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摘#要!目的#改进保健食品中红景天苷的高效液相色谱#U‘M.$测定方法" 方法#用不同溶剂稀释对照品及提

取样品!以 U‘M.法测定红景天苷含量!选择最佳溶剂!优化色谱条件!并作方法学论证" 结果#以 )’+甲醇作为

对照品的稀释溶液和样品的提取溶剂!红景天苷在 !*$’) -!$’*) !T7?B的线性范围内线性良好!回归方程 "l

5*$55$6) j!’ g)+p’*!45$6(!##l’*666 6$!最低检出浓度为 ’*’!) ?T7T&平均回收率为 6"*!+ -64*%+!D.:为
!*64+ -$*"(+" 结论#本方法操作简便%定量准确可靠"
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中图分类号!2!))##文献标识码!3##文章编号!!’’%,4%)(#"’!5$’",’!(%,’%
!"#%!’*!$)6’78&98:;&"’!5*’"*’!’

!-*-)&+2(*+%2%5.(6+0)%.+0-+23-(6*35%%091 3+A3’-)5%)&(24-6+C/+043)%&(*%A)(’31
/3OQAFT" OL<;J,F@F" UY<;GFT,[@F" <U3ONZAFT" P3ON<;A,[J@F" /3ONZJF

#<;G8A@FT.GFHGS:RS_AEG@EG.RFHSRB@F\ ‘SGaGFHARF" <;G8A@FTU@FTb;RJ $!’’)!" .;AF@$

89.*)(4*% "9:-4*+,-#/RA?cSRaGH;G;AT; cGS:RS?@F9GBAXJA\ 9;SR?@HRTS@c;[?GH;R\ :RSXJ@FHAH@HARF R:E@BA\SREA\GAF
;G@BH; :RR\&;-*3%0.# /;GERBaGFH@F\ 9;SR?@HRTS@c;[9RF\AHARF dGSGRcHA?AbG\ @99RS\AFTHRH;G\GHGS?AF@HARF R:

EH@F\@S\ @F\ GIHS@9HG\ E@?cBGE&<-./6*.#]@BA\SREA\G9RFHGFHGI;ACAHG\ @BAFG@SSGB@HARF dAH;AF !*$’),!$’*) !T7?BJEAFT

)’+ ?GH;@FRB@EERBaGFH&/;GSGTSGEEARF GXJ@HARF d@E"l5*$55$6) j!’ g) +p’*!45$6(! ##l’*666 6 $ @F\ H;G

\GHG9HARF BA?AHd@E’*’!) ?T7T&WJSH;GS?RSG" H;G@aGS@TGSG9RaGSAGEdGSG6"*!+,64*%+" @F\ H;GD.:d@E!*64+,

$*"(+&$%246/.+%2#/;AE?GH;R\ d@EEA?cBG" @99JS@HG@F\ SGBA@CBG:RS\GHGS?AF@HARF R:E@BA\SREA\GAF ;G@BH; :RR\&

=-1 >%)0.% ]@BA\SREA\G& ;G@BH; :RR\& ;AT; cGS:RS?@F9GBAXJA\ 9;SR?@HRTS@c;[& G::A9@9[9R?cRFGFHE& \GHG9HARF& ?GH;R\

收稿日期!"’!(,!",!(

基金项目!浙江省医药卫生科技计划平台骨干项目""’!$2.3’’6#

作者简介!谭莹#主管技师#研究方向为食品%保健食品分析检测

>,?@AB’%()4)66$6DXX&9R?

##红景天为景天科植物"是被康熙帝御封为 3仙 赐草4的3高原人参4"其主要功效成分为红景天苷
#E@BA\SREA\G$) 红景天苷能保护心脑血管"调节神
经*内分泌系统*免疫系统"具有抗疲劳*抗衰老*抗
肿瘤*抗辐射等功效 ’!,5( )

市场上以红景天作为主要原料的保健食品琳琅
满目"测定红景天苷含量是对这些保健食品质量控制



高效液相色谱法测定保健食品中红景天苷!!!谭莹"等 !!()## !

的主要方法) 测定保健食品中红景天苷的方法有气
相色谱法和薄层色谱法等"其中最常用的方法是高效
液相色谱法#U‘M.$ ’4,!"( ) 本试验参考中华人民共和
国卫生部 "’’$ 年版 ,保健食品检验与评价技术规
范- ’!"( "采用高效液相色谱法测定保健食品中红景天
苷的含量"结果显示峰形欠佳"从而影响红景天苷含
量的测定) 本课题组对此方法进行改进"优化提取溶
剂及色谱条件"取得了理想的效果)

