavours and fragrances；Longxianketone；thermogravimetric-differential scanning calorimetry；quality of the
central control unit

引言

龙涎香是一种极其名贵的动物香料，是抹香鲸

胃肠内未完全消化食物（特别是乌贼）所形成的一

种病理结石。由于龙涎香的天然来源有限，人们便

开发有龙涎香香气的合成香料以替代天然品，研发

出了不同的品种，龙涎酮就是其中的一种。龙涎酮

的化学名称为 1，2，3，4，5，6，7，8-八氢-2，3，8，8-四
甲基-2-乙酰基萘，它一般为 3种异构体的混合物，

合成龙涎酮具有柔和的带木香的龙涎香香气，香气

透发，留香持久[1]，可作为香料或定香剂，广泛应用

于香精香料行业，龙涎酮作为高附加值合成香料在

中控品质方面尤为重要。

目前，龙涎酮的含量检测主要参照中华人民共

和国轻工业行业标准QB/T 4424-2012《龙涎酮》，此

法是根据面积归一化法检测龙涎酮不同异构体含

量。差示扫描热量法（DSC）主要应用于测量试样内

部与热转变相关的温度、热流以及试样与参比物

（Al203）之间的温度差与温度的关系，其原理是物质

在受热或冷却过程中，当达到某一温度时，往往发

生熔化、凝固、晶型转变、分解、化合等物理或化学

变化，并伴随有焓的改变，因而产生热效应[2-4]。关

于龙涎酮的差示扫描量热法测定含量目前未见文

献报道，本文通过DSC测量已知含量的物质和被测

物质在温度变化过程中吸收或释放热量过程产生

的热焓，根据已知含量物质的热焓与被测物质的热

焓相比从而计算出被测物质的含量，DSC测量含量

的方法相对于传统的气相检测具有操作简单、成本

低、用量小、不需要稀释样品等优势[5-7]。本文通过

DSC对龙涎酮的热行为进行研究，了解其热稳定性

及热分解特性[8-10]，对于工业产品生产过程中质量

控制和应用具有重要意义，为分析龙涎酮品控研究

提供更多的参考数据。

1 实验部分

1.1 主要仪器与试剂

差示扫描量热仪：DSC3型，梅特勒-托利多仪

器有限公司。

气相色谱仪：带氢火焰离子化检测器，7890B
型，安捷伦科技中国有限公司。

色谱柱：DB-23型，60 m×0.25 mm×0.25μm，安
捷伦科技公司。

电子天平：XSE105 Du型，梅特勒-托利多仪器

有限公司。

龙涎酮对照品：批号 C15363457，纯度 90%，上

海麦克林生化科技有限公司。

龙 涎 酮 样 品 3 批 ：批 号 分 别 为 2383311、
2310181、2312221，福建南平龙晟香精香料有限公司。

1.2 实验方法

1.2.1 仪器校验

开启氧气阀门，调节副压力表小于 0.1 MPa，调
节气流量至 50 mL/min，对DSC3进行炉体和传感器

清洁，关闭氧气阀门，开启氮气阀门，调节副压力表

小于 0.1 MPa，调节干燥气流量至 150 mL/min，设置

氮气流量 50 mL/min，对 DSC3的标准样铟（In）、锌

（Zn）进行校正，测试结果标准物质 In、Zn均在误差

限度内，仪器DSC3校准通过。

1.2.2 考察不同升温速率下龙涎酮对照品热焓测

定的影响

精密称取 6份龙涎酮对照品 5～10 mg（精确至

0.01 mg），分别置于 40 μL标准铝坩埚内，盖上盖

子，用压片机压好，在盖子上戳一个小孔，放入仪器

样品位置，同时制作一个空的 40 μL标准铝坩埚，在

铝盖上戳一个小孔，放入仪器的参比位置，氮气流

量为50 mL/min。测试条件如下：

（1）升温区间40℃～320℃，升温速率为5℃/min；
（2）升温区间40℃～350℃，升温速率为10℃/min；
（3）升温区间40℃～380℃，升温速率为15℃/min。

