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实验技术与方法

HPLC 法测定保健食品中盐酸氨基葡萄糖含量的研究

甘宾宾，刘展华，黎少豪

( 广西壮族自治区疾病预防控制中心，广西 南宁 530028)

摘 要: 目的 建立高效液相色谱法( HPLC) 测定保健食品中盐酸氨基葡萄糖含量的简便方法。方法 样品用水

超声提取，色谱柱: CAPCELL PAK CR ( 4. 6 mm × 150 mm，5 μm) ; 流动 相: 25 mmol /L 乙 酸 铵 + 乙 腈 ( 加 0. 1% 甲 酸)

( 25 + 75，V /V) ; 流量 1. 0 ml /min，检测波长 200 nm。结果 盐 酸 氨 基 葡 萄 糖 在 0. 2 ～ 26. 0 μg 范 围 内 呈 良 好 线 性，

相关系数为 1. 000 ; 检出限为 0. 02 μg; 回收率 99. 5% ～ 101. 0% ; RSD 1. 03%。结论 该方法操作简便快速、结果准

确可靠，可作为保健食品中盐酸氨基葡萄糖的质量控制监测。

关键词: HPLC; 盐酸氨基葡萄糖; 保健食品

中图分类号: O657. 72 ; TS207. 3 文献标识码: B 文章编号: 1004-8456 ( 2011 ) 06-0531-03

Determination of glucosamine hydrochloride in health food by HPLC
Gan Binbin，Liu Zhanhua，Li Shaohao

( Guangxi Zhuang Autonomous Region Center for Disease Prevention and Control，Nanning 530028，China)

Abstract : Objective To establish a method for the determination of glucosamine hydrochloride in health food by HPLC．

Methods Samples were extracted ultrasonically with water and separated on a CAPCELLPAKCR column ( 4. 6 mm ×

150 mm，5 μm) ; the mobile phase consisted of 25 mmol ammonium acetate + acetonitrile ( in 0. 1% formic acid) ( 25 +

75，V /V) ． The flow rate was 1. 0 mL /min; the detection wavelength was 200 nm． Results The standard curve of

glucosamine hydrochloride was linear over the range in 0. 2 ～ 26. 0 μg ( r = 0. 999 982 ) ． The limit of detection was 0. 02

μg． The recovery was 98. 1% ～ 104% ，RSD was 1. 03% ． Conclusion This method is simple，accurate and reliable，

which can be used for the quality control of glucosamine hydrochloride in health food．
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盐酸氨 基 葡 萄 糖 ( GAH ) 又 称 氨 基 葡 萄 糖 盐 酸

盐或 葡 胺 糖 盐 酸 盐，学 名 2-氨 基-2-脱 氧-D-葡 萄 糖

盐酸盐，是氨 基 葡 萄 糖 的 一 种 稳 定 化 合 物，它 可 以

利用节肢动 物 外 壳 中 提 取 的 甲 壳 素 在 盐 酸 溶 液 中

充分水解而 制 得［1］，它 具 有 消 炎 止 痛，治 疗 与 修 复

关节软骨组 织，抗 氧 化，保 护 肝，抗 肿 瘤 等 功 效［2］。
由于盐酸氨基葡萄糖具有多种重要的生理功能，它

正成为人们研究的热点。现在，市场上已出现了多
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种以盐酸氨基葡萄糖为主要功能因子的保健食品。
目前，国内外对盐酸氨基葡萄糖的测定主要采用分