!#材料与方法
!*!#主要仪器与试剂

岛津 M.,"’3_高效液相色谱仪#配二极管阵列
检测器及数据处理器"日本岛津$*数控超声波清洗
器*离心机*1ABBA,V超纯水制备系统) 红景天苷对
照品#!!’4!4,"’!"’("纯度*66+"中国药品生物制
品检定所$*甲醇#色谱纯$"含红景天苷的保健食品
由市场购买)
!*"#方法
!*"*!#样品处理

取混合均匀的样品适量"称取 ’*% T#精确至
’*’’’ ! T$于 )’ ?B离心管中"加入约 $’ ?B)’+甲
醇"超声提取 $’ ?AF&4 ’’’ S7?AF 离心 ) ?AF"将上
清液转移至 )’ ?B容量瓶中"向残渣中加入 !’ ?B
)’+甲醇"重复提取 ! 次"合并 " 次提取液&用 )’+
甲醇准确定容) 摇匀后经 ’*"" !?滤膜过滤"U‘M.
待测)
!*"*"#标准工作溶液的配制

精密称取红景天苷对照品 !$*’) ?T于 !’ ?B容
量瓶中"加甲醇溶解"准确定容"制得 !*$’) ?T7?B的
标准储备液) 准确吸取储备液 "*)’ ?B于 ") ?B容量
瓶中"加 )’+甲醇稀释至刻度"制得中间液) 分别准
确吸取中间液 ’*!’*’*)’*!*’’*"*)’*)*’’*!’*’’ ?B
####

于 !’ ?B容量瓶中"制成标准工作溶液)
!*"*$#仪器条件

色 谱 柱 为 ‘;GFR?GFGI,.!4 柱 # %*( ?? j
!)’ ??") !?$&流动相 3为水"流动相 K为甲醇"
流速 !*’ ?B7?AF"梯度洗脱"具体梯度洗脱程序见表
!) 柱温 $) h&二极管阵列检测器检测"检测波长
""" F?&进样量 !’ !B&比较样品与标准组分的保留
时间及吸收光谱特性进行定性"外标法定量)

表 !#梯度洗脱程序
/@CBG!#NS@\AGFHGBJHARF cSRTS@?

时间7?AF 流动相 37+ 流动相 K7+
’ 6) )
) 6) )
!) 6’ !’
"$ 6’ !’
") "’ 4’
$$ "’ 4’
$) 6) )
%" 6) )

"#结果与分析
"*!#对照品储备液的稀释溶液和提取溶剂的优化

采用,保健食品检验与评价技术规范-的方法"
用甲醇配制红景天苷对照品制成储备溶液"并用甲
醇稀释配制成工作溶液"使用该方法中的流动相%
甲醇,’*’" ?RB7M乙酸钠溶液#6w6!"KRK$"经 U‘M.
检测"其色谱峰变形&本试验分别用 )’+甲醇和 6+
甲醇稀释其储备液"得到的色谱峰峰形对称尖锐"
见图 !) 可能是因为流动相中的甲醇比例只有 6+"
而进样溶液是甲醇"进样的样品溶剂与流动相的极
性相差大"流动相还来不及将其稀释达到平衡造成
的"因此"可以选择 )’+甲醇和 6+甲醇作为对照品
储备液的稀释溶液"减少两者之间的极性差异"以
解决峰形变异的问题)

注%@为甲醇稀释& C 为 )’+甲醇稀释& 9为 6+甲醇稀释)

图 !#红景天苷对照品的液相色谱图
WATJSG!#.;SR?@HRTS@?ER:E@BA\SREA\GEH@F\@S\E

##分别以甲醇*)’+甲醇和 6+甲醇 $ 种提取溶
剂按 !*"*! 处理同一批号且充分混匀的样品"使用
该方法中的流动相即甲醇,’*’" ?RB7M乙酸钠溶液

#6w6!"KRK$ ’!"( "U‘M.进样检测"得到的结果见图
") 其中"甲醇作为提取液测定红景天苷"其峰形变
形"给定量带来不便&以 )’+甲醇和 6+甲醇作为提
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取液"则不会出现上述问题) 另外"本试验比较了
$ 种溶剂在超声提取 !)*$’ ?AF 后的提取效率"结果
如表 " 所示&用 )’+甲醇提取 $’ ?AF 后"提取效率

为 !’’+&因此"兼顾提取效率和峰形选择 )’+甲醇
作为对照品储备液的稀释溶液和样品的提取溶剂"
并确定超声提取时间为 $’ ?AF)

注%@为甲醇& C 为 )’+甲醇& 9为 6+甲醇)

图 "#不同溶剂提取同一保健食品的色谱图
WATJSG"#.;SR?@HRTS@?ER:H;GE@?GE@?cBGdAH; H;G\A::GSGFHGIHS@9HERBaGFH