1.2.3 考察同一升温速率下不同质量级别对龙涎

酮对照品热焓测定的影响

准确称取（精确至 0.01 mg）4份龙涎酮对照品，

其中2份为10 mg左右，另2份为20 mg左右，升温区

间 40℃～320℃，升温速率为 5℃/min，分别记录DSC
热流值。

1.2.4 考察同一升温速率下龙涎酮对照品热焓测定
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准确称取 5份龙涎酮对照品 5～10 mg（精确

至 0.01 mg），升温区间 100℃～320℃，升温速率为

10℃/min，分别记录DSC热流值。

1.2.5 考察同一升温速率下样品热焓测定

准确称取 5～10 mg（精确至 0.01 mg）3批样品

2383311、2310181、2312221，每批样品平行 2份，升

温区间 100℃～320℃，升温速率为 10℃/min，分别记

录DSC热流值。

1.2.6 考察三批龙涎酮样品气相色谱检测

精密量取三批龙涎酮样品各 1 mL，分别置于

50 mL容量瓶中，以无水乙醇定容、摇匀，作为供试

品溶液。参照QB/T 4424-2012，采用气相色谱法进

行检测。

2 结果与讨论

2.1 升温速率对DSC测定结果的影响

在初始温度为 40℃条件下于不同升温速率

（5℃/min、10℃/min、15℃/min）及对应的终止温度下

对龙涎酮对照品进行DSC分析。结果表明，随着升

温速率的提高，龙涎酮的热焓与峰值均呈现显著上

升趋势（表 1），且该趋势依次增强，表明其存在明显

的热滞后现象。

由图 1可见，各升温速率下两组平行试验的

DSC曲线轮廓基本一致，均呈现一个明显的向下吸

热峰。在 150℃之前及 320℃之后基线保持平稳，未

见其他热效应峰出现，说明龙涎酮在 40℃～150℃
范围内具有较好的热稳定性，故将初始测试温度设

定为 100℃。从 100℃开始，基线逐渐下降，至谷底

温度分别位于约 256℃、279℃和 300℃附近，之后重

新上升；该温度区间主要对应龙涎酮三种异构体的

相变及相关化学反应，并伴随明显的热焓释放。

320℃之后样品可能发生分解，因此将终止温度确

定为320℃。

对于加热过程中易发生分解的样品，通常建议

采用较高升温速率以降低分解热引起的测量误差；

而对热稳定性较高的样品，较低升温速率则有助于

提高检测准确性[11]。综合比较，升温速率为 5℃/min
的分析时间过长，而 15℃/min则可能导致峰形滞后

表1 不同升温速率下龙涎酮对照品的DSC测试结果

批号

龙涎酮对照品-1
龙涎酮对照品-2
龙涎酮对照品-1
龙涎酮对照品-2
龙涎酮对照品-1
龙涎酮对照品-2

质量（mg）
8.98
7.02
6.21
8.81
11.27
12.36

升温速率（℃/min）
5

10

15

热焓（J/g）
-230.03
-230.99
-258.64
-258.45
-296.79
-291.47

热焓平均值（J/g）
-230.51

-258.55

-294.13

峰（℃）
255.12
257.31
274.02
285.40
301.10
300.64

峰平均值（℃）
256.21

279.71

300.87

图1 不同升温速率下龙涎酮对照品的DSC曲线

加剧，影响测试结果准确性。因此，最终选择10℃/min
作为研究龙涎酮热行为的适宜升温速率。综上，确

定DSC最佳测试条件为升温区间 100℃～320℃，升

温速率10℃/min。
2.2 样品质量对龙涎酮对照品热焓测定的影响

不同的样品质量级别测定结果显示：10 mg样
品的热焓平均值为-230.51 J/g，峰值温度平均值为

256.21℃；20 mg样品的热焓平均值为-285.73 J/g，峰
值温度平均值为 287.67℃。结合表 2和图 2可见，

在同一升温速率下，随着样品质量由 10 mg增加至

20 mg，热焓值与峰值温度均显著升高。当进样量

约为 10 mg时，样品能在坩埚底部形成较均匀薄层，

林斌 等：差示扫描量热法在龙涎酮品控中的应用 15
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有利于热量的迅速传导，从而使峰值温度较早出现

