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高效阴离子色谱法测定保健食品中的盐酸氨基葡萄糖
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摘要 :建立了保健食品中盐酸氨基葡萄糖的高效阴离子色谱测定方法。在 Am inoPac PA10离子色谱分离柱 ( 2

mm ×250 mm )上 ,以 250 mm o l/L N aO H溶液作为流动相 ,利用 A u工作电极、pH参比电极的脉冲安培检测器测定

了盐酸氨基葡萄糖。方法的线性范围为 0105～1010 m g /L,检出限为 01012 m g /L,标准品和样品测定的相对标准

偏差分别为 0169%和 1138%。用该法测定了保健食品中盐酸氨基葡萄糖 ,取得了较为满意的结果 ,加标回收率为

9616%～10512%,与国家标准方法的测定结果对照 ,相对偏差为 - 114%～110%,表明所建立的方法具有高的灵敏度

和精密度 ,适合于保健食品中盐酸氨基葡萄糖的分析。
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A b s t ra c t: The m e thod fo r the ana lys is of glucosam ine hyd roch lo ride in hea lth foods us ing h igh

p e rfo rm ance an ion exchange ch rom a tograp hy w as es tab lished. The de te rm ina tion of glucosam ine

hyd roch lo ride w as p e rfo rm ed on an Am inoPac PA10 co lum n (2 mm ×250 mm ) w ith a p u lse am 2
p e rom e tric de tec to r w ith an Au w o rk ing e lec trode and an Ag /AgC l refe rence e lec trode. The line2
a r range w as 0105 - 1010 m g /L, and the de tec tion lim it w as 01012 m g /L. The re la tive s tanda rd

devia tions fo r the de te rm ina tion of the s tanda rd and a sam p le w e re 0169% and

1138%, resp ec tive ly. The sa tisfac to ry resu lts w e re ob ta ined fo r the ana lys is of hea lth food sam 2
p les w ith the p rop osed m e thod, and the sp iked recove ry w as 9616% - 10512%. In com p a rison w ith

the na tiona l s tanda rd m e thod, the re la tive devia tions of the de te rm ina tion resu lts w e re - 114% -

110%. The m e thod is sens itive and p rec ise. O ne ana lys is can be com p le ted w ith in 5 m in. Th is

m e thod w as ava ilab le fo r the de te rm ina tion of glucosam ine hyd roch lo ride in hea lth foods.

Ke y w o rd s: h igh p e rfo rm ance an ion exchange ch rom a tog rap hy; p u lse am p e rom e tric de tec to r;

g lucosam ine hyd roch lo ride; hea lth food

　　盐酸氨基葡萄糖是一种氨基己糖 ,是人体及动

物体内关节组织中糖蛋白的天然成分。盐酸氨基葡

萄糖具有修复和维持软骨及关节功能的作用 ,可延

缓骨性关节炎的病理过程和疾病进展。另外 ,它还

参与肝肾解毒 , 可刺激婴儿肠道中双歧杆菌增

长 [ 1 ]
;还有报道称盐酸氨基葡萄糖可抑制癌细胞的

生长 ,有防腐抗菌作用 ,是合成抗生素和抗癌药物的

主要原料 [ 2, 3 ] 。随着保健品的大量开发应用 ,盐酸

氨基葡萄糖的生化作用在保健品领域也受到了高度

重视。

　　目前 ,测定盐酸氨基葡萄糖的国家标准方法

(GB / T 2036522006)是离子对色谱法 ,但离子对色

谱试剂对色谱柱损伤较大 ,且流动相平衡所需时间

较长。在关于盐酸氨基葡萄糖的测定研究中 ,比色

法 [ 4 ]和反相高效液相色谱法 ( R P 2H PLC ) [ 5 ]报道甚

多。但比色法干扰较多 ,难以满足测定所需的准确
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度。R P 2H PLC通常以磷酸 2乙腈为流动相 , 于 195