表 "#$ 种溶剂的提取效率比较#+$

/@CBG"#.R?c@SAERF R:GIHS@9HARF G::A9AGF9[R:H;SGG

^AF\ER:ERBaGFHE

提取溶剂
提取效率

!) ?AF $’ ?AF

甲醇 !’’ !’’
)’+甲醇 64 !’’
6+甲醇 6( 64

"*"#检测波长的选择
用二极管阵列检测器"对红景天苷在 !6’ -

%’’ F?范围内进行扫描#图 $$"在 """ F?处得到
最大吸收"因此设定 """ F?作为检测波长)

图 $#红景天苷对照品的扫描光谱图#扫描范围
!6’ -%’’ F?$

WATJSG$#]cG9HS@BE9@FFAFTR:E@BA\SREA\GEH@F\@S\E

"*$#流动相的选择
考察了甲醇,’*’" ?RB7M乙酸钠溶液 # 6 w6!"

KRK$ ’!"(和甲醇,水#6w6!"KRK$两个流动相系统"结

果在流动相为甲醇,水 #6w6!"KRK$时"红景天苷与
其他组分均能达到基线分离) 考虑盐溶液作为流
动相"在平衡色谱柱和冲洗色谱柱上比较费时"且
容易堵塞"因此采用甲醇,水 #6w6!"KRK$作为流动
相) 在此基础上"采用 !*"*$ 梯度洗脱方法优化甲
醇和水的配比"以便应用于更复杂的样品基质"优

化后的样品谱图见图 %)

图 %#优化试验条件后的样品谱图
WATJSG%#.;SR?@HRTS@?ER:H;GE@?cBGJF\GS

RcHA?J?9RF\AHARFE

"*%#方法学验证
"*%*!#线性关系及检测限

以红景天苷浓度 +为横坐标"峰面积 "为纵坐
标"按 !*"*" 绘制的标准曲线"其线性回归方程为%
"l5*$55$6) j!’ g) p’*!45$6(!##l’*666 6$) 结
果表明%红景天苷在 !*$’) -!$’*) !T7?B范围内浓
度与峰面积具有良好的线性关系) 根据色谱响应
值 .R@*$ 标准计算"红景天苷最低检出浓度为
’*’!) ?T7T)

"*%*"#准确度和精密度
根据建立的方法"分别取 ( 份 ’*% T#精确至

’*’’’ ! T$该样品"进行三个水平的加标回收率试
验"结果见表 $) 由其可知"红景天苷添加水平为
’*$"(*$*"(*(*)$ ?T7T时"平均回收率为 6"*!+ -
64*%+"D.:为 !*64+ -$*"(+&均符合保健食品
检测需求)

$#小结
根据卫生部 "’’$ 年版 ,保健食品检验与评价



固相萃取,高效液相色谱,串联质谱法测定食品中 !,受体激动剂!!!张瑞雨"等 !!(5## !

### 表 $#方法的回收率试验#- l($

/@CBG$#2G9RaGSAGER:E@BA\SREA\G
红景天苷本底值

7#?T7T$
红景天苷加标量

7#?T7T$
平均回收
率7+

D.:
7+

’*$"( 6"*! "*($
)*!5 $*"( 6(*" !*64

(*)$ 64*% $*"(

技术规范-的方法"采用甲醇作为对照品的稀释液
以及样品提取液"会使其色谱峰变形"影响定量)
经改进后"采用 )’+甲醇作为对照品的稀释液及
样品提取液"峰形对称尖锐&优化流动相条件及检
测波长后"经方法学论证"该方法简便可行"定量
准确)
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通信作者!梁志坚#男#主任技师#研究方向为理化检验#>,?@AB’45!)’%56DXX&9R?

摘#要!目的#建立可靠的预处理方法!应用于高效液相色谱,串联质谱#U‘M.,1]71]$法检测猪肉%猪肝中 !,受

体激动剂" 方法#动物组织经过 !,葡萄糖苷酸酶7芳基硫酸酯酶酶解!酶解液用固相萃取柱净化!采用 P@HGSEK>U

.!4柱#"*! ??j!’’ ??!!*5 !?$!梯度洗脱进行 U‘M.,1]71] 检测!试验中对固相萃取条件进行优化" 结果#两

种 !,受体激动剂在 ’*) -!’*’ !T7M范围内响应值与浓度呈良好线性关系!相关系数均大于 ’*666!采用 1.0和

].0两种固相萃取柱净化样品!加标回收率分别为 4!*%+ -!"!*’+和 65*’+ -!!$*%+" 沙丁胺醇和莱克多巴胺

的检出限分别为 ’*!$%’*!% !T7̂T!在不同基质浓度下的相对标准偏差 #D.:$分别为 )*6+ -!(*"+和 (*%+ -

"’*"+" 结论#采用优化后的固相萃取方法通过 U‘M.,1]71] 检测!精密度和回收率较为理想!可用于动物源性

食品中 !,受体激动剂残留的检测"
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