（256.21℃）。而当进样量增至 20 mg时，样品层较

厚，热传导减缓，内部温度梯度增大，导致峰值温度

延迟至 287.67℃，表现出明显的滞后现象。由于龙

涎酮为黏稠油状液体，进样量过少难以均匀覆盖坩

埚底部，易引入测量误差；进样量过大则会延缓传

热过程，同样影响测量准确性。因此，以铺满坩埚

底部且形成薄层为最佳进样条件 [12]，实验表明，

5～10 mg的进样范围可较好满足该要求。

表2 同一升温速率下不同质量级别龙涎酮对照品的DSC测试结果

批号

龙涎酮对照品-1
龙涎酮对照品-2
龙涎酮对照品-3
龙涎酮对照品-4

质量（mg）
8.98
7.02
20.60
20.90

升温速率（℃/min）

5

热焓（J/g）
-230.03
-230.99
-280.45
-291.01

热焓平均值（J/g）
-230.51

-285.73

峰（℃）
255.12
257.31
286.81
288.53

峰平均值（℃）
256.21

287.67

图2 同一升温速率下不同质量级别龙涎酮对照品

DSC曲线

2.3 龙涎酮对照品在 100℃～320℃、升温速率

10℃/min条件下的热焓测定

龙涎酮对照品连续测定 5次，其DSC曲线均呈

现向下吸热的特征“指纹”峰（图 3）。由表 3可知，

热焓平均值为-225.56 J/g，RSD为 1.0%；峰值温度平

均值为 278.73℃，RSD为 1.8%，表明该方法重现性

良好。

图3 同一升温速率下龙涎酮对照品DSC曲线

2.4 龙涎酮样品在100℃～320℃、升温速率10℃/
min条件下的热焓测定

样品 2383311和 2310181的DSC峰形与对照品

相似（图 4），而样品 2312221则表现出明显差异：约

160℃处出现一个较大的向上放热峰，在 280℃附近

可见一个宽缓的向下吸热峰。通过将样品实测热

焓与含量为 90%的对照品热焓进行比较，可计算各

样品中龙涎酮的含量。结果如表 4所示：批号

2383311和 2310181的龙涎酮含量分别为 91.1%和

表3 同一升温速率下龙涎酮对照品DSC测试结果

批号

龙涎酮对照-1
龙涎酮对照-2
龙涎酮对照-3
龙涎酮对照-4
龙涎酮对照-5

质量（mg）
6.24
6.45
7.47
9.24
8.20

峰（℃）
274.95
273.10
281.24
285.73
278.64

峰平均值（℃）

278.73

RSD（%）

1.8

热焓（J/g）
-227.64
-227.75
-225.89
-222.72
-223.79

热焓平均值（J/g）

-225.56

含量（%）

90

RSD（%）

1.0
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92.4%，均高于 90%；而批号 2312221的含量仅为

40.2%，低于90%。

图4 同一升温速率下样品的DSC曲线

2.5 气相色谱对比试验

样品 2383311与 2310181在气相色谱图上约 5
分钟位置未出现杂质峰，样品 2312221则出现大小

不一的杂质峰，龙涎酮 6个主峰在 15～25分钟出

现，因此龙涎酮的同分异构体含量是以这 6个峰的

峰面积之和来计算，其中峰 1为 α1-异构体、峰 2为
β-异构体、峰 3为DA，峰 4为 α2-异构体、峰 5为 δ-
异构体、峰 6为 γ-异构体，按面积归一化法计算龙