nm 处进行紫外检测。但本实验室对上述 H PLC法

进行了相关的研究 ,结果表明 ,由于氨基葡萄糖的末

端吸收不稳定 ,测定的重现性相当不好。也有学者

报道柱前衍生化 H PLC 测定盐酸氨基葡萄糖 ,并取

得了较为满意的结果 ,但因需要进行紫外衍生化 ,使

得样品前处理较为繁琐 [ 6 ] 。

　　离子色谱法 ( IC )自 1975年问世以来 ,以其分

析速度快、灵敏度高、样品前处理简单等优点而广泛

应用于各个领域。脉冲安培检测器对于多羟基、氨

基等化合物有着灵敏的感应 ,已有不少学者成功地

建立了糖类 [ 7, 8 ] 、氨基酸 [ 9, 10 ]等的离子色谱 2安培检

测分析方法。C la rke等 [ 11 ]还详细考察了不同波形

下脉冲安培检测对氨基酸的影响 ,建立了 18种常见

氨基酸的阴离子色谱分析法 ,并将其用于蛋白质水

解产物的测定。考虑到盐酸氨基葡萄糖也具有类似

的结构 ,故笔者采用 Am inoPac PA10氨基酸分离

柱 ,以 N aO H溶液作为流动相 ,用脉冲安培检测器

对保健品中盐酸氨基葡萄糖进行了分离测定 ,样品

无需衍生化 ,前处理简单 ,分析周期短 ,测定的精密

度良好。

1　实验部分

1. 1　仪器与试剂

　　ICS2000离子色谱仪 (美国戴安公司 ) ,主要的

配置为 :在线脱气装置的四元梯度泵、柱温箱、脉冲

安培检测器 (A u工作电极 , pH 参比电极 )、淋洗液

自动发生器、氨基酸分离柱 (美国 Am inoPac PA10,

2 m m ×250 m m )、Ch rom e leon 610色谱工作站。

　　250 m m o l /L N aO H; M illi Q 超纯水 ; 盐酸氨基

葡萄糖标准品 (中国药品生物制品检定所 , 6492
200001)。盐酸氨基葡萄糖标准溶液的配制 :准确

称取 100 m g盐酸氨基葡萄糖标准品 ,用水稀释定

容至 100 m L,配成 1 g /L的标准贮备液。

表 1　测定盐酸氨基葡萄糖的波形
T a b le 1　W a ve fo rm fo r th e d e te rm in a t ion o f

g lu co sam in e h yd ro ch lo r id e

Tim e /m in Vo ltage /V In tegra tion

0. 00 + 0. 05
0. 20 + 0. 05 s ta rt

0. 40 + 0. 05 end

0. 41 + 0. 75
0. 60 + 0. 75

0. 61 - 0. 15
1. 00 - 0. 15

1. 2　实验部分

　　色谱条件 :积分脉冲安培检测器 , A u工作电极 ,

pH 参比电极 , 四电位波形见表 1。流动相 : 250

m m o l /L N aO H, 流速 0125 m L /m in; 进样体积 :