光光度法、电位滴定法、高效液相色谱法等［1，3 － 5］，高

效液相色谱法是较常用的检测方法，其他方法由于

准确性较差、灵 敏 度 低、重 现 性 较 差 等 原 因 很 少 使

用。高效液 相 色 谱 法 基 本 上 采 用 衍 生 化 法 或 离 子

对试剂法进 行 检 测，衍 生 化 法 检 测 时 间 较 长、操 作

复杂、不易掌 握; 而 离 子 对 试 剂 法 色 谱 柱 平 衡 时 间

较长，柱 效 损 耗 大 等 也 给 检 测 带 来 许 多 困 难。为

此，通过实验，摸 索 出 检 测 盐 酸 氨 基 葡 萄 糖 的 新 方

法，该方法简便、快速、结果令人满意。

1 材料与方法

1． 1 仪器与试剂

岛津 LC-10AT 高效液相色谱仪，配备 SIL-20AC
自 动 进 样 器、LC-10ATVP 高 压 泵、SPD-10AVP 紫

外—可见光检测器; 2200 超声波清洗器; WatersDOA-
VBO-BN 隔膜 真 空 泵。乙 酸 铵、甲 酸 分 析 纯; 乙 腈

为色谱纯; 水为 重 蒸 水; 盐 酸 氨 基 葡 萄 糖 标 准 品 由

中国药品生物制品检定所提供。
1． 2 标准溶液配制

准确称取 5 mg 盐 酸 氨 基 葡 萄 糖 标 准 ( 精 确 至

0. 000 01 g) 于 10 ml 容量瓶，用水溶解并定容，标准

液浓度为 0. 500 mg /ml。
1． 3 色谱条件

色谱柱: CAPCELL PAK CR( 4. 6 mm × 150 mm，

5 μm) ; 检测器: 岛 津 SPD-10AVP 紫 外—可 见 光 检

测器; 检测波长 200 nm; 流动相 25 mmol /L 乙酸铵 + 乙

腈( 加 0. 1% 甲酸) ( 25 + 75，V /V) ; 流量1. 0 ml /min;

柱温 30 ℃。
1． 4 样品处理

取粉碎均匀 的 样 品 1 g ( 精 确 至 0. 000 1 g ) 于

50 ml容量瓶中，加入 40 ml 水，超声提取 20 min，取

出冷却至室温，再用水定容至刻度。用水稀释到适

当体积( 视样品含量而定) ，用 0. 45 μm 微孔滤膜过

滤，滤液供 HPLC 分析。

2 结果与讨论

2. 1 样品处理条件

用水作提取剂，分别采用索氏法、加热回 流 法、
超声波振荡法等对样品进行提取，结果以超声波振

荡提取效果最佳。分别采用 5、10、15、20、25、30 min
用水对同一样品进行超声提取，经高效液相色谱分

析盐酸 氨 基 葡 萄 糖 含 量 分 别 为 32. 1、32. 5、32. 5、
32. 8、32. 6 和 32. 8 g /100 g。结果表明，10 min 以后

提取结果基本相同。为适合各种样品的提取，本实

验采用 20 min 用水超声提取。

2. 2 检测波长

对盐酸氨基葡萄糖标准在 190 ～ 800 nm 波长范

围内进行扫描，结果表明，盐酸氨基葡萄糖在 192 ～
210 nm 处波长 范 围 呈 最 大 吸 收，其 光 谱 图 见 图 1。
考虑到在低波长 192 nm 左右干扰较多，为保证检测

的灵敏度，本法选用 200 nm 为检测波长。标准及样

品色谱图见图 2、图 3。

图 1 盐酸氨基葡萄糖标准光谱图

Figure 1 Spectrum of glucosamine hydrochloride
standard

图 2 盐酸氨基葡萄糖标准色谱图

Figure 2 Chromatogram of glucosamine hydrochloride standard

图 3 盐酸氨基葡萄糖样品色谱图

Figure 3 Chromatogram of glucosamine hydrochloride in sample

2. 3 标准曲线及线性范围

分别取 上 述 标 准 液 0. 4 ～ 50 μl 进 样。以 盐 酸

氨基葡 萄 糖 的 含 量 ( Y ) 为 纵 坐 标，以 对 应 峰 面 积

( X) 为横坐标绘制盐酸氨基葡萄糖的标准曲线。盐

酸氨基葡萄糖在 0. 2 ～ 26. 0 μg 范围内线性良好，其

线性回归方程 Y = 2. 02 × 10 － 4 X + 0. 164，相 关 系 数

r = 1. 000。
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2. 4 精密度和回收率试验

取含盐酸氨基葡萄糖的同一样品 6 份按照上述

方法 处 理 进 行 测 定，其 相 对 标 准 偏 差 ( RSD ) 为

1. 10%。取同样样品 3 份按照上 述 方 法 处 理，分 别

加入盐酸氨基葡萄糖标准高、中、低 3 个浓度，加标

回收率见表 1。

表 1 样品回收率测定结果

Tab 1 Recovery of standard addition

组分
样品含量
( g /100 g)