涎酮含量，并与DSC法的测定结果进行比较。由表

5和图 5可知，气相色谱法测得批号 2383311和

2310181的龙涎酮含量分别为 90.9%和 91.5%，批号

表5 龙涎酮样品DSC与气相测定结果比较

批号

2383311
2310181
2312221

DSC检测含量（%）
91.1
92.4
40.2

气相检测含量（%）
90.9
91.5
42.5

图5 2383311、2310181、2312221三批龙涎酮样品

GC色谱图

2312221为 42.5%，与 DSC法结果高度一致，表明

两种方法在龙涎酮含量测定方面具有良好的一

致性。

表4 样品DSC测定结果

批号

2383311-1
2383311-2
2310181-1
2310181-2
2312221-1
2312221-2

质量（mg）
9.06
8.62
7.57
8.53
6.62
7.41

峰（℃）
283.65
283.04
279.53
288.71
280.89
283.59

峰平均值（℃）
283.34

281.52

282.57

热焓（J/g）
-228.93
-227.89
-232.19
-230.95
-105.14
-96.21

热焓平均值（J/g）
-228.41

-231.57

-100.68

含量（%）
91.1

92.4

40.2

结果（≥90%）
≥90%

≥90%

＜90%

（下转第30页）
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（ICP-OES）测定化妆品中 8种重金属含量[J].日用化学工

业（中英文），2025，55（09）：1215-1220.
[9]彭韦楠，李丽敏，曹帅，等 . ICP-MS/ICP-AES测定矿物药

龙骨中 55种元素的含量及龙骨来源的鉴别 [J]. 理化检

验-化学分册，2025，61（07）：761-768.
[10]刘畅，张春华，黄芳，等 .基于电感耦合等离子体质谱法

的化橘红产地鉴别方法研究[J].分析测试学报，2025，44
（09）：1964-1970.

[11]陈亮，张聪，严璐佳，等 .电感耦合等离子体质谱法测定

巴戟天中 22种元素的含量及溶出特性[J].理化检验-化
学分册，2025，61（06）：650-658.

[12]顾强，乙小娟，夏拥军，等 .多内标校正-电感耦合等离子

体质谱法测定大豆中25种元素的含量[J].食品安全质量

检测学报，2021，12（06）：2080-2086.
[13]丁芳芳，何燕华，顾霄，等 .微波消解-电感耦合等离子体

质谱法测定酒石酸托特罗定片中 1类和 2A类元素杂质

的含量[J].理化检验-化学分册，2025，61（05）：603-606.

3 结论

通过升温区间100℃～320℃、升温速率10℃/min
下对龙涎酮对照品进行动态DSC扫描发现，该条件

可在保证分析效率的前提下，准确捕捉龙涎酮的热

行为特征。样品质量对DSC测量的准确性与灵敏

度具有重要影响。通过 5针龙涎酮对照品测试验证

（进样量 6.24～8.20 mg，升温范围 100℃～320℃，速

率 10℃/min），其峰值温度与热焓的 RSD均低于

2.0%，说明在该进样范围内 DSC测量结果准确可

靠。因此，最终确定5～10 mg为适宜进样范围。

差示扫描量热法与气相色谱法的分析结果可

见，两种方法对三批龙涎酮样品的含量测定结果一

致，吻合良好，未见显著差异。在分析时长方面，气

相色谱法需约 50分钟，而 DSC法仅需约 25分钟。

DSC法具有操作简便、分析快速、样品用量少、无需

复杂前处理等优点，从DSC曲线上可清晰区分三批

龙涎酮样品的差异，直观反映样品的热行为特征，

为快速识别异常样品提供了可视化依据，适用于龙

涎酮生产过程中的实时质量控制。

综上所述，差示扫描量热法有快速、高效、操作

简便及重现性良好等优点，可作为龙涎酮及其相关

香料中间体品质控制的一种可靠、高效的分析手

段，具有较好的推广应用价值。未来可进一步探讨

该方法在其他合成香料品质评价中的应用潜力。
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