20μL;柱温 30 ℃。

　　用水稀释盐酸氨基葡萄糖标准溶液使其质量浓

度为 011, 012, 015, 1, 2, 5 m g /L,直接进样测定 ,以

盐酸氨基葡萄糖标准溶液的质量浓度 X (m g /L )为

横坐标 ,峰面积 Y为纵坐标绘制标准曲线。

　　称取适量的样品 ,加入 60 m L 水 ,超声波提取

15 m in。用水定容至 100 m L,用 0145μm 滤膜过

滤 ,取上清液 ,用水适当稀释后测定。

2　结果与讨论

2. 1　色谱条件的选择

　　通常情况下 , 随着淋洗液中 N aO H 浓度的降

低 ,大多数糖的质子解离程度差异增大 ,分离变好 ,

但保留时间增长。在 10～250 m m o l /L浓度范围内

改变 N aO H溶液的浓度 ,考察其对样品分离测定的

影响。结果表明 , 使用 250 m m o l /L 高浓度的

N aO H作为流动相 ,即可使盐酸氨基葡萄糖和样品

中的杂峰得到有效分离 ,且不需要进行色谱柱的再

生和活化 ,大大缩短了分析时间。另外 ,因保健食品

中盐酸氨基葡萄糖浓度较高 ,而安培检测器测定灵

敏 ,样品通常需高倍稀释后测定 ,这使得大部分干扰

得以去除。

　　在 20～40 ℃范围内考察柱温对分离的影响。

结果表明 ,柱温对盐酸氨基葡萄糖的测定影响不大 ,

本文选择在 30 ℃柱温下进行分析。

2. 2　干扰实验

　　对常见的一些糖类 (果糖、木糖、阿拉伯糖、鼠

李糖、半乳糖、岩藻糖、葡萄糖、蔗糖、麦芽糖、乳糖、

甘露醇 )和 18种常见氨基酸进行了干扰试验。在

“112”节的色谱条件下 ,于 210 m g /L盐酸氨基葡萄

糖标准溶液中加入一定量的干扰物质进行分析 ,以

加干扰物的标准溶液和标准溶液两者的峰面积相对

误差小于 10%定为不干扰测定。实验结果表明 ,氨

基酸在此波形下无响应。果糖、木糖、半乳糖、岩藻

糖、葡萄糖、蔗糖、麦芽糖、乳糖、甘露醇能与盐酸氨

基葡萄糖完全分离。小于 011倍的阿拉伯糖和 015

倍的鼠李糖不干扰测定。保健食品中盐酸氨基葡萄

糖的含量通常很高 ( 20%～30%) ,而阿拉伯糖和鼠

李糖经过样品高倍稀释后 ,其干扰可不予考虑。色

谱图见图 1。

2. 3　检出限、线性范围及精密度

　　配制质量浓度为 0105, 1100, 2100, 3100, 5100,

8100, 1010 m g /L盐酸氨基葡萄糖标准溶液 ,按优化

条件进行测定 ,氨基葡萄糖在上述浓度范围内呈良

好的线性关系 ,其线性回归方程为 Y = 6182X + 0182

( r = 01999) ,其中 Y为峰面积 ,单位为 nC ·s; X为

·811·
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图 1　 ( a )盐酸氨基葡萄糖标准品与 ( b )保健食品样品的色谱图
F ig. 1　C h rom a tog ram s o f ( a ) g lu cosam in e h yd ro ch lo r id e

s ta n da rd a n d ( b ) a h e a lth fo o d sam p le

1. g lucosam ine hyd roch lo ride.

质量浓度 ,单位为 m g /L。以 3倍基线噪声 (基线噪

声为 013 nC·s )对应的质量浓度计算方法的检出

限为 01012 m g /L。

　　在选定的条件下 ,对同一标准溶液连续测定 8

次 , 峰面积和保留时间的相对标准偏差分别为

0169%和 0168%。平行称取同一保健食品样品 8份

并测定其含量 ,测定结果的相对标准偏差为 1138%。

2. 4　加标回收率

　　取 12份平行样品 , 3份用于本底值的测定 ,其

余 9份加入不同水平的盐酸氨基葡萄糖标准溶液 ,

按上述方法测定盐酸氨基葡萄糖含量 ,平均加标回

收率为 9616%～10512%,结果见表 2。

表 2　样品中添加盐酸氨基葡萄糖的回收率 ( n = 3)

T a b le 2　R e co ve r ie s o f g lu co sam in e h yd ro ch lo r id e

sp ik e d in sam p le s ( n = 3)

Sam p le
B ackground /

m g

A dded /

m g

Found /

m g

Recove ry /

%

Hea lth food 1 21. 0 9. 0 29. 7 96. 6

21. 0 20. 0 40. 6 98. 1

21. 0 40. 0 63. 1 105. 2

Hea lth food 2 50. 2 20. 0 70. 3 100. 3

50. 2 40. 0 89. 6 98. 6

50. 2 80. 0 128. 2 97. 5

2. 5　方法的对照实验

　　用所建立的方法与国家标准方法 ( GB / T

2036522006)对同一保健食品中的盐酸氨基葡萄糖

进行测定 ,结果见表 3,相对偏差均小于 10%。

2. 6　样品的测定

　　用本法对 5种保健食品样品进行了测定 ,每种

保健食品抽查 12个样品 ,每个样品平行测定 3次 ,

测得值与样品标示值一致 ,结果见表 4。

表 3　本法与国家标准方法测定样品中盐酸氨基
葡萄糖含量的比较 ( n = 3)

T a b le 3　C om p a r iso n b e tw e e n th is m e th o d a n d n a t ion a l

s ta n d a rd m e tho d fo r th e de te rm in a t io n o f g lu 2
cosam in e hyd ro ch lo r id e in sam p le s ( n = 3) 　　%

Sam p le
N a tiona l s tanda rd

m e thod

Th is

m e thod

Re la tive

devia tion

H ea lth food 1 49. 8 50. 2 0. 8

H ea lth food 2 21. 3 21. 0 - 1. 4

H ea lth food 3 30. 4 30. 1 1. 0

表 4　保健食品样品测定结果 ( n = 12)

T a b le 4　D e te rm in a t io n re su lt s o f he a lth foo d

sam p le s ( n = 12) %

Sam p le Found L abe l va lue

Hea lth food 1 49. 5 - 50. 1 50

Hea lth food 2 19. 6 - 20. 4 20

Hea lth food 3 19. 6 - 20. 3 20

Hea lth food 4 19. 5 - 21. 0 20

Hea lth food 5 29. 7 - 30. 3 30

3　结论

　　本文建立了保健食品中盐酸氨基葡萄糖的高效

阴离子色谱测定方法。用该法测定了保健食品中盐

酸氨基葡萄糖 ,取得了较为满意的结果 ,加标回收率

为 9616%～10512%,与国家标准方法的测定结果对

照 ,相对偏差为 - 114%～110%,表明所建立的方法

具有高的灵敏度和精密度 ,适合于保健食品中盐酸

氨基葡萄糖的分析。
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