加入量
( g /100 g)

测出总量
( g /100 g)

回收率
( % )

32. 8 31. 24 63. 88 99. 5

盐酸氨基葡萄糖 32. 8 15. 87 48. 62 99. 7

32. 8 5. 25 38. 11 101. 0

2. 5 方法

用本法与 衍 生 化 法［1］ 和 离 子 对 试 剂 法［5］ 进 行

比较，结果表 明，衍 生 化 法 采 用 邻 苯 二 甲 醛 衍 生 试

剂，操作较复 杂，实 验 时 间 长，不 易 掌 握; 离 子 对 试

剂法由于流 动 相 加 入 了 戊 烷 磺 酸 钠 或 三 乙 胺 离 子

对试剂，实验 时 柱 子 的 平 衡 和 冲 洗 时 间 长，柱 效 下

降较快。而本方法不用衍生化试剂，减少了实验操

作步骤，流动 相 中 不 需 加 入 离 子 对 试 剂，使 实 验 时

间大大缩短，柱效能够得到很好的保持。
2. 6 色谱柱的选择

本实验对 CAPCELL PAK CR 柱和 Symmetry C18

柱进行比较，实验表明，用 25mmol /L 乙酸铵 + 乙腈

( 加 0. 1% 甲 酸 ) ( 25 + 75，V /V ) 流 动 相，CAPCELL
PAK CR 柱能将 盐 酸 氨 基 葡 萄 糖 与 杂 质 很 好 分 离，

出峰时间较合适，而 Symmetry C18 柱不能将盐酸氨

基葡萄糖与 杂 质 很 好 分 离，同 时 出 峰 时 间 较 快，杂

质峰与组分峰很难分离。这说明 CAPCELL PAK CR
色谱柱中的 C18 与强阳离子混合填料在合适的离子

浓度和酸度的流动相中，对盐酸氨基葡萄糖有很好

的保留和分离，而 Symmetry C18 要在流动相中加入

离子对试剂，盐酸氨基葡萄糖才有较好的保留和分

离。为了 节 省 实 验 时 间 和 保 护 柱 效，本 实 验 选 择

CAPCELL PAK CR 色谱柱为分析柱。
2. 7 流动相的确定

该分析柱要在酸性条件下使用，才能使样品离

子化，增加 样 品 与 填 料 的 作 用。流 动 相 酸 度 越 大，

盐酸氨基 葡 萄 糖 的 保 留 时 间 越 长。增 加 流 动 相 的

离子强度，流 动 相 的 洗 脱 能 力 增 强，即 保 留 时 间 缩

短。该柱 pH 使用范围是 pH2 ～ 10，因此，本实验选

择了在乙腈中 加 0. 1% 甲 酸 溶 液 作 为 流 动 相，同 时

分别用 5、10、15、25、30 mmol /L 乙酸铵: 乙腈( 0. 1%
甲酸) = 25∶ 75 对样品进行分析。结果表明，选择 25
mmol /L 乙酸铵流 动 相 出 峰 时 间 最 佳，盐 酸 氨 基 葡

萄糖没有受到其他杂质的干扰。
2. 8 样品检测

为了更好地验证本法，用本法对送检的多份含

盐酸氨基葡萄糖的保健食品进行了检测，结果样品

中盐酸氨基葡萄糖含量在 30. 2 ～ 40. 7 g /100 g 范 围。
这与实际添加量一致。

3 结论

本文通过 探 讨、优 化 及 验 证 性 试 验，建 立 了 检

测保健 食 品 中 盐 酸 氨 基 葡 萄 糖 的 新 方 法，与 国 标

GB /T 20365—2006 及郑家概等的《氨基葡萄糖盐酸

盐含量的 HPLC 柱前衍生法测定》方法相比，本方法

快速、简便、准 确，不 需 要 复 杂 的 前 处 理 步 骤，流 动

相中无需加 入 离 子 对 试 剂，实 验 时 间 缩 短，色 谱 柱

寿命延长，排 除 了 杂 质 的 干 扰，本 法 可 作 为 日 常 样

品的检测方法，为保健品中盐酸氨基葡萄糖的检测

提供一个较好的检测手段。
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